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INTRODUCCION

El grafeno es una monocapa de atomos de carbono que estan dispuestos en una red en
panal 2D con una longitud de enlace C-C de 0.142 nm. (Dasari, 2017). Este material ha
Ilamado la atencion de la comunidad cientifica los ultimos afios debido a sus propiedades
fisicas, tales como alta movilidad de electrones de 250,000 cm2/Vs (Novoselov KS G. A,
2005), alta conductividad térmica de 5000 W / m-K (Baladin AA, 2008) y excepcional
modulo de Young de 1 TPa (Lee C W. X., 2008). Estas propiedades han abierto una gran
gama de aplicaciones para el grafeno como en dispositivos de almacenamiento de energia
(Berger C, 2004)y transistores (Dasari, 2017).

La deposicion quimica de vapor o Chemical Vapor Deposition (CVD) es una de las
técnicas mas prometedoras para producir monocapas de grafeno a gran escala. Este proceso
tiene la ventaja de poder seleccionar un sustrato, es capaz de darnos una produccion a gran
escala dependiendo del tamafio del sustrato y se puede obtener grafeno de buena calidad
(Dasari, 2017).

Los sustratos de Ni y Cu son los mas utilizados debido a su bajo costo y disponibilidad.
En el caso del Cu, el grafeno crece como una sola capa uniforme y de alta calidad en un area
grande. Estudios han demostrado que el grafeno puede tener un crecimiento uniforme de
una sola capa y de alta calidad en un area grande de hasta 30 pulgadas (X. Li, 2009). Se
confirmé ademas que el 95% de la superficie de cobre estaba cubierta por una sola capa de
grafeno, mientras que el area restante estaba cubierta por 2 a 3 capas de grafeno (Dhananjay
K. Sharma, 2017).

En el presente proyecto, se abordan las condiciones necesarias para la deposicion de
grafeno sobre alambres de cobre, esto incluye: tipo de sustrato, preparacion de la superficie
del sustrato, gas precursor, flujos volumétricos, temperatura y tiempos en las etapas del

proceso.
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RESUMEN

El grafeno es un material alotropo del carbono que estd llamando la atencién de la
comunidad cientifica e industrial, debido a su gama de propiedades eléctricas, mecanicas y
térmicas. Actualmente se cuenta con aplicaciones en la aerondutica y como semiconductor
en circuitos eléctricos. En este estudio se busca depositar grafeno sobre un alambre de cobre,
para ello se definird un procedimiento escrito para la deposicion del grafeno y se estudiara
los efectos en las variaciones de tiempo, temperatura y flujos de gases (metano, hidrdgeno),
se espera que esto mejore sus propiedades mecanicas. En el laboratorio de investigacion de
materiales de la Universidad Catolica de Santa Maria contamos con los equipos necesarios
para la obtencion de grafeno, teniendo como principal equipo un reactor de deposicion
quimica de vapor. Para obtener grafeno requeriremos de las variables de: flujos de gases,

temperatura y tiempo.

Palabras Clave: grafeno, deposicion quimica de vapor, metano, cobre, carbono.
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ABSTRACT

Graphene is an allotropic carbon material that is drawing the attention of the scientific
and industrial community, due to its range of electrical, mechanical and thermal properties.
Currently, it has applications in aeronautics and as a semiconductor in electrical circuits.
This study seeks to deposit graphene on a copper wire, for this purpose a written procedure
for graphene deposition will be defined and the effects on variations of time, temperature
and gas flows (methane, hydrogen) will be studied. This improves its mechanical properties.
In the materials research laboratory of the Catholic University of Santa Maria we have the
necessary equipment to obtain graphene, having as main equipment a chemical vapor
deposition reactor. To obtain graphene we will require the following variables: gas flows,

temperature and time.

Keywords: graphene, chemical vapor deposition, methane, copper, carbon.
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1. Marco Metodoldgico

1.1 Tema de Investigacion

“Deposicion de grafeno sobre alambres de cobre por el método de deposicion quimica de

vapor a partir de gas metano”.

1.2 Descripcion del Problema

En un proceso de investigacién y desarrollo se busca sacar el maximo provecho a cada equipo
a disposicion que se tenga, este es el caso del reactor CVD del Laboratorio de Investigacién de
Materiales de la Universidad Catélica de Santa Maria, el cual, es capaz de producir una gran cantidad

de compuestos de carbono, incluyendo grafeno.

El grafeno es un material al6tropo del carbono con caracteristicas excepcionales como: una
alta conductividad térmica y eléctrica, una alta elasticidad, dureza y resistencia (es uno de los

materiales mas tenaces conocidos), es un material liviano y denso, etc.

Actualmente hay procedimientos de obtencion de grafeno, en varios laboratorios y con
distintos tipos de reactores CVD, sin embargo, el Laboratorio de Investigacion de Materiales no
cuenta con un procedimiento propio para su reactor en especifico.

El presente proyecto se desarrollar en base al proyecto de nombre” Deposicion de Grafeno
sobre Alambres de Cobre por Deposicion Quimica de Vapor a Partir de Gas metano”, del
Vicerrectorado de Investigacion de la Universidad Catdlica de Santa Maria, en el Laboratorio de
Investigacion de Materiales, el cual se realizard& mediante calentamiento térmico, a presion
atmosférica en un reactor CVD horizontal, en el cual se producira grafeno a pequefia escala.

Posteriormente se intentara caracterizar el material a un nivel macroscépico.

1.3 Justificacion

El problema planteado en cuestion se suscita en la necesidad de crear un procedimiento
para obtener grafeno mono-capa de alta calidad en el reactor CVD del Laboratorio de
Investigacion de Materiales y poder realizar nuevos estudios sobre dicho material, asi como
también investigar acerca de sus aplicaciones, usos y caracteristicas. Esto incluye un
procedimiento para el tratamiento superficial previo al proceso CVD y yaen el proceso CVD
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poder determinar las condiciones necesarias para la deposicion de una capa de grafeno de

calidad sobre el alambre de cobre y posteriormente caracterizarlo.

Este proyecto se centra en el objetivo basico de poder asegurar la deposicion de
grafeno sobre un sustrato de cobre a través de procedimientos efectivos y seguros. Este
grafeno debe poder ser caracterizado con una microscopia de barrido de electrones. Para
ello, es vital realizar un previo proceso de limpieza del sustrato de cobre, antes de que ingrese
al reactor CVD, esto con su procedimiento correspondiente. Y, también se experimentara
con las condiciones de temperatura, tiempo y flujo de gases de metano, hidrogeno y
argon/nitrogeno para determinar el procedimiento mas efectivo en lo que ha calidad del
grafeno se refiere. Con estos dos procedimientos se pretende crear un grafeno con una
calidad aceptable para poder derivar en nuevas investigaciones.

Este trabajo de investigacion tiene como finalidad el planteamiento de procedimientos
efectivos y seguros para la deposicién de una capa de grafeno sobre un sustrato de cobre de
una calidad tal que pueda abrir las puertas a nuevos trabajos de investigacion para el
laboratorio del Laboratorio de Investigacion de Materiales de la Universidad Catolica de
Santa Maria, permitiendo a los estudiantes nuevas oportunidades para desarrollar temas de
investigacion relacionados con el grafeno y asi poder continuar con el desarrollo de nuevas

aplicaciones y procesos en relacion a este material.

1.4 Hipotesis

Al emplear el método CVD, usando metano como material precursor, alambre de
cobre como sustrato, con determinado flujo de metano, hidrogeno y argén/nitrégeno, a
presion atmosférica y a una temperatura aproximada de 950 °C a 1050 °C; se puede depositar
grafeno sobre la superficie del cobre, haciendo que las propiedades mecanicas del cobre

mejoren.

1.5 Variables
1.5.1 Variables Independientes

e Tratamiento de superficie del sustrato de cobre.

e Temperatura.
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e Flujos de: metano, hidrogeno y argén/nitrégeno.

e Tiempo de flujo de metano.

1.5.2 Variables Dependientes

e Distribucién del grafeno sobre el cobre.

e Cambio en las propiedades mecanicas del cobre.

1.6 Objetivos
1.6.1 Objetivo General

e Depositar grafeno sobre alambres de cobre a través del método de deposicion

quimica de vapor a partir de gas metano.

1.6.2 Objetivos Especificos

e Determinar el método de preparacion de la superficie del alambre de cobre.

e Determinar las condiciones necesarias para obtener grafeno y que este recubra
la superficie de un alambre de cobre, comprobando su distribucion a través de
microscopia de barrido.

e Evaluar la resistencia a la traccion de los alambres de cobre recubiertos con
grafeno.

1.7 Alcances

En este proyecto se engloba el proceso de investigacién acerca de los procedimientos
necesarios para la deposicion de grafeno sobre alambres de cobre a través del método CVD
a partir de gas metano y la posterior caracterizacion del material en cuestion, a través de

microscopia de barrido de electrones y una prueba de traccion.

Asi mismo estos procedimientos buscan facilitar y simplificar la produccién de
grafeno de forma segura, asegurando una buena calidad, para que sea Util como material de
investigacion para nuevos trabajos de investigacion en el laboratorio del Laboratorio de

Investigacion de Materiales de la Universidad Catolica de Santa Maria.
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Por lo tanto, el proyecto comprende el disefio y ejecucion de procedimientos efectivos
y seguros acerca de: la preparacion de la superficie del sustrato de cobre, la deposicion de
grafeno en el reactor CVD vy la caracterizacion del material a través de microscopia de

barrido de electrones y de una prueba de traccion.

1.8 Antecedentes

Nguyen Van Chuc, Cao Thi Thanh, Nguyen Van Tu, Vuong TQ (China, 2014). UN
ENFOQUE SIMPLE PARA LA FABRICACION DE PELICULAS HIBRIDAS DE
NANOTUBOS DE GRAFENO Y CARBONO EN SUSTRATO DE COBRE POR
DEPOSICION QUIMICA DE VAPOR

En este estudio, las peliculas hibridas de grafeno-carbono-nanotubo (CNT) se
sintetizaron directamente en sustratos de cobre policristalino (Cu) mediante el CVD. Las
peliculas de grafeno se sintetizaron en sustrato de Cu a 1000 °C en una mezcla de gases:
argon (Ar), hidrogeno (H2) y metano (CH4). Luego, los nanotubos de carbono (CNT) se
cultivaron uniformemente en la superficie de las peliculas de grafeno / Cu a 750 °C en una
mezcla de gases Ar, H2 y acetileno (C2H2). La solucion de FeClI3 de sal férrica depositada
sobre la superficie del substrato de grafeno / Cu mediante el método de revestimiento por
rotacion se us6 como precursor para el crecimiento de los CNT. La densidad y la calidad de
los CNT en la superficie de las peliculas de grafeno / Cu pueden controlarse variando la

concentracion de catalizador de sal de FeClI3.

Wenwen Fei, Jun Yin, Xiaofei Liu, Wanlin Guo (Nanjing - China, 2013). DOMINIOS
DENDRITICOS DE GRAFENO: CRENICIMIENTO, MORFOLOGIA Y
PROMOCION DE LA OXIDACION.

La morfologia de los dominios de grafeno es muy sensible a las condiciones de
crecimiento en el proceso deposicidn quimica de vapor. Aqui, demostramos el crecimiento
de dominios de grafeno dendritico de monocapa bien cristalizados con un tamafio de hasta
100 micrones bajo condiciones controladas. Los dominios dendriticos de grafeno aparecen
solo en la superficie de cobre mas cerca del tubo de cuarzo, mientras que el grafeno en la
superficie opuesta de cobre es de forma fractal tradicional. Al reducir el tiempo previo al
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recocido del cobre, obtuvimos dominios de grafeno en forma de cuadrados. Y es inesperado
que algunos dominios dendriticos de grafeno promuevan la oxidacion del cobre subyacente
después de mantenerse en condiciones atmosféricas durante un largo plazo, lo que contrasta
fuertemente con la propiedad antioxidante del grafeno durante el proceso de recocido corto,

como se informo anteriormente.

Xiumei Zhanga, Shicai Xua, Shouzhen Jiang b, Jihua Wanga, Jie Wei ¢, Shida Xud,
Shoubao Gao b, Hanping Liua, Hengwei Qiub, Zhen Li b, Huilan Liua, Zhenhua Li a,
Hongsheng Li (Jinan - China, 2015). CRECIMIENTO DE GRAFENO EN
NANOPARTICULAS DE PLATA Y COBRE POR DEPOSICION QUIMICA DE
VAPOR PARA DISPERSION DE RAMAN MEJORADA EN UNA SUPERFICIE DE
ALTO RENDIIENTO.

Presentamos un sistema hibrido de nanoparticulas de grafeno / plata-cobre (G /
SCNPs) para ser utilizado como un sustrato de dispersion Raman mejorado de superficie
(SERS) de alto rendimiento. Las nanoparticulas de cobre y plata envueltas por una capa de
grafeno monocapa se sintetizan directamente en sustrato de SiO2 / Si por deposicion de
vapor guimica de vapor en una mezcla de metano e hidrégeno. EI G / SCNP muestra una
excelente actividad de mejora de SERS y alta reproducibilidad. La concentracion minima
detectada de R6G es tan baja como 10-10 M y la curva de calibracién muestra una buena
respuesta lineal de 10-6 a 10-10 M. Las fluctuaciones de fecha de 20 posiciones de un
sustrato SERS son menores que 8% y desde 20 sustratos diferentes son menos del 10%. La
alta reproducibilidad de las sefiales de Raman mejoradas podria deberse a la presencia de
una capa de grafeno ultrafino y una morfologia uniforme de las nanoparticulas de plata y
cobre. El uso de G / SCNP para la deteccion de nucledsidos extraidos de la orina humana
demuestra un gran potencial para las aplicaciones practicas en una variedad de deteccion en

el campo de la medicina y la biotecnologia.

Chenye Hea, Xiuming Bub, Siwei Yanga, Peng Hea, Gugiao Dinga, Xiaoming Xie
(Shangai-China, 2017). ESTRUCTURA DE GRAFENO POR DEPOSICION DE
VAPOR QUIMICA DE VAPOR PARA UN MEJOR RENDIMIENTO
FOTOCATALITICO
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El crecimiento directo de grafeno de alta calidad en la superficie de SrTiO3 (STO) se
realizd a través de la deposicion de vapor quimico (CVD), para construir pocas capas de
"caparazon de grafeno” en cada nanoparticula de STO. EI compuesto STO / grafeno muestra
una actividad fotocatalitica de luz ultravioleta significativamente mejorada en comparacion
con la referencia STO / rGO. El anélisis del mecanismo confirma el papel de la estructura
nucleo-capa y el enlace quimico (Ti C) especiales para la transferencia interfacial rapida de

electrones y la separacion efectiva del orificio de electrones.
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2. Marco Tedrico

Tedricamente, el grafeno se estudio durante mucho tiempo, sin embargo, se creia que
el aislamiento de materiales monocapa a temperaturas finitas no era posible debido a las
inestabilidades termodinamicas inherentes a sus redes (Dhananjay K. Sharma, 2017). Afios
mas tarde, Andre Geim y Konstantin Novoselov, dos quimicos de la Universidad de
Manchester, Reino Unido, utilizaron el método de exfoliacion mecanica para redescubrir el
grafeno (K.S. Novoselov, 2004), que se convirtié en un material electronico prometedor,
debido a sus propiedades Unicas, como la alta movilidad de electrones, Gtil para varias

aplicaciones potenciales (Dhananjay K. Sharma, 2017).

2.1 Definicion de Grafeno

El grafeno es una monocapa de &tomos de carbono que estan dispuestos en una red en

panal hexagonal 2D con una longitud de enlace C-C de 0.142 nm. (Dasari, 2017).

Figura 2- 1: Estructura del grafeno
Fuente: (Romero, 2017)
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2.2 Definiciones y Clasificacion

2.2.1 Grafeno

Es una capa de un atomo de espesor compuesta por atomos de carbono, enlazados
mediante un enlace sp? dispuestos hexagonalmente que no conforma una parte integral de
un material de carbono, sino que se suspende libremente o se adhiere a un sustrato extrafio.
Las dimensiones laterales del grafeno pueden variar desde varios nanémetros hasta la
macroescala. Tenga en cuenta que, con esta definicion, otros miembros de la familia de
materiales en 2D de grafeno no pueden llamarse simplemente “grafeno”, sino que deben
nombrarse utilizando un término Unico de varias palabras que los distingue de la monocapa
aislada. (Alberto Bianco, 2013).

Figura 2- 2: Estructura sp2 del grafeno
Fuente: (Papageorgiou, 2017)
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2.2.2 Capa de Grafeno

Comprende una capa de un atomo de espesor de &tomos de carbono, enlazados
mediante un enlace sp?, unidos hexagonalmente, que se produce dentro de una estructura de
material de carbono, independientemente de si la estructura del material tiene orden
tridimensional (grafitico) o no (turboestréatico o rotativamente fallado). La “capa de grafeno™
es una unidad estructural conceptual que se ha utilizado durante muchos afios para describir
la estructura y la textura de los materiales de carbono tridimensionales con enlaces hibridos

sp2 primarios. (Alberto Bianco, 2013).

