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Estudio de la obtencion de sustratos ceramicos para
membranas inorganicas

Obtaining ceramic substrates for inorganic membranes
Gabriel Camargo Vargas,' Hugo Martin Galindo V.2

RESUMEN

En este proyecto, primeramente, se elaboraron soportes para membranas inorgdnicas usando a Al,O, como
componente base y empleando como aglutinantes pseudoboehmita y silica coloidal, y como coadyuvante de
sinterizado un éxido hidratado de magnesio; todas estas sustancias fueron sintetizadas mediante el empleo de
procesos sol — gel. También se analizé el efecto que sobre las propiedades fisicas y mecdnicas de los soportes
ejercen la presién de compactacion y la temperatura de sinterizacion. Los aglutinantes preparados se caracterizaron
por sedigrafia de rayos X, y a los soportes elaborados se les midié la resistencia a la compresién y porosidad y
fueron caracterizados por microscopia electrénica de barrido (SEM) andlisis EDX.
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ABSTRACT

This project investigated the effect of compacting pressure and sintering temperature on supports’ physical and mechanical
properties. The supports were prepared by axial compacting of a AlLO, powders using pseudoboehmita and silica gel
as binder. Hydrated magnesium oxide was used as sintering helper. The prepared agglutinants were characterised by x-
ray sedigraphy. The supports were synthesised by SEM and their compression strength and porosity were evaluated and
characterised by EDX sweeping electron microscope (SEM). These binders and the helper were prepared by the sol-gel

process.
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Introduccion

Las membranas empleadas en distintos procesos industria-
les consisten casi siempre de una delgada capa depositada
sobre un sustrato cerdmico (Ananthakumar y Warrier, 2001;
Barrera, 2001; Belin y Briois, 2003; Bhave, 1991; Binner,
1990; Brinker, 1990). El interés de las investigaciones se
centra, ademas de la obtencion de las peliculas, en las téc-
nicas que permitan obtener los sustratos cerdmicos, con la
distribucién de tamano de poro deseada, de manera
confiable y reproducible.

La manufactura de membranas ceramicas ha experimen-
tado un rapido crecimiento durante los Gltimos veinte afios.
El desarrollo de nuevos procesos y aplicaciones ha provo-
cado un aumento en el interés por el estudio de este tipo
de membranas.

Aunque se dispone, con facilidad, de una extensa infor-
macion relacionada con la manufactura de membranas
micro y nanofiltrantes elaboradas con base en materiales
ceramicos (Carberry, 1995, pp. 423-426; Chang et al,,
1994; Chaudhuri et al., 2002; Conde et al., 2003: Dilsiz

et al., 2002; Dima et al., 2003 Dongare et al., 2002; Du-
ran et al., 2002), la documentacién existente para la fabri-
cacion de los soportes de dichas membranas es poco abun-
dante. No son muchas las referencias bibliograficas que se
encuentran sobre la elaboracién de soportes para mem-
branas, y las que estan disponibles contienen generalida-
des sobre los métodos de obtencién de los mismos. Los
fenémenos que ocurren en la elaboracién de un soporte
son de diversa naturaleza e involucran una gran variedad
de disciplinas cientificas.

Los soportes ceramicos deben poseer una distribucién de
tamano de poro comprendida entre 0.1 y 15 um. Los so-
portes con didmetros promedio de poros superiores a Tum
se consideran macro. particulas filtrantes. Estos soportes se
producen mediante procesos de compactacion y extrusion
en seco. Los soportes macro. porosos se recubren, por dip
coating, con una serie de capas, cada una de las cuales
tiene un menor tamafo de poro que la capa precedente.

La alimina usada como material de soporte para membra-
nas o especies activas cataliticas tiene que ser conformada
para que adquiera la forma requerida para el empleo al
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cual se va a destinar. El conformado de altmina comercial
o de cualquier otro material de soporte en una geometria
especifica es un proceso conformado por las siguientes etapas:

* Preparacién de una pasta moldeable, mediante la aglo-
meracion de las particulas de alimina (o de cualquier
otro material.

* Compresion o compactacién del aglomerado.
* Sinterizaci6n de las piezas compactadas.

