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Resumen

En este trabajo de tesis se presenta la sintesis y caracterizacion del grafeno obtenido a
partir de la técnica de depdsito quimico en fase vapor (CVD), la cual se realiz6 sobre
substratos de Cu/SiO/Si, variando la concentracion de metano (CHs), rango de
temperatura (880-900 °C) y presion (70-200 torr). Los resultados obtenidos mediante la
técnica de Espectroscopia Raman, mostraron un pico de baja intensidad en la banda D
en ~1353 cm™ atribuida a los defectos y al carb6n desordenado, un segundo pico en la
banda G en ~1582 cm™ que corresponde a la dispersién de primer orden de los modos
E. (debido a las vibraciones de los enlaces sp?), y un tercer pico en la banda G' localizado
en ~2700 cm™* que muestra la presencia del grafeno. Las bandas G y G' en el grafeno
cambian en intensidad relativa, en forma y en el ancho, en acuerdo con los trabajos

reportados.

Por otro lado, se realiz6 la caracterizacion morfolégica y composicional de las muestras
mediante las técnicas de microscopia electrénica de barrido (SEM), microscopia de
fuerza atébmica (AFM) y espectroscopia de rayos-X de energia dispersiva (EDS). De
acuerdo a los resultados obtenidos se muestran que estas peliculas tienen una rugosidad
de ~48 nm, por lo cual se podria decir que se obtiene un deposito uniforme. Estos
resultados concuerdan con el analisis composicional EDS debido a la relacion entre el

cobre y el carbono.



Abstract

This thesis presents synthesis and characterization of chemical vapor deposition obtained
graphene, this process took place over Cu/SiO./Si substrates, varying methane
concentration (CH.), temperature range (880- 900 °C), pressure (70-200 torr), results
obtained by Raman spectroscopy showed a low intensity peak on D-band at ~1353 cm-1
due to defects and to the disordered carbon, a second peak on G-band at ~1582 cm-1,
which corresponds to the first order dispersion of the E> modes (due to vibration on sp?
bonds), and a third peak on band G' localized at ~2700 cm-1 which reveals the presence
of graphene. Bands G and G' on graphene vary on intensity, shape and width, according
to reported works.

On the other hand, morphological and compositional characterization of the samples were
performed through scanning electron microscope, atomic force microscope and energy
dispersed x-ray spectroscopy techniques. According to the results obtained it shows a
~48nm rugosity on the films, so it could be said that a uniform deposit is obtained. These
results agree with the EDS compositional analysis, due to the relationship between copper

and carbon.



Capitulo 1. Fundamentos

1.1. Antecedentes

El carbono es un elemento importante en el que est4d fundamentada la vida, no solo en la
formacion de los seres vivos sino también en muchas aplicaciones tecnoldgicas con los

materiales que se derivan de este.

La versatilidad del carbono le permite formar largas cadenas de a&tomos y enlazamiento
multiple, lo que le permite la formacién de dobles y tiples enlaces consigo mismo y con
otros elementos [1]. En la figura 1 se presentan algunas formas alotrépicas del carbono.
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Figura 1 Formas alotrdpicas del carbono a) fullereno, b) nanotubos de carbono, c) grafeno y d) grafito.

Durante algun tiempo se consideré que el carbono formaba dos estructuras primarias: el
diamante y el grafito y aunque ambos materiales estan formados solamente por &tomos
de carbono, sus caracteristicas son distintas; el diamante es cristalino, con gran dureza,
en tanto el grafito es opaco, blando y por su abundancia es relativamente barato. Los
fullerenos fueron descubiertos en 1985 al estudiar la naturaleza del carbono en el espacio
interestelar por Smalley y Kroto [2]; esta estructura en donde los atomos de carbono se
organizan en formas pentagonales y hexagonales que conforman una esfera (figura 1a),

la cual presenta una alta reactividad quimica.

En 1991 S. ljima descubrié los nanotubos de carbono cuando estudiaba el deposito
obtenido por una descarga eléctrica del grafito, pueden considerarse como resultado del
enrollamiento de un plano atémico de grafito [3], debido a la forma en la que se enrollan
se comportan como conductores, semiconductores o aislantes. El carbono como
elemento de la tabla periddica le permite poseer distintas geometrias alotropicas, por ello

existe gran variedad de aplicaciones, que consiguieron el interés de la comunidad de



investigacion cientifica, encontrando distintas aplicaciones que a continuacion se

mencionan.

» Los diamantes se utilizan como abrasivos en la industria, debido a su extrema
dureza.

» El grafito usualmente se utiliza como lubricante, ademas de que elimina vapores
y olores. Debido a su alta conductividad eléctrica y térmica asi como una buena
resistencia al choque térmico y a las altas temperaturas, por lo tanto, tiene
aplicaciones como electrodos, dispositivos optoelectrénicos, crisoles para fusion.

» Los nanotubos de carbono se utilizan en dispositivos optoelectrénicos y en la
liberacion de farmacos para el tratamiento del cancer.

» El grafeno usualmente se utilizan en la fabricacion de pantallas planas flexibles,
sensores de gases y biosensores, pilas de combustibles.

» En la optoelectrénica el grafeno comUnmente se utiliza en la fabricacion de
transistores FET, contactos transparentes, baterias de litio con grafeno y

dispositivos de emision de campo del grafeno (FE).

1.2. Grafeno

El grafeno es una estructura nanométrica bidimensional, el cual esta constituido por
grafito a partir de varias capas unidas por fuerzas de Van Der Waals, su morfologia consta
de varios anillos hexagonales de carbono con apariencia de un panal de abejas (figura
1.1) [4]. La capa de grafeno es considerada la base de estudio para el entendimiento de
las propiedades en las demas formas alotrépicas del carbono [5]; este plano
bidimensional se puede visualizar como el componente constructor del cual se forman las

demas formas alotrépicas.
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Figura 1.1 Estructura bidimensional del grafeno.

El grafeno es un material que debe presentar una superposiciéon maxima de diez capas
de carbono y en el cual sus propiedades estan en funcion de su dimensionalidad. Por lo
tanto, en funcién del nUmero de capas que estén presentes se pueden clasificar como
grafeno monocapa, bicapa, etc. No obstante, las estructuras con mas de 10 capas son
consideradas como hojas de grafito [6].

La estructura cristalina del grafeno se define casi libre de defectos o impurezas y las
interacciones de los electrones que se desplazan a través de este arreglo se ven

reflejadas en sus propiedades electrénicas que lo hacen un material Gnico.

1.2.1. Propiedades

El grafeno, como se ha mencionado presenta cualidades metdlicas, lo que hace que tenga

buenas propiedades electrénicas, mecanicas, térmicas, quimicas y opticas.

