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FILTRY ANTYLASEROWE ZE SZKIL.A FOSFORANOWEGO
DOMIESZKOWANEGO CuO

Ryszard Stegpien?, Janusz Duszkiewicz", Wlodzimierz Sobkowicz",
Krzysztof Harasny", Andrzej Lecha?, Mirostaw Kwasny?

Ochrona wzroku przed promieniowaniem laserowym jest istotna dla wszystkich uzytkow-
nikéw laseréw i urzadzen laserowych. Stosowanie ochron osobistych staje si¢ obligato-
ryjne w $wietle nowych przepiséw bezpieczenstwa pracy z promieniowaniem laserowym
(EN 207, PN-EN-60825). Niniejsza praca dotyczy filtréw szklanych do antylaserowych
okularéw ochronnych. Opracowano syntezg i sposob wytapiania szkta domieszkowanego
jonami miedziowymi Cu?, przeznaczonego do stosowania w absorpcyjnych i absorpcyj-
no-interferencyjnych filtrach chronigcych przed promieniowaniem laserowym, gltéwnie
lasera neodymowego 0 A=1064 nm. Ustalono wplyw skladu chemicznego matrycy (ultra-,
meta- i pirofosforanowej oraz krzemianowej), stezenia jonéw Cu?* (1+5% mas CuO) i
warunkéw wytopu na wlasciwosci spektralne uzyskiwanych szkiet. Wykazano wyzszosc
matrycy fosforanowej nad krzemianowg w wytwarzaniu szkta na filtry o zadanej zdol-
no$ci do pochianiania promieniowania laserowego. Opracowano technologi¢ wytapiania
szkla fosforanowego z zawartoscia 3% mas CuQ. Zaprojektowano 1 wykonano filtry an-
tylaserowe na zakres 750+1100 nm o wysokiej gestosci optycznej (O.D.>5), spetniajace
wymagania EN 207.

1. WSTEP

Zasady bezpieczenstwa pracy z laserowymi urzadzeniami medycznymi [1] wymuszaja:
stosowanie odpowiednich filtréw ochronnych do okularéw i gogli stuzacych do ochrony
oczu przed promieniowaniem. Rowniez sprzet optyczny, mikroskopy operacyjne, wzier-
niki endoskopowe nalezy wyposaza¢ w filtry ochronne. Odpowiednie szkla ochronne
stosowane sa takze w technice wojskowej wyposazonej w urzadzenia laserowe.

W ostatnich latach w Polsce wzrosta produkcja i zastosowanie laseréw w medycy-
nie, gléwnie w chirurgii i biostymulacji, jak réwniez w technice cywilnej i wojskowe;j.
Ogoha sprzedaz urzadzen laserowych szacowana jest juz w tysiacach sztuk i wykazuje
stala tendencje zwyzkowa.

! Instytut Technologii Materiatéw Elektronicznych, ul. Wélczyniska 133, 01-919 Warszawa,
e-mail: stepie_r@itme.edu.pl
2 Instytut Optoelektroniki, Wojskowa Akademia Techniczna, ul. Kaliskiego 2, 00-908 Warszawa
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W medycznych urzadzeniach laserowych do transmisji promieniowania laserowego
z zakresu 6002200 nm powszechnie stosuje si¢ $wiattowody szklane réznej konstruk-
cji. Do standardowego wyposazenia medycznych urzadzen laserowych, oprécz odpo-
wiednich aplikatoréw $§wiatlowodowych, wchodza okulary chronigce wzrok operatora
1 pacjenta przed przypadkowym napromieniowaniem. Szczegdlnie wazna jest ochrona
wzroku przed promieniowaniem laseréw neodymowych (A = 1064 nm).

