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ТЕРМИЧЕСКОЙ ОБРАБОТКИ ПОВЕРХНОСТИ ВОДНОЙ ДИСПЕРСИИ ОКСИДА ГРАФЕНА 
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OF THE SURFACE WITH WATER DISPERSION OF GRAPHENE OXIDE 
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Представлены результаты научных исследований по разработке новой методики получения пленок из 
восстановленного оксида графена путем их образования при направленной термической обработке поверхности водной 
дисперсии оксида графена. Полученные пленки охарактеризованы современными методами анализа, исследованы 
морфология поверхности, структура связей, удельное поверхностное электрическое сопротивление и толщины. Представлены 
пленки из многослойного восстановленного оксида графена толщиной от 1 до 12,25 мкм с удельным поверхностным 

электрическим сопротивлением от 11,3×106 до 1,45×106 Ом/□, которые могут найти широкое применение при формировании 
резистивных покрытий. Результаты исследований демонстрируют возможность синтеза многослойных пленок из 
восстановленного оксида графена по методике, ранее не встречающейся в литературных источниках. Преимущества методики 
заключаются как в простоте и доступности выполнения, так и в возможности контролирования физико-химических свойств 
многослойных пленок восстановленного оксида графена. 
Ключевые слова: оксид графена, восстановленный оксид графена, формирование слоев пленок 

This article presents the results of scientific research on creation of new technique for making reduced graphene oxide 
multilayer films by directed heat treatment of the surface with water dispersion of graphene oxide. The obtained films are characterized 
by modern methods of analysis, surface morphology, bond structure, specific surface electrical resistance and thickness are 
investigated. Films of multilayer reduced graphene oxide with a thickness of 1 to 12.25 µm with a specific surface electrical resistance of 
11.3×106 to 1.45×106 Ohm/□, which can be widely used in the formation of resistive coatings, are presented. The results of the 
research demonstrate the possibility of synthesis of multilayer films from reduced graphene oxide by a method not previously found in 

literary sources. The advantages of the technique are both in the simplicity and availability of performance, and the ability to control the 
physical and chemical properties of multilayer films of reduced graphene oxide. 
Keywords: graphene oxide, reduced graphene oxide, multilayer film formation 
 

Введение 

Тонкопленочные технологии широко приме-
няются в современной микро- и оптоэлектронике, 
сенсорной технике, фотовольтаике, создании микро-
аккумуляторов [1-11]. При этом большое количество 
работ (рис.1) ведется в области исследования свойств 
пленок на основе графена — материала, представ-
ляющего собой монослой атомов углерода, соединен-
ных посредством σ- и π-связей в гексагональную 
двумерную кристаллическую решетку. Стоит указать, 
что в соответствии с словарем ISO/TS80004-13 меж-
дународной организации по стандартизации [12] к 
графеновым материалам (graphene and related two-
dimensional (2D) materials) относятся: графен 
(graphene) — монослой атомов углерода; двойнос-
лойный графен (bilayer graphene 2LG) — материал, 
состоящий из двух слоев углерода; трехслойный гра-
фен (trilayer graphene 3LG) — материал, состоящий из 
трех слоев атомов углерода; многослойный графен 
(few-layer graphene FLG) — материал, содержащий от 
3-х до 10 слоев атомов углерода. Данная классифика-
ция согласуется с публикациями [13-16], указываю-
щими на наличие уникальных свойств графеновых 
материалов, состоящих не более чем из 10 слоев ато-

мов углерода, а именно: высокая электропроводность, 
прочность, эластичность, теплопроводность, свето-
пропускание, большая площадь поверхности.  

 

  
Рис.1. Количество публикаций в области применения графе-
на в тонкопленочных технологиях в период с 2010 по 2017 гг. 
(поиск словосочетаний «Graphene thin-film» производился по 
базе данных EBSCO Discovery Service) 

 
Таким образом, разработка технологически 

доступной и экономически эффективной методики 
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получения пленок на основе графена является весьма 
актуальной задачей. 

Методы синтеза и анализа 

Для синтеза пленок из восстановленного ок-
сида графена использовалась водная дисперсия че-
шуек оксида графена (ОГ) (с концентрацией 1 
мг/мл) латеральным размером от 0,1 до 4 мкм и 
толщиной до 1,5 нм, полученных методом Хаммерса 
и охарактеризованных современными физико-
химическими методами анализа [17,18], результаты 
которых были представлены в ранее изданных пуб-
ликациях [19-21]. 

Методика синтеза пленок из восстановленного 
оксида графена (ВОГ) (рис.2) заключалась в следую-
щем: в чашку Петри на 1/2 ее объема наливалась вод-
ная дисперсия оксида графена. Далее над чашкой 
Петри устанавливался термофен с функцией контроля 
температуры и потока нагретого воздуха, направлен-
ного к поверхности водной дисперсии ОГ, после чего 
производился его пуск (рис.2a). По достижении за-
данной температуры через некоторое время на по-
верхности образовывалась многослойная пленка из 
восстановленного оксида графена, которую извлекали 
при помощи пинцета (рис.2b) и переносили на пред-
метное стекло.  

Исследование морфологии поверхности пленок 
ВОГ проводилось при помощи сканирующего элек-
тронного микроскопа SUPRA 40 Carl Zeiss (Герма-
ния). Ускоряющее напряжение при получении изо-
бражений во вторичных и обратно рассеянных элек-
тронах составляло 1-10 кВ. 

