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Innretning til fremstilling av monokrystallinske
belegg pa et substrat ved paddampning i vakuum.

Den foreliggende oppfinnelse gjelder en innretning som
gjor det mulig ved fordampning i et vakuum pd minst 10_4 Torr &
realisere monokrystallinske belegg pd substrater av vilkarlig art
og form. Uttrykket "monokrystallinsk belegg" er her benyttet i vid
betydning: Det betegner bade virkelig monokrystallinske belegg hvor
den tilveiebragte avleiring utgjdres av en eneste monokrystall, og
belegg sammensatt av monokrystaller som alle har samme orientering
i motsetning til polykrystallinske belegg som utgjores av monokrystal-
linske belegg som utgjores av monokrystaller med alle mulige oriente-
ringer.

P4 det nuvaerende stadium av teknikken foreligger der mange.

metoder som gjor det mulig & foreta avleiringer av stoff péd forskjel-

Kfr. k1. 48b-13/08
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lige underlag under vakuum., I sd henseende bdr nevnes de forskjellige
former for forstdvning, hvoriblant forstdvning under vakuum, sdvel

som fordampning under vakuum. Til det sistnevnte formdl er det bl.a.
kjent & benytte et kammer som er anbragt i en vakuum-beholder og inne-
holder et substrat og minst en kilde for damp av materiale som skal
avleires, samt er forsynt med en &pning motsatt kilden slik at en
elektronstrdle kan tre inn i kammeret og treffe kilden.

De avleiringer som fis med disse forskjellige teknikker,
har varierende egenskaper nir det gjelder vedheftning, kvalitet og
hastighet av avleiringen. Imidlertid gjor ingen av de kjente teknikker
det mulig samtidig & oppnd en vedhefﬁning som kan reguleres efter valg
fra en praktisk talt ikke eksisterende forankring av det avsatte belegg
til en perfekt forankring svarende til en gjensidig inntrengen mellom
avleiringens krystallnett og materialet i substratet, et monokrystal-
linsk belegg som er krystallisert efter de tetteste krystallgitter-
plan, og en avleiringshastighet av stdrrelsesordenen 1 millimeter pr.
time. .

Den foreliggende innretning omfatter likedan som den oven-
nevnte kjente paddampningsinnretning et i en vakuum-beholder anbragt
kammer inneholdende et substrat av minst en kilde for damp av materi-
alet som skal avleires,samt forsynt med en apning motsatt kilden ‘'slik
at en elektronstridle kan tre inn i kammeret og treffe kilden. Med
sikte pd & gjore det mulig & realisere den ovennevnte kombinasjon av
virkninger er innretningen i fdrste rekke karakterisert ved en opp-
hetningsanordning til & oppvarme kammerets vegger og substratet, og
ved at kammerets vegger og den nevnte kilde er jordet, at substratet
er tilsluttet den positive klemme pd en generator hvis annen klemme
er jordet, at kilden for atomene eller molekylene som skal paféres,
utgjores av en sylinder bestdende av stoff som skal pdféres, og koak-
sialt anbragt p& den 6vre ende av en loddrett aksel som roterer med et
omdreiningstall av stdrrelsesorden 1 - 5 omdr./min. samt med i det
minste sin Ovre grunnflate ragende inn i kammeret, mens elektronstrdlen
trer gjennom en til formilet utformet &pning i den dvre vegg av kamme-
ret og treffer sylinderens ovre grunnflate pd et sted som ligger ad-
skilt fra, men bare i liten avstand (noen millimeter) fra midten, og
at substratet er anbragt pd en holder som er anordnet i vakuumbeholde-
ren utenfor kammeret og rager gjennom en i dettes vegg utformet &pning
som har sm& dimensjoner, men tillater gjennomfdring av holderen uten
friksjon. '

I det félgende vil der bli gjort nzrmere rede for innret-
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ningens virkemdte og de forhold der bér tas hensyn til ved innretnin-
gens utférelse og drift med sikte pd & oppnd de &nskede resultater.

