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eidelds  ABSTRACT

. Ceramic materials with both high superficial area and porosity have
been frequently employed in catalytic applications such as: water
treatment, gas control emissionsand percolation process. The present paper
describes the fabrication of a monolithic ceramic by the extrusion
technique. Transversal section of the final product is formed by small
equilateral triangles; the product itself is also triangular in shape. The
form of the monoalith allows stacking for building the catalytic reactors.
Likewise, its cross section exhibit high specific surface area. The material
used for the fabrication of the monolith was alumina, because of its high
chemical stability in different mediuns, it also allowsto obtain high porosity
values after sintering by an appropriated heated cycle. Aspects of the
fabrication technique, as well as results of the characterization made by
textural analysis, density, microscopy and mechanical properties will be
analyzed.
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RESUMEN

Los materiales ceramicos con altas areas superficiales y porosidades
son frecuentemente empleados en aplicaciones cataliticas tales como:
tratamiento de aguas, control en la emision de gases y procesos de
percolacion. El presente articulo describe la fabricacion de un monolito
ceramico por latécnica de extrusion. La seccion transversal del producto
final esta formada por pequefios triangul os equilateros, €l producto en si
también tiene forma triangular. La forma del monolito permite su
apilamiento para la construccion de reactores cataliticos. Igualmente, su
seccion transversal facilita la obtencion de altas superficies especificas.
El material usado para la fabricacion del monolito fue alimina, ya que
este material es muy estable quimicamente en medios acuosos, asimismo
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con estematerial esposibleobtener altosvalores
de porosidad después de la sinterizacién
mediante un ciclo de calentamiento apropiado.
Aspectos de la técnica de fabricacion, asi como
resultados de la caracterizacion hecha por
analisis de texturas, densidad, microscopia y
propiedades mecanicas seran aqui analizados.
Palabras clave
Produccion, aumina, ceramicos, extrusion.

INTRODUCCION

El uso de materiaes cerdmicos en laconstruccion
de soportes cataliticos es cadavez méas comin, debido
a que se pueden fabricar en una gran diversidad de
formas geométricasa mismo tiempo que su porosidad
y area superficial especifica puede ser controlada.
Existen diferentes técnicas para conformar los
materiales ceramicos en barras, tubos y perfiles.t?
Para que después de acuerdo a su forma se puedan
apilar para la construccion de reactores cataliticos.
Laextrusion esunade estas técnicas de conformado,
en la cua se hace una masa congtituida por una
mezcla de diferentes compuestos entre los cuales se
tienen: polvos cerdmicos, plagtificantes, solventesy
dispersantes. Esta masa serda deformada
pl &sticamente haciéndola pasar a través de un dado
cuya seccion transversal dard a la masa la forma
geométrica final deseada. Después de su extrusion
el perfil cerdmico es secado y sinterizado de manera
controlada para obtener en € mismo las propiedades
fisicas deseadas.

El objetivo de este trabajo es la fabricacidn por
extrusion de perfiles cerdmicos monoliticos con
seccion transversal triangular hechos a base de
aumina. La alumina es una materia prima de bgo
costo y su estudio ha sido tan amplio que en la
actualidad puede ser sinterizada controlando sin
problemas su porosidad y area superficia especifica.

DESARROLLO EXPERIMENTAL
Fabricacion del monolito ceramico

La técnica empleada para la obtencion del
monolito cerdmico eslaextrusion directacombinada
con un proceso de sinterizado. El dispositivo parala
extrusion directa fue disefiado y fabricado por los
autores y antes ya ha sido bien descrito.*
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Esencialmente el dispositivo consiste de un
contenedor, émbolo, dado y & soporte del dado,

fabricado todo en acero inoxidable 316. El sistema
es ensamblado aunaméguina de ensayos universales
(Instron modelo, 1125, EUA). La pasta ceramica fue
preparada usando un 75% peso de aumina - Al O,

