
 i 

UNIVERSIDAD DE LAS AMÉRICAS PUEBLA 

 

Escuela de Ciencias 

Departamento de Cienias Químico-Biológicas 

 

Métodos de producción de grafeno con énfasis en la deposición 
química de vapores  

 

Tesis que, para completar los requisitos del Programa de Honores presenta la 

estudiante 

 

Ali Roberto Ruiz Hernández 

 

158711 

 Ali Roberto Ruiz Hernández 

Nanotecnología e Ingeniería Molecular 

 

Jessica Roraura Campos Delgado 

 

San Andrés Cholula, Puebla.                                                      Primavera 2022 



 ii 

Hoja de firmas 

 

Tesis que, para completar los requisitos del Programa de Honores presenta el 

estudiante 

Ali Roberto Ruiz Hernández 

158711 

 

Director de Tesis 

 

________________________ 

Dra. Jessica Rosaura Campos Delgado 

 

Presidente de Tesis 

 

_________________________ 

Dr. Miguel Ángel Méndez Rojas 

 

Secretario de Tesis 

 

_________________________ 

Dra. Mónica Cerro López 

 

Suplente de Tesis 

 

_________________________ 

Dr. Ricardo Navarro Amador 



 iii 

Agradecimientos 

El desarrollo de este trabajo de tesis fue posible gracias a la guía y asesoramiento de la Dra. 

Jessica Rosaura Campos Delgado. Por lo que quiero agradecerle por aceptarme bajo su tutela 

y dejarme formar parte de este proyecto durante tantos años. Por guiarme a través de esta 

investigación y estar al pendiente del progreso realizado. Por tomarme en cuenta al ofrecerme 

oportunidades para colaboraciones y trabajos escritos. 

Quiero agradecer a mis papás Ma. Guadalupe Alma Hernández Sosa y Juan Roberto 

Ruiz Rocha por apoyarme en todo momento, porque si no fuera por ellos no hubiera tenido 

la posibilidad de siquiera realizar mis estudios en esta universidad. A mi hermana Alma 

Raicel Ruiz Hernández por escucharme, motivarme y estar presente cuando la necesito. A 

mi novia, Andrea Bermúdez Morales, por estar siempre a mi lado apoyándome, y por 

escucharme con atención cada vez que le contaba de mis problemas y progresos. 

Quisiera agradecer a todos mis compañeros del Programa de Honores, con los que 

compartí mucho tiempo en el laboratorio y con los que inicie este camino, Gerardo Patiño 

Guillén, Alan Arceta Lozano, Daniela Luna Gazcón, José Fernando Vega Clemente; y en 

especial a Adrián Gutiérrez Cruz, quien fue mi compañero de investigación durante todo el 

trabajo de esta tesis, y con quien realicé todos los experimentos que se mencionan aquí. 

Quiero agradecer a Juan Pablo Galindo Lazo, Sebastián Velázquez Jacobo, Andrea 

Minutti Simoni, Daniel Alejandro Reyes Barrios y Brenda Cruz González; mis amigos que 

no formaron parte del desarrollo de esta tesis, pero que sin su apoyo y amistad no hubiera 

disfrutado tanto esta aventura. A mi perro, Luke, por acompañarme y quedarse a mi lado en 

tantas noches de desvelo. 



 iv 

Quisiera agradecer a los responsables de mi educación durante estos cinco años, y 

que ayudaron a formar mi desarrollo educativo y profesional, mis profesores. Al Dr. Miguel 

Ángel Méndez Rojas, el Dr. Felipe Córdova Lozano, la Dra. Mónica Cerro López, el Dr. Luis 

Ricardo Hernández, el Dr. Ricardo Navarro Amador, por mencionar a los que me ofertaron 

más clases, aunque no menosprecio la ayuda de todos mis profesores en general. 

Finalmente, quisiera agradecer a la Universidad de las Américas Puebla por 

brindarme la oportunidad de estudiar la carrera que quería y poder trabajar en lo que me 

gusta. Por dejarme utilizar las instalaciones para el desarrollo de este trabajo, por brindar los 

equipos y las herramientas necesarias. 

 



 1 

Índice 

ÍNDICE .................................................................................................................................. 1 

CAPÍTULO I: INTRODUCCIÓN ...................................................................................... 4 

1.1 JUSTIFICACIÓN ............................................................................................................... 5 

1.2 OBJETIVOS ..................................................................................................................... 6 

CAPÍTULO II: MARCO TEÓRICO ................................................................................. 7 

2.1 NANOTECNOLOGÍA ........................................................................................................ 7 

2.2 GRAFENO ....................................................................................................................... 8 

2.3 SÍNTESIS ...................................................................................................................... 10 

2.3.1 Top-down ............................................................................................................. 11 

2.3.1.1 Exfoliación mecánica ................................................................................... 11 

2.3.1.1.1 Ruptura mecánica .................................................................................. 12 

2.3.1.1.2 Sonicación ............................................................................................. 13 

2.3.1.1.3 Ball milling ............................................................................................ 14 

2.3.1.2 Métodos láser ................................................................................................ 15 

2.3.1.2.1 Grafeno inducido por láser .................................................................... 15 

2.3.1.2.2 Ablación láser ........................................................................................ 16 

2.3.2 Bottom-up ............................................................................................................ 16 

2.3.2.1 CVD .............................................................................................................. 17 

2.3.2.1.1 Deposición Química de Vapor a Presión Ambiental ............................. 20 

2.3.2.1.2 Deposición Química de Vapor a Baja Presión ...................................... 21 



 2 

2.3.2.1.3 Deposición Química de Vapor Asistida por Aerosol ............................ 21 

2.3.2.2 Síntesis de grafeno por CVD ........................................................................ 22 

2.4 CARACTERIZACIÓN ...................................................................................................... 24 

2.4.1 Microscopía ......................................................................................................... 25 

2.4.1.1 Microscopía óptica ....................................................................................... 25 

2.4.1.2 SEM .............................................................................................................. 26 

2.4.1.3 TEM .............................................................................................................. 27 

2.4.2 Espectroscopía ..................................................................................................... 29 

2.4.2.1 Raman ........................................................................................................... 29 

2.4.2.2 EDS ............................................................................................................... 33 

2.5 SUSTRATO DE SILICIO .................................................................................................. 34 

CAPÍTULO III: METODOLOGÍA .................................................................................. 37 

3.1 SÍNTESIS ...................................................................................................................... 37 

3.1.1 Procedimientos previos ....................................................................................... 38 

3.1.2 Pre-tratamiento ................................................................................................... 39 

3.1.3 CVD ..................................................................................................................... 40 

3.1.3.1 Condiciones .................................................................................................. 40 

3.1.3.2 Síntesis de grafeno ........................................................................................ 42 

3.1.4 Post-tratamiento .................................................................................................. 43 

3.1.4.1 Oxidación de la lámina de cobre .................................................................. 43 

3.1.4.2 Spin coating .................................................................................................. 44 

3.1.4.3 Eliminación del cobre ................................................................................... 44 



 3 

3.1.5 Transferencia ....................................................................................................... 45 

3.1.5.1 Sustrato ......................................................................................................... 46 

3.1.6 Procesos realizados ............................................................................................. 47 

3.1.6.1 GCu1 ............................................................................................................. 49 

3.1.6.2 GCu2 ............................................................................................................. 50 

3.1.6.3 GCu3 ............................................................................................................. 51 

3.1.6.4 GCu4 ............................................................................................................. 52 

3.1.6.5 GCu5 ............................................................................................................. 52 

3.1.6.6 GCu6 ............................................................................................................. 53 

3.1.6.7 GCu7 ............................................................................................................. 53 

3.1.6.8 GCu8 ............................................................................................................. 53 

3.1.6.9 GCu9 ............................................................................................................. 54 

3.1.6.10 GCu10 ......................................................................................................... 54 

3.1.6.11 GCu11 ......................................................................................................... 55 

3.2 CARACTERIZACIÓN ...................................................................................................... 55 

3.2.1 SEM ..................................................................................................................... 56 

3.2.2 EDS ...................................................................................................................... 56 

3.2.3 Microscopía óptica .............................................................................................. 57 

3.2.4 Raman .................................................................................................................. 57 

CAPÍTULO IV: DISCUSIÓN DE RESULTADOS ........................................................ 58 

CAPÍTULO V: CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS FUTURAS ............................ 67 

CAPÍTULO VI: BIBLIOGRAFÍA ................................................................................... 69 



 4 

Capítulo I: Introducción 

El presente trabajo se centra en una revisión literaria de diversos métodos de síntesis 

utilizados para la elaboración de grafeno, así como diferentes técnicas de caracterización 

empleados de manera habitual en su análisis. Primero se presenta el marco teórico donde se 

definen conceptos básicos claves para la comprensión del tema a tratar. Se muestran los 

diferentes métodos de síntesis utilizados en la actualidad en la fabricación de grafeno, y se 

explica el funcionamiento de algunos métodos de caracterización. 

En cuanto a la síntesis, se hace énfasis en la deposición química de vapores y se 

procede a exponer la síntesis de grafeno por este método realizado de manera experimental 

en el laboratorio. Así mismo, se exponen y analizan los resultados obtenidos durante el 

tiempo que se pudo realizar la experimentación. 

Lamentablemente, el trabajo experimental se vio suspendido por la necesidad de 

interrumpir las actividades laborales ocasionada por la surgente pandemia COVID-19. 

Dejándose a medio camino de las caracterizaciones de los últimos productos sintetizados, y 

de la implementación correcta de un nuevo sustrato, por lo que no se pudieron concretar los 

objetivos experimentales planeados desde un inicio. A raíz de dichas circunstancias, se buscó 

concluir la parte experimental una vez que se concediera el acceso a las instalaciones 

proponer una aplicación o función al grafeno sintetizado. De igual manera, el cierre de las 

instalaciones de la Universidad de las Américas Puebla debido a una situación legal 

imposibilitó esto. Por lo cual, la etapa experimental quedó estancada en los procesos de 

síntesis y caracterización y no pudo ser concluida satisfactoriamente. 
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No obstante, la incapacidad de continuar con el avance de la tesis retomando el trabajo 

experimental derivó en búsquedas literarias referentes al tema de investigación, lo cual 

terminó en la redacción de dos artículos científicos, uno de los cuales ya se encuentra 

publicado, y el otro en revisión esperando su pronta distribución. Fue gracias a la escritura 

de dichos artículos que se le pudo dar forma a la tesis presente. 

1.1 Justificación 

El grafeno es un nanomaterial que está teniendo un gran auge recientemente. Genera un gran 

impacto en la sociedad y en la industria, pudiendo ser utilizado para aplicaciones en la 

industria electrónica, energética, y en la construcción. Este auge actual viene de la mano del 

relativamente reciente descubrimiento de la síntesis de grafeno y del correcto análisis de 

todas sus propiedades notables y particulares que lo hacen afín para ser implementado en los 

diferentes campos mencionados. 

Esta investigación literaria se llevó a cabo para recopilar los métodos de síntesis más 

efectivos que se utilizan para sintetizar este material. Esto se realizó con el fin de exponer la 

versatilidad con la que se pueden utilizar varios métodos pueden obtener el mismo producto 

desde diferentes perspectivas, y promover la mejora de dichos métodos para obtener 

productos de mejor calidad. 

Por medio de la investigación práctica, se busca una manera efectiva para sintetizar 

láminas de grafeno cristalinas de gran área sobre un sustrato ideal para su posterior 

implementación. Utilizando ciertos métodos de caracterización para comprobar la calidad del 

grafeno producido. 
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Es importante aclarar que, originalmente se buscaba implementar el grafeno 

producido, posiblemente en alguna aplicación en nanoelectrónica como parte fundamental 

en la fabricación de componentes electrónicos como transistores o diodos. 

1.2 Objetivos 

Se quieren mostrar diferentes métodos de síntesis desde varios enfoques que pueden 

utilizarse para la fabricación de láminas de grafeno para mostrar la versatilidad que existe en 

la elaboración de esta nanoestructura. 

Con este trabajo de tesis se pretende exponer un método de síntesis efectivo para la 

fabricación de láminas de grafeno de alta calidad para una posterior aplicación. 

Se busca encontrar las condiciones adecuadas para obtener grafeno cristalino de gran 

extensión sobre una lámina de cobre, manipulando parámetros del equipo como temperatura, 

presión, flujo de gases, tiempo de síntesis y tiempo de tratamiento térmico; así como 

parámetros externos como la limpieza del sustrato, la limpieza del equipo de síntesis, y el 

tratamiento previo y posterior del material. 

