12) PATENT

19 NO 11) 314896 13) B1
voten o) Int C17 C 01 B 25/36, C 04 B 35/00, 12/02,
C 04 B 22/16, 28/34
Patentstyret
(21) Soknadsnr 19940924 (86) Int. inng. dag og
(22) Inng. dag 1994.03.15 soknadsnummer
(24) Lopedag 1994.03.15 (85) Viderefaringsdag
(41) Alm. tilgj. 1994.09.19 (30) Prioritet 1993.03.17, FR, 9303063
(45) Meddelt dato 2003.06.10
(71) Patenthaver Rhoéne-Poulenc Chimie SA,
25, quai Paul-Doumer, F-92408 Courbevoie Cédex, FR
(72) Oppfinner William Fogel, Ales, FR
Laurent Frouin, L'Hay les Roses, FR
(74) Fullmektig JK. Thorsens Patentbureau AS, 0134 Oslo
(54) Benevnelse Fremgangsmiite for fremstilling av aluminiumfosfat, aluminiumfosfat slik

fremstilt, blanding omfattende dette, og dets anvendelse ved fremstilling av
keramiske komponenter og som bindemiddel, herdemiddel eller
metallbelegningsmiddel

(56) Anforte publikasjoner EP A 265667

(57) Sammendrag

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer en fremgangsmate for fremstilling av et
aluminiumfosfat, som karakteriseres ved at minst en aluminiumforbindelse reageres med
fosforsyre eller et aluminiumfosfat, idet reaksjonsmediet ikke om- fatter noen uorganisk syre-
anioner andre enn av fosforsyre, og den oppnidde suspensjonen terkes ved sproyting eller
fryseterking. oppfinnelsen vedrerer ogsé det siledes oppnadde aluminiumfosfatet, som er
karakterisert ved .at det er amorft og at det foreligger i terr form. Fosfatet i samsvar med
oppfinnelsen kan anvendes som et bindemiddel, herdemiddel eller 1 fremstillingen av
keramiske komponenter.
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Den foreliggende oppfinnelse vedrerer en fremgangsmite for
fremstilling av et aluminiumfosfat, aluminiumfosfat sliik
fremstilt, blanding omfattende dette, og dets anvendelse ved
fremstilling av keramiske komponenter og som bindemiddel
eller herdemiddel eller metallbelegningsmiddel.

Uorganiske bindemidler basert p& aluminiumfosfater har vart
kjent i mange &r. Deres anvendelse involverer generelt &
binde en ildfast forbindelse slik som Al,0; ellexr Si0, med et
bindemiddel som hovedsakelig bestar av et aluminium- eller
kromhydrogenfosfat eller fosforsyre.

En annen type bindemiddel fremstilles ved a blande aluminium
og fosforsyre i et Al/P-molforhold nzr 1, ved omtrent 100°C,.
Det oppnas sdledes en svart viskes suspensjon som er vanske-
lig a terke og av denne arsak er vanskelig & anvende.
Dessuten har det vert forsekt & fremstille "kjemisk bundne"
keramiske komponenter, det vil si dem som oppnas ved moderate
temperaturexr, for eksempel under 400°C, fra en blanding av
aluminium og fosforsyre. Disse blandinger antar form av en
pasta hvis anvendelse, spesielt ved pressingstrinnet, er
vanskelig.

Det foreligger derfor et behov for utgangsmaterialer som er
lettere & anvende for fremstillingen av bindemidlexr eller av
keramiske komponenter basert pa denne typen produkt, idet
komponentene naturligvis md utvise ‘tilstrekkelige mekaniske
egenskaper.

Formadlet ved oppfinnelsen er saledes fremstillingen av et
aluminiumfosfat som spesielt kan anvendes for produksjon av
keramiske komponenter med god mekanisk styrke, idet denne
fremstilling og denne produksjon utferes under enklere gjen-
nomferingsbetingelser.

Den foreliggehde oppfinnelse vedrerer sdledes en fremgangs-
mate for fremstilling av et aluminiumfosfat, som er kjenne-
tegnet ved at minst ett aluminiumoksid, oppnadd ved hurtig
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dehydratisering av aluminiumhydroksider eller -oksyhydrok-

‘sider, reageres med fosforsyre eller et aluminiumfosfat, idet

reaksjonsmediet ikke omfatter noen salter unntatt aluminium-
fosfater, og den oppnadde suspensjonen terkes ved forstevning
ellexr fryseterking.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer ogsid et aluminiumfosfat
som er kjennetegnet ved at det kan oppnis ved den ovennevnte
fremgangsmiate for fremstilling av et aluminiumfosfat, idet
fosfatet er amorft og har en spesifikk overflate ikke sterre
enn 25 mé/g.

