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Разработана оригинальная методика получения графеновых чернил на органической основе мето-
дом микромеханической эксфолиации графита в 1-метил-2-пирролидоне (NMP) с последующим
выделением графеновых частиц сменой растворителя и стабилизацией их этилцеллюлозой. Пока-
зано, что выход графеновых частиц методом микромеханической эксфолиации в NMP более чем в
2 раза превышает аналогичный параметр при использовании диметилформамида (ДМФА) в каче-
стве растворителя. Графеновые чернила на органической основе могут быть использованы в каче-
стве антибактериальных, антикоррозионных покрытий, обладающих высокой адгезией и низкой
дефектностью. Исследования показали высокую бактерицидную эффективность графеновых чер-
нил 98.11–99.98% на примере Pseudomonas aeruginosa и Staphylococcus epidermidis, что характеризует
разработанный композит как эффективное антибактериальное средство.
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ВВЕДЕНИЕ
Графен представляет собой структуру sp2-ги-

бридизованных атомов углерода, соединенных в
тонкий, толщиной в 1 атом, слой [1, 2]. Графено-
вые материалы включают в себя различные
структуры: чистый/природный графен, оксид
графена (ОГ), восстановленный ОГ, графеновые
нанопластины, графеновые слои, полученные
методом химического осаждения паров (CVD-ме-
тод). Графеновые материалы обладают выдающи-
мися свойствами, включая высокую механиче-
скую прочность, большую площадь поверхности,
жесткость, отличную биосовместимость, велико-
лепные электро- и теплопроводящие свойства,
низкую газопроницаемость и др. [2–6]. Графен и
его модификации имеют большой потенциал
применения в различных областях, включая
энергетику (аккумуляторы, топливные элемен-
ты), гибкую электронику, механические, оптиче-
ские и биосенсоры, композиционные материалы
с улучшенными характеристиками и многое дру-
гое [7–9].

Использование графена в передовых меди-
цинских применениях, таких как генная инжене-
рия, тканевая инженерия, инновационное проте-
зирование, таргетная терапия, биовизуализация,
биосенсоры, может дать существенные положи-

тельные результаты и высокие достижения [10–
12]. Многие исследовательские работы показали
наличие антибактериальной эффективности гра-
фена как против грамположительных, так и про-
тив грамотрицательных бактерий [13, 14]. Сила
антибактериального воздействия зависит от мно-
гих факторов, таких как площадь и толщина гра-
феновых частиц, наличие или отсутствие функ-
циональных групп и их состав, тип бактериально-
го агента, время выдержки, pH среды и пр. [15–
20]. Более того, недавние исследования показали,
что графеновые материалы, такие как ОГ и его
производные, обладают противовирусной актив-
ностью широкого спектра действия в отношении
вирусов псевдобешенства (PRV), РНК-содержа-
щих вирусов эпидемической диареи свиней
(PEDV), а также коронавируса SARS-CoV-2
(COVID 2019) [21–23].

Несмотря на выдающиеся свойства графена,
он имеет некоторые ограничения в отдельных
приложениях, требующих определенных характе-
ристик, например хорошей дисперсности в неко-
торых жидких средах для создания малодефект-
ных покрытий [24].

Малофункциализированный графен имеет
плохую диспергируемость и высокую склонность
к агрегации из-за сильных межплоскостных взаи-

УДК 615.281.9+544.774.4

НАНОМАТЕРИАЛЫ ФУНКЦИОНАЛЬНОГО 
И КОНСТРУКЦИОННОГО НАЗНАЧЕНИЯ



204

РОССИЙСКИЕ НАНОТЕХНОЛОГИИ  том 19  № 2  2024

ДИМИТРИЕВА и др.

модействий, ограничивающих его антибактери-
альное применение. Это ограничение можно пре-
одолеть, включив полимерный дисперсант в гра-
фен для образования стабильной дисперсии
графен–полимер (чернила) и предотвращения
его агрегации [25].

