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bao gém: hat thir cap la cac hat vat liéu hoat tinh dugc tao hat bao gém hat trung tam va
mang cacbon bao phu trén bé mit hat trung tam, trong d6 muc d vo cua khdi di tao hat
((a-b)/a) cua hat thtr cAp bang 0,03 hoic 16n hon va 0,30 hodc nho hon va mic do v& cua
khdi d3 tao hat duoc tinh dya vao luong hat tuong ddi a ma véi n6 dinh cuc dai duge thé
hién trong phan b kich thudc hat ciia hat thtr cap va luong hat tuong d6i b ma véi né dinh
cuc dai trong phan bd kich thudce hat cua hat tha cép dugc thé hién sau khi viée xur Iy phan
tan hat tht cap duoc thyuc hién bang cach sir dung méay dong hoa. Ngoai ra, sang ché con dé
cap dén phuong phap san xudt vat liéu catdt, catSt cua pin ion lithi thir cAp va pin ion lithi
thir cap.
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Linh vye k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén vat liéu catbt ding cho pin ion lithi thir cAp va phuong
phap san xuét vat liéu catbt, catbt ctia pin ion lithi thir cAp va pin ion lithi tht clp.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Trong nhitng ndm gin day, do pin dugc dy doan s& co6 kich thude nho va dung
lugng cao va trong luong thip hon nén pin thtr cip trén co s& dung dich dién phan
khong chira nude nhu pin ion lithi thir cap da dugc 8 xuét va dua vao st dung thuc té.
Pin ion lithi th& cdp dugc lam tir catbt va andt c6 tinh chét co thé ting va gidm thuén
nghich ion lithi va chét dién phan khong chira nudc.

Do vét liéu hoat tinh andt dung 1am vat liéu andt cta pin ion lithi tha cAp nén
ndi chung vt liéu géc cacbon hoic oxit kim loai chtra Li c6 tinh chét ¢6 thé tang va
giam thuan nghich ion lithi dwgc st dung. Vi-du v& oxit kim loai chtra Li bao gdm lithi
titanat (Li4Ti5s012).

Trong khi do, dé 1am catdt cua pin ion lithi tht c4p thi hdn hop vat liéu catbt
bao gém vt li¢u catdt, chét lién két va chit tuong tu dugc st dung. Pé lam vat liéu
hoat tinh lam catdt, vi dy, thi oxit kim loai chtra Li c6 tinh chét c6 thé tang va giam
thuan nghich ion lithi nhu lithi sit phosphat (LiFePO4) dugc st dung. Ngoai ra, catbt
cua pin ion lithi tha cip con dugce tao thanh bing cach dua hdn hop vat liéu catbt 1én
trén bé mat cta 14 kim loai dugc goi 1a cuc gbp dong dién cuc.

Pé lam dung dich dién phén cho pin ion lithi thir cAp thi dung moi khong chira

nuée duge st dung. Dung mdi khdng chira nuéce cho phép st dung vat liéu hoat tinh
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lam catdt bi oxy hoa va bi khir ¢ dién thé cao hoic vat liéu hoat tinh andt bi oxy hoa va
bi khir & dién thé thip. Vi vdy, pin ion lithi thir cdp c6 dién 4p cao hon ¢6 thé duoc tao
ra.

Pin ion lithi thit cAp néu trén c6 kich thudc nhé va nang lugng cao hon va
trong lugng thip hon pin tha cép trong linh vyc k§ thuét c6 lién quan nhu pin chi, pin
niken-cadimi va pin niken kim loai hydrua. Vi vdy, pin ion lithi th&t cip duge st dung
khong chi 1am ngudn dién kich thude nhé dung trong thiét bi dién tir cAm tay nhu dién
thoai di dong va may tinh c4 nhan xéach tay ma con lam ngudn dién khén cép tinh kich
thude 16n.

Trong nhitng ndm gan day, c¢6 nhu cAu vé cai thién dic tinh cia pin ion lithi
thir cip va nhiéu nghién ctru da duoc tién hanh. Vi duy, trong trudong hop trong do pin
ion lithi tht cAp duoc st dung trong ving mét do dong cao thi c6 nhu cau cai thién
thém vé do din dién tr dé cai thién ddc tinh nay. D&i véi nhu cau tinh chét duge mo ta
& trén thi cac k¥ thudt phu bé miit cta vat liéu hoat tinh 1am catdt bang vat liéu cacbon
(sau ddy, trong mot sé truong hop, duge goi 1a “mang cacbon”) 1a d3 biét. Nhu 1a céac
phuong phép san xut vat liéu catbt ndy, dugce biét 12 phun va sdy bun bao gdm vat liéu
hoat tinh lam catdt hodc tién chét cua vat liéu hoat tinh 1am cat6t va hop chét hitu co dé
tao ra khdi da tao hat va xir ly nhiét khéi da tao hat ndy trong mdi truong khong oxy
hoa & nhiét dd 500°C hodc cao hon va 1.000°C hodc thip hon (vi du, xem cdng bd sang
ché chua qua thAm dinh cua Nhét Ban sb 2004-014340, cong bd séng ché chua qua
thdm dinh ctia Nhat Ban sé 2009-004371, cong bo sang ché chua qua thAm dinh cua
Nhit Ban s6 2011-049161 va cong bd sang ché chua qua thAm dinh ctia Nhat Ban sb

2012-104290).
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Ban chét ky thuit ciia sing ché

D& san xuét pin ion lithi the clp c6 dic tinh dAu vao va dau ra rat tot thi can
phai 1lam cho chu tric cla dién cuc ddng nhit. P& dat dugc didu nay thi vu tién ning
cao dd ddng nhét ctia bun bang cich st dung may nhao c6 kha nang phén tan tdt. Tuy
nhién, trong truong hop trong do khéi d3 tao hat dugc tao thanh tir hat so cAp c6 mang
cacbon dan dién trén bé mit hat nhu duge mo ta trong cong b sang ché chua qua thdm
dinh ctia Nhat Ban sb 2004-014340 dugce st dung lam vét li€u cat6t khi may nhao c6
kha ndng phén tan tdt duoc str dung thi luc cit manh sé& tac dung vao khdi d3 tao hat. Vi
viy, khbi da tao hat bj v& va c6 vén d& 1a do dan dién tir gidm va do d6 ddc tinh tdc do
giam.

Sang ché da dugc thuc hién trén co s& xem xét cac truong hop duge mo ta &
trén va muc dich cua sang ché 12 d& xut vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thr cAp ma
d6 dan dién tir cia n6 khong d& dang giam do su v3 cla khéi d3 tao hat ngay ca trong
truomg hop trong d6 may nhao c6 kha nang phan tan cao dugc sir dung va phuong phép
san xut vat liéu catdt, cat6t cua pin ion lithi thir cép bao gém vat liu catdt dung cho
pin ion lithi thir cép va pin ion lithi thir cip bao gbm catdt ctia pin ion lithi thi cp.

Tac gia sang ché va nhitng nguoi khac da thye hién nhiéu nghién ctru sau dé
dat dugc muc dich duge md ta & trén, do d6 da phat hién 12 khi vat liéu catdt dung cho
pin ion lithi thi cr?ip duoc tao thanh tr hat thir cép thu dugc b%mg cach tao hat cho hat
vat liéu hoat tinh bao gdm hat trung tAm va mang cacbon bao phu trén bé mit hat trung
tam va mac do v& cua khéi d3 tao hat ((a-b)/a) duoc tinh tir lugng hat tuong dbi a véi

dinh cuc dai trong phin bd kich thudce hat cua hat thir cAp va lugng hat tuong dbi b véi
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dinh cuc dai trong phan bd kich thudc hat duge xac dinh sau khi xt ly phén tan hat tha
cAp bang cach st dung may ddng hoa dugc thiét dat bang 0,03 hodc 16n hon va 0,30
hoidc nhd hon thi ngay ca trong trudng hop trong d6 may nhao c6 kha nang phan tan tot
duoc st dung thi khdi da tao hat vin khong d& bi v& va co thé ngan chdn do dan dién ttr
giam do su vd cua khéi da tao hat va di hoan thanh sang ché.

Vat lidu catdt diung cho pin ion lithi thi cip theo khia canh thir nhét cla sang
ché duoc tao thanh tir hat tht cép thu dugc bang céach tao hat cho hat vat liéu hoat tinh
bao gdm hat trung tAm va mang cacbon bao phu trén bé mat hat trung tim, trong do6
mirc dd vo cua khdi di tao hat ((a-b)/a) dugc tinh tir lugng hat tuong dbi a véi dinh cuc
dai trong phin b6 kich thudc hat cta hat thir cép va lugng hat twong d6i b véi dinh cuc
dai trong phan b kich thudc hat dugc x4c dinh sau khi xtr 1y phén tén hat thtr chp bang
cach st dung may dong hoéa bang 0,03 hodc 16n hon va 0,30 hodc nho hon.

Noi cach khac, sang ché d& xuét vat lidu catdt dung cho pin ion lithi thir cép, vat
lidu catbt nay bao gém: hat tht cép 1a c4c hat vat lidu hoat tinh dugc tao hat bao gbdm
hat trung tAm va mang cacbon bao phu trén bé mit hat trung tdm, trong d6 mrc do v&
ctia khéi d tao hat ((a-b)/a) cta hat thir cAp bang 0,03 hogc 16n hon va 0,30 hogc nhé
hon va mc do vd cua khdi da tao hat duoc tinh dya vao luong hat tuong dbi a ma véi
n6 dinh cuc dai dugce thé hién trong phan bd kich thuéce hat cta hat thir cép va lugng hat
tuong ddi b ma véi nd dinh cuc dai trong phén bd kich thudc hat cta hat thir cap duogc
thé hién sau khi viéc x@r ly phén tan hat tha cip dugc thyc hién bang cach st dung may
d6ng hoa.

Tét hon 1a vat liéu catbt dugec md ta & trén c6 déc tinh sau. Déc tinh sau day co

thé két hop v6i nhau.
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Vat liéu catdt c6 thé gém hat thtr cip.

Hat thi cép c6 thé gém céc hat vat liéu hoat tinh duoc tao hat.

Hat trung tdm co thé gdm chit yéu hop chét dugc biéu dién bang cong thirc
chung LixFeyM,PO4.

Hat trung tam co thé gdm chu yéu hop chét duge biéu dién bang cong thirc
chung LiFePOu.

Catdt cua pin ion lithi thtr cip theo khia canh tht hai cua sang ché 1a catbt cua
pin ion lithi tha cAp bao gdm cuc gop dong dién cyc va 16p hdn hop catdt dugc tao trén
cuc gop dong dién cuc, trong do 16p hdn hop catét bao gdm vat liu catdt ding cho pin
ion lithi thi cAp theo séng ché.

Pin ion lithi thtr cip theo khia canh thir ba clia sang ché bao gdm catdt cia pin
ion lithi thir cAp theo séng ché.

Phuong phép san xuit vat lidu catdt ding cho pin ion lithi thir cép theo khia
canh tht tu cia sang ché 13 phuong phap san xuét vat liéu catbt ding cho pin ion lithi
thir cip theo séng ché, phuong phép nay bao gdm budc san xuét hat trung tdm hodc tién
chét cta hat trung tAm, didu ché bun bang cach hoa tan hodc lam phén tan it nhét mot
nguyén liéu hat trung tdm dugc chon tir nhém gém hat trung tdm va tién chit cua hat
trung tdm va hop chét hitu co trong nudc va sdy bln va nung chit kho thu dugc trong
mdi trudng khong oxy hoéa, trong d6 khi didu ché bun thi ty 1& (duong kinh trung
binh/dudng kinh tinh thé) cia duong kinh trung binh trong phan bd kich thuéc hat cta
hat trung tim sau khi xtr ly phén tan dén duong kinh tinh thé duoc tinh tir dudng kinh

tinh thé cia hat trung tAm trudce khi xit Iy phén tan bang 1,00 hodc 16n hon va 2,10 hodc
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nhé hon va dudng kinh trung binh sau khi phéan tan dugc didu chinh d&n 100 nm hogc
16n hon va 160 nm hodc nho hon.