Исследование структуры связей в полученных 
образцах проводилось методом комбинационного 
рассеяния света с помощью спектрометра Renishaw 
InVia (Великобритания), с длиной волны лазерного 
возбуждения 514 нм. Калибровка спектрометра про-
водилась на стандартном образце монокристалличе-
ского кремния с основной колебательной модой при 
520,5 см–1. Форма полос D, G и D′ описана функцией 
Гаусса. 

Удельное поверхностное сопротивление (Rs) 
пленок ВОГ измерялось при помощи потенциостата-
гальваностата P-30J Elins четырехзондовым методом 
в ячейке с точечными контактами, покрытыми пла-
тиной. Расстояние между контактами — 1,6 мм. 

Результаты и их обсуждение 

Для формирования на поверхности водной 
дисперсии ОГ пленок была предпринята попытка 
произвести нагрев поверхности потоком горячего 
воздуха, в результате чего первые эксперименты про-
демонстрировали практическую реализуемость идеи. 
А именно, при нагреве направляемого воздуха от 
150°С на поверхности водной дисперсии ОГ проявля-
лись островковые образования (рис.2b), которые с 
увеличением времени такой термообработки сшива-
лись в общую пленку (рис.2c). С целью эксперимента, 
были получены образцы пленок с различным време-
нем поверхностной термообработки (см. табл.) и ус-
тановлена степень ее влияния на электрофизические 
свойства многослойных пленок ВОГ.  

 
Электрофизические характеристики многослойных 

пленок ВОГ 

№ серии 
образцов 

Время поверх-
ностной термо-
обработки, мин 

RS, Ом/□ h, мкм 

1 5 11,3×106 1 
2 10 8,6×106 4,19 
3 15 6,12×106 6,28 
4 20 4,01×106 8,37 
5 25 1,8×106 10,1 
6 30 1,45×106 12,25 

 
Методом сканирующей электронной микро-

скопии (СЭМ) было установлено, что структура по-
верхности исследуемых образцов имеет слабо выра-
женный складчатый характер (рис.3), сохраняющийся 
по мере увеличения длительности термообработки.  

           
 a  b  c 

 
Рис.2. Этапы получения пленок из восстановленного оксида графена: а — направленный нагрев горячим воздухом дисперсии ОГ; 
b — образование пленки ВОГ; c — снятие пленки ВОГ 
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 a1   a2 

      
 b1   b2 

      
 c1   c2 

      
 d1   d2 

      
 e1   e2 
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Толщина образующейся пленки увеличивается 
пропорционально времени термообработки (рис.3), от 
1 мкм при поверхностной термообработке на протяже-
нии 5 минут до 12,25 мкм при поверхностной термо-
обработке на протяжении 30 минут, при этом пропор-
ционально увеличению толщины пленки снижается 
удельное электрическое поверхностное сопротивление 
от 11,3×106 до 1,45×106 Ом/□. Поперечный срез образ-
цов пленок демонстрирует слоистую структуру. 

Более информативно о различии образцов сви-
детельствуют результаты исследования методом 
спектроскопии комбинационного рассеяния света 
(КРС). На рис.4 приведены спектры КРС многослой-
ных пленок ВОГ, образованных при различном вре-
мени термической обработки поверхности водной 
дисперсии оксида графена. Спектры исследуемых 
образцов содержат основные полосы КР, присущие 
материалам на основе углерода — D при 1338 см–1 и 
G при 1582 см–1. По оценке соотношения ID/IG видно, 

что образованные пленки представляют собой много-
слойную структуру. В спектрах образцов имеется 
характерный 2D-пик, что указывает на восстановле-
ние оксида графена, при этом с увеличением времени 
термообработки, наблюдается изменение отношения 
ID/IG, что указывает на увеличение степени упорядо-
ченности структуры. 

Заключение  

По результатам работ представлена ранее не 
встречающаяся в литературных источниках методика 
получения многослойных пленок из восстановленного 
оксида графена путем их образования при направлен-
ной термической обработке поверхности водной дис-
персии оксида графена потоком горячего (150°С) воз-
духа. Установлена зависимость изменения физико-
химических свойств пленок от времени термообработ-
ки, толщина образующихся пленок увеличивается про-
порционально времени термообработки от 1 мкм при 

      
 

 f1   f2 

 
Рис.3. СЭМ микрофотографии структуры поверхности многослойных пленок ВОГ, образованных при термообработке в тече-
ние: a1, a2 — 5 мин; b1, b2 — 10 мин; c1, c2 — 15 мин; d1, d2 — 20 мин; e1, e2 — 25 мин; f1,f2 — 30 мин 
 

 
Рис.4. Результаты исследования методом спектроскопии комбинационного рассеяния света (КРС). Типичный спектр КРС для 
образцов: a) чешуек ОГ; b) многослойных пленок из восстановленного оксида графена, образованных при термообработке в 
течение 5 минут; c) 10 минут;  d) 20 минут; e) 30 минут 
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поверхностной термообработке в течение 5 мин до 
12,25 мкм при поверхностной термообработке в тече-
ние 30 мин, при этом удельное электрическое сопро-
тивление образцов уменьшается с 11,3×106 Ом/□ при 
поверхностной термообработке в течении 5 мин до 
1,45×106 Ом/□ при поверхностной термообработке в 
течение 30 мин. Показано, что длительность термиче-
ской обработки позволяет изменять степень упорядо-
ченности структуры пленок. Таким образом, результа-
ты исследований демонстрируют возможность получе-
ния многослойных углеродных пленок из восстанов-
ленного оксида графена с заданными физико-
химическими характеристиками, которые могут найти 
применение при формировании резистивных покрытий. 

Автор выражает глубокую благодарность 
И.В.Сапкову за помощь в исследовании морфологии 
поверхности пленок методом сканирующей элек-
тронной микроскопии. 
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