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(57)【要約】
　ハニカム素地に適用するためのセメント組成物が開示
される。セメント組成物は、無機粉末バッチ組成物；バ
インダー；液状媒体；および弾性率減少添加剤を含有す
る。弾性率減少添加剤は、セラミック繊維または一水化
アルミナを含有してもよい。セメント組成物は、セラミ
ックディーゼル粒子ウォールフローフィルタの形成に適
切である。開示されるセメント組成物を含む末端がプラ
グされたウォールフローフィルタおよびその製造方法も
また開示される。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ハニカム体に適用するためのセメント組成物であって、
　アルミナ供給源およびシリカ供給源を含む無機粉末バッチ組成物；
　有機バインダー；
　液状媒体；および
　ムライト繊維を含む弾性率減少添加剤、
を含むことを特徴とするセメント組成物。
【請求項２】
　前記無機粉末バッチ組成物がさらに酸化チタン供給源を含むことを特徴とする請求項１
記載のセメント組成物。
【請求項３】
　セラミックハニカム体に適用するためのセメント組成物であって、
　アルミナ供給源およびシリカ供給源を含む無機粉末バッチ組成物；
　有機バインダー；
　液状媒体；および
　一水化アルミナを含む弾性率減少添加剤、
を含むことを特徴とするセメント組成物。
【請求項４】
　前記無機粉末バッチ組成物がさらに酸化マグネシウム供給源を含むことを特徴とする請
求項３記載のセメント組成物。
【請求項５】
　前記一水化アルミナが、全無機粉末バッチ組成物の５重量％以下の量で存在することを
特徴とする請求項３記載のセメント組成物。
【発明の詳細な説明】
【優先権の主張】
【０００１】
　本出願は、ここに参照することにより組み込まれる、「セラミックハニカム体のための
低弾性率および低熱膨張セメント組成物」と題される、2007年11月5日に出願された米国
仮特許出願第61/001,828号に優先権を主張する。
【技術分野】
【０００２】
　本発明は、多孔性セラミック粒子フィルタの製造に関し、より詳細にはウォールフロー
セラミックフィルタを形成するための多孔性セラミックハニカムの選択されたチャネルを
密閉する改良されたセメント組成物および方法に関する。
【背景技術】
【０００３】
　セラミックウォールフローフィルタは、ディーゼルまたは他の燃焼機関排気流から微粒
子汚染物質を除去するために幅広い用途を見出す。多孔性セラミックから形成されるチャ
ネルのあるハニカム構造からそのようなフィルタを製造する多くの異なる方法が知られる
。最も広く知られる方法は、液流がチャネルを直接通るのを妨げ、フィルタを出る前に液
流をハニカムの多孔性チャネル壁に通過させることができる、シーリング材の硬化したプ
ラグをそのような構造の交互のチャネルの端に配置するものである。ディーゼルエンジン
用途で使用される粒子状フィルタは通常、優れた耐熱衝撃性、低エンジン背圧、および使
用時の許容耐久性を提供するよう選択される、無機材料系から形成される。最も一般的な
フィルタ組成物は、炭化ケイ素、チタン酸アルミニウムおよびコージエライトに基づく。
フィルタの形は、エンジン背圧を最小にし、単位体積あたりの濾過表面積を最大にするよ
うに設計される。この方法の例は特許文献１に記載され、コージエライト形成（MgO-Al2O

3-SiO2）セラミック粉末ブレンドおよび熱硬化性または熱可塑性バインダー系を使用して
そのようなプラグを形成することが記載される。
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【０００４】
　ディーゼル微粒子フィルタは通常、エンジンからの排気ガスがフィルタを出るためにチ
ャネルの壁を通過しなければならないように全ての他のチャネルが各面で市松模様に密封
された平行配列のチャネルで構成される。この構造のフィルタは通常、平行チャネルの配
列を構成するマトリクスを押し出し、次に第２の処理工程で封止剤により全ての他のチャ
ネルを封止または「プラッギング（plugging）」することにより形成される。現在のDPF
製造方法において３つの一般的な種類のセメント組成物が存在する：１）焼成後組成物（
２ステップ焼成組成物または第２焼成組成物とも称される）；２）共焼成組成物（１ステ
ップ焼成組成物とも称される）；および３）低温硬化（cold set）組成物（大気温度で調
製され、主にプラグ修復に使用される）。
【０００５】
　焼成後組成物は、素地が焼成された後にプラッギングに使用されるので、組成物が許容
できる／耐えられる最高温度は、適用（application）温度とほぼ同じであり、通常１１
００℃未満である（非制御再生中に起こり得る最大温度として知られる）。共焼成組成物
について、最高温度は焼結温度自体であり、通常は１４００℃またはコージエライトフィ
ルタについて１５００℃未満である。コージエライトについての焼成後組成物は、長年に
わたり使用されてきた。他方、共焼成組成物は、比較的新しい成果である。DPFおよびプ
ラグは１つの単一工程で共に焼成されるので、著しい経済的利益の可能性がある。しかし
ながら、共焼成組成物はまた、材料選択の点でいくつかの制限を有する（例えば、素地／
マトリクスと両立し得る材料または組成物の選択）。
【０００６】
　経済的には二重の焼成処理に対して単一の焼成処理を使用することが圧倒的に好ましい
が、未焼成部分のプラッギングは製造中にいくつかの問題を示す。共焼成セメント組成物
の最大の欠点には、組成物の不適切なレオロジーによる乾燥並びにディンプリング（dimp
ling）に基づく未焼成素地のクラッキング、および組成物と素地との間の特性の不一致（
例えば、収縮および熱膨張率（CTE））による焼成クラック、および使用中のクラッキン
グ（制御および非制御再生）が含まれる。特に、セメント組成物は、通常はプラグされる
セラミック素地の組成物に近くなるように作製される。しかしながら、作製方法は素地お
よびプラグペーストについて異なるので、焼成中の収縮動作および焼成後のCTEのように
、特性または特徴がしばしば異なる。セメント組成物は通常、方向性（orientation）が
ないためにコージエライト本体よりも高いCTEを示す。収縮の相違を克服し焼成に基づく
クラッキングを減少させるために、セメント組成物は、焼成の全経過中、同様のまたはよ
り少ない収縮を有することが予定される。プラッギング領域の耐久性を確実にするために
、優れたマッチングが必要である。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】米国特許第６，８０９，１３９号明細書
【特許文献２】米国特許第４，４８３，９４４号明細書
【特許文献３】米国特許第４，８５５，２６５号明細書
【特許文献４】米国特許第５，２９０，７３９号明細書
【特許文献５】米国特許第６，６２０，７５１号明細書
【特許文献６】米国特許第６，９４２，７１３号明細書
【特許文献７】米国特許第６，８４９，１８１号明細書
【特許文献８】米国特許出願公開第２００４／００２０８４６号明細書
【特許文献９】米国特許出願公開第２００４／００９２３８１号明細書
【特許文献１０】国際公開第２００６／０１５２４０号パンフレット
【特許文献１１】国際公開第２００５／０４６８４０号パンフレット
【特許文献１２】国際公開第２００４／０１１３８６号パンフレット
【特許文献１３】米国特許第３，８８５，９７７号明細書
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【特許文献１４】米国特許第５，１４１，６８６号明細書
【特許文献１５】米国再発行特許第３８，８８８号明細書
【特許文献１６】米国特許第６，３６８，９９２号明細書
