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CZ 279044 Bé6

ZpUsob vyroby materidlu, tvoreného prevazZné oxidem hlinitym

Oblast techniky

Vyndlez se tyka zpusobu vyroby vV podstaté c¢istého oxidu
hlinitého, odvozeného 2z rozemletého a vycisténého produktu oxi-
dac¢nl reakce, pri které se pouzZivd hliniku jako zdkladniho kowvu
a plynu, obsahujiciho kyslik, 3jako okyslic¢ovadla. Vyndlez se
rovnéz tykad zuslechtovdni oxidu hlinitého s mens$i &istotou,
pricemz vysledkem je produkt velmi vysoké &istoty.

Dosavadni stav techniky

V patentové literature byl popsén zplGsob vyroby polykrysta-
lickych Kkeramickych materidldi a polykrystalickych kompozitnich
materidlua, ziskatelnych reakci zdkladniho kovu s oxidac¢nim ¢inid-
lem v plynné fazi, tedy za normalnich podminek plynnym nebo odpa-
Yenym materidlem, tvoricim oxidac¢ni plynné prostredi. Obecné se
zdkladni kov, napriklad hlinik, zah¥ivd na teplotu, leZici nad
teplotou jeho taveni, avsak pod teplotou taveni produktu oxidac¢ni
reakce, ¢&imZz vznikne roztavené téleso zdkladniho kovu, které
reaguje s oxidac¢nim ¢inidlem v plynné f&zi na produkt oxidacéni
reakce. V tomto teplotnim rozmezi se produkt oxidac¢ni reakce,
nebo alespon jeho céast, udrzuje ve styku s télesem, tvorenym
roztavenym zdkladnim kovem, a s oxida¢nim ¢inidlem, pricemZ se
nalézad stdle mezi nimi. Roztaveny z&kladni kov Jje protlacovéan
nebo dopravovan skrz vznikly produkt smérem k oxidacnimu ¢inidlu.
Dopravovany roztaveny zdkladni kov vytvd¥i stykem s oxidac¢nim
¢inidlem dalsi produkt oxidac¢ni reakce na povrchu produktu, ktery
vznikl pred tim. Pri postupujicim pribéhu reakce se neustdle
daldi kov protlacuje vznikajicim polykrystalickym produktem
oxidaéni reakce, ¢imZ postupné roste keramickd struktura s propo-
jenymi krystaly. Vzniklé keramické téleso mGZe obsahovat kovové
slozky, napriklad nezoxidované sloZky ze =zdkladniho kovu a/nebo
dutinky. V pripadé oxidu jako produktu oxidaéni reakce je vhodnym
okyslic¢ovadlem kyslik nebo plynné smési, obsahujici kyslik, vcéet-
né vzduchu, pric¢emz vzduchu se dava zpravidla prednost z evident-
nich ekonomickych duvodi. Pojmu "oxidace" je vSak treba rozumét
v jeho sirokém smyslu a znamend, Ze kov odevzdal elektrony nebo
sdili elektrony s okyslicovadlem, Kkterym miZe byt Jjeden nebo
nékolik prvka a/nebo sloucenin.

V uré¢itych pripadech miZe zdkladni kov vyzZadovat pritomnost
jedné nebo nékolika primési, které priznivé ovlivinuji nebo usnad-
rniuji rist produktu oxidacni reakce. Primési mohou tvorit legovaci
sloZky z&kladniho kovu. Napriklad v pripadé hliniku jako zdklad-
niho kovu a vzduchu jako okysli¢ovadla se primési, jako je horcik
a kfemik, 1leguji do hliniku a tvofi tedy s nim z&kladni kov.
Vznikajici produkt oxidaéni reakce. obsahuje oxid hlinity, typicky
modifikaci a.

Bylo zjisténo, Ze vhodné podminky rustu produktu oxidacni
reakce lze indukovat tim, Ze se jedna nebo nékolik primési ulozi
na ¢&ast povrchu nebo cely povrch zakladniho kovu, takZe se
zdkladni kov nemusi legovat dotujici primési, napriklad kovy,
jako je horéik, zinek a kfemik v pripadé hliniku jako zakladniho
kovu a vzduchu jako okyslicovadla. Pri této obméné zplisobu lze
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pouzivat kovy a slitiny, které jsou bézZné k dispozici a které by
jinak neobsahovaly vhodné dotovaci primési. Uvedeny poznatek je
vyhodny také tim, Ze keramicky rlst miZe probihat na jedné nebo
nékolika zvolenych plochdch povrchu zdkladniho kovu, misto aby
byl neusporadany, takze zplsobu lze velice dobfe pouzit napriklad
tak, Ze se dotuje pouze jedna plocha nebo Cést jedné plochy
zdkladniho kowvu.

