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Toqdim olunan mogalods Hummer metodu ils sintez olunmus azlayli grafen oksidin bozi fiziki xiisusiyystlori analiz
edilmigdir. Sintez olunmug azlayli grafen oksidin sath morfologiyasi skanedici elektron mikroskopiyasi (SEM), istilik xasso-
lori iso differensial skanedici kalorimetriya (DSC) metodlart ils tadqiq edilmisdir. Alinmus naticolor grafen oksidin fiziki xii-
susiyyatlori haqqinda miihakimo yiiriitmaya imkan verir. Isdo grafen oksidin miixtelif metodlarla analizi grafitin analizinin

naticalari ilo miiqayisali sokilds tohlil olunmusdur.
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1. GIRIS.

Son illor aparilan tadqiqat iglori mohdud olgiilii
sistemlorin inkisaf etdirilmasi ilo yanasi, onlarin tobioa-
tinin da, Oyronilmasi kimi, mithtim masalalarin hoalli
zoruriyystini qarstya qoyur. Odur ki, karbon nanoqu-
ruluslarin 6yronilmasi istiqgamotinds intensiv tadgigat-
lar aparilir. Miasir dovriin elmi todqiqatlari asason
hocmi yarimkegiricilorlo miigayisadoa yeni fiziki xasso-
lorin yaranmasi ilo miisahido olunan moahdud olgiili
sistemlorin aktualligini artirmaqdadir. Hocmi yarimke-
ciricilorlo miiqayisada nanoquruluslarin yeni vo forgli
xassalari, tacriibi va nazari iglarin intensiv arasdirilma-
smi labiid edir. Belo sistemlar igarisinda nadir xiisu-
siyyatlors malik materiallardan biri do grafit vo onun
modifikasiyalart hesab olunur.

Bir sira nadir xassalori sayssinds grafen xiisusils
calbedicidir. Bu onun kinetik vo optik xassalori ilo
baglidir. Qrafen kvazi iki 6lgiilii karbon nanoqurulusu
olub, eyni zamanda kvazi bir 6lgiilii karbon nanoboru-
larn vo kvazi sifir 6lgilii fiillerenlorin [1] asasim da
toskil edir. 2004-cii ildo Nobel miikafati laureatlar
A.K. Qeym vo K.S. Novoselov sado tisuldan istifads
edorak, grafitin sathindan nazik tobagslarin xiisusi va-
sito ilo qoparilmasi metodunu hayata kegirmislar [2,3].
Daha sonralar qrafenin alinmasi tigtin miixtslif metod-
lar [3,4] toklif olunmusdur. Qrafen oksid, grafenin sin-
tezi li¢lin baza rolunu oynadigindan bizim todgiqatlari-
miz grafen oksidin alinmasina va onun miixtslif fiziki
metodlar vasitasi ilo aragdirilmasina hasr olunmusdur
[6-9].

Qrafen oksid elektronikada, optoelektronika ci-
hazlarinda, alternativ enerji monbalorinda, biotibbi tot-
biglorda, sensorlarda, lazerlordo vo dorman daginmasi
kimi saholards genis istifads olunur [5, 7, 10]. Qrafen
oksidin bir sira sintez metodlarindan an ¢ox tatbiqg olu-
nanlart Hummer [11], Brodi [12], Stayenmauer [13],
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elektrokimyavi oksidlogsmo [14] metodlar1 hesab olu-
nur.

Mogalads birgs tadgigat qrupumuz torsfindon az-
layli grafen oksidin sintezi, Hammer metodundan isti-
fads edilorak hoyata kegirilmigdir [15].

2. TB_CRfJBQ, NQTiCBLBR VO ONLARIN
MUZAKIROSI.

Bizim grup torafindon Hammer metoduna ssason
alinmig azlayl qrafen oksidin, keyfiyyati, tomizliyi,
sath morfologiyasi vo termik xassalori SEM analizin-
don va DSK analizindan istifads edilorak 6yronilmis-
dir.

2.1. Skanedici elektron mikroskopiyasi (SEM)
analizi.

Sintez olunmus grafen oksidin sath morfologiya-
st vo element analizi haqqinda molumat almaq {iglin
SEM vo EDX analizlori aparilmisdir. Olgmolor sintez
zamani karbon monbayi kimi istifados olunmus yiiksak
tomizlik daracasine malik grafitin analizi ilo miqayi-
sali sokildo aparilmigdir.

