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Linh vuc ky thuat duge dé cap

Séang ché @& cap dén phuong phép san xuit vat liéu dién cuc duong dung cho cac
pin Li-ion (lithium-ion) thir cAp, vit liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thu

cép, dién cyc duong dung cho céc pin Li-ion thtr cdp, va pin Li-ion thir cAp.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Pin Li-ion thtr cip 12 bd pin thu chp dang dién phan khong chira nude co thé dat
duoc viée giam kich thude va trong luong ciing nhu ting thém dung luong va con ¢
c4c dic tinh vuot trdi nhu cong suét cao va mat d6 niang lugng cao. Do vay, pin Li-ion
thir cAp da duoc thuong mai hoa khong chi trong xe dién ma con dudi dang bd cAp ngudn
cong suit cao nhu mot cong cu dién. Péi vé6i vat liéu dién cuc dung cho cic pin Li-ion
tha cép, vi du, vét li¢u bao gém thé hat duoc tao thanh tir cac hat so cép da biét, cac hat
so cip nay bao gbm vit liéu hoat tinh di¢n cyc va 16p phu cacbon bao phu bé& mit cla

vat liéu hoat tinh dién cyc.

V& phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duong ding cho céc pin Li-ion thu
chp, vi dy, c6 phuong phap da biét bao gdm: budce nap cac hat vat liu dién cuc bao gom
cacbon vao phﬁn trén & than 10 cia 10 quay; va budc nung cac hat vt liéu dién cuc trong
khi di chuyén cac hat vét liéu dién cyc tir phan trén dén phan dudi ctia than 10 (vi du,
tham khao tai liéu sang ché 1).

Ngoai ra, vé phurong phap san xuét vat liéu dién cuc duong ding cho céc pin Li-
ion thir cép, vi dy, c6 phuong phap da biét bao gdm: budc chudn bi mot hdn hop bang
cach tron hop chét hitu co lam ngué)n pht cacbon din dién véi vat liéu hoat tinh dién
cuc; va budc cho hdn hop nay vao khoang nung va nung hdn hop nay ¢ nhi¢t d nung
béng 630°C ho#c cao hon va bﬁng 790°C hodc thép hon (vi du tham khao tai liéu sang
ché 2).

Vén d& can dugc giai quyét boi sdng ché
Trong phuong phdp san xuét thé hat, thé hat dugc tao thanh tir hdn hgp bao gdm

vat liéu hoat tinh dién cyc va hop chét hitu co 1a nguén phu cacbon, trong dd chira, theo
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linh vuc k§ thuit nay, nhu 10 kidu con lan hodc 16 dng va nung thé hat, d6 day khong
ddng ddu cta 16p pht cacbon xay ra trong khi nung do nhiét do khong dong déu va
khong ddng déu vé lugng thanh phan hitu co bay hoi. Ddi v6i nung trong 10 bng hoic
10 kiéu con l4n, 1a phuong phap nung bang cach cho vat liéu hd trg dan nhiét vao trong
dd chira cling da dugc biét dén. Tuy nhién, trong phuong phéap nay, mac du nhiét do
khong ddng déu trén thé hat c6 thé dugc giam bét, nhung do day khong dbng déu cua
16p pht cacbon van xay ra do chénh léch do tiép xuc gifta thanh phan hitu co bay hoi va

vat liéu hoat tinh dién cuc.

Ngoai ra, phuong phap nung vét liéu hoat tinh dién cuc va nguén cacbon str dung

10 quay d& nung dong déu dugc nghién ctu.

Tuy nhién, khi hdn hop gém cac hat so cép, do su két tu ctia vat liéu hoat tinh
dién cuc va ngudn cacbon dugc nung khi sir dung 10 quay, nén xay ra sy két dinh vao
bé miit vach bén trong cta 16 quay do do chay thp ctia két tu. Do céc hat so cip nay két
tu va tiép xtc véi nhau, nén sy nung két c6 kha ning xay ra voi cac hat nay, va do vay,
su nung két gifta cac hat so cip nay c6 kha nang tién trién. Theo do, c6 mdt van dé 1a,
vi dy, sy hinh thanh bdt min c6 kha nang xay ra trong khi nung do dd két dinh thép giita
c4c hat so cdp nay. Khi bt két dinh vao bé mit vach bén trong, nung ddng déu khong
dugc thuc hién, va gy ra cac van d& nhu do day khong ddng déu ctia 16p phu cacbon
do bt tai sinh. Sy nung két gifta cac hat so chp nay gy ra sy suy giam cdc ddc tinh cua
pin do lam giam di¢n tich b& mat, va sy hinh thanh bot min gay ra suy giam céc dic tinh
xu ly.

Tai liéu k¥ thuat lién quan
Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: Patent Nhat Ban s6 5710788

Tai lidu séng ché 2: Patent Nhat Ban s6 6128181
Bin chit ki thuit cia sang ché

Sang che dugc tao ra tir sy Xem xét cac truong hop néu trén, va myc dich cua
sang ché 1a dé xuat phuong phéap san xut vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-

ion thi cp, vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thu cap, dién cuc duong
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dung cho céc pin Li-ion tht cép, va pin Li-ion tht cép, trong do su két dinh cua vat liu
hoat tinh dién cuc duong vao bé mit vach bén trong cua 10 quay, su nung Két gitia cac

hat so cép, sy hinh thanh bdt min, va céc vAn d@ tuong tu c6 thé dugc ngin ngira.
Phuong tién giai quyét vén dé

Pé dat duoc muc dich trén, cac tic gia sang ché d3 thuc hién nghién ctru tdng thé
va the‘iy réng su két dinh ctia vat liéu hoat tinh di¢n cuc duong vao bé mit vach bén trong
cua 10 quay, sy nung két gifra cac hat so cAp, su hinh thanh bot min, va vén d@ twong ty
¢6 thé dwoc ngan ngira nhd phuwong phép san xuht vat liéu dién cyc duong dung cho cac
pin Li-ion tht cip bao gdm 16p phi cacbon nhiét phén, phuong phap nay bao gbm: budc
xur ly nhiét dé phan huy hop chét hitu co bang nhiét st dung 10 quay, hop chét hitu co
nay la ngudn cacbon dé tao thanh 16p phu cacbon nhiét phan, nho vy hoan thanh sang

ché.

Phuong phap san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir cap
theo sang ché 1a phwong phép san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion
thir cAp c6 16p phu cacbon nhiét phén, phuong phép nay bao gbm budc xur ly nhigt aé
phéan huiy hop chét hitu co bing nhiét s dung 10 quay dé tao thanh 16p phu cacbon nhiét
phan cta vt liéu dién cuc duong, trong do hop chét hitu co lam nguén cacbon dé tao

thanh 16p phui cacbon nhiét phan.

Tét hon 1a phwong phép néu trén bao gbm, trude bude xir Iy nhiét, budc tao thanh
hén hop bao gém hop chét hiru co 1am nguén cacbon, vat liéu hoat tinh dién cuc duong
va dung mdi phan tén, va budc 1am kho thye hign 1am khd hdn hop d thu duge thé hat
bao gdbm hop chét hitu co va vt liéu hoat tinh dién cuc duong, va trong dé hop chét hiru
co ¢6 trong thé hat da tao thanh trong buéc 1am kho duge phan huy bang nhiét trong

budc xtr 1y nhiét dé tao thanh 16p pht cacbon nhiét phén cua vat ligu dién cuc.

Vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thtr cAp theo séng ché 1a vat lidu
dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir cép, trong do vat liéu dién cuc duong dugc
tao ra bang phuong phdp san xuAt vat lidu dién cuc duong dung cho céac pin Li-ion tht
cép theo sang ché, vat liéu dién cyc duong nay bao gém: vt liéu hoat tinh dién cuc
duong; va 16p phu cacbon nhiét phan dé bao phu bé& mit cta vt liéu hoat tinh dién cuc

duong, trong d6 do ciu cua vat liéu dién cuc duong b%ng 0,8 hodc cao hon.
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Dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir cAp theo sang ché 1a dién cuc duong
dung cho céc pin Li-ion tht clp, trong d6 dién cuc duong nay bao gbm: bo gop dong
dién cuc; va 16p hdn hop dién cyc duong dugce tao thanh trén bd goép dong dién cuc,
trong d6 16p hon hop dién cuc duong bao gbm vit liéu dién cuc duong dung cho cac pin

Li-ion thr cap néu trén.

Pin Li-ion thir cip theo séng ché 13 pin Li-ion thtr cép bao gbm: dién cyc duong;
dién cuc am; va chét dién phan khong chira nudce, trong do dién cuc duong la dién cuc
duong ding cho céc pin Li-ion tht cAp theo séng ché.

Hiéu qud cua sang ché

Trong phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir
cép theo sdng ché, sy két dinh cta vét liéu hoat tinh dién cuc duong vao bé mit vach
bén trong cda 1o quay, su nung két gitta cac hat so cAp, su hinh thanh bt min, va vén dé
twong tu co thé dugc ngin ngira.

Véi vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thu cap theo sang ché, pin
Li-ion thir cdp ¢ thé dugc thuc hién, trong d6 dung luong x4 cao va dién tré nap-xa
dong dién mot chiéu thép.

Pién cuc duong dung cho cic pin Li-ion tha cp theo sang ché bao gdm vat liéu
dién cuc duong ding cho céc pin Li-ion thir cip theo sang ché. Do vay, dién cyc duong
dung cho céc pin Li-ion tht cAp khong c6 su bét ddng déu trong hop chét ¢6 thé dugc
tao ra.

Pin Li-ion thtr cAp theo sang ché bao gdm dién cyc duong dung cho cac pin Li-
ion thir cip theo sang ché. Do vay, pin Li-ion thit clp ¢6 thé duoc tao ra trong d6 dung

luong xa cao va dién trd nap-xa dong dién mot chiéu thap.
MO ta chi tiét sang ché

Theo mdt phuong 4n, sang ché @ cap dén phuong phap san xuét vat lidu dién
cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cAp, vat liéu dién cuc duong dung cho céac pin
Li-ion thir cip, dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion tht cAp, va pin Li-ion tht cip

theo sang ché.

Phuong 4n s& dugc mo ta chi tiét nham d& dang hi¢u dugc y tuéng cia sang che,
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nhung sang ché khong bi giéi han ¢ do6 trir khi dugc chi ra khac di.
Phuong phép san xut vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thtr cip

Phuong phap san xuét vat lidu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion thir cAp
theo phuong 4n nay 1a phuong phap san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin
Li-ion thtr cAp bao gdm 16p pht cacbon nhiét phan (16p pht chira cacbon), phuong phap
nay bao gdm budc xir Iy nhiét dé phan huy hop chét hitu co bang nhiét st dung 10 quay,
hop chét hitu co nay 1a ngudn cacbon dé tao thanh 16p phtl cacbon nhiét phéan.

