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(57) Sang ché dé cap dén vt liéu dién cuc, phuong phap san xuat vat liéu dién
cuc va pin sac tho cép ion-lithi. Vat liéu dién cuc bao gém hat v0 co va mang
chtra cacbon pha bé mit hat v co, trong d6 luong cacbon nam trong khoang tir
0,8 dén 2,5% theo khéi lugng, va thé tich cac vi 18 trong khoang dudng kinh vi 18
tir 2 dén 200 nm nam trong khoang tir 3 x 10 dén 3 x 10" cm?/g. Phuong phap
san xuét vat liéu dién cuc bao gém budc ngam hat vo co trong dung dich nudc,
budc tao huyén phu bao gém hat vo co duoc ngam trong dung dich nudc, tién
chat mang chira cacbon, va nudc, budc tao chat duoc sy kho cua huyén phu, va
budc nung chat duge sdy kho trong méi trudng khong oxy hoa, trong d6 luong
tién chat mang chira cacbon duoc pha tron trong hat vo co nam trong khoang tir
1,0 dén 5.0 phén theo khbi luong. Pin sac thur cép 1on-lithi bao gém cuc am la

dién cuc; cuc duong; va chat dién ly khong phai 1a nude.
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Linh vwe ky thuat dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén vat lidu dién cuc dung cho pin sac thu cép ion-lithi va
phuong phép san xuit vat liéu dién cuc dung cho pin sac thu cap ion-lithi nay,

dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi, va pin sac thr cép ion-lithi.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Gan day, theo su phat trién nhanh chong cua k¥ thuét nang luong sach, can
¢6 cac nd luc dé tao nén mai trudong thén thién véi trai dét chang han nhu viéc
phan phdi cac san pham gidm phu thudc vao xang diu, khong tao chat thai, va
tiét kiém nang luong. Cu thé, gan day, pin sac luu trlt dung luong 16m cAp ning
lugng dién dén cac phuong tién chay bang dién, pin sac luu trit dung lugng lon
cép ning lugng dién trong truong hop khén cép hodc thién tai, va pin sac thi
cép cép nang luong dién dén cac thiét bi thong tin di dong, cac thiét bi dau cudi
thong tin di dong, va céc thiét bi tuong tu da thu hit sy cht §. Déi voi pin sac
tha cép, chang han nhu pin sac chi, pin sac kiém, pin sac ion-lithi, va cac loai
pin sac tuong ty 1a da biét. Cu thé, pin sac ion-lithi c6 kha nang dat duoc vige
giam kich thudce, giam khéi lwong, va c6 dung lugng cao hon va, hon nita, co
cac dic tinh tuyét voi chéng han nhu hiéu suét cao va mat do ning luong cao.
Do céc yéu t6 nay, pin sac thir cap ion-lithi da dugc thuong mai hoa nhu ngudn
nang lugng hiéu sut cao cip cho cac thiét bi dién chu yéu bao gdom phuong tién
chay bémg dién, va viéc phat trién hoat tinh dang duoc tién hanh trén thé gidi
lién quan dén vat liéu dung cho pin sac tht cap ion-lithi thé hé tiép theo.

Ngoai ra, gan day, khi su két hop cta pin sac luu trir dung lugng 16n cap
nang luong dién va hé théng quan 1y ning lugng gia dinh, nha ¢ (HEMS: Home
Energy Management Systems) dé thu hit sy cht y. HEMS la hé théng quan ly
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diéu khién tu dong, t8i wu héa viée cép va nhu cau vé nang luong dién, va tuong
tu va tiéu thu mot cach thong minh nang lugng nho tich hop thong tin lién quan
dén cac hé théng didu khién va dién trong nha chang han nhu cac tmg dung nha
& thong minh, phuong tién chay béng dién, va viéc tao ra nang luong pin mat
troi.

Céc vat liéu hoat tinh dién cuc thuong dugc st dung dung cho céc catot cua
pin sac ion-lithi dugc st dung trong thuc t& & thoi diém hién tai la LiCoO, va
LiMnO,. Tuy nhién, Co khong phan bb déu trong trai dat va 1a tai nguyén hiém,
va do do, trong truong hop mot luong 16n Co duoc st dung, co van dé 1a gia
thanh san phdm ting va viéc cip on dinh trd nén kho khan. Do do, d6i véi viec
thay thé cac vat liéu hoat tinh catot cho LiCoO,, viéc nghién curu va phat trién
hoat tinh dang duoc tién hanh lién quan dén cac vat liéu hoat tinh catot chéng
han nhu LiMn,O4 trén co s¢ spinen, LiNi;sMn;;3C0130, béc ba, lithi s&t oxit
(LiFeO,), va lithi sat phosphat (LiFePOy). Trong s6 cac vat lidu catot nay,
LiFePO, ¢ cAu trac olivin lam vat liéu catot dd thu hat sy chu y khong chi an
toan ma con khong cé van dé tir quan diém tai nguyén va gia thanh san pham.
Céc vat liéu catot trén co so olivin dugc biéu dién boi cong thic LiFePO, bao
goém phospho 1am nguyén t6 cAu thanh va tao nén lién két cong hoa tri manh véi
oxy. Do dd, so voi cac vat ligu catot chéng han nhu LiCoO,, vat liéu catot trén
co s& olivin la vat liéu khong tao méi lo ngai vé viéc sinh ra oxy & nhiét d cao,
cling khong tao mdi lo ngai vé nguy co mdi Ira do su oxy hda va sy phan ly cua

cac dung dich dién ly, va c6 do an toan tuyét vO1l.

Tuy nhién, trong LiFePO, c6 cc hiéu qua néu trén, co vAn dé vé do dan
dién t&r kém. Do dan dién tir kém nay duoc xem la két qua tir su khuéch tan
cham céc ion lithi trong vét liéu hoat tinh ma dugc cho 1a do cAu trac va do dan
dién tu thép. Do d6, khi vat liéu dién cuc c6 do dan dién tir ting, vi du, vt liéu
dién cuc trong do cac hat so cép clia vat liéu hoat tinh dién cuc dugc lam béng
LixA,B,PO4 (A biéu dién mot hoic nhiéu hon mdt nguyén td duogc lua chon tir
nhom bao gém Co, Mn, Ni, Fe, Cu, va Cr, B biéu dién mot hodc nhiéu hon mot

nguyén td duoc lua chon tir nhém bao gém Mg, Ca, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In,
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Si, Ge, Sc, Y, va céc nguyén tb dat hiém, 0<x<2, 0<y<1,0, va 0<z<1,5) dugc thu
thap lai dé tao nén hat so cép, cacbon xen k& gilra cac hat so cép Jam chét dan
dién ta, va bé mat cua vat liéu hoat tinh dién cuc duoc phu boi mang chtra
cacbon di dugc boc 16. Ngoai ra, ddi vai phuong phép san xuat vat liéu dién cuc,
phuong phap trong do huyén phu bao g6m vét liéu hoat tinh dién cuc hoac tién
chét cua vat liéu hoat tinh dién cuc va hop chét hitu co duoc phun va duoc séy
kho dé tao ra vat thé dang hat, va vét thé dang hat dugc xtr ly nhiét trong moi
trudng khong oxy hoa ¢ nhiét do 1on hon hodc bang 500°C va nho hon hoac
bing 1000°C da duge boc 16 (vi du, dya vao cong b don sang ché Nhat Ban so
2004-014340, cong bd don sang ché Nhat Ban s6 2004-014341, va cong bb don
sang ché Nhat Ban s6 2001-015111).

