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(54) TIEN CHAT GRAPHEN BAO GOM VAT LIEU CACBON GOC GRAPHIT

(57) Séang ché dé cap dén vat liéu cacbon gdc graphit hiru ich 1am tién chat graphen, ma
graphen bi troc ra dé dang tir vat lidu nay khi vat liéu cacbon gdc graphit hiru ich lam tién
chat va ma hé phan tan graphen da c6 dic nhiéu tir vat liéu nay co thé thu duoc dé dang.
Vit liéu cacbon gbc graphit 1a vét liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chit graphen
trong d6 ty 1& (3R) duwa trén phuong phap nhiéu xa tia X, ma duoc x4c dinh béi phuong
trinh sau day 1 1a 31% hodc l6n hon:

Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 (phuong trinh 1)
trong do:

P3 1a cudng do dinh cia mat phang (101) cua 16p graphit khdi hop thoi (3R) dua trén
phuong phép nhiéu xa tia X, va

P4 1a cudng do dinh ctia mit phang (101) cua 16p graphit hinh luc giac (2H) dya trén
phuong phép nhiéu xa tia X.
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Linh vue ky thuat dwoc dé cap
Sang ché d& cap dén vat liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chit graphen
ma c6 thé thu duoc graphen bang phuong phép don gian, cling nhu phuong phép tao ra
“vét liéu nay.
Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Trong nhitng nam gan day, su bb sung cta cac vét liéu nano khac nhau da
duoc nghién ctru cho cac muc dich thu nhé va tiét giam trong luong trong céc linh vuc
khac nhau. Cu thé, d6i véi cac vin dé mai trudng va tai nguyén, cac vat liéu cacbon
nhu graphen, CNT (carbon nanotube - éng nano cacbon) va fulleren d thu hit sy chu

y nhu cac vét liéu nano phi kim.

Vi du, méc du cacbon den da duge sir dung lam chit trg ddn cho céc pin
lithi-ion va cac dang twong tu, soi nano cacbon VGCF (nhan hi¢u da dang ki) dugc san
xuét béi Showa Denko K. K., v.v., d@ duoc nghién ctru trong nhitng nam gan day dé

~ dam bao thém tinh dan dién (Tai liéu sang ché 1).

Trong s chung, graphen 1a vugt trgi hon so v6i céc vat liéu cacbon khac theo
khia canh v€ san xuat hang loat, kha nang van dung, v.v., cling nhu hiéu suat, va cac ky

vong da dugc dat vao graphen trong céc linh vuc khac nhau.

Dé thu duoc graphen chit luong cao ma, vi du, c¢6 cac 16p graphit it hon,
phuong phap trong d6 cac séng siéu 4m yéu dugc ap dung vao graphit tw nhién trong
dung mbi (NMP) trong khoang thoi gian dai (7-10 gid), cac khdi két tu 16n ma két ling
duéi day sau d6 dugc loai bo, va dich ndi sau d6 duoc lam ly tdm dé co6 dic nd, nhd d6
dat dugc hé phan tan graphen trong d6 20% vay hodc nhiéu hon ciia 16p don, 40% vay
hodc nhiéu hon cta hai 16p hodc ba 16p, va nho hon 40% vay cua 10 16p hodc 16n hon
cua vat li€u graphit dugc phan tdn & khoang 0,5g/L, dd dugc xem xét (Tai liéu sang

ché 2).
Danh sach tai liéu vién dan
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP-A-2013-77475 (doan 0023)
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Tai liéu sang ché 2: WO 2014/064432 (céc dong tlr 4 dén 9 & trang 19)
Tai liéu phi sang ché
Tai liéu phi sang ché 1: “Structural Change of Graphite with Griding”; céc tac

gia: Michio INAGAKI, Hisae MUGISHIMA, va Kenji HOSOKAWA; ngay mung 1
théang Hai, ndm 1973 (da duogc thira nhan)

Tai liéu phi séng ché 2: “Changes of Probabilities P1, PABA, PABC with Heat
Treatment of Carbons™; cac tac gid: Tokiti NODA, Masaaki IWATSUKI, va Michio
INAGAKI; ngay 16 thang Chin, nam 1966 (d4 duoc thira nhan)

Tai liéu phi sang ché 3: “Spectroscopic and X-ray diffraction studies on fluid
deposited rhombohedral graphite from the Eastern Ghats Mobile Belt, India™;
G.Parthasarathy, Current Science, Tap 90, s6 7, ngay 10 thang Tu nam 2006

Tai lidu phi sang ché 4: “Classification of solid carbon materials and their

structural characteristics”; Nagoya Institute of Technology; Shinji KAWASAKI.

!

Ban chit ky thuit ciia sang ché
Vén d k¥ thuat

Tuy nhién, ngay ca khi vat liéu graphit (20% vay hodc 16n hon cua 16p don,
40% vay hoac 16n hon cta hai 16p hodc ba 16p, va nhdé hon 40% vay cua 10 16p hoac
16n hon) thu dugc bing phuong phap duge boc 16 trong Tai lidu sang ché 2 duoc tron
vao dung moi, luong graphen dugc phan tan trong dung mdi 1a nho, va ¢ thé chi thu
duogc hé phan tdn graphen loang. Ngoai ra, madc du dugc xem xét réng dich ndi duogc
thu gom va dugc c6 dac, phai mét thoi gian dai cho viéc xur ly 13p lai cac bude thu
gom va c¢6 dic dich ndi, va c¢b vin dé vé hiéu suét san xuit thép cua hé phan tan
graphen. Nhu duogc boc 16 trong Tai liéu sang ché 2, ngay ca bang cach dua graphit tu
nhién vao xir Iy siéu 4m trong khoang thoi gian dai, chi ¢6 cac phan yéu ctia bé mit bi
tréc ra, cac phan 16n khac khong gép phén vao phn tréc ra, va duge xem 1a van dé ma
lugng graphen bi tréc ra 1a nho.

Sang ché da dugc hoan thanh tip trung vao cac diém van dé nay, va vat liéu
cacbon gdc graphit, ma graphen bi tréc ra dé dang tir vét liéu nay bang cach thuc hién
cac viée xtr Iy dinh trude v6i graphit tu nhién, va 1am né6 c6 thé phén tan graphen &

nong do cao hodac & muc do cao dugc goi la tién chat graphen. Sau d6, muc dich cua
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sang ché 1a dé xuét vat liéu cacbon géc graphit hitu ich 1am tién chét graphen, ciing
nhu phuong phép tao ra vat liéu nay.
Giai quyét van dé

Pé giai quyét cac van dé néu trén, vat lidu cacbon gdc graphit hitu ich lam tién
chat graphen theo sang ché c6 khac biét béi c6 16p graphit khéi hop thoi (3R) va 16p
graphit hinh luc giac (2H), trong d6 ty 1é (3R) cua 16p graphit khéi hop thoi (3R) va
16p graphit hinh luc gidc (2H), dua trén phuong phép nhiéu xa tia X, ma dugc xac dinh
boi phuong trinh sau day 1 1a 31% hodc 16n hon:

Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 (phuong trinh 1)
trong do:

P3 1a cudng d6 dinh ctia mat phang (101) cta 16p graphit khéi hop thoi (3R)

dira trén phuong phap nhiéu xa tia X, va

P4 13 cuong do dinh cta miat phing (101) ciia 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuong phap nhiéu xa tia X.

Theo khia canh nay, do lugng 16n cta 16p graphit khéi hop thoi (3R) ma mét
16p bi troc ra dé dang tir 16p nay duge chia trong d6, vat liéu cacbon gbc graphit hiru
ich 1am tién chat graphen, ma graphen bi troc ra d& dang tir vat liéu nay khi vét liéu
cacbon gbc graphit hiru ich 1am tién chat, va 1am n6 c6 thé phén tan graphen & ndng do
cao hodc & mirc do cao c6 thé thu dugc.

Vit liéu cacbon gbc graphit hitu ich lam tién chét graphen theo sang ché c6
khéc biét & chd ty 18 (3R) 12 40% hoic 16n hon.

Theo khia canh nay, mién 1a ty 1& (3R) 1a 40% hoic 16n hon, vat liéu cacbon
gbc graphit hitu ich 1am tién chit graphen ma graphen bi tréc ra dé dang hon tir vét
liéu nay, so vai cac truong hop ma ty 1€ (3R) 1a 31% hodc 16n hon va nhé hon 40%, ¢6
thé thu duoc d& dang.

Vit liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chat graphen theo sang ché c6

khéc biét & chd ty 1¢ (3R) 1a 50% hodc 16n hon.

Theo khia canh nay, mién 1a ty 1& (3R) 1a 50% hoic 16n hon, vt liéu cacbon

gbc graphit hitu ich 1am tién chit graphen ma graphen bj troc ra d& dang hon tir vat
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liéu nay, so vai cac truong hop ma ty 1€ (3R) 1a 40% hodc 16n hon va nhé hon 50%, co6

thé thu duoc dé dang.

Vit liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chat graphen theo sang ché c6
khéc biét & chd ty s6 cuong d6 P1/P2 ciia 16p graphit hinh luc gidc (2H) dua trén
phuong phap nhiéu xa tia X 1a 0,01 hodc 16n hon, trong doé:

P1 1a cudng do dinh ciia mit phang (100) cua 16p graphit hinh luc gidc (2H)

dua trén phuong phép nhiéu xa tia X, va

P2 la cudng d6 dinh ciia mat phang (002) cua 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuong phap nhiéu xa tia X.

Theo khia canh nay, khi ty s6 cuong do6 P1/P2 cia 16p graphit hinh luc giac
(2H) duoc tao ra 1a 0,01 hodc 16n hon, sy mat trat tu dinh hudng cAu trac tinh thé cua
vat li€u cacbon s€ cao hon, graphen bi troc ra dé dang, va vat liéu cacbon géc graphit

c6 thé dugc tao ra c6 chirc nang hiéu qua hon lam tién chat.

Vat liéu cacbon gdc graphit néu trén hiru ich 1am tién chat graphen c6 khac
biét & chd vat liéu cacbon gbc graphit dugc tao ra bang cach thuc hién viée xir Iy dua
trén luc séng vo tuyén va xtr Iy dua trén luc vat Iy trong chan khong hozc trong khong
khi.

Theo khia canh nay, bang cach két hop viée xir Iy dua trén luc song vo tuyén
bdi cac vi song, cac song milimet, plasma, [am néng cam ung dién tr (IH), tir truong
hodc tuong tu, va viéc xu ly dua trén luc vat ly béng may nghién bi, may nghién phéan
luc, luc ly tdm, siéu trong téi han hodc tuong tu, voi vat liéu graphit tu nhién trong
chan khong hodc trong khong khi, vat liéu cacbon gbc graphit bao gdm nhiéu 16p
graphit khéi hop thoi (3R) thu dugc. Ngoai ra, do cac viée xur ly duge thuc hién trong
chan khong hodc trong khong khi, thi cac viée xt ly sau 1a don gian.

