VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

FAKULTA ELEKTROTECHNIKY A KOMUNIKACNICH TECHNOLOGII

’

USTAV FYZIKY

Mgr. Jindfich Oulehla

NAVRH, TECHNOLOGIE DEPOZICE A CHARAKTERIZACE OPTICKYCH
TENKYCH VRSTEV PRO SPECIALNI APLIKACE

DESIGN, DEPOSITON TECHNOLOGY AND CHARACTERIZATION OF THIN OPTICAL
COATINGS FOR SPECIAL APPLICATIONS

TEZE DISERTACNI PRACE
Obor: Mikroelektronika a technologie
Skolitel: doc. Mgr. Dinara Sobola, Ph.D

Skolitel specialista: prof. Ing. Josef Lazar, Dr.



Klicova slova:

optika tenkych vrstev, napafovani elektronovym svazkem, napafovani za asistence iontu, prah
poskozeni zpusobeného laserem

Keywords:

thin film optics, vacuum evaporation, plasma ion assisted deposition, laser induced damage
threshold



OBSAH

(00772 4 OO URSPPTPPRRPNE 3

1. SETUKIUTA PIACE ©vvenventertenie ettt sttt ettt et st sa s e eaa e s e a b st beeb e beeb s e s esae s e s e s e be st ens 5
1.1.  Uvod do problematiky diSertading PraCe .........eueuereereurreereumverseurereeseasisnessiensssesnsnsens 5
1.2, Cile a StrUKtUIA PIACE ..c..eoveeveeueeeieieiieiieeeicie sttt e 5

2. Optika teNKYCH VISIEV ...cviuiiiieiiieiitiiiictiie ittt bbb 6
2.1.  Zaklady optiky tenkyCh VIStEV .......cceviiiiiiiiiiiiiiiiiiiic e 6
2.1.1. DefiNiCE POJIMU ..cuviuierietirienietiiet ettt sttt ea st es et es bbb sb e s s eneas 6

2.2.  Technologie depozice optickych tenkych vrstev ... 6
2.3.  Piistrojové vybaveni na UPT AV CR e 7

3. VYZKUMNA CAST .viiiiieieiiiee ettt e r e e a et st 9
3.1.  Prah poskozeni zplisobeného [aserem...........cccooueviiiiiiiiiiiiiiniii 9
3.1.1. Uvod dO Problematiky .......c..cveveeveeieierreiseeeeseeseeseeses s esense s seesasssessssenans 9
3.1.2. ZAKIAAY LIDT ...eonieeiieieiiiese ettt st es e a s 9
3.1.3.  EXPerimentalni SEStAVA........ccccueveeuerieiiiiiiiiiitiiie ettt 10
3.1.4. Vysledky ov€fovaciho eXperimentu...........ooceivueieriiieniiiinenicie s 11

4.  Technologicky zmeéfeny aplikovany vyzKum..........cocooiiiiiiiiiiiinii s 12
4.1.  Transparentni fOtOdeteKLOr ........coveruiriiriiiiiiiiiiiiiiii i 12
4.1.1. Uvod do problematiKy ...........ccceveevereereriiesesseseseeseeseessseseesenseese e sesesesssesesssesaees 12
VYSIEAKY METENI ...ttt 14

4.2.  Opticky kalibra¢ni snimac se sférickym retroreflektorem............c.cooiineninninnine 15
42.1. Uvod do ProblematiKy ...........ccceveevereererieressreiseeseeseesiessesse s sesec e ssesaens 15
4.2.2. Princip optického kalibracniho snimace..........ccccovviiiiiiiiiniiniiiiiie 15
4.2.3. Nepolarizujici d€lici hranol ............ccccooviiiiiiiiiiii 16
424, STEMICKY OATAZEC ....eueeviieeeiiieet ettt s 16
4.2.5. VYSIEAKY .ottt 16

4.3.  Technologie absorpCnich KyVet .........ccccoooviiiiiiiiiiiiiiniiiii 17
4.3.1. Uvod do Problematiky ...........coceveevereereriieresensesseseeseesiessesse s sesee e ssesaees 17
4.3.2. EXperimentalni POSTUP.....ccccueveeierieriiieiiiitiiiie ettt 19
4.3.3. VYSIEAKY .ottt 20

S ZLAVET .ot et et e et e e e e e e e a e ettt e h et et eb e ettt s e e s ae e s ae e e be e e e be e e e abe e enas 28
RETEIEIICE .....vvietee et ettt ettt ettt ettt et e et saaeeas e saa e saae e aas e b e e e s beeabesabs s ss e e s aeeaaeense e 30
PrOfESNT ZIVOTOPIS cvvuvevienrerrestesieeteieete et ettt et ettt et sttt eae s neea e nseabeebsbesb e s esae e esse s ensennens 32
PN T 21« SO OO OO OO PO USSP 33
YN T 8 2 o AU O OO USROS 34






1. STRUKTURA PRACE
1.1. UVOD DO PROBLEMATIKY DISERTACNI PRACE

Pfti realizaci optickych sestav slouzicich jak pro vyzkumné, tak primyslové aplikace je vyuzivana
cela fada optickych elementi rdzného druhu. Typicky se jedna o Cocky, ruzné déliCe svétla,
polarizatory, opticka vlakna, ¢i rizné optické filtry. Pfi navrhu optické sestavy je tfeba mit dobré
informace o optickych vlastnostech téchto elementd, aby pii praci s takovou sestavou nedochazelo
k nezadoucim jevim, jako jsou napi. optické ztraty odrazem na rozhranich mezi materialem
optickych prvkt a okolnim prostfedim a aby svételny svazek dopravovany ze svého zdroje na méfici
pozici mél pozadované parametry. Z tohoto divodu jsou optické prvky v takovychto sestavach casto
opatfovany optickymi tenkymi vrstvami, které zajisti pozadované vlastnosti. K vyrobé optickych
tenkych vrstev 1ze pouzit fadu depozicnich technologii. Tato disertacni prace se zabyva technologii
vakuového naparovani elektronovym svazkem a to jak ve své klasické podobé, tak za asistence
iont. Tyto metody jsou popsany dale v textu.

1.2. CILE A STRUKTURA PRACE

Disertacni prace se zameétuje na technologu depozice optickych tenkych vrstev pro specialni
aplikace v oddé&leni Koherenéni optiky na Ustavu pfistrojové techniky AV CR (UPT). Vzhledem
k zameéfeni oddéleni na aplikace laseri od metrologie az po obrabéni materialt, jsou k
experimentalni ¢innosti Casto vyuzivany unikatni optické sestavy vyzadujici nestandardni optickeé
prvky. Aby bylo mozné takovéto prvky vytvaret, je nutné hledat nové postupy v oblasti depozice
optickych tenkych vrstev.

Préce je délena na cast vyzkumnou a Cast aplikacni. Ve vyzkumné Casti se prace vénuje tématu
prahu poskozeni zpuisobeného laserem, neboli ,laser induced damage threshold (LIDT). Zde se
jedna o dulezité téma na poli optiky tenkych vrstev v souvislosti s vystavbou vykonovych
laserovych infrastruktur. Vrstvy jsou pii provozu takovych zafizeni vystaveny Casto extrémnim
podminkam. Jedna se zejména o zatizeni velkou hustotou energie dopadajiciho zareni, ale i napf.
vystaveni velmi nizkym teplotam. Proto je zadouci mit dobré informace o schopnostech tenkych
vrstev v takovémto prostiedi obstat. Tato Cast prace ma metodologicky charakter, cilem je navrh a
realizace aparatury pro méfeni efektu LIDT a ovéfeni jeji funkCnosti.

Aplikacni Cast se pak vénuje vyvoji konkrétnich optickych komponentd, kdy je vyuzivano
technologie depozice napatrovani tenkych optickych vrstev pro specialni aplikace. V této Casti prace
byly vybrany tfi ptiklady takovychto aplikaci vyuzivajicich unikatni optické prvky pfipravené na
UPT. Na piipravé téchto prvkd jsem se ve viech piipadech podilel navrhem, depozicemi a
charakterizaci optickych vlastnosti téchto prvku.

