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. por ejemplo para la mecanizacién de precisién de material

Hojn nfim, i

Objeto de la invencibn es un procedimiento para
la preparacién de corinddn de fusidn por via eléctrica.
Los corindones eléctricos se preparan por lo ge

neral mediante fusidn de materias primas ricas en Al,0, en un

o

horno de ‘arco eléctrico. Si se quieren conseguir corindone
con_elevédo contenido de A1203, los llamados corindones fi-
nos, se utiliza en la mayor ﬁarte de los-casos la llamada
al@imina ée Bayer como materia prima, Tales alfiminas obteni
das por via quimica mediahte disgregacién alcalina de bauxi
ta-conducen al andir a corindones, que ciertamente consis=-
ten hasta én 99]8% en A1203, pero en las que una parte dei
Al,0, consiste en corindén tiﬁo (3 indeseado (hasta 7% en
peso, referido a AL,0,),

Sin embargo, recientemente, éara camﬁos de aplil
cacidn de cerdmica, de cerdmica especial, b&r ejemplo para
la cataforesis, biocerdmica o electrocerdmica, o para de-

terminados campos de aplicacidén de la técnica de amolado,

de semiconductores, se necesitan corindones que contienen
99,9% en peso y mis de Al,0, Q‘que estén lo mis exentos po
sible de corindén tiﬁo A . En los camﬁos de aplicacidn
mencionados resultan ﬁerturbadoras sobre todo las impurezas
princibales, tales como &lcalis y. 8i0, asi como corindén -
tipo ﬁ?; 7

Para la ﬁroduccién de corindones finos con un
grado de pureza esﬁecialmente elevado con una proporcidn
elevada devcorind§n del tipo oA se recurria hasta ahora a
utilizar como materias primas para fusién alﬁminas con la
mayor pureza posible y el menor'contenido de 4lcalis posi-

ble. la broﬁorcién de &lcalis debla ascender en este caso
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— como maximo a 0,1% en peso, a fin de obtener corindones fi

nos con hasta 99,8 % en peso de A1203.

Sin embargo, la preparacidén de materias primas

I - (] (]
tan puras requiere un considerable gasto técnico, que enca

rece ext;aordinariamente a las materias primas y con ello
]

al producto final. Ademis, es inconveniente el hecho de

que no se rebasa generalmente un grado de pureza de aproxi
| X

madamenté 99,8% en peso. Igualmente es desventajoso que
la calidad del corinddn produéido depende siempre'de la ca
lidad de ig carga de Al,0, utilizada en cada caso. A esto
se agrega el qué durante el proceso de fusidén y desmenuza-
miento pueden agregarse nuevamente impurezas que reducen
todavia mds el grado de pureza pretendido.

A la'presente invencién le incumbe ahora el co
metido de crear un procedimiento e? el que la pureza de.la
materia prima utilizada, especialmente con respecto al con
tenido de §lcalis, no desempefie practicamente ningin papel
en relacidn con la pureza del producto final y con el que,
a pesar de ello, pueda producirse un corindén muy puro y
con contenidos tan elevados de A1203 del tipo o que no se
han podido conseguir con los procedimientos habituales has
ta ahora o que solo se han podido lograr de forma no renta
ble, . | 5 '

Objeto de 1la invencién es ahora uﬁ procedimien
to paré la preparacidén de corinddn de fusidén por via eléc-
trica con las caracteristicas establecidas en la reivindica
cién 1%,

| Por félcalis" se entienden compuestos de meta-
les alcalinos, que habian sido determinados por via de and

lisis quimico y que habfan sido calculados como Sxidos --
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| alecalinos. Los &lcalis pueden estar contenidos de antema-

no en la materia prima utilizada, pero se pueden afiadir tam
bién a la mezcla utilizada de materias primas, como se ex-
plica mis adelante en forma mis amplia.

