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DESCRIPCION
Proceso para la produccién de particulas de alimina ultrafinas tipo placa
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere al proceso para la produccién de particulas de aliumina tipo placa ultra-finas
sustancialmente discretas con una alta relacién de aspecto.

La presente invencion se refiere adicionalmente a particulas de alumina tipo placa ultra-finas sustancialmente
discretas usando el proceso descrito.

Antecedentes de la invencion

La morfologia tipo placa se realiza como un resultado del crecimiento preferencial de las particulas en direcciones
cristalograficas paralelas a ciertos planos y a mecanismos de crecimiento mas lentos en direcciones distintas a este
plano.

Se sabe que las particulas con una morfologia particular pueden generare por tratamiento de calor en ciertos
sistemas de flujo o diluyentes donde la fase del producto es soluble en el flujo o el diluyente. Por ejemplo se ha
mostrado previamente que las particulas tipo placa de tungstato de bismuto pueden hacerse crecer durante el
tratamiento de calor del 6xido de bismuto y del 6xido de tungsteno en mezclas de sales en estado fundido a
temperaturas por encima de 650 °C. Los cloruros en estado fundido promovieron el crecimiento tipo placa, mientras
que las sales de sulfato en estado fundido no lo hicieron. No se sabe en la técnica generar particulas tipo placa en
sistemas en estado sélido.

Las particulas tipo placa tienen un potencial significativo para un amplio intervalo de aplicaciones incluyendo
materiales de relleno de foco suave para cosméticos, suspensiones de pulido y recubrimiento, materiales ceramicos
avanzados, materiales compuestos, recubrimientos duros, recubrimientos de papel, recubrimientos de colorantes y
materiales de sustrato para pigmentos nacarados.

Las particulas tipo placa con una alta relacion de aspecto y un bajo grado de agregacion y/o aglomeracion son
particularmente atractivas para estas aplicaciones. “Agregacion” es un término que se refiere al grado en el que las
particulas se unen débilmente entre si para formar agregados que tienen un tamafio de particula eficaz aumentado.
“Aglomeracion” es un término que se refiere a particulas que estan rigidamente unidas entre si, por ejemplo por
fusion parcial o por intercrecimiento. Como para la agregacion, el tamafio de particula eficaz se aumenta. El grado
de agregacion y/o de aglomeracion de las particulas se evalla rutinariamente usando una combinacion de
microscopio electronico de barrido y analisis de tamafio de particula por dispersion de luz laser. La concordancia
estrecha entre el tamafio medio de particula determinado por estos dos métodos indica que las particulas que estan
ensayandose son sustancialmente discretas es decir tienen un bajo nivel o grado de agregacion y/o de
aglomeracion.

Los procesos para la produccion de las particulas de alumina tipo placa se conocen en la técnica. Por ejemplo, la
alumina laminada se produce comercialmente por la calcinacion controlada de trihidrato de aluminio. Una técnica
hidrotérmica para la producciéon de particulas de alimina con forma de placa se describe en el documento US
5.587.010. Con técnicas conocidas, las particulas tienden a aglomerarse, requiriendo el uso de procesos caros de
molienda posterior y de clasificacion (véase por ejemplo el documento US 3.121.623 y el documento US 5.277.702)
para separar las particulas. Las particulas también tienden a ser de forma y tamafio irregulares, excediendo las
dimensiones minimas 1 micra y de esta manera una relacion de aspecto relativamente baja.

Ciertas de las técnicas dirigidas especificamente a lograr altas relaciones de aspecto y a formar particulas tipo placa
sustancialmente discretas conocidas en la técnica requieren condiciones antiecondmicas de temperatura y presion
para formar particulas tipo placa. Un ejemplo de una técnica tal se desvela en el documento US 5.702.519 (Merck)
que describe un proceso para la producciéon de placas no agregadas de alfa alimina con una alta relacién de
aspecto. La patente de Merck desvela un proceso que implica la etapa de preparar soluciones acuosas de sales de
aluminio y titanio solubles en agua. La disolucion completa de estas sales es esencial para evitar la aglomeracion del
producto final. Los materiales de partida, es decir las sales, se disuelven completamente como una primera etapa. El
proceso de Merck se lleva a cabo preferentemente a altas temperaturas entre 900 y 1400 °C.

