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RESUMEN

Se desarrollaron microestructuras porosas en verde de mullita a partir de un
novedoso método de conformado coloidal, no contaminante, basado en la consoli-
dacién térmica de suspensiones acuosas con proteinas como agente espumante y
consolidante/ligante. Se trabajé con polvos comerciales de mullita (Baikowski) y al-
bamina bovina (BSA, Aldrich). Se prepararon suspensiones acuosas estables (40 %
vol.) de mullita-BSA (10 % vol.) espumadas (2300 rpm, 10 min) a: i) temperatura
ambiente; i) 68 °C, temperatura ligeramente menor a la de “onset” de gelacién, Te’;
iii) 68 °C con agregado de 2 % en peso de metilcelulosa. Los discos en verde se
prepararon por colada de las suspensiones en moldes de acero precalentados (70
°C), gelacién térmica (80 °C, 3h) y secado (50 °C, 12h). Previamente, se caracteriza-
ron las espumas y se determinaron sus propiedades reolégicas en funcion de la
temperatura (TgP). La caracterizacion de las microestructuras en verde se realizé por
medidas de porosidad (>80%) y analisis microestructural por SEM.
Palabras claves: consolidacion con proteinas, ceramicos porosos, mullita, aislantes
térmicos.

INTRODUCCION

Los materiales ceramicos porosos presentan propiedades especificas, tales
como bajas densidad y conductividad térmica, gran area superficial y alta permeabi-
lidad, que los hacen aptos para ser utilizados como soportes para catalizadores, bio-
ceramicos, filtros, quemadores de combustidén de gases, materiales estructurales
livianos y aislantes térmicos o acusticos. En particular, los materiales porosos de
mullita (2Si0,-3Al,03) se utilizan como aislantes térmicos, entre otras aplicaciones,
debido a sus bajos coeficientes de expansion térmica y conductividad térmica, asi

como también, a su buena resistencia mecanica a alta temperatura (1-5).
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Existen numerosos métodos de conformado coloidales que se pueden emplear
para generar cuerpos porosos. Entre los métodos de consolidacion directa (6-8), se
encuentra un novedoso procesamiento coloidal, de relativo bajo costo y no-
contaminante, basado en el empleo de proteinas globulares como agente espuman-
te y consolidante/ligante (9-11). En este caso, se hace uso de la capacidad de las
proteinas globulares de: a) asistir a la formacion de una espuma humeda estable; b)
consolidar y ligar a las particulas ceramicas en suspension a temperatura < 90 °C y
c) formar, con posterioridad a los tratamientos de calcinacién y sinterizado, una es-
tructura porosa con tamarfos y cantidad de poros que estan, en parte, en estrecha
relacion con las propiedades de la suspension espumada. Estas propiedades que
poseen las proteinas globulares estan asociadas con su capacidad de actuar como
surfactante, disminuyendo la tension superficial del agua, y de gelificar por efecto de
la temperatura, proceso que implica su desnaturalizacion y la subsecuente formacién
de una red polimérica (12-13). En este contexto, la calidad de las espumas humedas
producidas esta determinada por la capacidad de espumado de la proteina, su esta-
bilidad y propiedades viscoelasticas las cuales resultan significativamente influencia-
das por la distribucién de tamafos y morfologia de las burbujas generadas, caracte-
risticas que son determinadas por la concentracion de proteina y tiempo de reposo,
entre otros factores. Por otra parte, cuando se emplean métodos coloidales, el estu-
dio de la reologia de las suspensiones proporciona informacion relevante para esta-
blecer condiciones experimentales para la consolidacién de los cuerpos ceramicos.

