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Jvadas

Lazeriniams taikymams gaminami optiniai elementai turi pasizymeéti kuo didesniu atsparumu
lazerinei spinduliuotei [1]. Elementy patvarumas nustatomas jvairiais lazerinio pazeidimo slenkscio
matavimo badais, taciau visi naudojami metodai yra destruktyvis. Atlikta daug tyrimy, kuriy metu
nustatyta, jog lazeriné pazaida sukeliama jvairiy sugerties mechanizmy. Siekiant pagaminti atsparius,
maza sugertimi pasizymincius optinius elementus, pirmas Zingsnis yra medZiagos pasirinkimas.
DaZniausiai optiniams elementams naudojami metaly oksidai pasizymi specifiniu pralaidumo langu — tai
yra spektrinis diapazonas, kuriame didZioji dalis Sviesos yra praleidZiama, ir tik nedidelé dalis iSsklaidoma
ar sugeriama. Net jei visos medziagos yra pralaidZios spinduliuotés bangos ilgiui, dalis Sviesos bus
sugeriama dél netobulos medziagy sudéties bei stechiometrijos [2]. PriemaiSiniai bei struktdriniai
defektai dangoje ar padékle inicijuoja lazerine pazaidg ir smarkiai sumazina elemento atsparuma [3, 4].
Sio darbo metu bus tiriamos Jonapluo&¢io dulkinimo metodu suformuoty plonasluoksniy skaidrinanciy
dangy spektrinés savybés, sugertis, atsparumas lazerinei spinduliuotei. Tyrimas bus vykdomas
formuojant IR ir UV naudojamas skaidrinancias dangas. Bus iSbandomi skaidriy optiniy elementy
gamybos metodai: sluoksniy formavimas aukstoje temperatiroje bei padidintu padéklo sukimo greiciu,
skirtingy aukSto |GZio rodiklio medziagy panaudojimas, atkaitinimai skirtingose temperatlrose bei
padéklo popavirdiniy defekty $alinimas cheminio ésdinimo metodu. Sio darbo tikslas yra jvertinti dangy
atkaitinimo aukStose temperatirose, nusodinimo auk$tose temperatlrose bei skirtingy auksto lGzZio
rodiklio medziagy jtaka skaidriy optiniy elementy sugerdiai, ir jvertinti sugerties koreliacijg su elementy

atsparumu lazerinei spinduliuotei. UZdaviniai:

a) Suformuoti Ta,0s sluoksnius — standartiniais parametrais, aukstoje temperatiroje, bei aukstoje
temperatilroje su padidintu padéklo sukimo greitiu — ir jvertinti jy sugerties bei kity optinéms
dangoms svarbiy parametry skirtumus;

b) Nustacius optimalias dangy nusodinimo sglygas suformuoti Ta;0s/SiO; skaidrinancia dangg 1064
nm bangos ilgio spinduliuotei ir istirti elemento sugerties ir lazerinio paZzeidimo slenkscio
koreliacijg;

c) Suformuoti dvi skaidrinancias dangas 355 nm bangos ilgio spinduliuotei naudojant Al;Os3 ir HfO2
kaip auk$to lGzZio rodiklio medzZiagas, ir istirti jy sugerties ir lazerinio paZeidimo slenkscio

koreliacija.



1 Sugerties mechanizmai plonasluoksnése dangose

Kiekviena dielektriné medZiaga naudojama lazeriniy optiniy dangy gamybai pasiZzymi sugertimi
ultravioletiniame spektro ruoze, §i sugertis atsiranda ties dielektriko draustinés juostos krastu [5].
Draustinés juostos kraStas apibtdina minimalig energijg reikalingg medziagos elektronui perkelti i$
valentinés j laidumo juostg. Kai tai nutinka, medziaga i$ skaidrios specifiniam bangos ilgiui tampa
sugeriancia. Sugerties krastas aktualus ne tik naudojant UV spektrinio diapazono lazerine spinduliuote,
bet ir intensyvias regimojo bei infraraudonojo spektriniy diapazony spinduliuotes, kadangi vyraujant
dideléms spinduliuotés intensyvumo vertéms didéja daugiafotonés sugerties tikimybé. Daugiafotonés
sugerties reiskinys yra zalingas, kadangi net jei pavieniy fotony energija yra daug mazesné nei draustiniy
energijy tarpas, vienu metu sugeriant du ar daugiau fotony, jy suminé energija gali virsyti kritine
energijos verte ir taip inicijuoti sugertj, bei lazerine pazaidg [6]. Siekiant uZtikrinti aukstg dangos
atsparumg lazerinei spinduliuotei, parenkamos medziagos pasizymincios didelémis draustinio tarpo
energijy vertémis, tokios kaip SiO», HfO2, Al,03, Ta20s, arba fluoridai —MgF», LaF,, AlFs [2]. Keliy medZiagy

ekstinkcijos koeficienty palyginimas pavaizduotas 1 pav.
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1 pav. Metaly oksidy ekstinkcijos koeficienty palyginimas [7].

MedZiagos gali sugerti ir energijas nevirsijancias draustiniy energijy tarpo vertés. Nedidelé, ppm
eilés (angl. parts per million) sugertis pasireiskia dél dangos stechiometriniy defekty, pavyzdziui SiOy
molekulés atsirandancios SiO, dangoje dél nepakankamo, ar per didelio, deguonies kiekio nusodinimo
metu. Analogiskai neigiamg jtakg kuria ir morfologiniai defektai, tokie kaip skylés, priemaisos, trikiai
dangoje. Sie defektai gali sugeneruoti termine sugertj ar sukelti fokusavimo efektg — tai inicijuos pazaida

elemento pavirsiuje [2].



3 Cheminis-mechaninis poliravimas ir Bilbio sluoksnio formavimasis

Lydyto kvarco optiniy elementy pavirsiaus kokybé yra dazniausiai uztikrinama naudojant cheminj-
mechaninj poliravimo metoda. Sis metodas pagrjstas ir mechanine abrazija, ir cheminémis reakcijomis
tarp kvarco molekuliy bei poliravimo pastos komponenty. Poliravimo metu lydyto kvarco ruoSiniai yra
sukami trinant jy darbinj pavirsiy j poliruojantj padéklg, Sio proceso metu ant padéklo pavirSiaus tiekiama
poliravimo pasta, kuri uzpildo tarpg tarp padéklo ir ruosinio, bei prisideda prie medZiagos pasalinimo

proceso [8]. Sis procesas pavaizduotas 2 pav.

Jéga zemyn
Padékliuky
laikiklis

Poliravimo padéklas
Poliravimo pastos

Padéklas dozatorius

Poliravimo pasta

Besisukantis padéklas

2 pav. Cheminio-mechaninio poliravimo proceso principiné schema [9].

Cheminio mechaninio poliravimo metu, tam tikrame elemento gylyje indukuojami jvairiy tipy
defektai bei medziagos modifikacijos, pavyzdziui medziagos jtempiai, trikiai, struktriniai defektai, réziai
bei skilimai. Sie defektai nei§vengiamai atsiras lydyto kvarco pavirdiuje jj poliruojant, taciau jy mastg
daZnai sunku jvertinti, kadangi visi jie bus padengti nupoliruotos medziagos dalelémis. Kadangi sluoksnis
yra suformuojamas poliravimo metu, tarp Siy daleliy randama ir priemaisy i$ poliravimo padéklo bei

poliravimo pastos [10].

4 Sugerties ir atsparumo lazerinei spinduliuotei sarysis

Lazerinés pazaidos slenks¢io matavimas yra placiausiai naudojamas metodas optiniy elementy

atsparumo jvertinimui. Deja toks matavimas yra destruktyvus, ir elementas po jo jau nebegali bati
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naudojamas. leskant alternatyviy metody reikia jsigilinti j fizinius procesus vykstancius lazerio spinduliui
sgveikaujant su medZiaga. Defekty inicijuoto lazerinio paZeidimo metu, defektas sugeria dalj lazerio
spinduliuotes, virsijus jonizacijai reikalingg sugertos energijos kiekj, sukuriama plazma. Plazma sukelia
papildoma spinduliuotés sugertj, o defektas sukuria lokaly temperattros bei slégio didéjima elemento
pavirdiuje iki kol i$sivysto lazeriné paZaida. Sio proceso supratimas leidZia vystyti metodus, leidZian¢ius
apytiksliai numatyti elemento lazerinés pazaidos slenkscio vertes ar bent jy kitimg ir tendencijas [4].
Fototerminio nuokrypio (angl. Laser Induced Deflection, Photothermal Deflection Spectroscopy) bei
fototerminés interferometrijos (angl. Photothermal Common Path Interfefometry) metodai paremti
terminio leSio formavimusi dél sugertos lazerinés spinduliuotés. Fototerminio nuokrypio matavimui
reikalinga didesné lazerio galia, ir jis maziau tikslus nei fototerminés interferometrijos matavimas. Shi et
al. sieké istirti ir statistiSkai susieti fototerminés sugerties bei lazerinés pazaidos slenksc¢io vertes
naudodami fototerminés interferometrijos matavimg 2D koordinatése 355 nm bangos ilgiui. Grupée tyré
du chemiskai ésdintus bandinius. Skenavimas vykdytas 3 mm x 3 mm plote, 50 um Zingsniu. Matavimy

rezultatai pavaizduoti 3 pav.

(a) Al: Originalus (b) A2: 1 um ésdinimas (c) A3: 10 um ésdinimas

Sugertis (ppm)
Sugertis (ppm)
Sugertis (ppm)

3 pav. Sugerties matavimas 2D koordinatése originaliam pavirsiui (A1) bei dviems ésdintiems pavirSiams

(A2, A3) [4].

A1 bandinys yra originalus, be papildomo pavirSiaus apdirbimo. Matome, jog pavirsiuje iSsidéste
daug tasky, kuriy sugertis siekia net 35 ppm — kelis kart daugiau nei vidutiné. Rugstimi ésdinty bandiniy
A2 (1 um pavirSiaus nuésdinimas) ir A3 (10 um pavirSiaus nuésdinimas) pavirSiuje sugerties maksimumy
tankis yra mazesnis, taip pat Siy tasky sugertis tesiekia < 10 ppm. Galime teigti, kad ésdinimas efektyviai
panaikina popavirdinius defektus. Siuos taskus grupé programiskai sugrupavo pagal sugerties vertes ir

apskaiciavo kiekvienos sugerties vertés grupés defekty tankius. Rezultatai pavaizduoti 1 lenteléje.



1 lentelé Skirtingy sugerties verciy defekty tankiai skirtingai apdirbtiems pavirSiams. Al — originalus
pavirsius, A2 — cheminis ésdinimas 1 um, A3 — cheminis ésdinimas 10 um [4].