【特許文献１７】米国特許第６，３１９，８７０号明細書
【特許文献１８】米国特許第６，２４，４３７号明細書
【特許文献１９】米国特許第６，２１０，６２６号明細書
【特許文献２０】米国特許第５，１８３，６０８号明細書
【特許文献２１】米国特許第５，２５８，１５０号明細書
【特許文献２２】米国特許第６，４３２，８５６号明細書
【特許文献２３】米国特許第６，７７３，６５７号明細書
【特許文献２４】米国特許第６，８６４，１９８号明細書
【特許文献２５】米国特許出願公開第２００４／００２９７０７号明細書
【特許文献２６】米国特許出願公開第２００４／０２６１３８４号明細書
【特許文献２７】米国特許第６，２５４，８２２号明細書
【特許文献２８】米国特許第６，２３８，６１８号明細書
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　したがって、当該技術において、セラミックウォールフローフィルタを作製するために
改良されたセメント組成物が必要とされる。特に、組成物を単一の焼成または共焼成プラ
ッギング処理での使用に適切にし、マトリクスとプラグとの間の特性ミスマッチを補うこ
とができるDPF素地に適合するセメント組成物を作製するためのセメント組成物および方
法が必要とされる。
【発明を解決するための手段】
【０００９】
　本発明は、セラミックウォールフローフィルタを作製するための改良されたセメント組
成物を提供する。セメント組成物は、生じた焼成プラグ材料の弾性率および熱膨張率を低
下させることにより、マトリクスとプラグとの間のミスマッチを補う。
【００１０】
　ある広い態様において、本発明は、無機粉末バッチ組成物；バインダー；液状媒体；お
よびセラミック繊維を含む弾性率減少添加剤を含む、セラミックハニカム体に適用するた
めのセメント組成物を提供する。
【００１１】
　別の広い態様において、本発明は、無機粉末バッチ組成物；バインダー；液状媒体；お
よび一水化アルミナを含む弾性率減少添加剤を含む、セラミックハニカム体に適用するた
めのセメント組成物を提供する。
【００１２】
　別の広い態様において、本発明は、アルミナ供給源およびシリカ供給源を含む無機粉末
バッチ組成物、有機バインダー、液状媒体、およびセラミック繊維または一水化アルミナ
を含む弾性率減少添加剤を含む、ハニカム体に適用するためのセメント組成物を提供する
。さらに広い態様において、無機粉末バッチ組成物は、アルミナ供給源およびシリカ供給
源、アルミナ供給源、シリカ供給源および酸化マグネシウム供給源、アルミナ供給源、シ
リカ供給源、およびチタニア供給源、またはこれらの任意の組合せを含んでもよい。
【００１３】
　別の広い態様において、本発明は、多孔性セラミックウォールフローフィルタを製造す
る方法を提供する。この態様による方法は、未焼成ハニカム構造でも良いハニカム構造を
提供する工程、無機粉末バッチ組成物；バインダー；液状媒体；およびセラミック繊維ま
たは一水化アルミナから選択される弾性率減少添加剤を含むセメント組成物により少なく
とも１つのチャネルがプラグされた第１端から第２端まで縦方向に延在する多孔性チャネ
ル壁により境界付けられる複数のセルチャネルを定める工程を含む。プラッギングの後、
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プラグされたハニカム構造は有効な条件下で焼成され、少なくとも１つのプラグされたチ
ャネルを有する焼結相プラグ化ハニカム構造を形成する。
【００１４】
　さらに別の広い態様において、本発明は、ここに記載される方法およびセメント組成物
から製造される多孔性セラミックウォールフローフィルタを提供する。
【００１５】
　本発明のさらなる実施の形態は、一部、詳細な説明および以下の任意の請求項に示され
、また一部は詳細な説明から得られ、または本発明の実施により確認することができる。
前記の一般的な記載および以下の詳細な説明はいずれも、例示および説明のためのもので
あり、開示されるように本発明を制限するものではないことが理解されるべきである。
【００１６】
　本明細書に含まれその一部を構成する添付の図面は、本発明のある実施の形態を例示す
るものであり、明細書の記載と共に、本発明の原理を、制限することなく説明するもので
ある。
【図面の簡単な説明】
【００１７】
【図１】本発明の実施の形態による多孔性ハニカムフィルタの等角投影図
【図２】本発明の実施例C5のセメント組成物の走査電子顕微鏡（SEM）画像
【図３】本発明のおよび比較例のセメント組成物についての室温弾性率を示す
【図４】図４Ａおよび図４Ｂは、本発明のある実施の形態による焼成プラグの例の研磨断
面および平面図のSEM画像
【発明を実施するための形態】
【００１８】
　本発明は、以下の詳細な説明、図面、実施例、および請求項、並びに前記および以下の
記載を参照することによってより容易に理解されるであろう。しかしながら、本発明の組
成物、物品、装置および方法を開示および記載する前に、本発明は、他に明示されない限
り、特定の組成物、物品、装置および方法に制限されるものではなく、したがってもちろ
ん変化し得ることが理解されるべきである。ここに使用される用語は、特定の実施の形態
を説明することのみを目的とするものであり、制限することを意図するものではないこと
もまた理解されるべきである。
【００１９】
　本発明の以下の記載は、現在知られる実施の形態で本発明の教示を可能とするものとし
て提供される。この目的のために、関連技術における当業者は、ここに記載される発明の
様々の実施の形態に多くの変化を行う一方で、本発明の有益な結果を依然として得ること
ができることを認識および評価するであろう。本発明の所望の利益のいくつかは、他の特
徴を使用せずに本発明のいくつかの特徴を選択することにより得られることが明らかであ
ろう。したがって、当業者は、本発明への多くの修正および適合が可能であり、ある状況
では所望ですらあり、本発明の一部であることを認識するであろう。したがって、以下の
記載は、本発明の原理の例示として提供され、それを制限するものではない。
【００２０】
　開示される方法および組成物に使用できる、それと共に使用できる、その調製に使用で
きる、またはその産物である、材料、化合物、組成物、および成分が開示される。これら
のおよび他の材料がここに開示され、これらの材料の組合せ、一部、相互作用、集団など
が開示されると、一方で、これらの化合物の各様々の個々のおよび集合的な組合せおよび
置換の特定の言及が特に検討されここに記載されることが理解される。したがって、置換
基A、BおよびCのクラス並びに置換基D、EおよびFのクラス、および組合せの実施の形態の
例であるA-Dが開示されると、それぞれが個々におよび集合的に検討される。したがって
、この例において、組合せA-E、A-F、B-D、B-E、B-F、C-D、C-EおよびC-Fのそれぞれが特
に検討され、開示されると考えられるべきである。同様に、これらの任意の一部または組
合せもまた特に検討され開示される。したがって、例えば、A、BおよびC；D、EおよびF；
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および例示的な組合せA-Dの開示から、A-E、B-FおよびC-Eのサブグループが特に検討され
開示されると考えられるべきである。この考え方は、組成物の任意の成分および開示され
る組成物を作製し使用する方法の工程を含むがそれに限定されない開示の全ての実施の形
態に適用される。したがって、実施できる様々の追加の工程がある場合、これらの追加の
工程のそれぞれが、任意の特定の実施の形態または開示される方法の実施の形態の組合せ
により実施することができ、それぞれのそのような組合せが特に検討され開示されると考
えられるべきであることが理解される。
【００２１】