La presente invencion se desarrolld con la vista de proporcionar como procesos alternativos para la produccion de
particulas de alfa alimina tipo placa sustancialmente discretas con una alta relaciéon de aspecto.

A lo largo de esta memoria descriptiva y en las reivindicaciones adjuntas, la frase “que comprende” se usa de forma
inclusiva, en el sentido de que puede haber otras caracteristicas y/o etapas incluidas en la invencion sin definir
expresamente o comprehendidas en las caracteristicas o las etapas posteriormente definidas o descritas. Lo que
tales otras caracteristicas y/o etapas pueden incluir sera evidente a partir de la memoria descriptiva leida en
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conjunto.
Sumario de la invenciéon

De acuerdo con la presente invencién se proporciona un proceso para la produccion de particulas de alimina tipo
placa con una alta relacion de aspecto, comprendiendo el proceso las etapas de:

formar una mezcla de particulas de tamafio nanométrico de un compuesto precursor de aluminio y una fraccién
en volumen suficiente de un diluyente, donde la fraccion en volumen suficiente del diluyente es al menos el 80 %
del volumen total de la mezcla y afadir un mineralizador al diluyente para formar un sistema diluyente-
mineralizador; y

tratar por calor la mezcla para formar particulas de alfa alimina tipo placa sustancialmente discretas dispersadas
en el sistema diluyente-mineralizador, caracterizadas por que la etapa de tratar por calor la mezcla se lleva a
cabo por debajo de las liquidus del sistema diluyente-mineralizador.

La frase tamafio nanométrico se entendera facilmente por los expertos en la materia relevante para referirse a
particulas que tienen un tamafio mas pequefio que una micra. El intervalo de tamario preferido para las particulas de
tamafio nanomeétrico de la presente invencion es menos de 100 nm y preferentemente menos de 50 nm.

Ha de entenderse claramente que el producto del proceso no necesita comprender solamente particulas de alfa
alumina. Por ejemplo, también pueden estar presentes particulas de gamma alumina. Ademas, la temperatura de la
etapa del tratamiento por calor puede seleccionarse para controlar las cantidades relativas de particulas de gamma
alumina y de particulas de alfa alimina tipo placa que se forman. Por ejemplo, si un producto preferido requiere que
solamente un 50 % de las particulas estén en la forma de alfa alimina tipo placa, la etapa de tratar por calor puede
llevarse a cabo a una temperatura inferior que la seleccionada para producir un producto que requiera el 90 % de
particulas de alfa alimina tipo placa.

Preferentemente las particulas de tamafio nanométrico del compuesto precursor de aluminio son sustancialmente
discretas, es decir hay una concordancia estrecha entre el tamafio medio de particula determinado usando
microscopio electrénico de barrido y analisis de tamario de particula por dispersion de luz laser.

Preferentemente, el proceso incluye adicionalmente la etapa de retirar el diluyente de las particulas de alfa alumina
tipo placa sustancialmente discretas después de la etapa del tratamiento por calor.

El término “diluyente” en este punto se usa para describir una sustancia en forma sélida o liquida que “diluye” la
mezcla y se afiade para ayudar a mantener la separacion de las particulas tanto del compuesto precursor de
alumina y/o como de las particulas de alfa alimina tipo placa a lo largo de todo el proceso. El diluyente puede
reaccionar con el compuesto precursor de aluminio o puede estar presente como un espectador.

Preferentemente, el diluyente es soluble en un disolvente que retira selectivamente el diluyente y que no reacciona
con las particulas de alfa alimina tipo placa y la etapa de retirar el diluyente después de la etapa del tratamiento por
calor comprende la etapa de lavar con el disolvente. Mas preferentemente el disolvente es agua o un alcohol.

La fraccién en volumen suficiente del diluyente es al menos el 80 % del volumen total de la mezcla.

