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Anh huéng ty 1& SI0,/NA,O va ché d6 nung dén
men két tinh hé TIO, khi trang pht trén dong

AT LIEU

Pao Thu Thao, Trin Poan Truéng? Nguyén Thanh Pong'
! Trivdng Hoa va Khoa hoc su sdng, Pai hoc Bach Khoa Ha Nbi
2 Vién Nghién cttu Sanh s Thuy tinh Cong nghiép

TU KHOA TOM TAT

Men két tinh Nghién cttu nay khao sat anh hudng cua ty 1& Si0,/Na,O va ché d6 nung d¢én mitc d6 két tinh TiO, trong hé
TiO, men borosilicat-kiém (SiO,-B,0,~Na,0/K,0) pht trén san phdm ddng m§ nghé. Hé men chita 15% TiO,
Déng

1 duge ché tao va danh gia thong qua phan tich XRD két hgp quan sét dic trung 16p pht sau nung. Két qua
Ki i tré .
T foal fraig men cho théy TiO, két tinh du6i dang tinh thé rutile mau tring, tao d6 che phu tét cho 16p men. Trong hé men

My nght ndy, ty 1é SiO,/Na,O anh hudng ro rét dén nhiét d6 chay, trang thai bé mit va mic d6 két tinh ctia hé men.
Viéc ting nhiét d6 nung va th&i gian lwu gitp cai thién t6t d6 ddng nhét va d6 béng ctia 16p men phit nhitng
lai 1am suy gidm mitc d6 két tinh ctia TiO,, ddng thdi thic ddy s hoa tan va khuéch tén Cu tif nén ddng vao
16p men pht, 1am giam d¢ tréng cia men. Nhitng két qua nay s& gép phan cho viéc t6i tu héa hé men két
tinh TiO, phil trén san phdm ddng my nghé.

KEYWORDS ABSTRACT

Crystalline glaze This study investigates the influence of the SiO,/Na,O ratio and firing conditions on the degree of TiO,

TiO, crystallization in an alkali-borosilicate glaze system (SiO,-B,0,-Na,0/K,0) applied to copper art products.

Copper

A glaze system containing 15% TiO, was prepared and evaluated through XRD analysis combined with
Efj;irr:fital observation of the coating characteristics after firing. The results showed that TiO, crystallized as white rutile
crystals, providing good coverage for the glaze. In this glaze system, the SiO,/Na,O ratio significantly affected
the melting temperature, surface state, and degree of crystallization. Increasing the firing temperature and
heat retention time significantly improves the uniformity and gloss of the glaze coating but reduces the
crystallization of TiO,, and promoting the dissolution and diffusion of Cu from the copper substrate into the
glaze, thus reducing the whiteness of the glaze. These results will contribute to the optimization of the TiO,

crystalline glaze system for coating on copper art products.

1. Mé& dau frit hoa théng qua qua trinh niu chay thanh thuy tinh, sau d6 1am ngudi

d6t ngdt dé thu dwgc frit dwi dang cac hat nhé [3].

P ddng va hop kim ddng trang men d3 xuét hién ti¢ thién nién
ky thit ba truéc Cong nguyén, khai ngudn tai khu vige Tay A va sau d6
lan rong sang nhiéu khu vire khac trén thé gi¢i nhu chau My, chau Au
(Nga, Italia, Phdp, Ha Lan...) va chau A (Nhat Ban, Trung Québc, Viét
Nam...) [1]. Trai qua nhiéu thap nién phét trién, k§ thuét trang men
trén chét liéu ddng khong chi phuc vu muc dich bao vé vt liéu khoi sy
oxi hod ma con hinh thanh lén dong san phdm m§ nghé c6 gi4 tri cao
trong linh vite nghé thuét trang tri. Boi vay, trong nhitng nim gan day,
xu huéng trang pht men st trén nén kim loai ddng nhim tao ra cic san
phim my nghé cao cip ngay cang duge quan tam.

