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A taldlmany téargya eljaras keramiaként alkalmazhaté a-aluminium-oxid krisztallitok agglomeratumaibdl allé
aluminium-oxid eléallitadsara, oly médon, hogy az aluminium-oxid-trihidratot ipari kemencében kalcinaljak 800 °C és 1300
°C kozotti hémérsékleten 1/2 6ra és 4 6ra kdzotti idétartamon at, egy mineralizaldként haté halogénezett vegylilet és egy,
az aluminium-oxid atkristalyosodasat médositéd szilicium-dioxid alapu adalék egyideji jelenlétében, mely médosité adalék
egyenletesen és bensGségesen van eloszlatva az aluminium-oxid-trihidrat téltetben, egy tonna Al,O4-ban kifejezett
aluminium-oxidra vonatkoztatva 300-5000 g SiO, mennyiségben. A kiindulasi aluminium-oxid-trihidratként olyan, a Bayer

eljaras szerinti tultelitett natrium-aluminat oldat aluminium-oxid-trihidrat oltokristaly jelenlétében térténé megbontasaval
kapott aluminium-oxid-trihidratot alkalmaznak, amely 10-150 pm szemcseméretli agglomeratumokbdl all, és amely
maradék szennyezédésként 0,2-0,5%, Na,O-ban kifejezett natriumhidroxidot €s egyenletesen eloszlatott 50-200 ppm

szilicium-dioxidot tartalmaz.
A taldlmany targya tovabba eljaras 6rl6 eszkdz és Orlbtest elbéllitésara a talalmany szerinti aluminium-oxid por
alkalmazéasaval.
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Sk hatdrek kdziit srabilvozhatd krisvtallit méretd kaleinglt alu-

minigm-oxid és eljdrds elfailitdsdrs

A taldlmény kerdmiai anvaghként, {gy drldeszkbzként haszndthatd

kaleindlt aluminium-oxid cléallitdst eljdrdsara vonatkozik, A kaloindlt
alumininm-oxid énvegsben (,5-4 pm dtlagos méretdt &z az atlagméret-
hez kdépest igen szlik sxem wseméret-eloselist g-aluminiom-oxid elem

réazecskok vagy krisztallitok morzsalékes agglomerdtuma.

A kaleinalt aluminiom-oxidokat kitlonféle alkalmazdsok szerint ki

tsnbaztetik weg, eanek megfelelden szdmos sajdtsdguk van, amelyek
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félep tisstasdgukkal, v-aluminium-oxiddd vald atalakuldsuk

&

faggenek dssre, amely viszont g kaleindlds me tékénuk fggvénye, de

Ssszefiigg a kisebb vagy nagyobb morzsaldkossagh agglomeratumaokba

Ssszedllt ap-aluminiom-oxid krisztallitok méretdvel & alakjdval is,

X

A kalcinalt sluminium-oxidok kdzdit 2 ényvegdben a-aluminium-

Rty
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~oxidbé! 4118 termékek jollegzetessépge o tiedlidsag, o keménység, a

termikus 85 clektromos szigeteiéhépesség, 85 féleg esiszolo~ &y 6rld-

v <

anvagokként, {Gedllo anyagokkdnt, gvegekként, valamint mechanikai &5
slekiromos rendeltetésd koramidkként hasznatjdk dket. & ipart termé-

Lok tokéletositese irdnit dllandé igény €s az axok olddltitasdhox hase-

ndlt anvagoek, fgy az aluminium-oxid windségével swemben tAmasziolt

3

egyre nagyobb kévetelmdények amra inditotiak példant & kalcinalt alumi-

.

aium-nxid felhasznalokat, hogy fokerzdk igénylket & szemcesenagysag-

zal kapesolatban, kilénGsen pedig az aluminium-nxid krisztailitok me-

Fa

retével s homogenitdsaval kapesolatban, Breken a tulajdonsd dgokon mi-

»

ik oa kalcinglt aluminium-~oxid szinterezhetsége, &s ennek kbvetkezié-

hen a szinterezett anvag tulajdonsdgal, killondsen sfirfisége &5 Remdny-

{75630 SBE/ZE
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sége. Fzzel fugg dssze, hogy Xaleindlt gluminium-oxid port, amely ¢,5-

-4 prm, elfnydsen 2 pm atlagos szemosemeretlt és igen szitk unbmedalis

méretelaselaat a-alumintum-oxid kriszrallitok marssalékos agplomers-

sumaibél 811, nagy mennyiségben haszndlnak dridtestek eldaltlitdsahax.

Noha finom &3 durvabb aluminium-oxid perok keverdkeinek fel-

hasrndlasdval mukada eldaliitast oljardsokat eleve kertilenddk, mivel a

sremosék texifirdjanak heterogenitdsa kiléntdle ka feinatdsi fokokat €s
sxéles hatdrok kOz60 sxdrodd krisziallit méreteket evedményes, eitfor~
dulhat, hogy a terlileten jartas szakember mégis alkalmasnak talal sza-

mos eljarast iyen kaleipalt aluminium-oxid pov v ol&Aallitdsdra, Brek ké&-

&

Loy

s6l azonhan egy sem eldgitl ki egyidejtleg & mindség, a a reprodukdlha-

tasdg ¢s ax alacsony gydrtasi kiltedgek kdvetelményét, amelyek viszont

meghatdrozé tényvezdk, amikor dvenként 16bh ezer tonna ilyen mindségd
aluminium-oxid el8Allitdsars] van sud,
Az US-A-1 386 616 sz. szabadalmi leirasbdl {Reynolds) ismereies

pgy eljdrds kis adtripmtartalms -alpminium-oxid elgallitdsdra Bayer

U ’>

elidrashal szdrmazd alominium-oxid-hidrat vagy mdr kaleindlt alumini-

fa I <3

am-oxid kalcindigsaval, legalabh 1 tomeg ", pifnydsen 3-10 tomeg %

44 pm-ndl nagyobb szemese méretfi szilictum-dioxid por jelenlétében.