Piinos této prace spociva v rozsifeni stavajicich depozi¢nich technologii na UPT o nové piistupy a
v roz§ifeni moznosti charakterizace a kvantifikace vlastnosti optickych tenkych vrstev
ptipravenych jak na UPT, tak na externich pracovistich. Vysledkem snaZeni je soubor postupti
umoziujici komplexni piistup k aplikacim optickych tenkych vrstev od jejich vyroby, az po jejich
konecné pouziti v sestave.



2. OPTIKA TENKYCH VRSTEV

2.1. ZAKLADY OPTIKY TENKYCH VRSTEV
2.1.1. Definice pojmu

Tenké vrstvy jsou néc€im, co lze v pfirodé pozorovat bézné. At jsou to napt. olejové vrstvy na
vodé nebo tfeba mydlové bubliny. V této praci se budu zabyvat vyhradné optickymi tenkymi
vrstvami, tj. vrstvami navrzenymi pro pouziti v optickych aplikacich. Pod pojmem opticka tenka
vrstva tedy budeme rozumét dielektrickou, kovovou (vodivou) nebo polovodi¢ovou vrstvu
nanesenou na vhodné podlozce, jejiz tloustka je srovnatelna s vinovou délkou svétla. K typickym
vlastnostem takovychto vrstev patti spektralni zavislost reflexe (R) a transmise (7), zavislost Ra T
na thlu dopadu a zavislost R a T na polarizaci pfi nenulovém uhlu dopadu svétla. NejCaste)si
piiklady pouziti optickych tenkych vrstev v praxi jsou [1]:

— Antireflexni vrstvy (AR) — smyslem té€chto vrstev je snizit koeficient reflexe pro danou
vlnovou délku, ¢i soubor vinovych délek (napf. pro minimalizaci ztrat odrazem
v optickych sestavach)

— Vysoce odrazné vrstvy (HR) — smyslem téchto vrstev je ziskat vysoky koeficient reflexe
v okoli dané vinové délky nebo pro soubor vinovych délek

— Délice svétla (BS) — filtry vykazujici téméf konstantni koeficient reflexe v dané oblasti
vlnovych délek a umoziu;ji tak délit dopadajici svétlo v urcitém definovaném poméru

— Dolni, horni a pasmova propust’ (LP, HP a BP) — takovéto vrstvy jsou aplikovany napft.
jako barevné filtry v zobrazovaci technice

—  Uzkopasmové filtry (NBPF) — filtry propoust&jici jen velmi uzkou &ast spektra, fadové
zlomky az jednotky nanometrii (napf. pfi vyuziti ve spektroskopii)

— Polarizujici filtry — vrstvy vykazujici vysoky koeficient reflexe pro jednu polarizaci a
soucasné nizky pro druhou (MacNeilltv polarizator)

Vyse uvedené priklady pokryvaji valnou ¢ast spektra vyuziti optickych tenkych vrstev. Témét
vzdy se jedna nikoli o jednu samostatnou vrstvu, nybrz o soustavu vrstev deponovanych od
podlozky jedna na druhou. Liché vrstvy vyuzivaji material s vy$§im indexem lomu, sudé vrstvy
pak material s niz§im indexem lomu, pfipadné naopak. Vzdy se ale materialy stfidaji. Vysledny
tvar kiivky spektralni zavislosti R nebo T je potom disledkem interference svétla dopadajiciho na
takovou soustavu vrstev. Detailni popis zptsobu vypoctu vlastnosti této soustavy lze nalézt v [1] a
zejména pak [2], [3], [4]

2.2. TECHNOLOGIE DEPOZICE OPTICKYCH TENKYCH
VRSTEV

Existuji rizné zpusoby, jak pfipravit tenkou vrstvu nebo systém tenkych vrstev na podlozce. Jako
priklady takovych technologii a postupti 1ze uvést [1]:

— Vakuové napatrovani
— Magnetronové naprasovani
— Nanéaseni vybojem v plynu nebo plazmatu



Jednou z nejvyznamnéjSich metod pftipravy tenkych vrstev je vakuové napafovani. Touto
metodou je pfipravovana valna vétsina optickych tenkych vrstev. Je to zaroven metoda, jejiz vyuziti
ma na UPT AVCR dlouholetou tradici. V dalim textu se budeme zabyvat pouze touto metodou.
Jejim principem je taveni materialu umisténého ve vakuové komorte, v niz je dostatecné nizky tlak
na to, aby stfedni volna draha molekul odpafovaného materialu byla vétsi, nez vzdalenost materialu
od podlozky, na které méa dochazet ke kondenzaci.

2.3. PRISTROJOVE VYBAVENI NA UPT AV CR

Ustav piistrojové techniky v soudasné dobé disponuje dvéma aparaturami pro piipravu tenkych
vrstev metodou vakuového napafovani elektronovym svazkem. Prvni, star$i stroj je BAKS550
vyrobce Balzers, druhy stroj je SYRUSpro 710 firmy Leybold Optics (nyni Biihler). V nasledujicim
textu aparatury stru¢né popiSeme a uvedeme rozdily mezi nimi.

Balzers BAK550

Tato aparatura byla instalovana v roce 1980 a od té doby je vyuzivana pro depozice jak pro
potieby Ustavu piistrojové techniky, tak pro vyvoj specialnich vrstev pro spolupracujici externi
subjekty. V roce 2017 prosla celkovou repasi a modernizaci. Uvedme nyni jeji zakladni
charakteristiky:

a) Vakuova komora — kubicka o hrané 550mm

b) Odparovace — 2ks elektronového déla

¢) Zdroj napafovacich materialti — dva kelimky, z nichz jeden je ctyfpozicovy a druhy
rotujici jednopozicovy

d) Monitoring — oscilujici kiemenny krystal o frekvenci SMHz

e) Cerpaci systém — dvoustupiiovy, rotaéni vyvéva kombinovana s difuzni vyvévou

SYRUSpro 710

Vzhledem k tomu, Ze v nedavné dob€ v souvislosti s rozvojem ustavu vznikla potieba
modernizovat a rozsifit aplikacni moznosti, byla v roce 2012 instalovana zcela nova napatrovaci
aparatura, ktera byla v roce nasledujicim nasazena do ostrého provozu. Stejné jako v pfedchozim
ptipad€ uved'me jeji zakladni vlastnosti:

a) Vakuova komora — kubicka o hrané 710mm

b) Odparovace — 2ks elektronového déla

¢) Zdroj napafovacich materialti — dva kelimky, z nichz jeden je osmipozicovy a druhy
rotujici jednopozicovy

d) Monitoring — oscilujici kiemenny krystal o frekvenci 6MHz pro kontrolu depozicni
rychlosti a tlousték vrstev kombinovany s optickym monitorem kontrolujicim tloustky
pomoci méfeni propustnosti, pfipadné odrazivosti vzorku

e) Podpora napafovaciho procesu — zdroj argonovych iontt

f) Cerpaci systém — dvoustupiiovy, rotaéni vyvéva kombinovana s turbomolekularni
vyvévou. Komora je navic vybavena tzv. Meissnerovou pasti ochlazovanou na cca
-130°C pro zlepSeni kvality vakua.



Obrazek 2-1: Vievo komora SYRUSpro 710, vpravo Balzers BAK550

Ob¢ aparatury jsou si konstrukéné¢ v mnohém podobné, nicméné rozdily mezi nimi existuji. Ty
drobné, spocCivajici napf. v rizné velikosti odpafovaci, zpusobu piedehfevu substrati (zdola vs.
shora), €1 odlisném vakuovém Cerpacim systému nejsou pro tuto praci podstatné. Popisi tedy pouze
dva nejzasadnéjsi. Témi jsou piitomnost zdroje argonovych iontti a moznost optického monitoringu
u aparatury SYRUSpro.

