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(57) Abstract: The invention relates to a ceramic sintered body made from
a-Al,O5 with a content of 95 - 100 wt. % Al,Os, a relative sintered density

Al{OH)CHSlurry (30 %)
+ a-Al,Os-Keime

Trocknon bei BB of =97 % of the theoretical density and a Vickers hardness HV, of = 17.5
ce me GPa, the crystallite structure of which has a mean primary crystal size for
ot Ruckg " AHOMG: Serwrpen EE the Al,Os crystals of < 100 nm. The invention further relates to a method
m':%(eignjggoznw - Pt TN for product'ion ofa sintered' body with a mean primary crystal s'ize of = 100
P nm, wherein a nanocrystalline a-Al,Os is firstly produced starting from ba-
P miteren sic aluminium chloride which is further processed to give a sintered body

A with a mean primary crystallite size of = 100 nm.

e Riihrwerkskugelmihle

o-Al:0z-Slurry mit einer

mitiere Pa (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft einen keramischen Sinter-
il It korper auf Basis von a-Al,O5 mit einem Gehalt von 95 - 100 Gew.-% AlOs,
4 l Sprnresosn einer relativen Sinterdichte von > 97 % der theoretischen Dichte und einer

Sprlhgranulate mit einer Vickershidrte HVg, von 2 17.5 GPa, dessen Kiristallitgefiige eine mittlere
e S ] PrimirkristallgroBe der Al,Os-Kristalle von < 100 nm aufweist. Gegenstand
0 Kompaktieren der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung eines Sinterkdrpers mit
Grarkorper il einer einer mittleren PrimérkristallgroBe < 100 nm, wobei ausgehend von basi-
theoretischen Dichte schem Aluminiumchlorid zun4chst ein nanokristallines o-Al,O; hergestellt
ien boi o 1350 wird, das anschlieBend zu einem SinterkGrper mit einer mittleren Primér-

m I Byetvometen kristallitgroBe < 100 nm weiterverarbeitet wird.

aAlLOg-Sinterksrper mit
einer mittleren
KristallitgréBe < 100 nm

AA ... SEEDS

BB ... DRYING AT CA.

CC ... FLAKES

DD ... HCL RECYCLING FOR APPLICATION IN THE PRODUCTION OF

EE ... THERMAL TREATMENT IN A ROTATING TUBE OVEN AT CA. 1050 °C
FF ... AGGLOMERATE WITH A MEAN PARTICLE SIZE

GG ... WET MILLING IN AN AGITATED BALL MILL

HH ... SLURRY WITH A MEAN PARTICLE SIZE

Il... SPRAY DRYING

JJ ... SPRAY GRANULATE WITH A MEAN PARTICLE SIZE

KK ... COMPACTING

LL ... GREEN BODY WITH A DENSITY ° 80 % OF THE THEORETICAL DENSITY
MM ... SINTERING AT CA. 1350 °C IN A ROTATING TUBE OVEN

NN ... SINTERED BODY WITH A MEAN CRYSTALLITE SIZE
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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft Sinterkorper auf der Basis
von a-Aluminiumoxid mit einem Gehalt von 95 bis 100 Gew.%
Al,03, einer relativen Sinterdichte von 2 97 % der theoreti-
schen Dichte und einer Vickershdrte HVy,, von 2 17.5 GPa, deren
Kristallitgeflige eine mittlere Primarkristallgrofe der Al,0;-

Kristalle von £ 100 nm aufweist.

Werkstoffe mit nanoskaligen Strukturen sind von groflem Inte-
resse fur das Bauwesen, die Elektrotechnik, die Optik, den Ma-
schinen- und Anlagenbau, flir die Fahrzeugtechnik, die Medizin-
technik, die Papierindustrie und viele weitere Industriezweil-
ge. Werkstoffwissenschaftler haben festgestellt, dass die Mi-
niaturisierung des Gefliges von Werkstoffen teilweise zu dras-
tischen Verdnderungen der Eigenschaften dieser Werkstoffe
fuhrt. So erwartet man z. B. im Bereich der Keramik wvon na-
nostrukturierten keramischen Werkstoffen auBergewohnliche
Steigerungen in Bezug auf die Hdrte, Zahigkeit, Bruchfestig-
keit, VerschleiBfestigkeit und sonstige Eigenschaften, was
diesen Materialien vollkommen neue Einsatzgebiete im Bereich

der o. g. Industriezweige erdffnen sollte.

In den letzten Jahren beschaftigten sich zahlreiche Arbeits-
kreise mit der sog. Nanotechnologie. Bis heute sind zahlreiche
Methoden entwickelt worden, nanoskalige Pulver herzustellen.
Nanoskalige oxidische Pulver fir den Einsatz im Bereich der
Keramik kdnnen durch chemische Synthese, durch mechanische
Verfahren oder durch thermophysikalische Verfahren hergestellt

werden.

Die chemische Synthese benutzt einfache, direkte chemische Re-

aktionen zur Umwandlung in Pulver. Dabei entstehen durch Mani-
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pulation der Keimbildung oder des Keimwachstums ultrafeine
Partikel. H&ufig liegen die Pulver in sog. Precursorformen
vor, bei denen das Pulver in einer chemischen Zusammensetzung
vorliegt, die nahe dem Endprodukt ist, und die endgiiltige Zu-
sammensetzung erst nach einer thermischen Behandlung erreicht
wird. Die chemische Synthese von oxidischen Nanopulvern er-
folgt bekanntermaflien mittels Hydroxidfallung, Synthese durch
Hydrolyse metallorganischer Verbindungen oder durch Hydrother-

malverfahren.

Beli den mechanischen Verfahren werden kleinstmégliche Fragmen-
te durch wiederholtes Brechen eines gréBeren Teils erzeugt.
Die gebildeten Partikel kénnen dabei teilweise zwar im GréBen-
bereich von 5 bis 100 nm liegen, allerdings ist dieses Verfah-
ren zur Herstellung von oxidischen nanoskaligen Keramikpulvern
ungeeignet, da die Mahldauer sehr hoch ist, um in diesen Fein-
heitsbereich vorzustoRen, die Phasenzusammensetzung meist
nicht genau definiert ist und der Mahlkdrperabrieb zu Verun-

reinigung der Produkte fuhrt.

Wichtige Verfahren zur Herstellung nanoskaliger oxidischer ke-
ramischer Pulver sind die sog. thermophysikalischen Methoden,
die auf der Einbringung von thermischer Energie zu den festen,
flissigen oder gasformigen Ausgangsverbindungen beruhen, aus
denen dann z. B. ein Ubersittigter Dampf gebildet wird, wobei
unter Freisetzung der Losungsmittel die nanokristallinen Par-
tikel kondensieren. Die thermische Aktivierung kann dabei bei-
spielsweise durch Verbrennen in Flammen, durch Plasmaver-
dampfung, durch Laserverdampfung, durch Mikrowellen, durch

Spraypyrolyse oder ahnliche Verfahren erfolgen.

Bei spraypyrolytischen Verfahren werden beispielsweise die

Ausgangsstoffe in einer Knallgasflamme verspriht und zersetzt.
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Ein haufiger Nachteil dieses Verfahrens sind die relativ kur-
zen Verwellzeiten in der Flamme, die zum Auftreten von Uber-
gangsmodifikationen fihren. Beim Prinzip der Plasmasynthese
werden die Ausgangsstoffe in einem bis zu 6000 °K heiBen Plas-
ma verdampft. Beim Abkihlen des Plasmas entstehen aus dem Gas-
Dampf-Gemisch die Nanopartikel. Ein Nachteil dieses Verfahrens
liegt darin, dass die Pulver haufig agglomerieren, wobei die
Agglomerate sehr fest sind, so dass das Pulver selber eine
breite Partikelgrofenverteilung aufweist. Die Agglomerate kon-
nen nur unter grollem technischen Aufwand wieder zerstdrt wer-
den, was den Einsatz solcher Pulver naturgemdfll stark ein-
schrdnkt. Beim Einsatz des sog. HeiBwandreaktcrs, dem CVR-
Verfahren, werden die Edukte verdampft und mit definierten
Stromungen im Reaktor zur Rezktion gebracht. Auch hier entste-

hen Uberwiegend Agglomerate.

o-Aluminiumoxid ist aufgrund seiner physikalischen und chemi-
schen Eigenschaften einer der wichtigsten Rohstoffe im Bereich

der Keramik. Viele der o. g. Verfahren wurden daher in der
Vergangenheit eingesetzt, um nanokristallines o-

Aluminiumoxidpulver herzustellen.

So wird in der EP 0 355 481 Al die Herstellung von a-

Aluminiumoxid mit einer mittleren Teilchengréhe von 0,1 bis
0,2 pm beschrieben, das einen Gehalt von mehr als 50% o-
Aluminiumoxid aufweist, wobei y-Aluminiumoxid in einer Flamme

thermisch behandelt wird. Das entsprechende Y-Aluminiumoxid
selber kann auf pyrogenem Weg flammenhydrolytisch aus Alumini-

umtrichlorid hergestellt werden.

Die EP 0 554 908 Al beschreibt die Herstellung von nanoskali-

gen a-Aluminiumoxidpulvern, wobei ein Boehmit-Gel mit
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feinstteiligem Siliziumoxid als Kristallwachstumsinhibitor do-
tiert und anschlieRend einer thermischen Behandlung zur Um-
wandlung in oa-Aluminiumoxid unterzogen wird. Im ,Journal of
Materials Science", 29 (1994), 5664 - 5672 wird die Produktion
von ultrafeinen a-Aluminiumoxidpulvern sowie die Herstellung
von feinstrukturierten festen Keramiken beschrieben. Die ent-
sprechenden Pulver werden durch Hydroxidfdllung in Gegenwart
von a-Aluminiumoxidkeimen und Ammoniumnitrat zundchst als Hyd-

ratpulver gewonnen, die in einer anschlieBenden thermischen
Reaktion zum a-Aluminiumoxid umgewandelt werden. Das entspre-

chende o-Aluminiumoxid besitzt eine TeilchengroBe von 200 nm.

