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untersucht mittels Spektrometrie und Interferenzlithographie

Hans-Dieter Bauer, loannis Pantouvakis, Christian Warneke, Patrick Rose

Hochschule RheinMain, Fachbereich Ingenieurwissenschaften, Risselsheim

mailto: hans-dieter.bauer@hs-rm.de

Die Anderung der optischen Eigenschaften beim Belichten und nachfolgenden
Tempern des photostrukturierbaren Glases FOTURAN 11® wurden untersucht.
Dazu wurden Absorptionsspektren in Abhangigkeit von UV-Dosis und Temperzeit
gemessen und interferenzlithographisch hergestellte Volumen-Phasengitter auf
ihr Beugungsverhalten untersucht. Eine Effizienz um 10% konnte erzielt werden.

1 Einfahrung

Das photoatzbare Glas FOTURAN von SCHOTT
dienti.d.R. der Herstellung von mikromechanischen
oder -fluidischen Strukturen. Der Typ FOTURAN I
zeichnet sich dabei durch eine deutlich verbesserte
Homogenitét aus [1].

Die Strukturierung erfolgt bekanntlich zuerst tber
einen UV-Belichtungsschritt, der ein latentes Bild
erzeugt, charakterisiert durch eine Oxidation von
Ce*-lonen zu Ce* und die Reduktion von Ag zu
Ag*. Im zweiten Schritt, dem Tempern bei etwa
500°C, bilden sich Ag-Cluster, die dann bei noch
hoheren Temperaturen als Kristallisationskeime
dienen und so zur Ausbildung einer Glaskeramik
fuhren. Die keramisierten Bereiche kénnen mit einer
Selektivitat von typ. 20:1 aus dem unbelichteten und
damit nach wie vor amorphen Glas herausgeatzt
werden, etwa durch flusssaurehaltige Atzfliissigkei-
ten.

Die freigeatzten Wande der entstandenen Struktu-
ren weisen eine Rauigkeit im Bereich mehrerer um
auf, entsprechend der Gré3e der gebildeten Kristal-
lite. Dadurch sind solche Strukturen fiir mikroopti-
sche Anwendungen, die solche Flachen nutzen, un-
geeignet.

Diffraktiv-optische Strukturen allerdings werden (b-
licherweise im Bulk eines optischen Materials reali-
siert. Fur ihre Herstellung kénnte auf einen Atzpro-
zess verzichtet werden. Deswegen war das Ziel der
vorgestellten Arbeiten, die erreichbaren Anderun-
gen des Brechungsindex von FOTURAN zu unter-
suchen, also die Auswirkungen von UV-Belichtung
und Temperung (vor der Keramisierung) auf die
Brechzahl.

2 Experimentelles

Die Belichtung der FOTURAN-Proben wurde mit ei-
nem Kimmon Helium-Cadmium-Laser bei 325nm
durchgefiihrt. Die Absorptionsspektren wurden mit
einem UV-VIS-Spektrometer Lambda750 von Per-
kinElmer vermessen. Der Brechungsindex wurde
mit einem Prismenkoppler-Refraktometer Metricon

2000 bestimmt. Das Tempern erfolgte mit einer
Hochtemperatur-Heizplatte der Fa. Gestigkeit.
Letztlich wurden mit dem selben Laser und einem
Strahlteileraufbau ,holographische Gitter* mit unter-
schiedlicher Gitterkonstante hergestellt und nach
dem Tempern ihre Beugungseffizienz (in erster
Ordnung) bei drei unterschiedlichen Wellenlangen
bestimmt.

3 Absorption nach Belichtung und Tempern

Die Absorption des Materials nimmt bei UV-
Belichtung im Bereich 260...310nm deutlich und ir-
reversibel zu (Abb. 1). Die entstehende Absorpti-
onsbande strebt einer Sattigung zu (Abb. 2).
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Abb. 1 Transmissionsspektrum  einer  unbelichteten
(oben, griin) und einer mit 64J/cm? belichteten Probe (un-
ten, orange)

Wird das belichtete Material getempert, so entsteht
bei 430nm eine breite Absorptionsbande, deren
Hohe von der Belichtungsdosis abhangt (Abb. 3).
Die Proben der Abb. 3 wurden jeweils 6 Stunden bei
460°C getempert. Fur das Auge erscheinen die Pro-
ben nun leicht gelbstichig. Bei noch hdheren Tem-
pertemperaturen wird die Bande breiter und ihr Ma-
ximum verschiebt sich weiter in Richtung griinem
Spektralbereich, was zu einer bréaunlichen Farbe