T4t hon 1 phuong phéap san xuét vat liéu dién cuc duong ding cho cac pin Li-
ion thir cdp theo phuong an nay bao gbm: budc thye hién xir Iy phén tan hdn hop thir
nhét (chét 16ng phéi tron) bao gbm vt liéu hoat tinh dién cuc duong va dung moi phén
tan dé didu ché chat phan tan (chit 16ng phan tén) trong d6 gia tri khoang bién do phin
b6 duong kinh hat ctia vét liéu hoat tinh dién cuc duong bang 0,5 hodc cao hon va bang
1,0 hodc thdp hon; budc tao thanh hon hop thi hai (chét 16ng phéi tron) bao gdm chét
phén tan nay va hop chét hitu co 1am ngudn cacbon, va lam khd hdn hop thir hai dé thu
duoc thé hat c6 @0 ciu b%mg 0,8 hoic cao hon; va budc xtr 1y nhiét trong do thé hat duoc
nung (dugc nung ) dé phéan hiy hop chét hiru co béng nhiét va thu dugc vt liu dién
cuc duong dung cho céc pin Li-ion tha cép trong do do chu cua vat liéu dién cuc bang
0,8 hodc cao hon va bé mit cia vat liéu hoat tinh dién cuc duong duoc phu béng 16p

phu cacbon nhiét phén.

Trong phuong phap san xuét vat liéu dién cuc dwong dung cho cac pin Li-ion thu
cap theo phuong 4n nay, t6t hon 12 vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thir
cép thu dugc bao gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin. Tuc la, trong
phuong phap san xudt vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thir cAp theo
phuong 4n nay, tbt hon 12 vat liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin dugc st dung

1am vt liéu hoat tinh dién cuc duong.

Cac vi du vé vat liéu hoat tinh dién cuc duong chia olivin bao gém hop chét c6
cong thirc LixAyD,PO4 (trong do A dai dién cho it nhit mot nguyén td duge chon tir
nhém bao gém Co, Mn, Ni, Fe, Cu, va Cr, D dai dién cho it nhét mét nguyén td duogc
chon tir nhom bao gém Mg, Ca, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, Sc, Y, va cac

nguyén t6 dét hiém, 0,9<x<1,1, 0<y<1,0=z<1, va 0,9<y+z<1,1).
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Céc hat duoc tao thanh tir hop chét c6 cong thitc LixAyD,POs (sau day, dugc got
1a “cac hat LixAyD,PO4”) dugc tao ra nhu sau.

Vi dy, tdt hon 1a céc hat LixAyD-PO4 thu duoc béng cach cho ngué)n Li, nguén
A, nguén D va ngudn PO4 vao trong nuéce sao cho ty 1é phan tir gam x:y+z cua ngudn
nay la 1:1, khudy cac thanh phan nay dé thu duoc dung dich tién chit LixAyD,POs, dat
dung dich tién chat nay vao trong dd chira chiu 4p, va thyc hién xur ly thiy nhiét & nhi¢t
do vaap suét cao, vi du, & nhiét do nam trong khoang tir 120°C dén 250°C va 0,2 MPa
khoang tir 1 dén 24 gid.

Trong truong hop nay, bang cach didu chinh nhiét do, ap sudt, va thoi gian trong
khi xir 1y thity nhiét, dudng kinh hat ctia cac hat LixAyD,PO4 €6 thé duge kiém soat theo

duong kinh mong mudn.

Trong truong hop nay, vé nguén Li, vi dy, it nhét 12 mot nguén dugc chon tu
nhém bao gdm mubi axit vo co caa lithi nhu: lithi hydroxit (LiOH), lithi cacbonat
(Li2CO3), lithi clorua (LiCl), hodc lithi phosphat (LisPO4) va mudi axit hitu co cua lithi
nhu lithi axetat (LiCH3COO) hodc lithi oxalat ((COOLi)2).

Trong s cac muodi nay, lithi clorua hodc lithi axetat dugc uu tién xét trén quan

diém thu duogc pha dung dich ddng nhit.

0 day, véi ngudn A, it nhét 13 mot ngudn duge chon tir nhom bao gdm ngudn Co
duoc tao thanh tir hop chét coban, ngudén Mn dugc tao thanh tir hop chit mangan, ngudn
Ni duoc tao thanh tur hop chét niken, ngu?)n Fe duoc tao thanh tir hop chét st, nguén
Cu duogc tao thanh tir hop chét déng, va nguén Cr duogc tao thanh tir hop chét crom dugc
uu tién. Ngoai ra, vé nguén D, it nhét 1a mot ngudn duge chon tir nhém bao gdm ngudn
Mg dugc tao thanh tir hop chét magie, nguﬁ”)n Ca dugc tao thanh tir hop chét canxi, nguén
Sr dugc tao thanh tir hop chét stronti, nguén Ba duoc tao thanh tir hop chét bari, ngué”)n
Ti duoc tao thanh tir hop chét titan, ngudn Zn dugc tao thanh tir hop chit kém, ngudn B
duoc tao thanh tir hop chét bo, nguf?)n Al dugec tao thanh tir hop chét nhom, nguén Ga
duoc tao thanh tir hop chét gali, ngudn In duge tao thanh tr hop chét indi, ngudn Si
duoc tao thanh tir hop chét silic, ngudn Ge dugc tao thanh tir hop chit germani, ngudn
Sc dugc tao thanh tr hop chét scandi, va ngudn Y dugc tao thanh tir hop chét ytri duge

uu tién.
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Vé nguén Co, mudi Co duge wu tién. Vi dy, it nhét 1a mot nguén dugc chon tur
nhém bao gdm coban (II) clorua (CoCl), coban (I) sulfat (CoSO4), coban (IT) nitrat
(Co(NOs)2), coban (II) axetat (Co(CH3COO)y), va cic hydrat cta ngudn ndy dugc uu

tién st dung.

Vé ngu?)n Mn, mudi Mn duoc uu tién. Vi duy, it nhét 12 mot nguén dugc chon tur
nhém bao gdm Mangan (II) clorua (MnClz), mangan (II) sulfat (MnSO4), mangan (II)
nitrat (Mn(NO3)2), mangan (II) axetat (Mn(CH3COO)y), va cic hydrat cua ngudn niy
duoc vu tién st dung. Trong s& cac ngudn nay, mangan sulfat duge vu tién xét trén quan

diém thu dugc pha dung dich ddng nhét.

Vé nguén Ni, mudi Ni duoc vu tién. Vi dy, it nhat 12 mot nguén duoc chon tur
nhém bao gdm niken (II) clorua (NiCl), niken (II) sulfat (NiSO4), niken (II) nitrat
(Ni(NO3)2), niken (II) axetat (N i(CH3COO)y), va cac hydrat cua ngudn ndy dugc uu tién.

V& ngudn Fe, vi du, hop chit sét ¢6 hoa tri hai hodc hydrat cua ngudn nay nhu
st (I1) clorua (FeCly), st (II) sulfat (FeSO4), hodc sit (I) axetat (Fe(CHzCOO)2), hop
chéit s&t c6 héa tri ba nhu sit (IIT) nitrat (Fe(NO3)3), sét (IIT) clorua (FeCls), hoge sét (IIT)
xitrat (FeCsHsO7), hodc lithi sét phosphat dugc st dung.

V& ngudn Cu, vi dy, it nhit 12 mdt ngudn duge chon tir nhém bao gdm ddng (IT)
clorua (CuCl), ddng (1) sulfat (CuSOs), ddng (II) nitrat (Cu(NOs)2), ddng (1) axetat
(Cuz(CH3COO)s), va céc hydrat ctia ngudn nay duge wu tién.

V& ngudn Cr, vi dy, it nhit 12 mot nguén dugc chon tir nhom bao gbém crom (II)
clorua (CrClp), crom (III) sulfat (Cr2(SO4)3, crom (IT) nitrat (Cr(NOs3)3), crom (II) axetat
(Cr2(CH3COO)a), va céc hydrat cta ngudn nay duge uu tién.

Vé ngué)n Mg, vi duy, it nhét 13 mot ngué)n duoc chon tir nhém bao gém Magie
(1) clorua (MgCl), magie (II) sulfat (MgSOs), magie (II) nitrat (Mg(NOs),), magie (IT)
axetat (Mg(CH3COO)2), va cic hydrat clia ngudn nay dugc uu tién.

V& ngudn Ca, vi du, it nhét 12 mot ngué)n dugc chon tir nhom bao gbm canxi (II)
clorua (CaCly), canxi (II) sulfat (CaSO0y), canxi (II) nitrat (Ca(NO3)y), canxi (II) axetat
(Ca(CH3COO)y), va céc hydrat cua ngué)n nay dugc uvu tién.

Vé nguén Sr, vi duy, it nhét 12 mot nguén dugc chon tir nhém bao gém stronti

cacbonat (SrCO3), stronti sulfat (SrSO4), va stronti hydroxit (Sr(OH)2) dugc uu tién.
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Vé nguén Ba, vi dy, it nhét 1a mot nguén dugc chon tir nhom bao gf)m bari (II)
clorua (BaCly), bari (II) sulfat (BaSO4), bari (I) nitrat (Ba(NOs)2), bari (II) axetat
(Ba(CH3COO)y), va céc hydrat cia ngudn nay dugc wu tién.

Vé nguf”)n Ti, vi du, it nhét 12 mot nguén duoc chon tir nhém bao gém titan clorua
(TiCls, TiCls, va TiCl), titan oxit (TiO), va céc hydrat cia ngudn ndy dugc wu tién.

Vé nguén Zn, mudi Zn dugce uvu tién. Vi dy, it nhét 13 mot nguén dugc chon tu
nhém bao gdm kém (II) clorua (ZnCly), k&m (II) sulfat (ZnSO4), k&m (II) nitrat
(Zn(NOs)2), k&m (II) axetat (Zn(CH3COO)y), va céc hydrat cua ngudn nay dugc uu tién.

Vé nguén B, vi duy, it nhét 13 mot nguén duoc chon tir nhom bao gém cac hop
chit bo dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit, oxit va dang tuong tu duoc uu tién.

Vé ngué)n Al, vi duy, it nhét 12 mot ngui‘)n dugce chon tir nhom bao gém cac hop
chit nhom dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit va dang tuong tu duoc uu tién.

Vé nguén Ga, vi du, it nhét 1a mot nguén duoc chon tir nhom bao gém cac hop
chét gali dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit va dang tuong tu duoc uu tién.

Ve ngu?)n In, vi dy, it nhét 13 mot nguﬁ“)n dugce chon tir nhém bao gbm cic hop
chét indi dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit va dang tuong tu dugc uu tién.

Vé nguén Si, vidy, it nhét 1a mot nguén dugc chon tir nhém bao gﬁ“)m natri silicat,
kali silicat, siic tetraclorua (SiCls), cac silicat, va cac hop chét silic hitu co dugc wu tién.

Vé nguén Ge, vi du, it nhét 1a mot nguﬁ”)n dugc chon tir nhom bao g?)m cac hop
chét germani dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit, oxit va hop chéit tuong tu dugc
uu tién.

Vé ngu&‘)n Sc, vi du, it nhat 12 mot nguén dugc chon tir nhom bao gém cac hop
chét scandi dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit, oxit va dang tuong tu duoc uu
tién.

Vé nguén Y, vi du, it nhét 13 mot nguén dugc chon tir nhém bao gém cac hop
chét ytri dang clorua, sulfat, nitrat, axetat, hydroxit, oxit va dang tuong tu dugc uu tién.

