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Wybrane badania parametréw optycznych zwierciadel
aluminiowych nanoszonych metoda fizycznego
naparowania z fazy gazowej

MaAcIEs TRAM

Instytut Mechaniki Gorotworu PAN, ul. Reymonta 27, 30-059 Krakow, Polska

Streszczenie

W artykule opisano wyniki badan spektrofotometrycznych oraz elipsometrycznych zwierciadet aluminiowych.
Badane zwierciadta przygotowane zostaty poprzez napylenie warstwy aluminium na podtoze szklane, metoda fi-
zycznego naparowania z fazy gazowej, bez wymiany spirali wolframowej, z ktorej rozpylone zostato aluminium.
Dodatkowo zabezpieczono je ochronna, kilkunanometrowa warstwa dwutlenku krzemu. Badania parametrow
odbiciowych przeprowadzono przy pomocy spektrofotometru, w zakresie widmowym 400-800 nm. Przy pomocy
elipsometru wyznaczono wspolczynniki zatamania i ekstynkeji badanych probek oraz grubo$¢ warstwy naniesionego
aluminium. Na podstawie poréwnania wynikow wykonanych badan, zaobserwowano zmiang¢ badanych parametrow
w zalezno$ci od kolejnosci cyklu nanoszenia warstwy odbijajace;.

Stowa kluczowe: elipsometria, spektrofotometria, metoda fizycznego naparowania z fazy gazowej, zwierciadla
aluminiowe

1. Wstep

Zwierciadta metalowe byty wykorzystywane juz okoto 4 000 roku p.n.e. Pierwszymi zwierciadtami
tego typu byly prawdopodobnie zwierciadla miedziane [1]. Jednak po odkryciu, ze lustra szklane pokryte
cienka warstwa metalowej powtoki, posiadaja wyzszy wspotczynnik odbicia oraz sg bardziej odporne na
zuzycie, wykorzystanie luster metalowych zmalato. W ciggu ostatniego stulecia zainteresowanie zwier-
ciadlami metalicznymi ponownie wzrosto. Powodem byto odkrycie ich nowych zalet oraz pojawienie sig¢
nowych technologii, wykorzystujacych zwierciadla.

Jednym z gléwnych materialow wykorzystywanych do produkcji luster jest aluminium. Jest to spo-
wodowane lekkos$cig i odpowiednig warto$cig wspolczynnika odbicia tego materialu, nawet dla krotszych
dlugosci fal. Ponadto, aluminium jest materiatem fatwym w obrobce, a nowoczesne stopy pozwalaja na
uzyskanie chropowato$ci nawet ponizej 30 nm [2].

Wspolczesnie zwierciadta aluminiowe sg szeroko wykorzystywane w produkcji uktadow optycznych
[3], optoelektronice [4], przemys$le samochodowym [5] i kosmicznym [6] oraz w eksperymentach zwigza-
nych z reaktorami jadrowymi [7].

Jednymi z gléwnych metod badawczych, dostarczajacych podstawowych informacji o zwierciadtach
aluminiowych sg pomiary elipsometrii spektroskopowej oraz badania spektrofotometryczne. Metody te
skupiajg si¢ na badaniu zjawisk zachodzacych podczas oddzialywania wigzki promieniowania $wietlnego
z danym materiatlem. Pozwalaja one na pomiar istotnych dla zwierciadet parametrow optycznych.

Celem pracy bylo wstepne badanie i analiza parametréw optycznych serii pieciu zwierciadet aluminio-
wych wykonanych metoda naparowania aluminium w prozni ze spirali wolframowe;j. Serie probek zbadano
metodami spektrofotometrii oraz elipsometrii spektroskopowe;.
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2. Zwierciadla aluminiowe, ich wlasciwosci i zastosowanie

Ze wzgledu na swoje wlasciwosci, zwierciadta aluminiowe znajduja zastosowanie w wielu galeziach
przemystu, od pokry¢ luster samochodowych, po zdalng obstuge eksperymentalnych reaktorow jadrowych.
Jednak, mimo swoich zalet, lustra aluminiowe maja niska wytrzymato$¢ mechaniczna.

