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(57)  Sang ché d& cap dén bot kim loai c6 thanh phan bao gdm cac nguyén tb sau
day, duogc biéu thi béng phén tram trong vlurc_rng: 6,5% < Si < 10%, 4,5% < Nb <
10%, 0,2% < B <2,0%, 0,2% < Cu <2,0%, C <2% va tuy y chira Ni < 10% trong
luong va’hodc Co < 10% trong lugng va/hodc Cr < 7% trong lugng va/hodc Zr lam
phén tir thé cho phan bit ky ctia Nb trén co sé twong tmg mot-mot va/hodc Mo 1am
phén tir thé cho phan bt ky ciia Nb trén co s& twong ng mot-mot va/hodc P 1am
phén ttr thé cho phan bt ky cua Si trén co s¢ twong (mg mot-mdt va’hodc mdt hozc
nhiéu cac nguyén 6 bd sung dugc chon tu: Hf, Ta,W, V hodc Y va, trong d6 ham
lugng tinh theo trong lwong cia mdi nguyén t6 bd sung 1a nhé hon 3,5% va/hoic
mot hoac nhiéu kim loai dit hiém, trong d6 ham lugng tinh theo trong luong cta
mdi kim loai d4t hiém 13 nhé hon 0,2%, phéan con lai 14 Fe va cAc tap chat khong thé
tranh khoi tir qua trinh ché bién, bot kim loai c6 vi cdu triic bao gdm it nhét 5%
phén dién tich ctia pha vo dinh hinh, phan con lai ndy duoc tao ra tir cic pha ferit
tinh thé c6 kich thuéc hat nhé hon 20pm va c6 kha nang két tua, bot kim loai c6 do
cdu trung binh SPHT 14 it nhét 0,80. Sang ché con d& cip dén quy trinh san xuét bot

kim loai.
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Linh vuc k§ thut duge dé cip

Sang ché dé cap dén bot kim loai dé san xut cac bd phan béng thép va cu thé

1a @8 tao ra phu gia ctia n6. Sang ché con d& cap dén quy trinh san xuat bot kim loai.
Tinh trang ky thuit caa sang ché

Kinh kim loai s§ lugng 16n dua trén Fe (BMG) da va dang thu hut nhiéu su
chu y do dic tinh tir mém tuyét voi, kha niang chéng &n mon cao, tinh chét co hoc tdt,
v.v. Ching da dugc st dung lam may bién 4p tir trung va tin sd cao hidu qua cao trong
cbng nghiép dién va dién tir. Tuy nhién, cho dén nay, hau hét cac BMG dua trén Fe
v6i dic tinh tr mém tt chi ¢6 thé duoc san xuét trong cac diéu kién quy trinh rat phirc
tap. Cac ché ‘phém long phai dugc duc véi toc do 1am lanh cao gifta cac cudn dugc lam
lanh dé thu duoc vat liéu vo dinh hinh thudng & dang dai bing mong. Sau do, ching
duoc U trong cac diéu kién quy trinh rat doc ddo dé tao ra cac vat lidu thudc loai tinh
thé nano. Hon nita, ching chi ¢6 thé duoc san xuét trong cac dai bing méng, han ché

dang ké viéc str dung chung.
Ban chét ky thuit cia sang ché

Do d6, muc dich cia sang ché 1a dé khic phuc nhiing han ché cua phuong
phap trude bang cach tao ra cac BMG dya trén Fe ¢6 thé d& dang san xuét va d& dang

xtr Iy dé thu duogc cac bd phan cudi cung.

Vi muce dich ne‘ly,‘déi tuong dau tién cua sang ché bao gém bot kim loai cé
thanh phan bao gdm cac nguyén td sau, dugc biéu thi bang ham luong theo trong

luong:

6,5% <Si<10%
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4,5% <Nb <10%
0,2% <B <2,0%
0,2% < Cu<2,0%
C<2%

va tuy y chuia:

Ni < 10% trong lugng va/hodc,

Co < 10% trong lugng va/hodc,

Cr < 7% trong lugng va/hodc,

Zr lam ph?m ttr thé cho phan bat ky ctia Nb trén co s¢ twong mg

mot-mot va/hodc,

- Mo lam phén tir thé cho phan bét ky ctia Nb trén co s6 tuong ung

mot-mot va/hodc,

- P lam phén t&r thé cho phan bat ky ctia Si trén co so twong Ung

mot-mot va’hodc,

- mot hoac nhiéu cac nguyén ) sung dugc chon tu: Hf, Ta,W, V
hodic Y va, trong d6 ham lugng tinh theo trong lugng cia mdi nguyén td bd

sung 14 nho hon 3,5% va/hoac,

- mét hodc nhiéu kim loai dAt hiém, trong d6 ham luong tinh theo

trong luong ciia mdi kim loai dat hiém 1a nhé hon 0,2%,

phan con lai 12 Fe va céc tap chét khong thé tranh khoi tir qué trinh ché
bién, bot kim loai c6 vi céu truc bao gé)m it nhit 5% phén dién tich cta pha vd

dinh hinh, phi?ln con lai nay duoc tao ra tir cac pha ferit tinh thé c6 kich thude
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hat nhé hon 20um va c6 kha nang két taa, bot kim loai co d cau trung binh

SPHT la it nhét 0,85.

