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本发明公开一种两步化学气相沉积法制备

石墨烯的方法，属于新材料制备领域。本发明以

聚甲基丙烯酸甲酯、聚丙烯、聚乙烯、聚苯乙烯和

聚乙二醇粉末为固态碳源，铜粉或铜箔为催化基

底，将固态碳源放置于气流上游温区，将铜粉或

铜箔置于下游温区。使固态碳源与铜基底同时加

热到一个较低的温度，保温一定时间，使固态碳

源充分分解，并在铜基底上沉积低质量的多层石

墨烯。将上、下游温区同时升温至1000℃以上，实

现铜基底上较高质量少层或单层石墨烯的制备。

本发明工艺简单、安全可控，碳源来源广泛，成本

低，且能够在铜粉上生长较高质量的石墨烯，并

易于实现工业化生产，在粉末冶金、复合材料、电

力电子等领域具有广泛的潜在应用。
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1.一种两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于，具体包括以下步骤：

（1）取7‑50g铜粉作为催化基底，去除铜粉表面的氧化物；

（2）取5‑200mg粉末状固态碳源置于上游温区，铜粉置于下游温区，通入高纯氢气和高

纯氩气的混合气体，在30min内同时将上游温区和下游温区加热到300‑600℃，保温时间为

10‑90min，保温结束后，然后在40min内将上游温区和下游温区同时升温至1000‑1050℃，保

温时间为10‑120min，保温结束后，通过打开炉盖快速降温，在120min内降到室温，实现低质

量多层石墨烯到高质量少层或单层石墨烯的转变，得到石墨烯‑铜复合粉末，溶解铜粉以后

得到石墨烯。

2.根据权利要求1所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：步骤（1）

中去除铜粉表面的氧化物的具体过程为：在氢气和氩气的混合气氛下于500‑600  ℃还原

60min。

3.根据权利要求1或2所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：铜粉

纯度大于等于99.99%，尺寸为5μm‑200μm。

4.根据权利要求2所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：步骤（2）

中所述的氢气和氩气纯度大于等于99.999%，氢气流量20‑100sccm，氩气流量150‑300sccm。

5.根据权利要求1所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：步骤（2）

中所述的固态碳源为聚甲基丙烯酸甲酯、聚丙烯、聚乙烯、聚苯乙烯或者聚乙二醇粉末，尺

寸在20μm‑200μm之间，且上游温区中心到下游温区中心的距离为15‑25cm。

6.根据权利要求1所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：步骤（1）

中所述铜粉替换为铜箔，以铜箔作为催化基底，沉积前对铜箔进行预处理，去除铜箔表面的

氧化物、污染物和压痕。

7.根据权利要求6所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：对铜箔进

行预处理的具体过程为：

（1）将厚度为25‑50μm的铜箔切成60mm*60mm的方片，并将切好的方形铜箔置于烧杯中，

倒入1mol/L的稀盐酸浸泡20min，以除去铜箔表面的氧化物和污染物，随后将铜箔捞出，用

去离子水清洗4‑5次，再用无水乙醇清洗3‑4次，并干燥；

（2）将干燥后的铜箔进行电解抛光，以消除其表面的压痕，电解抛光后用去离子水冲洗

4‑5次，再用无水乙醇清洗3‑4次，干燥后切成10mm*10mm的小方块，置于刚玉坩埚中；

（3）将电解抛光的铜箔置于管式炉中，在氢气和氩气的混合气氛下于1000℃退火

120min。

8.根据权利要求7所述两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，其特征在于：所述的电

解抛光所使用的抛光液由100ml去离子水、50ml磷酸、50ml无水乙醇、10ml异丙醇和2克尿素

配制而成，采用稳压直流电源，抛光电压在3V‑10V之间，抛光时间在30s‑120s之间，抛光铜

箔为阳极，采用铜板为阴极。
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一种两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，属于新材料制备领域。

