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NGHIEN CUU CHE TAO GOM OXIT NHOM DUNG LAM CHEN NUNG
A STUDY ON PRODUCING ALUMINA CERAMICS FOR USE IN CRUCIBLES
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Toém tat - GAdm oxit nhém bén vai kim loai néng chay hién dong
mot vai trd quan trong trong san xuat mét sé san phdm nhw chén
nung, chén nau chay kim loai va mét s chi tiét chiu Itra. Cac phu
gia nhw phu gia phan tan (chéat da dién giai), phu gia hoa déo va
phu gia két dinh dwoc su dung dé cai thién qua trinh tao hinh va
céc tinh chat khac clia gom oxit nhém. Nhirng phu gia nay rat quan
trong dé giup cho huyen phu do rét va moc co tinh chét luu bién
tot va nhirng tinh chét k§ thuat can thiét. Trong bai bao nay, chiing
t6i nghién cru @nh hwcyng cta ham lwgng oxit nhdm va cac phu
gia dén tinh chét d6 rét cla huyen phu, khéd néng tao hinh ciing
nhuw tinh chét vat ly, d6 xp bidu kién va d&c trwng hinh thai bé mat
ctia gdm oxit nhém.

Twr khéa - oxit nhom; huy&n phu; phu gia phan tan; chat héa déo;
chat két dinh

1. Pit van dé

G6m oxit nhom (alumina, Alz03) dugc sir dung trong
nhleu linh vuc khac nhau nhu gém két cau (c6 yéu cau cao
vé d6 bén co, bén nhiét do, chiu mai mon); Gém dién, dién
tir (6 tinh cach dién hay dan dién i ion...); Gém quang hoc
(gébm OXIt nhém mo); Cac loai gbém 1am cam bién nhiét,
khi; gbm ding trong cdy ghép sinh hoc... [1].

Gé6m oxit nhém dugc chia thanh gdm oxit nhém ham
luong cao (high alumina ceramics, co thanh phan oxit
nhom khong nho hon 95%) va gom oxit nhém c6 do sach
cao (high purity alumina ceramics, thanh phan oxit nhom
khong nho hon 99%). Goém oxit nhém dugc xem la dai dién
tiéu biéu cho nhom gdém két cdu vi dwoc st dung phd
bién va c6 cong nghé ché tao kha don gian so véi cac
nhom khéc.

Thanh phan chinh tao thanh gém oxit nhém 1 o-Al,03
(khoang corundum). Khoang nay c6 khdi lugng riéng 16n,
nhiét d§ nong chay cao (2050°C), tro vé mat hoa hoc nén
rat 6n dinh ¢ diéu kién nhiét do thudng cling nhu nhiét do
cao; Hé sb dan nd nhiét tir 6,5-8,9%10° KL; Do ctng theo
thang Mohs 12 9; D¢ bén udn ba diém cta gbm dat 323 MPa
[1]. Nho nhitng tinh chét trén nén gém oxit nhém ciing ¢6
thé dung rat tot trong linh vuc chiu nhié¢t 4o cao dé lam
chén nung, ndi ndu kim loai va phu kién 16 nung.

Hién nay, do su phat trién ctia nganh ché tac kim hoan
va nganh nha nén c6 nhu cau vé chén nung va niu chay kim
loai & nhiét d§ cao. Tuy nhién, trén thi trudng Viét Nam
hién nay, chén ndu chay kim loai dugc lam tir oxit silic
(silica) hay tir samdt, nhiét d6 st dung thuong chi dén
1100°C nén khong dap tmg dwoc nhu ciu. Nghién ctru nay
quan tdm dén viéc ché tao chén nung, ndi nu chay kim loai
tir gbm oxit nhdm, duge ding dé nau chay cac kim loai ¢6
nhiét 46 nong chay cao nhu sét, mangan, déng, vang, bac,
crom, vanadium. .. nén c6 tinh c4p thiét cao dé dap ung nhu
cau thi truong.

