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TÓM TẮT 

Trong nghiên cứu này, vật liệu cacbon xốp có độ tinh khiết cao đã được tổng hợp từ vỏ trấu theo hai 

qui trình khác nhau - qui trình hoạt hoá 2 giai đoạn với các bước than hoá - rửa axit - thuỷ nhiệt - 

hoạt hoá và quá trình hoạt hoá 1 giai đoạn: hoạt hoá - rửa axit - than hoá. Ảnh hưởng của các tác 

nhân hoạt hoá đến đặc trưng cấu trúc và đặc tính điện hoá của cacbon xốp được đánh giá bởi các 

phương pháp phân tích hiện đại như hiển vi điện tử quét (SEM), phổ tán xạ năng lượng tia X 

(EDX), đường hấp phụ Brunauer - Emmett - Teller (BET), phương pháp quét thế vòng tuần hoàn 

(CV) và tổng trở điện hoá (EIS). Kết quả nghiên cứu cho thấy các tác nhân hoạt hoá có tác dụng 

làm tăng diện tích riêng bề mặt của vật liệu lên từ 3 đến 7 lần, giá trị điện dung tăng lên cao nhất 56 

lần. Vật liệu cacbon xốp chế tạo được có độ tinh khiết cao, độ xốp lớn, điện dung lớn có khả năng 

ứng dụng làm vật liệu điện cực. 

Từ khoá: Cacbon xốp, vật liệu điện cực, điện hoá, vỏ trấu. 

1. ĐẶT VẤN ĐỀ 

 Lĩnh vực nghiên cứu chế tạo thiết bị sensor, nguồn, siêu tụ và vật liệu điện cực là một trong 

những đề tài nghiên cứu đang thu hút được nhiều sự quan tâm nghiên cứu để tìm ra những giải pháp 

vật liệu mới, tiềm năng thay thế các vật phổ thổng đang dần cạn kiệt và thân thiện với môi trường 

[1-3]. Trong số đó, vật liệu cacbon xốp đã và đang được sử dụng để ứng dụng chế tạo trong các 

thiết bị này dựa trên những đặc tính ưu thế nổi trội như có thù hình đa dạng, diện tích bề mặt lớn, 

thể tích lỗ xốp lớn, độ ổn định cao [4-6]. Tuy nhiên hiện nay vật liệu cacbon dùng chế tạo hiện tại 

vẫn được khai thác chủ yếu từ các mỏ khoáng sản, điểm hạn chế từ nguồn cung cấp này là than có 

độ sạch, độ tinh khiết thường không cao và có lẫn nhiều tạp kim loại nặng. Muốn sử dụng, vẫn phải 

qua các khâu xử lý để loại bỏ các kim loại không mong muốn.  

Việc tìm kiếm các nguồn vật liệu thay thế, thân thiện với môi trường để giảm ảnh hưởng từ 

việc khai thác than là một mục tiêu được hướng đến. Trong những năm gần đây các vật liệu từ thiên 

nhiên liên quan tới lĩnh vực nông nghiệp đã và đang được biết đến như gỗ dừa, mùn cưa, vỏ trấu [7-

10] và Việt Nam là một những nước nông nghiệp có sản lượng lúa gạo nhất nhì thế giới, lượng vỏ 
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trấu của quá trình này là vô cùng lớn đây sẽ là một trong những tiềm năng để tạo ra các sản phẩm 

cácbon, cácbon xốp thân thiện với môi trường và có khả năng ứng dụng trong các lĩnh vực công 

nghệ cao nói trên. 

 Phương pháp tổng hợp mà đặc biệt là quá trình hoạt hoá và nguồn cacbon là hai yếu tố then 

chốt ảnh hưởng đến độ xốp và kích thước lỗ mao quản của vật liệu cacbon. Với nguồn cacbon từ vỏ 

trấu, cacbon có thể được hoạt hoá hai giai đoạn với các tác nhân như KOH, K2CO3, H3PO4 ở nhiệt 

độ cao [6-9] hoặc một giai đoạn với ZnCl2; CuCl2 [10,11]. Quá trình này giúp tăng diện tích bề mặt 

riêng của cacbon tổng hợp được lên rất nhiều lần để vật liệu phù hợp với các ứng dụng trong các 

sensor điện hoá và nguồn tích trữ năng lượng. 

