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@ Resumen:

Procedimiento de obtencién de materiales ceramicos
transparentes de a-alimina policristalina con ceria y pro-
ducto obtenido por medio de dicho procedimiento.
Comprende los pasos de: preparar suspension de polvo
de a-alimina en un disolvente mediante agitacion; afadir-
le una disolucién de sal de cerio como dopante mediante
agitacion; secar el producto del paso anterior eliminan-
dose el disolvente; calcinar el producto del paso anterior;
moler el producto del paso anterior; secar el producto del
paso anterior; tamizar el producto del paso anterior; con-
formar el producto del paso anterior, y sinterizar el pro-
ducto del paso anterior. Se describe asimismo un material
de a-alumina policristalina dopada con ceria obtenido se-
gun dicho procedimiento, con densidad superior al 98%,
transmitancia superior al 70% en el rango del infrarrojo,
valores de dureza superiores a 19 GPa, un porcentaje de
ceria comprendido entre 5 ppms y 5% en peso y tamafio FIG. 1
de grano inferior a una micra.
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DESCRIPCION

Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-altimina policristalina con ceria y producto
obtenido por medio de dicho procedimiento.

Objeto de la invencion

La presente invencién se puede incluir en el campo de los materiales cerdmicos, en concreto dentro del campo de
la elaboracién de materiales cerdmicos a base de alimina.

La invencién también se puede incluir en el campo de los materiales de altos indices de transmitancia con aplica-
ciones dpticas y en el campo de las cerdmicas técnicas estructurales.

El objeto de la invencidn consiste en un procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-
alimina dopada con ceria y el material obtenido por medio de dicho procedimiento.

Antecedentes de la invencion

La alimina es un material cerdmico de amplio uso industrial debido a sus buenas propiedades. Su elevada dureza,
resistencia al desgaste, entre otras, hacen de esta cerdmica un material de elevada resistencia mecdnica. Si a ello se
le afiaden sus buenas propiedades dpticas tales como su absorbancia cero en el rango de 0,4 a 5 ym tenemos en la
alimina un material idéneo para la fabricacion de dispositivos Opticos que ademds de elevada transmitancia requieran
una elevada resistencia mecénica.

Una de las limitaciones que presenta la alimina de cara a su utilizacién en la fabricacién de estos dispositivos es el
elevado precio de la produccién de monocristales de este material, lo que la hace econémicamente viable tinicamente
en articulos de elevado valor afiadido, como por ejemplo cristales de zafiro para relojes de lujo.

Una manera de rebajar los costes de produccion de componentes Opticos de alimina seria mediante el empleo de
materiales de alimina policristalina. Sin embargo, debido al crecimiento indeseado de grano que se produce durante
el proceso de sinterizacion, el tamafio de poro del material aumenta, lo que unido ademds al cardcter birrefringente
de la alimina, por tratarse de un sistema cristalino romboédrico, hace que la transmitancia del material disminuya en
detrimento de su transparencia. Este crecimiento de grano también actia en perjuicio de su dureza de acuerdo con la
ley de Hall Petch, que postula que el limite eldstico de un material es inversamente proporcional a la raiz cuadrada de
su tamafo de grano.

Por tanto, los principales factores que deben minimizarse, si se pretende obtener altimina policristalina transpa-
rente, son el crecimiento anormal de grano y la presencia de poros. Para tratar de solventar este problema, numerosos
investigadores han estudiado el efecto que tiene la adicién de pequefias cantidades de aditivos en la sinterizacion de
la alimina. Tales estudios han concluido que la presencia de aditivos como MgO, Y,0; o SiC, entre otros, inhiben el
crecimiento de grano de la alimina durante la sinterizacion, mientras que otros, como el TiO, o el MnO, incrementan
la velocidad de sinterizacion y de crecimiento de grano.

El uso de los aditivos anteriormente mencionados, si bien puede permitir controlar el tamafio de grano final de
esta ceramica, no da lugar a la obtencién de aliimina transparente, debido a que tales compuestos presentan indices de
refraccién diferentes al de la allimina y no permiten eliminar la porosidad residual en el material.

