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Este solicitud se refiere a métodos para prepa~

rar cuerpos caramlcos densos Yy res;stentes que contlenen
. aluminaqj9 " que tlene une, baJa reslst1v1dad electrlca para
’ 1a conducclon del ién SOle. Més parbloularmente, esta soll

'citud se reflere a mebodos para preparar cuerpos policrista]

linos que eontlenen.alumlnaﬂjg s que tienen baja por051dnd,

:pequeﬁo tamafio de grano, densided casi igual 8 la tedrica,

“1baja resistividad eléctrica, slta resistencia nacdnica y un

alta resistencia a 1a degradacidn por el vapor de agua en ¢
diciones embiontales. Adn mds particularmente, eats soli-

citud se rofiere a métodoe para preparar cuerpog policriste

L.}
11linos gque contienen alﬁmina,B y que son lidealmente adecuado

pera uso como seperadores de zonzs de reaceidn o electroli-

| tos sdligdos en ciertos dispositivos de convergién elécirica

Entre los 6xidos bi~ 0 multimetdlicos policriste-

11linos que gon los mds dtiles para uso en dispositivos de
] conversidn eléctrica, particulermente aguelles en que se
emplean meteles fundidos y/o ssles de metsles fundidas cow

1 mo reaccionantes, .se encuentran los de la familis ds las

eliminas beta, todos los cusles muestren uns estructura
genérica fdeilmente identificsble por difraccidn de rayos

X. 4si, la eldmina de tipo beta, 0 la alumina de tipo beta

1de sodio, es un materisl que puede considerarse como una

serie de capas de 6xido de eluminio (Al ) separadas por
columnas de cadenas lineales de enlaces ﬁl-O, con lones de
¥ columnas antes cits
das. Se describen numerosos materiales policristalinos de
eluming de tipo bete, que muestran este estruetura crigta-
ling genérica,ren,lasrsiguientes Patentes dé los EE‘UU.,

cuyas descrlpc,lones 2e :anorporar aqul cond referencias

3
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- 3.468.709? 3-468.719; 3.475.,220; 3. 4752233 3.47) 225;

'alumlna de tipo bets descr;tos en eptas patentes, Yy que

buentran los que estan modificados por adicidn de una peque~

fia. proporcién en peso do iones metélicos que bienen una

leidn del reticulo cristelino, juntamente con cationes que
pmigran en relacidn con el reticulo cristzlino como resule
230 de un campo eldctrico, siendo la realizacidn preferida
Bguella en que 6l idn de mebal que tiene una velencia no

. payor de dos (2) es o bien litio o megnesio, o una combina-
.fdos-en la composicidn en Iorma de dxido. de litio u dxido

Bidesg entre alrededor de 0,1 a alrededor de 5 por ciento -

Moo wimn 3 | 15037 -
34040355 3.404.036; 3.413.150; 3.446,667; 3.458.356;

3¢535, 163, 3.7.9.531, y 3 811 943.

Entre los numansxamaterLales pol¢crlsta11nos de

bueden tratarse segin low métodos de esta inveneidn, se. en-

valencia no mayor de dos (2), de tal modo que la composicidn
de alumina do tipo bota modificeda comprende ung proporcidn
principal en peso de iones de aluminio y oxigeno, y una

pequefia proporcidn en peso de iones metdlicos en la combing~

0idn de litio ¥ magnesio. Estos netales pu den estar inclui~
de ma gn981o, 0 de mezclas de ellos, en cantidades compren-

Pn peso, y preferiblemente de alrededor de 0,1 a alrededor
de 1,5 por ciento en peso. Este tipo de alumina beta modifi-
cada se describe mis a fondo en lae patentes de los EE.UU.

Fos. 3.475.252 y 3.535.163 citadas antes. Teles altmines

beta estabilizadas con dxido de litio ¥ con dxido de magnesip
son composiciones preferidas para la preparaciénrde cuerpos
He alumina de +ipo beta que demuestran las estructura crig-
balina J3 1, | | |

"  Tos dispositivos de conversidn de energia pare log|
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. {0 algin otro catidn que ha sustituido al sodio parcisl o

,denqos que contlenen alumlna /G" de esta anen01on ¢omo

separadores de ZOnas de rea001on 0 electrolltos solldos, ge

como resultados de efectos causados por un cempo eléetrico.

{que proporciona una comunicecidn catidénice selectiva entre

{vos de_conversidn de energia, y es esencislmente impermea~

{ble & los reaccionantes fluidos empleadcs en el dispositivo

| encuentran: ) “

| contacto con el electrolito sélido o el separador de zonas

" Hojw nin. 4 15037
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que son particularmente dtiles los cuerpos policristal.inos

descr iben con clerbo detalle en 1as patentas antes c¢radas.

En el funclOnamlento de estos dispositivos de conversidn de

‘energfla, los cationes tales como ol sodio de la elvmina A"

totalmente, emigran en relacidn con ol reticulo cristalino,

isi puos, el electrolito cerdmico sélido hecho por 6l proce-

dimiento de egta inveneldn es particularmente adecuado, ya

AY
las zonas anddica y catidanica de reaccidn de los dispositi-~

cuando 10s reaccionantes estdn en estadc elemental, de com~
puesto, o anidnico. Entre los dispositivos de conversidn de
energia en 1los que son Utilses los nmateriales ceramlcos PO~

licristalinos particulares que contienen alimina /3“,

(1) 1as baterfas de pilas en las'que 56 usan oxi-
dantes y reductores electroguimicamente reactivos en con-
tacto con el electrolito sdlido o SupardQO” de zonas de
rea001on, ¥ en lados opuestos de 1os mis MO8 §

(2) los acumuladores en que se emplean oxidantes

¥y reductores reactivos electroquimicamente reversibles en

de reaccidn, y sobre lados opuestos de los mismos;
(3) generadores fermoeléctricos en 1os que se man

tiene una diferencia de temperatura y presién entre las zo-
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idnica, :se ‘hace pasar a través de la pared 0 membrena cerd-

jmica policristalina que conbiene aldmina A", y se reconviey

jde 3 a alrededor de 9 ohm-cm, y una resistenciz mecdnica tan

|tos estrictos con relacidn a las propiedades fisicas y me~

1to, producir un electrolito cerdmico de %ah baja resistivi-

-l eiglmente practico.

*y °

n
(%

i Hoja nin
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nas anddicas y catddicas de reaccidn y/o entre dnodo y cdto-

do” y un metal aleelino fundido que se convierte en forme

te'a forma elemental; y

? ' (4) pilas electrbquimicas'r?ganeradas térmicémenm
fte. A
Una revisidn del funcionemiento de estog dispogi-

tivos de conversién eldctrica descritos en las patentes

antedichas, y detallados ampliomente en la bibliografia, poj
dré do manifiesto gue el materizl cerdmico conductor empl.ca+
do en la preparacidn de teles dispositivos ha de tener une

baja resistividad elécirica, preferiblemente de alrededor

EaltaVQOmo sea posible, preferiblemente de alrededor de 1.400
gkg/bmz a alrededor de 3.500 kg/bmz.

Particularmenie los electrolitos sdlidos a empleay

en la pila de so0dio y azufre han de cumplir unos requerimies

cdnicas parsa alcanzar un buen rendimiento y una larga vide
de servicio. Las propiedadeé de résistencia mecénica, por

e jemplo, han de ser al menos de 1400 kg/bmz, y preferible-
mente de hasta 2800~3500 kg/cmz, ¥y la resistividad ha de
ser incluso de sélo elrededor de 3 & 9 ohm~cm & la temperas-

tura de funcionamiento de la pila. Eg deseable, por lo tan-
dad y alta résistencia mecénica'pof un procedimiento comer-

Es sabido que las propiedades fisicas y mecdnicas

de los materiasles cerdmicos dependen de le microestruciura
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',fabrlcac1on de materlales cerdémicos policristalinos, que

l

,preSLOn, que permite slcanzar la densificacidn a menores tenn

|peratures, conduce a ls formacién de materiales de grano fi-

jceonseguirse en un cuerpo policristelino.

éaen conseguirse registencias a la fractura (obtanldas con
;muestras en forma de barra en condiciones de carga aplica-
:da en cuatro puntos) de entre 2,100 Pg/bm ¥y 2.800 kg/bm
“len alvmina beta pollcrlsrallna que se ha prens aao en ca~

{liente a 1400°C.y se ha recocido a inferiores temperaturas.

1bucidn de’ tamafios excede deo alrededor de 125 micras. Asi

1de modo que en la distribucidn no haya presente ningin £re-~

pues, para conseguir altsgs r691stenc1as en alinina /3% poli«.

Hoju nam. 6 . l 5.0'3.7-

¥ la composicidn, entre otros parémetros. Es sabido, por
eaemplo, que el ta.mano de grano ha de ser teon pequeno como
sea p031ble, '

-

Tamblsn es sabldo, por los f&mllLarlzadOS con 1&

la téenica de préonsado en caliente, o sinterizacidn a

no que pon completamente densos (es decir no tienen pPorogi-
dad). Lo materiales cerdmicos de esta forma tienen normal-

mente lap mds elevadag registenciss mecdnicas qus pueden

Los trabe jos anteriores han demostrado que pue-~

Apimigmo, se ha observado qua en ls aldmine /3" policris-
talina, la resistencia a la fractura empieza a descender

rapldamenie cuando el mayor tamafio de greno de la digtri-

cristallna, es esencial que se produzcan nlcroestructuras

con pequenos tamafios de greno mediog (menos e 10 micras),

no de un tamafio de mas de. alrededor de 125 uicras. Aungque
los tamafios de grano de tal finura son posibles usando la
tecnlc&_de prensado en celiente, estos procedimientos'son
costosos y por lo tanto 00 SOn.pra ticos para produceidn

comerclal de nimeros elevados de cuerpos de alumlna 31,
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--ja-resisﬁencia-mecénica-y-baja'resistividadmeléctrica,—en

|las resistividades, tienden frecuentomerte & mostrar una

costosa, por ejemplo por sinterizacidn convencionsl, cuerpoq.

