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(54) PHUONG PHAP TAO RA HAT CHUA LITHIL, HAT NANO CHUA LITHI VA
PIN

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap tao ra hat chura lithi thich hop dé sir dung trong
dién cyc cua pin, phuong phap nay bao gom céc budc: tao ra hdn hop ciia cac hat tién chat
titan dioxit va dung dich nuéc chira hop chat lithi; va gia nhiét hdn hop nay ¢ nhiét d6 cao
trong binh 4p suat kin dé tao ra cac hat titan dioxit c6 lithi dd dugc dua vao, trong do it
nhit mot dic tinh ¢& hat duge chon tir ¢& hat so cdp trung binh, su phan b theo ¢ hat,
kich thudc 16 rong trung binh trong hat, kich thuéc 16 rong trung binh giita cac hat, sy phan
bd theo kich thudce 16 rSng, va hinh dang hat ctia cac hat titan dioxit khong thay doi dang
ké boi bude gia nhiét. Sang ché con dé cap dén pin bao gém dién cuc thir nhit, dién cuc
thir hai, va by phén phan cach chira chat dién ly gitta dién cuc thi nhat va dién cuc thir hai,
trong d6 mot trong s6 dién cuc thir nhat va dién cuc thir hai chia cac hat titan dioxit co
lithi da dugc dua vao hodc cac hat spinel lithi titanat dugc tao ra theo sang ché.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé xuét cac hat titan dioxit c6 lithi dan xen va céac hat lithi titanat
duoc lam thich ing dé sir dung trong cic andt dung cho pin ion lithi, cling nhu

phuong phép tao ra cac hat nay.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Pin ion lithi 1a c4c pin nap lai dugc dua vao sy dich chuyén cua cac ion lithi
gitta cdc dién cuc. Céc pin nay thuong dugc st dung trong cac linh vuc dién tr do mat
do nang luong cao, mat do cong suét cao cla chung, va dic tinh nap/xa nhanh. Anét
thuong dugce 1am bang graphit va catdt thuong duge lam bing nguyén li¢u dan xen
lithi, nhu LiCoO,, cac dién cuc ndy dwoc ndi théng qua chit dién phan léng, nhu

LiPFg trong dung moi khong nuéec.

Trong linh vuc k¥ thudt nay c6 mdt nhu cAu vé cac nguyén li€u ché tao anot cai
tién dé sir dung trong pin ion lithi nhdm thay thé cac nguyén liéu trén co s& cacbon
thong thuong, nhu graphit, ma c6 thé trong mot s truong hop thoi lugng c6 chu ky
twong ddi ngin va thoi gian nap twong dbi dai. Lithi titanat c6 cAu tric tinh thé spinel
(nghia 1a LisTisOy, noi cach khic duoc biét 1a LTO) duoge ding véi su gia ting phd
bién dudi dang cac nguyén liéu ché tao anot trong pin ion lithi, dic biét 1a dbi véi cac
tng dung 0t6 dién va trit ning lwong. Lithi titanat thay dbi thanh cAu tréc tinh thé
mudi mé dudi dang céc ion lithi duge dwa vao trong khi thay déi, va thay ddi tr lai
thanh c4u tric tinh thé spinel duéi dang céc ion lithi phan ly. Lithi titanat it bi thay ddi
vé thé tich mang cua n6é do nap/xa so véi nguyén liéu cacbon, va tao ra tao ra it nhiét
ngay ca khi bi dodn mach véi dién cuc duong, nhd d6 nglra dugc céc tai nan vé hoa
hoan va ddm bao mirc d¢ an toan cao. Ngoai ra, viéc st dung lithi titanat 1am nguyén
liéu ché tao andt dan dén tudi tho cua pin dai hon (c6 thé nap lai véi nhiéu chu ky

hon) va thoi gian nap ngin hon (phut so véi gio).

Lithi titanat c6 cdu trac spinel khdi l4p phwong véi su sap dt tinh thé va do
tinh khiét theo pha 16n dé tao ra mirc hiéu suét cao trong pin ion lithi 12 rit dugc mong

muén. Cac spinel lithi titanat, giéng nhu céc nguyén liéu gém khéc, c6 thé duoc tao ra
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theo c4c quy trinh phan tng & trang thai ran thong thuong; nghia 13 tron cling véi cac
thanh phén oxit va l[am néng hoac débt chdy hon hop nay dé tao diéu kién thuan loi cho
phén Gng & trang thai rdn. Do c4c gidi han vé dong hoc cta cc chét phan ing & trang
thai ran, kho dat duoc do tinh khiét theo pha cao véi c¢& hat va hinh thai hoc déng
nhit. Hon thé nita, lithi c6 thé bi tén that trong qua trinh lam néng hodc dét chay do

ban chit d& bay hoi ctia cac hop chét lithi.

Pé khic phuc cac nhuoc diém nay, cac ky thuat hoa hoc bang phuong phap w6t
d3 duge dé xuét bao gém viéc sit dung mot hodc nhiéu hop chét lithi hodc titan hoa
tan hogc duoc tao huyén phi trong dung méi. Tuy nhién, nhidu quy trinh nay c6 céc
nhuge diém nhét dinh, nhu khong kiém soat dugc phan ung, cac phan Ung khong
déng nhét, vi/hodc khong c6 kha nang kiém soat mot cach thich dang hinh thai hoc
ctia hat, ¢& hat, hoic do két tinh. Trong linh vuc k§ thuit ndy van con nhu ciu vé
phuong phép tao ra cac hat spinel lithi titanat c6 ¢& hat va hinh thai hoc ctia hat duoc

kiém soat dé sir dung trong cac ing dung cua pin ion lithi.
Bén chit ky thuat ciia sing ché

Sang ché dé xuét phwrong phap tao ra cac hat chia lithi thich hop dé str dung
trong dién cyc cda pin ion lithi. Vi du, sang ché co thé tao ra c4c hat lithi titanat chét
lugng cao véi, theo cach c6 loi, c¢& hat nhé (vi du, khoang kich thuéc nanomet), su
phén bd theo co hat hep, va do két tinh cao. Viéc st dung cac hat chira lithi da duoc
tao ra theo séng ché c6 thé ché tao, theo cac phuong an nhét dinh, cac dién cuc cuia pin
ma dem lai su an toan t6t hon lién quan dén su nd va chay, tudi tho ctia pin dai hon, Vé

thoi gian nap ngén hon so véi cac dién cuc trén co s& cacbon.
Theo mot khia canh, sang ché dé xuit phuong phap tao ra hat chira lithi thich
hop dé sir dung trong dién cyuc clia pin bao gdm budc:
a) tao ra hdn hop clia cc hat tién chét titan dioxit va dung dich nude chtra hop
chit lithi; va
b) 1am néng hdn hop nay & nhiét d6 cao hon trong binh 4p suét kin dé tao ra
cac hat titan dioxit c6 lithi 3 dugc dua vao, trong d6 it nhét mot dac tinh c&

hat dugc chon tir nhém bao gdm c& hat so cép trung binh, su phan b theo
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co hat, kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat, kich thuéc 16 rdng trung
binh gifta céc hat, su phan bd theo kich thudc 18 r5ng, va hinh dang hat cta

cac hat titan dioxit khong thay dbi dang ké boi budc gia nhiét nay.

Néi chung, it nhit mot trong s6 ¢& hat so cip trung binh, kich thudc 156 rdng
trung binh trong hat, va kich thuéc 18 réng trung binh gita cdc hat clia cac hat titan
dioxit c6 lithi ¢4 dugc dua vao chiém khoang 10 phén tram (vi du, khoang 5 phin
tram) cua cac hat tién chét titan dioxit c6 cung mot ddc tinh c& hat. Theo cdc phuong
an c6 loi nhét dinh, cdc hat tién chit titan dioxit va cac hat titan dioxit ¢6 lithi da dwgc
dua vao dugc dic trung boi mot hodc nhidu dic diém sau: c& hat so cép trung binh
nhé hon 100nm; dang hinh ciu théng thuong; kich thuge 13 rong trung binh trong hat
trong khoang 16 rng & giita; sy phan bd theo ¢& hat don phan tan; va su phan b theo

kich thuéc 16 rdng trong hat don phén tén.

Hop chét lithi dugc st dung theo sang ché c6 thé thay dbi, theo cac vi du, bao
gém lithi hydroxit, lithi oxit, lithi clorua, lithi cacbonat, lithi axetat, lithi nitrat, va hdn
hop cta ching. Nhiét do cao thudng it nhat 1a khoang 80°C va ap suit & budc lam
nong thuong 1a 4p sudt tw bdc chay. Theo cac phwong 4n nhat dinh, d6 pH cta hdn
hop nay 16n hon 9. Néi chung, 4p suit duoc 4p dung dbi voi hon hop nay trong budce
lam néng it nhat 14 & 20psig (0,14MPa). Theo mot phuong 4n clia séang ché, lvong hop
chét lithi trong hén hop niy nim trong khoang tir 2 phan tram dén 20 phan tram trong

luong tinh theo trong luong cua céc hat titan dioxit.

