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Ivadas

Augant lazeriy ir fotonikos rinkai, ir progresuojant lazerinéms technologijoms auga poreikis vis
sudétingesnéms optiniy dangy technologijoms [1]. DaZnai optiniy dangy technologija riboja ribotas
medziagy su tiksliai zinomomis charakteristikomis pasirinkimas bei Siy charakteristiky ribotumas.
Norint sukurti optines dangas su unikaliomis charakteristikomis reikia ieskoti ir tirti naujas medziagas
ar jy misinius. [2]

Pagrindiniai ribojantys veiksniai susij¢ su medziagy pasirinkimu formuojant optines dangas—
dangos atsparumas, lazerio spinduliuotés pazaidos slenkstis, bei atmosferinis stabilumas [3]. Kuriant
optines dangas biitina parinkti medziagas taip, kad buty pasiektas optimaliausias $iy parametry
rinkinys. Daznai tai néra labai paprasta, nes nuodugniai iStyrinétos $ios savybés yra tik populiariausiy
medziagy, tokiy kaip ZrOz, HfO,, SiOz, Ta20s, Nb2Os ir kity. Sios medziagos Kartais nepasizymi
reikiamomis charakteristikomis, todél riboja medziagy pasirinkimg kuriant ir projektuojant
sudétingas, specialiy parametry interferencines dangas [4].

Vienas i3 sprendimo biidy — oksidy miginiai. Sie miginiai patraukliis formuojant homogeniskas
dangas pasizymincias mazais mechaniniais jtempiais mazu taskiniy defekty skai¢iumi, mechaniniam
poveikiui atsparesnes dangas, dengimo procesy stabilumu [3].

Plonus sluoksnius 1§ oksidiniy miSiniy galima formuoti keliais buidais: vienu metu garinant du
skirtingus oksidus arba garinimui naudoti jau tam tikromis oksidy frakcijomis suformuotus misinius
[3]. Metodas kai yra garinamos dvi oksidinés medziagos vienu metu néra paprastas ir patogus,
kadangi garinant elektrony pluostu reikia tiksliai nustatyti pagrindukams tenkanciy skirtingy oksidy
santykj, bei reikia naudoti du atskirus garinimo $altinius [5]. Garinant i§ jau suformuoty oksidiniy

miSiniy, procesas tampa toks pats paprastas, kaip ir garinant standartines oksidines medziagas.

Sio darbo tikslas — suformuoti ir charakterizuoti plonus dielektrinius sluoksnius
suformuotus i§ TiO2/PreO11, TiO2/La203, Al203/PreO11 ir Al20s/La203 oksidiniy miSiniy, bei

pritaikyti Siuos oksidus formuojant daugiasluoksnes interferencines dangas.



1 Literataros apZvalga

1.1 Plony sluoksniy interferencinés dangos

Optiniai pagrindai dazniausiai netenkina norimy optiniy charakteristiky, tokiy kaip atspindys
ar optinio pagrindo pralaidumas, todél norint pagerinti Sias charakteriskas daZniausiai optinis
pagrindas yra dengiamas plonais sluoksniais su skirtingu optiniu lizio rodikliu, siekiant sukurti
konstruktyvios arba destruktyvios interferencijos efektg, kurio déka geréty atspindzio arba
pralaidumo parametrai. Optinés interferencinés dangos yra neatsiejama lazerinés technologijos dalis.
[6]

Plony sluoksniy interferencija remiasi dviem optiniais efektais — atspindziy tarp dviejy skirtingo
luzio rodikliy aplinky ir koherentiniy bangy interferencija. Atspindj tarp dviejy aplinky apraSo

Frenelio sarysiai:

2n, cosa 2n, cosa
N, cOsa + nq cosy Ny cosa + n, cosy
Ny COS® — Ny COSY Ny COSY — N, COSa
'r" = ”, (3) r, = a. (4)

a =
n, cosa + n, cosy ny cosy + n, cosa

ty, t1, 1y, T - liZusios ir atspindétos spinduliuotés lygiagreti ir statmena dedamosios; n; -
pirmosios aplinkos liizio rodiklis; n,- antrosios aplinkos lizio rodiklis; « - spinduliuotés kritimo

kampas; y - ltzusios spinduliuotés eigos kampas.
q 7|
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1 pav. Kritusios spinduliuotés tam tikru kampu o | sandiirg tarp dviejy medziagy su skirtingais
luzio rodikliais atspindZio ir liZio eiga. A — statmena spinduliuotés dedamoji, B — lygiagrecioji
spinduliuotés dedamoji. (a — kritusi spinduliuoté, r — atsispindéjusi spinduliuoté, t — liZusi

spinduliuoté) [7]



Sios formulés apra$o krintan¢ios §viesos tam tikru kampu j medziagy sandiirg su skirtingais
luzio rodikliais elgseng (1 pav.). I§ Siy sarysiy aiskiai matome, kad kuo antrosios aplinkos nz luzio
rodiklis bus didesnis uz pirmosios ni, tuo daugiau Sviesos bus atspindéta. IS formuliy ir i§ sarysSio
R+T=1, galime matyti prieSingg priklausomybe luzusiai Sviesai ty ir ¢ Taip pat i$ Siy formuliy
matome, kad jei nz> nj, tai atspindétoje Sviesoje atsiranda 180° fazés poslinkis lyginant su
kritusia Sviesa. PrieSingu atveju, kai n2< njy, fazés poslinkio néra. [6]

Tuo tarpu interferencija tai dviejy ar daugiau koherentiniy bangy saveika, pasireiskianti jy
superpozicija, kuri gali buti konstruktyvioji (§viesos intensyvumai sumazéja) arba destruktyvioji

(Sviesos intensyvumas padidéja).
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2 pav. Daugkartinis atspindys esant trijy medziagy sistemai su skirtingais 1tGzio rodikliais [7]

Trijy aplinky sistemoje (2 pav.) kurig sudaro aplinkos su skirtingais lizio rodikliais susidaro
daugkartiniai atspindziai nuo skirtingy medziagy sandiiry, kurie gali sgveikauti ir interferuoti, jei tik
iSlaikomas koherentiskumo reikalavimas. Plonuose sluoksniuose $is reikalavimas daZniausiai yra
iSlaikomas, todél vyksta interferenciniai reiskiniai. [6]

Norint sukurti konstruktyviagja arba destruktyviaja interferencija reikia sukurti eigy skirtuma
tarp atsispindéjusiy bangy tokj, kad susidaryty faziy skirtumas O (konstruktyviosios interferencijos
atvéju) arba m (destruktyviosios interferencijos atveju).

Krintanéiy spinduliy superpozicijos intensyvumas bus §iy bangy intensyvumo suma, todél kai
néra fazés skirtumo tarp interferuojanciy bangy jos viena kita stiprina, o esant faziy skirtumui 7 — jos
viena kitg silpnina. Formuojant interferencines dangas reikia parinkti plono sluoksnio storj tokj, kad
tarp atsispind€jusiy bangy susidaryty norimas eigy skirtumas (0 arba m). Eigy skirtumas tarp
atsispindéjusiy bangy:

Jein, < nq, tai A= 0, A,=2d = A=A, — A= 2d,;

A y)
Jein, >ny, tai A= > A,=2d = A=A, — A= 2d — 7

Ir pritaikius interferencijos maksimumo salyga A=mA (m=0,1,2,3,..) gauname:



A
Jein, <ny, A=2d =m4; d:mi;

. . A A A
Jein, >ny,irm =0, A:Zd—zzm,l; d:mz-}-z;

Jei turime nulinés eilés interferencinj maksimumag (m=0), gauname, kad pirmuoju atveju d =0,
0 antruoju — d = A/4. Praktikoje dazniausiai naudojamas antrasis variantas (kai n2>nz), nes pirmuoju
atveju egzistuoja saglyga n2<ni, kuri yra sunkiai pasiekiama, dél to, kad n1=~1 (dazniausiai oras arba
vakuumas), o d = 0 (kai m=0), kas savaime suprantama yra nejmanoma daugiasluoksnése dangose
[8]. Siais principais vadovaujasi Visos pagrindinés interferenciniy dangy sistemos. Vienos
populiariausiy interferenciniy dangy tipy yra skaidrinancios ir didelio atspindzio dangos (dielektriniai
veidrodziai).

Skaidrinancios dangos labai placiai naudojamos lazeriy srityje norint padidinti optinio elemento
pralaiduma. Yra pagrindinés keliy tipy skaidrinancios dangos: vieno sluoksnio, keliy sluoksniy arba
daugiasluoksniai skaidrinimai [8]. Vieno sluoksnio skaidrinancios dangos (3 pav.) remiasi tuo, kad

parenkamas plono sluoksnio (A4) luZzio rodiklis toks (n, =+/n; ), kad kuo geriau tenkinty

.. . . n,—n? 2
minimalaus atspindzio salyga (R = (rn;) = 0).
2 1

3 pav. Vienasluoksnés skaidrinanc¢ios dangos principiné schema [9]

Keliy sluoksniy ir daugiasluoksnés skaidrinan¢ios dangos remiasi tuo paciu principu kaip ir
vieno sluoksnio, tik papildomai j lygtj jraSomas atspindys nuo papildomo sluoksniy, bei jskaitomas
visy bangy superpozicijos rezultatas. Daugiasluoksnés skaidrinan¢ios dangos paprastai biina
sudarytos i$ periodiSkai pasikartojanciy didelio ir mazo liizio rodikliy A/4 optinio storio sluoksniy.

Dielektrinei veidrodziai formuojami tuo paciu principu kaip ir daugiasluoksnés skaidrinancios
dangos, formuojami periodiSkai pasikartojantys auks$to ir zemo lazio rodiklio A/4 optinio storio
sluoksniai, tik Siuo atveju stengiamasi sukurti konstruktyvigja interferencijg ir taip padidinti optinio

elemento atspind;j (3 pav.). [8]
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3 pav. Periodiskai kintantis liZio rodiklis (periodiSkai kintantys auksto ir zemo liZio rodikliy

sluoksniai) (a), tokios sistemos pralaidumo spektras (b).



1.2 Dangy formavimo technologijos

Optiniy elementy padengimas interferencinémis dangomis yra sudétingas procesas,
reikalaujantis daug technologiniy ziniy. Dazniausiai naudojamos plonyjy dielektriniy sluoksniy
formavimo technologijos yra fizinis gary nusodinimas naudojant elektrony pluosta (angl. physical
vapour deposition using electron beam), elektrony pluostg ir jony Saltinj sluoksniy sutankinimui
(angl. IAD — ion assisted deposition), dulkinimas jony pluos$tu (angl. IBS — ion beam sputtering) ir

magnetroninis dulkinimas (angl. MS — magnetron sputtering) [3].