V& ban chit, men trang trén nén ddng va hop kim ddng 13 mot
16p thuy tinh silicat c6 nhiét do néng chay thip, giin nd nhiét 16mn,
thudng dugc frit hod trivde. Nguyén liéu san xuit hé men nay cha yéu
bao g?)m cat thach anh, kali nitrat, kali cacbonat, borax, cting v&i cac
phu gia nhuv chét tao duc, chét tao mau cho men [2]. Men thuong dugc
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Su twong thich vé hé sb gidn n@ nhiét gita hai hé vat liéu va
nhiét d6 chay ctia men 14 cac yéu t6 quyét dinh dén d6 che pht, d6 bam
dinh va d6 bén cta 16p men. Néu 16p men sit va nén ddng c6 sy chénh
léch 16n v& hé sb gisn no nhiét, ddng thi hai 16p vat chit nay c¢6 su
khéc biét 16n vé mé-dun dan héi thi dé din dén hién twong tip trung
ing sudt du tai 16p tiép giap trong qué trinh 1am ngudi, gy ra hién
twgng niit v& hodc bong tréc 16p phu dudi tac ddng cua nhiét hodc tai
trong co hoc [4]. Bai men cin thiét ké dam bao hé s gidn no nhiét
trong khoang (9,3 + 10,5) x10° K & dai nhiét d6 25 + 400 °C, phu
hop véi hé sb gidn né nhiét ctia nén kim loai ddng [5]. Khi d6 trong
thanh phin men phai ting cudng ty 18 clia cic ciu tf 1am ting hé sb
gidn nd nhiét cia men nhv K,0, Na,0. Cac oxit nay khi duva vao lam
yéu di cAu tric mang 1u6i cta SiO, gitp ha nhiét d6 néng chay, déng
thoi 1am ting hé s6 gidn nd nhiét [6]. Tuy nhién, do ban kinh ion K’
16n hon Na’, K,0 thwdng 1am ting d6 nhét ctia pha néng chay nhiéu
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hon Na,O & ciing ham liong, nhd d6 gép phan én dinh qua trinh nung,
han ché hién twgng chay qua mtc clia men ddng thoi hiéu qua trg chay
ctia K,0 thuwdng thip hon Na,O. Vi vdy, trong ciing diéu kién thanh
phin, Na,O 12 yéu t6 chi phdi 6 rét hon dén d6 chay va dé nhét cia
men néng chay. Nhiét d6 chay ban cu dén chay bet cia men can thip
hon nhiét d6 néng chay ctia ddng (1085 °C) [7] khoang 200 + 300 °C
nh3m han ché sy bién dang nén kim loai va su oxy héa bé miit khi nung
men. Céc cAu ti¥ ¢6 tac dung trg chay manh thuwong dugce bb sung trong
men nhv B,0s, ZnO... [6]. Ty 1é giita SiO, va cac oxit kidfm c6 anh
hwéng 16n dén nhiét d6 chay va hé sé gidn nd nhiét men. Ham lwong
cac oxit kidm (K,0, Na,O) cang cao thi men cang dé chay, hé sb giin
nd nhiét cang cao. Ngwoc lai ham lwong SiO, cao giip men ting d6 bén
héa nhung men chay & nhiét d6 cao hon va hé s§ giin nd nhiét ciia
men sé giam di [6].

Pé tao duc cho men, cic ciu ti¥ c6 kha niang két tinh duge lya
chon dua vao phéi liéu dé hinh thanh 1én hé vat liéu hai pha, bao gbm
pha thiy tinh nén va pha tinh thé phan tdn. Cu triic nay khong chi tao
ra céc hiéu ¢ng trang tri dic trung ma con cai thién d6 citng, d6 bén
mai mon va d6 dan hdi ctia 16p men so v&i hé men thudn pha thiy tinh
[8, 9]. Trong c4c hé men tao mau tring duc, TiO, dugc danh gia 13 cAu
tit ¢6 hiéu qua cao do kha ning két tinh vi tinh & didu kién nhiét d6
thép, bén héa hoc, than thién méi trudng, ddng thoi c6 chi s chiét suit
cao nén c6 hiéu qua tao duc tét ngay ca khi 16p phtt mong. Céc oxit
khéc c6 hiéu qua tao duc cao nhu As,0,, Sb,0,, SnO, hodc ZrO, thi lai
¢6 nhuge diém 13 ¢6 doc tinh cao, kém én dinh trong didu kién nung
hoic gy anh hudong 16n dén d6 nhét ctia men khi néng chay.