背景技术

[0002] 石墨烯是由单层碳原子以sp2杂化方式构成的蜂窝状二维碳材料，由英国曼彻斯

特大学物理学家安德烈·盖姆和康斯坦丁·诺沃肖洛夫于2004年用微机械剥离法从高定

向热解石墨中分离得到，具有优异的电学、热学、力学和光学特性。石墨烯的室温载流子迁

移率可达约  20,000  cm2/V/s，室温热导率可达  5300  W/mK，其卓越的本征性能使其在晶体

管、透明电极、电容器、太阳能电池、纳米复合材料等各个领域拥有巨大的应用潜力，引起了

人们广泛的关注和研究。尽管机械剥离法制备的石墨烯具有优异的热学和电学性能，但该

方法制备的石墨烯尺寸小，产量低，无法满足工业应用的需求，因此研究人员探索开发了多

种石墨烯的合成与制备方法。石墨烯的常用制备方法包括化学气相沉积法  (CVD)、氧化还

原法、碳化硅热蒸发法和液相剥离法，其中化学气相沉积法制备的石墨烯具有面积大、质量

高、易于转移到任意衬底等优点，是实现优质大面积石墨烯工业化生产的最有前景的方法

之一。

[0003] 目前，通过化学气相沉积法制备高质量的石墨烯主要采用甲烷、乙烯、乙炔等高纯

气体为碳源，但成本较高，且具有一定的危险性。采用聚合物等固态碳源也是化学气相沉积

法制备石墨烯的一种主要手段，因其成本低、来源广和安全性高，已成为该领域的研究热

点。过去人们利用固态碳源来制备石墨烯，主要是先将铜箔直接升温至1000℃以上，然后加

热固态碳源，使其在1000℃以上的高温下分解成碳原子，在铜箔上直接沉积石墨烯，这种传

统方法在铜箔上能够制备石墨烯，但对于高温下容易粘接的铜粉来说并不适用。

[0004] 本发明以聚合物为固态碳源，在常压下通过两步化学气相沉积法，先在低温区预

先于铜粉上沉积低质量多层石墨烯以阻碍铜粉的高温粘接，然后通过程序控温，继续升至

1000℃以上的高温区，利用氢气下高温退火，实现低质量多层石墨烯到高质量单层或少层

石墨烯的转变，达到既可以在铜粉上又可以在铜箔上制备石墨烯的目的,而且制备过程简

单、安全、可控，有助于推动石墨烯的产业化制备，具有重要的理论及实践意义。

发明内容

[0005] 本发明的目的在于提供一种两步化学气相沉积法制备石墨烯的方法，该方法采用

聚合物固态碳源，常压下通过两步化学气相沉积法在铜基底上生长高质量石墨烯的方法，

铜基底包括铜粉或铜箔等任意形状的纯铜制品，具体包括以下步骤：

（1）取7g‑50g铜粉作为催化基底，去除铜粉表面的氧化物。

[0006] （2）取5‑200mg粉末状固态碳源置于上游温区，铜粉置于下游温区，通入高纯氢气

和高纯氩气的混合气体，在30min内将上游温区升温至300‑500℃，下游温区升温至500‑600

℃，保温时间为10‑90min，保温结束后，然后在40min内将上游温区和下游温区同时升温至

1000‑1050℃，保温时间为10‑120min，保温结束后，通过打开炉盖快速降温，在120min内降
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到室温，实现低质量多层石墨烯到高质量少层或单层石墨烯的转变，得到石墨烯‑铜复合粉