{%ipo veta, o bien producen meteriales de alta resistencies

|funcidn del tiempo y de la temperatura de sinterizacion.

i - Hoju ni. 7 1 5037-
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Por 1o tanto, un objetivo comin en la fabricacidén de cerd=

mica de aldmine A" es conseguir, por uns técnica_menos

con microestructuras de grano fino, y por consiguiente alteas

Eresistencias mecéniceas.
f | Es sabido, por los experfos en la tédonica, que

:en un proceqimiento de sinterizacidn reactivo tal como el
enpleado para obtener slimine /3", el concomitante crecim
miento exagerado del grano puede depender de la composicidn,
asi como de la distribucidn de faseﬁ. Las tdcnices anterio-

res do proparacidn de cérémice conductora de slumina de

mecénica y alta resistividad eléctrica, o materiales de ba~

Les cuerpos gue se han sinterizado & temperaturas superioc-

reg y durante pariodos de tiempo mds largos para dismiruir

estructura de grano doble, ton granos de tamalio que llega
hasta 150 a 200 micras o incluso més. Esta_estiuctura de
grano doble tiene un efecto ﬁerjudicial en la resistencia
a la fractura, el médulo elastico y la tenacidad a la frac—
‘tura del ouerpo sinterizado. Log cuerpos gque se han sinteris
zado & menores temperaturas o durante perfodos de tiempo més
cortog, por otro lado, aunque muesiran un tamafic de grano
pequefio que es deseable para mantener la resistencia mecé-
nica del cuerpo, no muestran la baja resistivided eléetrica
gue se desea, posibiemente porqﬁe quedan proporcicnes im-
porténtes de alimine /3 sin convertirse en la forma crista-

lina /3'i.
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la que ung 0peraclon de 31nterlzaclon raplda a bamperatu—

| réis de entie 1520 ¥ 165096, ya segulda de un recocido teImL-

dor de 130020 y alrededor de 15009C. En este procedimiento

gpuede producirse vna cerdmica de Al.0 ~/3" 3o baja resig-

; ¥ recocldo se describe en la Patenie de EE.UU. 3.203.225,
é_en,la_que un-materiel ce*o émico .de alumina bets, -despuds de
1 sinterizarlo a una temperaturz de entre 1500 y 19002¢ duw
| rante menos de 3 minutos, se somete a un tratamiento tér
; mico a una temperatura de entre 120090 y 1600eC, pero al

1 menos 502C por debajo de la mininms temperatura de sinteri-

Haojir adine. 8 R 1 5037._

Se ha desarrcllado otra téenica anterior més, en

co prolonquo (1-40 horas) a temperaturas de entre alrede-

273
tividad con un tamafio de grano mucho mds fino J una resige

tencia mecdnics razonable. El tratamiento posterior a le. .
sinterizacidn, normolmente a una tempsratura inferior a la
usada pare la sinterizacibn, da vne conversidn mds conmple~
ta en A1203-/3“, ¥ @l miemo %iempé reduce el perjudicial

crecimiento excesivo de grano. Esta téenica de sinterizacich

zacion usada. Este tratamiento térmico Qura al menos una
hora, pero puede ser de 24 hor s 0 nds; y da como resulta-~
do una reduccidn apreciable en la resistivided eléctrica
del materisal. Aunque esta téenica es una'mejora con relacidh
a los métodos anteriores, es deseable eliminar la necesi-
dad del tratamiento térmico rosterior e la sinterizacidn
desde- el punto de vista del aumento de las velocidedes de
produceidn. _

~Pox Lo tanto, es un obje%o de esta invencidn pre-
rarar materiales cerdmicos policristelinos densos que tis~
nen- (1) una microestructura fina y mds uniforme, y me jores

propiedades de resistencia mecdnice, que las que pueden
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conveguirse por medio del anterior procedimiento de sinteri-
zacidn mds recocido, (2) baje porosidad, y (3) una resigtie~

vidad electrlca, para la conducclon del Lon sodxo a 30020,

“;de menos de 9 ohm«cm, sin. neces1dad de une opara01on de

ecocido después de la ginterizacidn.

: Otro objeto Go esta invencidn es preperar tal maw
terial cerémico policristalino denso, de microestructura
fina, alte resistencia mecdnica, en el que la resistividad
puede disminuiree aun més por debajo de 9 olm~cnm POr medio
je una posterior70p9racién ae recocido de menos de 1 hors
e duraocidn. ,

Otro objeto mds de esta invencidn es preperasr tal
naterial cerdmico policrisialino denso, de microesgtructurs
fing y alta registencia meednica, que tiene propiedades

~omparables a las conseguldas por la costosa tecnlca de. fa~

bricacidn del prensado en caliente.

Otro objeto mds de esta invencién es preparar tal

naterial cerdmice policristalino denso, de microestructura

"[fina y de alte resistencia mecdnica, que es esencialmente

A1203—'/3" en una séla fase, y muy resistente a la degrada-
i6n mecdnica por vapor de agus en condiciones smbientales.

" BREVE _DESCRIPGION DE LA INVENCION

Los objoetos anteriores, asi como otros objetos y
fines que se pondrdn de manifiesto para los expertog en la

tccnlca, g6 consiguen por los procedlmlantou de esta inven-

-clén, que se basan en el descubrimiento de que puede conse—

puirse una microegtructura mds fina y mds uniforme en cuer-
bos de alimina A" sinterizados gi los iones metdlicos que
sienen ‘una valencla no mayor de 2, poxr eg. litio o magnesao,

psben dlstrlbULdOU unlfbrmemente en toda la comp051clon de
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elumina de tipo beta que he de ginterizarse. Tal distribu-~

clon uniibrme permite una conversidn mds eflcﬂz y comple—,

Los matodos aqu; descrltos ¥y re1v1n ilcados permi-

ten la Iabrlcaclon, por sinterizacidn OOnVGnCJOnal de cuer

,pos pOllOTlStaanos que contienen aliumina /" con una

alta conduct1v1dad para el idn sodio, que es comparable o

superior a le obtenida usando las ‘téenicas anteriores, po~

To con microestructuras que contlenan temafios de grano e

cho mds finos (es decir temafios mdximos por debajo de 25-50

micras, y tamafios mediog de grano inferiores a 5-10 micras)

| ¥y COmMO consecuencle, resistencias & la fractura que son

ecmparables a las congeguidas por prensado en caliente.

Asi pues, los rrocedimientos equi descritog apor—

| ten técnicas con las que pueden usarse métodos de sinberie
'zaclon,convenc1on eles y répidos a tempe“aturaa de alrede-
eor de 16002C, para producir cuerpos ceramicos de alumina
| /3% de grano fino,_con resistencias a la fractura conmpara-

‘|bles a las conseguidas en materigles prensados en caliente,

Y con bajas resistividades para el idn sodio (menores o
igueles a 9 ohm~cm & 3009C). Las resistencias medias al
doblado en ensayo de cuatro puntos del material cerdmico
de alumina /3" producido por los métodos de esta invencidn
son superiores a 2,100 kg/bmz. Cuando las registencias se
ﬁiden.por rotura de segmentos de pequefio didmetro de tubos
de electrolito, pueden alcanzarse valores medios de alre-
dedor de 2.730 kg/cmz. Naturalmente, es muy cénoeido por
los expertos en la téenica que la resistencia a la fractu-

re de un cuerpo cerdmico depende del método de ensayo. Las

jresistencias diametreles usando. secciones tomades de tubos
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,didSB con barras en condiciones de carga en cuatro punto

' mezcla a mdg deéinos 1100¢C, preferiblemente a wunos 125020;

(el formar el cuerpo.crudo deseado, y (d) sinterizer. a um

Hoja nam. 11 . 15037 -

gon, usuvalmente, bestante mayores que las resistencizs me-

. Cono se he dlscutldo antes, los obgetlvos de €9
ta 1nvenclon ge cumplen por medio de dos proced:mlenios.
Estos procedimientos se deseriben'brevemente a continua-—
¢idns

I. El primer procedimiento comprende: (&) mezecla
aidmina ¥y un coﬂpuesto de sodio, ‘tal como carbonato de so-~
dio; con un 6ompuesto de aluminato de litio gque tiene la
férmula Li 50t nal 03, donde n=5 o mis, y preferiblemente
ée 5 8 1l, en cantidades estequiométricamente adecuadas

era former alumine /3" por sinterizacidn; (b) ezleinar la
b

températura superior e unos 1500%C, preferiblemente entre

nes 1500 y unos 16002C, y lo méds pfeferiblemente entre
vnos 15602C y 16002C, Generalmente se corsigue una densi-
dad préxima a la tedrica y una conversidn deseable en alii-
mina /A" en menos de wnos 10 mimutos, y tipicaments entre
alrededor de uno y alrededor de tres mimtos. EL cuerpo ce-
rénico sinterizado asl obtenido tiene tales valores de den-
sided, registencia mecdnica, tamafio de grano, resistividad
eléctrica y resistencia a la degradacidn mécénica por el
vepor de agua que le hacen idesl pera uso como seperador

de zonas de reaceidn o electrolito sdlido en un dlaposltl-
vo de conversidn de energia.