Ngoai ra, vat liéu catot ding cho pin sac thtr cap ion-lithi trong d6 ham
luong cacbon trong phtic h¢ LiFePO, va cacbon duoc thiét dit nam trong
khoang tur 1 dén 20% theo khdi luong (dua vao cong b6 don sang ché Nhat Ban
s6 2006-032241), vat liéu hoat tinh catot dung cho pin sac thu cép ion-lithi dugc
lam bing khéi két tu phosphat chira lithi co duong kinh hat trung binh 1a nho
hon hoic bing 3 pm thu dugc nho phi phosphat chtra lithi c6 duong kinh hat
trung binh 14 nhé hon hoac bang 1 um voi chét lién két cacbon va tao hat
phosphat chta lithi (dua vao cong bo don sing ché Nhat Ban s6 2009-048958),
va tai liéu tuong tu da dugc boc 10. Trong céc vat liéu hoat tinh catot nay, mat do
clia vat thé dang hat tang, nhd' d6 c6 thé phu vét liéu hoat tinh catot v6i mang
chita cacbon theo do day dong ddu va tang cac dic tinh cua pin sac. Ngoai ra,
méat do dugc ting cuong, nho do mat do cua vat liéu hoat tinh catot trong cac
dién cuc co thé tang, va dung luong co thé tang, va hon nira, sy ting mat do rut
ngin khodng cach khuéch tan cua cac ion lithi, gia tang tinh khuéch tan ctia cac
ion lithi, va c6 thé tang do dan ion trong cac catot.

Tuy nhién, trong nhirmg nam gén day, ngay ca dbi véi cac vat lidu dién cuc
duing cho pin sac ion-lithi, ¢6 nhu cau phét trién thém céc dac tinh tdc d6 nhanh

va cac dic tinh chu ky, va cu thé, c6 nhu ciu vé viée tang cac dac tinh toc do
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nhanh ¢ nhiét do thép. Tuy nhién, trohg cac vat liéu dién cuc theo cong bd don
séng ché Nhat Ban sé 2004-014340, céng bd don séng ché Nhat Ban 50
2004-014341, cong bb don sang ché Nhat Ban s6 2001-015111, cong bo don
séng ché Nhat Ban sb 2006-032241, va cng bd don sang ché Nhat Ban s6
2009-048958, vi luong 16n cacbon du thira ngoai mang chtra cacbon van con
xung quanh vat liéu hoat tinh dién cuc, luong cacbon du thira ngoai mang chtra
cacbon ting, va do do khoang cach gifta cac hat vat liéu hoat tinh c6 mang chtra
cacbon tang, va dién tro tiép xuc gitta cac hat vat li¢u hoat tinh tang. Do do, cac
vat liéu dién cuc theo cong bd don sang ché Nhat Ban sb 2004-014340, cong bd
don sang ché Nhat Ban sb 2004-014341, céng bo don sang ché Nhat Ban sb
2001-015111, cong bb don sing ché Nhat Ban s6 2006-032241, va cong bo don
séng ché Nhat Ban sb 2009-048958 c6 van dé la cac dac tinh toc do nhanh bj

suy giam.
Ban chit ky thuit ctia sing ché

Sang ché da dugc thuc hién dua vao viéc xem xét cac tinh huong néu trén,
va muc dich cua sang ché 1a dé xuat vat liéu dién cuc co kha nang tang cac ddc
tinh tdc dd nhanh ¢ nhiét do thap, phuong phap san xuat vat liéu dién cuc, dién

cuc bao gom vat liéu dién cuc, va pin sac thir cap ion-lithi bao gom dién cuc.

Céac tac gia sang ché va cong su da thuc hién cac nghién clru sang tao dé
giai quyét cac vén dé néu trén. Két qua la, di phat hién ra rang, khi luong
cacbon trong céc vét liéu dién cuc va thé tich cia céc vi 16 ¢6 duong kinh vi 16
nam trong khoang dinh trudce duoc kiém soét, c6 thé ting cac dic tinh tbe do
nhanh cta pin sac thi cap ion-lithi & nhiét do thip. Ngoai ra, trén co s& phat
hién nay, céc tic gia sang ché da hoan thanh sang ché. Nghia la sang ché dugc
mo6 ta nhu dudi day.

[1] Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi bao gém: hat vo co
duoc biéu dién boi cong thitc chung LiFeMn ..yMyPO4 (0,05<x<1,0, 0<y<0,14,
o day, M biéu dién it nhat mot nguyén td duoc lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba,

Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va cic nguyén td dat hié1n); va mang chtra cacbon
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phu bé mit cua hat vo co, trong d6 luong cacbon 16n hon hoac béng 0,8% theo
khéi lrong va nho hon hoic bing 2,5% theo khéi lugng, va thé tich cia cac vi 16
nim trong khoang dudng kinh vi 16 16n hon hodc bang 2 nm va nhé hon hodc
bang 200 nm 1a 16n hon hodc bang 3x107 cm®/g va nho hon hodc bang 3x10"!

cm®/g.

[2] Vit liéu dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi theo muc [1], trong

d6 dién tré bot 1a nho hon hodc bang 1000 Q-cm.

[3] Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thtr cap ion-lithi theo muc [2], trong
d6 tri s6 D3/D1 duge do boi phuong phdp quang ph6 Raman 1a 16n hon hodc
béng 0,58 hoac va nho hon hoac béng 0,67.

[4] Phuong phép san xuat vat liéu dién cuc dung cho pin sac thi cap
ion-lithi, phuong phap bao gbm céc budce: budc ngdm hat vo co duoc biéu dién
boi cong thire chung LiFexMny.yM,PO4 (0,05<x<1,0, 0<y<0,14, & day, M bieu
din it nhat mot nguyén td duoc lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al
Ga, In, Si, Ge, va cc nguyén tb d4t hiém) trong dung dich nudc cé pH 1én hon
hoac bé“tng 7,3 va nho hon hoac béng 10,0; budc tao huyén phu bao gém hat vo
co duoc ngdm trong dung dich nudc, tién chat mang chira cacbon, va nudc;
budc tao chat duoc sdy khé cia huyén pht nho say kho huyén phu; va buée
nung chét duoc siy kho trong mdi trudng khong oxy hoa ¢ nhiét d6 1én hon
hodc bang 500°C va nho hon hoic bang 1000°C, trong d6 luong tién chat mang
chira cacbon dugc pha tron trong 100 phan theo khéi luong cua hat vo co dudi
dang nguyén té cacbon 1a 16n hon hodc bang 1,0 phan theo khéi luong va nho

hon hoic bang 5,0 phan theo khéi luong.

[5] DBién cuc dung cho pin sac tht cép ion-lithi bao gém: vat liéu dién cuc
dung cho pin sac th cap ion-lithi theo muc bat ky trong sd cac muc tir [1] dén
[3].

[6] Pin sac thit cAp ion-lithi bao gdm: catot; anot; va chat dién ly khong
phai 13 nudc, trong d6 catot 1a dién cuc dung cho pin sac thu cap ion-lithi theo

muc [5].
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Theo séang ché, c6 the dé xuat vat liéu dién cuc co kha nang tang cac dac
tinh téc do nhanh & nhiét do thap, dién cuc bao gom vat licu dién cuc, vat liéu
dién cuc dung cho pin sac thir cap ion-lithi bao gom dién curc, dién cuc bao gom

vat liéu dién cuc, va pin sac thi cap ion-lithi bao gom dién cuc nay.
MO ta chi tiet sang che

Sau day, sang ché s& duoc mo ta chi tiét, nhung sang ché khéng bi gidi han

& phuong an sau day.
Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thir cép jon-lithi

Vat lidu dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi (sau day, dugc goi don
gian 1a vat liéu dién cuc) theo phuong én cua sang ché bao gém hat vé co dugce
biéu dién bai cong thirc chung LiFeMn;.yMyPO4 (0,05<x<1,0, 0<y<0,14, ¢ day,
M biéu dién it nhat mot nguyén t6 duoc lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn,
B, Al, Ga, In, Si, Ge, va c4c nguyén t6 dat hié1n); va mang chira cacbon phu bé
mit ctia hat vo co, lugng cacbon 16n hon hodc béng 0,8% theo khdi luong va
nhé hon hodc bang 2,5% theo khdi luong, thé tich cta cic vi 16 nam trong
khoang duong kinh vi 15 16n hon hodc bang 2 nm va nhé hon hodc bang 10 nm
1 16n hon hodc bing 3x10?2 cm3/g va nhd hon hodc bang 3x10™" em?/g. Do do,
¢6 thé giam luong cacbon du thira ngoai mang chira cacbon va rut ngan khoang
cach gitra cac hat vét liéu hoat tinh duoc phu boi mang chita cacbon, va do dan
dién tir gitta cac hat vat liéu hoat tinh c6 thé ting. Ngoai ra, c6 thé cap dién ti
dén céc diém phan tng o tdc d6 nhanh va nhan biét cac vat liéu dién cuc thoa
man cac dac tinh tdc d6 nhanh ¢ nhiét do thép.