Den foreliggende oppfinnelse vedrsrer videre en blanding som
er kjennetegnet ved at den omfatter et aluminiumfosfat som
kan oppnas ved den ovennevnte fremgangsmate for fremstilling
av et aluminiumfosfat.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre en fremgangsmite
for fremstilling av keramiske komponenter, som er kjenneteg-
net ved at et aluminiumfosfat som kan oppnas ved den oven-
nevnte fremgangsmate for fremstilling av et aluminiumfosfat

eller den ovennevnte blanding varmpresses.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre anvendelse som
bindemiddel eller som herdemiddel eller som metallbelegnings-
middel av et aluminiumfosfat som kan oppnis ved den oven-
nevnte fremgangsmate for fremstilling av et aluminiumfosfat
eller av den ovennevnte blanding.

I oppfinnelsens sammenheng kan det fremstilles et materiale
omfattende et bindemiddel idet det som bindemiddel anvendes
et aluminiumfosfat av den type som er beskrevet ovenfor eller
av den type som oppnds ved den ovenfor nevnte fremgangsmite.

Aluminiumfosfatet kan vaere amorft og foreligge i terr form.

Andre egenskaper og detaljer ved oppfinnelsen vil nd bli gitt
i beskrivelsen og de etterfelgende eksempler.
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Fremgangsmaten for fremstilling av et aluminiumfosfat i sam-
svar med oppfinnelsen vil ferst beskrives.

Fremgangsmaten omfatter, i et ferste trinn, en reaksjon mel-
lom minst en aluminiumoksid og fosforsyre eller et aluminium-
fosfat.

Det kan anvendes en hvilken som helst type fosforsyre, og
vanligvis benyttes det en syre hvis konsentrasjon varierer

mellom 85 % og 75 %¥. En mer fortynnet syre kan anvendes.

Et aluminiumfosfat kan ogsd anvendes som en annen type reak-
tant. Dette fosfat vil ha et Al/P-forhold som exr lavere en
det for det fosfat som det sekes & fremstille. I tillegg er
dette et ortofosfat. Mer spesielt anvendes et syreortofosfat
slik som for eksempel monoaluminiumortofosfat, Al (H,PO,),.
Aluminiumfosfatet som anvendes som reaktant vil generelt an-
vendes 1 form av en opplesning, for eksempel ved en konsen-
trasjon pa 50 % i tilfellet med monoaluminiumortofosfat.

Det skal bemerkes at, innenfor rammen av den foreliggende
oppfinnelse, omfatter reaksjonsmediet ingen uorganisk syre-
anioner annet enn av fosforsyre. Saledes anvendes det ingen
aluminiumsalter eller, sagt pd en annen mite, reaksjonen ut-
fores i et medium hvori det er verken tilfersel eller til-

stedevzrelse av salter, med unntaket av aluminiumfosfatene.

I samsvar med oppfinnelsen anvendes anvendes det minst ett
aluminiumsoksid oppnddd ved hurtig dehydratisering av alu-
miniumhydroksider eller -oksyhydroksider.

Disse aluminiumhydroksider kan vare bayeritt, hydrargillitt
eller gibbsitt og nordstranditt. Oksyhydroksidene kan vere
behmitt eller diaspor. Dehydratisefingen kan utferes i en
hvilken som helst type apparatur med hjelp av en strem av
varme gasser. Innlepstemperaturen av gassene i apparaturen
varierer generelt omtrent fra 400 til 1200°C og kontakttiden
til hydroksidet eller oksyhydroksidet med de varme gassene er
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generelt mellom en brekdel av et sekund og 4 eller 5 sekun-
der.

