(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19) Cong hoa xa hoi chit nghia Viet Nam (VN) (1) IR
cyC S6 HOU TRI TUE 1-0020192

(51)® BO1J 8/00, B82B 3/0004, B82Y 30/00 (13) B

1-2016-02174 (22) 14.06.2016
25.12.2018 369 : (43) 25.08.2016 341
TRINH DINH NANG (VN)

T6 1, phudng Song CAu, thanh phS Béc Kan, tinh Bic Kan

(54)

PHUONG PHAP VA HE THONG THIET BI SAN XUAT HON HOP C60 - C70
FULLERENE

(57) Sang ch€& dé cap dén phuong phdp san xuét hén hop Cy, - C,, fullerene bao

gdm cac budc:

a) Coc hod nguyén liéu cacbon hitu co;

b) Tinh ché than hoat tinh;

¢) Téng hop hdn hop Cy, - C,, fullerene; va

d) Nghién san phdm hén hop Cy, - C,, fullerene thu dugc & budc trén thanh

bdt c6 cd hat theo ¥ mudn.

Séng ché ciing dé cap dén hé thong thiét bi dé san xuat hén hop C, - C,

fullerene néu trén.

: 3.6 / 3
3.10 S
/_ A

39

——KHOI

3.14

3.7



20192

Linh vue ky thuat dwoe dé cap

Sang ché thudc linh vuc cong nghé vat lidu. Cu thé, sang ché d& cap dén
phuong phép va hé thong thiét bi san xuét hdn hop Ce - Cro fullerene.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Nim 1985, mot nhém cac nha nghién ctru bao gdm Harold Kroto (University
of Sussex, Anh Qudc) va Sean O'Brien, Robert Curl, Richard Smalley (Rice
University, Texas, M§) da kham phé ra phan tir chira 60 nguyén ti cacbon, viét tit
1a Cgp. Gido su Kroto 1a mot nha nghién ctru héa hoc thién van. Vao thap nién 70,
6ng d& c6 mot chuong trinh nghién ctru nhimg chudi dai cdc nguyén tir cacbon
trong cac dam may bui gilta cac vi sao. Cung vai cac cong sy, ong di dung quang
phd ké laser ¢ mé phong diéu kién hinh thanh cua cac chudi cacbon trong cac dam
may vii tru. Két qua 13 khéng nhimg c6 thé tai tao duoc cac chudi cacbon ma con
tinh c& kham ph4 mét loai phan tir rit bén chia chinh x4c 60 nguyén tir cacbon
(Cé0)- Su kham pha ra Cgy da xoay hudng nghién ctru cia nhém nay tr chuyén tim
kiém nhiing thanh phan ctia vat chét tdi trong vii try dén mét linh vuc hoan toan
méi la lién hé dén nganh khoa hoc vét lidu.

Trudce Cgy, ngudi ta chi biét cacbon tdn tai & ba dang: dang v6 dinh hinh
(amorphous nhu than d4, than cui, bd héng), dang than chi (graphite) dung lam 161
but chi va dang kim cwong. Su khac nhau vé& hinh dang, mau séc, gid ca gifta than
da, than chi va kim cuong 13 rat 16n. Tuy nhién, sy khac nhau trong cu tric hoa
hoc lai kha don gian. Nhu céi tén da néi 16, dang v dinh hinh khong c6 chu tric
nhit dinh. Trong than chi, c4c nguyén t6 cacbon ndm trén mot mit phang thanh
nhimg hinh luc gidc gibng nhu mot tb ong. Ciu trac nay hinh thanh nhitng mat
phang ndm chdng 1én nhau mang nhing electron pi di dong tw do. Than chi din
dién dugc la nho nhiing electron di dong nay. Trong kim cuong, nhiing
electron pi két hop trd thanh nhimg két ndi hoa hoc lién két nhimng mat phéng
cacbon va lam cho chit nay c6 mot do clig khéac thuong va khong dan dién.
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Viéc kham pha ra Cgy da mang lai cho cacbon mét dang thir tu. Sau khi nhén
dién Cg tir quang phd hép thy, céc nha khoa hoc bt ddu tao mé hinh cho ciu tric
cia Cg. Trong qué trinh ndy, ho d& nhanh chéng nhén ra ring cdc nguyén tb
cacbon khéng thé sép phing theo kiéu luc giac t6 ong cia than chi, nhung c6 thé
sap xép thanh hinh mot qua ciu tron trong d6 cac hinh luc gidc xen k& véi hinh ngii
giac gidng nhu trai bong da véi duong kinh vao khoang Inm. Phén tt méi nay
duoc dit tén 13 buckminster fullerene theo tén 16t va ho cta kién trac su Richard
Buckminster Fuller. Ong Fuller 14 ngudi séng tao ra cdu triic mai vom hinh ciu véi
hinh dang luc gidc. Pé ngén gon, ngudi ta thuong goi Ceo 13 bucky ball (dang qua
béng) 1a mot dang cua fullerene (tén goi chung cho cac phén tir ¢ cu trac mit cu,
hinh &-lip hay dang 6ng, v.v.).

Sau Ceo, cac nha khoa hoc con kham pha ra cac phén tir & cdp do cao hon
nhu Cg, Cga, thim chi Csyo va hon nira. Céc chu tric phan tir dang fullerene c6 hinh
&-lip hay dang éng c6 d6 dai c6 thé rat 16n so voi d6 rong ctia né (Hinh 1 thé hién
cAu tric phan tr cia Cgp va C, fullerene).

Sy kham pha ra fullerene di trd thanh mot bude tién 16n trong sy hiéu biét
vé thu hinh cacbon, ma truge dé chi gigi han & than chi, kim cuong, va cacbon vo
dinh hinh nhu mudi than va than gd. Buckyball va buckytube (dang éng) da tré
thanh linh vuc nghién ctru trong diém, ca trong héa hoc 14n cac tng dung cong
nghé, dac biét trong khoa hoc vat li¢u, dién t& va cong ngh¢ nano.

Céc 6ng nano cacbon (cacbon nanotube - CNT) 13 cic dang thu hinh cua
cacbon. Mot CNT don vach 13 mot tAm than chi d6 day mot-nguyén-tr cudn tron
lai thanh mot hinh tru lién, véi duong kinh c& nanomet. Pidu nay xay ra trong céc
cAu trac nano ma & d6 ti 18 gitra chidu dai va dudng kinh vuot trén 10.000 lan.
Céc phén tir cacbon hinh tru d6 c6 céc tinh chat thd vi lam cho ching c6 kha ning
hitu dung cao trong rat nhiéu tng dung cla cong nghé nano, céng nghiép dién
tr, quang hoc, va mot s6 nganh khoa hoc vat li€éu khac. Ching thé hién d0 bén déng
kinh ngac va céc tinh chit dién doc do, va d6 din nhiét hiéu qua.

Ban chét cta lién két trong cac CNT duoc giai thich bai hoa hoc lwong tir, cu
thé 13 su xen phu orbital. Lién két hoa hoc cia CNT duge cdu thanh hoan toan
béi cac lién két lai hod sp’, tuong tu véi than chi. Cau tric lién két ndy, manh
hon céc lién két lai hod sp® & trong kim cwong, tao ra nhitng phén tir voi do bén dic
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biét. Cac CNT thong thuong tu sip xép thanh cac "soi ddy thimg" dugc gitt véi
nhau béi luc Van der Waals. Dudi 4p suit cao, nano cacbon c6 thé tron véi nhau,
trao d6i mot sb lién két lai hod sp? cho lién két lai hod sp’, tao ra kha ning san sinh
ra cac soi day khée, do dai khong giéi han thong qua lién két nano 4p suét cao.

