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EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

NIR-Reflexionstilter (Near-Infra-Red) auf Glas konnen fir die Kontrolle der
Sonneneinstrahlung far Automobil- und Architektur-Anwendungen eine grofie Rolle spielen.
Stand der Technik sind transparente leitfahige Oxid-Schichten (K-Glas und TEC-Glas), die
durch CVD (Chemical Vapor Deposition) hergestellt werden [1]. Diese Schichten sind
preiswert und haben eine hohe Lebensdauer. Sie sind jedoch nicht kratzfest und besitzen
eine flache Reflexionskante. Ein anderer Losungsansatz der Reflexionsfilter-Herstellung ist
die Glasbeschichtung mit dinnen metallischen Schichten (z.B. Silber), kombiniert mit
verschiedenen Oxid-Schichten. Beispiele sind ein 3-schichtiges System aus TiO,-Ag-TIO,
von Samsung Electronics [2], ein 4-schichtiges System aus WO;-Ag-Schutzschicht-WO; [3]
oder ein 5-schichtiges System basierend auf Ag-Schichten mit Siliziumnoxidnitridschichten
von PPG [4]. Diese Filter-Systeme haben eine sehr steile Reflexionskante, sind aber nicht
kratzfest und nicht witterungsbestandig. NIR-Filer mit den  gewinschten
Reflexionscharakteristika konnen (ber dielektrische Interferenzschichten hergestellt werden,
die durch Bedampfungverfahren oder lber den Sol-Gel-Prozef realisierbar sind. Beim Sal-
Gel-Verfahren werden SiOz- und TiOz-Sole auf Kieselsol- bzw. Alkoxidbasis eingesetzt, mit
denen Schichten mit Brechzahlen von 1,466 und 2,210 nach thermischer Verdichtung bei ca.
450 °C hergestellt werden konnen [5,6]. Auf diese Weise kdnnen Interferenzschichipakete
mit haher Stabilitdt und nahezu beliebiger Filtercharakteristik als Mehrfachschichten erzeugt
warden [7]. Ein wesentlicher MNachteil liegt darin, daB nach jedem einzelnen
Beschichtungsschritt eine thermische Verdichtung bei ca. 400 °C erforderlich ist. Das Ziel
der vorliegenden Untersuchungen war es daher, Mehrfach-Reflexschichipakete fiir Glas zu
entwickeln, die sich durch grofle Bandbreite und hohe Reflexion auszeichnen und die einen
Schichteinbrand im Stack ermdglichen. Dazu sollten Schichten aus photopolymerisierbaren
hoch- und niedrigbrechenden Nanopartikeln entwickelt werden, die durch UV-Belichtung
einzeln fixiert und im Schichtpaket bei 450 °C thermisch verdichtet werden.
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EXPERIMENTELLES

Auf der Basis photopolymerisierbarer SiOz- and TiOz-Nanopartikelsole mit TelichengréBen
von 10 nm bzw. 4 nm wurden Vielfachinterferenzschichten auf Glassubstraten durch das
winkelabhangige Tauchverfahren ADDC (Angle Dependent Dip Coating) bei 4° hergestellt
[8,9]. Dieses Verfahren erzeugt unterschiedliche Schichtdicken auf Ober- und Unterseite des
Substrates und bewirkt daher eine Verbreiterung der Gesamtreflexion, Die Synthese der
nanopartikuldren, UV-vernetzbaren SiO,- und TiOx-Sole und die Charakterisierung von
Nanokomposit-Schichten sind in [10] detailliert beschrieben.

