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ệ ả
ậ ử ấ ận đăng ngày 16/0

ảo sát các đặ ủ ề ế ừ ặ
định hướ ế ạ ủ ệ ắ ử

ị ệt Dũng ễ ị ế Đặ ị ệ ần Vĩnh Hoàng ỳnh Đăng Chính
Trườ ọ ự ố , Đạ ọ ộ ố Đạ ồ ệ ộ ệ

TỪ KHOÁ TÓM TẮT

ấ ớ ố
ế kim cương

Ắ ử

Than chì (graphit) đượ ừ ỏ than Yên Bái sau đó được đem nghiề ế để ả
đặ ằng các phép đo như: Raman shift; TGA– ế ả ấ
đem nghiề ối đa 1000 giờ ẽ ộ ạ ả ứng cao, đó là: 

ả năng hấ ụ ọ ột lượ ớ ế ớ ện tích đượ
ủ ở ấ ụ ọ ớn hơn khoả ầ ớ ện tích BET đo đượ ẫn đến tăng diệ

ề ặ ực lên ∼1175 m − ờ ề ổ ủ ộ ấy độ ế
ủ ả ờ ền, tăng liên kế ống kim cương và giố

ẫu; SEM cho xác đị ấ ớ ới độ ủ ả ớ ớ ả
sát các đặ ủ ề ớ ả ứ ẽ được định hướng để ử ụ ệ

ả ế ạ ệ ắ ử ứ ế

–

∼1175 m −

 ớ ệ

ộ ạ ủ ậ
ềm, có độ ứ ừ ối lượ

có màu xám đến màu đen, mờ đụ
ới kim cương, graphit có độ ẫ ệ ẫn điệ ệt độ
ả ấ ổn đị ở ệt độ cao, đặ ệt trơ về

ặ ọ ồ ạ ự ạ ự
nhiên đượ ả ấ ừ ặ ới hàm lượ
thướ ạ ạo đượ ả ấ ủ ế ừ

ồ ố ầ ỏ. Graphit đượ ệ ồ ố ừ
ế ấ ổ ến hơn so vớ ử

ệt độ ất cao cùng môi trườ
nguyên là các điề ệ ế ự

ự ể ế ứ ồ
ạ ủ ạ ặng là khác nhau. Graphit vô đị

đượ ừ ế ấ ỉ ồ ạ
trước đó, graphit dạ ảy được cho là hình thành dưới các đại dương 

ắng đọ ữu cơ. Ngoài ra, còn tồ ạ ộ ố ứ
ủa graphit như các mả ễ ỏ đá cẩ

ạ ạ ạ ạch. Graphit thường đi cùng vớ
ậ ạch anh, canxit, pyrit, biotit hay rutin, augit…

ặ ự ồ ạ ể ặ ạ
ẩ ặng graphit tinh đám và than biế ấ ặ ẩ

cũng ể ồ ố ặ ế ấ ặ ế ấ ế
trao đổ ặ ế ỏ graphit tinh đám có 

ồ ố Đố ớ ị ế ấ ùy vào điề ệ ế
ấ ả ộ ả ẩ ế ấ ừ

ẩ Ở ứ ế ấ ấ ộ ỏ cũng có 
ể ặ ả ở ứ ế ất cao hơn, mỏ ẫ
ữ đượ ẻ ủ ộ ỏ ẫ ữ
ố ớ ữ đượ ả ấ ế ự ậ Phương 
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pháp cơ họ thường đượ ử ạ ạ ộ đã đượ
ứ ộ ững năm gần đây vớ ự

tăng đố ớ ậ ệ ể nano và các đặc tính đặ ệ
thườ ủ ự thay đổi độ ế ủ

ền đã đượ ể ề ầ . Điề đáng ngạ
là khi đưa ra kế ả ừ ộ ạ ậ ệu đượ ề ấ

ả năng phả ứng đượ ả ện đáng kể ề
ờ đưa ra ầ ọ ệ ầ

ủ ề ền than chì trong các môi trườ
khác nhau đã đượ ứ ằ ẫn đế ệ ề ặ
(BET) thay đổi khác nhau đáng kể ả ờ ề ệ
thu được trong môi trườ ớn hơn trong không khí và lớn hơn 

