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(57) Sang ché dé xuat vat liéu dan dién compozit c6 tinh wu viét vé do dan dién. Vat lidu

dan dién compozit bao g@)m it nhat vat liéu dang graphen dugc troc tur vat li¢u cacbon géc

graphit va vat liéu din dugc phan tan trong vat liéu nén. Vat liéu cacbon gdc graphit khac

biét & chd ¢ 16p graphit khdi sau mat thoi (3R) va 16p graphit luc giac (2H), trong dé ty 18

(3R) cuia 16p graphit khdi sdu mat thoi (3R) va 16p graphit luc giac (2H), dua trén phuong

phap nhiéu xa tia X, ma duoc x4c dinh béi phuong trinh 1 sau day 1a 31% hoic nhiéu hon:

Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 e+ (Phuong trinh 1)
trong do:
P3 1a cuong d6 dinh cia mat phing (101) cta 16p graphit khéi sdu mit thoi (3R) dua
trén phuong phap nhiéu xa tia X, va
P4 13 cuong d6 dinh ctia mit phang (101) cta 10p graphit luc giac (2H) dwa trén phuong
phép nhiéu xa tia X.
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Linh vwe ky thuat dwgc dé cap

Sang ché d& cap dén vat liéu din dién compozit, thiét bi luu dién, hé phan tan dan,

thiét bi dan dién, compozit dan dién, va compozit dan nhiét.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Trong nhiing nam gan day, su b sung cac vat liéu nano khac nhau da dugc nghién
ctru cho muc dich tiét kiém lam giam kich thudc va trong luong trong céc linh vuc khac
nhau. Cu thé, d6i véi cac van dé vé moi truong hodc cac ngué‘)n tai nguyén, cac Vét liéu
cacbon nhu graphen, CNT va fuloren da thu hit su quan tdm dung lam cac vat liéu nano
a kim. Vi du, pin li-ion hién nay dua vao st dung thyuc té da duoc cai thién vé cong suét
cua no do viéc cai thién vat liéu hoat dong ctia n6. Tuy nhién, cong suét lai thép hon

dang ké cong suat ly thuyét cua no, nén viéc cai thién thém dugc mong muon.

V& vén dé nay, trong khi axetylen den thuong duge st dung lam chét trg dan cho
cac pin li-ion, cac vat liéu dan dién cao méi nhu sgi nano cacbon (VGCF (s¢i cacbon
16n hoi): dd diang ky nhan hiéu) duoc san xudt béi Showa Denko K.K. da dugc nghién
ctru trong nhitng ndm gan diy dé cai thién thém do din dién (tai lidu sang ché 1:
JP-A-2013-77475).

Hon nita, phuong phéap cai thi¢n cac déc tinh chu ky (hiéu suét lp) cta pin bang
cach phi truc tiép vat liéu hoat tinh lam dién cuc duong véi chét dan dién va phuong
phap tao ra pin li-ion hiéu suit cao va dung lugng cao bang cach tap trung vao dd dan
ion d duoc nghién ctru. (Tai liéu sang ché 2: JP-T-2013-513904), (tai liéu séng ché 3:
WO 2014/115669)

Hon nira, kich thudc nano cta ban than vat liéu hoat tinh dung lam pin li-ion cling
da dugc nghién ctru trong nhitng ndm gan day. (Tai liéu phi sang ché 5)

Tai liéu trich dan

Tai li¢u séng ché
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Tai lidu sang ché 1: JP-A-2013-77475 (Poan tir 0031 dén 0039)
Tai lidu sang ché 2: JP-T-2013-513904 (Doan 0016) |
Tai liéu sang ché 3: WO 2014/115669 (Poan 0017, 0018)
Tai liéu sang ché 4: WO 2014/064432 (dbﬁg 4-9 trén trang 19)
Tai lidu phi sang ché
Tai lidu phi sang ché 1: Sl_i thay d6i két cau ctia Graphit vé6i viée tao luéi; cac téc

gia: Michio INAGAKI, Hisae MUGISHIMA, va Kenji HOSOKAWA; February 1%,
1973 (P4 nhéan)

Tai lidu phi sang ché 2: Su thay dbi xac xudt P1, PABA, PABC véi viéc xtt ly
nhiét cua cacbon; cac tac gia: Tokiti NODA, Masaaki IWATSUKI, va Michio
INAGAKI; 16/09/1966 (D2 nhan)

Tai liéu phi sang ché 3: quang phd va su nhiu xa tia X nghién ctu trén graphit
khéi séu mat thoi duoc ling dong chit 1ong tir Eastern Ghats Mobile Belt, India;
G.Parthasarathy, Current Science, Quyén 90, sb 7, 10/04/2006

Tai liéu phi sang ché 4: Su phan loai cua cac vat liéu cacbon ran va cac dac di€ém

ciu triic ctia chung; Vién cong nghé Nagoya; Shinji KAWASAKI

Tai liéu phi sang ché 5: Su téng hop cua céc hat nano LiCoO2s. The
Micromeritics (52), 13-18, 2009. Hosokawa Powder Technology Research Institute.
(ISSN: 04299051) |

Tai liéu phi sang ché 6: The National Institute of Advanced Industrial Science and
Technology. Ong nano cacbon thanh don/s¢i cacbon/vat li€éu compozit cao su c6 do dan
nhiét bang v6i d6 dan nhiét cla titan

http://www.aist.go.jp/aist_j/press_release/pr2011/pr20111006/pr20111006.html

Tuy nhién, giai phap co ban vé cong suit khong thu duogc béi cac phuong phép
nay nhu dugc bdc 10 trong cac tai liéu sang ché 2 va 3, va Tai liéu phi sang ché 5, va
vAn d& ¢6 1& con & dau d6 nita. Dé thuc hién din dién va hoat dong tuong tu gifta céc
chit, ching don gian 13 can duge nbi bsi vat liéu dan dién, tuy nhién, thuong c6 trd

Kkhéng trong phén tiép xuc gitta chat din va vat liéu dan dién. Hon nita, dién tich tiép
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xuc 12 nho giita cac bé mit bi cong va ¢6 nhidu diém tiép xtic, ma gép phan vio viéc try
khang tiép xuc bi tang 1én. Chu yéu xem xét vé viée trd khang trd 1én cao hon khi sd
cac diém tiép xuc tang lén.

Néu diéu nay dugc ap dung vao pin li-ion, vat liéu hoat tinh 1am dién cuc duong
va chét trg dan (chit din dién) nhu axetylen den va VGCF & hinh dang cau hodc dang
soi, vi du, hinh dang dugc lam cong, c6 kich thudc trong pham vi nano dén micromet,
vi vay nhiéu chét trg ddn duoc xen k& gitta cac vat liéu hoat tinh lam dién cuc duong,
nhd d6 tao ra nhiéu diém tiép xtc. Do viy, duoc xem la cong sut ly thuyét khong dat

duoc do tré khang tiép xuc.

Nhu duge md ta & trén, cong sudt 1y thuyét chua bao gior dat duoc trong bat ky tai

liéu nao trong soO céc tai liéu sang ché tir 1 dén 3, hodc Tai liéu phi sang ché 5.

Mt khéc, vé do din nhiét, da dugc dé xuat 1a tm dan nhiét cao ¢6 thé thu dugc
bang cach két hop céc soi cacbon va CNT, dugce st dung trong lugng bd sung nho (Tai
liéu phi sang ché 6). Tuy nhién, trong phuong phép nay, theo cing cach nhu duge moé ta
& trén, chat & hinh dang dang chudi tao ra diém tiép xtic v6i nhau, do d6 nhiét tr& duge
tao ra theo cach twong tu nhu trong do dan dién. Két qua 1a, hiéu qua khong cao nhu

mong dgi.

Vé van dé nay, trong khi cha y dén viéc lam gidm tré khang tiép xuc va khai thac
toi da hiéu suat cliia chat dan, cac nghién ctu da dugc thyc hién trén viéc st dung cua

graphen, ma 14 chit dan, chat phang, va vt liéu cacbon déo.

C6 van dé 1a lugng graphen ma dugc troc ra thuong nhd boi quy trinh xir ly
graphit ty nhién ma khong cé budce xur ly bét ky. Tuy nhién, tir cdc nghién ctru nghiém
tuc, bang cach thuc hién cac xtt Iy da dugc xdc dinh trude cho graphit ma c6 vai tro nhu
vét liéu ngudn, c6 thu duge vat liéu cacbon gbc graphit (tién than graphen), ma graphen
duoc lam troc d& dang tir do, graphen c6 thé duge phan tan & ham lugng cao hoic dén
muc cao. |

Mot phan hoic toan bo tién than graphen dugc lam troc bang cac séng siéu am,
budc khqu va budc nhao tron dé tao ra vat liéu duge tron 14 “vat liéu dang graphen”,
chira vt liéu tir cac tién than graphen dén graphen. Kich thuéc, do day, vv... cla vat liéu

dang graphen khong bi gidi han do ching thay d6i tuy thudc vao luong bd sung, thoi
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gian xu ly, vv... cia cac tién than graphen, tuy nhién, vat liéu dang graphen t6t hon 1a

duogc tao vay nhi¢u hon.

Nghia‘la‘l, noéi cach khac, vat lidu cacbon gbc graphit (tién than graphen) 1a loai
graphit ¢6 kha nang duoc troc dé dang va dugc phan tan lam vat liéu dang graphen boi

~ céc quy trinh hodc thiét b khudy va nhao tron hién nay.

Do vét liéu dang graphen c6 tinh vu viét vé d6 dan, da phat hién ra 1a, khi né duoc
st dung & trang thai phan tan cao, vi du, & cuc duong cua pin thir cép li-ion, cong suat

ctia n6 ¢6 thé duoc 1am gin dén cong suét ly thuyét ciia no.
Ban chit ky thuét ciia sang ché

Sang ché da dugc thuc hién tip trung vao cac van dé nay, va muc dich cia sang
ché 1a dé xuét vat liéu dan dién compozit, thiét bi luu dién, hé phan tén dan, thict bi dan

dién, compozit dan dién, va compozit dan nhiét, ma c6 tinh vu viét vé d¢ dan dién.

Dé giai quyét cac van @& néu trén, vat liéu dan dién compozit cia sing ché bao
gbm it nhét vat liéu dang graphen dugc tréc tir vat liéu cacbon gbc graphit va vat lidu
dan duoc phan tan trong vat liéu nén,

vét liéu cacbon gdc graphit khic biét & chd co6 16p graphit khéi sau mit thoi (3R)
va 16p graphit luc giac (2H), trong d6 ty 1€ (3R) cua 16p graphit khéi sau mit thoi (3R)
va 16p graphit luc giac (2H), dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, ma dugc x4c dinh
boi phuong trinh 1 sau day 14 31% hodc nhiéu hon:

Ty 1€ (3R) = P3/(P3+P4)x100 ---- Phuong trinh 1

trong do

P3 1a cuong do dinh cua mat phing (101) cta 16p graphit khéi sau mit thoi
(3R) dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, va
P4 1a cudng d6 dinh ctia mat phang (101) cia 16p graphit luc gidc (2H) dya trén
phuong phép nhiéu xa tia X.
Theo cac d4u hiéu k¥ thuat, vat liéu compozit ¢6 tinh wu viét vé do dan dién. Piéu
ndy 1a do, dugc suy doan la, vat liéu dang graphen dugc troc tir vét liu cacbon gbe

graphit ton tai & trang thai véy, vi vay vat liéu dang graphen tao ra tiép xtic voi vat lidu
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nén va vat liéu din & nhidu ving. Cling duogc suy dodn Ia diéu nay do vat liéu dang
graphen 12 méng va dé dang bién dang, vi viy phan tiép xtic dugc tao ra nhu mat phing
tiép xuc.

Vit liéu dan khéc biét & chd c6 cac vi hat & dang s¢i, dang chudi thang, tuyén tinh,

hodc hinh dang dang vay.

Theo d4u hiéu k¥ thuét nay, cac vi hat dugc bao quanh béi vat liéu dang graphen,

vi vay d6 dan dién cta vi hat c6 thé duoc tac dung du.
Vi hat khéc biét & chd c6 ty 1é phuong dién 1a 5 hodc 16n hon.
Theo d4u hiéu k¥ thuét nay, do din dién ctia vi hat c6 thé dwoc tac dung dd hon.

Ty 1€ trong lugng cua vat liéu cacbon gbc graphit so v6i vat liéu dan khic biét &

chd 12 1/50 hoic 16n hon va nho hon 10.
Theo d4u hiéu k¥ thuat nay, do dan dién cia vi hat c6 thé dugc tic dung hiéu qua.
Vat liéu nén khéc biét & chd 1a vat liéu hoat tinh dung cho pin.

Theo dau hiéu k§ thudt nay, dién cuc co tinh wu viét vé cac dac di€ém sac va xa co

thé thu dugc.
Vit liéu hoat tinh khéc biét & chd 1a vat liéu hoat tinh dung cho dién cuc duong.
Theo d4u hiéu k¥ thuét nay, dién cuc duong c6 tinh uvu viét vé céc dic diém sac va
x4 ¢6 thé thu duoc.
Vat liéu nén khac biét & chd 1a polyme.
"Theo diu hiéu k¥ thuat nay, vat liéu dan dién compozit c6 tinh uvu viét vé dién,
nhiét, va d6 dan ion c6 thé thu dugc.
Vit liéu nén khac biét & chd 1a vat liéu ma duoc tiéu hiy bdi sy bay hoi va cach
tuong tu.
Theo d4u hiéu k§ thuét nay, vat liéu dang graphen c6 thé duoc phan tan déu trong
cac vat liéu dan béng cach phén tan vat liéu dang graphen st dung cac vt li¢u nén va

sau d6 bang cach tiéu huy cac vat liéu nén.
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Thiét bi luu dién, nhu pin so cép, pin thir cdp, va tu dién, khac biét & chd bao gdm

vat liéu dan dién compozit.

Theo dAu hiéu k§ thuét nay, thiét bi luu dién c6 tinh wu viét vé higu suét luu dién

¢6 thé thu dugc.

Su phéan tan din, nhu muc dan dién, son dan dién, va bdt nhio dan dién, khac biét

& cho bao gom vat liéu dan dién compozit.

Theo d4u hidu k§ thuét nay, hé phan tan dan c6 tinh wu viét vé do dan dién c6 thé

thu duoc.

Thiét bi din dién, nhu dién cuc trong subt, mang din dién trong suét, mach dan

dién, va nén, khac biét & chd 1a duge pht hodc dugce in st dung h¢ phén tan dan.

Theo dAu hiéu k¥ thuat nay, thiét bi dan dién c6 tinh wu viét vé do din dién c6 thé

thu dugc.

Compozit din dién dé st dung trong viéc ngan dién va tinh dién, chdn song di¢n

tir, va tuong tu khéc biét & chd bao gém vat liéu dan dién compozit.

Theo déu hidu k§ thuat nay, compozit din dién c¢6 tinh wu viét vé do dan dién c6

thé thu dugc.

Compozit dan nhiét, nhu bd tan nhiét va m& birc xa nhiét, khac biét & chd bao

gom vat liéu dan dién compozit.

Theo dau hiéu k¥ thudt nay, compozit dan nhiét c6 tinh wu viét vé cac dic diém

truyén nhiét c6 thé thu duorc.
MO ta viin tit cac hinh vé

Fig.1 1a hinh vé thé hién c4u truc tinh thé cta graphit, trong d6 (a) chi cAu truc tinh
thé ¢6 céc tinh thé hinh luc gidc, va (b) chi cdu tric tinh thé c6 cac tinh thé khdi sau mat
thoi.

Fig.2 14 so d6 thé hién bién dang nhiéu xa tia X cua graphit tu nhién ndi chung.

Fig.3 14 so 0 minh hoa thiét bi san xuit A bang cach st dung may nghién siéu

min va the dién twong cia vi du 1.
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Fig.4 1a hinh v& ma minh hoa thiét bi san xudt B sir dung may nghién kiéu bi va
manhetron cta vi du 1, trong d6 (a) 1a so d6 minh hoa trang thai nghién, va (b) 12 so dd

minh hoa trang thai ma cac vat liéu cacbon gbc graphit (cac tién chit) duoc thu thap.

Fig.5 1a so d6 thé hién bién dang nhiéu xa tia X cta vt liéu cacbon gbc graphit

cla mau 5 duoc san xuat boi thiét bi san xuat B theo vi du 1.

