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摘要:以醋酸铒四水合物(Ｃ６Ｈ９ＥｒＯ６􀅰４Ｈ２Ｏ)为前驱体ꎬ乙二醇甲醚为溶剂ꎬ二乙醇胺为络合剂ꎬ采用溶胶－凝胶法在中国抗

中子辐照钢(ＣＬＡＭ)基体表面制备 Ｅｒ２Ｏ３ 阻氚涂层ꎮ 随后采用旋涂法在 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层制备一层氧化石墨烯(ＧＯ)ꎬ得到 ＧＯ /
Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层ꎮ 利用 ＳＥＭ、ＥＤＳ 和拉曼光谱仪对涂层显微组织进行表征ꎮ 结果表明ꎬ氧化石墨烯质量浓度对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合

涂层微观结构影响较大ꎬ当氧化石墨烯质量浓度达到 ５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ氧化石墨烯能够完整地覆盖在 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面ꎬ达到提高阻

氚因子的作用ꎮ 而不同烧结气氛对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层微观结构影响不显著ꎮ
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　 　 聚变能是解决人类未来能源问题的有效方案之

一ꎬ然而其最终商业运行仍面临诸多问题和挑战ꎬ其
中包括氚燃料在结构材料中的滞留和渗透问

题[１－４]ꎮ 氚作为聚变堆的主要燃料ꎬ是原子半径最

小的放射性核素ꎬ在大多数金属材料中具有很强的

穿透性[５－６]ꎮ 氚在结构材料中滞留和渗透不仅降低

了氚燃料的利用率ꎬ还会对金属结构材料造成严重

的脆化效应ꎬ威胁聚变堆氚的自持与安全[５－７]ꎮ 由

于氚在陶瓷材料中渗透能力比在金属材料中低几个

数量级ꎬ因此在金属结构材料表面制备陶瓷阻氚涂

层是目前解决氚渗透的主要手段[８－１２]ꎮ
近年来ꎬＥｒ２Ｏ３ 作为新型阻氚渗透涂层得到极

大的关注ꎮ 德国马克思普朗克等离子体物理研究所

Ｌｅｖｃｈｕｋ 等[８]的研究表明ꎬ在 Ｅｕｒｏｆｅｒ ９７ 表面制备厚
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度为 １ μｍ 的晶态 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层ꎬ其阻氚因子可达 １０３ꎮ
然而该实验结果仍远低于陶瓷涂层理论阻氚因子

(１０４ ~１０５ 以上)ꎮ 其原因主要是在目前制备工艺条

件下ꎬ陶瓷涂层致密性较差ꎬ表面存在部分裂纹和孔

洞ꎬ大大降低了陶瓷涂层的固有阻氚性能ꎮ 为提高

阻氚涂层的阻氚效果可采用以下 ２ 种解决方法:改
善制备方法ꎬ提高陶瓷涂层致密性ꎻ在陶瓷涂层表面

制备一层阻隔薄膜ꎬ阻隔薄膜覆盖在涂层表面的裂

纹和孔洞等缺陷处ꎬ有效阻碍了氢同位素从涂层缺

陷处扩散渗透ꎮ
石墨烯纳米材料由于具有优良的力学性能和物

理性能ꎬ 一直是研究的热点ꎬ 相关研究成果被

«Ｎａｔｕｒｅ»和« Ｓｃｉｅｎｃｅ» 等学术期刊持续报道[１３－１６]ꎮ
诺贝尔物理学奖获得者 Ａ Ｋ Ｇｅｉｍ 教授课题组研究

发现ꎬ 石 墨 烯 是 一 种 优 异 的 二 维 纳 米 阻 隔 材

料[１７－１８]ꎬ 对 所 有 的 气 体 和 液 体 具 有 不 可 渗 透

性[１９－２０]ꎮ 氧化石墨烯作为石墨烯的衍生物ꎬ同样具

有较高的气体阻隔性能ꎬＧｅｉｍ 等[２１] 研究表明ꎬ大约

１ μｍ 厚的 ＧＯ 膜对于诸如 Ｈｅ 的小原子气体是不可

渗透的ꎮ Ｐａｒｋ 等[２２]研究表明ꎬ当起始压力低于一定

水平时ꎬＨ２ 的渗透率基本为零ꎮ
笔者首先利用溶胶－凝胶法在 ＣＬＡＭ 钢表面制

备一层 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层ꎬ随后通过旋涂法在 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层

