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1. Gioi thigu

Vit liéu nano da va dang cho théiy 1a mot loai vat liéu th vi véi nhiéu dic tinh tuyét voi dan
dén nhiéu ung dung trong thuc té. Vat liéu duoc goi 1a vat liéu nano néu kich thuée cua chung
hodc mot trong cac kich thudc ciia chiing nam trong khoang tir 1 nm dén 100 nm. Mot trong
nhitng déc tinh ndi troi ctia vat liéu nano la dién tich bé mat riéng 16n hon nhiéu 1an so véi dién
tich bé mit riéng cua vat lidu khdi. Vat liéu nano da cho phép cac thiét bi va san pham méi thé
hién hiéu qua tot hon so véi vat lidu khdi thong thuong. Linh vuc cong nghé nano di phat trién
v6i toe do chua ting c6 trong vai thap ky qua va mot sb vat liéu méi da duge phat trién. Hon nira,
nhitng tién b dang ké da dugc thyc hién trong viéc téng hop vét liéu nano véi kha nang kiém
soat tét hon vé kich thudc, hinh dang va tinh chat cua ching [1]. Hat nano c6 nhimng tng dung
quan trong trong cac linh vuc khac nhau nhu méi truong, nong nghiep, thuc phém cong nghé
sinh hoc, y sinh, dugc phém cu thé nhu: dé xtr 1y nude thai [2], giam sat moi truong [3], lam
phu gia thuc pham chtic ning va lam chat chéng vi trung [4]. Cac hat nano thuong biéu hién
nhitng tinh chat dic biét phu thudc vao kich thude, chi yeu la do kich thudc nhd va dién tich bé
mit khong 10 ciia chiing. Céac diéu kién bién tuan hoan ciia hat tinh thé bi pha huy khi kich thuéc
ctia hat dat dén kich thu6c nano vé6i thang chiéu dai dic trung gan hodc nho hon budc séng de
Broglie hodc budc song anh sang [5]. Do do, nhiéu dic tinh vat 1y cua hat nano khac biét dang ké
50 Vi cac dic tinh vat 1y khéi, dan dén nhidu tmg dung méi ctia chung.

Viéc ché tao vat lidu nano hién nay dang phai d6i mat v6i hai thach thirc: tinh chon loc cao
dbi v6i cac thanh phan hoa hoc hodc hinh thdi cu thé va kha ning san xuit c6 thé mo rong cua
chung. Piéu nay thudng doi hoi cac diéu kién ché tao khic nghiét mdi ngoai cac phuong phéap
thong thuong. Tia plasma nhiét 1a dong khi bi ion hoa mot phan, trong d6 nhiét do khi va electron
dat dén trang thai can bang khoang 10 000 K, va do dé cung cap dong ning lugng cao va cac chat
hoat dong hoa hoc bao gém electron va ion v6i do déc khong gian manh cia ching. Nhitng moi
truong khac nghiét nhu vy co thé kich hoat cic phan tmg khong thuan loi vé mit nhiét dong
hodc doi héi cac rao can kich hoat cao, dan dén viéc san xuat cac vat liéu c6 thanh phén hodc ciu
trac hoa hoc ky la [6]. Gan day, cac quy trinh plasma nhiét két hgp cam ung da duoc sir dung dé
san xuat Li,S c6 kich thudc nano [7]. Hon hop argon va hydrogen duoc sir dung lam khi plasma
va qua trinh khir carbon nhiét dugc thuc hién ddi véi Li,SO, H,0. Ngoai ra, cac hat nano Li,S
dugc phi carbon da duge tong hgp bang cach bom khi methan ¢ cudi qué trinh. Carbon da duoc
chimg minh 14 c6 kha nang 6n dinh Li,S khi tiép xtic véi khong khi xung quanh. Cac hat nano
Li,S da dugc thir nghiém dién héa trong nira té bao st dung chét dién phan c6 chira LiNO;3 hodc
Li,Se 1am chit phu gia [7]. Plasma nhiét ciing duoc str dung trong qué trinh tong hop bot MgO va
ZnO [8]. Qua trinh phong dién hoat dong & ché do xung lap di lap lai v6i toe do 1ap lai xung vai
chuc kHz va thoi lwong xung 1én t6i 12 ps, dong phong dién 600 mA va dién ap 1én dén 300 V.
Céc thong sd nay dan dén x6i mon nhiét ciia cac hat Mg hodc Zn. Phuong phap nay cho phép ché
tao bot ctia cac oxide kim loai nay véi kich thudc hat dic trung 10-50 nm va hinh thanh 16p phu
clia cac vat liéu nay trong quy trinh mot bude [8]. Plasma nhiét ciing dugc st dung dé tong hop
cac vat liéu nano kim loai theo co ché tu phéi hop [9]. Str dung phong hd quang plasma DC dé
tong hop cac hat nano luc gidc AIN [10]. Plasma nhiét cling duoc su dung dé tong hop hat nano
nitrit sit tir (e-FesN) mot pha cho cac ung dung tlen hoéa oxygen va si€u tu dién [11] KV thuat
plasma két hop cam ung ciing duoc sir dung dé tong hop céac hat nano ZnO [11]. Gan day cac
tinh thé nano ZnWO,, NIWO, ciing dugc ché tao bang plasma nhiét [12], [13].