- II. EL ‘segundo procedimiento comprende, en bre-

ves palabras, (a) preparar una suspensidn parcialmente des

floculada de alumina alfa o beta en una disolucidn que

LY 0.

contiene sales solubles de sodio y 1litio, siendo 1.0s anions

de dichas sales eusceplibles de descomposicidén y/o vapori-
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;hn_polvo que t:ene una comp031olon compablble con la forma~
cidn de alumlna /3" por sinterizacién, (&) transformar en
lerudo, el polvo en un articulo de forma adecuada, y (e) min-

‘beri zar dicho articulo a temperaturas de mds de 15002C y U=

cerémico que contiene eltmina /3", con una resistividad

iohu—cm o] menos, una elevada reszsten01a mecanloa, ¥y una

'tamblen a un recocido después de la sint&rizacién,'general-

fresistividad. Contrariemente a la tecnlca anterior dlscutlw

---mmientos de recocido g temperaturas nés altas (son utlles,
por ej., temperaturaa de glrededor de 1475eC g alrodedor de

[L5502¢) gin que ocurra ningin crecimiento peraudlclal del

Hoja nin. 12 - . . 15037 --

zacidn a témperaturas inferiores 2 unos 130090; (b)-secar
1K} suspensmon pare obtener un polve, (c¢) calclnar el polvo

resultante a. bemperaburas 1nfer10res a 130090 para obtener -

sualmente alrededor de 1600°¢ durante &l menos i ninuto,

¥ normalmnente diez minutos 0 menos.

Como wo ha dicho antes, los procedimientos de esu-
ta invencién eliminan ciertemonte la neceg 1dad de un trato-
miento de recocido despuds de la s1ntex14aclon, ya que pro-

ducen, directmmente despuése de la sginterizacidn, un cuerpo
eléctrica para la cOnduocién de ién sodio, & 30090, de .9

1cvoesﬁructura de grano fino. Sln emba.go, los cuerpos de

21 vming /3" 51nterlzados asi produeldos preden someterse
ncnte de menos de 1 horas ds curaclon, para reducir mdés su

da anterlormente, en la que ss usan recocidos a baja tempe-
ratura. despucs de la 51nter1zac¢on, de larga duracidn (es
dc01r més de 1 hora) rare evitar el cxoc¢m1ento del grano,

los procedimientos de 1la invencidn permiten efectuar trata~

grano. Las temperatura superioresg para el recocido son de~

oeables para una convergidn répida en alumlna At 1o que _
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da como resultado una baja resistividad pera idn godio.

Las dive“sas realluh030nes de los metodos de e

"‘ta invenclon Be comprenderan de modo més completo por medio |

de la siguien$e descripeidn detallada de la invencidn.

DESGRIPCiON DEPALLADA_IE LA INVENCION

Mas especificamente, la invencidn que se reivin~

idica en esta solicitud comprende dos métodos alternativos

para preperar un euerpo cerdmico policrirtalino, denso y

- freaistente mecanloamente, de grano fino y que contiene ali-

mina ,G", que tiene une resistividad eléctrica pare 1& con-

dueeidn do 16n sodio de 9 ohm-om © menos & 3002C. Ambog mém

[todos 1mpllcan una distribueidn mejorada o introducecidn de

pequefios constituyentes particulermente 11,0, en el material

de polvo densificado entes de la sinterizacidn. Los métodos

de esta invencidn pueden aplicaerse tembidn a composiciones |

fle alumina /3 que contienen cantidades diversas de ¥g0 ade~

rés del Lis0 o en lugar del mismo.

En el primer método se use un compuesto de alumi-

"hato de litio (LiEO:nA1203), en el que n es al menos 5,

preferiblemente de 5 & 11 y 1o nds preferiblemente 5 & 6,

pomo fuente de litio en la preperacidn de la mezela de come
oonenten necesaria para producir alinmina /3" por minteriza~
pidn. Cuando se usa egte nétodo, es posible conseguir el pro
fucto deseado empleando sélo un tiempo corto de sinterizacid

(por ej. de menos de unos 10 minutos, pero tipicamente menos

-fle unos 3 minutos a temperaturas mayorea de unos 15002C, pe~
ro preferiblemente entre alrededor de 15602C y 16002C) sin
pecesidad de un tratamiento de recocido posterlor a2 la gin-

terizacidn.:

- Bete método de la invencién se efectia tipicamen~
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(A) Preparacidn del compuesto Li,0: n5A12 3

(B) Preparaclén de une, mezela ds un compuesto de -

‘sodio tal 00mo NaZGO3 ¥y dc“l—Alao y seguida

3
de una operacidn de calcinacidn & une temperast
tura de 1200 a 130092C durante hasta 2 & 3 ho~-
ras, beniendo Qicha mezcla tal composicidn

que, cuando se mezcle con las cantidades apro-

T

pindas del Li,01nA1 405 Gesorito en () corTes-
ponde o una composicidn consecuents con 1s
formocidn, por sinterizacién, de un matericl.
cerdmico que contiene aliémina /3", & mezcledo
do un compuesto de sodio tal como Na2003,°<~
~Al 03, y el compuesto de Li,0: nﬁl2 3 en las
cantidades adecuadas pﬂra Obtener una composgi+
eidn cénsecuenje con la formacidn de eldmina
/3" por sinterizacidn, seguida de una operscidm
de calcinacidn a uni:temperatura de 1200 a 1360
durente 2 a 3 horas. v
(¢) sinterizacidn del cuerpo crudo formado con
la mezcla de polvo ﬁfeparéda como se ha des-
--erito en (B) antes, bien encapsulado o &l
aire, a temperaturas de entre alrededor de
1560 y 16002C durante unos tres minutos, de
tel modo que el cuerpo crudo que tiene una
-—densidad en estado crudo de al-menos el 50%
- de la densidad tedrica de la alimina /3", se
convierte, por sinterizmcidn, en un.cuerpbrcen
rdmico que tiene una densidad de &l menos el

90% de la densidad tgérica de la alimina /3%,
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o deseableﬂ Lara una apllcaclon en produccion, son - algo flexiy

B . .
.*bles, porque podrla usarse un tiempo de sinterizacidn méds

jque contiene eliUmina /3". Esto serd ovidente para los 0Xper-

PR

{~1002C. Esta mezcla se calcina después a una temperetura de

11200 & 1300¢C durante dos a tres horas, en un crisol de

se ha ueado_LiNO3, puede usarse cualquier compuesto arropias-

'LiZO:nA1203 & esta mezcla puede obtenerse una composicidn

'alreoedor de 12002 a alreaedor de '13008¢ durante alrededor

!Inju !n'mn. 15 . ) | 15037. -

Se ecepta qué los programes de tiempo y tempera-

tura de Blnter14d010n citedos anter:ormente, aunque los més

corto elevando la temperatura de sinterizacidn, o puede

inecesitarse un tiempo mds largo a menor temperatura, sin

iperjudicar las propiedades del cuerpoe cerdmico sinterizado

tos en la técnica de sinterizacidn de materisles cerdmicos.
Para la’ preparqcxdn de un COmpuevto de L1,0 nAldO '
t8l como L120 )A1203, un compuesto de 1itio, tal como LanJ
yc\-A1203, pueden, 0. bien secarsge o nezclarse en himedo en
acetons u otro disolvente adecuado, emnleando después una

operacién de secado en una estufa a une temperatura de -€0o-

6xido de zirconio cubierto no herméticamente. Aunque agui

do de litio, incluyendo, por e jemrlo, oxalato de litio,
carbonato de litio, hidrdxido de litio, etc. La temperatura
de caleinacidn puede ester entre 11009¢ y 14002C. Después,
la mezcle caleinada se muele, bien en un moiino vibratorio
0 en un molino de bolas.

Para la preparacidn de le mezcla degerita en (B)
anteriormente, bueden mezclarse Na2003 y*(—alﬁmina para Obw-

tener la proporeidn deseada, de modo que por adicidn de -

consecuente con la formacidn de alumina A". Ia mezela de

Na2003 y¥ - alimina se caleina después a una temperatura de
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tenl preparade estd liste rara la sinberizacidn.

len eantldades adscuadas para obtener una compoolczén cOrn~

: zecado por pulverizacidn en suspensidn disolucidn, compren-—
8¢ : (1) preparer una suspensidn percialmente desfloculada
lge alfa o bete alumina en una disolucidn gue contiene sales
Ede godio golubles, fales como carbonsto, oxalato de sodio,

:nltrato de sodlo, sulfato de sodlo ¥y nitrito de sodio, asi

1ée litio teles como nitrato de litio, oxalato de litio,

-|sicidn compatible con la fbrmaclon de aliumina /3" Por sine

Hajw i g 6 15037 -

de dos a tres hores. La mezcle citada de carbonato de sodio

<i~A1203 que ge ha caleinedo a 1200-13009C citade anteriord
mente Be mezcla despues con 1& cantldad aproplaaa de $¢20-
nAl 03, para obtener una cOmpos1clon compatible. con la forn |

mecidn de alumlna /3" por sinterizacidn. La mezcla en polvo

En un procedimiento altermativo, un compuesto de
sodio tal como NayC0, se mezole con {41503 ¥ Lig0ingl,0,
patible con la fornaclén de alimina A" por smnber:zaclon,
¥ Gespuds se calcins o 1200~1 3002¢ durente 2 o 3 horas.

