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Patentanspriiche:
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Verfahren zur Herstellung eines Aluminiumoxidmaterials, das im wesentlichen besteht aus dem

Oxydationsreaktionsprodukt eines Aluminiumausgangsmetalls und eines sauerstoffhaltigen

Dampfphasenoxydiermittels, wobei das Aluminiumoxidmaterial gekennzeichnet ist durch eine

Reinheit von nicht weniger als 99,9 Masseanteil Aluminiumoxid, dadurch gekennzeichnet, daf?

a) die Erhitzung des Aluminiumausgangsmaterials auf eine Temperatur oberhalb des
Schmelzpunktes des Aluminiumausgangsmetalis, aber unterhalb des Schmelzpunktes des
Oxydationsreaktionsproduktes zwecks Bildung eines Kérpers aus geschmolzenem
Aluminiumausgangsmetall, und bei der Temperatur reagiert der Kérper des geschmolzenen
Aluminiumausgangsmetalls mit dem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel zur
Bildung von Alvminiumoxid aus dem Oxydationsreaktionsprodukt; das Halten zumindest
eines Teiles des Oxydationsreaktionsproduktes in Kontakt mit und zwischen dem Kérper des
geschmolzenen Aluminiumausgangsmetalls und dem sauerstoffhaitigen
Dampfphasenoxydiermittel, um geschmolzenes Aluminiumausgangsmetall durch das
Oxydationsreaktionsproaukt zum sauerstoffhaltigen Dampfphasencxydiermittel hinzuziehen,
so daf sich weiterhin Oxydationsreaktionsprodukt bildet an der Grenzflache zwischen dem
sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel und dem vorher gebildeten
Oxydationsreaktionsprodukt, und das Fortsetzen der Reaktion tiber einen Zeitraum hinweg, der
ausreicht, um einen Keramikkérper zu erzeugen, der sus Aluminiumoxid und metallischen
Bestandteilen besteht und

b) die Zerkleinerung des Keramikkorpers, und

c) die Zufiihrung eines oder mehrerer Laugungsmittel und das in Kontaktbringen des
zerkleinerten Materials mit den Laugungsmittein Gber einen Zeitraum hinweg, der ausreicht,
um Nichtaluminiumoxidmaterialien aus dem Aluminiumoxid zu entfernen oder durch Auflésen
zu eliminieren, und

d) die Gewinnung des im wesentlichen reinen Aluminiumoxidmaterials.

Verfihren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal® die Laugungsmittel eine oder mehrere

Séi'ren umfafit.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da das Laugungsmittel eine oder mehrere

Basen umfalf3t. ‘

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da? das Laugungsmittel eine oder mehrere

Séuren und eine oder mehrere Basen umfal3t und bei dem zusétzlich das Laugungsmittel der Reihe

nach mit dem zerkleinerten Material in Kontakt gebracht wird.

Verfahien nach Anspr: .n 1, dadurch gekennzeichnet, daf$ ..ach der Gewinnung des

Aluminiumoxids in Schritt (D) weiterhin umfafit die Zerkleinerung des gewonnenen

Aluminiumonxids zu einer kleineren Teilchengrof3e und nachfolgendes in Kontaktbringen des

zerkleinerten Aluminiumoxids mit den Laugungsmitteln, um weiterhin die '

Nichtaluminiumoxidmaterialien zu entfernen, und die Gewinnung des sich ergebenden

Aluminiumoxids.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, da® die Sauren ausgewahlt werden von der

Gruppe, die besteht aus HF, HCI, HBr, HI, H,SO4, HNO; und H3PO,.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, da? die Basen ausgewahlt werden aus der

Gruppe, die besteht aus NaOH, KOH und NH4OH.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, da’ die Sduren Aqua regia (Kdnigswasser)

umfassen.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dal3 die Sdure eine Mischung aus HNO; und

HF umfaft.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR eine Initiierungsschicht auf einer

Oberflache des Keramikkorpers erzeugt wird und diese Schicht dann vor dem Sckhritt (B) entfernt

wird.

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekesinzeichnet, daf die Initiierungsschicht einen Spineli

umfalit.
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Verfahren fir die Erzeugung eines Aluminiumoxidmaterials, das im wesentlichen aus (a) dem
Oxydationsreaktionsprodukt eines Aluminiumausgangsmetalls und eines sauerstoffhaltigen
Dampfphasenoxydiermittels besteht, (b) Aluminiumoxid, das erzeugt wurde durch die
aluminothermische Redukiion eines oder mehrerer Bestandteile eines Fiillstoffs und, wahlweise,
(c) Aluminiumoxid, aus dem zumindest ein Teil des besagten Fullstoffs direkt besteht, welches
Aluminiumoxidmaterial, dadurch gekennzeichnet ist, daR es eine Reinheit von nicht weniger als
99,9 Massenanteil Aluminiumoxid besitzt, dadurch gekennzeichnet, daB das Verfahren die
folgenden Schritte umfafit:

a) Das Positionieren des Aluminiumausgangsmetalls neben einer durchlédssigen Masse aus
Oxidfullstoff, der ausgewahit wurde aus der Gruppe, die aus einem aluminothermischen
Reduktionsfiillstoff besteht, wobei Aluminiumoxid zumindest einen Teil des Fiillstoffs
ausmacht und einen Teil von den Mischungen aus ihm, und die Orientierung des
Ausgangsmetalls und des Oxidfiillstoffs in bezug aufeinander so, daf die Bildung des
Oxydationsreaktionsproduktes in einer Richtung vor sich geht auf die Masse des Oxidfiillstoffs
zuund in diese hinein;

b) DasErhitzen des Ausgangsmetalls auf eine Temperatur oberhalb seines Schmelzpunktes, aber
unterhalb des Schmelzpunktes des Uxydationsreaktionsproduktes zur Bildung eines Korpers
aus geschmolzenem Ausgangsmetall, und das Reagieren des geschmolzenen
Ausgangsmetalls mit dem Oxydiermittel bei der Temperatur zwecks Bildung des
Oxydationsreaktionsproduktes, und bei der Temneratur das Halten zumindestens eines Teils
des Oxydationsreaktionsproduktes in Kontakt mit und Erstrecken zwischen dem Kérper des
geschmolzenen Metalls und dem Oxydiermittel, un: geschmolzenes Metall durch das
Oxydationsreaktionsprodukt zu ziehen in Richturg auf das Oxydiermittel und hin zur
benachbarten Masse des Oxidfiillstoffs und in diese hinein, so daR sich weiterhin ein
Oxydationsreaktionsprodukt bildet innerhalb der Masse des Oxidfiillstoffs an der Grenzfliche
zwischen dem Oxydiermittel und dem vorher gebildeten Oxydationsreaktionsprodukt, und das
Fortsetzen der Reaktion Gber einen Zeitraum hinweg, der ausreicht, um zumindest einen Teil
des besagten Oxidfiilistoffs innerhalb des Oxydationsreaktionsproduktes einzuschlieRen, um
einen Keramikkdrper zu erzeugen, der aus Aluminiumoxid und metallischen Bestandteilen
besteht;

c) Das Zerkleinern des Karamikkorpers;

d) Die Zufiihrung eines oder mehrerer Laugungsmittel und das in Kontaktbringen des
zerkleinerten Materials mit den Laugungsinitteln iber einen Zeitraum hinweg, der ausreicht,
um Nichtaluminiumoxidmaterialien aus dem Aluminiumoxid zu entfernen oder durch Auflésen
2u eliminieren;

el Die Gewinnung des im wesentlichen reinen Aluminiumoxidmaterials.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daf eine Initilerungsschicht auf einer

Oberfléche des Keramikkdrpers erzeugt wird und diese Schicht dann vor dem Schritt (c) entfernt

wird.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daR die Initiierungsschicht einen Spinell

umfafit.