Néu mubn, phwong phép nay con c6 thé bao gdm budc nung céc hat titan dioxit
¢6 lithi da duoc dua vao dé tao ra cac hat spinel lithi titanat (vi du, buéc nung 1a buéde
lam nong céc hat titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao & nhiét do khong 16n hon
650°C). Theo c4c phuong an nhat dinh, c4c hat spinel lithi titanat dugc dic trung boi
mdt hoic nhidu dic diém sau: c& hat so cép trung binh nhoé hon 100nm; kich thuéc 16
rong trung binh trong hat trong khoang 16 rdng & giita; sy phan bd theo ¢& hat don
phan tén; va s phan bd theo kich thuéce 15 rong trong hat don phén tan. C6 lgi, it nhét
mdt trong s6 c& hat so cip trung binh, kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat, va kich
thude 1 rOng trung binh giita cac hat ctia cac hat spinel lithi titanat chiém khoang 10

phén tram cta cac hat tién chét titan dioxit c6 cung mot dic tinh cd hat.
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Theo phuong 4n khac, sang ché dé xuét phuong phap tao ra cac hat chua lithi

thich hop dé sir dung trong dién cuc ctia pin bao gdm céc bude:

a)

b)

c)

tao ra hdn hop cua hat nano tién chat titan dioxit va dung dich nuéc chira

hop chét lithi;

1am néng hén hop ndy & nhiét do it nhit khoang 80°C trong it nhat khoang
2 gio trong binh 4p sudt kin & 4p suét tw bdc chay dé tao ra hat nano titan
dioxit c6 lithi dd dugc dua vao, trong do it nhét mot ddc tinh ¢& hat duoc
chon tir nhéom bao gém cd hat so cép trung binh, sy phan bd theo co hat,
kich thude 16 rdng trung binh trong hat, kich thudc 15 réng trung binh gifta
cac hat, sy phan bd theo kich thuéc 13 réng, va hinh dang hat cua hat nano

titan dioxit khong thay d6i dang ké boi bude gia nhiét nay; va

tiy y, nung hat nano titan dioxit c6 lithi 4 duoc dua vao dé tao ra hat nano

spinel lithi titanat.

Theo phwong 4an khéc nita, sing ché dé xuit phuong phép tao ra cac hat chta

lithi thich hop dé sir dung trong dién cuc ctia pin bao gdm cac budc:

a)

tao ra cac hat tién chat titan dioxit br?mg cach tao ra dung dich nugc chira
mudi titan va axit hitu ¢o, va thiy phan nhiét dung dich nuéc nay & nhiét do
cao, tlly y v6i sy 6 mit cua nguyén liéu mam két tinh titan dioxit, dé tao ra

cac hat tién chét titan dioxit trong nudc cai;

tach c4c hat tién chit titan dioxit thu duge ra khoi nuéc cai;

thy ¥, 1am kho cac hat tién chét titan dioxit da duoc tach;

tao ra hon hop clia cac hat tién chét titan dioxit va dung dich nudc chira hop
chét lithi;

lam néng hdn hop nay & nhiét do it nhit khoang 80°C trong it nhit khoang
2 gid trong binh ap suit kin & ap suét tw bdc chay dé tao ra cac hat titan
dioxit c6 lithi dd dugc dua vao, trong d6 it nhit mot dic tinh & hat duoc

chon tir nhom bao gém cO hat so cép trung binh, sy phan bd theo co hat,

kich thudce 16 rong trung binh trong hat, kich thuéc 15 rong trung binh gitra
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cac hat, su phan bd theo kich thuée 15 réng, va hinh dang hat cta céc hat

tién chét titan dioxit khong thay déi dang k& béi bude gia nhiét; va

f) tuy y, nung céc hat titan dioxit c6 lithi dd duoc dua vao dé tao ra cac hat

spinel lithi titanat.

Theo khia canh khac, sang ché d& xuét pin (vi du, pin ion lithi) cé dién cuc thir
nhat, dién cuc thtt hai, va bd phan phan cach chira chat dién ly gitta dién cuc thtr nhét
va dién cuc tht hai, trong d6 mdt trong s6 dién cuc thi nhét va dién cuc thtr hai chira
cac hat titan dioxit c6 lithi dd duoc dua vao hodc céc hat spinel lithi titanat d3 duoc

tao ra theo phwong phap bét ky trong sd céc quy trinh néu trén.

Theo khia canh khac ni¥a, sang ché d& cap dén pin (vi dy, pin ion lithi) chira
dién cyc thir nhat, dién cuc thit hai, va b phan phan céch chira chat dién ly giita dién
cuc thtr nhét va dién cyc thtr hai, trong d6 mot trong ) dién cuc thir nhét va dién cuc
thr hai chira c4c hat titan dioxit c6 lithi da dugc dwa vao. Vi du, céc hat titan dioxit c6
lithi da dugc dua vao duge ddc trung boi mot hoic nhidu dic diém sau: c& hat so cép
trung binh nhé hon 100nm; dang hinh cu thong thuong; kich thuéc 16 rdng trung
binh trong hat trong khoéng 16 rong & gitta; su phan b theo ¢ hat don phan tan; va

su phan b theo kich thudc 13 rong trong hat don phan tan.

Theo khia canh khac nita, sdng ché d& xuét hat nano titan dioxit ¢ lithi da
duoc dua vao chira lithi véi lugng nim trong khoang tir 1 phan trim dén 12 phan trim
trong lugng, tinh theo téng trong lugng cua hat nano titan dioxit c¢6 lithi d3 dugc dua
vao, trong d6 hat nano titan dioxit c6 lithi da duoc dua vao dugce dic trung bdi mot
hodc nhiéu dic diém sau: dang hinh cu théng thuong; kich thuée 16 rdng trung binh
trong hat trong khoang 16 rdng & gitta; sy phan bd theo c& hat don phén tan; va su
phén b theo kich thudc 13 rong trong hat don phan tan. Theo mot phuong 4n cla sang
ché, hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao duoc dic trung béi dang hinh ciu
thong thuong va su phan bé theo ¢ hat don phén téan, trong d6 hat nano c6 ¢ hat so
cép trung binh khong 16n hon 80nm va tinh don phén tdn cia ¢ hat sao cho tit ca céé
hat ¢6 ¢& hat so cip chiém khoéng 10 phan trim cia cac hat ¢6 c& hat so cép trung

binh.

Theo khia canh khéc nita, sing ché d& xuit hat nano spinel lithi titanat duoc
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ddc trung béi mot hodic nhidu dic diém sau: kich thude 16 réng trung binh trong hat
trong khoang 16 rong & gifta; sy phan bd theo c& hat don phan tan; va sy phan b6 theo
kich thudc 16 rdng trong hat don phan tan. Theo cic phuong én nhét dinh, hat nano
spinel lithi titanat c¢6 ¢ hat trung binh khéng 16n hon 80nm va tinh don phan tan cua
¢& hat sao cho tit ca cac hat c¢6 c& hat so cép chiém khoang 10 phén tram cta céc hat
6 ¢& hat so cp trung binh. Hat nano spinel lithi titanat nay c6 thé dugc str dung trong
pin (vi dy, pin ion lithi) c6 dién cuc thu nhét, dién cuc tht hai, va bd phan phan céch
chtra chét dién ly gitta dién cuc thu nhét va dién cuc tha hai, trong d6 mot trong s6

dién cuc th nhét va dién cuc th hai chira hat nano spinel lithi titanat.
Sang ché bao gdm, nhung khong bi gi6i han ¢, cac phuong an sau:

Phuong 4n 1: Phuong phép tao ra cac hat chira lithi thich hop dé str dung trong

dién cuc cta pin bao gdm céc budc:

a) tao ra hdn hop cua céc hat tién chét titan dioxit va dung dich nuéc chira hop
chét lithi; va

b) 1am néng hdn hop ndy & nhiét d cao trong binh ap sudt kin dé tao ra cac
hat titan dioxit c6 lithi da duoc dua vao, trong do it nhit mét dic tinh ¢& hat
dugc chon tir nhém bao gém ¢ hat so cép trung binh, sy phin bd theo c&
hat, kich thuéc 15 rdng trung binh trong hat, kich thudc 16 rdng trung binh
gifta cc hat, su phan bd theo kich thude 16 rong, va hinh dang hat cta cac

hat titan dioxit khong thay d6i dang ké boi bude gia nhiét.

Phuong 4n 2: Phuong phép theo phuong an néu trén hogc tiép theo bét ky,
trong d6 it nhit mot trong s6 ¢ hat so cip trung binh, kich thudc 16 rong trung binh
trong hat, va kich thudc 16 réng trung binh gitta c4c hat cta céc hat titan dioxit c6 lithi
da duoc dua vao chiém khoang 10 phin trim cia cac hat tién chat titan dioxit c6 cling

mot dac tinh ¢d hat.

Phuong an 3: Phuong phap theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong do it nhat mot trong sd ¢& hat so cdp trung binh, kich thuéc 1 rdng trung binh
trong hat, va kich thudc 16 rong trung binh gifta cac hat cia céc hat titan dioxit c6 lithi

da duoc dua vao chiém khoang 5 phan tram cua cac hat tién chat titan dioxit ¢6 cung
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mot dac tinh ¢ hat.

Phuong 4n 4: Phuong phép theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bat ky,
trong do céac hat tidn chét titan dioxit va céac hat titan dioxit co lithi da duoc dua vao
duogc dic trung bdi mot hodc nhiéu dic diém sau:

a) cd hatso cép trung binh nho hon 100nm;

b) dang hinh cAu thong thuong;

¢) kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 156 rong & gifra;
d) su phan bd theo ¢& hat don phén tan;

e) su phan bd theo ¢& hat c6 hai dinh; va

f) suphin b theo kich thuge 16 rdng trong hat don phan tan.

Phuong 4n 5: Phuong phdp theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong d6 hop chét lithi dugc chon tir nhém bao gém lithi hydroxit, lithi oxit, lithi
clorua, lithi cacbonat, lithi axetat, lithi nitrat, va hdn hop cta ching.

Phuong 4n 6: Phuong phip theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong d6 nhiét do cao it nhét 12 & 80°C va ap suét & budc lam nong 12 dp suét tu boc
chay.