1.2.1 Dangy formavimas elektrony pluostu

Viena i§ paprasCiausiy ir seniausiai naudojama optiniy dangy formavimo technologija —
garinimas elektrony pluostu (4 pav.). Medziaga kurig norime isgarinti yra kaitinama koncentruotu
elektrony spinduliy iki tol kol ji jkaista, lydosi ir garuoja. Toliau medziaga kondensuojasi ant virSuje
esancio pagrinduko ir taip formuojasi plonas medziagos sluoksnis. Visas procesas vyksta vakuumo
aplinkoje, kurig kuria vakuuminiai siurbliai. I§ principo elektrony pluostu sluoksniy formavimas yra
mazy energijy procesas (tipiskai dalelés energija ~0.1 eV) dél to sluoksniai daznai sudaro poréta
struktura, kuri atmosferos saglygomis gali absorbuoti drégme, ko pasékoje keiciasi sluoksniy luzio
rodiklis, o taip pat ir kitos dangos optinés ir fizinés charakteristikos. Vakuuminéje kameroje gali biiti
keli ar daugiau elektrony pluosto Saltiniy, todel vieno proceso metu galima garinti kelias skirtingas
medziagas. Siuo bidu galima kokybiskai garinti metalus, oksidus ir fluoridus. Elektronpluoi&io
garinimo (EG) technologija tinka daugiasluoksniy dangy formavimui, todél yra labai placiai taikoma

interferenciniy dangy gamyboje. [3, 10]

Pagrindukai Pagrindukai

Elektrony 3altinis

4 pav. Sluoksniy formavimo elektrony pluostu principiné schema



1.2.2 Dangy formavimas elektrony pluostu su papildomu jony
sutankinimu

Kadangi formuojant sluoksnius elektrony pluoStu formuojasi poréta struktira galima
patobulinti procesg naudojant papildoma jony Saltinj dangos sutankinimui. Elektronpluosis garinimas
su jony sutankinimu (EGJS) nuo EG proceso skiriasi tik tuo, kad EGJS procese yra papildomas jony
Saltinis (5 pav.), kuris generuoja didelés energijos jonus (50-300 eV), kurie nukreipti j pagrindukg ant
kurio formuojama danga, tokiu budu ji yra sutankinama. Dazniausiai didelés energijos jony
generavimui naudojamos Xe, Ar ar Oz dujos. Suformuotos dangos pasizymi dideliu tankiu, didesniy
optiniu liizio rodikliu, bei stabilumu atmosferiniam poveikiui (néra ertmiy j kurias galétu jsiskverbti

dréegmé). [3, 11]

Pagrindukai Pagrindukai

Elektrony Zaltinis

5 pav. Sluoksniy formavimo elektrony pluostu su joniniu sutankinimu principiné schema

1.2.3 Dulkinimas jony pluostu

Skirtingas principas naudojamas formuojant plonus sluoksnius dulkinant medziaga jony
pluosto pagalba (6 pav.). Siame procese taip pat naudojamas jony 3altinis kuriame generuojami
dazniausiai Ar jonai, kurie pasizymi didesne energija (< 1 keV) nei elektronpluosc¢io garinimo atveju.
Tik Siuo atveju energingy jony srautas nukreiptas ne j pagrinduka ant kurio formuojami sluoksniai, o
] medZziagg — taikinj i§ kurio yra iSmu$ami atomai. Pastarieji véliau 1ékdami su didele energija nuséda
ant pagrinduko. Taip suformuojami itin tankis sluoksniai. Siuo dengimo badu galima formuoti
sluoksnius, kurie pasizymj dideliu tankiu, Siluminiu ir cheminiu stabilumu, galima suformuoti labai

mazy nuostoliy dangas. Deja tai vienas i$ 1é¢iausiy sluoksniy formavimo bady. [3, 12]

10



Pagrindukai Pagrindukai

Taikinys

6 pav. Sluoksniy formavimo dulkinant jony pluostu principiné schema [7]
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1.3 Pagrindinés interferenciniy dangu charakteristikos

Yra zinoma, kad renkantis medziagas skaidriy plony sluoksniy formavimui biitina atkreipti
démesj j medziagos lizio rodiklj bei sugerties koeficiento dispersija. Sie du parametrai labai svarbiis
optinéms dangoms, bet formuojant dangas praktikoje, to nepakanka. Ne maziau svarblis parametrai
yra sluoksniy optinis homogeniskumas, kuris parodo kaip keiéiasi lizio rodiklis augant dangai, taip
pat mechaniniai jtempiai, kurie nusako kokig jtaka plonas sluoksnis daro pagrinduko geometrijai.
Optinéms dangoms su specifiniais reikalavimais (pvz. dideliu atspindzio koeficientu 99,99%) svarbu
sluoksniy pavir$iné sklaida, bei taSkiniy defekty koncentracija dangoje. Taikant optines dangas
praktikoje reikétu atsizvelgti ir j aplinkos poveikj joms, bei mechaninj atsparuma jei to reikalauja
taikymas. Visi Sie parametrai glaudziai susij¢ su formavimui naudojamomis medziagomis, o

netinkamas medziagy parinkimas gali stipriai riboti optiniy dangy charakteristikas. [3]

1.3.1 Optinis nevienalytiSkumas

Daznai formuojant plonus sluoksnius fizinio gary nusodinimo (angl. PVVD — physical vapor
deposition) technologijomis nepavyksta sukurti teorinius parametrus atitinkanc¢iy dangy dél tam tikry
medziagos ir sluoksniy augimo désningumy. Vienas i§ dazniausiai pasitaikanciy netobuly plony
sluoksniy savybiy yra optinis nehomogeniskumas. [13]

Optinis nehomogeniskumas — tai skaidriy plony sluoksniy savybé susijusi su $viesos 1Gzio
rodiklio kitimu sluoksnio augimo kryptimi. Jei daugiasluoksnéje strukttroje sluoksniai yra
nehomogeniski teorinis interferencijos modelis tokios struktiiros nebeatitinka, nes modeliuojant
pralaidumo ar atspindZio spektrus daZzniausiai naudojami homogeniski sluoksniai su pastoviu liZio
rodikliu. Net ir bandant jvesti nehomogeniSkumo parametra j teorinj model; iSkyla sunkumy, nes
nehomogeniskumas gali kisti pagal sudétingg funkcija. [13]

PaprascCiausias biidas kokybiskai jvertinti ar ploni sluoksniai yra homogeniski — plono sluoksnio
(<200 nm) garinimas bei pralaidumo ir atspindZio spektry matavimas. Lyginant pagrinduko
atspindzio ir pralaidumo spektrus (taskiné linija 8 ir 9 pav.) su iSmatuotu sluoksnio atspindzio ir
pralaidumo spektru (braksniné linija 8 ir 9 pav.) galime kokybiskai nustatyti nehomogeniskumo lygj.
Jei pralaidumo spektro maksimumai ir atspindZio spektro minimumai sutampa su pagrinduko
atspindzio ir pralaidumo kreivés taSkais, tuomet sluoksnis homogeniskas, prieSingu atveju, jei tai ne

sugertis, sluoksnis nehomogeniskas. [13]

12
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8 pav. Optinio pralaidumo spektras kai pagrinduko ltizio rodiklis ns yra mazesnis nei
skaidraus sluoksnio laZio rodiklis na. Bruk$niné linija — iSmatuotas sluoksnio pralaidumo spektras;

vientisa — teorinis sluoksnio pralaidumo spektras. [13]

T, %
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9 pav. Optinio pralaidumo spektras kai pagrinduko laZio rodiklis ns yra didesnis nei skaidraus
sluoksnio liZio rodiklis na. Bruk$niné — iSmatuotas sluoksnio pralaidumo spektras; vientisa —

teorinis sluoksnio pralaidumo spektras. [13]
Kiekybiskai nustatant sluoksnio nehomogeniskumg dazniausiai naudojamas Srioderio (angl.

Schroder) lazio rodiklio aproksimacija [14]. Ji remiasi tuo, kad ltzio rodiklis sluoksnyje kinta tolygiai

ir mazai svyruoja aplink teoring lGzio rodiklio reiksme (10 pav.).

13



n(z)=n+h(z)
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n, g
p /\/—\
Pagrindukas n,
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10 pav. Lazio rodiklio kitimas sluoksnyje pagal Srioderio aproksimacija [13]

Karniglis (angl. C. K. Carniglia) supaprastino §ig aproksimacijg ir parodé, kad lizio rodiklio
kitimas gali biiti laikomas tiesiS8kai kintan¢iu tarp nj ir no veréiy [15]. Todél nehomogeniskumo
laipsnis gali biiti iSreiSkiamas taip:

Ny, — N

5= (5)

Pritaikius nehomogeniskumo laipsnj Srioderio aproksimacijai:

n

[(na —ng) — %(na + ns)] cosp +1i (% - n) sing
r=

[(na +ng) — g(na — ns)] cosp +i (naTnS + n) sin<p. ©
Kopelmano ir Krebso (angl. Koppelmann; Krebs) formulé, kuri kiekybiskai apraso spektrinius
pralaidumo ver¢iy poslinkius jtakotus optinio nehomogeniskumo [16]:
_angny(ng —ny)

6T =
(ng +ng)?

(7)

IS (7) iSraiSkos matosi, kad jei pagrinduko luZio rodiklis ns bus mazesnis uz sluoksnio liizio
rodiklj nstai spektrinis pralaidumo poslinkis bus neigiamas, tai atitinka 6 Tmax pralaidumo maksimumy
skirtumg nuo pagrinduky pralaidumo tame bangos ilgyje, prieSingu atveju, kai pagrinduko lizio
rodiklis ns bus didesnis uz sluoksnio lizio rodiklj ns $i formulé turi buti taikoma dTmin pralaidumo
spektro minimumo ir pagrinduko pralaidomo poky¢iui jvertinti (1 ir 2 pav.). Sis modelis tinka
kiekybiniam sluoksnio nehomogeniskumo aprasSymui ir daznai yra naudojamas modeliuojant
interferencines dangas naudojant komercinius programinius paketus, tokius kaip ,,OptiLayer* [13].

Projektuojant ir formuojant sudétingas optines interferencines dangas nebeuztenka parinkti

medziagg su tinkamu lazio rodikliu ir sugerties spektru, bet taip pat yra labai svarbu tiksliai zinoti
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kitas plony sluoksniy savybes, tokias kaip sluoksnio optinis homogeniSkumas, bei jy

atsikartojamuma, todél daznai tenka ieskoti naujy medziagy pasiZyminciy Siomis savybémis.

1.3.2 Pavirsiaus sklaida

Kuriant labai didelio atspindzio veidrodzius (kai atspindys siekia >99,99%) su mazais
spinduliuotés nuostoliais itin svarbu atkreipti démesj ] tiiring ir pavirSing sklaida, kuri gali riboti
interferencinés dangos specifikacijas.

Formuojant plonus sluoksnius PVD technologija labai sunku gauti strukttiriskai homogeniska
ir amorfing struktiira, ji dazniausiai primena tankiai suglausty netvarkingy kolony struktura, su
nanometrinio dydzio tarpais tarp jy [17]. Dél Sios priezasties atsiranda ,,mazy matmeny* pavir§inio
SiurkStumo sklaida. [18]

»Dideliy matmeny®“ pavir§in¢ sklaida plonuose skaidriuose dielektriniuose sluoksniuose
atsiranda d¢l sluoksnio strukttiros netolygumy, pavirSiaus SiurkStumo dél dangoje esanciy kristality
arba dangos struktiiriniy netolygumy [18]. Todél stengiamasi plonuose sluoksniuose iSvengti
medziagy kristalizacijos ir pasiekti kuo amorfiskesne¢ struktiirg, kuri biity tolygi ir jos SiurkStumas,
taip pat ir sklaida bty minimal@s. Be to, itin stiprig jtaka pavirSiaus sklaidai daro pagrinduko
SturkStumas ir pavirSiaus tolygumas. Tokiems taikymams dazniausiai stengiamasi naudoti

superpoliruotus optinius pagrindukus, kuriy Siurk$tumas siekia < 0,2 nm (RMS).
I

3.0nm

1
0.0 Height Sensor 10.0um

-3.0nm

11 pav. Tipinis plono sluoksnio pavirSiaus atominiy jégy mikroskopo skenograma (angl.
AFM). Siurkstumas 0,8 nm (RMS).