Verfahre 1 nach einem der Anspriiche 1; 10; 11; 12; 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, daR das

sauerstoifhaltige Dampfphasenoxydiermittel Luft umfafit,

Verfahren nach einem der Anspriiche 1; 10; 11; 12; 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, daB ein

Dopemittel verwendet wird im Zusammenhang mit Aluminiumausgangsmetall.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daR das Laugungsmittel eine oder mehrere

Séduren umfafit,

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daf das L augungsmittel eine oder mehrere

Basen umfaft.

Aluminiumoxidmaterial, dadurch gekennzeichnet, daRk es erzeugt wird durch das Verfahren eines

der Anspriche 1;10; 11; 12; 13 oder 14, wobei das Aluminiumoxidmaterial keine andere Phase an

seinen Korngrenzen besitzt.

Aluminiumoxidmaterial, dadurch gekennzeichnet, dalk es erzeugt wird durch das Verfahren eines

der Anspriiche 1; 10; 11; 12; 13 oder 14, wobei das Aluminiumoxidmaterial die Eigenschaft des

intragranularen Bruchs aufweist.
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Anwendungsgebiet der Erfindung

Diese Erfindung betrifft ein Verfak-en iiir die Erzeugung eines weitestgehend reinen Aluminiumoxids. Insbesondere bezieht sich
diese Erfindung auf ein Verfahren fir die Herstellung eines weitestgehend reinen Aluminiumoxids, das gewonnen wird aus dem
zerkleinerten und gereinigten Produkt eines ungewdhnlichen Oxydationsreaktionsprozesses unter Verwendung eines
Aluminiumausgangsmetalls und eines sauerstoffhaltigen Gases. Die Erfindung betrifft ebenfalls ein Verfahren fiir die
Verbesserung der Qualitit eines Aluminiumoxids mit geringer Reinheit zur Erzielung eines Aluminiumoc<idproduktes mit
groflerer Reinheit.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Die nachstehend aufgefiihrten US-Patentanmeldungen beschreiben neue Verfahren fir die Herstellung eines selbsttragenden
Keramikkdrpers durch Oxydation eines Grundmetalis zur Bildung eines polykristallinen Materials eines
Oxydationsreaktionsproduktes und wahlweise metallischen Bestandteilen:

A) US-Patentanmeldung Nr.818943, eingereicht am 15.1.1986, die eine teilweise Fortsetzung ist der US- Patentanmeldung

Nr. 776964, eingereichtam 17.9. 1985, die eine teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung Nr. 705787, eingereicht am
26.2.1935, die eine teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung Nr.591392, eingereicht am 16. 3. 1984, alle unter dem
Titel ,Neue keramische Materialien und Verfahren fiir die Herstellung derselben”, und

US-Patentanmeldung Nr.822999, eingereicht am 27.1.1986, die cine teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung
Nr.776965, eingereichtam 17.9, 1985, die 2ine teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung Nr. 747788, eingereicht am
25.6.1985, die eins teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung Nr.632636, eingereicht am 20.7. 1984, alle unter dem
Titel ,Verfahren fiir die Herstellung selbsttragender Keramikmaterialien”, und

US-Patentanmeldung Nr.819397, eingereicht am 17.1.1986, die eine teilweise Fortsetzung ist der US-Patentanmeldung
Nr.697876, eingercicht am 4.2. 1985, beide unter dem Titel ,Verbundkeramikartikel und Verfahren fiir die Herstellung
derselben”.

Samtliche Offenbarungen aller varstehend genannten US-Patentanmeldungen sind durch Bezugnahme hierin enthalten.
Wiein diesen US-Patentanmeldungen ausgefiihrt wird, werden neuartige polykristalline Keramikmaterialien oder polykristalline
keramische Verbundwerkstoffe hergestellt durch die Oxydationsreaktion zwischen einem Ausgangsmetall und einem
Dampfphasenoxydans, das heil3t einem verdampften oder normalerweise gasformigen Material, als oxydierende Atmosphare.
Das Verfahren wird generell offenbart in den vorstehend genannten US-Patentanmeldungen (A). GemaB diesem generellen
ProzeR wird ein Ausgangsmetall, zum Beispiel Aluminium, auf eine erhohte Temperatur oberhalb seines Schmelzpunktes, aber
unterhalb des Schmelzpunktes des Oxydationsreaktionsproduktes, erhitzt, um einen Kérper aus geschmolzenem
Ausgangsmetall zu bilden, der nach Kontakt mit einem Dampfphasenoxydan reagiert, um das Oxydationsreaktionsprodukt z2u
bilden. Bei dieser Teriperatur befindet sich das Oxydationsreaktionsprodukt oder zumindest ein Teil davon in Kontakt mit dem
Oxydan und erstreckt sich zwischen ihnen, und geschmolzenes Metall wird durch das gebildete Oxydationsreaktionsprodukt
zum Oxydan hingezogen oder transpartiert. Das transportierte geschmolzene Metall bildet durch den Kontakt mit dem Oxydan
an der Oberflache des vorher gebildeten Oxydationsreaktionsproduktes ein zusétzliches Oxydationsreaktionsprodukt. Im
weiteren Verlauf des Prozesses wird weiteres Metall transportiert durch diese Bildung eines polykristallinen
Oxydationsreaktionsproduktes, wodurch es kontinuierlich zum ,Wachstum®” einer keramischen Struktur miteinander
verbundener Kristalliten kommt. Der sich ergebende Keramikkorper kann metallische Bestandteile enthalten, wie beispielsweise
nichtoxydierte Bestandteile des Ausgangsmetalls und/oder Poren. In dem Falle, in dem ein Oxid als Oxydationsreaktionsprodukt
erzieltwird, sind Sauerstoff oder Gasmischungen, die Sauerstoff enthalten (einschlieBlich Luft], geeignete Oxydiermittel, wobei
Luft aus offensichtlichen wirtschaftlichen Griinden gewdhnlich vorzugsweise benutzt wird. Die Oxydation wird aber in ihrem
breitestem Sinne in allen im gemeinschaftlichen Besitz befindlichen Patentanmeldungen undin dieser Anmeldung angewendet
und bezieht sich darauf, daf} ein Mr tall an ein Oxydan Elektroren ahgibt oder mit einem Oxydan Elektronen teiit, das aus einem
oder mehreren Elementen und/oder Verbundstoffen bestehen kann.