Deporzice za asistence iontii (Plasma ion assisted deposition - PIAD):

Jedna se o podptirnou technologii, ktera rozsifuje a zkvalitiiuje depozi¢ni moznosti aparatury.
Princip €innosti zdroje pojmenovaného vyrobcem APSpro ukazuje Obrazek 2-2 prevzaty z manualu
SYRUSpro.

Shielded hood/Gas shower

Anode protective tube

Cooling water channel

Anode tube

Deflection call

s Gas connection

Process gas)
la/ (Process g
N—

Cathode

Graphite heater
~~ Insulators
Media supply

- Coocling water

- Heater current/Cail current
- Operating gases

Obrazek 2-2: Schéma APSpro. Media supply: pFivod Ar a chladici vody, Graphite heater: Zhavi LaBs katodu
(Cathode), Anode protective tube: Anodova trubice. Pracovni plyn je pFipoustén mezi katodu a anodu, je ionizovin a
elektromagnetickym polem urychlovan smérem k substratiim



Hlavnim pfinosem zdroje APSpro je vyznamné zvySeni maximalni celkové hodnoty tloustky
deponovaného systému vrstev. Zatimco v pfipadé aparatury BAKS550 jsme omezeni hodnotou cca
4um, pfi jejimz piekroceni hrozi odpadnuti napareného materialu z méfticiho krystalu a tim padem
k nevratné ztraté kontroly nad procesem, u technologie PIAD tento problém odpada diky veétsi
kompaktnosti vrstev a jejich lepsi piilnavosti k podlozce.

Opticky monitoring

Opticky méfici systém OMSS5000 mize pracovat ve dvou ruznych rezimech. Bud lze méfit
odrazivost vrstvy na kontrolnim sklicku umisténém ve stfedu komory (viz obrazek), nebo 1ze méfit
propustnost vrstvy pfimo na vzorku.

Hlavni vyhodou optického monitoringu je to, ze systém je schopen reagovat na ruzné
nedokonalosti v procesu, které maji vliv na index lomu jednotlivych vrstev. Na rozdil od situace,
kdy je proces kontrolovan krystalem, zde geometricka tloustka nerozhoduje a pro fizeni procesu
slouzi pravé hodnota propustnosti, ¢i odrazivosti. Krystal je tak vyuzivan pouze pro kontrolu
napafovaci rychlosti. Podrobné informace o principu a fungovani tohoto systému lze nalézt v [5],

[6].

Ob¢ aparatury jsou vyuzivany pro bézné depozice, které jsou rutinni zalezitosti, a technologie
jejich vyroby je dobfe zvladnuta. V disertacni praci se budeme vénovat nékolika specialnim
aplikacim, které vyzadovaly nestandardni technologické postupy. Pro tyto specialni aplikace je
vyuzivana aparatura SYRUSpro 710, ktera ma diky vySe zminénému vybaveni (OMS5000 a
APSpro) pro tuto praci lepsi predpoklady.

3. VYZKUMNA CAST

3.1. PRAH POSKOZENI ZPUSOBENEHO LASEREM
3.1.1. Uvod do problematiky

LIDT je dulezity parametr, ktery hraje kliCovou roli pfi navrhu laserovych systémi pracujicich
s energiemi, které jsou dostate¢né vysoké na to, aby zpusobily poskozeni optickych prvki. Takové
systémy se objevily jiz v sedmdesatych letech minulého stoleti [7]. Pfikladem z posledni doby je
pak laserovy systém instalovany v laboratofich projektu HiLASE o prumérmém vykonu 1 kW
s energii v pulsu 100 J [8].

Jednou z dalezitych vlastnosti nasi testovaci stanice, kterou se lis§i od podobnych zafizeni je
schopnost testovat vzorky zchlazené na teplotu kapalného dusiku. Dtivod je ten, Ze optické prvky ve
vykonovych laserovych zafizenich je Casto nutné chladit prostfednictvim plynt o kryogennich
teplotach, aby se zajistil nalezity odvod tepla mezi jednotlivymi pulsy a tak predeslo poSkozeni pti
provozu zafizeni. Optické vlastnosti substratu i vrstev se v takovém pripadé lisi od vlastnosti, které
maji za pokojové teploty [9].

3.1.2. Zsklady LIDT

Poskozeni transparentnich materialtl laserovym zafenim bylo pozorovano uz od pocatku vyvoje
vykonnych lasert a je dlouhodobé studovano [10], [11]. Mechanismy poskozeni v materialech lze,
obecné vzato, rozdélit do dvou skupin: vnéjsi mechanismy, které souvisi s absorbujicimi centry typu
necistot a riznych inkluzi v materialu a vnitini mechanismy souvisejici s vlastnostmi materialu jako
takového bez ptitomnosti jakychkoli defekt [11]. Vznik poskozeni ovliviiuji rizné faktory. Jednim
z nich je samoziejmé intenzita dopadajiciho laserového zafeni, ale dale je to zeyména vinova délka



tohoto zafeni [12] a délka pulsu v piipadé pulsnich lasera [10], [13]. Podrobné rozbory zakladnich
charakteristik mechanismi poskozeni jsou dostupné jak v zde citovanych, tak v mnoha dalSich
publikacich.

3.1.3. Experimentalni sestava

Cilem mého snazeni pfi studiu efektd LIDT byl navrh a realizace aparatury pro evaluaci vrstev.
Jedna se o vyzkum metodologického typu, kde je realizovano prostiedi a podminky blizké realnému
provozu v pulznim laseru. Kli¢ovou soucasti experimentalni sestavy je v pripadé LIDT testd za
kryogennich teplot vakuova komora. Nizky tlak v komote ochrani povrch testovanych vzorku pred
nezadouci kondenzaci vodnich par na jejich ochlazeném povrchu. Jeji parametry jsem zvolil
nasledujici:

— Vakuova komora o priméru 260 mm umoziujici chlazeni vzorkt
— Pracovni tlak v komote: fadové 10 mbar

— Maximalni primér métenych vzorka: 2°

— Rozsah moznych ahla dopadu: 0° - 45°

— Moznost méfeni v obou polarizacich svétla

K vycCerpani komory na pracovni tlak je pouzita turbomolekularni vyvéva podcerpavana
membranovou vyveévou.

Jako zdroj laserovych pulsi je pouzit pulsni laser Brilliant b od firmy Quantel, ktery je schopen
na zakladni vinové délce 1064 nm generovat pulsy o délce 6 nm s repeticni frekvenci 10 Hz. Energie
v pulsu je dle vyrobce az 850 mJ, coz je pro nase ucely vice nez dostate¢né.

Experimentalni usporadani je zobrazeno na nésledujicim schématu:

| Nd:YAG 1064nm I HR

RS
movable mirror L Nt N
I

BS waveplate

camera
DM wedge

| He-Ne laser I “ “‘
N

vacuum chamber

Obrdzek 3-1 — Experimentdlni sestava: HR — zrcadlo, Ty, Rs — polarizace prosiého resp. odraZeného svétla,
BS — polarizacni délic, DM — dichroické zrcadlo, E — méri¢ energie

10



Laserovy puls prochazi teleskopem, ¢imz je jeho primér zvétSen z cca 8 mm na cca 20 mm. Toto
provadim proto, aby pfi dané energii v pulsu klesla plosnéa hustota energie a minimalizovala se tak
moznost nahodného poskozeni optickych prvki po trase pulsu. Puls nasledné prochazi atenuatorem,
ktery sestava z pulvinné desky a polarizacniho déli¢e. Zménou thlu natoCeni pulvinné desky lze
meénit mnozstvi energie v odrazeném a proslém pulsu. Pohyblivé zrcadlo umoziiuje volit, zda bude
pouzit s-polarizovany, ¢i p-polarizovany puls bez nutnosti zasahu do sestavy. Pomoci kiemennych
klinG je Cast energie pulsu smérovana na detektor méfici mnozstvi energie v pulsu a na kameru
sledujici prostorovy profil pulsu. Nasledné je puls fokusovan tak, aby pii dopadu na plochu
testovaného vzorku mél primeér cca 0,5 mm.