(A12 Alcoa, ~5mm, EUA), un 18% peso aguadestilada
Yy un 7% peso de un pladtificante cuyo nombre comercid
esmethocd (Tecnomold, SA., México), este compuesto
€s un polimero cuya temperatura de descomposicion
es de 150°C. Estos constituyentes fueron amasados
manual mente hasta obtener una pasta homogéneay
consistente. La pasta se coloca en el contenedor y
se aplicaen lamisma una precarga de 200 Kgf para
eliminar aire atrapado en lamisma A continuacion
la pasta es extruida aplicando presiones de 500 K gf

y velocidades de 200 mm/s. De agui se obtienen los
monolitos en verde con forma triangular, estos
monolitos entonces son secados a aire durante 72
horas. El sguiente paso consiste en la sinterizacion
de los monolitos en verde para la cual se ocupa un
horno eléctrico de resistencias con capacidad de
calentamiento de 1,600°C (Carbolite, RHF17/3E,
EUA). Resultados preliminares™® indicanque1,100C
es una buena temperatura de trabajo para evitar

distorsiones en la geometria del producto. Asi los
monolitos se gnterizan a 1,100°C durante (2, 4,6y 8
horas). Lavariacion dd tiempo desinterizaciontiened
propdsito de determinar su efecto en la porosidad y
area superficia especificadd producto find.

Caracterizacion del monolito cerdmico

La caracterizacion de los monolitos sinterizados
se hace mediante las técnicas siguientes: Ladensided
y porosidad abierta se determinan através del método
de Arquimedes. El &easuperficid especificaseevalia
por medio de la absorcion fisca de nitrogeno. La
morfologia de la microestructura se observa por
microscopiad ectronicade barrido utilizando e ectrones
secundarios. Ladurezadd monalito semidié con ayuda
de un durdmetro empleando escda Rockwell F.

RESULTADOS Y DISCUSION
Tamafo y forma del monolito

Observaciones visuales de las piezas recién
extruidas permiten afirmar que el monolito
conformado presenta la geometria y tamafio del
disefio original.
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Observaciones de las mismas después del secado
al aire durante 72 horas muestran en las piezas
pequefios defectos superficiales como rugos dades
y rebabas. Lafigural presentadosvistasdel monoalito
obtenido después de la etapa de sinterizacion a
1,100°C durante 4 horas.

Como puede observarse después de la
sinterizacion la forma geométrica del monolito se
mantiene, igualmente no se aprecian distorsiones en
el mismo. Por esta razon es factible € apilamiento
de varias piezas de manera tal que se pueden
construir reactores de diferentes tamafios y formas
mediante & apilamiento de varios monoalitos. Cada
monolito triangular mide 2.54 cm de lado, lalongitud
en este caso es de 15 cm. Sin embargo, la misma
puede ser modificada durante la extrusion. En su
seccion transversal d monolito esta constituido por
81 tridngulos equiléeros de 0.3 cm de lado y con un
espesor de pared de 0.05 cm. Estageometriapermite
la obtencion de un area superficial muy grande,
requerimiento importante en la construccion de
reactores cataliticos.

Fig. 1. Monolitos ceramicos triangulares fabricados
mediante extrusion y sinterizacién a 1,100°C por 4 horas.
(a) vista seccion transversal, (b) arreglo de varios
monolitos.
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Porosidad abierta y textura