　この明細書および以下の請求項において、以下の意味を有すると定められる多くの用語
が言及される。
【００２２】
　ここで用いたように、単数形「a」、「an」、及び「the」は文脈上明らかに別である場
合を除き、複数も含む。したがって、例えば、「成分」への言及は文脈上明らかに別であ
る場合を除き、２つ以上のそのような成分を有する実施の形態を含む。
【００２３】
　「必要に応じる」または「必要に応じて」は、引き続いて記載される事象または状況が
起こり得るかまたは起こらないことを意味し、その事象または状況が起こる例及び起こら
ない例をその記載が含むことを意味する。例えば、「必要に応じる成分」という用語は、
この成分が存在し得るまたは存在しないことを意味し、この記載は当該成分を含むおよび
除く両方の発明の実施の形態を含む。
【００２４】
　範囲は、「約」１つの特定値から、および／または「約」別の特定値まで、のように表
すことができる。そのように範囲が表される場合、別の実施の形態は１つの特定値からお
よび／または別の特定値までを含む。同様に、先行詞「約」の使用により値が近似値とし
て表される場合、特定の値は別の実施の形態を構成することが理解されるであろう。さら
に、範囲のそれぞれの端点が、他方の端点との関係でおよび他方の端点と独立して重要で
あることが理解されるであろう。
【００２５】
　ここで用いたように、成分の「wt.%」または「重量パーセント」または「重量によるパ
ーセント」は、特に反対に示されない限り、成分が含まれる組成物の総重量に対する成分
の重量の割合をパーセンテージで表す。
【００２６】
　ここで用いたように、「上乗せ添加（superaddition　またはsuper addition）」は、
例えば、無機粉末バッチ成分を形成するセラミックの100重量パーセントに基づくおよび
それに関する、有機バインダー、液状媒体、または空隙形成剤（pore former）のような
成分の重量パーセントを称する。
【００２７】
　上記に簡単に要約されたように、第１の広い態様において本発明はハニカム体に使用す
るためのセメント組成物およびプラッギング組成物を提供する。ハニカム体は、セラミッ
クハニカム体または未焼成ハニカム体でもよい。プラッギングまたはセメント組成物は通
常、セラミック形成無機粉末バッチ組成物；バインダー成分；液状媒体成分；および弾性
率（ヤング率）減少添加剤から成る。セメント組成物は、本開示を通して交換可能に使用
できることに留意すべきである。セメント組成物は、セラミックウォールフローフィルタ
の形成に使用するのに適切である。既存のセメント組成物を越えるいくつかの利点の中で
、本発明のセメント組成物は、プラグされるセラミックハニカムマトリクスおよび既存の
セメント組成物により示される特性のミスマッチから生じ得る処理の困難性を補うことが
できる。特に、本発明の実施の形態によれば、セメント組成物はより低いレベルの弾性率
を示す（E-Mod、ここでヤング率とも称される）。例えば、以下に記載される実施例で観
察されるように、約２０％から８０％までの範囲の相対的なE-Mod減少が本発明の実施の
形態により観察される。さらに、本発明の実施の形態は、ベースのハニカムマトリクスの
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比較的低い熱膨張率（CTE）によりマッチするCTEを示し得る。
【００２８】
　ここで用いたように、弾性率減少添加剤は、弾性率減少添加剤を有しない比較セメント
組成物の弾性率に対してセメント組成物の弾性率を低下させることができるセメント組成
物の成分を称する。ある実施の形態によれば、弾性減少添加剤は、セラミック繊維を含ん
でもよい。別の実施の形態において、弾性減少添加剤は、一水化アルミナを含んでもよい
。さらに別の実施の形態において、弾性減少添加剤は、セラミック繊維および一水化アル
ミナの混合物を含んでもよい。
【００２９】
　上述したように、セラミック繊維は、生じる焼成セメント組成物の弾性率を減少し強靭
性を増加させるために使用し得る組成物である。弾性率減少添加剤としての使用に適切な
セラミック繊維は、比較的高純度のアルミナ、ジルコニア、またはシリカから作製される
高温繊維を含んでもよい。ある例示的な実施の形態において、弾性率減少添加剤は、ムラ
イト繊維でもよい。ムライト繊維は、安定なままであり、1650℃（3000°F）までの連続
的な実用温度を耐え得る。したがって、ムライト繊維において、化学量論的組成である3 
Al2O3、2 SiO2を有し、通常1400℃から1430℃の間で焼成されるコージエライトセラミッ
ク組成物と共に使用されるのに特に適切である。セラミック組成物において使用される場
合、ムライト繊維は、好ましくは無機粉末バッチ組成物の総重量に関して上乗せ添加とし
て組み込まれる。例示的な実施の形態において、ムライトの量は、好ましくは約５重量％
未満の上乗せ添加量である。例えば、ムライト繊維は、１から５重量％の範囲、またはよ
り好ましくは１から３重量％の範囲の量で使用してもよい。本発明の実施の形態において
、無機バッチ成分に繊維を加える間に、液状媒体中にセラミック繊維を分散させることも
好ましい。繊維は、剪断混合、攪拌、振動、またはボールミル粉砕を含む方法により分散
できる。ある実施の形態において、液状媒体中にセラミック繊維を分散させるためにボー
ルミル粉砕を使用することが特に好ましい。
【００３０】
　本発明の他の実施の形態によれば、および上述したように、ベーマイトとも称される一
水化アルミナ（AlOOH）を、生じるセラミックプラグ組成物の弾性率を減少するために添
加材として使用してもよい。さらに、一水化アルミナの使用は、生じる焼成プラグまたは
セメント組成物のCTEを著しく低下し得る。生じるセラミックセメント材料のCTEを減少さ
せることにより、ハニカム素地とセメント材料との間の任意の潜在的なCTEミスマッチが
最小化できる。したがって、本発明の実施の形態によれば、焼成セメント組成物の生じる
CTEは、セメント組成物内に存在するベーマイトの所望の量を調整することにより最適化
できる。本発明の実施の形態による弾性率減少添加剤として使用できる例示的な市販の一
水化アルミナは、Sasol North Americaから入手できるDispal 18N4-80である。
【００３１】
　さらに、生じる焼成セメント組成物の弾性率を減少することによりおよびCTEを減少す
ることにより、生じるプラグされたハニカム体の耐熱パラメータ（TSP）を改良すること
が可能となる。TSPは、最も低温の領域が約500℃である場合に破損せずに本体が耐え得る
最大温度差の指標である。したがって、例えば、約450℃という計算されたTSPは、ハニカ
ム体内のある位置における最大温度が、本体内のある別の位置における最も低い温度が50
0℃である場合に、950℃を越えてはいけないことを意味する。したがって、耐熱パラメー
タまたはTSP = MOR25℃/{E25℃}{CTEH}+Cであり、ここでMOR25℃は25℃における破裂強度
率であり、E25℃は25℃におけるヤング率であり、Cは500℃のような定数であり、CTEHは5
00℃から900℃までの温度範囲に亘って測定される高温熱膨張率である。
【００３２】
　一水化アルミナがセメント組成物中に存在する場合、無機粉末バッチ組成物に関して上
乗せ添加として組み込まれてもよく、あるいは、無機粉末バッチ組成物の成分として組み
込まれてもよい。この目的のために、無機粉末バッチ成分として存在する場合、一水化ア
ルミナの量は、好ましくはバッチ組成物の約５重量％以下である。例えば、一水化アルミ
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ナは、１％から５％の範囲で、またはより好ましくは１から３重量％の範囲で存在しても