Im ,Journal of the American Ceramic Society™ 84 (10), 2421-23
(2001) wird die Herstellung von nanokristallinem a-
Alumniniumoxidpulver aus einer widssrigen Aluminiumnitratlésung
in Gegenwart von Saccharose beschrieben. Als Produkt erha&lt
man ein pordses nanokristallines a-Aluminiumoxid mit einer
spezifischen Oberflache von mehr als 190 m?/g und einer mitt-
leren Porengrofe zwischen 80 und 25 nm. Ebenfalls im ,Journal
of the American Ceramic Society™ 84(12), 2849-52 (2001) wird
die Herstellung von nanokristallinem o-Aluminiumoxidpulver ii-
ber die Pyrolyse von organischen Komplexverbindungen des Alu-
miniums mit Tri-Athanolamin beschrieben. Die mittlere Parti-

kelgrofe des Pulvers wird mit 25 nm angegeben.

Die Synthese von nanokristallinem o-Aluminiumoxidpulver aus
Ammoniumaluminium-Carbonathydroxid wird im , Journal of the
American Ceramic Society™ 86 (8), 1321-25 (2003) beschrieben.
Mit diesem Verfahren werden a-Aluminiumoxidpulver mit einer
mittleren Partikelgrofe zwischen 150 und 30 nm hergestellt. Es

sind zahlreiche weitere Verfahren zur Herstellung von
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feinstteiligem a-Aluminiumoxid bekannt, die haufig jedoch
nicht grofitechnisch anwendbar sind oder zu Produkten mit unbe-
friedigenden Eigenschaften fihren, so dass die zur Zeit auf
dem Markt in groferen Mengen erhdltlichen feinsten o-
Aluminiumoxidpulver eine mittlere Partikelgrdfe von ca. 0,1
bis 0,3 um aufweisen, wobei nicht zuletzt die Agglomeratbil-
dung von kleineren Kristalliten fiir die Bildung dieser relativ

groben Partikel verantwortlich ist.

Die Bildung von harten und nahezu unzersté&drbaren Agglomeraten

ist uUberhaupt eines der grdfRten Probleme bei der Herstellung

und der Verarbeitung von nanoskaligen o-Aluminiumoxidpulvern.

Einen Ansatz zur Umgehung dieser Probleme bietet das sog.
»S0l-Gel-Verfahren“, bei dem Boehmit-Teilchen mit einem mitt-
leren Durchmesser von ca. 20 nm kolloidal in saurem, wassrigem
Medium geldst und zu einem Gel umgesetzt werden, das anschlie-
Bend getrocknet, kalziniert und gesintert wird. Bei gleichzei-
tigem Einsatz von o-Aluminiumoxidkeimen gelingt es so, die zur
Verdichtung notwendige Sintertemperatur auf ca. 1200 bis
1300°C zu senken und damit ein Kristallwachstum beim Sintern
weltgehend zu unterdriicken. Auf diese Weise kénnen Keramikkor-
per hergestellt werden, die ein Kristallitgefiige mit einem
mittleren Partikeldurchmesser der Aluminiumoxidkristalle von
ca. 0,2 bis 0,4 pm aufweisen. Ein Nachteil dieses Verfahrens
besteht in dem enormen Volumenschwund wdhrend der Umsetzung
vom Gel zum fertig gesinterten Produkt, so dass es nahezu un-
moéglich ist, groBtechnisch lber dieses Verfahren harte und
dichte Formkérper herzustellen. Bewahrt hat sich das Verfahren
allerdings zur Herstellung von gesinterten Schleifkdrnern, da
an derartige KeramikkOrper in Bezug auf die Form und die Gr&Be

nur geringe Anforderungen gestellt werden und die Schleifk&r-
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ner in einem KorngréBenbereich unterhalb von 6 mm in nahezu

allen Formen und GroéRen einsetzbar sind.

So werden in der EP 0 152 768 Bl Schleifkdrner offenbart, die
uber die Sol-Gel-Technik bei Sintertemperaturen von ca. 1400°
hergestellt werden. Als Sinterhilfe werden Kristallisations-
keime eingesetzt. Ahnliche Verfahren und Stoffe gehen aus der
EP 0 024 099 Al, DE 3 219 607 Al, US 4,518,397 A, US 4,574,003
A, US 4,623,364 A, EP 0 168 606 Al, EP 0 200 487 Al, EP 0 228
856 Al, EP 0 209 084 Al und der EP 0 263 810 Al hervor. Allen
letztgenannten Verfahren ist gemeinsam, dass sie iber ein Sol-
Gel-Verfahren, ausgehend von feinstdispersem Aluminiumoxidmo-

nohydrat des Typs Boehmit, durchgefiihrt werden.

Zur Verdichtung der Materialien sind Sintertemperaturen im Be-
reich von 1200 bis 1500°C erforderlich. Um bei diesen recht
hohen Temperaturen das Kristallwachstum einzuschranken, werden
Kristallwachstumsinhibitoren, Sinteradditive oder Kristallisa-
tionskeime zugesetzt. Obwohl nanoskaliger Boehmit als Aus-
gangsstoff eingesetzt wird und man in homogener wédssriger Sus-
pension arbeitet, in der die Teilchen gleichmidBig verteilt
sind, gelingt es trotz all dieser MaBnahmen nicht, die
KristallitgroRe im gesinterten Produkt wesentlich weiter als
auf die oben genannten 0,2 bis 0,4 pm einzuschrianken. Eines
der feinsten Uber die Sol-Gel-Technologie gewonnenen Gefiige
bei einem Schleifkorn wird in der EP 0 408 771 Bl beschrieben,
bei der ausgehend von Boehmit unter Einsatz von besonders fei-
nen o-Aluminiumoxidkeimen und einem‘speziellen Sinterprogramm,
harte und dichte Schleifkérner mit einer Gefuigestruktur reali-
siert werden, die einen mittleren Teilchendurchmesser von bis
zu 0,12 pm aufweisen. Ein derart feines Gefiige kann jedoch nur
aufgrund enorm langer Sinterzeiten und eines genau definierten

Sinterprogramms realisiert werden. Fir eine kostengiinstige



10

15

20

25

30

WO 2007/009646 PCT/EP2006/006818

groftechnische Produktion sind diese Bedingungen nicht geeig-

net.

Ganz allgemein hat das Sol-Gel-Verfahren den Nachteil, dass
ein relativ teurer Boehmit als Rohstoff eingesetzt werden
muss, der durch Hydrolyse von Aluminiumalkoholaten gewonnen
wird. Ein weiterer Nachteil des Verfahrens ist, dass mit rela-
tiv groflen Verdiunnungen gearbeitet wird, was dazu fuhrt, dass
beim spéateren Trocknen, Kalzinieren und Sintern groRe Mengen
an Wasser verdampft werden missen, wozu entsprechend viel
Energie notwendig ist. Hinzu kommt, dass der beim Sol-Gel-
Verfahren eingesetzte Boehmit im stark sauren Medium disper-
giert werden muss, wobeil als Sdure Salpetersdure eingesetzt
wird, die beim Kalzinieren in Form von nitrosen Gasen wieder
freigesetzt wird und mit entsprechendem technischen Aufwand
wieder aufgefangen werden muss, um eine Belastung der Umwelt

zu vermeiden.

Umn diese Nachteile des Sol-Gel-Verfahrens zu vermeiden, hat

man versucht, direkt ausgehend vom a-Aluminiumoxid iber be-
kannte keramische Technologien, wie z. B. SchlickerguB, tro-
ckenes Verpressen, Extrudieren oder andere Technologien zu ei-
ner mikrokristallinen Sinterkorundkeramik zu kommen. So wird
in der EP 0 725 045 Bl ein Verfahren zur Herstellung gesinter-
ter o-Aluminiumoxidkdrpern beschrieben, wobei ein relativ
preiswertes a-Aluminiumoxidpulver mit einer mittleren Korngro-
e unter 3 pm als Ausgangsmaterial eingesetzt wird und zu ei-
nem Schlicker mit einer Partikelgrofe unter 1 pm vermahlen
wird. Der Schlicker wird lber eine Sprihtrocknung zu einem
leicht dispergierbaren Sprihgranulat verarbeitet, das an-
schlieBend zu einem Grinkorper mit einer Dichte von 2 60% der
theoretischen Dichte verpresst wird. Der Grunkérper wird einer

Schocksinterung bei Temperaturen im Bereich von 1300 bis
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1550°C unterzogen, wobei die Teilchen bevorzugt nur wenige Se-
kunden der maximalen, fir die Verdichtung notwendigen Tempera-
tur ausgesetzt sind, so dass ein Kristallwachstum wahrend der
Sinterung weitgehend unterdriickt werden kann. Zwar gelingt es
mit diesem Verfahren, ein Kristallwachstum wadhrend der Sinte-
rung zu vermeiden, jedoch ist das Gefige des Sinterkdrpers na-
turgemal durch die Partikelgrofe des eingesetzten Ausgangspul-
vers bestimmt, das durch Vermahlung gewonnen wird, eine Tech-
nolcgie, der natirliche Grenzen gesetzt sind. Es gelingt
nicht, auf diese Weise kostenglinstig ein o-Aluminiumoxid-
pulver herzustellen, mit dem vergleichbare Resultate erzielt
werden koénnen, wie sie mit der Sol-Gel-Technologie erreicht
werden. Kostengiunstige nach diesen Verfahren hergestellte Pul-
ver weisen eine mittlere Prim&8rkristallgrdfle von ca. 0,4 um -

0,6 pm auf.