Vidutineé Defekty tankis , mm-t
Bandinys sugertis, >1,5 >10 >15
>1 ppm >2 ppm >3 ppm >4 ppm >5 ppm >7 ppm
ppm ppm ppm ppm
Al 1,219 191,89 55,7 17,15 8,78 6,93 5,81 4,33 3,19 2,04
A2 0,862 134,7 30,74 3,85 1,15 0,63 0,48 0,33 0,33 0,15
A3 0,859 136,85 26,37 3,22 0,44 0,15 0,07 0,04 0,04 0,00

Matome, kad ésdinimas padaré didele jtaka defekty tankiui, ir analogiskai lazerinio pazeidimo

slenksciui. Pazaidos slenks¢io matavimo 1-on-1 metodu rezultatai pavaizduoti 4 pav.
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4 pav. Lazerinés paZaidos slenksciy vertés gautos 1-on-1 metodu skritingai apdirbtiems pavirSiams. A1 —
originalus pavirsius, A2 — chemiskai nuésdinus 1 um, A3 — chemiskai nuésdinus 10 um. Juodi stulpeliai
zymi 0% pazaidos tikimybe, o raudonos spalvos — 100% pazaidos tikimybe [4].

Defekty indukuotos sugerties ir lazerinio paZeidimo savybiy sarysis jvertintas pagal Spearmano
koreliacijos teorijg. Spearmano koreliacijos koeficientas (Corr.) yra statistinis rodiklis parodantis, kiek du
parametrai koreliuoja tarpusavyje. Kai Corr. rodiklis lygus 1, parametrai pilnai koreliuoja, kai lygus 0 —
parametrai visai nekoreliuoja. ISmatavus lazerinio pazeidimo slenkscio (1-on-1 metodu [11]) vertes, buvo
nustatyta nulinés tikimybes verciy ties 8 J/cm? bei defekty, kuriy sugertis >2 ppm, tankio koreliacija
pavaizduota 5 pav. Matome, kad iki 95 mm defekty tankio vertés, paZzeidimo slenkstis eksponentiskai
mazéja iki mazdaug 6 J/cm?, o po to nekinta. Tai rodo, kad didesnio nei 6 J/cm? energijos tankio vertéms,
lazeriné pazaida labiau jautri Sio sugerties lygio defektams. Didéjant Siy defekty tankiui, pazaidos
slenksCio verté nebekinta. Eksponentinés aproksimacijos sutapimas su matavimo duomenimis lygus

0.996, taigi rezultatai laikomi patikimais.
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5 pav. Lazerinio paZzeidimo nulinés tikimybés vertés priklausomybé nuo >2 ppm sugerties lygio defekty
tankio. A1 — originalus pavirSius, A2 — chemiskai nuésdinus 1 um, A3 — chemiskai nuésdinus 10 um, B, C
ir D metodai Siame darbe neaprasyti [4].

Sio tyrimo rezultatai rodo, kad egzistuoja koreliacija tarp popavir$iniy defekty sugerties bei
lazerinio paZeidimo savybiy 355 nm bangos ilgio spinduliuotei. Defektai, kuriy sugertis virsija 2 ppm
koreliuoja su pazeidimo slenksciu kaip eksponentiSkai nykstanti funkcija, ir pagal Sias charakteristikas

fototerminés sugerties matavimas gali bati taikomas lazerinio paZzeidimo slenkscio jvertinimui.

5 Padékly ésdinimo technologijos

Esdinimas HNOs3:H20, misiniu $alina chemines priemai$as vykstant jy tirpimui ir difuzijai [12].
PriemaiSiniai jonai tirpinami vykstant oksidacijos reakcijai, ir nuneSami nuo elemento pavirsiaus difuzijos
badu. Taciau daleliy desorbcija ir absorbcija vyksta paraleliai. Norint istirti Sio tirpalo veikima lydyto
kvarco pavirSiui Xin su grupe matavo bandinius prie$ ir po ésdinimo TOF-SIMS metodu [13]. Matavimo
rezultatai pavaizduoti 6 pav. Matome, jog ésdinimas sumazino ne tik cerio bet ir daugelio kity elementy
kiekius bandinio pavirsiuje. Grupé taip pat parodé, kad bandiniy sugertis po ésdinimo sumazéjo nuo 6

ppm iki 1 ppm, o lazerinio paZeidimo slenkstis pakilo nuo 5,9 J/cm? iki 6,8 J/cm?.
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6 pav. TOF-SIMS matavimy rezultatai: a) neésdintam bandiniui; b) ésdintam bandiniui [12].

Placiausiai naudojami metodai priemaiSoms Bilbio sluoksnyje pasalinti yra siejami su cheminiu
stiklo ésdinimu. Naudojant fluoridines ragstis, tokias kaip HF arba NHsF, yra ésdinamas lydyto kvarco
pavirsius, o kartu su juo — Bilbio sluoksnis ir jame esantys defektai. Taciau, kaip parodyta 7 pav., nuésdinus
70 um pavirsiaus sluoksnj, cerio atomy kiekis yra didesnis nei nuésdinus 1 um. Autoriai mano, jog tai
cerio fluoridy formavimosi pasekmeé [14]. Siame grafike taip pat pavaizduoti rezultatai ésdinant
HNOs:H,0; tirpalu, kuriame fluorido jony néra (tik priemaisinis kiekis). Lydyto kvarco apdirbimui grupé
naudojo tirpalg, sudarytg iS 40% koncentruotos azoto rugsties bei 10% vandenilio peroksido, 60°C
temperatiroje 48h. Sis metodas jiems leido i$vengti lazerinés paZaidos naudojant 15 J/cm? apivietg (355
nm, 3 ns, R/1). Kitaip nei ésdinimas fluoridinémis ragstimis, Sis metodas nepaZeidzZia pavirSiaus

morfologijos, taciau fluoridinés rlgsStys pranasios tuo, jog ésdindamos kvarco pavirsiy, pasSalina ir

Gylis (nm)

20
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struktarinius Bilbio sluoksnio defektus (sutankéjimus, trakius, rézius).

Ceris (atomy/cm?)

7 pav. Cerio kiekiai skirtingais ésdinimo metodais modifikuotuose pavirsiuose [14].
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6 Plonasluoksniy dangy morfologinés savybés

Plonasluoksniy dangy savybés smarkiai priklauso nuo nusodinimo proceso parametry tokiy kaip
temperatdra, adatomy judrumas, energija bei nusédimo kampas. Kei¢iant Siuos parametrus, sukuriama
unikali sluoksnio morfologija. Egzistuoja Struktdriniy Zony modelis, leidZiantis nuspéti plony sluoksniy
struktdros morfologijg keiciant nusodinimo parametrus, kai adatomy energijos nedidelés [15]. Tokiems
adatomams neuzZtenka energijos difunduoti pavirSiuje ar tdryje, todeél jie linke formuoti adatomy
telkinius, kuriy dydis daznai 1-3 nm dydzio. Tikétina, kad adatomy telkiniy formavimasis yra susijes su
savi-Seséliavimo reiskinio bei pavirSinés energijos sumazinimo veiksniais. Ploni medziagy sluoksniai
pasizymi neidealia medziagos struktlra, dél taskiniy defekty, dislokacijy, netvarkiy rysiy, tdrinio
nehomogeniskumo ir porétumo. Siy struktdriniy elementy kiekis ir mastas smarkiai priklauso nuo
medZiagos nusodinimo parametry ir daro didele jtakg sluoksnio savybéms. Vykdant fizikinj dangy
nusodinimg, dangy morfologijai jtakg daro proceso temperattra, bombardavimas jonais bei proceso

geometrija.

1969 metais buvo sukurtas pirmasis strukttriniy zony modelis, kuriame priklausomai nuo
nusodinimo temperatdros santykio su nusodinamos medziagos lydymosi temperatira (7/Tiydymosi),
nuspéjama pavirSiaus struktlra [16]. Modelio kdréjai isskyré tris vizualiai skirtingas struktdras
susidarancias skirtinguose T/Tiydymosi intervaluose, tai iliustruota 8 pav. Siame darbe parodyta, kad ribinés

T/Tiydymosi vVertés nepriklauso nuo nusodinamos medZziagos.

1Zona 2Zona 3 Zona

SR T3
T T,

Temperatira

8 pav. Pirmojo struktdrinio zony modelio iliustracija, demonstruojanti morfologijos priklausomybe nuo
temperatdros [16].

Temperattros pokyciai ir adatomy energijos pokyciai daro jtaka sluoksnio struktdrai. Vyraujant
nedideléms temperatiroms (7/Tiydymosi <0,3), ir mazam adatomy mobilumui — pavirsiuje besiformuojantis
skirtingy dyd?iy adatomuy telkiniy pasiskirstymas sukelia didesnj e3éliavima. Sis reiskinys leidzia

formuotis 1 Zonos amorfinei ar nanokristalinei struktdrai, primenanciai Ziedinj kopUstg. Temperattrg
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didinant (0,3<T/Tiyaymosi <0,5), vystosi lygesnio pavirsiaus stulpeliné struktira, kuri suformuojama, kai
adatomai turi energijos judéti pavirSiumi ir Seséliavimas nurungiamas tvarkesnio sluoksnio augimo. Kai
nusodinimo temperatdra virsija puse lydymosi temperatlros (7/Tiydymosi >0,5), adatomai turi pakankamai
energijos difunduoti ne tik pavirSiuje, bet ir taryje, formuojant tvarkius kristalitus. Gauname polikristaline

struktdrg, vadinamg 3 Zona.

Sis modelis buvo véliau papildytas atsizvelgiant j dujy, naudojamy medZiagos dulkinimui, slégj.
Taip pat buvo jvesta papildoma zona tarp Zony 1 ir 2, vadinama Zona T. Taip vadinama zona, pasizyminti
itin lygiu pavirg§iumi bei tankia, iki 10-30 nm lygio neporéta struktdra. Si zona susiformuoja Zemy
temperatdry ir Zemo inertiniy dujy slégio regione [17]. 9 pav. pastebime, kad inertiniy dujy slégis turi
didelj efektg sluoksnio morfologijai Zemy temperatlry srityse, ta¢iau didinant temperatdra, slégio jtaka
smarkiai sumaZzéja. ISsamesni tyrimai parodé, kad Zonos T formavimuisi jtakg daro ne dujy slégis, bet
slégio daroma jtaka jony bombardavimo energijoms. Zonos T formavimasis asocijuojamas su jony
energijomis siekian¢iomis 70 — 100 eV/atomui. Jei jony energijos maZesnés, formuojasi Zonos 1

struktdra.

Pereinamoji struktira be tvarkios
morfologijos

Stulpeliné kristality

~ struktara
,Degtuky” struktara

Poréta struktiira
sudaryta i3 stulpeliy
su tarpais

9 pav. Thorton papildytas struktdriniy zony modelis [17].

