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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwen-
dung von Aufdampfmaterialien bestehend aus Ta,O, mit
x=4.81 bis 4.88 zur Herstellung hochbrechender Schich-
ten und ein Verfahren zur Herstellung von hochbrechen-
den Schichten.

[0002] Zum Schutzder Oberflachen oder zur Erzielung
bestimmter optischer Eigenschaften werden optische
Bauteile tblicherweise mit diinnen Beschichtungen ver-
sehen. Bei derartigen optischen Bauteilen handelt es
sich beispielsweise um optische Linsen, Brillenglaser,
Objektive fiir Kameras, Fernglaser oder flr andere opti-
sche Gerate, um Strahlteiler, Prismen, Spiegel, Fenster-
scheiben und dergleichen. Die Beschichtungen dienen
dabei einerseits zur Verglitung der genannten Oberfla-
chen durch Hartung und/oder Erhdhung der chemischen
Resistenz um Schadigungen durch mechanische, che-
mische oder Umwelteinflliisse zu vermindern oder zu ver-
meiden, andererseits aber oft auch zur Erzielung einer
verminderten Reflexion, was insbesondere bei Brillen-
glasern und Objektiven der Fall ist.

[0003] In diesem Zusammenhang ist Tantal(V)-oxid
(Ta,05) ein bekanntes und h&ufig eingesetztes Material
zur Herstellung hochbrechender Schichten. Ublicherwei-
se erfolgt die Aufbringung von Ta,O5-Schichten durch
Verdampfen im Vakuum. Hierbei wird zunachst das zu
beschichtende Substrat und eine Ta,O5 enthaltende
Vorlage in einer geeigneten Hochvakuumaufdampfap-
paratur platziert, anschlieRend die Apparatur evakuiert
und die Aufdampfsubstanz durch Erhitzen und/oder
Elektronenstrahlbeschuss zur Verdampfung gebracht,
wobei sich das Aufdampfmaterial als diinne Schicht auf
der Substratoberflache niederschlagt. Entsprechende
Apparaturen und Verfahren sind gangiger Stand der
Technik.

[0004] Ta,O5 hat in den oben genannten Verfahren
den Nachteil, dass es beim Einschmelzen und Verdamp-
fen gréRere Mengen Sauerstoff freisetzt. Dies erfolgt in
der Regel so lange, bis eine Zusammensetzung der For-
mel Ta,O5_, mit x = 0.2 bis 0.4 erreicht ist. Die genaue
Zusammensetzung hangt maRgeblich von der Tempe-
ratur der Substanz wahrend der Verdampfung ab. Durch
die Freisetzung von Sauerstoff ergibt sich in den Auf-
dampfanlagen eine Druckerhéhung, die je nach den Be-
dingungen sehr grofR sein kann und bis zum Abbruch der
Verdampfung filhren kann.

[0005] Um diesen Druckanstieg wahrend der Ver-
dampfung zu vermeiden, wird Ta,O5 meist in einem vor-
gelagerten Verfahrensschritt vorgeschmolzen. Dazu legt
man eine gewisse Menge Ta,O5 in einem Behaltnis vor,
schmilzt das Ta,O5im Vakuum ein und lasst die Schmel-
ze abkuhlen. Anschlie3end wird erneut Ta,O5 in den Be-
hélter gegeben, um dieses mit den oben genannten Ver-
fahrensschritten ebenfalls vorzuschmelzen. Dieser Vor-
gang wird so lange wiederholt, bis die fiir den Verdamp-
fungsprozess bendétigte Menge an geschmolzenem Ma-
terial erhalten wurde. Je nach Schmelztemperatur und
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Dauer des Schmelzvorgangs weist das erhaltene Auf-
dampfmaterial eine Zusammensetzung von Ta,0O, ¢ bis
Ta,0, g auf. Das Vorschmelzen ist ein kostenintensiver
und langwieriger Prozess und damit fiir die Bereitstellung
gréRRerer Mengen an Aufdampfmaterial nicht geeignet.
[0006] AusUS4,156,622istbekannt, dass durch Elek-
tronenstrahlverdampfung einer Mischung aus Ta,O5 und
elementarem Tantal auf Solarzellen Tantalsuboxide der
Formel TaZOy mit y = 2.5 bis 4.8, vorzugsweise mity =
3.3 bis 4.5, erhalten werden kénnen. Die oben genannte
Methode erweist sich aber als nachteilig, wenn mdglichst
Schichten homogener Zusammensetzung erhalten wer-
den sollen, da lokale Inhomogenitaten bei der Mischung
zur Abscheidung von Tantalsuboxiden unterschiedlicher
Zusammensetzung fiihren. Die gezielte Steuerung der
Schichtzusammensetzung ist damit mit der oben ge-
nannten Methode nicht erreichbar.