Hat v6 co

Hat v6 co duogc st dung trong vt liéu dién cuc theo phuong an cua sang
ché 1a hat v& co duoc biéu dién béi cong thic chung LiFeMni.,MyPO4
(0,05<x<1,0, 0<y<0,14, ¢ day, M bidu dién it nhat mot nguyén td duge lua chon
tir Mg, Ca, Co, St, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va céc nguyén t6 dat hiém).
Trong khi d6, nguyén t5 dat hiém dung dé chi 15 nguyén t6 La, Ce, Pr, Nd, Pm,
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Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, va Lu thudc cac chudi lantan. Ngoai ra, hat
v6 co duoc st dung trong vat liéu dién cuc theo phuong an cua sang ché c6 thé
14 mot loai hat vo co duoc biéu dién béi cong thire chung LiFeMn .y MyPO,4
hodc hat v6 co duoc tao nén dudi dang két hop ctia hai hogc nhiéu hon hai loai
cta no.

Dién tich bé mit cu thé cia hat vo co tdt hon 14 16n hon hodc bang 5 m%/g
va nhé hon hodc bing 20 m?/g va tt hon nita 1a 16n hon hodc bang 9 m%g va
nhé hon hoic bang 13 m¥g. Khi dién tich bé mat cu thé cia hat vé co 1a 16n hon
hoic bang 5 m%/g, thoi gian cn dé cac ion lithi va dién tir di chuyén trong céc
hat v6 co duogc rut ngén, va ¢6 thé tao ra cac dic tinh hiéu suét c6 1oi cua pin sac
th cAp ion-lithi. Khi dién tich bé mit cu thé ctia hat v6 co 1a nhé hon hodc bang
20 m¥g, c6 thé han ché khéi luong ctia mang chira cacbon ting do su ting dién

tich bé mat cu thé cua hat vo co va tang dung luong nap va phéng.
Mang chura cacbon

Mang chira cacbon phu bé mit cta hat vo co va lam ting d6 dan dién tir
cua vat liéu dién cuc. Ty 1€ phu cua mang chira cacbon tot hon 1a 16n hon hodc
bang 50% va tét hon nita la 1én hon hodc bang 70%. Khi ty 1& phi ctia mang
chita cacbon 1 16n hon hodc bang 50%, dién tir cdp tir mang chira cacbon tré
nén c6 loi, phan ung kep va nha kep cua céc 1on lithi ¢ cac diém phan tng trén

bé mat cua hat v co tré nén nhanh, va cac dac tinh hiéu suat cling tang.

Ty 1€ pht cua mang chira cacbon cé thé duoc do nho st dung kinh hién vi
dién t truyén qua (TEM), kinh quang phé tan sic tia ning luong X (EDX),

hodc thiét bi tuong tu.

Do day mang trung binh ciia mang chira cacbon tét hon 1a 16n hon hodc
bé“mg 0,5 nm va nh6 hon hoac béng 3,0 nm va tét hon nita 14 16n hon hodc bé“mg
1,0 nm va nhé hon hodc bang 2,0 nm. Khi d6 day mang trung binh cta mang
chtra cacbon la 16n hon hoac béng 0,5 nm, c6 thé dam bao do dan dién tir clia vat
liéu dién cuc mot cach dﬁy du, két qua la, dién trd bén trong cua pin sac giam,

va c6 thé han ché dién ap roi ¢ tbc do nap-phong cao. Khi do day mang trung
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binh ctia mang chira cacbon la nho hon hodac béng 3,0 nm, cé thé han ché dién
ap roi ¢ tdc d6 nap phong cao dugc gy ra do tang khoang cach dich chuyén cua
cac ion lithi trong mang chtra cacbon co tdc do khuéch tan cham cta cac ion
lithi.

Trong khi do6, “dién tr& bén trong” duge néu ra ¢ day chu yéu dung dé chi
tong dién tro di chuyén nap va dién tr¢ di chuyén ion lithi. Dién tr¢ di chuyén
nap ty 1& nghich véi do day mang ciia mang chtra cacbon va mét do va do két
tinh cia mang chtra cacbon, va dién trd di chuyén ion lithi ty 1& nghich véi do
day mang cla mang chira cacbon va mat do va dd két tinh cia mang chta

cacbon.

Déi voi phuong phép dénh gia dién tré bén trong, vi du, phuong phap dong
nghi (current-rest) hogc twong tu dugc st dung. Trong phuong phap dong nghi,
dién tro bén trong duoc do 1a tdng dién tro ddy, dién trd tiép xuc, dién tro di
chuyén nap, dién tro di chuyén ion lithi, dién tr¢' phan tng lithi trong cac catot
va c4c anot, dién trd lién cuc duge xac dinh bdi khoang cach gifta cac catot va
céc anot, su solvat hda cua céc ion lithi, dién tr¢ lién quan dén su khtr solvat hoa,

v su giao pha dién ly rén (SEI) dién tré di chuyén ctia céc ion lithi.

Ty 18 phi ctia mang chtra cacbon ddi véi hat v co tét hon 1a 16n hon hogc
bang 60% va tét hon nita 1a 16n hon hogc bang 80% va nhé hon hogc bang 95%.
Khi ty 1é phu ctia mang chtra cacbon la 1én hon hoac bang 60%, hiéu qua phu

cua mang chira cacbon thu dugc mot cach day du.

D6 day mang ctia mang chira cacbon c6 the duge do nho st dung kinh hién

vi dién tu truyeén.

Mat d6 ctia mang chtra cacbon, dugc tinh st dung luong cacbon trong
mang chira cacbon, d§ day mang trung binh ctia mang chira cacbon, ty 1€ phu
cua mang chtra cacbon, va dién tich bé mit cu thé cua vat liéu dién cuc, tot hon
14 16n hon hodc bang 0,3 g/cm® va nhé hon hodc bing 1,5 g/em?® va t6t hon nita

14 16n hon hoic bang 0,4 g/cm? va nhd hon hogc bang 1,0 g/em?®.

O day, cac ly do dé gidi han mat d6 cua mang chira cacbon nam trong
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khoang néu trén nhu sau. Khi mat do cia mang chira cacbon, dugc tinh si dung
luong cacbon trong mang chira cacbon, la 16n hon hoac bang 0,3 g/cm?, mang
chira cacbon thé hién do din dién tir diy dt. Mt khac, khi mat d§ cua mang
chira cacbon la nho hon hoac béng 1,5 g/em?®, lugng tinh thé graphit min duoc
lam bang céu tric dang 16p trong mang chta cacbon nho, va do d6 tinh thé

graphit min khong tao ra tré ngai lap thé trong sudt qua trinh khuéch tan ctia cac

ion lithi trong mang chtra cacbon. Do d9, di¢n tr¢ di chuyén ion-lithi khong tang.

Két qua 13, dién tré bén trong cia pin sac thlr cap ion-lithi khong ting, va dién

ap khong roi ¢ tdc d6 nap phong cao cla pin sac thi cap ion-lithi.
Luogng cacbon

Luong cacbon trong vat liéu dién cuc tot hon 16n hon hoic béng 0,8% theo
khéi luong va nhé hon hodc bing 2,5% theo khdi lugng, tot hon nira 1a 16n hon
hoic bing 0,9% theo khdi luong va 2,0% theo khdi lugng hogc thap hon, va con
tdt hon nira 1a 16n hon hodc béng 1,0% theo khéi luong va 1,5% theo khdi luong

hodc thap hon.

