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Аннотация 
В настоящей работе предложен способ получения карбонизованной рисовой шелухи содержащей 
графен. Полученные образцы исследовались с помощью рамановской спектроскопии, ПЭМ, СЭМ 
и РФА. Полученные пики характеризуют присутствие графитовых и графеновых пленок в составе 
образца. 
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Введение 
 
Углерод - один из самых распространен-

ных элементов. Вся природа и ее ископаемые 
остатки - нефть и уголь - построены на основе 
ее соединений. Своим разнообразием простых 
форм углерод в свое время «взорвал» идею о 
том, что каждый элемент должен существовать 
только в виде одного простого вещества и 
продолжает это делать до сих пор. Наглядным 
примером этого является появление в поле 
зрения исследователей графена. Он дополнил 
количество простых веществ на основе 
углерода и дал новый импульс развитию 
нанотехнологий [1-5]. 

В 2004 году был получен графен с 
помощью методик микромеханических 
расщеплений графита совместными усилиями 
физиков из Манчестерского университета 
(Великобритания) под руководством Андрея 
Гейма и Константина Новоселова с 
использованием обычной ленты для 
последовательного отделения слоев от 
обычной кристаллической графита [6-9]. 

В последние годы графен становится все 
более популярным среди инженеров и 
исследователей из-за его необычных 
механических, термических, электрических и 
оптических свойств. Так, если в 2007 году 
было опубликовано 797 статей, посвященных 
графенам, то в 2008 году их было 801 
публикация, в 2016 году их число уже 
превысило много 1000 наименований [10-12]. 

К настоящему времени методами его 
роста графена являются главным образом 
каталитическое химическое осаждение из 
паровой фазы, термическая обработка SiC и 
восстановление оксида графена. Тем не менее,  

 
все еще есть место для методов, которые 
являются более простыми, экономически 
эффективными и масштабными. В статье  мы 
рассмотрим синтез и характеристику 
карбонизованной рисовой шелухи (КРШ) 
содержащую  графен. Предполагается, что 
получение графена из рисовой шелухи (РШ) 
открывает возможность разработки различных 
приложений за счет его недорогого, простого и 
масштабируемого производства [13-15]. 

 
Материалы и методы 

 
В качестве исходного материала 

использовали рисовую шелуху, которая 
является многотонажным и возобновляемым 
отходом. В данной работе КОН используется в 
качестве типичного химического реагента для 
индуцирования пористости[16]. Карбонизо-
ванную рисовую шелуху содержащую графен 
получали в две последовательные стадии: кар-
бонизация РШ и химическая активация КРШ. 
На первой стадии, РШ несколько раз 
промывали дистиллированной водой для уда-
ления примесей и сушили при 383 К течение 1 
часа. Карбонизацию РШ проводили во враща-
ющемся реакторе в инертной среде при темпе-
ратуре 523-573 К, со скоростью подачи аргона 
~ 5 см3/мин, время карбонизация составляло 45 
мин.  Затем полученные образцы 
десилицировали в 1М растворе NaOH и подо-
гревали до температуры 353 К в течение 3 ч. 
Затем несколько раз промывали 
дистиллированной водой для установления 
нейтральной среды и сушили при 383 К, в те-
чении 2 часов. На втором этапе высушенную 
КРШ смешивали с измельченным КОН в 
соотношении 1:4. Смесь прессовали в 
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огнеупорном тигле и нагревали в муфельной 
печи до температуры 1123 К в течение 2 часов. 
Для предотвращения окисление подовали 
аргон со скоростью 5 см3/мин (рис. 1). 
Полученные образцы несколько раз 
промывали дистиллированной водой и сушили 
при 383 К в течении 24 часов. Выход продукта 
составил ~ 10 мас.%. 

 

 
 

1 – алундовый тигель, 2 –муфельная печь,  
3 – стальной стакан, 4 – игольчатый кран, 

5 - баллон с аргоном, 6 – контроллер температуры 
 
Рис. 1 – Экспериментальная установка для синтеза 
графена, полученного из КРШ 

 
Для выявления морфологических и 

структурных особенностей слоев графена 
применялся метод ПЭМ и СЭМ. Исследования 
проводились на микроскопе Quanta 3D 200i 

DualSystem, FEI. Рентгенофазовый анализ по-
лученных образцов проводили на рентгенов-
ском дифрактометре “ДРОН-3М”. Для 
определения количества слоев графена 
применялся метод рамановской 
спектроскопии. Быстрый и точный способ 
опреде-ления количества слоев графена имеет 
большое значение для ускорения исследования 
этого материала. Хотя метод атомно-силовой 
микроскопии (АСМ) является наиболее 
понятным способом определения количества 
слоев графена, но он требует много времени. 
Рамановская спектроскопия в настоящее время 
является наиболее эффективным способом 
определения количества слоев графена без 
разрушения его кристаллической решетки. 
Результаты спектров комбинационного 
рассеяния были получены на приборе Solver 
Spectrum (NT-MDT) на физическом факультете 
КазНУ им аль-Фараби. Рамановские спектры 
были получены при возбуждении синим лазе-
ром с длиной волны 473 нм, время накопления 
сигнала составлял 30 секунд. Спектральное 
разрешение решетки составляет 4 см-1. 

