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(57) Séang ché dé cap dén phuong phép san xuit graphen, ma 1 vét lidu c6 vai trd quan
trong trong cdc tmg dung dién tir k§ thuat sb, ning lwong va vat liéu composit. Phuong
phap san xuét graphen theo sang ché bao gdm cac budc:

(i) chudn bi hdn hop tién chit dang rén tir/bao gbm axit stearic va cac chét xtc
tac NaCl va NaOH;

(ii) nhiét phan hdn hop tién chit trong moi trudng chin khong va c6 mit khi tro
thanh tién chét graphen; va

(iii) tinh ché tién chét graphen d& thu dugc graphen thanh phim.

Phuong phap san xut graphen theo sang ché c6 thé san xuit graphen véi sb lugng
16n, chét lugng ddng déu, mac do tinh ché cao v6i chi phi thap, st dung ngudn nguyén

li€u 1a axit béo thay vi graphit trong cac phuong phap thong thudng da biét.
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Linh vuc k§ thuit dwoc dé cap
Sang ché thudc linh vire vat lidu nano, cu thé 12 sang ché dé cap dén phuong phap
san xuét graphen, mot vat liéu c¢6 vai trd quan trong trong cac Gng dung dién tir k§ thuat

0, ndng lwong va vét li€u composit.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Graphen 1a vt liéu hai chiéu tao thanh tlr cic nguyén tr cacbon lai héa sp2 dugce
sip xép trong mang ludi td ong hinh luc gidc. Graphen 1a mdt vat liéu c6 céc tinh chét
dién tir, co hoc, quang hoc va dién hoa ddc biét, nhu c¢6 do trong subt cao, trong lugng
nhe, ¢6 tinh linh hoat nhung vin dam bao du dd bén, déng thoi cling ¢ tinh chit dan
dién va dan nhiét tét.

Do d6, graphen c6 thé dwoc tng dung trong nhiéu linh vuc khac nhau, vi du trong
céc thiét bi luu trit ning lwong nhu pin nhién liéu, siéu tu dién, pin lithi, v.v.. Nhitng pin
lam tir graphen nay cho phép 6 t6 dién chay 14u hon va dién thoai thong minh sac nhanh
hon. Mot vi du khéc, graphen c6 thé duoc ung dung trong loc mudi, kim loai ning va
diu ra khoi nuée, hay ung dung 1am 16p phii dé ngan thép va nhom bi gi. Ngoai ra, vat
liéu graphen con dugc ky vong ing dung trong linh vuc y té, vi du nhu trong céc thiét
bi chan doan va tri liéu nhu cam bién sinh hoc, hé phan phéi thuéc, hay tng dung dé tao
ra vong mac hay dién cuc ndo nhén tao.

Hién nay, graphen c6 thé dugc san xuit bing nhidu phuong phap khic nhau tir
nguyén lidu graphit, ching han nhur:

Phuong phép san xuét graphen bang cach pha hity/tich 16p graphit thong qua su xen
k& hoa hoc ciia né véi cac hop chét halogen, mubi kim loai, v.v., sau d6 tdc dung ting
suit nhiét, siéu am hoic cit co hoc (vi dy, xem cac tai lidu KR 20110089625; KR
20100116399; US 2005271574; US 2009026086; US 2009155578; US 3885007).

Phuong phép san xuét graphen bang cach xir ly graphit v6i axit manh, sau d6 khu
oxit graphit bang céc chit khir manh, vi du nhu hydrazin, NaBHs, hydroquinon, v.v. (vi
du, xem céc tai liéu US 2013197256; US 20100303706).

Phuong phép san xuit graphen bang cach #n mon dién héa dién cuc graphit trong
mubdi néng chay bao gdm ion hydro, thu hdi bot cacbon tir mudi néng chay nay va xir ly
nhiét bot cacbon trong moi trudng khong oxy hda dé tao thanh bdt duoc xit 1y nhiét bao
gém cac tim graphen (vi dy, xem tai liéu US 10,458,026 B2)

Mot sé phuwong phap san xuét graphen tir cac ngudn nguyén liéu khac vi du nhu
phuong phap phén hity dung dich alkoxit kim loai trong dung moi dé tao thanh graphen
(tai lidu US 9,932,227 B2), phwong phap ling dong hoi héa hoc trong d6 bao gb6m budc
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ddt néng nén kim loai va nguon cacbon trong mdi truong kin dén nhiét do6 tao ra hoi
cacbon dé tiép xuc véi nén kim loai trong thoi gian du dé tao thanh mang tinh thé
graphen (vi dy, xem tai liéu US 2021/0292891 Al). Ngoai ra, graphen con ¢ thé duoc
san xuét tr cac ngudn nguyén liéu ty nhién nhw dudng mia, mat ong, chét thai dong vat,
tinh dAu, chét thai sinh hoc, triu gao, v.v..

Tuy nhién, hién nay cdc phuong phap dé san xuit graphen tir ngudn nguyén liu
graphit van 12 chi yéu, cac phuong phép nay c6 quy trinh san xuét phtrc tap, c6 thé kém

hiéu qua va c6 chi phi cao.

Ban chét k§ thuit cla sang ché

Muc dich cua sang ché 1a d& xuét phuong phap san xuét graphen ma co thé san
xuét graphen véi sé Iuong 16n, chat lugng ddng déu, mac do tinh ché cao véi chi phi
thip, st dung ngudn nguyén liéu 1a axit béo thay vi graphit trong cac phuong phép thong
thuong da biét.

bé dat duoc muc dich néu trén, theo mot khia canh, sang ché dé xuit phuong
phap san xuét graphen tir axit béo bao gdm cac bude:

a) gia nhiét va sdy kho dung dich chira m& dong vat va chit xtc tac dé thu duge
bot;

b) xtr Iy nhiét bot thu dugc trong mdi truong khi tro; va

¢) tinh ché va sdy kho miu thu duogc sau qué trinh xir ly nhiét néu trén dé thu
duoc graphen;

budc a) néu trén bao gdm chuén bi dung dich chinh bang cach hoa tan tir 0,2 dén
0,4 phan tram theo khéi luong (%wt) axit stearic trong dung dich NaCl trong nudc tu
50 dén 60%, sau d6 bd sung thém dung dich NaOH tir 22 dén 37% vao dung dich chinh,
vi sau d6 gia nhiét va sy khd d€ thu dugc bot, va

budce ¢) néu trén bao gbm rira tudn ty mAu thu dugc sau qua trinh x1t 1y nhiét bang
nuée va dung moi hiru co, va sau dé sdy kho dé thu dugc graphen.
Budc b) c6 thé bao gdm gia nhiét bot t6i nhiét do tir 800 dén 1100°C trong moi

treong khi tro.

Budc b) ¢ thé con bao gbm gia nhiét trong khoang tr 30 dén 90 phut.

M6 ta vin tit cac hinh vé
Fig.1A thé hién phd Raman cta graphen mét 16p, trong do dai 16n 2D & xAp xi 2650

em- va dai nhé D va G 1an luot & xép xi 1350 cm! va & xap xi 1575 cm™, va ti 16 cuong
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d6 cua dai 2D trén dai D va dai G 16n hon 1.

Fig.1B thé hién phd Raman ctia graphen hai 16p, trong d6 dai 16n 2D & xép xi 2650
om! va dai nhé D va G 13n luot & xAp xi 1350 cm™! va & xap xi 1575 cm, va ti 1€ cuong
6 ctia dai 2D trén dai D va dai G bang 1.

Fig.1C thé hién phd Raman cta graphen vai 16p, trong d6 dai 16n 2D & xép xi 2650
em-! va dai nhé D va G 1an luot & xAp xi 1350 cm! va & xAp xi 1575 cm™, va ti 1€ cuong
d6 cuia dai 2D trén dai D va dai G nho hon 1.

