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MỞ ĐẦU 

1. Đặt vấn đề 

Hợp kim nhôm đã thu hút được sự quan tâm đáng kể trong những 
năm gần đây và đang được sử dụng rộng rãi trong các ngành công 
nghiệp ô tô, hàng không vũ trụ và quốc phòng. Những đặc điểm nổi 
trội của hợp kim nhôm là độ bền riêng và độ dẫn nhiệt cao cho phép 
giảm trọng lượng tổng thể xe cộ, làm cho mức độ tiêu thụ nhiên liệu 
thấp hơn, tăng hiệu quả kinh tế. So với các vật liệu composite trên cơ 
sở nhôm truyền thống được sử dụng trên thị trường, tỷ phần của 
composite Al/AlN còn chiếm tỷ lệ nhỏ. Tuy nhiên chúng có những 
tính chất nội trội hơn so với các loại vật liệu nhôm thông thường 
như: độ bền và độ cứng cao, độ dẫn nhiệt tốt (80- 260 W m-1 K-1), hệ 
số dãn nở nhiệt thấp (4.5X10-6 K-1) nên AlN là lựa chọn hạt tăng bền 
rất tốt cho hợp kim nhôm, đặc biệt là cho làm việc ở nhiệt độ cao. 
Vật liệu composite nền nhôm chế tạo bằng các phương pháp ex-situ 
tương đối đắt do phải chế tạo pha tăng bền từ trước, đặc biệt là nếu 
các pha tăng bền này có kích thước nhỏ (cỡ một vài µm hoặc vài 
trăm nano) – điều kiện cần thiết để cải thiện cơ tính của vật liệu. Giải 
pháp cho vấn đề này là thay thế các phương pháp ex-situ bằng các 
phương pháp in-situ. So với các phương pháp in-situ khác thì 
phương pháp lỏng/khí được coi là có tiềm năng hơn cả vì chúng có 
những ưu điểm rõ rệt như: chi phí không đáng kể, không bị nhiễm 
bẩn, không hình thành pha tạp và rất đồng nhất. Composite Al/AlN 
được tổng hợp dựa trên nguyên lý phản ứng lỏng/khí có quy trình 
như sau: khí Ni tơ sau khi được làm khô thông qua bộ phận hút ẩm 
được đẩy vào cốc nấu chứa nhôm lỏng ở nhiệt độ cao bằng ống gốm 
chịu nhiệt với lưu lượng khí hợp lý.  
Sự hình thành của AlN được giải thích theo hai cơ chế sau: Cơ chế 
hình thành trực tiếp: 2Al + N2 → 2AlN. Cơ chế hình thành gián tiếp 
thông qua hợp chất trung gian Mg3N2: Hợp chất trung gian Mg3N2 

được hình thành từ phản ứng 3Mg + N2 → Mg3N2, sau đó hợp chất 
này kết hợp với nhôm lỏng tạo AlN theo phản ứng Mg3N2 + 2Al → 
2AlN +3Mg. Sự hình thành AlN theo cơ chế gián tiếp được cho là 
xảy ra thuận lợi hơn so với cơ chế trực tiếp.  
Trong luận án của mình, tác giả đã nghiên cứu sự hình thành AlN 
bằng việc sục khí N2 vào hợp kim Al – Mg (15%) và sử dụng phương 
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pháp sục khí ở gần đường lỏng để cải thiện tổ chức nền cho hợp kim 
A380, tạo tổ chức dạng hạt cầu với mục đích cải thiện cơ tính của 
hợp kim này. Trên cơ sở của phương pháp sục khí tạo tổ chức nền 
dạng hạt cũng như chế tạo tạo hợp kim nano-composite Al/AlN, tác 
giả cũng đã khảo sát ảnh hưởng của các hạt tăng bền AlN trong hợp 
kim A380 đến cơ  tính khi khi làm việc ở nhiệt độ cao.   

2. Mục tiêu c ủa luận án 

Từ những phân tích ở trên mục tiêu chính của luận án là:  
Nghiên cứu chế tạo hợp kim có tổ chức phi nhánh cây bằng phương 
pháp thổi khí. Kiểm soát phản ứng lỏng – khí giữa Nitơ và nhôm 
lỏng để chế tạo các hạt tăng bền AlN in-situ có kích thước nano. Làm 
chủ quy trình chế tạo vật liệu composite nền nhôm cốt hạt AlN in-
situ và đánh giá tổ chức và cơ tính của vật liệu này ở nhiệt độ thường 
và cao.  

3. Phương pháp nghiên c ứu của luận án 

3.1. Lý thyết 
Nghiên cứu cơ chế tạo hạt tăng bền in-situ qua phản ứng lỏng – khí. 
Xác định các thông số cơ bản liên quan đến việc hình thành các hạt 
tăng bền và sự phân bố của nó. 

3.2. Thí nghiệm 
Nghiên cứu ảnh hưởng của các thông số công nghệ trong quá trình 
tổng hợp AlN bằng phản ứng lỏng/khí in-situ. Nghiên cứu sự hình 
thành tổ chức nền α-Al phi nhánh cây bằng cách thổi khí ở trạng thái 
bán lỏng. Nghiên cứu quá trình chế tạo vật liệu nano-composite 
Al/AlN và đánh giá vai trò của AlN.  

4. Ý ngh ĩa khoa h ọc và th ực ti ễn của luận án 

4.1. Ý nghĩa khoa học 
 Đã làm rõ cơ chế của phản ứng tạo AlN in-situ và ảnh hưởng của 
các thông số công nghệ (kích thước buồng phản ứng, vòi phun, lưu 
lượng khí, nhiệt độ phản ứng v.v…). Đã đánh giá vai trò của các hạt 
tăng bền AlN (kích thước, phân bố) tới một số đặc tính về tổ chức và 
cơ tính của vật liệu composite A380/AlN ở nhiệt độ thường và nhiệt 
độ cao. Đã làm rõ cơ chế phá hủy của vật liệu composite A380/AlN 
(theo cơ chế  xuyên tinh + lúm đồng tiền hoặc xuyên tinh + gỗ mục). 
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4.2. Ý nghĩa thực tiễn 
Xây dựng được qui trình thí nghiệm tạo tổ chức phi nhánh cây thông 
qua sục khí gần đường lỏng. Xác định được các thông số chính ảnh 
hưởng đến sự hình thành AlN bằng phản ứng lỏng/khí in-situ khi thổi 
khí Ni tơ ở nhiệt độ cao. Tiếp cận với thiết bị và công nghệ  chế tạo 
vật liệu mới trên thế giới. Đưa ra được qui trình chế tạo vật liệu 
nhôm nano-composite làm việc ở nhiệt độ cao và trên cơ sở này có 
thể áp dụng cho các nhóm vật liệu khác. Kết quả nghiên cứu của luận 
án có thể làm tài liệu tham khảo để vận dụng vào các loại vật liệu 
khác nhau.  

5. Tính mới của luận án  

Sử dụng công nghệ đúc lưu biến mới (sục khí gần đường lỏng) tạo tổ 
chức phi nhánh cây của hợp kim. Đã phát hiện và làm rõ khả năng 
kìm hãm chuyển động của biên hạt ở nhiệt độ cao bởi các “chốt” 
AlN. Đã đề xuất một phương pháp mới để phân tích động học quá 
trình hình thành các phần tử AlN dựa trên nhiễu xạ XRD. Đã phát 
hiện sự lớn lên cạnh tranh giữa nhánh cây và cùng tinh và sự hình 
thành tổ chức nhánh cây ở vùng có nồng độ cùng tinh khi tốc độ 
nguội cao. 