Ebenfalls auf einer konventionellen keramischen Technologie
beruht das in der DE 198 09 679 Al beschriebene Verfahren, bei
dem ein polykristallines gesintertes keramisches Schleifmittel
Uber druckloses Flachgielien eines Schlickers gewonnen wird.
Nach dem Entgasen, Trocknen und Zerkleinern der gegossenen
Schicht zu einem Vorprodukt und dem Sintern des Vorprodukts
erhdlt man ein Schleifkorn mit einer mittleren Korngrofe von <
0,8 um. Auch nach diesem Verfahren liegt man somit in einem
KristallitgroBenbereich, der deutlich iber dem der Sol-Gel-
Korunde liegt. Die Erfahrung hat jedoch gezeigt, dass die
Schleifleistung mit der KristallitgroBe korreliert und sich
dabei umgekehrt proportional zur Kristallitgrdfe verhdlt. Eine
mit dem Sol-Gel-Korund vergleichbare Leistung ist von dem nach
der DE 1 98 09 679 Al gefertigten Schleifkorn nicht zu erwar-
ten. Ein weiterer Nachteil des in der DE 1 98 09 679 Al be-

schriebenen Verfahrens liegt darin, dass immer noch relativ



10

15

20

25

30

WO 2007/009646 PCT/EP2006/006818
10

teure Rohstoffe eingesetzt werden missen, selbst um ein ver-

haltnismédfig grobes Geflige zu erhalten.

In der EP 0 756 586 Bl wird ein Sinterkdrper beschrieben, der
ein mittleres Gefiige von 0,4 pm aufweist (Beispiel 2). Um die-
ses mit den Sol-Gel-Korunden in etwa vergleichbare Geflige zu
erreichen, muss eine Tonerde mit einem mittleren Partikel-
durchmesser von 0,12 pm eingesetzt werden, aus der eine Sus-
pension gefertigt wird, die dann schrittweise entwassert und
anschlieflend zu Formkérpern verpresst wird. Diese Formkorper
werden anschlieBend drucklos bei 1350°C gesintert. Der Nach-
teil des Verfahrens ist darin zu sehen, dass zum einen beim
Sintern ein Kristallwachstum stattfindet und ein Schleifkorn
mit einer mittleren Gefugegrofe von 0,4 pm immer noch deutlich
gréber ist als ein konventioneller Sol-Gel-Korund, zum anderen
missen sehr teure o-Aluminiumoxidpulver eingesetzt werden, um
zu diesem Ergebnis zu kommen. Als Verfahren zur Herstellung
eines kostenglnstigen Sinterkorundes ist das oben beschriebene

Verfahren somit ungeeignet.

Es bestand somit weiterhin die Nachfrage nach einem preiswer-
ten und leistungsstarken polykristallinen feinkérnig aufgebau-
ten Sinterkorund auf Basis von o-Al,0;, der vom Preis-

Leistungs-Verh&dltnis her den Sol-Gel-Korunden liberlegen ist.

Aufgabe der Erfindung ist es somit, einen Sinterk&rper auf Ba-
sis von o-Aluminiumoxid zur Verfiigung zu stellen, der die oben
beschriebenen Nachteile des Standes der Technik nicht auf-

weist.

Geldst wird diese Aufgabe mit einem Sinterkérper auf Basis von

o-Aluminiumoxid mit den Merkmalen nach Anspruch 1.
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Weiterbildungen und Ausgestaltungen des Exrfindergedankens sind

Gegenstand der Unteransprlche.

Die L&sung der Aufgabe lasst sich in zweili Teilschritte unter-
teilen. In einem ersten Schritt sollte ein entsprechend fein-
kristalliner und kostenglinstiger Rohstoff gefunden werden, der
in einem zwelten Schritt dann zum nanokristallinen Sinterkor-

per verarbeitet werden kann.

Nachdem sich die Arbeiten in den letzten Jahren zur Entwick-
lung von Schleifkdrnern hauptsdchlich auf Sol-Gel-Verfahren
konzentriert hatten, wobei sich in den letzten 20 Jahren seit
der oben erwahnten EP 0 408 771 Bl keine signifikanten und
bahnbrechenden Verbesserungen in Bezug auf das Geflge mehr ge-
zeigt hatten, konzentrierten sich die Arbeiten im Rahmen der
vorliegenden Erfindung auf die Suche nach einem kostenglinsti-
gen nanoskaligen a-Aluminiumoxidpulver, das sich zu einer har-
ten und dichten nanoskaligen Alumniumoxidkeramik verarbeiten
lasst. Im Rahmen der vorliegenden Arbeiten wurden dazu eine
Vielzahl von auf dem Markt erh&ltlichen a-Aluminiumoxid-
nanopulver getestet. Keines der Pulver konnte die Kriterien
fir einen erfolgreichen Einsatz (Preis, Verarbeitbarkeit und
Phasenreinheit) erfuillen, so dass zundchst ein passender Roh-

stoff entwickelt werden musste.

Im Rahmen dieser Entwicklungsarbeiten wurde iUberraschenderwei-
se gefunden, dass basisches Aluminiumchlorid in Gegenwart von
Kristallisationskeimen bei relativ niedrigen Temperaturen in-
nerhalb weniger Minuten vollstdndig zu o-Aluminiumoxid umge-
setzt werden kann, das eine PartikelgréBe von 20 bis 100 nm

aufweist.
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Basische Aluminiumchloride (Aluminiumchlorohydrat) mit der
allgemeinen chemischen Formel Al,(OH),Cl,, wobei n eine Zahl
zwischen 2,5 und 5,5 und z eine Zahl zwischen 3,5 und 0,5 ist
und die Summe n+z stets 6 betrdgt, finden auf den verschie-
densten Sektoren Anwendung. Sie werden z. B. als wirksame Be-
standteile in kosmetischen Zubereitungen wie Antitranspiran-
tien oder Adstringentien eingesetzt. Ihre Verwendung erstreckt
sich aber auch auf die Hydrophobierung von Textilien und die
Wasseraufbereitung. Dariber hinaus werden sie in feuerfesten
Materialien, in anorganischen Fasern, sowie zur Herstellung
von Katalysatoren auf Aluminiumoxidbasis eingesetzt. Verfahren
zur Gewinnung basischer Aluminiumchloride werden in der DE 2
309 610 A, der DE 1 567 470 A, der DE 1 102 713 B, der DE 2
518 414 sowie der DE 2 713 236 B2 beschrieben. Im Rahmen der
vorliegenden Erfindung wurde ein basisches Aluminiumchlorid
eingesetzt, das durch Umsetzen wassriger Losungen von niedri-
ger basischer Aluminiumchloride mit metallischem Aluminium in
Gegenwart eines Aktivierungsmittels gewonnen wurde. Bei der
Herstellung fallt das basische Aluminiumchlorid zun&dchst als

verduinnte wdssrige Suspension an.

Bei der Entwicklung des Rohstoffes fur den erfindungsgemifen
Sinterkorper auf Basis von o-Aluminiumoxid wurde nun die bei
der Herstellung von basischem Aluminiumchlorid anfallende Sus-
pension mit Kristallisationskeimen versetzt. Dabei wurden vor-

zugswelise ultrafeine o-Aluminiumoxidkristallite eingesetzt,

die durch Nassvermahlung von o-Aluminiumoxid mit Aluminium-
oxidkugeln in einer Attritormihle und anschlieBender Zentrifu-
galabscheidung der groben Partikel erhalten wurden. Die Grob-
partikel wurden dabei in einem Umfang abgetrennt, dass die
PartikelgrofBe der in der Suspension verbleibenden o-
Aluminiumoxidteilchen unter 100 nm lag. Diese «o-

Aluminiumoxidteilchen wurden in Form einer Suspension der Sus-
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pension des basischen Aluminiumchlorids in einer Menge zwi-
schen 0,5 und 5 Gew.-%, vorzugsweise ca. 2 Gew.-%, bezogen auf
den o-Aluminiumoxidgehalt im festen Endprodukt, zugegeben. Ne-
ben Aluminiumoxid konnen auch andere Kristallisationskeime,
die ein Korundgitter aufweisen, wie z. B. Fe;0;-Keime, einge-

setzt werden.

Die Suspension wurde anschlieRend zur Trockene eingedampft und
dann einer thermischen Behandlung zur Umwandlung des basischen
Aluminiumchlorids in o-Aluminiumoxid unterzogen. Mittels DTA-
Kurven konnte aufgezeigt werden, dass bei der thermischen Be-
handlung des getrockneten und mit Keimen versetzten basischen
Aluminiumchlorids die Umwandlungstemperatur zum o-
Aluminiumoxid durch den Zusatz von Keimen um ca. 170°C von ca.
1140° C auf ca. 970°C gesenkt werden konnte. Dadurch gelingt

es bei Temperaturen unterhalb von 1050°C eine vollstdndige Um-

wandlung zum o-Aluminiumoxid zu erreichen. Bei dieser Umset-
zung werden grofle Mengen HCl und Wasser freigesetzt, die mit

entsprechenden Waschern aufgefangen werden missen.

