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Einleitung ‘ | .
Interferenzschichtpakete auf Glas konnen als Antireflex-, Kaltlichtspiegel,

Farbfilter oder NIR-Reflexionsfilter verwendet werden. Sie werden dber
plasmagestiitzte CVD (Schott) und Sputtertechnik (Trbsch) hergestellt.
Alternativ kénnen auch hoch- und niedrigbrechende Beschichtungssole [1, 2],
die tber das Tauchverfahren appliziert werden, verwendet werden [3, 4]. Ein
Nachieil dieses Verfahrens ist, dalt die einzelnen Schichten bei Temperaturen
bis zu 450 °C verdichtet werden milssen, damit sie im néchsten Tauchbad
nicht beschadigt werden [4]. Durch Verwendung von Solen aus SiO,- und TiO,-
Nanopartikeln mit photopolymerisierbaren Liganden ist es méglich, den
Zwischeneinbrand durch eine UV-Hartung zu ersetzen und das
Interferenzschichtpaket am Ende im Stack einzubrennen, wie am Beispiel einer
3 fach-Entspiegelung auf Glas im Labormafstab gezeigt werden konnte [5].
Das Ziel der Untersuchungen war es, die Methode des Stackeinbrands auf ein
Paket aus 5 Einzelschichten zu erweitern. Als Beispiel wurde hierzu ein NIR-
Reflexionsfilter am Ende des sichtbaren Spektralbereiches gewahit. Um eine
moglichst groite Bandbreite des Filters zu erzielen, wurde es mit Hilfe der
winkelabhangigen Tauchbeschichtung (ADDC) [6, 7] realisiert:
Experimentelles
Die nanopartikularen Beschichtungssole wurden durch sauer katalysierte
Hydrolyse und Kondensation von Tetraethoxysilan bzw. Tiianisopropylalt
hergestellt und die Oberflache der so gebildeten Nanopartikel wurde mit
Methacrylsdure modifiziert. Details sind in [8] beschrieben. Die Schichten
wurden durch Tauchen unter einem festen Winkel von 4° zur Senkrechten mit

Ziehgeschwindigkeiten zwischen 3...5 mm/s hergestellt und jeweils mit 2 Jicm®
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UV gehértet. Zum Stackeinbrand wurde das Glas (Floatglas, 2 mm) in 1 h auf
450 °C erhitzt, dort fiir 30 min getempert und anschlielend an Luft abgekinhit.
Die Beschichtungen wurden reflexionsspektroskopisch  (Carry 5, 7°)
charakterisiert. Die Abriebfestigkeit wurde mittels Taber-Abraser-Test (540
g/Rad, CS10 F, ASTMD 335978) und anschlieffender Streulichtmessung
(Hazeguard Plus, BYK Gardner) bestimmt. Zur Bestimmung der hydrolytischen
Bestandigkeit wurden die Schichten einem Kochtest (95 °C) in 5%iger NaCl-
Lésung (11 Tage) unterzogen und taglich auf Defektbildung lichtmikroskopisch
untersucht. Die Oberflachenrauhigkeit wurde mittels AFM bestimmt. Die
Vergilbung der Schichten wurde im Sun-Test (760 W/cm?®) ber
Gelbwertbestimmung Ag untersucht.

Ergebnisse

Mit Hilfe des winkelabhangigen Tauchbeschichtungsverfahren (ADDC = Angle
Dependent Dip Coating) kénnen auf Ober- und Unterseite eines planen
Substrats Schichten unterschiedlicher Dicke hergestellt werden. Fir die hier
verwendeten Sole und Zighgeschwindigkeiten  konnte experimentell
nachgewiesen werden, dafll das Schichtdickenverhaltnis auf Ober- und
Unterseite von der Art des Sols und der Ziehgeschwindigkeit unabhangig und
somit nur eine Funktion des Winkels ist, Deshalb kann bei Reflexionsfiltern, die
eine alternierende Schichtfolge von hoch- und niedrighbrechenden A/4-
Schichten darstellen, bei ADDC mit einem festen Winkel gearbeitet werden,
um auf Ober- und Unterseite zwei verschiedene Filter zu erzeugen, die sich bei
geeignetem Design zu einem Breitbandreflexionsfiter iiberlagern. Uber
Computersimulation wurde ein Filter mit sinem Reflexionsmaximum bei 930 nm
(Unterseite) und eines mit dem Maximum bei 1200 nm gewsdhit. Diesem
Wellenlangenverhaltnis entspricht ein Winkel von 4° im ADDC [9]. Nach
Stackeinbrand dieses Schichtpaketes aus 3 TiO,- und 2 SiO,-Schichten wurde
eine defektfreie Beschichtung erhalten, deren Reflexionsspektrum in Bild 1
gezeigt ist. Die Kurven fiir die Ober- und Unterseite wurden gemessen,
nachdem die jeweilige Gegenseite verkratzt und geschwarzt worden war,
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Bild 1: Reflexionsspektrum eines 5-Schicht NIR-Filters (ADDC 4°,

inbrand bei 450 °C) ) ) '
I\Sﬂt::?keerkennt. dafb die Vargaben der Simulationsrechnung (Maxima bei 330 nm

und bei 1200 nm) sehr gut erreicht wurden, so dal ein breitbandiges NIR-Filter
mit R = 50 % im Bereich zwischen 770 nm und 1530 nm erzielt wird. Im fiir
solare Anwendungen besonders interessanten Bereich bis 1200 nm werden
sogar Reflexionsgrade = 80 % erzielt. Simulationsrechnungen zeigen weiter,
dall man durch das ADDC gegeniiber einem 5-Schichter, der iiber vertikale
Tauchbeschichtung (Winkel = 0°) hergestellt wird, etwa 200 nm an Bandbreite
gewinnt, an Reflexionshdhe im Maximum (bei ca. 1000 nm) aber nur 5 %
verliert. Im sichtbaren Bereich sind einzelne Reflexionspeaks zu erkennen, die
dem Glas ein grilnliches Aussehen verleihen und durch weitere Optimierung
abgeschwéacht werden miissen. Die Ergebnisse der Abriebtests mit Taber-

Abraser sind in Bild 2 gezeigt.
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Man erkennt, daR im Fall des unbeschichteten Glases der Streulichtverlust mit
wachsender Zyklenzahl monoton steigt und nach 1000 Zyklen den
literaturbekannten Rest von etwa 2 % erreicht. Im Rahmen der Melgenauigkeit
sind fiir das beschichtete Gias keine signifikanten Unterschiede feststellbar. Es
wird vermutet, daR die hohe Abriebfestigkeit auf die sehr geringe Rauhigkeit
der Schichten und das vergleichsweise lange Tempern zuriickgefiihrt werden
kann, Mittels AFM wurden Rauhigkeiten von nur + 6 nm gemessen, was etwa
der PartikelgréRe der Nanoteilchen entspricht und daher fir ein erstaunlich
gutes Arrangement der Teilchen bei der Schichtausbildung spricht, die im
Detail noch weiter untersucht werden mufd,

Damit ist es im Labor gelungen, ein NIR-Reflexfilter fir den solaren Bereich zu
entwickeln, das aufgrund seiner guten optischen Eigenschaften und seiner
hervorragenden  Stabilitat  ein hohes Potential zur Anwendung auf
Einscheibenvergfasungen besitzt, die fiir die Architekturverglasung in warmen
Landern oder auch fir Automobilanwendungen einsetzbar sind. Durch das
ADDC wird mit nur 5-Schichten eine gute Breitbandwirkung erzielt und das
Stackfiring kann einen Beitrag zu geringen Produktionskosten leisten.
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