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Аннотация: Исследовано влияние на кинетику процесса эксфолиации гра-
фита в стержневой барабанной мельнице следующих параметров: диаметра и ско-
рости вращения барабана; концентрации графита в исходной суспензии. Установ-
лено, что производительность мельницы прямопропорционально зависит от ука-
занных параметров. Предложен экспресс-метод определения концентрации мало-
слойного и многослойного графена в масляных суспензиях. Обоснована перспек-
тивность использования барабанных стержневых мельниц для получения графе-
новых суспензий на основе органических жидкостей в производстве пластичных 
смазок, модифицированных графеновыми структурами. 
 
 
 
 

Введение 
 

После того, как были получены первые образцы графена и определены его 
уникальные физико-механические свойства [1], разработкой технологий получе-
ния графена активно занимаются многие ученые. Количество публикаций, в кото-
рых в той или иной степени фигурирует графен или его производные неуклонно 
растет. Если в 2010 г. было опубликовано примерно 4000 статей, то в 2016 – поч-
ти 25000 [2]. Аналогичная ситуация сложилась и с патентами: в 2010 г. было по-
лучено примерно 400 патентов, а в 2015 – более 6000. В последние годы повысил-
ся интерес ученых к графеновым пластинкам, которые состоят из нескольких сло-
ев. В англоязычной научной литературе кроме термина «графен» появились тер-
мины few-layers graphen (малослойный графен) и multilayer graphen (многослой-
ный графен). Это можно объяснить тем, что малослойный и многослойный гра-
фен стали активно использовать в качестве модификатора при создании новых 
конструкционных материалов. Так, например, при модифицировании эпоксидной 
смолы малослойным графеном ее твердость повысилась на 293 %, а модуль Юнга 
на 213 %, при концентрациях графена 0,7 % [3]. Отмечено снижение индекса пла-
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стичности на 27 %, что повлекло за собой уменьшение ударной вязкости и отри-
цательно сказалось на эксплуатационных характеристиках эпоксидной смолы. 
Результаты проведенных опытов показали, что при концентрациях малослойного 
графена порядка 0,05 масс. % ударная вязкость увеличивается на 25 – 30 % [4]. 

Известны примеры получения хороших результатов при модифицировании 
малослойным графеном бетона. Авторами работы [5] получен инновационный 
многофункциональный нанокомпозиционный бетон, демонстрирующий широкий 
диапазон улучшенных свойств по сравнению с исходным материалом. Модифи-
цирование бетона осуществляли, используя в качестве воды затворения бетона 
суспензию, содержащую порядка 1 мг/мл малослойного графена. В результате 
наполнения цементной матрицы чешуйками графена происходит увеличение 
прочности на сжатие и изгиб на 146 и 79,5 %, соответственно, одновременно  
с этим возникает высокая электро- и теплопроводность и снижается водопогла-
щение на 400 %. Аналогичные исследования проведены в работе [6], но получены 
более скромные результаты. При концентрации малослойного графена порядка 
0,05 масс. %, по отношению к цементу, прочность на сжатие и изгиб увеличилась 
от 70 до 150 % и от 20 до 50 %, соответственно. Положительные результаты при-
менения малослойного графена в качестве эффективного модификатора стимули-
ровали ученых активизировать поиски промышленных экологически чистых тех-
нологий производства малослойного графена. 

Считаем, что одной из перспективных технологий получения суспензий ма-
лослойного графена является сдвиговая эксфолиация графита в аппарате роторно-
го типа [7]. В данной работе для получения суспензии малослойного графена ис-
пользовали серийно выпускаемый высокоскоростной роторный смеситель 
Silverson model L5M, который состоит из цилиндрического статора с расположен-
ными в нем ротором с лопастями и приводом вращения ротора. Цилиндрическая 
поверхность статора имеет многочисленные отверстрия. При вращении ротора  
на жидкость и находящиеся в ней частицы графита действуют центробежные си-
лы. Жидкость под действием центробежных сил выбрасывается через отверстия. 
Внутри статора образуется разряжение и новые объемы суспензии поступают  
в пространство между ротором и статором. Фактически смеситель работает как 
лопастной центробежный насос. В зонах между неподвижным статором и движу-
щимися лопастями образуются зоны с большим градиентом скорости, поскольку 
зазор между статором и лопастями меньше 0,1 мм. По нашему мнению, именно  
в этих областях и происходит сдвиговая эксфолиация графита.  