El procediﬁiento seglin la invencién tiene la

.ventaja de que se puede partir de aliiminas normales, habi-

tuales en el comercio, con contenidos de &lcalis comparati
vamente elevados, Tales alfiminas, que se obtienen general

mente segln el procedimieﬂto Bayer (véase, por ejemplo -

-Ullmann, Encyclopidie-der technischen Chemie, Volumen 3

(1953) péginas 375 a 389) presehtan por io generai la si-
guiente composicién quimico-analitica:

§i0, 0,02 a 0,03 % en peso

Ti0, 0,005 a 0,01 % en peso

Pe203 O,g? a‘0,03 % en ﬁeso

Ca0 ~ 0302 a 0,1 % en peso

MbO  0,0005 a 0,006 % en peso

Na20 0,25 a 0,6 % en peso

A1203 99,3 a 99;8 % en peso ‘

En el procedimiento segln la invencién se pueden
utilizar eventualmente como materias primas también otras
aliminas obtenidas por.via quimica, que contengan cantida-
des mayores de 4lcalis o impurezas globales, de hasta 5%
en peso., Se pueden utilizar como adiciones de Si92 mate-
rias primas minerales riéas en SiO2 que se presentan en la
naturaleza por ejemplo arena de cuarzo o materias primas
producidas sintéticamente, por ejemplo, vidrio de cuarzo,
gel de silice, asi como vidrios y escorias de silicatos de
metales alcalinos, solos o mezclados, Se prefiere arena

de cuarzo. Se utiliza, especialmente, arena de cuarzo con
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‘pliamente la formacién de corindén tipo /3 . La cantidad

Hoja nGm. U

La cuantia de la adicidn de §i0, se elige en
el procedimiento segiin la invencidn de manera que esté ga-
rantizada laAformacién de una fase vitrea para fijar la por
cién de élcaiis de la altmina y se evite o se reprima am-
de la adicién de §i0, se rige generalmente por la cantidad
del &lcali preZente en la mezcla total. ‘

Las mezclas de materias primas que se han de -
fundir de?érén contener por lo tanto al menos 1 mol de SiO2
por cada mol de dlcali, segfin la ecuacién Si0, + Na,0 —
NaZSiOB.

Sin embargo, se prefiere afiadir SiO2 en una can
tidad superior a la estequiométrica y concfetamente.en can-
tidades que corresponden a desde més de 1 vez hasta diez ve
ces,'preferentemente hasta 5 veces, la cantidad de SiO2 re-
querida estequiométricamente, referido a la canfidad de -
dlcali. En el caso de las alminas habituales en el‘cbmeg~
cio, mencionadas anteriofmente, con contenidos de Na20 de
0,20 a 0,6% en peso se afiaden convenientemente 0,25 a 3,3¥
en peso de Si02, por ejemplo en forma de arena de cuarzo
con la pureza de 99,5% en peso de Si02.- ‘

Sorprendentemente al fundir las mezclas seglin
la invencién en el horno dé arco eléctrico y al enfriar pos
teriormente se obtienen cristales de corindén tipo & de '
gran pureza, que estén incrustados en una matriz de silica-
to de metal alcalino (o en el caso mencionado especialmente
en la matriz de silicato sddico), Ademids de ello, la fase

vitrea formada contiene todas las demds impurezas tales como

Ti02, Fe203, Ca0 y Mg0.
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N El procedimiento segin la invencidn se puede
realizar de manera que se evite totalmente la formacidén de
cristales de corindén tipo ﬁ indeseados, pues los dlcalis
presentes!se fijan totalmente eﬂ la fase vitrea resultante.
Se forma[exclﬁsivamenté corindén tipo -o& , lo que se confipf
md también mediante rayos X por la ausencia de las inter-
ferencias caracteristicas relacionados con el corindén ti-
ro fb . l

' La masa fundi&a_sg vierte en moldes previamen-

~te- preparados y jse enfria. El tamafio de los cristales pri

marios se buede!controlar de forma conocida por medio de '
la velocidad de enfriamiento.