[0007] JP 04-325669 beschreibt eine gesinterte Mi-
schung aus Ta,O5 und Ta, wobei der Anteil an Ta zwi-
schen 4 und 55 Gew.-% betragt. Dies entspricht Tantal-
suboxiden mit der Formel Ta,O, bis Ta,0, 7¢. Die erhal-
tenen Tantalsuboxide werden mittels Elektronenstrahl-
verdampfung verdampft und auf einem Substrat aufge-
bracht. Aus JP 62-207937 sind gesinterte Ta,Og/Ta-Mi-
schungen bekannt, wobei das Verhéltnis von Ta,05 zu
Ta 9:1 betragt. Dies entspricht einer Zusammensetzung
gemaR der Formel Ta,04 75.

[0008] Der Einsatz von Tantalsuboxiden der oben ge-
nannten Zusammensetzungen erweist sich aber als
nachteilig, weil die damit aufgedampften Schichten viel-
fach Absorption im sichtbaren Bereich des Spektrums
zeigen. Dieser Effekt ist unerwiinscht und lasst sich auch
nur durch nachtragliches Erhitzen der Beschichtung an
Luft bei Temperaturen um 400°C beseitigen. Dies be-
deutet die Notwendigkeit eines weiteren Prozessschrit-
tes, der energetisch unguinstig ist und der dartiber hinaus
den Herstellungsprozess der gewilinschten Schichten
verlangert. Eine andere Mdglichkeit die Bildung absor-
bierender Schichten zu vermeiden ist der Einsatz von
lonen- oder Plasma-gestitzten Aufdampfprozessen, die
die Bildung von ionisiertem Sauerstoff beinhalten. Diese
speziellen Prozesse und die dafir nétigen Apparaturen
sind sehr aufwendig und kostspielig und bedurfen einer
genauen Prozesskontrolle, um das gewiinschte Ergeb-
nis zu erzielen. Fir den grof3technischen Einsatz sind
diese Prozesse damit ungeeignet.

[0009] Intensive Untersuchungen haben ergeben,
dass durch Erhdhung des Sauerstoffanteils im Auf-
dampfmaterial die Bildung nichtabsorbierender Schich-
ten beglinstigt wird. Demgegeniiber flihrt ein zu hoher
Sauerstoffanteil zu dem vorab beschriebenen uner-
wiinschten Druckanstieg. Es bestand daher die Aufgabe,
Aufdampfmaterialien bereit zu stellen, die dieses Para-
doxon zu tberwinden vermdgen, ohne dass der eigent-
liche Verdampfungsprozess modifiziert werden muss.
[0010] Die vorliegende Aufgabe wird durch die Ver-
wendung von Aufdampfmaterialien gemafR der vorlie-
genden Erfindung in erfinderischer Weise erfiillt. Gegen-
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stand der vorliegenden Erfindung ist demgemass die
Verwendung von Aufdampfmaterialien bestehend aus
Ta,0, mit x =4.81 bis 4.88 zur Herstellung von hochbre-
chenden Schichten.

[0011] Weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfin-
dungistein Verfahren gemal Anspruch 6 zur Herstellung
hochbrechender Schichten umfassend das Herstellen
von Aufdampfmaterialien bestehend aus Ta,O, mit x =
4.81 bis 4.88, durch Mischen von Ta,Og mit 1.9 bis 3.1
Gew.-% Ta, bezogen auf die Mischung, Komprimieren
oder Suspendieren, Formen und anschlieRendes Sintern
der Mischung im Vakuum.