В течение последних десяти лет чернила на ос-
нове графена использовались для изготовления
проводящих компонентов для ряда передовых
применений в печатной электронике с использо-
ванием различных видов печати: струйной [26,
27], трафаретной [28, 29], 3D-печати [30]. Недав-
но было получено несколько нанокомпозитов
полимер–графен для усиления антибактериаль-
ной активности с использованием полимерных
матриц, таких как поливиниловый спирт (ПВС)
[31, 32], хитозан [33–36], поли(молочная кислота)
(PLA) [37], поли-N-винилкарбазол (ПВК) [38, 39]
и поли-L-лизин (PLL) [40].

Однако многие из разработанных полимер-
графеновых композитов не подходят для нанесе-
ния устойчивых, бездефектных покрытий с высо-
кой адгезией и антибактериальными свойствами,
поэтому задача совершенствования графеновых
композиций и методов их получения является ак-
туальной, в частности для пищевой промышлен-
ности, где требуется активная защита разного ви-
да поверхностей, производственного оборудова-
ния, системы вентиляции, спецодежды от
органических и бактериальных загрязнений, в
том числе биопленок.

В настоящем исследовании был решен ряд за-
дач для получения графеновых чернил (ГЧ) высо-
кого качества, которые формируют тонкие мало-
дефектные покрытия с высокой адгезией. Моди-
фицирован метод механической эксфолиации с
целью повышения эффективности процесса по-
лучения основы ГЧ. Исследованы механические
и физико-химические свойства графеновых ча-
стиц и покрытий, получаемых при нанесении ГЧ
на различные субстраты. Показаны высокие ан-
тибактериальные свойства разработанных графе-
новых дисперсий.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

Материалы. В работе использовали графит
марки ГК-1 (графит карандашный, зольность
1.0 мас. %, ГОСТ 4404-78); 1-метил-2-пирроли-
дон (АО “ЭКОС-1”), изготовленный по ТУ 2633-
036-44493179-99; N,N-диметилформамид х.ч.
(АО “ЭКОС-1”), изготовленный по ГОСТ 20289-
74; изопропиловый спирт х.ч. (АО “ЭКОС-1”),
изготовленный по ТУ 2632-181-44493179-2014;
ацетон х.ч. (АО “ЭКОС-1”), изготовленный по
ТУ 2633-018-44493179-98; этилцеллюлозу (Sigma-
Aldrich) с содержанием этоксильных групп 48.0–
49.5 мас. %.

Методика получения графеновых чернил. ГЧ, ко-
торые представляют собой суспензию графено-
вых частиц в органическом растворителе, получа-
ли собственным оригинальным способом. Осно-
ву чернил (графеновые частицы) получали
методом мокрого помола графита в планетарно-
шаровой мельнице (ПШМ). Для этого 20 г графи-
та помещали в размольный стакан объемом 500 мл и
добавляли 200 мл N-метилпироллидона (NMP)
или N,N-диметилформамида (ДМФА) и 70 ша-
ров диаметром 15 мм. Стакан помещали в ПШМ
RETSCH PM100 (Германия) и проводили размол
при 450 об./мин. Время размола составляло от 1
до 6 ч, после чего графитовую суспензию центри-
фугировали при 3000 g в течение 5 мин. Получен-
ная после центрифугирования суспензия имела
черный цвет, при сильном разбавлении она была
прозрачна на просвет, видимой агрегации не на-
блюдалось.

Графеновые частицы, полученные механиче-
ской жидкостной эксфолиацией графита, ис-
пользовали для приготовления чернил. Исполь-
зование суспензии графена в NMP в качестве
чернил во многих приложениях будет иметь опре-
деленные трудности, связанные с долгим време-
нем сушки покрытия, так как NMP имеет низкую
летучесть и высокую температуру кипения
(206°С), а также чрезвычайно высокую подвиж-
ность. Поэтому для приготовления чернил был
использован метод смены растворителя. Осажде-
ние графеновых частиц из суспензии в NMP вы-
полняли добавлением дистиллированной воды в
объеме 15–20%. После этого осадок декантирова-
ли с помощью центрифуги и многократно про-
мывали ацетоном и сушили.

Для получения чернил сухой графеновый по-
рошок 15 г засыпали в 1 л изопропанола и обраба-
тывали ультразвуковым диспергатором в течение
25–30 мин, при необходимости охлаждая ем-
кость. Далее добавляли 2 г порошка этилцеллю-
лозы в качестве стабилизатора графена и повтор-
но озвучивали 15 мин. Полученные чернила име-
ли концентрацию нелетучих веществ 17 г/л.