Phuong phap tao ra vét liéu cacbon gdc graphit hitu ich lam tién chat graphen
theo sang ché c6 khac biét boi bao gdm: bude thyc hién xir ly dua trén luc séng vo
tuyén va xu ly dua trén lyc vat ly véi vat liéu graphit tu nhién trong chan khong hodc
trong khong khi.

Theo khia canh nay, bing cach két hop viéc xtr 1y dua trén luc séng vo tuyén

bdi cac vi song, cac song milimet, plasma, lam néng cam ung dién tu (IH), tir trudong
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hodc tuong tu, va xir ly dua trén luc vat ly béi may nghién bi, may nghién phan luc,
luc ly tam, siéu trong t&i han hodc twong tu, vat liéu cacbon gbc graphit hiru ich lam
tién chét graphen, ma tach thanh graphen dé dang hon, so véi su st dung mot trong hai
viée xtr 1y, c6 thé thu dugce trong thoi gian ngén.

Phuong phép tao ra vat liéu cacbon gbc graphit hiru ich lam tién chat graphen
theo sang ché c¢6 khéc biét & chd vat liéu graphit tu nhién néu trén c6 it nhat mot 16p
graphit hinh luc gidc (2H), va ty s6 cudong do P1/P2 cua 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuong phap nhiéu xa tia X nhé hon 0,01, trong d6:

P1 14 cudng d6 dinh ctia mit phang (100) cta 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuwong phap nhiéu xa tia X, va

P2 14 cudng d6 dinh ctia mat phang (002) cia 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuong phép nhiéu xa tia X.

Theo cac khia canh nay, vat liéu cacbon c6 thé duoc tao ra tir graphit tu nhién
d& c6 ma sy mét trat ty dinh huéng cAu trac tinh thé cua vat liéu cacbon la thép va
thuong gap.

Vit liéu cacbon gbc graphit theo sang ché c6 khéac biét boi c6 16p graphit khi
hop thoi (3R) va 16p graphit hinh luc gidc (2H), trong do ty 1€ (3R) cua 16p graphit
khéi hop thoi (3R) va 16p graphit hinh luc giac (2H), dua trén phuong phap nhiéu xa
tia X, ma dugc xac dinh béi phuong trinh sau day 1 1a 31% hodc 16n hon:

Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 (phuong trinh 1)
trong do:

P3 1a cuong d¢ dinh cia mat phing (101) cta 16p graphit khdi hop thoi (3R)

dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, va

P4 1a cudong d dinh ctia mit phang (101) cta 16p graphit hinh luc giac (2H)
dua trén phwong phap nhiéu xa tia X.

Theo cac khia éanh nay, luong 16n cua 16p graphit khéi hop thoi (3R) ma bi

tréc ra d& dang thanh cac 16p c6 thé thu dugc.

Hon nita, cac khia canh khéc 1a nhu sau.
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Hé phén tan graphen c6 khac biét & chd hé phén tan graphen thu dugc bang
cach thuc hién xur ly dua trén luc séng vo tuyén va xu ly dua trén luc vat ly véi vat

liéu cacbon gdc graphit néu trén hitu ich lam tién chit graphen trong chat 1ong.

Theo khia canh nay, trong chét long nhu dung moi, nhiét tdc dong 1én vét licu
cacbon gbc graphit do luc séng vo tuyén bai cac vi song, cac song milimet, plasma,
lam néng cam tng dién tir (IH), tir trudng hodic cac dang twong tu, va luc vat 1y tiép
tuc tac dong 1én trén d6 boi may nghién bi, may nghién phan Iuc, luc ly tAm, siéu trong
t61 han hodic cac dang tuong tu. Do d6, bang cach két hop xir Iy dua trén luc song vo
tuyén va xtr Iy dwa trén luc vat 1y, luvong 16n graphen bi troc ra dé dang trong thoi gian
ngén, vat liéu cacbon gdc graphit ma graphen khong bi tréc ra va con lai trong chat
long lam dung méi 1a it, va graphen dugc phén tdn nhiéu trong d6. Do d6, luong 16n
graphen c6 thé dugc phan tan trong chit 16ng nhu dung méi, va hé phan tan graphen

da c6 dac thu duogc.

Hé¢ phan tan graphen c6 khéc biét boi chua it nhit 1a 0,01 phan theo trong

luong cda graphen hodc 16n hon.

Theo khia canh nay, khi it nh4t 0,01 hodc 16n hon cc phéan theo trong luong
ctia graphen c6 mat, graphen c¢6 d phan tan cao, va do do, cac chirc ndng dugc s

dung bdi cac hé phan tan cta graphen c6 thé duge sir dung day du.

Composit graphen c6 khac biét & chd composit graphen thu dugc bang tron
vat liéu cacbon géc graphit néu trén hitu ich lam tién chat graphen hodc hé phéan tan
graphen néu trén vdi vat liéu nén composit, sau d6 1a khudy trén ching trong khi ap

dung luc ép vao chung.

Theo khia canh nay, vat li¢u cacbon géc graphit néu trén hodc hé phan tan
graphen néu trén va vat liéu nén composit dugc khudy tron trong khi 4p dung luc ép
vao chung, va do d6, graphen bi troc ra dé dang tir d6, va graphen bi troc ra dugc phan
tan nhiéu trong d6. Do d6, thu dugc composit graphen, ma ¢6 thé phéan tan lugng 16n
graphen trong vét li¢u nén composit nhu cdc monome, céc polyme, cac vat liéu cacbon

khéc, gom, go, xi-mang, hoac kim loai.

Composit graphen c6 khac biét & chd phu gia lién két duge sir dung trong viéc

khudy tron tién chét graphen hodc hé phan tan graphen véi vét liéu nén composit.
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‘Theo khia canh nay, do cac sy anh hudng cua phu gia lién két, graphen bi troc

ra dé dang hon.

Hé phan tan graphen c6 khéc biét & chd, khi 0,1 phan theo trong lwong clia vat
libu cacbon gdc graphit néu trén hitu ich lam tién chét graphen duoc tron véi
N-metylpyrrolidon (NMP-N-methylpyrrolidone), va séng si€u dm voi cdng suit 100
W va véi tan sé 20kHz duge ap dung vao hdn hop thu dugc trong khoéng thdi gian 3
gir do d6 1am phan tan graphen, 50% hodc 16n hon ciia lugng graphen mdi lugng c6
10 16p hodc it hon duoc tiép xtc dbi véi tdng luong cua tit ca graphen va cac tién chat

graphen.

Theo khia canh nay, béng cach chi thuc hién cac viéc xt ly néu trén véi 0,1
phén theo trong luong clia vat liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chét graphen,
hé phan tan graphen trong do graphen duoc phén tan ¢ ndéng d6 cao hoic & mirc do cao,
sao cho luong graphen mdi lugng c¢6 10 16p hodc it hon 1a 50% hodc 16n hon déi vei

téng lugng cua tat ca graphen va cac tién chit graphen, c6 thé thu dugc.

Vit liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chit graphen c6 khéc biét & chd
vat liéu cacbon géc graphit dugc su dung véi viée tron khqu tron vat liéu nén

composit.

Theo khia canh nay, luc ép dugc ap dung vao vat li€u cacbon gbc graphit véi
viéc khudy tron chung, va do d6, graphen bi tréc ra dé dang tir d6, va graphen bi troc
ra duoc phén tan nhiéu trong d6. Do d6, thu dwgc composit graphen, ma c6 thé phan
tan lugng 16n graphen trong vat liéu nén composit nhu cac monome, cic polyme, cac
vat liéu cacbon khac, gém, 20, xi-mang, hogc kim loai.

Graphen trong vit liéu nén composit c6 khac biét & chd vat liéu nén composit
la nhua.

Theo khia canh nay, c6 thé thu duoc vat dung duc nhya c6 muc do cao dugc
phéan tan graphen. Vi duy, vat dung dic nhya ¢6 m6 dun dan hdi wu viét c6 thé thu

duoc.
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Mo ta van tat cac hinh vé

‘ Fig.1 12 hinh v& thé hién cdu trac tinh thé cta graphit, trong d6 (a) dé chi cdu
trac tinh thé cua cac tinh thé hinh luc giac, va (b) dé chi cdu tric tinh thé cla céc tinh
thé khéi hop thoi.

Fig.2 14 biéu d0 thé hién bién dang nhiéu xa tia X ctia graphit ty nhién thong
thuong.

Fig.3 1a biéu d minh hoa thiét bi san xuét A sir dung may nghién phan lyc va

plasma cua Vidu 1.

Fig.4 12 hinh v& minh hoa thiét bi san xudt B st dung mdy nghién bi va
manhetron cua Vi du 1, trong d6 (a) 1a biéu d6 minh hoa trang thdi tan thanh bot, va
(b) 12 biéu d6 minh hoa trang thai ma cac vt lidu cacbon gdc graphit (cac tién chét)

dugc thu gom.

Fig.5 12 biéu d thé hién bién dang nhidu xa tia X ciia vat liéu cacbon gbc

graphit cia mau 5 dugc tao ra boi thiét bi san xuét B theo Vi du 1.

Fig.6 1a biéu db thé hién bién dang nhifu xa tia X ciia vat liéu cacbon gbc

graphit cia mau 6 dugc tao ra boi thiét bi san xuit A theo Vi du 1.

Fig.7 1a biéu db thé hién bién dang nhifu xa tia X cia vat liéu cacbon gbc

graphit cia mau 1 chi ra vi du so sanh.

Fig.8 1a biéu dd thé hién thiét bi tao ra hé phan tan ma tao ra hé phan tan sir

dung vét lidu cacbon gdc graphit 1am tién chét.

Fig.9 1a biéu dd thé hién cac trang thai phan tan ctia cic hé phén tan dugc tao
ra bang cach sir dung céc vat liéu cacbon gbc graphit cia mAu 1 chi ra vi du so séanh,
va mau 5 dugc tao ra boi thiét bi san xuét B cua Vi du 1.

Fig.10 1a hinh anh TEM cua vat liéu cacbon gbc graphit (graphen) duogc phan
tan trong hé phén tan.

Fig.11 1a hinh v& thé hién cac trang thai phan bd cia vat liéu cacbon gbe
graphit dugc phén tan trong hé phan tin ma dugc tao ra bang cach sir dung vt liéu
cacbon gbc graphit (tién chat) cia mau 5, ma (a) 1a biéu do thé hién su phan bd kich

thudc trung binh, trong khi (b) 12 biéu dd thé hién su phan bd s6 lugng céc 16p.
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Fig.12 1a hinh v& thé hién trang thdi phan bb cua vat liéu cacbon gbc graphit
dugc phan tan trong hé phan tdn ma duoc tao ra bang céach st dung vat liéu cacbon gdc
graphit cia mau 1 chi ra vi du so sanh, ma (a) 1a biéu d6 thé hién su phan bé kich

thude trung binh, va (b) 14 biéu d6 thé hién sw phan bd s lugng céc 16p.

Fig.13 1a biéu dd thé hién cac su phan bd sb luong cac 16p ciia mdi vt liéu
cacbon gbc graphit duge phan tén trong cac hé phan tan ma dugc tao ra bang céch sir

dung cac mau tir 1 dén 7 1am céc tién chat.

