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DESCRIPCION

Filtro de purificacion de gas de escape, y método para producirlo.

Campo técnico

Esta invencion se refiere a un filtro de purificacion de gas de escape que usa titanato de aluminio y un método para
producirlo.

Técnica antecedente

Los filtros de particulas diesel (DPF) y similares se usan convencionalmente para la eliminaciéon de material
particulado (PM) contenido en gases de escape descargados a partir de motores de combustidon interna,
particularmente motores diesel. La temperatura de combustién del PM es de hasta 550°C a 650°C, de modo que se
requiere temperatura elevada para quemar el PM. Por lo tanto, como material poroso usado en un DPF y similares,
se desea un material que tenga baja expansividad térmica y resistencia a choque térmico superior para evitar la
aparicion de fatiga debida a choque térmico dentro del intervalo de temperatura operativo. El titanato de aluminio
cumple estas demandas de rendimiento y tiene un punto de fusion elevado. Por esta razon, se han depositado
expectativas sobre el titanato de aluminio como un material poroso usado tal como para un DPF y se ha desarrollado
de diversas maneras.

Mientras tanto, dado que la combustion de PM requiere temperatura elevada, se esta prestando atenciéon a un
método en el que un catalizador esta soportado sobre un DPF para quemar de forma constante PM a baja
temperatura. El soporte del catalizador se realiza, después de la produccién del DPF, impregnando el DPF con una
solucién que contiene particulas de catalizador o aplicando la solucién al DPF, de modo que se forme una capa de
catalizador sobre las superficies de pared del DPF y en los poros de las paredes del DPF. Sin embargo, surge un
problema, ya que algunos de los poros son obstruidos por la capa de catalizador de modo que poros que han estado
previamente interconectados son aislados entre si para reducir el numero de canales de flujo de gas de escape,
dando como resultado una eficiencia de combustion de PM reducida.

La Bibliografia de patente 1 propone que, con el fin de proporcionar un cuerpo de titanato de aluminio sinterizado
que no solamente tiene caracteristicas de elevada resistencia sin alterar el elevado punto de fusion y baja
expansividad térmica poseidas por el titanato de aluminio sino también menos degradacion de resistencia mecanica
debido al historial térmico repetido, se sinterice una sustancia formada afiadiendo 6xido de magnesio y 6xido de
silicio al titanato de aluminio.

La Bibliografia de patente 2 desvela la produccion de un filiro de gas de escape usando titanato de aluminio
columnar y propone producir el filtro de gas de escape en el que, cuando las particulas de titanato de aluminio
columnares tienen un coeficiente de expansion térmica negativo en la direccion longitudinal, tienen un coeficiente de
expansion térmica positivo en la direccion perpendicular a la direccién longitudinal o en el que, cuando las particulas
columnares tienen un coeficiente de expansion térmica positivo en la direccion longitudinal, éstas tienen un
coeficiente de expansion térmica negativo en la direccidon perpendicular a la direccion longitudinal. Sin embargo, la
bibliografia no desvela un método especifico para fabricar titanato de aluminio columnar. Ademas, la bibliografia
tampoco desvela caracteristicas de forma especificas del titanato de aluminio columnar, tales como la relaciéon de
aspecto de la forma columnar.

Para resolver el problema de eficacia de combustion de PM reducida debida a la formacion de una capa de
catalizador sobre las superficies de pared del DPF y en los poros de las paredes del DPF, la Bibliografia de patente
3 propone un método en el que un agente formador de poros esférico, un agente formador de poros columnar, y un
aglutinante inorganico se afiaden en cantidades predeterminadas respectivas a un catalizador y se mezclan para
formar una suspension y un soporte se sumerge en la suspension. Sin embargo, surge un problema ya que el
catalizador puede entrar en microgrietas en el DPF para incrementar el coeficiente de expansion térmica. También
surge un problema de mala eficiencia de produccion del DPF que soporta el catalizador.

La Bibliografia de patente 4 desvela un cuerpo sinterizado hecho de titanato de aluminio columnar que tiene una
relacion de aspecto media de 1,5 o mas.

Lista de citas

Bibliografia de patentes
Bibliografia de patente 1: JP-A-H01-249657
Bibliografia de patente 2: JP-A-H09-29023
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Bibliografia de patente 3: JP-A-2009-663
Bibliografia de patente 4: JP-A-2010-116290
Resumen de la invencion

Problema técnico

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar un filiro de purificacion de gas de escape sobre el que esta
soportado un catalizador de una manera sencilla, sin impregnacién con una soluciéon que contiene particulas de
catalizador o aplicaciéon de la solucion después de la produccion del filtro de purificacion de gas de escape, y que
tiene una elevada eficiencia de combustion de PM, un bajo coeficiente de expansion térmica, y resistencia térmica
superior y proporcionar un método para producirlo.

Solucién al problema

Los inventores llevaron a cabo estudios exhaustivos para resolver los problemas anteriores, de este modo
descubrieron que, sinterizando una pieza prensada hecha de una mezcla de particulas de titanato de aluminio
columnares y un material catalizador, se proporciona un filiro de purificaciéon de gas de escape en el que el
catalizador esta soportado sobre la superficie del titanato de aluminio y que tiene una elevada eficiencia de
combustién de PM, un bajo coeficiente de expansion térmica, y resistencia térmica superior, y completaron la
presente invencion. Mas especificamente, la presente invencion proporciona lo siguiente.

Un filtro de purificacién de gas de escape de la presente invencion es un filtro de purificacion de gas de escape de
acuerdo con la reivindicacion 1.

Un método para producir el filtro de purificacion de gas de escape de la presente invencion es un método que puede
producir el filtro de purificacion de gas de escape de la presente invencion e incluye las etapas de: producir
particulas de titanato de aluminio columnares que tienen una relaciéon de aspecto media (= longitud del eje mayor
media en numero/longitud del eje menor media en nimero) de 1,3 o mas; extrudir una mezcla que contiene las
particulas de titanato de aluminio columnares y el material catalizador para producir una pieza prensada de filtro; y
tratar térmicamente la pieza prensada de filiro para sinterizar las particulas de titanato de aluminio columnares y
tratar térmicamente de forma concurrente el material catalizador para formar un catalizador, dando como resultado la
produccion de un filtro de purificacion de gas de escape en el que el catalizador esta soportado sobre la superficie
del titanato de aluminio.

La relacién de aspecto media de las particulas de titanato de aluminio columnares usadas en la presente invencion
es mas preferentemente 1,5 o mas y el limite superior de la relacion de aspecto media es, en general, pero no esta
limitada necesariamente a, 5 o menos.

En la presente invencion, la longitud del eje menor media en nimero de las particulas de titanato de aluminio
columnares es preferentemente 10 um o menos. La longitud del eje menor media en numero de las mismas esta,
mas preferentemente, en el intervalo de 5 a 10 um. Por otro lado, la longitud del eje mayor media en nimero de las
mismas esta, preferentemente, en el intervalo de 7 a 17 um.

La longitud del eje mayor media en numero y la longitud del eje menor media en numero de particulas de titanato de
aluminio columnares pueden medirse mediante un analizador de imagenes de particulas del flujo, por ejemplo.

