Influéncia das condicdes de processamento ceramico na resisténcia mecanica e
na permeabilidade dosfiltrosde ALO,-SIC

(Influence of ceramic processing on the mechanical resistance and permeability
of filtersin the ALO,-SIC system)

V. R. Salvini, M. D. M. Innocentini, V. C. Pandolfélli
Departamento de Engenharia de Materiais - DEMa
Universidade Federal de S Carlos - UFSCar
Rod. Washington Luiz, km 235, C.P. 676, 13565-905, S. Carlos, SP
pvrs@iris.ufscar.br, vicpando@power.ufscar.br

Resumo

Filtros cerdmicos devem apresentar alta permeabilidade e eficiéncia de retencdo de inclusfes solidas, além de uma boa
resisténcia mecanica. No entanto, estas propriedades variam de modos distintos para uma determinada estrutura celular.
Poros grandes aumentam a permeabilidade, mas diminuem aeficiénciade retencéo dasinclusdes. Em relagdo ao desempenho
do filtro, a porosidade aparente apresenta alta relevancia, uma vez que a resisténcia mecanica diminui e a permeabilidade
aumenta para vaores de porosidade elevados. Neste trabalho investigou-se a relacdo entre a resisténcia mecanica e a
permesbilidade parafiltrosdo sistemaAl ,O,-SiC de 10 ppi (poros por polegadalinear). A quanti dade dasuspensio impregnada
naesponja, durante afabricacdo dofiltro, foi escolhidacomo varidvel decontrole, poispor meio destamodifica-seaporosidade
e 0 tamanho de poro do filtro. Os resultados obtidos foram comparados aos de filtros de 8 a 90 ppi.
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Abstract

Ceramic filters must present not only high permeability and particle trapping efficiency, but also suitable mechanical
strength. However, these parameters are influenced in different ways by the cellular structure. Large pores favor
permeability, but lower removal efficiency of small particles. Small pores, on the other hand, enhance particle collection,
although the filter pressure drop increases. The porosity is also essential for determining ceramic foam performance.
Mechanical strength generally decreases with increasing porosity, even though permeability is improved. In this work,
the relationship between mechanical strength and permeability has been investigated for 10 ppi (pores per linear inch)
AlLO,-SCfilters. The amount of slurry impregnated on the organic struts walls during processing has been chosen asthe
control variable. The results have been compared with those obtained from cellular structures where the pore count

variation ranged from 10 to 90 ppi.

Keywords: ceramic filters, ceramic processing, mechanical strength, permeability.

INTRODUCAO

A técnica mais comum de producéo de filtros ceramicos € o
método da réplica, que envolve o recobrimento de uma esponja
polimérica de células abertas com uma suspenséo cerdmica. A
composi ¢&o quimica da suspensdo depende da aplicacéo do filtro.
Apbs as etgpas de cacinagdo para eiminagdo do polimero e da
sinterizagdo, tem-se umaréplica da esponjaem ceramica[1].

Normamente, as propriedades estruturais do filtro cerémico
produzido por esta técnica 8o controladas pelas caracteristicas da
esponja polimérica. Estas propriedades incluem a porosidade, o
tamanho de poro e o nimero de poros por polegadalinear (ppi) [2].
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Em uso os filtros devem apresentar ndo somente alta
permeabilidade e eficiéncia de retencdo de inclusfes sdlidas,
mas também boa resisténcia mecanica. Estes parametros sdo
influenciados de modos distintos para uma determinada
estrutura celular. Poros grandes favorecem a permeabilidade,
mas reduzem a eficiéncia de coleta das inclusdes. Poros
pequenos, por suavez, aumentam a eficiéncia de retencéo das
inclusdes sdlidas, mas também aumentam a queda de pressdo
atraveés do filtro [3].

Além do tamanho de poro, o control e daporosidade também
éessencial naavaliagdo do desempenho dofiltro. A resisténcia
mecéanica de cerdmicas porosas geralmente diminui com o
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aumento da porosidade, ao passo que apermeabilidade aumenta
[4, 5]. A melhoria naresisténcia mecénica de filtros ceramicos
produzidos pelo método da réplica pode ser obtida pela
densificag&o dos filamentos ou pelo entupimento dos poros da
estrutura celular.