[0012] Die erfindungsgemafen Aufdampfmaterialien
sind in vielerlei Hinsicht vorteilhaft. So zeigen die flr die
Herstellung der Aufdampfmaterialien eingesetzten Mi-
schungen aus Ta,0O5 und Ta ein sehr gutes Verhalten
beim Einschmelzen, in dessen Verlauf eine homogene
und kompakte Schmelze entsteht. Dies ist besonders
wichtig, um eine homogene Beschichtung ohne Schwan-
kungen bei der Zusammensetzung der Beschichtung er-
reichen zu kénnen. Bei Einsatz der erfindungsgemafen
Aufdampfmaterialien unter Verwendung der Elektronen-
strahlverdampfung werden absorptionsfreie Schichten
erhalten, ohne dass eine zusétzliche Nachbehandlung
nétig ware. Gleichzeitig ist nur ein geringer Anstieg des
Druckes bei Verdampfung des Aufdampfmaterials zu be-
obachten, das heil}t, es wird nur eine geringe Menge an
Sauerstoff freigesetzt und die Kontrolle und Einhaltung
der gewlinschten Prozessparameter wird erleichtert und
verbessert. Das spezielle Verhaltnis von Tantal zu Sau-
erstoff in den erfindungsgemafen Aufdampfmaterialien
macht die Kombination der genannten Vorteile erst mog-
lich und ist damit erfindungswesentlich.

[0013] Die erfindungsgeméafien Aufdampfmaterialien
enthalten Ta,0, mit x =4.81 bis 4.88, vorzugsweise ent-
halten die Aufdampfmaterialien Ta,O, g,. Letzteres ist
erhaltlich durch Mischen von Pa,Ogs mit 3 Gew.-% Ta,
bezogen auf die Mischung, Komprimieren oder Suspen-
dieren, Formen und anschlieRendes Sintern der Mi-
schung im Vakuum. In Uberraschender Weise hat sich
gezeigt, dass Aufdampfmaterialien dieser Zusammen-
setzung ganz besonders geeignet sind, daraus hochbre-
chende nichtabsorbierende Schichten herzustellen.
[0014] Beidem erfindungsgemafen Verfahrensschritt
a) zur Herstellung der oben beschriebenen Aufdampf-
materialien wird Ta,O5 mit 1.9 bis 3.1 Gew.-% Ta, bezo-
gen auf die Mischung, gemischt, die Mischung wird kom-
primiert oder suspendiert, geformt und anschlieRend im
Vakuum gesintert. Zur Herstellung der bevorzugten Aus-
fihrungsform enthaltend Ta,O,4 g, wird Ta,O5 mit 3
Gew.-% Ta, bezogen auf die Mischung, gemischt, die
Mischung wird komprimiert oder suspendiert, geformt
und anschlieend im Vakuum gesintert.

[0015] Das oben genannte Gemisch aus Ta,Og und
Ta wird mittels geeigneter, an sich bekannter Ma3nah-
men der Komprimierung verdichtet und geformt. Es kann
jedoch auch eine Suspension der gemischten Kompo-
nenten in einem geeigneten Tradgermedium hergestellt
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werden, welche geformt und anschlielend getrocknet
wird. Ein geeignetes Tragermedium ist beispielsweise
Wasser, welchem je nach Bedarf Bindemittel wie Poly-
vinylalkohol, Methylzellulose oder Polyethylenglykol so-
wie gegebenenfalls Hilfsmittel, wie z.B. Netzmittel oder
Entschaumer, zugesetzt werden. Nach dem Suspendie-
ren erfolgt eine Formgebung. Hierbei kdnnen verschie-
dene bekannte Techniken, wie Strangpressen, Spritz-
gieRen oder auch Sprihtrocknen Anwendung finden. Die
erhaltenen Formen werden getrocknet und vom Binde-
mittel, beispielsweise durch Ausbrennen, befreit. Dies er-
folgt aus Griinden einer besseren Handhabbarkeit und
Dosierbarkeit der Mischungen. Daher sind die Formen,
in welche das Gemisch gebracht wird, nicht limitiert. Ge-
eignet sind alle Formen, welche eine einfache Handha-
bung und eine gute Dosierbarkeit ermdglichen, die ins-
besondere bei der kontinuierlichen Beschichtung von
Substraten mit dem erfindungsgemafRen Aufdampfma-
terial und dem dafiir nétigen Nachfillprozess eine be-
sondere Rolle spielen. Bevorzugte Formen sind daher
verschiedene Tablettenformen, Pellets, Scheiben, Ke-
gelstimpfe, Kdérner bzw. Granulate, Stangen oder auch
Kugeln.

