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En fremgangsmdde til overtrzkning af et transparent
substrat med et af flere lag bestiende optisk filter,

som omfatter et selvlag og et udenpd dette anordnet
afspejlingslag (reflektionsnedsmttende lag) af tinoxid,
der er pifert ved en magnetronkatodeforstevning ved et
foreskrevet afspejlingslag-oxygen-partialtryk og en fore-
skreven afspejlingslag-forstevningsrate, best&r deri, at
man ved en magnetron-katodeforstevning forst, pd selvlaget,
péferer et 1 forhold til afspejlingslaget tyndere metal-
oxid-beskyttelseslag. Det sker ved et i forhold til af-
spejlingslag-oxygenpartialtrykket reduceret beskyttelses-
lag-oxygenpartialtryk og en overfor afspejlingslag-forstov-
ningsraten reduceret beskyttelseslag-forstevningsrate.
Dernmst pdferes afspejlingslaget pd beskyttelseslaget.
Derved opnds et overtrukket substrat, hvis infrared-re-
flektionsegenskaber for selvlaget ikke er vesentlig pa-
virket eller forringet af det efterfslgende afspejlings-
lag.
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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade til
overtrakning af et <transparent substrat med et optisk
flerlags-filter, som mindst omfatter ét s¢lvlag og et
uden pd& dette anordnet antireflektionslag af tinoxid,
hvorved antireflektionslaget er opnaet ved hjelp af en
magnetronkatodeforstgvning ved et forud givet oxygen-
partialtryk og en forud givet forst¢vningsrate.

Splvlaget eller se¢lvlagene kan pafgres pé forskellig
made, men i praksis sker det fortrinsvis ved hjalp af en
magnetronkatodeforstgver. Antireflektionslaget pafgres
fortrinsvis ved hjalp af en reaktiv magnetron-katodefor-
stevning. Fremgangsmdden gennemfgres fortrinsvis, men
ikke ng¢dvendigvis, i gennemlgb under anvendelse af gen-
nemlpbssluseanlag. Substratet kan vere en glasskive eller

en kunststofplade.

Tynde s¢lvlag udmerker sig ved h¢j lysgennemtrangelighed
i forbindelse med hg¢j reflektion for infrargde strdler og
har af den grund opndet forskellige anvendelser, f.eks.
til at forbedre varmedesmpningen af vinduesruder. Disse
selektive egenskaber af s¢plvlag kan forbedres yderligere,
ndr der pa den side af se¢lvlaget, der vender bort fra
substratet, anbringes et for det synlige omrade afpasset
antireflektionslag af et dielektrisk materiale med et

brydningsindeks over 1,7.

Ifplge yderligere udfgrelsesformer for sddanne filtre kan
der mellem det transparente substrat og se¢lvlaget findes
endnu et dielektrisk lag, der tjener som vedhaftnings-
middel og ved udformning som et lag med en tykkelse pa en
fjerdedel bglgelangde medfgrer en antireflektionseffekt.

Det ved fremgangsmdden ifplge opfindelsen opndede filter
kan mellem substratet og s¢lvlaget yderligere omfatte et
eller flere andre metaloxidlag. Antireflektionslaget kan

ogsd vaere forsynet med et eller flere yderligere afdak-
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ningsspejlingslag. Endvidere kan der ogsd mellem det
transparente substrat og s¢glvlaget samt mellem metaloxid-
lagene og s¢lvlaget vaere anbragt metallag eller metal-
legeringslag, f.eks. af chrom, nikkel, titan eller chrom-
nikkel-legeringer, for at forbedre vedhangningsevnen. Til
dette formal er det som bekendt tilstrzkkeligt med meget
tynde lag pa kun nogle f& atomlags tykkelse, se DE-0S

21 44 242.