PavirSiné sklaida didele dalimi atsiranda dél specifiniy medziagos savybiy sluoksnio

formavimo metu, todél norint gauti itin mazo SiurkStumo, o taip pat ir mazy optiniy nuostoliy dangas,
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butina ieskoti medziagy, kurios formuojant plonus sluoksnius pasizyméty Siomis iSskirtinémis

savybémis (pvz. nebiity linkusios kristalizuotis esant tam tikriems dengimo parametrams).

1.3.3 Itempiai plonuose sluoksniuose

Optinéms dangoms labai svarbus aspektas yra mechaniniai dangy jtempiai, kurie gali stipriai
paveikti optinio elemento geometrijg, o tuo paciu ir optines savybes.

Ploni sluoksniai i§ principo yra elastiniy mechaniniy jtempiy busenoje, Kurie gali pasireiksti
kaip spaudziamieji jtempiai (angl. Compressive stress) arba tempimo jtempiai (angl. Tensile stress)
(12 pav.) [3]. Spaudziamieji jtempiai pasireiskia tada, kai plonieji sluoksniai yra linke pléstis iSilgai
pagrinduko pavirSiaus, dazniausiai dél didelio medziagos sutankinimo. Tuo tarpu tempiamieji
itempiai dangose pasireiskia tada, kai ploni sluoksniai yra linkg trauktis iSilgai pagrinduko pavirSiaus
dél mazo plony sluoksniy tankio. Sie jtempimai yra sukurti pa¢ios medZiagos bei jos struktiiriniy
savybiy ir yra vadinami savitaisiais jtempiais osait. Jtempiai plonuose sluoksniuose taip pat gali
atsirasti ne vien tik dé¢l medziagos ir jos struktiros, bet ir dél to, kad skiriasi pagrinduko ir plono
sluoksnio $iluminiai plétimosi koeficientai. Skirtingai plésdamosis medziagos sukuria tarp jy jégas,
kurios veikia visg sistemg. Tai — terminiai jtempiai oterm. Iskaiius ir iSoriniy jégy sukurtus jtempius
oisor bendru pavidalu mechaninj plony sluoksniy jtempimus galime uzrasyti taip [19]:

0 = Oigor T Oterm t Osavit

Flonas Mechaninés Mechaninés

- .. jégos
sluoksnis legus - - ] g _—

Pagrindukas

g S
I Visitkai plokifias paviriios Visifkai plokicias paviriius

Tempimo jtempiai Kompresiniai itempiai

12 pav. Tempiamieji (kairéje) ir spaudziamieji (desinéje) jtempiai. [19]

Be abejo, savitieji itempiai yra svarbiausi, kai kalbame apie plony sluoksniy formavima. Nors
tai pakankamai senai tyrinéjama sritis, bet kol kas néra vieno modelio kuris apraSyty visus
struktrinius efektus kurie daro jtaka jtempimams. AiSkinant jtempiy priezastis dazniausiai yra
naudojami pagrindiniy modeliy deriniai. [3,19]

Pagrindiniai modeliai aprasantys jtempius dangose — struktiiriniy defekty, pavirsinio jtempio ir
saleliy formavimosi modeliai. Strukttriniy defekty modelis teigia, kad savitaji stresg kuria taskiniai

defektai ar jy sankaupos ploname sluoksnyje, aplink kuriuos atsiranda nesukompensuotos
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mechaninés jégos. Dazniausiai tokio tipo jtempiai yra sSukompensuojami atkaitinant sluoksnj ir taip
sumazinant defekty kiekj dangoje dél §iluminés migracijos. Sis modelis yra per paprastas, kad tiksliai
aprasyti plony sluoksniy jtempius ir dazniausiai yra naudojamas labai porétose dangose, kuriuose
vyrauja tempimo jtempiai. Tuo tarpu pavirSiaus jtempio modelis apraso jtempius, atsirandancius dél
nusukompensuoty pavirSiniy jégy. Jei turime suformuota plong sluoksnj ant pagrinduko, tai bendras
mechaninis stresas bus jtakotas pavirSiaus jtempimo tarp aplinkos ir plono sluoksnio y1, bei pavirsiaus
jtempimo tarp plono sluoksnio ir pagrinduko y2, 0 bendri jtempiai plonam sluoksniui Siuo atveju bus

uzraSomas taip [19]:

_I_
Y1 t Y2 . ®)

Saleliy formavimosi modelis nagringja kokig jtaka plono sluoksnio formavimasis ant saglyginai

Salto pagrinduko (kambario temperatira 20°C) daro plono sluoksnio jtempimams. Kadangi
formuojant sluoksnj pirmiausiai ant pagrinduko pavirSiaus formuojasi salelés, tam tikri medziagos
klasteriai, o véliau $ie klasteriai susijungia j vientisg sluoksnj, tai ir jtempiai priklauso nuo sluoksnio
storio (13 pav.). Pradzioje, formuojantis saleléms ant pagrinduko pavir§iaus mechaniniai jtempiai
sluoksnyje didéja tol, kol salelés nepradeda jungtis | vientisg sluoksnj ir taip sumazinant laisvaja
pavirsiaus energija, bei nesukompensuotu rysiy tarp atomy skaiciy (14 pav.). Taip pat $is modelis
jtraukia ir koloninés mikrostruktiros, kolony S$eséliavimo formavimo metu ir rekristalizacijos

procesus. [3, 19]

-
w
T

10}

Itempiai (108 dyn cm?)

(4]
T

i i L I 1

2 4 6 8 10

Shuoksnio storis (10! nm)

14 pav. Pirminés plono sluoksnio susidarymo fazés: saleliy formavimasis, saleliy
susijungimas, vienaly¢io sluoksnio augimas [19]
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1.3.4 Pazaidos lazerio spinduliuotei slenkstis

Vienas i svarbiausiy optiniy interferenciniy dangy parametry yra pazaidos lazerio spinduliuotei
slenkstis PLSS (angl. LIDT — laser induced damage threshold). Plonajam sluoksniui sgveikaujant su
didelio intensyvumo lazerine spinduliuote gali jvykti optinis pazeidimas, kuris yra negrjZztamas
procesas. PLSS, tai didziausias lazerinés spinduliuotés energijos jtékis, kuriuo veikiant optinj
elementg jis lieka nepazeistas. Optinio elemento pazaidg galima iSmatuoti I1ISO 21254-1:2011
standarte nurodytais buidais/parametrais. Tinkamiausias metodas nustatyti elemento pazaida yra
pavir$iaus poky¢iy inspektavimas Nomarskio interferencionio kontrasto mikroskopu. Kiekviena
medZziaga pasizymi savitu optinés pazaidos slenksciu, kuris priklauso tiek nuo pacios medziagos, tiek
nuo jos struktiriniy savybiy, tiek nuo naudojamos lazerinés spinduliuotés ir jos parametry. D¢l Siy
priezasCiy neegzistuoja absoliutinis optinio elemento PLSS, todél nurodant PLSS vertg visais atvejais
butina nurodyti spinduliuotés parametrus kuriems esant buvo nustatytas slenkstis. [20, 21]

Pazeidimai sukelti lazerio spinduliuotés gali biti trijy rasiy: pagrinduko pazeidimas, plono
sluoksnio pazeidimas dél pacios medziagos sgveikos su Sviesa ir interferencinés dangos pazeidimas,

pavyzdziui dél dangoje esancio taskinio defekto. [22]

1.3.5 Garinimo procesy stabilumas ir taskiniai defektai

15 pav. Tipinis taskinis defektas daugiasluoksnéje struktiiroje (kair¢je). Taskinj defekta

apibiidinantys parametrai (desinéje).

Kaip jau minéta ankséiau, taikant plony sluoksniy auginimo technologijas formuoti optinems
interferencinéms dangoms, vienas i$ esminiy parametry yra pazaidos lazerio spinduliuotei slenkstis,
kuris nepaisant to, kad yra nulemtas naudojamy medziagy savybiy, taip pat priklauso ir nuo plony

dangy dengimo proceso stabilumo.
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Esant nestabiliam procesui, galimai vyksta garinamos medziagos dujinimasis, , dideliy
medziagos daleliy iSmetimas ir patekimas j formuojama sluoksnj, dél to suardoma daugiasluoksné
struktiira, o ant taskinio defekto auga sferiskai iSgaubta danga, kuri véliau gali veikti kaip mikrolesis,
fokusuojantis lazerio spinduliuote, ir taip zymiai sumazinti PLSS. Taip pat taSkinio defekto
uzuomazga formuoja $esélj sluoksniy formavimo metu, todel defekto srityje formuojasi jvairios
ertmés ir mechaniSkai nestabilios sritys, kurios gali stipriai sumazinti ne tik lazerinio pramusimo
slenkstj, bet ir padidinti sklaida, bei daryti jtakg ltizio rodikliui. Taskiniy defekty geometrijai aprasyti
daugiasluoksnéje struktiroje egzistuoja paprastas modelis siejantis taSkinio defekto pavirSinj

diametra D, augimo konstanta A, mazginio defekto diametra d ir defekto gylj t (15 pav.) [23]:
D =+vVAdt. (9)

Dazniausiai $iy defekty, dangy formavimo procese, visiskai iSvengti nepavyksta, nes jy
atsiradimas yra apsprestas ne tik naudojamos medziagos savybiy, bet ir aplinkos $varos. Ivairios
aplinkoje esancios dalelés ir aerozoliai gali nusésti ant pagrinduky pavirSiaus prie$ plonyjy sluoksniy
formavimo procesg arba proceso metu. Dazniausiai aplinkos Svara technologiniu poziiiriu yra
uztikrinti Zymiai paprasciau, todél sunkiausia uzduotis yra iSspresti medziagos dujinimosi (kartais

taSkymosi) problema, kuri i§ principo yra apsprgsta pacios medziagos savybiy.
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1.4 Oksidinés medziagos ir jy savybés

Formuojant optines interferencines dangas regimajame spektro diapazone, bei artimame
ultraviolete ir infraraudonyjy spinduliy diapazone (4 ~ 350-2000 nm), dazniausiai yra naudojamos
oksidinés medziagos, dél jy tinkamo draustinés energijos juostos plocio, plataus lGzio rodikliy
pasirinkimo, bei dél $iy medziagy netoksiskumo. [3]

Dazniausiai naudojami oksidai regimojo spektro interferencinése dangose yra SiOz ir Al,O3 —
kaip mazo lazio rodiklio medziagos (16 pav.), ir HfO2, ZrO, — kaip auksto lazio rodiklio medZziagos
(17 pav.). [3]
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17 pav. a) HfO: ir b) ZrO; lazio rodiklio ir sugerties koeficiento dispersijos [24]

Sios medziagos ir yra populiariausios formuojant daugiasluoksnes interferencines dangas dél
mazo ekstinkcijos koeficiento visame matomos S§viesos spektro diapazone, bei tinkamy didelio ir

mazo lizio rodikliy, kurie lemia didel; jy kontrasta.
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Viena i$ netenkinanc¢iy Siy oksidy savybiy yra blogas optinis vienalytiSkumas. Sluoksniy
nehomogeniskumas dazniausiai yra siejamas su dviem procesais: medziagy savybe formavimo metu
augti kolonine struktiira ir sluoksnio tiryje netolygiai pasiskirs¢iusiais polikristalais. Stiprus
nehomogeniSkumas pasireiSkia sluoksniy formavimui naudojant prie$ tai iSvardintas populiariausias
oksidines medziagas. [13, 17, 25, 26]

Koloninéje struktiiroje, dél esanciy kolony ir tarp jy esanciy mikro tarpy atsiranda ltizio rodiklio
nehomogeniSkumas sluoksnyje tam tikromis kryptimis (18 ir 19 pav.). Sluoksnio auginimo pradzioje
sluoksnis yra tankesnis, o augant toliau sluoksnio tankis mazéja, dél koloninés struktiiros séseliavimo.

