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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap va thlét bi ché tao 14 nano graphen da 16p tir hop
chat graphit bang cach gia nhi¢t nhanh gy soc nhiét, dé tach cac 16p graphen ra khoi nhau.
Cu thé sang ché dé xuit phuong phap va thiét bi nung st dung dong dién trung-cao tan bao
gdém: phan 10 c6 dang hinh dng véi vo ngoai 13 éng gém chiu nhiét, 1ong bén trong la ong
kim loai lam buong phan tng, cudn day cam tng dugc lam mat bang nuéc tuan hoan nhd
c6 dang hinh 6ng rong va duoc quan bén ngoai 6ng gbém; hé tai rung dung dé day, dua
nguyén liGu qua pheu hing va roi xudng buong phan tng; luong khi thdi dugc dua vao mot
dau 10 6ng, dé thoi san pham sang phia budng chira & phia dau bén kia 10 6 ong, budng chira
dong thoi 1a noi phén loai san pham, viéc phan loai dwa trén sy khac nhau vé ty trong cia
san pharn phan cudi cung l1a bo xur Iy khi thai phan tng, c6 nhiém vy lam sach khi va loc
tach khi khoi san pham.
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Linh vuc ky thuat dugc dé cap

Sang ché thudc linh vuc cong nghé vat liéu nano cacbon, cu thé dé cap dén
phuong phép va thiét bi ché tao vat liéu nano cacbon c6 c4u truc 2D loai graphen
da 16p st dung phuong phép nung nhiét dé béc tach cac 16p graphen tir hop chat
than chi graphit. Cu thé sang ché dé cap dén hé thiét bi nung bang dong dién trung-
cao tin va quy trinh nung hop chét graphit trong hé thiét bi nay bang cach gia nhiét
nhanh gdy sdc nhiét dé tach cac 16p graphen ra khoi nhau.

Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Graphen la mét vat liéu co cAu tric nano 2 chiéu (2D) véi 16p don nguyén tir
cacbon lién két SP2 véi nhau va sép xép trong mot mang luéi hinh t6 ong 6 canh.
Day 1a mot vat liéu hoan toan mdi - khong chi mong nhét tir trude dén nay ma con
la vat liéu co6 do bén co hoc cao nhét. Ngoai ra graphen con thé hién nhiéu dic tinh
ky diéu khac: né cé kha nang dan dién t6t nhu déng kim loai; kha ning dan nhiét
cia nd vuot trdi hon so véi cac kim loai dan dién tét nhu bac va déng. Graphen
don 16p gan nhu hoan toan trong sudt vé mit quang hoc, nhung c6 do dic khit dén
ndi ngay ca nhitng nguyén ti khi nho nhét ciing khong thé thAm qua no.

Graphen dugc phat hién 1an dau tién béi 2 nha khoa hoc Andre Geim va
Konstantin Novoselov thudc Truong Pai hoc Manchester, Vuong qudc Anh. Nam
2004 bang cach sir dung bing dinh thong thuong Geim va Novoselov da thuc hién
duoc viéc bdc tach co hoc graphen dudi dang mot vay cacbon tir mot méau than chi
loai thuong dugce dung trong but chi. Cac nha khoa hoc nay d& sir dung cac manh
graphen dé nghién ctru cac dic diém ky diéu cta chung, dang cha y nhéit 13 cac
dién tr c6 thé di chuyén trong graphen nhu thé ching khong c6 khéi lugng va di
chuyén véi toc d6 khong d6i hang nghin km mdi gidy, va ho cling da chi ra ring
cacbon & dang phang 2D nhu vay c6 cac tinh chit dic biét bét ngudn tir ban chét
vat 1y luong tir [Geim AK., "Graphene: Status and Prospects,” Science. 2009; 324
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(5934): 1530-4]. Vi viéc phat hién ra graphen, Vién Han lam Khoa hoc Hoang gia
Thuy Dién da quyét dinh trao giai thuéng Nobel Vat Iy nam 2010 cho Andre Geim
va Konstantin Novoselov, ca hai nha khoa hoc thugc Truong Dai hoc Manchester,
Vuong qubc Anh.

