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NANASANJE OPTICNIH TANKIH PLASTI

Andrej Demsar in Janez Lindav, Iskra Elektrooptika, Stegne 7, 61210 Ljubljana

Deposition of optical thin films

Povzetek

Tanke interferenéne plasti so nepogresijive za delovanje optiénih
sistemov. Na optiéne komponente jih nanasamo s PVD postopki.
Razvoj le-teh zajema klasiéno naparevanje z uporovnim gretjem,
reaktivno in aktivirano ter naparevanje s pomodjo ionov in ionsko
prekrivanje. Kakovost prekritij je odvisna od izbire naéina
nana3anja. NajpomembnejSe pri proizvodniji optiénih tankih plasti
je ponovljivost procesa in s tem zagotavljanje kakovosti.

Abstract

For functioning of optical systems thin interference fiims are
indispensable. Films are deposited by different PVD processes on
optical components. The development of these has gone from
classical resistance heating evaporation and reactive and
activated evaporation to ion assisted deposition and ion plating.
The quality of films and the process repetibility, is of the most
importance for optical coating production.

1 UVOD

Tanke plasti, ki jih uporabljamo v optiki /1/, morajo biti
cimbolj presojne (ne smejo imeti izgub - absorpcije,
sipanja) in morajo imeti dobro definiran lomni kolicnik,
ki se s ¢asom ne sme spreminjati. Poleg dobrih
optiénih lastnosti morajo imeti opticne tanke plasti
dobre mehanske lastnosti (oprijemljivost na podlago,
odpornost na razenje, trdoto), morajo biti neobcutljive
na atmosferske vplive in €asovno stabilne. Tanke pla-
sti v optiki zdruZujemo v vecplastna prekritja. Navad-
no nanaSsamo na podlago izmenoma nizkolomni in
visokolomni material. Debeline plasti so velikostnega
reda valovne dolZine svetlobe, za katero Zelimo z in-
terferenco dobiti ojacanje ali oslabitev valovanja. Na
ta nacin pridemo do zrcalnih in antirefleksnih previek,
do delilnikov svetlobe in interferencnih filtrov /2/.

Za nanaSanje opticnih tankih plasti uporabljamo PVD
postopke (physical vapour deposition) /3/, ki temeljijo
na kondenzaciji par materiala na trdni podlagi. Proces
PVD je fizikalen, pridruZijo pa se mu lahko kemicne
reakcije. Delimo ga na tri dele (slika 1):

1. Nastanek par materiala, ki ga Zelimo nanesti na po-
dlago, z izparevanjem, sublimacijo ali izbijanjem z
ioni.

2. Prenos par materiala skozi reducirano atmosfero
od izvira do podlage. Dele materiala lahko na poti
do podlage aktivi,amo ali ioniziramo in jih z
elektricnim poljem pospesimo.

3. Pare materiala se kondenzirajo na podlagi. Plast
nastane in zacne rasti s heterogeno nukleacijo.
RastoCo plast lahko obstreljujemo z visokoener-
gijskimi delci in (al) z molekulami reaktivnih oz.
nereaktivnih plinov.
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Slika 1. Shema PVD procesa - izparevanje materiala in
prenos par do podlage, kjer pare konden-
zirajo v tanko plast

Razlikujemo tri osnovne nacine nanasanja opti¢nih
tankih plasti:

1. naparevanje
2. ionsko prekrivanje
3. napr3evanje

Vsi ti naCini se odvijajo v vakuumu. Pri naparevanju je
tlak med 105 do 106 mbar. Kljub temu moramo biti
zelo pozorni na preostale pline, ki vplivajo na sestavo
in s tem lastnosti plasti. Energije atomov materiala za
nanaSanje so pri naparevanju velikostnega reda
0.1eV, pri naprSevanju med 1 eV in 10 eV, pri ionskem
prekrivanju pa vecje od 10 eV. Te razlicne energije
bistveno vplivajo na lastnosti plasti, ki so karakteri-
sticne za posamezne nacine nanaSanja. Temperatura
podlage, na katero nanasamo plasti, je lahko razli¢na:
od temperature tekoCega duSika pa do nekaj sto
stopinj C. Podlage so zato iz razli¢nih materialov (ste-
klo, plastika, kovina). Paziti moramo le, da je oprijem-
ljivost nanje ustrezna.

