Etapall , 18.12.2015 - ” Experimentarea proceselor de integrare directa a nanostructurilor
1D si 2D si a straturilor poroase de ZnO pe substrate paternate”,

Obiectivul principal al etapei [1/2015 a constat in experimentarea proceselor pentru cresterea
straturilor nanostructurate (1D, 2D, poroase) de ZnO in solutie si prin oxidate termica pe diverse substrate.
Experimentarile au urmarit cresterea nanofirelor de ZnO nedopate si dopate pe substrate de sticla paternate
in scopul integrarii lor directe in structuri de senzori de gaz si de UV.

Rezultatele obtinute pot fi sintetizate astfel:

» S-au proiectat sirealizat mastile pentru paternarea stratului metalic de Cr/Au depus pe substrat de
sticla si cuart pentru sinteza directa nanostructurilor de ZnO pe substrate paternate. Distantele intre electrozi
au fost alese de 1,5 ym, 3 ym, 10 ym si 50 ym tinand cont de experimentarile de crestere a nanofirelor de
ZnO efectuate de ordinul a 2 ym sau nanofire interconectate pe distante de zeci de microni.

Mastile realizate cu aceasta geometrie sunt prezentate in fig.1 .

Fig. 1. Imaginea la microscopul optic a mastilor interdigitate realizate pe substrat de cuart. a

» S-a stabilit reteta de preparare a solutiilor de nanoparticule ZnO si de Au pentru insamantarea
substratelor in scopul cresterii nanostructurilor de ZnO in solutie. Nanoparticulele de ZnO au fost sintetizate
din solutie de acetat de zinc dihidrat si hidroxid de potasiu prin metoda coprecipitarii cu dimensiuni intre 7,5
si 20 nm (dimensiune medie de 12 nm) la redispersare in alcool. Prepararea nanoparticulelor de Au s-a
realizat folosind solutii de citrat de sodiu si acid cloroauric, de puritate pa (pentru analiza, 299,9%).

35 35
30 301
A25~ 25 ]
X 204 <
= £ 151
S 10 S 10]
51 5]
0 o]
0 2 4 6 8 10 12 14

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Size (nm) a) Size (nm) b)

Fig. 2. Histograma nanoparticulelor ZnO in solutia (a) dupa spalare si redispersare (b)
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Fig. 3. Imagini AFM 2D gi 3D ale filmelor de Au obtinute din solutie .



» Pentru optimizarea metodei de crestere a nanostructurilor de ZnO in solutie apoasa s-au efectuat
studii experimentale privind influentei concentratiei dopantului de Al ( 0 %, 2%, 4 % si 6 %) asupra
morfologiei si structurii cristaline a nanostructurilor 1D de ZnO crescute prin metoda hidrotermala pe
substrate de sticla la temperatura de 95°C, timp de 3 h, Fig. 4a, b, c. Cand concentratia este de 4% Al se
constata formarea unui numar mare de nanopereti iar la 6% Al morfologia se modifica total, rezultand
nanopereti (structuri de tip 2D) cu grosimea de 14,1 nm care s-au format cel mai probabil prin coalescenta
nanofoilor (mecanism ,de atasare orientatd” a cristalelor cu dimensiuni mai mici) .

a) b) c)
Fig. 4. Imagini SEM ale nanostructurilor ZnO (a) si Al:ZnO dopate cu diferite concentratii de Al (%omasa): 0%
(a), 2% (b), 6% (c) .

» S-a elaborat metoda de caracterizare prin pectroscopie micro-Raman a modificarilor structurale in
nanostructuri 1D si 2D de materialel oxidice prin dopare nanostructurilor in timpul cresterii in solutie si
anume a de dopare cu Al — 2 %, 4% si 6% asupra structurii cristaline a nanofirelor de ZnO in corelare cu
temperatura de crestere a nanofirelor ( 70 oC, 80 oC si 95 oC), fig. 5. Metoda de caracterizare prin
spectroscopie Raman elaborata in cadrul acestei faze a fost aplicata si la straturi nanostructurate complexe
de tipul AiBvi pe baza de Zn, asa cum este - Znx Cd 1-x Se ( cu concentratia zincului variabila x = 0.2 , 0.6 si
0.8) si la caracterizare a grafenei crescute prin CVD pe substrat de Cu ( material 2D) si transferat apoi pe
substrat de SiO2/Si punandu-se in evidenta numarul de straturi in scopul optimizarii procesului de transfer.
Metoda de caracterizare prin spectroscopie micro-Raman pentru straturile de grafena a fost aplicata si la
studiul influentei dozei de iradiere cu fascicul electronic in procesul de litografie (EBL) si imagistica SEM
asupra structurii straturilor 2D de grafena.
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Fig. 5 . Spectre Raman achizitionate la excitarea cu laserul rosu -632 nm.

» S-au obtinut straturi mesoporoase de ZnO. Morfologia si grosimea filmelor se poate observa din
imaginile n sectiune obtinute cu ajutorul tehnicii SEM-FIB, fig. 6 a.

Fl
Grosimea filmelor creste cu numarul de depuneri
si scade cand temperatura de tratament
post-depunere creste de la 120 —F1 la 180°C- F2.




» S-au obtinut nanofire de ZnO crescute localizat in solutie apoasa direct pe substrate paternate cu
electrozi de aur interdigitati la diferite distante: cu 4 perechi de electrozi cu distanta de 6 12 um, Fig 7; cu 1
pereche de electrozi cu distanta de 3 u si cu perechi de electrozi de aur . Insamantarea probelor in vederea
cresterii nanofirelor , s-a realizat prin depunere spin-coating, folosind o dispersie (1%W?1t) de nanoparticle de

Fig. 7

» S-au proiectat platforma electronica si a componentelor mecanice pentru testarea senzorilor de
gaz cu circuite de interfatare cu senzorii dar si cu operatorul. S-a proiectarea sistemului optic si
electronic pentru caracterizrea si calibrarea detectorul de UV si s-au realizat partial componente
sistem. Sistemul va permite evaluarea responsivitatii spectrale relative in UV utilizand o sursa de radiatie
UV (monocromatica precum un laserul cu excimeri Coherent ExciStar 200 cu ArF, cu emisie la 193 nm si
o lampa cu deuteriu cu emisie intre 190 — 450 nm sau surse cu banda larga de emisie in UV precum lampile
cu deuteriu Lampa cu deuteriu SL3. Experimentarile efectuate efectuate in cadrul acestei etape si
caracterizarile probelor obtinute de catre parteneri —CO/IMT si P1/UDJG au avut ca rezultat principal
elaborarea si optimizarea metodei de crestere a nanostructurilor de ZnO in solutie apoasa pe substrate
paternate in scopul integrarii lor directe in structuri functionale de senzori.

Rezultatele stiintifice obtinute in cadrul etapei Il au fost diseminate publicarea/trimiterea spre
publicare de lucrari ISI si prin participarea/prezentarea de comunicarii: 1 lucrare ISI publicata in 2015, 1

acceptata spre publicare si si 4 comunicari la conferinte internationale .
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