よい。
【００３３】
　上記の弾性率およびCTE減少添加剤は、様々のセラミック形成無機粉末バッチ組成物と
組み合わせて使用してもよい。これらのセラミック形成無機粉末バッチ組成物は、例えば
セラミック、ガラス－セラミック、ガラス、およびこれらの組合せから成る主焼結相組成
物を含む、所望の焼結相セラミックプラグ組成物を形成するのに十分な無機バッチ組成物
の任意の所望の組合せから成ってもよい。ここで用いたように、ガラス、セラミック、お
よび／またはガラス－セラミック組成物は、物理的および／または化学的組合せ、例えば
混合物または合成物を含むことが理解されるべきである。これらの無機セラミック粉末バ
ッチ混合物に使用するために適切な例示的および非制限的な無機粉末材料は、コージエラ
イト、チタン酸アルミニウム、ムライト、粘土、カオリン、酸化マグネシウム供給源、タ
ルク、ジルコン、ジルコニア、スピネル、アルミナおよびその前駆体を含むアルミナ形成
供給源、シリカおよびその前駆体を含むシリカ形成供給源、ケイ酸塩、アルミン酸塩、ア
ルミノケイ酸リチウム、アルミナシリカ、長石、チタニア、溶融石英、ニトリド、カーバ
イド、ホウ化物、例えば炭化ケイ素、窒化ケイ素またはこれらの混合物を含んでもよい。
【００３４】
　例えば、ある実施の形態において、本発明のセメント組成物は、焼結相チタン酸アルミ
ニウムベースセラミックプラグを提供するのに有効な条件下で熱処理できる、無機粉末バ
ッチ組成物混合物を形成するチタン酸アルミニウムベースセラミックを含んでもよい。こ
の実施の形態によれば、無機粉末バッチ組成物は、アルミナ供給源、シリカ供給源、およ
びチタニア供給源を含む、粉末化原材料を含んでもよい。これらの無機粉末化原材料は、
例えば、酸化物重量パーセント基準で特徴付けられ、約８から約１５重量パーセントSiO2
、約４５から約５３重量パーセントAl2O3、および約２７から約３３重量パーセントTiO2
を含む、焼結相チタン酸アルミニウムセラミック組成物を提供するのに適切な量で選択さ
れてもよい。例示的な無機チタン酸アルミニウム前駆体粉末バッチ組成物は、約１０％石
英；約４７％アルミナ；約３０％チタニア；および約１３％追加無機添加剤を含んでもよ
い。チタン酸アルミニウムの形成に適切な追加の例示的で非制限的な無機バッチ成分混合
物は、特許文献２、３、４、５、６、７、８、９、１０、１１および１２に記載されるも
のを含む。
【００３５】
　別の実施の形態において、本発明のセメント組成物は、コージエライトベースセラミッ
ク形成無機粉末バッチ組成物を含んでもよく、焼結相コージエライトベースセラミック組
成物またはプラグを提供するのに有効な条件下で加熱処理できる。この実施の形態によれ
ば、セラミック形成無機粉末バッチ組成物は、酸化マグネシウム供給源；アルミナ供給源
；およびシリカ供給源を含む、コージエライト形成無機粉末バッチ組成物でもよい。例え
ば、制限することなく、無機セラミック粉末バッチ組成物は、約４９から約５３重量％Si
O2、約３３から約３８重量％Al2O3、および約１２から約１６重量％MgOから実質的に成る
コージエライトである、少なくとも約９３重量％コージエライトを含むセラミック物品を
提供するように選択されてもよい。この目的のために、例示的なコージエライト前駆体粉
末バッチ組成物は、約３３から約４１重量％酸化アルミニウム供給源、約４６から約５３
重量％シリカ供給源、および約１１から約１７重量％酸化マグネシウム供給源を含んでも
よい。さらなる例示的なコージエライトを形成するためのセラミックバッチ材料組成物は
、特許文献１３に開示されるものを含む。
【００３６】
　本発明のセメント組成物の形成に使用するために適切な無機セラミック粉末バッチ材料
は、酸化物、水酸化物等のような合成により産生される材料でもよい。あるいは、粘土、
タルク、または任意のこれらの組合せのような天然発生無機物でもよい。さらに、粉末バ
ッチ組成物は、合成および天然発生材料の両方の任意の所望の混合物を含んでもよい。し
たがって、本発明は、最終的なセラミック体において所望の特性に依存して選択されるよ
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うな、粉末または原材料の種類に制限されるものではないことが理解されるべきである。
さらに、無機セラミック粉末材料は通常、水のような液状媒体と混合されると粘土のよう
な可塑性を与え得る、またはメチルセルロースまたはポリビニルアルコールのような有機
材料と混合されると可塑性をもたらし得るような成分を含む微細粉末（粗い粉末材料と対
照的に）である。実施の形態において、無機粉末バッチ組成物は、アルミナ供給源、シリ
カ供給源、チタニア供給源および酸化マグネシウム供給源の混合物、またはアルミナ供給
源、シリカ供給源、および酸化マグネシウム供給源の混合物でもよい。
【００３７】
　ここで用いたように、アルミナ供給源は、粉末であり、他の原材料がない場合に十分高
温に加熱されると、実質的に純粋な酸化アルミニウムを生じる。例示的なおよび非制限的
なアルミナ形成供給源には、コランダムまたはアルファ－アルミナ、ガンマ－アルミナ、
遷移アルミナ、ギブサイトおよびバイヤライトのような水酸化アルミニウム、ベーマイト
、ダイアスポア、アルミニウムイソプロポキシド等が含まれる。市販のアルミナ供給源に
は、約４－６マイクロメートルの粒径、および約０．５－１m2/gの表面積を有するAlcan 
C-700シリーズのような、比較的粗いアルミナ、例えばC-701（登録商標）、およびAlcoa
から入手できるA-16SGのような、約０．５－２マイクロメートルの粒径、および約８－１
１m2/gの表面積を有する比較的微細なアルミナが含まれてもよい。
【００３８】
　所望であれば、アルミナ供給源は、分散性アルミナ形成供給源を含んでもよい。ここで
用いたように、分散性アルミナ形成供給源は、溶媒または液状媒体中で少なくとも実質的
に分散性であり溶媒または液状媒体中でコロイド懸濁を提供するために使用できる、アル
ミナ形成供給源である。ある実施の形態において、分散性アルミナ供給源は、少なくとも
２０m2/gの明確な表面積を有する比較的大きい表面積のアルミナ供給源でもよい。あるい
は、分散性アルミナ供給源は、少なくとも５０m2/gの明確な表面積を有してもよい。ある
例示的な実施の形態において、本発明の方法に使用するために適切な分散性アルミナ供給
源は、ベーマイトと一般に称される一水化酸化アルミニウム（AlOOH）および一水和アル
ミニウムと称される偽ベーマイト（pseudoboehmite）を含む。さらなる例示的な実施の形
態において、分散性アルミナ供給源は、様々の量の化学結合水またはヒドロキシル官能価
を含有し得る、いわゆる遷移または活性化アルミナ（すなわち、アルミニウムオキシヒド
ロキシド（aluminium oxyhydroxide）およびキー、エタ、ロー、イオタ、カッパ、ガンマ
、デルタ、およびシータアルミナ）を含んでもよい。本発明に使用できる市販の分散性ア
ルミナ供給源の特定の実施例は、制限することなく、Sasol North Americaから市販のDis
pal BoehmiteおよびAlmatis社から市販のAlpha Alumina A1000を含む。
【００３９】
　ある実施の形態において適切なシリカ供給源は、粘土または混合物、例えば、原料カオ
リン、か焼（calcined）カオリン、および／またはそれらの混合物を含む。例示的および
非制限的な粘土は、Hydrite MP（登録商標）のような約１－７マイクロメートルの平均粒
径および約５－２０m2/gの表面積を有する非層間剥離カオリナイト原料粘土、Hydrite PX
（登録商標）およびK-10 Raw粘土のような約２－５マイクロメートルの粒径および約１０
－１４m2/gの表面積を有するもの、約１－５マイクロメートルの粒径および約１３－２０
