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Linh vue k§ thuit dwge dé cip

Sang ché d& cap dén phuong phap san xuét than bd loc dic, va cu thé 1a dé

clp dén phuong phap san xuit than bd loc duc cé bd loc sit dung graphen.

Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Trong nhitng ndm gén day, dbi vé6i bd loc dung dé loai bo cac hat nho, vi du
nhu céc ion, ra khoi nudc, cic dung dich khéc, hoac khi, than bd loc dic tmg dung
graphen trong d6 céac 16 din nuéc nhd dugc tao ra da duge st dung (Tai liéu sang
ché 1).

Noi chung, graphen duogc tao ra trén bé mit cta 14 ddng hodc tuong tu bang
phuong phap két tiia héa hoc tir pha hoi (chemical vapor deposition - CVD) (Tai
litu sang ché 2), do do, trudc day, quy trinh ma duoc goi 1a chuyén dich
(transcription), trong d6 graphen dugc chuyén sang chéit nén mong mubn khi sir
dung graphen lam than bd loc duc, la cAn thiét (Tai liéu sang ché 3).

Trong quy trinh chuyén, polymetyl metacrylat (PMMA) dugc phu béang
cach quay ly tAm trén bé mit dugc phoi sang clia graphen dugc tao ra trén 14 dong
dé tao mang bao vé méng va dugc lam khd, va sau d6 mang duge 1am kho dugc
tha ndi trén dung dich #n mon Cu dugc gia nhiét dén 50°C voi 14 déng duoc Up
xudng, va 14 ddng duoc loai bé.

Sau d6, mang méng PMMA va graphen duoc rura bing nudc siéu tinh khiét,
va duge ning dé dugc dat 1én dé silicon trong d6 bé mit ctia dé nay da duoc xir ly
lam wa nudc.

Sau d6, mang mong dugc nang voi chét nén mong mubn lam bang nhya
hoac chét tuong tu, va dugc lam kho, va mang bao vé¢ PMMA dugc loai bo béng
cach 13p lai viéc nhung axeton va ngdm IPA (isopropyl ancol) thay phién mot sd
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Cubi cing, vé6i viéc lam kho chét nén va graphen, graphen dé c6 thé chuyén
sang chat nén.

Péi voi quy trinh chuyén thong thudng nhu vay, tdn nhiéu thoi gian va
cong stc cung véi luong tiéu thu cac chit hoa hoc va twong tu, va nang suét 1a
thap.

Ngodi ra, trong quy trinh tao ra hodc loai bo 16p phu trén bé mit cua 16p
graphen, va nang hodc tach roi khoi dé silicon hodic chit twong tu, graphen cuc ky
mong do6i khi bi pha huy.

Ngoai ra, thong thuong, nhim tao céc 16 dan nudc trong graphen, phuong
phap gia nhiét trong khong khi & nhiét d6 cao ndm trong khoang tlr 300 dén 500°C,
hoic trong céc khi hdn hop gbm khi oxi va khi tro (nito, argon, heli, hodc tuong tw)
da duoc thyc hién (Tai liéu sang ché 1).

Tuy nhién, trong phuong phap nay, khong chi mang can hd trg graphen bi
ph4 hity boi nhiét, ma ca do 18 khoan do phan tmg bat chéy cta graphit, kh6 c6 thé
kidm soat phan tmg, va kich thuéc clia cac 16 dan nude can dugc tao ra trong
graphen cling khong déu, do d6, phuong phap nay khong thich hop dé str dung cho
than bd loc dic cin cé cac 18 dén nudce dong nhat.

Ngoai ra, xi cua nén vi du nhu nhya va tuong tu duoc tao ra trong sudt qua
trinh bét chay 1am nhiém béan graphen, va doi khi lam giam stt hiéu qua cua than
bd loc duc.

Ngoai ra, ciing ¢6 b loc luya chon ion st dung bng nano cacbon (Tai liéu
sang ché 4) hoc nhanh nano cacbon (Tai ligu sang ché 5) ngoai graphen (sau day,
nhanh nano cacbon mdt véach (single-walled carbon nanohorn) dugc viét tat 1a
SWNH).

Mot phuong phap khac d8 tao ra cac 16 dan nudc trong vat ligu nano
cacbon, c6 phwong phép trong dé nitrat dugce gan vao vat liéu nano cacbon lam

phuong tién clp oxy, va cic 15 duoc tao ra bang cach gia nhiét trong chan khong
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hodc khi tro & 300°C (Tai liéu sang ché 6).

Danh muc tai liéu trich dan

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP 2013-536077 W

Tai lidu séng ché 2: JP 2013-144621 A

Tai lidu séng ché 3: JP 2013-107789 A

Tai lidu séng ché 4: TP 2011-526834 W

Tai liéu séng ché 5: WO 2003/099717 A (patent dugc cong bo lai)
Tai lidu sang ché 6: JP 2009-073727 A

Ban chét k§ thuit ciia sing ché

Véan dé can duoc giai quyeét bdi sang ché
Sang ché dugc tao ra dé gial quyét cac van dén néu trén, va muc dich cua
sang ché 12 tao ra than bd loc dic su dung graphen c6 cac 16 dan nuéc voi kich

thuéc mong mubn béng quy trinh dé dang.

Phuong tién giai quyét vén dé

Sau day, giai phdp cho cac muc dich cta sang ché s& dugc mbd ta.

Khia canh th& nhét cla sang ché 1a phwong phép san xuét than bd loc duc
6 16p graphen 1a phuong tién loc, bao gdm céc bude: tao ra 16p nén trén bé mit
cua graphit; tao ra cac 15 din nudc nén trén 16p nén; boc 16p nén khoi graphit &
trang thai dang dan 16p graphen trén bé mat cia graphit vao 16p nén; va gift 16p
graphen béng cach gia nhiét & nhiét do thip trong khoang thdi gian dinh trudce
trong khong khi chtra oxy & nhiét do nim trong khoang tir 160 dén 250°C vataora
céc 16 dan nude graphen.

Theo sang ché, tru’c"yc va sau moi bude, thr tu cac budce khdng bi giéi han &
th{r tu cac budc trong phan md ta. Theo do, 16p nén va 16p graphen dugc béc ra
khoi graphit, va sau do cac 13 din nuéc nén c6 thé dugce tao ra trén 16p nén. Ngoai
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ra, cac 18 dan nudc nén cé thé duoc tao ra tlr trude trén 16p nén, va sau do chit nén
duoc dan vao graphit, va 16p nén co thé duoc tao ra trén bé mit cla graphit.

Theo khia canh thir hai cua sang ché, chit nén 12 loai chét can quang am, va
bude tao ra cac 16 dan nudce nén trén 16p nén bao gdm buéc phoi sang mot phan
khac ngoai phan cln tao cac 16 din nude nén cta chét can quang.

Theo khia canh thr ba cla sang ché, budc gift 16p graphen bang cach gia
nhiét & nhiét d6 thip va tao ra cac 16 dan nudc graphen dugc thuc hién trong khong
khi chira oxy & nhiét do nam trong khoang tir 200 dén 250°C.

Khia canh th( tu cta sang ché 12 phuong phép san xudt than bo loc dtc ¢6
16p graphen la phuong tién loc, bao gdm cac bude: tao ra cac 16 dan nudc graphen
trén 16p graphen trén bé mit ca graphit; tao ra 1op nén trén bé mit trén d6 16p
graphen c¢6 mat trong graphit; tao ra cac 15 din nudc nén trén 16p nén; va boc 16p
nén khoi graphit & trang thai dang dan 16p graphen vao 16p nén.