Graphen dang dugc xem 1a mot loai vat liéu moi cua tuong lai, né co thé
thay thé cho chit ban dan silicon 1am vat liéu nén trong cong nghiép ché tao céc
bong ban dan, c4c linh kién dién tir va duoc dy doan 1a hoat dong nhanh hon dang
k& so véi cac béng ban dén silicon ngdy nay, nho do tao ra cac mdy tinh hiéu qua
hon. Mic du viéc phat trién cac bong bén dan trén co s& graphen chua thé di vao
thuc té ngay dugc trong khoang 5 dén 10 nim t6i, nhung rét nhiéu tmg dung thuc
té hién c6 bao gdm viéc tao ra cac vat liéu mai, st dung graphen trong thanh phan
vat liéu composit méi, v.v. 12 hoan toan hién thuc va dang duoc nghién clru rong
rai trén thé gidi. Khi tron vao vét liéu nhya, graphene ¢6 thé bién ching thanh chat
din dién ddng thoi 1am cho chung chiu nhiét tét hon, bén véi méi truong héa hoc
va manh mé& hon vé mit co hoc, vi vy n6 cho phép tao ra cac vat liéu siéu manh
méi, ¢6 tinh dan hdi, méng hon va nhe hon céc vat ligu da biét. Trong tuong lai,
c4c vé tinh, may bay va 6 to co thé dugc san xuét tir cac vat liéu composit méi.
Trong linh vuc st dung nang luong tai tao, luu trix bién ddi nang lugng, graphen
cling htra hen tao ra céc pin nang luong, pin nap lai, cac siéu tu dién c6 dung luong
16n, c6 tbc @6 phong nap nhanh, ddng thoi c6 trong lugng va kich thudc nho gon.

Khai niém graphen hién nay dd dugc mo rong, khong chi dung dé goi cho
vat liéu ¢6 céu tric don 16p ma con dung cho vat liéu c6 2 1op, 3 16p hoéc hang
chuc 16p (con goi 1a graphen da 16p). Vét liéu graphen da 16p voi bé day ndm trong
ving nano mét ciing c¢6 nhitng tinh chét dic biét hoan toan vuot trdi so véi vat ligu
dang khéi graphit va cho thdy tiém ning ng dung to 16n. Chinh vi vay, hién nay
nhiéu vat liéu thuong mai hoa trén thi truong duoc goi “graphen” khong chi con
danh riéng cho loai vat liéu don 16p nita. Trong khi vét liéu graphen don 16p con
kha @t tidn thi vat liéu graphen da 16p lai tvong ddi ré tién cho muyc dich phat trien
nhiéu tmg dung doi hoi mot luong 16n vat licu, nhu st dung lam chit don nano

trong vt liéu composit. Ngoai ra, né con dugc xem ¢ tinh nang tuong duong va
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la img cu vién thay thé cho loai vat liéu tién than dét tién loai éng than nano
cacbon (CNT). So véi graphen da 16p, CNT co yéu diém vé mit gia thanh ché tao
d4t hon 500 14n, do chiing dugc tao ra chi yéu bang qua trinh bién ddi héa hoc tur
cac hydrocacbon & pha khi c6 do sach cao va can phai st dung xtc tac thuong la
cac hop chét ctia kim loai ning, diéu nay cling lam ting chi phi va khé khén trong
viéc loai bo tap chat ra khéi san pham.

Ngay sau khi phat hién ra vat liéu graphen, nhiéu phuong phap nham thu
duoc loai vat liéu nano quy bau nay da dugc phat trién bao gdm céc k¥ thuat ché
tao theo nguyén 1y tir duéi 1én (bottom up), dién hinh nhu phuong phap léng dong
hoi héa hoc (CVD) va phuong phap tur trén xubng (top down) tiéu biéu 1a phuwong
phép béc 16p graphen tlr vat liéu than chi.

Phuong phép tir duéi 1én dya trén sy phan hity ctia cac khi hydrocacbon trén
mot mang xuc tac thich hop dé tao thanh graphene don hodc nhiéu 16p [Bae S, et
al., "Roll-to-roll production of 30-inch graphene films for transparent electrodes,"
Nat Nano. 2010; 5(8):574-8; Herron CR, et al., "Simple and scalable route for the
'bottom-up' synthesis of few-layer graphene platelets and thin films", Journal of
Materials Chemistry, 2011; 21(10):3378-83]. Cac phuong phéap nay cho phép thu
dugc mang graphen cé kich thuée 16n, ¢ chat luong tinh thé cao nhung chi phi
san xudt 16n va khong cho phép mé rong quy md ché tao cho cac ing dung doi héi
s6 luong 16n graphen do st dung k§ thuat phan tng ling dong hoi héa hoc (CVD).

Céch tiép can tir trén xudng bao gdm phuong phap boc co hoc cac 16p than
chi, hodc dua cac phan tir / nguyén ti xen k& vao gitra khong gian céc 16p than chi
sau d6 qua trinh tach cac 16p graphen cua cdc hop chit than chi d6 bing phuong
phap héa hoc, dién hoa, vat ly hodc nung nhiét [Hummers WS, et. al., "Preparation
of graphite oxide", J. Am. Chem. Soc. 1958;80:1339; Parveen N, et al., "Simple
route for gram synthesis of less defective few layered graphene and its
electrochemical performance", RSC Advances. 2015;5(56):44920-7]. Ky thuat ché
tao theo nguyén téc di tr trén xubng hién nay dang dugc xem la cach don gian va

