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SYNTEZA
1. Eksfoliacja grafitu w rozpuszczalnikach organicznych

Rozpuszczalniki: glikol etylenowy, N-metylopirolidon, octan
karbitolu, kwas metanosulfonowy, dimetyloformamid DMF,
dichlorobenzen, dichloroetan

v’ temperatura pokojowa,
v 100°C
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2. Utlenianie grafitu, eksfoliacja tlenku grafitu, redukcja tlenku grafenu

Chemiczna Elektrochemiczna Termiczna/ UV
(dobér roztworu — (dobdr elektroliu, plazma/ mikrofale/ -
) potencjatu) (dobér temperatury, (dtugo$é fali, czas)
organiczny, atmosfery)

nieorganiczy)



SYNTEZA

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

Redukcja chemiczna

Redukcja
elektrochemiczna

Redukcja termiczna/

Redukcja w plazmie

NaBHa4
NaBHa4 + siarczan dodecylu
NaBH4 + PSS
Kwas askorbinowy
Cytrynian potasu

Benzyloamina

Elektrolit- roztwor H2SOa4,
| — 2A
Elektrolit- roztwor KNOs,
| - 1,5A

1800 st. C, 24h, 5*10-5 mba
1400 st. C, 24h, 500 mba, Ar
Plazma: Ar+10%H:
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3. Elektrochemiczna eksfoliacja

ZRODED NAPECIOWE
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4. Termiczna
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H,SO, + HNO; ° e
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naturalny 24 h 60 s
grafit 50 °C 1000 °C
ptatkowy powietrze powietrze

Redukcja:
plazma, préznia,
argon, wodér,

Mielenie kulowe/ Grafit
Mieszanie w kalanderze ekspandowany
termicznie
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Niezbedne etapy dla uzyskania zamierzonego produktu- grafenu/ tlenk
grafenu

X

1. ODMYWANIE ROZTWOROW - wielokrotne ptukanie grafitowo/grafenowego
osadu w wodzie dejonizowanej z wykorzystaniem wysokoobrote] wiréwki,
dzieki ktérej usuwa sie uboczne produkty reakcji, sole i zanieczyszczenia.

PARAMETRY

ilos¢ ptukan kontrolowana
przewodnoscig cieczy

parametry wirowania (czas, wzgledna
sita odsrodkowa RCF — przyspieszenie)
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2. EKSFOLIACJA
2A. OBROBKA ULTRADZWIEKOWA — wzmocnienie rozwarstwienia ptatkow w celu
uzyskania wyzszej wydajnosci przy pomocy dezintegratora ultradzwiekowego

PARAMETRY

osrodek (rodzaj, objetosc)

czas pracy sondy (dtugosc¢ impulsu, dlugosc przerw miedzy impulsami,

sumaryczna dtugosc rzeczywistej pracy sondy)

sonda (Srednica, amplituda pracy - napiecie (natezenie pradu, odlegtos¢
miedzy elektrodami),

temperatura

2B. OBROBKA MECHANICZNA- rozdrabnianie w urzadzeniach wykorzystujgcych sity
scinajgce: miynie kulowym Ilub na trojwalcarce




" A
Preparatyka

3. RODZIELENIE FRAKCJI — rozdzielenie frakcji grafitowej i grafenowej dzieki
wykorzystaniu wirowki

PARAMETRY

parametry wirowania (czas, wzgledna sita odsrodkowa RCF —
przyspieszenie)

wytworzenie suchego proszku grafenowego, ktory mozna
zastosowac przy produkcji kompozytow grafenowych

et | PARAMETRY
et temperatura
1 L czas
e=——u préznia
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Przygotowanie probek do charakteryzacji otrzymanego materiatu

' aip

metoda kroplowa metoda zanurzeniowa spin-coating
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Grafit eksfoliowany w rozpuszczalnikach organicznych (SEM, Raman)
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Utlenianie grafitu, eksfoliacja tlenku grafitu, redukcja tlenku grafenu

W. Yuan et al. / Applied Surface Science 257 (2011) 10183—- 10187
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Redukcja tlenku grafenu

