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Eljaras és készitmény fluorid rétegeken hidrofob rétegek

kialakitasara
KIVONAT

A taldlmany targya eljaras alkalifoldfém-fluorid vagy alka-
lifém-fluorid réteget tartalmazo optikai szubsztratumokon hid-
roféb rétegek kialakitasara, ahol a kiils6 réteg alkalifoldfém-
-fluorid vagy alkalifém-fluorid oly médon, hogy nagyvakuum-
ban termikus g6zo6léssel polifluorszénhidrogéneket visznek fel.

A taldlmany vonatkozik tovabba a hidrofob rétegek kiala-
kitasara szolgalo készitményre, a polifluorszénhidrogének al-
kalmazasara a hidrofob rétegek kialakitasanal, valamint az

ilyen hidroféb réteget tartalmazé optikai szubsztratumra.
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Eljaras és készitmény fluorid rétegeken hidrofob rétegek

kialakitasara

A taldlmany targya eljaras és készitmény hidrofob rétegek
kialakitasara fluorid szubsztratumokon vagy vakuum gézoléssel
felvitt fluorid rétegeken.

Az optikaban a kiilonb6z6 optikai komponensekre, igy
példaul lencsékre, szemiiveg lencsékre, objektivokra, latcsé-
vekre, prizmakra €s tiikrokre anti-reflexios (visszatiikrozédést
gatlo) rétegeket visznek fel a tiikkr6zodés csdokkentésére. Az as-
vanyi tivegekbdl kialakitott szubsztratumokat gyakran magné-
zium-fluorid bevonattal latjdk el vagy egy harmas réteggel,
amelyek egymast kovetd sorrendben a kdvetkezdket tartalmaz-
zak: aluminium-oxid — cirkdénium-oxid vagy nagy toérésmuta-
t6ja kevert oxidok, igy példaul titdnium-oxid/lantan-oxid -
magnézium-fluorid. Azonban, ezek a rétegek igen érzékenyek
szennyezOdésre, igy példaul az ujjnyomokra. Tovabba, nehéz-
kes a feliiletek tisztitasa, mivel a g6zoléssel felvitt magnézium
rétegek bizonyos mértékig durvak.

Azonban, a kiilénb6z6 fluoridokbdl, igy példdul magnézi-
um-fluoridbdl, kalcium-fluoridbdl, barium-fluoridbél vagy liti-
um-fluoridbdl kialakitott iivegeket szintén gyakran alkalmazzak

az optikaban. Ezen komponensek feliilete hasonldan védett
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kell, hogy legyen szennyezddéssel, karcolassal és viz adszorp-
cioval szemben egy felvitt bevonati réteggel.

Az optikai komponensek esetén alkalmazott viz- és
szennylepergetd bevonatok ismertek. A DE 195 39 7879 szamu
szabadalmi leirasban eljarast és készitményt ismertetnek opti-
kai szubsztratumoknal vizlepergetd bevonatok kialakitasara, ezt
fluorozott organoszilan vegyiiletek nagyvakuumban végzett
termikus g6zolésével alakitjak ki. Oxid rétegek esetében erdsen
tapado és tartos védoréteget nyernek, ami igen jol ellendll t6-
rolgetésnek és karcolasnak nagy stabilitasi meleg, nedves le-
vegdvel, fizioldgiai s6oldattal és UV besugéarzassal szemben.

A DE 198 25 100 szamu szabadalmi leirasban, amelyet a
jelen bejelentés elsobbségi napja el6tt még nem publikaltak,
készitményt ismertetnek optikai rétegeken vizlepergeté bevona-
tos kialakitasara, amely bevonat egy pordzus, elektromosan ve-
zetd keveréket és egy fluorozott organoszilant tartalmaz. Ezen
készitmény eldénye, hogy az elektromos vezetoképességének
koszonhetden probléma nélkiil alkalmazhaté elektronsugaras
parologtatoban €s a a szerves szilicium vegyililetek precizen
szabalyozhat6 parologtatasat teszik lehetové.

Ezen eljaras és készitmény hatranya azonban, hogy nem
alkalmazhaté magnézium-fluorid és mas alkalifoldfém vagy
alkalifém-fluorid rétegeken erésen tapado bevonatok kialakita-
sara.