V literature je tedy popsdna vyroba oxidu hlinitého jako
produktu oxida¢éni reakce, ktery snadno roste do velkych rozméru
a miZe tedy byt uZiteénym zdrojem pro vyrobky z oxidu hlinitého.
Predmétem vyndlezu je zpusob vyroby v podstaté <&istého oxidu
hlinitého, ktery je odvozen 2z oxidu hlinitého, vyrobeného uvede-
nym procesem oxidac¢ni reakce, pri kterém napriklad hlinik Jjako
zédkladni kov reaguje s plynnym okyslicovadlem, obsahujicim kys-
lik. - - ’

V patentové 1literature jsou popsdny keramické kompozitni
struktury a zplUsoby jejich vyroby, pfi kterych se pouZiva oxidac-
ni reakce k vytvoreni keramickych kompozitnich struktur, které
sestdvaji z netec¢né vyplné, infiltrované polykrystalickou kera-
mickou matrici. Z&kladni kov, umistény vedle télesa propustné
vyplné, se zahrivd na roztaveny =zé&kladni kov, ktery reaguje
popsanym 2zpuUsobem s plynnym okysli¢ovadlem a vytvari produkt
oxidaéni reakce. KdyZz produkt oxida¢ni reakce roste a prorusta
sousedni vypln, Jje roztaveny zakladni kov protlacovan drive
vzniklym produktem oxidac¢ni reakce do hmoty vyplné a reaguje
s okyslicovadlem na dalsSi produkt oxidacni reakce na povrchu
drive vytvorené vrstvy. Rostouci produkt oxida¢ni reakce infilt-
ruje nebo uzavre v sobé vypln, coZ md za nasledek vznik keramické
kompozitni struktury, sestdvajici 2z polykrystalické keramické
matrice s wuzavfenou vyplni. KdyZz se napriklad pouzije jako
zdkladniho kovu dotovaného hliniku, vzduchu jako okyslicovadla
‘a castic nebo prasku oxidu hlinitého jako propustné vyplné,
vznikne kompozit, ktery sestava prevadzné z c¢édstic oxidu hlinitého
v matrici 2z oxidu hlinitého, - v némZ Jje dispergovano nékolik
ruznych kovovych slozZek.

Podle vyndlezu bylo zjisténo, Ze .pri prorustdni produktu
oxidaéni reakce jako matrice z oxidu hlinitého do vyplné z oxidu
hlinitého, pomérné necisté formy vyplriového materidlu oxidu hli-
nitého, =zejména takové, které obsahuji k¥emicitany, reaguji se
zdkladnim hlinikovym kovem béhem postupu podle vyndlezu na ¢istsi
oxid hlinity a vznikaji pritom redukované kovové slozZky, napri-
klad kremik. 2Zpasob podle vyndlezu tedy umoziiuje vyrobit velmi
¢isty oxid hlinity z méné cistého zdroje oxidu hlinitého.

Podle vyndlezu se hlinik jako zdkladni kov zahfiva v pritom-
nosti okyslidovadla v plynné fazi, obsahujiciho kyslik, na téleso
z roztaveného hlinikového kovu. Pri styku roztaveného kovového
hliniku s okyslicCovadlem vznik& jako produkt oxidacni reakce oxid
hlinity. Provozni podminky se udrzuji tak, aby se postupne
protladoval roztaveny Kkov vzniklym produktem oxidacni reakce

smérem Xk okyslidovadlu, takZe na stycné ploSe mezi plynnym
- okysliéovadlem s obsahem kysliku a drfive vytvorenym reakénim
produktem z oxidu hlinitého vznikd neustdle dalsi oxid hlinity
jako produkt oxidaéni reakce. Zahtivdni se provadi na teploty nad
teplotou taveni hliniku jako zé&kladniho kovu, av$ak pod teplotou
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taveni oxidu hlinitého jako produktu oxidaé¢ni reakce. Zahrivani
pokracuje tak dlouho, aZ vznikne polykrystalické keramické téleso
z oxidu hlinitého. Toto téleso miZe obsahovat jeden nebo nékolik
nealuminovych, coZ znamend oxid hlinity neobsahujicich materidlu,
napriklad nezoxidovany za&kladni kov a/nebo primési.

Vyndlez je zaloZen na poznatku, Ze v podstaté vsechen nealu-
minovy materidl, vznikly v polykrystalickém keramickém produktu,
je pristupny z povrchl télesa rozmélnénim keramického produktu
a Ze je prevazné metalicky spise neZ keramicky. Nealuminové mate-
ridly se tedy extrahuji, rozpusti nebo disperguji z keramického
télesa pomoci jednoho nebo nékolika vyluhovadel, a to bud plyn-
nych nebo kapalnych. MizZe byt nezbytné pouZit nékolika vyluhova-
cich stupni, mezi nimiZz je vidy zarazeno proprani vodou.