Céc nghién ctru vé khoa hoc vat liéu vé sau di cho théy cac CNT thé hién
nhiing tinh chat vat 1y tuyét voi, ¢6 kha ning 1am thay ddi bd mit cta nhidu linh
vuc cong nghé, dic biét 1a cac Iinh vuc cong nghé cao nhu vt liéu, quang hoc, dién
t, v.v..

Mot trong nhitng tmg dung c6 tim quan trong dic biét la dic tinh
photovoltaic ciia Cgy— Cy tirc 1a khé nang bién nang lugng mat trdi thanh dién con
goi 1a pin mat troi. Loai pin nay dugc ché tao tir Cgo— Cro va polyme dan dién. Mic
du hiéu suédt chuyén hoa ning luong van chwa bi kip véi pin mat troi 1am bing
silicon dang duoc (mg dung phé bién trén thé gi6i, loai pin mjt trdi hitu co nay sé
cho nhitng d#c tinh khong c6 & silicon nhu dé gia cong, nhe, méng va mém.

Két qua thi nghiém cho thdy cac CNT bén hon thép 100 1an, nhung nhe hon
thép 6 1an. Nhu véy, c6 thé néi 1a cac CNT 1a mét vét liéu ¢6 co tinh cao nhét so
v6i cac vat liéu nguoi ta biét tir trude dén nay.

Dién tinh va dic tinh dién tir clia cac CNT ciing da thu hat nhidu su chu y
clia cac nha vat 1y va thiét k& dién t&r vi mach. Nho ¢6 dang hinh éng va cac
electron ty do pi trong 6ng, cac electron tu do c6 thé tai dién, nhung it chiu sy phan
tan electron (goi la ballistic conduction). Su phén tan electron la nguyén nhan dién
tré gdy ra su phét nhiét thuong thdy & chit ban dan hay kim loai. N6i mdt cach
khac, cac CNT c6 kha nang tai dién hiru hi¢u vi it phat nhiét.

Mot dac tinh khac cta cac CNT la su phat xa truong (field emission). Khi
dién thé duoc ap dit vao mot dau ctia CNT, dau kia s& lién tuc phét ra electron. B3
c6 nhiéu vét lidu hodc dung cu (thi du: éng tia 4m cuc, dng tia duong cuc) c6 dac
tinh phat xa trudong, nhung cac CNT c6 thé van hanh & dién thé thép, phat xa trong
mdt thoi gian dai ma khéng bi ton hai. Ap dung truc tiép ciia phét xa trudng 13 man
hinh TV va vi tinh. D4y 1a mot cong nghé mang lai hang ti M§ kim méi nim. Man
hinh méng tinh thé 16ng dang thay thé dan cac man hinh dng tia 4m cyc ning né,
cong kénh. Cac CNT c6 thé 1am man hinh méng hon nita, rd nét va tiéu thu mot
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lwgng dién nang 10 1an it hon. Dic tinh phat xa tredng ctia CNT cho thay kha ning
thay thé man hinh tinh thé 16ng trong mét twong lai gin mic di man hinh nay hién
rat théng dung va dang duoc wa chudng.

Ngoai ra, cac CNT con cho nhiéu tmg dung khac, ching han dung trong bd
cam {mg dé phét hién anh sang, nhiét, séng dién tir hodc nhitng hoa chét doc hai véi
d6 nhay rét cao. CNT ty than hoac két hop véi polyme dén dién dé tao nén co bép
nhén tao. Co bap nhén tao 13 mét méd phéng cia co bip sinh vat bién ddi dién nang
thanh co nang, khi c6 mot dong dién chay qua co bép s& sinh ra mot luc tac dung.
Co bép nhan tao la mdt trong nhiing by phan quan trong tao thanh robot hodc hé
théng co dién vi md (micro electromechanical system - MEMS).

Cac CNT cling c6 mit trong nganh sinh hoc. Mgt bao céo khoa hoc méi day
cho biét t& bao xwong rét trong thich vdi cac CNT. Cac CNT duoc sit dung nhu bd
khung dé cac té bao xuong ting trudng va phat trién. Day 14 két qua rit quan trong
c6 thé trién khai d& cach mang héa viée ghép va tri lidu xuong.

Tuy nhién, viéc tng dung cac CNT (cu thé 1a Cg va Cy fullerene) da gap
phai nhitng trd ngai 16n 14 (i) gia thanh tong hop qué cao (khoang vai trim M¥ kim
cho 1 gam tinh chat) va (ii) chiing kho hoa tan trong dung méi nén rét khé gia cong.

Céc phuong phap san xuit cac CNT co ban goém cé:
Phurong phdp hé quang dién

Day 13 phuong phép phd bién nhét va ré tién nhit dé tao ra cac CNT. Phuong
phap nay tong hop nén cac CNT nhé sy hod hoi (dudi tac dung cta hd quang dién)
clia hai thanh cacbon (Iam hai dién cuc) dbi dién cach nhau khoang Imm trong moi
truong khi tro dudi ap suét thip (50-70bar), cudng do dong dién khoang 50-100A,
dién ap 20V. Dudi tac dung clia hd quang dién tao ra gifta hai dién cyc, mot trong
hai dién cuc (bang than chi) s& bi hod hoi va tao thanh trén cuc con lai cac CNT.

Tuy theo thiét bi va phuong phap tao ra hd quang dién, ngudi ta c6 thé tao ra
cac CNT don l6p (SWNT - Single Walled Nanotubes) hoac da 16p (MWNT —
Multi Walled Nanotubes).



20192
a) Tong hop SWNT:
- Céc xtc tac dugc st dung la cac kim loai: Fe, Co, Ni, Y, Mo, v.v..

- Khi tro: Khi c¢6 hé s6 din nhiét va khuéch tan nhiét cang nhé thi duong
kinh CNT tao thanh cang nhé. Loai khi thuong duge st dung 13 hon hop heli va
argon.

- Plasma: Vé&i xtc tac la Ni va Y (ty 1€ C/Ni/Y = 94,8/4,2/1), lugng CNT tao
thanh nhiéu nhat khi 4p suét khi tro 1a 660mbar dbi vé6i heli va 100bar dbi voéi
argon. Cac CNT tao thanh c6 duong kinh tir 1,7 dén 1,37nm.

- Hinh dang catot: Catot c6 dang b4t s& lam cho CNT sach va it khuyét tat
hon.

b) Téng hop MWNT: Khi ca hai dién cuc déu 1a graphite va khong c6 kim
loai xuc tac, san phém chinh s& 1a MWNT kém véi mét sd phu phém nhu fullerene,
cacbon vo dinh hinh va graphite tAm. Kich c& théng thuong cia MWNT 14 1-3nm
(duong kinh trong) va khoang 10nm (duong kinh ngoai).

Céc phwong phap san xudt MWNT bing hd quang dién gdm c6:

- Téng hop trong nito 1éng (khong doi hoi ap suat hay khi tro dit tién);
- Téng hop trong tir trudng;

- Dung hé quang dién quay.

Phuwong phdp ct bing tia laze

Dong laser dang xung hay dang lién tuc 1am bdc hoi céc hat graphite nho
trong thiing diéu nhiét & 1200°C. Thing ndy dugc bom day khi heli hodc argon dé
gift p luc & mirc 500torr. Thung duoc dbt nong dé 1am bay hoi khi, cho né ra rdi
lam lanh d6t ngdt, cac phan tir cacbon s& ngung tu thanh cac boé soi to hon. Tir céc
b6 soi ban dau, cac phén tir dang dng phat trién dan 1én tao thanh timg 16p riéng 18
cdc CNT cho dén khi cac hat xuc tac tré nén qua 16n hoac khi viéc lam lanh da dat
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dén d6 6n dinh, cacbon khéng thé khuyéch tan xuyén qua hodc 1én trén bé mit cia
hat xudc tac.

