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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung eines Aufzeichnungsmediums fiir die Infrarotphotographie auf der Basis
von Silbersulfid, dadurch gekennzeichnet, dafl auf einem gegebenenfalls mit einar
Lichthofschutzschicht und eirzi polymeren Haftschicht versehenen Substrat durch
Simultanverdampfung eine Silbersulfidschicht abgeschieden und gegebenenfalls mit einer
Deckschicht versehen wird sowie eine Belichtung und photographische Verarbeitung durchgefiihrt
werden,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR ein Substrat mit einer

Lichthofschutzschicht eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf die l.ichthofschutzschicht eine im
Infrarot-Spektralbereich absorbisrende Substanz erthélt, wie Nitrosin, Sudanschwarz,
Kohlenstoff.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet, daR auf einem Substrat durch
Simultanverdampfung im Vakuum {10~*Pa) bei Substrattemperaturen zwischen 20°C und 120°C,
mit einer Rate zwischen 0,02nm/s und 1,8nm/s eing Silbersulfidschicht mit einer Dicke zwmchen
2nm und 75nm abgeschieden wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1 und 4, dadurch gekennzeichnet, da3 die abgeschiedene
Silbersulfidschicht mit einer Dackschicht versehen wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1 und 5, dadurch gekennzeichnet, dal die Deckschicht durch Auftragen
einer l.osung, die 2 bis 10g//l eines hydrophiler Polymars, 0,71 bis 1g/! einer oberflichenaktiven
Substanz und 5 bis 20 g/l eines Salzes dar H,SO; oder der HNO, oder der H;P0, enthilt, erhalten
wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dal der an sich bekannten
photographischen Verarbeitung ein 2- bis 20minitiges Anétzen der belichteten Silbersulfidschicht
in einer wéRrigen Lésung, die 100 bis 500 g/l AgNO;, 10 bis 50 g/l Hg(CH;CO0); oder 10 bis 50g/I
Hg(NO,), - 1,0 enthélt, vorausgeht,

8. Verfanre:- iach Anspruch 1und 7, dadurch gekennzelchnet, daB die photographische Verarbeitung
eine Behandlung mit einer latensifizierenden Lésung, die Au*-, Pd?*- oder Pt?*-Salze enthalt,
ginschlief3t,

3. Verfahren nach Anspruch 1,7 und 8, dadurch gekennzelchnet, daR® das Anatzen und die
Latensifizierung der belichteten Silbersulfidschicht gleichzeitig in einer Lésung erfolgen.

g

Anwendungsgeblet der Effindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einss Aufzeichnungsmediums fiir die Infrarotphotographie, das fiir die
Bilderzeugung irs der Spektroskopie und der Halbleiterlasertechnik sowie fiir Hochtemperaturplasmauntersuchungen und die
Registrierung von Temperaturreliefs geeignet ist.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Ein Verfahren zur Herstellung eines Aufzeichnungsmediums fiir Infrarotstrahlen ist bekannt. GemaB SU-US 593568 erfolgt die
Bilderzeugung in einem Aufzeichnungsmediurn, das aus einer oder mehreren Emulsionsschichten besteht, die ein Silber-, Blei-
oder Guecksilberchalkogenid oder eine Mischung von ihnen enthalten kénnen.

Die Nachteile dieses Verfahrens sind neben der komplizierten Herstellungsmethode, die groBe Dicke und optische
Inhomogenitat der Schicht, die eine starke Lichtstreuung bewirken, sowie die Belichtung in einer wiBrigen Lésung. Trotz der
zahlreichen Bearbeitungsschritte wird mit diesem Verfahren ein Auflésungs' ermdgen von nur 30 bis 40 Linien/mm erreicht.