A bevond technologiakkal kapcsolatos ismert tovabba a
viz- és szennyleperget6 feliileteket kialakité polifluor-
szénhidrogének tulajdonsaga. Ezen vegyiiletek nagy kémiai és

hoellenallo képessége miatt ezeket kémiai késziilékek kialaki-



tasanal alkalmazzak. Kisérletek torténtek tovabba
polifluorszénhidrogének alkalmazéaséara optikai szubsztratumo-
kon interferencia rétegek kialakitasara.

R. Chow és munkatarsai (R. Chow és mtarsai, Proc. SPIE
2253 (1994) 512) kisérletet tettek interferencia rétegek kialaki-
tasara PTFE kopolimer nagyvakuumban csénakbdl valé elparo-
logtatasaval. A kapott rétegeket Gigy irjak le, hogy igen lagy,
héérzékeny rétegek €s nem alkalmasak interferencia rétegként.

A taldlmanyunk célja eljaras és készitmény biztositasa,
amellyel lehetové valik er6sen tapado, torlésbiztos viz- és
szennyleperget6 rétegek kialakitasa alkalifoldfém-fluorid és
alkalifém-fluorid rétegeken.

A célkitiizést a talalmany szerinti eljarassal biztositjuk,
amely eljarassal hidrofob bevonatokat alakitunk ki optikai
szubsztratumokon, amelyek alkalifoldfém-fluorid és alkalifém-
-fluorid réteget hordoznak legkiils6 rétegként vagy amely réteg
alkalifoldfém-fluoridokat vagy alkalifém-fluoridokat tartalmaz,
amelyek polifluorszénhidrogének nagyvakuumban végzett ter-
mikus gézolésével vannak felvive.

A célkitlizést tovabba elérhetjiik a taldlmany szerinti ké-
szitménnyel, amely alkalifoldfém-fluorid és alkalifém-fluorid
rétegeken hidroféb rétegek kialakitasara alkalmas, és amely
egy pordzus, szervetlen keveréket és polifluorszénhidrogént
tartalmaz és a k6vetkezok szerint van eldallitva:

a) egy fém-oxidot vagy egy szilikatot polifluorszénhidrogén

vizes szuszpenzidjaval elkeverjiik viz adagoléasaval, 99:1

és 80:20 aranyban,



b) a kapott pasztaszerii anyagot 60-120°C-on megszaritjuk,
majd ezt kévetden az anyagot 250-400°C hémérsékleten
leyegdn szaritjuk, és

c) a kapott szilard anyagot granuldljuk és tablettazzuk.

A taldlmany szerinti célkitiizést tovabba elérhetjiik egy ké-
szitménnyel alkalifoldfém-fluorid és alkalifém-fluorid rétege-
ken hidrofob rétegek kialakitdsara, amely készitmény pordzus,
elektromosan vezetd keveréket és egy polifluorszénhidrogént
tartalmaz és a kovetkezdk szerint van eldallitva:

a) elkeveriink egy fém-oxidot vagy egy szilikatot egy fém-
porral és polifluorszénhidrogén vizes szuszpenzidjaval viz
adagolasa mellett, 90:10:1 és 20:80:30 aranyban,

b) a kapott pasztaszerli anyagot 60-120°C-on melegitjiik,
majd 250-400°C hémérsékleten levegén hdkezeljiik, és

c) a kapott szilard anyagot granulédljuk és tablettazzuk.

A taldlmany vonatkozik tovabba az optikai szubsztratu-
mokra, amelyek nagyvdkuumban végzett g6zoléssel felvitt be-
vonatot tartalmaznak, amelynél a talalmany szerinti készit-
ményt alkalmazzuk.

A talalmény vonatkozik tovabba polifluorszénhidrogének
alkalmazasara alkalif6ldfém-fluoridokat €s alkalifém-
-fluoridokat tartalmazdé optikai szubsztratumokon hidrofob ré-
tegek kialakitasara.

A talalmany vonatkozik tovabba optikai szubsztratumokon
hidrofob bevonatok kialakitasanal polifluorszénhidrogének al-
kalmazasara, amely szubsztratumokat el6zdleg vékony rétegii

feliileti bevonattal és/vagy visszatiikr6z6dés csokkentésére



szolgald bevonattal lattunk el és a legkiilsé réteg alkalifém-
-fluoridokat és alkalifoldfém-fluoridokat tartalmaz.

