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Grafit  
płatkowy, naturalny, włókna węglowe 

Synteza 

termiczna, 

sucha 

Bezpośrednia 

eksfoliacja w 

rozpuszczalnikach 

organicznych 

Utlenianie do tlenku 

grafenu GO 

Elektrochemiczna 

eksfoliacja 

Ekspandowanie 
-wysokotemperaturowe 

-mikrofalowe 

Rozdzielanie frakcji 

na wirówce 

Proszek grafenowy 

Papier grafenowy 

Filmy grafenowe na podłożu 

Zredukowany 

tlenek grafenu 

rGO 

Redukcja tlenku grafitu 
-w próżni 

-w atmosferze obojętnej 

Eksfoliacja 
-mechaniczna 

-ultradźwiękowa 

rGO dekorowany 

nanocząstkami 

 Ag, Pt, Au 

Proszek 

Suszenie 
-sublimacyjne 

- rozpyłowe 

-w próżni (film) 

Redukcja GO 
-chemiczna 

-elektrochemiczna 

-termiczna 

-UV 

-mikrofalowa 



SYNTEZA 
1. Eksfoliacja grafitu w rozpuszczalnikach organicznych 

Rozpuszczalniki: glikol etylenowy, N-metylopirolidon, octan 

karbitolu, kwas metanosulfonowy, dimetyloformamid DMF, 

dichlorobenzen, dichloroetan 

  temperatura pokojowa,  

  1000 C 

Przygotowanie grafitu 

Eksfoliacja  ultradźwiękowa 

Rozdzielanie frakcji na wirówce 

Suszenie (sublimacyjne, w próżni) 



Utlenianie grafitu do tlenku grafitu / grafenu  
zmodyfikowana metoda Hummersa 

Eksfoliacja tlenku grafitu – sonda 
ultradźwiękowa 

Redukcja tlenku grafenu 

SYNTEZA 

2. Utlenianie grafitu, eksfoliacja tlenku grafitu, redukcja tlenku grafenu 

Chemiczna 

(dobór roztworu –

organiczny, 

nieorganiczy) 

Elektrochemiczna 

(dobór elektroliu, 

potencjału) 

Termiczna/ 

plazma/ mikrofale/ 

(dobór temperatury, 

atmosfery) 

UV 

(długość fali, czas)  



Redukcja termiczna/ 

Redukcja w plazmie 

1800 st. C, 24h, 5*10-5 mba 

1400 st. C, 24h, 500 mba, Ar 

Plazma: Ar+10%H2 

Redukcja chemiczna 
Redukcja 

elektrochemiczna 

NaBH4 

NaBH4 + siarczan dodecylu 

NaBH4 + PSS 

Kwas askorbinowy 

Cytrynian potasu 

Benzyloamina 

Elektrolit- roztwór H2SO4,  

I – 2A 

Elektrolit- roztwór KNO3,  

I – 1,5A 

 

SYNTEZA 

2. Utlenianie grafitu, eksfoliacja tlenku grafitu, redukcja tlenku grafenu 



SYNTEZA 
3. Elektrochemiczna eksfoliacja 

Etapy: 

• Przygotowanie elektrod 

• Elektroliza 

• Odmywanie 

• Sonikacja 

• Rozdzielanie frakcji na wirówce 

• Suszenie 

 

 



4. Termiczna   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

H2SO4 + HNO3 

naturalny 

grafit 

płatkowy 

24 h 

RT 

24 h      

50 C 

powietrze 

60 s     

1000 C 

powietrze 

Redukcja: 

plazma, próżnia,  

argon, wodór,  

Mielenie kulowe/ 

Mieszanie w kalanderze 

Grafit 

ekspandowany 

termicznie 



1. ODMYWANIE ROZTWORÓW – wielokrotne płukanie grafitowo/grafenowego 

 osadu w wodzie dejonizowanej z wykorzystaniem wysokoobrotej wirówki, 

 dzięki której usuwa się uboczne produkty reakcji, sole i zanieczyszczenia. 

Niezbędne etapy dla uzyskania zamierzonego produktu- grafenu/ tlenku 

grafenu 

PARAMETRY 

 ilość płukań kontrolowana 

przewodnością cieczy  

 parametry wirowania (czas, względna 

siła odśrodkowa RCF – przyspieszenie) 



2A. OBRÓBKA ULTRADŹWIĘKOWA – wzmocnienie rozwarstwienia płatków w celu 

uzyskania wyższej wydajności przy pomocy dezintegratora ultradźwiękowego 

PARAMETRY 

 ośrodek (rodzaj, objętość) 

 czas pracy sondy (długość impulsu, długość przerw między impulsami, 

  sumaryczna długość rzeczywistej pracy sondy) 

 sonda (średnica, amplituda pracy - napięcie (natężenie prądu, odległość 

między elektrodami), 

 temperatura  

Preparatyka 

2. EKSFOLIACJA 

2B. OBRÓBKA  MECHANICZNA- rozdrabnianie w urządzeniach wykorzystujących siły 

ścinające: młynie kulowym  lub na trójwalcarce 



3. RODZIELENIE FRAKCJI – rozdzielenie frakcji grafitowej i grafenowej dzięki   

 wykorzystaniu wirówki 

PARAMETRY 

 parametry wirowania (czas, względna siła odśrodkowa RCF – 

przyspieszenie) 

4. SUSZENIE –   wytworzenie suchego proszku grafenowego, który można  

     zastosować przy produkcji kompozytów grafenowych 

PARAMETRY 

 temperatura 

 czas  

próżnia 

Preparatyka 



Preparatyka   

Przygotowanie próbek do charakteryzacji otrzymanego materiału  

metoda kroplowa                    metoda zanurzeniowa                  spin-coating 

     

10 m 10 m 200 nm 200 nm 

 

     



1200 1600 2000 2400 2800

0

1000

2000

P25 glikol

In
te

n
s
it
y
 [
a

.u
.]