En la presente invencién, el catalizador que estara soportado sobre la superficie del titanato de aluminio
preferentemente contiene un 6xido compuesto que contiene: al menos un metal de metales alcalinos y metales
alcalinotérreos; y al menos uno de Al, Si, Tiy Zr. Los ejemplos del catalizador incluyen, por ejemplo, los mostrados
en la tabla 1 a continuacion.

[Tabla 1]
Que contienen Al Que contienen Ti Que contienen Al-Si | Que contienen Al-Ti | Que contienen Zr
MgAIl;04 Mg2TiO4 KAISiO4 Ki1.5Al15Tis 5016 SrzZrOs
Sr3Al,06 SraTiO4 BaAl>Si>Og SrAlgTizO19 CazrO3
SrAl204 Sr3Ti207 CaAl»Si>Og Na2Al;TigO16 BaZrO3
CaAl;04 SrTiOs LiAISiO4 CsAITiO4 NayZrOs
Ba,TiO4 CsAISiO4
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Li>TiO3 NaAISiO4

Li4Ti5012 SI’A|23i208

NaA|Si205

KAISi2O¢

K2Al>SiOs

NanK1.nAISiO4

En la presente invencion, el catalizador puede formarse depositando el material catalizador sobre las superficies de
las particulas de titanato de aluminio columnares y tratando térmicamente el material catalizador mediante el
tratamiento térmico durante la sinterizacién de las particulas de titanato de aluminio columnares. Por lo tanto, el
cartucho puede sintetizarse de forma concurrente con la sinterizacion de una pieza prensada para el filtro de
purificacion de gas de escape de la presente invencion, de modo que el catalizador puede estar soportado sobre el
filtro de purificacion de gas de escape de una manera sencilla.

Por lo tanto, el catalizador en la presente invencion debe ser, preferentemente, uno que pueda sintetizarse mediante
el tratamiento térmico del material catalizador a una temperatura mas baja que la temperatura del tratamiento
térmico durante la sinterizacion de las particulas de titanato de aluminio columnares. La temperatura de sinterizacion
para particulas de titanato de aluminio columnares esta, generalmente, en el intervalo de 1300°C a 1600°C. Por esta
razon, generalmente, se prefiere seleccionar un catalizador y un material catalizador que puedan sintetizarse a una
temperatura en el intervalo de 1300°C a 1600°C e inferior que durante el tratamiento térmico para la sinterizacion.

El filtro de purificacion de gas de escape de la presente invencion preferentemente tiene una porosidad del 40% al
60%. Si la porosidad es menor del 40%, es probable que particulas de PM secundarias obstruyan los poros para
incrementar la pérdida de presion, lo que es desfavorable. Ademas, la obstruccién de los poros deteriora el contacto
entre el PM y el catalizador, lo que es desfavorable también en vista de la combustién del PM. La porosidad es mas
preferentemente del 45% al 55%.

En la presente invencidn, el coeficiente de expansion térmica de la pieza prensada de filtro en una direccién de la
extrusion entre 30°C y 800°C es preferentemente 1,0x10°/°C o0 menos y la relacién de orientacion de los cristales
segun el eje ¢ de la pieza prensada de filtro en la direccion de la extrusion es preferentemente 0,7 o mas. Dado que
el coeficiente de expansion térmica es 1,0x10%°C o menos, el filtro puede tener una propiedad de resistencia a
choque térmico superior. El coeficiente de expansiéon térmica es, mas preferentemente, 0,0x10%/°C o menos y el
!sl'mite inferior del coeficiente de expansion térmica es generalmente, aunque sin limitarse necesariamente a, -2,0x10°
/°C 0 mas.

Dado que la relacion de orientacion de los cristales segun el eje ¢ en la direccion de la extrusion es 0,7 o mas, el
coeficiente de expansion térmica en la direccién de extrusion puede ser pequefio.

La relacion de orientacion de los cristales segun el eje ¢ de la pieza prensada de filtro de la presente invencion en la
direccion de la extrusion puede determinarse a partir de la siguiente formula.

La relacion de orientacion de los cristales segun el eje ¢ de la pieza prensada de filtro en la direccion de extrusion =
A/(A+B)

A: el grado de orientacion segun el eje ¢ de la pieza prensada de filtro en la direccion de extrusion, loo2/(loo2+1230)
B: el grado de orientacion segun el eje ¢ de la pieza prensada de filtro en la direccion vertical, loo2/(looz+1230)

loo2 € l230 representan la intensidad maxima (loo2) del plano (002) y la intensidad maxima (l230) del plano (230),
respectivamente, en las que la superficie de extrusion de la pieza prensada de filtro se somete a difraccion de rayos
X respetando el grado de orientacion segun el eje ¢ en la direccion de la extrusion o la superficie vertical de la pieza
prensada de filtro se somete a difraccion de rayos X respetando el grado de orientacion segun el eje ¢ en la
direccion vertical.

En las particulas de titanato de aluminio columnares en la presente invencion, €l eje c se extiende a lo largo de la
direccion longitudinal de la estructura columnar. Por lo tanto, cuando la pieza prensada de filtro se forma mediante
extrusion, los ejes c de los cristales se alinean en la direccion de extrusion. Por lo tanto, el coeficiente de expansion
térmica en la direccidon de extrusion puede ser pequefio.

Un ejemplo de un método para producir las particulas de titanato de aluminio columnares en la presente invencion
es un método que incluye las etapas de: mezclar un material fuente que contiene una fuente de titanio, una fuente
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de aluminio y una fuente de magnesio mientras se muele de forma mecanoquimica el material fuente; y hornear la
mezcla molida.

Usando una mezcla molida obtenida mezclando un material fuente que contiene una fuente de titanio, una fuente de
aluminio y una fuente de magnesio mientras se muele de forma mecanoquimica y horneando la mezcla molida,
pueden producirse particulas de titanato de aluminio columnares que tienen una relacién de aspecto media de 1,3 o
mas.

La temperatura para hornear la mezcla molida esta preferentemente en el intervalo de temperatura de 1300°C a
1600°C. Horneando la mezcla molida en este intervalo de temperatura, las particulas de titanato de aluminio
columnares en la presente invencion pueden producirse de forma mas eficiente.

No se establece ninguna limitacion particular al tiempo de horneado, pero el horneado se realiza preferentemente
durante de 0,5 a 20 horas.

Un ejemplo de la molienda mecanoquimica es un método de moler el material fuente mientras se le proporciona un
impacto fisico. Un ejemplo especifico del mismo es moler usando un molino de vibraciéon. Puede considerarse que
realizando un proceso de molienda usando un molino de vibracidn, un trastorno de disposicion atémica y una
reduccion de la distancia interatdmica se producen de forma concurrente por la tension de cizalla debido a la
trituracion friccional de la mezcla en polvo, y esto causa la transferencia de atomos en puntos de contacto entre
diferentes tipos de particulas, dando como resultado la formacion de una fase metaestable. Por lo tanto, se obtiene
una mezcla molida de elevada actividad de reaccién. Horneando la mezcla molida de elevada actividad de reaccion,
pueden producirse las particulas de titanato de aluminio columnares en la presente invencion.

La molienda mecanoquimica se realiza en un proceso en seco sin usar agua ni disolvente.

No se establece ninguna limitacién particular al tiempo de mezcla implicado en la molienda mecanoquimica, pero
éste estd, en general, preferentemente en el intervalo de 0,1 a 6 horas.

