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000 CVD process, wherein the wear-protection
coating has at least one Ti;ALC)N, layer
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Rontgendiffraktogramm Beschichtung Nr. 4 (Erfindung)
cc

AA Intensity
BB Degree 2-Theta
CC X-ray diffractogram coating no. 4 (invention)

(57) Zusammenfassung: Werkzeug mit
einem  Grundkdrper aus Hartmetall,
Cermet, Keramik, Stahl oder
Schnellarbeitsstahl und einer darauf im
CVD-Verfahren aufgebrachten ein- oder
mehrlagigen

VerschleiBschutzbeschichtung, wobei die

Verschleilschutzbeschichtung wenigstens eine TiiAlCyN.-Lage aufeist mit Stéchiometriekoeffizienten 0,70 <x<1,0 <y <0,25

und 0,75 <z < 1,15,

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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wobei die TiixAl:CyN,-Lage eine Dicke im Bereich von 1 pum bis 25 um hat und eine kristallographische Vorzugsorientierung
aufweist, die durch ein Verhiltnis der Intensitdten der Rontgenbeugungspeaks der kristallografischen {111}-Ebene und der
{200} -Ebene charakterisiert ist, bei dem 1{111} / 1{200} > 1 +h (In h)?, wobei h die Dicke der TiixAlLCyN,-Lage in "um" ist.
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Gegenstand der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Werkzeug mit einem Grundkorper aus Hartmetall, Cermet, Keramik,
Stahl oder Schnellarbeitsstahl und einer darauf im CVD-Verfahren aufgebrachten ein- oder mehr-
lagigen Verschleildschutzbeschichtung, wobei die Verschlei3schutzbeschichtung wenigstens eine
Ti«AKCyN.—Lage aufweist mit Stdéchiometriekoeffizienten 0,70<x<1, 0<y<0,25 und
0,75z <1,15 und mit einer kristallographischen Vorzugsorientierung. Weiterhin betrifft die Er-

findung ein Verfahren zur Herstellung eines solchen Werkzeugs.

Hintergrund der Erfindung

Schneideinsatze fiir die Werkstoffbearbeitung, insbesondere fir die zerspanende Metallbearbei-
tung, bestehen aus einem Substratkorper aus Hartmetall, Cermet, Keramik, Stahl oder Schnell-
arbeitsstahl, der in den meisten Fallen zur Verbesserung der Schneid- und/oder Verschleil3eigen-
schaften mit einer ein- oder mehrlagigen Hartstoffbeschichtung versehen ist. Die Hartstoffbe-
schichtung besteht aus Ubereinander angeordneten Lagen monometallischer oder gemischtme-
tallischer Hartstoffphasen. Beispiele fir monometallische Hartstoffphasen sind TiN, TiC, TiCN
und Al;Os. Beispiele fur gemischtmetallische Phasen, bei denen in einem Kristall ein Metall teil-
weise durch ein anderes ersetzt ist, sind TIAIN und TIAICN. Beschichtungen der vorgenannten
Art werden durch CVD-Verfahren (chemische Dampfphasenabscheidung), PCVD-Verfahren
(Plasma-unterstitzte CVD-Verfahren) oder durch PVD-Verfahren (physikalische Dampfphasen-
abscheidung) aufgebracht.

Es hat sich gezeigt, dass bestimmte Vorzugsorientierungen des Kristallwachstums bei der Ab-
scheidung im PVD- oder CVD-Verfahren besondere Vorteile haben kdnnen, wobei fir unter-
schiedliche Anwendungen des Schneideinsatzes auch unterschiedliche Vorzugsorientierungen
bestimmter Lagen einer Beschichtung besonders vorteilhaft sein kénnen. Die Vorzugsorientie-

rung des Wachstums wird in der Regel in Bezug auf die liber die Miller-Indizes definierten Ebe-
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nen des Kristallgitters angegeben und als kristallographische Textur (z. B. Fasertextur) bezeich-

net.

Die DE 10 2005 032 860 offenbart eine Hartstoffbeschichtung mit einer Lage aus kubisch fla-
chenzentriertem Ti1AlxN mit einem Al-Gehalt von 0,75 <x < 0,93 und ein Verfahren zu deren

Herstellung.

Die DE 10 2007 000 512 offenbart eine Hartstoffbeschichtung mit einer Lage aus TiAIN, die auf
einer unmittelbar auf dem Substrat abgeschiedenen ersten Lage aus TiN, TiCN oder TiC und
einer zwischen den beiden Lagen vorgesehenen Anbindungslage mit einem Phasengradienten
abgeschieden ist. Die Lage aus TiAIN weist eine Vorzugsorientierung des Kristallwachstums be-

zuglich der (200)-Ebene des Kristallgitters auf.

Die Offenlegungsschriften WO 2009/112115, WO 2009/112116 und WO 2009/112117A1 offen-
baren mittels CVD-Verfahren abgeschiedene TiAIN- und TiAICN-Lagen mit hohem Al-Anteil und
kubisch flachenzentriertem Gitter, jedoch sind keine kristallographischen Vorzugsorientierungen

des Kristallwachstums beschrieben.

Mittels PVD-Verfahren hergestellte TiAIN-Beschichtungen mit verschiedenen kristallographischen
Vorzugsorientierungen des Kristallwachstums sind bekannt, jedoch sind PVD-Beschichtungen mit
kubisch flachenzentriertem Gitter der TiAIN-Beschichtungen im Gegensatz zu CVD-
Beschichtungen auf Al-Gehalte von weniger als 67 % beschrankt. TiAIN-Beschichtungen mit ei-
ner kristallographischen Vorzugsorientierung der {200}-Ebene beziglich der Wachstumsrichtung
der Kristallite werden als vorteilhaft flUr die Metallbearbeitung beschrieben (z. B.
US 2009/0274899, US 2009/0074521 und WO 2009/127344).

Aufgabe

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindungen bestand in der Bereitstellung von Schneideinsatzen
fur die spanende Metallbearbeitung, insbesondere die Dreh- und Frasbearbeitung von Stahl-
oder Gusswerkstoffen, die eine gegentber dem Stand der Technik verbesserte Verschleillbe-

standigkeit aufweisen.
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Beschreibung der Erfindung

Gelost wird diese Aufgabe durch ein Verfahren zur Herstellung eines Werkzeugs mit einem

Grundkorper aus Hartmetall, Cermet, Keramik, Stahl oder Schnellarbeitsstahl und einer darauf im

CVD-Verfahren aufgebrachten ein- oder mehrlagigen Verschlei3schutzbeschichtung, wobei die