El 6xido de cerio (IV), también denominado ceria, ha sido objeto de numerosas investigaciones. Su capacidad de
almacenamiento de oxigeno debida a su naturaleza redox, asi como su efecto estabilizante de fases metaestables, como
la tetragonal de la circona o de la y y n de la alimina, hacen que este material resulte interesante para multitud de
aplicaciones. La ceria se ha empleado en combinacién con alimina principalmente en la industria de la automocién
como componente de los llamados catalizadores de tres vias (Three Way Catalysts 6 TWC) sobre los cuales existe un
amplio niimero de patentes publicadas [P. Sermon, P. Forrest, WO03/002236 del 9-01-2003; M. Hatabaka, A. Morika-
wa, A. Suda, H. Sobukawa, K. Yamazaki, EP1206965A1 del 14-11-2001; R. J. Farrauto, k.R. Voss, US00562124A del
19-06-1995; K. Ikeshima, US007465486B2 del 9-11-2004; R. Bedford, C. Tsang, EP0475490 del 21-08-1991]. Este
tipo de materiales porosos, por lo tanto materiales no densos, en los que se utilizan aliminas transicionales y y 5. Por
otro lado en todas estas aplicaciones, la sintesis del polvo se realiza mediante técnicas sol-gel.

Otros usos de los materiales de ceria-alimina son, por ejemplo, herramientas de corte. En estos casos la sintesis se
realiza mediante mezcla de polvos de alimina y ceria y la sinterizacién mediante prensado isostético en caliente, sin
pretender en ningtin caso la obtencidn de propiedades Opticas en el material.

Entre las técnicas de dopado de altimina presentes en la literatura, se conoce la existencia de una ruta coloidal para
la sintesis de compuestos nanoestructurados de Alimina-Circona, Alimina-YAG y Aldimina-Circona-Silice. Segtin
los autores, este procedimiento presenta las ventajas de poder conseguir unas microestructuras muy homogéneas y
una densidad superior a los alcanzados con alimina no dopada.
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El problema técnico que se desea resolver es la necesidad de proporcionar mediante un procedimiento de bajo
coste materiales de a@-alimina policristalina dopados con ceria con un tamafio de grano inferior a la micra destina-
dos a dispositivos épticos, que requieran altos indices de transmitancia, asi como en elementos de cerdmica técnica
estructural en los que se requieren altas prestaciones mecénicas.

Descripcion de la invencion

En la presente invencién se presenta la utilizacién de un proceso de sintesis mediante dopaje que, a diferencia de
los métodos presentados hasta la fecha, no pretende depositar una segunda fase en una matriz, sino que persigue la
formacién de una solucién sélida de &tomos de cerio en la alimina, de manera que se produzca un favorecimiento de
los mecanismos de difusion y con ello una disminucién de la porosidad del material final y un aumento de su grado de
transparencia.

Otra novedad que se reivindica es el uso de la técnica de sinterizacién por descarga de plasma (SPS) para la
densificacion de los materiales de alimina-ceria.

Se conocen antecedentes del empleo de la circona y la itria, entre otros, para emplearlos como dopantes de ald-
mina que inhiben el crecimiento del tamafio de grano. Sin embargo, no se preveia emplear la ceria para los mismos
propdsitos puesto que usualmente se emplea en materiales mesoporosos, principalmente catalizadores, como agente
estabilizante de fases metaestables de alimina.

La ceria se puede emplear para el fin de obtener un tamafio de grano fino debido al novedoso procedimiento de
elaboracién que se describird mas adelante.

En este documento se entiende que la aliimina estd dopada con 6xido de cerio (IV) (ceria), en el sentido que las
fases presentes en el material final son alimina y ceria. Asimismo, se denominard precursor al compuesto que se
introduce de forma voluntaria en la alimina para dar lugar, a través de un tratamiento térmico posterior, a la formacién
de ceria.

Ejemplos de posibles aplicaciones de la invencién son: fabricacién de esferas de relojes, ventanas transparentes
para escaneres y cdmaras, fabricacion de pantallas de dispositivos electrénicos y de lamparas de sodio de alta presion.

