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Die Erfindung bezieht sich auf ein mikrokristallines gesintertes Schieifmaterial auf Basis von 0-Al,O5.

Aus der EP-A 248 788 ist ein gesintertes, mikrokristallines Schleifmaterial das aus einer Mischung von
kalzinierter Tonerde und 1 bis 60 Gew.-% eines hochdispersen o-Aluminiumoxidhydrats hergestelit wird, bekannt.
Die Grie der o-Aluminiumoxidkristallite liegt unter 4 pum, vorzugsweise unter 3 um. Kristallitengrofien die
wesentlich unter diesen Werten liegen, sind mit dem in dieser Anmeldung beschriebenen Verfahren praktisch nicht
erzielbar. Somit sind der Qualitiit des Schleifmaterials klare Grenzen gesetzt.

Zur Herstellung von gesinterten Schleifmaterialien auf Basis o-AlyO3 kénnen sowohl Bauxit und Tonerde als
auch feindisperse Aluminiumoxidmonohydrate eingesetzt werden. Aus der EP-A-0 228 856 ist ein Schleifmaterial
auf der Basis von a-AlyO3 bekannt, das einen gewissen Anteil an Ytrium enthilt. Dieses liegt im Schleifmaterial
in Form von Granat vor, ist also mit Al,O4 chemisch reagiert. Zur Erzielung eines feinen Kornes trégt Y in diesem
Fall nichts bei. Ein solches Schleifmaterial ist fiir Schleifscheiben wenig geeignet, da es relativ sprode ist und zur
Ausbildung von Rissen neigt.

Weiters sind feinkdmige Schleifmaterialien bekannt. So beschreibt die US-PS 4,314,827 ein mikrokristallines
Schleifmaterial auf Basis a-Al)O4, das durch Sintern eines Aluminiumoxidhydratgels bei ca. 1400 °C hergestellt
wird. Zur Erreichung einer guten Schleifleistung ist danach jedoch ein weiterer Zusatz mindestens einer modifizierenden
Komponente nétig. Als modifizierende Komponente werden mindestens 10 Vol.-% ZrO, und/oder HfO, und/oder
mindestens 1 Vol.-% eines Spinells aus Al,O3 mit Oxiden von Co, Ni, Zn oder Mg vorgeschlagen.

Die Wirkung eines Zusatzes von feinsten o-Al,O3-Teilchen zu einem Aluminiumoxidhydratgel vor dem Sintern
wird in der EP-A-0 152 768 beschrieben. Danach kann die Sintertemperatur durch diesen Zusatz gesenkt und die
KristallitengréBe des Schleifmaterials gering gehalten werden. Wie M. Kugami (J. Amer. Cer. Soc., 68/1985, S. 500)
feststellte, sollten die zugesetzten a-Al,O3-Teilchen nicht gréBer als 0,1 pm sein. Die Schwierigkeit der Herstellung
eines so feinen, grobkornfreien Pulvers bildet einen wesentlichen Nachteil dieses Verfahrens.

In der US-PS 4,744,802 wird daher Eisenoxid als keimbildender Zusatz vorgeschlagen. Wird dabei allerdings
die Loslichkeit des FeoO3 im Al,O5 iiberschritten, so kommt es zur Bildung von Aluminaten, die geringere Hirte
besitzen.

Die EP-A-0 263 810 beschreibt ein mikrokristallines, gesintertes Schleifmaterial hoher Qualitiit, ohne daB bei
der Herstellung ein keimbildender Zusatz erforderlich ist.

Ziel der Erfindung ist nun ein Schleifmaterial auf Basis o-AlyOg, das sich durch groBe Dichte und hohe
Gleichmi#Bigkeit der mikrokristallinen Struktur auszeichnet, woraus eine hohe Schieifleistung resultiert.

Ein solches Schleifmaterial ist erfindungsgemiB ein gesintertes mikrokristallines Schleifmaterial auf Basis
0-AlyO3, gekennzeichnet durch einen Zusatz von 0,05 bis 40 Gew.-% einer oder mehrerer Verbindungen, die ein
SE-Metall aus der Gruppe Ce, La, Pr und Nd enthalten, wobei die KristallitengréBe im wesentlichen unter 0,5 gm
liegt. Dieses Schleifmaterial zeichnet sich durch hervorragende Schleifleistungen aus und kann sowohl zu Béndem
als auch zu Schleifscheiben verarbeitet werden.