Se procura caracterizar el producto obtenido con varios métodos de caracterización 

para demostrar su calidad desde múltiples perspectivas y evidenciar la eficacia del proceso 

de síntesis para obtener resultados efectivos. 
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Capítulo II: Marco teórico 

2.1 Nanotecnología 

La nanotecnología es definida como la “tecnología de los materiales y de las estructuras en 

la que el orden de magnitud se mide en nanómetros, con aplicación a la física, la química y 

la biología.”1. El prefijo “nano” se refiere a una escala de tamaño usado para denotar la 

milmillonésima parte de una unidad base (0.000000001 o 10-9 en notación científica)2. Eric 

Drexler describió a la nanotecnología como una nueva tecnología capaz de manejar átomos 

y moléculas de manera individual con control y precisión; comprendiendo desde la 

fabricación molecular por medio de secuencias de reacciones químicas guiadas por 

maquinaria molecular no biológica, hasta las técnicas utilizadas3,4. 

Cuando se habla de nanotecnología se hace referencia al estudio de la materia de 

tamaños o longitudes en nanómetros. Esta nanoescala define el objeto de estudio de la 

nanotecnología. Se ha llegado a una convención muy aceptada para definir los límites de la 

nanoescala, la cual comprendería de 1 a 100 nanómetros1. 

Cada nanoestructura puede ser clasificada de acuerdo con la cantidad de dimensiones 

(x,y,z) que sobrepasen la nanoescala. Las nanoestructuras cero dimensionales (0D), como las 

nanopartículas y dendrímeros, poseen sus tres dimensiones dentro de la nanoescala, suelen 

tener formas más compactas o esféricas. Las estructuras unidimensionales (1D), como 

cadenas moleculares y polímeros, poseen una de sus dimensiones fueras de la nanoescala por 

lo que suelen ser estructuras alargadas. En el caso de las bidimensionales (2D), como 

películas de capas o películas de nanoestructuras 1D acomodadas, dos de sus dimensiones 

están fuera de la nanoescala dando una impresión de hoja o de estructura plana. Finalmente, 
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en las estructuras tridimensionales (3D) las tres dimensiones se encuentran fuera de la 

nanoescala5,6. 

2.2 Grafeno 

El término “grafeno” es utilizado para referirse a un material 2D con una estructura de 

monocapa plana de átomos de carbono con hibridación sp2 fuertemente empaquetados en una 

red de panal con un arreglo hexagonal7,8. Fue reportado como tal por primera vez en 20049. 

Además de ser la estructura básica de materiales grafíticos, ha atraído mucha atención en 

recientes años debido a sus propiedades electrónicas, cuenta con la capacidad de soportar una 

densidad de corriente de 108 A/cm2, ópticas, cuenta con una transmitancia óptica de ~97,7%, 

además de interesantes propiedades magnéticas, térmicas y mecánicas, así como a su gran 

área superficial específica teóricamente de ~2630 m2/g, y un módulo de Young alto de 

aproximadamente 1 TPa8. 

 

Fig. 1 Representación esquemática de una lámina de grafeno donde se presenta el arreglo hexagonal de los carbonos con 

hibridación sp2 (fotografía de un modelo de coordenadas xyz obtenido de CSIRO Data Access Portal). 

A pesar de que se conoce al grafeno como una sola capa de átomos, de acuerdo con la 

definición presentada por la Real Academia Española, se puede entender como un “material 

laminar de átomos de carbono, obtenido del grafito, duro, flexible y conductor del calor y la 

electricidad, con grandes posibilidades de aplicaciones tecnológicas.”10. Por lo mismo, y de 
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acuerdo con las definiciones proporcionadas antes, otras estructuras grafíticas con mayores 

espesores pueden seguir considerándose estructuras 2D. Estas estructuras pueden clasificarse 

como grafeno monocapa o SLG (por sus siglas en inglés Single Layer Graphene) para el caso 

antes mencionado de una sola capa de átomos; bicapa y tricapa para hablar de estructuras 

compuestas por dos y tres capas de grafeno apiladas, respectivamente. Se conoce como 

grafeno de pocas capas o FLG (por sus siglas en inglés Few Layer Graphene) a las estructuras 

grafíticas compuestas por más de cuatro hasta 10 capas; y para estructuras con un número 

mayor de capas hasta aproximadamente 20-30 se utiliza la denominación de grafeno 

multicapa o MLG (por sus siglas en inglés Multi Layer Graphene)8. 

A partir de la formación del grafeno bicapa, las dos capas de grafeno se pueden apilar 

de diferentes maneras. La forma preferida y más común de observar es el apilamiento de 

Bernal o apilamiento hexagonal AB11, donde la mitad de los átomos de la hoja de arriba se 

encuentran directamente sobre el centro de algún hexágono de la hoja de grafeno inferior, y 

la otra mitad de los átomos se encuentran sobre un átomo12,13. La otra forma menos común 

es el apilamiento AA, donde la capa superior de grafeno se encuentra exactamente alineada 

con la capa de abajo12,13. 

Así mismo, a partir de tres capas, destacan dos configuraciones de apilamiento. La 

forma más común en la que se apilan capas adyacentes es la forma romboédrica o ABC, la 

cual comienza con una bicapa apilada de manera AB, la tercer capa es apilada de manera que 

la mitad de los átomos de la capa C se encuentran directamente sobre el centro de algún 

hexágono de la hoja B y al mismo tiempo sobre un átomo de la capa A; la otra mitad de los 

átomos de la capa C se encuentran sobre un átomo de la capa B y directamente sobre el centro 

de algún hexágono de la capa A11,14. La segunda forma menos común es el apilamiento AA, 
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que comienza con una bicapa AB, y la tercer capa se encuentra exactamente alineada con la 

primera capa A14. 

  

Fig. 2 (a) Esquema de un aplicamiento AA y AB de dos láminas de un grafeno bicapa13. (b) Esquema de un apilamiento 

ABA (b-a) y ABC (b-b) de tres láminas de un rafeno tricapa14. 

2.3 Síntesis 

A pesar de que el grafeno se podría implementar en varias aplicaciones, su aplicabilidad no 

puede realizarse de manera efectiva a menos que se desarrollen métodos de síntesis rentables 

de grafeno de alta calidad y gran área8. La técnica de síntesis apropiada debe cumplir con las 

aplicaciones previstas en términos de costo, eficiencia y escalabilidad, así como las 

cualidades morfológicas del producto generado15. 

En general, existen muchas técnicas diferentes para sintetizar nanomateriales, los 

cuales se pueden clasificar en dos clases dependiendo del enfoque se siga: de arriba hacia 

abajo y de abajo hacia arriba, mejor conocidos como top-down y bottom-up8,16. 

El enfoque top-down se utiliza para referirse a métodos de síntesis en los cuales el 

producto deseado es obtenido mediante la fragmentación de un material que se encuentra a 

una mayor escala y la reducción de sus dimensiones a la nanoescala8,16.  

Por otra parte, el enfoque bottom-up se refiere a los métodos en los que el producto 

final es obtenido a partir de material a una menor escala como átomos y moléculas a través 

procesos que incluyen el autoensamblaje, estos procesos son dependientes de las reacciones 

a) b) 
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químicas entre los materiales precursores8,16. En este enfoque, los átomos y moléculas fungen 

como bloques de construcción que, por medio de reacciones químicas controladas, se 

depositan y ensamblan hasta formar una estructura de mayor tamaño16. 

2.3.1 Top-down 

Mediante el enfoque top-down se han logrado desarrollar técnicas que se basan en la 

exfoliación o separación de capas de grafeno de un material cristalino de grafito8,17. Una de 

las técnicas top-down no sólo más populares para sintetizar grafeno, que fue la que popularizó 

la síntesis de grafeno, es la exfoliación mecánica9,17.  

El enfoque top-down presenta la posibilidad de escoger la colocación o ubicación 

puntual de la entidad, y las dimensiones precisas de las estructuras. Sin embargo, existe 

ciertas limitaciones relacionadas con la resolución que se puede alcanzar. Se observa una 

variabilidad de los bordes, siendo difícil lograr bordes definidos. Igualmente, una limitación 

con la resolución es apreciable en el control del ancho de las estructuras, puesto que este está 

restringido por las limitaciones de ancho de las máscaras y la resolución de la herramienta de 

patrón o corte utilizada. Finalmente, existe una incapacidad para fabricar un gran número de 

entidades al compararse con métodos bottom-up18. 

2.3.1.1 Exfoliación mecánica 

El método de exfoliación mecánica para la síntesis de grafeno consiste en una técnica simple 

en la cual el grafito, que es utilizado como material precursor, es sometido a una exfoliación 

o pelado para retirar capas de grafeno de diferentes grosores9,17,19. 

La exfoliación se puede conseguir por medio de la aplicación de una fuerza mecánica 

sobre la superficie, capaz de generar alguna tensión transversal o longitudinal sobre las capas 
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de la estructura del material8. Para lograr separar cada capa de grafeno del material grafítico 

es necesario aplicar una fuerza superior a las fuerzas de atracción de van der Waals que 

existen entre las capas adyacentes15,17,19. La distancia entre capas de las capas de grafeno 

adyacentes es de 3.34 Å y su energía de enlace entre capas es de 2 eV/nm2. Para la exfoliación 

mecánica, se requiere una fuerza externa de 300 nN/µm2 para separar una capa monoatómica 

de grafeno del grafito8. 

 

  

Fig. 3 (a) Dos rutas de exfoliación por ruptura mecánica y efecto de fragmentación durante la exfoliación. (b) Dos 

mecanismos de exfoliación por medio de sonicación. (c) Dos mecanismos de exfoliación por medio de ball milling17. 

2.3.1.1.1 Ruptura mecánica 

La mecánica de exfoliación está dominada por una fuerza normal aplicada de manera 

perpendicular a las hojas de grafeno con el fin de separarlas. De la misma manera, se pueden 

aplicar fuerzas laterales para obtener capas de grafeno a través de la capacidad de 

autolubricación del grafito en esa dirección17,19. 

Existen dos tipos de rutas mecánicas para exfoliar el grafito en hojuelas de grafeno: 

fuerza normal y fuerza lateral17. Las fuerzas normales aplicadas deben vencer la fuerza de 

b) c) 

a) 
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van der Waals al separar las capas de grafito. Las fuerzas laterales aplicadas deben promover 

el movimiento relativo entre las capas de grafito17,19. Una vía auxiliar es la fragmentación 

durante la exfoliación, donde la fuerza generada durante el proceso puede fragmentar las 

capas de grafeno. Se reduce el tamaño lateral del grafeno, lo que no es deseable para lograr 

grafeno de área grande, pero facilita la exfoliación debido a las menores fuerzas de 

interacción entre las capas más pequeñas17. Las rutas de exfoliación se observan en la figura 

3a. 

Cuando se repite esta fuerza normal numerosas veces, la capa de grafito pelada se 

vuelve cada vez más delgada hasta formar un material nanométrico y llegar ser una sola capa 

de grafeno. Este procedimiento se puede utilizar para obtener hojuelas de grafeno de alta 

calidad y de gran área. Utilizando muestras de grafeno preparadas por este método, se han 

descubierto muchas características sobresalientes del grafeno. No obstante, es bastante 

laborioso y se necesita mucho tiempo para conseguir buenos resultados. Por esta razón, se 

limita a investigaciones de laboratorio y se dificulta escalarlo para la producción industrial17. 

El método de escisión micromecánica fue el utilizado en el 2004 por los ganadores 

del Premio Nobel de 2010, Andre Geim y Konstantin Novoselov para aislar películas de 

grafeno monocristalinas de grafito pirolítico altamente orientado HOPG (por sus siglas en 

inglés Highly Oriented Pyrolytic Graphite)9,17,19,20. 

2.3.1.1.2 Sonicación 

La sonicación es otro método que se puede utilizar para exfoliar mecánicamente. Consiste en 

la dispersión de polvo de grafito en solventes orgánicos, seguido de una sonicación en un 

baño ultrasónico y una centrifugación17,21,22. 



 14 

La mecánica de exfoliación tiene dos aproximaciones. En la primera se inducen 

pequeñas burbujas gracias a la cavitación del líquido. Cuando las burbujas estallan, se 

generan microchorros y ondas de choque que actúan sobre la superficie, lo que genera ondas 

de tensión y compresión que se propagan por todo el cuerpo de grafito. Una vez que la onda 

se propaga por la interfaz del grafito, se forma una tensión normal que se reflejará de nuevo 

al cuerpo del material, separando las capas. La segunda aproximación es más complementaria 

e involucra una tensión de compresión lateral que puede separa dos capas de grafeno 

adyacentes por medio de un efecto de cizalla. Los microchorros pueden dividir las escamas 

de grafito justo cuando se introducen entre dos capas adyacentes17. Los mecanismos de 

exfoliación se observan en la figura 3b. 

2.3.1.1.3 Ball milling 

Otro método utilizado es la molienda con bolas o ball milling. La exfoliación puede ser 

promovida por dos medios de exfoliación y fragmentación: la primera es causada por una 

fuerza transversal o cortante causada por la fricción de las bolas con las capas superiores, 

logrando hojas de grafeno de gran área. La segunda es causada por impactos o colisiones 

verticales de las bolas contra el material precursor, lo que resulta en la fragmentación de las 

hojas de grafito y, en algunos casos, en la pérdida de su naturaleza cristalina. Por lo cual, 

para obtener hojas de grafeno de gran área y con alta calidad se desea procurar el primer tipo 

de exfoliación y disminuir el segundo tipo17. 

