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(57) Sang ch& d¢ cap dén phuong phép san xuét cacbon cé ciu tric nano tinh thé
va/hodc mang ludi cacbon c6 céu tric nano tinh thé, trong d6 phuong phdp niy
bao gém céc budc: (a) tao ra hé vi nhil tuong hai pha lién tuc chita cdc hat nano
kim loai c6 kich thudc hat trung binh ndm trong khoang tir 1 nm dén 100 nm; (b)
cho h¢ vi nhil twong hai pha lién tuc nay ti€p xidc vdi chit mang; va (c) lang dong
héa hoc pha hoi céc hat nano kim loai va ngudn khi cacbon dé tao ra cacbon c6
céu tric nano va/hoac mang luéi cacbon c6 ciu tric nano. Nhd d6, c6 thé thu
dugc cac mang ludi cacbon c6 cdu tric nano tinh thé, vu tién cdc mang ludi 6ng
nano cacbon. Sang ch& con dé cap dén mang Iudi cacbon cé cdu tric nano tinh
thé thu dugc bang phuong phdp néu trén va ché phdm composit chita mang lu6i

cacbon ¢ ciu tric nano tinh thé.
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Linh vyc ky thuat dwgc dé cap

Sang ché @& cap dén phuong phap san xuit cacbon c6 céu trac nano nhu 6ng
nano cacbon (CNT-cacbon nanotube), fulleren va graphen. Cu thé hon, séng ché dé
cap dén mang luéi cacbon c6 cdu truc nano, cu thé 13 mang lu6i CNT va quy trinh san
xuét chung. Sang ché con dé cap dén ché pﬁém phﬁ hop dé st dung trong qua trinh san

xudt mang ludi cacbon ¢ céu tric nano.
Tinh trang Ky thuit ciia sang che

Cac 6ng nano cacbon 15 cac chu tric dang 6ng duoc tao ra bdi mdt hodc nhiéu
16p graphen. Tu khi phét hién ra quy trinh tdng hop @& ché tao cac 6ng nano cacbon
dau nhitng nam 90, cdc CNT da tdp trung dugc nhiu sy quan tdm cta céc nha khoa
hoc do cac dic tinh din dién, din nhiét va dic tinh co hoc tuyét voi va c6 bé mit riéng
16n. Trén co s& d6, nhidu img dung da duoc dé xuat, tir linh kién vi dién tr, man hinh,
truyén thong vo tuyén t6i cac pin nhién ligu.

C6 ba phuong phap chinh d& téng hop cac dng nano cacbon don 16p va da 16p,
bao gdbm phoéng hd quang dién thanh graphit, bao mon cacbon bing laze, va ling dong
h6a hoc pha hoi cac hydrocacbon. Tuy nhién, cac phuong phap hi€u qua nhét vé& chi
phi dé téng hop cac 6ng nano cacbon 14 trén co s& ling dong héa hoc pha hoi (CVD-
chemical vapor deposition). Phuong phap CVD nhiét dugc xtic tdc kim loai thuong'su
dung nguyén liéu ré va ¢ cac yeu clu vé ning lugng tuong d6i thap, va do @6 thu hut
dugc sy quan tAm nhim muc dich tbng hop véi khéi lwgng 16m. Theo c4c phuong phap
CVD, khi chtra cacbon dugc phan tach & nhiét d§ cao va dudi anh hudng cia chét xtc
tac da duogc nghién rAt min (thuong 12 sit, niken, coban, cac kim loai chuyén tiép khéc
hoic cac hgp kim), cac nguyén ti cacbon dugc lién két dé tao thanh cac CNT. Céc hat
xtic tac c6 thé duoc san xuét ngay tai chd bang cach phén tach cac hop chét kim loai -

hitu co hodc c6 thé duge dua vao 10 CVD trén mot nén co dinh.
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EP 1952467 dé cap dén cac cdu trac ddy nano va cac mang ludi ddy nano lién
thong, x6p chita cac cu tric nay. Day nano dung lam 13i cho khudn d& phat trién céac
mang ludi cacbon. Dé tdi da héa kha ning x4m nhap va sir dung cta chét xdc tac, vi
du trong cac tmg dung pin nhién liéu, EP’467 @& xuét viéc két tia mang mong hodic
16p chét xuc tac kim loai trén bé mit cta cac day nano nay. Tuy nhién, cac lién két mét
thiét gifta chat mang day nano va céc hat xuc tac duoc két tia trén d6 cho biét hiéu qua
X0c tac va cac tinh chit din bi gi¢i han. Hon nita, cac hat xtc tac ndm & mat trén cua
cAu truc cacbon khién cho ching yéu hon trong qua trinh giai hdp. Tuong tu, cac ciu
tric nano thu duge theo cach nhu vay khong c¢6 cdu tric tinh thé, didu nay 1am cho céac

cAu triic nay it pht hop véi nhiéu tng dung.

Trong linh vyc nay, ngudi ta dd cong nhén rong rai rang phuong phap CVD
thuong tao ra mot lugng 16n tap chét do khoé kiém soat cac tinh chét cua chét xuc tac,
ngoai céc 1y do khac. US 2006/0104889 md ta cic chét xic téc c6 cac kich thude hat
trung binh nhé véi d6 phan bd kich thuéce hat hep, kho tdng hop. US’889 d& xuét cac
hat xuc tac ¢6 kich thudc ndm trong khoang tir 1 nm dén 50 nm dwgc mang trén bot
oxit véi ty 18 theo trong lwong clia chét xtic tac : chit mang nim trong khoang tir 1:1
dén 1:50.

EP 1334064 bdc 16 quy trinh diéu ché cac éng nano cacbon, bao gdm budc tao
huyén phi hat kim loai min c¢6 kich thuc nanomet trong pha khi. Quy trinh nay c6 thé
kiém soat hinh dang va cu tric cia cac 6ng nano cacbon. C4c hat nano kim loai c6
kich thugc trung binh tir vai nanomet dén vai trim nanomet. Quy trinh ndy nd lyc
kidm soat do tinh khiét CNT nh& vao viée st dung chét hoat dong bé mat gitip ngin

chin sy két dinh cta c4c hat kim loai dang keo.