NG6i cach khéc, sang ché dé xuit phuong phap san xuét vat liéu catdt diung cho
pin ion lithi thi cép theo diém 1, phuong phép nay bao gbm cic bude: san xuét hat
trung tdm va/hodc tién chét cta hat trung tAm; didu ché bun bang cach hoa tan hodc 1am
phéan tan hop chét hitu co va it nhat mot nguyén liu hat trung tdm duoc chon tir nhém
gbm hat trung tdm va tién chét cua hat trung tAm trong nudc; va sdy bun dé thu duoc
chét kho va nung chit kho thu dugc ndy trong moi trudng khong oxy hoa, trong do, khi
didu ché bun thi dudong kinh trung binh ctia hat trung tdm trong phéan bd kich thuéc hat
dugc danh gia sau khi xir Iy phan tan 4 didu ché bun dugc didu chinh dén 100 nm hodc
16n hon va 160 nm hodc nho hon va ty 1& (dudng kinh trung binh/dudng kinh tinh thé)
ciia dudng kinh trung binh trén dudng kinh tinh thé duge tinh tir dung kinh tinh thé
cia hat trung tim trude khi xtr Iy phén tan duoc didu chinh dn 1,00 hodc 16n hon va
2,10 hodc nhé hon.

Hiéu qud cua sdng ché

Theo vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thtr cép theo sang ché thi do vét liéu
catdt dung cho pin ion lithi tht cip dugc tao thanh tir hat thir cap thu dugce bang cich
tao hat cho hat vét li¢u hoat tinh bao gém hat trung tAm va mang cacbon bao phu trén
bé mit hat trung tdm va mic 4o v& cua khdi d3 tao hat ((a-b)/a) dugc tinh tir Ivong hat
tuong ddi a v6i dinh cuc dai trong phén bd kich thudc hat cua hat thir cAp va lugng hat
tuong ddi b véi dinh cyc dai trong phan bd kich thuéc hat dugc xéac dinh sau khi xt ly
phén tan hat thi cép bang céach sit dung mdy ddng hoa bang 0,03 hodc 16n hon va 0,30

hodc nho hon nén cé thé tao ra vt liéu catdt ding cho pin ion lithi tht cip trong do
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ngay ca trong truong hop trong d6 may nhao c6 kha nang phén tan tdt duoc st dung thi
khdi da tao hat vin khong d& bi v& va ¢ thé ngdn chan do dan dién tir giam do sy v&
ctia khéi di tao hat.

Theo catt ctia pin ion lithi thir cip theo sdng ché thi do vét liéu cat6t ding cho
pin ion lithi tha cép theo séng ché duoc bao gdm, nén c6 thé thu dugc catdt ctia pin ion
lithi tha cép trong 4o chu tric cta dién cuc 1a déng nhét va d6 din dién tir cta dién cao.

Theo pin ion lithi tha chp theo séng ché thi do catdt cia pin ion lithi thir clp
theo sang ché dugc bao gbm, nén c6 thé thu dugc pin ion lithi thir cAp c6 dic tinh tbc do
rét tot.

Theo phuong phap san xuit vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thi cAp theo
sang ché do khi didu ché bun thi ty 1& (dudng kinh trung binh/dudng kinh tinh thé) cua
duong kinh trung binh trong phan bd kich thudc hat cua hat trung tdm sau khi xt ly
phén tan dén duodng kinh tinh thé duoc tinh tir duong kinh tinh thé cta hat trung tam
trude khi xir Iy phén tan duge sir dung lam chi s6 va do két tu ctia hat trung tdm dugc
didu chinh, nén co6 thé thu dugc vat liéu catdt ding cho pin ion lithi tht cép trong d6
mirc d6 v ciia khéi da tao hat ((a-b)/a) dwoc tinh tir lugng hat tuong d6i a véi dinh cyuc
dai trong phan b kich thudce hat cua hat tht Cép va lugng hat tuong ddi b vé6i dinh cuc
dai trong phin b kich thuéc hat duge xac dinh sau khi xir Iy phén tan hat thir cip bang
cach sir dung may ddng hoa bing 0,03 hodc 16n hon va 0,30 hogdc nho hon.

M6 ta vin tit cac hinh vé
Fig.1 1a dd thi phan bd kich thude hat cua vat liéu catdt dung cho pin ion lithi

thir cp trong cac vi du va vi du so sanh.
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Fig.2 la @b thi phan bé kich thuéc hat duge x4c dinh sau khi xir Iy phén tan vat
lidu catdt ding cho pin ion lithi thir cAp bang céch sit dung may ddng héa trong cac vi

du va vi du so sanh.

M5 ta chi tiét sang ché

Céc phuong an wu tién va vi du uu tién vé vt lidu catdt ding cho pin ion lithi
thtr cp, catbt ciia pin ion lithi thtr cAp va pin ion lithi thir cAp theo séng ché s& dugc mo
ta dudi day.

Trong khi d6, cac phuong 4n cua sang ché duge mé ta cu thé dé hiéu ro hon
ban chit va ndi dung ctia sang ché va khong gi6i han sang ché trir phi dugc md ta cu thé
1a khac. Cac phuong an bd sung, luge b, thay thé va cai bién khéac vé thanh phan déu
thudc pham vi cla sang ché.

Vat liéu catot ding cho pin ion lithi thit cdp

Vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thi cép theo phuong 4n nay ctia sing ché
duoc tao thanh tir hat thir cép thu duogc béng cach tao hat cho hat vat li¢u hoat tinh bao
gbm hat trung tAm va mang cacbon bao phu trén bé mit hat trung tAm va mirc 4§ v cua
khdi da tao hat ((a-b)/a) dugce tinh tlir lugng hat tuong dbi a v4i dinh cuc dai trong phan
b6 kich thuéc hat cua hat thir cap va lugng hat twong dbi b vai dinh cuc dai trong phan
b6 kich thudc hat duge xac dinh sau khi xir Iy phén tén hat thir cAp bing cach st dung
may dong hoa béng 0,03 hodc 16n hon va 0,30 hodc nhé hon.

Mitc d6 v ctia khdi da tao hat ((a-b)/a) dwoc tinh tir lugng hat twong dbi a véi
dinh cuc dai trong phan bd kich thuéc hat cua hat thi cip va lugng hat tuong d6i b véi

dinh cuc dai trong phan bd kich thude hat duge xac dinh sau khi xtr ly phén tan hat tha

-0
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cip bang cach st dung may ddng hoa bang 0,03 hodc 16n hon va 0,30 hodc nho6 hon va
t6t hon 12 0,07 hogc 16n hon va 0,25 hogc nhd hon.

Khi mac do vo cua khoi da tao hat nho hon 0,03 thi hat thi cép it khi bi v& khi
nhao bun bao gdm vét liéu catdt dung cho pin ion lithi thir chp va vi vay tan suét tiép
xtc voi cuc gop dong dién cuc gidm va do din dién tir gitta cuc gbp dong dién cuc va
vat liéu hoat tinh giam. Trong khi do, khi mrc d0 v& cua khéi d3 tao hat vugt qua 0,30
thi hat tht cdp d& bi v& khi nhao bun bao gbm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir
cAp va khong thé ngan chin d din dién tr giam do sy v cua hat thir cép.

Phan bd kich thuéc hat cta hat thir cip duge x4c dinh sau khi xir ly phén tan
vat lidu catt diing cho pin ion lithi thir cAp bang céach s dung may dong héa t6t hon 13
c6 dinh cuc dai nam trong khoéng 1,0 pm hodc 16n hon va 45,0 um hodc nhé hon va tdt
hon nita 1a c6 dinh cuc dai nam trong khoang 2,0 pm hodc 16n hon va 25,0 um hogc nho
hon.

Khi phan b kich thudce hat cia hat thu cip c6 dinh cuc dai & 1,0 pm hodc 16n
hon thi d0 nhét cua bun bao gbm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi tha chp giam va
tinh chit ctia bun dugc tng dung cho cyc gop dong dién cuc s€ phu hop. Trong khi do,
khi phéan bé kich thuc hat cita hat tht cap c6 dinh cuc dai ¢ 45,0 pm hogic nho hon thi
c6 thé giam do nham trén bé mit caa 16p hdn hop catdt dugc tao trén cuc gop dong dién
cuc bang cach st dung bun bao gbm vt liéu catdt dung cho pin ion lithi thi cap va vi
vay ¢co thé ngan chédn hién tuong ng’fm mach hodc mat do dong khong déu.

Hat thit cp tao thanh vét liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp theo phuong
an nay cua sang ché 12 hat thu duoc bang céach tao hat cho hat vat liéu hoat tinh (hat so

cAp) bao gbm hat trung tdm va mang cacbon bao phu trén bé mit cua hat trung tdm. Hat
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thir cdp theo phuong 4n nay clia sing ché c6 céac vi 16 (1) giita hat vét liéu hoat tinh (hat
SO cép) tao thanh hat tha cép.

Pudng kinh vi 16 cta hat thir c4p tao thanh vat liéu catdt ding cho pin ion lithi
th cdp theo phuong 4n ndy clia sing ché tét hon 12 bang 80 nm hogc 16n hon va 1.000
nm hodc nhd hon va t&t hon nita 1a 100 nm hodc 16n hon va 500 nm hodc nhé hon.

Khi duong kinh vi 18 ciia hat thtt cdp bang 80 nm hogc 16n hon thi dung dich
dién phéan dé thdm vao bén trong hat thir cip va kha ning di chuyén ctia ion lithi trong
hat thir cip s& dé dang. Trong khi d6, khi duong kinh vi 13 ctia hat thir cp bang 1.000
nm hoic nho hon thi tAn suét tiép xtc gifta cac hat vt li¢u hoat tinh (hat so cép) cao va
d6 bén cta hat thir cAp tang. Vi vay, hat thi chp khong dé bi v& khi nhao bun bao gébm
vat lidu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp va co thé ngin chan do din dién tir giam do
su v& cia hat thir cp.

Pudng kinh vi 10 cta pin tha cép c6 thé duge xac dinh bang cach st dung may
do do xbp bing thiuy ngin (phuong phap xdm nhip thuy ngéin, tén thiét bi:
POREMASTER, san xuit béi Quantachrome Instruments Japan G.K)).

Duong kinh hat so c4p trung binh ctia hat vat liéu hoat tinh trong vt li¢u catdt
dung cho pin ion lithi thir cAp theo phuong 4n nay cia sang ché t6t hon 12 bang 10 nm
hodc 16n hon va 700 nm hogc nho hon va t6t hon nita 13 20 nm hogc 16n hon va 500 nm
hodc nhé hon.

Khi duong kinh hat so cAp trung binh cua hat vét li¢u hoat tinh bang 10 nm
hoic 1én hon thi dién tich bé mit riéng cta vt liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp
ting va vi vy su tang khéi lugng cia cacbon str dung dugce ngin chin va co6 thé ngin

chin sy giam dién tich va dung lugng phong dién cua pin ion lithi thi cip. Trong khi
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d6, khi dudng kinh hat so cp trung binh ctia hat vét liéu hoat tinh bing 700 nm hodc
nhé hon thi c6 thé ngan chin su kéo dai thdi gian dé ion lithi hogc dién tur di chuyén
trong vt liéu catdt dung cho pin ion lithi thir clp. Vi vy, ¢o thé ngin chin sy tang dién
trd trong cua pin ion lithi thi cAp va su gidm dic tinh cong suit sau do.

(3 day, duong kinh hat trung binh 12 duong kinh hat trung binh theo thé tich.
Duong kinh hat so cép trung binh cua hat vét li¢u hoat tinh c6 thé duoc x4c dinh béng
cach st dung dung cu xdc dinh phén bd kich thudc hat bang nhifu xa va tan xa laze
hogic dung cu tuong ty. Ngoai ra, cling co thé ty chon nhidu hat so cip dugc quan sat
bang cach st dung kinh hién vi dién t&r quét (scanning electron microscope: SEM) va
tinh dudng kinh hat trung binh cta hat so cAp.

Dién tich bé mat riéng BET cta vat li¢u catdt ding cho pin ion lithi tha cap tdt
hon 13 bing 5 m¥g hodc 16n hon va 25 m*/g hogc nho hon.