m2/gの表面積を有する層間剥離カオリナイト、約１－５マイクロメートルの粒径および６
－１０m2/gの表面積を有するか焼粘土を含む。上記で指定された材料は全て、IMERYS Min
erals Ltdから市販される。
【００４０】
　さらなる実施の形態において、シリカ形成供給源はさらに、石英またはクリストバライ
トのような結晶シリカ、溶融石英またはシリカゾルのような非結晶シリカ、シリコン樹脂
、ゼオライト、および珪藻シリカを含んでもよい。この目的のために、市販の石英シリカ
形成供給源は、制限的でなく、全てUnimin Corporationから入手可能なlmsil A25シリカ
、Silverbon 200、またはCerasil 300を含む。さらに別の実施の形態において、シリカ形
成供給源は、例えばケイ酸またはシリコン有機金属化合物のような、加熱されると遊離シ
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リカを形成する化合物を含んでもよい。
【００４１】
　チタニア供給源は、ルチルおよびアナターゼチタニアからなる群から好ましくは選択さ
れるが、これに限定されない。ある実施の形態において、チタニア供給源の平均粒径の最
適化を使用して、焼結セラミック構造中で急速に成長する原子核により未反応酸化物の捕
捉を避けることができる。したがって、ある実施の形態において、チタニアの平均粒径は
２０マイクロメートルまでであることが好ましい。
【００４２】
　例示的および非制限的な酸化マグネシウム供給源は、タルクを含んでもよい。さらなる
実施の形態において、適切なタルクは、約５μm、少なくとも約８μm、少なくとも約１２
μm、またはさらに少なくとも約１５μmの平均粒径を有するタルクを含んでもよい。粒径
は、粒径分布（PSD）技術、好ましくはMicrometricsによるSedigraphによって測定される
。１５から２５μmの粒径を有するタルクが好ましい。さらなる実施の形態において、タ
ルクは扁平（platy）タルクでもよい。ここで用いたように、扁平タルクとは、２つの長
い次元および１つの短い次元、または、例えば血小板の長さおよび幅が厚さよりずっと大
きい、血小板粒子形態を示すタルクを称する。ある実施の形態において、タルクは、約０
．５０、０．６０、０．７０または０．８０より大きい形態指標（morphology index）（
MI）を有する。この目的のために、特許文献１４に開示されるように、形態指標はタルク
の扁平さの度合いの指標である。形態指標を測定するためのある典型的な方法は、扁平タ
ルクの方向付けがサンプルホルダーの平面内で最大となるようにサンプルをホルダー内に
配置することである。次に、x線解析（XRD）パターンを方向付けられたタルクについて測
定できる。形態指標は半定量的に、以下の式を使用してタルクの扁平特徴をXRDピーク強
度に関係付ける。
【数１】

【００４３】
ここで、Ixはピークの強度であり、Iyは反射の強度である。この目的のために、本発明で
使用するのに適切な例示的な市販の酸化マグネシウムは、制限することなく、Oakville、
Ontario、CanadaのLuzenac, Inc.から入手できるF-Cor（100メッシュ）タルクを含む。
【００４４】
　本発明のセメント組成物を提供するために、上記のセラミック形成原材料を含む無機セ
ラミック粉末バッチ組成物は、上記のような弾性率減少添加剤、バインダー成分、および
液状媒体と混合してもよい。適切な一次的バインダーに関して溶媒作用を示す他の液状媒
体を使用できるが、セメント組成物に流動性またはペースト状濃度を提供するために好ま
しい液状媒体は水である。この目的のために、液状媒体成分の量は、最適の取扱適正およ
びセラミックバッチ混合物中で他の成分との適合性を与えるために変化してもよい。液状
媒体内容は通常バッチ中の全無機原材料への上乗せ添加として存在し、全無機原材料の１
５から６０重量％の範囲の量であり、より好ましくは２０重量％から５０重量％の範囲で
ある。しかしながら、別の実施の形態において、できるだけ少量の液状媒体成分を使用し
ながらハニカム素地の選択された端に挿入可能なペースト状濃度を得ることが所望である
こともまた理解すべきである。セメント組成物中の液状成分の最小化により、乾燥工程中
にセメント組成物の乾燥収縮をさらに減少することもできる。
【００４５】
　バインダー成分は、一時的な有機バインダー、無機バインダー、または両方の組合せを
含んでもよい。適切な有機バインダーは、メチルセルロース、ヒドロキシプロピルメチル
セルロース、メチルセルロース誘導体、および／またはそれらの組合せのような、水溶性
セルロースエーテルバインダーを含む。特定の好ましい実施例は、メチルセルロースおよ
びヒドロキシプロピルメチルセルロースを含む。適切な市販のメチルセルロースバインダ
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ーの例は、Midland MichiganのDow Chemical Companyから入手できるF240 Methocelであ
る。好ましくは、有機バインダーは、有機粉末バッチ組成物の０．１重量％から５．０重
量％までの範囲の量で、およびより好ましくは有機粉末バッチ組成物の０．５重量％から
２．０重量％までの範囲の量で、上乗せ添加として組成物中に存在してもよい。この目的
のために、バッチ組成物への有機バインダーの混合は、さらに組成物の凝集および可塑性
を与え得る。改良された凝集性および可塑性は、例えば、ハニカム体の混合物および選択
された端のプラグを形成する力を改良する。使用できる例示的な無機バインダーは、コロ
イドシリカおよびコロイドアルミナを含む。
【００４６】
　セメント組成物は、必要に応じて、可塑剤、潤滑剤、界面活性剤、焼結助剤、または空
隙形成剤のような少なくとも１つの追加の加工助剤および／または添加剤を含んでもよい
。セメント組成物の調製に使用するための例示的な可塑剤は、グリセリンである。例示的
な潤滑剤は、炭化水素油またはトール油でもよい。空隙形成剤は、必要に応じて、生じる
プラグ材料の多孔率および平均粒径を最適化するために使用されてもよい。例示的および
非制限的な空隙形成剤は、グラファイト、ジャガイモでんぷん、ポリエチレンビーズ、お
よび／または小麦粉を含んでもよい。
【００４７】
　必要に応じた焼結助剤の追加は、焼成後のセラミックプラグ構造の強度を向上させ得る
。適切な焼結助剤は、通常、ストロンチウム、バリウム、鉄、マグネシウム、亜鉛、カル
シウム、アルミニウム、ランタン、イットリウム、ビスマス、またはタングステンのよう
な１つ以上の金属の酸化物供給源を含んでもよい。ある実施の形態において、焼結助剤は
、酸化ストロンチウム供給源、酸化カルシウム供給源および酸化鉄供給源の混合物を含む
ことが好ましい。別の実施の形態において、焼結助剤は、少なくとも１つの希土類金属を
含むことが好ましい。さらに、焼結助剤は、粉末および／または液体形態でセメント組成
物に加えられることが理解されるべきである。
【００４８】
　さらに、本発明のセメント組成物は、必要に応じて、プラッギング材料が使用できる一
般的なウォールフローフィルタ材料によくマッチする膨張率を有する１つ以上の未反応無
機耐熱充填剤を含んでもよい。例示的な未反応無機耐熱充填剤は、炭化ケイ素、窒化ケイ
素、コージエライト、チタン酸アルミニウム、アルミン酸カルシウム、ベータ－ユークリ
プタイト、およびベータ－シリア輝石（spodumene）の粉末、並びに、例えばアルミノケ
イ酸塩粘土の加工により形成される耐熱アルミノケイ酸塩繊維を含んでもよい。必要に応
じた未反応無機耐熱充填剤は、セメント組成物に使用されて、焼成工程中にプラッギング
ペーストまたはセメントペーストの収縮および／またはレオロジーを最適化または制御で
