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(57) Séng ché nay d& xudt thiét bi rung siéu m lién hoan mat do cong suat 16n
bao gdm cac bé rung so cap va bé rung thir cip, mdi bé rung c6 dang hinh ling
tru tam giac lam tir vat liéu thép khong gi, cac dAu rung siéu am duoc bb tri véi
s6 luong 16n trén bé mit hai canh cta cic bé rung. Bén trong cac bé rung duoc
bb tri cac tém ngan tao thanh hinh zic-zag. Phan két ndi gitra bé rung so cp va
bé rung thr cp 13 mét dng rung so cip dang hinh hop chit nhat 1am tir vat liéu
thép khéng gi, trén éng co gfn cac du rung siéu am. O phan dau ra & bé rung
thir cAp 12 mot éng rung thir cip dang hinh hop chit nhat lam tir vat liéu thép
khong gi, trén 6ng co gan céac d4u rung siéu 4m véi mat do 16n. Cac dAu rung
siéu am duoc cép dién tr cac bd nguén siéu 4m va duoc tan nhiét boi cac quat
tan nhiét, toan bd thiét bi rung sidu 4m dit trong mot budng cach 4m. Sang ché
cling d& xuét quy trinh ché tao graphen tir graphit trong pha léng & quy md 16n

str dung thiét bi rung siéu am lién hoan mat do cong suat 16n.
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Linh vue k¥ thuit dwoc dé cap
Sang ché nay dé cap dén thiét bj rung siéu 4m lién hoan mat do céng suét
16n va quy trinh ché tao graphen tir graphit trong pha 1éng & quy mé 16n six

dung thiét bi rung si€u 4m lién hoan mat d6 cong suat 16n.

Tinh trang ky thuét ciia sang ché

Vit liéu graphen da thu hut dugc sy quan tdm cua nhiéu nha khoa hoc
trong nhiéu linh vuc khac nhau do ching c6 nhimg tinh chét vat 1y, héa hoc
dic biét vu viét. Cu thé graphen c¢6 d6 linh dong dién tir kha cao, gid tri & nhiét
dd phong vao khoang 15.000 cm?.V-1.s!, so sanh vé&i d6 linh dong dién tir cua
silic (Si) vao khoang 1.400 cm2.V-'.s!, ctia ng nand cacbon 13 x4p xi 10.000
cm2. V-5 va cia chét ban dan hitu co vao khoang 10 cm?.V-'.s!. Dién trd sut
ctia graphen c& khoang 108 Q.m, thip hon so véi dién tré suét ctia bac (Ag) 1a
1,62.10°6 Q.m. Vi vay graphen duoc biét dén nhu 13 vat liéu c6 dién tré suit
thap nhét trong céc loai v4t liéu ¢ nhiét d6 phong. Piéu nay mé ra tiém ning
tmg dung to 16n cua graphen cho cac linh kién dién tir tién tién.

Do dan nhiét cta vat liéu graphen do duoc & nhiét d6 phong vao khoang
5.000 W.m'K"! cao hon céac dang thu hinh khéac cua cacbon, than chi va kim
cuong. Graphen dan nhiét nhu nhau theo cac huéng trong ciing mit phing.
Ngay nay, khi kich thudc céc linh kién dién tir dién hinh nhu tranzito, mach
logic ngdy cang thu nho, mat do mach tich hop ngdy cang cao thi yéu cau tan
nhiét cho céc linh kién cang tré 1én quan trong. Do d6, véi kha ning din nhiét
dic biét tdt nhu vay, graphen hira hen s€ 1a vat liéu tan nhiét tiém nang ¢ kha
nang tng dung trong céc linh kién dién tir cong suat 16n.

VAt liéu graphen hau nhu trong sudt, véi vét liéu graphep it 16p hip thu
nho6 hon 2% cudng d6 4nh sdng va hau nhu khéng phu thudc vao budc song

trong viing quang hoc. Vi thé mang méng trong sudt, dan dién cao lam béng
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vét liéu graphen dang duogc tich cuc nghién ctru va thir nghiém. Ngoai ra, bé
mat graphen c6 thé hép thu va giai hép thy nhiéu nguyén t&, phan tir va nhém
chite khac nhau (NOs, NHj, -K va -OH). Céc cht hip thu lién két yéu thé hién
vai trd nhu céc chit cho/nhan va 1am thay d6i ndéng d6 cac hat tai vi thé graphen
c6 tinh dn dién cao. Didu nay c6 thé duogc khai thac cho cac tmg dung léfn
cam bién hoa hoc.