1160 °C &s 1540 °C k8201t kalcinalasi hbémérsékleten 90 %-nal nagyoblb
alfanizaladdst fokot érnsk el, az elemi részecskék vagy krisztallitok

fegnagyobb résxének mérete I pro- 1é} kisehbh. Ebben a hdmérsékiettar-

tomanyban ngyanakkor a kaleinmalt aluminivm-oxidban visszamaradé

ndtrivm mennyvisége jelentésen leosdkken, minthogy nairinm-spilikdl

e a

képxddik, amelyet az clreag alatian szilfcium-dioxid f8i6sleggel ogylitt

critdlaasal eltavelitana

7
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Pz ap elidrds, amelynek céljs elsdsorban a Bayer eljdrdsbél azdrma-
26 aluminium-oxid-trikidrat kaleindbisdval elddliiton aluminium-oxidok

adtriumiarialmanak cadklkentdes, igen nagy kéltsdggel valdosithatd meg,

mert meg kell oldand a sziliciom tartalmé adalek nagyfokd dtboosatasdt,

o <+
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nagy koltsdgipénylt analiziseket kell folyamatosan végernt a krisstallit

-

méret 5 az aluminium-oxid adtrinmmal, Hetve seilictummal vald

>

sxennyezettsdgének kiveidsére, végll pedig az egdse termdéket at kell

i’,’-?

sritaini az uielsd sxitalasi lépdsben, hogy a kivdnt hatdrok ald szoritsék

2 maradék szilisium-dioxid €5 a képzdddtt ndtrinm-szilikat dltal okoz

szennyezddést. BEgy {lyen eljdrds finom aluminium- ~axid porok eldatiits-

N

a esetén jelentds, amikor & ndirfumtartaimat 300 ppm ald kell cs8k-

40

kenteni bizonyvos felhasendldsra késeitett term gkekben.

Mag eligrasokban, ahol Bayer eljardshal sedvmaxd aluminium-~ oxtd-
stribideator kaleinginak, alkéli-halogenid ésfvagy -borid alapy
mineralizald adalék hozedaddsdt ajdnljdk, amely eldsegiti ax aly minfam-
caxid q-aluminiom-oxidda vald stkristdlyosoddsit, &s igy cstkkenti az
éi’&i&k&ié; heinduldsdhor seiksdges héméradkletet. gy példanl az US-
JA-4 487 736 sp. szabadalmi leirds (Alusnisse) szerint 1200 °C &3 1400
20 kot kalcindlva olyan a-aluminium-oxid allithatd eld, amelyben a
trisetallitok 80 %-a 1 gm és 10 pm kGzouti méretfl, ami viszont ese-
sinkken a krisztallit méret homogenitdsat tekintve még mindig nem Ki-
elégitd, Bgy ilven, tdl nagy s2bras azzal fiigg Gssze, hogy nehdzségekbe

atkdzik az atlagos kriswtaliit dtmérének egy gldre meghatdrozoty éridke

vals stabilizdldsa, €5 az ilven tipush eljdrdst kevessd meghi zhatéva {e-

sei, logalibbis ami a 3% cemoeseméret-tartoményt illeti, amikor §,5-4 pm

dtlagos szemosedtmerdid ¢ termdk gyartdss a cél.
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A monodiszperz g-aluminium-oxid mikrokristdlyok képzédésének

oléssgitésérd! gondoskodnak az US-A-4 487 064 sz srabadalmi leirds

{Alcoa} szerint egy e~aluminiumm-oxid bdzisd promotor alkalmardsdaval,

(5“3

amelvet az aluminism-oxid-trikidrat kicsapasakor az ol ftgkristaliyhos

kevernek. amikor a Bayer eljards feltart logjat kikeverik. Szaritas wian

T

psol

tesapddott aluminium- oxid~trihidritet a fent leirt mineralizald adaték

e

elenléiéhen kaleinaljdk. Az s-aluminium-oxid promoter 1280 °C ala

Ll

cstkkenti ar o-modosulattd tarténd dtalakulas hdmérsékletéy, ugyanak-
kor az g-aluminiaem-oxid krisztallitek atlagos mérete még 3 pm alatt
marad.

Bz az eljards alkalmas ugyan a kivdnt krisztallit méretd termék eld-
§liitaséra, de kétszeresen is korlitozza a gydrtdt az alibbiak miatt,

Tal messze kell visszanyiinia a gyartdsi eljdrasban, hogy & Bayer
sarfolvamat kikeverdst kéviiményeit bedllitsa, ami azzal jar, hogy tel-

jesen integralt gydrtasi eljdrdst kell kialakitania a baoxit kerelésdétdl az

alominiuom-oxid-trihidrdt kaleindlasaig.

o

A Baver eljards feltdrt 10g pidnak kikeverdst kfriilményeit tékdlete-

@

sen be kell szabilyoznia az w-aluminium-oxid promotor jelenidtében,
mert or uisbbinak a fizikai-kémial jellemzéit teljeseon stabilizdint kell
Igen kis ingadozdsok mdr jelentbsen madosithatiak a kivalt-hidrat tulaj
donsagait &5 igy a kaleindly slumintum-oxid tulaj donsdgait, a krisztaliit
méret szorodasinak nagyobb kackdzataval, aminek kivethezidben ipart
méreti megvaldsitds esetén ax eljdrds nehezen tarthatd kézben.

ro oz

Végtl az BP-B-0 281 2635 sz. curdpat szabadalmi leirds (Sumitomo}

%57

;e > x 2

czerinti eljdrasban, mellyel monediszperz aluminium-oxidot allitanak

'/‘

216, az atuminium-oxid-hidrat kalcinalasakor kidr, vagy catkalifoldidm-

Y

Ylorid vaey natrium-fluorid alaph - és adott esetben, ha ax aluminium-

N2 W
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~oxid-trihidrétnak igen nagy & sdtriumtartaima, poritort sziliciumtartal-

mé anyaggal kombindlt - mineralizdld adalékot hasznalnak. Hzzel az
oljgrdssal azonban nem lehet pusztan a homérséklet d5 a kalcindldst 1dé

zabélverdsival elére meghativozolt dllagos Lrisztallit méretdt és a leg-

i

t6hb keramial alkalmazds szempontjdbal megkdvetelt krisztallitmeret

cloezidst aluminium-oxidot elédllitani {a klonboz8 példakban « grnbitet

A szérédas csokkentése végett az BEP-B-0 281 263 sv. leirasban egy
sz aluminium-oxid-hidras kaleindlésa elftt végrehajtandd spe rooidlis