 
Результаты и обсуждение 

 
Карбонизованная рисовая шелуха обла-

дает сложной структурой, однако имеет харак-
терную макроструктуру и текстуру поверхно-
сти.  На рисунке 2 представлены микроснимки 
СЭМ образцов КРШ.  

 

        
 

Рис. 2 – SEM-изображения образца 
 

Как видно из рисунка 2, все образцы 
углерод-керамического материала имеют 

развитую поверхность. Использованные мето-
дики в целом не влияют на макроструктуру 
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образцов, которая определяется исходной 
структурой РШ, однако карбонизация и хими-
ческая активация увеличивает удельную по-
верхность, как это было показано в предыду-
щих исследованиях [17]. 

Для определения фазового состава 
образцы анализировались данные рентгенофа-

зового анализа. На рисунке 3 представлена 
рентгенограмма полученного образца КРШ. 
Основной фазой образца является рентгено-
аморфная фаза (d=4.02 Å). Одной из аморфных 
составляющих является графит, который иден-
тифицируется по очень размытой линии 
d=3.37 Å. 
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Рис. 3 – Рентгенограмма полученного образца КРШ 
 
Метод Рамановской спектроскопии 

позволяет определять количество слоев 
графена на основании отношения интенсив-
ностей G и 2D пиков - двух хорошо иссле-
дованных и характерных пиков в Рамановском 
спектре графена. Из рисунка 4 видно, что в 
полученных образцах КРШ после активации 

присутствуют пики соответствующие упоря-
дочным углеродным слоям. Спектр имеет ярко 
выраженные пики (G и 2D) при параметрах 
1580 см-1 и 2680 см-1. Из соотношения пиков 
можно сказать что образцы КРШ содержат в 
основном многослойные упаковки графена. 

 

 
 

Рис. 4 – Рамановские спектры графена 
 

Далее были исследованы структуры 
слоев графены методом просвечивающей 

электронной микроскопии на приборе ПЭМ 
(JEM-2100) с высокой стабильностью высоко-
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го напряжения и тока пучка вместе с превос-
ходной электронно-оптической системой. 
ПЭM-изображения графена, полученного из 
КРШ, с помощью активации KOH показаны на 
рисунке 5. Микрографические изображения 

подтвердили синтез нескольких слоев 
графенов (рис. 5 а,б). Слои имеют дефекты и 
включения углеродной компоненты (рис. 5 в), 
однако встречаются участки без дефектов с 
однородной структурой поверхности (рис. 5 г) 

 

   
а                                                                          б 

   
в                                                                   г 

 
Рисунок 5 – ПЭМ снимки графена 

 
Заключение 

 
Детальное наблюдение рамановской 

спектроскопии и РФА показало, что 
полученные образцы состояли из графеновых 
слоев с большим содержанием аморфной 
составляющей, тем не менее данная методика 
имеет потенцил, т.к. наблюдаемые на снимках 
ПЭМ слои обладают краевой структурой с 
доменами в несколько нанометров в допол-
нение к топологическим дефектам и нано-
размерным порам.  

Кроме того, присутствие чистых и 
стабильных краев в нашем РШ-полученном 
графене имеется уникальные физико-
химические свойства, которые делают их 
пригодными для изготовления высоко-

производительных устройств накопления и 
преобразования энергии на углеродной основе 
(например, суперконденсаторов и систем 
хранения водорода) и следующего поколения 
фильтры для воды и различные наноком-
позиты.  

Полученные предварительные резуль-
таты показывают возможность получения 
графена простым, экономически эффективным 
и масштабируемым методом посредством 
активации РШ с KOH. 
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Abstract  
In this paper, we propose a method for producing a carbonized rice husk containing graphene. The obtained 
samples were studied using Raman spectroscopy, TEM, SEM, and XRF. The obtained peaks characterize the 
presence of graphite and graphene films in the sample. 
Key words: rice husks, potassium hydroxide, graphene 
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Аннотация  
Осы жұмыста күріш қауызын (КҚ) графенді алу тәсілі ұсынылған. Алынған нәтижелер Раман 
спектроскопиясын, СЭМ, ТЭМ және РФА-ді пайдалана отырып зерттелді. Алынған графеннің 
шыңдары үлгінің құрамында графит және графен пленкалары бар екенін сипаттайды. 
Түйін сөздер: күріш қауызы, калий гидроксиді, графен 

 


