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Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials
auf der Basis von alpha-Al 2 0 3 wobei ein hochdisper-

ses alpha-Aluminiumoxidhydrat in eine verdiinnte Séure-
ldsung eingeriihrt wird, die entstandene Suspension in
einem Dispergierapparat desagglomeriert und gegebenen-
falls mit Zusdtzen versetzt wird, die Suspension von
groben Teilchen gegebenenfalls noch befreit wird und
danach getrocknet und zerkleinert wird, wobei die Su-
spension zu Beginn zur Entfernung eingeschlossener Luft
einer Vakuumentlliftung unterzogen wird und daB das ge-
trocknete Material =zuletzt bei Temperaturen zwischen

1000 ° C und 1500 ° C gesintert wird.
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Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials auf der Basis von Alpha-
Aly03, wobei ein hochdisperses Alpha-Aluminiumoxidhydrat in eine verdiinnte Saureltsung eingeriihrt wird, die
entstandene Suspension in einem Dispergierapparat desagglomeriert und gegebenenfalls mit Zusitzen versetzt
wird, die Suspension von groben Teilchen gegebenenfalls noch befreit wird und danach getrocknet und zerkleinert
wird.

Aus der EP-B 0 024 (099 ist ein Verfahren bekannt, mit dem ausgehend von Al-Monohydrat ein hochfeines
Schleifpulver hergestellt wird. Die KorngroBe liegt dabei unterhalb von 300 nm. Das Al-Monohydrat wird mit
Wasser und Séure versetzt, dispergiert, gemahlen, getrocknet, gesiebt und schlieBlich gebrannt,

Auch durch das hochfeine Ausgangsmaterial kann eine gewisse Porositit des Endproduktes bei diesem
Verfahren nicht verhindert werden. Eine solche Porositit mindert die Qualitiit des Schleifmaterials.

Neben diesem Verfahren sind mehrere andere Verfahren bekannt, die sich mit der Herstellung von

Schileifmitteln auf Basis Alpha-A1203 durch Sintern befassen.

Als Rohstoffe fiir die Herstellung von gesinterten Schleifmaterialien kénnen sowohl Bauxit und Tonerde als
auch feindispere Aluminiumoxidmonohydrate verwendet werden.
So beschreibt dic US-PS 4 314 827 ein mikrokristallines Schleifmaterial auf Basis Alpha-Al, O3, das durch

Trocknen und Sintern eines Aluminiumoxidhydratgels bei ca. 1400°C hergestellt wird. Danach ist jedoch zur
Erreichung einer guten Schleifleistung ein weiterer Zusatz mindestens einer modifizierenden Komponente nétig.
Als modifizierende Komponenten werden mindestens 10 % ZrO, und/oder HFO, und/oder mindestens 1 % eines

Spinells aus AlyO3 mit Oxiden von Co, Ni, Zn oder Mg vorgeschlagen.

Die EP-0S-0 152 768 beschreibt ein Schleifmaterial, welches durch Sintern eines Aluminiumoxidhydratgels
hergestellt wird, wobei feinste Alpha-Aluminiumoxidteilchen als Keimbildner vorhanden sind, um die
Umwandlungstemperatur des Gamma-A1203 aus dem Gel in die Alpha-Al,05 Form herauszusetzen. Zusitze

von 8i, Cr, Mg und Zr in Form ihrer Oxide konnen als Kristallwachstumshemmer dem Gel zugesetzt werden.
Dennoch treten in diesem Material neben den submikronen Kristalliten noch Kristallite bis zu einer GréBe von
8 p auf (abhiingig von den Sinterbedingungen). Diese groBen Kristallite sind sicherlich auf die im getrockneten
Produkt enthaltenen Alpha-A1203 Partikel (Keimbildner) zuriickzufiihren, da selbst bei groBter Sorgfalt neben

den Submikron-Kristalliten auch grésBere Alpha-A1203 Partikel vorhanden sind. Aber auch die kleinsten dieser
Alpha-AlyOg Partikel sind gréBer als die erst ab ca. 1000°C aus dem Gel entstehenden Alpha-Al,03 Keime,

wodurch ein ungleichmiBiges Kistallitenwachstum begiinstigt wird.
Die Erfindung betrifft demnach ein Verfahren zur Herstellung eines gesinterten Schleifmaterials auf der Basis
von Alpha-AlyOs, das darin besteht, daB ein hochdisperses Alpha-Aluminiumoxidhydrat in eine verdiinnte