表面完整地覆盖一层致密的氧化石墨烯层ꎬ制得

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层ꎮ 通过考察氧化石墨烯质量浓

度和烧结温度对涂层结构影响优化制备工艺ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 基底准备

基底材料采用中国抗中子辐照钢(ＣＬＡＭ 钢)ꎬ
其主要化学成分如表 １ 所示ꎮ 通过线切割的方式获

得 Φ１２ ｍｍ×１ ｍｍ 基片ꎮ 再将基底被镀表面依次经

４００＃ ~２ ０００＃砂纸打磨ꎬ随后抛光至镜面ꎮ 然后依次

放入丙酮、去离子水和酒精中各超声清洗 １０ ｍｉｎꎮ
最后ꎬ将样品取出待用ꎮ

表 １　 ＣＬＡＭ 钢的主要化学成分

元素 Ｃｒ Ｗ Ｖ Ｔａ Ｍｎ Ｃ

质量分数 / ％ ９􀆰 ０６ １􀆰 ５２ ０􀆰 １９ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ４２ ０􀆰 １２

元素 Ｓｉ Ｓ Ｎ Ｏ Ｐ

质量分数 / ％ ０􀆰 ０２８ ０􀆰 ００４８ ０􀆰 ００２６ <０􀆰 ００５ ０􀆰 ００２４

１􀆰 ２　 涂层制备

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的制备工艺如下:第 １ 步是

制备溶胶[１１]ꎮ 选择醋酸铒四水合物 ( Ｃ６Ｈ９ＥｒＯ６􀅰
４Ｈ２Ｏ)作前驱体ꎬ乙二醇甲醚为溶剂ꎬ二乙醇胺为络

合剂ꎮ 称量一定量的醋酸铒四水合物和乙二醇甲醚

放入圆底烧瓶中ꎬ并将其放置在磁力搅拌器上ꎬ于
１２０℃进行搅拌加热ꎬ当混合溶液开始沸腾时ꎬ加入

适量的二乙醇胺ꎬ同时在 １２０℃下继续加热一定时

间ꎬ直到形成具有一定浓度的溶胶ꎬ停止搅拌并保存

待用ꎮ 第 ２ 步是配制氧化石墨烯溶液ꎮ 称量一定

量的氧化石墨烯粉末并溶解在去离子水中ꎬ形成

一定浓度的氧化石墨烯溶液ꎬ并将其在 ２００ Ｗ 下

超声分散 １ ｈꎮ 第 ３ 步是 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层的烧结ꎮ 将制

备好的溶胶通过旋涂法在 ＣＬＡＭ 钢基底表面涂制

成层ꎮ 然后再将样品分别在 １００℃和 ５００℃大气环

境下干燥ꎬ此时溶胶变成凝胶ꎮ 第 ４ 步是制备

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层ꎮ 采用旋涂法在烧结后的

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层上涂覆氧化石墨烯溶液ꎬ并在加热平台

上 ６０℃干燥 ５ ｍｉｎꎮ 最后ꎬ将样品放入马弗炉中在

不同气氛中或不同温度下结晶ꎬ最终得到晶态

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 涂层ꎮ ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的制备过程

如图 １ 所示ꎮ

图 １　 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层制备示意图

１􀆰 ３　 分析与表征

利用 ＺＥＩＳＳ ｓｕｐｒａ５５ 型场发射扫描电镜( ＦＥ －
ＳＥＭ)对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层表面进行形貌组织观

察ꎮ 利用该电镜装配的能谱附件 ( ＥＤＳ) 对 ＧＯ /
Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层进行元素成分分析ꎻ利用显微共聚

焦拉曼光谱仪(Ｒｅｎｉｓｈａｗ ｉｎ Ｖｉａ Ｒｅｆｌｅｘ)对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３

复合涂层进行拉曼光谱分析ꎻ利用显微维氏硬度计

对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层进行压痕试验ꎬ维氏硬度计

的面角为 １３６°的正四棱形压头ꎬ压出的压痕深度为

对角线长度的 １ / ７ꎮ

２　 实验结果与讨论

２􀆰 １　 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层显微分析

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层制备的第 １ 步是在 ＣＬＡＭ
钢表面制备一层 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层ꎬ因此 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层的特