Para lograr cristales primarios especialmente
pequefios se puede dejar enfriar la masa fundida por ejemplo
en éapas delgadas, vertiéndola por ejemplo en moldes plé-
nos de.paredes gruesas o en moldes llenos de cuerpos refri
geradores metdlicos, (Véase por ejemplo DT-0S 2 107 u55),
En este caso se obtienen éeneralmente tamafios de cristales

- primarios de 100 a 150 micras por té&rmino medio.

Una reduccién adicional de los tamafios de crig
tales primarios del corindén tipo ol hasta menos de 100 mi
cras se puede conseguir segilin la invencidén aumentando la
proporecidn de $i0, en la mezcla de materias primas que se
ha de fundir hasta aproximadamente 15% en peso de Si02. No
obstante, en este caso hay que procurar evitar la formacidn
de mullita (2A1203.Sio2).

La formacidn de mullita se puede evitar utili-
zando en este caso mezclas de materias primas con conteni-
dos de dxidos de metales alcalinos de » 0,6 a 5% en peso,

. preferentemente hasta de 3% en ﬁeso.'
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En tal caso se puede partir de alfiminas conve-
nientemente ricas en dlcalis y/o se pueden afiadir a la mez
cla de Al 0 /S:LO2 que se ha de fundir compuestos de meta-
les aleal;nos, preferentemente compuestos sédicos o potﬁsi

cos, por/ejemplo en forma de sus carbonatos o compuestos

|
i

silicéticos, en la cantidad requerida, de manera que la re
lacién molar Na,0 : 5i0, en la mezcla total ascienda a 1:1
hasta 1:' 10, preferentemente a mis de 1:1 hasta 1:5.

Para lograr determinados tamafios de cristales

de hacer uso de los modos de procedimiento mencionados an-
teriormente, de forma aislada o combinada.

La mezcla de materias primas se funde en el horx
no de arco eldctrico a temperaturas comprendidas por ejem-

plo entre 1,800 y 2,.100°C,

t

El material enfriado se machaca o desmenuza -
primeramente en trozos grandes de forma conocida en si, por
ejemplo, por medio de'trifuradoras de mandibulas o molinos
de rodillos y a continuacidén se desmenuza adicionalmente
por ejemplo en un molino vibra%orio o de bolas., Acto se-
guido este material se somete a cribado y/o lavado con &ci
dos. - |

Especialmente: para la utilizacidén del material
como agente abrasivo suelto la porcién gruesa se somete en
un molino con relleno de cuerpos de molienda, a una selec-
cidn de molturacidén mediante cribado o tamizado de la por-
cién fina en el tamafio de granos deseado, (véase DT-0S
2 420 551), realizéndose la seleccifén de molturacién pre-
ferentemente antes del ﬁroceso de lavado,

La relacién del relleno de cuerbos de molienda
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o tamafios de dichos cuerpos de molienda a la cantidad de

las granulaciones utilizadas se adapta a unos y otras de
manera qu? la rotura de los granos tenga lugar en su ma-
yor parte en la matriz de silicato mecénicamente mis débil
Que se e?cuentra entre los cristales de corindén.

;- Preferentemente se utiliza en este caso mate-
rial fungido, que se habig preparado mediante enfriamiento

i ;
répido de la masa fundida que contenia eventualmente hasta

15 % en peso de Si0,, como se ha descrito anteriormente.

“Por medio ﬁe lé}éelecci6n de molturacidn se puede separar . |

ya por via mecénica una gran parte de la matpiz de silica-
to (mediante cribado o tamizado subsiguiente de la porecidn
fina, que consiste fundamentalmente en la mafriz dg silica
to) de los cristales de corindén tipo ol mids gruesos, que
se desean, Una vez concluidos los procésos de lavado y
‘subsiguiente gsecddo se obtienen tamafios de granos de corin
d6n que corresponden predomiqantemente a los correspondien
tes tamafios de cristales primarios del corindén tipo X
en la masa fundida solidificada,