hiéu qua nhét cho ché tao graphen da 16p.
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Pé ché tao dugc lugng 16n vét liéu véi chi phi nho nhét nguoi ta thuong phai
stt dung phuong phap béc timg 16p graphen tir vat liéu ré tién va san c6 1a than chi.
Phuong phap gia nhiét nhanh (séc nhiét), phd bién la phuong phap gia nhiét bang
vi song, thuc hién tach cac 16p graphen ra khoi nhau tir cac hop chét graphit dang
duoc xem 1a phuong phap ché tao cac tm nano graphen don gian va hiéu qua nhét
hién nay [Long J, et al. "Microwave assisted rapid synthesis of water-soluble
graphene", Journal of Materials Chemistry, 2011; 21(28): 10421-5; Liu X, et al.,
"Repeated microwave assisted exfoliation of expandable graphite for the
preparation of large scale and high quality multi-layer graphene", RSC Advances,
2013;3(29):1 1601-6].

Céc tai liéu duoc vién dan

Patent M§ s6 US 8.501.858 B2 d& cap dén t0 hop composit v6i thanh phan
gdm polyme va céc nano cacbon graphen duoc boc tach nhiét béng vi séng va séng
radio.

Patent M3 s6 US 6.306.264 B1 dé cap dén phuong phép boc 16p graphit cua
hop chét SO3-graphit bang cach nung trong thiét bi gia nhiét vi song.

Pon xin cp Patent My s6 US 2006/0241237 Al dé cép dén phuong phap
béc 16p graphen st dung phuong phap nung nhiét vi séng va song radio.

Patent M§ sb US 7.658.901 B2 dé cap dén vét liéu graphen oxit duge ché
tao bang béc tach nhiét.

Céng b don québc té s WO 2017/125819 Al dé cap dén phuong phap ché
tao bang qua trinh nung sbc nhiét boc tach 16p graphen tir hop chét graphit st dung
16 vi séng va 10 nung nhiét.

Pon xin cip Patent My sé US 2018/0305213 Al de cap dén hé théng va
phuong phap ché tao graphen bang qué trinh nung s6c nhiét boc tach 16p graphen
tir hop chat graphit st dung thiét bi song.

HAu hét cac sang ché dé cap dén viéc boc tach cac 16p graphen tlr than chi
d8u st dung phuong phap xt 1y nhiét & nhiét do tir 600°C dén 1200°C. Viéc nung
néng cac hop chét than chi dé lam gidn ng céc 16p graphen thong thuong doi hoi

cung cép nhiét lugng 16n, dic biét doi v6i viéc mo rong quy md san xuat, ché tao
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s6 luong 16n vat lidu. St dung phuong phép nung nhiét bang vi séng va séng radio
¢6 uu diém 13 qua trinh nung nhanh, gia thanh ha va co6 thé mé réong quy md san
xut cho san xuét luong 16n séan phim. Str dung viéc nung nong truc tiép bang vi
séng va séng radio do tdc dong nang lugng cam ung dién tir 1&n hop chét graphit
nhung dong thoi ciing 1am néng cac chi tiét ctia hé nap liéu gly tén that ning
luong, dong thdi con nhanh chéng lam héng cac chi tiét ndy va tao ra cic tap chét
trong san phém. Ngoai ra viéc lya chon cac vt liéu trong cac 10 nung, vat liéu van
chuyén nap nguyén liéu trong cac 16 ndy sao cho vira c6 do bén co khi va dong thoi
c6 d6 bén nhiét 1a rat kho khan va ton kém. Cac song dién tir viing vi séng (thong
thuomg & tAn sé 2,45 GHz) gy ra su pha huy sinh hoc d6i véi t€ bao va co thé
sdng, doc hai d6i véi co thé con ngudi, vi vy viée thiét ké thiét bi nung l1a rat phirc
tap, cAn phai c6 vé va cac by phéan che chén séng dién tir tranh dé lot song ra ngoai.
Piéu nay ciing giy ra kho khan khi can phai ghép néi phéan 16 nung trung tdm véi
cac bo phan phu trg nhu hé nap nguyén liéu, hé thao san phém, cac dAu cam bién
do nhiét do va kiém soét qua trinh ché tao.

Do dé, cAn c¢6 hé thiét bi 10 nung gia nhiét nhanh (soc nhiét) dam bao hi¢u
qua nang lugng cho viéc boc tach cac 16p graphen tur hop chat graphit, han ché viéc
nung néng pha huiy céc chi tiét ctia hé nap nguyén liéu va théo san phim. Hon nita
cln ¢6 cac hé nap nguyén liéu va thdo san phém cho phép ché tao luong 16n, hoat
dong & ché d lién tuc, chiu nhiét do, beén viing va giam chi phi. Ngoai ra cac san
pham graphen da 16p sau khi ché tao c6 kich thudc khac nhau can dugc phan loai
dé 6 thé loc lua san pham phu hop cho cac Gng dung khéc nhau.