Theo séng ché, budc tao ra cac 16 din nude nén trén 16p nén c6 thé duge
thay thé bing mét budc khac bing cach thay doi thir ty bude trude va sau. Theo do,
16p nén va 16p graphen dugc béc ra khoi graphit, va sau dé c4c 15 dan nudc nén b
thé duoc tao ra trén 16p nén. Ngoai ra, cac 15 dan nudc nén co thé duogc tao ra tir
trude trén 16p nén, va sau do6 16p nén duoc dan vao graphit, va 16p nén c6 thé dugc

tao ra trén bé mit clia graphit.

Hiéu qua dat dugc bdi sang ché

Theo khia canh tha nhét cua sang ché, 16p nén dugc tao ra trén bé mit cla
graphit, chit nén duoc béc ra khoi graphit & trang thai dang dén 16p graphen trén
bé mat cua graphit vao 16p nén, két qua 13 16p graphen co thé d& dang dugc tao ra
trén chit nén ma khong can bét ky budce ndo vi du nhu bude chuyén dich.

Ngoai ra, bang cach gitt 16p graphen bang céch gia nhiét ¢ nhiét do thip
trong khoang thoi gian dinh trudc trong khong khi chtra oxy & nhiét do nam trong

khoang tir 160 dén 250°C va tao ra cac 16 din nude graphen, phan Ung trd nén ém
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diu va viée kiém soat tré nén d& dang, va céc 16 c6 kich thuéc mong mudn c6 thé
duoc tao ra dong nhét trén graphen bang céch kiém soat do dai cua khoang thoi
gian gia nhiét. Ngoai ra, bang cach gia nhiét graphen ¢ nhiét do thap, suw hu hai
chét nén c6 thé duge ngin nglra, do d6, hién tugng tich tu ban cta graphen cling c6
thé duoc ngan nglra.

Theo khia canh th{ hai cta sang ché, chét nén 1a loai chét can quang am,
bang cach thém budc phoi sang mot phan ngoai phan can tao céc 18 dan nudce nén
ctia 16p phan quang trong budc tao ra cac 13 d4n nude nén trén 16p nén, than bd loc
dac ¢6 thé duoc tao ra ma khong phai trai qua quy trinh chuyén ma la nguyén nhén
gay ra sy hu hai graphen.

Ngoai ra, bang viéc st dung cong nghé in litd anh ma voi no chi phan ma
céc 15 din nudc nén cin duoc tao ra 1a khong bi phoi sang, kich thuge va hinh
dang cuia cac 13 din nuéc nén can duge tao ra trong chit can c6 thé duogc kiém sodt
chi tiét. Theo cach nay, trong khi cai thién do bén cta chét nén, cac 16 dan nudce
nén c6 anh hudng nho 1én kha ning ctia graphen 1am mang loc ¢6 thé dugc tao ra
trén mang can.

Theo khia canh thtt ba cuia sang ché, bang cach thuc hién budc gitt 16p
graphen bang cach gia nhiét ¢ nhiét do thip va tao ra cac 16 dan nuéc graphen,
trong khong khi chira oxy & nhiét do nim trong khoang tir 200 dén 250°C, cac 15
dan nudc graphen c6 thé duoc tao ra mot cach dam bao trén graphen trong khoang
thoi gian tuong d6i ngan.

Theo khia canh thir tu clia sang ché, bé‘mg cach tao ra 16p nén trén bé mit
trén d6 16p graphen c6 mat trong graphit, va boc 16p nén khoi graphit ¢ trang thai
dang dan 16p graphen vao 16p nén, 16p graphen c¢6 thé d& dang dugc tao ra trén
chét ndn ma khong can bét ky bude nao vi dy nhu bude chuyén dich.

Ngoai ra, béng cach tao ra cac 16 dAn nudc graphen trén 16p graphen trén bé

mit cta graphit va sau d6 dan 16p san pham 1én chat nén, va bang cach boc 16p nén
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khoi graphit & trang thai dang dan 16p graphen vao 16p nén, than bd loc diic ¢6 céc

18 dAn nuéc graphen c6 thé dé dang dugc tao ra.

M6 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 13 hinh v& thé hién phuong phap (céc budce) san xuét than b loc duc
theo phuong 4n thir nht cta sang ché, (a) 12 hinh chiéu bing, va (b) 1a hinh chiéu
mit cat. Ngoai ra, (1) 1a tai thoi diém bit ddu, (2) 12 tai thoi diém dan graphit va
mang can, (3) 12 tai thoi didm phoi séng mang can, (4) 13 tai thoi diém hién hinh
mang can, (5) 1 tai thoi diém béc mang can va graphen ra khoi graphit, va (6) 1a
tai thoi diém tao céc 16 trén graphen.

Fig.2 1a hinh vé& thé hién phuong phép (cic budc) san xuat than bd loc duc
theo phuong 4n thir hai ctia séng ché, (a) 12 hinh chiéu bing, va (b) 1a hinh chiéu
mit cht. Ngoai ra, (1) 1a tai thoi didm bét ddu, (2) 14 tai thoi diém phi bang cach
quay ly tdm chét can dang 1ong, (3) 12 tai thoi diém phoi sang 16p can, (4) 1a tai
thoi diém hién hinh 16p can, (5) 14 tai thoi diém boc 16p can va graphen ra khoi
graphit, va (6) 1a tai thoi diém tao cac 16 trén graphen.

Fig.3 12 hinh v& thé hién phuong phép (cic budc) san xuat than bd loc duc
theo phuong 4n thtt ba cta sang ché, (a) 1a hinh chiéu bang, va (b) 1 hinh chiéu
mit cét. Ngoai ra, (1) 14 tai thoi diém tao cac 15 trén graphit, (2) va (3) 12 tai thoi
diém dan graphit va mang can, (4) 14 tai thoi diém phoi séng 16p can, (5) 1a tai thoi
diém hién hinh 16p can, va (6) 14 tai thoi diém béc mang can va graphen ra khoi
graphit.

Fig.4 1a dd thi thé hién cac két qua thir nghiém do dd hap thy nito cta
SWNH trong cAu tric graphen, (a) la dd thi thé hién cac két qua thir nghiém véi
viée st dung SWNH duoc xtt Iy & 250°C, va (b) 1& dd thi thé hién cac két qué thi
nghiém véi viée st dung SWNH duge xtr ly ¢ 200°C.

Fig.s 1a db thi thé hién cac két qua thir nghiém do do hap thu nito cla
SWNH dugc xu ly ¢ 180°C.
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Fig.6 12 d6 thi thé hién cac két qua thir nghiém viéc do mbi lwong ion thdm
qua cac 16 duoc tao ra trén SWNH, (a) 1a dd thi thé hién cac két qué thtr nghiém
v6i viée st dung SWNH duoc xtr Iy ¢ 250°C, va (b) 1a db thi thé hién cac két qua
thr nghiém véi viée st dung SWNH duoc xtr ly ¢ 200°C.

Fig.7 12 d6 thi thé hién c4c két qua thir nghiém viéc do mdi lwong ion thdm
qua céc 16 dugc tao ra trén SWNH, so sanh v4i moi nhiét d6 & d6 SWNH di duoc
gia nhiét.

Fig.8 13 hinh v& giai thich thé hién phwong phap str dung than bo loc duc
theo phuong 4n ctia sang ché.

Fig.9 13 dd thi thé hién cac két qua thir nghiém viéc do mdi lwong ion thdm
qua cic 16 duoc tao ra trén graphen, so sanh v6i mdi nhiét d6 & d6 graphen di duoc

gia nhiét.