In bestimmten Fallen kann ein Ausgangsmetall die Anwesenheit eines oder mehrerer Dopemittel erfordern, um das Wachstum
des Oxydationsreaktionsproduktes glinstig zu beeinflussen oder zu erleichtern, und die Doperaittel werden beigefiigt als
Legierungsbestandteile des Ausgangsmetalls. Zum Beispiel werden im Falle von Aluminium als Ausgangsmetall und Luft als
Oxydiermittel Dopemittel, wie beispielsweise Magnesium und Silizium, um nur zwei aus einer groReren Gruppe von
Dope-Werkstoffen zu nennen, mit Aluminium legiert und als Ausgangsmetall verwendet. Das daraus entstehende
Oxydationsreaktionsprodukt umfafit Aluminiumoxid, und zwar typischerweise Alpha-Aluminiumoxid.

Die vorstehend aufgefiihrten US-Patentanmeldungen (B) enthiiller eine Weiterentwicklung, die auf der Entdecku g basiert. daf
geeignete Wachstsmsbedingungen, wie sie oben beschrieben worden sind, fir Ausgangsmetalle, die den Einsatz-
Dopemitteln erfordern, bewirkt werden kénnen durch das Aufbringen von einem oder mehreren Dope-Werkstoffz .. . die
Oberflache oder Obertlachen des Ausgangsmetalls, wodurch die Notwendigkeit vermieden wird, das Ausgangsmetall mit
Dope-Werkstoffen zu legieren, beispielsweise Metallen, wie Magnesium, Zink und Silizium in dem Falle, in dem Aluminium das
Ausgangsmetall ist und Luft das Oxydiermittel. Mit dieser Weiterentwicklung ist es mdéglich, handelsiibliche Metalle und
Legierungen zu verwenden, die ansonsten die ordnungsgemal gedopten Zusammensetzungen nicht enthalten oder besitzen
wirden, Diese Entdeckungistauch inder Hinsicht von Vorteil, da8 das keramische Wachstum erzielt werden kann auf einer odar
mehreren ausgewéhiten Flachen der Oberfliche des Ausgangsmetalls anstatt auf unterschiedslose Art und Weise, so dal3 das
Verfahren wirkungsvoller angewendet werden kann, indem man zum Beispiel nur eine Oberflache oder nur einen Abschnitt
{Abschnitte) einer Oberflache eines Ausgangsmetalls dopt. Somit beschreiben die vorstehend aufgefihrten
US-Patentanmeldungen die Produktion von Aluminiumoxid als ein Oxydationsreaktionsprodukt, das leicht , gezlichtet” werden
kann bis zu relativ groen GroBen, die dann als nitzliche Quelle fir Aluminiumoxidprodukte dienen kénnen. Die vorliegende
Erfindung liefert ein Verfahren fiir die Erzielung eines weitgehend reinen Aluminiumoxids, das gewonnen wird aus einem
Aluminiumoxid, das durch den vorstehend genannten Oxydationsreaktionsproze® erzeugt werden kann, bei dem ein
Aluminiumausgangsmetall mit einem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel reagierte.

B

c
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Neuartige keramische Verbundstrukturen und Verfahren fir ihre Herstellung werden offenbart und beansprucht in den
vorstehend aufgefiihrten US-Patentanmeldungen {C), in denen die Oxydationsreaktion banutzt wird, um keramische
Verbundstrukturen zu erzeugen, die einen im wesentlichen inaktiven Fillstoff umfassen, der durch die polykristalline keramische
Grundmasse infiltriert wird. Ein Ausgangsmetall, das neben eine Masse durchléssigen Fiillstoffs positioniert wird, wird erhitat,
um einen Korper aus geschmolzenem Ausgangsmetall zu bilden, das auf die oben beschriebene Weise mit einem
Dampfphasenoxydan reagiert, um ein Oxydationsreaktionsprodukt zu bilden. Wahrend das Oxydationsreaktionsprodukt wichst
und in das benachbarte Flillstoffmaterial eindringt, wird geschmolzenes Ausgangsmetall durch das vorher gebildete
Oxydationsreaktionsprodukt in die Masse des Fiilistoffs hineingezogen und reagiert mit dem Oxydan, um ein zusétzliches
Oxydationsveaktionsprodukt an der Oberflache des vorher gebildeten Produktes zu bilden, wie dies vorstehend beschrieben
worden ist. Das im Ergebnis dessen anwachsende Oxydationsreaktionsprodukt dringt in den Filistoff ein oder umschlieBt ihn
und fiihrt zur Bildung einer keramischen Verbundstruktur aus einer polykristallinen keramischen Matrix, die den Fillstoff
umschlie3t. So bildet sich zum Beispiel im Falle der Verwendung von gedoptem Aluminium als Ausgangsmetall, Luft als
Oxydiermittel und Aluminiumoxidteilchen oder -pulver als durchléssiger Filistoff auf die oben beschriebene Art und Weise ein
Verbundstoff, der typischerweise im wesentlichen aus Aluminiumoxidteilchen in einer Aluminiumoxidmatrix besteht, in der
verschiedene metallische Bestandteile verstreut angeordnet sind.

In einem weiteren Aspekt der vorliegenden Erfindung wurde entdeckt, dal® in dem Verfahren der Ziichtung eines
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsproduktes als einer Matrix durch ein Aluminiumoxidfilistoffinaterial in dem Falle, in dem
relativ unreine Formen von Aluminiumoxidfillstoffen verwendet werden, insbesondere solche, die Silikate enthalten, diese
wahrend des Prozesses mit dem Ausgangsaluminiummetall reagieren, wobei sich reineres Aluminiumoxid und verringerte
Mengen metallischer Bestandteile, wie beispielsweise Silizium, ergeben. Demzufolge kann das Verfahren Aluminiumoxid hoher
Reinheit aus einer Aluminiumoxidquelle niedriger Reinheit erzeugen.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht in der Herstellung eines Aluminiumoxids hoher Reinheit.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein neues Verfahren zur Herstellung hochreinen Aluminiumoxids darzulegen und ein
Aluminiumoxidmaterial auf einfache Weise verfahrensgeméf herzustellen.

In einer Verkdrperung dieser Erfindung wird ein Aluminiumausgangsmetall erhitzt in Anwesenheit eines sauerstoffhaltigen
Dampfphasenoxydiermittels, um einen Korper aus geschmolzenem Aluminiummetall zu bilden. Wenn das geschmolzene
Aluminiummetall mit dem Oxydiermittel in Kontakt kommt, entsteht Aluminiumoxid als Oxydationsreaktionsprodukt. Die
Prozebedingurigen werden weiterhin aufrechterhalten, um fortlaufend geschmolzenes Metall durch das gebildete
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt zum Oxydiermittel zu ziehen, um damit kontinuierlich
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt an der Grenzfliiche zwischen dem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel
und dem vorher gebildeten Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt zu bilden. Das Heizen erfolgt bei Temperaturen oberhalb
des Schmelzpunktes des Aluminiumausgangsmetalls, aber unterhalb der Temperatur des
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsproduktes. Das Heizen wird so lange fortgesetzt, wie erforderlich ist, um einen
polykristallinen Aluminiumoxidkeramikkdrper zu erzeugen. Der Korper kann ein oder mehrere aluminiumoxidfreie metallische
Materialien, wie beispielsweise nichtoxydiertes Ausgangsmetall c.der Dopemittel oder auch beide enthalten.