Za nanaSanje opticnih tankih plasti najbolj pogosto
uporabljamo naparevanje. Naprsevanje je zaradi dalj-
Sih Casov nanaSanja za proizvodnjo prekritij, ki so
lahko sestavljena iz 50 in ve¢ plasti, neprimerno.
Materiali, ki jih naparevamo, so kovine in kovinski ok-
sidi, fluoridi, sulfidi, selenidi ter teluridi. Kovinski oksidi
so najzanimivej3i, ker tvorijo stabilne, trde in popol-
noma presojne (brez absorpcije) plasti. Take plasti
zdruZujemo v vecplastne interferenéne antirefleksne
previeke, zrcala, delilnike svetlobe ter filtre.

Opticne in mehanske lastnosti tankih plasti /4/, ki jih
nanesemo na stekleno podlago z naparevanjem oz.
kondenzacijo v vakuumu, so v splosnem slabse od
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lastnosti masivnega materiala. Plasti imajo neurejeno
polikristalno, pclimerno ali amorfno strukturo, hrapavo
povrsino in bolj ali manj razvito stebriCasto oz. spuz-
vasto mikrostrukturo. Njihova oprijemljivost na pod-
lago je dostikrat slaba, prav tako imajo majhno trdoto
in odpornost na razenje. Lomni kolicnik plasti je nizji
od vrednosti za masivni material. Razlog za niZji lomni
koli¢nik so prazni prostori (votlinice) v plasti, ki so na-
polnjene z vodo. S spreminjanjem atmosfere se
vodna para in ostali plini absorbirajo ali desorbirajo.
Posledica tega je spreminjanje lomnega koli¢nika in
fizikalnih lastnosti plasti. Za delno odpravo teh po-
manijkljivosti, in da bi plast imela lastnosti ¢imbolj
podobne masivnemu materialu, je bilo razvitih vec
metod nanasanja opticnih tankih plasti. V nadaljevan-
ju si bomo nekatere od njih podrobneje ogledali.

2 REAKTIVNO NAPAREVANJE

Najvecji problem pri naparevanju kovinskih oksidov
/5] je izguba kisika. Pomanjkanje kisika (nes-
tehiometricna plast) povzroCi opticno absorpcijo v
plasti. Z uvaja-njem kisika v naparevalni prostor med
procesom povzro¢imo kemicno reakcijo in tako iz-
boljSamo stehiometrijo oz. zmanjS8amo absorpcijo v
plasti:

Me + Og2 ----> MeO2
ali

MeO + 1/2 Oz ----> MeO2z

Delni tlak reaktivnega plina je navadno 104 mbar.
Kljuénega pomena je, da je le-ta ¢im bolj stalen. Kisik,
porabljen med kemiéno reakcijo, nadomes¢amo z
novim, ki ga uvajamo z dozirnim ventilom, ki ga
krmilimo z merjenjem tlaka v naparevalni komori. V
praksi je reaktivno naparevanje nepogresljivo, ker so
izhodni materiali za oksidne plasti suboksidi ali celo
Ciste kovine. Slika 2 prikazuje shemo reaktivnega
naparevanja.
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Slika 2. Shema reaktivnega naparevanja - molekule
reaktivnega plina (kisik) so nevtralne
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Povprecna prosta pot pri tlaku 104 mbar je priblizno
50 cm. Ta razdalja je navadno manjsa, kot je razdalja
med izvirom materiala za naparevanje in podlago.
Trkov med atomi kovine oz. molekulami suboksida in
molekulami reaktivnega plina je malo. Kemi¢na reak-
cija zato v glavnem poteka na povrsini plasti.

Nastanek plasti /6/ kovinskega oksida z reaktivnim
naparevanjem razdelimo na tri stopnje:

1. Na povrsino podlage priletijo z dolo¢eno hitrostjo
pare kovine oz. suboksida in molekule reaktivnega
plina (kisika).

2. Del atomov in molekul se adsorbira na povrsini, del
odbije, del pa ez nekaj ¢asa desorbira. Razmerje
med adsorbirano in prispelo koli¢ino delcev do
povrsine podlage izrazimo s koeficientom konden-
zacije.

3. V adsorbirani fazi so delci mobilni zaradi povrSinske
difuzije. Kemic¢na reakcija nastanka kovinskega ok-
sida se odvija preko disociativhe kemisorpcije
kisika. Razli¢ni partnerji v reakciji imajo razli¢ne
koeficiente kondenzacije. Za nastanek oksida je
potrebno doloCeno razmerje med prispelimi
koliCinami posameznih delcev (atomov kovine,
molekul suboksida in molekul kisika). Od vseh
koli¢in je najpomembnejSa koliCina prispelega
kisika, ki je nujno potrebna za izvrSitev reakcije.
Velikost kemisorpcije kisika odloca o tem, koliko
oksida bo nastalo.