M0 ta chi tiét sang ché

Sau ddy, phuong phép san xuét than bd loc dic theo phuwong an thir nhét
clia sang ché s& duogc mb ta.

Trong than bd loc dlce, graphen dugc st dung lam mang loc.

Theo séng ché, 16p nén duogc tao ra trén bé mit cta graphit 1, va chit nén
duoc boc ra khoi graphit 1 trong trang thai dinh 16p graphen trén bé mit cua
graphit 1 vao 16p nén, két qua 1a 16p graphen duoc tao ra trén bé mit ctia chit nén.

Péi véi graphit 1, tot hon 14 chudn bi graphit v6i d6 két tinh wa thich.

Vi duy, graphit héa phan dinh hudng cao (highly oriented pyrolytic graphite
- HOPG), hoic bot graphit ¢6 thé duoc st dung.

Trong phuong 4n ndy, lem? HOPG ¢ d6 day 1mm duogc chuén bi, bing
dinh Scotch (nhén hiéu dd dugc dang ky, san xudt béi 3M Company) dugc dinh
vao va boc ra, bé mit nén dugc béc ra, va bé mit nhin duoc chudn bi d& duoc 1am
phoi sang.

Nhu duge thé hién trén Fig.1(1), mang can 3 lam bing chét phan quang
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duoc st dung 1am chit nén dé gitt graphen trong than bd loc duc.

Hiéu qua can c6 dbi véi chit phan quang duoc st dung & ddy 1a can c¢6 d6
bén du dé duoc st dung lam chit nén, 13 loai chét phan quang 4m ma d6 hoa tan
ctia né vao chat hién hinh dugc ha thdp nho viée phoi sang, va 1a nhwa c6 tinh chiu
nhiét cao, vi du nhu polyimit, hodc nhya epoxy.

Trong phuong an nay, dbi v6i 16p han lam bang nhua epoxy, mang can
“RAYTEC” duoc san xuét boi Hitachi Chemical Co., Ltd., ma duoc st dung cho
mang cach ly cua ban mach da in, hodc twong tu, dugc st dung.

RAYTEC 13 mang can c6 céu tric ba 16p gém 16p bao vé 4, 16p can 5, va
16p nén 6. L6p can 5 13 16p bao gdm 16p han 1am bang nhua epoxy. Lép nén 6
duoc tao ra trén mot bé mit ctia 16p can 5, va bao vé 16p can 5. Lép bao vé 4 duoc
dan vao bé mit con lai ciia 16p can 5, va déng vai trd bao vé 16p can 5 cho dén khi
16p can 5 duge dén vao graphit 1. Lép bao vé 4 va 1ép nén 6 mbi trong sé ching c6
thé duoc béc ra khoi 16p can 5 bang cach béc bang tay.

Mang can 3 day hon d& duoc stt dung 13m mang loc hon, do dé, t6t hon 1a
sir dung mang can cang day cang tét. Trong phuong an nday, RAYTEC (s6 mau:
FZ-2730GA) véi db day ctia mang bang 30pm duogc sir dung.

Nhu duoc thé hién trén Fig.1(2), nham tao ra than bd loc dbc, dau tién,
mang can 3 dugc dan vao bé mit sach cia bé mat nén cia graphit 1.

Nhim loai bo khong khi gitta mang can 3 va graphit 1, va nhim dén chic
chin mang can 3 va graphit 1 v6i nhau bang cach ép, méay ép chan khéng duge sir
dung cho viéc dén. Vi du, may ép dung cho quy trinh ban dan, vi du nhu
MVLP-600 duoc san xuét boéi MEIKI Co., Ltd. 13 thich hop nhét dé st dung, tuy
nhién may ép ding trong nha, hoic may ép loai don gian ciing c6 thé duoc su
dung.

L6p bao vé 4 clia mang can 3 duoc boc ra bang tay, 16p can 5 duge dit trén

bé mat sach ctia graphit 1 sao cho ti€p xic gdn vdi b€ mét sach, va dédt vao trong
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mang ép, va mang ép duoc dan bang cach ép chan kﬁc“mg trong 20 gidy & -50 kPa
bang may ép chan khéng.

Budc nay dugc thuc hién trong phong mau vang dé ngin mang can 3
khong bi phoi séng.

Sau d6, graphit 1 va mang can 3 duogc ldy ra khoi mang ép, di dugc ép &
0,4MPa trong khi gia nhiét trong 40 gidy trén bé mat néng dugc gia nhiét téi 80°C,
va sau d6 duoc 1am mét t nhién dén nhiét d6 phong. Trong budc ndy, 16p can 5
gén voi graphit 1.

Sau d6, vat chit san phidm duoc dé yén & 25°C trong 15 phiit. Béng viéc dit
mang can 3 (16p can 5) & ddy, viée phoi sang duge md ta sau ddy c6 thé duge tién
hanh dong nhét.

Cac budc nay cling dugc thuc hién trong phong mau vang nhim ngin
mang can 3 khong bi phoi séng.

Sau d6, nhu dugc thé hién trén Fig.1(3), véi viéc phoi sang mang can 3, 16p
can 5 ctia mang can 3 duoc c¢d dinh sao cho khong bi hoa tan trong dung mai.

Trong buéc phoi sang, viéc birc xa duge thuc hién & 180 mJ/cm? véi bd tao
bude duong i sir dung dén thiy ngan &p suét cao. Vi du, EXP-2031 dugc san xuét
bdi ORC MANUFACTURING CO., LTD. ¢6 thé duoc sir dung.

Ngoai ra, tai thoi diém nay, bing cach che chin mot phan bé mit clia mang
can 3 bang crom, phan dugc pht bang man che khong bi phoi séng va duge loai bd
bz‘“mg viéc hién hinh dugc mé ta sau, do d6, céc 16 din nudc nén cé thé duoc tao ra
trén mang can 3.

Vi duy, cac hat crom tron cé duong kinh 500um dugc dat phia trén, dudi,
trai, phéi sao cho khoang cach gitta tim cta céc hat crom nhidu nhét 13 1000pm, va
khoéng céch it nhit bang 500pum duoc tao ra giita cac hat crom (xem Fig.1(a)(4)).

Sau khi phoi sang, vat chat dugc phoi sang duoc dé yén & 25°C trong

khoang 30 phtt.
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Sau d6, 16p nén 6 clia mang can 3 duoc boc ra bing tay dé lam phoi sdng
16p cén 5.

Céc budc nay ciing dugc thuc hién trong phong mau vang nhim ngin nglra
viéc bi phoi sang khong mong mudn ctia mang can 3.

Sau d6, nhu duoc thé hién trén Fig.1(4), mang can 3 dugc lam hign hinh.

Bang viéc sir dung dung dich nudc natri cacbonat 1% & 30°C lam dung
dich hién hinh, viéc hién hinh dugc thuc hién trong 80 giay & ap suét xit 0,16MPa.
Sau khi hién hinh, viéc rua bang nude siéu tinh khiét trong 80 gidy & 4p suét xit
0,12MPa duoc 13p lai 3 lan.

Trong budc hién hinh, vi duy, thiét bi lam hién hinh loai x{r ly 14t don tu
dong ddy du dugc san xudt béi TOKYO OHKA KOGYO CO., LTD. ¢6 thé duoc
st dung.

Theo cach nay, phan dugc che chén tai thoi diém hién hinh trén 16p can 5
clla mang één 3 dugc rira troi, cac 16 dAn nudc nén duoc tao ra.