Bén canh viéc ché tao cac hat nano kim loai va nano oxide kim loai thi plasma nhiét cting n6i
1én nhu mét phuong phap hi€u qua dé tong hop céu trac nano carbon ma khong can chat xuc tac
cling nhu chét nén cy thé. Cac hat nano carbon sé hiru cac dic tinh vat 1y, sinh hoa, quang hoc va
dién ddc biét. Chung c6 thé 1 0-D, 1-D hodc 2-D dua trén kich thudc cua chung c6 lién quan dén
quy mo nano va c¢é thé duoc hinh thanh bang mot s6 k¥ thudt va phuong phap xur 1y c6 cac dac
tinh c6 thé phan biét dugc. Plasma nhiét két hop cam tng tan sb v tuyén di duoc st dung dé ché
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tao fullerene (C60, C70,...) bang cach bay hoi truc tiép bot carbon dwoc bom vao plasma [14].

Qua trinh tong hop cac manh graphene nano dugc tao ra trong hé thdng plasma két hop cam tng
tan s6 vo tuyén bang cach bom CHy, theo truc vao plasma Ar—H, dugc nghién ciru ¢ cac diéu kién
quy trinh khac nhau nhu cong sudt tim, 4p suat va toc do dong CH,4 [15]. Cac hat nano carbon
dugc téng hop trong 10 phan tmg bang cach st dung plasma két hop cam tng va tién cht khi.

Téng hop plasma nhiét cho phép hinh thanh cac dang thu hinh carbon khac nhau nhu cac hat
nano carbon, cic dang manh va 6ng nano lai, cac hat nano carbon gidng nhu hat va cac vién nang
nano grafit da dién giong nhu cu hanh [16]. Nano carbon hinh cau dang thu hut sw quan tdm dang
ké nho mot s6 loi thé tiém ning cua ching so véi cac dang carbon khac, bao gdm d6 bén co hoc
dac biét, kha nang hap phu cao, mat d6 khdi cao va phan bo kich thude 16 rong duoc kiém soat dé
thu dugc mat do nang luong thé tich cao hon. Do d9, cac hat nano carbon ¢6 nhiéu tiém nang ung
dung trong cong nghiép cao su [17], hap phu trong y sinh [18], pin nhién liéu sinh hoc [19], [20].
Trong nghién ctru nay ching t6i sir dung plasma nhiét DC dé tong hop nano carbon tir bot carbon
sir dung khi plasma 1a khi nitrogen. Nano carbon tong hop dugc dic trung tinh chét bang cac ky
thuat anh SEM, BET va phd tan xa Raman. Dé danh gia mirc do tinh khiét cua nano carbon ché
tao dugc, ky thuat EDX dugc st dung.