verelést ajanlanak, amely az igénypont szerint az

=

- az aggiomeralt aluminium-oxid-hidrat szemesek mechanikat poritd-
aa,

- vizes szuszpenzid készitdse az poritott-hidrathdl,

- a szusrpenzid viszkozitdsdnak bedilitass . hogy hdvel elbonthatd,

nem szennyexd adalékot kapjanak,
- a szuszpenzid porlaseiva szdcitdsa, hogy olyan port kapjanak, ame-

fyet azutdn kaleindlnd lehet,

A kaleindlas folvtdn a krisztaliit of homogenitésa igen jelentd-
sen javul, viszont az ilyen mbvelet killén k&lisége tekintélyes, ha ipari

chidrast, BEannek ax eljdrdsnak egy egyszerisi-

&

(:n

méretben hajtigk végre

tett vallozatat fridk le az EP-B-0 277 730 su purdpai szabadalmi leirds-
ban (Sumitomo}, amelyben ethagyidk az aluminium-oxid-hidrat agglo-

apy porlasziva szaritd-

<&

merdtum kerzdeti mechanikal poritdsat, €5 csupén <
si miveletet hajtanak végre, ennek az eredménys azonhan kevéssé meg-

gydzd.
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Az EP-A-0 680 %29 sz curdpst szabadalmi kézzététell irat
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{Samitome Chemical Co) e didrast smertet olyan o- aluminiuni~o

Allitdsara, amelvet csiszoléanyagek és szinterezeit termékek alapanya-
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gaként haszadlnak, barmilyen eredetdl kKilnduldsi anyagh

Baver eljdrdsbél szarmaed aluminfum-oxid-hidrdtor is, A kiinduldsi

anvagol elfzzér granuldled kell, hogy ndvekediek amy nak halmazsirisd-

<. Ty et TS 4 5 e Lt ad O Mom Levaey Awmer okt v A R
ge, €5 a kapott szemeséket egy legaldbd 8.1 térfogat® halogéngdzt vagy

hidrogén-halogenid gaxt tartalmard atmosziiraban Laleindlidk, amely
gaz epy sxildrd vagy folyékony halogénezett vegylilethdl képzddbet a
valoinalas kdzben. A kiindulasi anvagol adott esetben egy alakszabd-
tvozd szorrel keverik Ossze, ameiyet 167 &g Sxif! kowditi, elbfnydsen
10°% &5 1077 kozottl thmegardnyban alkalmaznak. A szert sz8mos egysze-
e fém kfzil valasziiak, amelyek kozdn megemitik az alkalifémelet, r2
alkflifaldfdmeket, & ritkaféldfémeket, az Atmenetifémeket, valaminl a
sailiciumot €3 a bort. A szer lehet ezeknek a "fémeknek”™ valamely ve-

ilete, péiddul oxidia, nitridje, oxinitridje, karbidia, karbonitridje,

[

gyt
halogenidie, boridia is. Az idezeit jrat szerint szilicium vagy annak
oxidia hozedadasdval javithatd ax alakfakior, a BH érték, amelvben R 2

hexagonilis zary t8mdr szerkezetben egy résrecske maximalis mérete a

v

hexagonalis sikkal parhozames irdnyban, mig H a részecske mérete a

hevaconalis sikra merdleges irdnyban, Az elfdrds vélja jO 1Gmrit-

P

hetfségh aluminivm-oxid eidaliitasa figgetientl a kilnduldsi anyag sa-

jatsagaitol,

A technika allésa srerint hidnysik egy olyan meghizhat G o83 kevess

{’A
[

kiliséges ipari eljdrds, amely a terlileten tevékenykedd szakember ren-

delezésére dllma 6,5 &5 4 mikrometer kdzétt igény szerint rigzithetd

stlagos krisetallit méretd &5 8 kivalasstott kondpérrdk karil spdk
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Lrisztallit méreteloszidsd kaleindlt aluminivme-oxid ol8&ilitasars, gmely
alkbalmas keramial felhasznalisrs.

A taldlmany megolddst ad erre a problémara. A talalmany azon a
meglepd tényen alapul, hogy ha egy mineralizald adalékot megleleld
tdmegardnyban kombinglunk egy sy liciomtartalma adalékkal, amely

epvenletesen éx finoman van eloszlatva a kalein 41ds kexdetdn a bergplalt

m‘.n

aluminium-~oxid-hidratban, akkor kéednséges ipart kaleinaldst Kor8ime-
ayek k¥zdtt megbizhatdar Glitthatank elé kivant sremoseméret jellem-

&kkel rendelkexd aluminivm-oxidet.

id

b o

A talalméany tdrgya kdzolebbrdl eljdrds g-alomingbim-nx

- z 2

krisztallitok agglomerdtumaibol 4l 115 aluminium-oxid eldiilitdsdra alu-

bellbed

sinium-oxid-trihidrat kalcindldsdval mineralizdld adalék, igy egy halo-

T

génexet] vegyilet ésivagy egy bérvegyiilet jelenidtdben. A taldimany
szerinti elidrdsra jellemzd, hogy ax aluminium-oxid-trihidratot ipan

vemencéhen kalcinaljuk 800 °C és 1308 °C kozdttl hémérs sékicten 172

Sra éx 4 ara kSzdttl iddtartameon &, egy mineralizalaként hatd halogéne-

zett vegyile

P
s

¢ egy, az alumininm-oxid dtkristalyose oddsat modositd

srilicium~dioxid alapt adaiék cgyidejt jelenidtében, mely modosito
adalék egyeunletesen és bensdsdgesen van elosziatva az aluminium-oxid-
~frihidrat toltetben egy tonna AL Oy-ban kifejezett aluminiam-oxidra

vonatkoztatva 300-5000 g S10; mennyiséghen,
shol az aluminium-oxid-trihidratot a Bayers cliaras szerinti thitell-
tott natrium-alumingt oldat aluminium-oxid-trihidedt olto kristaly jelen-