LIDT stanice je provozovana v tzv. rezimu 1-on-1 nebo S-on-1, kdy je plocha testovaného vzorku
rozdelena na dil¢i testovaci pozice, které jsou od sebe vzdaleny 1 mm, aby nedochéazelo ke
vzajemnému ovliviiovani. Tato pozice je nasledné ozarena testovacim pulsem a to bud’ pravé jednou
(1-on-1) nebo opakované (S-on-1). Na vzorku je takto ozafeno alespor deset pozic pro kazdou
hodnotu energie v pulsu a je zaznamenan pocet pozic vykazujicich poSkozeni. Hodnota LIDT je
poté urCena z pravdépodobnosti poskozeni. Podrobny popis metod métfeni LIDT udava norma [14].

Tato experimentalni sestava slouzi jako dopln€k naSich diagnostickych metod pouzivanych
pfi navrhu a depozici optickych tenkych vrstev.

3.14. Vysledky ovérovaciho experimentu

S pouzitim aparatury jsem provedl pilotni méfeni na AR vrstvach pfipravenych externimi
dodavateli na substratech z taveného kiemene a safiru. AR vrstvy byly voleny proto, Ze jsou jimi ve
velké mife opatreny optické komponenty v laserovych sestavach, kde zamezuji optickym ztratam
nezadoucimi odrazy a také snizuji pfipadné riziko poSkozeni néjaké Casti sestavy nahodnym
odrazem. Nastaveni experimentu ukazuje nasledujici tabulka.

Polomér svazku [mm] 0,21
VInova délka [nm] 1064
Opakovaci frekvence [Hz] 10
Délka pulsu [ns] 6
Teplota vzorku [K] 300/120
Tlak v komore [mbar] 1e3/3e-6
Pocet pulsu 1000

Tabulka 3-1- parametry méreni LIDT

Nasledujici tabulka obsahuje naméfené hodnoty LIDT na jednotlivych vzorcich. Pii hodnotach F
v tabulce oznacenych jako PASS nevykazoval povrch vzorku zadné poskozeni. Pti hodnoté F
oznacené jako FAIL doslo k destrukci vrstvy.
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Vzorek Uhel dopadu [°] F [J/cm?] Teplota [K]

HO0818 0 13,7 PASS 300
16,2 FAIL 300
13,5 PASS 120
16,2 FAIL 120
H0331 0 5,5 PASS 300
7.4 FAIL 300
7.4 PASS 120
8,4 FAIL 120

Tabulka 3-2 - vysledky méreni LIDT na AR vrstvdch

Z naméfenych hodnot je patrné, ze u vzorku oznaceného HO0331 doslo pii jeho ochlazeni
k nartstu hodnoty LIDT, coz je v souladu s vysledky publikovanymi napt. v [15]. U vzorku
oznateného HO818 zustala hodnota LIDT prakticky stejna. Divodem mize byt kontaminace
povrchu vzorku kondenzaci vodnich par pfi jeho zchlazeni, pfipadné fluktuace hodnoty energie
v testovacim laserovém svazku. V ramci pilotniho experimentu, jehoz cilem bylo ovéfit pouzitelnost
a funkcnost experimentalni sestavy je tento vysledek uspokojivy, nicméné ukazuje na potfebu dalsi
optimalizace sestavy, kterd bude predmétem dalsi prace. Nasledujici obrazky pofizené konfokalnim
mikroskopem ukazuji mista, kde doslo k destrukci AR vrstvy. Destrukce vrstvy se projevila vznikem
kraterti zasahujicich az do substratu a delaminaci optickych tenkych vrstev v jejich bezprostiednim
okoli. Obrazky jsou dobrym piikladem morfologie poSkozenych mist pfi pouziti laserovych pulsa
v nanosekundové oblasti.

Obrdzek 3-2 - detail poskozeni povrchu vzorku

Na tuto doposud provedenou praci budou navazovat dalsi experimenty, kdy bude rozsifena skala
testovanych typua tenkych vrstev na dalsi typy bézné pouzivané v laserovych sestavach, jako jsou
zrcadla, rizné délice, polarizaéni filtry apod.

4. TECHNOLOGICKY ZMERENY APLIKOVANY VYZKUM

4.1. TRANSPARENTNi FOTODETEKTOR
4.1.1. Uvod do problematiky

Jednim z témat feSenych na UPT je problematika fluktuaci indexu lomu prostiedi ajeji vliv
na interferometrické odmétrovani. V ramci feseni byl predlozen koncept interferometru se stojatou
vlnou, ktery vyuziva principu stabilizace vinové délky zdroje zafeni na piesnou mechanickou
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referenci [16]. Princip tohoto konceptu spoc¢iva v tom, Ze v pfedem zadaném méficim rozsahu (délka
rezonatoru) je stabilizovana vinova délka laseru ve vzduchu. Odmeétfovani uvnitt pasivniho Fabryova
— Perotova rezonatoru je provadéno pomoci transparentniho fotodetektoru, ktery je schopen
detekovat minima a maxima stojaté viny.

M1 TFD M2
LK

Obrdzek 4-1 - Schéma pasivniho Fabryova-Perotova rezondtoru s transparentnim fotodetektorem (TFD). Zrcadla M1,
M2 pevné umisténd na zdkladné Z slouZici jako mechanickd reference.LK: laserovy kolimdtor, D: detektor

Fotodetektor sestava ze substratu z kiemenného skla (FUSI) o praiméru 20 mm a tloust'ce 0,4 mm
s optickymi plochami leSténymi na rovinnost A/20. Na tomto substratu je nanesena tenka
fotorezistivni vrstva kfemiku, na niz jsou po okrajich vytvoreny vodivé elektrody. Pii vyvoji
fotodetektoru, ktery ma pracovat uvnitf rezonatoru, je nutné najit kompromis mezi ztratami
zpusobenymi absorpci na fotorezistivni vrstvé detektoru a jeho citlivosti a také maximalné potlacit
nezadouci odrazy, které nutn€ vznikaji na kazdém rozhrani. Pro potlaceni nezadoucich odrazi bylo
kazdé rozhrani, tj. zleva doprava (viz schéma) vzduch-Si, Si-FUSI, FUSI-vzduch opatfeno
antireflexni vrstvou.

Si S
‘ E

Obrazek 4-2: Schéma transparentniho fotodetektoru. Vpravo fotografie transparentniho fotodetektoru. AR:
antireflexni vrstvy, Si: kifemikova vrstva, S: substrat z kfemenného skla, E: titanové elektrody, W: elektrické kontakty —
prevzato z [16]

Depozice tenkych kiemikovych vrstev byla realizovana na Fyzikalnim ustavu Akademie véd
Ceské republiky, v.v.i. (FZU), v oddé&leni Tenkych vrstev a nanostruktur (skupina RNDr. Antonina
Fejfara). Antireflexni vrstvy byly vytvofeny v naSem oddéleni na aparatufe Balzers BAKS550.
Vysledna propustnost detektoru se pro vinovou délku 532 nm pohybuje okolo hodnoty 65 %. Cela
sestava je zobrazena na nasledujicim obrazku.
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Obrazek 4-3: Fotografie experimentdlniho usporddani pasivniho F-P rezonatoru s vloZenym transparentnim
fotodetektorem (Zluty obdélnik) — prevzato z [16]

Na nasledujici stran€ jsou uvedeny vysledky méfeni s vyrobenym detektorem, jehoz smyslem
bylo ovéfit funkénost detektoru a také piipadny vliv detektoru na stabilizaci optické frekvence

laserového zdroje.
Vysledky méreni

Nasledujici obrazek ukazuje ¢asovy zdznam detekce maxim a minim stojaté viny uvniti dutiny

rezonatoru.
T T T T T T T
—_=l \
= [ 1
3 | |
2]
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< !
[=9 T ]
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Cas [ms]

Obrdzek 4-4 - Casovy zdznam stojaté viny detekované transparentnim fotodetektorem — prevzato z [16]

Vlozeny detektor nezptisoboval pii pohybu uvnitf dutiny rezonatoru zadné odchylky, které by
pfinasely problémy pfi stabilizaci optické frekvence laserového zdroje, coz je pfimym dasledkem
dobre fungujicich AR vrstev. V pfipadé, ze by AR vrstvy nebyly pfitomny nebo nefungovaly
spravne, doslo by ke vzniku tzv. vazanych rezonatori mezi koncem dutiny rezonatoru a pfislusnou
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plochou TFD a v zdznamu by bylo viditelnych vice stojatych vin. Zaznam uvedeny na nasledujicim
obrazku nenaznacuje zadné ovlivnéni stabilizace optické frekvence laseru. Podrobné informace o
tomto méfeni lze nalézt v [16], odkud pochazi i tyto zdznamy méfeni a v této kapitole uvedené
obrazky experimentalni sestavy.