Diese Erfindung basiert auf der Entdeckung, daf} im wesentlichen sdmtliche Nichtaluminiumoxid-Materialien, die sich in dem
polykristallinen keramischen Pradukt ergeben, das auf die oben erdrterte Weise erzeugt wird, a} von den Oberflachen her
zugénglich sind, indem zuerst das keramische Produkt zerkleinert wird, und b} hauptsachlich metallisch sind und nicht keramisch.
Die Nichtaluminiumoxid-Materialien werden dann aus dem keramischen Kérper extrahiert, aufgeldst oder dispergiert durch ein
oder mehrere Laugungsmittel, sei es Gas oder eine Fliissigkeit, die nachstehend bezeichnet werden als , Laugungsmittel” und
.Laugung”.

Eine Reihe von Laugungsstufen konnen wiinschenswert sein, wcbei typischerweise zwischen jedem Laugungsvorgang eine
Waschung mit Wasser erfolgt.

Das dadurch erhaltene polykristalline Material wird durch Zermahlen, Pulverisieren oder dergleichen auf eine geeignete
PartikelgréRRe oder einen Bereich von Partikelgrofien zerklginert. Das resultierende Material wird dann in Kontakt gebracht mit
einem oder mehreren Laugungsmitteln oder einer Reihe von Laugungsmitteln, wie beispiclsweise Sduren, Basen oder anderen
geeigneten Losungsmitteln, je nach der Verunreinigung, wodurch Nichtaluminiumoxidmaterialien, wie beispielsweise
nichtoxydiertes Aluminiummetall, Legierungskestandteile des Ausgangsmetalls, von Dopemitteln stammende Metalle oder
Kombinationen aller vorstehenden Stoffe aus dem Aluminiumoxidmaterial entfernt werden. Dieser Laugungsprozef} wird so
lange fortgesetzt, wie erforderlich ist, um die vorstehend genannten Nichtaluminiumoxidmaterialien aus dem zerkleinerten
polykristallinen Produkt zu entfernen, so daf3 ein Aluminiumoxidmaterial mit einer Reinheit von nicht weniger als 99,9 Ma.-%
Aluminiumoxid und vorzugsweise von 99,99 oder noch reiner gewonnen werden kann.

Ein Merkmal, das bezliglich der Aluminiumoxide entdeckt worden ist, die mit Hilfe des Verfahrens der vorliegenden Erfindung
erzeugt werden, besteht darin, dafd diese Aluminiumoxide extrem saubere Korngrenzen haben, in denen keine andere Phase
vorhanden ist. Dieser Faktar bringt mit sich die Eigenschaft eines intragranularen Bruchs in den Materialien, eine Eigenschaft, die
oftmals in vielen auf die herkommliche Weise erzeugten Aluminiumoxiden nicht anzutreffen ist. Eine solche Eigenschaft bei
Aluminiumoxiden ist in Zusammenhang gebracht worden mit hervorragenden Gebrauchseigenschaftn in bestimmten
Anwendungsfillen, wie beispielsweise Schleifmitteln und Poliermittelin.
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in einem weiteren Aspekt der vorliegenden Erfindung wird ein Mittel fiir die Bildung hochreinen Aluminiumoxids geliefert nicht
nur durch die Oxydationsreaktion des Ausgangsaluminiummetalls, sondern durch die Qualitatsverbesserung eines
Aluminiumoxidpartikelproduktes niederer Qualitat durch die gleichzeitige aluminothermische Reduktion anderer
Oxidverunreinigungen in einem solchen Produkt wihrend des Oxydationswachstumsprozesses. In diesem Fall wird ein
Aluminiumausgangsmetall positioniert und orientiert beziiglich einer durchlassigen Masse eines auf Alurniniumoxid
basierenden Fiillstoffmaterials bei Anwesenheit eines Oxydiermittels {typischerweise Luft), so daf} die Bildung des
Oxydationsreaktionsproduktes erfolgt in Richtung auf die Masse des Fullstoffs und in diese hinein. Das Wachstum des
Oxydationsreaktionsproduktes erfolgt in eine Richtung auf die Masse des Fiillstoffs zu und in diese hinein. Das wachsende
Oxydationsreaktionsprodukt dringtin die Masse des Fiillstoffes ein oder umschlieBt sie, wodurch eine Aluminiumoxid/
metallische Verbundstoffkeramikstruktur gebildet wird. Der auf Aluminiumoxid basierende Fiilistoff kann locker oder gebunden
seinund charakterisiertsein durch Poren, Offnungen oder trennende Raume, und das Bett oder die Masse ist durchlassig fir das
Dampfphasenoxydan und das Wachstum des Oxydationsreaktionsproduktes. So wie es hier und in den nachfolgenden
Anspriichen benutzt wird, bedeutet der Begriff , Fiillstoff” oder , Fiillstoffmaterial* entweder eine homogene auf Aluminiumoxid
basierende Zusammensetzung oder eine heterogene auf Aluminiumoxid basierende Zusammensetzung aus zwei oder
mehreren Materialien.

Das Oxydationsreaktionsprodukt wichst hinein in den Fiillstoff ohne Unterbrechung oder Verdriangung der Fiilistoffbestandieiie,
dia einen Aluminiumoxid/Metall-Verbundstoff bilden. Oxid-Verunreinigungen in dem auf Aluminiumoxid basierenden Fillstoff
werden reduziert durch aluminothermische Reduktion, um reinere Aluminiumoxidbestandteile und Metallbestandtgile zu
erzielen. Der entstehende Aluminiumoxid/Metall-Verbundstoff wird dann zermahlen oder anderweitig zerkleinert, und seine
metallischen Verunreinigungen werden durch Laugen mit Laugungsmittein entfernt, so dal sich ein auBerst reines
Aluminiumoxidpartikelprodukt ergibt. In dieser Spezifikation und in den im Anhang aufgefiihrten Anspriichen haben die
folgenden Begriffe die folgende Bedeutung:

.Keramik” darf nicht unzulissigerweise so verstanden werden, dal} es sich nur um einen keramischen Korper im klassischen
Sinne handelt, daB heifltin dem Sinne, daf er vollstandig aus nichtmetallischen und anorganischen Werkstoffen besteht,
vielmehr bezieht sich der Begriff auf einen Kérper, der vorwiegend keramisch ist, entweder in bezug auf seine Zusammensetzung
oder aufdie vorherrschenden Eigenschaften, obgleich der Korper geringere oder auch wesentliche Mengen eines oder mehrerer
metallischer Bestandteile enthaiten kann, die von dem Aluminiumausgangsmetall stammen oder vom Dopemittel cder dem
Fullstoff reduziert worden sind, meistens typischerweise innerhalb des Bereiches ven urigefihr 1 bis 40 Vol.-%, er kann aber auch
noch mehr Metall enthaiten.

.Oxydationsreaktionsprodukt” bedeutet ein oder mehrere Metalle in irgendeinem oxydierten Stadium, bei dem das Metall (die
Metalle) Elektronen an ein anderes Element, einen Verbundstoff ader eine Kombination davon abgegeben hat oder mit diesen
geteilt hat. Dementsprechend umfaBt ein , Oxydationsreaktionsprodukt” gemals dieser Definition auch das Produkt der Reaktion
des Aluminiumausgangsmetalls mit Sauerstoff.