Zagrozenia wzroku powodowane promieniowaniem laserowym zaleza od dtugosci
fali promieniowania, jego mocy, czasu trwania ekspozycji i rodzaju tkanki gatki ocznej.
Promieniowanie ultrafioletowe C (100280 nm), B (280+315 nm) nie wnika do wngtrza
oka, jest pochtaniane w rogéwce i moze powodowac jej stany zapalne lub uszkodzenia.
Ultrafiolet A (315+400 nm) przenika do wnetrza oka powodujac starzenie soczewki
1 powstawanie katarakty fotochemicznej. Nadmierna ekspozycja na promieniowanie
z zakresu widzialnego wywotuje fotochemiczne i termiczne uszkodzenie siatkowki.
Podczerwien A (780+1400 nm) przechodzi réwniez do wnetrza oka powodujac ka-
tarakt¢ oraz poparzenie siatkdwki. Promieniowanie o dtugosci fali powyzej 1400 nm
naraza wylacznie rogodwke na szkodliwe efekty napromieniowania: oparzenie, kataraktg,
przymglenia.

Gléwne zagrozenia wzroku powodowane promieniowaniem laserowym dotycza
uszkodzenia siatkowki, poniewaz rogéwka, soczewka, ciecz wodnista i ciato szkliste
przepuszczaja promieniowanie w zakresie 400+-1400 nm. Wiazka laserowa jest skupiana
przez soczewke oka na siatkdwce, gdzie osiaga znaczne ggstosci mocy. Absorbowana
energia powoduje lokalne nagrzanie i oparzenie, zaréwno nablonka barwnikowego
siatkowki, jak 1 sasiadujacych z nim $wiattoczutych czopkow i precikow. To oparzenie
lub uszkodzenie moze spowodowaé przejsciowa lub trwata utrate zdolnosci widzenia, w
zaleznosci od czasu ekspozycji. Promieniowanie z zakresu dtugosci fal ponizej 400nm
i powyzej 1400 nm jest silnie absorbowane przez tkanki, dlatego nie wnika do wngtrza
oka i nie powoduje uszkodzenia rogowki i soczewki ocznej [2].

Wspotczesne filtry wykonywane sa ze szkiet o tradycyjnych skiadach i charak-
terystykach spektralnych. W wielu przypadkach filtry sg zbyt ciemne lub zupetnie
niedopasowane do czulosci oka ludzkiego z powodu wymaganej wysokiej gestosci
optycznej dla konkretnej dtugosci fali, charakterystycznej dla stosowanego lasera. Dla
uzytkownikéw filtréw bardzo waznym parametrem jest jednak mozliwie wysoka ich
transmisja w zakresie widzialnym.

Oferowane na polskim rynku okulary ochronne do laseréw pochodza z importu
lub wykonywane sa na bazie szkiel importowanych. W ciagu ostatnich 5 lat sprzedaz
okularéw antylaserowych w Polsce ksztaltowata si¢ na poziomie ~ 3 tys. rocznie, a
po wprowadzeniu norm europejskich dotyczacych zabezpieczenia wzroku ilos¢ ta be-
dzie wzrastala. Staly wzrost zainteresowania laserami i konkretne potrzeby rynkowe
skfonit autoréw do opracowania technologii wytopu specjalnych szkiet ochronnych i
wykonywania z nich filtrow.
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W przypadku okularéw chroniacych przed promieniowaniem o dtugosci fali 1064 nm
filtr powinien:je thimi¢ 10°-krotnie i charakteryzowac si¢ przepuszczalnoscia catkowita
w zakresie widzialnym na poziomie co najmniej 65%. Selektywna transmisj¢ swiatta
mozna realizowac za pomoca filtréw interferencyjnych lub absorpcyjnych. W przypadku
okularéw ochronnych, filtry interferencyjne nie moga mie¢ zastosowania ze wzgledu
na wystepowanie promieniowania odbitego i charakterystyke optyczna zalezna od kata
padania promieniowania. Klasyczne filtry antylaserowe wykonywane sa z barwionych
szkiet lub tworzyw sztucznych (najczesciej poliweglanowych). Powszechnie stosowane
w tworzywach sztucznych barwniki organiczne pochfaniajace promieniowanie w zakre-
sie bliskiej podczerwieni zbyt mocno ttumia promieniowanie z zakresu widzialnego.
Ponadto wystepuje w nich efekt nieliniowej absorpcji przy duzych nat¢zeniach wiazki
promieniowania i sg nietrwale fotochemicznie. Filtry z tworzyw sztucznych charakte-
ryzuja si¢ niekorzystnymi wilasciwosciami uzytkowymi, np. niskim progiem ggstosci
mocy, przy ktorej nastgpuje uszkodzenie. Prog ten dla plastyku wynosi 10+50 W/cm?,
natomiast dla szkta przekracza 10° W/cm?.