7 Nusodinimo aukstose temperatirose poveikis dangy savybéms

Jonapluoséio dulkinimo metu temperatlra, priklausomai nuo dulkinimo trukmes, kyla kaip

pavaizduota 10 pav. Temperatlra pradeda augti nuo mazdaug 18°C (kambario temperatira), ir pasiekia
11



skirtingas maksimalias vertes priklausomai nuo nusodinimo trukmeés, arba norimo sluoksniy storio.
Temperatdra gali pasiekti apie 70-80°C tipiniam skaidrinanciy dangy nusodinimui kuris trunka ~ 3h, bei
~80-90°C tipiniam auksto atspindZio dangy nusodinimui [18]. Sis temperatiiros augimas asocijuojamas
su trintimi sukelta energingy daleliy, radiacija i$ jony Saltinio, bei su halogeninés lemputés, naudojamos
dangos spektriniams matavimams in-situ, kaitimu. Siekiant iSvengti su temperatlra susijusiy

nehomogeniskumy, patariama jkaitinti kamerg prie$ pradedant dangy nusodinima.

90
80
70
60
50
40
30

20 v Qangos nusodinimas

10 e i

Proceso pradZia

Temperatdra, °C
Vakuumavimas

0 60 120 180 240

Laikas, min

10 pav. Temperatlros kitimas vakuuminéje kameroje standartinio nusodinimo proceso metu [18].

Yoon su grupe [19] tyré Jonapluoscio dulkinimo metodu suformuoty tantalo oksido
monosluoksniy savybes, priklausancias nuo padéklo temperatlros. Grupé atskyré du nusodinimo
metodus — standartinj, vieno jony Saltinio (SIBS), bei su asistuojanciu jony Saltiniu (DIBS). Tirtos
temperatdros buvo 50°C, 100°C, 150°C bei 200°C. 11 pav. matome, kaip didinant temperatlrg kito
nusodinimo greitis. GreiCio didéjimas asocijuojamas su didéjanciu adatomy mobilumu ant padéklo
pavirSiaus bei nuoseklesniu sluoksnio formavimusi. DIBS proceso greiciai mazesni nei SIBS dél pavirsiniy

daleliy dulkinimo asistuojanciu jony spinduliu.

125}
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=
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£ = — DIBS
=
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=
£
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3 -
< 110}
-
A A . .
50 100 150 200

Padéklo temperatira, °C

11 pav. Sluoksnio nusodinimo greiciy priklausomybés nuo padéklo temperatidros SIBS bei DIBS procesy
metu [19].
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12 pav. pavaizduotos |GZio rodikliy priklausomybés nuo temperatiros (1550 nm bangos ilgiui).
Temperatdrg didinant, |GZio rodiklis didéjo ir pasieké maksimalig verte ties 150°C SIBS proceso metu.
DIBS nusodinimo metu, IGZio rodiklis tiesiSkai priklauso nuo temperataros, ir pasieké maksimalig verte

2,112 ties 200°C temperatdra.
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Padéklo temperatira, °C

12 pav. Ta,0s dangy lGZio rodikliy priklausomybés nuo padéklo temperattros SIBS bei DIBS procesy
metu [19].

13 paveikslélyje pavaizduotos pavirSiaus SiurkStumo priklausomybés, iSmatuotos atominiy jégy
mikroskopu (AFM). Matome, kad 150°C temperatlroje abiem metodais nusodinty sluoksniy pavirsiy

SiurkStumas pasiekia minimalig verte 0,1822 nm SIBS bei 0,1535 nm DIBS metodui.
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13 pav. RMS pavirsiaus SiurkStumo priklausomybeées nuo padéklo temperataros SIBS bei DIBS procesy
metu [19].

8 Tyrimo metodai

8.1 Bandiniy paruosSimas

Tyrimo metu naudoti 24,5 mm diametro, 6,35 mm bei 1 mm storio lydyto kvarco padeéklai,
poliruoti cheminiu-mechaniniu poliravimo metodu. Prie$s dangy nusodinimg jie buvo nuplauti naudojant
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pilnai automatizuoty, septyniy etapy ultragarsinj plovimo jrenginj E/ma naudojant 40 kHz ultragarsinj
daZznj. Padéklai plaunami dviejy rasiy komerciniais Sarminiais tirpalais, su skalavimu vandenyje,

dejonizuotame, itin Svariame vandenyije, ir dziovinami infraraudonaisiais spinduliais.

8.2 Bandiniy ésdinimas ragsties ir reduktoriaus tirpale

Antrajai tyrimo daliai bandiniai ésdinti HNO3 ir H,O, vandeniniame tirpale. Veikliyjy cheminiy
medziagy koncentracijy santykis atitintamai laikytas 7:1. Esdinimo metu lydyto kvarco padéklai buvo

laikomi PTFE plastiko inde 60°C temperaturoje 72h.

8.3 Jonapluostis dulkinimas

Jonapluostis dulkinimas (angl. lon Beam Sputtering) yra dangy nusodinimo technologija, kai
medZiagos sluoksniai formuojami auksty energijy jonais bombarduojant metalinj taikinj. Sluoksniy
nusodinimo procesas vyksta giliame vakuume (~1x10* mbar), naudojant argono (ar kity dujy) jonus. Dujy
iSlydzio plazmoje gautas jony srautas yra elektrinio lauko pagreitinamas iki energijy, virsijanciy 100 eV,
metalinio taikinio kryptimi. Dulkinimo procesas vyksta Siems jonams susiddrus su taikinio pavirsiuje
esanciais atomais, kaip pavaizduota 14 pav. Susiddrimo metu, energingy jony energija perduodama
taikinio pavirginiams atomams juos i§judinant i$ pusiausvyros padéties. Si energija yra perduodama gilyn
ir iSsklaidoma visomis kryptimis per atomy saveika. Jgavus pakankamai energijos, pavirsiniai jonai gali
nutraukti rySius su aplinkiniais atomais ir palikti taikinj pluoSto pavidalu. Be Sio reiskinio gali vykti kiti
procesai: jony atsispindéjimas, implantacija, kristalinés gardelés modifikacijos ar cheminiai efektai, todel

labai svarbu parinkti optimalius parametrus sluoksniy nusodinimui [20].

Emituotos dalelés
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14 pav. Jonapluoscio dulkinimo metu taikinio pavirSiuje vykstantys procesai [21].
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Sio darbo metu, jonapluodcio dulkinimo technologija buvo panaudota hafnio, aliuminio, tantalo
ir silicio oksidy sluoksniams formuoti. Dangos buvo formuojamos naudojant Cutting Edge Coatings
kompanijos jonapluoséio dulkinimo (angl. lon Beam Sputtering — IBS) sistemg. Naudoti >99,999%
grynumo metaly taikiniai. Siekiant istirti dangy savybiy tolyguma, padéklai buvo iSdéstyti ir numeruoti

kaip pavaizduota 15 pav.

Besisukantis kupolas su

L 0§ & | & =
ST 5 4 padeéklais
RF jony
Saltinis
Taikinys

15 pav. Padékly iSdéstymas ir numeracija savybiy tolygumo tyrimui.

8.4 Spektriniai matavimai ir jy apdorojimas Optilayer programiniu paketu

Spektriniai matavimai atlikti naudojant Essent Optics spektrometrg Photon RT. Sis jrenginys UV
diapazono matavimams naudoja deuterio $viesos $altinj, regimajame diapazone — halogenine lempa. Sis
spektrometras vyra gardelinis, ir jkomponuoja Czerny-Turner monochromatoriy, schematiskai

pavaizduotg 16 pav. Signalo detekcijai naudojami silicio, ir Svino selenido pagrindo detektoriai.

16 pav. Czerny-Turner monochromatoriaus principiné schema [22].

IS pralaidumo bei atspindZio matavimy 8° kampu buvo apytiksliai jvertintos sugerties vertés UV

bangy ilgiy diapazonui naudojantis formule:

A+R+T=1 8.4.1

15



Cia A — sugerta $viesos dalis, R — atspindéta $viesos dalis, o T — praéjusi elementa $viesos dalis
[23].

Siekiant jvertinti nusodinty sluoksniy optines konstantas, spektriniy matavimy duomenys buvo
analizuojami OptiChar programinio paketo pagalba. Spektriniy matavimy aproksimavimas leido jvertinti
dangos storj, ekstinkcijos koeficientg, lGzio rodiklj, bei 0zio rodiklio skirstinj arba dangos

nehomogeniskuma.

8.5 Sugerties matavimas fototerminés interferometrijos metodu

Darbo metu sugerties matavimai fototerminés interferometrijos metodu buvo atlikti UAB Lidaris,
bei Havajy centre ,Island of interferometry”. Fototerminé interferometrija yra optinis metodas
medZiagos sugerties jvertinimui. Matavimo metu naudojami du lazerio spinduliai — pirmasis inicijuoja
sugertj medziagoje (angl. Pump), kitas indukuotg sugertj uzfiksuoja (angl. Probe). Metodas paremtas
sugerties sukeltu terminio leSio formavimusi medZiagoje. Didelio energijos tankio lazerio spindulys
sufokusuojamas j maZg pavirsiaus plotg, sugertis sukelia lokaly temperatiros kilimg bei terminj plétimasi
— tai sukelia lokalius 1GZio rodiklio pokycius. LuZio rodiklio pokycius uzfiksuoja kito lazerio zonduojantis
spindulys. Zonduojantis spindulys fokusuojamas j didesne déme, kuri pilnai apimty lokaliai susiformavus;j
|GZio rodiklio gradientg. Centrinéje pluosto dalyje spinduliai |GS kitaip nei krastinése, taigi bus
suformuojama interferencija tarp centrinés ir krastinés pluosto daliy. Principiné matavimo schema
pavaizduota 17 pav. Sugertj indukuojantis lazerio spindulys Siuo atveju yra 355 nm bangos ilgio arba
Neodimio YAG lazerio trecioji harmonika, o zonduojantis spindulys - 632,8 nm Helio-Neono lazerio.
SuZadinantis spindulys moduliuojamas tam tikru daZniu ir statmenai fokusuojamas ant bandinio.
Zonduojantis spindulys fokusuojamas j tg pacig bandinio vietg nedideliu kampu. Uz bandinio,
zonduojantis spindulys yra uZfiksuojamas fotodiodu ir signalas perduodamas j Lock-in stiprintuva

susinchronizuotg su moduliatoriumi. Lock-in stiprintuvo gautg signalg analizuojame kompiuteriui [24].

16



d:YAG

Zonduojanti indul
onduojantis spindulys LASER

I He-Ne, 632.8 nm

SHG

Juk

Indukuojantis spindulys

Moduliatorius

D

[=ol

1 J PC
o B

17 pav. Principiné sugerties matavimo fototerminés interferometrijos metodu schema. Cia Ly, Ly ir L3 —
fokusuojantys lesiai; M — veidrodis; PD — fotodiodai; 1 — Lock-in stiprintuvas; 2 — sinchronizatorius [24].