Phuong an 7: Phuong phép theo phuong an néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong d6 do pH cua hdn hop nay 16n hon 9.

Phuong 4n 8: Phuong phép theo phuong dn néu trén hoic tiép theo bét ky,
trong do6 ap suit dugc phun lén hdn hop nay trong budc 1am nong it nhét 1a & 20psig
(0,14MPa).

Phuwong 4n 9: Phuong phép theo phuong an néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong d6 luong hop chét lithi trong hdn hop nay nam trong khoang tir 2 phan trim dén
20 phﬁn tram trong lugng tinh theo trong luong cta cac hat titan dioxit.

Phwong 4n 10: Phuong phap theo phuong an néu trén hoic tiép theo bét ky,
trong @6 phuong phap nay con bao gdm budc nung céc hat titan dioxit co lithi da duoc

dua vao dé tao ra céc hat spinel lithi titanat.
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Phuong 4n 11: Phuong phép theo phuong édn néu trén hodc tiép theo bét ky,
trong d6 budc nung 1a budc 1am nong cac hat titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao &

nhiét do khong 16n hon 650°C.

Phuong 4n 12: Phuong phap theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bat ky,

trong do6 cac hat spinel lithi titanat dugc déc trung bai mot hodc nhiéu dic diém sau:
a) c0 hat so cép trung binh nhé hon 100nm;
b) kich thude 15 rdng trung binh trong hat trong khoang 16 rong & gitta;
¢) su phén bd theo c& hat don phén tén;
d) su phan bd theo ¢& hat c6 hai dinh; va
e) su phin bd theo kich thude 18 rdng trong hat don phan tan.

Phuong 4n 13: Phuong phép theo phuong 4n néu trén hoic tiép theo bét ky,
trong do it nhit mot trong s6 c& hat so cép trung binh, kich thude 16 rdng trung binh
trong hat, va kich thudc 15 rdng trung binh gifta cac hat clia céc hat spinel lithi titanat
chiém khoang 10 phﬁn trim cua cac hat tién chét titan dioxit c6 cing mot déc tinh c&

hat.

Phuong an 14: Phuong phéap theo phuong an néu trén hodc tiép theo bét ky bao

gom céc budc:

a) taora hdn hop ctia hat nano tién chét titan dioxit va dung dich nuéc

chtra hop chit lithi;

b) 1am néng hdn hop nay & nhiét do it nhét khoang 80°C trong it nhét
khoang 2 gi¢ trong binh ap suét kin & ap suét tu bbc chay dé tao ra hat
nano titan dioxit co lithi 3 dugc dua vao, trong do it nhét mot dic tinh
¢d hat duogc chon tor nhom bao gém ¢ hat so cép trung binh, su phén
b theo ¢& hat, kich thudce 18 rdng trung binh trong hat, kich thudce 16
rong trung binh giita cac hat, sy phan b6 theo kich thudc 16 rong, va
hinh dang hat cua hat nano titan dioxit khong thay dbi dang ké boi

budc gia nhiét nay; va

¢) thy y, nung hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao dé tao ra hat
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nano spinel lithi titanat.

Phuong an 15: Phuong phép theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky,

trong d6 hat nano tién chét titan dioxit, hat nano titan dioxit c6 lithi ¢4 dugc dwa vao,

va hat nano spinel lithi titanat dugc dédc trung boi mot hoac nhiéu dic diém sau:

a)

kich thudc 15 rdng trung binh trong hat trong khoang 15 rong & gifta;

b) su phan bd theo ¢& hat don phén tan

c)

su phan bd theo ¢ hat ¢6 hai dinh; va

d) su phan bd theo kich thudce 16 rdng trong hat don phan tan.

Phuong 4n 16: Phuong phép theo phuong 4n néu trén hoic tiép theo bét ky,

trong d6 phuong phap niy bao gdm céc budc:

a)

tao ra cac hat tién chét titan dioxit béng cach tao ra dung dich nuéc chira
mudi titan va axit hitu co, va thiy phéan nhi¢t dung dich nudc & nhiét do
cao, tuy y voi s ¢ mat cua nguyén liéu mam két tinh titan dioxit, dé

tao ra cac hat tién chat titan dioxit trong nuéc cai;
tach cac hat tién chét titan dioxit thu duoc ra khéi nudce cai;
tuy y, lam kho céc hat tién chét titan dioxit da duoc tach;

tao ra hon hop cuda cac hat tién chét titan dioxit va dung dich nudc chira

hop chét lithi;

lam néng hén hop ndy & nhiét do it nhat khoang 80°C trong it nhét
khoang 2 gi® trong binh ap suét kin & 4p sudt tw bdc chay dé tao ra cac
hat titan dioxit c¢ lithi da dugc dua vao, trong d6 it nhit mot dac tinh c&
hat dugc chon tir nhom bao g61n cO hat so cép trung binh, sy phan bd
theo ¢& hat, kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat, kich thuéc 15 rong
trung binh giita cdc hat, sw phan bd theo kich thuéc 15 rdng, va hinh
dang hat clia cAc hat tién chét titan dioxit tién chét khong thay dbi dang
ké boi bude gia nhiét nay; va

tlly v, nung c4c hat titan dioxit c6 lithi da duoc dua vao dé tao ra cac hat

spinel lithi titanat.
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Phuong 4n 17: Pin c6 dién cuc thir nhét, dién cuc th hai, va bo phan phéan céch
chtra chét dién ly gitta dién cuc thu nhét va dién cuc tht hai, trong d6 mdt trong )
dién cuc thir nhét va dién cuc thir hai chira cac hat titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao
hodc cac hat spinel lithi titanat dugc tao ra theo phuong phap bat ky duoc néu trong

ban mo ta ndy, bao gdm phwong phap bét ky theo phuong 4n néu trén.

Phuong 4n 18: Cac hat chira lithi thich hop dé str dung trong dién cuc cia pin

ion lithi bao gbm:

a) cac hat titan dioxit c6 lithi d& duoc dwa vao dic trung boi mét hodc nhiu

dic diém sau:
i. c& hat so cdp trung binh nhé hon 100nm;
ii. dang hinh ciu thong thudng;
iii. kich thuéc 18 rdng trung binh trong hat trong khoang 18 rdng &
gitta;
iv. su phan b theo ¢ hat don phén tan;
v. su phan b theo ¢ hat c6 hai dinh; va
vi. su phéan bé theo kich thudc 13 rong trong hat don phan tan; hodc

b) céc hat nano spinel lithi titanat dugc déc trung béi mot hodc nhiéu dic diém

sau:
i. kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 16 rong &
gifta;
ii. sw phan b theo ¢& hat don phan tan;
iii. sw phan bd theo ¢ hat ¢6 hai dinh; va
iv. su phan bd theo kich thudc 13 rong trong hat don phan tan.

Phuong an 19: Céc hat theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky, trong dé
cac hat titan dioxit c6 lithi dd duoc dwa vao & dang hat c6 ¢& hat nano chaa lithi véi
lwong ndm trong khoédng tir 1 phan tram dén 12 phan trim trong luong, tinh theo tong

trong luong cua hat nano titan dioxit c6 lithi dd dugc dua vao, va trong d6 hat nano
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titan dioxit cd lithi da dugc dua vao dugce dac trung boi mot hodc nhiéu dic diém sau:
a) dang hinh cdu thong thuong;
b) kich thuéc 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 13 réng ¢ giita;
¢) su phan bd theo ¢& hat don phan tan;
d) su phan bd theo ¢& hat ¢6 hai dinh; va
e) su phan b theo kich thudc 15 rdng trong hat don phén tan.

Phuong 4n 20: C4c hat theo phuong 4n néu trén hodc tiép theo bét ky, trong dé
hat nano titan dioxit c¢ lithi d& dugc dua vao duge dic trung boéi dang hinh cau thong
thuong va su phan bé theo c& hat don phéan tan, va trong d6 hat nano c6 ¢& hat so cip
trung binh khong 16n hon 80nm va tinh don phan tan ctia c& hat sao cho tat ca céc hat

c6 ¢& hat so' cip chiém khoang 10 phan trim ctia cac hat ¢6 c& hat so cép trung binh.

Phuong 4n 21: Cac hat theo phuong 4n néu trén hoic tiép theo bét ky, trong dé
hat nano titan dioxit c6 lithi 4 dugc dua vao dugc dic trung bdi mau nhiéu xa tia X

(XRD - X-Ray Diffraction) hau nhu dugc thé hién trén FIG.6.

Phuong én 22: Céc hat theo phwong 4n néu trén hoic tiép theo bét ky, trong d6
hat nano spinel lithi titanat c6 c¢& hat so cép trung binh khong 16n hon 80nm va tinh
don phan tdn cua cd hat sao cho tit ca cac hat ¢6 ¢& hat so cip chiém khoang 10 phin

tram cua cc hat c6 ¢& hat so cip trung binh.

Phuong 4n 23: Pin bao g61n dién cuc tht nhit, dién cuc thtr hai, va bd phan
phan cach chira chét dién ly gitta dién cuc thtr nhit va dién cuc tht hai, trong d6 mot
trong s6 dién cuc thtr nhit va dién cuc thtr hai chta hat bat ky trong s6 céc hat chtra

lithi néu trong ban md ta nay, bao gdm hat bét ky theo cac phuong an néu trén.