La invencién se basa en que es posible utilizar una ruta coloidal para dopar una matriz de alimina con una sal
de cerio, consiguiendo materiales de alimina dopada policristalina con tamafio de grano inferior a la micra con una
porosidad muy baja, inferior al 0,1%, alta transmitancia Optica, superior al 70% en el rango infrarrojo medida en
muestras de 1.5 mm de espesor, y una dureza extrema, superior a 19 GPa.

Mediante esta invencién es posible obtener materiales de alimina policristalina con menor tamafio de grano a igual
densidad que las muestras no tratadas.

A diferencia de los aditivos mencionados en los antecedentes, la ceria (6xido de cerio (IV)), tal y como se rei-
vindica en la presente invencion, si permite obtener alimina policristalina transparente, no existiendo en la literatura
referencias al uso de 6xido de cerio como aditivo para evitar el crecimiento de tamafio de grano de alimina y conseguir
la reduccién de la porosidad de forma que se puedan obtener materiales transparentes.

Por tanto, un objeto de la invencidn consiste en un material de a-alimina policristalina dopada con ceria transpa-
rente con una densidad superior al 98% de la densidad tedrica de la alimina, una transmitancia superior al 70% en
rango infrarrojo y una dureza superior a 19 GPa.

Un aspecto preferente de la presente invencion es el material dopado con un porcentaje de ceria comprendido entre
5 ppms y 5% en peso.

Un aspecto mas preferente de la invencion es el material de la invencién en el que el tamafio de la alimina es
inferior a la micra.

Otro objeto de la invencion es el procedimiento de obtencidon de materiales transparentes de alimina dopada con
ceria segun ruta coloidal, en adelante procedimiento de la invencién, caracterizado porque comprende las siguientes
etapas:

a) Preparar una suspension, en un determinado disolvente, de polvo de @-alimina mediante agitacion.

b) Afadirle una disolucién de sal de cerio como precursor mediante agitacion, obteniéndose una suspension.

c¢) Secar la suspension resultante del paso b) para eliminar el disolvente, obteniéndose un polvo denominado bar-
botina.

d) Calcinar el polvo obtenido en c).
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e) Moler el polvo calcinado obtenido en d).

f) Secar el polvo molido obtenido en e).

g) Tamizar el polvo seco obtenido en f) para favorecer su correcta compactacién durante la fase de conformado.
h) Conformar el producto obtenido en g).

1) Sinterizacion del producto obtenido en h).

Este procedimiento se diferencia de otros conocidos en la literatura por utilizar como precursor sales de cerio.
En ausencia de oxigeno, el 6xido de cerio (IV) se reduce a Ce,O;. Puesto que este fendmeno tiene lugar a elevadas
temperaturas que coinciden con la temperatura de sinterizacién de la alimina dopada con ceria, el Ce*" entra en
solucién sélida con la alimina favoreciendo los mecanismos de difusién y haciendo que la porosidad del material se
cierre de una manera mds eficiente, dando lugar a un material de elevada transmitancia con un coste de produccién
mas bajo que el de los monocristales de alimina.

Un aspecto mds preferente de la invencion es el procedimiento de la invencion en el que el disolvente en el que se
prepara la suspension de @- alimina es un liquido inorgénico.

Otro aspecto ain mas preferente de la invencidn es el procedimiento de la invencion en el que se utiliza como
disolvente agua.

Un aspecto mds preferente de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que la suspension de polvo de
a-alimina tiene un contenido en sélidos en el intervalo del 10-70% en peso.

Otra realizacién particular de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que la suspension de polvo de
a-alimina tiene un contenido en sélidos en el intervalo del 20-70% en peso, preferentemente 22%.

La suspensién polvo de @-alimina se mantiene en un agitador-calentador magnético.

Un aspecto mds preferente de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que la suspensién de a-
alimina obtenida en el paso a) se desaglomera mediante un agitador de alta energia, necesario para una correcta
desaglomeracion del material del partida, permitiendo asi una dptima distribucion del precursor.

Un aspecto mas preferente de la invencion es el procedimiento de la invencion en el que el precursor es un com-
puesto de cerio (III). Este precursor es afiadido al polvo de a-alimina mediante agitacion magnética en una cantidad
correspondiente al porcentaje de dopante que se desea obtener en el material final.