ề ớ chưa ữ ệu nào đượ
ề ự ấ ối lượng trong môi trường trơ trong suố

ự ệ ể đơn giả ự ấ ụ
ả ứ ạnh hơn đáng kể ớ ề ự đan cài 

ủa các ion Li đượ ả ện đáng kể cũng đã được báo cáo đố ớ
ả ề ộ ố ứ

] đã đo diệ ề ặ ủ ả
ề ấ ả đề ằ ực đạ ảy ra đố ớ

ệ ọng lượng trong argon than chì đượ ề
ớ ờ ấ ộ ần đáng kể

ớ ấ ụ ạ ề ặ Như vậ
ấ ề ữ ử ụ ữ

ứ ụ ự ễ ấ ụ ậ ệ ẫ ủ
thực nghiệm này tiến hành “ hảo sát các đặc tính của graphit nghiền 
tinh chế từ quặng Yên Bái định hướng cho chế tạo anode trong hệ ắc quy 
dòng oxi hóa khử”.

Thực nghiệm và các phương pháp nghiên cứu

hực nghiệm
Các mẫu than chì % C) được nghiền bi ở 

nhiệt độ phòng trong điều kiện chân không ∼10−2

giờ với máy nghiền bi trong phòng thí nghiệm. Sau thời gian quy 
định, các máy được mở ra, bột được cạo ra và cho vào các thùng chứa 
có nắp đậy không kín để cân bằng với không khí.

Các phương pháp nghiên cứu Các phân tích đo nhiệt lượng 
(TGA) được thực hiện bằng cách sử dụng Shimadzu TGA 50 ở tốc độ 
gia nhiệt từ 20 °C tối thiểu đến 1200 °C trong đó mẫu được giữ trong 
1 giờ. Các lần chạy này được thực hiện bằng cách sử dụng dòng argon 
khô, với thể tích tối thiểu 100 ml. Sự mất khối lượng ở 1200 °C được 
mô hình hóa như là một hàm của thời gian và đường cong phù hợp 
được ngoại suy để ước tính tổng khối lượng của khí bị hấp phụ
phép đo TGA–FTIR được thực hiện bằng cách sử dụng DuPont 951 
TGA ở tốc độ gia nhiệt từ 20 °C tối thiểu đến 860 °C, nhiệt độ tối đa 
của thiết bị này. Các mẫu được làm sạch bằng nitơ khô chảy ở 100 

trong 3 giờ trước khi gia nhiệt để loại bỏ nước tự do và giảm 
lượng CO đưa vào hệ thống trong khi nạp. Dòng nitơ tiếp tục trong 
suốt quá trình gia nhiệt và cuốn bất kỳ loại khí nào đã phát triển vào 

một tế bào khí được lắp trong Nicolet 730 FTIR. Dữ liệu được thu 
thập bằng cách cộng thêm 256 lần quét ở độ phân giải 4 cm−1

phạm vi 1000 −1. Phổ nền được sử dụng từ màu đen của đèn 
bon C198 được thu thập trong các điều kiện giống hệt với các mẫu; 

Phổ Raman thu được bằng thiết bị Renishaw model 2000 trong dải 
−1 ột đã nghiền được chụp ảnh đơn giản dưới kính 

hiển vi, phương pháp này được coi là đại diện với các khu vực mẫu 
lặp lại cho thấy phản ứng Raman giống hệt nhau. Nguồn là tia laser 
cận hồng ngoại (NIR) hoạt động ở bước sóng 780 nm với công suất 10 

Diện tích bề mặt của bột được xác định bằng phương pháp hấp 
phụ nitơ đa điểm bằng hệ thống Micromeritics Gemini. Các mẫu được 
chuẩn bị bằng cách làm nóng tới 200
giờ trước khi đo. Diện tích bên trong (micropore) diện tích bề mặt 

tổng của chúng bằng với diện tích được xác định 
bằng phương pháp BET

Kết quả thực nghiệm
ế ả ổ

ổ ủa than chì đã nghiền đượ ể ệ
ẫ ờ ở 1200 °C trong môi trườ

ể ệt đượ ổ ớ ổ ủ ột đã 
ền, điề ấ ằ

các điề ệ

ổ ủ ột than chì chưa nghiề ề

ữ ệ ợ ới nhau đượ ệ ầ đỉ
Lorentzian, đượ ể ện đố ớ ộ ờ đượ ề
Các đỉ ở

− (±2σ), mặc dù đỉ ạ − ấ ệ
ột chưa nghiền. Các đỉ ở − −

đỉ ổ ếng liên quan đế ế ầ
ấp hơn trong số này không đượ ấy trong than chì đơn 

ể vì nó có liên quan đế ự ố ạ ấ ị ủ
được báo cáo là thay đổi theo bướ ế ợ ị
ực đại đượ − ử ụ ạ