Khi dién tich bé mit rieng BET bang 5 m?/g hodc 16n hon thi su tao thanh hat
thd ctia vt liéu catdt ding cho pin ion lithi thi cip dugc ngin chin va c6 th8 tang tbc
d6 khuéch tan cta ion lithi trong hat. Vi vay, ¢O thé cai thién dic tinh pin cla pin ion
lithi tht cép. Ngoai ra, tan sut tiép xtic gifta cac hat vt liéu hoat tinh trong hat thu cAp
ting va vi vay ¢o thé tang do bdn cha hat thir cip. Trong khi do6, khi dién tich bé mat
riéng BET béng 25 m*/g hodc nhé hon thi co thé ngin chan sy ting qua muc vé 46 x6p
ciia catbt bao gdm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thtr cép theo phuong dn nay cua
séng ché. Vi vy, c6 thé tao ra pin ion lithi thir cAp c6 mét do nang luong cao.

Dién tich bé mit riéng BET cuta vét ligu catdt dung cho pin ion lithi thir chp c6

thé duoc xac dinh bang cach st dung phuong phap dugc md ta trong cac vi du.
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Duong kinh hat thi cAp trung binh cta vt ligu catdt dung cho pin ion lithi thar
ca‘ip tdt hon 1a béng 1,0 um hodc 16n hon va 45,0 pm ho#c nhd hon va tot hon nita 13 3,0
pm hodc 16n hon va 25,0 pm hodc nho hon.

Khi duong kinh hat thir cAp trung binh béng 1,0 um hodc 16n hon thi d6 nhot
ciia bun bao gdm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp gidm va tinh chét ciia bun
duoc ung dung cho cuc gbp dong dién cuc s€ phu hop. Trong khi d6, khi duong kinh
hat th cép trung binh b%lng 45,0 um hozc nhé hon thi ¢6 thé giam dd nham trén bé mat
cta 16p hdn hop catdt dugc tao trén cuc gbp dong dién cuc bang cach st dung bun bao
gdm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir chp va vi vay ¢6 thé ngan chan hién tuong
ngfm mach hoic méat do dong khong déu.

Luong cacbon chta trong vét liéu catdt dung cho pin ion lithi thir clp, nghia 13,
luong cacbon tao thanh mang cacbon tét hon 13 bang 0,1 phan khdi lugng hodc 16n hon
va 10 phﬁn khdi lugng hodc nhé hon va tot hon nita 12 0,6 phén khéi lugng hodc 16n
hon va 3 phan khdi lugng hozic nhé hon so vdi 100 phan khdi lugng cua hat trung tam.

Khi Iugng cacbon bang 0,1 phan khéi lugng hodc 16n hon thi dung luong
phong dién véi tbc do nap-phong dién cao clia pin ion lithi tha cép ting va ¢ thé thuc
hién da déc tinh tbc dd nap va phong dién. Trong khi d6, khi lugng cacbon bang 10
phan khdi lugng hodc nho hon thi co thé ngan chin dung luong pin cua pin ion lithi thw
cap trén mot don vi khdi luong cua vat ligu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp giam
nhiéu hon cin thiét.

Ty 1€ cia lugng cacbon trén dién tich bé mit riéng cua vat liéu catdt dung cho
pin ion lithi thi cap (“[lugng cacbon]/[dién tich bé mit riéng cuia hat so cép cia vat liéu

catét]”) tbt hon 1a bing 0,01% khdi lugng-g/m* hogc 16n hon va 0,5% khéi luong: g/m?
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hosic nho hon va tét hon nita 1a 0,03% khdi luong:g/m* hodc 16n hon va 0,3% khéi
luong- g/m? hodc nho hon.

Khi ty 1€ cua lugng cacbon bang 0,01% khdi luong-g/m? hodc 16n hon thi dung
luong phong dién véi tdc d6 nap va phéng cao cta pin ion lithi thir cAp ting va c6 thé
thuc hién da dic tinh tbc do nap va phéng dién. Trong khi d6, khi ty 1& cua luong
cacbon bang 0,5% khéi Iugng:g/m? hodc nho hon thi c6 thé ngan chin dung luong pin
cua pin ion lithi thir cép trén mot don vi khdi lwgng cta vat lidu catdt ding cho pin ion
lithi thtr cAp giam nhidu hon cn thiét.

Hat trung tam

Hat trung tAm tao thanh vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thi clp theo
phuong 4n nay cia sang ché khong bi gi6i han cu thé mién 13 cac hat nay c6 hoat tinh
dién hoa; tuy nhién, khi hat trung tdm 1a thanh phén duoc biéu dién béng cong thuc
chung LixFe,M PO4 (¢ diy, M 1a it nhit mot nguyén td dugce chon tir nhém gdm Mg,
Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge va cac nguyén td dit hiém, 0,95<x<1,10,
0,80<y<1,10 va 0,00<z<0,20) thi dgc tinh toc do cta pin ion lithi tht cép s& tot.

Trong khi d6, cac nguyén td ¢4t hiém 13 15 nguyén td gém La, Ce, Pr, Nd, Pm,
Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb va Lu trong day lantan.

Vi du v& hop chét dugce bidu dién bing cong thirc chung LixFeyM-PO4 bao gdm
LiFePO4, LiFeo.9sMgo,0sPOs, LioosFeo,95Alo,0sPOs va hop chét trong tu. Trong sb nay thi
LiFePOs dugc vu tién do cac kim loai khong c6 hoat tinh dién hoa hoa khong duge bao
gdm va mat do nang luong theo ly thuyét ting nhidu nhét.

Duong kinh hat so cép trung binh cta hat so cip ctia hat trung tdm tao thanh

vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thir chp theo phuong 4n nay cia sang ché tét hon 12
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b::ing 5 nm hodc 16n hon va 800 nm hogc nhé hon va tot hon nita 1a 20 nm hodc 16n hon
va 500 nm hoac nho hon.

Khi duong kinh hat so cAp trung binh cua hat so cép cua hat trung tdm bang 5
nm hodc 16n hon thi co thé phu dt bé mit cia hat so cAp clia hat trung tdm bang mang
cacbon. Ngoai ra, dung lugng phéng dién khi nap va phong tdc @6 cao cua pin ion lithi
thir clp ting va ¢ thé thuc hién da dic tinh nap va phong dién. Trong khi d6, khi
duong kinh hat so cAp trung binh cua hat so cAp ctia hat trung tdm bang 800 nm hodc
nho6 hon thi ¢6 thé giam dién tr& trong cia hat so cAp ctia hat trung tdm. Ngoai ra, con
¢6 thé tang dung lugng phong dién khi nap va phong tdc dd cao cua pin ion lithi thir
cép.

Hinh dang cta hat so cép ctia hat trung tAm tao thanh vét liéu catdt dung cho
pin ion lithi thi cAp theo phwong 4n nay cia sang ché khong bi gidi han cu thé, nhung
hinh dang cua hat so céip cua hat trung tam t8t hon 13 hinh cau do vat liéu hoat tinh lam
catdt duoc tao thanh tir hat két tu hinh cau, cu thé 13, hinh cau thuc su duge d& dang tao
thanh.

Khi hinh dang cua hat so cép cua hat trung tdm la hinh cau thi c6 thé giam
lugng dung moi khi bun duge didu ché bang cach tron vét liéu catdt dung cho pin ion
lithi thir cdp, nhya lién két (chét lién két) va dung moi. Ngoai ra, khi hinh dang cta hat
so cép cia hat trung tAm 1a hinh cAu thi viéc dua bun 1én cuc gép dong dién cuc s€ dé
dang hon. Hon nita, khi hinh dang cuda hat so cép cua hat trung tdm 1a hinh cau thi dién
tich bé mit cia hat so cAp ctia hat trung tdm dugc giam dén muc t6i thidu va co thé
giam dén muec tdi thiéu lwgng nhya lién két (chét lién két) duoc pha tron vao bun. Két

qua 1a, co thé giam dién tré trong cla catbt ma vat liéu catdt dung cho pin ion lithi tht
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cép theo phuong an nay cuia sang ché dugc sit dung cho n6. Ngoai ra, khi hinh dang cta
hat so cép cia hat trung tdm 13 hinh ciu thi s& d& dang dong goi chat vat liéu catbt dung
cho pin ion lithi thr cip va vi vay lugng vét ligu catdt dung cho pin ion lithi tha cip
dugce dong goi trén mot don vi thé tich cta catdt ting. Két qua 13, c6 thé tang mat dd
catdt va c6 thé thu dugce pin ion lithi thir cip dung lugng cao.

Mang cacbon

Mang cacbon bao phu trén bé mit hat trung tAm.

Khi bé mit hat trung tdm dugc phu bang mang cacbon thi c6 thé cai thién do
din dién t cua vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cép.

Mang cacbon 1& mang cacbon nhi€t phan ¢6 ngudn gbc tir hop chét hiru co
dugc xtr ly nhiét va chiu day ctia mang cacbon t5t hon 12 bang 0,2 nm hodc 16n hon va
10 nm ho#c nho hon va t6t hon nira 12 0,5 nm hozc 16n hon va 4 nm hodc nho hon.

Khi chiéu day cua mang cacbon bang 0,2 nm hogc 16n hon thi co6 thé ngin
chidu day méng qua mirc cia mang cacbon 1am vo hiéu héa su tao thanh mang c6 gia
tri dién tr¢ mong mubn. Ngoai ra, con ¢ thé bao dam do dan dién thich hop cua vat
lidu catdt ding cho pin ion lithi thi c4p. Trong khi d6, khi chiéu day cuia mang cacbon
bang 10 nm hogc nho hon thi ¢o thé ngin chin sy giam dung luong pin trén mot don vi
khdi luong cta vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cép.

Ngoai ra, khi chiéu day ctia mang cacbon bang 0,2 nm hogc 16n hon va 10 nm
hodc nho hon thi s€ d& dang dong goi chat vat liéu cat6t dung cho pin ion lithi tht cap
va vi vay lugng vat liéu catdt dung cho pin ion lithi tha cAp dugc dong goi trén mot don
vi thé tich ctia catét ting. Két qua 14, ¢6 thé tang mat do catbt va c6 thé thu dugce pin ion

lithi thtr cp dung lugng cao.
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Ty 1& 16p pht ctia mang cacbon trén hat trung tam t6t hon 1a bang 60% hoic
16n hon va 95% hodc nho hon va t6t hon nita 13 80% hoidc 16n hon va 95% hodc nho
hon. Khi ty 1€ 16p pht clia mang cacbon bang 60% hogc 16n hon thi hi¢u qua phu cua
mang cacbon co thé thu dugc day db.

Mit dd cia mang cacbon duoc tinh bang cach st dung thanh phan cacbon
trong mang cacbon &t hon 1a bang 0,3 g/cm® hogc 16n hon va 1,5 g/cm® hodc nho hon
va tét hon nita 12 0,4 g/cm? hodc 16n hon va 1,0 g/cm’ hodc nhd hon.

O day, ly do dé gi6i han mat do cia mang cacbon dugc tinh bing cach st dung
thanh phan cacbon trong mang cacbon ¢ khoang dugc mo ta & trén nhu dwgc mo ta
duéi day. Khi mat do cia mang cacbon dugc tinh bang cach st dung lugng cacbon
trong mang cacbon béng 0,3 g/cm® hodc 16n hon thi mang cacbon c6 da d6 dan dién tu.
Trong khi d6, khi mat do cia mang cacbon bé‘mg 1,5 g/cm® hodc nhé hon thi lugng tinh
thé graphit min dugc tao thanh tir chu trac phién mong trong mang cacbon nhd va vi
vay tr& ngai khong gian khong dugc tao bdi cac tinh thé graphit min trong qud trinh
khuéch tén caa ion lithi trong mang cacbon. Vi vay, khong co cac trudng hop trong do
dién tré di chuyén cua ion lithi tang. Két qua 13, khdng c6 cac truong hop trong doé dién
trd trong cua pin ion lithi tha cAp ting va su tut dién dp khong xay ra v6i tdc @6 nap-
phéng dién cao clia pin ion lithi thir clp.