Podle vyndlezu se tedy ziskdvd materidl, tvoreny prevaziné
oxidem hlinitym, tim zplsobem, 2Ze se nejprve pripravi téleso
kompozitni struktury plUsobenim oxidac¢niho ¢inidla na roztaveny
hlinik, obsahujici kovové slozZky, popripadé za pritomnosti vyplné
na bazi oxidu hlinitého, a takto ziskané téleso se rozmélni,
naceZ se na ziskané Castice pusobi alespori jednim vyluhovacim
¢inidlem po dobu dostateénou k odstranéni nebo rozpus$téni nealu-
minovych materidli do koncentrace alespon 99,9 % hmotnostnich
oxidu hlinitého v produktu, ktery se na konec izoluje.

Vyplni na bdzi oxidu hlinitého je podle vynalezu vyhodné
produkt, vznikajici pri aluminotermické redukci.

K vyluhovdni 1lze podle vyndlezu pouzZit jedno nebo nékolik
vyluhovacich ¢&inidel, vyhodné vybranych ze skupiny zahrnujici:
HF, HBr, H,S0,, NH;, H;PO,, NaOH, KOH, NH,OH.

Rozmélnény materidl se vyhodné uvadi postupné do styku
s jednotlivymi ¢&inidly, pricemZz mezi Jjednotlivé extrakce lze
vloZit promyti vodou.

Produkt, vyrobeny podle vyndlezu, m4& velice cisté hranice
zrn, na kterych jiné faze, coZ md za ndsledek vyhodny intragranu-
larni lom, vyhodny pro brusné materidly. .-

Podle dalsiho vyznaku vyndlezu lze velice ¢isty oxid hlinity
vyrdb&t nejen uvedenym zpusobem, tedy oxidaé¢ni reakci hliniku
jako zdkladniho kovu, nybrZ i zuSlechténim méné cistych zrn oxidu
hlinitého, a to souéasnou aluminotermickou redukci jinych oxido-
vych nedistot v takovém produktu, a to béhem rustu oxidaéniho
produktu. V tomto pripadé se hlinik jako zdkladni kov orientuje
vzhledem Xk propustné hmoté vyplriového materidlu na bazi oxidu
hlinitého v pritomnosti okyslicovadla, zpravidla vzduchu tak, aby
produkt oxidadni reakce rostl ve sméru k vyplni a do ni. Rust
produktu oxidaéni reakce pak tedy probihad smérem do vyplné. Ros-
touci produkt pronikd a uzavird hmotu vyplné, ¢éimZz vznika kompo-
zitni keramickd struktura z oxidu hlinitého a kovu. Vypln na bazi
oxidu hlinitého mlZe byt tvorena volnou nebo spojenou soustavou
zrn, kterad je charakterizovdna mezerami, otvarky nebo mezilehlymi
prostory, priéemZ loZe vyplné je propustné pro plynné okyslico-
vadlo a pro rust produktu oxidac¢ni reakce. Pod pojmem "vypla" se
rozumi bud homogenni nebo nehomogenni smés na bazi oxidu hlinité-
ho, sestavajici ze dvou nebo vétsiho poctu materiali.
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Produkt oxidaéni reakce vristd do vyplné, aniZ by prerusoval
nebo premistoval sloZky vyplné, vytvarejici alumino-kovovy kompo-
zit. Oxidické necCistoty ve vyplni na bazi oxidu hlinitého se
redukuji aluminotermickou reakci na ¢&istsi aluminové slozZky
a kovové sloZky. Vznikly aluminokovovy kompozit se pak rozdrti
nebo jinak rozmélni a jeho kovové nedistoty se odstrani louZenim

vyluhovadly, takZe vznikne zrnity produkt 2z oxidu hlinitého
s vysokou cCistotou.

V ramci vyndlezu je tfeba vyjasnit nadsledujici pojmy:

"Keramika" neznamend pouze Keramické téleso v klasickém
smyslu, to =znamend téleso, sestdvajici vyluéné =z nekovovych
a anorganickych materidld, nybrZ znamend téleso, které je prevai-
né keramické co do sloZeni nebo hlavnich vlastnosti, tfebaZe toto
téleso miZe obsahovat men$i i znac¢nd mnoZstvi jedné nebo nékolika
kovovych sloZek, odvozenych z hliniku jako zd&kladniho kovu, nebo
vyredukovanych z primési nebo z vyplné, typicky v rozmezi od 1 do
40 % objemu, pripadné i vétsi mnoZstvi.

"Produkt oxidaéni reakce" znamend jeden nebo nékolik kovu
v oxidované formé, Kkteré odevzdaly elektrony nebo sdileji elek-
trony s jinym prvkem, ' slouc¢eninou nebo jejich kombinaci. Produkt
oxidacéni reakce podle této definice zahrnuje tedy reakéni produkt
hliniku jako zé&kladniho kovu s kyslikem.

