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IVADAS
Lazeriy generuotai spindulivotei valdyti, nukreipti naudojamos

plony (nuo keliy nm iki keliy Simty nm) dielektriniy sluoksniy sistemos,
vadinamos optinémis dangomis [1]. Naudojant tokias dangas, formuojami
pagrindiniai lazerio optiniai elementai: veidrodZiai, poliarizatoriai, spektro
dalikliai. Skaidrinan¢iomis dangomis dengiami l¢Siai, netiesiniai kristalai ir pan.
Norint efektyviai taikyti optinius elementus, biitina suprasti plonyjy Sluoksniy
augimo ypatybes, iStirti plonyjy pléveliy fizikines savybes, optinius parametrus.
Optinéms dielektrinéms dangoms formuoti dazniausiai naudojami metaly oksidy
Al,O3, SiO,, TiO,, Nb,Os, Ta,0s5, HfO,, ZrO, ploni sluoksniai, kurie jvairiomis
technologijomis (dazniausiai vakuuminémis) dengiami ant jvairiy optiniy
pagrinduky. Daugiasluoksnes optines dangas kartais sudaro tukstanciai plony
(keliy nanometry storio) sluoksniy [2].

Interferencinés optinés dangos pavercia jprastus stiklus ir kristalus
svarbiausiais  lazerio komponentais:  veidrodziais, pluoSto  dalikliais,
poliarizatoriais, filtrais ir kitokiais optiniais komponentais. Be specializuoty
dangy negali veikti praktiSkai né vienas lazerinis optinis prietaisas. Galingose
Siuolaikinése lazerinése sistemose optiniai komponentai dirba ekstremaliomis
spinduliuotés intensyvumo saglygomis, todé¢l daznai biitent dangos ir jomis dengty
pagrinduky bei kristaly pavir§iy paruosimo kokybé riboja viso jrenginio
maksimalig leisting spinduliuotés galig ir tokiy sistemy ilgaamziSkuma
(patikimumg ir optinj atsparumg). Lazeriniy technologijy pazanga tiek Lietuvoje,
tiek ir pasaulyje 1§ esmés yra apribota optiniy dangy ir pavir§iy paruo$imo
kokybe. Deja, lazeriniy elementy technologijos daZniausiai yra vystomos
atskirose kompanijose ar Kkariniuose institutuose, o pasiekti rezultatai
nevieSinami, laikomi komercine paslaptimi. Todél, siekiant neatsilikti nuo
pasauliniy tendencijy, bitina vykdyti savarankiskus tyrimus, tobulinant ir
optimizuojant visg technologing granding, apimanciag pilng optiniy komponenty

sukiirimg, t. y. optiniy pagrinduky poliravimg ir paruo$ima dengimo procesui,



optimaliy dangy modeliy ir medziagy parinkimg kiekvienu atskiru atveju,
plonyjy sluoksniy dengimo technologijy vystyma ir tobulinima.

Slifavimo ir galutinio poliravimo metu optiniy pagrinduky
pavirSiuose susiformuoja jvairiis réziai, mikrotriikiai, jskilimai, kurie neretai biina
pripildyti poliravimo medzZiagy liekany ir paslépti (,,uztrinti) po Siy liekany
sluoksniu, vadinamu Bilbio (Beilby) sluoksniu [3-6]. Tokie defektai
(pazeidimai), sukurti poliravimo metu, vadinami popavirSiniais pazeidimais
(angl. subsurface damage SSD) [7], kurie tiesiogiai lemia didesne¢ sugertj ir
mazesn] optiniy elementy atsparuma lazerio spinduliuotei. Tobul¢jant lazeriams,
didéja jy galia, tod¢l natiiralu, kad Siuo metu didziulis démesys skiriamas optiniy
pagrinduky kokybés gerinimui bei optiniy dangy optimizavimui. Todeél Siame
darbe buvo atliktas kvarco pagrinduky cheminis ésdinimas, optimizuojamos
dangos ant jvairiy pagrinduky (FS, LBO). Siekiant padidinti optiniy komponenty
atsparumg UV lazerio spinduliuotei buvo sukurta cheminio ésdinimo procediira,
kuri leido eliminuoti popavirsinius defektus. Siam metodui pateikta paraiska
Lietuvos patentui gauti.

Pastaruoju metu vis didesni reikalavimai keliami optiniy dangy
mechaniniam atsparumui, optiniy parametry stabilumui, kuo didesniam
atsparumui lazerio spinduliuotei, ir svarbiausia, danga turi tenkinti visus S$iuos
reikalavimus vienu metu. Daugeliu atvejy labai geri rezultatai pasiekiami daliai
parametry, daznai kity charakteristiky pablogéjimo sgskaita. Todél, siekiant
kompleksiskai pagerinti optiniy dangy savybes, reikéty kalbéti apie esminj visy
optinio komponento gamybos grandziy patobulinimg. Tai yra optiniy pagrinduky
poliravimas ir paruoSimas dengimo procesui, optimaliy dangy modeliy ir
medziagy parinkimas kiekvienu atskiru atveju ir ypatingai svarbus veiksnys yra
plonyjy sluoksniy dengimo technologijy vystymas ir tobulinimas. Visos S§ios
technologinés grandinés daliy veikimo supratimas ir jy tarpusavio sgveikos
tobulinimas yra vienodai svarbus, siekiant suprasti ribojancius veiksnius ir juos

pasalinti, kuriant geresniy savybiy optinius komponentus.



Literatliros apZzvalgoje iSnagrinésime optiniy dangy veikimo
principus, pagrindines optiniy dangy konstrukcijas, mikrostruktiiros formavimosi
budus. Taip pat apzvelgsime naudojamas medziagas ir jy savybes bei lazerinés
spinduliuvotés sgveika su dielektrinémis medziagomis. Tai pagrindinés
fundamentinés zinios apie fizikinius procesus, vykstan¢ius ploniems sluoksniams
sgveikaujant su lazerio spinduliuote. Praktiniu aspektu apzvelgsime pagrindines
plonyjy sluoksniy formavimo technologijas ir pagrinduky poliravimg, paruoSima
dengimo procesui bei pasaulinius pasiekimus Siose srityse. Tai svarbu suprasti
siekiant pagerinti visas optiniy komponenty gamybos grandis.

Metodikos dalyje pateiksime atlikty eksperimenty techninj
apraSyma, naudotas medziagas ir priemones, matavimo-charakterizavimo-
modeliavimo metodikas ir plony sluoksniy formavimo technologijas. Galiausiai
bus pristatomi ir aptariami eksperimentiniai rezultatai, teikiamos iSvados ir

rekomendacijos.

Darbo tikslas

Nustatyti fizikines priezastis, ribojancias dielektriniy optiniy dangy spektrinius
parametrus bei jy atsparumg lazerio spinduliuotei ir pateikti jvairiy jy gamybos
etapy — optiniy pagrinduky paruoSimo dengimo procesui, optiniy dangy
struktiiros bei dengimo technologijy optimizavimo rekomendacijas optiniy

komponenty gamintojams.

Darbo uzdaviniai

e Istirtt komerciSkai poliruoty optiniy pagrinduky pavirSiaus SiurkStumo,
cheminés sudéties ir popavirSiniy defekty jtaka atsparumui lazerio
spinduliuotei.

e Sukurti optiniy pagrinduky pavirSiaus ésdinimo technologija, kuri leisty
sumazinti popavirSiniy defekty koncentracija ir padidinty optiniy
pagrinduky bei daugiasluoksniy optiniy dangy ant jy atsparumg lazerio

spinduliuotei.
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e Panaudojant plonuosius metaly oksidy miSiniy sluoksnius, suformuoti
didelio atsparumo skaidrinancias dangas ant netiesiniy LBO kristaly beli
didelio atspindzio periodiskai kintancio ltzio rodiklio optines dangas ant
kvarco pagrinduky.

e IStirti cirkonio oksido, suformuoto reaktyviojo magnetroninio dulkinimo
btdu, optines savybes, nustatyti plonyjy ZrO, sluoksniy mikrostrukttiros
priklausomybe nuo dulkinimo parametry bei rasti optimalias dulkinimo
Sia technologija salygas, leidziancias formuoti plonus cirkonio oksido
sluoksnius su mazais sugerties nuostoliais.

e Reaktyviojo magnetroninio dulkinimo budu suformuoti plonus Nb,Os-
SiO, misiniy sluoksnius, naudojant skirtingus reaktyviy dujy kontrolés

metodus, bei istirti ty sluoksniy optines savybes.

Ginamieji teiginiai

1. Poliruoto kvarco pagrinduky cheminis ésdinimas 20% - HF, 80% - HNO;
rigs¢iy misinyje, esant ésdinimo trukmei 1 min., leidzia pasiekti 4 kartus
didesnj pagrinduko pazaidos slenkstj UV lazerio spinduliuotei, lyginant su
neésdintais pagrindukais, 0 Skaidrinanciy, poliarizuojanciy ir spektra
dalinan¢iy optiniy elementy atsparumas lazerio spinduliuotei padidéja nuo
1,5 iki 3 karty, naudojant Siuo biidu chemiskai ésdintus optinius
pagrindukus.

2. Optinés dangos, suformuotos jonapluoscio dulkinimo bidu plonyjy
sluoksniy i§ ZrO, ir SiO, miSiniy, pasizymi didesniu atsparumu lazerio
spinduliuotei nei gryny ZrO, ir SiO, medziagy plonyjy sluoksniy pagrindu
suformuotos dangos, ir tai leidzia formuoti didelio pralaidumo plac¢iame
diapazone ir didelio atspindzio siaurame diapazone optines dangas.

3. Reaktyviojo magnetroninio dulkinimo proceso metu, esant dalinai
oksiduoto Zr taikinio biisenai, taikinio jtampa kinta anomaliai dél jonais

indukuoty antriniy elektrony emisijos i$ taikinio keiciant deguonies srauta,
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o geriausiy optiniy savybiy ZrO, sluoksniai gaunami esant didziausiai
taikinio jtampai.

4. Plonieji cirkonio oksido sluoksniai, suformuoti reaktyviojo magnetroninio
dulkinimo bidu Ar+O, atmosferoje 20-40°C temperatiiroje, yra sudaryti i$
polikristalinio monoklininés ir tetragoninés faziy miSinio. Naudojant
Ar+0,+N, dulkinimo atmosfera, jie yra sudaryti i§ monoklininés ir
romboedrinés faziy misinio, arba pilnai romboedrinés polikristalinés
fazés, kai Zr dulkinimo metu naudojama Ar+N, atmosfera.

5. Plonieji  Nb,Os/SiO, miSiniy sluoksniai, suformuoti reaktyviojo
magnetroninio dulkinimo biidu, naudojant skirtingus reaktyviy dujy
kontrolés metodus, pasizymi didelio tankio amorfine struktiira, 0 jy
pavirSiaus SiurkStumas priklauso tik nuo pagrinduko SiurkStumo, bet
nepriklauso nuo reaktyviy dujy kontrolés metodo. Plonieji Nb,Os/SiO,
miSiniy sluoksniai, suformuoti naudojant pastovaus reaktyviyjy dujy
srauto  kontrolés metoda, pasizymi didesniu lGzio  rodiklio

nevienalytiSkumu, nei naudojant uzdaro ciklo kontrolés metoda.

Naujumas ir aktualumas

Nuolatiné optiniy dangy konstrukcijy ir medziagy paieska tampa
svarbi, sickiant suformuoti itin sudétingy optiniy parametry komponentus [8].
Metaly oksidy ir jy miSiniy panaudojimas atveria naujas galimybes modeliuoti ir
formuoti kintancio lizio rodiklio dangas, pasiZymincias unikaliomis spektrinémis
savybémis [9]. Todél siame darbe didelis démesys buvo skirimas naujy optiniy
dangy modeliy paieskai ir dangy formavimui, panaudojant ZrO,/SiO, medziagy
miSinius.

Sé¢kmingas Sumodeliuoty sudétingy konstrukcijy optiniy dangy
formavimas priklauso tik nuo plonyjy sluoksniy dengimo technologijy, tod¢l tai
labai svarbus etapas, optimizuojant visg optinio komponento gamybos granding.
Siame darbe buvo pasirinktas magnetroninio dulkinimo technologijos

optimizavimas. Si technologija santykinai nauja optiniy dangy industrijoje. Pirma
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kartg pademonstruotas reaktyvaus magnetroninio dulkinimo proceso valdymas,
panaudojant kombinuotg reaktyviyjy dujy jutiklj. Jo pagalba buvo suformuoti
mazy sugerties nuostoliy bei didelio 1Gzio rodiklio ir tankio ZrO, sluoksniai, bei
Nb,Os/SiO, miSiniai, esant didelei sluoksniy augimo spartai. Pateiktos
rekomendacijos, siekiant padidinti reaktyviniy magnetroninio dulkinimo procesy
stabiluma.

Panaudojus ZrO,/SiO, misiniy sluoksnius skaidrinanéiy optiniy
dangy ant LBO netiesiniy kristaly dengimui buvo padidintas jy atsparumas UV
lazerio spinduliuotei. Taip pat, daugiasluoksniy optiniy dangy, suformuoty ant
¢sdinty kvarco pagrinduky jvairiomis vakuuminémis plonyjy sluoksniy
technologijomis, atsparumas UV lazerio spinduliuotei buvo padidintas iki 3

karty.
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1. LITERATUROS APZVALGA

1.1 Elektromagnetiniy bangy atspindys ir luZis dvieju dielektriky sandiuroje,
Frenelio sarySiai

1831 — 1879 metais gyvengs Skoty mokslininkas DZeimas Klarkas
Maksvelas (James Clerk. Maxwell) sukiiré vieningg elektromagnetizmo teorija.
Maksvelas uzra$é keturias bendras lygtis, dabar vadinamas Maksvelo lygtimis,
kurios susieja elektros kriivius bei sroves ir jy sukuriamg elektromagnetinj lauka.
Tos lygtys apibudino visg elektromagnetiniy reiSkiniy jvairove, taip pat ir
atspindj. Anksciau gyvenegs (1788 — 1827 m.) pranciizy mokslininkas Augustinas
Frenelis (Augustin Fresnel), remdamasis interferencijos principu paaiskino
Sviesos atspindj, lizimg, bei jvairius difrakcijos atvejus ir tik véliau Maksvelas
tai uzraS¢ grieZtesne matematine forma, pagrista elektromagnetine Sviesos
teorija. TaCiau nei vieno Frenelio gauto svarbaus rezultato neteko atsisakyti — jie
liko pagrindine optikos dalimi. Tode¢l Siame skyriuje Sviesos atspindj ir 1Gzima
aiskinsime taip kaip aiskino Frenelis.

Sviesos atspindzio ir lazio ir désniai aiskinami remiantis Hiuigenso
(Huygens) principu, kuris teigia, kad kiekvienas taskas, j kurj atéjo banga, yra
antriniy bangy, sklindanciyjy j visas puses, saltinis. Atstojamoji banga yra
antriniy bangy superpozicijos rezultatas. 1 pav. pavaizduotas Sviesos atspindys ir
luzis dviejy, skirtingos dielektrinés skvarbos ¢; ir ¢, terpiy sandiroje (magnetineé
skvarba u; = up, = 1) [10]. I plokscig dviejy terpiy sandiirg i§ pirmosios terpés
kampu ¢ krinta banga EH (1 pav.), kuri i§ dalies atsispindi (E;H;) tuo paciu
kampu o ir dalis pereina j antraja terpe (EoH,), [izdama kampu y. Vektoriai S, S;
ir S, nusako atitinkamy bangy energijos sklidimo kryptis. Jie statmeni bangos
frontui bei vektoriams E ir H. Taigi pirmojoje terpéje yra dvi bangos —
krintanCioji ir atsispind¢jusioji, kurios sklinda tuo paciu faziniu grei¢iu

c .. . v e .. . . .. iy C
vy = = 0 antrojoje — viena ltzusioji, sklindanti faziniu greiciu v; = =
W

"
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1 pav. Sviesos atspindys ir liis dviejy dielektriky sandroje.

Nataralia (nepoliarizuotg) Sviesa galima isreiksti kaip dviejy ploksciyjy bangy
suma, tiesiSkai poliarizuoty tarpusavyje statmenose plokstumose ir sklindanciy
viena kryptimi tuo paciu faziniu greic¢iu. Bet kurj vektoriy galima isskaidyti j dvi
dedamasias: viena elektrinio vektoriaus dedamaja bangos kritimo plokstumoje (1
pav.a), ji zymima indeksu p, o kitg — jai statmenoje plokStumoje (1 pav.b),
zymima indeksu s. Magnetinis vektorius H yra statmenas E ir S (paveiksle H
statmenas brézinio plokStumai). UzraSome krastines salygas atitinkamoms
lygiagreciy vektoriy E ir H amplitudziy projekcijoms j x asj.

1)

E,,cosy =E cosp—E, cose
H,,=H,+H,,

Kadangi, H, =./¢E =nE_ ;H_ =nE ;H, =nE, irnsing=n,siny, tai, atlike
reikiamus matematinius veiksmus, galima iSreikSti atsispindéjusios ir ltZusios

Sviesos elektrinio vektoriaus lygiagrecigja dedamaja:

tan(p—y) @) E _E 2siny cos 3)

tp " tan(p+y) 20 = " sin(p+y)cos(p-y)

Krastinés salygos statmenyjy dedamyjy amplitudziy projekcijoms uzraSomos
taip:

{EZS:E5+E15 (4)

H,, cosy = H cosp—H,, cose
Atlikus analogiskus matematinius veiksmus, galima iSreiksti atsispindéjusios ir

luzusios $viesos elektrinio vektoriaus statmenaja dedamaja:
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Sin(go—(//) (5)

E.=-E
' “sin(p+y)

S

E, —E. 2§|ny/c03go (6)
sin(p+y)

ISraiskos (2) (3) (5) ir (6) yra Frenelio formulés. Jos nusako atsispindéjusios ir

IGzusios ploksc¢iosios bangos amplitudes ir fazes, kai | dviejy vienalyCiy terpiy

sandirag krinta monochromatiné plokscioji banga. Atsispindéjusios Sviesos

intensyvuma apibadina azspindzio koeficientas r = 1,/ = (E4/E)%

Naudojant

Frenelio formules, gaunamos tokios atspindzio koeficiento israiskos:

i =Ezpztan (p—vy)
P E tan’(p+y)

A A A

Fazé —p

(7)

[
DR
)

Amplitude —m

a) fazés sutampa (@=0%=n). 40" > 4o

4R P N
2 Y N \ s -,
//—\ Fi \ /—\‘ 5 ) /\4 |
£~ '. d Ny
) 7 B \/
)

\ ’

Anmplitude —m

Fazé —p

b) fazés nesutampa (@=72mn), 40" > Ao

-~ -. - -
Pt TS WS
) \ i \ % N
€ -
\ g 5\ /\\\ . P
\._/\\/\ / et

Fazé — j»

Amplilude —mw

c) fazés nesutampa (@=nt2mn). 40"’ =4

2 pav. Dviejy koherentiniy bangy
interferencija: a) kai fazés sutampa, b) kai
fazés nesutampa, c) kai fazés nesutampa, o

amplitudés lygios.

_EL _sin’(p-v)
= EZ sin’(p+y) ®

1.2 Interferencija plonose plévelése

Sviesos interferencija — tai dviejy ar

daugiau koherentiniy elektro-
magnetiniy bangy saveikos erdvéje
rezultatas, kai svyravimai tam tikrose
vietose sustipréja arba susilpnéja (2
pav.). Koherentinemis  bangomis
vadinamos tokios bangos, kuriy faziy
skirtumas ir amplitude ilgai (per
stebéjimo trukme) islieka pastoviis.

Siluminiy $viesos $altiniy atomai
bangy vorg iSspinduliuoja per ~ 10%s
[11]. Nustojes spinduliuoti atomas bet
kada vél gali iSspinduliuoti kitg bangy
seka, kurios fazé bus nesusijusi su
ankstesne ir kinta chaotiskai nuo 0 iki

2w, todé¢l interferencija nepasireiSkia.

TaCiau A. Frenelis parodé, kad dalinant keliy artimai sgveikaujanciy atomy

spinduliuojamg Sviesa |

du atskirus

srautus, bangas galima padaryti



koherentinémis. Laikg, per kuri skleidZiamy bangy faziy skirtumas lieka
pastovus, vadiname koherentiskumo laiku (9)

2

CAA

9)

ton ~

Zenklas ,,~“ reiSkia, kad tos pacios eilés dydis. 44 — bangos spektro plotis.
Monochromatinés bangos 44=0, todé¢l koherentiSkumo laikas begalinis. Atstumas

loh =Cly, kuri nusklinda banga per koherentiskumo laikg, vadinamas

koherentiskumo ilgiu (10), t. y. nusklidus bangai §j atstuma, jos atsitiktinés fazés
pokytis bus lygus m.
o =2 (10)
Siluminiy $viesos 3altiniy koherentiskumo laikas Zymiai trumpesnis
(10° s - 10" ) nei spinduliavimo trukmé (~ 10® s), todél koherentigkumo ilgis
(3 — 30) cm. Lazeriuose dél priverstinés spinduliuotés susidaro tapaciy fotony
srautas, tod¢l, jei lazeris yra nuolatinés veikos, jo koherentiSkumo laikas gali buti

~102 s, o koherentiskumo ilgis siekti 1000 km. Imant visa Saulés spinduliuojama
spektra, koherentiskumo laikas t,,, ~10™**s, o koherentiskumo ilgis I, ~3um,
todel baltos Sviesos interferencija gali biiti stebima tik plonose plévelése.

Panagrinékime visiems matytg reiSkinj, kai

riebaly ar naftos démeé ant Slapio asfalto

Cyas (vandens)  matoma  jvairiausiy  spalvy.
- ry Ivertinkime maziausig plévelés story, kuriam

Plevele dmin=7 esant plévelé yra zalia (500 nm). Sis reiskinys
Ve ':",“51:(’:i:’i’:i:’:’:i susidaro deél Sviesos spinduliy atspindZio nuo
na1:3 abiejy skaidrios plévelés pavirsiy (3 pav.).
Paprastumo délei sakykime, kad stovime vir$
3 pav. Atspindys plonoje démés ir zitrime ] jg statmenai, t.y. Sviesos
plevelgje. spinduliy kritimo kampas o = 0°. Interferuos dvi

vieno spindulio dalys (I ir II) nu¢jusios

skirtingus kelius. Spinduliy eigos skirtumas

21



susidaro vienam spinduliui atsispindint nuo sandiiros a, kitam dalinai peréjus |
plévele ir dalinai atsispindéjus nuo sandiiros b ir grjztant j pirmaja aplinka. Siuo
atveju spindulys nukeliavo atstumg 2d. Uzrasykime Siuos kelius (11):

A, =0, Jei n>n, A, =2d, jei n, >n,

Aa:i,jei n<n Ab:2d+£,jei n, <n, (1)

2 2
Misy pasirinktame pavyzdyje plévelés lazio rodiklis (n; = 1,5) didesnis uz oro ir
vandens, tod¢l, remiantis (2) saglygomis, parasysime dviejy spinduliy optiniy eigy
skirtuma A (12):
A=A, —A, =2d —% 12)

Kadangi plévele atrodo Zalia, tai reiSkia, kad Siam bangos ilgiui (500 nm)

tenkinama interferencijos maksimumo salyga 4 = m/ (13)

A=2d —%: mA =2d = (m+%)/1 m=0123,... (13)
A= Pk _ bangos ilgis pléveléje, todél (13) galima perrasyti:
nl
2d = (m+ 1) Dok (14)
2°n

1
Kadangi reikia rasti maZziausig plévelés storj, tenkinantj konstruktyvios
interferencijos salyga, imame nulinés eilés maksimumag m = 0 ir suskaiciuojame
§] storj:

ZdZM: d:ﬁ =d= 500

=83,3nm (15)
2n, 4n, 4*15

Tai néra vienintelis storis Siam bangos ilgiui, kiti storiai m = 1,2...
taip pat galimi, taCiau A/4 optinis storis yra maziausias ir jis placiai taikomas
optiniy dangy gamyboje. Visada galima rasti tokj A/4 optinj storj, kad Sis tenkinty
interferencijos maksimumo ar minimumo salyga duotajam bangos ilgiui. Siy
dangy konstrukcijos taip ir vadinasi — 4 /4 optinio storio dangos. Jei plévelés
storis pasidaro didelis, t.y. virsija koherentiSkumo ilgj — interferencija nevyksta,

nes atsispindéje spinduliai nuo pirmo ir antro pavir§iaus tampa nekoherentiniai.
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1.3 Optiniy dangy konstrukcijos

Ka tik aptartas klasikinis plonyjy pléveliy pavyzdys gerai paaiSkina
interferenciniy pléveliy veikimo principa. AnalogiSkai kaip ir gamtoje, parenkant
tam tikrg dielektriniy pléveliy storj, galima suformuoti interferencinio
maksimumo ar minimumo sritis bet kurioje spektro dalyje nuo vakuuminio
ultravioleto (VUV iki tolimosios infraraudonos srities FIR) [12]. Toliau
aptarsime dielektriniy pléveliy taikymo lazerio spinduliuotei ,,valdyti* galimybes

pvairiy konstrukeijy optinése dangose.

1.3.1. Paskirstyto Brego atspindzio dangos ,, Distributed Bragg reflectors “
(DBR)

Tai tokios optiniy sluoksniy struktiiros, kuriose didelio ny ir mazo n.
luzio rodiklio poros periodiSkai auginamos ant skaidraus padéklo,
suformuodamos mazo pralaidumo (didelio atspindZio) zong ties centriniu bangos
ilgiu 4o =2(nydy + nody) ir aukstesnémis harmonikomis Ag/m, kur m > 1. Jei
tenkinama salyga nydy = n.d. (Ao/4 optinio storio sluoksniy poros), bus
suformuotas efektyviausias veidrodis ties Aq [1],[13],[14] ir visomis nelyginémis
harmonikomis Ay/3, Ag/5... Taciau net ir nedidelis (< 1%) Ao/4 optinio storio
neatitikimas sukelia silpng spektro iSkraipyma ties antraja harmonika (1o/2).

22 nd 100

21H

80
2.0H

19H - T
1.8 H 10/2

T, %

1.7H 40 - h

16H N
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14 L L 1 rn‘LdLl fl L 1 1 1 v L 0 / 1 L L L L l; L J b|

00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
fizinis storis, um A, M

4 pav. Didelio atspindzio A¢/4 optinio storio lizio rodiklio dangos profilis (a) ir pralaidumo
spektras su aukstesnés eilés harmonikomis (b).
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Didelio atspindzio (mazo pralaidumo) zonos plotis ir maksimali
verte ties centriniu bangos ilgiu priklauso nuo didelio ny ir mazo ng lazio rodiklio
pory skaiciaus ir jy santykio. Kuo didesnis §is santykis ir pory skai¢ius (16), tuo
didesnis formuojasi atspindys ir zonos plotis ties A.

1-pY n, )
Atspindys = (_—pj Jkur  p= [—HJ x| (16)
1+p n Ng
¢ia ng — padéklo ant kurio formuojama danga ltGzio rodiklis, N — bendras ny ir ni

sluoksniy skaicius.

1.3.2. Rugate tipo dangos

Optinés dangos, kuriose lizio rodiklis tolygiai osciliuoja, augant
dangai, vadinamos rugate tipo dangomis [15]. Sis periodinis augimas,
analogiskai ketvir¢io bangos ilgio sluoksniy pory periodiSkumui, taip pat
suformuoja mazo pralaidumo zong ties centriniu bangos ilgiu, kuri yra n/4 karty
siauresné negu DBR veidrodziy atveju. Taciau pagrindinis $iy dangy skirtumas —
pralaidumo aukstesniy eiliy harmonikoms eliminavimas spektre (5 pav.b) [16].
Periodinj luzio rodiklio kitimg galime uzraSyti sinuso désniu (17), kur galutinis
dangos spektras lemiamas trimis pagrindiniais parametrais [14] [17]: ny —

vidutiniu lazio rodikliu, 4n = ny - ny, Ao — centrinis bangos ilgis.
An . (4xd
n(d):n0+7sm — (17)

J, =2n,P (18)

¢ia P — rugate periodo fizinis storis, d — dangos storio parametras, An — liizio
rodiklio kontrastas, kuris nusako veidrodzio pralaidumo juostos plotj, analogiskai

kaip Aq/4 optinio storio dangy konstrukcijose.
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5 pav. Rugate dangos liizio rodiklio profilis (a) ir charakteringas pralaidumo spektras (b).

Daugeliu atvejy dangos iSoriné aplinka yra padéklas ir oras, kuriy
luZio rodikliai nesutampa su pirmaisiais ir paskutiniais dangos sluoksniais, todél
dél daugkartiniy atspindziy tarp sandiiry danga-oras/danga-padéklas spektre
stebimos interferencinés bangelés (smailés). Siekiant sumazinti §j efekta, i
dangos konstrukcijg jvedami dangos ir iSorinés aplinkos sutapatinimo sluoksniai
(angl. — index-maching layers), t.y. tam tikras skaicius sluoksniy, kuriy luzio
rodiklis kinta nustatytu désniu, kol galiausiai sutampa su rugate dangos vidutiniu
ltzio rodikliu ng (6 pav.a). Sutapatinimo sluoksniy kitimo désnis gali biiti jvairus
(tiesinis, kubinis ar kt.), taiau nustatyta, kad pats optimaliausias, labiausiai
gesinantis bangeles yra penktojo laipsnio ,,quintic polinomas [18].

n(d)=n +(n no)(10t3—15t4+6t5), (19)

pag pag
Kur npyg ir Ny — atitinkamai pagrinduko ir rugate dangos vidutiniai liZio rodikliai,
t — normuotas sluoksnio storis

t=d/T

20
0<t<1 (20)

¢ia T — sluoksnelio storis. Optimaliausias  pralaidumas suformuojamas, Kai
sutapatinimo sluoksniy bendras optinis storis yra ne maZesnis nei centrinis

bangos ilgis, kuriam formuojamas veidrodis.

Suprantama, kad sutapatinti rugate dangos vidutinj luzio rodiklj su

oru néra paprasta, tod¢l dazniausiai baigiant formuoti danga, jos liZio rodiklis
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analogisku désniu vél sutapatinamas su padéklo laZio rodikliu (6 pav.a). Sis
metodas gali biiti taikomas plac¢iajuostéms skaidrinan¢ioms dangoms formuoti.

Itin didelio pralaidumo (T~ 97-99 %) dangoms plac¢iam diapazonui suformuoti
naudojama rugate srities apodizacija (tam tikra funkcija moduliuotas lazio
rodiklio profilio kitimas) (21). Tai leidzia dar labiau sumazinti abipus mazo

pralaidumo srities esancias interferencines bangeles (6 pav.b).

n(d):no+% f (Apod)*sin[%j (21)

2.00 Moduliuota Rugate zon : 100 -
] " [T
190 -
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160F[ - _n(d)=n_,+(n_,-n)(10t" - 15t + 6t°) A
155 - sutapatinimo sritys ’ 20+ 0
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6 pav. Rugate danga: moduliuotas 1azio rodiklio profilis su ,,quintic* sutapatinimo
sluoksniais (a); charakteringas pralaidumo spektras (b).

Pasirinkimas, kokiu désniu moduliuoti 1Gzio rodiklio profilj,
priklauso nuo biisimos rugate dangos taikymy ir kity aplinkybiy. DaZniausiai
sutinkamos funkcijos yra gausing, sinusine, eksponentiné-sinusing, arba jy ir kity
funkcijy kombinacijos [19].