(¢ Single layer
graphene

Intensity (a.u.)

D

1500 2000 2500 3000
Raman shift (cm™')

Figura 2- 3: Capa de grafeno obtenido por CVD, sobre una lamina de cobre (SEM)
Fuente: (Diana Berman a, 2014)

2.2.3 Carbono Turbostratico

Es un material tridimensional de carbono unido con enlaces sp2, en el que no existe
un registro definido de las capas, lo que significa que no hay una relacién espacial entre las
posiciones de los atomos de carbono en una capa de grafeno y las de las capas adyacentes.
El nombre deriva de " turbo " (rotado) y " estratos " (capa) y también se puede denominar
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rotativamente defectuoso. Esta es una estructura comdn en materiales de carbono preparados
a temperaturas mas bajas o en "carbones duros” que no pasan por una fase fluida durante la
carbonizacion y resisten el desarrollo del orden cristalino 3D incluso con un tratamiento

térmico de muy alta temperatura. (Alberto Bianco, 2013)

Turbostratic structure  Graphite structure
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Figura 2- 4: Comparativa de carbono turbostratico con grafito
Fuente: (Sonja Schimmelpfennig, 2011)

Figura 2- 5: Carbopo turbostratico (SEM)
Fuente: (A. Srgbowata, 2015)
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2.2.4 Grafeno Bicapa, Grafeno Tricapa

Material 2D (en forma de lamina), ya sea como peliculas independientes o escamas, 0
como un recubrimiento unido al sustrato, que consta de 2 0 3 capas de grafeno apiladas, bien
definidas y apiladas de dimensién lateral extendida. Si se conoce el registro de apilamiento,
se puede especificar por separado, como "grafeno de bicapa apilado en AB" o "grafeno de

tricapa con falla rotacional”. (Novoselov KS G. A., 2004).

Figura 2- 6: Grafeno bicapa y tricapa (SEM)
Fuente: (Madito, 2016)

2.2.5 Grafeno Multicapa (MLG)

Es un material 2D (similar a una ldmina), ya sea como un compuesto independiente o
un recubrimiento unido al sustrato, que consiste en un pequefio nimero de capas de grafeno
apiladas (entre 2 y aproximadamente 10), bien definidas y apiladas de dimension lateral
extendida. Si se conoce el registro de apilamiento, se puede especificar por separado, como
"grafeno multicapa apilado en ABA", "grafeno multicapa apilado en Bernal™ o "grafeno
multicapa con fallas rotatorias". Las peliculas de carbono que contienen capas de grafeno
discontinuas o fragmentadas de dimension lateral muy pequefia deben denominarse
"peliculas delgadas de carbono" en lugar de "grafeno multicapa”, ya que no consisten en un
numero definido de capas contables de grafeno extendido. (Novoselov KS G. A., 2004).
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Figura 2- 7: Grafeno multicapa (SEM)
Fuente: (Diana Berman a, 2014)

2.2.6 Grafeno de Pocas Capas (FLG)

Es un subconjunto de grafeno multicapa, que posee de 2 a 5 capas aproximadamente.

(Novoselov KS G. A., 2004).
2.2.7 Nanoplacas de Grafito; Nano Hojas de Grafito; Nano Escamas de Grafito

Materiales de grafito 2D con apilamiento ABA o ABCA, y con un grosor y/o una
dimensién lateral inferior a 100 nm. EIl uso de la terminologia a nanoescala aqui se puede
usar para ayudar a distinguir estas nuevas formas ultrafinas de los polvos de grafito
finamente molidos convencionales, cuyo espesor es tipicamente menor a 100 nm. Un
término alternativo aceptable es "grafito ultrafino”, aunque "ultra" es menos especifico que

"nano" al describir el grosor maximo. (Alberto Bianco, 2013).
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Figura 2- 8: Nano placas de grafito (SEM)
Fuente: (Luis C. Herrera Ramirez, 2015)

RN 4 :
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Figura 2- 9: Nano hojas de grafito (SEM)
Fuente: (Guohua Chen, 2004)
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Figura 2- 10: Nano escamas de grafito (SEM)
Fuente: (Bo Zhonga, 2017)

2.2.8 Grafito Exfoliado

Comprende una multicapa de grafito hecha por exfoliacion parcial (térmica, quimica
0 mecanica) en paquetes finos multicapa que retienen el apilamiento del grafito en 3D. Esta
es una definicion operacional, una basada en el proceso de fabricacion en lugar del material
resultante, y como tal puede superponerse con otras definiciones, como las nanoplacas de
grafito. (Alberto Bianco, 2013).

Figura 2- 11: Grafito exfoliado (SEM)
Fuente: (A.V. Ivanov, 2018)
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2.2.9 Nano-Capa de Grafeno

Comprende una hoja de un solo 4&tomo de espesor de 4&tomos de carbono, con enlaces
sp?, unidos hexagonalmente, que no es una parte integral de un material de carbono, sino
que se suspende o se adhiere libremente sobre un sustrato extrafio y tiene una dimension
lateral inferior a 100 nm. " nano-capa de Grafeno" ahora se usa cominmente en la literatura
para referirse a todos los materiales de grafeno, pero " nano " no es necesario aqui ya que
todas las muestras de " grafeno " son muy delgadas. No se recomienda el uso de " nano-capa
de Grafeno " ya que interfiere con su uso mas légico para describir el importante subconjunto
de materiales de grafeno con dimension lateral en la nanoescala (menores a 100 nm).
(Alberto Bianco, 2013).

200 nm EHT=15.00kV Signal A=InLens  Height=2.858 um
WD=9.1 mm Mag=30.00 KX

Figura 2- 12: Nano-capa de grafeno (SEM)
Fuente: (Haiyang Xian, 2015)

2.2.10 Micro-Capa de Grafeno

Comprende una hoja de un atomo de espesor de &tomos de carbono, unidos mediante
enlaces sp?, unidos hexagonalmente, que no es una parte integral de un material de carbono,
sino que se suspende o adhiere libremente sobre un sustrato extrafio y tiene una dimension

lateral entre 100 nm y 100 pum. Este término se recomienda sobre el "grafeno™ mas general,
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cuando se quiere enfatizar la escala micrométrica de la dimension lateral en los casos en que

es clave para las propiedades o los comportamientos. (Alberto Bianco, 2013).

Figura 2- 13: Micro-capa de grafeno (SEM)
Fuente: (Zhongxin Chen, 2014)

2.2.11 Nano-Cinta de Grafeno

Comprende una tira de un solo atomo de espesor de atomos de carbono, unidos
mediante enlaces sp?, unidos hexagonalmente, que no es una parte integral de un material
de carbono, sino que se suspende o se adhiere libremente sobre un sustrato extrafio. La
dimension lateral mas larga debe exceder la dimensién lateral mas corta por al menos un
orden de magnitud para ser considerada una cinta, y la dimension lateral mas corta (ancho)

debe ser inferior a 100 nm para llevar el prefijo "nano". (Alberto Bianco, 2013).

Nano-Cinta de Grafeno

Mono-Capa Bordes de Sillén

“de Grafeno

Nano-Cinta de Grafeno
Bordes en Zig-zag

Figura 2- 14: Nano-cinta de grafeno
Fuente: (Haiyang Xian, 2015)
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Figura 2- 15: Nano-cinta de grafeno (SEM)
Fuente: (A.O. Raji, 2014)

2.2.12 Puntos Cuanticos de Grafeno (GQD)

Un término alternativo para nano-capa de grafeno o de grafeno de pocas capas, que se
usa particularmente en estudios donde la fotoluminiscencia es la propiedad objetivo. En
general, las GQD tienen dimensiones laterales muy pequefias menores a 10 nm
(aproximadamente de 5 nm) en el extremo inferior del rango de las nano-capas de grafeno,
que es menor a 100 nm de dimensidn lateral. Algunos GQD pueden ser materiales de pocas
capas. (Li L, 2013)

2.2.13 Oxido de Grafeno (GO)

Es grafeno quimicamente modificado, se prepara por oxidacion y exfoliacion que se
acomparia de una amplia modificacidn oxidativa del plano basal. EI 6xido de grafeno es un
material monocapa con un alto contenido de oxigeno, que se caracteriza por relaciones

atomicas C/O inferiores a 3.0 y tipicamente més cerca de 2.0. (Alberto Bianco, 2013)
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Figura 2- 16: Preparacion de o0xido de grafeno a partir de grafeno
Fuente: (Kei Toda, 2015)

Figura 2- 17: Capas de 6xido de grafeno (SEM)
Fuente: (A. Shalaby, 2015)
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2.2.14 Oxido de Grafito

Es un sélido a granel hecho por la oxidacion del grafito a través de procesos que
funcionalizan los planos basales y aumentan el espaciamiento entre capas. El 6xido de
grafito se puede exfoliar en solucion para formar Oxido de grafeno (monocapa) o

parcialmente exfoliar para formar éxido de grafeno de pocas capas. (Alberto Bianco, 2013).
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Figura 2- 18: Preparacion de oxido de grafeno a partir de grafito

Fuente: (Kei Toda, 2015)
- T“
“,

Figura 2- 19: Oxido de grafito (SEM)
Fuente: (A.G. Bannov, 2018)
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2.2.15 Oxido de Grafeno Reducido (rGO)

Es oxido de grafeno que ha sido procesado de manera reductiva por métodos quimicos,
térmicos, de microondas, fotoquimicos, fototermales o microbianos/bacterianos para reducir

su contenido de oxigeno. (Alberto Bianco, 2013).

Reduccidon Quimica o
Tratamiento Térmico
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GO rGO

Figura 2- 20: Preparacion de éxido de grafeno reducido
Fuente: (Kei Toda, 2015)

Figure 2. SEM image of thermally exfoliated/reduced graphene oxide

Figura 2- 21: Oxido de grafeno reducido por exfoliacion térmica (SEM)
Fuente: (Kei Toda, 2015)

2.2.16 Grafenizacion

El desarrollo, crecimiento o perfeccion de capas de grafeno durante el procesamiento
de solidos carbonosos desordenados. Las capas de grafeno pueden aparecer dentro de un
material de carbono 2D (hoja similar) o0 3D. Un término relacionado es "“carbonizacion”, que
se refiere a la conversion primaria de material organico en un solido carbonoso, uno que
consiste principalmente en carbono elemental, independientemente de la estructura.
También se relaciona la " grafitizacion ", que se refiere al desarrollo del orden cristalino 3D
gue incluye el registro definido de la capa de grafeno ABA o ABCA, que tipicamente
aparece solo en las Ultimas etapas del desarrollo del pedido. En algunos casos, la
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grafenizacion puede ocurrir después de la carbonizacién como un proceso distinto de
reordenamiento de estado sélido que conduce a la pérdida de material amorfo y a la aparicion
de capas de grafeno bien definidas. En otros casos, las capas de grafeno pueden crecer
directamente a partir de la fase de gas o fusion sin pasar por etapas identificables de

carbonizacion y grafenificacion separadas. (Alberto Bianco, 2013).

2.2.17 Materiales de grafeno (también materiales a base de grafeno, nanomateriales

de grafeno, nanomateriales de familia de grafeno)

Términos generales para la coleccion de materiales 2D definidos anteriormente que
contienen la palabra "grafeno”, que incluyen materiales de varias capas (N menos de
aproximadamente 10), formas quimicamente modificadas (GO, rGO) y materiales

elaborados con grafeno, oxido de grafeno u otro material de grafeno como precursor.

(Alberto Bianco, 2013).

2.2.18 Clasificaciéon del Grafeno

Graphite Oxide

g
>
I
=
3]
pus
[}
2
£
3
=z

Graphite nanoplates

Number of layers

ST
250
Graphene nanosheet
10 ratiy

Nano Graphene Oxide

Figura 2- 22: Grafica Resumen de clasificacién del grafeno
Fuente: (Peter Wick, 2014)
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2.3 Metodologias Experimentales para Medir los Parametros de Clasificacion del
Grafeno

La siguiente tabla resume las técnicas analiticas basicas para la medicion de los tres

parametros fundamentales de clasificacion de Grafeno. (Peter Wick, 2014).

Tabla 2- 1: Técnicas Analiticas Para la Clasificacién de Grafeno

TEM
AFM
Numero de Capas (Espesor) Espectroscopia Raman
Mediciones de Absorbancia
Optica
TEM
Tamaiio Lateral SEM
AFM
XPS
Anaélisis Elemental (ICP-MS)
TEM: Microscopia Electronica de Transmision.
SEM: Microscopia de Barrido de Electrones.
AFM: Microscopia de Fuerza Atomica.
ICP-MS: Espectrometria de Masas por Induccion de Plasma

Relacion Atémica C/O

Fuente: (Peter Wick, 2014)
2.4 Propiedades del Grafeno

2.4.1 Electrénica

La movilidad de electrones es notablemente alta en el grafeno a temperatura ambiente,

2
se encuentra aproximadamente en 2000 % para cualquier grafeno depositado

micromecanicamente. La movilidad de electrones del grafeno es independiente de la
temperatura entre 10 y 100 K, lo que sugiere que el mecanismo de dispersion dominante se
relaciond inicialmente con los defectos del grafeno. (Novoselov KS G. A., 2005). Ademas,
las observaciones simultaneas de alta movilidad, sensibilidad al efecto de campo y gran
extension lateral, las cuales implican una facilidad de contacto, convirtieron el grafeno en
una alternativa atractiva a los nanotubos de carbono para dispositivos transistores de efecto
de campo. Para mejorar aun mas la movilidad del grafeno, es necesario un cribado eficiente

(Lin YM, 2008) o incluso la eliminacién completa del sustrato. De hecho, en los dispositivos
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de grafeno suspendidos y recocidos, se ha demostrado que la movilidad excede 200,000 %

(Du X, 2008). Este es el mayor valor informado para un semiconductor o semimetal.
2.4.2 Optica
El color negro caracteristico del grafito se pierde y se hace muy transparente cuando

se reduce a monocapa de grafeno (figura 2-2), en donde la variacion lineal de la

transparencia como funcion del nimero de capas se observa hasta seis capas.

light transmittance (%)

distance (um)

Figura 2- 23: Microfotografia Optica de cristales de grafeno de uno y dos atomos de
espesor
Fuente: (Nair RR, 2008).
Esta caracteristica combinada con la excelente conductividad de los materiales a base

de grafeno promete ser un reemplazo de los elementos de Oxido de Indio y Estafio o Indium
Tin Oxide (ITO) que poseen un costo alto relativo al del grafeno. De hecho, en el rango
visible, las peliculas delgadas de grafeno tienen una transparencia que disminuye
linealmente con el espesor de la pelicula, en la (figura 2-3), en donde laminas delgadas de
oxido de grafeno son evaluadas indirectamente por el volumen total de la suspension filtrada.
Las graficas se muestran para peliculas delgadas con diferentes pasos de reduccion.
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Figura 2- 24: Transmitancia a 550nm en funcién del espesor de peliculas delgadas de OG
Fuente: (Eda G, 2008).

Para peliculas de 2 nm de grosor, la transmitancia es superior al 95% y permanece por
encima del 70% para peliculas de 10 nm de espesor (Blake P, 2008). Ademas, el espectro
Optico se deteriora entre 500 y 3000 nm de grosor con la absorcion dominante por debajo de
400 nm, (Hernandez Y, 2008). Teniendo en cuenta el bajo costo de grafeno exfoliado
quimicamente en comparacion con ITO (40 Q/sq a > 80% de transmitancia) o alfombras de
nanotubos de carbono (70 Q/sq >80% de transmitancia), la combinacién de alta
conductividad de pelicula, transparencia Optica, quimica y estabilidad mecanica sugiere
emplear el grafeno como electrodo transparente para células solares o de cristal liquido, pero

también como material para electrodos flexibles transparentes. (Lotya M, 2009) .
2.4.3 Mecanicas

Los nanotubos de grafito, diamante y carbono han establecido cada uno su propio
récord en términos de robustez mecanica, ya sea dureza o mddulo de Young. El grafeno no
es una excepcion, aunque su comportamiento mecanico ha sido mucho menos investigado
que sus propiedades electronicas u opticas. La Fig. 10 a y b ilustran cémo se uso la

nanoindentacion de AFM para investigar la respuesta de tension elastica-deformacion. La
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rigidez informada del orden de 300-400 N / m, con una resistencia a la rotura de aprox. 42

N/ m, representa la resistencia intrinseca de una hoja libre de defectos. (Lee C W. X., 2008).