Bot kim loai theo sang ché cling c¢6 thé c6 cac tinh nang ty y duoc liét ké

dudi day, duge xem xét riéng 1€ hodc két hop:

¢ hat cuia pha ferit 1a nhé hon 10um,

khong 16n hon 7% hat chira bot kim loai c6 do cau SPHT du6i

0,70,

ty 1 co trung binh cta hat chira bot kim loai 1a trén 0,71,

it nhat 80% hat chira bot kim loai c6 kich thude nam trong khoang

tir 15pm dén 170pum.
- vi cAu trac chira hiu hét 45% phan dién tich cua pha v6 dinh hinh,
- céc pha ferit tinh thé cua vi cAu trac 1a Fe-a(Si) va Fe3Si (DO3).

Déi tuong thir hai cia sang ché bao gé)m quy trinh san xudt bot kim loai dé tao

ra phu gia, bao gom:

- (i) N4u chiy cac nguyén td va/hoac hop kim kim loai & nhiét do
16n hon nhiét d6 hoa long it nhat 150°C dé thu duge ché phdm ndu chay
chtra, duoc biéu thi béng phén tram trong luong, 6,5% < Si < 10%, 4,5% <
Nb < 10%, 0,2% < B <2.0%, 0,2% < Cu <2,0%, C <2% va tuy y chira Ni <
10% trong lugng va/hodc Co < 10% trong lugng va/hodc Cr < 7% trong
lugng va/hodc Zr lam phan tir thé cho phan bat ky ctia Nb trén co sé tuong
“ng mot-mot va/hodc Mo lam phén tir thé cho phan bét ky ciia Nb trén co s&
twong tmg mot-mot va/hodc P lam phan ttr thé cho phén bat ky cua Si trén
co s& trong rng mdt-mdt va/hodc mot hodc nhiéu cac nguyén t6 bd sung
duoc chon tir: Hf, Ta,W, V hodc Y va, trong do6 ham luong tinh theo trong

lugng cua mdi nguyén t6 bd sung la nhé hon 3,5% \/é/hoac mot hodc nhiéu
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kim loai dét hiém, trong d6 ham luong tinh theo trong lugng cua mdi kim
loai dat hiém 14 nhé hon 0,2%, phén con lai 1a Fe va cac tap chét khong thé
tranh khéi tir qua trinh ché bién,

- (ii) Nguyén tir hoa ché phim nAu chay bang voi phun ma duong
kinh ctia n6 13 hdu hét 4mm, v6i 4p suat khi nam trong khoéng tir 1 dén

3Mpa.

Quy trinh theo sang ché ciing ¢6 thé ¢6 cac tinh niang tuy y dugc liét ké dudi

day, dugc xem xét riéng 1€ hodc két hop:

- c4c nguyén td va/hodc hop kim kim loai dugc niu chay ciing nhau

bao gbm hop kim sit FeSi, hop kim st FeB, hop kim sit FeNb, Cu va Fe,

- budc nhu chiy duoc thuc hién & nhiét do t6i da 450°C 16n hon

nhiét d6 hoa 1éng,

bude ndu chay & nhiét do it nhat 300°C 16n hon nhiét d6 hoa 1ong,

khi duoc diéu ap nam trong khoang 1,4 va 1,8Mpa,

dudng kinh voi phun 1a nam trong khoang tir 2 va 3mm,

ty 1& khi v6i kim loai 12 nam trong khoang tir 1,5 va 7,

bot kim loai hau nhu dugc séiy kho.
M ta chi tiét sang ché

Ban s& hiéu rd hon sdng ché bang cach doc phan mo ta sau diy, phan mo ta

nay duoc tao ra hoan toan cho muyc dich giai thich va kh6ng c6 y dinh han ché.

Silic ¢6 trong ché phim theo séng ché v6i ham luong tir 6,5 dén 10% trong
luong. Si lam ting do cimg cua hop kim va tac dong dang ké dén cac tinh chat tir bing

“cach giam Nhiét d9 Curie va luc khang tir, do d6 1am giam tdn thit tir. Ngoai ra, su
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han ché tir tinh c6 thé d& dang dwoc diéu chinh véi cac diéu chinh nhé cia ham luong

Silic.

Vi nhitng ly do nay, ham luong Si it nhit 12 6,5% trong luong. Tuy nhién, ham
lwong Si duge gigi han & 10% trong luong vi ngoai gia tri ndy, Si lam ting do gion cua

hop kim.

T6t hon 14 ham luong Si bao gbm tir 8,0 dén 9,0% trong lugng. Pham vi nay
duoc tim thiy 12 mot sy thoa hiép tdt gitra luc khang tir, do tir thAm ban dau va do ma

sat tir thép.

Ham luong niobi bao gé)m tir 4,5 dén 10% trong lugng. Nb rat hiéu qua dé
tang cudong kha ning tao thily tinh clia hop kim gbc Fe nho entanpi 4m cao khi tron véi
Fe va ban kinh nguyén t 16n hon Fe. N6 thuc day su nham 14n trong hop kim va lam
giam xu huéng sip xép trat ty clia cac nguyén tir trong cAu tric tinh thé. Ngoai ra, Nb
thac ddy su hinh thanh cac cum Cu min va cac két tia nano noi bét ddu két tinh va

gitp tranh céc borid gay bét 1oi cho viéce dat dugc pha tinh thé vi mé/nano.

Vi nhitng 1y do nay, ham luong Nb it nhét 13 4,5 trong luong%. Tuy nhién,
viéc bd sung Nb lam ting gia thanh cla ché phim. Vi vay, vi ly do kinh té, noi dung

ctia n6 dugc gidi han & 10% trong luong.

Tét hon 13 ham luong Nb bao gbm tir 5,0 dén 6,0% trong luong. Pham vi nay

duogc tim thiy dé ting thém do 4n dinh nhiét trong khi 1am chdm su phat trién cua hat.