Cada uno de los pasos anteriores posee variables particu-
lares, y la combinacién de las mismas tiene influencia en
el producto final, el soporte para la membrana (Eksi y
Saritas, 2002; Erdogan y Seker, 2002; Espinoza et al., 2001;
Falamaki et al., 2001). En la etapa de preparacién de la
pasta moldeable se deben considerar aspectos como ta-
mano de particula, tipo de aglutinante, solventes lubricantes
internos y externos, agentes para el control de la viscosi-
dad y porosidad, etc.

La variable fundamental durante la etapa de compresién
del aglomerado es la presién de compactacion, la que tie-
ne como pardmetro importante el tamano del aglomera-
do, ya que este determina la homogeneidad de llenado
del dado, aspecto que determina la porosidad de la pieza
moldeada y la resistencia mecanica de la pieza en verde,
entre otras cosas (Falamaki, 2004; Galindo, 2000; Galusek
y Riley; Gaponenko, 2001; Garcfa et al., 2002).

El soporte para una membrana tiene como funcién dar re-
sistencia mecanica a los esfuerzos causados a la capa su-
perior (membrana) por la diferencia de presién aplicada
sobre ella; debe presentar baja resistencia al flujo de filtra-
do y una superficie lisa para que pueda aplicarse la pelicu-
la superior sin que se presenten defectos en la misma. El
soporte debe satisfacer exigencias tales como permeabili-
dad, una distribucién cerrada de tamano de poro y super-
ficie uniforme (Garcfa-Miquel et al., 2003; Giannelis y
otros, 1998; Gonzélez, 2003; Guillard et al., Guillén et al.,
1999; Gutiérrez et al., 1998; A., Hofacker et al., 2002;
Humphrey, 1997, pp. 300-390; Hwanget al., 2002; Ibrahim
etal., 1999; Ivanova et al.,2003; Jayavel et al., 2003; Jones
et al,, 2001; King et al., 2002; Kirszensztejn et al., 2003).

La obtencién de sustratos ceramicos para membranas
inorgéanicas implica un equilibrio entre la resistencia meca-
nica y la porosidad abierta de la pieza ceramica, debido a
lo previamente descrito. El desarrollo del sinterizado inci-
de sobre el nivel de asociaciones quimicas que se estable-
ce entre las particulas y por ende en la resistencia mecéni-
ca de la pieza (Kwang y Lin, 2001); adicionalmente este
factor controla el grado de densificacién del sustrato por lo

que se deben evitar altos niveles de este cambio estructu-
ral del material. De acuerdo con lo anterior y debido a las
propiedades de la alimina comercial empleada (material
tratado a 1.300 C), para la elaboracién de los sustratos es
necesario establecer formulaciones basadas en aglutinantes
inorgénicos, con los que se puedan lograr mayores niveles
de cohesién quimica entre las particulas y baja densificacion
para que después pueda servir como soporte.

En el presente trabajo se estudia la obtencién de soportes
para membranas inorganicas, empezando con la obtencién
de los precursores empleados en la sintesis de los
aglomerantes para el compuesto base en la elaboracion
de los sustratos, la alfa alimina. También se obtiene el pre-
cursor de un coadyuvante del proceso de sinterizado para
la misma sustancia, el metéxido de magnesio, que por pos-
teriores reacciones da lugar a éxidos hidratados, que son
los que intervienen finalmente en la sinterizacion.

Diferentes formulaciones de aglomerantes y coadyuvantes
son evaluadas con base en su incidencia en la formacién
de una masa pléstica y a la resistencia en verde del confor-
mado. Finalmente se estudia el efecto de la presion de
compactacién y de la temperatura a la cual se lleva a cabo
el proceso de sinterizado, sobre la resistencia a la compre-
si6n y la porosidad de la pieza.

Materiales y equipos

Los sustancias quimicas empleadas: alfa alimina, alcohol
metilico e isopropilico, aluminio en ldminas y magnesio en
granulos, fueron reactivos grado analitico marca Merck. las
pruebas de microscopia electrénica de barrido se efectua-
ron en un microscopio FEI — Phillips Quanta 200 de alto
vacio, con voltaje de 25 kv y corriente de emisién de 103
UA; el equipo conté adicionalmente con un accesorio EDAX
para el andlisis semicuantitativo de elementos.