Fig.14 13 bidu @ thé hién céc ty 18 ctia graphen c¢6 10 16p hodc it hon v6i ham

lwong cia cac tinh thé khéi hop thoi duge phén tan trong hé phan tan.

Fig.15 12 hinh v& thé hién trang thdi phan bd cia graphit khi thay doi cac diéu
kién tao ra hé phan tan béng cach s dung vat liéu cacbon géc graphit (tién chét) cua
mau 5 theo Vi du 2, trong d6 (a) 1 biéu d6 thé hién sy phan b trong trudng hop ma
viée xir Iy siéu 4m va xir Iy vi séng duge két hop, trong khi (b) 12 biéu db thé hién sy
phan b6 s luong cac 16p trong truong hop ma viée xur Iy siéu am duge thuc hién.

Fig.16 1a biéu do thé hién tri sb tré khang khi vat liéu cacbon gbc graphit cia
Vi du 3 dugc phén tan trong muc dan dién.

Fig.17 1a biéu dd thé hién d6 bén kéo khi vat liéu cacbon géc graphit cua Vi du
4 duoc khqu tron véi nhua.

Fig.18 1 biéu dd thé hién do bén kéo khi vét lidu cacbon gdc graphit ciia Vi du
5 duoc khuéy tron voi nhua.

Fig.19 1a biéu do thé hién cac trang thdi phén tdn cla c4c vat liéu cacbon gbc
graphit ctia cac hé phén tan d& mo ta cac trang thdi phan tan cta Vi du 5 bd sung, ma
(a) 1a trang thai phan tan ctia mau 12, va (b) 14 trang thai phéan tdn ctia mau 2.

MG ta chi tiét sang ché

Sang ché tap trung vao ciu tric tinh thé cua graphit, va, trude hét, cac vén dé
lién quan dén ciu trac tinh thé s& dugc giai thich. D3 biét ring graphit tu nhién dugc
phan thanh ba loai cdu truc tinh thé, cu thé 14 cac tinh thé hinh luc gi4c, cAc tinh thé
khéi hop thoi va céac tinh thé mét trat tu, phu thudc vao cach xép chdng cua cac 16p.

Nhu dugc thé hién trong Fig.1, cac tinh thé hinh luc giac c¢6 cAu truc tinh thé trong d6
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céc 16p duge bd tri theo thir tr ABABAB-, trong khi cac tinh thé khdi hop thoi c6 cdu
trc tinh thé trong d6 céc 16p duge bd tri theo thir tt ABCABCABC--.

Trong graphit tu nhién, hdu nhu khong c6 cic tinh thé khéi hop thoi & giai
doan ma graphit tu nhién dugc khai thac. Tuy nhién, khoang 14% ctia céc tinh thé khéi
hop thoi co trong cac vt liéu cacbon gdc graphit tw nhién thong thuong bai vi viée tan
thanh bot hoidc dang twong tu dugc thuc hién trong giai doan tinh ché. Ngoai ra, da
biét rang ty 18 cua cac tinh thé khéi hop thoi hoi tu vé khoang 30% ngay ca khi su tdn
thanh bot duoc thuc hién trong qua trinh tinh ché trong khoang thoi gian dai (céc Tai

liéu phi sang ché 1 va 2).

Hon nita, phuong phap trong d6 graphit duge kéo gian bang cach lam néng,
thay vi cac lyc vat 1y nhu sy tan thanh bdt, do d6 lam tréc vay graphit. Tuy nhién, ngay
ca khi graphit duoc xtr Iy bang nhiét & 1600 K (khoang 1,300°C), ty 1& ctia cac tinh thé
khéi hop thoi 1a khoang 25% (Tai liéu phi sang ché 3). Hon nita, ty 1¢ 1én dén khoang
30% ngay ca khi nhiét cia nhiét do rat cao & 3000°C dugc ap dung Ién d¢ (Tai liéu phi-
sang ché 2).

Do d6, mic du c¢6 thé 1am tang ty 16 cia cac tinh thé khéi hop thoi bang cach

xUr 1y graphit ty nhién vai cac luc vat Iy hodc nhiét, gidi han trén 1a khoang 30%.

Céc tinh thé hinh luc gidc (2H), ma dugc chita trong graphit tu nhién & muc do
16m, rat 6n dinh, va luc van der Waals 16p trung gian gitta cac 16p graphen cua ching
dugc thé hién béi phuong trinh 3 (Tai liéu sang ché 2). Bang cach ap dung ning luong
vugt qua luc nay, graphen bi tréc ra. Nang lugng can cho su lam tréc ty 1& nghich véi
1ap phuong cta do day. Do d6, & trang thai diy ma nhiéu 16p dugc xép chdng, graphen
bi tréc ra boi luc vat 1y yéu nhu béi cac séng siéu 4m rat yéu. Tuy nhién, trong truong
hop ma graphen bi tréc ra khoi graphit hoi méng, thi cin ning lugng rat 16n. N6i cach
khac, ngay ca néu graphit dugc xit Iy trong khoang thoi gian dai, chi cdc phan yéu cua

bé mit bi tréc ra, va cc phén 16m con lai khong bi troc ra.
Fvdw = H-A/(6m-t%) (phuong trinh 3)
Fvdw: Luc van der Waals
H: hing s6 Hamaker

A: Dién tich bé mit ctia graphit hodc graphen
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t: Cac d¢ day cua graphit hodc graphen

Céc tac gia sang ché da thanh cong trong viéc lam tang ty 1€ clia céc tinh thé
khéi bh(f)p thoi (3R), vén di duoc ting 1én chi khoang 30% bang cac cach xir ly tan
thanh bot hoac lam nong dén nhiét do rat cao, dén 30% hodc 16n hon béng cach thuc
hién cac viéc xtr Iy dinh trude, nhu duge thé hién dudi day, voi graphit tg nhién. Céc
phat hién sau day thu duoc 1a két qua cua cic thuc nghiém va cic nghién ctru. Tuc 13,
khi ham luong cua céc tinh thé khdi hop thoi (3R) trong vit liéu cacbon gbc graphit
cao hon, cu thé 1a khi ham luong 14 31% hoic 1én hon, ¢6 xu huéng 1a graphen bi troc
ra d& dang bing cach st dung vat liéu cacbon gbc graphit nay 1am tién chét, do d6 d&
dang thu dugc hé phén tan graphen dugc c6 dic va duge phén tan nhiéu hoic cac dang
tuong tu. Vi ly do nay, da dugc xem xét réng, khi lgc €p hodc luc tuong tu dugce ap
dung vao céc tinh thé khoi hop thoi (3R), su bién dang xay ra giita cac 16p, tuc 1a su
bién dang trong toan bd cau tric cia graphit trd nén 16n, va graphen bi tréc ra d€ dang
khéng phu thudc vao lyc van der Waals. Do d6, theo sang ché, vat liéu cacbon géc
graphit, ma graphen duogc troc ra dé dang tir vat lidu nay béng cach thuc hién cac viéc
xur ly dinh trude v6i graphit tu nhién, va lam n6 co thé phan tan graphen & ndng d6 cao
hodc & mirc do cao, dugc goi 1a tién chit graphen. Sau day, phuong phép tao ra tién
chét graphen thé hién céc viéc xir ly dinh trudc, cAu trac tinh thé cua tién cht graphen,
va hé phén tan graphen st dung tién chét graphen s& dugc mo ta theo thir tu trong cac
vi du dudi day.

O day, trong ban mb ta, graphen dé chi graphen dang vay hoic dang tdm ma 1a
~ tinh thé ¢6 kich thudc trung binh 1a 100nm hogc 16n hon nhung khéng phai 1a tinh thé
nhé c6 kich thude trung binh 1 vai nanomet dén vai chuc nanomet, va c6 10 16p hoic
it hon.

Ngoai ra, do graphen 1 tinh thé c6 kich thu6c trung binh 1a 100nm hodc 16n
hon, khi graphit nhan tao va cacbon den, ma la cac vat liéu cacbon v6 dinh hinh (vi
tinh thé) khac voi graphit tw nhién, tham chi dwoc xtr ly, thi khong thé thu dugc
graphen (Tai liéu phi sang ché 4).

Hon nira, trong ban mo ta ndy, composit graphen nghia 1a composit dugc tao

ra bang cach st dung vt liéu cacbon gbc graphit hiru ich lam tién chét graphen theo
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sang ché, tirc 1a vat liéu cacbon gbc graphit c6 ty 1& (3R) 13 31% hoic 16n hon (vi du

cac mau tir 2 dén 7 cua Vi du 1; cac mau 21, v.v., ciia Vi du 5 duoc mo ta dudi day).

Sau day, cac vi du thuc hién vat liéu cacbon géc graphit hiru ich lam tién chat

graphen theo sang ché, ciing nhu phuong phép tao ra vét liéu nay s& duge mo ta.
Vi du thuc hién sang ché

Vidul

V& viéc san xut vat liéu cacbon gdc graphit hiru ich 1am tién chét graphen

Phuong phép dé thu dugc vat liéu cacbon gdc graphit hiru ich 1am tién chét
graphen boi thiét bi san xudt A str dung may nghién phan luc va plasma dugc thé hién
trong Fig.3 s& duoc giai thich. Lam vi du, thiét bi san xuit A dé chi trudng hop trong
d6 plasma duoc ap dung dé xur Iy dua trén luc séng vo tuyén va trong d6 may nghién

phan luc dugc st dung dé xtr Iy dua trén luc vat ly.

Trong Fig.3, ky hiéu 1 dé chi hat Smm hodc nho hon ctia vat liéu graphit tu
nhién (graphit dang vay ACB-50 duoc san xuét béi Nippon Graphit Industries, 1td.);
ky hiéu 2 dé chi phdu chua vat liéu graphit tu nhién 1; ky hiéu 3 dé chi voi phun
Venturi ma x4 vat liéu graphit tw nhién 1 tir phéu 2; ky hiéu 4 dé chi may nghién phan
luc ma phun khéng khi d3 dugc bom vao may nén 5, trong khi duge dugce chia thanh
© tam vi tri, do d6 cho phép vat liéu graphit tu nhién va cham dép vao bén trong cua
budng béi ludng phun; va ky hidu 7 dé chi may tao plasma ma phun khi 9, nhu oxy,
argon, nito hodc hydro, thong qua voi phun 8 tir thung 6 va dp dung dién &p vao cudn
day 11, dugc quin quanh phin ngoai vi bén ngoai ciia voi phun 8, tir ngudn cip dién
ap cao 10, nhd do tao ra bén trong budng clia may nghién phan luc 4, va miy tao
plasma duogc bd tri & mdi trong sb bdn vi tri bén trong budng. Ky hiéu 13 dé chi dng
ma ndi may nghién phan luc 4 va bd thu bui 14 véi nhau; ky hiéu 14 dé chi bo thu bui;
ky hiéu 15 dé chi vat gom; ky hiéu 16 @ chi vat liéu cacbon gdc graphit (tién chat
graphen); va ky hiéu 17 dé chi dng bé.