Qrafit vo grafen oksidin soth morfologiyasina vo
element analizine, JOEL JSM-7600F skanoedici elek-
tron mikroskopunda (SEM) baxilmisdir. Bunun ii¢iin
grafit vo grafen oksiddon miioyyan hisso gotiiriilmiis
Vo otaq temperaturunda 6lgmolor aparilmisdir. Sokil 1-
do grafitin vo bu grafitdon Hummer metodu ilo alinmig
azlayl grafen oksidin 10pum intervalinda olan gakillari
gostarilmigdir. SEM (skanoedici elektron mikroskopu
- sol terafda) va EDX (enerjidispers analiz - sag torof-
do) analizlarinin naticasi olaraq grafit vo grafen oksi-
din 10pm 6lgiids, eloca do uygun olaraq niimunalarin
element torkibinin tosvirlori verilmisdir. SEM analizi-
nin milqayisali tosviri gostarir ki, grafitin SEM anali-
zindo hocmi formada qrafit miisahide olunur (Sokil
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1a), Hummer metodundan istifado edorok bu grafitdon
alinmig grafen oksid iso layli formaya malikdir (sokil
1 b). SEM analizinin noticalori gostarir ki, biz yiiksok
keyfiyyatli grafen oksid almaga miivaffoq olmusugq.
Element analizinin naticalori SEM analizinin naticalo-
rini tosdiq edir. Belaliklo do, grafitin vo grafen oksidir|1

milqayisali EDX analizindon niimunalorin element
torkibinin fargli oldugu goriiniir. Qrafen oksidin EDX
analizi gostorir ki, karbonla yanagi oksigenin do mig-
dar1 nozoro carpacaq dorocods artmigdir. Bu, sintez
prosesinin ugurlu aparildigini bir daha tosdiq edir.
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Sokil 2. Hummer metodu ils sintez olunmus grafen oksidin 1pum miqyasinda SEM sokli.
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Sintez olunmus qrafen oksidin 1pm miqyasinda
olan SEM analizinin naticasi sokil 2-do gostorilmisdir.
Sokildon aydmn olur ki, sintez zamani layl sokilli,
nazik, mikro- va nano- 6l¢iiya malik grafen oksid lay-
lar1 almaga miivoffaq olunmusdur. Bela nazik grafen
oksid laylar1 nazik tabagali kompozit membranlarinin
hazirlanmasinda vo kiitlovi sokilda grafenin sintezindo
avazolunmaz rol oynayir.

2.2. Differensial skanedici kalorimetriya (DSC)
metodu.

Hal-hazirda genis yayilmis termik analiz metod-
larmdan biri do differensial skansedici kolorimetr
(DSC) metodu hesab olunur. Burada niimunonin xiisu-
si istilik tutumunun temperatur asililigindan da istifads
olunur. Bu metoddan istifado edorok istiliyin udulmasi
Vo ayrilmasi kimi effekloarls bagli olan niimunolor hag-
qinda fikir sdylomak olar. Belo ki, bu metod tempera-
tur, entalpiya, entropiya, relaksasiya kecidlarinin xa-
rakteri, istilik tutumu vo onun doyismosi haqqinda,
temperaturun doyismasi ilo Kinetik vo energetik xarak-
teristikalar haqqinda molumatlar almaga imkan verir
[18].

Differensial skanoedici kalorimetriya
“NETZSCH DSC 204F1” (Almaniya) istehsali olan
cihazda, argon atmosferindos aparilmigdir. Analiz edi-
lon niimuns aliiminium yuvaciqda yerlogdirilir. Etalon
nimuno kimi sapfir gotiiriilmil, qizma siirati
10K/daq, tesirsiz qaz axminin siirati 20ml/daq, niimu-
nonin ¢akisi 10mq se¢ilmisdir. Tadgigatlar 100+300°C
temperatur intervalinda aparilmigdir.