Ziel der Erfindung

Zielder Erfindung ist eine vereinfachte Herstellungstechnologie fiir ein Aufzeichnungsmedium, mit dem durch eine vereinfachte
photographische Verarbeitung gute Detailwiedergabeeigenschaften bei der Bildaufzeichnung mittels Infrarotstrahlen sowie
eine gute Reproduzierbarkeit und gu o Lagerstabilitat erreicht werden.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung eines fiir die Infrarotphotographise geeigneten
Aufzeichnungsmediume auf der Basis von Silbersulfid zu entwickeln, das Giber eine feinkdrnige Struktur und Schichten
gleichméBiger Dicke verfiigt sowie ein hohes Aufldsungsvermégen gewahrleistet. Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren zur
Herstellung eines Aufzeichnungsmediums fir die Infrarotphotographie auf der Basis von Silbersulfid geldst, wobei
erfindungsgemaB auf einem gegebenenfalls mit einer Lichthofschutzschicht und einer polymeren Haftschicht versehenen
Substrat durch Simultanverdampfung eine Silbersulfidschicht abgeschieden und gegebenenfalls mit einer Deckschicht
versehen wird sowie eina Balichtung und photographische Verarbeitung durchgefihrt werden.

Verteilhafterweise wird das Substrat mit einer Lichthofschutzschicht eingesetzt. Zum Aufbringen der Lichthofschutzschicht nach
den bekannten Methoden, wie GieBen, Zerstduben u.a., wird eine Butylacetatdispersior. verwendet, die 1 bis 20g/i Nitrosin,
Sudanschwarz oder Graphit und 5 bis 25g/1 Nitrocellulosa enthilt. Mit Vorteil kann die Lichthofschutzschicht auch eine
aufgedampfte Kohlenstoffschicht sein.

Vorteilhafterweise wird auf einem mit einar polymeren Haftschicht versehenen Substrat (2. B. Glas, Acethylcelluloss, Polyester)
durch Simultanverdampfung im Vakuum (10~*Pa) bei Substrattemperaturen zwischen 20 und 120°C, mit einer Rate zwischen
0,02 und 1,8nm/s eine Silbersulfidschicht mit einer Dicke zwischen 2 und 75nm abgeschieden.

Die polymere Haftschicht wird in bekannter Weise hergesteiit. Zum Heispiel wird gemaR BG-AS 40455 auf das Substrat eine
wiBrige Gelatinaldsung aufgebracht und mittels Zentrifuge trockengeschleudert. Die Gelatinelésung enthilt 20 bis 100g/1
Gelatine, Latexteilchen, organische Silikonverbindungen, oberflachenaktive Substanzen und weitere Zusitze. Die beschichteten
Substrate werden bei Temperaturen zwischen 90 und 140°C fiir einige Stunden getampert.

Aufdas so vorbehandelte Substrat wird unter definierten Bedingungen irn Vakuum (etwa 10~*Pa) eine diinne Silbersulfidschicht
aufgedampft. Die Herstellung der Silbersulfidschicht erfolgt durch eine Simultanverdampfung aus zwei separaten
Verdampferquellen. Die Verdampfung des Silbers erfolgt aus dem Silberverdampler, der aus siner wassergekiihlten, in cinem
Quarzrohr gehalterten, indirekt beheizbaren Effusionszelle basteht. Die Aufdampfrate des Silbers wurde vor der
Schichtabscheidung in Abhéngigkeit von der Zellantemperatur, die durch ein PtRh-Pt-Thermoelement gemessen wird, kalibriert,
wodurch die Aufdampfrate des Silbers wihrend der Dauer der Simultanverdampfung kontrollier- und regelbar ist. Die
Sublimation des Schwafels erfolgt aus dem Schwefelverdampfer, der aus einem wassergekiihlten, indirskt heizbaren,
réhrenférmigen Quarztiegel besteht, dessan Temperatur ebenfalls durch ein Thermoelement kontrolliert wird. Die
Silbersulfidabscheidung erfolgt auf sinem entsprechend vorbersiteten Substrat, das in einem zu beiden Verdampferquellen
zentrierten und heizbaren Substrathalter befestigt ist. Die Dicke und die Aufdampfrate der Silbersulfidschicht werden
kontinuierlich wkhrend der Schichtherstellung von einem Quarzkristalloszillator kontrolliert. Mit Vorteil wird die abgeschiedene
Silbersulfidschicht mit einet Jeckschicht versehen.