Trong phuong phép nay, khi dién cuc graphite la tinh khiét thi tao thanh
MWNT, con khi tron Co, Ni, Fe hay Y vao graphite thi sé tao thanh SWNT.

Phuong phap cho bay hoi bing tia laser cho hiéu suét cao hon khi tbng hop
SWNT, cac CNT c6 tinh chat t5t hon va dat kich thuéc nho hon so véi tdng hop
bang hd quang dién. Cac CNT duoc téng hop theo phuong phap nay cling tinh
khiét hon (dat dén 90%). Hn hop xtc tac Ni/Y (ty 18 4,2/1) cho hiéu suét téng hop
cao nhat.

Phirong phdp ling dong héa hoc tir pha hoi

Trong phuong phap nay, SWNT dugc tao ra bang cach cho phén huy cacbon
monoxit (CO) trén nén xtc tic Fe/Mo & dang bot gel. C6 nhiéu yéu t6 anh hudng
dén hiéu suét va chat luong cua SWNT bao g@)m dién tich bé mit cta vt liéu hd
trg, nhiét d6 phan tmg va khi cung cp. Dién tich bé mit 16n, do x6p va khéi luong
riéng siéu nho ctia bot gel 1am cho hiéu sudt cia phuong phédp nay cao hon hén cac
phuong phap khéc. Sau bude xir Iy bing axit va qué trinh oxy hoa, thu dugc SWNT
chét luong cao (>90%).

Phuong phdp phan huy xuc tdac cac khi chira cacbon

Phuong phap phan hiy cac khi héa hoc dugc thuc hién theo nguyén tic sir
dung céc chit khi co chira cacbon va mét ngudn cung cép ning luong dé truyén
ning luong cho céc phan tir khi ndy nhdm muc dich bé gdy céc lién két trong phan
tir khi dé tao thanh céc nguyén tir cacbon linh dong. Sau d6, cac nguyén tir cacbon
s& khuyéch tan vé phia cac chét nén di duoc gia nhiét va phu 1én mot 16p mang
méng xtic tac kim loai, CNT s& duoc hinh thanh va phat trién trén cac hat xuc tac
kim loai ndy. Phuong phép nay duoc tién hanh theo hai budc, bao gdm: chudn bi
xuc tac va tién hanh phan tng téng hop CNT. Chét xtc tac thuong duoc chudn bi
bang cach phun 1én bé mit 16p nén mét 16p mang moéng kim loai chuyén tiép va sau
6, st dung phuong phép nhiét hoic khic &n mon dé tao thanh cac hat xuc tac nhd
min. Phuong phap t6i nhiét s& hinh thanh mot cum cac hat xtic tic trén chit nén ma
tir dy, cac CNT s& duoc hinh thanh va phat trién. NH; thuong dugc st dung lam
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chit khéc an mon. Nhiét do téng hop bang phuong phap CVD trong khoang tir 650
—900°C va hiéu suét tlr 30 — 100%.

Trong phuong phap ndy, cac chat khi chira cacbon thuong duoc sir dung 1a
metan, etylen, axetylen, cacbon monoxit, etanol, v.v.. Ngoai ra, trong qua trinh tong
hop ngudi ta con thém vao cac khi nhu ammoniac, nito, hydro, v.v..

Ngoai ra, ngudi ta con st dung céc xtc tac kim loai chuyén tiép hodc dung
két hop gifta ching nhu Ni, Fe, Co, Fe/Mo, Co/Mo, v.v., trén chit nén Si, Si0,,
thuy tinh, v.v..

Cé4c phuong phép néu trén déu c6 chung nhuoc diém 13 st dung nguyén liéu
dau vao dé téng hop cac CNT la graphite hodc cac khi chira cacbon, nén gia thanh
cao va ning sudt thip, khong thé san xult véi sb lugng 16n duoc.

Trong thuc té cling d& c6 nhiing phwong phap san xuét cac CNT trén quy mo
16n cho ning suét cao, trong d6 phai k& dén cac phuong phép sau:

Diing dién cuc laser tw do v&i xung cuc nhanh
Day ciing 12 phuwong phap cét bang tia laser & trén.

Dong xung laser ¢6 tin s6 10 — 75Hz duoc hdi tu sau khi qua thau kinh ¢6
cong suét dat t&i 5.10" W/em?.

Dong khi argon & 1000°C ding dé 1am néng so bd dén rat gn v6i cum
graphite dang quay c6 x0c tdc bdm trén d6. Khi argon lam chum laser cét chénh
g6c 90°, danh bat hoi cacbon ra khoéi phén phia trudc ciia cum graphite. Va san
phim SWNT thu dugc trong mot 6ng 1am lanh. Phuong phép ndy cé thé cho cong
suat t8i da 1a 45g/h véi xtic tac 1a hé Ni-Co hay Ni-Y, méi truong khi argon &
1000°C.

Phuwong phap ding song laser lién tuc

Ciing 12 mot trong cac phuong phap cét bing laser d3 néu & trén.
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Phuong phép nay dua trén su cét laser ctia hdn hop tron 1an cua graphite véi
xuc tac 1a bot kim loai bang séng laser CO, lién tuc véi cong sudt 2kW trong dong
argon hay nito. Nho viéc dua vao dang bot nhuyén kich ¢& micromet nén su tén
that do truyén nhiét giam dang ké so véi viée dung laser d6t néng céc khéi graphite
rén & dang co cum. Tur do, viéc hép thu ning lugng laser 1én céc vat liéu dang hoi
cling hiéu qua hon.

Céng suit cla phuong phép nay 1a 5g/h véi xtc tac 1a hén hop Ni-Co véi ty
1& 1:1, nhigt d6 1100°C. Hiéu suat thu dugc SWNT trong than 13 20 — 40% khéi
luong va dng c6 duong kinh 1,2 — 1,3nm.

Tuy nhién, néng suat cla cdc phuwong phép san xuat cdc CNT ndy van chua
du dé dap tmg nhu cau cta thi truong. Gia thanh clia san pham van con cao do phai
sur dung céc nguyén liéu dat tién, tiéu ton nhiéu dién ning, v.v..

Ban chit k§ thut cia sang ché

Muyc dich cta sang che 1a khac phuc cac nhuge diém cia cac phuong phép
néu trén.

Pé dat duoc muc dich d6, theo khia canh thir nht, sang ché d& xuét phuong
phap san xuét hdn hop Ce- Cyo fullerene bao gbm céc budc:

a) Coc hod nguyén liéu cacbon hitu co:

Khéc v6i cac phuong phap di biét sir dung nguyén liéu cacbon la than chi
hodc cdc khi chira cacbon, phwong phép theo sang ché str dung nguyén liéu dau vao
dé tong hop hén hop Ceo- Cyo fullerene 1a cac loai chit thai tir san xudt nong nghiép
c6 ham lugng cacbon cao nhu vo tru, so dura, vo to cda hat ca phé, 16ng vii, cui
ngo, v.v., dd dugc lam sach 1a nhitng nguyén liéu sén c6 va ré tién & nude ta. Céc
nguyén li¢u nay cé thé ¢ duoc véi khdi luong hau nhu vo tan. Vi str dung ngué)n
nguyén liéu dau vao nay nén gia thanh san xuét hdn hop Cso- C5 fullerene ré hon
nhiéu so vé6i viée st dung ngudn nguyén lidu than chi hodc céc khi chira cacbon.