El material fuente para las particulas de titanato de aluminio columnares usadas en la presente invencion
preferentemente contiene una fuente de titanio, una fuente de aluminio y una fuente de magnesio. Los ejemplos de
la fuente de titanio que puede usarse incluyen compuestos que contienen 6xido de titanio, y ejemplos especificos de
los mismos incluyen 6xido de titanio 25, menas de rutilo, torta himeda de hidroxido de titanio, y titania acuosa.

Los ejemplos de la fuente de aluminio que pueden usarse incluyen compuestos que pueden producir 6xido de
aluminio mediante aplicacion de calor, y ejemplos especificos de los mismos incluyen éxido de aluminio, hidréxido
de aluminio y sulfato de aluminio. De estos, el 6xido de aluminio se usa de forma particularmente preferente.

La relacion de mezcla de la fuente de titanio y la fuente de aluminio es basicamente Ti:Al=1:2 (en relacién molar).
Sin embargo, un cambio de mas o menos aproximadamente el 10% de contenido de cada fuente no presentara
ningun problema.

Los ejemplos de la fuente de magnesio que puede usarse incluyen compuestos que pueden producir 6xido de
magnesio mediante aplicacion de calor, y ejemplos especificos de los mismos incluyen hidroxido de magnesio, 6xido
de magnesio y carbonato de magnesio. De estos, el hidréxido de magnesio y el 6xido de magnesio se usan de forma
particularmente preferente.

La fuente de magnesio esta contenida preferentemente en el material fuente para dar un contenido del 0,5% al 2,0%
en peso con respecto a la cantidad total de la fuente de titanio y la fuente de aluminio en términos de sus 6xidos
respectivos. Si el contenido de magnesio esta por debajo del 0,5% en peso, puede no ser posible obtener un cuerpo
sinterizado que tiene un bajo coeficiente de expansion térmica y una resistencia mecanica elevada. Por otro lado, si
el contenido de magnesio esta por encima del 2,0% en peso, puede no ser posible obtener particulas de titanato de
aluminio columnares que tienen una relacién de aspecto media de 1,3 0 mas.

Ademas, en el método para producir las particulas de titanato de aluminio en la presente invencién, una fuente de
silicio puede estar contenida adicionalmente en el material fuente.

Conteniendo una fuente de silicio en el material fuente, la descomposicién de titanato de aluminio puede reducirse,
con lo que pueden producirse particulas de titanato de aluminio columnares superiores en estabilidad a alta
temperatura.

Los ejemplos de la fuente de silicio incluyen 6xido de silicio y silicio. De estos, se usa 6xido de silicio de forma
particularmente preferente. El contenido de la fuente de silicio en el material fuente esta preferentemente en el
intervalo del 0,5% al 10% en peso con respecto a la cantidad total de la fuente de titanio y la fuente de aluminio en
términos de sus 6xidos respectivos. Si el contenido de la fuente de silicio esta dentro del intervalo anterior, pueden
producirse particulas de titanato de aluminio columnares de forma mas estable.

La mezcla que contiene las particulas de titanato de aluminio columnares y el material catalizador puede prepararse,
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por ejemplo, con la adicion de un agente formador de poros, un aglutinante, un dispersante y agua. El filiro de
purificacién de gas de escape puede producirse formando la mezcla en una pieza prensada que proporciona una
estructura en panal, por ejemplo, usando una extrusora, sellando una de las dos aberturas terminales de cada celda
de la estructura en panal de modo que las aberturas terminales de la celda en cada extremo de la estructura en
panal den un patron cuadriculado, secando la pieza prensada y a continuacién horneando la pieza prensada
obtenida. La temperatura de horneado es, por ejemplo, de 1300°C a 1600°C. El tiempo de horneado es, por ejemplo,
de una a cinco horas.

Los ejemplos del material catalizador incluyen mezclas que contienen: al menos un compuesto de sales de metales
acalinos y sales de metales acalinotérreos; y al menos una de una fuente de aluminio, una fuente de silicio, una
fuente de titanio y una fuente de zirconio.

Los ejemplos del metal alcalino incluyen litio, sodio, potasio, rubidio, cesio y francio. Los ejemplos del metal
alcalinotérreo incluyen magnesio, calcio, estroncio, bario y radio.

Las sales de metales acalinos incluyen carbonatos de metales alcalinos; hidrogenocarbonatos de metales alcalinos;
hidroxidos de metales alcalinos; sales de acidos organicos de metales alcalinos, tales como acetatos de metales
alcalinos; sulfatos de metales alcalinos; y nitratos de metales alcalinos, pero las sales de metales acalinos preferidas
son carbonatos de metales alcalinos.

Las sales de metales acalinotérreos incluyen carbonatos de metales alcalinotérreos; hidrogenocarbonatos de
metales alcalinotérreos; hidroxidos de metales alcalinotérreos; sales de acidos organicos de metales alcalinotérreos,
tales como acetatos de metales alcalinotérreos; sulfatos de metales alcalinotérreos; y nitratos de metales
alcalinotérreos, pero las sales de metales acalinotérreos preferidas son carbonatos de metales alcalinotérreos.

Los ejemplos de la fuente de aluminio que pueden usarse incluyen compuestos que pueden producir 6xido de
aluminio mediante aplicacion de calor, y ejemplos especificos de los mismos incluyen éxido de aluminio, hidréxido
de aluminio y sulfato de aluminio. De estos, se usa hidréxido de aluminio de forma particularmente preferente.

Los ejemplos de la fuente de silicio incluyen 6xido de silicio y silicio. De estos, se usa 6xido de silicio de forma
particularmente preferente.

Los ejemplos de la fuente de titanio que pueden usarse incluyen compuestos que contienen 6xido de titanio, y
ejemplos especificos de los mismos incluyen 6xido de titanio, menas de rutilo, torta himeda de hidréxido de titanio, y
titania acuosa. Los ejemplos de la fuente de zirconio incluyen 6xido de zirconio, carbonato de zirconio hidratado, y
sulfato de zirconio hidratado, pero el preferido es éxido de zirconio.

El material catalizador se combina preferentemente en 100 partes en peso de particulas de titanato de aluminio
columnares para producir de 5 a 100 partes en peso de catalizador. Mas preferentemente, el material catalizador se
combina en ellas para producir de 5 a 50 partes en peso de catalizador. Si la cantidad de catalizador es mayor de
100 partes en peso, los poros pueden ser obstruidos para reducir la eficiencia de combustiéon de PM. Si la cantidad
de catalizador es menor de 5 partes en peso, puede no ser posible obtener los efectos debidos al uso del
catalizador.

Los ejemplos del agente formador de poros incluyen grafito, polvo de madera y polietileno. Los ejemplos del
aglutinante incluyen metilcelulosa, etilcelulosa y alcohol polivinilico. Los ejemplos del dispersante incluyen jabon de
acido graso y etilenglicol. Las cantidades de agente formador de poros, aglutinante, dispersante y agua pueden estar
controladas apropiadamente.