Khi luong cacbon trong vat liéu dién cuc thép hon 0,8% theo khdi luong,
khong thé tang do din dién tir cua vat liéu dién cuc, va cé truong hop cac dac
tinh hiéu suét cao suy gidm. Ngoai ra, khi lugng cacbon trong vat liéu dién cuc
16n hon 2,5% theo khdi luong, cé truong hop luong cacbon khong gop phan lam
tang d6 dan dién t& va do d6 dung lugng nap va phong giam.

Thé tich ctia cc vi 16

Thé tich cia cac vi 15 ¢6 duong kinh vi 16 nam trong khoang 16n hon hoac
bang 2 nm va nho hon hoac bé“mg 200 nm trong vat liéu dién cuc la 16n hon hoac
bang 3x10 cm?/g va nho6 hon hodc bang 3x107" cm?/g, t6t hon 1a 16n hon hoac
bang 4x10? cm?/g va nhé hon hoac bang 2,7x10"" cm®/g, va t6t hon nira 1a 16n

hon hodc bing 4,5x10 cm*/g va nho hon hogc bang 2,5x10™" em?/g.

Khi thé tich cta céc vi 16 c6 duong kinh vi 16 ndm trong khoang 16n hon

hoac béng 2 nm va nho hon hodc béng 200 nm trong vat liéu dién cuc thép hon
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3x102 cm’/g hodc 16n hon 3x107! cm¥/g, it nhit mét trong sb cac dic tinh téc do
nhanh hodc céc dic tinh chu ky tré nén kém.

bién trd bot

Pién tro bot ctia vat lidu dién cuc tét hon 1a 1000 Q-cm hogc thap hon, tét
hon nita 13 900 Q-cm hodc thdp hon, va con tét hon nita 1a 870 Q-cm hogc thép
hon. Dién tré bot cua vat liéu dién cuc co thé dugc do str dung phuong phéap do
bbn diém trong do vat liéu dién cuc duoc dua vao khudn va duoc €p ¢ ap suét
16 kN d& tao ra khéi rén chic va bdn du do duoc dua vio tiép xtc voi bé mat

cua khoi ran chac.

Khi dién tré bot cua vat liéu dién cuc la 1000 Q-cm hodc thép hon, c6 thé
ting do dan dién titr cta céac dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi ma vat
liéu dién cuc dugce phu 1én d6 va tao ra cac dac tinh tdc d6 nhanh & nhiét do thép
co loi.

Luogng cacbon du thtra

Nhu néu trén, khi lugng cacbon du thira ngoai mang chtra cacbon tang,
khoang céach gitta cac hat vat liéu hoat tinh c6 mang chtra cacbon tang, va dién
tré tiép xuc gitta cac hat vat liéu hoat tinh tang. Luong cacbon du thtra ngoai
mang chtra cacbon dugc bao gbm trong vat liéu dién cuc (sau day, duoc goi la
luong cacbon du thura) cé thé duoc danh gia si dung tri s6 D3/D1 duoc do béi
phuong phép quang phd Raman. Trong khi d6 D3 1a chiéu cao giita cdc ngon
ctia dai G va cac dinh cta dai D xuét hién gan 550 dén 680 cm™' trong laze 4nh
sang nhin thay & budc séng 532 nm, va D1 1a chidu cao ctia dinh dai D xuét hién

gan 1200 dén 1,400 cm™ trong laze 4nh sang nhin thiy & budc séng 532 nm.

Tri s6 D3/D1 duoc do bodi phuong phap quang phd Raman tét hon 1a 16n
hon hodc bang 0,58 va 0,67 hoic thdp hon, tot hon nita 1a 16n hon hodc bang
0,58 va 0,63 hoac thép hon, va con t6t hon nira 1a 1én hon hoic béng 0,58 va
0,60 hodc thap hon. Khi tri sé6 D3/D1 duoc do boi phuong phap quang phd

Raman la 16n hon hodc bang 0,58 va 0,67 hodc thdp hon, c6 thé giam luong
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cacbon du thtra ngoai mang chtra cacbon va rut ngan khoang céach gifta cac hat
vat liéu hoat tinh dugc phu bdi mang chira cacbon, va do dan dién tir gifta céc
hat vat liéu hoat tinh co thé tang. Ngoai ra, c thé cép dién tu dén cac diém phan
ung O tdc d6 cao va nhan biét cac vat liéu dién cuc thoa man cac dic tinh toc do

nhanh & nhiét do thap.
Duong kinh hat so cép trung binh

buong kinh hat so cap trung binh cua vat liéu dién cuc theo phuong an cua
sang ché t5t hon 13 16n hon hodc bang 0,01 pm va nhé hon hodc bang 5 pm va

t6t hon nita 1a 16n hon hoic béng 0,02 wm va nho hon hoac bé“mg 2 um.

Khi duong kinh hat so cép trung binh cta véat liéu dién cuc la 16n hon hodc
b'fmg 0,01 um, viéc tang dién tich bé mit cu thé caa vat liéu dién cuc han ché su
tang khdi cacbon can thiét, va c6 thé han ché su giam dung lugng nap va phong
ctia pin sac thtt cAp ion-lithi. Mt khac, khi dudng kinh hat so cap trung binh clia
vat liéu dién cuc 1a nhd hon hogc bing 5 pm, ¢6 thé han ché su kéo dai thoi gian
can dé cac ion lithi hodc dién tir di chuyén trong vat liéu dién cuc. Do dd, cd thé
han ché su suy giam céac dic tinh hiéu suat duoc gy ra béi su ting dién tré bén
trong cua pin sac thir cap ion-lithi.

Pudng kinh hat so cap trung binh

Duong kinh hat so cép trung binh cua céc hat dugc két tu cua vat liéu dién
cuc duoc tao nén boi khéi két tu cac hat so cép cua vat liéu dién cuc tot hon 1a
16n hon hodc bang 0,5 um va nhé hon hogc bang 20 wm va tot hon nita 1a 16n
hon hodc bang 0,7 wm va nhé hon hoc bang 10 pm. Khi duong kinh hat so cap
trung binh cua cac hat duogc két tu 14 16n hon hoic béng 0,5 um, cé thé han ché
lugng chét phu tro dan dién va chét lién két duoc pha tron trong subt qué trinh
tdng hop bot nhdo dé tao nén dién cuc nho pha trén vat ligu dién cuc, chat phu
tro dAn dién, nhua lién két (chét lién két), va dung méi, va co thé tang dung
luong pin sac cua pin sac thir cép ion-lithi trén mdi don vi khéi luong cta 16p

vat liéu dién cuc. Mat khac, khi duong kinh hat so cép trung binh cda céc hat
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duoc két tu 1a nho hon hodc biang 20 pm, ¢6 thé ting do phan tin va do dong
nhét cia chét phu trg dan dién hodc chét lién két trong 1op vat liéu dién cuec. Két
qua la, pin sac thtr cép ion-lithi ma vat liéu dién cuc theo phuong an cua sang
ché dugc st dung trong d6 c6 kha nang tang dung luong phéng trong qua trinh

nap va phong tbc do cao.
Phuong phép san xuat vt liéu dién cuc

Phuong phap san xuét vat liéu dién cuc theo phuong 4n cua sang ché bao
gdbm budc (A) ngdm hat vo co dugc biéu dién boi cong thic chung
LiFeMn.,M,PO; (0,05<x<1,0, 0<y<0,14, & ddy, M bicu dién it nhat mot
nguyén t6 duge lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va
céc nguyén to d4t hiém) trong dung dich nudc c6 pH 16n hon hodc bang 7,5 va
nhé hon hodc bang 10,0, bude (B) tao huyén phti bao gdm hat v6 co dugc ngam
trong dung dich nudc, tién chat mang chira cacbon, va nudc, bude (C) tao chat
duoc sdy kho cua huyén phu nho sdy khé huyén phu, va buéc (D) nung chat
dugc sdy kho trong moi trudng khong oxy hoda ¢ nhiét d6 16n hon hodc béng
500°C va nhé hon hodc bang 1000°C.