Aunque puede usarse un amplio intervalo de diluyentes, los diluyentes preferidos se seleccionan para estimular el
crecimiento tipo placa de las particulas de alfa alimina durante el tratamiento por calor. Un diluyente preferido es
una sal metalica tal como sulfato sodico, sulfato potasico o cloruro sédico. El cloruro sédico se prefiere altamente ya
que es barato y facilmente disponible.

Un mineralizador en forma de un fluoruro metalico también puede afiadirse al diluyente para formar un sistema
diluyente-mineralizador. Los fluoruros metalicos preferidos son fluoruro sédico, fluoruro calcico, fluoruro de aluminio
y fluoruro de sodio y aluminio (criolita).

Las condiciones para el tratamiento de calor de la mezcla dependen del diluyente o del sistema diluyente-
mineralizador particulares usados. La ventaja de usar un sistema diluyente-mineralizador es que la etapa de
tratamiento por calor puede llevarse a cabo a una temperatura menor que para un diluyente usado solo.

La etapa de tratar por calor la mezcla se lleva a cabo por debajo de la liquidus del sistema diluyente-mineralizador
para mantener la separacion entre las particulas tipo placa conforme se forman.

Preferentemente, el compuesto precursor de aluminio es hidréxido de aluminio. El hidréxido de aluminio es barato,
facilmente disponible, facil de manejar y se deshidrata faciimente para formar 6xido de aluminio.

El proceso descrito en el documento WO 99/59754 puede usarse para producir particulas de tamafio nanométrico
sustancialmente discretas de un compuesto precursor de alimina como el material de partida para el proceso de
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acuerdo con el primer aspecto de la presente invencion.

Otro precursor de aluminio adecuado incluye sulfato de aluminio, nitrato de aluminio y cloruro de aluminio. Con estos
compuestos precursores, el proceso preferentemente comprende ademas las etapas de moler el compuesto
precursor de aluminio con un diluyente adecuado tal como hidréxido sédico de acuerdo con el método descrito en la
solicitud de patente internacional del solicitante WO 99/59754.

Un proceso para la produccion de particulas de alumina tipo placa ultrafinas sustancialmente discretas que tienen
una alta relacion de aspecto puede comprender:

moler una mezcla de un compuesto precursor de aluminio y una fracciéon en volumen suficiente de un diluyente
para formar una dispersién de particulas de tamafio nanométrico de un compuesto de aluminio intermedio en el
diluyente; y

a partir de entonces tratar por calor la dispersidon para convertir las particulas de tamafio nanométrico del
compuesto de aluminio intermedio en particulas tipo placa sustancialmente discretas de alfa alimina.

Preferentemente el proceso comprende ademas la etapa de retirar el diluyente de tal manera que las particulas tipo
placa ultra-finas se quedan atras en forma de un polvo ultrafino. Preferentemente la etapa de retirar el diluyente
incluye la etapa de lavar con un disolvente que disuelve selectivamente el diluyente mientras que no reacciona con
las particulas de alumina tipo placa.

El compuesto intermedio de aluminio seria tipicamente un hidréxido de aluminio o un éxido de aluminio. El
compuesto precursor de aluminio seria tipicamente hidréxido de aluminio.

De acuerdo con un aspecto adicional de la presente invencién se proporciona un producto de acuerdo con los
procesos descritos anteriormente. Un producto tal es adecuado para usar en las siguientes aplicaciones: cosméticos
de foco suave, pigmentos nacarados, componentes ceramicos, recubrimientos de colorantes y recubrimientos duros.

Las particulas de alfa alimina tipo placa producidas de acuerdo con la presente invencion tienen una relacion de
aspecto de anchura a diametro de entre 1:10 y 1:100 y mas preferentemente entre 1:20 y 1:50. La relacion de
aspecto preferida depende de la aplicacion particular para la que se requieren los polvos. Las particulas de alimina
tipo placa tienen un diametro entre 0,1 y 30 micras. Preferentemente las particulas de alumina tipo placa tienen un
grosor de entre 50 y 200 nm.