Matavimo schema sukalibruojama matuojant etaloninj bandinj, taip pat iSmatuojama medziagos
atsako funkcija. Lock-in stiprintuvas uZzfiksuoja sinusoide moduliuotg signalg (18 pav.) — indukuota

sugertis bus proporcinga signalo kintamosios ir nuostoviosios dedamuyjy santykiui:

AC 1 C
=—X=-X-= 8.5.1
pc” P R

Cia a — sugertis, AC — kintama signalo dedamoji, DC — pastovioji signalo dedamoji, P — galia, C —

koeficientas, o R — medZiagos atsako funkcija [24].

DC Inc | Ixcinc

Laikas

18 pav. Sinusoide moduliuoto signalo vaizdas uzfiksuojamas Lock-in stiprintuve [24].
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8.6 Sugerties matavimas lazeriu indukuoto nukreipimo metodu

Sugerties, arba absorbcijos matavimas taip pat buvo atliktas naudojant lazeriu indukuoto
nukreipimo (angl. Laser Induced Deflection (LID)) metodg Fiziniy ir Technologijos moksly centre, Optiniy
dangy laboratorijoje. Sis metodas pagristas tuo, kad dél temperatiros ir lGZio rodiklio pokyciy
zonduojantis spindulys nukrypsta nuo tiesios trajektorijos [25]. Kai optinis elementas sugeria dalj
lazerinés spinduliuotés, jo temperatlra kyla, tai sukelia IGZio rodiklio pokycius ir terminio leSio efekts,
kurj galime netiesiogiai uzfiksuoti. Naudojamas terminj lesj inicijuojantis spindulys ir zonduojantis (arba
du zonduojantys spinduliai). I1Sskiriami du optiniy elementy sugerties matavimo bddai pavaizduoti 19
pav., tai pavirSiui jautri sugertis pavaizduota a paveikslélyje, ir tdriné sugertis — pavaizduota b

paveikslelyje.

a)

Aptvieta

[ Nuokrypis
1
]
1
!
I
1

Be apivietos Su apévieta

| Padéklas

Zonduojantis
Apévieta ‘ D spindulys

i i s

-

A
Danga

Terminis lesis

Zonduojantis
spindulys

19 pav. Sugerties matavimo principiné schema: a) pavirsiui jautrios sugerties matavimas; b) tarinés

sugerties matavimas [25].

Turinés ir pavirSiui jautrios sugerties matavimai skiriasi pluoStelio nukrypimo kryptimi, a
paveikslélyje pavaizduotas metodas yra tinkamas skaidrioms dangoms, o b metodas — auksto atspindzio
dangoms. Siame darbe naudotas pavirdiui jautrios sugerties matavimo metodas. Sistema sukalibruota
prie lydyto kvarco optinio elemento priglaudus plokscig Silumos Saltinj, taip imituojant optine sugertj, ir

matuojant nukrypusio spindulio signalo priklausomybe nuo Silumos Saltinio elektrinés galios vertés.

8.7 Lazerinio pazeidimo slenks¢io matavimas

Lazerinés paZaidos slenksCio matavimai buvo atliktas Fiziniy ir Technologijos moksly centre,

Optiniy dangy laboratorijoje, remiantis tarptautinés standartizacijos organizacijos sukurtame [SO21254-
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1 standarte aprasyta procedira [26]. Matavimo schema pateikta 20 pav. Lazerinés paZaidos slenkstis
buvo nustatytas, kaip paZaidos tikimybés priklausomybé nuo energijos tankio, eksponuojamo j bandinio

pavirsiy.

M1 1064 nm
— LAZERIS
‘ wiL
. =%
‘ L ONAY
w2 P \\ BS Sh L Bandinys
ws PC

e
—

20 pav. LIDT matavimo schema. M1, M2 — veidrodZiai, PC — kompiuteris stendo valdymui, WL —
foto-diodas, kritusio pluosto energijos matavimui, A/2 — faziné plokstelé, P — poliarizatorius, BS —
pluosto daliklis, Sh — sklende, L — lesis, XYZ — motorizuota bandinio platforma, WS — fotodiodas sklaidos
signalui registruoti.

Matavimas atliktas naudojant UAB Ekspla NL 120 Nd:YAG lazerj, kurio impulsy pasikartojimo
daZnisyra 15 Hz. Tarp M1 ir M2 veidrodZiy patalpintas filtras suformuoja Gauso pluosta. Impulsy energija
kei¢iama atenuatoriumi (A/2 plokstelé ir poliarizatorius P), ir leSiu L fokusuojama ant bandinio pavirsiaus.
Bandinio pozicija kei¢iama x, y ir z kryptimis taip eksponuojant naujg pavirSiaus plotg, o iSsklaidyta
spinduliuoté registruojama WS detektoriumi. Detektorius WL matuoja nuo pluosto daliklio
atsispindéjusig spinduliuotés dalj, taip nustatoma ant bandinio krentancio pluosto energija. Sufokusuoto
pluosto diametras nustatomas ,slenkancio peilio” metodu. Sukalibravus sistemg, energijos tankio

matavimo paklaida £ 5 %.

Lazerio spinduliuote paveikus skirtingas pavirsiaus vietas, elementas buvo analizuojamas optiniu
mikroskopu — taip uZregistruotos pazaidos koordinatés ir jvertinus | tg plotg kritusj energijos tankj

nustatomas elemento atsparumas lazerinei spinduliuotei.
Naudoti lazerio spinduliuotés parametrai:

e Bangos ilgis 355 nm;
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e Impulso trukmé 2,08 ns + 0,08 ns;

e Pluosto diametras ant bandinio pavirsiaus 0,061 mm 0,001 mm.

Papildomi matavimai atlikti UAB Lidaris Innolas Laser Il SpitLight Hybrid moduliuotos kokybés
(angl. Q-Switched) Ng:YAG lazeriu, pritaikant S-on-1 metodg, aprasytg ISO 21254-1 [26], bei ISO 21254-
2 [11] standartuose, principiné matavimo schema pavaizduota 21 pav. Matavimo metu pazaida buvo
uzfiksuojama iSsklaidytg Sviesg fiksuojanciu diodu, o po matavimo naudotas Nomarskio mikroskopas

tiksliau fiksuojantis pazaida.

Lazeriné Reguliucjamas Sklendé Faziné Fokusavimo Bandinio Kontroliucjama
sistema = ateniuatorius ™ —_— plokstelé — sistema T pozicija aplinka
Pluosto Pazeidimo
jvertinimas uZfiksavimas

21 pav. S-on-1 matavimui naudotos sistemos principiné schema.

8.8 Pavirsiaus Siurk§tumo matavimas atominiy jégy mikroskopu

PavirSiaus SiurkStumo nustatymas atliktas naudojant Bruker Vecco Dimensio Edge atominiy jegy
mikroskopg. Atominiy jégy mikroskopas naudoja astrig adatg, kai adatos galiukas priartinamas prie
bandinio pavirsiaus, pagal Huko désnj, adata jaucia jéga, stumiancig jg tolyn nuo kontakto su medziagos

atomais [27]. Tai pavaizduota 22 pav.

Detektorius
ir atsakas

4

Fotodiodas

22 pav. Atominiy jégy mikroskopo veikimo principiné schema [28].
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Sio darbo metu $is metodas naudotas pavirdiaus Siurk§tumui nustatyti. 10 um x10 pm dydZio
pavirSiaus plotas buvo matuojamas 1 Hz pasikartojimo daznio , tapSnojimo” rézimu (angl. tapping mode).
Matavimai kartoti 3 kartus skirtingose bandinio vietose. UZfiksuoti pavirSiaus topografijos vaizdai

analizuoti naudojant Nano Scope Analysis programinj paketa.

8.9 Dangy atkaitinimas

Dangy atkaitinimas yra placiai Zinoma technika dangy morfologijos pagerinimui. Kaitinimas
aukstose temperatirose padeda sumazinti sugertj, jtempius ir taip pat padidinti lazerinio pazeidimo
slenkstines vertes [3]. Atkaitinimas buvo vykdomas deguonies aplinkoje Heldors programuojamoje
aukstatemperatiréje krosnyje. Tipinis temperatiros kitimas atkaitinimo 300°C metu parodytas 23 pav.
Uzkelus temperatira, ji buvo palaikoma stabili 1h. Sio darbo metu buvo vykdomi atkaitinimai 350°C,

400°C, 450°C temperatlrose, bei 350°C temperatroje su 12h islaikymu.

—m—Temperataros kitimas ||

n
=
=

Temperatdra, °C

Laikas, h

23 pav. Tipiné temperatdros kitimo kreivé atkaitinimo 300°C metu.

8.10 Dangy nusodinimas aukstose temperaturose

Dangos nusodintos aukStose temperatirose naudojant kaitintuvus jdiegtus Cuttinge Edge
Coatings gamintojo Jonapluoscio dulkinimo kameroje. Temperatlra matuota kameroje esancia
termopora bei Wahl/ gamintojo maksimalig temperatlirg vakuume fiksuojanciais IC Batch/Vacuum
Chamber Temp-plates lipdukais. Temperatlros kilimas buvo vykdomas 2h naudojant 50% kaitintuvy
galingumo. Lipdukai dengimo metu buvo uzklijuoti ant lydyto kvarco padékly. Temperattra matuota 132-

260°C diapazone, 5°C Zingsniu.
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8.11 Jtempiy jvertinimas

Jonapluoséio dulkinimo technologija nusodinti sluoksniai pasizymi dideliu tankiu, tai
neiSvengiamai sukelia jtempius padéklo ir dangos sanddroje. Jtempiai, priklausomai nuo poveikio
padéklui, skirstomi j gniuzdanciuosius (angl. compressive) ir tempianciuosius (angl. tensile). Skirtumai

tarp jtempiy iliustruoti 24 pav.