Theo vit liéu catét ding cho pin ion lithi thir cép theo phuong 4n ndy cua séng
ché thi vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thir cip duge tao thanh tir hat thir cap thu
duoc b%lng cach tao hat cho hat vat liéu hoat tinh bao gém hat trung tdm va mang
cacbon bao phu trén bé mit hat trung tim va muc do vo cua khébi d3 tao hat ((a-b)/a)

duoc tinh tr luong hat tuwong dbi a voi dinh cuc dai trong phan bd kich thude hat cta
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hat thtr cdp va lugng hat tuong dbi b véi dinh cuc dai trong phén bd kich thudc hat
dugc x4c dinh sau khi xir ly phén tan hat tht cip bang cach st dung may ddng hoéa
duoc thiét dat b::ing 0,03 hozc 16m hon va 0,30 hogc nhé hon va vi vay ¢cO thé tao ra vat
lidu catét dung cho pin ion lithi thi clp trong d6 ngay ca trong truong hop trong do
mdy nhao c6 kha ndng phén tan tdt duge st dung thi khéi da tao hat van khong dé bi v&
va ¢6 thé ngan chin d din dién tir gidm do sy v& cua khdi da tao hat.
Phwong phap san xudt vdt liéu catot dimg cho pin ion lithi thir cdp

Phuong phap san xut vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thte cép theo phuong
an nady cua sang ché bao gbém, vi dy, budc san xuit hat trung tAm va tién chit cta hat
trung tdm, budc didu ché bun dé didu ché bun bing cach hoa tan hodc 1am phén tan it
nhét mot nguyén lidu hat trung tdm duge chon tir nhém gdm hat trung tdm va tién chét
cua hat trung tdm va hop chét hitu co 14 tién chét ctia mang cacbon trong nude va budce
nung dé siy bun va nung chét kho thu dugc trong mdi trudng khong oxy hoa.
Buebc san xudt hat trung tdm va tién chdt ctia hat trung tam

V& phuong phép san xuét hop chét (hat trung tAm) dugc bidu dién bang cong
thire chung LixFeyM PO (6 ddy, M la it nhit mot nguyén td duge chon tir nhém gbm
Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge va cac nguyén td dit hiém,
0,95<x<1,10, 0,80<y<1,10 va 0,00<z<0,20) thi phwong phap cua linh vuc k¥ thuat co
lién quan nhu phuong phdp pha ran, phuong phéap pha 16ng hodc phuong phap pha khi
duoc st dung. Vi du vé LixFeyM,PO4 thu dugc bang céach st dung phuong phap dugc
mb ta & trén bao gdm chét dang hat (sau day, trong mot s6 truong hop duge goi 1a “hat

LixFeyMzPO4”) .
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Hat LixFe;M,PO4 thu duge bing céch, vi du, tdng hop thity nhiét hon hop dang
bin thu dugc bang cich tron ngudn Li, ngudn Fe, ngudn P, nude va néu can, ngudén M.
Bing cach tbng hop thiy nhiét ma LixFeyMPO4 dugc tao thanh duéi dang chét két tia
trong nudc. Chét két taa thu duoc c6 thé 14 tién chit cua LixFeyM,PO4. Trong trudng
hop nay, hat LixFeyM,POs dich thu duoc bang cach nung tién chét ctia LixFeyMPOa.

Khi phuong phap tdng hop thuy nhiét néu trén, t6t hon 14 st dung binh kin khi
chiu 4p suét.

O day, vi du v& ngudn Li bao gdm mudi lithi nhu lithi axetat (LiCH3COO) va
lithi clorua (LiCl), lithi hydroxit (LiOH) va chét twong tw. Trong sd nay, t6t hon 1a it
nhéat mot chét dugc chon tir nhom g@)m lithi axetat, lithi clorua va lithi hydroxit dugc st
dung lam ngudn Li.

Vi du v& ngudn Fe bao gdm mubi st hoa tri hai nhu sét (1) clorua (FeCl), sét
(I1) axetat (Fe(CH;COO)y) va st (II) sulfat (FeSO4). Trong s6 nay, tot hon 1a it nhét
mot chét dugc chon tir nhom gém st (II) clorua, sét (II) axetat va sét (1) sulfat dugc st
dung lam ngudn Fe.

Vi du v& ngudn P bao gbm hop chét cia axit phosphoric nhu axit phosphoric
(HsPO4), amoni dihydro phosphat (NH4H,PO4), diamoni hydro phosphat ((NH4)2HPO4)
va chét twong tu. Trong sb nay, tbt hon 12 it nhat mét hop chit duogc chon tir nhom gﬁ‘)m
axit phosphonic, amoni dihydro phosphat va diamoni hydro phosphat dugc sir dung lam
ngué)n P.

Vi du vé& ngudn M bao gbm clorua, cacboxylat, sulfat va chit tuong tu bao
gém it nhit mot nguyén td duge chon tir nhom gE‘)m Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al,

Ga, In, Si, Ge va cac nguyén to dat hiém.
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Bube diéu ché bim

Bang budc diéu ché bun ma hop chét hitu co 13 tién chét cia mang cacbon
duogc xen gifta hat trung tdm, va hop chit hitu co va hat trung tdm dugc tron déu véi
nhau va vi viy bé mit hat trung tim c6 thd dugc phi déu bang hop chét hitu co.

Nguyén liéu hat trung tdm va hgp chét hitu co dugc hoa tan hodc lam phéan tan
trong nudc, theo do didu ché ra ra bun ddng nhit. Trong qué trinh hoa tan hodc lam
phén tan nay thi chét phan tan c6 thé dugce bd sung vao d6 hodc hop chét hiru co 1a
ngudn cacbon c6 thé c6 chitc ning cua chét phan tan.

Phuong phép hoa tan hodc lam phén tén nguyén liéu hat trung tdm va hop chat
hitu co trong nude khong bi gidi han cy th8 mién 12 vat liéu hoat tinh lam dién cuc dugc
phén tan va hop chit hitu co dugc hoa tan hodc lam phén tan va, vi du, tot hon 1a
phuong phép trong d6 thiét bi phan tan kidu khudy tron vat liéu nhu mdy nghién bi hogc
may nghién cat dugc sir dung.

Ngoai ra, con ¢ th didu chinh tAn suét tiép xuc gifta cac hat vat li¢u hoat tinh
trong hat thir clp va kiém soat do bén (mirc do vo cla khoi d3 tao hat) cia hat thir clp
bang cach diéu chinh do két tu cua hat trung tAm.

Hon nita, bing buéc nung ma hop chit hitu co bao phu trén bé mit hat trung
tam con dugc cacbon hoa, theo d6 thu dugc hat vat liéu hoat tinh lam catdt (vat liéu
catét) bao gdm hat trung tdm dugc phu déu bang mang cacbon.

Hop chét hitu co duge st dung theo phuong phép san xuét vat liéu hoat tinh
lam catbt theo phuong 4n nay cua sang ché khong bi giGi han cu thé min 14 hop chit
nay cé thé tao thanh mang cacbon trén bé mit hat trung tAm. Vi du vé hop chét hitu co

duoc md ta & trén bao gdm rugu hoa tri hai nhu rugu polyvinyl (polyvinyl alcohol:
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PVA), polyvinyl pyrolidon, xenluloza, tinh bdt, gelatin, carboxymetyl xenluloza, metyl
xenluloza, hydroxymetyl xenluloza, hydroxyetyl xenluloza, axit polyacrylic, polystyren
sulfonat, polyacrylamit, polyvinyl axetat, glucoza, fructoza, galactoza, manoza,
maltoza, sucroza, lactoza, glycogen, pectin, axit alginic, glucomanan, chitin, axit
hyaluronic, chondroitin, agaroza, polyete va etylen glycol, rugu hoa tri ba nhu glyxerin
va chit twong tu.

Trong budc didu ché bun, nguyén liéu hat trung tdm va hop chét hitu co duge
hoa tan hodc 1am phan tén trong nudc, theo d6 didu ché ra ra bun ddng nhét.

Khi nguyén liéu hat trung tdm va hop chét hitu co dugc hoa tan hodc 1am phan
tan trong nudec thi cling ¢6 thé bd sung chit phan tan vao d6. Ngoai ra, khi do két tu clia
hat trung tam dugc diéu chinh d@)ng thoi thi do bén (mtc 40 vd cua khoi da tao hat) cua
hat thi cép duge kiém soat.

Vi du v& phuong phap hoa tan hodc lam phén tan nguyén liéu hat trung tdm va
hop chét hitu co trong nudc va didu chinh do két tu cia hat trung tdm bao gdm phuong
phép trong d6 thiét bi phan tan kiéu khqu tron vat li€u dé khudy tron hat vat liéu véi
tdc d6 cao nhu may nghién bi kiéu hanh tinh, may nghién bi kiéu dao dong, may nghién
hat hodc may nghién cit dugc st dung.

O day, vi du v& chi s kiém soat do két tu cia hat trung tdm bao gbm ty 1&
(dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)) cta duong kinh trung binh
trong phin bd kich thudc hat sau khi xir Iy phan tan bang céach st dung thiét bi phan tan
kiéu khudy tron vat liéu trén dudng kinh tinh thé duge tinh tir duong kinh tinh thé truéc
khi xir 1y phan tan. Khi (dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)) chi béo

gid tri cao hon thi do két tu cua hat trung tAm ting va tan sudt tiép xuc gifta cac hat vat
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liéu hoat tinh trong hat thir cap thay dbi manh hon giita vi tri v6i tan suét tiép xuc cao
va vi tri véi tAn sut tiép Xuc thép va vi vay do bén cua hat thu cép giam va muc do v&
ctia khéi da tao hat chi bdo gia tri cao hon. Mt khéc, khi (dudng kinh trung binh
(nm)/dudng kinh tinh thé (nm)) chi bao gié tri thép hon thi do két tu cta hat trung tim
giam va tan sut tiép xtc gifta cac hat vat li¢u hoat tinh trong hat thir cip ting ddng déu
nhu mot téng thé va vi vay do bén caa hat tha cép duoc cai thién va mac do vo cua
khdi d3 tao hat chi bdo gia tri thip hon. Khi cudong do phan tan cia thiét bi phan tan
kiéu khudy tron vat lidu yéu thi gid tri (dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé
(nm)) ting va khi cuong do phan tan cua thiét bi phan tén kidu khudy tron vat liéu manh
thi gid tri (dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)) giam.

Ngoai ra, d8 kidm soat do két tu cua hat trung tAm va (dwuong kinh trung binh
(nm)/dudng kinh tinh thé (nm)) thi dudng kinh tinh thé cua hat vat liéu hoat tinh truge
khi xi Iy phén tan tét hon 12 bing 30 nm hogc 16n hon va 300 nm hoge nhé hon va tot
hon nita 12 80 nm hogc 16n hon va 130 nm hogc nhé hon. Trong phan bd kich thude hat
sau khi xtr ly phén tan bang cach st dung thiét bi phan tan kiéu khudy tron vat liéu thi
dudng kinh trung binh t6t hon 12 bang 80 nm hozc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon va

t5t hon nita 1a 100 nm hogc 16n hon va 160 nm hodc nho hon.
Budc nung

Tiép theo, bun dugc didu ché trong bude didu ché bun dugc phun va sdy trong
mdi trudong nhiét dd cao, vi dy, trong mdi trudong cd nhiét do bﬁng 70°C hodc cao hon
va 250°C hoic thip hon.

Tiép theo, chét kho thu duge nung trong mdi trudng khong oxy hoa & nhiét do

6t hon 1a 600°C hoic cao hon va 1.000°C hodc thip hon va t6t hon nita 1a 650°C hodc
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cao hon va 840°C hodc thép hon trong khoang 0,1 gi® hodc dai hon va 40 gid hoac
ngén hon.

Maoi trudong khong oxy hoa t6t hon 13 mdi trudong dién day khi tro nhu nito
(N2), argon (Ar) hodc khi twong tur. Trong trudng hgp trong d6 con can phai ngén chin
swr oxy hoa ctia chét kho thi moi trudmg khir bao gom khoang vai % thé tich khi khir nhu
hydro (Hz) dugc uu tién. Ngoai ra, dé loai bo cac thanh phén hitu co bay hoi trong moi
truong khong oxy hoa khi nung thi khi d& chdy hozc khi dbt nhu oxy (O2) ciing co6 thé
duge cip vio moi trudong khong oxy hoa.