Trwaja wcigz poszukiwania filtrow, ktore obok spetniania podstawowych para-
metréw ochronnych, odznaczatyby sie wysokimi walorami uzytkowymi [3]. Obecnie
uwaga skupiona jest na szktach barwnych jako potencjalnym materiale do wytwarzania
filtrow antylaserowych. Znane z literatury [4-5] szkla absorpcyjne w podczerwieni to
szkla barwione glownie ;jonami miedzi i zelaza. Szkla z zawartoscia niklu i kobaltu
rowniez posiadaja silne pasma absorpcyjne w podczerwieni, ale jednoczesnie wykazuja
silng absorpcj¢ w zakresie widzialnym [6].

Celem niniejszej pracy bylo opracowanie syntezy i technologii wytapiania szkia
fosforanowego barwionego jonami miedzi, charakteryzujacego si¢ pasmem silnej
absorpcji w zakresie 6501200 nm, stosowanego m.in. do wytwarzania okularow
chroniacych przed promieniowaniem lasera Nd:YAG (A = 1064 nm). Przeprowadzone
prace badawczo-technologiczne pozwolity na ustalenie wptywu typu matrycy szklanej
(fosforanowej w kilku odmianach i poréwnawczej krzemianowej), stezenia jonow Cu?,
metody topienia, rodzaju tygla topliwnego, warunkéw redox (ktgbienia masy szklanej
tlenem), jak rOwniez objetosci wytopu na wlasciwosci spektralne uzyskiwanego szkia
filtrowego.

2. SYNTEZA SZKIEL

Badaniami obj¢to szkta o matrycy fosforanowej (P,0,-Al,0,-BaO/Ca0-ZnO-MgO-
-Na,0/K,0) i krzemianowej (SiO,-B,0,-Ba0-Ca0-Li,0-Na,0-K,0) (Tab.1).

Szkta barwiono tlenkiem miedzi w st¢zeniu 1+5% mas CuO. W grupie szkiet fos-
foranowych syntezy obejmowaly trzy typy matryc, ultra-, meta- i piro-fosforanows,
réznigce si¢ wyraznie zawartoscig P,O, i charakteryzujace si¢ bardzo zroznicowanym
wspotczynnikiem sktadu R. Do wytopow uzyto surowcow ,.czystych” i ,,czystych do
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analizy” w postaci pigciotlenku fosforu, fosforanow, tlenkow, weglanow i azotanow. Ze-
stawy na szkto krzemianowe sporzadzano z udzialem mielonego monokrysztatu kwarcu.
Miedz wprowadzano zawsze w postaci azotanu miedziowego Cu(NO,),*3H,0. Zesta-
wy wstepnie przetapiano w duzym tyglu ze spiekanego szkla kwarcowego 1 nastepnie
frytowano przez gwaltowne schladzanie w wodzie. W trakcie stapiania obserwowano
intensywne pienienie topiacego si¢ zestawu.

Tabela 1. Skiad chemiczny szkiel.
Table 1. Chemical composition of the glasses.

Lp. Iyp szkla Fosforanowe
Krzemianowe
Tlenek IRF-12 IRF-15 IRF-02 SiCu-3A
Ultra Meta Piro
1. [ PO, 66,93 56,38 52,56 -
2. | SiO, - - - 66,63
3. | ALO,B,O, 3,62 6,64 10,92 2,85
4. | BaO, CaO, MgO, ZnO, CuO 24,20 29,70 29,35 16,44
5. | Li,0,Na,0,K,0 5,25 7,27 7,18 14,08
6. |R 0,60 1,00 1,32 -

Wedhug [7] R = {{M,0]+[MO]+3[M,0,1}/[P,0,]
R=1 - szkia metafosforanowe; R<1 — szk{a ultrafosforanowe; R>1 - szkia pirofosforanowe
[M‘Oy] - stezenie skiadnika szkta w %mol

Prowadzono cztery rodzaje wytopow rozniace sig¢ stosowanym wsadem, objetoscig
masy szklanej i uzytym tyglem:

Typ wy- Masa wytopu Wsad do topienia Material tygla Pojemnosc
topu tygla
I 300+500 g fryta + zestaw na bazie | przezroczyste szkio | 300 cm?
P,O, w stosunku 1:1 kwarcowe (SiO,)
1| 500~1000 g | fryta + sthuczka (1:1) platyna (PtIr2%) 750 cm?
I 25kg 100% fryty spiekane szklo kwar- | 1300 cm?
cowe (Si0,)
v 9kg 100% sttuczki lub fryta + | platyna (Pt) 4000 cm?
sthuczka (1:1)

Trzy pierwsze rodzaje wytopoéw wykonywano w sylitowych piecach oporowych,
natomiast duze wytopy 9 kg — w piecu indukcyjnym (tygiel Pt jako element grzejny).
Szklo z wytopow realizowanych w duzych tyglach ze spiekanego SiO, wykorzystywane
bylo;jako sthuczka w innych wytopach. Szkta fosforanowe topiono w zakresie temperatur
1200=1250°C, a szklto krzemianowe w 1320-1360°C. W trakcie wszystkich wytopow
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stosowano dtugotrwale i intensywne klebienie masy (bubbling) czystym i suchym tlenem
(max. 30 ppm H,O). Najwyzsza jako$¢ szkla pod wzgledem jednorodnosci i stopnia
wyklarowania otrzymywano z duzych 9 kg wytopéw rodzaju IV (zestawienie na str.
55), realizowanych w piecu indukcyjnym.

3. POMIARY WEASCIWOSCI TRANSMISYJNYCH

Ze szkiet uzyskanych z poszczegolnych wytopow wycinano, szlifowano i polerowa-
no ptaskoréwnolegte ptytki o wymiarach 15 x 10 mm i grubosci 1 i 2 mm do pomiarow
spektralnych w obszarze UV-VIS-NIR (200 nm+3,3 pm). Probki nie wykazywaly wad
masy i powierzchni, byly jednorodne optycznie i prawidtowo odpr¢zone. Pomiary trans-
misji plytek przeprowadzono na spektrofotometrze VARIAN CARY 500 UV-VIS-NIR
oraz na spektrofotometrze PERKIN-ELMER Lambda 900. Wyniki pomiaréw w postaci
krzywych transmisji i wspofczynnika absorpcji dla prébek szklanych pochodzacych z
réznych wytopow przedstawiono na Rys. 1-6. Tab. 2-4 zawieraja natomiast zestawienie
najwazniejszych parametréw transmisyjnych szkiet ustalonych na podstawie przebiegu
krzywych spektralnych.

4. OMOWIENIE WYNIKOW

Miedz w szklach wystepuje zawsze w postaci mieszaniny jonéw Cu®* i Cu*. Jony
miedzi dwuwartosciowej (Cu?*) sa odpowiedzialne za wysoka absorpcje w obszarze NIR
i rownoczesnie za wysoka transmisje w zakresie widzialnym. Dlatego najwazniejszym
problemem przy otrzymywaniu filtrow na bazie szkiel miedziowych jest utrzymanie
w szkle mozliwie wysokiego stosunku stezen C = [Cu?*]/[Cu*]. Najbardziej wrazliwa
na zmiany stosunku C okazala si¢ transmisja szkiet przy dilugosci fali 380 nm. Jej
spadkowi odpowiada zmniejszenie si¢ stosunku stgzen C, czyli wzrost udziatu jonow
Cu* w ksztaltowaniu przebiegu krzywej spektralnej szkla. Jasno$¢ szkla oceniano na
podstawie transmisji dla dlugosci fali 380 nm {T(UV)} 1 520 nm {T(VIS)}, poléwkowe;j
dtugosci fali A,,, ,, (przy ktérej obserwuje si¢ 50% transmisji na prawej opadajacej galgzi
krzywej spektfalﬁej w pasmie widzialnym) oraz na podstawie szerokosci tego pasma
(Tab. 2-3). Im wyzsze warto$ci tych parametréw, tym korzystniejsza charakterystyka
szkla, wyzsze stezenie jonow Cu?*.