Verschlei3schutzbeschichtung wenigstens eine Tii«AlxCyN.—Lage aufweist mit Stéchiometrieko-

effizienten 0,70 < x<1,0=<y<0,25und 0,75 <z < 1,15 und mit einer Dicke im Bereich von 1 ym

bis 25 ym, wobei zur Herstellung der Ti1..AlkCyN.—Lage

a)

die zu beschichtenden Kdrper in einem im Wesentlichen zylindrischen CVD-Reaktor plat-
ziert werden, der fur ein Anstromen der zu beschichtenden Korper mit den Prozessgasen
in einer Richtung im Wesentlichen radial zur Langsachse des Reaktors ausgelegt ist,
zwei Vorlaufergasgemische (VG1) und (VG2) bereitgestellt werden, wobei
das erste Vorlaufergasgemisch (VG1)
0,005% bis 0,2 Vol.-% TiCls,
0,025% bis 0,5 Vol.-% AIClsund
als Tragergas Wasserstoff (H2) oder ein Gemisch aus Wasserstoff und Stickstoff
(H2/N2) enthalt und
das zweite Vorlaufergasgemisch (VG2)
0,1 bis 3,0 Vol.-% wenigstens eines N-Donors, ausgewahlt unter Ammoniak (NH3)
und Hydrazin (N2H4), und
als Tragergas Wasserstoff (H2) oder ein Gemisch aus Wasserstoff und Stickstoff
(H2/N2) enthalt,
und das erste Vorlaufergasgemisch (VG1) und/oder das zweite Vorlaufergasgemisch
(VG2) gegebenenfalls einem C-Donor, ausgewahlt unter Acetonitrii (CH3CN), Ethan
(C2Hs) , Ethen (C2H4) und Ethin (C2Hz2) und Gemischen davon, enthalt, wobei der Ge-
samt-Vol.-%-Anteil von N-Donor und C-Donor in den Vorlaufergasgemischen (VG1, VG2)
im Bereich von 0,1 bis 3,0 Vol.-% liegt,
die zwei Vorlaufergasgemische (VG1, VG2) vor dem Eintritt in die Reaktionszone ge-
trennt gehalten werden und bei einer Prozesstemperatur im CVD-Reaktor im Bereich von
600°C bis 850 °C und einem Prozessdruck im CVD-Reaktor im Bereich von 0,2 bis 18

kPa im Wesentlichen radial zur Langsachse des Reaktors eingeleitet werden,
wobei das Verhaltnis der Volumengasstrome (7 ) der Vorlaufergasgemische (VG1, VG2)

¥ (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,5 betragt.



10

15

20

25

30

35

WO 2014/173755 PCT/EP2014/057720

Im Sinne der vorliegenden Erfindung beziehen sich Vol.-%-Anteile in den Vorlaufergasgemischen
auf das Gesamtvolumen des in die Reaktionszone eingeleiteten Gasgemisches aus den ersten

und zweiten Vorlaufergasgemischen.

Es wurde (berraschend gefunden, dass durch die erfindungsgemalle Prozessfluhrung
Ti1xAKCyNz- und TirxAlkN-Lagen mit Stoéchiometriekoeffizienten 0,70 < x <1, 0 <y < 0,25 und
0,75<z<1,15 und mit kubisch flachenzentrietem Gitter hergestellt werden kdnnen, die eine
ausgepragte Vorzugsorientierung des Kristallwachstums bezlglich der {111}-Ebene des Kristall-
gitters aufweisen. Die erfindungsgemaflen Beschichtungen weisen im Vergleich zu bekannten
Beschichtungen mit TIAICN- und TiAIN-Lagen, insbesondere solchen mit Vorzugsorientierung
des Kristallwachstums bezlglich der {200}-Ebene des Kristallgitters, Uberragende Eigenschaften
in der Metallbearbeitung auf. Es wurde weiterhin Uberraschenderweise gefunden, dass man bei
einem Schneideinsatz mit einer Beschichtung der hierin beschriebenen Art bei der spanenden
Metallbearbeitung, insbesondere bei der Dreh- und Frasbearbeitung von Stahl- oder Gusswerk-
stoffen, eine gegeniiber bekannten Schneideinsatzen verbesserte Verschleiltbestandigkeit und

einem breiteren Anwendungsbereich erzielen kann.

Bei dem erfindungsgemalien CVD-Verfahren werden zwei Vorlaufergasgemische (VG1) und
(VG2) bereitgestellt, wobei das erste Vorlaufergasgemisch (VG1) die Metalle Ti und Al in der
Form ihrer Chloride und Tragergas enthalt und das zweite Vorlaufergasgemisch (VG2) wenigs-
tens einen N-Donor enthalt. Fir die Herstellung einer reinen TiAIN-Lage wird in der Regel nur N-
Donor Ammoniak (NHs) oder Hydrazin (N2H4) eingesetzt. Fir die Herstellung TiAICN-Lage wer-
den N-Donor und C-Donor eingesetzt, beispielsweise Ammoniak (NH3) im Gemisch mit Ethen
(C2Ha). Acetonitril (CH3CN) wirkt im erfindungsgemalien Verfahren Gberwiegend als C-Donor und
wird demzufolge im Gemisch mit einem N-Donor eingesetzt. Je nach gewlnschter Stochiometrie
kédnnen Gemische mit weiteren N-Donoren und C-Donoren eingesetzt werden. Flr das erfin-
dungsgemalke Verfahren ist erforderlich, dass der N-Donor getrennt von den Chloriden der Metal-
le Ti und Al zugeflhrt wird, dagegen kann der C-Donor sowohl Uber das erste Vorlaufergasge-
misch (VG1) als auch Uber das zweite Vorlaufergasgemisch (VG2) zugefihrt werden. In einer

weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung ist der N-Donor Ammoniak (NHa).

Das erfindungsgemal? angewendete CVD-Verfahren ist ein MT-CVD-Verfahren bei einer Pro-
zesstemperatur im CVD-Reaktor im Bereich von 600°C bis 850 °C und einem Prozessdruck im
Bereich von 0,2 bis 18 kPa. Der CVD-Reaktor ist ein im Wesentlichen zylindrischer Reaktor, der
fur ein Anstromen der zu beschichtenden Korper mit den Prozessgasen in einer Richtung im We-

sentlichen radial zur Langsachse des Reaktors ausgelegt ist, d. h. von der Mittelachse des zylind-
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rischen Reaktors in Richtung der vom Zylindermantel gebildeten Aulkenwande des Reaktors.
Solche zylindrischen Reaktoren sind bekannt und kommerziell erhaltlich, beispielsweise die CVD-

Beschichtungssysteme des Typs Bernex® BPXpro der Firma lonbond AG Olten, Schweiz.

Eine wesentliche VerfahrensmalRnahme des erfindungsgemallen Verfahrens besteht darin, dass
die zwei Vorlaufergasgemische (VG1) und (VG2) vor dem Eintritt in die Reaktionszone getrennt
gehalten werden. Wird dies nicht eingehalten, konnen die Vorlaufergasstrome bereits zu frih
reagieren, beispielsweise in den Zufiihrungsleitungen, und die gewinschte Beschichtung wird

nicht erzielt.

Eine weitere wesentliche VerfahrensmalRnahme des erfindungsgemalen Verfahrens besteht
darin, dass das Verhaltnis der Volumengasstrome (7 ) der Vorlaufergasgemische (VG1, VG2)
v (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,5 betragt. Wahlt man das Verhaltnis der Volumengasstrome (7 )
der Vorlaufergasgemische (VG1, VG2) v (VG1)/ v (VG2) grolRer als 1,5, erhalt man nicht die

gewiinschten Eigenschaften der Ti..AlkCyN.—Lage, insbesondere nicht die Vorzugsorientierung
des Kiristallwachstums beziglich der {111}-Ebene des Kristallgitters, die hierin als das Verhaltnis
der Intensitaten der Rontgenbeugungspeaks {111}/ 1{200} definiert ist und erfindungsgeman
>1+ h (In h)? sein soll, wobei h die Dicke der Ti1-«AlkC,N~Lage in "um" ist.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung liegt die Prozesstemperatur im CVD-
Reaktor im Bereich von 650°C bis 800 °C, vorzugsweise im Bereich von 675°C bis 750 °C.