"Okyslic¢ovadlo" nebo "plynné okyslicovadlo" nebo pod., tedy
okyslic¢ovadlo, jeZz obsahuje nebo sestdvd 2z urc¢itého plynu nebo
par, znamend okyslicdovadlo, v némZz je tento plyn nebo para za
pouzitych reakénich podminek jedinym, hlavnim nebo alespon dile-
Zitym oxida¢nim ¢&inidlem pro zdkladni kov. TfebaZe tedy hlavni
soucdsti vzduchu je dusik, je kyslik obsaZeny ve vzduchu jedinym
okyslic¢ovadlem zdkladniho kovu, protoZe kyslik Jje podstatné
silnéjsim oxidac¢nim c¢inidlem neZ dusik. Vzduch tedy spada mezi
oxidaé¢éni ¢inidla, tvorend plynem s obsahem kysliku.

"Zdkladni kov" znamend ten kov, napriklad hlinik, ktery je
prekursorem polykrystalického produktu oxidac¢ni reakce a zahrnuje
- tento kov jako pomérné ¢isty kov, jako komeréni kov s necistotami
a/nebo legovacimi slozkami, nebo jako slitinu, v niZ je tento
kovovy prekursor hlavni sloZkou. KdyZ se tedy uvadi jako zdkladni
kov kovovy hlinik, je tr¥eba tuto definici brat v uvahu v uvedeném
smyslu, pokud neni z kontextu patrny jiny vyznam.

Podle vyhodného provedeni vyndlezu se hlinik jako zd&kladni
kov, dotovany typicky a tvorici prekursor oxidac¢niho produktu,
tvoreného oxidem hlinitym, vytvaruje do ingotu, bramy, tyce,
desky apod. a vlozi se do netec¢ného 1loze, kelimku nebo jiné
Zarovzdorné nadoby. Nadoba se vloZi do pece, do které se zavadi
plynné. okyslidovadlo, -obsahujici kyslik. Soustava se zahfiva na
teplotu pod teplotou taveni oxidu hlinitého jako produktu oxidac-
ni reakce, avsSak nad teplotu taveni hliniku jako z&kladniho kovu.
Tyto teploty 1leZi obecné v rozmezi 850 aZ 1450 °C a s vyhodou
mezi 900 az 1350 °C. V tomto teplotnim rozmezi vznikne téleso
nebo lazen roztaveného kovu, ktery ve styku s plynnym okyslico-
vadlem, obsahujicim kyslik, reaguje na oxidac¢ni produkt tvoreny
oxidem hlinitym; ktery vznikd ve vrstvé. V jistych pripadech
v8ak, kdyZ se pouzije horéiku 3jako dotovaci primési pro hlinik
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jako zakladni kov, miZe tvorbu oxidu hlinitého jako produktu oxi-
dac¢ni reakce predchazet tvorba tenké spinelové vrstvy, tvorené
hlinitanem horec¢natym. Pri neustdlém pusobeni oxidac¢niho prostre-
di je roztaveny kov postupné protlacovan nebo dopravovan drive
vzniklym produktem oxidac¢ni reakce ve sméru plynného okyslicovad-
la. Pri styku s okyslicovadlem reaguje roztaveny hlinik a vytvari
neustdle dalsi oxid hlinity jako produkt oxidaéni reakce. Tim
vznikd postupné silnéjsi téleso z oxidu hlinitého, pricemz ve
vznikajicim polykrystalickém materidlu jsou dispergovany kovové
slozky. Reakce hliniku jako z&kladniho kovu a plynného okyslico-
vadla s obsahem kysliku se nechd probihat tak dlouho, aZ oxid
hlinity Jjako produkt oxida¢ni reakce naroste do poZadované
tloustky kX mezni ploSe. S vyhodou se nechd reakce probihat tak
dlouhou dobu, aby zreagoval veskery nebo v podstaté veskery
hlinik jako zdkladni kov. Vzniklé keramické téleso z oxidu hlini-
tého se rozmélni na poZadovanou zrnitost jakoukoliv bézZnou tech-
nikou, nap¥iklad v nédrazovém mlyné, valcovém mlyné, kuZelovém
drtic¢i apod.

Jak bylo uvedeno, miZe vznikly keramicky produkt obsahovat
kovové sloZky, napriklad nezoxidovany hlinik jako zdakladni kov,
legovaci slozky zdkladniho kovu nebo pfimési. MnozZstvi kovu mize
kolisat v Sirokém rozmezi od jedna do ctyr¥icet procent objemu
a nékdy byva jesté vysSsi, coZ zavisi predevsim na stupni premény
hliniku jako z&kladniho kovu a na povaze a mnozZstvi pfimési nebo
primési. 2Zpravidla je Za&douci, aby zreagoval veskery hlinik
s okyslicovadlem v plynné fazi, aby se zmen$ilo mnoZstvi hliniku,
které se musi odstranovat z hotového produktu extrakci rozpous-
tédlem. Mimoto se produkt oxidac¢ni reakce snadnéji drti neZ kovo-
vé sloZky, které tedy mohou zUstavat ve formé vétsSich c&astic.
zmensSeni mnozZstvi kovu v keramickém produktu sniZuje tedy potreb-
né operace, nezbytné pri rozmélniovdni Kkeramického télesa a pri
extrakci rozpou$tédlem. V nékterych pripadech miZe byt vhodné
nejprve oddélit fyzikdlné vétsi &astice kovu od produktu oxidacéni
reakce, napriklad prosatim pred extrakci, aby se extrakce urych-
lila a usnadnila.

