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Tom tiit:

Trong nghlen ctru nay, chung t6i trinh bay anh hwong caa TiO, va nhiét do thiéu két t&i cAu tric va tinh chit co hoc
cua vat liéu gom x0p trén co s¢ AlLLO, duge ché tao bang phu'o'ng phap luyén kim bét. Két qua nghién ctru cho thay,
chi v6i ham lwgng nhé TiO, dlro'c them vao (nhé hon 1%.kl) da lam tang kha nang lién két giira cac hat ALO,,

do6 lam ting kha niang thleu két clia ALO, va cai thién dang ké do bén ciia sin pham 6 nhiét do thiéu két thap h(rn
1500°C. Khi thiéu két ¢ 1400°C, dé xop glam tir 82,54 xuong 64, 11% va do bén nen tang tir 1,35 len 13,73 MPa khi
ting ham lwrong TiO, tir 0 dén 1%.Kl. Khi ting nhiét do tll’ 1400 dén 1500°C, dé xop ciia tat ca cac miu gom xop giam
manh va do bén tang cao. b xop giam manbh tir 64,11 xuong 55,74% va do bén nén tang tir 13,73 dén 17,53 MPa khi
thém vao 1%.kl TiO,. Ket qua nghién ciru nay chi ra rang, TiO, dong vai tro quan trong trong vi¢c cii thi¢n tinh
chit co hoc cua gom xop trén co s6 ALO,.

Tir khéa: A1,0 gom xop, luyén kim bgt, thiéu két khong ap lue, TiO,.
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Abstract:

This study investigated the effects of TiO, and sintering temperature on the structure and mechanical properties of
AL O,-based porous ceramic materials fabricated by powder metallurgy techniques. The results showed that a small
addition of TiO, (less than 1% by weight) increased the sintering ability of AL,O, and significantly improved the
strength of the samples at sintering temperatures below 1500°C. When sintered at 1400°C, the porosity decreased
sharply from 82.54 to 64.11%, while compressive strength increased dramatically from 1.35 to 13.73 MPa as the TiO,
content increased from 0 to 1 wt.%. As the temperature increased from 1400 to 1500°C, the porosity of all porous
ceramic samples decreased significantly, while their strength increased remarkably. The porosity decreased from
64.11 to 55.74%, and the compressive strength increased from 13.73 to 17.53 MPa with the TiO, addition of 1 wt%.
These study results indicated that TiO, played a crucial role in the improvement of the mechanical properties of
ALQ,- based porous ceramic.

Keywords: Al O,, porous ceramic, powder metallurgy techniques, pressureless sintering, TiO,.

Classification numbers: 1.3, 1.4, 2.5

“Tac gia lién h¢: Email: thao.nguyenthil @hust.edu.vn

‘ %HI\?GCI:-IE 66(10DB-HH) 10.2024 2



Khoa hoc Tu nhién | Véat ly; Héa hoc; Khoa hoc Ky thuéat va Cong nghé | Ky thuat vat ligu va luyén kim s

1. Ddt van dé

Hién nay, cac vin dé vé moi truong dang ngiy cang
duge cac nude trén toan thé gioi quan tam, dac biét 1a cac
nuéc dang phat trién nhu Viét Nam. Trong d6, 6 nhiém
moi truong khong khi do bui min dang 1a mdt trong nhiing
van dé rat nghiém trong d6i voi sitc khoe con ngudi va
chua c6 giai phap giai quyét triét dé van dé nay. Do do, cac
cong nghé xir Iy khi thai can phai duoc nghién ciru va phat
trién. Trong d6, cong nghé xur Iy khong khi bang vat liu
gbm x6p trén co so Al O, dang 1a mot huéng di day hira

hen trong Iinh vyc nay.