В работе [7] предложено три механизма, по которым может происходить 
эксфолиация: сдвиг в высокоградиентном потоке жидкости; за счет кавитации; 
при прохождении частиц через отверстия в статоре. Авторы данной работы счи-
тают, что эксфолиация в основном происходит при прохождении частицами через 
отверстия. Проведенные экспериментальные исследования показали, что интен-
сивность процесса эксфолиации практически не зависит от числа отверстий, и по 
результатам этих исследований разработана конструкция смесителя с подвижны-
ми лопастями, в которой лопасти скользят по внутренней поверхности статора, 
имеющего минимальное число отверстий, и процесс эксфолиации осуществляется 
за счет сдвиговых воздействий твердых поверхностей статора и лопастей на час-
тицы. Реализация передачи сдвиговых усилий на частицы графита непосредст-
венно от твердых поверхностей позволила почти в 1,5 раза повысит концентра-
цию малослойного графена в суспензии [8], по сравнению с результатами, полу-
ченными в работе [7]. Кроме этого, в работе [5] только 3 % исходного графита 
удалось перевести в графеновые структуры, а в [8] – не менее 6 %, но даже 6 % 
переработки графита в малослойный графен для промышленного производства  
не рентабельно.  
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Индустриальное масло И-20А относится к дистилятным нефтяным продук-
там и предназначено для снижения трения в следующих устройствах: металлоре-
жущие станки; прокатные станы; кузнечно-прессовое оборудование;вентиляторы; 
насосы; текстильные машины. Масло И-20А идеально подходит для оборудова-
ния с невысоким давлением между элементами пары трения. Модифицирование 
данного масла графеновыми наноструктурами существенно расширит область его 
применения.  

Синтетические масла типа 5W-40 широко используются при эксплуатации 
транспортных средств. Модифицирование масел графеновыми структурами по-
высит, прежде всего, их трибологические характеристики и увеличит срок экс-
плуатации. 

Для получения малослойного и многослойного графена использовали графит 
марки ГСМ-2. 
 

Определение массовой концентрации малослойного 
и многослойного графена в суспензии 

 
Графеносодержащие пасты и суспензии широко используются при получе-

нии новых конструкционных и функциональных материалов. Для промышленной 
реализации новых технологий необходимо регламентировать основные характе-
ристики графеносодержащих паст и суспензий. Массовая доля твердой фазы  
в графеновых пастах является одной из основных характеристик продукта. Осо-
бенностью графеновых суспензий на масляной основе, полученных методом ме-
ханической сдвиговой эксфолиации является то обстоятельство, что на конечной 
стадии они содержат менее 1 масс. % твердой фазы. 

Использование прямых методов измерения массовой доли твердой фазы  
в графеновых пастах не представляется возможным. Однако методом косвенных 
измерений данный параметр паст определяется достаточно легко, но при этом 
необходимо провести расчеты по определению погрешностей измерений. 

В процессе анализа научно-технической литературы не обнаружены даже 
косвенные методы определения концентрации малослойного и многослойного 
графена в суспензиях на основе масел. Для водных суспензий используют метод 
измерений массовой доли твердой фазы, основанный на определении потери мас-
сы пробы графеновой суспензии при высушивании до постоянной массы. При 
этом для удаления поверхностно-активных веществ приходится разбавлять осадок 
чистой водой и неоднократно центрифугировать. Выделить графеновые структу-
ры из масла значительно труднее. 

Поскольку плотность масел находится в диапазоне 800…900 кг/м3, а плот-
ность графеновых структур порядка 2200 кг/м3 , их концентрацию в готовой сус-
пензии (после центрифугирования и удаления осадка) можно определить экспе-
риментально по плотности суспензии. Рассмотрим предлагаемую методику де-
тально, на конкретном примере.  