Saurelosung eingeriihrt wird, die entstandene Suspension zur Entfernung eingeschlossener Luftblasen einer
Vakuumentliiftung unterzogen wird, danach die entliiftete Suspension in einem Dispergierapparat desagglomeriert
und dabei gegebenenfalls mit Zus4tzen versetzt wird, die erhaltene Suspension gegebenenfalls von groben
Teilchen befreit, danach getrocknet, zerkleinert und anschlieBend bei Temperaturen zwischen 1000° und 1500°C
gesintert wird.

Uberraschenderweise wurde namlich festgestellt, daB die mikrokristalline Struktur, verbunden mit hoher
Dichte und Reinheit des Aluminiumoxids durch geeignete Desagglomerierung des feindispersen Alpha-
Aluminiumoxidhydrats auch ohne hohen Spinellgehalt oder Vorhandensein von Alpha-AlyO3 im getrockneten

Produkt erreicht werden kann. Die Umwandlung in Alpha-Al,04 beginnt dabei schon unter 1000°C. Damit ist

bei einer festgesetzten Sintertemperatur die Differenz zur Umwandlungstemperatur groBer. Das fithrt zur Bildung
einer gréBeren Anzahl von Alpha-Al,O3-Keimen, wodurch eine bessere GleichmiBigkeit der mikrokristallinen

Struktur auch bei langeren Sinterzeiten erreicht wird. Als vorteilhaft erwies sich weiters ein geringer Zusatz aus
der Gruppe der Elemente Mg, Ca, Co, Ni, Cr, Fe, Si, Ti, Zn, Mn und Zr in Form ihrer Salze, die beim Sintern
in Oxide iibergefiihrt werden. Dieser Zusatz erfolgte im Dispergierapparat und lag bei einer Menge von maximal
0,2 Gew.-%, vorzugsweise < 0,1 Gew.-% (berechnet als Oxid im Endprodukt). Diese Zusitze verringemn
bekannterweise das ungleichmiBige und starke Kristallwachstum beim Sintern,

Die Desagglomerierung der suspendierten Teilchen durchliuft ein Maximum in Abhzingigkeit vom Verhlinis
Schergeschwindigkeit : DurchfluB. Bei zu niedriger Schergeschwindigkeit reicht die Energie nicht aus, bei zu
hoher Schergeschwindigkeit kommt es bereits zu Reagglomeration. Dieses Optimum der Schergeschwindigkeit
muB fiir das Desagglomeriergerit experimenticll ermittelt werden.

Zur Abtrennung groBerer noch vorhandener oder gebildeter Agglomerate wird diese Suspension gegebenenfalls
einer Zentrifugierung unterworfen.

Uberraschenderweise wurde weiters auch festgestellt, daB durch eine Entfernung der eingeschlossenen
Luftblasen in der Suspension vor der Desagglomerierung eine weitere Verbesserung des Produktes erzielt werden
konnte. Dies ist darauf zuriickzufiihren, daB feinzerteilte Luftblasen die Porositiit des Endproduktes erhthen und
damit die Dichte und Hirte negativ beeinflussen. Poren, die groBer als 0,4 pum sind, kénnen durch Sintern nicht
mehr entfemnt werden. Die groBeren Poren wachsen némlich wahrend des Sintervorgangs auf Kosten der Kleineren

