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DESCRIPCION
Lamina de cobre para producir grafeno y método de producir grafeno usando la misma
Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a una base de lamina de cobre para producir grafeno, y un método de producir
grafeno usando la misma.

Descripcion de la técnica relacionada

El grafito tiene una estructura estratificada donde una pluralidad de capas de anillos de seis miembros de carbono
organizados planarmente esta laminada. El grafito que tiene una capa monoatdmica o alrededor de varias capas
atomicas se llama grafeno o una lamina de grafeno. La lamina de grafeno tiene propiedades eléctricas, opticas y
mecanicas propias, y en particular tiene una alta velocidad de movilidad del soporte. Por tanto, se ha esperado que
la lamina de grafeno se aplicase en varias industrias como un separador de células de combustible, un electrodo
transparente, una pelicula fina conductora para un dispositivo visualizador, una lampara fluorescente “sin mercurio”,
un material compuesto, un soporte para un sistema de administracion de farmacos (DDS), etc.

Como un método de producir la lamina de grafeno, se sabe que el grafito se pela con una cinta de adhesion. Sin
embargo, hay problemas en que el numero de la(s) capa(s) de la lamina de grafeno obtenida no es uniforme, es
dificil proporcionar una lamina de grafeno de area amplia, y no es adecuado para la produccién en masa.

Se ha desarrollado una tecnologia en que un catalizador metalico grafitizado monocristalino de tipo lamina se pone
en contacto con una sustancia carbonacea y después se trata con calor para que crezca la lamina de grafeno
(método de deposicién quimica de vapor (CVD)) (bibliografia de patente 1). Como el catalizador metalico grafitizado
monocristalino, se describe un sustrato de metal hecho de Ni, Cu o W, por ejemplo.

De forma similar, se ha descrito una tecnologia en que se forma una pelicula de grafeno por el método de
deposicion quimica de vapor sobre una capa de cobre formada en una hoja de metal de Ni o Cu o un sustrato de Si.
La pelicula de grafeno se forma a aproximadamente 1000°C (bibliografia no de patente 1). La bibliografia de patente
2 divulga una lamina de cobre laminada con una superficie lisa, que es excelente en flexibilidad y facil de fabricar,
dependiendo en la rugosidad de la superficie en la direccion paralela a la direccién de laminacién y la direccion
ortogonal a la direcciéon de laminacion.

[Bibliografia de patentes]

[Bibliografia de patente 1] Publicacion de patente japonesa no examinada (Kokai) 2009-143799
[Bibliografia de patente 2] JP 2010 227971 A

[Bibliografia de no patentes]
[Bibliografia de no patente 1] SCIENCE Vol. 324 (2009) P1312-1314
Problemas que van a resolver por la invencion

Sin embargo, no es facil y tiene altos costes producir el sustrato metalico monocristalino, es dificil proporcionar un
sustrato de area amplia y, por tanto, es dificil proporcionar una lamina de grafeno de area amplia, como se describe
en el documento de patente 1. Por otra parte, el documento de no patente 1 describe que se usa Cu como el
sustrato. El grafeno no se hace crecer en una lamina de cobre en una direccion de plano en un tiempo corto. Una
lamina de Cu formada en un sustrato de Si se recuece para proporcionar granos gruesos, proporcionando de esta
manera un sustrato. En este caso, el tamafio del grafeno esta limitado al tamafio del sustrato de Si, y sus costes de
produccion son altos, también.

Especificamente, un objeto de la presente invencién es proporcionar una lamina de cobre para producir grafeno que
es capaz de producir grafeno que tiene una gran area con bajos costes, y un método de producir grafeno usando la
misma.