(3 day, khi nhiét do nung duge thiét dit bang 600°C hogc cao hon thi hop chit
hitu co trong chét khd dé bi phan hiy va phan tng hoan toan va hop chét hitu co bi
cacbon héa dé dang va hoan toan. Két qua 1a, d& ngin chan sy tao thanh chét phan huy
co dién trd cao cua hop chét hitu co trong hat két tu thu dugce. Ngoai ra, khi nhiét dd
nung dugc thiét dat bang 650°C hodc cao hon thi khi can dién cuc ma chét nung dugc
st dung lam hat vét liéu hoat tinh 1am catdt cho no thi do xép cta dién cuc khong ting
qua mic va vi vy dién tr¢ di chuyén dién ti trong 16p hdn hop catdt giam va mat do
ning luong cai thién. Trong khi d6, khi nhiét do nung duoc thiét dit bang 1.000°C hodc
thip hon thi lithi (Li) trong nguyén liéu hat trung tdm khé bay hoi va su phat trién hat
cua hat trung tdm dén kich thudc biang hogc 16n hon kich thude dich dugc ngén chan.
Két qua 13, trong truong hop trong d6 pin ion lithi tht cip bao gbém catdt bao gdm vat
lidu catbt ding cho pin ion lithi thur cip theo phuong 4n nay cua sang ché dugc san xuét
thi ¢6 thé ngin chin dung luong phong dién véi tde do nap-phong dién cao gidm va co
thé thuc hién pin ion lithi thi cAp c6 du dic tinh tdc do nap va phong dién. Ngoai ra, khi

nhiét do nung duogc thiét dit bing 840°C hodc thap hon thi khi ép dién cyc ma chit
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nung dugc st dung lam vat liéu hoat tinh 1am catdt cho no thi d Xép cua di¢n cuc
khong ting qua muc va vi vy s€ ¢ thé ngan chin sy giam do bén gay ra boi su thay
dbi vé cAu trac dién cuc do su dan va co cia vat ligu hoat tinh 1am catdt trong chu trinh
nap va phong dién.

Bing céc budc duge mo ta & trén ma thu duoc hat thu cap bang c4ch tao hat
cho hat vat liéu hoat tinh trong d6 bé mat cta hat so cép ctia hat trung tdm dugc phu
bang mang cacbon nhiét phan dugc tao ra boi su phan huy nhiét cua hop chét hiru co
trong chét kha.

Catét ciia pin ion lithi thit cdp

Catdt cta pin ion lithi tha chp theo phuong 4n nay cla sang ché bao gdm hat
tha cép thu duogc béng cach tao hat cho hat vat liéu hoat tinh c6 hat trung tm dugc biéu
dién bang cong thire chung LixFeyMPO4 (6 day, M 1a it nhéit mdt nguyén td dugce chon
tir nhém gé)m Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge va cac nguyén td dét
hiém, 0,95<x<1,10, 0,80<y<1,10 va 0,00<z<0,20) va mang cacbon bao phu trén bé miit
hat trung tam.

Catdt cta pin ion lithi thir cép theo phuong 4n ndy cla sang ché bao gdm cuc
g6p dong dién cuc dugc lam tir 14 kim loai va 16p hdn hop catbt duoc tao trén cuc gop
dong dién cuc va 16p hén hop catét bao gdm vat liéu catdt dung cho pin ion lithi tha
cAp theo phuong 4n nay cla sang ché. Catbt cta pin ion lithi thir cip theo phuong én
nay cua sang ché 1 catét thu duge bang cach tao 16p hdn hop cat6t trén mot mat chinh
cia cuc gop dong dién cuc bang cich st dung vat ligu catdt dung cho pin ion lithi tht

cép theo phuong 4n nay cla séng ché.
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Do catt cua pin ion lithi the cép theo phuong 4n nay cua sang ché bao gdm
vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thtr cép theo phwong 4n ndy cua sang ché nén pin
ion lithi thtr cip ma catdt cta pin ion lithi thir cap theo phuong 4n nay cua sang ché
dugc st dung cho né c6 déc tinh tdc do rat tt.

Phwong phdp san xuét catét cia pin ion lithi thit cdp

Phuong phép san xuét cat6t ciia pin ion lithi thir cép theo phuong 4n nay cla
sang ché khong bi gi6i han cy thé mién 1a 16p hén hop catdt c6 thé duge tao trén mot
mit chinh cta cuc gbp dong dién cuc bang cach st dung vat ligu catdt dung cho pin ion
lithi thir cAp theo phuong 4n nay cla sang ché. Vi du vé phuong phéap san xudt catbt ctia
pin ion lithi thir cAp theo phuong 4n nay cua sang ché bao gdm phuong phéap dudi day.

Trudc tién, vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thir cAp theo phuong 4n nay cua

| sang ché, chét lién két duoc tao thanh tir nhya lién két va dung moi dugce tron v6i nhau,
theo d6 didu ché ra ra vat liéu catdt dang bot nhdo. Lic nay, chét ting kha ning dan
dién nhu mudi than cé thé dugc bd sung vao vat ligu cat6t dang bot nhdo theo phuong
an nay cua sang ché néu can.
Chdt lién két

Pé lam chét lién két, nghia 13, nhwa lién két, vi dy, thi nhua
polytetrafloruaetylen (PTFE), nhya polyvinyliden florua (PVdF), flo cao su hodc nhua
twong tu duge uu tién su dung.

Luogng pha trn cua chét lién két dugc st dung @8 didu ché vat lidu catét dang
bot nhdo khong bi giéi han cu thé, nhung, vi dy, tdthonla 1 phﬁn khdi lugng hodc 16n

hon va 30 phan khdi lugng hodc nho hon va t6t hon nita 13 3 phan khdi luong hodc 1on
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hon va 20 phan khéi lugng hodic nhd hon so véi 100 phan khoi lugng ctia vat lidu catdt
dung cho pin ion lithi thi cép.

Khi lugng pha trdn cua chét lién két bing 1 phén khdi lwgng hodc 16n hon thi
c6 thé cai thién dy du tinh chit lién két gitra 16p hdn hop catdt va cuc gop dong dién
cuc. Vi vay, co thé ngan chin 16p hdn hop catdt bi gdy hodc bi roi khi tao 16p hdn hop
catbt bing cach can hodc cach twong ty. Ngoai ra, con ¢6 thé ngan chin 16p hdn hop
catét bi bong ra khéi cuc gbp dong dién cyc trong qua trinh nap va phong clia pin ion
lithi thir cap va ngén chan dung lugng pin hodc tdc dd nap-phong dién giam. Trong khi
do, khi lugng pha trn cua chét lién két bang 30 phan khdi lugng hogc nho hon thi c6
thé ngan chin dién trd trong cua vat liéu catét dung cho pin ion lithi thir cip giam va
ngin chin dung lugng pin véi tbc @6 nap-phong dién cao gidm.

Chat ting kha ning dan dién

Chét ting kha ning dan dién khong bi gidi han cu thé va vi du, str dung it nhét
mot nguyén td duoc chon tir nhém gém bot cacbon nhur mudi axetylen (AB), KETIEN
BLACK vi mudi 10 va xo cacbon nhu xo cacbon tir pha hoi (vapor-grown carbon fiber:
VGCF) va éng nano cacbon.

Dung moi

Dung mdi dugc st dung trong vt liéu catdt dang bot nhdo bao gém vat ligu
catdt dung cho pin ion lithi tht cip theo phuong 4n nay cua sang ché dugc lwa chon
thich hop tuy thudc vao tinh chét ctia chét lién két. Khi dung mdi dugc lua chon thich
hop thi co thé gitp tng dung vt liu catdt dang bdt nhdo cho chét s& dugc pht nhu cyc

gop dong dién cuc.
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Vi dy vé dung moi bao gbm nude, rugu nhu metanol, etanol, 1-propanol, 2-
propanol (rugu isopropyl: IPA), butanol, pentanol, hexanol, octanol va ruou diaxeton,
este nhu etyl axetat, butyl axetat, etyl lactat, propylen glycol monometyl ete axetat,
propylen glycol monoetyl ete axetat va y-butyrolacton, ete nhu dietyl ete, etylen glycol
monometyl ete (metyl xenlosolve), etylen glycol monoetyl ete (etyl xenlosolve), etylen
glycol monobutyl ete (butyl xenlosolve), dietylen glycol monometyl ete va dietylen
glycol monoetyl ete, keton nhur axeton, metyl etyl keton (MEK), metyl isobutyl keton
(MIBK), axetylaxeton va xyclohexanon, amit nhu dimetyl formamit, N,N-
dimetylaxetoaxetamit va N-metyl-2-pyrolidinon (NMP), glycol nhu etylen glycol,
dietylen glycol va propylen glycol va chét twong ty. Cac dung mdi nay co6 thé dugc sir
dung riéng r& hodc dang hdn hop cua hai hodc nhiéu hon dung moi.

Ty 1& ham lugng dung mdi trong vat lidu catdt dang bdt nhdo t6t hon 1a bang
50% khéi lugng hogc 16n hon va 70% khdi lugng hogc nhé hon va t5t hon nira 13 55%
khdi lugng hodc 16n hon va 65% khéi lwgng hogc nhé hon trong trudng hop trong doé
tdng khdi lugng cua vat ligu catdt ding cho pin ion lithi tht chp theo phuong 4n nay
ciia sang ché, chét lién két va Adung méi duoc thiét dat bing 100% khdi luong.

Khi ty 16 ham lugng dung moi trong vat lidu catbt dang bot nhdo nim trong
khoang duge mo ta & trén thi co thé thu dugc vt liéu catdt dang bot nhdo co kha ning
tao hinh catdt rat tot va dic tinh pin rat tt.

Phuong phéap trdn vat liu catdt ding cho pin ion lithi tha cAp theo phuong an
nay cua sang ché, chat lién két, chét ting kha ning din dién va dung mdi khong bi gidi

han cu thé mién 13 cac thanh phan nay c6 theé dugc tron déu v6i nhau. Vi du vé chung
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bao gdm cac phuong phap trdn trong d6 mdy nhao nhu may nghién bi, méy nghién cat,
may tron kidu hanh tinh, may lic son hodc may ddng héa dugc st dung.

Vat lidu catét dang bot nhdo duge dua 1én mot mat chinh cia cyc gép dong
dién cuc dé tao thanh mang phu va sau d6 mang pht nay duogc sdy, theo d6 thu dugc
cuc gop dong dién cuc c6 mang phi duge tao thanh tir hdn hop cta vt liéu catbt va
chét lién két dugc tao trén mdt mat chinh.

Sau d6, mang phu dugc €p bang ap suat va duge siy, theo d6 thu duge catdt c6
16p hén hop catdt trén mot mit chinh ctia cuc gép dong dién cuc.

Pin ion lithi thit cdp

Pin ion lithi tht cp theo phuong 4n nay cua sang ché bao gdm catdt, andt va
chét dién phan khong chira nude, trong d6 catdt 13 catdt ciia pin ion lithi thir cAp theo
phuong 4n nay cla sang ché. Cu thé 13, pin ion lithi thir cip theo phuong 4n nay cua
sang ché bao gdm cat6t cua pin ion lithi thir chp theo phuong 4n nay cua sang ché 1a
catét, andt, tAm phén tach va chét dién phén khong chira nudc.

Trong pin ion lithi thi cip theo phuong 4n nay cla sang ché thi anbt, chit dién
phan khong chira nude va tAm phan tach khong bi gidi han cu thé.

Anét

Vi du vé& anbt bao gém andt bao gé)m vat ligu andt nhu kim loai Li, vét li¢u
cacbon nhu graphit ty nhién va cacbon cing, hop kim Li, LisTisO1, Si(Lis4Si) va vat
liéu tuong tu.

