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Tém tit - Trong bai bdo ndy, nhém tac gia gisi thisu mot
phwong phap méi dé ché tao composite Y2Ti207/SiC véi giao
dién 15i-16m giira hai 16p. Cac soi nano SiC duoc phu céc hat
nano Ni bing phuong phap dung dich héa hoc, sau dé cac sgi
nano Ni-SiC duoc phan tan vao trong bun YTi-O7. Tiép theo,
bun Y2Ti207 dugce rét vao khudén Polyetylen va dat trong tu
truong. Sau khi dwoc dudi dung méi, miu ceramic dugc thiéu
két khong ap trong khi argon. Phuong phap nay don gian va tiét
kiém chi phi, nhung rit hiéu qua trong viéc ché tao vat liéu phan
I6p chirc ning, do d6 rat c6 tiém ning. Ngoai ra, khong co vét
nit trén bé mat giao dién giira SiC va Y2Ti207, va do bén dut
gdy & ving giao dién cua vat liéu tng hop, cho thiy ring céu
tric nay c6 kha ning chdng tach 16p hiéu qua.

Tir khéa - SiC; Y2Ti207; duc truot; giao dién 16i-16m; do bén dut
gay

1. Pat vin dé

Silic cacbua (SiC) vé6i kha nang chiu an mon cao, do
bén moi (fatigue resistance), do dan nhiét tt, va sy 6n dinh
& nhiét d6 cao [1, 2], vi vay SiC duoc xem la vat liéu cau
trac 1y tudng cho cé&c ung dung nhiét d6 cao trong thoi gian
dai nhu thiét bi ban dan, hé théng phanh cua 6 t6, vo 10
phan tng hat nhan v.v., va dac biét 1a ludi dong co tuabin
khi dudi dang composite ciia ma tran gém SiC va sgi SiC
gia cuong (SiCs/SiCnm) [1, 3, 4].

Vat ligu composite da lop (multilayer composite
material) véi nhiéu uu diém bao gom do bén cao, kha ning
chiu nhiét tét, dac tinh linh hoat... ngay cang dwoc quan
tam. Mot trong nhitng tng dung tiéu biéu caa chdng 1a 1am
16p phu cach nhiét (thermal barrier coating: TBC) cho ludi
tuabin cua dong co [3]. Tuy nhién, hé sb gidn no nhiét
(Coefficient of Thermal Expansion: CTE) khong tuong
ddng gitra cac 16p (16p lién két Si bond coat, 16p mullite,
va I6p trén cling ceramic top coat) s& tao ra tng suét trén
mit phan cach (giao dién) cua ching va din dén sy xuat
hién cua cac vét nut [5]. Hau qua tryc tiép 1a sy phan tach
(delamination), mét trong nhiing thach thirc chinh cua vat
liéu composite da 16p. Hién twgng phén tach xay ra trong
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mét hé théng nhiéu I6p, trong d6 cac 16p bén trén dan dan
bi bong ra khoi 16p bén dudi (I6p nén, 16p lién két, v.v.) do
cac vét nat mo rong tai mat phan cach cua hai l6p. Giai
phép truyén thong dé tranh hién twong nay 1a thém nhiéu
I6p trung gian hon, c6 gia tri CTE thay d6i dan dé giam bét
sur sai biét [6]. Tuy nhién, viéc b6 sung cac l6p moi dan dén
su gia tang khéi lwong cua vat liéu composite, va su phic
tap hoa trong khau ché tao. Ngoai ra, su tach I6p van xay
ra do sy khong twong ddng vé CTE la khong thé tranh khoi
hoan toan khi ciu trac da 16p ton tai. Tuy nhién, kha ning
chbng phan tach cé thé duoc cai thién néu giao dién két
dinh giira hai 16p duoc ting cudng. Mot giao dién 15i-16m
c6 kha ning chdng tach 16p tét hon giao dién bang phing.
Hinh 1 d& xuat mét cau trac 16i-16m cua vat liéu composite
c6 thé cai thién do két dinh ¢ giao dién cua hai 16p, dugc
kiém chimg bang may do do cimg Vickers. Bé y rang vét
nirt trén phuong ngang ctia composite ¢6 giao dién 16i-16m
(hinh phai) s& ngan hon vét nirt ciia composite cau trac da
16p thong thuong (hinh trai).