El segunco método de esta invencidn, un método de

como Otras sales de sodio que son solubles én agua, y sales

cloruro de litio, asi como otras sales de litio que son so-

lvbles en egua, siendo los aniones de dichas sales susceptid

bles de descomposicidn y/0 vaporizacidn a temperaturas in-
feriores a 1300C, (2) secar la suspensidn pare obtener un
polvo, (3) celeinar el polvo resultante & temperaturas de

menos de 13002C para obtener un polvo gue tiene una compo-

terlzacmon, (4) conformar el polvo crudo en un srficulo ge
forma adecuadsa por una técnica tal come, por egemplo, Prone
sado 1503uau1co, (5) sinterizar aicho articulo & ‘tempe ratju~

ras de mas de. 150000, ¥ usualmen*e de alrede&or de 1600tC
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: r;zaclon citados anterlormente, aunque son los mds deseables

oo ..

«/de la técnica anterior han empleado tipicamente un ajuste

[como goma ardbiga y Darvan(R) N© 7 (R.T. Vanderbilt Comrany |

Hogn nim. 17 1%037..
durante al menos un mlnuto, ¥ normalnmente diez minutos ¢
menos. '

Se acepta gque el tlempo vy 1a temperabura de sznbe-

vpara una aplicacidn en produccidn, son al go flexibles, yaqup

ipodria usarse un tiempo de sinterizacién mds corto elevan~
gdo la.tempefatura de sinterizacidn, o pueds requerirge un
‘tiempo méa largo & una temperatura inferior, sin per judicar
& las propiededes del cuerpo cerdmico sinterizado gue cone~
tiene aldmina A",

Le téenica anterior de estebilizacidn de suspen~—
|siones de alfa alUmina, tal como se he aplicedo 2l secado
por pulverizacidn o el moldeo en barbotinz, ha implicedo

el empleo de agentes desfloculantes para producir suspen-—

slones desfloculadas. Tales egtabilizaciones de susyensionzs

1del pH de suspensiones acuosas a entre 3 ¥ 9. También se

|ken veado desfloculantes del tipo polielectrolitico tales

Inc., Norwalk, Conn.). ‘

. To més deseable es conseguir una suspensién tan
concentrada como sea practicamente posible ror secado por
pulverizacidn, para los fines de esta invencidn. Una sus-
pensidn altamente concentrada aumenta la velocidad de pro-
duceidn y tambidn reduce el coste de produceidn por unidad
de peso de polvo secado por pulverizacidn., Dos factores que
limitan el grado de concentracidn de la sus spensidn, que PUE
den emplearse, son la viscosidad de lsa suspensién Yy la tenw
den01a de ls suspensidn a que haya separaclon por sed;nen-

tac:on.
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sente invencidn.

Haojn nim. 18 . 15037

Es importante que un sistema en suspensién segin

la presente invencidn tenga una v130091dad raaonabIOmente

31H& de 86y tan concentrado como sea posxble para que pea el-

ta la velocidad de producclone

i También ha de ser de separ8016n tan lenta que puw

‘da bombearse el secador y atomizarse en gotLtas gin que

cembic la estequiometria desde el depésilo de alimentacidn

hasta las gotitas., .
Les tdonicas de estedilizacidn de suspensionss de
la téenica antorior son ineficaces en ol caso de lag puge
vensiones de.aldmina.alfa en disoluciones scuosas de glita

c0ncentrac"n idnica. Esto puede comprobarse por 1los resul-

ftados de una sgerie de enszayos de la efectividad de las téc-
|nices ds estabilizacidn de suspengiones de la técnica ante~

lrior en funcidn de la efectividad de la tdcnica de 1sa pre-

-t

En esta serie de ensayos se sometieron & ensayo
suspengiones de 60 gramos de alugina glia de 1,0 micra, u~
gando 0,6 gramos de diversos agentes no ibnicos y polielec—
troliticos (1% con respecto a la alﬁmiha). Las suspensionos,

con o0 sin tengioactivos, tenfen valores de pH de 7,0 8 7,6.

'(E1 pH de cada suspensién se ajusté a 6,0 con deido eitrico

1y después a 8,0 con.NH4OH. En todos los casos, la viscosidad

se estimd mldnendo ol tiempo de calda de suspensidn én una
pipeta de 10 ml degde una altura de columna de 40 cm & una
altura de columna de 17,5 cm. Estas "viscosidades" se¢ den
Len segund;s. Las suspensiones ge de jaron también sedimentar
durante 30 minutos, y se midid la altura de la capa bransi

rente. formada por encime de la suspensidn. El espesor del

baja, rara que pueda bOmbearse al: secador por pulverl aczon.,
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sedimento formado en el fondo del recipiente se estimé mi-

diendo la profundldad de penetrac1on de una gonda roma que

- pesaba 250 gramos. Todas lag susp°n31ones tenian 70 mm de

profundldad en estos ex p°r1mentos. Los redultados ge indicer
en la Tgbla I, Es claramente evidente que g6lo el isooctil-
~fenoxi-polietoxi~etanol a pH 8 era eficaz, tanto para impe

dir la mgeparacidén de la suspensidn como pars mantener una

viscosidad de la suspensién razonablements haja.

In las seccione. que sigwen, so discuten los méto-
dos de esta invencidn y se ilustrsn con e jemplog raferentes

a la produceidn de aldmina /3" estabilizada con menog de

luno (1) por clento en peso de Sxido de litio. Sin embargo,

le1 rétodo de esta invencidn es de una aplicabilidad mucho

més emplie, ya_que podriz emplearse en la preperacidn de

cuerros cerdmicos gue contienen alimina /3" estabilizedos

|eon 6xido de magnesio u xidos de magnesio y litio en los

i

{que el magnesio puede introducirse en forma de espinela de

nmegnesio-aluminio (MgA1204). El secado en suspensidn-disolu-f

cidn (pulverizacidn) puede adaptarse fdcilmente a las diso-
luciones que contiénen sales de magnesio solubles.
En los ejemplos que se citan mds adelante en esta
o -. . -
secclon, se sinlerizan cuerpos crudos encapsulados usugle-
mente en un horno de calentamiento por resistencia con en—
rollamiento de molibdeno, con un tubo auxiliar de aldmina

cerrado por un extremo.
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b TAT@A I

1

Lstqblliveclon de suspu én en dJBOlHOlODeq

- ‘acuosas de alta conoentr301on 1on1ca

!Al cabo de 30 minutbos
!

’ , Viscogidad 'Capa trapg Sedimento
Agente (1%)

! !
] !
! i
Pl | (seg) lpa{’g;n%ye e
1 !
! ! ! !
! { I |
Ninguno b,58¢! = - ! —
beo ! 25 1ig 1 3
} 80 | 25 K : 16
Goma ardbiga ! 7,00t! No hay flujd == ! -—
6,0 ! 86 S AT B 4
_ ; 8,0 ! 67 P12 P19
Darvan n® 7 ! 7,531} 55 S ! —
(R.7T. Vanderbilt) 6,0  !Se para el P14 ; 24
' . + flujo :
. i 8:0 s 45 I! 14 i 21
“]Isooctil fenoxi ! 1 4 !
polietoxi etanol! 7,30t! 48 I, ! —
! 6,0 ! 35 a2 ! 12
'8, ! 28 12 P10
Polletllengllcol' T,40¢! 60 ! e ! -
|ée elrededor de ! 6,0 ! 53 ! g ! g
200 de peso molg ; 8,0 ; 46 ; 10 ; 16
jouler ! ! ! !

T Antes de ajustar pH con dcido citrico ¢ NH4OH.

x Variable, 21-35 geg segin la historia de 1a sugpensidn

{Pare la sinterizacidn al aire, se usa un horno-de paso conti

con elementos de calentamiento de disiliciuro de molibdeno,
en el que la velocidad de cglentamiento hasta la temperaturs
de sinterizacidn y de enfriemiento desde ésta se conirolan
de modo preciso. Estas téenicas de sinterizacidn son muy
conocidas en la téenica. - t

. Los ejemplos especificos siguientes sirven pers

]

- |ilustrar las diversas realizaciones de 10s métodos de esta

nuo
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' durante 2 horss, y se guarda en 'un désecador 1nmedlaﬁament°
ldespaes de enfrlarla. Se secan nitrato de litio y carbvona~
gto de godio a temperaturas de 1209C y 2809C, respectivamen~
1 te, y. se desecan. Pare fines de secado pueden usarse estu-

| fas y hornos eléctricos.

| ée zirconio tapado de forma no hermétice; después se calci-
|na a 12502C durante dos horas. La difreccién de rayos X
ﬂwrevelé.quenelwpolvo«resultante-COntenia-esancialmente cien
E por cien de L1,0:541,05. Para hacer un lote de cien (100) g
| de altmina /3" de una composicidn de 8,& en peso de Ka,0,

f 0,7% en peso de Li20, ¥y 90,4% en peso de glfa-Al
115:05 g ae Na,003 ¥ 13,55 g de Li,0:54150, se mezelen con

Hafa niine. 21 150.37._

invencidn con mayor detalle:

" BIENPLO 1.

. Ta alumlnanen polvo se geca primero a 800°C

Para proparar 100 g de L120:5A1203, 25,57 g ade
LiI\'O3 86 mezclan con 84,46 g de c-’,-AlEO3 en un molino vi-

bretorio. La mezela cstd contenida en un erisol de dxido

203’
77,65 g da°<-A1203 en un nolino vivratorio. Dicha mezela se
caleind a 12509C durante dos horas en un crisol de dxido de
zirconio, y despuds se molturé en Ifmedo usando acotona
como fldido. Después, se secd el polvo para evaporar la
acetona.