Tempimas Gniuzdymas

g iy, Y A

24 pav. Tempianciojo bei gniuzdanciojo jtempiy iliustracija.
Plonasluoksniy dangy jtempiai dazniausiai nustatomi matuojant padéklo islenkimg ir naudojant

Stoney formule. Bendri sluoksnio jtempiai aprasomi kaip iSoriniy, terminiy bei vidiniy jtempiy suma:

Opendras = Oisorinis T Oterminis T Ovidinis 8.11.1
Eksperimentiskai gauti iSoriniai ir terminiai jtempiai daZniausiai bUna daug maZesni nei vidiniai,
todél tolesniuose skaiciavimuose bus atsizvelgta tik j vidinius jtempius. Plonasluoksniy dangy jtempiai

apskaiciuojami pagal:

B M1 1
7= 6(1-vs) hy (R RO) 8.11.2

Cia Es — Young modulis, vs — Puasono santykis, hs — padéklo storis, hf — dangos storis, R ir Ro —
padéklo kreivumo spinduliai prie$ ir po dangos nusodinimo. Si formulé yra placiai naudojama ir nesunkiai
pritaikoma [29]. Sio eksperimento metu pavirdiaus kreivumo spinduliai buvo nustatyti atlikus
plokstiSkumo matavimus OptoFlat vertikaliu interferometru ir aproksimavus matavimy rezultatus

InterVue™ programiniu paketu.
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9 Tyrimy rezultatai

9.1 Ta20s dangy tyrimas

Norint nustatyti nusodinimo aukstose temperatUrose jtakg dangy savybéms, buvo suformuoti
trys tantalo oksido monosluoksniai — standartinis, aukstoje temperattroje bei aukstoje temperatdroje su
padidintu padeékly sukimo greiciu. Sluoksniy nusodinimo parametrai surasyti 2 lenteléje. Nusodinimai
aukstoje temperatlroje buvo vykdomi vienodais kaitintuvy nustatymais ir vienodomis kaitinimo
trukmeémis, ta¢iau matome, kad maksimali pasiekta temperatlra padéklo pavirSiuje yra mazdaug 19°C
didesné proceso, su mazesniu apsisukimy per minute nustatymu, metu. Termoporos rodmenys skyréesi
mazdaug 22°C, taciau didesné temperatlra nustatyta proceso su didesniu apsisukimy per minute

nustatymu. Nusodinty tantalo oksido sluoksniy spektry palyginimas pavaizduotas 25 pav.

2 lentelé Sluoksniy nusodinimy parametry skirtumai trims atliktiems eksperimentams.

Zema temperatra, Auksta temperatdra, | Auksta temperatira,
40 aps./min 40 aps./min 80 aps./min
MedZiaga Ta20s
Storis 300 nm
Termoporos maksimallds rodmenys 70°C 98°C 120°C
Nustatyta maksimali temperatira 80°C 165°C 146°C
Laikiklio sukimo greitis 40 aps/min 40 aps./min 80 aps./min

95 T T T T T T

I

il

60

Pralaidumas, %

Zema temperatira, 40 aps./min
Auksta temperatara, 40 aps./min |
—— Auksta temperatira, 80 aps./min

Il n 1 " 1 n 1 N 1 n 1 N
300 400 500 600 700 800 900
Bangos ilgis, nm

25 pav. Eksperimenty metu nusodinty tantalo oksido sluoksniy spektry palyginimas.
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Dangos tolygumas laikiklio spindulyje buvo nustatytas matuojant spektrus centrinéje, krastinéje
bei tarpinéje (vidurinéje) kupolo pozicijose dengty elementy. Tolygumas nustatytas pagal centrinio-

krastinio bandiniy spektry poslinkj, poslinkiai pavaizduoti 26 pav.

100 Zema temperatira, 40 aps./min Auksta temperatlra, 40 aps./min
T T T T H T T

100

95 |-

90 |-

2,36%

8 11,31 nm

80

75

Pralaidumas, %
Pralaidumas, %

70 |

———0 - Centriné pozicija
65 —— 2 - Viduriné pozicija | 65
—— 4 - Krastineé pozicija

——0 - Centriné pozicija

—— 2 - Viduriné pozicija | 1
—— 4 - Krastiné pozicija

60 L 60 . -

400 450 500 550 600 400 450 500 550 600

Bangos ilgis, nm Bangos ilgis, nm

100 Auksta temperatira, 80 aps./min
T T T

95 |-

90

85

80

75

Pralaidumas, %

70

——0 - Centriné pozicija
65 —— 2 - Viduriné pozicija | 4
——4 - Krastiné pozicija

60 L
400 450 500 550 600

Bangos ilgis, nm
26 pav. Nusodinimo tolygumo jvertinimui naudoti centrinés, vidurinés bei krastinés kupolo pozicijy

spektrai.

Kadangi tikétina, jog nusodinimas aukstoje temperattroje turi jtakos sluoksnio tankiui, svarbu
nustatyti, kokia jtaka daroma jtempiy vertéms. Dangy jtempiai buvo nustatyti po dengimo bei po
atkaitinimy 350°C 1h, ir 12h. Jtempiy pasiskirstymas priklausomai nuo elemento pozicijos dengimo metu
pavaizduotas 27 pav. Matome, jog elemento pozicijos jtaka jtempiy vertéms yra nykstamai maZza. Pries
kaitinimg visy trijy dangy jtempiai yra neigiami, t. y. gniuZdantieji. Danga nusodinta Zemose
temperatdrose pasizymi didZiausiomis gniuzdanciojo jtempio vertémis siekianiomis vidutinisSkai -273
MPa, maziausiomis vertéemis pasizymi aukStoje temperatlroje bei standartiniu sukimosi greiciu
nusodinta danga — raudona kreivé 27 pav. Nusodinimas pakeltoje temperatlroje jtempius sumazino
mazdaug 38%. Didesnis sukimo greitis — mélyna kreivé 27 pav. — padidino jtempius iki vidutiniskai -218

MPa, taciau tai gali bati ir maZesnés temperatiros jtaka.
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Po atkaitinimo 1h 350°C temperatlroje, gniuzdantieji jtempiai tapo tempianciaisiais ir pasieké
atitinkamas vidutines vertes: standartinio proceso — 182 MPa, aukstos temperattros — 56 MPa, aukstos
temperatdros su padidintu sukimo greiciu —86 MPa. Tipiskai interferencinéms dangoms formuoti tantalo
oksidas naudojamas kaip auksto |GZio rodiklio medZiaga, o silicio oksidas — kaip Zemo |GZio rodiklio
medziaga. Atkaitinus standartiniais parametrais suformuotg interferencine dangg, didelés vertés tantalo
oksido sluoksniy tempiantieji jtempiai yra kompensuojami gniuzdanciyjy jtempiy, jneSamy silicio
dioksido. Gaminant daugiasluoksnes interferencines dangas svarbu, kad tantalo oksido sluoksniy
jtempiai baty didelés teigiamos vertés. Siekiant suprasti ar kaitinimo laikas yra optimalus, ir leidZia
pasiekti didZiausias jtempiy vertes, kaitinimas buvo pakartotas ilgesnj laikg — 12h. Po ilgesnio atkaitinimo

jtempiy moduliai padidéjo. Toliau darbe visi rezultatai pateikti 12h kaitintiems elementames.

—=—7.T., 40 aps./min RT
—s—A.T., 40 aps./min RT

—=— AT, 80 aps./min RT

-+ - Z.T. 40 aps./min 350°C 1h
-+~ AT, 40 aps./min 350°C 1h
--e- AT, 80 aps./min 350°C 1h
o o ——2.T., 40 aps./min 350°C 12h
Pozicija centro atZvilgiu —»— AT, 40 aps./min 350°C 12h
-100 - —»— AT.. 80 aps./min 350°C 12h

o, MPa

gl

300 b

27 pav. Dangy jtempiy priklausomybés nuo elementy pozicijos kupolo centro atzvilgiu skirtingoms
atkaitinimo trukméms.

26 pav. matéme, kad visy trijy dengimy metu, krastinés pozicijos spektras pasislinkes j mélyngjg
puse, taip yra todeél, kad skiriasi centrinéje ir krastinéje dalyse nusodintos dangos storis. Dangos storio
pasiskirstymas penkiose laikiklio spindulio pozicijose pavaizduotas 28 pav. Dangos storis gautas
programiskai modeliuojant spektrines charakteristikas OptiChar programinés jrangos paketu. Matome,
kad storis mazéja artéjant prie laikiklio krasty. Nusodinus sluoksnj aukstoje temperatliroje bei 80
aps./min sukimo greiciu, gaunamas geriausias tolygumas padékle, t. y. sluoksnio storio pokyciai labai
nedideli. 28 pav. taip pat matome sluoksniy storiy pasiskirstymg po atkaitinimo 350°C temperattroje

12h visy dangy storiai padidéjo 2 —4 nm.
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28 pav. Sluoksniy storiy priklausomybé nuo pozicijos kupolo centro atZvilgiu prie$ ir po atkaitinimo

350°C temperaturoje.

Sluoksniy optiniy konstanty palyginimai pavaizduoti 29 ir 30 paveiksléliuose. Matome, kad visy
trijy eksperimenty metu suformuotos dangos pasizymi mazesniu lGzio rodikliu krastinéje pozicijoje. LiZio
rodikliy skirtumas yra mazdaug 0,004-0,007 (ties 800 nm bangos ilgiu). Atkaitinimas sumazino |GZio
rodiklj visiems tirtiems bandiniams. Eksperimento, atlikto aukStoje temperatlroje bei su padidintu
sukimo greicCiu, |GZio rodikliai krastinés ir centrinés pozicijos elementams susilygino. Ekstinkcijos
koeficienty vertés taip pat maZesnés krastinése pozicijose dengtoms dangoms. DidZiausig skirtumg
pastebime aukstoje temperatiroje bei didesniu sukimo greic¢iu formuotoms dangoms. Smarkiai skiriasi ir

atkaitinus gautos vertés — pastebimas ekstinkcijos padidéjimas abiejy pozicijy dangoms.

Zema temperatdira, 40 aps./min Auksta temperatdra, 40 aps./min Auksta temperatara, 80 aps./min
2250 T T T T T T T 2250 2250 T
2225 - - - 350°C Centriné pozicija - 2225 - - - 350°C Centriné pozicija | 2225 - 350:C Centriné pozicija
- - - 350°C Krasting pozicija N - - - 350°C Krastiné pozicija - = ~350°C Krastiné pozicija
2,200 —— RT Centriné pozicija 4 2,200 | ——RT Centriné pozicija 4 2200 -3 —RT Cenvtr!n.e pozicla
¥ —— RT Kraétiné pozicija ¥ —— RT Kraétiné pozicija —— RT Kraétiné pozicija
o 2178 w 2151 w 2175
= = =
E 2,150 'é 2,150 | E 2,150 -
2 o o
g 2125 N2 H 2125
- | a
2,100 2,100 2,100 [
2,075 2,075 . 2,075 - 4
- T I

2.050 1 | I I | L I L L 2,050 L | L L L L | 2,050 L L
400 450 500 550 600 650 70D 750 800 850 900 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 400 450 500 550 600 650 70O 750 80O 850 900
Bangos ilgis, nm Bangos ilgis, nm Bangos ilgis, nm

29 pav. Luzio rodikliy dispersijos.
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Zema temperatira, 40 aps./min Auksta temperatQra, 40 aps./min Auksta temperatra, 80 aps./min
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30 pav. Ekstinkcijos koeficienty dispersijos.

Eksperimenty optiniy konstanty palyginimas pavaizduotas 31 pav. Paveiksléliuose lyginamos
centriniy pozicijy, atkaitinty elementy kreivés. AukStoje temperatlroje nusodintos dangos pasizymi
0,021 (didesniu sukimo greiciu) ir 0,028 (standartiniu sukimo greiciu) didesniais |0Zio rodikliais ties 800
nm bangos ilgiu. Sugerties koeficiento vertés yra maziausios aukstoje temperatdroje su didesniu sukimo

greiciu formuotai dangai.