Céc d4u hiéu nay va diu hiéu khéc, cac khia canh, va cac vu diém néu trong
ban mo ta nay s& rd rang tlr viéc doc phan mé ta chi tiét duéi day cung véi cc hinh vé
kém theo, ma dugc mé ta mot cach van tit dudi day. Sang ché bao gém td hop bat ky
ctia hai, ba, bdn, hodc nhiéu phuong 4n néu trén cling nhu céc t6 hop bat ky cia hai,
ba, bdn, hodc nhiéu diu hiéu hoac yéu td néu trong ban mo ta nay, bét ké cac diu hiéu

hoidc yéu t6 nay duogc két hop mdt céch rd rang trong phan mé ta phuong 4n nhét dinh
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ctia ban mo ta nay. Ban mo ta nay dugc du dinh dé doc mot cach toan bd sao cho cac
du hiéu hoic yéu t6 6 thé tach dugc bét ky cua sang ché da duoc boc 10, theo khia
canh va phuong an bét ky trong sd cac khia canh va phuong 4n khic nhau cta no, s&
duoc xem nhu du dinh c6 thé két hop trir khi c6 quy dinh 16 rang khéc.

MO ta van tit cac hinh vé

Sang ché phai duoc mo ta theo cac thuat ngit chung dudi ddy, c6 dua vao cac
hinh v& kém theo, ma khong nhat thiét phai v& dang ty 18, va trong do:

FIG.1 13 hinh v& thé hién anh kinh hién vi dién tir quét (SEM - Scanning
Electron Microscopy) ctia hat nano tién chét titan dioxit theo mot phuong 4n cia sang
ché;

FIG.2 1a hinh v& thé hién anh SEM cua hat nano titan dioxit ¢ lithi dd duoc
dua vao theo mot phuong 4n cia sang ché;

FIG.3 12 hinh v& thé hién anh SEM cua hat nano lithi titanat theo mot phuong
4n clia sang ché;

FIG.4A va FIG.4B 14 hinh v& thé hién anh kinh hién vi dién tir truyén qua
(TEM - Transmission Electron Microscopy), & cac dd phong dai khac nhau, ctia hat

nano lithi titanat theo mot phwong 4n ciia sang ché;

FIG.5 14 hinh v& thé hién mAu nhifu xa tia X (XRD) dbi v6i hat nano tién chit
titan dioxit theo mot phwong 4n clia sang ché, voi cac vach ciia mAu titan dioxit anata
tidéu chuin lam quy chiéu;

FIG.6 12 hinh v& thé hién mdu XRD ddi vi hat nano titan dioxit c6 lithi da
dugc dua vao theo mot phuong an cua sang ché, voi cac vach clia mau titan dioxit
anata tiéu chuin lam quy chiéu;

FIG.7 1a hinh v& thé hién mau XRD d6i v6i hat nano lithi titanat theo mot
phuong 4n ctia sang ché, v6i cac vach ciia mau spinel lithi titanat tiéu chuin lam quy
chiéu; va

FIG.8 12 hinh v& dang so d6 thé hién pin ion lithi lam vi dy, trong d6 hat nano

titan dioxit c6 lithi dd dugc dua vao hodc hat nano lithi titanat theo sang ché co thé
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duoc st dung lam mot phﬁn cta nguyén li¢u dién cuc.
MG té chi tiét sang ché

Duéi déy, sang ché s& dugc mo t& mot cach day di hon c¢6 dua vao cac phuong
4n khac nhau. Cac phuong 4n nay dugc dua ra sao cho viéc boc 10 nay s€ la triét dé va
tron ven, va sé truyén dat diy du ban chét va nguyén 1y cta sang ché dén ngudi c6
hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay. Thuc vy, sdng ché ¢6 thé dugc thé
hién theo nhiéu kiéu khac nhau va khéng dugc hiéu 1a chi gi6i han & cac phuong én
néu trong ban md ta ndy; ding hon, cac phwong an nay duoc dua ra sao cho viéc boc
10 nay s& dap Gng céac yéu cau phap 1y ¢6 thé ap dung duge. Céc s6 giéng nhau biéu
thi cac bd phan giéng nhau trong toan bd ban mé ta. Nhu dugc st dung trong ban mod
td nay, va trong cac diém yéu ciu bao hd kém theo, dang s it “mdt”, “mot chiée”,

“mot c4i”, bao gdm ca dang s6 nhiéu trir khi c6 quy dinh rd rang khac.
I Cdc hat tién chdt titan dioxit

Céc hat tién chét titan dioxit (TiO,) dugc st dung trong bdn md ta sng ché ¢6
thé thay déi, va cu thé 13, ¢ hat, hinh thai hoc clia hat, chit da hinh tinh thé, kich
thudc vi tinh thé, kich thudc 16 rdng, va cac yéu td twong tu cd thé thay d6i theo céc
phuong an nhit dinh cta sang ché. Cac phuong phap theo séang ché duoc boc 16 trong
ban mo ta ndy co thé duoc thuc hién véi ca chét da hinh anata va chét da hinh rutil cua
Ti0O,, song cAu trac tinh thé anata 1a duoc uu tién. Theo cac phuong an nhét dinh, cac
hat tién chét c6 thé dugc dac trung nhu ¢ chu tric tinh thé anata hoan toan tinh khiét

hoac gén nhu tinh khiét, nhu céc hat TiO, chtra nhiéu hon 95% pha anata.

Cd hat cua cac hat tién TiO, khong bi gidi han mot cach cu thé theo sang ché.
Tuy nhién, c4c hat siéu min c6 su phan bd theo ¢& hat hep thuong dugc wu tién dé sur
dung trong céac ung dung dién cuc. Do do, theo cac phuong an nhét dinh, c4c hat tién
TiO, dugc st dung theo sang ché c6 thé duge dic trung nhu hat siéu min hodc hat
nano. Nhu duoc st dung trong ban mé ta nay, cac thuét nglt “hat siéu min” hoac “hat
nano” chi cac hat ¢ it nhit mot c¢& hat nhé hon 100nm. Céc hat siéu min dugc su
dung theo phuong 4n cla sang ché thuong s& c6 ¢& hat so cip trung binh khong 16n
hon 100nm, thong thudong hon khong 16n hon 80nm, va theo mot s6 phuong 4n cua

sang ché, khong 16n hon 50nm, nhu xéc dinh dugc bang cach kiém tra bing mét anh
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kinh hién vi dién t& truyén qua (“TEM”) hogc anh kinh hién vi dién tr quét (“SEM”),
do dudng kinh ctia cac hat trong anh, va tinh toan ¢ hat so cAp trung binh cta cac hat
do dugc trén co s& dd phong dai ciia anh TEM hodc anh SEM. C& hat so cép cua hat
dugc dung dé chi hinh cau c6 duong kinh nho nhét ma s& bao quanh toan b hat nay.
Céc khoang cd hat néu trén 1a céc tri s6 trung binh dbi voi cac hat c6 su phan b6 theo

cac cd hat.

Theo cac phuong an nhét dinh, cac hat tién TiO, ¢ thé duogc dic trung dudi
dang phan bd theo ¢& hat. Theo cac phuong an nhét dinh cua sang ché, cac hat c6 thé
dugc xem nhu la don phan tan, nghia la quéan thé hat 1 rat ddng déu vé c& hat. Cac
quén thé hat don phén tan nhét dinh c6 loi theo sang ché c6 thé duogc dic trung nhu
bao gdm cac hat c6 c& hat so cép chiém 20 phan trim cia céc hat c6 c& hat so cép
trung binh ddi véi quin thé hat, hodc 15 phan trim, hozc 10 phén trim (nghia 1a tht ca
céc hat trong méat d nay c6 cd hat so cAp bén trong khoang phén trim cu thé quanh c&
hat so cdp trung binh). Theo mot phwong 4n lam vi du cia sing ché, ¢ hat so cip
trung binh 13 khoang 50nm va tAt c4 cac hat trong quan thé nay c6 ¢& hat so cAp nam
trong khoang tir 40nm dén 60nm (nghia 13, 20 phan trim ctia céc hat c6 ¢& hat so cép

trung binh).

Céac khoang cd hat khac co thé dugc sir dung ma khong nam ngoai pham vi cua
sang ché, nhu hat c6 ¢& hat micro c6 it nhét mot kich thudc nhé hon 1000um (vi duy,
nam trong khoang tir 50um dén 1000pm). Ciing c6 thé st dung cac hdn hop gbm céc
hat c¢6 c& hat trung binh khac nhau bén trong cac khoang dugc néu trong ban md ta

nay (vi dy, cac su phan bd ¢ hat c6 hai dinh).

Hinh thai hoc cta hat (nghia 14 hinh dang) cua cac hat tién TiO, cling co thé
thay ddi ma khong nim ngoai pham vi clia sang ché. Theo cac phuong 4n nhét dinh,
c4c hat tién chit s& c6 dang hinh cu thong thudng. Céc hat tién chat dwoc vu tién thé
hién hinh thai hoc cta hat rat déng nhét, nghia 1a c6 rit it su khac biét vé hinh dang

hat bén trong quan thé hat.

Céc hat TiO, thich hop dé st dung theo sang ché cling c6 thé dugc dac trung

bé“mg cach thay dbi céc kich thude vi tinh thé, voi khoang c& hat c6 loi nhé hon 20nm,
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nhé hon 15nm, hoic nhdé hon khoang 12nm (vi du, nam trong khoang tir 4nm dén

12nm).