Методы исследования. Для оценки дефектно-
сти на микроуровне использовали метод скани-
рующей электронной микроскопии (СЭМ). Об-
разцы графенового покрытия наносили на крем-
ниевую пластинку однократным погружением с
последующей сушкой. Микрофотографии полу-
чали на сканирующем электронном микроскопе
Zeiss SUPRA 25 (энергия электронов 3.4 кВ, дав-
ление в камере 2 × 10–5 Пa). Оптические микро-
фотографии поверхности чернил были получены
с помощью цифрового USB-микроскопа (Andon-
star ADSM302 HDMI, Китай).
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Спектры комбинационного рассеяния света
(КРС) измеряли с помощью микроскопа-спек-
трометра Bruker Senterra. Длина волны возбужде-
ния 532 нм, мощность лазера 2 мВт в точке образ-
ца с перетяжкой пучка 1 мм.

Для определения гидрофобных свойств по-
верхности измеряли контактный угол смачива-
ния на приборе OCA 20 (Data Physics Instruments
GmbH) при комнатной температуре.

Шероховатость поверхности образцов оцени-
вали по ГОСТ Р ИСО 4287-2014 “Национальный
стандарт Российской Федерации. Геометриче-
ские характеристики изделий (GPS). Структура
поверхности. Профильный метод. Термины,
определения и параметры структуры поверхно-
сти”. Для выполнения исследования использова-
ли профилометр Mitutoyo SJ-210 (Япония).

Адгезию покрытий измеряли по ГОСТ
32702.2–2014 (ISO 16276-2:2007) “Материалы ла-
кокрасочные. Определение адгезии методом Х-
образного надреза”. Настоящий стандарт уста-
навливает метод определения адгезии (устойчи-
вости к отслаиванию) Х-образным надрезом ла-
кокрасочных покрытий, предназначенных для
антикоррозионной защиты стальных конструк-
ций. Покрытие должно быть прорезано до окра-
шиваемой поверхности. Сопротивление систем
защитных лакокрасочных покрытий адгезионно-
му или когезионному разрушению определяют
методом Х-образного надреза и оценивают по ка-
честву, используя шкалу от 0 до 5 баллов (от ми-
нимального до максимального разрушения). Ме-
тод Х-образного надреза может быть использован
на покрытиях любой толщины, включая твердые
покрытия. Для этого метода делают два надреза
под углом друг к другу в форме буквы “X”. На ме-
сто надреза накладывают липкую ленту и пальцем
плотно прижимают ее к покрытию, а затем удаля-
ют под определенным углом вместе с отслоивши-
мися участками покрытия. Результат данного
определения выражают в баллах в соответствии с
наблюдаемыми разрушениями. При применении
данного метода покрытие прорезают до окраши-
ваемой поверхности, используя хорошо наточен-
ный режущий инструмент.

Испытания на коррозионную устойчивость
выполняли на стальных пластинах марки 20
(100 × 100 мм). Пластины на 10 сут помещали в
стеклянную емкость, на дно которой устанавли-
вали стакан со 100 мл 1 М соляной кислоты. Пла-
стины располагали так, чтобы не было контакта с
жидкостью, они находились в контакте только с
газовой фазой (парами соляной кислоты).

Цифровая микроскопия была выполнена на
микроскопе ADSM302 Andonstar, оборудованном
камерой 12 mpx с максимальным увеличением
560×.

Для определения выхода графеновых частиц в
разных растворителях были проведены следую-
щие операции. 20 г графита помещали в размоль-
ный стакан объемом 500 мл и добавляли 200 мл
растворителя (NMP или ДМФА) и 70 шаров.
Смесь обрабатывали в ПШМ RETSCH PM100
при 450 об./мин в течение часа. Далее отбирали
1 мл смеси графит/растворитель и центрифуги-
ровали при 5000 об./мин. Точно отобранный объ-
ем супернатанта высушивали на предметном
стекле и по разнице масс определяли концентра-
цию графеновых частиц. Затем смесь обрабаты-
вали еще 1 ч и операции повторяли.