6. Bố cục của luận án 

Nội dung của luận án bao gồm: Mở đầu; Chương 1: Tổng quan về 
vật liệu nano composite nền kim loại; Chương 2. Cơ sở lý thuyết về 
vật liệu nano – composite; Chương 3: Thực nghiệm; Chương 4: Kết 
quả và thảo luận; Kết luận và kiến nghị 

Chương 1 Tổng quan v ề vật li ệu composite n ền kim lo ại 
 1.1 Đặc điểm và phân loại vật li ệu composite 
Vật liệu composite là vật liệu tổ hợp của hai hay nhiều vật liệu thành 
phần nhằm tạo ra vật liệu mới có tính chất nổi trội hơn tính chất của 
từng vật liệu thành phần. Thông thường trong vật liệu composite bao 
gồm: nền và cốt, trong đó: Pha liên tục trong toàn khối vật liệu 
composite gọi là nền. Pha phân bố gián đoạn, được nền bao bọc, gọi 
là cốt. 
1.2 Khái quát về vật liệu composite nền kim loại (MMCs)  
Composit nền kim loại (MMC) là nhóm vật liệu có sự kết hợp giữa 
nền kim loại và các hạt tăng bền; chúng có những tính chất đáng quý 
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như: độ bền, độ bền riêng cao, hệ số giãn nở nhiệt thấp, độ dẫn nhiệt 
cao, chịu mài mòn tốt, chịu nhiệt tốt [19, 20]. Với những phương 
pháp chế tạo hợp lý để đạt được các tính chất mong muốn, vật liệu 
composite nền kim loại có thể đáp ứng được những yêu cầu trong 
nhiều lĩnh vực khác nhau. 
 1.3 Hạt tăng bền và nền kim loại  
Hình dạng của các hạt tăng bền có thể khác nhau với kích thước từ 
vài trăm nano đến < 100 µm. Tùy theo tính chất và mục đích sử dụng 
mà người ta có thể đưa vào một hoặc hai (thậm chí nhiều hơn) các 
loại hạt tăng bền, các dạng pha tăng bền như: SiC, ô xít (Al2O3-SiO2, 
Al2O3-TiO2, MgO, NiO, ZrO2), hạt các bít (TiC, B4C…), nitrit 
(Si3N4, AlN, BN), Borit (TiB2, TaB2) và cabon (Graphit, kim cương 
nhân tạo, fluren, ống nano (CNT)). Đối với nền kim loại, vật liệu mà 
được sử dụng nhiều nhất là nhôm và hợp kim nhôm với ưu điểm là 
nhẹ, nhiệt độ nóng chảy thấp, độ dẻo và độ chịu nhiệt cao. Các nền 
kim loại khác như Ti, Mg và Cu cũng đã được nghiên cứu. 
 1.4 Khái quát về composite AlN/Al 
1.4.2 Cấu trúc tinh th ể của AlN 
Tinh thể của 
AlN có hai 
cấu trúc 
mạng: Ở trạng 
thái cân bằng 
cấu trúc tinh 
thể (pha α) là 
mạng wurtzite 
(2H). Ở trạng 
thái giả ổn định (pha β) AlN có cấu trúc tinh thể lập phương 
zincblende. 
1.4.3 Đặc điểm của AlN 
AlN là vật liệu nhẹ, liên kết giữa các nguyên tử mạnh, AlN có cấu 
trúc tinh thể đơn giản và AlN có tính đối xứng cao. Độ dẫn điện của 
AlN tại nhiệt độ phòng là 320 W/m.K [73] và cao hơn nhôm 209 
W/m.K. AlN cũng có hệ số giãn nở nhiệt thấp 4.5X10-6 K-1 [16]. 
1.4.4 Các tính chất của hợp kim nhôm với các hạt nano tăng bền  
 Những hạt có kích thước  > 1,5 µm dễ bị tách lớp, các hạt nằm trong 
khoảng 200 -1.500 nm có xu hướng tạo thành các lỗ trống tại bề mặt 

a) b) 
Hình 1.8 Cấu trúc tinh thể của AlN: a) Kiểu mạng lục giác xếp 

chặt wurtzite[29], b) Kiểu mạng lập phương diện tâm[102] 
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tương tác với nền, những hạt < 200 nm liên kết tốt với nền do đó cơ 
tính, hấp thụ nhiệt và điện đều tốt. Hơn nữa, độ bền tương đương 
cũng có thể đạt được với lượng hạt kích thước nano ít hơn so với hạt 
kích thước micro [9-13]. Nền kim loại được tăng bền bằng các hạt 
nano được đặc trưng bằng sự thay đổi phương thức phá hủy tại biên 
hạt sang xuyên hạt [16]; bên cạnh đó cũng có thể cải thiện cơ tính 
tổng hợp thông qua độ bền phá hủy, độ bền dão, chống sốc nhiệt, 
chịu mài mòn và nâng cao độ ổn định kích thước tại nhiệt độ cao. 
1.5 Phạm vi nghiên cứu của luận án 
 Phạm vi nghiên cứu của luận án gồm những nội dung sau: 1) Tạo tổ 
chức phi nhánh cây cho hợp kim A380 bằng phương pháp sục khí trơ 
(khí Ar) ở gần đường lỏng. 2) Tổng hợp AlN bằng phản ứng Lỏng – 
Khí in-situ khi sục khí N2 trong vật liệu Al – Mg ở nhiệt độ cao. 3) 
Khảo sát ảnh hướng của AlN đến cơ tính của vật liệu composites 
A380/AlN ở nhiệt độ thường và nhiệt độ cao. 
1.6 Kết luận 
1) Vật liệu composites nền nhôm đang dần chiếm tỷ phần khối lượng 
lớn trong sản xuất công nghiệp: Công nghiệp hàng không, vũ trụ, vận 
tải mặt đất nhằm giảm khối lượng, giá thành và chi phí sản xuất. 2) 
Kích thước hạt tăng bền trong nền kim loại ảnh hướng đến tính chất 
của vật liệu composite. Nền kim loại được tăng bền bằng các hạt 
nano được đặc trưng bằng sự thay đổi phương thức phá hủy tại biên 
hạt sang xuyên hạt. 3) Phương pháp tổng hợp AlN trên cơ sở phản 
ứng Lỏng – Khí in-situ xảy ra ở nhiệt độ cao (>1000 0C) đã và đang 
là xu hướng nghiên cứu mới trên thế giới.  

Chương 2 Cơ sở lý thuyết về vật li ệu nano- composite 
2.1 Khái quát về khả năng thấm ướt của AlN 
Hình 2.3 cho thấy AlN có góc 
thấm ướt thấp với nhôm và Si; 
AlN không thấm ướt các kim 
loại nguyên chất khác (góc thấm 
ướt trên 900 [33, 108, 109] và 
thường nằm trong khoảng 110-
1500, tương tự khi khảo sát trên 
các ô xít đa tinh thể [34]. 
2.2 Cơ chế phá hủy vật li ệu composite 

Hình 2.3 Khả năng thấm ướt của AlN với kim 
loại theo nhiệt độ trong chân không [108]. 
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Vật liệu composite có thể bị phá hủy theo những cách khác nhau như 
hình 2.7 
 
Hình 2.7  Các phương thức 
phá hủy vật liệu composite 
(a) và ảnh hiển vi điện tử 
quét bề mặt gẫy của hợp kim 
bạc-đồng tăng bền bằng sợi 
các-bon (b). Mối liên kết 
kém cho thấy nền và cốt bị 
tách khỏi nhau (x3000)[1]. 

 
2.3 Chế tạo nền có tổ chức phi nhánh cây 
2.3.2 Cải thiện tổ chức nền bằng phương pháp thổi khí  
Nguyên lý của phương 
pháp thổi khí là khi hợp 
kim đạt đến nhiệt độ chảy 
lỏng, khí trơ (Argon hoặc 
Ni tơ) được đưa vào với tốc 
độ hợp lý để bẻ gãy nhánh 
cây trong quá trình kết tinh 
nhằm tạo tinh thể dạng hạt cầu tròn. Sau một thời gian nhất định để 
đạt được tỷ phần pha rắn cần thiết, hợp kim được rót đúc theo truyền 
thống hoặc đúc theo các công nghệ như đúc ép để tạo sản phẩm. 
2.4 Các phương pháp chế tạo nano-composite nền Al 
* Phương pháp chế tạo ở trạng thái lỏng: Các phương pháp chế tạo 
ở trạng thái lỏng bao gồm: đúc 
khuấy, compocasting, đúc ép, 
đúc phun và phương pháp in-
situ (tạo phản ứng), đúc bằng 
siêu âm.  
* Phương pháp chế tạo ở trạng 
thái rắn: Các phương pháp chế 
tạo ở trạng thái rắn bao gồm: 
nghiền bi năng lượng cao, 
khuấy ma sát, liên kết khuếch 
tán và các phương pháp kết tụ 
khí. Việc lựa chọn phương pháp nào phụ thuộc vào nhiều yếu tố như 
loại cũng như mức độ tải trọng tăng bền và tổ chức cần đạt được. 