Kết quả nghiên cứu của bài báo sẽ đưa ra một số đánh giá ban đầu về đặc trưng cấu trúc và đặc tính 

điện hóa của vật liệu cacbon hoạt hóa từ vỏ trấu với các phương pháp hoạt hoá khác nhau có tiềm 

năng ứng dụng làm vật liệu điện cực.  

2. VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

 Vật liệu sử dụng trong nghiên cứu được lấy từ nguồn vỏ trấu tại khu vực Nam Định một trong 

những tỉnh thuộc đồng bằng sông Hồng. Trước khi sử dụng cho quá trình chế tạo, vỏ trấu được rửa 

sạch bằng nước cất và sấy khô ở 80 C tới trọng lượng không đổi. Trong nghiên cứu này vật liệu 

cacbon xốp sẽ được tổng hợp và hoạt hoá theo hai qui trình được trình bày trên hình 1. Các mẫu 

được tổng hợp và đánh tên mẫu như bảng 1. 

Hóa chất được sử dụng trong thực nghiệm gồm có K2CO3, ZnCl2, CuCl2, HCl, NaOH, Na2CO3 

là hoá chất tinh khiết Trung Quốc. 

 

 

 

 

Hình 1 (a). Qui trình hoạt hoá một giai đoạn  

(sử dụng ZnCl2 hoặc hỗn hợp ZnCl2 + CuCl2 là tác nhân hoạt hóa). 

 

 

 

 

Hình 1 (b). Qui trình hoạt hoá hai giai đoạn (sử dụng K2CO3 làm tác nhân hoạt hoá). 

 Hình thái bề mặt và thành phần của cacbon xốp được xác định bởi thiết bị kính hiển vi điện tử 

quét S4800-Hitachi. Diện tích bề mặt được xác định bằng phương pháp Brunauer - Emmett - Teller 

(BET) bởi thiết bị Micromeritics TriStar II 3020. Sự biến đổi hình thành pha của vật liệu được xác 

định bằng phương pháp phân tích nhiệt trọng lượng được thực hiện trong thiết bị NETZSCH STA 

409 PC / PG. 

 Điện cực cacbon xốp được chế tạo với tỉ lệ khối lượng C:PVDF (Poly-1,1-

difluoroethene):super B = 82:10:8, dung môi hoà tan được sử dụng là NMP (N-Methyl-2-

pyrrolidone) phủ lên điện cực nền graphit có diện tích 1 cm  1 cm.  
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 Đặc tính điện hóa của vật liệu được đánh giá bằng phương pháp quét thế vòng tuần hoàn và 

phương pháp phổ tổng trở điện hoá trong 3 điện cực: Điện cực làm việc là điện cực cacbon xốp; 

Điện cực đối là lưới platimum và điện cực so sánh là điện cực Ag / AgCl / KCl bão hòa. Dung dịch 

điện ly sử dụng là Na2SO4 0,5M. 

Bảng 1. Bảng tổng hợp các mẫu được hoạt hoá ở các điều kiện khác nhau. 

STT 
Kí hiệu 

mẫu 

Yếu tố khảo sát 

Tác nhân 

Hoạt hoá 

Tỉ lệ khối lượng 

muối/C (%) 

Nhiệt độ 

( C) 

Thời gian 

(giờ) 

1 K0 K2CO3 0 - - 

2 K1 K2CO3 10 850 2 

3 K2 K2CO3 20 850 2 

4 K3 K2CO3 30 850 2 

5 K4 K2CO3 20 850 1 

6 K5 K2CO3 20 850 ½  

7 Z1 ZnCl2 200 850 1 

8 Z2 ZnCl2 + CuCl2 
ZnCl2: 200 

CuCl2: 27 
500 1 

3. KẾT QUẢ THẢO LUẬN 

3.1. Đặc trưng cấu trúc của vật liệu cacbon xốp 

 Kết quả giản đồ phân tích nhiệt vi sai của vỏ trấu sau khi đã rửa sạch, sấy tới khối lượng không 