Uberraschenderweise ist die Partikelgrofe des erhaltenen Pro-
duktes nahezu unabhéngig von der Art der thermischen Behand-
lung. So wird wit komplizierten thermophysikalischen Verfahren
ebenso wie durch einfaches Sintern im Muffelofen eine Parti-
kelgrofe der a-Aluminiumoxidteilchen im Bereich von 20 bis 100
nm erreicht. In sdmtlichen Fallen sind die dabei erhaltenen
Agglomerate relativ leicht wieder zerstorbar, so dass sich fur
eine spatere Produktion eine konventionelle thermische Behand-

lung, wie z. B. in einem Drehrohrofen, anbietet.

Das nach der thermischen Behandlung erhaltene Produkt weist
eine PartikelgroBe zwischen 20 und 100 nm auf und liegt in

Form von weichen, leicht zerstérbaren Agglomeraten vor.
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Die Dauer der thermischen Behandlung betr&gt weniger als 30

Minuten. Die Korundbildung setzt bereits bei 500°C ein. Um je-
doch die Ausbeute an Nano-o-A1,0; hoch zu halten und den Chlor-
gehalt niedrig zu halten, wird man bevorzugt in einem Tempera-
turbereich zwischen 700 und 1100°C, insbesondere zwischen 1000

und 1100°C arbeiten.

Wahlweise koénnen der Suspension des basischen Aluminiumchlo-
rids vor der thermischen Behandlung ein oder mehrere Oxidbild-
ner zugesetzt werden. Als Oxidbildner eignen sich besonders
die Chloride, Oxychloride, Hydroxychloride und/oder Nitrate
eines oder mehrerer Vertreter aus der Gruppe Eisen, Kupfer,
Nickel, Zink, Kobalt, Strontium, Barium, Beryllium, Magnesium,
Kalzium, Lithium, Chrom, Silizium, Mangan, Hafnium, Zirkon,
Titan, Vanadin, Gallium, Niob, Bor und/oder Seltene Erden.
Diese Materialien sind als Additive flir Schleifkdérner beson-
ders geeignet und konnen auf diese Weise bereits als Vorstufe
homogen verteilt dem Ausgangsstoff filir das spadtere Endprodukt
zugegeben werden. Die Umwandlung zum Oxid erfolgt bei diesen
Materialien ebenfalls bei der thermischen Behandlung, wobei
einige dieser Materialien sogar als Sinterhilfsmittel dienen
konnen. Die Menge an zugesetzten Oxiden bzw. Oxidbildnern wird
so gewdhlt, dass im spdteren Endprodukt maximal 5 Gew.%, bezo-
gen auf den Gehalt an «-Aluminiumoxid, an zusdtzlichem Oxid im

Endprodukt enthalten sind.

Wie schon oben erwahnt wurde, ist das Produkt nahezu unabhin-
gig von der Art der thermischen Behandlung, und es koénnen ne-
ben dem Drehrohrofen samtliche bekannten Verfahren zur Tempe-
raturbehandlung, wie z. B. ein Wirbelschichtreaktor, ein
Durchschubofen, ein Kammerofen, ein Rohrofen oder ein Mikro-

wellenofen eingesetzt werden.
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Neben diesen konventionellen Verfahren koénnen natlirlich auch
weitere thermische Verfahren eingesetzt werden, die gerade im
Zusammenhang mit der Herstellung von Nanopartikeln haufig
praktiziert werden. So koénnen die bekannten thermophysikali-
schen Verfahren eingesetzt werden, wobei das basische Alumini-
umchlorid vorzugsweise als Suspension eingesetzt wird, aus der
dann ein Ubersdttigter Dampf gebildet wird, aus dem unter
Freisetzung des Losungsmittels nanokristalline Partikel kon-
densieren. Auch hier bilden sich Agglomerate, die jedoch eben-

falls leicht zerstorbar sind.

Ein Nachteil sé&mtlicher thermophysikalischer Verfahren besteht
jedoch darin, dass im Vergleich zu einem konventionellen Dreh-
rohrofen nur relativ geringe Durchsé&dtze realisiert werden kon-
nen, so dass sich die Kosten fur das Produkt bei Einsatz wvon
thermophysikalischen Verfahren erhthen. Dennoch sind diese
Verfahren nicht uninteressant, da mit ihrer Hilfe eine genaue-
re Temperaturfihrung als im Drehrohr moéglich ist und so die

Qualitat des Nanopulvers zusédtzlich optimiert werden kann.

Die nach der Temperaturbehandlung erhaltenen Agglomerate wer-
den in einem anschliefenden Schritt desagglomeriert, wobei
samtliche in der Keramik bekannten Desagglomerationsverfahren
eingesetzt werden kbnnen, da es sich im vorliegenden Fall um
relativ leicht zerstorbare Agglomerate handelt. Vorzugsweise
wird zur Desagglomeration eine Nass- oder Trockenmahlung
durchgefihrt, wobei die Nassmahlung vorzugsweise in einem
Attritor erfolgt, wahrend die Trockenmahlung in einer Luft-
strahlmihle durchgefihrt wird. Da die bei der Mahlung als Pro-
dukt angestrebten Nanopartikel aduBerst reaktiv sind, werden
vorzugsweise vor oder wahrend der Mahlung Additive zugesetzt,

die eine erneute Agglomeration der Nanoteilchen verhindern.
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Besonders gunstig ist es daher, die anschlieBende Desagglome-
ration in Form einer Nassmahlung durchzufiihren, bei der durch
Einsatz entsprechender Dispergierhilfen und Stabilisatoren ei-
ne erneute Agglomeration der Teilchen leicht verhindert werden
kann. Vorteilhaft ist es auch, wahrend der Nassmahlung zusatz-
lich Additive einzusetzen, die sich an der Oberfl&dche der
Teilchen anlagern und eine Agglomeration auch bei einem an-
schlieflenden Trocknungsschritt verhindern. Geeignete Materia-
lien dafur sind Wachse und Stearate, die vorteilhaft in Form

von Nanoteilchen zugesetzt werden.

An dieser Stelle des Verfahrens kdnnen auch zusa&tzliche oxidi-

sche Additive zugefigt werden, die dann wdhrend der Vermahlung

und Desagglomeration homogen mit dem a-Aluminiumoxidpulver
vermischt werden. Als oxidische Additive koénnen vorteilhaft
ein oder mehrere Vertreter aus der Gruppe der Oxide des Ei-
sens, Kupfers, Nickels, Zinks, Kobalts, Strontiums, Bariums,
Berylliums, Magnesiums, Kalziums, Lithiums, Chroms, Siliziums,
Mangans, Hafniums, Zirkons, Titans, Vanadins, Galliums, Niobs,
Bors und/oder der Seltenen Erden eingesetzt werden. Dabei
sollten die Mengen an zusédtzlichem Oxid insgesamt maximal 5
Gew.%, bezogen auf den Gehalt an o-Aluminiumoxid im Feststoff
betragen. Dieser Zusatz von Oxiden wadhrend der Mahlung kann
alternativ oder parallel zu dem vorher beschriebenen Zusatz
von Oxidbildnern in der Suspension erfolgen. Dabei ist dann

allerdings zu beachten, dass insgesamt die Menge an 0Oxid im

Endprodukt nicht uUber 5 Gew.-%, bezogen auf den -

Aluminiumoxid-Feststoffgehalt, liegen sollte.

Aufgrund der oben beschriebenen Agglomerationsneigung der Na-
nopulver und der erforderlichen MaBnahmen gegen eine solche
Agglomeration, um eine Verarbeitbarkeit des Pulvers im Sinne

der Erfindung zu gewdhrleisten, ist die Nassvermahlung ein be-
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sonders geeignetes Mittel flir die Desagglomeration. Zur Nass-
mahlung eignen sich Vibrationsmihlen, Attritoren, Kugelmihlen,
Rihrwerkskugelmiihlen oder &hnliche Vorrichtungen. Als beson-
ders vorteilhaft hat sich dabei der Einsatz von Ruhrwerksku-
gelmihlen gezeigt. Die Mahldauer hdngt von der Festigkeit der
Agglomerate selber ab und liegt beim erfindungsgemaBen Verfah-
ren ublicherweise zwischen 2 und 6 Stunden. Die Nassvermahlung
oder Desagglomeration wird vorteilhaft im wdssrigen Medium
durchgefuhrt, es kdnnen jedoch auch alkoholische oder andere

organische Losungsmittel eingesetzt werden.

Wird die Desagglomeration mittels einer Nassvermahlung durch-
gefihrt, erdffnen sich grundsatzlich zwel Moglichkeiten der
Weiterverarbeitung des desagglomerierten Produktes. Zum einen
kann das als Suspension vorliegende Nanopulver mit entspre-
chenden keramischen Formgebungsverfahren direkt zum Grinkdrper
weiterverarbeitet werden, zum andern wird zunédchst eine Trock-
nung durchgefihrt und das getrocknete Pulver wird anschlieRend

zum Griunkorper verarbeitet.

Im Falle der direkten Verarbeitung der Suspension kommen als
keramische Formgebungsverfahren insbesondere der Schlickerguss
und die elektrophoretische Abscheidung in Frage. Es ist aller-
dings auch moglich, die Suspension, in der das Nanopulver wei-
testgehend homogen verteilt als Einzelteilchen vorliegt, zu
trocknen und dabei die Neigung zur Agglomeratbildung der Nano-
teilchen auszunutzen. Bei der Trocknung f&allt ein kompakter
fester Griunkorper an, der anschlieBend welterverarbeitet wer-
den kann. Ahnliche Grunkorper erhalt man Uber den Schlicker-

guss und die elektrophoretische Abscheidung.
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Ein interessantes Verfahren direkt aus der Suspension ist auch
die Spruhgranulierung, bei der die Suspension mit einem Binder

vermischt direkt zu festen Granulaten verspritht wird.

