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Аннотация. Целью проведенного исследования являлось изучение воздействия различных растворителей на струк-
турные характеристики оксида графита. Оксид графита был синтезирован с применением модифицированного 
метода Хаммерса. Полученные образцы оксида графита были высушены методами термической обработки и 
сублимации. Для характеристики образцов использовали результаты рентгенофазового анализа, инфракрасной 
и ультрафиолетовой спектроскопии, сканирующей электронной микроскопии, динамического светорассеяния и 
фотонно-корреляционной спектроскопии. Количество кислородсодержащих групп оксида графита определяли из 
результатов титрования по Боэму. Согласно данным рентгенофазового анализа, использование изопропилового 
спирта в процессе промывки позволяет достичь более эффективной очистки продукта от примесей непрореаги-
ровавшего графита и восстановленного оксида графита по сравнению с традиционным применением дистилли-
рованной воды. Были выявлены существенные различия в размерах частиц полученных образцов. Наибольший 
размер агломератов в водных растворах характерен для оксида графита, промытого изопропиловым спиртом 
(6,5 мкм), а наименьший – для оксида графита, промытого диметилсульфоксидом (1,2 мкм). Согласно резуль-
татам титрования по Боэму, образец оксида графита, промытый изопропиловым спиртом, имеет наибольшее 
количество карбоксильных и лактонных групп по сравнению с другими образцами, что согласуется с данными 
ультрафиолетовой и инфракрасной спектроскопии. Использование разных промывающих растворителей дает 
возможность получить оксид графита разной морфологии, что может быть полезным для получения материалов 
с различными механическими и сорбционными свойствами. Полученные результаты дают основание предпо-
лагать, что изопропиловый спирт может стать перспективной заменой воде на стадии промывки оксида графита. 
Его применение может открыть новые возможности для оптимизации технологического процесса получения 
оксида графита и его функционализации.

Ключевые слова: оксид графита, органические растворители, диметилсульфоксид, изопропиловый спирт, субли-
мационная сушка, функциональные группы
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Abstract. In this study, we investigate the effect of various solvents on the structural characteristics of graphite oxide 
synthesized using a modified Hummers method. The resulting graphite oxide samples were dried by both thermal 
treatment and freeze drying. Sample characterization was performed using X-ray diffraction, infrared and ultraviolet 
spectroscopy, scanning electron microscopy, dynamic light scattering, and photon correlation spectroscopy. The 
content of oxygen-containing functional groups in graphite oxide was determined by Boehm titration. According to 
the X-ray diffraction data, the use of isopropyl alcohol during the washing stage enabled a more efficient removal of 
impurities, including unreacted graphite and reduced graphite oxide, than the conventional use of distilled water. 
Significant differences in the particle size of the obtained samples were observed. The graphite oxide samples washed 
with isopropyl alcohol exhibited the largest agglomerates in aqueous suspensions (6.5 μm), whereas those washed 
with dimethyl sulfoxide exhibited the smallest agglomerates (1.2 μm). Boehm titration revealed that the graphite 
oxide sample washed with isopropyl alcohol contained the highest concentration of carboxyl and lactone groups 
among all the samples, which agreed well with the infrared and ultraviolet spectroscopic data. The use of different 
washing solvents enables the production of graphite oxide with different morphologies, which may be advantageous 
for the development of materials with tailored mechanical and sorption properties. The results obtained suggest that 
isopropyl alcohol may serve as a promising alternative to distilled water during the washing stage of graphite oxide 
synthesis. Its application may offer new opportunities for optimizing the graphite oxide production process and its 
subsequent functionalization.
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ВВЕДЕНИЕ
Модификация поверхности оксида графита посред-

ством ковалентных связей представляет собой одно 
из перспективных направлений в области графеновой 
химии, которое открывает возможности для создания 
инновационных функциональных материалов [1–3].