Cac budc nay cling duge thyc hién trong phong mau vang nhim ngin
mang can 3 khong bi phoi san

Thay vi tao ra cac 16 din nude nén trén 16p can 5 bang céch in litd anh nhu
vay, cac 16 din nudc nén duoc khoan tir trudc trén mang can 3 (16p can 5) trong
giai doan chudn bi mang can 3, va sau d6 mang can 3 c6 thé dugc dén vao graphit
1.

Péi voi phuong phép khoan céc 15 din nude nén tlr trude trén mang can 3,
phuong phép st dung miii khoan biopsy, hodc tuong tu ¢6 thé duoc 4p dung.

Sau d6, graphit 1 va mang can 3 dugc dit trong budng sy sach dugc gilt &
160°C tir trudc va dugce gia nhiét trong 1 gio. Bing budc gia nhiét nay, viéc
polyme héa 16p can 5 tién trién, mang can 3 duge khoan va dugc lam gia c¢b hoa
hoc.

Sau d6, nhu duoc thé hién trén Fig.1(5), mang can 3 dugc béc ra khoi
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graphit 1 bang viéc str dung kep.

Tai thoi diém nay, 16p graphen 2 dang dugc dén vao bé mat cua 16p can 5
duogc boc ra khai graphit 1 cing v6i 16p céan 5.

Do c6 thé c6 trudng hop & d6 16p graphen 2 dwoc dén vao 16p can 5 dugce
ép voi do day mong muén hodc hon, viéc dan bing dinh Scotch (nhén hi¢u da dang
ky, dugc san xuét béi 3M Company) trén bé mit cia graphen 2 va boc bang dinh
Scotch ra dugc lap lai néu can. Graphen c6 thé duoc boc ra timg chit mdt nho viée
dén va béc bang dinh Scotch, do dé, 16p graphen 2 c6 thé duge diéu chinh dén do
day can thiét.

Do day cua 16p graphen 2 ¢ thé duoc x4c nhan qua viéc thay dbi mau séc
bing kinh hién vi quang, do d6, do day c6 thé dugc diéu chinh trong khi kiém tra
do day.

Pbi véi 16p graphen 2 do d6 thu duge, 16p don duge wu tién, nhung nhiéu
16p cling c6 th dugc chap nhan.

Theo céch nay, budc béc 16p can 5 va graphen 2 duge dan vao 16p céan S ra
khoéi graphit 1 khong bi gi6i han tai thoi diém nay.

Vi duy, 16p cén 5 co thé duoc boc ra khéi graphit 1 trude khi phoi sang 16p
can 5 sau khi d4n mang can 3 vio graphit 1. Ngoai ra, sau khi phoi sang 16p cén S,
16p can 5 ¢6 thé duge béc ra khéi graphit 1 trude khi hién hinh. Hon thé nita, sau
khi 1am hién hinh 16p can 5, 16p can 5 ¢6 thé dugc boc ra khdi graphit 1 trudce khi
gia nhiét & 160°C trong 1 gio.

Sau d6, nhu dugc thé hién trén Fig.1(6), cac 16 dan nudc graphen dé cho
phép nuéc di qua graphen 2 duge tao ra. Cac 16 dan nuéc graphen nay can thiét
phai c6 kich thudc sao cho nude ¢o thé di qua, nhung céc tap chét va cac ion
khong thé di qua.

Viéc khoan 18 dugc thyc hién béng cach gia nhiét trong khodng thdi gian

dinh trudc trong khong khi & tir 160 dén 250°C.
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Trong ban md ta ndy, cum tir “trong khong khi” khéng gidi han ¢ khi hon
hop gdm khoang 20% O, va khoang 80% N,. Céac khi khéc khong bi gidi han mién
13 ¢6 chira 1% O, hodc nhiéu hon, va khi hon hop chira khi hiém va céc khi khéc
duoc chip nhan rong réi.

Thong thuong, dugc coi rang viéc khoan graphen 2 khong dugc thuc hién &
nhiét d6 thip hon 300°C.

Tuy nhién, mang can 3 khong bj pha htty & nhiét d6 thap tir 160 dén 250°C,
va 16 dan mo trong graphen 2 va rong ra, do do, phu thudc vao d6 dai clia khoang
thoi gian gia nhiét, kich thudc cua 18 dan nudc graphen c6 thé dugc kiém soat.
Ngoai ra, khi cac 16 ddn nuéc graphen duge md trong khong khi & tir 200 dén
250°C, khong tao ra xi, do d6, cac 16 din nudc graphen c6 thé duoc mé trong khi
van giit sach bé mit.

Khi nhiét d6 nhé hon 160°C, hau nhu khéng co 15 nao duogc tao ra trong
graphen 2 ngay ca néu viéc gia nhiét duoc thyc hién trong mot khoang thoi gian
dai. Ngoai ra, khi nhiét do béng 250°C hoic cao hon, phan Gng trd nén nhanh, va
khé co6 thé kidm soat 15 dén kich thude mong mudn, va kich thudce clia céc 16 trod
nén khong dong nhét.

Hon thé nita, nhiét do dé gia nhiét nhiét do thip t&t hon 1a duge thiét dit
nim cu thé trong khoang tir 200 dén 250°C.

Vi du, khi graphen 2 duoc dit trong khong khi & 200°C trong 20 gio dé tao
cac 16 dan nudc graphen, than bd loc dic dugce tao ra theo cich nay cé thé loai bod
mudi khoi nuéc bién dé tao nude ngot.

Ngoai ra, cum tir “thdi gian xac dinh truéc” 12 nhdm dé chi thdi gian dé tao
duoc hidu qua tao ra cac 16 dAn nudc graphen trong graphen 2 trong trang thai duy
trl méi trudng & tir 160 dén 250°C.

Ngoai ra, dbi v6i chat nén, mang can 3 duogc st dung trong vi du dugc mo

ta & trén, nhung vat li€u bt ky ¢6 thé duogc st dung mién 13 vat liéu d6 khong anh
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huéng dén viée xir ly gia nhiét nhiét do thdp ctia graphen 2 va cé thé hd trg
graphen 2 1am mang loc. Vi dy, nhya hodc vat li€u khac c6 do bam dinh véi
graphen 2 c6 thé dugc str dung lam chét nén, hodc nhua hodc cac chit nén khac va
chét két dinh nhay ap suét chiu nhiét c6 thé dugc sir dung két hop hodc tuong tu.

Nhu duoc thé hién trén Fig.8, than bd loc dic do d6 dugc san xuét c6 thé
dugc st dung [am bo loc cla thiét bi loc nudce st dung bd loc mang.

Vi duy, than bd loc dac dugc cét thanh dang tron 1/2-inso st dung dap thu
cong (dugc san xudt boéi Carl Jimuki Co., Ltd., hodc twong tw). Than bd loc duc
dugc gin vao phia ha luu cta bd loc mang 1/2-inso, véi 16p can 5 cta than b loc
duc nay duoc dat & phia thuong luu, va voi 16p graphen 2 duoc dit ¢ phia ha luu,
va duoce ¢ dinh vao dung cu gitt mang loc 7.

Dbi v6i mang loc, vi du, “Isopore GTTP” (c6 dudng kinh khe bang 0,2 pm)
duoc san xuit bdi Merck KGaA, ma 1a mang loc polycacbonat, c6 thé duoc st
dung.

Péi v6i dung cu gitt mang loc 7, vi du, “Swinnex” dugc san xuét béi
Merck KGaA cé thé duoc sir dung.