きる。
【００４９】
　さらに上記で要約したように、本発明のセメント組成物を使用して、末端がプラグされ
た多孔性セラミックウォールフロー充填剤を提供してもよい。特に、これらのセメント組
成物は、末端がプラグされたセラミックハニカム体の提供に適切である。例えば、ある実
施の形態において、末端がプラグされたセラミックウォールフローフィルタは、上流の入
口端部から下流の出口端部まで縦方向に延在する多孔性チャネル壁により境界付けられる
複数のセルチャネルを定めるハニカム素地から形成できる。複数のセルチャネルの第１の
部分は、ここに記載されるセメント組成物から形成され、下流の出口端においてそれぞれ
のチャネル壁に密封されて入口セルチャネルを形成する、末端プラグを含んでもよい。複
数のセルチャネルの第２の部分もまた、ここに記載されるセメント組成物から形成され、
上流の入口端においてそれぞれのチャネル壁に密封されて出口セルチャネルを形成する、
末端プラグを含んでもよい。
【００５０】
　したがって、本発明はさらに、セラミックハニカム構造および多孔性セラミック壁によ
り境界付けられる複数のチャネルを有し、選択したチャネルのそれぞれがチャネル壁に密
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封されたプラグを含む、多孔性セラミックウォールフローフィルタを製造する方法を提供
する。本発明の方法は概して、上流の入口端から下流の出口端まで縦方向に延在する多孔
性チャネル壁により境界付けられる複数のセルチャネルを定めるハニカム体を提供する工
程、およびここに記載されるセメント組成物で少なくとも１つの所定のチャネルの端を選
択的にプラッギングする工程を含む。選択的にプラグされたハニカム構造は次に、有効な
条件下で焼成されて、少なくとも１つの選択的にプラグされたチャネル中で焼結相セラミ
ックプラグを形成することができる。
【００５１】
　図１を参照すると、例示的な末端がプラグされたウォールフローフィルタ１００が示さ
れる。図示されるように、ウォールフローフィルタ１００は好ましくは、上流の入口端１
０２および下流の出口端１０４、および入口端から出口端まで縦方向に延在する多数のセ
ル１０８（入口）、１１０（出口）を有する。多数のセルは、交差する多孔性セル壁１０
６から形成される。複数のセルチャネルの第１の部分は、下流の出口端（図示せず）で末
端プラグ１１２によりプラッギングされて入口セルチャネルを形成し、複数のセルチャネ
ルの第２の部分は、末端プラグ１１２により上流の入口端でプラッギングされて出口セル
チャネルを形成する。例示的なプラッギング構造は、交互の入口および出口チャネルを形
成し、液流１００が入口端１０２で開いたセルを通り、次に多孔性セル壁１０６を通って
リアクター中に流れ、出口端１０４において綴じたセルを通ってリアクターから出る。例
示された末端がプラグされたセル構造は、交互のチャネルプラッギングから生じる流路が
処理される液流を、フィルタを出る前に多孔性セラミックセル壁に通過させるので、ここ
で「ウォールフロー」構造と称されてもよい。
【００５２】
　ハニカム素地は、多孔性セラミックハニカム体の形成に適切な任意の従来の材料から形
成されてもよい。例えば、ある実施の形態において、素地はセラミック形成組成物から形
成されてもよく、組成物は形成のために従来知られている、コージエライト、チタン酸ア
ルミニウム、炭化ケイ素、ジルコニア、酸化マグネシウム、安定化ジルコニア、ジルコニ
ア安定化アルミナ、イットリウム安定化ジルコニア、カルシウム安定化ジルコニア、アル
ミナ、マグネシウム安定化アルミナ、カルシウム安定化アルミナ、チタニア、シリカ、マ
グネシア、ニオビア（niobia）、セリア、バナジア（vanadia）、ニトリド、カーバイド
、またはそれらの任意の組合せを含んでもよい。
【００５３】
　ハニカム構造は、ハニカムモノリス体の形成に適切な任意の従来の方法によって形成さ
れてもよい。例えば、ある実施の形態において、可塑化セラミック形成バッチは、例えば
押出し、射出成形、スリップキャスティング、セントリフューガルキャスティング、圧力
鋳造、乾式プレス等のような任意の既知の従来のセラミック形成方法により未焼成体に形
成されてもよい。概して、セラミック前駆体バッチ組成物は、例えば、上記の１つ以上の
焼結相セラミック組成物形成することができる無機セラミック形成バッチ組成物、液状媒
体、バインダー、および例えば潤滑剤および／または空隙形成剤を含む１つ以上の必要に
応じた加工助剤および添加剤を含んでもよい。ある例示的な実施の形態において、水圧ラ
ム押出しプレス、または２段階真空（de-airing）シングルオーガー（auger）押出し機、
または放出端に取り付けられたダイアセンブリを有するツインスクリューミキサーを使用
して押出しを行ってもよい。後者において、適切なスクリュー要素は、材料および他の処
理条件に従って選択され、バッチ材料をダイに通過させるのに十分な圧力を生じる。
【００５４】
　形成されたモノリスのハニカムは、任意の所望のセル密度を有してもよい。例えば、例
示的なモノリス１００は、約７０セル/in2（１０．９セル/cm2）から約４００セル/in2（
６２セル/cm2）までのセル密度を有してもよい。さらに、上述したように、入口端１０２
におけるセル１１０の一部は、本体１００と同じまたは類似の組成物を有するペーストで
密封される。プラッギングは好ましくは、セルの末端でのみ行われ、通常は約５から２０
mmの深さを有するプラグ１１２を形成するが、これは変化し得る。出口１０４上であるが
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入口端１０２上のものに対応しないセルの一部もまた、同様のパターンでプラグされても
よい。したがって、各セルは好ましくは、１つの端でのみプラグされる。好ましい配置は
したがって、図１に示されるような市松模様のように一つおきのセルが所定の面上でプラ
グされる。さらに、入口および出口チャネルは、任意の所望の形状でもよい。しかしなが
ら、図１に示される例示された実施の形態において、セルチャネルは通常四角い形状であ
る。
【００５５】
　当業者は、過度の実験を必要とせずに特定の所望のセラミックハニカム素地を形成する
のに適切な所望のセラミック形成バッチ組成物を決定および最適化できることが理解され
るべきである。例えば、無機バッチ成分は、焼成により、コージエライト、ムライト、ス
ピネル、チタン酸アルミニウム、またはそれらの混合物を含むセラミックハニカム物品を
生じるように選択されてもよい。例えば、制限するものではなく、ある実施の形態におい
て、無機バッチ成分は、酸化物重量％基準で特徴付けて、約４９から約５３重量％までの
SiO2、約３３から約３８重量％までのAl2O3、および約１２から約１６重量％までのMgOか
ら実質的に成るコージエライト組成物を提供するように選択されてもよい。この目的のた
めに、例示的な無機コージエライト前駆体粉末バッチ組成物は好ましくは、約３３から約
４１重量％までの酸化アルミニウム供給源、約４６から約５３重量％までのシリカ供給源
、および約１１から約１７重量％までの酸化マグネシウム供給源を含む。コージエライト
の形成に適切な例示的で非制限的な無機バッチ成分混合物は、特許文献１３、１５、１６
、１７、１８、１９、２０、２１、２２、２３、２４、２５および２６に開示されるもの
を含む。
【００５６】
　あるいは、別の実施の形態において、無機バッチ成分は、焼成により、酸化物重量％基
準で特徴付けて、約２７から約３０重量％までのSiO2、および約６８から約７２重量％ま
でのAl2O3から実質的に成るムライト組成物を提供するように選択されてもよい。ある例
示的な無機ムライト前駆体粉末バッチ組成物は、約７６％ムライト耐熱集合；約９．０％