Fig.2 thé hién phd Raman cta mau (1100-60-2,5) 1a mau graphen vai 16p tao thanh
tir axit béo bang phuwong phép theo séng ché, trong d6 dai 16n 2D & x4p xi 2650 cm™! va
dainhd DvaG ¢ Xép xi 1350 cm™! va & xép xi 1575 cm’}, va ti 1& cuong do ctia dai 2D
trén dai G nho hon 1 va ti 18 cudng do cta dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac diéu kién
ctia qué trinh xi Iy nhiét 14 1100°C trong 60 phut voi te @6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.3 thé hién phd Raman ciia mau (1000-60-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xap xi 2650
cm! va dai nho D va G & xAp xi 1350 cm! va & xAp xi 1575 em!, va ti 1€ cuong do cta
dai 2D trén dai D va dai G nho hon 1, & cac didu kién cta qua trinh xi 1y nhiét 1a 1000°C
trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.4 thé hién phd Raman cta mau (900-60-2,6), trong d6 dai lon D va G ¢ xap xi
1350 cm! va & xAp xi 1575 cm’, va tuong dwong vé cudng do, & cic diéu kién cia qua
trinh x1r Iy nhiét 1a 900°C trong 60 phut v6i tdc 6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.5 thé hién phd Raman cta mau (800-60-2,5), trong d6 dai léon D va G ¢ xap xi
1350 cm! va & xAp xi 1575 cm’, va tuong dwong vé cudng do, & cac diéu kién cla qua
trinh x@ 1y nhiét 12 800°C trong 60 phut voi tdc dd dong khi nito 1a 2,5 ml/giay.

Fig.6 thé hién phd Raman ctia mau (1100-30-2,5), trong d6 dai lon 2D & xap xi 2650
cm-l, dai nho D va G & xép xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 em, ti 1¢ cudng do clia dai
2D trén dai G nhoé hon 1 va ti 1& cudng dd cia dai 2D trén dai D nho hon 1, & cac didu
kién cua qua trinh x{ 1y nhiét 1a 1100°C trong 30 phut véi tde @6 dong khi nito 12 2,5
ml/gidy.

Fig.7 thé hién phd Raman ctia mAu (1100-45-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xép xi 2650
cm’!, dai nhd D va G ¢ x4p xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm’, ti 1€ cudong do cua dai
2D trén dai G nhé hon 1 va ti 16 cudng dd cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac diéu
kién cua qué trinh x{ 1y nhiét 1a 1100°C trong 45 phut v6i te dd dong khi nito 1a 2,5
ml/gidy.

Fig.8 thé hién phd Raman cia mAu (1100-60-2,5), trong d6 dai 16n 2D ¢ X4p xi 2650
cm!, dainhé D va G ¢ x4p xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 em’!, ti 1€ cuong do cua dai
2D trén dai G nhé hon 1 va i 1& cudng do cta dai 2D trén dai D 16n hon 1, ¢ cac diéu
kién cta qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi te dd dong khi nito 14 2,5
ml/gidy.
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Fig.9 thé hién phd Raman ctia miu (1 100-90-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xap xi 2650
cm’!, dainhd DvaG & xép xi 1350 cm™ va & xap xi 1575 cm’, ti 1& cudng d cia dai
2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng do cia dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac didu
kién cia qua trinh x@ 1y nhiét 1a 1100°C trong 90 phut véi tdc do dong khi nito 12 2,5
ml/gidy.

Fig.10 thé hién phd Raman ctia mau (1 100-60-0), trong d6 dai 16n 2D & xp xi 2650
cm!, ddinhd Dva G & xap xi 1350 cm™! va & xép xi 1575 cm’, ti 1& cudng do cia dai
2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng d6 cia dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céac diéu
kién clia qué trinh xi 1y nhiét 12 1100°C trong 90 phut va khong c6 khi nito.

Fig.11 thé hién phd Raman cta mau (1100-60-1,0) 1a mau graphen vai 16p tao thanh
tir axit béo bang phucmg phap theo sang ché, trong d6 dai 16n 2D & xép xi 2650 cm’!
dainho D va G & xdp xi 1350 cm™ va & xAp xi 1575 cm’!, ti 1é cwong do cua dai 2D trén
d4i G nho hon 1 va ti 1& cudong d6 ctia dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac diéu kién cla
qué trinh xir Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phut voi tdc dd dong khi nito 1a 1,0 ml/ glay

Fig.12 thé hién phd Raman cia mAau (1100-60-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm™!, dainhd Dva G & xap xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm’, ti 1€ cudng dd cia
dai 2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng do cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac
diéu kién cua qua trinh xir 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phut véi tdc dd dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.13 thé hién phd Raman cia mau (1100 -60-5,0), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm™!, dainhd Dva G 6 x4p xi 1350 cm™ va ¢ xép xi 1575 em™, ti 1€ cuong dd cua
dai 2D trén dai G nho hon 1 va ti 18 cudng do cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céc
didu kién ctia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut voi tbc do dong khi nito 12
5,0 ml/gidy.

Fig.14 thé hién két qua do quang phd hdng ngoai bién d6i Fourier (FTIR: Fourier
transform infrared) dugc ghi lai bang mdy quang phd FTIR Bruker. Cac méiu FTIR dugc
chuén bi béng cach phén tan vt liéu trong cac vién KBr. Cac nhom chire dugce phét hién
boi FTIR duoc liét ké trong Fig.12: Phé FTIR ctia graphen thé hién lién két C=C 41630
cm’l. D6 1a graphen mot 16p.

Fig.15 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen vai 16p tao thanh tir axit béo bing
phuong phép theo sang ché, trong d6 lien két C=C & 1626 cm’!, lién két O-H 63399 cm

1va lién két C-H & 663 cm, & cac diéu kién ctia qua trinh xtt Iy nhiét la 1100°C trong
60 phut voi tdc do dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.16 thé hién két qua do ph6 FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C 31631 cm
1 va 1442 cm™, lién két C-H & 2924 cm™!, & cac diéu kién cia qué trinh xur 1y nhiét la
1000°C trong 60 phut v&i tbc d6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.17 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen trong do lién két C=C 6 1467 cmr

4
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lva 1582 e, lién két C-H & 2918 emY, lién két C-O ¢ 1703 em’!, & céc diéu kién ctia
qué trinh xit 1y nhiét 14 900°C trong 60 phut véi toe do dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.18 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1466 cw”
1 lién két C-O & 1703 cm™, va lién két C-H & 2918 cm™' va 1106 cm™, & cac diéu kién
ctia qua trinh xir Iy nhiét 1 800°C trong 60 phut véi tdc d6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.19 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1467 cm
1 va 1629 cm, lién két C-H & 2919 em™, & céc diéu kién cta qua trinh xt ly nhiét 1a
1100°C trong 30 phut vé&i tdc d6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.20 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong do lién két C=C & 1471 cm

1va 1541 em™ va 1617 cm™, lién két C-H & 2916 em™, & céc dicu kién clia qud trinh X
Iy nhiét 1a 1100°C trong 45 phut v6i tbc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.21 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen vai 16p tao thanh tir axit béo bang
phuong phap theo sang ché, trong d6 lién két C=C & 1626 cm’!, lién két O-H ¢ 3399 cm
1 va lién két C-H & 663 cm™!, & cac didu kién cua qua trinh x{t Iy nhiét 1a 1100°C trong
60 phut véi tdc @6 dong khi nito 13 2,5 ml/gidy.

Fig.22 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen trong d6 lién két C=C 6 1413 co
1va lién két C-H & 2514 cm’!, & cac didu kién cua qué trinh xir 1y nhiét la 1100°C trong
90 phut voi tdc dd dong khi nito 13 2,5 ml/gidy.