Przydatno$¢ szkiel na filtry ochronne, szczegélnie przed promieniowaniem lasera
neodymowego, oceniano na podstawie stosunku K = T(UV)/T(NIR) oraz szerokosci
poléwkowej AL, ., pasma absorpcyjnego w obszarze NIR. Wysokie wartosci wymie-
nionych parametréw korzystnie §wiadcza o szkle na filtr.

Sposréd szkiet fosforanowych najkorzystniejszymi wiasciwosciami spektralnymi
charakteryzuja si¢ szkla ultrafosforanowe (R<1, Rys. 1, Tab. 2-4). Wzgledy technolo-
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Rys.1. Krzywe transmisji dla réznych matryc szklanych (fosforanowych i krzemianowe;j) bar-
wionych 3% CuO.

Fig.1. Transmission curves for different glass matrix (phosphate and silicate) colored by 3% of
CuO.

giczne (bardzo intensywne parowanie P,O, i trudno$¢ utrzymania jego zawarto$ci na
zatozonym poziomie) i uzytkowe (staba odpornosé hydrolityczna) przemawiajg prze-
ciwko stosowaniu tego typu szkla na filtry. Lepsze cechy przejawia szklo o matrycy
metafosforanowej. Charakteryzuje si¢ ono nieco gorszymi wlasciwosciami spektralnymi,
ale jego wysoka transmisja w 380 nm (Tab.2) i wysoka jasnos¢, o ktorej swiadczy cal-
kowity fotometryczny wspélczynnik przepuszczalnosci §wiatla na poziomie ~ 67,5%
(Tab.4), wyzszym od wymaganych dla filtréw 65%, przemawiaja na jego korzys$¢.

Szklo miedziowe o matrycy krzemianowej nie nadaje si¢ do bezposredniego sto-
sowania na filtry do bliskiej podczerwieni. Bez dodatkowych pokry¢ cienkowarstwo-
wych, obnizajacych jego transmisj¢ w zakresie 800~1100 nm, trudno je wykorzystaé
w wytwarzaniu filtréw na fal¢ 1060 nm.

Oprécz odpowiedniej matrycy szklanej, decydujacy wplyw na wiasciwosci spek-
tralne ma stopien dotlenienia masy i material tygla uzytego do wytopéw. O znaczacej
roli tych czynnikéw $wiadcza dane zawarte na Rys. 2 i w Tab. 2-3 (poz. 5-6). Najko-
rzystniejsza charakterystyke posiadaja szkla topione w tyglu ceramicznym - ze szkla
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Tabela 2. Poréwnanie wiasciwos$ci transmisyjnych szkiet fosforanowych i krzemianowego
domieszkowanych CuO.

Table 2. Comparison of the CuO-doped phosphate and silicate glasses transmission properties.

' ' Transmisja [%] dla A[nm] _ T(UV) A,
Poz. | Opis prébki szkla 380 520 1060 = T (NIR) any
T(UV) T(VIS) | T(NIR)
Wplyw matrycy szklanej (3% mas CuO, tygiel ze szkia SiO,) (Rys.1)
1. IRF-12 ultra 87,41 90,06 0,01 8741,0 617
2. IRF-15 meta 87,41 89,13 0,41 213,2 617
3. [RF-02 piro 84,61 88,90 0,47 180,0 611
4 SiCu-3A krzemianowe 49,55 7511 26,79 2,9 571
Wplyw kiebienia tlenem w trakcie wytopu (IRF-15 A/3% CuO, tygiel Pt) (Rys. 2)
5. Kigbienie O, 88,42 89,57 0,59 149,9 625
6 Bez kigbienia 53,18 82,27 13,08 3,9 673
Wptyw stezenia CuO (IRF-02, tygiel ze szkta SiO, ) (Rys. 3)
7. 1% CuO 88,67 89,83 15,38 58 665
8. 2% CuO 88,02 89,74 3,22 273 631
9. 3% CuO 84,61 88,91 0,47 180,0 611
10. [4% CuO 79,58 87,98 0,15 530,5 603
11 5% Cu 77,02 87,22 0,03 2567,3 594
Wpltyw rodzaju tygla i metody topienia (IRF-15 A/3% CuO) (Rys. 5)
12.  [Szkio SiO, 87,41 89,13 0,41 213,2 618
13. |Pt oporowy 84,46 88,49 0,56 150,8 617
14  |Pt indukcyjny 82,90 89,87 0,92 90,1 632
Wytopy w piecu indukcyjnym (IFR-15/3% CuO) (Rys. 6)

