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Ivadas

Optinés dangos Yyra naudojamos lazeriy generuojamai spinduliuotei nukreipti ir
kontroliuoti [1]. IS jy yra gaminami pagrindiniai lazerio optiniai elementai: veidrodziai,
poliarizatoriai, Sviesos filtrai ir kt Vis daugiau optiniy komponenty remiasi poréta dangos
struktiira, pavyzdziui: zolo gelio skaidrinancios dangos, auksto atspindZio silicio dioksido
dangos, ta¢iau darby, kuriuose i§samiai bty iStirtos optinio atsparumo nuo dangos porétumo
priklausomybés néra daug. Taip pat bitent optiniy dangy kokybé apriboja lazerinés sistemos
maksimalig leisting spinduliuotés galig ir tokiy sistemy patikimuma bei optinj atsparuma. Todél
Siuo metu vis didesni reikalavimai yra keliami optiniy parametry stabilumui ir kuo didesniam
atsparumui lazerio spinduliuotei.

Tam, kad buity suformuotos porétos, su aukstu lazerio indukuotu pazeidimo slenks¢iu
dangos galima naudoti skulptiiriniy dangy technologijg ir jos metoda: garinimg pasvirusiu
kampu (GLAD) [2]. Tokios dangos yra formuojamos padékla pasukant kampu j nusodinama
gary srautg, 0 keiCiant §j kampg galima manipuliuoti dangos porétumu [3]. Taip pat keiciantis
uzgarintos dangos porétumui, lazio rodiklis irgi kinta. Tad tokiu biidu galima sukurti dangg i$
mazo lazio rodiklio (su dideliu draustinés juostos (Eg) tarpu), kuri biity atsparesné lazerinei
spinduliuotei, nes auksto laZio rodiklio medziaga riboja lazerio induokuotos pazaidos slenksc¢io
LIDT vertg [4].

Sio darbo tikslas yra istirti aliuminio oksido ir niobio oksido skulptiiriniy dangy optiniy
ir struktiiriniy savybiy priklausomybes nuo porétumo.

Pagrindiniai uZdaviniai:

1. Suformuoti aliuminio oksido ir niobio oksido vienasluoksnes dangas naudojant
skirtingus garinimo kampus bei nustatyti jy porétumus.

2. Nustatyti spektriniy savybiy, lizio rodiklio ir vidiniy jtempiy priklausomybes nuo
skulptiiriniy dangy porétumo.

3. Atlikti suformuoty vienasluoksniy dangy struktiiring analizg.

4. Nustatyti optinio atsparumo priklausomybe nuo skulptiiriniy dangy porétumo bei istirti
paties pazeidimo kilmg.



1. Literaturos apzvalga

1.1 Skulptarinés dangos

XX a. pabaigoje buvo pradétas plétoti naujas optiniy skulptiriniy dangy formavimo
technologija. Si technologija leidzia formuoti porétas skulptiirines dangas, kurios pasizymi
didesniu atsparumu lazerinei spinduliuotei. Taip pat keiciant jvairius garinimo parametrus
galima pakeisti dangos struktiirines ir optines savybes.

Vienas i§ svarbiausiy skulptiiriniy dangy parametry ir $ios technologijos pagrindas yra
garinimo kampas. Naudojant jvairius garinimo kampo ir padéklo sukimo aplink savo asj
algoritmus galima valdyti nanostruktiiros augimg proceso metu. Tokiu bidu galima
kontroliuoti garinamy optiniy dangy fizinius parametrus: forma, storj ir struktira [3].

Skulptiirinés dangos formuojasi kai garinamos medziagos dalelés nuséda ir pasilieka toje
vietoje, kur buvo nusédusios, todél labai svarbios yra Sios garinimo salygos: nedidelé
garuojanciy daleliy energija (sukuria poréta struktiirg, nes nevyksta pavir§iné atomy difuzija)
ir kolimuotas daleliy srautas (suformuoja tvarkingas kolonas, kad seséliavimo reiskinys biity
pilnai panaudojamas) [5]. Toks rezimas leidzia naudoti gary nusodinimg j kampu pakreipta
bandinj. Jei bandinio kampas yra pakankamai didelis (>70°), o ne statmenas garinamai
medziagai kaip jprastame metode, nusodinamas gary srautas pasidengia netolygiai t.y.

atsiranda viety, kuriose garai nenuséda dél Seséliavimo efekto (1 pav.).

A B

1 pav. Ses¢liavimo efektas dangoje: A — dangos uzuomazga, B — dangos augimas
Pirmosios susidariusios uzuomazgos ant dalies dangos ploto meta Sesélius ir tokiame
plote jau nebeauga danga. Todél atsiranda dominuojantys ir nedominuojantys plotai.
Dominuojantys plotai yra tie kuriuose pirmiausiai nuséda gary dalelés, Sie plotai neleidzia
daleléms nusésti uz saves esanciame plote ir taip danga auga jstrizai | garinamos medziagos
Saltinj (1 pav. B). Tokiu biidu formuojasi pavienés kolonos ir tuscios sritys, kurias uzpildo oras,
0 pati danga biina porétesné nei garinant statmenai [6]. Taip pat kei¢iant kampg tarp gary srauto

ir padéklo galima pakeisti ir medZiagos 1Gzio rodikl} nuo artimo vienetui (kampui esant apie



90°) iki jprasto garinamai medziagai lazio rodiklio (kampui esant apie 0°). Pavyzdziui: danga,
kuri kaip miSinys sudaryta i§ gryno titano dioksido ir oro, kuriy lazio rodikliai atitinkamai lygus
n = 2,7 (bangos ilgiui 532 nm) ir n = 1. Priklausomai nuo garinamo kampo, kuriam didéjant
taip pat didéja ir tarpai tarp kolony, kinta naujo misinio tankumas [7]. Todél reikia apskaiciuoti
rezultatas reiskia, kad 1azio rodiklis priklauso nuo dangos porétumo. IS 2 paveikslélio galima
pastebéti, kad prie mazo porétumo, liizio rodiklis yra panasus j gryno titano dioksido, o didéjant
porétumui lazio rodiklis ima mazéti. Taip yra dél to, kad oro porétoje dangoje yra daugiau nei

tankioje ir apskai¢iuojamas efektyvusis lazio rodiklis tampa mazesnis.
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2 pav. Titano dioksido liZio rodiklio priklausomybé nuo medziagos porétumo [7]

Taigi, keiciant garinimo kampa keiciasi kolony pasvirimo kampas taip pat ir dangos lizio
rodiklis, o sukant padéklg kampu aplink savo a§; galima keisti kolony augimo krypt;.
Atitinkamai parinkus garinimo kampus ir jy keitimo algoritmus galima Suformuoti jvairias
periodines mikrostruktiiras: zigzagus, kolonas ir kt [8]. Jei padéklas yra pakreiptas kampu j
garinamos medziagos srautg ir yra nesukamas formuojasi kampu j dangg auganti koloniné
struktira (3 pav. (a)). Jeigu padéklas yra periodiskai sukamas apie savo a$j susiformuoja
zigzaginés strukttros (3 pav. (b)), sukant létai padékla sukuriamos spiralés (3 pav. (c)), o greitai

sukant - statmenai pavirSiui augan¢ios kolonos (3 pav. (d)).
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3 pav. Skulptariniy dangy pavyzdziai: (a) — kampu i danga kulonos, (b) — zigzagai, (c) — spiralés, (d) —
statmenos kolonos; nuotraukos darytos su skenuojanciu elektroniniu mikroskopu (SEM) [5]

Keiciant skirtingus parametrus, galima gauti jvairiy koloniniy struktiiry, kurios atitikty
tam tikrus reikalavimus keliamus kuriant skulpttrines dangas. Taip yra uzgarinamos trijy

dimensijy porétos nanostruktiros (4 pav.).
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4 pav. Skulptiriné danga gauta fizinio gary nusodinimo metu kei¢iant padéklo kampa garinamo srauto atzvilgiu

[9]
1.1.2 Skluptiiriniy dangy formavimas elektronpluo$¢iu garinimu
Ploni optiniy dangy sluoksniai (nuo nanometro iki mikrometro storio) yra gaunami
nusodinimo technikomis, tokiomis kaip fizinis gary nusodinimas: magnetroninis dulkinimas,

jonapluostis dulkinimas, terminis garinimas. Taip pat ir Kitais metodais, tokiais kaip

elektrolizés nusodinimas ir kitais. Elektrolizés nusodinimo biidas yra paremtas cheminiais
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principais ir gali biti atlickamas atmosferos slégyje ir kambario temperatiiroje, 0 fizinis gary
nusodinimas yra atlickamas tik aukStame vakuume. Vienos i§ fizinio nusodinimo metody:
dulkinimo technologijos paremtos medziagos daleliy iSmusimu i§ taikinio, bombarduojant
didelés energijos atomy srautu. Paprastai i§skiriamos dvi dulkinimo technologijos: jonapluostis
ir magnetroninis, jos skiriasi tik btidais nukreipianciais jonus link taikinio [10]. Kitas fizinio
nusodinimo budas yra garinimas, jo metu medZiaga yra pakaitinama iki jos lydimosi arba
sublimacijos temperatiiros ir medziaga garuoja arba sublimuoja, 0 pats gary srautas keliauja
link bandinio sudarydamas plong danga. Garavimg galima sukelti dvejais budais: elektrony
pluostu, tokiu atveju yra jkaitinama ne visa medziaga, o tik jos dalis arba naudoti varzinj
garintuva, kuriame jau visa medziaga yra pakaitinama iki garinimo temperattros.