Vé nguén POq, vi dy, it nhét 13 mot ngudn dugce chon tir nhom bao gdm phospho
vang, phospho do, cic axit phosphoric nhu axit octophosphoric (H3PO4) hodc axit
metaphosphoric (HPO3), amoni dihydro phosphat (NH4H,POq), diamoni hydro
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phosphat ((NH4);HPO4), amoni phosphat ((NHz4)3PO4), lithi phosphat (LisPOa), dilithi
hydro phosphat (LizHPOs), lithi dihydro phosphat (LiH2POs), va céc hydrat cua ngudn

nay dugc uu tién.

Cu thé, axit octophosphoric dugc uu tién do d& dang tao thanh pha dung dich
ddng nhit.

Tiép theo, vt liéu hoat tinh dién cuc duong (vi dy, cac hat LixAyD-PO4) va dung
mdi phén tan dugc tron v6i nhau dé tao thanh hdn hop, va hdn hop nay dugc phén tan
dé didu ché chét 16ng phan tan trong dé gia tri khoang bién d9 phin bd duodng kinh hat
ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong bﬁng 0,5 hodc cao hon va béng 1,0 hodc thép hon

(budce didu ché chét 1éng phan tan).

Gia tri khoang bién do phéan bd duong kinh hat ciia vat liéu hoat tinh dién cuc
duong trong chét 16ng phan tan t6t hon 12 bang 0,5 hodc cao hon va bang 3,0 hodc thap
hon, t6t hon nita 1a bﬁng 0,6 hodc cao hon va béng 2,0 hoac thép hon, va t8t nhét 1a bﬁng

0,7 hoac cao hon va béng 1,0 hodc thép hon.

Khi gi4 tri khoang bién dd phan bd duong kinh hat ctia vat liéu hoat tinh dién cuc
duong trong chét 16ng phan tan thap hon 0,5, do rong ting va mét do néng luong giam
do chénh léch nho vé dudng kinh hat trong thé hat. Mit khac, khi gia tri khoang bién do
phan bd duong kinh hat cta vt liéu hoat tinh dién cuc duong trong chét 16ng phén tan
cao hon 3,0, céc hat két tu van con trong thé hat, sy nung két xay ra trong khi nung, va

dung lugng dién giam do giam dién tich bé mat.

Gia tri khoang bién d6 phan bd dudng kinh hat ciia vat liéu hoat tinh dién cuc
duong trong chét 1ong phan tan dé cap dén gia tri co thé thu duogc, bang cach tinh toan,
theo cong thirc sau ddy sit dung duong kinh hat (D90) thu dugc voi phan trim thé tich
tich liiy bang 90% theo thé tich, dudong kinh hat (D50) thu dugc v6i phan trim thé tich
tich Iiy bing 50% theo thé tich, va duong kinh hat (D10) thu duge v6i phén tram thé
tich tich lily bang 10% theo thé tich, trong d6 céc dudng kinh nay thu dugce tir phan bd
duong kinh hat theo thé tich ciia vat liéu hoat tinh dién cuc duong.

Gi4 tri khoang bién do = (D90-D10)/D50

Gié tri khoang bién d6 co thé thu duge bang cach danh gia hon hop phén tan bao

gbm vét liéu hoat tinh dién cuc duong va dung mdi phén tan.
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Phan bé dudng kinh hat theo thé tich cta vat liéu hoat tinh di¢n cuc duong duoc
do st dung phuong phép theo JIS Z 8825 “Cac phuong phap nhiéu xa laze - Phén tich
kich thudc hat”.

Phuong phép phan tan hon hop gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong va hdn hop
nay khong bi gioi han cu thé, va tét hon 1a thiét bi c6 thé giai phong trang thai két tu cta
Vit liéu hoat tinh dién cuc duong, c6 thé phan tin ddng déu vét liéu hoat tinh dién cuc
dwong trong dung mdi phén tdn, va c6 thé tac dong vao ning luong phén tan sao cho gia
tri khoang bién do phan bd dudng kinh hat cta vat liéu hoat tinh dién cuc duong trong
chét 16ng phan tan b%mg 0,5 hodc cao hon va b%mg 3,0 hodc thép hon dugc uu tién. Cac
vi du vé thiét bi nay bao gbdm may khudy, may nghién hat st dung céc hat ziricon oxit,
may nghién bi, may dong hoa, may phan tan bang siéu am, may nhao, may nghién ba
truc, va may tron ly tam. Cu thé, khi may nghién hat lién tuc dugc st dung lam may
phén tan, chét long c6 thé duge 14y mau trong khi phan tan. Do vay, thoi gian tai d6 gia
tri khoang bién do ndm trong khoang dinh trudc co thé duoc thiét dit am diém két thuc,

va gia tri khoang bién do 6 thé duogc didu chinh dé dang.

Thoi gian yéu cAu cho xt Iy phan tan khong bi gi6i han cu thé mién 12 phu hop

cho phén tan ddng déu vat ligu hoat tinh dién cuc duong trong dung moi phén tan.

Ty 1€ pha tron (ty 1€ khdi luong; vat liéu hoat tinh dién cuc duong/dung moi phén
tan) gita vat liéu hoat tinh dién cuc duong va dung moi phan tan t5t hon 13 ndm trong

khoang tir 1/9 dén 7/3 va tét hon nita 13 nim trong khoang tir 2/8 dén 6/4.

Dung moi phén tan khong bi gidi han cu thé mién 1a vat liéu hoat tinh dién cuc
duong c6 thé duge phéan tan dbng déu trong do6. Vi dy, dung madi bao gdm nudc 1a thanh

phan chinh dugc uu tién.

Dung mdi bao gbm nudce 1a thanh phan chinh c6 thé hodc chi 1a nude hodc tuy y

12 dung mdi chira nudc bao gom dung moi chira nuée nhu ruou.

Dung mdi chira nuéc khong bi gi6i han cu thé mién 1a mudi lithi, mubi kim loai
bao gdm Fe, mubi kim loai bao gébm Mn, mubi kim loai bao gdbm M, va hop chat
phosphat ¢6 thé hoa tan trong d6. Céac vi du vé dung moi chira nude bao gbm nudce; rugu
nhu metanol, etanol, 1-propanol, 2-propanol (rugu isopropylic: IPA), butanol, pentanol,

hexanol, octanol, va rugu diaxeton; este nhu etyl axetat, butyl axetat, etyl lactat,
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propylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, va -
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; cac keton nhu axeton,
metyl etyl keton (MEK), metyl isobutyl keton (MIBK), axetyl axeton, va xyclohexanon;
amit nhu dimetylformamit, N,N-dimetylaxetoaxetamit, va N-metylpyrolidon; va glycol
nhu etylen glycol, dietylen glycol, va propylen glycol. Trong sb cac dung mdi nay, mot
loai ¢co thé duoc str dung mot minh, hodc hdn hop cua hai hodc nhidu loai c6 thé dugc

st dung.

Tiép theo, chét 16ng phan tan va hop chit hitu co 1am ngudn cacbon dugc mo ta
bén trén dugce tron v6i nhau dé tao ra mot hdn hop (huyén phu), va hdn hop nay dugc

1am kho dé thu duoc thé hat c6 do cAu bing 0,8 hodc cao hon (budc tao ra thé hat).

Phuong phép pha tron chét 16ng phén tan va hgp chit hitu co khong bi gidi han
cu thé, va t6t hon 1a thiét bi c6 thé pha tron dong déu chét 1ong phan tan va hop chét hiru
co duoc str dung. Cac vidu v& thiét bi nay bao gbm méy khudy, méay nghién hat st dung
c4c hat ziricon oxit, may nghién bi, may ddng hoa, may phan tan bang siéu 4m, may

nhao, may nghién ba truc, va may tron ly tam.

Thoi gian can cho xir Iy pha tron khong bi gidi han cu thé mién 1a phu hop cho

pha trOn ddng déu chét 1ong phén tan va hop chét hitu co.

Sau khi pha tron, ham lugng cacbon trong hop chét hitu co t6t hon 12 bing 2 phéan
khéi Iugng hodc nhidu hon va bang 20 phan khéi luong hode it hon va tt hon 1a bang 4
phan khéi lugng hodc nhidu hon va bang 10 phan khéi luong hodc it hon tinh trén 100

phén khdi lugng ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong.

Céc vi du vé hop chét hiru co bao gdm rugu polyvinylic, polyvinyl pyrolidon,
xenluloza, tinh bot, gelatin, cacboxymetyl xenluloza, metyl xenluloza, hydroxymetyl
xenluloza, hydroxyetyl xenluloza, axit polyacrylic, axit polystyren sulfonic,
polyacrylamit, polyvinyl axetat, glucoza, fructoza, galactoza, mannoza, maltoza,
sucroza, lactoza, glycogen, pectin, axit alginic, glucomannan, chitin, axit hyaluronic,

chondroitin, agaroza, polyete, va polyol.

Cac vi du vé polyol bao gdm polyetylen glycol, polypropylen glycol,
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polyglyxerin, va glyxerin.

Hbn hop gdm cht 1ong phan tan va hop chét hiru co dugc lam khd dé thu duge
thé hat c6 do cau bing 0,8 hodc cao hon. Phuong phap 1am kho khong bi gidi han cu thé
midn 14 dung méi phan tén ¢6 thé dugc loai ra khoi hdn hop ndy. Khi cac hat két tu dugc
tao ra, thé hat c6 thé duoc 1am kho bang phuong phap sdy phun st dung may say phun.
Vi dy, phuong phéap phun hdn hop trong mdi trudong nhiét do cao & 50°C hodc cao hon
va & 300°C hodc thép hon dé thu dugc vt liéu khd dang hot hodc vat liéu kho dang hat

¢6 thé dwoc st dung.

Do céu cua thé hat dé cap dén gia tri thu dugc bang cach chia d6 dai chu vi cua
hinh tron ¢6 dién tich b??mg v6i dién tich 13i ra cia hinh anh hat cho do dai ngoai bién
cta hinh anh hat. Khi thé hat ¢6 hinh tron déu, thi do cAu bang 1, va khi hinh dang cta

thé hat khéc so v6i dang hinh tron, thi d6 cau 1am giam.

b6 ciu cia thé hat duoc tinh bé‘mg cach do céac dién tich va do dai ngoai bién cua
100 hat trén anh quét hién vi dién ti nho phan tich hinh anh va thu duoc do cau trung

binh ctia cac thé hat twong ng.

Tiép theo, thé hat dwoc nung (xt ly nhiét) st dung 10 quay, va hop chét hitu co
]am ngudn cacbon d8 tao thanh 16p phu cacbon nhiét phan dugc phan huy bang nhiét
(budc xtr ly nhi€t) d8 thu duge vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thi cap
trong d6 do ciu bang 0,8 hodc cao hon va bé mit cua vat liéu hoat tinh dién cuc duong
duge phu bang 16p phu cacbon nhiét phan.

Vi dy, 10 quay bao gdm: phan xir 1y nhiét c6 than 16 hinh try; phan nap ding aé
nap thé hat (vat liéu cin duoc xtr 1y) vao trong than 10; va phz:fln xa dung dé xa thé hat ra
khoi thén 10.

