AS

CH 625 054

SCHWEIZERISCHE EIDGENOSSENSCHAFT 6) Int.Cl>: GO2B 1/12
BUNDESAMT FUR GEISTIGES EIGENTUM ‘ ]:" G02C 7/02

T i
)

W
‘

Erfindungspatent fiir die Schweiz und Liechtenstein
Schweizerisch-liechtensteinischer Patentschutzvertrag vom 22. Dezember 1978

@ PATENTSCHRIFT 4s @ 625 054

@) Gesuchsnummer: 16341/76 @ Inhaber:
Balzers Aktiengesellschaft, Balzers (LI)

@ Anmeldungsdatum: 27.12.1976

@ Erfinder:
Dr. Elmar Ritter, Vaduz (LI)
Dr. Ludwig Kaminski, Vaduz (LI)
Karl Hohenegger, Vaduz (LI)

@9 Patent erteilt: 31.08.1981
@ Patentschrift G Vertreter:
verdffentlicht: 31.08.1981 Balzers Hochvakuum AG, Ziirich

69 Verfahren zur Aufbringung eines reflexionsvermindernden Belages auf Unterlagen aus organischem
Material.

@ Verfahren zur Aufbringung eines reflexionsvermin-
dernden Belages auf Unterlagen aus organischem Ma-
terial. Um einen temperaturwechselbestdndigen wider-
standsfihigen Belag zu erzielen, wird zuerst Chrom in ei-
ner Sauerstoffatmosphire unter einem Druck zwischen
4 -8 «107° Torr und mit einer Rate von 0,01 - 0,05 nm
pro Sekunde mit einer Dicke von 1 - 10 nm aufgedampft
und darauffolgend bei einem Druck von weniger als
5 « 10" Torr SiO, mittels einer Elektronenstrahlver-
dampfungsquelle mit einer Rate von 0,5 - 1,5 nm pro Se-
kunde und mit einer Dicke von 50 - 150 nm. Schliesslich
wird der Belag in einer Sauerstoffatmosphire bei einem
Druck von 0,1 - 0,01 Torr bei einer Glimmspannung von
weniger als 3000 V eine bis 10 Minuten nachgeglimmd.
Damit konnte z.B. auf dem als «CR 39»(Diaethylen-
glykol-bis-Allylkarbonat) bekannten Kunststoff ein Be-
lag hergestellt werden, der in Salzwasser (4%) eine Be-
standigkeit von iiber 1000 Std. aufwies und einen Klima-
test (abwechselnd 20°C/45% relative Feuchtigkeit bzw.
70°C/95% rel. F.) schadenfrei iiberstand. Anwendung
der Erfindung vor allem auf Brillengldsern aus Kunststoff.
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PATENTANSPRUCHE Unter dem Handelsnamen CR 39 (Polymere von Didthy-

1. Verfahren zur Aufbringung eines reflexionsvermindern- lenglykol-bis-Allylkarbonat) erhiltliche Kunststoffgiéser wur-
den Belages auf Unterlagen aus organischem Material durch den zuerst im Ultraschallbad gereinigt. Nach Auspumpen einer
Aufdampfen im Vakuum, dadurch gekennzeichnet, dass iiblichen Vakuumaufdampfanlage auf einen Druck unterhalb

1. Chrom in einer Sauerstoffatmosphire unter einem Druck 5 10~ * Torr wurde Sauerstoff in die Anlage eingefiihrt bis darin
zwischen 4 bis 8 X 10~ ¥ Torr mit einer Rate von 0,01 bis 0,05 ein Druck von 6 X 10~ * Torr erreicht war. Darauf wurde Chrom
nm pro Sekunde und einer Dicke von 1 bis 10 nm aufgedampft ~ mit der angegebenen Rate verdampft, bis eine Schichtdicke von
wird; 3 nm erreicht war. Bei dem angegebenen Sauerstoffpartialdruck

2. darauffolgend SiO, mittels einer Elektronenstrahlver- und bei Einhaltung einer Aufdampfrate von 0,02-0,03 nm pro
dampfungsquelle bei einem Druck von weniger als 5- 10~ 10 Sekunde ergab sich fiir die angegebene Schichtdicke eine Ab-
Torr, gemessen mit einem an einem Seitenstutzen der Auf- sorption der durch reaktives Aufdampfen erhaltenen Chrom-
dampfkammer angebrachten Ionisationsmanometer, mit einer  dioxidschicht von 0,5 %.
Rate von 0,5 bis 1,5 nm pro Sekunde und einer Dicke von 50 bis Anschliessend wurde die Anlage von neuem auf unterhalb
150 nm aufgedampft wird; 10~ % Torr evakuiert und sodann mittels einer Elektronenkano-

3. darauffolgend der Belag in einer Sauerstoffatmosphére 15 ne SiO, verdampft und auf der Chromdioxidschicht eine SiO,-
bei einem Druck von 0,1 bis 0,01 Torr bei einer Glimmspan- Schicht als zweite Schicht niedergeschiagen. Die Aufdampfung
nung von weniger als 3000 Volt 1 bis zu 10 Minuten lang nach-  von SiO, wurde solange fortgesetzt, bis eine Schichtdicke er-
geglimmt wird. reicht war, die ein Minimum der Reflexion ergab, was durch

2. Anwendung des Verfahrens nach Patentanspruch 1 auf laufende Messung der Reflexion eines Testglases, das gleichzei-
Brillenglédsern aus Kunststoff. 20tig in der Aufdampfanlage mitbedampft wurde, iiberpriift wer-

den konnte.