Fig.6 1a so dd thé hién bién dang nhiéu xa tia X cta vat liéu cacbon gbc graphit

clia mau 6 duoc san xuat bsi thiét bi san xuat A theo vi du 1.

Fig.7 1a so d6 thé hién bién dang nhiéu xa tia X cta vt liéu cacbon gbc graphit

ctia mau 1 ma chi ra vi du so sanh.

Fig.8 la so dd thé hién thiét bi tao hé phén tdn ma tao ra hé phén tan béng cach st

dung vat liéu cacbon gbc graphit 1am tién chat.

Fig.9 la so do thé hién cac trang thai phan tan cla cac hé phan tén dugc san xuat
bang cach sir dung cac vt liéu cacbon gbc graphit cia mau 1 ma chi ra vi du so séanh,

va mau 5 duogc san xuat boi thiét bi san xuat B cua vi du 1.

Fig.10 1a hinh anh TEM cua vat liéu cacbon gbc graphit (graphen) dugc phéan tan

trong hé phén tan.

Fig.11 1a hinh vé& thé hién cac trang thai phan bd cta vat liéu cacbon gbc graphit
duoc phéan tan trong hé phan tdn ma dugc san xuét bang cach st dung vét liéu cacbon
gbc graphit (tién chat) ctia mau 5, trong d6 (a) 12 so dd thé hién sy phan b kich thudc

trung binh, trong khi (b) 12 so' dd thé hién su phan bd cta céc 16p.

Fig.12 12 hinh v& thé hién trang thai phéan bd cua vt liéu cacbon gde graphit duoc
phén tan trong hé phan tdn ma duoc san xuét sir dung vat lidu cacbon gdc graphit clia
mau 1 ma chi ra vi du so sanh, trong d6 (a) 1 so do thé hién sw phéan b6 kich thude

trung binh, va (b) 14 so d6 thé hién sy phan b cia cac 16p.

Fig.13 1a so dd thé hién cac sy phan bd cua cac 16p clia cac vat lidu cacbon gbe
graphit mdi 16p dugc phan tén trong hé phén tan ma dugc san xuit bang cach sir dung
cac mau 1 dén 7 1am céc tién chét.

* Fig.14 1a so d thé hién céc ty 1¢ ctia graphen c6 10 16p hogc nho hon so v6i ham

lugng ctia céc tinh thé khéi sau mat thoi duoc phén tan trong hé phan tan.
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Fig.15 la hinh v& thé hién trang thai phan bd cta graphit ma thay ddi cdc diéu kién
dé tao ra sy phén bd st dung vat liéu cacbon gbc graphit (tién chét) ctia mau 5 theo vi
du 2, trong d6 (a) 14 so dd thé hién su phan b trong trudng hop ma xtt Iy siéu 4m va xt
Iy vi séng dugc két hop, trong khi (b) 12 so dd thé hién su phan bd ciia céc 16p trong

truong hop ma xt ly siéu am dugc thuc hién.

Fig.16 1a so dd thé hién tri s dién tré khi vat liéu cacbon gbc graphit cia vi du 3
dugc phén tan trong muc dan dién.

Fig.17 1a so dd thé hién do bén kéo khi vat liéu cacbon gdoc graphit cua vi du 4
duoc nhao tron vdi nhua.

Fig.18 1a so dd thé hién do bén kéo khi vat liéu cacbon gdc graphit cua vi du 5

dugc nhao tron voi nhua.

Fig.19 1a hinh vé& thé hién trang thai phan b cuia vat liéu cacbon gbc graphit trong
hé phéan tan, dugc phéan tan trong N-metylpyrrolidon (NMP), dé tao ra sw md ta bd sung
cua trang thai phén tan cta vi du 5, trong do (a) la trang thai phan bd ctia mau 12, va (b)

1 trang thai phan b ctia mau 2.

Fig.20 14 dd thi thé hién cac dic diém sac va xa cia pin thu cap li-ion trong vi du
6, trong d6 (a) 1a dd thi biéu dién cac vi du 6-1 dén 6-3 va céc vi du so sénh 6-1 va 6-2,

va (b) 12 db thi biéu dién vi du so sénh 6-3.

Fig.21 1a hinh vé& ly thuyét ma thé hién dién cuc duong clia pin tht cip li-ion trong

vidu 6.
Fig.22 1a hinh anh dugc chup SEM (hinh v& bang) cta tién than graphen.

Fig.23 1a hinh anh dugc chup SEM (hinh v& nhin tir phia bén) cia tién than
graphen. ‘

Fig.24 1a d6 thi thé hién cac dic diém sac va xa cua pin thir cép li-ion trong d6 céc
dng nano cacbon duoc bd sung trong vidu7.
Fig.25 1a dd thi thé hién c4c dic diém sac va xa cla pin thit cép li-ion trong do ty

16 trén cua tién than graphen duoc thay d6i trong vi du 8.
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Fig.26 1a hinh anh dugc chup SEM (hinh v€ mat cit ngang) ctia nhua trong d6 vat

- liéu dang graphen dugc phan tan.

Fig.27 1a hinh anh dugc chup SEM (hinh vé& nhin tir phia bén) cua vét liéu dang
graphen trén Fig.26.

Fig.28 1a hinh v& dang so dd minh hoa hinh dang cua céc vat liéu dan trong vi du
11, trong d6 (a) minh hoa hinh dang cua axetylen den, (b) minh hoa hinh dang cua s¢i

cacbon, va (¢) minh hoa hinh dang cta hat kim loai.
MO ta chi tiét sang ché

Sang ché tap trung vao chu trc tinh thé cua graphit, va, dAu tién, cac van dé lién
quan dén cAu truc tinh thé s& dugc gidi thich. Da biét ring graphit tu nhién dugc phan
loai thanh ba loai cAu tric tinh thé, cu thé 1a c4c tinh thé hinh luc giac, cc tinh thé khdi
sdu mit thoi va cac tinh thé mat trat tu, tuy thude vao cach xép chéng cua céc l6p. Nhu
duge thé hién trén Fig.1, cac tinh thé hinh luc giac ¢6 cdu tric tinh thé trong do6 cac 16p
duoc bd tri theo trinh tu 1a ABABAB-, trong khi c4c tinh thé khdi sdu mat thoi c6 ciu
trac tinh thé trong d6 cac 16p dugce bd tri theo trinh ty 1a ABCABCABC-.

"Trong graphit tu nhién, hiu nhu khong c6 cac tinh thé khdi sau mat thoi & giai
doan ma graphit tu nhién dugc dao 1én. Tuy nhién, khoang 14% cta c4c tinh thé khoi
sau mat thoi ton tai trong cac vat liéu cacbon gbc graphit tw nhién néi chung do viéc
nghién hodc cach tuong tu dugc thuc hién ¢ giai doan loc. Ngoai ra, da biét réng ty 1€
clia c4c tinh thé khéi sdu mat thoi hdi tu trén khoang 30% ngay ca khi viéc nghién duoc
thuc hién trong qua trinh loc trong khoang thoi gian dai (Céc Tai liéu phi sang ché 1 va

2).

Ngoai ra, phuong phéap trong d6 graphit dugc gidn nd bang cach nung néng, hon
12 v6i cac luc vat Iy nhu viéc nghién, nhe d6 tao véy graphit. Tuy nhién, ngay ca khi
graphit duge xi Iy v6i nhiét 12 1600 K (khoang 1,300°C), ty 1¢ ctia cée tinh thé khdi sdu
mat thoi la khoang 25% (Tai liéu phi séng ché 3). Hon nita, ty 1& 1én t6i khoang 30%
ngay ca khi nhiét c6 nhiét d cuc cao 1a 3000°C duoc ap vao d6 (Tai liéu phi sang ché
2).
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Vi vy, mic du ¢6 thé 1am ting ty 1¢ cua cac tinh thé khéi s4u mit thoi bang cach

xur ly graphit tu nhién véi cac luc vat ly hodc nhiét, giéi han trén la khoang 30%.

Céc tinh thé hinh luc gidc (2H), ma dugc bao gdm trong graphit tur nhién & mirc
cao, la rat 6n dinh, va 16]3 xen gifta lyc van der Waal gitta cdc 16p graphit cua chung
dugc thé hién boi phuong trinh 3 (tai lidu sdng ché 4). Bang cach 4p ning luong vuot
qua luc nay, graphen dugc tréc. Nang lugng can cho viéc lam tréc ty 1é nghich véi 1ap
phuong cua do day. Do do, ¢ trang thai déy ma sd cac 16p duoc xép chdng, graphen
duge lam troc bang luc vat Iy yéu nhu bang cac séng siéu 4m rat yéu 6t. Tuy nhién,
trong truong hgp ma graphen dugc tréc tir graphit hoi mong, can ning luong rét 16n.
No6i cach khéc, thdm chi néu graphit duge xtt Iy trong khoang thoi gian dai, chi céac

phan yéu cia bé mit dugce troc ra, va cac phan 16n con lai khéng duogc troc.
Fvdw = H-A/(6m-t%) -+ Phuong trinh 3
Fvdw: Luc Van der Waal
H: hing s6 Hamaker
A: Dién tich bé mit ciia graphit hodc graphen
t: Do day cua graphit hodc graphen

Céc tac gia sang ché da thanh cong trong viéc 1am ting ty 1€ cua cac tinh thé khébi
sau mit thoi (3R), ma da duogc lam tang dén chi khoang 30% bdi cac quy trinh xt ly
gém viéc nghién hodc lam nong dén nhiét d6 cuc cao, dén 30% hoic 16n hon b'flng cach
thuc hién cac xir Iy da dugc xac dinh truéde, nhu duoc thé hién & dudi, dén graphit tu
nhién. Cac phat hién sau day thu dugc 1a cac két qua clia cac thir nghiém va nghién ciru.
Nghia 1a, khi ham luong cia céc tinh thé khdi sau mit thoi (3R) trong vét lidu cacbon
géc graphit 1a cao hon, cu thé khi ham lugng 1a 31% hoac nhiéu hon, ¢6 xu hudéng 1a
graphen duoc 1am tréc dé dang bang viée st dung vit liéu cacbon gbc graphit nay 1am
tién chit, nho d6 dé& dang thu duoc hé phan téan graphen dugc phan tan va c6 dac cao
hodic c6 dic diém tuong tw. Vi ly do nay, duge xem 13, khi lyc cit hodc lyc tuong tu
duoc 4p t6i cac tinh thé khéi sdu mit thoi (3R), sy bién dang xay ra gitta cac 16p, vi du
su bién dang trong toan bo ciu tric clia graphit tré nén 16n, va graphen duoc lam troc

dé dang khong phu thudc vao lyc van der Waal. Theo dd, trong sang ché, vat liéu
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cacbon gbc graphit, ma graphen dugc lam tréc dé dang tir d6 bang cach thuc hién cac
xur 1y da duge xac dinh trude vao graphit ty nhién, va lam no cé thé phan tan graphen &
ham lugng cao hoac dén muc cao, duoc goi 12 tién than graphen. Sau ddy, phuong phép
tao ra tién than graphen ma thé hién céc xur ly da duogc xac dinh trudce, cAu trac tinh thé
ctia tién than graphen, va hé phéan tan graphen bang cach st dung tién than graphen sé&

dugc mo ta theo trinh tu trong céac vi du ¢ dudi.

O day, trong ban mo ta, graphen chi dén graphen dang vay hodc dang tdm ma la
tinh thé ¢6 kich thudc trung binh 1a 100 nm hogc 16n hon nhung khéng phai 1a tinh thé
min cé kich thudc trung binh 1a vai nanomet dén hang chuc nanomet, va c¢6 10 16p hodc
nho hon.

Ngoai ra, do graphen la tinh thé voi kich thuée trung binh 1a 100 nm hodc nhiéu
hon, khi graphit nhan tao va cacbon den, ma la vd dinh hinh (vi tinh thé) cac vat liéu
cacbon ngoai graphit tu nhién, dugc xur ly déu nhau, graphen khong thé thu dugc (Tai
liéu phi sang ché 4).

Hon nita, trong ban md ta, compozit graphen 1a compozit ma dugc san xuit bang
cach str dung vat liéu cacbon gbc graphit hiru ich 1am tién than graphen theo sang ché,
vi du vat liéu cacbon gbc graphit ¢6 ty 1& (3R) 1a 31% hoic 16n hon (vi du cac mau 2-7

ctavidul, cicmau 2, 21, --- cuavidy5 dugc mo ta & dudi).

Sau déy, céc vi du dé thuc hién vét liéu din dién compozit, thiét bi luu dién, hé
phan tan din, thiét bi dan dién, compozit dan dién, va compozit dan nhiét, theo sang

ché, s& duoc mo ta.
Vidul

Doi v6i viéc san xuat cia vat liéu cacbon goc graphit hiru ich lam tién than

graphen

Phwong phép dé thu dwgc vat liéu cacbon gbc graphit hiru ich lam tién than
graphen bdi thiét bi san xuét A str dung méy nghién siéu min va thé dién tuong dugc thé
hién trén Fig.3 s& duogc giai thich. Nhu vi du, thiét bi san xuét A chi trudng hop trong d6
thé dién tuong dwgc 4p dung cho viéc xir Iy trén co s luc séng vo tuyén va trong do6

m4y nghién siéu min dugc st dung cho viée xur ly trén co s& lyc vat ly.
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Trén Fig.3, ky hiéu 1 chi hat c¢6 kich thugc 5 mm hodc nhd hon cia vat li€u
graphit ty nhién (graphit dang vdy ACB-50 dugc san xuit béi Nippon Graphite
Industries, Itd.); ky hi€u 2 chi phéu ma chira vat liéu graphit ty nhién 1; ky hiéu 3 chi
voi phun Venturi ma xa vat liéu graphit ty nhién 1 tir phéu 2; ky hiéu 4 chi may nghién
siéu min ma phun khong khi ma dugc bom tir may nén 5, trong khi dugc chia thanh tam
vi tri, d& nhd d6 cho phép vat liéu graphit tw nhién va cham véi bén trong ctia budng bai
b6 thdi phun; va ky hiéu 7 chi may phat dién thé dién twong ma phun khi 9, nhu oxy,
agon, khi nito hodc khi hydro, qua voi phun & tur bé 6 va ap dién ap vao cuodn 11, quin
quanh bién phia ngoai ctiia voi phun 8, tir bo ngudn dién ap cao 10, nhd d6 tao ra thé
dién tuong bén trong budng ctia may nghién siéu min 4, va mdy phat dién thé dién
tuong duoc bd tri & mdi trong s6 bdn vi trf bén trong budng. Ky hiéu 13 chi 6ng ma ndi
may nghién siéu min 4 va bd thu bui 14 v6i nhau; ky hi€u 14 chi bd thu bui; ky hiéu 15
chi bo chira thu thap; ky hiéu 16 chi vat liéu cacbon gbc graphit (tién than graphen); va
ky hiéu 17 chi b thdi.

Tiép theo, phuong phap san xudt s& duoc giai thich. Cac diéu kién cho may nghién

siéu min va thé dién tuong nhu sau.
Céac diéu kién cho may nghién siéu min nhu sau.
Ap suét: 0,5 MPa
Thé tich khong khi: 2,8 m?/phut
Duong kinh bén trong voi phun: 12 mm
Tbc do chay: khoang 410 m/gidy
Céc diéu kién cho thé dién twong nhu sau.
Paura: 15 W
Dién 4p: 8 kV
Céc loai khi: Ar (d6 tinh khiét 99,999 % thé tich)
Tbc do luu thong khi: 5 L/phut

Duoc xem xét 1a cac vt liéu graphit ty nhién 1, ma dugc nap vao trong budng cua

méy nghién siéu min 4 tr voi phun Venturi 3, dugc gia toc dén van toc &m thanh hoac
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cao hon bén trong budng, va duoc nghién béi su tac dong gilta cac vat liéu graphit tu
nhién 1 hoic béi tac dong ctia ching dbi v6i thanh, va, dong thoi, thé dién twong 12 xa
dong dién hodc kich thich cac vat liéu graphit ty nhién l,ltéc dong truc tiép 1én cic phan
tir (cac electron), va lam tang su bién dang cia céc tinh thé, nho d6 thic ddy viéc
nghién. Khi cac vat lidu graphit tu nhién 1 chuyén thanh cac hat min c6 duong kinh hat
nhét dinh (khoang 1 dén 10 um), trong lugng ciia ching bi giam, luc ly tdm bi yéu di,
va, két qua 13, cac vat lidu graphit tu nhién 1 duge bom ra ngoai tir éng 13 ma dugc ndi

dén trung tdm cua budng.