1.2.1.1.  Propiedades electrénicas

El arreglo hexagonal de atomos de carbono del grafeno cuenta con una hibridacion sp?,
en este tipo de hibridacion se generan tres orbitales hibridos equivalentes provenientes
de la combinacion de un orbital s con dos orbitales p, estas hibridaciones conducen a una
estructura trigonal con la formacién de un enlace o entre los atomos de carbono el cual
tiene un angulo de 120° y una energia de enlace de 5.9 eV. Estos enlaces actian como
el soporte que determina la estructura hexagonal en el grafeno (figura 1.2). Por otro lado,
el electrén de valencia se encuentra en un orbital p, el cual se sitia de forma perpendicular

al plano, y puede ser traslapado con los orbitales de &tomos vecinos, llevando a la
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formacion de un enlace n (figura 1.2a). El electron que se encuentra en estos orbitales
esta débilmente ligado, lo que le permite saltar de orbital en orbital tomando la forma de
una distribucion continua por arriba y por debajo del plano de grafeno (figura 1.2b). La
movilidad de los electrones en el enlace n que se encuentran deslocalizados determina
las propiedades electrénicas del grafeno [7,8].

a) b)

Figura 1.2 Electrones no localizados en el grafeno a) sistema mdonde cada dtomo de carbono es
perpendicular a los enlaces o carbono-carbono. b) los orbitales del enlace z forman una distribucion

continua arriba y abajo del plano del anillo.

Las propiedades electronicas del grafeno dependen del arreglo de las bandas
electronicas en la cual estas son ocupadas con electrones. Este material esta definido
como semiconductor de banda prohibida cero, esto se debe a la forma de cono de sus
bandas, donde las proximidades del nivel de Fermi de la banda de conduccién se unen
en un solo punto con la banda de valencia. A partir de esto, se espera que el grafeno

presente las siguientes propiedades:

» Efecto de campo eléctrico ambipolar, es decir, los portadores de carga pueden
alternarse entre huecos y electrones con una concentracién de 10° cm2 [9].

> Se reporta una movilidad de aproximadamente de 15,000 cm? (Vs)?! aln bajo
condiciones ambientales [10,11].

» Una resistividad de ~10° Q-cm, lo que es menor a la resistividad de la plata [12].

A\

Alta conductividad eléctrica.

> Frecuencia de corte de 300 GHz.
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1.2.1.2.  Propiedades mecdnicas

Estas propiedades caracterizan de manera importante al material, ya que el
comportamiento mecanico muestra la respuesta ante el efecto de una carga aplicada o
fuerza (deformacion), para lo cual existen tres esfuerzos a los cuales un material puede
ser sometido: tension, compresion y corte [13]. Algunos de los pardmetros que suelen
obtenerse a partir de estos esfuerzos se encuentran: médulo de elasticidad, limite

elastico, resistencia, etc.

El grafeno tiene un moédulo de Young de aproximadamente de 1 terapascal (TPa), lo que
demuestra que este material es altamente rigido, lo que permite que el material admita
tensiones muy elevadas antes de fracturarse, sin embargo, presenta una elevada
flexibilidad que se puede observar en la formacién de pliegues y dobleces en sus hojas
[14]; se dice hipotéticamente que por dichas propiedades una capa de grafeno podria
soportar el peso de un gato (figura 1.3) donde muestra su rigidez y flexibilidad [15].
Ademas, este material posee una fuerza de ruptura de 42 N/m, por lo que representa un

material casi libre de defectos mecéanicos [16].

\

Figura 1.3 Representacién hipotética de una pelicula de grafeno, donde se muestra su rigidez y

flexibilidad [15].

Los enlaces covalentes o entre &tomos adyacentes de carbono en el plano del grafeno
son de los més fuertes en la naturaleza [17], son incluso méas fuertes que los enlaces
formados entre atomos de carbono en el diamante, que es el material de mayor dureza

conocido. A partir de esto, se predijo que una capa de grafeno casi libre de defectos
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presentaria propiedades mecéanicas superiores a cualquier material. De hecho, después
de los nanotubos de carbono, se ha reportado que el grafeno posee el mas alto modulo

elastico y resistencia.

1.2.1.3.  Propiedades quimicas

Los atomos de la red cristalina del grafeno representan un sistema aromatico puro como
consecuencia de su naturaleza quimica (atomos idénticos), la cual cuenta con area
superficial de ~2600 m? g [13]. Por lo tanto, la funcionalizacién en este arreglo cristalino
constituye toda una innovacion para la sintesis de nuevas moléculas, ya que se considera
como un sistema conjugado de 100 a 1000 veces mas grandes que una molécula
organica tipica. Esta extensién de sus capas permite que las moléculas y atomos puedan
ser unidos en ambos lados [14].

1.1.1.4.  Propiedades térmicas

Una propiedad térmica se considera como la respuesta del material a la aplicacion de
calor. Uno de los parametros que definen estas propiedades es la conductividad térmica,
la cual caracteriza al material para transferir calor. El grafeno tiene una conductividad

térmica aproximada de 5000 W/mK a temperatura ambiente [15].

Método de medicion Material Conductividad térmica
(W/mK)
Raman Grafeno 4840-5300 [16]
Térmica Hojuela de grafeno 4100-4800 [18]
suspendida
Eléctrica Grafeno sobre SiO» 3000-5000 [19]
Cuatro puntas Hojuela de 6xido de grafeno 0.14-0.87 [20]
reducido

Tabla 1.1 Pardmetros térmicos de materiales basados en grafeno y oxido de grafeno mediante

diferentes métodos de medicion.

En general, el grafeno muestra alta conductividad térmica como se describe en la tabla

1.1 donde es obtenido por diferentes técnicas de caracterizacion, debido a los enlaces
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covalentes fuertes C-C y a la dispersion de fonones acusticos. Estos fonones transportan
calor que pueden dispersarse cuando se encuentran con otros fonones, defectos e
impurezas. La determinacion de la conductividad térmica para este material, es un desafio

debido a la dificultad de saber la potencia disipada en las capas de grafeno [21].

1.1.1.5.  Propiedades dpticas

El grafeno absorbe luz en el limite del infrarrojo de 2.3 % y en rango visible del espectro
electromagnético es de 3 % [22]. La absorbancia presenta un maximo a ~270 nm (region
ultravioleta) que se atribuyen a las transiciones electrénicas y es constante entre 300 y
2500 nm. Ademas, estas transiciones se modulan por el uso del voltaje de entrada. Dicha
ajustabilidad puede servir para el desarrollo de dispositivos Opticos y optoelectronicos

basados en grafeno.