El proceso de ball milling se puede dividir en dos tipos: el ball milling húmedo o wet 

ball milling que requiere el uso de solventes; y el ball milling seco o dry ball milling que 
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utiliza sales inorgánicas solubles en agua químicamente inertes17,23,24. Los mecanismos de 

exfoliación se observan en la figura 3c. 

2.3.1.2 Métodos láser 

Existen métodos de síntesis de grafeno que utilizan un láser como método de fractura del 

precursor8. Un láser consiste en la amplificación de luz por medio de una emisión inducida 

de radiación, se basa en la emisión inducida y amplificada de un haz de luz monocromático 

y coherente25. Las técnicas asistidas por láser han proporcionado una manera eficiente de 

síntesis utilizando un equipo rápido y limpio con una fuente versátil de energía enfocada26,27. 

  

Fig. 4 (a) Representación esquemática de la formación de grafeno inducido por láser sobre un sustrato de poliimida. Se 

nombran las partes del equipo28. (b) Esquema de un esquipo de ablación láser con un medio líquido. Se nombran las partes 

del equipo26. 

2.3.1.2.1 Grafeno inducido por láser 

El grafeno inducido por láser o LIG (por sus siglas en inglés Laser Induced Graphene) 

consiste en una espuma de grafeno multifuncional que se fabrica escribiendo sobre material 

precursor a base de carbono con un láser infrarrojo o de luz visible en una atmósfera 

ambiente28,29. La irradiación láser promueve la reorganización de los átomos de carbono en 

una red hexagonal, y una evolución del gas del precursor genera una red porosa de LIG 

interconectados 29. 

a) b) 
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Se elimina la necesidad de etapas químicas húmedas al combinar la preparación y el 

patrón de grafeno 3D en un solo paso. El láser crea una transición fotoquímica y fototérmica 

en los sustratos precursores con una precisión difícil de lograr con procedimientos térmicos27. 

Se observa una representación de un proceso de fabricación de LIG en la figura 4a. 

2.3.1.2.2 Ablación láser 

Se utiliza irradiación láser pulsada en condiciones líquidas, de vacío y en gas para destruir 

objetivos de carbono con el fin de formar grafeno y otras posibles nanoestructuras de carbono 

utilizando un láser de granate de itrio y aluminio dopado con neodimio (Nd:YAG). Se suele 

emplear una base rotatoria sobre la que se deposita el precursor para no disparar a solamente 

una pequeña zona26,30,31.  

Las mayores ventajas de este enfoque son su simplicidad, bajo costo y la falta de 

necesidad de sistemas de vacío; puede considerarse como una técnica novedosa y verde para 

la síntesis de láminas de grafeno32. Una representación de un equipo de ablación laser se 

observa en la figura 4b. 

2.3.2 Bottom-up 

Por lo regular, los métodos bottom-up pueden producir grafeno de excelente calidad y con 

una gran superficie con pocos defectos debido a su mecanismo de síntesis. Gracias al 

autoensamblaje de moléculas precursoras y a ciertos procesos termodinámicamente 

favorables se puede formar una estructura agregada organizada18. La fabricación de 

nanomateriales 2D como el grafeno en enfoques bottom-up se obtiene principalmente a través 

de la síntesis química33. 
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El enfoque bottom-up permite obtener una gran cantidad entidades químicas debido 

a que el ensamblaje a menudo se basa en reacciones químicas. Permite obtener un control de 

la resolución a nivel atómico. No obstante, hay una limitación en la colocación de la 

estructura del dispositivo o su transferencia del lugar de síntesis al deseado. Igualmente, es 

dificil obtener la longitud precisa que se requere para cierto material18. 

2.3.2.1 CVD 

La técnica de deposición química de vapor o CVD (por sus siglas en inglés Chemical Vapor 

Deposition) es un método bottom-up que implica la deposición de especies precursoras en 

vapor sobre sustratos, por medio de reacciones químicas para formar el nanomaterial 

deseado. Estas reacciones químicas ocurren dentro de una cámara de reacción 34,35,36. 

Usualmente la deposición requiere de algún sustrato adecuado, una temperatura alta 

para descomponer los precursores y promover una reacción sobre el sustrato, y un vacío en 

la cámara33,34. La técnica CVD es ampliamente utilizada para fabricar nanomateriales 2D y 

películas delgadas sobre sustratos sólidos con o sin la ayuda de catalizadores33. 

El proceso se rige por muchos factores complejos, que incluyen la instalación del 

sistema, la configuración del reactor, el gas precursor, las proporciones de gas, la presión del 

reactor y las presiones parciales de gas, temperatura, el tiempo de crecimiento, entre otras35. 

Los precursores de la reacción pueden estar en estado líquido, sólido o gaseoso y son llevados 

a la cámara de reacción donde su descomposición es promovida por las altas temperaturas 

involucradas en el proceso36. Es necesario que la cámara de reacción tenga una ruta de 

evacuación para los gases que no participaron en la reacción o los gases que fluyen con el fin 

de acarrear los productos de desecho o los que no se depositaron en el sustrato36,37,38. 
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La técnica CVD en metales se reportó por primera vez en 1966 para producir películas 

cristalinas delgadas de grafito por pirólisis de metano en sustratos monocristalinos calientes 

de níquel (Ni), observando que las películas de carbono formadas sobre sustratos de níquel 

son muy cristalinas39. Posteriormente, se llevó a cabo la deposición de hidrocarburos a 

temperaturas elevadas para la formación de una sola capa de grafito en la superficie de un 

sustrato de platino (Pt)40. El cobre (Cu) como sustrato y catalizador posee muchas ventajas 

en comparación con otros metales de transición, incluida la facilidad de transferencia, el costo 

económico y un buen control del número de capas41. 

El montaje de un equipo CVD puede presentarse en configuración horizontal o 

vertical con respecto a la orientación del horno y el tubo de cuarzo. La configuración 

horizontal es la más común. Consiste en un tubo de cuarzo calentado en el que se colocan los 

sustratos y el catalizador, considerada la cámara de reacción. Los gases reactivos fluyen sobre 

los sustratos que se colocan en un recipiente o soporte de cerámica extraíble en el centro del 

tubo de cuarzo. En los extremos del tubo se colocan juntas de vidrio borosilicato que permiten 

un correcto acoplamiento de las tuberías de gases evitando fugas o filtraciones36,42. Esta 

configuración es ventajosa puesto que casi no hay gradiente de temperatura dentro de la zona 

calentada. En la configuración vertical, el catalizador y el precursor se inyectan en la parte 

superior del horno y el material formado crecen durante el recorrido y se depositan en el 

fondo de la cámara42. 

Se suelen utilizar gases comprimidos altamente purificados como gases acarreadores 

o transportadores, con el fin de crear un entorno altamente controlado para el crecimiento del 

producto nanoestructurado41,43. Se utilizan con frecuencia el argón (Ar), hidrógeno (H2) o 

nitrógeno (N2) como gases acarreadores. El gas acarreador puede afectar significativamente 
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la ruta de transporte y reacción de la molécula precursora en la fase gaseosa y también en la 

superficie. Por consecuente, tanto la velocidad de deposición y las propiedades de la película, 

así como la composición química y la morfología de la superficie, dependen del gas 

portador43. 

La síntesis de ciertas nanoestructuras requiere de la presencia de catalizadores que 

auxilien en la fijación del material precursor al sustrato y a la formación del producto. Se 

encuentran dos maneras de introducir catalizadores para promover la catálisis dentro del 

sistema, utilizando un catalizador flotante (floating catalyst en inglés) o un catalizador 

sembrado (seeded catalyst en inglés)36,44. Un catalizador flotante se encuentra de forma 

gaseosa o en solución mezclado con el precursor, liberado por pulverización o evaporación. 

El catalizador se deposita sobre el sustrato como una película delgada para propiciar el 

crecimiento del producto44,45. Un catalizador sembrado consiste en una semilla sembrada o 

adherida sobre el sustrato, fungiendo como sitios de nucleación y propiciando el crecimiento 

del producto alrededor de esos sitios al colocarse el precursor descompuesto44,46. 

 

Fig. 5 Procesos de síntesis CVD donde se representan los tipos de catalizadores utilizados en este método, floating y 

seeded catalyst, observados en el esquema de la izquierda y la derecha, respectivamente36 . 

Los procesos de CVD están bien establecidos y los reactores utilizados para los procesos 

dependen del tipo de precursores, las condiciones de deposición y las formas de la energía 
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introducida en el sistema para activar la reacción química deseada aparte de las condiciones 

de reacción47. Entre los procesos variantes se puede cambiar la presión a la cual se efectúan 

las reacciones químicas, y el tipo de precursor, así como su introducción al sistema. 

  

 

Fig. 6 Diagramas de un equipo (a) APCVD, (b) LPCVD, (c) AACVD con sus partes a detalle36. 

2.3.2.1.1 Deposición Química de Vapor a Presión Ambiental 

La deposición química de vapor a presión ambiental o APCVD (por sus siglas en inglés 

Atmospheric Pressure CVD) es un método de síntesis CVD en la cual el crecimiento del 

producto se lleva a cabo por medio de una síntesis química a presión atmosférica (una presión 

de 1 atm) sobre un sustrato mediante su exposición a los precursores en fase gaseosa en 

condiciones de reacción controladas48. Para el proceso no se regula la presión de la cámara 

puesto que no es necesario generar un vacío36. Se requiere de una temperatura alta de 

aproximadamente 1000ºC, lo cual provoca que el proceso sea más caro y se requiera de 

equipos más precisos34. Se observa el diagrama del equipo en la figura 8a. 

b) a) 

c) 
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2.3.2.1.2 Deposición Química de Vapor a Baja Presión 

La deposición química de vapor a baja presión o LPCVD (por sus siglas en inglés Low 

Pressure CVD) es un proceso CVD que utiliza una bomba de vacío para regular la presión 

interna del tubo a valores bajos. La baja presión se utiliza para disminuir cualquier reacción 

en fase gaseosa no deseada y también aumenta la uniformidad en todo el sustrato. El tubo es 

evacuado a bajas presiones, que pueden oscilar entre unos cuantos mTorr y 1 Torr o 

aproximadamente de 0.6 mbar a 1.33 mbar47,49. 

En general, el procesamiento de LPCVD es muy similar al de APCVD, exceptuando 

que en LPCVD la presión dentro del tubo del horno se mantiene baja durante todas las etapas 

experimentales.34.  

Una vez que el tubo está al vacío, el tubo se calienta hasta la temperatura a la que se 

descompone el gas precursor. El gas se inyecta en el tubo, donde se difunde y reacciona con 

la superficie del sustrato creando el material de fase sólida. Finalmente, cualquier exceso de 

gas se bombea fuera del tubo y pasa por un sistema de reducción. Las películas de LPCVD 

suelen ser más uniformes, tienen pocos defectos y exhiben una buena cobertura de pasos49. 

Se observa el diagrama del equipo en la figura 8b. 

2.3.2.1.3 Deposición Química de Vapor Asistida por Aerosol 

La deposición química de vapor asistida por aerosol o AACVD (por sus siglas en inglés 

Aerosol Assisted CVD) es un método de síntesis basado en la fabricación por medio de un 

CVD en la que la solución precursora es nebulizada o atomizada50, los precursores líquidos 

se introducen en el reactor CVD en forma de aerosol, facilitando su evaporación47. Se suele 

utilizar un baño ultrasónico para la generación de gotitas de aerosol, el equipo genera ondas 
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de ultrasonido que se propaga por todo el precursor líquido y provoca que se agiten sus 

partículas36. El flujo del gas acarreador transporta las gotas de aerosol por el sistema para que 

reaccione y se deposite en el sustrato dentro que sistema CVD36,50. Se observa el diagrama 

del equipo en la figura 8c. 

2.3.2.2 Síntesis de grafeno por CVD 

El método CVD ha sido muy utilizado y es eficiente para la fabricación de películas de 

grafeno monocapa o de varias capas de gran área35,38,41. El crecimiento de grafeno prístino 

monocapa a partir de fuentes de carbono sobre sustratos catalizadores metálicos es posible 

por medio de una síntesis CVD. Se suelen utilizar temperaturas entre 800ºC y 1000ºC, con 

flujo constante de gas acarreador51. 

Para la síntesis de grafeno por medio de CVD se pueden emplear diversos materiales 

precursores de carbono. Los precursores gaseosos más comunes son el metano (CH4), el 

acetileno (C2H2) y el etileno (C2H4). Son la materia prima primordial de carbono para la 

síntesis de grafeno por CVD. Ocupan menos espacio que un precursor líquido y sólido, ya 

que se pueden almacenar en tanques; y se pude obtener como subproducto de procesos 

industriales41. 