Cho dén nay d3 c6 nhidu phwong phép vét 1y, hoa hoc dé ché tao ra vat
liéu graphen. Trong sd d6 phuong phap tach 16p graphit trong pha long tao
thanh graphen 1a phuong phap don gian, ¢ thé san xuét graphen & s6 luong
16n tir nguyén liéu graphit v6i gid thanh ré. Phuong phéap nay co thé tién hanh
bang k¥ thuét dién hoa tach 16p dién cuc graphit ché tao thanh mang méng
graphen phan tan trong dung dich axit manh nhu HSOs, sau d6 dung dich axit
H,SO, chira graphen dugc loc va rira nhiéu 14n dé loai trir axit. Tuy nhién
phuong phap nay c6 han ché 13 phai st dung dung dich axit khong théan thién
véi méi trudng va doi hoi phai c6 cong doan tach rira thanh phén axit trong qua
trinh ché tao mang mong graphen. Ngoai ra, mdt phuong phap khac dé ché téo
graphen tir graphit tach 16p trong pha long la st dung sy tac dong cta dung
méi 1én graphit. Phuong phap nay dugc thuc hién d4u tién bsi Y. Hernandez
véi quy trinh tach 16p gdm ba giai doan: phan tan graphit trong dung méi, tach
16p céc 16p graphit thanh graphen va cudi clng 13 1am sach san pham graphen.
Viéc tach 16p cac 16p graphit thanh cong doi héi phai pha v& duoc luc lién két
Vander Waals gitta cac 16p graphen 1ién ké trong graphit. St dung thiét bi rung
siéu 4m 14 mot phuong phap hiéu qua dé tach 16p graphit thanh graphen do su
tac dong cuia nang luong si€u am tan s6 cao. Phuong phép tach pha long c6 thé
tién hanh trong nhiéu dung méi khac nhau nhu DMA (Dimethylacetamide),
DMSO (Dimetyl sulfoxide), Vinyl Pyrrolidinone (NVP), ... o

Hiéu qua ciia qué trinh tach 16p graphit thanh graphen phu thudc nhiéu
vao mat d cong suat siéu Am, néu mat do cong suét siéu 4m cang 16n thi s& tao

ra tdc dong co hoc siéu am cang manh dé 1am tang hiéu qua tach 16p céc 16p
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graphit thanh graphen. Tuy nhién céc thiét bi rung siéu Am hién nay 12 cac thiét
bi bé kin, do vay viéc ché tao lién tuc vat liéu graphen tir graphit doi hoi phai
c6 mot thiét ké hoan toan méi dé vira dam bao c6 mat dd cong suit siéu 4m
16n, lai vira c¢6 kha ning ché tao lién hoan. Tir nhitng ly do trén, sang ché nay
d2 xuét thiét bi rung sidu am véi cAu tric dic biét d& c6 duge mat do cong suat
16n va tinh lién hoan thay cho thiét bi rung siéu 4m thong thuong. Séng ché
nay ciing dé xuét quy trinh ché tao graphen tir graphit st dung thiét bi rung siéu

am lién hoan méat do cong suat 16n néu trén.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Rung siéu am 1a cong nghé duoc sur dung dé tdng hop céc hat tinh thé
~nand, lam sach nudc thai, khir khi, chiét xuét rong bién va dau thuc vat, san
xuét nhién liéu sinh hoc, khir lvu huynh dau thé,... Bén canh d6 cong nghé rung
siéu am con dugce ding dé ting toc do hoa tan bang cach pha v& cic tuong tac
giita cdc phan tir. Trong qua trinh tach 16p graphit thanh graphen, phuong phap
nay cung cip ning luong co hoc nhim phé v& lién két Vander Walls dé tach
16p graphit thanh graphen thong qua su tac dong cia song si€u am tan s6 cao.
V& co ché, séng siéu 4m 13 séng 4m vdi tan 36 cao tir 20 — 10.000 kHz véi bude
song ngén. Trong mdi trudong chét 1éng séng siéu 4m lam cho dung méi lic thi
bi nén lai, ltc thi bi gifin ra nhanh chéng tao ra nhiing bot bong bong chan
khéng siéu nho, vai kich thude siéu nhé nay né cé thé x4m nhap vao gifta cac
16p graphen trong graphit. Néng lugng nhiét dugc tao ra trong sudt qua trinh
siéu am cung véi song ép va soéng giam khién cac bot khi cong huong v& ra
dan dén su ting ap suét gitta cac 16p graphen trong graphit dan dén hé qua céac
16p graphen bj tach ra. Hiéu qua cua qua trinh tach 16p graphit thanh graphen
phu thudc 16n vao mat do cong suét siéu am, trong d6 mat do cong suit duoc

xac dinh theo cong thuc:

3/20



47632

Trong do: Pla tbng cong suét siéu am (W)
V 14 thé tich cua bé rung siéu &m (m?)
p 1a mat do cong suét siéu m (W/m’)

Vi Vay, dé tao ra hiéu qua boc tach graphit thanh graphen thi s6 luong dau
rung siéu am sir dyng trong thiét bi phai 16n dé dat dugc mat do cong suét 16n.
Bén canh do dé dam bao thiét bi rung siéu am c6 thé ché tao vt liéu graphen
& quy md 1én cho muc dich cong nghiép thi thiét bi phai hoat dong lién hoan
v6i nguyén liéu vao va san pham ra lién tuc trong qua trinh ché tao. Bén canh
d6 dua trén nguyén ly vat liéu graphit khong bi boc tach s& ¢6 xu huéng lang
xubng day, vat liéu graphen c6 xu huéng phén tan déu va ndi 1én trong dung
mbi, tir ddy thiét bj dugc thiét ké dé thanh phan graphit ¢6 hiéu qua boc tach
thép s& bi loai bd qua mdt dAu ra & ddy bé rung, thanh phan graphit c6 hiéu qua
boc tach cao hon s& tiép tuc qua trinh siéu 4m théng qua 16i ra & phia trén bé
rung dé fao thanh vat liéu graphen c6 chét lugng cao.

