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Motivation

Gegenstand der Bachelorarbeit ist die Untersuchung der
Glasbildung in den ternaren Systemen Cu-As-Se und Ag-
As-Se sowie im quarternaren System Cu-Ag-As-Se. Die
schwermetallhaltigen Chalkogenidglaser werden aus den
Elementsubstanzen synthetisiert. Sie dienen als Aus-
gangsmaterial fur die Herstellung von Cu?*- und Ag*-
ionen-sensitiven Elektroden. Dabei werden sie zu
Chalkogenid-glas-Dickschichtpasten verarbeitet und uber
Siebdruck auf keramische Substrate aufgetragen.

Synthese
Pulvergemenge der Elementsubstanzen werden in
geschlossenen, evakuierten Quarzglasampullen ge-

schmolzen. Die Schmelze wird im Kammerofen bei
folgendem Ofenprogramm durchgefihrt:

o 8 h

Raumtemperatur — 600 °C— an Luft abschrecken

Syntheseprodukte

Die amorphen Proben zeichnen sich durch glatte, reflek-
tierende Oberflachen mit metallischem Glanz aus. Sie

sind sprode und brechen scharfkantig.

Abb. 1: Ober- und Unterseite sowie Bruchstlicke der erstarrten Schmelzen
der amorphen Probe Cug ,5As 3;55€ 3,5 (Cul)

Abb. 2: Ober- und Unterseite sowie Bruchstlicke der erstarrten Schmelzen
der amorphen Probe Ag ,;As 3;55€ 3;5(Ag19)

Die Schmelzkorper von Proben mit kristallinen Anteilen
besitzen raue, unebene Oberflachen. Sie zeichnen sich
durch erhohte Duktilitat aus und unterliegen vor dem
Bruch plastischer Deformation.

Abb. 3: Erstarrte Schmelzen der Proben Cug 35,0AS; 47645€( 1415 (Cu8),
CUg 4624AS0 26245€0,0752 (CU9) und Ag, ,As ,Se, , (Agl4) mit
teilkristalliner und kristalliner Struktur

Analyse mittels Rontgenpulverdiffraktometrie

Kristalline Proben weisen im Diffraktogramm markante
Reflexe hoher Intensitaten auf. Bei teilkristallinen Proben
treten ebenfalls Reflexe auf, der Untergrund ist jedoch
bodenwellenartig erhdht. Amorphe Proben zeichnen sich
dagegen durch eine vollstandige Abwesenheit von
Reflexen im Beugungsbild aus.
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Abb. 5: Vergleich von drei charakteristischen Diffraktogrammen von
Proben kristalliner, teilkristalliner und amorpher Struktur
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Untersuchung mittels REM-EDX

Elektronenstrahl-Mikrobereichsanalysen an den Ober-
flachen der Chalkogenidglaser wurden durchgefuhrt.
Anhand der ermittelten Elementverteilungsdaten konnte
die homogene Verteilung der Elemente innerhalb der
Chalkogenidglas-Proben nachgewiesen werden.
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Abb. 4: Elektronenbild und Elementverteilung von Probe
Cuyg 07A80,205AS0,3625€0,362 (CUAg1)

Darstellung der Proben im Phasendiagramm

Alle untersuchten Proben sind in ternaren Phasendia-
grammen dargestellt. Die mittels XRPD ermittelten Ord-
nungszustande der Proben sind farblich gekennzeichnet.
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Abb. 6: Phasendiagramme Cu-As-Se und Ag-As-Se mit Probeniibersicht

Untersuchung des Sinterverhaltens

Durch Thermomechanische Analyse wurden Sinterkurven
einiger Chalkogenidglas-Proben aufgenommen. Die
Glaser sind bei Temperaturen jenseits von 200 °C ohne
das Auftreten von Sinterblockaden dicht sinterbar.
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Abb. 8: Sinterkurven von vier kupferhaltigen Chalkogenidglasern
unterschiedlicher Zusammensetzung

Ergebnisse der Thermischen Analyse

Die Chalkogenidglaser weisen im Verlauf der DTA-Kurve
exotherme Kristallisationspeaks mit breiten Flanken auf.
Abb. 5 zeigt einen Vergleich der DTA-Kurven mit einem
As/Se-Verhaltnis von 2:3 (rot) und 1:1 (griin). Die
Kristallisationspeak-Temperaturen steigen mit wachsen-
dem Arsenanteil an.
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Abb. 7: Vergleich der DTA-Kurven von Cug ,5As, 3;55€ 375 (Cul) und
Cug 5AS0,3755€¢ 5625 (CU2)
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Funktionalitatstest der ionensensitiven Elektroden

Cu’*-ionensensitive Elektroden wurden in hervor-
ragender Gulte hergestellt. Die Empfindlichkeiten der ISEs
im Messbereich von 10 M bis 10* M Cu(NO,), -L6sung
sind in den Abbildungen 10 und 11 dargestellt. Die
ermittelten Werte entsprechen dem Nernst‘schen

Verhalten fur zweiwertige lonen.

Abb. 9: Im Dickschicht-Verfahren gefertigte Cu?*-ISEs mit Probe
Cug 07A80,205AS0,3625€0,362 (CuAgl)
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Abb. 10: U/c-Kurven von vier Cu?*-ionensensitiven Elektroden mit der Probe
Cuy 57A80,205AS0,3625€0,362 (CUAB1)
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Abb. 11: U/t-Kurven von vier Cu?*-jonensensitiven Elektroden mit der Probe
Cuy 57A80,205AS0,3625€0,362 (CUAE1)




