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1.UVOD

Vec je cetvrta decenija od podetka istrazivanja u oblasti fizike neuredenih
sistema. Zbog relativno velikog praznog prostora u teorijskim istrazivanjima svakodnev-
no se dolazi do novih saznanja koja se poput mozaika slazu u jednu celinu, dajuéi nam

kako vreme odmice potpuniju sliku ove problematike.

Karakteristika amorfuih-staklastih materijala, kao grupacije u okviru
neuredenih kondenzovanih sistema, je odsustvo prostorne periodi¢nosti, tj. daljeg
uredenja u rasporedu atoma. Nepostojanje daljeg uredenja ne znaci da su ovi materijali
potpuno neuredeni 1 u atomskim razmerama. Lokalne hemijske veze obezbeduju sko-
1o strogo fiksiranu duzinu veze i malo odstupanje uglova izmedu veza u blizem okruzen-
ju atoma. Upravo je blize uredenje neposredno odgovorno za poluprovodnicke osobine,
izraZene kroz postojanje zabranjenih zona, analognib i energetski bliskih kao kod kris-
talnih poluprovodnika /1/.

Razlog da je poslednjih godina poveéan interes za halkogenidne amorfne
poluprovodnike je taj $to se oni sve viSe koriste u raznim oblastima nauke i tehnike.

U ovom radu su ispitivane neke opticke osobine stakla Ge,,As,,S,,Se, I, sa
ciljem da se upotpune istrazivanja petokomponentnog sistema Ge-As-Se-S-1.
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2. OPSTE OSOBINE SLOZENTH STAKALA

Pocetak interesovanja za amortne materjale datira J08 od sredine pedese-
uls godina. Pocelo se od sinteza stakala tpa A™-BY ili A™-B". Dalje slede trokomponent-
na A"-B"-CY, M-AY-B". ¢etvorokomponentna M-A' BYLCYE ) jo$  slozenija
AM-AY-BY(1)-BY! (2)-C¥" 12,3/, gde je M bilo koji elemenal periodnog sistema; AV Si-
Ge-Pb: AY-P As-Bi: B¥-S,Se, Te; CYU.CLBr.I 4/,

Amorfni poluprovodnici se mogu podeliti | prema komponentama kaoje
ulaze u njihov sastav:

- elementarni poluprovodnici

+

halkogenidna stakla
- oksthalkogenidna stakia
oksidna stakla i

]

staklasti poluprovodnici sa strukturom slicnom struktari dijaman-
ta [15:’.

Halkogenidni staklasti poluprovodnici su amortni materijali koii sadeze bar
jedan od ciemenata: S,S¢ ili Te.

U normalnim uslovima amortua supstanca 2 wzotropna. bBsentuihig anizo-
tropia njenih elektriénib, mehani¢kih, optckih 1 drugih svoistna se javlia kao sezultat
dejstva spoljadnjih faktora .6/,

Amorfno s¢ moZe smatrati prelaznim izvedu tecvog i kristalnog stanja,
Naiwe, odsustvo uredenosti dugog dometa, haotidan raspored atoma i aromskih crupa.
odnosno uzajamni raspored najblizih koordinaciomh sfera je v prvoj aproksimaciyi kao
xod tecnostt. Medutim mnoga mehanicka svojstva (na primer viskoznost koja tezi ka bes-
konacnosty), dozvoljavaju da se staklo smatra ovrstim telom

Odavde vidimo da je staklasto stanje jedno nepenodicno stange koime odeo-
vara termadinamicki neravnote7no stanje. za koje fuje karakienstican munimuim un-
uirasnje energije. Zbog toga se moze oéekivati  prelaz staklasiog stanja u stabilnije.
energetski povoljnije-kristalno stanje. Ali u mpogim sluéajes ima vreme strukturne relah-
sacje fe tohko veliko da se praktiéno moze smatrati beskonacnim.

Amorfna poluprovodnika stakla imaju osobina dit i je 3irok interval proz-
racnostt u vidljivom 1 IC delu spektra i krede se od 0.5 do 20 umf u zavisnosti od sasta-
va). Takode v 7avisnast od sastava. vrednost elekinene provodijivostt 1e od 160 cm”
do 1077 Qe " raste eksponencijalno sa remperauram 1o Indeks prefamana se mehi-
ja wantervalu 1.8 do 2.95 a dobijena su stakla sa viednoséu cak 355 .8 1 zinisnosi od
sastava je t gnstina halkogenidnib stakala (v intervala 346 2 cm ), a vrednost mikrotvr-
dode nije veda od 300 kg mm®. Temperature rzmek@vanga se kreén do vredo: b oneéto
rnad 400°C - 9-12
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Halkogenidni staklasti poluprovodnici poseduju unutradnji fotoefekat. Pri
osvetljavanju je moguca pojava foto-clektromotorne sile, ¢ija velicina dostize vrednosti
0.5-0.7 V.

Takode pokazuju izuzetnu izdrzljivost u odnosu na radijacije, §to se ab-

* jadnjava neuredenodcéu njihove strukture, kao i to da je kod ujih slaba osetljivost elek-

tricnih ososhina na dejstvo primesa, §to se ohjasnjava visokom koncentracijom defekata
713,14/ i zasicenodcu valentnih veza u neuredenom materijalu /15/.

Ispitivanja petokomponetnog sistema sastava Ge,,As, (S, Se )1, pokazala
su da on ima visoku hemijsku stabilnost u odnosu na vodn, vodenu paru i rastvore kiseli-
na. Izvesna hemijska nestabilnost je vocena u kontakiu sa rastvorima baza. Gustina uzo-
raka se kreée od 3.13-4.26 gr/em’, $to zavisi od procentualnog néedéa sumpora odnosno
selena u datom staklu /1/.