Se preformaron baerras rectangulares en un molde
de acero, y se sometieron despuds a un prensado isostdtico
a 3850 kg/bmz. Lag barraes se tratan en horno de bizcocho a
unos 9002¢ dﬁrante 1/2 hora para eliminar por combustidn
cualquier material voldgtil que pueda haberse absorbide du-
rante el almacenamlento. Las muestras del horno de bizcocho

se encapsularOn en tubos de rlatino y se sznter¢zaf0n a
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’;_irapxdamente en la zona callentc del horno (desdu 500°C has-

1ta la temperatura de SJnterlza01on en unos 30 segundos) y,

temperaturas de sinterizecidn estén esiimados ligeramente

| ae u120, ¥y 90, 457 en pego de 41,05,

Haje ndo. 22 150.3.7 -

i
i !
i ) ,

1585eC y 16000¢ durante tiempos de desde 3 minutos a 10

minutos. Para la 91nturlzaclon, las muestras se 1nserﬁaron

_despues del uLempO deseado de 51nter15ac¢0n, se exirajeron
ae la zona caliente ¥ se llevaron & una regidn en la que la

tcmperatura era de unos 800 & 10009C. (Los tiempos y las

POI €XCeqo). Deépués se nidieron la densided y lm resigti-
vidade -
Los datos convenientes se dan en la Tabla IL.
. ZABLA 1T .
Sinterizaeién dévalﬁmina /3% con Li,0‘5A32 3

. Composicidn: 8,8% en peso de Na 505 0 74@ en peso

!

Terperatursa Tiempo de Dengidad hesistividag,

zzsiggtigé: Ziﬂziiéii- &/ce _w de la tnorlca ggaggm a
1600 3 316 97,0 7,0
1585 - 10 3,18 97,4 7,4
1585 3. 3,19 98,0 . TS5

' EJENPIO 2 _ S
Se mezclaron LJ.‘\TO3 ycL-Al 03 en cantidades apro-
pladas parae producir una composicidn sobre una base molar
de "Ll O 11A]203 o La mezcla de LiNO J14~A1203 se celcind
a 125090 durante dos horas en un CflSOl de $xido de ziroonid
cubierto de un modo no hermético{ La mezcla en polvo calci-

nada 'se molid durante dos horas en un molino vibratorio en
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5 .

500mpoeioién de 8,80 en peso de Na,0, 0,7% en peso de -

ingredientes anteriorss se calcind a 12502C durante dos

i guleres en un molde de scero, y después se sometieron a
| prensado isostdtico a 3. 850 kg/me. Las barras se sometieron
12 12 accidn de un horno de bizcocho a 9002¢ durante 1/2 ho-
{ra pera eliminar por combustidn cualquier materisl voldtil
'f que hubiera podido absorberse durante el almacenamiento.
1Ies nuestras de ﬁorno de bizcocho,se encapsularon en tubos
|de platino y se sinterizaron & 16002C durante 3 & 4 minue

"I tos; por un procedimiento idéntico sl descritd en el Ejemw

|la sinterizacidn. Los datos se dan on la Tabla ITI.

un medio ambiente de acetona. Ia acetona se evapord despuds
rayos X reveld ngrgl "Di20:11A1203",coﬁtenia.ei bomppesto
Li?O:5A120' y‘é(-A1203; Se mezelaron cantidades adecuadas
.de “L120:11A1203", Na2003 y alfa~A1203 para producir una

:LizO ¥ 90,45 en peso de alfa-Al,0.. La mezela citade de lo

‘horas en un crisol de 4xido de zirconio cubierio de modo

Plo 1. Se midieron la resistividad y la densidad despuds de

Temperatura Tiempo de Densgidad . Resistividaq,

zacidn, 9C  gidn. min. _glec % _de la téorica 3000C

T Hals ndam. 23 . , 1503'[ -

’

en una estufa pars producir un polvo seco. La difraccidn. de

3

ad

3

no hernético. EL polvo ss molturd dsspués durente dog ho-

rag en un molino vibratorio. Se preformaron barres recten-

TABLA TIT
Sinterizacidn de alimina A" (8,8 en peso de Nan0, 0,7%

en peso de Lis0, 90,45 cn peso dec<~A1203) con "5120:11A12J3.

de sinteri- sinteriza ohm-cr &

1600 3 . 32 98,1 No se deteriind
1600 3 3,18 9,5 1,3
1600 4° 3,20 98,1 . 7,2
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en peso. de Na20 0 72{ en peso de Ll, ,y’90,45%'en,peso’de
- alfa«Al 03, usando Li O 5Al O3 como Puerbe de litib, como |

se ha descrito en el Ejemplo 1. . Probetas en forma de barrs
§prensadas igostdticamente a 3.850 kg/cm2 86 celentaron g
i4009(} bara eliminar el aglutinante por combustidn. Las

rrovetas tenian una densidad en crudo de 63 de la densidad

| versas velocidades a través de un horno fublar calentado

| con elementos de calefaccidn super Xanthel hasta 15902¢,

é El norno tenia una longitud de zoma caliente de alrededor

; de 15,2 cme. Se midieron laz densidad ¥ la resistividad elécf
| trica a 300°C ge toaps los cuerpos cerdmicos qﬁe contenian

glimina /3" sinteriszados Por un meétodo de paso continuo

Hojn nim 24 150_37-..

. EJENFLO 3

Se hlcleron.cunrpos cerdmicos no cocidos de 8, 8%

tedrica de la aldmina boto! (se considera quo la densidad
tedrica de aldmina A" es de 3,26 g/cc) Bstas probetas go

¢colocaron en una navets de platino y s¢ arrastreron & gi-

Bin encapsulaciénualguna. Los datos apropiados se muestran

en la Tabla IV.

. . TABDA IV
Sinterizacidn POr Paso contlnuo al alre de alumlna /3 de
composicidn 8; 8% en peso de Ne,0, ) 75p en peso de L120 ¥

90,4 5% en peso de A1203, heche usando L120:5A1203 como fuep
te de litio. '

Velocidad de Den 91dad Resistividad Tiempo de sin

paso (cm/min) 7cc % de 1z =& 3009C, ohu~Cm ferizacicn

teoylaa (2 15902¢C) |rix
5,33 3,25 99,7 8,2 2,9
7,62 3524 99,4 87 2,0

10,16 3,25 99,7 - 89 . 1,5
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R ha - desorlbo en los eaemploa 1a 3, me les le un trata—~

‘'miento de recocido a varias Temperaturas ¥y durante diversog
, 8 8% en peso de Nep0, 0,7% en peso de Li,0 y 90,4% en

mo se ha descrito en los ejemplos 1 y 2 pero usando "Iig0:
mezcla del compuesto~Li2035A1203 y X=41,0
los cuerpos cerdmicos que contenian alvmina /3", la resig-
|bencia mecdnica se midid por doblado en ensayo de cuatro
;apoyos en barras con una enchura de unos 1,02 cm, y una

: seperacidn interior entre puntoa de cargs de 0;95 cm, en

{aire ambiente, & una velocidad de deformacidn de 0,05 em/mi

‘|resistividades a 3008C (eléctricas), la resistencia meedni-

{sinterizades y recocldas de comp051clon 8,6%# en peso de

Hoju nim 25 15037'-
EJENFLO 4
A cuerpos cerémicos que contenien alimina A",

51nmer14ados durante tlempos cortos (l—lO mlnubos) como

t;empos. Lag muestras eran de una composicién nomingl de

Peeo dec<—A1203. Algunas de las muestras se prepsraron co-

6Al203" como fuente de 1itio, que se predujo de 1kodo gimi-
lar que elﬂLiBO:SAl O, v el "LizozllAlzoj" y contenia una
o

23

3* En elgunog de

3

—

en un aparato de ensayos universal InsﬁMOn. Las densidades,

ca y 159 microestructuras se resumen en la Tabla V para
todos los cuerpos cerdmicos preparados por las tdéenicas
descritas en los ejemplog 1 & 3 y recocidos posteriormente.
EJEMPLO 5

Pars examinar el efecto del ﬁapor de agua gobre
la posible degradacién mecdnica de la aldmine A%, se fa-
bricaron cuerpos cerdmicos que contenian alvmina /3" por
los procedimientos descritos en los ejemplos 1 Y 2,'des;
pPués se sometileron a un tratamiento de recocido segin se
ha aescrlto en el egemplo 4. Se ugd “"Li 04 6A1203“ ‘como fuepn

e de lltlo. Bn un congunto de experlmcntos, las probetas
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'NaZO, 0,7% en peso dé Li 50 ¥ 90,7 en peso de Al 03 se.

alumacenaron en un ambiente de cien (100) or clanto de hu-

medad relative a 25°G durunta hasta~140 horas. La_hlstoplar

del'tratamlenjo y los cambios de registividad g 300°C se

grersumen en la Tabla VI, En este couaunﬁo de expmr1mvnxos,
1as probetas se sacaron de la cdmara de ensayc de humedad
jcaaa 20 horas para hocer medidas de res1st1v1daa eléctrica.
;Loo datos de resistividad eléctrica dados en la Tabla VI
son despucs de un almacensmiento de 140 horas. Los datos
ée repipgtlencia mecdnica se obtienén después del onsayo de
kureded, asi como con &lgunass probetas des stigo antes del
ijensayo.
\

EJEUFPLO_6

.Se_prepararon cuerros cerdmicos .que oy tenlan 210

L

{ming /3", de composicidn 8,8 en peso de Nay0, 0,7% en
Epaso ée L120 y 90,45% en peso de A1203, por lass téenices
;descritas en los ejemplos 1 y 2, por encansulacién en pla-
;113 . La sinterizacidn se realizd a 1587°C durante 1,5-2