1stéhen térténd megbontasival kapiuk,

zemeseméretlt apglomerdtumokbael &1L

w

¢ amely 10-150 ym
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és amely maradék szennyerddésként 0,2-0,5%, Na,D-ban Kifejeretd
natriumbhidroxidot & egvenletesen slosziatoft 34-200 ppm seitfcium-di-
oxidot tartalmaz, és

a srennyezddésként jelenlévi seilicium-dioxidot ax egy alumini~

am-oxid i0ltethez sziksdges szilicium-dioxid alaph Athristalyositds

madosito sziliclum-dioxidban kifejezett mennyisdgének szémitasgkor

daul dridanvagkent alkalmazhaid,
A talélmény tdrgya tovibba eljdrds 6rld eszkde és Oridtest 216-

3 2. o

A mineralizald hatdst halogénezett vegylilet elénybsen HQuorvegyl-
let, éspedig fluor, hidrogén-fluorid, aluminium-trifluorid vagy alkdii-
~fluoridek karil valasziott vegyilet. B vegyilet gavalakban beversthetd
S5 bekeverheté a kemence 8gterdbe. Eloszlathatd azonban eldnydsen ax
alumininm-oxid-trihidrat tditethen is gézként, vizes oldatként vagy szi-
tird anvagként. Annyl mineralizild adalékot adagolunk, hogy a kemen-
cobAT tavozd aluminiom-oxid 1 tonna ALO0-ra szdmitva 20-80 g Tluort
fartalmazzon. & mineralizdld adalék bevezetésével enyhén fluorozolt
atomszfera j8n 1étre o kemencében, amelyben a halogénezett géz kKon-
centracidia 4,01-0,09 térfogat.

Az ipari kemence kaleindlé bemence, elénydsen megijitott axic 141o
atmoszeféraval. Bz lehet gaefttést forgd csbkemence.

A szilicium-dioxid alapld mdédosité adalékot, amelyet egy kilsd for-

cashal viszank be az alnminiom-oxid-trihidritba, eldnydsen folyadék
vagy szilicium-dioxid részecskéket tartaimazd vizes spusypenzid vagy

pedig kaleindldskor szilicium ~diaxidot képexd szilictumtartalmb vegyd-



let részecskét alakidban oszlatiuk el g t8ltetben, Alomininm-oxid ton-

ndnként 300 ¢-nal kisebb mennyiséghen alkalmazva a modositd adalék

alig feit ki észrevehetd hatdst, kétségtelondil azdrt, wert nsm glegendd a

szilicinm-dioxid altal bevitt magok sxdma. Ha viszont | tonna alumini-
nm-oxidra szdmitva 5000 g-nal sagyobh mennyisdgben alkalmazzuk,
akker csomok képzadése figyvelbetd meg, ami a port alkalmatlanna tes
a végsé felhaszndlisra. Az adalékot eldny8sen 400-1500 g Si0y/tonna
aluminium-oxid mennyisdgben hasznéljuk, HEidnyds tovabbd a szilfcium-
~diexidot mikronizalt szemesék alakjdban bevinni, ¢s a keverdknek ben-
séségesnek kell lennie, hogy ceek a szemesék egyenletesen oszpijanak
el henne.

A talalmannyal wegoldotiuk az olyan kaleindlt aluminium-oxid por

v& ipari gyartdsanak problémajdy, amely - kilondsen
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cszkdzdk €3 anyagoek eldatlitdsdhor haszndlha-

6. A Telhaszndlisnak erzen a teriilctén sz elegendd keménység €5 kopas.
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alldedg eléréséher elengedhetetiontil fontos & Iehetd legnagyobb slicfisé-

gt {d » 3,80 g/em’) homogdn szinterezett anyagot gyértant.

Az elvégrelt nagyssdmi vi sspdlathan hebizonvosodatt, hogy az

c-madosulatia tortend dtalakulis megindulasdhor seitkséges hbéméradk-

et mintegy 1000 ?C-ra vald csdkkentése &s exzel a kaleinaldast homér-

céklet cabkkentése végett az aluminipm-oxid-trihidrathoz adont

'J)

mineralizald adalék jelenléte teljesen Sssweegyextethetd a szilfciumiar-

valma vepyitled jelenistével, amelynek feladata most mar nem a patrivm-

5y

tartalom osékkentése 1308 °C feletti hbémérsekieten, mint az z ordbban
iamereios volt, hanem athristélyosoddst modositd adalékkent i feladats

az, hogy madositsa a mineralizdlé adalék jelenleteben GG Ot

berdve kialakulé g-aluminiom-osid krisztaliitok navekedéadt, Bxt g
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vrisztallit meret stabilizdls hatdadt a szilicium- dioxid alapd dikristalyo-
sadas madositd adalék azonban esak akkor feitheti ki hatékonyan, ha
epvenlvtosen van cloazlatva ag aluminium-oxid-hidrat szemesdk fellile~

.....

m {mintegy 1 pmees) spilicinm- diexid részecs-

N

i

tén, mégpedig igen fina
kék finpm vizes szuszpenzidja alakjaban, &3 nem kdzvetlent! durva sz2i-
Helum-dioxid szemosdk alakjdban.

Fiz a szabalyoszott formaban hevitt szilicium~dioxid eldénydzen %00
o g 12060 °C koxdii kaleindlast hémersékiettartoményban eldnydsen
1.3 ara alatt lehetdvé teszi ax aluminium-oxid krisxtallitok dtiagos mé-
veténck ¢,% pm €8 4 pm kdaditd régzitésdt a valasziont kdzponil erték

>

k&rfili igen sziik szemoeseclos azléssal. Itt megiegyexzik, hogy az dtlagos
Yrisztallitméretet a szok@ses médon a dso atlagos dtmérdvel hatarogzuk
meg, ami meglelel - a ter mék dezagglomerdlisa utdn felvett sz zemyuseel-
osrlisi diagrambél levezetve ~ az 50% -1a kumulalt szemesék thmegh-
“Anak. A sremcseelosziast dzerdiffrakeids aton {ax NF 11-686 sz, fran-
s sxabvany szerint), fotoszediments doids modszerrel {az NFX 11-682
g7, francia szabvany szerint} vagy r3nigendiffrakeiss modszerrel {az

X,

NPX 11-883 sz, francia szabvény szerint) mérjtik, A kriszralit méretel-

nek a dap atlagériék kérih azordsat a dygfdyy Mtmérd-ardnnyal foje erzik
2.0

ki, ami megfelel a fentl szemoeses sloszidsi dlagrambdl levezetve a 50%-

-ra, Hletve 10%-ra kumulalt sremosdk tdmeg¥-o8 ardnyanak.