Medios para resolver los problemas

Un primer aspecto de la presente invencion proporciona una lamina de cobre para producir grafeno, que tiene brillo
de 60 grados del 500% o mas en una direccién de laminacion y una direccion transversal a la direccién de
laminacién, y un tamafio de grano cristalino medio de 200 ym o mas después de calentar a 1000°C durante 1 hora
en una atmosfera que contiene el 20% en volumen o mas de hidrogeno y el resto argon. El brillo de 60 grados se
midio segun JIS-Z8741.
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Preferiblemente, el tamafio de grano cristalino medio es 400 um o mas. Mas preferiblemente, el tamafio de grano
cristalino medio es 900 ym o mas. Preferiblemente, una rugosidad media aritmética superficial Ra es 0,05 ym o
menos.

También se divulga en el presente documento una lamina de cobre para producir grafeno, que tiene una rugosidad
media aritmética superficial Ra es 0,05 um o menos. Preferiblemente, la rugosidad media aritmética superficial Ra es
0,03 ym o menos.

Preferiblemente, la lamina de cobre para producir grafeno de la presente invencidon consiste en cobre oxidulado
segun JIS-H3100 o JIS-H3250; o consiste en cobre sin oxigeno segun JIS-H3100 o JIS-H3510, o contiene el 0,050%
en masa o menos de uno o mas elementos seleccionados del grupo que consiste en Sn y Ag respecto al cobre
oxidulado o cobre sin oxigeno.

Ademas, la presente invencién proporciona un método de producir grafeno usando la lamina de cobre para producir
grafeno segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, que comprende las etapas de: proporcionar un gas que
contiene carbono mientras se coloca la lamina de cobre calentada para formar grafeno en una superficie de la
lamina de cobre para producir grafeno; laminar una lamina de transferencia en la superficie del grafeno, y atacar
quimicamente y eliminar la lamina de cobre para producir grafeno mientras se transfiere el grafeno a la lamina de
transferencia.

Efecto de la invencion

Segun la presente invencion, se puede proporcionar una lamina de cobre que sea capaz de producir grafeno que
tiene una gran area con bajos costes.

Breve descripcion de la figura

[Figura 1] Un grafico de proceso que muestra un método de producir grafeno segun una forma de realizacion de la
presente invencion.

Descripcion de las formas de realizacion preferidas

De aqui en adelante, se describira una lamina de cobre para producir grafeno segun una forma de realizacion de la
presente invencion. El simbolo “%” en el presente documento se refiere al % en masa, a menos que se especifique
de otra manera.

<Composiciéon>

Como la lamina de cobre para producir grafeno, se puede usar cobre oxidulado (TPC) segun JIS-H3250 o JIS-
H3100 o cobre sin oxigeno (OFC) segun JIS-H3510 o JIS-H3100.

Ademas del cobre oxidulado o el cobre sin oxigeno, se puede usar una composicidon que contiene el 0,050% en
masa o menos de uno o mas de los elementos seleccionados del grupo que consiste en Sn y Ag. Cuando los
elementos anteriormente descritos estan contenidos, la lamina de cobre puede tener resistencia mejorada y
elongacion adecuada, y el tamafio de grano se puede aumentar. Si el porcentaje del contenido de los elementos
descritos anteriormente supera el 0,050% en masa, la resistencia puede aumentar adicionalmente, pero la
elongacion puede disminuir para degradar la operabilidad y suprimir el crecimiento del tamafio del grano. Mas
preferiblemente, el porcentaje del contenido de los elementos descritos anteriormente es el 0,040% en masa o
menos.

Aunque un limite inferior del porcentaje del contenido de los elementos descritos anteriormente no esta
especialmente limitado, el limite inferior puede ser el 0,005% en masa, por ejemplo, Si el porcentaje del contenido de
los elementos descritos anteriormente es menor del 0,005% en masa, el porcentaje del contenido puede ser dificil de
controlar.

<Espesor>

El espesor de la lamina de cobre para producir grafeno no esta especialmente limitado, pero es en general de 5 a
150 pm. Preferiblemente, el espesor de la lamina de cobre es de 12 a 50 ym para facilidad de ataque quimico y
eliminacion como se describe posteriormente al tiempo que se asegura la manejabilidad. Si el espesor de la lamina
de cobre para producir grafeno es menos de 12 uym, se puede romper con facilidad y tener menos manejabilidad. Si
el espesor supera 50 ym, el ataque quimico y la eliminacion pueden ser dificiles.