1.2.1. Técnicas de obtencion del grafeno

La sintesis del grafeno se intentd desde 1975, cuando B. Lang [23] mostré el grafeno en
monocapa y multicapas por la descomposicion térmica del carbono en substratos de
platino, pero debido a la variacién de sus propiedades se dejo en pausa. Fue hasta el afio
2004 [24] donde se acredito el descubrimiento de la obtencién del grafeno mediante la
técnica de exfoliacion micromecanica, a partir de ahi se desarrollaron diversas técnicas

de obtencion. A continuacion, se describen algunas técnicas de sintesis.

Reduccién térmica de grafeno oxidado

Proceso que requiere del calentamiento rapido de polvo de grafito oxidado a elevadas
temperaturas y condiciones inertes, esta asociada con la expansion térmica de los gases
como el CO; que se forman por la descomposicion de grupos funcionales que rompen las
fuerzas de van der Waals que mantienen a las hojas de grafito que provocan su
delaminacién [25-28]. El material obtenido es etiquetado como TGR (thermally reduced

graphene oxide).
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Ablacion laser

La ablacion laser se basa en hacer incidir un haz laser para “arrancar’ material de una
superficie (por ejemplo, grafito). La ablacién del blanco normalmente produce un plasma
gue se expande perpendicularmente a él (figura 1.4), por lo que enfrente del blanco y
paralelo a él, se coloca el substrato donde se deposita la pelicula. Tanto el blanco como
el substrato se encuentran en una atmosfera controlada, en consecuencia se manejan
presiones en un rango de 108 a 10® mbar. La condensacion del material se produce sobre
una superficie metalica como niquel o cobalto produciendo asi las formas alotrpicas del
carbono [29].

Laser Nd:YAG 1064 nm

entana de Cuarzo
2

Porta Blanco
Giratorio

Horno

Figura 1.4 Esquema de un equipo de ablacién ldser.

Arco eléctrico

El principal elemento utilizado es el carbono, al ser introducida una descarga de arco que
se aplica entre dos barras de carbono (figura 1.5), colocadas aproximadamente a 1 mm
en una atmoésfera de gas inerte (helio, argbn) a bajas presiones (50 y 700 mbar)
empleando corriente directa o alterna. La descarga vaporiza una de las barras del carbono

la cual se deposita sobre el catodo [30].
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Figura 1.5 Diagrama del equipo de descarga de arco.

Exfoliacién micromecéanica

Esta técnica consiste en someter una superficie limpia de un cristal de grafito a un raspado
fino de arriba a abajo empleando cualquier objeto de superficie sélida, utilizando una cinta
adhesiva hasta que las peliculas mas delgadas son extraidas. Estas peliculas resultan

tridimensionales (grafito) y bidimensionales (grafeno).

Con esta técnica se muestran de 40+15 capas de grafeno por cada lamina de grafito,
estas laminas se identifican mediante microscopia Gptica, en la cual la caracteristica de
las hojuelas bidimensionales de grafeno se vuelven visibles a comparacién de las
hojuelas tridimensionales de grafito y produce un contraste de interferencia de color

respecto a otra muestra que no contiene grafeno [31].

Depo6sito quimico en fase vapor (CVD)

El proceso de esta técnica consiste en la reaccion de uno o varios elementos en forma
de gas o vapor para dar un producto solido. Las fuentes precursoras se encuentran en
forma de gas o liquido. Los reactivos (gas o vapor) han de ser arrastrados a la camara de
reaccion en la proporcion adecuada para producir el material deseado. Estos gases son
introducidos por uno de los extremos del reactor y los subproductos de la reaccion, asi
como los gases que no llegan a reaccionar son eliminados a través de la puerta de salida

mediante un sistema de evacuacion adecuado (Figura 1.6) [32].
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Figura 1.6 Esquema tipico de un CVD.

La activacion de estos gases es por medio de 3 formas: térmica, plasma (radiofrecuencia),
fotones (lamparas con espectro infrarrojo). La mayoria de las reacciones en el CVD
ocurren en el rango de temperatura de 300-800 °C y a una presion que varia desde 35 a
500 Torr. Es necesario utilizar los controles mas precisos y reactivos de alta pureza. Los
controladores de flujo de masa, las valvulas ultrarrdpidas de conmutacion de gas selladas
a presion, los controles de ventilacién precisos y la eliminaciébn completa del espacio
muerto permiten una rapida conmutacion de gases. Como resultado, se pueden producir
depositos de menos de 10 nm de espesor y con interfaces abruptas de menos de 1 nm
[33].

Depésito en fase vapor por plasma (PECVD)

Como ya se menciono la técnica CVD consiste en la obtencion de una capa delgada de
material a partir de la activacion térmica de reacciones quimicas en la fase vapor en la
superficie tratada. Sin embargo, la técnica de depdsito quimico en fase vapor asistido por
plasma consiste en el modo no térmico de acoplar la energia al gas a partir del cual se
sintetiza el material. Las reacciones quimicas que tienen lugar en la fase gaseosa estan

determinadas por las caracteristicas del plasma utilizado.
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Figura 1.7 Esquema tipico de un sistema PECVD.

En el proceso PECVD la deposicion se logra al introducir un gas precursor en el interior
del reactor (figura 1.7) conformado entre dos electrodos paralelos: uno conectado a tierra
y el otro energizado por radiofrecuencia, esto excita a los gases reactivos en un plasma,
lo que induce una reaccion quimica y el resultado de dicha reaccién se deposita en el
substrato. El campo eléctrico de la descarga se transfiere a los electrones del plasma que
generalmente se encuentra entre 300-400 °C [34], por lo que existe un pequefio nUmero
de electrones muy energéticos (1-4 eV) capaces de excitar, ionizar o disociar las
moléculas y/o atomos del plasma.

1.3.1. Aplicaciones

Entre las principales aplicaciones del grafeno se encuentran:

v' Emision de campo del grafeno (FE): FE es un proceso de emision de electrones
los cuales se emiten bajo la aplicacién de un campo eléctrico, sintetizando una
estructura de grafeno sobre un polimero, utilizados como catodo para dispositivos
optoelectronicos.

v/ Biosensores: estos dispositivos se basan en el cambio de la conductividad
eléctrica del grafeno, producto de la adsorcion de moléculas en la superficie. Se
atribuye al cambio de la concentracion de portadores en el grafeno que actian
como donadores 0 aceptores. Debido a estas caracteristicas se pueden realizar
mediciones con contactos 6éhmicos con baja resistencia. Por ejemplo, estas

caracteristicas permiten que actie como un alambre electrénico que facilita la
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union entre el centro activo de una enzima o proteina y la superficie de un
electrodo, mejorando la rapidez de transferencia electronica y, por tanto,
aumentando la deteccién selectiva de biomoléculas [35].

v' Transistores de efecto de campo (FET): directamente no se puede utilizar el
grafeno, pero debido a la alta conductividad eléctrica los FETs basados en este
material muestran caracteristicas ambipolares (electrones/huecos).

v Electrodos transparentes: se utilizan para fabricar recubrimientos transparentes
conductivos para pantallas LCD.

v/ Baterias: la utilizacion de baterias de iones de litio ha sido un componente
importante debido a su naturaleza limpia y renovable, usualmente el grafeno se

utiliza como material de anodo.