W przemysle samochodowym zwierciadta te wykorzystuje si¢ przy produkcji lusterek samocho-
dowych. Przez wzglad na ich niskg wytrzymato$¢ mechaniczng nie moga by¢ stosowane jako warstwa
zewnetrzna, dlatego najczesciej osadza si¢ je na tylnej warstwie szkla oraz zabezpiecza warstwa lakieru.
Jednak wspotczynnik odbicia, dla tak skonstruowanego lustra wynosi 80%. Kolejng wada takiego rozwia-
zania jest mozliwos$¢ odbicia si¢ fotonow od powierzchni szkta lub rozpraszanie $wiatla na jego defektach
i niejednorodnosciach. Powoduje to rozmycie konturéw obrazu odbitego. Jako rozwigzanie tego problemu
proponuje si¢ nanoszenie warstwy aluminium na zewnetrzng powtoke szkla, a nastgpnie zabezpieczanie
odpowiednig powloka ochronng. Naniesienie takiej warstwy, o odpowiedniej grubosci, ztozonej z Al,O;
i TiO, skutkuje poprawa wspodtczynnika odbicia o 15 punktéw procentowych oraz zapobiega oSlepieniu
kierowcy podczas jazdy w nocy [8].

Kolejnym przyktadowym zastosowaniem luster aluminiowych jest kalibracja reflektometréw oraz
korekcja pomiarow catkowitego odbicia. Ze wzgledu na wysoka warto$¢ wspodtczynnika odbicia, wysoka
stabilnosc¢ i fatwos¢ osadzania, aluminium jest najczesciej stosowanym metalem do okreslania konwencjo-
nalnego standardu odbicia z zakresu od ultrafioletu do bliskiej podczerwieni [9]. Dzigki wysokiej stabilnosci
termicznej i przewodnosci cieplnej, zwierciadta tego rodzaju sg rowniez bardzo czgsto wykorzystywane
w kriogenicznych uktadach optycznych, gdzie kolimatory kriogeniczne wystawione sg na duze rdznice
temperatur pomigdzy otoczeniem, a komora kriogeniczng [3].

W przemysle kosmicznym lustra aluminiowe zaczely by¢ wykorzystywane dopiero w latach 70
ubieglego wieku. Glownym powodem byto wystepowanie zjawiska petzania na powierzchni lustra. Zja-
wisko to polega na bardzo wolnym procesie odksztalcania spowodowanego dtugotrwatymi obcigzeniami
danego materiatu [10]. Jednak, wraz z rozwojem techniki, zjawisko to przestato by¢ przeszkoda. Wplyw
na to miaty zmiany w systemach nosnych zwierciadet, ktore zaktadaja aktywne wsparcie konstrukcji. Do-
datkowo, zjawisko to ma nieznaczny wplyw na materiat w porownaniu z potencjalnym ugicciem lustra.
Nowe mozliwosci badawcze 1 nowe metody proceséw metalurgicznych pozwalajg ponadto na lepszy dobor
odpowiednich materiatow oraz ich lepsza oborke. Zwierciadta aluminiowe sa wielokrotnie bardziej wytrzy-
mate niz tradycyjne zwierciadta szklane, co jest bardzo korzystne w przypadku awarii systemow nosnych.
Wysoka przewodnos¢ cieplna zmniejsza wystepujace odksztatcenia materiatu, zapewnia bardziej jednorodna
temperaturg oraz umozliwia szybsza adaptacj¢ temperatury lustra do temperatury otoczenia. Zwierciadta
aluminiowe sg tatwiejsze w montazu, a ze wzgledu na podobienstwo parametrow fizycznych modyfikacja
konstrukcji nie wymaga znaczacych zmian komory lub systemu no$nego [6].

Mozliwe jest rOwniez zastosowanie zwierciadet aluminiowych w systemach diagnostycznych i zdalne;j
obstudze eksperymentalnego reaktora jadrowego. W srodowisku wilgotnym, o wzmozonym promieniowaniu,
powszechne warstwy zabezpieczajace nie zapewniaja jednak odpowiedniej ochrony przeciwkorozyjnej [11].
Rozwiazaniem tego problemu moze by¢ utrzymanie zwierciadet w warunkach wysokiej prozni lub w at-
mosferze azotu [7].