Ham lugng bo bao gbm tir 0,2 dén 2,0% trong lugng. Bo 1am tang do cling va
kha ning chéng mai mon cta vat liéu. N6 cling duge su dung dé tinh ché ngii cbec va
- d8 tang kha ning tao hinh thuy tinh (GFA) cua thép, ban kinh nguyén tr cia n6 nho
“hon ban kinh nguyén tit Fe 1a 69 pm. Vi nhitng ly do nay, ham luong B it nhét 13 0,2%
‘trong luong. Tuy nhién, ham lugng B duoc gi6i han ¢ 2,0% trong lugng boi vi, vuot

qué gia tri ndy, sy hinh thanh borua dugc thiic day gay ra do gion cua vat ligu.

T6t hon 14 ham lugng B bao gdm tir 1,0 dén 1,8% trong lugng dé tranh thém

do gion.
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Ham luong dong bao gbm tir 0,2 dén 2,0% trong lugng. DPong c6 kha ning hoa
tan rat thép trong Fe. Mot lugng nhé Cu dugc st dung dé tao thanh c4c cum nano phén
bé ddng nhét trong hop kim dé hoat dong nhu chat khoi dong nucleant va bo didu
khién qua trinh tao mam khong dong nhét. N6 cling 1am ting d§ cing va kha ning
chéng dn mon cua thép. Tuy nhién, ham lugng Cu cao dan dén cac cum c6 kich thude

16n hon 1a diéu khong mong muon.

Tét hon 12 ham luong Cu bao gém tr 0,5 dén 1,5% trong luong dé thuc déy

hon nita tinh dong nhat cua phan bo cum nano Cu.

Ham luong cacbon duéi 2% trong lugng. Carbon la mdt nguyén t6 khac thiic
day hiéu ting nham 1An dé thac diy kha ning tao thiy tinh ciia thép. N6 6 entanpi 4m
cao khi tron v6i Fe va ban kinh nguyén tir ciia n6 nho hon béan kinh nguyén tir Fe 1a 89
pm. Tuy nhién, ham lugng cacbon cao ¢6 thé dan dén sy hinh thanh cacbit, dic biét 1a

cacbit niobi, noi bat ddu tao mam. Di€u nay gay bat loi cho vi cau truc.

Tét hon 13 ham lugng C trén 0,01% trong luong. Tét hon nita, n6 bao gdm tir
0,01 dén 0,07% trong luong dé cai thién hon nita kha ning tao thuy tinh cta thép va
lam cham qué trinh két tinh.

Niken c6 thé c6 trong ndi dung lén dén 10% trong lugng tuy y. Ni tao do déo
va do ciing tdt c6 dién cho thép. Trong dung dich rin, n6 c6 thé cai thién do dan hdi va
do déo dai cho thép. Vi vay, khi n6 dugc thém vao, ham luong Ni thudng it nhét 13
0,5% trong lwong. Tuy nhién, ham luong Ni cao ¢co thé d4n dén su hinh thanh céac pha

khoéng mong mudn. Tt hon 14 ham lwgng Ni dudi 5% trong lugng.

Tuy nhién, khi khong thém Ni, ché phdm nay c6 thé chta tap chat 1én dén
0,1% trong lugng Ni.

Coban ¢6 thé ¢6 trong tiy y v6i ham lugng 1én dén 10% trong luong. Coban
cai thién cac tinh chét tir tinh, chéng han nhu d6 bdo hoa tir tinh, va cling gitp lam
chidm qua trinh két tinh vi n6 12 nguyén td tao thiy tinh t5t hon sat. T6t hon 12 ham

lugng Co duéi 3% trong luong.
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Tuy nhién, khi Co khong dugc thém vao, ché phém c6 thé chira dén 0,1%
trong lugng Co 1a tap chét.

Crom c6 thé c6 trong ndi dung 1én dén 7% trong lugng theo tuy y. Cr cai thién
kha nang chéng an mon, tang do 4n dinh nhiét cua pha v6 dinh hinh, tao ra su gian cAu
tric va gitp diéu chinh cac dic tinh tir. Tot hon 1a ham lugng Cr dudi 3,5% trong

lugng.

Tuy nhién, khi khong thém Cer, ché phém c6 thé chura t6i 0,1% trong luong Cr

1am tap chat.

Zr va Mo c¢6 thé c6 mit tiy y thay thé cho bat ky phan ndo cta Nb trén co sd
twong ung mot-mot (nguyén tu). Tét hon 12 Zr hodc Mo c6 thé thay thé t6i 60% Nb.
Nhiing nguyén t6 nay c6 kha ning tao thuy tinh cao trong thép véi niobi. Déc biét, Zr
la loai ¢6 kha nang tao kinh cao rhét trong cac loai thép. Ho ciing hoat dong nhu
nhitng nha tinh ché ngii cbc bang céach can tré su phat trién cua hat. Hon nita, Zr ¢6 thé
tranh su hinh thanh borua. Vi cic nguyén t6 nay co thé tao thanh cac hop chét véi C,
B, N va/hodc O nén ham lugng cta chung theo trong luong tbt hon nén gitt & muc

dudi 3,5% trong luong.

Tuy nhién, khi Zr va/hodc Mo khong duge thém vao, ché phém c6 thé chira t4i

0,1% trong luong ctia mdi Zr va Mo dudi dang tap chét.