Assim, o desenvolvimento de um método capaz de modificar
a estrutura celular dos filtros, por meio da variagdo da
porosidade e do tamanho de poro, é desgjavel para se adequar
suas propriedades a aplicacéo.

Ha dois métodos tradicionais de modificagdo celular de
filtros: o primeiro d&-se através davariagéo do nimero de poros
por polegada linear (ppi) da esponja polimérica precursora e,
0 segundo, pela variacdo da quantidade de suspensao
impregnada na esponja durante a fabricagdo dos filtros.

Segundo aliteratura[2, 6], pelo primeiro método modifica-
se 0 tamanho de poro do filtro, mas a porosidade permanece
praticamente constante. Tal comportamento é decorrente do
fato de que todas as esponjas poliméricas apresentam
porosidade em torno de 95%, i ndependentemente do ppi. Assim,
0 processamento ceramico apenas recobre os filamentos da
esponja, aterando proporciona mente sua porosidade.

Neste trabalho investigou-se o segundo método de
modificacdo daestruturacelular defiltros cerémicosdo sistema
AlLO.-SIiC. Para isto, a quantidade da suspenséo ceramica
impregnada em uma esponja polimérica de 10 ppi, durante a
fabricacdo dosfiltros, foi escolhidacomo variavel de controle.
Os resultados de resisténcia mecanica e permeabilidade dos
filtros produzidos foram correlacionados e um método de
avaiar o desempenho destes materiais foi proposto por meio
de um novo pardmetro, denominado parémetro de otimizacao.
Os resultados obtidos foram comparados aos dos filtros de
AlLO,-SiC produzidos com variag&o no ppi daesponjanafaixa
de 8290 ppi.

MATERIAISE METODOS

Para este estudo foram produzidas amostras cilindricas de
filtros (didmetro de 7 cm e espessura igual a 2,5 cm), onde a
mudangca das propriedades estruturais (porosidade e tamanho
de poro) foi obtida via modificagdes no processamento
ceramico.

Utilizando-se uma suspenséo aquosa de Al,O,-SiC com
58%-v de sblidos, produziu-se filtros de 10 ppi por meio da
variagdo da abertura da calandra na faixa de 10 a 40% da
espessura da esponja, para uma e duas impregnacoes.

A calandra é constituida de dois roletes dispostos
paralelamente entre si, sendo adistanciaentre ambos conhecida
como abertura da calandra. O gjuste desta abertura é efetuado
tomando-se como referénciaa espessuradaesponjapolimérica,
uma vez que a fungéo da etapa de calandragem € retirar o
excesso da suspensao ceramica da esponja por compressdo da
mesma entre os roletes. Assim, quanto maior for a aberturada
calandra uma quantidade maior da suspensao ceramica ficara
retida na esponja polimérica aumentando, desse modo, a
espessura dos filamentos.

Apés a impregnacdo e calandragem das esponjas
poliméricas, estas foram secas em trés etapas: ao ar por 24
horas, em camara climéatica (Vétsch, modelo 20-20) a 40 °C
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com 70% de umidade reliva e, findmente, em estufaa 100 °C
por 24 horas. Apés asecagem, as amostras foram cal cinadas
a 400 °C/1 h e a 900 °C/1 h, com taxa de aguecimento de
2 °C/min paraeliminagéo das esponjas poliméricas. Findmente,
os filtros foram sinterizados a 1250 °C por 5 horas ao ar.

ApGs a producdo dos filtros, estes foram caracterizados
guanto as suas propriedades fisicas (tamanho de poro,
densidade, porosidade e nUmero de poros por polegadalinear),
fluidodinamicas (constantes de permeabilidade Darciana, k,, e
néo-Darciana, k,) e mecéanica (resisténcia mecanica sob
compressao uniaxial).

Caracterizacao fisica

A fragdo de vazios no filtro determina sua porosidade
aparente (¢,,), expressapor [1-(o/pJ)]. A densidade geometrica
(p) foi medida a partir das dimensBes e massa dos corpos-de-
provae, adensidadereal (p ), foi determinadapor picnometria
de hélio dos filamentos moidos (Accupyc, Micromeritics). O
diémetro de poro (d) foi determinado por andlise de imagens
utilizando-se o software Image-Pro Plus 3.0.