DSC /mw

| 4 exo

wnples Peak
Area: 5084 mJ
Peak. 704°C

[3.3] qrafen oxid sample ngb-dd7
—— DSC
Cp(3)

Bu todqiqat isinde DSC analizi sintez edilmis
grafen oksidin termik stabilliyini dyranmak {i¢iin apa-
rilmigdir. Sokil 3-don goériindiiyii kimi, DSC spektrin-
dos 70,4°C temperaturda kigik ekzotermik pik miisahi-
do olunur. Bizim fikrimizo goro bu ekzotermik pik
temperaturun artmas ilo grafen oksidds olan oksigen
torkibli funksional qruplarm (CO, CO,) parcalanmasi
ilo oslagodardir. Burdan bels natica ¢ixartmaq olur ki,
artiq 70°C-don baglayaraq oksigen torkibli gruplar par-
calanmaga baglayir. Temperaturun artmasi ilo novbaoti
morhalalords belo bir ekzotermik ikinci pik miisahids
olunmur. Temperaturun 125°C giymsatindon sonra iso
pikin koaskin diismasi Vo endotermik reaksiyanin bag
vermosi miisahido olunur. Endotermik pik 211,4°C-
temperaturda miisahids olunur. Yani, bu temperaturda
artiq karbon-karbon slagalorini qirmaq iigiin gox miq-
darda istiliyin udulmasina ehtiyac vardir.

DSC oyrisindon vo asagidaki ifadoedon istifads
edorok xiisusi istilik tutumunun (Cp) giymotini hesab-
lamagq olar:

DSC
DSC

DSC
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DSC
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simple standaart bas

Burada C, Vo Cjpstandart - niimunanin va etalonun
T temperaturundaki istilik tutumu, m -standart vo
M,.imun, —UygUn olaraq etalonun vo niimunonin kiitlosi-
dir. DSCsngard Vo DSCimune uygun olaraq etalonun vo
niimunanin T temperaturuna uygun DSC signalin qiy-

motidir.
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Sakil 3. Qrafen oksid niimunasinin -100 + 300°C temperatur intervalinda DSC analizi.

3. NOTIiCo.

Hummer metodu ilo azlayl qrafen oksid sintez
edilmis vo iki miixtolif iisulla analizi aparilmsdir.
SEM va EDX analizinin naticalori gostormisdir ki,
yiiksok Kkeyfiyyotli azlayli nazik qrafen oksid laylari

21

sintez olunmusgdur. DSC oyrisinds 70,4°C temperatur-
da ekzotermik pik, 211,4°C temperaturunda iss endo-
termik pik miisahido olunmusdur. Miisahido olunan
ekzotermik pikin temperaturun artmasiyla grafen ok-
siddo olan oksigen torkibli funksional qruplarin (CO,
CO,) pargalanmasi ilo alagadar olmasi miioyyan olun-
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mugdur. Endotermik pik 211,4°C-temperaturunda mii-
sahida olunur. Gostarilmigdir ki, bu temperaturda qa-
liq karbon-karbon slagslorinin qirilmasi ti¢iin daha
cox istilik migdarinin udulmasina zarurat vardir.

(1]

(2]

(3]

(4]

(5]

(6]

(7]

(8]

[0l

[10]

[11]

Miislliflor SEM analizinin aparilmasi {i¢iin do-

sent Zohrab Agamaliyevo, DSC analizinin aparilmasi-
na imkan yaratdig1 tigiin iso professor Mirza Qurbano-
va vo Fuad Yohyayevo dorin tosokkiirlorini bildirirlor.

P.E. Cwmonnu. OtkpeiBas ¢ymiepens;, YDH,
1998, T.168, Ne 3, ¢.323 — 325.

A.K. Geim. Graphene: status and prospects,
Science, 2009, vol. 324, p.1530-1534.

AK. Geim, K.S. Novoselov. The rise of
grapheme, Nat.Mater., 2007, vol.6., p.183-191.
K.S.Novoselov, D.Jiang, F.Schedin, T.J.Booth,
V.V.Khotkevich, S.V.Morozov, A.K.Geim,
Proc.Nat.Acad.Sci.,, 2005, vol.102, Ne30,
p.10451-10453.

R. Mahendran, D. Sridharan, K. Santhakumar
et al.. Indian Journal of Materials Science,
2016, Article ID 4169409, p. 10.

Shun Mao, Haihui Pua and Junhong Chen,
RSC Adv.,2012, vol.2, Ne 3, p.2643 —2662.