Plast kovinskega oksida, narejena z reaktivnim
naparevanjem, je nekoliko podstehiometricna in zato
delno absorbirajoca. Stehiometrijo plasti izboljSamo,
Ce pred reaktivnim naparevanjem podlago pogrejemo
na priblizno 300°C. Z gretjem povecamo oprijemljivost
plasti na podlago in gostoto. Vrednost za lomni koli¢-
nik se poveca in tako 3e bolj pribliZza vrednosti za ma-
sivni material. Slaba stran gretja podlage je, da je po-
vrina plasti bolj hrapava in mikrostruktura plasti bolj
groba.

3 AKTIVIRANO REAKTIVNO NAPAREVANJE

Plasti za zelo zahtevne opticne komponente, npr.
laserska zrcala, ne smejo imeti absorpcije iz dveh raz-
logov:

1. na rac¢un absorpcije se zmanj3a refleksija ogledala
oz. reflektivnega prekritja

2. prag poskodb za visokoenergijsko lasersko sevanje
se zmanjsa.

Plasti, ki jih uporabljamo v laserski tehnologiji, morajo
biti popolnoma oksidirane. Absorpcijo v plasti pov-
zrocijo ostanki atomov kovine in molekul suboksidov.
BoljSo oksidacijo plasti in s tem stehiometrijo dobimo,
¢e imamo aktiviran in ioniziran reaktivni plin (pri reak-
tivnem naparevanju je plin nevtralen). Slika 3 she-
matsko prikazuje potek takega procesa. Aktiviran plin
kisika vsebuje ione in vzbujene molekule kisika.
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Kemicna reaktivnost je vecja kot pri nevtralnem kisiku
(reaktivno naparevanje), zato je oksidacija materiala
boljsa.

Za ionizacijo reaktivnega plina uporabljamo Ebertov
in Heitmanov izvir. Oba izvira imata razelektritveno
cev z votlo katodo. Napetost med katodo in anodo je
med 0.5 kV in 1 kV, energije ionov reaktivhega plina
pa so od 10 eV pa do 50 eV. Velika energijska
razprSenost ionov je glavna pomanijkljivost teh ionskih
izvirov.

Slika 3. Shema aktiviranega reaktivnega naparevanja -
molekule reaktivnega plina so aktivirane oz.
ionizirane

4 NAPAREVANJE S POMOCJO IONOV

Mobilnost kondenzirajo¢ih se atomov in molekul na
povrsini podlage je zaradi nizkih energij (med 0.1 eV
in 0.2 eV) slaba. Kontrolirano obstreljevanje rastoce
plasti z argonskimi ali (in) kisikovimi ioni, ki imajo
energijo vec sto eV, izboljsa lastnosti naparjene plasti
zaradi povetane mobilnosti delcev, ki se konden-
zirajo. Urejenost delcev v plasti je popolnejsa in
kemicna reakcija je intenzivnejSa. Plast, ki nastane ob
obstrelje-vanju z ioni /7/, je gostejSa in ima boljSo
stehiometrijo in s tem opti€ne lastnosti. Oprijemljivost
plasti na podlago je ve€ja zaradi meSanja materiala
podlage in ma-teriala za naparevanje. Shemo procesa
prikazuje slika 4.

Izvir ionov, s katerimi obstreljujemo plast, je Kaufman-
nova ionska puska. Energijska razprSenost ionov v
curku je le nekaj eV, energijo ionskega curka pa lahko
spreminjamo med 10 eV in 2000 eV.

lonski curek lahko uporabimo tudi pred in po
naparevanju tanke plasti. Pred naparevanjem z njim
dodatno ocistimo povrsino podlage, na katero potem
nanesemo plast, po njem pa z obstreljevanjem Se iz-
boljsamo opti¢ne in mehanske lastnosti plasti.
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Slika 4. Shema naparevanja s pomocjo ionov - dodat-
na energija se prenese z ionov argona ali
kisika na pare materiala, ki se nalaga v
tanko plast na podlago