末，溶解铜粉以后得到石墨烯。

[0007] 优选的，本发明步骤（1）中去除铜粉表面的氧化物的具体过程为：在氢气和氩气的

混合气氛下于500‑600  ℃还原60min以除去铜粉表面的氧化物。

[0008] 优选的，本发明所述铜粉纯度大于等于99.99%，尺寸为5μm‑200μm，一般选用商业

纯铜粉。

[0009] 优选的，本发明步骤（2）中所述的氢气和氩气纯度大于等于99.999%，氢气流量20‑

100sccm，氩气流量150‑300sccm。

[0010] 优选的，本发明步骤（2）中所述的固态碳源为聚甲基丙烯酸甲酯（PMMA）、聚丙烯

（PP）、聚乙烯（PE）、聚苯乙烯（PS）或者聚乙二醇（PEG）粉末，尺寸在20μm‑200μm之间，且上游

温区中心到下游温区中心的距离为15‑25cm。

[0011] 优选的，本发明步骤（1）中所述铜粉替换为铜箔（厚度为25‑50μm的高纯商业铜箔，

纯度为99.999%），以铜箔作为催化基底，沉积前对铜箔进行预处理，去除铜箔表面的氧化

物、污染物和压痕。

[0012] 优选的，本发明对铜箔进行预处理的具体过程为：

（1）将厚度为25‑50μm的铜箔切成60mm*60mm的方片，并将切好的方形铜箔置于烧

杯中，倒入1mol/L的稀盐酸浸泡20min，以除去铜箔表面的氧化物和污染物，随后将铜箔捞

出，用去离子水清洗4‑5次，再用无水乙醇清洗3‑4次，并干燥。

[0013] （2）将干燥后的铜箔进行电解抛光，以消除其表面的压痕，电解抛光后用去离子水

冲洗4‑5次，再用无水乙醇清洗3‑4次，干燥后切成10mm*10mm的小方块，置于刚玉坩埚中。

[0014] （3）将电解抛光的铜箔置于管式炉中，在氢气和氩气的混合气氛（流量比为1:15）

下于1000℃退火120min。

[0015] 优选的，本发明所述的电解抛光所使用的抛光液由100ml去离子水、50ml磷酸、

50ml无水乙醇、10ml异丙醇和2克尿素配制而成，采用稳压直流电源，抛光电压在3V‑10V之

间，抛光时间在30s‑120s之间，抛光铜箔为阳极，采用铜板为阴极。

[0016] 本发明的原理：

由于聚甲基丙烯酸甲酯（PMMA）、聚丙烯（PP）、聚乙烯（PE）、聚苯乙烯（PS）和聚乙二

醇（PEG）等聚合物粉末的热分解成小分子气态烃的温度较低，约200℃‑500℃之间，而这样

的低温区间不会使铜粉严重粘接，因此可以利用聚甲基丙烯酸甲酯（PMMA）、聚丙烯（PP）、聚

乙烯（PE）、聚苯乙烯（PS）和聚乙二醇（PEG）等聚合物粉末为固态碳源，铜粉（或铜箔）为催化

基底，在分别控温的双温区开启式管式炉中，将固态碳源平铺在刚玉坩埚中放置于上游温

区，将铜粉（或铜箔）置于坩埚中放置于下游温区；在一定比例氢气和氩气的混合气氛中，将

固态碳源和铜粉同时加热到一个较低的温度（200℃‑500℃），保温一定时间，使固态碳源充

分分解成小分子气态烃，并随着气流到铜基底上在其催化作用下沉积低质量的多层石墨

烯；随后，通过程序控温使上、下游温区继续同时升温至一个较高的温度（1000℃以上），保

温一定时间，在氢气和高温的共同作用下，实现高质量少层或单层石墨烯的制备；本发明利

用化学气相沉积法，通过两个步骤，能够解决铜粉的高温粘接问题，并在铜粉（或铜箔）上可

以成功制备高质量的石墨烯。

[0017] 本发明的优点：
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（1）本发明通过化学气相沉积法在铜粉或铜箔上皆可制备石墨烯,采用的固态碳