En este trabajo se desarrollaron microestructuras porosas en verde de mullita
por gelacion térmica de suspensiones acuosas de mullita-albumina, espumadas en
tres condiciones diferentes: a) a temperatura ambiente (ruta convencional); b) a una
temperatura ligeramente menor a la de ‘onset” de gelacién de la suspension (pre-
gelado de la suspensién) y c) a temperatura ambiente y con agregado de metilcelu-
losa (ligante adicional). Las rutas alternativas a la convencional se propusieron con
el objetivo de aumentar la viscosidad de la suspension, y por consiguiente, reducir al
minimo los mecanismos de desestabilizacion de la espuma antes de la consolida-
cion de la suspension por gelacion, a la vez, de minimizar la segregacién de las par-

ticulas ceramicas.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Materias primas
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Se trabajé con un polvo de mullita comercial (Baikalox MULSM, Baikowski) de
elevada pureza (99,8 %), muy bajo tamafio medio de particula (Dso = 1,3 um; equipo
laser Matersizer S, Malvern, UK) y elevada superficie especifica (S = 13,5 cm?/g;
método BET de adsorcion de nitrégeno en un punto equipo Monosorb Quantachro-
me). Por analisis quimico se determin6é que posee un exceso de 2,87 % en peso de
Al,O3 respecto de la composicion estequiométrica (Al,03=71,8 %; Si0,=28,2 %),
resultado que se corresponde con la identificacion por DRX (equipo Philips, radia-
cion de CoKa a 30 mA y 40 kV y a 1° 26/min) de mullita como fase mayoritaria (File
15-0776) y alumina (File 10-0173) como fase secundaria (ademas de una muy esca-
sa cantidad de cristobalita, File 39-1425), y con la determinacioén de un valor de den-
sidad picnométrica (obtenido en querosén a 37 °C) intermedio (3,35 g/cm®) entre los
correspondientes a las densidades tedricas de las fases cristalinas mullita (3,16
g/cm?®) y a-Al,03 (3,98 g/cm?).

Como agente espumante y consolidante/ligante se utilizé albumina de suero
bovino (BSA) en polvo (A7906 - Sigma-Aldrich), de elevada pureza (>98 %), densi-
dad picnométrica en He (Multipycnometer, Quantachrome Co., USA) de 1,27g/cm®,

607 aminoacidos y peso molecular de 66,4kDa.

Preparacion y caracterizacion de las suspensiones acuosas espumadas

Se prepararon suspensiones acuosas estables (40 % vol.) de mullita-BSA (10
% vol.) con agregado de 0,45 % en peso de solucidn comercial de poliacrilato de
amonio (Dolapix CE 64, Zschimmer & Schwarz) como dispersante por mezclado in-
tensivo y homogenizacion en molino de bolas, 4h. Las condiciones experimentales
utilizadas para la preparacion de la suspensidén se obtuvieron a partir de estudios
previos (14) realizados con el polvo de mullita. Se determind que la suspension de
mullita presenta un comportamiento reoldgico (redmetro rotacional Haake RS50,
Thermo Electron Corp. con sensor de configuracion de doble cono-plato DC60/2°) de
fluido complejo exhibiendo una ligera transicion seudoplastica-dilatante con baja tixo-
tropia, punto de flujo nulo y una viscosidad aparente de 25,8 mPa.s. El espumado de
las suspensiones se llevé a cabo por agitacion mecanica turbulenta con un mezcla-
dor de alta intensidad e impulsor de 4 aspas concavas a 2300 rpm (velocidad selec-
cionada previamente (14)) durante 10 minutos en las siguientes condiciones: a) a
temperatura ambiente; b) a 68 °C en bafio de agua, temperatura ligeramente menor
a la de “onset’ de gelacién de la suspension (T = 72 °C); ¢) a temperatura ambien-

te y con agregado de 2 % en peso de metilcelulosa para aumentar la viscosidad de

3448



55° Congresso Brasileiro de Ceramica, 29 de maio a 01 de junho de 2011, Porto de Galinhas, PE, Brasil

la suspension y permitir la incorporacion de una mayor fraccién de liquido en la es-
puma. Se utilizé un polvo comercial de metilcelulosa (M6385 - Sigma-Aldrich; nime-
ro promedio de grupos metoxilos por numero de unidades de glucosa, DS=1,7; PM =
17kDa; dpic = 1,28 g/cm3, determinada por picnometria en He).