2050 T T T T T T T

2040 : i

2030

Regulaéni velicina [LSB]

2020 1 1 1 | 1 1 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Cas [ms]

Obrdzek 4-5 - Casovy zdznam regulacni veli¢iny laserového zdroje, ktery nevykazuje 2ddné ovlivnéni pohybem
transparentniho fotodetektoru uvniti dutiny rezondtoru — prevzato z [16]

4.2. OPTICKY KALIBRACNI SNIMAC SE SFERICKYM
RETROREFLEKTOREM

4.2.1. Uvod do problematiky

Dal§im z feSenych témat ma nazev ,,Bezkontaktni optické méfici metody a systémy pro piesné
strojirenstvi“. Na tomto projektu spolupracovalo oddéleni Koherenéni optiky UPT s Ustavem
radioelektroniky Fakulty elektrotechniky a komunikacnich technologii VUT v Brné a primyslovym
partnerem firmou Mesing, spol. sr.o. [17]. Néplni tohoto projektu byl vyzkum optickych
bezkontaktnich metod, které vyuzivaji interference koherentniho svétla pro métfeni vzdalenosti,
polohy a geometrickych rozméri. Na tomto projektu jsem se podilel prostiednictvim navrhu a
depozice optickych tenkych vrstev pro specialni optické prvky.

4.2.2. Princip optického kalibra¢niho snimace

Jak jiz bylo feCeno, snima¢ pracuje na principu interference laserového zareni. Zakladem
optického snimace je Michelsontiv laserovy interferometr, ktery vyuziva nepolarizujici optické
prvky. Ve snimaci jsou dva prvky, které bylo tfeba opatfit optickymi tenkymi vrstvami. Prvnim
z nich je nepolarizujici délici hranol (NBS) a druhym z nich je sféricky odraze¢ (SO), jehoz pouziti
je unikatnim feSenim. Pracovni vinova délka je 1530 nm. Nasledujici obrazek ukazuje schéma
snimade. Obrazek znazorfiuje pouze optickou &ast celé experimentalni sestavy. Re§enim zbyvajicich
Casti jsem se nezabyval a jejich detailni popis lze nalézt v [16].
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Obradzek 4-6: Schéma optického kalibracniho snimace. Laserové zdreni vstupuje do této Cdsti sestavy pres kolimdtor
(LK), prochdzi nepolarizujicim délicim hranolem (NBS), kde se rozdéli na referencni a mérici vétev. Referencni vétev se
odrdZi od zrcadla M1, mérici vétev prochadzi do sférického odraZele opatfeného na vstupni strané AR vrstvou a odrdZi

se od zrcadla M2. Obé vétve se rekombinuji na NBS a prochdzeji pres LK zpét

4.2.3. Nepolarizujici délici hranol

Zde bylo tfeba nanést vysoce odraznou (HR) vrstvu na jednu sténu hranolu tak, aby nebylo
potieba pro zpétny odraz paprsku pouzit zadné dalsi zrcadlo. Z komercnich zdroju byl zakoupen jiz
hotovy NBS a na jeho jednu stranu byla nanesena odrazna vrstva. Hranol jiz z vyroby obsahoval
antireflexni vrstvy na vSech vnéjSich funkénich plochach. HR vrstva tak byla deponovana ptes tuto
jiz existujici vrstvu. Z pohledu funk¢nosti tento postup neni nijak problematicky a je vyhodny kvuli
Casové uspore. V prubéhu této depozice je tieba vSak kontrolovat teplotu v komofe, protoze tmel
pouzity pro spojeni obou polovin NBS by mohl degradovat a mohlo by dojit ke zhorSeni optické
(rovnobéznost optickych ploch) nebo mechanické (pevnost spoje) kvality spoje. Takto pfipraveny
NBS fungoval spravné a byl pouzit pro vyrobu senzoru.

4.24. Sféricky odrazec

Sféricky odraze€ je zajimavou aplikaci technologie depozice optickych tenkych vrstev pro sviij
kulovy tvar a nestandardni index lomu. Jedna se vlastné o kulovou cocku o priméru 6 mm
vyrobenou z optického skla S-LAH 79 od firmy Ohara. Diky svému vysokému indexu lomu
(2,0033) fungujejako tzv. ,cat-eye" reflektor. Tato kulova cocka byla doplnéna HR vrstvou na zadni
stran€ a AR vrstvou na stran€ vstupni.

Pti depozici soustavy vrstev na tento substrat bylo tfeba dbat na to, aby obé vrstvy byly na kulovy
povrch Cocky deponovany co nejlépe naproti sob€. Toho bylo dosazeno vyrobou specialniho drzaku
s valcovym otvorem pro ¢ocku, ve kterém byla coc¢ka upevnéna. Pii otaCeni ¢ocky pro mezi obéma
depozicemi tak bylo zajiSténo, ze je oproti prvni depozici oto¢ena o 180°.

Samotna depozice pak vyzaduje kombinaci optického a krystalového monitoringu. Divod je ten,
ze vysoky index lomu kulové ¢ocky vyzaduje inverzni design soustavy vrstev oproti b€znym sklam.
Pro prvni vrstvu je tedy pouzit materidl SiO2. Vzhledem k tomu, ze opticky monitoring nelze
provadét na Cocce samotné, je tieba méfit na referencnim skle s indexem lomu 1,52. Prvni vrstva je
tedy deponovana na material s témeft identickym indexem lomu a zména propustnosti v zavislosti
na tloust'ce vrstvy je natolik mala, ze by dochéazelo k nepfesnostem pii depozici. Proto byla depozice
prvni vrstvy kontrolovana krystalem a opticky monitoring byl vyuzit pro zbytek procesu.

4.2.5. Vysledky

Nasledujici obrazek ukazuje vyrobené prototypy optického kalibracniho délkového snimace,
které byly vyrobeny ve spolupraci s firmou Mesing.
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Obrdzek 4-7 - Prototypy optického snimace — prevzato z [16]

Experimentalni ovéfeni funkc¢nosti snimace bylo publikovano v ¢lanku, ktery je ptilohou
disertacni prace. Dalsim vysledkem je piihlaSeny uzitny vzor, ktery je téz piilozen.

4.3. TECHNOLOGIE ABSORPCNICH KYVET

Technologie absorpénich kyvet je dalsi z oblasti, které jsou na UPT dlouhodobé dobie zavedeny.
Absorp¢ni kyvety jsou standardné vyuzivanym nastrojem pro stabilizaci laserti napf. v metrologii
délek. Nase pracovisté je v soucasné dobé vyznamnym dodavatelem téchto kyvet pro metrologickou
obec nejen v Ceské republice nebo v Evropé, ale i ve zbytku svéta.