Tiép theo, phuong phép tao ra s& duoc giai thich. Cac diéu kién cho may

nghién phan luc va plasma 12 nhu sau.
Céc diéu kién cho may nghién phan luc 1a nhu sau.

Ap sudt: 0,5MPa
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Thé tich khéng khi: 2,8 m3/phit

Puong kinh bén trong voi phun: 12mm

Tbc do dong: khoang 410m/s

Céac diéu kién cho plasma 1a nhu sau.

Cong suat: 15W

Dién 4p: 8kV

Céc loai khi: Ar (d6 tinh khiét 99,999% thé tich)
Khi tbc do dong: 5 L/phut

Céan hiéu r@“mg cac vat liéu graphit ty nhién 1, ma dugc nap' vao buéng cua may
nghién phan luc 4 tir voi phun Venturi 3, duoc gia tdc dén téc dd am thanh hoic cao
hon bén trong buéng, va duoc nghién thanh bot do tac dong gilta cac vat li¢u graphit
tur nhién 1 hoac do tac dong cua chung ddp vao thanh, va, déng thoi, plasma 12 phong
dong dién hoac kich thich céc vat liéu graphit tu nhién 1, tac dong truc tiép lén cac
nguyén tir (cac dién tir), va lam tang su bién dang cia céc tinh thé, do d6 thuc diy su
tan thanh bot. Khi cac vat liéu graphit tu nhién 1 chuyén thanh cac hat min c¢6 duong
kinh hat nhat dinh (ndm trong khoang tir 1 dén 10um), khdi lugng ciia chiing dugc
giam xuéng, luc ly tam bi yéu di, va, do d6, cac vat liéu graphit tu nhién 1 dugc bom

ra tir 6ng 13 ma duoc noi voi phan gitra cia budng.

Khi bao gdm céc vat lidu cacbon gbc graphit (cac tién chét graphen), ma dugc
luu théng tur 6ng 13 vao véat chira hinh tru cua buéng bo thu bui 14, tao thanh dong
xo#n bc¢, va roi xubng cac vat liéu cacbon gbc graphit 16, ma va cham véi thanh bén
trong véat chtra, dén vat gom 15 & dudi, trong khi dong khong khi tir duéi 1én tao ra &
phén giita ctia budng do phan vat chira hinh ném & phia dudi ctia budng, va khi dugc
thoat ra tir dng bé 17 (duoc goi 1a céc hi¢u ing vong xody). Theo thiét bi san xuit A
trong vi du nay, khoang 800g tién chat graphen tir 1kg vat li€u tho, tirc 1a céc vt licu
graphit tu nhién 1, dugc st dung. Vat liéu cacbon gbc graphit (cac tién chét graphen)

16 thu dugc (hiéu suét thu hdi: khoang 80%).

Tiép theo, dua trén thiét bi san xuat B sir dung may nghién bi va cac vi séng
duoc thé hién trong Fig.4, phuong phap dé thu duoc vat lidu cacbon gbc graphit hiru

ich lam tién chét graphen s& dugc mé ta. Thiét bi B dé chi, lam vi du, truong hop ma
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cac vi song dugc ap dung lam xt ly dua trén lyc séng vo tuyén va trudng hop may
nghién bi dugce st dung dé xur ly dua trén luc vat ly.

Trong Fig.4 (a) va (b), ky hiéu 20 dé chi may nghién bi; ky hiéu 21 d chi may
tao vi-song (manhetron); ky hi€u 22 dé chi éng dan song; ky hiéu 23 dé chi dau vao vi
song; ky hiéu 24 dé chi phuong tién; ky hiéu 25 dé chi cac hat Smm hoic nho hon cia
vat liéu graphit ty nhién (graphit dang vay ACB-50 dugc san xuét boi Nippon Graphit
Industries, 1td.); ky hiéu 26 d& chi vat gom; ky hiéu 27 dé chi bo loc; va ky higu 28 dé
chi vat liéu cacbon gbc graphit (cac tién chit graphen).

Tiép theo, phuong phap tao ra s& duge giai thich. Cac didu kién cho may
nghién bi va céc vi séng 1a nhu sau.

Céc diéu kién cho may nghién bi 12 nhu sau.

Tbc d6 quay: 30rpm

Kich thuéce trung binh: @5Smm

Cac loai phuong tién: cac bong zirconia

Thoi gian tan thanh bot: 3 gio

Céc diéu kién cho mdy tao vi séng (manhetron) 1a nhu sau.

Cong sut: 300W

Tén s6: 2,45GHz

Phuong phéap chiéu xa: Gian doan

1kg céac vat liéu tho cacbon graphit ty nhién 25 va 800g ctia phuong tién 24
duoc nap vao budng clia may nghién bi 20, budng duge dong, va hdn hop dugce xur Iy &
tbc d6 quay 1a 30rpm trong khoang thoi gian 3 gid. Trong quaé trinh xur 1y, cac vi séng
dugc chiéu xa gian doan (khoang 20 gidy cho mdi 10 phut) vao budng. Can hiéu ring
su chiéu xa vi song tac dong truc tiép 1én cac nguyén tr (cac dién tir) cia cac vat li€u
thd, do d6 lam tang su bién dang ciia cac tinh thé. Sau khi xtt 1y, phuong tién 24 dugc
loai bd khoi b loc 27, va do do, bot khoang 10pm cua cac vat liéu cacbon géc graphit
(cac tién chét) 28 ¢ thé duoc thu gom trong vét gom 26.

V& bién dang nhiéu xa tia X ciia cac vt liéu cacbon gbc graphit (cac tién chat

graphen)
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D& cap dén cac hinh vé& tir Fig.5 dén Fig.7, cdc bién dang nhiéu xa tia X va cac
cAu tric tinh thé s& duge mé ta dbi véi cac vat lidu tu nhién dua trén graphit (cac mau
6 va 5) dugc tao ra bdi cac thiét bi san xuit A va B, va bot khoang 10um cua céac vat
liéu tu nhién dya trén graphit (mau 1: vi du so sanh) thu dugc bang chi sir dung may

nghién bi ctia thiét bi san xuét B.
Céac diéu kién do cho thiét bi nhiéu xa tia X nhu sau.
Nguén: tia Cu Ka
Tbc @6 quét: 20 °/phit
Dién ap 6ng: 40kV
Dong dién dng: 30mA

Theo phuong phap nhiéu xa tia X (nhiéu xa ké tia X da dung kiéu gin mau
ngang Ultima IV dugc san xuit boi Rigaku Corporation), mdi mau thé hiéh cac cuong
do dinh P1, P2, P3 va P4 trong cac mit phing (100), (002) va (101) cla céc tinh thé
hinh luc gidc 2H va trong mat phang (101) cta cac tinh thé khéi hop thoi 3R. Do do,
cac cuong do dinh nay s& duoc giai thich.

6] day, cac phép do cua bién dang nhiéu xa tia X d4 st dung cac tri sb chuin
héa & trong va ngoai nudc trong nhitng nam gin diy. Nhidu xa ké tia X da dung kiéu
gin mAu ngang Ultima IV nay duoc san xuét béi Rigaku Corporation 12 thiét bi c6 thé
do bién dang nhiéu xa tia X theo JIS R 7651:2007 "Phép do cac thong s6 mang va cac
kich thuéc mam tinh thé cua céc vat liéu cacbon". Ngoai ra, ty 1€ (3R) 1a ty 1€ cua
cudng d6 nhiéu xa thu duge bang phuong trinh: ty 1€ (3R) = P3 / (P3 + P4)x 100, ngay
ca néu tri sd cua cudng dd nhiéu xa duoc thay ddi, thi tri s cua ty 1¢ (3R) khong thay
ddi. C6 nghia 1a ty 1€ cda cuong do nhiéu xa duogc chuén héa, n6 thuong dugc st dung
dé tranh thuc hién viéc xac dinh tinh c6 tri sb tuyét ddi va tri sb6 cta no khong phu

thudc vao cac thiét bi do.

Nhu duge thé hién trong Fig.5 va Bang 1, mau 5 duoc tao ra boi thiét bi san
xuit B, ma ap dung viéc xir Iy v6i may nghién bi va xir Iy vi séng, ¢6 cac ty 1¢ cao cla
cac cuong do dinh P3 va P1, va ty I¢ (3R) duoc x4c dinh bang phuong trinh 1 thé hién
ty 18 ctia P3 v&i tong cia P3 va P4 12 46%. Ngoai ra, ty sb cuong do P1/P2 12 0,012.

Ty 1& (3R) = P3/(P3+P4)x100 (phuong trinh 1)
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trong do:

P1 1a cudong d6 dinh ctia mat phing (100) ctia 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dya trén phuong phap nhiéu xa tia X,

P2 14 cudng d6 dinh ctia mat phing (002) ctia 16p graphit hinh luc giadc (2H)
dya trén phuong phép nhiéu xa tia X,

P3 1a cudng d6 dinh cua mit phing (101) ciia 16p graphit khdi hop thoi (3R)
dua trén phuong phép nhiéu xa tia X, va

P4 1a cudng d6 dinh cta mat phang (101) cta 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dya trén phuong phap nhiéu xa tia X.

Bang 1

Céc cudng do dinh [s6 dém'do]

(26[°])
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (100) 162
[P1] (42,33)
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (002) 13157
[P2] (26,50)
Céc tinh thé khdi hop thoi 3R (101) 396
[P3] | (43,34)
Céc tinh thé hinh lyc gidc 2H (101) 466
[P4] (44,57)

Theo cach nay, nhu dugc thé hién trong Fig.6 va Bang 2, mau 6 dugc tao ra
béi thiét bi san xudt A, ma ap dung viéc xir Iy dua trén may nghién phan luc va xir ly
dua trén plasma, c6 ty 1€ cao cua cac cuong do dinh P3 va P1, va ty 1¢ (3R) 1a 51%.
Ngoai ra, ty 1€ cuong do P1/P2 1a 0,014.

Bang 2

Céac cudng do dinh [s6 démrdd]
(26[°])

Céc tinh the hinh luc giac 2H (100) 66

[P1] (42,43)

Céc tinh thé hinh luc gidc 2H (002) 4.675

[P2] (26,49)

Céc tinh thé khdi hop thoi 3R (101) 170

[P3] (43,37)
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Céc tinh thé hinh lyc giac 2H (101) 162
[P4] (44,63)

Hon nita, nhu duoc thé hién trong Fig.7 va Bang 3, mau 1 chi ra vi du so sanh
duogc tao ra chi v6i may nghién bi ¢6 ty 1€ nho cua cuong do dinh P3, so vai cac mau 5

va 6, va ty 1& (3R) 1a 23%. Ngoai ra, ty 16 cuong do P1/P2 1a 0,008.

Bang 3

Céc cudng d6 dinh [s6 démdo]

(20[°])
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (100) 120
[P1] (42,4)
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (002) 15.000
[P2] (26,5)
Céc tinh thé khéi hop thoi 3R (101) 50
[P3] (43,3)
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (101) 160
[P4] (44,5)

Do d6, mau 5 dugc tao ra bai thiét bi san xuét B ctia Vi du 1, va mau 6 dugc
tao ra béi thiét bi san xuit A ctia Vi du 1 ¢6 cac ty 1& (3R) 1an luot 12 46% va 51%, va
né d3 thé hién ring cac ty 1& (3R) clia ching 1a 40% hodc 16n hon, hodc 50% hodc 16n

hon, so v&i graphit tu nhién dugce thé hién trong Fig.2 va miu 1 chi ra vi du so sanh.

