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%purc solicitar PATENTE DE XEVERCION por20  afios
iu nombre de DYNAMIT NOBEL AKTIENGESELLSCHANE

t?lanl'ichzml | secoetionclidad alecana

?con domicilio en Troisdorf, Bez. X0in, Repltlion Federal .

Alsmans

Por"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE OXIDO DE ZIRCONIO
AMPLIAMENTE PURO™, (Clsse Intexnmeional COlg),
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Ia materis, pr:lma més importen'be para la o'btem-

cidn de d:!.éxido de zirconio €s el siliceto de zirconio

(arena de 'zircon:to). Bs sabido llevar a cebo la disgre-‘

gacién de la arena con productas a.lcalinas o aloal:!.no—té
. rreos en flu;io i‘undido o en. el proc.adimientu de sinteri—
| _zac:’g.&n; esta disgregacj.én conduce & silicatos definidos,
q.;ue.debenger Sei:aréaog del diéxido de zirconioc por un
tratamiento con deido que se resliza despuésy ?éasa la -
- memoria de patente l"J'SA- 2,578."{48. Sin embargo, este mé-.
todo lleva aparejado el defecto de qu;a apenas se puede

: evitar una 'impﬁi-ificacién can ¢l agente de disgregacidn,
Ademds, la i‘uaién ineangmenté conocida de silicato de
zirconio se u'i;::.liza para obtener diéxi&o de zirconio, fug
diao a.rena de zircon:!.o en el hotmo de arco eléotrico. En
eete caso se #btiene d:l.éxido de zirconio a partir de la |
T masa fundiaa. en estado cris'balizado, embebido en ung ma-
' triz v:‘:bree., que cona:}.ate principalmente en didxido de si
. licio ¥ oonﬁene» en parte les: impurazas de la arema de

; zireonio.: Para la separacién de los oristales de éxido
~de zirconio de la fase v:ttrea silicé.tica, se lleva a ca=
_ bo una separacién por suspensién de la fase vitrea nés
ligeraj véase la memoriz de pm:ente alemana mimero 536. 549:
" 0 se 1leva a cebo un tratamiento con deido fluorhidricoy

: vég.se la memoria de patente alemana 64;?,.'91‘8, No obstan-

te, estos procedimientos son incompletos, son costosocs,
o estén gravgdos por grandes precauciones de seguridad.
Ademds es sabido, a partir de la memoria de pa-

- tente alemona 1:024.071, caleniar a al menos aproximada-

mente’ 1400%C wna mezela de mineral de zirconio finamente

des_'_ngnuzado_,i':an“ﬁxido ‘alcalino finemente desmenuzado, en .
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una cantided de 0,02 a 045 moles de'éxido alcalino por cada
mol del Sio, . '
traer por lixivincién el producto de sinterizacién con
une solucidn acuosa apronmadmente sl 10 nasta 50% an
peso de un hidréxido alcslinc, por ejemplo NaOH y/o KOH,
a una temperatura enire 75 y 2502C en 1 hasta 60 .ho'ras

Sin embargo, estos procedinﬂ.entos lleyah, apazfejad'oé' dew

contenido en el mineral de zirconio, y ex—

fectos, que excluyen lo cbtencién de un difxido de zire
cbnio ;puro de maners sencilla_. 'Espeeia.lmen't;'e.,'" el conte~
aido de doido silfeico ¥ de éxido alealino no deberd so~
brepasar los valores de 0,4 & 0,05% en peso en la utili-
zacién del éxido de zirconio pers fines de cerfmics de

- éxidos, No obstente, reacciones 8 temperatura elevada

en presencia de 4lcali conducen siempre con facilidad a
otras reacciones indesesbles, tales camo la formacién de .

zirconatos de metal alcalino y/o de silicatos de zircow

 nio y de sodio, siendo arrastrados en el prbdudto final

de maners inadmisitle 510, y/o Na 0.