Sis sluoksnio tankio kitimas ir kuria optinj nehomogeniskuma dangoje. [25]

n.

2

18 pav. Koloniné struktiira [17]

19 pav. Tipiné ZrOz plono sluoksnio koloninés struktiiros skenuojancio elektroninio

mikroskopo nuotrauka [26]

Sluoksnyje gali formuotis mazi, 10° m eilés kristalitai, kurie gali biiti netaisyklingai pasiskirste
sluoksnyje arba turéti skirtingg kristaliSkumo lygj skirtingame sluoksnio gylyje, ir taip kurti lGzio

rodiklio nehomogeniskuma tiiryje (20 pav.). ZrO> atveju sluoksnis augdamas pradzioje turi kubinés
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fazés polikristaliSkuma, kuris véliau pereina | monoklining faze. Toks sluoksnis turi skirtingas

kristaliSkumo fazes turyje, o taip pat ir skirtingus lazio rodiklius. [23, 27]
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20 pav. ZrO2 sluoksnio difraktogramos [27].

Plony sluoksniy struktiira taip pat yra glaudziai susijusi su pavirSiaus sklaida. Ttriné sluoksnio
struktira dazniausiai atsikartoja ir sluoksnio pavirSiuje, sukurdama netolygumus, pavirSiaus
SiurkStuma, kuris kuria pavirsing sklaidg — interferencinés dangos nuostolius. [13]

Cirkonio, hafnio, silicio bei aliuminio oksidai pasizymi labai prastomis garavimo savybémis
naudojant elektrony pluosta. Abi medZiagos sublimuoja garinimo metu, taip pat keiCiantis
temperatirai keiciasi jy kristaliSkumo fazes, todél keiciasi medziagos tankis, bei tiiris, todél atsiradus
stipriems temperatiiriniams gradientams ir keiCiantis medziagos tiiriui daznai medZziaga taskosi,
iSmesdama salyginai didelius medZziagos kiekius ant pagrinduko pavirSiaus ir taip sukurdama

taskinius defektus dangoje. Tuo tarpu taSkiniai defektai maZina optinés dangos PLSS, didina sklaida.

[18, 23]
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1.5 Oksidiniy medziagy miSiniai ir ju savybés

Norint iSvengti nepageidaujamy populiariausiy oksidiniy medziagy savybiy tokiy kaip
nehomogenisky sluoksniy, medziagos taskymosi garinimo metu, procesy nestabilumo ir ne visada
tinkamo atsikartojamumo, reikia ieSkoti naujy medziagy, kurios tenkintu Siuos poreikius. Vienas i§
sprendimo btidy — oksidiniai miSiniai.

Ieskant naujy oksidiniy miSiniy buvo siekta surasti medziagas kurios neturétu gryny oksidiniy
medziagy truokumy, bet iSlaikytu neblogesnes arba pasizymétu geresnémis pagrindinémis
charakteristikomis, tokiomis kaip optinis 1azio rodiklis, sugerties koeficiento dispersija, mechaniniai
jtempimai, sluoksnio homogeniskumas. Daznai j standartines oksidines medziagas yra jdedami Kiti
oksidal, taip pagerinant jvairias medziagos charakteristikas. Vien naudojant grynus oksidus daznai
sunku rasti tinkama medziagg norimam lizio rodikliui (mazai medziagy pasizymi optiniu lizZio
rodikliu tarp 1.63 ir 1.85), o maiSant oksidus, luzio rodikliy spektras stipriai prasiplecia. Be to,
sluoksniy mikrostruktiira, tankis ir jtempiai gali biti modifikuojami naudojant tam tikrus oksidy
miSinius. [3]

Pagrindiniai $iuo metu naudojami oksidiniai miSiniai pateikti 1 lenteléje.
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1 lent. Pagrindiniai oksidiniai miSiniai ir jy charakteristikos [3]

Luazio Pralaidumo
Medziaga rodiklis intervalas, Privalumai
(A~550nm) pm
Mazesni jtempiai dangoje, nei SiO2
SiO2/Al203 1.48-1.50 0.20-7 sluoksniuose. Taip pat geresnis cheminis
stabilumas.
Nesublimuoja. Galima garinti i§ lygaus
pavirSiaus. Galimas medZziagos papildymas
Al203/PrsO11 1.7-1.9 0.38-9
proceso metu. Galimybé formuoti mechaniskai
tvirtas dangas ant plastiko ir stiklo.
Nesublimuoja. Galima garinti i§ lygaus
pavirSiaus. Galimas medziagos papildymas
Al203/La203 1.7-1.8 0.21-10
proceso metu. Galimybé formuoti mechaniSkai
tvirtas dangas ant plastiko ir stiklo.
Pasizymi homogenisku lizio rodikliu
ZrO2/Taz20s 2.05 0.35-10 ) ) o
sluoksniuose, lyginant su ZrO- sluoksniais.
) Pasizymi vienalytisku lGzio rodikliu
ZrO2/TiO2 2.1 0.40-7 ] ) o
sluoksniuose, lyginant su ZrO- sluoksniais.
Keiciant oksidy santykj galima keisti luZio
ZrO2/Al203 1.68-1.75 0.35-10
rodiklj nuo 1.63 iki 1.75.
Nesublimuoja. Galima garinti i$ lygaus
avirSiaus. Galimas medZiagos papildymas
TiO2/PreOu1 2.1 0.40-7 P 80% PAPTEY
proceso metu. Galimybé formuoti mechaniskai
tvirtas dangas ant plastiko ir stiklo.
TiO2/Al203 2.2 0.40-7 Mazesni mechaniniai jtempiai nei Al2O3 atveju.
Nesublimuoja. Galima garinti 1§ lygaus
avirSiaus. Galimas medZziagos papildymas
TiO2/Laz20s3 2.1-2.2 0.40-7 P S05 PAPEEYM

proceso metu. Galimybé formuoti mechaniskai

tvirtas dangas ant plastiko ir stiklo.
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IS 1 lent. matome, kad oksidy miSiniai turi dideliy pranasumy (ypac sluoksniy homogeniskumo
ir garinimo charakteristiku atzvilgiu) lyginant juos su grynais oksidais.

Nors ir pateikti lentelé¢je oksidiniai miSiniai komerci$kai prieinami jau daugiau nei 10 mety,
tac¢iau moksliniy straipsniy, detaliai tyrinéjanciy Sias medziagas néra daug. DaZniausiai juose raSoma
apie siaurg taikymuy sritj arba tik apie pagrindiniy charakteristiky tyrimus. [28-32]

Did¢jant plastikiniy optiniy elementy rinkai vienas i§ perspektyviy $iy medziagy taikymy -
skaidrinan¢iy dangy Zemoje temperatiroje formavimas ant plastikiniy pagrinduky. Dazniausiai
formuojant tokias dangas reikia medziagy, kuriy sluoksniai turétu mazus jtempius (artimus nuliui),
pasizymeétu tinkamomis spektrinémis charakteristikomis (dazniausiai reikalingos medziagos su
optiniais ltzio rodikliais 1.4, 1.7 ir 2.1), ir kad jas biitu galima formuoti zemoje temperatiiroje, ant
nekaitinty pagrinduky (plastikas lydosi pakankamai Zemoje temperatiiroje). Siam taikymui yra
tinkami Sie oksidy miSiniai: TiO2/La203, TiO2/PreO11, AloO3/PrsO11 ir Al,Os/La203z. Dengiant
skaidrinanc¢ias dangas ant plastikiniy pagrinduky Sios medziagos dazniausiai dengiamos jonapluosc¢io
dulkinimo technologinio proceso pagalba, tam kad iSlaikyti tankius, kokybiSkus, gery optiniy
charakteristiky, bei gero atmosferinio stabilumo dangas. [3, 28-30]

Naudojant oksidinius misinius, kuriy sluoksniai dazniausiai pasizymi amorfine struktiira, bei
maza pavirSine sklaida, galima suformuoti mazy nuostoliy ir didelio atspindZzio lazeriniy giroskopy
veidrodzius. [3, 31] Siam taikymui geriausiai tinkan¢ios medziagos yra TiO2/La203 ir TiO2/PrsOus,
dél savo didelio optinio liuzio rodiklio, gery garavimo charakteristiky (stabilus procesas — maziau
taskiniy defekty ir homogeniskesnis liZio rodiklis), bei galimybés naudoti jony pluosta sluoksniy
sutankinimui, taip pagerinant sluoksniy optines charakteristikas. [3, 31]

Ivairtis oksidy miSiniai, taip pat, yra naudojami UV dangy formavimui (24 pav.) [33], bei
formavimui elektrony pluostu dangy, kurios pasizymi artimomis IAD technologija suformuotu dangy

savybémis [32].
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24 pav. a) ir b) — SiO2/Alx03, ¢) ir d) — TiO2/La203 lazio rodiklio ir sugerties dispersijos UV

ir matomos $viesos spektro diapazone [33]

Oksidiniai miSiniai taip pat gali biiti panaudoti formuojant kintamo optinio lizio rodiklio
dangas (angl. rugate coatings) sluoksnio formavimo metu maisant didelio lzio rodiklio medziagas
su mazo taip gaunant tarpinio lazio rodiklio vertes sluoksnyje (25 pav.). [5, 34, 35]

Formuojant kintamo liiZio rodiklio dangas su oksidiniais miSiniais vienu metu garinami du
skirtingi oksidai (auksto lazio rodiklio medziaga su Zemo lazio rodiklio medZziaga), kurie garuodami
ant pagrinduko sudaro plong sluoksnj, sudaryta i§ oksidy miSinio, kurio santykiné oksidy sudétis gali
biiti kei¢iama ir taip kei¢iamas optinis laZzio rodiklis. Siuo badu formuoti rugate tipo dangas galima

elektrony pluosto, joninio ir magnetroninio dulkinimy procesais. [5, 35, 36]
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25 pav. Optinio lazio rodiklio kitimas ,,rugate® tipo dangoje [5]

Tokio tipo sluoksniuose suformuotuose su tam tikrais oksidais (pvz.: Nb2Os ir SiO arba HfO;
ir SiO2) galima keisti plono sluoksnio sugerties koeficiento vertes tam tikrame spektriniame

diapazone tiesiog keiciant uzgarinty oksidy santykj (26 pav.). [34, 36]
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26 pav. Sugerties koeficienty priklausomybé nuo draustinés energijos juostos

plocio(naudojant skirtingos frakcijos oksidy mi$inius) [36]

Garinant kelis oksidus vienu metu taip pat galima gauti kokybiskesnius sluoksnius
homogeniskumo prasme (pavyzdziui naudojant HfO> ir ZrO> oksidus) (27 pav.) [36].
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27 pav. Plony sluoksniy i skirtingy oksidiniy medziagy nehomogeniskumo vertés naudojant

skirtingas formavimo technologijas [36]

Be to, naudojant HfO ir ZrO2 oksidus formuojant oksidy misiniy plonus sluoksnius galima
padidinti sluoksniy amorfiskuma (28 pav.), o tuo paciu sumazinti pavirSinj Siurk§tuma ir pavir$ing
Sviesos sklaidg [35].