.Oxydiermitte!”, ,Dampfphasenoxydiermittel” oder dergleichen, welcher Begriff beinhaltet, dal das Oxydan ein spezielles Gas
oder Dampf enthilt oder darstellt, bedeutet ein Oxydan, bei dem das identifizierte Gas oder der Dampf das einzige oder
vorherrschende oder zumindest das wesentliche Oxydationsmittel des Ausgangsmetalls unter den Bedingungen ist, die in der
benutzten oxydierenden Umgebung erzielt werden. So ist zum Beispiel, obgleich Stickstoff der Hauptbestandteil von Luftist, der
Sauerstoffgehalt der Luft das einzige Oxydationsmitte! fiir das Ausgangsmetall, weil Sauerstoff ein wesentlich starkeres
Oxydationsmitte! ist als Stickstoff. Aus diesem Grunde gehért die Luft zur Definition eines ,sauerstoffhaltigen

Gas-” Oxydiermittels.

~Ausgangsmetall” bezieht sich auf das Metall, das hei8t Aluminium, das der Vorlaufer fir das polykristalline
Oxydationsreaktionspraduktist, und es umfaRt dieses Metall als ein relativ reines Metall, ein handelsiibliches Metall mit
Verunreinigungen und/oder Legierungsbestandteilen oder eine Legierung, bei der dieser Metallvorlaufer der wichtigste
Bestandteil ist; und wenn Aluminiummetall als Ausgangsmetall genannt wird, so mufl man sich beim Lesen diese Definition vor
Augen halten, sofern der Kontakt nichts anderes besagt.

In Ubereinstimmung mit einem Aspekt der vorliegenden Erfindung wird das Aluminiumausgangsmetall (das typischerweise
gedoptist, wie nachstehend noch ausfiihrlicher dargalegt wird) als Vorlaufer des Aluminiumoxidoxydationsreaktionsproduktes
zu einem Black, Barren, Stab, einer Platte oder dergleichen geformt und in ein inertes Bett, einen Tiegel oder einen anderen
feuerfesten Behalter getan. Dieser Behélter mit seinem Inhalt wird in einen Ofen gestellt, dem ein sauerstoffhaltiges
Dampfphasenoxydiermittel zugefiihrt wird. Diese Anordnung wird erhitzt auf Temperaturen unterhalb des Schmelzpunktes des
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsproduktes, aber oberhalb des Schmelzpunktes des AMluminiumausgangsimetalls, wobei die
Temperaturen im allgemeinen ungeféhr liegen zwischen 850 bis 1450°C, was nach bester ist, zwischen ungeféhr 900 und
1350°C. Innerhalb dieses verwendbaren Temperaturbereiches bildet sich ein Korper oder ein Schmelzbad aus geschmolzenem
Metall, und bei Kontakt mit dem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermitte! reagiert das geschmolzene Aluminiummetall
und bildet eine Schicht, die aus einem Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt besteht. Jedoch in bestimmten Féilen, in
denen ein Dopemittelmaterial, wie beispielsweise Magnesium, benutzt wird im Zusammenhang mitdem
Alurniniumausgangsmetall, kann der Bildung des Aluminiumoxidoxydatinnsreaktionsproduktes vorausgehen die Bildung einer
diinnen Spinelischicht, wie beispielsweise Magnesiumaluminatspinell (wie dies nachstehend noch ausfiihrlicher dargelegt
werden wird). Wenn es weiterhin der oxydierenden Umgebung ausgesetzt wird, so wird das geschmolzene Metall fortlaufendin
das vorher gebildete Oxydationsreaktionsprbdukt hineingezogen und durch dieses hindurchgezogen in die Richtung des
Dampfphasenoxydiermittels. Bei Kontakt mit dem Oxydiermittel reagiert das geschmolzene Aluminiummetall und bildet
2usatzliches Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt, und bildet somit einen standig dicker werd :nden Kérper aus
Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt, wéhrend metallische Bestandteile im polykristallinen Aluminiumoxidmaterial
verteilt bleiben. Die Reaktion des geschmolzenen Aluminiummetalls mit dem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel
wird fortgesetzt, bis das Aluminiumoxidoxydationsreaktionsprodukt bis zu einer gewiinschten Grenze gewachsen ist, und sie
wird wiinschenswerterweise so lange fortgesetzt, wie erforderlich ist, damit das gesamte oder fast das gesamte
Aluminiumausgangsmetall mit dem sauerstoffhaltigen Dampfphasenoxydiermittel reagiert. Der entstehende keramische
Aluminiumoxidkarper wird auf eine gewiinschte TeilchengroBe zerkleinert mit Hilfe herkdmmlicher Verfahren, wie
beispielsweise Zermahlen in einer Pralimihle, einer Walzenmihle, Zerkleinern durch Walzenbrecher oder dergleichen.
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Wieoben ausgefitirt worden ist, kann das entstehende keramische Produkt metallische Bestandteile enthalten, wie zum Beispie!
nichtoxydiertes Aluminiumausgangsmetall, Legierungsbestandteile des Ausgangsmetalls oder Dopemittelmaterialien. Die
Metallmenge kann in einem weiten Bersich van 1 bis 40 Vol.-% und manchmal dariiber hinaus variieren, was weitestgehend
abhéangtvon dem Grad der Umwandiung des Aluminiumausgangsmetails, das in dem ProzeB verwendet wird und/oder der Art
und Menge des Dopemittels oder der Dopemittel, die verwendet werden.

Typischerweiseist es wiinschenswert, daB im wesentlichen das gesamte Aluminiumausgangsmetall mit dem sauerstoffhaltigen
Dampfphasenoxydiermittel reagiert, um die Menge des Aluminiumausgangsmetalls, die nachfolgend im
Solventaxtraktionsverfahren entfernt werden muR, méglichst gering zu halten. Dariiber hinaus fift sich das
Oxydationsreaktionsprodukt gewdhnlich leichter brechen, als die Metallbestandteile, die demazufolge als gréRere Teilchen
zurickbleiben kénnen. Demzufolge minimiert oder verringert eine Begrenzung der Metallmenge, die in dem keramischen Kérper
vorhanden ist, die Arbeit, die erforderlich ist, um den Keramikkorper zu zerkleinern und den Aufwand, der mit dom
Solventextraktionsverfahren verbunden ist. In manchen Fillen kann es wiinschenswert sein, als arstes die gro%eren Partikel aus
Metall von dem Oxydationsreaktionsprodukt physisch zu trennen, wie beispielsweise durch Sieben vor dem Extraktionsschritt,
um den Verarbeitungsaufwand, der bei diesem Verfahren erforderlich ist, zu vermindern.

Das zerkleinerte Oxydationsreaktionsprodukt wird dann mit einem oder mehreren Laugungsmitteln oder einer Reihe von
Laugungsmitteln in Kontakt gebracht, um die Nichtaluminiumoxidmaterialien, die bei der Bildung des Keramikkarpers
entstehen, aus dem Aluminiumoxid zu entfernen, aufzulésen, zu vertsilen oder dergleichen.