Khi bao gdm céc vat lidu cacbon gbc graphit (cac tién than graphen), ma duoc
chay tir éng 13 vao trong vat chira hinh tru cua budng cta bd thu bui 14, tao ra dong
xo#n b¢, va roi xudng cac vat lidu cacbon gbc graphit 16, ma va cham v6i thanh bén
trong ctia vat chtra, dén bo chtra thu thap 15 & dudi, trong khi dong khi ting dan tao ra &
trung tdm cta budng do phén vét chita thuén nhon ctia phia duéi cia budng, va khi
duogc phét ra tir bo thdi 17 (con goi 12 hiéu tmg 16¢ xody). Theo thiét bi san xuét A trong
vi du nay, khoang 800g tién than graphen tir 1 kg ctia cdc nguyén liéu tho, vi du cac vat
liéu graphit tu nhién 1, dugc st dung. Vat liéu cacbon géc graphit (cac tién than

graphen) 16 thu dugc (hiéu qua khoi phuc: khoang 80%).

Tiép theo, dua trén thiét bi san xudt B st dung may nghién kiéu bi va cac 10 vi
séng duogc thé hién trén Fig.4, phuong phép dé thu dugc vat liéu cacbon gdc graphit
hitu ich lam tién than graphen s& dugc mo ta. Thiét bi B, 1am vi du, chi trudng hgp ma
cac vi song dugc ap khi viée xu ly trén co sé lyc song vo tuyén va trudng hop ma may
nghién kiéu bi duoc st dung cho viéc xtr ly trén co s& luc vat ly.

Trén Fig.4 (a) va (b), ky hiéu 20 chi may nghién kiéu bi; ky hiéu 21 chi mdy tao vi
song (manhetron); ky hiéu 22 chi phan din séng; ky hiéu 23 chi dau vao vi séng; ky
hi€u 24 chi phuong tién truyén; ky hiéu 25 chi cac hat c6 kich thuéc 5 mm hodc nho
hon cua vat liéu graphit tu nhién (graphit dang vdy ACB-50 duoc san xuit boi Nippon
Graphite Industries, 1td.); ky hiéu 26 chi b chira thu thap; ky hiéu 27 chi boc loc; va ky
hiéu 28 chi vét liéu cacbon gbc graphit (c4c tién than graphen).

Tiép theo, phwong phap san xuét s& duoc giai thich. Céc diéu kién cho may nghién

kiéu bi va may tao vi song nhu sau.
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Céc diéu kién cho may nghién kiéu bi nhu sau.
Téc do quay: 30 V(‘)ﬁg/phﬁt
Kich thuée phuong tién: @5 mm
Loai phuong tién: cac bi zirconia
Thoi gian nghién: 3 gio
Céac diéu kién cho may tao vi séng (manhetron) nhu sau.
Dau ra: 300 W
Tén s6: 2,45 GHz
Phuong phép chiéu xa: Ting dot

1 kg cac nguyén liéu thd cacbon graphit ty nhién 25 va 800 g cua phuong tién
truyén 24 dugc nap vao trong budng cia may nghién kiéu bi 20, budng duge déng, va
hén hop duge xir Iy & tc do quay 1a 30vong/phut trong 3 gid. Trong khi xu Iy, cic vi
soéng duogc chiéu xa ting dot (trong khoang 20 gidy mdi 10 phut) vao budng. Pugc xem
xét 1a viéc chiéu xa vi séng tic dong truc tiép 1én cac phan tir (cic electron) cla cac
nguyén li€u tho, vi vdy lam tang sy bién dang clia cac tinh thé. Sau khi xir 1y, phuong
tién truyén 24 duoc loai bo boi boc loc 27, va vi vay, bot c6 kich thude khoang 10 pm
clia cac vat lidu cacbon gdc graphit (cac tién chit) 28 c6 thé duoc thu thap trong bo

chtra thu thap 26.

Ddi véi bién dang nhiéu xa tia X clia cac vat liéu cacbon gdc graphit (cac tién than

graphen)

Tham chiéu dén cac Fig. 5 d&n 7, cc bién dang nhiéu xa tia X va cac chu tric tinh
thé s& dugc mo ta ddi voi cac vat lidu ty nhién trén co sé graphit (cac mau 6 va 5) dugce
san xuét boi cac thiét bi san xut A va B, va bot c6 kich thudc khoang 10 um cua céac
vat liéu tu nhién trén co s graphit (mau 1: vi du so sanh) thu duge bang cach sir dung
chi may nghién kiéu bi ctia thiét bi san xuét B.

Céac diéu kién phép do cho thiét bi nhiéu xa tia X nhu sau.

Ngudn : tia Cu Ko

Tbc d6 quét  : 20 °/phut
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Diénap dng  :40kV
Dong éng : 30mA

Theo phuong phap nhiu xa tia X (nhiéu xa ké tia X da muc dich loai gin mau
theo phuong ngang Ultima IV dugc san xut boi Rigaku Corporation), mdi mau thé
hién cac cuong do dinh Plb, P2, P3 va P4 trén cac mit phing (100), (002) va (101) cia
cac tinh thé hinh luc giac 2H va trén mit phing (101) ctia cac tinh thé khéi sau mit thoi
3R. Do d6, cac cuong d6 dinh nay s€ dugc giai thich.

O day, cac phép do cua bién dang nhiéu xa tia X d3 duoc st dung con dugc goi 1a
c4c tri s6 tiéu chudn & trong nude va nuéce ngoai trong nhitng nam gén ddy. Nhidu xa ké
tia X da muc dich loai gan méu theo phuong ngang Ultima IV nay dugc san xuét boi
Rigaku Corporation 1a thiét bi ma c6 thé do bién dang nhiéu xa tia X theo tiéu chuan
JIS R 7651:2007 "phép do cac thong sb mang tinh thé va cac kich thude vi tinh thé ctia
céc vat liéu cacbon". Ngoai ra, ty 18 (3R) 1a ty 1& clia cudng do nhiéu xa thu duge béi ty
1& (3R) = P3 / (P3 + P4)x 100, thim chi néu tri s6 ctia cudng d nhidu xa duge thay ddi,
tri s6 cta ty 1& (3R) khong thay d6i. Nghia 1a ty 1é ctia cudng do nhiéu xa duoc chuén
hoa, ty 1€ nay thuong dugce sut dung dé tranh thuc hién viéc xac dinh chét tri sb tuyét dbi

va tri s0 ciia n6 khong phu thude vao cac thiét bi do.

Nhu dugc thé hién trén Fig.5 va bang 1, mau 5 duogc san xuit boi thiét bi san xuét
B, ma ap dung viéc xtr ly vé1 may nghién kiéu bi va xir Iy vi séng, ¢6 cic ty 1é cuong do
dinh cao P3 va P1, va ty 1é (3R) dugc xac dinh bdi phuong trinh 1 thé hién ty 1¢ cta P3
s0 v6i tong ctia P3 va P4 12 46%. Ngoai ra, ty 1& cuong do P1/P2 12 0,012.

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

P1 la cudong do dinh ctia mat phing (100) caa 16p graphit luc giac (2H) dya trén
phuong phap nhiéu xa tia X,

P2 1a cudng do dinh ciia mat phang (002) ciia 16p graphit luc gidc (2H) dya trén
phuong phap nhiéu xa tia X,

P3 la cudong do dinh ciia mat phang (101) cta 16p graphit khdi sau mit thoi
(3R) dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, va
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P4 1a cuong do dinh cua mat phing (101) ctia 16p graphit luc giac (2H) dua trén

phuong phép nhiéu xa tia X.
Béang 1
Céc cudng do dinh [d6 dém'dd ]

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

Theo cung mot cach, nhu duogc thé hién trén Fig.6 va bang 2, mau 6 dugc san XUAt
boi thiét bi san xuét A, ma ap dung viéc xtr ly dua trén may nghién siéu min va xu ly
dua trén thé dién tuong, c6 céac ty 1é cuong do dinh cao P3 va P1, va ty 1& (3R) 1a 51%.
Ngoai ra, ty 1é cuong do P1/P2 12 0,014,

Bang 2
Céc cudng do dinh [d6 démdo]

(26[°])
Céc tinh thé hinh lyc gide 2H (100) 66
[P1] | (42,43)
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (002) 4,675
[P2] | (26,49)
Céc tinh thé khdi sdu mit thoi 3R (101) 170
[P3] (43,37)
Céc tinh thé hinh luc giac 2H (101) 162
[P4] (44,63)
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Hon nita, nhu duoc thé hién trén Fig.7 va bang 3, mau 1 ma chi ra vi du so sanh
duoc san xudt voi chi duy nhét may nghién kiéu bi co ty 1€ nhd cua cuong do dinh P3,

SO VOi cac m§u 5va 6, vaty 1€ (3R) 1a 23%. Ngoai ra, ty 1€ cuong do P1/P2 la 0,008.

Bang 3
Céc cuong do dinh [d6 dém]

(260°D
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 khdi sau mit thoi 3R (101) 50
[P3] (43,3)
Céc tinh thé hinh lyc gidc 2H (101) 160
[P4] (44.5)

Vi vay, mau 5 duoc san xuét boi thiét bi san xuat B cta vi du 1, va mau 6 dugc
san xudt bai thiét bi san xuit A cua vi du 1 c6 céc ty 1& (3R) 1a 46% va 51%, twong ng,
va né da thé hién 1a c4c ty 16 (3R) cua ching 1a 40% hogc nhiéu hon, hodc 50% hodc
nhiéu hon, so véi graphit tur nhién dugc thé hién trén Fig.2 va mau 1 ma chi ra vi du so

sanh.

Tiép theo, cac hé phén tén graphen dugc san xuét bang cach sir dung cac tién than
graphen dugc san xult ¢ trén, va do d& troc vay cia graphen duge dénh gid.

D&i v6i cac hé phan tan graphen

Phuong phap tao ra hé phén tan graphen s& duoc giai thich ¢6 tham chiéu dén
Fig.8. Fig.8 thé hién, lam vi du, truong hop ma xu ly siéu 4m va xir ly vi séng duge két
hop trong chét 1ong khi hé phén tan graphen dugc san Xuat.

(1) 0,2g vat liéu cacbon gbc graphit hiru ich lam tién than graphen va 200ml
N-metylpyrrolidon (NMP) ma hoat dong nhu moéi trudong phén tan dugc nap vao cde
bése 40.
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(2) Cbce bése 40 duoe dit vao trong budng 42 ctia mdy tao vi séng 43, va bd rung
siéu &m 44A cua simg siéu am 44 duoc 1ap vao trong mdi truong phan tan 41 tir hudng

phia trén.

(3) Stng siéu 4m 44 dugce kich hoat, va cac song siéu am la 20 kHz (100 W) duoc
ap lién tuc tgi d6 trong 3 gio.

(4) Trong khi stng siéu am 44 & trén duoc dan dong, may tao vi séng 43 dugc
kich hoat dé 4p céc vi séng 12 2,45 GHz (300 W) khong lién tuc (chiéu xa trong 10 gidy
mdi 5 phut) t6i do.

Fig.9 chi vé bén ngoai ctia cac hé phan tan graphen dugc san xuét theo cach duge
mo ta & trén khi 24 gi¢ da troi qua.

Mic di mot phan ctia hé phan tan graphen 30 st dung mau 5 dugc san xuat béi
thiét bi san xuét B duoc lang dong, san pham hoan toan thé hién mau den dugc quan sat
thdy. Dbi voi diéu nay, duoc xem la phan 1én ctia cac vat liéu cacbon gbc graphit duge
sir dung 1am c4c tién than graphen dugc phén tan ¢ trang thai ma graphen dugc tréc tir

chung.

Trong phan phan tan 31 stt dung mau 1 ma chi ra vi du so sanh, hau hét cac vat
liéu cacbon goc graphit dugc lang dong, va dugc xac nhéan la mot phan cta ching dugc
ndi 1am cac chat noi trén bé mit. T c4c thuc té, dugc xem la graphen duge tréc tir mot

phan nho cua chung va chung dugc ndi lam cac chat noi trén bé mat.

Hon nira, hé phan tdn graphen duoc san xuét theo cach dugc md ta & trén duoc
pha lodng dén ndng d6 c¢6 thé quan sat, dugc phit lén trén bé mau (lusi TEM), va ludi
duoc lam khd. Vi vay, kich thudc va sb lugng céc 16p cla graphen duge quan sét trén
hinh anh chup dugc cia kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM - tfansmission electron
microscope), nhu dugce thé hién trén Fig.10. Ngoai ra, ludi duge phu voi cac chit noi
trén bé miat duoc pha lodng duge st dung cho méu 1. Vi du, trong truong hop cia
Fig.10, kich thudc tuong ung voi chidu dai 16n nhit L cta vay 33, ma 1a 600nm, dua
trén Fig.10 (a). Déi vé6i cac 16p, mat dau cia vy 33 duoc quan sat trén Fig.10 (b), va
céc 16p graphen xép chong dugc dém, nho d6 tinh toan sb cac 16p 1a 6 16p (mot phan

duoc chi ra béi ky hiéu 34). Theo cach nay, kich thudce va sd luong céc 16p duogce do a6i
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voi mdi vay (“N” chi ra so cla cac vay), va so lugng cua cic 16p graphen va cac kich

thudc duge thé hién trén cac Fig. 11 va 12 thu duge.

Tham chiéu dén Fig.11 (a), su phan bd kich thudc hat (su phan bd cta cac kich
thudce) cua cac vay méng duogc bao gbm trong hé phan tan graphen cla mau 5 (ty 1é
(R3) 1a 46%) duoc san xuét boi thiét bi san xudt B clia vi du 1 1a hé phan bo c6 dinh 12
0,5um. Ngoai ra, trén Fig.11 (b), ddi v6i s lugng céc 16p, hé phan bd ma c6 dinh trong
3 16p va trong d6 graphen c6 10 16p hodc nhé hon 1a 68% dugc quan sat.

Tham chiéu dén Fig.12, sy phan bd kich thude hat (su phéan bd cua céac kich
thudce) cua cac vay méng duge bao gdm trong hé phﬁn tan cia mau 1 (ty 1& (R3) la
23%) ctia vi du so sanh dugc phéan bb c6 dinh 12 0,9um. Ngoai ra, d6i voi sé luong céac
16p, su phan bd trong d6 ma ¢6 30 16p hogc 16n hon chiém phan 16n hon va trong d6

graphen c6 10 16p hodc nhé hon 1a 10% dugc quan sat.

Tir céc két qua, duge boc 1 14, khi san phdm cia miu 5 duge san xudt boi thiét bi
san xuit B dugc st dung 1am tién than graphen, hé phén tin graphen dugc cd dic cao
ma chira nhiéu graphen c6 10 16p hodc nho hon va c6 kha nang phan tan tét cua

graphen c6 thé thu dugc.

Tiép theo, tham chiéu dén Fig.13, quan hé gifta ty 1& (3R) cta tién than graphen va
s6 céc 16p trong hé phén tan graphen s& duoc mé ta. Cac mau 1, 5 va 6 trén Fig.13 1a
cac mau dugc md ta & trén. Céac mau 2, 3 va 4 dugc san xuét boi thiét bi san xuit B ma
thuc hién viéc xit Iy dya trén méay nghién kiéu bi va xtt Iy vi séng, va 1a cac hé phén tin
graphen dugc san xudt st dung cac tién than graphen ma da dugc séan xuit bang cach
lam thoi gian chiéu xa cia cac vi song ngin hon thoi gian cho mau 5. Ngoai ra, mau 7
dugc san xuit boi thiét bi san xuit A ma thuc hién viéc xir Iy dua trén may nghién siéu
min va xir ly thé dién twong, va 1a hé phan tan graphen dugc san xuit bang cach sir
dung tién than graphen ma da dugc séan xut bang cach ap thé dién twong co dau ra cao
hon thé dién twong cho mau 6.

