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Streszczenie

Artykut prezentuje wyniki badan wtasciwosci odbiciowych struktur z cienkimi warstwami krzemionkowymi,
z warstwami ditlenku tytanu TiO, oraz z warstwami kompozytowymi SiO,:TiO,, ktére wytworzone zostaty za pomoca
metody zol-zel i techniki dip-coating na dwoch réznych rodzajach podtozy. W badaniach zastosowano podloza ze
szkta sodowo-wapniowego (podtozowe ptytki mikroskopowe) oraz wafle krzemowe. Na szkle sodowo-wapnio-
wym wytworzone byty warstwy kompaktowej krzemionki, dla ktérej wspotczynnik zatamania wynosit ~1,45 oraz
warstwy porowatej krzemionki o wspolczynniku zatamania ~1,2 i porowatosci wynoszacej w przyblizeniu 50%,
a takze warstwy dwusktadnikowe SiO,:TiO, o homogenicznosci na poziomie czasteczkowym. Na podtozach krze-
mowych wytworzone zostaly struktury antyrefleksyjne jedno- oraz dwuwarstwowa. Wykorzystujac spektrofotometr
$wiattowodowy wyznaczono charakterystyki odbiciowe badanych struktur w zakresie widmowym 200-1000 nm.
Na podstawie wykonanych pomiaroéw okreslono wptyw rodzaju podtoza i ilo$ci naniesionych warstw na charak-
terystyki odbiciowe. Porownujac charakterystyki odbiciowe badanych struktur warstwowych z charakterystykami
odbiciowymi podiozy okreslono jednorodno$¢ optyczng warstw.

Stowa kluczowe: metoda zol-zel, charakterystyki odbiciowe, spektrofotometria, warstwy krzemionkowe

1. Wstep

W obecnych czasach dazy si¢ do tego, by produkowane urzadzenia byty jak najmniejsze, jak najtansze
w produkcji oraz posiadaly jak najlepsze wlasciwosci. Czesto modyfikujac powierzchnie materiatu, mozna
diametralnie zmienic¢ jego wtasciwos$ci chemiczne (odpornosc¢ na dziatanie substancji chemicznych), fizyczne
(odpornos¢ na zarysowanie, Scieranie), czy wlasciwosci estetycznych [1]. Preznie rozwijajaca si¢ dziedzing
techniki, gdzie cienkie warstwy majg ogromne znaczenie jest fotowoltaika, ktora jest zrodtem czystej energii
o znikomym $ladzie weglowym. Ciagly rozwdj przemystu powoduje zwigkszone zapotrzebowanie na ener-
gie elektryczng a jednoczesnie dbatos¢ o srodowisko naturalne sprawiaja, ze poszukuje si¢ nowych metod
jej wytwarzania. Dazy sie do zmniejszenia zanieczyszczenia srodowiska, powodowanego spalaniem paliw
kopalnych [2]. Jednym ze sposobow realizacji tych celéw jest rozwdj fotowoltaiki. Konstruujac ogniwa
stoneczne dazy si¢ przede wszystkim do zwigkszenia ich efektywnosci, by jak najwigcej Swiatta stonecznego
ulegto konwersji na energi¢ elektryczng [3]. Krzem posiada wysoki wspotczynnik zatamania, co powoduje,
ze az okoto 34% fotonow z zakresu jego absorpcji ulega odbiciu od jego powierzchni [4]. Stosowane kon-
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strukcje fotoogniw powinny wigc zawiera¢ warstwy aktywne cechujgce si¢ mozliwie najwigksza absorpcja
$wiatta. Ponadto struktury te powinny by¢ wyposazone w pokrycia antyrefleksyjne, ktore nakladane sg na
struktury fotowoltaiczne, jak i na szyby zabezpieczajace. Pokrycia zewngtrzne paneli fotowoltaicznych
powinny by¢ odporne na zabrudzenia, kurz, czgstki organiczne, aby zanieczyszczenia nie przywieraty do
ich podtoza (superhydrofobowosc¢) [3]. Cienkie warstwy stanowig podstawe rozwoju optyki zintegrowane;j.
Rozwija si¢ ona obecnie w dwoch kierunkach: zastosowan sensorowych oraz telekomunikacyjnych. Do tych
pierwszych pozadane sg warstwy falowodowe, ktore posiadatyby wysoki kontrast wspotczynnika zatamania
oraz wykazywalyby niewielkie straty optyczne [5].