Figura 2- 25:Esquema de nanoindentacion en grafeno suspendido
Fuente: (a) de (Lee C W. X., 2008)

12mb L L L) Ll L '.
E - -
= 800
©
3
e 400 -
* Experiment
8 - Eq.(2)

0 20 40 60 80 100 120
Indentation Depth (nm)

Figura 2- 26: Curva de carga/descarga en comparacion de modelos simulados (linea roja)
Fuente: (BunchJSv. d., 2007)

Las estimaciones del modulo de Young arrojaron aproximadamente 0,5-1,0 Tpa, que
es muy cercano al valor aceptado para grafito a granel. (Lee C W. X., 2008), (Frank IW,
2007). Curiosamente, a pesar de sus defectos, las laminas de 6xido de grafeno suspendidas
conservaron rendimientos mecanicos casi intactos con un modulo de Young de 0,25 TPa
(Gomez-Navarro C, 2008). Estos valores combinados con el bajo costo relativo del grafito
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fino y la facilidad para mezclar el 6xido de grafeno en matrices (Stankovich S, 2006), hace
que estos materiales sean candidatos ideales para el refuerzo mecanico (Yang YG, 2008).
Por otro lado, con una tension sostenible tan alta en una sola hoja delgada, el grafeno tiene
un tremendo potencial como material el material més delgado para aplicaciones NEMS,
como sensores de presion y resonadores (Bunch JS v. d., 2007). El grafeno impermeable y
suspendido bajo tension proporciona una membrana de soporte optimizada, atbmicamente

delgada, para la deteccion sensible de gases. (Bunch JS V. S., 2008).

2.4.4 Toxicidad

Estudios recientes han demostrado cierta citotoxicidad celular del grafeno, que puede
provocar una disminucion de la adhesion celular, induccion de la apoptosis celular e
introduccién en ciertos compartimentos celulares. Sin embargo, al realizar estos estudios

sobre GO se afirma una ausencia de citotoxicidad celular. (Zhang, 2012).

2.4.5 Propiedades generales

Tabla 2- 2: Propiedades del grafeno

Resistencia a la traccion 130 GPa (Lee CW. X., 2009)
Madulo de elasticidad 1,1 TPa (Lee CW. X., 2008)
Conductividad térmica =~ 1200 - 2700 W/( m-K) (Lee J, 2011)

Conductividad eléctrica 108 S/m (Castro EV, 2007)
Movilidad de electron 15000 - 200 000 cm2/Vs  (Castro EV, 2007)

Transmitancia 95% (Blake P, 2008)

Fuente: Elaboracién Propia

2.5 Aplicaciones del Grafeno

La Fig. 1 muestra las aplicaciones industriales de grafeno, donde las aplicaciones
relacionadas con la energia y las aplicaciones electronicas ocupan los porcentajes mas altos,
mientras que los compuestos representan el 11% de los usos de la aplicacion (Xiang Z,
2014).
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Figura 2- 27: Aplicaciones industriales del grafeno
Fuente: (Xiang Z, 2014)

Military and defence - 3%

2.5.1 Grafeno para Desalinizacion del Agua

Los nanomateriales basados en grafeno presentan una solucion excelente para resolver
el principal inconveniente de las tecnologias actuales de desalinizacion y ofrece la ventaja
de utilizar una membrana de separacion tamafo selectivo. La forma de la superficie del
grafeno permite un flujo de agua extremadamente alto ademas de un bajo potencial de
bioincrustacion. Ademas, se espera que las membranas basadas en grafeno eliminen varios
problemas que ocurren durante el uso de los métodos convencionales donde se necesita una
gran cantidad de energia y un mantenimiento meticuloso. (Goh, 2016). Aunque el grafeno
es impermeable al agua, tiene nanocapilares formados debido a algunos de los grupos
funcionales existentes, como el hidroxilo y el epoxi. Estos grupos se agregan para formar un
grupo con grandes regiones de filtracion entre las hojas de grafeno. Estos nano-capilares
permiten solo un flujo de baja friccién de agua monocapa transportada tan rapido como el

movimiento de las moléculas de agua a través de una abertura abierta. (Nair, 2012).
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Figura 2- 28: Diagrama esquematico de proceso de filtracion de NaCl del agua a través de
membrana de grafeno monocapa
Autor: (Grossman, 2013)

El grafeno tiene una permeabilidad al agua que es dos érdenes mas altas que las
membranas comerciales de 6smosis inversa y un 100% de rechazo de los iones comunes que
existen en el agua de mar. En otro estudio, se us6 grafeno como membrana de dsmosis de
reenvio para aumentar el flujo de agua y disminuir la polarizacion de concentracién interna

(Internal Concentration Polarization, ICP). (Subramani, 2015).

2.5.2 Electrodos Transparentes

Los electrodos transparentes (TE) son peliculas que exhiben una alta conductividad
eléctrica y una buena transparencia Optica que tienen muchas aplicaciones en dispositivos
opticos y optoelectronicos. Los oxidos metélicos tales como el 6xido de indio y estafio (ITO)
y el oxido de fluor y estafio (FTO) son buenos ejemplos de TE. Sin embargo, estos 6xidos
tienen algunas desventajas, por ejemplo, el indio es menos abundante, son fragiles cuando
se usan sobre sustratos flexibles, exhiben una resistencia quimica pobre hacia &cidos o bases,
y tienen transparencia de semana en el infrarrojo cercano. (Xu, 2016).

Debido a que el grafeno posee una gran area de superficie, una alta movilidad del
portador y estabilidad frente al agua y al oxigeno, estas propiedades lo convierten en un
candidato excelente como material de electrodo transparente de préxima generacion para
aplicaciones fotovoltaicas. (Nair RR, 2008). Los electrodos transparentes basados en
grafeno se han investigado para células solares sensibilizadas con colorante. Las peliculas
de grafeno fabricadas a partir de 6xido de grafito exfoliado exhibieron una buena
conductividad eléctrica de 550 S/cm y una transparencia del 70% sobre 1000 a 3000 nm.
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Las células solares sensibilizadas con colorante (dye-sensitized solar cell, DSSC) mostrd
voltaje de circuito abierto de 0.7 V y una densidad de fotocorriente de cortocircuito de 1.01
mA/cm2. La eficiencia total de conversion de energia fue 0.26%. La baja eficiencia de DSSC
se discutio en términos de baja calidad de la pelicula de grafeno fabricada como se muestra
en la figura xx. Todavia hay algunos desafios con respecto a la fabricacion directa de una
gran area de grafeno en sustratos transparentes. En la figura (Figura 2-8) se puede ver
esquematizado lo anteriormente mencionado, la figura a la izquierda representa el electrodo
transparente basado en grafeno. La figura de la derecha representa una vista superior de un
DSSC donde el tinte se encuentra sobre el electrodo de grafeno. (Wang, 2007), (Pei Dong,
2014).

Figura 2- 29: Representacion de un electrodo de grafeno transparente en un DSSC
Fuente: (Pei Dong, 2014)

Los electrodos transparentes a base de grafeno también se han explorado en diferentes
aplicaciones tales como supercondensadores (Na Li, 2015), (Ping Xu, 2014), dispositivos
electrocromicos (Iskandar N. Kholmanov, 2013), (Soo Choi, 2014), sensores
electroquimicos o electroquimioluminiscentes (ECL). Se desarroll6 un novedoso electrodo
transparente de grafeno/AgNWSs/EVA/PET y se insert6 en un dispositivo electrocromico. El
rendimiento del dispositivo fabricado a base de grafeno fue superior y mostrd una vida de
ciclo largo de hasta 10 000 ciclos. (Deng, 2015).

Un anodo de grafeno multicapa fue fabricado por (Han, 2012) y fue investigado en un
dispositivo optoelectronico organico flexible. El dispositivo mostr6 un alto rendimiento
caracterizado por una importante eficiencia de corriente (30.2 y 98.1 cd A-1) y eficiencia
luminosa (37.2 y 107.7 Im W-1). Como un TCE flexible, el grafeno ofrece varias ventajas
de uso, ya que ofrece un material quimicamente estable de bajo costo y mantiene las
propiedades eléctricas al doblarse (Rosenow, 2010), (Rana, 2014).
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2.6 Produccion de Grafeno en Sudamérica

Sudamérica tiene enormes reservas de grafito y cobre, que son esenciales para crear
grafeno (Neto, 2017). Brasil posee las segundas reservas mas grandes del planeta en grafito,
equivalentes a 40 millones de toneladas métricas, tras China, que figura con alrededor de 55
millones de toneladas. Chile posee la mayor cantidad de reservas de cobre, con 251 millones
de toneladas disponibles (Survey, 2014). Estos yacimientos, junto a la capacidad de los
diversos centros de excelencia en Sudamerica, facilmente podrian poner a la region en las

grandes ligas de la investigacion y la tecnologia relativas al grafeno (Neto, 2017).

Figura 2- 30: Reservas mundiales de grafeno 2014 (en miles de toneladas)
Fuente: (Survey, 2014)
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Figura 2- 31: Proyeccion de mercado del grafeno hacia el 2025
Fuente: (Survey, 2014)
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2.7 Métodos de Obtencién del Grafeno

Tabla 2- 3: Métodos de obtencidn del grafeno

Es relativamente
sencillo, consiste en

Las laminas de grafeno
obtenidas presentan

UNIVERSIDAD
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DE SANTA MARIA

De bajo costo, pero
también es de poca

Exfoliacion extraer grafe_no Famaﬁos varia}dos, son rele_van_cia para

usando cinta adhesiva irregulares y tienen una aplicaciones

y asi obtener grafeno reducida aplicacion comerciales.

pristino.

Tiene la ventaja de El proceso de ' Esel proceso de méas

poder seleccionar un transferencia a veces bajo costo para

sustrato. Puede afecta la integridad y produccion a gran

darnos una desempefio del grafeno escala, depende del
Deposicion | produccion a gran producido. Se pueden tamaiio del sustrato.
Quimicade | escala, dependiendo formar impurezas y El tipo de sustrato
Vapor del ~ tamafo  del defectos estructurales puede afectar el

sustrato. Se puede costo

obtener grafeno

pristino.

Es wversatii y los EI tamafio de la ldmina EIl costo en la de la

hidrocarburos estd limitado por la caracterizacion de
Sintesis poliaciclit_:os_ pueden reduc_ci_én _de la produ_ctos . por
Organica ser sustltwdqs,_por solub_llldade_lncremento reacciones quimicas

cadenas alipaticas reacciones indeseadas, es alto.

para cambiar la que no ayudan con una

solubilidad dispersion uniforme

La técnica mas viable EI proceso reduce la Estaes la forma méas
Derivacion | P2r@ obftener grafeno = conductividad eléctrica econdmica de
Quimica del del grafito. Qert_:a del = del grafeno. obtener grafeno.
Grafeno 80% de una lamina de

Oxido de grafeno

puede obtenerse.

Fuente: (Dasari, 2017)

2.8 Método de Deposicion Quimica de Vapor (CVD)

La deposicion de vapor quimico (CVD) es un proceso versatil adecuado para la

fabricacion de recubrimientos, polvos, fibras y componentes monoliticos. Con CVD, es

posible producir la mayoria de los metales, muchos elementos no metélicos como el carbono

y el silicio, asi como una gran cantidad de compuestos que incluyen carburos, nitruros,

oOxidos, intermetalicos y muchos otros. Esta tecnologia es ahora un factor esencial en la
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fabricacion de semiconductores y otros componentes electrénicos, en el recubrimiento de
herramientas, rodamientos y otras piezas resistentes al desgaste y en muchas aplicaciones

Opticas, optoelectrdnicas y de corrosion. (Pierson, 1999).

2.8.1 Definicién

La deposicion de vapor quimico puede definirse como la deposicion de un sélido sobre
una superficie calentada a partir de una reaccion quimica en la fase de vapor. Pertenece a la
clase de procesos de transferencia de vapor que es de naturaleza atomistica, es decir, las
especies de deposicion son atomos 0 moléculas o una combinacion de estos. (Pierson, 1999).

Es un proceso en el que se usan gases quimicamente reactivos para depositar una
pelicula delgada sobre un sustrato sélido. EI método CVD requiere algln tipo de aporte de
energia para disociar los precursores y formar intermedios reactivos que se depositan en el
sustrato. (Aydil, 2003).

Figura 2- 32: Esquema de Proceso CVD
Fuente: (Aydil, 2003)
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2.8.2 Clasificacion del Proceso CVD

Segun (Aydil, 2003) la clasificacion de este proceso esta dada por lo siguiente:

2.8.2.1 Por Fuente de Energia de Entrada

e Deposicion quimica de vapor térmico (CVD): calentar el gas y / o el sustrato.

e Deposicion quimica de vapor mejorada con plasma (PECVD): excitacion por
electrones en un plasma donde los electrones son acelerados por un campo
eléctrico.

e CVD fotolitico: excitacion por fuente de luz, laser o banda ancha.

2.8.2.2 Por Régimen de Presion

e CVD a presion atmosférica (APCVD) (760 Torr)

e CVD sub-atmosférico (10 Torr a 760 Torr)

e CVD de baja presion (LPCVD) (0.01-10 Torr)

e CVD de ultra alto vacio (UHV-CVD): La presién mas baja que la cAmara puede
alcanzar es de 107 Torr, pero las deposiciones se hacen de 10 a 102 Torr

2.8.2.3 Por Precursor de Gas / Estructura de Pelicula / Mecanismo de Crecimiento

e CVD metalorganico (MOCVD): Los precursores de gas son liquidos
organometalicos de bajo punto de ebullicion o sélidos que pueden sublimarse sin
descomponerse.

e Epitaxy o fase de vapor Epitaxy: Para cultivar capas de monocristal de baja
densidad de defectos, se dividen en dos tipos:

o Homoepitaxy: la pelicula y el sustrato son el mismo material.
o Heteroepitaxy: la pelicula y el sustrato son materiales diferentes.

e Crecimiento no epitaxial: Peliculas policristalinas o amorfas.

e Deposicion de capa atomica (ALD) o Epitaxia de capa atdbmica (ALE):
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Es una variante de la CVD utilizada para depositar peliculas delgadas una capa
atomica a la vez. Las peliculas producidas usando tecnologia ALD son altamente
uniformes y el proceso puede ser térmico o plasma mejorado. (Michael Edison,
s.f.) Elsistema ALD que se muestra a continuacion puede soportar la deposicion

térmica y por plasma.

Figura 2- 33: Sistema ALD
Fuente: (Michael Edison, s.f.)

La alta uniformidad en ALD se debe a que el precursor adsorbe sobre la
superficie del sustrato una monocapa a la vez. Idealmente, las peliculas se forman
monocapa a la vez, pero en la practica, debido al impedimento estérico de las
moléculas precursoras, solo se forma una fraccién de una monocapa durante un
ciclo de reaccion. EI nimero de ciclos de deposicion determina el grosor de la

pelicula, lo que facilita el control.

El proceso ALD alterna entre la pulsacion del gas reactivo, que se denomina gas

precursor, y la purga del gas no reaccionado y los subproductos de reaccion. Los
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pasos se ilustran en el diagrama y se describen a continuacion. (Michael Edison,

s.f.)
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Figura 2- 34: Proceso ALD
Fuente: (Michael Edison, s.f.)

» El pulso del precursor se expone a la superficie del sustrato.
» Purga del exceso de precursor sin reaccionar usando gas inerte.
» Pulso de un segundo precursor seguido de una reaccion superficial.

» Purga de subproductos de reaccion gaseosos.

2.8.3 lasificacion de Equipos para el proceso CVD
Segun (Aydil, 2003), se clasifican en:

e Reactor Horizontal:

Figura 2- 35: Reactor CVD horizontal
Fuente: Elaboracion Propia
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e Reactor vertical:

Figura 2- 36: Reactor CVD vertical.
Fuente: (MTI, 2012)

e Reactor de barril:
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Figura 2- 37: Esquema de reactor de barril |
Fuente: (Laube, 2008)
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Figura 2- 38: Reactor de barril 11
Fuente: (Aydil, 2003)

e Reactor Planetario:

Figura 2- 39: Reactor planetario
Fuente: (Anjana Devi, s.f.)
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Figura 2- 40: Esquema de reactor planetario
Fuente: (Aydil, 2003)

e LPCVD Reactor o Low Pressure CVD Reactor: son similares a los reactores que
funcionan da presion atmosférica, pero funcionan bajo vacio. (Aydil, 2003).

Figura 2- 41: Reactor LPCVD
Fuente: (Aydil, 2003)
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Figura 2- 42: Esquema de reactor LPCVD
Fuente: (Aydil, 2003)

2.9 Sustrato

El sustrato es una especie quimica que se considera como objeto de la accion de uno
0 mas reactivos; por ejemplo, un compuesto transformado por la accion de un catalizador
(Julian Pérez Porto, 2010).

Para el crecimiento industrial a gran escala de grafeno, se prefieren los métodos de
fabricacion basados en CVD. Diferentes sustratos fueron utilizados para sintetizar grafeno
por CVD. Una variedad de metales de transicién como rutenio (Ru) (P.W. Sutter, 2008),
iridio (Ir) (J. Coraux, 2008), cobalto (Co) (J.C. Hamilton, 1980), niquel (Ni) (A. Reina,
2009), platino (Pt) (J.C. Hamilton, 1980) y el paladio (Pd) (J.C. Hamilton, 1980) estan
siendo ampliamente utilizados para el crecimiento de grafeno. La solubilidad del carbono
en los metales y las condiciones de crecimiento determinan el mecanismo de deposicion y
también definen la morfologia junto con el espesor de las peliculas de grafeno (Dhananjay
K. Sharma, 2017).