Los precursores de carbón líquido son fáciles de usar y relativamente económicos en 

comparación con los gaseosos. Entre los más comunes están el hexano (C6H14), etanol 

(C2H5OH), y alcohol isopropílico (C3H7OH). Lamentablemente, estos precursores requieren 

de una manera para convertir el precursor líquido en forma gaseosa antes de que llegue a la 

región del catalizador41. 
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Los precursores sólidos son más complejos en lo que a estructura química y biológica 

respecta. Por lo general, se utiliza material orgánico que sirva de fuente de carbono como 

desechos de plantas, plásticos, desechos de animales, partes de insectos, hasta alimentos41,52. 

Los precursores sólidos también requieren de una fuente externa de energía para convertirlo 

en fase gaseosa antes de que entre en contacto con el catalizador. Por lo que, el costo 

incrementa y se requiere una configuración adicional completa. Así mismo, los precursores 

sólidos ocuparán un mayor espacio que los precursores gaseosos o líquidos41. 

Se suelen utilizar láminas metálicas como sustratos catalíticos para el crecimiento de 

grafeno mono, bi o multicapa cristalino de gran área por medio de un aparato de CVD. Entre 

los sustratos más utilizados están el cobre (Cu), níquel (Ni) y aleaciones de cobre-níquel, 

entre otros menos comunes como el platino (Pt) y el germanio (Ge)53. 

Como fue mencionado, el grafeno sintetizado por CVD se produce en la superficie de 

un metal catalizador, por lo que se necesita un proceso de transferencia para eliminar el metal 

y depositar el grafeno en nuevos sustratos requeridos para diferentes aplicaciones. El proceso 

de transferencia es agresivo y da como resultado el deterioro y la contaminación de la 

superficie54,55. 

Los métodos de transferencia incluyen la remoción del sustrato metálico, proveyendo 

una protección a la capa de grafeno. Una manera convencional y eficiente de proteger al 

grafeno de fuerzas externas es el uso de una capa de soporte depositada sobre la superficie 

del grafeno. La capa de soporte es el aspecto más importante para determinar la calidad del 

material transferido. Una de las capas de soporte más utilizadas es el PMMA. Finalmente, se 

retira el PMMA de la muestra, y se hornea para evaporar totalmente el agua que se ha 
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infiltrado54. Lamentablemente, el proceso de transferencia es complejo e ineficiente, y es 

difícil lograr transferencias de grandes superficies sin provocar daños38,55. 

Adicionalmente, se conoce una técnica de detección fácil para caracterizar 

ópticamente los dominios de grafeno directamente sobre los sustratos metálicos por medio 

de un proceso térmico simple. El tratamiento térmico convierte al cobre en óxidos de cobre 

manteniendo intacto el grafeno y las regiones de cobre recubiertas por grafeno56. Cuando se 

aplica calor a la lámina, el oxígeno de la atmósfera penetra a través de los límites del grano 

de grafeno y oxida el sustrato de cobre57. Se sabe que con un tratamiento térmico expuesto 

al aire con temperaturas por debajo de 400ºC, el grafeno se mantiene prístino, sin oxidación, 

y tiene el beneficio de proteger la superficie de cobre que está cubierta por el grafeno de ser 

oxidada. En contraste, el cobre posee una alta actividad química que provoca que las 

superficies expuestas se oxiden, provocando cambios de color significativos. Como resultado 

del aumento del contraste de color entre los óxidos de cobre y el cobre protegido, el grafeno 

se vuelve fácilmente visible bajo un microscopio óptico56. Se ha visto que, para lograr este 

contraste óptico, se requiere un tratamiento expuesto al aire de aproximadamente 5-6 minutos 

sobre una placa de calentamiento a una temperatura de 160ºC-200ºC56,57, con lo que se puede 

observar que el proceso es muy sencillo de realizar y no requiere de equipos complicados. 

2.4 Caracterización 

La caracterización es el proceso en el cual se estudian y se miden las propiedades de un 

material58. Permite determinar las propiedades físicas y químicas de un material para una 

mejor comprensión de sus características. El conocimiento de estas propiedades permite 

diseñar procesos para optimizar el rendimiento del material59,60. 
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2.4.1 Microscopía 

La microscopía engloba a un tipo de técnicas caracterización basada en el uso de 

microscopios para ver muestras y objetos que no son apreciables a simple vista. Para realizar 

los estudios se pueden utilizar fotones, electrones o iones61. 

2.4.1.1 Microscopía óptica 

La microscopía óptica es un tipo de microscopía que amplía imágenes de materiales pequeños 

usando luz visible y un sistema de lentes de vidrio62. Es una de las tecnologías más básicas y 

de bajo costo para el análisis de muestras63. 

Los microscopios ópticos son muy utilizados porque emplean luz visible62. Puede 

ampliar hasta 600 veces con una resolución máxima de alrededor de 1 μm64. De todas 

maneras, la resolución de los microscopios ópticos se ve limitada por el tamaño de las 

partículas que se acercan a la longitud de onda de la luz visible, aproximadamente 400-700 

nm65. 

Por lo regular, existen dos sistemas de iluminación utilizados en microscopios, 

dependiendo del tipo de exposición de la muestra a la luz: el microscopio óptico de 

transmisión, donde la muestra es iluminada por un haz de luz que la atraviesa65,66; y de 

reflexión, donde el haz de luz es reflejado desde la superficie de la muestra65,66. 
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Fig. 7 Esquema de un microscopio óptico de transmisión65. 

2.4.1.2 SEM 

La microscopía electrónica de barrido o SEM (por sus siglas en inglés Scanning Electron 

Microscopy) es un tipo de microscopía electrónica que utiliza un haz de electrones 

concentrados gracias a unos lentes magnéticos de energía relativamente baja como una sonda 

de electrones que se escanea en un patrón regular a través de la muestra para investigar las 

superficies de los objetos sólidos67,68.  

Por medio de esta microscopía se pueden obtener imágenes de la microestructura y la 

morfología de la muestra69. Es uno de los dispositivos más utilizados en la investigación 

debido a su combinación de mayor aumento, mayor profundidad de enfoque, mayor 

resolución y simplicidad en la observación de muestras. Pueden ampliar objetos hasta 

300,000 veces y tienen una resolución espacial de menos de 2 nm70. 

El haz de electrones incidente utilizado para crear las imágenes escanea a través de la 

superficie de la muestra en un entorno de alto vació en un patrón de trama. Cuando los 

electrones impactan en la muestra y regresan, se detectan los electrones retrodispersados o 

secundarios71,72. Los electrones retrodispersados o backscattered electrons son electrones de 

haz expulsados del material debido a la dispersión elástica72. 
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A medida que los electrones penetran en la superficie, emiten electrones y fotones 

debido a las interacciones entre el haz y el material72,73. Para obtener información sobre la 

superficie, las partículas liberadas se recogen utilizando el detector adecuado. La imagen de 

la superficie es el resultado de la colisión del haz de electrones con la topología de la 

superficie de la muestra74. Gracias a las interacciones entre los electrones y la muestra 

también se producen rayos X de dispersión de energía, los cuales pueden ser utilizados para 

determinar la composición del material analizado71,72. 

Para la caracterización en el SEM, no se requieren procesos elaborados de preparación 

de muestras y se pueden acomodar muestras grandes y voluminosas69,71. Solamente se 

necesita que la muestra sea eléctricamente conductora; de lo contrario, será imposible 

adquirir una imagen clara71. En la mayoría de los casos, la capa conductora se obtiene al 

evaporar una película delgada de metal, como el oro, sobre la superficie de la muestra en el 

vacío69,74. 

 

Fig. 8 Esquema de un microscopio electrónico de barrido con sus partes nombradas69. 

2.4.1.3 TEM 

La microscopía electrónica de transmisión o TEM (por sus siglas en inglés Transmission 

Electron Microscopy) es una técnica de microscopía que enfoca un haz de electrones 
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acelerado por un alto potencial a través de un material en el vacío utilizando una serie de 

lentes magnéticas68. El haz en un TEM es idéntico al de un SEM, pero atraviesa la muestra. 

Un haz de electrones altamente concentrado de alto voltaje se pasa a través de una muestra 

sólida delgada, típicamente de 100 a 200 nm de espesor74. Los electrones, al ser partículas 

cargadas, pueden acelerarse y enfocarse con precisión mediante campos electromagnéticos74, 

acelerados por medio de un alto voltaje con un potencial de 20-100 kV68,74. 

Debido a su alta resolución, la micrografía se puede utilizar para evaluar el espesor 

de la red de grafito y el espacio interplanar74. En una imagen obtenida, las áreas más oscuras 

representan aquellas áreas de la muestra a través de las cuales se transmiten menos electrones, 

mientras que las áreas más claras de la imagen representan aquellas áreas de la muestra a 

través de las cuales se transmiten más electrones75. 

Un equipo de TEM tiene tres sistemas esenciales. Primero un cañón de electrones que 

produce el haz de electrones por medio de un filamento de tungsteno calentado 

eléctricamente sobre un aislador cerámico, junto con el sistema de condensador que enfoca 

el haz sobre el objeto68,76. También, el sistema de producción de imágenes, que consta de la 

lente del objetivo, la platina móvil de la muestra, y las lentes intermedias y del proyector, que 

enfocan y aceleran los electrones que pasan a través de la muestra para formar una imagen 

real muy ampliada68,77. Los haces dispersos pueden ser recogidos por una lente y reenfocados 

para generar una verdadera imagen del espacio real, en la que cada punto de la imagen 

corresponde a un punto preciso del objeto74. El sistema de registro de imágenes, que consta 

de la lente del objetivo, la platina móvil de la muestra y las lentes intermedias y del proyector, 

que enfocan los electrones que pasan a través de la muestra para formar una imagen real muy 
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ampliada. También es necesario un sistema de vacío, que incluya bombas y sus 

correspondientes manómetros y válvulas, así como una fuente de alimentación77. 

 

Fig. 9 Esquema de un microscopio electrónico de transmisión con sus partes nombradas77. 

2.4.2 Espectroscopía 

La espectroscopía es una clase de caracterización que estudia la absorción y emisión de la 

radiación por parte de la materia, en relación con la dependencia de estos procesos de la 

longitud de onda de la radiación. Así mismo, se incluye el estudio de las interacciones entre 

partículas subatómicas como electrones, protones, iones, así como su interacción con otras 

partículas en función de su energía de colisión77. 

2.4.2.1 Raman 

La espectroscopía Raman es un tipo de caracterización espectroscópica óptica vibratoria que 

utiliza un haz de fotones de un láser pulsado incidente, generalmente con longitudes de onda 

en la región visible y proporciona amplia información sobre la composición y estructura 

molecular65,78,79. Se basa en la absorción de fotones de una frecuencia específica, parte de la 

luz incidente se dispersa cuando choca con la muestra a frecuencias más altas o bajas. Los 

fotones dispersados liberan energía correspondiente a los niveles de vibración en la molécula 

de dispersión65,77,80. 
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La dispersión Raman ocurre cuando parte de la luz se dispersa en una longitud de 

onda diferente, se basa en un mecanismo de dispersión inelástica65,80,81. Una muestra es 

irradiada con una frecuencia n0, la radiación dispersa tendrá una frecuencia de n0±ni, 

dependiendo del tipo de dispersión, donde ni es la frecuencia correspondiente a una transición 

vibratoria o rotacional en la molécula. Múltiples valores de ni son posibles ya que las 

moléculas existen en una variedad de estados de rotación y vibración65,77.  

La dispersión de Rayleigh ocurre cuando la mayor parte de la luz dispersada tiene la 

misma longitud de onda que la luz incidente, por lo que la frecuencia dispersada es igual a la 

frecuencia que incide65. La diferencia entre la frecuencia o la longitud de onda de la luz 

emitida y absorbida se denomina desplazamiento de Stokes. La dispersión Raman de Stokes 

se caracteriza porque la longitud de onda dispersada es mayor que la de la radiación irradiada, 

por lo que la frecuencia irradiada es mayor que la frecuencia dispersada. La dispersión Raman 

de anti-Stokes está presente cuando los átomos o moléculas del material ya están en un estado 

excitado, la longitud de onda dispersada es menor que la de la radiación irradiada, por lo que 

la frecuencia irradiada es menor que la frecuencia dispersada82. 

Es posible analizar muestras con dimensiones tan pequeñas como 1 µm65. La 

espectroscopia Raman no es un método de superficie porque requiere una profundidad de 

muestreo de mínima de 1 µm; ahora bien, el análisis no requiere realizarse en el vacío, y 

puede distinguir entre la misma molécula en diferentes formas cristalinas debido a que el 

entorno de la red en un cristal puede tener distintas energías vibratorias80. 

Un espectrómetro analiza los fotones dispersos, produciendo un espectro que muestra 

las pérdidas de energía que son características de la molécula con la que interactúa el fotón80. 
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Un espectro Raman es una representación de la intensidad frente a la frecuencia del cambio. 

Suelen estar presentes bandas nítidas que indican los grupos funcionales de los compuestos 

o materiales. Estos datos se pueden utilizar para averiguar la estructura química e identificar 

los productos químicos. La sensibilidad de las vibraciones específicas al efecto Raman 

determina la intensidad de las bandas en un espectro Raman, que es proporcional a la 

concentración65. 