EP 2123602 md ta sy phat trién cta cic dng nano bang cach st dung phuong
phap CVD trong d6 16p S chira cac protein dugc tao ra trén nén va dugc st dung 1am
mit na tai dé cac hat nano vd co dugce két tia nho bude u va khi dung dich mubi kim
loai twong Gng. Phuong phap nay tao ra tip hop véat ly bao gdm céc céu tric nano
riéng biét trong cac Fig.1 va Fig.2 ma khong c6 bét ky lién két héa hoc nao giita cac

cau truc do.
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Tuy nhién, cdc phan bd kich thuéde hep cua cac hat xtc tac kim loai dugc st
dung trong linh vuc ndy nhu néu trén chi co6 thé dugc tao ra & cac méat do thap. Tham
chi néu str dung hé vi nhil tuvong dé 1am én dinh céac hat kim loai thi néng dd mol hat
kim loai thuong bang khoang vai mM, tirc trén ngudng pha v&. Dbi véi vi du vé cac
hat néu trong EP 1334064, ndng do mol 16n nhét cta cac hat kim loai bing 10mM.
Tuy nhién, trong linh vuc ndy, cho t§i nay vAn chua quan sat thdy cic mang ludi

cacbon c6 cau triic nano ¢ nhitng ndng do nay.

Ngoai ra, bd qua cdc nd lyc néu trén nhim kiém soat kich thuéc hat trong
phuong phdp CVD, tai li¢u “Formation of carbon nanotubes through ethylene
decomposition over supported Pt catalysts and silica-coated Pt catalysts” Carbon 47
(2009) 1251 — 1257 ctia Takenaka ciing nhom céc tac gia, cho biét rang kich thuéc ciia
hat kim loai duoc kiém soat ban dau khéng dam bao cho thanh cong do‘khéng c6 bién
phap ngin ngira nao nén cac hat kim loai két khdi manh trong qué trinh phan huy

cacbon thuec.

Do d6, linh vuc k¥ thuat nay dang cd gang kiém soat t6t hon su két khéi cia
chit xtc tac, tic 1a kiém soat do tinh khiét va dd dong nhat ctia cacbon c6 cau tric
nano. Ciing c6 nhu ciu vé cic phuong phap don gian trén co s¢ CVD de€ tao ra céc

mang ludi cacbon co cau tric nano lién két hoa hoc.
2 A’ ~ A d r ‘
Ban chat ky thuat cia sang ché

Céc tac gia sang ché dd tim ra mot phuong phép hiéu qua vé mat chi phi dé san
xut cacbon ¢6 cdu truc nano (chéng han nhu cac CNT), bing cach tao ra va phat trién
cac cAu truc nano xung quanh su phan bd don phan tin clia céc hat kim loai c¢6 thich
thuge nano. Cuy thé, mang ludi cacbon ¢ cAu tric nano dugce lién két héa hoc co thé
dugc tdng hop bing phuong phép niy. Cac mang luéi ndy, khi dugc st dung 1am céc
chit don trong cac composit tao ra cic tinh chét dién, d6 bén co hoc, cac tinh chit
nhiét va d bén hoa hoc chua timg théy trong linh vyc k¥ thuét nay. Céc vi du vé& mot

s tinh chét nay dwoc thé hién trong phan Vi du thuc hién sang ché dudi day.

Viée sir dung cong nghé dugc bdc 10 trong tai licu WO 2010/041937, khong

thudc 1inh vuc cacbon ¢6 ciu tric nano, tao ra sy phan bo mat d§ cao va kich thudce
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hep ctia cac hat kim loai ¢6 kich thuéc dugc kiém soat, cac hat kim loai nay dugc phat
trién trong cdc hé vi nhii twong hai pha lién tuc. Pic tinh hé vi nhii twong cho phép
kiém soat t6t kich thudc hat va d phan tan don. Cac phuong phap ctia cic tac gia sang
ché co thé 1am giam manh tap chét trong qua trinh CVD trong khi d6 cho phép phat
trién hau hét moi c4u trac nano. Phuong phéap theo sang ché tranh duoc su két tia cua

chat xtc tac.

M4u chét ctia phwong phép theo sang ché 14 & chd céc chu tric nano duge phat
trin xung quanh cac hat xuc tac duwoc didu ché trong hé vi nhii twong hai pha lién tuc.
Piéu ngac nhién 14 trong lic dic tinh ctia hé vi nhil twong hai pha lién tuc bi mét di khi
nhiét dd cua moi truong CVD tang 1€n, thi kich thudce hat kim loai van dugc duy tri, va
su két khdi dudong nhu it xay ra — khong giéng nhur cac hé lam 6n dinh khac trong linh
vuce k¥ thudt ndy. Méac du céc tac gia sang ché khéng mong mubn bi rang budc bai bat
ky ly thuyét nao, 1y do dugc cho la do sy cacbon hoéa hé vi nhil twong xung quanh céc
hat & nhiét @0 khoang 770K (427°C), do vy ngén ching khong bi thiéu két trong qua

trinh phan huy cacbon.

Hon nita, nho st dung hé vi nhii tvong hai pha ti€n tuc dé san xuét cac hat kim
loai, c6 thé dat dugc cac néng do hat cao hon bét ky hé nao khac, ké ca cac hé vi nhii
tuong dang nhd giot (nudc trong dau, pha L2) nhu dugc mo ta trong WO 81/02688.
Trong linh vuc nay, thudt ngit ‘L2’ dugc dung cho cac hé nhil twong bao gbém lugng
nhd chit hoat dong bé mit trong nudc két tu trong pha dau lién tuc. Vi muc dich hoan
thién, cac vi du kém theo khing dinh ring viéc st dung cac hé vi nhil twong loai L2 vi
du nhu trong quy trinh CVD cta EP 2123602 khong tao ra bt ky mang ludi nao ca.
Tuy nhién, luu y rang ban thAn WO’688 lai khong thudc linh vuc éng nano cacbon va

khong c6 bat ky chi din nao téi phuong phap CVD.

Mic di cc tic gia sang ché khong mong mudn bi rang budc boi bat ky ly
thuyét nao, ho tin tuéng ring cac ndng do hat gia tang co thé 1a do viéc kiém soat dong
hoc ctia qua trinh tao ra céc nguyén tir tién chét, nhan va sau d6 14 cac hat qua ciu triic
nano phuc tap cua hé vi nhil trong hai pha lién tyc. Ngoai ra, cac ndng do chét hoat

dong bé mit cao c6 sin trong hé vi nhil twong hai pha lién tuc lam 4n dinh bé mit 16n
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duge tao ra boi nhidu hat nhd. Thém vao d6, c6 thé 1am ting céc ndéng d6 hat kim loai
theo kiéu cuong do trén cac hé vi nhii trong loai nhé giot. Céc tac gia gia thuyét ring
béng cach co néng dd cac hat nano xtc tac cao, mdt s6 trung tim tao hat nhan dugc tao
ra, cac trung tdm tao hat nhan nay phat trién tiép dé tao thanh céc nhanh tao ra co s
cia mang lu6i 6ng nano cacbon. Linh vuc k§ thuat nay van chua biét vé& cac mang luédi

nhu vay.