Los sustratos de Ni y Cu son los mas utilizados debido a su bajo costo y disponibilidad.
En el caso del Cu, el grafeno crece como una sola capa uniforme y de alta calidad en un area
grande. Estudios han demostrado un crecimiento uniforme de grafeno de una sola capa de
alta calidad en un area grande de hasta 30 pulgadas. En sustratos policristalinos (X. Li,
2009). Se confirméd ademas que el 95% de la superficie de cobre estaba cubierta por una sola
capa de grafeno, mientras que el area restante estaba cubierta por 2-3 capas de grafeno
(Dhananjay K. Sharma, 2017).
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3. Metodologia Experimental

3.1 Ubicacion del Area de Investigacion

El estudio se basa en la deposicion de grafeno en un sustrato de cobre con forma de
alambre mediante el método de Deposicion Quimica de Vapor. Se intentara evaluar mejoras
en las propiedades del sustrato, después de la deposicion, para ello se realizara: una prueba
de resistencia eléctrica (Puente de Weathstone) y una prueba de traccion mecanica. Y para
el grafeno como tal se realizard: un analisis de la microestructura del material obtenido
(Microscopia de Barrido de Electrones) y se usard un electrometro para medir su
conductividad eléctrica. La preparaciéon de los sustratos y pruebas antes mencionadas se
realizaran en los laboratorios de la Universidad Catdlica de Santa Maria. El tipo de

investigacion es experimental aplicada.

3.2 Definiendo el Método CVD a Usar

El proceso que se empleara sera: Deposicion quimica de vapor por calentamiento

térmico a presion atmosférica en un reactor quimico horizontal.

3.3 Material Necesario
3.3.1 Equipo de Proteccién Personal
- Guantes de nitrilo.
- Lentes.
- Mascarilla semifacial 3M 6003 (Anexo 01).
- Mandil de laboratorio.

3.3.2 Equipos
- Horno CVD.
- Campana extractora.
- Secador Binder. (Anexo 02).

- Purificador de agua ultra-pura Simplicity. (Anexo 03).
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3.3.3 Instrumentos
- Tubos de ensayo.
- Soporte de tubos de ensayo.
- Vejiga.
- Pipeta de 10 ml.
- Escobilla de cerdas.
- Varilla de un metro.
- Llave Allen hexagonal N° 5.
- Pafios nuevos.

- Alicate.

3.3.4 Reactivos
- Metano. (Anexo 04).
- Hidrégeno (Anexo 05).
- Acido acético glacial. (Anexo 06).

- Alambre de cobre calibre 14.

3.3.5 Otros
- Alcohol.
- Agua ultra-pura.
- Argdn/Nitrégeno. (Anexo 07 y Anexo 08).
- Dos pernos de 6 mm de diametro exterior.
- Varilla de acero A 316-L de 1.5mm de didmetro.

- Crisol de alimina.

3.4 Criterios para Fabricacion de la Probeta de Alambre de Cobre

Para la fabricacién de la probeta, se siguid indicaciones de la norma ASTM ES8. Se

determiné que la probeta debe tener un largo de 13 cm, esto para el criterio de la prueba de

traccion.
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Dimensions, mm [in.]
For Test Specimens with Gage Length Four times the Diameter [E8]

Standard Small-Size Specimens Proportional to Standard
Specimen
Specimen 1 Specimen 2 Specimen 3 Specimen 4 Specimen 5
G—Gage length 50.0 = 0.1 36.0 = 0.1 24.0 = 04 16.0 = 0.1 10.0 =01
[2.000 + 0.005] [1.400 = 0.005] [1.000 £ 0.005] [0.640 = 0.005] [0.450 = 0.005]
D—Diameter (Mote 1) 125 + 0.2 9.0 =01 6.0 = 0.1 4.0 + 01 25 *01
[0.500 + 0.010] [0.350 + 0.007] [0.250 + 0.005] [0.160 + 0.003] [0.113 + 0.002]
A—Radius of fillet, min 10 [0.375] 8[0.25] 6[0.188] 4 [0.156] 2[0.094]
A—Length of reduced section, min (Note 2) 56 [2.25] 45 [1.75] 30 [1.25] 20 [0.75] 16 [0.625]

Dimensions, mm [in.]
For Test Specimens with Gage Length Five times the Diameter [E8M]

Standard Specimen Small-Size Specimens Proportional to Standard
Specimen 1 Specimen 2 Specimen 3 Specimen 4 Specimen 5
G—Gage length 62.5 = 0.1 45.0 = 0.1 30.0 = 0.1 20.0 = 041 12,5 + 0.1
[2.500 + 0.005] [1.750 + 0.005] [1.250 + 0.005] [0.800 + 0.005] [0.565 + 0.005]
D—Diameter (Mote 1) 125 + 0.2 9.0 = 01 6.0 = 0.1 4.0 + 01 25 *01
[0.500 + 0.010] [0.350 = 0.007] [0.250 = 0.005] [0.160 = 0.003] [0.113 = 0.002]
FA—Radius of fillet, min 10 [0.375] 8[0.25] 6 [0.188] 4 [0.156] 2[0.094]
A—Length of reduced section, min (Note 2) 75 [3.0] 54 [2.0] 36 [1.4] 24 [1.0] 20 [0.75]

Figura 3 - 1: Criterio para fabricacién de probeta de alambre de cobre
Fuente: (E8/E8M, 2009)

3.5 Procedimiento Experimental de Deposicion de Grafeno

eElaborar Adaptacion para base de alumina.

ENE

eElaborar probeta a partir del alambre de cobre disponible

Probeta

~ N ¢|a probeta se somete a un bafio acido para elimiar impurezasy pulir
Ba no ACId 0) su superficie.
. . *Se debe limpiar la base y el tubo de cuarzo del reactor antes de
I-I m p I€za colocar la probeta.
*Se debe introducir la probeta de cobre dentro del tubo de cuarzo y
este mismo en el reactor.

Introduccion

eRealizar a programacién necesaria del reactor y administrar los flujos
de gases necesarios par la deposicion de grafeno.

Deposicion

eExtraer la probeta de cobre, ahora recubierta de grafeno, y ponerla
en un recipiente adecuado.

Extraccion

eLimpiar todo el equipo usado, dejandolo listo para usar nuevamente.

Limpieza

Figura 3 - 2: Procedimiento para la deposicion de grafeno sobre alambres de cobre
Fuente: Elaboracion Propia
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3.5.1 Antes del uso del Sistema de Produccién de Grafeno:

1) Preparacion de la base en la que descansara la muestra:

e Se utilizard el crisol de alimina como parte de la base, Figura 3-3.

Figura 3 - 3: Base de Alumina
Fuente: Elaboracién Propia

o El alambre de cobre debe estar alineado con al eje del tubo de cuarzo, para
ello se emplea una adaptacion en la ceramica hecha con alambre de acero A-
316L.

e La adaptacion se realizara segun los planos adjuntos (anexo 09).

o El doblado se hara con ayuda dos pernos de 6 mm de diametro atornillados
uno junto a otro hasta conseguir la forma especificada por el plano, Figura 3-
4.

Figura 3 - 4: Adaptacion de Acero Inoxidable
Fuente: Elaboracion Propia

e Una vez terminado, colocar la adaptacién de acero sobre la base de ceramica.

2) Como norma de seguridad, antes de iniciar el uso del cualquier producto quimico
se debe conocer la Hoja de Seguridad o Ficha técnica para saber su manipulacion
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correcta, en el presente caso de acido acético glacial, argén/hidrogeno, nitrégeno

y metano, los cuales se encuentran disponibles en el laboratorio.

3) Con el uso del Registro de monitoreo diario de los cilindros de gases (FORM-
LICMA-006) subir a la azotea del pabellon F, hacia la caseta donde se almacenan
los gases vy llenar los datos solicitados en el FORM-LICMA-006, para verificar

el estado de los cilindros, asi como la presion de los mismos.

4) Habiendo verificado la presion y buen estado de los cilindros, bajar al laboratorio
LICMA.

5) Preparacion del tubo de cuarzo:
e Se debe extraer del horno CVD:
o Abrir el pestillo del horno y levantar la tapa.
o Desconectar la manguera de alimentacion (azul) y retirar la
termocupla (amarillo).
o Levantar el tubo de cuarzo y dejarlo en sus soportes en la mesa de
trabajo.
e Abrir la brida que tiene la termocupla (desatornillar en cruz).

e Limpiar con alcohol la termocupla y el interior del tubo con un trapo nuevo.

6) Fabricacion de probeta de alambre de cobre
e Se debe pelar 14 cm del alambre a lo largo, utilizando un cdter, haciendo un
angulo de 10° entre la cuchilla y el alambre, cuidando no dafiar la superficie.

Figura 3-5.

Figura 3 - 5: Uso del cuter
Fuente: Elaboracion propia
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o Cortar el alambre y hacer un doblez en 90° a 5 mm de cada extremo como se

muestra Figura 3-6.

Figura 3 - 6: Probeta de alambre de cobre
Fuente: Elaboracion propia

e Amarrar un extremo de la probeta con un alambre de menor didmetro, de tal
manera que la probeta se pueda meter y sacar con facilidad de los tubos de

ensayo. Figura 3-7.

Figura 3 - 7: Probeta con sujetador
Fuente: Elaboracién propia

7) Preparacion de la superficie del alambre de cobre:

e Colocarse el EPP correspondiente (guantes de nitrilo, lentes, mascarilla y
bata del laboratorio).

e Posicionarse bajo la campana extractora y encenderla.

e Llenar tres tubos de ensayo con agua desionizada, etanol y acido acético
glacial respectivamente (sera obligatorio tener el recipiente con el &cido bajo
la campana extractora en todo momento).

e Sumergir la muestra por 10 min en el recipiente con &cido acético glacial,
luego 10 min en el agua desionizada y 10 min en el etanol.
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e Extraer la muestra y ejecutar rapidamente el paso 8.

8) Colocacion de las muestras en el reactor CVD:

e Colocar cuidadosamente la muestra en la boca del tubo y con ayuda de la

varilla empujarla suavemente hasta la mitad de tubo.

e Iniciar la colocacion de la con ayuda de la Ilave Allen, ajustar en cruz y con

algo de presion para evitar fugas de gas.
e Levantar el tubo y encajarlo en el horno CVD, evitando que la muestra se
mueva.
9) Cerrar el reactor CVD.

10) Conectar la termocupla, positivo con positivo y negativo con negativo.

11) Colocar la manguera proveniente del mixer en el horno, asegurarse de que entre

hasta la zona marcada. Figura 3-8.

Figura 3 - 8: Zona Marcada de la Manguera
Fuente: Elaboracion propia

12) Colocar la manguera localizada a la salida del tubo de cuarzo, la cual estara
sumergida en un matraz con agua para asegurar la salida correcta de gas como se
muestra en la Figura 3-9.
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Figura 3 - 9: Salida del Tubo de Cuarzo
Fuente: Elaboracién propia

3.5.2 Durante el uso del Sistema de Produccién de Grafeno:

1) Usar el Registro de control para programacion de temperatura, flujos y presion del
reactor CVD (FORM-LICMA-003), donde se colocara la programacion establecida
para el sistema de produccion de Fibra de Carbono antes de la programacion de los

equipos.
2) Encender la llave termo magnética general y luego la del horno
3) Ademas, se encendera el equipo UPS (apretando ON hasta que se encienda y

soltarlo) para el encendido de los controladores de flujo masico y el de presion.

4) Programar los tiempos y temperaturas del horno.
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5) Abrir las valvulas de los gases localizados al lado de la campana extractora de gases,
asi como las llaves de las mangueras de conduccién de las valvulas hacia el horno

CVD (localizados en la parte lateral izquierda de la campana extractora de gases).

6) Programar la apertura del controlador de flujo masico del gas de Nitrégeno segun el
manual de los controladores de flujo masico y presion. El flujo establecido sera de
acuerdo a la programacion establecida en el Registro de control para programacion
de temperatura, flujos y presion del reactor CVD (FORM-LICMA-003) y se

verificara que el gas este saliendo a través del burbujeo en el matraz con agua.

7) Con el nitrégeno ingresando al horno se da inicio al proceso de produccion de
grafeno, apretando RUN y TURN ON en el horno CVD.

8) Se deberda ENCENDER la Campana extractora de gases.

9) Se debe utilizar un crondmetro para controlar el tiempo de cambio de los flujos de

los gases.

10) Realizar el monitoreo del funcionamiento del horno CVD utilizando el Registro de
datos de ensayo en el reactor CVD (FORM-LICMA-004).
11) Esta terminantemente prohibido encender fuego o fumar durante el funcionamiento

del horno.

EN CASO DE EMERGENCIA: Como presencia de Ilamas o fuga de gases:

e Cerrar las valvulas localizadas en la parte lateral de la campana extractora de
gases, dejando circular el gas de nitrogeno (gas inerte).

e Cerrar las valvulas de los gases de metano e hidrogeno.

e Detener el horno (presionando STOP) y apagarlo.

e Bajar las llaves termo magnéticas del horno.

e Mantener la campana extractora de gases encendida.

e Cerrar las vélvulas de los cilindros de gases localizada en la caseta (metano
e hidrogeno).
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e Sihubiera presencia de Ilamas utilizar el extintor localizado en el laboratorio.

3.5.3 Después del uso del Sistema de Produccién de Fibra de Carbono:

Culminado el proceso de produccion de Fibra de Carbono, se debera apagar el sistema

de produccion de Fibra de Carbono, para lo cual:

1) Se apaga la campana extractora de gases y se baja su llave termo magnética.

2) Se cerrara la llave de salida del tubo de cuarzo / tubo de acero inoxidable para que
dentro del tubo se quede el gas de nitrégeno y la muestra no se vea afectada hasta su

retiro.

3) Se programara el cierre del controlador de flujo masico del gas de nitrégeno.

4) Se cerraran las llaves localizadas en la parte lateral de la campana extractora de gases
y posteriormente se cerraran las tres valvulas de los gases (nitrogeno, metano e
hidrégeno) localizadas a la izquierda de la campana extractora de gases.

5) Para el apagado de los controladores de flujo masico y de presion se presiona OFF
en el equipo de UPS vy se verificara que las pantallas frontales de los controladores

estén apagadas.

6) Se procedera a apagar el horno CVD para lo que se presiona TURN OF y se mueve
hacia la izquierda la manija de LOCK. Posteriormente se baja la llave termo
magnética del horno y la llave termo magnética general.

7) Los registros llenados deben ser guardados en el archivador correspondiente.

8) Para el retiro de la muestra del horno:
e Se retirara el matraz con agua de la campana extractora de gases.
e Se abriré la llave localizada en la brida de salida del tubo de cuarzo / tubo de
acero inoxidable.
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e Seabrird el horno CVD vy retirara el tubo de acero inoxidable/tubo de cuarzo con
mucho cuidado (el horno debe ser aperturado solo cuando esté a menos de
300°C).

e El tubo de cuarzo sera colocado en sus soportes encima del mesén del
laboratorio.

e Se retirard la brida de salida del tubo con el uso de la llave hexagonal con mucho

cuidado para que la muestra no esté en movimiento brusco.

9) Se debera guardar el material utilizado en su lugar correspondiente y dejar el

laboratorio ordenado y limpio.
3.6 Proceso Para la Deposicion de Grafeno

Para depositar grafeno se hicieron varias pruebas con distintos flujos volumétricos de

gases, tiempos y temperaturas, sin embargo, todas siguen un solo proceso basico:
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Etapa 1: Ftapa 2: Etapa 3: Etapa 4: Etapa 5:
Purga Calentamiento. | Activacion. Depaosicion. Enfriamiento
Gases: Gases: Gases: Gases: Gases:
N2 N2, H2. M2, H2. H2, N2, CH4, M2, HZ.

Figura 3 - 10: Etapas del proceso CVD de deposicién de grafeno
Fuente: Elaboracion Propia

Etapa 1: Purga

El sustrato de cobre es colocado en el reactor, inmediatamente después del bafio con

acido. En este proceso se inyecta Nitrégeno, desplazando el aire dentro del tubo de cuarzo,
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dejando una atmosfera inerte, a su vez el sustrato es secado por la corriente de aire y

nitrégeno.

Etapa 2: Calentamiento

Comprende en aumentar la temperatura del horno, desde la temperatura ambiente

hasta la requerida (1000 °C). En esta parte del proceso se empieza a inyectar Hidrégeno.
Etapa 3: Activacion

Consiste en preparar el sustrato de cobre para la deposicion, el ambiente creado dentro
del tubo de cuarzo, que es una mezcla de hidrégeno y nitrégeno a 1000 °C de temperatura,
permite retirar el 6xido restante en el cobre y aumentar su tamafio de grano, lo cual favorece
a la formacion de grafeno.

