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in lucrare sunt comunicate rezultatele obtinerii microstructurilor de oxid de zinc in forma de filamente, ace,
tuburi si bare fatetate hexagonal prin actiunea laserului cu CO,. Sunt prezentate instalatia experimentald, tehnologia de
sinteza, microstructurile obtinute si rezultatele analizei morfologice si a spectrelor de fotoluminescenta.

INTRODUCERE

Tehnologiile de obtinere si proprietatile
oxidului de zinc reprezinta obiectul de studiu al
mai multor lucrari stiintifice datorita diversitatii
de micro si nanostructuri ce pot fi obtinute, dar
si datoritd proprietatilor sale avantajoase pentru
elaborarea  dispozitivelor  optoelectronice,
piezoelectrice si senzorilor de gaze. Dintre
proprietatile oxidului de zinc care prezinta
interes practic pot fi mentionate valoarea benzii
interzise (3,37 eV), energia inaltd de legdturd a
excitonului  (60x10° eV),  stabilitatea la
radiatie etc.

Printre tehnologiile cunoscute de obtinere
a oxidului de zinc cristalin o raspandire larga o
are tehnologia de sintezd prin aplicarea
radiatiei laser in impuls (PLD). Pentru
obtinerea structurilor cristaline prin influenta
cu radiatie laser in impuls, materialul tinta in
forma de ZnO sau Zn pur este pulverizat intr-0
camerd tehnologica cu mediu vacuumat sau
gazos care contine oxigen. Tehnologia PLD
oferd posibilitatea obtinerii ZnO in forma de
cristale discrete de diferite dimensiuni si a
filmelor policristaline pe diferite suporturi. O
posibild alternativa a acestei tehnologii este
utilizarea radiatiei laser in unda continud in
conditii atmosferice fara utilizarea camerelor
tehnologice.

In  scopul continudrii  cercetirilor
orientate spre determinarea metodelor eficiente
de obtinere a oxidului de zinc cristalin prin
utilizarea radiatiei laser, in aceastd lucrare au
fost studiate particularititile tehnologice de
aplicare a radiatiei laser IR in undad continua
pentru sinteza diferitor microstructuri de oxid
de zinc cu studierea ulterioard a proprietatilor
structurilor obtinute.

Metoda obtinerii structurilor de ZnO in
conditii atmosferice, farda camera tehnologica
sub actiunea radiatiei laser cu functionare in
unda continua are un sir de avantaje fata de alte
metode. Simplitatea pregatirii experimentului
si posibilitatea repetarii lui in intervale scurte
de timp, accesul liber la zona de sintezd si
cristalizare pentru supravegherea proceselor,
posibilitatea influentdrii  suplimentare cu
campuri exterioare permit modelarea diferitor
regimuri termice de crestere pentru aplicarea
lor ulterioara in camere tehnologice
experimentale.

In [1] sunt expuse primele rezultate
experimentale de obtinere a cristalelor filiforme
de oxid de zinc 1n aer cu utilizarea radiatiei
laserului cu CO; si prezentate particularitatile
spectrelor  fotoluminescentei  structurilor
obtinute. In lucrdrile [2-4] sunt prezentate
rezultatele care confirma posibilitatea aplicarii
radiatiei laserului cu CO; pentru obtinerea
structurilor filiforme si aciforme de ZnO,

inclusiv, proprietatile foto si electrolumi-
nescentei.

In actuala lucrare sunt prezentate
rezultatele obtinerii unei game largi de

microstructuri de oxid de zinc ca forma si
dimensiuni prin realizarea unor diverse conditii
tehnologice.

TEHNOLOGIA DE OBTINERE SI
REZULTATELE EXPERIMENTALE

Pentru determinarea conditiilor optimale
de realizare a tehnologiei de obtinere a
microstructurilor cristaline de ZnO prin
influenta cu radiatie laser IR, initial, au fost
incercate mai multe variante de pregatire a
materialului tinta.
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In calitate de materiale tintdi au fost
utilizate zincul pur si oxidul de zinc in diferite
stari: granule de Zn pur cu formad neregulata,
pulbere de ZnO, pastile din pulbere presata de
ZnO fara prelucrare termica prealabild, precum
si pastile prelucrate termic.

Primele experimente au fost realizate cu
utilizarea zincului pur in calitate de material
tintd. Granulele cu dimensiunea d = 5-6 mm,
plasate pe un suport de ceramica, au fost
supuse radiatiei IR (A=10,6 um) a laserului cu
CO; de tip ILGN-704 cu puterea de 25 W.
Iradierea a fost realizata in aer la temperatura
camerei.