Will man eine hohe Verdichtung im Grinkdrper erreichen, so
kann man auch auf Formgebungsverfahren zurickgreifen, die auf
dem Einsatz von Pulvern basieren. Das bedeutet im vorliegenden
Fall fir die Desagglomeration durch Nassmahlung, dass die Sus-
pension anschliefend getrocknet und dann das getrocknete Pul-
ver weiterverarbeitet werden muss. Fur die Trocknung der Sus-
pension kommen samtliche bekannten Trocknungsverfahren in Fra-
ge, besonders vorteilhaft kann die Sprihtrocknung eingesetzt
werden, bei der das Pulver nach der Trocknung in Form von sog.
Sprihgranulaten vorliegt. Beil s&mtlichen Trocknungsverfahren
fir die Suspension muss allgemein darauf geachtet werden, dass
keine harten Agglomerate ausgebildet werden, was beispielswei-
se durch entsprechende Zusdtze in der Suspension vermieden

werden kann.

Die Verdichtung und Weiterverarbeitung des Pulvers kann iber
alle in der Keramik bekannten Formgebungsverfahren erfolgen.
Als Beispiel kénnen, ohne dass darin eine Einschridnkung zu se-
hen ist, Schlickerguss, kaltisostatisches Pressen, HeifRpres-
sen, heilisostatisches Pressen, Zentrifugalabscheidung, unia-
xiales Verpressen, Spritzgieflen und Extrudieren, genannt wer-
den. Als besonders vorteilhaft, insbesondere fiir die Herstel-
lung von Schleifkdérnern, hat sich das Brikettieren mit Hilfe
eines Kompaktors gezeigt. Durch geeignete Wahl der Kompaktier-
walzen gelingt es, die Form und GroRe der entstehenden Pellets
schon weitgehend ihrem spédteren Verwendungszweck als Schleif-
korn anzupassen. Mit Hilfe der Kompaktierwalzen gelingt es,
Grunk&rper mit extrem hohen Griindichten zu erhalten, wodurch

die spatere Sinterung erleichtert wird.
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Unabhdngig davon, nach welchen Formgebungsverfahren die Grun-
korper erhalten wurden, werden diese vor der Sinterung vor-
teilhaft auf eine PartikelgroBe zerkleinert, die den ublichen
KorngroBen fir Schleifkérner entspricht und mit der die ge-
winschten Schleifkdrnungen abgedeckt werden koénnen. Da die
grdbsten Schleifkorner einen maximalen Partikeldurchmesser von
ca. 4 mm aufweisen, werden die Grinkdrper vor der Sinterung

vorteilhaft auf ein Kornband von 6 mm und feiner zerkleinert.

Bei einer besonders vorteilhaften Ausfihrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird die Suspension direkt verarbeitet und
die Trocknung der Suspension des desagglomerierten Pulvers er-
folgt Uber eine Spruhgranulierung, wobei sich eine anschlie-
Bende Zerkleinerung eribrigt, da mit diesem Verfahren hoch-
dichte Spriihgranulate mit definierter GrofRe erhalten werden
kénnen, die eine zusatzliche Verdichtung und anschlieflende
Zerkleinerung des Sprihgranulats uberflissig machen. Die so
erhaltenen Sprihgranulate konnen direkt zur Sinterung einge-
setzt werden. Zur Herstellung eines Schleifkorns muss der
Durchmesser der Sprihgranulate, die aufgrund des Herstellver-
fahrens als Kugel anfallen, ausreichend groBR gewé&hlt werden,
damit eine anschliefende Zerkleinerung der gesinterten Kugeln
zu gewlnschten den Kornern mit den fir ein Schleifkorn erfor-
derlichen Ecken und Schneidkanten fihren kann. Die so erhalte-
nen dicht gesinterten Kugeln konnen daneben fir Spezialanwen-

dungen, wie z. B. als Mahlkugeln, eingesetzt werden.

Die Sinterung der zerkleinerten Grinkdrper erfolgt bei Tempe-
raturen zwischen 1200°C und 1500°C. Dabei hat es sich als vor-
teilhaft herausgestellt, wenn die Grinkorper moglichst schnell
die zum Verdichten erforderliche Sintertemperatur erreichen

und dann moglichst kurz in dem Bereich der maximalen Sinter-
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temperatur verweilen. Fir die Sinterung eignen sich somit
samtliche Ofentypen bzw. Sinterverfahren besonders, die ein
schlagartiges Aufheizen des Grunkorpers ermdglichen. Vorteil-
haft konnen direkt und indirekt beheizte Drehrohrofen, Pendel-
6fen, Durchschubéfen, Wirbelschichtsinterdfen oder Mikrowel-
lensintersfen, eingesetzt werden. Die Haltezeit bei der Sinte-
rung in der heifen Zone betragt weniger als 60 Min., bevorzugt
weniger als 30 Min., besonders bevorzugt weniger als 15 Min.
Vorteilhaft sollten die Sinterkdrper in weniger als 60 Sek.,
bevorzugt in weniger als 30 Sek., besonders bevorzugt in weni-
ger als 10 Sek. auf die erforderliche Sintertemperatur ge-

bracht werden.

Aufgrund der homogenen Partikelverteilung im Grunkorper und
mit Hilfe des schnellen Aufheizens bei der Sinterung und der
kurzen Haltezeiten gelingt es, das Kristallwachstum wahrend
der Sinterung nahezu vollstandig zu unterdricken. Man erhalt
harte und dichte Sinterkdrper, deren Kristallitgefiige nahezu

allein durch die Partikelgrobe der Rusgangsstoffe gepragt ist.

Da erfindungsgemif &dubBerst feinteilige Ausgangsmaterialien
eingesetzt werden mit Partikelgrofen im Bereich zwischen 20
und 100 nm, gelingt es auf diese Weise, die angestrebten Sin-
terkodrper, deren Kristallitgeflige eine mittlere Primdrkris-

tallgroBe von < 100 nm aufweisen, zu erhalten.

Im Folgenden wird die Erfindung anhand von Abbildungen und

Beispielen naher erlautert, wobei:

Figur 1 eine Differentialthermoanalyse des Ausgangsstoffes

mit und ohne Keime wiedergibt,



10

15

20

25

30

WO 2007/009646 PCT/EP2006/006818
21

Figur 2 ein Rontgendiffraktogram des Zwischenproduktes

nach einer Temperaturbehandlung bei ca. 1000°C,

und
Figur 3 ein Ablaufschema des Verfahrens wiedergibt.

Wie aus der Figur 1 zu erkennen ist, ist das mit Keimen ver-
setzte Ausgangsmaterial, dessen DTA-Kurve mit der Ziffer 1 ge-
kennzeichnet ist, bei 973°C vollstandig in a-Aluminiumoxid um-
gewandelt. Das heift, dass die Umwandlungstemperatur durch den
Zusatz der Keime um ca. 170°C im Vergleich zum ungekeimten Ma-
terial, das in der Kurve 2 wiedergegeben ist, gesenkt werden

konnte.

Die Abbildung 2 zeigt ein Réntgendiffraktogramm eines Pulvers,
das ausgehend vom basischen Aluminiumoxid, das mit 2% Kristal-
lisationskeimen versetzt wurde und einer Temperaturbehandlung

bei 1000°C unterzogen wurde, erhalten wurde. Man erkennt, dass
das basische Aluminiumoxid vollst&dndig in a-Aluminiumoxid um-

gewandelt ist. Es sind keine Verunreinigungen mit irgendwel-

chen Ubergangstonerden mehr zu erkennen.

Die Figur 3 zeigt in einer Ubersicht beispielhaft das Ablauf-
schema bei der Herstellung eines erfindungsgemdlen Sinterkor-
pers mit einer mittleren KristallitgroBe von £ 100 nm. Die in

diesem Beispiel wiedergegebenen konkreten Verfahrensschritte

" beziehen sich auf eine bevorzugte Ausfihrungsform der Erfin-

dung, die angelehnt ist an Beispiel 1, und sind nicht als Ein-

schrankung derselben zu sehen.

Wie aus der Figur 3 zu erkennen ist, wird zundchst eine mit o-
Aluminiumoxid-Keimen versetzte Slurry von basischem Aluminium-

chlorid bei ca. 120°C mit Dampf getrocknet, wobei beispiels-
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weise ein Trommeltrockner eingesetzt wird. Bei diesem Verfah-
rensschritt fallt das basische Aluminiumchlorid in Form wvon
Schuppen an, die anschlieBend einer thermischen Behandlung bei
1050°C im Drehrohrofen unterzogen werden. Bei der thermischen

Behandlung wird das basische Aluminiumchlorid zersetzt und es

fallt neben a-Aluminiumoxid eine groRe Menge an Salzsaure an,
die aufgefangen und wieder zur Herstellung von basischem Alu-
miniumchlorid eingesetzt wird. Pro Kilogramm getrockneter
Al,(OH)sCl-Schuppen erh&lt man in diesem Schritt ca. 470 g o-
Aluminiumoxid und 530 g Salzsdure. Ca. 50% des Gewichtes der
Al, (OH) sCl-Schuppen ist auf das chemisch gebundene Wasser sowie
das angelagerte Kristallwasser, das bei der thermischen Be-

handlung verdampft wird, zuruckzufihren.