<Brillo de 60 grados>
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El brillo de 60 grados (JIS Z8741) de la ldamina de cobre para producir grafeno es el 500% o mas tanto en la
direccién de laminacion como en una direccion transversal a la direccion de laminacion.

Como se describe posteriormente, después de producir el grafeno usando la lamina de cobre para producir grafeno
segun la presente invencion, se necesita transferir el grafeno de la lamina de cobre a una hoja de transferencia. Se
encuentra que cuando una superficie de la lamina de cobre es rugosa, es dificil transferir el grafeno, y el grafeno se
rompe. Como un indicador para representar una irregularidad de superficie de la lamina de cobre, se especifica el
brillo de 60 grados.

Cuando el brillo de 60 grados en una direccion de laminacion o una direccion transversal a la direccion de
laminacion es menor del 500%, el grafeno se rompe en la transferencia. Un limite superior del brillo de 60 grados en
una direccion de laminacién o una direccién transversal a la direccién de laminacién no esta especialmente limitado,
pero aproximadamente el 800% es practicamente el limite superior.

Ademas, para facilitar la transferencia del grafeno a la hoja de transferencia, la superficie de la lamina de cobre para
producir grafeno tiene una rugosidad media aritmética Ra segun JIS B0601 de preferiblemente 0,05 ym o menos, y
mas preferiblemente 0,03 um o menos. Aunque no es necesario que un limite inferior de la Ra esté especificamente
limitado, se considera que el valor del limite inferior de la Ra en la superficie de la lamina de cobre que se puede
producir es aproximadamente 0,01 pm.

<Tamafio de grano cristalino medio>

Después de calentar la lamina de cobre para producir grafeno a 1000°C durante 1 hora en una atmoésfera que
contiene el 20% en volumen o mas de hidrégeno y el resto argén, un tamafio de grano cristalino medio del mismo es
200 ym o mas.

Si el tamafio del grano cristalino medio de la lamina de cobre para producir grafeno es menor de 200 ym, hace un
obstaculo para el crecimiento del grafeno en la superficie de la lamina de cobre para producir grafeno, y es dificil que
el grafeno crezca en una direccion planar. Puede ser porque un margen de grano cristalino hace el obstaculo para el
crecimiento del grafeno. En particular, el tamafio de grano cristalino medio de la lamina de cobre para producir
grafeno es preferiblemente 900 um o mas.

El calentamiento a 1000°C durante 1 hora en una atmésfera que contiene el 20% en volumen o mas de hidrégeno y
el resto argdn se simula para una condicion de calentar la lamina de cobre para producir grafeno a una temperatura
de descomposicion del gas que contiene carbono o mas, cuando se produce grafeno.

Ademas, el tamafio de grano cristalino medio se determina midiendo la lamina de cobre para producir grafeno con
un método de corte mediante JIS HO501.

Usando la lamina de cobre para producir grafeno como se ha especificado anteriormente, se puede producir el
grafeno de gran area a bajos costes y un alto rendimiento.

<Produccion de la lamina de cobre para producir grafeno>

La lamina de cobre para producir grafeno segun la forma de realizacion de la presente invencion se puede producir
como sigue, por ejemplo: en primer lugar, se produce un lingote de cobre que tiene una composicion
predeterminada, se lamina en caliente, y se recuece y lamina en frio repetidamente para proporcionar una hoja
laminada. La hoja laminada se recuece para que se recristalice, y por ultimo se lamina en frio al espesor
predeterminado de una reduccién de laminacion del 80 al 99,9% (preferiblemente del 85 al 99,9%, mas
preferiblemente del 90 al 99,9%), proporcionando de esta manera una lamina de cobre.

Es importante aqui controlar el brillo de 60 grados de la Iamina de cobre para producir grafeno al 500% o mas. Como
un método para realizar esto, un equivalente de pelicula de aceite sera 18000 o menos tanto en el pase final de la
laminacién en frio final como un pase previo antes del pase final de la laminacién en frio final.