Tur Fig.13, d6i v6i cac miu 2 va 3 thé hién céc ty 1& (3R) 1a 31% va 38%, tuong
g, cac su phan bo ctia cac 16p ¢ céc dinh & khoang 13 1am sd cac 16p; nghia 1a, cac
hinh dang phén bd gan vé6i hinh dang cta sy phan bd binh thuong (cac hé phan tdn ma

str dung cac miu 2 va 3). Ddi v6i cdc mau 4 dén 7 thé hién céc ty 16 (3R) 1a 40% hodc
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nhiu hon, céc su phan bd ctia cic 16p ¢ cac dinh & nhidu nhu sb cic 16p (graphen
mong); nghia 1a, cac hinh dang phéin b6 1a cac hinh dang goi 1a su phan b logarit
chuén. Mit khac, déi v6i mau 1 ¢6 ty 18 (3R) 14 23%, su phan bd ctia né c6 dinh & 30
hozc 16n hon 1am sé cac 16p (hé phén tan st dung st dung mAu 1). Nghia 13, duoc hiéu
nhu sau: ¢6 xu huéng 13, trong cac truong hop ma ty 1€ (3R) dat 31% hoéc nhiéu hon,
cac hinh dang cua cac sy phin b s6 16p khac véi cac hinh dang cho céc truong hop ma
ty 1& (3R) nho hon 31%; va hon nita, trong céac truong hop ma ty 1€ (3R) dat 40% hoac
nhiéu hon, cac hinh dang ciia cac sy phan b s6 16p 16 rang khéc v6i céc hinh dang cho
chc truong hop ma t§ 16 (3R) nho hon 40%. Ngoai ra, ¢ thé duge hiéu 1a, dbi véi cac ty
1¢ ciia graphen c6 10 16p hodc nhé hon, ty 1€ (3R) ctia hé phén tan st dung mau 3 1a
38%, trong khi ty 1& (3R) cta h¢ phan tan sir dung mau 4 13 62%, va, khi ty 1& (3R) dat
40% hodc nhiéu hon, ty 1& ctia graphen c6 10 16p hodc nhé hon tang 1én nhanh chéng.

Tu nhitng thuc té nay, ¢6 thé xem la graphen c6 10 16p hodc nh6 hon dugc troc dé
dang trong cac truong hop ma ty 1¢ (3R) 1a 31% hoac nhiéu hon, va ma, khi ty 1&¢ (3R)
tang 1én dén 40%, 50% va 60%, graphen c6 10 16p hodc nho hon duoc tréc dé dang
hon. Ngoai ra, tap trung vao ty 1& cuong do P1/P2, cic miu 2 dén 7 thé hién cac trj s6
nim trong pham vi twong d6i hep 1a tir 0,012 dén 0,016, va bat ky trong sd ching dugc
uu tién do chiing vuot qua 0,01 ma duge xem la graphen dugc lam troc dé dang do cac

cAu truc tinh thé s& dugc bién dang.

Hon nita, cac két_ qué thu duoc bang cach so sanh céac ty 1& (3R) va céc ty 1€ cla
graphen c¢6 10 16p hodc nhé hon dugc bao gdm trong d6 dugc thé hién trén Fig.14.
Tham chiéu dén Fig.14, duge boc 10 1a, khi ty 16 (3R) da dat 25% hodc nhiéu hon,
khoang 31%, graphen c6 10 16p hodc nho hon da bit dAu tang 1én (thé hién d6 ddc ngay
cang tang). Hon nita, duge boc 10 1a, khoang 40%, graphen c6 10 16p hodc nhé hon
duoc ting 1én nhanh (d6i véi cac ty 1é cta graphen ¢6 10 16p hodc nho hon, trong khi ty
1€ (3R) cia hé phan tén st dung mau 3 12 38%, ty 1& (3R) ctia hé phén tan st dung mau
4 1a 62%, va ty 1 cta graphen c6 10 16p hodc nhé hon duoc ting 1én nhanh bang 24%
khi ty 1€ (3R) dugc tang 1én bang 4%), va ty 1¢ phan tram ctia graphen c6 10 16p hoac
nho hon so véi tong graphen 1a 50% hoic nhiéu hon. Ngoai ra, cac diém vuéng mau
den trén Fig.14 mdi diém twong Gng véi céc mAu khac nhau, va cic mau 1 dén 7 duoc

mo ta & trén va cdc mau khac dugce bao gom trong do.
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Tir cac thuc té, khi mau thé hién ty 1& (3R) 1a 31% hodc 16n hon dugc st dung lam
tién than graphen dé tao ra hé phén tén graphen, ty 1¢ graphen c6 10 16p hodc nhé hon
dugc phan bd bét diu tang 1én; hon nita, khi mau thé hién ty 1€ (3R) 1a 40% hodc 16n
hon dugc st dung lam tién than graphen dé tao ra hé phan tan graphen, 50% hodc 16n
hon cua graphen ¢6 10 16p hodc nhdé hon dugc san xuét. N6i cach khac, hé phan tan
graphen trong d6 graphen dugc cd ddc cao va dugc phén tan cao co thé thu dugc. Hon
nira, do hiu nhu khéng c6 cic vat liéu cacbon‘gc‘)c graphit (cac tién chat) dugc chira
trong hé phan tan ling dong nhu duge mo ta & trén, hé phén tan graphen dugc cb déc co
thé thu duoc dé dang. Theo phuong phép nay, ngay ca hé phan tan graphen ma ndng do
graphen cia no6 da vugt qua 10% co thé dugc san xudt ma khong ¢o ddc n6. Cu thé, ty
1& (3R) tét hon 1a 40% hodic 16n hon tir quan diém 13 ty 1& cia graphen c6 10 16p hodc
nhé hon duge phén tan ting manh dén 50% hodc nhiéu hon.

Phin mb ta & trén 1am 16 nhitng didu sau: khi ty 16 (3R) 1 31% hodc nhiéu hon,
t5t hon 1a 40% hodc nhiéu hon, va t5t hon nita 1a 50% hodc nhiéu hon, phén chia thanh
graphen c6 10 16p hodc nho hon va céc vt lieu cacbon gbc graphit méng c6 khoang 10
16p xay ra ¢ ty 1€ 16n hon trong nhiéu truong hop; va trong trudong hop ma céac vat liéu
cacbon gbc graphit ndy duoc st dung 1am céc tién than graphen, hé phén tan graphen
duoc ¢ dic cao ma c6 kha ning phan tan tbt clia graphen c6 thé thu dugc. Van thém
nita, vi du 5 duoc mo ta & dudi lam rd 13, trong treong hop ma ty 1€ (3R) 1a 31% hodc

nhiéu hon, cac vt liéu cacbon gdc graphit 12 hitu ich lam tién than graphen.

Hon nita, giéi han trén cho ty 1€ (3R) dugc xem xét 1a gidi han trén khong bi quy
dinh cu thé. Tuy nhién, uu tién la gi¢i han trén dugc xéac dinh sao cho ty 1é cuong do
P1/P2 d@)ng thoi thoéa mén 0,01 hoac nhiéu hon, do céc tién than graph‘en dugc troc dé
~dang khi hé phén tan hodc luc twong tu dugc san xuét. Ngoai ra, trong céac trudng hop
cac phuong phép san xuat str dung cic thiét bi san xuat A va B, gi¢i han trén 1a khoéng
70%, tir quan diém 13 graphen dugc san xuit d& dang. Pong thoi, phuong phap ma két
hop viéc xtr ly dua trén may nghién siéu min cta thiét bi san xuit A va xir ly thé dién
twong dugc vu tién hon, do tién than graphen c6 ty 1€ cao hon (3R) ¢6 thé thu dugc dé
dang. Ngoai ra, mién 1a ty 1& (3R) dat 31% hodc 16n hon bang cach két hop viée xtr ly

trén co s& luc vat 1y va viée xt ly trén co s& luc soéng vo tuyén.

Vidu2
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Trong vi du 1, truong hgp ma xir Iy siéu 4m va xu ly vi song duge két hop dé thu
duoc hé phéan tan graphen dugc giai thich. Trong vi du 2, chi xtr ly siéu am dugc thuc
hién trong khi xtt Iy vi séng khong dugc thuc hién, va céc diéu kién khac gidéng véi cac

diéu kién cho vidu 1.

Fig.15 (b) thé hién su phan bd cua cac 16p ddi véi hé phan tén graphen ma thu
duoc bang cach thuc hién xt 1y siéu am st dung tién than graphen ctia mau 5 (Ty 1é
(3R) = 46%) duogc san xuét boi thiét b san xuét B. Ngoai ra, Fig.15 (a) 1a gidng v6i su
phéan bd duoc thé hién trén Fig.11 (b) cua mau 5 dugc san xuét boi thiét bi san xuit B

cuavidu 1.

Két qua 1a, mic du xu huéng cla sy phan bd cua cac 16p hau nhu twong tu, ty 18
ctia graphen c6 10 16p hodc nho hon 1a 64%, va duoc gidm nhe, so v6i 68% cua vidu 1.
Tir thue té, duoc bde 16 1a n6 ¢6 hiéu qua hon dé déng thoi thuc hién hai quy trinh xtr 1y
dua trén lyc vat ly va luc song vo tuyén dé san xuét hé phéan tan graphen.

Vidu3

Trong vi du 3, vi du duoc st dung cho muc dan dién s& dugc mo ta.

Mau 1 (Ty 1& (3R) = 23%), miu 3 (Ty 1& (3R) = 38%), mau 5 (Ty 1é (3R) = 46%)
va mau 6 (Ty 1& (3R) = 51%) cua vi du 1 dugc sur dung lam cac tién than graphen trong
dung dich hdn hop gém nudc va ruou cua s cacbon 14 3 hodc nhd hon, ma hoat dong
nhu chét truyén din dién, & cac néng do ap dung cho cdc muc dan dién, vi vy tao ra
INK1, INK3, INK5 va INK6, va tri sb dién trd cta chung duogc so sanh. Dya trén céc
két qua, nhu céc ty 1& (3R) tré nén cao hon, céc tri sb dién tro thép hon.

Vidu4

Trong vi du 4, vi du trong do tién than graphen dugc nhao tron v6i nhya s€ dugc
giai thich.

Khi tAm nhua, trong d6 graphen dugc phan tan, dugc san xuét, 6 bén kéo 1a rat
cao mic du cac soi thily tinh duge bd sung vao d6. Do do, yéu té cho diéu nay duoc
nghién curu, va, két qua la, timra la chét tuong thich duoc bd sung déng thoi voi cac soi

thity tinh g6p phan vao su tao thanh cia graphen tir tién chat co thé thu dugc. Do do,
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cac san phim thu duge bang cach tron céc chat phan tan va chét tuong thich vao trong

nhua dugc nghién cuu.

1% trong lwong ctia mau 5 (Ty 1& (3R) = 46%) cua vi du 1 duoc bd sung lam tién
chit truc tiép vao LLDPE (polyetylen), va hdn hgp dugc nhao tron trong khi ap dung

cat (luc cét) t6i d6 véi may nhao, may nhao hai truc (mdy dun) hodc luc twong tu.

Da biét rong ri 13, khi cac vat liéu cacbon gbc graphit da chuyén thanh graphen,
duoc phén tan cao trong nhua, do bén kéo ting lén. Do do, bang cach do do bén kéo cua
nhua, mac do tréc vay vao trong graphen va hé phan tan c6 thé duoc udce tinh tuong
d6i. Do bén kéo dugc do v6i may kiém tra da dung mat han chinh xdc (AUTOGRAPH
AGS-J) duge san xuét béi Shimadzu Corporation duéi didu kién 12 toc d6 kiem tra 1a

500 mm/phut.

Ngoai ra, dé so sanh mirc do tréc vy vao trong graphen va kha ning phén tan tuy
thudc vao su ¢6 mat hoac Véng mit cua cac phu gia, cac so sanh sau day cua ba loai
g6m (a), (b) va (c) dugc thuc hién.

(a) Khong c6 cac phu gia

(b) Chét phén tan chung (kém stearat)

(¢) Chat twong thich (polyme ghép bién doi)

Tham chiéu dén Fig.17 thé hién cac két qua do, cac két qua s& duoc gidi thich.
Ngoai ra, trén Fig.17, cac vong tron chi ra cac vat liéu nhua sir dung mau 1 cua vi du so
sanh, va cac hinh vuéng chi ra cac vat liéu nhua st dung mau 5 cia vidu 1.

Trong truong hop (a) ma khong co chét phu gia duoc bd sung, su khac nhau gitta
cac do bén kéo la nhd.

Trong truong hop (b) ma chét phén tan dugc bd sung, duge boc 19 1a sy tao thanh
cua graphen duoc thuc ddy dén mirc nhat dinh trong tién than graphen ctia mau 3.

Trong truong hop (c) ma chat tuong thich dugc bd sung, dwgc boc 1§ 1a sy tao
thanh cda graphen dugc thuc ddy dang ké trong tién than graphen ctia mau 5. Diéu nay
1a do dugc xem 13, ngoai cac hiéu qua dé phan tan graphen, chét tuong thich két dinh
cac than lién két 16p graphen va nhua, va tac dong trén chung sao cho cac than lién két

16p graphen dugc 10t ra tir do, khi 4p dung cit ¢ trang thai do.
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K&m stearat dugc giai thich ¢ trén lam vi du vé chét phéan tan. Tuy nhién, nhitng
chét duoc phu hgp cho céc hop chét ¢6 thé duoc lya chon. Nhu cac vi du vé chét phan
tan, cac chit c6 hoat tinh bé& mit anion, cac chét c6 hoat tinh bé rheflt cation, cac chit c6
~ hoat tinh bé mit ion ludng tinh, va cic chét c6 hoat tinh bé mat dang khong ion c6 thé
duoc dé cap. Cu thé, cac chét co6 hoat tinh bé mit anion va cac chét ¢6 hoat tinh bé mat
dang khong ion dugc uu tién cho graphen. Cac chét ¢6 hoat tinh bé mit dang khong ion
duogc uu tién hon. Do céc chét co hoat tinh bé mat dang khong ion la céc chét c6 hoat
tinh bé mat ma khéng phén ly vao trong cac ion va thé hién cac dic tinh wa nudc boi
hydro lién két véi nuée, nhu duge quan sat trong cdc nhom oxyetylen, céc nhom
hydroxyl, cac chudi cacbohydrat nhu glucozit, va nhém tuong tu, c6 gia tri 1a ching c6
thé dugc st dung trong cac dung moi khong cuc, mac du chung khong ¢6 d6 manh hit
nuéce cao nhu céc cht ¢6 hoat tinh bé mit ion. Hon nira, diéu nay do, bing céch thay
dbi cac d6 dai chudi ctia cic nhom wa nude cta ching, cac dic tinh ctia ching c6 thé
khong bi thay ddi tir cac dic tinh ua chit béo thanh cac dic tinh wa nude. Pbi véi cac
chét ¢6 hoat tinh bé mit anion, cac mubi axit X (nhu cho axit X, vi du, axit cholic, va
axit deoxycholic), vi du, SDC: natri deoxycholat, va cidc phosphat este, dugc uu tién.
Hon nira, dbi véi cac chit c¢6 hoat tinh bé mat dang khong ion, céc este axit béo
glycerol, cac este axit béo sorbitan, cic rugu etoxylat béo, polyoxyetylen ankyl phenyl

ete, cac ankyl glycozit, va chét tuong tu dugc uu tién.
Vidu5

DPé x4c minh thém 14 c4c chit thu duoc khi ty 1¢ (3R) 1a 31% hodc 16n hon c6 lgi
nhu c4c tién than graphen, ma dugc md td & trén trong vi du 1, vi du trong do6 tién than
graphen dugc nhao tron véi nhya s& dugc giai thich thém trong vi du 5. Sau day giai
thich mo6 dun dan hdi cua cac vat dung dugc duc nhya trong do céc vt li¢u cacbon géc
graphit chira cic mau 1 dén 7 trong vi du 1, ¢6 céc ty 1& (3R) dugc veé trén Fig.14, dugc

- str dung lam céc tién chat.

(1) Viéc sir dung vt lidu cacbon gbc graphit duge mo ta & trén lam tién chat, 5%
tr(_)hg lugng cia LLDPE (polyetylen: 20201J dugc san xuét béi Prime Polyme Co.,
Ltd.) va 1% trong luong cuia chét phan tan (cac chét hoat tinh bé mit dang khong ion)
duogc tron trong nude dugce trao dbi ion, va thiét bi duoc md ta & trén duoc minh hoa

trén Fig.8 duoc dan dong dudi dung cac diéu kién, nhd d6 cac hé phan tén graphen
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chtra 5% trong luong cla graphen va céc vat li€u cacbon gbc graphit thu dugc.