3. Material i metody badawcze

Do badan wykorzystano 5 probek w postaci cienkich warstw aluminium naniesionych na szklane
podtoze (Rys. 1). Probki wykonane zostaty przez firme ,,Pevin” z siedziba w Krakowie. Jest to firma specjali-
zujaca si¢ w produkcji wysokiej klasy powtok cienkowarstwowych oraz wyrobach wykonanych na ich bazie.

Do wykonania przedstawionych probek (Rys. 1) uzyto metody fizycznego naparowania z fazy gazowe;.
Jest to szeroko wykorzystywana technika nanoszenia cienkich warstw i powtok powierzchniowych. Przy
uzyciu tej metody aluminium zostato naparowane ze spirali wolframowej na powierzchni¢ szkta. Proces
nanoszenia odbyt si¢ w atmosferze wysokiej prozni, a powierzchnie probek zostaty rowniez zabezpieczone
przed utlenianiem kilkunanometrowg warstwa dwutlenku krzemu (SiO,). Zwierciadta zostaty wykonywane
w pigciu kolejnych procesach nanoszenia bez wymiany spirali wolframowe;j.
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Rys. 1. Zwierciadta aluminiowe wykonane w firmie ,,Pevin”

3.1. Spektrofotometria

Spektrofotometria to metoda wykorzystujaca oddziatywanie Swiatta z materig. Pozwala ona na okre-
Slenie dtugosci fal elektromagnetycznych, ktore oddziatuja z danymi atomami i czasteczkami. Umozliwia
rowniez okreslenie ilosci fali pochtonigtej, odbitej, rozproszonej lub wyemitowanej przez dang materig.

Fale elektromagnetyczne sg wspotczesnie wykorzystywane w wielu technikach pomiarowych. Techniki
te opierajg si¢ na zjawiskach, wynikajacych z oddziatywania promieniowania $§wietlnego z materig. Zjawiska
te to: odbicie, refrakcja, rozpraszanie elastyczne i nieelastyczne, absorpcja oraz emisja [12].

BioSpec-1él1

areacms

Rys. 2. Spektrofotometr firmy Shimadzu, model BioSpec-1601 [13]

Pomiary odbicia wykonane zostaly przy uzyciu spektrofotometru firmy Shimadzu, model Biospec-1601
(Rys. 2), znajdujacego si¢ w firmie ,,Pevin”. Pozwala on na pomiar odbicia w zakresie 190-1100 nm.

3.2. Elipsometria spektroskopowa (SE)

Elipsometria spektroskopowa jest metoda badania parametréw optycznych oraz grubosci cienkich
warstw. Metoda elipsometrii polega na pomiarze zmian polaryzacji fali elektromagnetycznej odbitej od
probki lub zmiany polaryzacji po przejs$ciu przez probke. Elipsometria przy statej dlugosci fali oraz statym
kacie padania wykorzystywana jest podczas produkcji elementéw mikroelektronicznych [14].

Pomiary elipsometrii wykonane zostaly przy pomocy elipsometru firmy J.A. Woollam Co., model
M-2000 (Rys. 3b) znajdujacego si¢ na Wydziale Inzynierii Materialowej i Fizyki Politechniki Krakowskie;.

Urzadzenie to wykorzystuje technologie z rotujacym kompensatorem. Pozwala ono na badanie para-
metrow optycznych warstw w zakresie 193-1690 nm. W elipsometrze wigzka $wietlna pochodzaca ze zrodta
promieniowania elektromagnetycznego polaryzowana jest przez polaryzator lub kombinacje polaryzatora
z kompensatorem. Element ten jest wazny dla dzialania elipsometru, poniewaz ustawia znana polaryzacje
wigzki. Odpowiednio spolaryzowana fala elektromagnetyczna przechodzi przez kompensator, ktorego celem
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jest zmiana fazy jednej z polaryzacji. Nastepnie wiazka $wiatta przechodzi przez analizator, ktory w pola-
czeniu z polaryzatorem pozwala wyznaczy¢ kat skrecenia polaryzacji. Ostatnim elementem jest detektor
CCD, ktory stuzy do rejestracji i zbierania promieniowania odbitego od probki.