Готовую суспензию получали при следующих параметрах: концентрация 
графита в исходной суспензии 10 мг/мл; исходный объем суспензии 200 мл; диа-
метр барабана 140 мм; скорость вращения барабана крω ; время обработки 15 ч; 
центрифугирование при 5000 об./мин в течение часа; объем удаленного осадка  
30 мл. Объемы шести образцов готовой суспензии отмеряли колбой объемом 25 мл, 
с точностью 0,04 мл. Вес образцов измеряли на электронных весах Acculab  
ALT-80d4 с точностью 0,0001 г. В результате обработки экспериментальных дан-
ных установлено, что плотность масла равна 0,8369 г/см3, а плотность графеносо-
держащей суспензии – 0,8428 г/см3. Исходя из этого, концентрация графеновых 
структур в суспензии составляет 7,2 ± 2,3 мг/мл. Следует отметить, что это теоре-
тически максимальные отклонения, с учетом возможных погрешностей в опреде-
лении объема. При проведении практических расчетов, логично предположить, 
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что больший вес соответствует большему объему пробы. В этом случае концен-
трация равна 7,2 ± 0,2 мг/мл. Контрольные проверки с использованием мерной 
колбы объемом 100 ± 0,1 мл, показали снижение ошибки в 1,6 раза. Кроме этого 
проверяли точность разработанной методики с использованием графеносодержа-
щей суспензии на основе глицерина. Контрольное определение концентрации 
проводили путем трехкратного центрифугирования и замены глицерина водой. 
После замещения глицерина водой проводили сушку в шкафу до постоянной мас-
сы. Расхождение средних значений концентраций графеновых структур, опреде-
ленных традиционным методом и предлагаемым, не превышало 10 %. 

 
Жидкофазная эксфолиация графита, результаты и обсуждение 

 
Исходную суспензию готовили путем смешивания масла и порошка графита. 

Концентрацию графита С0 изменяли от 5 до 20 масс. %. Суспензию загружали  
в барабан, в котором находилось фиксированное число стержней определенного 
диаметра. Количество стержней (соединенных между собой) изменяли от 4 до 12. 
Продолжительность обработки суспензии изменяли дискретно с шагом 3 ч. После 
окончания процесса эксфолиации суспензию центрифугировали в течение 2 ч при 
скорости вращения 5000 об./мин. В зоне образования осадка центробежное уско-
рение было равно 32800 м/с2. Предварительно исследовали процесс изменения 
концентрации графеновых структур в процессе центрифугирования. Установлено, 
что осаждение частиц графита, а также графеновых структур с большим количе-
ством графеновых слоев, завершается в течение первых 0,5 – 1 ч центрифугиро-
вания. Интенсивность процесса образования графеновых структур оценивали  
по массовой концентрации малослойного и многослойного графена в суспензии. 
Концентрацию графеновых структур определяли по методике, описанной в пре-
дыдущем разделе.  

На рисунке 2, а, представлена характерная зависимость концентрации гра-
феновых структур в суспензии С, после часа центрифугирования, от времени об-
работки в фарфоровом барабане с диаметром 140 мм, при разных скоростях вра-
щения барабана. В данной серии экспериментов концентрации графита в исходной 
суспензии составляла 10 мг/мл. Из графиков видно, что для практических 
расчетов зависимости можно считать линейными. На рисунке 2, б, показана зави-
симость изменения концентрации графеновых структур от концентрации графита 
в исходной суспензии. Для практических расчетов данную зависимость можно 
считать линейной. В данном случае, концентрация определялась после обработки 
исходной суспензии в течение 15 ч, при относительной скорости вращения бара-
бана диаметром 140 мм, равной крω . 

Если значения концентрации умножить на объем суспензии и разделить  
на время обработки, то получим производительность барабанной мельницы Q, г/ч, 
по графеновым структурам. В результате расчета получены следующие значения 
производительности, г/ч: при кр5,0 ω=ω  – 0,038; крω=ω  – 0,077; кр25,1 ω=ω  – 
0,096. Если построить график, то получим линейную зависимость производитель-
ности барабанной мельницы от относительной скорости ее вращения. При исход-
ной концентрации 20 мг/мл и относительной скорости вращения барабана  
1,25 крω  производительность равна 0,192 г/ч. Аналогичные зависимости получе-
ны для фарфорового барабана диаметром 200 мм. Анализ полученных данных 
показал, что зависимости, характеризующие интенсивность процесса от радиуса 
барабана, можно считать линейными. 