Se determind la capacidad de espumado (%Overrun; fraccion en volumen de
espuma) de la suspensién acuosa de mullita-BSA y de las soluciones de BSA y
BSA-metilcelulosa, espumadas a temperatura ambiente (ruta convencional), asi co-
mo también, la estabilidad de las espumas generadas a partir de la determinacion
del %Overrun (A), de la fraccién en volumen de espuma (B) y de la fraccion en vo-

lumen de liquido (C) incorporado en la espuma, en funcién del tiempo:

%Overrun= 100-(Vr-VL)/VL (A)
q)E = (VT-Vmi)/VT (B)
®Le = (Vi-Vin)/(V1-Vini) (C)

donde Vr, VL y Vi, son los volumenes total, de liquido inicial y de liquido no incorpo-
rado en la espuma, respectivamente.

Se analizé la morfologia de las burbujas desarrolladas y se determinaron el
diametro medio (Dso) y el ancho de la distribucidon de tamafios de burbujas (se consi-
deré como parametro indicativo del ancho de la distribucion a W= Dgp-D1¢/Dsy donde
Dgo, D10, ¥ Dsp son los diametros correspondientes para el 90, 10 y 50 % en numero
de burbujas) a partir del analisis (Image Pro-plus 7.0) de imagenes capturadas con
una lupa binocular (Stemi-2000-C-Zeiss).

Se evaluo el comportamiento reolégico dinamico de los sistemas espumados y
sin espumar a partir de la variacién de los parametros viscoelasticos, G’ y G", (re6-
metro rotacional Anton-Paar; configuracion de platos paralelos de 25 mm de diame-
tro; gap = 2 mm; f = 1Hz; ¢ = 0,4 %) en funcién de la temperatura (20-95 °C; em-
pleando una velocidad de calentamiento de 2 °C/min), y la deformacién (0,05-500%).
Se ha reportado (15) que independientemente del tipo de flujo de la espuma, ocurre
un considerable deslizamiento en la pared de los platos, debido a la presencia de
una pelicula de liquido muy delgada, que interfiere en la exactitud de las medidas
reoldgicas. Para evitar la ocurrencia de este fendmeno en los ensayos en los que se
empled espuma, se adhirié un disco de papel de SiC (320 “grit’) sobre cada una de
las superficies paralelas de los platos. De esta manera la pelicula de liquido se man-

tiene en las depresiones entre las particulas del papel de SiC. En los ensayos a
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temperatura, para evitar la evaporacion del agua durante el calentamiento, se coloco

una pelicula de aceite de silicona de baja viscosidad en los bordes de los platos.

Conformado y caracterizacion de cuerpos porosos en verde de mullita

Se conformaron discos (diametro=20 mm, altura=0,2 mm) por colado de las
suspensiones espumadas en moldes de metal impermeables recubiertos con cinta
de Teflon, previamente calentados a 70 °C en bafio de arena; gelacion a 80 °C, 3hy
secado a 50 °C, 12h. Para la consolidacion de las suspensiones y secado de los dis-
cos se empled una estufa eléctrica con circulacion de aire forzado (Memmert UFP
400). Las densidades de los discos en verde (dy) se determinaron por el método de
Arquimedes (inmersidon en mercurio) y la porosidad aparente se obtuvo por calculo
(D):

%P = 100"[1 - 3v/(3mezcia en polvo)] (D)

Para el calculo de la porosidad se empled el valor de las densidades de las mezclas
en polvo de mullita-BSA (2,71 g/cm®) 6 mullita-BSA-metilcelulosa (2,60 g/cm?), se-
gun corresponda, calculadas por la regla de las mezclas con los valores de densidad
picnométrica de los polvos de mullita (3,35 g/cm?®), BSA (1,27 g/cm®) y metilcelulosa
(1,28 g/cm®) y las fracciones en volumen de cada componente.