Ein Laugungsmittel kann eine Séure umfassen, eine Sauremischung, Base oder Alkali, eine Basenmischung oder ein anderes
Lésungsmittel, das dazu geneigt ist, das jeweilige Nichtaluminiumoxidmaterial aufzulésen oder zu eliminieren, beispielsweise
Aluminiummetall oder Dopemittelmetall, ohne daf dadurch die Qualitat des Aluminiumoxidproduktes ernsthaft beeintrachtigt
wird. Eir, Laugungsmittel kann aus einer Fliissigkeit bestehen, beispielsweise einer Séaurelosung, einem Gas oder Dampf,
beispielsweise Chlorgas, oder aus anderen gestaltlosen Medien, so zum Beispiel (berkritischen Solventsystemen. Dariiber
hinaus kénnen mehr als ein Laugungsmittel nacheinander benutzt werden, um verschiedene Nichtaluminiumoxidmaterialien zu
entfernen, die jeweils leichter und/oder wirksamer mit einem speziellen Laugungsmittel entfernt werden kénnen, das nicht
geeignet ist, andere vorhandene Nichtaluminiumoxidmaterialien zu entfernen. So kann zum Beispiel das zerkleinerte
polykristalline Keramikprodukt, das reaktionsloses Aluminium und Silizium als Dopemittel im Oxydationsreaktionsprozef?
enthilt, als erstes mit einem Séure-Laugungsmittel in Kontakt gebracht werdan, um bestimmte Metalle (wie zum Beispiel
Alumirium) zu entfernen, mit Wasser gewaschen werden, dann mit einem kaustischen Laugungsmittel in Kontakt gebracht
werden, umi andere Metalle zu entfernen (zum Beispiel Silizium), wiederum mit Wasser gewaschen werden, und man erhiit
schlieBlich ein relativ reines Aluminiumoxid. Dariiber hinaus kann gemiR der vorliegenden Erfindung die Zerkleinerungs- und
Laugungsoperation einmal oder mehrere Male mit dem gleichen polykristallinen Produkt wiederholt werden, um ein
Aluminiumoxidmaterial mit einer gréReren Reinheit zu erzielen.

Ein Laugungsmittel oder eine Reihe von Laugungsmitteln wird hauptséchlich im Hinblick auf seine Fahigkeit gewdhlt, eines oder
mehrere der jeweiligen Nichtaluminiumoxidmaterialien aufzulésen oder zu entfernen, die in dem zerkleinerten polykristallinen
Keramikprodukt vorhanden sind. Am typischsten ist es, daf8 diese Nichtaluminiumoxidmaterialien Metalle umfassen, die vom
nichtoxydierten Aluminiumausgangsmetall stammen, Legierungsverunreinigungen von dem Ausgangsmetall,
Dopemittelmetall oder Metalle, die aus der Reduktion der Dopamittelmaterialien stammen (zum Beispiel Si aus Si0,).

Aus diesem Grunde muB man bei der Auswahl eines Laugungsmittels oder einer Reihe von Laugungsmitteln die jeweiligen
Nichtaiuminiumoxidmaterialien beriicksichtigen. So kann zum Beispiel reaktionsfreies Aluminiummetall, das in dem
Oxydationsreaktionsprodukt vorhanden ist, wirksam mit einer Sjure entfernt werden, wie etwa 50%iger HCl. Um den ProzeB zu
beschleunigen oder die Wirksamkeit des Prozesses zu erhdhen, Zann der Laugungsansatz, der aus dem zerkleinerten
pol-kristallinen Keramikprodukt und aus dem damit in Kontakt gebrachten jeweiligen Laugungsmiitel besteht, umgeriihrt
und.'oder erhitzt werden. Zusétzlich 2um nichtoxydierten Aluminium erhilt das zerkleinerte Oxydationsreaktionsprodukt
typischerweise ein oder mehrere Metalle, die von den Dopemittelmaterialien stammen. In manchen Féllen kann es vorkommen,
zum Beispiel bei Verwendung von Silizium oder eines Dopemittel, das Silizium enthilt, daB ein Siursmedium das
Nichtaluminiumoxidmetall (zum Beispiel Silizium) auf zufriedenstellende Weise entfernt. Aus diesem Grunde ist ein zweites
Laugungsmittel, wie beispielsweise ein Alkali (zuin Beispiel Natronlauge), erforderlich, um diese Materialien zu entfernenr. Es ist
aber notwendig, vorsichtig vorzugehen, wenn man eine Reihe verschiedener Laugungsmittel verwendet, um eine Mischung
oder Kombination aus Laugungsmitteln zu vermeiden, die gefakrlich sein kann oder die gewiinschte Wirksamkeit des
Laugungsprozesses zunichte macht, eine Sachlage, die zum Beispiel verhindert werden kann durch eine geeignete Reinigung,
beispielsweise eine Solventwaschung (beispielsweise entionisiertes Wasser). Das polykristalline Keramikprodukt wird mit dem
Laugungsmittel oder einer Reihe von Laugungsmitte!n so lange in Kontakt gebracht, bis im wesentlichen samtliche
Nichtaluminiumoxidmaterialien durch Auflésung oder anderweitig entfernt worden sind. Auf diese Weise erhilt man das
Aluminiumoxidmaterial, das eine Reinheit aufweist, die typischerweise nicht niedriger ist als 99,9Ma.-% Aluminiumoxid und
vorzugsweise nicht niedriger als 99,99Ma.-%.

Wie in den US-Patentanmeldungen dargelegt worden ist, kann die Hinzufligung von Dopemittelmaterialien im Zusammenhang
mit dem Aluminiumausgangsmetall den OxydationsreaktionsprozeR gunstig beeinflussen. Die Funktion oder Funktionen des
Dopemittelmaterials kdnnen von einer Reihe von Faktoren abhéngen, die mit dem Dopemittelmaterial selbst nichts zu tun hahen.
Zu diesen Faktoren gehdren zum Beispiel das gewiinschte Endprodukt, die jeweilige Dopemittelkombination in Féflen, in denen
zweiode; mehr Dopemittel verwendet werden, die Vorwendung eines duRerlich angewendeten Dopemittels in Kombination mit
einem legierten Dopemittel, die Konzentration des Dopemittels, die oxydierende Umgebung und die Prozefbedingungen.