В процессе модификации происходит присоединение 
целевых молекул и полимерных структур к поверхности 
оксида графита. Это осуществляется через реакции 
амидирования и этерификации, которые протекают с 
участием кислородсодержащих функциональных групп 
материала [4–6].

Важно отметить, что характеристики оксида графита, 
включая его структуру и свойства, определяются не 

только методом синтеза, но и последующими этапами 
обработки. Существенное влияние оказывают процедуры 
промывки и высушивания полученного материала [7–9].

Основной целью данного исследования стало изучение 
воздействия различных растворителей на структурные 
характеристики оксида графита. Это исследование 
направлено на понимание того, как выбор растворителя 
может влиять на конечные свойства материала и его 
пригодность для дальнейшего применения в различных 
технологических процессах.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Лимитирующей стадией при окислении графита 

является процесс диффузии окислителя в межслоевое 
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пространство графита, поэтому классический метод 
синтеза оксида графита (ОГ) по методу Хаммерса [10] 
был модифицирован [11]. В классическом методе Хам-
мерса этот этап не оптимизировался, что приводило к 
неоднородности окисления и снижению выхода продукта. 
Модификация метода заключается в предварительной 
1-часовой выдержке смеси перманганата калия с гра-
фитом при пониженной температуре. Выдержка при 
пониженной температуре (0±2 °C) замедляет экзотер-
мическую реакцию окисления, что позволяет KMnO4 
диффундировать в межслоевое пространство графита 
до начала интенсивной реакции [12]. Это позволяет 
обеспечить равномерное распределение окислителя 
по всей массе графита, улучшить контакт реагентов 
на межслоевом уровне, повысить степень окисления 
графитовой структуры, увеличить выход целевого про-
дукта и улучшить качество получаемого оксида графита. 
Исходный ОГ получали из очищенного природного 
чешуйчатого графита Formula BT 2935APH (Superior 
Graphite Co., США, содержание углерода 99,95%, размер 
90% его частиц составляет менее 32 мкм). Смешивание 
1 г графита с 0,5 г NaNO3 и 23 см³ концентрированной 
H2SO4 проводили в колбе при комнатной температуре 
при постоянном перемешивании на магнитной мешалке 
со скоростью 400–500 об/мин. После помещали колбу 
в ледяную баню и охлаждали реакционную смесь до 
температуры 0±2 °C. Не прекращая перемешивания в 
течение 20 мин, вносили 3 г KMnO4; смесь выдерживали 
при температуре 0±2 °C в течение 1 ч. По истечении 
часа реакционную смесь нагревали до 35–40 °C в 
течение 30 мин. Далее к смеси добавляли 46 см3 
дистиллированной воды, нагревали до 90–95  °C и 
выдерживали при этой температуре 15 мин. Затем 
добавляли 140  см3 охлажденной дистиллированной 
воды и 50 см3 3 %-го водного раствора H2O2. Полученный 
ОГ отделяли от реакционной смеси центрифугированием 
(2500–3000 об/мин, 5 мин) и декантацией. Промывку 
проводили дважды по 100 см3 теплого 2,5%-го раствора 
HCl (центрифугирование 5 мин, 2500–3000 об/мин). 
Затем каждый образец промывали по 3 раза по 100 см3 
соответствующим растворителем: дистиллированной 
водой (ОГ(Вода)), безводным изопропиловым спиртом 
(ОГ(ИПС)) и безводным диметилсульфоксидом (ОГ(ДМСО)). 
Выбор метода сушки определялся физико-химическими 
свойствами используемых растворителей. Образец 
ОГ(ИПС) был высушен методом термообработки при 
50 °C (температура кипения ИПС – 82,6 °C, что обе-
спечивает его полное удаление при мягком нагреве). 
Образцы ОГ(Вода) и ОГ(ДМСО) высушивали методом 
сублимации в лиофильной сушке EV-DF10A Top-press 
with manifold: для ОГ(Вода) – с целью предотвращения 
агломерации слоев, для ОГ(ДМСО) – ввиду высокой 
температуры кипения растворителя (189 °C), исклю-
чающей его полное удаление при умеренном нагреве.