Y Ti,O7 12 mot trong nhitng thanh vién ndi tiéng nhat
da duoc tong hop cua ho vat lidu A:B207 (v6i A% va B+
lan luot 1a céc cation cua kim loai chuyén tiép) c6 cau trac
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pyrochlore. Nam 1978, nhém nghién cru cia Uematsu da
khao sat va bao cdo do dan dién cua Y,Ti»O7 lan dau tién
[7]. K& tir @6 da c6 nhiéu nghién ciru vé tinh chat nhiét hoc
[8, 9] va co hoc [10] cua oxit gém nay. Ngoai ra, Y2Ti2O7
da dugc ching minh 1a c6 d6 chdng an mon cyc tot & nhiét
d6 cao [11], va co do dan nhiét tuong di thap [12], hai tinh
chat cyc ky quan trong dbi véi 16p phii cach nhiét trong
dong co tuabin khi. Vi vay, Y,Ti,07/SiC dugc xem la vat
liéu rat htra hen lam TBC cho lu@i tua bin ciia dong co may
bay, rocket... [12].

Miii nhon Vickers

Mit phing cit 5 fpmi
Ldp Si lién ket

C aC +l’

.,

Hinh 1. Phuong phdp kiém tra, so sénh kha nang chong téch
I6p cuia composite Cau triic da I6p thong thuong (hinh trai) va
composite giao di¢n loi-16m (hinh phdi)

Trong nghién ctu nay, nhém tac gia phat trién mot
quy trinh don gian dé ché tao vat liéu composite c6 giao
dién 16i-18m, dua trén phuong phéap duc truot 6 tir tinh
hd trg (magnetically assisted slip castlng) [13]. Vé
nguyén tic, mot vat liéu cé thanh phan dugc phan b
gradient, tirc 12 ndng do cua thanh phan thay doi dan theo
mot huéng (vi du tu-trén-xudng hoic tu-dudi-1én...)
dugc goi la vat lieu phan 16p chiac nang (functionally
graded material). Trong thiét ké giao dién 16i-16m cua
composite Y,Ti20+/SiC, su phan bé cua hai vat liéu trong
tirng khu vuc cua giao dién ciing c¢6 phan b gradient, nén
vé tdng thé ching ta c6 thé xem composite c6 giao dién
16i-16m 1a mot vat liéu phan 16p chire nang. Bai bao nay
chu yéu dé cap dén truong hop dic biét nay cua vt lidu
composite phan 16p chirc nang.

2. Phuong phap thi nghiém
2.1. Chudn bj bin va dat tiv truwong

Dung dich Y,Ti,O7 ¢6 ham lugng chét rin 20% duoc
didu ché bang cach nghién bi wét & 150 vong/phlt trong
6 gio. Nudc kha ion (de-ionized: DI), ethanol, hoac
2-propanol (IPA) dugc st dung lam dung moi.
Polyethylenimine (PEI) (khdi lugng phén tir trung binh
khoang 10000) (Wako Pure Chemical Industries) va bi
ZrO, (1 mm) lan lugt dugc sir dung 1am chat phan tan va
phuong tién nghién. Nong do chét phan tan 1a 0~2% khoi
lwong cua Y,Ti,O7 rin. Bun c6 d6 nhét thap nhat va én
dinh (chét luu Newton) s& dwoc gan sach dé chuan bi cho
qua trinh duc.

Vi SiC la vat liu thuan tir, chiing khong thé tu sap xép
(phdi huéng) trong tir trudng. Do do, trong nghién ctru nay,
bé mit cia Soi nano SiC (Sigma Aldrich) dwoc pha mét 16p
nano Ni bang phwong phap dung dich hoa hoc (solution
chemistry route) da dugc md ta chi tiét trong nghién cau
cua Sekino cung cong su [14]. Pau tién, cho mot lwong