Vit liéu gém x0p trén co s& ALO, 1a mot trong nhirng
vat liéu tiém nang cho vi¢c san xudt cac bo loc ung dung
trong xir Iy moi truong, loc cac hat tir cac ludng khi nong
sinh ra tir qué trinh d6t chay, khi héa... boi nhiéu vu diém
ndi bat cua vat liéu nay nhu kha ning chiu nhiét, do x6p va
d6 bén co hoc cao [1]. Cho téi nay, c6 nhiéu phuong phap
v6i cac ki thuat khac nhau dé ché tao loai vat liéu nay va co
tong cong bon k¥ thuat chinh bao gdm: mau chay, st dung
chat chiém chd, thidu két mot phan va tao xdp truc tiép [2].
Phuong phap luyén kim bot 1a mot trong sé cac phuong
phap ché tao mang nhiéu uu diém nhu quy trinh ché tao
don gian, than thién voi moi truong, ton hao nguyén vat
liéu thap va tiét kiém ning luong [3]. Ngoai ra, phuong
phép nay str dung k¥ thuat mau chay c6 vu diém ndi bat 1a
kha niang diéu khién ciu trac x6p, kich thudc va phan bd
16 xp phu thudc vao yéu cau va myc dich ung dung cua
san phr?im can ché tao. Tuy nhién, do nhiét do thiéu két cua
ALO, c6 thé dén 1700°C nén nhiét do ché tao vat liéu gdm
Xép trén co s6 Al O, b?mg phuong phép nay rit cao [4]. Dé
giam nhiét d6 thiéu két cua AlO, xubng dudi 1500°C véi
chi phi ché tao thip, cac loai phu gia thiéu két nhu MgO,
Cr,0
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d6, TiO, 1a loai phu gia pho bién dugc sir dung dé thiéu két

TiO, 1a mot giai phap v6 cung hi¢u qua [4-8]. Trong

cua AL,O, 6 nhiét do thap hon theo co ché thiéu két pha ran
bﬁng cach tao dung dich ran trén bé mit hat ALO
TiO, con c6 thé tao pha B-AL TiO, véi ALLO
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,» Ngoaira
can trd su lon
hat cua ALO,. Nghién clru nay tap trung vao anh huong
cua ham luong TiO, va nhi€t d§ t6i do x0p, cau tric 10 xop
va do bén nén cua vat ligu gom x0Op trén co s& Al O, dugc

ché tao bang phuong phap luyén kim bot.
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2. Phuong phap ché tao vat liéu
2.1. Nguyén li¢u ban diu

Nguyén liéu dau vao bao gébm bot a-AlO, (Macklin,
Trung Qudc) ¢6 do tinh khiét 16n hon 99,9%, bot TiO, &
dang rutile (Guangdong Guanghua Sci-Tech Co., Trung
Qudc) c6 do tinh khiét 16n hon 99%, chét tao xép NH,HCO,
(Guangdong Chemical Reagent, Trung Qudc) véi kich
thudc hat trung binh khoang 150 pm va silica sol véi 30%
khdi lugng (%.kl) SiO, dugc str dung lam chat két dinh.

2.2. Chudn bi bjt va ché tao vit liéu

Bot ALO, va TiO, dugc tron theo ty 1¢ tinh toan truge
de thu dugc hon hgp bot c6 thanh phan the hién trong bang
1 bang phuong phép nghién co hoc véi bi nghién ALO, va
moi truong nghién 1a ethanol trong 2 gio. Huyén phu thu
dugc sau qua trinh nghién dugc sy ¢ 200°C dé bay hoi
ethanol.

Bang 1. Ty Ié thanh phan cta hén hop bot AlLO,-TiO,

Miu ALO, (%.kI) TiO, (%.kl)
A 100 0

A-0,25Ti 99,75 0,25
A-0,5Ti 99,5 0,5
A-0,75Ti 99,25 0,75

A-1Ti 99 1

Hon hop bot sau d6 duogc tron vai chét tao xép NH,HCO,
voi ty 1€ 20:80 theo ty 1€ phan tram the tich va chat két dinh
silica sol, sau d6 dugc ép tao hinh véi lyc ép la 50 MPa.
Mau sau khi ép tao hinh s& duge nung & 150°C trong 3 gioy
dé loai bo chit tao x6p theo phuong trinh (1) va thiéu két
(str dung 10 nung Linn HT1600, Birc) & cac nhiét d6 1an luot
1a 1400, 1450, 1500°C v&i thoi gian thidu két 1a 2 gio trong
moi truong khi Ar (viée st dung khi Ar nhim bao vé dién
cuc cua 1o thiéu két).