Das Dopemittel oder die Dopemittel, die zusammen mit dem Aluminiumausgangsmetall (1) verwendet werden, kénnen benutzt
werden als Legierungsbestandteile des Aluminiumausgangsmetalls, oder {2) sie kdnnen zumindest an einem Abschnitt der
Oberflache des Aluminiumausgangsmetalls angewendet werden, ader sine beliebige Kombination der Verfahren (1) und (2)
kann verwendet werden. Zum Beispiel kann ein legiertes Dopemittel verwerdet werden in Kombination mit einem auferlich
angewandten Dopemittels. Eine Dopemittelquelle kann hergestelit werden, indem ein starrer Dopemittelkérper in Kontakt
gebracht wird mit mindestens einem Teil der Oberflache des Aluminiumausgangsmetalls. So kann beispielsweise eine diinne
Folie aus siliziumhaltigem Glas auf eine Oberfliche des Aluminiumausgangsmetalls gelegt werden. Wenn das
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Alumiriumausgangsmetall (das innen mit Mg gedopt sein kann), auf das das siliziumhaltige Material plaziert wordenist, in einer
oxydie renden Umgebung geschmolzen wird (zum Beispiel im Falte von Aluminium in Luft, zwischen ungefihr 850°C und
ungefiihr 1450°C, vorzugswaeise im Bereich von ungefihr 900°C bis ungefihr 1350°C), so findet ein Wachstum des
nolykristallinen ke -amischen Materials statt. Im Falle, in dem das Dopemittel duerlich angewendet wird an mindestens einem
Teil der Oberflache des Aluminiumausgangsmetalls, wichst die polykristalline Aluminiumoxidstruktur im allgemeinen
wesentlich Gher die Dopemittelschicht hinac. (das heifdt (iber die Tiefe der angewandten Dopemittelschicht hinaus). In jedem
Falle kdnnen ein ader mehrere Dopemittel &uBerlich an der Oberfldche des Ausgangsmetalls angewendet werden. Dariiber
hinaus kdnnen jegliche Konzentrationsméangel der innerhalb des Ausgangsmetalls legierten Dopemittel erhht werden durch
zusdtzliche Konzentration des jeweiligen Dopemittels {der jeweiligen Dopemittel), das duBerlich an dem
Aluminiumausgangsmetall angewendet wird.

Zu den brauchbaren Dopemitteln fiir ein Aluminiumausgangsmetall, insbesondere in Fallen, wo Luft als Oxydiermittel dient,
gehdren beispielsweise Magnesiummetali und Zinkmetall, in Kombination miteinander oder in Kombination mit anderen
nachstehend beschriebenen Dopemitteln. Diese Metalle oder eine geeignete Quelle dieser Metalle kénnen
Legierungsbestandteile des auf Aluminium basierenden Ausgangsmetalls sein in Konzentrationen, die jeweils zwischen
ungefahr 0,1 bis 10Ma.-% schwanken, bezogen auf die Gesamtmasse des sich ergebenden gedopten Metalls.

Es scheint, dal Konzentrationen innerhalb dieses Bereiches das keramische Wachstum auslésen, den Metalltransport steigern
und die Wachstumsmorphologie des entstehenden Oxydationsreaktionsproduktes giinstig beeinflussen. Der
Konzentrationsbereich eines jeden Dopemittels hangt von solchen Faktoren ab, wie der Dopemittelkombination und der
Prozef3temperatur.

Weitere Dopemittel, die wirksam eingesetzt werden kénnen fir das Wachstum des polykristailinen
Aluminiumoxydationsreakticnsproduktes aus Aluminiumausgangsmetallsystemen, sind beispielsweise Silizium, Germanium,
Zinn und Blei, besonders wenn sie in Kombination mit Magnesium verwendet werden. Eines oder mehrere dieser anderen
Dopemittel, oder eine geeignete Quelle dieser Dopemittel wird mit dem Aluminiumausgangsmetallsystem legiert in
Konzentrationen, die jeweils zwischen ungefahr 0,5 und ungefahr 15Ma.-% der gesamten Legierung betragen; es lassen sich
aber eine wiinschenswertere Wachstumskinetik und Wachstumsmorphologie erzielen mit Dopemittelkonzentrationen im
Bereich von ungeféhr 1 bis 10Ma.-% der gesamen Ausgangsmetallegierung. Blei als Dopemittel wird im allgemeinen als
Legierungsbestandteil mit dem auf Aluminium basierenden Ausgangsmetall bei einer Temperatur von mindestens 1000C
verschmolzen, um seine geringe Léslichkeit in Aluminium auszugleichen, aber die Hinzufiigung von anderen
Legierungsbestandteilen, wie beispielsweise Zinn, erhohtim allgemeinen die Léslichkeit von Blei und macht es moglich, daf die
Legierungsmaterialien bei einer niedrigeren Temperatur hinzugefiigt werden,

Ein oder mehrere Dopemittel kdnnen zusammen mit dem Ausgangsmetall verwendet werden. So gehéren beispielsweise im
Falle eines Aluminiumausgangsmetalls mit Luft als Oxydiormittel zu den besonders brauchbaren Dopemittelkombinationen (a)
Magnesium und Silizium oder (b) Magnesium, Zink und Silizium. In derartigen Beispielen liegt eine empfehienswerte
Magnesiumkonzentration in dem Bereich von ungefihr 0,1 bis ungefihr 3Ma.-%, fiir Zink in dem Bereich von ungeféhr i bis
ungefdhr 6 Ma.-% und bei Silizium in dem Bereich von ungeféahr 1 bis ungefahi 10 Ma.-%.

Weitere Beispiele fiir Dopemittelmaterialien, die geeignet sind fiir ein Aluminiumausgangsmetall umfassen Natrium und
Lithium, die einzeln verwendet werden k6nnen oder in einer Kombination mit einem oder mehreren anderen Dopemitteln, je
nach den ProzeRbedingungen. Natrium und Lithium kénnen in sehr kleinen Mengen im ppm-Bereich eingesetzt werden,
typischerweise in Mengen von ungefahr 100 bis 200 Teilchen pro Million, und beide konnen jeweils allein oder zusammen cder
in Kombination mit einer oder mehreren anderen Dopemitteln eingesetzt werden. Kalzium, Bor, Phosphor, Yttrium und
Seltenerdmetalle, wie Zer, Lanthan, Praseodym, Neodym und Samarium sind ebenfalls brauchbare Dopemittel, und dies
wiederum besonders in den Fallen, in denen sie in Kombination mit anderen Dopemitteln angewendet werden. Wenn sie
duBerlich angewendet werden, so werden die Dopemittelmaterialien gewahnlich an einem Abschnitt einer Oberiliche des
Ausgangsmetalls angewendet, indem sie darauf gleichmagig aufgetragen werden. Die Menge des Dopemitte!s ist wirksam in
einem weiteren Bereich beziglich der Menge des Ausgangsmetalls, auf dem sie angewendet wird, und im Faile von Aluminium
war es in Experimenten nicht moglich, entweder eine obere oder eine untere Wirksamkeitsyrenze festzustellen. Wenn zum
Beispiel Silizium verwendet wird in Form von Siliziumdioxid, das duferlich angewendet wird als Dopemittel fir ein auf
Aluminium basierendes Ausgangsmetall, wobei Luft oder Sauerstoff als Oxydiermittel verwendet wird, so fiihren so geringe
Mengen, wie 0,00003 g Silizium pro Gramm Ausgangsmetall oder ungefahr 0,0001g Silizium pro Quadratzentimeter
Einwirkungsflache des Ausgangsmetalls zusamrnen mit einem zweiten Dopamittei, das eine Magnesium- und/oder Zinkquelle
besitzt, zu einem Wachstum der polykristallinen Keramik. Man hat ebenfalls herausgefunden, daBl eine keramische Struktur
erzieltwerden kann aus einem auf Aluminium basierenden Ausgangsmetall mit Luft oder Sauerstoff als Oxydiermittel unter
Verwendung von MgO als Dopemittel in einer Menge, die groRer ist als ungefahr 0,0008g Mg pro Gramm zu oxydierendes
Ausgangsmetallund groer als 0,003g Mg pro Quadratzentimeter der Ausgangsinetalloberflache, an der das MgO angewendet
wird.