Las diversas aplicaciones en el campo de los dispositivos optoelectrénicos dependen de
la temperatura, por lo tanto, es necesario tener materiales con conductividades eléctricas

y térmicas muy elevadas [36,37].

El estudio del grafeno y sus aplicaciones realmente son de gran interés. La
funcionalizacion de la estructura atémica del carbono ha llevado a la sintesis de
estructuras de grafeno con polimeros, los cuales presentan una combinacion de rigidez
mecanica, conductividad eléctrica y térmica con una minima concentracién de impurezas
lo que permite aplicaciones en materiales biodegradables y dispositivos optoelectronicos
[38].

1.3. Fundamentos para el crecimiento de peliculas epitaxiales bajo la técnica

CvD

El crecimiento de peliculas delgadas se prepara por la condensacion de atomos a partir
de la fase de vapor de un material dado. Inicialmente se lleva a cabo una condensacion,
lo cual da lugar a la formacion de nucleos, los cuales crecen para formar una pelicula
continua a través del proceso controlado de difusion. Para la formacion de estas peliculas
se debe llevar un proceso el cual consiste en dos mecanismos: nucleacion y crecimiento
[39].
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Estos mecanismos tienen un papel muy importante que determinan la cristalinidad y
estructura de la pelicula. La nucleacion de una pelicula es un proceso de condensacion
de vapores sobre la superficie sélida, siendo:

a Crecimiento Volmer-Weber.

a Crecimiento Frank-van der Merwe.

a Crecimiento Stranski-Kranstanov.

g e w Akad Dol
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Figura 1.8 Representacién esquemdtica de los tres tipos de nucleacién en el crecimiento de peliculas

delgadas, a) Volmer-Weber, b) Frank-van der Merwe, c) Stranski-Kranstanov [40].

Las capas tipo Volmer-Weber (figura 1.8 a) ocurren cuando el enlace entre las moléculas
del material fuente estan fuertemente ligados entre ellos que con el substrato, por lo que
su crecimiento es por coalescencia de islas. Los recubrimientos que crecen capa por capa
son Frank-van der Merwe (figura 1.8 b), donde los atomos quedan adsorbidos, donde las
moléculas del material fuente tienen la misma fuerza de enlace entre ellas y el substrato.
Si la densidad es uniforme, los nucleos se extienden sobre toda la superficie
homogéneamente formando una monocapa. El Gltimo, es una mezcla de los dos modelos
anteriores y se llama Stranski-Kranstanov (figura 1.8 c¢), donde las moléculas del material
fuente tienen la misma fuerza de enlace entre ellas y el substrato, por lo que la formacion
de una monocapa debe ser completada para continuar con la siguiente capa y asi

sucesivamente.
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El crecimiento de las peliculas se considera como una reacciéon homogénea donde ocurre

un proceso termodinamico que comprende distintas etapas (figura 1.9); siendo estos:

Fuente vapor Atomo reflejado
O <O o Atomo desorbido
E 4 dat 00O
) adatomo OOO
> O —» @) Substrato

=

Llegada
atomos

Crecimiento
pelicula

Adsorcién/
desorcion

Difusién
superficial

Nucleacién

Figura 1.9 Etapas iniciales del crecimiento epitaxial que ocurre en la superficie del substrato [41].

I. Llegada de los &tomos del material fuente hacia el substrato.
[I.  Adsorcién/Desorcion de los atomos sobre el substrato, limita la velocidad del
crecimiento cuando se tiene una concentracion de 4tomos baja.
Il. Difusion superficial de los atomos adsorbidos, el &tomo adsorbido se incorpora a
la red y este contribuye al crecimiento.
IV.  Nucleacion en donde se incorporan los atomos adsorbidos.

V.  Crecimiento de la pelicula por monocapa.
En el crecimiento de grafeno se espera obtener el crecimiento tipo Frank-van der Merwe,

es decir la formacién de monocapas homogéneas, por lo que con las condiciones

adecuadas se puede lograr.
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Capitulo 2. Parte experimental

En este capitulo se describe el proceso experimental realizado para la obtencién de
peliculas de grafeno las cuales fueron crecidas epitaxialmente sobre un substrato de
(Cu/SiO,/Si) en un sistema CVD.

2.1.Sintesis de Grafeno por CVD

La sintesis del grafeno se realizé mediante la técnica CVD. La configuracion del reactor
se muestra en la seccion 1.2.1 en la figura 1.4. La obtencién de las peliculas se logra
mediante la introduccién de una fuente de carbono en este caso metano (CH.) dentro la
de camara de reaccion. Esta camara esta formada por dos tubos de cuarzo (figura 2a)
dentro de los tubos se encuentra un susceptor de grafito sobre el cual se coloca el

substrato (figura 2b).

Figura 2 Equipo CVD utilizado en SEES-CINVESTAV, a) tubos de cuarzo, b) susceptor de grafito,
mostrando el substrato de Cu/SiOz/Si (1x1 cm).
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Como fuente de calor se utilizan 7 lamparas de radiacion infrarroja (Figura 2.1).

Figura 2.1 Ldmparas de radiacién infrarroja utilizadas en el sistema CVD.

Entre las ventajas de esta técnica CVD, cabe destacar:

La sintesis de los materiales se puede hacer a temperaturas relativamente bajas,
por lo que es compatible con materiales de bajo punto de fusion.

Permite la sintesis de nuevos materiales con propiedades especificas de dureza,
estabilidad, etc.

El espesor de las peliculas es bastante homogéneo.

El reactor utilizado para el crecimiento de las peliculas de grafeno es descrito en 4 etapas:

Sistema para controlar y transportar los gases de los materiales fuentes:
compuesto por valvulas y controladores de flujo de masa, encargados de
manipular el flujo y mezclar de forma homogénea los gases.

Céamara de reaccién: formada por un tubo de cuarzo rectangular dentro de un tubo
circular. El tubo rectangular, en el cual se introduce el susceptor (grafito) y donde
ocurren las reacciones quimicas que dan origen a la sintesis del material.