源价格低廉，能够降低石墨烯的制备成本，并且本发明尤其适用于铜粉基底，由于低温阶段

沉积的多层石墨烯可实现对铜粉的有效包覆，从而阻碍高温阶段制备过程中铜粉粘接，进

而实现铜粉上制备石墨烯的目的。

[0018] （2）本发明采用两步化学气相沉积法，过程简单、安全、可控，能够实现在铜粉、铜

箔和任意形状的纯铜制品上生长高质量的少层或单层石墨烯，且易于转移。

[0019] （3）采用来源广泛、价格低廉的聚合物固态碳源，能够降低石墨烯的制备成本，安

全有效，有利于石墨烯的工业化生产。

附图说明

[0020] 图1是本发明的工艺流程图。

[0021] 图2本发明的原理图。

[0022] 图3  中  (a) ,  (e)和(f)为高温阶段在铜粉表面制备的少层石墨烯的拉曼光谱；

(b)为高温阶段在铜箔表面制备的单层石墨烯的拉曼光谱；(c)为低温阶段在铜粉表面制备

的多层石墨烯的拉曼光谱；(d)为低温阶段在铜箔表面制备的多层石墨烯的拉曼光谱。

具体实施方式

[0023] 下面结合具体实例对本发明作进一步的详细阐述，但本发明的保护范围并不限于

所述内容。

[0024] 实施例1

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）选用商业纯铜粉作为催化基底，并称取15g的粒径为100μm‑200μm铜粉。

[0025] （2）将所称取的铜粉平铺在刚玉坩埚中并放入管式炉中，在20sccm的高纯氢气和

300sccm的高纯氩气的混合气氛下以500℃将铜粉还原60min，以除去铜粉表面的氧化物。

[0026] （3）称取80mg的聚苯乙烯固态碳源粉末，平铺在刚玉坩埚中置于双温区管式炉的

上游温区，将在刚玉坩埚中还原的纯铜粉置于下游温区，并在大气压力下通入20sccm的高

纯氢气和300sccm的高纯氩气，30min内同时将上游温区和下游温区分别加热到400℃和500

℃，保温时间为90min，保温结束后，铜粉表面沉积低质量多层石墨烯，

然后上游温区和下游温区同时升温，在40min内将双温区的温度同时升至1030℃，

保温时间为30min，保温结束后，通过打开炉盖快速降温，在120min内使炉子降到室温，实现

低质量多层石墨烯到高质量少层石墨烯的转变得到石墨烯‑铜复合粉末，溶解铜粉以后得

到石墨烯。

[0027] （4）将所制备的石墨烯‑铜复合粉末用研钵研磨20min，用热释放胶带粘上一层石

墨烯‑铜复合粉，并放入氯化铁溶液（由10g氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制

而成）中溶解铜粉，24小时后取出热释放胶带，用去离子水冲洗、干燥；随后，将热释放胶带

粘到厚度为300nm的SiO2/Si片上，并在120℃下加热60s，使石墨烯从铜箔表面转移到SiO2/

Si片表面，并通过金相显微镜观察石墨烯的形貌或测试拉曼光谱以检测石墨烯的质量，其

拉曼光谱如图3(a)所示，由图可以看出，石墨烯的拉曼谱图在1350cm‑1附近的缺陷峰高非常
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低，而在1580cm‑1附近的特征峰非常高，说明石墨烯的质量较高，并且在2700cm‑1附近的峰

高略低于1580cm‑1附近的特征峰，说明石墨烯的层数是3层，因此，本发明在铜粉上制备出了

质量较高的少层石墨烯。

[0028] 对比实施例1

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）选用商业纯铜粉作为催化基底，并称取15g的粒径为100μm‑200μm铜粉。