4.3.1. Uvod do problematiky

Kyvety sestavaji ze dvou zakladnich ¢asti a to samotného téla kyvety, které je nejCastéji
valcového tvaru (ale existuji i jiné varianty) a okének, ktera jsou piivafena ke koncim téla kyvety.
Télo 1 okénka jsou vyrobeny nejcastéji z kiemenného skla. Takto pfipravena kyveta je nasledné
plnéna riznymi plyny dle pozadavkt na pracovni vinovou délku. Laserovy svazek vychazejici ze
zdroje, ktery ma byt stabilizovan prochazi celou délkou kyvety (nékdy i vicenasobné) a jeho
frekvence je v regulani smyCce fizena tak, aby doslo k co nejlep§i shod€ s hodnotou optické
frekvence vybrané absorpCni Cary v pouzitém plynu. Vice o funkci absorp¢nich kyvet 1ze nalézt
napt. v [18].
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Obrazek 4-8: Priklad absorpcni kyvety. Na koncich jsou vidét navarena okénka, uprostied pak jiz zatavend trubicka
pro plnéni kyvety plynem

Vzhledem k tomu, ze laserovy svazek prochazi obéma okénky, tj. prochazi postupné Ctyimi
rozhranimi, dochazi kvili pfirozené odrazivosti kiemenného skla k pomémeé velkym ztratam. Jedna
se fadove o jednotky procent na kazdém rozhrani. Z tohoto divodu je nezbytné pouziti AR vrstev
na vSech rozhranich. V pfipade vnéjSich stran okének se jedna o rozhrani AR vrstva — vzduch, kde
k zadnym technologickym problémim nedochazi. Slozitéjsi je situace u vnittnich stran okének, kde
je nutno fesit dva technologické problémy.

Prvnim z nich je tepelna zat€z pii navafovani okének na télo kyvety. Okénka v této fazi jiz
obsahuji AR vrstvu na své vnitini strané a vzhledem k nutnosti ohtat kifemenné sklo az do bodu
taveni, coz pii dané tloustce okraju okénka predstavuje teplotu min. 800 °C, dochazi v nékterych
ptipadech k jejimu tepelnému ovlivnéni. To méa za nasledek zménu spektralnich vlastnosti AR vrstev
a nezadouci narust ztrat odrazem.

Druhym problémem je fakt, ze uvniti kyvety pfichazi AR vrstva do kontaktu s pracovnim
plynem. Ptestoze dielektrické materialy pouzité pro pfipravu AR vrstev jsou chemicky stabilni,
dochazi v nékterych piipadech kvuli jisté poréznosti vrstev k pronikani molekul plynu do struktury
AR vrstev. Zejména v piipad€, kdy jsou jako pracovni plyn pouzity pary jodu, bylo pozorovano
zloutnuti vrstev v €asti vnitfni plochy okének. Tento problém byl podrobné studovan a vysledky
publikovany v ¢lanku [19]. Na tuto praci nyni navazuji dal§im studiem vlastnosti AR vrstev.

Ve spolupraci s pracovistém Deutsches Zentrum fiir Luft- und Raumfahrt e. V (DLR) jsem
provedl spolu s kolegy z UPT experimenty, jejichz cilem bylo ovéfit odolnost AR vrstev vigi
elektronovému a protonovému zafeni. Tato potieba vyvstala z pozadavku DLR na vyrobu jodem
plnéné absorpcni kyvety, ktera bude v ostrém provozu nasazena na obé&zné draze na modulu
Bartolomeo, ktery je soucasti mezinarodni vesmirné stanice ISS, kde bude tomuto zafeni vystavena
po dobu néekolika let. Kyveta zde bude nasazena v ramci projektu Compasso, jehoz cilem je hledat
stabilni zdroje optické frekvence pro satelity.
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4.3.2. Experimentalni postup

Bylo vytvoreno celkem osm sad vzorka opatienych AR vrstvou na obou plochach za pouZiti
nasledujicich kombinaci metod, napafovacich materialti a designi:

Vzorky

Material Fused Silica
Rozméry [mm] I5x15x3
Kvalita povrchu Lesténé

K depozici AR vrstev byly pouzity obé metody dostupné na nasem pracovisti, tj. e-beam a PIAD.
Nasledujici tabulky obsahuji informace o pouzitych napatfovacich materialech a designy AR vrstev.

Nazev
TiO2
Ta20s
SiO2

Metoda
PIAD
PIAD
PIAD
PIAD
E-BEAM
E-BEAM
E-BEAM
E-BEAM

Index lomu @ 500 nm PIAD

2.38
2.14
1.48

Index lomu @ 500 nm E-BEAM

Tabulka 4-1 - pouZité naparovaci materidly

Naparovaci mat.

H =TiO2, L =Si02
H =TiO2, L = SiO02
H=Ta205, L =Si02
H=Ta205, L =Si02
H =TiO2, L =Si02
H =TiO2, L = SiO02
H=Ta205, L =Si02
H=Ta205, L =Si02

Pocet vrstev
2

4
2
4
2
4
2

4

Design *

14.7H 122.4L
22.3H42.3L43.4H 111.4L
22.2H 120,4L

27.2H 28.2L.77.3H 98.6L.
13.9H 123.4L
21.3H43.6L41.3H 111.8L
21.7H 119.4L

25.3H 30.5L 76.8H 99.9L

Tabulka 4-2 - Cisla ve sloupci Design udavaji tloustky jednotlivych vrstev v nm smérem od substratu

Bylo realizovano deset kust vzorkd pro kazdou variantu (viz Tabulka 4-2). Celkem tedy bylo
vyrobeno osmdesat kust vzorkt. Po depozici byla zméfena odrazivost a propustnost kazdého vzorku
na spektrofotometru Cary 7000. Nasledné bylo z kazdé sady deseti vzorku vybrano pét a tyto byly
vypeceny na teplotu 600 °C v ptipadé vzorki pfipravenych metodou e-beam a 700 °C v piipadé
vzorku pfipravenych metodou PIAD. Volba teplot vyplyva z piechozi prace [19]. Pii téchto
teplotach AR vrstvy odolavaji pronikani jodu do struktury vrstvy a zaroven jsou pomérné dobie
zachovany jejich spektralni vlastnosti. Po vypeceni byly vzorky vystaveny param jodu. Nasledné
byly na zakladé spektralnich vlastnosti vybrany z kazdé sady Ctyfi nejlepsi vzorky a tyto byly
odeslany do DLR, kde byly vystaveny nejprve elektronovému a nasledné protonovému zareni.
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4.3.3. Vysledky

Nasledujici zaznamy ukazuji spektralni vlastnosti vzorki po kazdém experimentalnim kroku.
Spektra byla ziskana pomoci UV-VIS-NIR spektrofotometru Agilent Cary 7000. Vzorky jsou ve
vSech pfipadech oznaceny nasledujicim zpisobem:

LT[ 2] P[] 20] -] 2]
Naparovaci Pocet dil¢ich Depozi¢ni Teplota Cislo vzorku
mat. kombinovany vrstev technologie vypékani (20 =
s SiO2 (E = e-beam, nevypékano)
P =PIAD)
Ti2P20-2 Ti4P20-2
100.0 0
1
i
99.5 A i B
99.0 b
£ 985 .
',_
98.0 1 | —— po depozici 1 | —— po depozici
. [ .
— jod | — jod
97.5 7 —— elektrony T I'I' —— elektrony
/ protony | protony
97;0 T T A T T L T A T T T T
Ti2P700-1 Ti4dP700-1
100.0 7 T
i i
| |
99.5 i B i
| i
99.0 . .
i !
£ 98.5 1 : 1 [
= | |
98.0 po depozici —— po depozici
= po vypeceni 1 —— po vypeceni
jod — jbd
97.5 1 elektrony 7 — elektrony
protony protony \
97.0 T T L— T T L T T T -
480 500 520 540 560 580 450 500 550 600 650 700 750
A [nm] A [nm]

Obrdzek 4-9 — Vliv jednotlivych experimentdlinich kroki na spektrdlni viastnosti AR vrstev na bdzi TiOz pfipravenych
metodou PIAD.
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Z grafi viz Obrazek 4-9 je patrné, ze vystaveni vzorkd param jodu a nasledné elektronovému
a protonovému zafeni nemélo zadny vliv na spektralni vlastnosti AR vrstev. U vzorkll vypeCenych
na 700 °C doslo k mirnému posunu kfivky propustnosti smérem k del§im vinovym délkam, nicméné
funk¢nost AR vrstvy na pracovni vlnové délce 532 nm, ktera je v grafech vzdy vyznacena
prerusovanou Carou, je velmi dobfe zachovana. Obrazek 4-10 ukazuje situaci v pfipadé vzorku
ptipravenych metodou e-beam. Vystaveni param jodu a elektronovému a protonovému zareni opét
nezpusobilo zadné zmény spektralnich vlastnosti, nicméné zejména u dvojvrstvé AR je patrny
vyznamny posun spektralnich charakteristik po vypeceni na 600 °C, ktery ma za nasledek omezeni
jeji funkCnosti a nartst optickych ztrat o vice nez 1 %, coz neni zanedbatelné.
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Obrdzek 4-10 - Vliv jednotlivych experimentdinich krok( na spektrdini viastnosti AR vrstev na bdzi TiOz pfipravenych
metodou e-beam.
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Pozorované zmeény jsou dusledkem dvou jeva. Prvni z nich souvisi se strukturalnimi zmeénami
v materialu TiO2 vlivem teploty. Vrstvy pifipravované metodou e-beam tvofi v prubéhu depozice
sloupcovou strukturu, ktera je zna¢né€ porézni, jak ukazuje nasledujici obrazek prevzaty z [20].