Otra realizacién particular de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que el precursor es una sal
inorgénica de cerio (III).

Otra realizacion particular de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que la sal inorgdnica de cerio
(IIT) empleada es el acetato de cerio (III).

Un aspecto mds preferente de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que el porcentaje de precursor
estd en el intervalo 0.01-10 vol%.

Un ejemplo particular de la invencion es el procedimiento de la invencidn en el que el secado de la barbotina de la
etapa c) para eliminar el disolvente se realiza en dos pasos: primero a una temperatura inferior a 70°C y posteriormente
a una temperatura superior a 100°C, preferentemente en estufa.

Un aspecto mas preferente de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que la calcinacién de la etapa
d) se realiza tras tamizado del sdlido obtenido en la etapa c).

Un aspecto mas preferente es aquel en que el polvo seco obtenido en c¢) se moltura en mortero de alimina y se
tamiza mediante malla estandar, preferentemente de 250 um de luz de malla.

Un aspecto mds preferente de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que la calcinacién de la etapa
d) se realiza a una temperatura comprendida entre 400 y 950°C durante al menos 15 minutos.

Una realizacion particular de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que calcinacién de la etapa d)
se realiza a 800°C durante 2 horas.

Un aspecto mds preferente de la invencion es el procedimiento de la invencion en el que la molienda de la etapa e)
se realiza mediante molino de atricién. De forma mads preferente esta atricion se realiza con bolas de alimina de alto
grado de pureza segin se describe en los molinos, preferentemente de 3 mm. de didmetro.
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Una realizacién particular de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que la atricién de alta energia
se desarrolla durante un tiempo superior a 30 minutos en medio acuoso, preferentemente agua destilada.

Un aspecto mds preferente de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que el secado del polvo
atricionado se realiza: primero a una temperatura inferior a 70°C y, posteriormente, a una temperatura superior a
100°C, preferentemente en estufa.

Una realizacién particular de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que el secado del polvo
atricionado se realiza: primero a 60°C durante 24 horas y, posteriormente, a 120°C durante 2 horas.

Un aspecto mds preferente de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que el conformado de la etapa
h) se realiza después de haber tamizado el polvo obtenido en la etapa f).

Un aspecto mads preferente de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que el tamizado de la etapa g)
se realiza mediante malla estdndar, preferentemente de 63 ym.

Un aspecto mds preferente de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que el conformado de la etapa
h) se realiza mediante prensado uniaxial.

Otra realizacién particular de la invencion es el procedimiento de la invencién en el que el prensado uniaxial se
realiza a presiones entre 5 y 30 MPa, preferentemente 15 MPa.

Un aspecto més preferente de la invencidn es el procedimiento de la invencién en el que la etapa de sinterizacion
tiene lugar mediante la técnica de sinterizacion por descarga de plasma (SPS).

Un aspecto mds preferente de la invencion es el procedimiento de la invencion en el que el proceso de sinterizacion
por descarga de plasma se realiza a una temperatura entre 1000 y 1600°C, preferentemente 1430°C.

Otra realizacidn particular de la invencién es el procedimiento de la invencién en el que el proceso de sinterizacion
por descarga de plasma se realiza con una velocidad de calentamiento entre 5°C/min. y 130°C/min., preferentemente
50°C/min.

El material cerdmico, preparado mediante cualquiera de los procedimientos descritos anteriormente, se emplea
para la elaboracién de dispositivos 6pticos con altos indices de transmitancia, como esferas de relojes, ventanas trans-
parentes para escaneres y cdmaras, asi como pantallas de dispositivos electrénicos y ldmparas de sodio de alta presion.

El material cerdmico, preparado mediante cualquiera de los procedimientos descritos anteriormente, se emplea
igualmente para la elaboracién de elementos de cerdmica técnica estructural.

Descripcion de los dibujos

Para complementar la descripcién que se estd realizando y con objeto de ayudar a una mejor comprension de las
caracteristicas de la invencién, de acuerdo con un ejemplo preferente de realizacion practica de la misma, se acompaiia
como parte integrante de dicha descripcién, un juego de dibujos en donde con caracter ilustrativo y no limitativo, se
ha representado lo siguiente:

Figura 1.- Imagen de microscopia electrénica de barrido de la superficie pulida de un material de alimina dopada
con un 0,05% en peso de CeO, (ceria) de acuerdo al método indicado en la presente solicitud y sinterizado a 1430°C
por el método de Sinterizacion por Descarga de Plasma. El tamafio de grano promedio de este material se encuentra
préximo a las 0,4 micras.