' mlnutos. Los cuerpos cerdmicos citadog, en forma de barras,
se recocieron despuss encapsulando un polvo de la coﬁposiw
cién citada durente dos dfas a.lZSOQC, dos dias o 13309C y
'durante tres dlas a 13509C. Ies barras citades se almace-
|naron en cémaras de uns humedad relativa del "10C% a 25e¢,
Les barras se almécenaron & una humedad relativa de 10CG#

durente haste siete dfes sin interrupeidn.
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TARLA V

Propiedades de A1203/3" sinterizada y recocida usando Lig0

Pemperatura  Tiempo de

de sinteri- sinteriza Temp. Tiem
Composi Fuente de zacidn cibn Densi- de reco reco
cién litio eC (minutos dad cido (¥C) (hor
8,8% en L120:5A1203 1600 3 3,16 1550
peso Na20
0,75% en_
peso Lis0 " 1585 10 3,18 1500
90,45% en . S
peso 41,0, " 1585 3 # NoDw- 1550 e
8,8% en LiQO:11A1203 1600 3 3;20 : 1550 :
peso Na20 t.
0,75% en vy g
péso 11,0 " 1600 3 3,18 1550 /
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TAELA V
¥y recocida usando 1.120:51\.120‘3 como fuente de 6xido de 1itio ~-.§-a,
Microes~ Resisti Técnica de gin-
tructura vidad 2 Resig terizacidn,
Temp. Tiempo de Temafio de 300¢¢C tencia Sinterizacidén
nei- de reco recocido ano (chm-cm) kg/cmz discontinua vs
4 cido {¥C) (horas) micras) abierta al aire
en sistema de
paso
3,16 1550 1 Grano fi- 4,1 N.D. Discont. en
no tamafio platino
méx 40 mi
cres.Tipl
camente
Punlex. :
reser Granos pe- .
. s ; quefios <10 .,
et micras :
Igual que
3,18 1500 1 la anterior 4,3 N.D., Igual que
: s Pero menos enterior .
i granos gran
cvee des] y 11- a4
mitados a )
— 30 micras e
: . Igual que
N.2. 1550 el N.D. N.D. 1764 anterior B
3,20 - 1550 © .2 Igual que 4,0 N.D. Discont-en
N L la anterior platino s
3,18 1550 - 2 Granos grandes 4,3 N.D. n

de menos de 30
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TABLA V (Cont,

90,45% en " 1600 4 3,20 1570
" 1600 5 3,24 1500

8,8% en L120:5A1203 1585 3 3,19 sin reco
peso Nay0 cido
0,75% en " 1585 3 3,19 1500
peso L120
90,455 en
peso A1203
8,8% en Li0:541,04 1590 2,9 3,25 1450 L
peso Na,0 ’
0,75% en " 1590 2,0 3,247 1450 L
peso Lieo
90,45% en " 1590 1,5 3,25 1450 Bk
Peso A1203 treas e nt
8,84 en L120:6A1203 1560 5 3;i8 sin reco -}
peso Nago cido
0,75% en la misma 1560 5 3,18 1460 1y
peso Li0 muestra ERY el
90,45% en la misma 1560 5 3,18 1460 1,
peso Al,04 muestra =N S

la misma 1560 5 3,18 1460 1-:

muestra
8,8% en Lin0:641,04 1587 4 3,22 1420 :
peso Na20
0,75%

peso Lizo



TABLA V (Cont.)
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20 1570 1 Grano pequefio 4,6 N.D, "
<10 pum
24 1500 1 n N.D. 2023 "
19 sin reco - Grano fino Ty5 1764 Digcont - en
cide <5 pm platinoe
19 1500 1 N.D. 4,7 1456 "
25 1450 - 11 N.D. 3,3-3,9 N.D. Al aire-Sistema
’ de paso
24 ' 1450 1l N.D. 3,3-3,9 N.D. "
25 1450 ) N.D. 3,3-3,9 N.D. "
£8 sin reco -Ea Grano fino Ty4 N.D. Discont - en
cido <5 pm platino
18 1460 1/4 N.D. 6,1 N.D. "
18 1460 ‘1/2 N.D. 5,5 N.D. "
18 1460 1-2/3 N.D. 5,2 NeD. "
22 1420 2 Granos grandes 3,4 1820 Discont - en

de 20-40 micras
pequeflos meno-
res de 10 miecras

platino
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TAELA V (Cont.)

90,45% en " 1587 2 3,22 1360
peso A1203
peso NaQO
0,75% en 1330 L
peso L120
1350 Y

90,45% en
peso A1203

# N.D. No se determind



TABLA V (Cont.)
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22 1360 3 Granos pequefios 5,6 1820 "
de mencs de
4 am
20 1250 48 N.D. N.D. 1421 Digcont - en
platine
1330 48
1350 T2

LIS
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TABLA VI

Resistencia de mater, cerémicos de A1203/3“ a la degrad

Composicién: 8,6% Na,0 = 0,7% Li0 = 90, 7% A1,03

Resistividad a 300¢C (chm-cm)

Historia de trata-

r-giento NMicroestruc- Antes del ensayo Al cabo de 140 h,
ura de humedad a 100% de H.R.
Sinterizacién: 15852C/10
minutos .
Recocido: 13502C/10 ,
horas !
Megunos 50 p ne 1 4,54 4,68
a mayoria 10 u -
ne 2 4,62 N.D.
ne 3 4,52 4,69

ne 4 4,48 ' N.D.




TABLA VI

=30~

1203/3" a la degradacién mecsdnica en ambiente hfimedo

Fuente de litio: "L120:6A1203"

am)

Resistencia (kg/cm?)

A1l cabo de 140 h,.
3 100% de H.R.

Antes del en-
sayo de humedad

Al cabo de 140 h.
a 100% de H.R.

4,68
" * N.D,
4,69
N.D.

‘‘‘‘‘

1827

2023
1967
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TABLA VI (Continu

Sinterizacién : 15902C/5

minutos

Recocido: 15002C/1 hora
13509C/10 horas

Menos de

10 p ne 1 5,01 5,11
ne 2 5,01 5,12
ne 3 4,90 N.D.
ne 4 4,81 7 N.D.

Sinterizacién 158592C/20 minutos
Recocido: 13502C/10 horas

Alguna 20 n ne 1 5,05 NoD.
la mayoria, 10/.1
ng 2 5104 5;40
ne 3 4,62 5’99
ne 4 4,71 NeDe
*

N.D. No se determind



PABLA VI (Continuacién)
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5,11
5,12
N.D.
N.D.

2359
2352

2233-

N.D.
5,40
5,99
N.Ds

1421

1512

13953
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cm/hin, siendo 1a dlstancia exterior entre apoyos de carga

B hmmmen el g
T T nog tres puegtrsg
o . 2.05 | 3,23
1 aia | 2352 4,5
2 afas . 2407 4,14
3 afas 1.862 © 4,65
4 dias S 219 6,04
7 afas C 2,107 5,41

-mésibra amb:ente, a una. VGlOCldad de deformaclon de 0,05

‘mueetra de elrededor de 0,25 cm, y le anchura de la muestra
de alrededor de 1,02 cm, en uns maguina Instron de ensayo

| universal. Dos datos adecuados se presentan en la Tebla V1.

2 15037

Haoju ndae

Las medidas de resistencia mecdnica se efectua-

ron con barras, una vesz sometidas a la humedad en una gl=-

de 3:49 cm, la distancia interior 0,95, el egpesor de la

TS

Remiptencia de materiales cerdmicos de /3"~A1203
o lo dogradacidn meednica 6n un ambiento himedo

(110% de H.R.)

Las propiededes de la Tabla VII demuegtroan me jo-
ras con relacidn a la téenica anterior, que reivindican,
en la patente de log EE.UU, n® 3.765.915, que sdlo resisten
a la degradacJon meuanlca por el vapor de agua lag compo-

siciones del intervalo: L1 O: O 7-1,% en peso. No 0z

2
8,3~8,9% en peso; y Mgl: 0,5-2,0% en peso.

© | EJEMPLO_7




10

15

25-

% .

‘fen peso de’ Al 0.y como se hg desorluo en el ejemplo L. Pro~

-

ipor combustidne. Les probetas se éncerraron en un tubo de

| paser a traves del horno, cuya zona caliente estabe & ung

' tempcratura de 15902C, En la Tebls VIlI se dan los datoe

1 correspondientes.

| guirse resultados comparables a log de la Tabla VIII encape

p091cion 8, 8% en peso de Na,0, O 717 en peso de L120 ¥ 90,4

| a1 tmina /3" de densided 3,15 g 6 més, que tenfa una cantidafl

Hofa nim. 33 . 15{..).3.7.-

Se prepararon cuerpos cerémicos crudes, de come -

%.4\'

23
betas en forma de bLarre prensades 1sostaulcamenfe g 3.8%0

kg/bm. ge calentaron a 400°C pars eliminar el aélutlnanue

ligeramente superior de éxido de 804io. Se insertd en el
exiremo abierto, sin apretar, un tapdn hecho de aldmine /3|
para ninimizor la pérdida de NaZO volétil durente la sinte~

rizacidn. El Tubo do olumine /3" con las probetes se hizo
Raturalmente, hay que advertir que pueden conse-

swlando las probetas en un lecho de polwo cuya composicidn

Bez similar a las probetas que ekpurlmentan la densifica-

cidn.
PARLA VIIT
Sinterizacidn de materisles cerdmicos de A1203~/G’
por encapsulacidn en tubos de Al203-/3".
¥étodo de en Veloclcad de  Tiempo a Densidad Resig vl
capsulecidn paso(en/min, ) 159090(m1n) g/cc ded e|3Ci:
ohmie ity
|elémina /4" 5,3 . 2,9 3,25 6,8
o : 7,6 2,0 3,26 8,7
oW ~ 10,2 1,5 . 3:2.3 8,7
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30

. mientosldeécﬁitdé7en el'ejemplo T, se efectuaron &l gunos .