− ớ ạ ớ ị ở đây biể ị
ự ả ế ở ị ực đại khi tăng bướ Đỉ
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ở − có liên quan đến các giai đoạ ấ ậ ự ban đầ
ặ ầ ế ổ ủa than chì. Đỉ ở −

ể đượ ự đoán là kim cương vô đị ế , đỉ ở
− dường như chưa được báo cáo trước đây. Đỉ ứ

ể ấ ống như fullerene trong ca ộ ố
lượ ớ ế độ ể ộc vào kích thướ ế
ủ ử

ế ả –

ự ụ ối lượ ủ ột than chì đã nghiề đo 
TGA đượ ể ệ ở ẫ ở ấ ốc độ
ụ ối lượ ả ầ ời gian. Điều này đượ ậ
ằ ử ụ ớp hàm mũ và tổ ấ ối lượng ướ ở
ờ ạn đượ ể ệ ằ Sự khác 

biệt thu được từ phương pháp TGA riêng biệt lên đến 860 °C thể hiện 
ở Hình 3 với sự phát triển đồng thời của CO . Khi nhiệt độ lên đến 
∼200 °C, sự mất mát khối lượng không theo xu hướng giống như sự 
phát triển của CO . Điều này không bất ngờ vì các báo cáo khác cho 
biết rằng nước là chất thất thoát khối lượng chính trong nhiệt độ này. 
Sự mất nước có phần lớn hơn đối với bột được nghiền trong 1000 giờ 
so với thời gian nghiền ngắn hơn, cho thấy mẫu trong 1000 giờ phải 
chứa nhiều nước bị hấp phụ hơn hai loại bột còn lại sau khi cân bằng 

ấ ế ủa than chì đượ ề
ờ đượ ệ ở 20 °C đế ẫu đượ ữ ờ

ự ệ ể ủ ệ độ

Đố ớ ấ ả ẫ ự ể ủ ể
∼100 °C. Sự ể ủ và đồ ị
các xu hướng tương tự ả ầ ền, điề ất đố
ớ ột đượ ề ờ trong đó sự ệ ả ối lượ

độ ột đượ ả ở ự gia tăng trong quá trình phát triể ủ
ệ ợp đườ

ớ ổ ối lượ ất đi trong quá trình gia nhiệ
ị này đượ ở ảng 1, đượ ẩn hóa đố ớ ột chưa 

ề ự ả ối lượ sinh ra là tương tự đố ớ ẫ
ộ ề ờ ấ ự gia tăng tổ ấ ối lượ ủ ế

. Đố ớ ột đượ ề ờ ự tăng hao hụ ố
lượ ần như gấp đôi mức tăng CO ộ ạ
khác đang xuấ ệ ể ổ ần lượ ủ
than chì; chưa nghiền; 1000 h đã nghiề ẫu (a) và (b) đượ

ờ ở ổ này đã
ệ ấ ấ ỳ ại khí nào khác cho đế ả

ở nên rõ ràng. Điề ấ ể ả ứ ữ
ậ ợ ề ặ ệt độ ở ứ ả ự

ả ừ ề ặ ấ ắ

ả ỷ ệ ụ ối lượ ổng lượ ủ ộ
được nung nóng đế

ờ ề ối lượ

Phổ FTIR quang âm của than chì chưa nghiền và đã nghiền 
1000 giờ trước và sau khi nung nóng trong 1 giờ ở 1200 °C được thể 
hiện trong Hình sau khi hiệu chỉnh muội than được sử dụng làm 
nền. Các đặc điểm chính của quang phổ là do nước và CO , đỉnh chính 
của các này (mũi tên ở 2143 cm−1

bất kỳ loại bột nào, xác nhận rằng sự biến đổi của nó trên 780
giữa CO bị hấp phụ và chất nền cacbon. Có sự khác biệt rõ ràng giữa 
cường độ của các đỉnh đối với bột chưa nghiền và bột đã nghiền 1000 
giờ với cả nước và CO mạnh hơn trong bột đã nghiền lâu hơn. 