Wstepna ocena produktu- wizualna



SEM, Raman Tlenek grafenu
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100 nm EHT=300kV  Signal A=InLens StageatT= 00° i
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1593 cm-1 — drgania C=C ptaszczyzn
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1225 cm-1 - drgania C-O
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GO/Si
GO+NaBH,/Si
GO+BA/Si G
CH_+def.
X
IR
GO powder
280 282 284 286 288 290 CH_+def.
amorphous skin
X-ray photoelectron spectra (red curves) of (a) GO P
and (b) rGO samples with de-convoluted :
components 275 280 285 290 295

CARBON x x x (2011) X X X =X X X in press
Widma XPS GO i RGO otrzymanego w ITME



Pomiary elektryczne — koncepcja projektu obwodu pomiarowego

QD—

Maksymalizacja dtugosci elektrod:
Azminimalizowanie rozptywu poprzecznego pradu,
Ausrednienie wartosci rezystywnosci.

Metoda 4-punktowa:
Azniwelowanie wptywu rezystancji kontaktu
(elektroda — warstwa) na pomiar.

Rézne odstepy pomiedzy elektrodami:
Aznalezienie wptywu liczby kontaktéw elektrycznych

pomiedzy sgsiadujgcymi ptatkami grafenu
na rezystywnosc¢ warstwy

Konrad Kietbasinski Z-16
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Pomiary elektryczne — wytwarzanie wzoru testowego

Sposo6b wytwarzania wzoru testowego:

A utlenianie powierzchni ptytki krzemowe;j,

Anatozenie i fotolitografia fotorezystu,

Anaparowanie aluminium,

Ausuniecie zbednych fragmentow Al
metodg odrywania (lift-off).

Wyznaczanie rezystywnosci warstwy:
H *W

p=R"

Konrad Kietbasinski Z-16



Zastosowania grafenu i tlenku grafenu

Grafen:

e elektrody w superkondensatorach (z uwagi na bardzo dobre wiasciwosci
elektryczne)

e elektrody w ogniwach stonecznych (wykorzystuje sie jego transparentnosc i
dobre przewodnictwo elektryczne)

e Ogniwa paliwowe (grafen ptatkowy charakteryzuje sie duzg powierzchnig
wiasciwg, stanowi dobry materiat adsorbcyjny do magazynowania wodoru)

e sensory chemiczne i biologiczne (zredukowany grafen na brzegach ptatkéw
posiada liczne grupy funkcyjne, ktore sg bardzo wrazliwe na zmiane srodowiska
chemicznego i biologicznego)

e katalizatory

e materialy absorbujace mikrofale

e kompozyty grafen - polimery

e kompozyty grafen — nanoczastki (metali, pétprzewodnikow, tlenkow metali, ktére
sg osadzane podczas redukciji)



Zastosowania grafenu i tlenku grafenu

Tlenek grafenu (GO):

e W postaci papieru stanowi doskonate membrany o kontrolowanej
przepuszczalnosci

e Z uwagi na silng emisje UV moze znalezC¢ zastosowanie w fotodynamicznej
terapii i urzadzeniach fotonicznych.

e materiat na elastyczne nosniki pamieci

e medycyna - do bioobrazowania i podawania lekow, papier do materiatow
opatrunkowych z uwagi na bakteriobojcze wtasciwosci tlenku grafenu.
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Najodpowiedniejsza do otrzymywania proszku grafenowego, ktéry bedzie
stanowit aktywng faze w réznego typu kompozytach jest synteza termiczna
(sucha)

Wybor metody zalezy od formy, w jakiej chcemy uzyskac grafen i jego
pozniejszego zastosowania

Metoda elektrochemicznej eksfoliacji jest najmniej komercyjna

Metoda bezposredniej eksfoliacji grafitu w rozpuszczalnikach organicznych daje
ptatki grafenowe o bardzo matej ilosci defektow

Zredukowany tlenek grafenu mozna otrzymac¢ w postaci bardzo cienkich ptatkéw,
spektroskopia Ramana swiadczy o jego silnym zdefektowaniu

Dla wszystkich syntez bardzo istotny jest rodzaj uzytego prekursora wegla i jego
wstepna obrobka (sposob interkalacji, obrobki powierzchni itp.)



Dziekuje za uwage