Vi vai trd 12 chét tao duc cho men, TiO, sau khi hoa tan vao trong
men sé& tai két tinh, hinh thanh 1én cdc mam két tinh & nhiét d6 thich hop,
tao cac pha tinh thé chinh 14 rutile, di khi c6 st xudt hién ctia anatase.
Rutile ¢6 chi sb chiét suit 2,76, cao hon so véi anatase (chi sb chiét suat
2,52) [10], déng thoi rutile 1a pha én dinh hon vé mit nhiét dong hoc so
v6i anatase [11, 12]. Ham lugng va loai tinh thé két tinh trong ma trén
thity tinh 12 nhitng yéu t6 quyét dinh dén d¢ duc, d6 tring va mau séc
ctia men. Di vi cac loai men tring duc nhw men zircon, chi s§ d6 tring
ty 1& thuan v&i ham lwgng ctia cac tinh thé két tinh [13]. Ham lwgng tinh
thé cang cao, kha ning t4n xa va phan xa 4nh sang cang 16n, gitip ting
d6 duc va kha ning che phil ctia 16p men [13, 14]. V&i men tring duc
titan, do phan xa cao nhét thuong dat dugce khi ham lugng TiO, khoang
15 % [15]. Néu ham lwong tinh thé qua cao (vi du trén 20 % TiO,), bé
miit men c6 thé tré nén m& va thé rép do két tinh qua mdc [13, 15]. Mau
sic ctia men titan phu thugc mét thiét vao ty 1é giita hai dang thit hinh
anatase va rutile. Sic tréng xanh gén lién v&i cdc tinh thé anatase ¢6 kich
thuwée nhoé (i vu tir 0,10 dén 0,30 micron). & ham lugng va kich thuéce
ndy, cc hat tinh thé gay ra hién twong tin xa Rayleigh manh mé ddi véi
4nh séng xanh, mang lai mau tring xanh dic trung [15]. Sic nga vang
xudt hién khi ham liwgng tinh thé rutile ting 1én hoic khi anatase chuyén
pha sang rutile. Rutile thuding c6 kich thuéc hat 16n hon (chiéu dai t6i
1,0 micron), 13m giam cwdng d6 tin xa Rayleigh va hip thu manh tia cuc

tim, dén dén séc vang [15].

Vé6i nhitng vn d@ tdng quan nhu trén, dé thiét 1ap dwgc 1 bai men
két tinh hé TiO, phit hop trang phti 1én dbng cin di siu vio nghién ctu
cac yéu t6 anh hwong dén trang thai chay ctia men, hé sé gidn né nhiét
clia men, ham ligng TiO, t6i wu cho qué trinh két tinh, lita chon hé men,
lya chon quy trinh phtt hgp... Nghién ctu nay lwa chon hé men SiO, -
B,0, — Na,0/K,0, ham lwgng TiO, dige ¢b dinh & miic 15 % khéi lvgng
trén co s¢ tham khdo céc cong bé tride ddy vé men tring duc titan, men
6 nhiét dd néng chay thap, hé sé gifn né nhiét 16n, chuén bi men theo
quy trinh frit ho, tip trung vao khao sat anh hudng cua ty 1é SiO, / Na,O
dén trang thai chay ctia men va ché d6 nung dén trang thai bé mit caa
16p men phii trén nén kim loai déng. Trong nghién citu nay, hé men két
tinh TiO, dwgc dinh hwdng sit dung 1am 16p men 16t cho san phim phép
lam trén nén ddng. Lép men c6 vai trd tao nén tring duc, ting do bam
dinh va tinh twong thich nhiét giita nén ddng véi 16p men trang tri. Do
d6 béng ctia san phim hoan thién cha yéu duge quyét dinh béi 16p men
phu ngoai cling, d6 béng ctia 16p men 16t chi dugc sit dung nhu mot chi

tiéu hd tro danh gia trang thai chay ctia men.

2. Nguyén liéu va quy trinh thu'c nghiém
2.1. Nguyeén liéu

Céc nguyén liéu st dung trong nghién ctu dugc chon loc tir
nhitng loai c¢6 luwong tap chit gdy mau thip, d6 tinh khiét > 99 %, bao
gf‘)rn nguén cung tw An Do (thach anh); My (Borax); Trung Quf)c
(Na,CO;, KNO,, NaF, Zn0); CaCO, va MgCO; c6 ngudn gdc tit Viét Nam;
TiO, duge nhap ti¥ Han Qubc, dang bot min, ¢6 kich thuée hat trung
binh 1a 0,6635 pm.

2.2. Quy trinh thuc nghiém

Quy trinh thyc nghiém dugc tién hanh g6m cac buéc cu thé nhu sau:

Buéce 1: Lia chon nguyén lidu va tinh toan phdi liéu dam bao
nhiét d6 ndu chay khoang 1250 °C, hé s§ gidn nd nhiét khoang 9-
10x10° (1/K).