Dua trén céch tiép can ndy ching t6i d& xuét thiét bj rung siéu m c6 mat
~ do cong sué’E 16n trong do6 c6 cAu tao gdm hai bé rung 13 bé rung so cap va bé
rung thir cap. Mai bé rung c6 dang hinh lang tru tam gidc, cac dau rung siéu
am duoc bb tri véi s6 luong 16n trén bé mit canh cla bé rung. Nho bé rung ¢
cAu tric dang hinh ling try tam gidc nén mat do cong suét siéu 4m s& tang dan
& dau ra. Bén trong bé rung duge bd tri cac tAim ngan tao thanh hinh zic-zag dé
ting quing duong di cua char 10ng trong bé rung siéu am. B4 rung so cip c6
tac dung phan tan va bdc tach so bd vat liéu graphit, tr dy loc ra thanh phén
graphit kho boc tach, phan con lai dugc dua toi bé rung thir cp. Phan két ndi
gifta bé rung so cép va bé rung thir cép 12 mét 6ng rung so cép dang hinh hop
chit nhat, trén dng c6 gan cic dau rung siéu 4m dé khi chét 1ong chay qua sé
duoc song siéu am tac dong dé tiép tuc béc tach graphit thanh graphen & phan
nay. Bé rung. tht cAp v6i mat do cong suét 16n hon c6 tac dung boc tach graphit
thanh graphen, ddng thoi loai bé phan vat liéu graphen c6 chét luong thip, gitt

lai phan vat liéu graphen ¢ chét luong cao. Pic biét & phan dAu ra & bé rung
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thir cAp 13 mot 6ng rung thir cap dang hinh hdp chit nhat, trén bng cb gén céac
dau rung siéu Am voi mat do 16n dé khi chét long chay qua s& dugc séng siéu
am mat dé cong suit 16n tac dong va boc tach dé thu duoc vat liéu graphen c6
chét luong cao.

Séng ché nay ciing dé xuét quy trinh ché tao graphen tir graphit st dung

thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat d§ cong suat 16n néu trén.

M ta vén tit cic hinh vé

Hinh 1 12 ban v& mit cét cua thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat do cong
suét 16m.

Hinh 2 13 phdi canh 3D ciia thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat do cong
suét 16n.

Hinh 3 13 4nh chyp céc bé rung ctia mot thiét bi rung siéu 4m lién hoan
mét d6 cong suit 16n thuc té ché tao duoc.

Hinh 4 13 anh chup kinh hién vi dién tir quét ctia nguyén liéu graphit.

Hinh 5 13 anh chup kinh hién vi dién tir quét ctia vat liéu graphen sau khi
tach 16p tir graphit bang thiét bi rung siéu am.

Hinh 6 12 anh chup kinh hién vi dién tir truyén qua cia vat liéu graphen
sau khi tach 16p tir graphit bang thiét bi rung siéu am.

MO ta chi tiét sang ché

Thiét b rung siéu am lién hoan méat do cong suat 16n c6 cAu tao duge nhu
md t& nhu trén hinh 1. Thiét bi bao gdm hai bé rung siéu am 12 bé rung so cép
1 va bé rung thir cAp 2, mdi bé rung c6 dang hinh lang tru tam gic 1am tir vat
liéu thép khéng gi, phan chit long di vao & phia day va phén chét 16ng di ra &
phia dinh cta ling tru bé rung. Céc dau rung siéu 4m 3 dugc bb tri véi sb luong
16n trén bé mat hai canh cua cc bé rung. Bén trong céc bé rung dugc bb tri cac
tAm ngan 4 tao thanh hinh zic-zag dé ting quang duong di clia chét 16ng trong

