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Anh hwdng cia nhiét 0 thitu ket va ap e ép dén ché tao gom x0p ALO,
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Tom tit:

Trong bai bio nay, anh hwéng ciia nhi¢t d thiéu két va ap lwc ép dén cAu tric va tinh chét co hoc ciia vat li¢u gom
xép ALO, ché tao bang phuong phap thiéu két xung di’én mjt chidu (PECS) di dwgc tién h:‘lnl’1 nghién ciru. T cac
két qua dat dwgre, co thé thay khi giam ap luc ép, d§ xop ciia vit li€u tang va c6 gia tri 16n nhat 1a 65,6% & 1000°C
v6i ap lwe ép 12 30 MPa. Bén canh dé, dd xop thay ddi theo xu hwéng ting khi giam nhiét d thiéu két va cé gia tri
nhé nhit 1 58,5% & 1150°C véi ap luc ép 1a 30 MPa. Nguore lai, khi ting ap luc ép, 9 bén nén ting va cé gia tri lon
nhit 13 16,68 MPa & 1150°C véi ap Iwc ép 1a 40 MPa. Két qua ciing cho thy, dd bén nén ciia miu gom xép giam va
¢6 gia tri nhé nhit 1a 6,86 MPa & 1000°C véi ap lyc ép 12 30 MPa khi gidm nhiét d§ thiéu két. Két qua thu duoc da
cho thay tim quan trong cuia nhiét do va ap suit thiéu két trong viéc cai thién cac tinh chét co hoc ciia vt lidu gom
xop AL O, va cung cap co s¢ khoa hoc cho vi¢c phat trién cac vat liu nay.

Tir khéa: Al O,, ap luc ép, gom x0p, nhiét d9, thiéu két xung dong dién mét chiéu.
Chi 56 phin logi: 1.3,2.5,2.7
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Abstract:

In this article, the effects of temperature and pressure on the structure and mechanical properties of porous Al,O,
ceramic materials fabricated by pulsed electric current sintering (PECS) were investigated. The results showed that
a decrease in pressure led to an increase in the porosity, which reached a maximum value of 65.6% at 1000°C with
an applied pressure of 30 MPa. Additionally, the porosity tended to increase as the sintering temperature decreased,
with the minimum value of 58.5% achieved at 1150°C under the same applied pressure of 30 MPa. On the other
hand, when the applied pressure increased, there was an increase in compressive strength, with a maximum value of
16.68 MPa at 1150°C under an applied pressure of 40 MPa. When the sintering temperature decreased, compressive
strength decreased, with a minimum value of 6.86 MPa at 1000°C under an applied pressure of 30 MPa. The obtained
results have shown the important role of sintering temperature and pressure in improving the mechanical properties
of AL O, porous ceramic materials and provided a scientific basis for the development of these materials.

Keywords: Al O,, porous ceramic, pressure, pulse electric current sintering, temperature.

Classification numbers: 1.3, 2.5, 2.7

“Tac gia lién hé: Email: khanh.dangquoc@hust.edu.vn

‘ %HI\?GCI:-IE 66(10DB-HH) 10.2024 8



Khoa hoc Tu nhién | Vét Iy; Khoa hoc Ky thuat va Céng nghé | Ky thuét vat liéu va luyén kim; Ky thuat méi truong n—