Dar 1958 m. Baumeisteris (Baumeister) pademonstravo rugate filtry
skai¢iavimo metodikg [20]. Véliau, devintajame deSimtmetyje Sautvelas
(Southwell) publikavo darby cikla, kuriame apibrézé jvairius rugate dangy
modeliavimo atvejus, pritaikant apodizacijos ir sutapatinimo sri¢iy funkcijas [9,
16, 21]. Kintan¢io lizio rodiklio dangy struktiiros padeda suformuoti mazo
atspindzio skaidrinancias dangas [13, 14], siaurajuosCius bei pla¢iajuoscius

spektrinius filtrus [15, 22]. Taciau filtrus galima projektuoti ir nenaudojant
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kintamo lazio rodiklio struktiry [23]. Naudojant jvairius dviejy medziagy,
turin€iy skirtingus ltzio rodiklius, storius galima gauti apie 30% plonesnes
dangas nei rugate tipo. Tacdiau rugate struktiros Yyra vienintelés, Kkurios
suformuoja itin didelio optinio pralaidumo sritis placiame spektro diapazone,

todel Sios dangy struktiiros sulaukia didelio démesio.

1.4. Optiniy dangy fizinés savybés
1.4.1. Dangy mikrostruktiiros formavimasis

Nepriklausomai nuo naudojamos dengimo technologijos, dangy
mikrostruktiiros formavimasis vyksta keliais etapais. Kadangi dazniausiai dangos
yra nusodinamos 1§ gary fazés, pirmas etapas yra biisimos dangos molekuliy
(gary) adsorbcija ant dengiamo padéklo [24]. Jei jos turi pakankamai daug
energijos, molekulés keliauja padéklo pavirSiumi besikeisdamos energija
tarpusavyje, kol desorbuojasi (palicka padéklo pavirSiy) arba atsitiktinai
»ikalinamos® srityse su didesnémis rySio energijomis. Taigi, antras etapas yra
pavirSin¢ difuzija. Kitas etapas yra uzuomazgy (branduoliy) susidarymas (angl.
nucleation, S 3493 Fizikos terminy Zodynas 2007), kai difunduojancios dalelés
(molekulés) sukimba, susijungia ir apie jas pradeda formuotis salelés. Tokios
salelés auga, kol susilieja galiausiai suformuodamos plévelés mikrostruktiira, t.y.
topografija (SiurkStuma) ir kristalografija (nuo amorfinés ir polikristalinés, kali
kurioms dangoms iki kristalinés struktiiros). Tai ketvirtas etapas. Paskutinis
etapas - turiné difuzija — vyksta pléveles ir padéklo sgveika po padengimo
proceso. Siame etape galutinai susiformuoja danga.

Remiantis struktiiros zoniniu modeliu (SZM), iSskiriamos keturios dangy

mikrostruktiiros formavimosi zonos, nusodinant medziagas 1§ gary fazés

platiame medziagy diapazone (7 pav.) [25]. Tai priklauso nuo padéklo

temperatiros ir plévelés medziagos lydymosi temperatiiry santykio To , taip pat
lyd

nuo dengimo technologijos, naudojamy padékly medziagos, jy apdirbimo.
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Pirmoje zonoje (Z,) santykis

Z3 To/Tiya toks mazas, kad pavirSinés difuzijos
galime nepaisyti. Danga sudaryta is stulpy,
atskirty daugybe tustumy (defekty). Tokia

bAvA struktlira retai pasizymi kristaliSkumu ir

Tp/Tiyd daZniausiai biina amorfiné. Stulpy virSus

(dangos pavirSiaus topografija) yra kupolo

0.5
: 2 [! E ) 7 o
1 [/ cqe . .
M MJ ?L\;\&J\ formos. Kupolas didéja plévelei storéjant.
ZT 72 Z3

Pavyzdziui, ZrO, lydymosi temperatira

yra 2970 K, ir jei padékly temperatiira

g b e S 295 K (20 ), i danga pasizymi .20

zonos struktira, Tp/Tq santykis — 0,1.

Tokios dangos yra nevienalytés, porétos, todél optiniy parametry nestabilumas
riboja jy panaudojimg optiniams komponentams gaminti.

,» T zong Zr (0,15<T,/T,4<0,3) taip pat sudaro stulpai panaSiai kaip
ir pirmojoje, bet nestebimos tustumos, stulpai turi glaudesnj ry$j, o stulpy
pavirSius néra kupolo formos. Tai susij¢ su papildomos energijos sukeltais
procesais (naudojamas dangos sutankinimas jonais), pagrinduko pavirSiaus
kristaline orientacija, didesne jo temperatiira dengimo metu bei kitais dengimo
parametrais. Tai dazniausiai pasireiSkianti optiniy dangy mikrostruktiira, garinant
metaly oksidus elektrony pluoStu. Jei prisiminsime ZrO,, kurio lydymosi
temperatiira 2970 K, ir jei padékly temperatira 573 K (300°C), tai danga
pasizymi ,,T* zonos strukttira, o T,/T, santykis atitinkamai 0,19. Sios dangos
pasizymi didesniu vienalytiSkumu nei Z; zonos dangos, taciau vis dar stebimas
porétumas, todél jos linkusios absorbuoti drégme, esancig atmosferoje, kuri savo
ruoStu blogina dangos stabiluma, atsparuma bei kitus optinius parametrus.

Zonos Z, santykis Ty/Tyq >0,3 pakankamai didelis ir pavirSiné
difuzija tampa svarbi. Mikrostruktiira sudaryta taip pat i§ stulpy, turin¢iu glaudy
tarpusavio rysSj. Todé¢l defekty (tuStumy) pasitaiko maziau nei pirmojoje zonoje.

Tokios dangos gali biiti kristalinés arba amorfinés. PavirSiuje daZniausiai sudaro
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ne kupolg, o briaunele. Reikty paminéti, kad stulpy diametras didéja, didéjant
santykiui T,/T\yg. Tokios dangos yra vienlytiSkesnés, tankesnés, todél pasizymi
stabilesniais optiniais parametrais. Sia struktira pasizymi VUV dangos,
pavyzdziui LaFs, kurio Tyyq=1770 K, kai padékly temperatiira yra 573 K (300°C),
tada T,/T\q santykis 0,324 arba MgF,, kurio lydymosi temperatira 1539 K,
To/Tyyq santykis lygus 0,372.

Trecioji zona prasideda, kai santykis toks didelis T,/Tyyq > 0,5, kad
gali prasidéti tarinis plévelés atkaitinimas dengimo proceso metu. Sia izotropine
struktiirg sudaro gausybé kristality. Tokiy dangy pavirSius lygesnis nei bet kuriy
kity zony.

Po padengimo kai kurios dangos specialiai atkaitinamos dideléje
temperaturoje, siekiant galutinai suformuoti reikiamg dangos struktiirg (vyksta
turine difuzija).

Aptarti dangy mikrostruktiiros modeliai gerai tinka sluoksniams,
nusodintiems 1§ gary fazeés, t.y. Siluminio garinimo elektrony spinduliy
technologija arba termovarziniu garintuvu, taCiau Ty/Tyyg santykis ir
mikrostruktiiros morfologija negalioja dulkinimo didelés energijos (>100 eV)
jony pluostais technologijoms. Nors Siuo biidu suformuotoms dangoms taip pat
galime taikyti zoninj modelj [25], tadiau visas zonas sunku identifikuoti
skirtingoms medziagoms, nes peréjimai tarp zony néra staigiis ir aiskiis. Siy
procesy metu padeklo temperatiira artima kambario, tac¢iau dél geros pavirSinés
difuzijos susiformuoja tankios ir stabilios dangos, turin¢ios mazai turiniy defekty.
Esant energingoms (1 + 40 eV) dangos medZziagos daleléms (pvz. metaly oksidy),
pavirs§in¢ difuzija gerai vyksta be papildomo padéklo pakaitinimo. Tokiy dangy
strukttira priklausomai nuo medziagos ir technologinio proceso parametry biina
polikristaliné arba amorfiné. Jonapluos¢io dulkinimo btdu suformuoty ZrO, ir
Nb,Os bei jy misiniy su SiO, monosluoksniy mikrostruktiiros rentgenodifrakcijos

analizé pateikta 8 pav. [26].
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8 pav. Rentgenodifrakciniu metodu nustatyta a) Nb,Os/ SiO,, b) ZrO,/ SiO, misiniy
mikrostruktiiros buisenos priklausomybé nuo frakcinés sudéties [26].

Nustatyta, kad gryno Nb,Os bei jvairiy jo misiniy su SiO, sluoksniy
struktira yra amorfing, kai tuo tarpu gryno ZrO, sluoksniai pasiZymi
polikristaline strukttra, o ZrO,/SiO, miSiniai — amorfine. Todél svarbu zinoti
sluoksniy mikrostruktiira, kadangi jie lemia kitus Sviesos ir dangos sgveikos

parametrus, pvz. sklaidos nuostoliai didesni kristalinése dangose.

1.4.2. Mechaniniai jtempiai

Medziagos optinéms dangoms formuoti dazniausiai pasirenkamos
pagal jy skaidruma reikiamame diapazone. Be to pasirinkimg daznai lemia
biisimos dangos ir padéklo suderinamumas. Vienas svarbiausiy — Siluminiy
plétimosi koeficienty suderinamumas. Jei medziagos ir padéklo Siluminiai
plétimosi koeficientai stipriai skiriasi, didelé tikimybé, kad danga sutriiks. Tai
labai svarbu UV srities dangoms.

VUV srityje placiai naudojami fluoridai (LaFs;. MgF,, NasAlFs,
NdF3), turintys platesn¢ draustiniy energijy juostg nei metaly oksidai (HfO»,
Al,O3, MgO), tadiau dideli mechaniniai jtempiai fluoridy sluoksniuose,
sukeliantys VUV daugiasluoksniy dangy sutriikimus, riboja jy taikymus [27]
[28]. Itempius sukelia besiformuojancios dangos mikrostruktiira, kuri savo ruoztu
priklauso nuo padéklo ir medziagos savybiy (pvz. skirtingy Siluminio plétimosi

konstanty, 1 lentel¢), proceso parametry (padékly temperatiiros, dengimo greicio,
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bazinio slégio ir t.t.) [29] [30]. Kiti 1 lentelé Dangy medziagy ir padékly

veiksniai, turintys jtakos jtempimams yra  Siluminio plétimosi koeficientai.

defektai, sugerta ore esanti drégme. Medziagos ir  Siluminio plétimosi
. . _ padéklai koeficientai, x10°/K
Bendru atveju, jtempius LaF; 8,60
. e ey e qe s o e MgF, 16,5
galime apibrézti vidiniy oy, iSoriniy oy, HfO, 1,40
.- .. .. . . SiO, 0,70
Siluminiy (temperatiiriniy) o ir Kartais K9 7.10
fizikini hemini . . FS 0,55
1zikiniy—cheminiy oy, jtempiy suma CaF, 18 85
. Zr0, 5-10
[27]: Al,O; 8,10
TiO, 8-10
Olisas = Oy + Ojs + Ot + O tcn (22)

Vidiniai oy jtempiai susij¢ su

dangos chemine sudétimi (stechiometrija), kristaline strukttira (mikrostruktiira)
bei padeklo ir dangos sgveika. Jie jautriis tokiems dengimo parametrams kaip
padéeklo temperatira, dengimo sparta, bazinis slégis dengimo metu bei lickamasis
atmosferos slégis. [Soriniai jtempiai o5 susije su tiiriniais visos dangos poky¢ciais.
Temperatiiriniai jtempiai or yra salygojami dangos aq ir padéklo a, Siluminiy
plétimosi koeficienty skirtumo bei temperatiry skirtumu tarp aplinkos T, ir
esamos padéklo temperatiiros T, dengimo proceso metu:

o, :( Ey j(ad —oszTa —Tp) (23)

1-v,

cheminiai jtempiai oty Susidaro dél drégmés pritraukimo ] poréta dangos
struktiirg bei sgveika Su ja, taip pat oksidacijos procesy, vykstan¢iy dangoje.
Pagrinduko parinkimas ir dangos sluoksniy skaiCius turi didele
reikSme dangos jtempiams, kadangi atsirandantis Siluminiy plétimosi konstanty
skirtumas gali biiti labai didelis (1 lentel¢), pavyzdziui MgF, — 16,5x10°/K, o
plagiai naudojamo lydyto kvarco FS (angl. fused silica) padéklo tik 0,55x10°%/K.
Tokiu atveju, pagal (23) iSraiska Siluminiai jtempiai dangoje ir padéklo — dangos
sandiiroje sukels dangos triikimg ar net nusilupimg. Storesné danga dar labiau
pastiprins §j efekta. Siuo atveju, galima biity pasirinkti CaF, padékla ir MgF,

kaip dangos medziaga, nes jy Siluminés plétros konstanty skirtumas mazesnis
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(18,85 ir 16,50) x10°/K. Yra ir papildomy budy eliminuoti §iuos, dél §iluminio
plétimosi konstanty nesutapimo atsirandancius, jtempius. Vienas svarbiausiy —
rasti optimaliausiag dangos konstrukcijg, t.y. parinkti atitinkamas medZiagas,
padékla, sluoksniy skaiCiy. Nustatyta, kad ant FS padéklo formuojant
daugiasluoksn¢ dangg naudojant fluoridus (MgF,/LaF3), jtempiai sumazéja,
pradzioje ant padéklo padengiant pereinamuosius sluoksnius i§ metaly oksidy
(HfO,/ Si0O,). Tai logiska iSvada, sekanti i§ anks¢iau aptarto atvejo, kad padéklo
— dangos sandiroje Siluminiy plétimosi koeficienty skirtumas buty kuo mazesnis
(1 lentelé). Kitas labai svarbus etapas yra temperatiiriniai rezimai, baigus
dengimo procesa. Zinome, kad baigus garinimo procesa danga nesustoja
formuotis, vyksta tiirin¢ difuzija, dangos salelés uzima stabiliausias padétis,
galutinai suformuodamos tankesng struktiira. DaZnai naudojamas specialus
dangos atkaitinimas arba gradientinis auSimas, leidZiantys iSvengti staigaus
temperatiirinio $oko, kuris gali sukelti dangos triikius. Taciau, esant intensyviam
lazerinés spinduliuotés poveikiui, lokaliai temperatiira pakyla Simtus laipsniy,
todél kai kurioms dangoms tai gali sukelti kritinius jtempius, pazeidZiancius

dangas.

1.5 Dielektriniy medziagy optinés savybés
1.5.1. Optiniy savybiy priklausomybé nuo bangos ilgio

Kaip buvo minéta ankséiau, medziagy pasirinkimas optinéms
dangoms formuoti priklauso nuo jos sugerties, t.y. ar medziaga sugeria
spinduliuote tiriamame diapazone ar ne. [vairiy medZziagy skaidrumo intervalas
yra skirtingas, todél konkretaus spektrinio diapazono optinés dangos auginamos
parenkant skirtingas medziagas. Pagrindiniy dielektriniy medziagy pralaidumo

ribos ir liizio rodiklio verté 550 nm bangos ilgiui pateiktos 2 lenteléje.
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2 lentelé Dielektriniy medziagy optiniai parametrai. Medziaga ~ sklindanti  Sviesa

sgveikauja su jos atomais, jonais

Medsi Pralaidumo LaZio rodiklis 5
edziaga A ;
sritis, um @550 nm ar molekulémis. Sviesos
Sio, 0.2-9 145-15 elektrinis laukas ver¢ia virpéti
Al20s 0,2-7 1,63 (T=300) jas bangos dazniu. Sklindancios
HfO, 0,25-12 1,95 (T=250) .. .. ,
Sviesos dazniu virpantys
Y403 0,25-12 1,87 (T=250)
210, 0,34-12 1,95-2,05 (T=200) | elektronai ar jonai spinduliuoja
Ta,05 0,3-10 2,03-2,09 to paties daznio antrines
Nb,O 0,38-8 2,35-2,4 . .
2 koherentines bangas, jos
TiO, 0,4-3 2,1-2,4

interferuoja tarpusavyje ir su
sklindan¢igja banga [11]. Sios
bangy interferencijos padariniai — tai Sviesos bangy sklaida, atspindys ir Kkiti

reiskiniai. Zinome, kad medziagos lazio rodiklis yra kompleksinis dydis

n=n+ik, kurio menama dalis k tiesiogiai susijusi su sugerties koeficientu

_ank

a , 0 n=+e, todél i§ analogijos &=¢ +ic,. Realios ir menamos

dielektrinés skvarbos priklausomybe nuo elektromagnetinés spinduliuotés daznio

apraso elektroniné dispersijos teorija [31]:

Ne? o, -’ _ Ne? ya
2 _2y2 2 &, (@) = 2 _2y2 2
&My (@ —@°)" + (o) &My (@y —@°)" + (yo)

&(@)=1+y+ (24)

kur @y, — medziagos daleliy savasis svyravimy daznis (rezonansinis), @ —
spinduliuotés daznis, y — slopinimo parametras susijes su medziagos daleliy
sgveika su aplinka ir antrine spinduliuote. Taigi, medziagos skaidrumo srityje
spinduliuotés daznis yra toli nuo rezonansiniy dazniy, todé¢l sugertis labai maza.
Dél to menamos luzio rodiklio dalies galime nepaisyti. Pralaidumo zonos
raudonajame kraste, kai spinduliuotés daznis yra (10**+10" Hz) ir tampa artimas
saviesiems molekuliy virpéjimo dazniams, pasireiSkia sugertis tarp medziagos

molekuliy virpesiniy lygmeny (9 pav.). Tai medziagy sugertis tolimojoje
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\ infraraudonojoje  spektro  srityje.
Molekuliy virpesiai Elektronu Suoliai

Sioje srityje stipriai sugeria OH ir
kity grupiy junginiai, kuriy daznai

pasitaiko dangose ar jy pavirSiuje,

lozio rodiklis

todél neigiamai veikia dangy

0 optines charakteristikas.
/

h Pralaidumo zonos mé¢lynajame

AA‘ ‘A ‘K kraSte, kai spinduliuotés daZnis

. (10"+10*® Hz) tampa artimas
IR VIS UV

elektrony rezonansiniams

sugertis

ettt b dazniams, pasireiSkia sugertis tarp

10111012 101 10 10 106 107 108 o Y
elektroniniy lygmeny (9 pav.). Sios

Daznis, Hz

zonos pradzia vadinama sugerties
krastu, o bangos ilgj atitinkanti
9 pav. Medziagy lizio rodiklio ir sugerties ’ g &l
priklausomybé nuo spinduliuotés daznio. kvanto energija nusako dielektriko
draustinés juostos plotj. Taigi medziagoje yra daugybé charakteringy
rezonansiniy dazniy, atitinkaniy jvairius gardelés svyravimus ar elektrony

osciliacijas.

1.5.2. Sugertis

Saveikaujant tam tikro daznio lazerinei spinduliuotei su dielektrine
medZiaga, sugertis nors ir silpna, taiau visada yra. Jei Sviesai pereinant per
medziagos sluoksnius ir joje pasitaikanCius defektus jos spektriné sudétis
nekinta, t.y. jvairiy ilgiy bangos sugeriamos vienodai, tai tokia sugertis vadinama
paprastgja. Taciau kartais kai kurios spektrinés komponentés sugeriamos ypac
stipriai. Tuomet, baltai Sviesai peréjus per medziaga, iSskiriamas tam tikras
spektro ruozas. Tokia Sviesos sugertis vadinama atrankigja. Pagrindinj Sviesos
sugert] apraSantj désnj 1729 metais eksperimentiS$kai nustaté prancizy
mokslininkas P. Bugeras (P.Bouguer), o teoriskai 1760 metais pagrindé vokieéiy

mokslininkas J. Lambertas (J. H. Lambert). Pagal §j désnj Sviesos intensyvumo
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sumazéjimas dl, peréjus Sviesai be galo plong medziagos sluoksnj dx, yra tiesiog
proporcingas medZziagos sluoksnio storiui ir kritusios j §] sluoksnj Sviesos
intensyvumui (10 pav.). Monochromatinés bangos pralaidumo sumazéjimas
apraSomas Bugero ir Lamberto désnio diferencialine forma [31]:

dx

) dl =—la,dx (25)

Proporcingumo koeficientas «; vadinamas

. ' ' monochromatiniu sugerties koeficientu. Jis priklauso

nuo medziagos prigimties, Sviesos bangos ilgio, bet

nepriklauso (tiesinés optikos ribose) nuo S§viesos

= intensyvumo. Minuso Zenklas (25) lygtyje rodo, kad

Sviesos intensyvumas, peréjus jai per tam tikra

10 pav. Sviesos intensyvumo

sumazéjimas jai peréjus plong
sluoksnj dx.

medziagos sluoksnj, mazéja, t.y. dl <O.
Norint aprasyti Sviesos sugert] baigtinio x Storio
medziagos sluoksnyje, reikia integruoti (25) lygybe pagal medziagos sluoksnio

stor]. Tada :

| X
dTI - (26)
0

lo

Suintegravus (26), galima uzrasyti:
| =1, (27)

Cia | yra §viesos intensyvumas, nusklidus jai medZiagoje atstumu X, kai kritusios
Sviesos intensyvumas buvo ly. Pastaroji formulé — tai Bugero ir Lamberto désnio
integraliné forma. Sis désnis rodo, kad sklindan¢ios medziaga monochromatinés
Sviesos intensyvumas dél sugerties maze¢ja pagal eksponentinj désnj. To paties

storio medziagos sluoksnis tuo labiau sugeria Sviesa, kuo didesn¢ medziagos
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sugerties koeficiento verté (27). Sugerties koeficientas a;, skaitine verte yra dydis,

. 1 wx: .. 1 .. . . .. . .
atvirkSCias storiui x=-— medziagos sluoksnio, kurj peréjus Sviesos
a;

intensyvumas sumazéja e karty. Jeigu medziagos sluoksnio storis matuojamas
centimetrais, tai «; matavimo vienetas yra (cm™).

Sugerties koeficientas a; paprastai nustatomas i§ (27), zinant
fotometriniu biidu nustatyta per medziaga peréjusios ir kritusios 1 medZiagg
monochromatinés $viesos intensyvumy santykj, vadinamag optiniu pralaidumu,

bei medziagos sluoksnio storj X:

T, =t _ee (28)

: o - 4 . .
Pralaidumas yra reiSkiamas procentais. Sviesos intensyvumy santykio TO

desimtainis logaritmas ( Ig TO =g %) vadinamas medziagos optiniu tankiu D:

D, =Ig Ti = 0,4343, X (29)

A
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1.6. Metaly oksidy miSiniai

Ivairiy medziagy miSiniai gali biiti gaunami visomis optiniy dangy
dengimo technologijomis, taciau de¢l didelio tikslumo ir technologinio proceso
parametry stabilumo populiariausios yra jonapluo$¢io ir magnetroninio
dulkinimo technologijos. Pagrindinés priezastys, lemiancios platy miSiniy
pritaikyma, yra galimybé keisti formuojamos dangos luzio rodiklj [32, 33],
jtempimus [34, 35], mikrostruktiirg [36, 37], valdyti medZziagos draustinés juostos
plotj [38-40] ir sumazinti sklaidos nuostolius [41]. Pastaruoju metu stebimas vis
didesnis susidoméjimais miSiniais del galimybés padidinti optiniy dangy
atsparuma lazerio spinduliuotei [42, 43].

Akivaizdu, kad sumaiSius dvi medziagas gaunama trecioji
kompozitiné medZiaga, pasiZyminti abiejy pirminiy medziagy savybiy deriniu.
MaiSymg reikty suprasti kaip naujos medziagos susidarymg 1§ dviejy skirtingy
medziagy vakuume, pagal visus plonyjy pléveliy augimo modelius Siluminio
garinimo ar dulkinimo budu. 11 pav. pateikta kompozitiniy medziagy
(NDb,O5)x(S102)1.x ir (ZrO,)x(Si0,)1.x luzio rodikliy dispersijos [26]. Matome,

kad lazio rodiklio vertés yra tarp grynyjy medziagy lizio rodiklio verciy.

3.0 30 T T T T
55l Nb,0_{100%)/510, 0 %) i b Zr0, (100 % NS0, (0 %)
d ——ND,O_ (75 %)/SI0, 25 %) % 200, 75 %)510, 25 %)
ND,O_ (50 %)/510, (50 %) 5 e e S
2L ——NDb,O_ (25 %)/S0,T5%) | d] ¢ 2+ G0 %)S10, (50 %)
.. ——ND,O. (0 %)/50, (100 %) —— Zr0, (25 %)S10, (75 %)
2.4 Eat 2 4 24t
- = FSpagrindukas ——Zr0, (0 % )S10, (100 %)
2.2 k—% o 22 - - FSpagrndukas
2.0 [~ ) . o
vk, . 18}
e —
16 F b 1.6
P i i e T - ST T - === =—===———

1. 14
400 500 600 700 300 900 1000 1100 1200 400 500 600 700 800 9S00 1000 1100 1200
Bangos Iigls, nm Bangos ilgis, nm

11 pav. KompOZItlnll} medilagq (Nb205)x(8i02)1_x (a) ir (ZrOZ)x(SiOZ)l_X (b) lazio I'Odlkllq
dispersija.

Kompozitiniy medziagy optines savybes nagrin¢ja efektyviniy terpiy
(miSiniy) teorija (angl. effective medium theories EMT) [44]. Remiantis EMT,

galime jvertinti kompozitinés medziagos tiiring sandarg, t.y. nustatyti pradiniy

37



medziagy kiekj miSinyje. Pagrindinés aproksimacijos, leidZianCios tai jvertinti
yra: Maksvelo — Garneto (Maxwell Garnett MG) (30), Brugermano (Bruggeman
BG) (31) ir Lorenco — Lorenco (Lorentz — Lorenz LL) (32).

Eeit —EH & —€&

—=(1-f, )" MG (30

Eg +28, ( H)5L+25H (30)
&y —& & —&

fy ———"—+(1-f,)——"—=0 BG (31

Mey + 26, ( H)gL+2€eff (1)
-1 _ _

fa g, gt LL (32)

Egp +2 &y +2 g +2

KUr &, ey If & atitinkamai efektinés medziagos (misinio), didelio liizio rodiklio
ir mazo luzio rodiklio medziagy dielektrinés skvarbos, fy — didelio 1uzio rodiklio
medziagos dalis miSinyje. Taciau paskutiniai darbai [26] liudija, kad klasikiné
EMT teorija ne itin gerai atspindi realig ltizio rodikliy ir stechiometrijos situacija
miSiniuose, o kiekviena aproksimacija pateikia skirtingus rezultatus. Autoriai
teigia, kad tai lemia skirtinga miSiniy mikrostruktiira ir kitos fizinés savybés.

Ivertinus sugert] ir liZzio rodiklji, galima nustatyti kompozitinés
medziagos draustiniy energijy juostos plotj [45], nors tiksliai tai padaryti sunku,
kadangi visos optinés konstantos susij¢ tarpusavyje.

47k  2kew
o==—=—-

A c (33)

Ve . . e . . . . -1 \2
Taciau remiantis spektriniais matavimais E=¢g tlg, = (n + lk) )

g=n—k? & =2nk, galime jvertinti k"*(ha) ir kl/z(hij priklausomybes.
@

Takas (Tauc) ir Kodis (Cody) [46] pasitlé modelius kaip jvertinti amorfiniy
medZiagy draustinés juostos ploti:

a(w)h @ = B(hw — —EgT Tauc (34)
% = C(hw - Egc)2 Cody (35)

IS (33), (34) ir (35) israisky gauname:
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k"?(1/hw) = A-B(1/ hw), E;=B/A Tauc (36)
k"?(h@)=C(ha)-D, E.=D/C Cody (37)
atkaitinus Sh 400°C Taigi, maiSant dvi medziagas,
0,8 -MW~;;«E>,§<\ - 100% HO, |-
AR me ::8 galima keisti sugerties krasta, t.y.
o i ::8 | draustinés juostos tarpg.
:f: 04{ NG | 12 pav. pavaizduota jvairiy
an ik padengus AN . . )
! N _;ge’H*f‘éo \ HfO,/SiO, misiniy  plonyjy
g e sluoksniy sugerties (A=1-T-R)
0,0 T spektrai [40]. Suprantama, kad

160 180 200 220 240 260 280

A, nm sumaisius

12 pav. Sugerties priklausomybé nuo bangos ilgio pasizymincia

jvairiems HfO,/SiO, miSiniams.

medziaga,

didesne  sugertimi

(HfO,), ir medziaga, kurios sugertis

mazesné (Si0,), gausime naujy optiniy savybiy medziaga, kurios sugertis bus

tarpine.

1.7. Optinio paZeidimo mechanizmai

Skaidriose medziagose (dielektrikuose) isoriniai elektronai yra

valentingje juostoje (Ey) uzpildg¢ visas galimas padétis. Auks¢iau valentinés

juostos esanti didesnés energijos laidumo juosta (E.)
yra tu$éia arba tik dalinai uZpildyta. Sias dvi juostas
skiria tam tikro dydzio (priklausomai nuo medziagos)
energinis tarpas vadinamas draustiniu energijos tarpu
Ey, kuriame néra elektronams galimy biiseny (13 pav.).
Stipri  sugertis, galinti sukelti optinj pazeidima,

pasireiskia dél netiesinés sugerties mechanizmy, kai

E

intensyviu iSoriniu elektromagnetiniu lauku (lazerio 43 pav. Energiniy lymeny

spinduliuote) valentiniai elektronai suzadinami |

uzpildymas dielektrike.

laidumo juosta. Laidumo elektrony griiitinis dauginimasis (grititin¢ jonizacija) ir

fotojonizacija — tai pagrindiniai reiSkiniai, sukeliantys dielektriko optinj
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pazeidimg. Priklausomai nuo lazerio spinduliuotés intensyvumo ir bangos ilgio
yra i8skiriami du fotojonizacijos atvejai: daugiafotoné jonizacija (sugertis) ir

tuneliné jonizacija.

1.7.1 Daugiafotoné fotojonizacija

Fotojonizacijos metu, elektronas medZziagoje tiesiogiai suZadinamas
lazerio spinduliuotés elektriniu lauku. Artimojo ultravioleto ar artimosios
infraraudonosios srities fotonas neturi pakankamo energijos kiekio suzadinti
elektrong skaidrioje terpéje, perkeldamas jj i§ valentinés j laidumo juostg. Tam
reikia keliy fotony, 14 pav. [47].

Tunelinés jonizacijos atveju lazerinés spinduliuotés elektrinis laukas

silpnina Kulono jéga, riSancig valentinj elektrong ir atomg, 14 pav.a.

W e Y

14 pav. Tuneliné jonizacija (a), tarpinis atvejis (b), daugiafotoné sugertis (c).

Jei elektrinis laukas pakankamai stiprus (>10' W/cm?), kuloniné jéga gali
,neislaikyti“ elektrono ir jis taps laisvu, 14 pav.a. Si jonizacijos ruisis gali
pasireiksti sgveikaujant galingiems lazerio impulsams ir dielektrinei medZziagai.
Kai fotono energija mazesné uz vieno fotono sugerciai reikalinga
energija, netiesin¢ jonizacija vyksta dé¢l momentinés keliy fotony sugerties, 14
pav.c. Tam, kad valentinis elektronas biity suzadintas j laidumo juostg dél
daugiafotoninés sugerties, elektronas turi sugerti pakankama kiekj fotony, kuriy
suminé energija buty lygi arba didesné uz draustinés juostos energija Eg4. Tarpinis

atvejis tarp daugiafotonés ir tunelinés jonizacijos aprasomas KeldySo parametru:

@ | meng, %
V== —

: (39

40



kur w lazerinés spinduliuotés daznis, | lazerinés spinduliuotés intensyvumas, m ir
e redukuota elektrono masé ir kriivis, C Sviesios greitis, N medziagos luzio
rodiklis, E, draustinés juostos tarpg atitinkanti energija. Kai KeldySo parametras
>1,5 vyksta daugiafotoné fotojonizacija, kai <1,5 — tunelin¢ jonizacija. Tarpiniu
atveju fotojonizacija vyksta miSriu badu (14 pav.b).

Fotojonizacijos greitis stipriai  priklauso nuo lazerinés spinduliuotés
intensyvumo. Daugiafotonés jonizacijos sparta apraSoma:

P()yp =0 1" (39)
kur o, daugiafotonés sugerties koeficientas N fotony sugerciai. Reikiamas

fotony kiekis nusakomas maziausiu N, Kuris tenkina Nzw>E; nelygybe.