P ¢6 thé c6 mit tuy y dé thay thé cho bt k¥ phan nao cta Si trén co s& mot-
mot (nguyén tir). Nguyén t6 nay c6 kha nang tao thuy tinh cao trong thép vdi niobi. N6
cling hoat dong nhu mot bo loc ngi cbe bang cach can try sy phat trién cta hat. Tt

hon 13, ham luong ctia n6 theo trong lugng dugc gilt ¢ mirc duéi 3,5% trong luong.

Tuy nhién, khi P khong dugc thém vao, ché pham c6 thé chua tap chét 1én dén

0,1% trong luong.

Ché phim theo séng ché c6 thé tiy y chira it nh4t mot nguyén t6 bd sung duge
chon trong sé Hf, Ta,W, V va Y. Nhiing nguyén t6 nay c6 kha nang tao thiy tinh cao
trong thép v6i niobi. Ho cling hoat dong nhu nhitng nha tinh ché ngii coc bang cach

7
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can tr¢ su phat trién cta hat. Hon nita, Hf va Ta c6 thé tranh su hinh thanh borua. Mat
khac, cac nguyén td bd sung nay c6 thé tao thanh cac hop chat véi C, B, N va/hoac O.
Do d6, ham luong theo trong lugng cua mdi nguyén t6 bd sung nay dugc gilt dudi

3,5% trong lugng.

Tuy nhién, khi c4c nguyén to bo sung nay khong duoc thém vao, ché pham c6

thé chtra d@n 0,1% trong luong ctia mdi nguyén t6 bd sung duédi dang tap chit.

Ché phdm theo sang ché c6 thé tuy y chira it nhit mot kim loai dat hiém.
Chung c6 thé gitp 1am cham qué trinh két tinh bang cach ting kha nang tao thily tinh
va han ché su phat trién cta hat nhu cac nha tinh ché ngii c6c. Ham lugng theo trong

lwong cua mdi kim loai d4t hiém duoc gitt dudi 0,2% trong luong.

Tuy nhién, khi céc kim loai dét hiém khong duge thém vao, ché phdm nay c6

thé chtra tap chét 1én dén 0,01% trong lugng cla mdi kim loai d4t hiém.

Can bang duoc tao ra tir sit va khong thé tranh khoi céac tap chét do qua trinh
ché tao. Luu huynh, nito, oxy, mangan, nhom, chi va canxi la nhitng tap chét chinh.
Ho khéng cb tinh thém vao. Chung c6 thé c6 trong c4c nguyén t6 sit va/hodc nguyén
t tinh khiét dugc st dung 1am nguyén lidu tho. Tét nhat 1a ham lugng cia ching dugc
kiém soat dé tranh l1am thay ddi bat loi vi cAu trac va/hodc dé tranh lam ting kich
thuéc hat va do gion. Do d6, ham luong trong Mg nén dugc gidi han dén 0,1% trong
lugng va ham lugng trong cac tap chat khac phai dugc gi6i han dén 0,03% trong

lugng.

Bot kim loai ¢6 vi cAu trac bao gém it nhat 5% phﬁn dién tich cta pha v6 dinh
hinh, phan con lai nay duoc tao ra tlr cac pha ferit két tinh véi kich thude hat dudi

20pum va co thé c6 két taa, chéng han nhu sat borua hoidc Fel6Nb6Si7.

Tét hon 13 phén dién tich cta pha vo dinh hinh tdi da 12 45%. Tt hon nita,
phan dién tich ctia pha v6 dinh hinh bao gbm tir 20 dén 45%. Didu nay thé hién su

dung hoa tdt gitta c4c tinh chét co hoc va tir tinh.
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T4t hon 12 phan dién tich ctia céc pha ferit két tinh nhiéu nhét 12 95%. Tot hon
nita, phin dién tich ciia cac pha ferit két tinh nhiéu nhat 12 80% Tét hon nira, phan dién
tich ctia cic pha ferit két tinh bao gdm tir 50 dén 80%. Diéu nay thé hién su dung hoa

tbt gitta cac tinh chét co hoc va tir tinh.

Tét hon 1 c4c pha ferit két tinh 12 Fe-o (Si) va Fe3Si (DO3). Sy hién dién cia
pha Fe3Si (DO3) hd tro viée dat dugc cdc bd phén in c6 dd tir tinh thap, do tir thim tdi
da cao, luc khang tir thp, kha ning chéng an mon va oxy hoa, do bén ma sat, 4o bén

nén cao.

T6t hon nita, su dong gop cua pha Fe-a (Si) trong phan két tinh chiém tir 35
dén 55%. Tbt hon nita, sy dong gop cua pha Fe3Si (DO3) trong phan két tinh bao gbm
fir 30 dén 50%. Tét hon nita, ty 18 giita phin déng gop cta Fe-a (Si) véi phan dong
gop cua Fe3Si (DO3) trong phan tinh thé nam trong khoang tir 0,7 dén 1,8, Pidu nay

thé hién su thoa hiép tot giita cac tinh chit co hoc va tir tinh.
Tét hon 13, cac pha ferit c6 chu truc dudi nhanh can bing hodc dang truc.

Tét hon 13, vi cdu tric bao gdm sit borua (Fe23B6) va Fel6Nb6Si7 dudi dang
két tha. Tt hon nita, sy dong gop cua két tia sit borid trong phn két tinh bao gom tir
0,5 dén 5,5%. Tét hon nita, sy dong gbp cua két tiia Fel6Nb6Si7 trorg phan tinh thé
bao gdm tir 2 dén 12%. Nhitng chét két tiia ndy cai thién do cing, strc bén va kha ning

chong ma sat.