Lafigura2 muestralas gréficasdelosvaloresde
porosidad abierta y area superficial especifica en
funcion del tiempo de sinterizado a1,100°C. El efecto
del tiempo en ambas curvas es evidente.
Principamente, después de 4 horas de tratamiento
el valor del area superficia especifica tiene una
marcada disminucion. Este efecto también sereflga
enlaporosdady end tamafio de poro delosmonolitos
sinterizados que se presenta en latabla |. Se tiene
gue e tamafio de poro disminuye aproximadamente
4 A a pasar de 2h a 8h de sinterizacion. Estas
disminuciones con € tiempo de la porosidad abierta,
area superficia especifica y tamafio de poro son
debidas a fendbmeno de sinterizacion que sempre
viene acompafiado de la formacion de cuellos entre
particulas adyacentes, coalescenciadelas mismasy
finalmente crecimiento de ellas. Logicamente
mayores tiempos de sinterizacion implican que €
efecto de éste seamas marcado. Como consecuencia
de esto se obtendran productos més densos, situacion
guetambién se puede corroborar a observar latabla
| en donde se presentan los valores de densidad del
monolito en funcion del tiempo.

El proceso de sinterizado es muy importante en
€l procesamiento de los materiaes cerdmicosyaque
através del mismo se consigue la consolidacion de
los productosy se obtienen lasmejores caracteristicas
fiscasy mecanicasenlosmismos. Sin embargo, este
debe ser controlado digiendo las temperaturasy los
tiempos detratamiento detal maneraque sedcancen
las propiedades deseadas en los productos. Por 1o
mismo, altas temperaturas o tiempos largos de
tratamiento no siempre son lo mejor para la
consolidacion delos productos. Caso particular € de
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Fig. 2. Gréaficas que muestran la variacion de la porosidad
abierta y area superficial especifica del monolito
sinterizado a 1,100°C en funcién del tiempo de
sinterizacion.
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Tablal. Valoresdetamafio de poro, densidad y durezaenlos
monolitossinterizadosa1,100°C como unafuncion del tiempo

desinterizado.

inboaen |oara |oensidad | oureza
(Horas) (A) (glem3) Rockwell F
2 85 +/- 3 3.06 233

4 85 +/- 2 3.10 235

6 85 +/- 4 3.17 248

8 82 +/-3 3.20 250

este trabajo, en donde se deseafabricar un cerdmico
con fines cataliticos, paralo cual es necesario que €
mismo presente areas superficiales grandes,
propiedad que a su vez depende de la porosidad y
tamafio de poro en e material. Por lo que de acuerdo
alafigura2y tablal, tiemposde sinterizado mayores
a 4h no son recomendables en la obtencién del
monolito ceramico aqui deseado.

Dureza

Los resultados de las mediciones de dureza se
muestran en latablal. Aqui se observa que no hay
grandes variaciones en esta propiedad toda vez que
los va ores son reportados en escala Rockwell F. Sin
embargo, si se tiene presente una secuencia
ascendente en lamedidaque d tiempo de sinterizado
esmayor. Este comportamiento es|égico yaque una
mayor consolidacion del producto se obtiene con
mayorestiempos de tratamiento (ver tablal -valores
de densidad- y figura 2) lo que implica mayores
propiedades mecanicas en € cerémico fabricado.

Microestructura

La microestructura del monolito triangular
sinterizado a 1,100°C durante 4h se presenta en la
Figura 3. Aqui se tienen dos fotografias tomadas a
diferentes aumentos en un microscopio eectrénico
de barrido. En ambas fotos se observa una
microestructura muy homogénea constituida por
particulas de alumina con formas alargadas y
tamarios que varian entre 1 y 5 nm. No sealcanzaa
apreciar la presencia de poros muy grandes en la
muestra. Sin embargo, si se tiene una buena
distribucién de la porosidad misma que se aprecia
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Fig. 3. Microestructura de los monolitos cerdmicos
sinterizados a 1,100°C por 4 horas.

mejor en lafoto (b) & tamafio de los poros es muy
pequefio en algunos casos y esto hace que e &rea
superficia especifica sea grande. El efecto de la
sinterizacion se alcanza a observar por laformacion
de cudllosentre dgunas delas particulas delafigura
(b). Es probable también que las particulas més
grandes aqui presentes se deban al crecimiento y
coaescencia de las mismas durante € sinterizado.
Logicamente los tamafios principales de poros de
algunos amstrongs reportados en la tabla | no son
posibles de distinguir en estas fotografias.