(d)

x30k BBB4 22KV 1um x30k 8005 22kV 1um

Obrdzek 4-11 - srovndni struktury vzroki pripravenych metodou e-beam (a, b) a PIAD (c, d)

Pfi narastu teploty dochazi u takto poréznich vrstev k vyraznému zmensSeni jejich tloustky [21],
coz ma za nasledek posun kiivek smeérem ke kratSim vinovym délkam. Druhym jevem je zvySeni
hodnoty indexu lomu vlivem teploty [22], coz ma za nasledek zvySeni odrazivosti vrstvy.
Kombinace téchto dvou jevi zpiisobuje pozorované zmény ve zméfenych spektralnich vlastnostech
AR vrstev.

Obrazek 4-12 ukazuje vysledky v pfipadé AR vrstev na bazi Ta>Os piipravenych metodou PIAD.
Na prvni pohled je patrny vyrazny pokles propustnosti po vypeceni vzorki na teplotu 700 °C. Toto
je zpusobeno faktem, ze metoda PIAD produkuje vrstvy s amorfni strukturou, ve kterych pfi
vypecCeni na dostatené vysokou teplotu dojde k tvorbé polykrystalické struktury [23], coz
v kone¢ném dusledku vede k nartstu optickych ztrat rozptylem pozorovanych v uvedenych
spektrech.
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Obradzek 4-12 - Vliv jednotlivych experimentdlnich kroki na spektrdini viastnosti AR vrstev na bdzi Ta:0s pripravenych
metodou PIAD.

Obrazek 4-13 ukazuje vysledky pro AR vrstvy na bazi Ta;Os pfipravené metodou e-beam. Zde
je opét patrny posun kiivek smérem ke kratSim vinovym délkam vlivem vysoké teploty. Vysvétleni
tohoto jevu je stejné, jako v predchazejicich pripadech,
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Obrdzek 4-13 - Vliv jednotlivych experimentdlinich kroki na spektrdini viastnosti AR vrstev na bazi Ta205
pripravenych metodou e-beam.

Nasledujici grafy ukazuji vysledky méfeni odrazivosti vzorki. Odrazivost byla méfena pouze po
depozici a po vypeCeni. Ostatni experimentalni kroky maji za nasledek zvySeni absorpce
ve vrstvach, coz je nejlépe pozorovatelné na zmeénach ve spektralni propustnosti a méfeni
odrazivosti, které je Casoveé narocnéjsi, po té€chto krocich neptinasi uzite¢né vysledky. Toto méfeni
je naopak velmi pfinosné bezprostiedné po depozici a po vypecCeni vzorkl, protoze umoziuje
kvantifikovat vliv teploty na optické vlastnosti AR bez dalSich vlivi.

24



Ti2P700-1 Ti4P700-1

1.0

] T
\— po depozici —— po depozici
—— po vypeceni —— po vypeceni

0.8 i E i
1
i
1
i
0.6 . !
f— 1
R |
(= 1
« i
0.4 1 4 !
|
i
1
0.2 - !

0.0 T T T T T 1 T T T T

480 500 520 540 560 580 450 500 550 600 650 700 750

A [nm] A [nm]

Obrdzek 4-14 - Vliv teploty na spektrdini odrazivost vzork( na bdzi TiO2 pripravenych metodou PIAD
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Obrdzek 4-15 - Vliv teploty na spektrdlni odrazivost vzork( na bdzi TiO: pfipravenych metodou e-beam

Uvedené grafy spektralni odrazivosti ukazuji dobrou odolnost vrstev piipravenych metodou
PIAD vuci vysokeé teploté. Pozorovany je jen maly posun ve spektru a mirny narust odrazivosti. Ta
se ale stale drzi pod hodnotou 0,2 %, coz z pohledu funkcnosti AR vrstvy lze povazovat za dobré.
Naproti tomu u vrstev pfipravenych metodou e-beam je patrny vyrazny posun kiivek smérem ke
krat§im vlnovym délkam vlivem zhutnéni vrstev a také vyrazny nartst odrazivosti. Obrazky na
nasledujici stran¢ ukazuji vysledky pro AR vrstvy na bazi Ta>Os, kde je situace velmi podobna,
ackoli nedochazi k vyraznému nartstu odrazivosti, pravdépodobné proto, Ze teplota vypékani nema
tak vyrazny vliv na hodnotu indexu lomu Ta2Os. Fakt, ze u vzorku Ta4P700-2 nedoslo po vypeceni
témet k zaddnému zvySeni odrazivosti, ale zaroven doSlo k vyraznému poklesu propustnosti (viz
Obrazek 4-12) je ve shodé s naristem absorpce vlivem krystalizace v pivodné amorfnim materialu.
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Obrdzek 4-16 - Vliv teploty na spektrdini odrazivost vzork( na bdzi Taz0s pFipravenych metodou PIAD
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Obrdzek 4-17 - Vliv teploty na spektrdlni odrazivost vzork( na bdzi Ta20s pripravenych metodou e-beam

Obrazek 4-18 a 4-19 na nasledujici strané srovnavaji chovani AR vrstev podle pouzité
technologie. Na zéklad€ tohoto srovnani lze fici, ze technologie PIAD vyrazné lépe odolava
vypékani a netrpi vyraznymi posuny ve spektru nebo narastiim odrazivosti. AR vrstvy sestavajici ze
Ctyt dilcich vrstev jsou pak odoln€jsi vici témto posuniim, protoze maji §ir§i oblast potlaceni
odrazivosti a ptipadny posun ve spektru pak nemé tak velky vliv, jako v pfipadé dvouvrstvych
designu.
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Obrdzek 4-19 - Srovndni jednotlivych variant AR vrstev

Shrneme-li tedy ziskané vysledky, mizeme fici nasleduyjici:

e AR vrstvy pripravované metodou PIAD dobfe odolavaji tepelnym vlivim a jsou dobie
pouzitelné i po vypeceni na 700 °C. AR vrstvy pfipravované metodou e-beam jsou na teplotu
nachyln€jsi a zejména v ptipadé dvojvrstvych systémi dochazi k nezanedbatelnému

omezeni funkénosti.

e U zadné testované kombinace nebyly pozorovany zmény ve spektralnich vlastnostech AR

vrstev vlivem elektronového nebo protonového zareni.
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Na vzorcich pouzitych pro tyto experimenty také nebyl pozorovan vliv pfitomnosti par jodu, jak
bylo pozorovano v [19]. Za timto stoji s nejvetsi pravdépodobnosti fakt, ze v citovaném pripadé byly
meéteny spektralni vlastnosti na celych kyvetach, které byly plnény jédem po jejich vyCerpani na tlak
< 107 mbar. Cerpani na takto nizky talk zptsobi, ze vzduch nahromad&ny v porech vrstev je
odcCerpan a ve vrstvach jej nahradi molekuly jodu, které poté ptisobi jako absorpéni medium. Ve zde
uvedeném piipadé nebylo mozné vyrobit celou kyvetu pro kazdou kombinaci materialu a depozi¢ni
technologie z divodu velké narocnosti vyrobniho procesu kyvety. Vzorky tak byly vystaveny param
jodu v exsikatoru, kde je 1 po vyCerpani tlak o cca 2 - 3 fady vyssi a jod se tedy drzi pouze na povrchu
vzorku, kde je pfijeho Cisténi odstranén a k absorpci tak nepfispiva. Tato teorie je pfedmétem
navazujici prace s cilem jejiho ovéfeni a potvrzeni.

