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石墨烯薄膜层数的测定 激光显微共焦拉曼光谱法

1 范围

本标准规定了测定石墨烯薄膜层数的激光显微共焦拉曼光谱法。

本标准适用于机械剥离法制备的1层~5层的石墨烯和AB型堆叠的5层以下的石墨烯薄膜的测定试

验，其他方法制备的高质量石墨烯材料的测定可参照执行。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。

凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 30544.13-2018 纳米科技 术语 第 13部分：石墨烯及相关二维材料

GB/T 33525 纳米技术 激光共聚焦显微拉曼光谱仪性能测试

GB/T 36063 纳米技术 用于拉曼光谱校准的标准拉曼频移曲线

JJF 1544-2015 拉曼光谱仪校准规范

3 术语和定义

GB/T 30544.13-2018界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1

G 峰 G peak

反映石墨烯层内最近邻碳原子间伸缩振动的特征峰，由布里渊区中心点附近的面内切向光学声子或

面内纵向光学声子与电子间的散射引起。

3.2

2D 峰 2D peak

反映碳原子的层间堆垛方式的特征峰，由光学声子发生两次谷间非弹性散射产生。

4 原理

利用拉曼谱图中的2D峰（2700 cm-1附近）与G峰（1580 cm-1附近）的峰强比及2D峰主峰及肩峰的

峰面积及峰高特点判定石墨烯薄膜的层数。

5 试验仪器与设备

5.1 激光显微共焦拉曼光谱仪

5.1.1 光谱范围：至少包括 1000 cm-1～3500 cm-1，全光谱范围内可快速连续扫描，无接谱；
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5.1.2 光谱分辨率：≤1 cm-1；

5.1.3 光谱重复性：≤±0.1 cm-1；

5.1.4 具备激发波长为 632.8 nm的激光器，激光器偏振比不低于 100:1，激光的线宽不大于标称分辨

率的 1/20，功率的波动不高于 5%。

5.2 真空干燥箱

5.2.1 可持续维持腔内真空度≤300 Pa；
5.2.2 温度范围包括：室温~100℃。

5.3 仪器校准

5.3.1 按照 JJF1544-2015中第 7.1条进行仪器校准。

5.3.2 按照 GB/T 33525校准激光共聚焦显微拉曼光谱仪的光谱分辨率。

5.3.3 按照 GB/T 36063校准拉曼频移。

6 试样

6.1 基本要求

试样与试样台之间紧密贴合，保证在测试过程中不发生移动。

6.2 制备方法

将试样在放在洁净的真空干燥箱(40℃ 真空度≤300 Pa)，30 min以去除表面残余的溶剂等杂质。

7 试验过程

7.1 试验环境

试验环境条件为：温度25℃±2℃，相对湿度≤50%。

7.2 试验步骤

7.2.1 试样固定于显微镜试样台上，按仪器操作步骤，调节入射到试样的激光功率密度在 1.5 mW/μm2

以下，拉曼谱图扫描范围（1000 cm-1~3300 cm-1）、激光扫描次数、积分时间，以 632.8 nm为激发波长，

进行测试得拉曼光谱图，保证谱图的信噪比大于 100:1。
7.2.2 使用计算机软件确定基线位置，对试样拉曼光谱中的 G峰和 2D峰进行拟合，记录 G峰、2D
峰的中心波长、峰面积、峰高。

7.2.3 以五点取样法，试样点间距不小于 10 μm，更换五个不同测试区域，重复 7.2.1~7.2.2，记录其

测定结果。

7.2.4 对于均匀性差的石墨烯试样，应在五点取样法的基础上，以不小于 10 μm的间距，选择至少 20
个不同的试样点进行测量，统计石墨烯试样的层数并计算层数的极差。

8 结果计算

8.1 层数判定
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计算试样的2D峰与G峰的峰面积、峰高比值，结合2D峰主峰及肩峰的特点，判定试样层数，结果

取所有试样区域层数的平均值。

表1 试样层数的判定

峰面积比为

A2D/AG≥1且
峰高满足下列

关系I2D/IG≥
0.5。

2D峰的主峰与肩峰的特点 层数

无肩峰 1
在2600 cm-1附近出现唯一一个肩峰 2

在2600 cm-1附近出现两~三个肩峰，最强的肩峰在2D峰的左侧，其强度在2D峰
的120%~150%范围内

3

在2600 cm-1附近出现四个肩峰，分别在2D峰的两侧，其中左侧最强的肩峰其强

度在2D峰的强度100%~120%
4

在2600 cm-1附近出现至少两个肩峰，最强肩峰在2D峰的左侧，其强度≤2D峰强

度的80%~100%
5

I2D/IG＜0.5。 不适用于本标准

8.2 极差 R的计算

minmax LLR 

式中：

Lmax—所测区域内层数最大值，层；

Lmin—所测区域内层数最小值，层。

9 精密度

9.1 重复性

在相同的试验设备上对同一批试样中随机抽取的六个试样区域进行试验，在95%的置信度下，试验

结果之间的差异不超过其平均值的15%。

9.2 再现性

在两个实验室或同一实验室不同实验人员对从同一个试样进行试验，在95%的置信度下，试验结果

之间的差异不超过其平均值的15%。

10 试验结果

试验j结果应包括以下内容：

a) 试验样本的详细描述，包括试样编号、外观；

b) 试验依据的标准；

c) 仪器型号、所用激光类型及测试的参数；

d) 试样及基底的拉曼光谱图；

e) 层数的测定结果、极差值；

f) 试验人员及日期；
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附录A
（资料性附录）

典型的不同层数的石墨烯的拉曼光谱图

下图 A.1展示了不同层数的石墨烯典型的拉曼光谱图。图中所示 1LG为单层，2LG为双层，3LG

为三层，4LG为四层，5LG为五层。

图 A.1 石墨烯的拉曼谱图
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