(2) 0,6 kg hé phén tan graphen thu dugc trong (1) duoc nhao tron ngay vao trong
nhua ¢6 5,4 kg sit dung may nhao (mdy nhao loai nén WDS7-30 duoc san xuét boi
Moriyama Co., Ltd.), nhd d6 céc vién dugc san xuét. Cac diéu kién nhao duoc mo ta &
dudi. Nén luu y la 7t§7 1€ tron gitta nhya va h¢ phén tan dugc chon dé luong graphen va

cac vat liéu cacbon gdc graphit dugc tron trong d6 cudi cing 12 0,5% trong luong.

(3) Céc vién dugc san xudt trong (2) dugc tao thanh mau thir theo tiéu chuén JIS

K7161 1A (chiéu dai: 165mm, chiéu rong: 20 mm, d6 day: 4mm) bdi may €p phun.

(4) M6 dun dan hdi (Mpa) clia mau thir duge san xuét trong (3) duge do dudi didu
kién 14 tbc do kiém tra 1a S00mm/phat theo tiéu chudn JIS K7161 béi thiét bi kiém tra
phdé quat chinh xé4c loai table-top dwgc san xudt bdi Shimadzu Corporation

(AUTOGRAPH AGS-J).
Céac diéu kién nhao nhu sau.
Nhiét do nhao: 135°C
Téc d6 quay roto: 30 vong/phut
Thoi gian nhao: 15 phut

Su diéu ap trong 10 nung: 4p mot &p suit 0,3MPa trong thoi gian 10 phit sau

khi bét dAu, va giam 4p dén ap suat moi trudng sau khi thoi gian 10 phut trdi qua

O day, su phan tan clia hé phan tan graphen dugc md ta ¢ trén vao trong nhua
dugc xem xét nhu sau. Khi diém tan chay ctia nhya thuong 1a ¢ nhiét do 100°C hodc
cao hon, nudc bay hoi trong méi truong, nhung trong may nhao loai nén, bén trong 10
nung c6 thé duge tang ap. O bén trong 10 nung, diém sbi ctia nude dugc ting 1én dé hé
phan tan duoc git ¢ dang 16ng, nhd d6 nhil tuong cta he phén tan va nhua co thé thu
duoc. Sau khi 4p ap suit trong thoi gian dugc xéc dinh trude, bén trong duoc giam ap
din, ma khién diém s6i ciia nu6e dé giam xudng, nhd d6 cho phép nudce béc hoi. O day,
graphen dugc gilt trong nudc dugc 8 lai trong nhura. Pidu nay khién graphen va céc vt

liéu cacbon gbc graphit dugc phan tan & ham lugng cao trong nhua.

Hon nita, do graphen va céc vat liéu cacbon gbc graphit c¢6 xu huéng két tia trong

hé phan tén graphen khi thoi gian trdi qua, hé phan tdn graphen dugc nhao tron vao

-26-



31874

trong nhua tt hon 1a ngay 14p ttc sau khi hé phan tan graphen thu dugc.

Nén luu y 14 nhiing thir sau cé thé duoc str dung lam phuong tién dé thu dugc nhii
tuong cta hé phén tan va nhya, ngoai may nhao nén: dong co ddy hoa hoc; may tron
xody; mdy dong tron; may lam ddng nhit ap suét cao; may cit thiy luc; may tron phun
dong; may nghién siéu min am; va may phat siéu am.

Hon nita, nhitng chét sau c6 thé dugc st dung 1am dung moi cho hé phén tan,
ngoai nudc: 2-propanol (IPA); axeton; toluen; N-metylpyrrolidon (NMP); va
N,N-dimetyl focmamit (DMF).

Bang 4 minh hoa méi quan hé giira cac ty 1& (3R) la khoang 30% va suat dan hdi
cua cac vat dung dugc diuc nhya. Nén luu y la mau 00 trong bang 4 1a mau trbng trong
d6 khong c6 tién chit dugc nhao tron, cac mau 11 va 12 ¢ cac ty 1& (3R) gifra ty 1 cua
mau 1 va ty 1é cia mau 2, va mau 21 ¢6 ty 1& (3R) giita ty 1& cia mau 2 va ty 1é ctia mau

3.

Bang 4
Mau sb 00 1 11 12 2 21 3 4
P3/(P3+P4) -1 23% | 25% | 28% | 31% | 35% | 38% | 42%
Suit dan hoi (MPa)

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

Su khac biét véi chd

) - 12,4% | 12,0% | 13,9% | 31,7% | 42,1% | 50,0% |55,6%
trong

Cac 16p dudi 10 khi hé

phdn tan trong NMP - 10% | 12% | 25% | 25% | 30% 38% 62%

(Tham khao)

Fig.18 va bang 4 chiing minh rang su khac nhau ctia mé dun dan hdi d6i voi md
dun ctia mau 00 (mdu tréng) (1am ting lén ty 1é cia mo dun dan hdi) co do dong déu
xap xi khoang 10% dén khi ty 1& (3R) dat 31%; sau khi ty 1 (3R) dat 31%, sy khic
nhau ting manh dén 32%; trong khi ty 1¢ (3R) tang lén tir 31% dén 42%, su khac nhau
tdng 1én déu déu dén 50%; va sau khi ty 1& (3R) dat 42%, su khac nhau ting nhe va hoi
tu dén khoang 60%. Theo cich nay, khi ty 1& (3R) 1a 31% hodc nhiéu hon, vt dung

duoc dac nhua ¢é mod dun dan hdi wu viét c6 thé thu duge. Hon nita, do lwgng graphen
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va cac vat liéu cacbon géc graphit dugc chua trong vat dung duqé dac nhua 1a 0,5%

trong lrong, ma 1a nho, anh hudng 1én céc dic tinh ma nhya c6 ban dau 1 nhé.

Puoc xem xét 1a khuynh huéng nay 1a do sy ting manh trong vat liu cacbon gbe
graphit mong chtra graphen c6 10 16p hodc nho6 hon tiép xtic v6i nhua sau khi ty 1€ (3R)
dat 31%. O day, trong vi du 5, khong thé x4c dinh sb cac 16p ctia graphen bdi sy quan
sat voi TEM do anh hudng cua chét phan tan duoc st dung cho hé phan tan trong nudec.
Khi d6, chi dé tham khao, 1y do cho viéc ting manh dugc md ta ¢ trén dugc xem xét
dua trén su phin bd cta sb lwong cia cac 16p cua vat liéu cacbon gbc graphit dugc
minh hoa trong bang 4 khi hé phan tan trong NMP. Mau 12 va mau 2 dugc so sanh véi
nhau, va duoc phat hién ra 13 ca hai ty 1€ cua graphen (sb cac 16p 1 10 hodc nhé hon) 12
25%. Mit khac, nhu dugc minh hoa trén Fig.19, dbi v6i mau 2, ty 1€ cua bcéc mau mong
¢6 nho hon 15 céac 16p 1a 16n hon khi so véi mau 12; ndi cach khéc, vat liéu cacbon géc
graphit dugc phan tan lam tién chat c6 dién tich bé mit 16n hon, ma nghia Ia dién tich

clia n6 tiép xuc véi nhua duge ting manh.

Theo cach nay, vi du 5 chi ra rd rang 1a khi ty 1& (3R) 1a 31% hodc nhiéu hon, vat
liéu cacbon gbc graphit dugc st dung 1am tién than graphen c¢6 xu hudéng tach roi vao
trong graphen c6 10 16p hodc nhé hon va vat liu cacbon gbc graphit méng.

Vidu6

Céc thtr nghiém dugc thuc hién dé thu duoc dién cuc duong cta pin th cép li-ion
st dung tién than graphen dugc san xuét boi cac phuwong phéap & trén.

Céc diéu kién khéc nhau

Dung mdi: NMP (N-metylpyrrolidon) (I16p pin dugc san xudt béi Mitsubishi
Chemical Corp.),

Chét tro dan (vat liéu dan): Axetylen den (HS-100 duoc san xuét béi Denki
Kagaku Kogyo Kabushiki Kaisha, duong kinh hat trung binh 1a 48nm, mat do khdi 1a
0,15g/ml, ham lugng tro 12 0,01%),

Vit liéu cacbon gdc graphit: Tién than graphen (dugc san xuét boi phuong phép &

trén),

Chét két dinh: PVdF (PolyVinyliden) (SolefTA5130 dugc san xuét bsi Solvay),
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Vit liéu hoat tinh lam dién cuc duong (vat li€u nén): NCM Li (Nis, Cois,
Mn13)02) duoc san xuat béi Mitsui Mining & Smelting Co., Ltd. (Puong kinh hat trung
binh 1a 30pum),

Thiét bi xt Iy siéu am (UP100S dugc san xuét béi Hielscher Ultrasonics GmbH),
Diéu kién xu ly: 20kHz, 100 W
Diéu kién phén tan 1: Giéng nhu phuong phap diéu ché cta hé phan tan cia

duogc troc cac tién than graphen trong vi du 1 (Fig.8). Viéc ap dung céc diéu kién cia
cac song siéu am va cac vi song cling gidng nhau.
May tron (ARE-310 dugc san xuat bsi THINKY),
Diéu kién tron 1: Nhiét do binh thuong 1a 25°C, viée tron & 2,000 vong/phut x
10 phut
Diéu kién tron 2: Nhiét d6 binh thuong 1a 25°C, viéc trdn ¢ 2,000 vong/phut x
10 phut, bude khir bot sau khi viéc tron ¢ 2,100 vong/phut x 30 gidy, '
Mang phan cach (2400 dugc san xuét boi Celgard, LLC., 46 day tm 12 25 pm, vét
liéu: PP (polypropylen)),

Dung dich dién phan: EC (etylen carbonat) chita 1,0 mol/L ctua LiPF6 (lithi
hexafluorophosphat): DEC (dietyl carbonat) (7:3 % thé tich) (duoc san xuét boi Kishida
Chemical Co., Ltd.),

La lithi (dién cuc am): (dugc san xuét boi Honjo Metal Co., Ltd., 46 day la 0,2

mim)
Quy trinh thir nghiém

Buge 1. Dén NMP (90 g), 10 g clia cac tién than graphen (xem cac mau 1, 2, 21,
va 4 (cac mau duoc stt dung trong cac vi du 1 va 5)) duoc bd sung, va, dudi didu kién
phan tan 1, cac tién than graphen bi tréc va duge phan tan dé thu dugc hé phan tan 1a
10% trong luong v& ndng do. ‘

Budc 2. Su phén tan (20 g), PVdF (4 g), va axetylen den (6 g) dugc bd sung va

duoc tron dudi didu kién tron 1 dé thu duge 30 g cia hdn hop 1.

Budc 3. Pén hon hop 1, cac vt liéu hoat tinh 1am dién cuc duong dugc bd sung &
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ty 1& duge thé hién trong bang 5 va dugc tron dudi diéu kién tron 2 dé thu duge hon hop
2.

Bude 4. Hon hop 2 dugc phu [én 14 nhoém dén do day mang l1a 0,25 mm, va vat
liéu phu dugc 1am kho chén khong ¢ 100°C va dugce nén ¢ ap suét 1a 1,5 MPa dé thu
duoc dién cuc duong c6 do day cho trudce.

Buéc 5. Dién cuc duong dugc duc thanh hinh dang ¢6 duong kinh 1a 15 mm.

Bude 6. L4 lithi duoc nén va duge c¢b dinh vao tim thép khong gi hoat dong nhu
dién cuc Am, mang phan cach, dung dich dién phan, va dién cuc duong dugc xép chéng
theo thtr tu ndy, va san phim xép chong duoc gin Ién té bao HS dugc lam bang thép

khong gi dugc san xuat bai Hohsen Corp.

Bude 7. Su danh gié dic tinh dién hoa cua té bao HS duoc thuc hién dudi cée dicu

kién kiém tra sau day.

Nén luu y 13, trong cac quy trinh & trén, viéc chuyén sang budc tiép theo duoc
thuc hién lién tiép ma khong c6 thoi gian cho. Diéu twong tu duoc 4p dung cho cac vi

du sau day.
Céc diéu kién kiém tra
Viéc sac ban dau: sac CC-CV 0,2 C (0,01 C cét)
Vié x4 ban dau: xa CC 0,2 C

MBoi trudng lap rap: 25°C, diém suong 1a -64°C dudi moi truong agon (bén trong

cua hop dung cu)
Pham vi dién 4p: 2,75 V dén 4.5 V vs. Li/Li+
Thiét bi do: BTS2004W dugc san xuét béi Nagano Co., Ltd.

Luu y 1a buéc nap CC-CV chi bude nap dién ap khong d6i/dong khong dbi va
budc xa CC chi bude xa dong khong ddi, trong khi 0,2 C 1a tbc do sac/xa trong thoi
gian 5 gio vangudng 0,01 C biéu dién diéu kién ngudng.

Hon nita, dé x4c nhén hiéu qua cia vat liéu dang graphen, cac thir nghiém duoc
thuc hién véi ty 16 (3R) 1a 23% (mdu 1), 31% (mau 2), 35% (mau 21), va 42% (mau 4)

¢6 ty 18 tron duge thé hién trong bang 5.
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Bang 5
Ty 1& hon hop (% trong lugng)
NCM AB | PVdF Tién than graphen
Ty 1& Ty l¢
Ty 1& BR) Ty 1 (3R)
(3R) (3R)
=23% =35%
N =31% . =42%
(mau 1) N (mau 21) N
(mau 2) (mau 4)
Vi du 6-1 94 3 2 - 1 -
Vi du 6-2 94 3 2 - - 1
Vi du 6-3 94 3 2 - - -
Vi du so
94 3 2 1 - -
séanh 6-1
Vi du so
95 3 2 - - -
sénh 6-2
Vi du so
95 - 2 - 3 -
sanh 6-3

Tu bang 5 va Fig.20, cac vi du 6-1, 6-2, 6-3, vi du so sdnh 6-1, va vi du so sanh
6-2 trong d6 vat liéu dang graphen khong dugc phén tan dugc chi ra xu huéng tuong tu
trong dic tinh sac khi viéc sac dugc thuc hién dén kha nang sacla4,5Véatylelao0,2 C.
Céc vi du 6-1, 6-2, va 6-3, dac biét vi du 6-3 béng su so sanh, duoc uvu tién hon do dién
ap sac dugc tang nhanh. Ngugc lai, hoat dong sac bi 161 dugc quan sat trong vi du so
sanh 6-3. Pugc suy doan réng diéu nay 1a do dudng dan dudong din khong thé duoc tao
ra boi cac hat nano nhu chi mot minh vét liéu dang graphen ma khong c6 cac vat liéu ¢

hinh dang dang chudi nhu axetylen den.

Hon nita, d6i véi dic tinh xa, quan sat théy cac vi du 6-1, 6-2, va 6-3 c6 kha ning
két thuc nap cao hon céc vi du so sanh 6-1 va 6-2. Quan sat duoc thém la cac vi du 6-1,
6-2, 6-3, va vi du so sanh 6-1, trong tat ca vat liéu dang graphen dugc phéan tan, c6 cong
suét 16n hon vi du so sanh 6-2, ma vat liéu dang graphen khong dugc phén tan. Quan
sat duge 1a cong sudt dugc ting lén dang ké dic biét trong cac vi du 6-1, 6-2, va 6-3.