A felhasznalasra keriil6 polifluorszénhidrogének ismertek
és kereskedelmi forgalomban beszerezheték. E16ny6s a poli-
tetrafluoretilén (PTFE) és a perfluoralkoxi polimerek (PFA-k).
Ez utdbbit tetrafluoretilén és perfluoralkoxi vinil-éterek kopoli-
merizalasaval lehet eldallitani.

Azt talaltuk, hogy a perfluor-szénhidrogének kénnyen el-
parologtathaték nagyvakuumban 400-500°C hémérsékleten 107
- 107 mbar k6z6tti nyomason, amely soran az anyag a szubszt-
ratumon vékony réteget alkotva kicsapodik. A réteg vastagsaga
5-20 nm.

A taldlmany szerinti eljarast kivitelezhetjiikk nagyvakuumos
g6z016 berendezéssel, amelyek szokasosak az optikai rétegek,
igy kiilondsen példaul az anti-reflexios rétegek vagy a feliilet
keményitd bevono rétegek kialakitasanal A polifluorszénhidro-
géneket a berendezésbe alkalmas formaban és médon vissziik
be, példaul granuldtum forméjaban a szokasos vakuum g6z516
anyagok mellett. A polifluorszénhidrogéneket a szokéasos cso-
nakbol parologtatjuk el, amelyet kézvetlen arambevezetéssel
vagy elektronsugarral végzett bombazassal melegitiink. El6-
ny6sen a g6zdléses 1épést kozvetleniil a megel6zé gézoléses
1épés utan végezziik, igy példaul az anti-reflexids réteg felvite-
le utan. Kiilondsen tartds réteget kapunk, ha a szubsztratumot
mintegy 300°C értékig terjedé homérsékletig melegit;iik.

A hidrofob réteget felvihetjiik interferencia rétegekre is,
példaul anti-reflexios rétegekre, sziird rétegekre, sugarosztdkra

vagy mas optikai komponensekre vagy rétegekre. Ezek a réte-



gek vagy egyetlen kis térésmutatdji magnézium-fluorid rétegek
vagy egy masik alkalifém-fluoridbél vagy alkalifoldfém-
-fluoridbdl allé rétegek vagy nagy és kis torésmutatdju rétegek
egymas utanisaga, ahol a legkiilsébb réteget alkotja a magnézi-
um-fluorid vagy mas alkalifém-fluorid vagy alkalif6ldfém-
-fluorid. A hidroféb réteget tovabba felvihetjiik fluoridok egy-
kristaly lemezére is, amely fluorid lehet magnézium-fluorid,
barium-fluorid vagy litium-fluorid, példaul optikai ablakok ese-
tében. Miutdn a bevond réteget felvittiik, a szubsztratum tovab-
bi el6kezelése a polifluorszénhidrogénekkel valé g6zo6lés elott
nem szilikséges.

A polifluorszénhidrogéneket altalaban a g6z616 egységbe a
szokasos csonakokba adagoljuk. A polifluorszénhidrogéneket a
g6z616 egységbe kiillondsen eldnydsen egy sajtold, pordzus,
szervetlen keverékben vissziik be.

Azt talaltuk, hogy a fém-oxidokat vagy szilikatokat és
ezek mellett még fémport tartalmazo6 por6zus keverékek (sajtolt
tablettak) kiilonoésen alkalmas hordozdk a polifluorszénhidro-
génekhez és a polifluorszénhidrogéneket ezen hordozéanyagrol
igen konnyen, melegitéssel szabalyozhaté modon tudjuk elpa-
rologtatni, kiilondsen elektronsugar alkalmazasanal. A talal-
many értelmében az emlitett "keverék", "sajtolt tabletta" jelen-
tése egy granulatum, amelynek részecskemérete 1-4 mm vagy
egy tabletta, amelynek atmérdje 5-25 mm és vastagsaga 3-15
mm.

A pordzus tablettak kialakitasdhoz alkalmazott fém-oxid
lehet szilicium-dioxid, aluminium-oxid, cirkénium-oxid, mag-

nézium-oxid vagy ezek keveréke. A felhasznalt szilikat lehet



valamely aluminium-szilikat, el6énydsen mullit. A tabletta
15-90 tomeg% ilyen fém-oxidot vagy szilikatot tartalmaz. A
fém-oxidok vagy szilikatok részecskemérete 0,5-50 um.