Trudc tién, cn bién céc ngudn chét thai néu trén thanh than hoat tinh. Dé
thuc hién dugc viéc nay, budc nay st dung thiét bi cdc hod do chinh tac gia sang
ché tao ra c6 kha ning cc hoa hoan toan nguyén liéu hitu co, khong dé lai 15i.
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Thiét bi cbc hoa nay cho phép tao ra than hoat tinh ma khéng can phai ht
chan khong do trong qué trinh nung néng, cac chit c6 trong nguyén liéu hitu co tu
thing hoa, béc 1én va tu dAy khéng khi ra ngoai khoang c6¢ hoa. Chét khi thang
hoa nay chil yéu 13 CH, 14 chét khi chy dugc nén cé thé dua vao dau dét dé dét 1o.

b) Tinh ché than hoat tinh

Than hoat tinh thu dugc tir budce trén con 14n nhiéu tap chit nhu Si, F e, Ca,
v.v.. D& thu duoc than hoat tinh ¢6 d¢ tinh khiét cao (>99%), budce nay st dung axit
HF dé hoa tan Si va dung mdi c6 kha nang hoa tan Fe, Ca 13 dung dich cuong thiy
(HC1 + HNOs) dé hoa tan hét cac tap chét nay.

Dé tinh ché than hoat tinh, budc ndy sir dung thiét bj tinh ché than hoat tinh
do chinh tac gia sang ché tao ra ¢ cu tao bao gdm:

B6 phin loc 4p luyc dugc dit trong bon loc hinh tru va chia bdn loc nay thanh
hai khoang riéng biét & trén va ¢ dudi. C4c thung chira axit HF dé hoa tan Si, thung
chtra dung méi cudng thity dé hoa tan Fe, Ca, v.v., va thung chira nudc rira dé ria
than déu c6 6ng nap va dng xa tuong mg va cing dugce két ndi véi bdn loc theo
céch giéng nhau, tirc 13 cac 6ng xa duogc nbi thong v6i khoang duéi va cac dng hdi
luu dugc ndi thong véi khoang trén ciia bén loc. Khi vAn hanh ria bing axit, dung
moi hay nuéc, chi cAn mé bom va céc van tuong Ung trong khi ngét cac bom va
cac van con lai.

Nho thiét b tinh ché nay, than hoat tinh ¢ thé duoc tinh ché dén do tinh
khiét 98 - 99% va nhu véy thu dugc Cy, tinh khiét (cacbon vé dinh hinh).

¢) Téng hop hdn hop Cgy - Cyp fullerene:

Khac véi cdc phuong phép san xuit hdn hop Ceg - Cyo fullerene di bibt khac,
phuong phép theo sang ché sir dung chét xtc tac trong phan tmg tng hop hdn hop
Csgo - Co fullerene 1a hon hgp Co va Li véi ty 1€ 2Co + 1Li (2 phe‘in Co trén voi 1
phan Li theo khéi lugng). Uu diém cta hdn hop xtic tdc ndy so véi cac chit xuc tac
da biét 1a & chd Li rt d& néng chay & nhiét do cao. Khi néng chay cing véi Co
trong khdi Cj, néng chay, n6 kich hoat cac nguyén t& Co phan mg phét ra tia
gamma (y). Dudi cc diéu kién nhét dinh, tia v sinh ra s& kich hoat cac nguyén tir
Ci, chuyén dong, sap xép lai cAu tric tao thanh hdn hop céac phén tir Cyy - Cq
fullerene.

-10-



20192

Mot diém khac biét nita cia budce ndy so véi cac phuong phap di biét khac 1a
& chd thuc hién viéc téng hop hdn hgp Ce - Cp fullerene trong thiét bi hoa nhiét c¢6
cdu tao gin nhu gidng véi thiét bi cde hod do tac gia sang ché tu nghién ctru, ché
tao, cO cAu tao bao gém:

Lo nung gdm ¢6 v 16 ¢6 hai 16p, 16p trong duoc 1am bing vat liéu chiu duoc
nhiét d§ dén 2400°C, 16p ngoai lam bing vat liéu cach nhiét. Bén trong vé 16 12 ndi
hoé nhiét dwgc 1am bang vat liéu din nhiét va chiu duoc nhiét do dén 2400°C, ndi
nay dugc dat lot bén trong vo 16 sao cho cach mit trong cuia vé mot khoang tréng
lam khoang d6t bao quanh ndi. Ndi hod nhiét ndy chira cacbon C, tinh khiét & bén
trong. Tai phan khoang d6t dudi day 16 duoc b tri dau dbt c6 dau phun hudng tir
bén ngoai xuyén qua vo vao phan khoang dbt dé nung néng ndi hoa nhiét c6 chira
cacbon C; bén trong. It nhit mot thiét bi laser duoc bd tri trén v6 sao cho hudng
chum laser nghiéng xudng mot géc chibu thang vao khéi cacbon Cj, trong noi.
Theo mdt phuong 4n wu tién, cé hai thiét bi laser dugc bd tri dbi xting nhau qua
truc dung cta 10 nung.

V6i két chu cta thiét bi héa nhiét nhu véy, c6 thé tdng hop duge nhitng mé
Cso - Cyo fullerene véi khéi lwong 16n hon rt nhidu so véi cac phuong phap da biét
khac.

Cho C, tinh khiét (v6 dinh hinh) thu duge & budc trén vao 10 phan g hoa
nhiét. Tang nhiét d6 trong 10 dén 1800°C trong 1 git dé Cy, nong chay. Luc nay, bb
sung hdn hop 2Co + 1Lj (theo dinh lugng) dang bot vao khdi Cy, dang nong chay.
Hon hop 2Co + 1Li s& néng chay hoa tan trong khéi Cy, nong chay. Khi néng chay
trong khéi Cy, néng chay, cdc nguyén tir Li kich hoat cac nguyén ti Co phan tng
phat ra tia gamma (y). Luc nay, chiéu chim tia laser vao khdi Cy, nong chay sé
khién khéi nay gisn nd, phdng rop 1én, tao didu kién dé tia v sinh ra kich hoat céac
nguyén ti C;, chuyén dong, sap xép lai cdu tric tao thanh hdn hop cac phén tir Cg
- Cy fullerene phdng x6p nhu rudt banh my.

Thoi gian phan tng ngin hay dai tuy thudc vao muc dich cin thu dugc san
phém hdn hop CNT chtra Cg fullerene hay Cy fullerene nhiéu hay it.

d) Nghién hdn hop Cgp - Cyo fullerene thanh bdt c¢6 ¢ hat theo yéu cau.
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Str dung méy nghién thong thuong dé nghién hdn hop Ce - Cy fullerene thu
dugc thanh bt cd hat theo yéu cau, thu duoc san phém Ceo - C7 fullerene & dang
bot min.

Téc gia sang ché d4 tién hanh thir nghiém san phém thu duoc dé x4c dinh cac
tinh chét vat ly hoc, bao gdém chup anh hinh dang phén tir clia san pham, tinh chat
tlr tinh, tinh dan dién, v.v.. Két qua cua cac thtr nghiém cho théy san phém thu duoc
c6 phan ttr dang hinh cdu va thé hién nhidu tinh chat vat ly dic biét nhu tinh siéu
dan dién khi & trang thai nguyén khéi, nhung lai c6 dién tré khdng 15, c& MQ khi
duogc nghién min. Ngoai ra, & dang bdt min (nghién ¢& nm), khdi bot san phim thé
hién tinh chét tir tinh rit manh, don cuc va co thé thay ddi cuc tir khi cé tir truong
bén ngoai tac dong.