Disperzija tndcksa prelamanja je v intervalu 2.05-2.40, $to takode zavisi od
koncentracije S odnosno Se /16/. !

Staklo ispitivano u ovom radu pripada bliskom sistemu opste formule
Ge, As, (5,452, )4.]. Naime, sistem sa 14 at% 1 je u ravnomernom odnosu S i Se poka-
zao posebno znadajne osobine vezane za temperaturnu zavisnost indeksa prelamanja, na
nekim talasnim duzinama, kao i zavisnost mikrotvrdoce od opterecenja.Sa druge strane
postoji opravdana sumnja da u nekim procentima jod nepovoljno delnje na homogenost
i stabilnost uzoraka. To su osnovni razlozi zadto su akivelna istraZivanja vezana za ovaj

sistem, a kome pripada i staklo tretirano u ovom radu.
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3. NACIN DOBIJANJA I PRIMENA

3.1 Sinteza

Amortm materijali se mogu podehti u dve grupe: maswvnl uzorci-stakla 1
filmovi. Stakla se dobyapu 1z rastopa na sledect nacin: U zavisnostt od sastava stakla. ire-
ha admenn polazne ¢lementarne komponente visoke ¢istoce. Kvarene ampule u kojim
se vréi sinteza ncophodno je temelino odistiti. Ampule se najpre peru u hrom-sumpornoj
kiselini 2 zatim sspirgju destilovinom vodom 1 alkohoiom. Zatim sledi njihovo susenje
pect na temperituri od 700K u trajanju 5-6 sati sa ciljem da se elupinige eventualno pri
sistvo OH grupa v kvarcnom staklu (157 Onda se 1¢te pune polazmm komponentam:
vakunuragju do 10 Pa 1 zatapaju u acetilen-kiseoniénom planenu.

Rezun sinteze-brzina zagrevanja i hladenja. zavist od sastava stakla. cdnos-
ne pjegove knstalizacione sposobnosti 1 raziicna je a svakom konkremom slucaju. Do
ipaksimalne temperature pri sintezi nekog konkretnog stakla moze se doc¢i na dva naci-
pa: zagrevanyein uzorka u nekoliko etapa ih kononualno odgovarajuéom brzinom, U
prvom slucaju 2tape zagrevanja zavise od temperarura topljenja polaznih komponents
Na kntcnim temperaturama rastop se odrzava nekoliko sati. Kada se dode do maksi-
maine temperature, odredene za ta) sastav stakla. 7bog ocuvania nOMOEENOg 1 )1ZOITap-
nog stanja rastopa. pristupa se brzom hladenie (izuzete je mogude dobiti amarini
materijal i reZimom sporog hladenja ), ¢ime se spredava formiranje knstalizacionil khwa
1 proces knstahzacye. U drugom slucaju zagrevanje se vré kontinualno do odredene
maksimalne temperature. Pri hladenju neophodno je wvréitt dopunsko odgrevanye dobi-
jenog amorfnog uzorka u ciiju hotmogemzache, pn femperaturama hoje su nesto spod
temperatura knsializacije stakla datog sastava,odnusno ispod temperature knstalizaciic
clementarnih strukturnth jedinica stakla.

Dobijanje amcrfrih poluprovodnika u obliku fiblmova je slozenin proces.
Deblpne tankil filmova se kredu od 8.5-10.0 pe 187 0Od svih metoda koje se danas ko
nste za dobyanje tankih filmova. najcesca je pomocu termi¢kog 1 laserskog 1sparavanja i
kondenzovania v vakuumu, 2z anapred sintetisanoy masivnoyg vzorka, Vakuumskoe ta-
iozente se moze predsatavin kao nekoitko uzastopmih procesa i tasprelaz datog amartnoge
acorha 1z Gvrste th tedne faze v gasovitu, prenodcije para uzorka u prostoru od sparitel
s do podloge pri smargenom pritisku gasa | koadenzacija para uzorka na podlogu. Fr
neke osobine. farm sastav 1 strukturs tankih fibmova zavise od tehnologue nphovog
dopnaniaa posehno od temperature podloge na koju se supstanca talo/ig karaktenstike
RAO SO s pushitie specificna otpornost, mehanck:  napant e stepen bnstalizacne. va-
vise od brane talozenja na podlogu 17,

Na kraga treba dodati da posle dobijanya ovakvih uzoraka, bilo filmova, bile
sihala, treba pribeds Koniroli pjthove amorfnost. To se postize razlicitim metodama: Ji
fakenom clehtronacelebttonskom mikroshopyou 1 polarizacionom mikroskopijen:
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3.2 Upotreba halkogenidnih stakala

Primena halkogenidnih poluprovodnickih materijala je 7bog npihovih speci-
ficath elektrofizickih 1 optickth osobina jako Siroka

Zbog svoje visoke prozracnosti u vidljivom 1 1C delu spektra. koridcéeni su u
optickim uredajima. Oblasti primene halkogerudnth stakala kod 1C optickih uredaja su u
termogratiji, laserskoj tehnici(za fokusiranje snazmh unpulsnih CO, lasera-10.6 pm). u
IC Fourier spektroskopiji kao 1 kod visoko razlagajucih optika u tehnici noénog sniman-
ja. Naspram tradicionalne upotrebe alkalnohalogznih i Erdalkalijumfluoridnih stakala.
sve vise se upotrebljavaju halkogenidna stakla u razhcitm sredinama zbog svoje velike
hemijske postojanosu. Zato §to ne oksidiraju mogu se upotrebiti kao kivete u neutralno)
do jako kiseloj 1C spektroskopyyi 22/,

Vrednost indeksa prelamaiya (1.8-2.93) omogucuje njthovu primenu u spe-
cijalnim optitkim uredajima. Takode su aktuein kao materijall za opricka vlakna u 1€
oblasti spektra.