Das nach der thermische Behandlung erhaltene a-Aluminiumoxid
besteht aus Agglomeraten. Die mittlere PartikelgroBe der o-
Aluminiumoxidteilchen in den Agglomeraten liegt zwischen 20
und 100 nm. Die Agglomerate selber sind relativ weich und kén-
nen vorteilhaft iber eine Nassmahlung in einer Rihrwerkskugel-
mihle desagglomeriert werden. Bei diesem Schritt erhalt man
eine «-Al,0; Slurry mit einzelnen Teilchen mit einer Partikel-
grohe zwischen 20 und 100 nm. Diese Teilchen sind sehr reaktiv
und man setzt vorteilhaft eine Dispergierhilfe oder sonstige
Additive bei der Nassmahlung hinzu, um ein erneute Agglomerat-
bildung zu vermeiden. Die Slurry wird anschliefBend in einem
Sprihtrockner getrocknet und man erhalt Sprihgranulate, deren

mittlere Primérteilchengrofe unter 100 nm liegt.

Es ist vorteilhaft, vor der Sprihtrocknung Additive zuzuset-
zen, die sich auf der Oberflache der Einzelteilchen anlagern
und diese daran hindern, sich zu festen Agglomeraten zusammen-
zulagern. Auf diese Weise erhalt man weiche, leicht disper-

dierbare Sprithgranulate, die anschliefiend zu Grunkérpern ver-
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dichtet werden koénnen. Im vorliegenden Ablaufschema erfolgt
die Verdichtung iiber ein Kompaktierschritt, dabei Griinkorper
mit einer Dichte erhalten, die deutlich Uber 60% der theoreti-

schen Dichte liegt.

Die nach dem Kompaktieren erhaltenen Pellets werden auf eine
TeilchengroéBe < 6 mm vorzerkleinert und anschlieBend bei ca.
1350°C in einem Drehrohrofen gesintert. Bei der Sinterung er-
hilt man o-Al,0;-Sinterkérper mit einer mittleren Kristal-
litgrofe von £ 100 nm. In einem weiteren Klassierschritt (Zer-
kleinern, Sieben) erhdlt man eine Schleifkérnung, die beson-
ders geeignet ist fur den Einsatz in Schleifmitteln auf Unter-

lagen und gebundenen Schleifmitteln.

Im Folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen naher
erlautert; diese Beispiele beziehen sich auf bevorzugte und
vorteilhafte Ausfihrungsformen und sind nicht als Einschran-

kung der Erfindung gedacht.

Beispiel 1

Als Ausgangsstoff zur Herstellung von nanokristallinem a-Al;0;
wurde ein im Handel unter dem Namen Locron® L erhaltliches ba-
sisches Aluminiumchlorid der Fa. Clariant AG, Gersthofen
(Deutschland) eingesetzt. Das basische Aluminiumchlorid wird
als 50 %ige wisserige Losung angeboten und besitzt eine chemi-
sche Zusammensetzung, die der Formel Al,(OH)sCl x 2-3 HyO ent-

spricht. Daraus folgt, dass die 50 %ige wdsserige LOsung des

oe

basischen Aluminiumchlorids einem Gehalt von ca. 23 - 24

Al1,0; aufweist.
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Als Ausgangsmaterial fir die o-Al,0;-Keime wurde WSK3000, ein

o-Aluminiumoxid der Fa. Treibacher Schleifmittel GmbH, Laufen-
burg (Deutschland) eingesetzt, das als leicht redispergierba-
res Sprihgranulat mit einer mittleren PartikelgroRe der Pri-

marteilchen von ca. 0.5 pm angeboten wird.

Das WSK3000 wurde einer etwa 3-stindigen Nassmahlung in einer
Rihrwerkskugelmithle unterzogen. Die erhaltene Suspension wurde
anschlieBend in einem Klarseparator behandelt, wobei ca. 95 %
des Feststoffanteils Uber eine Zentrifugalabscheidung abge-
trennt wurde. Der in der Suspension verbliebene Feinstanteil
hatte einen mittleren Partikeldurchmesser von ca. 50 nm (ge-
messen mit einem Rasterelektronenmikroskop Joel ISM 6400, bei
20.000-facher Vergréberung) und wurde als Keim zu einem Anteil

von 2 Gew.-%, bezogen auf den Anteil an Al;0;, der Suspension

des Locron® L zugesetzt.

Die so bekeimte Suspension wurde iber einen Walzentrockner mit
Hilfe von heiBem Dampf bei einer Temperatur von ca. 120 °C ge-
trocknet. Das getrocknete basische Aluminiumchlorid fiel dabei
in Form von Schuppen mit einem mittleren Durchmesser von ca. 6

mm arl.

Die erhaltenen Schuppen wurden anschlieBend fir ca. 30 Minuten
einer Temperaturbehandlung bei 1050 °C in einem indirekt,
elektrisch beheizten Drehrohrofen, der mit einer Absaugung
versehen war, unterzogen, wobei das basische Aluminiumchlorid
unter Freisetzung von Salzs&ure und Wasser zu 0-Al;0; zersetzt
wurde. Die freigesetzte Salzsdure wurde zusammen mit dem Was-
ser in einem Wascher aufgefangen und zu einer ca. 31 %igen
Salzsaureldsung aufbereitet, die anschliefend mit Aluminiumme-

tall wieder zu basischem Aluminiumchlorid umgesetzt werden
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kann. Parallel zur Umsetzung im Drehrohrofen wurde eine kleine
Probe des getrockneten und bekeimten Al, (OH)sCl x 2-3 H;O einer
Differentialthermoanalyse unterzogen, deren Diagramm in Figur

1 wiedergegeben ist.

Das im Drehrohr erhaltene a-Al,0; wurde rontgenographisch ver-

messen, wobei festgestellt wurde, dass sich das gesamte basi-

sche Aluminiumchlorid vollstdndig zu a-Al,0; umgesetzt hatte.
Das Réntgendiffraktogramm der Probe ist in der Figur 2 zu se-

hen.

Nach der Behandlung im Drehrohr lag das Produkt in Form von

relativ weichen Agglomeraten aus a-Al,;0; vor, die zur Desagglo-
meration in einer Riuhrwerkskugelmihle (Drais, PMC 25 TEX, Bih-
ler GmbH) einer Nassmahlung mit einer Mahldauer von ca. 3
Stunden unterzogen wurden. Zur Stabilisierung der Suspension
wurden zu Beginn der Mahlung ein feinstdisperser Wachs zugege-
ben, mit dem wdhrend der Mahlung die Oberflache der Nanoteil-
chen belegt wurde, wodurch eine erneute Agglomeratbildung ver-

hindert werden konnte.

Die so erhaltene Suspension, die aus einzelnen Nanoteilchen
mit einem mittleren Partikeldurchmesser von ca. 60 nm bestand,
wurde Uber einen Sprihtrockner zu sehr weichen und lockeren
Sprithagglomeraten mit einem mittleren Agglomeratdurchmesser
von ca. 40 pm und einem mittleren Primarteilchendurchmesser
von ca. 60 nm getrocknet. Die Restfeuchte des Sprihagglomerats

betrug ca. 2 %.

Das Sprithagglomerat wurde anschlieBend ohne den Zusatz weite-
rer Additive in einem Kompaktor (CS 25, Hosokawa Bepex GmbH)

zu etwa 50 mm langen und 10 mm dicken Pellets brikettiert, die
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als Grinkorper fir die gewlnschten Sinterkérper eingesetzt
werden. Die Dichte der Griunkorper betrug 72 %, bezogen auf die
theoretische Dichte. Damit besaBen die Griunkérper eine ausrei-
chende Festigkeit, um noch vor dem anschliefenden Sinter-
schritt auf eine PartikelgréBe kleiner 6 mm zerkleinert werden
zu kdénnen, ohne dass an dieser Stelle durch anfallenden Fein-
anteil (Staub) zu hohe Ausbeuteverluste fir das spdatere

Schleifkorn entstanden.

Die Griunkérper wurden anschliefend in einem direkt, mit Gas
beheizten Drehrohrofen bei einer Temperatur von 1350 °C und
einer Verweilzeit im Drehrohr von ca. 20 Minuten gesintert.
Die Verweilzeit der Griinkérper in der heiBesten Zone (im Kegel
der Flamme) betrug dabei nur wenige Sekunden, so dass eine Art
Schocksinterung durchgefithrt wurde, mit deren Hilfe ein Kris-

tallwachstum weitestgehend vermieden werden konnte.

Die erhaltenen erfindungsgemaben o-Alp0;-Sinterkdrper mit einem
maximalen Durchmesser von ca. 4 mm wurden anschlieflend durch

Sieben und Zerkleinern zu Schleifkdrnungen aufbereitet.

Das Schleifkorn, das eine Dichte von 99,3 %, bezogen auf die
theoretische Dichte, ein Vickersharte HVy , von 2230 GPa und
ein nanokristallines Kristallitgefliige mit einer mittleren Pri-
markorngréhe von 70 nm aufwies, wurde in Schleifmitteln auf
Unterlagen und in gebundenen Schleifkérpern eingesetzt und ge-
testet. Die Testergebnisse sind in den Tabellen 1 und 2 der

Beispiele 5 und 6 zusammengefasst.

Beispiel 2




10

15

20

30

WO 2007/009646 PCT/EP2006/006818
27

Die Herstellung der mit Keimen versetzten Suspension des basi-

schen Aluminiumchlorids, die anschliefende Trocknung sowie die

thermische Umsetzung zu o-Al,0; erfolgte wie in Beispiel 1.