Ist die Prozesstemperatur im CVD-Reaktor zu hoch, werden hohe Gehalte an hexagonalem AIN

in der Schicht erhalten, wodurch u.a. die Schichtharte sinkt.

Ist die Prozesstemperatur im CVD-Reaktor hingegen zu niedrig, kann die Abscheiderate in einen
unwirtschaftlichen Bereich sinken. Zudem werden bei niedrigen Temperaturen Schichten mit

Chlor-Gehalten >1 At.-% und geringerer Harte erhalten.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung liegt der Prozessdruck im CVD-

Reaktor im Bereich von 0,2 bis 7 kPa, vorzugsweise im Bereich von 0,4 bis 1,8 kPa.

Ist der Prozessdruck im CVD-Reaktor zu hoch, fuhrt dies zu einer ungleichmaRigen Schichtdi-
cken-Verteilung an den Werkzeugen mit erhdhter Schichtdicke an den Kanten, dem sogenannten

Dogbone-Effekt. Zudem werden haufig hohe Anteile an hexagonalem AIN erhalten.
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Ein Prozessdruck im CVD-Reaktor kleiner 0,2 kPa ist hingegen technisch schwierig zu realisie-
ren. Zudem ist bei zu niedrigem Prozessdruck die gleichmalige Beschichtung der Werkzeuge

nicht mehr gewahrleistet.

In einer weiteren bevorzugten Ausflhrungsform der Erfindung ist das Verhaltnis der Volumen-
gasstrome (7 ) der Vorlaufergasgemische (VG1, VG2) v (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,25, vor-

zugsweise kleiner als 1,15.

Ist das Verhaltnis der der Volumengasstrome (v ) der Vorlaufergasgemische (VG1, VG2) zu
hoch, wird in der Regel eine andere als die erfindungsgemale {111}-Vorzugsorientierung erhal-

ten.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung werden die Konzentration von
TiCls in dem Vorlaufergasgemisch (VG1) und die Konzentration von N-Donor in dem Vorlaufer-

gasgemisch (VG2) so eingestellt, dass das molare Verhaltnis von Ti zu N in den in Stufe c) in den

Reaktor einleiteten Volumengasstromen y (VG1) und v (VG2) < 0,25 betragt.

Es wurde Uberraschend festgestellt, dass man bei einem hoheren molaren Verhaltnis von Ti zu N

der in den Reaktor einleiteten Volumengasstromen » (VG1) und v (VG2) sehr Ti-reiche Lagen
erhalt, insbesondere bei Verwendung von Ammoniak (NHs) als N-Donor. Es wird vermutet, dass
bei einem zu hohen Verhaltnis von Ti zu N in den Volumengasstromen die Reaktion des AICIs

aufgrund von Komplexbildung zwischen TiCls und dem N-Donor zuriickgedrangt wird.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung enthalt das zweite Vorlaufergas-

gemisch (VG2) < 1,0 Vol.-%, vorzugsweise < 0,6 Vol.-% des N-Donors.

Ist die Konzentration des N-Donors, gegebenenfalls im Gemisch mit C-Donor, in dem zweiten
Vorlaufergasgemisch (VG2) zu hoch, so werden die gewilinschte Zusammensetzung und kris-

tallographische Vorzugsorientierung nicht erhalten.

In einer weiteren bevorzugten Ausfilhrungsform der Erfindung wird die Verschleilschutzbe-
schichtung einer Strahlbehandlung mit einem partikuldaren Strahimittel, vorzugsweise Korund,
unter Bedingungen unterzogen, dass die Ti1xAlxCyN-—Lage nach der Strahlbehandlung Eigen-
spannungen im Bereich von +300 bis -5000 MPa, vorzugsweise im Bereich von -1 bis -3500 MPa

aufweist.
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Ist die Druckeigenspannung der Ti1xAlCyN—Lage zu hoch, so kann es zum Abplatzen der Be-

schichtung an den Kanten des Werkzeugs kommen.

Liegen hingegen Zugeigenspannungen in der Ti1xAlxCyN—Lage vor, so wird nicht die optimale
Bestandigkeit des Werkzeugs gegen thermomechanische Wechselbeanspruchung bzw. gegen

die Ausbildung von Kammrissen erzielt.

Zum Einbringen der bevorzugten Eigenspannungen in die Ti1AlCyN—Lage lassen sich mit Vor-
teil Trocken- oder Nassstrahlbehandlung einsetzen. Die Strahlbehandlung wird zweckmaliger-

weise bei einem Strahimitteldruck von 1 bar bis 10 bar durchgefiihrt.

Die firr das Einbringen der erfindungsgemalien Eigenspannungen erforderliche Dauer der Strahl-
behandlung und der erforderliche Strahldruck sind Parameter, die der Fachmann innerhalb der
hierin definierten Grenzen durch einfache Experimente ermitteln kann. Eine pauschale Angabe
ist hier nicht moglich, da die sich einstellenden Eigenspannungen nicht nur von der Dauer der
Strahlbehandlung und dem Strahldruck abhangen, sondern auch von dem Aufbau und der Dicke
der Gesamtbeschichtung. Allerdings hat der Strahldruck dabei im Vergleich zur Strahldauer den
wesentlich groReren Einfluss auf die Veranderung der Eigenspannungen in der Beschichtung
und dem Substratkorper. Geeignete Strahlbehandlungsdauern liegen Ublicherweise im Bereich
von 10 bis 600 Sekunden.

Der Strahlwinkel, d. h. der Winkel zwischen dem Behandlungsstrahl und der Oberflache des
Werkzeugs, hat ebenfalls einen wesentlichen Einfluss auf den Eintrag von Eigenspannungen. Bei
einem Strahlwinkel von 90° erfolgt der maximale Eintrag von Druckeigenspannungen. Geringere
Strahlwinkel, d. h. schrages Einstrahlen des Strahimittels, fihren zu einer starkeren Abrasion der

Oberflache und geringerem Druckeigenspannungseintrag.

Die Erfindung umfasst auch ein Werkzeug mit einem Grundkoérper aus Hartmetall, Cermet, Ke-
ramik, Stahl oder Schnellarbeitsstahl und einer darauf im CVD-Verfahren aufgebrachten ein- oder
mehrlagigen Verschleildschutzbeschichtung, wobei die Verschlei3schutzbeschichtung wenigstens
eine TiAlCyN.—Lage aufweist mit Stochiometriekoeffizienten 0,70 <x<1, 0y < 0,25 und
0,75 <z < 1,15, dadurch gekennzeichnet, dass

die Ti1-xAlkCyN,—Lage eine Dicke im Bereich von 1 ym bis 25 ym hat und eine kristallographische
Vorzugsorientierung aufweist, die durch ein Verhaltnis der Intensitaten der Rontgenbeugungs-
peaks der kristallografischen {111}-Ebene und der {200}-Ebene charakterisiert ist, bei dem
{111}/ {200} > 1+h (In h)?, wobei h die Dicke der Ti1AlkCyN~Lage in "um" ist.
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In einer bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung betragt die Halbwertsbreite (FWHM) des
Roéntgenbeugungspeaks der {111}-Ebene der Ti.xAlkCy)N,—Lage < 1°, vorzugsweise < 0,6°, be-

sonders bevorzugt < 0,45°.