Efectos ventajosos de la invencion

En la presente invencién, mediante el uso de particulas de titanato de aluminio columnares, el coeficiente de
expansion térmica del filtro de purificacion de gas de escape puede reducirse adicionalmente y la resistencia del filtro
de purificacion de gas de escape puede incrementarse. Ademas, un gran nimero de poros interconectados pueden
formarse en las superficies de pared y las paredes del filiro de gas de escape, dando como resultado una eficiencia
de combustién de PM incrementada.

Sinterizando una pieza prensada de filtro de purificacion de gas de escape hecha de particulas de titanato de
aluminio columnares y un material catalizador, un catalizador puede estar soportado sobre la superficie del titanato
de aluminio.

El catalizador soportado sobre la superficie del titanato de aluminio basado en la presente invenciéon se une
fuertemente al titanato de aluminio y, por lo tanto, puede reducir la aparicion de desprendimiento del catalizador.
Ademas, dado que puede evitarse obstruir los poros en el filtro de purificacion de gas de escape hecho de particulas
de titanato de aluminio columnares, esto da como resultado una eficiencia de combustion de PM incrementada.
Ademas, dado que el catalizador se sintetiza de forma concurrente con la sinterizacion de la pieza prensada, el
catalizador puede estar soportado sin entrar en microgrietas en el cuerpo sinterizado, de modo que el filiro de
purificacion de gas de escape pueda mantener un bajo coeficiente de expansion térmica.
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Dado que en el filtro de purificacion de gas de escape de la presente invencion tanto el catalizador como el titanato
de aluminio como soporte tienen resistencia térmica superior, el filtro de purificacion de gas de escape puede
impedir que el catalizador se deteriore debido a altas temperaturas durante combustién anormal. Ademas, dado que
el filtro de purificacion de gas de escape puede quemar PM a partir de cuando éste aun esta a baja temperatura,
puede incrementar el ahorro de combustible.

Breve descripcion de los dibujos

[Figura 1] La figura 1 es una fotografia de SEM que muestra particulas de titanato de aluminio columnares
obtenidas en el ejemplo de produccién 1 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 2] La figura 2 es una fotografia de SEM que muestra particulas de titanato de aluminio granulares
obtenidas en el ejemplo de producciéon 3 como comparacion.

[Figura 3] La figura 3 es una fotografia de SEM que muestra un cuerpo en panal sinterizado obtenido en el
ejemplo 3 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 4] la figura 4 es una fotografia de SEM que muestra un cuerpo en panal sinterizado obtenido en el
ejemplo comparativo 2.

[Figura 5] la figura 5 es una vista en perspectiva que muestra un cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 6] La figura 6 es una vista en perspectiva que muestra una muestra para medir la porosidad del cuerpo
en panal sinterizado.

[Figura 7] la figura 7 es una vista esquematica que ilustra un método para medir la resistencia a la flexion del
cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 8] La figura 8 es una vista en perspectiva que muestra una muestra de medicion para el coeficiente de
expansion térmica del cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 9] La figura 9 es una vista en perspectiva que ilustra la producciéon de una muestra de medicion para
medir la difraccion de rayos X de una superficie de extrusion del cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 10] La figura 10 es una vista en perspectiva que muestra la muestra de medicioén para medir la difraccion
de rayos X de la superficie de extrusion del cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 11] La figura 11 es una vista en perspectiva que ilustra la produccién de una muestra de medicion para
medir la difraccion de rayos X de una superficie vertical del cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 12] La figura 12 es una vista en perspectiva que muestra la muestra de medicioén para medir la difraccion
de rayos X de la superficie vertical del cuerpo en panal sinterizado.

[Figura 13] La figura 13 es un grafico que muestra una grafica del patron de difraccion de rayos X de las
particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas mediante el ejemplo de produccion 1 de acuerdo con la
presente invencion.

[Figura 14] La figura 14 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X de un cuerpo
en panal sinterizado obtenido en el ejemplo 1 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 15] La figura 15 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X de un cuerpo
en panal sinterizado obtenido en el ejemplo 2 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 16] La figura 16 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en
panal sinterizado obtenido en el ejemplo 3 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 17] La figura 17 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X de un cuerpo
en panal sinterizado obtenido en el ejemplo 4 de acuerdo con la presente invencion.

[Figura 18] La figura 18 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X de un cuerpo
en panal sinterizado obtenido en el ejemplo 5 de acuerdo con la presente invencion.

Descripcion de realizaciones

En lo sucesivo, la presente invencion se describira con referencia a ejemplos especificos, pero no esta limitada por
los siguientes ejemplos.

[Método de produccion de particulas de titanato de aluminio columnares]

(Ejemplo de produccion 1)
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Una cantidad de 360,0 g de 6xido de titanio, 411,1 g de 6xido de aluminio, 9,7 g de hidroxido de magnesio, y 19,0 g
de 6xido de silicio se mezclaron durante 2,0 horas mientras se molian mediante un molino de vibracién.

Una cantidad de 500 g del polvo de la mezcla molida obtenida de la manera anterior se introdujo en un crisol y a
continuacién se horneé a 1500°C durante cuatro horas en un horno eléctrico. Cuando el producto resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que era Al>TiOs.

Ademas, el producto obtenido se observé en términos de forma con un microscopio electrénico de barrido (SEM) y
se midio, mediante analisis de imagenes del flujo de particulas, en términos de relacion de aspecto (= longitud del
eje mayor media en numero/longitud del eje menor media en nimero). La tabla 2 muestra la composicion, forma,
longitud del eje mayor media en nimero, longitud del eje menor media en ndmero y relacion de aspecto.

La figura 1 es una fotografia de SEM que muestra particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en este
ejemplo de produccion.

La figura 13 es un grafico que muestra una grafica del patron de difraccion de rayos X de las particulas de titanato
de aluminio columnares obtenidas en este ejemplo de produccion.

(Ejemplo de produccion 2)

Una cantidad de 354,7 g de 6xido de titanio, 405,0 g de 6xido de aluminio, 21,3 g de hidréxido de magnesio, y 19,0 g
de 6xido de silicio se mezclaron durante 2,0 horas mientras se molian mediante un molino de vibracién.

Una cantidad de 500 g del polvo de la mezcla molida obtenido de la manera anterior se introdujo en un crisol y a
continuacién se horneé a 1500°C durante cuatro horas en un horno eléctrico. Cuando el producto resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que era Al>TiOs.

Ademas, el producto obtenido se observé en términos de forma con un microscopio electrénico de barrido (SEM) y
se midio, mediante analisis de imagenes del flujo de particulas, en términos de relacion de aspecto (= longitud del
eje mayor media en numero/longitud del eje menor media en nimero). La tabla 2 muestra la composicion, forma,
longitud del eje mayor media en nimero, longitud del eje menor media en ndmero y relacion de aspecto.

[Método de produccion de particulas de titanato de aluminio granulares]
(Ejemplo de produccion 3)

Una cantidad de 340,1 g de 6xido de titanio, 388,3 g de 6xido de aluminio, 52,6 g de hidréxido de magnesioy 19,0 g
de 6xido de silicio se mezclaron durante 2,0 horas mientras se molian mediante un molino de vibracién.

Una cantidad de 500 g del polvo de la mezcla molida obtenido de la manera anterior se introdujo en un crisol y a
continuacién se horneé a 1500°C durante cuatro horas en un horno eléctrico. Cuando el producto resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que era Al,TiOs.