Breve descripcion de los dibujos

Para facilitar un entendimiento mas detallado de la naturaleza de la invencion, las realizaciones preferidas del
proceso para la produccion de particulas de alumina tipo placa ultrafinas se describira ahora en detalle, a modo de
ejemplo, solamente, por referencia a los dibujos que acompanfan, en los cuales:

La Figura 1 es una Micrografia de Barrido Electrénico de las particulas tipo placa de aliumina de acuerdo con el
Ejemplo 1;

La Figura 2 es una Micrografia de Barrido Electronico de las particulas tipo placa de alimina, muchas de las
cuales se entrelazan debido al intercrecimiento realizado de acuerdo con el Ejemplo 2;

La Figura 3 es una Micrografia de Barrido Electrénico de las particulas tipo placa de alumina realizadas de
acuerdo con el Ejemplo 3;

La Figura 4 es una Micrografia de Barrido Electrénico de las particulas tipo placa de alumina realizadas de
acuerdo con el Ejemplo 4;

La Figura 5 es una representacion grafica que muestra la distribucion de tamario del diametro de las particulas
tipo placa de la Figura 4;

La Figura 6 es una Micrografia de Barrido Electrénico de las particulas tipo placa de alumina realizadas de
acuerdo con el Ejemplo 5;

La Figura 7 es una representacion grafica que muestra la distribucion de tamario de las particulas tipo placa de la
Figura 6; y

La Figura 8 es una Micrografia de Barrido Electronico que muestra las particulas de alimina realizadas de
acuerdo con el Contra-ejemplo 1 con morfologia tabular, baja relacion de aspecto y agrupaciones entrelazadas.

Descripcion detallada de las realizaciones preferidas

Antes de que se describan los ejemplos ilustrativos de los presentes procesos y de los productos, se entiende que la
presente invencion no se limita a los diluyentes, los mineralizadores o los compuestos precursores de aluminio
particulares descritos. También ha de entenderse que la terminologia usada en el presente documento es para el fin
de describir solamente ejemplos particulares y no esta destinada a limitar el alcance de la presente invencion. Salvo
que se defina de otra manera, todos los términos técnicos y cientificos usados en el presente documento tienen el
mismo significado que se entiende comunmente por un experto en la materia a quien la presente invencion
pertenece.
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Aunque otros tipos de diluyentes, mineralizadores y compuestos precursores asi como funciones de tratamiento por
calor similares o equivalentes a aquellas descritas en el presente documento pueden usarse para practicar o
ensayar los diversos aspectos de la presente invencion, los materiales y los procesos preferidos se describen ahora
con referencia a la produccion de alumina tipo placa que tenga una alta relacion de aspecto.

Ha de entenderse claramente que la presente invencién es igualmente aplicable a la produccién de una mezcla de
nanoparticulas de gamma alumina asi como particulas tipo placa de alfa alimina.

La presente invencién se basa en una observacién inicial del crecimiento tipo placa que se da para ciertas
combinaciones de compuestos precursores de aluminio y diluyentes cuando la temperatura de una mezcla de
particulas de tamafio nanométrico de un compuesto precursor de aluminio se dispersaron en un diluyente particular
y se calcinaron (calentaron en aire).

La eleccion del diluyente se encontraria que también gobierna la temperatura a la cual ocurre la transformacion en
un habito de crecimiento tipo placa durante el tratamiento por calor. Los diluyentes adecuados incluyen sales
metalicas tales como NaCl, Na>;SO4 y K»SO4. Un sistema diluyente-mineralizador puede formarse mezclando uno o
mas de estos diluyentes con un fluoruro metalico tal como AlF3, NazAlFs 0 mezclas de los mismos.

Dependiendo de la eleccion del diluyente o del sistema diluyente-mineralizador, la morfologia tipo placa puede
generarse con el diluyente en forma sélida o liquida.

Cuando el tratamiento por calor se realiza a una temperatura por encima del punto de fusién del diluyente o
diluyentes o por encima de la liquidus de un sistema diluyente-mineralizador, las particulas de alimina tipo placa
tienden a formar agrupamientos entrecruzantes como resultado del intercrecimiento en la fase liquida. Para formar
particulas tipo placa sustancialmente discretas en estas condiciones, la mezcla se agita.