Phổ FTIR của than chì (a) chưa nghiền, (b) 1000 h đã nghiền, 
(c) và (d) là mẫu (a) và (b) được nung nóng trong 1 giờ ở

trong argon, tương ứng
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ị này đượ ở ảng 1, đượ ẩn hóa đố ớ ột chưa 

ề ự ả ối lượ sinh ra là tương tự đố ớ ẫ
ộ ề ờ ấ ự gia tăng tổ ấ ối lượ ủ ế

. Đố ớ ột đượ ề ờ ự tăng hao hụ ố
lượ ần như gấp đôi mức tăng CO ộ ạ
khác đang xuấ ệ ể ổ ần lượ ủ
than chì; chưa nghiền; 1000 h đã nghiề ẫu (a) và (b) đượ

ờ ở ổ này đã
ệ ấ ấ ỳ ại khí nào khác cho đế ả

ở nên rõ ràng. Điề ấ ể ả ứ ữ
ậ ợ ề ặ ệt độ ở ứ ả ự

ả ừ ề ặ ấ ắ

ả ỷ ệ ụ ối lượ ổng lượ ủ ộ
được nung nóng đế

ờ ề ối lượ

Phổ FTIR quang âm của than chì chưa nghiền và đã nghiền 
1000 giờ trước và sau khi nung nóng trong 1 giờ ở 1200 °C được thể 
hiện trong Hình sau khi hiệu chỉnh muội than được sử dụng làm 
nền. Các đặc điểm chính của quang phổ là do nước và CO , đỉnh chính 
của các này (mũi tên ở 2143 cm−1

bất kỳ loại bột nào, xác nhận rằng sự biến đổi của nó trên 780
giữa CO bị hấp phụ và chất nền cacbon. Có sự khác biệt rõ ràng giữa 
cường độ của các đỉnh đối với bột chưa nghiền và bột đã nghiền 1000 
giờ với cả nước và CO mạnh hơn trong bột đã nghiền lâu hơn. 

Phổ FTIR của than chì (a) chưa nghiền, (b) 1000 h đã nghiền, 
(c) và (d) là mẫu (a) và (b) được nung nóng trong 1 giờ ở

trong argon, tương ứng

 
 
 

hư vậy, rõ ràng là thời gian nghiền càng lâu thì lượng khí hấp 
phụ càng nhiều. Sau khi nung nóng trong 1 giờ ở 1200 °C, quang phổ 
thu được cho thấy hàm lượng CO giảm rõ rệt, quả thực cả hai loại 
bột còn lại đều chứa ít CO hơn so với muội than được sử dụng làm 
nền. Hàm lượng nước khác với bột được nghiền 1000 giờ có lượng 
tương tự như bột ngay sau khi nghiền, trong khi bột chưa nghiền chứa 
ít hơn. Những kết quả này cho thấy rằng các vị trí mà CO được hấp 
phụ đã được ủ trong khi những vị trí mà nước bị hấp phụ thì không. 
TGA của mẫu được ủ trong 1000 giờ cho thấy sự mất mát khối lượng 
dưới 150 °C do nước và không mất khối lượng nữa cho đến 800 °C khi 
sự mất mát chậm trở nên rõ ràng. 

3.3. Kết quả diện tích bề mặt riêng (BET)

Các phép đo diện tích bề mặt trên bột đã nghiền được thể hiện 
. Hình nhỏ trong Hình cho thấy diện tích bề mặt BET 

của bột chưa nghiền (diện tích bề mặt bên ngoài+bên trong) là cực kỳ 
nhỏ (6,5 m −1), với ∼ 5% trong số này là độ xốp bên trong. Điều 
này hơi bất ngờ do tính chất phẳng của than chì trong đó 
phần lớn bề mặt phải ở dạng các tấm phẳng song song với 002, là mặt 
phẳng xen kẽ của than chì nơi xảy ra sự phân cắt dễ dàng. Rõ ràng là 
các hạt nhỏ hơn có thể là do mài mòn từ các tấm lớn hơn trong quá 
trình xử lý và chúng bao gồm phần lớn diện tích bề mặt. Đường kính 
của các quả cầu than chì đồng nhất có cùng diện tích bề mặt riêng 
được tính là ∼0,43 μm, điều này sẽ xác nhận rằng phần lớn diện tích 
bề mặt là do các hạt nhỏ hơn. ự gia tăng đáng kể ệ ề ặ

− ể ờ ệ ỗ
ề ặt bên ngoài tăng xấ ỉ ằng nhau trong giai đoạ

ớ ổ ệ ỗ

ệ ề ặ ủ ộ
đã nghiề ệ ề ặ ổ ủ ạ ệ

ấ ụ ọc được tính toán theo phương pháp trong văn bả ẫ
chưa nghiền cũng đượ ể ị ở ỷ ệ ớ hơn

ế ả ển vi điệ ử

ển vi điệ ử ủ
(a,b) chưa được xử lý; (c,d) 100 giờ và (e,f) 1000 giờ.