Budc (A)

Trong budc (A), hat vo co duoc biéu dién boi cong thuc chung
LiFe,Mn;.,M,PO; (0,05<x<1,0, 0<y<0,14, ¢ day, M biéu dién it nhat mot
nguyén t6 duoc lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va
céc nguyén to dat hiém) duoc ngdm trong dung dich nuéc c6 pH 16n hon hoac
bang 7,5 va nho hon hoic bang 10,0.

Hat vo co duoc st dung trong phuong phép san xuét vat liéu dién cuc duoc
biéu dién boi céng thire chung LiFe,Mn..yM,PO;4 (0,05<x<1,0, 0<y<0,14, ¢ day,
M biéu dién it nhat mot nguyén td duoc lua chon tir Mg, Ca, Co, Sr, Ba, Ti, Zn,
B, Al, Ga, In, Si, Ge, va céc nguyén t6 dat hiém).

Vi du, LiFe;Mn.«.yM,POy4 co thé thu duoc nho téng hop thuy nhiét hon
hop dang huyén pht thu duge nhe pha tron ngudn Li, mubi sat hoa tri hai, hop
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chét phosphat, va nudc str dung binh kin chiu dugc ap Suét. Nguén Li la, vi du,
mot mudi dugce lua chon tir nhém bao g&“)ln cac mudi lithi chéng han nhu lithi
axetat (LiCH;COO) va lithi clorua (LiCl) va lithi hydroxit (LiOH). Cac vi du veé
mudi sit héa tri hai bao gdm sit (II) clorua (FeCly), sat (1) axetat
(Fe(CH;COOY,), sét (IT) sulfat (FeSOy), va tuong tu. Cac vi du vé hop chat
phosphat bao gém axit phosphoric (HsPO,), amoni dihydro phosphat
(NH4H,PO,), diamoni phosphat (NH4),HPOy), va tuong tu.

Dung dich

pH cua dung dich nudc trong do hat v6 co duge ngam la 1on hon hoéc bang
7.3 va nhé hon hodc bang 10,0, tbt hon 14 16n hon hodc bang 7,5 va nho hon
hodc bing 9,5, va tt hon nfta 12 16n hon hodc bing 7,6 va nhd hon hoic bang

9,2.

Khi pH cta dung dich nudc trong d6 hat vo co dugc ngam thap hon 7,3
hodc cao hon 10,0, c6 truong hop kho tao ra s&t oxit min trén bé mat caa hat vo
co. Trong khi do6 sat oxit duoc tao ra trong budc (B) bi giam bai hydro duoc
sinh ra tir hop chét hitu co trong subt qué trinh nung chét duoc sdy kho duoc mo
ta duoi day, sit oxit duoc loai bo khoi vat liéu dién cuc, cac vi 16 duoc tao nén
trong mang chtra cacbon phu bé mat cua hat vo co, va cacbon du thtra c6 kha
ning bi oxy héa va bi phan hily trong budc nung, nhd d6 6 thé diéu khién thé
tich ctia cac vi 16 ¢6 dudng kinh vi 16 nam trong khoang 1én hon hoic béng 2 nm
va nhé hon hoac br?mg 200 nm trong vat liéu dién cuc dén 16n hon hoac béng

3%x102 cm3/g va nhé hon hodc bang 3x107 cm?/g.

Dung dich nudc trong d6 hat vo co dugec ngam khong bi gidi han cu thé
mién 1a pH cta dung dich nudc 1a 16n hon hodc bang 7,3 va nho hon hoic bing
10,0, tot hon 1a 16n hon hodc bé“mg 7,5 va nho hon hoac béng 9,5, va tdt hon nita
la 16n hon hoac bé“mg 7,6 va nhd hon hoac b??mg 9,2. Dung dich nudc, vi du,
dung dich nudc bao gom it nhit mét nguyén té duoc lwa chon tir nhém bao gbm

LiOH va NHs.

Khoang thoi gian ngam ma trong d6 hat vo co duoc ngam t6t hon 1a dai
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hon hodc bing 1 tiéng va ngin hon hodc bang 24 tiéng va tét hon nita 1a dai hon
hodc bang 2 tiéng va ngan hon hoic bing 12 tiéng tir quan diém tao ra day du

st oxit tir hat vé co.
Budc (B)

Trong budce (B), huyén phti bao gdm hat v6 co dugc ngdm trong dung dich

nudc, tien chat mang chira cacbon, va nudc duogc tao ra.

Luong tién chat mang chtra cacbon dugc pha tron trong 100 phan theo khoi
lurong hat v6 co dudi dang nguyén t6 cacbon 13 16n hon hoac béng 1,0 phﬁn theo
khéi luong va nho hon hogc bang 5,0 phan theo khi lugng va t6t hon 13 16n hon
hoac béng 2,5 phén theo khéi lugng va nhd hon hodc béng 10 phén theo khéi
luong. Khi luong tién chat mang chta cacbon dugc pha tron trong 100 phan
theo khdi luong cta hat vo co dudi dang nguyén t6 cacbon 1a 16n hon hodc bing
1,0 phan theo khéi luong va nho hon hodc bing 5,0 phan theo khdi lugng, c6 thé
thiét dat luong cacbon trong vat liéu dién cuc dén 16n hoic Xép X1 bﬁng 0,8%

theo khéi luong va nho hon hoac béng 2,5% theo khdi luong.

Céac vi du vé hop chat hitu co duogc sir dung lam tién chat mang chira
cacbon bao gém ruou polyvinyl (PVA), polyvinylpyrolidon, xenluloza, tinh bét,
gelatin, cacboxymetyl xenluloza, metyl xenluloza, hydroxymetyl xenluloza,
hydroxyetyl xenluloza, polystyren sulfonat, polyacrylamit, polyvinyl axetat,
glucoza, fructoza, galactoza, mannoza, maltoza, sucroza, lactoza, arabinoza,
glycogen, pectin, axit alginic, glucomannan, chitin, axit hyaluronic, chondroitin,
agaroza, polyete, cac ruou hoa tri hai, va cac rugu hoa tri ba. Mot trong s6 cac
hop chét hitu co nay cé thé duoc str dung riéng 1é hoac dudi dang két hop cua

hai hodc nhiéu hon hai chat.

Ty 18 pha tron ctia hop chét hitu co doi véi hat vo co t6t hon 1a 16n hon
hodc bang 0,8 phan theo khdi lwong va nho hon hoic bang 2,5 phan theo khbi
lwong véi dbi v6i 100 phan theo khéi lugng ctia hat vo co khi tong lwong hop

chét hiru co duoc chuyén dbi thanh lugng cacbon.

O day, khi ty 1& pha tron ctia hop chét hitu co dudi dang lwong cacbon la
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1én hon hodc bang 0,8 phan theo khéi luong, dung lugng phong & tdc do nap va
phong tdc do cao tang trong truong hop pin sac thir cap duoc tao nén, va cd thé
nhan biét hiéu sudt téc do nap va phéng di. Khi ty 18 pha tron cta hop chat hitu
co duéi dang lugng cacbon la nho hon hodc bing 2,5 phan theo khéi luong, c6
thé thiét dat do day mang trung binh cua mang chtra cacbon dén 3,0 nm hoic

thip hon.

Hat v6 co va hop chét hitu co duoc hoa tan hodc dugc phén tan trong nudc,
nho d6 tdng hop huyén phu ddng nhat. Trong qué trinh hoa tan hodc phan tan,

chét phan tan c6 thé duoc b sung thém vao.