Det oppnas saledes et aktivt aluminiumoksid som har en spesi-
fikk overflate, malt ved BET-metoden, mellom 200 og 400 m?/g.
Dets gledetap mdlt ved kalsinering ved 1000°C varierer gene-
relt mellom 3 og 15 %, hvilket tilsvarer et H,0/Al,0;-molfor-
hold mellom 0,17 og 0,85. '

Dette aluminiumoksid er ogsa av amorf struktur og/eller dir-
lig krystallisert. Amorf skal forstads a referere til et pro-
dukt for hvilket rentgenanalyse ikke dpenbarer noen karak-
teristiske linje for noen krystallinsk fase i det hele tatt.
Darlig krystalisert skal forstas & referere til et produkt
for hvilket rentgenanalyse gir et diagram som viser kun en
eller noen f& diffuse linjer som tilsvarer de krystallinske
faser av lavtemperatur-overgangsaluminiumsoksider, det vil si

4 tilsvare hovedsakelig chi-, rho-, eta- og gamma-£fasene.

Det kan ogsd bemerkes at dette aluminiumoksid generelt antar

form av et produkt hvorav partikkeldiameteren er mellom 0,1
og 300 pum.

Til slutt, kan det mer spesielt anvendes det lett kommersielt
tilgjengelige aluminiumhydroksid, et aluminiumoksid avledet
fra hurtig dehydratisering av hydrargillitt.

Oppfinnelsen anvendes spesielt ved fremstillingen av fosfater
der Al/P-molforholdet er i omradet eller lik 1. Den anvendes
ogsd for slike med et forhold minst lik 1, og mer spesielt
med et forheld mellom 1 og 4.

For & gjsre dette utferes reaksjonen mellom det minst ene
aluminiumoksidet og fosforsyren eller aluminiumfosfatet under
betingelser slik at dette forholdet oppnds, det vil si ved
anvendelse av de nedvendige mengder av reaktanter.
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Sa snart reaktantene har blitt brakt sammen oppnads en sus-
pensjon.

Det er ogsd mulig, i samsvar med en spesifikk utferelsesform

av oppfinnelsen, & innlemme et fyllstoff i denne suspensjon-
en.

Dette fyllstoffet bestar generelt av et ildfast materiale
eller av en blanding av slike materialer. Aluminiumoksid kan
anvendes som ildfast materiale. Dette aluminiumcksidet vil
foretrukket vere et aluminiumoksid av lav reaktivitet av
alfa-aluminiumoksid-typen. Det kan ogsi vare en leire slik
som kaclin eller alternativt kvarts, finpulverisert sand
eller ikke-reaktivt silisiumoksid. Magnesia, dolomitt,
magnesia-dolomitt, magnesia-spinell, forsteritt, kromitt,
kalk, magnesia-karbon, dolomitt-karbon, magnesia-dolomitt-
karbon og karbider slik som silisium- eller wolframkarbid,
nitrider slik som silisium- eller bornitrid, borider, zir-
koniumoksid, zirkon, aluminium- eller zirkoniumsilikater,
oksider av gink, kalsium, magnesium, titan, tinn, jern eller
krom, asbest, glimmer og aluminiumfosfater kan ogsd nevnes
som ildfaste materialer. Anvendelsen av et fyllstoff gjer
det mulig a forbedre de mekaniske egenskaper til de keramiske
komponenter produsert fra aluminiumfosfatet fremstilt ved

fremgangsmaten ifelge oppfinnelsen.

Det ber her papekes at den ovenfor nevnte beregning av Al/P-
forholdet ikke tar hensyn til mengden av aluminium som kan
innferes ved et eventuelt fyllstoff.

Det skal til slutt papekes at rekkefelgen av innfering av
reaktantene og av fyllstoffet er uviktig. Det er mulig spe-
sielt & innfere minst en del av det minst ene aluminium-
oksidet med -fyllstoffet eller etter den sistnevnte. Fyll-

stoffet ma ha en egnet partikkelsterrelse for & muliggjere
innlemmelse av dette inn i suspensjonen.

I et andre trinn av fremgangsmiten i samsvar med oppfinnelsen
terkes suspensjonen oppnadd ovenfor ved forstevning.
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Et hvilket som helst passende apparat kan anvendes for denne
forstevningen, slik som en atomiser utstyrt med en turbin
eller med en dyse, avhengig spesielt av partikkelstorrelsen
som er enskelig a oppna for det terre produktet.

Gasstemperaturene for terkingen kan variere innenfor et stort
omrade. Imidlertid ma utlepstemperaturen holdes fast for &
bevare den amorfe karakter til aluminiumfosfatet fremstilt
ved fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen. Denne tempe-
raturen vil generelt vare mellom 60 og 130°C. Innlepstempe-

raturen kan vare mellom 100 og 300°C.