Mediante el proceso de lavado que sigue al pro
ceso de,desmenuiamiento y eventualmente al de tratamiento

posterior, los granos se pueden purificar adicionalmente

"ahora hasta obtener un contenido residual de por ejemplo

~

‘menos de 0,005 % en peso de 510,,
El material granulado se somete a un lavado dci
do, a continuacidn se libera de los restos de Acidos y se
seca.‘ Acidos adecuados son dcido clorhidrico y/o 8cido -~
fluorhidrico,
Para el lavado se utiliza convenientemente en

una primera etapa &cido clorhidrico acuoso, ﬁor ejemplo -
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- 8cido clorhidrico al 5 % hasta 35 %, tras lo cual sigue

el tratamiento con &cido fluorhidrico acuoso al 5 hasta
10 %. '

El tratamiento con &cido fluorhidrico se pue
de efectyar de la manera que estd descrita en la DT~-AS =
1 911 38? . Se puede proceder también de forma aniloga en
el trata?iento del material con &cido clorhidrico acuoso,
mezclindose por ejemplo 150 kg del material que se ha de
lavar con 150 litros, por ejemplo, de &cido clorhidrico -
acuoso al 38%, %fmoviéndose esta mezcla lentamente durante |
una a tres horas a temperatura ambiente. A continuacidn
se decanta el 3cido y el material granulado se libera del
dcido adherido mediante 1avadés repetidos con agua lo me-
nos salina posible y mediante decantacién, y a coﬂtinuaqién
se seca, '

El corinddén preparado segiin el procedimiento
conforme a la invencidn presenta una actividéd superficial

incrementada en comparacién con corindones comparables pre

parados hasta ahora. Como.prueba de esto puéde considerar-
se una disminucién de la temperatura de calcinacién densa
de aproximadamente 100 a 150°C en compafaéién con un corin
dén de fusién con igual finura de grano pero con mayores
contenidos de impurezas, g

El procedimiento segun la invencidn tiene ade
més, entre otras, la ventaja de que se puede regular de for
ma conveniente y reproducible el tamafio de granosdeseado y
el grado de pureza deseado, a saber incluso grados de pure-
za muy elevados de por ejemplo 39,7% de peso y mis, sin de-
pender de las materias primas utilizadas o de su grado de

pureza.,
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En los ejemplos siguientes se fundieron en
forma habitual las materias primas o mezclas de materias
primas en un horno de arco eléctrico de corriente trifdsi
ca de 800 KVA, basculante. Lla masa fundida liquida se -

molded por colada en moldes de acero frios con una super-

" ficie de base de 120 x 60 ecm y un espésor de pared de 60

i
mm, en forma‘je una capa de 10 em y 30 cm de espesor,

Tras el enﬁ?iamiento hasta la temperatura
ambiente se desmenuzaron breviamenté las piezas coladas
’obténidag; en trituradoras”de mandibulas’y rodillos prime
ramente hasta menos de 2 mm de grosor. A continuacidn de
ello, el material de molienda desmenuzado a famaﬁo grueso,
se tratd de manera discontinua dﬁrante tres horas en un
molino tubular de 200 cm de longitud, 90 cm de diémetro y
33 revoluciones por minuto. En el molino tubular se encon

traban cada vez 400 kg de material de molienda y 1.000 kg

de bolas de acero de 40 mm de didmetro. El material tra-

tado de esta manera fue lavado a continuacién con dcido

clorhidrico al 18% y después de esto con &cido fluorhidri
co al 10%, (En principio el orden de sucesidn de los dci
‘dos puede ser también el inverso). Mediante lavados mil-
tiples con agua desalinizada se liberd dlmaterial del &ci

do y a continuacidn se secb.

‘Ejemplo;1

I Composicidn quimica de la alfmina de partida utilizada
para II y I1I,

IT é.300 kg de allimina I se fundieron sin adicién de 8i0,.
Composicidn quimica del corindén obtenido tras el des-
menuzamiento y el lavado con HCl y HF.