Procedimiento experimental

El procedimiento experimental de este trabajo estuvo com-
puesto por las siguientes tres etapas:

* Sintesis de los aglutinantes y del coadyuvante del
sinterizado de la alimina comercial empleada para la
obtencién de los sustratos. Los aglutinantes emplea-
dos fueron pseudoboehmita vy silica, y el coadyuvante
6xido de magnesio, todos ellos en estado coloidal.

* Preparacion de un aglomerado pléstico y granulado.

* Moldeado de la alimina comercial granulada y trata-
miento térmico de los sustratos.

La obtencién de los precursores y del coadyuvante de
sinterizado se realizé6 mediante la técnica de sol — gel.
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Sintesis de aglutinantes y del
coadyudante de sinterizado

Oxido de magnesio hidratado

El 6xido de magnesio hidratado se obtuvo a partir del
metoéxido de magnesio; este alcoxido se hidrolizé, conden-
s6, en forma simultanea con el alcéxido de aluminio. El pro-
ducto sélido fue dispersado coloidalmente con acido nitrico.

* Sintesis del met6xido de magnesio. El metéxido de
magnesio empleado en este proyecto fue sintetizado,
a partir de metanol y magnesio, siguiendo los pasos re-
comendados por Patarroyo y Molina, 2004. El proceso
es similar al seguido para la sintesis del isopropéxido
de aluminio. La relacién empleada entre los reactivos
fue de 3 veces la cantidad estequiométrica de alcohol
con respecto a la cantidad de Mg. El magnesio se so-
metié a un proceso de secado; luego se activé con yodo
y posteriormente se puso en contacto con el metanol
por un tiempo de 2 horas. La temperatura de reaccién
fue 86 °C. Todo el sistema permanecia a reflujo. La re
accion efectuada corresponde al tipo:

Mg + n ROH—=Mg (OR) + n/2(H,) 4
R =-CH,

La figura 1, describe el procedimiento de sintesis del
metéxido de magnesio.

Temperatura = 100°C
Secada de Mg _| Tiempo = 20 min

Incorporacidn de
cristales de 1.

Sublimacién de |»

Enfriamiento y
activacion de superficie
de magnesio

L

Adicidn de metanol

Tiempo = 3 min

20 ml metanolig Mg

. Reflujo de metanal
ceilssinma Agitacion constante

= B8
Sellado y calentamiento | Temperatura = 85°C

s | | Desprendimiento de Ha
Reaccion Tiempo aproximado = 2 horas

Sellado de la muestra

Figura 1. Procedimiento experimental para la elaboracién del
alcéxido de magnesio.

Esta muestra de metdxido se sometié a una reacciéon de
hidrélisis y condensacién simultdnea con el isopropéxido de
aluminio. La relacién de alcoxidos fue de 1 parte del alcéxido
de magnesio por 100 partes del alcéxido de aluminio.

El producto obtenido fue filtrado, y el precipitado forma-
do fue secado y molido para ser sometido a un a caracte-
rizacion por analisis termogravimétrico.

Pseudoboehmita

La pseudoboehmita fue preparada usando como precur-
sor de la misma el triisopropéxido de aluminio; el dltimo
compuesto mencionado fue usado en las reacciones sol-
gel, y el producto sélido obtenido al final de estas reaccio-
nes fue dispersado, de forma coloidal, por restitucion de la
doble capa eléctrica.

La preparacién de la pseudoboehmita coloidal abarcé las
etapas de sintesis del precursor molecular, hidrélisis y con-
densacién, y peptizado del precipitado de oxohidréxido
de aluminio (boehmita). El procedimiento seguido se de-
talla en la Figura 2.

Cortado de las laminas de aluminio

|

Todo el proceso de la figura 1

|

Evaporacion del exceso de alcohol y
destilacion del producto

|

Reaccion de hidrélisis y condensacion

Filtracién y obtencion del sol

;

Secado

|

Peptizado

Dispersion coloidal estable.

Figura 2. Proceso de obtencién de la pseudoboehmita
coloidal
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Obtencion del triisopropoéxido de aluminio

El triisopropéxido de aluminio fue el precursor molecular
empleado para la elaboracién de la pseudoboehmita.

En la reaccién de sintesis entre el isopropanol y el alumi-
nio se emple6 un exceso del 20. % de isopropanol con
respecto a la cantidad estequiométrica necesaria. La canti-
dad de catalizador utilizada fue del 1.% en peso con res-
pecto al aluminio. La sintesis del compuesto se llevé a cabo
en un reactor con condensador para evitar la pérdida del
alcohol en exceso, y con un conducto a la atmésfera para
liberar el hidrégeno producido.