2. Thuc nghiém
2.1. H¢ théng plasma nhigt

Trong nghién ciru nay chung t6i tién hanh tong hop nano carbon bang plasma nhiét, h¢ plasma
nhiét dugc st dung 1a hé plasma nhiét tai Vién Khoa hoc vat liéu, Vién Han 1am khoa hoc va
cong nghé Viét Nam, cac thanh phan chinh ctia hé dugc trinh bay trong Hinh 1.

3 dau phat
plasma Hé théng dau vao
’ vat liéu thd

-

Ngudn cap
Hop diéu khién - N
F Bom chan khéng

Lo phé_ﬁ ng

Budng Cyclone Buong thu hoi

Hinh 1. So dé cdu tao cua hé théngplasma nhiét DC tai Vién Khoa hoc vt liéu
2.2. Nguyén ligu va héa chit

Pé ché tao nano carbon, nguyén liéu dau vao la bdt carbon kich thudc khoang 10 um, do tinh
khiét trén 95%. Bot carbon duogc siy kho & nhiét d6 100°C trong thoi gian 2 gid, sau d6 duoc lam
toi hat. Hinh 2 trinh bay anh SEM cua bot carbon, c6 thé thdy bot carbon dau vao co kich thudc
tir vai pm dén vai chuc pm.

Khi plasma dugc str dung 13 khi nitrogen (N,) véi d tinh khiét 99,999% ap suit 1am viéc 150 bar.

2.3. Quy trinh ché tao

Quy trinh ché tao nano carbon dugc trinh bay trong Hinh 3 véi cac thong sb ciia qua trinh thi
nghiém dugc thé hién ¢ Bang 1. Sau khi két thiic qua trinh plasma, hé plasma nhiét duoc ngat
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ngudn va lam ngudi bang nudc tuan hoan cho dén khi vé dén nhiét d6 phong. Nano carbon duoc
thu hoi & cac vi tri bao gom: phia dudi reactor, buong collector, trén bé mat filter.
[ '} T . % ) ’

@)

IMS-NKL 5.0kV 8.3mm x100k SE(M)

IMS-NKL 5.0I 00k SE(M) 10.0um

Hinh 2. Anh SEM ciia bét carbon dau vao ¢ do phéng dai (a) 5000 lan va (b) 100000 lan.

Bang 1. Cdc thong s6 ciia hé plasma nhiét

STT  Théng sb Gia tri
1 Nhiét d6 ving plasma toi thiéu > 6000°C
2 Nhiét d6 nudc lam mat dau vao 15°C
3 Ap suét khong khi bén trong hé thong < 760 torr
4 Ap suit khi N, téi thiéu 3 bar
5 Ap suét khi nén 3 bar
6 Ap suét nuée 1am mat 3 bar
7 Luu lwong nudce lam mat cho dudng dng dua nguyén lidu dau vao 2,3 1pm
8 Luu lwong nude lam mat tbi thiéu cho mdi dau phat 5 lpm
9 Luu lugng khi qua trinh plasma (bao gdm khi phong plasma va khi 80 Ipm

mang) cho mdi dau phat
10 Dong t6i da trén dién cuc plasma 150A
11 Dong plasma hoat dong tdi wu 70-80A
12 Dién ap trén dién cyc duy tri & 200-220V

Dé t6i uu quy trinh ché tao nano carbon bang plasma nhiét v6i hé plasma nhiét DC tai Vién
Khoa hoc vat liéu, chung toi tién hanh khao sat cac yéu t6 anh huéng dén hiéu suat tong hop
nano carbon va chat luong nano carbon gom sb luong dau phat plasma nhiét, cong suat dau vao
ctia cac dau plasma nhiét, tdc do tha bot carbon, vi tri tha bot carbon va luu lugng khi plasma.

3. Két qua va thao luan

Hinh 4 va Hinh 5 trinh bay ket qua khao sat sy anh huong den hiéu suat tong hop nano carbon
(hiéu suat dét) cia cac yéu t6 gom cong suat phat plasma, toc do tha hat, vi tri tha hat va luu
lwong khi plasma. Tir Hinh 4 c6 thé thiy khi cong suét phat plasma ting thi hiéu suit dét ciing
tang, khi toc do tha hat ting thi hiéu suit d6t giam. Hinh 5 cho thiy khi d giam dan thi hiéu suat
dét tang dan, trong d¢6 d = | — r voi r 1a khoang cach tir bé mit trén ciia gia gin cac dau phat
plasma dén vi tri tha hat.