征直接影响 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层性能ꎮ Ｅｒ２Ｏ３ 涂层

的表面形貌、截面特征以及 ＥＤＳ 成分分析如图 ２ 所
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示ꎮ 由图 ２(ａ)可以看出ꎬ采用溶胶－凝胶方法制备

的 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面均匀ꎬ但存在孔洞等缺陷ꎮ 其表

面形貌特征与 Ｙａｎｇ 等[１２] 通过溶胶－凝胶法制备的

最优 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层类似ꎮ 由图 ２(ｂ)可以看出ꎬＣＬＡＭ
钢基底不同位置上的 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层厚度存在差异ꎬ但
不显著ꎬ其平均厚度约为 ０􀆰 ３ μｍꎮ Ｅｒ２Ｏ３ 涂层的厚

度可以通过调整溶胶－凝胶制备方法的工艺参数进

行调节ꎬ如提高 Ｃ６Ｈ９ＥｒＯ６􀅰４Ｈ２Ｏ 作为前驱体浓度或

增加旋涂次数ꎮ
由图 ２ ( ｃ) 可以看出ꎬ其成分组成为 ７６􀆰 ３％

Ｆｅ、１６􀆰 １％ Ｅｒ 以及 ９􀆰 ６％ Ｃｒꎬ其中 ７６􀆰 ３％的 Ｆｅ 元

素和 ９􀆰 ６％的 Ｃｒ 主要源自基底材料 ＣＬＡＭ 钢的元

素信号ꎮ 其原因是 ＥＤＳ 能谱分析的工作原理是采

集被测样品在入射电子激发下产生的特征 Ｘ 射线

信号ꎬ此特征 Ｘ 射线信号的激发深度为 １ ~ ３ μｍꎬ
远超过所制备的 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层厚度ꎬ因此 ＥＤＳ 分析

包含了部分 ＣＬＡＭ 钢基底的信息ꎮ 因此ꎬ随着

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层厚度增加ꎬＥＤＳ 分析中 Ｆｅ 元素质量分

数将逐渐下降ꎬＥｒ 元素质量分数逐渐增加ꎮ 均匀

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层为下一步 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的制备奠

定了基础ꎮ

(ａ)表面形貌 (ｂ)截面形貌

(ｃ)ＥＤＳ 成分分析

图 ２　 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层 ＳＥＭ 图及 ＥＤＳ 成分分析

２􀆰 ２　 氧化石墨烯质量浓度的影响

氧化石墨烯质量浓度是影响 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂

层形貌特征及性能的一个重要因素ꎮ 为研究氧化石

墨烯对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的影响ꎬ采用旋涂法在

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面涂覆不同质量浓度的氧化石墨烯溶

液ꎮ 不同质量浓度氧化石墨烯的复合 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层的

表面形貌图 ３ 所示ꎮ 由图 ３(ａ)、图 ３(ｂ)中可以看

出ꎬ当氧化石墨烯的质量浓度为 １ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ氧化

石墨烯零散地分布在 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面ꎬ而不能完全

覆盖 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面ꎮ 此状态的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂

层无法达到显著提高阻氚因子的效果ꎬ其原因是当

氢及其同位素到达涂层表面ꎬ可绕过氧化石墨烯的

阻挡ꎬ通过裸露的 Ｅｒ２Ｏ３ 中孔洞、裂纹等快速通道扩

散渗透ꎮ 从图 ３(ｃ)、图 ３(ｄ)中可以看出ꎬ当氧化石

墨烯质量浓度达到 ２ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ氧化石墨烯在

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面的覆盖率增加ꎬ但仍无法完全覆

盖ꎮ 从图 ３(ｅ)、图 ３( ｆ)中可以看出ꎬ当氧化石墨

烯质量浓度达到 ５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ氧化石墨烯能够覆

盖 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面ꎮ 完全覆盖的氧化石墨烯可在

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层缺陷(孔洞和细小裂纹)与氢同位素之

间形成一道隔绝屏障ꎬ从而能够达到阻挡氢及其

同位素进入基体内部ꎮ 因此ꎬ当氧化石墨烯质量

浓度为 ５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ制备的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层满

