ROMANIA

(19) OFICIUL DE STAT

a1 RO 127594 A2

PENTRU gxll}/clil:lgut I$I MARCI 1) Int.CI.
¥ HO1L 31/00 060"
GO2B 6/10 %% '
(12) CERERE DE BREVET DE INVENTIE

(21)  Nr.cerere: d 2010 01135
(22)  Data de depozit: 19.11.2010

(41) Data publicarii cererii:
29.06.2012 BOPI nr. 6/2012

(71) Solicitant:
+ INSTITUTUL NATIONAL DE CERCETARE
DEZVOLTARE PENTRU FIZICA
MATERIALELOR, STR. ATOMISTILOR
NR.105 BIS, MAGURELE IF, RO;

* INSTITUTUL NATIONAL DE
CERCETARE-DEiVOLTARE PENTRU
FIZICA LASERILOR, PLASME! S
RADIATIEI, STR. ATOMI§TILOR NR.409,
MAGURELE IF, RO;

* INSTITUTUL NATIONAL DE
CERCETARE-DEiVQLTARE PENTRU
OPTOELECTRONICA - INOE 2000,

STR. ATOMISTILOR NR.1, MAGURELE, IF,
RO

(72) Inventatori:
* POPESCU MIHAI, ALEEA
COMPOZITORILOR NR.11, BL.G12, AP. 46,
SECTOR 6, BUCURESTI, B RO;
« LORINCZI ADAM, ALEEA POSTAVARUL
NR.4, BL.C4, AP. 86 SECTOR 3,
BUCURE§TI, B, RO;

* VELEA ALIN, STR.C.A.ROSETTI NR.41,
BL.B5, SC.C, ET.3, AP.14, CORABIA, OT,
RO;

* NICIU HORATIU, $OS.PANDURI NR.60,
SECTOR 5, BUCURE§TI B, RO;

- ZAMFIRESCU MARIAN, STR.
ODGONULUI NR.1, BL.132, SC.1, AP.44,
SECTOR 6, BUCURESTI, B, RO;

+ JIPA FLORIN, COMUNA MIHAI BRAVU,
GR, RO;

» MICLOS SORIN, CALEA GRIVITEI

NR. 160, BL.B, SC. A, AP. 42, SECTOR 1,
BUCURESTI, B, RO;

+ CIOBANU MIRCEA, STR.ALEXANDRU
MORUZZI NR.1, BUCURESTI, B, RO;

+ SAVASTRU DAN, STR. IANI BUZOIANI
NR.3, BL.16, SC.A, AP.2, SECTOR 1,
BUCURE§TI B, RO

+ POPESCU AURELIAN STR. SELIMBAR
NR.27, MAGURELE, IF, RO

9 MICROSTRUCTURI FOTONICE BIDIMENSIONALE iINSCRISE
CU LASERUL PE SUPRAFETE DE ALIAJE STICLOASE
CALCOGENICE BAZATE PE AS $I S

(57) Rezumat:

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unei
microstructuri fotonice bidimensionale, inscrise cu lase-
rul pe suprafete de aliaje sticloase calcogenice, bazate
pe arsen si sulf. Procedeul conform inventiei consta
intr-o prima etapa de pregdtire a unei suprafete sti-
cloase calcogenice, prin polizarea unei placute de sticla
calcogenica As,S; sau As,S,, si curdtarea acesteia cu
un solvent potrivit, urmata de clatire in apa deionizata,
sau prin depunerea unui strat gros de As,S; sau As,S;,
folosind metoda de evaporare termica n vid sau depu-
nerea cu fascicul laser pulsat PLD, urmata de spalare
cu solvent si clétire cu apéa deionizatd; a doua etapa, in
care proba este fixatd pe o masutd micrometrica ce
este comandaté prin calculator; a treia etapa, in care
fasciculul laser Ti:Safir pulsat este focalizat pe proba
intr-un spot; a patra etapa, in care parametrii de
iradiere sunt alesi astfel incat sa se obtina o structura

fotonica avand coloane sau canale, formarea coloanelor
fiind rezultatul fenomenului de fotoexpansiune specific
materialului calcogenic sticlos.
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Microstructuri fotonice bidimensionale inscrise cu laserul pe suprafete

de aliaje sticloase calcogenice bazate pe As si S

Inventia actuala se refera la formarea de microstructuri fotonice pe suprafata unui material sticlos
calcogenic de compozitie bazata pe As si S.