Céc hat tién chét ciing c6 thé dugc dic trung bang cach thay dbi cac su phan bd
theo kich thudc 16 rdng, ca dudi dang cac 16 rdng trong hat va céac 16 rong gifta céac
hat, cling nhu thay ddi dién tich bé mit. Cac kich thude 16 rong trong hat lam vi du
bao gdm céc kich thuéce 16 rdng trung binh trong khoang kich thude gitra 13 rdng nim
trong khoang tr 2nm dén 12nm, va céc kich thudc 10 rong gifta cac hat 1am vi du bao
¢dm khoang kich thuéc 16 rong trung binh ndm trong khoang tir 15nm dén 80nm.
Dién tich bé mit cu thé BET trung binh 1am vi du cta céc hat tién chét dugc st dung
theo sang ché nam trong khoang tir 50m%/g dén 400m?/g (vi du, nam trong khoang tir
100m*/g dén 300m*/g hoic nam trong khoang tir 120m?/g dén 250m?*/g). Nguoi co
hidu biét trung binh trong linh vurc k§ thudt nay can phai hiéu rang, dién tich bé mit cu
thé BET duoc dung dé chi dién tich bé mit cu thé x4c dinh dugc boi su hép phu nito
theo tiéu chuan ASTMD 3663-78 trén co sé phuong phap Brunauer-Emmett-Teller d&
dugc boc 10 trong 4n phém “The Journal of American Chemical S°Ciety”, 60, 309
(1938). Cac phuong phap do kich thude 16 rdng cling c6 thé duoc thuc hién bang cach
st dung phuong phéap luén BET.

Theo cac phuong an nhéit dinh cua séang ché, cac hat tién TiO, ¢6 thé dugc dic
trung dudi dang phéin bé theo kich thude 16 rdng. Theo cic phuong an nhit dinh cta
sang ché, céac hat co6 thé duoc xem nhu don phén tén dudi dang kich thudc 16 rong,
nghia 1a quan thé hat 1a rat dong ddu v& kich thudc 16 rong. Céac quan thé hat don phan
t4n nhat dinh c6 loi theo sang ché c6 thé dugc dic trung nhu bao gE”)m cac hat co kich
thuge 16 rdng 1a 20 phan trim cua kich thudce 16 rdng trung binh trong hat (hodc kich
thudc 16 rdng gitra cc hat) dbi véi quﬁn thé hat, hodc 15 phi?m tram, hodc 10 ph?m
tram (nghia la, tAt ca cac hat trong mat do nay c6 kich thude 16 réng nam trong khoang
phén trim cu thé xung quanh kich thudc 18 rOng trung binh). Theo mdt phuong an lam
vi du ctia sang ché, kich thugc 15 rdng trung binh trong hat 1a khoang 10nm va tat ca
cac hat trong mat d§ nay co6 c& hat nadm trong khoang tr 8nm dén 12nm (nghia la

khoang 20 phén trim cua kich thuéc 16 rdng trung binh).

Céac hat tién TiO, thich hgp ma ¢ thé duoc st dung theo sang ché c6 thé mua
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duoc tir Cristal Global, nhu cc san pham c6 bén trén thi trudng dudi cac nhan hi¢u
Tiona® AT1 va Cristal ACTiV™. Ciing dugc dung lam céac hat TiO, va cac phuong
phép san xuit da dugc boc 16 trong bing sang ché Hoa Ky sb 4,012,338 cap cho
Urwin; cac cong bd don yéu cdu cip bang sang ché Hoa Ky s6 2005/0175525 cuia Fu
va cac dong tac gia; 2009/0062111 cua Fu va cac ddng tac gia; va 2009/0324472 cua

Fu va cac ddng tac gia, tat ca cac tai liéu nay duogc dua vao day bang cach vién dan.

Theo mot phuong 4n cua sang ché, cac hat tién TiO, dugc san xuét ra nhu da
duge boc 16 trong cong bd don yéu cdu cp bang sang ché Hoa Ky s6 2013/0122298
ctia Fu va cac dong tac gia, ma duge dua vao dy bang cach vién din. Nhu duge md ta
trong tai liéu nay, hat nano TiO, ¢6 thé duoc san xudt ra bing cach dau tién tao ra
dung dich nude chira mudi titan va axit hitu co, ma lam viéc nhu tdc nhan kiém so4t
hinh thai hoc. Hat nano TiO, dd duoc tao ra béng cach thiy phin nhiét dung dich
mudi titan & nhiét do khoang 100°C trong thoi gian vai gio. Hat nano c6 thé duoc tach
ra khoi nuéc céi va duge st dung 1am tién nguyén lidu trong viée dua lithi vao ma dau
tién khong 1am kho céc hat nay. Theo cach khéc, cac hat nay co thé duoc siy kho nhu
da duoc bdc 10 trong cong bd don néu trén trude budce dua lithi vao. Dudi déy,' vidul

thé hién viéc san xuét hat nano TiO, theo quy trinh chung nay.

Maic du TiO, duoc uu tién, song sang ché c6 thé dugc thuc hién véi cac oxit
kim loai khac. Cac oxit kim loai thay thé 1am vi du bao gém silic oxit (vi du, SiO hodc
Si0,), déng oxit (vi dy, CuO hodc Cu,0), thiée oxit, magie oxit (Mg0O,), mangan oxit
(vi du, MnO hodc Mn,05), sdt oxit (vi du, FeO, Fe,0;, hodc Fe;0y), ziricon oxit,
nhdm oxit, vanadi oxit (vi du, VO hodc V,03), molypden oxit, xeri oxit, vonfram oxit,

kém oxit, thori oxit, va cac oxit tuong tu.
II. Hat nano titan dioxit ¢ lithi dd dwoc dwa vao

Hat nano titan dioxit c6 lithi d3 dugc dua vao dugce tao ra thong qua quy trinh
xu ly dugce ap dung dbi v6i cac hat tién TiO, néu trén. Nhu dugc st dung trong ban
mo ta nay, viéc dé cap dén céc hat “lithi dugc dua vao” hodc “lithi dugc dan xen” la
s cap dén céc hat c6 céc ion lithi duge dwa vao trong cAu tric tinh thé cua cac hat
nay. Trong quy trinh nay theo sing ché, c& hat va hinh théi hoc ctia céac hat tién chit

duoc duy tri theo cach c6 1oi, nghia 1a quy trinh ma nhd d6 lithi duge dua vao khong
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tac dong dang k& dén c& hat va hinh thai hoc cta hat, do d6 tao ra duoc sy kiém soat
16n hon ddi voi cac dic trung quan trong cua hat. Khi céc hat tién chét c6 dic trung cd
hat va hinh thai hoc mong mudn duge tao ra, sang ché cho phép tao ra céc hat chtra

lithi ma chu yéu tuong tu cac hat ban dau vé mit ¢& hat va hinh dang.

Quy trinh dua lithi vao bao gbm viée xtt ly thiy nhiét cac hat TiO, theo sang
ché ctia dung dich nudc chua hop chét lithi. Tt hon 13, dung moi nude 1a nude tinh
khiét (vi dy, nudc dd duge khir ion), mac du cac hdn hop nudc nhu dung moi nay la
cha yéu (vi du, v6i lugng 16n hon 50% tbng trong lugng ctia dung méi, thuong 16n
hon khoang 75% hodc 16n hon khoang 95%) so vdi cac ddng dung mdi phan cuc khac
nhu ruou c6 thé duoc st dung ma khong nam ngoai pham vi cua sang ché. Luong
nude ding trong hon hop nay khong bi gi¢i han mot cach cu thé, mic du viéc sir dung

du luong nude 1a co loi d8 duy tri hop chét lithi & dang hoa tan.

Hop chét lithi bat ky n6i chung hoa tan va phan ly trong nudc co thé duoc str
dung trong dung dich nay. Cac mudi lithi 1am vi du bao gdm lithi hydroxit, lithi oxit,
lithi clorua, lithi cacbonat, lithi axetat, lithi nitrat, va cdc nhom tuong tu. Céc hop chét
lithi ¢6 tinh kiém manh nhw lithi hydroxit 1 dugc wu tién. Céc hop chét lithi c6 tinh
kiém yéu hon thuong dugc st dung két hop vé6i bazo manh (vi dy, natri hydroxit hodc
amoniac) dé ting dd pH cta dung dich nay. D6 pH cia hdn hop phan tmg thuong 16n

hon 9, nhu 16n hon 10.

Hon hop cta dung dich nuée chira hop chét lithi va cac hat tién TiO, duoc xu
1}_’/ nhiét & nhiét d6 cao (nghia 1a ¢ nhiét do 16n hon nhiét dd trong phong) trong cac
diéu kién cia quy trinh thiy nhiét. Budc 1am néng thuong duoc thuc hién trong binh
ap suat kin (vi dy, ndi hip) sao cho quy trinh nay c6 thé duoc thuc hién ¢ nhiét do cao
va 4p suat tu bbc chay. Thiét bi hip tiét tring c6 loi theo sang ché do
Berghof/America Inc va Parr Instrument Co. cung cép, va da dugc bdc 10 trong béng
sang ché Hoa Ky s 4,882,128 cép cho Hukvari va cac dong tac gia, ma dugc dua vao
day bang cach vién din. Viéc van hanh cac thung nay s& la hién nhién d6i v6i nguoi
¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuét nay.