Ein zu hohe Halbwertsbreite (FWHM) des Rontgenbeugungspeaks der {111}-Ebene der Tii-
ALCN—Lage deutet auf geringere Korngréf3en der kubisch flachenzentrierten (fcc) Phase oder
gar auf Anteile amorpher Phasen hin. Dies hat sich in den bisherigen Tests als nachteilig fur die

VerschleiRbestandigkeit erwiesen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung weist die Ti1xAlCyN—Lage we-
nigstens 90 Vol.-% Ti1xAlxCyN—Phase mit kubisch flachenzentriertem (fcc) Gitter, vorzugsweise
wenigstens 95 Vol.-% TixAlkCyN,—Phase mit kubisch flachenzentriertem (fcc) Gitter, besonders
bevorzugt wenigstens 98 Vol.-% Ti1.ALC,N—Phase mit kubisch flachenzentriertem (fcc) Gitter

auf.

Ist der Anteil an Ti.ALC,N—Phase mit kubisch flachenzentrietem (fcc) Gitter zu gering, wird

eine geringere VerschleilRbestandigkeit beobachtet.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung weist die Ti1,AlCyN—~Lage Stdch-

iometriekoeffizienten 0,70 <x<1,y=0und 0,95 <z < 1,15 auf.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung weist die Ti1xAlxCyN—Lage eine

Dicke im Bereich von 3 ym bis 20 ym, vorzugsweise im Bereich von 4 bis 15 ym auf.

Ist die Dicke der die Ti1xAlkCyN,—Lage zu gering, ist die VerschleiRbestandigkeit des Werkzeugs

nicht ausreichend.

Ist die Dicke der die Ti1.xAlxCyN—Lage hingegen zu hoch, kann es aufgrund der thermischen Ei-

genspannungen nach der Beschichtung zum Abplatzen der Schicht kommen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung betragt das Verhaltnis der Intensi-
taten der Rontgenbeugungspeaks der kristallografischen {111}-Ebene und der (200)-Ebene der
Ti1AKCyN—Lage > 1+(h+3)x(In h).
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In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung weist die Ti1xAlxCyN—Lage eine
Vickers-Harte (HV) > 2300 HV, vorzugsweise > 2750 HV, besonders bevorzugt > 3000 HV auf.

In einer weiteren bevorzugten Ausflihrungsform der Erfindung ist zwischen dem Grundkdrper und
der Ti1xAlCyN.—Lage wenigstens eine weitere Hartstofflage angeordnet, ausgewahlt unter einer
TiN-Lage, einer mittels Hochtemperatur-CVD (CVD) oder Mitteltemperatur-CVD (MT-CVD) abge-
schiedenen TiCN-Lage, einer Al,Os-Lage und Kombinationen davon. Besonders bevorzugt ist es,
die weiteren Lagen im gleichen Temperaturbereich, d. h. durch Mitteltemperatur-CvD (MT-CVD),

aufzubringen wie die Ti1xAlxCyNz-Lage, um unwirtschaftliche Abkihlzeiten zu vermeiden.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung ist Uber der Ti1xAlxCyN—~Lage we-
nigstens eine weitere Hartstofflage angeordnet ist, vorzugsweise wenigstens eine AlO3z-Lage der
Modifikation y-Al2Os, k-AlO3 oder o-AlO3, wobei die Al,Os-Lage mittels Hochtemperatur-CVD
(CVD) oder Mitteltemperatur-CVD (MT-CVD) abgeschieden ist. Besonders bevorzugt ist es, die
Aluminiumoxid-Lage aus den oben genannten Griinden im gleichen Temperaturbereich, d. h.
durch Mitteltemperatur-CVD (MT-CVD), aufzubringen wie die Ti1.xAlkCyN-Lage, um maogliche
Phasenumwandlungen der Ti.xAlkCyN-Lage zu vermeiden. Verfahren zur Herstellung von y-
AlbO3, k-Al203 oder a-Al2Os3-Schichten im Bereich von 600 bis 850°C sind dem Fachmann be-
kannt, beispielsweise aus EP 1 122 334 und EP 1 464 727.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist die kristallographische Vorzugsorientierung
der {111}-Ebene der fcc-TitAlxCyNz-Lage derart ausgepragt, dass sich das rontgenographisch
oder mittels EBSD gemessene absolute Maximum der {111}-Intensitat der fcc-Tiq-xAlkCyNz-Lage
innerhalb eines Winkelbereichs von o = £10°, bevorzugt innerhalb o = £5°, besonders bevorzugt
innerhalb o = £1° befindet, ausgehend von der Normalenrichtung der Probenoberflache. Mal3-
geblich hierbei ist der Schnitt durch die {111}-Polfigur des fcc-Ti1xAlCyN, nach Integration der

Intensitaten Gber den Azimut-Winkel 8 (Rotationswinkel um die Probenoberflachennormale).

Beschreibung der Figuren

Figur 1: Schneidkante einer Wendeschneidplatte mit Beschichtung Nr. 9 nach dem Stand
der Technik nach einem Drehversuch:;
Figur 2: Schneidkante einer Wendeschneidplatte mit Beschichtung Nr. 8 nach dem Stand

der Technik nach einem Drehversuch:;
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Figur 3: Schneidkante einer Wendeschneidplatte mit erfindungsgemaler Ti1xAlkCyN-
Beschichtung Nr. 1 nach einem Drehversuch;

Figur 4: Roéntgendiffraktogramm der Beschichtung Nr. 4 (Erfindung);

Figur 5: Roéntgendiffraktogramm der Beschichtung Nr. 8 (Stand der Technik);

Figur 6: Inverse Polfigur fur die Normalenrichtung der Beschichtung Nr. 1 (Erfindung);

Figur 7: Schnitt durch Polfigur des Rontgendiffraktogramms nach Integration Uber 3 der
Beschichtung Nr. 1 (Erfindung);

Figur 8: Schnitt durch die Polfigur des Rontgendiffraktogramms nach Integration Gber 3
der Beschichtung Nr. 2 (Erfindung).

Beispiele

Herstellung von beschichteten Hartmetall-Wendeschneidplatten

Als Substratkorper wurden in diesen Beispielen Hartmetall-Wendeschneidplatten der Geometrie
CNMA120412 mit einer Zusammensetzung von 86,5 Gew.-% WC, 5,5 Gew.-% Co, 2 Gew.-%

TiC, 6 Gew.-% (NbC+TaC) und mit einer mischcarbidfreien Randzone verwendet.