Rozmélnény produkt oxida¢ni reakce se pak uvede do styku
s jednim nebo nékolika vyluhovadly, nebo- se soustavou vyluhova-
del, aby se odstranily, rozpustily nebo dispergovaly nealuminové
latky, vzniklé pri rustu keramického télesa. Vyluhovadlo miZe
obsahovat Xkyselinu, smés kyselin, 2asadu nebo alkalie, smési
zdsad nebo jiné rozpoustédlo, které Jje schopné rozpoustéet
a odstranovat uréity nealuminovy materidl, napriklad kovovy hli-
nik nebo kovovou dotujici pfimés, aniZ by zhorsilo kvalitu oxidu
hlinitého jako produktu. Vyluhovadlor miZe byt tvoreno kapalinou,
napriklad roztokem kyseliny, plynem nebo parami, napriklad plyn-
nym chlorem, nebo jinym médiem, napriklad nadkritickym systémem
rozpoustédel. Mimoto 1lze pouzit postupné za sebou nékolika vylu-
hovadel, aby se odstranily rizné nealuminové materidly, které lze
snadnéji a/nebo G¢innéji odstranit urditym vyluhovadlem, jeZ neni
vhodné nebo tak vhodné k odstranéni jinych p¥itomnych nealumino-
vych 1latek. Napfiklad rozemlety polykrystalicky keramicky pro-
dukt, ktery obsahuje nezreagovany hlinik a kremik jako primés pro
oxidaéni reakci, se miZe nejprve uvést do styku s kyselinovym
vyluhovadlem, aby se odstranily uréité kovy, nap¥iklad hlinik,
pak se mizZe proprat vodou, potom uvést do styku s Ziravym vyluho-
vadlem Xk odstranéni jinych kovi, napfiklad kremiku a znovu
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proprat, <¢imZ vznikne pomérné ¢isty oxid hlinity. Mimoto lze
podle vynalezu rozemildni a vyluhovdni nékolikrat opakovat, ¢imZ
vznikne aluminovy materidl s vysokou ¢istotou.

Vyluhovadlo nebo soustava vyluhovadel se voli predevsim pro
svou schopnost rozpoustét nebo odstranovat jeden nebo nékolik
urc¢itych nealuminovych materidlu, které Jjsou pritomné v rozemle-
tém polykrystalickém keramickém produktu. Tyto nealuminové mate-
ridly obsahuji predevsim kovy, odvozené z nezoxidovaného hliniku
jako zakladniho kovu, 2z legovacich primési zdkladniho kovu,
z dotovacich kovld nebo 2z kovld, vznikajicich redukci dotovacich
primési, napfiklad Si z SiO,. Vyluhovadlo nebo soustavu vyluhova-

del je tedy treba volit s ohledem na tyto nealuminové materidly.
Nezreagovany hlinik, p¥itomny v produktu oxidac¢ni reakce, 1lze
napriklad 1Gc¢inné odstranit kyselinou, napt¥iklad 50% kyselinou
chlorovodikovou. Ke zrychleni postupu nebo ke zlepSeni jeho uc¢in-
nosti lze polykrystalicky keramicky produkt, rozemlety na cCastice
a smichany s urc¢itym vyluhovadlem, promichdvat a/nebo zahrivat.
Kromé nezoxidovaného hliniku obsahuje rozmélnény produkt oxidacéni
reakce typicky jeden nebo nékolik kovl, které vznikaji rozkladem
dotovacich primési. KdyZ se napriklad pouzZije jako primési kremi-
ku nebo latky obsahujici kfemik, nelze nealuminovy kov, to zname-
‘'nd kfemik, WU¢inné odstranit kyselym médiem. V disledku toho je
k odstranéni téchto materidld nezbytné druhé vyluhovadlo, napri-
klad alkalické, jako je roztok Ziravé soli. Je vsSak treba dbat na
to, aby pri pouziti nékolika oddélenych vyluhovadel nevznikla
takovd smés nebo kombinace, kterd by byla nebezpecnad, nebo naopak
zhor$ila Géinnost vyluhovéni. Tomu lze zabranit napriklad vhodnym
propranim v rozpoustédle, napriklad v deionizované vodé. Vyluho-
vdni jednim nebo nékolika vyluhovadly trvad tak dlouho, aZ se
rozpusti nebo odstrani v podstaté veskery nealuminovy material.
Tim vznikne oxid hlinity, jehoZ Cistota neklesne pod 99,9 % hmot-
nosti a s vyhodu pod 99,99 % hmotnosti. '

Je znadmé, Ze pridavanim dotovacich primési ve spojeni
s hlinikem jako zdkladnim kovem se miZe priznivé ovlivnit oxidac-
ni reakce. Funkce dotovacich primési zavisi na radé faktoru,
odlignych od samotného dotovaciho materidlu. Mezi tyto faktory
patfi napfiklad pozZadovany koneény produkt, kombinace primési,
pouZiti vnéjsi primési v kombinaci s legujici p¥imési, koncentra-
ce primési, oxidaéni prostredi a pracovni podminky.