bé rung siéu 4m. BE rung so cap 1 véi so lugng dau rung siéu am 3 it hon be
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rung thir cAp 2 nham tac dung phan tan va boc tach so bd vit liéu graphit, tir
day loc ra thanh phan graphit khé béc tach thong qua mét dAu thai so cAp 5 &
day bé rung so cap, phén graphit con lai phan tén trong dung méi duge dua t6i
bé rung thir cip. Phan két ndi gitta bé rung so cép 1 va bé rung thir cap 2 13 mot
éng rung so cAp 6 dang hinh hop chit nhat 1am tir vat liéu thép khong gi, trén
bng co gin cac dAu rung siéu 4m 3 dé khi chét long chay qua s& dugc song siéu
am tiép tuc tac dong dé béc tach graphit thanh graphen. Bé rung thir cap 2 vi
s6 luong dau rung siéu 4m 3 nhiéu hon bé rung so cip 1 nhdm tao mat d6 cong
suat 16n hon c6 tac dung béc tach graphit thanh graphen, ddng thoi loai bé phan
vat liéu graphen c6 chit luong thap thong qua mot dAu thai thtr cp 7 & day bé
rung tht cép, va giit lai phan vat lidu graphen c6 chét luong cao. Pic biét &
phin diu ra & bé rung thir cap 2 1 mot 6ng rung thir cip 8 dang hinh hop chit
nhat 1am tir vat liéu thép khong gi, trén ng ¢6 gén céc dAu rung siéu am 3 véi
mét d6 16n d8 khi chét 1ong chay qua s& duoc séng siéu 4m mat do cong suat
16n nhét tac dong va béc tach dé thu dugc vt liéu graphen c6 chét luong cao.
Céc dAu rung siéu am 3 duogc cép ngudn dién tir cac bd ngudn siéu 4m 9 va
duoc tan nhiét bdi cac quat tan nhiét 10. Thiét bi rung siéu 4m dat trong mot
budng cach 4m 11 @& dam bao song sidu 4m véi cudng do 16n khong anh hudng
dén tai cia nguoi van hanh thiét bi.

Trong mét phuong an khac, xung quanh dAu rung siéu 4m 3 duoc lap thém
cac vAy tan nhiét dé nang cao hiéu qua tan nhiét cho dau rung siéu 4m 3, qua
d6 gitip dau rung siéu 4m 3 hoat dong 6n dinh hon.

Trong mdt phuong én khac, d4u rung siéu 4m 3 dugc tan nhiét bang hé
théng tan nhiét sit dung chét 16ng, qua dé dat hiéu qua cao hon so véi phuong
phap tan nhiét bang quat thong thuong.

Trong mot phuong an khéc, thiét bi bao gdbm nhiéu bé rung thit cép 2 ndi
tiép nhau bang c4c dng rung thir cAp 8 dé nang cao hon nita chét luong vat liéu
graphen ché tao dugc.

Séang ché cling dé xuét quy trinh ché tao graphen tlr graphit trong pha léng
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& quy mo 16n sir dung thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat d¢ cong suét 16n, quy
trinh nay bao gdm cac buéc nhu sau:

- V4t liéu bot graphit 12 dugc phén tan so bd vao dung moi 13 bang thiét
bi khudy tir hodc siéu 4m dé thu duoc hdn hop 14. Vit liéu bot graphit 12 dam
béo c¢6 kich thude vay hodc kich thude hat nhé hon 10 pm. Dung mo6i 13 ¢6
thé 13 nudc cit, DMA (Dimethylacetamide), DMSO (Dimetyl sulfoxide), NVP
(Vinylpyrrolidinone), DMFD (Dimetylformamide), hay cac dung mé1 hiru co
khéc tir din xuét cia benzen, toluen, nitrobenzen, pyridine, hodc cac dung moi
tuong duong khéc, hodc 13 hén hgp cua ching.

- Pua hdn hop 14 vio bé rung so cép 1 cta thiét bj rung siéu am lién hoan
mat do cong suét 16n va tién hanh bt cac du rung siéu Am cua bé rung so cép
1, cac dau rung khac cua thiét bi & trang thai t4t do chua c6 chét long & bé rung
thir cp 2, dng rung so cip 6 va dng rung thix cap 8.

- Dén khi hdn hop 14 chiém gan day bé rung so cap 1 thi hdn hop 14 bt
dAu chay vao bé rung thit cAp 2, luc nay tién hanh bat cac d4u rung siéu 4m clia
bé rung thir cap 2.

- Pén khi hén hop 14 chiém day bé rung thir cAp 2 thi hon hop 14 tiép tuc
dang 1én cao va chiém din thé tich cta dng rung so cp 6 va 6ng rung thir cip
8, lGic nay tién hanh bat cac dau rung siéu 4m cua bng rung so chp 6 va bng
rung thir c4p 8.

- Dén khi hdn hop 14 chiém day thé tich cta éng rung so cép 6 va ong
rung thir cip 8, lic ndy bét dAu mé céc dAu thai so cap 5 va dau thai thir cap 7
& Iuu Tuong nhé, téng luu luong clia dAu thai so cp 5 va dau thai thir cap 7
phai nho6 hon luu lugng vao cua hon hop 14, muc dich 1a d8 loai b6 thanh phan
graphit kho bdc tach khoi bé rung so cép 1 va loai bd phan vat liéu graphen c6
chét luong thip khoi bé rung thir chp 2, phan con lai thu duge 1a hdn hop sau
tach 16p 15 & dau ra ctia ng rung thu cap 8. Qua trinh siéu 4m béc tach ché
tao graphen tir graphit dugc thuc hién lién tuc trén thiét bi & trang thai néy.