Fig.23 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1460 cm
Lva & 1695 cm’, lién két C-H & 2930 cm’!, & céc diéu kién cua qua trinh xt 1y nhiét 1a
1100°C trong 60 phut va khong c6 khi nito.

Fig.24 thé hién két qua do phd FTIR ctia graphen trong d6 lién két C=C & 1627 cmr

1va lién két C-H & 668 cm™! va & 2922 cm, & cac diéu kién ciia qua trinh xir Iy nhiét 1a
1100°C trong 60 phut véi tdc dd dong khi nito 1 1,0 ml/gidy.

Fig.25 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen vai 16p tao thanh tir axit béo bing
phuong phap theo sang ché, trong 46 lien két C=C & 1626 cm!, lién két O-H & 3399 cm
1 va lien két C-H & 663 cm, & cac diéu kién cua qua trinh xt ly nhiét 1a 1100°C trong
60 phut voi tdc dd dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.26 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1467 cmr
1va 1629 cm, lién két C-H & 2919 cm’l, & cac diéu kién cua qua trinh x{r Iy nhiét 1a
1100°C trong 60 phut v6i tbe do dong khi nito 1a 5,0 ml/gidy.

Fig.27 thé hién két qua do nhi€u xa tia X mAu graphen vai 16p tao thanh tir axit béo
bang phuong phép theo sing ché, mAu c6 thé tao ra cac dinh & hai gid tri theta xap xi
26,5 d6 6 d = 3,409, xap xi 42,5 d0 & d = 2.12358, va xép xi 54,5 40, & cac didu kién
clia qué trinh xt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut voi tdc d6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.28 thé hién két qua do nhiéu xa tia X mau graphen trong d6 mau co thé tao ra
cac dinh & hai gia tri theta xap xi 26,5 0 6 d = 3,425, Xap xi 42,5 d0 6d=2.12358, va

5
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& xép xi 54,5 0 & d = 1,698, & cac didu kién cta qua trinh xr Iy nhiét 1a 1000°C trong
60 phut v6i tdc dd dong khi nito 13 2,5 ml/gidy.

Fig.29 thé hién két qua do nhiéu xa tia X mau graphen trong d6 mau c6 thé tao ra
cac dinh & hai gia tri theta xap xi 26,5 d6 & d = 3,430, x4p xi 42,5 d0 & d =2,13328, xép
xi 44,5 30 6 d =2,0403 va xép xi 54,5 d0 6 d =1,709, & cac diéu kién cua qua trinh xr
Iy nhiét 1a 900°C trong 60 phut vdi tdc dd dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.30 thé hién két qua do nhidu xa tia X miu graphen trong d6 mau c6 thé tao ra
cac dinh & hai gié tri theta xap xi 26,5 d6 ¢ d = 3,430, xAp xi 42,5 d0 & d =2,13328, X4p
xi 44,5 d6 6 d =2,0403 va xéap xi 54,5 d0 6 d = 1,709, & céac diéu kién cta qué trinh Xt
Iy nhiét 12 800°C trong 60 phut véi tdc dd dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.31 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) m3u thu dugc st dung thiét bi Perkin
Elmer Pyris-1. Mau (5,09888 mg) duoc dit trong khay nhom duoc duc 16 trrc khi phén
tich. Mju duoc gia nhiét trong khoang nhiét d tir 30°C dén 1000° C & tdc d6 nang nhiét
20°C/phut trong didu kién loc nito (50 mL/phét). Thiét bi phan tich nhiét TGA bao gdm
viée giam khdi luong tir tir bat dau ¢ khoang 100°C. Thiét bi phan tich nhiét da chimg
minh ring su thing hoa clia mau bit diu & 300°C va su gidm dot ngdt cua duong cong
TGA & 800°C tuong tmg v6i sy phan hily nhiét cua graphene dién ra trong qua trinh
noéng chay, & cac didu kién cua qué trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phit véi toe do
dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.32 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) mAu thu duoc st dung thiét bi Perkin
Elmer Pyris-1. Méu (8,78215 mg) dugc dit trong khay nhom duge duc 16 trude khi phan
tich. MAu dugc gia nhiét trong khoang nhiét do tir 30°C dén 1000° C & tbc d6 nang nhiét
20°C/phut trong didu kién loc nito (50 mL/phut). Thiét bi phan tich nhi¢t TGA bao gdm
viéc giam khéi lwgng tir tir bat ddu & khoang 300°C. Thiét bi phan tich nhiét da ching
minh rang su thing hoa cua mAu bit dau & 300°C va su giam dot ngdt cua dudong cong
TGA & 800°C tuong tng véi sy phén hily nhi¢t cua graphene dién ra trong qué trinh
nong chay, & cac didu kién cia qué trinh x{ Iy nhiét 1a 1000°C trong 60 phut véi tbc do
dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.33 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) mAu thu duoc st dung thiét bi Perkin
Elmer Pyris-1. Mu (11,5818 mg) dugc dit trong khay nhom duoc duc 16 trude khi phan
tich. Mau dugc gia nhiét trong khoang nhiét df tur 30°C dén 1000° C & tc d6 nang nhiét
20°C/phut trong didu kién loc nito (50 mL/phit). Thiét bi phan tich nhiét TGA bao gdm
viéc giam khéi luong tir tir bit dau & khoang 200°C. Thiét bi phan tich nhiét da ching
minh rang su thing hoa ctia mau bt ddu & 300°C va sy giam dot ngdt ctia dudong cong
TGA & 800°C tuong Gng v6i sy phan hiy nhiét cia Graphene dién ra trong qua trinh
néng chay, & cac didu kién cta qué trinh x 1y nhiét 1 900°C trong 60 phut véi tbc do
dong khi nito 13 2,5 ml/giay.
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Fig.34 thé hién két qua phén tich nhiét (TGA) mau thu dugc sit dung thiét bi Perkin
Elmer Pyris-1. Mau (19,7719 mg) dugc dit trong khay nhoém dugc duc 18 trude khi phan
tich. MAu duoc gia nhiét trong khoang nhiét do tr 30°C dén 1000° C & téc d6 nang nhiét
20°C/phut trong didu kién loc nito (50 mL/phit). Thiét b phéan tich nhiét TGA bao gbm
viéc giam khéi luong tir tir bit ddu & khoang 150°C. Thiét bi phén tich nhiét da chimg
minh ring sy thing hoa cia mau bét dau & 300°C va sy giam dot ngdt cia dudng cong
TGA & 700°C tuong Gng v6i sy phan hiy nhiét cia Graphene dién ra trong qua trinh
nong chay, & cac didu kién cta qué trinh xt Iy nhiét 1a 800°C trong 60 phut vé6i tbe do
dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.35 12 phd anh kinh hién vi dién t quét (SEM) cta graphen vai 16p tao thanh tir
axit béo bang phwong phép theo sang ché cho thiy su phan tach giita cac 16p, & cac diéu
kién cta qué trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut v6i tbe do dong khi nito 13 2,5
ml/gidy.

Fig.36 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cua graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cta qua trinh xt Iy nhiét 12 1000°C trong 60 phut véi
téc do dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.37 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cua graphen cho thiy su phan
tach gifta cac 16p, & cac didu kién cta qua trinh xtt Iy nhiét 1a 900°C trong 60 phut vdi
tbc do dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.38 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cua qua trinh xi 1y nhiét 1a 800°C trong 60 phut voi
téc dd dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.39 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cta graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cua qua trinh xit ly nhiét 1a 1100°C trong 30 phut voi
tdc a6 dong khi nito 1 2,5 ml/gidy.