NH,HCO,—NH,+CO,+H,0 (1)
2.3. Kiém tra va danh gid tinh chdt ciia vit li¢u

Thanh phan pha cta cic mau gdm xdp dugc xac dinh
va phan tich trén thiét bj chup nhiéu xa tia X (PANalytical
AERIS, Ha Lan). Kich thudc, hinh dang ciia 16 xp va ciu
trac xop dugc quan sat va phan tich trén may hién vi quang
hoc ky thuat sé (VHX - 7000, Keyence, Nhat Ban). May thtr
kéo van nang (MTS 809, Hoa Ky) dugc ding dé xac dinh
d6 bén nén cua mau gébm xbp dua theo tiéu chudn quic té



ISO 17162:2014. Phuong phap cén thuy tinh theo trén tiéu
chuian TCVN 10826:2015 dugc ding dé xac dinh do xdp
ctia mau gdm x6p sau khi thiéu két theo phuwong trinh sau:

;}é t;glrﬁhuc y, = mzrflm (g/em®) ()
Ho X’ép téng) ’ 0 = =2 100% (%) 3)
Do xdp bidu kién e

(D6 xbp ho) 0, = % 100% (%) (4)

trong d6: m, 1 khéi luong mau kho; m, 1a khéi lvong mau
sau khi bdo hoa chét 16ng; m, la khéi lwong mau khi cin
trong chat 1ong dua trén dinh luat Acsimet bang hé thong
can bao gébm déy hodc 16 treo miu sao cho mau thir dugc
ngam hoan toan trong chét long, binh chira chét long va
thiét bi can phan tich OHAUS PR224 vdi d§ chinh xac
0,0001 g; v, la ty trong 1y thuyét cta hdn hop bot duge tinh
theo phuong trinh sau:

Vi = m(g/cnﬁ) (5)

dq dp,

trong do: %om , %om, 1a phan tram khdi lugng twong g ctia
thanh phan chat ALO, va TiO, trong hdn hop; d , d, 1a khéi
luong riéng theo 1y thuyét twong tmg cta thanh phan chat
ALO, va TiO, trong hon hop.

3. Két qua va ban luan
3.1. Két qud phan tich nhiéu xa tia X

Hinh 1 1a gian dd nhiéu xa tia X ctia cac mau gbm duoc
thidu két & 1450°C vé6i ham lugng TiO, thay ddi tir 0 dén
1%.kl va cac mau gom str dung 1%.k1 TiO, khi nhiét d¢ thiéu
két tang tir 1400 dén 1500°C. Két qua phan tich & hinh 1A
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va 1B chira ré“mg, chi xac nhan duoc cac dinh nhidu xa cua
a-AlL O, ¢6 cuong d 16n va mot vai dinh nhiéu xa co cuong
d6 nho cua TiO,. Khi sir dyng tiéu chuén JCPDS-41-0258
danh cho aluminium titanate, mot s6 dinh nhiu xa cua
aluminium titanate tmg véi mot sé dinh nhiéu xa trong cac
mau gbm x5p v6i ham luong TiO, 1a 0,5, 0,75 va 1%.kl.