| . Fl presente invento evita las dasvanta;}as den-
cri"'as y consiste en un proceaimien‘f:o para la preparacién
de éxido de zirconio miy pure & partir de silicatos de zir
conio, tales come arens de zirconio, el oual esté carace
‘terizado porque se dlsocian o desdohlan témicamen‘be 108
silicatos de zirconie sin aditivos, de manera de por af
conocida, y se extrae por lixivigelén el meterial fina~
mente gramilado, bajo agitacibn, duran‘te'z & 10 haraa,'
preferiblemente dura.nte 6 a 8 horas, con une aalucién al-
calina acuosa que contiene preferiblemente 10 a 50% en
peso de hidr6xido de sodio o 14 hasta 70% en peso de hi-
aréxico de potaaio o mezclas correspondlentes de hidréxi-
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dos; a temperaturas emtre GO y 11090'; ascendiendo le prgj .
poroién molas de hidréxido alcalinc & 510, a 0,5-.4:1, -
pra:teri’olememe & 1 hasta 2:1. PR

la disgregaci&n an fusién témiea en horno de |
arco eléetrico proporciona, &l solidificar el flujo fun—~
dide tremsparente, cristales blen estructurados de $xido.
de. zirconio con elevada pureza, que even:bualmente pneden
crecer de modo dendritico, ¥ cuyo tamatio deseado puede
seﬂ..cont;'ola.do ampliamente por las condiciones de so0lidi-
ficagi&n‘,l s decir por enfrismiento. lento de la mass fun~
dida, o por mtrodueeién por colada de la masa fundida en
moldes planosy o por enfrisniento répido de la masa i‘un-
dids, - Fn el caso de .enfriemiento lento se o'b'.t:_lenermayor@s
Qi:ia'ba:t.ea q;ue en el caso de enfriamiento rdpldo., Mientras
que 1a arens de zirconio rare la disgregacién en fusién no
exige ningun.a costosa molienda ni n:l.ngin costoso trate- :

' miento, so he mos'&rado que :l.ncluso un desmermzamiento

has'ka. z6lo 1 mm es suficiente para el tratamlento de dia
gregacién aleglina de la mase fundide. Con ello se han..
evi“sado de modo amplie impurificacionas adicionales por :
ceusa.de les instaleciones de desmemuzamiento. Los crig
tales de xido de zirconio solidificados a partir del flu
jo fandido son totalmente inertes frente & la solucién

de disgregacién alcaline caliente, . Por lo tanto, pueden
ser seéparagios, précticemente sin pérdides y sin subpro-
duotos indesesbles, tales como silicatos de zirconio ¥y
metal élealino, de la fese vitrea que pase a solucidén.
Esta. separacién de la solucifn de silicatos alcalinos
puede .téner dugar de mo&c_; conoclido por:decantacién. £ile-
tracibn y ceﬁtrifugacﬁn, solas o combinadas, en modos
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de procedimiento fle por sf conocidos., Esia separacﬁn_es
favorscida por la estructurscidn regular de los orista-
lea de 6xido de zirconio. E1 producto levado y secado es
un diéxido de zirconio con elevada pureza; especialmente

en lo qﬁe se refiere & £loalis y dcido sj.l:(c;ieo.

El éxido de zirconio Qontenido en el silicato
de zirconio atilizedo como inataria:_l.‘ de partida contiens
siempre aproximedsmente 3% de éxido de hafnioy asi, por |
lo tén‘t:o, cuando se hable aqui de éxido de zirconio, sa
ba de entender como tal este producto qlne contiene déxi-
do de hafnio, _ _

. Ejemplo 1.~ Arena de zirconio usual en el co-
mercio es fundida completemente en el hormo de srco elée
trico y es dejada solldificar lentamente en forma de blg
que de varias toneledas. El bloque de masa fundida rote
o8 desmenuzado mediente rodillos o eimileres hasta 1 mm.
De la grammlacién con el s;zé:[.isis quimicos

$10, 30,6 %
10, 0,09 %
A:l.zo'3 0,05 %
Tely 0405 '
Cald 0,04 %
Fa, 0 0,06 %

Resto z:-oa + Hﬁ)a .
se hace reaccionar 1 kg con 1 litro de una lejia de so-
sa al 30% en un reactor susceptible de ser calentado &
bese de acero estable a las lejfas con un mecaniwo de agl
tacién que funciona junto a las paredes, a aproximadamen-—
te 1009C durante 8 horas, Ta mezcls de disgregaclén es

d1ld{da y decantada varias veces, siendo suficientes tiem
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. pos do sedimentacién entre 4 y 6 horas, y findlmente.es :
| lavada schre el f£iltro hasts queder 1ibre de dloalis,