Sticlele calcogenice sunt aliaje necristaline, care contin unul sau mai multi constituenti
calcogenici (sulf, seleniu, telur). Calcogenicii se pot combina cu As, P, Ge sau alte elemente,
pentru a forma aliaje sticloase, total diferite de combinatiile cristaline corespondente.

Potrivit inventiei noastre materialele compatibile cu scopul inventiei sunt cele din
sistemul binar arsen-sulf.

Sticlele din acest sistem au proprietati deosebite in zona infrarosie a spectrului
electromagnetic. Banda de absorbtie optica poate fi modificata odata cu compozitia. Prin iradierea
cu lumina in domeniul lungimilor de unda vizibile (rosu-verde) se observa un puternic efect de
foto-expansiune care ajunge pana la 2% din grosimea materialului. De asemenea, materialul in
stare necristalina prezinta la iradiere cu lumina fenomenele de fotointunecare (photodarkening) si
fototransparentizare (photobleaching) importante pentru realizarea de comutatori optici.

In literatura au fost publicate date legate de posibilitatea inscrierii holografice a
imaginilor folosind fenomenele sus-amintite.

Microstructura fotonica de dimensiuni micrometrice, poate fi utilizata in circuite integrate
optoelectronice ca element de separare a lungimilor de unda in domeniul infrarosu, cu
aplicabilitate in transmiterea informatiei.

Se cunosc sisteme fotonice construite pe sticle calcogenice cu ajutorul laserului.

Feigel si altii [A. Feigel, Z. Kotler, B. Stefz, A. Arsh, M. Klebanov, V. Lyubin,
Chalcogenide glass-based three-dimensional photonic crystals, Appl. Phys. Lett., 77(20), (2000)]
au raportat un procedeu de inscriere a unor retele fotonice tridimensionale folosind impresionarea
cu lumina si corodarea selectiva a zonelor iradiate cu o substanta organica bazata pe amine.
Rezultatele au fost obtinute pe o sticla calcogenica complexa.

Un grup din Ucraina (I. Z. Indutnyi si altii) a realizat fabricarea de structuri submicronice
periodice folosind litografia interferentiala si fotoresist cu dublu strat calcogenic [l. Z. Indutnyi,
M. Popescu, A. Lorinczi, F. Sava, V. |. Minko, P. E. Shepelyanyi, V. A. D’anko, V. Jashkaryov, J.
Opt. Adv. Mat. 11(12), 1957, (2009)).
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In ambele cazuri obtinerea de retele fotonice necesita etapa de corodare a materialului
sticlos. Procedeul este costisitor si complicat, facand dificila si foarte consumatoare de timp
optimizarea procesului de corodare si stabilirea prin incercari repetate a concentratiei optime a
corodantului.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia de fata este realizarea de retele fotonice cu
constanta de retea micrometrica, cu inscriere controlata de energia fascicolului laser in
femtosecunde, fara a fi necesara corodarea materialului. Procedeul este in acest fel mult
simplificat, are cost mult mai redus.

Procedeul consta din urmatorii pasi:

- se pregateste suprafata sticloasa calcogenica in doua moduri optional diferite:

a. Polizarea unei placute de sticla calcogenica As,S; sau As,S; (ori o
compozitie intermediara), si curatarea acesteia cu un solvent potrivit, urmata
de clatire in apa deionizata;

b. Prin depunerea unui strat gros de As,S; (As,S; sau compozitie intermediara)
folosind metoda de evaporare termica in vid sau depunerea cu fascicul laser
pulsat (PLD), urmata de spalare cu solvent si clatire cu apa deionizata.

- Proba este fixata pe o masuta micrometrica in sistemul de coordonate xOy comandata
prin calculator.

- Fascicolul laser Ti:Safir pulsat, cu durata pulsului de ordinul femtosecundelor (zeci
de femtosecunde), cu banda de emisie cuprinsa in intervalul 750-850 nm si frecventa
de repetitie de ordinul zecilor de MHz, este focalizat pe proba intr-un spot cu
diametrul minim de ordinul a 1-2 um.