Khi so sanh vi tri cia dinh nhidu xa dau tién cia cac
mau, chiing c6 xu huéng dich chuyén sang bén trai khi ham
luong TiO, tang. Két qua nay chung to di xay ra qua trinh
thay thé vi tri ctia cation AP va cation Ti** trong mang tinh
thé dé tao thanh dung dich ran do sy sai 1éch vé ban kinh
ion nho hon 15% (ban kinh ion cua AP* 1a 0,068 nm va
ban kinh ion cta Ti*" 1a 0,075 nm) [9]. Khi gidi han hoa
tan 1a 0,27%.k1 TiO,, pha aluminium titanate bat dau hinh
thanh va luong pha méi hinh thanh ting theo chiéu ting
ham lugng TiO,. Khi nhi¢t do thidu két tang tir 1400 dén
1500°C, cac dinh nhiu xa khong cé su thay doi, dinh nhidu
xa cua pha aluminium titanate da xuat hién & 1400°C, két
qua nay cling phu hop vdi nghién cuu trude day cua P.C.F.
Alves va cs (2021) [10].

3.2. Két qua ciu tritc bé mdt, dp xop

Hinh 2 13 hinh anh vé hinh thai bé mit cta cac mau gbm
x0p khong dung va ¢ ding 1%.k1 TiO,. Két qua cho thay,
khi dua thém 1%.kl TiO,, cac 16 x0p lién thong (16 xbp
khoanh vang) dan bién mét va cac 15 xdp nim don 1¢ bt ddu
xudt hién nhiéu hon va kich thudc cua ching c6 xu hudng
nho dan. Hinh thai bé mit mau c6 xu hudng thay doi twong
tu khi nhiét do tang tir 1400 dén 1500°C.

(A) (B)
— 1400°C @ a-AL0, ® a-AlLO,
— 1450 °C ¥ Rutile ¥ Rutile \
— 1500°C p-ALTIO, l L * paLTio, i
v | olo olevl , II A :
—_ e L] . — —L ALATi
s . 1 ! |
8 o . . 3 l | ol e ) \ o
Y v YIS Q’\Qv o® e o) =& ' o — b avogsTi
g N Y N
3 l * * ] h o
3 \ | k § ' . o LN\ aosm
© _ . A © l :
| | N § B A
[} [ Y
. l ' . . M muosTi
L ] [ ] .. _—A
I \ )\ A o0 Jle o2 5 Al
20 30 40 50 60 70 80 20 4;3 slo slo ?Io s.r.l 25.2 zsl.a 2.5',5 2-.‘)',8 zls
Go6c 28 (°) Goc 28 (°) G6c20(°)

Hinh 1. Két qua phan tich nhiéu xa tia X. (A) Cac mau gbm st dung 1%.kl TiO, khi nhiét do thiéu két thay ddi tr 1400 dén 1500°C;

(B) Cac mau gém thiéu két & 1450°C v&i ham lugng TiO, khac nhau.
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Hinh 3 cho thay két qua phan tich phan bd va kich thudc  chat phu gia hodc ting nhiét do thidu két. O moi nhiét
16 x6p tuong Gng véi cac mau dugc thé hién & hinh 2. do thiéu két, ta co thé thdy rang, mau khong dung TiO,
Su phian bd va kich thuéc 16 xbp trung binh c6  c6 kich thudce 15 x6p trung binh 16n hon rit nhidu so voi
xu huéng thay d6i twong ty khi ting ham lugng mau ding TiO,.

(A) (B) (€)

| D6 phéngdai:x100

| D6 phong dai: x100

' P46 phéng dai: wa

a)A-1400

b) A - 1450 c) A-1500

(D)

Bé phong dai: x100

(F)

P06 phéng dai: x200

d) AT1 - 1400 f) AT1 - 1500

¢) AT1 - 1450

Hinh 2. Anh qua kinh hién vi ky thuat sé cia cac mau gém x6p khéng dung TiO, & nhiét do thiéu két: (A) 1400°C; (B) 1450°C; (C)
1500°C va cac mau gém xép ding 1%.kl TiO, & nhiét dé thiéu két; (D) 1400°C; (E) 1450°C; (F) 1500°C.