Ved avslutning av forstevningsterkingen oppnas siledes et
pulver hvori partikkelsterrelsen kan variere mellom for
eksempel 10 og 300 um.

Det er ogsi mulig, i samsvar med en annen utfzreléesform av
oppfinnelsen, & utfere terkingen ved fryseterking. Betingel-
sene ved fryseterking er velkjent for en fagperson innen
omradet.

Det kan ogsa nevnes her at det er muliyg, der det matte passe,
4 tilsette fyllstoffet etter terketrinnet til det oppnadde
terre produktet.

Det oppnaddde produkt vil nd beskrives mer i detalj. Oppnadd
produkt forstids & bety, her og i resten av beskrivelsen, alu-
miniumfosfatet som resulterer fra reaksjonen mellom det minst
ene aluminiﬁmoksidet og fosforsyren eller aluminiumfosfatet.
I noen tilfeller kan fremgangsmaten beskrevet ovenfor gi en
blanding som omfatter fosfatet fremstilt ved fremgangsmiten i
samsvar med oppfinnelsen og andre restprodukter, som kan vare
krystallisert eller annet, slik som aluminiumoksider som ikke
har reagert med fosforsyren eller aluminiumfosfatet, spesielt
ndr Al/P-forholdet er steorre enn 1.

Dette produktet er et amorft aluminiumfosfat. Amorf skal

forstads & referere til et produkt for hvilket rentgenanalyse
ikke apenbarer noen karakteristisk linje av noen Kkrystal-
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linsk fase i det hele tatt. Produktet fremstilt ved frem-
gangsmaten i samsvar med oppfinnelsen er ikke krytallisert,
sarlig i AlPO,-formen. Den amorfe karakter kan ogsa demon-
streres ved NMR-analyse.

Som angitt ovenfor, er aluminiumsfosfatet fremstilt ved frem-
gangsmaten i samsvar med oppfinnelsen tilstede i terr form.
Mer presis skal terr form forstas a referere til det faktum
at aluminiumfosfatet fremstilt ved fremgangsmiten i samsvar

med oppfinnelsen kun inneholder, som vann, hydratvannet.

I legé en annen utferelsesform av oppfinnelsen er fosfatet
fremstilt ved fremgangsmiten ifelge oppfinnelsen amorft og
dets BET spesifikke overflate er ikke sterre enn 25 w?/g.

Mer spesielt er overflaten ikke sterre enn 15 m?/g, eller
enda mer spesielt ikke sterre enn 10 m?/g. I noen tilfeller
er denne overflaten ikke sterre enn 5 m?/g. I samsvar med en
fordelaktig variant av denne utferelsesformen er fosfatet
ogsd tilstede i terr form.

En annen egenskap av fosfatet fremstilt ved fremgangsmaten i
samsvar med oppfinnelsen er dets pH. Denne er mindre enn 5
og foretrukket ikke sterre enn 4. pH-verdiene som er gitt
her oppnds ved maling i suspensjoner av produktet ved en kon-
sentrasjon pa 1% i vann.

Aluminiumfosfatet fremstilt ved fremgangsmiten i samsvar med
oppfinnelsen, nar det oppvarmes og begynner A miste sitt
hydratvann, krystalliserer i AlPO,-formen, som ferer til at
materialet stivner til et £fast stoff. .

Dette aluminiumfosfat kan anvendes i en hver egnet blanding, -
slik at oppfinnelsen ogsd dekker de blandinger som omfatter
et slikt aluminiumfosfat.

I det spesielle tilfellet hvor det er blitt anvendt et fyll-
stoff i fremstillingsprosessen som beskrevet ovenfor, gjen-
finnes dette fyllstoffet 1 det terre produktet slik at det
oppnéds en blanding i form av et pulver omfattende et fyll-



10

15

20

25

30

35

8

stoff og aluminiumfosfat fremstilt ved fremgangsmaten i sam-
svar med oppfinnelsen.

Aluminiumfosfatene fremstilt ved fremgangsmaten i samsvar med
oppfinnelsen ellerx blandingenhe i samsvar med oppfinnelsen kan
anvendes ved fremstillingen av materialer som omfatter et
bindemiddel. I dette tilfellet anvendes et fosfat fremstilt
ved fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen som et binde-
middel, eventuelt med et fyllstoff, i et ildfast materiale
som kan vare av den samme type som det som er beskrevet oven-
for. Ulike fremgangsmiter som er velkjent for en fagperson
innen omradet’ kan anvendes, hvori generelt fosfater, det ild-
faste materialet og vannet blandes og formes. En mertel
basert pid det ildfaste materialet, bindemidlet og vannet kan
sidledes dannes, og deretter helles oppi en form og oppvarmes.
Det er ogsa mulig & tildanne en "velling" som presses kald og
den pressede komponenten underkastes deretter oppvarming.