Ademas, el producto obtenido se observé en términos de forma con un microscopio electrénico de barrido (SEM) y
se midio, mediante analisis de imagenes del flujo de particulas, en términos de relaciéon de aspecto (= longitud del
eje mayor media en numero/longitud del eje menor media en niumero). La tabla 2 muestra la composicion, forma,
longitud del eje mayor media en nimero, longitud del eje menor media en ndmero y relacion de aspecto.

La figura 2 es una fotografia de SEM que muestra particulas de titanato de aluminio granulares obtenidas en este
ejemplo de produccion.

La tabla 2 muestra las respectivas composiciones, formas, longitudes del eje mayor (longitudes del eje mayor
medias en numero), longitudes del eje menor (longitudes del eje menor medias en nimero), y relaciones de aspecto
de los productos de titanato de aluminio obtenidos en los ejemplos de produccion 1 a 3.

[Tabla 2]
Composicion Forma Longitud del eje | Longitud del eje | Relacion de
mayor (um) menor (um) aspecto

B % ALTiOs columnar 15,8 8,9 18

produccion 1

B % ALTiOs columnar 117 8,7 13

produccion 2

Ej. de )

produccién 3 Al,TiOs granular 12,2 11,6 1,1
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Tal como se muestra en la tabla 2, los productos de titanato de aluminio obtenidos en los ejemplos de produccion 1y
2 son particulas de titanato de aluminio columnares que tienen una relacién de aspecto de 1,3 o mas. Por otro lado,
un producto de titanato de aluminio obtenido en el ejemplo de produccién 3 es particulas de titanato de aluminio
granulares que tienen una relacion de aspecto de por debajo de 1,3.

[Produccién del cuerpo en panal sinterizado]

Usando los productos de titanato de aluminio obtenidos en los ejemplos de produccion 1 a 3, se produjeron cuerpos
en panal sinterizados de las siguientes maneras.

(Ejemplo 1)

Se combinaron en 80 partes en peso de las particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en el ejemplo
de produccion 1, un material catalizador (que contenia 3,3 partes en peso de carbonato sddico, 4,85 partes en peso
de hidroxido de aluminio y 14,9 partes en peso de 6xido de titanio), 20 partes en peso de grafito, 10 partes en peso
de metilcelulosa y 0,5 partes en peso de jabon de acido graso. Una cantidad adecuada de agua también se afiadi6 a
la mezcla y la mezcla se amaso a continuacion para obtener una arcilla extrudible.

La arcilla obtenida se extrudié y se formé en una estructura en panal mediante una extrusora para obtener una pieza
prensada de filtro. La densidad de celdas de la boquilla usada para este ejemplo de produccion fue, en cualquier
caso, 300 celdas/pulgada® (46,5 celdas/cm?) y el grosor de tabique fue de 500 pm.

Se prepard una suspension cuyo soélido estaba hecho de las particulas de titanato de aluminio columnares y el
material catalizador tal como se ha descrito anteriormente y a la que se afiadié un aditivo, tal como un modificador
de la viscosidad. La suspension se aplicd en algunas de las celdas de la pieza prensada de filtro que tenia una
estructura en panal para sellar algunas de las aberturas de las celdas, de modo que las celdas abiertas y las celdas
selladas de la estructura en panal dieran un patrén cuadriculado.

A continuacion, la pieza prensada de filtro se secd mediante un secador de aire caliente y la pieza prensada
obtenida se horned a continuacion a 1450°C durante una hora para obtener un cuerpo en panal sinterizado. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de NazAl;TigO 6.

La figura 14 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en panal
sinterizado obtenido en este ejemplo.

(Ejemplo 2)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambidé a uno que contenia 12,0 partes en peso de carbonato de cesio, 5,74 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 5,88 partes en peso de éxido de titanio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de CsAITiOa.

La figura 15 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en panal
sinterizado obtenido en este ejemplo.

(Ejempilo 3)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 7,46 partes en peso de carbonato soédico, 10,98 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 8,46 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de NaAISiOa.

La figura 16 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en panal
sinterizado obtenido en este ejemplo.

La figura 3 es una fotografia de SEM que muestra el cuerpo en panal sinterizado obtenido en este ejemplo.
(Ejemplo 4)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 9,06 partes en peso de carbonato de estroncio, 9,58 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 7,38 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de SrAl>Si>Os.
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La figura 17 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en panal
sinterizado obtenido en este ejemplo.

(Ejemplo 5)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambi6é a uno que contenia 8,74 partes en peso de carbonato potasico, 9,86 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 7,60 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de KAISiOs.

La figura 18 es un grafico que muestra una grafica del patrén de difraccion de rayos X del cuerpo en panal
sinterizado obtenido en este ejemplo.

(Ejemplo 6)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 3,53 partes en peso de carbonato sddico, 4,60 partes en peso de
carbonato potasico, 10,39 partes en peso de hidroxido de aluminio y 8,01 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de Nag 5Ko sAISiO4.

(Ejemplo 7)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 1,37 partes en peso de carbonato sdédico, 7,14 partes en peso de
carbonato potasico, 10,07 partes en peso de hidroxido de aluminio y 7,76 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de Nag 2Ko gAlSiOs.

(Ejemplo 8)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 5,84 partes en peso de carbonato sddico, 1,90 partes en peso de
carbonato potasico, 10,74 partes en peso de hidroxido de aluminio y 8,27 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de Nag sKo 2AISiO4.

(Ejemplo 9)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que la cantidad de las
particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en el ejemplo de produccion 1 se cambi6 a 90 partes en
peso y el material catalizador se cambi6 a uno que contenia 1,65 partes en peso de carbonato sédico, 2,43 partes
en peso de hidroxido de aluminio y 7,45 partes en peso de 6xido de titanio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado
resultante se identificé en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que tenia una
fase cristalina de Al,TiOs y una fase cristalina de NazAl2TigO1s.

(Ejemplo 10)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que la cantidad de las
particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en el ejemplo de produccion 1 se cambi6 a 60 partes en
peso y el material catalizador se cambi6 a uno que contenia 6,6 partes en peso de carbonato sodico, 9,7 partes en
peso de hidroxido de aluminio y 29,8 partes en peso de 6xido de titanio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado
resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que tenia una
fase cristalina de Al,TiOs y una fase cristalina de Na2Al>TigO 1.

(Ejemplo 11)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 1 excepto que la temperatura de
horneado para la pieza prensada se cambié a 1350°C. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico
en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubrié que tenia una fase cristalina de
Al>TiOs y una fase cristalina de NazAl;TigO 1.

(Ejemplo 12)

Se combinaron en 80 partes en peso de las particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en el ejemplo

de produccion 2, un material catalizador (que contenia 3,3 partes en peso de carbonato sddico, 4,85 partes en peso

de hidroxido de aluminio y 14,9 partes en peso de 6xido de titanio), 20 partes en peso de grafito, 10 partes en peso

de metilcelulosa y 0,5 partes en peso de jabon de acido graso. Una cantidad adecuada de agua también se afiadi6 a
10
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la mezcla y la mezcla se amaso6 a continuacion para obtener una arcilla extrudible.

La arcilla obtenida se extrudio y se formé en una estructura en panal mediante una extrusora para obtener una pieza
prensada de filtro. La densidad de celdas de la boquilla usada para este ejemplo de produccion fue, en cualquier
caso, 300 celdas/pulgada?® (46,5 celdas/cm?) y el grosor de tabique fue de 500 pm.