Cacbon c6 céu trac nano va cac mang ludi cia ching thu dugc theo cach nhu
vy c6 thé phan biét dugc véi cac cu tric nano dugc san xuét theo céac giai phap k¥
thuat da biét, khong nhiing vé& chu trac va do xép, ma con vé cac tinh chét héa hoc,
dién hoc va co hoc ciia ching (nhu do din dién va hing sb dién moi) va c6 thé dé dang
duge kiém chimg ma khong ¢6 kho khin gi bdi ngudi c6 trinh d§ k§y thuét trung binh
trong Iinh vuc nay bang cach sir dung cac k¥ thudt quang phd thong thudong (vi du
quang phd dién mdi). Céc tinh chét nay c6 thé tao thuan loi cho cac g dung nhu qué
trinh xtc tac (vi du, di thé, dién xuc tac), luyén kim (vi dy, cac andt dé san xuét nhom),
cac thiét bi dién tir (vi dy, cac thiét bi luu trit, cac bd xir 1y), cic by cam bién (vi dy,
dung cho cac phan t sinh hoc, cdc ion ddc hai trong nuée) va céc khung cho cac thiét
bi tién ich (vi du, cic bd phén ciia may bay hodc 6t0, cac dung cu thé thao). Chi tiét vé

cac tinh chit nay duge mo ta trong céc vi du kém theo dudi day.
M3 ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 so sanh céc hat nano platin dugc tao ra bé‘mg cach st dung (a) hé vi nhii
twong dang nho giot (‘L.2”) va (b) h¢ vi nhil trong hai pha lién tuc.

Fig.2 thé hién su phan bd kich thude hat cua cac hat nano dugc tao ra trong hé
vi nhil twong hai pha lién tuc dugc do bing phuwong phap tan xa 4nh sang dong. Mé cu
thé nay bao gdm cac hat c6 kich thudc 5 nm twong tmg véi cong thirc didu ché trong vi
dul.

Fig.3a thé hién su truyén anh hién vi dién tir cua cic mang ludi 6ng nano
cacbon. Cac céu trac day dic hon va dai hon 1a cym céac 6ng nano nho hon.

Fig.3b 1am noi b4t cdc nut mang noi ma mang ludi Ong nano cacbon c6 sy xEp

chdéng duge minh hoa.
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Fig.4 thé hién rang céc Ong nano dugc li€n két hoa hoc. Cac di€ém den la cac

chét xuc tac hat nano dugc st dung dé phat trién ong.

Fig.5 thé hién éng nano cacbon da 16p c6 dau ngam. Ong bao nhat mau hon
xung quanh 151 ti mau ctia cac dng nano co thé 12 do 16p vo dinh hinh hoic do quang

sai bdi dd cong cila Ong nano nay.

Fig.6 thé hién sy khac biét vé& hinh dang va chu tric gitra cac 6ng nano da biét
trong linh vuc k§ thudt nay (b) va cdc mang ludi CNT (a) theo sang ché. Fig.6a thé
hién mang lu6i CNT lién két héa hoc ‘kiéu bot xdp’ theo sang ché. Fig.6b minh hoa

cac CNT thong thudng, c6 sin trén thi thudng, khong co trat ty & dang khdi.

Fig.7a dn Fig.7d thé hién cdc mang luéi CNT c6 cac CNT lién két hoa hoc

theo sang ché thé hién cac dang lién két méi.

Fig.8 thé hién cac mang luéi Ong nano cacbon dugc phat trién bang cach st

dung céc hat nano xuc tac (a) sit va (b) bac.

Fig.9 thé hién (a) cac do din dién cua polymetylmetacrylat va composit chira
cac mang lugi CNT va PMMA; (b) cic hé¢ s6 luu trit cta polyimit va composit chira
cac mang ludi CNT va cac PI polyimit; (c) cac hé s6 luu trit va goc ton hao cua
polyetylen va composit chira cac mang ludi CNT va PE; va (d) cac hé sd luu trit va

gbc ton hao clia epoxy va composit chira cdc mang ludi CNT va epoxy.

Fig.10 so sanh phd Raman ctia (a) cac 6ng nano cacbon da 16p va (b) cac mang
lugi CNT.

Fig.11 so sénh do x6p cua (a) cac dng nano cacbon da 16p va (b) cac mang ludi
CNT.

Fig.12: Dudng cong phan cuc ciia pin nhién li€u dugc chu thanh tir cic mang

lu6i bng nano cacbon dugce st dung lam dién cuc va Nafion® lam chat dién phan.
Mo ta chi tiet sang che

Theo mot khia canh, sdng ché dé xuat phuong phap san xuit cacbon c6 cau tric
nano tinh thé, t6t hon 13 cac 6ng nano, bao gdm céc budce (a) tao ra hé vi nhil twong hai

pha lién tuc chtra cac hat nano kim loai ¢6 kich thuéc hat trung binh nim trong khoang
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tir 1 nm dén 100 nm, (b) cho hé vi nhii twong hai pha lién tuc nay tiép xtic véi chat
mang va (c) ling dong hoa hoc pha hoi c4c hat nano kim loai nay va ngudn khi cacbon

dé tao ra cacbon c¢é cau truc nano tinh the.

C6 loi néu, do déng nhét cta céc hat kim loai dugc kiém soat trong hé vi nhii
twrong hai pha lién tuc ndy bang cach tron hé vi nhii tuong hai pha lién tuc thir nhét,
trong d6 pha nuéc chira mudi phirc chit kim loai ¢6 kha ning bi khir thanh c4c hat kim
loai cudi ciing, va hé vi nhii twong hai pha lién tuc tht hai, trong d6 pha nuéc chia
chit khir ¢6 kha nang khir mubi phirc chit kim loai nay; khi tron phirc chét kim loai

dugc khir, do d6 tao ra cac hat kim loai.