Céc vi du vé phuong phap nung thé hat s dung 10 quay bao gdm phuong phéap
sau. Thé hat dugc nap vao trong phéan trén cua than 10, thé hat duogc nung trong khi cho
khi ap sudt duong thdi vao bén trong than 10 va di chuyén thé hat tir phan trén dén phan
duéi cna than 10, va thé hat dd nung nay duoc xa khoi phan dudi cua than 10. Thé hat
dugc x4 ra khoi phén dudi cua than 10 dugc lam ngudi bang céch cho thé hat di qua bd
lam nguoi.

Phuong phéap nap thé hat vao trong 10 quay khong bi gidi han cu thé, va phuong
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phép nap nay thay dbi tiy theo goc nghi cua thé hat. Khi goc nghi cla thé hat 16n, thé
hat khong thé duoc nap mdt cach trdi chdy vao trong than 16 do hién tugng bic cau gifta
thé hat va thiét bi nap trén ph'?ln nap cua 1o quay. Loai thiét bi nap khong bi giéi han cu
thé, va cac vi du vé thiét bi nay bao gém loai truc vit, loai rung, loai déy, va loai van

chuyén bang khi nén.

Nhiét do nung thé hat trong than 16 t6t nhit 12 bang 400°C hodc cao hon va bang
1000°C hoic thip hon va tét hon 12 bang 600°C hogc cao hon va bang 800°C hoic thap

hon.

Khong vu tién nhiét 4o nung thip hon 400°C s¢ di nhu vay la vi phan ung phin
hiy hop chit hitu co c6 trong thé hat khong dién ra diy dt, sy cacbon hoa cia hop chét
hitu co 1a khong diy du, va san pham dugc tao ra do phéan timg phén hiy nay la san phim
phan huy hitu co c6 dién trd cao. Miit khéc, khong uu tién nhiét do nung cao hon 1000°C
s& di nhu vay 12 vi thanh phdn cu thanh thé hat, vi dy, lithi (Li) bi bay hoi do d6 hop
phan nay thay dbi, su tang sinh hat trong thé hat dugc thic day, dung luong xa & tbc do

nap-xa cao giam di, va kho thu duoc du hiéu suat vé toc do nap va Xa.

Thoi gian (thdi gian nung) theo d6 thé hat duy tri trong than 10 t6t hon 14 bang
0,5 gio hodc 1au hon va bang 6 gio hodc ngin hon va t6t hon nita 12 bing 0,5 gid hodc
1au hon va bang 2 gid hodc ngén hon. Khi thoi gian nung bang 0,5 gid hodc lau hon, thé
hat dugc nung mot cach day du, va thoi gian theo do thé hat tiép xtc v6i khi ap suét
duong 1a dai. Do vay, do Kkét tinh cta thé hat duoc cai thién, va ham lugng nguyén li€u
chua phan tmg va nudc giam di. Khi thé hat ndy dugc st dung lam vét lidu dién cuc
duong, ty trong cua l6p hdn hop dién cuc duong ting 1&n, va luc lién két gitta 16p hdn

hop dién cyc duong va bd gop dong dién cuc dugc cai thién.

Than 16 dugc bd tri theo trang thai nam nghiéng, va thé hat dugc nung trong khi
van chuyén thé hat nay tir phan trén (phia phan dinh, phia dau) dén phan duéi (phia phan
day, phia cudi). Ngoai ra, khi ap suét duong (ap suit cao hon ap suét khong khi) duoc
cung cap cho than 10. Tét hon 13 khi 4p sut dwong trong than 16 ¢6 ap suét cao, 4p sut

nay cao hon ap suét khong khi tir 0,01 kPa dén 1 kPa.

Khi 4p suét trong than 10 thap hon ap sudt khong khi, khong khi bén ngoai bao

gdm céc tap chét nhu nudc hodc oxy xam nhép vao than 1. Khi thé hat dugc nung trong

-14-



39101

moi trwrdng, trong d6 ham luong nude cao dugc st dung 1am vt liéu dién cuc duong,
luc lién két gitta 16p hdn hop dién cuc duong va bo gbp dong dién cyc suy giam. Ngoai
ra, oxy oxy hoa vat liéu di¢n cuc duong khién cho cac dic tinh dién hoa suy giam, va
oxy hoa than 16 khién cho do bén suy giam. Mt khac, khong wu tién ap suit trong than

10 qua cao xét trén quan diém vé tinh an toan.

Khi ap suét duong dugc cung cAp cho than 10 dugc xa qua ctra xa khi ap suét
duong bén trén dugc b tri & phan trén (phia phan dinh) cia phan xi 1y nhiét hodc ctra
x4 khi 4p suit duong bén dudi duge b tri & phan dudi (phia phan déy) cua phén xir ly
nhiét. O day, phia trén cua phan xtt Iy nhiét dé cap dén phia (phan trén) trong do6 phan
nap vat liéu cin dugc xi ly hién dién so voi trung diém cua phﬁn xir 1y nhiét tinh theo
chidu doc, va phia duéi ctia phan xt 1y nhiét de cap dén phia (phan dudi) trong d6 phan
xa vat liéu cin duge xtr Iy hién dién so vdi trung diém cia phﬁn xtr ly nhiét tinh theo
chiéu doc. Xét trén quan diém vé viéc loai bo nudc c6 trong than 10, c6 lgi 1a 50% khi
épysuét duong hogc cao hon tinh trén tdng lwong khi &p sudt duong can dugc xa ra, dugce

x4 qua ctra xa khi 4p suat duong bén trén.

Tét hon 14 khi 4p sudt duong dugc lam cho di chuyén theo chiéu tir phan dudi
dén phﬁn trén cta than 10. Khi ap suét duong dugc cung clp cho phan dudi cua thén 10
va dugc xa ra tu ph?ln trén cda than 10. Theo quan didm vé viéc thu thap va loai bo bot
cacbon min va cac bdt min khéc, c6 lgi lakhi ap suit duong trong thén 16 dugc bom vao
va duogc xaradi chuyén theo chidu nguge voi su di chuyén cua vit licu can dugc xu Iy.
Bot cacbon min ¢ thé bao gém trong vat liéu hoat tinh dién cuc duong hodc co thé dugc

tao ra khi than 10 dugc tao thanh tir vat liéu cacbon bi khic 3n mon.

Khi ap suét duong it nhit 1a mdt khi dugc chon tir nhém bao gbm nito (N2),
cacbon dioxit (CO2), hydro (Hz), heli (He), neon (Ne), argon (Ar), krypton (Kr), xenon
(Xe), varadon (Rn). Vi khi ap suit duong, hdon hop ctia nito va butan cling c6 thé duoc

st dung.

Trong khi ap suét duong, hop chit cacbon dang khi ciing ¢ thé dugc pha tron
vao. Trong trudng hop nay, co hiéu qua la bé mit cua vat li¢u hoat tinh dién cuc duong
khong duge pha 16p pht cacbon nhiét phan day du c6 thé duoc cai thién. Ngoai ra, hop
chét cacbon dang khi c6 chitc ndng ngan ngua cac tén hai do su oxy hoa ctlia vét liéu

hoat tinh dién cyc duong va sir 0Xy hoéa cua than 10. Céac vi du vé hop chét cacbon dang
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khi bao gdbm khi hydrocacbon nhur metan, etan, butan, hodc propan.

Nong do oxy trong than 10 t6t hon 14 12 bang 200 ppm hodc thap hon va t6t hon
nita 12 bing 100 ppm hodc thap hon.

Khi ndng dd oxy trong thén 16 bang 200 ppm hodc thap hon, c6 mot véin dé 1a vat

lidu hoat tinh dién cyc duong hodc than 1o bi oxy hoa.

Céac vi du v& vat liéu lam than 10 bao gém kim loai, gém, va cacbon. Trong qua
trinh nung thé hat, vach bén trong ctia than 10 co xat v6i thé hat bi hao mon do vay bot
min duoc tao ra, va bdt min nay bi Kkét hop vao thé hat dudi dang céc tap chit. Do vay,
dé ngan nglra su két hop cuia bdt min, tbt hon 12 bé mat bén trong cta than 16 tiép xuc

v6i thé hat duoc tao thanh tir cacbon.

bo ciu cua vat lidu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cép dé cap dén
gia tri thu dugc bang cach chia do dai chu vi cua hinh tron c6 dién tich bang véi dién
tich 13i ra cua vat liéu dién cuc duong cho do dai ngoai bién cia vét liéu dién cuc duong
theo hinh anh hat. Khi vat liéu dién cuc duong co hinh tron déu, d6 cau bang 1, va khi

hinh dang ctia vat liéu dién cuc duong khac so v6i dang hinh tron, do cAu 1am giam di.

Do ciu cta vat liéu dién cyc duong ding cho céc pin Li-ion thtr cap dugc do su

dung phuong phéap gidng v6i phuong phép do dd cAu cta thé hat.

Trong phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thu
cAp theo phuong 4n nay, bang cach tao thanh thé hat bao gdbm vét liéu hoat tinh dién cuc
duong va hop chét hitu co lam ngudn cacbon dé duy tri do chay clia thé hat, su két dinh
ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong v6i bé mat vach bén trong cla 10 quay ¢6 thé dugc
ngin ngilra, va sy bam dinh cta cic hat so cép bao gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong
(céac hat so cép) va 16p phu cacbon nhiét phan dung dé phu 1én bé mat cua vt liéu hoat
tinh dién cuc duong cd thé dugc ngin ngra. Két qua 1a, sy nung két gitra cac hat so cip
nay co thé duoc ngin nglra, va sy nut v3 cia thé hat c6 thé dugce ngin ngira. Ngoai ra,
bang cach nung thé hat st dung 10 quay, thé hat duoc khudy tron do chuyén dong quay
cua 10 quay va tré nén tiép xtic ddng déu véi khong khi. Két qua 1a, su ddng nhét hoa
ctia thé hat c6 thé dat dugc. Do su déng nhét hoa ctia thé hat, su thay ddi vé cac dic tinh
gdy ra boi su khong ddng déu khi nung phu thudc vao cac vi tri phuc hdi 12 mot van dé

trong 10 bng c6 thé dugc giam bot.
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Ngoai ra, trong phuong phap san xut vt liéu dién cuc duong dung cho céc pin
Li-ion thtr cp theo phuong 4n nay, hdn hop gdm vat liéu hoat tinh dién cuc duong va
dung mdi phén tan dugc phan tan d8 didu ché chét 16ng phan tan, va chét 16ng phan tan
va hop chét hitu co 1am ngudn cacbon duoc tron v6i nhau @2 tao ra mot hon hop (huyén
phit). Két qua 13, khi hdn hop nay dwgce lam khd d8 tao thanh thé hat, lién két gitta cac
hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cyc duong gay ra do su két tu ¢o thé duogc ngin
ngtra. Ngoai ra, do hop chét hitu co c¢6 chitc ning nhu mot chét lién két, nén thé hat
khong c6 kha ndng nit vo.