El analisis microestructural de los cuerpos porosos en verde se realizé por mi-
croscopia electrénica de barrido (SEM) (JEOL JSM-6460), sobre la superficie libre
del material y en superficie de fractura. Se analizaron el tamafio y la morfologia de
los poros desarrollados en relacion con las caracteristicas y propiedades de las es-

pumas producidas.

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de las espumas humedas

En la Figura 1 se presentan los valores de %Overrun, fraccion en volumen de
espuma y fraccion en volumen de liquido en la espuma en funcion del tiempo de re-
poso para los sistemas espumados BSA, BSA-meticelulosa y BSA-mullita. La solu-
cion de BSA presentd una elevada capacidad de espumado en funcién del tiempo de
reposo la cual disminuyd cuando se agregaron metilcelulosa o particulas de mullita.
Los valores de %Overrun determinados para cada sistema espumado a tiempo de
reposo (tr) cero fueron: BSA = 233; mullita-BSA = 210 y mullita-BSA-metilcelulosa =

128,5. La fraccion en volumen de espuma resulté ligeramente mayor en el sistema
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BSA-metilcelulosa que en la solucion de BSA, presentando la espuma generada con
metilcelulosa una mayor fraccion de liquido incorporado (espuma mas humeda). Es-
tos resultados se atribuyen a la mayor viscosidad de la solucién de BSA con metilce-
lulosa. Por otro lado, en los sistemas BSA y BSA-metilcelulosa espumados, se ob-
servd una disminucion del %Overrun a partir de los 10 minutos de reposo mientras
que en presencia de particulas ceramicas, dicha disminucion ya se registré a partir
de los primeros minutos. Este resultado estaria indicando que las particulas cerami-
cas no promueven la estabilizacién de la espuma. Para ambos sistemas, BSA y
BSA-metilcelulosa espumados, la fraccidn en volumen de espuma y la fraccion de
liquido en la espuma disminuyeron de forma similar en funcién del tiempo de reposo,
siendo este cambio mayor durante los primeros 10 minutos. Esto se atribuy6 princi-
palmente al drenaje del liquido por capilaridad a través de la capa de espuma debido
a las fuerzas de gravedad. Al incrementar mas el tiempo de reposo, dichos parame-
tros disminuyeron mas lentamente lo cual se asocio principalmente al "‘coarsening’
(difusion del gas desde las burbujas pequenas a las grandes o hacia la atmdésfera),
coalescencia (debido a la inestabilidad del film entre burbujas) y colapso de las bur-
bujas. Este mecanismo global se fundamenta sobre la base del analisis de las distri-

buciones de tamanos de burbujas en funcion del tiempo de reposo.
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Figura 1. %Overrum vs. tiempo de reposo (a); fraccion en volumen de espuma y
fraccion en volumen de liquido en la espuma vs. tiempo de reposo (b).

En la Figura 2 se muestran las imagenes de las espumas de BSA y BSA-
metilcelulosa para un tiempo de reposo de 10 minutos. La espuma de BSA presenté
burbujas con morfologia casi esférica, presentando algunas de ellas cierto grado de
deformacion. En cambio, en la espuma generada por el sistema BSA-metilcelulosa
se observan burbujas con morfologia esférica y de tamano significativamente menor.

La morfologia desarrollada en la espuma de BSA con metilcelulosa esta de acuerdo
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con la mayor fraccion de liquido determinado en esta espuma (bordes de Plateau
mas gruesos) (16). Se determindé un menor tamafno medio de burbuja, (Dsp = 0,09
mm) y ancho de la distribucion (W = 1,04) para la espuma de BSA-metilcelulosa res-
pecto a la producida por la solucién de BSA (Dsp = 0,2 mm y W = 2,14), que esta de
acuerdo con la generacion de una espuma en un medio acuoso de mayor viscosidad
debido a la accién ligante de la metilcelulosa (17-19). Adicionalmente, a tg = 30 mi-
nutos, se determiné en ambos sistemas un mayor tamafio medio de burbuja (Dsg =
0,24 mm para la solucion de BSA y Dsp= 0,12 mm para el sistema BSA-
metilcelulosa) que a tr cero, mientras que W fue ligeramente menor para la solucién
de BSA (W = 1,7) y mayor para el sistema con metilcelulosa (W = 1,8) respecto de
los valores determinados a tg = 0. Estos resultados se pueden atribuir a un aporte
dominante del ‘coarsening” de las burbujas mas pequefas al mecanismo de deses-
tabilizacion global del sistema BSA-metilcelulosa y a "coarsening” y colapso de las