Khi d tang thi r giam c6 nghia khoang cach tir vi tri tha hat dén bé mat trén cta gia gin cac
dau phat plasma giam dan dén khoang cach tir vi tri tha hat dén tdm ngon Iira plasma tang va do
d6 higu sudt dot giam. Khi luu lugng khi plasma tang, két qua cho thay higu sudt dot tang. Tuy
nhién cong suit phat plasma d6i voi mdi dau plasma chi c6 thé dat t6i da 20 kW/1 dau phat,
tuong duong 60 kW cho ca ba dau phat. Khoang cach tir vi tri tha hat dén tdm ngon lira plasma
khong thé qua nho, khi dwa dau tha hat lai gin tim ngon lira plasma nhiét d¢ tang 1én nhanh, ¢
thé dan dén danh thung diu tha hat. Khi luu luong khi plasma qua 16n c¢6 thé dan dén ngon lua
plasma khong 6n dinh. Do d6 sau qua trinh khéao sat chiing t6i xac dinh dugc cac théng sé tdi wu
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cua cong suét phat plasma, tdc do tha hat, vi tri tha hat va luu lugng khi plasma va dugc trinh bay
trong Bang 2.

1. Kiém tra diéu kién lam viéc
ctia hé plasma nhiét

2. Chuan bi nguyén liéu diu vao
gom

<

3. Thiét 1ap cac théng sb hoat déng cho hé
plasma

§

4. Hoat dong hé lam mat

§

5. Hoat dong hé hit chin khong

§

6. Khoi dong cac diu phat plasma dé cac
dau phat plasma lam viée

G

7. Tha vat liéu dau vao

\

8. Quan sat theo dobi swr hoat dong ctia hé

§

9. Dirng hoat ddng cia hé plasma

Hinh 3. Quy trinh ché tao nano carbon bang plasma nhiét

34

w
N

;\-O\ 32 ° 2 *
P .’ Sxo ot
< ° <& .
T o= S 28 4
“« [ ] =
a 26 L4 a .
593. 24 ] (8' 26 *
: 22 b E 24 ¢
[ ]
" (a) » (b)
25000 30000 35000 40000 45000 50000 55000
N < 10 12, 14 16 18 22
Cong suat phat plasma (W) Toc d6 tha hat (g/phut)
Hinh 4. Anh huong ciia (a) cong sudt phat plasma va (b) toc do tha hat dén hiéu sudt dot
Bang 2. Cdc thong so t6i wu ciia hé plasma nhiét DC d@é tong hop nano carbon
Cong suit ciia hé phat Tbc do tha hat Khoang cachd (¢cm)  Luwu lwgng khi plasma
plasma (kW) (g/phut) (lit/phut)
51 10 3,5 5

Vi cac thong s6 hoat dong ctiia hé plasma nhu Bang 1 hi€u suit d6t nano carbon thu dugc
30%. Cac dic trung tinh chat ctia nano carbon dwoc nghién ctru thong qua ki thuat SEM, EDX,
BET va pho tan xa Raman.

Tu anh SEM duogc trinh bay trong Hinh 6 va Hinh 7 tuong Uing nano carbon thu duogc &
collector va filter c6 thé thiy cac hat nano carbon thu dugc c6 kich thudc kha dong déu va kich
thuéc nam trong khoang 100 nm. Tuy nhién nano carbon thu duge ¢ filter c6 kich thuéc hat dong
déu hon so véi nano carbon thu dugc & collector. Két qua nay hoan toan phu hop do cac hat nano
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carbon khi dén filter da di chuyén quing duong dai hon, do d6 nhimg hat c6 kich thuéc 16n hon
s€ nang hon va bi roi xuong trong qua trinh di chuyén.