Vit liéu dién cyc dwong dung cho cac pin Li-ion thu cép

Vat liéu dién cyc duong ding cho cac pin Li-ion thi chp theo phuong 4n nay 13
vat lidu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion tht cip dugc tao ra st dung phuong
phap san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir c4p theo phuong 4n
nay, vét liéu dién cuc duong bao gém: vat liéu hoat tinh dién cuc duong; va 16p phu
cacbon nhiét phan dé bao phu bé mit cia vt liéu hoat tinh dién cuc duong, trong d6 do

cau bang 0,8 hodc cao hon.

Tét hon 12 vat lidu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion tht cAp theo phuong
an nay bao gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin. Trc 13, trong vat liéu dién
cuc duong dung cho cac pin Li-ion tht cdp theo phuong an nay, tot hon 12 vat lidu hoat

tinh dién cuc duong chira olivin duoc tao ra 1am vat licu hoat tinh dién cuc duong.

Vit lidu dién cuc dwong dung cho cac pin Li-ion thi cép theo phuong an nay bao
gf‘)m thé hat duoc tao thanh tir cac hat so cép bao gém vét liéu hoat tinh dién cuc duong
(céac hat so cép) va 16p phu cacbon nhiét phan dung dé pht 1én bé mit cta vat liéu hoat
tinh dién cuc duong. Sau day, cac hat so cip bao gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong
(céc hat so cép) va 16p phu cacbon nhiét phan dung dé phu 1én bé mit cta vat liéu hoat
tinh dién cyc duong s€ dugc goi 1a “céc hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong

dugce phu cacbon”.

Trong vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thi cAp theo phuong én

nay, do ciu tdt hon 12 bé‘mg 0,8 hodc cao hon va tbt hon nita 12 0,9 hodc cao hon.

Khi @ cAu ciia vt liéu dién cyc duong dung cho céc pin Li-ion thi cép bang 0,8

ho#c cao hon, cac ddc tinh xt 1y trong khi tao ra dién cuc c6 the dugc cai thién, va ty
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trong dién cyc c6 thé duoc cai thién.

Trong vt liéu dién cuc dwong dung cho cac pin Li-ion tht cép theo phuong an
ndy, dudng kinh hat trung binh cua cac hat so cdp trong vat liéu hoat tinh dién cuc duong
dugc pha cacbon bang 30 nm hogc 16n hon va bing 500 nm hogc nhé hon, t6t hon 12
bang 50 nm hodc 16n hon va bang 400 nm hodc nhé hon, va t6t hon nita 12 bang 50 nm

hodc 16n hon va bang 300 nm hogc nhd hon.

G day, 1y do tai sao duong kinh hat trung binh ctia cic hat so cdp trong vat liéu
hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon nim trong khoang dugc mo ta bén trén la
nhu sau. Khi kich thuéc hat so cép trung binh bang 30 nm hodc 16n hon, sy gia ting
lugng cacbon gdy ra bdi sy gia tang vuot quéa dién tich bé mit cu thé ¢6 thé dugc ngin
ngira. Mat khac, khi kich thuoe hat so cép trung binh bang 500 nm hodc nhd hon, do
din electron va hiéu xuét phan tan ion c6 thé dugc cai thién do dién tich bé mit cu thé
16n.

Pudng kinh hat trung binh cuia cac hat so cip trong vat liéu hoat tinh dién cuc
duong dugc phu cacbon o thé thu duoc bang cach do duong kinh hat cua 200 hat so
cap bat ky hodc nhiéu hon st dung kinh hidn vi quét dién tir (scanning electron
microscope-SEM) va thu duge tri s6 trung binh ctia ching.

Trong vt liéu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion thi cip theo phuong dn
nay, duong kinh hat trung binh ctia thé hat dugc tao thanh tir cac hat so cAp cua vat liéu
hoat tinh dién cyc duong dugc phu cacbon bang 0,5 pm hozc 16n hon va bang 60 pm
hodc nhé hon, t5t hon 12 bang 1 pm hodc 16n hon va bang 20 um hodc nho hon, va tbt

hon nita 12 bang 1 pm hogc 16n hon va bang 10 pum hodc nho hon.

§ day, 1y do tai sao dudng kinh hat trung binh ctia thé hat nim trong khoang dugc
m6 ta bén trén 1a nhu sau. Trong trudng hop trong d6 dudng kinh hat trung binh cua thé
hat b%mg 0,5 um hodc 16n hon, khi vat liéu dién cuc duong, chit hd tro dan dién, nhya
lien két (chét lién két) va dung moi dugce tron v&inhau dé tao ra vat liéu dién cuc duong
dang bot nhio ding cho céc pin Li-ion thi cép, lugng pha trdn giita chét hd trg dan dién
va chét lién két c6 thé dugc giam bét, va dung luong pin cta pin Li-ion thir chp cho mdi
don vi khéi lugng cta 16p hdn hop dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion tht clp c6

thé dugc tang 1én. Mat khac, khi duong kinh hat trung binh cua thé hat bang 60 pm hodc
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nhé hon, dd phén tan va do dé)ng ddu ctia chét hd trg dan dién hodc chét lién két c6 trong
16p hén hop dién cuc dwong dung cho cac pin Li-ion thir cép c6 thé dugc cai thién. Két
qua 13, trong pin Li-ion thu cép trong d6 vt liéu dién cyc duong dung cho céc pin Li-
ion thit cAp theo phuong an nay dugc sur dung, dung luong xa trong khi nap va xa tbe

5 cao ¢6 thé dugc tang 1én.

Puong kinh hat trung binh cia thé hat dugc do st dung thiét bi phan tich duong
kinh hat nhiéu xa laze sau khi tao ra vat lidu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion
thir cap theo phuong 4n nay dudi dang huyén phu trong dung moi phan tan trong do

0,1% khbi lugng polyvinyl pyrolidon dugc hoa tan trong nudec.

Trong vt liu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion tht cép theo phuong 4n
nay, ham lugng cacbon trong cac hat so cp cuia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc
phit cacbon tt hon 1a bang 0,5% khoi luong hogc 16n hon va bang 2,5% khéi lugng
hodic nhé hon, tét hon nita 1 bang 0,8% khoi luong hogc 16n hon va bing 1,3% khdi
lwong hodc nhé hon, va tét nhét 1a bang 0,8% khéi luong hodc 16n hon va bang 1,2%

phan trdm khdi lugng hodc nhd hon.

0 day, ly do tai sao ham luong cacbon trong cac hat so cép cta vat liéu hoat tinh
dién cyc duong duge phu cacbon nim trong khoang dugce mo ta bén trén la nhu sau. Khi
ham luong cacbon trong cac hat so cép nay bé‘mg 0,5% khdi luong hodc 16n hon, 4o din
electron ¢6 thé dugce cai thién day da. Mat khéc, khi ham lugng cacbon trong cac hat so
cap ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon bang 2,5% khéi lugng hodc

nho hon, ty trong dién cuc co thé dwoc cai thién.

Ham lugng cacbon trong cac hat so cép cuia vat liéu hoat tinh dién cuc duong
dugc phu cacbon dugc do sir dung thiét bi phan tich cacbon (thiét bi phan tich cacbon-

luu huynh: EMIA-810W (tén thuong mai), dugc san xuit boi Horiba Ltd.).

Trong vét liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir cép theo phuong 4n
ndy, dd phu cua 16p phi cacbon trén cac hat so cép cuia vat liéu hoat tinh dién cuc duong
duogc phi cacbon t5t hon 12 bing 80% hodc nhidu hon, tot hon nita 1a bang 85% hodc
nhidu hon, va tét nhat 1a bang 90% hodc nhidu hon. O day, ly do tai sao 4o phu cta l6p
phu cacbon trén cac hat so cAp ctia vt liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phi cacbon
nim trong khoang dugc md ta bén trén 14 nhu sau. Khi do phii ctia 16p phu cacbon trén

cac hat so cAp ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon bang 80% hodc
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nhidu hon, hiéu qua bao phii ctia 16p phit cacbon c6 thé thu duge day du.

Po phil cia 16p phu cacbon trén cac hat so cAp cuia vat liéu hoat tinh dién cyc
duong dugc phu cacbon dugc do, vi du, st dung kinh hién vi dién tr truyén qua
(transmission electron microscope-TEM) hodc thiét bi phan tich tan xa ning luong tia

X (energy dispersive X-ray microanalyzer-EDX).

Trong vat liéu dién cyc duong dung cho céc pin Li-ion thix cAp theo phuong an
nay, d6 day cua 16p phi cacbon trén cac hat so cAp ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong
dugc phu cacbon t5t hon 12 bang 0,8 nm hogc 16n hon va bang 5,0 nm hodc nho hon, tbt
hon nita la b%lng 0,9 nm hodc 16n hon va bﬁng 4.5 nm hodc nhd hon, va tdt nhat 1a bé“mg

0,8 nm hogc 16n hon va bang 4,0 nm hogc nhd hon.

§ day, ly do tai sao do day cua lop pht cacbon trén cac hat so cAp ctia vat liéu
hoat tinh dién cyc duong duogc phu cacbon nim trong khoang dugc mo ta bén trén la
nhu sau. Khi @6 day caa 16p phu cacbon trén cac hat so cip nay bang 0,8 nm hogc 16n
hon, dd day cta 16p phu cacbon 1a rit mong, va nhd vy 16p phu cacbon ¢6 gié tri dién
tr& nhu mong mudn c6 thé dugc tao thanh. Mat khac, khi do day cta 16p phi cacbon
trén cac hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong duoc phi cacbon béng 5,0 nm
hozc nho hon, sy suy giam dung luong pin cho mdi don vi khéi lwgng cua vat ligu dién

cuc co6 thé duge ngin ngua.

Do day cua 16p phu cacbon trén cac hat so cép cua vat liéu hoat tinh dién cuc
duong dugc phu cacbon dugce do, vi dy, st dung kinh hién vi dién t@ truyén qua
(transmission electron microscope-TEM) hoéc thiét bi phan tich tan xa néng luong tia

X (energy dispersive X-ray microanalyzer-EDX).

Vat lidu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thi c4p theo phuong an nay co
thé bao gdm mot thanh phén khac voi thé hat dugc mo ta bén trén. Céc vi du vé thanh
phﬁn khac v6i thé hat bao gf‘)m chét lien két dugc tao thanh tir nhua lién két va chét hd
tro dan dién nhu mudi cacbon, mudi axetylen, graphit, mudi ketjen, graphit tu nhién,

hodc graphit nhén tao.

Dién tich bé mit cu thé cua thé hat trong vt liéu dién cyc duong dung cho céc
pin Li-ion tht cAp theo phuong 4n nay tbt hon 12 bang 6 m*/g hodc 16n hon va bang 30

m?/g hodc nhd hon va tot hon nia la bang 10 m*/g hodc 16n hon va bang 20 m*/g hodc
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nhé hon.

O day, ly do tai sao di¢n tich bé mit cu thé cuia vat lidu dién cuc duong dung cho
céc pin Li-ion tht cAp theo phuong 4n nay bi giéi han 6 khoang dugc md ta bén trén la
nhu sau. Khi dién tich bé mit cu thé béng 6 m?/g hodc 16n hon, tbc do phan tan cua cac
ion lithi trong vt liéu dién cuc duong co thé duoc ting 1én, va cac ddc tinh pin cua pin
Li-ion thir cép c6 thé dugce cai thién. Mat khac, khi dién tich bé mit cu thé béng 30 m%/g

hodc nho hon, do dan electron c6 thé dugc cai thién.