Ảnh EM của graphit (a,b) chưa được xử lý; (c,d) 100 giờ giờ

Ả ấ ạm vi kích thướ ạ ớn hơn 
ề ớ ột chưa nghiề ầu như đượ

ằ ứ ự ề ự ệ ệ ủ ặ
ấ ằ ạ ớ ấ ế ụ ủ ạ ỏ hơn. Kiể ỹ

hơn các hạ ớ ấ ồ ạt có kích thướ
ộ ố ạ ạnh nhưng phầ ớn đượ ấ

ạ ị ất do mài mòn. Không có gì đáng ngạ ệ
ề ặt bên ngoài đo được tăng lên đáng kể ền, đặ

ệ ả ảm kích thước đáng kể ể
ệ ở . Kích thướ ủ ả ầ ẽ ộ
ệ ề ặ − ấ ả
ạt rõ ràng đề ớn hơn đáng kể ớ ứ ể ỉ ằ
ả ạ ỏ hơn là các hạ ế ụ. Do đó, 100 giờ đầ
ủ ền đã dẫn đến ưu việ ệ ảm kích thướ
ằ ẻ ạ ớn hơn. Các hạ ỏ hơn hơi tròn ngụ
ằ ự ở ạnh cũng xảy ra đố ớ ạ ấ ỏ
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ể ệ ở ự ạ ỏ hơn đáng kể
nhân chính làm tăng diệ ề ặ ạ ỏ hơn 
được hình thành cũng đượ ẽ ức căng cao hơn và điề

ể ệ ừ phân tích đỉ ủ ặ ẳ ở
2θ∼ 31°. Đỉ ở ộ ấ ế ạ ạ ể tăng từ

ệ ền thêm đế ờ ỉ làm tăng nhẹ ế
ạ ạ ể % nhưng lạ ả ệ ề ặ

ố − ự ả ệ ề ặ
ả ệ ố − ặ ề ặ ỗ ốp tăng lên 32 

− Ả ủ ạ ộ ấ ự
đổi đáng kể ới than chì đượ ề ờ ớ ạ ớ

ự ế ụ ủ ạt có kích thướ

ế ậ

ề ủ ối đa 1000 giờ
ẫn đế ự ộ ạ ả

ứng cao, đượ ệ ả năng hấ ụ ọ ột lượ
ớ ế ớ ự ệ ệ ủ

ề ặt đã đượ ậ ằ ệ ạ ỏ
ệt đã đượ ứ ằ – ủ ộ

đượ ệ ấ ụ ọ ả
sau khi đun nóng trong 1 giờ ở °C. Các phép đo diệ ề ặ

ỉ ứ ối đa ở ệ ề ặ ờ ề
ỹ ậ ề ặ ử ụ ề ặ ự

ệ ệ ủ ấ ụ ọ ẫn đến đánh giá thấ ệ ề
ặ ự ả đố ới than chì chưa nghiề ện tích đượ
ủ ở ấ ụ ọ ớn hơn khoả ầ ớ ệ

BET đo đượ ẫn đến tăng diệ ề ặ ự đế ∼1175 
− ả ờ ề ự ệ ữ ạ

ộ ự gia tăng tỷ ệ ệ ị ấ ụ ọ ớ ệ
ổ ủ ộ ấy độ ế ủ

ả ờ ền và tăng liên kế ống kim cương và 
ố ẫ ủ ộ ờ ề ấ

ự ệ ệ ủ ả ớ ữ ả
băng này bao gồ ộ ố ấ ự ự ớ ế ậ

ớ ị ển, cong vênh và độ cong đề ống như 
ớ đơn đượ ớ ộ ần rõ ràng là các vòng có đườ
ố ểu ∼7 ả ữ ặ ẳng là ∼0,40

ớn hơn mộ ới than chì chưa nghiề ề ạ ủ
ải băng tăng lên tới ∼0,50 ớ ững đặ ủ

(đượ ế ừ ặ ề đã đượ ảo sát như 
ẽ đượ định hướ ử ụ ệ ả ế ạ

ệ ắ ử ứ ế ủ

ờ ảm ơn

Công trình này đượ ự ệ ớ ự ỗ ợ ề ủa Đạ
ọ ộ (HUST) theo đề ọ ệ ấ
ộ ố

ệ ả
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