15. |Wytopl 82,90 89,87 0,92 90,1 632
16. |Wytop Il 85,64 88,82 0,91 94,1 632
17.  |Wytop III 86,03 89,65 0,79 108,9 629

krzemionkowego (kwarcowego) SiO, (Rys. 5, Tab. 2-3, poz. 12-14). Zastosowanie
tygla zz stopu platynowego pogarsza ja (obnizenie wspoiczynnika K z 213 do 150).
Widoczne jest to szczegdlnie w duzym 9 kg wytopie w piecu indukcyjnym (K ~90),
poniewaz w tym przypadku dodatkowy wptyw ma niewystarczajace dotlenienie duzej
objetosci topionego szkla. Zwigkszenie intensywnosci kigbienia masy tlenem poprawia
nieco charakterystyke spektralna szkla z wytopéw indukcyjnych (wzrost K z 90 do 109;
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Rys.2. Wplyw klebienia masy szklanej tlenem (bubblingu tlenowego) na przebieg krzywej trans-
misji w obszarze UV-VIS-NIR

Fig.2. The influence of the glass melt oxygen bubbling on the course of transmission curve in
the area UV - VIS - NIR
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Rys.3. Krzywe transmisji szkta IRF-02 z r6zna zawartoscia CuO.
Fig.3. Transmission curves for IRF-02glass with different content of CuO.
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Tab. 2, poz.15-17; wzrost AA_._. w obszarze NIR z 991 do 1009 nm, Tab. 3, poz.15-
-17). Nie ma jednak alternatywy dla laboratoryjnego wytopu indukcyjnego w duzym
tyglu Pt. Metoda indukcyjnego topienia pozwala na otrzymanie szkla miedziowego o
wysokiej jednorodnosci optyczne;j.

Stezenie 3% mas CuO uznano za optymalne, przy wyzszym bowiem trudno
utrzymac stosunek stezen C=[Cu?*}/[Cu’] na wystarczajaco wysokim poziomie. Przy

Tabela 3. Poréwnanie pasma transmisyjnego (VIS) i absorpcyjnego (NIR) w szklach o matrycy
fosforanowej i krzemianowej domieszkowanych CuO.

Table 3. Comparison of the width of transmission and absorption bands (in VIS and NIR regions
respectively) for CuO-doped phosphate and silicate glasses.

Pogz. Opis prébki szkla Szerokos¢ p(:j;’)gvkowa pasma IA}\.mm {nm] w I\;)It;{szarze
Wplyw matrycy szklanej (3% mas CuO, tygiel ze szkla SiO,) (Rys.1)

1. IRF-12 ultra 301 1232

2. IRF-15 meta 289 1049

3. IRF-02 piro 273 1040

4 SiCu-3 A krzem. 191 685

Wplyw kiebienia tlenem w trakcie wytopu (IFR-15 A/3% CuO, tygiel Pt) (Rys.2)
5. Kigbienie O, 301 1033
6 Bez kiebienia 301 748
Wplyw stezenia CuO (IRF-02, tygiel ze szkta SiO,) (Rys.3)

7. 1% CuO 344 722

8. 2% CuO 301 911

9. 3% CuO 273 1044

10. 4% CuO 259 1098

11 5% CuO 245 1173
Wpbw rodzaju tygla i metody topienia (IRF-154/3%CuQ) (Rys.5)

12. Szkto SiO, opor. 289 1051

13. Pt oporowy 291 1089

14 Pt indukcyjny 309 991

Wtopy w piecu indukcyjnym (IRF-15/3%CuQ) (Rys.6)