Moi truong hai pha lién tuc dugc kiém soat 1am 6n dinh céc hat, chéng lai su
két khéi hodc su chin mudi Ostwald. Kich thudc, cac n6ng d6 va d6 bén cia cac hat
xuc tac d& dang duoc kiém soat. Pay dugc cho 1a thtt nghiém thong thuong dé didu
chinh kich thuéc hat kim loai trung binh ndm trong khoang néu trén, vi du bing cach
thay ddi ty 1& mol gitta tién chét kim loai v&i chit khir. Sw gia ting luong twong dbi
ctia chit khir tao ra cac hat nhé hon. Do d6, cac hat kim loai thu dugc theo cach nhu
vdy 1a don phén tan, tdt hon 14 ¢6 cac @6 1éch so véi kich thudce hat trung binh trong

khoang 10%, t&t hon nita 14 trong khoéng 5%.

Ngoai ra, khong c6 giéi han v& tién chét kim loai theo phwong phép cla sdng
ché, vé6i didu kién no c6 thé duge khir. Khong gidng nhu trong céc giai phap k§ thuat
da biét, phuong phap clia séng ché khong cén céac 16p két tia tiép theo ciia céc chét xuc
tac hoat tinh trén cdc hat kim loai dugc hinh thanh theo céch nhu vay. Trong phuong
phap CVD xuc tac, céc loai chét xiic tac hitu hiéu da biét 1a kim loai hiém (Pt, Pd, Au,
Ag), cac nguyén tb ho sét (Fe, Co va Ni), Ru, va Cu. Céc phirc chét kim loai thich hop
14, nhung khong chi giéi han trong, (1) cac tién chét platin nhu H,PtCls; HyPtCle.xH,O;
K,PtCly; K,PtCly.xH,0; Pt(NH3)4(NO;),; Pt(CsH70,),, (ii) cac tién chét ruteni nhu
Ru(NO)(NOs)3; Ru(dip);Cl, [dip = 4,7-diphenyl-1,10-fenanthrolin]; RuCls, hodc (iii)
c4c tién chét paladi nhu PA(NOs),, hodc (iv) cac tién chét niken nhu NiCl, hodc
NiCl,.xH,0; Ni(NO3),; Ni(NO3),.xH,0; Ni(CH3CO0),; Ni(CH3;COO0),.xH,0;
Ni(AOT), [AOT = bis(2-etylhexyl)sulfosucxinat].
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Céac chét khir thich hop khong bi giéi han 1a khi hydro, natri bo hydrua, natri
bisulfat, hydrazin hodc hydrazin hydrat, etylen glycol, metanol va etanol. Ciing thich

hop 14 axit xitric va dodexylamin.

Kiéu tién chit kim loai khong phai 12 phdn co ban ciia sang ché, nhu dugc
chirng minh trong phan Vi du thyc hién séng ché dudi day. Theo mot khia canh, kim
loai cia cac hat ctia h¢ vi nhii twong hai pha lién tuc dugc lya chon, t6t hon 14 tir nhém
bao gém Pt, Pd, Au, Ag, Fe, Co, Ni, Ru va Cu, dé kiém soat hinh thai cta cac mang

ludi 6ng nano cacbon duge tao ra cudi cung.

Thuét ngir “cacbon c6 ciu triic nano” duge hiéu 13 bao gdm dang thi hinh cta
tinh thé cacbon sp2, nghia 1a cac hop chét trong d6 nguyén tir cacbon dwgc gin két véi
ba nguyén tir cacbon bén canh theo kidu hinh luc gi4c, bao gdbm graphen, fulleren va
cac 6ng nano cacbon. Thuén lgi 13, nho viée sit dung hé vi nhii twong hai pha lién tuc
va ngoai ra, kha ndng tao ra cac néng d6 hat kim loai cao va déng nhit, nguoi ¢ trinh
d6 k¥ thudt trung binh trong linh vuc nay co thé diéu ché bat ky cacbon ¢ ciu tric
nano tinh thé mong mudn nao, tuy thudc vao kich thude va mat do hat kim loai thyc té

duoc str dung.

Céc 6ng nano cacbon 12 cdu tric nano duge wu tién, nghia 1a cac phan tir cacbon
hinh tru c6 dwong kinh ndm trong khoang tlr vai angstrom dén vai nanomet, c6 chiéu
dai gép tir 10 lan dén hang nghin 1an dudng kinh. Theo séng ché, co thé tao ra cac
CNT cé4 don 16p 13n da 16p (vi du hai 16p), tire 1a s6 16p cacbon tao nén thanh cta éng

nano.

Phuong phép theo sang ché cho phép phét trién cdc mang ludi cacbon ¢6 cau
trac nano tinh thé c6 nhiéu cacbon c¢é céu tric nano duge lién két héa hoc véi nhau,

nho tht ca cac loai lién két, ké ca cac lién két Y- va H- (xem Fig.7).

Céac quy trinh phan ung theo sang ché d8 tao ra cac dng nano cacbon bing cach
st dung phuong phap ling dong hoa hoc pha hoi dugc md ta trong cac giai phap ky
thuat da biét trong linh vuc ndy. Do d6, khong lam gidi han sang ché, cac thong sb cua
quy trinh dé thyc hién sang ché, chéng han nhu nhiét dg, thoi gian va ap sut, co thé

duoc xac dinh d& dang bdi ngudi 6 trinh dd k§ thuét trung binh trong linh vuc nay tir
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cac giai phap k¥ thuat da biét. Chi 1a hudéng dan, cac didu kién phan ung & budce (c) -
sit dung chit xuc tac kim loai hoat tinh, duoc két tia trén 16p nén hoic chit mang, dé
xuc tac cho phan ung tich tu cacbon dé tao ra cac dng nano cacbon bao gdm: dura khi
tro (vi du He, Ar hodc N,), khi hydro va ngudn khi cacbon vao thiét bj phan tmg &
nhiét d cao va 4p suit nim trong khoang tlr 1 bar dén 5 bar (0,1 MPa -0,5 MPa) trong
khoang thoi gian phan tmg tir 1 phiit &én 360 phut. Mdi trudng ¢6 nhiét do cao nim
trong khoang tir 750K dén 1100K (477°C - 827°C), t6t hon 1a 800K (527°C) hodc cao
hon, t&t hon nira 12 it nhat 850K (577°C), dic biét 1a it nhidt 900K (627°C). Khi két

thiic phan g, chit mang dugc loai bo dé thu hdi cac bng nano cacbon.