Kaip jau ankstesniame skyrelyje buvo paminéta, kad skulptiirinéms dangoms formuoti
reikalinga nedidelé garuojanciy daleliy energija ir kolimuotas daleliy srautas, todél biitent
elektronpluos¢io garinimo technologija ir yra naudojama kuriant tokias dangas.
Elektronpluos¢io garinimo technologijoje sufokusuotas elektrony pluostas yra gaunamas i$
elektrony patrankos (5 pav.). Ja sudaro katodas, kuriuo tekant elektros srovei yra emituojami
elektronai, o anodas Siuos elektronus pagreitina ir sukolimuoja j pluosta. Pati garinama
medziaga yra patalpinama tiglyje, pasieke ja elektronai perduoda savo energijg ir medziaga
pradeda lydytis, o véliau garuoti. Vienas i$ Sios technologijos privalumy yra tai, kad galima
nesunkiai reguliuoti garinimo greitj, 0 fokusuojant elektrony pluosta iSlydyti tik norima
medZziagos vietg. Taip pat optinés dangos uzgarintos elektrony pluostu pasizymi porétesne

struktiira negu dulkinimo technologijomis suformuotos dangos [11].

__ Gary srautas

Elektrony spindulys
Elektromagneting
sistema

————
D S o, S

Ausinimas liglis su garinamaja  Katodas ~ Greitinantysis elektrodas
vandeniu medZiaga

5 pav. Elektronpluos¢io garintuvo schema [12]



1.1.3 Garinimas pasvirusiu kampu (GLAD)

Naudojant elektronpluos$cio garinimo technologija galima padengti planasluoksnes
dangas jvairiais kampais. Batent GLAD metodas leidzia naudotis pasvirusiu kampu ir padéklo
sukimu aplink savo a§j garinimo metu [13]. Proceso metu tiksli padéklo pozicija yra nustatoma
kompiuterine programa valdant zingsninius variklius. Su vienu varikliu yra kontroliuojamas
padéklo greitis garinimo metu: sukant padékla aplink savo asj (z a$j), o su kitu yra
kontroliuojamas padéklo kampas garinamo srauto atzvilgiu (6 pav.). Tad GLAD metodas

leidzia sukurti jvairias strukttiras manipuliuojant jy porétumu.

Padeklo sukimas
aplink savo asj

Krentancio gary
srauto kampo
sukima

Padéklas

Krentancio gary
srauto kampas

Garinama medZiaga

N )

6 pav. Garinimo pasvirusiu kampu (GLAD) metodo schema

1.1.4 Skulptiiriniy dangy pranaSumai ir trikumai

Garinimo kampu technologija leidZia tinkamai parinkus garinimo kampo ir padéklo
sukimo algoritmus pagaminti skirtingos nanostrukttiros porétas skulptiirines dangas, skirtas
jvairiems taikymams, pavyzdZiui: veidrodzius, skaidrinancias dangas, fazines ploksteles,
poliarizatorius. Poréta dangos struktiira nulemia, kad tarp kolony atsiranda tarpy, todél jei
danga pléstysi (pvz.: apSvietus lazeriu) ji taip greitai nesuirty. Taciau tuose tarpuose gali
kauptis aplinkoje esanti drégmé, tad dangos uzgarintos vakuume, realiomis salygomis
paprastai gali turéti skirtingas spektrines savybes. Taip pat skulptiirinés dangos yra maziau
atsparios mechaniniams veiksniams, o didesnis jy pavirSiaus Siurk§tumas didina optiniy
elementy sklaidg [14]. Paskutinis skulptiriniy dangy trikumas yra susijes su jy auginimu
garinimo metu. Augant dangai paprastai pasireiSkia kolony plétimasis ir bifurkacija (kolony

skilimas), taigi, daznai dangos struktiira yra nehomegeniska t.y. netolygi [15].



1.2 Optinio medziagy paZeidimo mechanizmai

Optinis medziagy pazeidimas yra apibréziamas kaip lazerio spinduliuotés sukelti
negrjztami strukttriniai poky¢iai. Tokius poky¢ius nulemia Keli pazeidimo mechanizmai.

Skaidriose medziagose (diclektrikuose) iSoriniai elektronai valentinéje juostoje (7 pav.)
yra uzpilde visas galimas padétis. AuksCiau valentinés juostos esanti didesnés energijos
laidumo juosta yra dalinai uZpildyta arba visai tus¢ia. Sias dvi juostas skiria draustinés
energijos tarpas (Eg), kurio dydis priklauso nuo tam tikros medziagos. D¢l netiesinés sugerties,
kai intensyviu iSoriniu elektromagnetiniu lauku (lazerio spinduliuote) valentiniai elektronai yra
suzadinami } laidumo juosta pasireiSkia stipri sugertis, kuri gali sukelti optinj pazeidima.
Laidumo juostoje esanciy elektrony grititiné jonizacija (grilitinis dauginimasis) ir

fotojonizacija tai yra pagrindiniai reiSkiniai, kurie sukelia optinj pazeidima.

AE

EIaidumo

Evalentiné

7 pav. Energiniai lygmenys

1.2.1 Griutiné jonizacija

Grittinis laidumo juostai priklausanciy elektrony dauginimasis prasideda laisvajam
kriivininkui sugérus Sviesos kvantg ir po to jvykstancios smiiginés jonizacijos. Tokig jonizacija
gali sukelti tik tie laisvieji kriivininkai, kurie turi dideles energijas (apie 2-3 kartus didesnes uz
draustinés juostos tarpo energijg). Grilitinj medziagos pazeidimo mechanizmg galima
jsivaizduoti taip: bet kurioje medziagoje egzistuoja tam tikras nedidelis kiekis laisvyjy
elektrony, esanc¢iy laidumo juostoje. ApsvieCiant medziagg lazerio spinduliuote laisvieji
elektronai jgyja energijos ir yra greitinami. Tokie elektronai, jgij¢ pakankamai papildomos
energijos, gali iSlaisvinti suriStuosius elektronus i§ valentinés juostoS per smiiging jonizacija,

tokiu buidu sukurdami dar daugiau laisvyjy elektrony (8 pav.). Dalis energijos, kurig jgyja



laisvasis elektronas, sunaudojama lokaliam medZziagos kaitinimui, dél to jvyksta optinis

medziagos pazeidimas [16].

@  wnr

0—-0—+0—0—0

3

8 pav. Laisvyjy elektrony sugertis (a), smiiginé jonizacija (b) [16]

1.2.2 Daugiafotoné jonizacija

Paprastai iSskiriami du fotojonizacijos atvejai: tuneliné jonizacija ir daugiafotoné
jonizacija (sugertis). Sie procesai priklauso nuo lazerio spinduliuotés intensyvumo ir daZnio.
Fotojonizacijos metu, elektronas medziagoje yra tiesiogiai suzadinamas lazerio spinduliuotés
elektriniu lauku. Artimojo ultravioleto arba artimosios infraraudonosios srities fotonas neturi
pakankamo energijos kiekio suzadinti elektrong skaidrioje terpéje, perkeldamas jj i§ valentinés

i laidumo juostg, tam pasiekti reikia keletos fotony (9 pav.) [16].