1. Dat van de

Hién nay, Vé.i‘i lidu gébm xdp AlLO, dang 1a mét trong
nhiing vat li€u tiém nang cho cac ung dung bd loc nhu loc
kim loai néng chay, loc ludng khi néng tir qua trinh dét chay,
loc khi trong méi truong 6 nhiém... do vat liéu ndy mang
nhiéu vu diém nhu khoang nhiét do lam viéc rong, do xép
cao, dién tich bé mit riéng 16n, d6 bén 16n [1-3]. Du mang
nhiéu uu diém ndi bat, nhung loai vt liu nay lai c6 han ché
16n d6 12 nhiét do ché tao vat liéu gbm xbp AlO, rat cao do
nhiét do ché tao cua Al, O 16n hon 1700°C [4] Be ché tao
vat liéu nay & nhiét do thap va trong thoi gian ngan c6 thé
ding ti cac chit phu gia giam nhiét d¢ thiéu két nhur TiO,,
Cr,0,, MgO... [4-9] hoac céc phu’ong phap thiéu két hlen
dai nhu phuong phép thidu két bang séng dién tir, phuong
phap PECS [2, 3, 10-14]. Trong d6, PECS Ia phuong phap
hién dai, hiéu qua dugc st dung trong nghién ctru nay do néd
cho phép san xuét cac vat liéu véi cau tric min, déng nhét
v6i tinh chat dugc cai thién, tdc do nang (ha) nhiét nhanh,
c6 thé riit ngan thoi gian ctia qué trinh thiéu két [14]. Ngoai
ra, phuong phap nay c6 thé diéu khién ciu trac va do xop
cua vat li¢u phu thudc vao yéu cu va muc dich ung dung
[2]. Tinh dén thoi diem hién tai, dd c6 mot s6 nghién ciru
moi vé viée ché tao vat liéu gdm xdp ALO bang phuong
phap thiéu két xung dong dién duoc cong bo Két qua cho
thay, vat ligu c6 do xop cao (>50%) chi véi 10-30% thé tich
graphite 1am chét tao xdp, c¢6 kha ning diéu khién phéan bd
va kich thudc 16 xép dya vao dic tinh cta chét tao xép s
dung va do bén cua vat liéu cling dugc cai thién 10 rét [2-3,
11-13]. Nghién ctru nay tép trung vao anh huong cta nhiét
d6 thiéu két va ap luc ép dén cAu trac va tinh chét co hoc cua
vt liéu gém xdp AlLO, ché tao bang phuong phap PECS.

2. Phuong phap ché tao vat ligu
2.1. Nguyén li¢u ban diu

Bot ALO, (Macklin) ¢6 d¢ tinh khiét 16n hon 99,9% c6
kich thudc hat trung binh 6 um dugc st dung lam nguyén
liéu ban dau, chét tao xép st dung Ia than hoat tinh (Merck)
véi kich thude hat trung binh khoang 40 um .

2.2. Chudn bi bjt va ché tao vit ligu

Hon hop bot ban dau thu duge bing cach tron bot ALO,
v6i than hoat tinh theo ty 1€ tinh toan trudc va duge dua vao
trong khuon graphite véi duong kinh long khuén 1a 20 mm.
Sau do, khuon dugc dit trong thiét bi thiéu két xung dong
dién LABOX 625F (Sinterland, Nhat Ban). Vat liéu duogc
ché tao & nhiét do thiéu két thay doi tir 1000 dén 1150°C véi
ap lyc ép lan Iugt 1a 30 va 40 MPa trong méi trudng chan
khong. Mau gbm xdp sau khi thiéu két dwoc nung & nhiét do
800°C trong thoi gian 14 3 gid & méi trudng khong khi nham
muc dich loai bo hoan toan than hoat tinh ton tai trong mau
theo phuong trinh (1).
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C+0,—CO, (1)

2.3. Kiém tra va danh gia cau truc va tinh chat co hoc
cuia vat liéu

Phuong phap nhidu xa tia X duogc st dung dé xac dinh
thanh phan pha ciia mau bang thiét bj do nhiéu xa tia X
cua Hang PANalytical AERIS (Ha Lan). Kinh hién vi dién
tr quét (SEM, JEOL JSM-IT200, Nhat Ban), kinh hién vi
quang hoc k¥ thuat s6 VHX-7000 (Keyence, Nhat Ban)
dugc su dung dé phan tich ciu triic bé mat. Sy phan bd va
kich thudc 16 xop dugc phan tich bang phin mém Image]
trén két qua hién vi nhan dugc. D6 bén nén cia mau gbm
xop duoc xac dinh bang thiét bi thtr co tinh MTS E45.1058
(Hoa Ky) theo tiéu chuan JIS-R 1608-2003 ciia Nhat Ban.

Theo tiéu chudn TCVN 10826:2015, phwong phap can
thuy tinh dya trén dinh luat Acsimet dugc su dung dé xac
dinh d6 x6p ctia mau theo phuong trinh (2):

Ty trong thuc Ve = om (g/em?) (2)
Do xdp thuc B

N = M2 100% (%) 3)
(B0 x0p tong) Yie

trong do: m, la khdi lugng mau kho; m, la khéi luong mau
sau khi bao hoa chat long; m, la khoi 1u0'ng mau khi can
thiy tinh; v, 1a ty trong 1y thuyet cua a-AlLO,.