Nhim loc dung dich str dung thiét bi tinh sach nuéc nhu vy, dung dich (vi
du nhu nudce bién) can duoc loc dugc dua vao bom tiém 8, va bom tiém 8 duogc nbi
véi dung cu gitt mang loc 7, va béng cach 4n bom tiém 8 va loc dung dich, thu
duoc nude da duogce loai bd céc tap chét va cac ion.

Trong phuong 4n thi nhat, bang cach giit graphen 2 béng cach gia nhiét &
nhiét do thip trong khoang thoi gian dinh trudce trong khong khi chira oxy & nhiét
d6 ndm trong khoang tir 160 dén 250°C, va tao ra céc 16 dan nudc graphen, phan
ung tré nén ém diu va viéc kiém soat tré nén dé& dang, va cac 16 c6 kich thudc
mong mubn cé thé duoc tao ra dong nhét trén graphen 2 bang cach kiém soat do
dai cia khoang thoi gian gia nhiét. Ngoai ra, bing cach gia nhiét graphen 2 & nhiét

do thép, su hu hai chit nén c6 thé duoc ngan ngtra, do d6, sy hu hai graphen 2
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cling c6 thé duoc ngan ngira.

Ngoai ra, d6i véi chét nén, bing cach dén mang can 3 lam bing loai chét
phan quang am vao graphen 2, than b loc duc cé thé dugc tao ra ma khong phai
trai qua quy trinh chuyén ma 14 nguyén nhéan gay ra sy hu hai graphen 2.

Ngoai ra, bang viéc sir dung cong nghé in lit6 anh trong d6 man chén duoc
st dung cho phan & dé cac 16 dan nudc nén can dugc tao ra trén mang can 3, va
phan con lai dugc phoi sang, kich thuéc va hinh dang cta céc 156 dan nudc nén can
duoc tao ra trén mang can 3 c6 thé duoc kiém soat chi tiét. Theo cach nay, trong
khi ting d6 bén dbi v6i chét nén, cac 16 dan nuédc nén c6 muc anh hudng thap t6i

kha nang cua graphen 2 lam bd loc co thé dugc tao ra trén mang can 3.

Phuong an thi hai

Puoc tao khac biét & chd thay vi sit dung mang can 3 1am béng loai chét
phan quang 4m nhu trong phuong an thir nhét, loai chét can 4m dang nudc dugc
pht bing céch quay ly tdm trén bé mit cua graphit 1 dé tao 16p can 5 trong phuong
an thtr hai.

Ngoai ra, cling trong phuong an tht hai, graphit 1 twong ty nhu graphit
trong phuong an thir nhét duoc chudn bi, va bé mit sach duge 1am phoi sang béng
bang dinh Scotch.

Trong phuong an thir hai, dau tién, nhu duoc thé hién trén Fig.2(2), 16p can
5 duoc tao ra trén bé mat sach cia graphit 1.

Mong mubn rang chét can ma cé hiéu qua tuong ty nhu chét can trong
phuong an thir nhit ngoai trir viée 1a chét can dang long.

DPbi voi chit can dang 1ong nhu vdy, SU-8 3050 dugc san xuét béi
MicroChem Corp., ma 1a nhwa gbc epoxy, duge st dung.

Str dung méy pht ly tdm, chat can dang 1éng duge phu béng cach quay ly
tAm & 3000rpm trong 20 gidy dé tao 16p can 5 c6 do day S0um trén graphit 1.

Sau khi pht bang cach quay ly tm, viéc sdy mém duoc thuc hién & 95°C
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trong 20 phut sir dung tAm phang néng dé luu hoéa 16p can 5.

Céc budc nay duoc thuc hién trong phong mau vang dé ngan nglra 16p can
5 khong bi phot sang.

Sau d6, nhu duge thé hién trén Fig.2(3), 16p can 5 duge 1am phoi sang va
duoc gia cd.

Lép can 5 duoc chibu xa & 200 mJ/cm? bang bo tao bude dudng i
(EXP-2031 dugc san xuat bsi ORC MANUFACTURING CO., LTD.) sir dung dén
thily ngén 4p suét cao.

Theo céch twong tu nhu trong phuong én thir nhét, bing cach che chin mot
phé“tn bé mit cla 16p cén 5 béng crom, cac 16 dan nudc nén dugc tao ra (xem
Fig.2(a)(4)).

Sau khi phoi séang, vét chat duoc phoi sang dugc sdy mém & 65°C trong
khoang 5 phut. Tai thoi diém nay, nhua dugc polyme hda, va phan bi phoi sang
khong bi hoa tan ngay ca khi dugc lam hién hinh.

Céc budce nay cling dugc thyc hién trong phong mau vang nham ngin nglra
viéc bi phoi sang khong mong mudn cua 16p can 5.

Sau khi phoi séng, vat chéat dugc phoi sing dugc dé yén & 25°C trong
khoang 30 phtt.

Sau d6, nhu duge thé hién trén Fig.2(4), 16p can 5 dugc lam hién hinh.

Péi v6i vide hién hinh, SU-8 Developer dugc san xuat boi MicroChem
Corp. dugc st dung.

SU-8 Developer dugc dua vao khay trong d6 16p can 5 da duoc dat, va
khay duoc lic trong khoang 8 phut. Do SU-8 Developer 1a dung méi hitu co, cong
viéc dugce thuc hién thtr nghiém.

Sau khi hién hinh, 16p can 5 dugc ngdm trong SU-8 Developer méi dugc
chudn bi, dugc lic trong khoang 10 gidy, va sau d6 duge ngdm trong IPA va dugce

lic trong khoang 10 gidy. Sau d6, 16p cén 5 va graphit 1 dugc 14y ra, va duoc lam
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kho.

Theo cach nay, phan dugc che chén tai thoi diém hién hinh trén 16p can 5
duogc rira troi, va cac 16 dan nudce nén duoc tao ra.

Céc bude ndy cling duge thuc hién trong phong mau vang nhim ngin nglra
16p can 5 khong bi phoi séng.

Nhu duogc thé hién trén cac Fig.2(5) va Fig.2(6), cac bude tir budce boc 16p
can 5 va 1op graphen 2 ra khoi graphit 1 dén budc tao ra cac 16 ddn nudc graphen
trén graphen 2 dugc thuc hién theo cach tuong tu nhu trong phuong an thtr nhét.

M&i quan hé gifta trude va sau bude béc 16p can 5 va 16p graphen 2 ra khéi
graphit 1 cling c6 thé dugc thay dbi theo cach gidng nhu trong phuong 4n thir nhét.

Ngoai ra, trong phuong 4n thr hai, bing viéc phu bing cach quay ly tim
graphit 1 v6i chit can dang 16ng 1am bing loai chét phan quang 4m dé tao 1ép can
5 1am chét nén, than bd loc dbc c6 thé duge tao ra ma khong phai trai qua quy trinh
chuyén ma 14 nguyén nhan gy ra sy hu hai graphen.

Ngoai ra, bing viéc st dung cong nghé in 1ité anh trong d6 man chin duoc
st dung cho phén & d6 céc 16 dn nude nén can duoc tao ra trén 16p can 5, va phﬁn
con lai duge phoi sang, kich thude va hinh dang cta cac 18 dn nuée nén can dugc

tao ra trén mang can c6 thé duogc ki€m soat chi tiét.

Phuong an thtr ba

Trong phuong 4n thir nhét, graphit 1 duoc ddn vao mang can 3 va graphen
2 duoc béc ra, va sau d6 céac 16 dan nudce graphen dugc tao ra trong graphen 2. Tuy
nhién, trong phuong 4n thi ba, truée khi dén graphit 1 vao mang can 3, cc 16 dan
nudc graphen dugc tao ra trén graphit 1.