(@) y<1.5 (b)  y=15 () >1.5
il

I

. v

ol snio | :

9 pav. Tuneliavimas (a), tarpinis rezimas (b), daugiafotoné jonizacija (c) [16]

Tunelinés jonizacijos (9 pav. (a)) metu lazerinés spinduliuotés elektrinis laukas silpnina
Kulono jéga, riSanCig valentinj elektrong ir atomg. Taciau jei elektrinis laukas pakankamai
stiprus (>10*2 W/cm?), kuloniné jéga gali ,,neislaikyti* elektrono ir jis taps laisvu. Tunelinis
jonizacijos rezimas pasireiSkia esant nedideliam optinés spinduliuotés dazniui, bet esant
dideliam intensyvumui.

Daugiafoton¢ sugertis vyksta kai elektronas sugeria keleta fotony vienu metu. Jei sugerty
fotony bendra energija virSija jonizacijos potencialg (dujoms) arba draustinés juostos plotj
(kondensuotoms terpéms), elektronas tokiu atveju yra islaisvinamas. Sis procesas vadinamas

daugiafotone jonizacija (9 pav. (c)). Tokia jonizacija pasireiskia, kai intensyvumas yra

9



nedidelis, taciau vieno fotono energija (daznis) yra didelé. Taip pat galimas ir tarpinis
jonizacijos atvejis, kai elektronas, sugéres keletg fotony vienu metu, tuneliuoja (9 pav. (b))
[16]. Kuris fotojonizacijos mechanizmas konkreciomis salygomis dominuoja, galima nustatyti

zinant medziagos ir spinduliuotés parametrus ir jvertinant vadinamajj KeldiSo (Keldysh)

parametrag v:
_w ,mcneOEg_
Y = e I ’ (1)
¢ia m ir e zymi elektrono mase ir kriivi, w — spinduliuotés daznis, | — spinduliuotés

intensyvumas, ¢ - Sviesios greitis, N - medziagos lazio rodiklis, Eq — draustinés juostos tarpa

atitinkanti energija.

1.3 Lazerinés spinduliuotés sukeltas pazeidimo slenkstis

Lazerinés spinduliuotés sukeltas medziagos optinio pazeidimo slenkstis, pla¢iau zinomas
anglisku akronimu LIDT (angl. laser-induced damage threshold) yra apibréziamas didziausiu
1 medziaga kritusios elektromagnetinés spinduliuotés energijos tankiu (energijos tankis —
impulso energija, tenkanti ploto vienetui, dimensija J/cm?), kuriam esant medziaga dar néra
suardoma ar kitaip negrjZtamai pakei¢iama Sviesos [17]:

E
H = max; 2
Horr )

Cia Epqy — kritusio | medZiagg impulso energija, kuri dar nesukelia paZeidimo, Arr —
efektyvusis pluosto plotas.

Optinio pazeidimo slenkstis yra nuo jvairiy veiksniy (zr. 1 lentelé) priklausantis dydis.

1 lentelé. Optinio pazeidimo slenksciui jtakg darantys faktoriai

Vis didéjant fotony energijai: pazaidos
Spinduliuotés bangos ilgis ) )
slenkstis mazéja [18]

‘ . ‘ Didinant impulsy pasikartojimo daznj:
Pasikartojimo daznis . . .
pazaidos slenkstis mazéja [19]

llgejant impulsy trukmei: pazaidos slenkstis
Impulsy trukme )
mazéja [20]

Optinio pazeidimo slenkstis (LIDT) nustatomas pagal 1SO 11254-2 [21] ir ISO 11254-1

[22] standarty procediiras. Sie standartai nurodo, kad esant tam paciai spinduliuotés energijos

10



tankiui bandinys turi bati paveiktas ne maziau kaip deSimt skirtingy sri¢iy. Padidinus ar
sumazinus lazerio spinduliuotés energijos tankj, matavimai ir vél yra kartojami.

Optiniai pazeidimai atsiranda dél jvairiy veiksniy (pvz. defekty), todél esant identiSkoms
bandinio ekspozicijos salygoms, kai kurios sritys yra pazeidziamos, o kai kurios ne.
Eksperimentiskai optiniy komponenty pazaidos lazerio spinduliuotei slenkstis nustatomas
bréziant pazaidos tikimybés priklausomybés kreive nuo energijos tankio (10 pav.(a)).
Skaiciuojant pazeistas bei nepazeistas vietas jvertinama pazeidimo tikimybé (10 pav.(b)).
Lazerinés spinduliuotés sukeltas slenkstis nustatomas tiese aproksimuojant tikimybiy vertes,
kurios yra nelygios 0 bei 1, o slenks¢io verté nustatoma ten, kur tiesé kerta abscisiy asj (10
pav.(b)). Nustatant pazeidimo slenkstj svarbu, kad iSsiskirty 0% bei 100% pazeidimo
tikimybés.

QO Nepazeista

0000000000060
000000000000
000000 Ceeeee

— — —1
123456789101112
Energijos tankis, J/em?

a)

Tikimybé

Pazeidimo slenkstis

0 2 - 6 8 10 12
Energijos tankis (J/em”)
b)

10 pav. (a) bandinio pavir§iaus buisenos paveikus lazerio spinduliuote, (b) tikimybiné pazeidimo kreivé [21]
PaZeista ar nepazeista bandinio pavirSiaus sritis nustatomos stebint bandinj optiniu
interferencinio kontrasto mikroskopu arba optiniu mikroskopu, naudojant tamsaus lauko
rezimg. Pats mikroskopo didinimas turi biiti ne mazesnis nei 100-150 karty. Jei lazeriu

paveiktose srityse joks pakitimas nepastebimas, sakoma, kad pazeidimas nejvyko.
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Kai kiekviena analizuojamo bandinio sritis paveikiama vienu lazerio impulsu, tai
eksperimentiskai nustatytas lazerinio pazeidimo slenkstis vadinamas 1-j-1 slenksCiu, jei
kiekviena bandinio sritis paveikiama serija sudaryta i$ S identiSsky pasikartojanciy lazerio
impulsy, tai lazerinio pazeidimo slenkstis vadinamas S-j-1 slenksciu. S-j-1 lazerinio pazeidimo
slenkstis bus mazesnis nei 1-j-1, nes kartojantis impulsams toje pacioje vietoje dél jvairiy
optinio komponento degradacijos mechanizmy gali atsirasti pazeidimai, kuriy nebuvo po
pirmojo impulso poveikio. Viena i§ priezasCiy dél ko tai jvyksta yra defekty inkubacija [23],
tai yra medziagos pakitimas dél lazerio spinduliuotés poveikio. Jis pasireiSkia dél gardelés
defekty ir sugerties centry kiirimosi, kai padidéjus spinduliuotés sugerciai medziagoje dél jos
atsiranda pazeidimas [24].

1.4 Optinio paZeidimo priklausomybé nuo lazerio impulso trukmés ir
pazeidimy morfologija vienasluoksnése dangose

1.4.1 Kai lazerio impulso trukmé nuo 107° s iki 10? s

Lazerio impulso trukméms esant didesnéms nei keliasdeSimt ps, daugiafotoniai procesai
yra silpni. Lazerinés spinduliuotés energija Siluminés difuzijos btudu yra perduodama
medziagos gardelei, tokiu atveju pazeidimas vyksta dél sugerties centry dangoje. Esant
galingiems spinduliuotés impulsams, per trumpiau negu 10° s pasiekiama daugiau nei 10*
laipsniy temperatura ir keliy GPa slégis. D¢l didelés sugerties centro temperatiiros
susiformuoja i$silydziusios medziagos sluoksnis [25], kuriame jau pradeda vykti grititinis
elektrony dauginimosi procesas, inicijuotas ir palaikomas lazerio spinduliuotés. Tai:
pagrindinis optiniy pazeidimy mechanizmas, pasireiskiantis 10%2s - 10° s impulso trukméms.
Nanosekundiniams ir pikosekundiniams lazerio impulsams, pazeidimo slenkscio
priklausomybé nuo impulso trukmés yra aprasoma kvadratinés Saknies désniu:

LIDT (ns),[Tps = LIDT (p$)\[Ts. (3)