Tunelinés jonizacijos greitis nuo lazerinés spinduliuotés intensyvumo priklauso
maziau.
1.7.2. Griitiné jonizacija

Grittinis laidumo elektrony dauginimasis prasideda laisvajam krivininkui

sugérus Sviesos kvanta ir po jos

Laidumo kandi - . e
s juosta s€kancios Smugines Jjonizacijos.
Egzistuoja tikimybé, kad laidumo
> . . :
juostoje bus bent vienas elektronas,
Valenting kuris sugeria fotong ir yra

juosta
/’\ "~ suzadinamas j dar aukstesnj laidumo
/b

a : . .
juostos energetin] lygmenj, 15 pav.a.

15 pav. Netiesiné fotojonizacija: a) — laisvojo ~ TUOMet jis gali smugiSkai jonizuoti
kriivininko sugertis, b) — smiiginé jonizacija valentinéje juostoje esantj elektrona,
pats likdamas laidumo juostoje, 15 pav.b. Sie vienas kit jtakojantys procesai,
sudaro elektrony dauginimosi schemg. Kadangi, pasibaigus Siam procesui,
laidumo juostoje vietoje vieno elektrono lieka du, jie abu gali biiti suzadinti ]

aukstesnj lygmenj, sugerdami po keletg fotony ir po to smiigiskai jonizuoti dar du

elektronus. Tesiant §j procesa, sparciai did¢ja elektrony, suzadintyjy i laidumo
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juosta, skaiGius, o medZiaga palaipsniui jonizuojama. Sis procesas dar vadinamas
lavinine jonizacija. Elektrony skai¢iaus N didéjimo laidumo juostoje procesas
tesis tol, kol bus spinduliuotés poveikis medziagai. Elektrony tankio augimas
griiitinés jonizacijos metu iSreiSkiamas lygybe:

)
¢ia n7 — yra lavininés jonizacijos greitis. Tam, kad prasidéty Sis procesas, biitina,
kad laidumo juostoje buty >10"° cm™ elektrony. Si salyga patenkinama dél
daugiafotonés jonizacijos ir Siluminio elektrony suzadinimo 1§ jvairiy
priemaisiniy lygmeny. Smiigine jonizacijg gali sukelti tik tie laisvieji kriivininkai,
kurie turi dideles energijas (dazniausiai 2 — 3 kartus didesnes uz draustinés

juostos tarpo energija).

1.8. Optinio paZeidimo priklausomybé nuo lazerio impulso trukmés

1.8.1. Optinio pazeidimo mechanizmai, kai lazerio impulso trukmé nuol07® s iki
10%s

Esant lazerio impulso trukméms, didesnéms nei keliasdeSimt ps,
daugiafotoniai procesai yra silpni. Spinduliuotés energija Siluminés difuzijos
bidu bus perduota medziagos gardelei. Tokiu atveju pazeidimas vyksta dél
sugerties centry dangoje. Esant galingiems impulsams, per maZiau negu 107 s
pasiekiama daugiau nei 10 laipsniy temperatiira ir keliy GPa slégis. Dél didelés
sugerties centro temperatiiros susiformuoja aplinkinis i8silydziusios medziagos
sluoksnis [48], kurioje jau pradeda vykti grittinis elektrony dauginimosi
procesas, palaikomas lazerio spinduliuotés. Tai yra pagrindinis optiniy pazeidimy
mechanizmas, pasireiskiantis ps - nS impulso trukméms. Nanosekundiniams ir
pikosekundiniams impulsams, pazeidimo slenksc¢io priklausomybe nuo impulso

trukmes apraso kvadratinés Saknies désnis:

LIDT(ns),/z,, = LIDT(ps)z,, (41)
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1.8.2. Optinio paZeidimo mechanizmai, kai lazerio impulso trukmés < 107 s

Optinis dielektrinés medziagos pazeidimas, esant impulso trukmémes,
mazesnems nei kelios ps, vyksta dél netiesinés sugerties, kuri pasireiskia grei¢iau
nei Siluminé difuzija kietajame kiine, t.y. laidumo elektronai zadinami
(kaitinami) Sviesos elektriniu lauku greiciau nei sugeba perduoti energija gardelei
(fononams) [49] [50]. Vyksta griiitinis elektrony dauginimasis laidumo juostoje,
kol pasiekiamas kritinis elektrony plazmos tankis, kurios daznis tampa artimas
lazerio spinduliuotés dazniui. Plazmos daZnis iSreiSkiamas:

@, E( Ne* j (42)

gOme

kur N elektrony tankis, me — elektrono masé.

Tokia plazma stipriai sugeria spinduliuotés energija — vyksta laisvyjy
krivininky sugertis (angl. free-carrier absorption) kaip metale. Sis greitas
(greitesnis uz Silumine difuzija) procesas sukelia medziagos pavirSiaus abliacija
ir negrjztamus pakitimus tiiryje.

Esant sub-pikosekundiniams impulsams, fotojonizacija atlieka
pagrindinj vaidmenj, generuojant laidumo elektronus [47]. Vieno impulso
poveikio pradzioje suzadinamas reikalingas kiekis (~10* cm™) laidumo
elektrony lavininei jonizacijai prasidéti, kuri vyksta visg likusj impulso sklidimo
laikg. Kritinis laisvyjy elektrony plazmos tankis priklauso nuo lazerio

spinduliuotés daznio w ir iSreiSkiamas lygybe:

2
N = % (43)

Sis savaiminis ir greitas lavininés jonizacijos proceso ,uzvedimas® jtakoja
mazesn¢ optinio pazeidimo trumpais impulsais priklausomybe nuo jvairiy
defekty medziagoje.

Laisvyjy elektrony tankio ir generacijos mechanizmy priklausomybé

nuo laiko kvarce, esant 520 nm bangos ilgiui, 1,2 ps impulso trukmei ir 12
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TW/cm? galios tankiui pateikta 16 pav.a, o taip pat analogiska priklausomybé
esant A = 1053 nm, z = 100 fs, ir 10 TW/cm?® —16 pav.b.

10"

. i Daugiafotoné' +Lavininé

7 jonizacija 102 gr T T T T YT

ST . .! ‘Luerio Yo% Y
Daugiafotoné 0% impulsas Daugiafotone™
= +Lavininé » E " -=Lavininé J
'E jonizacija = ! jonizacija !
(] O 10"y ¥ -}
. = 4 / Daugiafotoné 3
= r / johizacija %
10" d , !

_____________ [ %

Daugiafotoné jonizacija ! 3 A=1053nm " !
-4 ] J 10M r/ =100 fs NS 1
i- b 10 TW/cm? k 1:

102 Bt it aal Lasastiaay

0.1 02 015 01 005 O 005 01 015

7. ps T, pS

16 pav. Laisvyjy elektrony tankio ir generacijos mechanizmy priklausomybé nuo laiko kvarce:
a) A =520 nm, z=1,2 ps, | =12 TW/cm?, b) 2 = 1053 nm, z = 100 fs, | = 10 TW/cm?.

Matome, kad laisvyjy elektrony generacijos mechanizmai, esant
panasiam galios tankiui 10 TW/cm? ir 12 TW/cm?, tagiau skirtingoms lazerio
impulso trukméms ir bangos ilgiams, sutampa. Kvarco draustinés juostos plotj
atitinkanti energija yra Eg = 8,9 eV. Sios medZiagos jonizavimui valentiniai
elektronai turi gauti ne mazesnj nei 8,9 eV energijos kiekj, kurj Siuo atveju
suteikia lazerio impulsas. Kadangi 520 nm spinduliuotés fotono energija yra 2,37
eV, vadinasi valentiniams elektronams reikia vienu metu sugerti keturis 520 nm
spinduliuotés fotonus, kad biity suzadinti j laidumo juostg ir pasiekti ~ 10" cm™
tankj, kad prasidéty lavininé jonizacija. Tuo tarpu 1053 nm spinduliuotés fotono
energija yra 1,2 eV, tai reiSkia, kad valentinis elektronas turi sugerti septynis

fotonus, kad patekty j laidumo juosta.

1.9. Lazerinés spinduliuotés sukeltas pazeidimo slenkstis

Lazerinés spinduliuotés sukeltas optinés medziagos pazeidimo
slenkstis apibréziamas didziausiu ] medziagg 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 [51]:
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H — Emaks (44)

A

Emaks — Kritusio ] pavirSiy impulso energija, kuri dar nesukelia pazeidimo, Ag -

X Pazeista efektyvusis pluosto plotas.
O Nepazeista Eksperimentiskai optinés

0 0 0135 810 1111 11

11 11 11111111 1111 11 11 1 mediiagos (dangos) paiaidos lazerio

)

é) g (T) Cg (1)3;1(1)3;13211;13;2 spinduliuotei slenkstis (PLSS) nustatomas

3832 BERER  pagal 1SO 11254-1 [52] ir ISO 11254-2

888%8%8%&%\% [51] standartuose nurodytas procediiras.

8888%&%%3%%3% Eksperimentinio PLLS nustatymo i§

8888%%%%%%% pazeidimo tikimybiy metodo iliustracija,

8 8 8 8 8%%\%5%}% remiantis Siais standartais, pateikta 17 pav.

(a) ;1 I, =|3 I, ]5 I, i7 I :Ig I, =|11' Minéti standartai nurodo, kad esant toms

o 5 pacioms lazerio spinduliuotés salygoms
2 1.0-_ £° o B
£ 081 (su tuo paciu spinduliuotés energijos
é g'iz tankiu) bandinys turi biti paveiktas ne
= o] Pazeidimo .. . o - s
R 0o Jenkstis maziau kaip deSimtyje skirtingy sriciy.
S 00

R DT TR RS Y (R R Y Padidinus ar sumazinus lazerio

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

—
o
~

Energijos tankis, Jiom* spinduliuotés energijos tankj, matavimai
kartojami. Pazeidimy atsiradimas dél
17 pav. Pazaidos lazerio spinduliuote

slenkséio nustatymas: (a)—ba_ndinio Spinduliuotés poveikio jtakojamas ivairiq
pavirSiaus biisenos po lazerio
ekspozicijos, (b) — tikimybiné pazeidimo
kreivé.

veiksniy (pvz. defekty), todél esant
identiSkoms bandinio ekspozicijos
salygoms, kai kurios sritys paZeidziamos, o kai kurios ne. Atlikus serija
matavimy su skirtingais energijos tankiais, jvertinama pazeidimo tikimybé.
Tikimybé apskaic¢iuojama padalinus pazeisty sri¢iy skaiciy stulpelyje i§ bendro
ekspozicijos sri¢iy tame stulpelyje skaiCiaus. IS pazeidimo tikimybiy
priklausomybés nuo energijos tankio tiese ekstrapoliuojant tikimybiy vertes,
kurios nelygios 0 ir 1, slenks¢io verté gaunama ten, kur $i ties¢ kerta abscisiy asj

(zr. 17 pav.). Spinduliuotés energijos tankiai turi buti parenkami taip, kad aiskiai
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iSsiskirty 0% ir 100% pazeidimo tikimybés. Pazeistos ar nepaZzeistos bandinio
pavirSiaus sritys nustatomos stebint bandinj optiniu interferencinio kontrasto
mikroskopu (Nomarskio mikroskopu) arba optiniu mikroskopu, naudojant
tamsaus lauko rezimg. Standartuose nurodyta, kad mikroskopo didinimas turi
buti ne mazesnis nei 100-150 karty. Jei esant tokiems didinimams lazeriu
paveiktose srityse joks pakitimas nestebimas, sakoma, kad pazeidimas nejvyko.
Jei kiekviena analizuojamo bandinio sritis eksponuojama vienu
lazerio impulsu, tai eksperimentiskai nustatytas pazeidimo slenkstis vadinamas 1-
j-1 slenksc¢iu (ISO 11254-1). Jeigu kiekviena bandinio vieta eksponuojama serija
i§ S identisky pasikartojanciy lazerio impulsy doziy, tai pazeidimo slenkstis
vadinamas S-j-1 slenksc¢iu (ISO 11254-2). Pastarasis itin svarbus praktiniu
poziiiriu, nes parodo optinio komponento atsparumg lazerio spinduliuotei, kai
lazerio spinduliuotés veikiama ta pati optinio komponento sritis. Tokia situacija,
daZnai ir yra realiose lazerinése sistemose. Akivaizdu, kad kartojant lazerio
spinduliuotés ekspozicijg toje pacioje optinio elemento srityje po kurio laiko (t.y.
po tam tikro impulsy skaiciaus) atsiranda pazeidimai, kuriy nebuvo po pirmojo
impulso poveikio. Tokiu atveju, PLSS S-j-1 yra mazesnis nei slenkstis 1-j-1. Tai
aiSkinama lokaligja Silumos akumuliacija [53] ir defekty inkubacija [54].
Lokalioji Silumos akumuliacija vyksta, kai kiekvieno lazerio impulso
energija i§ dalies sugeriama optinéje medziagoje ir virsta Siluma. Jei per laiko
intervalg tarp pasikartojan¢iy impulsy medZiaga nespéja atvésti, tai Siluma
kaupiasi. Kiekvienas lazerio impulsas jkaitusig medziagg dar labiau jkaitina, kol
galiausiai pasiekiama medZiagos lydymosi temperatiira ir jvyksta pazeidimas. Sis
reiSkinys dazniausiai stebimas didelio impulsy pasikartojimo daznio sistemose.
Defekty inkubacija - tai kaupiamasis medziagos cheminis-
mikrostruktiirinis medZiagos pakitimas dél lazerio spinduliuotés poveikio. Jis
pasireiskia dél gardelés defekty ir sugerties centry kiirimosi, kai kritiskai padidéja
spinduliuotés sugertis medziagoje ir dél jos atsiranda paZeidimas.
D¢l Siy efekty, mokslingje literatiiroje autoriai daznai analizuoja ne

tik tikimybines paZeidimo kreives [55, 56], bet ir PLSS priklausomybes nuo
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impulsy skaiGiaus [57, 58]. Sios priklausomybés atskleidzia ar optinis
komponentas degraduoja ir kaip greitai degraduoja, esant dideliam (iki 10°)
pasikartojanciy lazerio impulsy skai¢iui. L. Galé (L. Gallais) ir kolegy 2002
metais publikuotame darbe [57] buvo analizuojama optiniy medziagy (,,BK7* ir
Lwduprasil® poliruoty stikly) atsparumas lazerio spinduliuotei. Autoriai nustate,
kad didé¢jant impulsy skaiciui, Siy medziagy PLSS mazéjo dél defekty
inkubacijos (18 pav.).

140 -

120 1

+ Suprasil
= BK7

xQ

(=]

-l
*

PLSS, Jicm?
N - (=]
o o o

o

1 10 100 1000
Impulsy skaicius

18 pav. Suprasil ir BK7 optiniy medziagy PLSS priklausomybé nuo impulsy skaiciaus [57].
Matavimo salygos: 4 = 1064 nm, 7 = 7 ns, pluoitelio diametras — 12 pm (e intensyvumo
lygyje).

1.10. Popavirsiniai defektai

Siuolaikinés lazerinés technologijos reikalauja kokybisky optiniy
komponenty, pasizymin¢iy maZzais sugerties bei sklaidos nuostoliais, dideliu
atsparumu lazerio spinduliuotei. Optiniais komponentais dazniausiai vadinami
jvairios geometrijos optiniai pagrindukai, padengti interferencinémis dangomis.
Kad pagrindukai tapty ,,optiniais®, jie turi tenkinti tam tikrus reikalavimus, kuriy
pagrindiniai: mazas pavirSiaus Siurkstumas (<0,2-0,5 nm), maza optiné sugertis,
didelis plokstiskumas (A/10), mazas jvairiy defekty tankis ir kt. Daugelis Siy
savybiy tiesiogiai priklauso nuo optinés medziagos, kuri dazniausiai yra jvairts
stiklai ir kristalai (SiO,, Al,O3, LiB3Os ir kt.), apdirbimo, t.y. nuo §lifavimo ir
poliravimo. Slifavimo ir galutinio poliravimo metu optiniuose pavirSiuose

susiformuoja jvairiis réZiai, mikrotrikiai, jskilimai, kurie neretai biina pripildyti
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poliravimo liekany ir paslépti (,,uztrinti) po iy liekany sluoksniu, vadinamu
Bilbio (Beilby) sluoksniu [3-6]. Tokie defektai (pazeidimai), sukurti poliravimo
metu, vadinami popavirSiniais defektais (angl. subsurface damage SSD) [7].
Nacionalinéje Lorenco Livermoro Laboratorijoje (Lawrence Livermore National
Laboratory, LLNL) atlikti tyrimai parodé, kad poliruoto pagrinduko pavirsius,
mazdaug iki 200 um gylio yra paZeistas [59]. Poliruotame pavirSiuje iki 1 um yra
1§ poliravimo liekany sudarytas Bilbio sluoksnis, iki 100 pm — mikrotrikiai,
kuriy dalis uzpildyta poliravimo medziagy likuciais, iki 200 um — réziy ir
mikrotriikiy sukeltas jtempiy arba deformacijy sluoksnis, >200 pm medziaga yra

be defekty, pasiZyminti tirinémis savybémis 19 pav.

— | - Bilbio sluoksnis

011 pn | T T T T T TN\ \l )

AMAAMNLENA WAL A A RN Popavirsiniy
A A ) | / SARL \ defekty sluoksnis

1100 pm : . : 4 =
L [tempimy

l sluoksnis

l 1,]0 nm : - a aneny % 3 ;

7~ Taris be defekty

19 pav. Poliruoto optinio bandinio skerspjavis [59].

Komercinis poliravimas dazniausiai atlickamas naudojant tam tikros
frakcijos abrazyvines medziagas (CeO,, Ce,O; Al,Os, Fe SiO, ir kt.), kurios
vertikalaus spaudimo bei pasikartojancio horizontalaus judesio déka atlieka
pavirSiaus poliravimg [7]. Esant ,,astriy* abrazyvy vertikaliam poveikiui, trapios
medziagos, tokios kaip optiniai stiklai, jtriiksta, o triukiai yra lazerinio pazeidimo
Saltiniai [60, 61]. Sie triikiai uZpildyti poliravimo lickanomis stipriai sugeria
lazerio spinduliuote (ypac¢ UV srityje) ir stipriai jtakoja jy optinj atsparuma [62-
64]. Todél poliravimo kokybé yra pagrindiné problema, lemianti didelio
pralaidumo optiniy komponenty (skaidrinanti optika, dalikliai, poliarizatoriai)
atsparumg lazerio spinduliuotei [65].

Pastaruoju metu didelis démesys skiriamas skaidrinan¢iomis

dangomis dengty netiesiniy optiniy kristaly (LiB,03) atsparumo didelio impulsy

48



pasikartojimo daznio UV lazerio spinduliuotei didinimui. Formuojamos
specialios skaidrinanc¢ios dangos, tac¢iau daugelis autoriy [66-68] pripazjsta, kad
Sty kristaly atsparumg apriboja poliravimo kokybé, t.y. popavirSiniai
pazeidimai/defektai (SSD). Netiesiniai LBO (LiB3Os) kristalai yra placiai
naudojami Nd:YAG, Yb:KGW ir Nd:YLF lazeriuose aukstesniy optiniy
harmoniky generacijai [69]. Kadangi kristaly poliravimas itin sudétingas
uzdavinys, todél pagrindinis tyrimy objektas, siekiant padidinti jy atsparumg —
skaidrinan¢iy dangy konstrukcijy paieska [70].

PopavirSiniy defekty (SSD) gylio jvertinimas — sudétingas
uzdavinys, nes gylis priklauso nuo poliravimo grudeliy dydZio ir pavirSiaus
Sturk$tumo. Kadangi SiurkStumas apibiidinamas daugeliu statistiniy parametry
(Rt Rz Ra Rg), tai SSD gylis néra vienareikSmiskai jvertinamas [71].
Lambropoulos pasiiile iSraiSkg (47) ivertinti SSD gyliui, kuri priklauso nuo
poliravimo abrazyvo diametro d [72].

0,3d%%® < SSD(zm) < 2d > (45)
Kozlovskis (Koslowski) ir kolegos i§ LLNL nustaté, kad didzioji dalis
poliravimo daleliy lickany yra apie 100 nm gylyje nuo pavirSiaus [73].
Efektyviausias biidas padidinti pralaidume dirbanciy optiniy elementy atsparumag
lazerio spinduliuotei — pasalinti Bilbio sluoksnj ir ,,iSvalyti SSD. Placiau Siuos

buidus aptarsime kitame skyriuje.

1.10.1 Popavirsiniy defekty eliminavimo biudai

Didziausia siekiamybé — poliravimo metu iSvengti jvairiy réziy ir
mikrotrukiy, galiniy suformuoti popavirSinius defektus. Taciau komercinio
poliravimo metu, naudojant vertikalaus spaudimo metoda ir dazniausiai, cerio,
cirkonio ar kity metaly oksidy abrazyvines medziagas, iSvengti SSD yra
sudétinga. Egzistuoja taip vadinami poliravimo ,tékméje” metodai, kuriy
Zinomiausias — magnetinio poliravimo metodas [74]. Poliravimas $iuo metodu
vyksta kai abrazyvinés medziagos, magnetinio lauko pagalba, ver¢iamos ,,tekéti

poliruojamo bandinio pavirSiumi, nenaudojant papildomos spaudimo jégos. Tai
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leidzia stipriai sumazinti mikrotriikiy kiekj bei jy gylj poliruotuose optiniuose
pagrindukuose, taciau visgi suformuoja i§ poliravimo liekany sudarytg Bilbio
sluoksnj, kuris riboja atsparumg lazerio spinduliuotei [75, 76]. Siekiant panaikinti
§] apribojimg, pladiai taikomi jvairGs kombinuoti poliravimo [75],
plovimo/valymo [64, 65], cheminio [77-80] bei joninio ésdinimo [81], lazerinio
apdirbimo metodai [62, 76]. Autoriai i§ LLNL palygino standartiniu bei
magnetiniu poliravimo biidais paruosty kvarciniy pagrinduky pavirsius [76] (20
pav.). Akivaizdu, kad magnetiniu biidu poliruotas pavirSius turi maziau
popavirSiniy defekty.

Standartinis poliravimas | Magnetinis poliravimas

[rovifinn]

100

20 pav. Popavirsiniy defekty kiekio kvarco pavirSiuje palyginimas atlikus standartinj ir
magnetinj poliravimus [76].

Taip pat autoriai i§ LLNL demonstruoja, kad atlikus 57 min.
ésdinimg 38% amonio fluorido (NH4F) ir 2,45% vandenilio fluorido (HF)
vandeniniame tirpale pavyko nuésdinti ~2 um pavirSiaus ir visiSkai pasalinti
Bilbio sluoksnj (kuris yra ~ 100 nm storio [80]) ir dalinai ,,iSvalyti“ popavirSinius
defektus. Atlikus jvairios trukmés kvarco é€sdinimus, jo atsparumas UV (351 nm)
lazerio spinduliuotei padidéjo nuo 3 iki 8 karty, o papildomai ésdintiems
bandiniams pritaikius lazerinj apdirbimg (nuvalymg), atsparumas padidéjo iki
10 karty. 2012 m. Mileris (Miller) su kolegomis i§ LLNL uzpatentavo kvarciniy
pagrinduky ésdinimo technologija HF rigsties pagrindu [82]. Esdinti

pagrindukai, padengti didelio atspindzio UV diapazono dangomis, naudojami
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termobranduoliniy reakcijy jziebimo laboratorijoje JAV (National Ignition
Facility), kur naudojami itin didelés galios UV lazeriai.
Kvarco ésdinimas HF raigs§timi yra efektyvus, nes tiesiogiai ardo

SiO, struktiirg, t.y. kvarcinj pagrinduka.

SiDZI:ki!'gras:I + SHFZ_[IE'TP] + Hlflgirp] - St FEZ[;E'T;D] + EHZO[IETP] (46)

Taciau pasalinti Bilbio sluoksnj ir ,,iSplauti* poliravimo liekanas 1§
SSD galima panaudojus ir Kitus tirpalus. 2009 metais LLNL publikuotame darbe
Bilbio sluoksnis ir poliravimo liekanos nuo kvarco pagrinduko pavirSiaus buvo
paSalintos, atlikus 48 wval. trukmés plovimg (mirkymg) 40% azoto rugsties
(HNO3) ir 10% vandenilio peroksido (H,O,) vandeniniame tirpale [83].
Palyginus poliruoty cerio oksido dalelémis, bei plauto ir neplauto FS pagrinduky
pavirsius, paveikus juos 15 J/cm? UV (A=355 nm, 1=3 ns) lazerio spinduliuote,
plautas pagrindukas buvo nepaZzeistas, tuo tarpu neplauto pagrinduko pavirsSiuje
buvo identifikuoti paZeidima inicijuojantys sugerties centrai, t.y. SSD. Siuo
atveju didelj vaidmenj atliko azoto riigstis (HNO3), kuri tiesiogiai reaguoja su
cerio oksidais.

Poliruojant fluoridinius optinius pagrindukus (CaF,, BaF,, MgF, ir
kt.), naudojamus tolimojo ultravioleto optiniams elementams gaminti, daZnai
taikomas chemomechaninis poliravimas (angl. chemomechanical polishing
CMP), kai poliravimo metu kei¢iamas poliravimo medziagy rtugstingumas (ph)
[84]. Stenzelis (Stenzel) ir bendraautoriai atliko jvairiais biidais poliruoty CaF»,
BaF, pavir$iy sugerties lazerio spinduliuotei (4=248 nm, 7=14 ns) palyginimg su
skeltu CaF, pavirsiumi ir nustaté, kad visais atvejais skeltas pavirSius pasizyméjo
maziausia sugertimi, tafiau poliravimo metu keiCiant polirolio ph, galima

sumazinti sugertj dél SSD [85].

1.11. Optiniy dangy formavimo technologijos
1.11.1 Siluminis garinimas

Tai plonyjy pléveliy formavimo technologija, kai medziaga yra
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iSgarinama vakuume, o iSgarintos medZziagos atomai ar molekulés nuséda ant
pagrinduky [86]. Dengiami pagrindukai yra patalpinami j kamera, kurioje yra
~10™ Pa slégio vakuumas. Kameros apacioje gali buti jrengta keletas garinimo
Saltiniy skirtingoms medziagoms. Tokiu budu, skirtingy medZziagy sluoksniai
padengiami neatidarant kameros. Dangos nusodinimui reikalingi pagrindukai yra
kameros virSuje, kaip vaizduojama 21 pav. DaZniausiai medziaga garinama
dviem biidais. PaprasCiausiu atveju, medZiagai garinti naudojami varZiniai
garintuvai, pagaminti i§ molibdeno, volframo, tantalo ar kity didelés lydymosi
temperatiros medZiagy, } kuriuos dedama garinamoji medziaga. Paprastai tai
naudojama medziagoms, kuriy lydymosi temperatiira mazesné nei garintuvy
lydymosi temperatira. Tekant 10-100 A srovei garintuvu, garinamoji medZiaga

jkaista, pradeda lydytis ir galiausiai iSgaruoja. MedZiagos garams

kondensuojantis ant padéklo susidaro plonas

= auginamos medziagos sluoksnis.

[=] ? a [=] ? [=]
=]

Pagxindukai Sluoksnio Pagtindukai L

sterokontrolés . vammo  technologijg, iSkyla keletas problemuy.

Naudojant aukS$¢iau apraSyta

Kvarco padéidas sistema
D lempa (] Pirmiausia, kai kurios medziagos gali
/ Sklendé chemiSkai reaguoti su garintuvu, kurio
o Nl . e s . o
Jonugaltinis _ \ / Eleltromy atomai gali uZter§ti dengiama sluoksnj ir
patranka

pakeisti jo optines savybes. Be to daugelis

medZiagy, ypa¢ metaly oksidy, negali biti

Ausinimas Kaitinimas

vandeniu el srove iSgarinami Siuo biidu, kadangi garintuvo

medziaga (volframas, tantalas, molibdenas)

21 pav. Siluminio garinimo principin¢  1ydosi Zemesn¢je temperatiiroje (3 lentele) ir
schema. . . . .- .

vietoj garinamosios medziagos sluoksnio ant

padéklo nuséda garintuvo medziaga. Siekiant iSvengti galimos garintuvo ir

garinamos medziagos tarpusavio saveikos, naudojamas tobulesnis Siluminio

garinimo metodas — garinimas elektrony pluostu.
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Garinimas valdomu elektrony

luostu leidzia formuoti dangas, garinant
3 lentelé. Kai kuriy medziagy P & g

lydymosi temperatiiros. grynus metalus Ti, Nb, Si, Ta arba jy oksidus,
MedZiaga T, K taip pat sublimuojan¢ias medziagas, tokias
ZrO, 2970 . . e . . -
7r 2128 kaip hafnio, silicio ar cirkonio oksidai [87].
L 1941 Siuo atveju medZiaga iSgarinama, jkaitinant
T|203 2403
Ti,0, 2123 jos pavirSiy fokusuotu elektrony pluostu.
SiO 1883
Si ; 1683 Elektrony jgreitinimui naudojama (10-20) kV
Hf 2500 . . . . ..
HfO, 3031 jtampa. Garintuvas, kuriame yra garinamoji
Mb 2896 medziaga, dedamas | vandeniu auSinamas

talpas vadinamas tigliais. AuSinimas mazina

medZiagos sgveikg su garintuvu ar tigliu.

1.11.1.1 Siluminis garinimas su papildomu dangos sutankinimu jonais

Siluminis garinimas su papildomu joniniu sutankinimu - tai dengimo
technologija, leidzianti pasiekti geresnes dangy optines savybes [25, 88, 89]. Ji
realizuojama, jstaCius jony Saltinius j anks¢iau minéty technologiniy jrenginiy
kameras, kaip parodyta 21 pav. Inertiniy dujy jonai (dazniausiai Ar, Xe)
bombarduoja dangos pavirSiy, suteikdami papildomos energijos nusodintos
medZiagos molekuléms ir taip suformuodami vienalyt], lygy ir tanky sluoksnj
[90, 91]. Tai viena i§ placiausiai naudojamy metodiky didelio atominio ar
molekulinio tankio plonyjy pléveliy formavimui. Tokios dangos pasizymi
didesniu lizio rodikliu, lyginant su uZaugintomis be jony Saltinio. Sia
technologija pagamintos dangos maziau porétos, turi maziau tuStumy (ertmiy
sluoksniuose ir tarp jy), sluoksniai tankesni. Sis biidas jgalina sumazinti vandens
gary adsorbcija, kuri yra biidinga daugeliui jprastinio Siluminio garinimo biidu
suformuotoms dangoms. Vandens gary adsorbcija stipriai riboja tiksliy optiniy

dangy taikymus.
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1.11.2 Jonapluostis dulkinimas

Pirmieji ploni sluoksniai, suformuoti dulkinimo biidu, buvo aprasyti
A. Vraito (Arthur Wright) 1877 metais [92]. Tai buvo jvairiy metaly (Pt, Au, Co,
Bi ir kt.) sluoksniai, suformuoti impulsinio katodinio dulkinimo badu.

Medziagos dulkinimas — tai vienas 1§ daugelio procesy, vykstanciy
medziagoje, paveikiant ja didelés energijos jonais ar neutraliais atomais [86]. Sis
poveikis — tai jy judesio kiekio momento perdavimas medziagos (kuri vadinama
taikiniu) pavirSiniams atomams. Jei bombarduojanéiy jony ar atomy kinetiné
energija didesné uz taikinio medziagos atomy rysio energijg, jie yra iSmusami ir
vyksta dulkinimo procesas. Santykis tarp ,,i8dulkéjusiy® ir dulkinanciyjy atomy
vadinamas dulkinimo iSeiga (angl. yield). Nesigilindami j procesus, vykstancius

ties taikinio pavirSiumi, trumpai apibiidinsime jonapluos¢io dulkinimo metodika.

Asismojanciy jomg
Saltimis

22 pav. Jonapluoscio dulkinimo schema.