Figura 2.- Imagen de microscopia electrénica de barrido de la superficie de fractura de un material de alimina
dopada con un 0,05% en peso de CeO, de acuerdo al método indicado en la presente solicitud y sinterizado a 1430°C
por Sinterizacién por el método de Descarga de Plasma. El tamafio de grano promedio de este material se encuentra
proximo a las 0,4 micras.

Figura 3.- Imagen de microscopia electrénica de barrido de la superficie pulida de un material de alimina no
dopada sinterizado a 1250°C por el método Sinterizacién Descarga de Plasma. El tamafio de grano promedio de este
material se encuentra proximo a las 2 micras.

Figura 4.- Transmitancia real (T) en funcién de la longitud de onda (1) de una muestra de aliimina dopada con un
0,05% en peso de CeO, de acuerdo al método indicado en la presente solicitud y sinterizado a 1430°C por el método
de Sinterizacién por Descarga de Plasma.
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Realizacion preferente de la invencion
Material de alvimina policristalina dopada con ceria mediante acetato de cerio (IIl) como precursor
Las materias primas de partida son:

e Polvo oxidico: Alimina Taimei (@-alimina, TM-DAR, con tamafio medio de particula de 158 nm. y pureza
superior al 99%)

e acetato de cerio (III) (pureza > 97%) como precursor del dopante ceria.

e Agua desionizada

Se prepara una dispersion al 22% en peso de a-alimina en agua destilada. Dicha dispersién se desaglomera en un
agitador de alta energia (Silverson) durante 20-25 minutos. Una vez desaglomerada, la dispersion se continda agitando
mediante el empleo de un agitador magnético.

Paralelamente se prepara una dilucién al 3% en peso del precursor en agua destilada.

Se afiade gota a gota (manteniendo la agitacién) la disolucion del precursor a la dispersién de alimina.

La aldmina dopada se mantiene bajo agitacién-calefaccion a 100-125°C hasta la obtencién de una pasta viscosa
que no decanta, denominada barbotina.

La barbotina se seca en estufa a 60°C durante 24 h y luego a 120°C durante dos horas minimo.
El polvo obtenido se moltura en mortero de alimina y se tamiza (luz de malla del tamiz: 250 mm).

Posteriormente se calcina en aire a 800°C, con una velocidad de calentamiento de 300°C/h y una estancia a la
temperatura maxima de 2 h.

El polvo calcinado se atricciona en agua destilada durante 30 min. con bolas de alimina (%,= 41,2).

El polvo atricionado de seca en estufa (24 h a 60°C y 2 h min. a 120°C), se moltura y se tamiza (luz de malla del
tamiz: 63 yum).

Se realiza el conformado del cuerpo en verde mediante prensado uniaxial. El polvo (secado previamente a 120°C
durante 12 h y transportado en desecador, ya que es muy higroscépico) se somete a 15 MPa en una prensa hidraulica.
La preforma obtenida en este caso fue un cilindro de 20 mm de didmetro y altura variable en funcién de la cantidad de
material empleada.

La sinterizacién del producto asi obtenido fue realizada mediante la técnica de Spark Plasma Sintering. Las condi-
ciones empleadas en el ciclo fueron las siguientes:

= Atmésfera de vacio (10! mbars).

= Velocidad de calentamiento 50°C/min.

= Temperatura méaxima: 1430°C

= Presion aplicada: 80 MPa (aplicados a 600°C a una velocidad de 4 MPa s™").
= Estancia a maxima temperatura: 2 min.

= Enfriamiento libre.

El material resultante fue sometido a un test de dureza mediante un microdurémetro Buehler Micromet 5103,
resultando ser de 19 GPa.