Tiép theo, cac hé phan tan graphen dugc tao ra bang cach str dung cac tién
chét graphen dugc tao ra & trén, va tinh d€ dang cta chung vé sy troc ra clia graphen
dugc danh gia.

V& cac hé phan tan graphen

Phuong phép tao ra hé phan tan graphen s& dugc giai thich dé cap dén Fig.8.
Fig.8 thé hién, lam vi du, truong hop ma su xir 1y siéu dm va xur ly vi séng dugc két

hop trong chét 16ng khi hé phan tan graphen duoc tao ra.
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(1) 0,2g cua vat li€u cacbon gbc graphit hiru ich lam tién chat graphen va 200ml cua
N-metylpyrrolidon (NMP) ma dong vai tro 1am mdi truong phan tan duoc nap vao cbe

vai 40.

(2) Céc vai 40 duoc dat vao budng 42 clia may tao vi song 43, va bd rung siéu am 44A

ctia dau phat siéu 4m 44 dugc dwa vao moi truong phan tan 41 tir hudng phia trén.

(3) Dau phat siéu 4m 44 dugc kich hoat, va cac séng siéu &m cua 20kHz (100W) dugc

ap dung lién tuc trong khoang thoi gian 3 gio.

(4) Trong khi dau phat siéu 4m néu trén 44 dugc khoi dong, may tao vi séng 43 duoc
kich hoat dé 4p dung céac vi séng 2,45GHz (300W) giéri doan (chiéu xa trong khoang

thoi gian 10 gidy cho mdi 5 phiit) vao do.

Fig.9 dé cap dén cac vé bé ngoai clia cac hé phén tén graphen dugc tao ra theo
cach néu trén khi 24 gi¢ da troi qua.

Mic dit mot phan cia hé phan tan graphen 30 str dung mau 5 dugc tao ra bdi
thiét bi san xuit B duoc Kkét léng, toan bd san phém thé hién mau den duoc quan sat.
Déi v6i didu nay, can hiéu ring mot phan 16n cac vat liéu cacbon gbc graphit duoc str
dung lam cac tién chét graphen duoc phan tan & trang thai ma graphen bi troc ra khoi

chung.

Trong hé phén tan 31 sir dung mau 1 chi ra vi du so sanh, hau hét cac vat lidu
cacbon gdc graphit duoc két lang, va duoc khing dinh rang mot phin cua chiing bi ndi
1a dich ndi. Tur céc thuc té, cin hidu ring graphen bi troc ra tir phdn nhé clia chiing va
chung bi nbi 1a dich ndi.

Hon nita, hé phén tan graphen dugc tao ra theo cach néu trén dugc pha lodng
dén nf‘mg do6 quan sat dugc, duge phu 1én trén giai doan mau (lusi TEM), va luéi dugc
lam khd. Do d6, kich ¢& va s luong cac 16p clia graphen dugc quan sat trong hinh anh
dugc chup cua kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM-transmission electron

microscope), nhu dugc thé hién trong Fig.10. Ngoai ra, luéi duge phu dich nbi pha
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logng dugc sir dung cho mau 1. Vi duy, trong trudng hop cua Fig.10, kich ¢& twong tng
v6i chidu dai tdi da L ctia vay 33, ma 1a 600nm, dua trén Fig.10 (a). Nhu véi s6 lugng
cac 16p, mat dau cta vay 33 dugc quan sat trong Fig.10 (b), va chong 1én cac 16p
graphen dugc tinh, do d6 tinh s6 lugng cac 16p 1a 6 16p (phan dugc chi ra bsi ky hiéu
34). Theo cach nay, kich ¢& va sb lugng cic 16p dugc do véi mdi vay (“N” chi ra sb
lugng cua céc vay), va cac sb luong clia cac 16p graphen va cac kich ¢& dugc thé hién

trong Fig.11 va Fig.12 thu dugc.

Dé cap dén Fig.11 (a), su phﬁn'b(“') cd hat (sy phan bd cac kich thudc) cia cac
vay mong dugc chtra trong hé phan tén graphen cua mau 5 (Ty 1& (R3) 1a 46%) dugc
tao ra béi thiét bi san xuit B cua Vi du 1 12 phan b c6 dinh 14 0,5um. Ngoai ra, trong
Fig.11 (b), vé s6 lugng céc 16p, sy phan b6 ma c6 dinh & 3 16p va trong d6 graphen c6

10 16p hodc it hon 1a 68% dugc quan sat.

D& cap dén Fig.12, sw phan b c¢& hat (su phan bd cac kich thuée) ctia cac vay
méng duoc chira trong hé phén tan cia mau 1 (ty 1& (R3) 1a 23%) cua vi du so sanh 1a
phén bb c6 dinh 13 0,9um. Ngoai ra, v& s6 luong cac 16p, su phan b trong d6 phan b
nay ¢6 30 16p hodc 16n hon chiém phén 16n hon va trong d6 graphen c6 10 16p hodc it

hon 1a 10% dugc quan sat.

Tu cac két qua nay, da boc 10 r::ing, khi san phém ctia mau 5 dugc tao ra boi
thiét bi san xuét B dugc str dung lam tién chét graphen, hé phan tén graphen da c6 dic
nhiéu ma chta nhiéu graphen c¢6 10 16p hodc it hon va c6 do phan tan wu viét cia

graphen c6 thé thu duoc.

Tiép theo, dé& cap dén Fig.13, mbi quan hé gita ty 1& (3R) cua tién chat
graphen va s lugng céc 16p trong hé phan tan graphen. s& dugc md ta. Cac mau 1, 5 va
6 trong Fig.13 1a cac mAu duoc mo ta & trén. Cac miu 2, 3 va 4 dugc tao ra boi thiét b
san xudt B ma duoc thuc hién viéc xr Iy dwa trén may nghién bi va xir ly vi séng, va
c6 cac hé phan tan graphen duogc tao ra bang cach sir dung cac tién chit graphen ma

duoc tao ra bang cach thuc hién thoi gian chiéu xa cia céc vi song ngan hon so véi
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thoi gian chiéu xa cia mau 5. Ngoai ra, mau 7 dugc tao ra béi thiét bi san xuat A ma
duoc thuc hién viéc xt ly dua trén may nghién phan luc va xir Iy plasma, va c6 hé
phan tan graphen dugc tao ra bang cach sur dung tién chat graphen ma da duoc tao ra

bing cach 4p dung plasma cta cong suat cao hon so véi dp dung cho mau 6.

Tur Fig.13, v& cac mau 2 va 3 thé hién céc ty 1& (3R) 1an luot 12 31% va 38%,
cac su phan bd sé luong cac 16p c6 cac dinh & khoang 13 1a s6 luong cac 16p; tic 13,
cac hinh dang cta céc sy phan bd ma gan véi cac hinh dang cla sy phan bd thong
thudng (cac hé phan tan str dung cac miu 2 va 3). V& cic mau tir 4 dén 7 thé hién cdc
ty 1& (3R) 1a 40% hodc 16n hon, cac su phan bd sb lugng cac 16p c6 cac dinh & nhiéu s6
lugng céac 16p (graphen mong); tie 13, cac hinh dang cia cdc sy phan bb 12 cac hinh
dang ctia cac phan bd loga chuan. Mit khac, v& mAu 1 ¢6 ty 16 (3R) 1a 23%, su phéan bd
ciia chiing c¢6 dinh & 30 hodc nhidu hon 1a sb lugng cac 16p (hé phan tén sir dung mau
1). Tt la, phai duge hiéu nhu sau: ¢6 xu huéng 13, trong cac truong hop ma ty 1€ (3R)
dat 31% hodc 16n hon, cac hinh dang cia céc su phin bé s6 16p khac v6i cac hinh dang
ddi voi cac truong hop ma ty 18 (3R) nho hon 31%; va hon nira, trong cac truong hop
ma ty 1¢ (3R) dat dén 40% hoac 16n hon, cac hinh dang ctia cac su phan bd sb 16p khéc
rd rang véi cac hinh dang ddi véi céc trudng hop ma ty 1€ (3R) nhd hon 40%. Ngoai ra,
6 thé hiéu duogc ring, vé cac ty 1é clia graphen cua 10 16p hodc it hon, ty 1& (3R) cia
hé phan tan sir dung mau 3 1a 38%, trong khi ty 1¢ (3R) ctia hé phén tan sir dung mau 4
1a 62%, va, khi ty 1€ (3R) dat dén 40% hodc 16n hon, ty 1& graphen ctial0 16p hogc it

hon tang 1én nhanh chong.

Tir cac thuc té ndy, co thé duge hiéu ring graphen cua 10 16p hodc it hon bi
troc ra dé dang trong céc truong hop ma ty 1€ (3R) 1a 31% hodc 16n hon, va, khi ty 1¢
(3R) tang 1én dén 40%, 50% va 60%, graphen ctia 10 16p hodc it hon bj troc ra dé dang
hon. Tuy nhién, c6 thé dugc hiéu thém ring, nguoc lai, graphen ctia 10 16p hodc it hon
kho troc ra trong céac truong hgp ma ty 1€ (3R) nho hon 40%. Ngoai ra, tap trung vao

ty 1& cuong d6 P1/P2, cac mau tir 2 dén 7 thé hién céc tri s6 nim trong khoang tuong

-21-



30296

d6i hep tir 0,012 dén 0,016, va bat ky trong s6 ching dugc wu tién béi vi chung vuot
qua 0,01 ma can hiéu rang graphen bi troc ra dé dang do céc cdu trac tinh thé sé bi

bién dang.

Hon nita, cac két qua thu duoc biang cac so séanh céc ty 16 (3R) va céc ty 1€ cla
graphen cta 10 16p hodc it hon dugc chua trong do duoc thé hién trong Fig.14. Dé cép
dén Fig.14, da boc 16 rang, khi ty 1& (3R) da dat 25% hodc 16n hon, khoang 31%,
graphen cia 10 16p hodc it hon da bét ddu ting 1én (thé hién d6 doc ngay cang tang).
Hon nita, d3 boc 16 ring, khoang 40%, graphen cia 10 16p hodc it hon dugc tang 1én
nhanh chéng (vé céc ty 1é clia graphen cta 10 16p hodc it hon, nguoc lai ty 16 (3R) cia
hé phan tan st dung mau 3 1a 38%, ty 1& (3R) cua hé phan tan sir dung mau 4 12 62%,
va ty 1& ctia graphen cua 10 16p hodc it hon dugc tang 1én nhanh chéng 1a 24% khi ty
1é (3R) duoc ting 1€n 4%), va ty 1€ phén tram cta graphen ctia 10 16p hodc it hon dap
vao téng graphen 1a 50% hodc 16n hon. Ngoai ra, cac diém cta mdi hinh vuéng mau
den trong Fig.14 tuong tng v6i cac mau khéc nhau, va cac mau tir 1 dén 7 duoc md ta

& trén va cac mau khac dugc chira trong do.