Ban chat k¥ thuit cla sing ché

Nham khéc phuc tht ca cac vAn d& néu trén, sang ché dé cap dén phuong
phéap nung sdc nhiét ché tao vat liéu graphen tir hop chét graphit va hé thiét bi nung
c6 thé tich budng nhiét nhé phu hgp véi luong nguyén liéu dua vao, tang tbc do gia
nhiét va giam tén thét nhiét vao méi trudng xung quanh. Cu thé sang ché dé cap
dén hé thiét bi nung str dung 10 cam ng dién tir hinh éng dang 16 trung tAn-cao tan
vé6i thn sb dong dién trong khoang 500 Hz dén 300 kHz khong giy tac dong xau

dén té bao sinh hoc, khong doi hdi can phai c6 vo boc che chan séng dién tur.
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Sang ché dé cap dén hé thiét bi nung c6 co ciu va phuong phap nap nguyén
liéu st dung bd rung dé day nguyén liéu dich chuyén, tiép theo nguyén liéu duoc
roi truc tiép vao budng nung qua phéu htng nhd luc trong trudng.

Sang ché ciing dé cap dén hé thiét bi c6 phuong phap van chuyén va théo
san phim sau phan ung bang ludng khi théi (dung quat hodc khi nén) dya trén su
khac biét rd rét gitta ti trong cia nguyén ligu graphit va 14 nano graphen vao
khoang 100 dén 500 1an. Viéc st dung ludng khi thoi dong thoi cho phép loc lua
céc san phim da phan Ung hoan toan véi cac nguyén liéu chua nung xong bang
cach day cac san pham c6 ti trong nhe ra khéi budng nung trong khi nguyén ligu
chua phan tmg dugc gift lai cho qua trinh nung tiép tuc. Bing cach chi s dung
ludng khi ma khong st dung cac chi tiét co khi ndo trong co cAu thao san pham
cho phép tranh tén hao nhiét, tranh phé hiy nhiét cac chi tiét nay, tranh 1am ban
san phém va déng thoi qua trinh ché tao ¢6 thé dugc hoat dong mot cach lién tuc.

Sang ché ciing dé cap dén hé thiét bi co cau tao budng nung bang 6ng gdm
chiu nhiét, vira dong vai tro lam budng phan tmg, tao vo cach nhiét va lam bng
thdo nguyén li€u & mot diu éng dudi tac dung cua ludng khi thdi dua vao & dau
bén kia cta 6ng, nguyén liéu dugc dua vao trong bng tai vi tr budng phan tmg nho
trong luc roi cua vat liéu tu trén xuéng qua mot éng phéu nap liéu gén tai vi tri
budng nung.

Theo mdt phuong an thuc hién, sang ché st dung nhiét nang cua 10 trung
tAn-cao tin véi thn sb6 dong dién trong khoang 500 Hz dén 300 kHz dé boc cac 1a
nano graphen. Cu thé, sang ché d& xuét xtr dung 6ng gbm chiu nhiét dugc 16ng mot
doan 6ng kim loai vao bén trong phan gitra 6ng gdm, phan 6ng kim loai dugc su
dung lam budng nung cam Ung dién tir dang 10 trung tAn-cao tan, mot phia dau éng
gbm 12 noi thdo san phim va phia d4u dng con lai dé dua khi thdi vao, nguyén liéu
dugc dua vao trong éng tai vi tri buéng phan ung nho trong luc roi cua vat liéu tur
trén xubng qua mot éng phéu nap liéu gan tai vi trf budng nung. Ong gbém ciing
duoc st dung lam vo cach nhiét, n6 s& gitp ngan nhiét lugng that thoat ra moi
truong bén ngoai do d6 sé giup can bing nhiét va dé dang dat nhiét 6 pht hop cho

vung 10 nung trong 6ng kim loai. Hé éng gbm co 16ng dng kim loai c6 thé duogc dat
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nghiéng sao cho tao vo6i phuong nim ngang mdt goc trong khoang tir 0 dén 30 do6
v6i phia dau 6ng thao san phim cao hon phia dAu éng thdi nguyén liéu. Cudn day
ctia 16 cam Gmg dién tir ¢6 chu tao dang dng rdng dung cho muyc dich lam mat bang
cach bom tudn hoan dung dich chét 16ng tan nhiét nhu nude hodc dau.

Sang ché cling d& cap dén co ciu va phuong phap phan loai san phdm & dau
ra ctia hé thiét bi nung dua trén sy khac nhau ctia kich thude cac 14 nano graphen
dugc ché tao va duéi tic dung cla ludng khi théi. Cu thé 13 cac 14 nano graphen c6
Kich thudc nhé hon, nhe hon sé& bi ludng khi thoi day di xa hon va nguoge lai cac 1a
nano graphen cé kich thuéc 16n hon, ning hon s& bi luong khi thdi day di it hon,
do d@6 cac san phim phan loai s& thu dugc & cac ngén chia xép xép doc theo chiéu

dai theo huéng ctia ludng khi thoi ra.
M6 ta vin tit cac hinh vé

Hinh 1 14 hinh v€ dang so dd thé hién toan bd thiét bi ché tao 14 nano graphen str

dung nhiét lugng 10 trung tAn-cao tan theo mot phuong an cua sang ché.