Рентгенофазовый анализ. Особенности структуры ОГ 
исследовали методом рентгенофазового анализа с 
помощью дифрактометра ДРОН-3М с электронным управ-
лением с установленным Fe-фильтром CoKα излучения 
(CoKα1 = 1,78900, CoKα2 = 1,79283, I(Kα2)/I(Kα1) = 0,497)  
со скоростью 2° (2θ)/мин в диапазоне углов 8° ≤ 2θ ≤ 60°  
с шагом 0,03°. Для фазового анализа использовали 
программу Match! с базой данных PDF-2 (ICCD). Зна-
чения углов скольжения 2θ расчетные и эксперимен-

тальные оценивались с точностью (Δ2θ ±0,05)°. Значения 
межплоскостных расстояний расчетные и эксперимен-
тальные оценивались с точностью (Δd(00l)±0,001 нм. 
Для детального исследования микроструктуры и расчета 
профильных параметров профили рентгеновских реф-
лексов, соответствующих разным фазам, аппрокси-
мировали функцией Войта. Количественное фазовое 
содержание W рассчитали по соотношению интегральных 
интенсивностей соответствующих рефлексов. Величины 
погрешностей приведены в соответствие с резуль-
татами расчетов. Уравнение Вульфа – Брэгга (1) было 
применено к отражению (001) для оценки расстояния 
между слоями, обозначенного как d. Уравнение Шеррера 
(2) с константой К, равной 0,9, использовалось для 
оценки среднего размера наночастиц, обозначенного 
как D. При учете, что уравнение Шеррера с константой 
К = 0,9 применимо к сферическим частицам, можно 
приравнять значение среднего размера наночастиц 
D к значению средней высоты слоев и рассчитать по 
формуле (3) среднее число слоев графена в упаковке n:
	

2 × 𝑑𝑑 × sin𝜃𝜃 = 𝑛𝑛 × 𝜆𝜆, 	 (1)

где λ – длина волны рентгеновского излучения;  
n – порядок отражения; θ – угол дифракции (брэгговский 
угол);
	

𝐻𝐻 = 𝐾𝐾×𝜆𝜆
𝛽𝛽×cos𝜃𝜃, 	 (2)

где Н – средний размер областей когерентного рас-
сеяния (доменов, кристаллитов); K – безразмерный 
коэффициент формы частиц (постоянная Шеррера);  
β – ширина рефлекса на полувысоте по Лауэ (в еди-
ницах 2θ);
	

𝑛𝑛 = 𝐷𝐷
𝑑𝑑. 	 (3)

Сканирующая электронная микроскопия. Оптими-
зация аналитических измерений проведена в рамках 
описанного ранее подхода [13]. Перед съемкой образцы 
помещали на поверхность алюминиевого столика диа-
метром 25 мм, фиксировали при помощи проводящего 
углеродного скотча и напыляли на них проводящий слой 
Au/Pd толщиной 10 нм при помощи метода магнетронного 
распыления, описанного ранее [14]. Микроструктуру 
образца изучали методом сканирующей электронной 
микроскопии с полевой эмиссией на электронном 
микроскопе Hitachi Regulus8230. Съемку изображений 
вели в режиме регистрации вторичных электронов при 
ускоряющем напряжении 5 кВ.

Инфракрасная спектроскопия с преобразованием 
Фурье. Инфракрасные (ИК) Фурье-спектры образцов 
ОГ были получены на спектрометре Bruker Alpha, осна-
щенном детектором на основе дейтерированного триг-
лицинсульфата в матрице KBr, содержащей около 2% 
материала по массе. Измерения проводились в диапазоне 
от 400 до 4000 см-1 с разрешением по волновому числу 
4 см-1, а данные представлены как среднее значение 
16 сканирований для каждого образца.