足设计要求ꎮ

图 ３　 不同质量浓度的氧化石墨烯膜的表面形貌

不同质量浓度 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的拉曼分析

图如图 ４ 所示ꎮ 由图 ４ 可以看出ꎬ氧化石墨烯的典

型特征峰为 １ ５９０ ｃｍ－１左右的 Ｇ 峰和 １ ３５０ ｃｍ－１左

右的 Ｄ 峰(缺陷峰)ꎮ 氧化石墨烯的 Ｄ 峰与 Ｇ 峰强

度比值( ＩＤ / ＩＧ)基本一致ꎬ说明质量浓度并不会影响

氧化石墨烯的化学性质ꎮ
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(ａ)１ ｍｇ / ｍＬ

(ｂ)２ ｍｇ / ｍＬ

(ｃ)５ ｍｇ / ｍＬ
图 ４　 不同质量浓度的氧化石墨烯膜的

表面形貌拉曼光谱图

２􀆰 ３　 烧结气氛的影响

工业生产中ꎬ不同的烧结气氛往往导致产品质

量存在差异ꎮ 为研究烧结气氛制备工艺对复合涂层

的影响ꎬ分别在真空和 Ｎ２ 气氛下制备了 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３

复合涂层ꎬ氧化石墨烯质量浓度为 ５ ｍｇ / ｍＬꎮ 不同

烧结气氛下 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的形貌如图 ５ 所

示ꎮ 从图 ５ 中可以看出ꎬ在不同气氛下烧结制备的

ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层中氧化石墨烯的形貌差异性不

明显ꎬ虽都有些许微小蜷曲ꎬ但仍可完整地覆盖在

Ｅｒ２Ｏ３ 涂层上ꎮ 同时ꎬ不同气氛下烧结的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３

复合涂层的拉曼光谱如图 ６ 所示ꎮ 从图 ６ 中可以看

出ꎬ不同烧结气氛下的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层均有氧

化石墨烯的特征峰存在ꎬ证明涂层表面氧化石墨烯

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)真空 (ｂ)Ｎ２

图 ５　 不同烧结气氛下 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层

(ａ)真空

(ｂ)Ｎ２

图 ６　 不同气氛下烧结的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层的

拉曼光谱图

并没有发生改性ꎬ化学性质比较稳定ꎮ 并且不同烧

结气氛下氧化石墨烯的 Ｄ 峰与 Ｇ 峰强度比值( ＩＤ /
ＩＧ)基本一致ꎬ说明在真空环境和 Ｎ２ 气氛环境下烧

结对氧化石墨烯的结构以及缺陷的影响不显著ꎮ
２􀆰 ４　 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层结合力分析

为了对 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层与基底的表面结合

力进行分析ꎬ在 ５００ ｇｆ 实验力的作用下对涂层进行

压痕试验ꎬ同时与纯 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层进行对比ꎬ结果如

图 ７ 所示ꎮ 由图 ７(ａ)可以看出ꎬ纯 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层压痕

处涂层未发生明显脱落ꎬ说明 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层在 ＣＬＡＭ
钢表面有良好的附着力ꎮ 而从图 ７(ｂ)中可以看出ꎬ
ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层压痕处存在部分开裂和脱落现

象ꎮ 其原因是由于 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层与氧化石墨烯之间的

结合力高于 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层与基底间的结合力ꎬ氧化石

墨烯受力的过程中带动了 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层移动ꎬ导致部

分脱落和开裂ꎮ

(ａ)Ｅｒ２Ｏ３ 涂层 (ｂ)ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层

图 ７　 在相同试验力压痕试验下涂层的表面形貌

３　 结论

采用溶胶－凝胶法在 ＣＬＡＭ 钢基底表面制备
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ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层ꎬ研究了氧化石墨烯质量浓度和

烧结气氛对涂层结构的影响ꎮ 结果表明:
(１)当氧化石墨烯质量浓度达到 ５ ｍｇ / ｍＬ 时ꎬ

氧化石墨烯能完整地覆盖在 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层表面ꎬ达到

提高阻氚因子的作用ꎮ
(２)在 Ｎ２ 和真空环境下烧结制备的 ＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３

复合涂层中氧化石墨烯的结构差异性不明显ꎮ
(３)压痕实验中ꎬＧＯ / Ｅｒ２Ｏ３ 复合涂层压痕处存

在部分开裂和脱落现象ꎬ与纯 Ｅｒ２Ｏ３ 涂层相比具有

较弱的膜基结合力ꎮ

参考文献

[１] Ｈｕａｎｇ Ｑ.Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ｓｔａｔｕｓ ｏｆ ＣＬＡＭ ｓｔｅｅｌ ｆｏｒ ｆｕｓｉｏｎ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ

[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎｕｃｌｅａｒ Ｍａｔｅｒｉａｌｓꎬ２０１４ꎬ４５５(１－３):６４９－６５４.