(B) dy, =157 pm

sf 7N (@) de=206pm | >

0 xap

S0 lugng |

(E) dy =72 pm

0 x3p
B

56 lugng |

0 m. zo © .o [ %00 120
Kich thuwére 16 x6p (um) Kich thuére 16 x5p (pm) Kich thuérc 16 x8p (um)

Hinh 3. Gian dé mé ta phan bé, kich thwéc 16 x6p trung binh (d,) cua cac miu gém xbp khéng dung TiO, &: (A) 1400°C; (B)
1450°C; (C) 1500°C va céc mA&u gdm xép dung 1 kl.% TiO, & (D) 1400°C; (E) 1450°C; (F) 1500°C.
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Hinh 4. D4 thi mé ta sw thay déi: (A) Do x6p thuc clia cac mau gém xdp; (B) Do xbp hé clia cac mau gébm xép voi ham lwgng TiO, khac

nhau khi nhiét d6 thay ddi tir 1400 dén 1500°C.

Hinh 4 13 d6 thi mé ta sy thay ddi cua do xdp thuc va
d6 x6p ho ctia cac mau gbm xdp ding TiO, v6i ham lugng
khéc nhau khi nhiét do ting tir 1400 dén 1500°C.

Do xbp cua tat ca cac mau gbm x6p déu giam khi ting
ham lwong TiO, hodc nhiét do. O nhiét do 1400°C, do xdp
thuc cua mau gom xOp gidm manh tu 82,54 xudng con
64,11% va do xop ho giam manh tir 71,62 xudng con 52,23%
khi tang ham lugng TlO tir 0 dén 1%.Kkl. Kh1 tang nhlet do tur
1400 dén 1500°C, d6 x0p cua tat ca cac mau gom XOp glam
manh. O nhiét do 1500°C d6 xbp thuce cua méiu gém xdp
giam manh tr 76,15 Xuong 55,74% va do XOp hé giam manh
tlr 65,12 xudng 49,76% khi ting ham lugng TiO,.

Tir cic két qua nhan duge sau khi phén tich vé cu trac
bé mat, do x5p, phan bd va kich thudc 16 xbp co thé thy
kha nang thiéu két cua AL O, dugc cai thign rd rét khi dung
TiO,. Sau khi loai bo chét tao x0p, m(f)t’ hé thong 10 x0p lién
thong dugc hinh thanh boi khoang trong gilita cac hat bot
ALO, ’Vfl @oéng tréng dé lai sau kh1 chét tao Xép bi loai bé.
Khi bat dau qua trinh thi€u két, tai bé mat cac hat AL O, dien
ra qua trinh hinh thanh va phat trién c0 lién két. Co lién ket
tiép tuc phat trién dén mirc d6 nht dinh s& dién ra qua trinh
két khoi. Khi do, cac hat ALO, bt dau hop nhat v6i nhau
lam cho kich thudc céac 10 xOp hd gilia cac hat nhé dan va
tré thanh céc 16 xdp kin, kich thude cac 16 x6p kin nay tiép
tuc nho dan dén kich thude téi han.

Mat khac, khi qué trinh két khdi & nhiét d6 cao dién ra
ddng nghia véi viéc co ngodt vé thé tich dién ra manh mé
hon. Do d6, kich thudc cac 16 xép lién thong dugc tao boi
khoang tréng sau khi loai bo chat tao x5p ¢6 xu hudng giam
dan va tré thanh 16 x6p kin. Su hinh thanh dung dich rén cua
TiO, va AL O, trén bé mét lam tang kha ndng lién két gitra
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cac hat ALO, dan dén qué trinh két khdi dién ra nhanh hon.
Vi¢c tang ham lugng TiO, ciing khién cho dung dich ran
cua TiO, va AL O, hinh thanh nhiéu hon. Do vay, do Xép va
kich thugc 10 x0p trung binh giam khi tang ham lugng TiO,,
cung véi do, do xop va kich thudce 16 xop trung binh giam
khi nang cao nhiét d¢ thiéu Kkét.