In fig.1 este prezentati schema instalatiei
experimentale pentru sinteza  structurilor
semiconductoare prin actiune laser IR.
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Fig. 1. Instalatia experimental-tehnologica pentru
sinteza structurilor semiconductoare prin actiune
laser IR. 1- Laser cu CO, (A = 10,6 um, P = 30
W); 2 — bloc de alimentare; 3 — elemente optice; 4
— reflector; 5 — pirometru optic OPIR; 6 — tinta.

Regimul termic optimal de sinteza a fost
obtinut prin focalizarea razei laser incidente pe
suprafata tintei cu utilizarea unei oglinzi sferice
metalizate cu distanta focala f = 250 mm. Prin
schimbarea distantei intre oglinda si tintd, in
punctul de incidenta a fost obtinuta o densitate
a puterii radiatiei laser in limitele 800 — 1400
W/cm?

Granula de Zn pur a fost supusa iradierii
pe parcursul unui interval de timp in limitele f
60-120 s, determinat in mod experimental
pentru granule cu masa diferitd. In rezultatul
actiunii radiatiei laser IR au loc concomitent
doud procese: incalzirea granulei si oxidarea
suplimentara a stratului superficial.

La atingerea temperaturii de 420°C
incepe procesul de topire a zincului in incinta
formata de stratul superficial de oxid de zinc.

Pe parcursul iradierii tintei, temperatura
granulei creste continuu si, la depasirea
temperaturii de fierbere a zincului (t =907°C),
in locul actiunii razei laser focalizate, are loc
fisurarea stratului superficial de oxid de zinc si
eruperea spontand a unui get de vapori de Zn.
In regiunea eruperii, in special pe
frontiera craterului in curs de formare, are loc
procesul exotermic de oxidare a zincului cu
obtinerea concomitentd a pulberii de culoare
alba si a microstructurilor aciforme cristaline

de ZnO (fig.2, fig.3).

Fig. 2. Regiunea craterului obtinut pe
suprafeta granulei de Zn pur prin actiune
cu radiatie laser IR.

Dupa cum se observd in fig.2, 1in
interiorul  craterului se  formeazd un
conglomerat din pulbere de oxid de zinc in
forma de con care acopera fisura. Aceasta faza
a procesului dureaza cca 1-2 s. Iradierea in
continuare a tintei devine ineficientd si
provoacd doar descompunerea oxidului de zinc
la suprafata craterului, de aceea procesul de
sinteza este intrerupt.

Fig. 3. Microstructuri de oxid de zinc
aciforme formate pe frontiera craterului
prin actiune cu radiatie laser IR.

Determinarea formei si dimensiunilor
microstucturilor de ZnO obtinute a fost
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realizatd cu microscop optic la o marire de cca
200x.

In fig.3 sunt prezentate microstructuri
aciforme de oxid de zinc cu lungimile de cca
30-50 pum si diametrul de cca 3-4 um, formate
pe suprafata granulelor de Zn in regiunea
aferenta craterului.

Focarele de aparitie a microstructurilor
cristaline de ZnO au o repartizare aleatorie,
neprognozabild, determinatd probabil de
crearea unor gradiente diferite de temperatura
in zona de sinteza. Deoarece durata procesului
de sinteza este relativ mica si are loc doar in
timpul eruperii vaporilor supraincalziti de Zn,
dirijarea unui astfel de proces este dificila.

Urmadtoarele cercetdri experimentale au
fost realizate cu utilizarea in calitate de tinta a
oxidului de zinc in forma de pastile din pulbere
presatd de ZnO, fara prelucrare termica
prealabila, precum si pastile prelucrate termic,
ceea ce a creat conditii mai favorabile pentru
dirijarea procesului de sinteza.

Probele in forma de pastile cu diametrul
de 8 mm si grosimea de 5 mm au fost presate
din praf pur de oxid de zinc si plasate pe suport
de ceramica.

Pentru cercetari au fost utilizate probe
supuse anterior tratamentului termic la
temperatura t = 850° C, precum si probe fara
tratament termic prealabil. Tratamentul termic
al probelor a fost realizat timp de 45 min intr-
un tub de cuart cu incalzitor rezistiv.

Raza laser a fost focalizatd pe suprafata
pastilelor 1n corespundere cu geometria
prezentata 1n fig.1. Densitatea puterii pe
suprafata probei atingea valori de cca 1400
Wicma2.

Temperatura in zona focarului a fost
determinatd cu pirometrul optic OPIR-17 si
atingea valori de cca 1950-20000C, ceea ce a
asigurat crearea conditiilor de descompunere,
evaporare si sinteza a oxidului de zinc (fig.4).