Vorzugsweise sind die Verbindungen der SE-Metalle Oxide. Auf diese Weise kann iiber den Mechanismus der
Dispersionshértung eine wesentliche Steigerung der Schieifleistung erreicht werden. Haupts#chlich verantwortlich
fiir diesen Effekt ist das Cer-Oxid, jedoch auch die Oxide von La, Nd und Pr tragen dazu bei. Der Einsatz der SE-
Metalle erfolgt vorteilhafterweise iiber das giinstige Ceritchlorid.

Weiters betrifft die Erfindung ein Verfahren, das darin besteht, daB ein hochdisperses a-Aluminiumoxidhydrat
in eine verdiinnte S#uréldsung eingeriihrt wird, die entstandene Suspension zur Entfernung eingeschlossener
Luftblasen einer Vakuumentliiftung unterzogen wird, danach die Suspension desagglomeriertund mit Verbindungen
aus der Gruppe der Metalle Ce, La, Pr, Nd versetzt wird, die beim Sintern in die Metalloxide iibergehen. Dann wird
die Suspension gegebenenfalls von groben Teilchen befreit, getrocknet, zerkleinert und gesintert, wobei die letzte
Stufe der Sinterung durch eine Gasdrucksinterung mit 50 - 100 bar bei Temperaturen zwischen 1250 und 1350 °C
erfolgt.

Uberraschenderweise wurde nimlich festgestellt, daB bei Anwesenheit von Oxiden aus der Gruppe der Metalle
Ce, La, Pr, Nd die gewiinschte niedrige Porositét des gesinterten Produkts bei deutlich niedrigerer Sintertemperatur
erreicht werden kann als ohne diesen Zusatz. Weiters erzielt man eine feine Mikrostruktur und hohe Festigkeit der
Schicifmittelkérner. Die Kristallitengrd8e liegt unter 0,5 m, ein Teil der Kristalliten ist sogar < 0,2 um. Die positive
Wirkung des Zusatzes der Verbindungen dieser Seltenerdmetalle Ce, La, Pr und Nd beruht vermutlich auf der
Bildung der Oxide bereits wihrend der Aufheizphase. So wird beispielsweise Cernitrat bereits bei 450 °C in Ce-Oxid
umgewandelt, Pr-Nitrat bei ca. 500 °C, La- und Nd-Nitrat bei ca. 700 °C, die gebildeten Oxide sind somit sehr
homogen verteilt und feinstkérnig, sie kénnen daher 4hnlich wie feinstes AlyO5 als Keime wirken. CeO, reagiert
auch nicht mit Al,05, d. h. es findet keine Verbindungsbildung zu Aluminat statt, die feindisperse Verteilung des
CeO, bleibt erhalten und somit ist auch die Wirkung als Dispersionshirtung méglich.

Die durch den Zusatz der Oxide von Ce, La, Pr, Nd erzielte Festigkeit des Schleifmaterials kann durch
Gasdrucksintern noch weiter gesteigert werden. Das fast dichte Produkt, das noch geschlossene Poren enthilt, wird
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dabei unter Druck gesintert, wodurch die geschlossenen Poren stark verkleinert werden und teilweise ganz
verschwinden. Da jedoch die Festigkeit eines Materials bekanntlich mit steigender PorengréBe abnimmt, kann so
eine bedeutende Festigkeitssteigerung erreicht werden, obwohl die Porositit bei diesem Schritt nur noch um wenige
Vol.-% absinkt.

Das so hergestellte Schleifmaterial vereinigt somit hohe Dichte, submikrokristallines Gefiige und Feinheit der
Restporen und erzielt dadurch auBergewshnlich gute Abtragsleistungen und Standzeiten beim Finsatz. Dieses
Material ist ebenso als Schneidkeramik gut geeignet.

Alshochdispersea-Aluminiumoxidhydrate kisnnen die im Handel befindlichen Pseudobhmite (Pural®, DisperalR.
VersalR) mit einem Reinheitsgrad von iiber 99 % und einer spez. Oberfliiche zwischen 180 und 290 m2/g verwendet
werden. Der Feststoffgehalt der Suspension lag zwischen 5 und 40 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 15 und
25 Gew.-%. Als Peptisatorsiure kénnen Salpetersiure, Salzsiure oder Essigsiure eingesetzt werden.

Der wihrend des Desagglomerierens im Dispergierapparat durchgefiihrte Zusatz aus der Gruppe der Elemente
Ce, La, Pr, Nd erfolgt in Form ihrer anorganischen oder organischen Salze, die nach dem Sintern in Form ihrer Oxide
vorliegen. Eskann aber auch grobkomfreies Submikronpulver aus einem Oxid oder Hydroxid der oben angefiihrten
Elemente eingesetzt werden. Die Zusiitze erfolgen in einer Menge von 0,05 - 40 Gew.-% (bezogen als Oxid im
Endprodukt).