Для исследования антибактериальных свойств
разработанного покрытия использовали смесь
микроорганизмов, содержащую Pseudomonas
aeruginosa и Staphylococcus epidermidis, предостав-
ленную АО “КБК Черемушки”.

Для получения тестовой бактериальной сус-
пензии микроорганизмы культивировали в аэроб-
ных условиях при 37°С на триптон-соевом бульоне
(TSB) до концентрации не менее 1 × 105 КОЕ/см3.
Ночную (18-часовую) культуру наносили на ис-
следуемое покрытие (чернила). Покрытие ГЧ на-
носили непосредственно на чашки Петри. После
высыхания покрытие орошали 1 мл микробной
суспензии, далее чашки помещали в термостат
при 37°С на сутки, после чего в каждую чашку до-
бавляли по 2 мл фосфатного буфера, выдержива-
ли 1 ч, разрушали с помощью стерильной иглы.
Не менее 1 мл жидкости асептически собирали и
переносили на питательную среду для количе-
ственного определения микроорганизмов.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 можно видеть образец суспензии гра-

фена в NMP и полученные из нее ГЧ на органиче-
ской основе (изопропиловом спирте).

Микроскопический анализ графеновых ча-
стиц показал, что в большинстве они представля-
ют собой плоские структуры с неровными краями
и размерами от 50 до 400 нм.

На рис. 2 представлены СЭМ-изображения
графеновых частиц, полученных при мокром по-
моле, и слоя ГЧ после нанесения их на кремние-
вую пластинку.

Химическая структура графена делает его хо-
рошо подходящим для спектроскопии КРС. Ато-
мы углерода, упакованные в гексагональную ре-
шетку с образованием sp2-связей, приводят к по-
явлению сильно поляризуемых π-связей, дающих
интенсивный сигнал КРС [41, 42]. Поэтому дан-
ный метод исследования может использоваться
для оценки качества и толщины графена. По-
скольку спектроскопия КРС является неразру-
шающим методом, имеет высокое простран-
ственное и спектральное разрешение, она хоро-
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шо подходит для сбора подробной информации о
графеновых материалах как в виде пленки, так и
порошков.

На рис. 3 видно, что полученные КРС-спек-
тры отчетливо проявляют характерные спек-
тральные сигналы графитовых слоев, т.е. G- и 2D-
полосы. В то время как пик G связан с относи-
тельным движением sp2-атомов углерода и указы-
вает на присутствие графена. D-полоса – это пик,
который указывает на наличие дефектов в струк-
туре графена. Его можно отследить, чтобы выде-
лить области с особенно высоким содержанием
дефектов. Чем интенсивнее эта полоса, тем выше
уровень беспорядка внутри структуры образца.
Этот пик вызван дыхательной модой sp2-колец уг-
лерода, и они должны находиться рядом с дефек-
том, чтобы быть КРС-активным [43, 44]. 2D-пик
является вторым порядком пика D и всегда виден
даже в отсутствие пика D. Известно, что отноше-
ние интенсивностей I(D)/I(G) возрастает с ро-
стом количества дефектов в структуре графена
[45]. Для полученного графенового порошка от-

ношение интенсивностей полос D/G составляет
0.57, в то время как для СVD-графена оно имеет
значение 0 [46–48].

Важной характеристикой метода получения
ГЧ является выход графеновых частиц при размо-
ле графита в органических растворителях. В
табл. 1 и на рис. 4 представлены результаты ис-
следования выхода графеновых частиц механиче-
ской эксфолиацией в разных растворителях и при
разном времени размола. Из таблицы видно, что
концентрация графеновых частиц в NMP выше
таковой для ДМФА более чем в 2 раза при одном
и том же времени размола. Сравнивая результа-
ты, полученные методом жидкостной ультразву-
ковой эксфолиации (например, [49]) и получен-
ные в настоящем исследовании, можно конста-
тировать, что разработанный метод мокрого
помола графита эффективнее более чем в 10 раз.

Полученные ГЧ хорошо наносятся на поверх-
ности различного типа (бумага, ткани, стекло,
полимеры). При нанесении на металлические по-
верхности можно создавать антикоррозионные

Рис. 1. Образцы суспензии графена в NMP (а) и полученные из нее графеновые чернила на основе изопропилового
спирта (б).