Trong phuong 4n thi ba, dau tién, nhu duoc thé hién trén Fig.3(1), cac 16
dan nudc graphen dugc tao ra trén graphit 1.

Dung dich canxi nitrat etanol dwoc phil bing cach quay ly tdm trén bé mit

sach clia bé mit nén cua graphit 1 bang viéc st dung may phu ly tim, va sau do
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duoc 1am kho & 100°C. Sau do, khi vat chit san phdm dugc 1am kho duoc gia nhiét
trong moéi truong khi tro & 300°C trong 10 phut bang viéc str dung 16 budng kin,
c4c nguyén tlr cacbon clia graphit 1 bi oxy hoa boi cac nguyén tir oxy trong canxi
nitrat.

Theo céch nay, céc 18 dan nude graphen c6 thé dugc tao ra trong graphen 2
gbm nhiéu 16p trén bé mit nén ctia graphit 1.

Ngoai nitrat, hydroclorua, sulfat, cacbonat hodc chét tuong tu co thé duoc
str dung dé phui bing cach quay ly tdm graphit 1 dé tao céac 16 dan nudc graphen.

Trong sd chung, nitrat va cacbonat ma dugc phan hiy va duge loai bo béang
x1r Iy nhiét duoc wu tién so voi sulfat va hydroclorua ma dong lai trén graphit 1 va
khé c6 thé loai bé.

Kim loai ¢é trong mudi c6 thé 1a kim loai kiém, kim loai kiém thd,
lantanoit, va kim loai chuyén tiép bat ky.

Tuy nhién, graphit 1 dugc st dung lam mang loc nudce, do do, t6t hon 1a
lantanoit va kim loai nidng duoc loai ra nhidm muc dich an toan. Ngoai ra, xét dén
khia canh d& dang loai bd trong trudng hop con sét lai trén graphit 1, mudi st dung
kim loai kidm hoic kim loai kidm thd dwoc uu tién so v6i kim loai chuyén tiép.

Ngoai ra, dbi véi phuwong phép dé tao ra cac 16 dan nudc graphen trén
graphit 1, ngoai ra, phép do vat 1y bang phuong phép chibu xa bé mit nén cia
graphit 1 v&i chum ion da didu tiéu (FIB), phuong phap bing cach xir 1y plasma,
hodc twong tur c6 thé duoc ing dung.

Sau d6, nhu duoc thé hién trén cac Fig.3(2) va Fig.3(3), 16p bao vé 4 cla
mang can 3 dugc béc ra bing tay, 16p can 5 dugc dit trén bé mit nén, & d6 cac 15
dan nudc graphen di duoc tao ra, clia graphit 1 sao cho tiép xtc gan voi bé mit
nén, dit vao trong mang ép, va mang ép dugc dan bang cach ép chan khong trong
20 gidy & -50 kPa bang may ép chan khéng.

Budc nay duge thuc hién trong phong mau vang dé ngin mang can 3
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khong bi phoi sang.

Sau d6, graphit 1 va mang cén 3 dugc 14y ra khoi mang ép, da duogc ép &
0,4MPa trong khi gia nhiét trong 40 gidy trén tdm phing néng duogc gia nhiét dén
80°C, va sau d6 dugc 1am mat tu nhién dén nhiét do phong. Trong bude nay, 16p
can 5 gén voi graphit 1.

Sau d6, vat chat san phdm duoc dé yén & 25°C trong 15 phut. Béng viéc dat
mang can 3 (16p can 5) & day, viéc phoi sang dugc mo ta sau day cod thé duoc tién
hanh dong nhét.

Céc budc nay cling duoc thuc hién trong phong mau vang nhim ngin
mang can 3 khong bi phoi sang.

Sau d6, nhu duge thé hién trén Fig.3(4), 16p can 5 dugc phoi séng va duge
gia cb.

Lép can 5 duoc chibu xa & 200 mlJ/cm? véi bd tao budc dudng i
(EXP-2031 duoc san xudt bsi ORC MANUFACTURING CO., LTD.) stt dung dén
thily ngan 4p suét cao.

Bing cach tuong tu nhu trong phuong 4n thir nhét, bang cach che chin mét
phin bé mit ctia 16p can 5 bang crom, cac 16 din nuéc nén dugc tao ra (xem
Fig.3(5)).

Sau khi phoi séng, vét chit duoc phoi sang dugc sdy mém & 65°C trong
khoéang 5 phit. Tai thoi diém nay, nhya dugc polyme héa, va phan dugc phoi sang
khong bi hoa tan ngay ca khi dugc lam hién hinh.

Céc budc nay cling dugc thuc hién trong phong mau vang nhim ngén ngira
vi€c bi phoi sang khéng mong mudn ctia mang can 3.

Sau khi phoi sang, vat chat duoc phoi sang dugc dé yén & 25°C trong
khoang 30 phtt.

Sau d6, 16p nén 6 clia mang can 3 dugc béc ra bing tay dé lam phoi sang

16p céan 5.
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Sau d6, nhu dugc thé hién trén F ig.3(5), mang cén 3 dugc lam hién hinh.

Béng viéc st dung dung dich nudc natri cacbonat 1% ¢ 30°C lam dung
dich hién hinh, viéc hién hinh dugc thuc hién trong 80 gidy ¢ ap sut xit 0,16MPa.
Sau khi hién hinh, viéc rira bing nudc siéu tinh khiét trong 80 gidy & 4p suat xit
0,12MPa duoc lap lai 3 1an.

Trong budc hién hinh, vi duy, thiét bi 1am hién hinh loai xr ly 14t don tu
dong ddy du duoc san xudt bdi TOKYO OHKA KOGYO CO., LTD. c6 thé duge
st dung.

Theo cach nay, phan dugc che chén tai thoi diém hién hinh trén 16p can 5
ciia mang can 3 duogc rua trdi, cac 16 dAn nude nén dugc tao ra.

Céc bude nay ciing duge thuc hién trong phong mau vang nhim ngin
mang can 3 khong bi phoi sang.

Thay vi tao ra céc 16 dan nuéc nén trén 16p can 5 bang céch in litd anh nhu
vay, cac 16 dan nudc nén dugc khoan tir trude trén mang can 3 (16p céan 5) trong
giai doan chuan bi mang can 3, va sau d6 mang céan 3 c6 thé duoc dan vao graphit
L. |

Déi v6i phuong phép khoan céc 16 dan nude nén tir trude trén mang can 3,
phuong phap st dung miii khoan biopsy hodc tuong tu c6 thé duoc ap dung.

Sau do, graphit 1 va mang cén 3 dugc dat trong budng sy sach dugc gitt &
160°C tu trude va duge gia nhiét trong 1 gio. Bing budc gia nhiét ndy, viée
polyme hoa 16p can 5 tién trién, mang can 3 dwoc khoan va duge lam gia c¢b hoa
hoc.

Sau d6, nhu dugc thé hién trén Fig.3(6), mang can 3 dugc boc ra khoi
graphit 1 bang viéc st dung kep.

Tai thoi diém nay, 16p graphen 2 dang dugc dan vao bé mit cua 16p can 5
duoc boc ra khéi graphit 1 cung véi 16p can 5.

Do ¢6 thé ¢6 truong hop & d6 16p graphen 2 duge dén vao 16p can 5 duge
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ép voi d6 day mong mudbn hodc hon, viée ddn bang dinh Scotch (nhan hiéu da dang
ky, duoc san xudt boi 3M Company) trén bé mit clia graphen 2 va béc bing dinh
Scotch ra dugc 1ap lai néu can. Graphen co thé duoc bdc ra timg chit mot nhd viée
dan va boc bang dinh Scotch, do d6, 16p graphen 2 c6 thé dugc diéu chinh dén d¢
day can thiét.