Cuando el tratamiento por calor se realiza por debajo del punto de fusion del diluyente o diluyentes o por debajo de
la liquidus del sistema diluyente-mineralizador, el intercrecimiento de las particulas tipo placa se evita por virtud del
hecho de que estan presentes suficientes particulas sdlidas del diluyente para separar las particulas tipo placa
vecinas entre si durante el crecimiento.

A lo largo de los siguientes ejemplos ilustrativos, se usa hidréxido de aluminio como el compuesto precursor de
aluminio preferido solamente a modo de ejemplo y no esta destinado a limitar el alcance de la presente invencion de
ningin modo. Cuando se usa hidroxido de aluminio como el compuesto precursor, la etapa de tratar por calor
provoca la deshidroxilacion del hidréxido de aluminio como una primera etapa. Los granos a nanoescala de gamma
alumina se forman dentro de la mezcla y posteriormente se transforman en particulas tipo placa de alfa alumina (a-
Al,O3) conforme la temperatura del tratamiento por calor se aumenta adicionalmente.

A partir de los ejemplos ilustrativos a seguir y sin desear quedar unidos a teoria alguna se entiende que los
siguientes factores contribuyen a la formacién de particulas de alfa alumina tipo placa sustancialmente discretas con
una alta relacién de aspecto:

a) El tamafio de particula inicial del compuesto precursor de aluminio determina la dimension minima de la
particula tipo placa, es decir, su grosor. De esta manera, para lograr un grosor minimo de las particulas de
alumina tipo placa, el tamafio de particula inicial del compuesto precursor de aluminio se ha seleccionado que
sea de dimensiones nanométricas. En el limite de no crecimiento en la direccion del crecimiento lento, la
dimension minima (grosor) de las particulas de alumina tipo placa seria igual al tamafo de particula inicial del
compuesto precursor de aluminio.

b) El diluyente debe estar presente en una fraccién de volumen suficiente con respecto al volumen de particulas
del compuesto precursor de aluminio para que las particulas de alumina tipo placa en crecimiento se mantengan
separadas durante el tratamiento por calor. Se prefiere una fraccion en volumen del diluyente o del sistema
diluyente-mineralizador en un exceso del 80 %.

c) El diluyente debe elegirse para promover el crecimiento tipo placa de las particulas de alimina durante el
tratamiento por calor. Las sales especificas y/o los mineralizadores han mostrado que exhiben esta propiedad
que, sin desear quedar ligados a teoria alguna, parece deberse a la estabilizacion de interfaces particulares
durante el crecimiento.

d) La etapa de tratamiento por calor puede llevarse a cabo a una temperatura bien por encima o bien por debajo
del punto de fusion del diluyente o la liquidus de un sistema diluyente-mineralizador. Cuando el tratamiento por
calor se lleva a cabo a una temperatura a la cual el diluyente o el sistema diluyente-mineralizador estan en una
fase liquida, se ha descubierto que las particulas de alumina tipo placa tienden a formar agrupaciones
entrecruzadas que se entiende que es el resultado del intercrecimiento en la fase liquida. Las particulas tipo
placa sustancialmente discretas se producen agitando el bafio del diluyente o del sistema diluyente-mineralizador
liqguidos para prevenir tal intercrecimiento. La agitacion puede lograrse por mezcla mecanica, rotacion del
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recipiente, el uso de corrientes de conveccion, calentamiento por induccién o cualquier otro método que imparta
un movimiento relativo de las particulas en el fluido, para prevenir el entrecruzamiento de las particulas.

e) Cuando el tratamiento por calor se realiza por debajo del punto de fusion del diluyente o, de acuerdo con la
presente invencion, por debajo de la liquidus de un sistema diluyente-mineralizador, se entiende que el
intercrecimiento de las particulas de alimina tipo placa se evita por virtud del hecho de que suficiente diluyente o
sistema diluyente-mineralizador separa las particulas vecinas de alumina tipo placa las unas de las otras durante
el crecimiento. La agitacion no se requiere cuando la etapa del tratamiento por calor se lleva a cabo por debajo
del punto de fusién del diluyente o de la liquidus del sistema diluyente-mineralizador.