Hình 2.20  Sơ đồ các phương pháp chế tạo cho 
vật liệu nano- composite [16] 

a) b) 

a) b
Hình 2.36 Tổ chức của nền Al: a) dạng nhánh câ;, 

b) dạng cầu tròn [52] 



7 
 

Các phương pháp chế tạo có thể được phân thành hai nhóm chính ex-
situ và in-situ [16].  
2.4.2.6 Phản ứng lỏng/khí in-situ 
Bản chất của phương pháp này là tổng hợp các hạt gốm tăng bền 
kích thước nano hoặc gần nano trong hợp kim bằng cách thổi khí với 
thành phần đặc trưng vào kim loại lỏng. Các hạt tăng bền hình thành 
từ phản ứng hóa học có kiểm soát giữa khí và kim loại lỏng [57, 88, 
93, 103, 112, 113].  
 2.4.2.7 Đặc điểm chế tạo AlN 
bằng phương pháp lỏng/khí in-
situ 
Đối với vật liệu composite nền 
nhôm với các hạt tăng bền AlN 
việc chế tạo bằng phương pháp in-
situ trong đó khí được thổi trực 
tiếp vào nhôm lỏng ở nhiệt độ 
1273 - 1323K với chất xúc tác Mg. Quá trình phản ứng xảy ra theo 
trình tự sau: 
               Al(Mg) → Al(l) + Mg(g)                                      (2.9) 
               2Mg + 2[N] → Mg3N2                                       (2.10) 
               2Al + Mg3N2 → 2AlN + 3Mg                            (2.11) 
Vì vậy, các phương pháp gián tiếp với Mg làm chất xúc phản ứng sẽ 
thuận lợi hơn cho sự hình thành AlN. 
2.5 Kết luận 
Đã có nhiều phương pháp được ứng dụng để chế tạo vật liệu nhôm 
nano - composite đã trình bày ở trên. Tuy nhiên các phương pháp đó 
đều gặp phải những khó khăn nhất định trong việc áp dụng ở phạm 
vi công nghiệp để sản xuất các chi tiết dụng cụ và kết cấu. 1) Các 
nhóm phương pháp ex-situ có đặc điểm là dễ thực hiện tuy nhiên sự 
cải thiện tính chất vật liệu nano-composite gặp nhiều cản trở như: sự 
nhiễm bẩn của các hạt tăng bền làm năng lượng lên kết giảm, sự 
không đồng nhất của các hạt tăng bền trên toàn bộ thể thể tích mẫu, 
sự tương tác liên kết cũng như khả năng thấm ướt giữa hạt và nền 
còn gặp nhiều khó khăn. 2) Các hạt khi đưa từ ngoài vào thường có 
xu hướng kết tụ không đồng nhất, bên cạnh đó còn có thể xảy ra 
phản ứng hóa học hoặc tiết pha với kim loại nền tạo pha không mong 
muốn. Sự xâm nhập của ô xy trong quá trình chế tạo cũng là một yếu 

Hình 2.32  Giản đồ năng lượng Gibbs của 
AlN và Mg3N2 [84] 
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tố cần lưu ý trong các phương pháp ex-situ. Giá thành của các hạt 
tăng bền và thiết bị cho quá trình công nghệ cũng là một yếu tố làm 
cho giá thành sản phẩm của nhóm các phương pháp ex-situ thường 
cao hơn so với phương pháp khác. 3) Magie là nguyên tố quan trọng 
trong quá trình tổng hợp AlN, không những đóng vai trò chất xúc tác 
tạo AlN in-situ mà còn hạn chế lượng ô xy trong nhôm lỏng. Nhóm 
các phương pháp in-situ có đặc điểm nổi trội hơn so với các phương 
pháp ex-situ, đó là làm các hạt tăng bền được hình thành tại chỗ 
trong quá trình phản ứng xảy ra ở nhiệt độ cao. Bên cạnh đó các hạt 
không bị nhiễm bẩn, hầu như không có sự xâm nhập của các nguyên 
tố không mong muốn từ bên ngoài (ví dụ ô xy). 4) Nhóm các phương 
pháp in-situ thường có chi phí thấp, giá thành chế tạo hạt tăng bền rẻ 
(đặc biệt là phương pháp in-situ lỏng/khí). 5) Sự tương tác giữa hạt 
tăng bền và nền tương đối tốt. Góc thấm ướt của AlN trong nền 
nhôm là khả quan (góc thấm ướt thường < 900, thậm chí ở điều kiện 
cân bằng góc thấm ướt chỉ còn 410). 6) Cải thiện tổ chức nền tạo tổ 
chức phi nhánh cây bằng sục khí gần đường lỏng đạt được cấu trúc 
hạt mịn. Do vậy nhóm các phương pháp in-situ, đặc biệt là tạo phản 
ứng lỏng/khí, cho phép các hạt tăng bền có khả năng tương tác tốt 
với nền kim loại đáp ứng được các yêu cầu của vật liệu kết cấu và 
dụng cụ với chi phí thấp. Vì vậy nano-coposite được chế tạo trên cơ 
sở phản ứng lỏng/khí in-situ có khả năng áp dụng trong phạm vi 
công nghiệp với vốn đầu tư nguyên vật liệu đầu vào và thiết bị thấp. 

Chương 3 Thực nghiệm 
3.1 Chế tạo tổ chức nền phi nhánh cây 
3.1.1 Đối tượng nghiên cứu: 
Hợp kim A380 

-  Thành phần chủ yếu: 8.5% 
Si; 3.5% Cu; 0.92% Fe; 0.42% 
Mn; 0.45% Mg; 0.76%Zn; còn 

lại Al 
3.1.2 Quy trình nấu luyện 
(hình 3.1) 
 
3.2 Tổng hợp AlN bằng 
phương pháp Lỏng/Khí in-situ 

Hình 3.1  Sơ đồ qui trình nấu luyện hợp kim A380 
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3.2.1 Thành phần hợp kim 
15,3%Mg; 0.27%Si; 0.05 Fe; 0.06%Zn; còn lại Al; Nhiệt độ đường 
lỏng: 605 0C; Nhiệt độ đường rắn: 450 0C 
3.2.2 Lò thí nghiệm (hình 3.6) 
Lò điện trở sợi đốt Carbuarun, công suất 8Kw; Nhiệt độ nung 1200 
0C, điều chỉnh nâng nhiệt bằng biến áp Lioa 8.25 kvA, 37.5A khoảng 
biến đổi điện áp 0 -250 V, bộ điều khiển nhiệt độ TK4s; Khí tạo phản 
ứng N2 sạch 99,99%, khí bảo vệ: Ar sạch 
3.3.3 Qui trình nấu luyện 
3.3.3.1 Sơ đồ quá trình nấu luyện và tạo phản ứng (hình 3.7) 
3.2.3.2 Các chế độ công nghệ phản ứng được cho trong bảng 3.2 

 

Bảng 3.2 Các chế độ công nghệ  phản ứng khí/lỏng in-situ tạo AlN 
TT Mẫu 

TN 
Lưu lượng khí 

Ar (l/phút) 
Lưu lượng khí 

N2 (l/phút) 
Thời gian 

sục khí (giờ) 
Nhiệt độ 
nung (0C) 

Ghi 
chú 

1 S1 0,8 1,5 2 1050 Hở 
2 S3 0,8 1,5 6 1050 Hở 
3 S4 0,8 0,8 3 1050 Hở 
4 S5 0,5 0,3 3 1100 Hở 
5 S8 0,5 0,2 2 1100 Hở 
6 S9 0,5 0,2 2 1100  
7 S10 0,5 0,3 2 1100  
8 S11 0,5 0,2 3 1150  
9 S12 0,5 0,3 4 1150  
10 S18 0,3 0,2 0,4 1150  
11 S19 0,3 0,3 3,5 1150  
12 S25 0,3 0,2 2 1150  
13 S26 0,3 0,2 3 1150  
14 S29 0,3 0,2 1,5 1150  
15 S30 0,3 0,2 3,5 1150  
16 S32 0,3 0,2 4 1150  

Hình 3.5  Sơ đồ cấu tạo lò phản ứng 
lỏng/khí in-situ 

 

25% KCl + 60% NaCl 
 + 15% Na

3
AlF

6
 

Nấu chảy hợp kim Al – 15% 
Mg 1 kg, trong lò điện trở 

riêng 

Khử khí 

Tinh luyện 

Rót vào cốc gốm (350 gr) và 
đưa vào lò tạo phản ứng 

 40% NaF+ 45% 
NaCl + 15% Na

3
AlF

6
 

Nâng nhiệt lò đến nhiệt độ 
phản ứng 

Sục khí N2 theo chế độ 

Hình 3.6  Sơ đồ qui trình tạo Al 
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3.3 Chế tạo vật li ệu composite A380/AlN 
3.3.1 Qui trình chế tạo 