M. Zhu ir kiti mokslininkai tyré kokia yra pazeidimy morfologija vienasluoksnése HfO>
(11 pav.), Al,Oz ir SiO2 (12 pav.) dangose [26]. Visos dangos buvo suformuotos
elektronpluos¢io garinimo technologija ,Leybold 1110 dengimo jrenginiu. Lazerinés
spinduliuotés sukeltas medziagos optinio paZeidimo slenkstis (LIDT) buvo jvertintas 1-j-1
slenkséiu, esant 1064 nm lazerio bangos ilgiui ir 12 ns impulso trukmei, o patys pazeidimai

buvo stebimi su elektroniniu mikroskopu ,,Carl Zeiss AURIGA CrossBeam*.
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11 pav. Lazerio pazeidimy morfologijos HfO2 vienasluoksniy dangy, nusédusiy ant BK7 stiklo esant (a) 13,4 J/cm?, (b)
21,1 Jlem? ir (c) 33,8 J/cm? energijos tankiui [26]

Mokslininkai savo straipsnyje pastebéjo, kad vienasluoksnése HfO: lazerio pazeidimo
vietoje atsirasdavo krateriai, jy diametras vis didédavo esant didesniam lazerio energijos
srautui (11 pav. (b) ir (c)). Aplink kraterius taip pat buvo galima pastebéti ir susidarusias poras,
kurios susiformavo lazerio pazaidos spindulio diametre. Susidariusius gilesniy krateriy
atsiradimo prieZast] tyrimo autoriai siejo su padéklo BK7 defektais, kadangi vienasluoknés
dangos néra storos, padékle esantys defektai gali daryti didesng jtakg nei daugiasluoksnése
dangose. Pazeidimas dél padéklo defekty buvo stebimas ir SiO> vienasluoksnéje dangoje (12
pav. (b)). Taip pat ir paciose dangose gali atsirasti defekty, kurie gali sukelti pazeidima (jy

vietoje taskai) kaip, kad atsirado Al,O3 vienasluoksnéje dangoje (12 pav. (a)).

12 pav. Lazerio pazeidimy morfologijos: Al203 vienasluoksnés dangos esant (a) 17,8 J/cm? energijos tankiui ir SiOz
vienasluoksnés dongos esant (b) 21,1 J/cm2energijos tankiui [26]

L. Smalakys ir kiti mokslininkai taip pat tyré kokia yra pazeidimy morfologija
vienasluoksnése 361 nm SiO2 ir 299 nm HfO; storio dangose (13 pav.) [27]. Lazerinés
spinduliuotés sukeltas medziagos optinio pazeidimo slenkstis (LIDT 1 j 1) buvo nustatomas
naudojant Nd:YAG lazerj, esant 355 nm bangos ilgiui ir 4,8 ns impulsy trukmei. Galima
pastebéti, kad pazeidimy vietose susidaré taSkai (vienasluoksnéje SiOz), 0 kartu su jais ir
pazeista platesné nei taSkai vieta hafnio vienasluoksnéje dangoje, Kkuri atsirado dél

iSsilydZiusios medZziagos Sioje srityje.

13



13 pav. Lazerio pazeidimy morfologijos: A) SiOz ir B) HfO2 vienasluoksniy dangy [27]

1.4.2 Kai lazerio impulso trukmés < 10? s

Impulso trukméms esant mazesnéms nei kelios ps, optinis dielektrinés medziagos
pazeidimas vyksta dél netiesinés sugerties, kuri pasireiSkia grei¢iau nei Siluminé difuzija
kietajame kiine [20,21]. Pradeda vykti grititinis elektrony dauginimasis laidumo juostoje, kol
pasiekiamas kritinis elektrony plazmos tankis, kurios daznis tampa artimas lazerio
spindulivotés dazniui. Si plazma stipriai sugeria spinduliuotés energija ir jvyksta laisvyjy
kriivininky sugertis (angl. free-carrier absorption) kaip metale. Sis greitas procesas, greitesnis
uz Siluming difuzija, sukelia medziagos pavirSiaus abliacijg ir jau negrjztamus pakitimus tiryje.
V. Yuan ir kiti mokslininkai savo darbe [28] tyre pazeidimy morfologija paveikiant
vienasluoksng HfO> danga, wuZgarinta elektronpluos¢io garinimo technologija,
femtosekundiniams impulsams (50 fs) pasteb¢jo, kad pazeidimai jvyksta dél abliacijos dangos
pavirsiuje, todél dangoje esantys defektai nebuvo pagrindiniai pazeidimy Saltiniai (14 pav.).

200m

14 pav. Lazerio inicijuotas pazeidimas HfO vienasluoksnéje dangoje esant 2 J/cm? (A ~ 800 nm) energijos
tankiui, 50 fs impulso trukmei [28]
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2. Metodiné dalis

2.1 Padékly paruoSimas ir vienasluoksniy skulptiriniy dangy garinimas

Vienasluoksnés skulptirinés dangos buvo garinamos ant lydyto kvarco (angl. ,,fused
silica® — FS) padékly (diametras 25,4 mm), pries tai juos specialiai nuésdinus ir nuvalius. Tokiu
paruoSimu buvo siekiama padidinti atsparumg lazerinei spinduliuotei, nes §ios procediiros
padeda dalinai iSvalyti popavirSinius defektus.

Siame darbe vienasluoksniy dangy auginimui ir optinio atsparumo priklausomybés nuo
porétumo tyrimui buvo pasirinkta garinimo elektrony pluostu technologija (15 pav.) ir
garinimo pasvirusiu kampu (GLAD) metodas. Eksperimenty metu naudojami vakuuminiai
garinimo jrenginiai ,,Sidrabe* (aliuminio oksido garinimui) ir ,,VERA 1100 (niobio oksido
garinimui). Abiejose vakuuminése kamerose yra sumontuota zingsniniy varikliy sistema, kuri
yra naudojama kontroliuojant polinkio kampg ir padéklo sukimg aplink savo a$j garinimo metu.
Taip pat kiekviename prietaise jmontuotas kvarcinis monitoringas leidzia procesy metu stebéti
uzgaravusios medziagos storj ir augimo greitj. Labai svarbus parametras uzgaravusios dangos
storio matavimui yra koeficientas, nusakantis kiek skiriasi ant kvarcinio kristalo ir padéklo
uzgaravusios medziagos kiekis (angl. ,,tooling factor* — TF). Kadangi procesy metu kvarcinio
monitoringo sistema ir padéklas yra skirtingame aukstyje (kartu ir padéklo kampas yra
kei¢iamas), ant jy uzgaruoja skirtingas garinamos medziagos kiekis. Tad TF kalibravimas
skirtingoms medziagoms ir garinimo kampams yra bitinas uzdavinys, kuris buvo atliekamas
uzgarinant kontrolines aliuminio oksido ir niobio oksido dangas. Sis parametras lemia, kad ant

padéklo yra uzgarinamas norimas medziagos storis.

Padéklas Kvarcinis monitoringas

MedZiagos garai "> i ¢ Elektrony pluostas

* Magnetas

—

- 0 |
Garinama medziaga 9 ;\‘ | per ] Elektrony patranka

Vakuuminis siurblys

15 pav. Elektronpluos¢io garinimo principiné schema [29]
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Prie§ garinant, optiniams matavimams skirtas dangas, buvo sumodeliuotas elektrinio
lauko pasiskirstymas ir vienasluoksniy dangy fiziniai storiai (zr. 2 lentel¢) buvo parinkti tokie,
kad optinis storis biity lygus bangos ilgio, kuriam skirta danga (532 nm), penkiems ketviréiams
(16 pav.). Tokiu atveju dangoje vyksta konstruktyvi interferencija ir dalis spinduliuotés yra
atspindima. Modeliavimai buvo atlickami su ,,Optilayer* programa, kuria galima sumodeliuoti
vienasluoksnes ir daugiasluoksnes dangas, sudarytas i§ jvairiy medziagy, tokiy kaip
dielektriky, metaly ir jvairiy miSiniy, taip pat galima jvertinti optiniy dangy savybes: s-
poliarizacijos, p-poliarizacijos ir nepoliarizuotos $viesos atspindéjima, pralaiduma, absorbcija,

taip pat grupiniy greiciy dispersija (GDD), elektrinio lauko pasiskirstymg dangos viduje ir kt.