Fig.40 la phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cua graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, ¢ cac didu kién cta qué trinh xit 1y nhiét 1a 1100°C trong 45 phit voi
téc do dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.41 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thdy su phan
tach gitta céc 16p, 6 cac didu kién cua qué trinh xt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut v6i
téc do dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.42 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cua graphen cho thdy su phan
tach gifra cac 16p, ¢ cac didu kién cua qué trinh xtt 1y nhiét 1a 1100°C trong 90 phut voi
tdc do dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.43 la phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thdy su phan
tach gifta cac 16p, & céc didu kién cta qua trinh xit 1y nhiét 13 1100°C trong 60 phut va

khong co nito.
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Fig.44 l1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cta qua trinh x 1y nhiét 13 1100°C trong 60 phut voi
tbc do dong khi nito 12 1,0 ml/gidy.

Fig.45 la phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) cuia graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cua qué trinh xi Iy nhiét 14 1100°C trong 60 pht v6i
tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.46 la phd anh kinh hién vi dién t&r quét (SEM) cua graphen cho thiy su phin
tach gitta cac 16p, & cac diéu kién ctia qua trinh xir Iy nhiét 12 1100°C trong 60 phut voi
tdc d6 dong khi nito 14 5,0 ml/gidy.

Fig.47 1a phd anh kinh hién vi dién tir truyén clia graphen vai 16p tao thanh tir axit
béo biang phuong phap theo sang ché cho théy s 16p, & céc diéu kién cia qua trinh xur
1y nhiét 12 1100°C trong 60 phut véi tdc d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.48 la phd anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen cho thiy s 16p, & cac
didu kién ctia qué trinh xt Iy nhiét 1a 1000°C trong 60 phut v6i toc d dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.49 la phd anh kinh hién vi dién tir truyén cia graphen cho thdy sb 16p, & cac
didu kién ctia qué trinh xt Iy nhiét 1a 900 trong 60 phut véi toc do dong khi nito 14 2,5
ml/gidy.

Fig.50 1a phd anh kinh hién vi dién tir truyén cua graphen cho thiy s 16p, & cac
didu kién ctia qu4 trinh x{t 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut v6i te d6 dong khi nito 12
2,5 ml/giay.

Fig.51 1a ph6 anh kinh hién vi dién t& truyén ctia graphen cho thdy sb 16p, & cac
didu kién ctia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 30 phut v6i te @6 dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.52 la phd anh kinh hién vi dién ti truyén cia graphen cho thy s6 16p, & cac
didu kién ctia qué trinh x Iy nhiét 1a 1100°C trong 45 phut véi toc do dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.53 1a phd anh kinh hién vi dién tir truyén ciia graphen vai 16p tao thanh tir axit
béo bang phuong phép theo sang ché cho thiy sb 16p, & cac diéu kién ctia qué trinh xtr
Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phit v&i tdc 6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.54 1a phd anh kinh hién vi dién t& truyén ctia graphen cho thdy sb 16p, & cac
diéu kién cua qua trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 90 phut v6i tbe @6 dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.55 1a phd anh kinh hién vi dién ti truyén cia graphen cho thdy sb 16p, & cac
diéu kién cta qua trinh xt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut va khong c6 nito.

Fig.56 l1a phd anh kinh hién vi dién t& truyén ctia graphen cho thdy s6 16p, & cac
diéu kién cua qua trinh xt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi toe dd dong khi nito 12



49064 o34

1,0 ml/gidy.

Fig.57 la phé anh kinh hin vi dién ti truyén clia graphen vai 16p tao thanh tir axit
béo bang phuong phéap theo sdng ché cho thiy sb 16p, & céc diéu kién ctia qua trinh xir
Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phtt v6i tdc dd dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.58 la phd anh kinh hién vi dién t& truyén ciia graphen cho thy s6 16p, & cac
diéu kién cta qué trinh xtr Iy nhiét 12 1100°C trong 90 phut véi tdc do dong khi nito 12
5,0 ml/gidy.

MG t chi tiét sang ché

Sau day, cac uu diém, hiéu qua va ban chét cta sang ché ¢6 thé dugc hiéu rd hon
thong qua viéc mo ta chi tiét cac phuong an thyc hién wu tién cua sang ché. Tuy nhién,
cAn hiéu ring cac phuong 4n nay chi duge md ta nhu 13 c4c vi du nhim tao thuén loi
cho viéc lam r6 ban chit va cac uu didm ctia sang ché, chi khong nhdm gi6i han pham
vi cla sang ché & cac phuong an do.

Theo khia canh thir nhét, sing ché @& xuét phuwong phap san xuét graphen sit dung
axit béo 12 axit stearic, cac chét xtc tac NaCl va NaOH.

Ngoai axit stearic, axit béo thich hop khac cling 6 thé duge st dung.

Phuong phap nay bao gbm céc bude:

(i) Chuén bi hdn hop tidn chét dang ran tir/bao gOm axit stearic va cac chét xuc tac
NaCl va NaOH.

Theo mdt phuong an thuc hién, hdn hop tién chét dang rin dugc chudn bi bing
cach:

chuén bi dung dich NaCl trong nuéc;

gia nhiét dung dich NaCl dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 80 dén 85°C;

bd sung axit stearic dang ran vao dung dich NaCl va khudy dén khi axit stearic tan
hoan toan;

bd sung tir tir dung dich NaOH vao hdn hop néu trén, néng nhiét dd cua hdn hop
(néu can) va tiép tuc khuéy dén khi kho thu duoc hdn hop rén; va

nghién hdn hgp rén thu dugc thanh bot.

Theo mot phuong &n thuc hién, trong d6 dung dich NaCl trong nudc co thé duoc
chuén bi bang cach hoa tan NaCl trong nude, hodc dugce pha ché tir dung dich NaCl san
¢6 ban dau.

(ii) Nhiét phan hdn hop tién chit trong moi truong chan khong va co mat khi tro
thanh tién chét graphen

Theo mot phuong an thuc hién, trong d6 qua trinh nhiét phan dugc tién hanh bang
cach:

cho hdn hop tién chét thu duoc & budc (i) vao co cu dang kin;
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tao chan khong trong co cAu dang kin;

cap khi nito vao trong co chu dang kin;

gia nhiét nhanh co cAu dang kin dén nhiét dd ndm trong khoang tir 800 dén
1100°C va duy tri & nhiét d nay trong 30-90 phut, thu duoc tidn chét graphen; va

lam ngudi co cAu dang kin dén nhiét do phong, sau d6 14y tién chét graphen ra va
nghién thanh bot.

Theo mot phuong an thyc hién, trong do co chu dang kin 1a 6 bng thach anh kin c6
mot dau duogc ndi véi dudng ong cap khi tro, va dau con lai duoc ndi voi bom chan
khong.

Theo mdt phwong 4n thyc hién, trong d6 trong do khi tro 1a khi nito.

Theo mdt phuong an thyc hién, trong d6 khi tro dugc cap vao cb chu dang kin
véi te @6 dong tir 1,0 dén 5,0 ml/gidy.

(iii) Tinh ché tidn chét graphen

Theo mot phuong an thuc hién, trong d6 qua trinh tinh ché tién chét graphen
duoc tién hanh bang cach:

rtra sach tién chit graphen v6i nudc, vi du trong 1 gio;

cho tién chét sau rira phan Gng vdi axeton ¢ nhiét dd phong, vi du trong 1 gio;

rira lai tién chét thu dugc bang nudc; va

sdy kho tidn chit sau khi rtra lai & nhiét do 80-85°C, vi du trong 2 gio, thu duoc
graphen thanh pham.

Theo mot phuong an thuc hién, trong do

Theo mot phuong an thyc hién, trong d6 graphen thanh pham 14 graphen mot 16p
hodc graphen vai 16p.