I

Daptinkben a dop/dy ardnynak 6-nal kiscbbnek, elénydsen 4-nél ki~
sebbnek keil lennie. Ax ilyen kis fokh azoérédas nyilvénvaldan kizdria az
elfatiftasnak barmely, két vagy tabh kaleingldshel eredd aluminium-
-oxid  porok sssrekeveresdn  alapuld  madjat, amelyvek  kdlénféle

Loidira pézve a dypfdip ardny nagyobb, mint 15,
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Yrisstailit mé



-3l -

A techniba &ltasdnak ismeretében nyilvdnvald, hogy a krisztallit
méret homaogenitds probliémaja még olvan alumintum-oxid porek ¢ ggetdn

s Pelmerntl, amelvekre ax  egyetlen krisziallit meéret populicid

P

{unimodalis closzl is) fellemsd, hiszen a kaloindlds maga iz jelentdsen
&0 ford .

X

advell a heterogenitdst, kildndsen iparl méretven, amikor nagy telje-
sitményd kemencéket, mint péidd ul forgd kemencéket haszndlunk, ame-
tvekkel dranként 15-20 tonna slumininm-oxid-trihidrdtot iz lehet kalai-
nalnt. A forgédobban {(amely 3-3 m Atmérdilt 5 60-100 m hosszd) hala-

46 anyag teljes menpyisegdt nem srigortan ugyanaz a oiklikus fibhatas

éri, elasdsarban ogy sugdr rirdnyd hémeérsékle stgradiens miatt, amelyet pem

=

b
%
jov

et teljesen kompenzsdini azzal, hogy a forrd levegdt a komence tenge-
tye mentén cirkuldliatjok. Frért az aluminium-oxid-tribidrdt szemosds
Laleinalds eldut devagglomerilisa (ax EP-R-0 2%1 265 sz. szabadalmi
lofras sxerint), amely akkor hatékony, ha az alumininm-oxid-trilidrat
axt koveld kaloindldsdt vékony rétegben, pél Iddul statikus kemencében
yagy dtvexetfses remencébean 1€vd kamrdban végrik, lényegesen kove

bé  jén  sedmitdsba  az alumininm-oxid  krisztallitok  méretének
moncdiszperziéiat meghatarozd ténverdként akkor, ha a kaleinalast ipa-
ri forgéd cabkemencében hajijuk végre.

A talalmény szerinti eljdrds jelentdsdége abban rejlik, hogy a fent

meghatdrozott kériimeények kizott az aluminium-oxid-trikidrat tdltethez

v

asi

e

adott szilicium-dioxiddal és az iprari kemencékben srokdsos kaleim

3
3

kariiménvek {hémérsékiet, aluminium-oxid-trihidrat betaplalasi sebes-

ség, mineralizdlo adalék mennyisdge, levegdiramy} je elentds megvaltonia-
tisa nélkal lehetdve valik a szemoseméral heterogenitasit befolydseld

ényezdk, fgy sz slunininm-osid-trihidrdtban a mineralizald adaleh

knneentracidja €3 2 & hémerssiietgradiens hatdsdnak vorlatozdsa azdltal,
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hogy a krisztallitok feltleti kristdlyoso vdési sebessdgdt és ennek ered-
ménvekdnt a ndvekeddallk sobes sxdgdt szabilyoszuk vagy meg inkabb
sgyenletesse S ressziik. Bz a stabilizaldsi hatds teswd lehetdve, hogy &
Lriaztallit meretekel megndvelt pontossaggal rgz ritsitk egy eldre meg-
hatdrozat! atmerdre a §.5 pm s 4 pm Kaedutt intervallumban, a

Crisztallit méretek kis mértdkd snorddas dval.

Megiegyezzik azt is, hogy a tal Palmdny szerinti eijdrdshoz kiinduia-

N B
o »

fv

ként elénydsen kohdszati mindségh aluminium-oxid-trihidratot

o
vt
oA
:3
et
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et wier BA AT I Aod o
{xiszel vald el8allitasdhoz
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¥ 97

hasenalunk, amely aluminiumnak  elektro
srokésos, minthogy ez nagy mennyiségben kdnnyen heszerezhetd a ke-
reskedelemben. Bzt az aluminium-oxid-tribidrator, amely 10 gm &5 150
g kdzott véltozd méroll sEemy seagglomeratumokbal all {dso éricke 8¢

um nagysagi}), Bayer eliarassal allftjak eld walielitent natrivm-alumingt

s

oldat aluminium-oxid-trilidrat eltdanyag jelenie

{9

ven vald kikeverdsé-

H

(i
oos

ot

vel, By az anvag maradék szennvezdsként Na;O~ként kifejerve §,2-8.3
tdmeg% natront, ameliett 50-200 ppm sziliclum-dioxidot tavialmar,
amely egyenletesen osziik el az aluminiom-oxid-trihidrétban, ¢zt azon-

ban szamitdsba kell venmi a kiviiled] bevitt sziliciam-dioxid mennyiss-

gének meghatdrozasakor, hogy az aluminium-oxid-tribidrdt téitetben
$i0, alakigban felen 1évd maodosito adalék teljes mennyisdgét megkap-
juk.

A kivilesl bevitp, atkristaly osodist modositd adalékot cldnylsen
ggy diszpergdljnk, bogy a tSitethe porlasziunk vagy egy folyadékot
azerves olddszerben oldett sxiliciumvegy vitletet (sziloxant), fluor-kova-

savatl {HiSiF} vagy atkdli-sziiikatokat vagy atkali~-fluoressilikatokat

vizes oldatban, vagy sziliclum-dioxid, alkalifsldfdm-szilikatok vagy



alkalifaldfém-fluoroszitikatok mikronizdlt sremessinek vizes szusipen-
A modositd adaldkot @ nedves aluwminium-~oxid-trihidrat téltetbe

vissziik beo szaritas el vagy € sluminium-oxid-frihidrétba, amelyet

-

350 °C.nél alacsonvabb homérsskleten megszaritottunk, vagyis a kaleci-
a8l6 kemence bemensténdl, vagy pedig & résulegesen dehidratalt alumi-

RO S0 g5 400 YO kdzéul ndméradkicten ax

o5

aiom-oxid tdltethe, vagyl
glbkaleinald zéndba.