Cienkie warstwy, ktore sg przedstawiane w tym artykule zostaly wytworzone metoda zol-Zel i technikg
dip-coating. Metoda zol-zel jest chemicznym sposobem wytwarzania materiatdéw z fazy ciektej. Posiada
bardzo wiele zalet. Przede wszystkim nie generuje wysokich kosztow [3], pozwala na kontrolowanie struk-
tury wytwarzanego materiatu (porowatosc¢, jednorodnos¢) [6], umozliwia powlekanie duzych powierzchni,
charakteryzuje si¢ wysoka wydajnoscig i co w wielu zastosowaniach jest niezmiernie istotne, nie wymaga
drogiego sprzetu [7,8]. Kontrolowanie porowato$ci wigze si¢ z kontrolag wspotczynnika zatamania [4].
Za pomocg metody zol-zel wytwarzane sg struktury antyrefleksyjne, struktury zwierciadet dielektrycznych,
warstwy sensorowe, warstwy falowodowe oraz wspomniane struktury fotowoltaiczne. Cienkie warstwy
ZnO oraz TiO, posiadaja wtasciwosci sensoryczne oraz fotokatalityczne. Warstwy tlenkowe sg odporne
chemicznie i moga by¢ stosowane takze jako powtoki antykorozyjne. Powtoki z tlenkow metali przejscio-
wych znajdujg zastosowania w przemysle tekstylnym, do pokrywania wyrobow ceramicznych, w filtrach
optycznych, do pokrywania instrumentow biomedycznych, do pokrywania szyb samochodowych w celu
nadania im wlasciwosci hydrofilowych [3,6].

Metoda zol-zel polega na przygotowaniu roztworu zolu z prekursorow tlenkéw metali badZ niemetali,
ktorymi najczesciej sg alkoholany. Warstwy wytwarzane sg poprzez naktadanie zolu jedng z technik powle-
kania. Moze to by¢ metoda zanurzeniowa, czyli metoda dip-coating lub natrysk, albo metoda rozwirowania
(spin-coating). Warstwy bedace przedmiotem artykutu wytworzone zostaty metodg dip-coating. Po naniesieniu
warstw zolu na podloza struktury sg wygrzewane, w wyniku czego nast¢puje ostateczne uksztattowanie ich
wlasciwosci. Jako prekursor krzemionki (SiO,) zwykle stosowany jest tetraetylokrzemian (TEOS) o wzorze
chemicznym Si(OC,Hs),. Jest to zwiazek, ktory nie miesza si¢ z woda, dlatego tez nieodzowne jest zasto-
sowanie czynnika, w ktorym rozpuszczajg si¢ zarowno TEOS, jak i woda. T¢ rol¢ petni zazwyczaj etanol.
Hydroliza katalizowana jest kwasem lub zasada, najcze¢sciej kwasem solnym lub zasadg amonowa [9,10].
W zaleznosci o tego czy uzytym katalizatorem jest kwas czy zasada, materiat moze mie¢ rozne wlasciwosci.
Przy syntezie z uzyciem kwasu otrzymywany jest materiat o rozbudowanej strukturze liniowej lub losowo
rozgalezionej. Struktura taka charakteryzuje si¢ duza wytrzymatoscig mechaniczng, dobra przyczepnos$cia
oraz stabilnoscig. Uzycie kwasu pozwala na kontrole¢ objetosci i wielko$ci porow. Przy uzyciu zasady po-
wstajg silnie usieciowane klastry polimerowe, co wiaze si¢ z otrzymaniem porowatej struktury o gorszych
wlasciwos$ciach mechanicznych oraz stabszej stabilnosci zolu [11].

Celem pracy jest prezentacja wlasciwosci odbiciowych wybranych warstw tlenkowych wytworzonych
metodg zol-zel i technikg dip-coating.