Una lamina de cobre laminada en general se procesa a alta velocidad con lubricacion con aceite. Cuando una
pelicula de aceite lubricado se vuelve mas delgada, la deformacién de la banda de cizalla es propensa a ser
dominante. Este es un fendmeno comun que aplica a metales tipicos. La banda de cizalla no es necesariamente
preferible para el crecimiento de los granos cristalinos cuando se recuece. Alto y bajo o superficial y profundo de la
banda de cizalla se pueden representar por el brillo en la superficie de la lamina de cobre. Especificamente, como el
fendmeno al laminar, se genera un hoyo de aceite (irregularidad) en una superficie procesada por laminaciéon cuando
la pelicula de aceite que se introduce entre el rodillo y el material es gruesa. Cuando la pelicula de aceite es
delgada, un area que esta en contacto con el rodillo de laminacion en la superficie del material aumenta. Como
resultado, la deformacion libre esta limitada, el hoyo de aceite no crece, se transfiere un perfil de superficie lisa del
rodillo de laminacién y se forma una superficie lisa. Debido a esto, como indicador de la pelicula de aceite delgada,
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el equivalente de la pelicula de aceite se limita a 18000 o menos. Si el equivalente de la pelicula de aceite supera
18000, el brillo de 60 grados en la superficie de la lamina de cobre es menor del 500%.

El equivalente de pelicula de aceite esta representado por la siguiente ecuacion:
(Cantidad de equivalente de pelicula de aceite) = {(viscosidad de aceite de laminacion, viscosidad cinética a 40°C,
cSt) x (velocidad de laminacion; m/min)}/{(limite elastico del material; kg/mm?) x (angulo de ataque del rodillo; rad)}

Para limitar el equivalente de pelicula de aceite a 18000 o menos, es preferible que la viscosidad del aceite de
laminacion (viscosidad cinética a 40°C) sea baja, la velocidad de laminacion sea baja, y el angulo de ataque del
rodillo (correspondiente a una reduccién de laminacién) sea alto. Por ejemplo, mediante un rodillo de laminacion
ajustado para tener un diametro de rodillo de 250 mm o menos y una rugosidad de superficie Ra,q de 0,1 pm o
menos (preferiblemente de 0,01 a 0,04 um, mas preferiblemente de 0,01 a 0,02 ym), se usa aceite de laminacién
que tiene una viscosidad de 3 a 8 cSt (preferiblemente de 3 a 5 cSt, mas preferiblemente de 3 a 4 cSt). Una
velocidad de laminacion puede ser de 100 a 500 m/min (preferiblemente de 200 a 450 m/min, mas preferiblemente
de 250 a 400 m/min), y la reduccion de laminacién por pase puede ser del 10 al 60%. El angulo de ataque del rodillo
es, por ejemplo, de 0,001 a 0,04 rad, preferiblemente de 0,002 a 0,03 rad, mas preferiblemente de 0,003 a 0,03 rad.

Si la rugosidad de superficie Raoq del rodillo de laminacion supera 0,1 um, la irregularidad de la superficie del rodillo
se transfiere y la lisura de la superficie del material se altera. Al laminar en las condiciones descritas anteriormente,
una lisura de superficie que no tiene hoyo de aceite puede tener un area amplia. Si la viscosidad del aceite de
laminacién supera 8 cSt, el equivalente de pelicula de aceite aumenta, proporcionando de esta manera una
superficie no brillante. Por otra parte, si el equivalente de pelicula de aceite es menor de 3 cSt, la resistencia de
laminacién aumenta demasiado para aumentar la reducciéon de laminacion. Si la velocidad de laminacién supera 500
m/min, la cantidad de aceite introducida aumenta, disminuyendo de esta manera el brillo. Por otra parte, si la
velocidad de laminacién es menor de 100 m/min, la reduccion de la laminacién no se proporciona suficientemente y
es inconveniente desde el punto de vista de la productividad.