IIXI A 2.300 kg de allimina I se afladieron 34,5 kg de arena
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r de cuarzo (1,5 % en peso de 8i0,). La mezcla se fun-

dié. Composicién quimica del corinddn obtenido tras

el desmenuzamiento y el lavado con HCl y HF.

| I 11 II1
510, 0,020 % <£0,005%  £0,005 %
Ti0, 0,008 4 0,006 3  <0,001 %
Fe,0, 0,02 % 0,018 % 0,007 %
1 Ca0 0,4 % 0,08 % £0,01 %
Mg0 - 03005 & 0,005 % 0,001 %
Na,0 0,28 % 0,26 % <0,005 %
Resto Al,0, 99,56 % 99,62 & 99,97 %

Al colarse y solidificarse la masa fundida en
forma de una capa de 10 cm de espesor resultaron tamafios
de cristales primarios del corinddn tipo ol , medidos con
microscopio, de aproximadamente 5 um a 80 pm, en casos ais
lados hasta 150 pm; tamafio medio de cristales primarios al
rededor u45 pm.

Al colarse y solidificarse la masa fundida en
forma de una capa de 30 cm de espesor resultaron tamafios
de cristales primarios del corindén tipo <{ , medidos con
microscoépio, de aproximadéhente 20 pm a 250 pm, en casos
aislados hasta 600 umy tamafio medio de cristales primarios
115 pm.

Ejemplo 2

IV Composicién quimica de la alfimina utilizada para V y VI

V 2,300 kg de alfimina IV se fundieron sin adicién de SiO,
Composicién quimica del corindén obtenido tras el desme

nuzamiento, y el lavado con HCl y HF,
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_ VI A 2.300 kg de alfimina IV se afiadieron 73,6 kg de arena
de cuarzo (3,2% en peso de 5102). La mezcla se fundid.
Composicién quimica del corindén obtenido despuds del

desmenuzamiento, y el lavado con HCl y HF,

|

v v VI

510, 0,02 % 0,005 % ¢ 0,005 %

é Ti0, 0,01 % o,oo7'% £ 0,001 %

| Fe,0, 0,02 % 0,02 % < 0,005 %
a0’ ~0;06 -% 0305 %  <£0,00 %

Mg0 £ 0,005 %5  £0,005% < 0,001 %

Na,0 0,54 % 0,51 % < 0,005 %

Resto Al1,0, 99,34 % - 99,40 % 99,97 %

‘Al determinar los tamafios de cristales prima-
rios del corinddn en las capas coladas y solidificadas de
10 em y 30 cm de espesoﬁ resultdé frente al ejemplo 1 un
desplazamien@o hacia difmetros menores, los tamafios medios
de los cristales primarios éstaban comprendidos aqui entre
alrededor de 25 pm y alrededof de 75 pm respectivamente,

" Ejemplo 3

VII Composicibn quimica de la alfimina de partida utiliza-
da para VIII y IX..

VIII 2.300 kg de alimina VII se fundieron sin adicidn de
si0,. Composicidén quimica del corinddén obtenido tras
el desmenuzamiento y el lavado con HCl y con HF,

IX A 2.300 kg de VII se afiadieron 3,5 kg de arena de -
cuarzo (0,15 % en peso de SiOZ). La mezcla se fun-
did, Composicién quimica del corinddn obtenido tras

el desmenuzamiento y el lavado con HCl y HF,
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VII VIII IX

5i0, 0,03 % 0,006 % <o,6os g
Ti0, 0,005 % 0,004 %  0,003.%

}/’/e203 10,03 % 0,03 % 0,01 %

a0 0,02 % 0,01 % (0,01 %

Mg0 0,006 % 0,005 % 0,001 %

:Nazo 0,078 % 0,032 % (0,005 %

Resto ";\1203 99,83 $ 99,91 $ 99,96 %

No fuvo lugar ninguna evaluacidn de los tama- .
fios de los cristales primarios de corinddén de las capas co
ladas y solidificadas de 10 em y 30 cm de espesor, pues log
cristales de copindén rebasaban ya en su mayoria el tamafio
de 200 pm. |