Zirconia-silica: Zirconia-silica:
half/half low/high

iobia-silica: Niobia-silica: Niobia-silica:
half/half low/high

28 pav. Plony sluoksniy pavirs$iaus morfologija formavimui naudojant grynas medziagas, bei
oksidy misinius [35]
Sluoksniy PLSS vertes taip pat galime keisti pasitelkiant oksidy misinius [35].
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2 Tyrimo metodika

2.1 Plony sluoksniy formavimas naudojant elektrony pluosta

Siame tyrime plony sluoksniy formavimui buvo naudota ,,VU-2M* vakuuminé¢ kamera su
dviem 2kV elektrony patrankomis (29 pav.). Elektrony patrankos yra 180° tipo, kai elektronus
generuojantis katodas ir medziaga yra toje pacioje plokstumoje, todél norint, kad spindulys pasiekty
garinamg medZiagg jis yra uzlenkiamas 180° kampu. Sio jrenginio darbinis vakuumas yra 2.66 - 10"
% Pa. Jrenginys turi pusiau rankinj elektrony spindulio valdyma su galimybe spindulj valdyti x-y
kryptimis, keisti jo diametrg, bei kurti periodinj judéjima x ir y adimis. Siomis patrankomis galime
pasiekti 0-200 mA emisines sroves, to pakanka iSlydyti ir garinti oksidines medziagas vakuume.
Kameroje taip pat yra besisukantis aplink savo asj kupolas, j kurj dedami pagrindukai. Sluoksnio
storio valdymui naudojama optiné matavimo sistema, kurios principas yra nuolatinis atspindZio

matavimas nuo specialaus liudininko, kuris yra jmontuotas kupolo viduryje.

29 pav. ,,VU-2M* vakuuminio garinimo jrenginys [37]

29



2.2 Plonuy sluoksniy optiniu charakteristiky nustatymas

Charakterizuojant plonyjy oksidiniy sluoksniy laZio rodiklio, sugerties koeficiento dispersijas,
bei sluoksnio nevienalytiSkumg buvo naudojamas ,,OptiLayer* programinis paketas.

Siekiant tiksliai sucharakterizuoti dangas reikéjo pirmiausia tiksliai iSmatuoti sluoksnio
pralaidumo ir atspindzio spektrus. Spektrai buvo matuojami 190-1200 nm bangos ilgiy diapazone,
naudojant 0,5 nm matavimo zingsnj. I§ atspindzio ir pralaidumo spektry Siame diapazone galima
tiksliai sumodeliuoti sluoksnio charakteristikas, naudojant OptiLayer programinj paketa, kuris
remiasi Frenelio sarysiais (2-4).

Ikélus pralaidumo ir atspindzio spektro duomenis i ,,OptiLayer* paprograme ,,OptiChar ir
pasirinkus charakterizavimo fizikinius modelius, tokius kaip normalioji lGzio rodiklio dispersija
(pagal Kosy dispersijos formule, formulé pateikta apacioje) ir sugertis ultravioletinéje-matomoje
srityje (pagal eksponentinj désnj, formulé pateikta apacioje), bei nurodant krastines sluoksnio storio,

optinio liizio rodiklio, bei sugerties ribas, gauname sluoksnio charakteristikas.

= Layer Characterization - oIEH
7[R I

40

N

34
32
30

28
26

Reflectance, %
ra
=

250 300 350 400 450 500 550 600 650 TO0 750 BOO B50 900
Wavelength, nm

o-asmm

30 pav. Charakterizavimo metu tipinis vaizdas naudojant ,,OptiChar paprograme. Raudona

kreivé — matavimo rezultatas, juoda — modeliavimo rezultatas.

Kosy lizio rodiklio ir eksponentiné sugerties koeficiento dispersijy, bei nehomogeniSkumo

formulés taikytos charakterizavimo modelyje [38]:
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A, A
n() = Ay + —+ (10)

2z
k(l) = Blexp(le_l + B3A), (11)
n,—n n;, +n
§=——2:100%, n=——-=. (12

2

Visas modeliavimas vyksta tam tikra tvarka kei¢iant modelio konstanty vertes (i§ viso 7 vertés
jskaitant bandinio storj) ir lyginant sumodeliuoto spektro vertes (pralaidumo ir atspindzio) su
matavimy duomenimis. Lyginimui yra naudojama ,,atitikimo* funkcija (angl. Merit function), kuri
nusako, kaip tiksliai sumodeliuoti spektrai atitinkg matavimus:

L
1 R(X, A;) — R(4;
MF = —Z( (x. %) (’)> : (13)

L AR;

j=1

Kai sumodeliuoti spektrai tam tikru nurodytu tikslumu sutampa su matavimo duomenimis

modeliavimas yra baigiamas ir i$ sumodeliuoty spektry pateikiamos sluoksnio charakteristikos.
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2.3 Plony sluoksniy jtempiy matavimai

Plony sluoksniy mechaniniai jtempiai buvo matuojami naudojant interferometrinj prietaisg

,,Mahr ESDI MarSurf FI 1040 Z*.

Lazerio pluostas (kurio bangos ilgis A = 633 nm) yra iSpleCiamas, tada dalis jo per srauto daliklj

yra nukreipiama j etaloninj veidrodj (4/10 plokstiskumo), o dalis j bandinj. Sugrjz¢ pluostai nuo

bandinio ir etalono pavirSiy interferuoja ir taip sukuriamas interferencinis vaizdas, kuris véliau

nukreipimas j CCD kamerg ir yra apdorojamas programine jranga (IntelliWave), kuri pateikia

matuojamo pavirsiaus charakteristikas (31 pav.).

Lazeris

Kompiuteris

r Lesis
Optinis daliklis

N

ceo Etaloninis

pavirsius

Bandinys

31 pav. Interferometro principiné schema

Tokiu buidu nustatomas bandinio pavir§iaus kreivumas ir pritaikius Staunio formulg (angl.

Stoney*s formula) suskai¢iuoti likutinius jtempius sluoksnyje. Staunio formulé [3]:
1 ( 1 1 ) E t?

R, RJ(1-v)t

6

(14)
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2.4 KiristaliSkumo ir sluoksniy pavirSiaus SiurkStumo

nustatymas naudojant AFM technologija

Siekiant istirti plony sluoksniy pavirSiaus morfologija buvo pasitelktas atominiy jégy

mikroskopas (angl. AFM — atomic-force microscopy) ,,Veeco Dimension Edge* (32 pav.).

32 pav. Kair¢je - ,,Veeco dimension Edge* AFM jrenginys. DeSinéje - ,.,tapping® réZzimo

principiné schema [39]

Matuojant AFM jrenginiu buvo naudojamas virpancio zondo rézimas (angl. Tapping mode).
»lapping® rézino principas yra silpnyjy atominiy jégy (Van der Valsings, dipolinés-dipolings,
elektrostatinés ir panasaus pobuidzio jégos) fiksavimas ir Sios informacijos atvaizdavimas grafiSkai.
Tai nekontaktinis matavimo rézimas, kai AFM mikroskopo adatélé virpa periodiniu dazniu (artimu
rezonansiniam dazniui) ir priartéjus prie matuojamo pavirSiaus reaguoja j jo kuriamas jégas ir dél to
keiciasi adatelés virpéjimo daznis, o griztamojo rysio sistema tai fiksuoja ir keicia adatéles aukst]
atitinkamai, tam kad daznis grjzty j prading verte. IS aukséio pokyc¢io ver¢iy suformuojamas

pavirSiaus vaizdas (32 pav.).
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2.5 PLSS matavimai

Atsparumo lazerio spinduliuotei slenkstis buvo matuojamas Nacionalinio fiziniy ir
technologijos moksly centro , optiniy dangy laboratorijoje.

PLSS buvo matuotas 1-on-1 matavimo metodika, kai lazerio impulsais eksponuojama daug
bandinio viety keiCiant lazerio energija, fiksuojant koordinate, energijos vert¢, bei sklaidos
koeficientg (33 pav.). I$ gauty rezultaty sudaroma energijos jtekio priklausomybé nuo pramusimo
tikimybés ir nustatoma didziausia energijos jtekio verté, kurioje pramuSimo tikimybé yra lygi 0%, Si
vert¢ atitinka pazaidos slenkscio vertg.

Slenks¢io nustatymui buvo naudojamas lazeriné sistema generuojanti 532 nm bangos ilgio

spinduliuotg 3 ns trukmés impulsais. Impulsy pasikartojimo daznis 15 Hz.

®

@

S D
S
(X

jos itekis, J/em

X
X

Vienas siivis

== .'...
l-on-1

e
v
o

Energijos

A

Pramusimo

slenkstis: 0 05 1

0% £ Pramusimo tikimybeé
pramusimo

tikimybé

33 pav. Principiné 1-on-1 matavimo schema [40]
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3 Eksperimentai

3.1 Naudotos medziagos

Plony sluoksniy formavimui bei tyrimams buvo naudoti Sie oksidy miSiniai: TiO2/La203,
TiO2/PreO11, Al203/PrsO11 ir Al20s/La203. Visos medziagos buvo pirktos i§ ,,Merck® cheminiy

medziagy tiekéjo. Pagrindinés medziagy charakteristikos pateiktos 2 lenteléje.

2 lent. Tyrime naudoty medziagy pagrindinés charakteristikos

Optinis Optinio ..
o - . Medziagos .
.. liiZio pralaidumo Garavimo . Medziagos
Medziaga e i . tankis,
rodiklis intervalas, temperatiira, °C fom? grynumas, %
(A=500 nm) nm g

TiO2/La203 2.0 350-7000 2200-2300 5.9 >99.95
TiO2/PrsO11 2.1 400-5000 2200-2400 6.2 >99.95
Al>,03/PrsO11 1.7 300-9000 2100 4.8 >99.9
Al203/La203 1.73 220-10000 2100 4.2 >99.95

Visos medziagos yra 1-4mm diametro granuliy pavidalu ir garintos EG technologija i$

molibdeninio jdéeklo.
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3.2 Suformuoti bandiniali

Sio tyrimo metu buvo suformuota 18 bandiniy. Tarp jy buvo suformuotos kelios

daugiasluoksnés struktiiros (skaidrinimas ir dielektrinis veidrodis). Visi bandiniai buvo formuojami

ant kvarcinio stiklo pagrinduky, kuriy diametras 25,4 mm, o storis 1 mm. Vienasluoksniy bandiniy

formavimo parametrai, bei storiai pateikti 3 lenteléje.