Dulkinimo jony pluoStu proceso schema pavaizduota 22 pav. Jony
Saltinis nukreiptas ] taikinj, kuris yra pakreiptas ~45 laipsniy kampu, kad iSmusty
taikinio medZiagos atomy srautas patekty ant padéklo. Tankesnei dangai
suformuoti j dulkinimo procesg jvedami papildomi jonai, dazniausiai Ar ar Xe
jonai, bombarduojantys besiformuojanc¢ia dangg. Taikin] nuolat bombarduojant

teigiamais  jonais, susikaupia teigiamas elektros kriivis, todél jony
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neutralizavimui naudojamas elektrony Saltinis. Sis dengimo metodas placiai
naudojamas, siekiant suformuoti itin tankius, gery optiniy savybiy plonus

sluoksnius optiniy dangy taikymams [93-95].

1.11.3 Magnetroninis dulkinimas

Katodinis dulkinimas iSlydZio plazmoje zinomas daugiau nei 150
mety [96]. Ta¢iau F.M. Peningas (F.M. Penning) 1936 m. dulkinimo plazmai
sukurti pasiiilé naudoti ne tik elektrinj laukg (didele itampa tarp elektrody), taciau
ir magnetinj lauka [97, 98]. Si, sukryZiuoty lauky (angl. cross field) konfigiracija
leido 10%-10" karty padidinti elektrony tankj ties vienu i3 elektrody (katodu, kuris
yra dulkinamoji medziaga), kas leido padidinti plazmos tankj, taip pat ir
dulkinimo efektyvumag [99]. Dulkinimo Saltinis, kai po katodu buvo patalpintas
magnetas — pavadintas magnetronu, o technologija — magnetroniniu dulkinimu
(angl. magnetron sputtering — MS). Galiausiai magnetroninis dulkinimas tapo
pagrindine plonyjy sluoksniy formavimo vakuume technologija. Taciau
formuojant itin kokybiSkus dielektrinius sluoksnius optiniy dangy taikymams, §i
technologija pradéta naudoti tik pastarajj deSimtmetj ir yra daugelio mokslininky
bei inZinieriy tyrimy objektas. Kadangi stipriai auga susidoméjimas Sia
technologija, Siame darbe jai skirsime didesnj démes;.

Kaip buvo minéta, po katodu (taikiniu) patalpinus, sakykim,
nuolatinj magnetg, sukuriantj nuolatini magnetinj lauka, Lorenco jégos
F=q(E+vxB) veikiami elektronai ima judéti spiralinémis trajektorijomis iSilgai
magnetinio lauko linijy (23 pav.a). Cia q — kriivis, v — elektrony greitis bei E ir B

— elektrinio ir magnetinio lauko stipris.
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l l l E l l l Erozijos trekas, ExB

Taikinys

23 pav. Principiné ploksciojo magnetrono schema: skerspjiivis (a), i§ virSaus (b).

Toks elektrony sutelkimas virs§ taikinio padidina dulkinan¢iy dujy (daZniausiai Ar
arba Xe) jonizacijos tikimyb¢. Esant didesniam inertiniy dujy jony skaiciui
elektriniame lauke, padidéja tikimybé iSdulkinti daugiau medziagos (katodo)
atomy, o tai reiSkia, kad padidéja dulkinimo iSeiga ir dangos augimo greitis.
Intensyviausio dulkinimo sritis taikinio pavirSiuje formuojasi ten, Kur yra
tankiausia plazma. Si sritis yra vadinama taikinio erozijos treku (angl. erosion
track) (23 pav.b). Deja, naudojant ploksciuosius magnetronus su stacionariais
nuolatiniais magnetais, sunaudojama ne daugiau kaip (20-30)% taikinio

medZziagos. Tai vienas didziausiy Sios magnetrony konfigtracijos trukumy.

1.11.3.1 DC, impulsinis DC ir RF magnetroninis dulkinimas

DC dulkinimas

Paprasciausias budas sukurti plazma vir§ taikinio — palaikyti pastovy
potencialy skirtumg tarp anodo ir katodo (taikinio). Tai Zinoma kaip nuolatinés
srovés (DC) (angl. direct current) dulkinimas, kuris placiai naudojamas tiek
metalinéms [100], tiek dielektrinéms dangoms formuoti [101, 102]. Neigiamo
potencialo katodas nuolatos bombarduojamas teigiamais inertiniy dujy
(dazniausiai Ar, Xe) jonais, todél dulkinimas vyksta efektyviausiu bidu,
uztikrinant didziausig sluoksnio augimo spartg. Taciau tai efektyvu, tik dulkinant
metalinius taikinius, bet nejmanoma dulkinti nelaidziy medziagy ir neefektyvu
dulkinti metalus reaktyviy dujy (RD) atmosferoje, formuojant dielektrinius

sluoksnius. DC rezimu negalima dulkinti nelaidziy taikiniy (medziagy), nes
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dielektrikai praktiSkai neturi laisvyjy elektrony, todél néra sukuriama ir
palaikoma plazma. Metaly dulkinimas RD atmosferoje galimas, taciau
neefektyvus, o dielektriniai sluoksniai biina nekokybiski. Siuo atveju, didZioji
dalis taikinio, reaguodama su RD, pasidengia dielektrine plévele, todél sumazéja
dulkinimo greitis, o ja veikiant teigiamais jonais, plévelé jsielektrina teigiamai.
D¢l to vyksta i8lydziai taikinio pavirSiuje, kurie generuoja defektus dangose, o
procesas tampa létas ir nestabilus. Aliuminio oksidas, suformuotas DC ir

impulsinio DC rezimais pavaizduotas 24 pav. [103].

24 pav. Al,O3 sluoksniy, suformuoty DC (a) ir impulsinio DC (b) metodais, strukttra [103].

Matome, kad DC biidu suformuotas Al,O3 sluoksnis pasizymi poréta
granuline strukttra, o impulsiniu DC suformuotas sluoksnis yra tankus, be
matomy defekty.

Impulsinis DC dulkinimas

Tai technologija, placiausiai naudojama formuojant metaly oksidus
ar kitus dielektrinius sluoksnius, medziagos dulkinimui naudojant metaly
taikinius. Jy dulkinimas RD atmosferoje sukelia sudétingas proceso kontrolés
problemas, kurios placiai diskutuojamos mokslinéje literatiiroje [104-109]. Viena
18 jy, kaip buvo minéta ankstesniame skyrelyje, yra taikinio pavirSiuje vykstantys
elektros iSlydziai de¢l teigiamai jsielektrinusios taikinj dengiancCios dielektrinés
plevelés. Impulsinio DC (p-DC) atveju §i problema iSsprendziama, nes tam
tikrais laiko momentais yra keiiamas taikinio jtampos poliariSkumas.
Dazniausiai yra naudojami staciakampiai impulsai (25 pav.) Esant ,,neigiamam®

impulsui vyksta dulkinimo procesas, t.y. taikiniui suteikiamas neigiamas elektros
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kriivis, 0 inertiniy dujy jonai bombarduoja jj, iSmusdami atomus ir antrinius
elektronus. Esant ,teigiamajam* impulsui, elektronai juda taikinio link ir
neutralizuoja neigiamo impulso metu susikaupusj teigiamg kriivj.

Impulsinis

DC

ov+--Fk---f--- i,

25 pav. Asimetrinio impulsinio DC dulkinimo principiné schema [110].

Neigiamy impulsy amplitudé ir trukmé dazniausiai yra didesni nei
teigiamy, o toks dulkinimo rezimas vadinamas asimetriniu impulsiniu DC
dulkinimu. Dielektriniams sluoksniams formuoti dazniausiai naudojami
elektriniai impulsai pasikartojantys 20-350 kHz dazniu. Impulsinio dulkinimo
procesuose labai svarbus parametras yra uzpilda (angl. duty cycle), t.y. neigiamo
impulso trukmeés ir impulso periodo santykis iSreikStas %. Keiciant daznj ir
neigiamy impulsy ,,iS§jungimy” trukme¢ (uZpildg), galima rasti optimalius
dulkinimo rezimus, iSvengiant i§lydziy, bei suformuoti kokybiskus dielektrinius
sluoksnius, uztikrinant didelg augimo spartg (nuo 50% metalo sluoksnio augimo
spartos). Daugelio autoriy [111-116] atlikti tyrimai parodé, kad optimaliausia
dielektrinius sluoksnius formuoti, naudojant ne mazesnj nei 20 kHz impulsy
daznj ir 50 %-80 % wuzpildg. Taciau, iSkyla ,,iSnykstanc¢io® anodo (angl.
disappearing anode) problema, kai vakuuminés kameros sienos (anodas)
netolygiai pasidengia dielektriniu sluoksniu, kuris jsielektrina teigiamai ir vercia
elektronus dreifuoti i§ plazmos link anodo, o plazma tampa nestabili. Si problema
sprendziama keliais biidais: 1) izoliuojant anoda, kad nepasidengty dielektrine
plévele ir/arba suteikiant papildomai teigiamg potencialg, i1) naudojant dviguba

bipolinj impulsinj DC (angl. dual bipolar pulsed DC) dulkinimg [110, 117].
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RF dulkinimas

Plonyjy sluoksniy technologijose dulkinimas radijo daznio (angl.
radio frequency RF) plazmoje naudojamas tiek metaliniams [118-120], tiek
dielektriniams [36, 121] taikiniams dulkinti. Elektriniam laukui Kintant radijo
daZniu (daZniausiai 13,56 MHz), inertiniy dujy jony judris yra Zymiai maZzZesnis
nei elektrony, kurie biidami lengvesni Siame lauke jveikia didesnj atstumg [122].
Todel osciliuvodami radijo dazniu kintanc¢iame elektriniame lauke, elektronai
jonizuoja inertiniy dujy atomus ir suteikia neigiamg kriivj dielektrinio taikinio
pavirSiui (angl. self-biasing). Tokiu budu, analogiskai kaip ir DC dulkinimo
atveju gaunama dviejy elektrody (katodo-anodo) sistema, kur katodas yra
dielektrinés medziagos taikinys.

RF dulkinimas yra vienintelis biidas, naudojamas elektrai nelaidziy
taikiniy dulkinimui. RF dulkinimas turi keleta trikumy, lyginant su DC
dulkinimu, kurios stipriai riboja Sios technologijos taikymus. RF plazma blogai
lokalizuota (angl. low plasma confinement) ties taikinio pavirSiumi, todél placiai
vakuuminéje kameroje pasklidusi plazma gali neigiamai (retais atvejais
teigiamai) jtakoti besiformuojancios dangos struktiirg ir sukelti pagrinduko
temperatiiros padid¢jimg. Tai riboja plonyjy sluoksniy formavimag ant
temperatirai jautriy pagrinduky. Kita problema, dulkinant dielektrinius taikinius,
yra jy mechaniniai pazeidimai dél iSsiskiriancios Silumos. Kadangi daugelis
dielektriniy medziagy yra blogi Silumos laidininkai, taikiniy pavirSius gali
sutrukinéti, o patys taikiniai sutrupéti [86]. Taip pat RF dulkinimo sistemos
daznai yra brangesnés ir sudétingesnés [122], lyginant su DC ar p-DC jrangomis,
nes reikalingos papildomos didelio daznio lauky suderinimo grandinés (angl.
maching system). Dar svarbu yra tai, kad, esant tam paciam intensyvumui
(W/cm?) RF plazma dulkinant metalinius taikinius, dulkinimo iSeiga bina
maziausiai 2 kartus mazesné nei DC dulkinimo atveju. Esant reaktyviajam
dulkinimui, dielektrinio sluoksnio augimo sparta tesiekia 10% metalinio

sluoksnio augimo spartos, kai tuo tarpu DC atveju gali buti 80% ar daugiau.
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1.11.3.2 Reaktyvusis magnetroninis dulkinimas

Dielektriniams sluoksniams formuoti MS bidu egzistuoja du
metodai: keraminiy/dielektriniy taikiniy (Al,Os, ZrO,, TiO,, SiO, ir kt.) ir
metaliniy taikiniy dulkinimas reaktyviy dujy (RD) (dazniausiai Oy, N, ar O,+N,)
atmosferoje. Pastarasis vadinamas reaktyviuoju dulkinimu ir realizuojamas DC ar
impulsiniu DC rezimais.

Metalinés medziagos (taikinio) dulkinimas reaktyviy dujy
atmosferoje inicijuoja chemines reakcijas, kuriy metu iSdulkéjusio metalo jonai
jungiasi su RD molekulémis, ant padéklo suformuodami oksidus, nitridus ar
oksinitridus (ZrO,, ZrN, Zr;OgN,4, SiO,, Nb,Os, Al,O3 ir kt.). Tadiau tuo paciu
metu reakcija vyksta ir su metaliniu taikiniu, kurio pavirSiuje susiformuoja
oksido ar nitrido sluoksnis. Sis procesas kitaip dar vadinamas taikinio
uzsiterSimu (angl. target poisoning). Sluoksnio augimo spartos, taikinio jtampos

bei slégio priklausomybés nuo reaktyviy dujy srauto pavaizduotos 26 pav. [99].
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26 pav. Sluoksnio augimo spartos (a), taikinio jtampos (b) bei slégio (¢) priklausomybé nuo
reaktyviyjy dujy srauto [99].
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RD srautui didéjant iki tam tikros ribos (f.), visos dujos
sunaudojamos oksiduoti iSdulkéjusiems metalo atomams. Sluoksnio augimo
sparta beveik nekinta. Taikinio jtampa, bidama itin jautri RD kiekiui, sumazéja
nezymiai (Siuo atveju, bet gali ir nezZymiai padidéti priklausomai nuo medziagos
[123]), slégis kameroje taip pat nekinta. Dulkinimas vyksta vadinamoje ,,metalo
zonoje®, kai ant jvairiy kameros pavirSiy formuojasi nepilnai oksiduoto metalo
sluoksnis (suboksidas). Nezymiai perzengus kriting (f;) riba, taikinys ir visi
iSdulkéjusio taikinio medziagos atomai pilnai oksiduojasi. Stebimas staigus
sluoksnio augimo spartos sumazéjimas, nes ant taikinio susidariusio oksido
dulkinimo iSeiga mazesné nei metalo. Stebimas ir taikinio jtampos Kkritimas (arba
augimas priklausomai nuo medziagos). Tuo paciu metu, vakuuminéje kameroje
Zymiai padidéja slégis, nes lieka perteklinis RD kiekis. Siaura riba ties f.
vadinamas ,,per¢jimo zona“, o dulkinimas vyksta peréjimo zonoje. Esant RD
srautams, didesniems nei f., augimo sparta, jtampa ir slégis praktiskai nebekinta,
nes visi pavirdiai, taip pat ir taikinys, yra pilnai oksiduoti. Sioje vadinamoje
,,0ksido zonoje* nusistovi pseudo stabilus rezimas. Toliau slégis vakuuminéje
kameroje didéja tiesiSkai ir priklauso tik nuo siurbimo spartos. Analogiska
situacija, tik su tam tikru vélavimu, stebima tuo paciu grei¢iu mazinant RD srauta
(26 pav.). Mazinant srautg iki f>f,, dulkinimas vyksta oksido zonoje, ties f=f, -
peréjimo zonoje, f<f, - metalo zonoje. Pastoviu grei¢iu mazéjant RD srautui,
reikalingas tam tikras laikas, kol oksido sluoksnelis nuo taikinio bus ,,nuvalytas‘
ir taikinys grij§ j metalo fazg. Susidaro taip vadinama histerezés kilpa (angl.
hysteresis loop). Siekiant suformuoti gery optiniy ir fiziniy savybiy dielektrinius
sluoksnius, esant didelei sluoksnio augimo spartai, procesas turi buti atlickamas
per¢jimo zonoje. Taciau daugelio medziagy atveju peréjimo zona yra itin siaura
ir paprastai néra lengva kontroliuoti procesa, naudojant tik RD srauto valdiklius
(angl. MFC<s), todél histerezés efektas yra daugelio autoriy problema ir atskiras
tyrimy objektas [124-127]. Dulkinimo proceso valdymui peréjimo zonoje yra

zinoma keletas budy:
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e Uzdaro ciklo RD kontrolé (angl. closed-loop reactive gas control) yra
placiausiai taikomas buidas. Aktyviai kontroliuojama taikinio jtampa [110,
128], arba RD dalinis slégis: metaly ir/ar dujy plazmos emisijos linijy
intensyvumas [115, 129-132] ir lambda jutiklis arba kombinuoti biidai
[32, 133, 134];

e Siurbimo greicio padidinimas [135, 136];

e Periodinis pagrinduko ir katodo atskyrimas, kai jis fiziSkai vis atskiriamas
ir kitoje kameroje oksiduojamas ant jo suformuotas metalinis sluoksnis
[99].

D. Severinas (D. Severin) su kolegomis teigia [137, 138], kad
peréjimo zona reaktyviojo ZrO, dulkinimo proceso metu gali biiti stabilizuojama,
kai Ar+O, atmosfera papildoma nedideliu N, kiekiu. Kiti autoriai pastebéjo [139,
140], kad Ar+O, atmosferg papildzius nedideliu N, kiekiu, ZrO, sluoksnio
augimo sparta tampa didesné nei be N,. Taciau i§ publikuoty darby néra aisku,
kokie procesai tai lemia.

D. Depla ir kolegy atlikti taikinio jtampos jvairiose dulkinimo
,»zonose* tyrimai leido jvardinti pagrindinius reaktyviojo dulkinimo procesus,
vykstancius oksiduoto (uzterSto) taikinio pavirSiuje, bei nustatyti jy jtaka
pagrindiniams proceso parametrams, t.y. dulkinimo greiciui, katodo jtampai, RD
daliniam slégiui. Vykstant magnetroniniam dulkinimui i§ metalinio taikinio
reaktyviyjy dujy atmosferoje, pasireiskia taikinio jtampos maz¢jimas arba
didéjimas, kuris priklauso nuo reaktyviy dujy srauto ir fizikiniy procesy,
vykstanciy taikinio pavirSiuje. Tai yra taikinio medZiagos antriniy elektrony
emisijos koeficiento y,see (angl. ion-induced secondary electron emission ISEE)
kitimas dél oksido/suboksido sluoksnio susidarymo metalinio taikinio pavirSiuje
[100, 141], reaktyviy dujy chemisorbcija (angl. chemisorbtion) taikinio pavirSiuje
[142, 143], bei RD jony implantacija j taikinj [144, 145]. Skirtinga suboksido
plévelés cheminé sudétis lemia skirtingus 7)sgg. Sis koeficientas atvirk§¢iai
proporcingas taikinio jtampai, t.y. koeficiento padid¢jimas lemia taikinio jtampos

mazejimg ir atvirk$ciai. Taikinio pavirSiaus oksidacija jvyksta kai deguonies
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koncentracija plazmoje pasiekia kriting verte, kurig virSijus chemisorbcijos
greitis virSija suboksido dulkinimo greity, t.y. taikinio pavirSiaus nuvalyma.
Chemisorbcijos greit] galima iSreiksti taip:

dN _(N,-N)
dt  EF | (47)

kur Ny yra deguonies molekuliy skaiCius, reikalingas padengti visa taikinio

pavirSiy, F — deguonies molekuliy smugiy j taikinj greitis, E — deguonies dalinis

slégis, kuriam esant bus oksiduotas visas taikinio pavirsius.
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3. EKSPERIMENTU METODIKA
3.1 Plonyjuy sluoksniy ir pagrinduky charakterizavimo metodai
3.1.1 Optiniai pagrindukai

Darbe buvo naudojami 5 mm storio ir 25,4 mm diametro lydyto
kvarco optiniai pagrindukai, jsigyti i§ UAB Altechna. Sie komerciskai
parduodami pagrindukai yra poliruojami cerio oksido abrazyvinémis dalelémis ir
pasizymi 0,3-0,7 nm pavirSiaus Siurk§tumu (RMS) bei geresniu nei A/8@ 632.8
nm plokstisSkumu. Prie§ visus matavimus ir dangy dengimg FS pagrindukai buvo
plaunami automatine plovykle Optimal ,,40MF Mk2“: 5 min ultragarso voneléje
su 3-5% kalio Ssarmo vandeniniu tirpalu, 5 min ultragarso voneléje su vandeniu, 5
min vonel¢je su dejonizuotu vandeniu ir 5 min dziovinimas 60°C temperatiiroje.

Darbe naudoti LBO kristalai, kuriy matmenys 10mmx10 mm, storis
3 mm, buvo poliruoti UAB Optolita. Pries visus matavimus ir dangy dengima

LBO kristalai buvo valomi rankiniu biidu vata, naudojant butilo acetaty.

3.1.2 Dangy medziagos

Cirkonio oksidas kaip didelio liizio rodiklio (2,15+0,05) ir didelio
atsparumo lazerio spinduliuotei (PLSS=28 J/cm?, A=1030 nm, 1=12 ns) [146]
optiné¢ medziaga, placiausiai naudojama matomoje ir artimojoje infraraudonojoje
spektro srityse. Cirkonio oksidu daznai pakeic¢iamas hafnio oksidas artimojoje
UV srityje iki 300 nm. Bangos ilgiams trumpesniems nei 300 nm, ZrO, pasizymi
didele sugertimi ir Siam diapazonui néra tinkamas. Taciau panaudojus ZrO,
miSinius su SiO,, galima praplésti Sios medziagos naudojimo spektrinj diapazong
ir pagerinti jvairiy lazeriniy komponenty optines savybes. Technologiniu
pozitriu, ZrO, yra sudétinga medziaga sluoksniams formuoti, nes jo optinés
savybés neatsikartoja vykstant dulkinimo/garinimo procesams. Todél, siekiant

suprasti priezastis, lemiancias nepastovias cirkonio oksido formavimosi savybes,
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§i medziaga daugel] mety jdomi ir moksliniu aspektu, norint nustatyti skirtingy
dengimo parametry jtakg dangy optinéms ir fizinéms savybéms.

Siame darbe Al,O; buvo naudotas, siekiant palyginti Al,03-SiO,
pagrindu suformuoty optiniy dangy atsparumg UV lazerio spinduliuotei (355 nm
ir 266 nm) su plonyjy ZrO,/SiO, misiniy sluoksniy pagrindu suformuotomis
optinémis dangomis. Aliuminio oksidas pasizymi mazu ekstinkcijos koeficientu
ties 220 nm (k=1x10"*) [87], todél plagiai naudojamas UV diapazono optinéms
dangoms formuoti.

Nb,Os buvo pasirinktas misiniams su SiO, formuoti reaktyvaus
magnetroninio dulkinimo btidu. Niobio pentoksido sluoksniai, formuojami
jvairiomis plonyjy sluoksniy dengimo technologijomis, yra amorfinés biisenos
(T<400C®) bei pasizymi dideliu lazio rodikliu (n=2,2540,02, kai A=800 nm) [26].
Technologiniu poziiiriu tai itin stabiliy bei atsikartojan¢iy optiniy parametry (n,
k) medziaga, nepriklausomai kokia formavimo technologija biity naudojama. Dél
Sios priezasties ji daugel] mety placiai naudojama itin sudétingy konstrukcijy
optinéms dangoms formuoti. Siame darbe ji buvo pasirinkta suformuoti
plonuosius Nb,Os/SiO, misiniy sluoksnius magnetroninio dulkinimo technologija
bei istirti jy fizines ir optines savybes, siekiant ateityje Siy miSiniy pagrindu
formuoti sudétingy konstrukcijy atsparias lazerio spinduliuotei optines dangas.

HfO, kaip optiné medziaga ploniems sluoksniams formuoti pasizymi
mazu ekstinkcijos koeficientu k=0,0025+0,0015 ties 240 nm [147] ir yra placiai
taikomas UV diapazono (kai A>250 nm) optinéms dangoms formuoti. Taip pat,
hafnio oksidas pasizymi didesniu liizio rodikliu (n=2,0+0,1, kai A=400 nm) nei
aliuminio oksidas (n=1,7+0,05 kai A=400 nm) [148]. D¢l Siy priezasCiy, Si
medziaga buvo pasirinkta skaidrinan¢ioms, didelio atspindzio  bei
poliarizuojanc¢ioms UV diapazono (A=355 nm) optinéms dangoms formuoti.

SiO, kaip mazo lizio rodiklio (n=1,47+0,02, kai A=550 nm) [149],
mazos sugerties (k<10, kai A=490 nm) [150] optin¢ medZiaga naudojama
optinéms dangoms formuoti nuo 0,2 um iki 5 um spektriniame diapazone. Todél

Siame darbe SiO, buvo naudojamas, formuojant didelio ir mazo (H ir L) lazio
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rodiklio sluoksniy poras su ZrO,, HfO,, Al,O3 bei mi$iniy plonus sluoksnius su

Nb205, Zr02 bei Hf02

3.1.3 Pralaidumo matavimai ir optiniy konstanty nustatymas, dangy
modeliavimas

Optinio pralaidumo matavimai buvo atliekami Perkin Elmer
kompanijos ,Lamda 950 spektrofotometru, galinCiu iSmatuoti pralaidumo
spektrg nuo 185 nm iki 3300 nm. Prictaiso skyra ultravioleto ir matomojoje
spektro dalyje kinta 0,05-5,00 nm ribose, o artimajame infraraudonajame
diapazone — 0,20-20 nm. Plonyjy sluoksniy optinés konstantos (1iizio rodiklis n
ir ekstinkcijos koeficientas k) bei lazio rodiklio nevienalytiSkumas buvo
nustatomos i§ pralaidumo spektry, panaudojant ,,OptiChar v8.85“ programinj
paketa. Programos algoritmas liZio rodiklio nustatymui remiasi Ko$i (Cauchy)
formule:

n(L)=A+B/A*+C/\", (48)
kur A - bangos ilgis, n — lazio rodiklis, A, B, C yra n nuo A priklausomybés
aproksimacijos koeficientai. Daugiasluoksnés diskreciy sluoksniy bei kintamo
luZzio rodiklio optinés dangos buvo modeliuojamos ,,Optilayer v8.85%

programiniu paketu.

3.1.4 Draustinés juostos plocio nustatymas

Plonyjy sluoksniy draustinés juostos plotis buvo nustatomas,
remiantis Tako (Tauc) désniu, jskaitant tiesioginius ir netiesioginius
tarpjuostinius elektrony Suolius [38, 151]

(ahv)™=A(hv-Ey), (49)
¢ia hv — fotono energija, A ir m — konstantos, kur m=1/2, jei Suoliai tiesioginiai,
m=2, jei netiesioginiai. Sugerties koeficientas («) buvo nustatomas i$ optinio
pralaidumo, remiantis iSraiSka

a=-In(T)/d, (50)
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kur d — fizinis sluoksnio storis, T — pralaidumas. Aproksimuojant priklausomybés
(ahv)*? nuo hv tiesine dalj, taskas, kur kertama abscisiy asis (hv), atitinka

draustiniy energijy juostos plocio skaitiné verté Eq (eV).

3.1.5 Pavirsiaus analize AFM

Pavir$iy Siurk§tumo matavimai buvo atlieckami Bruker kompanijos
atominiy jégy mikroskopu ,,Dimension® Edge™* (AFM), dirbanéiu pusiau
kontaktiniu rezimu. Siuo bidu zondas virpinamas rezonansiniu (arba beveik
rezonansiniu) daZniu, kurio amplitudé siekia (10-50) nm. Siuo atveju pasireiskia
Van der Valso, elektrostatinés, dipolinés ir kitos sgveikos jégos, kurios trikdo
nustatytu dazniu virpan¢io zondo amplitudg, kuri proporcinga pavirSiaus
nelygumui. PavirSiaus Siurk§tumas dazniausiai nusakomas vidutiniu kvadratiniu

nuokrypiu RMS (angl. root mean square) nuo reljefo vidurkio ir aprasomas

iSraiska:
19 2
ers = \/W Z(ZI B Zvid ) (50)
i=1
¢ia Zj — i - ojo nelygumo aukstis, Z,jq — vidutinis aukstis, N — matavimo sriciy

skaiCius. RMS vertés buvo matuojamos keturiose skirtingose kiekvieno bandinio
srityse (20 um x 20 um).

PopavirSiniy  defekty aptikimui  buvo naudojamas fazinis
vaizdavimas (angl. phase imagining) kuris leido pavirSiuje isskirti skirtingo
klampumo-kietumo sritis, t.y. poliravimo liekanomis uzpildytus rézius bei

mikrotriikius, kurie neaptinkami pavirsiaus reljefo Zemélapyje.

3.1.6 Optiniy pagrinduky XPS analizé

Siekiant nustatyti ir jvertinti pagrinduky pavirSiy tarSa poliravimo
medziagy (Ce,O3 ar CeO,) lickanomis poliruoto kvarco pavirsiuje, buvo atlikti
rentgeno fotoelektrony spektroskopijos (angl. X-ray Photoelectron spectroscopy)
- XPS tyrimai. Matavimai buvo atlikti, bendradarbiaujant su Lietuvos

Energetikos Instituto tyréjais, “Versaprobe 5600” spektrometru, duomeny
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analizei naudojant ,,MultiPack® programine jrangg. Buvo panaudotas 25 W ir

15 kV fokusuotas iki ~ 100 um diametro aliuminio jony pluostelis.

3.1.7 Optiniy pagrinduky masiy spektriné analizé indukcinéje plazmoje

Komerciskai poliruoto FS pagrinduko maza pavirSiaus dalis buvo
iSgarinama nanosekundiniu Nd:YAG UP-213 lazeriu (New Wave Research,
JAV). Impulso trukmé 1=4 ns, energijos tankis - 0.3 J/cm?, pluostelio diametras -
40 pum, bangos ilgis A=213 nm. Bandinio mikrodalelés argono srautu buvo
Jpuc¢iamos ] indukcine plazma, kurioje medZiaga atomizuojama ir jonizuojama.
Susidar¢ jonai registruojami masiy spektrometru ,,ELEMENT2*“ (Finnigan,
Vokietija). Koncentracija nustatoma etalono atzvilgiu. Kadangi lazerio pluostelio
diametras mazas (~40 pm), todél galima analizuoti norimg bandinio sritj, 0 pati
analizé¢ buvo atlieckama keliose vietose, siekiant jvertinti lickamajj cerio oksido

kiekj poliruoto FS pavirsiuje.

3.1.8 Optiniy pagrinduky ésdinimas

Siekiant pasalinti Bilbio sluoksnj bei ,,iSplauti” mikrotrukiuose
esancias poliravimo liekanas, buvo sukurtas ésdinimo stendas (27 pav.). 14
kvarciniy pagrinduky buvo ésdinti 20% koncentracijos HF/HNOj; riigstyje 0,5, 1,
2,4, 8 ir 16 minuciy (po du kiekvienai trukmei).

Dangtis Laikiklis
74

27 pav. Cheminio ésdinimo stendo principiné schema.

0,5 1ir 1, 2 ir 4, 8, 16 minuciy ésdinimai buvo atlickami vis naujame rtgsties
miSinyje. Siekiant istirti skirtingos trukmeés ésdinimo jtakg pagrinduky optinéms

ir fizinéms savybéms, riigd¢iy misinio koncentracija, temperatiira, oro drégmé bei
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temperatira buvo fiksuota ir nekei¢iama. Atlikus kiekvieno bandinio ¢sdinima,

jis buvo nuplaunamas tekanciu dejonizuotu vandeniu.

3.1.9 Optiniy pavirsiy atsparumo lazerio spinduliuotei nustatymas

Atsparumo lazerio spinduliuotei matavimai buvo atlikti Vilniaus
universiteto Lazeriniy tyrimy cCentro optikos charakterizavimo grupéje pagal
1SO21254-1 ir 1SO11254-2 standartuose aprasytas 1-j-1 ir S-j-1 metodikas. Sios
charakterizavimo metodikos aprasytos [40, 65] publikacijose. Paminésime
pagrindinius parametrus: Nd:YAG lazerio bangos ilgis — 355nm, impulsy trukmé
atskirais atvejais buvo 5,7 ns, 8,7 ns ir 10 ns, o pluostelio diametras atitinkamai
30 um, 38 um ir 15 um. Pasikartojimy daznis — 50 Hz, 10 Hz ir 6 kHz. 266 nm
bangos ilgio spinduliuotei impulsy trukmé buvo 3,5 ns, pasikartojimo daznis 10

Hz, pluostelio diametras 115 pm.