đổi ở 80 C. Từ kết quả phân tích ta có thể thấy rằng quá trình phân huỷ hoàn toàn các mạch hydro 

cacbon diễn ra ở khoảng nhiệt độ 450 C do đó lựa chọn chế độ nung trong 3 giờ ở 450 C [9]. Hiệu 

suất quá trình nung để than hoá vỏ trấu đạt được hiệu suất khá cao lên tới 96,83 %.   

 

 

 

 

Hình 2.  Giản đồ TGA/dTG của vỏ 

trấu trong môi trường N2 với tốc độ             

gia nhiệt 5 C/phút. 

 Sản phẩm than thu được sau qua trình nung này sẽ được đem ngâm rửa trong axit HCl 2M ở 

80 C để loại bỏ oxit kim loại có trong thành phần. Sau đó tiếp tục được đem đi thuỷ nhiệt trong 
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NaOH để loại bỏ Si để thu được cacbon sạch. Kết quả phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX) được 

trình bày trong Hình 3c cho thấy sản phẩm thu được có độ tinh khiết cao, không còn lẫn tạp kim 

loại và silic. Tuy nhiên, mẫu cacbon thu được sau giai đoạn này mới chỉ có cấu trúc dạng mảng, đã 

có xuất hiện những lỗ xốp hình thành do quá trình nung và thuỷ nhiệt bẻ gãy mạch cacbon, tuy 

nhiên diện tích bề mặt riêng của than thu được khá thấp chỉ đạt 156 m
2
/g và kích thước lỗ xốp còn 

lớn được thể hiện trong Hình 3a.   

   

Hình 3. Đặc trưng cấu trúc vật liệu cacbon sạch 

 (a) Ảnh hiển vi điện tử quét (SEM); (b) Phổ tác xạ năng lượng tia X trước khi thuỷ nhiệt;                            (c) 

Phổ tán xạ năng lượng tia X mẫu cacbon sạch. 

 Với mục tiêu nâng cao đặc tính của cacbon để có thể ứng dụng trong lĩnh vực điện hóa, trong 

nghiên cứu đã tiến hành hoạt hoá với hai qui trình được trình bày ở phần thực nghiệm. Kết quả đo 

diện tích bề mặt theo phương pháp BET được thể hiện trên Hình 4 và Bảng 2 đã chỉ ra rằng, với các 

tác nhân sử dụng có tính năng hoạt hoá tốt làm gia tăng diện tích riêng bề mặt của vật liệu lên đáng 

kể. Trong đó, với chất hoạt hoá ZnCl2 cho sản phẩm có diện tích riêng bề mặt lớn nhất là 1027,92 

m
2
/g, với mẫu K4 hoạt hoá bằng K2CO3 trong 1 giờ với tỷ lệ K2CO3/C = 20% cho diện tích riêng bề 

mặt là 766,5 m
2
/g. Tuy nhiên, vẫn cùng với tác nhân hoạt hóa K2CO3 khi tiếp tục tăng thời gian hoạt 

hoá lên 2 giờ thì diện tích riêng bề mặt lại giảm xuống chỉ còn 614,26 m
2
/g. Điều này được lý giải 

dựa trên cơ chế hoạt hoá của muối K2CO3 [6] được thể hiện qua các phản ứng sau ở 850 C: 

CO2 + C → 2CO 

K2CO3 + 2C → 2K + 3CO 

 Trong phản ứng, một phần cacbon bị oxi hóa tạo thành CO và CO2 dạng khí. Khí được tạo ra 