15. Wytop 1 309 991

16. Wytop II 311 991

17. Wytop III 306 1009
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wyzszym stezeniu ro$nie udziat [Cu*] powodujacy obnizenie transmisji w 380 nm do
poziomu ponizej 80% dla d = 1 mm (Tab. 2, poz. 10-11). Maleje przy tym znaczaco
szerokos$¢ potowkowa AA.,,, ., pasma w obszarze VIS (Tab. 3 , poz. 10-11). Przy st¢ze-
niu 3% mas CuO wspdtczynnik absorpcji jest juz wystarczajaco wysoki (53,6 cm™ dla
A = 1060 nm, Rys. 4) i umozliwia wytwarzanie cienkich 2 mm filtréw o wymaganym

stopniu ochrony.
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Rys.4. Charakterystyka absorpcyjna szkla IRF-02 (wplyw stgzenia CuO).
Fig.4. Absorption characteristics of the IRF-02 glass (influence of CuO concentration).

Tabela 4. Catkowity fotometryczny wspotczynnik przepuszczalnosci swiatla 1 [%] dla 2 mm

grubosci warstwy szkla.

Table 4. Total photometric light transmission t [%] for 2 mm thickness glass layer.

Poz. Nazwa szkia T [%]
1. IRF-12  ultrafosforanowe 69,36
2. IRF-15 metafosforanowe 67,45
3. IRF-02  pirofosforanowe 65,77
4. SiCu-3A krzemianowe 29,15
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Rys.S. Przebieg krzywych transmisji szkta IRF-15/3% CuO w zaleznosci od rodzaju tygla i

metody topienia.

Fig.5. Influence of the crucible type and melting method on the course of IRF-15/3% CuO glass

transmission curves.

Tabela 5. Czterowarstwowy stos interferencyjny.
Table 5. Four-layer interference stack.

Warstwa Yiateriat riiitts l(l:)( (éwg::l:;.“fali)
Powietrze 1,000 1,0
L. MgF, 1,385 1,0
2. Zr0, 2,068 1,0
3 Zr0, 2,068 1,0
4. ALO, 1,673 1,0
Podktad 1,530
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Rys.6. Krzywe transmisji szkla IRF-15/3% CuO z réznych wytopéw indukcyjnych.
Fig.6. Transmission curves of the IRF-15/3% CuO glass melted in induction furnace.

5. PROBY APLIKACYJNE

Z opracowanego szkla fosforanowego IRF-15, domieszkowanego 3% mas CuO
wykonano seri¢ informacyjng filtrow. Wykorzystano bloki szklane pochodzace z wy-
topow indukcyjnych. Jakosé szkla w blokach sprawdzono na zgodnosé ze Wstgpnymi
Wymaganiami Technicznymi (WWT).

W zakresie wlasciwosci spektralnych szklo musiato odpowiada¢ nastgpujacym
wymaganiom:

* transmisja (T) plytki testowej o grubosci 1 mm dla dtugosci fali A=500 nin nie moze
by¢ nizsza niz 88% (bez uwzglgdniania strat odbiciowych),

* polozenie maksimum transmisji — w przedziale 490+510 nm,

s polozenie maksimum absorpcji — w zakresie 875+900 nm,

» wspotczynniki absorpcji dla dtugosci fal: A = 900 1m - 75 £ 7 cm™, A = 1064 nm

-55+5cm’.

Grubos$¢ koncowa filtru wynika z konkretnego zapotrzebowania. Dla przyj¢tej
grubosci filtru d = 2,5 mm jego ggstosé optyczna (O.D.) dla wybranych dlugosci fal

Wynosi:
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A [nm] O.D. L (stopien ochrony)
700 2,6 2
800 6,2 6
900 7,7 7

1064 6,5 6

Pomigdzy O.D. a wspélczynnikiem absorpcji istnieje liniowa zaleznos¢ :

0.D.=0.43 ad,

gdzie:

d- grubosc¢ szkla [cm]

a — wspolczynnik absorpcji [1/cm]

Konficowa O.D. filtru mozna wigc ustala¢ dobierajac grubo$¢ warstwy szkla.