Phén dién tich cta phan tinh thé va pha vo dinh hinh va sy déng gop cia mdi
pha tinh thé trong phan tinh thé c6 thé duoc tinh toan bang phuong phap do nhiéu xa
tia X (X-Ray Diffraction: XRD) tinh ché cua Rietveld.

Tét hon 1a kich thude hat cua céac pha ferit dudi 10pum. Tt hon 12‘1; it nhat 20%
hat ¢6 kich thuc it nhét 1a Ium. Tét hon nita, it nhat 40% hat c6 kich thude it nhét 13
Ium. Tét hon nita, it nhét 10% hat c6 kich thuée duéi 0,1pum. Céc kich thude hat khac
nhau tao ra su can béng t6t vé tinh chét tir tinh. Kich thudc hat c6 thé dugc do bé‘mg
nhidu xa dién tir nguoc (EBSD), theo ASTM E112-13. '
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Do chu ciia bot cao. Do ciu SPHT duge dinh nghia trong ISO 9276-6: 2008 1a
4nA/P2, trong d6 A 1a dién tich do dugc bao phu boi hinh chiéu hat va P 13 chu vi/chu
vi do duoc cita hinh chiéu hat. Gia tri 1,0 cho biét mot hinh cAu hodn hio. D§ cau
trung binh cta bot it nhét 14 0,80 va c6 thé t6t hon it nhét 13 0,85 ho#c thim chi t6t hon
it nhat 12 0,90, Nho do cau cao nay, bot kim loai rat d& chay. Do do, viéc san Xuat phu
gia dugc thuc hién d& dang hon va céac by phén in day dac va cing. D6 cau trung binh
¢6 thé duoc do bang May phan tich hinh dang va kich thudce hat hinh anh k§ thuat sd,

ching han nhu Camsizer®.
T6t hon 12 khong qua 7% cac hat c6 SPHT thap hon 0,70.

Ngoai hinh cau, ty 1& khung hinh c6 thé dwoc st dung dé phan loai cac hat bot.
Ty 1¢ khung hinh dugc x4c dinh trong ISO 9276-6: 2008 la ty 1€ gitra chidu dai t6i
thiéu cta Feret v6i chidu dai t6i da cia Feret. N6 c6 thé dugc do bang May phan tich
hinh dang va kich thuéc hat hinh anh k¥ thuat $0, chéng han nhu Camsizer®. Ty 1€ co
trung binh t5t nhit nén trén 0,71.

Tét hon 12 it nhit 80% cac hat bot kim loai c¢6 kich thudc trong khoang tir

15um dén 170um.

Su phéan bd kich thuée hat, dugce do bang nhiéu xa laze theo ISO13320: 2009,

tdt nhét 14 dap tmg cac yéu cAu sau (tinh bang pm):
5<D10<30
15 <D50 <65
80 <D90 <200
Tét hon nita, 80 < D90 < 160. Tham chi tét hon, 100 <D0 < 160.

Bot c6 thé dugc thu duge bang cach trdn va nau chay cic nguyén t6 tinh khiét

va/hodc hop kim sit lam nguyén liéu tho trude tién.
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Céc nguyén t6 tinh khiét thuong dugc wu tién d8 tranh c6 qué nhiéu tap chét
dén tir cac hop kim sat, vi nhitng tap chét nay c6 thé dé dang két tinh. Tuy nhién, trong
trrong hop cua sang ché, ngudi ta da quan sat thdy rang cac tap chét dén tir cac hop

kim sit khong gy bat li cho viéc dat dugc pha tinh thé vi md/nano.

Hop kim sat dé cap dén cac hop kim khic nhau cta sit v6i ty 1€ cao cua mot
hoédc nhiéu nguyén t& khac nhu silic, niobi, bo, crom, nhém, mangan, molypden ....
Hop kim chinh 1 FeAl (thudng bao gbm 40 dén 60% trong lugng Al), FeB (thuong
chtra 17,5 dén 20% trong lugng B), FeCr (thuong chira 50 dén 70% trong luong Cr),
FeMg, FeMn, FeMo (thuong chira 60 dén 75% trong luong Mo), FeNb (thuong bao
gdm 60 dén 70% trong lwong Nb), FeNi, FeP, FeSi (thuwong chtra 15 dén 90% trong
lugng Si), FeSiMg, FeTi (thuong chira 45 dén 75% trong luong Ti), FeV (thuong bao
gbm 35 dén 85% trong lugng V), FeW ( thuong chia 70 dén 80% trong lugng Mo).

Céc nguyén td tinh khiét dang chi y co thé 13 cacbon va céc kim loai tinh khiét
nhu sét, dfing, niken, coban, kim loai dét hiém, cac nguyén t5 bd sung dugc lwa chon

trong sb Zr, Hf, Ta, Mo,W, V, Cr, Y va P.

Nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuét nay biét cach két hop
cac hop kim sit khac nhau va cac nguyén t6 tinh khiét dé dat duoc ché pham dich.

Tét hon 1a hdn hop bao gdm hop kim sit FeSi, hop kim sét FeB, hop kim sat
FeNb, Cu va Fe.