2. Metodyka badawcza

Do przeprowadzenia badan wlasciwosci odbiciowych wykorzystano metode spektrofotometryczna.
Spektrofotometria jest to technika pozwalajgca na rejestracje sygnatow optycznych, ktore przeszly przez
dany osrodek Iub zostaly od niego odbite. Bardzo popularne sg spektrofotometry $wiattowodowe. Sygnat
optyczny doprowadzany jest do spektrofotometru za pomoca wtodkna swiattowodowego zakonczonego naj-
czesciej potztaczem $wiattowodowym SMA 905. Swiatto wprowadzone do spektrofotometru kierowane jest
na zwierciadlo kolimujace, a nastgpnie na siatke dyfrakcyjna, gdzie ulega rozszczepieniu i nastgpuje analiza
widma. Kolejno wigzka pada na zwierciadto wkleste i linijke fotodetektorow CCD, skad sygnat elektryczny
przekazywany jest do komputera. Badania polegaly na rejestracji widm optycznych oraz wspotczynnikow
odbicia cienkich warstw w zakresie dtugosci fali od 200 do 1000 nm. Na rysunku 1. przedstawiono schemat
spektrofotometru uzytego w badaniach.
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Rys. 1. Widok spektrofotometru $wiattowodowego (a) i jego budowa (b).
Zrodlo: https://oceanoptics.com

3. Badane struktury

Badaniom poddano struktury wytworzone w Katedrze Optoelektroniki Politechnice Slaskiej. Byty to
struktury wytworzone z uzyciem szkta sodowo-wapniowego i wafli krzemowych jako podlozy. Schematy
badanych struktur przedstawiono na rysunku 2. Na podlozach ze szkta sodowo-wapniowego osadzono war-
stwy kompaktowej krzemionki (wspotczynnik zalamania $wiatta ok. 1,45), warstwy porowatej krzemionki
o porowatosci ok. 50% (wspotczynnik zatamania $wiatta 1,2) oraz warstwy dwusktadnikowe SiO,:TiO,
o homogenicznosci na poziomie czgsteczkowym. Uzytymi podlozami szklanymi byty podlozowe ptytki
mikroskopowe firmy Menzel-Glaser. Na podtozach krzemowych naniesiono struktury antyrefieksyjne jedno-
oraz dwuwarstwowe. W pierwszym przypadku byly to warstwy ditlenku tytanu TiO, a w drugim przypadku
warstwy ditlenkow krzemu SiO, i tytanu TiO,. Warstwy naniesione zostaty na podtoza za pomoca techniki
dip-coating, przez co po obu stronach podtozy znajdowaty si¢ takie same warstwy.

R, R, R
7 warstwa 1 T? U warstwa 1
I I
,‘l podfoze szklane | : podioze Si
|
a) :{ \warstwa 2 lp 7 b) warstwa 2

Rys. 2. Schematy badanych struktur, (a) na podtozu szklanym, (b) na podtozu krzemowym

W przypadku struktur wytworzonych z uzyciem podtozy szklanych wyznaczano po dwie charakte-
rystyki odbiciowe, R; 1 R,. W pierwszym przypadku rejestrowano charakterystyki odbiciowe R, od czota
struktury, to jest od uktadu warstwa 1/podtoze (Rys. 2a). Wczesniej w miejscu pomiaru warstwa 2 zostata
usunieta poprzez jej zeszlifowanie. W miejscu tym wyeliminowano odbicie zwierciadlane i w ten sposob
nadano strukturze wlasciwosci takie same, jak gdyby warstwa 1 byta osadzona na podtozu o nieskonczone;j
grubosci. W innym miejscu tej samej struktury rejestrowana byta charakterystyka odbiciowa R,, bedaca efek-
tem odbicia §wiatta od obu warstw. Krzem w widzialnym zakresie promieniowania elektromagnetycznego
jest nieprzezroczysty. Stad w przypadku struktur wytworzonych na podtozach krzemowych rejestrowano
jedynie charakterystyki R (Rys. 2b), gdyz $wiatlo ktore wnikneto do niego zostatlo w calosci zaabsorbowane.
Zestawienie badanych materialow zaprezentowano w tabeli 1.
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Tab. 1. Wykaz badanych materiatow

Naniesiona warstwa Podloze Symbol probki
kompaktowa SiO, szkto sodowo-wapniowe 1
porowata SiO, szkto sodowo-wapniowe 2
porowata SiO, szklo sodowo-wapniowe 3
dwie warstwy porowate SiO, szkto sodowo-wapniowe 4
porowata SiO, krzemowe 5
kompaktowa TiO, krzemowe 6
pierwsza warstwa: kompaktowa TiO,,

druga warstwa: kompaktowa SiO, krzemowe 7

kompaktowa homogeniczna SiO,:TiO, szklo sodowo-wapniowe
porowata homogeniczna SiO,:TiO, szkto sodowo-wapniowe 9