Zur Beschichtung der Hartmetall-Wendeschneidplatten wurde eine CVD-Beschichtungsanlage
des Typs Bernex BPX325S mit einer Reaktorhohe von 1250 mm und einem Reaktordurchmesser

von 325 mm eingesetzt. Der Gasfluss erfolgte radial zur Langsachse des Reaktors.
Zur Anbindung der erfindungsgemafien Ti1xAlxCyN.-Lagen sowie der Vergleichslagen wurde un-
mittelbar auf dem Hartmetall-Substrat zunachst eine etwa 0,3 ym dicke TiN-Lage oder TiCN-

Lage mittels CVD unter den in Tabelle 1 angegebenen Abscheidebedingungen aufgebracht:

Tabelle 1: Reaktionsbedingungen bei der Herstellung von Anbindungslagen

Anbindungslage Temp. Druck Reaktivgasgemisch
[°C] [kPA] [Vol.-%]
TiCls N> H» CHsCN
TiN 850 15 0,8 44,1 55,1
TiCN 830 6 1,0 37,0 61,7 0,3

Zur Herstellung der erfindungsgemalien TiiAlCyN-Lagen wurden ein erstes Vorlaufergasge-

misch (VG1) mit den Ausgangsverbindungen TiCls und AIClz und ein zweites Vorlaufergasge-
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misch (VG2) mit der Ausgangsverbindung NHs als reaktive Stickstoffverbindung voneinander
getrennt in den Reaktor eingeleitet, so dass eine Vermischung der beiden Gasstrome erst bei

Eintritt in die Reaktionszone erfolgte.

Die Volumengasstrome der Vorlaufergasgemische (VG1) und (VG2) wurden so eingestellt, dass
bei Herstellung erfindungsgemalier Beschichtungen das Verhaltnis der Volumengasstrome
v (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,5 war. Die Parameter bei der Herstellung erfindungsgemalier
Ti1xAlCyNz-Beschichtungen sowie von Vergleichsbeschichtungen sind in Tabelle 3 wiedergege-

ben.

Herstellung von Vergleichsbeschichtungen

Als weitere Vergleichsbeispiele nach dem Stand der Technik wurden Hartmetall-
Wendeschneidplatten mit

a) einem 12 pm dicken Lagensystem der Abfolge TiN / MT-Ti(C,N)/ TiN (Beschichtung Nr. 9) und
b) einem 5 ym dicken Lagensystem der Abfolge TiN / MT-Ti(C,N) (Beschichtung Nr. 10) be-

schichtet. Hierflr wurden die Abscheidebedingungen gemal? nachfolgender Tabelle 2 verwendet:

Tabelle 2: Reaktionsbedingungen bei der Herstellung der Beschichtung Nr. 9 und 10 (Vgl.)

Lagen Temp. Druck | Zeit Reaktivgasgemisch Dicke

[°C] [kPA] [min] [Vol.-% [um]
TiCls N> H» CH3CN

Beschichtung

Nr.9

TiN 910 16 60 1,1 39,6 59,4 — 0,5

MT-TIiCN 890 12 220 1,8 10,7 85,9 0,9 11

TiN 920 80 50 0,8 224 76,8 — 0,5

Beschichtung

Nr.10

TiN 910 16 30 1,1 39,6 59,4 — 0,2

MT-TIiCN 870 9 105 1,8 10,7 85,9 0,9 4,8

Zur Untersuchung von Zusammensetzung, Textur, Eigenspannungen und Harte der Beschich-

tungen wurden folgende Verfahren verwendet.

Zur Bestimmung der kristallographischen Vorzugsorientierung kénnen sowohl Verfahren der
Roéntgenbeugung (XRD) als auch Elektronenbeugung, insbesondere EBSD, angewendet werden.

Zur sicheren Bestimmung einer Vorzugsorientierung sind Beugungsmessungen an Reflexen ein-
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zelner Flachen {hkl} nicht geeignet, sondern es muss die Orientierungsdichtefunktion (ODF) er-
mittelt werden. Deren Darstellung in Form einer inversen Polfigur zeigt die Lage und Scharfe ei-
ner eventuell vorhandenen Fasertextur. Die Orientierungsdichtefunktion muss entweder aus sta-
tistisch ausreichend vielen Einzelorientierungsmessungen konstruiert (bei EBSD) oder aus Mes-
sungen einer Mindestanzahl von Polfiguren an verschiedenen Reflexen {hkl} (bei XRD) berech-
net werden. Siehe hierzu: L. Spiel} et al., Moderne Rontgenbeugung, 2. Auflage, Vieweg & Teu-
bner, 2009.

Bei den erfindungsgemalien Ti1.AlCyN-Schichten wurde durch XRD-Messung eines Polfiguren-
Satzes und ODF-Berechnung verifiziert, dass eine Fasertextur mit Faserachse entweder genau in
<111>-Richtung oder in einer kristallographischen Richtung mit <10° Winkelabweichung von
<111> vorliegt. Zur Quantifizierung dieser Textur kann das Intensitats-Verhaltnis der {111}- und
{200}-Reflexe aus 6-26-Messungen herangezogen werden. Die Lage der Faserachse kann aus
der inversen Polfigur oder der rontgenographisch gemessenen Polfigur des {111}-Reflexes ermit-

telt werden.

Rontgendiffraktometrie

Roéntgenbeugungsmessungen wurden an einem Diffraktometer des Typs GE Sensing & Inspec-
tion Technologies PTS3003 unter Verwendung von CuKa-Strahlung durchgefiihrt. Fur 6-26-
Eigenspannungs- und Polfigurmessungen wurde eine Parallelstrahloptik verwendet, die primar-
seitig aus einer Polykapillare und einem 2mm-Pinhole als Kollimator bestand. Sekundarseitig

wurde ein Parallelplatten-Kollimator mit 0,4° Divergenz und ein Nickel Kg-Filter verwendet.

Peakintensitaten und —halbwertsbreiten wurden anhand von 6-26-Messungen bestimmt. Nach
Abzug des Untergrundes wurden Pseudo-Voigt-Funktionen an die Messdaten gefittet, wobei der
Kao-Abzug mittels Kai/Koo-Dublett-Anpassung erfolgte. Die in Tabelle 4 aufgefihrten Werte der
Intensitaten und Halbwertsbreiten beziehen sich auf die derart angefitteten Koui-Inteferenzen. Die
Gitterkonstanten sind nach dem Vergardschen Gesetz unter Annahme der Gitterkonstanten von
TiN und AIN aus den PDF-Karten 38-1420 bzw. 46-1200 berechnet.

Unterscheidung zwischen kubisch flachenzentriertem (fce) Ti1xAlkCyN, und hexagonalem AIN

Die {101}- bzw. {202}-Interferenzen von hexagonalem AIN und der {111}- bzw. {222}-Reflex von
kubischem Ti1AlxCyN; kdnnen sich je nach chemischer Zusammensetzung mehr oder weniger

stark Uberlagern. Lediglich die Interferenz der {200}-Ebene des kubischen Ti1.AlCyN; wird durch
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keine weiteren Interferenzen, wie z. B. durch den Substratkorper oder dariiber oder darunter an-

geordnete Lagen, Uberlagert und besitzt fir regellose Orientierung die hochste Intensitat.