DGaO-Proceedings 2021 — http://www.dgao-proceedings.de — ISSN: 1614-8436 — urn:nbn:de:0287-2021-A016-5

eingegangen: 31.10.2021

veroffentlicht: 17.11.2021


http://www.dgao-proceedings.de/

der Proben fihrt. Die reine Glaskeramik letztlich ist
opak, dunkelbraun-schwarzlich.
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Abb. 2 Verhalten des Absorptionskoeffizienten als Funk-
tion der Belichtungsdosis
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Abb. 3 Entstehen einer Absorptionsbande bei 430nm
wéhrend des Temperns in Abhangigkeit von der Belich-
tungsdosis: Blau 4, rot 8, gruin 16, violett 32 J/cm?.

Diese Absorptionsbhande kann den entstehenden
Silber-Nanopartikeln zugeordnet werden, ihre Rot-
verschiebung dem Wachsen dieser Partikel.

4 Brechungsindex nach homogener Belichtung

Bei 637 und 520nm (auf der langwelligen Seite der
Absorptionsbande) ist bei Messungen mit dem Pris-
menkoppler-Refraktometer eine schwache Zu-
nahme des Brechungsindex wahrend des Tempe-
rns um weniger als 510“ bzw. um ca. 103 zu ver-
zeichnen, was an der Nachweisgrenze des Gerates
liegt. Bei 408nm (auf der kurzwelligen Seite) ist da-
gegen eine Absenkung des Brechungsindex um ca.
410 zu messen.

5 Beugungsverhalten der Interferenzgitter

Mit einer Interferenzlithographie-Anordnung konn-
ten unter Verwendung der 325nm-Linie des HeCd-
Lasers stabile Beugungsgitter mit Gitterkonstanten
von 2,3um, 1,25um und 0,5um erzeugt werden. Die
Beugungseffizienz in der ersten Ordnung betrug bei

Gittern, die mit 32J/cm? geschrieben und 24 Stun-
den getempert wurden, bis 12% (Gitterkonstante
2,3um). Die Gitterkonstante 1,25um ergab bei glei-
cher Dosis und Temperdauer nur wenige % Effizi-
enz und bei 0,5um lag diese deutlich unter 0,1%.
Langeres Tempern scheint die Effizienz eher zu
verschlechtern.

Vermessen wurde auch die Abhangigkeit der Beu-
gungseffizienz vom Auslesewinkel, n(®). Die Breite
dieser Kurve, A® (FWHM) gilt nach der einfachen
Coupled-Wave-Theorie von Kogelnik [2] gemal
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Als ein MaR fiir die optisch effiziente Dicke des Git-
ters. Bei den verwendeten Proben mit der Material-
dicke 0,5mm ergab sich ein d von 0,38mm. Damit
kann ein Q-Faktor von 164 errechnet werden, was
die hergestellten Gitter eindeutig als (natirlich ab-
sorptionsbehaftete) Volumen-Phasengitter charak-
terisiert [2].

Eine Auswertung der Kogelnik’schen Beziehung fir
die Abhé&ngigkeit der Beugungseffizienz von der
Brechungsindexmodulation An ergab Werte, die un-
ter den mittels Refraktometer gemessenen Werten
lagen, insbesondere bei kleinen Gitterkonstanten.
Dies deutet darauf hin, dass die Kristallisationsbe-
reiche, auch im noch nicht keramisierten Zustand,
eine der Gitterkonstante &hnliche Abmessung besit-
zen oder dass beim Tempern auch eine Diffusion
der Kristallisationskeime in die nicht belichteten Be-
reiche hinein stattfindet.

6 Zusammenfassung

Mittels UV-Interferenzlithographie mit nachfolgen-
dem Tempern konnten in FOTURAN Il Volumen-
Phasengitter unterschiedlicher Gitterkonstante ein-
geschrieben werden. Hinsichtlich einer Realisie-
rung von diffraktiv-optischen Strukturen scheint die
Diffusion von Kondensationskeimen bzw. die Ab-
messung der Kristallisationsbereiche eine bessere
Strukturauflésung zu verhindern. Mit Variation der
Parameter UV-Dosis, Temperzeit und -temperatur
mussen allerdings noch weitere Experimente durch-
gefihrt werden, um hier die ndheren Details zu er-
kunden.
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