2,250 T T T T T T T T T 0,0007 T T T
——350°C Zema temperatira, 40 aps./min +
2225 ——350°C Auksta temperatiira, 40 aps./min " -
! o = 0,0006 [~ —— 350°C Zema temperatiira, 40 aps./min 4
——350°C Auksta temperatira. 80 aps./min —— 350°C Auksta temperalira, 40 aps./min
2,200 [ | ——350°C Auksta temperatira, 80 aps.min |
A ® 0,0005 |- i
=
2,175 2
2 =
= F &= 0,0004 |- 4
] o
g 2,150 ]
= 30,0003 | 4
N 2‘125 =
3 I £ I
= 0,0002 | 4
2,100 2
L | L
2,075 0,0001 | ]
2‘050 1 1 1 1 Il 1 1 Il 1 00000 1 1 1 T
400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 300 320 340 360 380 400
Bangos ilgis, nm Bangos ilgis, nm

31 pav. Skirtingais rézimais formuoty dangy |GZio rodikliy ir ekstinkcijos koeficienty palyginimas.
Paveiksleliuose pavaizduotos atkaitinty, centrinéje kupolo pozicijoje dengty elementy optinés
konstantos.

Kadangi pastebéta, jog ir |GZio rodikliai ir ekstinkcijos koeficientai skiriasi priklausomai nuo
elemento pozicijos kupole, buvo atlikti sugerties matavimai siekiant nustatyti, kaip sugertis priklauso nuo
nusodinimo parametry, atkaitinimo, bei pozicijos kupole. Sugerties matavimai atlikti fototerminés
interferometrijos metodu pavaizduoti 32 ir 33 paveiksléliuose. Matavimy rezultatai gauti skersinio

skenavimo metodu, i$ Siy verciy atimta tdriné padéklo sugertis, nustatyta iSilginio skenavimo metodu.
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Pries atkaitinima

Zema temp., 40 aps./min Auksta temp., 40 aps./min Auksta temp., 80 aps./min

e
N

Sugertis, ppm
=
(@]

O N B O

Nusodinimo metodas

B Centriné pozicija M Viduriné pozicija M Krastiné pozicija

32 pav. Sugerties matavimy rezultatai dangoms be papildomo atkaitinimo.

Centriniy pozicijy elementy sugertis
16
14
12
10

Sugertis, ppm

~ O

N

. -ﬁ .ﬁ e

Zema temp., 40 aps./min Auksta temp., 40 aps./min Auksta temp., 80 aps./min

Nusodinimo metodas

ERT m350°C

33 pav. Centrinése pozicijose dengty elementy sugerties verciy palyginimas pries$ ir po atkaitinimo

350°C.

Galime pastebéti, kad prie$ kaitinimg didZiausiomis sugerties vertémis pasizymi aukstoje
temperatlroje nusodinti sluoksniai, jiems budingas ir didesnis sugerties netolygumas priklausantis nuo
pozicijos kupole. Maksimalios sugerties vertés nustatytos elementams dengtiems aukstoje
temperatlroje su padidintu sukimo greiciu. Po atkaitinimo 350°C temperattroje sugertis matuota tik
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centrinése pozicijose dengtiems elementams. MaZiausia verte po kaitinimo pasizymi aukstoje
temperatdroje su padidintu sukimo greiciu nusodinti sluoksniai, jy sugertis 0,8 + 0,295 ppm. DidZiausia
sugerties verté nustatyta Zemoje temperatdroje nusodintam sluoksniui — 1,26 + 0,21 ppm. Po kaitinimo,
visiems tirtiems sluoksniams sugertis paklaidy ribose susilygina. Nusodinimas aukstoje temperatlroje bei

didesniu sukimo greiciu yra maziau veiksmingas metodas nei atkaitinimas po nusodinimo.

Siekiant nustatyti, kokig jtakg atkaitinimo temperatlra daro sugerciai bei lazerinio pazeidimo
slenkstinéms vertéms, standartiniais parametrais buvo suformuotas Ta,0s/SiO; skaidrinanti danga 1064
nm bangos ilgiui. Elektrinio lauko pasiskirstymas dangoje pavaizduotas 34 pav. El. lauko maksimumas
Ta,0s sluoksnyje yra 68%. El. lauko skirstinys buvo optimizuotas ir i verté yra maZiausia, kokig galima

pasiekti, neaukojant spektriniy dangos savybiy.

[EI% %
&
\
'
|

1 Ta,0s SiO,

0 100 200 300 400

Optinis kelias, nm

34 pav. Elektrinio lauko pasiskirstymas dviejy sluoksniy Ta20s/SiO; skaidrinancioje dangoje.

Kairéje puséje padeéklas, desinéje — oras.

Siai skaidrinan¢iai dangai buvo atlikti kaitinimai 300°C, 350°C ir 400°C temperatlrose, ir
fototerminés interferometrijos metodu matuota sugertis. Sugerties matavimo rezultatai apvaizduoti 35

pav.
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35 pav. Skirtingose temperatlrose kaitinty Ta,0s/SiO; skaidrinanciy dangy sugerties matavimo

1064 nm bangos ilgio spinduliuote rezultatai.

Nustacius, kad optimali atkaitinimo temperatdra yra 350°C, atkaitintai dangai buvo atlikti

lazerinio pazeidimo slenksCio matavimai S-on-1 metodu. Matavimo rezultatai pavaizduoti 36 pav.

40 70

Bangos ilgis: 1064 nm Bangos ilgis: 1064 nm § ¢ Nomarskio mikroskopu
Impulso trukmé: 9.8 +0,3 ns Impulso trukme: 10.0 + 0,3 ns § § Fotodiodu

35| Ppasikartojimo daznis: 100 Hz 60 - | Pasikartojimo dainis: 100 Hz 95% tikimybeés intervalas
Kampas: 0° Kampas: 0°

30 Poliarizacija: Tiesiné Poliavrizacija:Tiesiné

“7 | Pluosto skersmuo: 215,5 £5,2 pm 50 Pluosto skersmuo: 220,8 + 3,8 um

25

30

Energijos tankis, J/cm?

Energijos tankis, J/cm?

f 1 f i

5 . Atkaitinimas 350°C
Be atkaitinimo

10 10 10 10% 10° 10 10° 10
Impulsy kiekis Impulsy kiekis

o

36 pav. Kaitintos ir nekaitintos Ta20s/SiOz skaidrinanciy dangy lazerinio pazeidimo slenkscio

1064 nm bangos ilgio spinduliuote matavimo rezultatai.
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36 pav. matome, jog atkaitinimo metu sumazéjusi sugertis nepadaré jtakos lazerinio pazeidimo
slenkstinéms vertéms. Po 1000 impulsy slenkstiné verté nekaitintai dangai lygi 13,5 + 3 J/cm?, o kaitintai
350°C temperatdroje — 16,3 + 2,8 J/cm?. Taigi ir kaitintos, ir nekaitintos skaidrinanciy dangy atsparumas

lazerinei spinduliuotei vienodas paklaidy ribose.

Kadangi sugerties verciy skirtumas tarp kaitintos ir nekaitintos dangy yra 1-2 ppm eilés, ir
lazerinio paZeidimo slenkstinés vertés paklaidy ribose sutampa, negalime jsigilinti j dangy sugerties ir
atsparumo lazerinei spinduliuotei koreliacijg. Tyrimas buvo testas formuojant optinius elementus skirtus

lazeriniams taikymams UV srityje, siekiant geriau suprasti dangy savybiy kitimo tendencijas.

9.2 Skaidrinandiy dangy UV diapazone tyrimas

Kaip pavaizduota 1 pav. Ta;0s yra netinkama medziaga lazeriniams taikymams UV spektriniame
diapazone, kadangi pasizymi didele sugertimi <400 nm bangos ilgiams. Tyrimo metu buvo nusodintos dvi
skaidrinancios dangos naudojant skirtingas auksto IGZio rodiklio medZiagas — aliuminio oksidg bei hafnio

oksidg. Suformuoty skaidrinanciy dangy spektriniy charakteristiky palyginimas pavaizduotas 37 pav.

20,0 — —

— T — — 71—

0 —— ALO,/SiO,
15,0 -\\ — HfO,/SiO,

Atspindys, %

//7
| | I i I I
'250 275 300 325 350 375 400 425 450
Bangos ilgis, nm

37 pav. Nusodinty skaidrinanciy HfO,/SiO> bei Al,03/SiO, dangy spektriniy charakteristiky palyginimas.

Al,03/Si0, skaidrinanti danga buvo formuojama i$ 4 sluoksniy, o HfO,/SiO, — i$ dviejy, nes
aliuminio oksidas pasizymi kiek mazesniu lGzio rodikliu, ir dviejy sluoksniy nepakanka suformuoti
skaidrinancig dangg. Elektrinio lauko skirstiniai dangose pavaizduoti 38 pav. Matome, kad maksimalUs
intensyvumai krentantys ant auksto |GzZio rodiklio medziagy skiriasi, t.y. aliuminio oksido sluoksnyje

maksimumas yra ~76%, o hafnio oksido sluoksnyje — mazdaug 68%. Sis el. lauko skirstinio skirtumas yra

neisSvengiamas formuojant tokio tipo dangas.
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38 pav. Suformuoty HfO,/SiO; bei Al,03/SiO; skaidrinanciy dangy elektrinio lauko pasiskirstymai.

Abu skaidrinimai buvo kaitinami siekiant pagerinti dangy morfologijg bei sumazinti sluoksniy
sugertj. Maksimali kaitinimo temperattra buvo 450°C. 39 pav. pavaizduotos sugerties UV diapazone
jsivertinimo kreives apskaiciuotas i$ atspindzio ir pralaidumo spektry naudojant 8.4.1 formule. Matome,
kad nekaitinty dangy sugertis didesné ir smarkiai sumazéja atkaitinus 350°C temperattroje. Atkaitinus

didesnése temperattrose sugerties pokyciai sunkiai iSskiriami i$ triukSmo lygio.
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| Hro/s00, | —— Atkaitinus 350°C ALO/SIO, —— Atkaitinus 350°C
4 Atkaitinus 400°C [ 4 —— Atkaitinus 400°C| 4
— Atkaitinus 450°C _— Atkaitinus 450°C|
E ®
5 5
4 15
i 2+ i
[=1 [=1
o o
1
0 Wﬁ-— 0 Senedmbeoby R i
200 250 300 350 400 450 500 200 250 300 350 400 450 500
Bangos ilgis, nm Bangos ilgis, nm

39 pav. Pagal 9.4.1 formule gautos sugerties priklausomybés skirtingomis temperatlromis atkaitintoms

dangoms.