Mo ta van tat cac hinh vé

Hinh 1 12 so db sép xép céc nguyén tir cacbon trong cac phan tir Cy fullerene
va Cy fullerene;

Hinh 2 14 so db c4u tao cua thiét bi cdc hoa str dung trong phuong phép san
xuét hdn hop Ce - Cy fullerene theo sang ché.

Hinh 3 14 so dd céu tao cua thiét bi tinh ché than hoat tinh sit dung trong
phuong phép theo sang ché.

Hinh 4 13 so db cu tao cua thiét bi téng hop hdn hop Cg - Cy fullerene str
dung trong phuong phap theo sang ché.

Hinh 5 13 4nh chup c4u trac phén tir cta vét liéu Cq - Cyg fullerene thu dugc
nhd phuong phép va hé thdng cua sang ché do Vién Han 14m khoa hoc Viét Nam
thyc hién nho kinh hién vi dién tu.

Hinh 6 1a anh chyup thi nghiém do dién tré ctia khdi vat lieu Cgp - Cyo
fullerene & trang thai da dugc nghién min thanh kich ¢& nano mét.

M5 ta chi tiét sang ché

* Phuong phép san xuit hdn hop Cg - Cyo fullerene theo sang ché bao gdm cac
budec:

a) Coc hoa nguyén liéu cacbon hitu co:
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Nguyén liéu déu vao dé tbng hop hdn hop Ce - Cyo fullerene 12 céc loai chit
thai tlr tong hop ndng nghiép c¢6 ham lugng cacbon cao nhu vé triu, so dira, vo to
cua hat ca phé, long vii, cui ngd, v.v., 3 dugc lam sach.

Nap nguyén liéu vao 16 cdc hod va nung & nhiét do khoang 1400°C trong
didu kién hiém khi. Didu kién hiém khi & day dugc tao ra mot cach tu nhién do khi
duoc nung néng, cac chit trong nguyén liéu hiru co ty thing hoa, bdc 1én diy hét
khong khi chira oxy ra ngoai theo duong dng dan dén dau dbt dé duoc dbt chay.
Thoi gian nung la khoang 12 gid. Sau khi ngimg ddt 10, tiép tuc dé ngudi trong 48
gio thu dugc than hoat tinh (cacbon v6 dinh hinh ¢4 ham lugng 90 — 94%)).

Theo Hinh 2, thiét bi cdc ho4 1 duoc stir dung trong budc nay cé cAu tao bao
gbm:

16 nung gbém c6 vo 16 1.1 hinh try c6 hai 16p, 16p trong 1.2 dugc lam bang vat
lidu chiu dugc nhiét d6 dén 2400°C, 16p ngoai 1.3 lam béng vét liéu cach nhiét. Bén
trong v6 10 1 ndi cbe hoa 1.4 duoc lam br?tng vat liéu dn nhiét va chiu duoc nhiét
d6 dén 2400°C, ndi nay dugc dt lot bén trong vo6 10 1.1 sao cho cach mit trong cua
v6 modt khoang tréng 1.5 bao quanh ndi 1am khoang dét. Ndi céc hoa 1.4 nay chtra
nguyén li€u hitu co A bén trong. Phia trén dinh 16 nung c6 ctra nap 1.6 dé nap
nguyén lidu dau vao. Dudi day ndi cdc hod 1.4 ¢6 clra x4 san pham 1.7 ¢6 van 1.8
dang xu-pap dé déng/mé cira xa 1.7. Phia trén ctia khoang ddt 1.5 ¢ éng dan 1.9
dé dan khoi tir khoang dét 1.5 sang bd xir ly khoi byi thong thuong. Ong 1.10 ndi
thong ctra nap 1.6 v6i dau dét 1.12 dé dan khi than 1.11 béc 1én tir khbi nguyén liéu
A khi bi nung néng. Pau dét 1.12 duoc bb tri gan phia day 10 nung 1 xuyén qua vd
1.1 vao khoang d6t 1.5 dé nung néng ndi cde hod 1.4 ¢6 chua nguyén liéu hiru co
bén trong.

Mot céch chi tiét, budc cbe hoa nay dugc thuc hién nhu sau:

Nguyén liéu A ¢6 ham lugng cacbon cao nhu vo triu, so dira, vé to ciia hat
ca phé, 16ng vii, clii ngd, v.v., da duge lam sach duge nap vao ndi cdc hod 1.4 qua
clra nap 1.6. Pong kin cira nap 1.6 va van 1.8. Dung dau d6t 1.12 dét chay khoang
ddt 1.5 dé nang nhiét do trong khoang 1én dén khoang 1400°C. Dudi tac dung cua
nhiét d6 cao, khi than 1.11 ma thanh phan chii yéu 1a CH, béc 1én ddy khong khi
cung voi oxy ra ngoai theo duong 6ng 1.10 dén ddu dbt 1.12 dé duoc dbt chay. Gitt
6n dinh nhiét do ndy trong khoang 12 gio. Sau d6 tit dau dbt 1.12 va gilt nguyén 10
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trong khoang thoi gian 48 gid. Sau 48 gid, xa san phim trong 10 ra Qua cra xa 1.7,
thu duoc than hoat tinh B.

Than hoat tinh B thu dwogc chira ham lugng cacbon vé dinh hinh thép (90 —
94%) do con chtra nhiéu tap chit nhu Si, Fe, Ca, v.v..

b) Tinh ché than hoat tinh

Than hoat tinh B thu duoc tir budc trén con 13n nhiéu tap chit nhu Si, Fe, Ca,
v.v.. Pé thu dugc than hoat tinh c6 do tinh khiét cao (98 - 99%), can loai bo hét cac
tap chét nay.

Trudce tién, dung axit HF dé tach Si bang cach cho axit HF chay qua khéi
than hoat tinh lién tuc theo chiéu tir duéi 1én trén trong mot dung cu hoat dong nhu
phin ca phé dé hoa tan toan bd thanh phén Si trong than. Sau d6 rira sach than béng
nudc sach. Tiép theo, dung mot loai dung mdi c6 kha ning hoa tan duogc cac thanh
phan Fe, Ca va céc kim loai khac (dung dich cuong thuy HCI + HNOs) chay qua
khdi than hoat tinh lién tuc ciing theo cach nhu trén dé hoa tan hét cac thanh phan
kim loai néu trén. Rira lai than béng nudce sach, thu duge than tinh khiét 13 Cy, ¢
d6 tinh khiét 98 — 99%.

Budc ndy dugc thuc hién trong thiét bi tinh ché 2 ¢6 cdu tao bao gdbm (Hinh
3):

B phin loc 4p lyc 2.1 ¢6 ciu tao gdbm khoang chtra than 2.2 bén trong than
hinh try 2.3 ¢6 hai luéi loc 2.4 chin & hai ddu than hinh tru 2.3. B4 phin lgc 2.1 nay
duoce dat trong bodn loc 2.5 hinh tru va chia bon chia nay thanh ba khoang riéng
biét la khoang trén 2.6, khoang 2.2 chira than B va khoang duéi 2.7. M6t thing 2.8
chira axit HF ¢6 6ng x4 2.9 ndi thong déy cta thing 2.8 v6i khoang dudi 2.7 va éng
hdi Iuu 2.10 néi thong khoang trén 2.6 vé6i phan dinh cla thung 2.8. Cac thung
chira dung méi cudng thuy 2.11 d& hoa tan Fe, Ca, v.v., va thung chtra nuéce ria
2.12 dé rtra than cling dugc két ndi twong tw nhu vy véi bdn loc 2.5 néu trén. Céc
may bom A dé bom chét 16ng tlr c4c thing chira téi bdn loc 2.5. C4c van B duogc bd
tri trén cac duong 6ng dé déng/mé cac dong chét 16ng twong ung.