Chdt dién phdn khéng chita nudc
Vi du vé chét dién phan khong chira nude bao gbm chit dién phan khong chira

nuée thu duge bing cach tron etylen cacbonat (ethylene carbonate: EC) va etyl metyl
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cacbonat (ethyl methyl carbonate: EMC) sao cho ty 1& thé tich dat t6i 1:1 va hoa tan
lithi hexafloruaphosphat (LiPFs) trong hdn hop dung mdi thu duge sao cho ndéng do dat
t6i 1 mol/dm?.
Tém phdn tach

P& 1am tAm phan tach thi c¢6 thé st dung, vi du, propylen x6p.

Ngoai ra, thay cho chét dién phan khong chira nu6e va tAm phan tach thi co thé
stt dung chit dién phan ran.

Do pin ion lithi thir cAp theo phuong 4n ndy clia sang ché bao gdbm catdt cia
pin ion lithi tha cAp theo phuong 4n nay cla sang ché 12 catét nén pin ion lithi thir cip
c6 mat d6 ning lugng cao va c6 dic tinh dAu vao va dau ra rat tdt.

Vi du thyc hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc mo ta cu thé hon bang cich st dung cac vi du va vi
du so sanh, nhung sang ché khong bi gi6i han & cac vi du dudi day.
Vidul
Tbng hop vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir clp

Lithi phosphat (LisPO4) (2 mol) va sét (IT) sulfat (FeSO4) (2 mol) dugc bd sung
va trdn vGi nude sao cho téng luong dat t6i 4 1, theo d6 didu ché ra hdén hop df‘)ng nhét
dang bun.

Tiép theo, hdn hop néu trén duge trit trong binh kin khi chiu 4p suit c6 dung
tich bang 8 1 va dugc tdng hop thiy nhiét ¢ nhigt 46 200°C trong 6 gio, theo do tao
thanh chat két tia caa vt lidu hoat tinh lam catdt.

Tiép theo, chét két tia néu trén dugce lam sach béng nuéce, theo d6 thu dugc vat

liéu hoat tinh lam catdt dang béanh.
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Tiép theo, polyetylen glycol (4,5 g) 1a hop chit hitu co va nudce tinh khiét dugc
bd sung vao vat liéu hoat tinh lam catdt (150 g tinh theo ham luong chét ran) néu trén
va thuc hién xtt Iy phén tan trén hdn hop bing cich st dung bi ziriconi oxit co duong
kinh bing 0,1 mm lam hat vat li¢u trong may nghién c4t. Lic nay, lugng nudc tinh
khiét duoc diéu chinh sao cho ty 18 khoi lugng ciia vat liéu hoat tinh lam catdt 13 tir sb
v6i khéi luong cua bun 1a mau sé dat t6i 0,5. Ngoai ra, duong kinh trung binh trong
phéan bd kich thudce hat ciia bun da phén tan sau khi nghién cat con dugce didu chinh dén
135 nm va thoi diém trong d6 dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)
dugec tinh tir dudng kinh tinh thé trudc khi nghién cat bang 123 nm dat t6i 1,10 dugc
xem 13 diém két thic nghién cat.

Tiép theo, bun néu trén dugc phun va séy trong moi trudng ¢ nhigt 4o 170°C,
theo d6 thu duoc khdi da tao hat cia vét liéu catdt duge phi bang chét hiru co.

Tiép theo, khdi da tao hat thu dugc nung & nhiét do 700°C trong 1,5 gio trong
moi truong nito, theo d6 thu duge vat li€u catét 1 cua khdi d3 tao hat duge phu béng
mang cacbon.

Sén xudt pin ion lithi thit cdp

Vit lidu catbt 1, polyvinyliden florua (PVdF) 1a chét lién két va mudi axetylen
(acetylene black: AB) la chit ting kha ning din dién duoc tron vao N-metyl-2-
pyrolidinon (NMP) 1& dung mdi sao cho ty 1€ khdi luong (vat liéu catdt 1:AB:PVdF)
trong bot nhdo dat t6i 94,5:0,5:5 va cac thanh phan nay duge nhao bang cach st dung
may nhao (san xuit boi Primix Corporation, tén thuong mai: FILMIX) trong mot phut
trong didu kién téc do bang 35 m/s, theo d6 didu ché ra ra vat lidu catdt dang bot nhdo

(lam catbt).
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Vit liéu catbt dang bot nhao (1am catdt) nay dugc dua 1én bé mit cta 14 nhom
day 30 pm (cuc gop dong dién cuc) dé tao thanh mang phu va mang phu nay duoc sdy,
theo d6 tao ra 16p hdn hop catbt trén bé mit cua 1a nhom. Lugng 16p hén hop catdt
dugc diéu chinh sao cho mat dd dung luong dat t6i 2,8 mAh/cm? trong trueong hop tinh
toan véi dung luong 1y thuyét cta lithi st phosphat dugc thiét dat bang 170 mAh/g.

Sau d6, 16p hdn hop catdt bi ép cho dén khi chiéu day dat t6i 90 pm, theo do
taora catbt 1 trong vi du 1.

Kim loai lithi dwoc bd tri lam andt so vdi catdt 1 néu trén va tAm phan tach
dugc tao thanh tir polypropylen xbp duge b tri gitta catdt 1 va andt, theo d6 tao ra chi
tiét pin 1.

Trong khi do, etylen cacbonat va dietyl cacbonat dugc tron véi nhau theo ty 1€
khéi luong bang 1:1 (ty 1& khdi lugng) va hon nita, 1 mol/I dung dich LiPFs con duoc
bd sung vao d6, theo d6 tao ra dung dich chéit dién phan 1 ¢6 do dAn dién bang ion lithi.

Tiép theo, chi tiét pin 1 dugc nhung chim trong dung dich chit dién phén 1,
theo d6 tao ra pin ion lithi thir cép 1 trong vi du 1.

Vidu?2

Vit lidu catdt 2 trong vi du 2 thu dugc theo cach gidng nhu trong vi du 1 ngoai
trir mot diém 13 dudng kinh trung binh trong phan b6 kich thudc hat cia bun da phan
tan sau khi nghién c4t dugc didu chinh dén 131 nm va thoi diém trong d6 duong kinh
trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir duong kinh tinh thé trude khi
nghién cat bang 123 nm dat t6i 1,07 dugc xem la diém két thc nghién cét.

Pin ion lithi thit cip 2 trong vi du 2 dugc san xuét theo cach giéng nhu trong vi

du 1 ngoai trr m§t diém 1a vat lidu catdt 2 duge st dung.
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Vidu 3

Vat liéu catdt 3 trong vi du 3 thu duoc theo cach gidng nhu trong vi du 1 ngoai
trir mot diém 1a dudng kinh trung binh trong phan bd kich thuéc hat ciia bun di phan
tan sau khi nghién cat duge didu chinh dén 127 nm va thoi diém trong d6 dudng kinh
trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (am) duoc tinh tir duong kinh tinh thé trude khi
nghién cat bang 123 nm dat t6i 1,03 dugc xem la diém két thic nghién cét.

Pin ion lithi thit cip 3 trong vi du 3 dugc sin xuét theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat liéu catbt 3 dugce sir dung.
Vidu4

Vat licu catdt 4 trong vi du 4 thu duoc theo cach giéng nhu trong vi du 1 ngoai
trir mot diém 13 duong kinh trung binh trong phan bd kich thudc hat cia bun da phan
tan sau khi nghién cat dugc didu chinh dén 124 nm va thoi diém trong d6 duong kinh
trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugce tinh tir dwong kinh tinh thé trude khi
nghién cat b%lng 123 nm dat téi 1,01 dugce xem la diém két thic nghién cat.

Pin ion lithi th& cip 4 trong vi du 4 dugc san xuét theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 12 vat lidu catbt 4 dugce sir dung.
Vidus

Lithi phosphat (LisPO4) (2 mol) va sét (IT) sulfat (FeSOx4) (2 mol) duoc b sung
va tron vGi nude sao cho tbng lugng dat t6i 4 1, theo d6 didu ché ra hdn hop dong nhét
dang bun.

Tiép theo, hdn hop néu trén dugce trit trong binh kin khi chiu 4p suét c6 dung
tich bang 8 1 va dugc tdng hop thiy nhiét ¢ nhigt 4 180°C trong ba gio¥, theo do tao

thanh chat két tha ciia vat lidu hoat tinh 1am catdt.
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Tiép theo, chat két tia néu trén dugc lam sach bang nudce, theo d6 thu duge vat
liéu hoat tinh lam catbt dang bénh.

Tiép theo, polyetylen glycol (4,5 g) 1a hop chét hitu co va nudc tinh khiét duge
bd sung vao vat ligu hoat tinh lam catdt (150 g tinh theo ham lugng chét ran) néu trén
va thuc hién xtt Iy phén tan trén hdn hop bang cich st dung bi ziriconi oxit ¢d duong
kinh b'flng 0,1 mm lam hat vat li¢u trong may nghién cat. Luc nay, lugng nudce tinh
khiét dugc diéu chinh sao cho ty 1& khéi luong cta vat liéu hoat tinh 1am catdt 1a tir s6
v6i khéi lugng ctia bun 12 mau sb dat t6i 0,5. Ngoai ra, dudng kinh trung binh trong
phéan bd kich thude hat ctia bun da phén tan sau khi nghién cét con dugc didu chinh dén
125 nm va thoi diém trong d6 dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)
duoc tinh tir dudng kinh tinh thé trude khi nghién cat bing 105 nm dat t6i 1,19 duoc
xem 12 diém két thiic nghién cat.

Tiép theo, bun néu trén dugc phun va sdy trong moi trudng & nhiét do 170°C,
theo d6 thu dugc khdi da tao hat cua vét ligu catdt duge phu bang chét hitu co.

Tiép theo, khéi d4 tao hat thu dugc nung & nhiét do 700°C trong 1,5 gio trong
mdi trudng nito, theo do thu duge vét liéu catdt 5 cta khdi di tao hat duoc phu bing
mang cacbon.

Pin ion lithi thit cdp 5 trong vi du 5 dugc san xuét theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catbt 5 dugce sir dung.

Vidu6

Vat liéu catdt 6 trong vi du 6 thu duge theo c4ch gibng nhu trong vi du 1 ngoai

trir mot diém 13 dwdng kinh trung binh trong phan bd kich thudc hat cua bun da phén

tan sau khi nghién cat dugc didu chinh dén 114 nm va thoi diém trong d6 dudng kinh
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trung binh (nm)/duong kinh tinh thé (nm) dwgc tinh tir dudong kinh tinh thé trude khi
nghién cat bﬁng 105 nm dat téi 1,09 duge xem la diém két thic nghién cat.

Pin ion lithi thit cp 6 trong vi du 6 dugc san xuit theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catbt 6 duge st dung.
Vidu7

Vat liéu catbt 7 trong vi du 7 thu dugc theo cach gidng nhu trong vi du 1 ngoai
trir mot diém 13 dudng kinh trung binh trong phén bd kich thudc hat ciia bun da phén
tan sau khi nghién cét dugc diéu chinh dén 109 nm va thoi diém trong d6 duong kinh
trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) duoc tinh tir duong kinh tinh thé trudc khi
nghién cat bang 105 nm dat t6i 1,04 dugc xem 1a diém két thac nghién cat.

Pin ion lithi th& cdp 7 trong vi du 7 dugc san xuét theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catbt 7 dugce st dung.
Vidu8

Vat lidu catbt 8 trong vi du 8 thu dugce theo cach giéng nhu trong vi du 1 ngoai
trir mdt diém 13 dudng kinh trung binh trong phan bd kich thudc hat cta bun di phan
tan sau khi nghién cét dugc didu chinh dén 107 nm va thoi diém trong d6 duong kinh
trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir dudong kinh tinh thé trudc khi
nghién cat bang 105 nm dat t&i 1,02 duge xem la diém két thuc nghién cat.

Pin ion lithi thi cdp 8 trong vi du 8 dugc san xudt theo cach giéng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catdt 8 dugc st dung.
Vidu9

Téng hop vt liéu catét dimg cho pin ion lithi thir cdp
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Lithi phosphat (LisPOs) (2 mol) va st (II) sulfat (FeSO4) (2 mol) dugc bd sung
va trdn v6i nude sao cho tbng lwong dat t6i 4 1, theo d6 didu ché ra hdn hop dong nhéat
dang bun.