 

Fig. 10 Esquema de un espectroscópio Raman con sus partes nombradas79. 

Con respecto a la caracterización de grafeno por espectroscopía Raman, las 

principales características que se observan en los espectros Raman de nanoestructuras de 

carbono, como el grafeno, son los picos G y D, que se ubican en frecuencias de 1,560 cm-1 y 

1,360 cm−1, respectivamente. El pico G se debe al estiramiento del enlace de todos los pares 

de átomos sp2 tanto en los anillos como en las cadenas, y el pico D se forma debido a los 

modos de respiración de los átomos sp2 en los anillos. Otra señal observable es el pico G’ o 

2D, debido a que esta banda es el segundo orden del pico D, se encuentra en frecuencias de 

2,700 cm−1, suele ser muy prominente83. 
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El número de capas es incierto ya que se observan espectros Raman similares para un 

número variable de capas. Sin embargo, el grafeno bicapa presenta una banda 2D mucho más 

amplia y desplazada hacia arriba con respecto al grafeno monocapa83. 

Debido a que el pico 2D se origina a partir de un proceso en el que dos fonones con 

vectores de onda opuestos satisfacen la conservación del momento, no se requieren defectos 

para su activación, por lo que siempre están presentes en los espectros. El espectro Raman 

del grafito y el grafeno multicapa se compone de dos conjuntos de picos. Los picos 

característicos (D, G, 2D) presentes también en SLG, y debido a vibraciones en el plano; los 

modos de corte y los modos de respiración de capas debido a los movimientos relativos de 

los propios planos, ya sea perpendicular o paralelo a su normal84. 

 

Fig. 11 Espectro Raman de una lámina de grafeno pristino (arriba) y una defectuosa (abajo). Se observan las señales 

típicas que se suelen ver en cada caso90. 

La relación entre la intensidad de las bandas D y G (ID/IG) se utiliza para cuantificar la 

cristalinidad del producto grafítico. Se utiliza para determinar la densidad de defectos en las 

muestras por lo que tiende a aumentar con una disminución en el tamaño del grafeno por la 

presencia de un mayor número de defectos en los bordes85,86. El radio ID/IG puede ser alto 

con muestras de gran tamaño, lo que se debe a un menor tamaño de los cristales86.  
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De la misma manera, la relación de intensidad entre las bandas 2D y G (I2D/IG) 

disminuye con el número de capas87. Así mismo, la anchura a media altura o FWHM (Full 

Width at Half Maximum por sus siglas en inglés) de la banda 2D puede ayudar a distinguir el 

número de capas88. Se ha reportado que, si el radio I2D/IG es aproximadamente 2, se puede 

pensar que se habla de SLG; si es cercano y mayor a 1 se trata de BLG; y si es menor a 1 se 

pude tomar como FLG y hasta MLG para valores más cercanos a 0. Igualmente, se han 

reportado valores aproximados de FWHM con respecto al número de capas, obteniendo 

usualmente valores cercanos a ~27cm-1, ~51cm-1, ~56cm-1 y ~62cm-1, para una, dos, tres y 

cuatro capas respectivamente89. 

2.4.2.2 EDS 

La espectroscopía de energía dispersiva por rayos X o EDS (por sus siglas en inglés Energy-

Dispersive X-ray Spectroscopy) es una técnica no destructiva que utiliza rayos X para la 

caracterización química y determinación de la composición elemental de los nanomateriales 

en un punto, a lo largo de una línea o en un área determinada con un alto grado de 

precisión90,91,92,93,94. Un electrón en una capa interna puede ser excitado por el haz incidente, 

expulsándolo de la capa y formando un hueco de electrones. Con la producción de rayos X, 

un electrón de una capa externa puede llenar este agujero. Un espectrómetro de dispersión de 

energía puede detectar la composición elemental de una muestra midiendo el número y la 

energía de los rayos X emitidos por esta92. 

Se utiliza para evaluar la energía y la distribución de intensidad de las señales de rayos 

X distintivos creadas por un haz de electrones cargados de alta energía que impacta la 



 34 

superficie de la muestra91,92, con lo que se puede determinar el vínculo entre la composición, 

la microestructura y los espectros elementales94. 

 Como se mencionó anteriormente, las interacciones de los electrones disparados en 

un equipo SEM producen rayos X al impactar con la muestra, de manera que es una técnica 

que se emplea comúnmente acoplada a un equipo SEM94. El haz de electrones excita los 

átomos en la superficie en un SEM correctamente equipado, haciendo que produzcan 

longitudes de onda específicas de rayos X que son típicas de la estructura atómica de los 

elementos. Estas emisiones de rayos X se pueden analizar utilizando un detector de 

dispersión de energía. La composición de los átomos en la superficie de la muestra se 

determina asignando los elementos apropiados74. 

 

Fig. 12 Esquema de un espectroscopio de energía dispersiva por rayos X con sus partes nombradas93. 

2.5 Sustrato de silicio 

Una vez sintetizado, el grafeno es transferido a un sustrato más apropiado. Con el fin de 

alcanzar una mejor caracterización se suele utilizar un sustrato de silicio (Si) con una capa 

de óxido (SiO2). 

Uno de los factores determinantes para el correcto estudio del grafeno y para su 

popularización fue la comprobación de que este se vuelve visible al ser observado por un 

microscopio óptico si se sitúa encima de una oblea de silicio con un espesor de SiO2 
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cuidadosamente seleccionado, debido a un contraste óptico observable si se compara esa área 

observada con un área de sustrato vacía7,95. Igualmente, el contraste entre el grafeno y el 

sustrato puede llegar a ser tan notorio que se es capaz de observar una diferencia de contraste 

entre las mismas zonas con grafeno, pudiendo distinguir la diferencia de capas95. Gracias a 

esta propiedad que permite un fácil análisis óptico, el grafeno fue descubierto y analizado en 

su tiempo7,9. 

Esta capa de óxido es generada a través de un proceso conocido como oxidación seca 

puesto que utiliza oxígeno molecular (O2) en lugar de vapor de agua como agente oxidante 

siguiendo la reacción general siguiente96: 

𝑆𝑖(") + 𝑂$(%) → 𝑆𝑖𝑂$ 

Este óxido formado es prácticamente libre de impurezas, puesto que la reacción química de 

oxidación ocurre en la interfaz Si-SiO2 y la interfaz producida por oxidación térmica no está 

en contacto con la atmósfera. La cantidad de silicio consumido durante la reacción química 

es aproximadamente el 44 % del espesor del óxido final96. 

El porcentaje de contraste que se puede llegar a apreciar depende de factores como la 

longitud de onda de la luz que incide sobre la muestra y es reflejada por la misma para ser 

observada (es preciso destacar que, para observar una muestra sobre un sustrato de Si, se 

necesita utilizar un microscopio óptico de luz reflejada), el grosor de la capa de óxido (SiO2), 

así como del grosor del grafeno95. Un grosor de óxido de 300 nm ha sido utilizado no sólo 

de manera más común, sino que fue utilizado en la primera síntesis reportada de grafeno 

estudiado9,95. A pesar de que ha demostrado ser funcional para la observación de grafeno, se 
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ha notado que incluso una variación de ±5 % (≈285-315 nm) en el grosor del óxido puede 

disminuir significativamente el contraste al punto de ser casi imperceptible al ojo humano7. 

Al realizar un mapeo del contraste óptico observado en función tanto de la longitud 

de onda incidida y reflejada (controlada por medio de filtros), como del grosor de la capa de 

óxido se pueden observar regiones de contraste esperado en función de estos dos factores, 

percibiendo regiones donde se puede llegar a apreciar un buen contraste óptico sin una 

perdida considerable por una pequeña variación (90 nm). Utilizando filtros de luz de manera 

correcta, el grafeno se puede visualizar encima de SiO2 de prácticamente cualquier espesor 

por encima de 30 nm hasta los 300 nm, exceptuando aproximadamente 150 nm95. Finalmente, 

el uso de un grosor de 90 nm no sólo avala que se observará un mejor contraste con menos 

variación por un error; sino que, al ser un grosor menor, se reduce el tiempo de oxidación del 

sustrato y por ende la cantidad de gases que son utilizados. 

 

Fig. 13 Gráfico del contraste óptico observado (barra de la derecha) en función de la longitud de onda empleada (eje y) y 

del grosor del SiO2 (eje x)95. 
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Capítulo III: Metodología 

En la sección continua se presentarán los métodos utilizados experimentalmente en las 

instalaciones de la Universidad de las Américas Puebla y se expondrán los resultados 

obtenidos durante el periodo dedicado a la investigación experimental. 

 Se presentarán los métodos de síntesis utilizados, así como sus características y las 

condiciones empleadas. Al mismo tiempo se presentarán procesos adicionales que fueron 

realizados antes y después de la síntesis. Se mostrarán las caracterizaciones realizadas a los 

materiales obtenidos durante la síntesis. 

3.1 Síntesis 

El único método de síntesis utilizado para la fabricación de grafeno fue la deposición química 

de vapores. Se utilizó un equipo LPCVD de horno tubular con alto vacío y estación de flujo 

de gas de 3 canales de la serie OTF-1200X-HVC3 de la marca MTI Corporation localizado 

en las instalaciones del laboratorio de nanotecnología en la Universidad de las Américas 

Puebla. 

 

Fig. 14 Fotografía del equippo CVD utilizado en el laboratorio. 

En esta sección se mostrará cada una de las síntesis realizadas, y se presentarán las 

condiciones que fueron utilizadas en cada caso. Se mostrarán lo aspectos generales de la 

síntesis que se realizaban de la misma manera para cada una de ellas. 
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 No solamente se hablará del proceso de síntesis en sí, puesto que este sólo abarca una 

pequeña parte de todo el proceso que fue realizado. Se explicarán los pasos previos que se 

tiene se seguir para realizar la posterior síntesis de manera correcta, así como los pasos 

posteriores a la síntesis que son utilizados para obtener un mejor producto y para prepararlo 

para su subsiguiente caracterización. 

3.1.1 Procedimientos previos 

Cada proceso de síntesis completo requiere del uso de unas soluciones preparadas 

previamente. Si bien no son completamente necesarias para obtener la nanoestructura 

deseada, se utilizan en procesos complementarios que permiten un mejor análisis del 

producto, y un mejor producto en sí. 

Primeramente, se necesita una solución de ácido clorhídrico (HCl) 2M que se 

conseguía en el almacén de reactivos de la universidad. 

Se prepara una solución de PMMA+anisol, con un porcentaje de anisol de 96% w/w. 

Para cada solución se utilizaban 20 ml de anisol, por lo que, conociendo la densidad del anisol 

de 0.996 g/ml se podía calcular que se utilizaban 19.9 g de anisol y por lo tanto se requerían 

0.83 g de PMMA para obtener el porcentaje deseado. 

Se utiliza una solución de FeCl3 1M, se preparan 350 ml. Sabiendo que la masa 

molecular del FeCl3 es de 162 g/mol, se calcula que se requieren disolver 56.7 g de FeCl3 en 

el volumen mencionado para obtener la concentración deseada. 

Finalmente, se prepara una solución piraña, que consiste en una solución de ácido 

sulfúrico (H2SO4) al 96% con peróxido de hidrógeno (H2O2) al 30%, en una proporción de 



 39 

5H2SO4:1H2O2. Dependiendo del volumen que se desea preparar se hace la proporción. La 

solución se calienta a 100ºC por 10 min. 

3.1.2 Pre-tratamiento 

Antes de empezar cada síntesis, se selecciona una placa de cobre rectangular de unos pocos 

centímetros para introducirla al horno y ser usada como sustrato. Se lava con la solución de 

HCl 2M por unos 5 min, se enjuaga con acetona y se seca con una pistola de N2. 

Posteriormente, a la placa se le cortaba una esquina con la ayuda de unas tijeras. La placa de 

cobre siempre tenía forma rectangular, se colocaba en una orientación vertical y se cortaba 

la esquina inferior derecha, como se observa en la imagen. Esto se realizaba para identificar 

posteriormente en qué cara de la placa de cobre se había depositado el grafeno, ya que el 

grafeno se formaba en la parte de debajo de la placa, más en el caso de que se analizara la 

placa días después de efectuada la síntesis y que ésta se guardara en algún contenedor. 

Finalmente, la placa era introducida dentro del horno en la orientación adecuada sobre un 

soporte de cuarzo que se deslizaba lo más céntrico posible del horno. Usualmente la placa 

era manipulada con pinzas y se cortaba la esquina de la cual se había sujetado, puesto que ya 

se había doblado, y se orientaba la placa para que el corte quedara en el lugar deseado. 

 

Fig. 15 Representación del corte que se hace a las láminas de cobre en la equina inferior derecha. 