N PO
140 7 \\
120 / \
/ \
100 A
/ \
) o \
o~ / \
Y 60 ST o L e e S (1 Lazerin¢ spindulivoté
40
20
0
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Dangos storis, nm
N=1 Th = 444.74
Wavelength: Angle,®
I {1 10 0.0000 Snap v
Min Current Max Polarization: Step, nm
180.00 nm  290.00 nm 400.00| | |S-case . 10.00

16 pav. Sumodeliuotas elektrinis laukas su ,,OptiLayer” programa

Visy garinimy procesy metu buvo palaikomas vienodas dangos formavimosi greitis —
3 A/s, garinimy medZiagomis buvo pasirinkti metalo oksidai: aliuminio oksidas (Al.Os3) ir
niobio oksidas (Nb20s), atitinkamai jy lazio rodikliai yra naios) = 1,77 ir N(nw20s) = 2,37 bangos
ilgiui 532 nm. Niobio dangos po garinimy buvo atkaitintos 300° C temperatiroje 1 val. tam,
kad pilnai oksiduotysi. Taip pat siekiant apsaugoti uzgarintas dangas nuo aplinkos poveikio,
jos buvo laikomos eksikatoriuje (inde, kuriame yra silikagelio granuliy, sugerian¢iy vandens
garus). Zemiau esancioje 2 lenteléje pateikti eksperimenty duomenys, skirti optinio atsparumo

priklausomybés nuo porétumo tyrimui.
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2 lentelé. Eksperimenty duomenys

o o Atkaitinimas | Fiziniai
Garinimo Vakuumas, Garinimo o o
Medziaga o po garinimo: storiai,
kampas, ° mbar greitis, A/s .
300 C, 1 val. nm
0 1.6*10-5 3 - 436
50 1.7*10-5 3 - 445
Aliuminio
_ 60 2*%10-5 3 - 460
oksidas
70 1.8*%10-5 3 - 473
80 1.3*10-5 3 - 533
0 1.6*10-4 3 + 314
50 *10- 3 + 364
Niobio 167104
: 60 1.6*10-4 3 + 390
oksidas
70 1.6*10-4 3 + 405
80 1.6*10-4 3 + 433

2.2 Optiniai matavimai

2.2.1 Spektrofotometro matavimai

Spektrofotometras yra skirtas matuoti optinj pralaidumg ir atspindj ultravioletiniame,
regimajame ir infraraudonajame $viesos bangy diapozonuose. Spektroskopiniai matavimai
buvo atlikti su spektrofotometru, matuojant nuo 300 nm iki 900 nm ruoze ir nustatant
vienasluoksniy skulptiiriniy dangy pralaidumg ir atspindj.

Gauti  spektriniai duomenys buvo apdorojami ,,OptiChar programa, skirta
vienasluoksniy optiniy dangy charakterizavimui. Sioje programoje naudojami jvairiis
modeliavimo skai¢iavimai, kurie leidzia tiksliai nustatyti optines konstantas, pavyzdziui: 1Gzio

rodikl;.
2.2.1 Interferometro matavimai

Interferometras yra taikomas optiniams matavimams, nustatant mazy matmeny
neatitikimus ar pavir$iaus nelygumus. Sio darbo metu formuojamos struktiiros buvo koloninés,

tad Siais matavimais siekta nustatyti nusodinto sluoksnio plokstiskuma, nes jtempiai dangose

gali stipriai pakenkti jos optinéms ir fizinéms savybéms, o kartu ir galimybei sékmingai danga
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panaudoti lazerinéje sistemoje. UZgarinty vienasluoksniy dangy jtempiams jvertinti buvo

pasirinkta Stoney formulé [30]:

1/1 1 E tZ.
e o [ e @
¢ia o — jtempis, R, — bandinio kreivumas prie$ garinima, R, — Kreivumas po garinimo, E
— Jungo modulis (7,17*10% Pa), v — Puasono santykis (0,17), ts — pagrindo storis (1 mm), t; —

dangos storis.

2.2.1 Optinio mikroskopo matavimai

Darbo metu analizuoti pazeidimy morfologijai buvo naudojamas optinis mikroskopas
,,Olympus BX41“, [renginio didinimas siekia nuo 10 iki 500 karty, o skiriamoji geba: 150 nm.
Visy Siame darbe padaryty pazeidimy nuotrauky didinimas sieké 10x ir 40x karty.

2.3 Struktuiriniai matavimai

2.3.1 Lazerio indukuotos pazZaidos slenkscio (LIDT) matavimai

Skulptiiriniy vienasluoksniy dangy lazerinés spinduliuotés atsparumo slenkscCiy
nustatymams buvo naudojamas stendas su impulsiniu Nd:YAG lazeriu (t ~3 ns, v =15 Hz,
pluosto diametras: 84 pum), kuris veikia nanosekundiniame rezime, 532 nm bangos ilgiui.
Darbo metu buvo taikoma 1 j 1 metodika.

Matavimams naudota optinés sistemos schemg (17 pav.) sudaro jvairdis optiniai
komponentai: veidrodziai (M), erdvinis filtras (SF), skirtas Gauso pluostui formuoti, energijos
matuoliai (PD1 ir PD2). Taip pat slopintuvas, kuris sudarytas i§ A/2 fazinés plokstelés ir
poliarizatoriaus (P), skirtas keisti spindulio impulso energijai, nekeiciant spindulio formos ar
impulso trukmés. Atliekant lazerio indukuotos slenks¢io (LIDT) matavimus, dél lazerio
spindulio savifokusacijos, kita bandinio pusé galéjo pazeisti, todél papildomai buvo jmontuotas
mazo atstumo fokusuojantis lesiukas (L1), 0 iSsklaidomai Sviesai surinkti naudojamas IgSiukas

(L2). Visa lazeriné sistema buvo kontroliuojama kompiuteriu.
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M Nd:YAG Laser.
2=532nm , T~ 3ns, v=15Hz

SF

PD1

4~ ﬂ>}é>}
M A2 P BS SH L1 & 3 » Sh L2 A PD2

v

17 pav. Lazerio indukuotos pazaidos slenksé¢io (LIDT) matavimy stendo schema [31]

2.3.2 Skenuojancio elektroninio mikroskopo (SEM) matavimai

Skenuojantj elektrony mikroskopa (SEM) sudarantys pagrindiniai komponentai yra
elektrony Saltinis, elektromagnetiniai lgSiai ir elektrony detektoriai (18 pav.). Elektrony
pluostas pereidamas pro l¢Sius yra pagreitinamas, sufokusuojamas ir véliau patenka ant tiriamo
bandinio pavirSiaus. Pats bandinys i$spinduliuoja antrinius elektronus, Kkurie yra

uzregistruojami elektrony detektoriumi [32].

Elektrony Saltinis

Plysys —— | —
| 1 ;
L Elektrony ledis
J
Plysys i [ e— Skenuojanéios
2 rités
. & o ] Antriniy
Elektrony lesis ‘ elektrony

d o detektorius

Y

Antriniai elektronai / ’

C

e "
- o = Bandinys

18 pav. Skenuojancio elektfonq mil;roskopo principiné schema [32]

Ivairiais kampais uZgarinty aliuminio ir niobio oksido dangy struktiroms jvertinti
naudotas skenuojantis elektrony mikroskopas. SEM matavimams skirti bandiniai buvo
uZgarinti ty paciy garinimo procesy metu ant silicio ploksteliy, kad biity galima stebéti porétos
dangos formavimasi ir matytysi koloniné dangos struktiira. Gautos skenuojancio elektrony
mikroskopo nuotraukos buvo analizuojamos naudojant programa ,,ImageJ*. Eksperimentinis

dangy storis nustatytas iSmatavus 5 skirtingose dangos vietose nubréztas linijas ir iSvedus jy

vidurkj.
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3.Rezultatai ir jy aptarimas

3.4 Skenuojancio elektroninio mikroskopo rezultatai

Tiriamojo darbo metu buvo uZgarintos aliuminio ir niobio oksido skulptiirinés dangos
skirtingais kampais (0°, 50° ,60°, 70° ir 80°), pasinaudojant GLAD metodu. Siekiant pamatyti
susidariusias optiniy dangy struktiiras buvo padarytos nuotraukos su skenuojanciu elektroniniu
mikroskopu. Aliuminio oksido dangose kolonos pradéjo formuotis nuo 50° kampu garintos
dangos (19 pav), did¢jant garinimo kampams: 60°, 70° ir 80° kolonos susiformuodavo vis
storés (pvz.: 50° kolonos plotis sieké apie 25 nm, 60° apie 27 nm). Taip pat galima pastebéti,
kad koloninés struktiiros augo netolygiai: 70° kampu garintos dangos dalis kolony nustojo
formuotis iki vienasluoksnés dangos pusés storio, o 80° kampu uzgarintos dangos kolonos
plotis ties dangos apacia sieke apie 23 nm, o ties dangos pavirSiumi apie 42 nm. Galima i$skirti,
kad 80° kampu uzgarintos dangos struktiiroje tarp kolony aiskiausiai matomi tarpai, o i§ SEM
nuotrauky i8 virSaus (20 pav.) taip pat pastebima, kad tokiam kampui esant susiformavo kolony

salelés ir atsirado didesni tarpai tarp jy.