Ved magnetron-forst¢gvning, jvf. US patent nr. 4 013 532,
drejer det sig om en vakuummetode, der udmerker sig ved
hgpje overtrazkningshastigheder. Denne metode g¢r det
muligt pad serlig ¢gkonomisk made at fremsille de i sammen-
ligning med s¢lvlaget forholdsvis +tykke antireflek-
tionslag. Til fremstilling af antireflektionslag, isar
nar det drejer sig om et tinoxidlag, anvendes den reak-
tive magnetron-forstgvningsmetode. I en gasatmosfare, der
indeholder oxygen forstgves metal- eller metallegerings-

elektroder, hvorved der ved den reaktive proces pa sub-

- stratet dannes et metaloxid- eller et metalblandingsoxid,

der fungerer som dielektrisk antireflektionslag.

I det efterfgplgende vil der af hensyn til den termino-
logiske forenkling ved dannelse af antireflektionslaget
blive anvendt nogle forkortelser, som skal defineres nar-
mere. Sdledes benyttes udtrykket E-partialtryk for oxy-
genpartialtrykket ved dannelse af antireflektionslaget og
E-forst¢vningsraten for forstgvningsrate ved dannelse af
antireflektionslaget.

Ved gennemfgrelse af den kendte fremgangsdde har det vist
sig, at der ved pafgring af antireflektionslaget pad s¢lv-
laget i en reaktiv oxygenholdig plasma sker en for-
ringelse af s¢lvlagets infrargde reflektionsegenskaber.
Sdledes synker den infrargde reflektion af s¢lvlaget fra
en begyndelsesverdi pa 90 % f¢r paf¢ringen af tinoxidla-

get til en verdi mellem 10 % og 40 %. Det er ganske vist
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muligt at kompensere for tabet af infrargd reflektion i
det mindste delvis derved, at s¢lvlaget forud pafgres i
en noget st¢grre tykkelse. Denne foranstaltning medfgrer
dog et tab af gennemskinnelighed i det sigtbare spektral-
omrdde, hvilket ogsd forringer virkningen af et séadant
filter. Arsagen til disse forandringer af s¢lvlaget ved
pafpringen af antireflektionslaget er ikke kendt.

Opfindelsen har til opgave at forbedre fremgangsmaden af
den i krav 1l's indledning angivne art pa en sédan made,
at forringelsen af de infrargde reflektionsegenskaber af
splvlaget ikke finder sted, og isar ikke nar der ved pa-
foring af antireflektionslaget arbejdes med en reaktiv

magnetron-katodeforstgvning.

Dette problem lgses ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen
ved, at der pa s¢lvlaget ved en magnetron-katodeforste¢v-
ning forst pdfgres et i forhold til antireflektionslaget
tyndere metaloxid-beskyttelseslag, hvilket sker ved et i
forhold til E-partialtrykket reduceret oxygenpartiltryk
(S-partialtryk) over for beskyttelseslaget og ved en i
forhold til E-forst¢vningsraten reduceret beskyttelses-
lag-forstegvningsrate (S-forstgvningsrate), og at antire-
flektionslaget dernast pdfpres beskyttelseslaget.

Ifplge en foretrukken udf¢grelsesform for opfindelsen
bliver beskyttelseslaget af metaloxid pafe¢rt ved hjzlp af
en reaktiv magnetron-katodeforstgvning. Metaloxid-beskyt-
telseslaget kan padfgres ved hjalp af elektroder af et af
stofferne tin, indium, med tin doteret indium, bly, zink,
titan eller tantal, og laget bestdr af henholdsvis tin-
oxid, indiumoxid, med tinoxix doteret indiumoxid, bly-
oxid, zinkoxid, titanoxid og tantaloxid. Ifgplge en anden
udfgrelsesform for opfindelsen opnas metaloxid-beskyt-
telseslaget ved en magnetron-katodeforst¢gvning ved hjalp
af metaloxid-elektroder, fortrinsvis af et af stofferne

tinoxid, indiumoxid, med tinoxid doteret indiumoxid, bly-
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oxid, zinkoxid, titanoxid eller tantaloxid.