Mnoga halkogenidna stakia imaju vrio male akusticne gubitke, pa se mogu
primeniti u akusti¢nim 1 akusticno-optickim uredajima kao $to su akusto-opticko skani-
rajuéi aparati, ultrazvucne linije kasnjenja, IC modulatori 1 drugo. Halkogem filmovi
imaju osobinu izmene fizickih oscbina pod dejsivom evetiosn. Ovaj efekat optickog 7api-
sa se koristi u oblasti holografije 17,



]

4. ZNACAJNE OPTICKE OSOBINE

4.1 Transparencija

Halkogenidna stakla su zbog svojih optickih karakteristika nadla primenu u
optickim instrumentima. Kada se koriste kao opticki materijaii. potrebno je da njihova
oblast prozracnosti obuhvata vidljivu i IC ablast spektra,a naro¢ito talasne duZine
He-Ne(0.6238 pm) i CO,(10.6 um) lasera. Analizirajuéi literaturne podatke 4,20/, mose
se zakljuciti da postoji samo nekoliko sastava stakla iz binarnog astema As-S koji su
prozracni za talasne duzine 623.8 nm 1 10600 nm. Medutimn termedinamicks parametria
usiovi sinteze nh matenjala ne dozvoljavaju da se dobiyju optickr howmogena swkla vecih
dimenzija sa unapred zadanim kompleksom fizicko-hemijskih « optickih paramerara.
Zato se u sistem As-S uvode nove komponente: LGe,Se ili Sb. Siakla sistema Ge-As-5
imaju oblast prozracnosti 0.7-12 um.a Ge-As-Se 0.6-14 um /29, Kao sto vidimo. ~ariran-
jem sastava halkogenidnih staklastih poluprovodnika, moze se uiicati na opticke osobine
ovih matenjala.

Ranije ispitivana stakla sistema (e, As. (Se S, ). L, pokazju visoku proz-
racnost u vidljivoj 1 IC oblasti spekira u Sirokom intervalu talasnth duzina. Na shear 41,1
je prikazan npican transparentni spektar za uzorak iz ovog sistema  2/.¢ija je debijina ir-

nosila 50 un.

r (%] 1 1

80 |~

40 — —]

20 - -

20000 15000 10000 5000

a)

T{%] T [ LN D S ER At LI A

3500 2500 1600 1200 800 <00

b) v [(‘m"]

Mika 4 /1 1 Transparenont sped e za Ge 45, 8¢ .8, 7,
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Ova debljina omogucava transpareninost stakla oko 70% sve do 850 cm™.
SnaZna apsorpcija na 850 cm™ uslovljéna je karakteristi¢nim oscilacijama As-S i As-1
veza /2,21/, §to predstavija pocetak viSefononske apsorpeije, svojstvene za halkogenidna
stakla koja sadrze As.,S,Se /21,22/. Takode su nocljivi i pikovi na 3570 em i 1590 em-1.
Prvi potice od prisustva molekularno apsorbovane vode u sastava stakla, dok drugi po-
ti¢e od prisustva OH grupe u staklu. Oba ova apsorpciona pika je moguée pogodnim
tehnoloskim postupkom umanjiti ili potpuno ukloniti /21,22, Apsorpciona traka slabi-
jeg intenziteta na 12000 em™ bi mogla biti posledica fundamentalne apsorpeije  GeSe,
/23, cije se strukturne jedinice formiraju u staklu.

4.2 Apsorpciona granica

Halkogenidni poluprovodnici su visoko transparentni u vidljivom i IC delu
spekira. Do pada transparencije na veéim talasnim duzinama dolazi usled fononske ap-
sorpeije. Pri daljem povecanju talasnih duzina pocinje neprekidan spektar fononske ap-
sorpeije, koji je uslovijen strukiurnom ncuredeno$éu amorfnih materijala (odsustvo
daljeg uredenja). Pad apsorpcije u oblasti kratkih talasnih duzina deava se zbog sopst-
vene apsorpelje do koje dolazi zbog prelaza elektrona iz valentne u provodnu zonu, Ova
kratkotalasna granica transparencije se naziva apsorpeiona granica (apsorpcioni prag) i
odgovara optickoj sirini zabranjene zone.

Kod ve€ine amorfnih poluprovodnika apsorpcioni spektar ima oblik kao na
slici 4.2.1.

— e
(o] (=)
& o

koef. apsorpcije o
[
)
~

102

Q

Slika 4.2. 1 Opsit oblik apsorpeionog spekira amorfnog
poluprovodnika i oblasti apsorpcionog praga
(prema /24/)
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Za odredivanje opticke $irine zabranjene zone koriste se dva metoda. Prvi je
prema Stukeu (Stuke) /25/, koji kaze da u mnogim amorfnim poluprovodnicima zabran-
jena zuna elektropokretljivosti adgovara energiji fotona pri kojoj koeficyent opticke ap-
sorpeije ima vrednost oko 10° em’. Drugi metod kojim se odreduje opticka $itina
zabranjene zone je ekstrapolacija krive iznad cksponencijainog praga. Ekstrapolacyom
linearnog dela krive (oblast B na slici 42.1.) do preseka sa apscisnom osom dobijamo
ocenu opticke $irine zabranjene zone (E,™). Vrednost E" dobyjene ckstrapolacijom
Eﬁvc su po pravilu za 0.1-0.2 eV manje od vrednostt 7a B dobyenth meicdom
Stukea.