C. Lee, X.D. Wei, JW.Kysar, J. Hone.
Science, 2008, vol.321, p.385 — 390.

Bunch J.Scott, van der Zande Arend M.,
Verbridge Scott S., Frank lan W., Tanenbaum
David M., Parpia Jeevak M. Science, 2007,
vol.315, p.490-493.

C-Y. Su, Y. Xu, W. Zhang, J. Zhao, X. Tang,
C H. Tsai and L-J. Li. Chem.Mater., 2009,
21 5674-80.

K.P. Loh, Q. Bao, G. Eda, M. Chhowalla.
Nature Chemistry, 2010, vol.1(11), p.1015-
1024,

W.S. Hummers, R.E. Offeman. J. Am. Chem.
Soc., 1958, vol. 80, p.1339.

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

(18]

M.J. Hudson, F.R. Hunter-Fujita, J.W. Peckett,
P.M. Smith. Chemically prepared colloidal,
oxidised graphite, J.Mater.Chem.,1997, vol.7,
N.2, p.301-305.

L.Staudenmaier. Ber, Dtsch. Chem. Ges., 1898,
vol.31, p.1481-1487.

C.Y.Su, AY.Lu, Y.Xu, F.R.Chen, A.N. Khlo-
bystov, L.J. Li. HighQuality Thin Graphene
Films from Fast Electrochemical Exfoliation,
ACS Nano, 2011, vol.5, Ne3, p.2332-23309.
R.Q. Abaszada, S.A. Mammoadova, S.T. Ozizov,
O.A. Oliyev, E.M. Oliyev, A.M. Noabiyev.
Azerbaijan Journal of Physics, vol. XXV, Ne2,
2019, Series:Az, pp.46-49

D. Graf, F. Molitor, K. Ensslin, C. Stampfer, A.
Jungen, C. Hierold, L. Wirtz. Nano Lett.7,
2007, p.238-242.

A.C. Ferrari, J.C. Meyer, V. Scardaci, C. Ca-
siraghi, M. Lazzeri, F. Mauri, S. Piscanec,
D.Jiang, K.S. Novoselov, S. Roth, A.K. Geim.
Raman Spectrum of Graphene and Graphene
Layers, Physcal Review Letters. 2006 97,
187401.

B.A. Bepwmeiin, B.M. Ecopos. Juddepenun-
aJIbHAsl CKaHMPYIOILasi KaJopuMmeTpus B (husu-
KOXMMHHU TTOJIUMEpOoB, JI.: Xumus., 1990, ¢.256.

R.G. Abaszade, S.A. Mammadova, A.M. Nabiyev, E.M. Aliyev, R.i. Alakbarov,
S.T. Azizov, O.A. Aliyev, Sh.K. Safaraliev

SOME PHYSICAL FEATURES OF FEW-LAYERED GRAFENE OXIDE SAMPLES

In the presented article, some physical properties of the synthesized grafen oxide by the group were analyzed. The

surface morphology of the graphene oxide was investigated by SEM and thermal properties were investigated by the
Differential Scanners Colorimeter (DSC). The obtained results supply us with ideas about graphene oxide nature and physical
properties. Analysis of graphane oxide by various methods was made comparatively with the results of graphite analysis.
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HEKOTOPBIE ®U3NYECKHNE OCOBEHHOCTHA
OBPA3IIOB OKCUJA TPA®EHA, COCTOAIIINX N3 HECKOJIBKUX CJIOEB

B HpeZ[CTaBIIeHHOﬁ CTaTbC NPOAHAIU3UPOBAHBI HEKOTOPHIC q)HSH‘{eCKPIe CBOICTBa CHHTE3MPOBAHHOTO OKCHUAA rpaq)eHa.

Mopdonorus moBepxXHOCTH okcuia rpadeHa ObLIa MccieaoBana ¢ moMoiso COM U TeIIoBbIe CBOWCTBA C MIOMOIIBIO KO-
nopumetpa auddeperunanpbix ckanepos (DSC). IomydueHHbIe pe3ynbTaThl HO3BOJIAIOT COCTABUThH MPEICTABICHUE O MPH-
poze u GU3MUECKUX CBOWCTBAaxX OKCHIa rpadeHa. AHaIN3 OKchaa rpadeHa pas3inIHbIMH METOAaMH MPOBOIUIICS CPABHHUTEITh-
HO C pe3ysibTaTaMy aHanu3a rpadura.
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