Phuong phap hoa tan hodc phén tan hat v6 co va hop chét hitu co trong
nuéc khong bi gidi han cu thé mién 12 hat vo6 co dugc phan tan, va hop chét hitu
co duogc hoa tan hodc dugc phan tan. Cac vi du vé thiét bi dung dé hoa tan hoic
phéan tan hop chét hitu co bao gdm thiét bi phan tan loai khudy trung binh khudy
hat trung binh & toc do cao ching han nhu may nghién bi céu, may nghién bi
dao dong, may nghién hat, may Jic son, hodc may nghién bi attritor. Ngoai ra,
hop chat hitu co t6t hon 13 duong chira luong 16n oxy trong cAu trac. Puong don
va dudng doi tot hon 1a dugce st dung. Khi lugng oxy 16m, 36 luong 16n cac vi tri
bi tach ra trong qua trinh nung, va cac vi 16 dé dang duoc tao bén trong cac 16p

cacbon.

Trong qud trinh hoa tan hodc phéan tan, tdt hon 1a phan tan hat v6 co dudi
dang hat so cap, sau do, bd sung hop chat hitu co vao do, va khudy hop chat hitu
co dé hoa tan hop chét hitu co. Trong trudng hop nhu véy, bé mat cua hat so cip
cua hat v6 co dugc phu boi hop chét hiru co, va két qua 13, cacbon ¢6 ngudn goc
tur hop chit dugc xen k& dé)ng déu gitra cac hat so cép cua hat vo co.

Budce (C)

Trong bude (C), huyén phu duge sdy khd, nhoy d6 tao chét dugce say kho
ctia huyén phu. Vi du, huyén phu duge phun va dugc sdy kho & nhiét do cao, &
moi truong khoang 16n hon hodc bing 70°C va nhé hon hogc bang 250°C chang

han.
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Bude (D)

Trong budc (D), chat duoc séy khd dugc nung & nhiét do nung ¢ nhiét do
16n hon hodc bing 500°C va nhé hon hodc bang 1000°C va tét hon 1a 16n hon
hodc bang 600°C va nhd hon hodc bang 900°C. Thoi gian nung 13, vi dy, dai

hon hodc bing 0,1 tiéng va ngan hon hogc bang 40 tiéng.

Nhu néu trén, sat oxit dugc tao ra trong buéc (B) dugc 1lam giam boi hydro
duoc sinh ra tir hop chat hitu co trong budc nay, va st oxit duoc loai bo khoi vét
liéu dién cuc. Ngoai ra, cac vi 16 duoc tao nén trong mang chira cacbon phu bé
mat ctia hat v co, va cacbon du thira ngoai mang chira cacbon xung quanh vat
liéu hoat tinh bi oxy héa va bi phan huy, nho do co6 thé kiém soat thé tich cua céc
vi 18 ¢6 duong kinh vi 16 ndm trong khoang 16n hon hodc bang 2 nm va nhé hon
hodc bang 200 nm trong vat liéu dién cuc dén 16n hon hodc bang 3x10? cm’/g

va nho hon hodc bang 3x10™" cm?/g.

Khi nhiét d6 nung thdp hon 500°C, su phan ly va phan tng cta hop chat
hitu co trong chit dugc say kho thu duge nho sdy khd huyén phu khong duogc
dién ra ddy du, va c6 truong hop hop chat hiru co khéng duge cacbon hoa mot
cach diy du. Két qua 1a, co truong hop chét bi phan hiy chiu &p sut cao cua
hop chét hitu co dugc tao ra trong vat lidu dién cuc thu dugc. Khi nhiét d6 nung
cao hon 1000°C, c¢6 truong hop Li trong hat v co dugce hoa hoi va do do thanh
phan cta hat vo co bi thay dbi. Khi thanh phin bi thay doi, sy truong phong cua
hat v6 co duoc lam nhanh hon, két qua la, dung luong phong ¢ tdc do nap va
phong tdc do cao bi giam, va c6 truong hop khé nhan biét hiéu suét tdc do nap
va phéng du.

MBoi truong khong oxy hoa tot hon 1a méi trudng bén trong chi chia nito
(N,), argon (Ar), hodc khi tuong tu, va, trong truong hop can thiét hon dé han
ché sy oxy hoa, viée 1am giam mai truong bao gOm x4p xi vai phan tram thé tich

cua khi giam ching han nhu hydro (Hy) duoc uu tién.

Trong budc nung nay, c6 thé kiém soét su phan bd duong kinh vi 16 cia vat
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lidu dién cuc thu dugc nhé didu chinh mét cach tuong ddi cac didu kién dung dé
nung chit duoc séy kho cua huyén phu, vi du, tdc do tang nhiét do, nhiét do duy

tri cao nhat, thoi gian duy tri, va tuong tu.

Qua céac budc néu trén, bé mat cua hat so cap cua hat vo co duoc phu bot
cacbon duoc san xuat bdi su phan ly nhiét cua hop chat hitu co trong chat duoc
say kho, va vat liéu dién cuc duoc lam béang hat so cap trong dé cacbon dugc

xen k& gitta cdc hat so cap clia hat vo co c6 thé thu dugc.
bién cuc dung cho pin sac thtr cap ion-lithi

Dién cuc dung cho pin sac thu cap ion-lithi theo phuong &n cua sang ché
(sau day, dugc goi don gian la dién cuc) bao gbm vét liéu dién cuc theo phuong

an cua sang ché.

Dé tao ra dién cuc theo phuong 4n cua sang ché, vat liéu dién cuc, chét lién
két duoc lam béng nhua lién két, va dung moéi dugce pha tron voi nhau, nho do
téng hop ché phém phu dé tao nén dién cuc hoic bot nhdo dé tao nén dién cuc.
O thoi diém nay, chat phu tro din dién ching han nhu mudi cacbon c6 thé bd

sung vao do néu can thiét.

P&i v6i chat lien két, nghia 1a nhua lién két chang han nhu nhua
polytetrafloetylen (PTFE), nhya polyvinyliden florua (PVdF), cao su flo, hoac

tuong tu tt hon 1a dugce st dung.

Luong nhya lién két duoc pha tron trong vat liéu dién cuc khong bi gidi
han cu thé va, vi du, duoc thiét dat dén 1én hon hoic béng 1 phén theo khoi
lugng va nhé hon hogc bing 30 phan theo khdi lugng va tot hon 1a duogc thiét
dit dén 16n hon hoic béng 3 ph?m theo khoi luong va nhd hon hoac béng 20
phan theo khdi lugng ddi véi 100 phan theo khéi lugng cta vat lidu dién cuc.

Céac vi du vé dung mdi dugc str dung trong ché pham phu dé tao nén dién
cuc va bot nhdo dé tao nén dién cuc bao gém nudc; cac ruou chéng han nhu
metanol, etanol, 1-propanol, 2-propanol (isopropyl: IPA), butanol, pentanol,

hexanol, octanol, va ruou diaxeton, cac este chéng han nhu etyl axetat, butyl
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axetat, etyl lactat, propylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol
monoetyl ete axetat, va y-butyrolacton, cac ete chang han nhu dietyl ete, etylen
glycol monometyl ete (metyl xenloxon), etylen glycol monoetyl ete (etyl
xenloxon), etylen glycol monobutyl ete (butyl xenloxon), dietylen glycol
monometyl ete, va dietylen glycol monoetyl ete, cac keton ching han nhu
axeton, metyl etyl keton (MEK), metyl isobutyl keton (MIBK), axetyl axeton, va
xyclohexanon, cdc  amit chang han nhu  dimetyl formamit,
N,N-dimetylaxetoaxetamit, va N-metyl pyrolidon, céc glycol chiang han nhu
etylen glycol, dietylen glycol, va propylen glycol, va twong tu. Cac dung dich
nude ndy ¢ thé duge sir dung riéng 1 hodc dudi dang hdn hop duoc tao nén tir

hai hodc nhiéu hon hai dung dich nudéc.