Siekiant tiksliau jvertinti atkaitinimo jtakg dangy sugerciai, atlikti matavimai 355 nm bangos ilgio
spinduliuote. Sugerties matavimo lazeriu indukuoto nuokrypio metodu rezultatai pavaizduoti 40
paveikslélyje. Matome, kad sugertis mazéja didinant kaitinimo temperatirg ir maziausia sugertimi
pasizymi didZiausioje temperatlroje atkaitinti bandiniai. Sie rezultatai leidZia spéti, kad didZiausiu
atsparumu lazerinei spinduliuotei pasizymi bitent 450°C temperatlroje kaitintos dangos. Hafnio oksido

danga pasizymi minimalia 20,6 * 3,4 ppm sugertimi, o aliuminio oksido — 13,0 + 3,9 ppm sugertimi.
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40 pav. Skaidrinanciy dangy 355 nm bangos ilgio spinduliuotés sugerties priklausomybés nuo

atkaitinimo temperatiros.

Kadangi Zinoma, kad skaidriy, UV spektriniame diapazone naudojamy elementy lazerinés
pazaidos slenkstj riboja popavirsiniy defekty jtaka, dangos buvo nusodintos ant rdgsties ir reduktoriaus
tirpale ésdinty, bei neésdinty padékly palyginimui. Lazerinio pazeidimo slenks¢io matavimai 1-on-1
metodu buvo atlikti abiejy tipy dangoms nusodintoms ant ésdinto bei neésdino padeékly. Visi tirti
elementai buvo atkaitinti 450°C temperatiroje. Matavimy rezultatai pavaizduoti 3 lenteléje. Abiejy
dangy nusodinty ant neésdinty padekly pazaidos slenkséiai 2 — 4 J/cm? ribose, aliuminio oksido danga
pasizymi ~0,6 J/cm? didesne verte. Dangos ant ésdinty padékly pasizymi aukS$tesniais paZaidos
slenksciais, kurie hafnio oksido dangai siekia 17,20 J/cm?, o aliuminio oksido dangai 6,24 J/cm?. Galime
teigti, kad neésdinty padekly paZeidimas inicijuojamas priklausomai nuo padeéklo savybiy, o padéklus

nuésdinus ir eliminavus papildomus sugerties iniciatorius, pasireiSkia dangy savybés.

3 lentelé Dangy lazerinio paZzeidimo slenkstinés vertés gautos 1-on-1 metodu .

Padéklas Danga PaZaidos slenkstis, J/cm? Maksimali verté, J/cm?
HfO2/SiO2 17,20 22,00
Padéklas ésdintas
Al,03/Si02 6,24 30,60
HfO2/Si02 2,83 3,00
Padéklas neésdintas
Al,03/SiO> 3,35 3,60

Siekiant istirti dangy degradavimg laike, dangos ant ésdinty padékly buvo testuojamos S-on-1

metodu. Matavimy rezultatai pavaizduoti 41 pav. Matome, kad hafnio oksido danga pasizymi didesnémis
33



slenkstinémis vertémis nei aliuminio oksido danga. Taip pat pastebime, kad aliuminio oksido dangai
bldinga degradacija prasideda jau nuo 10 impulsy kiekio ir po 1000 impulsy slenkstiné verté sumazéja
beveik perpus. Tuo tarpu hafnio oksido dangai degradacija pastebima virSijus 100 impulsy, ir slenkstiné
verté sumazéja ~3 J/cm?. Abiejuose grafikuose galime pastebéti, kad Nomarskio mikroskopu uzfiksuotos
pazaidos slenkscio vertés mazesnés nei uzfiksuotos fotodiodu. Pazaidos morfologijos pavaizduotos 42
pav. Matome, kad Nomarskio mikroskopu uZfiksuota pazaida apSvietus nedidelio energijos tankio
spinduliuote yra taskinio pobidzio, todél galimai yra susijusi su taskiniais defektais dangoje ar ant dangos.
Tikétina, kad Sios paZeistos pozicijos neplis toliau apSvietus lazerio spinduliuote ir nesukels katastrofinio
pazeidimo, tik inicijuos sklaidos nuostolius. Jei Sie paZzaidos centrai yra susije su atsitiktiniais defektyviais
centrais dangoje ar jos pavirSiuje, tai galétume stebéti pazaidos tikimybiy grafikuose, kurie pavaizduoti

43 ir 44 pav.

Bangos ilgis: 355 nm # & Nomarskio mikroskopu Bangos ilgis: 355 nm $ § Nomarskio mikroskopu

Impulso trukmé (FWHM): 5,3+ 0,3 ns § § Fotodiodu impulso trukmé (FWHM): 5,3 £ 0,3 ns § ¥ Fotodiodu
Pasikartojimo daznis: 100 Hz 95% tikimybés intervalas 2 Pasikartojimo daZnis: 100 Hz 95% tikimybés intervalas
Kritimo kampas: 0° Kritimo kampas: 0°

Poliarizacija: Tiesiné Poliarizacija: Tiesiné

Pluoito skersmuo (1/e?): 223,1 + 3,6 um Pluosto skersmuo (1/e?): 223,1 + 3,6 um

: : o Sk

Energijos tankis, J/cm?
%
Energijos tankis, J/cm?

Al,05/Si0 HfO,/SiO-

Impulsy kiekis Impulsy kiekis

41 pav. Praskaidrinty elementy lazerinio pazeidimo slenkstinés vertés gautos S-on-1 metodu.
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Pries apsvieta

Po apsvietos

HfO,/Si0, danga 9.00 J/cm? Vaizdai
uzfiksuoti Nomarskio mikroskopu

Al,05/Si0;, danga 3.60 J/cm? Vaizdai
uzfiksuoti Nomarskio mikroskopu

1.0

0.8

0.6

0.4

Pazaidos tikimybeé

0.2

0.0

43 pav. Hf0,/SiO; danga skaidrinty elementy pazaidos tikimybés nustatytos Nomarskio mikroskopu.
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44 pav. Al,03/Si0O; danga skaidrinty elementy pazaidos tikimybés nustatytos Nomarskio mikroskopu.

Matome, kad paZaidos tikimybé pasiekia vieneta hafnio dangai ties mazdaug 20 J/cm? , kai
impulsy kiekis 1000, ir ties 30 J/cm? kai impulsas vienas. Sios vertés zenkliai didesnés nei nustatytas
pazaidos slenkstis. Yra tikimybé, kad paZaidg Siame diapazone sukelia taskiniai vienetiniai defektai

elemento pavirsiuje ar dangos sandaroje.

Siekiant jsitikinti, kad ésdinimas nepazeidé lydyto kvarco padéklo pavirSiaus bei nejnesé dideliy
verciy sklaidos nuostoliy, buvo atlikti pavirSiaus Siurk§tumo matavimai. Matavimo rezultatai pavaizduoti
45 pav. Paviriaus Siurk§tumo verté nustatyta po ésdinimo 0,1 A didesné nei prie$ ésdinima. Pokytis
prilyginamas pavirsiaus $iurk§tumo netolygumui padéklo pavirsiuje. Sie elementai specifikuojami RMS

pav. Siurkdtumo verte <5 A, todél galime teigti, kad ésdinimas pavirsiaus nepazeidé.

Prie$ ésdinimg Po ésdinimo
2.0 nm 2.0 nm
-3.0 nm -3.0 nm
0.0 10.0 pm 0.0 10.0 ym
RMS pav. Siurkstumas 0,446 nm RMS pav. Siurkstumas 0,456 nm

45 pav. PavirSiaus SiurkStumo vaizdai prie$ ir po ésdinimo.
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10 Rezultaty aptarimas

9. Skyriuje, Ta20s dangy tyrimo metu, skirtingomis sglygomis buvo suformuoti trys tantalo oksido
sluoksniai. Siekta iStirti, kokig jtakg sluoksnio savybéms turi auk$ta nusodinimo temperatlra bei
padidintas sukimo greitis. Taip pat istirtos sluoksniy savybiy priklausomybés nuo pozicijos kupole centro

atzvilgiu.

26 pav. pavaizduoti centriniy, viduriniy bei krastiniy padékly pozicijy spektrai. Lygindami vienodu
padéklo sukimo greiciu aukStoje bei Zemoje temperatlrose nusodinty dangy poslinkius, galime
pastebéti, jog temperatlra nepadaré reikSmingos jtakos sluoksniy tolygumui kupole. Lygindami aukstose
temperatdrose nusodinty sluoksniy spektry poslinkius matome, kad didesnis sukimo greitis Zenkliai
sumazino sluoksnio storiy skirtumus tarp centrinés bei krastinés padéciy kupole. Galime teigti, kad
sluoksnio storiy tolygumas jstrizai kupolo labiau priklauso nuo atomy pluosto geometriniy savybiy, o ne

nuo adatomy energijos.

27 pav. pavaizduotos dangy jtempiy priklausomybés nuo padéties dengimo metu. Vidutiné
jtempiy variacija prie$ kaitinimg <5%. Matome, kad kaitinant pasikeicia jtempiy Zenklas, tai reiskia, kad
gniuzdantieji jtempiai tapo tempianciaisiais. Jtempio pokyciai atkaitinus visais atvejais proporcingi
pradinio jtempio moduliui, ir yra didZiausi Zemoje temperattroje nusodintai dangai, maZiausi — aukstoje
temperatdroje, standartiniu sukimo greic¢iu nusodintam sluoksniui. LuZio rodiklio padidéjimas
pavaizduotas 37 pav. leidZia spéti, kad dangos, nusodintos aukStose temperatlrose pasizymi didesniu
tankiu, todél jtempiy moduliy sumaZzéjimas gali bati asocijuojamas su pageréjusia dangos stechiometrija
nusodinant Ta20s sluoksnius auks$toje temperatiroje. Didesnis adatomy mobilumas ir difuzija pavirsiuje

pagerina jtempiy relaksacija.

Atkaitinty sluoksniy optiniy konstanty palyginimas pavaizduotas 31 pav. AukStoje temperatlroje
nusodintos dangos pasizymi 0,021 (didesniu sukimo greiciu) ir 0,028 (standartiniu sukimo greiciu)
didesniais IGzZio rodikliais ties 800 nm bangos ilgiu. Nusodinimas aukstoje temperatiroje padidino |UZio

rodiklius atitinkamai 1 —1.3%.

Siekiant istirti, kokig jtakg nusodinimo temperatira bei padékly sukimo greitis turi sluoksnio ir
spinduliuotés sgveikai, buvo atlikti sugerties matavimai 1070 nm bangos ilgio spinduliuote, fototerminés

interferometrijos metodu. Matavimo rezultatai pavaizduoti 32 ir 33 pav. Matome, kad pries$ kaitinimg
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nustatytos sugerties vertés maziausios Zzemoje temperatlroje nusodintiems sluoksniams, didziausiomis
vertémis pasizymi aukstoje temperatidroje, didesniu sukimo greiciu nusodinti sluoksniai. Po kaitinimo
situacija kita — sluoksniy sugertys susilygino. Paklaidy ribose sluoksniy sugerties vertés sutampa ir yra

lygios mazdaug 1 ppm.