o om



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

Nr. 389884

Poren. Diese groBen Poren kénnen dann nur mehr durch extrem hohe Sintertemperaturen entfernt werden. Um
daher niedrige Sintertemperaturen zu gewihrleisten, muB eine Vakuumentliiftung so durchgefiihrt werden, daB alle
Lufteinschliisse, die bei Trocknung und Sinterung Hohlriume hinterlassen, entfernt werden. Die
Aufsteiggeschwindigkeit der Bldschen ist bei kleinen Durchmessern gering, sie steigt mit dem Quadrat des
Blischendurchmessers in der Dispersion an. Beispielsweise dauert es bei einer Fliissigkeitshohe von 150 mm bei
0,4 bar mehr als 2 Stunden, um eine weitgehend von eingeschlossenen Luftblasen freie, sinterfihige Suspension
zu erhalten. Daraus errechnet sich, daB alle Lufteinschliisse iiber 7 pm Durchmesser entfernt werden miissen, Um
dies in moglichst kurzer Zeit durchzufiihren, ist eine geringe Schichtdicke erforderlich. Die Versuche werden mit
der Vakuumentliiftungsanlage Typ VE/FRYMA durchgefiihrt. Die Suspension, die Lufteinschliisse enthlt, wird
dabei durch eine spezielle Vorrichtung in einer Vakuumkammer in diinner Schicht verteilt, sodaB die
Lufteinschliisse expandieren und aufplatzen. Eine Verweilzeit von weniger als 1 Minute reicht bei 0,1 bar in einer
Schichtdicke von 1 mm aus, um die Lufteinschliisse zu entfernen.

Als hochdisperse Alpha-Aluminiumoxidhydrate kénnen die im Handel befindlichen PseudobShmite mit einem

Reinheitsgrad von iiber 99 % und einer spezifischen Oberfliche zwischen 180 und 290 m2/g verwendet werden.
Der Feststoffgehalt der Suspension lag zwischen 5 und 40 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 15 und 25 Gew.-%.
Als Peptisatorsiure kénnen Salpetersiure, Salzsiure oder Essigsiure Verwendung finden.

Der wihrend des Desagglomerierens in den Dispergierapparat gegebenenfalls zugefiihrte Zusatz aus der Gruppe
der Elemente Mg, Ca, Co, Ni, Cr, Fe, Ti, Si, Zn, Mn und Zr erfolgt in Form ihrer anorganischen oder
organischen Salze, die nach dem Sintern in Form ihrer Oxide vorliegen. Die Zusitze erfolgen in einer Menge von
max. 0,2 Gew.-%, vorzugsweise unter 0,1 Gew.-%, berechnet als Oxid im Endprodukt). Am giinstigsten
erwiesen sich die Salze der entsprechenden vorgelegten Sdurelosung,

Die aus dem Dispergicrapparat aufgefangene Suspension wird anschlieBend in geeigneten
Trockenvorrichtungen, wie beispielsweise in einem HeiBlufttrockenschrank mehrere Stunden lang bei
Temperaturen zwischen 80 und 120°C getrocknet.

Das getrocknete Material wird anschlieBend einer Zerkleinerung unterzogen und danach in einem Ofen bei
Temperaturen zwischen 1000° und 1500°C einige Zeit gesintert. Die Sinterzeit ist bei hdherer Temperatur
geringer als bei tiefer Temperatur und liegt zwischen einigen Minuten und 2 Stunden.

Die nach dem erfindungsgemiiBen Verfahren hergestellten Schleifmaterialien wurden dann zu Schleifbéndern
und Schleifscheiben verarbeitet und in einer vergleichenden Priifserie gegen Kohlenstoffstahl C 45 wurde die
Leistungsfihigkeit dieses Materials ermittelt. Dabei wurde die Abtragsleistung im Vergleich zu
Elektroschmelzkorund (= 100 %) ermitielt. Die erhaltenen Werte sind in der Tabelle angefiihrt und zeigen deutlich
die hervorragenden Schleifleistungen der erfindungsgemiB hergestellten Materialien.

Die Erfindung soll nun an Hand von Beispielen naher erldutert werden.