•  Quy trình chế tạo vật liệu composite Al/AlN  (hình 3.8) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Hình 3.8  Quy trình chế tạo vật 
liệu composite A380/AlN 

 
•  Thành phần phối liệu và tỷ lệ AlN được cho trong bảng 3.3 

Bảng 3.3  Bảng phối liệu hợp kim A380 và Al /AlN 

3.3.2 Chế độ xử lý nhiệt 
Bảng 3.4 Bảng chế độ xử lý nhiệt của composite A380/AlN 

STT 
Kí hiệu 

mẫu 
Thành phần vật liệu 

Tỷ lệ AlN 
(theo khối 

lượng) trong  
Al/AlN (%) 

Tỷ lệ AlN (theo 
khối lượng) trong 

composite (%) 

Tỷ lệ AlN (theo 
thể tích) trong 
composite (%) 

1 M0 A380 - - - 
2 M1,5 A380 (70%) +  Al /AlN (30%) 1,93 0,579 0,481 
3 M2 A380 (70%) +  Al /AlN (30%) 2 0,6 0,499 
4 M3 A380 (70%) +  Al /AlN (30%) 2,37 0,711 0,592 
5 M4 A380 (70%) +  Al /AlN (30%) 6,32 2 1,668 

Ghi chú:  
Mx:  trong đó x là thời gian sục khí trong Al/AlN (giờ) 

STT 
Kí 

hiệu 
 

Chế độ xử lý nhiệt 
Nhiệt độ cao Nhiệt độ làm việc 

Nhiệt độ 
(0C) 

Thời 
gian 
(giờ) 

Môi 
trường 
nguội 

Nhiệt độ 
(0C) 

Thời 
gian 
(giờ) 

Môi trường 
nguội 

1 HT-A 540 12 Nước 155 5 
Không khí 

tĩnh 

2 HT-B 490 0.25 Nước 180 2 
Không khí 

tĩnh 
3 WT - 200 8 Cùng lò 
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Chương 4 Kết quả và Thảo luận 
4.2 Đánh giá sự hình thành tổ chức nền 
4.2.1 Kiểm tra tổ chức tế vi: 

•  Chế độ 1: không sục khí, không rót qua máng nghiêng 
Các mẫu thí nghiệm 
không qua sục khí, 
không rót qua máng 
nghiêng có tổ chức khá 
thô, kích thước nhánh 
cây > 100 µm; đây là 
tổ chức thường gặp 
của hợp kim.   

•  Chế độ 2: có sục khí, không rót qua máng nghiêng 
Quan sát ảnh tổ 
chức của mẫu 
SK15 (hình 
4.2b) thấy rằng 
ảnh hưởng của 
sục khí là chưa 
rõ ràng: vẫn còn 
một số nhánh 
cây chưa được 
phá vỡ. Khi sục 
ở nhiệt độ quá thấp (610 0C, hình 4.2a) tỷ phần pha rắn đủ lớn, mạng 
nhánh cây đã hình thành đủ lớn và rất khó để phá vỡ. Hình 4.2c cho 
thấy hiệu quả của sục khí 
rõ ràng nhất: các hạt tròn, 
phân bố đồng đều với 
kích thước hạt ổn định 
trong khoảng 10 – 30 µm. 

•  Chế độ 3: có sục 
khí và rót qua máng 
nghiêng 

Hình 4.3 cho thấy rằng 
hạt tinh thể có kích thước 
hạt tinh thể thô hơn (~ 20 – 40 µm) so với kích thước hạt rót trong 
điều kiện không máng nghiêng. 

a) 
x20

b) 

Hình 4.3 Tổ chức tế vi của mẫu MN 10 Khí sục ở 610 0C, 
rót vào khuôn dạng b, nhiệt độ khuôn 200 0C, lưu lượng: 
1,5 lít/phút, áp suất 4,2 kg/cm2: a) Độ phóng đại x200; 

b) Độ phóng đại x500 

c) a) b) 
Hình 4.2 Tổ chức tế vi của một số mẫu trong điều kiện sục khí , lưu 
lượng 1,5 lít/phút, áp suất 4,2 kg/cm2: a) Mẫu SK 12 sục khí ở 610 
0C, kết thúc sục khí ở 590 0C, rót ở 580 0C; b)Mẫu SK 15sục khí ở
650 0C, kết thúc sục khí ở 620 0C, rót ở 580 0C; c) Mẫu SK17 sục khí 
ở 620 0C, kết thúc sục khí ở 600 0C, rót ở 590 0C; Độ phóng đại x500 

 

a) b) 

86 µm 

Hình 4.1 Tổ chức ban đầu của hợp kim A380: a) Mẫu 
KK5,độ phóng đại x200; b) Mẫu KK22, độ phóng đại x500; 
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4.2.2 Cơ tính 
4.2.2.1 Đánh giá độ chảy 
loãng (độ nhớt) của hợp 
kim 
Từ hình 4.9 thấy độ chảy 
loãng (độ nhớt) của nhôm 
lỏng phụ thuộc vào việc, 
mẫu được sục hay không, 
nhiệt độ bắt đầu và kết thúc 
quá trình sục khí và nhiệt 
độ của khuôn. Các thí 
nghiệm cho thấy nhiệt độ 
sục khí tối ưu đối với hợp 
kim A380 là 610 0C (SK10). 
4.2.2.2 Giới hạn bền kéo và 
độ giãn dài tương đối 
Giới hạn bền kéo đạt được 
cao nhất ứng với mẫu SK10 
(258.87 MPa) điều đó chứng 
tỏ rằng nhiệt độ sục khí trong 
khoảng (610 - 620 0C) và 
nhiệt độ rót tại nhiệt độ (580 
– 590 0C) cho cơ tính tốt nhất. Ảnh hiển vi quang học cũng cho thấy 
mẫu SK10 có tổ chức tế với hạt nhỏ mịn (~ 10µm);  
4.2.3 Kết luận 
1) Sục khí ở trạng thái bán lỏng đã cải thiện đáng kể tổ chức tế vi của 
hợp kim A380: từ dạng nhánh cây đã chuyển sang cầu tròn nhỏ mịn 
hơn với kích thước trung bình trong khoảng 10 – 30 µm. 2) Độ nhớt 
của hợp kim khi sục khí thấp hơn so với trường hợp không sục khí 
(độ chảy loãng cao hơn) thể hiện qua việc kiểm tra chiều dài các 
thanh.  3) Cơ tính của mẫu đúc bằng phương pháp rheo-casting (sục 
khí ở trạng thái bán lỏng) cao hơn so với phương pháp thông thường. 
Giới hạn bền kéo đạt được giá trị lớn nhất là 258.87 và độ giãn dài 
tương đối là 1,19 %. 4) Các thông số công nghệ chính cho kết quả tối 
ưu đối với hợp kim A380 là: Nhiệt độ bắt đầu sục: 610 0C; Nhiệt độ 
kết thúc sục và rót: 590 0C; Lưu lượng: 1,5 lít/phút; Áp suất: 4.2 
kg/cm2.5) Kết hợp giữa sục khí và rót máng nghiêng không đem lại 

0

100

200

300

0 0.5 1 1.5

σ (Mpa)

Hình 4.15 Đường cong ứng suất biến dạng và ảnh 
tổ chức quang học của mẫu SK10 

 

Hình 4.9 Biểu đồ so sánh độ chảy loãng của mẫu 
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hiệu quả đáng kể nào vì sự phát triển quá nhanh của hạt trong khi rót 
qua máng nghiêng sau khi đã hình thành trong quá trình sục khí. 
4.3 Phân tích sự hình thành AlN 
4.3.1 Các phân tích về nhiệt động học  
4.3.1.1 Vai trò của ô xy 
- Khi sục khí nếu để ô xy xâm nhập vào 
trong (buồng lò hở) sẽ gây cản trở quá 
trình nitrit hóa, từ giản đồ Ellingham 
(hình 2.37) cho thấy, ô xít nhôm có 
nhiều khả năng hình thành hơn là nitrit 
nhôm.  
Kết quả phân tích XRD, ảnh SEM và 
phổ EDX cho trong thấy tất cả các thí nghiệm với lò hở phản ứng 
tổng hợp AlN không xảy ra. - Khi buồng phản ứng kín, sự xâm nhập 
của ô xy không đáng kể, áp suất buồng phản ứng đủ lớn, tốc độ thổi 
khí hợp lý (0,2lít/ phút) để giữ các khí N2 đủ lâu trong nhôm lỏng thì 
quá trình hình thành AlN sẽ xảy ra thể hiện qua các mẫu S12, S25, 
S26, S29, S30, S32. 
4.3.1.2 Vai trò của magie 
Về mặt lý thuyết việc tạo AlN 
trực tiếp từ Al và N2 là tương 
đối khó hoặc xảy ra với điều 
kiện vô cùng chậm, tỷ lệ đạt 
được AlN là không đáng kể ở 
điều kiện thí nghiệm. Vì vậy 
hợp kim Al – Mg (15%) là 
cần thiết để kích thích phản 
ứng tạo AlN.  