Die Schichten wurden auf Floatglassubstraten {iber das winkelabhangige Tauchverfahren
mit einer Ziehgeschwindigkeit von 3 bis 7 mm/s hergestellt und durch UV-Belichtung
(3,7 Jiem®) fixiert. Anschlieend wurde die nachste Schicht aufgebracht und ebenfalls durch
UV-Belichtung fixiert. Zur eigentlichen Verdichtung wurden die beschichteten Glasscheiben
120 Minuten bei 450°C thermisch behandelt. Die Schichtdicken, Brechwerte und
Restreflexionen wurden durch UV-Vis-Spekiroskopie und Spektralellipsometrie bestimmt.
Die Kratzfestigkeit wurde mit dem Taber-Abraser-Test, (TABER Industries 5150 Abraser
Last 540 g/Roller, CS10F, ASTM D 335878) durchgefiihrt und das Streulicht von Substrat
und Schichten wurde mit dem HAZEGUARD PLUS (BYK Gardner GmbH) gemessen. Die
Beurteilung der Haftung erfolgte nach dem Gitterschnitt-Test (GT) und dem Tape-Test (TT)
(DIN 5315; ASTM D 3359).

ERGEBNISSE

Nach thermischer Verdichtung eines 5-schichtigen Paketes bei 450 °C ergibt sich das in
Bild 1 dargestellte Reflexionsspektrum.
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Bild 1: Reflexionsmessung des 5-schichtigen NIR-Filters auf Glas nach Verdichtung bei
450 °C. Die Verbreiterung der Reflexion durch ADDC (4°) wird durch den Vergleich mit einer

simulierten, senkrechtgetauchten Probe illustriert.

Man erkennt, daB im gesamten Spektralbereich zwischen 770 nm und 15.30 nm f:lie
Reflexion > 50 % und im Spektralbereich zwischen 800 nm und 1200 nm die Reflexion
> BO % betragt. ‘

Bild 1 zeigt auch, daf die Relflexionskante sehr steil ist. Der maximale Fiefleiuonswen des
ADDC NIR-Filters ist 5% kleiner als der des simulierten, senkrecht beschichteten NIR-
Filters; daftr ist jedach die Bandbreite 200 nm breiter. Daraus kann man schlieBen, daf das
winkelabhangige Beschichtungsverfahren ein geeignetes Verfahren zur Herstellung von
Refiexionsfiltern mit einem minimalen Verlust des Peak-Reflexionswertes ist. ‘

Nach thermischer Verdichiung des Schichtpaketes bei 450 °C ergibt sich feme hohe
Kratziestigkeit, wie die in Bild 2 dargestelite Streulichtmessung in Abhéngigkeit u:on den
Taber-Abraser-Zykien zeigt. Man erkennt, daf3 der Streulichtanteil des nicht beschichteten
Glassubstrates von 0,25% auf ca. 2% nach 1000 Zyklen im Taber-Abraser-Test

zugenommen hat.
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Vergleich zu dem des unbeschichteten Glassubstrats. Diese Kratzfestigkeit des NIR-Fiiters
ist auf die sehr niedrige Oberilichenrauhigkeit (6 nm) des Schichtpaketes zurtickzufihren.
Erste Stabilitatsuntersuchungen ergaben weiterhin, dai3 die Schichtpakete UV-stabil sind
(360 h, Suntest 75 W/cm®) und gute hydrolytische Besténdigkeit zeigen (Auslagerung in 0.7
Gew.% NaCl-Lgsung fiir 21 Tage nach DIN 5001 4).

SCHLUBFOLGERUNG

Die hier dargesteliten Ergebnisse lassen den SchiuB zu, daB durch Stackeinbrand eine
Rationalisierung bei der Herstellung von NIR-Interferenzschichtpaketen auf Glas méglich ist.
Die Kombination von Nanetechnologie und das winkelabhdngige Tauchenverizhren
ermdglichen die Herstellung preiswerter NIR-Filter mit hoher mechanischer Bestandigkeit,

insbesondere fiir die Kontrolle der Sonneneinstrahlung im Automobilbau und in der
Architektur.
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Bild 2: Haze von unbeschichtetem Glas und NIR-beschichtetem Glas in Abhéngigkeit von

Taber-Abraser-Zyklen nach Verdichtung bei 450 °C. '
Dieses Ergebnis stimmt mit der Literatur [11] Gberein. Die entsprechenden Ergebnisse des
NIR-beschichteten Glassubstrates zeigen keine deutliche Erhdhung des Hazewerts im
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