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В настоящей работе проведена оценка эффективной энергонапряженности, мощ-

ности и плотности потока механической энергии ультразвукового излучения, которая 

передается установками с различной мощностью с цилиндрическими излучателями с раз-

личной площадью поперечного сечения (от 0,2 до 1,76 см2), а также излучателем грибо-

видной формы (площадью 1,76 см2) при измельчении естественного графита в водных сус-

пензиях. Измерения проводились калориметрическим методом по скорости нагрева жид-

кости. Было показано, что с уменьшением поперечного сечения ультразвукового излуча-

теля, эффективная мощность передаваемых ультразвуковых механических колебаний 

увеличивается. С использованием метода лазерной дифракции, а также кондуктометрии 

и турбидиметрии суспензий, использованных в качестве интегральных методов исследо-

вания, получены зависимости средних размеров частиц, электропроводности и мутности 

водных суспензий естественного графита от эффективной мощности ультразвукового 

излучения для двух установок с различной акустической мощностью при времени обра-

ботки 1 и 6 ч. Измерения показали уменьшение среднего размера частиц, рост электро-

проводности и мутности суспензий при увеличении эффективной мощности, передавае-

мой ультразвуковым излучателем. Также показано, что увеличение эффективной переда-

ваемой мощности на излучателе в 4 раза (от примерно 7 до 28 Вт) не приводит к замет-

ному изменению размеров частиц, однако при этом заметно повышается удельная элек-

тропроводность и мутность суспензий. Достигнутый уровень размеров частиц (менее 

10 мкм), электропроводности (более 150 мкСм/см) и мутности (около 300 NTU) суспензий 

позволяет говорить о протекании процесса эксфолиации естественного графита с полу-

чением малослойных графеновых частиц на основе опубликованных экспериментальных 

данных. Полученные в работе результаты важны для проектирования промышленных 

установок получения графена. 
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In the present paper, an assessment of the effective energy intensity, power and density of 

the flow of mechanical energy of ultrasonic radiation, which is transmitted by installations with 

different power with cylindrical emitters with different cross-section area (from 0.2 to 1.76 cm2), as 

well as one mushroom-shaped emitter (cross-section 1.76 cm2) during the grinding of natural 

graphite in aqueous suspensions, was carried out. Measurements were performed by calorimetric 

method based on the heating rate of liquid. It has been shown that with decrease in the cross-section 

of the ultrasonic emitter, effective power of the transmitted ultrasonic mechanical vibrations in-

creases. Using laser diffraction technique, as well as conductometry and turbidimetry of suspen-

sions as integral research methods, the dependences of average particle sizes, electrical conductivity 

and turbidity of aqueous suspensions of natural graphite on the effective power of ultrasonic radi-

ation for two installations with different acoustic power at processing time of 1 and 6 h were ob-

tained. These results showed decrease in the average particle size, increase in the electrical con-

ductivity and turbidity of suspensions with increase in the effective power transmitted by the ultra-

sonic emitter. It was also shown that increase in the effective transmitted power at the emitter 4 

times (from about 7 to 28 W) does not lead to a noticeable change in particle size, however, the 

specific electrical conductivity and turbidity of suspensions significantly increases. Achieved level 

of average particle sizes (less than 10 μm), electrical conductivity (more than 150 μS/cm) and tur-

bidity (about 300 NTU) of suspensions indicates exfoliation of natural graphite into few-layered 

graphene particles based on published experimental data. The results obtained in the present work 

are important for the design of industrial graphene production units. 

Keywords: natural graphite, ultrasound, aqueous suspension, particle size, electrical conductivity 

  

ВВЕДЕНИЕ 

Суспензии малослойных графеновых ча-

стиц представляют несомненный практический ин-

терес в качестве исходного материала для чернил, 

компонентов гибкой электроники, прозрачных 

электродов и др. [1 - 2] В настоящее время исполь-

зуется множество способов получения графеновых 

суспензий при помощи ультразвука [3 – 9]; особен-

ный практический интерес представляют водные 

суспензии, причем получение ведется, как пра-

вило, в присутствии поверхностно-активных ве-

ществ (ПАВ) [9 - 12]. Интерес к подобной техноло-

гии связан с возможностью получения субмикрон-

ных коллоидных препаратов естественного и ис-

кусственного графита [1 - 9], а также с возможно- 

стью получения водных суспензий малослойных 

графенов из естественного графита или высоко-

ориентированного пироуглерода, не прибегая к ис-

пользованию высокотоксичных компонентов [13 – 

15]. Дополнительным преимуществом технологии 

является ее универсальность и применимость к по-

лучению гетероаналогов графена [16]. 