burbujas mas grandes en la solucién de BSA.

BSA (tr = 10 min) BSA — metilcelulosa (tg = 10 min)
Figura 2. Imagenes de microscopia Optica de las espumas de BSA y BSA-
metilcelulosa (barra = 1 mm).

A partir de las curvas de G’y G™" vs. % deformacion (Figura 3) se puede estimar
un valor critico de deformacion oscilatoria (€critica), punto donde G’ = G”, que deter-
mina el limite superior del comportamiento viscoelastico lineal (“onset” del compor-
tamiento viscoelastico no lineal) de las espumas. La deformacién critica puede ser
considerada como una medida de la fluencia de las espumas. Por encima de este
valor, la espuma se encuentra en la region viscoelastica no lineal, y en la mayoria de
los casos, ocurre la ruptura de la estructura de espuma. A bajas deformaciones to-
das las espumas presentan valores de G’ similares (10-20 Pa) y mayores que los de
G”(3-5 Pa) indicando que su comportamiento se asemeja mas al de un sélido elas-

tico. La presencia de las particulas ceramicas produjo espumas con G" y %é&critica li-
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geramente mayores. Estos hechos podrian atribuirse principalmente a la presencia
de particulas ceramicas rigidas que producen aumento de la viscosidad de la fase

liquida generando una estructura con mayor capacidad de deformacion.

Barrido de deformacion espuma 10% BSA

—=a—G', G" 10% sin mullita
—=a—G', G" 10% con mullita

0,14
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Amplitude gamma = 0,05 ... 500 % log %
Angular Frequency omega = 1 Hz R
lija 120 grit 1700rpm

Figura 3. G'y G en funcién del porcentaje de deformacion.

Con vistas a seleccionar las condiciones experimentales para la consolidacion
de las suspensiones, en primer lugar, se evalud la variacién de los médulos elastico
(G’) y de almacenamiento (G™") en funcién de la temperatura (Figura 4) para los sis-
temas sin espumar. A partir de las curvas obtenidas se determinaron las temperatu-

ras de ‘onset” de gelacion de cada sistema.
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Figura 4. Parametros viscoelasticos en funcion de la temperatura.

Para la solucion de BSA se registré un significativo y abrupto incremento de G
a partir de 72 °C (temperatura de “onset” de gelacion, T¢’) que se asocia a la forma-
cion del gel, proceso que implica la desnaturalizacion de la proteina (reorganizacion
de las estructuras secundarias y terciarias donde los grupos hidréfobos quedan ex-

puestos al solvente resultando en la formacién de nuevas conformaciones de vida
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media corta), formacién de agregados y entrecruzamiento de éstos para dar lugar a
la formacion irreversible de una red polimérica. En la solucion de metilcelulosa, que
presentd un mayor valor de G" a temperatura ambiente, se observo un leve incre-
mento de G’ desde 30 hasta 55 °C, temperatura a partir de la cual G* permanecio
constante, pero no se determind la gelacién de la solucion a pesar de tener una con-
centracion superior a la concentracion critica para la formacién de gel reportada por
Kobayashi et al. (20). El comportamiento observado se puede atribuir sélo al ‘onset’
de formacion de agregados (clusters) por asociacion hidrofébica de las cadenas de
metilcelulosa. En cuanto al comportamiento de la solucion de BSA-metilcelulosa se
observo una primera etapa, desde 30 °C hasta aproximadamente 55 °C, que se atri-
buyé al comportamiento de la metilcelulosa, seguido por un muy leve aumento de G’
(no registrado en la curva de metilcelulosa) desde esta ultima temperatura hasta la
temperatura de 6nset” de gelacién de BSA (72 °C), asociado a la formacién de inter-
acciones entre los clusters de metilcelulosa y las cadenas desplegadas de BSA, y
finalmente un incremento mas significativo de G™ debido a la formacion del gel de
BSA en presencia de metilcelulosa. El gel desarrollado presentd una rigidez algo
inferior al formado a partir de BSA, si bien el proceso de gelacién en si fue controla-
do por la proteina.