5 REAKTIVNO IONSKG PREKRIVANJE

Pri tem nacinu nana3anja /8/ se reaktivho naparevanje
odvija v prisotnosti plazme inertnega plina (navadno
argona). Pare materiala za naparevanje doZivljajo trke
z argonsko plazmo. Del atomov in molekul se ionizira,
drugi del pa preide v vzbujena elektronska stanja.
Nevtralni visokoenergijski atomi in ioni materiala za
naparevanje, ki jih pospeSujemo v elektricnem polju,
se kondenzirajo na podlagi. Kemiéne reakcije, ki pri
tem potekajo, so kompleksne. S pomocjo opticne
spektroskopije lahko detektiramo vzbujena stanja ato-
mov (elektronska stanja) in molekul (vibracijska, rota-
cijska stanja). Z analizo spektrov ugotovimo, kaksne
kemiCne reakcije potekajo v plazmi. Taka analiza nam
je v pomo¢ pri optimiziranju razmer oz. parametrov za
reaktivno ionsko prekrivanje (Slika 5).

Slika 5. Shema ionskega prekrivanja - interakcija
plazme in materiala za naparevanje povzroci
rast gostejse plasti z manj napakami
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Reaktivno ionsko prekrivanje nam da, tako kot akti-
virano reaktivno naparevanje in naparevanje s po-
mocjo ionov, goste plasti z dobro stehiometrijo.
Lomni koli¢nik je stabilen (ni adsorpcije in desorpcije
plinov iz atmosfere), njegova vrednost pa je Se vedno
niZzja od vrednosti za masivni material. Plasti nimajo
popol-ne stehiometrije in so rahlo absorptivne.

6 PRIMERJAVA RAZLICNIH VRST
NAPAREVANJA

Najbolj razsirjen nacin velikoserijske proizvodnje op-
ticnih tankih plasti je reaktivno naparevanje. Parametri
naparevanja (hitrost izparevanja materiala, tempera-
tura podlage, koli€ina nevtrainega reaktivnega plina,
tlak v naparevalni komori) so pri reaktivnem napa-
revanju dobro definirani. S tem je zagotovljena ponov-
ljivost pri vsakokratnem naparevanju in kakovost iz-
delka, navkljub nepopolni stehiometriji in relativho
veliki poroznosti plasti. Aktivirano reaktivno napa-
revanje se ne izkaZe najbolje, ker so energije ionov
zelo razlicne in je ponovijivost posameznih napare-
vanj nezanesljiva. Naparevanje s pomocjo ionov ali s
plazmo pa se je zaCelo pocasi uveljavijati - predvsem
tam, kjer so stroge zahteve za opticno kvalitetne plasti
(laserska tehnika, ozkopasovni interferencni filtri, pre-
kritja na podlagabh, ki jih ne smemo greti - plastika).

V Iskri Elektrooptiki uporabljamo za nanasanje
opti¢nih tankih slojev reaktivho naparevanje z uporov-
nim gretjem in elektronsko pusSko ter reaktivno niz-
konapetostno ionsko prekrivanje. Uporovno gretje in
gretje z elektroni sta klasicna nacCina uparjanja
materiala. Uporovno gretje je lahko neposredno ali
posredno. V prvem primeru Zico materiala za
naparevanje pritrdimo med dve elektrodi in ga z
elektricnim tokom segrevamo. V drugem primeru
naloZimo material v posodice-ladjice iz Mo, Ta, W, C
ali keramike (odvisno od materiala za naparevanije) in
ladjico pritrdimo med dve elektrodi. Elektricni tok teCe
skozi ladjico in jo segreva, s tem pa tudi material.
Obstaja pa nevarnost, da kemicne reakcije med poso-
dico in materialom povzrocijo onesnaZenje naparjene
plasti. CistejSi nacin uparjanja materiala je gretje z
elektroni. Material naloZimo v vodno hlajeno posodo
in ga obstreljujemo z visokoenergijskimi elektroni.
Dobimo talino, ki ne reagira s hladnimi stenami po-
sode. Na ta nacin lahko uparjamo kovine in dielektrike
z visokimi talis€i (2000°C). Na sliki 6 je prikazana
standardna konfiguracija (dve ladjici in dve elektronski
puski) Balzersovih naparevalnikov, ki jih v Iskri
Elektrooptiki uporabljamo za proizvodnjo opti¢nih
tankih plasti oz. prekritij.