(а) (б)

Рис. 2. СЭМ-изображения графеновых частиц после размола и центрифугирования (а) и покрытия на основе графе-
новых чернил (б).

200 нм 2 мкм
(а) (б)
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проводящие покрытия для электродов источни-
ков тока и в целом для защиты поверхности ме-
таллов от негативного влияния окружающей сре-
ды. На рис. 5 представлены фотографии алюми-
ниевой детали до (а) и после (б) нанесения ГЧ
микрокапельным методом, а также СЭМ-изобра-
жение поверхности пленки, образующейся из ГЧ
(в, г). Видно, что чернила образуют сплошную
тонкую глянцевую поверхность.

Важным показателем надежности и долговеч-
ности графеновых покрытий является адгезия. Ее
оценку проводили согласно ГОСТ 32702.2-2014
по 5-балльной системе, где 0 баллов – отслаива-
ния покрытия после удаления липкой ленты не
происходит, 5 баллов – покрытие удаляется пол-
ностью. На рис. 6 приведены фотографии испы-
таний покрытий ГЧ на адгезию на алюминиевой
(а, б), медной (в, г) и нержавеющей фольге (д, е).
По результатам тестирования установлено, что
данные покрытия обладают высокой адгезией ко
всем типам металлов, исследованных в работе.
Из рис. 6 можно видеть, что отслаивания или уда-
ления покрытия клейкой лентой не происходит,
результаты испытания согласно ГОСТ 32702.2-
2014 можно оценить в 0 баллов.

Результаты проведенного испытания ГЧ на
коррозионную устойчивость показали, что они
имеют высокую устойчивость в условиях дли-
тельного воздействия паров 1 М соляной кисло-
ты. На рис. 7 представлены фотографии образцов
высокоуглеродистой стальной пластины марки
20 (а) после выдерживания в парах соляной кис-
лоты. Видно, что пластина без покрытия черни-
лами (рис. 7б) имеет множественные очаги кор-
розии по всей поверхности. Пластина на рис. 7в
частично покрыта ГЧ. Результат выдерживания
этой пластины в коррозионных условиях изобра-

жен на рис. 7г. Затем защитное графеновое по-
крытие с пластины удалили с помощью раствори-
теля, и можно видеть (рис. 7д), что поверхность,
которая была защищена ГЧ, очагов коррозии не
имеет, а незащищенные участки поверхности
подверглись коррозионному воздействию. Ре-
зультаты испытания однозначно указывают, что
ГЧ можно использовать для нанесения тонких
антикоррозионных покрытий на стальные по-
верхности.

При разработке антибактериальных порытый
важно сохранить их высокую бездефектность на
микроуровне. Для этого был выполнен анализ
покрытий на основе ГЧ с помощью сканирующе-
го электронного и цифрового микроскопов.
На рис. 8 представлены электронные и цифровые
микрофотографии слоя ГЧ. Из рисунка видно,
что чернила образуют плотное непористое по-

Рис. 3. Спектр КРС графеновыми частицами (основы
чернил).
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Таблица 1. Зависимость концентрации (мг/мл) графе-
новых частиц в чернилах от времени размола и типа
растворителя

Время
размола, ч

Концентрация графена, мг/мл

NMP ДМФА

1 1.2 0.5

2 1.6 0.7

3 2.5 1.0

4 3.3 1.3

5 3.9 1.7

6 4.1 1.9

Рис. 4. Изменение концентрации (мг/мл) графено-
вых частиц в процессе помола в среде NMP и ДМФА.
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крытие, состоящее из графеновых частиц, свя-
занных между собой этилцеллюлозой (темные
участки – графеновые частицы, светлые – поли-
мер), не имеющее видимых дефектов (трещин,
вздутий, шагрени). На рис. 8в можно видеть по-
крытие ГЧ на медной фольге, полученное на
цифровом микроскопе при увеличении ×48, де-
монстрирующее отсутствие таких дефектов.