Hinh 2 la anh chup hién vi dién t& quét SEM cua mot mAu san phdm 14 nano
graphen thu dugc tir mot phwrong 4n cua sang ché.
M5 ta chi tiét sang ché

Vit liéu graphit co6 chu tao dang xép 16p clia cac 14 graphen. Céac 16p nay lién
két v6i nhau tuong dbi yéu bai cac lyc Van der Waals, vi véy cac phan tr chat xen
chén c6 thé d& dang xam nhap vio gifta cac 16p nay, do d6 khi hop chét graphit
duoc nung sbc nhiét cac 16p graphen c6 thé tach ra khoi nhau. Cac phuong phap
gia nhiét nhanh bang 10 vi séng hodc 10 cao tan thuong duoc s dung dé boc tach
céc 16p graphen tu hop chét graphit.

Str dung 10 nung vi song cho phép ché tao ra san pham c6 chat luong t6t, c6 thé
mé réng quy mo san xuét, tuy nhién vé mat thiét bi, cac chi tiét ctia hé nap nguyén
lidu va thao san pham doi hoi kha phirc tap do phai st dung vét ligu c6 do bén chju
su pha hity clia tAn s vi séng cao 2,45 GHz, dong thoi hé thiét bi can phai du kin

khong lot song d& dam bao an toan sinh hoc cho nguoi van hanh.
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Séang ché dé cap dén phuong phap va thiét bi hoat dong dya trén qua trinh gia
nhiét nhanh bang 16 nung trung tAn - cao tin véi tan sb dong dién trong khoang 500
Hz dén 300 kHz, nhiét d6 500-1000°C dé boc cac 14 nano graphen.

Hinh 1 1& dang so dd khéi thé hién toan bo thiét bi ché tao 14 nano graphen st dung
nhiét luong 10 trung tAn-cao tin theo mot phuong an cua sang ché. Phuong phép
ché tao, cu tao va hoat dong cua thiét bi dugc mo ta nhu sau:

Trong phuong 4n ndy, cac hat than chi dugc nap vao thung 21 dugc gan phia
trén cta bd nap liéu rung 20, bd nap liéu rung 20 dugc g'fm phia trén cta v 31A
ctia thidt bi chira 16 nung cao tin 30. Cac hat than chi dugc tiép xtc véi dau thir
nhét 22A ctia mang 22 cta bd nap liéu rung 20, tiép theo, mot co cAu rung c6 vo 23
diy vao gia d& 24 duoc gén v6i ddy mang 22, két hop véi thanh két ndi dan hoi 25
gitip cac hat than chi trong mang di tur dau mang 22A dén cudi mang 22B. Mot vi
du cho bo nap 20 13 Syntron Feeder Model F-TO (Syntron Material Handling,
USA), tuy nhién cac bd nap lidu khéc cling c6 thé st dung d8 thay thé.

Sau khi cac hat than chi di téi cudi méang 22B, thi theo trong luc s€ roi vao
miéng 26A cua phéu 26 rdi roi tiép theo dén cubi phéu 26B. Sau khi cac hat than
chi roi khoi cubi phéu 26B s& roi vao bén trong ng kim loai 42, & ddy 6ng kim
loai da dugc nung san nhiét do cao boi cudn 6ng déng nung cao tan 43 cta bd soc
nhiét cao tan 40. St dung dng st cach nhiét 44 s& gitup ngén nhiét luong that thoat
ra méi truong bén ngoai do do s& giup can bing nhiét, dat nhiét 46 phu hop cho
vung 10 nung trong 6ng kim loai 42.

Hé didu khién nhiét 10 nung 45 ¢ nhiém vu clp cong suét dién cho cudn nung
cao tan 43, dong thoi nd cd thé thay d6i cong suat dot va do nhiét do cua 10 qua
cam bién nhiét dé c6 thé khdng ché chinh x4c nhiét d6 mong mudn cua 16 nung. Dé
dam bao mach cong suét cta hé didu khién nhiét 45 cua bd s6c nhiét cao tan 40
hoat dong lién tuc ma khong bi qua tai, cling nhu cudn dng dong nung 43 khong bi
qua néng, cudn éng dong nung nay dugc két ndi voi éng nudce 1am mat 48 qua bo
phan két néi 46. Nudc lam mét tudn hoan duge bom bsi may bom 47, chay tur
thung dung nudc lam mat 49, qua 6ng nudc 48, qua cudn éng dong nung cao tan

43, trd vé qua éng nuéc 48, roi quay lai thung dung nudc lam mat 49. Trong
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phuong an nay, sang ché chi minh hoa méi truong lam mat bang nudc, tuy nhién
¢6 thé sir dung cac dung dich, ddu lam mat khac ¢6 nhiét dung riéng 16n hon dé
tang hiéu qua lam mat.