Die Trocknung des desagglomerierten Solskann auf verschiedene Arten durchgefiihrt werden. Es wird entweder
direkt zu unregelméBigen Stiicken getrocknet, die anschlieSend zerkleinert und gesiebt werden oder das durch
Einengen koagulierte Gel wird vor der Fertigtrocknung einer Formgebung unterzogen. Die Formgebung kann durch
Walzen, Strangpressen oder 4hnliche Verfahren erfolgen. Das Sol kann aber auch zu preBfahigem Pulver bzw.
Granulatgetrocknet werden, Dazu eignen sichbeispielsweise Sprithtrockner, Spriihgranulatoren oder Schaufeltrockner.
Das PreSgranulat wird dann zu Formteilen verpreBt. Dazu eignen sich alle bekannten PreBverfahren wie z. B,
Matrizenpressen, Strangpressen oder Walzenpressen.

Das getrocknete bzw. verpreBte Material wird anschlieBend gesintert. Die Sinterung erfolgtin drei Stufen. Zuerst
wird bei 500 - 800 °C die Austreibung des Restwassers und der von der Peptisatorsiure stammenden sauren
Bestandteile bei gleichzeitiger Umwandlung der Ce-, La-, Pr-, Nd-Salze in die Oxide durchgefiihrt. In der zweiten
Stufe erfolgt die Eliminierung des GroBteils der offenen Poren, wobei gleichzeitig alle vorhandenen Modifikationen
des Aluminiumoxids in 0-AlyO5 iibergefiihrt werden. Sie erfolgt bei 1000 - 1300 °C. In der dritten Stufe wird das
Material unter Druck gesintert, Dabei wird der Gasdruck im Ofen von 1 auf max. 100 bar erhtht. Die Temperatur
kann, falls erforderlich, dabei bis auf 1400 °C erhht werden. Vorzugsweise erfolgt die Gasdrucksinterung bei
1250 - 1350 °C. Die Sinterzeiten héngen von der Temperatur ab und liegen zwischen einigen Minuten und max.
3 Stunden je Stufe. Zur Erhaltung der Feinkristallinitiit erweist es sich als giinstiger, etwas linger bei niedrigerer
Temperatur zu sintern alskiirzere Zeit bei hoherer Temperatur. Der dreistufige SinterprozeB kann prinzipiellineinem
geeigneten Ofen durchgefiihrt werden, es hat sich Jedoch als giinstig erwiesen, wenn die erste Stufe insbesondere
wegen des Anfalls saurer Abgase in einem speziell dafiir ausgekleideten Ofen durchgefiihrt wird.

Das erfindungsgeméiBe Material ist hervorragend fiir Schleifzwecke geeignet, kann aber auch fiir alle bekannten
Einsatzzwecke von Aluminiumoxidkeramik verwendet werden. Fiir den Einsatz in Schleifscheiben erwies sich eine
Zerkleinerung des Materials vor dem Sintern als vorteilhaft, fiir den Einsatz in Bindern und flexiblen Scheiben ist
eine Zerkleinerung nach dem Sintern giinstiger.

Die Erfindung soll nun an Hand von Beispielen niher erliutert werden.

Beigpiel 1: (Suspensionherstellung)

In eine Losung von 39,5 kg Wasser und 440 ]§ konz. Salpetersture wurden kontinuierlich 10 kg
o-Aluminiumoxidmonohydrat der Marke Disperal™ eingefiihrt. Die Suspension wurde dann in einer
Laborvakuumentliiftungsanlage bei 100 mbar entliiftet und anschlieBend durch ein Dispergiergerit mit zwei
ZufluBdffnungen gepumpt. Die DurchfluBgeschwindigkeit betrug 3 I/h, die Rotordrehzahl Iag bei 15000 U/min, In
die zweite ZufluBoffnung des Dispergiergerites wurde eine Losung von 61,4 g/1 Cemnitrathexahydrat mit 270 ml/h
eingepumpt. Die desagglomerierte Suspension wurde dann weiterverarbeitet. Das gesinterte Endprodukt aus dieser
Suspension enthielt 1 Gew.-% CeO,.