Vysledky zde uvedenych experimenti budou slouzit k vybéru vhodného technologického
postupu a kombinace naparovacich materialt, které budou nasledné pouzity pro vyrobu absorpcnich
kyvet pro nejnarocné&jsi metrologické aplikace.

5. ZAVER

Predkladana disertacni prace je souborem vysledku, které byly dosazeny v oblasti technologie
optickych tenkych vrstev, jejiz principy a strucny teoreticky ivod obsahuji prvni dvé kapitoly. Usili
v této oblasti je vedeno dvéma sméry.

V jednom z nich jde o metodologicky vyzkum v oblasti vlastnosti optickych tenkych vrstev
za nestandardnich podminek, konkrétné odolnost optickych tenkych vrstev viuci dopadajicimu
laserovému zarfeni o vysokych vykonech za kryogennich podminek. Vysledkem mého snazeni je
sestava, ktera umoziuje provadét LIDT testy na vzorcich a kvantifikovat jejich odolnost. Smyslem
této sestavy je poskytnout dopliujici informace o vlastnostech optickych tenkych vrstev
pfipravovanych na naSem pracovisti a umoznit dalsi technologicky rozvoj v této oblasti. Funk¢énost
aparatury je testovana pilotnim experimentem na souboru vzorkda.

Druhym smérem, kterym se prace odviji, je technologicky zaméteny aplikovany vyzkum. Zde se
jedna o vybér technologicky zajimavych a unikatnich optickych prvki, které byly pfipraveny na
naSem pracovisti. Tyto prvky, které jsem opatfil optickymi tenkymi vrstvami, byly nasledné pouzity
v experimentalnich sestavach. Zde se tedy jedna a o vyuziti technologie depozice tenkych optickych
vrstev pro aplikace ve vyzkumu. Mezi témito vysledky zdtraziuji praci na vlastnostech optickych
tenkych vrstev na absorpcnich kyvetach, ktera bude pokracovat i nadale a ktera je velmi dulezita pro
dalsi rozvoj technologie vyroby téchto kyvet. Poptavka po téchto kyvetach je v poslednich letech
vyznamna a objevuji se zcela nové aplikace vyzadujici nové postupy. Takovou aplikaci je v této
praci uvedena spoluprace s némeckym centrem pro letectvi a vesmir, jejimz vysledkem bude kyveta
umisténa na Mezinarodni vesmiré stanici. Vysledky experimenti provedenych na sestavach
obsahujicich tyto specialni optické komponenty byly prezentovany na mezinarodnich konferencich
a publikovany v odbornych ¢asopisech. Tato témata jsou obsahem paté kapitoly.

Prilozeny k této disertaéni praci jsou vybrané Clanky publikované v odbornych Casopisech.
Na védecké praci popisované v té€chto Clancich jsem se podilel ptipravou optickych tenkych vrstev
na komponentech, které jsou klicové pro funkénost pouzitych experimentalnich sestav
a konzultacemi v této oblasti. Vysledkem jsou unikatni sestavy pro vyzkum v oblasti interferometrie
a presného méfeni délek.

28



Piinosem této prace je rozSifeni a zkvalitnéni depozicnich moznosti na Ustavu pristrojové
techniky a také rozsifeni védomosti o chovani optickych tenkych vrstev za riiznych podminek
vyplyvajicich z rozvoje v oblastech tyto vrstvy vyuzivajicich.
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ABSTRAKT

Fyzikalni jevy vyplyvajici z optiky tenkych vrstev jsou znamé jiz nekolik stoleti. To nejstarsi, co
lze povazovat za moderni optiku tenkych vrstev, byl objev jevu, kterému dnes fikdme Newtonovy
krouzky. Vysvétleni tohoto jevu je dnes povazovano za velmi prosté, totiz ze jde o interferenci svétla
na tenké vrstvé o proménné tloustce. OvSem ve své dobé se jednalo o jev, jehoz vysvétleni (spolu
s dal§imi pozorovanimi Isaaca Newtona) nebylo vzhledem k urovni rozvoje optiky mozné po dalSich
150 let.

Pro odvétvi optiky tenkych vrstev byla vyznamna predev§im prace Augustina Jeana Fresnela,
ktery zkombinoval vysledky Youngova experimentu s dvojitou Stérbinou a Huygensovy predstavy
o §ifeni svétla do jedné teorie difrakce. Fresnelovy zakony, kterymi se fidi amplituda a faze svétla
odrazeného nebo proslého pres rozhrani jsou zasadni. Tyto znalosti spolu s objevy jeho soucasniku
(napt. Siméon Denis Poisson) a nasledovnikti (zejména James Clerk Maxwell) tvori zakladni teorii
optiky tenkych vrstev.

Technologie tenkych opticky vrstev zaznamenala velky rozvoj ve tficatych letech minulého
vakuového naparovani piiblizné€ z prelomu stoleti devatenactého a dvacatého, nebyly tyto techniky
povazovany za uZzitecné vyrobni postupy zejména kvuli nedostatku vhodnych Cerpacich systému.
Byl to az vyzkum v oblasti difuznich vyvév (olejit) na zacatku ticatych let, ktery tyto techniky ucinil
uziteCnymi. Od té doby doslo k vyznamnému technologickému rozvoji téchto technik, zejména ke
konci minulého stoleti.

Ve stejné dobé se zacaly objevovat nové pozadavky na vlastnosti optickych tenkych vrstev. Bylo
zadouci, aby spliiovaly nejen pozadavky na propustnost, odrazivost a nizkou absorpci, ale také
napfiklad na odolnost viii laserovému zafeni o velkych intenzitach.

V oblasti technologie optiky tenkych vrstev je tak stale prostor pro dalsi vyvoj nejen v hledani
novych materialti nebo technologickych postupt, ale také ve specialnich aplikacich postupt jiz
zavedenych.
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ABSTRACT

The physical phenomena resulting from thin film optics have been known for several centuries.
The oldest discovery which can be considered as modern day thin film optics is what is now called
the Newton rings. The explanation of this phenomenon is quite simple, it is the interference of light
on a thin film. However in the time of its discovery, due to the level of knowledge of optics, its
explanation wasn’t possible for the next hundred and fifty years.

The works of Augustin Jean Fresnel have been particularly important for the field of optics. He
combined the results Young’s double slit experiment with Huygens’ ideas of light propagation into
one theory — the theory of diffraction. The Fresnel’s laws which govern the propagation of amplitude
and phase of light reflected or transmitted over a boundary are essential. These laws along with the
discoveries of his contemporaries (i.e. Siméon Denis Poisson) and followers (especially James Clerk
Maxwell) are the foundations of thin film optics.

Optical thin film technology went through rapid development in the 1930’s. Even though the
principles of sputtering come from approx. half of the nineteenth century and the principles of
vacuum evaporation come from the turn of the nineteenth century, these techniques were not
considered useful production techniques especially because of the lack of usable pumping systems.
It was the research in the area of diffusion pumps (and oils) in the 1930’s which made these
techniques useful. Since then there has been a great technological development of these techniques,
particularly towards the end of the last century.

During the same period new requirements for the optical thin film properties have appeared. Not
only were they required to perform well in the area of reflectance and transmittance but also to be
able to withstand high intensity laser radiation.

There is still a wide range of scientific and technological opportunities in the field of optical thin
film production not only in the form of finding new materials or novel coating techniques but also
in the usage of standardized technology for special and unique applications.
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