De la misma forma, antes de empezar cada síntesis, y después de que la placa de cobre se 

introdujera al tubo de cuarzo, se realizaba una purga del sistema. Como se removía la junta 
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que estaba conectaba a la manguera de gases para introducir una nueva lámina de cobre o 

para retirar una lámina con un depósito de grafeno después de la síntesis, era necesario purgar 

el sistema para remover todas las partículas que pudieran llegar a contaminar el proceso. Para 

realizar la purga sellaba bien el tubo para evitar fugas y se encendía la bomba de vacío. Se 

dejaba fluir cada uno de los gases por separado por un tiempo determinado, para limpiar las 

mangueras y el tubo de cuarzo. El horno se mantenía apagado en todo momento. Una vez 

concluida la purga se empezaba con el proceso de síntesis. 

3.1.3 CVD 

El equipo CVD consiste en un horno tubular partido, un tubo de cuarzo que se coloca dentro 

del horno con unas juntas o bridas que conectaban a un sistema de suministro de gases, un 

sistema de vacío, y al exterior estaban los tanques que contenían a los gases. El aparato 

soportaba bajas presiones y trabajaba a temperaturas alrededor de 1000ºC. El sistema de 

vacío puede generar presiones de 1x10-4 torr aproximadamente. 

3.1.3.1 Condiciones 

Durante cada proceso de síntesis de manipulaban cuatro variables: la temperatura, el tiempo, 

la presión, y el flujo de gases. La temperatura y el tiempo de síntesis se manipulan por medio 

de programas establecidos donde se selecciona una temperatura deseada y se escoge una 

velocidad de calentamiento o enfriamiento, o se fija una temperatura estática por un tiempo 

determinado. Estos programas se pueden realizar desde una computadora y se cargan al 

equipo posteriormente, o se pueden programar desde la pantalla ubicada en el horno. 
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 La presión dentro del tubo se manipulaba con la bomba de vació conectada al final 

del tubo, en la pantalla con botones de presión se puede ver la presión actual y se puede 

manipular la velocidad de la bomba de vacío para regularla. 

 El flujo de gases se controla en el panel táctil en el sistema de suministro de gases. Se 

regula la presión para cada uno de los gases individualmente, y se abren las válvulas para 

dejar que pasen por el tubo. A diferencia de la temperatura, el flujo no se programa y se tiene 

que modificar manualmente cuando se requiera. 

 Se diseñaron 12 programas de síntesis, variando la temperatura máxima de 

calentamiento, el tiempo que se permanecía en esa temperatura, y la velocidad de 

calentamiento y enfriamiento. Sin embargo, durante las síntesis realizadas solamente se 

utilizaron los dos últimos programas, el 11 y el 12, juntos con unas modificaciones que se 

realizaron conforme se avanzaba en la obtención de mejores resultados. 

 A continuación, se presentan los programas utilizados durante los procesos de 

síntesis. 

 

Fig. 16 Gráfico de los programas utilizados, diferenciados con un código de colores, donde se muestra el comportaiento 

de la temperatura en ºC (eje y), en función del tiempo en minutos (eje x). 
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El programa 11 consistía en un calentamiento con una velocidad de 12ºC/min hasta una 

temperatura máxima de 1050ºC. Se mantenía a esa temperatura por 30 minutos y se enfriaba 

hasta los 200ºC a una velocidad de 6ºC/min, para después apagar el horno. 

 El programa 12 era muy similar al 11, el horno se calentaba a una velocidad de 

12ºC/min hasta 1050ºC, pero se mantenía a esa temperatura por 40 minutos. Se enfriaba a 

6ºC/min hasta los 200ºC y se apagaba el horno. 

 En la modificación del programa 11 se aumenta el tiempo en que el horno mantenía 

la temperatura máxima a 45 minutos, y aumentaba la velocidad de enfriamiento a 8ºC/min. 

La velocidad de calentamiento y la temperatura máxima no sufrieron un cambio. 

 Para el programa 12 se realizaron dos modificaciones. En la primera, se aumentaba 

el tiempo que se mantenía la temperatura máxima a 1 hora, y en la segunda se aumentaba 1 

hora y 15 minutos. En ambos casos, las velocidades de calentamiento y enfriamiento se 

mantenían a 12ºC/min y 6ºC/min, respectivamente, y la temperatura máxima a 1050ºC. 

3.1.3.2 Síntesis de grafeno 

Para la síntesis de grafeno se utilizó metano (CH4) como gas precursor, y argón (Ar) e 

hidrógeno molecular (H2) como gases acarreadores. 

 Se había observado que el flujo de gas programado no era el flujo real que daba el 

equipo, por lo que se precisó una tabla de equivalencias con respecto a la densidad de cada 

gas para saber qué valor de flujo se debía programar para obtener cierto flujo. 

Gases Flujo real (sccm) Flujo programa (sccm) 
Ar 1.415 1 
H2 1.01 1 
CH4 0.719 1 

Tabla 1 Flujo de cada gas que se introduce al programa en sccm para obtener 1 sccm, en cada caso. 
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Durante cada proceso se lleva a cabo una etapa de tratamiento térmico o annealing. Esta 

etapa ocurre al llegar a la temperatura máxima o temperatura de síntesis, justo antes de iniciar 

la síntesis. El metano se deja fluir hasta después de terminada esta etapa para empezar la 

formación de la nanoestructura. El tratamiento térmico consiste en calentar la lámina de cobre 

a una temperatura inferior al punto de fusión del cobre (<1,085ºC) para evitar la evaporación 

del metal, y lograr suavizar su superficie, hacerla más reactiva y disminuir la cantidad de 

defectos sobre la superficie. 

3.1.4 Post-tratamiento 

Una vez que se haya formado el grafeno sobre la lámina de cobre, se somete a un tratamiento 

posterior para transferir el grafeno a un sustrato más apropiado para su preservación y su 

posterior aplicación, así como para asegurar una mejor caracterización. 

3.1.4.1 Oxidación de la lámina de cobre 

Un problema que se logró observar durante los procesos de caracterización óptica sobre el 

sustrato de cobre fue identificar las regiones donde se encontraba el grafeno a simple vista. 

Para resolver esto, se oxidó el sustrato de cobre colocando la lámina sobre una parilla de 

calentamiento con la cara de cobre tocando la parilla y el grafeno hacia arriba. Se encendía 

la parrilla a unos 160ºC, y cuando ya había llegado a dicha temperatura se colocaba la lámina 

de la forma indicada y se dejaba calentar por aproximadamente 6 minutos. Se media la 

temperatura de la parrilla con un termómetro infrarrojo. 

 Las regiones de cobre que no estaban en contacto con el grafeno se tornaban de una 

coloración verde mientras la que estaba en contacto se mantenía del color, por lo que era fácil 

identificar las zonas con grafeno por su coloración utilizando un microscopio óptico. 
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Fig. 17 Fotogrfía de una lámina de cobre con grafeno oxidada con una parrilla. 

3.1.4.2 Spin coating 

En primer lugar, para separar el grafeno de la lámina de cobre, se requieren proteger las hojas 

de grafeno para que estas no se fracturen o rompan durante este procedimiento. Para proteger 

al grafeno, se deposita la solución polimérica de PMMA+anisol sobre la cara de grafeno. Se 

utiliza un método de deposición llamado spin coating. Se asegura la placa de cobre sobre un 

portaobjetos de vidrio pegándola con cinta adhesiva por las orillas, la lámina se asegura a la 

base del equipo de spin coating, se depositan un par de gotas de la solución sobre la cara de 

grafeno, y se pone a girar a una velocidad de 2000 rpm durante 1 minuto. Con este método 

se asegura una distribución uniforme de la solución sobre la placa. Se deja reposar la placa 

por al menos una hora a temperatura ambiente para permitir que se seque el polímero, se 

retira la cinta adhesiva de manera cuidadosa, se recortan los bordes de la lámina de cobre que 

fueron tapados por la cinta adhesiva y que quedaron sin recubrir, y se recupera la lámina de 

cobre dentro de una placa Petri. 

3.1.4.3 Eliminación del cobre 

Posteriormente, se procede a retirar el cobre. Se vierte un poco de la solución de FeCl3 sobre 

un vaso de precipitados mediano. Con cuidado se deposita la lámina de cobre con el grafeno 

y el recubrimiento de PMMA sobre la solución, cuidando de no sumergirla y que se mantenga 



 45 

flotando. Se deposita de tal modo que el lado de cobre quede en contacto con la solución. Se 

deja reposar entre 30 minutos y una hora. 

  

Fig. 18 (a) Representación de el depósito de la lámina de cobre con el grafeno y la capa de PMMA sobre una solución de 

FeCl3 en un vaso de precipitados. (b) Fotografía de un vaso de precipitados con la solución de FeCl3. Queda flotando la 

película de grafeno con PMMA después de que la capa de cobre se haya disuelto. 

Pasado ese tiempo, se revisa constantemente si todavía se observan pedazos de cobre 

flotando, se tiene que observar una película completamente transparente flotando sobre la 

solución. Una vez que se observa que ya no hay pedazos de cobre pegados a la película 

transparente, se procede a retirarlo de la solución. 

3.1.5 Transferencia 

Se preparan dos vasos de precipitados de la misma capacidad que el anterior con agua 

destilada. Se utiliza un portaobjetos de vidrio y, con la ayuda de unas pinzas, se sumerje en 

la solución de FeCl3 para pescar la película transparente de grafeno con PMMA. Se tenía 

mucho cuidado al pescarla para que toda la película quedara sobre el portaobjetos, puesto 

que en caso contrario se podría plegar y romper. Al sacar la película de la solución se deposita 

en el primer vaso de precipitados con agua y se deja flotar por 5 minutos, se enjuaga el 

portaobjetos con agua destilada. Se vuelve a pescar la película y se deposita en el segundo 

vaso con agua por 5 minutos. Se remplaza el agua del primer vaso y se vuelve a pescar la 

película del segundo vaso para volverla a pasar al primero, se deja por 5 minutos. Finalmente, 

b) a) 
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utilizando el sustrato final en el que se quiere depositar el grafeno, se pesca la película, se 

seca con N2 y se deja secar a temperatura ambiente hasta que no haya residuos de agua. 

  

Fig. 19 Representación de la pesca de una película de grafeno con PMMA utilizando un sustrato y unas pinzas en un vaso 

de precipitados con agua. (b) Fotografía de un sustrato de Si con una película de grafeno y PMMA transferida dentro de 

un vaso de precipitados con acetona para disolver la capa de PMMA. 

Una vez que se haya evaporado toda el agua, se disuelve la capa de PMMA. Se coloca acetona 

en un vaso y agua destilada en otro, y se realizan 3 lavados. En cada lavado se sumerge el 

sustrato en el vaso con acetona por 3 minutos sobre una parilla a 55ºC, se saca y se sumerge 

en el vaso con agua por 2 minutos. Se seca con la pistola de N2. 

3.1.5.1 Sustrato 

En algunos de los experimentos realizados en la UDLAP se utilizó un portaobjetos de vidrio 

como sustrato final después de la transferencia. Sin embargo, en otros se utilizaron sustratos 

de silicio con una capa de óxido de 100 nm, lo cuales fueron fabricados en el Instituto 

Nacional de Astrofísica, Óptica y Electrónica (INAOE). 

 

Fig. 20 Representación del sustrato de Si/SiO2 donde se observa el grosor de la capa de óxido en nanómetros. 

b) a) 
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Previamente, el sustrato de Si/SiO2 se tiene que lavar con la solución piraña por 30 minutos. 

Se vierte la solución en un vaso y se sumerge el sustrato con el lado de SiO2 hacia arriba. 

Con este paso se preparará la superficie para la transferencia, aumentando la hidrofilia de la 

superficie. Se saca el sustrato de la solución piraña y se enjuaga en agua destilada. Para 

verificar que la superficie sea hidrofilia se deja caer una gota de agua y se observa. 

3.1.6 Procesos realizados 

En total se realizaron 11 procesos de síntesis de grafeno utilizando el equipo CVD. Se 

nombraron GCu por la síntesis de grafeno sobre láminas de cobre, seguido del número del 

experimento para identificarlos. 

 Para la purga del sistema se utiliza un flujo de Ar de 42.45 sccm, de H2 de15.17 sccm, 

y de CH4 de 7.19 sccm en todos los casos exceptuando al primero. Cuando corresponde abrir 

uno por uno, primero se abre el Ar, luego el H2 y finalmente el CH4. 

 Se muestra los diagramas de los procesos realizado con la temperatura del horno en 

función del tiempo. Así mismo, se observa el flujo de los gases en función del tiempo. 

 

 

  

a) b) 
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h) g) 

f) e) 

c) d) 
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Fig. 21 Gráficos de los experimentos donde se muestra el comportaiento de la temperatura en ºC (eje y de la izquiera), y 

del flujo de cada uno de los gases en sccm (eje y de la derecha); todo en función del tiempo en minutos (eje x). Se muestra 

la leyenda donde indica qué linea corresponde a cada gas en la parte de abajo. 

Las presiones observadas en la cámara se reportan para todas las etapas del proceso en todos 

los casos de síntesis. 