Отметим, что одним из преимуществ стержневых барабанных мельниц явля-
ется легкая масштабируемость реализуемых в них процессов. Производительность 
барабанной   стержневой  мельницы  диаметром  1,4 м  и  длиной 1,5 м  будет  равна 
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а) 

 
 

б) 
 

Рис. 2. Изменение концентрации графеновых структур:  
а – от времени обработки при скоростях крω  – 1; 0,5 крω  – 2; 1,25 крω  – 3; 

б – от концентрации графита в исходной суспензии  
 

370 г/ч по малослойному и многослойному графену. Учитывая то, что при модифи-
цировании на один килограмм пластичной смазки расходуется один грамм графена, 
данный барабан обеспечит производство 370 килограмм смазки в час. 

 
Заключение 

 
Исследовано влияние на кинетику процесса эксфолиации графита в стержне-

вой барабанной мельнице следующих параметров: диаметра и скорости вращения 
барабана; концентрации графита в исходной суспензии. Установлено, что произ-
водительность мельницы прямопропорционально зависит от указанных парамет-
ров. Предложен и экспериментально проверен экспресс-метод определения кон-
центрации малослойного и многослойного графена в масляных суспензиях. Обос-
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нована перспективность использования барабанных стержневых мельниц для по-
лучения графеновых суспензий на основе органических жидкостей в производст-
ве пластичных смазок, модифицированных графеновыми структурами. 
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Abstract: The effect on the kinetics of the exfoliation process of graphite in a rod 
drum mill on the following parameters was investigated: the diameter of the drum; drum 
rotation speed; the concentration of graphite in the original suspension. It has been 
established that the productivity of a mill directly depends on the specified parameters. 
An express method is proposed for determining the concentration of multilayer and 
multilayer graphene in oil suspensions. The perspective use of drum core mills for the 
production of graphene suspensions based on organic liquids in the production  
of greases modified with graphene structures has been substantiated. 
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Auswirkungen von Modus und geometrischen Parametern 
auf die Kinetik des Prozesses des Flüssigphasenverschiebungspeelings 

des Graphits in der Stabtrommelmühle  
 

Zusammenfassung: Es ist der Einfluss auf die Kinetik des Prozesses des Pee-
lings von Graphit in einer Stabtrommelmühle der folgenden Parameter untersucht: des 
Durchmessers der Trommel; der Rotationsgeschwindigkeit der Trommel; der Konzent-
ration von Graphit in der Originalsuspension. Es ist festgestellt, dass die Produktivität 
einer Mühle direkt von den angegebenen Parametern abhängt. Zur Bestimmung der 
Konzentration von Kleinschicht- und Mehrschichtgraphen in Ölsuspensionen ist eine 
Expressmethode vorgeschlagen. Der perspektivische Einsatz der Verwendung der Stab-
trommelmühle zur Herstellung von Graphen- Suspensionen auf Basis organischer Flüs-
sigkeiten bei der Herstellung von mit Graphen- Strukturen modifizierten Fetten ist be-
gründet worden. 
 
 

Influence des paramètres modaux et géométriques sur la cinétique du 
procédé d'exfoliation de cisaillement du graphite en phase liquide dans le 

moulin à tambour 
 

Résumé: Est étudiée l’influence sur la cinétique du processus d'exfoliation du 
graphite dans le moulin à tambour à tige des paramètres suivants: diamètre du tambour; 
vitesse de rotation du tambour; concentration du graphite dans la suspension initiale. Est 
constaté que la productivitédu moulin dépend directement des paramètres indiqués. Est 
proposéela méthode-express de la détermination de la concentration de graphène à 
faible épaisseur et multicouche dans les suspensions d'huile. Est justifiée la perspective 
d'utiliser des moulins à tambour pour produire des suspensions de graphène à la base 
des liquides organiques dans la production de graisses modifiées par des structures de 
graphène. 
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