- experimentos encapsulando probetss en un tubo de coceidn de

i una resigtividad de 4,4 ohm-cm a 3002C. Los tubos de alumirr

dedes adecuadas para producir, tras una celeinacidn, una
jmezcla de compogicidn 8,8 de Na,0, 0,7% de Lizo, ¥ 90,45,
{ e 21,05 (en peso). Le mezcla citade, a la que se alude

como polvo sin convertir, se prepard por calcinacidn a

|minatos de sodio y litio. El andlisis por rayos X indicd

1.
<
L
~

Hoja oam 34 1

EJENFLO_8

' Empleandq'igual composicién y Jos mismos procedi-

alvmina A4 (es decir Na20.9A1203). La sinterizacidn a
'
:.6002C durante 30 minutos produjo un materisl cerdmico con

/3 son igual de eficaces que los tubos refracterios de alu-
mina A" pera impedir la evaporacidn de Sxido de sodio du~ -
rante la sinterizacidn. —
EJEILELO 9
Se mezclaron Na2003, LiNO3 yu{~A1203 en lag canti

1000¢C durente 2 horas, y constaba de X ~aldmina y los alu-

que el polvo sin convertir no contenia nads de aldmina -
Ani Av.

Se preparé una segunda mezclae de la misma compo-
sicidn csleinendo cantidades adecuadas de Na2003, LiNO3 y
D<4A1203 a 12500C durente 2 horas, para producir un polvo
parcialmente convertido que contenia alimina Ay A' . Este
tipo de polvo es tipico de la tdenice anterior. Los andli-
8is con rayos % del polvo parcialmente convertido indicaron
que contenia aproximadamente 4C% de aldmina A",

Se prepard una tercera mezcla de la misma compo-
.sicién por un método idéntico al descrito en el Ejemplo 1.

- Se preforrmaron barras rectangulares de las tres
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~ad

Haojr nae 3

mezclas (sin conveerr, parc;«lmenie conv“rtlda, ¥ una quﬁ
contenla L120 DAL O ) por prengauo 1qoscatlco a 38)0 kL/om
Las’ barras se somebleron a la accldn del horno de bizcocho

a 8002C, antes de 81nter1zarias por encapsulacion en platim

;n0 a 1600°¢G, durante cineco minutos (5). Despuds de la sinte.

irizecidn, se midieron las resistividades para el idn sodio
a 300¢C, y se efectud un examen microestructursl de los
cuerpos preparados con 1as tres mezcles en polvo. En la
Tabla IX se du un resumen de las resistividades, caracteris.

ticas microestructurales y condiciOnes de tratamiento de

estos tres polvog.

Como puede verse en la Tabla Ix; la registividad
mes baja se logrd en el materiszl ce rémico tratado con el
alumlnato.de litio zeta (Lan./nl ), mientres que la re-
sistividad mds eleveda se encontrd en el mauerlal cerdmico
obtenido a partir del polvo sin convertir.

La resistividad del materisl cerdmico preparado

a pertir del polvo parcialmente convertido era semejante

{microestructura con estruetura de grano mucno &S grueso.

- La ngturaleza do las dlstrlbuclonea de tamaaos

de grano en cucrpos ceramicos sinterizados prepuraaos a

.partlr de los polvos parcialmente convertido ¥ tratado-a

rartir de aluminato zeta se muesira en la figure 1. En la
alimina A " preperada = partir de polvos parcialmente cone-
vertidos que son tipicos de la téenica anterior, en la dig-

tribucidn de tamafios de grano ge presentan granos de hasgta

- 160 nicras él cabo de 8-15 minutos de sinterizacidn & 160094

Sln embargo, en el matcrlal cerdnico tratado con ‘@lunminato

zeta, 1os nranos mayores gon de solo 20-25 micrasgs d»snu s

a la del tratado e partir del aluminato Aeta, pero ﬁenla ung

(]

lv
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{la cerdmica tratada con aluminato zeta segufa teniendo la

1el cuerpo procesado a pertir de polvos sin convertir tenia

|partir de los polvos sin convertir y los parcislmente con-

|vertidos, tuvo lugar un exagerzdo crecimiento del granoc,

tribuciones de tamaﬁos de grano. De trabajos anteriores sobpe

1la fractura de alumina A * policristalina densa, podria

Hafs ndm. 36 - l 503.7

de pfocesos de sinterizecidn geme jantes.

El tratemiento de ru0001d0 (vgase Tabla X) a
155000 (l hora) did como resultado una neva reducclon de
1a reslstiVLdad de la ceramlca de alumlnalé “ preparaaa a

partir de los tres tipos de polvo. Degpués del recocido,

menor ‘resistividad (unos 4 ohm~cnm a 3002G), mientras que

la resistividad mis elevada (unos 5 ohm~em). Las microestrud
turss son marcadamente diferentes para los tres estados

despuds del recocido. En los euerpos cerimicos obtenidos a

nuy -extendido, durante el r°cocido a alta fenmperatura. Ha~

bis presentes nranos de hasta 120 a 300 micras en les dig-

deducirse que la resistencia a la fractura de este materiel
recocido a 15500C estaria muy por debajo de 1400 kg/bmg.
Por ¢l contrario, la microestructura de grano fino que se
produjo en la cordmica tratada a rartir de aluminato zeta
tras la sinterizacidn se conservé despuds del recocido &
alta temperatura (1550e¢), Asi pues, es evidente qué los
materisles cerdmicos tratados con aluminato zeta pgeden 7
ginterizarse y/b recocerse a temperaturas relativamente al-
tas (mds de 150000) 1o que es desemble desde el punto de
vista de la converalon en aldmina A ", y por lo tanto de la
reducoidn de conductividad. Este tratamiento a alta tempers-:
tura nuede efectuarse sin que se de ningin creci mlenio polchaly

audlc*al de grano que pudiera perJudlcar a la registencia

B R L N T pra—




15

20

[ PRI

1 més que el ocurrido durante la operacidn de sinterizacidn,

: do con aluminato zeta. Estos tubos (1,5 om de didmetro ex-

_rior conversidn en alvmina B " (es decir resistividades mds

Haoju niun 37 ’ lfj:):,?

a la fractura.

N Para ¢1u¢urar el efecto de 1a mlcroegbruoburD en
la reslstencla a la fractura, se- fabrlodron tubOS eLe0ur0~
llticos de elumina A" de comp051010n 31mllar a parblr de

los polvos sin convertir, parciglmente convertido, y trata-

terior) se minterizaron por encapsulacidn en platino a tem-
peraturas de enbre 155020 y 15859C durante tiempos de entrs
> ¥ 10 minutos, y se recocieron durantp periocdos de Hiempo
de entre 1 y 25 horas a temperéturas de entre 1400 y 14754
Los tiempos yrtemperaturas particuleres de cada tipo de

polvo so resumen en la Tabla XI. Este recocido g tempergtu.

ras-pastante menores de 15509C (Teble X) permite la poste-
bajas) sin que haya ningin crecimiento adicional del grano

ksl pues, la resistencia & la fractura de los materiales
cerdmicos de aldmina 4" prevarados a partir de polvos no
convertidos y parcislmente convertidos Yy recocidos a -
14002C serfa mejor que la de 10 recocidos a 15509C (Tabla
X)s En la Tabla XI se resumen las resistencias diametrales
a la fractbura, en muestras de tubo electrolitico de alidnming
A", para cerdmica reéooida a 14002C y prepaiada con polve:
de la téenica anteri&r gin convertdir y pareialménte con-

vertidos.
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TABLA IX

Sinterizacién de polvos sin convertir, parcialr

con aluminato zeta

Tipo de polvo % /3 Distribucién de Tempe. de sinte- Tiempo dt
6xido de litio rizacibén 20 rizacién

Sin convertir 0 Deficiente 1600 5

(calecinacién 'a

10008C 2 h.)

Parcialmente ~ 40 Aceptable 1600 e ey §

convertidos R .

(calcinacién

a 1250¢C 2h.)

Proceso r 65 Buena 1600 .« 5

zeta




IARLA IX

=38~

sonvertir, parcialmente convertidos, y tratados

Microestructura

llatriz de granos
finos con muchos
granos grandes
de ~ 100~-200
micras

Natriz de grano
fino con granos
de hasta ~ 160
micras

to zeta
sinte~ Tiempo de sinte- Resistividad a
2¢ rizacién (min.) 3002C (chm—cm)
5 ‘ 10,0-15,C
3 .,ou‘ 5 7’0-8’0
3 ... 5 7,0"'7,5

Estructura de
grano fino, la
mayoria de los
granos, de menos
de 5-10 micrsas,
con algunos de
hasta 25 micras
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TABLA X