3.1.10 Plonyjy sluoksniy RBS analizé

Siekiant nustatyti suformuoty dielektriniy sluoksniy stechiometrija
Fiziniy ir technologijos moksly centre atlikti atgalinés Rezerfordo sklaidos
spektroskopijos (angl. Rutherford backscattering spectroscopy — RBS) tyrimai,
naudojant Tandetron ,,4110A* daleliy greitintuva. Eksperimentuose buvo naudoti
skirtingy energijy protony pluosteliai, kurie buvo nukreipiami ] tiriamus
bandinius, ty. plonuosius sluoksnius. Atgal isSsklaidyti protonai buvo
registruojami puslaidininkiniu Si ORTEC CR-015-050-100 50 mm? ploto
detektoriumi (energin¢ skyra 15 keV, 5,486 MeV energijos alfa daleléms).
Elementy koncentracijos ir atominiai tankiai jvertinti, panaudojant RBXN
analizés programinj paketa. Eksperimentiné kamera pritaikyta tik IBM tipo
geometrijos eksperimentams, kai sklaidos kampas @ = 135, todél tyrimams buvo
naudoti skirtingos energijos pluosteliai (1000 keV, 1300 keV, 1500 keV, 1600
keV ir 1700 keV), nes atgalinés sklaidos skerspjaviai priklauso nuo
bombarduojanciy daleliy energijos.

RBS spektroskopijoje paklaidos priklauso nuo: signaly stiprinimo,
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pluostelio energijos (kalibracijos bei stabilumo), sklaidos kampo (tikslumo),
sgveikos Ir sklaidos skerspjiviy, bei bandiniui suteikto kriivio. Sutaptys
uzregistruotame spektre ir daugybine sklaida bandinyje yra netiesiniai efektai,
kurie turi jtakos RBS metodo tikslumui. Paklaidos buvo jvertinamos kiekvienam
bandiniui atskirai ir galéjo skirtis, keic¢iant bandinius.

Siekiant palyginti optiniais metodais (i§ pralaidumo matavimy) ir
RBS iSmatuoty miSiniy stechiometrijg, buvo atlikti atominés koncentracijos
skai¢iavimai remiantis tiirine miSiniy koncentracija:
_WNp

M

Cia X Nb,Os ar SiO, molekuliy kiekis tirio vienete (cm™), V — tiriné frakcija, M

X (51)

— molin¢ maseé, N, — Avogadro skaicius, p - medziagos tankis. Atomy skaicius
misinyje buvo jvertintas, remiantis iSraiSka: a=Xxn/Nj, Kur n — atomy skaicius
molekuléje (pvz. SiO;: Si=1, 0=2, Nb,Os: Nb=2, O=5), N, — i§ viso atomy

miSinyje.
3.1.11 Plonyjy sluoksniy XRD analizé

Plonyjy sluoksniy kristalinei struktiirai nustatyti buvo atlikti
rentgeno spinduliy difrakcijos (angl. X-ray diffraction, XRD) matavimai
> martLab* (gamintojas Rigaku) difraktometru su 9kW galios rentgeno
spinduliy Saltiniu ir besisukanéiu vario anodu. Buvo naudojama slystancio
spindulio (angl. grazing incidence) metodika. Difragave rentgeno spinduliai
biidavo registruojami 10°-60° (20 kampy) intervale. Kampas tarp pirminio

rentgeno spinduliy pluostelio ir bandinio pavirSiaus (®) buvo 0,5°.

3.1.12 Jtempiy plonuosiuose sluoksniuose nustatymas

Jtempiai plonuosiuose sluoksniuose buvo jvertinti, iSmatavus
254 mm diametro 1mm storio nedengto ir dengto FS pagrinduko

18linkima/jdubimg Veeco kompanijos ,,DekTak 150“ profilometru. Dielektriniy
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sluoksniy jtempiai og [152, 153] buvo apskaiéiuoti, remiantis Stonio (Stoney)

iSraiska:

G = Eﬂg?'rggr (i_ i)
B L= ¥pgr)ta 1 Ro (52)
Cia Epgr IT ypgr atitinkamai yra pagrinduko Jungo modulis ir Puasono santykis, tog

ir ty atitinkamai yra pagrinduko ir sluoksnio storis, Ry ir R; yra pagrinduko

iSsigaubimo radiusas be dangos ir su danga.

3.2 Plonyjuy sluoksniy formavimo metodai

Siame skyriuje apibiudinsime pagrindinius plonyjy sluoksniy
formavimo parametrus ir sglygas, naudojant skirtingas dengimo technologijas.
Tik pagrindiniai procesy parametrai bus paminéti dangoms, suformuotoms
elektronpluoscio garinimo ir jonapluos¢io dulkinimo technologijomis, t.y. §iuo
atveju didZiausias démesys buvo skiriamas dangy modeliavimui ir jy savybiy
tyrimams, o ne dengimo procesams. Magnetroninio dulkinimo technologijai
skirsime daugiau démesio, nes Sio darbo tiksluose numatyta ne tik istirti Siuo

biidu suformuoty sluoksniy savybes, bet ir optimizuoti jy auginimo technologines

salygas.

3.2.1 Optiniy dangy formavimas elektronpluoscio garinimo biidu

Skaidrinancios, poliarizuojan¢ios ir spektra dalinanc¢ios dangos
355 nm bangos ilgio lazerio spinduliuotei buvo garinamos ant ésdinty ir
neésdinty kvarco pagrinduky, esant 240°C temperattrai ir naudojant ,,VU-2*
elektronpluoscio garinimo (angl. Electron Beam Evaporation — EBE) sistema.
Visos dangos buvo suformuotos HfO,-SiO, sluoksniy pagrindu, garinant 99,99%
grynumo HfO, ir SiO, medziagas (gamintojas Unicore). Prie§ garinimg buvo
pasiektas 3x10™ Pa lickamyjy dujy slégis. Garinimo metu elektrony Saltinio
emisijos srové, garinant HfO, ir SiO, medziagas, buvo atitinkamai 65 mA ir
35 MA, o slégis vakuuminéje kameroje — 3x10% Pa ir 5x10 Pa. Atstumas nuo

garinimo medziagy iki pagrinduky buvo ~50 cm. Esant nurodytoms sglygoms,
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HfO, ir SiO, sluoksniy augimo sparta sieké atitinkamai ~3 A/s ir ~5 A/s. Siomis
salygomis suformuoty HfO, ir SiO, sluoksniy lGzio rodikliai buvo
N3s5nm(HFO2)=2,06 ir N3s5,m(S10,)=1,47. Pagrindiniai optiniy dangy parametrai
pateikti 4-oje lenteléje.

4 lentelé. Pagrindiniai optiniy dangy, suformuoty elektronpluoséio garinimo budu, parametrai.

Medziagos Storis,
Danga Formulé*, xHyL...
H/L pm
AR<0,2%@ 355 i0° HfO,/SiO, 0,40H1,29L 0,095
HR>99,5%@ 532+HT>95%@ ] 1
HfO,/SiO, 1,93H1,62L(1,71H1,68L)°0,33H1,37L 2,557
355 i45°
1,22H0,75L0,95H0,92L.0,94H0,99L.1,08H1,01L1,03H

Pol. Tp>98%, Ts>99,5% @ . 1,01L1,02 H1,03L1,06H1,01L.1,03H1,01L1,02H
HfO,/SiO, 1,740

355 156° 1,03L1,06H1,01L.1,03H 1,01L1,02HL1,06H1,01L

1,03H1L1,02H0,99L0,77H1,04L0,85H 0,68L

*Xx ir y atitinkamai yra H ir L medZiagos optinis storis ketvir¢iais ties 355 nm.
3.2.2 Dangy formavimas jonapluoscio dulkinimo biidu

Metaly oksidy miSiniai ir daugiasluoksnés optinés dangos buvo
formuojamos naudojant Cutting Edge Coatings kompanijos jonapluoscio
dulkinimo (angl. lon Beam Sputtering — IBS) sistema, kurioje jmontuotas radijo
daZznio jony Saltinis (pagamintas Giessen Universitete, Vokietijoje). Buvo
pasirinkta 1200 V jonus greitinanti jtampa. Atstumas nuo pagrinduky iki taikinio
buvo ~400 mm. Dulkinimo procesai atlikti ~20°C temperatiiroje. PrieS dengima
kameroje buvo sudaromas 2x10” Pa vakuumas. Sluoksniy oksidacijai uztikrinti
buvo papildomai naudojamas pastovus (100 cm®min) deguonies srautas, kuriam
esant slégis kameroje padidédavo iki 3x10°° Pa. Siomis salygomis suformuoty
Al,O3 HfO,, ZrO,, HfO; ir SiO, sluoksniy ir kai kuriy misiniy plonyjy sluoksniy

luzio rodikliai pateikti 5-0je lenteléje.
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5 lentelé. Jonapluosc¢io dulkinimo biidu suformuoty jvairiy metaly oksidy luzio rodikliai ir
augimo sparta.

AlL,O; | HfO, | SiO, | ZrO, ZrO,/ SiO, ZrO,/ SiO,
30%/70% 20%/80%
v, A/s 0,73 0,34 | 1,10 | 047 - -
n@266nm 1,73 212 | 154 | 252 1,80 1,71
n@355nm 1,71 201 | 148 | 2,29 1,68 1,66

Sioje sistemoje yra jrengta pladiajuoséio optinio monitoringo
sistema, leidzianti ne tik stebéti besiformuojanciy plonyjy sluoksniy pralaidumo
spektrg 390 nm — 1000 nm diapazone, bet ir kontroliuoti dangos augima.

Metaly oksidai ir jy mi$iniai su SiO, buvo formuojami, perstumiant
zoninj taikinj dulkinané¢iojo Ar" jony pluosto atzvilgiu (Zr. 28 pav.a). Sitaip vienu
metu dulkinamos dvi medziagos maisosi santykiu, kuris priklauso nuo taikinio
padéties (koordinatés).

Ar:

22}
I—L <;Il'l‘uikin_\'s~ 21k

20
191

18
Zr 1.7k

16

O2 _ v ‘.'; O 15F

S Vg @ 14l ‘ ‘ . .

0 20 40 60 80 100
Taikinio pozicija, Zzingsniai x 10°

Misinys (Y%-SiO2. X%-Zr0z)

28 pav. Misiniy formavimo schema, naudojant zoninj taikinj (a), Si-Zr zoninio taikinio
kalibracinés kreivés (b).

Tokiu biidu atlikus eksperimentinius miSiniy dulkinimus, esant
jvairioms taikinio padétims, buvo sukalibruota sistema, kuri leido automatiskai
dulkinti kintamo lazio rodiklio dangas. Si-Zr medZiagy zoninio taikinio
kalibraciné kreivé, t.y. dielektriniy sluoksniy (ZrO,-SiO, miSiniy) 1Gzio rodiklio
(ties 400 nm ir 600 nm) priklausomybé nuo taikinio padéties, pateikta 28 pav.b.

Sia technologija buvo suformuotos kintamo liZio rodiklio

skaidrinanc¢ios dangos ant LBO kristaly bei Noch filtrai ant kvarco pagrinduky.
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Taip pat Sia technologija buvo suformuoti SiO, (~360 nm fizinio storio)
monosluoksniai ir HfO,/ SiO, miSiniy ploni sluoksniai (~280 nm fizinio storio)
ant ésdinty ir neésdinty kvarco pagrinduky. HfO,- SiO, sluoksniy pagrindu

suformuoty optiniy dangy parametrai pateikti 6-oje lenteléje.

6 lentelé. Jonapluoscéio dulkinimo biidu suformuoty optiniy dangy pagrindiniai parametrai.

Naudotos )
. Storis,
Danga medziagos Formulé, xHyL...
pm
H L
AR<0,1%@355+HT<4% | 20%ZrO, ]
. Sio, Rugate, 40 sl. 0,265
@532+1064 80%Si0,
AR<0,1%@355+HT<4% | 30%ZrO, ]
) Sio, 0,52L.1,02H0,87L.0,68H 1,39L 0,253
@532+1064 70%Si0,
AR<0,1%@355+HT<4% )
Al,O, Sio, 0,52L.1,15H0,91L.0,84H 1,22L 0,265
@532+1064
20%Zr0, ] 1L.2,3H0,85L.0,43H2,94L
AR@355+532+1064 ) Sio, 0,754
80%Si0, 1,69H0,26L.0,99H1,21L 0,45H1,41L
30%Zr0, ]
AR@355+532+1064 ) Sio, Rugate, 70 sl. 0,764
70%Si0,
HR>95%@ 266 i0° Al,O, Sio, (HL)™H 1,719
50%ZrO, . 2
HR>95%@ 266 i0° ) Sio, (HL)®H 1,677
50%Si0,
HR>95%@ 266 i0° Zr0, SiO, (HL)*H 1,180
HR>99,5%@1064 i0° ZrO, SiO, Rugate 893 sl. 6,100
HR>95%@532 0° ZrO, Sio, Noch 1 500 sl. 5
HR>95%@426 i0° ZrO, SiO, Noch 2 600 sl. 5
AR<0,2%@) 355 i0° HfO, Sio, 0,97H1L1,1H0,91L 0,225
HR>99,5%@ 532+HT>95% ) 1,87H1,60L1,52H1,79L(1,68H1,72L)"
HfO, Sio, 4,223
@ 355 i45° 1,74H1,50L0,87H3,39L
1,04H1,08L1H1,06L0,98H1,07L1H
1,09L1,01H1,10L1,02H1,12L
Pol. Tp>98%, Ts>99,5% @ ) "
155 ise HfO, Sio, (1,03H 1,12L)* 1,03L1,11H1,01L 2,711
1 o
1,10H1,01L.1,09H0,99L.1,08H0,98L
1,07H0,99L.1,09H1,02L0,78H

*x ir y atitinkamai yra H ir L medziagos optinis storis ketvirciais ties 355 nm.
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3.2.3 Nb,05-Si0, misiniy formavimas reaktyviojo magnetroninio dulkinimo biidu

Ploniems dielektriniams sluoksniams formuoti reaktyviojo MS biidu
buvo naudojama Kurt J. Lesker ,,PVD225%“ magnetroninio dulkinimo sistema,

™ . . ey e
“ magnetronai. Nb,O5-SIO, miSiniai buvo

kurioje jmontuoti keturi ,, Torus
formuojami deguonies atmosferoje, kartu dulkinant 101 mm diametro Si ir Nb
taikinius. Principiné miSiniy formavimo schema pateikta 29 pav. Si ir Nb buvo
dulkinami atitinkamai RF (13,56 MHz) ir p-DC budu, o jy oksidy miSiniy
koncentracijos buvo kontroliuojamos, kei¢iant RF ir p-DC Saltiniy galias. 100
kHz pasikartojimo daznio DC impulsai esant 80% uZpildai buvo generuojami
Advanced Energy ,,Pinnacle+* generatoriumi. Nb,Os-SiO, miSiniy formavimo
procesai atlikti ~50°C temperatiiroje. Prie§ dengimg kameroje buvo sudaromas
6,710 Pa (5x107 Torr) vakuumas. Esant pastoviam Ar® jony srautui
(20 cm*/min), vakuumas kameroje buvo 0,32 Pa (2,38 mTorr). Toks vakuumas
iSlikdavo nepakites, atliekant visus dulkinimo procesus MS biidu. Atstumas nuo
taikinio iki pagrinduky buvo (270+2) mm. Sioje sistemoje jrengta pladiajuoséio
optinio monitoringo sistema, leidzianti stebéti besiformuojanciy plonyjy
sluoksniy pralaidumo spektrg 390 nm — 1000 nm diapazone ir kontroliuoti
dangos augimg. Dujos j vakuuming¢ kamerg buvo jleidZiamos naudojant masés

srauto valdiklius — MSV.
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Dulkancios medziagos srautas

Vakuuminé
kamera

RF plazma —~—s

DC plazmaI
Si taikinys @ Nb taikinys,
i
Anodas i
'
1
_________________________________________ '
MG i - Valdiklio
MSV Ar — ‘l/iééjimai
RERal Uzdaro Impulsinis
) ——) 2 WS
saltinis o < S taltini
Jutiklio(Vy,5) valdiklis  Jutiklio(v;) ~ Saltinis
iejimas jejimas

29 pav. Nb,0s-SiO, misiniy formavimo reaktyviojo magnetroninio dulkinimo biidu principiné
schema.

Siame darbe, reaktyviojo magnetroninio dulkinimo badu Nb,Os-
SiO, misiniy ploni sluoksniai buvo formuojami naudojant du reaktyviy dujy
kontrolés metodus: A — pastovaus RD (O,) srauto kontrolé masés srauto
valdikliu, t.y. dulkinimo procesai atliekami esant pastoviam deguonies srautui j
vakuuming kamerg; B — naudojant uzdaro ciklo RD kontrolés sistema ,,FloTron®.
Siuo atveju sistema leido palaikyti reikiama taikinio jtampa nestabilioje peréjimo

zonoje (zr. 1.11.3.2 skyriy), reguliuojant reaktyviy dujy (O,) srauta.
Proceso rezimo parinkimas A metodu: pastovaus O, srauto kontrolé

Siuo metodu reaktyvaus dulkinimo proceso parametrai buvo
parenkami remiantis anksC¢iau minétu histerezés efektu, t.y. pagrindiniy
dulkinimo parametry (augimo spartos, slégio ir taikinio jtampos) priklausomybés
nuo deguonies srauto. NbyO, sluoksniy augimo spartos, slégio ir taikinio jtampos

priklausomybés nuo O, srauto pateiktos 30 pav.
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30 pav. NbyOy sluoksnio augimo spartos (a), slegio (b) ir taikinio jtampos (c) priklausomybés
nuo didinant ir mazinant deguonies srauta kameroje. Vertikali linija Zymi maziausig O, srauta,
kuriam esant formuojasi mazy sugerties nuostoliy Nb,Os sluoksnis, esant 500 W p-DC galiai.

Buvo atliekami dulkinimo proceso eksperimentai peréjimo zonoje,
didinant O, srautg tol, kol suformuojamas Nb,Os sluoksnis, pasizymintis
santykinai mazais optiniais (sugerties) nuostoliais (ekstinkcijos koef. k<5x10™
ties 430 nm). Siuo atveju, esant 500 W p-DC galiai, buvo surastas maziausias O,
srautas (14 cm®/min), reikalingas suformuoti stechiometrinius Nb,Os sluoksnius.
Nustatyta, kad mazos sugerties Nb,Os sluoksniai gali biiti suformuoti A kontrolés
metodu tik dulkinant oksido zonoje. Kai O, srautas mazesnis nei 14 cm®/min,
nuostoliai sluoksniuose buvo dideli (k>5%10* ties 430 nm). Tai rodo, kad niobio
oksidacija buvo nepilna. Dulkinant miSinius, t.y. Si (RF) ir Nb (p-DC) tuo pat
metu, esant skirtingoms magnetrony galioms, RD srautas buvo kontroliuojamas,
remiantis tik Nb histerezémis. Dulkinimo $iuo metodu pagrindiniai parametrai

pateikti 7 lenteléje.
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7 lentelé. Pagrindiniai Nb,Os-SiO, miSiniy reaktyviojo magnetroninio dulkinimo parametrai.

Galia, W .Taikinio Slegis, mTorr UZzdaro ciklo Va_ldiklio
jtampa, V 0 Sparta pa_rametral
Nr. RE |Prad.+ cm3/2r’nin r M-iki-O?, | Nustatyta
p-DC | RF | pDC |, = | A" |Ar+0; % verté, %
Nb | Si [ Nb]Si
A metodas

Nb,Os100% 500 - 631 - 238 271 14 1.22 - - - -
Nb,0Os5 68% 500 400 628 246 238 260 13 1.87 - - - -
Nb,Os5 46% 400 300 603 249 238 246 11 1.14 - - - -
Nb,0s 25% 200 500 572 272 238 253 10 1.17 - - - -
Nb,05 0% - 400 - 204 238 2.42 8 0.67 - - - -

B metodas

Nb,Os100% 500 - 485 - 238 257 7.8 1.96 10-90 - 83 -
Nb,Os 73% 500 328 493 216 238 247 7.8 3.56 10-90 90-10 83 60
Nb,Os 53% 400 416 469 262 238 246 7.5 3.34 1090 90-10 83 80
Nb,Os 22% 200 376 407 260 238 243 5 195 10-90 90-10 NE 80
Nb,Os 0% - 376 - 243 238 2.49 4.9 1.59 - 90-10 NE 80

 Proceso langas nuo metalo-iki-oksido zonos apibiidina taikinio jtampg iSreiksta %. NE — Negalima nustatyta verté
(set-point), nes kontroliuojama tik Si.

Proceso rezimo parinkimas B metodu: uzdaro ciklo O, valdiklis

Siuo metodu uzdaro ciklo valdiklis (angl. closed-loop controller)
PID algoritmy pagrindu (angl. Proportional Integral Derivative) palaiko fiksuotg
taikinio jtampa, valdydamas RD (O;) srauta. Nb,O, ir SiOx procesy
charakteringos kreivés (taikinio jtampos ir O, srauto laikinés priklausomybés)
pateiktos 31 pav. Cia taikinio jtampa (V1) ir O, srautas registruojami atitinkamai
kaip jutiklio ir valdiklio signalai. Siekiant aiSkumo ir paprastumo interpretuojant
proceso savybes, visi jutikliy ir valdikliy signalai yra normuoti ir iSreiksti %. RF

atveju jutiklis yra RF Saltinio jtampa.

100 ok 100
Taikinio jtampa Sido zona

0 O, srautas 20 ) )

80 ‘ 80} Peréjimo zona
* 70 * 70l ; Metalo zona
U; - I/ R
= 60 Peréjimo zona § 60
% 50+ . % 50+
Z a0l 2 40f
(2] (2]
< 30t = 30+
=1 = —— RF "bias" |
3 20 Meta‘lo zona 3 20} —0, szitsas!ampa

10 ﬂ 10+ \
(a) 0 : (b) 0 - _ Oksido zona, - =

350 360 370 380 390 400 100 110 120 130 140 150 160 170
Laikas, s Laikas, s

31 pav. NbyOy (a) ir SiOy (b) procesy jutiklio ir valdiklio signaly laikinés priklausomybés.
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Naudojant §} metodg, Nb,Os sluoksnis buvo suformuotas, jutiklio signalui esant
ties 83%, kai O, srautas buvo ~7,8 cm*/min, p-DC galia — 500 W, o SiO, ties
80%, esant ~4,9 cm®min, RF galia — 376 W. Sie sluoksniai suformuoti
procesams vykstant peréjimo zonoje. Jutiklio ir valdiklio signaly laikiné
priklausomybé, vykstant Nb,Os formavimo procesui ties 83% pateikta 32 pav. ir
rodo proceso stabilumag ir greitg jutiklio/valdiklio atsakg j nustatytos vertés (angl.
set-point) kitimg. Pagrindiniai eksperimentiniy dulkinimo procesy, atlikty B

metodu, duomenys pateikti 7 lenteléje.

b
o
o

90

80

70 H —— Taikinio jtampa

60 I —— 0O, srautas

50 I = = Nustatyta verté V_kontrolei

404

10 §

g fu

1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600
Laikas, s

Jutiklis | Valdiklis | Nustatyta V_ verte, %

32 pav. Jutiklio ir valdiklio signaly laikiné priklausomybé, vykstant Nb,Os formavimo procesui.
3.2.4 Plonyjy ZrO, sluoksniy formavimas magnetroninio dulkinimo biidu

Plonieji ZrO, sluoksniai taip pat kaip Nb,Os-SiO, misiniy plonieji
sluoksniai buvo formuojami ta pa¢ia Kurt J. Lesker magnetroninio dulkinimo
sistema. Principiné ZrO, sluoksniy dulkinimo schema pateikta 33 pav. Buvo
naudojamas 101 mm diametro Zr taikinys (99.95% grynumo), kuris reaktyviyjy
dujy atmosferoje buvo dulkinamas impulsiniu DC rezimu (impulsy daznis — 100
kHz, uzpilda — 80%). Procesy stabilumui uztikrinti taip pat buvo naudojamas
uzdaro ciklo RD valdiklis, ta¢iau su papildomu optiniu plazmos emisijos jutikliu.
Siuose eksperimentuose buvo naudojami 3 jutikliai ir registruojami 4 signalai:
(1) Zr* emisijos spektrinés linijos intensyvumas plazmoje ties 351 nm, (2) O*
emisijos spektrinés linijos intensyvumas plazmoje ties 777 nm, (3) taikinio

itampa (V1) bei (4) taikinio jtampos ir O* spektrinés linijos intensyvumo santykis
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(V4/ O*). V¢/ O* santykis kaip uzdaro ciklo kontrolés signalas buvo pasirinktas

visuose ZrO, eksperimentuose dél technologiniy priezasciy.

jutiklis

| Pagrindukai |
| |

| 3 |

| - () !

| o O |

| |

: _ Dulkanéios :
. Vakuumineé medziagos |

| kamera srautas Optinis |

| |

| |
="=| I
= '
|

T Tutikiio (0%)

\ L~ jéjimas
--k-0 v
MSV N2 L.szaro
MSVAr — Impulsinis / CIkII:'I?IP
DC galios YalGIR
Saltinis  utiklio (v;)

jéjimas

33 pav. Principiné ZrO, sluoksniy reaktyviojo dulkinimo schema.

D¢l aiskumo ir paprastumo, interpretuojant proceso savybes, visi
jutikliy ir valdikliy signalai yra sunormuoti ir isreiksti procentais.

Siekiant suprasti sudétingus Zr medziagos reaktyviojo dulkinimo
procesus ir rasti optimaliausig biidg suformuoti geriausiy optiniy savybiy
cirkonio oksido sluoksnius, siame darbe buvo tiriami ir lyginami skirtingais
kontrolés metodais ir dulkinimo reZimais suformuoti ZrO, sluoksniai. Siems
tikslams pasiekti buvo pasirinkti tokie eksperimentiniai keliai:

o Naudojami du kontrolés metodai:
A — pastovaus RD srauto kontrolé, B - uzdaro ciklo RD kontrolé¢;

o ZrO; sluoksniy atkaitinimas
Kai kurie bandiniai po proceso buvo atkaitinti ore 12 val. 300°C
temperatiroje;

o ZrO; sluoksniy formavimas 200°C temperatiiroje;

o Azoto (N,) panaudojamas;
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Reaktyvaus magnetroninio dulkinimo metu naudojamas nuo 0% iki 37,5%
azoto koncentracija (deguonies atzvilgiu) vakuuminéje kameroje, siekiant
geresnio proceso stabilumo ir didesnés sluoksnio augimo spartos. Visi

procesy parametrai pateikti 8-oje lenteléje.

8 lentelé Reaktyviojo ZrO, dulkinimo pagrindiniai parametrai.

Band. Nr. 2 3 3a 4 5 6 7 8 9
Parametras
p-DC galia, W 250 250 800 800 800 800 800 800 800 800
Taikinio jtampa, V1 282 280 411 415 413 426 435 421 430 430
Slégis, mTorr 2.66 2.64 2.44 2.43 2.44 2.48 2.48 2.46 2.49 2.47
Ar, cm®/min 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
T, °C KT? 200 KT? RT? 200 KT? KT? KT? KT? KT?
Atkaitinimas 300 °C + + + - + + - + - -
Kontrolés metodas A A B B B B B B B B
SI. Augimo sparta, A/s 0.13 0.15 6.4 5.2 4.5 4 4.4 4.7 3.9 4.9
N,/O,, % 0 0 0 0 0 125 25 25 35 37.5
V+1/0, jutiklis - - + + + + + + + +
Nustatyta verté V1/O,, % - - >03 >03 >93 >03 >93 >03 >93 >03

#Procesai pradedami kambario temperatiiroje (KT), t.y. ~20 °C, bet vykstant procesams pakyla iki 50 °C.

Jutikliy ir valdikliy signaly laikinés priklausomybés pateiktos 34
pav. ir, kaip tikétasi, atskleidzia jvairiy jutikliy signaly reakcijg j didéjantj arba
maz¢jant] reaktyviy dujy srautg. Taciau reikty atkreipti démesj | taikinio jtampos
signalo ribas ir reakcija j RD srautg. Nesant kameroje RD (O,) (34 pav.a),
dulkinimas vyksta metalo zonoje ir taikinio jtampa yra ties 65% (287 V). Per
pirmasias 5-10 s, esant pastoviai did¢jan¢iam RD srautui, taikinio jtampa staiga
padidéja, iki 76% (336 V) ribos. Toliau didéjant O, srautui jtampa mazéja, Kol
pasiekia zemuting riba 7% (oksido zong) (zr. 34 pav.a). Jutikliy ir valdikliy
signaly laikinés priklausomybés, esant papildomam N, Kkiekiui, i§ esmés
nesikeicia (34 pav.b), taciau stebimas nedidelis taikinio jtampos virSutinés ir

apatinés riby poslinkis atitinkamai 80% ir 10%.
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34 pav. Reaktyviojo ZrO, dulkinimo jutikliy ir valdikliy laikinés priklausomybés: keic¢iant O,
srautg (a); keiciant O,+N, srautg (b), No/O,=0,5.

Taikinio jtampos kritimas, didéjant reaktyviy dujy srautui siejamas
su reaktyviy dujy chemisorbcija (angl. chemisorbtion) ir suboksido (ZrOy)
sluoksnio susiformavimu Zr taikinio pavirSiuje. Yra Zinoma, kad kai kuriy
metaly oksidy antriniy elektrony emisijos koeficientas yra didesnis nei gryny
metaly [142], todél padidéjes elektrony kiekis plazmoje padidina elektroninj
laiduma, t.y. padidéja plazmos srové, o, esant pastoviai galiai, jtampa turi kristi.
Todél sis efektas lemia oksiduoto Zr taikinio jtampos kritima. Stebimas staigus
jtampos padidéjimas tarp taikinio metalo ir oksido zony, Kuris siejamas su
antriniy elektrony emisijos koeficiento sumazéjimu dél reaktyviy dujy

chemisorbcijos ir jy jony implantacijos.
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4. Optiniy elementy atsparumo lazerio spinduliuotei didinimas

Siame skyriuje pateiksime poliruoto kvarco pagrinduky popavirsiniy
defekty tyrimus AFM, XPS bei lazerinés abliacijos indukcingje plazmoje
metodais. Pristatoma kvarco pagrinduky ésdinimo metodika, leidzianti eliminuoti
poliravimo metu susidariusius popavirSinius defektus. Palyginsime nedengty ir
dengty optinémis dangomis ésdinty pagrinduky atsparumg lazerio spinduliuotei.
Siame skyriuje pateikti rezultatai publikuoti ,,Proceedings of SPIE“ zurnale (III-
V).

4.1. Poliruoty optiniy pagrinduky pavirsiaus tyrimai

Komerciskai poliruoto kvarco pagrinduko charakteringas pavirSiaus
reljefo zemélapis, sudarytas naudojant AFM, pateiktas 35 pav. Tokiy pavirsiy
SiurkStumas (RMS) dazZniausiai biina tarp 0,35 nm — 0,70 nm, priklausomai nuo
pagrinduky gamintojo ir poliravimo partijos. PavirSiuje aiskiai galime matyti
atvirus poliravimo réZius ir neretai juose uzstrigusias abrazyvines daleles (pvz.
CeOy). Uzstrigusios dalelés liudija, kad Siuose matomuose réziuose taip pat gali
biti poliravimo liekany (poliravimo pastos susimaiSiusios su poliravimo
dalelémis bei poliruojamojo bandinio dalelémis), bei ver¢ia manyti, kad po
Bilbio sluoksniu yra daugiau nematomy réziy visisSkai uzpildyty poliravimo

medziagomis.