Treba napomenuti da se vrednost za dinnu zabranjene zone razhkuje da tye
dobijena iz merenja optickih ili elektricnih osobina amortnih materijala. Vrednosu za
Sirinu zabranjene zone dobijene iz opti¢kih osobina su vece nego vrednost za Sinou za-
branjenc zone dobijene iz elektriénih osobina.

§ h

Vrednosti éirme zabranjene zone merene u sistemu Ge As,(de s ial, 2
se krecu u intervalu od 1.97-2.39 eV, 3to zavisi od koncentracije sclena (suiipoial. shika
AN

ey T

Se [at.%]) 40 30 20 10 4]

EW,_ﬁi T B | j

{ev]

2.7 - -
/ )
2.1}~ . % .
e & .
2.0 -
e b SRRV I
0 10 20 30 0

s lat.%]

Slika 4.2, Opizcha sirina zabranjene zone u 2dvisnosis wid koncentracye
S/ Se) stakla sistema Ge, 15, 45¢,8, )41,

4.3 Indeks prelamanja

Halkogenidna stakla se zbog svog velikog indeksa prelamanja kKonste u op-
rickim uredajima. Disperzija indeksa prelamanja stakla iz sistema Ge  As, 15¢,S, )L, je
predstavljena na sher 4.3 1 7167 Kao $to se vidi napvece vrednosit indeksa prefamanga
una staklo Ge..As, el Porast odnosa §/Se urrokue opadanie deksa prefamaniat
ava zavisnost je priblizno linearna.

7 avisnost indeksa prelamanja od temperature (77 -+ U< KK prikazana e
na sher 4.3.2,a disperzija temperaturskos porasta indeksa prelamanja u funkay talasne
duzine na <her 433
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Shka 4 3. F Disperzya lermperalurskog prirasia iudefsa prefarmanya stekala
sixtema (e, As, (Se,S, )L, /16

Halkogenidna stakla mogu imati u zavisnosti od sastava pozitivnu, negativ-
nu ili nultu vrednost promene indeksa prelamanja sa temperaturom (An/AT). Staklo sas-
tava Ge,,As, Se S, u ispitivanom temperaturskom intervalu pokazuje nezavisnost
indeksa prelamanja od temperature (za A=35 pm), dakle promenom sastava datog stakla
mozemo dobiti halkogeno staklo sa pozitivnim, negativoim ili nultim vrednostima An/AT
§to je bitno pri izradi stabilnih optickih sistema.
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5.METODE MERENJA INDEKSA PRELAMANJA

Upotreba halkogenidnih stakala v uredajima opto- i mikroelektronike zah-
teva pored oblasti transparencije, poznavanje i spektralne zavisnosti indeksa prelamanja.
Zbog velikih vrednosti indeksa prelamanja koji karakteriSe halkogenidne amorfne mat-
erijale, isti je nemogude meriti standardnim refraktometarskim metodama. Zbog toga
moramo pribedi nekim drugim resenjima.

5.1 Metod prizme

U ovom slu¢aju merenje indeksa prelamanja se zasniva na efektu prelaman-
ja na prizmi. Kada nam veli¢ina uzorka dopusta da ga moZemo obraditi u obliku prizme,
tada koristimo_ ovaj metod. Sema za merenje indeksa prelamanja data je na shiei 5.1.1.

12

- \4
— N \
13

2
e

Slika 3. 1. [ Blok sera aparature za merenje disperzye indeksa prelarmarya;
L-izvor sverlost, 2-polarizator, F-morokromaion, 4-sferno ogledalo,
J-ravne ogledalo, 6-uzorak, 7-kruina ploca va dyafragreomn
(rosad wzorka), S-rotaciona ploce, goniomeirjsis sto, IOelpricrne
agledalo, 11-detchtor zracenyu, 12-pojacavac signald, 7 3-misac
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Ekspetiment zahteva visoko polirane uzatke u obliku prizine, ¢ijt ugao moze
imati vrednosti izmedu 15.30° i 18.30°. Ukoliko se eksperimentalnom postavkom obez-
bedi da svetlost pada pod pravim uglom na stranicu prizme, dobro poznata opéta jed-
nacina prelamanja na prizmi se transformise u oblik /26/

in (S +
4o SDB @)

: 5.1.D
sin g

gde je n-indeks prelamanja materijala, ¢-ugao prizme, 8-ugao skretanja.

Odavde vidimo da se merenje indeksa prelamanja prakti¢no svodi na mer-
enje ugla prizme i ugla skretanja. Ako se obezbedi striktno podtovanje ove eksperimen-
talne postavke, procenjuje se greska pri odredivanju indeksa prelamanja datog
materijala oko = 0.001 /27/.

Disperzija indeksa prelamanja pokazuje uobicajnu zavisnost. Nagli porast
vrednosti na kraéim talasnim du¢inama uslovljen je kratkotalasnom apsorpcionom
granicom.

’

5.2 Interferencioni metod

Kada nam okolnosti ne dozvoljavaju da za merenje indeksa prelamanja pri-
premimo uzorke dovoljno velikih dimenzija, tada pristupamo interferencionom metodu
odredivanja ovog opti¢kog parametra na uzorcima u formi tankih filmova. Merenje in-
deksa prelamanja datih filmova zasniva se na klasiénim merenjima interferencionih
maksimuma u transparentnim spektrima /28/, slika 5.2.1.