Se prepard una suspension cuyo soélido estaba hecho de las particulas de titanato de aluminio columnares y el
material catalizador tal como se ha descrito anteriormente y a la que se afiadié un aditivo, tal como un modificador
de la viscosidad. La suspension se aplicé en algunas de las celdas de la pieza prensada que tenia una estructura en
panal para sellar algunas de las aberturas de las celdas de modo que las celdas abiertas y las celdas selladas de la
estructura en panal dieran un patrén cuadriculado.

A continuacion, la pieza prensada de filtro se secd mediante un secador de aire caliente y la pieza prensada
obtenida se horned a continuacion a 1450°C durante una hora para obtener un cuerpo en panal sinterizado. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de NazAl;TigO16.

(Ejemplo 13)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 12 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 12,0 partes en peso de carbonato de cesio, 5,74 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 5,88 partes en peso de 6xido de titanio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de CsAITiOa.

(Ejemplo 14)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 12 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 7,46 partes en peso de carbonato soédico, 10,98 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 8,46 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de NaAISiOa.

(Ejemplo 15)

Un cuerpo en panal sinterizado se obtuvo de la misma manera que en el ejemplo 12 excepto que el material
catalizador se cambié a uno que contenia 9,06 partes en peso de carbonato de estroncio, 9,58 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 7,38 partes en peso de 6xido de silicio. Cuando el cuerpo en panal sinterizado resultante se
identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos X, se descubri6 que tenia una fase
cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de SrAl>Si>Os.

(Ejemplos 16 a 19)

Para evaluar la resistencia térmica de los cuerpos en panal sinterizados obtenidos en los ejemplos 1 a 4, los cuerpos
en panal sinterizados obtenidos en los ejemplos 1 a 4 se hornearon (envejecieron) a 1000°C durante cuatro horas
para obtener los cuerpos en panal sinterizados de los ejemplos 16 a 19.

(Ejemplo comparativo 1)

Se combinaron en 80 partes en peso de las particulas de titanato de aluminio granulares obtenidas en el ejemplo de
produccion 3, un material catalizador (que contenia 3,3 partes en peso de carbonato sddico, 4,85 partes en peso de
hidréxido de aluminio y 14,9 partes en peso de 6xido de titanio), 20 partes en peso de grafito, 10 partes en peso de
metilcelulosa y 0,5 partes en peso de jabon de acido graso. Una cantidad adecuada de agua también se afiadio a la
mezcla, y la mezcla se amaso a continuacion para obtener una arcilla extrudible.

La arcilla obtenida se extrudié y se formé en una estructura en panal mediante una extrusora para obtener una pieza
prensada de filtro. La densidad de celdas de la boquilla usada para este ejemplo de produccion fue, en cualquier
caso, 300 celdas/pulgada® (46,5 celdas/cm?) y el grosor de tabique fue de 500 pm.

Se prepard una suspension cuyo solido estaba hecho de las particulas de titanato de aluminio granulares y el
material catalizador tal como se ha descrito anteriormente y a la que se afiadié un aditivo, tal como un modificador
de la viscosidad. La suspension se aplicé en algunas de las celdas de la pieza prensada que tenia una estructura en
panal para sellar algunas de las aberturas de las celdas de modo que las celdas abiertas y las celdas selladas de la
estructura en panal dieran un patrén cuadriculado.

A continuacion, la pieza prensada de filtro se secd mediante un secador de aire caliente y la pieza prensada
obtenida se horned a continuacion a 1450°C durante una hora para obtener un cuerpo en panal sinterizado. Cuando
el cuerpo en panal sinterizado resultante se identifico en términos de fase cristalina mediante difractometria de rayos
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X, se descubrié que tenia una fase cristalina de Al;TiOs y una fase cristalina de NazAl;TigO16.
(Ejemplo comparativo 2)

Se combinaron en 100 partes en peso de las particulas de titanato de aluminio columnares obtenidas en el ejemplo
de produccion 1, 20 partes en peso de grafito, 10 partes en peso de metilcelulosa y 0,5 partes en peso de jabon de
acido graso. Una cantidad adecuada de agua también se afadié a la mezcla y la mezcla se amaso a continuacion
para obtener una arcilla extrudible.

La arcilla obtenida se extrudié y se formé en una estructura en panal mediante una extrusora para obtener una pieza
prensada. La densidad de celdas de la boquilla usada para este ejemplo de produccion fue, en cualquier caso, 300
celdas/pulgada? (46,5 celdas/cm?) y el grosor de tabique fue de 500 pm.

Se prepard una suspension cuyo solido estaba hecho de las particulas de titanato de aluminio columnares tal como
se ha descrito anteriormente y a la que se afadié un aditivo, tal como un modificador de la viscosidad. La
suspension se aplicd en algunas de las celdas de la pieza prensada que tenia una estructura en panal para sellar
algunas de las aberturas de las celdas de modo que las celdas abiertas y las celdas selladas de la estructura en
panal dieran un patrén cuadriculado.

A continuacion, la pieza prensada de filtro se secd mediante un secador de aire caliente y la pieza prensada
obtenida se horneé a continuacion a 1450°C durante una hora para obtener un cuerpo en panal sinterizado.

La figura 4 es una fotografia de SEM que muestra el cuerpo en panal sinterizado obtenido en este ejemplo
comparativo.

(Ejemplo comparativo 3)

Una cantidad de 30 g de y-alumina (fabricada por Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) se afiadié y se mezclé con
6,0 g de solucion al 5% en peso de nitrato de diaminodinitro-platino (ll) y la mezcla se evapor6 a sequedad para
soportar platino sobre y-aliumina.

Este producto se trituré en un mortero y se tratdé térmicamente a 500°C durante una hora en el entorno atmosférico
en un horno eléctrico para obtener polvo de alimina que soporta platino.

El polvo de alumina que soporta platino obtenido, agua, y un aglutinante se mezclaron para obtener una suspension.
El cuerpo en panal sinterizado obtenido en el ejemplo comparativo 2 se revistié por lavado con la suspension
aspirando la suspension en el cuerpo en panal sinterizado y eliminando el excedente de suspension mediante
soplado con aire. El cuerpo en panal sinterizado se seco y a continuacion se traté térmicamente a 500°C durante
una hora en el entorno atmosférico en un horno eléctrico.

(Ejemplos comparativos 4 a 6)

Para evaluar la resistencia térmica de los cuerpos en panal sinterizados obtenidos en los ejemplos comparativos 1 a
3, los cuerpos en panal sinterizados obtenidos en los ejemplos comparativos 1 a 3 se hornearon (envejecieron) a
1000°C durante cuatro horas para obtener los cuerpos en panal sinterizados de los ejemplos comparativos 4 a 6.

[Evaluacién del cuerpo en panal sinterizado]

Cada uno de los cuerpos en panal sinterizados obtenidos se midieron en términos de porosidad, resistencia a la
flexion, coeficiente de expansion térmica, grado de orientacion de los cristales, pérdida de presion inicial,
temperatura de inicié de la combustion de PM y velocidad de regeneracion de DPF de las siguientes maneras.