mudi nicken nitrat Ni(NOs3)2 6H20 (twong tng véi 15 vol%
Ni trong san pham cudi cing) vao dung dich ethanol tinh
khiét (99,5%) va tron véi sgi nano SiC bang bi nghién trong
24 gio. Sau khi dugc dudi dung méi qua dém & 80°C, hdn
hop bot kho duoc tan nhé bang céi va chay trudce khi duoc
nung trong khong khi ¢ 400°C trong 2 gio dé khar mudi
thanh 6 xit, sau d6 6 xit lai dugc khwr thanh Ni kim loai
trong hdn hop khi 97% Ar + 3% H, ¢ 800°C trong 2 gio.
Két qua 1a bé mit cua soi SiC duogc dinh cac hat Ni c6 kich
thuéc nano.
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Hinh 2. Minh hoa thi nghiégn duic trirot composite Y2Ti207/SiC
véi SiC dwrgC phoi hudng trong tur trieong

Cac s¢i nano SiC da dinh Ni (Ni-SiCy) duoc cho vao
bun d3 duoc gan sach (ham lwong SiC chiém 10 vol%).
Hon hop sau d6 dugc khudy bang séng siéu am trong
15 phut dé cac soi nano Ni-SiCps phan tan mot cach dong
nhit. Sau d6, bun duoc db vao cac khudn polyetylen hinh
tru (@ = 25 mm), duoc dudi dung moi bang cach gia nhiét
trong 16 0, va tré thanh cc mau ceramic chua thiéu két.
Trong qua trinh bun khé dan tr truong dat 1én khuodn
(0,1 T hoac 0,44 T) tao ra su sap xép cua cac sgi Ni-SiCyf.
Ngoai ra, dé so sanh, bun ciing duoc d6 vao mot khubn
khac va duoc dudi dung méi trong 10 & ma khéng co su tac
dyng cua tir trudng. Sau dé, cac miu ceramic chua thiéu
két duoc lay ra khoi khudn va duoc gia 4p & 150 MPa trong
5 phut bang phuong phap ep lanh dang é&p (cold isostatic
pressing - CIP). Cubi ciing, cac mau ceramic dugc thiéu két
& 1340°C trong 4 gio trong khi Ar. Hinh 2 minh hoa thi
nghiém dac truot trong tir trwong.
2.2. Phan tich va ddnh gid déc trung san pham

D6 nhét cua bun da chuan bi dwoc do & nhiét do phong
bing may do luu bién (Physica MCR301; Anton-Paar
GmbH). Téc do truot duoc thay d6i trong khoang 107 dén
102 s, Vat liéu tdng hop da ché tao dwoc cit thanh cac mau
nho dé quan sat. C4c sgi nano SiC ciing nhu giao dién 16i-
16m cua Y,Ti2O7 va SiC duoc quan sat bang kinh hién vi
dién tir quét (Scanning Electron Microscope - SEM) va
kinh hién vi dién tir truyén qua (Transmission Electron
Microscope - TEM). Thanh phan ciia mdi I6p da dugc khao
sat bang pho tan sic nang lugng tia X (Energy-Dispersive
X-ray Spectroscopy — EDS). Cac mau thir duoc thut vao
bing may do do cung Vickers (MVK-H3, Akashi) véi cac
tai trong 50 va 200 gf ¢ cé4c vi tri khéc nhau dé danh gia
kha ning chbng tach 16p cua vat liéu tong hop.
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3. Két qua va thao luan

Anh chup bang SEM va TEM dugc trinh bay trén Hinh
3a va 3b cho thiy cac soi nano c6 ty 1& L/D 16n va duong
kinh khoang 0,5~2 pum. Két qua phan tich XRD (Hinh 3c)
gitip x4c dinh dugc c4c soi nano nay 1a B-SiC (3C, ciu tric
lap phuong). Sau khi xt 1y, sei SiC da dugc duoc phu cac
hat nho mau trang (Ni-SiCrf), nhu thé hién & Hinh 4. Phan
tich EDS cho thiy, viing khong dugc phii Ni ¢6 ty 1é phan
tram nguyén tir (at%) cua Ni rat thap (khoang 0,6%), trong
khi cac ving dwoc pha thé hién ty 1& Ni cao hon nhiéu
(khoang 11%). Nhitng két qua ndy x&c nhan viéc phu cac
hat nano Ni Ién SiC da thanh céng.
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Hinh 3. (a) Anh SEM (scale bar: 100 nm); (b) anh TEM (scale
bar: 2 um); (c) phéan tich XRD cua cdc sgi nano SiC
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Hinh 4. Anh SEM soi Ni-SiCnr (scale bar: 1 um) va két qua