Tét hon néu quy trinh ndy 13 quy trinh san xuét theo mé, trong d6 khi chta
cacbon va cac hat xuc tac kim loai duge dat trong budng 10 phan ung va duge gitr
trong d6 trong khoang thdi gian phan ting. Theo cach khac, quy trinh nay c6 thé 1a quy
trinh lién tuc, trong d6 cac hat xtic tac kim loai va khi chira cacbon lién tuc dugc cép

va dugc trdn trong 10 phan Ung.

Ngudn khi cacbon bao gdm céc hydrocacbon béo, ca no 1an khong no, ching
han nhu metan, etan, propan, butan, hexan, etylen, axetylen va propylen; cacbon
monoxit, hydrocacbon dugc oxy héa ching han nhu axeton va metanol; cac
hydrocacbon thom chéng han nhu toluen, benzen va naphtalen; va hdn hop ctia cac
chit néu trén, vi du hdn hop cacbon monoxit va metan. St dung axetylen thic déy su
hinh thanh cac éng nano cacbon da 16p, trong khi CO va metan 1a cac khi duge wu tién
d8 tao ra cac 6ng nano cacbon don 16p. Ngudn khi cacbon c6 thé tiy y duoc trén véi

khi 1am loang chang han nhu khi nito, heli, argon hogc hydro.

Chét mang dugc lya chon sao cho né khong phan ung véi chét xuc tac kim loai
hoat tinh mdt cach tinh c& trong qué trinh gia nhiét, sao cho chat xvc tac kim loai hoat
tinh nay c6 thé xdc tic phan tng tdng hop ctia cac dng nano cacbon nhur mong mudn.
Tét hon 13, chdt mang duge Iwa chon tir titan, ddng, thép khong gi, molybden va céc
oxit tro nhu silic oxit (thuy tinh, thach anh), gém va cac vat li¢éu ngoai lai nhu kim

cuong. Céc ciu tric tuyét voi thu duge khi st dung zeolit [am chit mang. Bang cac hat
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xuc tac kim loai trén co so nhii trong hai pha lién tuc, loai chat mang nay khong c6 bat

ky tac dung c6 hai nao dén sy phat trién cta cic cau tric nano.

Két qua ctia quy trinh theo sang ché 1a thu dugc cc ciu tric nano tinh thé dong
nhét, trong d6 cic hat nano kim loai dwgc ngdm vao bén trong va gan két vat ly voi
cacbon c6 ciu tric nano dugc tao ra va phat trién xung quanh céc hat nay. Khi phan
tich, phat hién théy réng su két tu kim loai trong quy trinh CVD la rit nho, dac tinh

khéc thudong duogc giit nguyén.

Theo mot khia canh, séng ché @& cap dén cac mang ludi chira cacbon c6 cAu
triic nano duoc lién két hoa hoc, nghia 1a lién két ddng hoa tri, , tdt hon 1a chira cac
CNT, thu dugc hogic c¢6 thé thu duge bing phuong phap duge md ta chi tiét trén day.
Néng do tdi thiéu cta cac hat kim loai tai noi tao ra cdc mang ludi phu thudc vao
pham vi cta cic thong s, tit ca cac pham vi thong s6 nay duge didu chinh dé dang boi
ngudi ¢o trinh do k¥ thudt trung binh trong linh vye ndy. Médc du méat do cua cac hat
kim loai 12 yéu t6 rd rét, cac thong s6 ¢6 lién quan khéc 14 loai nhil tuong hai pha lién
tuc bao gébm pha hitu co ciia né va chét hoat dong bé mit, va cdc ham lugng c6 lién
quan cda chung. Cac vi du dugc thé hién trong phﬁn Vi du thyc hién sang ché dudi
day. Viéc tao ra mat d§ hat kim loai du dé co thé tao ra mang luéi dugce cho 1a thudc
pham vi cia ngudi co trinh do k¥ thuét trung binh trong linh vyuc nay, nén vi€c st dung
hé nhil twong hai pha lién tuc mot cach co6 lgi khong tao ra can tré nao cho quy trinh
nay.

Tuy nhién, d c6 dugc cac mang luéi c4u triic nano, wu tién cho céc hat kim loai
trong hé vi nhil trong hai pha lién tuc trdi qua quy trinh CVD ¢ ndng o kim loai hoat
tinh it nhét 1a 15 mM, tt hon nita néu it nhét 1a 20 mM, ddc biét néu it nhat 1a 25 mM,
dic biét hon 1a 30 mM. Cac mang ludi tuyét voi thu duge & cac ndéng d6 kim loai hoat
tinh cao hon 40 mM. Pay 1a cac ndng d6 clia chit xtc tac twong d6i so voi lugng pha
nudce trong hé vi nhii twong hai pha lién tuc. O cac mat dd hat xuc tac cao, thu duoc
cac mang ludi dng nano cacbon trong d6 cac 6ng nano cacbon dugc lién két hoa hoc

(Fig.3). Tét hon 13, cac lugng twong d6i nay, 1 dua trén tong cac hat kim loai gop
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phan. Theo khia canh nay, cacbon c6 cau triic nano dugc tao ra theo cach nhu vay

khac biét vdi cac cau tric khac da bict trong linh vuc nay.

Diéu nay ciing duge phan anh trong céc tinh chét cta cac mang luéi cacbon c6
cAu trac nano, cac tinh chét nay khéng twong g véi cac tinh chét dugc phét hién &
cac mang lu6i phi cacbon. Cacbon c6 ciu tric nano theo céc giai phép k¥ thuét da biét
trong linh vuc nay khong duoc lién két héa hoc thé hién cac tinh chit hoan toan khac
bi¢t. Theo mot phuwong an, cac mang ludi nay c6 thé dugc x4c dinh tinh chét boi phd
Raman, thé hién hai tin hiéu xen pht mot phan (nhung van c6 thé phan biét dugc) &
ving bude soéng ndm trong khoang tir 1000 cm™ — 2000 cm™, va tin higu tht ba rong &
viing budc séng nim trong khoang tir 1800 cm™'— 3500 cm™; tin hiéu dugc xac dinh
thong thudng béi viée ¢6 ty 18 tin hiéu trén nhidu it nhit bing 5, tdt hon nita 12 it nhat
béng 10, t5t hon niva 1a it nhét b%mg 20. Tin hi€u rong nay co thé dugc dic trung bdi do
rong cua tin hiéu & nira d6 cao it nhit 1a 100 cm™, tét hon 1 ndm trong khoang tir 100
cm™’— 800cm™, t6t hon nita 14 nim trong khoang tir 100 cm™'= 400 ecm™. Theo mot
phuong an, d rong cta tin hiéu & nira do cao it nhét 13 300cm™, tét hon 1a 1én t6i
1000cm™. Mot vi du vé su khac biét gitta cac CNT va cac mang luéi CNT dugc thé

hién trén Fig.10.