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

Hinh 1 biéu thi gian d6 nhidu xa tia X cta bot ALO,
trudc va sau khi thidu két tai nhiét o 1150°C. Gian do cho
thiy, da phan cac dinh nhidu xa ing véi dinh nhidu xa cua
a-ALO, va mot vai dinh nhiéu xa ung véi dinh nhiu xa
cua Y- Al 0,. Khong nhan thay sy khac b1et glua ha1 két qua
nhiéu xa tla X. Két qua nay cho thdy, mau gbm x&p sau khi
thiéu két & 1150°C trong 3 phut va nung ¢ 800°C trong 3

gio, y-ALO Van chua chuyén héa hoan toan thanh a-AlO,
va chat tao XOp duoc loai bo hoan toan.
B a-AlO3
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Hinh 1. Gian dé nhiéu xa tia X ctia bot Al0O, trwéc va sau khi thiéu
két & 1150°C.
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Hinh 2. Anh qua kinh hién vi ky thuét sb va biéu dé mé ta phan bé 16 xép, kich thwéc 16 xbp trung binh (d, ) ciia gbm xbp AlLO, thiéu két

bing phwong phap thiéu két xung dién mét chiéu.
3.2. Két qua céu triic bé mdt, dp xép

Hinh 2 cho thiy ciu truc bé mat, phan bd va kich thudce
16 x6p trung binh ctia cac mau gdém x6p khi nhiét d6 thay
dbi tir 1000 dén 1150°C voi ap luc ép 1a 30 va 40 MPa. Két
qua cho théy, kich thudc 16 x6p trung binh ¢é xu hudng
giam khi ting nhiét d6 thiéu két va ap luc ép. Cac 16 xdp ¢
kich thudc 100-140 um dan bién mat va cac 16 xdp ¢6 kich
thudc 20-90 pm bat dau xuét hién v6i tan sut nhidu hon,
din dén kich thuge 15 xép trung binh giam tu 85 xuéng 58
um khi nhiét do thiéu két thay doi tir 1000 dén 1150°C.

Hinh 3 1a két qua hién vi dién tir quét (SEM) cua céc
mau gém x0p thidu két & 1000 va 1150°C véi ap luc ép lan
luot 12 30 va 40 MPa. Tur két qua nhan dugc, kich thudc
16 xbp giam khi nhiét do thidu két thay ddi trong khoang
1000-1150°C. Véi ép luc ép 30 MPa, mau gom xdp ALO,
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c6 kich thude hat trung binh 85 um v6i nhiét d6 thiéu két 1a
1000°C, kich thuée 16 xdp giam xubng con 58 um khi nhiét
d6 thiéu két 1a 1150°C. Véi 4 ap luc ép 40 MPa, kich thuée 16
x6p giam tir 81 xudng 52 pm khi ting nhiét d6 thiéu két tr
1000 lén 1150°C.

Su thay dbi ciia kich thudc 16 x5p co thé dugc giai thich
do khi ting nhiét d6 thiéu két lam ting dong luc thiéu két,
thiic ddy kha niang két khéi, do d6 lam cho vat lidu két khdi
nhanh hon. Mit khéc, khi ¢ nhiét d6 cao, qua trinh két khbi
dién ra nhanh hon, ddng nghia vé&i co ngot vé thé tich manh
hon, dan dén kich thudc cta 16 x6p nho hon khi nhiét do
tang tur 1000 dén 1150°C. Khi ap luc ép tang lam cho céac hat
bot sap xép lai trat ty. Cac hat nho hon dién day vao khoang
tréng gitra cdc hat 16n hon dan dén 1am tang dién tich tlep
xtic bé mat gitlra cac hat do do thic day qua trinh két khdi va
lam giam kich thudc 16 x6p.
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Hinh 3. Anh qua kinh hién vi dién ti quét mau gém xép Al,O,
dwoc thiéu két bang phwong phap thiéu ket xung dién mét
chiéu. (A) 1000°C-30 MPa; (B) 1150°C-30 MPa; (C) 1000°C-40
MPa; (D)1150°C-40 MPa.

Hinh 4 cho thdy mdi quan hé tuong quan giita d6 xdp
v6i nhiét do thiéu két va ap luc ép. Co thé thay rang, do
x6p, phan bd va kich thudce 16 x6p trung binh c6 ciing mot
xu hudng thay d6i khi nhiét do thiéu két va ap lyuc ép thay
d6i. Khi tang nhiét do tir 1000 dén 1150°C, d xbp giam tir
65,60 xudng con 62,01% vai ap luc ép 30 MPa. Vi ap luc
ép 40 MPa thi d6 xdp giam tir 65,37 xudng con 58,50% tir
1000 dén 1150°C. Ta c6 thé d& dang nhan thdy khi nhiét do
thiéu két va ap luc ép tang lam thiic diy qua trinh két khoi
ctia vat liéu, do d6 lam giam kich thudc 16 x6p, tic 1a thé
tich khoang tréng bén trong vat liéu giam dong nghia vai
viéc do xop cua vat liéu giam. Tu nhing phan tich trén, c6
thé thay, khi nhiét do thiéu ket va ap lyc ép tang, do xop, su
phan bo va kich thudc 16 x6p trung binh giam.