La reaccién involucrada en esta sintesis es la siguiente:
3 CH, CH (OH) CH3 + Al=(C,H.O), Al + 1.5 H,.

En este proyecto se empleé una metodologia diferente a la
propuesta por Galindo, 2000, para la elaboracién del com-
puesto, debido a que se utiliz6 como catalizador un com-
puesto menos toxico, el yodo. Esto marca una novedad al
compararlo con el ioduro de mercurio empleado anterior-
mente.

El aluminio se somete a un proceso de secado a 60 °C, por
una hora, antes de ponerse en contacto con el yodo subli-
mado, que actuard como catalizador. Una vez que el alu-
minio ha sido activado se agrega al balén donde se en-
cuentra el alcohol y se da inicio a la reaccion, a la tempe-
ratura de 70 °C, utilizando un reflujo de agua, para con-
densar los vapores que se puedan formar. La reaccién co-
mienza con una formacién muy lenta de burbujas de hi-
drégeno, y sigue con una evolucién rapida de burbujas que
homogeneizan la mezcla reaccionante. La etapa final de
la reaccion vuelve a caracterizarse por una lenta evolucion
de burbujas. La apariencia de la mezcla reaccionante cam-
bia de translicida a grisdcea con el transcurso de la reac-
cion.

Al final del periodo de reaccién el exceso de alcohol es eli-
minado por medio de un proceso de destilacién. El alcéxido
de aluminio termina de purificarse por una destilacién a va-
cio, obteniéndose el triisopropéxido de aluminio, un liqui-
do transparente y viscoso que destila entre 120 y 130 °C.

Reacciones de hidrélisis y condensacion.

En las reacciones de hidrélisis y condensacién se empleé
agua desionizada, tipo cromatografico, en una relacién
molar de 100:1 alcéxido — agua. La reaccién se realizé en
un reactor de vidrio enchaquetado. La temperatura de re-
accion fue de 80 °C, y la mezcla reaccionante siempre es-
tuvo sometida a una continua agitacion.

Las reacciones de hidrélisis son las siguientes (donde R es
C,H, O:

Al (OR), + H,0 = (RO),-A-OH + ROH  Hidrélisis

La reaccién de condensacién se puede esquematizar
como

Al (OR), + 2H,0 = (RO) -Al-(OH), + 2ROH
Al (OR), +3H,0 —» (RO), -A-HOH) + OH-A-OR), -

(RO)OH)- Al-O-A-(OR), + ROH—(RO),-Al- O-A-(OR), +
H,O

El tiempo empleado para esta transformacién fue de una
hora, después del cual el gel formado se filtr6 a vacio
para retirar el exceso de agua, y el precipitado formado
quedé retenido en un papel filtro nimero cuatro. El pre-
cipitado fue posteriormente sometido a un proceso de
secado por un lapso de 12 horas, a una temperatura de
105 °C. Al final de todos estos pasos se obtuvo la
pseudoboehmita.

El material seco se molié y se caracteriz6 mediante un
analisis termogravimétrico. La pseudoboehmita caracte-
rizada por este método registraba una pérdida de peso
del 25.%.

Dispersién coloidal de la pseudoboehmita:

El peptizado de este compuesto es equivalente a la dis-
persién coloidal del mismo; se realiza para modificar la
actividad superficial de sus particulas.

Este paso se inicié con la disolucién en agua desionizada
del producto sélido, obtenido al final de las reacciones
descritas en el paso anterior. La cantidad de agua fue tal
que la pseudoboehmita formé una suspensién coloidal
cuya concentracion fue TM. A esta suspension se le agregd
el agente peptizante, que en este caso fue el acido nitri-
co, en proporcién molar de 0.07 H*/Al (0.07 (moles de
acido/mol de aluminio presente en el éxido hidratado).
La reaccién se lleva a cabo por cinco horas, a una tempe-
ratura de 70 °C, utilizando un reactor de reflujo para evi-
tar la perdida de agua. El tiempo de reaccién es impor-
tante pues modifica las propiedades del aglutinante.