Primés, pouzivand ve: spojeni s hlinikem Jjako zakladnim
kovem, maZe byt pridavdna jako legovaci sloZka do hliniku, mizZe
se nanadsSet alespon na ¢ast povrchu hliniku jako zdkladniho kovu,
nebo 1lze pouZit kombinace téchto opatfeni. RovnéZ 1l1lze pouzit
legujici primési v kombinaci s vnéjsi primési. Zdroj primési lze
napriklad vytvorit tak, Ze pevné téleso z primési se umisti do
styku s alespon ¢asti povrchu hliniku jako zdkladniho kovu. Na
povrch hliniku lze napfiklad polozit tenkou tabulku kfemenného
skla. KdyZ se hlinik jako z&kladni kov, ktery mliZe byt vnitrné
dotovan hord&ikem, prekryje materidlem, obsahujicim k¥emik, a tavi
v oxidaéni atmosfére, to znamend v pripadé hliniku ve vzduchu pri
teploté 850 a2 1450 °C, s vyhodou mezi 900 aZ 1350 °C, dochazi
k rustu polykrystalického keramického materidlu. V pripadé, kdy
se primés nanasi 2z vnéjsku alespoil na ¢ast povrchu hliniku jako
zdkladniho kovu, roste polykrystalicka struktura z oxidu hliniteé-
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ho obecné za vrstvu primési, to znamenda do vétsi hloubky, neZ je
primés. Ve vsSech pripadech lze nanést na povrch zakladniho kovu
jednu nebo nékolik primési. Mimoto lze nedostate&nou koncentraci
primési, legujici zakladni kov, vyrovnat prislusnou primési, ulo-
Zzenou z vnéjsku na hlinik jako zdkladni kov.

Vhodné primési pro zakladni kov tvoreny hlinikem, zejména ve
spojeni se vzduchem jako okyslic¢ovadlem, zahrnuji napriklad kovo-
vy hof¥c¢ik a kovovy zinek, a to ve vzdjemné Kkombinaci nebo ve
spojeni s jinymi, ddle uvedenymi primésemi. Tyto kovy nebo jejich
vhodné zdroje 1lze priddvat jako legujici primési do zdakladniho
kovu na bazi hliniku v jednotlivé koncentraci 0,1 azZz 10 % hmot-
nosti, vztaZeno k celkové hmotnosti dotovaného kovu. Koncentrace
v tomto rozmezi podnécuji zacddtek keramického rustu, podporuji
dopravu kovu a priznivé ovliviuji morfologii rustu vznikajiciho
produktu oxida¢ni reakce. Rozmezi koncentrace jakékoliv primési
zdvisi na kombinaci primési a na reakéni teploté.

Mezi primési, které U¢inné podporuji rust produktu oxidacni
reakce z oxidu hlinitého pri oxidaci hliniku jako z&kladniho kovu
patfi ddle kremik, germanium, cin a olovo, zejména vV kombinaci
s hofcéikem. Jedna nebo nékolik téchto primési, nebo jejich vhodny
zdroj se leguje do hliniku jako zakladniho kovu pri jednotlivé
koncentraci 0,5 aZ 15 % hmotnosti celkové slitiny. Vyhodnéjsi
kinetiky ristu a morfologie ristu produktu lze vSak dosdhnout pri
koncentraci primési v rozmezi 1 aZ 10 ¥ hmotnosti, vztaZeno ke
hmotnosti dotované slitiny. Olovo jako primés se zpravidla prida-
va jako legovaci slozka do zdkladniho kovu na béazi hliniku pri
teplotdch alesponn 1000 °C, protoZe se Spatné rozpousti v hliniku.
KdyZ se vSak priddvaji i jiné legovaci primési, napriklad cin,
zlep&i se rozpustnost olova, takZe lze legovat pri niZsich teplo-
tach.

Ve spojeni se zdkladnim kovem 1lze pouzit jedné nebo nékolika
primési. Napriklad v pf¥ipadé hliniku Jjako =z&kladniho kovu
a vzduchu jako okyslicovadla tvori obzvlasté vyhodnou kombinaci
primési horéik a kfemik, nebo ho¥c¢ik, zinek a kremik. V téchto
pripadech je vyhodné rozmezi koncentrace horc¢iku 0,1 az 3 % hmot-

o,

nosti, zinku 1 aZ 6 % hmotnosti a kremiku-1 aZ 10 % hmotnosti.