Bei der anschlieBenden etwa 3-stiindigen Desagglomeration in
der Rihrwerkskugelmihle wurde jedoch kein Stabilisator fur die
Suspension zugegeben. Stattdessen wurde die Suspension direkt
nach Beendigung der Desagglomeration zu einer ca. 6 mm dicken
Schicht ausgegossen, im Vakuumtrockenschrank entgast (5 Stun-
den bei 200 mbar) und anschlieBend bei ca. 80 °C getrocknet.
Das getrocknete Material wurde bei 500 °C fir 30 Minuten vor-
kalziniert, anschliefend auf Schleifkorngrofe (6émm und feiner)
zerkleinert. Die abschlieRende Sinterung erfolgte wie in Bei-
spiel 1 im Drehrohrofen.

Das so erhaltene Schleifkorn besaBl eine Dichte von 98.8 % der
theoretischen Dichte, eine Vickershdrte HVy., von 2190 GPa und
eine mittlere PrimdrkorngroBe von 70 nm. Wie auch das oben ge-
nannte Beispiel 1 wurde Beispiel 2 in Schleifmitteln auf Un-
terlage und in gebundenen Schleifmitteln getestet. Die Ergeb-
nisse sind in den Tabellen 1 und 2 der Beispiele 5 und 6 zu-

sammengefasst.

Beispiel 3

Die Herstellung der mit Keimen versetzten Suspension des basi-

schen Aluminiumchlorids, die anschliebende Trocknung sowie die

thermische Umsetzung zu o-Al,0; erfolgte wie in Beispiel 1.

Bei der anschlieBenden etwa dreistiindigen Desagglomeration in
der RlUckwerkskugelmihle wurde als Stabilisator fur die Suspen-

sion eine Polyacrylsdure als Dispergierhilfe eingesetzt. Die
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Suspension mit einem Feststoffgehalt von ca. 30 % wurde an-
schliefend mit einer 10 $%$igen wdsserigen Suspension eines Po-
lyvinylalkohols als Binder (Mowiol 8-88, Kuraray Specialities
Europe GmbH, Frankfurt, Deutschland) in einer Menge von ca.

0.05 Gew.-%, bezogen auf den Gehalt an Al,0;, versetzt.

Anschliefend wurde die Suspension in einem Wirbelschicht-
Sprihgranulator (AGT 150, Glatt GmbH, Binzen, Deutschland) bei
einer Lufteintrittstemperatur von 95 °C, einer Schichttempera-
tur von 45 °C, einem Sprihdruck von 3 bar und einer Spruhrate
von 70 g/min granuliert. Zur Keimbildung wurde eine feine Gra-
nulatfraktion mit einer mittleren GranulatgroBe von 0.2 mm
eingesetzt, die bei einer vorangegangenen Wirbelschichtgranu-
lation iiber eine in situ Keimbildung gewonnen worden war, ein-
gesetzt. Die Abtrennung des gewinschten Granulats mit einem
mittleren Granulatdurchmesser von 4 mm erfolgte iber einen
Zickzack-Sichter, der mit 9 Nn?/h Luft betrieben wurde. Die
Dichte des Granulats lag bei ca. 75 % der theoretischen Dichte
und die Restfeuchte betrug weniger als 1 %. Die Granulate wur-
den bei ca. 500 °C kalziniert, anschliefiend auf Schleifkorn-
grofBe zerkleinert und bei 1350 °C wie in Beispiel 1 im Dreh-
rohrofen gesintert.

Das so erhaltene Schleifkorn besaf eine Dichte von 98.6 % der
theoretischen Dichte, eine Vickershdrte HVy , von 2210 GPa und
eine mittlere PrimidrkorngrdRe von 60 nm. Wie auch die oben
genannten Beispiele wurde Beispiel 3 in Schleifmitteln auf Un-
terlage und in gebundenen Schleifmitteln getestet. Die Ergeb-
nisse sind in den Tabellen 1 und 2 der Beispiele 4 und 5 zu-

sammengefasst.

Beispiel 4
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Die Herstellung der mit Keimen versetzten Suspension des basi-

schen Aluminiumchlorids, die anschliefende Trocknung sowie die

thermische Umsetzung zu a-A1,0; erfolgte wie Beispiel 1.

Bei der anschlieBenden etwa dreistundigen Desagglomeration in
der Riuhrwerkskugelmithle wurde als Stabilisator ein Ammonium-
salz der Polyacrylsidure als Dispergierhilfe eingesetzt. Die
Suspension wurde anschliefiend mit einer 20 %igen L&sung eines
Polyvinylalkohols als Binder (Celvol 502, Celanese Chemicals,
Frankfurt am Main) in einer Menge von ca. 0.5 Gew.-% bezogen

auf den Al,0; Gehalt, verset:zt.

AnschlieBend wurde die Suspension in einem Vakuummischer (RO8W
VAC, Maschinenfabrik Gustav Eirich) zunachst bei 700 mBar,
110° C bei gleichlaufendem Mischwerkzeug bis zu einer pastédsen
Masse getrocknet. Dann wurde das Mischwerkzeug in Gegenlauf
umgeschaltet und bei 600 bis 1600 1/min, 120° C, 850 mBar gra-
nuliert. Die Dichte des Granulates lag bei 75 % der theoreti-
schen Dichte, die Restfeuchte bei ca. 2 %. Die Granulate wur-
den auf Schleifkorngrofe zerkleinert, und bei 1350° C wie in
Beispiel 1 im Drehrohrofen gesintert.

Das so erhaltene Schleifkorn besafl eine Dichte von 99,1 % der
theoretischen Dichte, eine Vickershdrte HVy. , von 2190 GPa und
eine mittlere primdr KorngroBe von 65 nm. Wie die vorgenannten
Beispiele wurde Beispiel 4 in Schleifmitteln auf Unterlagen
und in gebundenen Schleifmitteln getestet. Die Ergebnisse sind

in den Tabellen 1 und 2 der Beispiele 5 und 6 zusammengefasst.
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Beispiel 5 (Bandtest)

Mit den in den Beispielen 1 bis 4 hergestellten Schleifkdrnun-
gen sowie einem handelsliblichen Sol-Gel-Korund (Cerpass XTL,
Saint Gobain Industrial Ceramics) und einem handelsiblichen
eutektischen Zirkonkorund (ZK40, Treibacher Schleifmittel
GmbH, Laufenburg, Deutschland) als Vergleichsbeispielen wurden
jeweils unter Verwendung einer Koérnung P36 Schleifbédnder her-
gestellt.'Mit den Bandern wurde der Werkstoff 42CrMo4 bei ei-
nem Anpressdruck von 70 N mit einer Schleifzeit von 60 Minuten

bearbeitet.

Die Abtragsleistungen sowie die entsprechenden prozentuale

Schleifleistungen sind in der Tabelle 1 zusammengefasst.

Tabelle 1

Schleifbedingungen Schleifkorntyp | Abschliff |Schleifleistung
(Bandschleifen) (g) (%)
Werkstoff: 42CrMo4, | Sol-Gel-Korund 4248 100
DIN 1.7225
(Vergutungsstahl) Eutektischer 3356 79
Kérnung: P36 Zirkonkorund
Anpressdruck: 70 N Beigpiel 1 5645 133
Schleifzeit: 60 Min
Geschwindigkeit: Beispiel 2 5267 124
2500 rpm ~ 33 m/s
BReispiel 3 5710 134
Beispiel 4 5437 128
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Beispiel 6 (Scheibentest)

Mit den in den Beispielen 1 bis 3 hergestellten Schleifk&rnun-
gen wurde ein Schleiftest flir Schleifscheiben durchgefihrt.
zum Vergleich wurden die handelstiblichen Sol-Gel-Korunde Cer-
pass XTL (Saint Gobain Industrial Ceramics) und Cubitron 321
(3M, Abrasive Systems Division) herangezogen. Zur Herstellung
der Schleifscheiben wurden die oben genannten Sinterkorunde
jeweils in den Kérnungen F60 mit Edelkorund Weil in einem Ver-
haltnis Sinterkorund : Edelkorund WeiBl von 30 : 70 vermischt

und in keramisch gebundenen Schleifscheiben eingesetzt.

Bearbeitet wurde der Werkstoff 16MnCr5. Nach dem Test wurde
der G-Faktor (Quotient aus Abtragsmenge und Scheibenver-
schleill) bestimmt.

Die G-Faktoren sowie die entsprechenden prozentualen Schleif-

leistungen sind in der Tabelle 2 zusammengefasst.

Tabelle 2

Schleifbedingungen Schleifkorntyp| G-Faktor |[Schleifleistung
(Flachschleifen) (%)
Werkstoff: 16MnCrs5, Cubitron 321 178 100
DIN 1.17131

\Y ut tahl

(Vergutungsstahl) Cerpass 164 92
Kornung: F60

Zustellung:0.02 mm Beispiel 1 276 155
Geschwindigkeit:

2600 rpm ~ 30 m/s Beispiel 2 233 131
Vorschub: 21 m/min
Abtragsfliache: Beispiel 3 245 138
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20mm x 1 0mm Beispiel 4 256 145

Wie aus den Ergebnissen der Schleiftests deutlich zu erkennen
ist, sind die erfindungsgemifen Schleifkdrner den derzeit auf
dem Markt erhidltlichen konventionellen Schleifkérnern leis-
tungsmafBig Uberlegen. Da zur Herstellung der erfindungsgemafien
Schleifkérner auBerdem ein relativ preisglinstiger Rohstoff
eingesetzt werden kann, der sich ohne groflen technischen Auf-
wand zu a-Al,0;-Nanopartikeln umsetzen lédsst, gelingt es mit
dem erfindungsgemélien Verfahren, einen preiswerten und leis-
tungsstarken polykristallinen Sinterkorund herzustellen, der
ein glunstigeres Preis-/Leistungsverhdltnis als die auf dem

Markt erhdltlichen Sol-Gel-Korunde aufweist.
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Patentanspriche

1. Sinterkdrper auf der Basis «-Al;0; mit einem Gehalt von 95
bis 100 Gew.-% Al,0;, einer relativen Sinterdichte von 2

97 % der theoretischen Dichte und einer Vickers-Harte HVp.»

von = 17.5 GPa,
dadurch gekennzedichnet, dass der Sin-

terkdrper ein Kristallitgefige mit einer mittleren Primdr-

kristallgroBe der Al,0;-Kristalle von < 100 nm aufweist.