De acuerdo con los resultados obtenidos con la suspension de mullita-BSA, la
temperatura de onset” de gelacion y la velocidad de cambio de G con la temperatu-
ra no se modificé significativamente por agregado de las particulas ceramicas indi-
cando que la gelacion del sistema es un proceso controlado por la proteina. No obs-
tante, a partir de la observacion de los geles formados durante el ensayo reoldgico
se infiere que las particulas de mullita se encuentran incluidas en la estructura del
gel desarrollado. Si bien por el agregado de particulas ceramicas a la solucion de
BSA-metilcelulosa no se modificé el comportamiento global de la solucién en funcién
de la temperatura (no hubo cambio en la Tg®), G’ resulté mayor en todo el rango de
temperatura analizado. Este resultado estaria indicando que las particulas ceramicas
intervienen tanto en las interacciones entre los clusters de metilcelulosa (accion li-
gante de la metilcelulosa) y las cadenas de BSA, como en la gelacién de la proteina.

En la evaluacion del comportamiento reoldgico en los sistemas espumados, el
aumento en el valor de G con la temperatura se asocié exclusivamente a la evapo-

racion de la fase liquida de la espuma, proceso que impidio la formacién del gel.
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En todos los sistemas, G’ resultd significativamente mayor que G” lo cual indica
que los geles formados se comportan mas como sélidos elasticos que como fluidos

ViSCOSO0S.

Caracterizacion de los conformados en verde

En la Tabla 1 se presentan los valores de densidad y porosidad aparentes de
los discos porosos en verde obtenidos por consolidacion térmica de las suspensio-
nes acuosas espumadas segun las rutas b) y c). Por consolidacion de la suspension
espumada a temperatura ambiente (ruta convencional) se obtuvieron discos en ver-
de con muy baja cohesion de particulas y huecos de gran tamafo en su interior. So-
lo en la capa superficial libre se observé el desarrollo del gel de BSA conteniendo
una elevada cantidad de burbujas y escasas particulas de mullita. Esto se asocio
con la ocurrencia de un rapido proceso de gelacién de la proteina que al incluir un
alto porcentaje de burbujas (en los primeros minutos del tratamiento térmico en estu-
fa) produjo una significativa disminucion de la conductividad térmica a través de la

capa formada que impidi6 el desarrollo del gel en el interior del cuerpo.

Tabla 1: Densidades () y porosidades (%Py) promedio de los discos en verde.

Suspensién Temperatural 5, (g/cm?) % Py
de espumado
Mullita-BSA 68 °C 0,21+0,02 | 92,3+0,2

Mullita-BSA-metilcelulosa ambiente 0,37 +0,02 | 85,7+0,4

Los discos en verde obtenidos por consolidaciéon de las suspensiones espuma-
das segun las vias alternativas propuestas presentaron una mayor cohesién de las
particulas solidas en comparacién con el espumado por la via tradicional (espumado
a temperatura ambiente) y elevada porosidad. Los discos preparados sin metilcelu-
losa alcanzaron porosidades mas altas que aquéllos obtenidos a partir de la suspen-
sion con meticelulosa, en acuerdo con la mayor capacidad de espumado que pre-
sentd el primer sistema (menor viscosidad).