Ved den omhandlede fremgangsmade arbejdes med antireflek-
tionslag af en sadan tykkelse, som er sadvanlig ved over-
trekning af substrater med optiske filtre af den beskrev-
ne opbygning. Tykkelsen af beskyttelseslaget og S-par-
tialtrykket samt S-forstgvningsraten er variabel inden
for et stort omrade. Som en rettesnor kan angives, at be-
skyttelseslaget bgr pafgres ved et S-partialtryk og en S-
forstgvningsrate, som med en faktor pé& mindst 0,5 er
mindre end E-partialtrykket og E-forst¢vningsraten. For-
trinsvis bliver der pd s¢lvlaget med en tykkelse pa
mellem 50 A og 300 A forstgvet et beskyttelseslag med en
tykkelse mellem 20 A og 100 A, og pa& dette beskyttelses-
lag padampes antireflektionslaget af tinoxid i en tykkel-
se mellem 250 A og 600 A. I denne sammenhazng er en fore-
trukken udfgrelsesform for opfindelsen ejendommelig ved,
at beskyttelseslaget pafgres med et S-partialtryk mindre
end eller lig med 3 . 10-4 mbar samt med en S-forste¢v-
ningsrate pa mindre end eller lig med 8 A/sek, medens an-
tireflektionslaget paf¢gres med et E-partialtryk pad ste¢rre
end eller lig med 7 . 10_4 mbar ved en E-forst¢gvningsrate
storre end eller lig med 20 A/sek, fortrinsvis 35 A til
40 A/sek. '

Opfindelsen er baseret pa& den erkendelse, at man ved
pafgring af antireflektionslaget pad i og for sig kendt
made, iszr ved hjzlp af den reaktive plasma ved den reak-
tive magnetron-katodeforstgvning, kan indskydes atomare
dele i de ¢verste lag af s¢glvlaget, som bevirker de oven-
for beskrevne forstyrrende overfladeforandringer. Det har
sdledes ifplge opfindelsen overraskende vist sig, at en
beskadigelse af s¢glvlaget kan forhindres fuldstazndig. Be-
skyttelseslaget forhindrer en beskadigelse af s¢lvlaget
ved pafgpring af antireflektionslaget. Det gezlder overras-
kende ogsd, nar man bade ved paf¢ring af beskyttelses-
laget og ved pafgring af antireflektionslaget arbejder
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med reaktiv magnetron-katodeforst¢vning. Det har vist
sig, at allerede lagtykkelser pd 20 A er tilstrakkelige
til opndelse af en beskyttelsesvirkning for beskyttel-

seslaget.

Ved udfgrelse af fremgangsmaden ifplge opfindelsen ved et
gennemlgbssluseanl®ag gdr man hensigtsmaessigt sdledes
frem, at katoden for pdfe¢ring af beskyttelseslaget er an-
bragt mellem s¢lvkatoden og den eller de katoder for
antireflektionslaget, hvorved de substrater, som skal
overtrazkkes, passerer efter hinanden forbi disse pé-
sprgojtningsstationer. Opfindelsen er ikke begranset til
udgpvelse i forbindelse med gennemlpbsmetoden. Saledes kan
beskyttelseslaget og antireflektionslaget pdafpres efter
hinanden med den samme katode, idet pafgringsparametrene
efter pafgringen af beskyttelseslaget skal @ndres efter
de krav, der galder for antireflektionslaget. Ved frem-
stilling af beskyttelseslaget benyttes i almindelighed
elektroder af det pagazldende metal eller metallegering
til forstgvning. Der kan dog ogsd anvendes oxid-elek-
troder. Derved er forstgvningsraten ganske vist ringere
end ved metalelektroder, men de for beskyttelseslaget
npdvendige rater pd f& Angstr¢gm pr. sekund kan uden vide-

re opnas derved.