Определение кислородсодержащих групп по Боэму 
[15–17]. Три точные навески ОГ массой, равной 0,1 г, 
помещали в три круглодонные колбы объемом 100 см3 
и приливали по 25,0 см3 бидистиллированной воды. 
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Колбы закрывали пробками с газоотводными трубками. 
Растворы вакуумировали и дегазировали по 5 мин 
в ультразвуковой ванне. Затем колбы открывали и 
добавляли по 25,0 см3 0,1 М растворов: в первую – 
карбоната натрия, во вторую – гидрокарбоната натрия, 
в третью – гидроксида натрия. Далее колбы закрывали, 
вакуумировали и обрабатывали 5 мин ультразвуком. 
Герметично закрытые колбы выдерживали 3 суток. Далее 
растворы фильтровали через бумажный фильтр, отбирали 
по 5,0 см3 фильтрата в колбы для титрования, в которые 
предварительно было помещено 50,0 см3 воды и 5,0 см3 
0,1 М соляной кислоты. Определение кислородсодер-
жащих групп проводили методом потенциометрического 
кислотно-основного титрования. Титровали 0,1 М рас-
твором натрия гидроксида с помощью микробюретки 
при постоянном перемешивании на магнитной мешалке. 
Титрование проводили в атмосфере инертного газа (Ar).

Количество функциональных групп (n, моль) находили 
по формуле (4):
	

𝑛𝑛 = 𝐶𝐶исх × 𝑉𝑉исх − 𝑉𝑉исх
𝐶𝐶1×𝑉𝑉1−𝐶𝐶2×𝑉𝑉2

𝑉𝑉3
, 	 (4)

где Сисх – исходная концентрация основания, моль/дм3;  
Vисх – объем раствора основания в колбе, дм3;  
V1, C1 – объем и концентрация 0,1 М соляной кислоты,  
V2, C2 – объем и концентрация титранта 0,1 М гидроксида 
натрия; V3 – объем аликвоты, дм3.

Количество кислородсодержащих функциональных 
групп на 1 г образца (Х, моль/г) определяли по формуле (5):
	

𝑋𝑋 = 𝑛𝑛
𝑚𝑚, 	 (5)

где m – масса навески ОГ, г.
Ультрафиолетовая спектроскопия. Ультрафио-

летовые (УФ) спектры водных растворов образцов 
ОГ(ИПС) и ОГ(Вода) с концентрацией 0,4  г/дм3 и 
водный раствор ОГ(ДМСО) с концентрацией 0,2 г/дм3 
были получены на спектрофотометре Helios Gamma. 
Пониженная концентрация раствора ОГ(ДМСО) обу-
словлена выраженной полидисперсностью данного 
образца (индекс полидисперсности PI = 3,7), что при-
водит к сильному рассеянию света при концентрации  
0,4 г дм3. В качестве контрольного раствора исполь-
зовали дистиллированную воду. Для получения водных 
растворов ОГ навески растворяли в дистиллированной 
воде путем встряхивания.

Метод динамического светорассеяния и фотонно-кор-
реляционной спектроскопии. Размер частиц водных 
образцов ОГ(ИПС), ОГ(Вода), ОГ(ДМСО) были определены 
с помощью анализатора динамического рассеивания 
Nanowin при угле рассеяния 90° и температуре 25 °C. 
Концентрация водных растворов ОГ составила 0,1 г/дм3.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
На рис. 1 представлены дифрактограммы оксида 

графита, полученного по методике, описанной выше, с 
использованием различных промывающих жидкостей.

На основании данных рентгеновской дифракции 
можно выделить три группы рефлексов. Рефлекс 1 соот-
ветствует дифракционному пику (001), характерному для 
фазы ОГ, низкоинтенсивные рефлексы 2 и 3 относятся к 
фазам восстановленного оксида графита и графита, не 
прореагировавшего с окислителем, соответственно [18].

