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EINLEITUNG UND ZIELSTELLUNG

Grolflachige optische Beschichtungen finden ihnre Anwendung als wérmeisolie-
rende, dekorative und Antireflexschichten. Die Dicke solcher Schichten betragt in
der Regel wenige 100 nm und es sind Schichtdickenhomogenitaten < § % gefor-
dert. In den meisten Fillen werden zur Herstellung optischer Schichten Sputter- [1]
und CVD- [2] Verfahren genutzt. Unter den nalchemischen Beschichtungstechni-
ken zur Erzeugung von grolfléchigen Interferenzschichten wird hauptsachlich das
Tauchen genutzt. Die Schleuder-, Sprih- oder Sprith-Schleuder-Beschichtungen
beschranken sich auf spezielle Anwendungsfalle [3,4] und kleinere Substratgréfen.
Der Hauptvorteil beim Tauchen groRer Substrate ist die genaue Schichtdickenkon-
trolle Giber die Viskosit4t des Beschichtungssoles und die Ziehgeschwindigkeit [5,8].
Jedoch hat diese Technik auch einige Nachteile: Sie erfordert grolie Tauchkivetten
und trotz langer Topfzeiten (einige Monate) kdnnen nur ca. 20% des Soles genutzt
werden [7]. Die langen Topfzeiten durch Scle mit niedrigem pH-Wert fuhren zu Kor-
rosionsproblemen. Andererseits kénnen Qualitatsmange! durch Kontamination des
Beschichtungssols (Auslaugen von Glashestandteilen) oder die Umgebung (Staub)
auftreten. Da die Ziehgeschwindigkeiten im Bereich von cm/min liegen, ist dieser
Prozel zeitintensiv. Als Beispiel ist die Beschichtung eines 1 mx 1m grofen Gla-
ses angegeben, die unter industriellen Bedingungen 10...15 Minuten [8] erfordert.
Das Flachspritzverfahren erlaubt einen hohen Durchsatz (1,5 m/min), wobei immer
frisches Sol genutzt wird. Aus dem Stand der Technik ist bekannt, daf die Spriih-
technik nur fir Beschichtungen im pm-Bereich, aber nicht fir optische Schichten
von wenigen 100 nm Schichtdicke verwendet wird.

Das Ziel dieser Untersuchungen war, die Parameter des Beschichtungssoles so

ginzustellen, daflt transparente Beschichtungen auf Glas mit einer Dicke von weni-
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gen 100 nm mit einer GleichmaBigkeit von + 5 % lber das Flachspritzverfahren her-
gestellt werden kénnen. Als Modellschicht wurde eine goldkolloidhaltige PbO-SiO,
Schicht ausgewahlt [9,10], die nach Verdichtung bei 500 °C rubinrot gefarbt ist und
somit UngleichméRigkeiten visuell gut zu erkennen sind. Um NaBfilme mit ausrei-
chender Schichtdicke zu erzeugen, die ein Glatten der Schicht nach dem Sprihen
erlauben, wurden Tetraethylenglykol und Butylglykol als Lésemittel mit niedrigem
Dampfdruck bei Raumtemperatur (0,01 mbar fir Tetraethylenglykol und 0,8 mbar
fur Butylglykol [11]) ausgewahit,

EXPERIMENTELLES

Das Beschichtungssol wurde nach [9] synthetisiert. Nach der Synthese wurde das
Sol 1:3 mit einer Mischung aus Ethanol : Isopropanol : n-Butanol=1:1: 1 ver-
dunnt. Es wurden jeweils 5 Vol-% Tetraethylenglykol und Butylglykol zugegeben.
Die Floatglassubstrate (350 mm x 350 mm x 4 mm) wurden in einer Flachglasbiir-
stenreinigungsanlage (Bodo Gerhard WH 1200} mit deionisietem Wasser gereinigt

und anschlieRend an einer Fiachspritzanlage (Venjakob) beschichtet. Bild 1 zeigt

gefilterte Luft 12000 m3/h die Flachspritzanlage schematisch. Die
—p L il Glassubstrate bewegen sich von rechts
l nach links auf einem Metallband mit ein-

| 7000mfh  gieibarer Geschwindigkeit von 0,47 bis

1,67 m/min. Fir die Beschichtungsver-

J — suche wurde eine Geschwindigkeit von

1,4 m/ min ausgwahit. Die Schichten wer-

Ablilizaie Sprohkabing den in einer geschlossenen Sprithkammer
mit 2 Sprithpistolen (Devilbiss) im Kreuz-
gang beschichtet. Dabei bewegen sich die
Spriihpistolen senkrecht zur Bewegungsrichtung der Substrate. Unter dem Trans-
portband flieBt ein Wasservorhang (2 m®) und 7000 m¥ h gefilterter Luft zirkulieren

in der Spriihkammer. Nach Passieren einer Abliiftungszone wurden die Schichten

Bild 1: Schema der Flachspritzanlage

bei 150 °C fir 15 min getrocknet und 30 min bei 450 °C verdichtet (Aufheizrate:
180 K/min, Abkithlen innerhalb von 10 h). Die Haftung der Schichten wurde durch
Gitterschnitt [12] und Tapetest [13] charakterisiert. Die Schichtdicke wurde am

