DE DEMOKRATISCHE REPUBLIK PAT E N T s C H R I FT
l' \ (12) Wirtschaftspatent (19) DD | (11) 263 084 A1

Ertailt gomaB § 17 Absatz 1 Patentgesetz 4(51) C23C14/00
C23C14/34

AMT FUR ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmelder eingereichten Fassung verdffentlicht

(21) WP C23C/3053681 (22)  27.07.87 (44)  21.12.88

(711} Akademie der Wissenschaiten der DDR, Otto-Nuschke-StraBe 22/23, Berlin, 1080, DD
(72) Schmidt, Klaus, Dipl.-Ing.; Eichhorn, Werner, DD

~ (54) Verfahren zur Herstellung homogener us:d haftfester Metallschichten

(65) Metallschichten, homogen, haftfest, Beschichtung, Katodenzerstaubung, Gasatmosphire, Substrat,
Chromsdure, Vakuum, Ausheizung, Reinigen

--(67) Die Erfindung findet Anwendung bei allen Beschichtungsverfahren, insbesondere dem
Katodenzerstaubungsverfahren, deran Funktion an die Anwesenheit von Gasatmosphéarsn gebunden ist und mit
denen reproduzierbar haftfeste Schichten hergestelit werdan. Bei sinem Beschichtungsverfahren, bei dem die zu
beschichtenden Substrate mechanisch-chemisch vorgereinigt, in Chromsaure gereinigt, gespiilt, unter Vakuum
ausgeheizt und unter Arbeitsgasatmosphére physikalisch gereinigt werden, wird arfindungsgemaB wahrend des
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung homogener und haftfester Metallschichten auf Substraten, insbesondere
glasernen, <eramischen und metallischen Substraten, indem die Substrate mechanisc.a-chemisch
vorgereinigt, in Crom-Schwefelsdure gereinigt, gespiilt, unter Vai'uum ausgeheizt und unter
Arbeitsgasatmosphére physikalisch gereinigt sowie unter Verwendung von Blenden die
Metallschichten aufgebracht werden, dadurch gekennzeichnet, da wihrend des Beschichtens
gleichzeitig eine physikalische Behaiidlung zum Reinigen der zu beschichtenden Substrate und zurn
Abtragen nicht fest haftender Targetpartikel ochne Unterbrechung des technologischen Prozesses
vorgesehen ist,

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 der physikalische Reinigungsvorgang in
der Arbeitsgasatmosphére durch ElektronenbeschuR, lonenbeschuR, Glimmentladung, Laserstrahi
u.a. erfolgt.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Energie des Reinigungsvorganges
kleiner als die Beschichtungsenergie ist.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB eine Erwérmung der Substrate durch
Waérmestrahlung wahrend der Beschichtung erfolgt.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da eine Erwarmung dcr Schicht auf den
Substraten durch den Reinigungsvorgang wahrend der Beschichtung stattfindet.

Hierzu 3 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

C. Erfindung findet Anwendunn bei allen Beschichtungsverfahren, insbesondere dem Katodenzerstaubungsverfahren
(Sputterverfahren), deren Funki n an die Anwesenheit von Gasatmospnéren gebunden ist und mit denen reproduzierbar
haftfeste und von ungewoliten ¢ .bstanzen aus der Gesatmosphiire freie Schichten oder Schichtfolgen hergastellt werden.

Charakteristik des bekannten Standas der Technik

In der Porzellan- und Glasindustrie ist es bekannt, diinne Metallfilme wie Gold, Silber u.a. auf Isolztoren wie Keramik oder Glas
mechanisch, chemisch und thermisch bestandig aufzubringen. Diese Schichten weisen jedoch keinen hohen Grad an
GleichméBigkeit auf, insbesondere ist die Reproduzierbarkeit der optischen Schichteigenschaften gering. (VEB
Porzellankombinat Colditz— Verarbeitungsvorschriften fiir Schmelzverfahren —)

Esistbekannt, da in der optischen sowie in der Halbleiterindustrie die Methoden der Bedampfung im Vakuum {DE-AS 1696066,
DE-AS 2203943, DD 49116) mittels Widerstandsheizung, Laserstranl (DE-PS 2402270), oder durch Zerstaubungsverfahren
(DE-AS 2351402, DE-OS 2830723, DE-AS 2351402) in einer Arbeitsgasatmosphire zur Anwendung kommen. Es ist bewiesen,
daR die Haftfestigkeit von Schichten auf Unterlagen entscheidend durch physikalische und chemische Reaktionen an den
Grenzfléchen beeinflut werden. Hieraus ergibt sich, daR das Auftreten von Substanzen, die die Adhision zwischen Unterlage
und Schicht negativ beeinflussen oder z.8. Grenzflachenkorrosion hervorrufen kdnnen, unbedingt verhindert werden muR.
(Schiller, Heisig — ,,Bedampfungstechnik* VEB Verlag Technik Berlin —)