Caracterizagao fluidodinamica.

ApOs a caracterizagdo fisica, os filtros foram analisados
guanto a permeabilidade em um equipamento hidrodinamico
desenvolvido em laboratdrio [6]. Neste equipamento, os dados
dequedade pressdo (AP) atravésdofiltro de espessural. foram
coletados em funcéo da vel ocidade superficial de escoamento
(v,) do fluido utilizado (dgua). Para cada amostra foram feitas
trésrepeticdes (ensaio, réplicaetréplica) paraconfirmacéo dos
resultados. Ap6s a coleta de dados, calculou-se as constantes
de permeabilidade k, e k, por meio do gjuste da equacéo de
Forchheimer [6], expressa por:

AP _u P
Lk TR" ®)

aos dados experimentais de queda de pressdo (AP/L) em
func&o da velocidade de escoamento (v). Naequacéo (A) os
parametros u e p correspondem, respectivamente, a
viscosidade e densidade da &gua, calculadas em fungdo da
temperaturado fluido e da pressdo atmosféricade cadaensaio.
Os termos da equacgdo (A) correspondem as contribuicdes
viscosas (Darciana) e inerciais (ndo-Darciana) a queda de
pressao total do fluido. A predominanciade um ou outro termo
na queda de pressdo para um dado fluido é funcéo da
velocidade utilizada e das constantes k, e k,. A temperatura
da &gua, a vazao volumétrica e a pressao durante 0s ensaios
variaram de 29 e 35 °C, de 0 a 14 m¥s e 0 a 45x10° Pa/m,
respectivamente.

Caracterizagdo mecanica.
Apbs o ensaio de permeabilidade as amostras foram secas
em estufa a 100 °C/24 h e, em seguida, ensaiadas quanto a

resisténcia mecénica sob compressao utilizando-se uma
maquina de ensaios universal MTS 810 com velocidade do
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atuador de 1,3 mm/min. Assuperficies daamostraortogonaisa
aplicagdo da carga de compressdo foram cobertas com uma
borracha semi-rigida. Isso é recomendado para eliminar os
efeitos de carregamento localizado, devido a topografia da
superficie das amostras [6].

RESULTADOS E DISCUSSAO

A variagéo naaberturadacalandrano processamento provocou
grandes modificagdes nas propriedades fisicas dos filtros de
AlO,-SIC de 10 ppi, conforme ilustrado na Fig. 1.

Na Fig. 1 (a) a diminuicdo da porosidade aparente (¢,) €
decorrente do aumento da massa da suspensao ceramicaretidana
esponja quando se aumenta a abertura da calandra. O decréscimo
do nimero total de poros é consequiéncia do entupimento dos
poros de menor tamanho obtido com aaberturadacaandra(Fig. 1
(b)). Consequientemente, tem-se um deslocamento da curva de
distribui¢ao de didmetro de poro paraval oresmaiores, explicando

0 aumento de % naFig. 1 (c). Observa-setambém naFig. 1 que

ndo houve diferencasignificativanosresultados obtidos parauma
e duas impregnaces.

Observa-se na Fig. 2 que a resisténcia mecanica, o,
aumentou exponencialmente com o aumento da abertura da
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Figura 1: Influéncia da abertura da calandra nas propriedades
estruturais dosfiltros do sistemaAl,O.-SiC de 10 ppi: (8) porosidade,
€, (b) diametro medio de poro, ap e (c) nimero médio de poros.
[Figure1: Influence of foam compression on the structural properties
of 10 ppi filtersin the Al ,O,-S C system: (a) porosity, ¢, (b) average
pore size, d, and (c) average pore number.]
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calandraem decorrénciadadiminuic¢do daporosidade e do maior
espessamento dos filamentos dos poros.

Os resultados das constantes de permeabilidade para os
filtros de 10 ppi foram também bastante sensiveis as mudancgas
daestruturacelular dosfiltros. As constantes de permeabilidade
Darciana, k,, e ndo-Darciana, k,, tiveram uma reducéo de
aproximadamente duas ordens de magnitude quando aabertura
dacalandraaumentou de 10 para40% da espessura daesponja.
A diminuicdo nos niveis de permeabilidade pode ser também
atribuida a reducéo da porosidade e a diminui¢do do caminho
livre para o escoamento do fluido, causado pelo espessamento
dos filamentos na estrutura celular.