Khi hop chéit graphit bi nung sbc nhiét, cac 14 nano graphen sé& dugc nb boc tach
ra trong éng kim loai 42, bo phéan quat thdi 41 sé lién tuc thdi thanh phém thoat ra
sang budng phan loai 51. Quat théi dugc diéu chinh & mic do t51 wu cho phép chi
thdi ra cac thanh phdm c6 kich thuéc mong nhe, trong khi gitt lai bot nguyén licu
c6 ti trong 16n hon nhidu 1an nim lai tai budng nung cho t6i khi két thiic phan tng.
Ludng khi thdi dugc st dung nhu mot cach thirc van chuyén san phim tir budng
phan Ung trong 6ng kim loai 42 sang budng phan loai 51.

O budng phan loai 51 c6 thanh gat 52 c6 thé thay d6i géc nghiéng qua dé c6 thé
thay ddi duge mirc d6 phén loai dugc gitra cac 14 nano graphen gidn ng tdt (c6 bé
day moéng hon va trong lugng riéng thip hon) so v&i cac 14 nano graphen gian no
kém hon (c6 bé day 16n hon va trong lugng riéng cao hon). Cu thé, c4c san phdm
s& dugc phan loai nhu sau: phan san pham nhe hon s& bay va roi sang budng chira
xa hon (budng 53A), con phan san phim ning hon s& bay va roi sang budng chia
gan hon (budng 53B). O day cac budng chira 53A va 53B duoc két ndi v6i budng
phan loai 51 qua cac miéng két ndi 51B va ¢6 thé d3 dang théo ra dé thay thé khi
nguyén liéu da day. Trong phuong 4n nay, sing ché chi minh hoa 2 budng phan
loai, tuy nhién s budng phéan loai ¢6 thé nhiéu hon tily theo muc dd chi tiét hon
trong viéc phan loai.

Khi thai sinh ra do qué trinh séc nhiét s& duge dua dén ong dan khi 61A dugc
gan phia trén noc 51A cla budng budng phan loai 51. Mang loc 62 dung dé ngan
san phim graphen bay 1én bo phén xu ly khi va dugc gén gitra dAu éng dan khi
61A va 61B. Budng xir 1y khi thai 63 s& c6 nhiém vu xur ly khi thai, khi thai dam
bao do sach cho méi trudong s€ duge dua qua 6ng thoat khi 64.

Theo mdt phuong an khéc, nguyén liéu s& dugc luu trong budng nung cla 6ng
kim loai 42 véi thoi gian tix 5 gidy dén 120 gidy dé c6 the thue hién phan img hoan

toan bang cach st dung hé dién tur didu khién dong bd thoi gian nap nguyén liéu va
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thoi gian cAp ngudn khi théi, quat thoi dugc bat tat dinh ky sau khoang thoi gian
dat trude tu 5 gidy dén 120 gidy dé day san pham ra khoi budng phan Umg.

Theo mét phuong an khéc, quat thdi 41 dugc thay thé bang thiét bi thoi khi nén.
Theo mdt phuong an khac nita, by nung s6c nhiét 40 duge (gém éng gbm chiu
nhiét 44 bén trong co éng kim loai 42) dugc dit nghiéng sao cho tao véi phuong
nim ngang mdt goc trong khoang tur 0 dén 30 d6 voi phia du ong thao san pham
tai budng phan loai 51 dat cao hon phia diu bng gan quat thdi 41. CAu tao ctia bd
nung sb¢ nhiét nay cho phép dé dang lua chon goc nghiéng két hop v6i cong suét
quat théi, thoi duoc san pham sau phan Umg sang budng phan loai 51 ddng thoi gilt
duoc nguyén liéu nim tai budng phan tng cla 6ng kim loai 42.

Sang ché duoc mo td mot cach rd rang va chi tiét hon qua cac vi du sau day:
Vi du 1: Ché tao hop chét graphit tr bot graphit tu nhién

Hop chét graphit GIC (Graphite Intercalation Compounds) dugc ché tao bang
phuong phép héa hoc c6 didu khién nhiét do dé thuc hién qué trinh oxy hoa va dua
chét xen chén vao giita cic 16p graphit. Phuong phap ché tao sir dung phdi hop cac
chét oxy héa va chét cheén 1a: dung dich hydro peroxit 30% (H202) va axit sunfuric
dam dac 98% (H2SO4). Theo vi du nay, ti 1€ theo trong luong cua bot graphit tu
nhién:H,0,:H,SO, duoc lua chon la 1:5:20, qua trinh ché tao duoc thyc hién nhu

sau:

Cho 5 g bdt graphit c6 kich thudce hat trung binh ¢& 180 um vao binh thiy tinh
1000 ml dugc dat trong bé lam mat bang nuéc dé, cho tiép vao binh 25 g hydro
peroxit 30%, khudy lién tuc 60 phit. Tiép tuc bd xung 100 g axit sunfuric dam déc
98% mot cach tir tir sao cho khéng ché nhiét d6 khong vuot qua 30°C, khudy lién
tuc trong 4 gio d8 hoan thanh qua trinh oxy héa va xen chen tao hop chét graphit.
San phim duge loc bo dung dich va rira nhiéu 1an bing nudc cét cho dén khi pH
ctia dung dich loc dat gia tri béng 5 hodc 16n hon. San phém bot sau khi loc dugce
sdy trong tu sdy & 100°C trong 24 gio, ta thu duoc san pham 13 hop chét graphit
GIC.
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Vi du 2: Nung sdc nhiét dé ché tao vat liéu graphen tir hop chét graphit GIC

trong 10 vi song

Can 3 mau hop chét graphit ché tao dugc & Vi du 1, voi trong luong 1a 0,5
g/mAu. Cho m&i mau vao 1 bat sir chiu nhiét dung tich 250 ml. Cac mau duogc dua
1an lugt trong 10 vi séng dan dung tai cong suat 800W, véi thoi gian nung trong 16
ctia mdi mau 1a 30 gidy thu duoc san pham 13 céc 14 nano graphen. San pham 14
nano graphen c6 dién tich bén mat riéng (m%/g) tang lén nhiéu 1an so véi nguyén
liéu ban ddu. Céc mAu san phdm dugc dem do dién tich bé mit riéng trén hé thiét

bi TriStar IT Plus (Micromeritics Instruments Corporation, USA).

Vi du 3: Vi du so sanh nung sdc nhiét ché tao vat liéu graphen tir hop chét
graphit GIC trong 10 cao tan 300 kHz

Can 3 mau hop chét graphit ché tao duoc & Vi du 1, véi trong lugng 1a 0,5
g/mau. Thiét bi nung sdc nhiét dugc st dung theo phuong an nhu mo ta trén Hinh
1 c6 cong suat 1a 3 kW va tan s dong dién duoc dat tai gid tri 300 kHz. Thiét bi

nung duge van hanh trude theo cac bude nhu sau:
- Bat bom nudc lam mat tuan hoan 47;
- Bét quat thoi 41;
- BAt ngudn cong suat cao tAn 45 dé nang nhiét do cta budng phan Ung trong

éng kim loai 42 cho dén khi nhiét d¢ trong budng dat 600°C, duy tri 6n dinh
nhiét trong 5 phut;

- Tha 1 mau nguyén liéu hop chét graphit da can s&n nhu trén vao miéng phéu

26A clia phéu 26;

- Thu lai san pham bén budng thu 51, ta cd mau sb 1.

Lap lai ché tao mot cach tuong tu nhu trén cho 2 mau nguyén liéu con lai voi
cung nhiét do budng nung 1a 600°C, tiép tuc c6 cac méu s6 2 va s6 3. San pham 14
nano graphen c6 dién tich bén mit riéng (m*/g) tang lén nhiéu 1an so véi nguyén
liéu ban diu. Cac mau san phém dugc dem do dién tich bé mit riéng trén hé thiét

bi TriStar II Plus (Micromeritics Instruments Corporation, USA).
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Két qua thr nghiém do dién tich bé mit riéng cla cac mau da ché tao trong Vi
du 2 va Vi du 3 dugc dua ra trong Bang 1. Tir két qua nay diéu duoc x4c nhén la
c4c san pham ché tao bang phuong phép nung trong 1o cao tan theo d& nghi cua
sang ché hoan toan tuong duong voi cac san pham ché tao tir cing loai nguyén liéu

trong 10 vi song

Bdng 1: Dién tich bé mdt riéng cua cdc san phdam ld nano graphen

N Dién tich bé mat riéng (m*/g)
Mau - - -
Ché tao trong 10 vi song Ché tao trong 10 cao tan
Mau sd 1 117,74 110,50
Mau sb 2 115,48 116,40
Mau sb 3 114,65 109,78
Trung binh 115,96 112,23

Hinh 2 14 anh chup hién vi dién tir quét SEM clia mau san phém dugc ché tao
béi thiét bi va quy trinh theo dé xuét clia sang ché. Két qua nay cho thiy da thu