Tiép theo, ché phém phu dé tao nén dién cuc hodc bdt nhdo dé tao nén dién
cuc dugc phu [én mot bé mat cua 14 kim loai va sau dé dugc séy kho, nho do6 thu
duoc 14 kim loai trong d6 mang dugc phu duoc lam bang hdn hop vat lidu dién

cuc va nhua lién két duoc tao nén trén mot bé mat.

Tiép theo, mang dugc phu dugc €p boi ap suét va duoc séy kho, nho do tao
ra bd gom dong (dién cuc) cé 16p vat lidu dién cuc trén mot bé mit cta 14 kim
loai.

Theo cach néu trén, c6 thé tao ra cac dién cuc c6 kha nang tang do dan dién
tr ma khong lam suy yéu do dan ion-lithi theo phuong 4n cua sang ché.

Pin sac tha cép ion-lithi

Pin sac thtr cip ion-lithi theo phuong 4n cia sang ché ¢6 dién cuc theo
phuong 4n ciia sang ché 1 catot.

Trong pin sac tht cip ion-lithi, vi dién cuc theo phuong 4n cua sang ché
duoc str dung la catot, cé thé han ché dién tré bén trong ¢ muc thép. Két qua la,
khong c6 méi lo ngai rang dién ap co thé roi nhanh, va cé thé tao ra pin sac thir
cap ion-lithi ¢6 kha nang nap va phong toc do cao.

Vi du thwe hién sang ché
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Sau day, sang ché s& duoc mo ta chi tiét st dung céc vi du, nhung sang ché
khong bi gidi han ¢ cac vi du sau day.

Céc mau cua cac vi du 1 dén vi du 5 va cac vi du so sanh 1 dén vi du so
sanh 6 duoc tao ra theo cach sau day.

Vidu 1

Tao ra vat liéu dién cuc

Lithi axetat (LiCH3COQO) (4 mol), sat (II) sulfat (FeSO4) (2 mol), va axit
phosphoric (H3PO4) (2 mol) duge phéi tron v6i nude (2 lit (L)) sao cho téng
luong dat 4 L, nho do tbng hop hon hop huyén phu dang ddng nhét.

Tiép theo, hon hop nay duogc bao quan trong binh kin chiu duoc ap suét co
dung tich 8 L va duoc tdng hop thity nhiét & 120°C trong mot tiéng.

Tiép theo, chat két tia thu duoc dugc rira véi nude, nho do thu vat liéu hoat
tinh dién cuc dang banh (hat vo co).

Tiép theo, vat liéu hoat tinh dién cuc dugc ngadm trong tam tiéng trong dung
dich nuéc lithi hydroxit duoc tdng hop sao cho pH dat 7,6, nhér d6 xir ly bé mit.

Tiép theo, vat liéu hoat tinh dién cuc nay (75 g dudi dang ham luong rén),
nude (175 g), va cac hat ziconi ¢6 dudng kinh 0,1 mm (250 g) lam vat li¢u dugc
dua vao may nghién bi, va viéc xtr Iy phan tan duoc thuc hién, nho d6 thu dugc
huyén phu.

Tiép theo, lactoza (3,4 g) dugc dua vao huyén phu thu dugc, duoc khuéy
trong 12 tiéng, duogc phun trong moi truong ¢ 180°C, va dugc sdy kho, nho d6
thu dugc chét duoc séy kho.

Tiép theo, chit duoc séy kho thu duge duoc nung trong khi nito ¢ 800°C
trong 0,5 tiéng, nhod d6 thu duge mau ctia vi du 1,

Vidu?2

Mau cda vi du 2 duoc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1 ngoai tru

viéc dung dich nudce lithi hydroxit dugc tong hop sao cho pH dat 8,5.
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Vidu3

Mau cua vi du 3 duoc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1 ngoai tru
viéc dung dich nudc lithi hydroxit dugc téng hop sao cho pH dat 9,2.

Vidu4

MAu ctia vi du 4 dugc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1 ngoai trix

viéc dung dich nudec lithi hydroxit dugc téng hop sao cho pH dat 7,6 va fructoza

(3,4 g) dugc dua vao lam vat liéu cacbon tho.

Vidu5

MAu cua vi du 5 duoc tao ra theo cach gidng nhu trong vi du 4 ngoai trix
viéc dung dich nudc lithi hydroxit dugc tong hop sao cho pH dat 8,5.

Vidu6

Mau cua vi du 6 duoc tao ra theo cach gidng nhu trong vi du 4 ngoai trix
viéc dung dich nudc lithi hydroxit dugce téng hop sao cho pH dat 9,2.

Vidu so sanh 1

MAu ctia vi du so sanh 1 duoc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1

ngoai trir viéc pH ctia dung dich nudc lithi hydroxit dugce stir dung trong viéc tao

ra mau cua vi du 1 duoc thiét dat dén 7,6 va phenol (1,9 g) dugc dua vao.
Vi du so sanh 2

Mau cua vi du so sanh 2 duogc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1
ngoai trr viéc pH cua dung dich nudc lithi hydroxit dugc s dung trong viéc tao

ra ctia mau cua vi du 1 duoc thiét dit dén 8,5 va phenol (1,9 g) duoc dua vao.
Vi du so sanh 3

Mau ctia vi du so sanh 3 duoc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1
ngoai trur viéc pH cua dung dich nudc lithi hydroxit dugce st dung trong viéc tao

ra mau cua vi du 1 duoc thiét dit dén 9,2 va phenol (1,9 g) dugc dua vao.

Vi du so sanh 4
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Mau ctia vi du so sanh 5 dugc tao ra theo cach gidng nhu trong vi du 1

ngoai trir viéc dung dich nudec lithi hydroxit dugc tong hop sao cho pH dat 10,5.
Vidu so sanh 5

MaAu cta vi du so sanh 6 dugc tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1

ngoai trir viéc dung dich nudc lithi hydroxit dugc tdng hop sao cho pH dat 12.
Panh gia cac vat liéu dién cuc
Trén cac mau cua cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so séanh 1 dén 5, cac

viéc danh gia sau day dugc thuc hién.

Thé tich cda cac vi 16 c6 duodng kinh vi 10 nam trong khoang 1én hon hodc

bang 2 nm va nhé hon hodc bang 200 nm

Viée do su hép phu nito duoc thyc hién sir dung viée dung cu do sy hap
phu nito (dugc san xuat béi MicrotracBEL Corp., mau s6 BELSORP-max), su
phén tan kich thudc ké rong cua cic mau cta cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi
du so sanh 1 dén vi du so sanh 7 c6 dudng kinh vi 16 nam trong khoang 16n hon
hodc bang 2 nm va nhé hon hodc bang 200 nm dugc phan tich str dung phuong
phap BJH, va thé tich Vp cua cac vi 16 1én hon hodc bang 2 nm va nhé hon hodc

bang 200 nm dugc thu.
Lugng cacbon

Luogng cacbon cua cac mau cta cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh
1 dén vi du so sanh 5 dugc do str dung may phén tich cacbon (duoc san xuét boi
Horiba Ltd., mau s6 EMIA-920V).

Dién tich bé mit cu thé

Céc dién tich bé mat cu thé cua cac vat lidu hoat tinh dién cuc trong céc
mAau cta vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh 1 dén vi du so sanh 5 lan luot
dugc do sir dung dung cu do dién tich bé mat cu thé (duoc san xuat béoi

Mountech Co., Ltd., mau s6 MacsorbHM MODEL 1208).