Theo khia canh th{ hai, sing ché d& xuét san phdm graphen thu dugc tir phwong
4n bit ky trong s6 cac phuong 4n néu trén ctia phuong phép san xuét graphen theo khia
canh thir nhét.

Luu ¥ rang, trong ‘ban mo ta nay, tir "khoang" di kém véi céc tri sé hoiic khoang
tri s& dé biéu thi sai sb ctia tri s6 hodc cac tri s6 dAu mut cta cac khoang tri s 6, sai sd
nay bang £ 5%.

Ciing luu y rang, mic du cac khoang con cta cac khoang da néu khong dugc chi
ra cu thé, tuy nhién d6i véi sang ché nay, pham vi cua cac khoang dé néu co thé duoc
didu chinh lai dé diéu chinh pham vi bao ho cta d6i twong theo séng ché. Theo mot cach
thire, ¢6 thé didu chinh lai pham vi cua cac khoang dd néu bang cach loai trlr bét mot
hodc mot sb tri s6 bét ky trong khoang dé néu do, vi du pham vi ctia khoang nhiét dd gia
nhiét cho dung dich NaCl tir 80 dén 85°C ¢6 thé duoc diéu chinh lai bang cach loai trir
tri 6 ddu mut hogc tri s6 82°C nam trong khoang d6. Theo mdt cach thirc khac, c6 thé

didu chinh lai pham vi cua céc khoang da néu bing céach iy khoang con bét ky trong
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khoang d4 néu, mic du trudc d6 khong chi ra cac tri s& dau mut cta khoang con do, vi
du, c6 thé 14y khoang con 80-82°C trong Khoang 80-85°C néu trén, hodc c6 thé giéi han
lai pham vi cua khoang dd néu chi & mot hodc mét sb tri s6 bat ky trong khoang di néu
do, vi du & tri sb 81; 82; hoiic 83°C ching han.

Vi du thwe hién sang ché
Sau day, phuong phap san xuét graphen theo sang ché duoc tiép tuc giai thich
thong qua céc vi du thue hién cu thé.
(i) Chuén bi hdn hop tién chat dang rin tir/bao gOm axit stearic va céc chét xtic
tac NaCl va NaOH
hoa tan 75g NaCl trong 50g nudc, khudy dén tan hoan toan, thu dugc dung dich
NaCl;
gia nhiét dung dich NaCl dén nhiét do 85°C;
bd sung tir tir 50g axit stearic dang ran vao dung dich NaCl, tiép tuc khudy dén
khi axit nay tan hoan toan;
bd sung tir tir 100g dung dich NaOH 30% vao hdn hop néu trén, nang nhi¢t do
ctia hdn hop dén 100°C va tiép tuc khudy trong 30 phit dé hdn hop kho, thu duoc hdn
hop rén; va
nghién hdn hop rén thu duoc thanh bot véi khoi lueng 1a 120g.
(if) Nhiét phan hdn hop tién chit trong moi truong chan khong va c6 mat khi tro
thanh tién chit graphen
cho 100g bot thu dugc ¢ budce (ii) vao 6ng thach anh v6i 2 dAu kin, mot dau dugce
ndi voi dudng o ong cap khi nito, dau con lai duoc ndi v6i bom chan khong;
tao chan khong trong 6ng trong tir 15-30 pht;
cAp khi nito vao trong bng & tbc 4o nhu dugc dé cap dudi day;
gia nhiét nhanh 6 6ng dén cac nhiét do nhu duge dé cap duoi day va duy tri &
nhiét 46 nay trong thoi gian nhu dugc dé cap dudi day, thu duoc tién chét graphen; va
lam ngudi dng dén nhiét @6 phong, sau do 14y tién chét graphen ra va nghién
thanh bot, thu dugc 20g bot.
Cac thay ddi vé& diéu kién nhiét do, thoi gian va ap suét trong qué trinh nhiét
phén theo vi du nay la nhu sau:
* Thay d6i vé nhiét do:
- Quaé trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét d6 1100°C trong 60 phut v6i toc
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Qua trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét dd 1000°C trong 60 phtt véi tbe
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Qua trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét dd 900°C trong 60 phut v&i tbe

11
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d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Quaé trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét do 800°C trong 60 phit v&i tbe
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
* Thay dbi vé thoi gian:
- Quaé trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét do 1100°C trong 30 phit voi tbc
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Qua4 trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét do 1100°C trong 45 phut v6i tbc
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Quaé trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét dd 1100°C trong 60 phit voi tbe
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Qua4 trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét do 1100°C trong 90 phut véi tbc
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
* Thay dbi vé ap SUAt:
- Qua4 trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét d6 1100°C trong 60 phut ma
khong c6 khi ni to. v
- Qua4 trinh nhiét phan duoc tién hanh tai nhiét d6 1100°C trong 60 phut véi tbe
dd dong khi nito 1a 1,0 ml/giay.
- Qua trinh nhiét phén duoc tién hanh tai nhiét d6 1100°C trong 60 phut vdi tbe
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
- Qua4 trinh nhiét phan dugc tién hanh tai nhiét do 1100°C trong 90 phut véi tbe
d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
(iii) Tinh ché tién chét graphen
rira sach 20g bot tién chét graphen thu dugc & budc (ii) trong 200g nude, khudy
déu va gia nhiét hdn hop tién chét trong nuGc dén nhiét @6 80°C trong 1 gio, sau do loai
bé nudc;
cho bot sau rira phan tmg v6i 200g axeton ¢ nhiét do phong trong 1 gio;
ria lai bot thu duge béng nudc; va
sdy kho bot sau khi rira lai & nhi¢t do 85°C trong 2 gid, thu dugc 7g graphen thanh
phém.
Két qua phan tich chét luong cua san phim graphen thanh phdm tuong (mg véi
cac diéu kién khao sat néu trén dugc thé hién trén cdc Hinh v& sau:
Fig.1A thé hién ph6 Raman cua graphen mét 16p, trong d6 dai 16n 2D & xap xi
2650 em-! va dii nho D va G 1an lugt & xép xi 1350 cm™ va & xap xi 1575 em™, va ti 18
cudng do ctia dai 2D trén dai D va dai G 16n hon 1.
Flg 1B thé hién pho Raman cua graphen hai lorp, trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm! va dai nho D va G 1an luot & xap xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 em’!, vati 1é
cudng dd ctia dai 2D trén dai D va dai G bang 1.

12
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Fig.1C thé hién phd Raman cta graphen vai 16p, trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 om-! va dai nhé D va G 1an luot & xap xi 1350 cm™ va & xap xi 1575 em™, va ti 18
cudng do ctia dai 2D trén dai D va dai G nho hon 1.

Fig.2 thé hién ph6 Raman cia mau (1100-60-2,5) 1a mAu graphen vai 16p tao
thanh tir axit béo bang phu‘cmg phép theo sang ché, trong d6 dai 16n 2D & xap xi 2650
cm! va dai nhd D va G ¢ xép xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 em™, va ti 1§ cudng do cia
dai 2D trén dai G nho hon 1 va ti 1& cudng do clia dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céac
didu kién cla qua trinh xir Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phit vdi téc do dong khi nito 12
2,5 ml/gidy.