Tir cac thue té nay, khi mau thé hién ty 1& (3R) 1a 31% hodc 16n hon dugce st
dung lam tién chét graphen dé tao ra hé phén tan graphen, ty 1€ cua graphen dugc phén
b6 ctia 10 16p hodc it hon bt ddu tang 1én; hon nita, khi mau thé hién ty 1& 3R) 1a
40% hogc 16n hon duoc sit dung 1am tién chét graphen dé tao ra hé phan tan graphen,
50% hoic 16n hon cua graphen cua 10 16p hodc it hon duoc tao ra. N6i cach khac, hé
phén tan graphen trong d6 graphen duoc cd ddc nhidu va dugc phan tan nhiéu c6 thé
thu dugc. Hon nita, bai vi hau nhu khong c6 cac vat liéu cacbon gbc graphit (céc tién
chét) duoc chira trong hé phan tén két ling nhu dugc néu & trén, hé phan tén graphen
da c6 dic co thé thu duoc dé dang. Theo phuong phép nay, ngay ca hé phan tan
graphen ma co ndng d6 graphen vuot qua 10% co thé duoc tao ra ma khong can co dic
né. Cu thé, tét hon 14 tét hon 1a ty 1& (3R) 1a 40% hodc 16n hon theo quan diém vé ty 1¢

cua graphen dugc phén tan cua 10 16p hodc it hon tdng manh dén 50% hodc 16n hon.
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Phéin md ta & trén 1am rd nhu sau: khi ty 1& (3R) 1a 31% hodc 16n hon, tét hon
la 40% hodc 16n hon, va hon nira t6t hon 13 50% hodc 16n hon, su tach thanh graphen
cta 10 16p hodc it hon va céc vat liéu cacbon gbc graphit mong cua khoang 10 16p xay
ra ¢ ty 1€ 16n hon trong nhiéu truong hop; va trong trudng hop ma céac vat liéu cacbon
gbc graphit ndy duoc st dung lam cac tién chét graphen, hé phén tan graphen da co
ddc nhiéu ma c6 do phan tan uu viét cta graphen c6 thé thu dugc. Hon nita, Vi du 5
dugc mo ta dudi ddy lam rd ring, tréng truong hop ma ty 1€ (3R) 1a 31% hodc 16n hon,

cac vat liéu cacbon gdc graphit hitu ich 1am tién chat graphen.

Hon nita, gii han trén cho ty 1& (3R) duoc xem 1a gidi han trén khong dugc
xac dinh cu thé. Tuy nhién, giGi han trén dugc xac dinh sao cho ty 1&€ cuong do P1/P2
ddng thoi thoa man 0,01 hodc 16n hon dugc wu tién, béi vi céc tién chét graphen bi
troc ra dé dang khi hé phan tan hoic dang twong tu dugc tao ra. Ngoai ra, trong trudng
hop céc phuong phap san xudt st dung céc thiét bi san xudt A va B, giéi han trén 1a
khoang 70%, theo quan diém ma graphen duoc tao ra d€ dang. Ngoai ra, phuong phép
két hop viéc xir Iy dwa trén may nghién phan luc cia thiét bi san xuit A va xir Iy
plasma dugc uu tién hon, bdi vi tién chét graphen c6 ty 1é (3R) cao hon ¢6 thé thu
duoc d& dang. Ngoai ra, ty 1¢ (3R) mién 1a n6 dat dén 31% hodc 16n hon bang cach két
hop xtr 1y dua trén luc vat ly va xt ly dua trén lyc song vo tuyén.

Vidu2

Trong Vi du 1, trudng hop ma viéc xur ly siéu am va xtr ly vi séng dugc két
hop dé thu duogc hé phan tan graphen dugc giéi thich. Trong Vi du 2, chi c6 xu Iy siéu
am duoc thuc hién trong khi xir 1y vi song khong duogc thyc hién, va cac diéu kién
khac 1a giéng nhu cac diéu kién ctia vi du 1.

Fig.15 (b) thé hién su phan bd sé luong cac 16p ddi véi hé phan tan graphen
ma thu duoc bé'lng cach thuc hién viéc xur ly si€éu &m st dung tién chit graphen cua

mau 5 (ty 16 (3R) = 46%) duoc tao ra boi thiét bi san xudt B. Ngoai ra, Fig.15 (a) 1a
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gidng nhu su phan bd dugc thé hién trong Fig.11 (b) ctia mau 5 dugc tao ra boi thiét bi

san xuat B cida Vidu 1.

Két qua 13, mic di xu huéng cia sy phan bb sb lwong cac 16p 1a gan nhu
tuong tu nhau, ty 1€ cta graphen cta 10 16p hodc it hon 1a 64%, va bi gidm nhe, so voi
68% cua Vi du 1. Tir thuc té ndy, da boc 16 rang viéc dong thoi thuc hién hai viée xir ly

dua trén luc vat ly va luc séng vo tuyén dé tao ra hé phan tan graphen c6 hiéu qua hon.
Vidu3
Trong Vi du 3, vi du dugce st dung cho muc dan dién s& dugc mo ta.

Mau 1 (ty 1& (3R) = 23%), mau 3 (ty 1& (3R) = 38%), mau 5 (ty 1& (3R) = 46%)
va mau 6 (ty 16 (3R) = 51%) cua Vi du 1 dugc str dung 1am cac tién chét graphen trong
dung dich hdn hgp cuia nuéc va ancol ¢ cacbon 1a 3 hodc nh6 hon, ma déng vai tro
Jam chét truyén dan, & cac né)ng do duoc chéip nhan cho cac muc dan dién, do d6 tao ra
INK1, INK3, INKS5 va INK®6, va cac tri sb trd khéang cua ching dugc so sanh. Dya trén

cac két qua, khi cac Ty 1¢ (3R) trd nén cang cao, thi c4c tri s6 tro khang cang thap.
Vidu4

Trong vi du 4, vi du trong do tién chat graphen dugc khqu tron vo1 nhua s€

dugc giai thich.

Khi tAm nhua, trong d6 graphen dugc phan tan, dugc tao ra, do bén kéo 1a rat
cao mic du cac sgi thuy tinh dugce ) sung vao d6. Do d6, mdt yéu td vé diéu nay dugc
nghién cuu, va, do do, phét hién ra rang phu gia lién két dugc bd sung dong thoi véi
cac soi thuy tinh gép phin vao su tao ra ciia graphen tir tién chét co thé thu duoc. Do
d6, cac san phim thu duoc bang tron cac hé phan tén va phu gia lién két vao nhua

dugc nghién cuu.

1% trong lugng ctia mau 5 (ty 16 (3R) = 46%) ctia Vi du 1 duge b6 sung lam

tién chét truc tiép vao LLDPE (polyetylen), va hon hop duoc khudy tron trong khi ap
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dung viéc ép (luc ép) vao hdn hop nay véi may khudy, may khudy hai truc (may €p

dun) hodc dang tuong tu.

Pa dugc biét dén réng, khi céac vat liéu cacbon géc graphit dugc chuyén thanh
graphen, duoc phan tan nhiéu trong nhua, do bén kéo ting I1én. Do do, bing cach lam
ting do bén kéo clia nhua, cac mirc do troc ra thanh graphen va hé phan tan c6 thé
dugc danh gia mgt cach tuong d6i. P bén kéo dugc do may tht da dung mat ban
chinh xac (AUTOGRAPH AGS-J) dugc san xudt boi Shimadzu Corporation trong diéu

kién vé téc do thir nghiém 1a S500mm/phut.

Ngoai ra, dé so sanh muc do troc ra thanh graphen va do phéan tan phu thudc
vao su ¢ mat hay khong c¢6 mit ciia cac chat phu gia, cac su so sanh sau day cua ba

loai (a), (b) va (c) dugc thuc hién.

(a) Khong c6 cac chat phu gia

(b) hé phén tan th6ng thuong (kém stearat)

(c) phu gia lién két (polyme duoc lam bién tinh bang cach ghép nbi)

P& cap dén Fig.17 thé hién cac két qua do, cac két qua s& duoc giai thich.
Ngoai ra, trong Fig.17, cac vong tron dé chi cac vat liéu nhua st dung mau 1 cia vi du
so sanh, va céac hinh vudng dé chi cac vat liéu nhua sir dung mau 5 ctia Vi du 1.

Trong truong hop (a) ma khong c6 chit phu gia duoc bd sung, su chénh léch
vé cac do bén kéo 1a nho.

Trong truong hop (b) ma hé phan tan dugce bd sung, da boc 16 rang su tao ra
ctia graphen dugc thic diy dén mirc do nhit dinh trong tién chat graphen ctia miu 5.

Trong truong hop (c) ma phu gia lién két duoc bd sung, da bdc 10 réng ma su
tao ra cua graphen dugc thic diy dang ké trong tién chét graphen ctia mau 5. Piéu nay

1a vi can hiéu rang, ngoai cac hiéu qua phan tan graphen, phu gia lién két gan két cac
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thé gan két 16p graphen va nhya, va téc dong 1én ching sao cho cac thé gan két 16p

graphen dugc tach thanh dai tir d6, khi 4p dung viéc ép ¢ trang thai do.

Ké&m stearat dugc giai thich & trén lam vi du vé hé phan tan. Tuy nhién, cic
chét phu hop cho cac hop chét ¢6 thé duge chon. Nhu céac vi du vé hé phén tén, céc
chét hoat dong bé mit anion (anion), cac chét hoat dong bé mit cation (cation), céac
chét hoat dong bé mat ion ludng tinh, va cac chét hoat dong bé mit khong ion c6 thé
dugc dé cap. Cu thé, cac chat hoat dong bé mit anion va céac chét hoat dong bé mit
khong ion dugc uu tién cho graphen. Cac chét hoat dong bé mit khong ion duoc wu
tién hon. Do cac chit hoat dong bé mat khong ion la céc chét hoat dong bé mat ma
khong phan ly thanh cac ion va thé hién cac dic tinh wa nuée bdi céc lién két hydro
v6i nude, nhu duge quan sat trong cac nhom oxyetylen, cdc nhom hydroxyl, cac mach
carbohydrat nhu glucozit, va cac dang tuong tu, c6 uu diém 1a chung c6 thé dugc st
dung trong cac dung moi khong phan cuc, mac du chung khong cé do bé cia tinh wu
nuée cao nhu cac chit hoat ddng bé mit ion. Hon nita, diéu nay 14 vi, bang cach thay
dbi chiéu dai mach cta cdc nhoém wa nude, cac dic tinh cia chung c6 thé dugce thay doi
tu do tir cac dac tinh ua chat béo thanh céc dic tinh va nuée. La cac chit hoat dong bé
mat anion, mudi axit X (nhu véi axit X, vi du, axit cholic, va axit deoxycholic), vi du,
SDC: natri deoxychdlat, va cac este phosphat, dugc uvu tién. Hon nfta, 1a cac chét hoat
dong bé mat khong ion, cac este cua axit béo glyxerol, cac este cia axit béo sorbitan,
céac ancol etoxylat béo, cac ete polyoxyetylen alkyl phenyl, cac alkyl glycozit, va cac

dang tuong tu dugc vu tién.
Vidu5

Pé 1am rd hon rang cac chit thu duoc khi ty 1& (3R) 1a 31% hodc 16n hon 1a ¢6
loi 1am céc tién chét graphen, ma dugc md ta ¢ trén trong Vi du 1, vi du trong do tién
chét graphen dugc khue"ly tron v6i nhua s€ dugc giai thich thém trong Vi du 5. Phén

sau day giai thich cdc modun dan hoi cua cac vat dung dic nhua trong d6 cac vét liéu
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cacbon gbc graphit chira cac mau tir 1 dén 7 trong Vi du 1, ¢6 cac ty 1& (3R) dugc vé

db thi trong Fig.14, dugc st dung lam cac tién chét.