[２] Ｈｕａｎｇ Ｑ.Ｓｔａｔｕｓ ａｎｄ ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔ ｏｆ ＣＬＡＭ ｆｏｒ ｎｕｃｌｅａｒ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ

[Ｊ] .Ｎｕｃｌｅａｒ Ｆｕｓｉｏｎꎬ２０１７ꎬ５７(８):０８６０４２.

[３] Ｗｕ ＹꎬＣｈｅｎ ＺꎬＨｕ Ｌꎬｅｔ ａｌ. Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｆｅｔｙ ｇａｐｓ ｆｏｒ ｆｕｓｉｏｎ

ｄｅｍｏｎｓｔｒａｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｏｒｓ[Ｊ] .Ｎａｔｕｒｅ Ｅｎｅｒｇｙꎬ２０１６ꎬ１(１２):１６１５４.

[４] Ｗｕ Ｙ.Ｃｏｎｃｅｐｔｕａｌ ｄｅｓｉｇｎ ｏｆ ｔｈｅ Ｃｈｉｎａ ｆｕｓｉｏｎ ｐｏｗｅｒ ｐｌａｎｔ ＦＤＳ￣Ⅱ

[Ｊ] .Ｆｕｓｉｏｎ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ ａｎｄ Ｄｅｓｉｇｎꎬ２００８ꎬ８３ ( １０ － １２):１６８３－

１６８９.

[５] 宋勇.聚变堆液态金属锂铅包层模块氚分析研究[Ｄ].合肥:合

肥工业大学ꎬ２００６.

[６] 王佩璇. 材料中的氦及氚渗透 [ Ｍ]. 北京:国防工业出版

社ꎬ２００２.

[７] Ｔａｎａｂｅ Ｔ.Ｔｒｉｔｉｕｍ ｉｓｓｕｅｓ ｔｏ ｂｅ ｓｏｌｖｅｄ ｆｏｒ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｍｅｎｔ ｏｆ ａ ｆｕｓｉｏｎ

ｒｅａｃｔｏｒ[Ｊ] .Ｆｕｓｉｏｎ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ ａｎｄ Ｄｅｓｉｇｎꎬ２０１２ꎬ８７(５－６):７２２－

７２７.

[８] Ｌｅｖｃｈｕｋ ＤꎬＬｅｖｃｈｕｋ ＳꎬＭａｉｅｒ Ｈꎬｅｔ ａｌ.Ｅｒｂｉｕｍ ｏｘｉｄｅ ａｓ ａ ｎｅｗ ｐｒｏｍ￣

ｉｓｉｎｇ ｔｒｉｔｉｕｍ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｂａｒｒｉｅｒ[ Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎｕｃｌｅａｒ Ｍａｔｅｒｉａｌｓꎬ

２００７ꎬ３６７－３７０:１０３３－１０３７.

[９] Ｙａｏ ＺꎬＳｕｚｕｋｉ ＡꎬＬｅｖｃｈｕｋ Ｄꎬ ｅｔ ａｌ. Ｈｙｄｒｏｇｅｎ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｔｈｒｏｕｇｈ

ｓｔｅｅｌ ｃｏａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｅｒｂｉｕｍ ｏｘｉｄｅ ｂｙ ｓｏｌ￣ｇｅｌ ｍｅｔｈｏｄ[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎｕ￣

ｃｌｅａｒ Ｍａｔｅｒｉａｌｓꎬ２００９ꎬ３８６－３８８:７００－７０２.