Raman shift [cm
-1
]

1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800

0

500

1000

1500

e25nmp dichloro1

In
te

n
s
it
y
 [
a

.u
.]

Raman shift [cm
-1
]

Grafit eksfoliowany w rozpuszczalnikach organicznych (SEM, Raman) 



Grafit po eksfoliacji elektrochemicznej - SEM 

1 m 

200 nm 

Elektroda –stosowano pręty grafitu 

prasowanego 

Sugestie literaturowe -  HOPG  



A. Dideykin et al. / Diamond & Related Materials 20 (2011) 105–108 107 

Tlenek grafenu 

W. Yuan et al. / Applied Surface Science 257 (2011) 10183– 10187 

Grafen (redukowany tlenek grafenu) 

Utlenianie grafitu, eksfoliacja tlenku grafitu, redukcja tlenku grafenu 



Wstępna ocena produktu- wizualna 

Redukcja tlenku grafenu 



SEM, Raman 
Tlenek grafenu 



Tlenek grafenu redukowany w benzyloaminie (SEM/ FTIR/Raman) 
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1225 cm-1 - drgania C-O 
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XPS 

X-ray photoelectron  spectra (red curves) of (a) GO 

and (b) rGO samples with de-convoluted 

components 
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Metoda 4-punktowa: 

Åzniwelowanie wpływu rezystancji kontaktu  

(elektroda – warstwa) na pomiar. 

V 

Różne odstępy pomiędzy elektrodami: 

Åznalezienie wpływu liczby kontaktów elektrycznych 

pomiędzy sąsiadującymi płatkami grafenu  

na rezystywność warstwy 

Pomiary elektryczne – koncepcja projektu obwodu pomiarowego 

Konrad Kiełbasiński Z-16 

Maksymalizacja długości elektrod: 

Åzminimalizowanie rozpływu poprzecznego prądu, 

Åuśrednienie wartości rezystywności. 
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Sposób wytwarzania wzoru testowego: 

Åutlenianie powierzchni płytki krzemowej, 

Ånałożenie i fotolitografia fotorezystu, 

Ånaparowanie aluminium, 

Åusunięcie zbędnych fragmentów Al 

metodą odrywania (lift-off). 

Badana warstwa  

z płatkami grafenowymi 

Konrad Kiełbasiński Z-16 

Wyznaczanie rezystywności warstwy: 



Zastosowania grafenu i tlenku grafenu 

Grafen: 

 elektrody w superkondensatorach (z uwagi na bardzo dobre właściwości 

elektryczne) 

 elektrody w ogniwach słonecznych (wykorzystuje się jego transparentność i 

dobre przewodnictwo elektryczne) 

 ogniwa paliwowe (grafen płatkowy charakteryzuje się dużą powierzchnią 

właściwą, stanowi dobry materiał adsorbcyjny do magazynowania wodoru) 

 sensory chemiczne i biologiczne (zredukowany grafen na brzegach płatków 

posiada liczne grupy funkcyjne, które są bardzo wrażliwe na zmianę środowiska 

chemicznego i biologicznego) 

 katalizatory 

 materiały absorbujące mikrofale 

 kompozyty grafen - polimery 

 kompozyty grafen – nanoczastki (metali, półprzewodników, tlenków metali, które 

są osadzane podczas redukcji) 



Zastosowania grafenu i tlenku grafenu 

Tlenek grafenu (GO): 

 w postaci papieru stanowi doskonałe membrany o kontrolowanej 

przepuszczalności 

 z uwagi na silną emisję UV może znaleźć zastosowanie w fotodynamicznej 

terapii i urządzeniach fotonicznych. 

 materiał na elastyczne nośniki pamięci 

 medycyna - do bioobrazowania i podawania leków, papier do materiałów 

opatrunkowych z uwagi na bakteriobójcze właściwości tlenku grafenu. 



Wnioski 

• Najodpowiedniejsza do otrzymywania proszku grafenowego, który będzie 

stanowił aktywną fazę w różnego typu kompozytach jest synteza termiczna 

(sucha)  

 

• Wybór metody  zależy od formy, w jakiej chcemy uzyskać grafen i jego 

późniejszego zastosowania 

• Metoda elektrochemicznej eksfoliacji jest najmniej komercyjna  

• Metoda bezpośredniej eksfoliacji grafitu  w rozpuszczalnikach organicznych daje  

płatki grafenowe o bardzo małej ilości defektów 

• Zredukowany tlenek grafenu można otrzymać w postaci bardzo cienkich płatków, 

spektroskopia  Ramana świadczy o jego silnym zdefektowaniu 

• Dla wszystkich syntez bardzo istotny jest rodzaj użytego prekursora węgla i jego 

     wstępna obróbka (sposób interkalacji, obróbki powierzchni itp.) 



Dziękuję za uwagę 