3 lent. Vienasluoksniy bandiniy storiai bei formavimo parametrai

Pagrinduko - 02 . .
.. _ Garinimo . Elektroninés
Bandinio Naudota Dangos | temperatiira reitis dujy atrankos
pavadinimas | medziaga | storis, nm garinimo g | fonas, p_ .
A/s emisija, mA
metu, °C mPa
M1 L Al203/PreO11
200
M2_L Al203/La203
200 7 3 ~110
H2 L TiO2/PreO11
170
H4 L TiO2/La203
M1 M Al203/PreO11
M2 M Al203/La203
250 250 7 10 ~105
H2 M TiO2/PreO11
H4 M TiO2/Laz03
M1 H Al203/PreO11
M2_H Al203/La203
250 300 7 20 ~105
H2_H TiO2/PreO11
H4 H TiO2/Laz03
M1 D Al203/PreO11
M2_D Al203/La203
800 200 7 3 ~105
H2 D TiO2/PreO11
H4_D TiO2/La203
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3.3 Plony dielektriniy sluoksniu charakterizavimas

3.3.1 Optinés savybés

Suformuoti ploni sluoksniai naudojant skirtingas medziagas pirmiausia buvo iSmatuoti
panaudojant spektrofotometra. I§ gauty atspindzio ir pralaidumo spektry buvo nustatytos plony
sluoksniy lazio rodiklio ir ekstinkcijos koeficiento dispersijos (34, 35, 36 ir 37 pav.). Taip pat,
bandiniai formuoti esant Oz fono slégiui P = 3 mPa buvo atkaitinti oro atmosferoje, 300°C
temperatiiroje, ir jy iSmatuotos lazio rodiklio ir sugerties dispersijos pateiktos grafikuose briik$niuota

linija (34, 35, 36 ir 37 pav.).

1,80 T T T T 0,003 T T
ALO/Pr.O, (M1) ALOJPr.O,. (M1)

611
1,78 ——P,,=3mPa —— Py, =3mPa

176 —P,,=10mPa —P,, =10 mPa
. — P, =20 mPa —— P, =20 mPa
, - - P, =3 mPa (atkaitintas) 0,002 - P,, = 3 mPa (atkaitintas)

1,72 |- —

1,70

1,68

0,001

66 0 T~ T T ===

1,64 _

1,62 LL 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 . | I

0,000
300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 275 300 325 350 375 400
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34 pav. Al,03/PrsO11 plono sluoksnio liizio rodiklio ir sugerties koeficiento dispersijos esant
skirtingiems deguonies fono slégiams formavimo metu

Plony sluoksniy garinimui naudojant M1 (Al203/PrsO11) oksidinj misinj gautos 1azio rodiklio
vertes (ties 2 = 600 nm), kurios kinta nuo 1,65 iki 1,7 priklausomai nuo formavimo metu naudoto
deguonies dujy fono slégio vakuuminés kameros viduje (34 pav.). Didéjant deguonies slégiui plono
sluoksnio lizio rodiklis taip pat didéja. Tai susij¢ su didesnio kristaliSkumo plonais sluoksniais esant
didesniam reaktyviyjy dujy fonui. Be to, pastebime, kad didéjant O2 dujy fonui didéja ne tik 1azio
rodiklis, bet ir ekstinkcijos koeficientas (ekstinkcijos koeficiento dispersijos mélynasis krastas
slenkasi  ilgesniyjy bangy puse). Sugerties dispersija pavaizduota 34 pav. Sis sugerties didéjimas
susijes su PreO11 oksidy susidarymy sluoksnyje, kurie ir jnesa papildoma sugertj esant didesniems O2
kiekiams. Tuo tarpu atkaitinus vieng i§ bandiniy matome, kad Siuo atveju padidéjo lazio rodiklis ir
sumazéjo sugertis sluoksnyje. ReikSminga sugertis sluoksnyje (kai k > 0.001) pasireiskia intervale

nuo 284 nm iki 322nm, priklausomai nuo naudojamo deguonies fono sluoksnio formavimo metu.
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35 pav. Al,03/La203 plono sluoksnio lizio rodiklio ir sugerties koeficiento dispersijos esant

skirtingiems deguonies fono slégiams formavimo metu

Naudojant M2 (Al20O3/La203) medziaga gaunami Siek tiek kitokie rezultatai (35 pav.). Visy

pirma matome, kad didéjant deguonies slégiui lGzio rodiklis pirmiausia padidéja (nuo 1.65 iki 1.72,

ties A = 600 nm) padidinus dujy slégj iki 10 mPa, bet formuojant sluoksnj su 20 mPa deguonies slégiu

lazio rodiklis tampa mazesnis (nuo 1.72 iki 1.70, ties A = 600 nm). Sugerties dispersijoje, kaip ir M1

medziagos atveju didéjant deguonies slégiui slenkasi sugerties mélynasis krastas j didesniy bangy

puse. Atkaitintas bandinys nepasizyméjo dideliais dispersijy pokyc¢iais. Sugertis beveik nepakito, o

luzio rodiklis truputi sumazéjo mazesniy bangy intervale. Reik§Sminga sugertis sluoksnyje pasireiskia

intervale nuo 220 iki 236 nm, priklausomai nuo naudojamo deguonies fono sluoksnio formavimo

metu.
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36 pav. TiO2/PreO11 plono sluoksnio lizio rodiklio ir sugerties koeficiento dispersijos esant
skirtingiems deguonies fono slégiams formavimo metu
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Bandiniai formuoti su H2 (TiO2/PreO11) medziaga pasizyméjo ltuzio rodikliais, kurie priklausé
intervalui nuo 2.01 iki 2.05 (ties 2 = 600 nm). Siuose bandiniuose didelés dujy fono jtakos néra, bet
tendencija didé¢jant Oz fonui mazéjancio lazio rodiklio matoma (36 pav.). Tai greiciausiai susije su
blogé¢jancio vakuumo efektu, kai dél blogesnio vakuumo formuojasi maziau tanki, labiau poréta
danga pasizyminti mazesniu lazio rodikliu. Sugertis naudojant 3 mPa ir 10 mPa dujy fong yra beveik
tokia pati, bet padidinus fong iki 20 mPa sugerties krastas drastiskai pasislenka j didesniy bangy puse
(nuo 395 iki 444 nm, ties k > 0.001). Atkaitinus bandinj matomas liizio rodiklio padidéjimas didesniy

bangy intervale ir sugerties sumaz¢jimas (reikSminga sugertis ties 385nm).
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37 pav. TiO2/La203 plono sluoksnio lazio rodiklio ir sugerties koeficiento dispersijos esant
skirtingiems deguonies fono slégiams formavimo metu.

Lazio rodikliy intervalas bandiniuose suformuotose naudojant H4 (TiO2/La203) medziagg (37
pav.) yra nuo 2.00 iki 2.02 (ties 2 = 600 nm). Kaip ir bandiniuose, kuriuose naudota H2 medziaga
luzio rodiklis §j kartg dar maziau priklauso nuo naudojamo dujy fono slégio vakuuminéje kameroje.
Taciau, Oz fono slégis dare jtaka sugerties koeficiento dispersijai. Padidéjus dujy slégiui nuo 3 iki 10
mPa sugerties kraStas pasislinko nuo 383 iki 366 nm (ties k > 0.001), ta¢iau esant dar didesniam
slégiui (20 mPa) sugerties krastas pasislinko j 372 nm vertg. Atkaitinus bandinj 1Gzio rodiklis iki 2.07
vertés (ties 4 = 600 nm), taciau sugertis padidéjo, o jos krasto verté — 396 nm (ties k > 0.001).

H2 medZiaga pasizyméjo didZiausiu pasiektu liZio rodikliu (n =2.05), H4 medZiaga tarp auksto
luZio rodiklio medziagy pasizymeéjo mazesne sugertimi ultravioletingje srityje, bei labai mazu luzZio
rodiklio poky¢iu kei¢iant dujy fono slégj procesy metu (~1%). Be to, visi bandiniai pasizyméjo
geriausiu liiZio rodikliu ir ekstinkcijos dispersija kai buvo naudojamas maziausias dujy fono slégis (P
= 3 mPa). Visuose sluoksniuose, kuriuose naudota medziaga turéjo PreO11 oksido, atkaitinimas

paslinko j mélynajg puse sugerties krasto vertes, bei padidino lazio rodikl;.
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3.3.2 NevienalytiSkumas sluoksniuose

IS bandiniy atspindZzio ir pralaidumo spektry, bei pagrinduko atspindZzio ir pralaidumo spektry
buvo nustatyti plony sluoksniy nehomogeniskumo koeficientai (38 pav. ir 4 lent.). Palyginimui taip

pat pateiktas ZrO, medziagos plono sluoksnio tipinis nehomogeniskumas.

7
—— AI203/Pr6011 —— AI203/La203 e TiOzlPrGO11 —y— TiOzlLa203 - =2Zr0,

6F = = = = = = = _ _— m = = = = = = = -
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-1 ] . ] . ] . ] . ] . ] . ]
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38 pav. Nehomogeniskumo koeficiento priklausomybé nuo fono dujy slégio naudojant
skirtingas medZiagas sluoksnio formavimui

Is 38 pav. matome, kad tyrinéjamy medziagy sluoksniy nevienalytiSkumas visais atvejais yra
mazesnis nei ZrOz plony sluoksniy. Taip pat, beveik visose medziagose matoma didéjantis
nehomogeniskumas didéjant Oz dujy fono vakuuminéje kameroje garinimo metu slégiui. Tik
sluoksniy formavimui naudojant Al20s/La203 medziaga pastebimas nehomogeniskumo mazéjimas
didéjant dujy slégiui. Be to, H2 ir H4 medZiagose bendras nehomogeniSkumo lygis yra Zemiausias
tarp visy medziagy, prie sglyginai mazo dujy fono slégio (3 mPa) jis artimas 0%. IS visy medziagy
geriausig vienalytiSkuma visose dujy fono slégiy taskuose turi H4 (TiO2/La203) medziaga. Ploni
sluoksniai formuoti su auksto lazio rodiklio medziagomis optimaliomis formavimo salygomis (Poz2 =
3 mPa) pasizyméjo iki 6% geresniu nehomogeniSkumu, nei ploni sluoksniais suformuoti su ZrO>
oksidu. Optinio nevienalytiskumo didéjimas didéjant dujy fono slégiui gali biiti sicjamas su vakuumo

salygy blogéjimu.
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4 lent. Nehomogeniskumo koeficiento vertés esant skirtingam fono dujy slégiui ir naudojant

skirtingas medziagas sluoksnio formavimui

O fono slégis Po2=3-10%Pa Po2=1-102Pa Po2=2-102Pa
Medziaga LiiZio rodiklio nehomogeniskumas sluoksnyje ¢
Al203/ PrsOus +2.8 % +3.15% +3.8 %
Al;O3/La;0s +4.4 % +3.3% +1.8 %
TiO2/PreOn1 -0.1% +2.5% +5.1 %
TiO2/La203 -0.16 % -1.3% +1.4 %
ZrO2 +6%0

3.3.3 Itempiai sluoksniuose

Kiekvieno bandinio jtempiai interferometriniu prietaisu buvo matuoti du kartus. Pirmajj karta

bandinys matuojamas po plono sluoksnio suformavimo vakuuminéje kameroje, o antrajj — po 7 dieny

laikotarpio, kurj bandinys praleido oro aplinkoje, standartinémis saglygomis. Taip pat, pries kiekvieng

pagrinduko dengima plonu sluoksniy buvo i§matuojamas pacio pagrinduko plokstiskumas, tam, kad

tiksliau jvertinti plono sluoksnio poveikj geometrijai. Visi iSmatuoti plony sluoksniy jtempiai yra

tempimo jtempiu tipo (,,tensile”). Matavimo rezultatai pateikti 5 lenteléje ir 39 paveiksle.