Jony Cu? nadaja szkhlu charakterystyczna niebieska barwe, Zle tolerowana przez
wzrok. W celu przystosowania barwy filtru do czulosci spektralnej oka, podniesienia
kontrastu i podwyzszenia ogdinej transmisji, szkta mozna modyfikowa¢ stosami interfe-
rencyjnymi. Przykladem takich rozwiazan sa Blue-Blocker, odcinajacy promieniowanie

niebieskie, nakladany na jedna powierzchnig, oraz warstwy antyrefleksyjne napylane
na drugg (Rys. 7).
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Rys.7. Charakterystyki spektralne filtru ze szkta fosforanowo-miedziowego o grubosci 2,5 mm.
Krzywa srodkowa — filtr bez warstw, krzywa dolna — z warstwa BB, krzywa géma — z obustronng
warstwa antyrefleksyjna.

Fig.7. Spectral characteristics of the filter (d = 2.5 mm) made of copper-phosphate glass: 1 - fil-

ter with two-sided anti-reflection layers; 2 — filter without layers; 3 — filter with Blue-Blocker
layers.
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Proces naparowania warstw przeprowadzano na napylarce Leybold 1100 z wyko-
rzystaniem wielopozycyjnego dziata elektronowego o mocy 10 kW. Stos interferencyjny
(warstwy AR) skladat si¢ z 4 warstw parowanych materialow (Tab. 5). Uzyskane filtry
moga znalez¢ zastosowanie do ochrony wzroku przed promieniowaniem laserowym w
zakresie spektralnym 700+1320 nm.

Z wykonanej partii informacyjnej filtréw okularowych kilka probek w postaci luz-
nych ptytek, jak rowniez zabudowanych w gotowych okularach, przekazano do oceny
do Zaktadu Ochron Osobistych Centralnego Instytutu Ochrony Pracy (CIOP) w Lodzi.
Przeprowadzono tam rutynowe badania na zgodnos¢ filtréow z wymaganiami EN 207.
W przypadku okularéw wykonano badanie ich odpornosci na uderzenie przy uzyciu
stalowej kulki uderzajacej z predkoscia 12 m/s. Wykonane badania spektrofotometryczne
pozwolily na oznaczenie: wspétczynnika przepuszczania [%], gestosci optycznej i na
je) podstawie stopnia L ochrony filtréw dla poszczegélnych zakreséw widma. Wyzna-
czono catkowity fotometryczny wspotczynnik przepuszczania swiatla (7 = 66%) oraz
zredukowany wspoétczynnik luminancji rozproszenia (0,045 — 0,135). Stwierdzono peina
zgodno$¢ wynikow badan optycznych filtrow z wymaganiami normy EN 207. Jesli
chodzi o wytrzymatos¢ mechaniczna, to probki spelnily wymagania tzw. odpornosci
podwyzszonej na uderzenie. Opracowane filtry moga by¢ z powodzeniem zastosowane
do budowy okularéw chroniacych przed promieniowaniem laserowym. Dzigki warstwom
antyrefleksyjnym transmisja ich poza obszarem absorpcji przekracza 90%. Charaktery-
Zuja tez si¢ gestoscia optyczng O.D.>5 dla zakresu 750+1100 nm, zapewniajac w tym
obszarze wymagany wysoki poziom ochrony antylaserowej (L >5 ).
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SUMMARY

ANTI-LASER FILTERS MADE OF CuO-DOPED PHOSPHATE GLASS

The protection of sight against laser radiation is very important for all lasers and
laser devices users. The usage of the protective glasses becomes obligatory according
to new regulations of safety work with laser radiation (EN 207, PN-EN-60825). The
elaboration of the glass filters for safety goggles was the aim of this work. The synthesis
and melting method the glass, doped with copper ions (Cu?"), designed for absorption
and absorption-interference anti-laser filters, mainly against neodymium laser radiation
A = 1064 nm, has been worked out. The effects of the glass matrix (ultra-, meta- and
pyrophosphate or silicate) chemical composition, Cu?* ions concentration (1+5 mass % of
Cu0), as well as glass melting condition on spectral properties of obtained glasses have
been determined. The superiority of a phosphate over silicate matrix in manufacturing
a glass for filters with set anti-laser protection level has been shown. The laboratory
method of making the glass with 3 mass % content of CuQ has been worked out. The
anti-laser filters with high optical density for the range of A = 750+~1100 nm (O.D.>5),
which fulfill the requirements of EN 207, were designed and manufacture.
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