Mot cach chi tiét, bude tinh ché than hoat tinh dugc thuc hién nhu sau:

Cho than hoat tinh B (la cacbon C;, v6 dinh hinh) thu dugc & budce trén vao
khoang chtra 2.2 cua b phin loc 4p luc 2.1. M& méy bom A va mé van B tuong
mg dé dong axit HF chay tir thung 2.8 theo dudng dng 2.9 vao khoang duéi 2.7
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ctia bon loc 2.5 va di qua khdi than hoat tinh B trong khoang chira than 2.2 theo
hudng tir duéi 1én nhd 4p luc tao ra bdi may bom A. Khi di qua khdi than hoat tinh
B, axit HF s& hoa tan tap chat Si c6 trong than, di vao khoang trén 2.6 rdi theo
dudng 6ng 2.10 quay tré vé thing 2.8 theo mdt chu trinh khép kin. Qua trinh nay
duogc dién ra trong khoang 10 gid thi tit may bom A va céc van tuong B Umg. Luc
nay Si c6 trong than d& dugc hoa tan hét vao axit HF.

Thoi gian cho axit di qua 16p than c6 thé cang dai cang tdt, nhung t6t nhét 1a
khoang 10 git 1 da d& hoa tan hét cac tap chét Si trong than.

Tiép theo, tién hanh rira sach axit HF con sét lai trong than bang cach st
dung nudc sach trong thung chita nuéc rira 2.12 dé rira. Chu trinh rira bing nudce
sach duoc tién hanh cling twong tu nhu dbi véi qué trinh hoa tan Si béng axit HF
nhu trén.

Sau d6, st dung dung mdi cudng thity (1 hdn hgp dung dich HCI + HNO3)
tir thing chira dung méi 2.11 dé hoa tan céc kim loai con lai trong than nhu Fe, Ca,
v.v, theo cich tuong tw nhu dbi véi axit HF va rira nuéc néu trén. Sau thoi gian
khoang 10 gio, tit may bom A va c4c van B tuong tmg. Cac tap chét Fe, Ca, v.v.,
da dugc hoa tan hoan toan trong dung moi.

Thoi gian cho dung méi di qua 16p than c6 thé cang dai cang tot, nhung tét
nhét 1 khoang 10 gid 1a dt dé hoa tan hét cac tap chét Fe, Ca, v.v., trong than.

Cubi ciing, tién hanh rira than 1an thi hai bang nudc tir thung chira nude ria
2.12, thu dugc cacbon C;, v6 dinh hinh ¢6 do tinh khiét 98 - 99% (ty 1€ thu Cy, tinh
khiét dat khoang 9% theo khéi lwong so véi khdi lugng than hoat tinh trudc khi
tinh ché).

¢) Tong hop hdn hop Cg - Cy fullerene

Cho cacbon C;; tinh khiét (v6 dinh hinh) thu dugc & budc trén vao 10 phan
{mg ho4 nhiét 3. Tang nhiét d6 trong 10 dén 1800°C dé Cy, tan chay. Luc nay, bb
sung hdn hop 2Co + Li (2 phan Co trén vdi 1 phén Li theo khéi lugng) dang bot
vao khéi C;, dang néng chay. Khi néng chay cing véi Co trong khéi C;, néng
chdy, Li kich hoat cdc nguyén tir Co phan tng phét ra tia gamma (y). St dung tia
laser kich hoat 1am cho khdi C,, gisin nd phdng 1én. Luc ndy, nhé tac dung cuia tia
v, X&y ra qué trinh sap xép lai trinh t céc nguyén tir C dé tao thanh hdn hop Cg —
Cy fullerene Xép nhu rudt banh my.
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Theo Hinh 4, thiét bi hod nhiét 3 dugc st dung & budc niy c6 cdu tao gin
nhu giéng véi thiét bi cdc hoa 1, bao gbm:

Lo nung gébm c¢6 v6 10 3.1 hinh tru ¢6 hai 16p, 16p trong 3.2 dugc lam bang
vat liu chiu dugc nhiét do dén 2400°C, 16p ngoai 3.3 1am bang v4t liéu cach nhiét.
Bén trong v6 10 13 ndi hod nhiét 3.4 dugc lam béng vat liéu dan nhiét va chiu duoc
nhiét d6 dén 2400°C, ndi nay dugc dat lot bén trong vé 10 3.1 sao cho cach mit
trong clia vo mot khoang trong 3.5 bao quanh ndi lam khoang d6t. Noi hoé nhiét
3.4 nay chira C;, bén trong. Phia trén dinh 16 nung 3 ¢6 cira nap 3.6 dé nap nguyén
lidu Cy, qua 6ng nap 3.13. Dudi day ndi hoa nhiét 3.4 c6 cira x4 san phim 3.7 ¢6
van 3.8 dang xu-pap dé déng/mé cira x4 3.7. Phia trén cia khoang ddt 3.5 ¢6 bng
dan 3.9 dé dan khéi tir khoang dbt 3.5 sang bo xtr 1y khéi bui thong thuong. Ong
3.10 ndi thong ctra nap 3.6 v6i dau dbt 3.12 d& din khi than 3.11 béc 1én tir khéi
nguyén liéu C,, khi bj nung néng. Pau dét 3.12 dugc b tri gin phia d4y 10 nung 3
xuyén qua vé 3.1 vao khoang d6t 3.5 dé nung néng ndi hod nhiét 3.4 c¢6 chira
nguyén liéu Cy, bén trong. |

Piém khac biét co ban cta thiét bi phan tmg hoa nhiét so véi thiét bi cdc hoa
1a dwoc bd tri it nhat mot thiét bi laser 3.14 trén v6 3.1 sao cho hudng chum laser
nghiéng xubng mot goc chibu thing vao khéi cacbon Cj, dang néng chay.

Mot cach chi tiét, budc téng hop hdn hop Ceo - Cyp fullerene duoc thuc hién
nhu sau:

Cho C); tinh khiét (vé6 dinh hinh) thu dugc & bude trén vao ndi hod nhiét 3.4
cua thiét bi phan tng hoa nhiét. Péng kin cita nap 3.6 va van xa 3.8. St dung diu
dot 3.12 dé ting nhiét do trong 16. Khi 3.11 chira CH, béc 1én tir khdi Cy, ddy
khong khi chira oxy ra khoi ndi hod nhiét 3.4 theo duong dng 3.10 ra ngoai dén diu
dbt 3.12 dé duoc @bt chay. Khéi tir khoang dét 3.5 s& dugc dua sang thiét bi xu ly
khéi qua dng dan khoi 3.9 @ duge xir ly. Sau khoang 3 gio, nhiét d6 trong 10 dat
dén 1800°C 1am khdi C, tan chay. Luc nay, bd sung hdn hop 2Co + Li (2 phan Co
trén véi 1 phan Li theo khdi luong) dang bt vao khdi C, dang néng chay theo dng
nap nguyén liéu phan Gng 3.13. Khi néng chay cung véi Co trong khdi C;, néng
chay, Li kich hoat cic nguyén tir Co phan tng phat ra tia gamma (y). Sir dung tia
laser tir thiét bj laser 3.14 kich hoat lam cho khdi Cy, gidn né phéng 1én. Lic nay,
nhd tic dung cta tia y, x4y ra qua trinh sip xép lai trinh tu céc nguyén tir cacbon.
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Thoi gian phan tng thuy thudc vao muc dich can thu duoc Cg fullerene hay Cyq
fullerene.