dugc san phém dang 14 nano graphen boc ra tur vat liéu hop chét graphit ban dau.
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Yéu cau bao hd
1. Phuong phap ché tao 14 nano graphen da 16p tir hop chét graphit béng cach nung
sb¢ nhiét sir dung 10 trung tAn-cao tin lam viéc & ché do lién tuc véi thn sb dong
dién trong khoang 500 Hz dén 300 kHz va sir dung 6ng gbm chiu nhiét c6 phia bén
trong dugc 16ng mot doan 6ng kim loai dung lam bu?)ng nung cam ung dién tlr, hé
6ng nay vira duge dung lam budng phan tng & phan gifta, vira ding lam 6ng théo
san pham tai mot phia dau éng nho ludng khi thdi tr phia dau 6ng bén kia, nguyén
liéu duoc dua vao trong bng tai vi tri budng phan tng nho trong luc roi cua vat liéu
tir trén xudng qua mot 6ng phéu nap liéu gén tai vi tri budng nung, phuong phap
ché tao nay bao gbm cac bude:
(2) khai dong 10 trung tAn-cao tan & ché d6 lam viéc lién tuc, khoi dong hé lam mat
cudn diy cam ung, khéng ché nhiét do budng phan tmg dat gid tri trong khoang
500°C dén 1000°C;
(b) dua khi thdi vao mot dau dng gbm, khi thoi nay dung dé day san pham thu
dugc ra khoi ong;
(c) khoi dong hé nap dua nguyén liéu vao buéng phan Ung;
(d) diéu chinh tbc do théi khi sao cho ¢6 thé thdi duge san pham nhung khong thoi
nguyén liéu chua phan tmg ra khoi budng nung; va
(e) thu nhan va ty dong phén loai san phém theo kich thuéc va trong lugng khac
nhau dua trén sy khac biét vé khoang cach bay xa ctia chiing ¢ phia dAu ra cia ong
gbm.
2. Phuong phép ché tao theo diém 1, khac biét & chd, c6 st dung bd phan dién tu
didu khién ddng b thoi gian nap nguyén liéu va thoi gian cép khi thdi sao cho co
thé didu chinh thoi gian luu cia nguyén liéu trong 10 tir 5 giay dén 120 giay.
3. Thiét bi ché tao 14 nano graphen da 16p tir hop chét graphit bang cach nung sdc
nhiét st dung 10 trung tAn-cao tan lam viéc & ché d lién tuc voi tAn s6 dong dién
trong khoang 500 Hz dén 300 kHz, thiét bi nay bao gom:
(a) ong gdm chiu nhiét ma bén trong co 1dng 6ng kim loai dung lam budng nung

cam Ung dién tir, ong ndy cling dung lam 6ng th4o san pham tai mot phia dau 6ng
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nho ludng khi thdi tir phia diu éng bén kia, phan budng nung ctia éng dugc khoan
mdt 16 dé 1ap 6ng phéu nap nguyén lidu tir phia trén;

(b) quat thdi khi gin vao dau éng gbm dé thdi san pham phan tg ra khoéi bng;

(c) 10 trung tin-cao tin cdu tao béi cudn day dang éng kim loai réng quin quanh
phan dng gdém c6 16ng éng kim loai bén trong 1am budng nung cam mg dién tir, tai
vi tri budng nung dugc khoan mét 16 & phia trén dé gan dng phéu nap nguyén liéu;
(d) hé théng 1am mat gdm c6 bé chira dung dich nuéc hoic diu lam mat, may bom
dé bom tuan hoan dung dich qua éng réng ctia cudn diy cam tng;

(e) hé théng nap nguyén lidu nam & bén trén budng nung, sir dung bd rung dé day
nguyén lidu dich chuyén dén ph&u himg va roi vao budng phan ing;

(f) budng thu san phim & phia du ra ctia 6ng gém, phia bén dudi duge chia lam
nhidu ngan chta x8p doc theo chiéu san phdm duogc thdi ra, ding dé thu nhan san
phdm phén loai, phan gifta c4c ngin chira cd cac tim xoay thang dimg c6 goc quay
tir 0 dén + 30 do dé didu chinh muc do phén loai cho cac ngan lién ké;

(g) hé loc hut khi dugc lép O phia trén buéng thu san phém, hé loc gém cd quat hut,
mang loc va bd xtr 1y khi thai, hé c6 nhiém vy lam sach khi phan ing, thoat khi va
ngan san pham thoat ra ngoai; va

(h) b phan dién ti diéu khién cong suit cua 10, toc d6 thdi clia quat théo san pham
va quat hut loc khi thai phan tng.

4. Thiét bi ché tao theo diém 3, khac biét & chd, c6 sir dung b phéan dién tir diéu
khién ddng bo thoi gian nap nguyén liéu va thoi gian cp khi thoi sao cho co thé
diéu chinh thoi gian luu cua nguyén liéu trong 10 tir 5 gidy dén 120 gidy.

5. Thiét bi ché tao theo diém 3 va 4, khac biét & chd, sir dung ngudn khi nén cé
diéu khién tdc do thdi thay cho quat thdi khi.

6. Thiét bi ché tao theo diém bét ky trong sb cac diém tir 3 t6i 5, khac biét & chd,
6ng gbm chiu nhiét c6 budng nung dugc dit nghiéng sao cho tao véi phuong nam
ngang mot géc trong khoang tir 0 dén 30 d6 v6i phia dau 6ng thao san pham dit

cao hon phia ddu dng th6i nguyén liéu.
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