A taldlmény szerintl oljdrdst részietesen jamertetitk annak alapo-
sabb megéridse végeoit

Olyan kalcindlt alpminium-oxid gidailitasdra, amelynek atlagos

¢ z

krisztallit mérete ©,5 pm és 4 gm m
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tartomannyal, amelvet a dyp/dy ardny 6-nal kizebh, elénvésen d-nél ki-
sehh értéke definidl, ipari gyfrtdsi Kiséricteket folytatunk gdz{itést
forgdkemencéhen, amelynek teljes hossza 8¢ m, hengerdnek dtmérdje

pedig 4 méter.

Alapvetd Gizemi kiérgiménysek

a) A kiséristek teljes ideje alatd yvaitozatian éridken tartofl parame-

v -

rerek, amelyek megfelelnek a srilicin um~dioxid alaph médosité adalek

nélkil végzett aluminium-oxid-trihidrat kaleinalés standard kdr8imé-

- nedves aluminivm-oxid-trihidedt (nedvességtartalma 3 thme ST CYN
- dtlagos natriumisrialma Na, /ALy éridkben kifejorves .24 -

vy Q-
meges
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- maradél seilictum-dioxid-tartalma 10,/ A0L0, éredkben kifejezve:
R ppoyg
a kemencébe betaplalt anyegaram: 18 Uh nedves AL, 3H;O-ban
Kifejenve,

- AlF,; mineralizdld adelék srilard alakban a nedves ALO3H,0-hex

horzdadva éranként 600 g AlF; mennyisdégben, amt 37 g ¥/t ahiOy
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~ staramid gdw (levegd

freg

- q kaleindldsi zona hémerséklete: SO0 SO s 1166 °0 kdadit

A termdk atlagos rartdzkoddsy ideje a kaleindld wonghany 2 ova.

S

b} Valtozd paramétersis

&

Srilicium-dioxid alapd modositd adalékkent mikronizalt seilicium~

f}:\(
""',’

8Y

1]

~dioxid részecsksk {(TX38 jeld srilikagél, a Rhone Poulenc cé
manya) vizes szusEpenzioiil permetezzik a nedves AL 3H.O-ba &

<

nél, melyet szokésos dzems artimeényvek kozde (k-

5
pou

e

’7.(

kemenog bemens
<& eredetit modositd adalék adagoldsa ndélkiil} mitkadretiink, 8 permete-
sést hdromisle folytonos dramban végerve:

_ %4 R oa t=0 &g 1=12 dre kdzdui iddben, ami meglelel a bevitt
AlQ, toltetre szamitva 400 ppm %i0y, mennyiségnek, melyet howzd kell
adni az alumininm-oxid-tribidratban 16vs maradék szilfcium-dioxid
mennviséghez (RO ppm), vagyis az Gsszmennyviség 480 ppm (0,048 8-

meg¥) Sil;

3

)-.u»

el al

sev i

o

236 Vhoa vo12 Sra da =24 dra Larditt idé&ben, aml megle
AL O, toltetre szamitva 600 ppm Ri0), mennyiségnek, melyet hoxzd kel
adnl  az stuminium-oxid-trihidratban 1évd maradél  szilicium-dioxid

mennyissghes, vagyis a& sssemennvissg 680 ppm {0,063 tGmeg%) Sitd,

:,..
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- 4R Vh & t=24 Sra €3 t=36 ora Kzt idéhen, amt meglelel a bevitt

E3

Al tdltetre szamitva 884G ppm 851, mennyt ixdgnek, melyet hozzd kell

rrrts

sdnt sz alumintem-oxids ctrihidrathan 1évE maradék 3% {Heiunt-dioxid
mennviséghes, vagyis az ssszmennviség 880 ppm (U, 088 t8meglhl

Sy .

¥

e

Az 1. tablazatban mutatjnk be a kemenee Limeneténél 2 Oré

e

vivert aluminium-oxid mintak clemzésdnek atlagoll eredménydt. Az i
Shran a sromesesioszids dingramia ldthsato a folad hatarériékekkel deli-

At finomsagi fokok kumulativ srzazalékos ériekel (CPFT ~ ,cumulative
percent finer than™} feltintetessvel, amelyack €1, Caa, C2b, C3a, O3h,

&

cd4n s C4b garbél a szemoseméret-closeldst mutatjak, amelyet egy

Sédigraph 5100 tipusd Micromeritics gydartménya wéspilékkel mérink
ax NFX 11-883 sz, francia sz abvdny szeriat,
Megiegyerzik, hogy a BET fajlagos felileteket, by nom reprezen-

14138k a krigsztallitok méreténe g oloszldst fokdt, rendszeresen mériitk az

NE 132-621 framcia szabvany szerint azx Osszes kivell aluminium-oxid

.

pormintdn. & Lrisrraliit méret eloszlés: gérbébSl toveretenl dep Alrae-
u) Lae

eSkkel egyendleg ezek az értékek 161 jelsik a kales nalt sluminium-oxid

ds ar atlapos krisztalin méreinek az

tot

f‘»\

por atlages finomsagt fokas

Gzemi kordiményektél figgd avuldsat.
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1, tabhigzat

avay °° Ter oV
s & PR
o & @ 0 °

: PR L .S

s SR

1dé (g

Neilikagel {Fh)

- Nidd: {ppm}

BET {m%/2)

Na, O {(ppm)

{ 24 S& 8.61 2408
2 14 38 $.65 2350
4 24 324¢ 6,77 2350
& 24 435 82 2250

4,85

8,83

e
73
o

8,81

.85

$,98

22 36 6RO ¢, 94 2254
24 38 680 0,87 2250
16 48 710 .98 2304
28 48 790 £,05 2356

48
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1. tabideat (folytatds)

148 () Qap {um) | dog (poY)

dig {3em)

daafdyg

diggram

$ . 4.8 12 g% 13 1

; .