Paddampningen under vakuum ved bruk av innretningen ifélge
oppfinnelsen skjer som nevnt under et vakuum pa minst 1074 Torr. Opp-
finnelsen beror pd valget av en kombinasjon av trekk som muliggjoér
bestemte onskelige arbeidsbetingelser (temperaturer og elektrisk felt).
Forst og fremst bor det nevnes at dampen av materialet som skal avlei-
res, kommer fra en kilde hvor dette materiale er oppvarmet til sin ko-
ketemperatur. Sdkerne hgr funnet at det under vakuum og med.utgangs-
punkt i denne damp finner sted visse foreteelser ved bestemte tempe-
raturer og for visse verdier av et elektrisk felt, som det ved driften
av innretningen er viktig & ta hensyn til. Som viktige temperaturer
bér nevnes:

a)ykrystallisasjonstemperaturen for dampen som avgis
av en kilde ved koketemperatur. Man har her kunnet fastsld at
de atomer eller molekyler som avgis av en kilde hvor materialet som
skal avleires, er bragt pé koketemperatur, avleirer seg pi et pad for-
hadnd eksisterende krYstallnett av dette materiale og fortsetter dette
nett eller dekker.det med et monokrystallinsk belegg, forutsatt at i
det minste de lag av dette eksisterende nett som ligger nazrmest de
frie lag, befinner seg pd en for krystallisasjonen egnet temperatur.
Man har videre bestemt verdien av denne temperatur for forskjellige
stoffer. F.eks. er den under de ovenfor definerte arbeidsbetingelser
omkring 1000°C for nikkel, 1350°C for aluminiumoksyd, 230°C for cad-
mium og 35°C for molybden, Som generell regel ligger denne. krystalla-
sjonstemperatur ifdlge de tekniske mdlinger som har kunnet utféres,
mellom 6/10 og 7/10 av materialets smeltetemperatur,

Nar det eksisterende krystallnett (enten det dannes av det
opprinnelige substrat, hvis dette er av samme art som avleiringen, eller
allerede er krystallisert fra dampen ved hjelp av innretningen iftlge
oppfinnelsen) eller i det minste dets frie skikt befinner seg pa den
dnskelige krystallisasjonstemperatur, vil de innfallende atomer (av-
gitt av en kilde ved koketemperatur) avsette seég pd dette nett og om-
ordne seg slik at de fortsetter og utvider dette.

b) Avprellingstemperatur. NAr atomer eller molekyler av
dampen som skal avleires, efter & vzre avgitt av en kilde ved koke-
temperaturen ankommer pd en vegg av vilkdrlig art, blir de sendt til-
bake av denne uten & avsette seg pd den, dersom den befinner seg pd en
temperatur minst lik en bastemt grensetemperatur. Denne
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grensetemperatur ligger mellom den ovenfor omtalte krystallisasjons-
temperatur og smeltetemperaturen for materialet som skal fordampes.
I en innretning iftlge den foreliggende oppfinnelse blir alle vegger
hvor der ikke &nskes noen avleiring, bragt pd denne temperatur, slik
at de atomer eller molekyler av dampen som treffer den, blir sendt
tilbake og fremdeles stdr til rddighet for en avleiring p& underlaget.
I arbeidsbetingelsene ifdlge den foreliggende oppfinnelse er avprel-
1ingstemperaturen for cadmium +290°C og for aluminiumoksyd +1600°C.

- c¢) Egnet forankring av det krystalliserte belegg pd dets
underlag.

I tilfelle av at substratet er av samme art som avleiringen,
sier det seg selv at man far den beste forankring av belegget pd sub-
stratet nar dette befinner seg pd den optimale krystallisasjonstempe-
ratur. Belegget fortsetter eller utbrer da substratets struktur.

I det mer generelle tilfelle at substrat og belegg er av
forskjellig art, foreligger der for substratet eller i det minste for
dets frie overflate en optimal temperatur for forankring av avleirin-
gen. Den er minst lik den optimale krystallisasjonstemperatur for
materialet som skal avleires, og under avprellingstemperaturen.