a) b)

Rys. 3. Polaryzacja fali odbitej od probki (a) [15] oraz elipsomentr spektroskopowy firmy J.A. Woollam modelu M-2000,
znajdujacy si¢ w laboratorium Katedry Fizyki PK (b)

4. Wyniki badan

4.1. Spektrofotometria

Korzystajac ze spektrofotometru, zebrane zostaty widma odbicia z pigciu zwierciadet w zakresie od
400 do 80 nm. Na Rys. 4a zaprezentowano widma odbicia probek 1-5. Odbicie dla probek 1-4 wynosi okoto
100% wzgledem wzorca i jest niemal state w catym zakresie pomiaru. Dla probki 5 uzyskano znaczny spa-
dek odbicia, ktore wynosito okoto 60% dla fal krétszych i wzrastato wraz z dtugos$cia fali osiggajac okoto
85%. Rys. 4b. przedstawia widma odbicia dla probek 1-4 w skali obrazujacej roznice wartosci odbicia dla
poszczegblnych probek. Wsrdd tych probek najwyzsza wartos¢ odbicia uzyskano dla probki numer 2.
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Rys. 4. Widmo odbicia w funkcji dtugosci fali dla wszystkich badanych probek (a) oraz dla probek 1-4 (b)

4.2. Elipsometria spektroskopowa (SE)

Badania elipsometryczne przeprowadzono w celu wyznaczenia wspolczynnikow zatamania, wspot-
czynnikow ekstynkcji oraz grubosci badanych warstw aluminium tworzacych zwierciadta. Wynikiem
pomiaru elipsometrycznego byta zaleznos¢ katow W (Psi) oraz A (Delta) od dtugosci fali. Aby wyznaczy¢
zaleznosci dyspersyjne statych optycznych oraz grubosci badanych probek, do danych pomiarowych nalezy
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zastosowac¢ odpowiednie modelowanie. Wstgpne modelowanie przeprowadzone zostato za pomocg funkcji
B-Spline z zachowaniem relacji Kramersa-Kroniga. Modelowanie szklanego podtoza wykonano przy uzyciu
modelu Cauchy’ego. Nastepnie do danych eksperymentalnych zastosowano parametryczny model Lorentza,
uzupetniony o model Gaussa, aby uzyska¢ najlepsze dopasowania modelu do danych eksperymentalnych.
Oba rodzaje oscylatorow posiadaly ksztatt symetryczny [16].

Badania elipsometryczne przeprowadzone zostaty dla wszystkich probek w zakresie 400-1600 nm
dla katow padania: 60.00°, 65.00°, 70.00°. Zaleznosci spektralne katow elipsometrycznych ¥ i A wraz
z dopasowanym modelem przedstawiono na Rys. 5(a-e).

Na podstawie zaprezentowanych wykresow zauwazono bardzo dobre dopasowanie modelu wzglgdem
krzywych doswiadczalnych. Wartos$¢ parametru MSE (Mean Squared Error), bedacego najpopularniejsza
miarg jakosci dopasowania danych, byta bardzo niska. Dla zwierciadet od 1 do 4 warto§¢ MSE wyniosta
okoto 3.
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Rys. 5. Zalezno$¢ spektralna katow ¥ i A wraz z modelem: a) zwierciadto 1, b) zwierciadto 2, ¢) zwierciadto 3,
d) zwierciadlo 4, e) zwierciadto 5
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Najwigksze odstgpstwo w dopasowaniu modelu byto dla probki numer 5, gdzie parametr MSE nie
przekracza 10. Moze to wskazywac na zmiany w sktadzie tej probki, wynikajace z procesu produkc;ji.