Etapa 4: Deposicion

Al ambiente de hidrogeno y nitrogeno se le afiade un flujo de metano, esto, junto con

la alta temperatura, inicia con la deposicion de grafeno sobre el cobre.

Etapa 5: Enfriamiento

Por altimo, se corta el flujo de metano dejando enfriar el reactor en un ambiente de
Hidrdégeno y nitrégeno.
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3.7 Caracterizacion de las Probetas

3.7.1 Microscopia Electronica de Barrido

Esta técnica se utilizo para caracterizar estructuralmente el material depositado en la
superficie del alambre de cobre. Los analisis se llevaron a cabo en las instalaciones de la
Universidad Catdlica de Santa Maria, con el microscopio electronico de barrido EVO MA
10.

Figura 3 - 11: Microscopio electrénico de barrido EVO MA 19
Fuente: Elaboracion propia
3.7.2 Prueba con el Puente de Weathstone

Esta técnica se utiliz para caracterizar el material depositado en la superficie del
alambre de cobre mediante su propiedad de alta conductividad. Los analisis se llevaron a
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cabo en las instalaciones de la Universidad Catdlica de Santa Maria, con el puente de

Weathstone portatil Yokogawa 2755.

-
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Figura 3 - 12: Puente de Weathstone portéatil Yokogawa 2755
Fuente: Elaboracion Propia

3.7.3 Ensayo de Traccion

Este ensayo se utilizo para caracterizar el material depositado en la superficie del
alambre de cobre mediante su propiedad de alta resistencia mecanica y flexibilidad. Los
analisis se llevaron a cabo en las instalaciones de la Universidad Catélica de Santa Maria,

con la maquina de ensayo de traccion LIY| de dos toneladas de capacidad.
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Figura 3 - 13:Maquina de ensayo de traccion L1Y]
Fuente: Elaboracion Propia

3.8 Resultados
Para llevar una mejor vision del analisis de los resultados obtenidos se ha hecho una

tabla resumen de todas las experiencias realizadas, donde se presentan las caracteristicas
principales de cada experimento:

e Temperatura

e Tiempo de Calentamiento (T.C.).

e Tiempo de Activacion (T.A).

e Tiempo de Deposicion (T.D.).

e Flujo volumétrico del CH4.

e Flujo volumétrico del N2.

e Flujo volumétrico del H2.
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Tabla 3 - 1: Resumen de experimentos de deposicion de grafeno en el reactor CVD

Sin tratar - - - - - - -
Recocido
o 1000 30 - i i i ]
Recocido | 1500 ' 39 | 270 | - - 450 20
N2y H2
Gr-Cu-N2-

Ny 1050 30 10 5 10 100 | 50
Gr-Cu-N2- 4000 30 10 20 5 100 20

P-01
Gr-Cu-N2- " 91000 30 10 20 5 100 20

P-07
Gr-Cu-N2-

e 1000 30 10 5 10 100 50
Gr'F?_géNz' 1000 30 30 30 20 250 100
Gr-Cu-N2- ' 1000 30 10 15 5 100 75

P-10
Gr'Pc_Ll"lNz' 1000 30 10 45 = 10 100 75
Gr-Cu-N2-

o 900 30 10 5 10 100 50
Gr-Cu-N2-

3. 000 30 10 20 5 00 20
Gr-Cu-N2- = 900 30 10 45 10 100 75

P-14
Gr-Cu-N2- ' 1050 30 10 = 20 5 00 20

p-15
Gr'PC_‘iéNZ' 1050 30 10 45 10 100 75
Grf_‘i}'\'z' 1000 30 10 20 5 00 20
Grﬁ‘ig\'z' 1000 30 180 90 1 450 20
Grf_‘ig\'z' 1000 30 180 90 2 450 20
Gr'FE‘Z‘E)NZ' 1000 30 180 90 05 = 450 20
Gr'F?_‘ZJ'lNZ' 1000 30 180 90 = 01 | 450 = 20
Gr'F?_‘ZJéNZ' 1000 30 180 90 01 450 20

Fuente: Elaboracion propia
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3.8.1 Ensayo de Traccion

El ensayo de traccion se realizd en el laboratorio de materiales de la Universidad
Catdlica de Santa Maria, se utiliz6 la maquina de ensayo de traccion YILI de dos toneladas

de capacidad. Se tienen los siguientes datos previos del ensayo.

mm
Velocidad de Maquina de Traccién: 50 —

Area transversal de Probeta: 1.83854 mm?

El ensayo se realiz6 de la siguiente manera:
’ 3

Figura 3 - 14: Ensayo de traccion
Fuente: Elaboracion propia
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Después del ensayo con cada probeta se obtuvieron los siguientes resultados:

Tabla 3 - 2: Resultados de prueba de traccion

Sin tratar 267.55
Recocido O2 20.06
Recocido N2y H2 207.07
Gr-Cu-N2-P-00 169.83
Gr-Cu-N2-P-01 121.61
Gr-Cu-N2-P-08 140.82
Gr-Cu-N2-P-09 157.67
Gr-Cu-N2-P-10 168.55
Gr-Cu-N2-P-11 187.11
Gr-Cu-N2-P-12 89.40
Gr-Cu-N2-P-13 123.11
Gr-Cu-N2-P-14 142.10
Gr-Cu-N2-P-15 167.91
Gr-Cu-N2-P-16 163.43
Gr-Cu-N2-P-17 159.60
Gr-Cu-N2-P-18 194.59
Gr-Cu-N2-P-19 197.79
Gr-Cu-N2-P-20 208.46
Gr-Cu-N2-P-21 210.59

Fuente: Elaboracién propia

3.8.2 Ensayo de Puente de Weathstone
El ensayo se realizo con el puente de Weathstone portatil Yokogawa 2755, se hizo la

siguiente conexion:

Figura 3 - 15: Ensayo de puente de Weathstone
Fuente: Elaboracion propia
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Los resultados fueron los siguientes:

Tabla 3 - 3: Resultados de ensayo con el puente de Weathstone |

PCEBIEBasE TW 80 - 14 AWG

PFEChE 24/05/2018

~ Coédigo  Resistencia ()

Sin Tratar 0.172

Gr-Cu-N2-P-00 0.178
Gr-Cu-N2-P-01 0.159
Gr-Cu-N2-P-08 0.156
Gr-Cu-N2-P-09 0.143
Gr-Cu-N2-P-10 0.153
Gr-Cu-N2-P-11 0.150
Gr-Cu-N2-P-12 0.155
Gr-Cu-N2-P-13 0.149
Gr-Cu-N2-P-14 0.174
Gr-Cu-N2-P-15 0.152
Gr-Cu-N2-P-16 0.149
Gr-Cu-N2-P-17 0.151

Fuente: Elaboracion propia

Debido a los primeros resultados obtenidos, se decidio hacer la prueba del puente de

Weathstone justo después de sacar la probeta del reactor CVD.

Tabla 3 - 4: Resultados de ensayo con el puente de Weathstone |1

ICEBEEEE T 50 - 14 AWG

- Codigo  Resistencia ()
Fecha 29/05/2018
Sin Tratar 0.3672
Gr-Cu-N2-P-18 0.3235
Fecha 01/06/2018
Sin Tratar 1.8080
Gr-Cu-N2-P-19 2.2460
Fecha 05/06/2018
Sin Tratar 0.1817
Gr-Cu-N2-P-20 0.1773
Fecha 13/06/2018
Sin Tratar 0.2410
Recocido N2y H2 0.1680
Gr-Cu-N2-P-21 0.1907

Fuente: Elaboracion propia
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Debido a que las pruebas anteriores no parecian relevantes, se opt6 por hacer pruebas
con alambres de menor calibre, del calibre 16 al calibre 26, esperando que la reduccién de
la masa del cobre en las probetas, influyera de forma positiva en la disminucion de la

resistencia presentada por las mimas, a continuacion, los resultados:

Tabla 3 - 5: Resultados de ensayo con el puente de Weathstone |11

INCHEEEE T 50 - 14 AWG
O Eeha 29052015

Sin Tratar - C-16 1.094
Gr-Cu-N2-P-22-16 0.984
Sin Tratar - C-18 0.724
Gr-Cu-N2-P-22-18 0.823
Sin Tratar - C-20 0.676
Gr-Cu-N2-P-22-20 0.723
Sin Tratar - C-22 0.686
Gr-Cu-N2-P-22-22 0.636
Sin Tratar - C-24 0.642
Gr-Cu-N2-P-22-24 0.601
Sin Tratar - C-26 0.662
Gr-Cu-N2-P-22-26 0.594

Fuente: Elaboracién propia

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD
, CATOLICA
TESIS UCSM DE SANTA MARIA

REPOSITORIO DE

3.8.3 Microscopia de Barrido de Electrones
3.8.3.1 Sin Tratar

EHT = 2060 kv Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018 EHT=20.004V Signal A =SE1 Date :15 Jun 2018
Wo= 8.0 mm Mag= 106X Time :10:05:17 WD= 9.0.mm Mag= 412KX Time :10:09:50

EHT= 2000 k¥ Signar A= SE1 Date. 15 Jun 2018 Signai A= SE1 to.15 Jun 2016
WD'= 9.5 mm Mag= 97X Time -10:11:46 H Mag= 559X Time :10:13:48

Jun 2018 EHT = 20.00 &V Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018
Time :10:16:46 F——  wo=00mm Mag= 395KX Time :10:22.03

EHT = 2000 &V Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018 2pm EHT=20.00 kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 201§
Wo= 9.0mm Mag= 1265KX Time :10:25:33 | — WD = 9.0mm Mag= 16.24KX Time :10:26:13

Figura 3 - 16: Imagenes SEM de un alambre de cobre sin tratar
Fuente: Elaboracion propia
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3.8.3.2 Tratada con N2 y H2

EHT = 2000 kV Signal A= SET Date ;15 Jun 2018 EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :15 Jun 2018
Wo= 9.0mm Mag= 102X Time :10:32:20 WD= 9.6mm Mag= 412KX Time :10:36:03

EHT = 2060 kV Signal A= SE1 Date -5 Jun 2018 EHT=20.00 kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018
WD = 9.0 mm Mag= 106 X Time :10:38:28 WD = 9.6 mm Mag= 550X Time :10:40.:56

EHT = 20,00 kV Signal A= SET Date .15 Jun 2018 EHT =20.00 kV Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018
WD = 9.0 mm Mag= JO0KX Time :10:42:22 WD= 9.0 mm Mag= 37RKX Time :10:4d:34

EHT = 20.00 &V Signal A= SE! Date 15 Jun 2018 EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Date :15 Jun 2018
WD = 9.0 mm Mag= 1265KX Time :10:47:17 WD= 9.0 mm Mag= 1624KXx Time :10:49.04

Figura 3 - 17: Imagenes SEM de alambre de cobre tratado solo con N2 y H2
Fuente: Elaboracion propia
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3.8.3.3 Gr-Cu-N2-P-07

EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE! Date :20 Apr 2018
WD= 7.5mm Mag= 106X Time :10:30:35 P WD= 7.5mm Mag= 412KX Time :10:28:29

EHT = 20.00 kV Signal A=SE1 Daie :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :20 Apr 2018
Wo= 7.0mm Mag= 97X Time :10:18:11 H Wo= 7.0mm Mag= 550X Time :10:33:38

EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE? Date :20 Apr 2018
WD= 7.5mm Mag= 3ISKX Time :10:53.03 WD= 7.5 mm Mag= 1265KX Time :10:40.06

Figura 3 - 18: Iméagenes SEM del ensayo Gr-Cu-N2-P-07
Fuente: Elaboracién propia
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3.8.3.4 Gr-Cu-N2-P-11

EHT = 2000 kv Signal A= SET Date 11 Jun 2018 EHT = 20.00 kW Signal A= SE1 Date 11 Jun 2018
WD = 7.5 mm Mag= 06X Time :11:14:23 WD= 8.5mm Mag= 442K i %]

EHT = 20.00 &V Signal A= SE1 Date 11 Jun 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :11 Jun 2078
85 mm Mag= 97X Time :11:23:49 H WD= 80mm Mag= 550X Time :11:27:30

EHT = 20.60 k¥ Date 11 Jun 2018 EHT =20.00 kW' Signal A= SE1 Date 11 Jun 2018
WD = 8.0 mm Mag= 104KX Time :11:30:24 WD= 86mm Mag= 261KX Time :11:44:26

ol &

EHT = 2000 kV Signal A= SE1 Date :11 Jun 2018 EHT =20.00kV Signal A= SE1 Date :11 Jun 2078
WD'= 8.0 mm Mag= 395KX Time :11:34:45 WD= 8.0mm Mag= S07TKX Time :11:41:45

Figura 3 - 19: Imagenes SEM del ensayo Gr-Cu-N2-P-11
Fuente: Elaboracion propia
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3.8.3.5 Gr-Cu-N2-P-20

EHT = 2060 kv Signal A= SET
WD = 8.0 mm Mag= 106X

EHT = 2060 kV Signal A= SET Date 11 Jun 2018 EHT =20.00 kV Signal A= SE1 Date 11 Jun 2018
WD = 8.0 mm Mag= 97X Time :10:05:58 WD= 86mm Mag= 550 X Time :10:07:13

EHT = 2000 kv Signal A= SE1 Date 11 Jun 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :11 Jun 2078
WD = 7.5mm Mag= J.04KX Time :11.:09.57 WD= 8.0mm Mag= J95KX Time :10:10.57

EHT = 2060 kV Signal A= SET Date 11 Jun 2018 2um EHT = 20.00 kW' Signel A = SE1 Date 11 Jun 2018
WD = 8.5mm Mag= 1265KX Time :10:26:10 | WD= 85mm Mag= 1624KX Time :10:33:07

Figura 3 - 20: Imagenes SEM del ensayo Gr-Cu-N2-P-20
Fuente: Elaboracion propia
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3.8.3.6 Gr-Cu-N2-P-21

EHT = 20.60 k¥ Signal A= SE1 Dale 15 Jun 2018 EHT= 2000 kV Signal A = SE1 Date 15 Jun 2018
WD = 8.0 mm Mag= 37X Time :10:53:43 F—— wo-s5mm Mag= £12KX Time :10:56:38

UNIVERSIDAD
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Signal A= SET Date 15 Jun 2018 EHT =20.00 KV Signal A= SE1 Date ;15 Jun 2018
Mag= 06X Time :11:01:79 W= 85mm Mag= 550 X Time :11:02:53

EHT = 2000 k¥ Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018 EHT=20.00kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 2078
Wo= 8.5 mm Mag= 1.00KX Time :11:04:31 WD= 8.5 mm Mag= 395KX Time :11:07:42

EHT = 20.00 kV Signal A=SET Date :15 Jun 2018 Signal A = SE1 Date :15 Jun 2018
WD = 85mm Mag= 1265KX Time :11:11:42 Mag= 1624KX Time :11:12:55

Figura 3 - 21: Imagenes SEM del ensayo Gr-Cu-N2-P-21
Fuente: Elaboracion propia
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3.9 Analisis de Resultados

3.9.1 Ensayo de Traccion

Tabla 3 - 6: Esfuerzo méaximo de traccion soportado por las probetas

Sin tratar 267.55
Recocido O2 20.06
Recocido N2y H2 207.07
Gr-Cu-N2-P-00 169.83
Gr-Cu-N2-P-01 121.61
Gr-Cu-N2-P-08 140.82
Gr-Cu-N2-P-09 157.67
Gr-Cu-N2-P-10 168.55
Gr-Cu-N2-P-11 187.11
Gr-Cu-N2-P-12 89.40
Gr-Cu-N2-P-13 123.11
Gr-Cu-N2-P-14 142.10
Gr-Cu-N2-P-15 167.91
Gr-Cu-N2-P-16 163.43
Gr-Cu-N2-P-17 159.60
Gr-Cu-N2-P-18 194.59
Gr-Cu-N2-P-19 197.79
Gr-Cu-N2-P-20 208.46
Gr-Cu-N2-P-21 210.59

Fuente: Elaboracion propia

Con el fin de visualizar mejor los resultados se utilizo la siguiente grafica:

Esfuerzo Maximo (Mpa)
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Figura 3 - 22: Gréafica comparativa de esfuerzo méximo de las probetas
Fuente: Elaboracion propia
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Debido al aparente ablandamiento de las probetas después del proceso de deposicion

de grafeno, se opto por calcular el porcentaje de elongacion y el médulo de Young:

Tabla 3 - 7: Modulo de Young de las probetas sometidas al ensayo de traccion

Sin tratar 27.52 0.9721
Recocido O2 0.91 2.2088
Recocido N2y H2 16.84 1.2398
Gr-Cu-N2-P-00 13.60 1.2487
Gr-Cu-N2-P-01 11.40 1.0666
Gr-Cu-N2-P-08 6.77 2.0793
Gr-Cu-N2-P-09 10.65 1.4810
Gr-Cu-N2-P-10 12.29 1.3715
Gr-Cu-N2-P-11 15.89 1.1774
Gr-Cu-N2-P-12 2.87 3.1156
Gr-Cu-N2-P-13 4.86 2.5343
Gr-Cu-N2-P-14 9.39 1.5129
Gr-Cu-N2-P-15 15.40 1.0903
Gr-Cu-N2-P-16 18.56 0.8803
Gr-Cu-N2-P-17 13.06 1.2222
Gr-Cu-N2-P-18 18.09 1.0757
Gr-Cu-N2-P-19 17.92 1.1038
Gr-Cu-N2-P-20 22.01 0.9472
Gr-Cu-N2-P-21 18.05 1.1665

Fuente: Elaboracion propia

Para ilustrar mejor los resultados se hizo la siguiente grafica del médulo de Young de
las probetas:

Modulo de Young (GPa)
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Figura 3 - 23: Gréafica comparativa del médulo de Young de las probetas
Fuente: Elaboracion propia
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En las gréaficas anteriores solo se muestra un resumen de los datos obtenidos mediante
el ensayo de traccion, siendo imposible relacionar los resultados, para poder agrupar los
resultados se hizo uso de una gréfica de dispersion, tomando como variable dependiente el
esfuerzo méximo y como variables independientes la cantidad de metano usado y el tiempo
de deposicion.