Buédc 2: Can va trén d?)ng nhét phéi liéu, sau d6 ndu chay bf’ang 1o
dién ¢ nhiét d6 1250 °C, lvu 2h. Phéi liéu sau khi néng chay va dong nhét
dugc d6 vao nude dé 1am lanh dot ngdt, tao thanh frit dang hat nho.

Bue 3: Frit duge nap vao cbi nghién vdi ty 18 95,5 % ciing v6i
mot lvgng nhé (4,5 %) cac phu gia diéu chinh dé dam bao d6 6n dinh
clia hd men va mot luwgng khoang 0,1 % chit két dinh hitu co dé ting
dd bam dinh ctia men khi trang. Hb men sau nghién duoc kiém tra do
min béng sang 45 pm; lugng sét sang duwgce khéng ché trong khoang
0,1-0,3 % trudc khi s dung cho cac thi nghiém trdng men.

Buéc 4: Mau kim loai ddng nguyén chét, day 0,6 mm, dugc cit
thanh cdc manh nhé phit hop cho muc dich nghién cttu. B& mit trang
men dugc lam sach thong qua cac budce rita trong dung dich axit loang
dé loai b6 16p mang oxit, trung hoa axit du bing dung dich kiém, rita
sach biing niéc va siy kho sau d6 duge trang men ngay, tranh trudng
hop dé 1au bé mit ddng bi oxi hoa tré lai.
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Budc 5: Trang phti men trén nén ddng, sau d6 sdy khé va nung
trong 10 dién & cac nhiét d6 va thoi gian luu theo titng khao sat cu thé.
Ld nung duoc gia nhiét trede dén nhiét d6 khao sat va lwu nhiét tbi
thiéu 30 phiit ¢é én dinh nhiét. MAu sau khi siy duoc dua trige tiép vio
16 trén gia d& da gia nhiét trudc; thoi gian nung dwoc tinh ti thoi diém
dia mau vao 1o.

2.3. Cdc phitong phdp phdn tich, ddnh gid chdt lwong I6p men

Chét lwvgng cua frit duge danh gia thong qua quan sit ngoai quan
va phuitong phap nhiéu xa tia X (XRD), thitc hién trén may D2 PHASER
ctia hing Bruker d6i miu dugc nghién min qua sang 45 pm. Phuong
phép XRD ciing duge sit dung dé danh gia mic d6 két tinh cta TiO,
trong nén men trén miu ddng trang men c6 kich thwedc 2 x 4 cm, phép
do dugc thie hién trie tiép trén bé mit 16p men sau nung. Phé nhiéu
xa duge ghi nhan trong khoang gée 26 tit 10° dén 80° bing biic xa CuKa
(A = 1,5406 A).

Hé sb gidn no nhiét dai ctia cdc mAu frit duwgc do trén thiét bi
dilatomet L76PT/1400 (Ptc), dung d8 khao sat anh hudng caa thanh
phén phéi liéu dén sy giin nd nhiét ctia hé men, qua d6 danh gia su
twong thich giin né nhiét gitta 16p men va nén kim loai. Mu frit sau
nung duge cit got mai nhén cé kich thiée 5 x 5 x 20 mm. Phép do dugc

Bang 1. C4c bai phéi liéu frit.

thuc hién trong khoang nhiét do tir 25 dén 400 °C véi tbe do gia nhiét
10 °C/phiit.

Trang théi chay ctia men dugce danh gid thong qua phuong phéap
thit dd chay bet ctia mau hinh tru, qua d6 danh gia kha ning néng chay
ctia men & didu kién nhiét d6 nung nhét dinh. Po tring va d6 béng duoc
xéc dinh bing thiét bi HY-BDY va SAMA Tools SA0833, diing dé khao
sat vé trang thai bé mit ctia men.

Thanh phén héa hoc ctia cdc nguyén t6 trong 16p men duge xac
dinh bing phuong phap phd tan sic ning lwgng tia X (EDX) trén thiét
bi tich hop ciing kinh hién vi dién t& quét (SEM/EDX) Jeol JMS 6490—
Jeol (Nhat Ban). Két qua phan tich gitip 1am rd ham lugng cic nguyén

t6 va anh huwéng cta chiing dén dic tinh quang hoc ctia hé men.