Na Rys. 6 przedstawiono zalezno$ci dyspersyjne wspotczynnika zatamania dla pigciu badanych zwier-
ciadet. Pomimo zblizonego ksztaltu krzywych dla zwierciadet 1-4 zaobserwowano wzrost wspotczynnika
zatamania dla kolejnych probek, wykonanych w kolejnych procesach nanoszenia aluminium z tej same;j
spirali wolframowej. Zupetie inny ksztalt zaleznosci dyspersyjnej wspotczynnika zatamania uzyskano dla
zwierciadta 5. Bylo ono wykonane jako ostatnie i prawdopodobnie w warstwie aluminium znalazty si¢ duze
ilosci wolframu, co mialo bezposredni wpltyw na zmiany parametrow tej warstwy.
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Rys. 6. Zaleznosci dyspersyjne wspotczynnika zatamania n dla badanych zwierciadet
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Rys. 7. Zalezno$¢ dyspersyjna wspotczynnika ekstynkeji £ dla badanych zwierciadet

Na Rys. 7. zaprezentowano zalezno$ci dyspersyjne wspotczynnika ekstynkeji dla serii badanych
zwierciadet. Podobnie, jak miato to miejsce w przypadku wspotczynnika zatamania, krzywe k(1) (zaleznosé
wspotczynnika ekstynkeji od dtugosci fali promieniowania elektromagnetycznego) dla czterech pierwszych
zwierciadet charakteryzowaty si¢ niemal identycznym przebiegiem. Wspotczynnik ekstynkcji dla czystego
wolframu cechuje si¢ nizszg warto$¢ niz dla czystego aluminium. Na tej podstawie wywnioskowano, ze
wolfram pochodzacy ze spirali wptynal na obnizenie warto$ci wspotezynnika ekstynkcji zwierciadta 5.

W tabeli 1 zawarto wartosci grubosci warstw badanych probek oraz wspotczynnikow zatamania n
1 wspdtczynnikow ekstynkeji k& dla kilku wybranych dtugosci fali. Grubos¢ warstwy aluminium malata,
dla prébek wykonanych w kolejnych cyklach jej nanoszenia. Warto$¢ ta wahata si¢ w przedziale 191-170
nm. Dla fali elektromagnetycznej o dtugosci 80 nm, warto$¢ wspotczynnika zalamania, dla probki 5 byta
zblizona do wartosci uzyskanych dla probek 1-4, natomiast dla dlugosci fali 633 nm i 1100 nm warto$¢ ta
byta wigksza o odpowiednio ~70% i ~80%. Warto$¢ wspotczynnika ekstynkcji dla probki 5, w porownaniu
z probkami 1-4 byta mniejsza o ~25%. Roznica ta byta zblizona dla wszystkich badanych dtugosci promie-
niowania elektromagnetycznego.
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Tab. 1. Wspoétczynnik zatamania n i ekstynkcji & dla wybranych dtugosci fal elektromagnetycznych
oraz grubo$¢ naniesionej warstwy aluminium

Numer probki Dl"[gl?;lc] fali ‘Z:g:f:l}l’i':‘;k ‘le(lslto;lcli};llnll‘k Grubosc[ I:’Iv::]rstwy Al