Do day cta 16p graphen 2 co thé duoc xac nhan qua viée thay dbi mau shc
bing kinh hién vi quang, do do, do day c6 thé dugc diéu chinh trong khi kiém tra
do day.

Dbi véi 16p graphen 2 do dé thu duge, 16p don duge wu tién, nhung nhidu
16p cling c6 thé dugc chap nhan.

Theo c4ch nay, bude boc 16p can 5 va graphen 2 duoc dén vao 16p can 5 ra
khéi graphit 1 khong bi giéi han & thoi diém nay.

Vi du, 16p can 5 c6 thé duge béc ra khéi graphit 1 trude khi phoi sang 16p
can 5 sau khi ddn mang can 3 vao graphit 1. Ngoai ra, sau khi phoi sang 16p can 3,
16p can 5 c6 thé duoc boc ra khoi graphit 1 trude khi hién hinh. Hon thé nita, sau
khi lam hién hinh 16p can 5, 16p can 5 c6 thé dugc boc ra khéi graphit 1 trudce khi
gia nhiét & 160°C trong 1 gio.

Trong phuong 4n th ba, cac 16 din nudc graphen dd duoc tao thanh trén
graphen 2 dugc dan vao l6p can 5. Tuy nhién, khi kich thude cac 16 dan nuéde
graphen dugc tao rong ra, thi sau do, quy trinh gia nhiét nhiét do thép 6 thé duoc
thyuc hién trong khong khi & tir 160 dén 250°C cho dén kich thudc tiy y.

Trong phuong an th ba, cac 16 din nuéc graphen dugce tao ra trén 16p
graphen 2 trén bé mit ctia graphit 1, va sau d6 16p sén phim duoc dén vao mang
can 3, va bang cach béc 16p can 5 ra khoi graphit 1 trong trang thai dinh 16p
graphen 2 vao 16p can 5, than bd loc duc co6 cac 186 din nuéc graphen c6 thé dé
dang duoc tao ra.

Ngoai ra, bang cach dan mang can 3 lam béang loai chit phan quang 4m vio
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graphen 2 lam chét nén, than bd loc dic c6 thé duge tao ra ma khong phai trai qua
quy trinh chuyén ma la nguyén nhan gy ra su hu hai graphen 2.

Ngoai ra, bing viéc sir dung cong nghé in lité anh trong d6 man chén duoc
str dung cho phin & d6 cac 16 dén nudc nén can dugc tao ra trén mang can 3, va
phin con lai duge phoi sang, kich thudc va hinh dang ctia cac 16 dan nude nén can

duoc tao ra trén mang can 3 cé thé duogc kiém soat chi tiét.

Thtr nghiém

Tht nghiém duoc tién hanh dé do hidu qué ctia séng ché.

DPébi v6i thtr nghiém do, nhanh nano cacbon mdt vach (SWNH) dugc st
dung. SWNH c¢6 céu tric co ban gidng nhu cdu tric ctia graphen, nhung duge tao
ra thanh hinh dang nén.

Trong thir nghiém ndy, lwong hép thu nito & 77 K dugc do béng viéc sir
dung thiét bi do do hép thu, Autosorb-iQ dugc san xudt béi Quantachrome
Instruments Japan G.K. Khi nito duoc cip dén phia bén ngoai SWNH, va sau
khoang thoi gian dinh truge, luong khi nito duge do. Trong trudng hop trong doé cé
céc 186 ma qua do nito ¢ thé di qua bé mit chu vi cia SWNH, do nito di vao trong
SWNH va hip thu vao vach bén trong, viéc hap thu nito dugc phat hién nho sy sai
khac gitta lugng nito duoc cip va lugng nito bén ngoai SWNH sau thir nghiém, va
dudng kinh va sb luong cac 16 ¢6 thé dugc ghi nhan.

Trén Fig.4(a), SWNH ma da khong dugc xtr ly, SWNH ma da dugc xur ly
trong 20 gi¢ trong khong khi & 250°C, va SWNH ma da dugce xtr ly trong 70 gio
trong khong khi & 250°C duoc chuén bi, va d6i véi mbi trong sd chiing, nito duoc
cp trong khi thay dbi 4p sudt méi trudng twong ddi, va do hép thu nito duoc do.

V6i SWNH ma da duoc xir 1y trong 20 gid, d6 hp thu nito di ting lén
dang k& tir 4p sut thip dén ap suét cao khi so sanh véi SWNH ma chua duge xt 1y,
va thdy ring céc 16 ma nito di qua d6 dugc tao ra.

Ngoai ra, luong hap thu SWNH ma d& dugc xtr ly trong 70 gid d4 ting khi
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so sanh v6i cia SWNH ma di duoc xt 1y trong 20 gid, va didu ndy ¢ nghia 1a sb
lwong SWNH trong dé céc 186 dwoc mé da ting. Nghia 13, diéu nay 1a do s6 lugng
cac 16 duoc tao ra ting, va két qua 13 ty 18 cia SWNH trong d6 céc 16 dugc mé
tang, va luong hap thu duoc ting. Theo d6, thiy ring sé luong cac 16 di ting.

Trén Fig.4(b), SWNH ma da khong dugc xtr ly, SWNH ma da duge xt ly
trong 20 gio trong khong khi & 200°C, SWNH ma da dugc x1r ly trong 70 gid trong
khong khi & 200°C, SWNH ma da dugc xtr ly trong 100 gio trong khong khi &
200°C, va SWNH ma d& duoc xt ly trong 150 gid trong khong khi & 200°C duogc
chuén bi, d6i voi mbi trong sé chiing, nito duoc cip trong khi thay ddi 4p suit moi
truong tuong dbi, va do hép thu nito duogc do.

Khi SWNH duoc xtr 1y ¢ 200°C, mic du luong khéng nhiéu nhu khi duoc
xtt Iy & 250°C, d6 hip thu cacbon ting khi khoang thoi gian xtr Iy kéo dai. Nghta 13,
c6 thé hiéu ring khi khoang thoi gian xt 1y dai hon, sé luong céc 18 dugc ting
thém.

Trén Fig.5, SWNH ma da khong duogc xtr ly, SWNH ma da duoc xur ly
trong 20 gid trong khong khi & 180°C, va SWNH ma da dugc xtr ly trong 70 gid
trong khong khi & 180°C duogc chudn bi, va dbi véi mbi trong sb chiing, nito dugce
cap trong khi thay dbi 4p sudt méi truong twong dbi, va do hip thu nito duge do.

Vi SWNH ma di duge xir ly trong 50 gid, do hép thu nito d3 ting & tir ap
suét thip dén 4p suét cao khi so sanh véi SWNH ma d3 khong duoc xi 1y, va thiy
rang cac 16 ma nito di qua d6 dugc tao ra.

Mit khéc, véi SWNH ma di duoc xtr ly trong 70 gid, d6 hip thu nito da
khong ting déang k& khi so sanh vé6i cia SWNH ma d& duoc xtr 1y trong 50 gid.
Theo dé, tim ra ring sd lwong cac 16 hiu nhu khong ting & 180°C ngay ca néu
khoang thoi gian xtr ly dugc tang.

Sau d6, d6i véi graphen ¢ d6 cac 16 dugce tao ra, viée lya chon ion duogc do.