(Porosidad)

La figura 5 es una vista en perspectiva que muestra un cuerpo en panal sinterizado. Tal como se muestra en la
figura 5, el cuerpo en panal sinterizado 1 tiene ocho por ocho celdas y su superficie terminal 1a tiene un tamafio de
1,8 cm por 1,8 cm. La flecha A representa una direccion de extrusion y la flecha B representa una direccion
perpendicular a la direccién de extrusion A.

Una muestra de medicién para porosidad se obtuvo cortando, de una parte central 2 del cuerpo en panal sinterizado
1 anterior compuesto por ocho por ocho celdas, una parte de la misma correspondiente a dos por dos celdas para
dar una longitud de aproximadamente 2 cm a lo largo de la direccion de extrusion A.

La figura 6 es una vista en perspectiva que muestra la muestra de medicion 3. Cada cuerpo en panal sinterizado se
midio, usando la muestra de medicion 3 mostrada en la figura 6, en términos de porosidad en conformidad con la
norma JIS R1634. Los resultados se muestran en la tabla 3.

(Resistencia a la flexion)
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Tal como se muestra en la figura 7, cada cuerpo en panal sinterizado se midié en términos de resistencia a la flexion
en conformidad con la norma JIS R1601 presionando una barra de prensado 10 contra una parte media del cuerpo
en panal sinterizado 1 de ocho por ocho celdas con el cuerpo en panal sinterizado 1 soportado en puntos de apoyo
11 y 12. Los resultados se muestran en la tabla 3.

(Coeficiente de expansion térmica)

De la misma manera que en la muestra de medicion 3 para porosidad descrita con referencia a las figuras 5y 6, una
muestra de medicién 3 se obtuvo cortando, de una parte central 2 del cuerpo en panal sinterizado 1 compuesto por
ocho por ocho celdas, una parte del mismo para dar una longitud de aproximadamente 2 cm a lo largo de la
direccion de extrusion A. Tal como se muestra en la figura 8, cada muestra de medicion 3 se midié en términos de
coeficiente de expansiéon térmica en la direccion de extrusion A en conformidad con la norma JIS R1618. Los
resultados se muestran en la tabla 3.

(Relacion de orientacion de los cristales)

Las relaciones de orientacion de los cristales segun el eje ¢, de los cuerpos en panal sinterizados obtenidos se
midieron como relaciones de orientacion de los cristales de los mismos.

La relacion de orientacion de los cristales se calcul6 a partir del grado de orientacion de los cristales en la direccion
de extrusion y el grado de orientacion de los cristales en la direccion perpendicular a la direccién de extrusion (grado
de orientacion de los cristales en la direccion vertical), tal como se muestra en la siguiente formula.

Relacion de orientacion de los cristales = grado de orientacion de los cristales en la direccion de extrusion/[(grado de
orientacion de los cristales en la direccion de extrusion)+(grado de orientacion de los cristales en la direccion
vertical)]

El grado de orientacion de los cristales se determind mediante difractometria de rayos X. El grado de orientacion de
los cristales en la direccion de extrusion se determiné mediante medicién de difraccion de rayos X de la superficie de
extrusion de cada cuerpo en panal sinterizado y calculo a partir de la intensidad de difracciéon medida del plano (002)
(=1(002)) y la intensidad de difraccion medida del plano (230) (= 1(230)) usando la siguiente férmula.

Grado de orientacion de los cristales = 1(002)/{1(002)+1(230)}

El grado de orientacion de los cristales en la direccion vertical se determind mediante mediciéon de difraccion de
rayos X de la superficie vertical de cada cuerpo en panal sinterizado y el calculo a partir de 1(002) e 1(230) de la
misma manera que anteriormente.

Notese que la intensidad de difraccion del plano (002) es un maximo que aparece cerca de 50,8° 20 y la intensidad
de difraccion del plano (230) es un maximo que aparece cerca de 33,7° 20.

Las figuras 9 y 10 son vistas en perspectiva que ilustran la produccién de una muestra de medicién para medir la
difraccion de rayos X de la superficie de extrusion.

Tal como se muestra en la figura 9, una region 4 del cuerpo en panal sinterizado 1 que incluye la superficie terminal
1a se recortd para producir una muestra de medicion mostrada en la figura 10. Usando la muestra de medicion 5
mostrada en la figura 10, la superficie de extrusion 5a de esta muestra de medicion 5 se midié en términos de
difraccion de rayos X.

Las figuras 11 y 12 son vistas en perspectiva que ilustran la produccion de una muestra de medicidon para medir la
difraccion de rayos X de la superficie vertical, es decir, la superficie perpendicular a la superficie de extrusion.

Tal como se muestra en la figura 11, una region 6 del cuerpo en panal sinterizado 1 correspondiente a ocho por dos
celdas se cortd a lo largo de la direcciéon de extrusion A para obtener una muestra de medicion 7 mostrada en la
figura 12. La superficie (superficie de extrusion) 7a de esta muestra de medicidon 7 que se extiende a lo largo de la
direccion de extrusion 25 A se midié en términos de difraccion de rayos X.

La relacion de orientacion de los cristales de cada cuerpo en panal sinterizado se calculé de la manera anterior. Los
resultados se muestran en la tabla 3.

Notese que el plano (002) es un plano perpendicular al eje ¢ y una elevada intensidad del plano (002) significa que el
eje c esta orientado.

(Temperatura de inicio de combustién del PM)

Cada cuerpo en panal sinterizado se trituré6 en un mortero y el 10% en peso de negro de humo (TOKABLACK
#7100F fabricado por Tokai carbon Co., Ltd.) se afiadié6 como seudo-PM al producto triturado y se mezclaron entre si
en el mortero.
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La mezcla obtenida se midi6 en términos de TG/DTA usando un analizador térmico (un analizador térmico
EXSTARG6000 TG/DTA6300 fabricado por Seiko Instruments Inc.) en las condiciones de un aumento de temperatura
de 10°C/min, una atmosfera de aire seco a una velocidad de 200 ml/min, y una cantidad de muestra de 5 mg para
determinar la temperatura de inicio de reduccion de TG debido a la combustiéon del negro de humo. Los resultados
se muestran en la tabla 3.

(Pérdida de presion inicial y velocidad de regeneracion de DPF)

Ademas, los cuerpos en panal sinterizados de los ejemplos y ejemplos comparativos anteriores se sometieron a una
prueba de rendimiento de regeneracion de DPF usando un motor diesel.

El procedimiento medicién de la velocidad de regeneracion usando la prueba de rendimiento de regeneracion de
DPF era el siguiente: el peso inicial de cada cuerpo en panal sinterizado (DPF) se midi6 previamente y un
catalizador de oxidacion (DOC) y el cuerpo en panal sinterizado se colocaron en este orden en un tubo de escape
del motor diesel. A continuacion, el motor diesel se puso en marcha y su caudal de escape se mantuvo estable a
continuacion a 500 Nm®h. En este estado, la presion cerca de la entrada y la salida de gas del cuerpo en panal
sinterizado en el tubo de escape se midieron para determinar la pérdida de presion inicial del cuerpo en panal
sinterizado. A continuacion, una cantidad especifica (aproximadamente 8 g/l) de PM se depositd sobre el cuerpo en
panal sinterizado en la condicién operativa en la que la temperatura de escape se vuelve baja, el cuerpo en panal
sinterizado se retir6é a continuacion del tubo de escape, y el peso de PM depositado se midio.