Si la reduccion de la laminacién supera el 99,9%, se acelera el endurecimiento del trabajo para perder capacidad de
deformacion, y la reduccion de laminacién en el ultimo pase no esta asegurada. Por otra parte, si la reduccion de
laminacién es menor del 80%, no crece una textura de laminacién, no proporcionando de esta manera lisura de
superficie. Si el angulo de ataque del rodillo supera 0,04 rad, una diferencia entre la velocidad periférica del rodillo y
una velocidad del material se vuelve grande para perder lisura de la superficie del material. Por otra parte, el angulo
de ataque del rodillo es menor de 0,002 rad, el aceite entra entre el rodillo de laminacién y el material que se va a
laminar y la cantidad del aceite es demasiado grande para lubricar, disminuyendo de esta manera el brillo.

La reduccidon de laminacion por pase es, por ejemplo, del 20 al 40%, preferiblemente del 20 al 35%, mas
preferiblemente del 25 al 35%. Si la reduccion de laminacion supera el 35%, la banda de cizalla crece para producir
el hoyo de aceite, disminuyendo de esta manera el brillo. Por otra parte, si la reduccion de laminacion es menor del
20%, el numero de pases aumenta para degradar la productividad.

Ademas, como otro método para controlar el brillo de 60 grados de la lamina de cobre para producir grafeno al 500%
0 mas, una temperatura del material se aumenta durante la laminacién en frio final. Cuando la temperatura del
material se aumenta, se induce recuperacion de la dislocacion para resistir la deformacion de banda de cizalla. La
temperatura del material no tiene sentido cuando la lubricidad del aceite se pierde o la lamina de cobre se
recristaliza, y puede ser de 120°C o menos, preferiblemente de 100°C o menos. Si la temperatura del material es
50°C o menos, casi no hay efecto de prevenir la deformacién de la banda de cizalla.

Mediante los métodos descritos anteriormente, es posible controlar el brillo de 60 grados de la Iamina de cobre para
producir grafeno al 500% o mas. Cuando el brillo de 60 grados de la lamina de cobre es el 500% o mas, se
encuentra que el tamafio de grano cristalino después de recocer es 200 ym o mas. Esto puede ser porque el
crecimiento del cristal después de recocer se fomenta controlando el equivalente de la pelicula de aceite o la
temperatura del material durante la laminacién en frio final para resistir la deformacién de banda de cizalla como se
ha descrito anteriormente.

Controlar el brillo de 60 grados de la lamina de cobre para producir grafeno al 500% o mas no esta limitado a los
métodos descritos anteriormente.

<Método para producir grafeno>

A continuacioén, en referencia a la figura 1, se describira un método de producir grafeno segun la forma de
realizacién de la presente invencion.

Primero, la lamina de cobre descrita anteriormente 10 para producir grafeno de la presente invencién se coloca en
una camara (tal como una camara de vacio) 100 y se calienta mediante un calentador 104. Al mismo tiempo, la
presiéon en la camara 100 se reduce o la camara 100 se evacua al vacio. A continuacion, un gas que contiene
carbono G se alimenta a la camara 100 a través de una entrada de suministro de gas 102 (Fig. 2(a)). Como el gas
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que contiene carbono G, se cita didoxido de carbono, mondxido de carbono, metano, etano, propano, etileno,
acetileno, alcohol o similares, pero no esta limitado a los mismos. Se pueden mezclar uno o mas de estos gases. La
lamina de cobre 10 para producir grafeno se puede calentar a una temperatura de descomposicion del gas que
contiene carbono G o mas. Por ejemplo, la temperatura puede ser 1000°C o mas. Alternativamente, el gas que
contiene carbono G se puede calentar a la temperatura de descomposicion o mas en la camara 100, y el gas
descompuesto se puede poner en contacto con la lamina de cobre 10 para producir grafeno.

Por tanto, el gas de descomposicion (gas carbono) forma grafeno 20 en la superficie de la lamina de cobre 10 para
producir grafeno (Fig. 2(b)).