En cada uno de los ejemplos ilustrativos descritos a continuacion, el diluyente es soluble en agua y se retira de las
particulas de alimina tipo placa después del tratamiento por calor lavando repetidamente, preferentemente con agua
desionizada. Entre lavados, las particulas de alimina tipo placa se separan de la solucién de lavado se separan de
la solucién de lavado bien por decantacion en un tambor de 30 litros o por centrifugacion en un tubo de centrifuga de
40 cc, dependiendo del tamafio de la muestra. Se espera que un experto en la materia pueda divisar otros métodos
para retirar el diluyente de las particulas de alimina tipo placa sin salir del concepto inventivo de la presente
invencion. Por ejemplo, pueden usarse otros disolventes tales como alcoholes. Todas las tales variaciones se
considera que estan dentro del alcance de la presente invencion para el cual los siguientes ejemplos son solamente
para fines ilustrativos.

Ejemplo 1: Al(OH)3 en diluyente Na,SO,, agitado durante el tratamiento por calor

180 g de hidroxido de aluminio como un compuesto precursor y 820 g de sulfato sédico como un diluyente se
molieron durante 1 hora a 400 rpm en un molino de desgaste por rozamiento de 7 litros usando 25 kg de bolas de
acero inoxidable de 6,35 mm de diametro para formar particulas de hidréxido de aluminio de tamafio nanométrico.

900 g del polvo resultante se afiadieron a un crisol de alimina de 4 litros que contenia 2,27 kg de sulfato sédico pre-
molido a 1100 °C. La mezcla se agit6 mecanicamente a 60 rpm por dos barras de agitacion de alimina durante la
adicioén del polvo molido y durante una hora adicional mientras que la mezcla se mantuvo a 1100 °C.

Los estudios de difraccion por rayos X y de microscopia electrénica confirmaron que el material resultante consistia
en plaquetas de alfa alimina de 0,5-3 micras de diametro con un grosor de 50-100 nm. Las particulas de alimina
tipo placa eran sustancialmente discretas como se ilustra en la micrografia electrénica de barrido de la Figura 1.

Ejemplo 2: Al(OH)3; en diluyente NaCl sin agitacion

100 g de hidroxido de aluminio como un compuesto precursor y 1000 g de cloruro sédico como un diluyente se
molieron durante 2 horas a 600 rpm en un molino de desgaste por rozamiento de 7 litros usando 25 kg de bolas de
acero inoxidable de 6,35 mm de diametro. La mezcla seguin se molié consistia en nano particulas de hidroxido de
aluminio, aproximadamente de 5 mm de tamafio embebidas en una matriz de cloruro sédico.

El polvo resultante se traté por calor en un envase sellado a temperaturas entre 600 y 1300 °C. Las muestras
calcinadas entre 600 y 800 °C consistian en nanoparticulas equiaxiales de gamma alumina. Calcinar entre 900 y
1200 °C dio como resultado una mezcla de gamma y alfa alimina. La calcinacién a 1300 °C dio como resultado un
producto de fase Unica que consistia en particulas tipo placa de alfa alimina de 50-100 nm de grosor y 0,5-5 micras
de diametro.

La Figura 2 muestra una micrografia electronica de barrido de este material, se encontr6 que muchas de las
particulas de alumina tipo placa estaban entrecruzadas como consecuencia del intercrecimiento.

Ejemplo 3: Al(OH); en diluyente NaCl, con mineralizador, tratamiento por calor en estado sélido que da lugar
a particulas tipo placa de 0,5-5 micras (de acuerdo con la presente invencion)

1,04 g de hidréxido de aluminio como un precursor se molieron con 6,88 g de NaCl y 0,08 g de criolita (NazAlFg)
como un mineralizador durante 3 horas en un molino mezclador Spex usando 80 g de bolas de acero inoxidable de
12,7 mm de didmetro para formar particulas de hidréxido de aluminio de tamafio nanométrico. Se sabe que la criolita
es soluble en cloruro sédico, formando un sistema diluyente-mineralizador eutéctico, con una temperatura eutéctica
de 730 °C.