4 3.3 5.8 85 7

6

§ 2.8 4,1 &8¢ S {2a

12 2.9 3.9 | 3,80 5 {2b

14

16 2.3 3,3 ¢,7$ 4.5

I8

20 {8 2.8 8.7 4 3a

24 1.9 | 2.8 8,7 4 3k

26

28 1.6 2.3 j 0,65 3.5

3¢

32 1t 195 | 0.6 3 Cda

34

36 1,2 1.9 $.6 3 Cdb

d) Megfigyelések

L&thatd, hogy a technika silasanek megfeleld kaloindlast Eorgime-
nyek kzdtt (vagyis mddositd adalék nsikaly, neveretesen a 1=d 1 é-

N

ey

a8t vett kaleindhr aluminium-oxid mintabay

- 3
v ag alid

anthan, a modositd adalék betdplaldsinak kexdetekor a ken
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méret 4,6 pmy, vagyis 1ol nagy, €5 8 szemoesecloszlds eridke dogfdye ~ 13
(C1 girbe g diagramon) szintén 161 nagy. Az aluminium-oxid-trihidrét

23

t5lrethen 16v8 minddssze 80 ppm mennyizdgd maradek sxilicium-dioxid
nem elég ahhoz, hogy lelassitsa az aluminium-oxid krisztallitok ndve-
kedésdt.

Amikor kitlsd forrdshdl ae AL Oy-ra szdmitva 400 ppm ardnyban
Si0, madositd adatékot visziink be {24 Uh dramban}, €5 {gy a teljes sais
Helum-dioxid tartalmat (hoezdszidmitva a maradék szilictum-dioxid

.

mennyisggdt is) 480 ppan-re dllftjuk be, amely érték azonban 400 ppm &3

3
306 ppm kozott valtozhat, akkor egy koriitheldl 6 dras dtmenet] 1dd el-
teltével, ami mugfelel a termék dtlagos kemencében fartdézkodisi 1dejé-
nek, lehetdvé valik 2,9/3 pme-re kdzpontositott dye dtlagos krisztaliit

>

méretet elérni és a dog/dys ardnyt ax 5 nédvicges drtdkre cebkienteni. Hz

.,

egvezik a kaloinalt aluminivm-oxid egyik megkdvetelt mindségével {a

diagramon & C2a ¢x Q2b glrbéky.
Hasonld modon, & kidad forrdsbdl sedrmazd modositd mennyiségdt
36 Ih dramban €5 az ALOs-hox viszonyitett ardnyvat 600 ppm SiQy-ban
rgeitve a teljes seiliclum-dioxid mennyiséget, a maradék szilfcium-
~dioxidot is helessdwitva 880 ppm-re &llitiuk be gy, hogy ez ag &gk
550 &5 700 ppm kosSit valtozhat, midltal 1,82 wm kdzépértdkd dsy dtla-
gos krisztallit méretet drlnk e, a doafds ardny pedig » 4 névigges erd-

ket éri e, Hz megegyezik a kaleindlt aluminium-oxid masodik kivant

min&ségdvel (a diagramon a Tla & O3b glrbéky. Megjegy ezzlik, hogy

av flven mindségil porbol késpitett 3,60 glem” &8 3,63 gfem” kfzdtt sl
ritsdgll szinterezett prébatesteken végzett keménysdg €5 kopazdlidedy

o

vizagalatok teljesen kil Sgitd eredményt adnak ag Grifeszkdsdk gyarta-

sa szempontjdbol



Yards
w5

Végil a kitlsé forrasbél szdrmazé modositdt 4% Uh rBgziiett meny-

ghen betipldlva, amivel ax Si(y; ard invat ar AL Us-hoz viszonyitva

(4788

BYIS
$08 ppmi-re, az dsszes sziliclum-~dioxid mennyiségdt pedig a maradék

1

seilicium-dioxiddal egyiitt 380 ppam-re beallliva, amely me gnnyisdg 75

S’

és 1000 ppm kozdt véltozhat, /1,2 pm kdzépdridkd dgq atingos
Lrisztallit méretet érink el, a dogfdig avdny podig 3 névieges dridkre &H

he, Bz megegyerik a kalcindlt alumininm-oxiddal sze =mbeni harmadik

Végil mogiogyezsik, hogy & maradek natrinmiartialom Na,U7/ALD,-
“ban kifejezett értdke a kapott kalvindll aluminium-oxid sremesemereteé-

niil mindig azonos marad a kiinduldsi aluminium-oxid-

t
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e
3
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ot
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ciribideat natriumiartalmaval, és rendszeresen g 8,2 % &3 0.5 % kdzdtd
rigmdnyba esik.

A taldiminy szerinti eljdrds amellett, hogy az ipari mére then na-
gvon rugalmas, meghizhatonak &5 kinnyen kivitelezhetének bizonyul,
minthogy kozvetlend! adaptdthatd a szokasos gy artast k8ritlményekhez,
és esekdly tizemi koliséggel megvaldsithaté.

A taldlmény szerinti eljdrds aliabmazhatosigs nem korfatozddik a
kaleinatasnak arca az esetére, amikor a kaleindlt aluminium-oxid szem-
coeméretet kizdrdlag a modositd adalék mennyiségének be aititdsgval

ivozzak, Aw eljdrds termdészetesen alkals nazhatd mas, a Krisztallit

méretet szabdlvozd paraméterrel, gy a kalcindldsi hdmérsdklet vagy a
mineralizdlé adalék mennyisdgdnek bedllfidsdval tombindlva, példaul

akkor, ba a kaleindlt sluminiume-oxid por sziliclum-dioxid-tartalmat bi-

sonvos felthasznalldst okokbal sgyv meghatdrozott kiiszdbérték alatt kell

tartant.
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Sezabadalmi igénypountak
CEliaras gealuminivm-oxid krisztailitok agglomerd 2ib61 dilo

sluminiame-oxid elfiliftasara alumintom-oxid-trihidrat Raleoin dldsdval

>

mineralizals adalék, {gy egy halogénezett vegyll et és/vagy egy bor-

&< &)

vegyitlet jolenléréhen, azzad Jellemezve, BORY az aslominium-~oxid-
~rikidratot ipari kemencében kale dnvatiuk 808 °C &5 1380 °C Lazbut
hamérsdkieten 172 dra &5 4 Ora kozOnt idbtartamon at, ogy
mineralizaldként hatd halopgéneretl vegyu dlet €5 ogy, az alumininm-oxid