2. Sinterkdérper nach Anspruch 1,
dadurch gekennczedlchnet, dass der Sin-
terkdrper zusidtzlich einen Gehalt von maximal 5 Gew.-% ei-
nes oder mehrerer Vertreter aus der Gruppe der Oxide des
Fe, Cu, Ni, Zn, Co, Sr, Ba, Be, Mg, Ca, Li, Cr, Si, Mn,
Hf, Zr, Ti, V, Ga, Nb, B und/oder der Seltenen Erden, be-

zogen auf den Gehalt an Al,0;, aufweist.

3. Sinterkdérper nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, dass dieser

Sinterkérper ein Kristallitgeflige mit einer Prim&rkristal-

litgroBe der Al,0;-Kristalle von < 100 pm aufweist.

4. Sinterkérper nach einem der Anspriche 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet, dass dieser

Sinterkérper ein Schleifkorn ist.

5. Verfahren zur Herstellung eines Sinterkérpers nach einem

der Anspriche 1 bis 4,

dadurch gekennzeilchnet, dass das Ver-

fahren die folgenden Verfahrensschritte umfasst:
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a) Herstellung eines nanokristallinen a-Al;Os;-Pulvers mit
einer mittleren Teilchengrdéfie von < 100 nm;

b) Verdichten des a-Al,0;-Pulvers mittels eines keramischen
Formgebungsverfahrens zu einem Grink&érper mit einer

Dichte > 60 % der theoretischen Dichte ; und

c) Sintern des Grunkdrpers in einem Temperaturbereich zwi-

schen 1200 und 1500 °C

Verfahren nach Anspruch 5,

dadurch gekennzeilchnet, dass als Aus-
gangsstoff flur das a-Al,0;-Pulver basisches Aluminiumchlo-
rid mit der chemischen Formel Al,(OH),Cl,, wobei n eine
Zahl zwischen 2.5 und 5.5 und z eine Zahl zwischen 3.5 und
0.5 ist und die Summe n + z stets 6 betragt, eingesetzt

wird.

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6,

dadurch gekennzeichnet, dass das ba-
sisches Aluminiumchlorid als wasserige Suspension zundchst
mit feinstdispersen Kristallisationskeimen versetzt, an-
schlieBend getrocknet und dann einer thermischen Behand-
lung bei Temperaturen unterhalb von 1100 °C ausgesetzt

wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 7,

dadurch gekennzeichnet, dass als
Kristallisationskeime feinstdisperse a-Al,0;-Keime einge-

setzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 8,

dadurch gekennzedichnet, dass die
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eingesetzten feinstdispersen a-Al,;0;-Keime eine mittlere

Teilchengréhe von weniger als 0.1 pm aufweisen.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 7,

dadurch gekennzeilchnet, dass als
Kristallisationskeime feinstdisperses a-Fe,0; eingesetzt

wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, dass neben
dem basischen Aluminiumchlorid ein oder mehrere weitere

Oxidbildner in der Ausgangssuspension enthalten sind.

Verfahren nach Anspruch 11,

dadurch gekennzeilichnet, dass als
Oxidbildner die Chloride, Oxychloride, Hydroxychloride
und/oder Nitrate eines oder mehrerer Vertreter aus der
Gruppe Fe, Cu, Ni, Zn, Co, Sr, Ba, Be, Mg, Ca, Li, Cr, Si,
Mn, Hf, Zr, Ti, V, Ga, Nb, B und/oder Seltene Erden ein-

gesetzt werden.

Verfahren nach Anspruch 11 oder 12,

dadurch gekennzeichnet, dass die Men-
ge an'eingesetztem Oxidbildner maximal 5 Gew.-%, berechnet
als Oxid und bezogen auf den Feststoffgehalt an Al,0; im

Endprodukt, betragt.

Verfahren nach einem der Ansprilche 5 bis 13,
dadurch gekennzeilchnet, dass die
thermische Behandlung ein konventionelles Sinterverfahren
ist, wobei die Suspension zunadchst getrocknet und das ge-

trocknete Produkt anschliefPend gesintert wird.
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Verfahren nach Anspruch 14,
daduxrch gekennzeilchnet, dass die Sin-
terung in einem Wirbelschichtreaktor, Durchschub-, Kammer-

,Rohr-, Drehrohr- oder einem Mikrowellenofen durchgefuihrt

wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 13,
dadurch gekennzeichnet, dass die
thermische Behandlung ein thermophysikalisches Verfahren,
wie z.B. Spraypyrolyse, Plasmasynthese oder eine Verdamp-

fung im HeiBwandreaktor, ist.

Verfahren nach einem der Ansprlche 5 bis 16,
dadurch gekennzeilichmnet, dass die bei
der thermischen Behandlung agglomerierten Nanopartikel in
einem anschlieBenden Schritt durch eine Nass- oder Tro-

ckenmahlung desagglomeriert werden.

Verfahren nach Anspruch 17,
dadurch gekennzeilchnet, dass die De-
sagglomeration als Nassmahlung in einer Attritormihle

durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 18,
dadurch gekennzeichnet, dass dem na-
nokristallinen o-Al,0;-Pulver wéhrend der Desagglomeration
Additive, wie z.B. Presshilfsmittel, Sinteradditive, Bin-
demittel, Dispergierhilfen und/oder andere Zusatzstoffe,

die eine Agglomeratbildung verhindern, zugesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 19,
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dadurch gekennzeichnet, dass dem na-
nokristallinen Pulver wahrend der Desagglomeration

feinstdisperse Wachse und/oder Stearate zugesetzt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 20,

dadurch gekennzedichnet, dass die nach
der Desagglomeration mit Hilfe einer Nassmahlung erhaltene
Suspension einer Trocknung uUber ein beliebiges Trocknungs-

verfahren unterzogen wird, wobei ein nanokristallines Pul-

ver auf Basis von a-Al,0; erhalten wird.

Verfahren nach Anspruch 21,

dadurch gekennzeichnet, dass die

Trocknung eine Sprihtrockung ist.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 19,

dadurch gekennzeichnet, dass das ke-
ramische Formgebungsverfahren ein Schlickerguss ist, wobeil
der bei der Nassmahlung erhaltene Schlicker des na-
nokristallinen a-Al,0;-Pulvers drucklos in einen Behdlter
gegossen, dort entgast und zu einem Grunkdrper getrocknet

wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 19,

dadurch gekennzeichnet, dass das ke-

ramische Formgebungsverfahren eine Spriithgranulierung ist,

wobei die bei der Nassmahlung erhaltene Suspension mit ei-
nem Binder versetzt und anschliefend einer Sprihgranulie-

rung unterzogen wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 19,
dadurch gekennzedilchnet, dass das ke-

ramische Formgebungsverfahren eine Agglomeration ist, wo-
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bei die bei der Nassmahlung erhaltene Suspension mit einem
Binder versetzt und anschlieBend in einem Vakuummischer zu

Granulaten verarbeitet wird.

Verfahren nach Anspruch 22,

dadurch gekennzeilchnet, dass kerami -
sche Formgebungsverfahren ein Pulverpressverfahren ist,
wobei das nanokristalline a-Al,0;-Pulver mittels eines

Kompaktors zu einem Griinkdrper verpresst wird.

Verfahren nach Anspruch 22,

dadurch gekennzeichnet, dass das ke-
ramische Formgebungsverfahren ein Extrusionsverfahren ist,
wobei das nanokristalline a-Al,0;-Pulver mit mindestens
einem Binder und einem Losungsmittel zu einer extrudierba-
ren Masse verarbeitet und anschliefend zu einem GrinkoOrper

extrudiert wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 27,

dadurch gekennzedilchnet, dass die
Grinkorper auf einen Partikeldurchmesser von < 6 mm zer-
kleinert, anschliefend in einem Temperaturbereich zwischen
1200 °C und 1500 °C gesintert werden und das gesinterte
Produkt durch weitere Zerkleinerung und Siebung zu

Schleifkdrnern aufbereitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 5 bis 28

dadurch gekennzeilchnet, dass die

Grunkdrper bei der Sinterung in < 60 Sekunden auf die er-

forderliche Sintertemperatur gebracht werden und die Ver-

weilzeit in der heifBen Zone < 30 Minuten betragt.
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30.

31.

32.

39

Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 29,
dadurch gekennzeilichnet, dass die Sin-

terung in einem Drehrohrofen durchgefihrt wird.

Verwendung der Sinterkdrper nach einem der Anspriche 1 bis
4 zur Herstellung von keramischen Bauteilen, als Polier-
mittel, als Matrixverstarkung fir metallische Schichten

sowie zur Herstellung von Schleifkdrnern.

Verwendung der Sinterkorperkdrner nach einem der Anspriche
1 bis 4 zur Herstellung von gebundenen Schleifmitteln und
Schleifmitteln auf Unterlage sowie als Zusatz zur Erhohung

der VerschleiBRfestigkeit von Laminaten.
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