32 315
~~ .
X 3 (o 310
~ L ) 305
<& 30 r = T .
S Q300
29 o
& & 295 .
=} . =]
©v 28 7 29.0
= * =
& 2 B 5 +
an - - M= 280 (b)
’s (a) ¢ 27.5 py
3.2 3.4 3.6 3.8 a 4.2 4.4 270 .
: : : : : : 38 4.0 42 44 46 48 50 52 5.4

Khoang cach d (cm) Luu lwong khi (lit/phit)

l&(ﬂ',
- O’}'

500nm

MS-NKL 5.0kV 6.0mm x50.0k SE(M
Hinh 7. Anh SEM ciia nano carbon thu dwoc ¢ filter

Hinh 8 trinh bay két qua phan tich dién tich bé mit BET va dién tich bé mit Langmuir ¢ nhiét
d6 77 K. Két qua cho thiy su tuyén tinh va dit liéu phan bd twong dbi dong déu. Két qua nay cho
thiy mau nano carbon ¢ kha ning hip phu va giai hip on dinh nén dién tich bé mit cao. Két qua
phan tich cho thay dién tich bé mat BET 1a 101 m*/g va dién tich bé mat Langmuir 1a 138m?/g.

Hinh 9a trinh bay két qua phan tich EDX méu nano carbon thu dugc ¢ filter. Két qua cho thy
nano carbon c6 do tinh khiét twong dbi cao véi 94,22% vé khéi luong va 95,6% vé nguyén tir.
Quan sat pho c6 thé thay xudt hién dinh ctia carbon v6i cuong do cao, bén canh d6 c6 dinh cuong
d6 nho cua oxygen tuong tng véi 5,78% vé khdi lugng va 4,4% vé nguyén tir. Oxygen xut hién
trong mau nano carbon c6 thé do nguyén nhén tir dau vao hoic do qua trinh thu hoi nano carbon
tir filter. D& c6 cai nhin sdu sic hon vé ciu trac vi md cua nano carbon ché tao dwogc, phan tich
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ph6 Raman dugc thyc hién va trinh bay trong Hinh 9b. Két qua c6 thé thay phé Raman cua
nano carbon c6 hai dinh dic trung ¢ 1336 em™ va 1583 cm™. Pinh ¢ 1336 cm™ déc trung cho
su hlen dién cua cac khuyét tat trong ciu trac mang C-C cua nano carbon. Pinh thir hai ¢ 1583

Cm ! 1a dinh dic trung cua lién két cau triic carbon dugc graphit héa trong d6 cac nguyén tir C
sp® lai hoa [21].

Langmuir Surface Aroa Plot

P 1]
WO ey g STP)

(a) L (b)

Hinh 8. Két qua phan tich dién tich bé mat (b) BET va (b) Langmuir

Spectrun 1 T T

3000 P‘ -
. — — ‘ f
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. - 2500 ! E
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Hinh 9. (a) Két qua phén tich EDX va (b) phé tén xa Raman ciia mau nano carbon thu dwoc 6 filter
4. Két luan

Bing phuong phap plasma nhiét DC sir dung khi plasma 1a N, chiing toi da ché tao thanh cong
nano carbon. Nano carbon dugc ché tao véi cac thong $6 k¥ thuat da duogc tdi wu cua hé plasma
nhiét bao gdm cong suit phat plasma, toc do tha hat, vi tri tha hat va luu luong khi plasma. Nano
carbon sau d6 dugc phan tich anh SEM, phan tich dién tich bé mit va phan tich EDX. Két qua
cho thiy nano carbon c6 do ddéng déu cao véi kich thudc hat khoang 100 nm; dién tich bé mit
16n, dién tich bé mat BET 1a 101 m?/g, dién tich bé mat Langmuir 1a 138 m%/g; d¢ tinh khiét dat
dugc 94,22% vé mat khéi lugng va 95,6% vé mit nguyén tir. Vi cac tinh chat dat dugce nano
carbon ¢6 kha ning ung dung trong nhiéu linh vuc nhu hap phu, dién ti, y sinh.

Loi cam on
Két qua nghién ctru dugce thyc hién bdi sy tai trg cia nhiém vu khoa hoc cong nghé cép Bo
Coéng an ma s6 BCN.2022.T06.08.
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