Beispiel 1

In eine Losung von 39,5 kg Wasser und 440 g konzentrierte Salpetersiure wurden kontinuierlich 10 kg
Alpha-Aluminiumoxidmonohydratpulver der Marke Dispera1® eingefiihrt. Die Suspension wurde dann in der
Laborvakuumentliiftungsanlage vom Typ LVE/A/FRYMA bei 100 mbar entliiftet und anschlieBend durch das
schnellaufende Dispergiergerit mit zwei ZufluBoffnungen gepumpt. Die DurchfluBgeschwindigkeit betrug 3 1/h
und die Drehzahl des Rotors lag bei ca. 15.000 U/min. Die zweite ZufluBoffnung des Dispergiergeriites blieb
verschlossen. Die desagglomerierte Suspension wurde dann in Poly#thylentassen in einer ca. 5 cm dicken Schicht
aufgefangen und anschlieend in einem HeiBlufttrockenschrank bei 80°C Lufttemperatur in 36 Stunden zu harten,
spriden Platten getrocknet. Die getrockneten Platten wurden in einer Miihle zu durchscheinenden K6mem
zerkleinert und in einer Siebmaschine vorklassiert. Das anfallende Unterkorn konnte erneut zur
Suspensionsherstellung verwendet werden. Die griinen Kémer wurden dann in einem elektrischen Widerstandsofen
wihrend 7 Stunden auf 1400°C aufgeheizt und bei dieser Tempertur ca. 2 Stunden gesintert. Die Dichte des
gesinterten Materials betrug 98,1 % der theoretischen Dichte, die Kristallitengr6Be lag unter 2 pm.

Beispiel 2

Die Zubereitung und Entliiftung der Dispersion erfolgte wie in Beispiel 1 ausgefiihrt. Im Dispergiergerit
wurde dieser Dispersion jedoch durch die zweite ZufluB6ffnung eine Losung von 6,3 g/l Magnesiumnitrat mit
einer Geschwindigkeit von 270 ml/h zugefiihrt. Die aufgefangene Suspension wurde dann wie in Beispiel 1
weiterbehandelt. Das gesinterte Endprodukt enthielt 0,05 Gew.-% MgO und hatte eine Dichte von 99,0 % der
theoret. Dichte. Die Kristallitengrife lag unter 1 pm.

Vergleichsbeispiel

Die Herstellung des Materials erfolgte wie im Beispiel 2 ausgefiihrt mit einer Ausnahme, némlich daB die
Suspension keiner Vakuumentliiftung unterzogen wurde. Nach dem Sintern ergab sich fiir dieses Material eine
Dichte von 75 % der theoret. Dichte.
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Tabelle
hleif] ni
Abtragsleistung (%)
Material Fiberscheibe
Elektroschmelzkorund 100 100
Zr-Schmelzkorund 220 310
Beispiel 1 290 360
Beispiel 2 330 400
Vergleichsbeispiel 90 95
PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials auf der Basis von Alpha-A1203, wobei ein hochdisperses

Alpha-Aluminiumoxidhydrat in eine verdiinnte Siurelssung eingeriihrt wird, die entstandene Suspension in einem
Dispergierapparat desagglomeriert und gegebenenfalls mit Zusitzen versetzt wird, die Suspension von groben
Teilchen gegebenenfalls noch befreit wird und danach getrocknet und zerkleinert wird, dadurch
gekennzeichnet, daB die Suspension zu Beginn zur Entfernung eingeschlossener Luft einer Vakuumentliiftung
unterzogen wird und daB das getrocknete Material zuletzt bei Temperatur zwischen 1000°C und 1500°C gesintert
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 der Feststoffgehalt der Suspension zwischen
5 und 40 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 15 und 25 Gew.-% liegt.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die verdiinnte S4urelsung
aus Salpetersiure, Salzsiure oder Essigsdure besteht.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Vakuumentliiftung in
diinner Schicht bei einem Druck < 0,2 bar durchgefiihrt wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Zusitze aus der Gruppe der
Elemente Mg, Ca, Co, Ni, Cr, Fe, Ti, Si, Zn, Mn und Zr gewihlt werden.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Zusitze in einer Menge von max.
0.2 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 Gew.-% (bezogen als Oxid im Endprodukt) erfolgen.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1, 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB Magnesiumnitrat,
Magnesiumchlorid oder Magnesiumacetat verwendet wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Abtrennung der groben
Teilchen durch Zentrifugieren erfolgt.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB das getrocknete und
zerkleinerte Produkt bei Temperaturen zwischen 1000°C und 1500°C, vorzugsweise zwischen 1300°C und
1450°C wihrend 10 Minuten bis 2 Stunden gesintert wird.
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