[0016] AnschlieRend werden die geformten Gemische
gesintert. Der Sinterprozess erfolgt im Vakuum bei Tem-
peraturen von 1300 bis 1800°C und einem Restdruck
von unter 1 Pa, vorzugsweise bei Temperaturen von
1400 bis 1700°C.

[0017] Die entstehenden geformten Sinterprodukte
bleiben in ihrer Form beim Lagern, Transportieren und
beim Einfillen in die Verdampfungsapparatur bestehen
und sind in ihrer Zusammensetzung wahrend des ge-
samten nachfolgenden Aufschmelz- und Verdampfungs-
prozesses stabil.

[0018] Bei der erfindungsgemaflen Verwendung der
Aufdampfmaterialien zur Herstellung von hochbrechen-
den Schichten, lassen sich alle geeigneten Substrate mit
dem erfindungsgemafRen Aufdampfmaterial beschich-
ten, insbesondere Scheiben, Prismen, Folien, geformte
Substrate wie optische Linsen, Brillengléser und Objek-
tive und dergleichen, welche aus den bekannten geeig-
neten Materialien wie verschiedenen Glésern oder
Kunststoffen bestehen kénnen. Bezliglich Art, GréRe,
Form, Material und Oberflachenbeschaffenheit der zu
beschichtenden Substrate ist die Anwendung der erfin-
dungsgemafien Aufdampfmaterialien daher keinerlei
Beschrankungen unterworfen, sofern die Substrate in die
Vakuumapparatur eingebracht werden kénnen und bei
den herrschenden Temperatur- und Druckverhaltnissen
stabil bleiben. Es hat sich jedoch als vorteilhaft heraus-
gestellt, die Substrate zur Erhéhung der Dichte der auf-
gebrachten Schichten vor und wahrend des Beschich-
tens zu erwarmen, so dass das Aufdampfmaterial auf ein
vorgeheiztes Substrat trifft. Je nach Art der eingesetzten
Substrate wird dabei auf Temperaturen bis 300°C er-
warmt. Diese MafRnahme an sich ist jedoch bekannt.
[0019] Als Aufdampfverfahren wird Ublicherweise ein
Hochvakuumaufdampfverfahren eingesetzt, bei wel-
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chem das Aufdampfmaterial in einer geeigneten Vorlage,
welche auch als Verdampfungstiegel oder-schiffchen be-
zeichnet wird, zusammen mit dem zu beschichtenden
Substrat in eine Vakuumapparatur eingebracht wird.
[0020] AnschlieRend wird die Apparatur evakuiert und
das Aufdampfmaterial durch Erhitzen und/oder Elektro-
nenstrahlbeschuss zur Verdampfung gebracht. Dabei
schlagt sich das Aufdampfmaterial als diinne Schicht auf
dem Substrat nieder.

[0021] Der Einsatz aufwendiger Methoden bei der Be-
schichtung, z.B. der lonenbeschuss (lon Assisted Depo-
sition, Plasma Assisted Deposition), ist bei Verwendung
der erfindungsgemaRen Aufdampfmaterialien nicht er-
forderlich. Dies verringert den apparativen Aufwand und
verringert damit die Kosten fur die Beschichtung, bei
gleichzeitiger Qualitéat der erhaltenen hochbrechenden
Schichten.