A continuacion, la lamina de cobre 10 para producir grafeno se enfria a temperatura normal, una hoja de
transferencia 30 se lamina en la superficie del grafeno 20, y el grafeno 20 se transfiere a la hoja de transferencia 30.
A continuacion, el laminado se sumerge continuamente en un tanque de ataque quimico 110 a través de un rodillo
de inmersién 120, y la Iamina de cobre 10 para producir grafeno se elimina por ataque quimico (Fig. 2(c)). De esta
manera, se puede producir el grafeno 20 laminado en la hoja de transferencia 30 predeterminada.

Ademas, el laminado del que la lamina de cobre 10 para producir grafeno se elimina se levanta, y un sustrato 40 se
lamina en el grafeno 20. Mientras el grafeno 20 se transfiere al sustrato 40, la hoja de transferencia 30 se elimina,
por lo cual se puede producir el grafeno 20 laminado en el sustrato 40.

Como la hoja de transferencia 30, se puede usar una variedad de hojas de resina (una hoja de polimero tal como
polietileno, poliuretano, etc.). Como liquido de ataque quimico para el ataque quimico y eliminacion de la lamina de
cobre 10 para producir grafeno, una solucion de acido sulfurico, una solucion de persulfato de sodio, una solucién de
peroxido de hidrogeno y persulfato de sodio, o una solucion donde se afiade acido sulfdrico a peroxido de hidrégeno
se puede, por ejemplo, usar. Como el sustrato 40, se puede, por ejemplo, usar, Si, SiC, Ni o una aleacion de Ni.

<Preparacion de muestra>

Se prepar6 un lingote de cobre que tenia una composicion mostrada en la tabla 1, se lamind en caliente de 800 a
900°C, y se recocio en una linea de recocido continua de 300 a 700°C y se lamind en frio, lo que se repitié una vez,
para proporcionar una hoja laminada que tenia un espesor de 1 a 2 mm. La hoja laminada se recocio y recristalizd
en la linea de recocido continua de 600 a 800°C, y por ultimo se laminé en frio a un espesor de 7 a 50 ym de una
reduccioén de laminacion del 95 al 99,7% para proporcionar cada lamina de cobre en los ejemplos 1 a 15 y ejemplos
comparativos 1 a 9.

Aqui, los equivalentes de pelicula de aceite se ajustaron a los valores mostrados en la tabla 1 tanto en el pase final
de la laminacién en frio final como un pase previo antes del pase final de la laminacién en frio final.

El equivalente de pelicula de aceite esta representado por la siguiente ecuacion:

(Cantidad de equivalente de pelicula de aceite) = {(viscosidad de aceite de laminacion, viscosidad cinética a 40°C,
cSt) x (velocidad de laminacion; m/min)}/{(limite elastico del material; kg/mm?) x (angulo de ataque del rodillo; rad)}

<Medida del brillo de 60 grados>

Las laminas de cobre en los ejemplos 1 a 15 y los ejemplos comparativos 1 a 9 se laminaron en frio al final y se
calentaron a 1000°C durante 1 hora en una atmosfera que contenia el 20% en volumen o mas de hidrégeno y el
resto argoén. Después de ello, se midio el brillo de 60 grados en cada superficie.

El brillo de 60 grados se midié usando un lustrémetro segun JIS-Z8741 (nombre comercial “PG-1M” fabricado por
Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.).

<Medida de la rugosidad de superficie (Ra, Rz, Sm)>

Las laminas de cobre en los ejemplos 1 a 15 y los ejemplos comparativos 1 a 9 se laminaron en frio al final y se
calentaron a 1000°C durante 1 hora en una atmosfera que contenia el 20% en volumen o mas de hidrégeno y el
resto argon. Después de ello, se midi6 la rugosidad de superficie de cada una.