CONCLUSIONES

Dos caracteristicasimportantes que deben reunir
los soportes cataliticos son presentar grandes
porosidadesy areas superficia es especificas. En este
trabgjo se describid la fabricacion de un monolito
ceramico cuya seccion transversal estaformada por
pequefios triangulos equiléeros, y @ producto en si
tambiéntieneformatriangular, esta formageométrica
se establece con el proposito de poder apilar
diferentes piezas para la construccion de reactores
cataliticos en donde se vean magnificadas las dos
propiedades fisicas que se comentan lineas arriba.
Una situacién importante durante la sinterizacién del

Ingenierias, Abril-Junio 2003, Vol. VI, No. 19



Produccion de ceramicos triangulares base alimina...

material es controlar las condiciones de tiempo y
temperatura de maneratal que laforma geométrica
del monolito se mantengay se acancen atosvalores
de porosidad y superficie especifica en un materia
cuyadensidad permitabuenosva ores de propiedades
mecéanicas. De esta forma para el material aqui
fabricado se establecen como las condiciones de
sinterizado tiempos de 4 horas a 1,100 °C de

temperatura.

REFERENCIAS

1. J.S. Bradley, O. Vollmer, R. Rova and F. Lefebre,
"Microporous Silicon Nitride - Based Solid Bases',
Advanced Catlytic Materials - 1998, ed. P.W.
Lednor, D.A. Nagki and L.T. Thompson, vol 549,
Materials Research Society.

2. K.R. Butcher and G.R. Pickrell, "A New
Generation of Ceramic Foams with Small Pore
Size', Advanced Cataytic Materias - 1998, ed.
P.W. Lednor, D.A. Nagki and L.T. Thompson,
vol 549, Materials Research Society.

3. JW. Halloran, "Role of Powder Agglomeratesin
Ceramic Processing”, Advancesin Ceramics, val.
9, Forming of Ceramic, ed. By JA. Mangels and

/ Enrique Rocha Rangel et al

G.L. Messing, pp. 67-75, 1983.

4. R. Herndndez Lopez, E. Rocha Rangel and M.
Rodriguez Cruz, "Production and Characterization
of Hexagonal Ceramic Packing®, Ceram. Eng.
Sai. Proc., 2001, val. 22, [3], pp.209-214

5. R. Hernandez Lépez, E. Rocha Rangel and M.
Rodriguez Cruz, "Production of Honey-Comb",
Ceram. Eng. Sci. Proc., 2000, vol. 21, [4], pp.415-
420

6. JR. Peshek, "Ceramic Components by Injection
Molding", Advancesin Ceramics, vol. 9, Forming
of Ceramic, ed. By JA. Mangels and G.L.
Messing, pp. 220-233, 1983.

7. .M. Lachman, R.D. Bagley and R.M. Lewis,
"Thermal Expansion of Extruded Cordierite
Ceramics', Am. Ceram. Soc. Bull., 60, [2], pp.
202-205, 1981.

8. I.M. Lachman and R.N. McNally, "High-
Temperature Monolithic Supportsfor Automobile
Exhaust Catalysis', Ceram. Eng. Sci. Proc., 2,
[5-6], pp.337-351, 1981.

9. J Vara, "Woodburning: The Cataytic Combustor
Comesof Age', Country Journd, pp. 92-99, 1982.

Universidad Autonoma de Nuevo Leon
Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica
Division de Ingenieria Mecanica
- Congreso de
Sistemas Integrados de Manufactura

y

Asiste a las conferencias y talleres de
Robdética, PLCs, CNC, Elemento Finito, Automatlzamén
Manufactura, Diseino geométrico e
el 21, 22 y 23 de mayo 2003
(Informacion: tel. 8329-4020 ext. 5850)

4

Ingenierias, Abril-Junio 2003, Vol. VI, No. 19. 17