Tiép theo, hdn hgp néu trén dugc trlt trong binh kin khi chiu 4p suét c¢6 dung
tich bang 8 1 va dugc tdng hop thiy nhiét & nhigt do 150°C trong mot gio, theo do tao
thanh chét két tia ctia vt liéu hoat tinh 1am catot.

Tiép theo, chét két tha néu trén dugc lam sach bang nuéc, theo do thu dugc vat
liéu hoat tinh lam catdt dang banh.

Tiép theo, polyetylen glycol (4,5 g) 1a hop chét hiru co va nude tinh khiét dugc
bd sung vao vét liéu hoat tinh lam catdt (150 g tinh theo ham luong chét ran) néu trén
va thuc hién xtr 1y phén tan trén hdn hop bang cach st dung bi ziriconi oxit c6 duong
kinh bing 0,1 mm lam hat vat li¢u trong may nghién cit. Luc nay, lugng nude tinh
khiét dugc diéu chinh sao cho ty 1& khdi lugng cta vat liéu hoat tinh 1am catdt 12 tir s6
véi khdi lugng cua bun 13 mau sd dat toi 0,5. Ngoai ra, dudng kinh trung binh trong
phén bd kich thuéc hat cia bun da phén tan sau khi nghién cat con dugc didu chinh dén
171 nm va thoi diém trong d6 dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm)
dugc tinh tr dudng kinh tinh thé trudc khi nghién cat bang 82 nm dat t6i 2,09 dugc xem
13 diém két thic nghién cét.

Tiép theo, bun néu trén dugc phun va sdy trong mdi truong & nhigt d 170°C,
theo d6 thu duge khéi d tao hat cua vt liéu catdt duge phu bang chét hitru co.

Tiép theo, khdi da tao hat thu dugc nung & nhiét @6 700°C trong 1,5 gio trong
méi truong nito, theo d6 thu dugce vat liéu catét 9 ciia khdi da tao hat dugc phu béng

mang cacbon.
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Pin ion lithi thit cip 9 trong vi du 9 dugc san xut theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catdt 9 dugce sir dung.
Vidu 10

Vat lidu catdt 10 trong vi du 10 thu duge theo cach gidng nhu trong vi du 9
ngoai trr mot didm 1a duodng kinh trung binh trong phén bd kich thuéc hat cia bun da
phén tan sau khi nghién cét dugc didu chinh dén 118 nm va thoi diém trong d6 dudng
kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugce tinh tir dudng kinh tinh thé trudc
khi nghién cat b.%lng 82 nm dat t6i 1,44 dugce xem la diém két thuc nghién cat.

Pin ion lithi th& cdp 10 trong vi du 10 dugc san xuét theo cach gidng nhu trong
vi du 9 ngoai tror mot diém 13 vat lidu catdt 10 dugce st dung.
Vidull

Vit li¢u catbt 11 trong vi du 11 thu dugc theo cach giéng nhu trong vi du 9
ngoai trir mot diém 1a dudng kinh trung binh trong phan bd kich thuéc hat cta bun da
phén tan sau khi nghién cét dugc didu chinh dén 101 nm va thoi diém trong d6 dudng
kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) duge tinh tir duong kinh tinh thé trudce
khi nghién cat bing 82 nm dat t6i 1,23 dugce xem 1a diém két thuc nghién cat.

Pin ion lithi thir cdp 11 trong vi du 11 dugc sén xuét theo cach giéng nhu trong
vi du 9 ngoai trir mot diém 12 vat liu catdt 11 dugc st dung.
Vi du so sanh 1

Vat liéu catbt 21 trong vi du so sénh 1 thu duoc theo cach gidng nhu trong vi
du 1 ngoai trr mot diém 13 dudng kinh trung binh thuc té trong phan bd kich thuée hat
cia bun d3 phan tan sau khi nghién cat duge didu chinh dén 243 nm va thoi diém trong

d6 duong kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir dwong kinh tinh
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thé trudc khi nghién cat bang 123 nm dat t6i 1,98 dugc xem la diém két thic nghién
cat.

Pin ion lithi tht cdp 21 trong vi du so sdnh 1 dugc san xuét theo cach gidng
nhu trong vi du 1 ngoai trir mot diém 12 vat lidu catdt 21 duoc sir dung.
Vi du so sanh 2

Vat liéu catbt 22 trong vi du so sanh 2 thu duoc theo cach giéng nhu trong vi
du 1 ngoai trr mot diém 1a duong kinh trung binh trong phan bd kich thudc hat cta bun
da phéan tan sau khi nghién cat dugc didu chinh dén 162 nm va thoi diém trong do
duong kinh trung binh (nm)/duong kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir dwong kinh tinh thé
trude khi nghién cat bﬁng 123 nm dat t6i 1,32 dugc xem la diém két thic nghién cat.

Pin ion lithi thir cép 22 trong vi du so sdnh 2 dugc san xuét theo cach gidng
nhu trong vi du 1 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catdt 22 dugc st dung.

Vi du so sdnh 3

Vat liéu catdt 23 trong vi du so sanh 3 thu dugc theo cach giéng nhu trong vi
du 5 ngoai trur mot diém 14 duong kinh trung binh trong phéan bd kich thudc hat ctia bun
d3 phan tan sau khi nghién céat dugc didu chinh dén 264 nm va thoi diém trong do6
duong kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) duoc tinh tir dudng kinh tinh thé
trude khi nghién cat béng 105 nm dat t¢i 2,51 dugce xem la diém két thuc nghién cat.

Pin ion lithi thr cép 23 trong vi du so sanh 3 dugc san xudt theo cach gidng
nhu trong vi du 1 ngoai trir mot diém 1a vat liéu catdt 23 dugce st dung.

Vidu so sanh 4
Vit liéu catdt 24 trong vi du so sanh 4 thu dugc theo cach gidng nhu trong vi

du 9 ngoai trr mot diém 1a duong kinh trung binh trong phén bd kich thuéc hat cta bun

-37-



38498

da phan tan sau khi nghién cat duoc didu chinh dén 301 nm va thoi diém trong do
dudng kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) duoc tinh tir duong kinh tinh thé
trude khi nghién c4t bang 82 nm dat t6i 3,67 dugc xem 12 diém két thuc nghién cat.

Pin ion lithi thtr cip 24 trong vi du so sanh 4 dugc san xuét theo cach gidng
nhu trong vi du 9 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catdt 24 duge st dung.
Vi du so sanh 5

Vat liéu catbt 25 trong vi du so sanh 5 thu dugc theo cach gidng nhu trong vi
du 9 ngoai tru mot diém 1a dudng kinh trung binh trong phén bd kich thude hat cua bun
da phan tan sau khi nghién cat dugc didu chinh dén 93 nm va thoi diém trong d6 dudng
kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir duong kinh tinh thé truéc
khi nghién cat bang 82 nm dat t&i 1,13 dugc xem 1a diém két thic nghién cét.

Pin ion lithi thu cdp 25 trong vi du so sdnh 5 dugc san xuét theo cach gidng
nhu trong vi du 9 ngoai trir mot diém 1a vat lidu catdt 25 dugce st dung.
Vi du so sanh 6

Vat liéu catbt 26 trong vi du so sanh 6 thu dugc theo cach gidng nhu trong vi
du 9 ngoai tror mot diém 12 duong kinh trung binh trong phan bd kich thudce hat ctia bun
d4 phan tan sau khi nghién cat dugc didu chinh dén 91 nm va thoi diém trong do duong
kinh trung binh (nm)/dudng kinh tinh thé (nm) dugc tinh tir duong kinh tinh thé trudce
khi nghién cat bang 82 nm dat t6i 1,11 dugc xem la diém két thiic nghién cét.

Pin ion lithi thtr cdp 26 trong vi du so sanh 6 dugc san xuét theo cach giéng
nhu trong vi du 9 ngoai trr mot diém 1a vat lidu catdt 26 dugc st dung.

Diénh gidi vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thit cdp va pin ion lithi thit cdp
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Vat liéu hoat tinh lam catdt, bun sau khi nghién cat, vat liéu catbt dung cho pin
jon lithi th cap va pin ion lithi thir cAp trong vi du 1 dén vi du 12 va vi du so sanh 1
dén vi du so sanh 6 dugc danh gia nhu duge md ta dudi day.

1. Buong kinh tinh thé trudc khi nghién cat

Duodng kinh tinh thé trudc khi nghién cat duge xac dinh bang cach st dung
phuong phép dudi day.

Truéc tién, vat liéu hoat tinh lam catbt thu duoc béng cach lam sach chét két
tha sau khi x@r ly thuy nhiét bang nuéc duge sdy & nhiét d0 120°C trong mdi truong
khong khi, chit khod nay duoc nghién bing cach st dung vita va dugc dong vao binh
chira mau d& xac dinh XRD va viéc xac dinh XRD duoc thuc hién béng cach sir dung
dung cu do (tén thwong mai: X pert MPD, san xuét boi PANalytical Ltd.). Diéu kién
x4c dinh XRD nhu dugc mo ta dudi day.

Diéu kién xéc dinh XRD

Ngudn birc xa: Cu-Ka

Do 16n cua bude: 0,01°/bude

Téc d6 quét: 3 gidy/bude

Trong md hinh nhidu xa XRD thu duge thi dudng kinh tinh thé duoc tinh tir
toan d6 rong & nira téi da (B) cta dinh ¢6 26 ndm trong khoang 28,8° dén 30,8°. Cong
thire tinh duong kinh tinh thé duge mo ta dudi day.

Cong thirc tinh dudng kinh tinh thé

Duodng kinh tinh thé (nm)={0,9*1,5418%0,1}/ {B(A)*COS(29,78/2*n/2)}

B2=(B2-b2)
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b: Toan d6 rong & nira t6i da ctia Si mAu chudn (20=47,3°)
2. Duong kinh tinh thé sau khi nghién cat

Phan b kich thudc hat ciia bun da phan tan sau khi nghién cét dugc xac dinh
bang cach sit dung phwong phép dudi day.

Duong kinh tinh thé duoc xic dinh bang cach st dung dung cu do (tén thuong
mai: LA-950V2, san xuit bdi Horiba Ltd.).

Phan bd kich thude hat duge xac dinh béng cach st dung bun sau khi xtr ly
phén tan bang may nghién cat. D&i vé6i bun sau khi xir ly phan tan bang mdy nghién cét
thi viéc x4c dinh dugc thuc hién voi s6 nap dit li¢u dugc thiét dat bﬁng 5.000 cho laze
ban dan (LD) va 1.000 cho didt phat quang (light-emitting diode: LED) va diéu kién
tinh toan dit liéu dugc mo ta dudi day.

Piéu kién tinh toan

(Chi s6 phan xa cta mau)

Phin thyc LD: 1,70

Phan 4o LD: 0,20

Phin thyc LED: 1,70

Phin 4o LED: 0,20

(Chi s phan xa cia mdi trudng phan tan)

Phian thyc LD: 1,33

Phan 4o LD: 0,00

Phan thyc LED: 1,33

Phan 40 LED: 0,00
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(Sé 1an lap): 15 1an

(Tiéu chuén duong kinh hat): Thé tich

(Thuét toan tinh): Thé tich chuin
3. Mikc d6 v ctia khoi da tao hat

Mtc @6 vo cua khéi da tao hat trong vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thir
cép dugc tinh tir cong thirc dudi day bang cach st dung luong hat tuong dbi a vé6i dinh
cuc dai trong phan bd kich thudc hat cua hat tht cép va lugng hat trong ddi b véi dinh
cuc dai trong phin bd kich thuéc hat duge xac dinh sau khi x{ 1y phén tan hat tht cip
bang cach st dung may ddng hoéa.

Mtic @6 vo cua khéi da tao hat=(lugng hat tuong ddi a - luong hat tuong dbi
b)/lugng hat twong dbi a

Luong hat tuong dbi a va lugng hat tuong dbi b duoc xac dinh bang cach sur
dung phuong phép dudi déy.
i. Lugng hat tuong dbi a

Vat liéu catdt dung cho pin ion lithi thi cép (0,1 g) va nu6ce tinh khiét (40 g)
dwoc cho vao binh nhya 75 ml, déng nép va lic binh 10 lan, theo d6 didu ché ra hdn
hop dung dich.