19 pav. Skulptiriniy aliuminio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, gauty struktiiry skersinés SEM
nuotraukos
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s

1s, gauty sﬁuktﬁrq SEM nuotraukos i$

20 pav. Skulptﬁriiq aliumini(; oksido dang, uigarin‘Fq sklrtlngi ama
virsaus

Niobio oksido dangoms susiformavusius kolony kontiirus jau galima buvo pastebéti 50°
kampu uzgarintai dangai (21 pav.) ir jy plotis sieké apie 22 nm. Taip pat esant didesniems
garinimo kampames, jos vis platéjo ir palyginus su aliuminio dangomis atitinkamiems kampams
buvo storesnés: 60° kampu uzgarintos niobio oksido kolonos plotis sieké apie 30 nm, 70°
kampu uZgarintos dangos sieké apie 41 nm, o 80° kampu uZgarintos dangos sieké apie 70 nm
ties dangos pavirSiumi, ties apatine dangos dalimi apie 38 nm. Taigi kolonos kaip ir aliuminio
dangoje augo netolygiai. Taip pat pasiziiiréjus j niobio oksido dangy nuotraukas i$ virSaus (22

pav.) galima pamatyti kolony saleles, jau pradéjusias formuotis nuo 60° kampu uzgarintos

dangos ir didéjant kampui: tarpai tarp saleliy retéjo.

21 pav. Skulptiiriniy niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, gauty struktiiry skersinés SEM
nuotraukos
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22 pav. Skulptiriniy niobio oksido dangy, uZgarinty skirtingais kampais, gauty struktiiry SEM nuotraukos i$
virSaus

Siekiant jverti uzgarinty dangy porétuma buvo naudojama kompiuteriné programa
,Image]“. Sia programa buvo analizuojamos SEM nautraukos i§ virSaus (20 pav. ir 22 pav.).
Gauti rezultatai parodo, kad niobio dangos buvo porétesnés ties visais kampais i§skyrus 80°
kampa (22 pav.), kg galima pastebéti ir i§ SEM skersiniy nuotrauky. Taciau aliuminio oksido
dangos uzgarintos 50° kampu porétumas nedaug skyrési nuo 0° kampu uzgarintos dangos,

pazvelgus | SEM nuotraukas darytas i§ virSaus (20 pav.) ir skersai (19 pav.), struktiiriskai taip
pat skirtumy nematyti.

100 T T T

T T T T
—a— Aliuminio oksidas
—a— Niobio oksidas

90

Porétumas, %

90
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23 pav. Skulpttriniy aliuminio ir niobio oksidy dangy porétumo priklausomybé nuo garinimo kampo
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Taip pat naudojant ,ImagelJ“ programg buvo nustatyti eksperimenty metu gauty
skulptiiriniy aliuminio ir niobio dangy storiai (zr. 3 lentel¢). Biitent eksperimentiniai storiai

buvo naudojami modeliuojant optiniy dangy spektrus.

3 lentelé. Aliuminio ir niobio oksidy, garinty skirtingais kampais dangy storiai

Fiziniai storiai, o
o . Sumodeliuoti Storiai gauti i$
Garinimo apskaiciuoti
Medziaga uzgarinty dangy | SEM nuotrauky,
kampas, ° prie§ garinima, N
storiai, nm nm
nm
0 436 422 410
o 50 445 389 464
Aliuminio
) 60 460 501 480
oksidas
70 473 538 510
80 533 535 532
0 314 335 345
50 364 393 399
Niobio oksidas 60 390 385 389
70 405 390 388
80 433 425 415

3.2 Spektrofotometro rezultatai

Darbo metu su spektrometru buvo i$matuoti aliuminio ir niobio oksido vienasluoksniy
dangy, nusodinty skirtingais kampais (0°, 50°, 60°, 70°, 80°), pralaidumo ir atspindzio spektrai
(24 pav. ir 25 pav.). I§ gauty aliuminio oksido dangy rezultaty galima pastebéti, kad esant
didesniam uzgarintos dangos kampui pralaidumas did¢jo, 0 atspindys maz¢jo (24 pav.). Tokia
paciag tendencijg galima pastebéti ir niobio dioksido dangoms (25 pav.), §j rezultatg galima
paaiskinti gautomis SEM nuotraukomis, kurios parodo kokia yra uzgarintos dangos struktiira
(19 pav. ir 21 pav.). Did¢jant garinimo kampui strukttiros darési vis porétesnés: atsirado vis
didesni tarpai tarp kolony, todél danga lengviau praleido Sviesg ir atspindéjo maziau. Y patingai
tai galima pastebéti aliuminio oksido vienasluoksnei dangai uzgarintai 80° kampu ir palyginus
ja su niobio oksido danga, uzgarinta tokiu pac¢iu kampu: aliuminio oksido dangos pralaidumas
sieké apie 96 % (80°, 532 nm bangos ilgiui), atitinkamai niobio oksidui pralaidumas sieké apie
92 %. Bitent i§ SEM nuotrauky gauty tankio rezultaty (23 pav.) galima pastebéti, kad aliuminio

danga, uzgarinta 80° kampu, yra porétesné uz niobio danga, uzgarinta esant tam paciam
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pasvirimui kampui. Tad mazesnis dangos tankis padidina dangos pralaidumg ir prieSingai:
didesnis tankis padidina dangos atspindj, kaip galima pastebéti i§ gauty spektry rezultaty
niobio ir aliuminio oksido dangoms (24 pav. ir 25 pav.).

80° P (pralaidumas)
80° A (atspindys)
——70°P

100 70° A

——60° P

60° A

50° P

50° A

o°P

0°A

—— Padeklo (FS) P
Padéklo (FS) A

85>

AN

10+

Atspindys ir pralaidumas,%

: ! ' ! ; ! . i : ! J
300 400 500 600 700 800 900
532 A, nm

24 pav Vienasluoksniy skulptiiriniy aliuminio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, pralaidumo (P) ir
atspindzio (A) spektrai
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a
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>
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25 pav. Vienasluoksniy skulpttriniy niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, pralaidumo (P) ir
atspindzio (A) spektrai

Didesnis dangos tankis reiskia, kad dangoje yra maZziau tarpy, kuriuose gali kauptis oras
ir apskai¢iuojamas efektyvusis l0zio rodiklis yra didesnis (27 pav. aliuminio oksido dangos

uzgarintos 0° kampu). Esant didesniam dangos efektyviajam ltzio rodikliui, jis gali virSyti
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padéklo FS luzio rodiklj, kuris paprastai yra apie n = 1,5, todél atsispindin¢ios $viesos kiekis
nuo pavirSiaus padidéja, nes Sviesos pluostai, atsispindéje nuo pagrindo ir nuo vienasluoksnés
dangos, stiprina vienas kitg sukurdami konstruktyvig interferencijg, tad yra gaunamas didesnis
atspindys. Todél 0° ir 50° kampu uzgarintos aliuminio oksido dangos turéjo didesnj atspindj
negu 70° ir 80° kampu garintos dangos, nes efektyvieji lizio rodikliai buvo didesni nei padéklo
luzio rodiklis. Taip pat prieSingai: esant vienasluoksnei dangai su maZzesniu liizio rodikliu nei
padéklo, gaunamas didesnis pralaidumas. IS grafiko (24 pav.) galima pastebéti, kad padéklo FS
pralaidumas yra mazesnis nei aliuminio oksido dangy, uZzgarinty septyniasdeSimt ir
aStuoniasdeSimt laipsniy kampais, taciau su niobio oksido dangomis panasus rezultatas nebuvo
gautas, nes aliuminio oksido dangy 70° ir 80° kampu garinty dangy gauti efektyvieji lizio
rodikliai buvo mazesni uz padéklo lizio rodiklj: 70° n = 1,43 (532 nm bangos ilgiui) ir 80° n
= 1,27 (532 nm bangos ilgiui).

Optinés dangos gali ne tik atspindéti ir praleisti spinduliuote, bet ir ja sugerti arba
i§sklaidyti. Sie nuostoliai buvo jvertinti ir darbo metu. I3 (26 pav.), paveikslélio galima
pastebéti, kad aliuminio oksido vienasluoksniy dangy nuostoliai yra minimals ir daré nedidele
itaka pralaidumo ir atspindzio spektrams: garintoms visais kampais dangoms ji nebuvo didesné
nei 0,3 %. Taciau niobio oksido dangy atveju, spektro ruoze nuo 400 nm iki 600 nm nuostoliai

buvo kiek didesni ir ypatingai 60° ir 80° garintoms dangoms.