In den bekannten Losungen DE-AS 1696066, DE-OS 2407363 werden Gliser chemisch-mechanisch mit handelsiiblichen
Glasreinigungsmittein, Wasser, Zeroxidsuspension und Alkohol vorbehandelt. Diese Methoden haben die Nachteile, daR
einerseits die zu beschichtenden Oberflichen Schiden erleiden kénnen und dal} andererseits die Reinigungsvorgénge zeitlich
und raumlich versetzt zur Beschichtung stattfinden und damit erneute Beladungen der Oberflichen mit ungewallten
Verunreinigungen aus der umgebenden Atmosphare nicht vermieden werden kénnen.,

in der Losung (DE-AS 169066) erfolgt eine weitere Reinigung der Oberflichen vor dem Beschichten durch Ausheizen im
Hochvakuum. Hierbei darf jedoch kein Zwischenbeliiften der Oberflichen vor dem Beschichten durchgefiihrt werden. AuBerdem
wird ein Teil digses Reinigungseffektes bei Beschichtungsmethaden, die gine Arbeitsgasatmosphare benétigen, wieder zunichte
gemacht. Zur Verbesserung der Haftfestigkeit sind Anordnungen zur Herstellung von Mehrfachschichten bekannt

(DE-AS 2203943, DE 3530074, DD 2673337). Hierdurch ist die Verunreinigung der Schichten mit Substanzan aus der
Arbeitsgasatmosphére bzw. durch Riickdiffusion z.B. von Kohlenwasserstoffen aus dem Vakuumarzeugungssystem nicht
vermeidbar.

DE-0S 3404880 wird vorgeschlagen, vor der Beschichtung sowoh! die zu beschichtenden Oberflichen als auch die
Schichtsubstanzen durch Teilchenbombardements zu reinigen. Reinigung und Beschichtung erfolgt chne Zwischenbeliiftung
der Apparatur. Hierdurch kann jedoch die Neubeladung der zu beschichtenden Oberfldchen mit Verunreinigungen wihrend der
Beschichtung (insbesondere bei der Beschichtung von Rotationsflichen) nicht verhindert werden.

Inder Lésung CD 238360 werden diinne Metallschichten auf Rohrinnenflichen, insbesondere Glas, u. a. dadurch hergestellt, da
bei der Herstellung von Mehrfachschichten die erste Beschichtung unmittelbar vor Beendigung eines physikalischen
Reinigungsvorganges durch ein Teilchenbombardement vorgenommen wird und daR sich die Beschichtungen zeitlich
tiberschneiden kénnen. Hierdurch wird eine gute Reinigung zu beschichtender Substrate vor dor Beschichtung erreicht.
Verunreinigungen von Substraten und wachsenden Schichten wahrend der Beschichtung werden nicht verhindert.
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Ziel dar Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, reproduzierbare und fest haftende Metallschichten auf Glas oder Keramik mit langer Standzeit bei
thermischer Belastung aufzubringen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Verunreinigungen auf dem Substrat und der wachsenden Metalischicht,
einschlieBlich der nicht fest haftenden Teilchen, durch eine physikalische Behandlung entscheidend zu verringern, um
homogene und fest haftende Schichten zu erreichen.

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch geldst, daR wihrend des Beschichtens gleichzeitig eine physikalische Behandlung
zum Reinigen der zu beschichtenden Substrate und zum Abtragen nicht fest haftender Targetpartikel ohne Untarbrechung des
technologischen Prozesses vorgesehen ist. Der physikalische Reinigungsvorgang erfolgt in der Arbeitsgasatmosphére durch
ElektronenbeschuB3, lonenbeschuBl, Glimmentladung, Laserstrahl u. &. Verfahren. Die Energie des Reinigungsvorganges ist
jedoch stets kleiner als die Beschichtungsenergie. Die Erwdrmung der Substrate erfolgt durch Warmestrahlung urid die
Erwdrmung der Schicht auf den Substraten findet durch den Reinigungsvorgang wiéhrend der Beschichtung statt.

