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面内 X 線回折による酸化グラフェンの結晶構造解析 

Crystal Structure Analysis of Graphene Oxide by In-plane XRD 
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1   はじめに 
酸化グラファイトの単層剥離により得られる酸化

グラフェン(GO)はイオン伝導性や選択的透過性を示
し、生化学分野への応用が広がっている。また、

GO を還元して得られる還元型酸化グラフェン(rGO)
は導電性であり、電子工学材料やエネルギー貯蔵、

触媒などに応用されている。一方、GO や rGO の結
晶構造はその特性を理解するのに重要であるにも関

わらず、構造の複雑さ、不均一性および不安定性に

より物議を醸している。本研究では、それらの真の

2D構造を明らかにするため、放射光を用いた面内X
線回折測定を行った[1]。 

 
2   実験 
既報に従い、2種類の方法(Brodie法、Hummers法)
でGOを合成した[1]。いずれのGO(B-GO、H-GO)も
酸素官能基を有し負に帯電していることから水に分

散した。GO分散液にカチオン性ポリマー(pdda)で被
覆したシリコンウェハー基板を浸漬することで基板

上に GO の単層膜が得られた。pdda と GO の吸着を
交互に繰り返し、GO の 5 層膜を作製した。これを
水素(5%)を含むアルゴン気流中で 300–700 °C で 4 h
加熱することにより rGO 膜を得た。ビームライン
6C に設置されている薄膜回折計を用いて、波長 λ = 
0.11988 nm の放射光を試料表面に入射して GO 膜お
よび rGO膜の面内 XRD測定を行った。 

 
3   結果および考察 
作製した 2 種類の GO 膜の面内 XRD 測定では、
いずれも~33°と~58.5°に回折ピークが観察された(図
1)。これらのピークは、グラフェン様の二次元六方
格子からの 10 回折と 11 回折に帰属できた。母結晶
のグラファイトを酸化／剥離しても、O/C 比が 50%
程度であれば、母層の構造を維持していることが確

かめられた。また、還元雰囲気下で加熱した試料で

も 10 回折と 11 回折が確認され、GO が rGO に還元
してもグラフェンの骨格構造に顕著には影響しない

ことがわかった。 

10 回折ピークをガウス関数でフィッティングし、
格子定数と格子歪みを算出した(図 1)。B-GO は

HOPG より大きい格子定数を示し、H-GO は HOPG
と同程度の格子定数を示した。いずれの GO も還元
により格子定数は小さくなり、格子歪みもより高温

での還元により小さくなった。 
 

 
 

図 1. 酸化グラフェンと、それを還元雰囲気で加熱し
て得られた還元型酸化グラフェンの面内 XRDパタ

ーン(左)と格子定数および歪み(右) 
 

4   まとめ 
面内 XRD 測定では、TEM の電子線照射などと異
なり、GO や rGO の二次元結晶構造を破壊すること
なく高感度かつ定量的に調べることができた。 
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