Etapas Presión (hPa) 
GCu1 GCu2 GCu3 GCu4 GCu5 GCu6 

Purga 3x10-4 5.4x10-3 3.4x10-3 1x10-4 1x10-4 3x10-3 
Calentamiento 1.9 30 11 4.6 4.6 4.6 
Tratamiento térmico - 30 7.4 - 4 3.4 
Síntesis 4.6 220 8.6 8.6 7.4 40 
Enfriamiento - - - - - - 
 

Etapas Presión (hPa) 
GCu7 GCu8 GCu9 GCu10 GCu11 

Purga 4.6x10-4 1.6x10-4 2.5x10-4 1x10-4 1x10-4 
Calentamiento 40 0.34 0.54 0.46 0.46 
Tratamiento térmico 1000 1000 1000 1000 0.3 
Síntesis 1.2 1 1.4 4 4 
Enfriamiento - 0.07 - - - 
Tabla 2 Etapas del procedimiento de síntesis por CVD y la presión resportada para cada una en hPa. Se reportan todos lo 

procesos de síntesis. 

3.1.6.1 GCu1 

La primera síntesis se realizó el 5 de noviembre del 2019. Se utilizó el programa 11. Se 

introdujo en el tubo una lámina de Cu lavada el 15 de octubre del 2019. Para la purga del 

sistema se utilizó un flujo de Ar de 42.45 sccm, de H2 de10.1 sccm, y de CH4 de 7.19 sccm. 

No se reporta el tiempo empleado en la purga. Se realizó el tratamiento térmico durante 5 

k) 
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minutos, la síntesis duró 25 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la figura 21a, y 

las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

 

Fig. 22 Fotografía de la lámina de cobre con grafeno GCu1 después de haber sido oxidada con una parrila. 

Al finalizar la síntesis se realizó una oxidación del sustrato de cobre sobre la parilla. Se 

calentó por 6 minutos y se tomó la temperatura en varios momentos. Se muestra una tabla 

con las temperaturas de la parilla medidas en diferentes momentos con el termómetro 

infrarrojo y la temperatura promedio. 

Medida Temperatura (ºC) 
T1 158.5 
T2 160.4 
T3 160.7 
T4 159.9 
T5 160.33 
Tprom 159.97 

Tabla 3 Temperaturas de la parrilla de calentamiento medidas con un termómetro infrarrojo en diferentes momentos del 

proceso. Se puestra la temperatura promedio calculada. 

Se realizó la transferencia del grafeno sintetizado en este experimento sobre un sustrato de 

Si/SiO2 de la manera explicada anteriormente. 

3.1.6.2 GCu2 

La síntesis GCu2 se realizó el 8 de noviembre del 2019. Se utilizó el programa 12. Se 

introdujo en el tubo una lámina tratada con HCl 2M el 7 de noviembre del 2019. Al introducir 

la placa, y habiendo pasado un tiempo calentándose, nos percatamos que la marca hecha en 
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la esquina del cobre estaba en la esquina incorrecta. La purga se realiza por 5 minutos. El 

tratamiento térmico se llevó a cabo durante 5 minutos, y la síntesis durante 35 minutos. Se 

observa el diagrama del proceso en la figura 21b, y las presiones dentro de la cámara en la 

tabla 2 en su respectivo espacio. 

 

Fig. 23 Fotografía de la lámina de cobre con grafeno GCu2 al ser oxidada con una parrilla. 

 Se realizó la oxidación del sustrato de cobre sobre la parrilla por 6 minutos a 

temperaturas cercanas a 160ºC. Se muestra una tabla con las temperaturas de la parilla 

medidas en diferentes momentos con el termómetro infrarrojo y la temperatura promedio. 

Medida Temperatura (ºC) 
T1 159.3 
T2 158.7 
T3 164.6 
Tprom 160.87 

Tabla 4 Temperaturas de la parrilla de calentamiento medidas con un termómetro infrarrojo en diferentes momentos del 

proceso. Se puestra la temperatura promedio calculada. 

Se realizó la transferencia del grafeno sintetizado en este experimento sobre un portaobjetos 

de la manera explicada anteriormente. 

3.1.6.3 GCu3 

Esta síntesis se realizó el 14 de noviembre del 2019. Se utilizó el programa 11. Se introdujo 

una lámina de Cu tratada con HCl 2M el 11 de noviembre del 2019. Para la purga se abre el 

Ar durante 6 minutos, al mismo tiempo se abre el H2 por 3 minutos, se cierra y se abre CH4 

por otros 3 minutos; el tiempo de purga fue de 6 minutos. El tratamiento térmico se llevó a 
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cabo durante 5 minutos, y la síntesis duró 5 minutos. Se observa el diagrama del proceso en 

la figura 21c, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

3.1.6.4 GCu4 

La síntesis se realizó el 19 de noviembre del 2019. Se utilizó el programa 12. Se introdujo 

una lámina de Cu tratada con HCl 2M el mismo día 19 de noviembre del 2019. Para la purga 

se abre cada gas de manera individual por 3 minutos, por lo que el tiempo de purga es de 9 

minutos. El tiempo del tratamiento térmico fue de 10 minutos, y la síntesis tuvo una duración 

de 30 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la figura 21d, y las presiones dentro de 

la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

 

Fig. 24 Fotografía de la lámina de cobre con grafeno GCu4 despues de retirarla del horno. 

Se realizó la transferencia del grafeno sintetizado en este experimento sobre un portaobjetos 

de la manera explicada anteriormente. 

3.1.6.5 GCu5 

La síntesis se realizó el 26 de noviembre del 2019. Se utilizó la modificación del programa 

11. Se introduce en el tubo una lámina de Cu tratada con la solución HCl 2M el 21 de 

noviembre del 2019. Para la purga se abre cada gas de manera individual por 3 minutos, por 

lo que el tiempo de purga es de 9 minutos. El tratamiento térmico tuvo una duración de 10 

minutos, y la síntesis de 35 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la figura 21e, y 

las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 
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3.1.6.6 GCu6 

La síntesis se realizó el 6 de febrero del 2020. Se utilizó la modificación del programa 11. Se 

introdujo en el tubo una lámina de Cu tratada con la solución HCl 2M el 4 de diciembre del 

2019. Para la purga del sistema se abre cada gas de manera individual por 5 minutos, se cierra 

y se abre el siguiente, por lo que el tiempo de purga es de 15 minutos. El tratamiento térmico 

tuvo una duración de 10 minutos, y la síntesis tuvo una duración de 35 minutos. Se observa 

el diagrama del proceso en la figura 21f, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en 

su respectivo espacio. 

3.1.6.7 GCu7 

La síntesis se realizó el 11 de febrero del 2020. Se utilizó la primera modificación del 

programa 12. Se introdujo una lámina de Cu tratada con HCl 2M el 7 de febrero del 2020. 

Para la purga se abre cada gas de manera individual por 5 minutos, el tiempo de purga total 

es de 15 minutos. El horno se encendió al iniciar la purga, por lo que la temperatura a la que 

inició la etapa de calentamiento fue 193ºC. El tratamiento térmico tuvo una duración de 30 

minutos, y la síntesis de 30 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la figura 21g, y 

las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

3.1.6.8 GCu8 

La síntesis se realizó el 17 de febrero del 2020. Se utilizó la primera modificación del 

programa 12. Se introdujo una lámina tratada con HCl 2M el 13 de febrero del 2020. Para la 

purga se abre cada gas de manera individual por 5 minutos, el tiempo de purga total es de 15 

minutos. la temperatura a la que inició la etapa de calentamiento fue 213ºC. El tratamiento 
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térmico duró 30 minutos, y la síntesis 30 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la 

figura 21h, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

 Se realizó una transferencia a un sustrato de Si/SO2 previamente lavado en la silicón 

piraña por 30 minutos. Se disolvió el PMMA realizando 3 lavados, consistiendo cada lavado 

en 3 minutos en acetona a ~55ºC y 2 minutos en agua destilada. Se secó con la pistola de N2. 

 

Fig. 25 Fotografía de la película de grafeno recubierta con PMMA GCu8 sobre un sustrato de Si, observable en la zona 

opaca. Se observa la presencia de zonas con cobre. 

3.1.6.9 GCu9 

La síntesis se realizó el 20 de febrero del 2020. Se utilizó la primera modificación del 

programa 12. Se introduce una lámina tratada el 18 de febrero del 2020. Para la purga se abre 

cada gas de manera individual por 5 minutos, el tiempo de purga total es de 15 minutos. La 

temperatura a la que inició la etapa de calentamiento fue 215ºC. El tratamiento térmico tuvo 

una duración de 20 minutos, y la síntesis de 40 minutos. Se observa el diagrama del proceso 

en la figura 21i, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

3.1.6.10 GCu10 

La síntesis se realizó el 25 de febrero del 2020. Se utilizó la segunda modificación del 

programa 12. Se introduce una lámina de Cu tratada el 21 de febrero del 2020. Para la purga 

se abre cada gas de manera individual por 5 minutos, el tiempo de purga total es de 15 

minutos. La temperatura a la que inició la etapa de calentamiento fue 156ºC. El tratamiento 



 55 

térmico duró 30 minutos, y la síntesis 45 minutos. Se observa el diagrama del proceso en la 

figura 21j, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

3.1.6.11 GCu11 

La síntesis se realizó el 27 de febrero del 2020. Se utilizó la segunda modificación del 

programa 12. Se introdujo una lámina tratada el 26 de febrero del 2020. Para la purga se abre 

cada gas de manera individual por 5 minutos, el tiempo de purga total es de 15 minutos. La 

temperatura a la que inició la etapa de calentamiento fue 149ºC. El tratamiento térmico tuvo 

una duración de 30 minutos, y la síntesis de 45 minutos. Se observa el diagrama del proceso 

en la figura 21k, y las presiones dentro de la cámara en la tabla 2 en su respectivo espacio. 

3.2 Caracterización 

Después de que se haya realizado todo el proceso que implica la síntesis y transferencia del 

grafeno, se procede a su caracterización. Se efectuaron microscopías SEM y ópticas; y 

espectroscopías EDS y Raman. No se realizaron todos los métodos de caracterización para 

cada experimento por lo que se especifica que muestra de grafeno fue la que se caracterizó 

en cada caso. 

  

a) b) 
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Fig. 26 Equipos de microscopía y espectroscopía utilizados en la caracterización. (a) Microscopio óptico, (b) microscopio 

electrónico de barrido, (c) espectroscopio de energía dispersiva por rayos X, y (d) espectroscopio Raman. 

3.2.1 SEM 

La microscopía SEM se realizó al grafeno aún sobre el sustrato de cobre, después de sacarlo 

del horno y antes de cubrir el grafeno con PMMA y transferirlo. 

 Se utilizó un microscopio SEM MAIA3 modelo Triglav de la marca TESCAN, el 

cual se observa en la figura 26b. Para las mediciones se utilizó siempre un voltaje de 10 kV 

y se utilizó un detector de haz de electrones secundarios. Se llevaron a cabo caracterizaciones 

de varias muestras. 

3.2.2 EDS 

Para las mediciones por EDS se utilizó un equipo XFlash 6-30 de la marca Bruker, el cual 

estaba acoplado al microscopio SEM, el cual se observa en la figura 26c. Los procesos de 

caracterización realizados a ciertas muestras se llevaban a cabo justo después de ser 

analizadas por SEM. 

 Se analizó la muestra GCu2. Se observa una gráfica en la que se puede observar la 

proporción presente de cada elemento en una zona seleccionada.  

c) d) 
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3.2.3 Microscopía óptica 

Para este análisis se utilizó un microscopio de reflexión binocular biológico BX-41 de la 

marca OLYMPUS, el cual se observa en la figura 26a. Las observaciones se realizaron para 

la muestra GCu1, después de haber sido oxidado el sustrato de cobre. Se tiene que utilizar un 

microscopio de reflexión puesto que el material es lo suficientemente grueso para que la luz 

no pueda atravesarlo. 

3.2.4 Raman 

Para la caracterización por espectroscopía Raman se usó un equipo XploRA PLUS de la 

marca HORIBA, presente en la figura 26d. el equipo se encuentra acoplado al microscopio 

óptico. Se utilizó un láser color verde con una longitud de onda de 532 nm para analizar las 

muestras. Se obtuvieron archivos .txt, los cuales fueron analizados con el programa Origin y 

se obtuvieron las respectivas gráficas de Raman shift vs intensidad para todos los puntos 

analizados dentro de la misma muestra. Se analizaron el GCu1 sobre el sustrato de cobre, y 

tiempo después se analizó la misma muestra transferida a un sustrato de Si/SiO2. Para obtener 

los espectros se realzaron múltiples mediciones de la misma muestra en diferentes puntos. 
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Capítulo IV: Discusión de resultados 

Primeramente, gracias al proceso de oxidación de cobre, es posible observar los dominios de 

grafeno sobre el sustrato de cobre de la muestra GCu1 utilizando el microscopio óptico de 

reflexión. Como se describió, se observan regiones delimitadas en donde la coloración 

original del cobre todavía es apreciable. Esto demuestra la presencia de grafeno sobre esas 

zonas, protegiendo al cobre de la oxidación de los alrededores. Gracias a esto, se confirmó 

que el proceso inicial funcionaba y que la formación de grafeno sobre el sustrato era exitosa. 