Se us6 un rugosimetro de contacto (nombre comercial “SE-3400" fabricado por Kosaka Laboratory Ltd.) para medir
una rugosidad media aritmética (Ra; pm) segun JIS-B0601 se midi6. Respecto a la profundidad de un hoyo de aceite
Rz, se midi6é un perfil de altura de rugosidad de diez puntos segun JIS B0601-1994. En las condiciones de una
longitud de muestra de medida de 0,8 mm, una longitud de evaluacién de 4 mm, un valor de corte de 0,8 mm, y una
velocidad de alimentacion de 0,1 mm/s, se hicieron diez medidas en paralelo con una direcciéon de laminaciéon en
diferentes posiciones de medida, y se determinaron valores para diez medidas en cada direccion. Respecto a la
distancia media de las irregularidades (Sm; mm), en las condiciones de una longitud de muestra de medida de 0,8
mm, una longitud de evaluacion de 4 mm, un valor de corte de 0,8 mm, y una velocidad de alimentacién de 0,1
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mm/s, se hicieron diez medidas en paralelo con una direccion de laminacion en diferentes posiciones de medida, y
se determinaron valores para diez medidas en cada direcciéon. La Sm se define como “anchura media de los
elementos del perfil” mediante JIS B0601-2001 (segun 1SO4287-1997) que representa una textura de superficie
mediante un método de curva de perfil, y se refiere a un media de las longitudes de perfil de las irregularidades
respectivas en una longitud de muestreo.

<Medida del tamafio del grano cristalino medio>

Para cada lamina de cobre en los ejemplos 1 a 15 y los ejemplos comparativos 1 a 9, se midi6 el tamafio del grano
cristalino medio con un método de corte mediante JIS H0501.

<Produccion de grafeno>

La lamina de cobre (horizontal y vertical 100 x 100 mm) en cada ejemplo se colocd en una camara de vacio, y se
calenté a 1000°C. Con vacio (presion: 0,2 Torr) se alimenté gas metano en la camara de vacio (velocidad de flujo del
gas alimentado: de 10 a 100 cc/min), la lamina de cobre se calenté a 1000°C durante 30 minutos y se mantuvo
durante 1 hora para hacer crecer grafeno en la superficie de la lamina de cobre.

En cada ejemplo, se intentd producir grafeno diez veces en las condiciones descritas anteriormente, y la superficie
de la lamina de cobre se observé mediante el microscopio de fuerza atdémica (MFA) para grafeno. Cuando se
observaron irregularidades de tipo escama en la superficie entera por el MFA, se podia producir grafeno. Basado en
el numero de veces de la produccion de grafeno cuando se intentd producir grafeno diez veces, se evalu6 un
rendimiento mediante la siguiente calificacion: La calificacion “excelente”, “buena” o “pasable” puede no tener
problemas practicos.

Excelente: Se produjo grafeno cinco veces o mas, cuando se intentd producir grafeno diez veces.
Buena: Se produjo grafeno cuatro veces, cuando se intenté producir grafeno diez veces.
Pasable: Se produjo grafeno tres veces, cuando se intenté producir grafeno diez veces.

Mala: Se produjo grafeno dos veces o menos, cuando se intentd producir grafeno diez veces.

La tabla 1 muestra el resultado obtenido. En la tabla 1 G60rp y G60+1p representan el brillo de 60 grados en una
direcciéon de laminacion y una direccion transversal a la direccion de laminacion, respectivamente. GS muestra el
tamafo de grano cristalino medio.

También en la tabla 1, “TPC” en los ejemplos 1 a 7, 14 y 15 y los ejemplos comparativos 1 a 3, 7 y 9 representa
cobre oxidulado segun JIS-H3100. “OFC” en los ejemplos 9 a 12 y los ejemplos comparativos 4 a 6 y 8 representa
cobre sin oxigeno segun JIS-H3100. TPC en el ejemplo 13 representa cobre oxidulado segun JIS-H3250. OFC en el
ejemplo 8 representa cobre sin oxigeno segun JIS-H3510.