5 lent. Jtempiy vertés sluoksniuose esant skirtingiems Oz dujy fono slégiams

f
ORelile Po2=310° Pa Po=1-102Pa Po=2-102Pa
slégis
Itempiai sluoksnyje, MPa
. Po7 Po 14 Po 7 Po 14 Po 7 Po 14
Medziaga Po 1 dienuy dienuy Po 1h dieny | dieny Po 1 dieny dieny
AlZOd/ 337 347 322 333 330 270 339 336 271
PreO11
Al,Os/La05 | 345 353 339 186 123 5 329 180 5
TiO2/PrsO11 179 78 -51 107 68 -32 244 50 51
TiO2/Lay03 185 75 -73 56 5 -49 197 66 -41
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39 pav. Jtempiy sluoksnyje priklausomybé nuo laiko po garinimo skirtingomis medziagomis
su skirtingais dujy fono slégiais

IS 39 pav. matome, kad beveik visy bandiniy jtempiai bégant laikui maZzéja, tik bandiniy su
Al;03/PreO11 oksidy miSiniu jtempiai sglyginai mazai kei¢iasi, ta¢iau vis tiek turi mazé&jimo
tendencijg. Maziausi jtempiai, kaip ir homogeniSkumo atveju yra TiO2/PrgO11 ir TiO2/La2O3 plonuose
sluoksniuose. TiO2/La,03 ploname sluoksnyje, kuris garintas 10 mPa Oz dujy fono slégyje po savaités
matomi netgi artimi nuliui jtempiai, taciau po dviejy savaiCiy jie tapo neigiami (kompresiniai
jtempiai). Lyginant jtempius su populiariai naudojamo aukSto liZio rodiklio ZrO; medZiagos
itempiais sluoksniuose (~171 MPa, esant tiems patiems garinimo parametrams ir matuojant po
savaités), Sios medziagos jtempiai yra didesni uz TiO2/PreO11 ir TiO2/La203 medziagy, bet mazesni
nei Al203/PreO1s ir Al203/La203 esant tam tikram garinimo dujy fonui. Nors ir Al203/PreO11 plonuose

sluoksniuose jtempiai yra didZiausi, bet Sie sluoksniai pasizymi geru mechaniniu stabilumu.

3.3.4 PavirSiaus morfologija

Visi bandiniai matuoti AFM jrenginiu po savaités nuo jy suformavimo. Prie§ matavimus
bandiniai buvo nuplauti ultragarsinio valymo jrenginyje, naudojant itin trumpus rézimus (~15
sekundziy ultragarse). Bandiniai matuoti ,,tapping* rézime, matavimo plotas 5x5 pm, matavimo
daznis 1 Hz, o skiriamoji geba - 512 eiluciy per matavimg. Bandiniy pavir§iaus nuotraukos su

pavir$iaus SiurkStumo vertémis (RMS) pateiktos 6 ir 7 lentelése.
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6 lent. PavirSiaus AFM nuotraukos bei Siurk§tumo vertés (Al2O3z/ PreO11 ir Al203/La>03 sluoksniy)

Po2 Al203/ PreO11 AlO3/Lax0O3
3 mPa
RMS =0.5nm
10
mPa
20
mPa
RMS =0.5nm RMS =0.36 nm
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7 lent. TiO2/PreO11 ir TiO2/La203 sluoksniy pavirSiaus AFM nuotraukos bei Siurkstumo vertés. ()
Po2 TiO2/PreO11 TiO2/La20s3

mPa

10
mPa

20
mPa

RMS =0.47 nm RMS =0.55 nm

PavirSiaus morfologija visuose bandiniuose gana panasi, su Siurk$tumo vertémis artimomis 0.4
— 0.5 nm. Issiskiria tik bandiniai kuriuose naudotas Al,O3/La>03 oksidy misinys (6 lent.). Esant O3

dujy slégiui 10 mPa pavirSiaus nuotraukoje matosi daug didesni kristalitai, nei kitose nuotraukose,
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taip pat pastebimas iSauggs pavirSiaus SiurkStumas (iki 0.6 nm). Be to, esant dar didesniam O2 dujy

slégiui (20 mPa) pavirSius tampa labai Svelnus (SiurkStumas tik 0.36 nm) ir néra matomy dideliy

dariniy, kristality.

3.3.5 Taskiniai defektai

Siekiant tinkamai nustatyti garinamy medziagy defektinguma, kiek jos linkusius taskytis ir kurti

taskinius defektus dangoje, buvo suformuoti stori (~800 nm) sluoksniai, kurie po garinimo buvo

nufotografuoti naudojant optinj mikroskopa (40 pav.). Pasitelkiant specialig tasky skai¢iavimo

programa pavyko gauti defekty tankio vertes (8 lent.). Padarytos 5 kiekvieno bandinio nuotraukos, o

defekty tankio vertés pateiktos suskaicCiavus vidurkj visy matavimy verciy.

8 lent. Defekty tankio vertés naudojant skirtingas medziagas story sluoksniy garinimui

Pagrinduko .. 02 Elektrony
Defekty . _ Garinimo
.. . Plono sluoksnio | temperatiira . fono | patrankos
MedzZiaga tankis, . - greitis, . . -~
) storis, nm garinimo slegis, | emisija,
vnt./mm Als
metu, °C Pa mA
Al203/ PreO11 13
Al203/La203 9
- 800 200 7 3-10% ~105
TiO2/PrsOu11 14
TiO2/Laz20s3 25
ZrO2 35 900 200 7 3-10 ~90

IS nuotrauky ir defekty tankio ver¢iy matome, kad visos medZiagos pasiZymi gana maZzu

defektingumu, tik TiO2/La,O3 medziaga turéjo didesnj defektinguma, bet lyginant su ZrO> sluoksniu

defektingumas vis tiek buvo mazesnis. Maziausiai defekty generavusi medziaga - Al203/Laz0:s.
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Al203/ PreO11 Al203/Laz203

TiO2/PreO11 TiO2/La20s3
40 pav. Plony sluoksniy formuoty skirtingomis medziagomis nuotraukos, darytos optiniu
mikroskopu (nuotraukos invertuotos)

3.3.6 Pazaidos lazerio spinduliuotei slenkstis

Buvo iSmatuoti penkiy bandiniy PLSS bei istirtos tipinés pazeidimy morfologijos (9 lent. ir 41-
45 pav.). Bandiniai buvo suformuoti naudojant tyrinéjamus keturiy oksidy misinius Siame darbe, bei
populiariai naudojamo ZrOz oksido, su kuriuo ir buvo lyginamos vertés bei pazeidimy morfologijos.

Pramusimy morfologijos buvo uZzfiksuotus su optiniu mikroskopu.
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9 lent. Matuoty medziagy lazerinio pramusimo slenkscio vertés

. PLSS, J/cm? (. =532 nm, 3 Sunormuotas lazerinio pramusimo
Medziaga .
ns) slenkstis
ZrO2 76,8 1
Al203/PrsO11 98,4 1,44
Al203/La203 79,1 1,16
TiO2/PreOu1 38,1 0,56
TiO2/Laz20s3 37,5 0,55

IS 9 lentelés matome, kad didziausia pramusimo slenkstj turi sluoksnis suformuotas i§ Al2O3/
PrsO11 oksidy miSinio. ,,Sunormuotas lazerinio pramusimo slenkstis* stulpelyje pateiktas pramusimo
slenkscio santykis su ZrO sluoksnio pramuSimo slenksciu. Kaip ir tikétasi dél didesnio draustiniy
energijy tarpo visos mazesnio lazio rodiklio medziagos (Al203/PrsO11 ir Al2Os/La203) pasizymi
didesniu nei visy kity medziagy pramuSimo slenks¢iu. Tuo tarpu auksto luzio rodiklio medziagy

pramusimo slenkstis buvo du kartus mazesnis nei ZrO».

15 pm 15 um
a) b)
41 pav. Tipiniai pazeidimai sluoksnyje (ZrO2): a) eksponuota su 76 J/cm? energija; b) eksponuota

su 160 J/cm? energija.

IS 41 pav. matome, kad ZrO2 ploname sluoksnyje pazeidimas prasideda (nuotrauka a))

taskiniuose pazaidos centruose (Siuo atveju — vienas taskinis centras). Sis pazeidimo mechanizmas
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susijes su mazais struktiiriniais defektais dangos tiiryje, kurie yra maziau atspariis lazerio
spinduliuotei. Toliau padidinus energija prasimusa ir dangos dalis be defekty (nuotrauka b)).

Kitoje nuotraukoje (42 pav.) matome, kaip esant mazoms lazerio spinduliuotés energijoms
pirmiausiai pasikeiia tos srities spalva (intensyvumo pokytis a) nuotraukoje) ir tik véliau prie
didesniy energijy vyksta stipri dangos pazaida (nuotrauka b)). Sis spalvos pokytis yra siejamas su
sugertimi ploname sluoksnyje. Esant didesnéms energijoms matome visai kitokig pazaidos
morfologija nei ZrO; atveju (41 pav., nuotrauka b)). Pazaidos vietoje danga tolygiai i$silydziusi ir

néra jokiy taSkiniy pazaidos centry.

15 um 15 um
]

42 pav. Tipiniai pazeidimai sluoksnyje (Al.0s/PreO11). Kairéje eksponuota su 95 J/cm? energija, 0

desinéje — su 160 J/cm? energija.

Plonuose sluoksniuose, kuriuose naudotas Al>Os/La>O3 oksidy misinys (43 pav.) matome, kad
pazeidimas prasideda nuo vieno tasko ir yra sferos formos su viduje esancia sferine erdve, o per vidurj
maza skylute (nuotrauka kair¢je). Esant didesnéms energijoms §i struktiira tiesiog pasidaro didesné
(nuotrauka desingje).

Sluoksnio formavimui naudojant TiO2/PreO11 medziaga gautos tipinés pramusimo
morfologijos labai panaSios j Al203/ La;O3 plono sluoksnio pramusimo nuotraukas, tik §j karta

pastebéta papildomy taSkiniy pazaidos centry, kurie gali byloti apie strukttrinius defektus dangoje.
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15 um 15 um
43 pav. Tipiniai pazeidimai sluoksnyje (Al20s/La;03). Kairéje eksponuota su 85 J/cm? energija, 0

desinéje — su 160 J/cm? energija.