Biét rang hai yéu t6 quyét dinh dén tinh chat gém oxit
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play an important role in manufacturing products like crucibles,
melting pots for metal, various refractory details. Additives such as
dispersion additive (polyelectrolyte), plasticizer, binder are used to
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nhdm ciing nhu céc loai gdm k¥ thuat khac 1a nguyén liéu
oxit, phu gia va k¥ thuat ché tao.

Nghién ctru nay quan tim dén viéc sir dung oxit nhom
va cac phu gia phu hop dé 1am cho ho d6 rét cé duge tinh
chat Iuu bién mong mudn. Céc loai phu gia thuong dung 1a
phu gia phan tan (chat da dién giai), phy gia hoa deo, phy
gia két dinh... Két qua mong mudn 1a hd gbm véi cac ham
luong pha rén oxit nhdm khac nhau phai c6 d6 nhét thap
va 6n dinh trong khoang 5-10 Poise dé qua trinh d6 rot dién
ra tot nhét [2].

Trong yéu t k¥ thuat ché tao, nhém tac gia nghién ctru
kha ning tao hinh cta gém oxit nhom dé c6 thé ché tao
chén nung vai nhiéu hinh dang phirc tap khéc nhau.

C6 nhiéu phwong phap dé tao hinh ban thanh phim
chén nung (mgc) nhu tao hinh déo trén khudn thach cao, ép
dun, nén ép ban kho, do rét... Trong dé, d6 rét 1a phuong
phép thuong dugc lya chon do rat hiéu qua trong viéc tao
hinh cic san phim hay chi tiét co hinh dang phuc tap.
Thuong dung phuong phap d6 rot trong khuon thach cao,
¢6 thé rot hd thira hay ho day.

Viée d6 rot ho gbm oxit nhdm ciing nhur cac loai gdm
ky thuat cao noi chung la cong viéc kha kho khan, nguyén
nhén do khong str dung nguyén liéu sét trong cép phéi. Dat
sét, cao lanh 1a nguyén liu déo rat tot cho qua trinh d6 rét
(lam cho qué trinh bam khuén t6t) cling nhur qua trinh thao
khudn (vi moc s& c6 d6 co phu hop). Viée khong sir dung
dét sét hay cao lanh trong cap phdi gay rat nhiéu kho khin
cho qua trinh thdo khuén, doi hoi nhuoc diém nay phai
duoc khéc phuc dé san phém co duoc kich thudce chinh xac
va bé mit phing nhu mong mudn.

2. Nguyén liéu va phwong phap nghién ciru
2.1. Nguyén liéu va héa chit
Trong nghién ctru, nhom tac gia su dung nguyén li¢u la

a-Al;O3 cta hang Kaifeng, Trung Quéc. Thanh phéan héa
cua oxit nhdm dugc phan tich trén thi€t bi XRF-1800 ctua
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hang Shimadzu, Nhat Ban; Thanh phan khoang dwoc phan
tich trén thiét bi Smartlab Rigaku véi tia phat xa CuKa
(A =1.5405980 A°), goc quét 20 tir 20-70°.

Phu gia phan tan dugc st dung la Dolapix PC21
(Zschimmer&Schwart GmbH&Co, Dtic) 1a chat da dién
giai ammonium polyacrylate PAA-NH4*, cong thuc hoa
hoc (CsH7NOy)n, trong lugng phan tir khoang 4500 [3, 4].
Dolapix PC21 la chit long mau vang, tan trong nudc, €6
tinh kiém, trong luong riéng ~1,1 g/cm?, pH ~ 8,5, 1a mot
tac nhan hiru co chéng keo tu tét. Chat da dién giai 1a cac
polymer ma mdi mét xich co sé mang mot nhém chét dién
li, phu gia nay khi dugc két ndi 1én bé mat hat oxit nhom
s& tao ra sy chiém chd khong gian va lyc déy tinh dién gitp
céc hat 6xit nhom phén tan tot trong méi truong (hiéu ing
electrosteric). Ngoai ra, dé bao dam san pham sau khi tao
hinh van giit dugc hinh dang nhu mong mudn nhém tac gia
con ding thém glycerine (Trung Qudc) 1am chat hoa déo,
ding hydroxylpropyl methylcellulose lam chat két dinh
[3]. Hydroxylpropyl methylcellulose (HPMC, ciia Hang
Merk, Purc) c6 cong thirc héa hoc Ci12H20010, trong luong
riéng 1,26-1,31 g/cm?.