Una muestra del polvo resultante se traté por calor a 500 °C durante 30 minutos y se lavo en agua desionizada para
examinar el tamafio de particula antes de la transformacion a la fase alfa. Las mediciones de difraccion por rayos X
confirmaron que el material resultante era gamma alimina. Los estudios de microscopia electrénica revelaron que
las particulas eran nano particulas equiaxiales de aproximadamente 5 nm de tamario.

El polvo que quedaba se tratd por calor durante 2 horas por debajo de la temperatura eutéctica, a 270 °C. Los
estudios de difraccion por rayos X y de microscopia electronica confirmaron que el material resultante consistia en
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plaquetas de alfa alimina de 0,5-5 micras de diametro con un grosor de 50-100 nm. Las particulas eran
esencialmente plaquetas individuales con bajos niveles de aglomeracion. La Figura 3 muestra una micrografia
electrénica de barrido del material producido usando el Ejemplo 3.

Ejemplo 4: AI(OH); en diluyente NaCl, con mineralizador, tratamiento por calor en estado sélido por debajo
de la temperatura liquidus que da lugar a particulas tipo placa de 0,1-9 micras (de acuerdo con la presente
invencion)

500 g de hidroxido de aluminio como un compuesto precursor se molieron con 4450 g de cloruro sédico como un
diluyente y 50 g de criolita (NaszAlFs) como un mineralizador durante 90 minutos en un molino de desgaste por
rozamiento de 33 litros a 270 rpm, usando 100 kg de bolas de acero inoxidable de 6,35 mm de diametro para formar
particulas de hidréxido de aluminio de tamafio nanométrico. La temperatura liquidus para la composicion del sistema
diluyente-mineralizador es 795-800 °C.

El polvo resultante se traté por calor durante 2 horas a 780 °C. Los estudios de difraccion de rayos X y microscopia
electrénica confirmaron que el material resultante consistia en particulas de alfa alimina tipo placa de 0,1-9 micras
de diametro con un grosor de 50-150 nm. Las particulas sustancialmente discretas eran plaquetas esencialmente
individuales con bajos niveles de agregacion. La Figura 4 muestra una micrografia electronica de barrido de este
material. La Figura 5 muestra la distribucion del tamafio de las plaquetas en la muestra producida en el Ejemplo 4,
determinada por dispersion de luz laser.

Ejemplo 5: Al(OH); parcialmente deshidratado en diluyente NaCl con mineralizador, tratamiento por calor por
debajo de la temperatura liquidus que da lugar a particulas tipo placa de 1-30 micras (de acuerdo con la
presente invencion)

650 g de hidroxido de aluminio como un compuesto precursor que se habia secado hasta una pérdida de masa del
23 % a 230 °C se molieron con 4300 g de cloruro sédico como un diluyente y 50 g de criolita como un mineralizador
durante 90 minutos a 270 rpm en un molino de desgaste por rozamiento de 33 litros usando 100 kg de bolas de
acero inoxidable de 6,35 mm de diametro para formar un compuesto intermedio que comprende particulas de
hidréxido de aluminio de tamafio nanométrico. Las mediciones de difraccién por rayos X mostraron que el material
de partida de hidroxido era predominantemente bohemita (AIOOH), con una pequefia fraccion de gibsita (Al(OH)s)
restante.

El polvo resultante se tratdé por calor durante 2 horas a 780 °C. Los estudios de difraccién de rayos X y de
microscopia electrénica confirmaron que el material resultante consistia en plaquetas de alfa alimina de 1-30 micras
de diametro con un grosor de 50-200 nm. Las particulas eran esencialmente plaquetas individuales con bajos
niveles de agregacion. La Figura 6 muestra una micrografia electrénica de barrido tipica de este material. La Figura
7 muestra la distribucion de tamario de las plaquetas de la muestra de la Figura 6, determinada por dispersion de luz
laser.