Aliuminio oksidas Niobio oksidas
9,0 5 9,0 =
— 50° 50°
7,54 60° 754 60°
70° 70°)
80° — 80°
L 604 L 604
3 3
o° o°
£ 454 £ 454
3 3
=3 -3
=z =
3,04 3,04
1,54 15 —\
e 00- : &d\
300 400 500 600 700 800 900 400 500 600 700 800 900
532 A, nm 532 A, nm

26 pav. Vienasluoksniy skulpttriniy aliuminio ir niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, nuostoliy
grafikai

Gauti spektriniai duomenys buvo apdoroti ,,OptiChar programa ir modeliuojant gautos
lazio rodiklio priklausomybés nuo bangos ilgio (27 pav.). Palyginus eksperimentinius
rezultatus su kity tyréjy duomenimis [7] buvo gauta tokia pati tendencija abejoms
skulptirinéms vienasluoksnéms metalo oksidy dangoms: didéjant garinimo kampui lizio

rodiklis mazéjo. Eksperimentiniai ltizio rodikliai esant 532 nm bangos ilgiui aliuminio ir niobio
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oksido dangy (zr. 4 lentelé), uzgarinty 0° kampu yra pana$is j teorinius gryny medZiagy:
Neazo3) = 1,77 ir nineos) = 2,37 (bangos ilgiui 532 nm), o didéjant garinimo kampui mazéja.
Tad, didéjant garinimo kampui kartu didéja ir porétumas, o apskaiciuojamas efektyvusis lizio

rodiklis tampa mazesnis.

Aliuminio oksidas Niobio oksidas
- 2,40
1,68 —0
—— 50°)
60°) 224
1,60 70°

2,08
1,52

1,92 4
1,44 -

1,76
1,36

1,60
1,28

T T T T T 1,44 T T T T T
300 400 500 600 700 800 900 300 400 500 600 700 800 900
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27 pav. Vienasluoksniy skulptiiriniy aliuminio ir niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, lizio
rodikliy priklausomybés nuo bangos ilgio

4 lentelé. Luzio rodikliai esant 532 nm bangos ilgiui

0° 50° 60° 70° 80°
Aliuminio oksidas 1,55 1,51 1,45 1,43 1,27
Niobio oksidas 1,93 1,74 1,67 1,57 1,49

3.3 Interferometro rezultatai

Itempiai optinése dangose gali stipriai pakenkti dangos optinéms ir fizinéms savybéms,
todél sio tyrimo metu interferometru buvo iSmatuoti vienasluoksniy metalo oksidy dangy
pavirsiy kreivumai. Pasinaudojus Stoney formule (zr. (4) formulé) buvo apskaiciuoti lieckamieji
jtempiai uzgarintose dangose (28 pav.). Liekamieji jtempiai susideda i§ medziagos vidiniy
jtempiy oy, iSoriniy jtempiy ov bei Siluminiy jtempiy ot. Vidiniai tempiamieji jtempiai vercia
optinj elementg jsigaubti j vidy, o gniuzdomieji — j iSore.

Svarbu paminéti, kad Susidare vidiniai jtempiai uzgarintoje medziagoje priklauso nuo
dangos porétumo t.y. dangos mikrostruktiiros: jvairiy didziy dalelés, jungdamosi tarpusavyje
netolygioje struktiiroje, patiria deformacija, dél to pasireiskia tempiamieji jtempiai. Porétesnés
optinés dangos biitent pasizymi tempiamaisiais jtempiais, Kurie raSomi su minuso zenklu. Kai
poré¢tumas nedidelis — danga pasizymi gniuzdomaisiais jtempiais, jie biina su pliuso zenklu
[34, 35]. Eksperimenty metu uzgarinty vienasluoksniy aliuminio ir niobio oksido dangy visi

apskaiCiuoti jtempiai buvo tempiamieji (28 pav.). Taciau galima pastebéti, kad didéjant
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garinimo kampui jtempiai mazéjo beveik visoms aliuminio ir niobio oksido dangoms, nors
porétumas didéjo, Siam rezultatui galéjo turéti jtakos matavimy paklaidos. Niobio oksidu
uzgarintos dangos buvo atkaitintos 1h 300° C temperatiiroje, tad atkaitinimo procesas
sumazino jtempius, kaip matosi dangoms uzgarintoms 0° ir 80° kampais ir palyginus jas su
aliuminio oksidu uzgarintomis tokiu pa¢iu kampu dangomis. Taciau uzgarintoms 50° ir 60°
kampais niobio dangoms atkaitinimas buvo nepakankamas, todél dangos turé¢jo arba ilgiau bati

pasildytos arba pabiiti aukstesnéje temperatiiroje.

—15 I 1 1 1 ! 1 I

1 |[—=— Aliuminio oksidas
—=— Niobio oksidas

-30
-45 -

-60

Jtempiai, Mpa

-75 4

-90 4
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28 pav. Vienasluoksniy skulpttiriniy aliuminio ir niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais, jtempiy
priklausomybé nuo porétumo

3.4 Vienasluoksniy skulptiiriniy aliuminio ir niobio oksido dangy pazeidimy
rezultatai

Vienasluoksniy poréty aliuminio ir niobio oksido dangy lazerinés spinduliuotés
atsparumo slenkséiy nustatymams buvo naudojamas impulsinis nanosekundinis Nd:YAG
lazeris (t~3 ns, v =15 Hz), kuris veikia 532 nm bangos ilgiui. Gauty tikimybiy rezultatai (29
pav.) labai aiskios tendencijos kaip nuo porétumo priklauso dangy atsparumas neparodo, bet
galima pastebéti, kad aliuminio ir niobio oksido dangoms, uzgarintoms 0 kampu, pazeidimo
tikimybé¢ yra daug didesné prie mazesniy energijos tankiy. Tad neporéta struktiira yra maziau
atsparesné lazerinei spinduliuotei. Vienas i§ porétos struktiiros privalumy yra tarpai tarp
kolony: dangai besipleCiant (pvz.: apSvietus lazeriu) ji taip greitai nesuyra, nes kolonos turi
erdvés pléstis, paveiktos Silumos. Taciau tuose tarpuose gali kauptis aplinkoje esancios dalelés:
vandens garai, dulkés. Siekiant kuo labiau sumazinti aplinkos jtaka visos uzgarintos dangos

buvo laikomos eksikatoriuje. Taip pat kaip ir ankstesniuose skyreliuose buvo paminéta niobio
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dangos buvo atkaitintos, kad pilnai oksiduotysi. Tad atkaitinti reikéjo galimai daugiau, ypaé
60° ir 80° kampais uZgarintas niobio oksido dangas, nes kaip buvo matyti i§ nuostoliy grafiky,
nuostoliai $iy dangy buvo didziausia (ypatingai 400 — 600 nm ruoze, lazerio spinduliuoté 523

nm) ir pazeidimy tikimybé prie mazesniy energijos tankiy yra didesné (29 pav.).

Aliuminio oksidas Niobio oksidas
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29 pav. Vienasluoksniy skulptiiriniy aliuminio ir niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais,
tikimybinés pazeidimy kreivés (Nd:YAG lazeris: A =532 nm, t~3 ns, v =15 Hz)

Palyginus pirmyjy pazeidimy energijos tankiy vertes pateiktas 5 lenteléje aliuminio
oksido ir niobio oksidy dangy, galima pamatyti, kad aliuminio oksido dangos ties visais
kampais yra atsparesnés lazerinei spinduliuotei nei niobio oksido dangos. Toks rezultatas yra
dél to, kad aliuminio oksido 1Gzio rodiklis yra mazesnis nei niobio oksido, 0 mazesnio lGzio
rodiklio medziagos turi didesnj draustinés juostos tarpa ir yra labiau atsparios lazerinei

spinduliuotei [36].