El sistema de calentamiento: se localiza justo debajo de la zona en donde se
encuentra el susceptor, compuesto por 7 lamparas infrarrojas colocadas sobre un
soporte metalico recubierto con una capa de oro, esto para brindar un caracter
reflectivo. Asi mismo cuenta con un sistema de enfriamiento de agua que fluye
constante para evitar un sobrecalentamiento del soporte.

Sistema de evacuacion de gases: los gases residuales se evacuan con la ayuda
de una bomba mecanica de vacio marca LEYBOLD modelo TRIVIAC D8B, asi

mismo tiene como funcion garantizar que exista un flujo laminar de los gases hacia
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el substrato. Por el disefio de este sistema se puede controlar la presion a la que

se realiza la sintesis.

2.1.1. Depdsito sobre substrato Cu/SiO,/Si

El cobre se utiliza como catalizador para el crecimiento del grafeno, esto es al emplearse
una mezcla de metano e hidrégeno, que al entrar en contacto con la superficie de cobre
a una temperatura elevada, sufre una descomposicién dando lugar al depésito de los
atomos de carbono sobre los atomos metalicos [42]. El depdsito de cobre se realiz6 sobre
substrato de 6xido de silicio sobre silicio (SiO./Si), cabe mencionar que la oxidacién del
silicio fue por oxidacion térmica en seco para obtener una mejor uniformidad con un
espesor de ~500 nm y el cobre se realizé mediante las técnicas de pulverizacion catddica
y evaporacién con haz de electrones con un espesor de ~300 nm.

Pulverizacion catdédica (Sputtering)

Se basa en el bombardeo de un material con iones producidos por una descarga eléctrica
en forma de plasma, cuando la energia de los iones incidentes es suficientemente alta
con la interaccion de la superficie hace que los atomos de la superficie sean arrancados,
para pasar a la fase vapor. El sistema de depésito de Sputtering que se emple6 tiene una
tasa de depdsito de ~1 A, con una potencia de 50 W, adicionando un flujo de 10 sccm de

argdn como un gas de arrastre con un tiempo ~100 min con una fuente DC.

Evaporacion con haz de electrones

Se basa en el calentamiento producido por el bombardeo de un haz de electrones sobre
el material a depositar. Este haz de electrones es generado mediante un cafién de
electrones, dichos electrones son emitidos en forma de corriente eléctrica y pueden ser
focalizados por lo que es posible tener un calentamiento puntual sobre el material a
evaporar. Este sistema empleo una corriente de 180 mA con un tiempo ~150 min y una

tasa de depdsito de ~1.7 A/seg.
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Debido a la calidad de depdésito que ofrece cada una de estas técnicas, se decidio utilizar
las peliculas obtenidas por evaporacion con haz de electrones ya que mostro una menor

rugosidad y por lo tanto el grafeno se deposité con una mayor uniformidad.

2.1.2. Limpieza del substrato

La limpieza del substrato es uno de los parametros mas importantes para lograr un
crecimiento uniforme y de alta calidad, es por ello que es necesario remover cualquier

contaminante de la superficie del substrato antes de colocarlo dentro del reactor.

Para eliminar la capa de CuOx que seguramente existe sobre la superficie del substrato,
se realiz6 un ataque quimico en una solucion a 3:1 de agua y &cido nitrico por 3 segundos,

siguiendo de un enjuague con agua desionizada.

2.1.3. Crecimiento de Grafeno

El proceso para el crecimiento del grafeno se inicia con un decapado térmico de la
superficie del substrato (Cu/SiO./Si) a 520 °C durante 15 minutos, este decapado se
realiza debido al flujo de H, esto para eliminar cualquier contaminante que pudiera
permanecer en el substrato aun después de la limpieza quimica del mismo. La velocidad
de los flujos de hidrégeno para la camara interna y camara externa son 1.0 simy 3.5 sim
(litros por minuto) respectivamente, variaciones a estos se especifican en el texto. Se
eleva la temperatura a 880 °C para el crecimiento de la capa de grafeno, para lo cual el
precursor usado fue metano (CH.) y una velocidad de flujo entre 150 a 300 sccm. La
presion del reactor se fijé en el rango de 100 torr con un tiempo de crecimiento para esta
capa de 30 a 35 minutos. Sin embargo se experimentaron con otras condiciones para
lograr obtener mejores peliculas, entre estas condiciones se encuentran: presion, tiempo

en la limpieza del sustrato, espesor del cobre, tiempo y temperatura.

En la tabla 2.1 se muestra las condiciones en el crecimiento de las muestras Gra23,
Gra34, Gra37, Grad4, Gra51, Gra65 y Gra66.
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Muestra Gra23 Gra34
CHa(sccm) 150 150
Gas portador H: 1.0 1.0
(slm)

Tiempo (min) 30 30
Presion (torr) 100 100
Temperatura (°C) 880 880

Tabla 2.1 Condiciones de crecimiento de las peliculas de grafeno.

Gra37
150
1.0

30
100
880

Gra44 Grabl

300
3.5

30
100
880

300
3.5

35
100
880

Grab5
150
1.0

35
100
880

Grab6
150
1.0

35

100
880
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Capitulo 3. Analisis y discusion de resultados

Se dara aqui el resultado de la caracterizacion de las peliculas de grafeno obtenidas por
la técnica CVD. Para este estudio se seleccionaron las peliculas que mostraron las

mejores caracteristicas.

3.1. Espectroscopia Raman

La Espectroscopia Raman es una técnica muy utilizada para la identificacion y
caracterizaciéon de las formas alotropicas del carbono, se caracteriza por ser rapida, no
destructiva, contar con una alta resolucion y dar informacion estructural del material. La
forma, posicién e intensidad de las bandas en el espectro permite su identificacion, asi

como monitorear los cambios estructurales.

Las capas de grafeno fueron preparadas por la técnica CVD ya mencionada en el capitulo
anterior sobre un substrato de Cu/SiO2/Si. El equipo utilizado fue un micro Raman con
objetivo de 100x y un espectrémetro marca nt-mdt Integra Spectra con un detector CCD.

Como fuente de excitacion se utilizé el laser azul de 473 nm con una potencia de 50 mW.

En la figura 3 se muestra un espectro Raman del grafeno. Como se observa en dicho
espectro se muestran tres picos principales. Un pico localizado aproximadamente en
1353 cm?, denominado banda D, la cual es atribuida a los defectos y a los electrones
libres del carbono en las terminaciones de los planos [43]. Un segundo pico denominada
banda G, localizada a ~1575 cm™, se origina de la vibracién en el plano de los atomos de
carbono que cuentan con la hibridacion sp? con una estructura bien ordenada v,
finalmente un tercer pico denominado banda G' localizado en ~2700 cm, que muestra la

presencia del grafeno [44].
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Figura 3 Espectro Raman del grafeno de la muestra Gra23.