T{2)

100
80{-
60|-
b |-

20 -

(] Il J 2, A : 1 3 (N L] 1

2 1
i,0 1,2 i,h 1,6 1.8 2,0 v (ev)

Stika 5.2 1 Kriva transparencye tankog filma Cu Ay, S¢,, /., 177
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Naime, poznato je da optitku transparenciju tankih filmova karakteri$u in-
teferencioni efekti. Iz uslova da je opti¢tka debljina filma jednaka /30,31/,

: 1 ‘
i d (521
o 4(\'m+| —~ V) ( : ]

moze se odrediti indeks prelamanja filma n. U gornjem izrazu talasni brojevi ¥, 1 Vi 82
odnose na dva susedna ekstrema na ktivoj T= f(¥), 1}. na m-ti maksimum 1 minimm
koji potom sledi. Debljina filma d se odreduje nekom nezavisnom metodom
{ mikroskopski, npr.).

Treba ista¢i da ovaj savremeni metod dozvoljava da se pored indeksa prela-
manja odredi i koeficijent apsorpeije matetijala /334 Time je naravno omoguceno da se
odredi i §irina opticki zabranjene zone.
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6.PREPARIRANJE UZORAKA ZA MERENJA

6.1 Mikroskopska kontrola kvaliteta uzoraka

Uzorci stakla dobijeni procesom sinteze su magivni i imaju oblik ampule u
kojoj je vr¥ena sinteza. Da bi se mogla vrditi bilo kakva merenja, uzorak je potrebno na
odgovarajufi nacin priptemiti.

Najpre se od masivnog uzorka odsece komad dovoljne veli¢ine radi obrade.
Dimeuzije 10g komada treba da budu veée od dimenzija gotove planpatalelne plocice ili
prizme, u zavisnosti od toga kakav je oblik uzorka potreban za merenje. Odseceni ko-
mad treba pogledati pomocu optitkog mikroskopa radi uotavanja eventualnih naprslina
u unutragnjosti uzorka (ako su dovoljno transparentni) i ukeliko ge eventualno noce de-
fekti, takve uzorke treba odbaciti.

U ovom radu kori¥éen jc optitki mikroskop REICHERT (Austrija) sa
uveéanjima objektiva 1:1, 4:1 j 10:1. Pomo¢u njega smo odabrali uzorke za merenja, koji
su bez unutradnjih naprslina i homogenog su sastava.

Dalja kontrola kvaliteta uzoraka izvtdena je pomoéu polarizacionog mikros-
kopa MIN-8 (SSSR).

Kao to je poznato, polatizacioni mikroskop omogutuje da se utvrdi eventu-
alna opti¢ka aktivnost i anizotropija materijala. Dva polaroida i dopunsko kondenzorsko
solivo pruZaju moguénost da se eksperiment izvesi u tav. ortoskopskoj ili konoskopskoj
postavei. U ovom radu posmatranja su vi¥ena v obe tehnike. Kako u jednom, tako iu
drugom sluéaju, prilikom obrtanja predmetnog stoci¢a vidno polje je ostajalo tammno,
¢ime je potvrdena izotropija uzotka.

6.2 Priprema planparalelnih plocica za merenje apsorpcionog spektra

Kada je odabran komad dovoljne veli¢ine i zadovoljavajuéeg kvaliteta pris-
tupili smo daljoj obradi. U narednoj fazi bio je neophodan metalni drZac koji se sastoji
od dva koaksijalna cilindra (slika 6.2.1).

Cilindar ve¢eg pre¢nika ¢60 mm ima fupljinu u koju ulazi masivni cilindar ¢30 mm. Jed-
na baza masivnog cilindra je normalna na omota¢ a ugao koji normala na drugu bazu
gradi sa osom cilindra iznosi 16°.

U daljem radu najpre je potrebno da se brufenjem obrade ivice datog uzor-
ka, tako da budu medusobno normalne. Za brusenje se koristi prah karborunduma, pet
razli¢itih stepena granulacije zena ( od 260-28 jim).



Slika 0.2. 1 Metalni drZac za izradu planparalelnih plocica ili prizama

Posle grube obrade ivica, pristupa se lepljenju ravnijom povriinom uzorka
za metalni drzad. Lepljenje se izvodi pomocéu specijalnog vezivnog sredstva (salol), koje
nije agresivno. Kada se uzorak zalepi, moze se poceti sa brufenjem. Najpre se koristi
abraziv krupnoée zrna 260 pm i bruenje se izvodi na staklu. Stavi se malo abraziva i sa
vodom se napravi pasta. Pomoéu najkrupnijeg abraziva se uklone sve veée neravnine na
povriini uzorka. Zatim se brufenje nastavlja kori¥€enjem praha manje krupnofe zrna i
to sve dotle, dok sa povriine uzorka ne nestanu sve izbodine i pukotine. Brudenje na
staklu se zavr¥ava kori¥¢enjem abraziva dimenzija zrna reda 28 pm. U tom stanju uzorak
ima mat povriinu. Da bi se dobila sjajna poviina uzorka, brufenje se nastavlja sa naijfi-
nijim abrazivom ali ne na stakhu, veé na kruznoj plodi, preko koje je zategnuta svilena
tkanina. Uzorak je i dalje zalepljen istom stranom na bazu metalnog drZada, koja je nor-
malna na omota¢ cilindra. Posle brufenja na tkanini, uzorak dobija 8jaj, ali ga je potreb-
no jod ispolirati.

Poliranje se izvodi na svilenoj tkanini pomoéu gpecijalnog polit praha
("juvelirsio rumenilo"), nanetog na tkaninu u tankom sloju. Zavrrino poliranje se izvodi
pomocu bar§una. Povriina je dobro ispolirana kada na njoj nema ogrebotina i tackica, i
kada ima visok ogledalski sjaj, 8to se mikroskopski proverava.