[0022] Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfin-
dung naher erlautern, ohne sie jedoch zu begrenzen.

Beispiele

Beispiel 1: Herstellung des Aufdampfmaterials

[0023] 97 Gewichtsprozent Tantaloxid (Ta,Og) und 3
Gewichtsprozent Tantal-Metall-Pulver werden unter Zu-
satz von Wasser in einer Kugelmuhle intensiv gemischt.
Anschlieend wird das Gemisch getrocknet und zu Kor-
nern mit einer KorngréRe von 1 bis 4 mm verarbeitet. Die
Kérner werden in einem Hochtemperatur-Vakuumofen
im Vakuum bei einem Druck unter 10 mPa (1x10-4 mbar)
mit einer Aufheizgeschwindigkeit von 1 K/min auf 1650°C
erhitzt und 32 Stunden bei dieser Temperatur gehalten.
AnschlieBend wird das Material mit 5 K/min abgekuhlt.
Nach Abkuhlen auf 25°C wird der Vakuumofen mit Luft
geflutet und das Material wird entnommen. Das erhaltene
Aufdampfmaterial besteht aus harten, tiefschwarzen
Kérnern mit der Zusammensetzung Ta,O, g.

Beispiel 2: Verwendung des Aufdampfmaterials zu Her-
stellung hochbrechender Schichten

[0024] Eine handelsiibliche Aufdampfanlage (L560
von Fa. Leybold) wird mit gereinigten Substraten aus
Quarzglas bestlckt. Das Aufdampfmaterial aus Beispiel
1 wird in den wassergekiihlten Kupfertiegel einer Elektro-
nenstrahlverdampfereinrichtung gefillt. Die Aufdampf-
anlage wird bis zu einem Druck von 1 mPa (1x10-5 mbar)
evakuiert. Dann wird die Substratheizung auf 200°C ein-
gestellt. Nach 1 Stunde ist eine gleichmafRlige Substrat-
temperatur von etwa 160°C erreicht. AnschlieRend wird
mit einem Regulierventil Sauerstoff in die Anlage einge-
lassen bis sich ein Druck von 20 mPa (2x10-4 mbar) ein-
stellt. Das Aufdampfmaterial wird dann unter einer Blen-
de eingeschmolzen und auf die Verdampfungstempera-
tur erhitzt. Beim Einschmelzen und Verdampfen tritt kein
Druckanstieg und kein Spritzen durch Schmelztrépfchen
auf. Dann wird die Blende gedffnet. Mit einem Schwing-
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quarzschichtdickenmessgerat wird die Aufdampfrate auf
0.2 nm/s eingeregelt. Anschlieend wird die Substanz
mit dieser Aufdampfrate verdampft bis eine Schichtdicke
von 230 nm erreicht ist. Die Verdampfung wird danach
beendet.

[0025] Die mit dem Aufdampfmaterial aufgebrachte
Schicht hat einen Brechungsindex von 2.05 bei 500 nm.
Die Schicht ist homogen, das heif’t der Brechungsindex
ist Uber die gesamte Schichtdicke konstant. Die Schicht
ist im sichtbaren Spektralbereich bei Wellenlangen tber
350 nm absorptionsfrei. Die Absorption steigt erst bei
etwa 300 nm steil zum ultravioletten Spektralbereich hin
an.

Patentanspriiche

1. Verwendung von Aufdampfmaterialien bestehend
aus Ta,O, mit x = 4.81 bis 4.88 zur Herstellung von
hochbrechenden Schichten.

2. Verwendunggemal Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Aufdampfmaterialien aus
Ta,0, g, bestehen.

3. Verwendung gemafR einem oder mehreren der An-
spriiche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, dass
die Aufdampfmaterialien durch Mischen von Ta,Os5
mit 1.9 bis 3.1 Gew.-% Ta, bezogen auf die Mi-
schung, Komprimieren oder Suspendieren, Formen
und anschlieRendes Sintern der Mischung im Vaku-
um erhaltlich sind.

4. Verwendung gemaf einem oder mehreren der An-
spriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass
die Aufdampfmaterialien durch Mischen von Ta,Og
mit 3 Gew.-% Ta, bezogen auf die Mischung, erhalt-
lich sind.