- Hon hop sau tach 16p 15 duge loai bo dung moi bang may quay ly tm

7
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16 d thu dugc vat liéu sau tach 16p 17.

- Vat liéu sau tach 16p 17 dugc phén tan vao nudéc cat 18 b%mg thiét bi
khudy tir hodc rung siéu 4m, sau d6 tiép tuc sir dung thiét bi quay ly tam 16 dé
loai bd nudc cat va dung mdi con du thira, qua trinh ndy dugc 13p lai nhiéu 14n
cho dén khi loai bé dugc dung mdi dé thu dugc vat liéu graphen uét 19.

- Vét liéu graphen uét 19 duoc dua vao tu sdy 20 trong thoi gian thich
hop dé loai bé nude cAt va thu dugc vat liéu graphen 21.

Trong mét phuong an khac, thiét bi quay ly tAm 16 trong quy trinh trén
dugce thay bang thiét bi loc hut chan khéng 22.

Trong mdt phuong 4n khéc, vét 1iéu bot graphit 12 trudc khi phén tan vao
dung méi 13 dugc ngdm vao chét hoat dong bé mit 23 trong mot khoang thoi
gian thich hop dé chat hoat dong be mat 23 hép thy 1én vt liéu bot graphit 12
tao thanh graphit sau xu ly bé mat 24, sau d6 méi phan tan so bd graphit sau
xu ly bé mit 24 vao dung méi 13. Chét hoat dong bé mat dugc st dung ¢ thé
la CTAB (Cetyl Trimetylammonium Bromua), CPC (Cetyl Pyridinium
Clorua), POEA (Polyethoxylated Tallow Amin), BAC (Benzalkonium
Clorua), BZT (Benzethonium Clorua), Natri Dodecyl Sulfat (SDS), Amoni
Lauryl Sulfat (ALS), Natri Laureth Sulfat, Natri Lauryl Ete Sulfat (SLES),
Ankyl Benzen Sulfonat, Ankyl Poly (etylen oxit), Octyl Glucozit, Decyl
Maltosit, xa phong, cac mudi ciia axit béo, cac mudi ankyl sulfat, cac rugu béo,

ruou cetyl, ruou oleyl, hoac cac chét hoat dong bé mit twong duong khac.

Vi du thuc hién sdng ché

Séang ché tré nén sang t6 hon qua vi du sau:

Thiét bi rung siéu 4m lién hoan méat do cong sut 16n c6 mb ta ciu tao
dang 3D nhu trén hinh 2 va hinh anh thyc té ché tao nhu trén hinh 3. Thiét bj
bao gdm hai bé rung siéu am 12 bé rung so cép va bé rung thi cap lam tir vat
liéu thép khong gi, mdi bé rung c6 dang hinh ldng tru tam giac véi kich thudce

canh day 24 cm, canh bén 25 cm va chiéu cao 26 cm. Céc dau rung si€u 4m c6
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tAn s6 40 kHz, cong sudt 100W duoc bd tri v6i sb lugng 16n trén bé mit hai
canh clia c4c bé rung. Bén trong céc bé rung dugce b tri 3 tAim ngin tao thanh
hinh zic-zag dé ting quing dudng di cla chét 16ng trong bé rung siéu am. Bé
rung so cip c6 sb lugng dau rung siéu 4m it hon bé rung thir cip, cu thé bé
rung so cap ¢ 12 dau rung va bé rung thi cip c6 18 du rung. O day va phia
cubi bé rung so cip c6 mot dau thai so cép. Phan két ndi giita bé rung so cip
va bé rung thir cAp 12 mot dng rung so cAp dang hinh hdp chit nhat 1am tir vat
liéu thép khong gi vé6i chidu cao 5 cm, chidu rong 5 cm va chiéu dai 10 cm,
trén 6ng c6 gan 2 dau rung siéu Am dé khi chét 1ong chay qua s& duge séng
sidu Am tiép tuc tac dong dé boc tach graphit thanh graphen. O ddy va phia cudi
bé rung thtt cAp c6 mot dau thai thir cdp. O phin diu ra & bé rung thr cép 12
mdt ng rung thi cAp dang hinh hop chit nhat 1am tir vat liéu thép khong gi v6i
chiéu cao 5 cm, chidu rong 5 cm va chidu dai 14 cm, trén bng co6 gin 8 dau
rung siéu Am dé khi chit 1ong chay qua s& dugc séng siéu 4m mat d6 cong suét
16n nhét tac dong va béc tach dé thu duoc vat liéu graphen co chét lugng cao.
Céc dAu rung siéu 4m dugc cip nguodn dién tir cac bd ngudn siéu 4m cong suét
100 W, tAn s6 40 kHz va duge tan nhiét béi cac quat tan nhiét. Thiét bi rung
siéu Am d3t trong mot budng cach am dé dam bao song sidu am véi cudng do
16n khéong anh hudng dén tai ctia nguoi van hanh thiét bi.