Flg 3 thé hién pho Raman cia mau (1000 -60-2 5) trong d6 dai 16n 2D & xp xi
2650 cm-! va dai nhd D va G & xép xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm’!, va ti 1¢ cuong
o cua dai 2D trén dai D va dai G nho hon 1, ¢ cac diéu kién cta qua trinh xtr 1y nhiét
14 1000°C trong 60 phut voi tdc dd dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.4 thé hién pho Raman ctia mau (900-60-2 6) trong d6 dailon D va G & XAap
xi 1350 cm’! va & xdp xi 1575 cm™!, va twong duong vé cuong do, & cac diéu kién cua
qué trinh xir 1y nhiét 1a 900°C trong 60 phut v6i toe dd dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.5 thé hién phd Raman cia mau (800-60-2 5) trong do dailon D va G ¢ XAp
xi 1350 cm! va & xép xi 1575 cm™, va tuong duong vé cuong do, & cac diéu kién cua
qué trinh x@ Iy nhiét 1a 800°C trong 60 phut v6i toe do dong khi nito 14 2,5 ml/ glay

Fig.6 thé hién phé Raman cua mau (1100-30-2,5), trong d6 dai 16n 2D & Xap xi’
2650 cm™!, dainhd Dva G & xap xi 1350 cm™ va & xap xi 1575 cm™), ti 1€ cuong do cua
dai 2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng do cia dai 2D trén dai D nh6 hon 1, & céac
diéu kién ctia qud trinh xir ly nhiét 1a 1100°C trong 30 phut v6i toe dd dong khi nito 14
2,5 ml/gidy.

Fig.7 thé hién pho Raman ciia mau (1100-45-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm™!, ddinhd Dva G & xap xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 em, ti 1¢ cudng 4o cua
dai 2D trén dai G nho hon 1 va ti 1é cudong do cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céac
didu kién cua qua trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 45 phut v6i tdc dd dong khi nito 1a
2,5 ml/giay.

Fig.8 thé hién phd Raman cua mau (1100-60-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm™, daiinho Dva G & xap xi 1350 cm™ va & xap xi 1575 cm’!, ti 1€ cuong do cla
dai 2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cuong dd cta dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac
didu kién ctia qué trinh xtr ly nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.9 thé hién ph6 Raman cua mau (1 100-90-2,5), trong d6 dai 1én 2D & xép xi
2650 cm™, ddinh6 Dva G & xép xi 1350 cm™! va & xAp xi 1575 cm’!, ti 1& cuong d6 cua

dai 2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng do cta dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac
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didu kién clia qua trinh xir Iy nhiét 1a 1100°C trong 90 phit véi tdc do dong khi nito 12
2,5 ml/gidy.

Fig.10 thé hién phb Raman cua mau (1 100-60-0), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm!, dai nhd D va G ¢ xAp xi 1350 cm™! va & xép xi 1575 cm™, ti 1¢ cuong do cua
dai 2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1 cuong do cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céac
diéu kién cua qua trinh xtt 1y nhiét 12 1100°C trong 90 phut va khong c6 khi nito.

Fig.11 thé hién phd Raman cia mau (1100-60-1,0) 1a mau graphen vai 16p tao
thanh tir axit béo bang phuorng phap theo sang ché, trong d6 dai 1on 2D & xap xi 2650
cm’l, ddinhd Dva G & xép xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm’, ti 1€ cuong d cla dai
2D trén dai G nhé hon 1 va ti 1& cudng do ctia dai 2D trén dai D 16n hon 1, & cac diéu
kién cta qué trinh x{ 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phut véi tdc do dong khi nito 12 1,0
ml/gidy.

Fig.12 thé hién pho Raman cia mau (1 100-60-2,5), trong d6 dai 16n 2D & xép xi
2650 cm™!, ddinho Dva G ¢ xap xi 1350 cm™ va & Xap xi 1575 em’l, ti 1€ cudng d clua
dai 2D trén dai G nho hon 1 va ti 18 cudng @6 cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céc
didu kién clia qua trinh xtr 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut vdi tdc d6 dong khi nito 12
2,5 ml/gidy.

Fig.13 thé hién phd Raman cta mau (1 100-60-5,0), trong d6 dai 16n 2D & xap xi
2650 cm™, ddinho Dva G & xap xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm, ti 1€ cuong do cia
dai 2D trén dai G nho hon 1 va ti 1& cudng d6 cua dai 2D trén dai D 16n hon 1, & céc
didu kién ciia qué trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi toc do dong khi nito 12
5,0 ml/gidy.

Fig.14 thé hién két qua do quang phd hdng ngoai bién ddi Fourier (FTIR: Fourier
transform infrared) dugc ghi lai bang mdy quang phd FTIR Bruker. Cac mau FTIR dugc
chuin bi bing cach phén tén vt liéu trong cac vién KBr. Céac nhém chire duge phat hién
boi FTIR duoc liét ké trong Fig.12: Phé FTIR ctia graphen thé hién lién két C=C ¢ 1630
cm!. P6 1a graphen mét 16p.

Fig.15 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen vai 16p tao thanh tr axit béo
bang phuo*ng phap theo sang ché, trong 6 lien két C=C & 1626 cm’, lién két O-H &
3399 cm! va lién két C-H & 663 cm™, & cac diéu kién cta qua trinh xi Iy nhiét 1a 1100°C
trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/giay.

Fig.16 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen trong d6 lién két C=C & 1631
cm! va 1442 cm’l, lién két C-H & 2924 cm’!, & cac didu kién ctia qué trinh xtt Iy nhiét
14 1000°C trong 60 phut véi tdc do dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.17 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 1ién két C=C & 1467
cm! va 1582 cm’l, lién két C-H & 2918 cm™, lién két C-O ¢ 1703 em™, & cdc diéu kién
cta qué trinh x1r 1y nhiét 1a 900°C trong 60 phut véi tdc dd dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.
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Fig.18 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1466
em-, lién két C-O & 1703 cm’!, va lién két C-H & 2918 em™ va 1106 cm!, & céc dicu
kién ciia qua trinh xr Iy nhiét 1a 800°C trong 60 phut véi te @0 dong khi nito 13 2,5
ml/gidy.

Fig.19 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1467
cm! va 1629 cm!, lién két C-H & 2919 em™!, & céc diéu kién cua qua trinh xt ly nhiét
14 1100°C trong 30 phut voi tbc 6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.20 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen trong do lién két C=C & 1471
em! va 1541 cm! va 1617 e, lién két C-H 62916 em'!, & cac diéu kién clia qué trinh
xtr 1y nhiét 12 1100°C trong 45 phut véi tdc d6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.21 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen vai 16p tao thanh tir axit béo
bing phuong phap theo sang ché, trong d6 lién két C=C & 1626 cm, lién két O-H &
3399 cm-1 va lién két C-H & 663 cm, & cac didu kién cua qua trinh xir Iy nhiét la 1100°C
trong 60 phut véi tbc @6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.22 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1413
cm! va lién k&t C-H & 2514 cm’!, & cac diéu kién cla qué trinh xir Iy nhiét la 1100°C
trong 90 phut v6i tdc d6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.23 thé hién két qua do phd FTIR ciia graphen trong do lién két C=C & 1460
em! va & 1695 em!, lién két C-H & 2930 cm™, & céc diéu kién clia qua trinh xr 1y nhiét
12 1100°C trong 60 phut va khong c6 khi nito.

Fig.24 thé hién két qua do phd FTIR cua graphen trong d6 lién két C=C & 1627
el va lién két C-H & 668 cm! va & 2922 cm!, & cac didu kién ca qué trinh x{ 1y nhiét
14 1100°C trong 60 phut voi tdc dd dong khi nito 1a 1,0 ml/gidy.

Fig.25 thé hién két qua do phd FTIR clia graphen vai 16p tao thanh tir axit béo
bing phuong phap theo séng ché, trong d6 lién két C=C & 1626 cm’!, lién két O-H &
3399 cm-1 va lién két C-H & 663 cm, & cac didu kién cua qua trinh xir Iy nhiét 1a 1100°C
trong 60 phut v6i tdc dd dong khi nito 1 2,5 ml/gidy.