- RMS=0;3?§ nm

35 pav. Charakteringas komerciskai poliruoto kvarcinio pagrinduko pavirsiaus reljefas.
Rodyklés rodo jstrigusias poliravimo daleles.
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Bilbio sluoksnio egzistavimas ant tyrimuose naudoty komerciniy FS
pagrinduky buvo jrodytas, naudojant AJM fazinio vaizdavimo rezimg (Zr. 3.1.3
skyriy) bet XPS analize. Virpanciojo zondo fazeé, kuri jautri nevienalyCiam
pavirSiui, misy atveju uZzterStam poliravimo liekanomis, pavaizduota
skenogramoje 36 pav.a. Matome esancius rézius uzpildytus kitokia medziaga nei
gretima aplinka, t.y. poliravimo liekanomis. Tuo tarpu zondo topografinis
vaizdas nerodo S§iy paslépty réziy (36 pav.b), kadangi jie uzpildyti poliravimo
medziagomis. Si itin paprasta metodika buvo sukurta ir pritaikyta poliruoty

optiniy pagrindy popavirSiniams defektams aptikti.

36 pav. Komerciskai poliruoto pagrinduko AFM analizé: faziné (a) ir topografiné (b)
skenogramos. Rodyklémis pazymétos tos pacios vietos.

Kvarcinio pagrinduko pavirSiuje poliravimo medziagy (Ce,Os,
Ce0,) pédsakai buvo aptikti XPS cheminés analizés metodu ties Cezds, linija.
Suminis CeO, + Ce,05 spektras pagal Cesds), linijg gerai matomas ir pateiktas 37
pav. CeO, charakteringa linija yra ties 882 eV, o Ce,O; - ties 886 eV. Kadangi
abiejy oksidy linijos artimos ir aiSkiai neiSskiriamos, be to XPS signalas itin
silpnas, todé¢l i§ Sio matavimo sunku vertinti kuris oksidas dominuoja. Taciau
teoriSkai sumodeliuotas jy suminis spektras pakankamai gerai koreliuoja su

iSmatuotu (juoda kreivé 37 pav.).
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37 pav. Komercinio FS pagrinduko pavir§iaus XPS analizé pagal Cesds, linija.

Naudojantis masiy spektrinés analizés indukcinéje plazmoje metodu,

buvo jvertinta cerio koncentracija komerciskai poliruotame lydyto kvarco

pagrinduke. Ce koncentracijos priklausomybé nuo pagrinduko abliacijos gylio

vienoje vietoje ir pavirsiuje bet skirtingose srityse pavaizduota 38 pav.
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38 pav. Cerio koncentracijos priklausomybé nuo gylio komerciskai poliruotame FS pagrinduke.

Analizé skirtingose bandinio pavirSiaus srityse (réZiuose) parode,

kad liekamoji Ce koncentracija gali skirtis daugiau nei 100 karty. Tai

suprantama, nes poliravimo metu réziuose ir mikrotrikiuose jy susikaupia

daugiausia, taCiau ne rézyje atlikti matavimai parod¢ itin maza Ce koncentracijg

(iki 10 ppm). Remiantis Siais matavimais, galima kelti hipoteze¢, kad Bilbio

sluoksnis néra tolygaus

nykstamai plonas.

storio: ties réziais jis storesnis, 0 kur néra triikkiy —
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4.2 Poliruoty ir ésdinty optiniy pagrinduky savybiy tyrimai

Siekiant pasalinti Bilbio sluoksnj bei ,,iSplauti” mikrotrukiuose
esancias poliravimo liekanas, buvo atliktas komerciskai poliruoty FS pagrinduky
ésdinimas 20% HF ir 80% HNO; riigi¢iy misinyje. Esdinty FS pagrinduky
SiurkStumas (RMS), didinant ésdinimo trukme (0.5 — 16 min.), padidéjo nuo
0,41 nm iki 1,35 nm. Taciau reikia pastebéti, kad SiurkStumo padidéjimas nebuvo
tiesinis (39 pav.). Esdinimo trukméms esant iki 1 min., $iurk§tumas didéjo staiga
(iki RMS=0,70 nm), nuo 1 iki 2 min. SiurkStumas kito neZymiai, po 2 min.
¢sdinimo SiurkStumas nuolat didéjo. Toks SiurkStumo didéjimas yra logiSka
statiSko ésdinimo iSdava, kadangi sléniai (angl. valley) ir jvairiis mikrotriikiai

giléja greiciau nei ésdinasi smailés (angl. peaks) ar iSkylos.
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39 pav. Komerciskai poliruoty FS pagrinduky SiurkStumo priklausomybé nuo ésdinimo
trukmes.

Taciau did¢jant ésdinimo trukméms pavirSiaus SiurkStumas didéja
pamazu ir artéja prie tam tikros ribos, nes ésdinimo tirpalas taip pat sotinasi,
kadangi daugéja SiFg (zr. 48 iSraiskg). Skirtingomis trukmémis ésdinty FS
pagrinduky pavirSiaus AFM vaizdai pateikti 40 pav. Pagrindinis €¢sdinimo tikslas
— ,,i8plauti* mikrotriikiuose likusias poliravimo medziagas ir nuésdinti Bilbio

sluoksn;.
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40 pav. Skirtingomis trukmémis ésdinty FS pagrinduky pavirSiaus AFM skenogramos.

Did¢jantis pavirSiaus SiurkStumas gali lemti kritinj sklaidos nuostoliy
atsiradima, kuris yra labai svarbus kokybés parametras, ypa¢ optiniams
komponentams, skirtiems UV sri¢iai. Remiantis Beneto ir Porteso (Bennett and
Porteus) modeliu [154], galime jvertinti visuminés sklaidos nuostolius, esant
statmenam spinduliuotés kritimo kampui: Sx(4na/1)?, &a S — visuminé sklaida,
o — pavirSiaus SiurkStumas (RMS verté), 4 — spinduliuotés bangos ilgis. Jei
0=0,73 nm, 0 A=355 nm, tai Sz6,7><10'4. Daugeliu atveju tokie sklaidos
nuostoliai toleruojami, ypac jei elementas pasizymi padidintu atsparumu lazerio
spinduliuotei.

Siame darbe pagrindinis ésdinimo jtakos jvertinimo kriterijus buvo
pazaidos lazerio spinduliuote slenkstis (PLSS). Atlikus komerciskai poliruoty
pagrinduky ésdinimg nuo 0,5 min. iki 16 min. HF/HNO; misinyje buvo nustatyta,
kad optimalus ésdinimo laikas esamomis salygomis yra ~1 min. FS pagrinduky
pazaidos slenkstis po 1 min. ésdinimo padidéjo nuo 21 Jiem?® iki 78 J/cm?
(A=355 nm). Esdinimo trukmei esant maZesnei ar didesnei uz 1 min. PLSS buvo
nuo 39% iki 31% mazesnés, nei esant optimaliai — 1 min., ir paklaidy ribose kito
nezymiai. Esdinty FS pagrinduky PLSS priklausomybé nuo ésdinimo trukmés

pavaizduota 41 pav.
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41 pav. Esdinty FS pagrinduky PLSS (1-j-1) priklausomybé nuo ésdinimo trukmés. Pagrindiniai
matavimo parametrai: =355 nm, 7=10 ns, f=50 Hz, pluostelio diametras — 15 um (e
intensyvumo lygyje).

Neésdinto ir 1 min. ésdinto bei SiO; sluoksniu padengty komerciskai
poliruoty FS pagrinduky optinio pazeidimo morfologija pateikta 42 pav. Abiejy

pazeidimy energijos tankio reik§més artimos pazaidos slenksciuli.

2 A

42 pav. Neésdinto (a) ir 1 min. ésdinto (b) bei SiO; sluoksniu dengty komerciskai poliruoty FS
pagrinduky optinio pazeidimo morfologijos. Pagrindiniai matavimo parametrai: A=355 nm,
=10 ns, f=50 Hz, pluostelio diametras — 15 pm (e intensyvumo lygyje).

Pazeidimo morfologijos analizé atskleidzia, kad neésdintame
pagrinduke pazeidimg sukelia pagrinduko pavirS$iuje esantys sugerties centrai, O
ésdintame pavirSiuje Siy sugerties centry, sukelian¢iy optinj pazeidima, nematyti.
Tai rodo, kad Siame darbe atliktas FS pagrinduky ésdinimas HF/HNO3; miSinyje
leido nuésdinti Bilbio sluoksnj ir ,,iSvalyti“ mikrotrukiuose susikaupusias

poliravimo liekanas.
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4.3 Plonyjy HfO,/SI0, misiniy sluoksniy ant ésdinty pagrinduky tyrimai

Metaly oksidy miSiniy panaudojimas yra vienas efektyviausiy
optiniy dangy ir tuo paciu optiniy komponenty savybiy optimizavimo budy.
Analizuojant optiniy pagrinduky ésdinimo jtaka, bitina istirti ir miSiniy plonyjy
sluoksniy, suformuoty ant S$iy pagrinduky, optinio atsparumo savybes.
Jonapluos¢io dulkinimo badu buvo suformuoti ploni HfO,/SiO, miSiniy
sluoksniai ant ésdinty ir neésdinty pagrinduky. Gerai zinoma [41], kad daugelis
metaly (ar jy oksidy) dulkinamy jonapluos¢io dulkinimo biidu O, atmosferoje
nesuformuoja pilnai oksiduoto sluoksnio (pvz. HfO,), todél daznai taikoma
atkaitinimo procedtra. Tam tikslui visi bandiniai su HfO,/SiO, miSiniy
sluoksniais buvo atkaitinti 12 valandy. specialioje krosnyje atmosferos slégyje
(ore) 300°C temperatiroje. HfO,/SiO, miSiniy plonyjy sluoksniy ekstinkcijos
koeficiento priklausomybés nuo bangos ilgio pries ir po atkaitinimo procediiros

pateikta 43 pav.
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43 pav. HfO,/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy ekstinkcijos koeficiento dispersijos pries ir po
atkaitinimo proceduros.

Eliminavus HfO, sugertj dél nepilnos oksidacijos, buvo testuojamas
sluoksniy atsparumas lazerio (A=355 nm) spinduliuotei. Plonyjy sluoksniy i$
HfO,/SiO, misiniy, padengty ant neésdinty ir ésdinty pagrinduky, tikimybinés

pazaidos lazerio spinduliuotei kreivés pateiktos 44 pav.
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44 pav. HfO,/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, padengty ant neésdinty (a) ir ésdinty (b)
pagrinduky tikimybinés pazaidos (1-j-1) lazerio spinduliuotei slenkscio kreivés. Pagrindiniai
matavimo parametrai: =355 nm, 7=5,7 ns, f=50 Hz, pluostelio diametras — 30 um (e'2
intensyvumo lygyje).

Kaip ir buvo tikétasi, pazaidos lazerio spinduliuotei slenkstis didéjo,
maz¢jant HfO, frakcijai miSinyje, o didZiausiu PLSS pasiZyméjo miSinys,
kuriame buvo 0% HfO,, t.y. gryno SiO, sluoksnis (44 pav.a). Taciau miSiniy
suformuoty ant ésdinty pagrinduky tikimybinés pazaidos kreivés (44 pav.b)
aiSkiai parodé, kad bet kokios HfO, frakcijos miSiniy optinio atsparumo slenkstj
ribojo optinis pagrindukas, t.y. Bilbio sluoksnis ir popavirSiniai defektai. I§ to
seka svarbi iS§vada, kad, naudojant metaly oksidy miSinius su SiO,, atsparumas
lazerio spinduliuotei nebus didziausias tol, kol nebus optimizuotas pagrinduko
pavirSiaus apdirbimas, t.y. eliminuotas Bilbio sluoksnis ir pasalinti popavirSiniai
defektai. IS 44 pav.b galime pastebeti, kad egzistuoja du defekty ansambliai,
ribojantys optinj atsparumg. Pirmasis, kuris sukelia pazeidimus, esant maZzesnéms
energijos tankio vertéms (aproksimuotos sritys 44 pav.b), antrasis — esant
didesnéms. Jei pavykty eliminuoti pirmgjj defekty ansamblj, galima biity tikétis
padidinti pazaidos slenkst; daugiau nei 2 kartus. Tod¢l galime teigti, kad miSiniy
panaudojimas ant kokybiSkesniy (pvz. ésdinty) pagrinduky gali duoti didziausig

optiniy elementy atsparumg lazerio spinduliuotei.
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4.4 Optiniy dangy ant ésdinty pagrinduky tyrimai

Sukiirus ésdinimo metodika, imtasi i esmés gerinti pagrindinés
grupés optiniy elementy atsparumg UV lazerio spinduliuotei (A=355 nm). Pagal
nustatyta metodikg komerciSkai poliruoti FS buvo ésdinti 45 s. Ant Siy ésdinty
pagrinduky  elektronpluoS¢io  garinimo  bei  jonapluoS€io  dulkinimo
technologijomis buvo suformuotos optinés dangos ir nustatytas jy atsparumas,
esant pasikartojantiems lazerio impulsams, bei palygintas su neésdinty bandiniy
atsparumu.

Skaidrinanéia danga (AR<0,2%@ 355nm i0) dengty skirtingomis
technologijomis FS pagrinduky pazaidos slenkscio priklausomybé nuo impulsy
skaiCiaus pateikta 45 pav. AR dangos ant ésdinty pagrinduky buvo ~3 kartus
atsparesnés nei dangos ant neesdinty pagrinduky ir $is santykis nepriklausé¢ nuo
dengimo technologijos. Tuo tarpu mazesniu atsparumu ant neésdinty pagrinduky
pasizyméjo AR dangos suformuotos IBS biidu. Tai galima paaiSkinti nepilna
hafnio oksidacija dangoje, kuri turéjo didesn¢ jtakg PLSS ant neésdinty
pagrinduky, netgi esant maziems energijos tankiams. Akivaizdu, kad

popavirsiniai defektai yra lemiantis veiksnys, ribojantis AR dangy atsparuma.

AR<0.2%@355 nm, 5.7 ns, 50 Hz, AOI: 0 deg.
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45 pav. AR danga dengty skirtingoms dengimo technologijoms FS pagrinduky pazaidos
slenkscio (S-j-1) priklausomybé nuo impulsy skaic¢iaus. Pagrindiniai matavimo parametrai:
=355 nm, 7=5,7 ns, f=50 Hz, pluostelio diametras — 30 um (e intensyvumo lygyje).

Kaip ir AR dangy atveju, poliarizuojanciose ir spektra dalinanciose dangose

didel¢ lazerio spinduliuotés dalis pasiekia pagrinduka, todél ésdinimu tikétasi
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padidinti daugiasluoksniy optiniy dangy atsparumg lazerio spinduliuotei.
Poliarizatoriy ir spektro dalikliy PLSS priklausomybé nuo lazerio impulsy
skaiCiaus pateikta 46 pav. Matome, kad tiek spektrg dalinanc¢ios (HR>99,5% @
532+HT>95%@ 355 i45°), tiek poliarizuojancios (Pol. Tp>98%, Ts>99,5% @
355 i56°) dangos atsparumas lazerio spinduliuotei buvo didesnis, naudojant
¢sdintus FS pagrindukus. Atsparumo priklausomybés nuo dengimo technologijos

skyrési matavimy paklaidy ribose.

HR>99.5%@532+HT>95%@355 nm, 5.7 ns, 50 Hz, AOI: 45 deg 10 Pol.Tp>98%, Ts<99.5%@355 nm, 5.7 ns, 50 Hz, AOI:56 deg.
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46 pav. Spektro dalikliy (a) ir poliarizatoriy (b) pazaidos lazerio spinduliuotei slenksc¢io (S-j-1)
priklausomybé nuo lazerio impulsy skaic¢iaus. Pagrindiniai matavimo parametrai: A=355 nm,
1=5,7 ns, =50 Hz, pluostelio diametras — 30 um (e intensyvumo lygyje).

4.5 Apibendrinimas

(1) Atlikus komerciskai poliruoty optiniy pagrinduky AFM ir XPS analize
buvo patvirtintas Bilbio sluoksnio ir popavirSiniy defekty, sudaryty is$

poliravimo liekany (CeOy), egzistavimas.

(2) Naudojantis masiy spektrinés analizés indukcinéje plazmoje metodu, buvo
jvertinta cerio koncentracija komerciSkai poliruoto FS pagrinduko
pavirSiuje ir nustatyta, kad poliravimo liekanos pavirSiuje pasiskirs¢iusios
netolygiai. Be to, lokalus poliravimo liekany pasiskirstymas buvo
patvirtintas atominiy jégy mikroskopu, skirtumais tarp fazinio ir

topografinio vaizdavimo rezimy.
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(3) Siekiant eliminuoti popavirSinius defektus, buvo sukurta cheminio
ésdinimo HF/HNOs tirpale metodika, leidzianti nuésdinti Bilbio sluoksnj

ir pasalinti mikrotriikiuose likusias poliravimo medziagas.

a) Nustatyta, kad cheminio ésdinimo metu optiniy pagrinduky SiurkStumas

didéja did¢jant ésdinimo trukmei.

b) Nustatyta, kad optimali komerciskai poliruoty FS pagrinduky ésdinimo
trukmé 20% - HF, 80% - HNO; rtigs¢iy misinyje yra ~1 min, 0 pazaidos
lazerio spinduliuotei slenkstis padidéjo ~4 kartus, lyginant su tos pacios

poliravimo partijos neésdintu kvarco pagrinduku.

(4) Nustatyta, kad metaly oksidy miSiniy, paprastai pasizyminciy didesniu
atsparumu lazerio spinduliuotei negu grynos medziagos, optinj atsparumag
taip pat ribojo pagrinduky poliravimo kokybe¢, t.y. Bilbio sluoksnis ir

popavirSiniai defektai.
(5) Skaidrinanéiy, poliarizuojan¢iy ir spektrg dalinanéiy optiniy elementy

atsparumo lazerio spinduliuotei padidéjo nuo 1,5 iki 3 karty, naudojant

chemiSkai ésdintus optinius pagrindukus.
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5. Optiniy dangy formavimas, naudojant ZrQ,/SiO, miSinius

Siekiant pagerinti optinio elemento spektrines savybes ir padidinti jo
atsparumg lazerio spinduliuotei, Siame skyriuje pateikiami moksliniy tyrimy
rezultatai apie metaly oksidy misiniy panaudojimg, formuojant interferencines
dangas su pagerintomis optinio elemento spektrinémis savybémis ir padidintu jo
atsparumu lazerio spinduliuotei. Sie rezultatai publikuoti Proceedings of SPIE ir

Lietuvos Fizikos zurnale (1, II).

5.1 Skaidrinancios dangos ant LiB30s (LBO) kristaly

Sio darbo metu buvo sumodeliuotos ir jonapluoi¢io dulkinimo bidu
suformuotos vienbangio su padidintu pralaidumu (AR@355+HT @532+1064) ir
tribangio (AR@355+532+1064) skaidrinimo dangos ant LBO kristaly, naudojant
Al,O5/SiO, plonus sluoksnius bei ZrO,-SiO, misinius. ZrO,-SiO, misiniy atveju
buvo pasirinktos dangy konstrukcijos su diskreciu ir tolygiai kintancio luZio
rodiklio profiliais. Modeliuojant Sias dangas, pagrindinis uzdavinys buvo pasiekti
kuo mazesn;j atspindj ties 355 nm, 532 nm ir 1064 nm bangos ilgiais, o tai néra
paprasta, naudojant mazo luZio rodiklio kontrasto medziagas (Zr.1.3.1 skyriy),
t.y. misinius. Padidintas pralaidumas 532 nm ir 1064 nm bangos ilgiams reiskia,
kad dangos sluoksniy storis parinktas taip, kad atspindys Siems bangos ilgiams
bty <4 9%. Atsparumui lazerio spinduliuotei didelg¢ jtakg turi kristalo
poliravimas, kurio metu sukuriami popavirSiniai defektai. Taciau Siame skyriuje
apsiribojome tik optimaliy dangy modeliy sukiirimu, panaudojant ZrO,-SO,
miSinius. Skaidrinan¢iy dangy lazio rodiklio profiliai ir atspindzio spektrai
pateikti 47 pav.

Geresnei dangos adhezijai su LBO kristalu pasiekti visose dangose
buvo naudojamas SiO, pasluoksnis, kuris blogina spektrinius dangos parametrus,
taciau yra biutinas [67]. Pirminiai dangy ant LBO kristaly tyrimai parodé¢, kad,

naudojant SiO, pasluoksnj, atsparumas UV lazerio spinduliuotei buvo ~ 10%
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didesnis nei be jo. Todé¢l visuose AR dangy modeliuose buvo naudojamas

>30 nm storio SiO, pasluoksnis.

AR<0,1%@ 355+HT@ 532+1064
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47 pav. Sumodeliuoty ir suformuoty skaidrinan¢iy dangy ant LBO kristaly luZio rodikliy
profiliai (a) ir (c) bei atspindZio spektrai (b) ir (d).

Ivairiy tipy skaidrinan¢iy dangy, suformuoty ant LBO kristaly, atspindzio
parametrai ir pazaidos lazerio spinduliuotei  slenkséiai, naudojant
nanosekundinius impulsus, bet skirtingg jy pasikartojimo daznj, yra pateikti 9-oje
lentelé¢je.

9 lentelé vairiy tipy skaidrinan¢iy dangy suformuoty ant LBO kristaly atspindzio parametrai ir
PLLS.

Dangos tipas Rass, | Rss2, | Riosas PLSS*, J/cm?
% % % 10 Hz 6 kHz
(Zr0O,-SO; mis.) Diskr. sl. AR3gss+H T 53211064 0,11 3,8 4,0 11,3 8,8
(Al,04/Si0,) Diskr. sl. ARzss+HTs32+1064 0,14 4.1 4.2 10,9 48
(Zr0,-SO, mis.) Kint. 1GZ. rod. AR3ss+HT 53241064 0,07 4.0 45 5,2 5,6
(Zr0O,-SO, mis.) Diskr. sl. ARgzss+532+1064 0,06 0,1 0,2 - 7,5
(Zr0O,-SO, mis.) Kint. 1GZ. rod. AR3ss+532+1064 0,07 0,4 0,3 - 10,2

*PLSS (1000-j-1) matavimo parametrai:A=355 nm, t= 8,7 ns, pluostelio diametras — 38 pum.
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Vienbangio skaidrinimo dangos su padidintu pralaidumu
(AR355+HT53241064), SUformuotos ZrO,-SO, misiniy pagrindu, buvo atsparesnés
nei suformuotos Al,O5/SiO, sluoksniy pagrindu. Tai ypac aiskiai pastebéta, esant
6 kHz impulsy pasikartojimo dazniui. Mazesn] aliuminio oksido pagrindu
suformuoty dangy atsparumg galéjo nulemti nepilna aliuminio sluoksnio
oksidacija, dulkinant metalinj Al taikinj. Siekiant sumazinti §j efekta, praktikoje
daZnai taikomas dangy atkaitinimas auksStoje temperatiiroje (pvz. 300°C), taciau
LBO kristalai jautriis tokiai temperatiirai ir degraduoja. D¢l Sios priezasties
atkaitinimo procedira negalima, todé¢l miSinly, pasiZyminciy mazesniais
sugerties nuostoliais panaudojimas — vienas efektyviausiy budy optimizuoti
dangy optinio atsparumo savybes.

Kaip ir buvo minéta anksCiau, §io darbo tikslas buvo padidinti
skaidrinan¢iy dangy ant LBO kristaly atsparumg lazerio spinduliuotei, esant
dideliems lazerio impulsy pasikartojimo dazniams (kHz). Tribangio skaidrinimo
atveju didesniu atsparumu pasizymejo kintancio luzio rodiklio profilio danga.
Paveikiant dangg didelio pasikartojimo daznio UV spinduliuotés impulsais, gali
buti suardomi didelio 1Gzio rodiklio medziagos oksido tarpatominiai rysiai
(dazniausiai metalo oksido, ZrOy), kurie nespé¢ja atsistatyti tarp impulsy. Todél,
panaudojus miSinius ($iuo atveju ZrO,-SO,) buvo galima sumazinti bendrg ZrO,
kiekj dangoje ir taip padidinti jos atsparumg. Tai matome 47 pav.c, kai dangoje
didziausios ZrO, frakcijos misinio (30%) sluoksnio storis yra plonas, palyginti su
bendru dangos storiu.

Skaidrinan¢ia danga padengtam LBO kristalui esant realioje
lazeringje sistemoje net kai energijos tankis maZzesnis uz pazeidimo slenkscio
tankj, stebimas laipsninis elemento pavirSiaus degradavimas. D¢l §ios priezasties
be PLSS, kristalo ,,isdirbty” valandy skaiCius realioje lazerinéje sistemoje, Kali
néra pastebéta dangos/kristalo degradavimo pozymiy, yra Kkitas svarbus

atsparumo lazerio spinduliuotei rodiklis.
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5.2 Didelio atspindZio dangos 266 nm bangos ilgiui

Analogiskai skaidrinan¢iy dangy atveju, panaudojus ZrO, miSinius
su SiO,, galima praplésti Sios medziagos naudojimo diapazong ir pagerinti jvairiy
lazeriniy komponenty optines savybes. Siame etape buvo sumodeliuotos ir IBS
technologija suformuotos didelio atspindZio dangos 266 nm bangos ilgiui

(HR@266) ant kvarco pagrinduky. Buvo pasirinkti trys skirtingi dangy modeliai:

(1) laipteliu mazéjantis, t.y. dangos struktiira, kai didelio luzio rodiklio
medziagos lazio rodiklis palaipsniui mazinamas, formuojant dangg (angl.

Step-down design, arba Rised design) islaikant /4 sluoksniy optinj storj;

(2) M4 sluoksniy optinio storio struktiira. Cia didelio laZio rodiklio medziaga

buvo pasirinkta ZrO,-SO, misinys (n=1,8);

(3) M4 sluoksniy optinio storio struktiira Al,03/SiO, sluoksniy pagrindu.

Aliuminio oksidas daznai naudojamas formuojant Sio diapazono
optines dangas, todé¢l jis buvo pasirinktas dangy, suformuoty ZrO,-SO, miSiniy
plonyjy sluoksniy pagrindu, palyginimui. Svarbiausi optiniy dangy parametrai

pateikti 10-oje lenteléje.

10 lentelé Pagrindiniai didelio atspindzio dangy ties 266 nm parametrai.

Medziagos, n@ R % Storis, Formule PLSS @266,

Dangos modelis H/L 266 NM um Jlem?

Laipt. HR@266 | ZrO,Mis./Si0, | ** [975| 1,13 | (HL)"H 6,4+0,2
Mis.HR@266 | ZrO,Mis./SiO, | 1,869 [97,9( 1,64 | (HL)*H 5,94+0,2
HR@266 AlL,O,/ Si0, | 1,744 |951| 1,69 | (HL)®H 8,0£0,2

** _ kintantis lazio rodiklis

Modeliuojant didelio atspindzio dangas, buvo norima pasiekti
atspindj, didesnj nei 95% 266 nm bangos ilgiui. Laipteliu mazé¢jancio lizio
rodiklio dangos struktiiroje laipteliy kiekis ir jy dydis (n) buvo parinkti ir
optimizuoti empiriskai, siekiant didesnio atspindzio, esant mazesniam dangos

storiui. Siy dangy laZio rodikliy profiliai ir atspindZio spektrai pateikti 48 pav.
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48 pav. Didelio atspindzio dangy 266 nm bangos ilgiui suformuoty ant lydyto kvarco liiZio
rodiklio profiliai (a) ir atspindzio spektrai (b).

Danga, turinti laipteliu mazéjancig struktiirg pasizyméjo didesniu
atsparumu lazerio spinduliuotei (PLSS=6,4+0,2 J/cm?) nei sluoksniy struktira,
panaudojant misinj (PLSS=5,9+0,2 J/cmz) kaip didelio liizio rodiklio medziaga
(n=1,8), nors pastaruoju atveju bendra ZrO, frakcija miSinyje buvo mazesné
(50%). Elektrinio lauko pasiskirstymas laipteliu mazéjancioje struktiiroje buvo
optimizuotas taip, kad intensyvumo smailés biity didelio draustinés juostos
plo¢io medziagoje, t.y. mazo lizio rodiklio (SiO,) sluoksniuose, ir tai lémé
didesn; optin} atsparumg. Yra Zinoma, kad S§i elektrinio lauko dangose
optimizavimo metodika turi didel¢ jtakg ultratrumpy lazerio impulsy taikymuose
[155]. Panaudojant didelio 1tzio rodiklio kontrasto sluoksnius dangos augimo
pradzioje ir véliau laipsniskai jj mazinant, buvo pasiektas reikiamas atspindys
(>95%) esant mazesniam dangos storiui. Laipteliu mazéjanti struktiira buvo
~ 500 nm plonesné uz strukttrg su fiksuotu misiniu. Tai gal¢jo jtakoti mazesnj
defekty kiekj dangoje, kuris lemia didesnj atsparumg lazerio spinduliuotei.
Plonesn¢ danga formuojama trumpesn; laika, todel ir tikimybé susidaryti
defektams mazesné. Defekty mazinimas yra viena i§ svarbiausiy optiniy dangy
tobulinimo sri¢iy bendroje optiniy elementy gamybos grandingje.

Kaip ir tikétasi, didziausiu atsparumu UV lazerio spinduliuotei
pasiZzymejo aliuminio oksido pagrindu suformuota danga ir tai lémé mazesné Sios

medziagos sugertis UV srityje nei ZrO, miSiniy su SiO,.
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5.3 Periodiskai kintancio lizio rodiklio — Rugate tipo dangos

Tesiant Zr0O,-SiO, miSiniy panaudojimg, optimizuojant optiniy
dangy parametrus, buvo sumodeliuotos ir IBS technologija suformuotos rugate
tipo didelio atspindzio dangos. 1.3.1 ir 1.3.2 skyriuose apibrézéme kokia yra
rugate dangos struktiira ir jos jtaka dangos spektrinéms savybéms, lyginant su
M4 optinio storio diskreciy sluoksniy dangos struktiira. Dangos, kuriy liizio
rodiklis Kkinta sinuso désniu, leidzia eliminuoti aukStesnes konstruktyvios
interferencijos sritis (1¢/3) ir sumazinti abipus Aq srities esancias interferencines
smailes (bangeles), formuojant didesnio pralaidumo sritis. Remiantis §iuo
teoriniu modeliavimu ir (17) iSraiska buvo suprojektuota 893 sluoksniy sinuso

désniu kintancio liizio rodiklio dangos struktiira (1g=1020 nm, 4n=0,68, n,=1,81)

(49 pav.a).
100
80 100 AI" n n l[\ 101 '
Teorinis dangos spektras w0 vl‘ ‘M ,HJ N\NU W'l
Suformuotos dangos spektras 80 |
60 i !
X 60 xj‘/z
iy . ¢ f s0t ¥
40| ] = aof
30+ \
20} =i : . A
e A3
' @ || “H” Lb 4
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49 pav. Didelio atspindzio Rugate dangos pralaidumo spektras ir liizio rodiklio kitimo profilis
(a) ir A/4 optinio storio sluoksniy dangos pralaidumo spektras (b).

Siekiant padidinti dangos pralaidumg 450 nm-850 nm diapazone,
empiriskai buvo sumazintas pirmyjy ir paskutiniyjy dviejy periody didziausias
luZzio rodiklis atitinkamai iki 1,62, 2,05, 1,91 ir 1,52 (49 pav.a paZyméta
rodyklémis). Matome, kad, lyginant su A/4 optinio storio sluoksniy dangos
pralaidumo spektru (49 pav.b), interferenciniy smailiy moduliacija tapo mazesné

ir pasiektas >80% pralaidumas visame 450 nm-850 nm diapazone.
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Kitame etape, panaudojant plonus ZrO,-SiO, miSiniy sluoksnius,

buvo suprojektuoti ir suformuoti du siaurajuosciai filtrai, Kitaip dar vadinami

Noch filtrais. Jie pasizymi siaura didelio atspindzio sritimi ties Ao ir didelio

pralaidumo zonomis abipus jos (6 pav.). Siekiant patikrinti jvairiy parametry

jtaka filtry spektrinéms savybéms, buvo suformuoti du filtrai: Notch 1 ir Notch 2

bei palyginti jy optinio pralaidumo spektrai su teoriSkai sumodeliuotais.