Nhiét d6 duoc ap dung dbi véi hén hop ndy trong khi xir Iy thity nhiét co thé
thay d6i. Theo cac phuong 4n nhat dinh ctia sang ché, nhiét do nay it nhét 12 & 80°C, it
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nhét khoang 90°C, it nhit khoang 100°C, hoic it nhat khoang 110°C. Nhiét do nay
thuong khong 16n hon 160°C, va trong mot s6 trudng hop s& khong 16n hon 150°C.
Nhiét do thong thudng nim trong khoang tir 80°C dén 150°C (vi du, nim trong
khoang tir 100°C dén 130°C). Nhu néu trén, ap suit trong quy trinh thiy nhiét thudng
1a 4p sudt tu bdc chay, nghia 1a 4p sudt bén trong budng bit kin khong duoc kiém soét
tr bén ngoai, nhung don gian c6 duge tir viée xtr ly nhiét dugc ap dung d6i v6i budng
nay. Ap suit théng thuong d6i v6i quy trinh thity nhiét nim trong khoang tir Spsig
(0,03MPa) dén 200psig (1,4MPa). Ap suét thong thudng hon nim trong khoang tir
30psig (0,2MPa) dén 120psig (0,83MPa). Theo c4c phuong an nhéit dinh cua sang ché,
ap suat dugc 4p dung véi hdn hop niy co thé dugc dic trung nhu it nhit khoang
20psig (0,14MPa), it nhét khoang 30psig (0,2MPa), hodc it nhit khoing 40psig
(0,28MPa). Hn hop phan tmg ndy trai qua 4p suét cao 1a rat quan trong dé dat duoc

lwong lithi mong mudn c6 trong céc hat.

Thoi lwong ma trong d6 viée xir Iy thiy nhiét duge 4p dung véi hdn hop nay co
thé thay d6i. Noi chung, viée xtr Iy thuy nhiét dugc thyc hién trong it nhit khoang 2
gio hogc it nhit khoang 3 gid. Thoi gian xtr 1y t6i da khong bi giGi han mot cach cu

thé, mac di viée xir Iy dai hon 48 gid thuong 1a khong cin thiét.

Luong hop chét lithi ding trong hdn hop nay sé thay d6i va phu thuéc mot
phan vao mirc 46 mong mudn cia lithi ¢6 trong cac hat. Luong lithi ma c6 thé duoc
dua vao céc hat tién chit c6 thé thay dbi & mirc do dang ké, véi luong thong thuong
nam trong khoang tir 1 phin trdim dén 12 phin trim trong luong lithi, tinh theo tong
trong luong cua cac hat cd lithi da dugc dua vao. Khoang thong thuong 16n hon lithi
dua vao nam trong khoang tir 3% dén 8%. Viéc nung cac hat c6 lithi da duoc dua vao
1a didu mong mudn dé tao ra LTO nhu dugc md td mot cach déy dd hon duéi day,
lwong lithi ¢6 trong cac hat niy s& nim trong khoang tir 5 dén 7 phin trim trong
lwong. Luogng hop chat lithi ding trong hdn hop nay dé dat dwoc lwong lithi mong
mudn c6 trong cac hat thuong ndm trong khoang tir 2% dén 20% trong lwong ca titan

dioxit.

Nhu néu trén, quy trinh thiiy nhiét duoc st dung dé dua lithi vao trong cac hat

tién chét cho phép c& hat va hinh thai hoc ctia hat ban dau khong bi anh hudng nhidu.
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Do do, cac hat ¢ lithi da dugc dua vao ¢o thé duoc dic trung nhu vé co ban ¢ cung
dic tinh c& hat va hinh thai hoc cda hat néu trén lién quan dén cac hat tién chét. Vi du,
c4c dic tinh cua c& hat trung binh, sy phan bd theo ¢ hat (vi du, tinh don phan tén),
kich thudc 15 rdng trong hat va kich thuéc 16 rdng giita cac hat, su phin b theo kich
thude 16 rong (vi du, tinh don phan tdn), va hinh dang hat s& khong bi thay ddi nhiéu
boi quy trinh thuy nhiét. Theo cac phuong an nhéit dinh cta sang ché, dic tinh bét ky
hodc toan bd dic tinh néu trén ¢ thé duoc xem nhu khong thay ddi twong dbi, nghia
la mot hodc nhiéu ¢& hat trung binh, sy phan bd theo ¢& hat (vi du, tinh don phan tan),
kich thude 13 rdng trong hat va kich thudc 15 rdng gifra cac hat, sy phan bd theo kich
thudce 16 rdng (vi du, tinh don phan tdn), va hinh dang hat cua cac hat c6 lithi da du’qé
dwa vao 1a khoang 10 phan tram (vi du, khoang 5% hoc khoang 2,5%) cua tri s6 déi
v6i cac hat tién chét c6 cung dac tinh.

Hat nano titan dioxit c6 lithi d& dugc dua vao co thé duoc dic trung bdi mau
nhiéu xa tia X (XRD) khac biét v4i hat nano tidn chét titan dioxit, ma cho thiy rd ring
quy trinh theo sang ché s& dan dén sy khuéch tan cua lithi vao trong cdu tric tinh thé
TiO,. Theo mot phuong 4an cuia sang ché, hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao
duoc dic trung béi mau nhidu xa XRD hau nhu duoc thé hién trén FIG.6. Nhu duoc
thé hién, hat nano titan dioxit c6 lithi d3 dugc dua vao theo sang ché thuong s€ thé
hién mau XRD c6 dinh & mot hodc nhiéu goc nhiéu xa 2-teta sau: nam trong khoang
tir 39° dén 40° (vi du, khoang 39,5°), nim trong khoang tir 45° dén 47° (vi du, khoang
46°), va khoang 81°.

Ngudi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay hiéu ring dit liéu ctia
mau nhiéu xa khong nén duge hiéu 1a tuyét dbi va, do d6, hat nano titan dioxit c6 lithi
da dwoc dua vao theo sang ché khong bi giéi han & cac hat c6 miu XRD ddng nhit
v6i miu dugce thé hién trén FIG.6. Hat nano titan dioxit c¢6 lithi d3 dugc dua vao bat
ky ¢6 miu XRD hau nhu cling v6i miu duoc thé hién trén FIG.6 déu nim trong pham |
vi clla sang ché. Nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuét vé nhiéu xa bot
tia X ¢6 kha ning danh gi4 su gan nhu dong nhit ctia cdc mau nhidu xa bot tia X. No6i
chung, sai sb do cua gbc nhiéu xa trong biéu d6 nhifu xa bot tia X 13 khoang 2-teta =

0,5° hoac thép hon (thich hop hon, néu khoang 2-teta = 0,2° hodc thép hon) va muc
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d6 ctia sai sé do s& duge dua vao tinh toan khi xem xét mau nhiéu xa bot tia X dugc
thé hién trén FIG.6 hodc céc tri s dinh néu trén. Noi cach khac, cdc dinh dugc thé
hién trén FIG.6 va cAc tri s6 dinh nhét dinh néu trén, theo cc phuong &n nhét dinh,
dugc xem nhu 1a +/- 0,5° hodc +/- 0,2°. Xem 4n phém Fundamentals of Powder
Diffraction va Structural Characterization, Pecharsky va Zavalij, Kluwer Academic

Publishers, 2003.
II1. Hat nano lithi titanat

Mic du hat nano c6 lithi dan xen dugc tao ra theo quy trinh néu trén c6 thé
duogc st dung ma khong phai bién ddi thém lam nguyén liéu dién cuc, theo cac
phuong an nhit dinh ctia sang ché, hat nano c6 lithi dan xen dugc xu ly tiép dé tao ra
cdc hat lithi titanat (LTO). Qu4 trinh chuyén héa thanh LTO bao gom viéc nung hat
hano c6 lithi dan xen & nhiét do cao, nhu nhiét do nim trong khoang tir 400°C dén
800°C. Theo cac phuong an nhit dinh cta sang ché, nhiét do nung co thé duoc dic
trung nhu thép hon 650°C, thip hon 600°C, hogc thap hon 550°C. Céc diéu kién nung
thuong dugc ap dung trong it nhét khoang 1 gio hodc it nhét khoang 2 gid (vi du, tir 2
gidy dén 8 gid). Thoi gian xt 1y t6i da khong bi gi6i han mot cach cu thé, mic du viéc

xi Iy trong thoi gian dai hon 12 gi¢ thudng 1a khong cn thiét.

Quy trinh nung cho phép ¢ hat va hinh thai hoc ban d4u ctia hat nano c0 lithi
da dugc dua vao khong bi anh hudng nhiéu, mac du cic hat nay s€ tro thanh gidng
khéi lap phuong hon v& hinh dang phu hop voi cAu trac spinel LTO khéi 1ap phuong.
Do d6, cac hat LTO co thé dugc dic trung vé co ban co6 cung dic tinh ¢ hat va hinh
thai hoc cta hat néu trén lién quan dén cac hat tién chét va cac hat c6 lithi da dugc dua
vao. Vi du, cac dic tinh cta ¢ hat trung binh, sy phin bd theo ¢& hat (vi dy, tinh don
phén tan), kich thudc 16 réng trong hat va kich thudc 16 réng gifta cac hat, va su phan
b6 theo kich thudc 18 rdng (vi du, tinh don phén tan) s& khong bi thay d6i nhiéu béi
quy trinh nung nay. Theo cac phuong an nhét dinh cua sang ché, dic tinh bat ky hogc
toan bo dic tinh néu trén co thé duoc xem nhu khong thay dbi tuong dbi, nghia 12 mot
hodc nhidu ¢ hat trung binh, sy phan bd theo ¢& hat (vi du, tinh don phan tan), kich
thudc 15 rdng trong hat va kich thudc 15 rong gitta cac hat, va sw phan bd theo kich

thuéc 16 rdng (vi du, tinh don phan tan) cta céc hat LTO s€ la khoang 10 phan trim
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(vi du, khoang 5% hogc khoang 2,5%) tri s& d6i véi cac hat c6 cing dic tinh cta céc

hat tién chét va/hodc céac hat c6 lithi d3 dugce dua vao.
IV. Céc vmg dung ché tao pin

Noi chung, hat nano c¢ lithi ¢4 dugc dua vao va hat nano LTO 14 céc vat dan
ion va, do d6, c6 thé str dung trong tng dung bit ky ma sir dung céc nguyén liéu c6
tinh truyén dan ion. Theo mdt phuong 4n cla sdng ché, hat nano c6 lithi da duoc dua
vao va hat nano LTO c¢6 thé duogc st dung lam cac nguyén liéu ché tao dién cuc trong
pin ion lithi. Vi dy, cdc nguyén liéu nay c6 thé dugc st dung 1am mdt phan cta pin
100 du6i dang so dd dugc thé hién trén FIG.8, mic du hinh vé nay chi d& lam vi du va
khéng dugc du dinh dé gi6i han pham vi ctia sang ché & cAu hinh pin ion lithi cu thé.
Pin 100 bao gdm andt 102, catdt 104, va bd phén phan cach 106 chira chat dién ly. Pin
ion lithi 1am vi du c6 thé dugc lam thich ung dé sir dung theo sang ché duge néu dusi
day, vi du, trong cdc cong bd don yéu ciu cdp bing sang ché Hoa Ky sb
2013/0343983 ciia Ito va cac dong tac gia va 2013/0337302 cia Inagaki va cac dong

tac gia, ca hai tai liéu ndy duoc dua vao diy bang cach vién dan.