Zur Beurteilung des Volumenanteils an hexagonalem AIN im Messvolumen und zur Vermeidung
von Fehlinterpretationen beziglich der {111}- und {200}-Intensitaten des kubischen Ti1,ALCyN,
wurden Messungen (8-26-Scans) unter zwei verschiedenen Kippwinkeln @ (p=0° und
Y = 54,74°) durchgefihrt. Da der Winkel zwischen den Ebenennormalen von {111} und {200}
etwa 54,74° betragt, ergibt sich bei einer starken {111}-Fasertextur ein Intensitatsmaximum des
{200}-Reflexes bei dem Kippwinkel y = 54,74°, wahrend die Intensitat des {111}-Reflexes gegen
Null geht. Umgekehrt erhalt man bei dem Kippwinkel p = 54,74° ein starkes Intensitatsmaximum
des {111}-Reflexes bei einer starken {200}-Fasertextur, wahrend die Intensitat des {200}-

Reflexes gegen Null geht.

Fir die gemal den Beispielen hergestellten texturierten Schichten kann auf diese Weise Uber-
pruft werden, ob die gemessene Intensitat bei 26 =~ 38,1° vornehmlich der kubisch flachen-
zentrierten Ti1xAlCyN-Phase zuzuordnen ist oder ob gréf3ere Anteile von hexagonalem AIN in
der Schicht enthalten sind. Sowohl Rdntgenbeugungsmessungen als auch EBSD-Messungen
zeigen Ubereinstimmend nur sehr geringe Anteile hexagonaler AIN-Phase in den erfindungsge-
mafRen Schichten.

Polfiguren

Polfiguren des {111}-Reflexes wurden bei 28 = 38,0° Uber einen Winkelbereich von 0°<a<75°
(Inkrement 5°) und 0°<B<360° (Inkrement 5°) bei kreisférmiger Anordnung der Messpunkte er-
stellt. Die Intensitatsverteilung aller gemessenen und riickgerechneten Polfiguren war annahernd
rotationssymmetrisch, d.h. die untersuchten Schichten wiesen Fasertexturen auf. Zur Uberpri-
fung der Vorzugsorientierung wurden zusatzlich zur {111}-Polfigur an den {200}- und {220}-
Reflexen Polfiguren gemessen. Die Orientierungsdichte-Verteilungsfunktion (ODF) wurde mit der
Software LaboTex3.0 der Firma LaboSoft, Polen, berechnet und die Vorzugsorientierung als in-
verse Polfigur dargestellt. Bei den erfindungsgemalien Schichten befand sich das Intensitatsma-

ximum in <111>-Richtung oder < 10° Winkelabweichung von <111>.

Eigenspannungsanalysen

Fir die Eigenspannungsanalysen nach der sin*y-Methode wurde die {222}-Interferenz der ku-

bisch flachenzentrierten Ti1.«AlxCyN-Lage verwendet und unter 25 w-Winkeln von -60° bis 60°
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(Inkrement 5°) vermessen. Nach Untergrundabzug, Lorentz-Polarisation-Korrektur und Kagz-
Abzug (Rachinger-Trennung) wurden die Linienlagen der Interferenzen mittels Anpassung von
Profilfunktionen an die Messdaten bestimmt. Die verwendeten elastischen Kostanten waren
Y82, =1,93 TPa"' und s1=-0,18 TPa'. Die Eigenspannung in der WC-Phase des Hartmetall-
Substrats wurde in gleicher Weise anhand der {201}-Interferenz unter Verwendung der elasti-

schen Konstanten s, = 1,66 TPa™" und s1 = -0,27 TPa"' bestimmt.
Eigenspannungen werden Ublicherweise in der Einheit Megapascal (MPa) angegeben, wobei
Zugeigenspannungen mit einem positiven Vorzeichen (+) und Druckeigenspannungen mit einem

negativen Vorzeichen (-) bezeichnet werden.

EDX-Messungen (Energiedispersive ROngenspektroskopie)

EDX-Messungen wurden an einem Rasterelektronenmikroskop Supra 40 VP der Firma Carl
Zeiss bei 15 kV Beschleunigungsspannung mit einem EDX-Spektrometer Typ INCA x-act der

Firma Oxford Instruments, UK, durchgefihrt.

Mikroharte-Bestimmung

Die Messung der Mikroharte erfolgte nach DIN EN ISO 14577-1 und -4 mit einem Universalhar-
teprufer Fischerscope H100 der Firma Helmut Fischer GmbH, Sindelfingen, Deutschland, an ei-

nem Querschliff der beschichteten Korper.

Strahlbehandlung

Die in den Beispielen beschichteten Hartmetall-Wendeschneidplatten wurden nach der CVD-
Beschichtung einer Druckluft-Trockenstrahlbehandlung unterzogen. Die Eigenspannungen in der
Ti1xAlCyNz-Schicht und im Substrat (WC) wurden vor und nach der Strahlbehandlung gemes-
sen. Die verwendeten Strahlparameter und die gemessenen Eigenspannungswerte sind in Tabel-

le 5 angegeben.
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Zerspanversuche - Drehen

Hartmetall-Wendeschneidplatten der Geometrie CNMA120412 mit einer Zusammensetzung von
86,5 Gew.-% WC, 5,5 Gew.-% Co, 2 Gew.-% TiC, 6 Gew.-% (NbC+TaC) und mit einer mischcar-
bidfreien Randzone wurden mit den in Tabelle 3 angegebenen CVD-Beschichtungen Nr. 1 und
Nr. 8 sowie mit der oben beschriebenen Beschichtung Nr. 9 (TiN / MT-Ti(C,N) / TiN) beschichtet.
Die Gesamtschichtdicke betrug bei allen Werkzeugen etwa 12 um. Mit den Schneideinsatzen

wurden Langsdrehbearbeitungen unter folgenden Schnittbedingungen durchgefihrt:

Werkstickmaterial: Grauguss GG25
Kihliflussigkeit: Emulsion
Vorschub: f=0,32 mm
Schnitttiefe: ap=2,5mm

Schnittgeschwindigkeit:  ve = 200 m/min

Die Figuren 1 bis 3 zeigen die eingesetzten Schneidkanten der Wendeschneidplatten nach einer
Eingriffszeit von t = 9 min. Die beiden Wendeschneitplatten nach dem Stand der Technik (Figur
1: Beschichtung 9; Figur 2: Beschichtung 8) zeigen grof3flachige Abplatzungen der Schicht
entlang der Schneidkante. Bei der Wendeschneitplatte mit der erfindungsgemalen Ti1xAlkCyN-

Beschichtung (Figur 3: Beschichtung 1) sind kaum Abplatzungen zu beobachten.