Oberflachenprofilometer (Tencor P-10) bestimmt und UngleichmaRigkeiten der
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Schicht wurden interferometrisch {Sentech) an 80 mm x 80 mm Schichtﬂécr?en ge-
messen. Um Informationen (iber UngleichmaBigkeiten der gesamten Besc!juchtung
zu erhalten, wurde eine beschichtete Glasscheibe in 5§ cm x 5 cm groflie SFUcke ge-
schnitten und 9 Proben von verschiedenen Stellen wurden ausgewahlt D.le'se Pro-
bestiicke wurden am UV-VIS Spektrometer (Bruins Omega 20} charakterisiert und
daraus der L', &', b™-Farbenraum bestimmt [14]. Aullerdem wurde der Farbenraum
benutzt, um die Proben vor und nach Temperatur- (7 Tage, 300 °C), UV- -(7 Tage,
75 mW/ cm?) und Klimatest (7 Tage, 95 % rel. Luftfeuchte, 40 °C) zu vergleichen.

ERGEBNIS . .
Als Ausgangspunkt wurde dem Tauchbeschichtungssol [9] ein Lﬁsemmelgemlfch
(siehe Experimentelles) zugesetzt. Zudem wurden die Sprﬂhparameter. Hoéhe
(Abstand der Pistolen zum Substrat), Materialdruck, Zerstauberdruck und Plstole-n-
stellung systematisch variiert, trotzdem wurden nur inhomogene Schichtenﬂ (WOlf(Ig,
streifig, wellig) erhalten. Es wurde angenommen, daf die verwendeten Lésemittel
so schnell verdampfen, so daf ein Glattflielen des NaRfilmes nicht erfolgen kann.
Aus diesem Grund wurden jeweils 5 Vol-% Tetraethylenglykol (TEG) und Butylgly-
kol (BG) als Hochsieder zugegeben. Die Gleichmébigkeit der Schicht wurde inter-

ferometrisch untersucht (siehe Bild 2a und b).
80

0 20
i i - Bi : ing (80 x 80 mm) einer ge-
i p ing (80 x 80 mm) einer ge- Bild 2b Ma"pp
Bild 2asphl?ll?l':gangAig-PbO-SEOz-Schicht auf spriihten  Au-Pb0-Si0,-Schicht

Floatglas ohne Hochsieder mit 5 Vol-% TEG und 5 Vol-% B?
Bild 2a zeigt die Schichtdickenvariation der Beschichtung ohne Zusatz der Hochsie-
der. Die Ungleichmafigkeit betragt + 50 %. Bild 2b zeigt das Ergebnis fir die Bte-
schichtung mit jeweils 5 Vol-% TEG und BG. Hier ist die Oberflache viel glatter, d.le
Ungleichmaligkeit betragt + 5 %. Die Schichtdicke der glatten Beschichtung (Bild

2b) wurde am Profilometer zu 270 £ 10 nm bestimmt. Um mehr Information bzgl.
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der GleichmaRigkeit der gesamten Beschichtung (Bild 2b) zu erhalten, wurden Pro-
ben von 9 verschiedenen Positionen UV-VIS spektrometrisch charakterisiert. Die

bestimmten L*, a*, b*-Farbenriume dieser Proben sind in Bild 3 wiedergegeben.

value

Bild 3: Mapping des L*, a* b*-Farben- Bild 4: L*, a*, b*-Farbenriume der
raumes von 9 Glasproben der ge- Sprl‘]hbeschichtung (aus Bild 2b)
spriihten Beschichtung von Bild 2b vor und nach verschiedenen Tests

Bild 3 bestatigt die GleichmaRigkeit der Spriihbeschichtung. Um die Eigenschaften

der gesprithten Beschichtungen mit den Tauchbeschichtungen zu vergleichen, wur-

den die Proben verschiedenen Belastungstests (Temperatur-, Uv-
unterzogen und die L*, a*, b*

und Klimatest)
-Farbenraume vor und nach dem Test bestimmt. Bild 4
zeigt das Ergebnis. Man erkennt, dafi keine Farbanderung nach jeweils 7 Tagen bei
300 °C, Suntest und Klimatest zu verzeichnen ist. Somit erfilllen diese Schichten
eine Hauptanforderung fiir die Anwendung dekorativer Schichten auf Glas.

Damit wurde die prinzipielle Eignung der Flachspritztechnik zur Herstellung op-
tischer Schichten auf Glas nachgewiesen. Das Verfahren erlaubt hohe Produk-

tionsgeschwindigkeiten bei geringem Sol-Abfall. Diese Vorteile ertffnen ein hohes
Potential fur groBfidchige Sprithbeschichtungen.
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