Anvendelsen af oxidholdige elektroder har den fordel, at
det for dannelsen af et oxidlag uden forstyrrende restab-~
sorption for det synlige 1lys ng¢dvendige oxygentryk i
reaktionskammeret er lavere end ved benyttelse af metal-
liske elektroder. Derved opnas en stgrre sikkerhedsmargen
til det maximalt tilladelige oxygentryk for at forhindre
en beskadigelse af s¢lvlaget.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen skal i det efterfglgen-
de illustreres nazrmere ved hjalp af nogle udfgrelsesek-

sempler.
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EKSEMPEL I, sammenligningseksempel

I et vakuumovertrzksanlag, som var udrustet med katoder
for magnetron-katodeforstgvning, blev der indfg¢rt en fly-
deglasplade af en tykkelse pa 4 mm, format 200 cm x 100
cm. Substratoverfladen blev ved et tryk pd 4 . 10”2 mbar
underkastet en glimrensning. I tilslutning hertil blev
trykket nedsat til den for gennemfgrelse af overtraknin-
gen ngdvendige verdi. Overtrakningen skete pa den made,
at glaspladen blev bevaget forbi den linezre katode med
malene 125 cm x 23 cm med en konstant hastighed. Til
overtrazkningen benyttedes tre elektroder, der wvar ud-
styret med elektroplader af henholdsvis s¢lv, tin og en

indiumtinlegering med sammensatningen 90 % In/10 % Sn.

De i det efterfg¢lgende navnte lag blev paf¢rt i den an-
givne rzkkefglge:

- et tinoxidlag p& 330 A ved reaktiv forstgvning af tin,

- et med tinoxid doteret indiumlag af en tykkelse pa 40 A
[+

ved reaktiv forstegvning af legeringen 90 % indium/10 %

tin,

(disse to lag udggr tilsammen et mellem glasbareren og
splvlaget anordnet f¢rste antireflektionslag, der ogsa

fungerer som vedhaftningslag),

- et splvlag med en tykkelse pd 80 A ved forstgvning af
splv i en argon-atmosfare.

P4 s¢lvlaget blev derefter pafgrt et tinoxidlag med en
tykkelse pa 400 A ved reaktiv forstgvning af tin-elektro-
depladen. Forstg¢vningsraten udgjorde 35 A/sek. Forstgv-
ningen blev udf¢grt i en Ar/Nz/Og-atmosfare, hvorved E-
partialtrykket udgjorde 1,4 . 10 mbar.
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En efterfglgende mdling af infrargdreflektionen af den
overtrukne plade ved bestraling fra luftsiden af over-
trazkket gav ved en bg¢lgelazngde pd 8 um en reflektion pd
12 %. Gennemskinneligheden for pladen ved 5500 A udgjorde
51 %.

EKSEMPEL II

P4 samme made som angivet i eksempel I blev der pa en
flydeglasplade f¢rst pafe¢rt et tinoxidlag pa 330 A, der-
efter et med tinoxid doteret indiumoxidlag pd 40 A og et
splvliag p& 80 A. Derefter blev ved reaktiv forstg¢vning
med en tinelektrode pafgrt et SnOz—lag pd 30 A tykkelse.
Forstgvningen skete med en S-forst¢gvningsrate pd 3 A/sek
i en Ar/Nz/Oz—atmosfare ved et S-partialtryk pa 1 . 10"4

mbar.

I tilslutning hertil fulgte en overtrakning med endnu et
tinoxidlag p& 360 A tykkelse ved en E-forst¢vningsrate pa
35 A/sek i en Ar/Nz/Oz—atmosfare ved et E-partialtryk pa
1,4 . 10”3 mbar.

En mdling af den infrargde reflektion af den overtrukne
plade fra luftsiden af laget gav ved A = 8 um en reflek-

tion p& 92 %. Transmissionen udgjorde 84 % ved 5500 A.

EKSEMPEL III

P4 samme mdde som angivet i eksempel I blev der f¢rst
pafgrt et tinoxidlag pd 330 A, et med tinoxid doteret in-
diumoxidlag pd 40 A og et s¢plvoxidlag pa 80 A. I tilslut-
ning hertil pafg¢rtes ved reaktiv forste¢vning med legerin-
gen 90 % In/10 % Sn et med tinoxid doteret indiumoxidlag
med en tykkelse pd 30 A. S-forstgvningsraten udgjorde 2
A/sek, og S-partialtrykket i Ar/Nz/Oz—atmosfare var pa

8 . 10_5 mbar.
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I tilslutning hertil udf¢rtes overtrzkningen med et fin-
oxidlag af en tykkelse pa 360 A ved en E-forst¢vningsrate
pa 35 A/sek i en Ar/Nz/Oz-atmosfare ved et E-partialtryk
pd 1,5 . 10~3 mbar. '