ăn mòn bề mặt cacbon, tạo cho bề mặt của vật liệu có những vết lõm tròn, qua đó có ảnh hưởng 

nâng cao diện tích bề mặt của cacbon. Tuy nhiên, khi quá trình hoạt hoá trong thời gian quá lâu việc 

này có thể dẫn đến việc làm sập cấu trúc và mở rộng các lỗ xốp điều này đã làm giảm diện tích 

riêng bề mặt của mẫu. Còn với tác nhân hoạt hoá ZnCl2, cơ chế được dựa trên phản ứng thể hiện 

qua các phản ứng sau: 

(C6H10O5)n 
2

22, 65

, o
ZnCl

nH O

T  3,74nC + 1,17nCO2 + 1,08nCH4 

 

 Do ZnCl2 có kích thước phân tử nhỏ, có khả năng ngấm sâu vào bên trong các mạch hữu cơ 

trong giai đoạn ngâm ủ đầu tiên với vỏ trấu, quá trình này đã hình thành lỗ có cấu trúc micro đồng 

đều sau quá trình hoạt hoá. Kết quả ảnh hiển vi điện tử quét của các mẫu trong Hình 5 cho thấy, 

mẫu Z1 xuất hiện nhiều lỗ xốp với kích thước khoảng 40 nm nhỏ hơn, phân bố đồng đều hơn so với 

các mẫu khác. Với kết quả này, vật liệu cacbon hoạt hóa thu được hứa hẹn có tính năng tốt trong 

ứng dụng làm vật liệu hấp phụ, vật liệu điện cực trong các sensor điện hoá cũng như trong các thiết 

bị tích trữ năng lượng như ắc quy, siêu tụ. 

(a) (b) (c) 
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Hình 4.  Đường đẳng nhiệt hấp phụ của các mẫu. 

Bảng 2. Diện tích riêng bề mặt của các mẫu. 

Mẫu Diện tích riêng bề mặt (m
2
/g) 

K0 156,00 

K3 614,26 

K4 766,50 

Z1 1027,92 

Z2 569,15 
 

 

    

Hình 5. Ảnh SEM của các mẫu khác nhau: (a): Mẫu K3(b): Mẫu K4(c): Mẫu Z1(d): Mẫu Z2. 

Bảng 3. Hiệu suất tổng hợp cacbon xốp ở các chế độ hoạt hoá khác nhau. 

Mẫu K1 K2 K3 K4 K5 Z1 Z2 

Hiệu suất (%) 10,3 10,1 9,6 11,8 10,0 30,0 35,6 

 Bảng 3 thể hiện hiệu suất thu hồi cacbon xốp so với lượng trấu ban đầu dùng để chế tạo vật 

liệu. Kết quả thu được chỉ ra rằng hiệu suất thu cacbon xốp theo qui trình hoạt hoá 2 giai đoạn nhỏ 

hơn 12 %, thấp hơn nhiều so với qui trình hoạt hoá 1 giai đoạn đạt được trên 30 %. Điều này có thể 

giải thích ở qui trình hoạt hoá 2 giai đoạn, cacbon bị thất thoát nhiều trong giai đoạn than hoá và do 

K2CO3 là tác nhân hoạt hoá có tính oxi hoá, đã phản ứng với cacbon để tạo thành lỗ xốp đã làm tiêu 

hao một lượng cacbon được tạo ra sau quá trình than hóa đầu tiên. Còn ZnCl2 là tác nhân hoạt hoá 

dehydrate hoá không tạo ra phản ứng với cacbon, không làm tiêu hao cacbon. 

3.2. Đặc tính điện hoá của vật liệu cacbon xốp 

 Kết quả quét thế vòng tuần hoàn trên Hình 6 và Hình 7 biểu diễn đường cong CV của các mẫu 

cacbon được hoạt hoá bởi K2CO3, ZnCl2 và CuCl2 với các chế độ hoạt hoá khác nhau cho thấy, hình 

dáng đường cong CV của các mẫu K0, K1, K2 và K3 chưa có hình dạng chữ nhật rõ ràng. Trong 

khi đó mẫu K4, K5 và Z1, Z2 có đường cong CV dạng hình chữ nhật ở tất cả các tốc độ quét từ 5 

mV/s đến 100 mV/s. Kết quả này chứng tỏ vật liệu có tính năng và có khả năng ứng dụng tốt làm 

vật liệu điện cực trong các thiết bị tích trữ năng lượng. Từ kết quả đường cong CV thu được của các 

mẫu vật liệu, giá trị điện dung tương ứng của từng mẫu đã được tính toán và tổng hợp trong Bảng 4 

Bảng 4. Giá trị điện dung riêng của các mẫu cacbon xốp ở các chế độ hoạt hoá khác nhau. 