2.2. Qui trinh thwc nghié¢m
Quy trinh thyc nghiém duoc trinh bay trong so' dd Hinh 1.

a-Al203 Phu gia Nude
Nghién tron

A 4

Tao hinh dé rot

Séy

Nung

A 4

Xac dinh tinh chét cua gbm

Hinh 1. So d6 quy trinh thic nghiém

Phéi liéu sau khi chuin bi dugc nghién tron trong méay
nghién bi trong 24 gid dé thanh hd dong nhat. HS dwoc do
1ot vao khudn thach cao va luu khoang 1-7 phiit dé do chiéu
day bam khudn ctia moc. Sau khi rét hd thira, moc duoc
luwu trong khuén tir 25-30 phit dé mau ty tich khoi khudn
thach cao, sau d6 thao khuon va dé mdc kho ty nhién trong
24 gid. Tiép d6 moc duge dem di sdy trong 10 siy ¢ nhiét
d6 105°C dén 110°C trong 2 gid, sau d6 mau dwoc dem
nung & nhiét dd 1600°C véi toc do gia nhiét 3°C/phut va
luu 2 gio [1, 5] trong 10 nung SH-FU-4MS, Han Quoc Sau
khi hinh thanh gom, mau dugc dem di thir cac tinh chat nhu
trong luong thé tich, trong luong riéng, do x6p, d6 hiat nuée
va cac ddc trung nhu hinh thai bé mat gbm.

3. Két qua va thio luin
3.1. Xdc dinh cic dac trung ciia a-Al203

Phan tich thanh phan hoa ciia a-Al,Oz hing Kaifeng
cho thay, oxit nhém ¢ do tinh khiét cao, ham lugng Al,O3
14 98,69%, ham lugng cac oxit khac rat thap, dic biét ham
luong NaO chi chiém 0,13%.

Phan tich thanh phin khoang cta a-Al,O3 dugc thé
hién trén phd dd XRD trén Hinh 2. Két qua cho thay, oxit
nhom ton tai dudi dang khoang corundum a- -Al,0s, cac
duong trong ph6 dd XRD rd nét, dudng nén tuong dbi
phing, cac peak cao rd nét khong c6 peak la chimg t6 oxit
nhom c6 do tinh khiét cao. O gdc quét 26 = 35,22° peak co
cuong d cao nhat 1a 323453,32 (cps). Tir phd dd XRD c6
thé thay, thanh phan khoang cta oxit nhom tuong thich voi
phan tich thanh phan hoa, oxit nhdm c6 do tinh khiét cao
(ham lugng Al,O398,69%).
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Hinh 2. Phé d@é XRD ciia oxit nhém Kaifeng (Trung Quéc)

Thanh phan kich thudc hat cta a-Al,03 duoc phan tich
theo phuong phap Andreasen, dua vao téc do ling khac
nhau cua cac hat co kich thudc khac nhau trong binh
Andreasen. Puong cong tich lity, duong cong vi phan va
duong dso thé hién thanh phén ¢& hat ctia a-Al,03 duogc biéu
dién trong dd thi Hinh 3.
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Hinh 3. Buong cong thanh phc?n co hat a-Al203
Tir két qua trén c6 thé thay, kich thude hat trung binh
cta Oxit nhom theo phuong phap Andreasen dso = 2,07 pum.
D6 min nhu trén bao dam 6xit nhom phén tan t6t trong
dung mdi nudc, giup ho 6 on dinh (trong truong hop tao hinh
d6 rot) va gdm két khoi tét trong qua trinh nung.