Mit khac, hoat dong xa bi 16i duge quan sét trong vi du so sanh 6-3.
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Bang cach st dung vat liéu dang graphen dugc troc tir cac tién than graphen co ty
1& (3R) 1a 31% hodc 16n hon (cac vi du 6-1, 6-2, va 6-3) cung voi AB, duoc xac nhén 1a
pin tao ra c6 kha ning két thic sac cao va co tinh wu viét vé dic tinh xa cia dién cuc
duong. Dac biét, tir Fig.20, dugc xac nhan 1a kha nang két thic sac thé hién xu huéng
tang manh sau khi ty 1& (3R) da dat 31%. Dugc suy doan rang, nhu dugc thé hién trén
Fig.21, gifta cac vt liéu hoat tinh 1am dién cyc duong 52 va 52, ¢6 dudng kinh hat 1a
vai chuc pm, tdn tai cac chit trg din AB53, 53, - -, 53, duoc tao ra & hinh dang dang
chudi, c6 dudng kinh mit cat ngang la vai chuc nm, va vat li¢u dang graphen 54 (vi du,
do day 1a 50 nm hodc nho hon, kich thudc la 100 nm to 5 pm) dugc phén tan lan luot+
gitta vat liéu hoat tinh 1am dién cuc duong 52 va AB53, AB53 va ABS53, 1a nhom 51 va
vat liéu hoat tinh lam dién cuc duwong 52, va 14 nhom 51 va AB53. Ngoai ra, do vt liéu
dang graphen 54 & hinh dang phang va déo khi so véi cac vat liéu khac nhu 14 nhom 51,
vat liéu hoat tinh 1am dién cuc duong 52, va AB53, dugc xem la 14 nhom 51, vét liéu
hoat tinh lam dién cuc duong 52, va AB53 dugc dua vao tiép xuc g?m v6i nhau qua vat
liéu dang graphen 54, vi vAy cac dac tinh xa cta dién cuc duong dugc cai thién. Nguogc
lai, trong cac tién than graphen ¢o ty 1é (3R) 1a nho hon 31% (vi du so sanh 6-1), dugc
xem la lugng vt liéu dang graphen that duoc phén tan la qua nho dé hiéu qua bd sung

vat liéu dang graphen khong duoc tadc dung du.

Déi v6i ty 16 (3R) 1a cac tién than graphen ting lén dén 35% (vi du 6-2) va 42%
(vi du 6-3), cac dic tinh x4 va cong sudt ciia dién cuc duong duoc cai thién khi so véi
truong hop cua ty 1¢ (3R) bang hodc thap hon do. Diéu nay 1a do, dugc xem 13, khi so
véi truong hop ctia ty 16 (3R) 1a 31% (vi du 6-1), s lugng va dién tich tiép xtc cua vat
liéu dang graphen 54, ma dua 14 nhom 51, vét liéu hoat tinh lélrh dién cuc duong 52, va

ABS33 vao trong tiép xuc v6i nhau, dugc ting 1én.

Hon nita, do céc tién than graphen dugc san xuét boi viée xtr Iy dua trén luc séng
vO tuyén va/hodc viée xttr 1y dua trén lyc vat Iy nhu duge mo ta ¢ trén, khong can thuc
hién viéc xtt Iy oxy héa/phuc hdi khir. Hon nita, do xtr Iy phuc hdi khir khong can thiét
dé tao ra dién cuc duong, nhiét do cao khdng dugc yéu cau, vi vay dién cuc duong
duoc san xuét dé dang. Ngoai ra, dién cuc duong dugc san xuét dudi cac diéu kién nhao
1 va 2 ciing nhu bang cach lam kho chan khong, vi vay viéc sén Xuat cta né 1a don

gian.
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Hon nita, truée khi duoc nhao trdn vao trong céc vat li¢u hoat tinh lam dién cuc
duong 52, hé phan tan trong d6 vat liéu dang graphen dugc phén tan dudi diéu kién
phén tan 1 dugc nhao tron vao trong AB53, vi vay vat liéu dang graphen 54 va AB53
d&qc tron k¥ boi diéu kién nhao tron 1. Hon hop éau d6 duogc nhao tf(f)n vao trong cac
vat liéu hoat tinh lam di¢n cuc duong 52, dé vat liéu dang graphen 54 dugc phan tan

déu.

Nén luu ¥ 13, trong hé phén tan thu dugc ¢ bude 1, cdc vat liu duge troc tur cac
tién than graphen dugc phéan tan. Nhu dugc mo ta ¢ trén, mot phﬁn hodc toan b0 cuia cac
tién than graphen dugc troc dé tao ra vt liéu dugc tron chira vat liéu tir cac tién than
graphen dén graphen, ma dugc goi 1a “vat liéu dang graphen”. Vit li¢u dang graphen
duoc phén tan trong hé phén tan khong duoc minh hoa, tuy nhién, c6 thé duoc quan sat
b&i kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM) theo cung cach nhu graphen duoc thé hién
trén Fig.10.

Dé tham khao, su giai thich dugc dua ra trén céc hinh dnh da chup cua cac tién
than graphen duge thyc hién boi kinh hién vi quét dién tr (SEM). Cac tién chét cua
graphen thu dugc trong vi du 1 1a 16p cua graphit vay co chiéu dai 1a 7 pm va do day la
0,1 pm nhu duoc thé hién vi du trén cac Fig. 22 va 23.

Vidu7

Céc thtr nghiém duge thyc hién dé thu dugce dién cuc duong ciia pin thir cép li-ion
sir dung céc tién than graphen dugc san xuét trong cac phuong phap & trén.

Trong vi du 7, cac 6ng nano cacbon duogc st dung lam vat liéu dan va céac thu
nghiém dugc thyc hién véi ty 1€ tron trong bang 6. Phan con lai 12 giéng véi trong vi du
6.

Céac diéu kién khac nhau

Ong nano cacbon: VGCF-H dugc san xuét boi Showa Denko K.K. (duong kinh

soi 1a 150 nm, chiéu dai soi 1a 10 dén 20 pm)
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Nhu duoc thé hién trén Fig.24, xu huéng tuong tu véi vi du 6 duge quan sat. Bing

cach st dung c4c Ong nano cacbon, cac dic diém sac va xa duoc cai thi¢n mot chut tong

thé so v6i trudng hop cia st dung AB.

Ty 1é hon hop (% trong lugng)

Tién than graphen
NC | 99 | pva | YR GR) | TY 18 GR) | TYIRGR) | TV 16 GR)
Mg | F =23% =31% =35% =42%
(mau 1) (mau 2) (mau 21) (mau 4)
Vidu 7-1 94 3 2 - 1 - -
Vi du 7-2 94 | 3 | 2 ; ] 1 ]
Vi du 7-3 o4 | 3 | 2 ] ; i 1
Vi du so sanh 7-1 94 3 2 1 - - -
Vi du so sanh 7-2 95 3 2 - - - -

Vidu$8

Céc thir nghiém dugc thuc hién dé thu duoc dién cuc duong cia pin thu cép li-ion

sir dung céc tién than graphen dugc san xuét trong cac phuong phap & trén.

Trong vi du 8, ty 1€ trOn cua cac tién than graphen c6 ty 1& (3R) 1a 31% dén cac vt

liéu din duoc thay déi dudi cac didu kién duoc thé hién trong bang 7 dé thuc hién cac

thtr nghiém. Phin con lai 1a gidng v6i trong vi du 6.

Bang 7
Ty 1& hon hop (% trong lugng)
’ Tién than graphen
A | PVd
NCM Ty 1€ (3R)=31%
B | F «
(mau 2)
Vidu 6-1 94 3 2 1
Vidu 8-1 93 3 2 2
Vidu 8-2 92 3 2 3
Vidu 8-3 91 3 2 4
Vi du 8-4 9 | 3| 2 S
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Vidu 8-5 94,5 | 3 2 0,5
Vidu 8-6 949 | 3 2 0,1
Vidu 8-7 9495 | 3 2 0,05
Vi du so sanh 6-2 95 3 2 -

Nhu duoc thé hién trén Fig.25, khi ty 1& trdn cua cac tién than graphen so véi cic
vat liéu dan 16m hon 1 (vi du 8-2), chu yéu twong tu xu hudéng trong cac dic diém sac va
x4 dugc quan sat, thé hién ma dic diém duoc bdo hoa. Hon nita, khi ty 1€ tron ctia cdc
tién than graphen [a 10 hoac nhiéu hon, tac dong 1én cac dic tinh cua céac vét li€u nén
tr& nén déng ké. Mat khac, khi ty 16 tron nhé hon 1/50 (vi du 8-7), xu huéng hau hét
tuong tu duoc quan sat dén truong hop ma cac tién than graphen khong duge tron (vi
du so sanh 6-2), va khi ty 1€ tron 1a 1/10 hodc 16n hon (vi du 8-6), sy cai thién cua céac
dac diém sac va xa dugc quan sat. Dya trén nhitng didu nay, gidi han dudi cua ty 1€ tron
1a 1/50 hodc nhiéu hon, tét hon 1a 1/10 hodc nhiéu hon, va gi¢i han trén ctia né 1a 10
hodc nho hon, tot hon 14 1 hodc nhé hon.

Vidu9

Tiép theo, cac thit nghiém dugc thuc hién dé thu dugc vat dung dugc dic nhua su
dung céc tién than graphen dugc san xuét trong cac phuong phép & trén.

Cac diéu kién khéc nhau

Cac vat liéu

Nhua: LLDPE (polyetylen: 20201J dugc san xuét boi Prime Polyme Co., Ltd.),
Dung mo6i: Nude (nudce trao d6i ion),
Chét phan tan: 1% trong lugng (cac chét hoat tinh bé mat dang khong ion),

Thiét bi xtr 1y siéu am (UP100S dugc san xuét boi Hielscher Ultrasonics

GmbH),

Piéu kién xtr Iy: 20 kHz, 100 W
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Diéu kién phan tan 2: Céc tién than graphen duoc tron véi nudce trao
d6i ion cing véi 1% trong lugng cla chit phan tan (céc chét hoat tinh bé mit dang
khong ion), va hdn hop duoc xtt Iy véi thiét bi di néu dugc thé hién trén Fig.8 duoc
hoat dong dudi cung diéu kién dé thu duoc hé phan tan c6 10% trong luong cla vt liéu

dang graphen.
Mzéy nhao tron

May nhao tron: May nhao loai nén WDS7-30 dugc san xudt bdi Moriyama Co.,
Ltd.,

Nhiét d6 nhao: 135°C,
Téc d6 quay réto: 30 vong/phit,
Thoi gian xtr ly: 15 phut,

Ty 1é& hon hop: Nhya 5,340 g, AB (HS-100) 600 g, hé phéan tan 600
g(60 g vé vat liéu dang graphen),

Tri s6 dién tré khéi
Mau tht: 100 mm x t3 mm (ASTM D257),

Thiét bi do: Than thiét bi (R-503 dugc san xuit bsi Kawaguchi Electric Works
Co., Ltd), thiét bi dién cuc (P-616 dugc san xuét boi Kawaguchi Electric Works Co.,
Ltd),

Dién 4p st dung: 500V,

Dong dién dugc do 1 phut sau khi 4p dung dién ap,

Do dan nhiét

Mau thir: 50 mm x t3 mm (ASTM E1530),

Thiét bi do: UNITHERM 2021 dugc san xuét béi ANTER Corp.
Quy trinh thfi nghiém

Buége 1. Bang cach st dung cac tién than graphen c6 ty 1& (3R) khéc nhau nhu

duge thé hién trong bang 8, hé phan tan thu duge dudi diéu kién phén tén 2.
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Budc 2. Su phan tan thu dugc ¢ bude 1 va nhya dugce dét trong may nhao loai nén

va dugc nhao véi ty 1€ tron dugec mod ta ¢ trén.

Bude 3. Hon hop dd nhao trén thu duoc & bude 2 dugce tao thanh mau thtr theo
ASTM D257 béi may ép phun va thay doi trong cac tri sé dién tro khdi duoc quan sat.

Budc 4. Hon hop dd nhao tron thu duge & bude 2 duge tao thanh mau thir theo
ASTM E1530 béi may ép phun, va thay ddi trong do dan nhiét dugc quan sét boi
phuong phéap thong thuong. |
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T bang 8, cac vi du 9-1, 9-2, va 9-3, tAt ca c6 dién tré khéi thip va c6 tinh wu viét
vé do dan dién.
Hon nita quan sat thay do dan nhiét cao hon déng ké trong cac vi du 9-1, 9-2, va

9-3 so vdi trong céac vi du so sanh 9-1, 9-2, 9-3, va 9-4.

Khi vat liéu dang graphen dugc troc tur cac tién than graphen c6 ty 16 3R) 12 31%
ho#c 16n hon (céac vi du 9-1, 9-2, va 9-3) dugc st dung cung véi AB, dugc xdc nhén la
dién tro khdi va dd dan nhiét duge cai thién. Dic biét, tir bang 8, dugc xac nhén 1 dién
tr& khdi va do din nhiét thé hién xu huéng cai thién manh sau khi ty 1& (3R) da dat
31%. Puogc xem xét 1a didu nay 1a do cac 1y do sau: theo cung nguyén ly nhu trong vi
du 6, AB c6 dudng kinh mat cit ngang ciia vai trim nm dén vai pm ton tai giita cac
phén ti cao cia LLDPE. Dugc suy doan rang vt liéu dang graphen dugc phan tan lan
luot giﬁfa LLDPE va AB, AB va AB, va LLDPE va LLDPE. Do vat liéu dang graphen &
hinh dang phéng va déo khi so véi cac vat liéu khac nhu LLDPE va AB, dugc xem la
LLDPE va AB dugc dua vao tiép xtc gan v6i nhau qua vat liéu dang graphen, vi vy
dién tro khdi va d6 dan nhiét duoc cai thién. Ngugce lai, khi ty 1& (3R) nhé hon 31% (vi
du so sanh 9-1), dugc xem la Iugng vat liéu dang graphen ma dugc phén tan 1a qua nho

dé hiéu qua phan tan vat liéu dang graphen khong duge tac dung du.

Déi véi ty 18 (3R) tang 1én dén 35% (vi du 9-2) va 42% (vi du 9-3), dién tr&r khdi
va dd dan nhiét dugc cai thién khi so voi truong hop cua ty 1€ (3R) bang hoic thdp hon
d6. Diéu nay 1a do, duge xem 13, khi so véi truong hop cua ty 1é (3R) 14 31% (vi du
9-1), sb lwong va dién tich tiép xtic clia vat liéu dang graphen, ma dua LLDPE va AB

vao trong ti€p xtic voi nhau, duoc tang 1én.

Nén luu y 14, trong hé phéan tan thu duge & budce 1, cdc vat ligu duge troc tur cac
tién than graphen duqc phén tan. Nhu dugc mo ta & trén, mot phan hoic toan bo cia céc
tién than graphen duoc troc dé tao ra vat liéu duge tron chira tir cac tién than graphen
thanh graphen, ma dugc goi la “vat liéu dang graphen”. Vit liéu dang graphen dugc
phén tan trong hé phéan tan khong dugc minh hoa, tuy nhién, chung c6 thé duoc quan
sat boi kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM) theo cuing cach nhu graphen duoc thé
hién trén Fig.10.
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Hon nita, vat liéu dang graphen dugc phéan tan trong nhua co thé dugc quan sét
boi kinh hién vi quét dién tir (SEM) va tuong tw sau khi dugc tao thanh mAu thir va cit
béi cua chinh xac tde dd cao (TechCut5 duogc san xuét boi Allied High Tech Products,
Inc.) va thiét bi tuong tw. Vi du, Fig.26 thé hién mit cit ngang ciia nhya trong dé céc
6ng nano cacbon va vat liéu dang graphen dugc phén tin, ma cic 6ng nano cacbon
duoc bidu diln boi cac phin dudng thang va vat liéu dang graphen dugce biéu dién boi
céc phan dém tring. Vat liéu dang graphen nay 1a 16p cta graphit vay ¢6 do day 1a 3,97
nm nhu dugc thé hién vi du trén Fig.27.

Vidu 10

Tiép theo, cac thir nghiém dugc thuc hién dé thu duoc vat dung duoc dic nhua st
dung céc tién than graphen dugc san xudt trong cac phuong phap & trén.

Céc thir nghiém duogc thyc hién véi ty 1€ tron cua cac tién than graphen c6 ty 1€
(3R) 12 31% dén c4c vat liéu din dudi cac didu kién dugc thé hién trong bang 9.