 
 

Bảng 4.5 Hàm lượng N, Mg và Si trong các mẫu S1, S5, S8. S9 

 
 

 
 
Kết quả phân tích XRD cho mẫu S25, S26 và S30, khi AlN được 
hình thành thì gần như không còn Mg trong hợp kim. Ngoài ra, Mg 

Mẫu N, % Mg, % Si, % 
S1 0 13,81 0 
S8 0 11,12 0,49 
S5 2,19 8,97 0,94 
S9 11,04 1,64 0 

Faculty of Chemistry, HUS, VNU, D8 ADVANCE-Bruker - Sample 6H

01-073-1148 (C) - Aluminum Magnesium - Al12Mg17 - Y: 3.01 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 10.54380 - b 10.54380 - c 10.54380 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centered - I-43
01-085-1327 (C) - Aluminum - Al - Y: 11.61 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 4.04940 - b 4.04940 - c 4.04940 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Face-centered - Fm-3m (225) - 4 - 66.4006 
File: Nhiem VKHCN mau 6H.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 20.000 ° - End: 70.010 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 12 s - 2-Theta: 20.000 ° - Theta: 10.000 ° - Chi: 
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Hình 4.18 Giản đồ XRD của mẫu S3: T=1050 
0C; v = 1,5 lít/phút; t = 6 giờ 

 

Hình 2.37 Giản đồ Ellingham của Ô 
xít và Nitrtit hóa và MgO, Li2O [16] 



14 
 

còn có vai trò khử O2 ra khỏi nhôm. Vì vậy khi khi tổng hợp AlN 
bằng phản ứng in-situ 
không thể thiếu sự có 
mặt của Mg. 
4.3.2 Ảnh hưởng của các 
thông số công nghệ 
4.3.2.1 Ảnh hưởng của 
lưu lượng khí  
Phân tích phổ EDX vùng 
của các mẫu (bảng 4.5) 
cho thấy hầu hết không 
thấy xuất hiện của nitơ. 
Kết quả là không có sự hình thành hạt AlN trong nền với lưu lượng 
khí sục lớn (mẫu S3, 1,5 
lít/phút) và ở nhiệt độ thấp 
(1050 0C), các phân tử N2 
chưa kịp phân hủy thành N 
nguyên tử và bị nổi nhanh lên 
bề mặt kết quả là không có sự 
tiếp xúc của N với Al nên 
không xảy ra phản ứng tạo 
AlN mặc dù thời gian thổi 
khí rất dài (6 giờ) (bảng 
4.3).  
4.3.2.2 Ảnh hưởng của 
nhiệt độ phản ứng 
Hình 4.28a biểu diễn ảnh 
hiển vi quang học của 
mẫu S9. Có thể thấy AlN 
không hình thành, trong 
tổ chức ngoài nền Al còn 
có các pha liên kim 
Al 8Mg5 và Al15Mn3Si5. 
Việc tăng lưu lượng khí 
lên một chút (0,3 lít/phút) 
cũng không làm thay đổi nhiều: phổ EDX vùng của mẫu S10 (hình 
4.28b) cho thấy có tồn tại N, nhưng đỉnh nhiễu xạ  (peak) của nó rất 

Faculty of Chemistry, HUS, VNU, D8 ADVANCE-Bruker - M5
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00-004-0787 (*) - Aluminum, syn - Al - Y: 38.55 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 4.04940 - b 4.04940 - c 4.04940 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Face-centered - Fm-3m (225) - 4 - 66.4006 - I/Ic PDF 3.
File: Nhiem M5.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 20.000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 0.3 s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 13 s - 2-Theta: 20.000 ° - Theta: 10.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0.00 ° - X: 0.0 
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Hình 4.29 Giản đồ XRD của mẫu S12: T= 1150 0C, 
v = 0,2lít/phút, t = 2giờ, 

 

Hình 4.31 Phổ EDX vùng của mẫu S29: nhiệt độ 
phản ứng 1150 0C; lưu lượng khí N2 0,2 lít/phút; 

thời gian thổi 1,5 giờ 

S9x1000, 1100-3h-0,2 
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Hình 4.28  a) Ảnh hiển vi quang học mẫu S9 (T =1100 

0C, v = 0,2 lít/phút, t = 3 giờ),b) Phổ EDX vùng của 
mẫu S10 
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yếu, gần như không nhận 
ra. Có thể thấy là với tốc độ 
sục khí tương đương với 
mẫu S5 (0,3 lít/phút) nhưng 
nhiệt độ phản ứng cao hơn 
(1150 0C so với 1100), 
phân tử N2 sớm phân rã 
thành nguyên tử nên phản 
ứng lỏng/khí xảy ra sớm hơn và nhanh 
hơn, kết quả là hàm lượng AlN tăng lên 
ở mức 6% (mẫu S12 – hình 4.29).  
4.3.2.3 Ảnh hưởng của thời gian phản 
ứng  
Các kết quả phân tích phổ EDX cho 
thấy các hạt AlN được hình thành khá 
rõ rệt sau khoảng thời gian  thổi từ 1,5 
đến 3,5 giờ. Kết quả phân tích phổ EDX 
điểm: mẫu S29 – sục khí 1,5 giờ (hình 
4.31, spectrum 12) cho thấy tỷ phần 
Al:N= 61,3:30,5 ≈ 2 hoàn toàn tương 
đương với tỷ lệ giữa khối lượng nguyên 
tử chuẩn của Al (27 Ar) và N (14 Ar) 
≈1,93. Như vậy có thể kết luận đây 
chính là các phần tử AlN; mẫu S30 cũng 
cho phép kết luận các phần tử AlN. Phổ 
EDX đường (hình 4.33 mẫu S26) c ho 
thấy các hạt AlN được hình thành trong 
nền nhôm. Ảnh SEM (hình 4.34 mẫu S29) 
cho thấy các phần tử tăng bền đã được 
hình thành khi thời gian phản ứng tăng lên 
đến 1,5 giờ, với kích thước từ vài trăm 
nano đến một µm, tuy nhiên mật độ của 
chúng còn khá thưa thớt và phân bố chủ 
yếu ở biên giới hạt được tẩm thực sâu. Khi tăng thời gian phản ứng 
lên 3 và 3,5 giờ (hình 4.41 và 4.42), tương ứng với các mẫu S26, 
S30) các phần tử đã dày đặc hơn rất nhiều, có kích thước lớn hơn đôi 
chút (khoảng 1 – 3 µm) do tiếp xúc lâu hơn với kim loại lỏng và 

Hình 4.32 Phổ EDX điểm của mẫu S30: nhiệt độ 
phản ứng 1150 0C; lưu lượng khí N2 0,2 lít/phút; 

thời gian thổi 3,5 giờ 

Hình 4.33 Phổ EDX đường của mẫu 
S26: nhiệt độ phản ứng 1150 0C; 
lưu lượng khí N2 0,2 lít/phút; thời 

gian thổi 3 giờ 

Hình 4.34 Ảnh hiển vi điện tử 
quét mẫu S29; T = 1150 0C; 
v = 0,2 lít/phút; t= 1,5 giờ 
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chúng cũng phân bố đều 
hơn trên nền chứ không 
chỉ tập trung ở biên giới 
hạt như trường hợp mẫu 
S29. Bảng 4.6 Tổng hợp 
sự phụ thu ộc của hàm 
lượng AlN hình thành 
theo thời gian với cùng 
chế độ sục khí. Việc tăng lưu lượng khí lên mức 0,3 lít/phút cũng 
không mang lại hiệu quả rõ rệt.  
 4.3.3 Một số phân tích động học quá trình hình thành AlN 
4.3.3.1 Tính toán tốc độ phát triển của các phần tử AlN  
Căn cứ vào các ảnh 
hiển vi điện tử quét 
(SEM – hình 4.34 và 
4.36) có thể thấy rằng 
kích thước trung bình 
của các phần tử AlN 
tương ứng lần lượt là 
khoảng 800 nm và 
khoảng 3 µm. Bằng 
một phép tính đơn giản có thể xác định được tốc độ phát triển trung 
bình của các phần tử AlN như sau: 
                  dv = dD/dt hay v = ∆D/∆t [nm/s]                           (4.17) 
Sau 1,5 giờ đầu tốc độ phát triển trung bình của các phần tử AlN sẽ 
là:                      vtb (0-1,5h) = 800/5400 = 1,48.10-1 [nm/s]          
Tương tự, trong khoảng thời gian từ 1,5 đến 3,5 giờ: 
                         vtb(1,5-3.5h) = 2200/7200 = 3,05.10-1 nm/s          
Tốc độ phát triển trung bình trong cả quá trình là: 
                  vtb(0-3.5h) = 30 00/12600 = 2,38.10-1 nm/s          
Quãng đường khuếch tán của các nguyên tử N có thể được tính theo 
công thức (4.35): 
                � � 2.4√��      [cm]                                          (4.18)         
ở đây D là hệ số khuếch tán, t là thời gian. Theo phương trình (4.16): 

        �	,� � ���� �� ��,�
�� � � 3,75. 10���� �� � !"