Mẫu K0 K1 K2 K3 K4 K5 Z1 Z2 

Điện dung riêng (F/g) 1,2 4,8 11,0 11,7 68,03 20,5 44,1 32,1 

(a) (b) (c) (d) 
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 Kết quả cho thấy, giá trị điện dung riêng của vật liệu tăng khi tăng tỷ lệ khối lượng giữa muối 

hoạt hóa/than từ 10 lên 30 %, tuy nhiên khi tỷ lệ này từ 20 đến 30 % thì giá trị điện dung riêng tăng 

không đáng kể. Nguyên nhân được lý giải theo cơ chế của quá trình hoạt hoá được trình bày ở trên, 

là khi lượng muối K2CO3 tăng đã làm cho lượng cacbon bị oxi hoá cũng tăng lên, dẫn đến hình 

thành nhiều lỗ xốp hơn và mở rộng kích thước lỗ xốp. Do vậy, ban đầu khi tăng hàm lượng K2CO3 

sẽ hình thành nhiều lỗ xốp làm tăng diện tích bề mặt cũng như điện dung riêng của mẫu lên 230 %, 

tuy nhiên sau đó sẽ ưu tiên mở rộng kích thước lỗ xốp nên điện dung của vật liệu tăng không đáng 

kể chỉ thêm 6,4 %. Điều này cũng được minh chứng bởi kết quả đo ảnh hiển vi điện tử quét khi kích 

thước các lỗ xốp còn khá lớn trong khoảng từ 200 nm đến 30 µm. Mặt khác, khi thay đổi thời gian 

hoạt hoá từ 30 phút lên 2 giờ, thì giá trị điện dung cao nhất thu được đối với mẫu hoạt hoá trong 1 

giờ với giá trị là 68,0 F/g. Hình dáng đường cong CV của mẫu này cũng là tốt nhất.  

  

  

Hình 6. Đường cong quét thế vòng tuần hoàn (CV) của các điện cực cacbon xốp ở tốc độ quét khác nhau: (a) 

5mV; (b) 10mV; (c) 50mV và (d) 100mV. 

 Tương tự với đường cong CV của các mẫu cacbon xốp tổng hợp bởi tác nhân hoạt hoá ZnCl2 

và hỗn hợp ZnCl2 - CuCl2 cũng có hình dạng gần với hình chữ nhật và đối xứng ở tất cả các tốc độ 

quét. Điều này cho thấy các mẫu vật liệu có tốc độ khuếch tán ion và lan truyền điện tích tốt. Điện 

dung của các mẫu này đạt giá trị tương đối cao chứng tỏ các tác nhân hoạt hoá đã có khả năng cải 

thiện đáng kể điện dung của vật liệu cacbon. Hơn nữa, như đã phân tích ở trên, hiệu suất tổng hợp 

cacbon xốp với các tác nhân hoạt hoá này lớn hơn rất nhiều so với K2CO3. Ngoài ra, với tác nhân 

ZnCl2 - CuCl2 thì CuCl2 đóng vai trò hỗ trợ hoạt hoá [11], các ion đồng có khả năng oxi hoá mạnh 

tại nhiệt độ nóng chảy của nó (ở 498 C), sẽ phản ứng các nguyên tử cacbon ở trong các lỗ meso và 

macro để tạo ra các lỗ kích thước micro, do đó sẽ giảm được nhiệt độ hoạt hoá từ 850 C xuống còn 

500 C. Tuy nhiên, giá trị điện dung của vật liệu không tăng tương ứng với diện tích riêng bề mặt. 

Điều này có thể giải thích là do điện dung riêng và diện tích bề mặt riêng của vật liệu có mối quan 

hệ không tuyến tính, mà điện dung riêng phụ thuộc nhiều hơn vào kích thước lỗ xốp của vật liệu 

(a) (b) 

(c) (d) 
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[12], để nạp tối đa điện tích cho lớp kép thì kích thước lỗ xốp phải rất gần với kích cỡ của các ion 

trong dung dịch điện ly.  