Beispiel 2:

Die Suspension aus Beispiel 1 wurde in Polypropylentassen in einem HeiBlufttrockner bei 80 °C 36 Stunden zu
spréden Platten getrocknet. Die getrockneten Platten wurden in einer Hammermiihle zu Kémermn zerkleinert und in
einer Siebmaschine klassiert. AnschlieBend wurden die Kémner 1 Stunde in einem Muffelofen bei 500 °C kalziniert
und dann im Gasdrucksinterofen bei 1300 °C 2 Stunden bei 1 bar gesintert, danach wurde 15 Min. bei 100 bar
fertiggesintert. Das Material hatte 2 Vol.-% Porositit, die KristallitengréBe des a-AlyO3 betrug 0,3 - 0,5 pm. Die
mittlere PorengroBe betrug 0,4 pm.
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Beispiel 3: 7

Die Suspension aus Beispiel 1 wurde spriihgetrocknetund miteinem Wassergehalt von 15 Gew.-% zu Zylindern
(30 mm Durchmesser, S mm lang) verpreBt. Das Pressen erfolgte uniaxial in einer Matrize bei 400 MPa. Die Zylinder
wurden im Muffelofen bei 500 °C 1 Stunde kalziniert und anschlieBend im Gasdruck gesintert. Das gesinterte
Material hatte 1 Vol.-% Porositit, die KristallitengroBe der a-Al,O3-Kristalle lag unter 0,3 pm, die Porengréfe
betrug < 0,1 pm.

Beispiel 4:

Die a-Aluminiumoxidmonohydratsuspension wurde wie im Beispiel 1 hergestellt. Die zudosierte Cemitratlsung
enthielt3,1 g/l Cernitrathexahydrat, soda8 im Endprodukt 0,05 Gew.-% CeO, enthalten waren. Das desagglomerierte
Sol wurde fiir Beispiel 5 und 6 verwendet.

Beispiel 5:
Die Suspension aus Beispiel4 wurde wie in Beispiel 2 verarbeitet (Trocknung und Sinterung). Das so hergestellte
Material hatte 4 Vol.-% Poren und eine KristallitengréBe von < 0,7 pm.

Die Suspension aus Beispiel 4 wurde wie in Beispiel 3 verarbeitet (Verpressen, Sintern). Das gesinterte Material
hatte 3 Vol.-% Poren und eine KristallitengréBe von 0,3 - 0,5 um. Die PorengréBe war < 0,2 pm.

Die Zylinder von Beispiel 3 wurden vor dem Sintern zu Kom zerkleinert und wie im Beispiel 3 gesintert.

Die Zylinder von Beispiel 6 wurden vor dem Sintern zu Kom zerkleinert und wie im Beispiel 3 gesintert.

Eine Suspension von DisperalR wurde analog Beispiel 1 hergestellt (ohne SE-Zusatz). Diese Suspension wurde
wie in Beispiel 2 getrocknet, zerkleinert und gesiebt. Die Sinterung erfolgte bei 1400 °C in einem Muffelofen. Die
Haltezeit betrug 2 Stunden. Die Porositiit des gesinterien Materials war 2 Vol.-%, die Kristallitengrofe lag unter
2 pm (2 EU-Anm. 0 263 810).

Eine DisperalR-Suspension analog Beispiel 1 (ohne SE-Zusatz) wurde wie in Beispiel 3 getrocknet, verprefit und
zerkleinert. Die Sinterung erfolgte bei 1400 °C in einem Muffelofen. Die Haltezeit betrug 2 Stunden. Die Porositit
war 1,5 Vol.-%, die Kristallitengrée lag unter 1,5 pm.

Das verpreBte Material analog Beispiel 10 wurde in Zylinderform gesintert (analog Beispiel 10) und anschlieBend
zu Korn zerkleinert und klassiert.

Beispiel 12;
Analog Beispiel 9 jedoch wurde die Zerkleinerung und Siebung nach dem Sintern durchgefiihrt.

Beispiel 13:
Analog Beispiel 2 jedoch wurde die Zerkleinerung und Siebung nach der Sinterung durchgefiihrt.

Beispiel 14;
Analog Beispiel 5 jedoch wurde die Zerkleinerung und Siebung nach der Sinterung durchgefiihrt.

Das getrocknete und verpreBte Material von Beispiel 3 wurde bei 1350 °C 2 Stunden im Muffelofen gesintertund
anschlieBend zerkleinert. Die Porositiit betrug 4,5 Vol.-%, die KristallitengriBe lag unter 0,7 pm. Die PorengroBe
war 0,5 um. :

Das getrocknete und verpreBte Material von Beispiel 3 wurde zerkleinert und gesiebt und anschlieBend wie in
Beispiel 15 gesintert.
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Beispiel 17:

Analog Beispiel 1 wurde eine a-Aluminiumoxidmonohydratsuspension hergestellt und entliiftet. Beim
Dispergieren wurde eine Losung von 472 g Cemnitrathexahydrat in 11 Wasser mit einer DurchfluBgeschwindigkeit
von 11/hzugemischt. Die Suspension strémte mit 3 Ih. Die Suspension wurde danach getrocknet und wie in Beispiel

2 zerkleinert und gesintert. Das gesinterte Endprodukt enthielt 35 Gew.-% Ce0,, die Porositit betrug 5 Vol.-%, die
KristallitengréBe war 0,5 - 0,7 ym.