3. Két qua va thao luan
3.1. Pdnh gid qud trinh ndu frit

Qua trinh néu Frit dwoc thire hién trén 5 bai phéi liéu nhu trong
Bang 1, thiét 1ap trén co s& ting/giam twong ng ham lwgng ctia Na,O
va SiO, nhdm tim ra bai phéi liéu phit hop ding dé trang pht 1én b miit
ddng. Cac mu frit thu duge ddu c6 trang thai mau vang nhat, trong, c6
dang hat séc canh nhu tai Hinh 1. Sy twong dong ctia cic miu cho thiy
qua trinh niu déu dat duge mite d6 thuy tinh hoa va d6 ddng nht cao.

o Ty 1é céc oxit, %khdi lugng
Bai phoi liéu
Sio, B,0; Al,O4 Na,O K,0 NaF CaO MgO ZnO TiO,
B1 54 13 1 6 3 4 1 2 1 15
B2 52 13 1 8 3 4 1 2 1 15
B3 50 13 1 10 3 4 1 2 1 15
B4 48 13 1 12 3 4 1 2 1 15
B5 46 13 1 14 3 4 1 2 1 15
Hinh 1. Cdc mAu frit thu dugce sau khi ndu.
Phd XRD ctia mAu frit Bl dai dién cho 5 bai ph6i liéu cho théy sy Frt1 (Coupled TwoTheta/Theta)
xuét hién ctia dinh nhiéu xa rong trong khoang géc 26 tir 15+ 35 °, dic
trung cho cu tric v dinh hinh cta pha thiy tinh silicat [16]. Khéng ]
quan sat thdy cdc dinh nhifu xa dic tring ctia cac pha tinh thé nhw
anatase, rutile va cac tinh thé khac, didu nay ching t6 qué trinh niu
frit d@ dugce thuy tinh hod hoan toan va ban than TiO, v4i ham lugng M
khé 16n cling ton tai @ trang thai hoa tan trong mang thuy tinh cta frit. “ 1 . il " 0
Zheta (Coupled TwoThetarTheta) WL=1,54060
Hinh 2. Phd XRD ctia mAu frit B1.
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3.2. Anh hwéng ciia Na,0 va SiO, dén cdc tinh chdt ciia men

* Nhiét do chdy men

Nhiét d6 chay ctia men dwgc xac dinh théng qua khao sét sy bién
dbi chidu cao mau (A= (Hy-H,)/H,) & cac nhiét d6 nung 800 °C va 850 °C
va so sanh v&i mAu di chitng 1a men trang phu trén dong clia hing
Ninomiya (Nhét Ban). Cac sb liéu khao sét duge tong hop trong Bang 2.

Bang 2. Mtic d chay ctia cic mau & 800 °C va 850 °C.

S6 liéu trong bang cho thiy khi ting ty 1& Na,O va giam twong
iing ty 1é SiO, tit mau B1 dén B5 thi d6 chay ctia men ting lén, két qua
nay hoan toan phit hgp vé mit ly thuyét nhv da néu [6]. So v&i miu
dbi chitng ctia hang Ninomiya (Nhat Ban) st dung men hé SiO,-B,O,-
Na,0-Sb,0, thi mifc d chay ctia bai B3 c6 gia tri A sat v6i mau dbi
chitng nhit.

BAi phéi licu Nhiét d6 nung 800 °C Nhiét d6 nung 850 °C
H, (mm) H; (mm) Agoo (%) H, (mm) H; (mm) Agso (%)
Bl 11,52 7,22 37,3 10,98 6,68 39,2
B2 11,68 6,67 42,9 12,06 6,62 45,1
B3 12,04 6,59 45,3 11,84 6,29 46,9
B4 10,96 5,76 47,4 11,68 5,77 50,6
B5 12,64 6,02 52,4 12,24 5,43 55,6
Men Ninomiya 10,98 6,03 45,1 11,64 6,18 46,9

Ghi chii: H, va H, la chiéu cao ctia mdu men tri'éc va sau khi nung, mm

Agoo V& Agsp 1d ty 18 bién ddi chidu cao (ty 1 sut) ciia méu men khi néng chdy, %

*Hé s gidn né nhiét

Bang 3. Hé s6 gian nd nhiét cta cic mau.

Tén miu | Hé sb gidn nd nhiét trong khoang 25-400°C (x 10 K™)
B1 8,8
B2 9,3
B3 9,8
B4 10,3
B5 10,6
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Hinh 3. Biéu dd hé sb gidn n& nhiét dai cua frit B3.