 В связи с этим продолжается поиск доста-
точно производительных и экологически чистых, 
применимых для массового производства процес-
сов, позволяющих получать водные суспензии тон-
кодисперсного графита или графена, для последу-
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ющего использования в производстве нанокомпо-
зиционных материалов, источников тока, биосен-
соров и т.д. [1 – 5]. Известно, что одним из основ-
ных параметров ультразвукового (УЗ) излучения 
является мощность [5, 6, 13 - 15]. Чем выше гене-
рируемая УЗ-установкой мощность излучения, тем 
интенсивнее идет измельчение графитовых частиц 
в водных суспензиях. На эффективную мощность 
излучения влияет не только мощность УЗ-генера-
тора, но также форма и размер концентратора. По-
добрав правильную форму излучателя, можно по-
высить КПД установки и увеличить мощность  
УЗ-излучения. 

Цель данной работы – оценка влияния формы 
и размера УЗ-излучателей на эффективную мощ-
ность УЗ-излучения и интенсивность процесса из-
мельчения водных суспензий естественного графита. 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

В качестве исходного материала использо-
вался естественный графит (ЕГ). Для предвари-
тельной очистки от примесей и термического от-
жига дефектов структуры исходный порошок, со-
держащий до 10 % масс. минеральных примесей, 
обрабатывался в графитовых тиглях при темпера-

туре 2800 С в промышленной печи графитации, 
после чего дополнительно проводилась газотерми-

ческая очистка фреоном при температуре 2200 С. 
В итоге содержание примесей в полученном гра-
фите составляло менее 0,01% масс. Предельные 
размеры частиц порошка составляли 200 мкм. 

Для стимулирования процесса измельчения 
графита и стабилизации получаемых суспензий ис-
пользовалась неионогенный фторсодержащий 
ПАВ (ФПАВ) с брутто-формулой C26H34O11F20. 

В качестве дисперсионной среды для сус-
пензий использовалась вода, очищенная методом 
обратного осмоса. 

 

  
       а            б 

Рис. 1. Установка «Мэлфиз» для диспергирования тонкодис-
персных графитов в водных растворах ПАВ (а) и УЗ-генера-

тор ГУ-22-800 (б) 
Fig. 1. Device "Melfiz" for dispersion of fine graphite in aqueous 
solutions of surfactants (a) and ultrasonic generator GU-22-800 (б) 

Испытание проводилось на 4 излучателях 

разного поперечного сечения (рис. 2) на УЗ-уста-

новке ГУ-22-800 и на одном грибовидном излуча-

теле на установке «Мэлфиз». 

Суспензии получали диспергированием ис-

ходного графита ультразвуком с частотой 22,5 кГц 

на установке «Мэлфиз» МЭФ 391 и на УЗ-уста-

новке ГУ-22-800 (рис. 1). Для введения ФПАВ го-

товили суспензию 300 мг графитового порошка в 

50 мл воды (6 мг/мл). ФПАВ добавляли в количе-

стве 30 мг (0,6 мг/мл). Время обработки суспензий 

ультразвуком составляло 1 и 6 ч на установке 

«Мэлфиз» и на УЗ-установке ГУ-22-800 при ис-

пользовании трех разных излучателей. 

 

 
      а 

 
      б 

 
      в 

 
      г 

Рис. 2. Ультразвуковые излучатели разной формы и тол-

щины: а – излучатель малого сечения (тип I), б – излучатель 

среднего сечения (тип II), в –излучатель большого сечения 

(тип III), г – грибовидный излучатель (тип IV) 

Fig. 2. Ultrasonic emitters of various shapes and thicknesses:  

a – small cross-section emitter (type I), б – medium cross-section 

emitter (type II), в – large cross-section emitter (type III),  

г - mushroom-shaped emitter (type IV) 

 

Для нахождения эффективной мощности 

использовался лабораторный спиртовой термо-

метр и измерительный сосуд емкостью 100 мл. 

Распределение по размерам частиц полу-

ченных суспензий определяли методом лазерной 

дифракции (динамическое светорассеяние) на ла-

зерном анализаторе фирмы Fritsch (Германия) 

«Analysette 22 COMPACT» с диапазоном измере-

ний 0,3 – 300 мкм. 