Как видно из рис. 1, использование разных промы-
вающих жидкостей приводит к изменению положения 
рефлексов на шкале 2θ, а также изменению формы и 
интенсивности примесных рефлексов восстановленного 
оксида графита и графита. Для ОГ(ДМСО) наблюдается 
более выраженное смещение рефлекса в сторону малых 
углов, что указывает на максимальное увеличение 
межплоскостного расстояния за счет интеграции рас-
творителя в межслоевое пространство. В то же время 
в случае ДМСО интенсивность примесных рефлексов 
восстановленного оксида графита и графита возрастает, 
что указывает на рост содержания примесей в фазовом 
составе, однако степень кристалличности примесей 
остается на низком уровне, что также подтверждается 
наблюдаемым гало. Наиболее яркие изменения отме-
чаются при использовании ИПС. Рефлексы, относящиеся 
к фазам восстановленного оксида графита и графита, 
имеют узкую форму, что указывает на более однородную 
и регулярную упаковку слоев, формирующую дальний 
порядок вдоль оси c. При этом положение и форма 
пика (001), характерного для фазы ОГ, практически 
не изменяется по сравнению с ОГ(Вода).

Результаты расчетов, а также профильные параметры 
образцов ОГ, полученного с использованием различных 
промывающих жидкостей, приведены в табл.1.

Как видно из результатов анализа, использование ИПС 
приводит к кратному снижению количества примесей по 
сравнению с образцом, полученным с использованием 
дистиллированной воды или ДМСО. Частицы ОГ(ИПС) 
представляют собой упакованные слоистые структуры 
размером ~14,2 нм, расстояние между слоями – ~0,78 нм, 
а число слоев в среднем составляет ~18–19. В случае 
использования ДМСО количество примесей восстанов-
ленного оксида графита и не вступившего в реакцию 
графита увеличивается. Частицы ОГ(ДМСО) также имеют 
форму слоистых структур размером ~22 нм, что в 2 раза 
больше размеров слоистых структур ОГ(Вода). Расстояние 
между слоями в ОГ(ДМСО) максимальное – ~0,89 нм. 
Однако частицы ОГ(ДМСО) являются самыми много-
слойными, число слоев в среднем составляет ~24–25, 
что, возможно, связано с удерживанием молекул рас-
творителя между слоями ОГ за счет водородных связей 
и/или электростатических взаимодействий.

Рис. 1. Рентгенограммы оксида графита, полученные  
с использованием различных растворителей 
Fig. 1. Graphite oxide X-ray diagram obtained  
by different solvents
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Отсутствие данных о среднем размере нанослоев, 
среднем количестве слоев и среднем межслоевом 
расстоянии для фазы графита при использовании в 
качестве растворителей дистиллированной воды и ИПС 
объясняется крайне низким содержанием данной фазы 
в объеме материала, что затрудняет расчеты.

Несмотря на кажущуюся эффективность ДМСО 
в улучшении структурного порядка основной фазы, 
снижение ее содержания в фазовом соотношении до 
85,50% приводит к невозможности рассматривать ДМСО 
как альтернативу дистиллированной воде в качестве 
промывающей жидкости.

Использование ИПС является наиболее предпочти-
тельным, поскольку позволяет эффективно подавить 

примесные фазы, сохранить ключевые структурные 
характеристики фазы ОГ и при этом формирует более 
однородную и регулярную упаковку слоев вдоль оси c, 
перпендикулярной слоям.

Анализ изображений, полученных с помощью ска-
нирующей электронной микроскопии (рис. 2), позволил 
исследовать морфологию полученных образцов ОГ. 
Образец ОГ(Вода) демонстрирует уникальную 3D про-
странственную ориентацию. Такая структура свиде-
тельствует о сложной многоуровневой организации 
материала и может оказывать существенное влияние 
на его физико-химические свойства.