Céac diéu kién khac nhau

Céc vat liéu

Nhya: LLDPE (polyetylen: 20201J dugc san xuét boi Prime Polyme Co., Ltd.),

Cac chét tuong thich: KAYABRID 006PP (PP dugc bién déi maleic anhydrit
duoc san xuét bai Kayaku Akzo Corp.),

Axetylen den (HS-100 dugc san xuét bai Denki Kagaku Kogyo Kabushiki Kaisha,
duong kinh hat trung binh 1a 48 nm, mat do khdila 0,15 g/ml, ham lugng tro 12 0,01%),

May dun hai truc

May dun hai truc: HYPERKTX 30 duoc san xuat boi Kobe Steel, Ltd.,
Nhiét 46 nhao: 135°C,
Tbc d6 quay truc vit: 100 vong/phit,

Tri s& dién tré khéi

Mau thtr: 6100 mm x t3 mm (ASTM D257),
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Thiét bi do: Than thiét bi (R-503 dugc san xuét boi Kawaguchi Electric Works
Co., Ltd), thiét bi dién cuc (P-616 dugc san xuét béi Kawaguchi Electric Works Co.,
Ltd),

Dién &p str dung: 500V,
Dong dién dugc do 1 phut sau khi 4p dung dién éap,
Do dan nhiét
MaAu thir: 850 mm x t3 mm (ASTM E1530),
Thiét bi do: UNITHERM 2021 duoc san xuat béi ANTER Corp.
Quy trinh thtr nghiém

Buée 1. Céc tién than graphen c6 ty 1& (3R) khac nhau nhu duoc thé hién trong
bang 9 va chét twong thich dugc nhao béi may din hai truc dé thu duge hon hop 1 chira
40% trong luong cta vat liéu dang graphen. Nén luu y la cac tién than graphen tré
thanh vt liéu dang graphen trong qua trinh xt ly nhao.

Budce 2. Trong cung méy dun hai truc, hdn hop 1 thu duogc & bude 1, nhya, va AB
dugc nhao vai ty 1€ tron duge thé hién trong bang 9.

Budc 3. Hon hop da nhao tron thu duge & bude 2 duge tao thanh mau thtr theo
ASTM D257 bdi may €p phun va thay d6i trong céc tri s dién tré khéi dugc quan sat.

Budc 4. Hon hop da nhao tron thu duge & bude 2 duge tao thanh mau thir theo
ASTM E1530 boi may €p phun va thay d6i trong do dan nhiét dugc quan sat boi
phuong phap thong thuong.

Nén luu ¥ 1a dién tré khéi va do din nhiét dugc gdy ra béi chat twong thich 1a
khong khac biét dang ké véi dién tré khdi va do dan nhiét cua nhya hoat dong nhu vat

liéu nén, vi viy chung khong dugc xem xét trong cdc phuong dn sang ché.
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Bang 9
Ty 1& hon hop(% trong lugng)
Tién thén .
Diéntré | DO dan nhiét
graphen ,
LLDPE khoi
. AB Ty 1€
(chat tuong thich) (Qcm) (W/mK)
(B3R)=31%
(mau 2)
Vidu 10-1 89(1,5) 10 1 9,5 x 108 5.3
Vidu 10-2 87(4,5) 10 3 1,5x10° 5.9
Vi du 10-3 85(7,5) 10 5 4,2x10 6,2
Vidu 10-4 82(12) 10 8 1,5x 10 6,8
Vidu 10-5 80(15) 10 10 9,8 x 10* 7,0
Vidu 10-6 75(22,5) 10 15 9,2 x 10 7,1
Vi duy 10-7 89,5(0,75) 10 0,5 8,9 x 107 3,1
Vi du so séanh 10-8 189,7(0,45) 10 0,3 5,6 x 10° 2,0
Vi du so séanh 10-9 89,9(0,15) 10 0,1 2,5x 10" 1.3
Vi du so sénh 9-2 90(0) 10 - 2,7x 1010 1,1
Vi du so sénh 9-4 100(0) - - 54x10' 0,32
Vi du so sénh 10-10 100(25) - - 55x 101 0,31

Nhu duge thé hién trong bang 9, khi ty 1€ trdn cua cac tién than graphen so v6i cac

vat liéu din 12 16n hon 1 (vi du 10-5), quan sat thdy dién tré khéi va do dan nhiét nam &

hau hét cé4c tri sO giong nhau va cac dic diém cua chung trd nén bi bdo hoa. Hon nira,

khi ty 1€ trdn cta céac tién than graphen 14 10 hodc nhiéu hon, tic dong 1én cac dic tinh

clia céc vat liéu nén tré nén dang ké. Mit khéc, khi ty 1€ tron nho hon 1/50 (vi du so

sanh 10-9), quan sat thay dién tro khdi va do din nhiét 12 hau nhu gidng véi truomg hop

ma cac tién than graphen khong dugc tron (vi du so sanh 9-2). Dya trén nhiing diéu nay,

2i6i han dudi cta ty 16 tron 12 1/50 hogc nhiéu hon, tét hon 1a 1/10 hogc nhiéu hon, va

gidi han trén ciia né 1a 10 hodc nho hon, t6t hon 12 1 hodc nhd hon.

Vidu 11
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Tiép theo, cac thir nghiém dugc thuc hién dé thu dugc vat dung duoc dic nhua st

dung céc tién than graphen duoc san Xuét trong cac phuong phap & trén.

Trong vi du 11, vat liéu dan dugc st dung cho mixing vdi cac tién than graphen co
ty 1€ (3R) 1a 31% dugc thay d6i va hiéu qua duoc gy ra bsi hinh dang cta vét liéu dan

dugc x4c nhan. Phan con lai 1a giong véi trong vi du 9.

Nhu duoc thé hién trén Fig.28, axetylen den (AB), loai cacbon den, hoat dong nhu
vat liéu dan, is dang soi ho#c hinh dang nhu chudi théng, ¢ duong kinh 1a vai chuc nm
va chiéu dai 1a tir vai dén vai chuc um. Cac soi cacbon (CF - carbon fiber) ¢6 hinh dang
tuyén tinh c6 duong kinh 13 vai chuc pm va chiéu dai 12 vai traim cia pm. Céc hat kim

loai ¢6 duong kinh 1a vai chuc nm dén vai pm.
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Bang 10
Ty 1& hon hop(% trong luong)
Tién than _ N
Cac hat Diéntr6 | DO dan nhiét
graphen .
nano kim khoi
LLDPE | AB | CF Ty 1¢
loai (Qcm) (W/mK)
(3R)=31%
(mau 2)
Vi du 9-1 89 10 - - 1 8,9 x 10° 52
Vidu 11-1 89 - 10 - 1 4,5 x 10* 7.5
Vidu11-2 89 - - 10 1 7,5x 10" 0,85
Vi du so sanh 9-2 90 10 - - - 2,7x 1010 1,1
Vi du so sanh 11-1 90 - 10 - - 52x 108 2,2
Vi du so sanh 11-2 90 - - 10 - 4,8 x 1016 0,41
Vidusosanh9-4 | 100 | - | - - - 54x1008 0,32

Nhu dugc thé hién trong bang 10, ca hai vi du 9-1 ma AB duogc bd sung va vi du
11-1 ma CF dugc b sung c6 tinh wu viét vé dién tro khéi va do din nhiét. Nguoc lai, vi
du 11-2 ma cac hat kim loai dugc bd sung khong thé hién dién tro khdi hodc do dan
nhiét vu viét mac du cac tién than graphen dugc bd sung va vat liéu dang graphen duoc
phan tan. Dya trén nhiing didu nay, da phat hién ra 1a tién than graphen t6t hon 13 duoc
str dung ciing v&i vat liéu dan c6 dang soi, dang chudi thdng, hoic hinh dang tuyén tinh.
Hon nita, mac du khong dugc thé hién trong cac vi du, vat liéu dan c6 hinh dang dang
véy ciing c6 tinh wru viét vé dién trod khéi va d6 dan nhiét. Do nano vat liéu dan & dang
chudi, dang chudi théng, tuyén tinh, hoac hinh dang dang Véy 6 dién tich bé mat rong
trén don vi khéi lugng do cia hinh dang cta né, dugce suy doan la né dua vao tiép Xuc
v6i nhiéu mau vat liéu dang graphen, vi vay c6 kha nang tuong thich cao véi vat liéu
dang graphen. Ciing da dugc bdc 10 1a, dbi véi vat liéu dan & dang chudi, dang chubi
thang, tuyén tinh, hodc hinh dang dang véy, ¢6 ty 1é phuong dién 1a 5 hodc 16n hon
duoc uu tién cu thé. Luu v 14 ty 16 phuong dién 1a vat liéu c¢6 ciu triic phan nhanh nhu
axetylen den c6 thé thu duoc bing cach tinh toan ty 1& duong kinh trung binh so v6i

chiéu dai cua phén dai nhit. Hon nita, ty 1& phuong dién 1a vat liéu & hinh dang dang
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véy c6 thé thu duoc bing cach tinh toén ty 1& cua do day trung binh so v&i chiéu dai cua

phan dai nhét.
Viduy 12

Tiép theo, cac thir nghiém dugc thuc hién dé thu duoc vat dung dugc duc nhua su
dung céc tién than graphen duoc san xuét trong cac phwong phép & trén. Trong vi du 12,
céac thir nghiém dugc thuc hién sir dung bot nhio graphen duoc san xuét tlr céc tién than

graphen duéi diéu kién phén tan 3.
Cé4c diéu kién khac nhau
Cac vat liéu
Ruogu diaxeton: Dugc san xuit béi Wako Pure Chemical Industries,
Metylparaben: Pugc san xuét boi Wako Pure Chemical Industries,
Chét én dinh: Nitrocellulose DLX-30-50 (Nobel NC Co. Ltd),

Axetylen den (HS-100 duogc san xudt boi Denki Kagaku Kogyo Kabushiki
Kaisha, duong kinh hat trung binh 1a 48 nm, mét do khoi1a 0,15 g/ml, ham lugng tro 1a
0,01%),

Budc tron
May tron (ARE-310 duoc san xuét béi THINKY),

Diéu kién tron 3: Nhiét dd binh thuong 1a 25°C, viée tron ¢ 2,000 vong/phut x
10 phut, bude khir bot sau khi viée tron ¢ 2,100 vong/phut x 30 gidy)

Piéu kién phu 1
May bao thanh: S6 16 dugc san xuat boi Dai-Ichi Rika Co., Ltd.,
D6 day mang phu: 36,6 um (25,4 pm sau khi lam kho),
Diéu kién lam kho: 130°C x 30 phiit,
Nén: thaly tinh thach anh (t2 mm),
Dién tich phu: 50 mm x 50 mm,

Dung cu do dién tr¢ tAm
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LorestaGP MCP-T610 loai dugc san xuét béi Mitsubishi Chemical Analytech Co.,
Ltd.,

Diéu kién do: JIS K7194
Quy trinh tht nghiém

Budge 1. Céc tién than graphen c6 ty 1& (3R) khéc nhau nhu dugc thé hién trong
bang 11 dugc bd sung vao rugu diaxeton (4-hydroxy-4-metyl-2-pentanon), va hdn hop
duoc xit I v6i thiét bi da néu duge thé hién trén Fig.8 dugc hoat dong dui cing didu
kién din dong dé thu dugc hé phan tan c6 10% trong lugng cia vét liéu dang graphen.

(Diéu kién phan tan 3)

Buéc 2. Sy phan tdn graphen thu dugc & budc 1, metylparaben (metyl

4-hydroxybenzoat), chét 6n dinh, va

AB duoc b sung & ty 1€ dugce thé hién trong bang 11 va dugc tron dudi diéu kién

tron 3 dé thu dugce hdn hop 3.

Buéc 3. Hn hop 3 dugc phi st dung chit phii dang thanh duéi diéu kién phu 1
va dién trd tAm duge do theo tiéu chuan JIS K7194 béi bbn phuong phap tham do.
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Nhu dugc thé hién trong bang 11, quan sat thay cac vi du 12-1, 12-2, va 12-3 ¢6
dién tro tAm thép hon céc vi du so sanh 12-1 va 12-2. Ciing dugc quan sat 1a vi du so
sanh 12-1 co ty 1€ (3R) 1a 23% vé co ban ¢6 cing dién tré tdm nhu vi du so sanh 12-2
ma c4c tién than graphen khong dugc bd sung. Dya trén nhiing diéu nay, duoc suy doan
la, trong cac vi du 12-1, 12-2, va 12-3, vét liéu dang graphen cung v6i AB dong gop
dang ké vao viéc 1am giam dién tré tdm. Hon nita da phat hién ra 1a bdt nhdo graphen
duoc didu ché bang cach sir dung céc tién than graphen c6 ty 1& (3R) 1a 31% hogc 16n
hon (céc vi du 12-1, 12-2, va 12-3) dugc gidm manh dién tr¢ tAm khi so véi bot nhio
graphen dugc diéu ché bang cach sit dung tién chit c6 ty 1& (3R) 1a 23% (vi du so sanh
12-1).

Nén luu vy 13, theo cac phuong an sang ché, chi cac vat liéu nén dugc sir dung 1am
két cau dé loai trir cac y€u to gay nhiéu. Trong muc dan dién va bot nhdo cho st dung
thuc té, chat chong oxy hoa, chat bién doi dd nhét, va nhiéu vat liu dan thuong duoc

b6 sung dé tao ra myc mong muon va lam giam tri so dién tro.

Cac phuong an dugc giai thich ¢ trén cla sang ché sir dung céac hinh v&, tuy nhién
nén dugc hiéu 1a cac diéu kién cu thé khong bi han ché vao cac phuong 4n nay, va cac
thay doi va bo sung cling dugc bao gom trong sang ché ma khong xa roi khéi y chinh

cua sang ché.

Theo cac phuong an da néu, thiét bi san xuit A str dung may nghién siéu min va
thé dién tuong va thiét bi san xuat B st dung may nghién kiéu bi va céc 10 vi song dugc
mong mudn lam thiét bi san xuht ma san xudt tién than graphen. Khi viéc xt Iy dua trén
luc séng vo tuyén nhu béi cic vi séng, cac song mm, thé dién twong, nhiét cam tmg
dién tir (TH), va tir truong, va viée xtt Iy dya trén luc vét Iy nhu béi may nghién kiéu bi,
may nghién siéu min, luc ly tdm, va si€u téi han duge két hop cho viéc sir dung, tién
chét c6 ty 1€ (R3) cao co thé thu duoc. Do do, viéc két hop céac xur Iy nhu vay duoc uu
tién. Ngoe‘li ra, mién 13 viée xtr 1y dua trén céac lyc séng vo tuyén va viéc xt ly dua trén
cac luc vat ly dugc st dung & dang két hop, khong c6 su han ché vé loai cu thé cua viée
Xt ly dua trén cac lyc song vo tuyén hodc viéc xtr Iy dua trén cac lyc vat ly duge ap
dung. Cu thé, nhu duge minh hoa trong cac thiét bi san xuat A va B, uu tién 1a cac hiéu

qua dua trén luc séng vo tuyén va luc vat Iy dugc tic dung dong thoi. Tuy nhién, luc
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séng vo tuyén va luc vat Iy c6 thé duoc tac dung ludn phién & cac khoang dugc xéac
dinh trudc. Ngoai ra, dbi véi luc séng vo tuyén, cac luc séng vo tuyén khéc biét, nhu
cac xu ly dua trén cac vi song va thé dién tuong, co thé duoc tac dung luon phién, va,
song song v&i cac xtr ly, mot hoac nhiéu céc xir 1y dua trén céc luc vat ly co thé duoc
tac dung. Nguoc lai, dbi voi luc vat ly, cac luc vat Iy khac nhau, nhu céc xtr ly dua trén
may nghién siéu min va si€u toi han, c6 thé dugc tac dung ludn phién, va, song song véi
cac xir ly, mot hodc nhiéu cac xir ly dwa trén cac luc séng vO tuyén c6 thé duoc tac

dung.

Nhu cac vi du vé cac vat lidu nén dé phén tan cac vat liéu dan va cac vat liéu
cacbon gbc graphit, cac vat liéu sau day c6 thé dugc dé cap. Luu ¥ 13 ty 1& cia cac vat
lidu nén c6 thé nhoé hon ty 18 ciia cc vat lidu dan hodc ééc vat liéu cacbon géc graphit.
Hon nita, céc vit liéu nén c6 thé bi hiy béi su ddt chdy, su bdc hoi, bay hoi, va diéu
kién tuong tu khi sit dung. Vi du, cdc vét liéu nén s& duoc tiéu huy tir son din dién,
muc dan dién, vv..., ma cdc vat liéu nén 1 cac dung moi d& bay hoi va tuong tu. Cac vat

liéu nén co thé bao gom thém vat liéu dan.