Aluminiumfosfatene fremstilt ved fremgangsmaten i samsvar med
oppfinnelsen eller blandingene i samsvar med oppfinnelsen kan
ogsd anvendes som sadan ved framstilling av ildfaste materi-
aler, spesielt ved blanding med vann og deretter kaldpres-

sing.

Aluminiumfosfatene fremstilt ved fremgangsmiten i samsvar med
oppfinnelsen eller blandingene i samsvar med oppfinnelsen kan
ogsd anvendes for fremstilling av keramiske komponenter, spe-
sielt av den kjemisk bundne type, som har god mekanisk
styrke.

I dette tilfellet utferes generelt kaldpressing av et fosfat
fremstilt ved fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen,
eventuelt med et fyllstoff eller, mer generelt, av en bhlan-
ding omfattende et fosfat fremstilt i samsvar med oppfinnel-

sen. Pressetemperaturen er vanligvis mellom 80 og 400°C.

Aluminiumfosfatene fremstilt ved fremgangSmaten i samsvar med
oppfinnelsen eller blandingene i samsvar med oppfinnelsen kan
cgsd anvendes som herdemidler for spesielt alkalimetallsili-
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kater, med henblikk pa anvendelser slik som forsterkningen av
grunn eller sement. De kan ogsad anvendes som metallbeleg-

ningsmidler for & gi metaller beskyttelse mot korrosjon eller
for elektrisk isolering.

Det vil n& bli gitt noen eksempler. pH-verdien som er gitt i
eksemplene ble malt i suspensjoner ved en konsentrasjon pa 1
¥ i vann.

Eksempel 1
I dette eksemplet anvendes det et aluminiumcksid oppnadd ved

hurtig dehydratisering av et aluminiumhydroksid, og solgt av
firmaet Procatalyse under handelsnavnet Spheralite 509A.

Dette aluminiumcksid har de felgende egenskaper:

- Gledetap ved 1000°C: 10 %

- Rontgendiffraksjon: hovedsakelig amorf

- Gjennomsnittlig diameter (malt med et CILAS 850 granulo-
meter): 8 um

- BET-overflate: 325 m?/g

Til en reaktor utstyrt med en RAYNERI-rerer tilsettes det
gradvis 49,1 g av 50%A aluminiumoksid i 100 g av 85 % fosfor-
syre, H,PO,. Det oppnés sdledes en suspensjon med et molart
forhold Al/P=1, hvori det deretter innlemmes en blanding av
100 g e¢-aluminiumoksid (gjennomsnittlig diameter 1lik 5 um) og
49,1 g B509A aluminiumcksid, etterfulgt av 225,5 g vann. Det

endelige forhold Al/P er 2, uten & medregne g-alumi-
niumoksidet som vurderes som fyllstoff.

Suspensjonen forsteves ved hjelp av et BUCHI "190 mini spray
dryer" apparat ved anvendelse av de felgende driftsbetingel-

s€exr:

- masse av opplesning forstevet: 476,3 g
- luftinnlepstemperatur: 200°C

- utgangstemperatur : 120°C

- stremningsrate: 23 ml/min

- masse av produkt utvunnet: 213,3 ¢
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Det oppnadde pulver har et bra utseende og danner ikke klum-
per. Rentgendiffraksjonsanalyse &penbarer utgangs-e-alumi-
niumoksidet (fyllstoffet) som den eneste krystalliserte fase,
uten krystallisering av AlPQ,. BET-overflaten er 4 m?/g. pH
er 3,0.

Pulveret presses deretter ved 1800 kg/cm? og 200°C i 4 timer
i en sylindrisk form for 4 tildanne en skive med diameter pa
7 cm og tykkelse pa 0,5 cm. Skiven kuttes deretter i smé
staver med omtzrentlig dimensjoner p& 5x0,4x0,5 mm®, som tes-

tes i 3-punkts beyning (interaksial avstand 3 cm).