Beispie] 18: ,
Das getrocknete Material von Beispiel 17 wurde wie in Beispiel 2 gesintert und anschlieBend zerkleinert und
gesiebt.

Die nach dem erfindungsgeméiBen Verfahren hergestellten Schieifmaterialien wurden zu Schleifbindern und
Schieifscheiben verarbeitet und in einer vergleichenden Priifserie gegen Kohlenstoffstahl C 45 wurde die Leistungs-
fahigkeitdes Materials ermittelt. Dabei wurde die Schleifleistung im Vergleich zu Material nach EU-Anm. 0263 810
(= 100) ermittelt. Die erhaltenen Werte sind in den Tabellen angefiihrt und zeigen deutlich die hervorragenden
Schleifleistungen der erfindungsgem#8 hergestellten Materialien.

Tabelle1
leistung der r= is zym
inken der indigkei
Material leistun
Beispiel 3 320
Beispiel 6 290
Beispiel 11 130
Beispiel 12 (2 EU-Anm. 0 263 810) 100
Beispiel 13 (2 2) 240
Beispiel 14 (2 5) 190
Beispiel 15 180
Beispiel 18 240
Tabelle2

hieifleistung der Scheiben - Verhilinis Material-
zy Scheibenverschl

Materigl leifleistun
Beispiel 2 250
Beispiel 5 200
Beispiel 7(23) 330
Beispiel 8 (£6) 280
Beispiel 9 (& EU-Anm. 0 263 810) 100
Beispiel 10 130
Beispiel 16 190
Beispiel 17 220
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PATENTANSPRUCHE

1. Gesintertes, mikrokristallines Schleifmaterial auf Basis von a-Al, O3, gekennzeichnet durch einen Zusatz von
0,05bis40 Gew.-% einer oder mehrerer Verbindungen, die ein SE-Metall aus der Gruppe Ce, La, Prund Nd enthalten,
wobei die KristallitengrBe im wesentlichen unter 0,5 um liegt.

2. Schleifmaterial nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Verbindungen der SE-Metalle Oxide sind.

3. Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials nach einem der Anspriiche 1 oder 2, wobei von einem
o-Aluminiumoxidhydrat ausgegangen wird, wobei letztlich ein Sintervorgang vorgesehen ist, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das hochdisperse a-Aluminiumoxidhydrat in eine verdiinnte Siurelésung eingefiihrt wird, die ent-
standene Suspension zur Entfernung eingeschlossener Luftblasen einer Vakuumentliiftung unterzogen wird, danach
die Suspension desagglomeriert und mit Verbindungen aus der Gruppe der Metalle Ca, La Pr, Nd versetzt wird,
danach gegebenenfalls die Suspension von groben Teilchen befreit, getrocknet, zerkleinert und gesintert wird.

4, Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Feststoffgehalt der Suspension zwischen 5 und
40 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 15 und 25 Gew.-% liegt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, da8 die verdiinnte Siurelsung aus
Salpetersiure, Salzsiure oder Essigsiure besteht.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Zusitze aus der Gruppe Ce, La,
Prund Nd einzeln oder in einer Mischung in einer Menge von 0,05 Gew.-% bis max. 40 Gew.-% (bezogen als Oxid
im Endproduk®) erfolgen.

7. Verfahren nach Anspruch 3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Zusitze aus der Gruppe Ce, La, Pr und Nd
in Form ihrer anorganischen oder organischen Salze oder als feinstes, grobkornfreies Submikronpulver aus einem
Oxid oder Hydroxid erfolgen.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB das getrocknete Produkt bei
Temperaturen zwischen 1000 °C und 1400 °C, vorzugsweise zwischen 1250 °Cund 1350 °Ceiner Gasdrucksinterung
wiihrend 10 Minuten bis 2 Stunden unterzogen wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Sinterung bei Driicken von 1 bis
1000 bar, vorzugsweise 50 bis 100 bar, durchgefiihrt wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Sinterung in mehreren Stufen
erfolgt, wobei die letzte Stufe eine Gasdrucksinterung ist, die mit 50 bis 100 bar bei Temperaturen zwischen
1000 °C und 1400 °C erfolgt.
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