A porozus tablettdk masodik komponense egy fémpor,
amely szilicium, titdn vagy krom. A fémpor részecskemérete
5-50 um. A tabletta 10-65 tomeg% ilyen fémet tartalmaz.

A polifluorszénhidrogéneket alkalmazhatjuk por vagy vi-
zes szuszpenzio forméjaban, el6nyds azonban a vizes szuszpen-
zi0, mivel ez kereskedelmi forgalomban beszerezhetd és kony-
nyebb homogén keveréket eléallitani vele két tovabbi kompo-
nenssel. A polifluorszénhidrogének mennyisége a tablettdban
1-25 témeg%, elonyodsen 5-15 tomeg%.

A taldlmany szerinti eljarast alkalmazhatjuk alkalifoldfém-
-fluorid és alkalifém-fluorid rétegeken erésen tapadoé és torlés-
nek ellenallo hidrofob rétegek kialakitasara. A kialakitott réte-
gek esetében a vizzel a nedvesedési szog értéke 100-130°. A
vizcseppek a rétegrdl gyongy formajaban peregnek le. A szeny-
nyez6dések, igy példaul az ujjnyomok kdnnyen letdrdlhetok.

A kovetkez6 példakkal a taldlmany szerinti megoldast mu-
tatjuk be kézelebbrol a korlatozas szandéka nélkiil.

1. példa

Keveréket allitunk el6 90 tomeg% mullitbdél (aluminium-
-szilikat) és 10 tdémeg% PFA-bo6l. A PFA-t vizes szuszpenzio
formdjaban alkalmazzuk, amelynek szilardanyag tartalma 50
tomeg%. Az elkeverhet6ség fokozéasara a vizet addig adagoljuk
a keverékhez, amig pasztaszerii anyagot nyeriink. A kapott

anyagot ezutan szaritjuk, majd 350°C-on levegdén hékezeljiik. A
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kapott keveréket granulaljuk, tablettazzuk, igy 13 mm atmérgju
és 7 mm vastagsagu tablettakat nyeriink.

2. példa

Keveréket allitunk el 54 tdmeg% mullitbdl, 36 tomeg%
szilicium porbdl és 10 tdomeg% PFA-bdl por formaban. Az el-
keverhet6ség javitasara a keverékhez vizet adagolunk, amig
pasztaszerii anyagot nyeriink. A kapott anyagot 80°C-on szarit-
juk, majd granulaljuk és tablettazzuk.

3. példa

Egy szokasos g6zolo egységbe (L560, gyarté Leybold
Systems) beépitjiik a bevonni kivant iiveglemezt, az iiveglemezt
a bevitel el6tt megtisztitjuk és a szubsztratum hordozoéra visz-
sziik és 280°C-ra melegitjiik. A berendezést ezutan 2x107> mbar
értékig evakualjuk. Ezutan felvisziink egy anti-reflexios réte-
get, amely aluminium-oxidot (rétegvastagsag 78 nm), cirkoni-
um-oxidot (rétegvastagsag 124 nm) és magnézium-fluoridot
(rétegvastagsag 92 nm) tartalmaz. Ezutan bevissziik az 1. példa
szerint eldallitott tablettat a parologtatd berendezésbe egy cso6-
nakban és 480°C-ra melegitjiik. A tablettaban 1évé PFA elparo-
log, az liveglemezen kicsapddik és egy réteget alkot. Ezen mii-
velet alatt a szubsztratum homérsékletét 280°C értéken tartjuk.
A bevont liveglemezt ezutan hagyjuk lehiilni, majd a berende-
zésbdl eltavolitjuk. A szubsztratumon kialakitott réteg vastag-
saga 15 nm. A gbzdléssel felvitt hidrofob réteg erésen tapad,
ellenallo torléssel szemben és tartds. A vizzel valo nedvesitési
sz0ge 120° és csak igen kis mértékben valtozik a pamutruhaval

valo torlést kovetden vagy alkoholba aztatott ruhaval valo tor-



1ést kovetden, melegben valé tarolast kévetden, nedves atmosz-

féraban vagy 10 perces vizben vald forralast kovetden.
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras alkalifoldfém-fluorid vagy alkalifém-fluorid ré-
teget tartalmazd optikai szubsztratumokon hidroféob rétegek ki-
alakitasara, ahol a kiils6 réteg alkalifoldfém-fluorid vagy alka-
lifém-fluorid azzal jellemezve, hogy nagyvakuumban termikus
gb6zoléssel polifluorszénhidrogéneket visziink fel.