Khi ché phim di thu duoc bang cach tron cdc nguyén t6 tinh khiét va/hoic
hop kim st theo ty 18 thich hop, ché phdm dugc gia nhiét & nhiét do cao hon nhiét do
l1ong cua no it nhat 150°C va duy tri & nhiét 0 nay dé 1am néu chay tAt ca cac nguyén
liéu tho va 1am ddng nhét dich niu chay. Nho qué nhiét nay, sy giam do nhét cua ché
phim niu chay gitp thu dugc bt c6 do cAu cao khong c6 hat tap, véi sy phan b kich
thuorc hat thich hop, cung véi chu tric tinh thé vi md/nano cu thé nay. Diéu d6 noi Ién
rang, khi strc cang bé mit ting theo nhiét do, khong nén g1a nhiét ché pham & nhiét do
cao hon nhiét do long ctia n6 450°C.
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Tét hon 14 ché phim duoc gia nhiét & nhiét do cao hon nhiét do 16ng it nhat
300°C dé thuc ddy su hinh thanh céac hat ¢6 hinh cAu cao. Tét hon nita, ché pham duoc
gia nhiét & nhiét do cao hon nhiét do long tir 300 dén 400°C.

Theo phuong an khéc cta sang ché, ché pham dugc dun nong tir 1300 dén
1600°C, didu nay thé hién su thoa hiép tét gitra viéc giam do nhét va ting stic cing be

13

mat.

Ché phidm néu chay sau d6 dugc nguyén tir hoa thanh cac giot kim loai min
bang cach cho dong kim loai nong chdy di qua mot 16, voi phun, & ap suit vira phai va
bing cach tao ra céc tia khi (nguyén tir hoa khi) hodc nudc (nguyén tir hdéa nudc).
Trong truong hop nguyén tir hoa khi, khi duge dua vao dong kim loai ngay trudc khi
no roi khoi voi phun, tao ra su hdn loan khi khi cudn vio né ra (do gia nhiét néng) va
thoat ra ngoai thanh mot thé tich 16n, thap nguyén tir hoa. Loai sau duoc lam day bang
khi dé thic day su hdn loan hon nita cua dong kim loai nong chay. Cac giot kim loai
ngudi di trong qua trinh roi vao thap nguyén tir hoa. Nguyén tir hoa khi dugc ua thich

hon vi né tao ra cac hat bot c6 d tron cao va lugng hat tap thép.

Khi nguyén t hoa tdt nhét 1a argon hodc nito. Ca hai déu lam ting d6 nhot
néng chay chdm hon so véi cac khi khac, vi du: heli, thic déy su hinh thanh céc kich
thu6e hat nhé hon. Ho cling kiém soat dd tinh khiét ctia hoa hoc, tranh cac tap chit
khong mong mubn va déng mdt vai trd trong hinh thai t6t ctia bot. Argon c6 thé thu
dugc cac hat min hon véi nito vi khdi lwgng mol cta nito 1a 14,01 g/mol so v6i 39,95
g/mol d6i véi argon. Mit khac, nhiét dung riéng cta nito 1a 1,04 J/(g K) so vé61 0,52
cua argon. Vi vdy, nito lam tang tdc dd nguodi clia cac hat. Argon c6 thé dugc wu tién

~ hon nito d¢€ tranh sy 6 nhiém cta ché pham bdi nito.

Ap suét khi rit quan trong vi no tac d@ng truc tiép dén su phan b kich thudce
hat va vi cAu tric cta bot kim loai. Dac biét, ap suét cang cao thi tdc d6 1am lanh cang
cao. Do d6, ap suat khi dugc dat trong khoang tir 1 dén 3Mpa dé t6i wu hoa sy phan b
kich thuéc hat va tao diéu kién thuan l¢i cho viéc hinh thanh pha tinh thé vi md/nano.
Tét hon 13 4p suét khi dwoc dit tir 1,4 dén 1,8Mpa dé thuc ddy sw hinh thanh cac hat c6
kich thudc tuong thich nhét voi k§ thuat san xuét phu gia.
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DPuong kinh voi phun c6 tdc dong truc tiép dén téc do dong chay kim loai
néng chay, do do, dén su phéan bd kich thudc hat va tdc d6 1lam mat. Puong kinh voi
phun tdi da dugc giéi han & 4mm dé han ché su gia tang kich thudc hat trung binh va
giam téc do 1am mat. Puong kinh voi phun tét nhét Ia tir 2 dén 3mm dé kiém soat
chinh x4c hon su phan bd kich thudce hat va tao diéu kién thuén 1¢i cho viéc hinh thanh

vi cau truc cu thé.

Ty 1& khi trén kim loai, dugc dinh nghia la ty s6 gifta tdc do dong khi (tinh
bing Ke/h) va tbe do dong chay kim loai (tinh bing Kg/h), tot nhét nén gift trong
khoang tir 1,5 dén 7, t5t hon 14 tir 3 dén 4, N6 gitip diéu chinh toc do lam mat va do d6

thiic day hon nita sy hinh thanh cua vi chu trac cu thé.

Theo khia canh khac cta sang ché, trong truong hop hép thu do 4m, bot kim
loai thu dugc bang qua trinh nguyén tir hoa dugc lam kho dé cai thién hon nita kha

nang chdy cua no. Tét nhét 1 1am kho & 100°C trong khoang chan khong.

Bot kim loai thu duoc bang cach nguyén tir hoa cd thé dugc str dung nhu vay
hoic c6 thé dugc sang dé gitt cac hat c6 kich thude phit hop hon véi k¥ thuat san Xuét
phu gia s& dugc st dung sau d6. Vi duy, trong trudong hop san xuét phu gia bang
Powder Bed Fusion, pham vi 20-63pm duoc uu tién. Trong trudng hop san xuét phu
gia bang phuong phap ling dong kim loai bang tia Laze hogc ling dong kim loai truc

tiép, pham vi 45-150pm dugc uu tién.