En el ejemplo presente, al enfriar la masa fun
dida, se forman eristales primarios de Al,04 tipo X ‘esen-
cialmente mayores, pues la porcidén de matriz de silicato
én esta composicidn es comparativamente pequeiia y por ello
el crecimiento de los cristales de corindén choca con po-

cos obsticulos.
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REIVINDICACIONES

'Los puntos de invencién propia y nueva que se

t

presentan parz que sean objeto de esta solicitud de Paten-

te de Invenci

n en Espafia, por VEINTE afios, son'los que se
recogen en las reivindicaziones siguientes:

| 12, Procedimiento para lﬁ'preparacién-de-co-
rindén dé‘fusién por via eléctrica que se.caracteriza por
el hecho de que se funde a) alfimina habitual en el comer-
cio con contenidos de &lcalis comprendidos entre 0,05 y

0,60 % en peso y contenidos de A1203 mayores de 95% en pe

so, b) sioz, por ejemplo arena de cuarzo, asi como c) even

tualmente 4lcalis en un horno de arco eléctrico, la masa

fundida se enfria y tritfura de forma conocida en si, y por
el hecho de que a continuacidén se separa la fase yitrea
formada, por via mecénica y/o‘quimica.

22,~ Procedimiento seglin la reivindicacién 12,
que se caracteriza por el hecho de que se utilizan mezclas
de materias primas que contienen S:|‘.02 en una cantidad tal
que corresponde por lo menos a la cantidad de SiO2 redueri
da estequiométricamente para fijar el 8lcali como silicato
de metal alcalino,

3%,~ Procedimiento segfin una de las reivindi-

N a
caciones 12 6 2

» Que se caracteriza por el hecho de que
las mezeclas contienen SiO2 en una cantidad que corresponde
a mis de 1 vez hasta 10 veces, preferentemente hasta 5 ve

ces, la cantidad de SiO2 requerida estequiométricamente,




10

15

20

25

30

— referido a la cantidad total de &lcalis.

_que se caracteriza por el hecho de que se utilizan mezclas

Hoje nam. 14

42, - Procedimiento segfin una de las reivindica-
ciones 12 a Sa, que se caracteriza por el hecho de que se
utilizan mezclas de arena de cuarzo y aliimina de Bayer que
conﬁiene &lcalis, con contenidos de &lcalis de 0,2 a 0,6 %

en peso.

Sa;- Procedimiento segin la reivindicacidn 42,
de altimina/arena de cuaréb, que contienen 0,25 a 3,5 % en
peso de sioz.

62.~ Procedimiento segiin una de las reivindi-
caciones 1% a 32, que se caracteriza por el hecho de que
se utilizan mezclas con contenidos globables de dxidos de
metales alcalinos de mis de 0,6 a 5 % en peso,preferente-
mente hasta 3% en peso.

72,- Procedimiento segfin la reivindicacién 62,

que se caracteriza por el hecho de que las mezclas contie-
nen de mis de 3,3 a 15% en peso de 5i0,. -
* §%,- Procedimiento segfin las reivindicaciones
1% a 7a, que se caracteriza por el hecho de que el enfria-
miento de la masa fundida se efectfia de manera que resul-
tan cristales de corinddn tipo X con un tamafio de granos
adecuado,

9%,- Procedimiento segiin la reivindicacién 1%,
que se caracteriza por el hecho de que la fase vitrea del
material enfriado y desmenuzado se séﬁara de los cristales
de éorindén mediante eribado y/o lavado con dcido clorhidrj

co acuoso y a continuacidn mediante lavado con &cido fluor{

hidrico acuoso y lavado subsiguiente con.agua,
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Hoja nfun, 15

;Oai- Procedimiento para la preparacidén de co-
rindén de fusidén por via eléctrica,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escritas a

‘miquina por una sola cara.
i

Madrid, AR
P.A. ‘

abyru
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