Sada je na redu brufenje druge povrfine. Uzorak se sa metalnog drZaga od-
lepljuje pomoéu acetona i ispoliranom povrinom lepi za istu bazu masivnog cilindra.
Brudenje i poliranje druge povriine uzorka, izvodi se na isti nadin kao u prethodnom
shuéaju.

Ovakvim postupkom dobijaju se visoko polirane planparalelne plodice za
merenje apsorpcionog spektra.



16

6.3 Priprema odgovarajucik prizmi za nestandardno merenje indeksa
prelamanja

Izbor uzoraka, veli¢ina, brudenje i poliranje opisano je u poglavljima 6.1 i
6.2. Razlika u postupku sastoji se u tome §to se posle brufenija i poliranja prve strane
uzotka, isti lepi na zakofenu bazu masiviog cilindra. Na ovaj nacin, koriéenjem driada,
omoguceno je da ugao izmedu povrine koja se brusi i prve veé ispolirane, bude onaj isti
ugao, koji zaklapa normala na kosu bazu cilindra sa osom cilindra.

Ovaj ugao nam odreduje ugao prizme. Naime, pri merenju indeksa prela-
manja metodom prizme imamo dva zahteva. Prvi je visoka ispoliranost uzoraka, a drugi
odreduje maksimalni ugao prizme.

Ako svetlost pada normalno na stranicu prizme (glika 6.3.1), onda se stan-
dardna jednacina prelamanja na prizmi transformife /26/ u oblik (6.3.1)

nval = 1

Shika 6. 7. 7 Prelamanie svetlosmog zraka pri prolasku kroz prizmu

gde je n-indeks prelamanja materijala, ¢-ugao prizme, §-ugao skretanja (odstupanje iz-
laznog snopa od pravea upadnog zraka), 8-ugao prelamanja.

Naime, iz zakona prelamanja dobijamo:

SINQ _nye o SNQ 1 B8+
#in® 7 gin® 7

p=S0 o SO g,
sSmep smep
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Maksimalni ugao prelamanja mora biti samo toliki da se zrak ne vrati u priz-
u, znaci 0 =90° 1z tao aniCenia dobtjamo sledede uslove za ugao prizme:
o, znadi 0, =90° Iz tog ogranifenja dobijamo sledece usl g i

za (sin@) =1 = sing="p> o 2

Ogranicenje za ugao prizie je

P < arcsin% (6.3.2)

Posto je disperzija indeksa prelamanja stakala iz sloZenog sistema Ge-As-
Se-S-1 u intervalu 2.05-2.40 /16/, poslednji izraz (6.3.2) nam daje maksimalno dozvoljenu
vrednost ugla prizme i ona iznosi ¢, = 24.624°.

Zadovoljavajui ova dva zahteva, moZe se smatrati da je pri ovakvoj post-
avci eksperimenta grefka pri odredivanju indeksa prelamanja materijala £0.001 27/,

Ugao prizme stakla Ge, As,,S, Se, 1, koje je u ovom radu ispitivano, meren
je na dvokruznom optickom goniometrin "ENRAT NONIUS Y-8381" sa ta¢nodcu od £17
iznosi ¢=15.433° £ 0.017°.
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7T.MERENJE INDEKSA PRELAMANJA

Poito smo napravili prizmu, pristupilo se merenjit indeksa prelamanja. In-
deks prelamanja stakla Ge,As S, Se, 1, meren je pomolu aparature fematski prika-
zane na slici 7.0.1.

—] X e

Siika 7.0.7 Sema aparature za ovdredivanje ugla skrelfanja

Isti se raduna pomoéu veé date formule (6.3.1). Ugao skretanja zraka &
posle prolaska kroz prizinu racuna se iz obrasca

’

: X '
0 = arctan 7 (7.1)

gde je L udaljenost prizme od zaklona, a x predstavlja rastojanje na zaklonu izmedu spo-
ta direktnog zraka i spota zraka prelomljenog na prizmi.

Medutim, izraz za racunanje indeksa prelamanja n je korektan samo u
slu¢aju kada svetlosni zrak pada normalno na prizmu, iz ¢ega proizilazi da se stalno
mora kontrolisati poloZaj prizme u odnosu na izvor svetjosti.

U tu svrhu prizma je pomoéu staklenog 3tapi¢a i plastelina pricvri¢ena na
gomiometarsku glavu a zatim zajedno sa goniometarskom glavom postavljena na poseb-
no pokretno postolje. Ovakvo postavijanje prizme omoguéuje da se ona orijentife u
prostoru pomodu tri rotacije i tri translacije, koje su medusobno normalne.Dve rotacije i
translacije moZemo ostvariti pomocu goniometarske glave, dok treéu ostvarujemo na
pokretnom postolju. Na ovaj nadin postizemo da svetlost pada normalno na prizmu.

Merenja su vriena na talasnoj duzini 2.=632.8 nm. Kao izvor svetlosti pos-
luzio je Ie-Ne laser "ISKRA" , snage 1mW.
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Eksperimenti su ve8eni za razli¢ita rastojanja prizme od zaklona. Rastojanja
x iL su merena Celiénim metrom sa grekom AL=10.5 mm i Av==10.5 mm.

Apsolutna gregka indeksa prelamanja se racuna iz relacije

J‘“" (5+‘~P) cos 8

(\6) S
sin’ P sin” P

An= Afp) (7.2)

Ay je grefka koju smo nadinili u merenju ugla prizme i iznosi +1°. AS je grefka pri
odredivanju ugla skretanja i nju odredujemo pomocu relacije

[ 2 2 -2 ,
AS = [—=— (A + (AL (7.3)
V(L2+x2) (L +x)

Rezultati merenja indeksa prelamanja su dati u tabeli 1, a grafik zavisnosti od L na slici
7.0.2.