4. Wyniki badan

Na rysunku 3 zaprezentowano charakterystyki odbiciowe struktury kompaktowej krzemionki na
podtozu sodowo-wapniowym. R oraz R, sg charakterystykami odbiciowymi warstwy kompaktowej krze-
mionki, natomiast Rg; | 1 Rg75 83 charakterystykami podtoza. W kazdym przypadku, jesli w indeksie dolnym
wystepuje ,,1”, to oznacza, ze charakterystyka odbiciowa zarejestrowana zostata dla odbicia z jednej strony
struktury, tj. gdy struktura na przeciwleglej stronie zostata zmatowiona. Natomiast cyfra ,,2”” w indeksie
dolnym oznacza, ze odbicie zachodzi od struktury z warstwami po obu stronach podtoza szklanego.
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Rys. 3. Charakterystyki odbiciowe probki 1, kompaktowej krzemionki SiO, i podtoza sodowo-wapniowego

Na rysunku 3 przedstawiono charakterystyki odbiciowe R, R, struktur z warstwami krzemionko-
wymi na podlozu sodowo-wapniowym. Dla porownania wykre§lono rowniez charakterystyki odbiciowe
podtoza R¢;, Rgr». Znaczenie indeksow ,,1” 1,,2” zdefiniowano na rysunku 2. Charakterystyki R, i R, leza
ponizej odpowiadajacych im charakterystyk odbiciowych podtoza Rg; |, Rgr, gdyz wspdtezynnik zatama-
nia krzemionki jest nizszy od wspotczynnika zatamania szkta sodowo-wapniowego. Zrozumiatym jest,
ze charakterystyki z indeksem ,,2” lezag powyzej charakterystyk z indeksem ,,1”, gdyz w tym pierwszym
przypadku odbicie zachodzi nie tylko od warstwy 1 (warstwa 1 /podtoze), ale réwniez i od warstwy ,,2”
(warstwa 2/podtoze). Dla dtugosci fal ponizej 280 nm, wraz ze zmniejszaniem dtugosci fali charakterystyka
odbiciowa podtozowa Rg;, opada do charakterystyki Rg;;, co jest efektem obecnos$ci krawedzi absorpcji
szkla podlozowego w tym zakresie spektralnym. Swiatto, ktore wnikneto do podtoza w catosci ulegto w
nim absorpcji. Z tego samego powodu, tj. obecnosci krawedzi absorpcji podloza sodowo-wapniowego,
charakterystyka odbiciowa R, wraz ze zmniejszaniem dtugos$ci fali opada do charakterystyki R,. Zaréwno
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charakterystyki odbiciowe podtoza, jak i charakterystyki odbiciowe struktur z warstwami krzemionkowymi
zbiegaja si¢ przy tej samej dlugosci fali. Jednoczesnie na obu charakterystykach Rg; ;, Rg;, W tym zakresie
spektralnym widoczna jest interferencja. Oznacza to, ze w tym zakresie spektralnym nie wystepuje ab-
sorpcja w warstwie krzemionkowej. W pracy [4] pokazano, Ze jesli minima badZz maksima interferencyjne
(zaleznie od wspotczynnika zatamania) charakterystyki odbiciowej struktury z warstwa lezg na charaktery-
styce odbiciowej podioza, to jednoznacznie oznacza, ze warstwa jest jednorodna optycznie. W przypadku
przedstawionym na rysunku 3 maksima charakterystyk odbiciowych R;, R, ukladaja si¢ nieco ponizej
odpowiednich charakterystyk odbiciowych podtoza Ry, |, Rs;,. Swiadczy to o nieznacznej niejednorodnosci
optycznej warstwy krzemionkowe;.