En el espectro Raman de la muestra Gra23, la banda G es desplazada a un nimero de
frecuencia mayor de 2731 cm™ respecto a 2700 cm? reportado en literatura, esto se
atribuye a la presencia de dobles enlaces que se encuentran aislados sobre la hoja de
grafeno los cuales podrian resonar a frecuencias mas elevadas [45-47]. La banda G' es
susceptible al orden de apilamiento de las capas de grafeno a lo largo del eje c,
recordemos que tiene una estructura hexagonal, por lo que el ancho y la posicion que

presentan dichas capas determinara el numero de las mismas.

En la figura 3.1 se muestra el espectro Raman de la muestra Gra34 donde se puede
apreciar un corrimiento de la banda G' respecto a la posicién original (2700 cm™) lo que
sugiere la presencia de defectos en el material y una morfologia aglomerada, al igual que

la presencia de una cantidad mayor de capas de grafeno ~3 [48-50].
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Figura 3.1 Espectro Raman del grafeno de la muestra 34.

La proporcionalidad que existe entre las intensidades de las bandas D y G (Io/lg) se debe
al carbono amorfo (sp®) respecto al carbono grafitico (sp?). Asi pues, de acuerdo con la
literatura se debe obtener un valor en el intervalo de 0.05<Ip/lIc<0.5, valores en este
intervalo nos indicara la presencia de grafeno [51]. Comparando este valor con el obtenido
en nuestras muestras, se ve que tenemos buen material (tabla 3.1). Si el valor sobrepasa
este rango se sugiere que existe una reduccién en el tamafio de la region con los enlaces
sp?. Se puede sugerir que en los extremos de la pelicula de grafeno pueden tener un
caracter amorfo, esto debido a que el crecimiento no es bastante uniforme en esta area
del substrato, por lo que podrian actuar como defectos, lo que produce una alta intensidad

en la banda D. Estos resultados son consistentes con la literatura [51].
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Muestra | Ip/le
Gra23 0.16
Gra34 0.31
Gra37 0.23
Grad4 0.59
Gra51 0.21
Gra52 0.27
Gra65 0.11
Gra66 0.30

Tabla 3.1 Relacién de intensidades (Ip/Ic) de las muestras de grafeno obtenidas mediante CVD.
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Figura 3.2 Espectro Raman donde se observan las relaciones de intensidades de la muestra Gra52.

Particularmente la banda D esté asociada al desorden esto es, se ensancha y crece en
intensidad comparada con la banda G, en tanto esta se amplia y se desplaza ligeramente
a altas frecuencias. Un incremento en la intensidad de la banda D indica que hay una
introduccion de defectos en la estructura del grafeno, en la figura 3.2 se observa dicha

variacion.
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En las figuras 3.2 y 3.3 son las muestra obtenidas (Gra51 y Gra52) y se observa la
aparicion de la banda G* ubicada en ~2450 cm™y cuyo origen se debe a un doblete de
resonancia donde cada banda tiene un origen diferente y se descarta la posibilidad de
gue sea una banda simple, se encontré que esta banda corresponde a un sobretono del
fonon LO (2LO), proveniente de un proceso de doble resonancia que involucra 2 fonones
en el punto K de la dispersion del grafito [52].

El proceso de dispersion por doblete de resonancia consta de la adsorcion del fotdon
incidente provocada por el l4ser, la cual produce una transicion del electrén a un estado
real de la banda de conduccion, lo que genera un par electron-hueco que da lugar a la
primera resonancia. Este electron es dispersado de forma inelastica por un fonén a otro
estado real dando lugar a la segunda resonancia. Este fonén posee un vector de onda

grande en el punto K y por lo tanto genera la banda G* [53].
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Figura 3.3 Espectros Raman donde se observan la banda G* de la muestra Gra51.

En la figura 3.4 y 3.5 se aprecian los espectros Raman de las muestras Gra65 y Gra66.
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Figura 3.4 Espectro Raman de la muestra Gra65.

40000

35000 |-
30000 |-
25000 |- G
20000 |-

15000 |- G’

Intensidad (u.a.)

10000

5000

1500 2000 2500 3000

Corrimiento Raman (cm'1)

Figura 3.5 Espectro Raman de la muestra Gra66.

Como se ha mencionado la banda G' es caracteristica para la identificacion del grafeno.

Cuando a esta se le realiza un ajuste de curva y se acopla dos lorentzianas entonces
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tenemos una pelicula de grafeno de una sola capa (monocapa), mientras que si se tienen
dos capas (bicapa) el ajuste de curva da como resultado cuatro lorentzianas y asi
sucesivamente. De esta manera, se puede identificar el nimero de capas de grafeno a

las que corresponde cada espectro.

En la figura 3.6 se presentan las posiciones de la banda G' de 2 muestras (Gra34 y
Grab51), para el grafeno esta banda en promedio aparece en ~2700 cm?, se trataron de
hacer los ajuste de curva para saber cuantas capas de grafeno se obtuvieron pero debido
a que el equipo con el cual se realiz6 las mediciones Raman cuenta con un detector CCD
y no con fotomultiplicador, por lo que no se lograron realizar con gran precision los ajustes
de cuerva y es asi que en las figuras 3.6a y 3.6b se encuentran en las posiciones
2716.79.22 y 2725.0908 se puede decir que existe grafeno monocapa. Sin embargo, con
estas diferencias de corrimiento podriamos decir que existirian mas capas de acuerdo a
la literatura [51].

Gra34
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L 1 1
2640 2720 2800

Corrimiento Raman (cm ')

Gra51
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Figura 3.6 Espectros de Raman de monocapas de Grafeno, mostrando un corrimiento en la banda G’ de

las muestras Gra34y Gra51.

Analizando la literatura [51] respecto a los picos obtenidos en los espectros y tomando
especial atencion en la banda G', se puede obtener el nUmero estimado de capas que
constituyen la pelicula, es decir esto se atribuye a que existe mas material.

» Para una monocapa la banda G' se encuentra ~2685 cm™.

> Para dos capas la banda G' se encuentra ~2708 cm™.

> Para tres capas la banda G' se encuentra ~2722 cm.

> Para cuatro capas la banda G' se encuentra ~2730 cm™.
Debido a estas aproximaciones analizadas en el articulo y a los problemas que ocurrieron
en la precisiébn de las mediciones, podriamos estimar cuantas capas de grafeno se

obtuvieron en nuestras muestras y que a continuacion se describen en la tabla 3.2.

