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石墨烯是由单层碳原子成六方环、构成二维

蜂窝状晶格结构的一种碳质新材料，是目前已知

世 界 上 强 度 最 高 、 最 薄 的 材 料 （ Geim & 
Novoselov，2007）。自从2010年诺贝尔物理奖以

来，石墨烯成为炭科学的热点问题。因为优异的

电学、力学性能，石墨烯有可能成为高性能纳米

电子器件、场发射材料、气体传感器及能量存储

材料等。但是，目前，石墨烯产量低、价格高、

层片小。石墨烯的低成本、大面积、无缺陷、高

产率的制备是该领域的主要难题，制约其发展和

应用。 

我国拥有大量优质的大鳞片石墨，结晶程度

高。作为天然碳源-天然石墨有可能成为制备石墨

烯片的重要原料。本文采用我国优势天然石墨资

源为原料、用微波法制备石墨烯片，对于我国天

然石墨的应用以及石墨烯片制备有重要意义。 

1 实验材料与过程 

石墨烯主要原料：山东平度某石墨矿天然鳞

片石墨。石墨矿石经破碎、球磨、初级浮选、砂

磨与多级浮选、精选等工艺提纯后得到石墨粉，

采用“一种无硫碳石墨的制备方法”（Chuan 等，

2011；Zhang，2011），制备成高纯低硫石墨，其

中，硫的含量远低于50×10-6、碳含量达到99.99％。

以这种高纯低硫鳞片石墨为原料，浓硝酸、过氧

化氢和乙酸共同氧化插层，用微波辐射辅助加热

膨化制备高膨胀率的膨胀石墨，利用超声分散技

术结合离心分离，得到纳米级的石墨烯薄片。采

用X射线粉晶衍射仪（XRD，Rigaku RINT 2000）
分析产物物相特征、环境扫描电子显微镜（ESEM，

FEI Quanta 200F）观察产物形貌、激光拉曼光谱

仪（Raman，Renishow System1000，英国）分析

产物结构，用原子力显微镜（AFM，CSPM5500，
本原纳米仪器）分析石墨烯片的形貌表征，并测

定其厚度。 

2 实验结果与讨论 

2.1 天然石墨和制备的石墨烯片在电子显微镜下

的形貌特征  

经过微波膨化处理，天然鳞片石墨鳞片沿c轴
膨胀，形成蠕虫状，盘旋成螺旋状，形成了高膨

胀率膨胀石墨（图2a）。经超声分散处理，石墨层

片分散成片（图2b），但仍粘连在一起，离心分散

后，形成独立的很薄的石墨烯片（图2c）。 

 

图1 天然鳞片石墨为原料制备的膨胀石墨(a)、超声分散得到的石墨烯薄片(b)以及经超声分散并离

心后的石墨烯薄片(c)的SEM形貌。 
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图 2 天然鳞片石墨原料(NG)制备的膨胀石墨(EG)以及经

超声分散并离心后的石墨烯薄片(GNS)SEM 形貌 

2.2 天然石墨和制备的石墨烯片的拉曼光谱分析  

天然鳞片石墨的激光拉曼光谱特征峰为 1580 
cm-1 的 G 峰和 2700 cm-1 的 2D 吸收峰（图 3）。

根据峰位和峰形分析，为高结晶度的石墨。制备

成可膨胀石墨后，产生大量结构缺陷，在 1343.8 
cm-1 处出现明显 D 峰。合成石墨烯片后，又恢复

了石墨原料的两个特征峰（1580 cm-1 的 G 峰和

2700 cm-1 的 2D 峰）。然而，石墨烯的 G 峰比石

墨原料高约 3 个波数。根据 G 峰的峰形、与 2D
峰强度的对比分析认为（Ferrari 等，2006），制

备得到多层石墨烯片。 

2.3 天然石墨和制备的石墨烯片的原子力显微镜

特征分析  

根据原子力显微镜高度分析认为，采用天然

鳞片石墨制备石墨烯片厚度约为 1.1 nm（图 4）。
按照单层石墨烯理论厚度 0.335 nm 计算，合成的

层状石墨薄片为 3 个碳原子层厚的石墨烯。 
 

 

图 3 用天然鳞片石墨 HN 制备得到的石墨烯的 

AFM 形貌图像 

3 结  论 

以天然鳞片石墨为原料，采用化学插层的方

法，利用微波膨化后能够制备盘旋卷曲状高膨胀

率的膨胀石墨，经超声分散、离心分离成功获得

了薄片状石墨片；根据拉曼光谱、原子力显微镜

分析认为，以天然鳞片石墨为原料，通过微波膨

化可制备约为 3 个碳原子层的石墨烯片。该方法

是一种快速、有效、环境相容性好、成本低廉的

石墨烯纳米片制备方法。 
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