Zum Auftragen der Deckschicht nach konventionellen Verfahren, wie Tauchen, GieBen, Schleudern u.a., wird eine wiéBrige
Polymerl&sung verwendet, dia 2 bis 10g/I eines hydrophilen Polymers, 0,01 bis 1g/l einer obarflichenaktiven Substanz sowie 5
bis 209/l eines Salzes der schwefligen oder salpetrigen oder phosphorigen Saure enthalt.

In der durch Aufdampfen erhaltenen feinkdrnigen Silbersulfidschicht (KorngréBe < 0,05 um) von gleichm@Biger Dicke und
optischer Homogenitét wird durch Belichten mit Infrarotstrahlen ein latentss Innenbild erzeugt. Um die latenten Bildkeime dem
photographischen Entwickler zugénglich 2u machen, wird die Silbersulfidschicht fiir einige Minuten (2 bis 20 Minuten) in eine
wilrige Atz16surig, die 100 bis 5009/t AgNO;, 10 bis 509/l Hg{CH,COO0); odsr 10 bis 50g/! Hg(NO,); - H,0 enthilt, getauchtund
anschlieBend in deionisiertem oder destilliertem Wasser reichlich gespiilt. Vorteilhafterweise wird die angedtzte
Silbersulfidschicht mit einer latensifizierenden Losung, in der ein Au*-, Pd?*- oder P1?*-Salz geldst ist, behandelt und danach
wieder gut gewdssert.

Das Anétzen unddie Latensifizierung der belichteten Siltarsulfidschichtkénnen gleichzeitig in einer Lésurg durchgefihrtwerden,
Die physikalische Entwicklung erfolgt in einer stabilisierten Lésung, die Ag”-, Ni?*-, Cu?*- oder andere Metallionen, die fiir die
stromlose chemischa Metallabscheidung geeignet sind, enthilt. Die abschlieRende Fixierung der antwickelten Schicht wird mit
Vorteil in einer 0,1 bis 1N salzsauren Thiocarbzmidlsung (30 bis 100g/I Thiocarbamid) odsr in einer 5 bis 20%igen wiBrigen
Loésung von Hg(CH,COO), oder Hg(NO;), « H,0 durchgefiihrt.

Die durch Aufdampfon hergesteliten Silhersulfidschichten sind von gleichbleibender Dicke und feinkdrniger Struktur (KorngroBe
<0,05pm).Im Vergleich zu dam bekannten Verfahren wird durch das Aufdampfen eine cptisch homogene und bindemittelfreie
Schicht erreicht.

Das erfindungsgeméBe Verfahren gewiihrleistet neben der feinkdrnigen Struktur der photographischen Schicht eine gute
Reproduzierbarkeit und Lagerstabilitat. Besonders vonieilhaft wirkt sich die Abweseanheit des Bindemittels in der Silbersulfidschicht
und deren sehr geringe Dicke aus, wodurch storende Lichtstreuung praktisch ausgeschlossen ist. Das, wie auch der Wegfall der
Belichtungin einer waBrigen Losung, fihri zu einer deutlichen Verbesserung des Auflosungsvermdgens. Die hergesteliten Schichten
zeichnen sich durch eine gleichmaBige Dicke aus und enthalten 800mal weniger Silber als die bekannten Emulsionsschichten.