V6i thiét ké nay mat do cong sudt cua thiét bi c6 thé dat gia tri 16n nhat &
6ng rung thtr cip dé boc tach graphit thanh graphen c6 chét luong tdt 1a:

p= E = M = 2.286 (W/I)
vV 0,351

Quy trinh ché tao vt liéu graphen bang phuong phép tach 16p graphit
trong pha léng & quy mo 16n st dung thiét bi rung siéu am lién hoan mat 4
cong suét 16n bao gdm céc budc nhu sau:

- Vat liéu bot graphit ban dau & dang vay véi kich thuéc trong dai tir 2 -
5 um (Hinh 4) duoc khudy vao dung méi 14 DMF (Dimetylformamide) béng

thiét bi khuéy tir dé thu duoc hdn hop Graphit/DMF.
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- Pua hdn hop Graphit/DMF véi luu lugng 100 ml/phit vao bé rung so
chp cia thiét bi rung siéu 4m lién hoan mét d6 cong suét 16n va tién hanh bt
cac dau rung siéu 4m clia bé rung so cap, cac d4u rung khac clia thiét bi & trang
thai tat.

- Pén khi hdn hop Graphit/DMF chiém gin diy bé rung so cép thi hdn
hop Graphit/DMF bét dau chay vao bé rung thtt cép, lic nay tién hanh bat cac
dau rung siéu 4m cla bé rung thir cap .

- Pén khi hdn hop Graphit/DMF chiém diy bé rung thr cap thi hon hop
Graphit/DMF tip tuc dang lén cao va chiém dn thé tich cua éng rung so cép
va dng rung th cip, lic nay tién hanh bat cac dau rung siéu Am cla éng rung
so cAp va 6ng rung thir cp.

- Dén khi hén hop Graphit/DMF chiém day thé tich ctia 6ng rung so cap
va bng rung thu cép, ltc nay bét dAu mé& cac dau thai so cip & luu lugng 20
ml/phut va diu thai thir cAp & luu lugng 10 ml/phut, phan con lai thu dugc 1a
hon hop sau tach 16p & déu ra cia 6ng rung thir cap véi luu lugng 70 ml/phut.
Qua4 trinh siéu 4m béc tach ché tao graphen tir graphit dugc thuc hién lién tuc
trén thiét bi & trang thai nay.

- Hon hop sau tach 16p duge loai bo dung mdi DMF bang may quay ly
tam dé thu duoc vt liéu sau tach 16p.

- Vat liéu sau tach 16p dugc phan tan vao nude ct b%lng thiét bi khue‘iy tr
va rung siéu am, sau do tiép tuc sir dung thiét bi quay ly tim dé loai bo nudc
cit va dung mdi DMF con du thira, qua trinh nay dugc lap lai nhiéu 1an cho
dén khi loai b duge dung mbéi DMF dé thu duoc vt liéu graphen ud6t.

- Vat liéu graphen udt dugc dua vao tu sdy trong 24 gid nhim loai bo
nuéc cit con du thira dé thu duoc vt liéu graphen.

Sau cic buéce thuc hién nhu trén, két qua thu duogc 1 vat liéu graphen voi
kich thudc vay tu 1 - 5 um va bé day tir 3 — 8 nm nhu duge thé hién & trén céc

Hinh 5 va Hinh 6.
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Hiéu qud kj thugt ciia sing ché

Sang ché nay dé xuét thiét bi rung siéu am lién hoan mat do cong suét 16n
va quy trinh ché tao graphen tir graphit trong pha 16ng & quy mé 16n st dung
thiét bi rung siéu 4m lién hoan méat do cong suét 16n voi hidu qua k¥ thuat cao
duoc thé hiéﬁ qua cac diém nhu sau:

- Thit nhét: Sir dung thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat d6 cong suét 16n
¢6 rru didm 12 thiét bi c6 thé thuc hién qua trinh tach 16p graphit ché tao graphen
mot cach lién tuc va lién hoan, qua dé nang cao dugc cong suét va quy mo cua
qua trinh ché tao.

- Thir hai: Thiét bi rung siéu 4m lién hoan mét d6 cong sut 16n bao gom
bé rung so cip va bé rung thir clp, trong d6 bé rung so cap co tac dung phan
tan va boc tach so b vat liéu graphit, tir ddy loc ra thanh phén graphit khé béc
tach, phan con lai duoc dua t6i bé rung thir cip. Bé rung thir cAp v6i mat do
cong suit 16n hon c6 tac dung boc tach graphit thanh graphen, ddng thoi loai
b6 phan vit liéu graphen c6 chét luong thap, gifr lai phan vat liéu graphen c6
chit luong cao. Vi su két hop ndy san pham graphen thu duge s& c6 chét
luong t6t hon so truong hop chi c6 mot bé rung siéu am.

- Thit ba: Dic biét & phan diu ra & bé rung thir cap 1a mot dng rung thix
cip dang hinh hop chit nhat, trén bng ¢ gén cac dau rung siéu 4m véi mat do
' 16m, gitip tang t6i da mat do coéng suat cia thiét bi, qua d6 nang cao dang ké
hiéu qua tach 16p graphit thanh vat liéu graphen trong pha long.