Contudo, cabe mencionar que propriedades estruturais dos
filtros (¢, ed,) influenciam as constantes de permeabilidade, k,
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Figura 2: Influéncia da abertura da calandra nas propriedades
fluidodinémicas e mecanicas dos filtros de Al,O,-SiC de 10 ppi.
[Figure 2: Influence of foam compression on the flow-dynamic and
mechanical properties of 10 ppi filtersin the Al,O,-SIC system]

Tensdo de fratura,
oc (MPa)

ek,, demaneiradistinta. A redugéo dapermesbilidade Darciana,
k,, observadanaFig. 2, édecorrente daintensificagéo do contato
fluido-sdlido que acontece quando a porosidade aparente (¢,,)
dofiltro diminui. Isto resultaem umamaior areadisponivel para
o0 atrito e, conseqlientemente, maior perdade pressao pel o fluido.

Jaapermeabilidade ndo-Darciana, k,, representa as perdas
inerciais durante o escoamento do fluido através do meio
poroso, indicado pelo produto (p .v2). Neste caso, asalteragdes
estéo associadas a turbuléncia do escoamento e tortuosidade
do meio [2]. Desse modo, 0 comportamento da constante de
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permeabilidade n&o-Darciana, k,, € de queda em relagéo a
diminuic3o da porosidade aparente (¢,,) do filtro, umavez que
o0 trgjeto a ser permeado pelo fluido torna-se mais estreito e
tortuoso, causando 0 aumento davelocidade intersticial dentro
do meio poroso e, conseglientemente, a perda de energia
inercial.

Mas, qual seria a abertura de calandra mais adequada para
a producédo de filtros cerémicos de Al,O,-SiC de 10 ppi
simultaneamente resistentes e permeaveis? Com o intuito de
correlacionar a condicéo de processamento cerdmico do filtro
ao seu desempenho fluidodindmico e mecénico, foi proposto
neste trabalho um pardmetro de otimizag&o, P.O., expresso por:

PO.= -2 AP (B)

Omax : AP i

onde o, e AP, correspondem, respectivamente, aresisténciamecani-
ca sob compresso e a queda de pressio para a amostrai a uma
dada velocidade de escoamento, v,. Os parémetros o, € AP
representam, por suavez, ares sténciamecanicamaximaeaqueda
de pressdo minimadentro do conjunto de amostras andisadas.

O parémetro PO. pode variar de 0 a 1. O valor de PO.
méximo indicaqueamelhor combinagéo entre apermeabilidade
e aresisténcia mecanicafoi obtida.

Com o intuito de avaliar o comportamento dos filtros
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Figura 3: Parametro de otimizagao, P.O., calculado para os filtros de
Al,O,-SiC de 10 ppi produzidos com diferentes aberturas de calandra.
[Figure 3: Optimization parameter, O.P., evaluated for 10 ppi filters
in the Al,O,-SIC system, produced with different level of foam
compression.]
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Figura 4: Influéncia da porosidade aparente, ¢, nas constantes de
permeabilidade, k; e k,, e na resisténcia mecanica sob compressio,
o , dos filtros do sistema Al,O.-SiC.

[Figure 4: Influence of aparent porosity, _, on the permeability
constants, k; and k,, and on the compressive mechanical resistance,
o, for filters in the Al,O,-SC system]

produzidos para 0 escoamento de diferentes fluidos, estimou-
se 0 parametro de otimizagdo P.O. para os filtros de 10 ppi
considerando-se como fluidos de teste 0 ar, a agua e um metal
fundido. Ainda no célculo de PO., considerou-se uma faixa
ampla de velocidade de escoamento do fluido (0,1 a 10 cm/s)
com o intuito de observar a influéncia dos efeitos viscosos e
inerciais na curva de queda de pressdo AP. As curvas obtidas
sdo ilustradas na Fig. 3.