5. Verwendung gemaR einem oder mehreren der An-
spriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
die Aufdampfmaterialien in Form von Tabletten, Pel-
lets, Scheiben, Kegelstimpfen, Kérnern, Granula-
ten, Stangen oder Kugeln vorliegen.

6. Verfahren zur Herstellung von hochbrechenden
Schichten, umfassend

(a) das Herstellen von Aufdampfmaterialien be-
stehend aus Ta,O, mit x = 4.81 bis 4.88 durch
Mischen von Ta,Og mit 1.9 bis 3.1 Gew.-% Ta,
bezogen auf die Mischung, Komprimieren oder
Suspendieren, Formen und anschlielendes
Sintern der Mischung im Vakuum,

(b) das Einbringen der unter (a) hergestellten
Aufdampfmaterialien in eine mit einem zu be-
schichtenden Substrat bestlickte Vakuumappa-
ratur,
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(c) das Evakuieren der Vakuumapparatur,

(d) das Verdampfen der Aufdampfmaterialien
durch Erhitzen und/oder Elektronenstrahlbe-
schuss, wobei sich das Aufdampfmaterial auf
dem Substrat niederschlagt.

Verfahren gemall Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass Ta,05 mit 3 Gew.-% Ta, bezogen
auf die Mischung, gemischt wird, die Mischung kom-
primiert oder suspendiert, geformt und anschlieRend
im Vakuum gesintert wird.

Verfahren gemaf einem oder mehreren der Anspru-
che 6 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das
Substrat vor und/oder wahrend des Beschichtens er-
warmt wird.

Verfahren gemaf einem oder mehreren der Ansprii-
che 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass als
Substrate Scheiben, Prismen, Folien, optische Lin-
sen Brillengaser oder Objektive verwendet werden.

Verfahren gemaf einem oder mehreren der Ansprii-
che 6 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass Sub-
strate bestehend aus verschiedenen Glasern oder
Kunststoffen verwendet werden.

Verfahren gemaf einem oder mehreren der Ansprii-
che 6 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass das
Mischen von Ta,Og mit Ta unter Zusatz eines Tré&-
germediums und/oder Binde- bzw- Hilfsmitteln er-
folgt und das Tragermedium und die Binde- bzw-
Hilfsmittel nach dem Formen entfernt werden.

Claims

Use of vapour-deposition materials consisting of
Ta,0,, where x = 4.81 to 4.88, for the production of
highly refractive layers.

Use according to Claim 1, characterised in that the
vapour-deposition materials consist of Ta,O4 g,.

Use according to one or more of Claims 1 to 2, char-
acterised in that the vapour-deposition materials
are obtainable by mixing Ta,Og with 1.9 t0 3.1 % by
weight of Ta, based on the mixture, compressing or
suspending, shaping and subsequently sintering the
mixture in vacuo.

Use according to one or more of Claims 1 to 3, char-
acterised in that the vapour-deposition materials
are obtainable by mixing Ta,O5 with 3% by weight
of Ta, based on the mixture.

Use according to one or more of Claims 1 to 4, char-
acterised in that the vapour-deposition materials
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6.

10.

11.

are in the form of tablets, pellets, discs, truncated
cones, grains, granules, rods or spheres.

Process for the production of highly refractive layers,
comprising

(a) the preparation of vapour-deposition mate-
rials consisting of Ta,O,, where x=4.8110 4.88,
by mixing Ta,O5 with 1.9 to 3.1% by weight of
Ta, based on the mixture, compressing or sus-
pending, shaping and subsequently sintering
the mixture in vacuo,

(b) the introduction of the vapour-deposition ma-
terials prepared under

(a) into a vacuum apparatus fitted with a sub-
strate to be coated,

(c) the evacuation of the vacuum apparatus,
(d) the evaporation of the vapour-deposition ma-
terials by heating and/or electron beam bom-
bardment, during which the vapour-deposition
material precipitates on the substrate.