Для проведения анализа электрической про-

водимости суспензий использовался кондуктометр 

ProfiLine Cond 3110 фирмы WTW со значением про-

водимости от 0 до 1000 мкСм/см. Для предотвраще-

ния агрегации и седиментации частиц графена, ис-

следуемая суспензия во время измерения электро-

проводности обрабатывалась ультразвуком в уль-

тразвуковой ванне Bandelin SONOREX. 
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Анализы турбидиметрическим методом 

выполнялись на полевом нефелометрическом тур-

бидиметре 2100Q фирмы HACH. Разбавленная в 

100 раз дистиллированной водой исследуемая сус-

пензия наливалась в кювету и помещалась в при-

бор. Показания прибора снимались 10 раз для каж-

дой пробы. После каждого последующего измере-

ния кювета вынималась и переворачивалась с оди-

наковой скоростью и на одинаковый угол. Сделано 

это было для ликвидации пузырьков воздуха и рав-

номерного распределения частиц в кювете в соот-

ветствии с методикой определения мутности на 

приборе данной фирмы и модели, что увеличивало 

точность измерений. За результат брался средний 

показатель. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ  

Эксперимент начинался с того, что в стек-

лянный сосуд наливалось некоторое количество 

воды комнатной температуры и в него опускался 

излучатель ультразвука. Объем воды подбирался в 

предварительных экспериментах так, чтобы вода 

нагревалась примерно на температуру (t) 10 С за 

время , равное 5 мин, что позволяет достаточно 

точно измерить температуру нагретой воды при 

условии ее тщательного перемешивания в течение 

УЗ-обработки и по ее окончании. Если УЗ-излуча-

тель не обеспечивает турбулентного перемешива-

ния жидкости при ее обработке, необходимо до-

полнительно перемешать воду для ее однородного 

по объему нагрева, например, перемещая время от 

времени излучатель по объему. Предварительные 

эксперименты показали, что кривая зависимости 

температуры воды от времени при УЗ-обработке с 

выбранными значениями исходной температуры и 

объема воды близка к линейной. Общая методика 

адаптирована по [17, 18]. 

Мощность УЗ-энергии, передаваемая воде, 

рассчитывалась по формуле: 

𝑊𝑒𝑓 =
𝑉𝑐∆𝑡

𝜏
,                            (1) 

где Wef – мощность УЗ-энергии, Вт, передаваемая 

УЗ-излучателем в жидкую среду; V – объем воды, 

л; c – теплоемкость жидкости; t – увеличение тем-

пературы жидкости за время ;  – время УЗ-обра-

ботки, с. 

Эффективная энергонапряженность УЗ-из-

лучения определялась по формуле: 

 

         𝐸𝑒𝑓 =
𝑊𝑒𝑓

𝑉𝑙𝑖𝑞
=

𝑐∆𝑡

𝜏
.       (2) 

Эффективная плотность потока УЗ-излуче-

ния определялась по формуле: 

𝐼𝑒𝑓 =
𝑊𝑒𝑓

𝑆
,        (3) 

где S – площадь сечения излучателя. 

При расчете переданной мощности прене-

брегалось теплоемкостью сосуда и тепловыми по-

терями во внешнюю среду. Теплоемкость раствора 

полагалось равной теплоемкости воды. За счет 

этих приближений рассчитанное значение мощно-

сти будет слегка заниженным сравнительно с дей-

ствительным значением.  

Результаты измерений мощности излучате-

лей представлены в таблице. 
 

Таблица 

Результаты определения эффективной энергонапря-

женности, мощности и плотности потока УЗ-генера-

тора для разных типов излучателей  

Table. Results of the effective energy intensity, power 

and flux density of the ultrasonic generator for different 

types of emitters 

Тип  

УЗ-генератора 
ГУ-22-800 «Мэлфиз» 

Тип излучателя I II III IV IV 

S, см2 0,2 0,44 0,79 1,76 1,76 

t, С  10 10 9 10 10 

, cек 300 300 300 300 300 

V, мл 60 50 40 50 200 

Wef, Вт 8,36 6,97 5,26 7 28 

Ief, Вт/см2 42 16 6,7 4 16 

Eef, Вт/мл 0,14 0,14 0,13 0,14 0,14 

 
Из данных таблицы можно определить, что 

на УЗ-установке ГУ-22-800 при увеличении попе-

речного сечения УЗ-излучателя падает передавае-

мая мощность и соответственно КПД. Грибовид-

ный УЗ-излучатель имеет примерно такую же 

мощность, как и УЗ-излучатель среднего сечения. 

Таким образом, самым эффективным из всех ока-

зался излучатель с самым узким сечением, так как 

плотность потока на нем оказалась самая высокая. 