Na rysunku 4 przedstawiono charakterystyki odbiciowe porowatej krzemionki R, R, na podtozu so-
dowo-wapniowym oraz charakterystyki odbiciowe podtoza Rg; 1, Rg;». Jak wida¢ maksima charakterystyk R,
oraz R, znajduja si¢ wyraznie ponad charakterystykami odbiciowymi podtoza, co jednoznacznie oznacza,
ze warstw krzemionkowa jest niejednorodna optycznie.
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Rys. 4. Charakterystyki odbiciowe probki 2, porowatej krzemionki SiO, i podtoza sodowo-wapniowego

Narysunku 5 przedstawione sg charakterystyki odbiciowe R, R, dla struktury z porowatg krzemionka.
Maksima R, znajdujg si¢ na charakterystyce podtoza R¢;; dla dtugosci fali powyzej 500 nm, stad mozna wy-
wnioskowac¢, ze warstwa jest optycznie jednorodna. Maksima R, lezg ponizej charakterystyki podtozowej R ».

15 T r 1 1 T T T T T T 1

R [%]

D .
200 300 400 500 600 700 800 900 1000

A [nm]

Rys. 5. Charakterystyki odbiciowe probki 3, drugiej probki porowatej krzemionki SiO, i podtoza sodowo-wapniowego
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Rysunek 6 prezentuje charakterystyki odbiciowe dla materiatu sktadajacego si¢ z dwoch warstw
porowatej krzemionki o rd6znych stopniach porowatosci oraz r6znych wspotczynnikach zatamania. Po odpo-
wiednim przygotowaniu pierwszej warstwy, natozono druga warstwe. W efekcie charakterystyki odbiciowe
utracity swojg okresowos$¢ w poréwnaniu z poprzednimi wykresami. Jest to efektem niejednorodnosci jedne;

z warstw badz obu warstw.
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Rys. 6. Charakterystyki odbiciowe probki 4, struktury ztozonej z dwoch warstw porowatej krzemionki SiO,
o réznym stopniu porowatosci i podtoza sodowo-wapniowego

Wyniki badan wykonane dla krzemu i krzemu z warstwa krzemionki zaprezentowano na rysunku 7.
Maksima interferencyjne w tym przypadku znajduja si¢ na charakterystyce odbiciowej krzemu, co $wiad-
czylo o optycznej jednorodnos$ci warstwy krzemionkowe;.
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Rys. 7. Charakterystyki odbiciowe probki 5, czystego podloza krzemowego i podtoza krzemowego

z warstwg krzemionkowa

Rysunek 8 prezentuje widma odbiciowe krzemu oraz krzemu ze strukturami antyrefleksyjnymi. Jed-
na ze struktur antyrefleksyjnych sktadala si¢ z pojedynczej warstwy TiO,. Drugg strukture stanowily dwie
warstwy Si0,/Ti0,. W badaniach zaobserwowano duzy spadek wspotczynnika odbicia juz przy jednej war-
stwie TiO,. Dla struktury dwuwarstwowej spadek ten byt jeszcze bardziej intensywny. Dla warstwy TiO,
minimum odbicia si¢gajace niemalze 0% wystgpowato dla dtugosci fali okoto 600 nm. Dla fal dtuzszych,
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wraz ze wzrostem dlugosci fali widoczny jest monotoniczny wzrost wspotczynnika odbicia do j wartosci
okoto 18% dla 1100 nm. Dla dwoch warstw SiO,/TiO, krzywa charakterystyki odbiciowej byta bardziej
wyplaszczona w zakresie od okoto 450 do 1100 nm i nie przekraczata 5%. Tym strukturom odbiciowym
poswigcona byta praca [12].
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Rys. 8. Charakterystyki odbiciowe probek 6 i 7, czystego podtoza krzemowego i podtoza krzemowego
z naniesionymi strukturami antyrefleksyjnymi

Na rysunku 9 zaprezentowano charakterystyki odbiciowe otrzymane dla podtoza sodowo-wapniowego
oraz dla kompozytowej warstwy SiO,:TiO, na podtozu sodowo-wapniowym. Minimum charakterystyki R;
warstwy uzyskano na charakterystyce podtoza Rg; ;. Minima R, nie znajdowaty si¢ na charakterystyce Rg;».
Nie stanowi to jednak powodu, aby wnioskowac¢ o braku jednorodno$ci warstwy, poniewaz w tym przypadku
charakterystyka R, w zakresie pasma absorpcyjnego lezy powyzej charakterystyki R;.
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Rys. 9. Charakterystyki odbiciowe probki 8, podtoza sodowo-wapniowego oraz kompaktowej warstwy SiO,:TiO,
na podlozu sodowo-wapniowym