 

Fig. 27 Fotografías obtenidas con el microscopio óptico de la lámina de cobre GCu1 oxidada. Se ven las regiones de cobre 

oxidado y las secciones sin oxidar donde hay grafeno depositado. Se señalan las regiones con grafeno. 

Se caracterizaron las muestras GCu1, Gcu2, GCu3, GCu4, GCu6, GCu7 y GCu8 por SEM. 

Observando las micrografías SEM obtenidas, y utilizando la escala apreciable en la parte 

inferior de cada imagen como referencia se puede obtener las dimensiones de cada dominio 

de grafeno. Se utilizó el programa ImageJ para medir las dimensiones laterales de las láminas 

y se obtuvo el promedio de sus dimensiones en cada experimento, así como el cálculo del 

área promedio obtenido multiplicando ambas dimensiones laterales. 
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GCu8 

   

Fig. 28 Imágenes obtenidas por SEM de diferentes muestras (GCu1, GCu2, GCu3, GCu4, GCu6, GCu7, GCu8). Se 

observan las condiciones de las mediciones así como la barra de escala en la parte inferior de las imágenes. Igualmente, se 

observa a qué muestra pertenece cada imagen. 

Experimentos Promedio largo (µm) Promedio ancho (µm) Promedio area (µm2) 
GCu1 3.61 2.41 8.71 
GCu2 8.20 4.13 33.83 
GCu3 0.97 0.67 0.65 
GCu4 4.83 2.89 13.94 
GCu6 2.39 1.44 3.44 
GCu7 0.93 0.70 0.38 
GCu8 12.44 7.23 89.91 

Tabla 5 Promedios del largo y ancho en µm, y área promedio calculada en µm2 de las películas de grafeno obtenidas por 

microscopía SEM. 

En las micrografías GCu1 a GCu6 se logra apreciar una contaminación por medio de unos 

puntos blancos dispersos en todo el sustrato. Se le hizo un análisis con el EDS acoplado al 

SEM a la muestra GCu2 donde, de acuerdo con el espectro obtenido, se observa la presencia 

de carbono, oxígeno, cobre y silicio. Encimando los mapeos realizados para el oxígeno y el 

silicio sobre la imagen SEM original utilizando el programa Picsart, se comprueba que las 

manchas blancas observadas corresponden a óxido de silicio (SiO2). 
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Fig. 29 (a) Imagen SEM de la muestra GCu2, donde se observa el área seleccinada para análisis, (b) espectro EDS de la 

región seleccionada. Mapeos de (c) silicio, (d) oxígeno, (e) cobre, y (f) carbono sobre la imagen SEM original. 

 

Fig. 30 Apilamiento del mapeado de Si y O sobre la imagen SEM de la muestra GCu2. Se observa la superposición de las 

zonas azules y verdes sobre las manchas blancas. 

Se llegó a la conclusión de que la contaminación de SiO2 provenía de las bridas de 

borosilicato del tubo de cuarzo. Con las altas temperaturas del horno se desprendía el óxido 

de las bridas, era acarreado por los gases, y se depositaba en el sustrato. Para solucionar el 

d) e) f) 

a) c) b) 
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problema se compró otro tubo de cuarzo más largo con tal de que las bridas se encontraran 

más separadas del horno y no percibiera una temperatura tan alta. Gracias a esto, a partir de 

la micrografía GCu7 ya no se observa esta contaminación. 

  

Fig. 31 Espectros Raman obtenidos para (a) grafeno GCu1 sobre la lámina de Cu, y (b) grafeno GCu1 transferido a un 

sustrato de Si/SiO2. Se muestran los picos característicos del grafeno (D, G y 2D) en cada caso. Para el espectro del 

grafeno transferido se recortó la señal correspondiente al SiO2. 

Al observar los espectros Raman obtenidos, se pueden observar los picos característicos del 

grafeno en ambos casos (D, G, 2D), por lo que la presencia del nanometerial queda 

confirmada. No obstante, se observa una gran diferencia en el aspecto general de cada 

espectro, lo cual se debe al sustrato sobre el cual se encontraba el grafeno. 

 En el primer espectro, se observan curvas prominentes que se superponen a los picos 

D y G con mayor intensidad. Esta curva se debe al sustrato de cobre oxidado, puesto que se 

han observado grandes picos superpuestos entre ~1500 cm-1 y ~2500 cm-1 en espectros 

Raman de láminas de cobre oxidado97. 

 Para en caso del espectro de la muestra transferida, la escala del desplazamiento 

Raman se empezó en 1200 cm-1. Esto se realizó para sólo visualizar las bandas 

correspondientes al grafeno y dejar fuera las señales del SiO2 en ~500 cm-1 y ~1000 cm-1, las 
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cuales tenían valores de intensidad muy altos y no dejaban apreciar las demás bandas con 

claridad98. 

Por último, se estudian la relación entre la intensidad de la banda D con respecto a la 

G, y de la banda 2D con respecto a la G; y el FWHM de la banda 2D para examinar la calidad 

y el número de capas del producto. Se mide la intensidad de cada banda y el FWHM de la 

banda 2D en la muestra GCu1 transferida a Si/SiO2 utilizando el programa Origin y se 

calculan los radios de las intensidades. 

Medición D G 2D ID/IG I2D/IG 2D FWHM (cm-1) # capas 
1 57.72 665.70 1000.90 0.09 1.50 46.60 BLG 
2 21.07 113.66 218.85 0.19 1.93 28.99 SLG 
3 30.24 87.58 79.83 0.35 0.91 60.50 FLG 
4 12.58 110.18 207.37 0.11 1.88 35.83 SLG 
5 18.43 100.39 144.45 0.18 1.44 51.61 BLG 

Tabla 6 Intensidades de las bandas D, G y 2D. Radios entre las intensidades entre las bandas D y G, y entre las bandas 2D 

y G. FWHM de la banda 2D en cm-1. Tolos los valores se muestran para las 5 mediciones realizadas en la muestra GCu1 

transferida. 

Observando los valores de los radios ID/IG obtenidos, se puede apreciar que en la gran 

mayoría de zonas seleccionadas existe una buena cristalinidad. Con respecto al número de 

capas, el radio I2D/IG indicaría la presencia de grafeno monocapa y bicapa en su mayoría. El 

valor de FWHM sugiere de igual manera la presencia de grafeno monocapa y bicapa, 

correspondiendo a los resultados del radio I2D/IG. Tanto en ambos radios como en el valor 

del FWHM se observa una baja calidad en la tercer medición, con lo que se cree que en esa 

precisa medición se seleccionó una zona con poca cristalinidad y un gran número de capas.  

De igual manera, se compararon los valores de publicaciones científicas con ciertas 

condiciones similares a las de las síntesis realizadas. En la síntesis reportada por Kumar y 

colaboradores se obtuvo un radio de intensidad I2D/IG alrededor de 1.3, con un FWHM del 



 65 

pico 2D de unos 45 cm-1, consiguiendo la formación de FLG99. Bhaviripudi y asociados 

lograron la síntesis de SLG, confirmada por el espectro Raman, con un pico 2D con un 

FWHM de 35 cm-1 y una alta relación de las intensidades de ∼2-5100. Por lo anterior se puede 

asegurar la síntesis de grafeno monocapa y bicapa, con ciertas regiones con más capas que 

presentan defectos. 

Se realizó el análisis con la muestra transferida. Como se obtuvieron buenos 

resultados y una gran parte de grafeno cristalino monocapa, se puede pensar que no hubo una 

pérdida significativa de la cristalinidad y una alta aparición de defectos durante la 

transferencia. Por lo que no se considera necesario realizar este procedimiento para la 

muestra sin transferir. 

 Gracias a las micrografías obtenidas por microscopía óptica y SEM de la muestra 

GCu1, así como del espectro Raman de esta muestra sin transferir, se puede continuar 

perfeccionando el proceso de síntesis sin la necesidad de hacer una transferencia a las 

muestras para pruebas posteriores puesto que se comprueba que la formación de grafeno a 

través de este método es evidente. 

 Se procede a analizar el efecto que tuvieron los parámetros utilizados durante la 

síntesis en el producto final. Para el análisis del área de las láminas de grafeno se toman en 

cuenta los flujos de los gases utilizados durante los procesos de tratamiento térmico y síntesis, 

y la duración de estas dos etapas. La temperatura es constante entre todos los procesos.  

 Los procedimientos GCu1 a GCu6 comparten características similares (como flujo de 

gas, tiempo), mientras que se distancian de GCu7 y GCu8 (más tomando en cuenta que se 

utilizó otro tubo de cuarzo con un largo mayor a partir de este punto), siendo estos dos son 
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similares entre sí. Por lo que se decidió analizar las condiciones de síntesis de estos dos 

grupos de manera separada. 

 Se vio la proporción del flujo de Ar con respecto al H2 para el tratamiento térmico. 

Para la síntesis se buscó visualizar la proporción de cada gas acarreador que había con 

respecto al precursor. Examinando las proporciones de gases utilizados en cada experimento 

para ambas etapas, y relacionando estos valores con el tamaño del grafeno obtenido, se 

pueden ver ciertas tendencias.  

 Se llegó a la conclusión de que conforme se incrementan el flujo de Ar con respecto 

al flujo de H2 durante el tratamiento térmico, y el flujo de Ar con respecto al flujo de CH4 

para la síntesis; hay un incremento en el área de las regiones de grafeno formadas. 

Igualmente, conforme decrece el flujo de H2 con respecto al flujo de CH4 en el proceso de 

síntesis aumenta el tamaño del grafeno. Efectos similares se pueden llegar a apreciar en las 

publicaciones respectivas de Kumar, Bhaviripudi y Muñoz 99,100,101. 

 De igual manera, se logró distinguir que con un mayor tiempo de tratamiento térmico 

se pueden llegar a obtener áreas mayores. Al estar expuesto a altas temperaturas por una 

duración mayor, la morfología de la superficie del cobre tiene mayor tiempo para 

reacomodarse en una mejor orientación cristalina y en un mayor tamaño de grano, 

permitiendo la coalición de pequeñas islas de grafeno y en su crecimiento en mayor área. A 

partir del experimento GCu7 se incrementó el tiempo del tratamiento térmico de la lámina 

de cobre. Lo cual se puede observar en las micrografías GCu7 y GCu8, donde se logra 

apreciar una mejor orientación cristalina en la lámina de cobre, y se refleja en el tamaño de 

grafeno que se puede alcanzar. 
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Capítulo V: Conclusiones y perspectivas futuras 

Para concluir con este trabajo, cabe resaltar que se logró realizar una pequeña revisión 

literaria sobre algunos métodos de síntesis de grafeno. Se pudo sintetizar grafeno mono y 

bicapa, con ciertas regiones de pocas capas, con un área de alrededor de 90 µm2 con una 

buena cristalinidad en las instalaciones de la Universidad de las Américas. Se caracterizó el 

grafeno obtenido, con lo que se pudieron comprobar las propiedades mencionadas con 

anterioridad. Así mismo, se comprobó la presencia de este nanomaterial desde un inicio, con 

lo que se pudieron efectuar las síntesis subsecuentes sin la necesidad de comprobar la 

formación de grafeno para cada caso, y así acelerar cada proceso de síntesis. Finalmente, se 

pudo observar el efecto que tenía el flujo de los gases y el tiempo de tratamiento térmico en 

el tamaño final del grafeno. 

Como parte de las perspectivas futuras de este trabajo, cabe recordar que el trabajo 

experimental tuvo que ser interrumpido debido a la pandemia COVID-19, y posteriormente 

por el problema legal que enfrentó la universidad. Por lo que, lo primero que se intentaría es 

continuar con los experimentos antes realizados y buscar su conclusión. Como parte de la 

continuación, primero se buscaría promover el crecimiento de los cristales individuales de 

grafeno, con el fin de fomentar una coalescencia entre los mismos después de alcanzar cierto 

tamaño. Así mismo, se buscaría realizar una mejor evaluación sobre el efecto que tiene cada 

uno de los parámetros utilizados durante el proceso de síntesis en las propiedades observadas 

en el grafeno, puesto que ciertos parámetros no pudieron ser evaluados de manera correcta 

no mostraban tener un efecto aparente en las propiedades del grafeno entre cada síntesis. 

Como se pudo observar en este trabajo experimental, solamente se realizó una caracterización 
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completa a la primera muestra, con lo que se quisiera realizar la caracterización completa de 

las demás muestras. Así se buscaría obtener otras propiedades del producto para las diferentes 

muestras, como lo pueden ser la cristalinidad y el número de capas, y así poder compararlas 

entre cada experimento. Junto con esto, se buscaría evualuar el efecto de cada parámetro de 

síntesis en estas nuevas propiedades analizadas al ya tener punto de comparación entre 

diferentes experimentos. Finalmente, se buscaría plantear y efectuar una aplicación posterior 

a la obtención del producto deseado, como lo pudiera ser la implementación del producto en 

componentes electrónicos. 
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