A continuacion, el cuerpo en panal sinterizado se volvioé a colocar y la abertura del acelerador del motor diesel se
controlé a continuacion para elevar la temperatura interna del cuerpo en panal sinterizado a 520°C. Durante 30
minutos después de que la temperatura interna alcanzo los 520°C, el cuerpo en panal sinterizado se mantuvo a una
temperatura de 530°C+10°C. Posteriormente, el cuerpo en panal sinterizado se llevé a un estado estacionario en
dos minutos.

El cuerpo en panal sinterizado se retird de nuevo y su reduccion en peso (es decir, cantidad de PM quemado) se
midio.

La velocidad de regeneracion se determiné mediante la siguiente formula de calculo:

Velocidad de regeneracion (%) = 100-[{(peso de PM depositado (g))-(peso de PM quemado (g))}/peso de PM
depositado (g)]x100.

Los resultados de pérdidas de presion inicial y velocidades de regeneracion de DPF se muestran en la tabla 3.
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Tal como se muestra en la tabla 3, los cuerpos en panal sinterizados (filtros de purificacion de gas de escape) de los
ejemplos 1 a 19 de acuerdo con la presente invencion muestran bajos coeficientes de expansion térmica, elevadas
porosidades, bajas temperaturas de inici6 de la combustion de PM y velocidades de regeneracion de DPF
superiores. La razén para esto es que un catalizador esta soportado sobre las superficies de particulas de titanato
de aluminio columnares que tienen una relacién de aspecto de 1,3 o mas. Dado que no existe necesidad de
revestimiento de catalizador sobre el cuerpo en panal sinterizado, puede evitarse que el catalizador entre en
microgrietas para incrementar el coeficiente de expansion térmica. Ademas, dado que cada cuerpo en panal
sinterizado muestra una elevada porosidad y una baja temperatura de inicié6 de la combustion de PM, esto puede
impedir pérdidas de presién de gas de escape en el momento del depdsito de PM. Por lo tanto, puede
proporcionarse un filtro de purificacion de gas de escape que tiene una elevada eficiencia de combustion de PM y
una elevada velocidad de regeneracion de DPF.

Los cuerpos en panal sinterizados mostrados en los ejemplos 16 a 19 de acuerdo con la presente invencion revelan
que su coeficiente de expansion térmica, porosidad y temperatura de inicié de la combustion de PM no variaban
respecto a los de los cuerpos en panal sinterizados antes de envejecerlos (ejemplos 1 a 4), lo que muestra que el
filtro de purificacion de gas de escape de la presente invencion tiene una resistencia térmica superior. Tal como se
ve a partir del ejemplo comparativo 1, con el uso de particulas de titanato de aluminio granulares que tienen una
relacion de aspecto de por debajo de 1,3, no puede conseguirse un bajo coeficiente de expansién térmica.

Tal como se ve a partir del ejemplo comparativo 3, si el catalizador se aplica a un cuerpo sinterizado mediante
revestimiento, no pueden conseguirse una elevada porosidad y un bajo coeficiente de expansion lineal. La razén
para esto es que el catalizador entra en los poros o microgrietas en el cuerpo sinterizado.

Tal como se ve a partir del ejemplo comparativo 6, este cuerpo en panal sinterizado muestra una baja porosidad, un
elevado coeficiente de expansion térmica y una elevada temperatura de inici6 de la combustion de PM en
comparacion con el cuerpo en panal sinterizado antes de envejecerlo (ejemplo comparativo 3). Esto es porque el
catalizador aplicado al mismo mediante revestimiento tiene baja resistencia térmica.

Por lo tanto, la presente invencion puede proporcionar un filiro de purificacion de gas de escape sobre el que esta
soportado un catalizador de una manera sencilla y que tiene una elevada eficiencia de combustion de PM, un bajo
coeficiente de expansion térmica, resistencia térmica superior y velocidad de regeneracion de DPF superior.

Lista de signos de referencia
1...cuerpo en panal sinterizado (estructura en panal)
1a....superficie terminal de la estructura en panal
2...parte central de la estructura en panal
3...muestra de medicién recortada de la estructura en panal
4...region de la estructura en panal cerca de la estructura terminal
5...muestra para medir la difraccion de rayos X de la superficie de extrusion de la estructura en panal
5a...superficie de extrusion
6... region de ocho por dos celdas de la estructura en panal
7...muestra para medir la difraccién de rayos X de la superficie vertical de la estructura en panal

7a...superficie vertical
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REIVINDICACIONES

1. Un filtro de purificaciéon de gas de escape formado produciendo particulas de titanato de aluminio columnares
que tienen una relacion de aspecto media (= longitud del eje mayor media en nimero/longitud del eje menor media
en numero) de 1,3 o mas;

extrudiendo una mezcla que contiene las particulas de titanato de aluminio columnares y un material catalizador
para producir una pieza prensada de filtro; y

tratando térmicamente la pieza prensada de filtro para sinterizar las particulas de titanato de aluminio columnares y
tratando térmicamente de forma concurrente el material catalizador para formar un catalizador, dando como
resultado la produccion de un filtro de purificacion de gas de escape en el que el catalizador esta soportado sobre la
superficie del titanato de aluminio.

2. El filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el catalizador contiene
un 6xido compuesto que contiene: al menos un metal de metales alcalinos y metales alcalinotérreos; y al menos uno
de Al, Si, Tiy Zr.

3. El filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, en el que el coeficiente de
expansion térmica del filtro de purificacion de gas de escape en una direccion de la extrusién entre 30°C y 800°C es
de ‘I,O><10'6/°C 0 menos.

4. El filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el
que la relacion de orientacion de los cristales segun el eje ¢ del filtro de purificacion de gas de escape en la direccion
de la extrusion es de 0,7 o mas.

5. El filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el
que el filtro de purificacion de gas de escape tiene una porosidad del 40% al 60%.

6. Un método para producir el filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, comprendiendo el método las etapas de:

producir particulas de titanato de aluminio columnares que tienen una relacién de aspecto media (= longitud del
eje mayor media en numero/longitud del eje menor media en nimero) de 1,3 o0 mas;

extrudir una mezcla que contiene las particulas de titanato de aluminio columnares y un material catalizador para
producir una pieza prensada de filtro; y

tratar térmicamente la pieza prensada de filtro para sinterizar las particulas de titanato de aluminio columnares y
tratar térmicamente de forma concurrente el material catalizador para formar un catalizador, dando como
resultado la produccion de un filtro de purificacion de gas de escape en el que el catalizador esta soportado
sobre la superficie del titanato de aluminio.

7. El método para producir el filtro de purificacion de gas de escape de acuerdo con la reivindicacion 6, en el
que el material catalizador contiene: al menos un compuesto de sales de metales acalinos y sales de metales
acalinotérreos; y al menos una de una fuente de aluminio, una fuente de silicio, una fuente de titanio y una fuente de
zirconio.
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[FIG. 1]
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[FIG. 3]
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[FIG. 9]
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[FIG. 12]
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[FIG. 14]
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[FIG. 15]
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[FIG. 16]
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[FIG. 17]
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[FIG. 18]
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