3.3. Pj bén nén

Hinh 5 mé ta sy phu thudc cua do bén nén clia cac mau
gbm x0p vao sy thay ddi cia nhiét do va ham luong TiO,.
Tai 1400°C, khi ham lugng TiO, ting tir 0 dén 1%.k1, do bén
nén ciia mau tang tur 1,35 1€n 13,73 MPa. Khi nhiét d¢ tang
tir 1400 dén 1500°C, d6 bén nén ciia mau khong st dung
TiO, tang tir 1,35 dén 2,58 MPa, do bén nén clia mau sir
dung 1%.kl TiO, tang tir 13,73 dén 17,53 MPa.

1 —=—1400°C
—e—1450°C

—+—1500°C

16 4
14 4
124

10 4

D6 bén nén (Mpa)

D Ll Ll T T T
0,00 0,25 0,50 0,75

Ham lwong TiO, (%.kl)

Hinh 5. D6 bén nén cua cac mau gém khi thay déi ham Iwong TiO,
va nhiét d6 tang tir 1400 dén 1500°C.
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Két qua vé do xdp o phan 3.2 va két qua do bén nén &
hinh 5 cho thy gia tri ciia d6 bén nén tang khi do x5p giam.
Mbi quan hé d6 c6 thé duoc biéu dién theo cong thirc Rice
dugc biéu dién & phuong trinh (6) [11]:

¢ = ¢%exp (-bp) (6)
trong d6: o 1a d6 bén cua vat liéu & do xdp p; o° 1a d6 bén
ctia vat liéu khi do x6p bang 0; p 1a do xdp cua vat liéu va b
1a hing s6 dic trung cua 16 x6p. Trong két qua nghién ctru
ctia hai nhom 1an lugt 1a M.S. Ali va cs (2017) [11], A. Celik
va cs (2022) [12] ciing x4c nhan twong ty mbi quan tuong
quan hé giita d6 bén nén va do xdp.

Mdi quan hé twong quan giita do bén nén va dé xdp ciing
c6 thé duoc gidi thich do kha nang két khdi ciia ALO, dugc
cai thién rd ret khi ting ham lugng TiO, dan dén mau két
khéi nhanh hon va lam ting d6 bén ciia cic miu c6 dung
TiO,.

4. Két luan

V61 mot lugng nho TiO, duge thém vao da ¢o thé 1am cai
thién kha nang thiéu két do d6 lam ting d6 bén cua vat liéu
gbém x6p trén co s& AlO, ¢ nhi¢t do thap hon 1500°C. Vi
muc tiéu nham ché tao vat liéu gém xép trén co s¢ ALO, ¢
nhiét d6 thap, két qua cho thdy, vat liéu gdm xdp trén co so
AL O, khi s dung 1%.k1 TiO,, thiéu 1400°C c6 do x6p thuc
chi dat 64,11%, trong d6 x6p ho chiém 52,15%, thap hon
khé nhiéu so vé6i vat liéu khi khong st dung TiO,, thi€u &
1500°C ¢6 d6 x6p thuc dat 82,54%, do xop ho dat 71,6%.
Tuy nhién, do bén nén cua vat liéu khi sir dung 1%kl TiO,,
thidu két tai 1400°C c6 d¢ bén nén 13,73 MPa, cao hon rit
nhiéu so v6i do bén nén cua vat liéu khi khong sir dung
TiO,, thiéu két & 1500°C 1a 2,58 MPa. Do d¢, can nghién
ctru thém nham nang cao do xép cua vat liéu khi st dung
1%.k1 TiO, va thiéu két & 1400°C.

LO1 CAM ON

Nghién ctru duge tai trg thong qua dé tai Nghi dinh thu
hop tac nghién ctru khoa hoc Viét Nam - Hungary ctua Bo
Khoa hoc va Cong nghé, ma s6 NDT/HU/22/21. Cac tac gia
xin chan thanh cam on.
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