Cadigo
Gr-Cu-N2-P-00
Lk Gr-Cu-N2-P-01

' e Gr-Cu-N2-P-08
0 Gr-Cu-N2-P-09
NS - Gr-Cu-N2-P-10

1 P e N Gr-Cu-N2-P-11
L I s S S S S i Gr-Cu-N2-P-12

E . T Gr-Cu-N2-P-13
150: - e L] Gr-Cu-N2-P-14
1008 i Gr-Cu-N2-P-15
50F

Gr-Cu-N2-P-16
08 . Gr-Cu-N2-P-17
o LA 80 Gr-Cu-N2-P-18
. el +  Gr-Cu-N2-P-19
4 8 12 16 20 0 20 1D. +  Gr-Cu-N2-P-20
+ Gr-Cu-N2-P-21
CH4 (sccm) +  Recocido N2y H2
+ Recocido 02
+  Sintratar

ok 4 & + 4 9 m

- - - *

Esfuerzo Maximo (MPa)

Figura 3 - 24: Esfuerzo Méximo (MPa) vs CH4 (sccm) y T.D. (min)
Fuente: Elaboracién propia

Se puede ver que hay agrupaciones en los resultados, para un mejor analisis veremos

la grafica desde dos angulos diferentes:

Codigo
Gr-Cu-N2-P-00
Gr-Cu-N2-P-01
Gr-Cu-N2-P-08
Gr-Cu-N2-P-09
Gr-Cu-N2-P-10
Gr-Cu-N2-P-11
Gr-Cu-N2-P-12
i Gr-Cu-N2-P-13

: + Gr-Cu-N2-P-14
100 *  Gr-Cu-N2-P-15
: Gr-Cu-N2-P-16
50[ - i 5 ‘ i ; +  Gr-Cu-N2-P-17
‘ i g : : Gr-Cu-N2-P-18
(1 O e e e B S| +  Gr-Cu-N2-P-19
+  Gr-Cu-N2-P-20
0 20 40 60 80 100 | GrcunNzp21

= Recocido N2y H2
T.D. - Recocido 02

Sin tratar

3007 : : : :
150 -

Esfuerzo Maximo (MPa)

Figura 3 - 25: Esfuerzo Maximo (MPa) vs T.D. (min)
Fuente: Elaboracion propia
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Analizando la Figura 3 - 32 se pueden distinguir dos grupos que han obtenidos
resultados similares, mostrando una mejor resistencia cuando se utilizan largos tiempos de

deposicion.

Caddigo
Gr-Cu-N2-P-00
Gr-Cu-N2-P-01
Gr-Cu-N2-P-08
Gr-Cu-N2-P-09
Gr-Cu-N2-P-10
Gr-Cu-N2-P-11
: : Gr-Cu-N2-P-12
. ; : ] Gr-Cu-N2-P-13

5 5 Gr-Cu-N2-P-14
Gr-Cu-N2-P-15
Gr-Cu-N2-P-16
Gr-Cu-N2-P-17
Gr-Cu-N2-P-18
Gr-Cu-N2-P-19
Gr-Cu-N2-P-20
Gr-Cu-N2-P-21
Recocido N2 y H2
Recocido 02
Sin tratar

IU”O n
v
|

M
N
4]
o
\ARERARER|
|

Pk 4 8 4 4w

-
-l
.
]

4 ¢ n &

PR

4 8 12 16 20
CHA4 (sccm)

o

R

Figura 3 - 26: Esfuerzo Maximo (MPa) vs CH4 (sccm)
Fuente: Elaboracién propia

Analizando la Figura 3 - 33 se pueden distinguir dos grupos que han obtenidos
resultados similares, mostrando una mejor resistencia cuando se utiliza un flujo bajo de

metano.

En conclusidn, se obtienen mejores propiedades en el material al utilizar altos tiempos
de deposicion y flujos de metano bajos, sim embargo, el material sufre un tratamiento
térmico de recocido especial, al ser hecho este en una atmosfera inerte sin oxigeno, dejando
el cobre mas fragil que el cobre sin tratar, también se penso en hacer el mismo tratamiento
en el mismo reactor, pero sin una atmosfera inerte (aire del medio ambiente), lo que se

obtuvo fue un material completamente oxidado y fragil.

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




REPOSITORIO DE UNIVERSIDAD

TESIS UCSM

CATOLICA '
DE SANTA MARIA

3.9.2 Ensayo de Weathstone

Debido a las variantes en las que se realiz6 esta prueba, no se pueden comparar los
anteriores datos de forma directa. Para poder comparar los datos de manera conjunta, se
decidié obtener un porcentaje de resistividad respecto a la probeta sin tratar, siendo el
porcentaje de la misma del 100%, si este es superior a la probeta sin tratar sera menos

efectiva y respectivamente si este es menor serd mas efectiva que la probeta sin tratar.

Tabla 3 - 8: Porcentaje de resistividad respecto a la probeta sin tratar

Sin Tratar 100.0
Recocido N2y H2 79.1
Gr-Cu-N2-P-00 103.5
Gr-Cu-N2-P-01 92.6
Gr-Cu-N2-P-08 90.9
Gr-Cu-N2-P-09 82.9
Gr-Cu-N2-P-10 89.1
Gr-Cu-N2-P-11 87.4
Gr-Cu-N2-P-12 90.3
Gr-Cu-N2-P-13 86.6
Gr-Cu-N2-P-14 101.4
Gr-Cu-N2-P-15 88.2
Gr-Cu-N2-P-16 86.6
Gr-Cu-N2-P-17 88.0
Gr-Cu-N2-P-18 88.1
Gr-Cu-N2-P-19 124.2
Gr-Cu-N2-P-20 97.6
Gr-Cu-N2-P-21 69.7
Gr-Cu-N2-P-22-16 89.89
Gr-Cu-N2-P-22-18 113.68
Gr-Cu-N2-P-22-20 107.05
Gr-Cu-N2-P-22-22 92.71
Gr-Cu-N2-P-22-24 93.67
Gr-Cu-N2-P-22-26 89.73

Fuente: Elaboracion propia

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




+ 2 UNIVERSIDAD
REPOSITORIO DE g CATOLICA

TESIS UCSM : DE SANTA MARIA

Con el fin de visualizar mejor los resultados se hizo la siguiente grafica:

Porcentaje de Resistividad (%)

140.0
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Figura 3 - 27: Porcentaje de Resistividad de la probetas en relacion a la probeta sin tratar
Fuente: Elaboracion propia

Para un correcto analisis de los resultados obtenidos se hizo el siguiente diagrama de

dispersion:
Codigo

= Gr-Cu-N2-P-00
- +  Gr-Cu-N2-P-01
2 +  Gr-Cu-N2-P-08
; 140 +  Gr-Cu-N2-P-09
g 130¢ «  Gr-Cu-N2-P-10
S 120F " Gr-Cu-N2-P-11
% 110 + Gr-Cu-N2-P-12
% 100E+ Gr-Cu-N2-P-13
© 90 + Gr-Cu-N2-P-14
5 80L +  Gr-Cu-N2-P-15
.% 70k «  Gr-Cu-N2-P-16
‘E 60 : 100 + Gr-Cu-N2-P-17
g o Gr-Cu-N2-P-18
8 . r-Cu-N2-P-;
12 16 20 0 T.D. (min) Gr-Cu-N2-P-21

CH4 (sccm) +  Recocido

+  Sin Tratar

Figura 3 - 28: Resistividad (%) vs CH4 (sccm) y T.D. (min)
Fuente: Elaboracion propia

En esta gréfica, Figura 3 — 25, se encuentra como variable dependiente la resistividad
de las probetas, en porcentaje, con respecto a la probeta sin tratar y como variables
independientes el flujo de metano usado y el tiempo de deposicion empleado. Para un mejor
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analisis se analizara la variable dependiente junto con una independiente, dandonos como

resultado las siguientes graficas:

—_ Cadigo
S - Gr-Cu-N2-P-00
o 140 4+ Gr-Cu-N2-P-01
S 130 <+ Gr-Cu-N2-P-08
'S 120- ' =+ Gr-Cu-N2-P-09
= F +  Gr-Cu-N2-P-10
2110 © v Gr-Cu-N2-P-11
3 100¢-. 7+ Gr-Cu-N2-P-12
o 905 | ' : 3 Gr-Cu-N2-P-13
T 80 S+ Gr-Cu-N2-P-14
9 "+ Gr-Cu-N2-P-15
g 700 . Gr-Cu-N2-P-16
g 60° “ '+ Gr-Cu-N2-P-17
© 50: <+ Gr-Cu-N2-P-18
g 0 4 8 12 16 20 +  Gr-Cu-N2-P-19
. Gr-Cu-N2-P-20
Ch4 (scom) © Gr-Cu-N2-P-21
»  RecocidoN2y H2
+  Sin Tratar

Figura 3 - 29: Resistividad (%) vs CH4 (sccm)
Fuente: Elaboracion propia

En la Figura 3 — 26, distingue un grupo grade que figura en el 90 %, sin embargo, estos
vienen de distintos flujos de metano, convirtiéndolos en algo poco relevante. El Unico dato
rescatable es que con la muestra Gr-Cu-N2-P-21 se obtuvo el porcentaje de resistividad méas
bajo que es de un 70%, pero este resultado también coincide con otros que a pesar de tener

un flujo de metano igual o parecido, han obtenido un porcentaje mayor de resistividad.

- Céddigo
X . -Cu-N2-P-
S 140 . GreuNePot
1]
5 130 . Gr-Cu-N2-P-08
S 120 . Gr-Cu-N2-P-09
® 110 +  Gr-Cu-N2-P-10
o o * Gr-Cu-N2-P-11
& 1gg c . Gr-Cu-N2-P-12
g i ; Gr-Cu-N2-P-13
o 80 - Gr-Cu-N2-P-14
T 70 o) +  Gr-Cu-N2-P-15
c 60 . Gr-Cu-N2-P-16
S 5 +  Gr-Cu-N2-P-17
o . ' ' : Gr-Cu-N2-P-18
a 0 20 40 60 80 100 Or-Gu.N2-P-19
T.D. (min) .+ Gr-Cu-N2-P-20
© Gr-Cu-N2-P-21
RecocidoN2y H2
Sin Tratar

Figura 3 - 30: Resistividad (%) vs T.D. (min)
Fuente Elaboracion propia
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En la Figura 3 — 27 se observa un comportamiento parecido al de la Figura 3 — 26, un
grupo va por el 90% de efectividad sin embargo esto logra con distintos tiempos de
deposicién, dejando este dato como irrelevante y la muestra Gr-Cu-N2-P-21 obtuvo el
porcentaje de resistividad mas bajo que es de un 70%, pero este resultado también coincide
con otros que, a pesar de tener el mismo tiempo de deposicién, han obtenido un porcentaje
mayor de resistividad.

En conclusion, la prueba del puente de Weathstone nos demuestra que el grafeno no
tiene influencia en las propiedades eléctricas de un material a nivel macroscopico, debido a

los resultados aleatorios obtenidos.

Sin embargo, se penso que debido a la gran diferencia de masas entre el alambre de
cobre y la delgada capa de grafeno, este no hacia un efecto contundente, asi que se hizo el
mismo procedimiento que a la muestra Gr-Cu-N2-P-21 a probetas con un mayor calibre,
calibre 16 al 26. A continuacion se tiene la gréafica de dispersion de las muestras.

Cédigo
+  Gr-Cu-N2-P-21
Gr-Cu-N2-P-22-16
Gr-Cu-N2-P-22-18
120 _4 E S S 3 M Gr-Cu-N2-P-22-20
ok S T o B +  Gr-Cu-N2-P-22-22
£ E B e +  Gr-Cu-N2-P-22-24

100 Gr-Cu-N2-P-22-26

90 -
80-
705

60 = g )

84%71.0. (min)

Porcentaje de Resistividad (%)

0.1 02 81

CH4 (sccm)

Figura 3 - 31: Resistividad (%) vs CH4 (sccm) y T.D. (min) con distintios calibres
Fuente Elaboracion propia

En esta gréfica, Figura 3 — 28, se encuentra como variable dependiente la resistividad
de las probetas, en porcentaje, con respecto a una probeta sin tratar, siendo esta el 100% y
como variables independientes el flujo de metano usado y el tiempo de deposicion empleado.
Para un mejor andlisis se analizara la variable dependiente junto con una independiente,

dandonos como resultado las siguientes gréficas:
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T110- : E Gr-Cu-N2-P-21
g | : Gr-Cu-N2-P-22-16
% 100 , 1 - Gr-Cu-N2-P-22-18
& ool o+ 1 -+ Gr-CuN2-P-2220
o [ ; 1 - Gr-Cu-N2-P-22-22
T 80- E Gr-Cu-N2-P-22-24
T b Gr-Cu-N2-P-22-26
£ 70+ =
8 605‘ ‘ ]
e 0 0.1 0.2

CH4 (sccm)

Figura 3 - 32: Resistividad (%) vs CH4 (sccm) con distintos calibres
Fuente: Elaboracion propia
En la Figura 3 — 29 se observan resultados dispersos, a pesar de usar el mismo flujo de

metano.

<
e Cédigo
3 110 | N |+ Gr-CuN2-P-21
2 % I ! % % +  Gr-Cu-N2-P-22-16
£100 L GRCuN2-P22-18
£ 90 ﬁ .| Gr-Cu-N2-P-22-20
o j : 3 j * GI‘-CU-N2-P-22-22
T gy .| =+ Gr-Cu-N2-P-22-24
T | | | |+ Gr-Cu-N2-P-22-26
t 10 “ '
[ ‘ ; ‘ :
o 81 84 87 90 93 96 99

T.D. (min)

Figura 3 - 33: Resistividad (%) vs T.D. (min) con distintos calibres
Fuente: Elaboracién propia

En la Figura 3 — 30, al igual que en la anterior, se observa un resultado disperso e

inconcluso, a pesar que se us6 el mismo tiempo de deposicion.

En conclusion, tenemos que el grafeno no influye en las propiedades eléctricas del
cobre de forma directa a nivel macroscépico.
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3.9.3 Microscopia de Barrido de Electrones

Primero compararemos la superficie de un alambre que solo ha sido limpiado con
acido aceético glacial y otro que ademas del bafio &cido, ha sido activado con nitrégeno por

tres horas.

EHT = 20.00 kW Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= 5E1 Date :15 Jun 2018
WD = 9.0mm Mag= 412KX Time :10:09:50 F—— wo-s0mm Mag= 412KX Time :10:36:03

EMT =20.00 kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018 EHT = 20.00 kW Signal A= SE! Date :15 Jun 2078
WD= 9.0 mm Mag= 100K X Tirme :10:16:46 |_| WD= 9.0 mm Mag= 100K X Time :10:42:22

EHT = 20.00 kW Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018
WD = 9.0mm Mag= 395K X Time :10:22:08 P WD = 9.0mm Magm ATIKX Time :10:44:34

Figura 3 - 34: Probeta sin tratar (izquierda) vs probeta activada con H2 (derecha)
Fuente: Elaboracion propia
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De la Figura 3 — 34 podemos apreciar que el Hidrdégeno realmente tiene un efecto
positivo sobre la superficie del alambre de cobre, la superficie de la probeta activada con
Hidrogeno tiene una superficie mas lisa y con menos impurezas. En las imagenes con el
mayor aumento, se nota ain mas la diferencia, ya que en la imagen de la probeta tratada solo
con acidos aun se pueden apreciar las imperfecciones claramente, mientras que en la probeta
activada con Hidrdgeno ya es dificil ver sus imperfecciones. Esto nos lleva a concluir que
el paso de activacion es fundamental en la deposicién de grafeno puesto que retira el 6xido

y alisa la superficie a nivel microscopico, lo cual favorece la aparicion de grafeno.