Zerspanversuche — Frasen (1)

Hartmetall-Wendeschneidplatten der Geometrie SEHW1204AFN mit einer Zusammensetzung
von 90,47 Gew.-% WC, 8 Gew.-% Co und 1,53 Gew.-% TaC/NbC wurden mit den in Tabelle 3
angegebenen CVD-Beschichtungen Nr. 4 und Nr. 8 beschichtet. Die Gesamtschichtdicke betrug
bei allen Werkzeugen etwa 11 pm. Mit den Schneideinsatzen wurden Frasoperationen unter fol-

genden Schnittbedingungen durchgefihrt:

Werkstickmaterial: Kugelgraphitguss GGG70 (Festigkeit 680 MPa)
Gleichlauf, Trockenbearbeitung

Zahnvorschub: f.=0,2 mm

Schnitttiefe: a,=3mm

Schnittgeschwindigkeit:  ve = 185 m/min

Einstellwinkel: K=45°
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Arbeitseingriff: e = 98 mm
Uberstand:  uUe=5mm
Anschlielend wurde die maximale Verschleissmarkenbreite vsmax an der Hauptschneide nach

3200 m Frasweg bestimmt:

Beschichtung Nr. Verschleissmarkenbreite v max
[mm]
4 (Erfindung) 0,25

8 (Stand der Technik): | 0,35

Zerspanversuche — Frasen (2)

Hartmetall-Wendeschneidplatten der Geometrie SEHW1204AFN mit einer Zusammensetzung
von 90,47 Gew.-% WC, 8 Gew.-% Co und 1,53 Gew.-% TaC/NbC wurden mit der in Tabelle 3
angegebenen CVD-Beschichtung Nr. 5 sowie mit der oben beschriebenen Beschichtung Nr. 10
(TiN / MT-Ti(C,N)) beschichtet. Wendeschneidplatten mit Beschichtung Nr. 5 wurden einerseits in
ungestrahltem Zustand und andererseits nach einer Trockenstrahlbehandlung mit ZrO, als
Strahlmittel gemaf Probe S8 in Tabelle 5 eingesetzt. Mit den Schneideinsatzen wurden Frasope-

rationen unter folgenden Schnittbedingungen durchgefihrt:

Werkstickmaterial: Grauguss GG25
Gleichlauf, Trockenbearbeitung
Zahnvorschub: f.=0,2 mm
Schnitttiefe: a,=3mm

Schnittgeschwindigkeit:  ve = 283 m/min

Einstellwinkel: K =45°
Arbeitseingriff: e = 98 mm
Uberstand: Ue=5mm

AnschlielRend wurde die mittlere Verschleissmarkenbreite vg und die Anzahl der Kammrisse an

der Hauptschneide nach 2400 m Frasweg bestimmt:



10

15

20

25

WO 2014/173755 PCT/EP2014/057720

-20 -

Beschichtung Nr. Verschleissmarkenbreite v | Kammrisse
[mm]

5 ungestrahlt (Erfindung) | 0,05

5 gestrahlt (Erfindung) 0,05

10 (Stand der Technik): | 0,10 8

Zerspanversuche — Frisen (3)

Hartmetall-Wendeschneidplatten der Geometrie SEHW1204AFN mit einer Zusammensetzung
von 90,47 Gew.-% WC, 8 Gew.-% Co und 1,53 Gew.-% TaC/NbC wurden mit der in Tabelle 3
angegebenen CVD-Beschichtung Nr. 5 sowie mit der oben beschriebenen Beschichtung Nr. 10
(TiN / MT-Ti(C,N)) beschichtet. Es wurden je Beschichtungsvariante 3 Schneideinsatze getestet.
Mit den Schneideinsatzen wurden Frasoperationen unter folgenden Schnittbedingungen durchge-
fuhrt:

Werkstickmaterial: Baustahl St37 (Festigkeit ca. 500 MPa)
Gleichlauf, Trockenbearbeitung

Zahnvorschub: f.=0,3mm

Schnitttiefe: ap,=6mm

Schnittgeschwindigkeit:  ve = 299 m/min

Einstellwinkel: K=75°
Arbeitseingriff: ae = 50 mm
Uberstand: Ue =350 mm

Anschliefend wurde die Anzahl der Kammrisse an der Hauptschneide nach 3200 m Frasweg

bestimmt:

Beschichtung Nr. Kammrisse
5 (Erfindung) - 1
5 (Erfindung) — 2
5 (Erfindung) — 3
10 (Stand der Technik) - 1
10 (Stand der Technik) — 2
10 (Stand der Technik) - 3

w| W k| O] O ©
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung eines Werkzeugs mit einem Grundkorper aus Hartmetall, Cer-

met, Keramik, Stahl oder Schnellarbeitsstahl und einer darauf im CVD-Verfahren aufge-

brachten ein- oder mehrlagigen Verschlei3schutzbeschichtung, wobei die Verschleil3-

schutzbeschichtung wenigstens eine Ti1xAlCyN—Lage aufweist mit Stéchiometriekoeffi-

zienten 0,70 <x<1,0<y<0,25und 0,75 £ z< 1,15 und mit einer Dicke im Bereich von

1 um bis 25 ym, wobei zur Herstellung der Ti1xAlkCyN—Lage

a)

die zu beschichtenden Korper in einem im Wesentlichen zylindrischen CVD-
Reaktor platziert werden, der fur ein Anstromen der zu beschichtenden Kérper mit
den Prozessgasen in einer Richtung im Wesentlichen radial zur Langsachse des
Reaktors ausgelegt ist,
zwei Vorlaufergasgemische (VG1) und (VG2) bereitgestellt werden, wobei
das erste Vorlaufergasgemisch (VG1)
0,005% bis 0,2 Vol.-% TiCla,
0,025% bis 0,5 Vol.-% AICIz und
als Tragergas Wasserstoff (H2) oder ein Gemisch aus Wasserstoff und
Stickstoff (H2/N2) enthalt und
das zweite Vorlaufergasgemisch (VG2)
0,1 bis 3,0 Vol.-% wenigstens eines N-Donors, ausgewahlt unter Ammoni-
ak (NH3) und Hydrazin (N2H4), und
als Tragergas Wasserstoff (H2) oder ein Gemisch aus Wasserstoff und
Stickstoff (H2/N2) enthalt,
und das erste Vorlaufergasgemisch (VG1) und/oder das zweite Vorlaufergasge-
misch (VG2) gegebenenfalls einem C-Donor, ausgewahlt unter Acetonitril
(CH3CN), Ethan (C2Hs) , Ethen (C2H4) und Ethin (C2H2) und Gemischen davon,
enthalt, wobei der Gesamt-Vol.-%-Anteil von N-Donor und C-Donor in den Vorlau-
fergasgemischen (VG1, VG2) im Bereich von 0,1 bis 3,0 Vol.-% liegt,
die zwei Vorlaufergasgemische (VG1, VG2) vor dem Eintritt in die Reaktionszone
getrennt gehalten werden und bei einer Prozesstemperatur im CVD-Reaktor im
Bereich von 600°C bis 850 °C und einem Prozessdruck im CVD-Reaktor im Be-
reich von 0,2 bis 18 kPa im Wesentlichen radial zur Langsachse des Reaktors

eingeleitet werden,
wobei das Verhaltnis der Volumengasstrome (7 ) der Vorlaufergasgemische

(VG1,VG2) v (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,5 betragt.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Prozesstemperatur im
CVD-Reaktor im Bereich von 650°C bis 800 °C, vorzugsweise im Bereich von 675°C bis
750 °C liegt und/oder der Prozessdruck im CVD-Reaktor im Bereich von 0,2 bis 7 kPa,

vorzugsweise im Bereich von 0,4 bis 1,8 kPa liegt.