Contra Ejemplo 1: Uso de diluyente insuficiente al moler que dar lugar a alimina “tabular”

520 g de hidroxido de aluminio como un precursor se molieron con 460 g de cloruro sédico como un diluyentey 10 g
de criolita como un mineralizador durante 1 hora a 500 rpm en un molino de desgaste por rozamiento de 7 litros
usando 25 kg de bolas de acero inoxidable de 6,35 mm de diametro para formar particulas de hidroxido de aluminio
de tamafo nanométrico. Esta relacion de masa dio lugar a una fraccion en volumen de diluyente (cloruro
sadico/criolita) de aproximadamente un 50 %.

El polvo resultante se tratdé por calor durante 2 horas a 780 °C. Los estudios de difraccién de rayos X y de
microscopia electrénica confirmaron que el producto de este proceso consistia en alfa alimina. Las particulas tenian
morfologia tabular con una baja relacién de aspecto y formaron agrupaciones entrecruzadas. Las placas tenian 1-5
micras de diametro y 0,25-1 micra de grosor. La Figura 8 muestra una micrografia electrénica de barrido tipica de
este material.

Contra Ejemplo 2: Retirada del diluyente antes del tratamiento por calor, morfologia tipo placa ausente del
producto

1,04 g de hidroxido de aluminio como un precursor se molieron con 6,96 g de cloruro sédico como diluyente durante
3 horas en un molino mezclador Spex usando 80 g de bolas de acero inoxidable de 12,7 mm de diametro.

2 g del polvo molido se lavaron una uUnica vez usando 12 ml de agua desionizada, con la intencion de retirar el 75 %
del diluyente cloruro sédico. El polvo se seco y se traté por calor a 1300 °C durante 1 hora. Cualquier diluyente
cloruro sédico que quedara se retiré lavando seis veces con agua desionizada.

Los estudios de difraccion de rayos X y de microscopia electronica revelaron que el material resultante consistia en
particulas porosas de alfa alumina de 10-300 micras de tamafio. No se observé la morfologia tipo placa.
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REIVINDICACIONES
1. Un proceso para la produccion de particulas de alimina tipo placa que comprenden las etapas de:

formar una mezcla de particulas de tamafio nanométrico de un compuesto precursor de aluminio y una fraccién
en volumen suficiente de un diluyente, donde la fraccion en volumen suficiente del diluyente es al menos el 80 %
del volumen total de la mezcla y afadir un mineralizador al diluyente para formar un sistema diluyente-
mineralizador; y

tratar por calor la mezcla para formar particulas de alfa alimina tipo placa sustancialmente discretas dispersadas
en el sistema diluyente-mineralizador, caracterizadas por que la etapa de tratar por calor la mezcla se lleva a
cabo por debajo de la liquidus del sistema diluyente-mineralizador.

2. Un proceso para la producciéon de particulas de alumina tipo placa de acuerdo con la reivindicacion 1 que
comprende adicionalmente la etapa de retirar el diluyente después de la etapa de tratamiento por calor.

3. Un proceso para la produccién de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con la reivindicacion 2 donde el
diluyente es soluble en un disolvente y la etapa de retirar el diluyente de la mezcla comprende la etapa de lavar con
el disolvente después de la etapa de tratamiento por calor.

4. Un proceso para la produccion de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con la reivindicacion 3 donde el
disolvente es agua o un alcohol.

5. Un proceso para la producciéon de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores donde el diluyente es una sal metalica.

6. Un proceso para la produccién de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con la reivindicacion 5 donde la sal
metdlica se selecciona del grupo que comprende; sulfato sddico, sulfato potasico y/o cloruro sodico.

7. Un proceso para la producciéon de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores donde el mineralizador es un fluoruro metalico.

8. Un proceso para la producciéon de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores donde el fluoruro metalico se selecciona del grupo que comprende adicionalmente:
fluoruro sddico, fluoruro calcico, fluoruro de aluminio y/o fluoruro de aluminio sédico.

9. Un proceso para la producciéon de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores donde el compuesto precursor de aluminio se selecciona del grupo que comprende:
hidréxido de aluminio, sulfato de aluminio, nitrato de aluminio y/o cloruro de aluminio.

10. Un proceso para la produccién de particulas de alimina tipo placa de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones anteriores donde las particulas de tamafio nanométrico del compuesto precursor de aluminio son
sustancialmente discretas.
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