Nar substratet bringes pad denne forankringstemperatur, tren-
ger atomene av den innfallende damp inn til en dybde av noen gitter-
masker i substratet og ordner seg der i henhold til sitt eget nett, som
overlapper eller trenger seg inn i substratets krystallnett eller enk-
lere i substratets materiale hvis dette ikke opptrer i krystallform.
Forankringen er meget god. I hdyde med den finnes der en sammensetning
av de substanser substratet og belegget bestar av. Regneﬁ fra substra-
tet i retning mot avleiringen er sammensetningen fdrst meget fattig pé
atomer avgitt fra dampen, og blir stadig rikere pd slike helt til den
ikke lenger inneholder substans fra substratet.

De avleiringer som oppnds i henhold til oppfinnelsen, rea-
liseres i en vakuumbeholder (hvor der hersker et vakuum av minst 10~4
Torr), idet materialet som skal avéettes, varmes opp til sitt kokepunkt.
Den frie overflate av substratet bfinges til den onskede temperatur for
forankring av vedkommende damp i det tidsrum som skal til for dannelsen
av forankringslaget.

Er hensikten bare 4 oppnd et forankringsbelegg bestdende av
en sammensetning av komponenter fra substratet og damp, er det nok &
stanse nar der ikke lenger finnes disponible atomer fra substratet
for & danne sammensetningen. Tykke sammensetningsbelegg pé‘flere mikron.
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har vert realisert pd denne mite, f.eks. med sikte pd & danne et kor-
rosjonshindrende belegg.

Onsker man derimot 4 f& et belegg av fordampet substans,
bringer man, s& snart forankringsbelegget bare inneholder atomer avgitt
fra dampen og ordnet i henhold til sitt eget nett, det oppnddde frie
underlagsskikt pd dampens optimale krystallisasjonstemperatur., Dampen
avsetter seg sd for & danne et monokrystallinsk belegg.

For & ke hastigheten og kvaliteten av avleiringen og
forankringen av denne er det gunstig & h&yne tettheten av dampen om-
kring substratet. For & gjdre dette konsentrerer man danmpen omkring
substratet ved vilkarligekjente midler og bringer alle de overflater
hvor der ikke onskes avleiring, i det minste til avprellingstemperatu-
ren for dampens atomer eller molekyler. Disse atomer eller molekyler
forblir da disponible ene og alene for en belegning pd substratet, noe
som i hdy grad reduserer materialtapene. Et meget enkelt og meget
effektivt middel til & konsentrere dampen vil bli beskrevet i den fore-
liggende fremstilling.

En idyenfallende forbedring av beleggets kvalitet oppnar
man ennvidere ved & ionisere dampens partikler og bringe substratet
pd et elektrisk potensial mellom O og +120 volt i forhold til kildqen,
Potensialet er effektivt fra moderate spenninger og er begrenset oppad
ved sin innflytelse péa stabiliteten av oppvarmnings- og ioniserings-
anordningene for dampen som skal avsettes. I den stabile driftsfase
ligger den i praksis mellom 10 cg 120 Volt.

Ved driften av innretningen blir dampens atomer eller mole-
kyler ionisert med en elektronbunt {(utsendt fra en elektronkanon eller
ved emisjon fra kilden) og substratet bringes pd et hdyere potensial
enn omgivelsene. Hastigheten av avleiringen kan dermed bli av stor-
relsesordenen 1 mm pr. time, og ennvidere - noe som er viktig, og som
ikke finner sted i fraver av dette felt - blir det oppnédde belegg kry-
stallisert efter de tetteste krystallnettplan, Tettheten og kvaliteten
av avleiringen blir dermed sterkt hoynet.

Onsker man derimot & f& et belegg som kan skilles fra, er
det nok i fdrste fase ikke & bringe substratet pd den kritiske forank-
ringstemperatur. S& snart et belegg av enkel atomtykkelse har dekket
:substratet, er det nok & underkaste det de tidligere beskrevne betin-
gelser med hensyn til temperatur og elektrisk felt for & f4 en mono-
krystalinsk avleiring av héy kvalitet. Man kan derefter lett skille
belegget fra wsubstratet. Hastigheten av dannelsen av dette belegg
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gjor det mulig & utnytte den foreliggende oppfinnelse til fremstilling
av folier av meget hoy kvalitet, idet de er monokrystallinske og egnet
til for hénden & skilles fra underlaget.