El tamafio de grano de la a-alimina dopada es de 0,42 micras (figura 1 y 2), Lo que resulta un tamafio aproximada-
mente 5 veces inferior al obtenido para la misma alimina sin dopar (figura 3). La transmitancia en el rango infrarrojo
fue medida mediante un espectrometro Nicolet 8700 FT-IR, obteniéndose un valor de 80% en el rango del infrarrojo
(figura 4).

La densidad del material es de 3,97 g/cm?, lo cual es un valor superior al 99% de la densidad teérica de la aliimina.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
caracterizado porque comprende las siguientes etapas:

a.- Preparar una suspension de polvo de @-alimina en un disolvente mediante agitacion,

b.- Afadir una disolucién de sal de cerio como precursor mediante agitacion, formdndose una suspension,

c.- Secar la suspension resultante del paso b) para eliminar el disolvente, obteniéndose un polvo,

d.- Calcinar el polvo obtenido en c),

e.- Moler el polvo calcinado obtenido en d),

f.- Secar el polvo molido obtenido en e),

g.- Tamizar el polvo seco obtenido en f),

h.- Conformar el producto obtenido en el paso g),

1.- Sinterizacién del producto obtenido en h).

2. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria

segun reivindicacién 1 caracterizado porque el disolvente en el que se prepara la suspensién de @-alimina es un
liquido inorgénico.

3. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacién 2 caracterizado porque el disolvente es agua.

4. Procedimiento de obtencién de materiales ceramicos transparentes de e-alimina policristalina dopada con ceria
segtn reivindicacion 1 caracterizado porque la suspension de polvo de @-alimina dopada en agua tiene un contenido
en sdlidos en el intervalo del 10-70% en peso.

5. Procedimiento de obtencidn de materiales cerdmicos transparentes de a-altimina policristalina dopada con ceria
segtin reivindicacion 4 caracterizado porque la suspension de polvo de @-alimina dopada en agua tiene un contenido
en s6lidos en el intervalo del 20-70% en peso.

6. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacién 4 caracterizado porque incluye una etapa de desaglomeracién mediante agitador de alta energia
de la solucién de a-alimina obtenida en la etapa a).

7. Procedimiento de obtencidn de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacién 1 caracterizado porque el precursor es una sal inorgénica de cerio (III).

8. Procedimiento de obtencién de materiales cerdamicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segtin reivindicacion 1 caracterizado porque el precursor es un acetato de cerio (III).

9. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacién 1 caracterizado porque el porcentaje de precursor esta en el intervalo 0.01-10 vol%.

10. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacién 1 caracterizado porque el secado de la etapa c) se realiza en dos etapas: primero a una
temperatura inferior a 70°C y, posteriormente, a una temperatura superior a 100°C en estufa.

11. Procedimiento de obtencion de materiales ceramicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacion 1 caracterizado porque la calcinacion de la etapa d) se realiza a una temperatura comprendida
entre 400 y 950°C durante al menos 15 minutos.

12. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segun reivindicacién 1 caracterizado porque la calcinacién de la etapa d) se realiza tras tamizado del sélido obtenido
en la etapa c).

13. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacion 1 caracterizado porque la molienda de la etapa e) se realiza mediante molino de atricion.
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14. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacién 13 caracterizado porque la molienda con molino de atricién se desarrolla durante un
tiempo superior a 30 minutos en medio acuoso.

15. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 y 13 caracterizado porque el secado del polvo atricionado se
realiza en dos pasos: primero a una temperatura inferior a 70°C y posteriormente a una temperatura superior a 100°C.

16. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacién 15 caracterizado porque el secado del polvo atricionado se realiza primero a 60°C durante
24 horas y posteriormente a 120°C durante 2 horas.

17. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacién 1 caracterizado porque el tamizado de la etapa g) se realiza mediante malla estandar.

18. Procedimiento de obtencidn de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con ceria
segtn reivindicacion 1 caracterizado porque el conformado de la etapa h) se realiza mediante prensado uniaxial.

19. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun reivindicacion 18 caracterizado porque el prensado uniaxial se realiza a presiones entre 5 y 30 MPa.

20. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segtn la reivindicacién 1 caracterizado porque la etapa de sinterizacién tiene lugar mediante la técnica de
sinterizacién por descarga de plasma (SPS).

21. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun la reivindicacion 20 caracterizado porque el proceso de sinterizacién por descarga de plasma se realiza a
una temperatura entre 1000 y 1600°C.

22. Procedimiento de obtencién de materiales cerdmicos transparentes de a-alimina policristalina dopada con
ceria segun la reivindicacién 20 caracterizado porque el proceso de sinterizacién por descarga de plasma se realiza
con una velocidad de calentamiento entre 5°C/min. y 130°C/min.

23. Material obtenible por medio del procedimiento tal como se describe en cualquiera de las reivindicaciones 1 a
22, caracterizado porque es a-alimina policristalina dopada con ceria y presenta una densidad superior al 98%, una
transmitancia superior al 70% en el rango infrarrojo.

24. Material de @-alimina policristalina dopada con ceria de acuerdo con la reivindicacién 23 caracterizado por
poseer una dureza superior a 19 GPa.

25. Material de @-alimina policristalina dopada con ceria de acuerdo con la reivindicacién 23 caracterizado por
poseer un porcentaje de ceria comprendido entre Sppms y 5% en peso.

26. Material de a-alimina policristalina dopada con ceria segin cualquiera de las reivindicaciones 23 a 25 carac-
terizado porque presenta un tamafio de grano inferior a 1 micra.

27. Uso del material segtin se describe en cualquiera de las reivindicaciones 23 a 26 para la elaboracion de dis-
positivos 6pticos con altos indices de transmitancia, como esferas de relojes, ventanas transparentes para escaneres y
cémaras, asi como pantallas de dispositivos electrénicos y ldamparas de sodio de alta presion.

28. Uso del material de acuerdo con la reivindicacion 27, caracterizado porque los dispositivos dpticos se selec-
cionan entre esferas de relojes, ventanas transparentes para escaneres y cimaras, pantallas de dispositivos electronicos
y lamparas de sodio de alta presion.

29. Uso del material segun se describe en cualquiera de las reivindicaciones 23 a 26 en la elaboracién de elementos
de cerdmica técnica estructural.
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Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-29

1-29
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La presente opinidn se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA N° de solicitud: 200930732

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinién.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion

D01 KHALIL, K.M.S., Synthesis and characterization of mesoporous
ceria/alumina nanocomposite materials via mixing of the
corresponding ceria and alumina gel precursors, Journal of
Colloid and Interface Science, 2007, Vol. 307, pags.172-180.

D02 KUMAR, A.S., et al., Development of yttria and ceria toughened
alumina composite for cutting tool application, International
Journal of Refractory Metals & Hard Materials, 2007, Vol. 25,
pags. 214-219.

D03 PALMERO, P. et al., Alumina-based nanocomposites obtained by
doping with inorganic salt solutions: Application to immiscible and
reactive systems, Journal of the European Ceramic Society, 2009,
Vol. 29, pags. 59-66.

D04 QIUHONG, Y., et al.,, Effect of La203 on microstructure and
transmittance of transparent alumina ceramics, Journal of Rare
Earths, 2006, Vol. 24, pags. 72-75.

2. Declaracion motivada seguin los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la invencién es un procedimiento de obtencién de materiales ceramicos transparentes.

El documento DO1 divulga un procedimiento de obtencién de gamma-alimina mesoporosa dopada con ceria para
aplicaciones como catalizador.

El documento D02 divulga un procedimiento de obtencion de gamma-aliimina dopada con ceria y con itria para aplicaciones
como herramienta de corte.

El documento D03 divulga un procedimiento de obtencidn de alfa-alimina dopada con zirconia y alimina dopada con itria.

El documento D04 divulga un procedimiento de obtencién de alfa-alimina policristalina transparente codopada con éxido de
magnesio y 6xido de lantano.

Ninguno de los documentos citados divulga un procedimiento de obtencién de materiales ceramicos transparentes de
alimina policristalina dopada con ceria. Tampoco existe en estos documentos informacién que lleve al experto en la materia
al procedimiento reivindicado. Por lo tanto, a la vista del estado de la técnica, el objeto de la invencién recogido en las
reivindicaciones 1 a 29 es nuevo y tiene actividad inventiva (Arts. 6.1y 8.1 LP).
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