phan tich EDS viing duoc phu va ving khong dwoc phi Ni
Trong ky thuat dac truot, lac dau can tbi uu hoa tinh
luu d6ng (luu bién) caa bun. Viéc téi wu hoa cé thé dwoc
thuc hién bang cach ting khdi lugng chit phan tén, lya
chon dung méi, va giam kich thuéc hat. Qua trinh nghién
bi thuong duogc sir dung dé giam kich thudc hat cia bot ran.

Nhu trong Hinh 5, sau 6 gio nghién bi, kich thudc hat cua
Y,Ti,O7 giém dang ké va co rat it ket tu Y, Ti2O7.
ﬂ?éﬂj 3 TR o TR, A Y e

& Without ball-millin

<2 With ball-milling (6h)

khéng dwoc (cét phdi) nghién bi, ¢ cde d@é phong dai khac nhau
(hang trén: scale bar = 30 um; hang dwéi: scale bar = 10 pm)

Trong nghién ctiu nay, bun Y,Ti,07 dugc diéu ché véi
nuée DI, ethanol, hoic IPA, Ia nhitng dung mi phé bién
trong ky thuat duc trugt. Trong truong hgp bun duoc pha
ché bang nudce DI, qué trinh dong tu (coagulation) sém xay
ra, chi 30 phut sau khi két thic nghién bi (Hinh 6), c6 nghia
la nuéc DI khong thich hop lam dung mdi phén tan
Y., Ti,07. Mat khac, ca hai dung méi IPA va ethanol déu
cho thiy, kha niang phan tan tot Y, Ti,O- vi hién twong déng
tu khong xay ra. Tuy nhién, chat ran Y,Ti,O; ling dong
trong ethanol nhanh hon trong IPA. Do d6, IPA 1a dung
moi thich hop nhét cho qué trinh dtc trugt Y,Ti,07. Mot
nghién ctru khac vé phuong phap duc trugt ciing da chi ra
réng méc du IPA c6 d6 nhét cao hon cac dung moéi khac,
nhung né gitip phén tan cic hat nano va ngin ching tai két
tu t6t hon [15, 16].

DI water

Ethanol

Hinh 6. Téc dé ldng cua bun Y2Ti207 duroc chud’r,] bi véi cac

dung méi khdac nhau. IPA la dung méi ngan tai ket tu tot nhat
Anh huong cua khéi lwong chat rén, chat phan tan va
thoi gian nghién bi 1én d6 nhét caa bun dugc tém tat trong
Hinh 7. D nhét cua bun giam khi tang ham lugng chat
phan tan. Viéc tang thoi gian nghién bi (tir 5 phut 1én 6 gio)
va giam ham luong chét ran (tir 30 vol% xudng 20 vol%)
ciing giup giam do nhét. Hau hét cac truong hop déu co do
nhét 16n, khéng én dinh, thé hién dic tinh cit mong (shear
thinning). Chi c6 hai loai bun dwoc chuén bi véi 20 wt%
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chat rén, 2 wt% chét phan tan, duoc nghién bi trong 2 gio
va trong 6 gio thé hién dac tinh Newton. Bun dugc nghién
bi trong 6 gio c6 do nhat thap hon nén dugc chon dé duc.
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Hinh 7. Quan hé giita dg nhét (viscosity) va tée dg cdt
(shear rate)

Hinh 8 cho thiy, anh SEM mat cit cua vat ligu
composite dd ché tao, dugc dit trong tir truong 0,1 T va
0,44 T. Vit liéu composite duoc dat trong 0,1 T ¢6 céc cot
SiC mong hon va dai hon sip xép doc theo huéng tir
truong, trong khi composite dugce dat trong 0,44 T ¢6 cac
cot SiC day va ngan hon. Mat d6 tir théng 16n hon trong
truong hop 0,44 T dugc xem la nguyén nhan cua viéc hinh
thanh cac cot SiC thang va day hon nay.