- Th tu: St dung thiét bi rung siéu 4m 1ién hoan mét d6 cong sut 1on dé
tach 16p graphit trong pha gitp st dung hiéu qua ngudn nguyén liéu graphit
phong pht va phé bién tai Viét Nam.

- Thtt nam: St dung thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat d6 cong suat 16n
dé tach 16p graphit trong pha 16ng con ¢é thé thuc hién duoc véi nude cat ma
khéng can d&n cac dung méi hiru co khac, qua dé gitp giam thiéu céng doan
ché tao 1am sach, khong gy 6 nhiém méi truong, ddng thoi 1am giam gia thanh

cuia sdn pham.
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YEU CAUBAO HOQ

1. Thiét bi rung siéu 4m lién hoan mét d6 cong suét 16n c6 ciu tao bao
gbm nhitng bd phan sau:

c4c bé rung siéu 4m 1a bé rung so cap (1) va bé rung thr cap (2), mdi bé
rung c6 dang hinh lang tru tam giac lam tir vat li¢u thép khong gi, phan chét
16ng di vao & phia d4y va phan chét léng di ra & phia dinh cua ling tru bé rung;

c4c dau rung siéu am (3) duoc bé tri véi sd luong 16 trén bé mat hai
canh cla céc bé rung; bén trong cac bé rung duoc bb tri cac tAm ngan (4) tao
thanh hinh zic-zag dé ting quing dudng di cla chat long trong bé rung siéu
am;

bé rung so cip (1) v6i sb luong dau rung siéu am (3) it hon bé rung thir
cip (2) nhidm tac dung phan tan va boc tach so bo vt lidu graphit, tir day loc
ra thanh phan graphit khé béc tach théng qua mét dau thai so cép (5) & day bé
rung so cip, phan graphit con lai phan tan trong dung méi dugc dua t6i bé rung
thir c4p;

phin két ndi gitta bé rung so cdp (1) va bé rung thir cap (2) 1a mot bng
rung so cip (6) dang hinh hop chit nhat 1am tir vét liéu thép khong gi, trén dng
¢6 gin céac diu rung siéu 4m (3) dé khi chat 1ong chay qua s& duoc séng siéu
am tiép tuc tac dong dé boc tach graphit thanh graphen;

bé rung thtr cAp (2) véi sb lugng dAu rung sidu am (3) nhiéu hon bé rung
so cép (1) nhim tao mét do coéng suét 16n hon c6 tac dung boc tach graphit
thanh graphen, déng thoi loai bd phan vat liéu graphen cé chét lugng thap
thong qua mot dau thai thi cip (7) & day bé rung thir cp, va gitr lai phan vat
lidu graphen c6 chit luong cao;

& phan dau ra ¢ bé rung th cap (2) 1a mot éng rung thi cap (8) dang
hinh hép chit nhat 1am tir vat liéu thép khong gi, trén 6ng c6 gan cac dau rung
siéu 4m (3) v6i mat d6 16n dé khi chat 1ong chay qua s& duge séng siéu Am mat

d6 cong suét 16n nhét tac dong va boc tach dé thu duoc vat liéu graphen co chat
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lugng cao;

cac dau rung siéu 4m (3) duoc cAp ngudn dién tir cac bd ngudn siéu 4m
(9) va dugce tan nhiét béi cac quat tdn nhiét (10);

thiét bi rung siéu 4m dit trong mot budng cach am (11) & dam béo séng
siéu Am véi cuong d6 16n khong anh hudng dén tai ctia ngudi van hanh thiét
bi.

2. Thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat do cong suét 16n theo diém 1,
trong d6 xung quanh dau rung siéu am (3) dugc 15p thém céc vay tan nhiét dé
nang cao hiéu qua tan nhiét cho d4u rung siéu am (3), qua d6 gitp du rung
siéu am (3) hoat déng 6n dinh hon.

3. Thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat d6 cong suat 16n theo diém 1 hodc
didm 2, trong d6 dAu rung siéu am (3) duoc tan nhiét bing hé théng tan nhiét
st dung chét 10ng, qua d6 dat hiéu qua cao hon so v6i phuong phép tan nhiét
bang quat thong thuong.

4. Thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat do cong suét 16n theo mot trong
s& cac diém trén, trong d6 thiét bi bao gébm nhiéu bé rung thir cip (2) nbi tiép
nhau bing cac 6ng rung thir cép (8) dé nang cao hon nita chét luong vét liéu
graphen ché tao duoc.