633 0,806 5,265

1 800 1,458 6,057 191
1100 0,763 7,989
633 0,805 5,339

2 800 1,495 6,149 185
1100 0,721 8,080
633 0,848 5,375

3 800 1,464 6,169 176
1100 0,841 8,179
633 0,876 5,455

4 800 1,578 6,227 178
1100 0,818 8,216
633 1,402 3,905

5 800 1,495 4,651 170
1100 1,398 6,056

5. Podsumowanie

Zwierciadta, ze wzgledu na r6znorodne obszary zastosowan, powinny charakteryzowac si¢ odporno-
$cig na czynniki zewnetrzne oraz wysoka warto$cig wspolczynnika odbicia [17]. Przeprowadzono wstepne
badania parametrow optycznych cienkich warstw aluminium nanoszonych na szklane podtoza. Tak przy-
gotowane warstwy petnily funkcje zwierciadetl, a badane zwierciadta wykonywano w pieciu procesach
naparowania aluminium w prozni z tej samej spirali wolframowej. Na tak przygotowane;j serii zwierciadet
przeprowadzono badania, a nast¢pnie za pomocg oprogramowania OriginLab oraz CompleteEASE poddano
analizie uzyskane dane pomiarowe. Wyniki badan pozwality stwierdzi¢, ze parametry optyczne takie jak
wspolczynnik odbicia, wspotczynnik zatamania i wspotczynnik ekstynkcji ulegajg zmianie po czwartym
procesie nanoszenia warstwy aluminium bez wymiany spirali wolframowej. Rowniez ksztalt zaleznosci
dyspersyjnych wspotczynnika zatamania i wspotczynnika ekstynkcji dla piatej probki znacznie odbiegaly
od ksztaltow tych zaleznosci dla pozostatych czterech probek.

Wspolezynnik odbicia warstwy nanoszonej przy pigtym procesie ulegl zmniejszeniu o okoto 40%
dla fali o dlugosci 400 nm oraz o 15% dla fali o dtugosci 800 nm w stosunku do warstw powstalych w po-
przednich czterech procesach. Byto to prawdopodobnie spowodowane duzym zuzyciem spirali wolframowej
i przedostawaniem si¢ wolframu, wraz z aluminium na powierzchni¢ wykonywanej probki.

Praca zostata sporzadzona na podstawie pracy dyplomowej autora niniejszej publikacji, przygotowane;j
podczas trwania studiow pierwszego stopnia, odbywajacych si¢ na Politechnice Krakowskiej. Sktadam
serdeczne podzigkowania Pani dr inz. Natalii Nosidlak za wszelkg pomoc oraz opieke merytoryczng.
Sktadam takze podzigkowania Panu Pawlowi Winkowskiemu z firmy PEVIN za udostepnienie probek
do badan oraz wszelkich informacji na temat zwierciadet aluminiowych.
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Selected studies of optical parameters of aluminum mirrors deposited
by physical vapor deposition

Abstract

The article describes the results of spectrophotometric and ellipsometric studies of aluminum mirrors. The
tested mirrors were prepared by sputtering a layer of aluminum on a glass substrate, by physical vapor deposition,
without replacing the tungsten spiral from which the aluminum was sputtered. In addition, they were secured with
a protective, several-nanometer layer of silicon dioxide. The reflection parameters were tested using a spectropho-
tometer in the spectral range of 400-800 nm. Using an ellipsometer, the refractive and extinction coefficients of the
tested samples and the thickness of the applied aluminum layer were determined. Based on the comparison of the
results of the tests performed, a change in the tested parameters was observed depending on the order of the reflec-
tive layer deposition cycle.

Keywords: ellipsometry, spectrophotometry, physical vapor deposition method, aluminum mirrors


https://americanlaboratorytrading.com/lab-equipment-products/shimadzu-biospec-1601-dna-protein-enzyme-analyzer_10567
https://americanlaboratorytrading.com/lab-equipment-products/shimadzu-biospec-1601-dna-protein-enzyme-analyzer_10567
https://accurion.com/thin-film-characterization/technology/imaging-ellipsometry/what-is-ellipsometry

	Przewietrzanie Grot Kryształowych w Kopalni Soli Wieliczka w aspekcie zaburzeń przepływu powietrza
	Anemometr ręczny z detekcją kierunku przepływu
	Monitor haptyczny zbudowany w oparciu o system dysz powietrznych z zaworami termobimetalicznymi
	Niepewność wyniku oznaczenia wytrzymałości skały 
na rozciąganie przy pomocy testu poprzecznego ściskania („brazylijskiego”)
	Parametry strukturalne błękitu pruskiego na tle innych sorbentów pochodzenia naturalnego i antropogenicznego
	Wybrane badania parametrów optycznych zwierciadeł 
aluminiowych nanoszonych metodą fizycznego 
naparowania z fazy gazowej 
	Zastosowanie metody Stereo PIV do badania przemieszczeń wywołanych działaniem sił aerodynamicznych
	Pomiar ruchu górotworu w kopalniach soli
	Przydatność wstecznej prognozy górniczej w ocenie ujawnionych deformacji powierzchni