Для оценки шероховатости поверхности ГЧ
был проведен анализ профиля поверхности алю-
миниевой фольги с графеновым покрытием и без
него с помощью портативного профилометра Mi-
tutoyo SJ-210. Полученные диаграммы показали,
что профиль поверхности ГЧ практически полно-
стью повторяет профиль чистой фольги, так как
чернила наносятся тончайшим слоем (не более
1 мкм), поскольку размер частиц графена, нахо-
дящийся в пределах 50–400 нм, легко позволяет
это сделать. Перепад высот в профиле ГЧ и чи-
стой фольги не более 1.0 мкм.

В табл. 2 представлены значения основных па-
раметров шероховатости по ГОСТ Р ИСО 4287-
2014. Для измерения неровности поверхности ис-
пользуют несколько определяющих параметров:
Ra – значение исследуемого профиля с возмож-
ным отклонением (среднеарифметическим), Rz –
высота измеряемых неровностей, определяемая
по 10 основным точкам, Rq – среднеквадратичное
отклонение оцениваемого профиля. Эти пара-
метры измеряются в микрометрах. Из данных
табл. 2 видно, что ГЧ имеют несколько большую
шероховатость по сравнению с исходной фоль-
гой, однако это отклонение не существенно и на-
ходится в пределах 12–20%. Таким образом, мож-
но сделать общий вывод, что ГЧ образуют безде-
фектные покрытия с малой шероховатостью и
высокой адгезией к металлическим поверхностям.

Для антибактериальных покрытий важным
параметром является степень смачивания по-
верхности водой. Чем хуже поверхность будет
смачиваться, тем дольше она будет защищена от
биологических загрязнений и биопленок. Смачи-
вание – это физическое взаимодействие жидко-
сти с поверхностью твердого тела или другой
жидкости. Смачивание бывает двух видов: им-
мерсионное (вся поверхность твердого тела кон-
тактирует с жидкостью) и контактное (состоит из
трех фаз – твердая, жидкая, газообразная.) Сма-
чивание зависит от соотношения между силами
сцепления молекул жидкости с молекулами (или
атомами) смачиваемого тела (адгезия) и силами

Рис. 5. Оптические фотографии алюминиевой детали до (а) и после (б) нанесения ГЧ микрокапельным методом;
СЭМ-изображения поверхности пленки чернил при разном разрешении (в, г).

(а) (б)

200 нм20 мкм

Al

ГЧ

(в) (г)

Таблица 2. Параметры шероховатости измеренных об-
разцов

Образец Rq, мкм Rz, мкм Ra, мкм

ГЧ 0.158 ± 0.08 0.769 ± 0.052 0.128 ± 0.011

Фольга 0.139 ± 0.06 0.588 ± 0.032 0.114 ± 0.009
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взаимного сцепления молекул жидкости (коге-
зия).

Если жидкость контактирует с твердым телом,
то существуют две возможности смачивания:

– молекулы жидкости притягиваются друг к
другу сильнее, чем к молекулам твердого тела.
В результате силы притяжения между молекула-
ми жидкости собирают ее в капельку. В этом слу-
чае говорят, что жидкость не смачивает поверх-
ность;

– молекулы жидкости притягиваются друг к
другу слабее, чем к молекулам твердого тела. В ре-
зультате жидкость стремится прижаться к поверх-
ности, расплывается по ней. В этом случае гово-
рят, что жидкость смачивает поверхность.

Степень смачивания характеризуется углом
смачивания. Краевой угол смачивания (КУС) –
это угол, образованный касательными плоско-
стями к межфазным поверхностям, ограничива-

ющим смачивающую жидкость, а вершина угла
лежит на линии раздела трех фаз.

Был проведен анализ смачиваемости водой
поверхности ГЧ в зависимости от количества на-
носимых слоев (от 1 до 3). На рис. 9 приведены
фотографии капли воды на поверхности ГЧ: а –
один, б – два, в – три слоя. Измеренный КУС на-
ходится в пределах 62°–64° и практически не за-
висит от количества слоев нанесения. Поверхно-
сти с КУС больше 60° считаются слабогидро-
фильными.