微細粘土；および約１５％アルファアルミナを含んでもよい。ムライトを形成するための
さらなる例示的で非制限的な無機罰成分混合物は、特許文献２７および２８に開示される
ものを含む。
【００５７】
　さらに、粉末化無機バッチ成分は、焼成により、酸化物重量％基準で特徴付けて、約８
から約１５重量％までのSiO2、約４５から約５３重量％までのAl2O3、および約２７から
約３３重量％までのTiO2を含むチタン酸アルミナ組成物を提供するように選択されてもよ
い。例示的な無機チタン酸アルミナ前駆体粉末バッチ組成物は、約１０％シリカ形成供給
源（例えば石英）；約４７％アルミナ形成供給源（例えばアルファ－アルミナ）；約３０
％チタニア；および約１３％の追加の無機添加剤を含んでもよい。チタン酸アルミニウム
の形成に適切なさらなる例示的で非制限的な無機バッチ成分混合物は、特許文献２、３、
４、５、６、７、８、９、１０、１１および１２に開示されるものを含む。
【００５８】
　未焼成ハニカム体が形成されると、次に未焼成体は乾燥され、まだ存在している任意の
液状媒体を少なくとも実質的に除去する。ここで用いたように、少なくとも実質的に任意
の液体を除去するとは、存在する液状媒体の少なくとも９５％、少なくとも９８％、少な
くとも９９％、または少なくとも９９．９％の除去を称する。この目的のために、液状媒
体の除去に適切な例示的で非制限的な乾燥条件は、セメント組成物から液状媒体を少なく
とも実質的に除去するのに十分な時間、少なくとも５０℃、少なくとも６０℃、少なくと
も７０℃、少なくとも８０℃、少なくとも９０℃、少なくとも１００℃、少なくとも１１
０℃、少なくとも１２０℃、少なくとも１３０℃、少なくとも１４０℃、または少なくと
も１５０℃の温度で、形成された未焼成体を加熱する工程を含む。例示的な乾燥時間は、
少なくとも約１時間、少なくとも約２時間、または少なくとも約３時間を含んでもよい。
【００５９】
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　乾燥後、次にここに記載されるようにセメント組成物を、従来既知のプラッギング処理
方法の１つにより、所望のプラッギングパターンにおよび所望の深さに、乾燥された未焼
成ハニカム素地の選択された開いたセルに入れてもよい。例えば、選択されたチャネルは
、図１に示されるように端部がプラグされ、「ウォールフロー」構造を提供してもよく、
これにより別のチャネルプラッギングから生じる流路は、例示されるハニカム素地の上流
入口端に入る液体または気体の流れを、下流の出口端でフィルタを出る前に多孔性セラミ
ックセル壁に通過させる。
【００６０】
　次に、プラグされたハニカム構造は、再び乾燥され、その後未焼成体およびプラッギン
グ材料を一次焼結相セラミック組成物に変化させるのに有効な条件下で焼成される。セメ
ント組成物を再び乾燥するのに有効な条件は、セメント組成物内に存在する液状媒体の全
てを少なくとも実質的に除去できる条件を含む。液状媒体の除去に適切な例示的で非制限
的な乾燥条件は、セメント組成物から液状媒体を少なくとも実質的に除去するのに十分な
時間、少なくとも５０℃、少なくとも６０℃、少なくとも７０℃、少なくとも８０℃、少
なくとも９０℃、少なくとも１００℃、少なくとも１１０℃、少なくとも１２０℃、少な
くとも１３０℃、少なくとも１４０℃、または少なくとも１５０℃の温度で、端部がプラ
グされたハニカム素地を加熱する工程を含む。ある実施の形態において、液状媒体を少な
くとも実質的に除去するのに有効な条件は、約２時間、６０℃から１２０度の範囲の温度
でセメント組成物を加熱する工程を含む。さらに、加熱は、例えば熱風乾燥またはRFおよ
び／またはマイクロ波乾燥を含む、任意の従来の既知の方法により提供してもよい。
【００６１】
　乾燥後、ここに記載されるようにセメント組成物は、セメント材料を一次焼結相セラミ
ック組成物に変化させるのに有効な条件下で焼成される。有効な焼成条件は、セメント材
料の特定の組成に一部依存するであろう。しかしながら、有効な焼成条件は通常、約１３
５０℃から約１５００℃までの範囲の最大焼成温度で、およびより好ましくは１３７５℃
から１４３０℃までの範囲の最大焼成温度で、プラッギング材料を焼成する工程を含む。
これは、焼成後の実施の形態である（または２段階焼成処理または２次焼成処理）。
【００６２】
　ある実施の形態において、プラッギング材料を焼成する工程は、「単一焼成（single f
ire）」または「共焼成（co-fired）」処理でもよい。この実施の形態によれば、選択的
に末端をプラグされたハニカム素地は、上記の乾燥セラミック形成前駆体組成物から成る
形成された未焼成体または未焼成ハニカム体である。セメント組成物の焼成に有効な条件
はまた、未焼成体の乾燥セラミック前駆体組成物を焼結相セラミック組成物に換えるのに
有効である。さらにこの実施の形態によれば、焼成していないハニカム未焼成体は、ハニ
カム未焼成体の無機組成物と実質的に同じ組成を有するセメント組成物で選択的にプラグ
してもよい。したがって、プラッギング材料は、例えば未焼成ハニカムの乾燥および焼成
収縮に少なくとも実質的にマッチするように選択される同じ原材料供給源または別の原材
料供給源を含んでもよい。
【００６３】
　セメント組成物および未焼成体の単一焼成に有効な条件は、１３５０℃から１５００℃
の範囲の最大焼成温度で、およびより好ましくは１３７５℃から１４３０℃の範囲の最大
焼成または浸漬温度で、選択的にプラグされたハニカム構造を焼成する工程を含んでもよ
い。最大焼成または浸漬温度は、例えば、例示的に１０、１５、２０、または２５時間を
含む、５から３０時間の範囲の一定時間、維持される。さらに、最初の立上げサイクルか
ら浸漬温度まで、最大焼成または浸漬温度の持続、および冷却期間を含む全焼成サイクル
は、１０５、１１５、１２５、１３５、または１４５時間を含む、約１００から１５０時
間の範囲の全所要時間を含む。本発明の実施の形態によれば、焼成が完了した後、完成し
たプラグは、焼成されたハニカム体と同様の温度、化学、および機械特性を示す。
【実施例】
【００６４】
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　本発明の原理をさらに説明するために、以下の実施例が提起され、ここに請求されるセ
メント組成物および方法がどのように行われ評価されるかの完全な開示および記載を当業
者に提供する。これらは、純粋に本発明の例示であることが意図され、発明者が自分の発
明であるとみなす範囲を制限することを意図しない。数字（例えば、量、温度等）に関し
て正確性を確実にする努力がなされた；しかしながら、いくつかの誤りおよび逸脱が生じ
ているかもしれない。他に示さない限り、割合は重量による割合であり、温度は℃または
周囲温度においてであり、圧力は大気においてまたはその付近である。
【００６５】
　以下の実施例において、弾性率減少添加剤として、様々の量のムライト繊維、一水化ア
ルミナ、およびそれらの混合物を含む、本発明による８つのセメント組成物（E1からE8）
が調製された。これらの８つの組成物を、弾性率減少添加剤のいずれかを含まない対応す
る比較セメント組成物と比較した。表１は、本発明のおよび比較のセメント組成物の調製
に使用した特定の原材料を記載する。本発明のセメント組成物は、ムライト繊維および／
または一水化アルミナを比較のバッチ組成物に混合することにより調製した。比較および
本発明のサンプルのための無機バッチ成分および弾性率減少剤の相対量は、表２に示され
る。この目的のために、ムライト繊維は上乗せ添加としてセメント組成物中に存在した。
一水化アルミナは、コージエライト化学量論の計算のためのアルミナ供給源と考えられ、
したがって無機粉末バッチ組成物の成分として存在した。化学量論バッチ調整を、一水化