Muestra | Posicién banda G' | No. De capas

Gra23 2727.854 cm? 4
Gra34 2716.7922 cm™? 2
Gra37 2725.0908 cm™? 3
Gra44 2722.3247 cm™? 3
Gra51 2725.0908 cm™? 3
Grab5 2725.0908 cm™? 3
Gra66 2727.854 cm? 4

Tabla 3.2 Numero de capas en cada muestra relacionadas con las estimaciones de la referencia [51].
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3.2. Microscopia de fuerza atémica (AFM)

Empleando la técnica de microscopia de fuerza atdbmica se logré observar la morfologia
superficial del grafeno obtenido por la técnica CVD. Las imagenes fueron obtenidas en el
equipo AFM/RAMAN nt-mdt Integra Spectra operado en el modo semicontacto (tapping
mode) con una velocidad de barrido de 0.5 Hz.

La figura 3.7 muestra una comparacion de la morfologia del substrato (Cu/SiO/Si) sin
ataque quimico (figura 3.7a) y con ataque quimico (figura 3.7b), recordando que a dichos
substratos el cobre fue depositado por la técnica de haz de electrones, estos substratos
presentan una morfologia que no presenta tanta rugosidad y en ambas se pueden
apreciar texturas similares en forma de circulos, sin embargo, la muestra con ataque
quimico presento una mayor rugosidad con un valor de 5.1 nm en contraste con el
substrato sin ataque quimico con una rugosidad de 2.3 nm, esto en un area delimitada de

2X2 um.

12. 1F-Phase?

Figura 3.7 Morfologia del substrato a) sin ataque quimico, b) con ataque quimico en un drea de 2x2 um.

Cabe mencionar que el ataque quimico que se le realiza al substrato tiene como propésito
eliminar la mayor cantidad de impurezas y 6xidos que se forman en la capa de cobre y
asi poder realizar el crecimiento del grafeno. Sin embargo, como ya se menciond con
anterioridad, el substrato con ataque quimico mostré un mayor valor de rugosidad, por

esta razén se busco optimizar las condiciones de limpieza (ataque quimico). Pero a pesar
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de los cambios en la limpieza no se ha logrado obtener una mejoria en la superficie, por
lo que se siguid mostrando una textura sumamente rugosa como Se observa a

continuacion.

5. 1F:Helghtt

Figura 3.8 Morfologia en un drea de 5x5 um de las muestras a) Gra65, b) Gra66.

La figura 3.8 se puede apreciar la morfologia de las muestras de grafeno ya crecido Gra65
y Gra66 mostrando una rugosidad de 32.121 nm y 48.464 nm, respectivamente. Ambos
crecimientos fueron realizados en las mismas condiciones, sin embargo, al analizar la
relacion de intensidades que se encuentran en la tabla 3.1, la muestra Gra65 presenta un
valor menor que la Gra66. Se puede notar que hay un incremento en la intensidad de la
banda D, que esta asociada con los defectos en la red cristalina del material.

Por otro lado, en dichas imagenes se pueden observar unas lineas con un cambio de
contraste, esto debido a que existen secciones en la muestra con desniveles muy
pronunciados como se observa en las figuras 3.9y 3.10, por lo que al momento de realizar
la medicion el cantiléver realiza saltos en las partes donde la muestra presenta una mayor
diferencia de alturas. Estos desniveles se pueden atribuir al substrato, esto es que no
pudo haber obtenido un depdsito uniforme del cobre debido a los defectos superficiales
gue pudiera tener el SiO- e incluso en la misma limpieza de substrato al momento de

realizar algun crecimiento.
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Para lograr obtener mejores peliculas es necesario optimizar las condiciones tanto de

crecimiento, deposito del cobre, limpieza del substrato e incluso la oxidacion del silicio.

Z Axis, nm
300
200

X Axis, um 100

8

° 1

Y Axis, um

Figura 3.9 Imagen de la muestra Gra23 en 3D.
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Figura 3.10 Imagen de la muestra Gra65 en 3D.

3.3. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Complementando la caracterizacion morfologica de las peliculas de grafeno obtenidas se
utilizé la microscopia electrénica de barrido. Las mediciones fueron realizadas en dos
equipos diferentes, el primero un JEOL JSM-7401F Field Emission Scanning Electron
Microscope y el segundo un AURIGA 3916-FESEM.

Como puede apreciarse en la figura 3.11, la morfologia del substrato con ataque quimico

se observa con una textura rugosa, estos resultados concuerdan con los obtenidos en las
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imagenes con la técnica AFM, mismos que se comparan con el segundo equipo con el
que se realiz6 las mediciones el cual es de alta resolucién (1.0 kV) y X50k.

EHT = 1.00 kV Signal A = SE2
WD = 3.6 mm Mag = 50.00 KX

Figura 3.11 Imagen del substrato.

EHT = 1.00kV Signal A = SE2 Pixel Size = 55.84 nm @
WD = 3.6 mm Mag= 200KX Aperture Size = 30.00 ym

Figura 3.12 Imagen de la muestra Gra65.

Como se puede apreciar en laimagen 3.12 a comparacion de laimagen 3.11 se muestran
huecos en la superficie de la muestra de ~25 nm, observamos un crecimiento no

homogéneo lo que podria suponerse que se debe a la difusion del cobre durante el
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crecimiento, por lo que provoca que el grafeno no tenga un crecimiento uniforme en los
huecos que el cobre deja. Sin embargo debemos tomar en cuenta las condiciones de
crecimiento, de limpieza del substrato y la técnica por la cual se deposito el cobre.

De acuerdo a las imagenes obtenidas mediante esta técnica y AFM podemos concluir
gue ambos concuerdan en la morfologia de las muestras, por lo que las condiciones de

crecimiento aun no han sido las adecuadas.

3.4. Espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS)

El andlisis fue obtenido en un equipo de espectroscopia de emision de energia (EDS)
integrado en un equipo de microscopia electronica de barrido JEOL JSM-7401F Field
Emission Scanning Electron Microscope. Asi mismo se realiz6 de estos resultados con
una segunda medicién realizados con el equipo AURIGA 3916-FESEM, dichas
medicaciones se realizaron en un mapeo de 1y 20 um, cabe mencionar que se tomaron

mediciones de 5 muestras que son similares por lo que se presentan 2.