5 lentelé. Lazerio indukuotos pazaidos slenkséiai (LIDT)

0° 50° 60° 70° 80°
Aliuminio ol;SIdaS 32.29 38,5 41,27 37,19 54,81
(E, J/lcm?)
Niobio oksidas
(E, Jfem?) 2,45 7,25 2,54 428 >4l

Uzgarinty poréty dangy optinio atsparumo tendencijg aiSkiau galima pastebéti i$ lazerio
indukuotos pazaidos slenkscio gauty verciy (zr. 5 lentelé). Aliuminio oksido dangoms: didéjant
garinimo kampui (didéjant porétumui) pazeidimo slenkstis taip pat didéjo. ISsiskyré tik 70°
kampu garintos dangos, jis sieké 31,19 J/cm? ir tapo maZesnis nei 50° ir 60° laipsniy garinty
dangy. Tokj rezultata galéjo nulemti dangoje esantys defektai. Kaip ir i§ Zemiau pateikty
morfologiniy optiniy pazeidimy aliuminio oksido dangoms nuotrauky (30 pav.) matyti, kad

Siose dangose vyravo defekty nulemti pazeidimy taskai. Jie susiformuodavo ir prie Zemesniy
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energijos tankio veriy (mazesni taskai) ir prie didesniy energijos tankio veréiy (platesni
taskai). Panasig pazeidimy dél defekty morfologija: taskus vienasluoksnéms aliuminio oksido

dangoms yra gave ir kiti tyréjai [26].
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30 pav. Skulptriniy aliuminio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais pazeidimy morfologijos, po
nuotraukomis: garinimo kampas; energijos tankis ir optinio mikroskopo didinimas kartais

Niobio oksido dangoms taip pat porétumui didéjant, optinis atsparumas didéjo. Taciau
dvejoms dangoms uzgarintoms 50° ir 60° laipsniy kampais gauti duomenys skyrési nuo
tendencijos. Pazvelgus j nuostoliy grafikg niobio dangai (26 pav.) butent iSsiskiria Siais
kampais uzgarintos dangy rezultatai. Dangai uZgarintai 50° kampu nuostoliai ties 532 nm
bangos ilgiu yra maziausi i§ visy dangy, o uzgarintai 60° kampu dangai, ties tuo pa¢iu bangos
ilgiu, yra didziausi. Tai galéjo nulemti didesnj atsparuma lazerinei spinduliuotei 50° kampu
garintai dangai ir maZzesnj 60° kampu garintai dangai. Tokj rezultata gali padéti paaiskinti ir

pazeidimy morfologijos gautos optiniu mikroskopu (31 pav.). Visy dangy jos gana panasios:
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prie mazesnio energijos tankio susidare taskai arba nedideli krateriai, 0 esant aukstesnei

energijos tankio vertei krateriai darési platesni ir vyravo taskai jy viduje.

0°24 Jem? 40x 50°:7.,3 J/em?; 40x 60 °; 3,1 J/em?; 40x

A .

0 O; 8,7 J/cmz; 40x 50 o; 17,6 J/cm3; 40x 60 o; 10,8 J/Can; 40x

80 °; 5.4 J/cm?; 40x

70 °; 20,5 J/em?; 40x 80 °; 17,5 J/em?; 40x

31 pav. Skulptiriniy niobio oksido dangy, uzgarinty skirtingais kampais pazeidimy morfologijos, po
nuotraukomis: garinimo kampas; energijos tankis ir optinio mikroskopo didinimas kartais

Tai galé¢jo nulemti dél nuostoliy atsiradusi sugertis, nes aliuminio dangy morfologijos
nuotraukose nematyti tokiy pazeidimy (esant 532 nm bangos ilgiui kaip buvo pastebéta
aliuminio dangy nuostoliai buvo minimalis). Garinty 50° ir 60° kampu niobio dangy
pazeidimo morfologijos irgi iSsiskyré: dél mazesniy nuostoliy, bet galimai dél defekty atsirade
taSkai 50° kampu garintai dangai ir neturintis rySkaus kontiiro krateris atsirades 60° kampu

uzgarintoje dangoje (31 pav.).
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ISvados ir rezultatai

1.

Suformuoty vienasluoksniy aliuminio ir niobio oksido dangy, naudojant skirtingus
garinimo kampus (0°, 50°, 60°, 70° ir 80°), porétumo rezultatuose galima buvo
pastebéti, kad porétesnés dangos buvo niobio oksido, esant garinimo kampams nuo 50°
iki 70°. Taciau abiejy medziagy dangy porétumas didéjo (nuo 0 % iki 41 %) kartu
didéjant ir garinimo kampui.

I$ dangy pralaidumo ir atspindzio spektry buvo nustatyta, kad porétumas padidina
Sviesos pralaiduma, bet sumazina dangy atspindj. Tai nulemia pati dangos struktiira, o
kartu ir efektyvusis lizio rodiklis.

Buvo jvertinti jtempiai ir nustatyta, kad uZgarintose dangose vyravo tempiamieji
jtempiai, taciau porétumui didéjant jie mazéjo (nuo -100 MPa iki -41 MPa).

IS pazaidos slenksCiy verCiy buvo galima pastebéti tendencijg, kad porétesnéms
dangoms jie buvo didesni, iSskyrus niobio oksido uzgarintoms 50° ir 60° kampu
dangoms, taip pat aliuminio oksido dangai uzgarintai 70° kampu. Tai gal¢jo salygoti

defektai, kuriy inicijuoti pazeidimai matési mikroskopu gautuose aliuminio oksido
dangy nuotraukose ir nuostoliai, kurie inicijavo kraterius su taskais niobio dangose.
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Ugné Norkuté

PORETO SILICIO OKSIDO DAUGIASLUOKSNIU DANGU OPTINIO ATSPARUMO
PRIKLAUSOMYBES NUO LAIKYMO SALYGU TYRIMAS

Santrauka

Siame darbe buvo suformuotos skulptirinés aliuminio ir niobio oksido vienasluoksnés
dangos naudojant elektronpluoscio garinimo technologija ir garinimo kampu metoda (GLAD).
Optiné dangy analizé buvo atlickama su spektrofotometru, interferometru ir optiniu
mikroskopu. Struktiirinei analizei buvo naudojamas skenuojantis elektrony mikroskopas, 0
pazeidimy matavimams: stendas su impulsiniu Nd:YAG lazeriu.

Gauti spektriniai aliuminio ir niobio oksido vienasluosksniy dangy duomenys parodé,
kad porétesnés dangos geriau praleidzia Sviesa, bet maziau atspindi dél porétos dangos
struktiiros ir besikeic¢iancio efektyviojo lizio rodiklio. Taip pat tokios struktiiros pasizymi
tempiamaisiais jtempiais, kurie buvo gauti aliuminio ir niobio oksido dangoms. Tyrimo metu
buvo pastebéta, kad lazerio pazaidos slenksCiy vertés buvo auksStesnés porétesniy dangy,
iSsiskyré tik keli kampai: aliuminio oksido uzgarintos 70° kampu dangos (dél galimai
atsiradusiy dangoje defekty) ir niobio oksido uzgarinty dangy 50° ir 60° kampu (dél mazy
nuostoliy ties 532 nm bangos ilgiu (50°) pazaidos slenkstis buvo aukstesnis, esant didesniems
nuostoliams (60°) ties tuo paciu bangos ilgiu: mazesnis). Dél nuostoliy niobio dangose buvo

stebimi krateriai su taskais, o aliuminio dangose dél dangos defekty vyravo susidare taskai.
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Ugné Norkuté

INVESTIGATION OF THE DEBENDENCE OF THE OPTICAL RESISTANCE OF
SCULPTURAL COATINGS ON POROSITY

Summary

In this work, sculptural single-layer coatings of aluminum and niobium oxide were
formed using electron beam evaporation technology and the glancing angle method (GLAD).
Optical analysis of the coatings was performed with a spectrophotometer, an interferometer,
and an optical microscope. A scanning electron microscope was used for structural analysis,
and a stand with a pulsed Nd:YAG laser for damage measurements.

Obtain spectral data for alumina and niobium oxide monolayer coatings showing that
porous coatings are better suited for light but less reflective due to the structure of the porous
coating and the changing more effective lip index. Such structures are also characterized by the
tensile stresses obtained for aluminum and niobium oxide coatings. During the study, it was
observed that the laser damage thresholds were higher for porous coatings, with only a few
angles differing: alumina vaporized coatings at 70° (due to possible defects in the coating) and
niobium oxide vaporized coatings at 50° and 60° (due to small losses at 532 nm (50°), the
damage threshold was higher with higher losses (60°) at the same wavelength: lower). Due to
the losses, craters with dots were observed in the niobium coatings, and the dots predominated

in the aluminum coatings due to coating defects.
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