(1) St dung vét lidu cacbon gbc graphit néu trén lam tién chit, 5% trong luong
ciia LLDPE (polyetylen: 20201 dwoc san xuit bsi Prime Polymer Co., Ltd.) va 1%
trong luong cua hé phéan tan (chét hoat dong bé mit khong ion) dugc tron trong nuée
duoc trao ddi ion, va thiét bi d3 mo ta & trén dugc minh hoa trong Fig.8 duoc khoi
dong trong cac diéu kién gidng nhau, nhd d6 cic hé phan tén graphen chita 5% trong

lurong cia graphen va cac vat liéu cacbon gbc graphit thu dugc. ‘

(2) 0,6kg hé phan tan graphen thu duoc trong (1) duoc khudy tron ngay vao
nhua 5,4 kg bang cach st dung may khudy (may khudy kjéu ép WDS7-30 duoc tao ra
bdi Moriyama Co., Ltd.), nho do tao ra cac vién. Cac diéu kién khuéy tron duoc mo ta
dudi day. Can luu y réng ty 1€ tron gitta nhya va hé phan tan dugce chon sao cho lugng
graphen va céc vat liéu cacbon gbc graphit duoc tron trong d6 cubi cuing 1 0,5% trong
luong.

(3) Céc vién dugc tao ra trong (2) dugc tao thanh miu thit nghiém theo JIS
K7161 1A (chiéu dai: 165mm, chiéu rong: 20mm, d day: 4mm) béi may dtc ap luc.

(4) Mb dun dan hdi (Mpa) cia mau thir nghiém duoc tao ra trong (3) dugc do
trong diéu kién vé toc do thir nghiém 1a 500mm/phut theo JIS K7161 bing may thir
van nang chinh xéc kiéu mat ban duoc tao ra boi Shimadzu Corporation

(AUTOGRAPH AGS-J).

Céc diéu kién khudy tron 14 nhu sau.
Nhiét d6 khudy tron: 135°C
Téc d6 quay roto: 30rpm
Thoi gian khudy tron: 15 phut

Su tang 4p trong 10: 4p dung 0,3MPa trong khoang thoi gian 10 phut sau khi
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bat dau, va lam giam ap sudt xudng ap sudt khi quyén sau 10 phit troi qua.

O day, su phan tan cta hé phan tdn graphen néu trén vao nhya dugc xem xét
nhu sau. Khi diém néng chay cia nhwa thuong 1a 100°C hogc cao hon, nuge bay hoi
trong khong khi, nhung trong may khudy kiéu ép, bén trong ctia 10 ¢6 thé duoc ting ap
suét. O bén trong cua 10, diém s6i cua nuéc dugc tang lén dé hé phén tan dugc gilt &
dang 16ng, nho d6 nhii twong cua hé phan tan va nhya cé thé thu dugc. Sau khi ap sut
trong khoang thoi gian dinh trude, bén trong dugc lam giam ap sudt dan dan, ma lam
cho diém s6i cta nuéc giam xubng, do d6 cho phép nudce bay hoi. O day, graphen gi6i
han trong nudc con lai trong nhua. Diéu nay lam cho graphen va céac vat liéu cacbon

gbc graphit dugc phan tan & ndng d¢ cao trong nhya.

Hon nita, do graphen va cac vét liéu cacbon gbc graphit ¢6 xu huéng két tia
trong hé phan tan graphen khi thoi gian troi qua, hé phan tan graphen duoc khudy tron

vao nhua tdt hon 12 ngay sau khi hé phan tan graphen thu dugc.

Cén luu ¥ rang phan sau day c6 thé duoc sir dung 1am cac phuong tién dé thu
dugc nhil twong cia hé phéan tan va nhua, khac vé1 may khudy ép: dong co day hoa
hoc; may trén kiéu xody; may tron ddng hoa; may dong hoa ap suit cao; dong chay
x0dy tim; may tron kiéu phun dong; médy nghién phan lyc udt; va may tao séng siéu

A

am.

Hon nita, phin sau day c6 thé duoc st dung lam dung mdi cho hé phan tan,
khac voi nude: 2-propanol (IPA); axeton; toluen; N-metylpyrrolidon (NMP); va
N,N-dimetyl formamit (DMF).

Bang 4 minh hoa méi quan hé giira cac ty 1¢ (3R) & khoang 30% va cac modun
dan hdi cua cac vat dung duc nhwa. Cén luu ¥ ring mau 00 trong Bang 4 1a mau trong
1a mAu trong d6 khong co tién chit duge khudy tron, cac mau 11 va 12 ¢6 cic ty 1é
(3R) nim giira ty 1& ctia mau 1 va ty 1& ctia mau 2, va mau 21 c¢6 ty 1& (3R) giira ty 1¢

cuia mau 2 va ty I¢ cua mau 3.
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Bang 4

S4 thtr ty mau 00 1 11 12 2 21 3 4
P3/(P3+P4) - 23% |25% |28% |31% |35% |38% |42%
Mb dun dan hoi (MPa)

. 175 | 197 [196 [199 |231 249 |263 |272
(Trung binh trong 5 lan)

Su chénh léch véi méu 124 |12,0 [13,9 |31,7 |42,1 |50,0 |556
trong % % % % % % %

Duéi 10 16p khi hé phéan
tan trong NMP (Tham | - 10% | 12% |25% |25% |30% |38% |62%
khao)

Fig.18 va Bang 4 vcht'rng minh ring su chénh léch cia md dun dan hoi ddi véi
mddun dan hdi cia mau 00 (mau tréng) (ty 1¢ ting 1én cia md dun dan hoi) 1a gln nhu
ddng déu khoang 10% cho dén khi ty 1& (3R) dat dén 31%; sau khi ty 1& (3R) dat dén
31%, su chénh léch ting manh 1én dén 32%; trong khi ty 1& (3R) tang 1én tir 31% dén
42%, su chénh léch tang déu 1én dén 50%; va sau khi ty 1 (3R) dat dén 42%, su chénh
1éch tang nhe va hoi tu dén khoang 60%. Theo cach nay, khi ty 1& (3R) 1a 31% hodc
16n hon, vat dung dtc nhya con mo6 dun dan hdi wu viét ¢ thé thu duge. Hon nita, do
lugng graphen va céc vat liéu cacbon gbc graphit dugc chira trong vét dung dic nhya
1a 0,5% trong luong, ma la nho, anh hudng dén cac dic tinh ma nhua c6 duge ban dau
1a nho.

Cén hiéu ring xu huéng nay gop phan vao lam ting cao vé vét liéu cacbon gbc
graphit chtrta graphen mong c¢6 10 16p hodc it hon tiép xuc v6i nhua sau khi ty 16 (3R)
dat dén 31%. O day, trong Vi du 5, khong thé xac dinh sb luong céac 16p cua graphen
bang cach quan sat TEM do céc su dnh hudng clia hé phan tén duge st dung cho hé
phan tan trong nugce. Sau do, chi dé tham khao, ly do vé su tang manh néu trén dugc

xem xét dua trén sy phan bo so lugng cia cac 16p vat ligu cacbon goc graphit dugc
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minh hoa trong Bang 4 khi hé phan tan trong NMP. Mau 12 va mu 2 dugc so sanh véi
nhau, va da phat hién ra ring ca hai cac ty 1é ctia graphen (sb luong cac 16p 1a 10 hodc
it hon) 1a 25%. Mit khac, nhu dugc minh hoa trong Fig.19, nhu véi mau 2, ty 1€ cua
cac mau mong c6 it hon 15 16p 16n hon so véi mau 12; noi cach khac, vat liéu cacbon
gbc graphit duoc phan tan lam tién chét c6 dién tich bé mat 16n hon, ¢6 nghia 1a dién

tich cua chung ti€p xtc v6i nhya dugce tang 1én manh.

Theo céach nay, Vi du 5 chi rd r?mg khi ty 1€ (3R) 14 31% hoac 16n hon, vét liéu
cacbon gbc graphit dugc sir dung 1am tién chit graphen c6 xu huéng bi tach thanh c6

10 16p hodc it hon va vat liéu cacbon gbc graphit mong.

Hon nfra, trong cic Vi du tur 1 dén 5 dugc mé ta & trén, thiét bi san Xuét A str
dung may nghién phan luc va plasma va thiét bi san xuat B sir dung méy nghién bi va
cac vi séng duoc mo ta lam thiét bi san xuit ma tao ra tién chit graphen. Khi viéc xir
ly dwa trén luc séng vo tuyén nhu boi cac vi séng, cdc séng milimet, plasma, lam néng
cam ung dién tir (IH), va tir truong, va viéc xt ly dua trén luc vét ly nhu bing may
nghién bi, may nghién phan luc, luc ly tm, va siéu trong téi han duge két hop dé str
dung, tién chét co ty 1€ (R3) cao ¢o thé thu dugc. Do do6, su két hop cua cac viée xu ly
nay duoc uu tién. Ngoai ra, mién 1a cic viéc xur ly dué trén luc séng vo tuyén va cac
xu ly dua trén lyc vat ly dugc sir duhg 6 dang két hop, khéng co6 su han vé vé cac viée
xt 1y dua trén luc séng vo tuyén hodc xir Iy dua trén luc vat Iy cu thé dugc ap dung.
Cu thé, nhu duoc vi du trong cac thiét bi san xuét A va B, wu tién 13 cac hiéu qué dua
trén luc séng vo tuyén va luc vat Iy duoc sir dung dong thoi. Tuy nhién, luc séng vo
tuyén va luc vat Iy c6 thé dugc sit dung luan phién & cac khoang thoi gian dinh trude.
Hon nita, nhu véi luc song vo tuyén, cac luc séng vo tuyén khac nhau, nhu cac viéc xir
Iy dua trén cac vi song va plasma, c6 thé duge st dung luan phién, va, song song véi
cac viéc xur ly, mot hodc nhiéu viéc xir ly dua trén céc luc vat ly co thé duoc str dung.
Nguoc lai, nhu véi luc vét ly, cac luc vét Iy khac nhau, nhu viéc xtr ly dua trén may

nghién phan lyc va siéu trong t6i han, co the dugce st dung luan phién, va, song song
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v6i cac viée xu ly, mot hodc nhiéu viée xur ly dua trén céac luc séng vo tuyén cé thé

duogc sir dung.