Para el analisis de imagenes solo se compararan las imagenes que estén a una escala

de micras, debido a que a esa escala se empiezan a notar las caracteristicas de las muestras.

EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date 11 Jun 2078
Wo= 7.0mm Mag= 559X Time :10:33:36 H WD= 80 mm Mag= 559X Time :11:27:30

EHT = 20.00 kW Signal A= SE1 Date :11 Jun 2018 EHT = 20,00 kV Signal A= SE1 Date :15 Jun 2018
WD= 80 mm Mag= 559X Time :10:07-13 H Wo= 85mm Mag= 559X Time :11:02:53

Figura 3 - 35: Comparativa de imagenes SEM a 550 X aumentos
Fuente: Elaboracion propia
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De la Figura 3 — 35 tenemos una comparacién entre cuatro muestras trabajadas en el
Laboratorio de Investigacion de Materiales de la UCSM, perteneciendo estas a las siguientes
experiencias: Gr-Cu-N2-P-07 (a), Gr-Cu-N2-P-11 (b), Gr-Cu-N2-P-20 (c) y Gr-Cu-N2-P-
21 (d).

e La parte “a” exhibe un claro recubrimiento total de la superficie, sin embargo,
este recubrimiento esta dividido en grietas, lo cual da indicios de que el

material depositado ahi tiene varias capas, una sobre otra.

e Laparte “b” exhibe una superficie mas accidentada y con imperfecciones, pero
el material logra recubrir toda la superficie. Las grietas del material son mas
grandes y con mas imperfecciones, dejan ver las multiples capas que tiene el
material.

e Laparte “c” nos presenta un material similar al de la parte “b”, pero este tiene
grietas suaves y una superficie uniforme, solo cabe destacar que en su
superficie tiene lineas que describen la direccion por la que fluyeron los gases,

lo que hace pensar que este material es mas delgado que el de la parte “b”.
e La parte “d” nos muestra una superficie sin muchas imperfecciones y sin

grietas, lo cual nos sugiere que este material tiene pocas capas, solo tiene

algunas hendiduras producto de los defectos del cobre.
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EHT = 20.00 &V Signal A= SE1 Date :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kW Signal A= SE1 Date 111 Jun 2078
Wo= 7.5mm Mag= 412KX Time :10:28:29 Mag= 412KX Time :11:19:08

EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date 11 Jun 2078 EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date 15 Jun 2018
WD = 86 mm Mag= 412KX Time :10:02:54 WD= 85mm Mag= 412KX Time :10:56:33

Figura 3 - 36: Comparativa de iméagenes SEM a 4 KX aumentos
Fuente: a) (Michaél Lobet, 2015), b) (Diana Berman a, 2014), c), d), e) y f) Elaboracion
propia

De la Figura 3 — 36 tenemos una muestra tipo de un estudio hecho en el 2015 (a), otra
muestra tipo de un estudio hecho en el 2014 (b) y una comparacion entre cuatro muestras
trabajadas en el Laboratorio de Investigacion de Materiales de la UCSM, perteneciendo estas
a las siguientes experiencias: Gr-Cu-N2-P-07 (c), Gr-Cu-N2-P-11 (d), Gr-Cu-N2-P-20 (e) y
Gr-Cu-N2-P-21 (f).
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e Enlaparte “a” de la Figura 3 — 36 tenemos una imagen SEM de grafeno que presenta

varios defectos:

(@)

(1) Agujeros o grafeno que no cubre la probeta.

o

(2) Grafeno bicapa.
(3) Grafeno tricapa.

O

(4) Limites de grano.

(@)

e En la parte “b” de la Figura 3 — 36 tenemos una imagen SEM de una monocapa de

grafeno depositada sobre una lamina de Cu que es de una calidad aceptable.

e La parte “c” exhibe que el material posee una gran cantidad de capa, sin embargo,
tiene una superficie bastante lisa y con pocas imperfecciones.

e La parte “d” exhibe una superficie mas accidentada y con imperfecciones y al igual

que la parte “c” tiene un gran niimero de capas.

e La parte “e” un material sin demasiadas imperfecciones y de pocas capas.

e La parte “f” nos muestra un material con imperfecciones, pero de pocas capas y con

formaciones que muestran que una nueva capa estaba por formarse de haberse

continuado con la aplicacion de metano.
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EHT =20.00 kV Signal A= SE! Date :20 Apr 2018 EHT = 20.00 kV Signal A= SE! Date :11 Jun 2018
WD= 7.5mm Mag= 1265KX Time :10:40.06 |_| WD = 8.0mm Mag= 907KX Time :11:41:45

2um EHT = 20.00 &V Signal A= SE1 Date :11 Jun 2018 EHT = 20.00kV Signal A= SE1

2 um
|_| WD= 85mm Mag= 1624KX Time :10:33:07 w |—| WD= 85mm Mag= 1624KX

Figura 3 - 37:Comparativa de imagenes SEM a 12 KX aumentos
Fuente: a) (Nguyen Van Chuc, 2014) b), ), d) y e) Elaboracion propia

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos
En su investigacion no olvide referenciar esta tesis



UNIVERSIDAD

REPOSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM ®  DE SANTA MARIA

De la Figura 3 — 37 tenemos una muestra tipo de un estudio hecho en el 2014 (a) y una
comparacion entre cuatro muestras trabajadas en el Laboratorio de Investigacion de
Materiales de la UCSM, perteneciendo estas a las siguientes experiencias: Gr-Cu-N2-P-07
(c), Gr-Cu-N2-P-11 (d), Gr-Cu-N2-P-20 (e) y Gr-Cu-N2-P-21 (f).

e En la parte “a” de la Figura 3 — 36 tenemos una imagen SEM de una monocapa de

grafeno depositada sobre una lamina de Cu de una calidad aceptable.

e En la parte “b” de la Figura 3 — 36 tenemos que el material presenta bastantes
defectos en su superficie ademas de un crecimiento desordenado de capas de grafeno.

e La parte “C” exhibe una superficie con aun méas imperfecciones que la parte “b”,

ademas de un gran desorden en sus capas.

e La parte “d” encontramos pocos defectos superficiales y hay un crecimiento

ordenado de las capas de grafeno.

e La parte “e” nos presenta una superficie con pocas imperfecciones y sin un aparente

crecimiento de capas encima de la ya existente.
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CONCLUSIONES

Se consiguid depositar grafeno de diversas calidades en la probeta de alambre de cobre, prueba
de ello son las iméagenes obtenidas por el microscopio de barrido de electrones de la Universidad
Catolica de Santa Maria, el grafeno tiende a ser de mejor calidad cuando se usan bajos flujos de
metano y tiempos de activacion altos, con este procedimiento se obtiene grafeno de pocas capas 0
monocapa Yy presenta una superficie con pocas imperfecciones, sin embargo, la probeta usada se ve
afectada por el tratamiento térmico al que se somete en el proceso, afectando sus propiedades

mecanicas y eléctricas.

La superficie de la probeta de alambre de cobre a demostrado responder bien al tratamiento
con acido acético glacial (suciedad) junto con un largo tiempo de activacion con H2 en el reactor
CVD (impurezas y alisado de la superficie). Este procedimiento nos deja una superficie carente de
suciedad y oxido, ademas de retirar las imperfecciones de la superficie, dejandonos una superficie
bastante lisa.

Se ha determinado que las condiciones necesarias para que se forme grafeno de buena calidad
tienden a usar largos tiempos de activacién con H2 (alrededor de 3 horas), tiempos de deposicion
altos (entre 1 hora a 2 horas) con un flujo bajo de metano (alrededor de 120 ppm), todo dentro de
una atmosfera inerte de N2 dentro del reactor CVD a una temperatura aproximada de 1000 °C. Sin
embargo, la investigacion se vio limitada por los controladores de flujo de los gases, debido a que
las condiciones que se les exigian sobrepasaban su capacidad maxima y minima, ignorando las
indicaciones del equipo, se trabajo por debajo del 5% haciendo que la regulacion del gas no sea
precisa en el controlador del gas metano, pero contrario a lo que se creia que seria el resultado, fue
de estas experiencias por debajo del umbral del 5%, en donde se obtuvieron los mejores resultados,

este punto aun debe ser explorado.

Aungue se ha recubierto con grafeno toda la superficie de la probeta de alambre de cobre, esta
queda fragilizada por el tratamiento térmico que recibe dentro del reactor CVD producto del mismo
procedimiento de deposicion de grafeno, mermando su resistencia, eso descarta la posibilidad de
aplicar directamente el grafeno al cobre para poder mejorar sus propiedades mecénicas, para aplicar

el grafeno como material de aporte, este primero debe ser separado de la probeta de cobre.
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RECOMENDACIONES

Al observar que las propiedades de la probeta se ven alteradas por el tratamiento
térmico recibido en el proceso de deposicion de grafeno en el reactor CVD, se debe optar
por cambiar los alambres de cobre por una placa de cobre de alta pureza y buen acabado
superficial, al mejorar la calidad del sustrato utilizado, mejorara la calidad del grafeno
producido.

Se sugiere que la base para el sustrato este hecha completamente de alimina, ya que
se ha observado que el acero inoxidable AISI 316 L ha tenido una reaccion en el proceso,
ya que después de fabricar algunas probetas, este cambio su color a un tono verdoso, para
después de otro par de pruebas, volverse completamente negro. Si se cambia el alambre de
cobre por una placa, esto no representard un problema, ya que se cuentan con bases de
alumina para esa forma de sustrato en el Laboratorio de Investigacion de Materiales o

también pueden ir directamente sobre el tubo de cuarzo.

Se debe cambiar el gas inerte utilizado, actualmente se esta utilizando nitrégeno para
realizar las probetas, sin embargo, la mayoria de experimentos son realizados con argén,
esto debido a la baja reactividad del argén, solo reacciona en altas temperaturas con: agua,
hidroquinona y fenol. Mientras que el nitrégeno reacciona en altas temperaturas con: cromo,

silicio, titanio, aluminio, boro, berilio, magnesio, bario, estroncio, calcio y litio.

Por ultimo, se deben cambiar los controladores de flujo de nitrégeno y gas metano.
Como ya se explico anteriormente, se necesitan 120 ppm de flujo de metano, pero hay
investigaciones en las cuales se usa hasta 10 ppm, si se desea explorar mas este umbral una
opcion viable seria reemplazar el controlador de flujo de nitrégeno con un uno que tenga
una capacidad de 2000 sccm y reemplazar el controlador de metano por uno con una
precision en el orden de dos decimales, ya que con 0.02 sccm de metano, 20 sccm de

hidrogeno y 2000 sccm de nitrégeno se tienen 10 ppm de metano.
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ANEXOS

ANEXO 01: HOJA TECNICA DE CATUCHO 6003 CONTRA VAPORES ORGANICOS
Y GASES ACIDOS.

ANEXO 02:

ANEXO 03:

ANEXO 04:

ANEXO 05:

ANEXO 06:

ANEXO 07:

ANEXO 08:

ANEXO 09:

HOJA TECNICA DE SECADOR MODELO ED 56

HOJA TECNICA DE SISTEMA DE AGUA ULTRAPURA

FICHA TECNICA DEL METANO

FICHA TECNICA DEL HIDROGENO

FICHA DE SEGURIDAD DEL ACIDO ACETICO GLACIAL

FICHA TECNICA DEL NITROGENO

FICHA TECNICA DEL ARGON

PLANO DE BASE DE ACERO INOXIDABLE
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ANEXO 01

M
Cartucho 6003

Contra vapores organicos y gases acidos
Con respirador de media cara o cara completa

Hoja Técnica

Descripcion

Concentraciones limites

Los cartuchos 3M 6003 usados en la pieza facial Serie
H000 6 7000 estin aprobados para la proteccion contra
vapores orginicos v gases dcidos,

El disefio de estos cartuchos le atribuven una mejor
distribucion del peso unido a la pieza facial, con lo que se
merementa su comodidad,

La construceion de lo bhase del cartucho permite la
distribucicn del aire a través de toda la superficie de las

capas de carhono, de tal forma que éste se pasta
uniformemente y a la vez alarga la vida otil del cartucho.

Aplicaciones

= Mo usar cuando las concentraciones sean mayores a [{)
veces el limite de exposicion (media cara) & 50 veces
{cara completa) o menores de 005 mg/m’

+ No usar en atmosferas cuyo contenido de oxigeno sea
menora 19.5%.

= Mo usar en atmdsferas en las que ¢l contaminante esté en
concentraciones IDLH (inmediatamente peligrosas para
la vida v la salud),

Limitaciones de uso

+ Fundiciones
+ Plantas de concentrado minem

+ Industria petroguinica

Aprobaciones

Aprobado por la National Institute for Occuapational
Sufety And Health (NIOSH) de Estados Unidos,

Mo altere, abuse o use en forma indebida los cartuchos o el
respirador,

El no cumplir con las instrucciones y limitaciones sobre el
uso del respirador yio no usar el respirador durante el
tiempo completo de exposicion, puede reducir la eficiencia
del mismao y ocasionar enfermedad o muerte,

Reemplace el cartucho de acuerdo a un calendario re
recambio o antes, si se detecta algin olor, sabor o
irritacion provenientede los contaminantes,

Garantia

Caracteristicas
+ Pieza Facial; Polimero sintético
+ Elemento filtrante: Carbon activado
+ Color; Amarillo

Instrucciones de uso

Aprobado para profeccion respiratoria contra vapores
organicos, cloro, clorura de hidrogeno, dioxido de azufre,
fluoruro de hidrogeno v sulfuro de hidrogeno (sdlo
abandone el drea),

En el caso que en el drea estén presentes contaminantes en
forma de particulas, deberd wtilizarse un retenedor con un
filtro adecuado.

Guarde el respirador en un lugar apartado de dreas
contaminadas cuando no o use,

La tnica responsabilidad del vendedor o fabricante sera la
de reemplazar la cantidad de este producto que se pruehe
ser defectuoso de fibrica.

Ni ¢l vendedor ni el fabricante serdn responsables de
cualquier lesion personal, pérdida o dafios va sean directos
o consecuentes del mal uso de este producta,

Antes de ser wado, se debe determinar si el producto es
apropiado para ¢l uso pretendido v el usuario asume toda
responsabilidad y riesgo en conexion con dicho uso,

Para mayor informacion:

IM Peri 5.A.
Division Salud Ocupacional y Seguridad Ambiental
Av, Canaval y Moreyra 641 San Isidro, Lima 27
Telll 2255252 Fax 224-3171
Provineia:

Fona Morte; (044)65-3185

Fona Sur; (054) 65-0652

E-mail: 3mperui@mmm,com
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ANEXO 02

Modelo ED 56

Modelo ED 56 solicitar»

+ Rango de temperatura: desde 5 °C por encima de [a temperatura
ambiente hasta 300 °C

+ Hastaun 30 % menos de consumo energético frente a los aquipos
disponibles en el mercado

Caracterfsticas importantes

» Gran precisin de temperatura gracias a la tecnologfa APT.line™

» (onveccion natural

+ Controlador con pantalla LCD

» Regulacitn de a rejilla de aire de salida por control electromecénico
o 2reillas cromadas

+ Apilable

» Dispositivo integrado de seguridad de temperatura con ajuste

&

- — independiente de clase 2 (DIN 12880} y alarma Gptica
, + Disefio ergondmico de la manilla
Modelo 56 B .
» Conexidn USE para el registro de los dates
Detalles del modelo Datos técnicos Descargas

Seleccion de variante del modelo

Tension nominal Modelo Variantedel ~ Nfdead. pygt[7] Seleccidn Guardar
modelo en
favaritos
Modzlo ED 56
230V 1~50/60Hz Esténdar ED056-230V* | 9010-0333 - 0 +

* BYP: precio de venta sl pablico recomendado (instalacion excluida): los precios loceles pueden diferir por los siguientes factores:
- Seguro de fletey transporte, ya que todos los precios equivalen a ExWorks Alemania
- Derechos de aduana e impuestos locales

-Tipos de cambio
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ANEXO 03

Water System, Ultrapure, Millipore® Simplicity® with UV

Product #: 2512400
USD Price:

vithin 2 weexs

Easy installation, intuitive operation

A small foctprint makes it #asy to instsll the water system wherever you want to ir

Maintenance offers simple cartridge change once or twice a year

n-and-out gesign of the SimoliPak purification cartriage enables easy and rapid replacement
Automatic notification to change your purification cartridge
Ultrapure water from a pretreated source

o wate TOC |5 beiow 50 pot making & sutatie for HALL, GC, ILC and TOC analyses
Flow rates adapted to your ultrapure water needs

5 Can gipense » 05 |itees of Wirapurs water pe

v Speciiications

Electrical Specifications:

Flow Rate:

Length:

Quantity:

Resistivity Messurement: B2IMQcm ot 35°C
Type: ype

Volume: Jp 1o 5Las

r Bl 1 e
e t 1 t motec wote
re - ] r
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nt 1 t ot | 1
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Grupo INIDUIIRNA
Ficha Técnica
Sustancia : Clase:
METANO GRADO 4.0 o UN 1971
' MSDS G-56
CARACTERIZACION DEL PRODUCTO
PUREZA 99.99%
CONTENIDO DE IMPUREZAS MAX. 100 PPM

ESPECIFICAC IONES PUREZA;

< 30 PPMNZ, < 10 PPM H20, O2< 5 PPM
< 10 PPMCO + Q0L < 30 PPMETANG

ESTADO GAS COMPRIMIDO
TIPO DE EMPAQUE CILINDRO ACERO CARBON
VALVULA NORMA CGA 350
PROPIEDADES TERMOFISICAS

FORMULA QUIMICA: CH4

PES0 MOLECULAR PROMEDIO: 16.04

PUNTO DE EBULLICION: 615C

TEMPERATURA CRITICA: 21T

PRESION CRITICA: 673 PSIA

VOLUMEN ESPEGIFICO: 14795 MKG
PROPIEDADES PELIGROSIDAD

LIMITES DE INFLAMABILIDAD: 5-15% EN AIRE
PROPIEDAD TOXICOLOGICA: ASFIXIANTE SIMPLE
INFORMACION DE EMBARQUE: GAS INFLAMABLE
COMPATIBILIDAD NO CORROSIVO
TEMPERATURA DE IGNICION 1000F
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CRYOGNS
Grupo INIDWUIRA
Ficha Técnica
Sustancla Clase:
NDUSTRIA ‘&u/ NTC-3273
' CGAG-5
CARACTERIZACION DEL PRODUCTO
PUREZA 99.9%
CONTENIDO DE IMPUREZAS MAX. 1000 PPM
ESTADO GAS COMPRIMIDO
TIPQ DE EMPAQUE CILINDRO ACERO CARBON
VALVULA NORMA CGA 350
CONTENIDO CILINDRO ESTANDAR POR 6.0 M3
PROPIEDADES TERMOFISICAS
FORMULA QUIMICA: H2
PESD MOLECULAR: 202
PUNTO DE EBULLICION: -2528°C
TEMPERATURA CRITICA: -2399°C
PRESION CRITICA: 180 8 PSIA
VOLUMEN ESPECIFICO: 12,00 MYKG
CAPACIDAD CALORIFICA 6,89 BTULBMOLF
PROPIEDADES PELIGROSIDAD
LIMITES DE INFLAMABILIDAD: 475%
PROPIEDAD TOXICOLOGICA ASFIXIANTE SIMPLE
INFORMACION DE EMBARQUE: GAS INFLAMABLE
COMPATIBILIDAD NO CORROSNO
TEMPERATURA DE IGNICION 585T
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ACIDO ACETICO ICSC: 0363
Maya 2010
CAS: G4-19-7 Acido acéics glackl
RTECS: AF1 225000 Acido etancico
WU 278 Acido etiico ﬁ
CElndice Anexa b B07-002-00-8 Acida matanocarbaxilica
CE/! ENECS: 200-580-7 CHO, ¢ CHCOOH
Maza mabecular: 6.1
TIPO DE PELIGRO [ | PELIGROS AGUDOS | PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS /
EXPOSICION sinToMAS LUCHA CONTRA
INCENDIOS
INCEMDIO [ S TET Ewvitar kas lamas, NO pra- | Palva, sspuma msistente al aloohol, agua
ducr chispas y NO fumar, | pulvarizada o dideido de cabana.
EXPLOSION Par encima de 38°C pusden formarse Por ancima de 39°C, En caso de incendio: mantenar fios bs
mazcas ax Eosivas vaporiarna. Riesgo cammada, venil I y damds nstalacones rocando
de mcendio y explsidn en comMactocon | y equipo elédciico a can agua.
amdanias luares. pruaba de explosidn.
EXPOSICION IEVITAR TODO JCONSULTAR AL MEDICO EN TODOS
CONTACTO LOG CASOE]
Inhalaciin Dalor da gargama. Tos. Sensackdn de ‘anilacidn, axtmocdn Aura bmpho, reposo. Posicidn de
quamazdn. Dalorde cabeza. Vériga, lacalizada o prateccdn semincarparado. Praparconar asisiancia
Jadeo. Dificultlad mspiemiona. raspraiosa. médica.
Fial Dalar. Enmjecmanio. Cuemaduras Guanies de prossocdn. Cuitar las ropas comaminadas. Adarar la
cutineas. Ampollas . Trape de projeociin. el con agua abundame o duchame
duranie 15 minutas coma minma.,
Propomionar assiancia médica.
Ojos Envojpecmiana. Dalor. Quemaduras Pantalla facal o Enjuagar con agua abundame duminie
graves. Pérdida de visidn . pratecadn ocular WATOS MINUKS {quitar kas bantes de
combinada con contacko s puade hacerse con tacilidad).
RSO resninmara. Praparionar asistenca méadica
nmadaamanie.
Ingastidn Dalr da gargama. Sensaciin de Mo eamer, ni baber, ni Enjuagar la baea. MO pravacsr al wimila.
quamazdn. Daolorabdominal. Vamios. fumar durania al rabajp. [Dar a balber un vasopegquana da agua,
Shack o oolapsa. POCOHS Minuos despuds da 1a ngesidn.
Prapomionar assianca médica
nmadatameanta.
DERRAMES Y FUGAS ENVASADO ¥ ETIGUETADO

Bliminar tada fuerme de ignicidn, Proleccion persanal mje de

Mo Fans podar con alimamas y piensas.

prolecedn quinnica, ncuy ends equipo audnama da respiracdn. Clasifeaciin UE
Recoger el liquida procedenie de ka fuga en mapienies Simbala: C
praciables. Maurabear con pracauckdn &l Bqudo dermmado con A:10-35
casoniio sidico, solo bajo b responsabilidad de un expario. NO 5 (112-)23-26-45
panmilr que este producia quimico sa incorpore al amisanta. How: B
Clasificacidan NU

Chas ficackin da Paligms MU 8
Fiesgas Subsckarnos de kas NU:3
Girupo de Envasado MU

Clasificaeidn GHS
Paligro

Liquidas y vapaores inlamabes.

Macha si se inhala el vapar,

Hacivgen comacacon ka psl

Puede ser nocivo en caso deingestion,

Prowvoca graves quamaduras an ka mel ¥ lesonas oculanas,
Pusde prvacarimitacidn nes prat ona.,

Provoca dafios an a sE%ama res pralond Yas axposieanas
prlangadas o epedas & s nhaka.

Hacivo pam kos omgansmos acud hoos.

RESPUESTA DE EMERGENCIA

ALMACENAMIENTO

A prissb de incendo. Separadc de codckaribes husr bea, Seidon fusdes Eoe s husres
alivar y pierson. Marterer 6n ILOar bien wertilado. Ben cemado. Almacenar en|
o Mo ipd e ol Qind fTEsC ST o LN 3 e SN S0Cesn & desagles o ol cantilas
¥ In Comisian Euopaa © CE, IPCS, 2010

Cdiga NFPA: HI, F2, Rl

Pmparada an el Conea do Coopamcidn entm o IPCS

i ) @iy (& - [—
Ry & @@- = 0

VEASE INFORMACION IMPORTANTE AL DORSO
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ACIDO ACETICO ICSC: 0363
DATOS IMPORTANTES

ESTADO FISICO; ASPECTO ViAS DE EXPOSICION

Liguida ncalors da aler acre. Elzcins localas gravas

PELIGROS QUIMICOS RIESGEO DE MNHALACKON

La sustancia as un acido débl. Reaccona viobantamania con Por evaparackdn deesta sustancia a 20°C se puade alcanzar bastanie

oxidanies fuenes anginand o paligro de incendio y explosidn. FAQRAMENIE UNA CONGEN FAGAN nocva en al aim.

Reaccona vialentamenie con bases fuenes, dodos fueies y

Muchas olms Compuestos. Maca 8 algunos §pos de phissoos, EFECTOS DE EXPOSICKON DE CORTA DURACION

cauchay reSEmiamos, La sustancia o5 cormsiva para los gos, ka pia y o iracto respratodo.,
Carmasiva par ingestidn. La mhalacdn puede causar edama pulianar,

LIMITES DE EXPOSICION pom sdlo Fas producirse los ofecios comas vos nicialkes en los goso

TLY: 10 ppm cama TWi; 15 ppm coma STEL (ACGH 2010) las vias resprannas.

LEP UE: 10 ppm; 25 mg'm®* cama TWA ELU 1991)
EFECTOS DE EXPOSICION PROLONGADA O REPETIDA

El comacio pralongada o rapatido con b pel puede produci desmaiis.
Los pulmanas puadan rasullar alactados 1@s axposicanas praongadas
o repelidas aun aenosal de e5t SUSWNGE. Fiesgode enosdn de ks
dianies iras exposhoones probongadas o repatdas al sancsol daesta

Sustanca.

PROPIECADES FISICAS
Pumade shulicsdn: 118°C Densidad relatva de la mercla vapor/aine 8 20°C (are = 1) 1.02
Pumode fusidn: 16.7°C Pumode inflamacdn: 319°Co.c
Densidad retativa (agua = 1) 1.05 Temperatum de auloignicin: 885°C
Salubilidad en agua: miscbie. Limitas de axplasividad, % an volumaen an o are: §.0-17
Prasidn de vapor, kPa a 20°C: 15 Coefcame da mpano octlanolagua comabag Pow: -0.17
Denzidad relabva de vapor (are= 1) 2.1

DATOS AMBIENTALES

La sustancia a5 nock'a pam s omansmos acudMCos.

WOTAS

Eln¥ MU 2789 comasponda al 4cido scdica, doda scdea glacal o un disalucidn de doide actlon con mads dal 80 % de dcdo en pesa. Oim e
WU WU 2790 disolycdn dedcido acéson (entre el 10 y ol 80% de dcdo acéco en pesal; dasificacidn de paligro MU 8, grupo de envasada 11

INFORMACION ADICIONAL
Lirnites deé axpasicidn prolssanal INSHT 201 1):
VLAED: 10 pprm; 25 mgim?
VLAESC 15 pom, 37 mgim?
HOTA LEGAL Esta ficha contene ka opindn coleciva dal Comisé intermacional de Experios del IPCS y es mdependenia de

mquisios lagales. Su positla uso No @S responsabiidad da la CE, & IPCS, sus represamanies o e INSHT, auiof

de la versitn espafniala.
B IPLS, CE 2010
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CRYOGNS
Grupo SNIDUIIRA
Ficha Técnica
Sustancia : Clase:
ARGON GRADO 5.0 0
‘ .0 COA G111

CARACTERIZACION DEL PRODUCTO
PUREZA 99.99%%
CONTENIDO DE IMPUREZAS MAX. 10 PPM
ESPECIFICACIONES PUREZA: <3PPMOZ,

< 3 PPM H20

< 5 PPM NITROGENO

< 1 ppm CO2

< 1 ppm THC (HIDROCARBUROS TOTALES)
ESTADO GAS COMPRIMIDO
TIPO DE EMPAGUE CILINDRO ACERO CARBON
TAMARO DEL CILINDRO 23 cm didmetro ¥ 140 cm altura
CONTENIDD 6.5 M3
CAPACIDAD 43 Lts de Agua
PRESION DE CILINDRO 2200 P
VALVULA NORMA CGA 580
PROPIEDADES TERMOFISICAS
FORMULA QUIMICA: Ar
PESO MOLECULAR: 39.95
PUNTO DE EBULLICION: -185.9.9C
TEMPERATURA CRITICA: -122.4°C
PRESION CRITICA: 7100 FSIA
VOLUMEN ESPECIFICO: 0,604 M3/KG
CAPACIDAD CALORTFICA 4,97 BTU/LBMOLCF
PROPIEDADES PELIGROSIDAD
LIMITES DE INFLAMABILIDA: NO INFLAMABLE - GAS INERTE
PROFIEDAD TOXICOLOGICA ASFIXIANTE SIMPLE
COMPATIBILIDAD NO CORROSIVD
TEMPERATURA DE IGNICION N/A
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Grupo INIDILIIRRA
Ficha Técnica
Sustancia Clasge:
0 UN 1066
NTC 2803
NITROGENO 0 o
ALTA PUREZA ’ CGA G101
GRADO
ALIMENTICIO
CARACTERIZACION DEL PRODUCTO
PUREZA 99.995%
CONTENIDO DE IMPUREZAS MAX. 50 PPM

ESPECIFICACIONES PUREZA:; <5 PPM 02, < 5 PPM H20
ESTADO GAS COMPRIMIDD

TIPQ DE EMPAQUE CILINDRO ACERD CARBON
VALYULA NORMA CGA 580
PROPIEDADES TERMOFISICAS

FORMULA QUIMICA; N2

PESO MOLECULAR: 2601

PUNTO DE EBULLICION: 1958 C

TEMPERATURA CRITICA: -MEST

PRESION CRITICA: 482 9 PSIA

VOLUMEN ESPECIFICO; 0.8615 MAKG

CAPACIDAD CALORIFICA 6497 BTULBMOLF
PROPIEDADES PELIGROSIDAD

LIMITES DE INFLAMABILIDALD:

MO INFLAMABLE - GAS INERTE

PROPIEDAD TOXICOLOGICA ASFIXIANTE SIMPLE
COMPATIBILIDAD NO CORROSNVO
TEMPERATURA DE IGNICION A
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FORM-LICMA-003

Formato de Control FORM-LICMA-003
Registro de control para programacion de Temperatura Versién 1
flujos y presién del reactor CVD Pagina 1de 1
A.- PROGRAMACION DEL HORNO
ZONA'1 ZONA 2 ZONA 3
T(°C) Tiempo T(°C) Tiempo T(°C) Tiempo
B.- PROGRAMACION DE FLUJOS
Duracion T P CH4 N2 H2 At

OBSERVACIONES

COPIA CONTROLADA-PROYECTO CARBONO
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REPOSITORIO DE

FORM-LICMA-004

Formato de Control FORM-LICMA-004
i Version 1
Registro de datos de ensayo en el reactor CVD Pagina 1 de 1
Fecha| | Cédigo Responsables
Hora [Tiempd CH4 H2 N2 P T1 T2 T3 |[Tterm
r’r?ill{l FV PSIA T°C :‘]:I{I FV | PSIA [T °C NLPM | FV PSIA |T °C Bar °C °c °c °C

OBSERVACIONES

COPIA CONTROLADA-PROYECTO CARBONO
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FORM-LICMA-006

Formato de Control FORM-LICMA-006
Registro de monitoreo de cilindros y reguladores de Versién 1
presion de los gases Pagina 1de 1
FECHA DE INSPECCION RESPONSABLE DE INSPECCION FIRMA
GASES EN USO GASES ALMACENADOS
ITEM INSPECCIONADO = = = =
HIDROGENQNITROGENQl METANO HIDROGENQNITROGENQ METANO
1. CILINDRO SI |NOCR*| SI [NOCR*| SI | NO[CR*| SI [NOCR*] SI | NOCR*| SI [NO|CR*

Cortes
Abolladuras
Exceso de corrosidn externa

Limpio y libre de aceite carbonizado,
grasa y otras sustancias combustibles.
¢Estd bien identificado el gas que
contiene el cilindro (etiqueta) y color de

acuerdo con norma estandar?

¢El cilindro cuenta con tapa o gorro de
proteccidn?

éSe mantiene el cilindro a una distancia
segura de trabajo?

¢El cilindro esta protegido del calor
excesivo?

tapa o gorro cuando el cilindro no se
usa?

REGULADORES DE LOS CILINDROS | REGULADORES DEL LABORATORIO
REGULADORES DE PRESION HIDROGENQNITROGENQ METANO HIDROGENQNITROGENQ METANO
S| |NOKR*| sI | NO[cR*| sI [NO[cR*| sI [NOCR*| sI |NOER*| sI |NO|CR*

¢El regulador es apropiado para el tipo
de gas y su capacidad de presién y flujo?

¢Estan limpias, sin polvo ni particulas
extrafias las conexiones del regulador?

élas conexiones del regulador y del
cilindro estan en buen estado y ajustan
correctamente?

élas uniones, adaptadores y anillos de
asiento en el regulador estan en buen
estado?

¢Estdn quebrados o dafiados los vidrios
de los manémetros o medidores?

¢Estan limpias las esferas de los
mandémetros y sus nimeros son legibles?

¢éHay escapes o fugas de gas?

¢El tornillo o mariposa de ajuste de
presion del regulador gira libremente?

éla presion de salida es estable, sin
filtracion ni aumento de presién al

cerrarlo?

Presion marcada en el manometro

CR*: 1: CRITICO, 2: ALTAMENTE CRITICO, 3: SUPERCRITICO

OBSERVACIONES:

COPIA CONTROLADA-PROYECTO CARBONO
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