Mezi primési vhodné pro hlinik jako zdkladni kov patri déle
sodik a 1lithium, kterych 1lze pouzit jednotlivé nebo v kombinaci
s jednou nebo nékolika jinymi prlmeseml, coz zavisi na provoznich
podminkdch. Sodiku a lithia se pouzivad v nepatrnych mnoZstvich
fadu ppm, napriklad 100 az 200 ppm, a 1lze ]lCh pouzivat samot-
nych, spole&né nebo v kombinaci s jinymi primésemi. Dal&imi vhod-
nymi primésemi Jje vapnik, bor, fosfor, yttrium a prvky vzacnych
zemin, 3jako je cer, 1lanthan, praseodym, neodym a samarium,
i v tomto pripadé zejména v kombinaci s jinymi primésemi.

Primésové materidly, které se nandseji z vnéjsku, se obvykle
ukladaji na cast povrchu zédkladniho kovu jako stejnomérny povlak.
Mnozstvi primési je Uéinné v Sirokém rozmezi, vztaZeno k mnoZstvi
zdkladniho kovu, na ktery je pfimés nanesena: v pripadé hliniku

eukézaly pokusy ani horni ani dolni mez. KdyZ se napriklad
pouzije pro zékladni kov na bazi hliniku a vzduch nebo kyslik
jako okyslidovadlo kfemiku ve formé oxidu k¥emic¢itého, nandsSeného
z vnéjsku, nepatrnd mnozZstvi asi 0,00003 g kfemiku na 1 g zaklad-
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niho kovu, nebo asi 0,0001 g kremiku na 1 cm? obnaZeného povrchu
zdkladniho kovu, spolu s druhou pfimési, obsahujici zdroj hor&iku
a/nebo zinku, dochdzi k rlistu polykrystalického keramického
produktu. RovneéZ bylo zjisténo, Ze keramickou strukturu lze vyro-
bit ze zakladniho kovu na bazi hliniku pri pouZiti vzduchu nebo
kysliku jako okyslicovadla, pouZije-li se jako primési oxidu
ho¥e¢natého v mnozZstvi vét$im nez asi 0,0008 g horc¢iku na 1
g zakladniho kovu a v mnoZstvi véts$im neZ asi 0,003 g horéiku na
1 cm? plochy zdkladniho kovu, na kterou byl oxid hofednaty nane-
sen. Zda se, zZe zvétSeni mnozZstvi primésového materidlu do jisté
miry zkracuje reakéni dobu, nezbytnou ke vzniku keramického
kompozitu, ovSem tato doba =zavisi také na typu primési, na
zdkladnim kovu a na reak¢énich podminkach. ZvySeni mnoZstvi primé-
sového materidlu mé& ovSem za ndsledek, Ze déle trva vyluhovaci
operace, pri které se odstranuje primésovy materidl, obsaZeny
v kompozitu.

KdyZz je zé&kladnim kovem hlinik, wvnit¥né dotovany horc¢ikem
a oxidaénim médiem vzduch nebo kyslik, bylo pozorovano, Ze horci
alespon castecné oxiduje ze slitiny p¥i teplotdch asi 820 a
950 °C. V takovych pripadech soustavy dotované horc¢ikem tvori
horé¢ik oxid horecnaty a/nebo spinel, tedy hlinitan hofecnaty, na
povrchu roztavené hlinikové slitiny, a béhem ristu keramického
télesa zUstdvaji tyto hofecnaté slouceniny prevazné na pocidtecni
oxidové plose slitiny zdkladniho kovu, to znamend na "iniciaéni
plose" rostouci keramické struktury. V takovych soustavach doto-
vanych horé¢ikem vznikd tedy kromé struktury na badzi hliniku jesté
tenka vrstva hlinitanu horeé¢natého na iniciac¢ni plosSe. Kde je to
zddouci, 1lze tuto iniciac¢ni plochu snadno odstranit brousenim,
obrédbénim, leSténim nebo otryskdvanim driv, neZ se polykrystalic-
ky keramicky produkt rozemila.

N R~

Keramicky produkt lze napriklad vyrobit z hlinikové slitiny,
kterd obsahuje 10 % kremiku a 3 % horc¢iku a zahtriva se ve vzduchu
na 1200 °C. Vzniklé keramické téleso se rozmélni na zrnitost asi
197 ok/cm. Rozemlety produkt oxidac¢ni reakce se uvede do styku
s 50% roztokem kyseliny chlorovodikové v deionizované vodé na
dobu 24 hodin a neustdle se promichdva. Materidl se pak propere
deionizovanou vodou a potom uvede do styku s 50% roztokem hydro-
x¥idu sodného v deionizované vodé znovu na dobu 24 hodin. Poté se
materidl nékolikrat promyvd deionizovanou vodou béhem 24 hodin
a odebere se vznikly materidl s velice ¢istym oxidem hlinitym.