Hé sb gidn no nhiét ctia cic mau men trong khoang nhiét do 25-
400 °C dugc téng hop trong Bang 3. 6 liéu khao sat cho thiy su twong
ddng gitta ly thuyét va thue nghiém tit miu B1 dén B5, twong tng véi
su ting 1én ctia 1am lugng Na,O thi hé s gidn nd nhiét ctia men ciing

tang lén [6]. Trong s6 5 mau phdi liéu thi mau B3 va B4 c6 hé sb gidn

nd& nhiét phit hop véi ddng [5], cdc miu con lai hodc thip hon hoic
cao hon so véi ddng. Hinh 3 13 d6 thi khao sat v& hé sb giin né nhiét
clia mAu dién hinh B3.

* Trang thdi bé mdt va dé trdng ciia men

Két qua khao sét trang thai bé mit ctia cac phéi liéu men sau khi
nung & nhiét d6 820 °C, luu 50 gidy dugc trinh bay trong Hinh 4 va
Hinh 5. Trén bé mit cic miu trang men B1 va B2 (hinh 4) xudt hién céc
vét nit dang chéan chim (men B1) hodc vét ni¢t dai (men B2), bé mat
san, khong c6 d6 béng, két qua nay phan anh r6 viéc nhiét d6 chay cta
men c6 anh huéng 16n dén trang thai bé miit. Do nhiét dé chay ctia men
van con & cao nhu da khao sat & ndi dung phia trén va ciing do trong
céc bai men nay thanh phin SiO, vin chiém ty 1 kha cao con Na,O thi
vin & mtc thip, din dén d6 nhét ctia men néng chay cao, pha 1ong mic
di1 da hinh thanh nhwng kha ning san phing kém gy nén cac viing day
mong khéng déu, khong chay béng lang, dong thoi khi 1am ngudi phat
sinh nhiéu ng sut ndi giy ra cac vét nit trén bé mit.

Véi cdc miu duge trang men B3; B4; BS nhu tai Hinh 5, bé miit
mau khéng con su xuét hién ctia vét nit, b& mit 16p men déu dat duge
miic d§ chay béng lang. Tuy nhién mau duge trang men B4 da c6 hién
twong giam do tring va ting din do trong, 1am 16 ddn mau sic ctia nén
tAm ddng, mAu B5 thé hién hién twong nay rd rét hon so véi mau B4.
Dé Iy giai cho két qua nay, cic miu men B3 va B5 duge phan tich XRD
dé kiém chitng mitc d6 két tinh ctia TiO, trong nén men. Két qua nhw
tai Hinh 6 cho thy, trong miu B3 c6 tdn tai cic dinh nhiéu xa kha sic
nét, dac trung cho tinh thé rutile tai cac goc 20 = 27,4 °, 36,1 °, 41,2 °
va 54,3 ° [17], diéu nay chitng t6 TiO, trong frit ban dAu ton tai & trang
thai vo dinh hinh da tai két tinh trong qua trinh nung lai dé tao thanh
tinh thé rutile. Ngugc lai, trong miu B5 chi xuét hién nén nhiéu xa rong

dic trung cta pha thiy tinh, hoan toan khéng c6 sy xuét hién ctia bit
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ky mot dang tinh thé ndo (Hinh 7). Nhv viy, véi cdc miu dugc trang
men c6 mitc dd chay cao nhi B4 va B5 thi c6 thé do d6 nhét ctia pha
16ng néng chay giam manh d 1am cac tinh thé rutile bi hoa tan ngay
vao pha long khi vira két tinh.

Hinh 4. B& miit ctia cic mau duge trang men B1 va B2

(miii tén trong hinh mé ta vi trf cia vét nitt).

Hinh 5. B& mit ctia cdc mu duwgc trang men B3; B4; BS.

B3-820-50 (Coupled TwoTheta/Theta)

o e T
& Ruin OFTH42 24 51%
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Eeo= 18

-

T " T ?
EY 40 0 L)

)
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1,54060

Hinh 6. Phd XRD ctia miu men B3.

B5-820-50 (Coupled TwoTheta/Theta)

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1,54060

Hinh 7. Phd XRD ctia miu men B5.

pé phén tich sau hon vé vai trd tao duc cta TiO, khi két tinh
trong men, cic miu dugc khao sat d6 tring, két qua nhu trén d6 thi tai
Hinh 8. Két qua cho théy 6 tring ting din tit miu B1 (50,4 %) dén B3
(66,8 %) sau d6 suy giam manh & cidc mau B4 (25,6 %) va B5 (10,8 %).