Broj x [em] L [em] § AS n An
1 132.9 337.3 | 21.50500 | 000014 | 22311 | 0.0039
2 128.4 3263 | 2147978 | 000014 | 22298 | 0.0039
3 1245 3168 | 21.45445| 000015 | 22284 | 00039
4 121.2 3081 | 21.47362 | 000015 | 222004 | 0.0039
5 117.9 2997 | 21.47435 | 000016 | 2.2295 | 0.0039
6 1146 2914 | 2146842 | 000016 | 22292 | 00039
7 113 2828 | 21.48283| 000016 | 22299 | 0.0039
8 107.9 2742 | 21.48005 | 0.00017 | 22298 | 0.0039
9 104.5 2656 |21.47710| 000018 | 22296 | 0.0039
10 101.0 256.4 | 21.50026 | 0.00018 | 22308 | 0.0039
11 97.5 247.9 | 21.46990 | 000019 | 22292 | 0.0039
12 942 2393 | 2148699 | 000019 | 22301 | 0.0039
13 911 2317 | 2146380 | 0.00020 | 22289 | 0.0039
14 88.1 2240 | 2146989 | 000021 | 22202 | o.0039
15 85.3 2168 | 21.47717 | 000021 | 22296 | 0.0039
16 81.7 2085 | 21.39756 | 000022 | 22256 | 0.0038
17 78.7 200.4 | 21.44068 | 000023 | 22277 | 0.0039
18 755 192.0 | 21.46620 | 0.00024 | 22290 | 0.0039
19 723 1841 | 21.44100 | 0.00025 | 22277 | 0.0039
20 69.1 1756 | 21.48003 | 0.00026 | 22208 | 0.0039
21 615 156.4 | 21.46587 | 0.00030 | 22290 | 0.0040

Tabela 1
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Iz tabele 1 i slike 7.0.2 odredena je vrednost indeksa prelamanja stakla
Ge,,As,,S,,5¢,,1 5, za talasnu duzinu He-Ne lasera od 632,8 nm i jznosi n=2.229210.0039

Ista merenja prikazana su na slici 7.0.3 u uobitajenocj razmeri za standardna
odredivanja indeksa prelamanja.

Kao ¥to se vidi, u granicama greske, sva izvr¥ena metenja konvergiraju istoj
vrednosti  indeksa  prelamanja. U odnosu na  rezultate  za  analogan
sistemGe, As (Se.S, )1, ova vednost se mogla ocekivati. Naime, u sistemu sa 14 at% 1
indeks prelamanja kretao se u intervahu od 2.05 do 2.40 /16/, a za staklo sa ravhomernom
koncentracijom sumpora i selena vrednost indeksa prelamangja iznosila je 2.205 . To uka-
zujc da poveéan sadrzaj joda povecava indeks prelamanja. Ovakav zakljufak se moZe iz-
vesti veé nia osnovu samo ovog merenja, jer se radi o évrstim rastvorima 34/, Cija je
karakteristika da je promena fizickih veli¢ina uvek monotona funkcija koncentracije. Na-
ravio da ¢e tek merenja u vife tadaka ovog sistema eksplicitno potvrditi ovakvu tvrdnju.
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8.ODREDIVANJE KRATKOTALASNE GRANICE
APSORPCIONOG SPEKTRA

Apsorpcioni  spektar  halkogenidnog  poluprovodnickog  stakla
Ge,As,,S,,Se, 1, meren je u intervalu talasnih duzina od 370-1000 nm pomou stan-
dardne aparature, &iji su glavni delovi monohromator SPM-2 (Zeiss,Jena) sa kvarcnom
optikom, fotomultiplikator i instrument za olitavanje intenziteta propudtene svetlosti.
Uzorci za ova merenjfa moraju biti izradent u obliku visoko poliranih planparaletuih
plodica.

Priprema uzoraka je detalino opisana u poglavhu 6.2, .

Kao §to je poznato, transparencija 7 predstavla odnos zmedu intenziteta
upadne i propustene svetlosti. Za odredivanje apsorpcionog spektra ispitivanog stakla
stuzili smo se relativnom metodom. Naime. meteni su intenziteti svetlosti kada je na put
svetlosnog zralenja postavlien nosac sa uzorkom /_ i kada je postavlien nosa¢ bez uzor-
kal,;

role
=7 (8.1)

Transparentni spektri halkogenidnog stakla Ge As. S Se 1., za tri razli¢ite
debliine uzoraka, prikazani su na slici 8.0.1. .

Za odredivanje apsorpcionog koeficiienta koristi se relacyja. koja opisuje
slablienje zralenja pri prolasku kroz materiiatnu sredinn debljme o

fe=le  (8.2)

gde je /-imtenzitet propultenog zralenja, 7 -intenzitet upadnog zradenja a o apsorpeio-
ni koeficyjent. Iz gornjih obrazaca mozemo dobiti zavisnost koeficnenta apsorpene od
talasne duzine propustenog zrac¢enja:

o =

1

S

Na slici 8.0.2 prikazana je zavisnost apsorpcionog koefichenta stakla
Ge,As, S, Se, 1, za tri debljine uzorka, u oblasti kratkotalasne granice.