Hon nira, trong céc vi du dugc mo ta ¢ trén, thiét bi san xut st dung cac vi
song va cac song si€u am dugc mo ta lam thiét bi san xuét dé thu duoc hé phan tan
graphen bang cach sir dung tién chét. Tuy nhién, khi viéc xt ly dua trén lyc séng vo
tuyén nhu bdi cac vi séng, cac séng milimet, plasma, 1am néng cam ung dién tir (IH)
va tir trudng, va viée xir Iy dua trén luc vat ly nhu bang céc séng siéu 4m, may nghién
bi, may nghién phan luc, luc ly tdm, va siéu trong t6i han dugc két hop, hé phan tan
graphen c6 ndng do graphen cao co thé thu dugc. Do d6, su két hop ciia cac viée xir ly
nay dugc uu tién. Cu thé, nhu duoc théy trong thiét bi san xuét, wu tién 1a cac hiéu qua
dua trén luc song vo tuyén va luc vat Iy duge dinh huéng dong thdi vao d6. Tuy nhién,
luc séng vo tuyén va luc vat 1y c6 thé duoc dinh hudéng luan phién vao d6 & céc
khoang thoi gian dinh trude.

Hon nita, trong cac vi du dugc mo ta & trén, cdc hé phan tdn graphen, cac muc
dan dién va cac vat dung duc nhua dugc mo ta 1am cac ing dung sir dung cac tién chét.
Tuy nhién, ngoai ra, béng cach tron cac tién chét vao cac vat liéu nén composit, lam
cac vat liéu nén nhu c4c monome, Cac polyme, céac vat liéu cacbon khéc, gém, g6,
xi-mang hoac kim loai, composit graphen co thé thu duoc. Tic 13, theo sang ché,
composit graphen nghia la céc san phdm bao gdm céc hé phén tin graphen néu trén,
cac muc dan dién va cic vat dung dic nhua. Ngoai ra, hé phan tan graphen bao gém

cac san pham nhdo c6 cac dd nhét cao.

La cac vi du vé cac chéit 1ong hodc cac vat liéu nén dé phan tan cac tién chét,
cac vat lidu sau ddy c6 thé dwoc dé cap. Cac nhua bao gdbm polyetylen (PE-
polyethylene), polypropylen (PP-polypropylene), polystyren (PS-polystyrene),
polyvinyl clorua (PVC-polyvinyl chloride), caic nhua ABS (ABS), cic nhya acrylic
(PMMA), polyamit/nilong (PA), polyaxetal (POM-polyacetal), polycarbonat (PC-

polycarbonate), polyetylen terephtalat (PET-polyethylene terephthalate), cac xyclic
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polyolefin (COP-cyclic polyolefin), céc vpolyphenylen sulfua (PPS- polyphenylene
sulfide), cac polytetrafloetylen (PTFE-polytetrafluoroethylene), cac polysulfon (PSF-
polysulfones), cac polyamit-imit (PAl-polyamide-imide), polyimit nhiét de€o
(PI-thermoplastic polyimide), polyete ete keton (PEEK-polyether ether ketone), va cac
polyme tinh thé 16ng (LCP-liquid-crystal polymer). Ngoai ra, trong sd cac nhua tong
hop, nhu cdc nhua nhiét rdn, cac nhua nhiét déo nhu cac nhua epoxy (EP), cadc nhua
phenolic (PF), cac nhua melamin (MF), cac polyuretan (PUR-polyurethane) va cac
nhua polyeste chua bdo hoa (UP) c6 thé duoc dé cap; nilong dang sgi, va cac sgi cua
polyeste, acryl, vinylon, polyolefin, polyuretan, to nhan tao hodc dang tuong tu cé thé
duoc dé cép; nhu cac chit dan hoi, cac cao su isopren (IR-isoprene rubber), cic cao su
butadien (BR-butadiene rubber), cac cao su styren/butadien (SBR-styrene/butadiene
rubber), cac cao su cloropren (CR-chloroprene rubber), cac cao su nitril (NBR-nitrile
rubber), cdc cao su polyisobutylen/cao su butyl (IIR), cdc cao su etylen propylen
(EPM/EPDM), polyetylen dugc closulfonat héa (CSM), céc cao su acrylic (ACM), cac
cao su epiclohydrin (CO/ECO), va céc chét dan hdi twong tu ¢6 thé duoc dé cap; nhu
cac chat dan hoi dua trén nhua nhiét ran, mot sb cao su uretan (U), céac cao su silicon
(Q), céc cao su chura flo (FKM), va céac dang twong tu ¢o thé dugc dé cap; va, nhu cac
chat dan hdi nhiét déo, cdc chit dan hdi dua trén styren, olefin, polyvinyl clorua,

uretan, hodc amit c6 thé dugc de cép.

Hon nita, nhu cac dau khoang, cac dau boi tron, va céc chat boi tron co thé
duoc dé cép, va, nhu cac dau hon hop cho cac cao su, cac dau khoang dya trén parafin,

dAu khoang naphten, cac du khoang thom, va cac dang tuong tu ¢6 thé dugc dé cap.

Hon nira, nhu céac san phém khong phan cuc, hexan, benzen, toluen, clorofom,
etyl axetat, va cac dang tuong tw c6 thé dugc d& cép; nhu cc san phdm aprotic phan
cuc, axeton, N.N-dimetylformamit (DMF-N,N-dimethylformamide),

N-metylpyrrolidon (NMP- N-methylpyrrolidone), axetonitril, va dang tuong tu co thé
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duoc dé cap; va, nhu cac san phém protic phan cuc, axit axetic, etanol, metanol, nudc,
1-butanol, 2-propanol, axit fomic, va cdc dang tuong tu co thé duoc dé cap.

Ngoai ra, lam vi du veé graphit tu nhién dé tao ra vat liéu cacbon géc graphit
hitu ich 1am tién chit graphen, c4c hat Smm hodc nhé hon cta vat liéu graphit ty nhién
(graphit dang vay ACB-50 dugc san xuét boi Nippon Graphit Industries, Itd.) dugec md
ta ¢ trén. Tuy nhién, nhu véi graphit tw nhién, cic san phim ma 13 graphit dang vay,
duoc nghién thanh bot Smm hodc nhd hon, va c6 ty 1& (3R) nho hon 25% va ty s6
cuong d6 P1/P2 nho hon 0,01 duge uu tién, theo quan diém rang ching dé c6 sin.

Kha nang ing dung trong cong nghiép

Phén sau déy c6 thé dugc dé cap lam cac san pham cho nd luc chirc nang héa
theo graphen bang cich bd sung tién chét vao cac d6i tugng.

- Céc chét phu gia cho cac vat liéu polyme nhu nhua, cao su, hodc cac vat
liéu bao goi

- Céc chét phu gia cho céac tAm burc xa nhiét, cac tdm dan dién, bang buc xa
nhiét, hodc cac bang dan dién

- Luyén kim thiéu két thu duoc béng bd sung tién chit vao bot kim loai, sau
d6 1a thieu két

- Céc chét phu gia cho gém nhu liti oxit hodc nano khodng sét

- Céc chét phu gia cho cac 4 kim nhu bé tong, hodc cac vat liéu khong phai
polyme

Phén sau day c6 thé duoc dé cap lam cac san phim st dung cdc hé phén tan
graphen.

- C4c chét dién cuc, cac chét phu trg dan dién, cac chét cai thién cong suét
phong dién, cac chét cai thién hiéu suit nap/phéng cho céc pin liti-ion

- Céc dién cuc hodc cac dung dich dién phan cho céc san pham tu dién
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- Céc chat dan dién cho muc dan dién

Danh sach ky hiéu chi dan

1
4

7

16
20
21
24
25
28
30
31
33
40
41
43
44

vat li€u graphit tu nhién

may nghién phan luc

may tao plasma

vét liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién chét graphen
mAay nghién bi

may tao vi song

phuong tién

vat li€u graphit tr nhién

vat liéu cacbon g_éc graphit hiru ich 1am tién chit graphen
hé phan tan graphen sir dung mau 5

hé phan tan graphen sir dung mau 1

vay

cbe vai

hé phén tan graphen

may tao vi song

may tao soéng si€u dm
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YEU CAU BAO HQ
1. Tién chét graphen bao gdm vat liéu cacbon gbc graphit, trong d6 vt liéu cacbon gbe
graphit nay ¢ 16p graphit khdi hop thoi (3R) va 16p graphit hinh luc gidc (2H), trong
d6 ty 18 (3R) ctia 16p graphit khéi hop thoi (3R) va 16p graphit hinh luc gide (2H), dua
“trén phuong phap nhiéu xa tia X, ma dugc xac dinh boi phuong trinh 1 sau day 1a 31%

hodc 16n hon:
Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 (phuong trinh 1)
trong do:

P3 1a cudong d6 dinh cta mit phang (101) cta 16p graphit khéi hop thoi (3R)

dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, va

P4 14 cudng do dinh ctia mat phang (101) cta 16p graphit hinh luc gidc (2H)

dua trén phuong phap nhiéu xa tia X.
2. Tién chét graphen theo diém 1, trong d6 ty 1¢ (3R) 1a 40% hogc 16n hon.
3. Tién chét graphen theo diém 1, trong d6 ty 1é (3R) 1a 50% hoic 16n hon.
4. Tién chit graphen theo diém 1, trong d6 ty s6 cudong d6 P1/P2 cta 16p graphit hinh
luc giac (2H) dya trén phuong phap nhiéu xa tia X 12 0,01 hodc 16n hon, trong do:

P1 la cuong do dinh cua mat phéng (100) cua 16p graphit hinh luc giac (2H)
dua trén phuong phép nhiéu xa tia X, va

P2 1a cudong do dinh cua mat phéng (002) cua 16p graphit hinh luc gidc (2H)
dua trén phuong phap nhiéu xa tia X.
5. Tién chét graphen theo diém 1, trong d6 vat liéu cacbon gbc graphit dugc tao ra
béng cach thuc hién xtr ly dva trén luc song vo tuyén va xu ly dua trén lyc vét ly trong

chan khong hodc trong khong khi.
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Fig. 3
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Fig. 11
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Fig. 13
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Mau sb 1 2 3
Swphanbs | N
s0 Iwong cac
I6p .
P3/P3Pa} 234 31% 38%
1016p hodic it hon 0% 25% 38%
P1/P2 0,008 0.016 0.016
71 120 342 128
P2 15000 20893 8258
P3 50 3 173
P4 160 £98 82
Mau s6 4 5 B 7
Sw phan bb
s0 lwong cac
l16p
P3/APIP4} 42% 46% 51% 58%
1016p hodc ithon 425 8% 78% 82%
Pi/P2 0014 8012 0514 0012
P 253 162 86 151
P2z 18226 13157 4875 12650
P3 320 396 170 452
74 435 466 162 325
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Fig. 15
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Fig. 17
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Fig. 18
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Fig. 19
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