Ngoai ra hodc theo cach khac, theo cac phuong an cla sang ché, cac mang luéi
cacbon ¢6 céu trac nano hodc cac mang ludi CNT ¢6 thé duge phan biét véi cac CNT
& chd khong co trat tu va khong dugce lién két hoa hoc vé6i nhau boi trang thai chuyén
tiép (thwr hai) & nhiét do 16n hon 160°C, tét hon 1a 16n hon 175°C. Sy ¢6 mit clia trang
thai chuyén tiép thi hai nay chi bao rang mang luéi nay khéc véi cac dng riéng r&. Mot

vi du duogc thé hién trén Fig.9c.

Sang ché ciing dé& cap dén ché phdm composit chita cic mang ludi 6ng nano
cacbon theo sang ché, con chira polyme, vi du dé bd sung d6 bén co hoc cho composit
nén polyme nay. Do d6, cac mang ludi bng nano cacbon nay c6 thé duge cho vao véi
lwong bét ky, vi du nam trong khoang tir 0,1 % — 10 % theo trong luong, t6t hon nita 12
nam trong khoang tr 0,5 %— 8 % theo trong lugng, con t5t hon nira 1a it nhit 1% theo

trong luong, dua trén tdng trong lwgng polyme c6 trong ché phdm composit ndy.
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Sang ché ciing d& cap dén hé vi nhil twong hai pha lién tuc chira cac hat nano
kim loai ¢6 kich thuéc hat trung binh ndm trong khoang tir 1 nm dén 100 nm, trong d6
cac d6 1éch vé kich thudce hat so véi kich thude hat trung binh 1a nho hon 10%, t8t hon
1a nhd hon 5%. Tét hon, néu ndng d6 cta cic hat kim loai 12 nhu duge mo ta trén day,
lam cho hé vi nhii tuong nay thich hop d tao ra cdc mang luéi cAu tric nano tinh thé.
Sang ché cling md ta viéc sir dung céc hé vi nhil twong hai pha lién tuc naydé san xuét

cacbon c6 c4u tric nano va cac mang ludi clia nd, nhu duge md ta chi tiét trén day.
Vi du thye hién sang ché

Vi du 1. Téng hop 6ng nano cacbon trén c4c hat nano platin bang phuong phap CVD
Vi du la. Téng hop cac chét xtic tac nano platin

Hai hé vi nhil twong duge diéu ché sau khi bd sung hdn hop chét hoat dong bé
mit flocacbon [perflo(4-metyl-3,6-dioxaoctan)sulfonat] va n-hexanol vao dung dich
nude. Hé vi nhil twong thir nhit chia tién chét platin axit hexacloplatinic. H¢ vi nhii
twong thir hai dugc b sung chét khir hydrazin. Lugng chit khir duge str dung gép 10
1an ndng dd phirc chét platin dé dat dugc su khir hoan toan khi tron. Viée tdng hop cac

hat nano dugc thuc hién bang cach tron hai hé vi nhil twong véi cac lugng bang nhau:
H,PtC1, (trong nude) + NoHy (trong nudce) --> Pt(s) + 6H' + 6Cl" + N,

Céc hat nano platin dugc xac dinh tinh chét bing cach sir dung kinh hién vi dién
tir truyén qua (TEM: transmission electron microscopy) va phuong phap tan xa anh
sang dong (DLS: dynamic light scattering). Viéc kiém tra bing kinh hién vi dién tir
truyén qua (TEM) duoc thuc hién bing cach st dung kinh hién vi dién tir Philips
CM30T c¢6 soi ddt lantan hexaborit (LaB6) hoat dong & 300kV lam nguén dién tir. Cac
mau thir dugc gin trén polyme cacbon Quantifoil® microgrid dugc mang trén ludi
dbng bang cach nhé giot dich huyén phu chira mau thtt 1én luéi nay. Céc hat nay c6
kich thudc hat trung binh khoang 5 nm, nhu dugc thé hién trén Fig.1b va Fig.2. Su
bién thién vé kich thudc hat dugc phén tich nim trong khodng 10% kich thudc trung
binh.

Vi du so sanh la.1. H¢ vi nhii tuong pha L2
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Fig.1a thé hién vi du vé hé vi nhii twong pha L2. Hinh &nh nay dugc sao chép tir
tai liéu cua D.-H. Chen, J.-J. Yeh va T.-C. Huang, J. Coll. Int. Sci., 215, (1999), 159—
166. Tai liéu ndy @& xudt mo hinh cho hé vi nhii twong duge &p dung trong WO
81/02688. Céc hat nano trén Fig.1a dugc tao ra trong cac h¢ vi nhil twong dang giot cd

kich thudc khoang 9 nm, va hoan toan tach biét ra khoi nhau.

RO rang 13, hé vi nhii twong hai pha lién tuc dugc thé hién trén Fig.1b c6 méat do
c4c hat nano véi kich thudc va hinh dang déng déu 14 cao hon hé vi nhii twong pha L.2
trén Fig.1a. Trong hé vi nhii twong hai pha lién tyc nay, cdc hat nano nay duong nhu bi
két tu lai thanh timg ddm, cic ddm nay dugc lién két boi cac kénh chira cac hat nano,
6 thé 1a két qua clia md tip cla cAu trac hai pha lién tuc, viéc nay khong nhin thdy
duoc vi n6 khong twong phan véi nén. Nguoi ta cho ring mat do cao cla c4c hat nano
xtc tdc 1am cho quy trinh CVD & d¢ phan nhanh cao dung cho cac mang ludi éng

nano cacbon tao ra cau tric mang ludi dugc lién két hoa hoc.
Vi du 1b. Téng hop cac 6ng nano cacbon

Hé vi nhii twong chura chét két tiia Pt 10mM dugc rét 1én luéi dong dugc dit 6
day cia thiét bi phan tmg. Sau khi tang nhiét do t6i 973K (700°C) (10 K/phit) bang
dong nito ¢6 Iuu lugng 100ml/phut, khi etylen (C,Hy) duge dua vao thiét bj phan tng
nay & luu lugng 10ml/phat. Hdn hop khi nay di qua thiét bi phan {mg trén c4c hat nano
trong 30 phat & nhiét do khong dbi 973K (700°C). Khi buéc ngadm két thuc, dong khi
tbng hop dugc dung lai, va thiét bi phan ung niy dugc lam lanh xudng nhiét do trong

phong bang dong nito ¢6 luu luong 100ml/phit.