� �             (4.16) 

Bảng 4.6 Kết quả phân tích XRD ở cùng chế độ sục khí 
(0,2 lít/phút và nhiệt độ 1150 0C) 

  Mẫu 
Thời gian sục khí, 

giờ 
Hàm lượng AlN (theo 

trọng lượng),Wt % 

S29 1,5 1,93 
S25 2 2,0 
S26 3 2,37 
S30 3,5 3,79 
S32 4 6,32 

 

Hình 4.36 Ảnh hiển vi điện tử
quét mẫu S30: T = 1150 0C, 
v= 0,2 lít/phút, t = 3,5 giờ 

Hình 4.35 Ảnh hiển vi điện tử
quét mẫu S26: T = 1150 0C, 
v= 0,2 lít/phút, t = 3 giờ 
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ở đây D0 là hệ số tiền mũ, D0 = 3,75.10-7; ED,L là năng lượng kích 
hoạt khuếch tán (diffusion activation energy), ED,L = 26,47 kJ; R là 
hằng số khí, R = 8,314 J.mol-1K-1 [85] Như vậy có thể tính được hệ 
số khuếch tán của N trong nhôm lỏng ở 11500 C hay 1423K.         

scmD LN /10.2,4
1423
3148

exp10.75,3 257
,

−− =






 −=  

Như vậy sau 1,5 giờ (5400 s) nguyên tử N có thể khuếch tán được 
một quãng đường: 

� � 	2,4$4,210�%. 5400 		� 1,28	'( 
Sau 4 giờ thì quãng đường đó sẽ là 1,866 cm. Như vậy các nguyên tử 
N có thể khuếch tán ra toàn bộ buồng phản ứng và các phần tử AlN 
hình thành đều trên toàn bộ thể tích mẫu. 
4.3.3.2 Tính toán tốc độ hình thành các phần tử AlN(θAlN) 
Tốc độ hình thành các phần tử AlN, có thể được xác định theo công 

thức:
dt

dmAlN
AlN =θ  [%/giờ], ở đây mAl là lượng AlN được hình 

thành, %; t là thời gian, giờ. Như vậy có thể thấy sau 1,5 giờ đầu tốc 
độ hình thành các phần tử AlN là 1,93/1,5 = 1,287%/giờ, trong khi 
đó ở 2 giờ cuối (từ 2 đến 4 giờ) thì tốc độ đó sẽ là: (6,32 – 2)/2 = 
2,16 %/giờ, nhanh gấp khoảng 1,7 lần so với thời gian đầu. Có thể 
thấy kết quả tính toán này cũng khá phù hợp với kết quả tính toán tốc 
độ phát triển các hạt AlN ở trên. 
4.4.3 Kết luận 
Kết quả thí nghiệm cho thấy: 1) AlN có thể tổng hợp thành công trên 
cơ sở phản ứng lỏng/khí in-situ giữa khí Ni tơ và Nhôm lỏng với chất 
xúc tác là Magiê. Đây là một phương pháp tiết kiệm hơn về mặt kinh 
tế, đồng thời đảm bảo liên kết tốt hơn do các phần tử tăng bền AlN 
không bị nhiễm bẩn và tiếp xúc lâu hơn với kim loại lỏng ở nhiệt độ 
cao. 2) Thực nghiệm cho thấy Nitơ phân rã thành nguyên tử ở nhiệt 
độ cao hơn 1100 0C, bởi vậy các thông số công nghệ tối ưu là: lưu 
lượng khí 0,2 lít/phút; nhiệt độ sục khí 1150 0C, thời gian sục khí 2 
giờ. Việc tăng thêm lưu lượng khí không mang lại hiệu quả và gây 
tốn khí. 3) Việc phân rã các phân tử N2 thành nguyên tử xảy ra càng 
sớm càng tốt và có thể được điều chỉnh bằng cách thay đổi nhiệt độ 
buồng phản ứng. 4) Thời gian để đạt tổng hợp được AlN trong 
khoảng từ 1.5 giờ đến 6 giờ. Quá thời gian này sự hình thành AlN 
trong khối nhôm lỏng không đáng kể. 5) Các phần tử AlN được tổng 
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hợp có kích thước nhỏ mịn, từ vài trăm nanomét đến vài micromét, 
tùy thuộc vào thời gian phản ứng. Việc tăng thêm thời gian phản ứng 
quá 2 giờ có thể làm cho các hạt AlN trở nên thô to do hiện tượng kết 
tụ tự nhiên nhằm làm giảm năng lượng bề mặt. 6) Tính toán quãng 
đường khuếch tán của nguyên tử N cho thấy các hạt AlN có thể được 
phân bố đều trong mẫu. 7) Căn cứ vào kích thước hạt và giản đồ 
XRD có thể tính được tốc độ phát triển và hình thành các phần tử 
AlN theo thời gian. 8) Ở giai đoạn đầu tốc độ phát triển cũng như tốc 
độ hình thành các phần tử AlN chậm hơn so với giai đoạn cuối (chỉ 
bằng khoảng một nửa), nhiều khả năng là do những khó khăn trong 
quá trình tạo mầm ở giai đoạn đầu. 
4.4 Nghiên cứu ảnh hưởng của AlN đến tổ chức và tính chất của 
vật li ệu composite chịu nhiệt 
4.4.1 Phân tích tổ chức tế vi 
4.4.1.1 Mẫu sau đúc (As –cast) (hình 4.43, 4.47) 
Quan sát ảnh tổ chức kích thước trung bình của các mẫu nằm trong 
khoảng (10-20 µm). Có thể quan sát được sự có mặt của AlN trên 
kính hiển vi quang học, tuy nhiên sự xuất hiện của chúng là không rõ 
ràng. Các pha liên kim chủ yếu là các pha Al5FeSi, Al15Mn3Si2, 
Al 5Cu2Mg8Si6 hoặc Al2Cu [63] xuất hiện với kích thước và hình thái 
như nhau trên tổ chức. 

 
4.4.1.2 Mẫu ở chế độ xử lý nhiệt HT-A (hình 4.48, 4.53) 

Al5FeSi  Xốp 

Al2Cu 

Hình 4.43 Mẫu M0: Độ phóng 
đại x1000 

Al15Mn3

Al5FeSi 

A
AlN 

Hình 4.47 Mẫu M4: Độ phóng 
đại x500 

Hình 4.53 Mẫu M3-HT-A:  
Độ phóng đại x200 

 