Cac b0 phan lam bang bot kim loai theo sang ché c6 thé thu dugc bang céc k§
thuat san xuit phu gia nhu Bot két hop 16p phu (Laser Powder Bed Fusion: LPBF),
thiéu két kim loai truc tiép bing Laze (Direct Metal Laze Sintering: DMLS), néu chay
chum tia dién to (Electron Beam Melting: EBM), thi€u két nhiét chon loc (Selective
Laze Sintering: SHS), chon loc thi€u két bang Laze (Selective Laze Sintering: SLS),
Lang dong kim loai bang Laze (Laze Metal Deposition: LMD), ling dong kim loai
truc tiép (Direct Metal Deposition. DMD), gia nhiét chay kim loai truc tiép bang Laze
(Direct Metal Laze Melting: DMLM), In kim loai truc tiép (Direct Metal Printing:
DMP), Op laze (Laze Cladding: LC), Phun chét két dinh (BJ). Céc 16p phi lam bang
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bot kim loai theo sang ché ciing c¢6 thé dugc thu duge bang céac k¥ thuat san xuét nhu

Phun lanh, Phun nhiét, Nhién liéu oxy van tdc cao.
Vi du thwe hién sang ché

Céc vi du va thir nghiém duoe trinh bay dudi day vé ban chit khong han ché
va chi dugc xem xét cho muc dich minh hoa. Chung s& minh hoa cac dic diém c6 loi
cta sang ché, tAm quan trong cua céc thong s6 do Téc gia sang ché lya chon sau cic
thir nghiém mo rong va thibt 1ap thém cac ddc tinh c6 thé dat duge ciia bot kim loai

theo sang ché.

Thanh phﬁn kim loai bao gém 80,2 trong luong Fe, 8,4% trong lugng Si, 5,6%
trong luong Nb, 1,6% trong luong B, 1,3% trong luong Cu, 0,023% trong lugng O,
0,0035% trong luong S , 0,052% trong luong C va 14,4ppm N lan dau tién duge thu
dugc bang cach tron va néu chay cic ferroallo va cac nguyén t6 tinh khiét sau day theo

ty 1€ sau:

- 11,5% trong lugng FeSi bao gém 75,56%Si, 0,018%P, 0,09%C,
0,002%S, 0,82%Al,

- 8,174% trong luong FeB bao gdm 82,33%Fe, 18,16%B,
0,13%Al, 0,007%S$, 0,31%C, 0,03%P va 0,54%Si,

- 82% trong luong FeNb bao gom 67,1%Nb, 1%Si, 0,3%Al,
0,11%C, 0,06%Ta 0,05%N, 0,04%P, 0,033%Pb, 0,01%S va 31,297%Fe,

- 1,3% trong lugng pure Cu 99,9 %,

- 70,83% trong lugng iron ingots bao gém 99,79%Fe, 0,005%C,
0,001%Al, 0,15%Mn, 0,002%Si, 0,002%P, 0,002%S.

Thanh phéan kim loai nay dugc gia nhiét 1én dén 1490°C, tic 1a cao hon 340°C
so v6i nhiét do chét 16ng, va sau d6 dugc nguyén tir hoa khi bing argon trong céac diéu

kién quy trinh sau:
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- Ap suét khi: 1,6MPa
- Puong kinh voi: 2,5mm
- Ty 1€ khi trén kim loai: 3,37

Bot kim loai thu duoc sau d6 dugc 1am khod ¢ 100°C trong chéan khong trong

0,5 dén 1 ngay.
Bot kim loai ¢6 cac dac diém sau:

Vi cdu truc duoc phan tich bang XRD. Phin mém TOPAS cta Bruker® da
duge sir dung dé phan tich sang loc Rietveld cia méau XRD. Nguoi ta quan sat thy
rang vi cau tric bao gdm 56% pha ferit két tinh, 6,4% Fel6Nb6Si7 va 2,47% Fe23B6,
can bing 12 pha vo dinh hinh. Cac pha ferit két tinh bao gdm 52,6% Fe-a (Si) va
47.4% Fe3Si (Do3). T cac phép do nhiu xa nguoc dién tir (EBSD), nguoi ta quan sat
thdy rang, trong ving tinh thé, kich thudc hat khong dong nhét véi cac ving cta hat
16n hon (1-10um), thuong nam & trung tAm cua hat bot va cdc ving nhé hon hat (du6i
1um), thudng nim & ria cua nd, hodc gan véi pha vo dinh hinh. Cac ving cua hat 16n

hon tuong tng véi 65-80% cua pha tinh thé bot.

Do cAu SPHT trung binh dugc do bang Camsizer® theo ISO 9276-6: 2008 1a
0,93.

Su phéan b kich thuéc hat, duge do bang nhilu xa laze theo 1SO13320: 2009,
thé hién céc dic diém sau: D10 =17,61um, D50 = 61,73um va D90 = 166,1pm

Nho nhitng dac diém nay ma bot kim loai thu dugc c6 cic tinh chét sau:

Do chay dugc xac dinh bang cach st dung phéu Iuu lugng ké Hall theo ASTM
B213-71a 0,373 s/g.