Silica coloidal

El otro aglutinante empleado en este proyecto fue la silica
coloidal, la cual se obtuvo a partir de las reacciones de
hidrélisis y condensacién del silicato de sodio disuelto en
agua y promovida por un medio acido suministrado por
una resina acidificada.

Obtencion de la silica coloidal

Para la obtencién de este material se utilizé la técnica
empleada por Virguez y Sepllveda. En este procedimien-
to se utiliza una resina de intercambio acida, la cual se
activa sometiéndola al proceso descrito por Orjuela, 2003,
y consistente en lavados sucesivos con HCI, empezando
con soluciones 1.5 molar de acido y dejando la resina en
agitacion por dos horas, después de lo cual se repite el
procedimiento con soluciones cada vez menos concen-
tradas de acido. El lavado se suspende cuando el pH
final del agua es de 6.5 -7. Una vez que la resina se
encuentra activa, se empacan unos 25 gramos de esta en
un reactor tubular, al que se le agrega una solucién de
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una parte silicato de sodio por cuatro partes de agua, y
finalmente se le adicionan 10 mililitros de agua pura. La
cantidad de silicato empleada depende de la relacion fi-
nal de material aglutinante a alimina, requerida para la
elaboracién del soporte. Las reacciones sol-gel en el me-
dio acuoso acido producen una dispersién transparente
que se somete a un proceso de maduraciéon a 65 °C, y
continua agitacion. El proceso de gelificacion se suspen-
de cuando la soluciéon comienza a adquirir un caracter
turbio. Esta turbidez sefiala un incremento apreciable
del tamano de las particulas de silica. En este punto se
adiciona una suspensién de la alimina comercial, que
constituye el material del sustrato cerdmico. Esta mezcla
se agita y se somete a evaporacion para retirar el exceso
de agua y lograr las propiedades reoldgicas requeridas en
el paso de conformado.

Uno de los ensayos con silica evalué su desempeno no
como dispersién coloidal sino como gel, que se obtuvo con
el sol que abandonaba el reactor; es importante recalcar
que esta transicién fue inmediata y no se dio por evapo-
racién o maduracion del sol. A esta silica se le denominé
pregelificada para diferenciarla de la aplicada como sol.

| Activacion de la resina |
v

| Carga de la resina en el reactor |

v

Adicion de la mezcla silicato de sodio

agua
l Silica

| Reaccion Pregelificada

| Maduraciéon |

| Sol de silica estable |

Figura 3. Diagrama de las etapas seguidas en la elaboracion
de lasilica coloidal.

Preparacion del aglomerado plastico y
conformado

La secuencia de pasos utilizados en esta etapa, para el
caso de las formulaciones con pseudoboehmita o las
mezclas pseudoboehmita magnesio, fue la siguiente:

* Adicién de una solucién de gelatina.

* Adicién de una suspension de la alimina comercial.
* Evaporacién parcial del solvente.

* Obtencién de una masa plastica.

* Elaboracién de los filamentos a partir de la masa plasti-
ca mediante extrusién.

¢ Secado de los filamentos.

La masa plastica obtenida se extruyé para obtener unos fila-
mentos delgados que fueron posteriormente sometidos a un
proceso de secado por 12 horas. Los filamentos pasaron luego
al proceso de moldeado para obtener las piezas en verde.

El procedimiento experimental seguido para la obtencién
de los aglomerados que usan bentonita en su formula-
cion fue similar al anteriormente descrito, excepto en
que se preparaba una suspensiéon acuosa de este com-
puesto en lugar de la solucién de gelatina.

Moldeado y tratamiento térmico de los
sustratos

Los filamentos de las distintas formulaciones que se ob-
tuvieron al final de las etapas, anteriormente descritas
fueron cortados para disminuir su longitud, y luego tami-
zados en un intento por controlar los tamafios de los gra-
nulos que se iban a compactar. En el tamizado se descar-
taron Unicamente los finos, y los granulos retenidos fue-
ron posteriormente mezclados con acido estedrico, en
una proporcién de 0.5% de acido (medido con respecto
a la masa de filamentos, de cada una de las diferentes
formulaciones). La funcién del 4cido es servir como lu-
bricante externo en el proceso de compactacion.