Der technologische Ablauf der Herstellung von Goldschichten auf Glasrohrinnenfidchen verlauft folgendermafSen:

1. Maechanisch-chemische Vorreinigung der Glasflichen.

2. Chemische Vorreinigung des Substrates in Chrom-Schwefelsaure bei etwa 80°C.

3. Spllen des Substrates in destilliertem Wasser bei 80°C.

4. Ausheizen des Substrates unter Vakuum be.i einem Druck < 10~*Pa und einer Temperatur >300°C.

5. Physikalische Reinigung des Substrates unter Argon-Atmcsphére bei einem Druck von etwa 1Pa.

5.1 Beglimmen des Substrates

5.2 lonenétzen des Substrates

6. Schichtherstellung

6.1 Reinigung der ersten Schichtelektrode parallel zu Punkt 5 mittels Abstauben (DC-Sputtern)

6.2 Aufbringen der ersten Schicht auf das Substrat mittels Zerstaubung der ersten Schichtelektrode

6.3 Reinigung des Substrates wahrend der Beschichtung mittels eines Verfahren nach Punkt 5.

6.4 Reinigung der zweiten Schichtelektrode parallel zu Punkt 6.2 und 6.3 mittels Freistauben usw.

Ausfiithrungsbuispiel
Die Erfindung wird anhand folgender Zeichnungen erléautert:

Fig.1: Prinzipaufbau dsr Sputtereinrichtung und Substrat
Fig.2: Schnittdarstellung von Fig.1

Fig.3: Gesamtaufbau der Sputterapparatur

Fig.4: Schnittdarstellung von Fig.3

In Figur 1 ist der Prinzipaufbau einer Sputtereinrichtung mit Substrat dargestelit. In einer Vakuumkammer befindet sich am
Boden eine auch axial verstellbare Spindel 1, welche einen Teller 2 tragt, versehen mit Abstandsstangen 3 und einem Tragring 4,
die alle durch die Spindel 1 rotatorisch bewegt werden. Auf dem Tragring 4 steht das zu beschichtende Substrat 5. Bei dem
Substrat handelt es sich bei diesem Beispiel um ein Glasrohr, welches auf seiner Innenseite mit einer Goldschicht zur Reflektion
einer I.-R.-Strahlung beschichtet werden soll.

Aneinerruhenden oberen Spindel 6ist die Elektrodenanordnung mitden Blenden 7 befestigt. Ein Teller 8tragt Abstandsstangen9
mit einer Isolierplatte 10 an der sich eine Zentralstange 11 befindet. Abschirmbleche 12 sind radial einstellbar an dieser
Zentralstange 11 angeschraubt. Mit dem unteren Teil der Zentralstange 11 ist eine Isolierplatte 13 verbunden. Zwischen den
Isolierplatten 10 und 13 sind die Glimm- bzw. Sputterelektroden 14 bis 17 singespannt. Die Stromzuflihrung fiir die Elektroden
wird iiber die Stecker 18 realisiert. Die Blenden 7 liegen auf dem oberen Teller 8 auf und kénnen 2.B. durch Schiebestangen 19
unabhéngig voneinander vor die Glimm- bzw. Sputterelektroden 14 bis 17 geschoben werden. Die Schiebestangen 19 sind durch
vakuumdichte Kugelgelenke 20 nach auBen gefiihrt und kdnnen von dort manuell durch Griffglieder 21 bedient werden.

In Figur 2 ist die Sputtereinrichtung im Schnitt dargestelit. Die Vakuumkammer 22 mit der Tiir 23 ist in Figur 4 erkennbar. In der
Tir 23 sind Beobachtungsfenster 24 eingebaut.

In Figur 3 ist als Vertikalansicht die Sputtereinrichtung in einer Vakuumkammer darg-,stell.. Das Substrat verdeckt teilweise die
Sputtereinrichtung. Hinter dem Substrat ist halbkreisférmig eine Ausheizvorrichtur.g 25 angeordnet.

Beschreibung eines Beschichtungsvorganges:

Das Substrat 5 wird auBerhalb der Vakuumkammer 22 mechaniscn und chemisch gereinigt, danach in die Vakuumkammer 22
eingesetzt und es wird die Sputtereinrichtung eingebaut. Die Vakuumkammer 22 wird geschlossen und iei gleichzeitigem
Einschalten der Ausheizvorrichtung 25 Hochvakuum erzeugt. Durch Einlassen eines Arbeitsgases wird mit Hilfe der Glimm-
Elektrode 14 das Substrat physikalisch gereinigt. Durch Einschalten der Beschichtungselektroden 15 bis 17 werden die
gewiinschten Schichten auf dem Substrat hergestelit. Wahrend des Sputtervorganges wird mit geringerer Energie die
Glimmelelektrode 14 eingeschaltet, so da Verunreinigungen auf Substrat und Schicht und aufgesputterte lockere
Schichtsubstanzteilchen wieder beseitigt werden.
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