Visse mekaniske stykker av komplisert form kan likeledes
fremstilles i form av et monokrystallinsk belegg avleiret uten ved-
heftning pd et substrat av passende form. De sdledes fremstilte styk-
ker bestlr av et materiale som befinner seg i en meget mer fullkommen
tilstand enn de som fas ved konvensjonell metallurgi som gir disloka-
sjoner i materialet.

Innretningen ifélge oppfinnelsen kan ennvidere med stor
fordel benyttes til fremstilling av monokrystaller av enhver form.

Den nettopp beskrevne driftsmite gjor det likeledes mulig
& la tykkelsen av avleiringene variere lokalt ved & plasere

jordede skjermer foran felter hvor der ikke Onskes noe belegg.
For belegg av komplisert form er det til og med mulig & anbringe jor-
dede skjermer med uttatte dpninger av den form som dnskes for belegge-
ne,i likhet med de maskeplater som benyttes ved maling.

Den foreliggende oppfinnelse gjor det ogsa mulig & frem-
stille belegg ut fra damp som avgis fra flere kilder, ogsd forskjel-
lige damper avgitt fra forskjellige kilder.

Den nettopp beskrevne driftsmite gjdr det sluttelig ogsa
mulig & danne sveiser av ypperlig kvalitet mellom stykker som det er u-
mulig & sveise ved kjente metoder, Sveisematerialet pdféres i form
av damp avgitt fra en kilde hvor det er bragt pd koketemperatur. Hvert
av stykkene som skal sveises, blir i h&éyde med skjoten som skal dannes
bragt pd dampens forankringstemperatur for det materiale som utgjor
stykket. En jordet skjerm med en uttatt &pning korresponderende med det
felt hvor sveisen dnskes, kan fordelaktig benyttes i samsvar med den
tidligere forklarte teknikk. S& snart forankringslagene er ferdige,
blir den frie overflate bragt pid den &nskede krystallisasjonstempera-
tur for dampen, og der danner seg dermed et monokrystallinsk belegg
av sveisemateriale, som forbinder'de to stykker, samtidig som det er
kraftig forankret til hvert av dem. Det lar seg dermed gjore 4 reali-
sere sveiser av meget héy kvaliteﬁ mellom keramikk og metall og stadig
la stykkene som skal sveises, forbli pad temmelig lawe temperaturer.

Oppfinnelsen vil nu bli belyst nezrmere under henvisning til
tegningen, som skjematisk viser et utfdrelseseksempel pd en innretning
i henhold til oppfinnelsen. .

Den viste innretning er tenkt anbragt i en ikke vist vakuum-

beholder. hvor der kan skaffes et vakuum pd minst 10-4 Torr.
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P4 tegningen ses en kilde for damp av materiale som skal
avleires, bestdende av en sylindrisk blokk 1 som bestdr av dette
materiale og er anbragt koaksialt pd den 6vre ende av en vertikal
aksel 2. Kilden er jordet elektrisk ved en forbindelse 3. Akselen
2 dreies ved hjelp av en ikke vist motor med. et omdreiningstall av
fem omdreininger per mlnutt