Beyefastheten til materialet er 60 MPa, densiteten er 2,5
g/cm® og poresiteten er 0,03 ml/g (poresitet til kvikkselv)
som er ekvivalent med 7,5 volum%.

Ekgempel 2

196,7 g 509A aluminiumoksid tilsettes gradvis til 200 g

85 % H,PO,. Fortynning utferes med 471 g vann. Al/P-forholdet
er lik 2.

Forstevning i et BUCHI-apparat utferes under de samme betin-
gelser som i eksempel 1.

Det oppnas et lett-flytende pulver som er amorft ved rentgen-
analyse. Dets BET-overflate er 4,8 m?/g og dets pH er 3,0.

~ Deretter tildannes smi staver som i eksempel 1. De felgende

resultater oppnas:
Densitet av materialet: 2,1 g/cm®
Beyefasthet (styrke): 43 MPa

Eksempel 3
285 g 5092 dluminiumoksid tilsettes gradvis til 200 g 85 %

fosforsyre. Blandingen fortynnes med 956,9 g vann. Al/P-
forholdet er lik 3.

Forstevning utferes som i eksempel 1.

Det oppnas et pulver som er amorft ved rentgenanalyse.
Dets BET-overflate er 2,9 m?/g og pH er 3,1.
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Eksempel 4
98,3 g 509A aluminiumoksid tilsettes til 200 g 85 % fosfor-

syre, etterfulgt av 100 g alfa-aluminiumoksid av den samme
type som i eksempel 1 som fyllstoff og 497,9 g vann {(en del
av vannet tilsettes med 509A aluminiumoksidet for & lette
blanding). :

Forstevning utferes som 1 eksempel 1.
Rentgendiffraksjonsanalyse av det oppnadde pulveret viser
utelukkende narveret av «-Al,0, . BET-overflaten av pulveret
er 5 m?/g og dets pH er 2,6,

Eksempel 5

134,1 g AL(OH), tilsettes til 100 g 85 % fosforsyre. 100 g
¢-Al,0; og 225 g vann tilsettes deretter. Egenskapene til
aluminiumhydroksidet som anvendes er som felger:

- PROLABCO produktref. 20984298

- gledetap ved 1000°C: 34 %

- partikkelsterrelse: 20 um

- BET-overflate: <0,5 m?/g

- rentgendiffraksjon: krystallisert gibbsitt.

Forstevning utferes under de samme betingelser som i eksempel
1.

Analyse av det oppnadde pulver:

- Rentgendiffraksjon: e-AL,0; (fyllstoff) og ureagert Al (OH),
- BET-overflate: 0,3 m?/g '

- pH: 2,7

Ved termogravimetrisk analyse (karakteristisk vekttap av
Al (OH); ved omtrent 350°C), er det mulig & beregne at om-
trentlig halvparten av Al {(OH), har reagert med H,PO, til a

danne et amorft fosfat i samsvar med oppfinnelsen med et
21/pP-forhold 1lik ‘1.

Eksempel 6

32,4 g av suspensjonen fremstilt i eksempel 1 fryseterkes med
hjelp av et ALPHA I-5 CHRISS apparat.

17,8 g av et tert pulver utvinnes, og dets egenskaper er som
folger: .

Spesifikk overflate: 0,7 m?/g
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pH: 2,7
Ved rentgendiffraksjon identifiseres alfa-aluminiumoksid-
fyllstoffet som den eneste krystalliserte fase.

Eksempel 7 _

Dette eksempelet illustrerer anvendelsen av fosfatet frem-
stilt ved fremgangsmiten i samsvar med oppfinnelsen som et
bindemiddel.

Den felgende blanding fremstilles:

- pulver fremstilt ved forsteving i eksempel 4 : 5 g

- kvartsosesand med gjennomsnittlig partikkelsterrelse

0,2 mm: 23,8 ¢

- vann: 4,2 g

Den oppnadde blandingen presses ved romtemperatur (20°C) og
ved 1000 kg/cm? i en parallellepiped-form for & tildanne
prover med dimensjoner:

5 em{lengde) x 0,8 cm{(bredde) x 1 cm{heyde).

Preven terkes deretter ved 50°C i en ovn 1 1 time og
plasseres deretter i en ovn ved 200°C i 4 timer.
Trykkfastheten til det oppnadde materialet er 25 MPa.

Eksempel 8

Dette eksempelet illustrerer anvendelsen av et fosfat frem-
stilt ved fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen ved frem-
stilling av et keramisk materiale.