El moldeado, mediante la técnica de compactacién por
compresién axial, se realizé a dos presiones diferentes:
70y 140 kg/ cm?. Los valores de presién anteriormente
mencionados fueron seleccionados para determinar el
efecto de la presion sobre la porosidad y para evitar una
densificacién mas elevada si se operaba a valores de pre-
sion mas altos

Sinterizado

Los granulos compactados, que constituyen la pieza en
verde, fueron sometidos a una etapa de tratamiento tér-
mico con el fin de realizar el sinterizado. Este proceso
se llev6 a cabo a dos temperaturas diferentes. Las em-
pleadas fueron de 900 y 1.200 °C, ya que en la revision
bibliografica (Langlade et al., 2002; Lee et al., 2003;
Legrand y Malibert, 2002; Liu et al., 2002) se encontr6
que a temperaturas mas altas se podfa alcanzar una
densificacién elevada de las piezas.

La sinterizacién se llevé a cabo en el laboratorio de
control de calidad de la empresa Alfagres, en un horno
marca Thermolyne modelo Furnace 1400, con disposi-
tivos para el control de la temperatura y que permitia
alcanzar los 1.200 °C. El tiempo de sinterizado emplea-
do fue de tres horas en cada uno de los casos. En este
proyecto se decidié no analizar la influencia que el
tiempo de sinterizado ejerce sobre las propiedades fi-
nales de los productos.

Resultados

Se realizaron unos ensayos preliminares para determi-
nar cudles eran las formulaciones que se emplearfan
en los ensayos definitivos. En la Tabla 1 se registran los
resultados obtenidos.
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Tabla No 1. Formulaciones y resultados de ensayos preliminares.

Microfotografia 2. Pseudoboehmita P1T1

FORMULACION PROPORCIONES ASPECTO DE LOS GRANULOS
(A)+(SB) 90% Ay 10% SB Blancos, poca resistencia al tacto
(A)+(SB) 85% Ay 15% SB Blancos, poca r \cia al tacto
(A)+(SB) 75% Ay 25% SB Blancos, poca r \cia al tacto

70% A, 15 % SBy 15 % | Debiles, grumosos, mal
(A)+(SB)+(G) G homogeneizados

70%A, 20 % SBy5 % .
(A)+(SB)+(G) G Blancos Yy resistentes al tacto

Con estos resultados se determiné realizar ensayos de-
finitivos, variando en el caso de la silica la forma del
coloide. Las formulaciones empleadas se indican en la

Tabla 2.

Tabla No 2. Formulaciones empleadas en la elaboracion de los

Dot Spot HV  Sig
PM 133 mmETD 3.0 30.0 kv SE__ Universi

2004 WD

ENSAYO FORMULACION CARACTERISTICAS
1 alumina(A), seudobohemita(SB), gelatina (G) | 75% de A, 20 SB, 5%G
2 Silica(S), alumina(A) 30% S, 70% de A*
3 Silica(S), alumina(A) 30% S, 70% de A
Alumina(A), seudobohemita(SB), 60% de A, 20% SB,
4 bentonita(B) (1) 20%B
Alumina(A), seudobohemita(SB), 70% de A, 20% SB,
5 bentonita(B) (2) 10%B
alumina(A), seudobohemita(SB), gelatina
6 (G)*** 75% de A, 20 SB, 5%G
* Pregelificada
el mezcla seudobohemita, y OMH
soportes.

Estas muestras se sometian a los procesos de moldeado y
tratamiento térmico, y a las mejores muestras se les reali-
zaban pruebas de caracterizaciéon por microscopia electré-
nica. Las microfotograffas obtenidas se muestran a conti-

nuacion.

11.9 mn

Microfotografia 1

()
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Microfotografia 4. Bentonita (2) P1 T1

Microfotografia 5. Silica pregelificada P1 T2

67 =



ESTUDIO DE LA OBTENCION DE SUSTRATOS CERAMICOS PARA MEMBRANAS INORGANICAS

Microfotografia 6. Silica Sol P2 T1

6/17/2004 3 |Det Spot Hv  Sig
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Microfotografia 7. Silica Sol P2 T2

Microfotografia 8. Silica Sol P1T1

Microfotografia 10. Silica pregelificada P1 T1

Microfotografia 11. Silica pregelificada P2 T

A estas microfotografias se les realiz6 un procesamiento
digital con Matlab para determinar porosidad,
obteniéndose los resultados que se registran en la Tabla
3, correspondiendo el nimero 1 a la muestra con mayor
porosidad y el nimero 11 a la menos porosa.