Pidu nay chitng to khi men c6 d6 nhét du thip dé chay béng lang ciing
12 thoi diém thuan lgi cho sy két tinh ciia rutile, nhwng khi d6 nhét quéa
thap thi mic d6 két tinh cubi ciing lai bi giam di 16 rét do tinh thé bi
hoa tan nguge tr& lai vao pha 1éng. Nhut vdy, céc tinh thé rutile vé&i
chiét sut kha cao, két tinh trong miu B3 d3 phat huy r6 dvoc vai trd
tao mau tring duc cho men dé che di mau séc nguyén ban ctia chét liéu

kim loai ddng.

80
70 s 66,8
F60 504 :
<50
en
5 40
230 25,6
220 I 0%
10 .
o |
Bl B2 B3 B4 BS

Ky hiéu miu

Hinh 8. B¢ tring cta cic miu.
3.3. Anh huéng ctia ché d6 nung dén chdt ligng bé mdt 16p men phi

Théng qua két qua khao sét cac tinh chét ctia 16p men pha trén
bé miit ddng cho thiy phéi liéu frit B3 d4p tng dugc yéu ciu ctia 16p
men pht. Vi vy, phéi liéu nay tiép tuc duwge khao sit dé xac dinh duoc
cac théng sb cong nghé ti wu vé nhiét d6 nung va thdi gian luu.

* Anh hiréng ctia nhiét dé nung

Dé khao sét nhiét d6 nung téi vy, cdc mAu trang men B3 dugc nung
& dai nhiét d9 tit 790 °C dén 850 °C, luu 50 gidy sau d6 khao sat do tring
va d6 béng, két qua khao sat duge trinh bay trong dd thi Hinh 9.

80 80
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=—Po trang —=—Pj bong
Hinh 9. D6 tring va d6 béng clia miu

men B3 & cac nhiét d6 nung khac nhau.

Do tring clia mAu dat gia tri cao nhét tai 790 °C (71,23 %) va duy
tri trang thai gidm nhe (3,92 %) trong khoang nhiét d6 nung tir 790 °C
dén 830 °C, két qua nay dugce cho 1a do céc tinh thé rutile két tinh vi
tinh, phan tan déu trong nén thiy tinh, déng vai trd 14 tic nhan tin xa
4nh sang hiéu qua, tao nén do che phu va sic thai tring dic trung cho

16p men. Khi nhiét d6 nung vitgt qua ngudng 830 °C, d6 tring bit diu
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suy giam manh xudng 60,25 % va 55,24 % tuong Gng véi cic miu nung
& 840 °C va 850 °C, didu nay cho thiy khi nhiét d6 nung ting qua
ngudng 830 °C thi mitc d6 két tinh cua TiO, bi suy giam nhanh.

Tréi nguge v6i d6 tring, dd béng thé hién xu huwéng ting kha
déu theo sy gia ting nhiét d6 nung. Tai 790 °C, d6 béng chi dat mic
thap (52,3 GU), sau d6 tang déu theo nhiét d¢ nung va dat 75,4 GU tai
850 °C. Két qua nay duoc 1y giai 1a do su phu thudc ctia d6 nhét men
khi néng chay long theo nhiét d§. Nhiét d6 ting lam do nhét cta 16p
men néng chay giam xubng, gitp 16p men dé& dang chay dan déu dé
hinh thanh 1én b mit nhin, phing, 46 béng cao.

* Anh hwéng ctia thoi gian lu'u

Dé khao sat thoi gian lvu t6i vu, cic mau trang men B3 duoc
nung & cling nhiét d6 820 °C thoi gian lwu nhiét ti 30s dén 150s. Mau
sau nung duoc do do tring va dé béng, két qua khao sit duge trinh bay
trong do thi hinh 10.

2
806979 6731 g7 713 2% 734 743 80

70 70 _
£ 60 60 2
@so 45 50 5
£ 40 40 _§
g 30 , 30 2

20 14,13 »g

10 10

30 50 70 90 110 130 150
Thoi gian lwu (s)
——D tring —*—D3§ bong
Hinh 10. D6 tring va d6 béng ctia miu

men B3 & cac thoi gian lvu khac nhau.