Céac 6ng nano cacbon thu dugc theo cach nhu vy dugc xéc dinh tinh chét béng
cach st dung kinh hién vi dién t (Fig.3 — Fig.8), phd tia X tan séc ning lugng (energy
dispersive x-ray spectroscopy), phd dién moi (Fig.9a), phd co hoc (Fig.9b), phd
Raman (Fig.10) va hép thuy nito (Fig.11).

Céc 6ng nay c6 thé dugc didu chinh dé c6 duong kinh nim trong khoang tir 5
nm dén 50 nm va cac do dai nim trong khoang tir 100 nm dén 3 micron. Mdi thtr

nghiém da tao ra cdc ong nano dong nhat vé do dai va dudng kinh nhu duge quan sat
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bing kinh hién vi dién tir (Fig.3). Cac do bién thién vé& dudng kinh 13 18%, va vé do
dai 1a 7%.

Vi dy 2. Mang luéi 6ng nano cacbon

Lap lai Vi du 1, véi sy khac biét 1a sir dung ndng do chét xtc tic cao la
100mM. Cac mang ludi 6ng nano duogc tao ra dugc xac dinh tinh chét béng cac ky
thudt turong ty nhu dugce néu trong Vi du 1. Cac mang ludi nay co6 cac kich thude nam

trong khoang tir 50 pm dén 1 mm (Fig.6).
Vi du 3. Phd hép thy

Phd Raman duoc thuc hién trén mang ludi céc bng nano theo sang ché béng
cach st dung kinh hién vi hinh anh Renishaw Raman, hé 2000, c6 laze Ar 20mW (514
nm). Kinh hién vi Raman nay dugc cin chinh bang bing cach sir dung phién silic. Cac
két qua dugc so sanh véi cac két qua thu duge tr 6 thi d6i voi cac 6ng nano cacbon
thu duoc theo tai liéu: F. Inoue, A. R. Ando and P. Corio, J. Raman Spectrosc., 42,
(2011), 1379-1383.

Phd hép thy Raman clia céc 6ng nano cacbon da 16p va cac mang ludi dng nano
cacbon dugc thé hién trén Fig.10. Ty 18 Ip/Ig ddi voi cac dng nano cacbon 12 0,92, ty 1&
nay cao hon ty 1¢ trong Ung cla cidc mang ludi bng nano, didu nay c6 thé 1a do c6
nhiéu sai hong hon trong qué trinh sén xuét cac 6ng nano nay. Dai 2D rong hon d6i

v6i cdc mang ludi dng nano c¢6 nghia la ¢6 nhiéu 16p hodc nhi€u vach.
Vi du 4. Hép phu nito

Thiét bi Quantachrome Autosorb-1c¢ dugc stt dung cho cac thir nghiém hép phu
nito duoc thyc hién trén cdc mang ludi dng nano theo séng ché. Tét ca cac mau thir
duogc loai b6 khi ¢ 350°C trong 17 gid trong chin khong. Cac két qua duoc so sanh véi
cac két qua thu dugc tr dd thi dbi véi cac dng nano cacbon thu duge theo tai liéu: M.
Chen, H.-W. Yu, J.-H. Chen and H.-S. Koo, Diamond & Related Materials, 16,
(2007), 1110-1115.

Dién tich bé mait riéng thu dugc bdi qua trinh hép phu nito trén cac 6ng nano

cacbon da 16p va cac mang luéi dng nano cacbon nhu dugc thé hién trén Fig.11, chting

-15-



20957

t6 rdng cac mang ludi dng nano cé hoat tinh manh hon. Cac kich thuéc 16 rdng trung
binh clia cac ong nano va cadc mang ludi Ong nano la c6 thé so sénh dugc, tuy nhién

cac mang ludi nay cé sy phéan tan rong hon do céc 18 réng ndi hat.
Vidu 5. Do bén co hoc

Su khac biét rd rét gitta cac 6ng nano cacbon va cac mang ludi 6ng nano cacbon
dwoc quan sat thiy khi dugc bd sung vao céc chét khac. Trong composit c6 chira
polyimit (PI), cdc mang ludi bng nano truyén @6 cting co hoc trén mirc trung binh
nhiu hon cac éng nano cacbon nhu duge thé hién trén Fig.9b. Db thi dbi véi cac dng
nano cacbon da dugc 14y tir tai liéu: X. Jiang, Y. Bin and M. Matsuo, “Polymer”, 46,
(2005), 7418-7424.

Trong trudng hop cia polyetylen trong lugng phan tir si€u cao, cdc mang ludi
bng nano cacbon truyén do bén khong chi tao ra doan béng dai hon trong hé sb luu trix
sau trang thai chuyén tiép thir nhit & 150°C ma con tao ra trang thai chuyén tiép méi &
190°C, sau d6 trang thai chuyén tiép méi nay con tao ra doan bang dai hon. T4t ca

dugc v dd thi trén Fig.9c.

Bé sung cic mang ludi 6ng nano cacbon véi lugng 1a 2% theo trong lugng vao
polyme epoxy lam cho d bén ting gan 3 lan, do bén nay duogc duy tri trong khoang

nhiét d¢ rong tir 50 °C dén 200 °C: Fig.9d.

Thiét bi Pyris Diamond DMTA cua Perkin Elmer Incorporated dugc sir dung dé
phan tich co dong luc. Ba tAn sb khac nhau 12 0,1, 1 va 10Hz dugc do d6i véi mi mau

thir trong ché do uén cong.
Vi du 6. Céc tinh chét dién

Do dan dién cia cdc composit polymetylmetacrylat (PMMA) c6 chira cic mang
lu6i 6ng nano cacbon nhu dugc thé hién trén Fig.9a chimg té ring dd din dién khong
phu thudc vao tin s bét ké néng d6, d6 1a d4u hiéu cua sy thim thiu. Tinh chét nay
khong duge thdy & PMMA tinh khiét hodc nguyén chat. Qua tai liéu: D. O. Kim et al,
Organic Electronics, 9, (2008), 1-13, dugc biét réng PMMA duogc composit hoa béng

3% theo trong luong cac dng nano cacbon c¢6 do dan bang 0,01Scm™, @6 din nay thép
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hon 2 bac vé cuong dd so véi PMMA dugce composit hoa bang cdc mang ludi éng

nano.
Phd ké dién moi phd rong cia Novocontrol GmbH dugc trang bi ddng hd
LCR @0 chinh xac HP 4284 A duoc st dung dé thyc hién phan tich dién moi.
Dién thé t6i da dugc str dung 12 0,9V.
Vi du 7. Céc tinh chét nhiét
Khi cac mang lugi CNT dugce tron véi polyme silic voi lugng 2% theo trong
luong da lam ting do din nhiét tir 0,64 Wm™'K™" dén 0,7 Wm™'K™ & 298K (25°C).