15 um 15 um
44 pav. Tipiniai pazeidimai sluoksnyje (TiO2/PrgO11). Kairéje eksponuota su 35 J/cm? energija, 0
desinéje — su 160 J/cm? energija.

Kaip ir TiO2/PreO11 plono sluoksnio atveju pazaidos morfologijos TiO2/La>03 sluoksnyje (45
pav.) yra susijusios struktiriniais turiniais defektais dangoje.
Taip pat, verta paminéti, kad visais trimiS pastaraisiais atvejais nepastebéta spalviniy dangos

poky¢iy, kurie buvo pastebéti AloOs/PreO11 sluoksnyje.
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L&,

°
15 um 15 um
I |

45 pav. Tipiniai pazeidimai sluoksnyje (TiO2/La203). Kairéje eksponuota su 37 J/cm? energija, 0
desinéje — su 160 J/cm? energija.
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3.4 Oksidiniai miSiniai daugiasluoksnése dielektrinése dangose

Kadangi musy tiriamos medziagos pasizyméjo geresnémis homogeniSkumo, jtempimy, bei

defektingumo vertémis, nuspresta suformuoti daugiasluoksnes dangas naudojant Sias medziagas.

3.4.1 Skaidrinancioji danga

Pirmiausia buvo suformuotas skaidrinimas, kurio atspindys spektro diapazone nuo 400 iki 700
nm turi biiti maziau nei 1% (esant 0° Sviesos kritimo kampui). Tai gana sudétinga danga, kadangi
apima visg matomos $viesos diapazong, bei reikalauja mazy atspindzio veréiy jame. Taip pat §i danga

labai jautri sluoksnio luzio rodiklio pokyciams, bei nehomogeniSkumui.
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41 pav. Skaidrinancios dangos ,,AR <1% @ 400-700 nm 10* struktiira

Formuotos dangos struktiira pateikta 41 pav. Formuojant $ig dangg buvo panaudotos Al>Os/
PreO11 ir TiO2/PrsO11 oksidy misiniai dél savo gery homogeniskumo verciy, bei garavimo stabilumo.
Suformuoto skaidrinimo atspindzio spektras pateiktas 42 pav. Kaip matome i$ spektro visame
diapazone atspindZio verté¢ mazesné nei 0.7%, R = <1% (stora mélyna linija Zymi virSuting atspindZio

ribg nustatyta prie§ formuojant danga).
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42 pav. Suformuotos skaidrinancios dangos ,,AR <1% @ 400-700 nm 10* atspindzio spektras (stora
mélyna linija — specifikacijy riba)

3.4.2 Dielektrinis veidrodis

Nors ir Al203/PreOq1 ir TiO2/PrsO11 medziagy lazio rodikliai néra patys tinkamiausi dielektrinio
veidrodzio formavimui, nes Al203/ PrsO11 1uzio rodiklis ~1.70, dielektrinio veidrodzio formavimui
jis yra per didelis, todél tenka formuoti veidrodj su daugiau sluoksniy. Kadangi dielektriniai
veidrodziai yra storos dangos, pasizymincios dideliu defektingumu, o pasirinktos medziagos
pasizymi mazu defektingumu, nuspresta suformuoti 28 sluoksniy dielektrinj veidrod;.

Suformuoto veidrodzio dizainas, tai 1/4 periodiniy sluoksniy sistema su paskutiniu dvigubu
sluoksniu (4/2). Sis veidrodis buvo suformuotas atspindéti §viesos spektra 532 nm bangoje su 99,5%
atspindzio koeficientu. Formuotos dangos struktiira pavaizduota 43 pav. Suformuoto dielektrinio

veidrodZio atspindzio spektras pateiktas 44 pav.
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43 pav. Dielektrinio veidrodzio dangos struktiira
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44 pav. Suformuoto dielektrinio veidrodzio su Al203/PreO1z ir TiO2/PrsO11 medziagomis,
atspindzio spektras

Kaip matome i§ atspindzio spektro (44 pav.) suformuotas dielektrinis veidrodis netenkina
uzsibrézty reikalavimy ir neatspindi panaudotos strukttiros sagvybiy. Tiksli prieZastis néra aiski, net ir
pakartojus garinimo procediira rezultatas gavosi panasus. Paanalizavus atspindzio ir pralaidumo
spektrus gautoje nuostoliy kreivéje (45 pav.) matosi, kad Sioje dangoje pasireiskia labai dideli
nuostoliai visame spektro diapazone. Nuostoliy kilmé néra tiksliai aiski, bet spéjama, kad tokie dideli
nuostoliai galéjo atsirasti tik nuo sugerties plonuose sluoksniuose. Viena i$ hipoteziy, kad vykstant
ilgiems procesams ant molibdeno tigliuky sieneliy susidaro garinamos medziagos metalinés frakcijos,
kurios garinimo metu artéjant garinimo procesui ] pabaiga susikaupia ir yra efektyviai nugarinamos
nuo sieneliy ir uzneSamos ant pagrinduky. Kadangi medZziaga esanti ant sieneliy galbiit yra panasi |

metalg, ji garuodama nespé¢ja oksiduotis ir sudaryti skaidriy oksidy.
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45 pav. Suformuoto dielektrinio veidrodzio su AloO3z/PrsO11 ir TiO2/PrsO11 medziagomis,

nuostoliy spektras

I$matavus dielektrinio veidrodZio taskiniy defekty tankj gautas 79 vnt./mm? defektingumas

(46 pav.). Tai gana didelis defekty tankis, nes tokio pacio tipo dangoje suformuotoje su SiOz ir ZrO;
oksidais tipinis defektingumas yra ~40 vnt./mm?

46 pav. Suformuoto dielektrinio veidrodzio su Al2O3z/PreO11 ir TiO2/PreO11 medziagomis,

defektingumas
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Rezultatai ir iSvados

IS spektriniy plony sluoksniy matavimy paaiskéjo, kad TiO2/PrsO11 ploname sluoksnyje gautas
didziausias lazio rodiklis (n = 2.05). Ploname TiO2/La>03 sluoksnyje kei¢iant dujy fono slégj
labai minimaliai keitési lazio rodiklio dispersijos (apie 1%). Geriausios visy medZiagy
charakteristikos gautos naudojant maziausia (P = 3 mPa) deguonies dujy fono slégj. Atkaitinus
bandinius, kuriuose buvo PreO11 pastebétas liizio rodiklio ir sugerties dispersijy pageréjimas.
Visy medziagy plonuose sluoksniuose, isskyrus Al2Os/La,O3 medziagos sluoksnius, didéjant
deguonies dujy fono slégiui nehomogeniskumas padidéjo nuo 1% iki 5%, tai yra siejama su
vakuumo sglygy blogéjimu. Ploni sluoksniai formuoti su auksto lizio rodiklio medziagomis
optimaliomis formavimo salygomis (P = 3 mPa) pasizyméjo iki 6% geresniu
nehomogeniskumu, nei ploni sluoksniais suformuoti su ZrO> oksidu.

Sluoksniai formuoti i§ TiO2/PreO11 ir TiO2/La20O3 oksidiniy miSiniy pasizymi maziausiais
jtempiais, kurie laikui bégant pereina i$ ,,tensile* tipo j ,,compressive®. Nors ir formuojant
sluoksnius i§ Al,O3/PreO11 misinio gauti jtempiai yra didziausi, bet jie pasizyméjo geru
stabilumu laike. TiO2/PreO11 ir TiO2/La203 medziagy sluoksniai formuoti optimaliomis
saglygomis (P = 10 mPa) pasizyméjo iki 166 MPa mazesniais jtempiais nei tipiniai ZrO>
sluoksniai.

Tyrinéjant pavirSiaus morfologija AFM jrenginiu dideliy poky¢iy dangoje, keiciant formavimo
parametrus, nepastebéta. Plony sluoksniy pavirSiaus SiurkStumas (RMS) vyravo nuo 0.4 iki 0.6
nm.

Visy medziagy stori sluoksniai pasizyméjo mazesniu taskiniy defekty tankiu (iki 4 karty), nei
tipiniy ZrO2 sluoksniu atveju. Maziausiai defekty generavusi medziaga - Al203/La203 (defekty
tankis 9 vnt./mm?).

DidZiausiu lazerinio pramusimo slenks¢iu pasizyméjo Al203/PrsO11 ir Al20s/La203 medziagy
ploni sluoksniai, pramusimo slenksciai iki 1.44 karto didesni nei ZrO2 sluoksnyje. Tuo tarpu
TiO2/PrgO11 ir TiO2/La2O3 plonuose sluoksniuose pazaidos slenkstis buvo apie du kartus

mazesnis.
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Santrauka

Pagrindiniai ribojantys veiksniai susij¢ su medziagy pasirinkimu optiniy dangy formavime —
luzio rodiklis, sugertis, 1tizio rodiklio nevienalytiskumas, vidiniai jtempimai dangose, mechaninis
dangos atsparumas, lazerio spinduliuotés pazaidos slenkstis, bei atmosferinis stabilumas.

Oksidiniai miSiniai daznai pasizymi geresnémis savybémis tokiomis kaip optinis
homogeniskumas, mechaniniai jtempimai, procesy stabilumas ir mechaninis atsparumas. Sio darbo
tikslas — suformuoti ir charakterizuoti plonus diclektrinius sluoksnius suformuotus i§ TiO2/PreO11,
TiO2/La203, Al,O3/PreO11 ir Al203/La203 oksidiniy misiniy, bei i§ Siy oksidy pabandyti suformuoti
daugiasluoksnes interferencines dangas. Plony sluoksniy formavimui bei tyrimams buvo naudotos Sie
oksidy misiniai: TiO2/La203, TiO2/PreO11, Al203/PreO11 ir Al20s/La20s.

Tyrimo metu buvo suformuota 18 bandiniy. Tarp jy buvo suformuotos kelios daugiasluoksnés
struktiros (Skaidrinimas ir dielektrinis veidrodis). IStyrus plony sluoksniy charakteristikas, tokias
kaip lazio rodiklio ir sugerties dispersijos, nehomogeniskumas, jtempiai, taskiniai defektai, lazerinio
pramusimo slenkstis, tyrinétos medziagos daugumoje atveju parodé daug geresnes charakteristikas

nei ZrOz oksido atveju.
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Summary

The main limiting factors related to the choice of materials for optical coatings formation -
refractive index, absorption, refractive index inhomogeneity, internal stresses in coatings, mechanical
resistance of the coating, laser breakdown threshold, and atmospheric stability.

Oxide mixtures often have better properties such as optical homogeneity, mechanical stress,
process stability and mechanical strength. The purpose of this work to form and characterize thin
dielectric layers formed of TiO2/PreO11, TiO2/La203, Al203/PrsO11 and Al203/La,03 oxide mixtures
of these oxides and try to form several multilayer interference coatings. Thin-layer formation and
testing were used, these mixtures of oxides: TiO2/La203, TiO2/PreO11, Al203/PrsO11 and Al203/Laz0s.

In this study we formed 18 samples. Among them were formed several multi-layered structures
(anti-reflective coating and dielectric mirror). Investigation of thin-layer characteristics such as the
refractive index and absorption, inhomogeneity, stress, nodular defects, laser breakdown threshold
showed that in most cases a much better performance was achieved than in ZrO; oxide case.
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