66

62

Do x6p (%)

—=— 30 MPa

—o—40 MPa
60

58

10‘50 11‘[‘0
Nhiét dé thiéu két ( °C)

1000 1150

Hinh 4. Két qua do x6p thwc ctia cac mau thiéu két & 1000, 1050,
1100 va 1150°C véi ap lwe ép Ian lwot 12 30 va 40 MPa.
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3.3. Bj bén nén

Hinh 5 cho thdy mbi quan hé twong quan giira d6 bén
nén véi nhiét do thidu két va ap luc ép. bo bén nén thay ddi
theo chiéu ting khi nhiét d¢ thiéu két va ap lyuc ép tang. Oap
luc ép 30 MPa, do bén nén cua gdm xbp Al O, tang tr 6,86
1én 9,13 MPa. Con 6 ap luc ép 40 MPa, do ben nén tang tir
11,98 1én 16,86 MPa. Khi so sanh voi két qua vé do xO0p O
hinh 4, c6 thé d& dang nhan théy d6 bén nén va do xép coxu
huéng thay ddi d6i nghich vi nhau.
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Hinh 5. Anh hwéng cta nhiét do thiéu két dén dé bén nén cua
gom xop ALO,.

Ta c6 thé thiy do bén nén va d6 xp c6 mdi quan hé
nghich do. Méi quan hé nay con dugc biéu dién thong qua
cong thirc ciia Rice duge biéu dién trong phuong trinh s6
(4) nhu sau [15]:

o = c%exp(—bp) “4)

trong do, o va o° lan hrort 1a do bén cua vat liéu x6p va vat
lidu khong xdp (do xop ¢6 gia tri bang 0); p 1a d6 xbp cua
vat liéu va b la hing sb phu thudc vao hinh dang va kich
thude cia 16 x6p. Ta c6 thé so sanh két qua vé mdi quan
hé twong quan giita do bén nén va do xdp véi cac két qua
nghién curu da cong bd trude do [2, 15, 16]. Két qua vé su
thay doi ctia d6 bén nén con c6 thé giai thich do khi nhiét do
thiéu két va ap luc ép tang lam ting kha ning két khdi, dan
dén vat lidu sau khi thiéu két c6 do két khdi tot hon, do d6
lam tang do bén cua vt liéu.

4. Két luan

‘Trong nghién ctru nay, vat li¢u gbém xdp ALQ, da duge
ché tao thanh cong bang phuong phap PECS su dung than
hoat tinh 13 chit tao x8p. Tir cac két qua nhan dugc, ta co
thé rat ra cac két luan:

- Do xdp, kich thude 16 x6p trung binh giam va do bén
nén thay doi theo chiéu tang khi nhié‘g do thiéu ket va ap luc
ép tang. Khi nhiét do thiéu két thay do6i tir 1000 dén 1150°C,

1n



tinh chét cua vét liéu bi anh hudng nhiéu hon so voi khi tang
ap luc ép tir 30 dén 40 MPa.

- Kich thuée 16 x6p trung binh cta vat liéu nam trong
khoang 52-85 ym khi sir dung chét tao x6p 1a than hoat tinh
vé6i kich thudc hat trung binh ban dau khoang 40 pm. Co6
thé thay, than hoat tinh 1a mot chat tao xOp rat c6 tiém ‘nang
trong viéc kiém soat kich thudc 16 xdp theo mong mudn.

- Tinh chét cua vat liéu & hai ap luc ép khac nhu do Xép,
kich thuéc 16 xép trung binh giam nhe khi ting nhiét do
thiéu két tir 1000 dén 1100°C va giam manh hon khi tiép
tuc tang nhiét do dén 1150°C. Trong khi do, do bén nén cla
vt liéu ting manh & 1100°C khi tang ap luc ép tir 30 dén 40
MPa. Két qua cho thy, gdm xbp co tinh chat tét nhat dugc
ché tao & nhiét o 1100°C véi ap luc ép 1a 40 MPa.
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