アルミナが存在した各バッチについて行った。
【００６６】
　表２に示される組成物について、有機成分は各バッチについて同じであり、０．４５重
量％メチルセルロースバインダー、０．２５重量％潤滑油および空隙形成剤として９．０
重量％ジャガイモでんぷんを含む。含水量は、ハニカムチャネルにプラグ可能なペースト
のレオロジーを生じる必要に応じて、３４％から３８％まで変化する。
【表１】
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【表２】

【００６７】
　バッチ組成物E1、E2、E3、E4、E5、E6、E7およびE8は、実験的または本発明のバッチ組
成物であり、比較組成物は、比較バッチ組成物である。実験的または本発明のバッチ組成
物は、約３５％から約４５％までのタルク、または約３８％から約４２％までのタルク、
約１４％から約２０％まで、または約１４％から約１８％までの水和粘土；約１４％から
約２０％、または約１４％から約１８％までの水酸化アルミナ；約１０％から約１８％ま
でまたは約１０％から約１６％までのアルミナ；約１０％から約１５％まで、または約１
０％から約１４％までのシリカ、ベーマイトが存在する場合には、約１．５％から約６％
までのベーマイト、または約１．５％から約５％までのベーマイト、および、ムライト繊
維の上乗せ添加が存在する場合には、約１％から約５％ムライト、または約１％から約３
．５％ムライトを含む。実施の形態において、本発明の実験的または本発明の組成物は、
ムライト繊維の弾性率減少添加剤、または一水化アルミナ（表２のベーマイト）またはム
ライト繊維および一水化アルミナの組合せを含む。
【００６８】
　表２の比較および本発明のセメント組成物を調製するために、ベントフード（vent hoo
d）下でまず乾燥材料を混合ボウルにバッチ処理した。次に、バッチ組成物がペースト状
濃度を形成し混合ボウルの側面に粘着し始めるまで約２から３分間混合を続けながら水を
上乗せ添加として加えた。使用する場合には、全体の水の要求の一部として別に保持され
た水の一部に、ムライト繊維をまず溶解させた。次に、混合ボウルを真空ミキサ中に配置
し、さらに５から１０分間混合を続けペーストから空気を除去した。
【００６９】
　真空混合の後、セメント組成物をコージエライト未焼成体に塗布し、乾燥し、その後焼
成し、生じるプラグの強度の評価を含む、末端プラグとしての性能を評価した。プラグさ
れるコージエライトブロックを、スペーサー６－８mm高さに上下逆に配置した。次に、ブ
ロックの外側の周りに２－３度テープを巻き付けた。次にペーストをテープ内に配置し平
らにした。次にブロックを２つの硬いプラスチックプレートの間に配置し、ハンドプレス
（hand press）にかけた。過度の圧力はハニカムセルを押しつぶし得るので、過度の圧力
をかけないよう慎重に圧力ゲージが動き始めるまでブロック上にプレスを下げた。次に、
圧力を解除し、テープを除去した。次に、プラグされた未焼成体をオーブンに配置し、一
晩乾燥させた。乾燥後、プラグされたコージエライト未焼成体を、約１５時間、約１４０
０℃から１４３０℃の範囲の最大焼成温度で焼成した。最初の立上げサイクルから浸漬温
度まで、最大焼成または浸漬温度の持続、および冷却期間を含む全焼成サイクルは、約１
３５時間かかった。焼成後、形成されたプラグを押し込むのに必要な力の量を示す、プラ
グ押込み（push-in）技術によりプラグ強度を測定した。プラグ強度データは以下の表３
に記録される。記録されたデータは、９回の測定の平均である。一水化アルミナの量が増
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加しても、全体のプラグ強度が減少することが分かる。しかしながら、全てのデータは依
然として、従来の合格限界である約０．３lbf（１．３３５N）を超えた。さらに、CTEバ
ーもまたセメント組成物から形成されたキャストシートから切り取られた。キャストシー
トを作製するために、約３－４インチ（約７．６２－１０．１６cm）離れた、それぞれの
側に配置された２つの平らなロッドと共にプラスチックプレートを使用した。ペーストを
プレート上に置き、２つのロッドの間で均一に平らにした。プレートが一杯になり平らに
されると、ロッドを除去しシートを慎重に半分に切った（破損を防ぐために）。次に、プ
レート全体をオーブンに配置し９０℃で一晩乾燥させた。図２は、焼成前の、本発明の組
成物５により形成された例示的な未焼成セメント組成物の微細構造を示す。図示されるよ
うに、ムライト繊維は本体中に均一に分布する。
【００７０】
　キャストシートが乾燥されると、２．５インチ（６．３５cm）×０．２５インチ（０．
６３５cm）×０．２５インチ（０．６３５cm）の大きさを有するCTEバーをキャストシー
トから切断し、初期重量を測定した。次に、形成されたバーを、約１５時間、約１４００
℃から１４３０℃の範囲の最大焼成温度で焼成した。最初の立上げサイクルから浸漬温度
まで、最大焼成または浸漬温度の持続、および冷却期間を含む全焼成サイクルは、約１３
５時間かかった。次に、生じた焼成されたCTEバーを、２次位相分析、硬さ、CTE、および
弾性率を含む様々の特性について評価した。これらの評価からのデータは、表３に記載さ
れ下記に説明される。
【表３】

【００７１】
　X線位相解析データは、本発明の（または実験的）焼成セメント組成物の全ての２次位
相が、標準的なコージエライト組成物の範囲内であることを示す。これは、本発明のセメ
ント組成物が化学量論に近いことを示す。示されるように、コージエライトは定量分析に
ついて９６％を超える数字を有する１次位相であった。ムライトおよびスピネルは残りの
位相を占めた。ムライト繊維を含有する組成物は、ムライト繊維がバッチに混合されたが
焼成処理中に完全に溶融しなかったので、比較組成物よりもわずかに低いコージエライト
パーセンテージおよび高いムライトパーセンテージを示す傾向があった。
【００７２】
　CTE分析は、本発明のセメント組成物へ添加剤を加えることが、プラグ材料の全CTEの減
少に大いに有効であったことを示す。特に、本発明の組成物の測定されたCTEは、比較組
成物と同じまたはそれより低かった。ここに記載されるように、CTEの低下は、最終用途
使用中の耐熱性質を改良する可能性がある。
【００７３】
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　表３に示される室温弾性率データは図３にプロットされる。より低いE-Modはが本発明
の組成物の全てについて達成されることが分かる。ここに記載されるように、弾性率の低
下は、最終用途中の耐熱性質を改良する可能性がある。
【００７４】
　最後に、図４Ａおよび４Ｂは、本発明のバッチ組成物E1から成る焼成されたプラグにつ
いてのSEM研磨断面平面図を提供する。これらの図面から分かるように、本発明のセメン
ト組成物は、比較的均一な深さを有し大きい空隙の実質的にない焼成プラグを結果として
与える。
【００７５】
　したがって、セラミックモノリスのための低膨張セメント組成物の実施の形態が開示さ
れる。当業者は、ここに記載される組成物および方法が開示される以外の実施の形態で実
施できることを理解するであろう。開示される実施の形態は、説明の目的のために示され
制限するものではない。

【図１】 【図２】

【図３】
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【図４Ｂ】
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【国際調査報告】
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