Fiir die auf die beschriebene Weise hergesteliten reflexions-

vermindernden Belége ergab sich eine Salzwasserbestéindigkeit

Es besteht das Problem, auf Unterlagen aus Kunststoff, z.B.  von 1000 Stunden, d.h., sie konnten 1000 Stunden in 4 %-igem
auf Brillenglésern, reflexionsvermindernde Beldge aufzubrin- 25 Salzwasser liegen, ohne dass sich irgendwelche Zerstérungser-

gen, die geniigend hart und haftfest sind und Witterungs- und scheinungen zeigten. Ferner wurde zur Priifung der sogenann-
chemischen Einfliissen zu widerstehen mgen. Insbesondere ten Wechselklimabesténdigkeit der folgende Test ausgefiihrt
war bisher eine hinreichende Bestédndigkeit gegeniiber Salzwas-  (der den genormten Abnahmebedingungen fiir besonders an-
ser, wie sie z.B. bei Brillengldsern oft verlangt wird, schwer zu spruchsvolle Anwendungen entspricht):
erreichen. Umfangreiche Laborversuche haben gezeigt, dassfiir 30 Die beschichteten Gléser wurden in eine Klimakammer ein-
Glas iibliche, reflexionsvermindernde Belige, wenn sie auf gebracht, in der eine anfingliche Temperatur von 20 °C und
Kunststoff aufgebracht werden, keine geniigende Bestindigkeit eine relative Feuchtigkeit von 45% herrschte. Dann wurden im
aufweisen. Verlaufe von 2 Stunden die genannten Werte auf 70 °C bzw.
Die vorliegende Erfindung hat sich nun zur Aufgabe ge- 95% relative Feuchtigkeit erhoht, und die Gldser nachfolgend 8

stellt, ein Verfahren zu finden, das widerstandsfdhige reflexions- 35 Stunden lang unter diesen Bedingungen gehalten. In den folgen-
vermindernde Beliige auf Unterlagen aus organischem Material ~ den 14 Stunden wurde dann die Temperatur langsam wieder auf

durch Aufdampfen im Vakuum herzustellen gestattet. 20 ° und die relative Feuchtigkeit auf 45 % abgesenkt. Der be-
Dieses erfindungsgemésse Verfahren ist dadurch gekenn- schriebene Zyklus wurde dreimal wiederholt. Nach dem insge-
zeichnet, dass samt 72 Std. dauernden Test konnten an den Glésern keinerlei
1. Chrom in einer Sauerstoffatmosphére unter einem Druck 40 Abniitzungserscheinungen oder anderweitige Beschiddigungen
zwischen 4 bis 8 X 10~ * Torr mit einer Rate von 0,01 bis des Belages festgestellt werden.
0,05 nm pro Sekunde und einer Dicke von 1 bis 10 nm aufge- Manchmal ist ein hoherer Absorptionsgrad der Schichten
dampft wird; erwiinscht, z.B. fiir (unter Bezeichnung «Filtergldser» bekann-
2. darauffolgend SiO, mittels einer Elektronenstrahlver- te) Augenschutzgliser. Dies kann man durch zwei Massnahmen
dampfungsquelle bei einem Druck von weniger als 5-1075 45 erreichen; es kann die Dicke der Chromoxidschicht vergrdssert
Torr, gemessen mit einem an einem Seitenstutzen der Auf- werden oder es wird die reaktive Aufdampfung der Chromoxid-

dampfkammer angebrachten Jonisationsmanometer, mit einer schicht bei einer verdnderten Einstellung der Sauerstoffatmo-
Rate von 0,5 bis 1,5 nm pro Sekunde und einer Dicke von 50 bis  sphére vorgenommen.

150 nm aufgedampft wird;

3. darauffolgend der Belag in einer Sauerstoffatmosphiire 50 Uberraschenderweise hat sich jedoch gezeigt, dass die nach-
bei einem Druck von 0,1 bis 0,01 Torr bei einer Glimmspan- folgende SiO,-Schicht auf jeden Fall mittels Elektronenstrahl-
nung von weniger als 3000 Volt 1 bis zu 10 Minuten lang nach-  verdampfungsquelle aufgebracht werden muss, um die ge-
geglimmt wird. wiinschte hohe Schichtqualitét zu erreichen. Die Verdampfung

Auf diese Weise erhilt man iiberraschenderweise Belédge, aus einer iiblichen thermischen Verdampfungsquelle wiirde zu
deren Haftfestigkeit auf Kunststoff ausserordentlich hochist 55 Schichten fiihren, die weder optisch noch besténdigkeitsméssig
und die auch nach starker Klimawechselbeanspruchung keine den Anforderungen geniigen. Schliesslich ist auch der dritte an-
Abblitterungserscheinungen oder sonstige Zerstérung auf- gefiihrte Schritt, das Nachglimmen in einer Sauerstoffatmosphé-
weisen. re bei einem Druck von 0,1 bis 0,01 Torr erforderlich und kann

Im folgenden soll die Erfindung noch an Hand eines Aus-~ erfahrungsgemass nicht durch andere oxidierende Verfahrens-
fithrungsbeispiels néher beschrieben werden. 60 schritte ersetzt werden.
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