[１０] Ｘｉａｎｇ Ｘꎬ Ｗａｎｇ Ｘꎬ Ｚｈａｎｇ Ｇꎬ ｅｔ ａｌ. Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ ａｎｄ

ａｌｌｏｙｉｎｇ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｌｕｍｉｎｉｄｅ ｃｏａｔｉｎｇｓ ａｓ ｔｒｉｔｉｕｍ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｂａｒｒｉｅｒｓ:

Ａ ｒｅｖｉｅｗ[ Ｊ] . Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｈｙｄｒｏｇｅｎ Ｅｎｅｒｇｙꎬ２０１５ꎬ４０

(９):３６９７－３７０７.

[１１] Ｌｉ Ｑꎬ Ｗａｎｇ Ｊꎬ Ｘｉａｎｇ Ｑꎬ ｅｔ ａｌ. Ｎｏｖｅｌ ｎａｎｏ￣ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ Ｅｒ２Ｏ３

ｈｙｄｒｏｇｅｎ ｉｓｏｔｏｐｅｓ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｂａｒｒｉｅｒｓ[ Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｔｈｅ Ｅｕｒｏｐｅａｎ

Ｃｅｒａｍｉｃ Ｓｏｃｉｅｔｙꎬ２０１７ꎬ３７(１):２４９－２５４.

[１２] Ｙａｎｇ ＪꎬＣｈｅｎ ＨꎬＺｈａｎｇ Ｊꎬｅｔ ａｌ. Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｅｒ２Ｏ３ ｃｏａｔｉｎｇ ｏｎ ａ

ｌｏｗ ａｃｔｉｖａｔｉｏｎ ｍａｒｔｅｎｓｉｔｉｃ ｓｔｅｅｌ ｓｕｂｓｔｒａｔｅ ｖｉａ ｔｈｅ ｒｏｕｔｅ ｏｆ ｓｏｌ￣ｇｅｌ[Ｊ] .

Ｓｕｒｆａｃｅ ａｎｄ Ｃｏａｔｉｎｇｓ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ２０１１ꎬ２０５(２３－２４):５４９７－５５０１.

[１３] Ｎｏｖｏｓｅｌｏｖ Ｋ ＳꎬＧｅｉｍ Ａ ＫꎬＭｏｒｏｚｏｖ Ｓ Ｖꎬｅｔ ａｌ.Ｅｌｅｃｔｒｉｃ ｆｉｅｌｄ ｅｆｆｅｃｔ ｉｎ

ａｔｏｍｉｃａｌｌｙ ｔｈｉｎ ｃａｒｂｏｎ ｆｉｌｍｓ[ Ｊ] .Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ２００４ꎬ３０６(５６９６):６６６－

６６９.

[１４] 何冰:石墨烯的制备、表征及其性能的研究[Ｄ].北京:北京化

工大学ꎬ２０１４.

[１５] Ｌｅｅ Ｃꎬ Ｗｅｉ Ｘꎬ Ｋｙｓａｒ Ｊ Ｗꎬ ｅｔ ａｌ. Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｏｆ ｔｈｅ ｅｌａｓｔｉｃ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ａｎｄ ｉｎｔｒｉｎｓｉｃ ｓｔｒｅｎｇｔｈ ｏｆ ｍｏｎｏｌａｙｅｒ ｇｒａｐｈｅｎｅ [ Ｊ ] .

Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ２００８ꎬ３２１(５８８７):３８５－３８８.

[１６] Ｎｏｖｏｓｅｌｏｖ Ｋ ＳꎬＧｅｉｍ Ａ ＫꎬＭｏｒｏｚｏｖ Ｓ Ｖꎬｅｔ ａｌ.Ｔｗｏ￣ｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌ ｇａｓ

ｏｆ ｍａｓｓｌｅｓｓ Ｄｉｒａｃ ｆｅｒｍｉｏｎｓ ｉｎ ｇｒａｐｈｅｎｅ [ Ｊ ] . Ｎａｔｕｒｅꎬ ２００５ꎬ ４３８

(７０６５):１９７.

[１７] Ｇｅｉｍ Ａ ＫꎬＮｏｖｏｓｅｌｏｖ Ｋ Ｓ.Ｔｈｅ ｒｉｓｅ ｏｆ ｇｒａｐｈｅｎｅ[Ｍ].Ｎａｎｏｓｃｉｅｎｃｅ

ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ: Ａ Ｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎ ｏｆ Ｒｅｖｉｅｗｓ ｆｒｏｍ Ｎａｔｕｒｅ Ｊｏｕｒｎａｌｓꎬ

２０１０:１１－１９.