Dién tich bé mit cu thé cta vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion tht

cap theo phuong 4n nay duge do bang phuong phap BET st dung su hép thu nito (N2).
Vat liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin

V4t liéu hoat tinh dién cuc duong chtra olivin dugc tao thanh tir hop chét c6 cong
thirc LixAyD,POs (trong d6 A dai dién cho it nhit mot nguyén t& duoc chon tir nhém
bao gém Co, Mn, Ni, Fe, Cu, va Cr, D dai dién cho it nhit mot nguyén td duogc chon tur
nhém bao gdm Mg, Ca, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, Sc, Y, va cdc nguyén td dat

hiém, 0,9<x<1,1, 0<y<1,0<z<1, va 0,9<y+z<L,1).

Xét trén quan diém vé dung luwong xa cao va mat do nang lugng cao, tdt hon 1a
vat liéu hoat tinh dién cuc duong thoa man 0,9<x<1,1, 0<y<1,0<z<I, va 0,9<y+z<L,1

trong cong thirc LixAyD-POa.

Xét trén quan diém 12 16p hdn hop dién cuc duong cb thé tao ra dién thé xa cao
va d6 an toan cao, Co, Mn, Ni, hoic Fe dugc uu tién lam A, va Mg, Ca, Sr, Ba, Ti, Zn,

hoic Al duge vu tién 1am D.

O day, cac nguyén t6 d4t hiém d& cap dén 15 nguyén t§ bao gdbm La, Ce, Pr, Nd,
Pm, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, va Lu 12 cac nguyén td nhom lantan.

Puong kinh vi tinh thé cta vt liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin t&t hon
1a bing 30 nm hoc 16n hon va bing 150 nm hogc nho hon va t6t hon nira 1 bang 50
nm hodc 16n hon va bang 120 nm hodc nho hon. Khi dudng kinh vi tinh thé cua vat liu
hoat tinh dién cuc duong chira olivin nho hon 30 nm, cin mét lugng 16n cacbon dé bao
phu du bé mat cua vat liéu hoat tinh dién cuc duong bang 16p phu cacbon nhiét phén.
Ngoai ra, do can mcf)t lugng 16n chét lién két, nén lugng vat liéu hoat tinh dién cuc duong

trong dién cyc duong giam di, va dung lugng pin c6 thé giam di. Cling vay, 16p phi
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cacbon c6 thé bong ra do khong di lyc lién két. Mt khac, khi dudng kinh vi tinh thé
ctia vat liéu hoat tinh dién cyc duong chira olivin 16n hon 150 nm, ndi trd cta vat liéu
hoat tinh dién cuc duong ting qua murc, va do vay khi pin dugc tao thanh, dung lugng
x4 & tbc dd nap-xa cao ¢o thé giam di.

Dudng kinh vi tinh thé ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong chira olivin dugc
tinh theo phwong trinh Scherrer sir dyng d9 rong toan phén & nira cyc dai ctia dinh nhiéu
xa va géc nhidu xa (26) ctia mit phang (020) trén mAu nhidu xa tia X ctia bot duge do

bing cach do nhilu xa tia X.
L&p phu cacbon

Lép phu cacbon 1a 16p phti cacbon nhiét phan thu dugc bing cach cacbon hoa
hop chét hitu co dudi dang vat ligu tho. Tot hon 1a ngudn cacbon 12 vat liéu thd cia 16p
phti cacbon thu dugc tir hop chét hitu co trong d6 do tinh khiét ctia cacbon bang 42,00%
ho#c cao hon va bang 60,00% hodc thap hon.

Trong vt lidu dién cuc duong dung cho céac pin Li-ion thi cAp theo phuong an
nay, theo phuong phép tinh toan “d0 tinh khiét cia cacbon” trong ngudn cacbon 1a vat
liéu thd cta 16p phu cacbon, khi mot s6 loai hop chéit hitu co dugce st dung, phuong
phap tinh todn va bd sung lugng cacbon (% khéi lwong) theo lugng pha tron clia cac hop
chit hitu co twong Gng dua trén luong pha trdn (%o khdi luong) ctia cac hop chét hitu co
tuong tmg va do tinh khiét (%) da biét ciia cacbon va tinh toan “do tinh khiét ciia cacbon”
trong ngudn cacbon theo cong thirc (1) sau day dua trén tdng luong pha tron (% khéi

luong) va tdng lwong cacbon (% khdi luong ctia cac hop chat hitu co dugc st dung.

Do tinh khiét ciia cacbon (%) = Tong lugng cacbon (% khéi luong)/Tong lugng
pha tron (% khdi lugng) x 100... (1).

Vat lidu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thir cAp theo phuong dn nay c6
thé duoc tao ra st dung phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin
Li-ion thit c¢dp. Do vy, vét liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thi clp c6 thé
duoc tao ra trong do bé& mat cua vt liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu ddng déu
béng 16p pht cacbon nhiét phén va céc hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong
khong lién két véi nhau do sy két tu. Do vay, véi vat liéu dién cuc duong dung cho cac

pin Li-ion thir cap theo phuong an nay, pin Li-ion thir cip c6 thé dugc thuc hién trong
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d6 dung lugng xa cao va dién tré nap-xa dong dién mot chidu thap.
Pién cyc duong dung cho cac pin Li-ion thir chp

Pién cyc dwong ding cho cic pin Li-ion tha cip theo phuong 4n nay bao gbm:
bd gbp dong dién cyc; va 16p hdn hop dién cyc duong (dién cuc) dugc tao thanh trén bd
gbp dong dién cyc, trong do 1op hdn hop dién cuc duong bao gém vat liéu dién cuc

duwong ding cho céc pin Li-ion thi cAp theo phuong an nay.

Tire 13, trong dién cyc dwong ding cho cac pin Li-ion tht chp theo phuong an
nay, lép hdn hop dién cyc duong dugce tao thanh trén mot bé mit chinh ctia b gép dong
dién cuc st dung vt liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thu cép theo phuong
an nay.

Phuong phap sén xuAt dién cyc dwong dung cho cic pin Li-ion thir cip theo
phuong 4n nay khong bi gidi han cu thé mién 12 16p hdn hop dién cuc duong 6 thé duge
tao thanh trén mot b& mit chinh cta bd gbp dong dién cuc si dung vét liéu di€n cuc
duong dung cho céac pin Li-ion thir cép theo phuong an nay. Céc vi du vé phuong phap
san xuit dién cuc duong dung cho cac pin Li- ion thir cip theo phuong 4n nay bao gbdbm

phuong phap sau.

Trudc tién, vat liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion th cAp theo phuong
an nay, chét lién két, chit hd trg dan dién, va dung moi dugc tron voi nhau dé tao ra vat
lidu dién cuc duong dang bot nhdo ding cho céc pin Li-ion thir cp.

Chét lién két

Chét lién két khong bi gidi han cu thé mién 1a chét ndy 1a chét lién két dang nude.
Céc vi dyu vé chit lién két bao gbm it nhét chét duogc chon tir nhém bao gbm polyetylen,
polypropylen, polyetylen terephtalat, polymetyl metacrylat, vinyl axetat copolyme,
styren-butadien latec, acrylic latec, acrylonitril-butadien latec, flo latec, silic latec, va

chét tuong ty.

Khi tong khéi lugng cua vt liéu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion thtr cAp
theo phuong 4n nay, chét lién két, va chét hd trg din dién dugc thé hién theo 100% khoi
luong, thi ham luong cia chét lién két trong vat liéu dién cyc duong dang bt nhdo dung
cho céc pin Li-ion thir cép tot hon 12 bang 1% khdi lugng hodc 16n hon va bang 10%

khdi luong hodc nho hon va t6t hon nira 12 bang 2% khéi lugng hodc 16n hon va bing
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6% khdi lwong hodc nho hon.
Chét hd tro dan dién

Chét hd tro dan dién khong bi gidi han cu thé, va vi du, it nhit mot nguyén td
duoc chon tir nhom bao gém mudi axetylen, mudi ketjen, mudi 10, va cacbon dang s¢i
nhu soi cacbon hinh thanh tir pha hoi (vapor-grown cacbon fiber-VGCF) hodc éng nano

cacbon dugc st dung.

Khi téng khéi lugng ciia vat lidu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cip
theo phuong 4n nay, chét lién két, va chét hd trg dan dién dugc thé hién theo 100% khdi
luong, thi ham luong cua chét hd tro dan dién trong vat ligu dién cuc duong dang bot
nhdo dung cho céc pin Li-ion thtr cap t6t hon 1 bang 1% khdi lugng hodc 16n hon va
bing 15% khéi lugng hogc nhd hon va t6t hon nita 12 bang 3% khéi lugng hodc 16n hon

va bing 10% khdi lugng hodc nho hon.
Dung mdi

Dung mdi ¢ thé duoc bd sung mot cach thich hop vao vt liéu dién cuc duong
dang bot nhdo ding cho céc pin Li-ion thit cdp bao gbm vét liéu dién cyc duong dung
cho cac pin Li-ion thir cép theo phuong 4n nay dé dé dang phu 1én ddi tugng pht nhu

b0 gbp dong dién cuc bang bot nhao.

Dung mdi chu yéu dugc tao thanh tir nude va ¢6 thé tlly y bao gdbm dung moi
chtra nudc nhu ruou, glycol, hodc ete trong khoang trong d6 cac dic tinh cla vat liéu

dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion thtr cAp theo phuong an nay khong suy giam.

Khi tong khéi lugng cia vat liéu dién cyc duong dung cho céc pin Li-ion thtr cip
theo phuong 4n nay, chét lién két, va dung moi duoc thé hién theo 100 phﬁn khdi lugng,
thi ham luong dung moi trong vt liéu dién cuc dwong dang bt nhdo dung cho céc pin
Li-ion thi cip tot hon 1a bang 60 phan khdi luong hodc nhiéu hon va bang 400 phan
khdi lugng hodc it hon va t4t hon nira 1a bang 80 phan khéi luong hodc nhiéu hon va

bang 300 phan khéi luong.

Bing cach kiém soat ham lugng dung moi nim trong khoang dugc md ta bén
trén, vat liéu dién cyc duong dang bot nhio dung cho cac pin Li-ion thir cép c6 kha nang

tao hinh dién cuc tdt va céc dic tinh pin 8t ¢6 thé thu duoc.

Phuong phép pha tron vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir clp
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theo phuong 4n ndy, chét lién két, chat hd trg dan dién, va dung mdi véi nhau khong bi
gigi han cu thé mién 1 d6 1a phuong phép co thé pha tron ddng déu cac thanh phan nay.
Vi du, phuong phép st dung may nhao nhu may nghién bi, may trén cat, may tron ly

tam, may khuay son, hodc may dong hoa c6 thé dugc str dung.

Tiép theo, mot bé mit chinh ctia bd gop dong dién cuc dugc pht v6i vat liéu dién
cuc duong dang bt nhdo dung cho cac pin Li-ion thu cAp dé tao thanh mang phu trén
d6, va mang pht nay dwgc lam khd va dugc ép. Két qua 13, dién cuc duong dung cho
cac pin Li-ion thtr cAp trong d6 16p hén hop dién cuc duong duge tao thanh trén bé mit
chinh cta bd gop dong dién cuc co thé thu dugc.