En la figura 3.13 se presenta el espectro de dispersion de energia correspondiente al
grafeno, asi como su composicién. Los elementos que lo conforman se reportan en
porcentaje en peso y porcentaje atbmico. Como era de esperar, el carbono se hace
presente, el cual es el elemento base de esta estructura. El oxigeno, aunque en una
proporcion alta respecto al carbono, se presenta, probablemente, como taza de alguna
contaminacién ya sea del substrato o las condiciones ambientales e incluso por la

oxidacioén del cobre, el SiO. y el silicio.
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cps/eV

Cu

Elemento | % en peso | % atdmico
C 10.96 24.32
@) 14.38 23.96
Cu 36.16 15.17
Si 38.50 36.55
Total 100 100

10

Figura 3.13 Espectro de dispersion de energia y su andlisis elemental mostrando la composicién en

porcentaje en peso y atémico de la muestra Gra34.

Tratando de optimizar las condiciones de crecimiento, el andlisis de una segunda pelicula

mostro importantes cambios respecto a la muestra anterior (Figura 3.14). El analisis

elemental del grafeno indica que el carbono se presenta con un porcentaje atbmico de

34.03 y el oxigeno de 39.56.
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100

80
60
40
20
0
keVW
Elemento | % en peso | % atomico

C 20.25 34.03

O 31.36 39.56

Cu 27.52 19.78

Si 20.87 6.63

Total 100 100

Figura 3.14 Espectro de dispersion de energia y su andlisis elemental mostrando la composicién en

porcentaje en peso y atémico de la muestra Gra65.

Con base en estos datos nuestro material pareciera estar oxidado, no obstante, se
muestra la presencia de algunos contaminantes al igual que en ciertas zonas de la
pelicula no se logré hacer el deposito del grafeno, por lo que estos resultados concuerdan
con las técnicas SEM y AFM. Asi mismo se realiz6 una comparacion de estos resultados
con una segunda medicion realizados con el equipo AURIGA 3916-FESEM. Puede ser
que haya lugares donde no exista grafeno, pero el espesor de este es tan delgado que si

el ataque llega a ser profundo llegaremos a ver solo el substrato.
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En este capitulo se presenta el andlisis y discusion de los resultados experimentales de
este trabajo de tesis obtenidos mediante su caracterizacion morfoldgica, estructural y

composicional.

En general las mediciones obtenidas mediante las técnicas de espectroscopia Raman,
SEM, AFM y EDS se relacionan en la calidad cristalina que se puede observar, como lo
es la rugosidad, tamafio de grano y por las bandas de emisidon que se mostraron se
comprobd la obtencion de grafeno. Para lograr este objetivo se optimizaron diversos
pardmetros que influyeron significativamente en los resultados, entre estos parametros
se encuentra la temperatura y el tiempo de crecimiento, si estos aumentan los picos en
los espectros Raman empeoraban es decir, el pico caracteristico de la banda G'
desaparecia por lo tanto no se obtenia grafeno, se encontré6 mejores resultados con 30
minutos de crecimiento y a una temperatura de 880 °C, sin embargo al momento de salir
la muestra del reactor se realizaba la medicion Raman ya que se empezaba a oxidar y se
comprobd en las mediciones de EDS, cabe mencionar que el depdsito de cobre e incluso
la limpieza del mismo substrato fue lo principal que influyo morfolégicamente dado que
de esto dependia un deposito uniforme.

La técnica CVD utilizada en la literatura [54] se llevé a cabo en un rango de temperatura
de 700 a 1000°C usando como gas de arrastre el argon depositados en substratos de
niquel. Dicho proceso utiliza una mezcla de gases precursores (H2 y CH4) con una
velocidad de flujo de 315 sccm durante 20 minutos a una presion de 80 torr. Sin embargo
en otro reporte [55] la sintesis de grafeno es mas recomendable en substratos de cobre
evaporado en SiO2/Si en un rango de temperatura de 900°C a 1000°C durante 10 a 20
minutos a velocidad de flujo del CH4 de 5 a 20 sccm y 1500 sccm de H.. Tanto estos dos
articulos como nuestro proceso tecnolégico existe una similitud en la utilizacion de
substratos y en las velocidades de flujos. Esta técnica ofrece ventajas en el uso de sus

precursores baratos e incluso tener un mejor control en los pardmetros de depdsito.
La sintesis de grafeno se ha realizado desde 1975 por diversas técnicas, sin embargo en

2004 la técnica que se ha seguido y se sigue desde entonces es CVD debido al bajo costo

de sus precursores (Hz2 y CHa) y la utilizacién de substratos metélicos (Cu, Ni, Pt, etc.),
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Capitulo 4. Conclusiones

La presente tesis tuvo como principal objetivo el crecimiento de grafeno mediante la
técnica CVD, obteniendo sus propiedades mediante su caracterizacion estructural,
morfolégica y composicional, crecidas sobre un substrato de Si/SiO,/Cu usando la técnica
de deposito quimico CVD, cabe mencionar que el cobre fue depositado mediante
pulverizacién catddica y evaporacion por haz de electrones, asi mismo se decidié por la
técnica de evaporacion por haz de electrones debido ya que mostro menos rugosidad.

Los espectros Raman muestran una menor intensidad en la banda D en comparacion al
de la banda G', por lo que podria decirse que las peliculas son de buena calidad ya que
esta banda esta asociada al desorden cristalino y las imperfecciones en el cristal, y

corroboran la informacién aportada por las imagenes de AFM y SEM.

En las mediciones Raman se observé un corrimiento de la banda G' lo cual permitié
estimar las capas de grafeno que constituyen la pelicula. Para obtener el resultado
anterior, se consideraron las aproximaciones del nimero de capas de grafeno citadas en

la literatura [51].

La modificacién en las condiciones de crecimiento produjo cambios en la morfologia; con
la ayuda de la microscopia de fuerza atdmica (AFM) se logr6 observar la superficie de las

peliculas.

Mediante los analisis de composicién EDS se comprobd la presencia del cobre en un
19.7% atémico, 34% correspondiente al carbono, por lo que el 34% de carbono confirma
la presencia de la capa de grafeno obtenido. Sin embargo existe la presencia del 39.56%
y 6.63% atomico del oxigeno vy silicio, esto pudiera deberse a que el material pareciera

estar oxidado e incluso es material del mismo substrato.

En general, el grafeno sintetizado muestra una buena calidad cristalina mediante la
optimizacion de las condiciones de crecimiento, cabe mencionar que adn falta en mejorar
dichas condiciones, substratos, limpieza, deposito del cobre, temperatura e incluso flujos

de los gases. Finalmente, solo resta sefialar que se logré alcanzar el objetivo principal de
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la tesis, que es el desarrollo de un proceso adecuado de la sintesis y caracterizacion del

grafeno. De este modo, se han crecido capas de grafeno con una calidad favorable.
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