Fig.26 thé hién két qua do phd FTIR cta graphen trong d6 lién két C=C & 1467
cm! va 1629 cm’!, lién két C-H ¢ 2919 cm’!, & céc diéu kién ctia qu4 trinh x{r Iy nhiét
14 1100°C trong 60 phut v6i tbc @6 dong khi nito 1a 5,0 ml/gidy.

Fig.27 thé hién két qua do nhiéu xa tia X mau graphen vai 16p tao thanh tir axit
béo bang phuong phap theo sang ché, mAu co thé tao ra céc dinh ¢ hai gia tri theta Xap
xi 26,5 40 & d = 3,409, xAp xi 42,5 d0 & d = 2.12358, va xép xi 54,5 d0, § cac didu kién
clia qué trinh xit 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 pht voi te d6 dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.28 thé hién két qua do nhiéu xa tia X mau graphen trong d6 miu c6 thé tao
ra c4c dinh & hai gia tri theta xap xi 26,5 d0 & d = 3,425, xap xi 42,5 dd & d =2.12358,
va & xAp xi 54,5 40 & d = 1,698, & céc didu kién ctia qua trinh xtr ly nhiét 1a 1000°C

15



49064 16/34

trong 60 phut voi tdc d6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.29 thé hién két qua do nhidu xa tia X mau graphen trong d6 mau c6 thé tao
ra cac dinh & hai gia tri theta xap xi 26,5 do ¢ d = 3,430, xap xi 42,5 d0 & d =2,13328,
xp xi 44,5 40 & d = 2,0403 va xap xi 54,5 0 ¢ d =1,709, ¢ cac didu kién cia qua trinh
xtr 1y nhiét 1a 900°C trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.30 thé hién két qua do nhidu xa tia X mau graphen trong d6 miu c6 thé tao
ra cac dinh & hai gia tri theta xap xi 26,5 @0 & d = 3,430, xap xi 42,5 d0 6 d =2,13328,
x&p xi 44,5 d0 & d = 2,0403 va xap xi 54,5 49 6 d = 1,709, ¢ cdc didu kién cia qua trinh
xtt 1y nhiét 1a 800°C trong 60 phut voi tdc @6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.31 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) mau thu duogc st dung thiét bi
Perkin Elmer Pyris-1. Mau (5,09888 mg) dugc dat trong khay nhom dugc duc 15 truée
khi phén tich. Mau dugc gia nhiét trong khoang nhiét do tir 30°C dén 1000° C & toc dd
nang nhiét 20°C/phut trong diéu kién loc nito (50 mL/phut). Thiét bi phan tich nhiét
TGA bao gbdm viéc glam khi luong tir tr b&t dau ¢ khoang 100°C. Thiét bi phan tich
nhiét da ching minh rang su thing hoa cla mau bit ddu & 300°C va su gidm dot ngot
cta dudng cong TGA ¢ 800°C twong tmg voi sy phan huy nhiét ctia graphene dién ra
trong qua trinh néng chay, & cac didu kién ctia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60
phut v6i tdc do dong khi nito 1a 2,5 ml/giay.

Fig.32 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) mau thu duoc st dung thiét bi
Perkin Elmer Pyris-1. Mau (8,78215 mg) dugc dét trong khay nhom dugc duc 16 trude
khi phan tich. MAu dugc gia nhiét trong khoang nhiét do tu 30°C dén 1000° C & toc dd
nang nhiét 20°C/phut trong didu kién loc nito (50 mL/pht). Thiét bi phan tich nhiét
TGA bao gbm viéc glam khéi lugng tur tr bat ddu & khoang 300°C. Thiét bi phan tich
nhiét da ching minh rang su thing hoa cua mAu bét ddu & 300°C va su giam dot ngdt
cia dudng cong TGA & 800°C twong Umg voi sy phan hiy nhiét clia graphene dién ra
trong qua trinh noéng chay, ¢ cac didu kién cta qua trinh xt ly nhiét 1a 1000°C trong 60
phut voi toc do dong khi nito 12 2,5 ml/gidy.

Fig.33 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) mau thu duge st dung thiét bi
Perkin Elmer Pyris-1. Mau (11,5818 mg) dugc dit trong khay nhom dugce duc 16 trude
khi phén tich. MAu duoc gia nhiét trong khoang nhigt d¢ tir 30°C dén 1000° C & tc do
nang nhiét 20°C/phut trong diéu kién loc nito (50 mL/phut). Thiét bi phan tich nhiét
TGA bao gdm viéc glam khéi lugng tir tlr bat d4u & khoang 200°C. Thiét bi phan tich
nhiét da ching minh rang su thing hoa cua mAu bét ddu & 300°C va sy giam dot ngot
cia dudng cong TGA & 800°C twong ung voi sy phan huy nhiét ctia Graphene dién ra
trong qua trinh néng chay, ¢ cac didu kién cta qua trinh xr 1y nhigt 1a 900°C trong 60
phut véi tdc dd dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.34 thé hién két qua phan tich nhiét (TGA) miu thu duge st dung thiét bi
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Perkin Elmer Pyris-1. Mau (19,7719 mg) dugc dét trong khay nhdom duoc duc 18 trudce
khi phan tich. Mau dugc gia nhiét trong khoang nhiét d6 tir 30°C dén 1000° C & tbc dd
ning nhiét 20°C/phut trong diéu kién lgc nito (50 mL/phut). Thiét bi phan tich nhiét
TGA bao gdm viéc glam khéi lugng tlr tix bat ddu ¢ khoang 150°C. Thiét bi phan tich
nhiét da chirng minh rang su thing hoa cla mau bt diu & 300°C va sy giam dot ngot
cta dudng cong TGA & 700°C tuong Gng voi sy phéan huy nhiét ctia Graphene dién ra
trong qua trinh néng chay, ¢ cac didu kién cia qua trinh xt ly nhiét 1a 800°C trong 60
pht v6i tde do dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.35 12 phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ciia graphen vai 16p tao thanh
tir axit béo bang phuong phap theo sdng ché cho thiy su phan tach gitra cic 16p, & cac
didu kién ctia qua trinh xtt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phit v6i tbc do dong khi nito 1a
2,5 ml/giay.

Fig.36 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién ctia qua trinh xt Iy nhiét 1a 1000°C trong 60 phut véi
tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.371a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thdy su phan
tach gifra cac 16p, & cac didu kién cta qua trinh xtt Iy nhiét 1a 900°C trong 60 phut voi
tbc do dong khi nito 1 2,5 ml/gidy.

Fig.38 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thdy su phan
tach gitra cac 16p, & cac didu kién cua qua trinh x{ ly nhiét 1a 800°C trong 60 phut véi
tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.39 1a phd anh kinh hién vi dién tor quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gifra cac 16p, 6 cac didu kién cua qua trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 30 phut v61
tdc a6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.40 la phd anh kinh hién vi dién t& quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gifta cac 16p, & cac didu kién cua qué trinh xtr Iy nhiét 1a 1100°C trong 45 phut voi
tdc d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.411a phd anh kinh hién vi dién tr quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gitra cac 16p, & cac diéu kién cua qué trinh x ly nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi
tdc d6 dong khi nito 13 2,5 ml/gidy.

Fig.42 la phd anh kinh hién vi dién tr quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gifra cac 16p, ¢ cac didu kién ctia qua trinh xt Iy nhiét la 1100°C trong 90 phut véi
tdc @6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.43 1a phd anh kinh hién vi dién tr quét (SEM) cuia graphen cho thdy su phan
tach gitta cac 16p, & cac didu kién cta qua trinh xit 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phut va
khodng c6 nito.

Fig.44 la phd anh kinh hién vi dién ttr quét (SEM) cua graphen cho thdy su phan
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tach gifra cac 16p, & cac didu kién ctia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi
tdc @6 dong khi nito 1a 1,0 ml/gidy.