Es scheint, dal® zu einem gewissen Grad eine Erhthung der Menge des Dopemitte!materials zu einer Verminderung der
Reaktionszeit fiihrt, die erforderlich ist, um den Keramikverbundstoff zu erzougen, aber dies hangt von solchen Faktoren ab, wie
dem Dopemitteltyp, dem Ausgangsmetall und den Reaktionsbedingungen. Eine Erhéhung der Menge des Dooemittelmaterials,
das verwendet wird, fiihrt aber typischerweise zu einer verlingerten Verarbeitungszeit beim Laugen, wenn es um das Entfernen
des verwendeten Dopemittelmaterials geht.

In Féllen, in denen das Ausgangsmetall Aluminium ist, das innerlich mit Magnesium gedopt ist, und in denen das oxydierende
Medium Luft oder Sauerstoff ist, ist beobachtet worden, daR® das Magnesium zumindest teilweise aus der Legierung
herausoxydiert worden ist bei Temperaturen, die ungefahr zwischen 820 und 950°C lagen. In diesen Fallen, bei mit Magnesium
gedopten Systemen, bildet das Magnesium ein Magnesiumoxid und/oder eine Magnesiumaluminiumspinellphase an der
Oberflache der geschmolzenen Aluminiumlegierung, und wihrend des Wachstumsprozesses verbleiber: derartige
Magnesiumverbindungen hauptséchlich an der anfanglichen Oxidoberfliche der Ausgangsmetallegierung {das heikt der
«Initilerungsoberfliche”)in der wachsenden Keramikstrukur. Demzufolge wird bei solchen mit Magnesium gedopten Systemen
eine auf Aluminiumoxid Lasierende Struktur erzeugt zusatalich zu der relativ diinnen Schicht Magnesiumaluminatspinel! an der
Initiierungsoberfléche. . Fallen, in denen dies gewiinscht wird, kann diese Initiierurgsoberflache leicht entfernt werden durch
Schleifen, Zerspanen, Polieren oder Sanden, bevor das polykristalline Keramikprodukt zerkleinert wird.
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Ausfiihrungsbeispiel

GemaR der vorliegenden Erfindung wird ein Keramikkorper hergestelit mit Hilfe des Verfahrens, das mitgeteilt wird in der
US-Patentanmeldung (A), auf die vorstehend bereits hingewiesen worden ist, und bei dem eine Aluminiumlegierung mit 10%
Silizium und 3% Magnesium in Anwesenheit von Luft bei 1200°C erhitzt wird. Der entstehende Keramikkdrper wird zerkleinert
auf eine TeilchengroRe von ungefahr minus 500 KorngroRe. Das zerkleinerte Oxydationsreaktionsprodukt wird in Kontakt
gebracht mit einer 50%igen Chlorwasserstoffsaure-/entionisierten Wasserldsung fiir einen Zeitraum von 24 Stunden, in dem
fortlaufend umgeriihrt wird. Das Material wird mit entionisiertem Wass er ausgewaschen und danach 24 Stunden lang mit einer
50%igen Natriumhydroxid-/entionisierten Wasserldsung in Kontakt gebracht. Das Material wird danach mehrere Male

24 Stunden iang mit entionisiertem Wasser ausgewaschen, und das entstehende Aluminiumoxidmaterial hoher Reinheit wird
entnommen.

In einem weiteren Aspekt der vorliegenden Erfindung wird ein Kdrper oder eine Masse auf Aluminiumoxid basierenden
Fallstoifmaterials in eine sauerstoffhaltige Umgebung gebracht neben irgendeine Aluminiumausgangsmetallquelle mit
geeigneten Dopemitteln, wie oben beschrieben, so daR sie im Wege des daraufhin entstehenden
Oxydationsreaktionsproduktwachstums liegt. Die Kombination kénnte zum Beispiel bestehen aus einem Stab aus einer 5052-
Aluminiumlegierung submers in einem feuerfesten Schiffchen, das eine Umgebung aus Partikelpulver oder -kornern enthilt,
wie etwa eine Mullit-/Aluminiumoxidmischung. Die Kombination wird erhitzt, wie zum Beispiel auf 1150°C, und es entsteht ein
Verbundstoff, der hochreines Aluminiumoxid, Aluminium, Silizium und andere Spurenelemente enthilt. Der entstehende
Verbundstoff wird zerkleinert, mit Saure angelaugt, mit Wasser gewaschen und dann mit Alkali gelaugt, und wiederum mit
Wasser gewaschen, um danach ein Aluminiumoxidkorn oder -pulver mit hoher Reinheit zu ergeben.

In einem weiteren Beispiel wird ein rechteckiger Block einer Aluminiumlegierung 5052 {mit einer nominellen Zusammensetzung
von 2,4Ma.-% Mg und nicht mehr als 0,6 Ma.-% Si und Fe} in den Abmessungen 9 x 4 X 1 — /2 Zoll in ein feuerfestes GefaR getan,
das ein Bett aus feuerfesten Aluminiumoxidteilchen {El Alundum, von Norton Co, 90 Korngrofe) enthilt, so daf eine

22,86cm x 10,16¢cm messende rechteckige Flache der Atmosphire ausgesetzt wird. Eine diinne Schicht Siliziumdioxidteilchen
{-140 KorngroBe), die als Dopemittel dient, wird Giber die freiliegende Fliche des Blocks verteilt. Diese Anordnung wird in einen
Oien getan, der eine Offnung besitat, durch die ein kontinuierlicher Luftstrom flieBen kann und wird 10 Stunden lang bis auf
1125°Cerhitzt. Der Ofen wird 166 Stunden lang auf einer Temperatur von 1250°C gehalten und dann 10 Stunden lang abgekihit.
Der entstehende Keramikkdrper wird entnommen und zerkieinert durch Zermahlen zwischen Stahlplatten, bis eine ungefihre
TeilchengrdfRe im Bereich von —200 KorngréBe erzielt worden ist. Dann werden ungeféhr 2509 des zerkleinerten Materials in
einen 1-1-Becher getan, der 500ml einer 50%igen HCIl-Lasung enthilt, die ein geeignetes Laugungsmittel fiir das nichtoxydierte
Aluminium und Eisenmetall darstelit. Diese Losung wird erhitzt auf ungefahr 85°C und in Bewegu g gehalten, indem sie

48 Stunden lang umgeriihrt wird. Die Sdureldsung wird dekantiert, und das Material wird mit entionisiertem Wasser gespiilt. Als
néchstes wird die oben beschriebene Extraktionsprozedur wiederholt, aber mit 500mi 50%iger NaOH, einem geeigneten
Laugungsmittel fir das Silizium. Das Material wird griindlich mit entionisiertem Wasser gespiilt, und das Aluminiumoxid wird
entnommen.

Das Aluminiumoxidprodukt der vorliegenden Erfindung kann nutzbringend verwendet werden bei der Produktion gesinterter
Keramikartikel oder als Poliermittel. Fur derartige Artikel hat das Aluminiumoxid wiinschenswerterweise eine KorngroRe von
ungeféahr 509 oder feiner, und nach mehr vorzuziehen ist eine KorngriBe von ungefahr einem Mikrometer oder weniger.
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