Wyniki przedstawione na rysunku 10 prezentujg przypadek podtoza sodowo-wapniowego oraz war-
stwy Si0,:TiO; na podlozu sodowo-wapniowym. Wyniki badan jednoznacznie §wiadcza o jednorodnosci
warstw po obu stronach struktury tego podtoza.
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Rys. 10. Charakterystyki odbiciowe probki 9, podtoza sodowo-wapniowego oraz porowatej warstwy SiO,:TiO,
na podtozu sodowo-wapniowym

5. Whioski

Celem pracy dyplomowej, ktorej wyniki zostaty zaprezentowane w tej pracy byto przedstawienie
wiasciwosci odbiciowych warstw krzemionkowych wytwarzanych metoda zol-zel oraz prezentacja mozli-
wosci tej metody w zakresie wytwarzania warstw tlenkowych. Do badan wykorzystano metode spektrofo-
tometryczna, ktora umozliwita okreslenie zmian wspotczynnika odbicia w zalezno$ci od ilu stron struktury
nastapito odbicie. Okreslono rowniez wptyw ilosci, a takze grubo$ci naniesionych warstw na wspotczynnik
odbicia. Badania mialy na celu zapoznanie si¢ ze strukturami wytwarzanymi metoda zol-zel, oraz pordwnanie
wiasciwosci roznych warstw na roznych typach podiozy.

Warstwy kompaktowej krzemionki znajduja zastosowanie jako warstwy o niskich wspotczynnikach
zatamania w zwierciadlach dielektrycznych oraz powlokach antyrefleksyjnych, a takze jako maski dielek-
tryczne w wymianie jonowej. Warstwy porowatej krzemionki mogg petnic role matrycy wiazacej indykator
warstwach sensorowych, a takze jako warstwy antyrefleksyjne. Warstwy TiO, posiadajace wysoki wspot-
czynnik zalamania $wiatta uzywane sg jako elementy pokry¢ antyrefleksyjnych oraz zwierciadet dielektrycz-
nych [5]. Na podstawie wynikow dla struktur antyrefleksyjnych przedstawionych na rysunku 6 stwierdzono
wyrazny spadek refleksyjnosci dla pojedynczej kompaktowej warstwy TiO, w zakresie widzialnym, a dla
dwoch warstw TiO,/Si0, osiagnieto jeszcze korzystniejszy efekt. Posiadaja one dobre wlasciwosci do za-
stosowania w krzemowych ogniwach fotowoltaicznych.

Falowodowe warstwy dwuskladnikowe Si0,:TiO, stanowia podstawe rozwoju ukladow optyki
zintegrowanej dla dtugosci fal z zakresu §wiatta widzialnego i bliskiej podczerwieni. Poprzez zmiang pro-
porcji sktadnikow mieszaniny mozna ksztaltowa¢ wspotczynnik zatamania warstw [5]. Dla probek 8 i 9
przebadanych w niniejszej pracy nie osiagnigto zadowalajacego rezultatu. Probka 9 demonstruje mozliwosé
wytwarzania grubszych warstw poprzez kolejne naktadanie cienszych warstw. Grubsze warstwy falowodowe
sa wymagane w zakresie bliskiej podczerwieni.
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Reflectance properties of structures with layers produced by sol-gel
and dip-coating techniques

Abstract

The article presents the results of investigations of reflectance properties of structures with silica, titanium
dioxide TiO, and Si0,:TiO, composite thin films, which were fabricated by sol-gel and dip-coating techniques on
two different types of substrates. Soda-lime glass substrates (substrate microscope plates) and silicon wafers were
used in this study. Compact silica layers were produced on soda-lime glass for which the refractive index was about
1.45 and porous silica layers with a refractive index of about 1.2 and a porosity of approximately 50%, as well as
Si0,:TiO, binary layers with homogeneity at the molecular level. Single- and double-layer antireflective structures
were fabricated on silicon substrates. Using a fiber optic spectrophotometer, the reflectance characteristics of the
structures studied were determined in the spectral range 200-1000 nm. The influence of the substrate type and the
number of applied layers on the reflectance characteristics was determined on the basis of the performed measu-
rements. By comparing the reflectance characteristics of the investigated layered structures with the reflectance
characteristics of the substrates, the optical homogeneity of the layers was determined.

Keywords: sol-gel method, reflectance characteristics, spectrophotometry, silica layers
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