Céac vi du vé cac vat liéu hoat tinh 1am dién cuc duong bao gém cac vat li€u hoat
tinh trén co s& oxit duoc tao 16p (LiCoO,, LiNiO,, Li(NixCoy)O2 (trong d6 x+y=1),
Li(NixCoyAl;)O2, Li(NixMnyCo,)O2, Li(NixMny)O2, LizMnO3-Li(NixMnyCo,)O> (trong
d6 x+y+z=1), vv...), cac vat liéu hoat tinh trén co s& olivin (LiMPOs, LixMPO4F,
Li:MSiO4 (trong d6 m&i M chi mét hogc nhiéu loai nguyén tb kim loai duge chon tir Ni,
Co, Fe, va Mn)), cdc vat liéu hoat tinh giau lithi, cac vat liéu hoat tinh lam dién cuc

duong loai spinen (LiMn204), va tuong tu.

Cac vi du vé cac nhua bao gdbm cac nhwa nhiét déo nhu polyetylen (PE),
polypropylen (PP), polystyren (PS), polyvinyl clorua (PVC), cdc nhwa ABS (ABS), cac
nhua acrylic (PMMA), polyamit/nylon (PA), polyaxetal (POM), polycarbonat (Pé),
polyetylen terephtalat (PET), cac polyolefin vong (COP), polyphenylen sulfua (PPS),
polytetrafluoroetylen (PTFE), polysulfon (PSF), polyamit-imit (PAI), polyimit nhi€t déo
(PI), polyete ete xeton (PEEK), va cac polyme tinh thé 1ong (LCP). Ngoai ra, trong 56
cac nhua téng hop: dbi v6i cac nhua nhiét rin hodc cac nhua luu hoéa cuc tim, duoc bao
gbm 1a cac nhwa epoxy (EP), cic nhua phenolic (PF), cac nhua melamin (MF), cac

polyuretan (PUR), va cac nhua polyete chua bdo hoa (UP) va chét tuong tu; 1am cac
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polyme dan dién, dugc bao g6m la PEDOT, polytiophen, polyaxetylen, polyanilin,
polypyrrol, va tuong tu; lam céc s¢i, dugc bao g@)m la ni 16ng dang soi, cac chét
polyeste, acryl, vinylon, polyolefin, polyuretan, rayon va tuong tu; d6i v6i cac chét dan
hdi, duoc bao gdm 1a céc cao su isopren (IR), cc cao su butadien (BR), cac cao su
styren/butadien (SBR), cac cao su cloropren (CR), cdc cao su nitril (NBR), cac cao su
polyisobutylen/cac cao su butyl (IIR), cac cao su etylen propylen (EPM/EPDM),
polyetylen dugc clorosulfonat héa (CSM), cac cao su acrylic (ACM), cac cao su
epiclorohydrin (CO/ECO), va tuong tu; dbi voi cac chit dan hoi trén co s¢ nhua nhiét
ran, dugce bao gdbm 1a mot s6 cac cao su uretan (U), cac cao su silic (Q), cac cao su chtra
flo (FKM), va tuong tu; va, dbi vé6i cac chit dan hoi nhiét déo, duogc bao gf)m la cac

chét dan hdi dua trén styren, olefin, polyvinyl clorua, urethane, va amit.

Ngoai ra, doi véi cac dau khoang, dugce bao gom la cdc dau bdi tron, va cac md,
va, nhu cdc dau dugc pha tron cho cac cao su, dugc bao gom la cdc dau khoang trén co

s¢ paraffin, dau khoang naphthenic, cac dau khoang thom, va cic dau twong tu.

Hon nita, dbi véi cac san phém khéng cuc, dugc bao gém la hexan, benzen,
toluen, chloroform, etyl axetat, va chit twong tu, ddi v6i cac san phim dung méi khong
proton c6 cuc, dugc bao gdbm 1a axeton, N,N-dimetylfocmamit (DMF),
N-metylpyrrolidon (NMP), axetonitril, va chét twong tu, va, d6i v6i cac san phim dung
moi proton c6 cuc, dugc bao gff)m la axit axetic, etanol, metanol, nudc, l-butanol,

2-propanol, axit formic, va chat twong tu.

Déi vé6i cac vat lidu dan, cac vat lidu sau day c6 thé duge dé cap. Pbi véi cac vat
liéu kim loai, dugc bao g@)m la cac hat nano bac, cac hat nano déng, cac day nano bac,
cac day nano déng, bac dang vay, d@)ng dang vay, bot sit, thiéc oxit, va tuong tu. DPéi
vGi cac vat liéu cacbon, dugc bao gém l1a cacbon den, cac soi cacbon, CNT, graphit,
than hoat tinh, va tuong tu. D6i véi cac polyme din, dugc bao gém la PEDOT,
polytiophen, polyaxetylen, pblyanilin, polypyrrol, va chit twong tw. Cu thé, cac vat liéu

dang soi & dang chudi, dang soi, va hinh dang dang Véy c6 tinh wu viét vé do dan dién.

Hon nita, d6i v6i vi du vé graphit tu nhién dé san xuat vat liéu cacbon gdc graphit
hitu ich lam tién than graphen, vat liéu graphit tu nhién & dang hat c6 kich thuéce 1a 5

mm hodc nhé hon (graphit dang vay ACB-50 dugc san xuat boi Nippon Graphite
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Industries, Ltd.) dugc mo tad & trén. Dbi voi graphit tu nhién, sin pham uu tién 13
graphit vay ma duoc nghién thanh 5 mm hozc nhé hon, ¢6 ty 1& (3R) 1a nh6 hon 25% va
ty 1é cuong do P1/P2 cua nho hon 0,01, tir goc dd dé& thu mua. Tuong mg v6i su phat
trién cong nghé gin day, graphit dang graphit tw nhién (trong d6 céc tinh thé dugc xép
chdng trong cac 16p) co thé duoc téng hop tiy ¥, vi vAy cdc nguyén liéu thd cho
graphen va vat liéu dang graphen khong bi giéi han vao graphit tu nhién (khoang chat).
Graphit nhan tao cé do tinh khiét cao t6t hon 1a dugc st dung cho muc dich kiém soat
ham luong kim loai nhu trong pin.

Nén luu y la vat liéu cacbon gbc graphit hitu ich 1am tién than graphen thuong
duoc goi 1a graphen, tién than graphen, graphen dang tdm mong nano (GNP - graphene
nanoplatelet), graphen it 16p (FLG - few-layer graphene), nano graphen, va tuong tu,
tuy nhién khong bi gi6i han vao do.

Kha niang &ng dung cong nghiép

Sang ché nghién ctru bao quat vé vat liéu din dién compozit c6 d§ dan, va linh
vuc tng dung cia nd khong bi gidi han. Nén luu y 1a, theo sang ché, do dan chi it nhat
mot trong s6 d6 dan dién, dd dan ion, va do dan nhiét. Cac linh vuc sau duoc bao g@)m
lam cac vi du.

(1) Céc vi du vé& cac chét dan dién (cac chat dan)

(1-1) Thiét bj luu dién

(1-1-1) Pin

Gdm c6 cac vt liéu dan dién duoc sir dung cho dién cuc duong vat li€u, dién cuc
am vat liéu va tuong tu dung cho pin, cu thé pin li-ion, cac vat liéu dan dién tdt hon 1a
¢6 tinh wu viét vé ca hai do dan dién va d6 dan ion. D4i v6i vat lidu cau thanh pin, céc
vat liéu sau day dugc minh hoa, tuy nhién, n6 khong bi gi6i han t6i do.

Vit liéu hoat tinh lam dién cuyc dwong: LiCoO2, LiMnyOs, LiNiO,, LiFeOs,
LiFePO4F, Li(Cox,Niy,Mn;)O2

Chat trg dn: cac bot graphit, axetylen den, VGCF, CNT

Vat liéu dién cuc am: cac bdt graphit, carbon cung, than hoat tinh, titanat

(Li4Ti5012), Si
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Dung dich dién phan: PC (polycarbonat), EC (etylen carbonat), DEC (dietyl

carbonat)

Chét dién phan hd trg: LiPFe, LiBF4, LiTFSI

Chét dan thu thap: 14 nhom, 1a dong, 14 lithi

(1-1-2) Tu dién va binh ngung

Gdm ¢6 cac tu dién va cac binh ngung, nhu tu dién lithi-ion, tu dién hai 16p dién,
va binh ngung, tét hon 1a ¢6 tinh wu viét v& do dan dién. Di véi vat liéu cdu thanh cac
tu dién va cac binh ngung, cac vat liéu sau ddy dugc minh hoa, tuy nhién, n6é khong bi
gidi han t6i1 do.

- Pién cuc gop: 14 nhom

- Pién cuc ¢6 thé phén cyc: than hoat tinh

- Chét tro dan: cacbon den, CNT

Chit dién phan: tetraetylammoni ion, tetrafluoroborat ion,

bis(trifluorometylsulfonyl)imit

- Dung dich dién phan: propylen carbonat, etylen carbonat, dietyl carbonat,

dimetyl carbonat

(1-2) Su phan tan dan dién

Gdm ¢ hé phén tan dan dién, nhue muc dan dién, son dan dién, bt nhio dan dién,
va tuong tu, dugc st dung cho céc thiét bi dan dién ma bao gdm mang dan dién trong
sudt/ khong trong sudt va nén mach dién tir (in va khic quang), hé phan tan dan dién tbt
hon 12 ¢6 tinh wu viét vé d6 dan dién. DSi v6i vat liéu cdu thanh hé phan tan din dién,
cac vat liéu sau day dugc minh hoa, tuy nhién, khong bi giéi han vao dé.

- Dung mdi: nude, cac chat ngan kho lai (glyxerin, cac glycol, vv...), cc chét thim
(cac ruou, glycol ete, vv...), cac rugu, NMP (N-metylpyrrolidon), DMF, toluen, etyl
axetoaxetat, cac xeton

- Chat tao mau: thuoc nhudm, thuéc mau

- Nhya: cdc nhua nhiét déo nhu cac copolyme acrylic khéi, acryl, axit maleic,

nhya thong, epoxy, silicon, bufyral, va nhua tuong tu
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- Chét phu gia: céc chét diéu chinh pH, céc chét tao phtrc, céc chét c6 hoat tinh bé
mit, cht khéng Kkhuén va cac chit chéng nam, cac chat chéng oxy hoa, cac chét hép thu
tia cuc tim, cac chét lam déo

- Vat liéu dan: cac bot graphit, cacbon den (Ketjen black, axetylen den, vv...), cac
soi cacbon, CNT (SWNT va MWNT), cac bt kim loai min (cdc hat nano déng/ bac),
cac oxit kim loai (ITO va thiéc oxit), cac soi kim loai (cac day nano déng/ bac), cac
polyme din dién (PEDOT, polyaxetylen, vv...)

(1-3) Ché phim dan dién

GOm ¢6 céc compozit dan dién nhu dé sur dung trong viéc ngén do dan dién, dién
tinh, va su nhiém dién, va chin séng dién tlr, cidc compozit dan dién tbt hon 1a ¢6 tinh
wu viét vé do dan dién. Pbi véi vat liéu cdu thanh cdc compozit dan dién, cac vat liéu
sau day dugc minh hoa, tuy nhién, khong bi gidi han vao aé.

- Vat liéu dan dién: Fe va Ni lam kim loai. Cac soi cacbon, graphit déng hudéng, va
cacbon den lam cac vat liéu cacbon.

- Polyme: PE, PP, PS, PC, PVC, ABS, PA6, PA66, PSS, PEEK, POM, epoxy, cac
cao su tu nhién, cac cao su cloropren, NBR, cac cao su silic.

(2) Céc vi dy vé do dan nhiét

(2-1) Compozit dan nhiét

(2-1-1) Céc b tan nhiét ding cho cac mang din nhiét, cac polyme dan nhiét, vv...

GOm ¢6 cac bd tan nhiét c6 kha nang cai thién thoi gian chiu nhiét cua hon hop
bing cach giai phong nhiét cuc bd, tot hon 14 c6 tinh wu viét vé& do dan nhiét. Déi véi
vat liéu cdu thanh cac bo tan nhiét, cac vat liéu sau ddy dugc minh hoa, tuy nhién,
khong bi gi6i han vao do.

- Vét liéu dan: Cu, Al, va W lam kim loai. C4c soi cacbon va graphit dang huéng

lam céac vat liéu cacbon.

- Polyme: PE, PP, PS, PC, PVC, ABS, PA6, PA66, PSS, PEEK, POM, epoxy, cac

cao su tu nhién, cac cao su cloropren, NBR, cac cao su silic.

(2-1-2) M& va bot nhao birc xa nhiét
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Gdm c¢6 m& va chét nhio burc xa nhiét hoat dong nhu vat liéu cho viéc nbi gifra vat
thé blrc xa nhiét va bd tan nhiét nhu duoc minh hoa trong (2-1-1), tdt hon 14 ¢6 tinh vu
viét vé& do din nhiét. Pdi véi vat liéu cAu thanh md va chat nhio birc xa nhiét, cac vat

liéu sau day duoc minh hoa, tuy nhién, khong bi gié1 han vao db.
- Dung moi: md silic (céc hop chat polysiloxan)

- Céc chat dan dién: thiéc oxit, cac hat nano bac, kim cuong nano, cacbon den,

silic cac hat nano



31874

 YEU CAU BAO HO
1. Vat liéu dan dién compozit bao gém it nhét graphen dugc troc tir vat liéu
cacbon gbc graphit va vat liéu dén dugc phan tan trong vat liéu nén,
graphen 14 tinh thé c6 kich thuéc trung binh tir 100nm hoic nhiéu hon va dugc
tao thanh dang manh hodc tdm ¢6 10 16p hodc nhod hon, vat liéu cacbon géc graphit
dugc tao thanh dang khdi ¢6 nhiéu hon 10 16p, vat liéu nén duogc bao gém vat liéu ma
khéc véi vat liéu dan dién,
vat lidu cacbon gdc graphit c¢6, ngay trude khi troc graphit gidng graphen tir vat
liéu cacbon gbc graphit ¢6 16p graphit khéi sau mat thoi (3R) va 16p graphit luc giac
(2H), trong d6 ty 1€ (3R) cua 16p graphit khéi sau mit thoi (3R) va 16p graphit luc giac
(2H), dya trén phuong phép nhiéu xa tia X, ma dugc xac dinh bdi phuong trinh 1 sau

day, 12 31% hodc nhiéu hon:
Ty 18 (3R) = P3/(P3+P4)x100 -+ (Phwong trinh 1)
trong do

P3 1a cuong do dinh cta mit phing (101) cta 16p graphit khdi sau mit thoi
(3R) dua trén phuong phap nhiéu xa tia X, va

P4 1a cudng do dinh ctia mat phang (101) ctia 16p graphit luc gide (2H) dua trén
phuong phap nhiéu xa tia X.

2. Vit liéu dan dién compozit theo diém 1, trong do vat liéu dan 1a vi hat & dang
thang, chudi thang, tuyén tinh, hodc vay

3. Vat liéu dan dién compozit theo diém 2, trong d6 vi hat c6 ty 1€ phuong dién 1a
5 hodc 16n hon.

4. Vat liéu dan dién compozit theo diém 2, trong d6 ty 1 trong lugng cla tong
graphen va vét liéu cacbon gdc graphit so véi vat liéu dan 1a 1/50 hodc 16n hon va nho
hon 10/1.

5. Vat liéu dan dién compozit theo diém 1, trong do ty 1€ trong luong cua téng
graphen va vét liéu cacbon géc graphit so v&i vat liéu dan 1a 1/50 hodc nhiéu hon va it

hon 10/1.
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6. Vat liéu dan dién compozit theo diém 1, trong d6 vat liéu nén 1a vat liéu hoat

tinh dung cho pin.

7. Vat liéu dan dién compozit theo diém 6, trong do vat li€u hoat tinh 1a vat li¢u

hoat tinh lam dién cuc duong.
8. Vit liéu dan dién compozit theo diém 1, trong do vat liéu nén la polyme.

9. Vat liéu dan dién compozit theo diém 1, trong d6 vat liéu nén 1a dung moi dé

bay hoi.
10. Thiét bi Iuu dién bao gdm vt liéu din dién compozit theo diém 1.
11. H¢ phan tan dan bao gém vat liéu dan dién compozit theo diém 1.

12. Thiét bi dan dién bao gdém dién cuc trong sudt, mang dan dién trong suot,
mach din dién, hodc nén, duge phu hodc duge in bang cach st dung hé phan tan dan

theo diém 11.
13. Compozit dan bao gém vat liéu dan dién compozit theo diém 1.

14. Compozit dan nhiét bao gdm vét liéu dén dién compozit theo diém 1.
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