En vista de esto, “OFC + Sn 1200 ppm” en el ejemplo comparativo 8 representa que 1200 ppm en peso de Sn se
afadieron a cobre sin oxigeno segun JIS-H3100.
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Como es aparente de la tabla 1, en cada uno de los ejemplos 1 a 15 donde el brillo de 60 grados en la superficie de
la lamina de cobre fue el 500% o mas, y el tamafio del grano cristalino medio después de calentar a 1000°C durante
1 hora en una atmoésfera que contenia el 20% en volumen o mas de hidrégeno y el resto argén, el rendimiento de
produccioén de grafeno fue excelente.

En particular, en cada uno de los ejemplos 1 a 6, 8, 9, 11 a 13 y 15 donde el tamafo del grano cristalino medio
después de calentar a 1000°C durante 1 hora en una atmdsfera que contenia el 20% en volumen o mas de
hidréogeno y el resto argon era 900 ym o mas, el rendimiento de produccion de grafeno fue lo mas excelente.
Ademas, en cada uno de los ejemplos 7 y 10 donde el tamafo del grano cristalino medio después de calentar a
1000°C durante 1 hora en una atmosfera que contenia el 20% en volumen o mas de hidrogeno y el resto argon era
de 400 a 900 ym o mas, el rendimiento de produccion de grafeno fue mejor comparado con ese en el ejemplo 14
donde el tamafio del grano cristalino medio fue menor de 400 pm.

Por otra parte, en cada uno de los ejemplos comparativos 1 a 9 donde el equivalente de pelicula de aceite superaba
18000 tanto en un pase final de la laminaciéon en frio final como en un pase previo antes del pase final de la
laminacion en frio final, y el brillo de 60 grados en la superficie de la lamina de cobre era menor del 500%, el
rendimiento de produccion de grafeno fue malo. Ademas, en cada uno de los ejemplos comparativos 1 a 9, el
tamafio del grano cristalino medio después de calentar a 1000°C durante 1 hora en una atmdsfera que contenia el
20% en volumen o mas de hidrégeno y el resto argéon fue menor de 200 um. Se considera que el equivalente de
pelicula de aceite en la laminacion en frio final era demasiado alto para producir la banda de cizalla, suprimiendo de
esta manera el crecimiento de los granos cristalinos.

Explicacion de los numeros de referencia

10 lamina de cobre para producir grafeno
20 grafeno
30 hoja de transferencia
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REIVINDICACIONES

Una lamina de cobre para producir grafeno, que tiene brillo de 60 grados del 500% o mas en una direccion de
laminacion y una direccion transversal a la direccion de laminacion, y un tamafio de grano cristalino medio de
200 ym o mas después de calentar a 1000°C durante 1 hora en una atmdsfera que contiene el 20% en
volumen o mas de hidrégeno y el resto argon, en donde el brillo de 60 grados se midi6é segun JIS-Z8741.

La lamina de cobre para producir grafeno segun la reivindicaciéon 1, en donde el tamafio de grano cristalino
medio es 400 ym o mas.

La lamina de cobre para producir grafeno segun la reivindicaciéon 1, en donde el tamafio de grano cristalino
medio es 900 ym o mas.

La lamina de cobre para producir grafeno segun la reivindicacion 1 o 2, en donde una rugosidad media
aritmética superficial Ra es 0,05 ym o menos.

La lamina de cobre para producir grafeno segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, que consiste en
cobre oxidulado segun JIS-H3100 o JIS-H3250; o consiste en cobre sin oxigeno segun JIS-H3100 o JIS-
H3510, o que contiene el 0,050% en masa o menos de uno o mas elementos seleccionados del grupo que
consiste en Sn y Ag respecto al cobre oxidulado o el cobre sin oxigeno.

Un método para producir grafeno usando la lamina de cobre para producir grafeno segun cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, que comprende las etapas de:

proporcionar un gas que contiene carbono mientras se coloca la ldamina de cobre calentada para formar
grafeno en una superficie de la lamina de cobre para producir grafeno;

laminar una hoja de transferencia en la superficie del grafeno, y atacar quimicamente y eliminar la lamina de
cobre para producir grafeno mientras se transfiere el grafeno a la hoja de transferencia.
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[Fig. 1]
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