Tiép theo, phan bd kich thude hat cta hat tha cip dugc xac dinh bang cach su
dung hdn hop dung dich néu trén. Lugng hat tuong d6i v6i dinh cuc dai trong phén bd
kich thudc hat thu dugc ciia hat thir cip dugc xem 1a lugng hat tuong dbi a.

ii. Luong hat tuong d6i b

-41-



38498

Vit liéu catét dimg cho pin ion lithi thir cp (47 g), nudc tinh khiét (47 g) va
polyvinyl pyrolidon (PVP) (0,47 g) duoc cho vao binh nhya 75 ml, dong nép, lac binh
30 14n va sau d6 thue hién xtt Iy phén tan trén bun nay.

Thuc hién x@ ly phan tan bang cach sit dung may ddng hoa (tén thwong mai
cha than chinh: T25 digital ULTRA-TURRAX, may phat kiéu truc, tén thuong mai:
$25N-18G, san xuét béi IKA) voi tdc o quay bang 8.500 vong/phut va thoi gian xir ly
1a 4 phaut.

Phan bd kich thudc hat cta hat thir cép dugce xac dinh b%lng cach sir dung bun
sau xt Iy 1am déu néu trén.

O day, lugng hat tuong d6i (%) trong d6 duong kinh hat thir cép nam trong
khoang 1,0 pm hogc 16n hon va 45,0 pm hogic nho hon dugc xem la lugng hat tuong a6i
b véi dinh cuc dai.

Phan bd kich thudc hat cia hat thi cép duogc st dung dé tinh luong hat twong
ddi a va luong hat tuong dbi b dugc xac dinh bing cach st dung dung cu do (t€n
thuong mai: LA-950V2, san xuat boi Horiba Ltd.). Phan bd kich thudc hat duge xac
dinh v6i s6 nap dit liéu duge thiét dit bang 5.000 cho laze ban dan (LD) va 1.000 cho
diét phat quang (LED) va diéu kién tinh toan dit li¢u duge md ta dudi day.

Piéu kién tinh toan

Phin thye LD: 1,70

Phin 40 LD: 0,20

Phéan thyc LED: 1,70

Phan 40 LED: 0,20

Chi sb phan xa ciia mdi trudng phén tan
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Phéan thyc LD: 1,33

Phan 4o LD: 0,00

Phin thye LED: 1,33

Phén 40 LED: 0,00

(Sé 14n lap): 15 1an

(Tiéu chuin dudng kinh hat): Thé tich

(Thuat toén tinh): Thé tich chuan

Két qua xac dinh phan bd kich thudc hat dugce sir dung dé tinh luong hat twong
dbi a va luong hat tuong d6i b dugc dua ra nhu duge minh hoa trén Fig.1 hoac Fig.2.
4. Dién tich bé mdt riéng BET

Dién tich bé mit riéng BET ctia vét liéu cat6t dung cho pin ion lithi thi cap
dugc xac dinh béng cach str dung thiét bi do (tén thuwong mai: HM model-1208, san
xuét bdi Mountech Co., Ltd.) va phuong phap mot diém & ap suét tuong d6i bang 0,29
(P/Po).
5. Lwong cacbon

Luong cacbon trong vat liéu catdt ding cho pin ion lithi thir cép dugce xac dinh
bang cach sit dung may phén tich cacbon/luu huynh (tén thuong mai: EMIA-220V, san
xuét boi Horiba Ltd.).
6. Dung lwong phong dién 5C sau 200 chu trinh

Dung luong phéng dién 5C cua pin ion lithi thtr cdp sau 200 chu trinh dugc xac

dinh bing cach st dung phuong phép dudi day.
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Trudc tién, viéc nap véi dong khong dbi dugc thuc hién véi gia tri dong bang
2,0 C cho dén khi dién &p pin dat téi 3,7 V va sau d6 viéc phong dién duoc thuc hién
véi gia tri dong bang 2,0 C cho dén khi dién 4p pin dat t6i 2,5 V trong mdi truong
khong khi c6 nhiét do bang 25°C trong mdt chu trinh va chu trinh nay duoc lap lai 200

Y
A

lan.

Tiép theo, viéc nap voi dong khong ddi dugc thuc hién voi gié tri dong bang
0,5 C cho dén khi dién ap pin dat t6i 3,7 V, sau do, viéc phéng dién dugc thuc hién véi
gia tri dong bang 5,0 C cho dén khi dién ap pin dat t6i 2,5 V trong moi truong khong
khi c¢6 nhiét do bang 25°C va dung lugng phong dién lic ndy dugc xem 1a dung luong
phong dién 5C sau 200 chu trinh.

Ngoai ra, trong trudng hop trong d6 dung lugng phong dién 5C sau 200 chu
trinh bang 70 mAh/g hodc 16n hon thi dac tinh tép dd duoc danh gia 1a O va trong
truong hop trong do dung lwong phong dién 5C sau 200 chu trinh nh6 hon 70 mAh/g
thi dc tinh tbc o dugc danh gia la X.

Két qud ddnh gid

Két qua danh gia vt liéu catdt dung cho pin ion lithi thir cAp va pin ion lithi
thir cap trong vi du 1 dén vi du 11 va vt liéu catdt ding cho pin ion lithi thir cip va pin
ion lithi thr cp trong vi du so sanh 1 dén vi du so sanh 6 dugc thé hién trong bang 1.

Ngoai ra, dd thi phan bd kich thuéc hat cia vat lieu cat6t dung cho pin ion lithi
thir cdp trong vi du 1, vi du 2 va vi du so sanh 2 con duge minh hoa trén Fig.1 va db thi
phén b6 kich thudc hat duge xac dinh sau khi xit Iy phén tan vat licu catdt dung cho pin
ion lithi tht cép trong vi du 1, vi du 2 va vi du so sanh 2 bang cach sit dung may dong

ho6a con duge minh hoa trén Fig.2.
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Khi vi du 1 dén vi du 11 va vi du so sanh 1 dén vi du so sanh 6 dugc so sanh
v6i nhau tir két qua trong bang 1 d& phat hién la trong vi du so sanh 1 dén vi du so sanh
6 trong d6 mirc do v& cua khéi d3 tao hat ((a-b)/a) 16n hon 0,30 va nhd hon 0,03 thi
dung lwong phong dién 5C sau 200 chu trinh nh6 hon 70 mAh/g va dac tinh tbc do kém.
Déi vé6i vi du so sanh 1 dén vi du so sanh 4, dugce cho la do khdi d3 tao hat dé bi v& va
vi vy khdi d3 tao hat bi v& qua mic trong qua trinh nhao biang cach st dung may nhao
va do d6 d6 dan dién tir giam. Ngoai ra, d6i voi vi du so sanh 5 va vi du so sanh 6, dugc
cho 1a do khéi di tao hat hiém khi bi v& va vi vy tAn suét tiép xuc vGi cuc goép dong
dién cuc giam va do din dién tir gitta cuc gbp dong dién cuc va hat véat liéu hoat tinh
giam.

Mit khac, da phat hién 1a trong vi dul dén vi du 11 trong d6 mac dd v& cua
khdi da tao hat ((a-b)/a) bang 0,30 hodc nhé hon va 0,03 hodc 16n hon thi dung luong
phéng dién 5C sau 200 chu trinh bang 70 mAh/g hodc 16n hon va déc tinh tdc do 1a rat
tdt. Piéu nay duge cho 1a do tAn sudt v cua khéi da tao hat trong qud trinh nhao bang
cach st dung méy nhao thip hon so v6i tAn suét trong vi du so sénh 1 dén vi du so sanh
4 va c6 thé ngan chin sy giam dd dan dién tt do sy v& cla khdi da tao hat va do tdc d6
v& cia khdi da tao hat trong qua trinh nhao béng cach st dung may nhao nhanh hon tbc
d6 trong vi du so sanh 5 va vi du so sanh 6 va ¢6 thé ngin chin sy gidm thn suét tiép
xuc gitta cyc gop dong di¢n va hat vat liéu hoat tinh.

Pin ion lithi thir cAp ma vt liéu catdt dung cho pin ion lithi thir chp theo sdng
ché duoc st dung cho né c6 mat do ning luong va d6 bén rat t6t va vi vy co thé gop
phan dang ké vao viéc nang cao do tin cdy cho pin ion lithi thtr cip bao gdm viéc str

dung vat thé di dong.
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YEU CAU BAO HQ
1. Vat liéu catbt dung cho pin ion lithi thir chp, vat liéu catdt nay bao gbm:
cac hat thu cip 1a c4c hat vét liéu hoat tinh dugc tao hat bao gém céac hat trung

tAm va mang cacbon bao phu bé mit cta cac hat trung tdm, trong do:

mite d6 v& cia khéi da duoc tao hat ((a-b)/a) bang 0,03 hoge 16n hon va 0,30
hodc nho hon,

muc d6 v cua khéi d duoc tao hat duge tinh todn dga vao lugng hat tuong
dbi a, tai @6 dinh cuc dai dugc thé hién trong phan b kich ¢& hat cua cac hat tha cép,
va lugng hat tuong dbi b, tai d6 dinh cuc dai trong phan bd kich ¢ hat cua cac hat thu
cép duoc thé hién sau khi viéc x&r ly lam phén tan cac hat thr cép duoc thuc hién béng
cach st dung may ddng hoa, va

cac hat trung tdm dugc bidu thi bang cong thirc chung LixFeyMPOs4, o day, M
14 it nh4t mot nguyén té duge chon tir nhém bao gdbm Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al
Ga, In, Si, Ge, va céc nguyén t6 dit hiém, 0,95 <x <1,10, 0,80 <y< 1,10, va0,00<z<
0,20.
2. Vatliéu cat6t dung cho pin ion lithi thir cép theo diém 1,

trong d6 cac hat trung tm 13 LiF ePOs.
3. Vat liu cat6t dung cho pin ion lithi thtr cép theo diém 1 hoic 2,

trong d6 phan bd kich ¢& hat cta cac hat thi chp c6 dinh cuc dai nam trong
khoang tir 1,0 pm hodc 16n hon va 45,0 um hodc nho hon.
4. Vit liéu catdt dung cho pin ion lithi thi chp theo di8m bt ky trong sd cac diém tir 1

dén 3,
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trong d6 muc do vd cua khéi da duge tao hat ((a-b)/a) 12 0,07 hodc 16n hon va
0,25 hodc nhé hon.
5. Catdt dung cho pin ion lithi thir cap, bao gbm:

cuc gop dong dién cuc; va

16p hdn hop catdt duge tao thanh trén cuc gop dong dién cuc,

trong d6 16p hdn hop catbt bao gbm vat ligu catdt dung cho pin ion lithi thir
chp theo didm bt ky trong sb cac didm tir 1 dén 4.
6. Pin ion lithi thtr cap bao gdm:

catdt dung cho pin ion lithi thi cép theo diém 5.
7. Phuong phép san xuét vat liéu catbt dung cho pin ion lithi thir chp theo di8m bat ky
trong s6 cac diém tir 1 dén 4, phuong phép nay bao gbm céc budc:

san xudt cac hat trung tdm va/hodc tién chét cua céc hat trung tam;

didu ché bun bang cach hoa tan hodc phan tan hop chét hitu co va it nhit mot
loai nguyén liéu hat trung tam, dugc chon tir nhém bao gém cac hat trung tdm va tién
chét ctia cac hat trung tim, trong nudc; va

sdy bin d8 thu duoc chét kho va nung chat kho thu duge trong moi truong
khong oxy hoa,

trong d6, trong budc didu ché bun, dudng kinh trung binh cua céc hat trung
tam trong phan b6 kich ¢ hat, dugc danh gia sau khi xi Iy phan tan, dugc didu chinh
thanh 100 nm hodc 16n hon va 160 nm hodc nhd hon, va ty 1& (duong kinh trung
binh/dudng kinh tinh thé) ctia duong kinh trung binh trén duong kinh tinh thé, duogc
tinh toan tir cac duong kinh tinh th ctia cac hat trung tim trude khi x@ Iy phan tan,

duogc didu chinh thanh 1,00 hodc 16n hon va 2,10 hodc nhé hon.
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FIG. 2
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