Thiét bi Isomet model 104 ctia Isomet Corporation dugc st dung dé xac dinh do
dan nhiét. Tét c& cac miu thir duge dit trén tAm cach nhiét trong qua trinh do. Cac do
dan dwoc bao cdo 1a gid tri trung binh cia d6 din & bé mit dinh va day cia cac mau
thir nay.

Vi du 8. Cac tinh chét xc téc

Céc dién cuc trén co s& cdc mang ludi Ong nano cacbon tao ra cong sat phat cuc
dai 10 mWem™ bang cach st dung khi hydro va khi oxy lan lugt lam nhién li¢u va

chét oxy héa. Puong cong cong sudt dugc thé hién trén Fig.12.

Str dung dién tich dién cyc 7 cm?. Ty 1€ ap suét H,:0, 14 1,5:1 va luu lugng cia

ca hai khi 1a 50 ml/phat. Mang Nafion® 117 dugc sit dung lam chét dién phan.
Vi du 9. Cac kim loai khéac

Cac dang khac nhau cta chét hoat dong bé mat, ddu va tién chét kim loai duoc
phéi hop dé tao ra hé vi nhii twong hai pha lién tuc s& tao ra cac gié tri khac nhau vé
ndng do tdi thiéu ciia cac hat xuc tac cin thiét dé tao thanh cac mang ludi éng nano
cacbon. Trong bang dudi day, danh sach cac hé vi nhii twong hai pha lién tuc khac
nhau c6 cac néng dd cac hat kim loai khac nhau dugc liét ké; trong mdi va moi trudng

hgp déu thu dugc mang ludi cacbon ¢6 cau tric nano.
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Chit xic tac Chit hoat Diu Nhiét 4 phan | Chit mang
dong bé mit rng xuc tac
Pt (20 mM) AOT n-heptan | 973K (700°C) Titan
Pt (750 mM) AOT n-dodecan | 973K (700°C) Kim cuong
Pt (50 mM) Chét hoat dong | Hexanol 973K (700°C) | Thép khong gi
bé mat flo
Pt (50 mM) Chét hoat dong | Hexanol 873K (600°C) Molybden
bé mit flo
Au (20 mM) AOT n-heptan 973K (700°C) Titan
Au (40 mM) Chét hoat dong | Hexanol 973K (700°C) Molybden
bé mat flo
Ag (50 mM) AOT n-heptan 923K (700°C) | Thép khong gi
Cu (25 mM) AOT n-heptan | 973K (700°C) Titan
Cu (50 mM) Chét hoat dong | Hexanol 873K (600°C) | Thép khong gi
bé mit flo
Fe (100 mM) AOT n-heptan 973K (700°C) Gbém
Co (50 mM) AOT n-heptan 973K (700°C) Thach anh
Pt (10 mM) + Ni AOT n-heptan 973K (700°C) G6m
(10 mM)

Céc ndng d6 chat xtic tdc ¢6 mit twong tng voi lwong pha nudce trong h¢ vi nhil

tuong.

Biang céach st dung phuong phéap theo sang ché, thu duoc céc mang ludi dng

nano cacbon khong phu thudc vao chét xtc tac trong hé vi nhil twong hai pha lién tuc.

Tuy nhién, loai chat xuc tac c6 the c6 tac dong I€n hinh thai hoc cia cac mang luéi Ong

nano cacbon. Vi duy, cac hat nano xdic tac sat tao ra cdc mang lu¢i ong nano c6 dang

chum nhiéu hon, cac nhanh ctia ching udn lugn nhu duge théy trén Fig.8a, trong khi

céc hat nano xic tac bac tao ra nhidu nhanh thang va day hon (Fig.8b).
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1. Phuong phép san xudt mang ludi cacbon c6 chu trac nano tinh thé, trong d6 phuong

phap nay bao gém céc budc:

(a) tao ra hé vi nhii twong hai pha lién tyc chira cic hat nano kim loai ¢6 kich -
thude hat trung binh nim trong khoang tr 1 nm dén 100 nm, trong d6 dd léch vé kich
thudc hat so v4i kich thudce hat trung binh 1a nhé hon 10%;

(b) cho hé vi nhii twong hai pha lién tuc nay tiép xtic v6i chit mang; va

() lang dong héa hoc pha hoi cac hat nano kim loai nay va ngudn khi cacbon

dé tao ra mang ludGi cacbon c6 cau tric nano tinh the.

2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 hé vi nhil twong hai pha lién tuc chira it nhét 15

mM céc hat nano kim loai tinh trén pha nuéc.

3. Mang lu6i cacbon c6 cAu tric nano tinh thé lién két hoa hoc, trong d6 mang luéi
nay c6 thé thu dugc bang phwong phap theo diém 1 hodc diém 2.

4. Mang ludi theo diém 3, trong d6 cac hat nano kim loai c6 kich thudc trung binh
nim trong khoang tr 1 nm dén 100 nm duoc ngam trong mang ludi nay.

5. Mang lu6i theo diém bét k¥ trong sb cac diém tir 3 dén 4, trong d6 mang luéi nay 1a

mang ludi ong nano cacbon.

6. Ché phim composit chira mang ludi cacbon ¢6 chu tric nano tinh thé theo diém 3

hodic diém 4 va polyme.

7. Ché phdm composit chira mang ludi cacbon c6 céu trac nano tinh thé theo diém 3
hogc diém 4 va polyme, trong d6 mang ludi nay dugc bd sung polyme v6i lwgng tir 0,1

% dén 10 % trén tdng khédi lugng ché phim composit.
g
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Fig.1a
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Fig.8a

Fig.8b
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Fig.9a
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Fig.11a
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