[0029] （2）将所称取的铜粉平铺在刚玉坩埚里，放入管式炉中，在20sccm的高纯氢气和

300sccm的高纯氩气的混合气氛下以500℃将铜粉还原60min，以除去铜粉表面的氧化物。

[0030] （3）称取80mg的聚苯乙烯固态碳源粉末，平铺在刚玉坩埚中置于双温区管式炉的

上游温区，将在刚玉坩埚中还原的纯铜粉置于下游温区，并在大气压力下通入20sccm的高

纯氢气和300sccm的高纯氩气，30min内同时将上游温区和下游温区分别加热到400℃和500

℃，保温时间为90min，保温结束后，铜粉表面沉积上多层石墨烯，通过打开炉盖快速降温，

在120min内降到室温，得到多层石墨烯包覆的复合铜粉。

[0031] （4）将所制备的石墨烯包覆的铜粉用研钵研磨20min，用热释放胶带粘上一层石墨

烯‑铜复合粉，放入氯化铁溶液（由10g氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制而

成）中，溶解铜粉，24小时之后取出热释放胶带，用去离子水冲洗，干燥，并将热释放胶带粘

到300nm厚的SiO2/Si片上，放到加热台上，在120℃下保持60s，实现将铜粉上生长的石墨烯

转移至300nm厚的SiO2/Si片上，用以在金相下观察和拉曼光谱检测，其拉曼光谱如图3(c)

所示，由图可以看出，在低温下制备的石墨烯的缺陷峰较高，基本与特征峰平齐，并且在

2700cm‑1附近的峰高非常低，说明层数非常多，即在低温下得到的是低质量的多层石墨烯。

[0032] 通过对比可以看出，通过在氢气下高温退火，能够使铜粉上沉积的低质量的多层

石墨烯转变成质量较高的少层石墨烯。

[0033] 实施例2

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）以商业铜箔作为催化基底，选用50μm厚的高纯铜箔。

[0034] （2）先将铜箔切成60mm*60mm的方片，并将切好的方形铜箔置于烧杯中，倒入适量

1mol/L的稀盐酸浸泡20min，以除去铜箔表面的氧化物和污染物，随后将铜箔捞出，用去离

子水清洗4‑5次，再用无水乙醇清洗3‑4次，并干燥。

[0035] （3）将干燥后的铜箔进行电解抛光，抛光液由100ml去离子水、50ml磷酸、50ml无水

乙醇、10ml异丙醇和2克尿素配制而成，采用稳压直流电源，抛光电压为10V，抛光时间为

30s，抛光铜箔为阳极，采用铜板为阴极，抛光后使铜箔表面光滑无压痕，电解抛光后的铜箔

用去离子水冲洗4次，再用无水乙醇清洗3次，干燥后切成10mm*10mm的小方块，平铺在刚玉

坩埚中。

[0036] （4）将电解抛光的铜箔置于管式炉中，在20sccm的高纯氢气和300sccm的高纯氩气

的气氛下，常压，1000℃退火120min。

[0037] （5）称取10mg聚丙烯固态碳源，将所称取的固态碳源平铺在刚玉坩埚中置于双温

区管式炉的上游温区，将在管式炉中还原的电解抛光后的铜箔置于下游温区，并通入
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20sccm的高纯氢气和300sccm的高纯氩气，在大气压力下，30min内同时将上游温区和下游