Pagrindiniai §iy dangy parametrai pateikti 11-oje lenteléje.

11 lentelé Pagrindiniai Notch 1 ir Notch 2 filtry parametrai.

Parametras Notch 1 Notch 2
Teor. 532 426
Ao, MM
Prakt, 543 427
Teor. 1,80 1,80
n
’ Prakt 1,83+0,01 1.80+0,01
Teor. 0,33 0,24
An
Prakt, 0,34+0,01 0,30+0,01
Apodizacija Gausiné Dalinai gausiné
) Bendras 5 5
Storis,
Sutapat. 1 (2%0,5) 1(2x0,5)
pm
Rugate 4 4

Notch 1 filtro, sudaryto i§ 500 sluoksniy, kuriy kiekvienas buvo 10

nm storio, pralaidumo spektras ir luzio rodiklio profilis pateikti 50 pav.

Pasirinktas 0,33 lazio rodiklio kontrastas (An), kuris lemia siaurg mazo

pralaidumo sritj, t.y. 50 nm filtro plotj ties =532 nm 30% pralaidumo aukstyje.

29 cikly moduliuota rugate zona apodizuota Gauso funkcija. Didelio pralaidumo

sritys abipus 4o buvo suformuotos, pritaikius ,,quinic* penktojo laipsnio polinoma

N(d)=Npag*+(Npag-No) (10t>-15t*+6t%), kur ny,, — pagrinduko lazio rodiklis, ny —

rugate dangos vidutinis laZio rodiklis, t — normuotas sluoksnio storis.
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50 pav. Notch 1 filtro pralaidumo spektras (a) ir lazio rodiklio profilis (b).

Palyginus teoriSkai sumodeliuoto ir suformuoto Noch 1 filtro
pralaidumo spektrus, pastebétas ~2% spektrinis poslinkis j ilgesniyjy bangy pusg.
Remiantis i8$matuotu pralaidumo spektru buvo atliktas atvirkstinis modeliavimas
ir suskaiciuotas suformuoto Noch 1 filtro lizio rodiklio profilis. Nustatyta, kad
formuojant danga, realus vidutinis luzio rodiklis buvo ~1,7 % didesnis, t.y.
1,83+0,01 vietoje 1,80 (Any=0,03). Remiantis iSraiska (1,=2noP) matome, kad
centrinis rugate dangos bangos ilgis tiesiogiai proporcingas vidutiniam lizio
rodikliui, todél jo nukrypimas nuo teoriSkai sumodeliuoto nuléme filtro centrinés
bangos postiimj.

Notch 2 filtro, sudaryto is 600 sluoksniy, kuriy kiekvieno storis
~8,3 nm storio, pralaidumo spektras ir luzio rodiklio profilis pateikti 51 pav.
Buvo pasirinktas 0,24 lizio rodiklio kontrastas (An), kuris lemia siaurg mazo
pralaidumo sritj, t.y. 28 nm spektro plotj ties 4;=426 nm 30% pralaidumo
aukstyje. 39 cikly moduliuota rugate zona buvo dalinai apodizuota Gauso
funkcija. Daliné apodizacija buvo atlikta nuo 0,5 pm iki 2 pm ir nuo 3 pm iki
4,5 um fizinio dangos storio. Viduriné¢ dalis, nuo 2 pum iki 3 pm nebuvo
apodizuota, siekiant suformuoti kuo mazesnj pralaidumg 426 nm bangos ilgiui,
optimizuojant mazesnj dangos storj ir luzio rodikliy kontrasta. Analogiskai Notch

1 filtro atvejui buvo pritaikytas penktojo laipsnio polinomas sutapatinimo sritims.
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51 pav. Notch 2 filtro pralaidumo spektras (a) ir lazio rodiklio profilis (b).

Palyginus teoriSkai sumodeliuoto ir suformuoto Notch 2 filtro
pralaidumo spektrus, nustatyta, kad mazo pralaidumo sritis buvo ~ 8 nm platesné
(30% pralaidumo aukstyje) ir gilesné, t.y. mazesnis pralaidumas 426 nm bangos
ilgiui (T=0,82%), nei teoriskai numatyta (T=2,72%). Atlikus atvirkstinj
modeliavimg buvo suskaiciuotas suformuoto Notch 2 filtro 1Gzio rodiklio profilis.
Nustatyta, kad realus lizio rodiklio kontrastas buvo 25% didesnis nei numatyta,
t.y. padid¢jo nuo 0,24 iki 0,30+0,01. IS teorijos seka, kad tiek A/4 optinio storio
diskreciy sluoksniy, tiek rugate dangy struktiirose luzio rodiklio kontrastas lemia
mazo pralaidumo srities plotj ir gylj, kas ir buvo pastebéta Siuo atveju.

Siuos abiejy filtry neatitikimus galima paaiskinti technologinio
proceso neapibréztumu, Kurj jtakojo zoninio taikinio kalibracija, t.y. sluoksnio
luZio rodiklio verteé, esant tam tikrai taikinio pozicijai. NeapibréZtumas atsiranda
vykdant pasikartojan¢ius dulkinimo procesus, kai pradinés dulkinimo salygos
vakuumin¢je kameroje néra visada vienodos. Yra Zinoma, kad iSvakuumavus
kamerg normaliomis sglygomis (kambario temperatiiros oru, esant atmosferos
slégiui) ir jg atidarius, jvairiomis dangomis/dalelémis pasidengusios vakuuminés
kameros sienos absorbuoja ore esancig drégme ir pasidengia tam tikra plévele.
V¢l sudarius vakuuma tokioje kameroje ir pradéjus reaktyvaus plonyjy sluoksniy
formavimo procesa, sluoksniy liizio rodiklis pakinta, lyginant su pries tai buvusiy
procesy metu. Temperatiira, vakuumas ir drégmé labiausiai jtakoja pradines

plonyjy sluoksniy savybes, todél siekiant iSvengti Siy efekty, kai kuriose plonyjy

102



sluoksniy formavimo technologijose daznai naudojamas kameros sieny
atkaitinimas aukstoje temperatiiroje (300°C), siekiant dezorbuoti drégme nuo
kameros sieny ir pasiekti kuo geresn; vakuumg. Miisy atveju, IBS technologija
atkaitinimo galimybés neturéjo, todél visi procesai pradéti esant kambario
temperatiirai (~20°C) ir tai galéjo nulemti filtry spektrinius netikslumus. Siuose
filtruose, kiekvieno sluoksnelio lazio rodiklis, augant dangai, kartais keiciasi kas
0,5%, tod¢l nedidelis liizio rodiklio nukrypimas nuo teorinio (kalibracinés
kreivés) jtakoja galutinj dangos spektrg ir jo paklaidas. Nepaisant to, buvo
pademonstruoti 2 rugate dangy tipai, pasizymintys unikaliomis spektrinémis

savybémis, t.y. siaurajuosciai filtrai su dideliu pralaidumu plac¢iame diapazone.

5.4 Apibendrinimas

(1) Atliktas teorinis jvairiy optiniy dangy, kuriy lizio rodiklis kinta tam

tikru uzduotu désniu, modeliavimas.

(2) Jonapluoscio dulkinimo biidu suformuotos skaidrinancios kintancio
luzio rodiklio dangos ant netiesiniy LBO kristaly. Panaudojus ZrO, ir
SiO, miSinius, buvo sumazintas bendras ZrO, kiekis dangoje ir taip
padidintas jos atsparumas UV lazerio spinduliuotei. SiO, pasluoksnio

panaudojimas leido padidinti atsparumg lazerio spinduliuotei 10%.

(3) Panaudojus ZrO, ir SiO, miSiniy plonus sluoksnius, buvo prapléstas
cirkonio oksido panaudojimas UV spektro srityje, formuojant
skaidrinancias ir didelio atspindzio dangas, pasizymincias didesniu

atsparumu lazerio spinduliuotei.

(4) ZrO,-SiO, misiniy pagrindu jonapluos¢io dulkinimo biidu buvo
suformuotos 3  periodiskai kintan¢io lizio rodiklio dangos,
pasizymin¢ios unikaliomis spektrinémis savybémis: siaura maZzo

pralaidumo sritimi ir dideliu pralaidumu placiame diapazone.
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6. Danguy i$ metaly oksidy ir jy miSiniy formavimas reaktyviojo
magnetroninio dulkinimo budu

Sis skyrius skirtas Kitai svarbiai optiniy elementy gamybos grandinés
daliai — optiniy dangy formavimo technologijoms. Visos plonyjy sluoksniy
savybes priklauso tik nuo formavimo technologijos ir proceso parametry, t.y.
skirtingomis technologijomis 1§ tos pacios medziagos suformuoti ploni sluoksniai
pasizymi skirtingomis savybémis. Siame skyriuje tyrimams buvo pasirinkta
magnetroninio dulkinimo technologija, kuri optiniy dangy industrijoje yra dar
palyginti mazai naudojama. Buvo tiriami nauji reaktyvaus dulkinimo kontrolés
metodai, leidziantys suformuoti gery optiniy savybiy plonus ZrO, ir Nb,Os-SiO,
misiniy sluoksnius, kuriy dengimo greitis yra didesnis, lyginant su jonapluoscio
dulkinimo technologija, o sluoksniy fiziniais ir optiniais parametrais jai
nenusileidzia. Siame skyriuje pateikti rezultatai publikuoti ,,Journal of Applied

Physics A%, ,,Vacuum® ir ,,Thin Solid Films* zurnaluose (V-VIII).

6.1 Plonyju ZrO,; sluoksniy formavimas reaktyviojo magnetroninio
dulkinimo biidu

6.1.1 Reaktyvaus dulkinimo proceso charakterizavimas

Vykstant cirkonio magnetroniniam dulkinimui i§ metalinio taikinio
pastovios galios reZimu reaktyviyjy dujy atmosferoje pasireiSkia taikinio jtampos
staigus didéjimas ir véliau mazéjimas, kuris priklauso nuo reaktyviy dujy srauto
ir jvairiy taikinio pavirSiuje vykstanéiy fizikiniy-cheminiy procesy. Dél
oksido/suboksido sluoksnio susidarymo Zr taikinio pavirSiuje antriniy elektrony
emisijos koeficientas (y,sgg) gali mazéti arba didéti, priklausomai nuo suboksido
plévelés cheminés sudéties. Sis koeficientas atvirk§¢iai proporcingas taikinio
jtampai, t.y. koeficiento padid¢jimas lemia taikinio jtampos mazéjimg ir
atvirks¢iai. Siuo efektu galima paaiskinti 3.2.4 skyriuje demonstruotas taikinio
jtampos signalo laikines priklausomybes (34 pav.), kai taikinio jtampa mazéjo

didéjant O, ar O,+N, srautui, kol galiausiai pasiekdavo maziausias vertes, esant
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pilnai oksiduotai taikinio bisenai. Sio darbo metu atlikti Zr dulkinimo proceso
tyrimai atskleide, kad, naudojant jtampos uzdaro ciklo kontrole, taikinio jtampa
pasiekdavo ir virSydavo numatyta didziausia jtampos verte. Tai iliustruoja 52
pav., kur (a) dalyje pateikta jutikliy ir valdikliy signaly laikinés priklausomybeés,
kai didinama kombinuoto jutiklio /O™ nustatyta verté (angl. set-point), taikinio
biisenai pereinant i$ oksido zonos j per¢jimo ir artimg metalo zong. Matome, kad
taikinio jtampa pasiekia ~85% (376 V). Sis efektas aiskiai iSreikstas 52 pav.b,
kur vaizduojama jutikliy ir valdikliy signaly laikinés priklausomybés, vykstant
vienam eksperimentiniam dulkinimo procesui. Matome, kad taikinio jtampa
pasiekia 93% (411V) lygj ir islicka stabili naudojant kombinuoto jutiklio
(V1/O") kontrole.
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52 pav. Jutikliy ir valdikliy laikiné priklausomybés: kai didinama V/O” nustatyta verté (a),
pavyzdinis ZrO, dulkinimo procesas, kai naudojama V/O” kontrol¢ (b). Reikty atkreipti
démes;j, kad dulkinimo procesas vyksta taikinio jtampai esant V1=93% (411 V), 0 maz¢éjant O,
srautui, taikinio jtampa pasieké didziausig verte ties 85% (376 V).

Sie ZrO, formavimo proceso tyrimai atskleidé unikalias cirkonio
taikinio savybes, vykstant reaktyviems dulkinimo procesams. Uzregistruotas
taikinio jtampos signalo padidéjimas vir§ numatytos didZiausias vertes (85%, 52
pav.a) siejamas su specifine taikinio pavir$iaus biisena, kai dél chemisorbcijos ir
jony implantacijos [100, 145] taikinio erozijos trekas pasidengia suboksido
sluoksniu, kuris pasizymi mazesniu antriniy elektrony emisijos koeficientu y,sg,
todeél taikinio jtampa pasiekia didesn¢ nei numatyta (85%, 376 V) verte (93%,
411 V). Reikia paminéti, kad Siuose eksperimentiniuose tyrimuose Zr dulkinimo

proceso kontrolei buvo naudojamas taikinio jtampos ir suzadinto deguonies
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emisijos (A=777 nm) intensyvumo santykis. Tokj pasirinkimg lémé technologinés
priezastys, nes naudojant vien tik taikinio jtampos kontrolg, nepavykdavo jos
»fiksuoti® ir stabiliai iSlaikyti ties 93% (411V). Optin¢ kontrole leido tiksliau
valdyti deguonies srauta kameroje. Tokiu btuidu charakterizavus reaktyvyjj Zr
magnetroninj dulkinimo procesa, buvo optimizuotas cirkonio oksido — labai
svarbios medziagos optiniy dangy gamyboje dulkinimo procesas, leidZiantis
formuoti mazy sugerties nuostoliy cirkonio oksido plonus sluoksnius optiniy

dangy taikymams.

6.1.2 ZrO, sluoksniy augimo sparta

Siuose eksperimentiniuose tyrimuose buvo lyginamas ZrO,
sluoksniy, suformuoty pastovaus RD srauto kontrolés metodu (A metodu) ir
uzdaro ciklo RD kontrolés metodu (B metodu), augimo sparta, taip pat augimo
spartos priklausomybé nuo azoto dujy kiekio vakuuminéje kameroje. ISsamiis
dengimo procesy parametrai pateikti 8-oje lenteléje.

B metodu, t.y. naudojant uzdaro ciklo kontrolés sistemg, bei esant
800W magnetrono galingumui ir 20 cm atstumui nuo taikinio iki pagrinduky,
buvo pasiekta 3,9 A/s — 6,4 A/s ZrO, sluoksniy augimo sparta. Tai atitinka 39%
ir 64% Zr metalo sluoksnio augimo sparta (10 A/s). Tuo tarpu metodu A
formuojant ZrO, sluoksnius esant 250W ir 500W magnetrony galioms ir
identiSkam atstumui tarp taikinio ir pagrinduky, augimo sparta buvo atitinkamai
0,13 A/s ir 0,15 A/s. Procesams stabilizuoti papildomai panaudojus N, dujas
[137, 138], buvo tikétasi padidinti sluoksniy ZrOxNy augimo spartg [140], taciau
procesy stabilumui Sis efektas jtakos neturéjo, o sluoksniy augimo spartos
nepadidéjo. ZrO, sluoksniy augimo spartos priklausomybé nuo N,/O, dujy srauto

santykio pateikta 53 pav.
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Augimo sparta, A/s

0 12,5 25 35 37.5
N,/0,, %

53 pav. ZrO; sluoksniy augimo spartos priklausomybé nuo N,/O,. Punktyrine linija rodo
sluoksniy augimo sparta, haudojant A kontrolés metoda.

Siuose eksperimentuose buvo pasiektos didelés sluoksniy augimo
spartos, nes dulkinimo procesai vyko taikinio peréjimo zonoje, naudojant B
kontrolés metoda, kai Zr taikinys néra pilnai oksiduotas. Tuo tarpu A metodu
dulkinimo procesai vyko pilnos oksidacijos zonoje, kur dulkinimo efektyvumas

(i8eiga) labai mazas, tod¢l sluoksniy augimo sparta itin maza.

6.1.3 ZrO; sluoksniy mikrostruktiira

Rentgeno spinduliy difrakcijos analiz¢ parode, kad dulkinimo
proceso metu, nenaudojant azoto, formuojasi polikristalinis monoklininés ir
tetragoninés cirkonio oksido kristaliniy faziy miSinys. ZrOxNy sluoksniy,
suformuoty, esant skirtingam N, srautui deguonies srauto atzvilgiu
difraktogramos pateiktos 54 pav. Naudojant 12,5%-25% N, srauta dulkinimo
atmosferoje, ZrO, sluoksniai buvo sudaryti i§ monoklininés ir romboedrinés
polikristalinés faziy miSinio. Nustatyta, kad vyraujanti monoklininé gardelé yra
orientuota (-111) plokstumoje, t.y. lygiagreciai bandinio pavirSiui, esant
20=28.1° kampui. Buvo pastebéta, kad monoklininés fazés smailiy intensyvumas
maz¢ja, didéjant azoto koncentracijai dulkinimo atmosferoje, ir visai iSnyksta,

esant N,/0,=37,5%. Tada stebima tik romboedriné ZrO, polikristaliné struktiira.
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54 pav. ZrO,Ny sluoksniy, suformuoty esant skirtingam N, srautui dulkinimo atmosferoje,
difraktogramos.

Reikia paminéti, kad romboedriné struktiira yra netipiné cirkonio
oksidui ir dazniausiai Sia kristaline strukttira pasizymi Zr;OgN, darinys. [Smatuoti
romboedrinés ZrO, gardelés parametrai a=3,613 A, ¢=9,09A nezymiai skyrési
nuo korteléje Nr.50-1172 cituoti pateikty Zr;OgN,4 gardelés parametry a=3,643 A,
c=9,05A.

Hasegava ir bendraautoriai [156] taip pat pastebéjo, kad ZrO,
pasizymi romboedrine struktiira po N, implantacijos, bet taip pat nesuformuoja
gerai zinomy Zr7OgNy ir Zr;0O.;N, romboedrinés fazés dariniy. Tokiu atveju Sie
dariniai turéty didele azoto koncentracija (Siy dariniy atominés koncentracijos
santykis N/O=1/2 ir 2/11). Autoriai nustaté, kad azoto ir deguonies atominés
koncentracijy santykis ZrO, sluoksniuose d¢l implantacijos tebuvo N/O~1/200.
Tai patvirtina ir musy rezultatus, kai dél santykinai didelio N, kiekio dulkinimo
atmosferoje (37,5% deguonies srauto atzvilgiu) azotas dangoje sudaré tik 4,5
atominiy procenty. XPS analiz¢ parode, kad esant 25% ir 37,5% azoto srautui
dulkinimo atmosferoje, ZrO, sluoksniuose jo tebuvo atitinkamai 2,1 ir 4,5 at.%.

Galime daryti svarbig iSvada, kad nors azoto srautas dulkinimo procesy metu
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buvo gana didelis (nuo 12% iki 37,5%), jo koncentracija ZrO, plonuose
sluoksniuose buvo maza (iki 4,5 at.%).

Nustatyta, kad po atkaitinimo (ore, atmosferos slégyje 300°C) ZrO,
sluoksniai persikristalizavo i§ monoklininés polikristalinés j romboedrine faze.
Tai rodo 54 pav., kai vyraujan¢ios monoklininés linijos intensyvumas ties
20=28,1° sumazéja perpus, o silpnesnés visai iSnyksta, tuo tarpu pagrindinés
romboedrinés linijos intensyvumas ties 260=29,6° iSauga. Tai galima paaiSkinti
tuo, kad, kaitinant polikristalinius sluoksnius, jvyksta struktiirinis fazinis virsmas,
kurio metu jy kristaliné struktiira i§ Zemesnés singonijos (monoklininés)
pasikeicia j aukStesnés singonijos (romboedring).

ZrOyNy sluoksniy pavirSiaus analiz¢ atominiy jégy mikroskopu,
esant jvairiems dulkinimo parametrams, pateikta 55 pav. ir rodo skirtingg
pavir§iaus morfologija. Buvo pastebétas pavirSiaus SiurkStumo (RMS)
sumazéjimas nuo 1,62 nm (esant sluoksniy augimo spartai v=6,4 A/s) iki 0,72 nm
(esant maZesnei sluoksniy augimo spartai v=5,2 A/s) (zr. 55 pav.a ir b). Panasi
tendencija buvo pastebéta ir sluoksniuose, suformuotuose Ar/O,/N, atmosferoje
(55 pav.c ir d). ZrO, sluoksnio, suformuoto esant 200°C temperatirai,
SiurkStumas buvo 0,95 nm.

Zinome, kad sluoksniy pavir§iaus Siurk§tumas formuojasi 4-o0joje
dangos augimo stadijoje ir priklauso nuo dulkanciy daleliy kinetinés energijos,
daleliy mobilumo ant padéklo, bei jo temperatiiros (zr.1.4.1 skyriy). ZrO,
sluoksniai buvo suformuoti esant ~40°C ir 200°C padéklo temperatiirai, todél
To/Tiya santykis yra atitinkamai ~0,11 ir 0,16 (ZrO, lydymosi temperatiira yra
2970 K). Tokiu atveju, remiantis SZM (zr.1.4.1 skyriy), adaptuotu didelés
energijos dulkinimo procesams, Siame darbe suformuoti ZrO, sluoksniai turéty

bati tarp T ir Z3 zony.
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a) #3 RMS=1.62 nm, RT, b) #3a RMS=0.72 nm, RT, c) #5 RMS=0.75 nm, RT,
N2=0%, v=6.4 A/s N2=0%, v=5.2 A/s N2=12.5%, v=4 A/s

d) #7 RMS=1.40 nm, RT, e) #4 RMS=0.95 nm, 200 C,
N2=25%, v=4.7 A/s N2=0%, v=4.5 A/s

55 pav. ZrO4Ny sluoksniy pavir§iaus morfologija, esant skirtingiems dulkinimo parametrams.

IS Siy rezultaty sudétinga pasakyti, ar 23% padidéjusi sluoksniy
augimo sparta (nuo 5,2 A/s iki 6,4 A/s) galéjo jtakoti pavirSiaus Siurk§tumo
padidéjimg nuo 0,72 nm iki 1,62 nm. Bet tai ir tikétina, nes didesniu grei¢iu
»atlékusi” dangos dalelé gali trukdyti pavirSinei daleliy difuzijai, taip sukurdama

defektus, sukeliancius didesnius sluoksnio jtempimus ir pavirSiaus nelyguma.

6.1.4 Optinés savybés

Skirtingomis salygomis suformuoty ZrO, ir ZrO,Ny sluoksniy liZio
rodiklio (n) ir ekstinkcijos koeficiento (k) priklausomybés nuo bangos ilgio
pateiktos 56 pav. Nustatyta, kad sluoksniy ekstinkcijos koeficientas ir lGzio
rodiklis, esant Ar/O,/N, dujy atmosferai, buvo didesni, nei esant Ar/O, aplinkai.
Todél optiniy dangy taikymams Sie sluoksniai netinkami. Tai galima paaiSkinti
didesniu sluoksniy tankiu [138, 140, 157] bei galimai didesniais sklaidos
nuostoliais [120], kurie padidéja dél padidéjusio pavirSiaus SiurkStumo. Taciau
kuris efektas tai jtakojo labiausiai, Siame darbe atsakyti buvo sunku.

Suskaiciuotos n ir k vertés ties 1000 nm ir 350 nm bangos ilgiams yra pateiktos
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12-oje lentel¢je. Reikia pastebéti, kad B kontrolés metodu suformuotas sluoksnis,
kai N,=0% (band. Nr.3), pasizyméjo santykinai mazais nuostoliais, lyginant su

sluoksniais, formuotais 200°C temperatiiroje (Nr.4 ir 2) ar atkaitintais (Nr.5 ir 7).

Zr-Ar/O2 procesas

1 1A, v=0.13 Als, KT
2.30¢ 1+atkaitintas 0.006 1A, v=0.13 Als, KT+atkaitintas
2 2 A, v=0.15 Als, 200 °C
225 \ 2+atkaitintas 2 A, v=0.15 A/s, 200 “C+atkaitintas
3 3B, v=6.4 Als, KT
- J+atkaitintas 0.004 3B, v=6.4 Als, KT+atkaitintas
220+
c X
2.15 \
0.002
210+
205¢ . a) b.)

. . , 0.000 3 o = .
400 600 800 1000 1200 300 350 400 450 500 550
A, NM A, M
Zr-Ar/O,+ N, procesas

—5 ——5N,-12.5%, B, v=4 Als, KT
230 &% = = S+atkaitintas 0.006- = =5N,-12.5%, B, v=4 A/s, KT+atkaitintas
: Rl <=6 N,25%, B, v=4.4 Als, KT
22 . ;+atkaitintas ——7N,-25%, B, v=4.7 Als, KT
2 — = =7N,-25%, B, v=4.7 Als, KT+atkaitintas
0.0044 \ ——8N,-35%, B, v=3.9 Als, KT
220t NN ST T .
= N e e el >
245 T T=====
0.002-
210}
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56 pav. Skirtingomis saglygomis suformuoty ZrO, ir ZrOyN sluoksniy laZio rodiklio (n) ir
ekstinkcijos koeficiento (K) priklausomybés nuo bangos ilgio.

Taip pat buvo pastebéta, kad sluoksniai, suformuoti A kontrolés
metodu 200°C temperatiiroje, arba po atkaitinimo procediiros, pasiZymeéjo
mazesniais nuostoliais (band. Nr. 1 ir 2). Tai rodo, kad §iuo metodu, nors ir esant
labai létai sluoksniy augimo spartai (0,13 A/s arba 0,15 A/s), kambario
temperatiiroje  suformuoti ZrOy, sluoksniai nebuvo pilnai oksiduoti (pries
atkaitinimg), ir pasizyméjo dideliais sugerties nuostoliais. Bet papildomai juos
atkaitinus 300°C temperatiiroje arba sluoksnius auginant didesnéje (200°C)
temperatiiroje, ZrO, sluoksniai pilnai oksidavosi ir sugerties nuostoliai buvo
mazesni. Tuo tarpu ZrO, sluoksniams, suformuotiems naudojant kontrolés
metoda B, atkaitinimo procedira neturéjo jtakos jy optinéms savybéms.
Maziausiais sugerties nuostoliais (maziausiomis k vertémis) pasizyméjo ZrO,

sluoksnis (Nr.2), suformuotas 200°C temperatiiroje. Tais atvejais, kai reikia
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formuoti dangas ant temperatiirai jautriy pagrinduky, pavyzdziui, anks¢iau
minéty LBO kristaly, tokios salygos néra priimtinos. Tod¢l turi biiti i§vystytas
toks technologinis dulkinimo procesas, kuris leisty formuoti gery optiniy savybiy
sluoksnius, esant kambario temperatirai (KT) vakuumingje kameroje. Naudojant
B kontrolés metoda, buvo suformuoti mazy nuostoliy (k=0,001 ties 350 nm) bei
didelés augimo spartos (6,4 A /s) ZrO, sluoksniai, kai temperatiira dulkinimo

proceso metu buvo iki 40°C.

12 lentelé. Pagrindinés ZrO; sluoksniy fizinés ir optinés savybés.

Band Nr. | 2 3 4 5 6 7 8

Parametras

Kontrolés metodas A A B B B B B B B

Siurkstumas

(RMS), nm - - 1.62/0.72 0.95 0.75 - 1.40 - -

n@1000 211 216 2.15 2.16 2.16 2.17 2.20 2.16 -

k@350 x1072 0.48 0.006 0.1 0.1 0.18 0.19 0.4 0.23 -

Storis, nm 121 91 768 271 240 262 285 235 292

Dr.juost. Egrayc, €V

(A=+0.08 V) 477 494 4.89 5.04 5.04 5.12 4.88 5.07 3.77

Itempimai, GPa i i i

(A=+0.007 GPa) 0.216 0.276 0.398 0.296 0.278 0.471
monokl. monokl.  monokl. monokl.  monokl.

Kristaliné fazé - - + + + + + - rombo
tetrag. tetrag. tetrag. rombo. rombo.

Kai kurie autoriai teigia [140], kad didéjant azoto kiekiui reaktyviyjy
dujy atmosferoje, didéja sluoksniy liizio rodiklis ir mazéja draustiniy energijy
juostos plotis. Taciau Siame darbe aiSkios draustiniy energijy juostos plocio

priklausomybeés nuo N, kiekio nebuvo nustatyta (12 lentele).

6.1.5 Apibendrinimas

(1) Atlikti ZrO, reaktyviojo magnetroninio dulkinimo proceso tyrimai parodé,
kad uzdaro ciklo reaktyviy dujy kontrolés sistema su kombinuotu jutikliu
(V1/O") yra technologiskai tinkamas bidas aktyviai valdyti Zr reaktyvaus
dulkinimo procesa, esant netiesiniam taikinio jtampos atsakui.

(2) Optimizavus reaktyviojo magnetroninio dulkinimo procesa, panaudojant
V+/O” jutiklj, buvo padidinta ZrO, sluoksniy augimo sparta nuo 0,15 A/s

iki 6,4 A/s, kuri siekia 64% Zr metalo augimo spartos. ZrO, sluoksniai,
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suformuoti  ~20-40°C temperatiiroje, pasizymi mazais nuostoliais
(k=0,001, A=350 nm) ir dideliu lazio rodikliu (n=2,15, 4=1000 nm). Sios
optinés savybés leidzia suformuoti didelio luZio rodiklio kontrasto

daugiasluoksnes optines dangas, turin¢ias mazus sugerties nuostolius.

(3) Naudojant uzdaro ciklo reaktyviy dujy kontrolés sistemg Zr dulkinimo

procesams, vykstantiems peréjimo zonoje, azoto panaudojimas
reaktyviyjy dujy atmosferoje nepadidina sluoksniy formavimo spartos.
Papildomas azoto panaudojimas sluoksniy augimo spartg galéty nezymiali
padidinti tik tuo atveju, jei dulkinimo procesai biity vykdomi oksido

zonoje.

(4) Kai ZrO, sluoksniai buvo formuojami naudojant uzdaro ciklo RD

kontrolés sistema, papildomas sluoksniy atkaitinimas jy optinéms
savybéms jtakos neturéjo. Taciau, naudojant pastovaus reaktyviy dujy
srauto kontrole, suformuoty sluoksniy optinés savybés pageréja juos
atkaitinus. Tai rodo nepilng cirkonio oksidacijg dulkinimo proceso metu,

kai naudojama pastovaus srauto reaktyviy dujy kontrolé.

(5) Rentgeno difrakcijos strukttiriné analizé parodé, kad, cirkonj dulkinant

deguonies reaktyviy dujy atmosferoje, susiformuoja polikristaliniai oksido
sluoksniai, pasiZymintys monoklininés-tetragoninés faziy miSiniu. Tuo
tarpu Zr dulkinant deguonies ir azoto reaktyviy dujy atmosferoje susidaro

monoklinés-romboedrinés faziy miSinys arba vien tik romboedriné faze.