Zona de cristalizare coincide cu frontiera
craterului format In urma actiunii razei
focalizate. Dimensiunile craterului (diametrul
si adancimea) variau in dependentd de
regimurile de prelucrare termicd anterioard a
probelor.

Marirea la microscop de cca 200 ori
permite identificarea pe frontiera craterului a
unor formatiuni ovoidale discrete, plasate la

distante egale, din centrul cdrora radial cresc
structuri cristaline filiforme si aciforme.

In fig.5 este prezentati microfotografia
unui fragment al frontierei craterului pe care se
disting 4 formatiuni ovoidale formate din
cristale filiforme orientate radial, la baza carora
pot fi identificate si formatiuni cu suprafata
plana.

Fig. 5. Microstructuri cristaline filiforme de ZnO,
obtinute pe suprafata pastilei neprelucrate anterior
termic.

Aceste microstructuri au fost obtinute cu
preponderenta pe pastilele neprelucrate termic
anterior.

In experientele realizate cu pastile supuse
anterior prelucrarii termice au fost obtinute
microstructuri de ZnO in forma de tuburi cu
sectiune circulara si hexaedrica (fig.6) si, in
unele cazuri, in forma de bare cu sectiune
hexaedrica (fig.7). Lungimea structurilor
atingea cca 200-500 pm iar diametrul — 10-20
pum.

Experimentele cu pastilele supuse
anterior tratamentului termic au demonstrat
posibilitatea obtinerii unei diversitati mai mari



FIZICA SI TEHNICA: Procese, modele, experimente, nr. 1, 2011

de forme a microstructurilor comparativ cu
probele nesupuse tratamentului termic. Acest
fapt se explicd prin cresterea densitatii pastilei
in urma prelucrarii termice §i evacuarea unor
cantitdti mai mari de substantd din focar pe
parcursul iradierii probei.

Fig.6. Microstructuri de ZnO in forma de tuburi
obtinute pe suprafata pastilei supuse anterior
tratamentului termic.

Fig.7. Microstructuri de ZnO in formd de bare
hexagonale obtinute pe suprafata pastilei supuse
anterior tratamentului termic.

Pentru probele supuse tratamentului
termic prealabil sunt necesare surse de energie
mai Tnaltd pentru a crea conditii optimale de
sinteza.

Proprietatile structurilor obtinute au fost

studiate  prin  analiza  spectrelor de
fotoluminescenta.
In spectrele fotoluminescentel

microstructurilor cristaline de ZnO excitate cu
radiatia laserului cu azot JI'U-21, (Timp = 10 ns,
A=337 nm, Eimp= 1,4 mJ) pot fi identificate
doud benzi (fig. 8, curba 1): o banda ingusta
dominanta plasata in regiunea 360 — 370 nm si
o banda relativ mai larga, cu maximumul plasat
la cca 385 nm. Pentru comparatie, in fig. 8
(curba 2) este prezentatd si fotoluminescenta
suprafetei pastilei de ZnO 1n regiunea aferenta
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zonei de crestere a microstructurilor cristaline
de oxid de zinc.

Este pusd in discutie natura benzilor
identificate si posibilitatea de aplicare a
microstructurilor ~ obtinute in  elaborarea
dispozitivelor optoelectronice. Este analizata
posibilitatea aplicarii unor factori suplimentari
pentru identificarea  regimurilor  termice
optimale de obtinere a microstructurilor
cristaline de diferite forme si dimensiuni.
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Fig.8. Spectrele fotoluminescentei microstructurilor
filiforme de ZnO (1) si ale regiunilor aferente (2) ale
pastilei, excitate cu laser cu N,, A=337 nm.

CONCLUZII

Au fost determinate conditiile
tehnologice de obtinere a microstructurilor de
oxid de zinc de forma si dimensiuni diferite
prin influentd cu radiatie laser IR in conditii
atmosferice.

Au fost obtinute structuri micro-
dimensionale in forma de filamente, ace, tuburi
cu sectiune circulara si hexagonala si bare
hexagonale cu lungimea de cca 50-500 pum si
diametrul 10-20 um.

Rezultatele studierii  spectrelor foto-
luminescentei confirma o bund corelatie cu
rezultatele studiilor similare ale altor autori.
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SYNTHESIS OF ZnO CRYSTALLINE MICROSTRUCTURES UNDER THE INFLUENCE
OF IR LASER RADIATION

Gutan Valeriu - dr., ass. prof., Olaru lon - dr., ass. prof.,
(Alecu Russo Balti State University, Republic of Moldova)

The work informs of the results of obtaining ZnO microstructures in the form of filaments, needles, tubes and
hexagonal faceted rods by using laser with CO,. The experimental installation, the synthesis technology, the obtained
microstructures and the morphological and photoluminescence spectra analysis results are presented.
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