Kadangi nustatyta, jog atkaitinimas sluoksniams daro didesne jtakg nei nusodinimas aukstoje
temperatdroje bei padidintas padeékly sukimo greitis, toliau tyrinéta skaidrinanti danga buvo nusodinta
standartiniais parametrais — nekeliant temperatlros dengimo metu, ir iSlaikant 40 aps./min padékly
sukimo greitj. 35 pav. matome pavaizduotus Sios dangos sugerties matavimus po kaitinimy skirtingose
temperatdrose. Lygindami 300°C ir 350°C temperatrose kaitinty dangy sugertis, matome sumazéjimg
lygy ~0,1 ppm. Atkaitinus 400°C temperatlroje sugertis nebekito. Galime teigti, kad atkaitinimo 350°C

temperatdra yra optimali.

Atlikti lazerinio paZzeidimo slenks¢io matavimai kaitintai 350°C temperattroje bei nekaitintai
dangoms. Galime pastebeéti, kad atkaitinimas padidino elemento atsparumga tik paklaidy verciy ribose.
Po 1000 impulsy slenkstine verté nekaitintai dangai lygi 13,5 + 3 J/cm?, o kaitintai 350°C temperatdroje
—16,3 + 2,8 J/cm?. Rezultaty skirtumas tarp kaitintos ir nekaitintos dangy yra per daug mazas, ir galimai

labiau priklauso nuo konkretaus bandinio savybiy, o ne nuo paruosSimo metodo.

Gali bati, kad koreliacijos tarp sugerties ir lazerinio paZeidimo slenkstiniy verciy nepavyko
nustatyti dél to, kad tikrosios dangy sugertys buvo neteisingai jvertintos dél itin mazy verciy bei dideliy
paklaidy, siekianciy >20% iSmatuotos verteés. Siekiant tiksliau istirti kaip lazerinio pazeidimo slenkstis
priklauso nuo sugerties, tyrimas buvo tesiamas naudojant UV spektrinio diapazono spinduliuote, kadangi

UV diapazone sugertys yra didesnés, ir paklaidy jtaka mazesne.

9.2 Skyriaus UV skaidrinanciy dangy tyrime, dangos formuotos naudojant skirtingas auksto |GZio
rodiklio medziagas — hafnio ir aliuminio oksidus, kadangi tantalo oksidas yra netinkama medziaga
dangoms, skirtoms UV diapazonui. Skaidrinanc¢ios dangos formuotos taip, kad 355 nm bangos ilgio
spinduliuotés el. lauko maksimali verté auksto lGzZio rodiklio medzZiagoje buty kuo maZesné. Atitinkamai

aliuminio oksido sluoksnyje maksimumas yra ~76%, o hafnio oksido sluoksnyje — mazdaug 68%.

Sugerties matavimai (40 pav.) atkaitinus dangas skirtingose temperatirose parodo, kad pradiné
sugertis siekia 215 + 49,9 ppm Al,03 skaidrinimui, bei 331,6 + 51,3 ppm HfO; skaidrinimui. Atkaitinus

450°C temperatiroje, dangy sugertis sumazéja iki 13,0 £ 3.9 ppm bei 20,9 + 3.4 ppm atitinkamai.
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Dangos buvo formuotos ant ésdinty bei neésdinty padékly. Esdinimas vykdytas siekiant
eliminuoti popavirSiniy defekty jtakg elementy atsparumui. Dangas atkaitinus 450°C, buvo atlikti
atsparumo lazerinei spinduliuotei matavimai 1-on-1 metodu. 3 lenteléje pateikti matavimo rezultatai
parode, jog padéklo popavirsiniai defektai sumazina lazerinio pazeidimo slenkstines vertes iki 2-4 J/cm?.
Siy defekty kiekio sumaZinimas pasirinktu ésdinimo metodu leido Zenkliai padidinti elementy atsparuma
lazerinei spinduliuotei — maksimalios energijos tankio vertés, kuriomis apsviestus elementg neuzfiksuota

pazaidos siekia 22 J/cm? HfO3 skaidrinimui bei 30.6 J/cm? Al,O3 dangai.

Siekiant tiksliau jvertinti pagaminty elementy savybes ir jy kitimg didinant impulsy kiekj, buvo
atlikti lazerinio pazeidimo slenks¢io matavimai S-on-1 metodu. Matavimy rezultatai pavaizduoti 41, 42,
43 ir 44 paveiksléliuose. Galime pastebeti, jog HfO, danga skaidrintas elementas pasizymi didesniu
atsparumu lazerinei spinduliuotei. Abiejy tirty elementy pazaida pirmiausiai pasireiskia tik Normarskio
mikroskopu matomais taskais, fotodiodu uzfiksuojama tik didesnio masto pazaida, kuri labiau sklaido
Sviesg. Po 1000 impulsy, Nomarskio mikroskopu uzfiksuotos HfO, skaidrinimo pazaidos slenkstiné verté
yra 8,53 +0,48 J/cm?,0 Al,03 skaidrinimo — 3,569 + 0,75 J/cm?. Fotodiodu uZzfiksuoti slenksciai atitinkamai
16,87 + 0,34 J/cm?ir 5,43 + 0,35 J/cm?. Taip pat svarbu paminéti, kad hafnio oksido dangos atsparumas
iSsilaiko nepakites iki 100 impulsy, virsijus $j kiekj prasideda degradacija. Al,O3 danga praskaidrinto
elemento degradacija prasideda anksciau — virSijus 10 impulsy kiekj. Tai leidzia numatyti, kad Sio
elemento tarnavimo laikas bus maZesnis nei elemento skaidrinto HfO, danga, net naudojant maZesnés

energijos impulsus.

S-on-1 matavimai, kaip ir 1-on-1 matavimai rodo, kad Al,Os danga pasiZzymi maZesniu atsparumu
355 nm bangos ilgio spinduliuotei nanosekundZiy trukmeés impulsams. Taciau 1 pav. pavaizduotas
ekstinkcijos arba sugerties koeficienty palyginimas leidzia numatyti, kad dél didesnio draustiniy energijy
tarpo vertés, Al,O3 dangos turéty pasizymeéti didesniu atsparumu lazerinei spinduliuotei. Analogiskai, 40
pav. pavaizduotos sugerties priklausomybés rodo, kad po kaitinimo 450°C temperatlroje, Al,O3 danga
pasizymi mazdaug 7 ppm maZesne sugertimi nei HfO, skaidrinimas. Svarbu prisiminti, kad 38 pav.
pavaizduotuose el. lauko skirstiniuose Al,Os sluoksnyje maksimali el. lauko verté yra ~8% didesné nei
maksimali verté HfO, sluoksnyje, tai gali bati nevienareikSmiskos koreliacijos tarp sugerties ir lazerinio

pazeidimo slenkscio priezZastis.
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45 pav. pavaizduotuose, atominiy jégy mikroskopu gautuose vaizduose, nepastebétas neigiamsa
ésdinimo poveikis pavirSiui — pavirSiaus SiurkStumo skirtumas pries ir po ésdinimo yra palyginamas
SiurkStumo netolygumui padéklo pavirSiuje. Galime teigti, kad ésdinimas nejnesa papildomy sklaidos

nuostoliy.
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Rezultatai ir iSvados

e Tay0s sluoksniy nusodinimas 140-170°C temperatdroje keicia sluoksnio struktdrg, nes sluoksniai
pasizymi >1% didesniu lGZio rodikliu bei 20-40% maZesniu jtempio moduliu lyginant su 70°C
temperatdroje nusodintu sluoksniu.

e Sluoksnio nusodinimas aukstoje temperatiroje néra veiksmingas metodas sugerties
sumazinimui, nes nustatyta, kad po atkaitinimo, tiek aukStoje tiek Zemoje temperatiroje
nusodinty sluoksniy sugertis paklaidy ribose yra lygi ~1 ppm.

e Tay0s skaidrinancios dangos atsparumas 1064 nm bangos ilgio spinduliuotei nepriklauso nuo
sugerties, nes nustatyta, jog ir atkaitintos 350°C, ir neatkaitintos dangos lazerinio pazeidimo
slenkstinés vertés paklaidy ribose sutampa, ir yra lygios atitinkamai 16,6 +3,1 J/cm? bei 13,5+ 3
J/cm?, o tantalo oksido sugerties verte kaitinimo metu sumazéja beveik 2 kartus.

e Cerio oksido pasta poliruoto lydyto kvarco padékly ésdinimas HNO3:H,0, misSiniu veiksmingai
pasalina cerio oksidg i$ Bilbio sluoksnio, nes ésdinty padékly skaidrinty Al,Os danga lazerinio
pazeidimo slenkstis nuo 3,35 J/cm? padidéja iki 6,24 J/cm?, o skaidrinty HfO, danga nuo 2,83
J/em?iki 17,2 J/cm?.

e 355 nm bangos ilgio spinduliuotés sugerties koreliacija su lazerinio pazeidimo slenksciu Siame
darbe nebuvo nustatyta, nes skaidrinimas suformuotas i HfO,/SiO; pasizymi mazdaug 2,4 karto
didesniu lazerinio pazeidimo slenks¢iu nei Al,0,/SiO, skaidrinimas, nors Al,Os3 skaidrinimas

pasizymi mazdaug 7 ppm mazesne sugertimi.
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Summary

Absorption characteristics of thin film coatings formed by ion beam sputtering and their influence on
the properties of optical components

Vaida Grasyté

The aim of this work is to evaluate the effect of high-temperature annealing, high-temperature
deposition, and different high refractive index materials on the absorption of transparent optical
elements, as well as to assess the correlation between absorption and the resistance of these elements
to laser radiation. The objectives are as follows:

a) To deposit Ta0s layers under standard parameters, at high temperature, and at high
temperature with an increased substrate rotation speed, and to assess the differences
in their absorption and other important optical parameters;

b) After determining the optimal deposition conditions for coatings, to deposit a
Ta20s5/Si0; antireflective coating for 1064 nm wavelength radiation and investigate the
correlation between the absorption of the coating and the laser damage threshold of
the element.

c) To deposit two antireflective coatings for 355 nm wavelength radiation using Al,0s and
HfO, as high refractive index materials, and to investigate the correlation between their
absorption and laser damage threshold.

Three tantalum pentoxide layers were deposited — one using standard parameters, one at
higher temperatures, and one at higher temperature with increased substrate rotation speeds. The
absorption of 1070 nm wavelength light after annealing is similar for all investigated samples. For
Ta20s5/Si0; antireflective coating negligible correlation between absorption and LIDT was found.

Two antireflective coatings consisting of different high refractive index materials were formed
in order to investigate correlation between absorption and LIDT in the ultraviolet spectral region. It was
discovered that despite having higher bandgap value, and lower measured absorption, aluminum
oxide-based coating have lower LIDT, and more rapid coating degradation compared to hafnium oxide

coatings (at 355 nm wavelength).
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