В отличие от образцов ОГ(Вода) частицы графена ОГ(ИПС) 
собраны в агломераты с параллельной ориентацией слоев 

Таблица 1. Сравнение структурных параметров образцов, полученных на основе данных рентгеновской дифракции

Table 1. Comparison of structural parameters of samples obtained from X-ray diffraction

Фаза 2θ,° FWHM,° D, nm d, nm n W ± 2%
ОГ(Вода)

Оксид графита 13,15 0,8496 11,4 0,78 14-15 93,72
Восстановленный оксид графита 26,27 2,5102 3,9 0,39 10 5,40
Графит 30,67 1,5207 – – – 0,88

ОГ(ИПС)
Оксид графита 13,05 0,6846 14,2 0,78 18-19 97,22
Восстановленный оксид графита 24,90 0,3159 31,2 0,41 75-76 2,35
Графит 27,66 0,2314 – – – 0,43

ОГ(ДМСО)
Оксид графита 11,48 0,4404 22,0 0,89 24-25 85,50
Восстановленный оксид графита 22,89 1,0060 9,8 0,45 21-22 11,91
Графит 24,75 0,2722 36,2 0,42 86-87 2,59

Примечание. D – средний размер нанослоев; n – среднее количество графеновых слоев в нанослоях; d – среднее 
расстояние между слоями графена; FWHM – полуширина пика на уровне половины высоты; W – массовая доля фазы  
в объеме материала.

Рис. 2. Полученные с помощью сканирующей электронной микроскопии изображения оксида графита, промытого 
разными растворителями: a, d – ОГ(Вода); b, e – ОГ(ИПС); c, f – ОГ(ДМСО) 
Fig. 2. Obtained by scanning electron microscopy images of graphite oxide washed with various solvents:  
a, d – GO(Water); b, e – GO(IPA); c, f – GO(DMSO)
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в пространстве. Частицы графена ОГ(ИПС) более крупные 
по сравнению с частицами графена ОГ(Вода).

Образец ОГ(ДМСО) выделяется среди остальных 
образцов ОГ еще более крупными размерами частиц, 
что согласуется с данными рентгенофазового анализа. 
Это различие в морфологии может быть обусловлено 
специфическим взаимодействием частиц оксида 
графена с диметилсульфоксидом в процессе синтеза 
и промывки, как было отмечено выше.

Данные анализа, выполненного с помощью ска-
нирующей электронной микроскопии, сопоставили с 
результатами фотонно-корреляционной спектроскопии 
(рис. 3). Оказалось, что водные растворы ОГ(ДМСО) 
характеризуются выраженной полидисперсностью по 
сравнению с суспензиями ОГ(Вода) и ОГ(ИПС). Так, PI 
для растворов ОГ(Вода) составляет 0,5, для ОГ(ИПС) – 
0,28, а для ОГ(ДМСО) – 3,7.

Рис. 3. Распределение частиц окисленного графита, 
промытого разными растворителями:  
а – ОГ(Вода); b – ОГ(ИПС);  
с – ОГ(ДМСО) по размерам в водной суспензии

Fig. 3. Particle size distribution of oxidized graphite  
washed with various solvents:  
а – GO(Water); b – GO(IPA);  
с – GO(DMSO) in an aqueous suspension

Наибольший размер агломератов характерен для ОГ, 
промытого ИПС. Так, в водных растворах ОГ(ДМСО) 
средний размер агломератов частиц ОГ был равен 
1,2 мкм, в то время как для водных суспензий ОГ(Вода) 
это значение составило 3,2 мкм, а для ОГ(ИПС) – 6,5 мкм.

Таким образом, наблюдаемые различия в микро-
структуре образцов ОГ указывают на то, что выбор рас-
творителя существенно влияет не только на размер 
частиц, но и на общую морфологию материала.