2. Az 1. igénypont szerinti eljards azzal jellemezve, hogy
a gb6z6lést 107 - 107 mbar nyomason végezziik.

3. Az 1. vagy 2. igénypontok szerinti eljaras azzal jelle-
mezve, hogy polifluorszénhidrogénként politetrafluoretilént
vagy egy perfluoralkoxi polimert alkalmazunk.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras azzal
jellemezve, hogy a polifluorszénhidrogént egy pordzus, szer-
vetlen tablettaba vissziik be.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras azzal
jellemezve, hogy a polifluorszénhidrogént vagy a tablettat
400-500°C homérsékletre melegitjiik.

6. Készitmény legkiils6 rétegként alkalifoldfém-fluoridot
vagy alkalifém-fluorid réteget hordoz6 vagy alkalif6ldfém-
-fluoridot vagy alkalifém-fluoridot tartalmazé réteget hordozé
optikai szubsztratumokon hidroféb rétegek kialakitasara, amely
egy porozus, szervetlen tablettat és polifluorszénhidrogént tar-
talmaz és a k6vetkezdk szerint van eldallitva:

a) egy fém-oxidot vagy egy szilikatot elkeveriink egy
polifluorszénhidrogén vizes szuszpenzidjaval viz adagola-
saval, 99:1 és 80:20 aranyban,

b) a kapott pasztaszerll anyagot 60-120°C-on melegitjiik,
majd 250-400°C homérsékleten levegdn hokezeljiik, és
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c) akapott szilard anyagot granuléljuk és tablettdzzuk.

7. Készitmény hidrofob rétegek kialakitaséara legkiils6 ré-
tegként alkalifoldfém-fluorid vagy alkalifém-fluorid réteget
vagy alkaliféldfém-fluoridokat vagy alkalifém-fluoridokat tar-
talmazé réteget hordozd optikai szubsztrdtumon, amely egy po-
rozus, elektromosan vezetd, szervetlen keveréket, tablettat és
egy polifluorszénhidrogént tartalmaz és a kdvetkezdk szerint
van eldallitva:

a) elkeveriink egy fém-oxidot vagy egy szilikatot egy fém-
porral és polifluorszénhidrogén vizes szuszpenzidjaval viz
adagolasa mellett, 90:10:1 és 20:80:30 aranyban,

b) a kapott pasztaszeri anyagot 60-120°C-on melegitjiik,
majd 250-400°C homérsékleten levegdn hokezeljiik, és

c) akapott szilard anyagot granulaljuk és tablettazzuk.

8. A 6. vagy 7. igénypont szerinti készitmény, amelyben a
polifluorszénhidrogén politetrafluoretilén vagy egy perfluor-
alkoxi polimer.

9. A 6-8. igénypontok barmelyike szerinti készitmény,
amelyben a fém-oxid szilicium-dioxid, aluminium-oxid, cirké-
nium-oxid, magnézium-oxid vagy ezek keveréke.

10. A 6. vagy 7. igénypont szerinti készitmény, amelyben
a szilikat egy aluminium-szilikat.

11. A 7. igénypont szerinti készitmény, amelyben a fém
szilicium, titan vagy krom.

12. Polifluorszénhidrogének alkalmazasa optikai szubszt-
ratumokon hidrofdb rétegek kialakitasara, amely szubsztratum

alkalifém-fluoridokat vagy alkalifé6ldfém-fluoridokat tartalmaz.
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13. Polifluorszénhidrogének alkalmazasa optikai
szubsztratumokon hidroféb rétegek kialakitasara, amely
szubsztratumra el6zodleg egy vékony feliileti bevont és/vagy
visszatiikroz6dést csokkentd bevonat van felvive és a legkiils6
réteg alkalifém-fluoridokat vagy alkaliféldfém-fluoridokat tar-
talmd#4. Optikai szubsztratum, amely a feliiletén nagyvakuum-
ban gbzoléssel felvitt, a 8-11. igénypontok szerinti készitmény-

bdl kialakitott hidrofob réteget tartalmaz.

A meghatalmazott:
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