- Parametrii de iradiere (distanta intre pozitiile predefinite pe suprafata probei de As-S,
energia pulsului, precum si optica de focalizare) sunt alesi astfel incat sa se obtina o
structura fotonica cu coloane sau cu canale, la o distanta periodica “a” care poate fi
de 2 pm pana la 5 pm, in functie de caracteristicile benzii fotonice interzise pe care
dorim sa le obtinem.

- Formarea coloanelor se datoreste fenomenului de fotoexpansiune specific
materialului calcogenic sticlos. Valoarea masurata a fotoexpansiunii in sistemul As-S
este de ~ 4% (M. Popescu, Non-Crystalline Chalcogenides, Kluwer Acad. Publish.,
2000, p. 264).

Formarea retelei de coloane poate fi vizualizata prin imaginea realizata la microscopul cu

forte atomice (AFM). In Fig. 1 este prezentat un mod de realizare a inventiei.

Coloanele sunt formate prin fenomenul de foto-expansiune specific materialelor sticloase

de compozitie As-S.
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Imaginea obtinuta prin microscopie cu forte atomice (Fig.1) permite stabilirea inaltimii
coloanelor (cca. 200 nm) sau a adancimii canalelor (tipic intre 100-300 nm).

Un aspect esential al inventiei de fata este dat de posibilitatea de a obtine suprafete relativ
mari (de cca. 0,25 mm?) acoperite de coloane sau de canale in material, folosind acelasi procedeu
de inscriere a retelei in care se modifica doar energia pulsului laser.

Peste energia pe puls de 0.18 nJ (15 mW) este declansata formarea de canale in loc de
coloane de materiale.

Inventia stabileste de asemenea posibilitatea de control al retelei cu benzi de stopare
fotonice, prin acordarea energiei pulsului laser prin care reteaua de coloane alterneaza cu cea de
canale in geometrii diferite.

Fig. 2 prezinta structura retelei fotonice construita la diferite nivele ale energiei pulsului
cu care este iradiat materialul.

Un exemplu tipic pentru aceasta inventie este inscrierea retelei hexagonale pe materialul
AssSso.

Reteaua inscrisa are constanta de retea de 5 um. Constanta dielectrica este de 7 pentru
As;S3 si 7.3 pentru As,S,.

Pentru estimarea efectelor de structura fotonica bidimenionala in cazul sticlei de As-S a
fost calculata structura de benzi de energie caracteristica configuratiei fotonice (Fig. 3, 4).

Banda de stopare difera in mica masura pentru cazul celor doua compozitii, ceea ce
permite obtinerea de configuratii fotonice cu proprietati asemanatoare in conditiile unui interval
larg de compozitii.

Pentru compozitia As,S; s-a calculat banda de stopare in unitati de frecventa c/a ca fiind

in intervalul 0.92 — 1.0 (Fig. 3), iar pentru As,S,; s-a obtinut intervalul 0.90-1.0 (Fig. 4).
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Revendicari

Procedeu de obtinere a unei retele microfotonice prin iradierea suprafetei materialului
sticlos cu compozitia bazata pe As si S cu un fascicul de laser Ti:Safir (cu banda de emisie
cuprinsa in intervalul 750-850 nm), fara necesitatea etapei de corodare chimica diferentiala

a suprafetei.

Folosirea pentru obtinerea coloanelor de material sticlos a fenomenului de foto-expansiune
la iradiere in banda de emisie laser cuprinsa in intervalul spectral 750-850 nm, cu pulsuri

laser in femtosecunde.

Obtinerea de structuri fotonice diferite (coloane sau canale) in functie de energia pulsului

laser utilizat.
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Figuri
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Fig. 1 Reteaua fotonica bidimensionala (stanga:coloane; dreapta: canale)

Fig. 2. Retele fotonice obtinute la diferite energii ale laserului de inscriptionare:
a) 5 mW, b) 10 mW, ¢) 15 mW, ¢) 20 mW, d) 25 mW
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Fig. 4 Structura de benzi pentrue=7.3sia=55um
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