Al15Mn3Si2 

Al5FeSi 

rỗ xốp 

Mg2Si 

    Si  

Al  

Al8Mg3FeSi 

Al5Cu2Mg8Si6 

Hình 4.48 Mẫu M0-HT-A: 
Độ phóng đại x1000 

Al15Mn3Si

Al2Cu 

Hình 4.59 Mẫu M4-HT-B: 
Độ phóng đại x500 

Al5FeSi 

Al15Mn3Si2 

Hình 4.55 Mẫu M0-HT-B: 
Độ phóng đại x500 
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Quan sát ảnh tổ chức cho thấy kích thước hạt α-Al rất thô lên tới > 
100 µm. Chức năng “chốt” biên hạt của các phần tử AlN phân tán bị 
triệt tiêu. Biên hạt bị chảy, sau đó nguội nhanh dẫn tới sự hình thành 
các tinh thể nhánh cây α-Al nhỏ mịn và các tấm Si thứ nhất do hiện 
tượng lớn lên cạnh tranh giữa nhánh cây và cùng tinh. Sự hình thành 
và quá trình tiết pha xảy ra khá phức tạp. Trong tất cả ảnh tổ chức 
của các mẫu (từ  M1,5-HT-A đến M4-HT-A) có thể phát hiện sự có 
mặt của AlN nằm xem kẽ với pha cùng tinh của Al-Si với kích thước 
nhỏ mịn. 
4.4.1.3 Mẫu ở chế độ xử lý nhiệt HT-B (hình 4.55, 4.59) 
Quan sát ảnh tổ chức cho thấy kích thước hạt α nhôm thay đổi không 
đáng kể so với trước khi xử lý nhiệt. Mẫu M0 có kích thước hạt lớn 
nhất (~ 35 µm); kích thước hạt nhỏ dần khi lượng các phần tử AlN 
bổ sung tăng dần từ mẫu M1,5 đến mẫu M4. Ở mẫu M4 kích thước 
hạt gần như không thay đổi so với các mẫu ở trạng thái đúc (10 – 20 
µm), chứng tỏ các hạt AlN đã có tác dụng “chốt” cản trở chuyển 
động của biên hạt. Các pha liên kim Al5FeSi, Al5Cu2Mg8Si6, 
Al 15Mn3Si2 [63], nằm ở một khu vực nhất định hoặc nằm dọc biên 
giới hạt hoặc xuyên 
hạt.  
4.4.1.4 Mẫu được xử 
lý nhiệt ở chế độ WT 
Ở chế độ xử lý nhiệt 
WT cho thấy rằng 
kích thước hạt α-Al 
gần như không thay 
đổi.Các pha liên kim Al5FeSi, Al15Mn3Si2[63], dạng hạt, nhánh cây 
hoặc dạng chữ hình nằm ở vùng tiếp giáp giữa nền và vùng cùng tinh 
hoặc đan xen với cùng cùng tinh. Không có sự tiết pha của Si ở vùng 
cùng tinh. Các phần tử AlN rất nhỏ trên ảnh tổ chức không qua sát 
được một cách rõ ràng. 
4.4.2 Đánh giá cơ tính 
4.4.2.1 Độ bền và độ giãn dài tương đối 
1) Đánh giá độ bền 
        a) Ở nhiệt độ phòng 

Al5FeSi 

Al5Cu2Mg8Si6 

Hình 4.61Mẫu M1,5-WT; 
Độ phóng đại x1000 

Al15Mn3Si2 
Mg2Si 

Hình 4.62 Mẫu M2-WT; 
Độ phóng đại x1000 
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Giới hạn bền kéo của các mẫu 
ở nhiệt độ phòng đều tăng sau 
khi được bổ sung các hạt tăng 
bền AlN. Cụ thể: - Mẫu ở 
trạng thái đúc, giới hạn bền 
kéo tăng từ 144 (mẫu M1,5) 
đến 202 MPa (mẫu M4), tức 
là tăng 40%; ngoài ra có thể 
thấy độ bền tăng đều và mức 

độ tăng ngày càng lớn khi 
hàm lượng AlN tăng tương 
ứng với mẫu M1,5 M2, M3 và 
M4 (hình 4.65).  
Điều này chứng tỏ vai trò của 
các phần tử AlN trong việc 
cản trở chuyển động của lệch, 
qua đó tăng bền cho vật liệu; - 
Mẫu được xử lý nhiệt ở chế 
độ HT-B, giới hạn bền kéo và 
mức độ tăng bền cũng tương 
tự như các mẫu ở trạng thái 
đúc. Cụ thể: giới hạn bền kéo 
tăng đều 212 - 216 - 222 - 252 
MPa,  mức độ tăng 1,9 - 2,8 - 
13,5%, tương ứng từ mẫu M1,5-
HT-B đến mẫu M4-HT-B (hình 
4.66). Khi được bổ sung các hạt 
tăng bền AlN thì độ bền đã tăng 
vọt 28,5% nếu so sánh mẫu M0-
HT-B với mẫu M1,5-HT-B và 
tăng tới 52,7% nếu so với mẫu 
M3-HT-B (hình 4.66), chứng tỏ hiệu quả tăng bền rất rõ của các 
phần tử AlN. Các hạt tăng bền đóng vai trò là các chốt lệnh cản trở 
sự di chuyển của lệch.  
b) Ở nhiệt độ nâng cao (2000 C) kết quả cũng tương tự: - Mẫu ở 
trạng thái đúc giới hạn bền bền tăng từ 78 lên 171 MPa (119%) nếu 
so sánh mẫu M1,5 với mẫu M4, các mẫu xử lý nhiệt ở chế độ HT-B 
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giới hạn bền kéo tăng từ 95 lên 
170 (79%) nếu so sánh mẫu M0-
HT-B với mẫu M4-HT-B  (hình 
4.67). Điều này cũng cho thấy 
hiệu quả tăng bền rất rõ của các 
phần tử AlN; - Mức thải bền ở 
nhiệt độ cao giảm rõ rệt:  mẫu ở 
trạng thái đúc giảm từ 46% xuống 
còn 15% nếu so sánh mẫu M1,5 
với mẫu M4, các mẫu ở chế độ 
HT-B giảm từ 42 % đối với mẫu 
M0-HT-B (hình 4.69) chứng tỏ 
hiệu quả giữ bền của các phần tử  
AlN; - Khi so sánh các mẫu M4 và 
M3-HT-B thì có thể thấy chúng có 
độ bền như nhau ở nhiệt độ cao 
(hình 4.67), tuy nhiên mức độ thải 
bền lại khác nhau: 15% đối với 
mẫu M4 và 23% đối với mẫu M3-
HT-B (hình 4.69); điều này nói lên 
rằng các pha tăng bền thông thường 
như Al2Cu và Mg2Si không có vai trò 
rõ rệt ở nhiệt độ cao.  
2) Đánh giá độ giãn dài tương đối 
 Độ dãn dài tương đối biến thiên 
theo những xu hướng ngược nhau: 
đối với mẫu không bổ sung AlN 
(M0-HT-B) độ dãn dài tương đối ở 
nhiệt độ cao giảm so với ở nhiệt độ 
thường, đối với các mẫu có bổ sung 
AlN (M1,5, M4, M3-HT-B) thì 
ngược lại.  
z4.4.2.2 Phân tích mặt gẫy 
Khi không bổ sung AlN (mẫu M0 – 
hình 4.70) kiểu phá hủy là giòn theo 
biên giới hạt, chứng tỏ biên giới hạt 
là nơi có độ bền thấp nhất (không 