Ausfihrungsbeisplele
Beisplel 1

Gereinigte Glasplatten {Substrate) mit den Abmessungen 100 x 100 x 1,6mm werden horizontal in einor Zontrifuge gehaltert
und mit der folgenden Lsung

Gelatine 49
%eige Losung von Saponinein Wasser 2ml
%eige Ldsung von Epoxilanin Ethanol 1,7ml

20%ige Losung venPolyethylacrylatin Wasser 6ml

Wasser 2y 100mi



-3~ 286 885

begossen und anschlieend trockengeschleudert. Zur Hirtung der Gelatineschicht werden die Substrate fiir 60 Minuten bei
120°C getempert. AnschlieBend wird die unbeschichtete Substratfliche (Rickseite) mit einer Lichthofschutzschicht versehen,
indem In elner Vakuumkammer bei Raumtemperatur und einem Druck von etwa 10~?Pa sine 50nm dicke Kohlenstoffschicht
abgeschieden wird. Die so vorbereiteten Substrate werden erneutin eine Vakuumapparatur eingsbaut. Nach dem Erreichen des
Arteitavakuums von etwa 2 X 10™*Pa wird auf die mit der Haftschicht versehene Substratfliche durch Simultanverdampfung
aus zwel separaten Verdampferquellen sine 6 nm dicke Silbersulfidschicht mit einer Rate von 0,3nm/s bei 50°C abgeschieden.
Die auf Raumtemperatur abgekiihlten Proben werden aus der Vakuumkammer herausgenommen, in einem Kontaktkopiergerit
durch eine Chromtestschablone mit Infrarotstrahlen belichtet, danach fiir 8 Minuten in eine 40%ige Silbernitrat!dsung
(Atl8sung) gataucht und anschlieBend in deionisiertem Wasser gut gespiilt. Zur Entwicklung des latenten Bildes werden die
Proben in einem stabilisierten physikalischen Entwickler mit folgender Zusammensetzung

FOSO‘ . (NH4)1804 . 6H20 25 g
FB(NO;);'SH]O 59
Zitronensdure 20g
Dodecylaminacetat 0,002g
Nonylphenolethoxylat 0,0029g
AgNO, 2¢g
Wasser u 1000ml

fir 5 Minutenbei 20°C eingebracht, danach gut gewéssert und trockengeschleudert. Die Beurteilung des Auflésungsvermégens
mittels Lichtmikroskop zeigt, daB die 0,5-pm-Linie {Aufldsungsvermdgen: 1000 Linien/mm) mit sehr guter Qualitét
wiedergegeben wird. Die erhaltene Schwirzungsdichte betrigt 1,3.

Belisplel 2

Auf gereinigte und mit einer Haftschicht entsprechend Beispiel 1 versehena Substrate wird im Vakuum (etwa 2 x 10~*Pa) eins
4nm dicke Silbersulfidschicht mit einer Rate von 0,12nm/s bei Raumtemperatur abgeschieden.

Nach dem Herausnehmen aus der Vakuumapparatur werden die Proben mit einer Deckschicht versehen und dazu in eine Ldsung
mit folgender Zusammensetzung

Gelatine 59
Saponine 01g
KNO, 159
Wasser b {0] 1 000ml

fiir 3 Minuten bei 40°C eingetaucht und anschlieRend mittels einer Zentrifuge trockengeschisudert. AnschlieBende wird die
unbedampfte Substratfiache (Riickseite) mit einer Lichthofschutzschicht versehen, indem eine geringe Menge einer Lésung mit
folgender Zusammensetzung

Nitrocellulose * 129
Nitrosin 59
Butylacetat zu 100 mi

bei Zimmerter-peratur in einer Zentrifuge aufgetragen und trockengeschleudert wird.
Die so beschichicten Proben werden entsprechend Beispiel 1 belichtet und in einer Silbernitratldsung angeatzt. AnschlieBend
werden die Proben in eine latensifizierende Ldsung mit folgender Zusammensetzung

KAUCI‘ 01 g
KCNS 1,2¢g
Wasser {0} 1000m|

fiir 3 Minuten bei 20°C eingebracht, gut gew#ssert und entsprechend Beispiel 1 physikalisch entwickelt. Die Breite der kleinsten,
mit hoher Qualitat wiedergegebenen Linie betrigt 0,3y (Auflosungsvermdgen: 1600 Linien/mm). Es wird eine
Schwirzungsdichte von 1,5 gemessen.
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