   

Hình 7. Đường cong quét thế vòng tuần hoàn của các điện cực cacbon xốp được hoạt hoá bởi các tác nhân 

khác nhau: (a) K2CO3; (b) ZnCl2; (a) ZnCl2 + CuCl2. 

  Kết quả phổ Nyquist trên Hình 8 cho thấy ở khoảng tần số cao, cả 4 mẫu vật liệu đều có các 

cung bán nguyệt rất nhỏ và không rõ ràng; ở khoảng tần số thấp đều xuất hiện đường khống chế 

khuếch tán. Chứng tỏ, quá trình diễn ra chủ yếu ở cả 4 mẫu vật liệu là quá trình khống chế khuếch 

tán. Độ dốc của đường khống chế khuếch tán ở khoảng tần số thấp phản ánh khả năng khuếch tán 

ion của chất điện ly. Độ dốc càng cao thì vật liệu càng có tính chất tốt phù hợp cho siêu tụ [10]. 

Trên Hình 8a, độ dốc của đường khống chế khuếch tán của các mẫu được sắp xếp theo thứ tự giảm 

dần như sau K4, Z1, Z2, K3 và điều này là phù hợp với kết quả quét thế vòng tuần hoàn và điện 

dung riêng thu được. 

  

Hình 8. Phổ Nyquist của các mẫu cacbon xốp được hoạt hoá khác nhau.  

  4. KẾT LUẬN 

 Trong nghiên cứu, vật liệu cacbon xốp có độ tinh khiết cao đã được tổng hợp từ vỏ trấu với các 

tác nhân hoạt hoá khác nhau. Kết quả cho thấy sự tham gia của tác nhân hoạt hoá có tác dụng làm 

tăng diện tích riêng bề mặt của vật liệu lên từ 3 đến 7 lần, giá trị điện dung tăng lên 56 lần với chất 

hoạt hoá K2CO3; 37 lần với ZnCl2 và 27 lần đối với hỗn hợp ZnCl2 - CuCl2. Hình dáng đường cong 

quét thế vòng tuần hoàn CV của các mẫu cacbon tổng hợp được thu được là hình chữ nhật đối xứng 

kể cả khi tốc độ quét tăng rất cao ở 100 mV/s. Kết quả đánh giá ban đầu đặc tính của vật liệu hứa 

hẹn sẽ ứng dụng tốt làm vật liệu điện cực cho siêu tụ, các loại nguồn tích trữ năng lượng và cho chế 

tạo sensor điện hoá khác. 

(a) (b) (c) 
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ABSTRACT 

 

POROUS CARBON PREPARED BY ACTIVATION WITH VARIOUS ACTIVATOR 

FROM RICE HUSK  

Pham Khanh Huy
1,2

, Mai Thanh Tung
1
, Nguyen Thi Thu Huyen

1*
 

 

In this study, high purity porous carbon was synthesized from rice husk by two different processes, 

2-stages activation: carbonization - acid treatment - hydrothermal - activation and 1-stage 

activation: activation - acid treatment - carbonization. The influences of activating factors on the 

structural and electrochemical properties of porous carbon are determined by modern analytical 

methods such as: Scanning Electron Microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), Brunauer-

Emmett-Teller nitrogen adsorption and desorption (BET), Cyclic Voltammetry (CV) and 

Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS). Result shows that after activating, the specific 

surface area of the materials increased up to 7 times and specific capacity risen 56 times. The 

porous carbon, has high purity, porosity and capacity, is used as electrode materials. 
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