Recocido de polvos sin convertir, parcialmen-

aluminato zeta

Tipo de polvo Temperatura Tiempo de _ Res:
de recocido recocido - a X
(eC) (horas) (el
Sin convertir 1550 1
Parcizlmente 1550 1
convertido
Proceso 1550 1l

zeta
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'ABLA X

wertir, parcialmente convertidos y tratados con

aluminato zeta

ipo de Resistividad Microestructura
yeido a 300¢¢C
»ras) (chm--cm)
1 . 5,0 Estructura doble con
o sra - granos de hasta 300 micras
1 " " 4,8 Razonablemente uniforme, con

granos grandes de hgsta
150-200 micras

1 : 4,0 Grano fino: tamafio medio, menocs
de 5-10 micras. Los granos me-
yores, hasta 25-30 micras




o%FT %sLéo

B99Z 098U

2 —TumTe woo
OTLE-068T 0992 T . SLPT 0T-4 GesT 0%eN %68‘g opB3BIL
, : 0%TT %6L%0 oprIea
> ~U00 OqUSW
0012-06TT 099t 8 oovT L GeaT o“eN %g°g -T81oa8d
. ) N o &
PP O°TT #6L°0
. . 2 JIFLIBA
0SLT~06TT GLST 0aIN0DEE ON S 0661 -0“eN %8°g -uod ULS
0°TT %6L°0
2 JITRI0A
OSLT-06TT 968T G2 oot s 06GT -0“8N %8°g —ucd urs
o /SR
(;mo/331) (g .W.H (sexoy) 0% (utm) wPToO (03) ugTo
2 -naoeIy BT © OPTO003X opTO 003X 9P -BZTIBQULE  —BZTI24UTE Op
oTeAISq UL BTOUD 18TE9Y ap odwoTy BIngexodusy op odwoTy BaIgexsdusy uptoTsodmo) oaTod op odtg

-TmT8 uod

. B892 038U
sopsgexsy £ ‘soptirasuco ejuempetoxed ¢50pT4IOAUOD OU
soatod op xryxed ® soperedsxd ,§/ BUTURTE Op SOOTWRIID *3BW 9D BLIUDLSTSSY

IX VHEVE



TABLA II

Resistencia de mat. cerdmicos de alénina /3" prep

no convertidos, parcialmente .convertidos, y

nato zeta
Tipo de polvo Composicién Temperatura Piempo de Temper
de sinteriza~ sinteriza~ de rec
cién (2C) cién (min) 2C
Sin con- 8,8% Na,0- 1550 5 140
vertir
0,75% Li0
Sin con- 8,8% Na,0- 1550 5 NO REC
vertir
0,75% Lis0
Parcial- 8,8% Na0 1585 7 14C
mente con-
vertido 0,75% Ii0
Tratado 8,85% Naj0 1585 5-10 14’
con alumi-
nato zeta 0,75% Lis0
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TABLA II

e alfming /3" preparados a partir de polvos
1te convertidos, y tratados con alumi-

.empo de Temperatura Tiempo de Resgistencia Intervalo

nteriza~ de recocido recocido a la fractu- (k g/cmz)
bn (min) eC (horas) ra 2
(kg/cm®)

5 , 1400 25 1596 1190~-1750

5 - NO RECOCIDO 1575 1190-1750

T 1400 8 1680 1190-2100

5-10 1475 ° 1 2660 1890-3710
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- Tal como se epperaba, se¢ consiguieron resigten—

. 2
cias mecénicas superiores (unos 1.540 kg/tn®) con el re-

" cogido a menor. tempsratura. Sin embargo, estes resisten—

cias son notablemente inferiores a las obtenides con tu-~

bo electrolitico obtenido con aluminato zeta (unbs 2.660

'Q.kg/bmz)o Las altas resistbencias mecdnicas observedas en

la cerdmica iratada con alvminato zota son shora seme jante:
& las que sé han alcenzado en materisles cerdmicos pren=
sados en caliente desarfollados en ol labhorstorio de la
soliciteante. o “

Se cree que lus oxcelentes propiedades flgicas
his microestructuras'de los materiales cerdmicos de alumie-
nato zeta son el resultado de unz mejor distribucidn del
litio en ol materisl cerdmico de aldmine 4 ". Esta me~
jor distribucidn ceuse una me jor conversidn en alimina.
A" durante la ¢éloinacién, la sinterizacién y el recoci~
do, y al mismo tiempo irpide que haya ningln crecimiento
perjudicial del grano, que perjudica a las propiedades
nmecdnicas. ’ - '

- - EJENMPLO 10

‘Se prepard una suspensidén de dxido de aluminio

de 1,0 micra en una disolueidn de nitrato de litio, nitra=

to de sodio, e isooctil~fenoxi-polietoxi-otanocl, mezclan=

do Jos constituyentes giguientes: 310 ml de agua desioni-

zeda, 180,4 g de alvmina, 30,76 g de Na2003, 7,36 g de

.L;NOB, unos 25 ml de HNO, (afadido hasta que se alcanzé

pH 8), y 1,8 g de iédobtil~feﬁoxi—polietoxi—etanolo

 Epta suspensidn se secd por pulverizacidn en un

secador por pulverizazeidn en corriente concurrents con ato-

s
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'mlza01on con dos fluidos. El polvo gecado por pulver17acxon

i BO caleind a-126020 duranbe 15 mlnutos.'

Cuarent“ gramos del polvo calcxnado en 25 ml. de

acetona gse molturaron durante 2 horag con 200 g de alumlna

;eilindrica de 1,27 cm de aidmetro y altura. EL andlisisg del

: fpolvo resultante did un contenido de 9,2% de Nazo. E1l pol-

vo moliurado me prensé isostéticamente a 3.850 kg/bm2 para
formar barras, y se sinterizé durante 10 minuios poOr encap~
sulacidn en platino a 16352¢. Les barres resultantes ‘tenion
una resistividad de 4,9 cha~cm (3009C) y una densidad del
9T de la tedérica (3,16 g/ecc). Cuando se sinterizaron du-

rente 6 minutos & 16102C, las barres teanian resistividades

| & 3002C de entre 4,1 y 5,7 ohm-cm y densidades de enbre
{3:14 ¥ 3,16 g/cc (es decir entre el 96,3% y el 96,% de la

tedrica).

Aunque se ha mositrado y descrito lo que actualmeﬁ

te se consideran las reelizaciones rreferidas de la invenci

vara los expertos en la técnica serd evidente que pueden

1 hacerse en ellas diversos cambios ¥ modificaciones sin se-

pararse del alcance de la invencidn, definido en las reivin

Gicaciones anexas. Por ejemplo, pueden emplearse numerosas

fuentes de materia prima de Liepy.Na2O ¥y AL 0 « La invencid

2°3

es aplicable a cualguier método de conformacidn en crudo de
cverpo cersmico en el estado previo a la sinterizacidn, por
ejemplo prensado, prensado isostético, extrusidn, 161860
por inyeccidn, moldeo en fleje, y deposicidn electrofordtic
por citar sdlo algunos. Finalmente, son pOSlbleS numerosas
téenicas de 81nterlzaclon comprendidas en el azlcance de la,

invencidn. .Incluyen coceidn discontinua o continua y sinte~

s
N,

'U
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rizacién en una atmésfera abierta o por encapsulacidn-en (1)
un polvo de composicién similar, (2) un recipiente de un me-

tal noble tal como el platino, (3) un tubo de A1203- @" de

lojn ndam. 43

[

composicién similar, y (4) un tubo de A1203—(3.

28028
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-|combinacién con dicho éxido de aluminio, proporcionan una
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. REIVINDICACTONES

Los puntos ée invencién propia y nuéva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién, en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen éh las reivindicaciones siguientes:

18.~ Un método para preparar un cuerpo ceriamico po-
licristalino denso y resistente, que contiene allming @" y
que tiene (i) una resistividad eléctrica para la conducéién
de ién sodio a 300°C-de menos de alrededor de 9 ohm-cm, o
lgual a este valor, y (ii) una microestructura fina y unifor
me y una alta resistencia a la fractura resultante, que com
prende: (A) preparar una suspensién parcialmente desflocula
da de altmina alfa o beta en una disolucidn acuosa que con-
tiene una sal de sodio Yy una sal de litio solubles o mezclas
de las mismas, cuyés aniones se someten g descomposicién;wé
vaporizaciébn a témperaturas inferiores a'aproximadamente

130090; para formar ¢éxido de sodio y éxido de litio, que, en

composicién estequiométrica adecuada para la formacidn de
alimina @“ por sinterizacidn; (B) secar diéha suspensién
para formar un polvo; (C) caleinar dicho polvo a una tempe-
ratura inferior a alrededor de 1300°C para obtener dicha com
posicidén estequiométrica; (D) conformar en crudo dicho pold
vo para formar un cuerpo no sinterizado de la forma deseada;
y (E) sinterizar dicho cuerpo a una tempergtura superior a
unos 15009C durante al menos alrededor de un minuto.

7 7. 28 Bo- Uh método segun la relv1nulca016n 18, en el
que dlcha suvpen316n incluye una sal de litio selecclonada

del grupo que consta de nitrato de litio, oxalato de litio
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39.- ﬁﬁ método Segdn-lé réivihdidaciéh 12;'eﬁ el .
que dicha susbensiéh incluye espinela dé magnesio-aluminio.

48.~ Un método segin la reivindicacién 128, en el
que dicho cuerpo crudo se sinteriza a una temperatura de ald
rede@or de 16009C durante menos de alrededor de 10 minutos.

58.- Un método para preparar un cuerpo cerdmico
policristalino denso y resistente.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y para
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cuarenta y cinco hojas es-

critas a méquina por una sola cara.

Madrid, 0 1.MAR1978
P. A.

Fernando de Elratiy




FCRD KLDOT CCM. ANY

I/1

(9382

150um | } 160pm .
100%
1600°C/8 L 0% 1600°C/8
L 1.0%
L 0.1%
L 0.01%
0.001%;
| 20 0 20 40 60 80 100 120 140
100%
1600°C/ 15 L 0% 1600°C/ 15
- 10%
L 0.1%
L 0.01%
0001
0 20 40 60 80 100 120 140 160
sy
1250°C
Li,0-90.45  Al,0
E 2 88  No0-075" LD
90.45% || Al,03
FIG. |
Fernand g/de?‘r; FeBury
Por Po =7




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