温区分别加热到400℃和600℃，保温时间控制为50min，保温结束后，即在电解抛光后的铜

箔表面沉积上多层石墨烯，然后上游温区和下游温区同时继续升温，在60min内将双温区的

温度同时升至1020℃，保温时间为40min，保温结束后，通过打开炉盖实现快速降温，在

120min内使样品降到室温，即完成了低质量多层石墨烯到

高质量单层石墨烯的转化过程。

[0038] （6）将所制备的石墨烯‑铜复合薄膜附着到热释放胶带表面，并放入氯化铁溶液

（由10g氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制而成）中溶解铜箔，24小时后取出热

释放胶带，用去离子水冲洗、干燥；随后，将热释放胶带粘到厚度为300nm的SiO2/Si片上，并

在120℃下加热120s，使石墨烯从铜箔表面转移到SiO2/Si片表面，并通过金相显微镜观察

石墨烯的形貌或测试拉曼光谱以检测石墨烯的质量，所得到的单层石墨烯的拉曼光谱如图

3(b)所示，由图可以看出，石墨烯的拉曼谱图在1350cm‑1附近的缺陷峰高非常低，而在

1580cm‑1附近的特征峰非常高，说明石墨烯的质量较高，并且在2700cm‑1附近的峰高大约是

1580cm‑1附近的特征峰峰高的两倍多，说明石墨烯的层数是单层，因此证明，本发明在箔上

制备出了质量较高的单层石墨烯。

[0039] 对比实施例2

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）以铜箔作为催化基底，选用50μm厚的高纯铜箔。

[0040] （2）先将铜箔切成60mm*60mm的方片，然后将切好的方形铜箔置于烧杯中，倒入适

量1mol/L的稀盐酸，浸泡20min，除去铜箔表面的氧化物和污染物，然后将铜箔

捞出，用去离子水清洗4次，再用无水乙醇清洗3次，然后干燥。

[0041] （3）将干燥后的铜箔进行电解抛光，抛光液由100ml去离子水、50ml磷酸、50ml

无水乙醇、10ml异丙醇和2克尿素配制而成，采用稳压直流电源，抛光电压为10V，

抛光时间为30s，抛光铜箔为阳极，采用铜板为阴极，抛光后使铜箔表面光滑无压痕，电解抛

光后的铜箔用去离子水冲洗4次，再用无水乙醇清洗3次，干燥后切成10mm*10mm的小方块，

平铺在刚玉坩埚中。

[0042] （4）将电解抛光的铜箔置于管式炉中，在20sccm的高纯氢气和300sccm的高纯氩气

的气氛下，常压，1000℃退火120min。

[0043] （5）称取10mg聚丙烯固态碳源，将所称取的固态碳源平铺在刚玉坩埚中置于双温

区管式炉的上游温区，将在管式炉中还原的电解抛光后的铜箔置于下游温区，并通入

20sccm的高纯氢气和300sccm的高纯氩气，在大气压力下，30min内同时将上游温区和下游

温区分别加热到400℃和600℃，保温时间控制为50min，保温结束后，在电解抛光后的铜箔

表面沉积上多层石墨烯，通过打开炉盖实现快速降温，在120min内使样品降到室温。

[0044] （6）将所制备的石墨烯覆盖的铜箔用热释放胶带粘合上，放入氯化铁溶液（由10g

氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制而成）中，溶解铜箔，浸入24小时之后，使铜

箔完全溶解，取出热释放胶带，用去离子水冲洗，干燥，并将热释放胶带粘到300nm厚的

SiO2/Si片上，放到加热台上，在120℃下保持120s，实现将铜箔上生长的石墨烯转移至

300nm厚的SiO2/Si片上，用以在金相下观察和拉曼光谱测试，所得到的单层石墨烯的拉曼
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光谱如图3(d)所示，由图可以看出，在低温下铜箔上制备的石墨烯的缺陷峰较高，基本与特

征峰平齐，并且在2700cm‑1附近的峰高也非常低，说明层数非常多，即在低温下得到的是低

质量的多层石墨烯。

[0045] 通过对比可以看出，通过在氢气下高温退火，也能够使铜箔上沉积的低质量的多

层石墨烯转变成质量较高的单层石墨烯。

[0046] 实施例3

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）选用商业纯铜粉作为催化基底，并称取7g的粒径为5μm‑50μm铜粉。