Verfahren nach einem der vorangegangenen Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass
das Verhaltnis der Volumengasstrome (v ) der Vorldufergasgemische (VG1, VG2)

v (VG1)/ v (VG2) kleiner als 1,25, vorzugsweise kleiner als 1,15 betragt.

Verfahren nach einem der vorangegangenen Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass
die Konzentration von TiCls in dem Vorlaufergasgemisch (VG1) und die Konzentration
von N-Donor in dem Vorlaufergasgemisch (VG2) so eingestellt werden, dass das molare

Verhaltnis von Ti zu N in den in Stufe ¢) in den Reaktor einleiteten Volumengasstromen

¥ (VG1) und ¥ (VG2) < 0,25 betragt.

Verfahren nach einem der vorangegangenen Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass
das zweite Vorlaufergasgemisch (VG2) < 1,0 Vol.-%, vorzugsweise < 0,6 Vol.-% des N-

Donors enthalt.

Verfahren nach einem der vorangegangenen Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass

der N-Donor Ammoniak (NHs) ist.

Verfahren nach einem der vorangegangenen Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass
die Verschlei3schutzbeschichtung einer Strahlbehandlung mit einem partikularen Strahl-
mittel, vorzugsweise Korund, unter Bedingungen unterzogen wird, dass die Ti1xALCyN—
Lage nach der Strahlbehandlung Eigenspannungen im Bereich von +300 bis -5000 MPa,

vorzugsweise im Bereich von -1 bis -3500 MPa aufweist.

Werkzeug mit einem Grundkorper aus Hartmetall, Cermet, Keramik, Stahl oder Schnell-
arbeitsstahl und einer darauf im CVD-Verfahren aufgebrachten ein- oder mehrlagigen
Verschlei3schutzbeschichtung, wobei die Verschlei3schutzbeschichtung wenigstens eine
TiixACyN.—Lage aufweist mit Stdchiometriekoeffizienten 0,70 <x <1, 0 £y < 0,25 und
0,75 £z < 1,15, dadurch gekennzeichnet, dass

die Ti1xAlkCyN,—Lage eine Dicke im Bereich von 1 ym bis 25 ym hat und eine kristallo-
graphische Vorzugsorientierung aufweist, die durch ein Verhaltnis der Intensitaten der

Roéntgenbeugungspeaks der kristallografischen {111}-Ebene und der {200}-Ebene charak-
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terisiert ist, bei dem {111}/ {200} > 1+h (In h)?, wobei h die Dicke der Ti1xALKC,N—

Lage in "um" ist.

Werkzeug nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Halbwertsbreite (FWHM)
des Rontgenbeugungspeaks der {111}-Ebene der Ti.xAKCyN—Lage < 1°, vorzugsweise

< 0,6°, besonders bevorzugt < 0,45° betragt.

Werkzeug nach einem der Anspriiche 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ti1xAlCyN.—Lage wenigstens 90 Vol.-% Ti1xAlkCyN.—Phase mit kubisch flachenzentrier-
tem (fcc) Gitter, vorzugsweise wenigstens 95 Vol.-% Ti1«AlLC,N—Phase mit kubisch fla-
chenzentriertem (fcc) Gitter, besonders bevorzugt wenigstens 98 Vol.-% Ti1xAlxCyN—

Phase mit kubisch flachenzentriertem (fcc) Gitter aufweist.

Werkzeug nach einem der Anspriche 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ti1xAlCyN—Lage Stéchiometriekoeffizienten 0,70 <x <1, y=0 und 0,95<z < 1,15 auf-

weist.

Werkzeug nach einem der Anspriche 8 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ti1-xAlkCyN.—Lage eine Dicke im Bereich von 3 pm bis 20 ym, vorzugsweise im Bereich

von 4 bis 15 ym aufweist.

Werkzeug nach einem der Anspriiche 8 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass das Ver-
haltnis der Intensitaten der Rontgenbeugungspeaks der kristallografischen {111}-Ebene
und der (200)-Ebene der Ti1xAlkCyN,—Lage > 1+(h+3)x(In h)? betragt.

Werkzeug nach einem der Anspriche 8 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ti1xAlCyN.—Lage eine Vickers-Harte (HV) > 2300 HV, vorzugsweise > 2750 HV, beson-
ders bevorzugt > 3000 HV aufweist.

Werkzeug nach einem der Ansprlche 8 bis 14, dadurch gekennzeichnet,

dass zwischen dem Grundkorper und der TixAlkCyN,—Lage wenigstens eine weitere
Hartstofflage angeordnet ist, ausgewahlt unter einer TiN-Lage, einer mittels Hochtempe-
ratur-CVD (CVD) oder Mitteltemperatur-CVD (MT-CVD) abgeschiedenen TiCN-Lage, ei-
ner Al,Os-Lage und Kombinationen davon und/oder

dass Uber der Ti, AlCyN—Lage wenigstens eine weitere Hartstofflage angeordnet ist,

vorzugsweise wenigstens eine Al,Os-Lage der Modifikation y-Al2O3, k-Al2O3 oder o-Al2O3,
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besonders bevorzugt eine o-AlbOs-Lage, wobei die Al,Os-Lage mittels Hochtemperatur-
CVD (CVD) oder Mitteltemperatur-CVD (MT-CVD) abgeschieden ist.

Werkzeug nach einem der Anspriiche 8 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass sich das
rontgenographisch oder mittels EBSD gemessene absolute Maximum der Beugungsin-
tensitat der kristallographischen {111}-Ebenen der fcc-Ti1AlCyN-Schicht innerhalb ei-
nes Winkelbereichs von o = £10°, bevorzugt innerhalb o = £5°, besonders bevorzugt in-

nerhalb o. = £1° befindet, ausgehend von der Normalenrichtung der Probenoberflache.

Werkzeug nach einem der Anspriche 8 bis 16, hergestellt nach einem der Anspriche 1
bis 16.
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Figur 1

Werkzeug mit Beschichtung Nr. 9 (Stand der Technik)
FF = Freiflache; SF = Spanflache
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Figur 2
Werkzeug mit Beschichtung Nr. 8 (Stand der Technik)
FF = Freiflache; SF = Spanflache
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Figur 3

Werkzeug mit Beschichtung Nr. 1 (Erfindung)
FF = Freiflache; SF = Spanflache
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Roéntgendiffraktogramm Beschichtung Nr. 4 (Erfindung)
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Roéntgendiffraktogramm Beschichtung Nr. 8 (Stand der Technik)
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Figur 6

Inverse Polfigur fir die Normalenrichtung der Beschichtung Nr. 1 (Erfindung)
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Figur 7

Schnitt durch Polfigur des Rontgendiffraktogramms nach Integration Gber 8 der Beschich-
tung Nr. 1 (Erfindung)
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Figur 8
Schnitt durch die rontgenographisch gemessene Polfigur des {111}-Reflexes der fcc-
Ti1-xAlkCyN-Schicht nach Integration Uber B der Beschichtung Nr. 2 (Erfindung)
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