3.2. Anh hwéng ciia phu gia Dolapix PC21 dén dj nhot
ctia ho gom

Dé thu duoc san phim c6 do sit dic cao thi yéu cau phai
giam tdi da luong nudce str dung ma van dam bao dugc tinh
linh dong ciia hd, nhu vy yéu ciu phai c6 chat da dién giai
dé phan tan tot cac hat a-Al,Oz trong méi truong it nudc.
Dé khao sat anh huong ciia ham lugng chét da dién giai dén
d6 nhét cta hd oxit nhém, nhom tac gia sir dung cap phdi
nhu sau: Oxit nhém 100 g, nudc 25 g, phu gia phan tan
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Dolapix PC21 tr 0,7-1,4 g (ham lugng pha rén oxit nhom
chiém 80% trong lugng).

Sau khi phéi tron, mau dugc tr(f)p trong hii pghién 24 h.
Ngay sau d6 ho dugc do d nhot bang nhot ké Brookfield
DV-1PRIME véi toc d6 quay 100 vong/phut. Két qua duoc
thé hién ¢ d6 thi Hinh 4.

1000 -

800 -

0.5 1.0 15 2.0
% Dolapix theo trong lrong mau

Hinh 4. Anh hudng ciia Dolapix PC21 dén dg nhot
cia ho gom oxit nhdm 80%

Két qua cho thiy, khi ting ham luong phu gia phan tan
Dolapix PC21 tir 0,7 1én 0,9% thi d¢ nhét ciia hd giam
nhanh (tir 824 cP xudng 103 cP); Ham luong phu gia phan
tan Dolapix PC21 tang tir 0,9 18n 1,0% thi do nhét ho dat
on dinh (tir 103 cP dén 109 cP). Néu tiép tuc ting ham
lwong phu gia phan tan ctia hd >1,0% thi d6 nhét ctia hd lai
tang 1én. Nhu vay, ham lugng phu gia phan tan Dolapix
PC21 t6i wu trong ho 1a 0,9-1,0% trong luong pha ran.
Ham luong phu gia phén tan Dolapix PC21 t6i wu s& gitp
hé c6 ham lwong pha ran 16n nhung 6 do nhot thip nhat,
giam dugc luong nudce sir dung ma van dam bao do linh
dong cta hd.

3.3. Anh hwéng ciia phu gia Dolapix PC21 dén dp on
dinh ciia ho gom

Do 6n dinh cua hd cling 1a mot thong ) quan trong ddi
v6i tinh chit cua d6 rot, dugc danh gia qua vi¢c xac dinh
kha ning liang cta ho, cu thé qua chiéu cao lang (lati1&
phan tram gitra chiéu cao clia lop A|203 lang xubng so véi
chiéu cao cua ho ban dau). Pbi véi hd oxit nhdm c6 ham
lugng pha rin 1a 30%, ham luong phuy gia phan tan Dolapix
PC21 tir 0,7+1,2%, khao sat sau 1 gio, sau 2 gio, sau 3 gio
va sau 24 gio lang, két qua anh huong cta phu gia phan tan
Dolapix PC21 dén chiéu cao ling ciia hd duoc thé hién trén
db thi Hinh 5.

16
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Hinh 5. Aﬁnh‘hu’éng cia phu gia phan tan dén chiéu cao ling
cia ho c6 ham lirong pha ran la 30% oxit nhém

Két qua thi nghiém cho thay, d6i voi hd 30% oxit nhém
thi chidu cao ling dat gia tri thap nhat khi ham lugng
Dolapix PC21 13 0,9%. Tuy nhién, néu thoi gian ling ting
Ién thi chiéu cao ling ciing ting 1én twong tng voi cling
mot ham lugng phu gia Dolapix PC21.