<

stkristalvosodisat médositd azilicinm-dioxid alap@ adalék egyideid je-

fenlétdhen, mely madositd adaickot egye snleteson €3 bensdsdgesen osa-
tatjuk el az aluminium-oxid- ~trihidrat téltetben, egy tonna AL Gy-ban ki

fejezett alumintum-oxidra v anatkoztatva 3003000 g Si0; mennyiseg-

ahol a Bayer eljdrds szerinti tGltelitett natrium-aluminat oldat atu
minigm-oxid-trihideat oltdkristaly jelenlétében tdrénd meghoentdsaval
cloatiftott alominium-oxid-trihidratot vatcinalank,

amely 10-150 am sremoseméretd agglomerdtumokbsl all,

$5 amely marasdék szennyezdddsként 0,2-0,5%, Wa.-ban kifejerett
satriumhidroxidot €3 epyenletesen cloazlatott 50-200 pprm szilictom-di-
axidot tartalmax, €3

a szennyezddésként jelentévd czilicium-dioxidot az egy alumini-
nmeoxid tditether szikseges czilicium-dioxid alapy atkristdlyositds
madositd szilicium-dioxidban kifejezett mennyiségének szamitdsakor

v 2

fSiovelembe vesszik.

¢

Az 1. igénypont 8% coringi eljards, exgal jeflemerve, hogy

mineralizaldként hatéd halogénezett ¥ cegyfiletként egy fluorozoft vegyl-
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letet albalmazunk, amelvet fluor, hidrogén-fluorid, slumintum-trifloorid
&g ar alkati-fluoridok kozgl vilasztunk.

3. A 2. igénypont szerinti eljdrds, azzaf jellemerve, hogy a Huoro-
zott vegyiileiet gz vagy vizes sldat alakjdban vissziik be az aluminium-
-oxid-tribidratba.

4. A 2. vagy 3. igénypont szerinti elidrds, azged jellemegve, hogy &

seiik be sz aluminium-

U}

fluorozott vegyiiletet olyan témegaranyban vis
coxid-trihideat toltetbe, hogy ae aluminium-oxid a kemence Kimeneténdl
egy tonna AL Oz-ra vonatkelatva 20-80 g fluort tartalmaz,

P

A 2-4. tgénvpontok barmelyike czevinti eliards, aycef jellemerve,
& & = R

pagy

o

hogy a fluorozoit veeyvitlettel envhén halogénezelt atomszférat hozunk

tétre o kaleinald kemencében, amely atmossiérdban a halogéngdz .89

w S5

Y

térfogat %-nél kisebb menny: isggben van jelen.
6. Az 1. igéuypont szerinti eljdrés, o zzal jellemezve, hogy a sailici-

am-dioxid alapy atkristédlyosodast madasité adalékot ax aluminium-

~oxid-trihidrat tditetbe kilsd forrdshol, folyvadékban disz pergélva vagy

v

caloinglss kézhen seilicium-~

£

gzilicium-dinxid réseeeskéket vagy #
~dioxidda atakulé szilfciumvegyitietet tarts Jdmazd vizes szuszpenzid
alakjdban visszik be.

C Az 1. vagy 6. igénypont szerinti elid aris, azzal jellemezve, hogy a

& &
<

o

wilicium-dioxid alapd mddositd adalékol egy tonna Al Oj-ra vonatkoz-
(atva 400-1500 g 510, mennyiséghen visszitk be a télietbe.

X

%, Az 1. igénypont szerintd elidrds, szzal jellemegve, hogy a kalei-
aslast 900 “C és 1200 °C kbzdty hémérsdkleten vigerzalk,
CAz 1. igénypont szerintt eljards, arzaf jelfemerve, hogy a kalei-

naldst 1-3 ordn at végezaik.
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16, Az 1. igénypont szerint eliaras, axgad jellemezve, hogy & m&-
dogité adalékot szaritds o101t adjuk a nedyves alumininm-oxid-tribidrat
tifrethen.

rerintl elidvas, expel jellemegve, hogy 8 wd-

s

11, Az L. igénypont

Let

dosito adalékot o megszaritott aluminium-oxid-trikidrat toliethez 200

seonil kisebb hémérsékleten adjuk hozzd a kaloindld kemence bemene-
ténél.

12, Az 1. igénypont szerintt cliards, ezzal fellemerve, hogyv & ma-

dosité adalékot résalegesen dehidrataly t8ltethex adjuk hozzd a kemence

sl6kaleinalasi vondjdban 200 ot & 400 °C k&edtnl hdmersékletien.

)-”»

itott
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132, Az 1-12. igényponiok barmelyike szerinti gljdrassal ¢ 18l
kaleinall aluminiym-oxid por, amelynek dsp tlagos krisats 1llit atmérdie
2.8 pm &s 3 opm Loze esik, névieges dog/ih e aranya cariibelil 5, szilick

um-diexid-tartalma 400-300 ppm © é¢ natrivmiartalma NagQ-ban kifejoave

6,2-0,5 témeg%.

14, Az 1-13. igénypontok barmelyvike sxerintd sljdrdssal gléalittott
kalcindlt alumintum- axid por, amely nek dig dtlagos krisz tallit atmeérdie

z

1R um 8 2 pm kdxe es ik, névieges dey/dyp avdnya ¥ Lorilbeltl 4, szilicts
am-dioxid-tactaima 550-700 ppm &s natriumiartalma NaQ-ban Kifejeave
(,2-0,5 tomegl

nti eligrdsszal elddiiiten

m >

15 Az 1-14. igénypontok ba yrmelyike szer
taleinalt aluminium-oxid pos, amelynek dss 8tlagos krisztallit atmérdje
fopm ds 1,2 pm kizé seik, névieges due/die ardnya kOrittbeldit 3, azilici~

am-~dioxid-tartalma 750~ 1400 ppm €3 nétvinmtarialma NaO-ban kife-

jezve ,2-8.5 témeg®
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16, Eljdrds Srid eszkBz és Bridtest elddilitdsdra, grzad jellemegve,

hogy a 13-15. igénypontok barmelyike szerinii alumintampeort alkal-

mazeuk.

A meghatalmazett:
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