Dién cuc duong ding cho céc pin Li-ion thtr cip theo phuong 4n nay bao gdm
vét liéu dién cyc duong dung cho cac pin Li-ion tha cip theo phuong 4n nay. Do vay,
dién cuc dwong dung cho cic pin Li-ion thit cap khong c6 su bét ddng déu trong hop
phén ¢6 thé duogc tao ra.

Pin Li-ion thtr cip

Pin Li-ion thir cAp theo phwong 4n nay bao gdm dién cuc duong, dién cuc am, va
chit dién phan khong chira nudc, trong d6 dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir
cap theo phuong 4n nay duoc d& xuét 1am dién cyc duong.

Trong pin Li-ion thir cép theo phuong 4n, dién cuc am, chét dién phan khong
chita nuéc, thanh phin phan tach, va thanh phin tuong ty khong bi gidi han cu thé.

Pién cuc am co thé duoc tao thanh, vi du, tir vat liéu dién cuc 4m nhu kim loai
Li, vat lidu cacbon, hop kim Li, hodc LisTi5012.

Ngoai ra, chét dién phan rén c6 thé duge sur dung thay cho chét dién phan khong
chtra nuéce va thanh phan phan tich.

Chét dién phan khdng chtra nude co thé duoc didu ché biang cach pha tron etylen
cacbonat (EC) va etyl metyl cacbonat (EMC) véi nhau theo ty 1¢ thé tich 1:1 dé thu duge
dung mdi pha tron, va hoa tan lithi hexaflophosphat (LiPFs) trong dung moi pha tron
thu dugc sao cho n?)ng dd caa chét nay 1a, vi dy, 1 mol/dm?>.

Déi v6i thanh phan phan tach, vi dy, propylen xbp ¢6 thé duoc st dung.

Pin Li-ion thir cAp theo phuong én bao gbm dién cyc duong dung cho cac pin Li-
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ion tht cAp theo phuong an nay. Do véy, dung luong xa cao va dién tro nap-xa dong

dién mot chiéu thép.
Vi du thuc hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc md ta chi tiét sit dung céc vi du va céc vi du so sanh,

nhung khong bi han ché & céac vi du sau day.

Vi du san xuét 1

San xuét vat liéu hoat tinh dién cyc duong (LiFePOs)

Lithi hydroxit (LiOH) dugc su dung ]am ngudn Li, amoni dihydro phosphat
(NHsH,POy) dugc st dung lam ngudn P, va st (II) sulfat heptahydrat (FeSO4°TH20)
dugc st dung lam ngudn Fe.

Lithi hydroxit, amoni dihydro phosphat, va st (II) sulfat heptahydrat dwugc pha
tron voi nude sao cho ty 18 khéi lugng Li:Fe:P = 3:1:1 va tbng lugng cta chiing bing
200 mL.

Két qua 1a, hén hop dong nhét dang huyén phu dugc tao ra.

Tiép theo, hdn hop nay dugc chira trong dd chira kin khi chiu ap ¢ th8 tich bang
500 mL, va tdng hop thity nhiét dugc thuc hién & 170°C trong 12 gio.

Sau phan tmg, dung dich phéan ing dugc 1am ngudi vé nhiét dd phong (25°C), va
thu dugc san phim phan tmg dang banh két tia.

Tiép theo, két tha (san phAm phan tmg) nay dugc lam sach hoan toan bang nudce
cit, va nudce tinh khiét dugc bd sung d8 tranh bi kho va duy tri ham lugng nude & 30%.

Két qua 13, thu dugc vét lidu dang banh. Luong nho vat liéu dang banh nay dugc
thu thap va dugc lam kho trong trang thai chan khong & 70°C trong 2 gio dé thu duoc
bot. Bot nay duge phén tich bang cach do nhiéu xa tia X (nhiéu xa ké tia X: RINT 2000,
duoc san xuét boi Rigaku Corporation). Két qua 13, xac nhén dugc rang LiFePOs mot
pha dugc tao thanh.

Vi du san xuét 2

San xuét vat liéu hoat tinh dién cuc duong (LiMnPOs4)

Li[Feo25Mno,75]PO4 duoc tdng hop st dung phuong phap gidng v6i phuong phap
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trong vi du san xuét 1, khac biét & chd hon hop (FeSOs* 7TH,0:MnSO4-H,0=25:75 (ty
16 khéi lugng vét lidu) gdm sét (IT) sulfat heptahydrat (FeSO4 - 7H20) mangan (II) sulfat
monohydrat (MnSO4*H20) dugc st dung 1am ngudn Fe.

Vidul

20g LiFePOg4 (vt li¢u hoat tinh dién cuc duong) thu dugc trong vi du san xudt 1
va 80g nuréc lam dung mdi phén tan dugce tron v6i nhau dé tao ra mot hdn hgp, 150g hat
ziricon oxit ¢6 duong kinh bang 0,1mm 1 c4c hat trung binh dugc bd sung vao hdn hop
nay, va hdn hop nay dugc phan tan st dung may nghién hat.

Két qua la, mot chit 16ng phéan tan déng déu duogc tao ra. Tiép theo, 0,73g sucroza
lam ngudn cacbon dugc bd sung vao chét 1ong phan tin mo ta bén trén, va chét 1ong
phan tan dugc tao ra st dung may nghién hat gidng nhu dugc md ta bén trén.

Tiép theo, chit 1ong phan tan da tao ra duoc lam khé va duogc tao hat st dung

may siy phun sao cho nhi¢t d6 lam kho x4 ra bang 60°C.
Két qua 13, thu dugc bot dang hat.

Tiép theo, xt 1y nhiét dugc thuc hién trén bot dang hat nay st dung 16 quay ¢
nhiét do b%lng 770°C trong 4 gio. Két qua 1, thu duge vat liéu dién cuc duong theo vi
du 1 duoc tao ra sir dung thé hat dugc tao thanh tir cac hat so cAp ctia vat liéu hoat tinh
dién cuc duong dugc phu cacbon.

Vidu2

Vat liéu dién cuc duong theo vi du 2 dugc tao ra sir dung thé hat dugc tao thanh
tr cac hat so cAp cuia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phi cacbon thu dugc st
dung phuong phép gibng v6i phuong phép trong vi du 1, khéc bi€t & chd 0,5% rugu
polyvinylic so v6i bot dang hat duoc bd sung vao, dugc khqu trdn, va dugce tron trude
khi xr ly nhiét sir dung 16 quay.

Vidu3

Vat lidu dién cuc duong theo vi du 3 duogc tao ra str dung thé hat dugc tao thanh
tir cac hat so cép cua vat liu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon thu duogc st

dung phuong phap gibng véi phuong phép trong vi du 1, khac biét & chd cac hat ziricon
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oxit ¢6 duong kinh bang 0,3mm dugc sir dung.
Vidu4

Vat liéu dién cuc duong theo vi du 4 dugc tao ra st dung thé hat dugc tao thanh
tir cac hat so cép clia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon thu dugce st
dung phuong phap gibng véi phuong phdp trong Vi du 1, khic biét & chd
Li[Feo25sMno,75]PO4 thu dugc trong vi du san xuét 2 dugc str dung 1am vét liéu hoat tinh

dién cuc duong thay cho LiFePOs.
Vi du so sénh 1

Vat liéu dién cuc duong theo vi du so sanh 1 dugc tao ra su dung thé hat duoc
tao thanh tr cac hat so cAp ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon thu
dugc st dung phuong phéap gidng véi phuong phap trong vi du 1, khac biét & chd chét
l6ng phén tan dugc tao ra bang cach pha tron sir dung cAn khudy thay cho cac hat ziricon

oxit.
Vi du so sanh 2

Vat liéu dién cuc duong theo vi du so sanh 2 dugc tao ra su dung thé hat duoc
tao thanh tir cac hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc pht cacbon thu
dugc st dung phuong phap gidng v6i phuong phap trong vi du 1, khéc biét & chd bot
dang hat dugc nghién v& bang may nghién bi kho sir dung céc hat ziricon oxit c6 dudong
kinh bing 1mm va xit 1y nhiét dugc thyuc hién trén do.

Vidu so sanh 3

Vit liéu dién cuc duong theo vi du so sanh 3 dugc tao ra s dung thé hat duoc
tao thanh tur céc hat so cép ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc phu cacbon thu
dugc str dung phuong phap gidng v6i phuong phap trong vi du 1, khac biét ¢ chd bot
dang hat dugc nap vao khoang cacbon va xtt Iy nhiét dugc thuc hién trén khoang cacbon
st dung 10 6ng.

San xuét pin Li-ion

Céc vat liéu dién cuc duong thu dugc trong mdi vi du tir 1 dén 4 va cac vi du so
sanh tir 1 dén 3, polyvinyliden florua (PVdF) lam chét lién két, va mudi axetylen (AB)
Jam chét h3 tro din dién dugc bd sung vao N-metyl-2-pyrolidinon (NMP) sao cho ty 1&
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khéi luong (vat lidu dién cuc duong:AB:PVdF) clia chiing trong bdt nhdo 1a 90:5:5, va

cac thanh ph?m nay dugc trdn véi nhau dé tao ra vat liéu dién cuc duong dang bot nhio.

Tiép theo, vat liéu dién cyc duong dang bt nh#o nay dugc phu lén bé mat cta 14
nhom (bd gbp dong dién cuc) c6 do day bang 30 um dé tao thanh mang phu, va mang
pht nay dugc lam kho 8 tao thanh 16p hdn hop dién cuc duong trén bé mit ctia 14 nhom.
Tiép theo, 16p hdn hop dién cuc duong dugc €p dé thu duoc ty trong dinh trude. Két
qua 13, thu dugc tAm dién cuc dung lam dién cuc duong.

Sir dung may tao hinh, tAm dién cuc da tao ra dugce dap thanh dang tAm bao gém
16p hdn hop dién cuc duong ¢6 dang hinh chir nhét véi 3cm (dd dai) x 3cm (d0 rong)
(dién tich dién cuc: 9 cm?) va mot khoang danh cho tai dan (tab).

Tiép theo, tai din dién cuc duge han vao khoang danh cho tai d3n cia tAm dién
cuc dé tao thanh dién cuc thir nghiém (dién cuc duong).

Dién cuc phu 12 dién cuc &m duge b tri trén dién cyc thit nghiém véi thanh phén
phan tach duoc tao thanh tir mang polypropylen xbp dugc dat xen vao gitta. Két qua 13,
thu dugc mot chi tiét dung cho pin.

Dién cuc phu dugc tao thanh bang cch phi mot hon hgp vao thanh phan phan
tach, hdn hop nay thu dugc bang cach pha tron graphit tu nhién, mudi axetylen (AB),
cao su styren-butadien (SBR), va cacboxymetyl xenluloza (CMC) sao cho ty 1& khéi
lugng graphit tu nhién:AB:SBR:CMC cua chung la 92:4:3:1.