Na sliki 7 je predstavijen Balzersov sistem za reaktiv-
no nizkonapetostno ionsko prekrivanje BAP 800
(enega imamo tudi v Elektrooptiki). Na shemi (slika 8)
je razviden princip delovanja tega stroja. Z
elektronsko pusko stalimo zacetni material (kovino,
kovinski suboksid) in dobimo elektricno prevodno
talino. Elektroni, ki izparevajo iz katode, priZzgejo ar-
gonsko plazmo. Nizkonapetostna visokotokovna ar-
gonska plazma, ki je usmerjena v loncek s staljenim
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Slika 6. Notranjost standardnega Balzersovega
naparevalnika

materialom (anoda), aktivira in ionizira material za
naparevanje. Kosara s podlagami je izolirana. V stiku
s plazmo se podlage negativho nabijejo in je njihov
potencial -15 do -20 V proti plazmi, tako da dobimo
potrebno pospesevalno napetost.

Primerjavo obeh metod (klasicno naparevanje in
ionsko prekrivanje) smo v Iskri Elektrooptiki naredili s
Ta20s in SiO2 plastmi. Na sliki 9 sta prikazana
prepustna spektra ionizacijsko in klasicno nanesenih
plasti Ta20s debeline 200 nm; na sliki 10 pa odvisnost
lomnega kolicnika od valovne dolZine za obe metodi
nanasanja. Oc¢itno je, da dosegamo z ionizacijskim
nanasanjem visji lomni kolicnik plasti kot s klasiénim
reaktivnim naparevanjem na ogreto podlago. Struk-
tura plasti, naparjene z reaktivnim ionizacijskim
nanasanjem, je gostejSa (manj je znacilne stebricaste
strukture) in zato je lomni kolinik plasti bliZe tistemu
za masivni material. S slike 9 je razvidno, da Ta20s ni
popolnoma oksidiran - glej spekter pri valovnih
dolZinah < 450 nm.

Neposredna primerjava med klasi¢nim naparevanjem
in ionizacijskim nanasanjem SiO2 oz. SiOx plasti ni
mogoca. Pri klasicnem naparevanju uporabljamo kot
izhodni material SiO2, pri ionizacijskem nanaSanju pa
uporabljamo za izvir €isti silicij. Z optimizacijo proces-
nih pogojev smo dobili plast SiOx, ki je prakticno brez
absorpcije. Njen lomni koli¢nik je vi§ji od klasiéno
naparjene SiO2 plasti. Vrednost lomnega koli¢nika n
pri valovni dolZini 550 nm je za klasi¢no naparjen SiO2
plast 1,46 in za ionizacijsko nanesen SiOx n =
1,50+0,01. Odbojna spektra 200 nm debelih plasti
SiO2 in SiOx sta prikazana na sliki 11.

lonizacijsko nanesene Taz0s in SiOx plasti imajo
boljSe opticne lastnosti /9/ (kljub rahlo povecani ab-
sorpciji Ta20s v kratkovalovnem obmocju) kot
klasiéno naparjene plasti. Mehanske lastnosti plasti so
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Slika 7. Balzers-ov sistem BAP 800 za nizkonapetostno ionsko prekrivanje
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Slika 8. Shema nizkonapetostnega ionskega nana$anja v sistemu BAP 800
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boljSe (trdota, razenje, adhezija), spektri so ¢asovno
stabilni. Adhezija na podlago je dobra Ze pri napa-
revanju pri sobni temperaturi.

T(%)
92 klasiéno naparevanje
90+
80T “Jonsko prekrivanje
byl

400 800 800 000 M)

Slika 9. Prepustna spektra 200 nm debele plasti
Taz20s, narejene s klasi¢nim naparevanjem
in ionskim prekrivanjem.

7 SKLEP

Novejsi nacini nanadanja opti¢nih tankih plasti s po-
mocjo ionov in plazme nam omogocajo izdelavo
opti€no kvalitetnejSih in mehansko odpornejsih prek-
ritij kot klasicno naparevanje. V serijski proizvodnji je
pomembno, da je kakovost prekritij stalna in po-
novljiva. NajpomembnejSe za ponovljivost procesa je
nadzorovanje in obvladovanje posameznih parame-
trov nanasanja. Moderni sistemi za naparevanje imajo
obilo elektronike za praviino nadziranje in vodenje
procesa, kar operaterju mocno olaj$a delo. Istotasno
pa je tak sistem bolj podvrZen nepricakovanim ok-
varam in s tem zastojem v proizvodnii.
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