Den infrar¢gde reflektion af den overtrukne plade ved A =

8 um udgjorde 92 %, og transmissionen var 84,5 % ved 5500
A,

Den pa tegningen viste figur er et diagram over den spek-
trale transmissionskurve og reflektionskurven pa den
overtrukne plade, sidstnavnte médlt fra lagets luftside.
Spektralkurven viser, at den overtrukne plade har gode
filtreringsegenskaber. Medens der i omradet for he¢j
transmission i det synlige omrade med en lysgennemgang pa
83 %, beregnet pd lysfgplsomheden for det menneskelige
¢je, er der i det tilsluttede n®re infrargpde omrade en
hpj reflektion, som i det fjerhe infrargde omrdde opnar
reflektionsvaerdier pa 92 %.
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Patentkrav:

1. Fremgangsmdde til overtrazkning af et transparent sub-
strat med et optisk flerlagsfilter, som mindst omfatter
ét splvlag og et uden pa dette anordet antireflektionslag
af tinoxid, hvorved antireflektionslaget er opnaet ved
hjelp af en magnetron-katodeforst¢gvning ved et forud gi-
vet oxygenpartialtryk (E-partialtryk) over for antire-
flektionslaget og forud givet forst¢gvningsrate (E-
forstepvningsrate), k e nd e t e gnet ved, at der pa
splvlaget ved en magnetron-katodeforstgvning forst pafo-
res et i forhold til antireflektionslaget tyndere metal-
oxid-beskyttelseslag, hvilket sker ved et i forhold til
E-partialtrykket reduceret oxygenpartialtryk (S-partial-
tryk) over for beskyttelseslaget og ved en i forhold til
E-forstgvningsraten reduceret Dbeskyttelseslag-forstov-
ningsrate (S-forst¢vningsrate), og at antireflektions-

laget dernast pafgres beskyttelseslaget.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, k e nde tegne t
ved, at metaloxid-beskyttelseslaget pdfgres ved hjzlp af
en reaktiv magnetron-katodeforstg¢vning.

3. Fremgangsmade ifgplge krav 2, k e nd e t e gne t
ved, at metaloxid-beskyttelseslaget opnds ved hjalp af
elektrodematerialer af et af stofferne tin, indium, med

tin doteret indium, bly, zink, titan eller tantal.

4. Fremgangsmdde ifgplge krav 1, k e nd e t e gnet
ved, at metaloxid-beskyttelseslaget opnds ved hjalp af
metaloxid-elektrodematerialer, der fortrinsvis bestdr af
et af stofferne tinoxid, indiumoxid, med tinoxid doteret
indiumoxid, blyoxid, zinkoxid, titanoxid eller tantal-

oxid.
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5. Fremgangsmade ifglge ethvert af kravene 1-4, k e n-
detegnet ved, at beskyttelseslaget padfgres ved et
S-partialtryk og en S-forstgvningsrate, som er mindre end
E-partialtrykket og henholdsvis E-forstgvningsraten med
en faktor pd mindst O,5.

6. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 1-5, k e n-

detegnet ved, at der pd sgplviaget med en lagtyk-
kelse mellem 50 A og 300 A pafpres beskyttelseslaget i en
lagtykkelse mellem 20 A og 100 A, og at der pa dette be-
skyttelseslag'péf¢res antireflektionslaget i en tykkelse

" mellem 250 A og 600 A.

7. Fremgangsmade ifgplge krav 6, k e n d e t e gne t
ved,rat beskyttelseslaget pédfgres ved et S-partialtryk pa
mindre end eller lig med 3 . 10”4 mbar og med en S-for-
stgvningsrate pd mindre end eller lig med 8 A/sek, at
antireflektionslaget pafgres ved et E-partialtryk sterre
end eller lig med 7 . 10—4 mbar med en E-forst¢vningsrate
st¢rre end eller lig med 20 A/sek, fortrinsvis 35 A til
40 A/sek.
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