[１８] Ｎｏｖｏｓｅｌｏｖ Ｋ ＳꎬＧｅｉｍ Ａ ＫꎬＭｏｒｏｚｏｖ Ｓ Ｖꎬｅｔ ａｌ.Ｅｌｅｃｔｒｉｃ ｆｉｅｌｄ ｅｆｆｅｃｔ ｉｎ

ａｔｏｍｉｃａｌｌｙ ｔｈｉｎ ｃａｒｂｏｎ ｆｉｌｍｓ[ Ｊ] .Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ２００４ꎬ３０６(５６９６):６６６－

６６９.

[１９] Ｂｕｎｃｈ Ｊ ＳꎬＶｅｒｂｒｉｄｇｅ Ｓ ＳꎬＡｌｄｅｎ Ｊ Ｓꎬ ｅｔ ａｌ. Ｉｍｐｅｒｍｅａｂｌｅ ａｔｏｍｉｃ

ｍｅｍｂｒａｎｅｓ ｆｒｏｍ ｇｒａｐｈｅｎｅ ｓｈｅｅｔｓ[ Ｊ] . Ｎａｎｏ Ｌｅｔｔｅｒｓꎬ２００８ꎬ８( ８):

２４５８－２４６２.

[２０] Ｌｅｅｎａｅｒｔｓ ＯꎬＰａｒｔｏｅｎｓ ＢꎬＰｅｅｔｅｒｓ Ｆ Ｍ.Ｇｒａｐｈｅｎｅ:Ａ ｐｅｒｆｅｃｔ ｎａｎｏｂａｌ￣

ｌｏｏｎ[Ｊ] .Ａｐｐｌｉｅｄ Ｐｈｙｓｉｃｓ Ｌｅｔｔｅｒｓꎬ２００８ꎬ９３(１９):１９３１０７.

[２１] Ｎａｉｒ Ｒ ＲꎬＷｕ Ｈ ＡꎬＪａｙａｒａｍ Ｐ Ｎꎬｅｔ ａｌ. Ｕｎｉｍｐｅｄｅｄ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｏｆ

ｗａｔｅｒ ｔｈｒｏｕｇｈ ｈｅｌｉｕｍ￣ｌｅａｋ￣ｔｉｇｈｔ ｇｒａｐｈｅｎｅ￣ｂａｓｅｄ ｍｅｍｂｒａｎｅｓ [ Ｊ] .

Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ２０１２ꎬ３３５(６０６７):４４２－４４４.

[２２] Ｋｉｍ Ｈ ＷꎬＹｏｏｎ Ｈ ＷꎬＹｏｏｎ Ｓ Ｍꎬ ｅｔ ａｌ. Ｓｅｌｅｃｔｉｖｅ ｇａｓ ｔｒａｎｓｐｏｒｔ

ｔｈｒｏｕｇｈ ｆｅｗ￣ｌａｙｅｒｅｄ ｇｒａｐｈｅｎｅ ａｎｄ ｇｒａｐｈｅｎｅ ｏｘｉｄｅ ｍｅｍｂｒａｎｅｓ[ Ｊ] .

Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ２０１３ꎬ３４２(６１５４):９１－９５.■

􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜

　 　 (上接第 １２３ 页)
[９] Ｔｅｗｅｓ ＦꎬＭｕｎｎｉｅｒ ＥꎬＡｎｔｏｏｎ Ｂꎬｅｔ ａｌ.Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ ｓｔｕｄｙ ｏｆ ｄｏｘｏｒｕ￣

ｂｉｃｉｎ￣ｌｏａｄｅｄ ｐｏｌｙ( ｌａｃｔｉｄｅ￣ｃｏ￣ｇｌｙｃｏｌｉｄｅ) ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ
ｓｉｎｇｌｅ ａｎｄ ｄｏｕｂｌｅ ｅｍｕｌｓｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ[Ｊ] .Ｅｕｒｏｐｅａｎ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｐｈａｒ￣
ｍａｃｅｕｔｉｃｓ ａｎｄ Ｂｉｏｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃｓꎬ２００７ꎬ６６(３):４８８－４９２.