Apesar do espalhamento dos dados na Fig. 3, os resultados
revelam que o tipo de fluido e a vel ocidade de escoamento do
mesmo nado influenciaram de modo significativo o parametro
de otimizagdo, PO.. Na prética, este resultado indica que as
tendéncias observadas paraP.O. em ensai 0s de escoamento com
&gua podem ser, razoavelmente, extrapoladas para condicdes
de filtrag@o de outros fluidos, por exemplo, metais fundidos e
2erossois.

Observa-se também na Fig. 3 que, para todos o0s casos
analisados, a melhor combinagdo de resisténcia mecanica e
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permeabilidade foi obtida para os filtros de 10 ppi produzidos
com aberturade caandraentre 20 e 30% daespessuradaesponja.

Ainda em relagdo a Fig. 3, a baixa resisténcia mecanica dos
filamentosdosfiltros produzidos com aberturade calandrade 10%,
foi responsével pela reducdo de PO.. Por outro lado, a baixa
permeabilidade dos filtros fabricados com abertura de calandra
de 40% também reduziu o par@metro de otimizacéo, PO..

A andlisegeral dosresultados apresentados permite concluir
gue, mesmo considerando que aresisténciamecanicadosfiltros
ceramicos também depende da composi¢do quimica do
material, o controle da quantidade da suspensdo impregnada
na esponja € uma importante ferramenta na otimizagéo das
propriedades fluidodinamicas e mecéanicas durante o
processamento destes filtros.

As diferencas entre os dois métodos de modificagdo da
estruturacelular dosfiltrosdo sistemaAl,O,-SiC (ppi daesponja
precursora e massa retida no processamento) tornam-se
evidentes quando comparam-se as mudancas nas propriedades
estruturai's dos filtros (¢, e d,), conforme observado nas Figs.
4 e 5, respectivamente.
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Figura 5: Influéncia do tamanho de poro, d,, sobre as propriedades
fluidodinémicas, k, ek,, emecénicas, o, dosfiltrosdo sistema Al O,-SIC.
[Figura 5: Influence of poresize, d,, on the flow-dynamic properties,
k, and k,, and mechanical, o, for filtersin the Al,O,-SC system.]
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Na Fig. 4 observa-se que o método de alterar a estrutura
celular por meio da variagéo na abertura da calandra tem uma
relaco bem definidacom aporosidade aparente (¢, ) dosfiltros
e, estapor suavez, alterou sensivelmente a permeabilidade e a
resi sténcia mecanica desses materiais. Ja a variagéo no ppi da
esponja precursora produziu filtros com porosidade em uma
estreita faixa (0,85 a0,90), concordando com os resultados da
literatura[2, 6].

JanaFig. 5 nota-se que o tamanho de poro do filtro (d)) foi
predominantemente influenciado pelo ppi da esponja
precursora. Nota-se também que ndo houve umainfluénciaclara
do tamanho de poro do filtro na sua resisténcia mecéanica. Tal
comportamento deve estar associ ado a etapa do processamento
ceramico, uma vez que, diferentemente das propriedades
fluidodindmicas, a resisténcia mecanica destes materiais €
fortemente afetada pela presenca de defeitos.

CONCLUSOES

Com rel acdo as modificagdes estruturai snosfiltros cermicos
decorrente do processamento e das caracteristicas da espuma
polimérica, os resultados indicaram que a variagéo na abertura
da calandra produziu estruturas celulares com uma larga faixa
de porosidade e distribui¢do detamanho de poro estreita, afetando
de modo proporcional a resisténcia mecanica e permeabilidade
dosfiltros. De modo complementar, avariacéo no ppi daesponja
resultou em modificagBes nessas propriedadesfisicas com melhor
correlagdo com o tamanho de poro (d)). O parametro de
otimizacdo P.O. proposto neste trabalho permitiu identificar a
melhor condi¢cdo de processamento para se otimizar
simultaneamente o desempenho flui dodinémico e mecanico dos
filtros de 10 ppi. De uma maneira geral, observou-se que a
associagdo dos dois métodos de modificagao estrutural —variagdo
do ppi da esponja e variacdo da massaretida— constitui-se uma
ferramenta importante no projeto de ceramicas porosas para
aplicagdes envolvendo a mistura e filtragem de fluidos.
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