УФ-спектры водных растворов ОГ дают характерные 
максимумы поглощения при 210–280 нм и плечо в 

интервале длин волн при 300–320  нм (рис. 4), что 
хорошо согласуется с литературными данными [19, 7]. 
В УФ спектрах фенольные группы дают поглощения 
при 210 и 270 нм [20]. Согласно источнику [7], плечо в 
области 300–320 нм обусловлено π ® π* переходами 
карбонильных групп в ароматических соединениях. 
Несмотря на общее сходство УФ-спектров исследуемых 
образцов, на спектре раствора ОГ(ДМСО) идентифици-
руются максимум при 210 нм и два плеча при 270 и 
310 нм, в то время как для образцов ОГ(ИПС) и ОГ(Вода) 
идентифицируются только максимумы при 270 и 310 нм. 
При этом следует отметить, что концентрация водного 
раствора ОГ(ДМСО) в 2 раза меньше, чем в растворах 
ОГ(ИПС) и ОГ(Вода). Из полученных спектров можно 
сделать предположение, что в образцах ОГ(ДМСО) 
количество фенольных групп больше, чем в образцах 
ОГ(ИПС) и ОГ(Вода). С целью подтверждения данного 
предположения были проанализированы ИК-спектры 
образцов ОГ, промытого разными растворителями.

Рис. 4. Ультрафиолетовые спектры оксида графита, 
промытого разными растворителями

Fig. 4. Ultraviolet spectra of graphite oxide washed  
with different solvents

ИК-спектроскопические исследования (рис. 5) 
показали, что для всех образцов ОГ регистрируются 
общие полосы поглощения, характерные для оксида 
графита [21]. Так, полоса при 1724 см-1 обусловлена 
колебаниями растяжения связи C=O карбонильных 
групп, поглощение при 1640 см-1 относят к вибраци-
онным колебаниям С=С связи ароматического кольца, 
но вследствие наложения колебаний О-Н связи  адсо-
рбированной воды в диапазоне 1580–1620 см-1 эта 
полоса редко используется для анализа спектров оксида 
графита. Широкая полоса в диапазоне 1450–1350 см-1 
состоит из двух компонентов: асимметричных коле-
баний растяжения ковалентно связанных сульфатов 
при 1410 см-1 и полосы колебаний изгиба связи С-О-Н 
в фенольных группах при 1368 см-1. Колебания растя-
жения связи C–O спиртовых групп соотносят также с 
поглощением в интервале 1000–1100 см-1. Колебания 
же в интервале 870–970 см-1 авторы работы [21] 
отнесли к поглощению эпокси-групп. Более детальный 
анализ полученных спектров дает основание предпо-
лагать отсутствие значимого количества эпокси-групп 
в ОГ(Вода) по сравнению с ОГ(ИПС), так как в интер-
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валах частот 870–930 см-1 отсутствуют полосы погло-
щения, характерные для них. На наличие значительного 
количества спиртовых групп для образцов, промытых 
ДМСО, указывает достаточно интенсивная и широкая 
полоса в интервале 1000–1100 см-1, что согласуется 
с УФ спектрами. Однако наличие полосы поглощения 
колебания связи С-Н метильных групп при 2926 см-1 
и полосы поглощения при 946 см-1, характерной для 
колебания S=О связи, дает основание предположить 
наличие в образцах растворителя. Аналогичный вывод 
можно сделать и для образцов ОГ(ИПС), у которых на 
ИК-спектре определяется узкая полоса поглощения 
при 1049 см-1 С-О связи спиртовых групп, а также 
наличие сигналов метильных групп при 2978 см-1. 
Таким образом, в ходе сопоставления данных ИК- и 

УФ-спектроскопии было сделано предположение, что 
в образцах ОГ(ДМСО) должны преобладать спиртовые 
и карбоксильные группы, в то время как для образцов 
ОГ(Вода) количество карбоксильных групп должно быть 
меньше, чем для образцов, промытых ДМСО и ИПС. 
Сделанные предположения были проверены путем 
определения количества кислородсодержащих групп 
методом титрования по Боэму. 