Было проведено исследование антибактериаль-
ных свойств покрытия на основе разработанных
чернил. Смесь микроорганизмов, содержащую
Pseudomonas aeruginosa и Staphylococcus epidermidis,
культивировали для получения тестовой бактери-
альной суспензии в аэробных условиях при 37°С
на TSB до концентрации не менее 1 × 105 КОЕ/см3.
Ночную (18-часовую) культуру наносили на ис-
следуемое покрытие (чернила). Разработанное

Рис. 6. Фотографии испытаний покрытий на основе графеновых чернил на адгезию по ГОСТ 32702.2-2014.

(д) (е)

(в) (г)

(а) (б)
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покрытие ГЧ на органическом растворителе на-
носили непосредственно на чашки Петри. После
высыхания покрытие орошали 1 мл микробной
суспензии, далее чашки помещали в термостат
при 37°С на сутки. Затем в каждую чашку добав-
ляли по 2 мл фосфатного буфера, выдерживали
1 ч, разрушали с помощью стерильной иглы.
Не менее 1 мл жидкости асептически собирали и
переносили на питательную среду для количе-
ственного определения микроорганизмов. Ре-
зультаты представлены на рис. 10.

Существовал некоторый разброс значений из-
мерений начальной обсемененности и количе-
ства микроорганизмов после экспозиции с иссле-
дуемым материалом. Рассчитанный по экспери-
ментальным данным коэффициент корреляции

Пирсона составил 0.25, что характеризует зависи-
мость между исходной массой микроорганизмов
и конечным их числом как достаточно слабую.
При этом эффективность обеззараживания
(рис. 10) составила от 98.11 до 99.98% со значени-
ем медианы 99.78% и средним значением 99.58%.
Максимальное количество выживших микроор-
ганизмов составило 7 × 103 КОЕ/см3, минималь-
ное – 30 КОЕ/см3.

Таким образом, исследования показали высо-
кую бактерицидную эффективность ГЧ (98.11–
99.98%), что характеризует разработанный ком-
позит как эффективное антибактериальное сред-
ство.

Рис. 7. Фотографии образцов в процессе исследования антикоррозионных свойств ГЧ: а – исходная стальная пласти-
на марки 20, б – пластина после выдержки в парах соляной кислоты в течение 10 сут, в – пластина, частично покрытая
слоем чернил, г, д – пластина в после испытания и удаления графенового слоя растворителем соответственно.

(д)

(в) (г)

(а) (б)
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Рис. 8. СЭМ-изображения графеновых чернил на кремниевой пластине (а, б); цифровое микроскопическое изобра-
жение медной фольги в области окрашивания ГЧ (в).

100 мкм

5 мкм1 мкм

(в)

(а) (б)

Рис. 9. Измерение КУС поверхности ГЧ в зависимости от количества слоев нанесения: а – один, б – два, в – три слоя;
г – образцы чернил с одним, двумя и тремя слоями (слева направо).

(г)

(а) (в)(б)
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Разработана оригинальная методика получе-
ния графеновых чернил на органической основе
методом микромеханической эксфолиации, за-
ключающаяся в получении графеновых частиц из
графита в 1-метил-2-пирролидоне в процессе
ударно-сдвиговых деформаций, с последующим
получением чернил сменой растворителя и ста-
билизацией эфиром целлюлозы.

Показано, что выход графеновых частиц по
методу микромеханической эксфолиации в NMP
более чем в 10 раз выше по сравнению с традици-
онной ультразвуковой эксфолиацией.

Исследования показали высокую бактерицид-
ную эффективность ГЧ (98.11–99.98%). Наблюда-
ется снижение обсемененности на 2–3 порядка,
что характеризует разработанный композит как
эффективное антибактериальное средство.

Графеновые чернила на органической основе
могут быть использованы в качестве антибакте-
риальных, антикоррозионных покрытий с высо-
кой адгезией и устойчивостью к образованию де-
фектов на металлических поверхностях разного
типа. Чернила можно наносить с помощью рас-
пылителя (краскопульта, аэрографа) или изготав-
ливать в виде баллонного спрея.

Работа выполнена при поддержке Министер-
ства науки и высшего образования Российской
Федерации (в рамках проекта № 075-15-2020-775
и государственного задания № 124013000757-0) и

Центра компетенции НТИ “Цифровое материа-
ловедение: новые материалы и вещества”.
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