Opticku $irinu zabranjene zone dobilemo ckstrapolacijom linearnog dela
krvih a=f(2).
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Slika 8.0.1 Transparentni spektar stakla Ge20As145245¢24118
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Relacija (8.3) smatra se prihvatljivim refenjem za odredivanje optitkog pa-
fametra o iz eksperimentalnih podataka. Medutim, Einjenica je da u svakom sludaju
postoji i efekat refleksije prilikom ozradivanja uzorka. To je razlog zbog koga je za pre-
cizna merenja svakako potrebno izvriiti korekciju i na ovaj faktor, '

U aproksimaciji normalnog upadnog snopa elektromagnetnog zradenja 7, za
shifaj vilestruke refleksije na konagno debelom uzorku, refleksija R, transparencija 7'i
apsorpcija A se definifu na sledeéi nadin /32/

N -20d
RZ{g:“‘ (1-r°re

0 1-reed (8:4)

I (Q-pled
T e 69

T4 | o
A===(1-Nn—"E— (8.6
Io (=7 1-reod (8.6)

— 122
gde je p= o HE (8.7)

(2 + 1) +£2

k je indeks apsorpcije, dtdeblljina uzorka a r-koeficijent refleksije pri jednostrukoj
refleksiji.

Veli¢ina k praktiéno ne uti¢e na r ako je ar<! . Za veoma male vrednosti

a(npr. a<10%cm?) bi€e A=0 a izrazi za refleksiju i transparenciju dobijaju sledeéi oblik

122/

R=

~-1? ,
W h T 69

Ako je ad>1, dobija se iz (8.4) da je R=r, odnosno nestaje udeo vezan za
videstruku refkesiju zbog jake apsorpcije svetlosti u uzorku. Iz izraza

_(1-R)lee
T rena 39
na osnovu eksperimentalnih podataka o transparenciji 7'i refleksiji =7, moZe se izratu-
nati a. Ako je vrednost indeksa prelamanja n poznata veli¢ina (a & se moze zanemariti)
pri < 10 pmi o< 10° cm™, na osnovu relacije (8.7) moze se proceniti vrednost za r.

Tada je konacni izraz za apsorpcioni koeficijent /33/

1-R%*+ J( - R +4T3R2
a:bl—,ln(' ) ‘/(21") (8.10)
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gde je d-debljina uzorka, 7-transparencija a R-koeficijent refleksije pri viSestrukoj re-
fleksiji i racuna se iz formule

R= (;Li—f)z (8.11)

Na slici 8.0.3 dati su apsorpcioni spekiri halkogenidnog stakla
Ge,gAs,,S,Se, 1, za tri razliCite debljine, sa korekcijom na regularnu refleksiju.
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Transparentni spektar stakla Ge, A8, 5,5e,, 1, (slika £0.1) pokazuje odeki-
vanu visoku prozraé¢nost u vidlivom i bliskom IC delu spektra. Nagh porast apsorpcije
na talasmm duzmama manjim od 600 nm. uslovhien je kratkotalasnom apsorpcionom
granicom.

Apsorpciont pik slabijeg mtenziteta na priblizno 7 nm mogao bi biti pos-
ledica tundamentalne apsorpcne CieSe, 23 | ¢e ~e strukturne jedince tormiraju u
staklu.

Apsorpeiona traka na oko 930 nn nije tnicna za sistem, nego je posledica
necistoca i moZe se izbedi pazljvim tehnologkim postupkom sinteze stakla.

Funkcionalna zavisnost koeficijienta asporyciie md talasne duzine u oblasti
apsorpcionog praga (slika 8.0.2), omogucéila je da se ekatrapalachom krivih odredi op-
ticka $irina zabranjene zone (E ") od 2.05 e V. '

Rezultati za koefictient wosornene prkazam ns shet <02, dobnemns sa met-
¢njem transparencije ( 7) uzoraka, bez ura¢unuvanja tegulane tefleksie ¢ Ry, Na slici
R.0.3 prikazana je zavisnost koeficijenta apsorpesje oc talasne ¢azme u oblasti apsorp-
cione granice, uzimajuci u obzir korekeiju nu reguarni retlekanu. Ekstrapolacom krivih
sa shike 8.0.3 odredena je opticka Sirina zabraniene zope (F ™ ond 207 eV

Kao &to se vidi, ura¢unavanje efekta regularne refleksie nije dovelo do ne-
kih znacajnijih izmena eksperimentalnili rezwitata. pa nroizilizn da se za odredivanje
koeticijenta apsorpcije, a sanum tim 1 opticke Sirine zabramene zone, moze Kotistiti wraz
(.3).
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9.ZAKLJUCAK

U ovom radu ispitivane su neke opticke osobine stakla Ge,As, S Se, I, sa
ciljem da se upotpune istraZivanja petokomponentiog sistema Ge-As-Se-S-1.

Pomoéu optickog i polan?auonog mikrogkopa kontrolisan je kvalitet uzora-
ka, njihova izotropnost i homogenost.

Transparentni spektri u vidljivoj 1 1C oblasti ukazali su na visoku proz-
racnost ispitivanog stakla.

Merenje koeficijenta apsorpcije u oblasti apsorpcionog praga, omoguéilo je
odredivanje opticke firine zabranjene zone. Predstavijanjem funkcionaine zavisnosti
koeficijenta apsorpcije od talasne duzine, bez uracunavanja regularne refleksije, i ek-
strapolacijom ovih krivih, odredena je optitka Sirina zabranjene zone od E *™=2.05eV.
Predstavljanjem iste funkcionalne zavisnosti, ali sa urac¢unatim efektom na regulamu re-
fleksiju, ekstrapolacijom ovih krivih odredena je opticka firina zabranjene zone od
B “"=2.07eV.

Merenjem indeksa prelamanja  za talasnu  duzinn He-Ne lagera
(A=632.8nm), odredena je vrednost indeksa prelamanja stakla Ge,As S, Se, 1, od
n=2.2292x0.0039.
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