Dién tro bot
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Céc mau trong cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh 1 dén vi du so
sénh 5 dugc dua 1an luot vao khudn va dugc ép & ap sudt 16 kN, nhd d6 lan luot
tao ra céac khoi rin chic. Cac dién trd bot clia cdc mau cua cac vi du 1 dén vi du
6 va cac vi du so sanh 1 dén vi du so sanh 5 dugc do st dung phuong phép do
bén diém trong d6 bén dau do dugc dua vao tiép xtic v6i bé mat clia khéi ran

chic.
Tinh luwong cacbon du thira thong qua phuong phap do quang ph6 Raman

Str dung dung cu do quang phd Raman siéu vi (dugc san xuét boi Horiba
Ltd., LabRAM HR EVOLTION), mang loc t6i duoc thiét dat dén 0,1%, kinh
quang ph6 duoc thiét dat dén 1,300 cm™', thoi gian phoi sang dugc thiét dat dén
50 gidy, sb tich liy duoc thiét dat dén muoi 1dn, cach tir duge thiét dat dén 600
gr/mm, va 16 dong tu dugc thiét dat dén 150. Chiéu cao giira cac ngon ctia dai G
va céac dinh dai D xuét hién gan 550 dén 680 cm™ trong laze 4nh sang nhin thay
& budc song 532 nm duogc biéu dién boi D3, chidu cao ctia dinh dai D xuét hién
odn 1200 dén 1400 cm™ dugc biéu dién boi D1, va tri s6 thu duge nhd chia D1

cho D3 duoc tinh 1a luong cacbon du thura.
Dung lugng phong 10C ¢ 0°C

Dung luong phong 10C ¢ 0°C duoc danh gia st dung pin sac thir cap
jon-lithi dugc tao ra s dung cac mau cua cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so
sanh 1 dén vi du so sanh 6.

Tao ra pin sac ion-lithi

M&di mau cta cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh 1 dén 6 lam vat
liéu dién cuc, polyvinylidenflorua (PVdF) lam chat két dinh, va muoi axetylen
(AB) lam chét phu tro dan dién duoc pha tron véi nhau sao cho ty 18 khéi luong
dat 90:5:5, va hon nita, N-metyl-2-pyrolidon (NMP) dugc bo sung vao d6 lam
dung mdi dé truyén kha ning chay, nho d6 tao huyén phu.

Tiép theo, huyén phu duoc phu 1én trén 14 nhém (Al) day 15 pm va dugc

sdy kho. Sau khi dugc ép & ap suit 600 kgf/cm?, nho d6 tao ra catot dung cho
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pin sac tht cap ion-lithi c6 dién tich dién cuc 2 xentimet vuong va mat do dién

cuc 1,6 g/cc.

Catot va phan kim loai lithi 1am anot dugc bé tri trong hop cht pin dang
dong xu c6 duong kinh 2 cm va do day 3,2 mm, va b tach polypropylen c6 16
c6 do day 25 um dugce b tri gifta catot va anot, nho do tao ra chi tiét dung cho

pin sac.

Trong khi d6 etylen carbonat va etyl metyl carbonat duoc pha trén v6i nhau
o (ty 1€ theo khdi luong) 1:1, va hon nita, 1 M LiPFs dung dich duge bd sung,
nho do tao ra dung dich dién ly c6 do dan ion lithi.

Tiép theo, chi tiét dung cho pin sac dugc ngdm trong dung dich dién ly, nho
do tao ra pin sac thur cép jon-lithi.

Dung luong nap va phong

Dung luong phong 10C ¢ 0°C cta pin sac thu cap ion-lithi dugc tao ra
dugce tinh su dung thiét bi nap va phéng pin sac (dugc san xuat boi Hokuto

Denko Corp., mau s SM8).
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T viéc so sanh gitra cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh 1 dén 5,
da phat hién ra réng, khi vat liéu dién cuc trong do luong cacbon lon hon hoac
bing 0,8% theo khdi luong va 16n hon hodc bang 2,5% theo khdi lugng va the
tich cua cac vi 16 c¢6 duong kinh vi 16 nam trong khoang 16n hon hodc bang 2 nm
va nhé hon hogc bang 200 nm 1a 16n hon hodc bang 3x10? cm®/g va nho hon
hoic bing 3x10- cm®/g duge sir dung, céc dic tinh téc do nhanh cua pin sac thi
cp ion-lithi & nhiét do thap tré nén co loi.

Ngoai ra, tir viéc so sanh gira cac vi du 1 dén vi du 6 va cac vi du so sanh 1
dén 5, da phat hién ra rang, khi hat vo co dugc ngdm trong dung dich nudc c6
pH 16n hon hoac béng 7,3 va nhé hon hoac béng 10,0, va luong tién chét mang
chira cacbon dugc pha tron trong 100 phan theo khéi lugng cua hat vé co dudi
dang nguyeén t6 cacbon duoc thiét dat dén 16n hon hodc bang 1,0 phén theo khi
luong va nhd hon hodc bé‘mg 5,0 phﬁn theo khéi luong, co thé thu duoc cac vat

liéu dién cuc c6 kha nang tang cac dac tinh tdc dd nhanh ¢ nhiét do thép.
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1. Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thtr cap ion-lithi bao gom:

hat v6 co duoc biéu dién boéi cong thic chung LiFexMnixyMyPO4
(0,05<x<1,0, 0<y<0,14, & day, M biéu dién it nhat mot nguyén t6 dugc lya chon
tir Mg, Ca, Co, St, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va cac nguyén t0 dat hiem);
va

mang chira cacbon phu bé mit ctia hat vo co,

trong d6 luong cacbon 16n hon hoac bang 0,8% theo khéi luong va nhé hon
hoac bﬁng 2,5% theo khdi luong, va

thé tich cua cac vi 16 nam trong khoang dudng kinh vi 18 16n hon hodc bang
2 nm va nhé hon hodc bing 200 nm 13 16n hon hodc bang 3x10 cm*/g va nho
hon hodc bang 3x10™' cm®/g.
2.Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thi cép ion-lithi theo diém 1,

trong d6 dién tré bot 1a 1000 Q-cm hodc thap hon.
3. Vat liéu dién cuc dung cho pin sac thir cép ion-lithi theo diém 2,

trong do tri s6 D3/D1 dugc do bdi phuong phap quang ph6 Raman 14 16n
hon hodc béng 0,58 va nho hon hoac bé“mg 0,67.
4. Phuong phap san xuit vat liéu dién cuc dung cho pin sac thi cép ion-lithi
theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 3, phuong phip nay bao g0m céc
budc:

ngdm hat vo co dugc biéu dién boi cong thitc chung LiFeMn).x.,M,PO,4
(0,05<x<1,0, 0<y<0,14, 6 day, M biéu dién it nhat mot nguyén t6 duoc lua chon
tir Mg, Ca, Co, S, Ba, Ti, Zn, B, Al, Ga, In, Si, Ge, va cac nguyén t6 dat hiém)
trong dung dich nudc c6 pH 16n hon hoac bang 7,3 va nhé hon hoic bang 10,0;

tao huyén phu bao g6m hat vo co dugc ngdm trong dung dich nudc, tién

chat mang chira cacbon, va nudc;
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tao chét duoc sdy kho clia huyén pht nho siy kho huyén phu; va

nung chit duoc sdy kho trong moéi truong khong oxy hoa ¢ nhiét do 16n

hon hozc bang 500°C va nhé hon hogc bang 1000°C,

trong d6 luong tién chat mang chita cacbon dugc pha tron trong 100 phan
theo khéi luong ciia hat vo co dudi dang nguyén t6 cacbon 1a 16n hon hodc bang

1,0 phan theo khdi luong va nhé hon hoic bing 5,0 phan theo khéi luong.
5. Dién cuc dung cho pin sac tht cAp ion-lithi bao gbm:

vat liéu dién cuc dung cho pin sac thir cAp ion-lithi theo diém bét ky trong

sb cac diém tlr 1 dén 3.

6. Pin sac tht cap ion-lithi bao gbm:
catot;
anot; va
chét dién ly khong phai 1a nuéc,

trong do catot 1a dién cuc dung cho pin sac tha cép ion-lithi theo diém 5.
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