(6) ZrOxNy sluoksniy atominés sudéties analizé parodé, kad nors santykinis

azoto dujy srautas Zr dulkinimo procesy metu buvo gana didelis (nuo 12%
iki 37,5% deguonies atzvilgiu), azoto koncentracija plonuose sluoksniuose

buvo maza (iki 4,5 at.%).
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6.2 Reaktyviojo magnetroninio dulkinimo biidu suformuoty Nb,0O5/SiO,
miSiniy sluoksniy tyrimas

6.2.1 Nb,Os frakcijos misiniy plonuosiuose sluoksniuose priklausomybé nuo p-
DC ir RF saltiniy galios

Nb,Os/SiO, misiniy ploni sluoksniai buvo formuojami pastovios
srovés impulsiniu (Nb,Os sluoksniams) ir radijo daznio (SiO, sluoksniams)
rezimais. Formuojant miSiniy plonus sluoksnius su didele Nb,Os frakcijos dalimi,
RF $altinio galia kito nuo 50 W iki 480 W, kai p-DC galia buvo pastovi — 376 W.
Formuojant mazy Nb,Os frakcijos daliy misiniy plonus sluoksnius, p-DC galia
buvo kei¢iama nuo 150 W iki 380 W, esant pastoviai RF $altinio galiai — 500 W.
Atstumas nuo taikinio iki pagrinduky buvo ~270 mm. Atlikus eksperimentinius
p-DC/RF Nb,Os/SiO, misiniy formavimo procesus, buvo nustatyta tiesiné Nb,Os
frakcijos dydzio miSiniy plonuose sluoksniuose priklausomybé nuo p-DC ir RF
Saltiniy galios (57 pav.). Tai leidzia pasirinkti bet kokj Nb,Os ir SiO, frakcijy
santyk] miSinyje, tuo paciu ir bet kokig luZio rodiklio vert¢ tarp ,,maiSomy‘
dielektriniy medziagy. Reikia paminéti, kad §i priklausomybé buvo nustatyta,
atliekant eksperimentinius reaktyvaus dulkinimo procesus, esant B kontrolés
metodui. Ji gali nezymiai keistis, pakeitus kontrolés salygas ir/arba geometring

vakuuminés kameros elementy konfigiiracija.

Si katodo RF galia, W

56 200 250 300 350 400 450 500

] m  Kei¢iama Si katodo RF galia kai

Nb katodo p-DC galia lieka pastovi (500 W)

Nb,O, frakcija, %

A Keiiama Nb katodo p-DC galia kai
A Si katodo RF galia lieka pastovi (376 W)
0 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " J
150 200 250 300 350 400
Nb katodo p-DC galia, W

57 pav. Nb,Os frakcijos dydzio Nb,Os/SiO, misiniy plonuosiuose sluoksniuose priklausomybé
nuo p-DC ir RF §altiniy galios.
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6.2.2 Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy augimo sparta

Nb,Os ir SiO, sluoksniy, suformuoty naudojant RD kontrolés metodg
B, augimo sparta buvo atitinkamai 61% ir 137% didesné, nei naudojant metoda

A, esant identiSkai magnetrony ir pagrinduky laikiklio geometrinei

konfigiiracijai. MiSiniy augimo spartos priklausomybé nuo Nb,Os frakcijos

dydzio miSinyje pateikta 58 pav.

4.0

O Metodas A
35LA Metodas B & A

30

251

20 A A

Augimo sparta, A/s

1.5

1.0

(]
0.5

60

80

100

Nb205 frakcija, %

58 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy augimo spartos priklausomybé nuo Nb,Os
frakcijos dydzio miSinyje. Dulkinimo procesy statistinés misiniy paklaidos buvo iki 5%.

Didesné sluoksniy augimo sparta buvo gauta, kai dulkinimo proceso
metu medziagy taikiniai nebuvo pilnai oksiduoti, t.y. sluoksniai buvo formuojami
per¢jimo zonoje. Augimo spartos padidinimas turi ne vien tik akivaizdzig
prakting nauda, bet taip pat gali biti jdomus ir moksliniu pozidiriu. 2012 m.
publikacijos [37] autoriai nustaté, kad padidinus TiO, sluoksniy augimo sparta,
pavyko iSvengti Sios medziagos kristalizacijos, t.y. pavyko suformuoti amorfinius
titano oksido sluoksnius, kurie optiniy dangy taikymams yra pranasesni, nes
pasiZymi maZesniu pavirSiaus SiurkStumu ir mazesniais sklaidos nuostoliais.
Didesné sluoksniy augimo sparta gali buti esminis metodo privalumas,
formuojant plonuosius amorfinius sluoksnius i§ kristalizuotis linkusiy medziagy,
tokiy kaip TiO,, Al,O3, HfO, ir kt.
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6.2.3 Nb,Os/Si0O, misiniy pavirSiaus Siurkstumas, mikrostruktiira, jtempiai

PavirSiaus SiurkStumo analizé AFM parodé, kad skirtingais metodais
suformuoty Nb,Os/SiO, misiniy SiurkStumas priklausé tik nuo pagrinduko
SiurkStumo ir nepriklausé nuo dulkinimo kontrolés metodo. Pagrindiniai fiziniai
ir optiniai Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy parametrai pateikti 13-0je
lenteléje. Kaip buvo minéta ankséiau, komercinés kokybés lydyto kvarco (FS)

pagrinduko Siurkstumas (RMS) svyruoja 0,35 nm — 0,70 nm ribose.

13 lentelé. Pagrindiniai fiziniai ir optiniai Nb,Os/SiO, miSiniy plonyjy sluoksniy parametrai.

v |Siurksumas n@soo @30 pizinis EE’: 1”02{3 trempiai, - g,
RMS, nm nm <10 storis, nm (Azgio.04 eV) (A=7 MPa) %
Kontrolés metodas A
Nb,O5100% | 0,53%0,02 2,25 25,70 723 3,46 - -1,2
Nb,O568% | 0,55+0,02 1,97 4,16 739 3,64 - -2,9
Nb,O546% | 0,55+0,04 1,81 1,53 924 3,77 - -3,2
Nb,O525% | 0,45+0,03 1,63 0,56 982 3,95 - -3,3

Nb,0s0% | 0,42+0,02 1,47 0,08 1120 - - -

Kontrolés metodas B

Nb,O5100%| 0,45+0,02 2,26 25,60 273 3,46 -33 0,0
Nb,Os 73% | 0,48+0,04 2,04 9,63 330 3,61 -69 0,4
Nb,Os 53% | 0,39+0,01 1,86 3,57 386 3,75 -19 -0,15
Nb,Os 22% | 0,46+0,02 1,62 0,29 545 4,03 -49 0,3
Nb,Os 0% | 0,43+0,02 1,46 0,008 653 - -38 -

laZio rodiklio nevienalytiskumas

Matome, kad miSiniy plonyjy sluoksniy SiurkStumas paklaidy ribose
sutapo su pagrinduky SiurkStumu. Rentgeno spinduliy difrakcijos analizé parode,
kad Nb,Os/SiO, misiniy ploni sluoksniai, suformuoti naudojant abu kontrolés
metodus, buvo amorfiniai. Sie duomenys gerai sutampa su kity autoriy
rezultatais, kurie taip pat patvirtina amorfing Nb,Os ar Nb,Os/SiO, misiniy
plonyjy sluoksniy sandarg [26, 39, 90, 158, 159]. Tai labai svarbu formuojant
minéty medziagy optines dangas, nes amorfinés dangos lyginant su
polikristalinémis dangomis pasizymi mazesniais sklaidos nuostoliais.

Nb,Os/SiO, misiniy plonieji sluoksniai, suformuoti naudojant
kontrolés metoda B, pasizyméjo spaudimo jtempiais, Kuriy vertés svyravo tarp

-19+7 MPa ir -69+7 MPa (13 lentel¢). Taciau Siame darbe aiSkios jtempiy
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priklausomybés nuo Nb,Os frakcijos dydzio Nb,Os/SiO, misiniy sluoksniuose
nebuvo nustatyta. Pazymésime, kad Siame darbe jvertinti miSiniy jtempiai gerai
sutampa su literatiiros duomenimis [160], kai skirtingomis technologijomis
suformuoty miSiniy plonyjy sluoksniy jtempiai svyruoja tarp 140 MPa (tempimo)
ir -163 MPa (spaudimo). Misiniy plonyjy sluoksniy panaudojimas yra vienas

svarbiausiy jtempimy dangose mazinimo ar kompensavimo metody.

6.2.4 Nb,Os/S10, misiniy plonyjy sluoksniy RBS analizé

Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty dviem kontrolés
metodais, atominés koncentracijos ir nustatytos tankio vertés pateiktos 14 — oje
lenteléje. Siame darbe amorfiniy Nb,Os sluoksniy tankis buvo nustatytas
atitinkamai, 4,39+0.16 g/cm® (metodas A) ir 4,44+0.14 g/cm® (metodas B), kuris
sudaro 98% ir 99% tirinio niobio pentoksido tankio (4,47 glcm®).

14 lentelé. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy nustatytos tankio vertés bei atominiy
koncentracijy, iSmatuoty RBS metodu ir suskaiciuoty i$ tiiriniy koncentracijy, palyginimas.

Misiniy sl. koncentracijos Tankis, Tiiriné konc. .
NI i¥matuotos RBS, At. % glem? Bruggeman, % Suskaiciuota At. %
Nb Si 0] Nb,Os/SiO, Nb Si 0]
Kontrolés metodas A
Nb,O5100% | 27,6 +1,9 - 72 4,39+0,16 100/0 28,6 - 71,4
Nb,O5 68% 20,8 £1,5 10,0+3,5 69 4,01+0,14 68/32 18,9 11,3 69,8
Nb,O5 46% 148+1,0 13.8+3,6 71 3,68+0,15 46/54 125 18,7 68,8
Nb,O5 25% 8,6 £0,6 24,6 £3,3 66 3,25+0,14 25/75 6,6 256 67,8
Nb,0O5 0% - 33,3+3,3 66 2,21+0,13 0/100 - 33,3 66,7
Kontrolés metodas B
Nb,O5100% | 30,5+2,1 - 69 4,44+0,14 100/0 28,6 - 71,4
Nb,Os5 73% 25+1,8 9,0+3,3 66 4,14+0,15 73/27 200 9,6 70,0
Nb,Os 53% 13,8+1,3 18,0+34 68 3,80+0,12 53/47 145 164 69,1
Nb,Os 22% 6,2 +0,9 249 +3 4 68 3,11+0,15 22/78 59 265 67,6
Nb,Os5 0% - 33,1434 66 2,21+0,14 0/100 - 33,3 66,7

SiO, sluoksniy tankis abiem dulkinimo kontrolés metodais paklaidy
ribose buvo vienodas (2,21+0,14 g/cm®), o tirinio amorfinio silicio dioksido
tankis yra 2,20 g/cm®. Atominés misiniy plonyjy sluoksniy koncentracijos,
iSmatuotos RBS metodu ir suskaiCiuotos remiantis 33 israiska, paklaidy ribose
sutapo. Tai rodo, kad abiem metodais suformuoti ploni misiniy sluoksniai buvo

geros stechiometrijos, t.y. proceso metu vyko pilna oksidacija. Plonyjy
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Nb,Os/SiO, misiniy sluoksniy, suformuoty naudojant skirtingus kontrolés
metodus, lizio rodiklio priklausomybé nuo tankio pateikta 59 pav. Didelio tankio
skirtumy tarp abiem metodais suformuoty plony miSiniy sluoksniy nustatyta
nebuvo, nors Siek tiek didesnis Nb,Os sluoksnio tankis buvo, naudojant B

metoda.

23
2.2
21

O Metodas B D+
O Metodas A /

800 nm)

20+
191
1.8

1L7F

16+ 7
15) < e Aproks.(A metod.): y=1.41-0.14x+0.07x*
: ; Aproks.(B metod.) y=1.19+0 01x+0.05x"
14 1 1 1 1 i 1 1 1 1
21 24 27 30 33 36 39 42 45

Tankis, g/cm®

LaZio rodiklis (.

59 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty skirtingais metodais, lazio rodiklio
priklausomybé nuo jy tankio.

6.2.5 Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy optinés savybés

Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty naudojant du RD
kontrolés metodus, lizio rodiklio ir ekstinkcijos koeficiento dispersijos pateiktos
60 pav. Buvo nustatyta, kad grynyjy medziagy (Nb,Os ir SiO,) bei jy atitinkamy
koncentracijy miSiniy plonyjy sluoksniy optinés konstantos buvo beveik
vienodos (13 lentelé) abiejy kontrolés metody atveju. Kaip ir buvo tikétasi,
mazejant Nb,Os frakcijai miSinyje, luZio rodiklis ir ekstinkcijos koeficientas
mazéjo. Siame darbe nustatyta tiesine Nb,Os frakcijos misiniy plonuose
sluoksniuose priklausomybé nuo p-DC ir RF $altiniy galios. Taigi, pasinaudojant
Siomis priklausomybémis, galima lengvai suformuoti sluoksnius, kuriy lizio
rodiklio vertés kisty ribose, atitinkanciose ribines grynyjy komponenty (niobio ir

silicio oksidy) lizio rodikliy vertes.
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60 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty, naudojant du RD kontrolés
metodus, liZio rodiklio ir ekstinkcijos koeficiento priklausomybé nuo bangos ilgio.

Nustatyta, kad miSiniy plonyjy sluoksniy luzio rodiklis didéja
tiesiskai, didéjant Nb,Os frakcijai miSinyje (61 pav.), kol pasiekia didziausig
verte n=2,26 (kai /=800 nm). Siame darbe nustatytas niobio pentoksido liZio
rodiklis £1% tikslumu sutampa su kity autoriy darbuose publikuotais rezultatais
[26]. Lizio rodiklio ir ekstinkcijos koeficiento vertés pateiktos 13-oje lenteléje.

Ekstinkcijos koeficiento dispersija rodo, kad didéjant SiO, frakcijai
miSinyje, fundamentinis plonyjy sluoksniy sugerties krastas slenkasi j trumpesniy
bangos ilgiy pusg¢. Nb,Os/SiO, miSiniy draustiniy energijy juostos plo¢io (angl.
band-gap, Ey) priklausomybé nuo Nb,Os frakcijos miSinyje pateikta 61 pav.
Plonyjy miSiniy sluoksniy draustinés energijos tarpas kito nuo E;=3.46 eV —
grynam niobio pentoksidui iki Eg=4.03 eV — Nb,0s-22% (13 lentel¢). Tai
atitinka bangos ilgius atitinkamai 4,=358 nm (Nb,Os) ir 4,=308 nm (Nb,Os-
22%). Galimyb¢ valdyti draustiniy energijy juostos ploti arba medziagy sugerties

ribg yra patraukli, nes leidzia praplésti kai kuriy medziagy naudojima
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platesniame spektro diapazone, kaip jau demonstravome ZrO,/SiO, miSiniy

plonyjy sluoksniy atveju.

42r —A— Metodas B 123
414 -- m-- Metodas A P 51
1 . {22
“or <—— 1,4 E
39t ’ 8
120
3 38} =2
% 1192
w7l 3
{18 ¢
36} K]
35 1175
347 15

. . . . A A . .
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61 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plony sluoksniy lazio rodiklio ir draustiniy energijy tarpo (Eg)
priklausomybé nuo Nb,Os frakcijos miSinyje.

Nb,Os/Si0; misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty Sio darbo metu,
optiniy savybiy (Eg, n) palyginimas su kity autoriy darbais (62 pav.) rodo, kad
niobio pagrindu suformuoti miSiniy plonieji sluoksniai skirtingomis jy
formavimo technologijomis pasizymi panaSiomis lizio rodiklio ir Ey vertémis.
D¢l Sios priezasties Nb,Os, kaip optiné medziaga mégstama daugelio optiniy
dangy specialisty ir yra placiai naudojama ypac¢ sudétingy optiniy parametry

dangoms formuoti [161].

44l —A— Metodas B
4‘3 [ —®—Metodas A ' Jﬁ
4ol —O Nb,O/SIO, M. [26]

>

()

ue
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| —0—Ta,0, [90, 162, 163]
3.2 [ —*—TiO, (164, 165]
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Lazio rodiklis (=800 nm)

62 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy draustiniy energijy tarpo priklausomybé nuo

luzio rodiklio ir palyginimas su kity autoriy darbais, bei kitomis aktualiomis medziagomis.

Nb,Os/SiO, misiniai [26, 39], Ta,0s — [90, 162, 163], TiO, — [164, 165]. Paklaidy stulpeliai
rodo $iy medziagy Eg ir n ver¢iy ribas pateikiamas literatiiroje.

TiO,, daznai naudojamas optiniy dangy formavimui, pasizymi
didesniu luzio rodikliu, bet mazesniu Ey. Tuo tarpu Ta,Os, giminingas Nb,Os ir

pasizymi didesniu draustiniy energijy juostos ploc¢iu, bet mazesniu lizio rodikliu.
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Zenkliai didesniu laZio rodiklio nevienalytiskumu (angl.
inhomogeneity) pasizyméjo plonieji miSiniy sluoksniai, suformuoti A metodu.
Nb,Os/SiO; plony misiniy sluoksniy, suformuoty naudojant skirtingus kontrolés
metodus, lazio rodiklio nevienalytiSkumo priklausomybé nuo Nb,Os frakcijos
misinyje pateikta 63 pav. Kai sluoksnio luzio rodiklis mazéja, didéjant storiui,
t.y. sluoksniui augant — sakoma, kad yra neigiamas lazio rodiklio
nevienalytiSkumas, jei prieSingai, t.y. liZio rodiklis did¢ja did¢jant storiui —

teigiamas.
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63 pav. Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy, suformuoty skirtingais metodais, 1Gzio rodiklio
nevienalytiskumo priklausomybé nuo Nb,Os frakcijos.

Sie tyrimai parodé, kad Nb,0s/SiO, miginiy ploni sluoksniai,
suformuoti vykstant dulkinimo procesams oksiduoto taikinio zonoje (metodas
A), pasizymi neigiamy liizio rodiklio nevienalytiSkumu. I§ 63 pav. matyti, kad
nevienalytiSkumo absoliutinés vertés didéja didéjant SiO, frakcijai miSinyje,
todel Si taikinio reaktyvusis dulkinimas labiausiai ir jtakojo galutinj miSiniy
sluoksniy nevienalytiSkumg. Tai galima paaiSkinti porétumo kitimu
besiformuojanciuose misSiniy plonuose sluoksniuose esant nestabiliems
procesams, kurie vyksta dél stipriai oksiduoto taikinio (Si). Formuojant
sluoksnius A metodu, buvo naudojamas didelis O, srautas (7-a lentelé), siekiant
pilnai oksiduoti niobio atomus (suformuoti Nb,Os). Tenka pastebéti, kad, esant
mazoms RF galioms, t.y. formuojant didelés Nb,Os frakcijos miSinius, $is srautas

buvo stipriai per didelis, nei yra reikalingas Si oksidacijai. Palyginimui
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didziausias teigiamas nevienalytiSkumas buvo nustatytas naudojant RD kontrolés

metoda B tik +0,4%.

6.2.6 Siiulymai MS technologijos tobulinimui

Siekiant pagerinti vieng i§ optiniy komponenty gamybos grandziy
pademonstravome reaktyviojo magnetroninio dulkinimo technologiniy procesy
patobulinimus, naudojant uzdaro ciklo RD valdiklj. Tai leido formuoti gery
optiniy savybiy (mazy sugerties nuostoliy, didelio lizio rodiklio) ZrO,, Nb,Os,
SiO, sluoksnius, esant didelei sluoksniy augimo spartai. Taciau, norint
suformuoti ypatingy savybiy optines dangas, reikalinga nuolat tobulinti dangy
formavimo technologijas, todél, siekiant dar labiau pagerinti procesy stabilumg,
buvo pasitlytas esamos magnetroninio dulkinimo sistemos patobulinimas.
Principiné, patobulintos Nb,Os/SiO, miSiniy formavimo sistemos schema

pateikta 64 pav.

Bipolinisimpulsinis
DC generatorius

katodas/anodas anodas/katodas
Uzdaro ; Optinio
cikloRD | jutiklio
valdiklis - jéjimas katodas/anodas anodas/katodas

1

i\ !

i Jutiklio(Vy) 1

i jejimas s

: E PEM
1
Fissaamnarnssuanailossaanall e s sesagn i se s agnaas g a s e o gl
MSV Ar

Bipolinisimpulsinis
DC generatorius

64 pav. Principiné, patobulintos Nb,Os/SiO, mi$iniy formavimo sistemos schema.

Tai bipolinio impulsinio magnetroninio dulkinimo schema, kurios
vienas esminiy privalumy — iSnykstancio arba plaukiojancio anodo efekto
eliminavimas (Zr 1.11.3.1 skyriy). Siuo atveju vienu metu dulkinami du katodai

(taikiniai), kuriy vienas tam tikru momentu yra anodas, o kitas — katodas ir
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atvirk$Ciai. Tokiu budu galima iSvengti plazmos nestabilumy, Vvykstant
ilgalaikiams procesams, kai nebipolinéje sistemoje elektronai dreifuoja link
anodo (kuris daznai yra tiesiog kameros sienos) ir dél besiformuojancio ant jo
dielektrinio sluoksnio keiciasi sistemos elektrinés savybés. Tai turi lemiamos
itakos sluoksniy optinéms ir fizinéms savybéms, kaip, pavyzdziui, dideliam luZio
rodiklio nevienalytiSkumui, kuriuo pasizyméjo A metodu suformuoti misiniai.

Irengta plazmos emisijos monitoringo (PEM) sistema leidzia tiksliau
kontroliuoti RD dujy kiekj vakuuminéje kameroje, pasinaudojant galimybe
kombinuoti jutiklius kaip tai buvo padaryta ZrO, sluoksniy atveju. Tai leido
pasiekti geras sluoksniy optines ir fizines savybes.

SiO, sluoksniams formuoti sitiloma naudoti boru legiruotg Si taikinj.
Legiravimas boru S§ig puslaidininking medZiaga (Si) pavercia laidzia elektros
srovei, todél SiO, sluoksniy formavima RF budu galima bus pakeisti impulsiniu
DC (p-DC) dulkinimu, kuris daugeliu atveju pranasesnis nei RF (labiau

lokalizuota plazma, didesnis dulkinimo greitis ir t.t.)

6.2.7 Apibendrinimas

(1) Naudojant taikinio jtampos uzdaro ciklo kontrole, keiciant reaktyviy dujy
srautg, Nb,Os ir SiO, sluoksniy augimo sparta buvo atitinkamai 61% ir
137% didesné, nei naudojant pastovaus reaktyviy dujy srauto kontrole,
esant identiSkai magnetrony ir pagrinduky laikiklio geometrinei

konfigiiracijai.

(2) Nustatyta tiesiné Nb,Os frakcijos misinyje priklausomybé nuo p-DC ir RF
Saltiniy galios. Tai leidZia pasirinkti bet kokig 1GZio rodiklio vert¢ tarp
Nb,Os ir SiO; ir formuoti optines dangas misSiniy pagrindu, pasizymincias

geresnémis optinémis savybémis.

(3) PavirSiaus  SiurkStumo analizé parodé, kad skirtingais metodais

suformuoty Nb,Os/SiO, misiniy Siurk§tumas priklauso tik nuo pagrinduko

123



SiurkStumo ir nepriklauso nuo kontrolés metodo. Nustatyta, kad

Nb,Os/SiO, misiniy ploni sluoksniai yra amorfinés biisenos.

(4) Nustatyta, kad miSiniy plonyjy sluoksniy lazio rodiklis mazéja tiesiSkai,
didéjant SiO, frakcijai misinyje, o fundamentinis misiniy plonyjy
sluoksniy sugerties kraStas slenkasi j trumpesniy bangos ilgiy pusg.
Praktikoje tai leis formuoti optines dangas su valdomu medZiagos

draustiniy energijy juostos plo¢iu.

(5) Nustatyta, kad didesniu luzio rodiklio nevienalytiSkumu pasizymi
miSiniai, suformuoti pastovaus reaktyviy dujy srauto kontrolés metodu,
vykstant dulkinimo procesams, esant oksiduoto taikinio biisenai, ir kinta
ribose nuo -1,2% — Nb,Os iki -3,3% — Nb,O5-25%.

(6) Pasitlyta bipolinio impulsinio magnetroninio dulkinimo schema,
leidZianti padidinti reaktyviojo magnetroninio dulkinimo procesy
stabilumg ir pagerinti optines bei fizines plonyjy dielektriniy sluoksniy

savybes.
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ISVADOS IR REKOMENDACIJOS

1. Atlikus komerciSkai poliruoty optiniy pagrinduky pavirSiaus chemine
analize nustatyta, kad Bilbio sluoksnis ir popavirSiniai defektai, sudaryti i$
poliravimo medZiagy liekany, t.y. cerio oksido daleliy. Jvertinus Siy
medziagy lieckany koncentracijos kitimg lydyto kvarco pagrinduko
pavirSiuje, nustatyta, kad poliravimo liekanos pavirSiuje pasiskirsto

netolygiai.

2. Sukurta cheminio ésdinimo HF/HNO; tirpale metodika, kuri leido
nuésdinti Bilbio sluoksnj bei pasSalinti mikrotriikiuose esancias poliravimo
medZiagas. Nustatyta, kad cheminio ésdinimo metu optiniy pagrinduky

SturkStumas did¢ja ilgéjant ésdinimo trukmei.

3. Nustatyta optimali lydyto kvarco pagrinduky ésdinimo 20% - HF, 80% -
HNOg; tirpale trukmé — 1 min, padidinanti pazaidos lazerio spinduliuotei
slenkst] ~4 kartus. Taip pat nustatyta, kad metaly oksidy miSiniy su SiO,,
pasizyminciy didesniu atsparumu lazerio spinduliuotei nei grynos metaly
oksidy medziagos, optinj atsparumg taip pat riboja pagrinduky poliravimo

kokybe¢, t.y. Bilbio sluoksnis ir popavirSiniai defektai.

4. Nustatyta, kad, naudojant chemiSkai ésdintus optinius pagrindukus,
skaidrinanciy, poliarizuojanciy ir spektra dalinanciy optiniy elementy
atsparumas UV lazerio spinduliuotei (A=355 nm) padidéja nuo 1,5 iki 3

karty.
5. Jonapluoscio dulkinimo biidu suformuotos skaidrinanc¢ios kintancio liizio

rodiklio dangos ant netiesiniy LBO kristaly. Panaudojus ZrO, ir SiO,

miSinius, buvo sumazintas bendras ZrO, kiekis dangoje ir taip padidintas
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jos atsparumas UV lazerio spinduliuotei. SiO, pasluoksnio panaudojimas

leido padidinti atsparumg lazerio spinduliuotei 10%.

. Nustatyta, kad ZrO, ir SiO, miSiniy ploni sluoksniai pasiZzymi mazesniais
nei gryno ZrO, sluoksniai sugerties nuostoliais UV spektro srityje. Tai
atveria galimybe praplésti cirkonio oksido panaudojimo diapazona,
formuojant skaidrinancias ir didelio atspindZio dangas, pasiZymincias

didesniu atsparumu lazerio spinduliuotei.

. Atliktas teorinis jvairiy optiniy dangy, kuriy 1Gzio rodiklis kinta tam tikru
désniu, modeliavimas. Jonapluoscio dulkinimo btdu ir ZrO,-SiO, misiniy
plonyjy sluoksniy pagrindu, suformuotos 3 periodiSkai kintan¢io liZio
rodiklio dangos, pasizymin¢ios unikaliomis spektrinémis savybémis:

siaura mazo pralaidumo sritimi ir dideliu pralaidumu placiame diapazone.

. Atlikti ZrO, reaktyviojo magnetroninio dulkinimo proceso tyrimai parodé
anomaly Zr taikinio jtampos atsaka kintant reaktyviyjy dujy srautui.
Nustatyta, kad uzdaro ciklo reaktyviy dujy kontrolé¢ su kombinuotu
jutikliu (V+/O") yra technologiskai priimtinas budas aktyviai valdyti Zr

reaktyvaus dulkinimo procesa, esant anomaliam taikinio jtampos atsakui.

. Nustatyta, kad, naudojant kombinuota Vi/O  jutikli reaktyviojo
magnetroninio dulkinimo procese, ZrO, sluoksniy augimo sparta padidéjo
~43 Kkartus, lyginant su pastovaus srauto reaktyviy dujy kontrolés budu
suformuoty ZrO, sluoksniy augimo sparta. ZrO, sluoksniai, suformuoti
~20-40°C temperatiiroje, pasiZzyméjo mazais nuostoliais k=0,001
(A=350 nm) ir dideliu laZio rodikliu n=2,15 (A=1000 nm). Sios optinés
savybes leidZzia formuoti didelio 1GZio rodiklio kontrasto daugiasluoksnes

optines dangas.
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10. Nustatyta, kad ZrO, sluoksniy, suformuoty naudojant kombinuota V1/O"
jutiklj, atkaitinimo procediira jy optinéms savybéms jtakos neturéjo, kai
tuo tarpu sluoksniy, suformuoty naudojant pastovaus reaktyviy dujy srauto
kontrolg, optinés savybés pageréja juos atkaitinus. Tai rodo nepilng
cirkonio oksidacijg dulkinimo proceso metu, esant pastovaus reaktyviy

dujy srauto kontrolei.

11.Rentgeno difrakcijos struktiiriné analizé parodé, kad cirkonio oksidas
suformuoja polikristalinj monoklininés-tetragoninés faziy misinj, kai
magnetroninio Zr dulkinimo procesai vyksta O, reaktyviy dujy
atmosferoje, ir monoklininj-romboedrin; faziy miSinj arba pilnai
romboedring polikristaling faze, kai dulkinimo procesai vyksta O,+N,

reaktyviy dujy atmosferoje.

12.ZrOyNy sluoksniy atominés sudéties analizé¢ parodé, kad, esant gana
dideliam azoto dujy srautui reaktyvaus magnetroninio dulkinimo procesy
metu (nuo 12% iki 37,5% deguonies atzvilgiu), jo koncentracija plonuose

sluoksniuose buvo maza (iki 4,5 at.%).

13. Nustatyta, kad reaktyvaus magnetroninio dulkinimo biidu suformuoty
Nb,Os ir SiO, sluoksniy augimo sparta buvo atitinkamai 61% ir 137%
didesn¢, naudojant uzdaro ciklo reaktyviy dujy srauto kontrole, nei
naudojant pastovaus reaktyviy dujy srauto kontrole, esant identiSkai

magnetrony ir pagrinduky laikiklio geometrinei konfigiiracijai.

14. Nustatyta tiesiné Nb,Os frakcijos miSinyje priklausomybé nuo p-DC ir RF
Saltiniy galios. Praktikoje tai leidzia pasirinkti tarping plonyjy sluoksniy
lazio rodiklio verte tarp budingyjy Nb,Os ir SiO, luZio rodiklio verciy, bei
formuoti optines dangas $iy medziagy miSiniy pagrindu, pasiZymincias

geresnémis optinémis ir fizinémis savybémis.
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15.Rentgeno spinduliy difrakcijos analizé parode, kad reaktyviojo
magnetroninio dulkinimo biidu mazoje temperatiiroje (<40°C) suformuoti
Nb,Os/SiO, misiniy ploni sluoksniai yra amorfinés biisenos. PavirSiaus
SiurkStumo analizé¢ parod¢, kad skirtingais metodais suformuoty
Nb,Os/SiO, misiniy plonyjy sluoksniy Siurk$tumas priklauso tik nuo

pagrinduko pavirSiaus SiurkStumo.

16. Nustatyta, kad miSiniy plonyjy sluoksniy lazio rodiklis mazéja tiesiskai,
didéjant SiO, frakcijai miSinyje, o fundamentinis misiniy sugerties krastas
slenkasi ] trumpesniy bangos ilgiy puse. Praktikoje tai leidzia formuoti

optines dangas su valdomu medziagos draustiniy energijy juostos plociu.

17.Nustatyta, kad Zenkliai didesniu luZio rodiklio nevienalytiSkumu
pasizyméjo miSiniy ploni sluoksniai, suformuoti naudojant pastovaus
reaktyviy dujy srauto kontrolés metoda, esant oksiduoto taikinio biisenai,
ir kito ribose nuo -1.2% — Nb,Os iki -3.3% — Nb,05-25%. Didziausias
lizio rodiklio nevienalytiSkumas buvo nustatytas miSinio ploname
sluoksnyje (Nb,0s-73%), suformuotame naudojant uzdaro ciklo reaktyviy

dujy kontrolés metoda, ir sudaré tik +0,4%.
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