Két qua cho thiy, khi ting thoi gian Ivu thi d6 tring c6 xu huéng
giam dan, diic biét 13 khi luu trén 90 gidy. Tuy nhién, khi thoi gian Iwu
cang ngin thi d6 béng lai cang kém di. V&i mau luu 30 gidy, mic dit d
tring dat 69,79 % nhung d6 béng chi dat 46,2 GU, trang thai bé mit men
kh4 1i. Khi ting thoi gian luu 1én thanh 50 gidy va 70 gidy thi d6 tring c6
giam nhe xudng 67,31 % va 65,90 % nhing d6 béng da dugc cai thién ré
rét, dat 67,2 GU va 69,7 GU v&i trang thai bé mit tron nhin.

|
(a) 50s “(b) 110
Hinh 11. MAu ddng trdng men B3 nung & 820°C vé6i thoi gian luu
khac nhau (a) Ivu 50 gidy; (b) lvu 110 gidy; (c) lvu 150 gidy.

Hién twong sut giam dot ngdt vé do tring duge ghi nhan khi thoi
gian luu viegt qua ngudng 90 gidy. Cu thé, tai méc 110 gidy, d6 tring
giam manh xuéng con 44,17 % va tiép tuc giam manh chi con 14,13 %
tai 150 gidy di kém v&i hién twgng 16p men chuyén dan ti mau tring

duc sang mau phét xanh ¢6 thé quan sét ré rét bing mét thudng trén
méu thire nghiém nhu tai Hinh 11.

Phan tich EDX tai bé miit 16p men pht d6i v&i miu nung & 820 °C
Iutu 50 gidy khong cho thiy sy xudt hién ctia nguyén t6 Cu nhung tai miu
lvu 150 di 6 sy xuét hién ctia Cu v6i ham lugng 3,64 % (Hinh 12). Két
qua nay chitng té dd xay ra sy khuéch tan ctia kim loai Cu vao nén men
khi lvu & thoi gian qué lau, tit d6 1am thay dbi dic tinh quang hoc va
dén dén su chuyén mau ctia 16p men tit tring duc sang 4nh xanh.
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4. Kétluan

Mitic d6 két tinh clia TiO, va cic tinh chit co ban ctia hé men
tring diing trang pht trén ddng bi anh hwdng ré rét béi ty 1é $i0,/Na,0.
Ham lugng SiO, qua cao so v&i Na,O sé lam giam kha nédng chay long
ctia men, hinh thanh cac vét ran bé mit sau nung, trong khi ham lugng
Na,O cao gitip giam d6 nhét dé tao bé mit men béng nhin hon nhung
lai 1am suy giam hiéu qua két tinh ctia TiO,. Viéc tbi wu ty 1é $i0,/Na,O
sé hinh thanh dwoc 16p men chay béng lang véi mite do két tinh TiO,
cao, dat do tring cao, ddng thdi ciing tao ra dugc su tiong thich vé& hé
s6 gidn nd nhiét giita 16p men phu va nén ddng.

Nhiét d6 nung t6i tu dige xac dinh 1 khoang 820 °C. Khi nhiét do
nung viot qua 830 °C, mic d6 két tinh ctia TiO, suy giam rd rét 1am giam
d6 tring ctia 16p men. Vi phéi liéu B3 nung & 820 °C va thoi gian luu
50-70 gidy, 16p men dat do tring khoang 65-67 %, d6 béng dat khoang
67-70 GU, ddng thoi duy tri trang thai bé mit ddng déu va én dinh.
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Ting thoi gian Ivu khi men chay 16ng ciing gitip b& méit men béng
hon nhung lai 1am ting nguy co hoa tan ctia nén ddng vao 16p men
pht, hinh thanh 4nh xanh luc trén nén men, din dén d6 tring clia men
bi giam xuéng.

Céc thong sb cong nghé trong nghién citu duoc xac 14p trén cic
mAu phong thi nghiém ¢6 kich thide nho. Péi véi cac san phdm my
nghé thyc té c6 kich thude hoidc chidu day nén ddng 16n hon, nhiét do
nung t6i wu dy kién vin nim trong khoang da xac dinh, tuy nhién cin
kéo dai thoi gian Ivu nhiét d& dam bao 16p men néng chay va két tinh
déng d&u trén toan bd bé mit. Gia tri thoi gian luu cu thé phu thudc
vao kich thuwde san pham, chidu day nén ddng va didu kién thiét b
nung. Py 12 ndi dung cAn duogec tiép tuc nghién ctiu trong cic bude

hoan thién cong nghé tiép theo.
L&i cam on

Bai bdo nay dwogc tai trg boi B Cong Thiong theo dé tai khoa
hoc “Nghién cttu c6ng nghé san xuit men trén ddng va hop kim dong
itng dung cho san phim m§ nghé” ma s6 PTKHCN.031/25.
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