5. Quy trinh ché tao graphen tlr graphit trong pha long & quy mé 16n sir
dung thiét bi rung siéu 4m lién hoan mat do cong sudt 16n theo mot trong sd
céc diém trén, bao gdm cac budc sau:

vt lidu bot graphit (12) duge phén tan so bd vao dung moi (13) béng thiét
bi khudy tir hogic siéu 4m dé thu dugc hdn hop (14), vat liéu bot graphit 12 dam
bao c6 kich thude vay hodc kich thude hat nhé hon 10 pm, dung moéi 13 ¢6 thé
12 nudce cat,, DMA (Dimethylacetamide), DMSO (Dimetyl sulfoxide), NVP
(Vinylpyrrolidinone), DMFD (Dimetylformamide), hay cac dung mdi hitu co
khac tir dAn xuét ctia benzen, toluen, nitrobenzen, pyridine, hodc cac dung moi
tuong duong khac, hodc la hdn hop ctia chiing;

dua hdn hop (14) vao bé rung so cép (1) cta thiét bi rung siéu am lién
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hoan mat d6 cong suat 16n va tién hanh bat cac dAu rung siéu 4m cua bé rung
so cép (1), cac dau rung khac ctia thiét bi & trang thai tit do chua c6 chét long
& bé rung thu cip (2), 6ng rung so clp (6) va 6ng rung thir cap (8);

dén khi hdn hop (14) chiém gin diy bé rung so cép (1) thi hén hop (14)
bt du chay vao bé rung thit cip (2), lic nay tién hanh bét cac diu rung siéu
Am cua bé rung thi cap (2);

dén khi hdn hop (14) chiém diy bé rung thir cAp (2) thi hdn hop (14) tiép
tuc dang 1én cao va chiém dan thé tich cta éng rung so cép (6) va éng rung thi
cAp (8), luc nay tién hanh bat cac dau rung siéu 4m ciia éng rung so cap (6) va
6ng rung thi cép (8);

dén khi hdn hop (14) chiém day thé tich cta ng rung so cap (6) va bng
rung thi cép (8), lic nay bt dAu mé céc dAu thai so cip (5) va dau thai thir cp
(7) & luu luong nhé, tdng luu luong cua diu thai so cip (5) va dAu thai thi cap
(7) phai nhé hon luu lugng vao ctia hdn hgp (14), myc dich 1a dé loai bo thanh
phan graphit khé béc tach khoi bé rung so cap (1) va loai bd phén vt lidu
graphen c6 chit luong thap khoi bé rung thtr cap (2), phan con lai thu dugc 12
hén hop sau tach 16p (15) & du ra cia bng rung thi cép (8), qué trinh sidu 4m
béc tach ché tao graphen tir graphit dugc thuc hién lién tyc trén thiét bi & trang
thai nay;

hén hop sau tach 16p (15) duge loai bé dung mdi bang may quay ly tdm
(16) dé thu dugc vat lidu sau tach 16p (17);

vét liéu sau tach 16p (17) duoc phén tan vao nudc cét (18) bang thiét b
khudy tir hodc rung siéu am, sau d6 tiép tuc sir dung thiét bj quay ly tim (16)
8 loai bé nudc cat va dung méi con du thira, qué trinh nay dugc 13p lai nhiéu
14n cho dén khi loai bo duge dung méi dé thu duoc vt lidu graphen uét (19);

vét liéu graphen udt (19) duge dua vao tu sdy (20) trong thoi gian thich
hop d& loai bé nudce cét va thu duoc vat liéu graphen (21).

6. Quy trinh ché tao graphen tlr graphit trong pha léng & quy md 16n su

dung thiét bi rung siéu am lién hoan mét d6 cong suét 16n theo diém 5, trong
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d6 thiét bi quay ly tAm (16) trong quy trinh trén dugc thay bang thiét bi loc hut
chan khéng (22).

7. Quy trinh ché tao graphen tir graphit trong pha 16ng & quy mé 16n st
dung thiét bi rung siéu am lién hoan mat do cong suét 16n theo diém 5 hoic
diém 6, trong d6 vét liéu bot graphit (12) trude khi phan tan vao dung moéi (13)
dugc ngam véao chit hoat dong bé mit (23) trong mot khoang thoi gian thich
hop dé chit hoat dong bé mat (23) hép thu 1én vat liéu bot graphit (12) tao
thanh graphit sau xir Iy bé mat (24), sau d6 méi phan tan so bd graphit sau x@
Iy bé mat (24) vao dung moéi (13); _,

chit hoat dong bé mat dugc st dung c6 thé 1a CTAB (Cetyl
Trimetylammonium Bromua), CPC (Cetyl Pyridinium Clorua), POEA
(Polyethoxylated Tallow Amin), BAC (Benzalkonium Clorua), BZT
(Benzethonium Clorua), Natri Dodecyl Sulfat (SDS), Amoni Lauryl Sulfat,
Natri Laureth Sulfat, Natri Lauryl Ete Sulfat (SLES), Ankyl Benzen Sulfonat,
Ankyl Poly(etylen oxit), Octyl Glucozit, Decyl Maltosit, xa phong, cac mudi
cla axit béo, cac mudi ankyl sulfat, cac rugu béo, ruou cetyl, ruou oleyl, hodc

cac chit hoat dong bé mit trong duong khac.
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