Dién cuc duong va dién cyc am da tao ra duogc bd tri ddi dién nhau véi thanh
phan phén tach duge tao thanh tir polypropylen xbp c6 4o day bang 20 pm dugc dat xen
vao gifta, tAm nhiéu 16p nay dugc nhing vao 0,5mL dung dich lithi hexaflophosphat
(LiPF6) 1 mol/L la dung dich dién phan khong chira nude, va mang ghép nay dugc lam
kin dé tao ra pin Li-ion thu cép.

Pé thu duge dung dich LiPF6, etylen cacbonat va etyl metyl cacbonat dugc tron
véi nhau theo ty 1€ thé tich 1:1, va 2% vinylen cacbonat la chét phu gia dugc bd sung
vao.

Panh gia vat liéu dién cyc duong

Vit liéu dién cuc duong thu duoc trong mdi vi du tir 1 dén 4 va céc vi du so sanh
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tir 1 dén 3 va cac thanh phan c6 trong vat liéu dién cyc duong dugc danh gid. Cac phuong
phép danh gia nhu sau. Cac két qua dugc thé hién trong bang 1.

(1) Gia tri khoang bién dd phan bd dudng kinh hat cta vat li¢u hoat tinh dién cuc
duong c6 trong chét 1ong phén tan.

Sir dung thiét bi phan tich phén b6 duong kinh hat (tén thuong mai: LA-920,
dwoc san xuét boi Horiba Ltd.), phan bd dudng kinh hat cta vat li¢u hoat tinh dién cuc
duong trong chét 16ng phén tdn bao gdm vit liéu hoat tinh dién cuc duong va nuge dugc
do bang phuong phap theo JIS Z 8825 “Cac phuong phép nhi&u xa laze - Phan tich kich
thudce hat”.

Sir dung két qua do phan bé dudng kinh hat ndy, tinh dugc gi tri khoang bién do

phéan bd duong kinh hat cua vét liéu hoat tinh dién cuc duong trong chét 16ng phan tan.
Gi4 tri khoang bién do = (D90-D10)/D30
(2) Duong kinh vi tinh thé cta vt liéu hoat tinh dién cyc duong

Puong kinh vi tinh thé ctia vat liéu hoat tinh dién cuc duong duoc tinh theo
phuong trinh Scherrer sir dung do6 rong toan phin & nira cuc dai cua dinh nhiéu xa va
gbc nhidu xa (20) clia mt phéng (020) trén mau nhiéu xa tia X ciia bot duge do bing
céch do nhidu xa tia X (nhifu xa ké tia X: RINT 2000 (tén thuong mai), duogc san xuit
boi Rigaku Corporation).

(3) Po clu ctia thé hat

Céc thé hat trai qua xir 1y nhiét dugc quan sat st dung kinh hién vi quét dién tu,
va gia tri trung binh gitta duong kinh truc nho/dudng kinh truc 16n cta 100 thé hat thu
duoc 1a do cAu cta thé hat.

Dénh gia dién cuc duong va pin Li-ion thir cap

St dung pin Li-ion tht cép thu duogc trong mdi vi du tir 1 dén 4 va céc vi du so
sanh tir 1 dén 3, dung lugng xa va dién trd nap-xa dong dién mot chiéu (DCR) dugc do.
Céc phwong phap danh gia nhu sau. Céc két qua duoc thé hién trong bang 1.

(1) Dung lugng xa

O nhiét dd moi trudong béng 25°C, dién ap gidi han dugc thiét dat bé‘mg nam trong

khoang tir 2,5V dén 3,7V (d6i v6i dién cuc am bing cacbon) trong céc b pin khéc véi
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vi du 3, va dién 4p gidi han dugc thiét dat ndm trong khoang tir 2,5V dén 4,2V (déi véi
dién cuc am béng cacbon) trong cac bd pin theo vi du 3, dong dién nap dugc thiét dat
bang 1C, dong dién xa duoc thiét dat bang 3C, va dung lugng x4 clia pin Li-ion thu cip

dugc do béng cach nap va xa dong dién mot chiéu.
(2) Pién tr& nap-xa dong dién mot chiéu (DCR)

Pin Li-ion thit cép dugc nap voi dong dién béng 0,1C & nhiét 46 moi trudong béng
0°C trong 5 gids va do sau nap dugc diéu chinh (mitc do nap (SOC) 50%). V& pin dugc
didu chinh theo SOC 50%, “nap v6i 1C trong 10 gidy—dimg trong 10 phit—xa voi 1C
trong 10 gidy—dimg trong 10 phat” 1a chu ky tha nhéit, “nap voi 3C trong 10
gidy—dung trong 10 phut—xa véi 3C trong 10 gidy—dimg trong 10 phut” 1a chu ky
thir hai, “nap voi 5C trong 10 gidy—dung trong 10 phut—xa voi 5C trong 10
gidy—dung trong 10 phat™ la chu ky thit ba, va “nap véi 10C trong 10 gidy—dung trong
10 phut—xa véi 10C trong 10 gidy—ding trong 10 phut” 1a chu ky thr tu dugc thuc
hién theo thtt tw ndy. Luc nay, dién ap dugc do 10 gidy sau mdi 1an nap va xa. Mot duong
gin nhu théng dugc v& trén db thi trong d6 truc ngang dai dién cho mdi gié tri dong dién
va truc doc dai dién cho dién &p sau 10 gidy. Do ddc twong ung clia cic duong gan nhu
thing nay thu duoc 1a di¢n tré dong dién mot chidu trong khi nap (DCR nap) va dién trg

dong dién mot chiéu trong khi xa (DCR xa).
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Nhitng két qua trén bang 1 nhu sau. Trong mdi vi du tr 1 dén 4, 16 quay duogc sir
dung lam thiét bi nung, gia tri khoang bién dd phén bd duong kinh hat ctia vét liu hoat
tinh dién cuc duong nam trong khoang tir 0,58 dén 2,99, va do cAu cua thé hat nim trong
khoang tir 0,82 dén 0,93. Do vdy, dung lugng xa v6i 3C bing 130 mAh/g hodc cao hon,
dién tr& dong dién mot chiéu khi nap bing 2,9 Q hodc thap hon, va dién tré dong dién

mdt chiéu khi x4 bang 2,5 Q hodc thap hon.

Miit khéc, trong vi du so sanh 1, gid tri khoang bién do phin bd duong kinh hat
ctia vat liéu hoat tinh dién cyc duong bang 26,63. Do vdy, dung luong x4 v6i 3C bang
122 mAh/g hodc cao hon, dién tré dong dién mot chiéu khi nap bang 2,9 Q, va dién tr&

dong dién mot chidu khi xa bing 2,5 Q.

Trong vi du so sénh 2, do cAu ctia thé hat bing 0,65. Do véy, dung lugng x4 voi
3C béng 125 mAh/g hodc cao hon, dién trd dong dién mot chiéu khi nap béng 29Q,va

dién tr& dong dién mot chiéu khi xa béng 2,6 Q.

Trong vi du so sanh 3, 10 éng dugc sir dung lam thiét bi nung. Do vay, dung luong
x4 v6i 3C bang 120 mAh/g hodc cao hon, dién tr& dong dién mot chiéu khi nap bing

3,0 Q, va dién trd dong dién mot chiéu khi xa b.%lng 2,7 Q.

Tuc 13, khi cac vi du tir 1 dén 4 dugc so sanh voi vi du so sanh tur 1 dén 3, phat

hién thdy ring dung luong xa cao va dién trd nap-xa dong dién mot chidu thép.
Kha nang tng dung trong cong nghi¢p

Vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thr cAp theo sang ché duoc tao
ra stt dung phuong phap san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir
cép, va bao gbm vit liéu hoat tinh dién cuc duong; va 16p phu cacbon nhiét phan dé bao
phu bé& mit cua vat liéu hoat tinh dién cuc duong, trong d6 do cAu b%xng 0,8 hodc cao
hon. Do vay, dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion tha cép dugc tao ra st dung vat
liéu dién cuc duong dung cho céac pin Li-ion tha cép c6 do dan electron rat cao. Theo
d6, trong pin Li-ion tht cip bao gbm dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion tha cép,
dién trd nap-xa dong di¢n mot chidu thip, va dung lugng xa cao. Do vay, pin Li-ion thr
chp ¢co thé 4p dung cho bd pin thir cép thé hé tiép theo trong do dién ap cao, mat do nang
luong cao, cac déc tinh tai cao, va cac dic tinh nap va xa tc do cao duge mong doi.

Trong truong hgp clia bo pin thir cip thé hé tiép theo, nhitng hiéu qua nay 1a dang ké.
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Theo nhu md ta bén trén, sang ché cb thé tao ra phuong phép san xuét vt liéu
dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cAp, vat ligu dién cuc duong dung cho céc
pin Li-ion thir cp, dién cuc duong ding cho céc pin Li-ion thr cap, va pin Li-ion tht
cép, trong do su két dinh cua vat liéu hoat tinh dién cyc duong vao bé mit vach bén
trong cua 10 quay, su nung két gitta cac hat so cép, st hinh thanh bot min, va vén dé

tuong tu co thé dugc ngin ngira.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion (lithium-ion)
thir cAp ¢6 16p phit cacbon nhiét phan, trong d6 phuong phap nay bao gdm céc budc:

tron vat lidu dién cyc duong va hgp chét hitu co;

1am kho hdn hop dé thu dugce thé hat nho sir dung may sdy phun, trong d6 hdn
hop thu dugc trong bude tron; va

Xt 1y nhiét dé phan hiy hop chét hitu co bang nhiét nho st dung 10 quay,

trong d6 hop chét hiru co 1am ngudn cacbon dé tao thanh 16p phu cacbon nhiét
phén.
2. Phuong phép san xuit vt liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cap theo
diém 1,

trong d6 vat liéu dién cuc duong dung cho céc pin Li-ion thir cip bao gbm vat
liéu hoat tinh dién cuc duong loai olivin.
3. Phuong phép san xuét vat lidu dién cuc dwong dung cho céc pin Li-ion thir cAp theo
didm 1 hodc 2, trong d6 phuong phap nay con bao gdm cac bude:

thuc hién xtt ly phén tan hdn hop bao gém vat liéu hoat tinh dién cuc duong va
dung moi phan tan d8 didu ché chit phan tan trong d6 gid tri khoang bién d0 phan bb
duong kinh hat cta vt li¢u hoat tinh dién cuc duong br?lng 0,5 hodc 16n hon va béng 3,0
hodc nhé hon;

lam kh6 hdn hgp bao gém chét phan tan va hop chit hitu co 1am ngudn cacbon
dé thu duoc thé hat c6 do cau béng 0,8 hodc cao hon; va

xur Iy nhiét, trong d6 thé hat dugc nung dé phan huy hop chét hiru co bang nhiét
va dé thu dugc vat lidu dién cuc duong dung cho cac pin Li-ion thir cAp, trong d6 do cau
cta vat liéu dién cuc bing 0,8 hodc cao hon va bé mat caa vat liéu hoat tinh dién cuc
duong dugc phu bang 16p phu cacbon nhi¢t phén.
4. Phuong phép san xut vat liéu dién cuc duong ding cho cac pin Li-ion thtr cap theo
diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 3,

trong d6 vat liéu hoat tinh dién cuc duong dugc tao ra bang phuong phap tong

hop thiy nhiét.
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