Biên 
hạt 

Hình 4.70 Ảnh hiển vi điện tử quét 
SEM của  mẫu M0:  kiểu phá hủy 

ròn theo biên hạt 

Các vết nứt 
xuyên tinh Lúm đồng 

tiền 

Hình 4.71 Ảnh hiển vi điện tử quét 
(SEM) của mẫu M3; a) kiểu phá 
hủy hỗn hợp: ròn theo kiểu xuyên 
tinh + dẻo dạng lúm đồng tiền 
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được “gia cố”). Cũng vì thể mà ở nhiệt 
độ cao độ giãn dài tương đối giảm đi so 
với nhiệt độ thường, do biên hạt bị bở 
nóng, không còn dự trữ dẻo, độ bền 
thấp; Khi bổ sung AlN (mẫu M3 – hình 
4.71) kiểu phá hủy chuyển dạng hỗn 
hợp xuyên tinh + lúm đồng tiền chứng 
tỏ biên hạt đã được “gia cố” bởi các 
phần tử AlN và đã có khả năng ngăn 
cản được vết nứt đi dọc theo chúng. 
Khi vừa bổ sung AlN vừa xử lý nhiệt (mẫu M4-HT-B) có thể thấy 
kiểu phá hủy chuyển sang xuyên tinh + gỗ mục (hình 4.72), chứng 
tỏ các pha tăng bền Al2Cu và Mg2Si có thể có vai trò nào đó dù 
không thực sự rõ ràng. 
Cũng trên hình này có thể thấy một điều đặc biệt đáng chú ý là vết 
nứt đã đi xuyên qua hạt tăng bền.  
4.4.3 Kết luận 
1) Hạt tăng bền AlN nằm xem kẽ với các pha liên kim như Al2Cu, 
Al 5FeSi, Al15Mn3Si2, Al5Cu2Mn3Si6, Mg2Si. 2) Các hạt tăng bền AlN 
có tác dụng “chốt”, kìm hãm chuyển động của biên hạt khi nung ở 
nhiệt độ và thời gian thích hợp: a) Ở nhiệt độ cao và thời gian dài, 
hạt nền phát triển rất thô (ở mức trên 100 µm) dù có bổ sung AlN 
hay không, có thể các phần tử AlN hoặc bị hòa tan trở lại, hoặc bị 
tích tụ và không còn tác dụng “chốt”, biên hạt. Biên hạt và vùng 
cùng tinh có thể bị chảy, khi đông đặc với tốc độ nguội cao có thể tạo 
ra pha α-Al dạng nhánh cây rất nhỏ mịn (mặc dù có thành phần cùng 
tinh) do sự lớn lên cạnh tranh giữa nhánh cây và cùng tinh. Điều này 
cũng dẫn đến sự xuất hiện các tấm phiến Si với kích thước lớn (10 – 
18 µm). b) Ở chế độ xử lý nhiệt HT-B và WT, kích thước hạt gần 
như không thay đổi và nằm trong khoảng 10 – 20 µm, cho phép dự 
đoán rằng đây là loại vật liệu có thể làm việc tốt ở nhiệt độ nâng cao.  
3) AlN có ảnh hưởng đánh kể đến cơ tính cả ở nhiệt độ thường và 
nhiệt độ cao của vật liệu: a) Độ bền tăng đều ở các mẫu (từ M1,5 đến 
M4) cũng tỷ lệ với lượng AlN đưa vào. Chứng tỏ hiệu quả giữ bền 
của các phần tử AlN do: Chúng có khả năng truyền nhiệt tốt và 
chúng có khả năng “ghim” biên hạt và cản trở chuyển động của biên 
hạt để giữ cho tổ chức vẫn nhỏ mịn ở nhiệt độ cao. b) Kiểm tra hình 

Hạt AlN b ị phá hủy 

Hình 4.72  Ảnh hiển vi điện tử quét 
của mẫu M4-HT-B; phá hủy dạng 

hỗn hợp và xuyên tinh 
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thái bề mặt gãy mẫu bằng kính hiển vi điện tử quét cho thấy: khi 
không bổ xung AlN, dạng phá hủy là giòn theo biên giới hạt; khi có 
bổ xung AlN thì dạng phá hủy là xuyên tinh + lúm đồng tiền (khi 
không xử lý nhiệt) và dạng xuyên + gỗ mục (khi xử lý nhiệt). Điều 
đó chứng tỏ biên hạt đã được “gia cố” bởi các phần tử AlN và khả 
năng ngăn cản được vết nứt đi dọc theo chúng. Lúc này vết nứt 
chuyển sang kiểu xuyên tinh, đặc biệt là dạng phá hủy xuyên hạt (là 
một trong những mục tiêu hóa bền của vật liệu nanocomposite). 
 

Kết luận và ki ến ngh ị 
I. K ết luận  
Kết quả của luận án được thể hiện trên ba nội dụng chính: 

I.1 Tạo tổ chức phi nhánh cây của hợp kim A380 
Phương pháp sục khí Ar ở nhiệt độ gần đường lỏng mang lại các kết 
quả sau: 1) Cải thiện đáng kể tổ chức tế vi của hợp kim sau đúc (as-
cast): từ dạng nhánh cây khá thô với kích thước nhánh cây thứ nhất ~ 
86 µm và khoảng cách nhánh cây thứ hai 4,3µm  đã chuyển sang cầu 
tròn nhỏ mịn hơn với kích thước trung bình trong khoảng 10 – 30 
µm. 2) Độ nhớt của hợp kim khi sục khí thấp hơn so với trường hợp 
không sục khí (độ chảy loãng cao hơn) thể hiện qua việc kiểm tra 
chiều dài các thanh mẫu.  3) Cơ tính của mẫu đúc bằng phương pháp 
rheo-casting (sục khí ở trạng thái bán lỏng) cao hơn so với phương 
pháp thông thường. Giới hạn bền kéo đạt được giá trị lớn nhất là 
258.87 và độ giãn dài tương đối là 1,19 %.  4) Các thông số công 
nghệ chính cho kết quả tối ưu đối với hợp kim A380 là: - Nhiệt độ 
bắt đầu sục: 610 0C; Nhiệt độ kết thúc sục và rót: 590 0C; Lưu lượng: 
1.5 lít/phút; Áp suất: 4.2 kg/cm2 

I.2 Tạo AlN bằng phương pháp phản ứng lỏng/khí in-situ 
Kết quả thí nghiệm cho thấy rằng: 1) Để phản ứng tạo AlN có thể 
xảy ra, buồng phản ứng phải kín để tránh Mg thoát khỏi nhôm lỏng 
cũng như tránh sự xâm nhập của ô xy. 2) Thời gian tiếp xúc của bọt 
khí với kim loại lỏng phải đủ dài, việc phân rã các phân tử N2 thành 
nguyên tử xảy ra càng sớm càng tốt, thời gian để tổng hợp được AlN 
trong khoảng từ 1.5 giờ đến 6 giờ. Quá thời gian này hàm lượng AlN 
trong khối nhôm lỏng tăng không đáng kể. 3) Các phần tử AlN được 
tổng hợp có kích thước nhỏ mịn, từ vài trăm nanomét đến vài 
micromét, tùy thuộc vào thời gian phản ứng. Việc tăng thêm thời 
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gian phản ứng quá 2 giờ có thể làm cho các hạt AlN trở nên thô to. 4) 
Các thông số tối ưu để hình thành AlN trong điều kiện thí nghiệm 
của luận án gồm: Lưu lượng khí 0,2 lít/phút; Nhiệt độ sục khí 1150 
0C;  Thời gian sục khí 2 giờ. 
I.3 Tổ chức và cơ tính của vật li ệu A380/AlN 

• Tổ chức tế vi 
1) Tổ chức nền của vật liệu composite A380/AlN có dạng hạt cầu, 
kích thước trung bình 10 – 20 µm. 2) Khi bị nung nóng ở nhiệt độ 
cao (540 0C và thời gian 12 giờ) kích thước hạt trở nên thô to đáng 
kể (ở mức 100 µm) dù có bổ sung AlN hay không. Ngoài ra tại một 
số vùng có thể hình thành tổ chức vô định hình. 3) Khi bị nung đến 
nhiệt độ thấp hơn (490 0C) và thời gian giữ nhiệt ngắn thì kích thước 
hạt gần như không thay đổi và nằm trong khoảng 10 – 20 µm, cho 
phép dự đoán rằng đây là loại vật liệu có thể làm việc tốt ở nhiệt độ 
nâng cao. 4) Các phần tử AlN không ảnh hưởng đến sự tiết pha liên 
kim. Các pha liên kim xuất hiện trong vật liệu A380/AlN gồm: Al 
Al 2Cu, Al5FeSi, Al15Mn3Si2, Al5Cu2Mg8Si6, Mg2Si. 5) AlN được 
phân bố xen lẫn với các pha có mặt trong hợp kim A380 với kích 
thước nhỏ, mịn. 

• Cơ tính 
Tác động của AlN được đưa vào đã thay đổi đánh kể đến cơ tính cả ở 
nhiệt độ thường và nhiệt độ cao của A380: 1) Độ bền tăng đều cũng 
tỷ lệ với lượng AlN đưa vào. Chứng tỏ hiệu quả giữ bền của các 
phần tử AlN do: Chúng có khả năng truyền nhiệt tốt và chúng có khả 
năng “ghim” biên hạt và cản trở chuyển động của biên hạt để giữ cho 
tổ chức vẫn nhỏ mịn ở nhiệt độ cao. 2) Phân tích hình thái phá hủy 
của bề mặt mẫu cho thấy dạng phá hủy của A380/AlN là xuyên tinh 
và gỗ mục (hoặc lúm đồng tiền). Điều đó chứng tỏ vai trò của AlN là 
các chốt chặn chống lại sự dịch chuyển của lệch và biên hạt và phá 
hủy đã chuyển từ dạng giòn sang giòn + dẻo, do đó cơ tính được cải 
thiện. 
Với kết quả thí nghiệm đạt được cho thấy khả năng ứng dụng vật liệu 
A380/AlN cải thiện đáng kể đến cơ tính và khả năng làm việc ở nhiệt 
nhiệt độ cao, có thể ứng dụng cho các chi tiết trong lĩnh vực vận tải 
mặt đất và hàng không. 
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