Dalsim zpusobem podle vyndlezu se téleso z vyplné na bazi
oxidu hlinitého wumisti do prostfedi, obsahujiciho kyslik, do
sousedstvi zdroje hliniku jako zdkladniho kovu, ktery obsahuje
nékterou nebo nékteré z uvedenych primési. Uspordddni se provede
tak, aby vyplian 1leZela v cesté ristu produktu oxidac¢ni reakce.
Soustava miZe sestdvat napriklad z tycek z hlinikové slitiny,
ponorené v Zarovzdorném kelimku, v némZz Jsou umisténa zrna nebo
pradsek, napriklad smés mullitu a oxidu hlinitého. Cela soustava
se zahriva, napriklad na 1150 °C, ¢&imZz vznikne kompozit, ktery
obsahuje velice ¢&isty oxid hlinity, d&le hlinik, kremik a jiné
stopové kovy. Vznikly kompozit se rozemele, vyluhuje kyselinou,
promyva vodou, potom vyluhuje alkalickymi roztoky a znova promyje
vodou, ¢&imZ vzniknou zrna nebo prasek z oxidu hlinitého s vysokou
¢istotou.
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Podle dalsiho prikladu provedeni byl obdélnikovy ingot
o rozmérech 228 x 101 x 38 mm z hlinikové slitiny, kterd méla
jmenovité hmotnostni sloZeni 2,4 ¥ Mg a nejvyse 0,5 % Si a Fe,
vlioZzen do 2zarovzdorné nadoby, obsahujici 1lozZe 2Zé&rovzdornych
¢astic oxidu hlinitého tak, Ze plocha ingotu o rozmérech 228
x 101 mm zUstala volnd pro plsobeni oxidaé¢niho ¢inidla. Na tuto
volnou plochu ingotu byla disperzné nanesena tenkd vrstva zrn
z oxidu kremicitého s velikosti - 55 ok/cm jako primés. Soustava
byla vloZena do pece, opatfené otvorem, kudy proudil neustdle
¢erstvy vzduch, a zahrivdna béhem 10 hodin na 1125 °C. Pec byla
udrZovéna na teploté 1250 °C po dobu 165 hodin a potom zchlazena
béhem 10 hodin. Vzniklé keramické téleso bylo rozmélnéno rozdrce-
nim mezi ocelovymi deskami pribliZné na velikost ¢&astic - 79
ok/cm. PribliZné 250 g rozmélnéného materidlu bylo vloZeno do
litrové kadinky, kterd obsahovala 500 ml 50% roztoku kyseliny
chlorovodikové, coZ je vhodné vyluhovadlo pro nezoxidovany hlinik
a zelezné kovy. Roztok byl zahrfat prfibliZné na teplotu 85 °C
a promichdvan po dobu 48 hodin. Roztok kyseliny byl odlit a mate-
ridl byl proprén deionizovanou vodou. Potom se popsand extrakce
opakovala, avsak s pouZitim 500 ml 50% roztoku hydroxidu sodného,
coZ je vhodné vyluhovadlo pro kfemik. Materidl pak byl duikladné
promyt deionizovanou vodou a vznikly oxid hlinity odebrén.

Produkt z oxidu hlinitého, vyrobeny zpusobem podle vynalezu,
miZe byt uZiteény pri vyrobé slinovanych keramickych predméti
nebo jako lestici prostr¥edek. V takovych predmétech md oxid, hli-
nity 1Gcéelné rozmér asi 197 ok/cm, nebo Je jemnéjsi, s vyhodou
1 um nebo jesté mensi.



CZ 279044 B6

PATENTOVE NAROKY

Zpisob vyroby materidlu, tvoreného prevaZné oxidem hlinitym,
pri kterém se pripravi téleso kompozitni struktury pisobenim
oxidaéniho ¢inidla na roztaveny hlinik, obsahujici kovové
sloZky, popripadé za pritomnosti vyplné na bazi oxidu hlinité-
ho, a toto téleso se rozmélni, vyznacujici s e
t i m, Ze se na ziskané Castice plUsobi alesponn jednim vyluho-
vacim ¢inidlem po dobu dostatec¢nou k odstranéni nebo rozpusté-
ni nealuminovych materidll do koncentrace alespori 99,9 % hmot-
nostnich oxidu hlinitého v produktu, ktery se nakonec izoluje.

Zplsob podle ndroku 1, vyznacuijici s e t im,
Ze vyplni je produkt, vznikajici p¥i aluminotermické redukci.

Zpisob podle ndrokd 1 nebo 2, vy znacujicili se
t im, Ze se pUsobi alesponn jednim cinidlem, vybranym ze
skupiny, zahrnujici HF, HBr, H,50,, NH,;, H3PO,, NaOH, KOH,
NH,OH.

4

Zpuisob podle ndrokd 1, 2 nebo 3, vy znacuijici s e
t im, Ze se rozmélnény materidl wuvadi postupné do styku

s jednotlivymi ¢&inidly.

Zpusob podle kteréhokoliv z predchozich naroki, Vv y z n a -
dujici se tim, Ze rozmélnéni a vyluhovani se
nejméné jednou opakuje s vlozZenym promytim vodou.

Konec dokumentu
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