Process according to Claim 6, characterised in that
Ta,Oy is mixed with 3% by weight of Ta, based on
the mixture, the mixture is compressed or suspend-
ed, shaped and subsequently sintered in vacuo.

Process according to one or more of Claims 6 to 7,
characterised in that the substrate is warmed be-
fore and/or during the coating.

Process according to one or more of Claims 6 to 8,
characterised in that the substrates used are discs,
prisms, films, optical lenses, spectacle lenses or ob-
jectives.

Process according to one or more of Claims 6 to 9,
characterised in that substrates consisting of dif-
ferent glasses or plastics are used.

Process according to one or more of Claims 6 to 10,
characterised in that the mixing of Ta,O5 with Ta
is carried out with addition of a carrier medium and/or
binders or assistants, and the carrier medium and
the binders or assistants are removed after the shap-

ing.

Revendications

Utilisation de matériaux de dépdt en phase vapeur
constitués de Ta,0O,, ou x =4,81a 4,88, pour la pro-
duction de couches hautement réfractives.

Utilisation selon la revendication 1, caractérisée en
ce que les matériaux de dépdt en phase vapeur sont
constitués de Ta, 0y g,.
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Utilisation selon l'une ou plusieurs des revendica-
tions 1 a 2, caractérisée en ce que les matériaux
de dépdt en phase vapeur peuvent étre obtenus par
le mélange deTa,O5 avec de 1,9 & 3,1 % en poids
de Ta, sur la base du mélange, la compression ou
la mise en suspension, la mise en forme puis le frit-
tage du mélange sous vide.

Utilisation selon I'une ou plusieurs des revendica-
tions 1 a 3, caractérisée en ce que les matériaux
de dépbt en phase vapeur peuvent étre obtenus par
le mélange de Ta,O5 avec 3% en poids de Ta, sur
la base du mélange.

Utilisation selon l'une ou plusieurs des revendica-
tions 1 a 4, caractérisée en ce que les matériaux
de dépdbt en phase vapeur sont sous la forme de
comprimés, de pastilles, de disques, de cones tron-
qués, de grains, de granulés, de batonnets ou de
spheres.

Procédé de production de couches hautement ré-
fractives, comprenant

(a) la préparation de matériaux de dép6t en pha-
se vapeur constitués de Ta,O,, ou x = 4,81 &
4,88, par le mélange de Ta,O5 avec de 1,9 &
3,1% en poids de Ta, sur la base du mélange,
la compression ou la mise en suspension, la mi-
se en forme puis le fritage du mélange sous
vide,

(b) l'introduction des matériaux de dépét en pha-
se vapeur préparés en

(a) dans un appareil a vide pourvu d’un substrat
a revétir,

(c) 'évacuation de I'appareil a vide,

(d) I'évaporation des matériaux de dépét en pha-
se vapeur par chauffage et/ou bombardement
électronique, lors duquel ou desquels le maté-
riau de dépbt en phase vapeur précipite sur le
substrat.

Procédé selon la revendication 6, caractérisé en
ce que le Ta,05 est mélangé avec 3% en poids de
Ta, sur la base du mélange, le mélange est com-
pressé ou mis en suspension, mis en forme puis fritté
sous vide.

Procédé selon I'une ou plusieurs des revendications
6 a7, caractérisé en ce que le substrat est chauffé
avant et/ou pendant le revétement.

Procédé selon I'une ou plusieurs des revendications
6 a 8, caractérisé en ce que les substrats utilisés
sont des disques, des prismes, des films, des len-
tilles optiques, des lentilles ophtalmiques ou des ob-
jectifs.
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10. Procédé selon I'une ou plusieurs des revendications

1.

6 a9, caractérisé en ce qu’on utilise des substrats
constitués de différents verres ou plastiques.

Procédé selon 'une ou plusieurs des revendications
6a 10, caractérisé en ce que le mélange de Ta,Og
avec du Ta est effectué avec I'addition d’un milieu
véhicule et/ou des liants ou auxiliaires, et le milieu
véhicule et les liants ou auxiliaires sont éliminés
apres la mise en forme.
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