El rendimiento ers:de 672 g, correspondientes a aprozt_.ma-é
damento 97:5 de 1= "Eeoria. i énalieis :md:l.cé-

S0, 0425 %
L AL0y . 0y05 F
G0 0,04 %
(IO, 0,08 % -
Teg0y 0,04 %
_.Kaab' . 0,020 %
- Resto Zr0, 4-H£02

e c‘iistri’bucién de ‘temsfios de gremo era apro-

| ximademente- 15 t<10 _}» eproximadsmente 45% >30 p.

Ejemplo 2.~ Arena de zirconlo fundide en el ar-

P eo e{l.éctriglo: es colada en moldes planos pars la solidifi-
cacién répida, y por lo demfs es tratada posteriormente
. como en el L‘;Iemplo 'y La maaa i‘xmdida desmenuzada tiene

.......

! 1a siguiente eomppsici&n:

Sioé' ‘29.,9 £3
*“-202 0’04 %
Cal . 0,032 ';40
mo, o g
Fe O 0,04
®23 o4 %
Naao o 93008 %

Resto Zr0, +HEO, - )
~ E1 rendimiento de diéxido de zirconio puro era

de 668 gs correspondiente = 94*5% de 1a teoria, con el
anflisis quimice: -
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si0, 0,3%
Al 20 3 0g03_%
Cal G;032%
710, 0413%
F9203 0,05%

Resto Zx0, -t-H:BOE. _ ,

La distribucién de tamefios de grano ers aproxi
mademente 30% < 10 ¥ 7 aproximademente 20% > 30 H.
Esta solicitud, que corresponde a la presenta-

da en la Repiblica Pederal Alemana.y el dia 31 de Mayo de
.969, bajo el N2 P 19 27 935.?, Be acoge & log benefi-
clos del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad
Industrial. 1

= REIVINDICACIONES -

AL AL SN BRLTIN TR L WIT AN

Los puntos de invencién propia ¥ meva, que se
presentan para que sean objeto de esia solic.fz.tud, de Po~
tente de Invencidn en Espafia por VEINTE sfios, son los si
guiantes'z o _ ‘

1+~ Procedimiento para la preparacién de éxide
de zirconio smpllamente puro @ partlr de silicatos de zip
conio, tales como arena de zirconio, caracterizado por-
que se desdoblen o disociam térmicememte los eilicatos
de zirconioc sin aditivos, de manera de por si conocida,
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. ¥ se extrae por lixiviacidn el material finefiente gramz.‘l.a

|

do, bajo agi‘eaeiiSn durante aproximadamente 2a 10 horae, ;
preferiblemente 6 P 8 horas. con tma soluc:!.&a alcalina %
acucsa, q_ue contiene preferiblemen'be 10 hasta 50% en pe-- E
80 de hidréxido e sodio L 14 hasta 70% an peso ‘de hidré-
xide de potasio ) mezelas cowesyo:zdienbes de hidrdxidoa,
a 'temperaturas eﬂtre 60 y 11096, ascandiando 12 proporcién
moler de hidr&xido alcalino a 5102 a 0,5-4,::!.. pre:i’ari‘ble—--
mente a1 hasta 2:1, o B

' 24 9rocedimiento segﬁn la reivindioacién 1,

i

caracterizado porq._ue después de ls aeacumposicﬁn térmi-i

. ca de los gilicatos _de _z_ircon:’:,ﬁ_ se regula el tamefio de -
coristales del diéxido de zirconio que solidifica a pa.rtif

del ﬂu;]o fundido por lento en:friamiento de la masa fun-:
dida o por colada de 1a. mase fundids em moldes planos. o
por enfriamiento rﬁpido de la mase f‘undiﬁa. , 3
' 3.- Un prooeclimien'ho para la. prepara.cﬁn de 6xi
ao de zircouio ampliamen‘be mro. o _
- 7al y oumo 8o ha descri’so en la Memoria que e.n-

tecede y con los fines que se han especificado,

Fste Yempriz cona'ta de ocho hojas escritas a
mé.quina por uns sola cara,
| wearsa, 29 MAY.19T0

Pl

cs. B
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