Из результатов титрования по Боэму (табл. 2) 
видно, что наибольшее суммарное количество функ-
циональных групп характерно для образца ОГ(ИПС) 
(3,56 ммоль/г), при этом большая часть приходится на 
карбоксильные и лактонные группы, что определяет 
самые низкие значения рН для водных растворов 
образцов ОГ(ИПС). Следует также отметить, что для ОГ, 
промытого ДМСО, характерно наличие значительного 
количества фенольных групп. Результаты титрования в 
целом совпадают с данными УФ- и ИК-спектроскопии. 
Увеличение количества карбоксильных групп при 
использовании ИПС в качестве промывающей жидкости 
может быть следствием более полного окисления ОГ в 
результате наличия остаточного количества окислителя 
в межслоевом пространстве. Второй вероятной при-
чиной может быть окисление самого ИПС остатками 
перманганата калия в кислой среде до уксусной 
кислоты с выделением CO₂, что, возможно, является 
мешающим фактором при определении карбоксильных 
групп методом Боэма. Однако данное предположение 
требует дополнительных исследований.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Согласно данным рентгенофазового анализа, исполь-

зование ИПС в процессе промывки позволяет достичь 
более эффективной очистки продукта от примесей 
непрореагировавшего графита и восстановленного 
оксида графита по сравнению с традиционным при-
менением дистиллированной воды. При этом были 
выявлены существенные различия в размерах частиц 
полученных образцов. Наибольшими по размеру 
оказались частицы ОГ(ДМСО) – в среднем ~22 нм,  
а наименьшим размером обладали частицы ОГ(Вода) – 
~11 нм. При диспергировании в воде частицы ОГ агло-
мерируют; наибольшей полидисперсностью обладают 
водные раствор ОГ(ДМСО), а наименьшей – ОГ(ИПС). 
PI для этих растворов составляет 3,7 и 0,28 соответ-
ственно. Таким образом, применение разных промы-
вающих растворителей дает возможность получить ОГ 
разной морфологии, которые могут быть полезными 
для получения материалов с различными физическими 
свойствами. Так, частиц ОГ маленьких размеров могут 
быть полезны при получении материалов, где требуется 
высокая площадь поверхности. Крупные частицы могут 

Рис. 5. Инфракрасные спектры: a – ОГ(Вода); b – ОГ(ИПС); 
c – ОГ(ДМСО) 
Fig. 5. Infrared spectra: a – GO(Water); b – GO(IPA);  
c – GO(DMSO)

Таблица 2. Концентрации функциональных групп, определенные титрованием по методу Боэма

Table 2. Concentrations of functional groups determined by Boehm titration

Образец pH
Содержание, ммоль/г

сумма  
функциональных групп

карбоксильные  
группы

лактонные 
группы

фенольные 
группы

ОГ(Вода) 4,047 1,89 0,22 1,39 0,28
ОГ(ИПС) 3,695 3,56 1,36 2,15 0,05

ОГ(ДМСО) 3,904 2,52 0,42 1,41 0,69
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быть подходящими для материалов с высокой меха-
нической прочностью. Кроме того, согласно данным 
УФ- и ИК-спектроскопии и результатам титрования 
по Боэму, образцы ОГ(ИПС) и ОГ(ДМСО) имеют наи-
большее количество карбоксильных и лактонных групп 
по сравнению с образцами ОГ, промытыми водой, 
что определяет перспективность их применения для 

ковалентной функционализации. Однако более одно-
родными по фазе получаются образцы ОГ, промытые 
ИПС, что дает основание предполагать перспективность 
использования ИПС вместо воды на стадии промывки 
оксида графита. Его применение может открыть новые 
возможности для оптимизации технологического про-
цесса получения ОГ и его функционализации.
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