На установке «Мэлфиз» излучатель нагрел в 4 раза 

больше воды, чем такой же излучатель на УЗ-уста-

новке ГУ-22-800 за то же время. Поэтому несмотря 

на разницу в значениях потребляемой мощности, 

эффективная мощность УЗ-излучения установки 

«Мэлфиз» оказалась в 4 раза выше, чем эффектив-

ная мощность УЗ-установки ГУ-22-800. 

Плотность потока УЗ-излучения оказалась 

самой большой при использовании излучателя тон-

кого сечения, и падала при увеличении площади 

поперечного сечения у излучателей.  
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Энергонапряженность УЗ-излучения во 

всех экспериментах оказалась одинаковой, так как 

это значение зависит от изменения температуры и 

времени нагрева. Изменение температуры и вре-

мени нагрева являются неизменными, потому что 

являются базовыми для данного эксперимента.  

Результаты измерений электропроводно-

сти, мутности суспензий и средних размеров ча-

стиц при разном времени УЗ-обработки представ-

лены на рис. 3-5. 

 

 
Рис. 3. Зависимость среднего размера частиц графита от мощно-

сти излучателя и времени озвучивания суспензии: 1 – 1 ч, 2 – 6 ч 

Fig. 3. Dependence of the average size of graphene particles on the 

power of the emitter and the time of ultrasonication: 1 – 1 h, 2 – 6 h 

 

Анализируя данные, представленные на 

рис. 3-5, можно увидеть, что при увеличении вре-

мени обработки ультразвуком и мощности УЗ-из-

лучателя, средний размер частиц в суспензиях 

уменьшался, электропроводность суспензий повы-

шалась, увеличивалась их мутность.  

Уменьшение средних размеров частиц в 

суспензии (см. рис. 3) свидетельствует о росте их 

количества. Рост количества частиц (относительно 

исходной суспензии) тем выше, чем выше мощ-

ность излучателя и время УЗ-обработки. Увеличе-

ние количества проводящих графеновых частиц в 

суспензии приводит к росту электропроводности 

(см. рис. 4) и повышению мутности суспензии (см. 

рис. 5). 

Как было показано нами в предшествую-

щих работах [19, 20], обработка суспензии ультра-

звуком в течении 6 ч позволяла получать суспензии 

малослойных графенов.    

При этом уменьшение среднего размера ча-

стиц, рост электропроводности и увеличение мут-

ности суспензии как в зависимости от времени об-

работки ультразвуком, так в зависимости и от мощ-

ности излучателя, являлись косвенными признаками, 

подтверждающими эффект эксфолиации кристал-

литов ЕГ под воздействием ультразвука в присут-

ствии ФПАВ [19, 20]. Как показали результаты 

данной работы (см. табл. 1), величина дозы инер-

ционной кавитации, необходимой для получения 

суспензий малослойных графенов в аналогичных 

условиях эксперимента за 6 ч, соответствует 0,6 

МДж, что позволяет говорить об общей энергоэф-

фективности процесса по сравнению с традицион-

ными методами измельчения, например, с исполь-

зованием шаровых мельниц [21]. 

 
Рис. 4. Зависимость электропроводности суспензий от мощ-

ности излучателя и времени воздействия ультразвуком: 1 – 1 ч, 

2 – 6 ч 

Fig. 4. Dependence of electrical conductivity on the power of the 

emitter and the time of exposure to ultrasound: 1 - 1 h, 2 - 6 h 

 

 
Рис. 5. Зависимость мутности суспензий от мощности излуча-

теля и времени воздействия ультразвуком: 1 – 1 ч, 2 – 6 ч 

Fig. 5. Dependence of turbidity on the power of the emitter and 

the time of exposure to ultrasound: 1 - 1 h, 2 - 6 h 
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ВЫВОДЫ 

Таким образом, в ходе проведённых иссле-

дований установлено, что на эффективную мощ-

ность УЗ-излучения ультразвуковых устройств су-

щественное влияние оказывает размер и форма из-

лучателя. Наиболее эффективным является УЗ-из-

лучатель с самым тонким сечением, так как при его 

использовании достигается наибольшая эффектив-

ная мощность УЗ-излучения. Проведено сравнение 

эффективной мощности УЗ-излучения двух уста-

новок, в ходе которого установка «Мэлфиз» оказа-

лась в 4 раза эффективнее УЗ-установки ГУ-22-800.  

Установлено, в результате ультразвуковой 

обработки размер частиц в графеновых суспен-

зиях уменьшался, а электропроводность и мут-

ность увеличивались, в зависимости от эффектив-

ной мощности УЗ-излучателя и увеличением вре-

мени обработки. 

Авторы заявляют об отсутствии кон-

фликта интересов, требующего раскрытия в дан-

ной статье. 
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