[0047] （2）将所称取的铜粉平铺在刚玉坩埚中并放入管式炉中，在50sccm的高纯氢气和

150sccm的高纯氩气的混合气氛下以550℃将铜粉还原60min，以除去铜粉表面的氧化物。

[0048] （3）称取5mg的聚苯乙烯固态碳源粉末，平铺在刚玉坩埚中置于双温区管式炉的上

游温区，将在刚玉坩埚中还原的纯铜粉置于下游温区，并在大气压力下通入10sccm的高纯

氢气和300sccm的高纯氩气，30min内同时将上游温区和下游温区分别加热到450℃和550

℃，保温时间为50min，保温结束后，铜粉表面沉积低质量多层石墨烯，

然后上游温区和下游温区同时升温，在40min内将双温区的温度同时升至1020℃，

保温时间为120min，保温结束后，通过打开炉盖快速降温，在120min内使炉子降到室温，实

现低质量多层石墨烯到高质量少层石墨烯的转变得到石墨烯‑铜复合粉末，溶解铜粉以后

得到石墨烯。

[0049] （4）将所制备的石墨烯‑铜复合粉末用研钵研磨20min，用热释放胶带粘上一层石

墨烯‑铜复合粉，并放入氯化铁溶液（由10g氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制

而成）中溶解铜粉，24小时后取出热释放胶带，用去离子水冲洗、干燥；随后，将热释放胶带

粘到厚度为300nm的SiO2/Si片上，并在120℃下加热60s，使石墨烯从铜箔表面转移到SiO2/

Si片表面，并通过金相显微镜观察石墨烯的形貌或测试拉曼光谱以检测石墨烯的质量，其

拉曼光谱如图3(e)所示，由图可以看出, 由图可以看出，石墨烯的拉曼谱图在1350cm‑1附近

的缺陷峰高较低，而在1580cm‑1附近的特征峰非常高且尖锐，说明石墨烯的结晶度高，质量

较高，并且在2700cm‑1附近的峰高略低于1580cm‑1附近的特征峰，说明石墨烯的层数约4层，

因此，本发明在铜粉上制备出了质量较高的少层石墨烯。

[0050] 实施例4

一种采用固态碳源的两步化学气相沉积法制备高质量石墨烯的方法，具体包括以

下步骤：

（1）选用商业纯铜粉作为催化基底，并称取15g的粒径为100μm‑200μm铜粉。

[0051] （2）将所称取的铜粉平铺在刚玉坩埚中并放入管式炉中，在100sccm的高纯氢气和

200sccm的高纯氩气的混合气氛下以600℃将铜粉还原60min，以除去铜粉表面的氧化物。

[0052] （3）称取200mg的聚苯乙烯固态碳源粉末，平铺在刚玉坩埚中置于双温区管式炉的

上游温区，将在刚玉坩埚中还原的纯铜粉置于下游温区，并在大气压力下通入100sccm的高

纯氢气和150sccm的高纯氩气，30min内同时将上游温区和下游温区分别加热到500℃和650

℃，保温时间为10min，保温结束后，铜粉表面沉积低质量多层石墨烯，然后上游温区和下游

温区同时升温，在40min内将双温区的温度同时升至1050℃，保温时间为10min，保温结束
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后，通过打开炉盖快速降温，在120min内使炉子降到室温，实现低质量多层石墨烯到高质量

少层石墨烯的转变得到石墨烯‑铜复合粉末，溶解铜粉以后得到石墨烯。

[0053] （4）将所制备的石墨烯‑铜复合粉末用研钵研磨20min，用热释放胶带粘上一层石

墨烯‑铜复合粉，并放入氯化铁溶液（由10g氯化铁、10ml的28%的盐酸和100ml去离子水配制

而成）中溶解铜粉，24小时后取出热释放胶带，用去离子水冲洗、干燥；随后，将热释放胶带

粘到厚度为300nm的SiO2/Si片上，并在120℃下加热60s，使石墨烯从铜箔表面转移到SiO2/

Si片表面，并通过金相显微镜观察石墨烯的形貌或测试拉曼光谱以检测石墨烯的质量，其

拉曼光谱如图3(f)所示，由图可以看出，石墨烯的拉曼谱图在1350cm‑1附近的缺陷峰峰高较

低，而在1580cm‑1附近的特征峰非常高，且非常尖锐，说明石墨烯的质量较高，并且在

2700cm‑1附近的峰高略低于1580cm‑1附近的特征峰，说明石墨烯的层数是3层，因此，本发明

在铜粉上制备出了质量较高的少层石墨烯。
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