Kilden - eller ogsi akselen som barer den - rager inn i et -
kammer 4 hvis vegg er jordet med en forbindelse 5. I kammerets vegg
er der uttatt en 4dpning 6 for gjennomgang av en elektronstrdlebunt
utsendt av en ikke vist elektronkanon som er anbragt i vakuumbeholdxen.
men utenfor kammeret 4. Gjennom en annen &pning 7 i kammerets vegg
kan der féres inn en bzrestang 8 for et substrat 9. Stangen 8 kan
vere stasjonzr eller beveges roterende og/eller translatorisk og er
ved en ledning 10 eleictrisk forbundet med den positive pol p& en
likestrémskilde 11 hvis negative pol er jordet. Ved hjelp av en
regulermotstand 12 er det mulig & regulere potensial-differansen mel-
lom substratet og omgivelsene efter &nske mellom O Volt og en spenning
som ikke forstyrrer elektronstrdlebunten, og som oftest vil ligge
mellom 10 og 120 Volt. Elektronstrdlebunten som passerer kammerveggen
gjennom &pningen 6, bombarderer oversiden av sylinderen 1. Den diri-
geres slik at dens anslagssted befinner seg i en avstand av stdrrel-
sesordenen noen millimeter fra midten av toppflaten. Takket vare
rotasjonen av sylinderen 1 ved hjelp av akselen 2 forskyver elektron-
strédlens treffpunkt seg kontinuerlig. Dets geometriske sted er en
sirkel 13. P& denne mdte graver ikke elektronstdlen noe trangt og
dypt hull i kilden., Isteden blir varmen bedre fordelt og bevirker o
smelting av en liten masse av materiale som skal fordampes, p& sy-
linderen 1 i midten av denneés toppflate og i form av en linse hvis
kontur omtrent ligger ved sirkelen 13. P4 denne mate fir man til ré-
~ dighet en temmelig utstrakt plan vaskeflate for fordampningen, noe
som muliggjoér en rask og homogen avdampning.

Ved hjelp av en vilkérlig egnet innretning bringes veggene
av kammeret 4 pd avprellingstemperaturen for atomene av den av kilden
avgitte damp eller pd en temperatur sd nar avprellingstemperaturen som
man onsker., En annen innretning, som heller ikke er vist, gjor det
mulig & bringe den frie overflate av underlaget enten pi forankrinés-
temperaturen eller pd krystallisasjonstemperaturen  for dampen
eller ogsd (i tilfelle av at vedheftningen av belegget skal veare
meget svak) pd en temperatur som skiller seg fra disse.

Takket vare tilstedevarelsen av kammeret 4 kan den av
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kilden avgitte damp, forutsatt at &pningene i kammerveggen bare skaf-
fer et lite tverrsnitt for unnvikelse av dampen, ikke spre seg ut i
vakuumbeholderen, men blir'kastet tilbake av kammerveggene og holder
seg konsentrert omkring substratet g.

Ennvidere vil de perifere elektroner i elektronstralebunten
til oppvarmning av kilden ionisere dampatomene eller - molekylene. De
elektroner som avgis av selve kilden 1, og som kan vare meget varme,
deltar likeledes 1 prosessen.

Den beskrevne dampkilde er ytterst ren i den forstand at
den ikke innfdérer noen som helst forurensning foradrsaket av en digel.
I tilfelle av at der kreves en meget hdy renhet av dampen, er det
dessuten mulig & lage omslutningskammeret 4 av samme materiale som
sylinderen 1. Ennvidere blir dampen szrlig fri for fremmedatomer eller
-molekyler, f.eks., slike som leveres av restgasser.

Det bor ennvidere bemerkes at substratet er plasert ved den
side av kammeret som vender bort fra den hvor elektronstrilebanen be-
finner seg, for at dets elektriske felt ikke skal forstyrre elektron-
strdlen. For & unngd muligheten for at substratet blir truffet av vas-
kedréper av materiale utslynget’fra kilden 1, kan der ennvidere mellom
kilden og ﬁnderlaget innsettes en jordet skjerm 15 for & stenge enhver
rettlinjet bane for materiale mellom kilden og substratet. .

Denne skjerm 15, som kan ha form av et gitter, byr ennvidere
p& den store fordel av substratet vil befinne seg i et Faraday-bur.

Er substratet ikke ledende, er det pd denne mate til og med mulig &
bringe det p& et hdyere potensial enn omgivelsene, da det isafall blir
frigjort fra det negative potensial som skyldes elektronstrélebunten.

Er de temperaturer som skal benyttes, meget hdye, kan der
skytes inn en termisk skjerm mellom kammeret og vakuumbeholderens vegg
for‘é beskytte denne. Denne skjerm kan utfdres i form av et kobberfo-
lie kjolet med et fluidum som sirkulerer i tette rér som ligger an mot

det. Dimensjoneneav kammeret er minst mulige, men bdr vere. forenlis

ge med stoérrelse og form av substratet og stdrrelse av kilden, slik at
det potensial som pdtrykkes substratet, ikke innvirker generende pa
elektronstralen. Kildens dimensjon avhenger av den disponible energi i
elektronstralen.