Det fremstilles en "velling" med et vektforhold vann/fast-
stoff 1ik 0,4 med et pulver fremstilt som i eksempel 1 men
inneholdende 50 % a-Al,0,-fyllstoff. Denne "vellingen" de-
agglomeriseres ved ultralyd i 5 minutter. Den helles der-
etter i en form av brent gips som gjor det mulig & oppnd sma
staver med dimensjoner 5 cm x 1 cm X 1 cm. Disse smi sta-
vene kalsineres ved 200°C i 4 timer. Deres tre-punkts bey-
ningsfasthet er 17 MPa i1 gjennomsnitt.

PATENTKRAV

1. Fremgangsmdte for fremstilling av et aluminiumfosfat,
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karakterisert ved at minst ett aluminium-
oksid, oppnadd ved hurtig dehydratisering av aluminiumhydrok-
sider eller -oksyhydroksider, reageres med fosforsyre eller
et aluminiumfosfat, idet reaksjonsmediet ikke omfatter noen
salter unntatt aluminiumfosfater, og den oppni&dde suspensjo-
nen terkes ved forstevning eller fryseterking.

2. Fremgangsmite som angitt i krav 1,
karakterisert ved at aluminiumoksidet er
oppnadd ved hurtig dehydratisering av hydrargillitt.

3. Fremgangsmate som angitt i krav 1 eller 2,
karakterisert ved at den hurtige dehydra-
tiseringen utferes ved &4 bringe aluminiumhydroksidene eller -
oksyhydroksidene i kontakt med en strem av varme gasser i en
brekdel av et sekund til 4 eller 5 sekunder, idet innleps-

temperaturen av gassene ligger mellom 400 og 1200 °C.

4. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav,

karakterisert ved at det ovennevnte alu-
miniumoksid har en spesifikk overflate pi mellom 200 og 400
nl/g.

5. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav,

karakterisercrt ved at det ovennevnte alu-
miniumoksid har et gledetap, malt ved kalsinering ved

1000 °C, pd mellom 3 og 15 %.

6. Fremgangsmdte som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav, .

karakterisexrt ved at aluminiumoksidet er
amorft og/eller darlig krystallinsk. -

7. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav, '
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karakterisert ved at aluminiumoksidet er i
form av et produkt hvis partikkeldiameter er mellom 0,1 og
300 um.

8. Fremgangsmidte som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav,

karakterisert ved at den ovennevnte reak-
sjon utferes under betingelser slik at forholdet Al/P er
minst 1, mer spesielt mellom 1 og 4.

9. Fremgangsméte som angitt i ett eller flere av de fore-
gaende krav,

karakterisert ved at et fyllstoff innlemmes
i den ovennevnte suspensjon eller at et fyllstoff blandes inn
i produktet oppnadd etter terking.

10. Aluminiumfosfat, karakterisert ved at det kan oppnis ved
fremgangsmaten som angitt i ett eller flere av Kravene 1 til
g, idet fosfatet er amorft og har en spesifikk overflate ikke

sterre enn 25 m?/g.

11. Blanding,

karakterisert ved at den omfatter et alu-
miniumfogsfat som kan oppnas ved fremgangsmaten som angitt i
ett eller flere av kravene 1 til 9.

12. Blanding som angitt i krav 11,
karakterisert ved at den i tillegqg omfatter
et fyllstoff.

13. Blanding som angitt i krav 11 eller 12,
karakterisert ved at fyllstoffet er et ild-
fast materiale.

14. Fremgangsmate for fremstilling av keramiske komponenter,
karakterisert ved at et aluminiumfosfat som
kan oppnas ved fremgangsmaten 1 samsvar med ett eller flere
av kravene 1 til 9 eller en blanding szom angitt 1 ett eller
flere av kravene 11 til 13 varmpresses.
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15, Fremgangsmate for fremstilling av keramiske komponenter
som angitt i det foregaende krav,

karakterisert ved at pressingen utferes ved
en temperatur pa mellom 80 og 400 °C.

16. Anvendelse som bindemiddel eller som herdemiddel eller
som metallbelegningsmiddel av et aluminiumfosfat som kan opp-
niés ved fremgangsmaten som angitt i ett eller flere av
kravene 1 til 9 eller av en blanding som angitt i ett eller

flere av kravene 11 til 13.
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