Trudong hop can thu duge hdn hop hiu nhu chi gdm Cg fullerene thi thoi
gian phan tng 1a khoang 7 gio. Néu duy tri thoi gian phan tng dén khoang 12 gid,
ta thu dugc khéi san phdm hau nhu chi gdbm Coo fullerene x5p nhu rudt banh my.
Néu thoi gian phan ng nam trong khoang 7 - 12 gid, thi hén hop s& bao goém ca
Ceo fullerene va Cy fullerene v6i ham lugng ctia mdi chét tuy thudc vao thoi gian
phan mg cu thé. Ngimg dbt 16 va dé sau 20 gio c6 thé 14y san phdm hdn hop Ce
fullerene hoac C,, fullerene ra qua ctra x4 3.7.

Theo mdt phuong 4n vu tién, c¢6 hai thiét bi laser dugc bd tri dbi ximg nhau
qua truc dig cua 10 nung.

d) Nghién san pham thu duoc thanh bt ¢ ¢& hat theo y mubn.

St dung mdy nghién thong thuong dé nghién khédi san phim thu dugc thanh
bdt ¢ ¢& hat tuy y theo muc dich st dung, thu dugc san phdm CNT & dang bot

min.
San phém thu dugc da dugc thir nghiém vé cac tinh chét khac nhau nhu duoc
thé hién dudi day.

Thi nghiém 1: Xéac dinh cAu trc phan tr ctia vat liéu thu duoc

Hinh 5 1a anh chup clu tric phan tir cta vat liéu cacbon thu dugc nho
phuong phap va hé thdng ctia sang ché do Vién Han 1am khoa hoc Viét Nam thuc
hién nho kinh hién vi dién t&r. Hinh anh chup dugc cho théy cac phan tur clua san
phim c6 dang hinh cau.

Thi nghiém 2: Po dién tré ctia khdi san phim chua nghién

Dung tré ké dé do dién tro gitta hai dau cua khéi san pham thu dugc & nhiét
d6 thuong. Két qua, dién trd ctia khéi san phdm gin nhu bang Khong. Pay 14 bang
chtg vé tinh chét siéu dan cua vat liéu thu duge ngay & nhiét do thuong.

Thi nghiém 3: Do dién tr¢ cla khéi san phim d3 duoc nghién min dén ¢ nm
(Hinh 6)

Rai 500mg bdt hdn hop san pham thu dwoc thanh dai lién tuc dai khoang
20cm. Dung tré ké do dién tré cta ting doan san pham theo timg do dai véi bude
do 2cm. Két qua dugc liét ké trong bang sau:

-17-



20192

Do dai

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
(cm)
bién tré

0 54 | 94 | 11,9 | 13,8 | 159 | 18,0 | 19,3 | 22,6 | 25,0 | 27,0
(MQ)

Két qua & bang trén cho thiy san phdm thu dugc ¢6 dién trd vo cing 16n.
Thi nghiém 4: Xac dinh tinh chit nghich tir

Cho hén hop Cgo— C fullerene da duoc nghién dén c& hat nm vao trong mot
vét chira bing thay tinh hoic nhya trong sudt A. Dung théi nam cham B dit 4p sat
vao thanh binh chd c6 bdt cacbon rdi di chuyén ap sat quanh thanh binh. Khi nam
cham di chuyén mét vong quanh thanh binh, s& ¢6 mot diém tai d6 nam cham bj
hat dinh vao thanh binh véi cuong do co thé tu treo trén thanh binh. Vi tri nay
chinh 13 cyc tir ctia khéi cacbon. Panh déu vi tri ndy 1a Al trén thanh binh. Nhic
nam cham ra khoéi thanh binh rdi dit vao bat ky vi tri nao khac thi nam cham ciing
khong bi hat vao thanh binh. Nhu vay, khéi cacbon chi ¢6 duy nhit mét cyuc tir & vi
tri A. D4t nam cham vé lai vi tri d4 d4nh d4u A, khi nam cham d4 bi hut dinh vao
thanh binh, dich chuyén nam chdm sao cho van 4p vao thanh binh, lic ndy nam
chdm van bj dinh chit vao thanh binh. Dén vi tri A2 bat ky, nhic nam chim ra khoi
thanh binh va dat trd lai vi tri Al, [ic ndy nam cham khong con bi hat dinh vao
thanh binh nita. Nhu vay, vi trf Al khéng con 1a cuc tir cta khéi cacbon. Pt nam
chdm vao bét ky diém nao khac quanh thanh binh (ngoai vi tri A2) déu khéng co
hién tugng huat dinh. Chi tai vi tri A2 méi ¢6 hién tugng hut dinh, ching té cuc tir
d3 xoay chuyén vé vi tri méi A2 khi ta dich chuyén nam cham tir vi trf A1 dén vi tri
A2. Pay chinh 13 tinh chit nghich tir ciia san phdm, mét tinh chat rit dic biét chi
nhitng vat li€u ddc biét mai co.

Vi du thwe hién sang ché

Sau day 1a vi du d& dugc cac tac gia sang ché thyuc hién theo phwong phép
ctia sang ché ddi véi luong nguyén lidu diu vao 13 1 tin tru.

Thuc hién tong hop theo cac budc ctia phuong phép néu trén ta co:

- Sau budc cbc hoa nhdr thiét bi cbe hod 1: tir 1 thn triu thu duoc 80kg than
hoat tinh (cacbon dinh hinh).
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- Sau budc tinh ché nhd thiét bi tinh ché than hoat tinh 2: tir 80kg than hoat
tinh ta thu dugc 7kg than hoat tinh vé6i do tinh khiét 99% (cacbon vO dinh hinh
Ch).

- Sau budc tdng hop trong thoi gian 12h: tir 7kg Ci, tinh khiét ta thu duge
O,7kg C70.

San phém thu duoc duoc kiém tra, danh gia vé cac dic tinh vét ly, nhu sau:

- Trong lugng riéng clia san pham: 1,7g/cm’;

- Dién tré: ltic chua nghién, dién tré cia san phidm gin nhu bang O. Sau khi
nghién, dién tré tang rAt manh.

Day chinh 14 hai tinh chit vét Iy co ban ctia Cy, fullerene. Vi vdy, c6 thé
khéng dinh san phdm thu dugc chinh 14 Cq, fullerene.
Hiéu qua dat dworc ciia sang ché

Nho& phuong phép theo sang ché, c6 thé tin dung cac loai chét thai tir téng
hop ndng nghiép cé ham luong cacbon cao nhu vo trdu, so dira, vo to cia hat ca
phé, 1dng vii, cui ngd, v.v., 1a nhitng nguyén liu c6 sin, ré tién dé téng hop ra san
phém hdn hop Cep - Cy fullerene la vat liéu cé gia tri rit cao phuc vu cho nhiéu
linh vyc k¥ thudt cao nhu: vt liéu, dién ti, v.v..