En la Figura 5 se muestran las imagenes de SEM de las microestructuras obte-
nida para los conformados en verde preparados con BSA y BSA-metilcelulosa. Se
presentan imagenes que corresponden a la superficie libre de los cuerpos y a la su-
perficie de fractura.

En las micrografias obtenidas se observa claramente como el material cerami-

co consolidé manteniendo la estructura celular de la espuma. Los cuerpos en verde
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obtenidos a partir de la suspensién espumada con BSA presentaron poros con ta-
mafos de ~ 300 ym, mientras que los preparados con la suspension mullita-BSA-
metilcelulosa exhibieron poros de menor tamafo (~ 100 ym), en acuerdo con los ta-
manos medios de burbujas determinados en ambas soluciones espumadas. Este
resultado indicaria que el desarrollo del gel en cada sistema ocurre mas rapido que

los mecanismos de desestabilizacion de la espuma, especialmente el ‘coarsening” y

la coalescencia.

Figura 5. Microestructuras en superficie de fractura (a1 y a2) y en superficie libre (b1
y b2) de los cuerpos porosos en verde obtenidos a partir de las suspensiones espu-
madas de mullita-BSA (a1 y b1) y mullita-BSA-metilcelulosa (a2 y b2).

Ademas, los cuerpos obtenidos a partir de la suspension espumada con BSA
que presentd menor viscosidad, mostraron una homogeneidad en la microestructura
algo menor que los obtenidos a partir de la suspension de mayor viscosidad. La mor-
fologia de los poros desarrollados también se relacioné con la morfologia de las bur-
bujas desarrolladas. Los poros desarrollados en el material obtenido con metilcelulo-
sa presentaron elevada esfericidad con paredes de mayor espesor que los presen-

tes en el material preparado s6lo con BSA.
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CONCLUSIONES

Se desarrollaron cuerpos en verde de mullita con microestructuras homogé-
neas y altamente porosas por consolidacion térmica de suspensiones acuosas es-
pumadas por dos vias propuestas diferentes. El agregado de metilcelulosa a la sus-
pension de mullita-BSA promovio el desarrollo de una microestructura porosa con
mayor homogeneidad, poros de menor tamafio con paredes de mayor espesor y alta
esfericidad, en estrecha relacién con las propiedades de las espumas producidas. El
proceso de consolidaciéon de estos cuerpos en verde fue controlado por la formacion
de un gel de proteina que incluye particulas de mullita y cadenas de metilcelulosa

que le confiere una mayor rigidez.
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FORMING OF POROUS MULLITE GREEN BODIES BY ALBUMIN THERMAL
CONSOLIDATION
M. L. Sandoval, A. G. Tomba Martinez, M. A. Camerucci
Laboratorio de Materiales Estructurales - Division Ceramicos, INTEMA-CONICET,
Fac. de Ingenieria-UNMdP. Av. Juan B. Justo 4302 (7600) Mar del Plata, Argentina.

ABSTRACT

Pre-firing mullite microstructures developed by a new thermal consolidation
method using globular proteins as foaming and consolidator/binders were analyzed.

Commercial available powders of mullite (Baikowski) and bovine serum albumin
(BSA, Aldricht) were employed. Stable aqueous suspensions (40 vol.%) of mullite-
BSA (10 vol.%) were foamed (2300 rpm, 10 min) at: i) room temperature; ii) 68 °C,
temperature slightly lower to the gelling “onset” T¢?, and iii) 68 °C with the addition of
2 wt.% of methylcellulose. Green disks were prepared by pouring of foamed
suspensions into pre-heated metal molds (70 °C), thermal gelling (80 °C, 3h) and
drying (50 °C, 12h). Previously, the developed foams were characterized and their
rheological properties were determined as a function of temperature (Tc°). The
characterization of the pre-firing microstructures were carried out by measurements

of porosity (>80%) and microstructural analysis in fracture surface by SEM.

Keywords: protein forming, porous ceramics, mullite, thermal insulators.
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