[１０] Ｈａｎ Ｆ ＹꎬＴｈｕｒｅｃｈｔ Ｋ ＪꎬＷｈｉｔｔａｋｅｒ Ａ Ｋꎬｅｔ ａｌ. Ｂｉｏｅｒｏｄａｂｌｅ ＰＬＧＡ￣
ｂａｓｅｄ ｍｉｃｒｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｆｏｒ ｐｒｏｄｕｃｉｎｇ ｓｕｓｔａｉｎｅｄ￣ｒｅｌｅａｓｅ ｄｒｕｇ ｆｏｒｍｕｌａ￣
ｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｓｔｒａｔｅｇｉｅｓ ｆｏｒ ｉｍｐｒｏｖｉｎｇ ｄｒｕｇ ｌｏａｄｉｎｇ [ Ｊ] . Ｆｒｏｎｔｉｅｒｓ ｉｎ
Ｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｙꎬ２０１６ꎬ７:１８５－１９５.

[１１] Ｒｅｖｅｒｃｈｏｎ ＥꎬＤｅ Ｍ ＩꎬＣａｐｕｔｏ Ｇꎬｅｔ ａｌ. Ｐｉｌｏｔ ｓｃａｌｅ ｍｉｃｒｏｎｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ
ａｍｏｘｉｃｉｌｌｉｎ ｂｙ ｓｕｐｅｒｃｒｉｔｉｃａｌ ａｎｔｉｓｏｌｖｅｎｔ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ[ Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ
Ｓｕｐｅｒｃｒｉｔｉｃａｌ Ｆｌｕｉｄｓꎬ２００３ꎬ２６(１):１－７.

[１２] Ｃｈｒｉｓｔｏｐｈｅｒ Ｇ ＦꎬＡｎｎａ Ｓ Ｌ.Ｍｉｃｒｏｆｌｕｉｄｉｃ ｍｅｔｈｏｄｓ ｆｏｒ ｇｅｎｅｒａｔｉｎｇ ｃｏｎ￣
ｔｉｎｕｏｕｓ ｄｒｏｐｌｅｔ ｓｔｒｅａｍｓ[Ｊ] .Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｐｈｙｓｉｃｓ Ｄ Ａｐｐｌｉｅｄ Ｐｈｙｓｉｃｓꎬ
２００７ꎬ４０(１９):Ｒ３１９－Ｒ３３６(１８).

[１３] Ａｎｎａ Ｓ ＬꎬＢｏｎｔｏｕｘ ＮꎬＳｔｏｎｅ Ｈ Ａ. Ｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎｓ ｕｓｉｎｇ
“ ｆｌｏｗ ｆｏｃｕｓｉｎｇ” ｉｎ ｍｉｃｒｏｃｈａｎｎｅｌｓ [ Ｊ] . Ａｐｐｌｉｅｄ Ｐｈｙｓｉｃｓ Ｌｅｔｔｅｒｓꎬ
２００３ꎬ８２(３):３６４－３６６.

[１４] Ｌｉｕ ＺꎬＬｉｕ ＬꎬＪｕ Ｘ Ｊꎬｅｔ ａｌ. Ｋ＋ ￣ｒｅｃｏｇｎｉｔｉｏｎ ｃａｐｓｕｌｅｓ ｗｉｔｈ ｓｑｕｉｒｔｉｎｇ
ｒｅｌｅａｓｅ ｍｅｃｈａｎｉｓｍｓ [ Ｊ ] . Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｃｏｍｍｕｎｉｃａｔｉｏｎｓꎬ ２０１１ꎬ ４７
(４５):１２２８３.

[１５] Ｗａｎｇ ＷꎬＺｈａｎｇ Ｍ ＪꎬＸｉｅ Ｒꎬｅｔ ａｌ.Ｃｏｖｅｒ ｐｉｃｔｕｒｅ:Ｈｏｌｅâ ｓｈｅｌｌ ｍｉｃｒｏ￣
ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｆｒｏｍ ｃｏｎｔｒｏｌｌａｂｌｙ ｅｖｏｌｖｅｄ ｄｏｕｂｌｅ ｅｍｕｌｓｉｏｎｓ [ Ｊ ] .
Ａｎｇｅｗａｎｄｔｅ Ｃｈｅｍｉｅꎬ２０１３ꎬ５２(３１):７８８９－７８８９.■

􀅰８２１􀅰