Theo cac phuong an nhét dinh, hat nano c¢ lithi d3 dugc dua vao va hat nano
LTO theo sang ché dugc sir dung trong an6t ctia pin ion lithi. Nguyén liéu ché tao anét
dung cho pin con c6 thé bao gdm cac chét phu gia nhu céc tdc nhan truyén dan dé diéu
chinh tinh truyén dan cua andt (vi du, graphit, mudi than, hodc cac loai bot kim loai),
va cac chét két dinh hoic cac chat don (vi du, céc polysacarit, c4c loai nhya nhiét déo,
hodc céc loai polyme dan hdi). Céac nguyén liéu ding trong catdt c6 thé thay dbi, va vi
du, bao gém lithi manganat, lithi cobanat, lithi nikenat, cac loai vanadi pentoxit, va
cac nguyén liéu tuong tu. Chéit dién ly thuong duoc tao ra boi mudi lithi va dung moi.
Céc dung méi lam vi du bao gbm propylen cacbonat, etylen cacbonat, butylen
cacbonat, dimetyl cacbonat, dietyl cacbonat, y-butyrolacton, metyl format, metyl
axetat, tetrahydrofuran, dimetylsulfoxit, formamit, dioxolan, va axetonitril. Cac mudi

lithi 1am vi du bao gdm LiPFg, LiCIO,, LiCF5S0s, LiN(CF5S0,),, va LiBF,.

Cén luu ¥ rang, hat nano c6 lithi da dugce dua vao va hat nano LTO theo sang

ché ¢6 thé con dugc st dung lam nguyén lidu 1am nén cua catdt trong pin theo céc
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phwong 4n nhét dinh cua sang ché, nhu cac pin lithi-luu huynh (Li-S) ma trong d6

nguyén liéu lam nén cua catdt dan xen véi luu huynh.

Sang ché theo cac khia canh cua n6 duoc thé hién mot cach day du hon theo
céc vi du sau, ma dugc néu dudi day dé thé hién mot s6 khia canh nhat dinh cua sang

ché va khong dugc hiéu 12 gidi han pham vi ctia sang ché.
Vi du thwe hién sang ché
Vidu 1: Tao ra cac khdi hinh cau nano TiO, ¢4 lithi duoc dua vao

1,195g nude da duge khir ion, 79g dung dich axit clohydric (37% do Fisher
Scientific cung cdp), 7,9g axit xitric monohydrat (do Alfa Aesar cung cdp) va 398¢g
dung dich titan oxyclorua (25,1% trong TiO,, cristal) duoc tron cung nhau trong binh
phan tng da duoc gia nhiét dugc trang bi b ngung tu bang thuy tinh va may khudy &
trén ddu. Trong khi khudy lién tuc, hdn hop nay dugc ting nhiét do dén 75°C va luong
nhé mam tinh thé anata TiO; (0,1% tinh theo lwong TiO,; cac mAm tinh thé anata do
Cristal san xuit ) dugc dua vao mot cach nhanh chéng. Phan tng nay duoc duy tri &
nhigt d6 75°C trong thoi gian 2 gio. Trong thdi gian nay, cac hat TiO, bat ddu duoc
tao ra thong qua sy thiy phan titan oxyclorua. Sau d6, nhiét do cua phan Gng nay
duoc ting 1én dén 85°C va duoc duy tri trong 3 gi& ¢ nhiét d§ nay. Viéc thity phan vé

co ban duge hoan thanh trong giai doan nay.

Hdn hop phan tmg nay duoc 1am ngudi dén nhiét do trong phong va viéc khudy
dugc dung lai. Husfén phu TiO, da dugc tao ra dugc dé yén trong khoang 3 gi¢. Sau
d6, vé co ban toan bd cac hat nay Iéng xuéng ddy cua thung chira, nuéc céi duogc loai
bd va khoang cung mot lugng nude da khi ion duoc bd sung vao. Mau nho duogc léy
ra va dugc kiém tra dusi SEM. Anh SEM thé hién cac hat TiO, 1a ddng nhét, néi
chung c¢6 dang hinh cau, va c& hat khodng 40nm, vé co ban giéng nhu dugc thé hién
trén FIG.1. Miu nhé nay dugc sdy kho trong 16 dugc do bang XRD, ma cho thiy rang
TiO, ¢ dang anata (nhu dugc thé hién trén FIG.5). Cac phuong phap do XRD c6 thé
dugc thuc hién bing pANalytical X Pert Pro Diffractometer bing cach st dung phéng
xa CuKay ¢6 4 = 1,540A. Nhiéu xa ké duoc trang bi 6ng tia X Cu bit kin va b phat
hién nhay vi tri X-Celerator. Céc diéu kién cua dung cu dugc thiét 13p & 45kV, 40mA,
0,016°26/budc va duy tri hién trang 50 gidy.
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Sau khi 14y mAu, viéc khudy dugc bit ddu lai va 78,8g lithi hydroxit
monohydrat (do Alfa Aesar cung cép) duoc bd sung vao theo cac phan nho. Sau khi
khudy trong khoang 15 phiit, hdn hop nay dugce chuyén vao binh phan g thuy nhiét
(do Parr Instruments cung cdp) va xit 1y & nhiét do 120°C dudi ap sudt tw bdc chay
trong thoi gian 24 gid. Sau d6, hdn hgp phan ung nay dugc 1am ngudi dén nhiét do
trong phong, va san phdm dugc tach bang cach loc va ria bang nude da khir ion vai
1an cho dén khi tinh truyén dan cta dich loc thip hon 500pS/cm. Mau da dugce loc
dugc lam kho trong 10 ¢ nhiét 46 90°C. Phuong phép dung SEM thé hién céc hat van
& dang cac hinh cau c¢6 c& hat nano kha ddng nhét (nhu duoc thé hién trén FIG.2). So
véi anh SEM (vi du, xem FIG.1) cda hat nano tién chit dugc sir dung dé dua vao, c6
thé két luan duoc ring hat nano dugc giit nguyén ven sau khi dugc dua vao va hinh
thai hoc cua hat nay khong bi thay doi trong khi xir Iy. Phuong phap do XRD thé hién
TiO, van & dang anata, mic du c6 hau hét cac dinh dich chuyén dang ké (nhu duoc thé
hién trén FIG.6). Phan tich lithi, bang cach sit dung phan tich ICP - OES (Inductively
Coupled Plasma - Optical Emission Spectrometry) (Thermo Scientific iCAP 6000),
thé hién san phdm nay chira khoang 6% trong lwong Li, ma chimg t6 rang dich chuyén
dinh XRD duoc gay ra do viéc dua lithi vao trong cac mang tinh thé TiO,. Mau TiO,
¢6 lithi da duoc dua vao trude hét duoc hoa tan trong dung dich axit flohydric trudc

khi do. Dung dich tiéu chuén lithi déu dugc mua tir High-Purity Standards, Inc.

Vi du 2: Chuyén hoa TiO, c6 lithi da dugc dwa vao thanh spinel lithi titanat
(LTO)

Céc khéi hinh cAu nano TiO, ¢6 lithi da dugc dua vao thu duge tir vi du 1 duoc
xir Iy trong 10 & nhiét d6 600°C trong 6 gid. Anh SEM cho thiy rang hat nano sau khi
chuyén hoéa van chii yéu c6 dang hinh cdu va cic dic tinh hinh thai hoc ban diu van
chi yéu dugc duy tri (nhu duge thé hién trén FIG.3). Cac anh TEM c6 d6 phong dai
cao cho thdy rang hat nano ¢6 dang nhu hinh khéi 1ap phwong phut hop véi cdu tric
spinel khdi 1ap phuong (nhu duge thé hién trén FIG.4A va FIGB). Mau XRD cta hat
nano (dugc thé hién trén FIG.7) phi hop hoan toan véi spinel lithi titanat khdi 1ap
phuong tiéu chuén (Li4Ti501y).