Hinh 8. 4nh SEM ciia mgt cat composite, thé hién cac cot SiC
duoc phoi huéng theo chiéu doc bang ter truong 0,1 T (hinh trai)
va 0,44 T (hinh phai)

Hinh 9. Phan tich EDS tién hanh trén mdt cdt ciia composite
dirgc ché tgo. Bén phdi la anh SEM phéng dai cia cac mién
duoc khoanh viing trong hinh phia bén trdi. Vung khoanh tron
danh ddu khu viee diroc phan tich EDS

Phan tich EDS dugc thyc hién dé xéc dinh thanh phan
cta moi lop. Trong Hinh 9, & vung trén cung (1), pha chiém

uu thé 12 Y, Ti,Oy (ti 1¢ phan trim nguyén tir C: Y: Ti: O =
10,2: 13,3: 10: 67,5). Tuy ¢ tin hiéu cta C nhung khong
c6 cua Si, do d6 ving nay khong c6 sy xuét hién cua SiC
(tin hiéu cua C c6 thé dén tir bang dinh cacbon dé cb dinh
mau). O viing trung tam (2) c6 su xuét hién caa ca Y Ti;O7
va SiC (Si: C: Y: Ti: O = 3,6: 38,5: 5,6: 4,3: 48). O ving
day (3) hau nhu chi ¢6 sw xuét hién cua pha SiC va mot it
Ni (Ni: Si: C = 1,4: 26: 72,6). Nhiing két qua nay xéac nhan
rang, cac soi nano SiC da dwoc sip xép dé tao thanh cac
c4u trac 16i 18m (mat d6 SiC 1on hon & phia dudi, giam dan
va nhoé hon & phia trén), va chi can mét luong nho céc hat
nano Ni (10 vol%) dinh 1én cac sgi SiC 1a du dé phdi huéng
chiling trong tir truong.

Mt cit ngang cua vt lidu composite dwoc 4n bang miii
nhon kim cuwong ctia may do d6 cirng Vickers (tai cac vi tri
khéc nhau véi tai trong khac nhau), dé khao sat kha nang
chéng tach 16p va chéng nat cia ching. Két qua la trong
truong hop (A) - twong (tng vung (1) trong hinh trén, mac
du bé mat bi 16m it hon khi chiu tai trong nho 50 gf, nhung
c6 mot s6 vét nit dai xuat hién (Hinh 10). Trong trudng
hop (B) - twong (ing viing (2) - (3) trong hinh trén, bé mat
bi I6m vao nhiéu hon khi chiu tai trong 16n 200 gf, nhung
van khdng xuat hién bat ky vét nirt nao. Diéu nay c6 nghia
1a d6 bén dut gay da duoc cai thién trong trudng hop (B),
nho tac dung cua cac cot SiC dugc phdi husng doc theo tir
truong nhu trong anh hién vi SEM.

)

ndentation Load = 200 gf
T T Tt o=t

Hinh 10. Vét 16m va vét nit gay béi miii nhon Vickers ¢
cac v tri (A) va (B)

4. Két luan

Céc két luan sau duoc rat ra tir két qua nghién cau thu
duoc:

(1) Vat liéu composite c6 cau trac 1op Y, Ti,07/SiC da
dugc ché tao thanh cong bang phuong phép dic trugt ¢ tir
tinh hd trg. Phuong phap nay dugc coi 1a co thé sip xép cac
soi Ni-SiCps doc theo tir trrdng dé tao thanh mat phan cach
16i-16m giira hai 16p. K§ thuat xir Iy nay dé thuc hién nhung
da duoc chirng minh 12 hiéu qua trong viéc ché tao céc vat
liéu phan I6p chie ning, do d6 tiém nang &ng dung phurong
phép nay rét cao.

(2) Khong c6 vét nit & mat phan céach giita cac 16p SiC
va Y,Ti,0-. Didu nay cho thiy rang vat liéu ¢ kha ning
chéng tach 16p cao. Pang chi y 14 cac cu tric duoc phbi
huéng duong nhu gitp cai thién dang ké do bén dut gay
cua vat liéu composite. Cac nghién cau tiép theo s& thuc
hién do dac chinh xac do bén dut gdy cua vat liéu dé lam
rd van dé nay.
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