Fig.45 1a phd anh kinh hién vi dién tt quét (SEM) ctia graphen cho thdy sy phan
tach gitra cac 16p, & cac didu kién ciia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi
tdc 46 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.46 1a phd anh kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia graphen cho thiy su phan
tach gifra cac 16p, & cac didu kién cua qua trinh x@ ly nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi
tdc d6 dong khi nito 1a 5,0 ml/gidy.

Fig.47 la phé anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen vai 16p tao thanh tir
axit béo bang phuong phap theo sing ché cho thdy s6 16p, & cac diéu kién cua qua trinh
xir 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phut voi tdc dd dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.48 la phd anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen cho thiy sb 16p, & cac
didu kién cua qua trinh xt 1y nhiét 1a 1000°C trong 60 phut véi tdc d6 dong khi nito 1a
2,5 ml/gidy.

Fig.49 la phd anh kinh hién vi dién ti truyén cta graphen cho thay s6 16p, & céc
didu kién cta qua trinh x 1y nhiét 12 900 trong 60 phut véi tdc do dong khi nito 13 2,5
ml/gidy.

Fig.50 1a phd anh kinh hién vi dién ti truyén cta graphen cho thiy sd 16p, & cac
didu kién cua qua trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi tdc d6 dong khi nito 12
2,5 ml/giay.

Fig.51 1a phé anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen cho thay s 16p, & cac
didu kién cua qua trinh xt 1y nhiét 1a 1100°C trong 30 phut véi tdc @6 dong khi nito 12
2,5 ml/gidy.

Fig.52 1a pho anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen cho thy s6 16p, & cac
didu kién cua qua trinh xi 1y nhiét 1a 1100°C trong 45 phut voi tdc dd dong khi nito 1a
2,5 ml/giay.

Fig.53 la phd anh kinh hidn vi dién t& truyén cia graphen vai 16p tao thanh tir
axit béo bing phuwong phap theo sang ché cho thy s6 16p, & céc diéu kién cua qua trinh
xtr 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phtt voi tdc d6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy.

Fig.54 1a phd anh kinh hin vi dién ti truyén ctia graphen cho thiy sb 16p, & cac
didu kién cua qua trinh xi 1y nhiét 1a 1100°C trong 90 phut voi tdc do dong khi nito 1a
2,5 ml/giay.

Fig.55 la pho anh kinh hién vi dién tir truyén ctia graphen cho thay s 16p, & céc
didu kién ctia qua trinh xtt 1y nhiét 1a 1100°C trong 60 phut va khong c6 nito.

Fig.56 1a pho anh kinh hién vi dién t& truyén cta graphen cho thay s6 16p, & cac
diéu kién cta qué trinh xt Iy nhiét 1a 1100°C trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 12
1,0 ml/giay.
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Fig.57 la phd anh kinh hién vi dién t& truyén clia graphen vai 16p tao thanh tir
axit béo bang phuong phap theo sang ché cho théy sb 16p, & cac diéu kién cta qua trinh
xir 1y nhiét 12 1100°C trong 60 phit v6i tdc @6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy.

Fig.58 1a phé anh kinh hin vi dién tir truyén ciia graphen cho thy sb 16p, & céc
didu kién ctia qua trinh xir 1y nhiét 1a 1100°C trong 90 phut v6i te dd dong khi nito 12
5,0 ml/gidy.

Nhan xét:

T cc hinh vé trén, ¢6 thé thiy céc san pham graphen theo sdng ché co dic trung
sau nhu sau:

San pham graphen thanh phim dugc do phd Raman (xem Fig.2 v6i mau 1100-
60-2,5 duoc xtt Iy nhiét & 1100°C trong 60 phut véi tdc @6 dong khi nito 14 2,5 ml/gidy):
Phd raman cta graphen ¢6 thé cho thdy dai 16n 2D & x4p xi 2650 cm™! va dai nhd D va
G o xAp xi 1350 cm™ va & xép xi 1575 cm™!, va ti 1¢ cudng dd cla dai 2D trén dai G nho
hon 1 va ti 1& cudng do cta dai 2D trén dai D nho hon 1. Phé raman nay cho thdy san
phim thu dugc 12 graphen c6 vai 16p.

San phdm graphen thanh phdm dugc phan tich béi Fourier-transform infrared
(FtIR) spectroscopy, cho thay lién két C=C & 1626 cm’!. Diéu nay chimg minh rang san
phim 14 graphen c6 vai 16p (xem Fig.15 v6i mau 1100-60-2 dugc xir Iy nhiét & 1100°C
trong 60 phut véi tdc dd dong khi nito 1a 2 ml/gidy).

San pham graphen thanh phim dugc phan tich qua phd nhiéu xa tia X, mau
graphen nay c6 thé tao ra cac dinh & hai gia tri theta xép xi 26,5 0 & d = 3,409, xap xi
42,530 6 d=2.12358, va xép xi 54,5 d9. Phé nhiéu xa tia X cho thiy san phim graphen
thanh phim la graphen c6 vai 16p (xem Fig.31 v6i miu 1100-60-2,5 duge xir ly nhiét &
1100°C trong 60 phut véi tdc 6 dong khi nito 1a 2,5 ml/gidy).

San pham graphen thanh pham dugc phan tich nhiét (TGA), cho thiy nhiét ké da
chimg minh ring sy thdng hoa ctia mau bit diu ¢ 300°C va su giam dot ngdt cua duong
cong TGA & 800°C twong g v6i sy phén hiy nhiét ctia graphen dién ra trong qua trinh
noéng chay (xem Fig.31: Mau 1100-60-2,5).

San phdm nay cfing duoc kiém tra bang kinh hién vi dién tir quét (SEM). Phd
hinh &nh ctia graphen cho thdy su tach biét gifra cac 16p, chiung t6 san phdm 1a mot
graphen c6 vai 16p (xem Fig.35: Mau 1100-60-2,5).

San phdm cling dugc kiém tra bang kinh hién vi dién ti truyén qua (TEM), hinh
anh TEM cho thy san pham la graphen c6 vai 16p (xem Fig.47).

Hiéu qua dat dwogc bdi sing ché
Phuong phép san xuét graphen theo sang ché c6 thé san xuit graphen v6i s6 luong

16m, chét luong ddng déu, mc do tinh ché cao véi chi phi thap, st dung ngudn nguyén
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liéu 14 axit béo thay vi graphit trong cdc phuong phap thong thuong da biét.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phdp san xuét graphen tir axit béo bao gbm cic bude:

a) gia nhiét va séy khd dung dich chita m& dong vat va chét xtic tac dé thu dugc
bot;

b) xtr Iy nhiét bot thu dugc trong moi truong khi tro; va

¢) tinh ché va sdy khd miu thu dugc sau qua trinh XUt 1y nhiét néu trén dé thu
dugc graphen; trong do:

budce a) néu trén bao gdm chuan bi dung dich chinh bang cach hoa tan tir 0,2 dén
0,4 phan tram theo khéi lwong (%wt) axit stearic trong dung dich NaCl trong nudc tur
50 dén 60%, sau d6 bd sung thém dung dich NaOH tlr 22 dén 37% vao dung dich chinh,

va sau do6 gia nhiét va sdy kho dé thu dugce bot, va

budc ¢) néu trén bao gdm rira tuan tu mau thu duge sau qué trinh x{ ly nhiét bang

nuée va dung mdi hitu co, va sau do say kho dé thu duge graphen.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 bude b) bao gom gia nhiét bot téi nhiét d tir 800
dén 1100°C trong moi truong khi tro.

3. Phuwong phap theo diém 2, trong d6 budc b) bao gbm gia nhiét trong khoang tr 30
dén 90 phut.
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