Tabla No 3. Determinacién semicuantitativa de la porosidad

MUESTRA PlyT1 | P1yT2 [P2yT1] P2y T2
SEUDOBOHEMITA Y GELATINA P5
(SEUDOBOHEMITA + Mg) Y GELATINA
SILICA COLOIDAL (SOL) P2 P1 P4 P3
SILICA COLOIDAL (PREGELIFICADA) P9 P8 P 11 P10
SEUDOBOHEMITA + BENTONITA
SEUDOBOHEMITA + BENTONITA P6 P7

A estas muestras se les determiné la resistencia a la com-
presién y se obtuvieron los resultados que se reportan en

la Tabla No 4.
Tabla No 4. Determinacién de la resistencia a la compresion.
MUESTRA PlyT1 | PAyT2 | P2yT1 P2y T2
SEUDOBOHEMITAY GELATINA RC 6
(SEUDOBOHEMITA + Mg) Y
GELATINA RC 1
SILICA COLOIDAL (30) RC 11 RC 12 RC9 RC 10
SILICA COLOIDAL ( PREGELIFICADA) RC 4 RC5 RC 2 RC3
SEUDOBOHEMITA + BENTONITA
SEUDOBOHEMITA + BENTONITA RC7 RC 8

Donde RC significa resistencia a la compresién, y el ni-
mero 1 corresponde a la muestra con mayor resistencia a
la compresién, y el nimero 12 con la menor.

Andlisis de resultados

Las morfologias observadas en el anélisis de las
microfotograffas permiten establecer diferentes niveles de
densificaciéon de los sustratos preparados con las
formulaciones empleadas y compactadas y tratadas
térmicamente bajo las condiciones establecidas.

En general, se observa que las piezas aglomeradas con silica
coloidal presentan mayor porosidad que las preparadas
empleando los otros aglutinantes estudiados. Las piezas
aglutinadas con la muestra de silica pregelificada presen-
tan la mayor densificacién, lo que se puede atribuir al
tamano de las particulas y al mecanismo de sinterizado
(flujo viscoso) exhibido por este material; al no permitirse
la maduracién del sol (por la transicién sol — gel que ex-
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perimentd), las particulas de silica no crecieron y por lo
tanto son mas pequenas que las del sol (ya que este ex-
perimenté maduracién), por lo que bajo las circunstan-
cias experimentales empleadas, la velocidad de
densificacién que se alcanz6 fue mayor que en las otras
muestras cuyo aglutinante se adicion6 como sol. Esto
también contribuye a explicar la baja porosidad de estas
muestras y su elevada resistencia a la compresion, pues
en las mismas se alcanz6 un mayor nivel de densificacion.

En las microfotograffas se aprecia, de forma clara, el as-
pecto que presentan las muestras que contienen silica
coloidal en su formulacién. Esta imagen es la que se
espera que presenten los compuestos amorfos en los
cuales el mecanismo de sinterizado se da por flujo visco-
so. En dichas en microfotograffas no se observan granulos
con una geometria definida; en lugar de ello se aprecian
masas corpusculares, que se pueden comparar recurrien-
do a una analogfa visual, con el aspecto que presenta una
muestra de queso fundido.

Lo anterior puede explicarse con base en el conocimien-
to de que, al ser la silica coloidal un material amorfo, su
mecanismo de sinterizado es fuertemente influenciado
por la temperatura, y de hecho para los materiales siliceos
la viscosidad se incrementa en un orden de magnitud por
un aumento de temperatura comprendido entre 20 y
40.°C. Por lo anterior, al empezar a elevarse la tempera-
tura. durante el proceso de sinterizado, la silica coloidal “
fluye” y rodea a los cristales de aliminas, dando como
resultado la apariencia antes mencionada; luego estas pie-
zas exhiben baja porosidad y alta resistencia mecanica a
la compresion

El anterior andlisis puede aplicarse a las muestras en
estado sol, ya que al presentar diferentes tamafos de
particulas. por el tratamiento de maduracién, puede es-
tablecerse un comportamiento diferente para las dos
formulaciones que contienen silica, la velocidad de
sinterizado es mayor. en muestras con menor tamano
de particula.
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