Nhiéu su bién doi va cac phuong an khac cta sang ché s€ ndy sinh b1 nguoi
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¢6 hidu biét trung binh trong linh vurc k¥ thuat clia sang ché c6 loi ich cho viée nghién
ctru duoc thé hién trong phan mb ta trén ddy va néu dya vao cic hinh vé&. Do do, can
hiéu ring sang ché khong bi gi6i han & cac phuong 4n cu thé da duge boc 10 va céc sy
bién d6i va cac phuong 4n khac dugce du dinh dé nam trong pham vi cac diém yéu ciu
bao hd kém theo. Mic du céc thudt ngit cu thé duoc sir dung trong badn md ta nay,
song chung dugc st dung theo nghia chung va d8 mo6 ta va khéng nham muc dich gioi

han pham vi cua sang che.
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YEU CAU BAO HO
1. Phuong phép tao ra hat chira lithi thich hop dé str dung trong dién cuc ctia pin,

phuong phép niy bao gdm cac budc:

a) tao ra hon hop clia cac hat nano tién chét titan dioxit va dung dich nudc chira
hop chét lithi, trong d6 lwong hop chét lithi trong hdn hop nim trong khoang tir 2
phan trim dén 20 phan trim theo trong lugng trén co s& trong lwong cuia cac hat nano

titan dioxit; va

b) gia nhiét hdn hop nay & nhiét d6 80°C hoic cao hon trong binh 4p suét kin &
ap sut ty nhién dé tao ra cac hat titan dioxit c6 lithi d& dugc dua vao, trong d6 cd hat
so cép trung binh, kich thwdc 13 réng trung binh trong hat, va kich thuée 15 rdng trung
binh gifra cdc hat cta c4c hat titan dioxit ¢ lithi da dugc dua vao khong thay dbi dang
ké béi budce gia nhiét khién cho cac thay dbi bit ky chiém khoang 10 phan trim cia
cac hat c6 cing mot dic tinh ¢& hat cua cac hat nano tién chét titan dioxit va trong dé
c4 cac hat nano tién chét titan dioxit 13n cac hat titan dioxit ¢6 lithi dd duoc dua vao
duoc ddc trung bdi sy phan bd theo c& hat don phén tan hodc su phan bd theo c& hat

¢ hai dinh.

2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ¢ hat so cép trung binh, kich thuéc 15 réng
trung binh trong hat, va kich thuéc 16 rdng trung binh giita cac hat cta cac hat titan
dioxit ¢6 lithi d& dugc dua vao khong thay dbi dang ké bsi bude gia nhiét khién cho
cac thay doi bit ky chiém khoang 5 phdn trim cua hat nano tién chét titan dioxit c6

cung mot déc tinh cd hat.

3. Phuong phép theo diém 1 hodc 2, trong d6 ca cac hat nano tién chit titan dioxit 1an
cdc hat titan dioxit c6 lithi dd duoc dua vao dugc dic trung bdi mot hodc nhidu dic

diém sau:
a) ¢0 hat so cép trung binh nhé hon 100nm;
b) dang hinh cau thong thuong;
¢) kich thu6c 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 15 rdng & gitra; va

d) su phan b theo kich thuéc 18 rong trong hat don phan tan.
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4. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 hop chat lithi
duogc chon tir nhém bao gém lithi hydroxit, lithi oxit, lithi clorua, lithi cacbonat, lithi

axetat, lithi nitrat, va hdn hop cta ching.

5. Phuong phép theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 do pH cua
hdn hop nay 16n hon 9.

6. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 4p suit dugc
ap dung ddi v6i hdn hop nay & bude gia nhiét it nhit 1a & 20psig (137895Pa).

7. Phuong phap theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 6, trong d6 phwong phap
nay con bao gdm budc nung cic hat titan dioxit c6 lithi da dugc dwa vao dé tao ra cac

hat spinel lithi titanat,

trong d6 cac hat spinel lithi titanat dwgc dic trung béi su phan bd theo ¢& hat
don phan tan hodc sy phan bd theo ¢& hat ¢ hai dinh va con duogc dic trung bdi mot

hodc nhiéu dic diém sau:
a) c& hat so cip trung binh nhé hon 100nm;
b) kich thuéc 15 rdng trung binh trong hat trong khoang 16 rong & giita; va
¢) su phan b theo kich thudc 15 rdng trong hat don phén tan,

va trong d6 c& hat so cdp trung binh, kich thugc 18 rdng trung binh trong hat,
va kich thudc 16 rdng trung binh gifta cac hat ctia cac hat spinel lithi titanat khong thay
d6i dang ké boi bude nung khién cho céc thay ddi bat ky chiém khoang 10 phin trim

ctia hat nano tién chét titan dioxit c6 cung mot déc tinh ¢& hat.

8. Phuong phap theo diém 7, trong d6 budce nung la budc gia nhiét cac hat titan dioxit

co lithi da duoc dua vao & nhiét do khong 16n hon 650°C.

9. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 céc diém tir 1 dén 6, trong d6 phuong phap

nay con bao gom cac budc:

a) tao ra hdn hop cia hat nano tién chét titan dioxit va dung dich nuéc chira

hop chét lithi;

b) 1am néng hdn hop nay & nhiét d6 nim trong khoang tir 80°C dén 160°C

trong it nhat khoang 2 gi trong binh &p suét kin & ap suit ty nhién dé tao ra hat nano
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titan dioxit c¢6 lithi dd duoc dua vao; va

¢) tuy y, nung hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao dé tao ra hat nano
spinel lithi titanat duoc dic trung bdi su phan bd theo ¢& hat don phan tan hoic su

phan bb theo c& hat c6 hai dinh.

10. Phuong phép theo diém 9, trong d6 hat nano tién chét titan dioxit, hat nano titan
dioxit co lithi da duoc dua vao, va hat nano spinel lithi titanat dugc ddc trung bdi mot

hodc nhiéu dic diém sau:
a) kich thudc 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 16 réng & giita; va
b) sw phan b theo kich thuéc 16 rdng trong hat don phan tan.

11. Phuong phap theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, trong d6 phuong

phép nay con bao gdm céac budc:

a) tao ra cac hat nano tién chét titan dioxit béng cach tao ra dung dich nudc
chira mudi titan va axit hitu co, va thiy phéan nhiét dung dich nudc nay, tuy y véi su
¢6 mit ctia nguyén liéu mam két tinh titan dioxit, dé tao ra cac hat tién chét titan dioxit

trong nudc cai;
b) téach cac hat nano tién chét titan dioxit thu dugc ra khéi nudce cai;
¢) ty ¥, 1am kho céc hat nano tién chét titan dioxit da duoc tach;

d) tao ra hdn hop ciia cac nano hat tién chét titan dioxit va dung dich nuéc chira

hop chat lithi;

e) 1am nong hon hop nay & nhiét do nim trong khoang tir 80°C dén 160°C
trong it nh4t khoang 2 gid trong binh 4p suét kin & 4p suét tu béc chay dé tao ra cac

hat titan dioxit c6 lithi d3 dugc dua vao; va

f) ty ¥, nung cic hat titan dioxit c6 lithi d4 duoc dua vao dé tao ra céc hat
spinel lithi titanat dugc ddc trung boi su phan bd theo ¢o hat don phan tan hodc su

phan bd theo ¢& hat c6 hai dinh.

12. Hat nano chtra lithi thich hop d sir dung trong dién cuc cla pin ion lithi, trong d6
cac hat nano nay dugc ddc trung béi su phan bd theo c& hat don phéan tan hoic su

phén b theo ¢& hat c6 hai dinh va bao gdm cac hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc
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dwa vao ¢ dang hat nano chura lithi nim trong khoang tir 1 phén tram dén 12 phan tram
trong lugng, tinh theo téng trong lugng cta hat nano titan dioxit c6 lithi da duwgc dua
Vao.
13. Hat theo diém 12, duoc dic trung bdi mot hodc nhiéu dic diém sau:

i) ¢& hat so cdp trung binh nhé hon 100nm;

ii) dang hinh ciu théng thudng;

iii) kich thuéc 18 rdng trung binh trong hat trong khoang 16 rong & gitra; va

iv) sy phan bd theo kich thuéc 18 rong trong hat don phan tan.
14. Hat theo diém 12 hoic 13, trong d6 hat nano titan dioxit c6 lithi da dugc dua vao
duoc dic trung boi dang hinh ciu thong thudng va sy phan b theo c& hat don phan
tan, va trong d6 hat nano c6 c& hat so cAp trung binh khong 16n hon 80nm va tinh don
phén tan ctia ¢& hat sao cho tat ca cac hat c6 ¢& hat so cép chiém khoang 10 phan trim
cta cac hat ¢6 ¢& hat so cdp trung binh.
15. Hat theo diém 12 hoic 13, trong d6 hat nano titan dioxit c6 lithi dd duoc dua vao
dugc dic trung bdi mau nhiu xa XRD c¢6 cac dinh & hodc nhidu trong sd cac goc
nhidu xa 2 theta sau: ndm trong khoang tir 39°+/-0,5° dén 40°+/-0,5°, nim trong
khoang tir 45°+/-0,5° dén 47°+/-0,5° va & 81°+/-0,5°.
16. Hat nano chtra lithi thich hop dé str dung trong dién cuc ctia pin ion lithi bao gdm
c4c hat nano spinel lithi titanat c¢6 c¢& hat so cdp trung binh khong 16n hon 80nm va c6
tinh don phan tan cia ¢& hat sao cho tit ca cac hat c6 c& hat so cAp nam trong 10 phin

tram cua cac hat c¢6 ¢ hat so cap trung binh.

17. Hat theo diém 16, trong d6 cac hat nay dugc dic trung bdi mot hodc nhiéu dic

diém sau:
i) kich thudc 16 rdng trung binh trong hat trong khoang 15 rdng & giita; va
ii) su phan bd theo kich thuéc 16 réng trong hat don phan tan.

18. Pin chura dién cuc tht nhét, dién cuc tht hai, va bd phan phan cach chira chét dién
ly gitta dién cuc thir nhét va dién cuc thi hai, trong d6 mdt trong s6 dién cuc thir nhét

va dién cuc th hai chira cac hat theo mot diém bt ky trong s6 cac diém tir 12 dén 17.
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FIG. 3
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