- Phuong phap theo sang ché c6 thé gitp tong hop duoc khéi lwong 16n hdn
hop Cg - Cy fullerene dép mg nhu cdu ngdy cang ting clia céc nganh cong
nghiép.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phéap san xuét hdn hop Cgo - Cyo fullerene bao gbm céc budc:
a) Coc hoa nguyén liéu cacbon hitu co:

nap nguyén liéu cacbon hitu co vao 16 cbc hod va nung & nhiét do khoang
1400°C trong diéu kién khéng c6 oxy trong thoi gian khoang 12h, sau d6 tét 10 dé
16 cho trong 48h thu dugc than hoat tinh 1a cacbon dinh hinh;

b) Tinh ché than hoat tinh:

cho axit HF chay qua khéi than hoat tinh thu dugc & budc trén dé hoa tan
thanh phan Si trong than; rira sach than bang nudc sach; cho dung dich cuong thuy
(HC1 + HNOs) di qua khéi than hoat tinh néu trén dé hoa tan cac thanh phan kim
loai Fe, Ca c6 trong than; rira lai than béng nuéc sach, thu duge than tinh khiét 1a
C3 c6 d6 tinh khiét 98 — 99%;

¢) Téng hop hdn hop Cgy - Cyo fullerene:

nung néng cacbon Cy, tinh khiét thu dugc & bude trén dén nhiét do khoang
1800°C trong diéu kién hiém oxy; khi C, tan chay, bd sung hdn hop chit xac tac
gébm Co va Li dang bot vao khéi Cp, dang néng chdy néu trén; st dung tia laser
kich hoat khdi Cy, trong thoi gian khoang 15 phut; duy tri nhiét d6 khoang 1800°C
trong mot khoang thoi gian tir 7 dén 12 gio rdi ngimg dbt, dé tiép 20 gio thu duoc
san phém hon hop Cgo - Cyp; va

d) Nghién san pham hdn hop Ceo - Cro fullerene thu duge & budc trén thanh
bdt ¢6 ¢ hat theo ¥ mubn.
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 nguyén liéu hitu co 13 cac chét thai tir téng
hop ndng nghiép c6 ham luong cacbon cao nhu vo trdu, so dira, vo to cia hat ca
phé, 1ong vii, cui ng6 da dugc lam sach.
3. Phuong phép theo diém 1 hoic 2, trong dé dé thu duoc san phém hén hop 1a Cg
fullerene, thoi gian duy tri nhiét d6 1800°C & budc ¢ 1a khoang 7 gio.
4. Phuong phap theo diém bat ky trong sd céc diém tir 1 dén 3, trong d6 dé thu
dugc san pham hdn hop 1a Cy, fullerene, thoi gian duy tri nhiét 6 1800°C & budc ¢
la khoang 12 gio.

5. Hé théng thiét bi dé san xuét hdn hop Cgp — Cy fullerene bao gém:
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thiét bi cdc hoa (1) dé tao ra than hoat tinh tir c4c nguyén liéu hitu co;

thiét bi tinh ché (2) dé tinh ché than hoat tinh do thiét bi céc hoa (1) tao ra dé
thu dugc cacbon Cy, tinh khiét; va

thiét bi hoa nhiét (3) dé téng hop hon hop Cgy — Cy fullerene tir cacbon C,
tinh khiét néu trén.

6. Hé thdng theo diém 5, trong do thiét bi cdc hoa (1) ¢b cAu tao bao gbm:

16 nung gdém ¢6 vo 16 (1.1) hinh try ¢6 hai 16p, 16p trong (1.2) duge lam bang
vat liéu chiu duge nhiét d6 dén 2400°C, 16p ngoai (1.3) lam béng vat liéu cach
nhiét;

bén trong v6 16 (1.1) 1a ndi cbc hod (1.4) dwoc 1am bing vat lidu din nhiét
va chiu dugc nhiét do dén 2400°C, ndi (1.4) nay dugc dit lot bén trong vo 10 (1.1)
sao cho cach mat trong clia vo mot khoang tréng (1.5) bao quanh ndi lam khoang
ddt;

ndi cbc hod (1.4) chira nguyén li¢u hitu co (A) bén trong;

phia trén dinh 16 nung (1) c6 cira nap (1.6) dé nap nguyén liéu hitu co;

duéidéynﬁicéchoé(L4)céc&axésénphén1(L7ﬁ

phia trén ctia khoang dbt (1.5) c6 6ng dan (1.9) dé dan khéi tir khoang d6t
(1.5) sang bo xir ly khoi bui théng thuong;

bng (1.10) ni théng cira nap (1.6) véi du @bt (1.12) dé din khi than béc 1én
UhkhéinguyéaHéu(A)khibinungnéng;Vé

dau dbt (1.12) duoc bd tri gan phia day 16 nung xuyén qua vo (1.1) vao
khoang d6t (1.5) dé nung néng ndi cdc hod (1.4) c¢6 chira nguyén liéu hitu co (A)
bén trong.

7. Hé théng theo diém 5 hodc 6, trong do thiét b tinh ché (2) c6 cu tao bao gém:
bd phin loc ap luc (2.1) c6 ciu tao gdm khoang chtra than (2.2) bén trong
than hinh tru (2.3) ¢6 hai luéi loc (2.4) chin & hai d4u than hinh tru (2.3);

bd phin loc (2.1) nay duge dit trong bdn loc (2.5) hinh tru va chia bon loc
nay thanh ba khoang riéng biét 1a khoang trén (2.6), khoang (2.2) chira than (B) va
khoang duéi (2.7);
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mot thung (2.8) chira axit HF dé hoa tan Si c6 dng x4 (2.9) ndi théng déy ctia
thiing (2.8) v&i khoang dudi (2.7) va éng hdi luu (2.10) ndi théng khoang trén (2.6)
v6i phéan dinh cta thing (2.8);

thung chtta dung méi cuong thuy (2.11) dé hoa tan Fe, Ca, v.v., va thung
chtra nuée rira (2.12) dé rira than duge két ndi véi bdn loc (2.5) theo cach nhu trén;

cic may bom (A) dé bom chét 10ng tlr cac thung chira téi bon loc (2.5) va
céc van (B) duge bd tri trén cac dudng éng dé déng/mé céc dong chét 1éng tuong
ung.

8. Hé thong theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 5 dén 7, trong d6 thiét bi hod
nhiét (3) c6 cdu tao bao gdm:

16 nung gdm ¢6 v6 10 (3.1) hinh try c¢é hai 16p, 16p trong (3.2) dugc lam bing
vat liéu chiu duoc nhiét do dén 2400°C, 16p ngoai (3.3) lam béng vat liéu cach
nhiét;

bén trong vo 16 (3.1) 1a néi hod nhiét (3.4) dugc 1am bing vat lidu din nhiét
va chiu duge nhiét do dén 2400°C, ndi nay dugc dat lot bén trong vé 10 (3.1) sao
cho cach mat trong ctia vo mot khoang tréng (3.5) bao quanh ndi lam khoang d6t;

ndi hod nhiét (3.4) nay chira Cy, bén trong;

phia trén dinh 16 nung c6 ctra nap (3.6) dé nap nguyén liéu Cy, qua dng nap
(3.13);

duéi day ndi hoa nhiét (3.4) c6 cira xa san phim (3.7) ¢6 van (3.8) dang xu-
pap dé déng/mé cira xa (3.7);

phia trén ctia khoang dét (3.5) c6 éng din (3.9) & dan khéi tur khoang d6t
(3.5) sang bo xtr ly khoi bui thong thuong;

6ng (3.10) nbi thong ctra nap (3.6) véi dau dbt (3.12) dé dan khi than béc 1én
tir khdi nguyén lidu Cy, khi bi nung nong;

dau dét (3.12) dugc b tri gin phia day 10 nung xuyén qua vo (3.1) vao
khoang d6t (3.5) dé nung néng ndi hod nhiét (3.4) c6 chia nguyén liéu C;, bén
trong;

it nhat mot thiét bi laser (3.14) trén v6 (3.1) sao cho huéng chum laser
nghiéng xubng mét géc chiéu thang vao khédi cacbon Cy, dang nong chay.
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