Déi v6i cac dic tinh tr tinh, duge do bang Tir ké mau rung (VSM), luc khang
tir He, dugce do twong tng & nhiét d6 phong va & 400°C, lan luot 13 2,06x10-3 T va
8,03x10-3 T. Ms, dugc do twong ung & nhiét do phong va ¢ 400°C, 1an luot 1a 15,733
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Am¥Kg va 80,3 Am*Kg. The Remanence Mr, dugc do twong tmg ¢ nhiét dd phong va
G 400°C, lan luot 12 0,115 Am*Kg va 0,367 Am?/Kg.
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Yéu cau bao ho

1. BOt kim loai ¢6 thanh phin bao gdm c4c nguyén t6 sau dy, dugc biéu thi bang

phan tram trong luong:
6,5% < Si<10%
4,5% <Nb <10%
0,2% <B <2,0%
0,2% < Cu<2,0%
C<2%

va tuy y chira:

- Ni < 10% trong luong va/hodc,

- Co < 10% trong luong va/hodc,

- Cr <7% wong lugng va/hodc,

- Zr 1am phan tir thé cho phén bat ky ctia Nb trén co s¢ tuong Gng mot-mot

va/hodc,

- Mo lam phan tir thé cho phén bét ky ciia Nb trén co s¢ twong Ung mot-mot

va/hoéc,

- P lam phin ti thé cho phan bat ky cua Si trén co s& twong Ung mot-mot

va/hoac,

- mot hoac nhiéu céc nguyén t6 bd sung dugc chon tu: Hf, Ta,W, V hodc Y va,
trong d6 ham lugng tinh theo trong lugng cua mdi nguyén td bd sung 1a nhé hon 3,5%

va/hoac,
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- mot hoac nhiéu kim loai dat hiém, trong d6 ham lugng tinh theo trong lugng

cua mdi kim loai d4t hiém 12 nho6 hon 0,2%,

phan con lai 12 Fe va c4c tap chit khong thé tranh khéi tir qua trinh ché bién, bot kim
loai ¢6 vi cAu tric bao gdm it nhit 5% phan dién tich ctia pha vo dinh hinh, phén con
lai nay duogc tao ra tir cac pha ferit tinh thé c6 kich thudc hat nho hon 20um va c6 kha

ning két tia, bot kim loai ¢6 do cdu trung binh SPHT 12 it nhat 0,80.
2. Botkim loai theo diém 1, trong d6 ¢ hat clia pha ferit 12 nh6 hon 10pm.

3. Bot kim loai theo diém bt ky trong s céc diém 1 hodc 2, trong d6 khong 16n

hon 7% hat chtra bot kim loai ¢6 d6 cdu SPHT duéi 0,70.

4. Bot kim loai theo diém bAt ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 ty 1€ co

trung binh cua hat chira bot kim loai 1a trén 0,71.

5. Bot kim loai theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong do it nhét 80%

hat chira bot kim loai c6 kich thudc nim trong khoang tir 15pum dén 170pm.

6. Bot kim loai theo diém bit k¥ trong sb cic diém néu trén, trong do6 vi cAu truc

chira hdu hét 45% phén dién tich ciia pha v6 dinh hinh.

7. Bot kim loai theo diém bat ky trong s cac diém néu trén, trong d6 céc pha ferit

tinh thé cta vi cdu trac 12 Fe-a(Si) va Fe3Si (DO3).
8. Quy trinh san xuét bot kim loai dé tao ra phu gia, bao gém:

- (i) Nu chay cac nguyén t6 va/hodc hop kim kim loai & nhiét do 16n hon
nhiét 6 hoa 16ng it nhat 150°C d8 thu dugc ché phdm niu chay chira, dugc biéu thi
bang phan tram trong lugng, 6,5% < Si < 10%, 4,5% < Nb < 10%, 0,2% <B <2,0%,
0,2% < Cu < 2,0%, C < 2% va tuy y chira Ni < 10% trong luong va/hodc Co < 10%
trong luong va/hodc Cr < 7% trong lugng va/hodc Zr lam phén tir thé cho phan bat ky
cua Nb trén co s& teong rng mot-mdt va/hodc Mo lam phin tir thé cho phan bét ky cua

Nb trén co sé twrong ng mdt-mot va’hodc P lam phan tir thé cho phan bt ky cta Si
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trén co s twong tng mot-mdt va/hodc mot hodc nhiu cac nguyén t6 bd sung duge
chon tir: Hf, Ta,W, V ho#c Y va, trong d6 ham luong tinh theo trong luong cua moi
nguyén td bd sung 12 nhé hon 3,5% va/hodc mot hodc nhiéu kim loai dit hiém, trong
d6 ham lugng tinh theo trong luong ctia mdi kim loai dit hiém 1a nho hon 0,2%, phan

con lai 1a Fe va cac tap chit khong thé tranh khoi tir qué trinh ché bién,

- (ii) Nguyén tir hoa ché phdm niu chay bang voi phun ma duong kinh cta né

t6i da 12 4mm, v&i 4p sudt khi ndm trong khoang tir 1 dén 3Mpa.

9. Quy trinh theo diém 8, trong d6 cdc nguyén t6 va/hodc hop kim kim loai dugc
nu chay cing nhau bao gdm hop kim sit FeSi, hop kim sit FeB, hop kim sat FeNb,

| CuvaFe.

10.  Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac didm 8 hodc 9, trong d6 budc nau chay
duoc thuc hién & nhiét do tdi da 450°C 16n hon nhiét d¢ hoa 16ng.

11.  Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 8 dén 10, trong d6 budc niu
chay & nhiét do it nhat 300°C 16n hon nhiét do hoa long.

12.  Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 8 dén 11, trong d6 khi duoc
diéu 4p nam trong khoang 1,4 va 1,8Mpa.

13.  Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 8 dén 12, trong d6 duong kinh

vdi phun 14 nim trong khoang tir 2 dén 3mm.

14.  Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 8 dén 13, trong d6 ty 1€ khi véi

kim loai 12 ndm trong khoang tir 1,5 dén 7.

15.  Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac didm tir 8 dén 14, trong d6 bot kim loai
hiu nhu duoc sdy kho.
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