Efter at kammeret allerede er bragt pd en viss forhdyet tem-
peratur pd grunn av strélingén fra kilden og fra substratet - en tempe-
ratur som er temmelig nar avprellingstemperaturen - kan kammerveggene
lett bringes pd den sistnevnte temperatur med et ekstra hjelpemiddel.



9 124316

Undertiden er det nok & innpakke eller omgi kammeret 4 med en ekstra
omslutningsskjerm, idet det med denne anordning er mulig & oppnd en
gunstig minskning av varmetapene frz kammeret. .
Nar det gjelder alle metaller, er det nok & utfére kammer-
veggene av det materiale som skal avleires, foruten spesiell kjemisk
behandling & oppnéd en lettvint gjenvinning av materiale som tross
alt blir avleiret pd veggene av kammeret 4 i det korte tidsrum da
disse ikke er bragt pa avprellingstemperatur.
Innretningen ifélge oppfinnelsen har ogsd fordelen av &
gjére det mulig & avdampe giftige eller radiocaktive produkter uten
4 treffe ekstraordinzre forholdsregler, siden dampen forblir inngren-
set i kammeret 4. .
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Patentkrav:

1. Innretning til fremstilling av monokrystallinske belegg pé
et substrat ved p&dampning i vakﬁum, omfattende et i en'vakﬁumbeholder
anbragt kammer (U) inneholdendé et substrat (9) og minst en kilde (1)
for damp av materialet som skal avleires, samt forsynt med én dpning

(6) motsatt kilden slik at en elektronstrile kan tre inn i kammeret (U4)
og treffe kilden, k arakterisert ved en opphetnings-
anordning til & oppvarme kammerets (4) vegger og substratet, og ved

at kammerets (U4) vegger og aen nevnte kilde (1) er jordet, at substratet
er tilsluttet den positivé klemme p& en generator (11) hvis annen klemme
er jordet, at kilden (1) for atomene eller molekylene som skal péafgres,
utgjgres av en sylinder bestiende av stoff som skal pafgres, og
koaksialt anbragt pd den gvre ende av en loddrett aksel (2) som roterer
med et omdreiningstall av stgrrelsesorden 1 - 5 omdr./min, samt med i
det minste sin ¢gvre grunnflate ragende inn i kammeret (4), mens elek-
tronstrilen trer gjennom enitil formdlet utformet &pning (6) i den

gvre vegg av kammeret (1) og treffer sylinderens (1) gvre grﬁnnflate

pd et sted (13) som ligger ‘adskilt fra, men bare i liten avstand (noen
millimeter) fra midten, og at substratet (9) er anbragt pd en holder (8)
som er anordnet i vakuumbeholderen utenfor kammeret (4) og rager
gjennom en i dettes vegg utformet &pning (7) som har sm& dimensjoner,
men tillater gjennomfgring av holderen (8) uten friksjon.

2. Innretning som angitt i krav l, karakterisert
ved at der i nazrheten av substratet (9) er anordnet en jordet av-
skjermning (15) forsynt med &pninger rett ut for de steder av substratet
hvor der ¢nskes et nedslag.

3. Innretning som angitt i krav 1 eller 2, kara k t er i -
sert ved at der mellom fordampningskilden (1) og substratet (9)

er anbragt en jordet plate p& en slik mdte at enhver rettlinjet stoff-
transport mellom dem er forhindret og substratet befinner seg i et
Faraday-bur. .

4, Innretning som angitt i et av kravene 1 - 3, k a r a k -
terisert ved at kammeret (4) er utfgrt av det stoff som skal
pafdres.

5. Innretning som angitt i et av kravene 1 - 4, k ar a k -
terisert ved at kammeret (4) er omgitt av et avskjermende

hylster.

Anfgrte publikasjoner:

Negerlanqsk sgknad nr. 6701070
Zeitschrift flir angewandte Physik, Vol. 22, 1, 1966 p. 1-2
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