D6i voi hd oxit nhém co ham luong pha ran 1a 80%,
ham luong phu gia phan tan Dolapix PC21 tir 0,8 dén 1,2%,
khao sat sau 1 gid, sau 2 gio va sau 3 gio ling, két qua anh
hudng cia phu gia phan tan Dolapix PC21 dén chiéu cao
lang ciia hd dugc thé hién trén do thi Hinh 6.
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Hinh 6. Anh ‘huong ciia phu gia phdn tan dén chiéu cao ling
cua ho ¢6 ham luong pha ran la 80% oxit nhom

Két qua nghién ctru cho thay, khi hd c6 ham luong pha
rén ting 1én (tir 30 1én 80%) thi chiéu cao ling ciing ting
I1én (vi dy, véi khao sat tai ham luong Dolapix PC21 0,9%,
thoi gian ling 3 gio thi chiéu cao lang tang tir 4,17% lén
11,21 %). Nguyén nhan c6 thé do khi mat d6 céc hat trong
hd cao s& hinh thanh nén céu tric mang ludi, lam cho céc
hat keo tu lai gy ling (flocculated network structure) [6].
Do d6, khi str dung hd c6 ham lugng pha rén cao (dé tao ra
moc ¢o d9 sit dic cao va gdm oxit nhém c6 mat do cao) thi
viéc d6 rot s& kho khan hon nhiéu so véi khi sit dung ho ¢
ham luong pha rin a-Al,O3 thp.

Vay két hop két qua anh huong ctia ham luong phu gia
phan tan Dolapix PC21 dén d6 nhdt (Muc 3.2) va chiéu cao
lang ctia hd (Muc 3.3) thi ham luong phu gia Dolapix PC21
t6i wu dé ché tao gém oxit nhom dugc chon 1a 1%.

3.4. Anh hwéng ciia phu gia két dinh HPMC dén dé luu
dong, khd nang tich khuon va sw tao bot khi trong qua
trinh tao hinh

Nhom téc gia da khao st céc tinh chat ctia hd nhu do luu
dong, kha nang tach khudn va sy tao bot khi khi ham luong
phu gia két dinh HPMC thay ddi tir 0,3 dén 1,5% trong
lugng. Két qua thi nghiém dugc trinh bay trong Bang 1.

Bing 1. Tinh chdt ciia hé va mée gém oxit nhom

Cip phéi 1 2 3 4
Dolapix PC21(g) 1 1 1 1
0-Al203 (g) 100 100 100 100
Nudc (g) 25 25 25 25
HPMC (g) 0,3 0,5 1,0 15
Glycerine (g) 0,5 0,5 0,5 0,5
P luu dong dé chay | d&chay | dé chay |d& chay
Kha néng tach khuén kho kho dé dé
Bot khi nhidu | nhiéu it it
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Nhu vay, sau khi thi nghiém véi 4 bai cap phdi véi ham
luong HPMC tir 0,3 dén 1,5%, nhan thdy, khi ham luong
HPMC thap hon 1% thi moc co nhiéu bot khi, khé tach
khuén; Khi ham lugng HPMC 1a 1,0% hodc 1,5% thi hd
dat yéu cau: D& chay, it bot khi va moc dé tach khuon. Bai
cép phdi v6i ham lugng HPMC 1% dugc chon 1a t8i wu dé
giam luvong HPMC sir dung. Luong HPMC trong hd khong
anh huong dén chat luong gdm vi s& bi phan hiy trong qué
trinh nung ¢ nhiét d6 cao.

3.5. Khdo sdt téc d¢ bam khuon va chiéu diay méc

Nhom tac gia st dung cip phdi 3 dé khao sat toc do
bam khuon va chiéu day moc. Thoi gian luu hd trong khudn
truée khi rét hd thira ra ngoai dao dong tir 1 d&én 7 phit,
chiéu day 16p moc trong khudn duoc thé hién trong Bang
2.