Do ban kinh ion dugc hydrat héa cia cation 1a Li" > Na™ > K" > Rb" > Cs*,
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viéc lua chon ion ca bd loc st dung graphen dugc do theo kha nang thAm qua cla
ion.

T thtr nghiém, 24mg SWNH duogc dat vao 6 mL dung dich hdn hop Li, Na,
K, Rb, va Cs 20 umol/L, va hon hop san phém duoc dé yén & 30°C trong 24 gio,
va sau d6 ndng d6 ion ctia hdn hop duge do bing phép sic ky ion. Néu cic cation
bam vao bén trong SWNH qua céc 16 duge mé trong SWNH, ndng do ion duoc do
duge ha thdp. Céc Fig.6(a) va Fig.6(b) thé hién cac két qua do lugng cic ion dugce
thdm qua c4c 16 tir su thay d6i nong do.

Trén Fig.6(a), SWNH ma di dugc xt ly trong 20 gio trong khong khi &
250°C, SWNH ma da duge xur 1y trong 70 gio trong khong khi ¢ 250°C, va SWNH
ma da dugc xt 1y trong 100 gio trong khong khi & 250°C dugc chudn bi, va dugc
dit vao trong dung dich trén 1an.

Két qua 14, thiy rang tat ca cac cation dugc thAm qua khong lién quan dén
do dai cua khoang thoi gian x ly. Theo d6, tim ra rang khi SWNH duoc xir Iy &
250°C trong 20 gid hozc 1au hon, céc 16 dugc tao ra trén SWNH trd nén 16n hon va
SWNH khoéng c6 sy lya chon ion.

Trén Fig.6(b), SWNH ma dd duoc xt ly trong 20 gio trong khong khi ¢
200°C, SWNH ma da dugce xt ly trong 50 gio trong khong khi & 200°C, SWNH
ma d3 duge xtr ly trong 70 gid trong khong khi ¢ 200°C, SWNH ma da duoc xtr ly
trong 100 gid trong khong khi ¢ 200°C, va SWNH ma da duoc xur ly trong 150 gio
trong khong khi & 200°C duogc chun bi, va duoc dit vao trong dung dich tron 14n.

Két qua 13, duge tim ra rang véi SWNH ma da duge xtt Iy trong 20 gid, céc
ion c6 dudng kinh ion duge hydrat héa 16n vi du nhu cac ion Li va céc ion Na kho
c6 thé thdm qua, va céc ion c6 dudng kinh ion duge hydrat héa nhd vi du nhu céc
ion K, céc ion Rb, va cac ion Cs duogc thdm qua.

Mit khac, duoc tim ra réng v6i SWNH ma da duge xir 1y trong 50 gid hodc

1au hon, céc 10 trd nén 16n hon, va tat ca cac ion dugc tham qua.
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Fig.7 thé hién su so sanh viéc lya chon ion cho mdi nhiét d6 gia nhiét béang
céch dong bo khoang thoi gian xur ly t&i 20 gio.

SWNH ma da duogc xt ly trong 20 gid trong khéng khi ¢ 140°C, SWNH
ma di dugc xur 1y trong 20 gid trong khong khi & 160°C, SWNH ma da dugc xu ly
trong 20 gid trong khong khi ¢ 180°C, SWNH ma di duge xir ly trong 20 gio trong
khong khi & 200°C, va SWNH ma da dugc xir ly trong 20 gid trong khong khi ¢
250°C duoc chuén bi, va duoc dat vao trong dung dich trén 1an.

Théy ring véi SWNH ma da duge xtt ly & 140°C, céc 16 m& khong déng ke,
va c4c ion khong thAm dang ké.

Thay ring v6i SWNH ma da dugce xtt 1y & 160°C va SWNH ma da dugc xir
Iy & 180°C, cac 18 1a nho, va chi ¢6 mot lugng nhé céc ion di qua. Ngoai ra, thiy
rang luong thdm qua ctia cac K, Rb, va C cling nho, va viéc lua chon ion khong
duge tién hanh.

Thay ring véi SWNH ma da duge xir Iy ¢ 200°C, luong thdm qua cta Li
va Na la nhé va luong thdm qua cta cac K, Rb, va C la 16n, va viéc lua chon ion
duoc tién hanh.

Théy ring véi SWNH ma da duge xtt Iy & 250°C, lugng thdm qua cia tat
ca cac ion la lom.

Ngoai ra, trén cac Fig.8 va Fig.9, nhu duoc md ta ¢ trén, than bo loc duc co
graphen 2 dugc san xuét trong phuong 4n thtr nhét duoc thiét dit trong dung cu gift
mang loc 7, dung dich hdn hgp Li, Na, K, Rb va C 20 umol/L dugc thidm qua tir
bom tiém 8§, va néng dd ion thdm qua dugc do.

Déi voi graphen, graphen ma d& duoc xt Iy & 160°C trong 20 giod, graphen
ma d& duoc xtr 1y & 200°C trong 20 gid, va graphen ma da duge xt ly ¢ 250°C
trong 20 gid dugc chuén bi.

Két qua 13, nhu duoc thé hién trén Fig.9, graphen ma dd duogc xu ly &

160°C ¢6 céc 186 nho, va hiu nhu khéng thé thdm mdi ion.
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Tim ra rang graphen ma da duoc xt ly ¢ 200°C hiu nhu khong thim dugc
Li va Na, va thAm duoc K, Rb, va C.
Tim ra rang graphen ma da duge xtr Iy 6 250°C c6 cac 15 16n, va thdm dugc

tat ca cac ion.

Danh muc céc s6 chi dan
1 Graphit

Graphen

Mang can

Lép bao vé

Lop can

L6p nén

Dung cu gilt mang loc

0o N o w»n B~ W

Bom tiém
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap san xuét than bd loc dic 6 16p graphen 1a phuong tién loc, trong
do6 phuong phép nay bao gbm cac bude:

tao ra 16p nén trén bé mit cta graphit;

tao ra céc 18 din nudce nén trén 16p nén;

béc 16p nén khoi graphit & trang thai dang déan 16p graphen trén bé mit cla
graphit vao 16p nén; va

gitt 16p graphen bang cach gia nhiét & nhiét d6 thap trong khoang thoi gian
dinh trudc trong khong khi chira oxy & nhiét do nidm trong khoang tr 160 dén

250°C va tao ra cac 16 din nudc graphen.

2. Phuong phép san xuét than b loc duc theo diém 1, trong do:
chat nén 14 loai chat can quang 4m, va
budc tao ra cac 16 din nude nén trén 16p nén bao gom bude phoi sang mot

phan khac ngoai phan can tao cac 10 dan nuéc nén cua chat can quang.

3. Phuong phép san xuAt than bd loc dbc theo diém 1, trong do:
budc gilt 16p graphen béng cach gia nhiét & nhiét do thip va tao ra cac 10
dan nudc graphen duge thuc hién trong khong khi chira oxy & nhiét do nim trong

khoéng tir 200 dén 250°C.

4. Phuong phap san xuét than bd loc dtic ¢6 16p graphen 1a phuong tién loc, trong
d6 phuong phép nay bao gbm céc budc:

tao ra cac 18 dan nudc graphen trén 16p graphen trén bé mit clia graphit;

tao ra 16p nén trén bé mat ma trén d6 16p graphen c6 mit trong graphit;

tao ra céc 16 din nudc nén trén 16p nén; va

béc 16p nén khoi graphit & trang thai dang dan 16p graphen vao 16p nén.
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Puogc xtr 1y 6 250°C
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Fig. 5
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Fig.7
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Fig. 9

B9 loc graphen dugc xtr ly trong 20 gid trong khong khi
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