Bing 2. Khdo sdt chiéu day 16p méc trong khuén

Thoi gian luu (phat) 1 2 3 5 7
Chiéu day méc (mm)| 2,5 3,5 5,0 7,0 8,5
D@ thiy tdc d6 bam khuon ciia hd kha tt, va ching ta
c6 thé lya chon thoi gian luu ho phu hgp dé cé thé ché tao
duogc chén nung véi cac d§ day khac nhau. Tuy nhién, so
v6i cap phoi gom truyen thong cé sir dung dat sét hay cao
lanh thi kha nang tach khuén cuia moc gom oxit nhém van
kho khan hon nhiéu.
3.6. Khdo sdt tinh chit co Iy ciia gém oxit nhom
Nhom tac gia lya chon mu cap phéi 3 1a tdi wu dé nung
& nhiét o 1600°C. Tinh chat co Iy cia gom dugc thé hién
trén Bang 3, hinh anh chén nung dugc thé hién trén Hinh 6.

Bing 3. Tinh chdt ciia mau gém cdp phéi 3

Do hut nwéc| P xbp biéu kién Trgnxg l,u’(.rng Trgn_g lugng
H (%) Xok (%) thé tich riéng
pv(9/cm®) | pv(glcm®)
0,32 1,67 3,40 3,70

Hinh 6. Chén nung tir gém oxit nhom

Trong lwong riéng dugc xac dinh bang phuong phap
picnomet dat gia tri 3,70 g/cmS, phu hop v&i thanh phan
cép phdi ¢ 100% oxit nhom.

Két qua cho thiy, gém c6 do hit nude, do xdp biéu
kién, trong lwong thé tich tét, diéu nay 1a do gbm dugc nung
& nhiét do du dé két khéi tot (1600°C).

3.7. Xdc dinh ddc trung hinh thdi bé mdt ciia gém oxit
nhoém

Hinh thai bé mat cia gdm oxit nhdm dugc nghién ciru
nho kinh hién vi dién tir quét JSM-6010PLUS/LV tai khoa
Hoa, Truong Pai hoc Bach khoa — Pai hoc Pa Nang. Trén
Hinh 7 c6 thé thiy 15 cac hat gbm kich thu6c trung binh
dudi 2,5 um.

Nhom tac gia ciing da thuc hién thi nghiém dé budce dau
xac dinh mirc d6 chiu an mon cua gbm ddi véi kim loai
long néng chay. Hai manh gdm oxit nhém phéng kep gitra
mot tim nhém kim loai va dét néng dén nhiét d6 700°C,
trong 2 gid dé kim loai nong chay. Sau do mau duoc lam
ngudi va tach riéng manh gom phang. Hinh 8 thé hién anh
SEM chyp bé mit mau gdm nung sau khi bi nhom long
néng chay tac dung trong 2 gio.

Hinh 7. Anh SEM the hién hinh thai bé mdt
cia mdu gom oxit nhém véi dé phong dai 5000 lin

SElL_10kV" " WD10mmSS30

x5 003

Hinh 8. Anh SEM thé hién hinh théi bé mdt

ciia mau gém sau khi bi nhém long nong chay

tac dung trong 2 gio (do phong dai 5000 ldn)
Trén Hinh 8, ngoai cac hat oxit nhom c6 thé nhin thiy
& cc cAu triic nho hon, day co thé 12 nhom kim loai con
lai sau khi néng chay ra va lap vao 15 tréng trén mau gom.
Nhin tryc quan trén bé mat mau, khong nhin thiy hién
tuong gdm oxit nhdm bi nhém kim loai néng chay an mon.

4. Két luan
Nghién ctru di cho két qua kha quan, da tim ra cdp phdi
cho bai phoi liéu ché tao gom oxit nhdm dé 1am chén nung,
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chén nau nhém kim loai 1ong nong chay véi nguyén liéu
chinh 1a o-AlyO3 va céc loai phu gia phan tan (Dolapix
PC21), phu gia héa déo (glycerine), phu gia két dinh
(HPMC). Phu gia phan tan di cho thay rat hi¢u qua dé lam
giam luong nude sir dung, giam d6 nhdt va ting d6 6n dinh
cho h, gitip mc sit dic hon. Pic biét, phu gia két dinh
HPMC anh huong tot dén do luu dong, kha nang tach
khuén va chdng tao bot khi trong qua trinh tao hinh khi sir
dung v6i ham luong phu hop.
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