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(57) Das Verfahren zur Erzeugung von Diamantkristalliten findet
Anwendung im VerschleiBschutz, im Werkzeugmaschinenbau und in der
- Pulvermetalluxgie. Das Ziel der Erfindung besteht darin,

Diamantkristallite unter Verwendung billiger Ausgangsmaterialien und

einfacher technologischer Verfahren herzustellen. Der Erfindung
liegt die Aufgabe zugrunde, Diamantkristallite ohne Anwendung der
Hochdrucksynthese bzw. ohne zusdtzliche Keimkristalle, die in dex
Niederdrucksynthese notwendig sind, herzustellen. ErfindungsgemdsB
werden Xohlenstoffschichten mit diamantdhnlichen Eigenschaften, die
durch ionengestiitzie Verfahren hergestellt wurden, entweder
freitragend oder auf temperaturbestdndigen Substraten einer
Temperbehandlung unterzogen. Die Temperbehandlung wird bei
Restgasdriicken von 1 bis 10~ Pa und definierter Restgas-
zusammensetzung, vorzugsweise in Kohlenwasserstoffen und/oder
aktivierenden Gasen und/oder Démpfen, bei Temperaturen von 750 bis
2500 K durchgefiihrt. Die erfindungsgemé8 hergestellten Diamant~
kristallite sind anwendbar zum Verschleifischutz, zur Lebensdauer=
erhdhung von Werkzeugen, zur elektrischen Isolation, als Keime flr
die Niederdruckdiamantsynthese, als Feinschleif- oder Poliermittel
odexr als Ausgangsprodukt fiir die Pulvermetallurgie.
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Verfahren zur Erzeugung von Diamantkristalliten

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeugung von
Diamantkristalliten, die anwendbar sind zum VerschleifB-
schutz, zur Lebensdauererhthung von Werkzeugen, zur elek-
trischen Isolation, als Keime flir die Niederdruckdismant-
synthese, als Feinschleif- oder Poliermittel oder als Aus-
gangsprodukt fiir die Pulvermetallurgie.

Charakterisierung der bekannten technischen Lﬁsungen

Allgemein bekannt ist das Verfahren der Diamant-Hochdruck-
synthese, bei dem in einer speziellen Hochdruckkammer bei
Druckwerten von mehr als 5 . 10° N m™° und Temperaturen

" liber 1500 K aus Graphit oder anderen Kohlenstoffirigern
kiingtliche Diamanten synthetisiert werden. '

Die fiir die Hochdrucksynthese erforderlichen Apparaturen
sind sehr aufwendig. '

Die Diamant-Niederdrucksynthese (Derjagin und Fedoseev,
Uspechi Chimii 39 (1970) 1661; Derjagin u.a. Zh, Fiz,. Khim,
47 (1973) 32; Angus u.a., J. Appl. Phys. 39 (1968) 2915;
Chauhan u.a., J. Appl. Phys. 47 (1976) 4746) erfordert da-
gegen Impfkrigtalle mit Grdfen von 0,1/um und mehr als
Ausgangsmaterial. Auf diesen Impfkristallen wachsen in ei-
ner Atmosphdre kohlenstoffhaltiger Gase mit weniger als
Atmosphédrendruck bei Temperaturen um 1300 K Diamantkri-
stalle epitaktisch auf. Die neben dem Dismant gleichfalls
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auf dem Impfkristall wachsenden Nicht-Diamant-Phasen miissen
anschlieBend durch eine Nachbehandlung z. B. in einer Wag-
serstoff- oder Sauerstoffatmosphire beseitigt werden, '

Dinne, unter Ioneneinwirkung abgeschiedene Kohlenstoff-
schichten, deren Eigenséhaften oft als "diamantéhnlich" be~
zeichnet werden, enthalten Anteile tetraedrischer Bindun-
gen, wobeil diése Schichten aber meist mikrokristallin oder
quasiamorph sind (Aisenberg und Chabot, J. Appl. Phys. 42
(1971) 2953; Golyanov und Demidov US-Pat. Nr. 3.840.451;
WeiBmantel, Proc. T7th Intern. Vac. Congr. & 3rd Intern.
Conf. Solid Surfaces, Wien 1977, 1533; Whitmell und William-

" son, Thin Solid Pilms 35 (1976) 255; Holland und Ojha, Proc.

7th Intern. Vac, Cdngr. & 3rd Intern. Conf. Solid Surfaces,
Wien 1977; Bewilogua u. a., Surface Science (1979) ).

In einigen FPdllen wird von Diamantkristalliten mit Gr&S8en

von einigen Mikrometern berichtet, wobei allerdings keine

Angaben liber die Flichendichte der Kristillchen sowie iiber
die Reproduzierbarkeit des Verfahrens vorliegen (Spencer
u.a., Appl. Phys. Lett. 29 (1976) 118).

In der Literatur wird auf Diamantanteile verwiesen, die beim
.Tempern von Kohle-Aufdampffilmen entstehen, iiber deren GriBe
keine Angaben'vorliegen (z. B. Grigorovici U.a., J, non-

erystalline Solids 8 - 10 (1972) 793; Morisaki w.a., J. non-
crystalline Solids 18 (1975) 149). ’

Zusammenfassend wird zum Stand der Technik festgegtellt, daB
es keines der bisher bekannten Verfahren gestattet, repro-
duzierbar Diamantkristallite mit GroBSen von 0.1/um und mehr
mit einfachen technischen Mitteln und ohne Verwendung von
Diamant~-Impfkristallen herzustellen.

Ziel der Erfindung

- Das Ziel der Erfindung besteht darin, Diémantkristallite her-
zustellen unter Verwendung billiger Ausgangsmaterialien und
einfacher technologischer Verfahren.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Diamantkristallite
ohne Anwendung der Hochdrucksynthese bzw. ohne zusidtzliche
Keimkristalle, die in der Niederdrucksynthese notwendig sind,
herzustellen. Die Hochdrucksynthese erfordert kostspielige,
technologisch komplizierte Hochdrucksynthege-Anlagen, in de-
nen eine Graphlt—Dlamant~Umwandlung ablduft. Ein wesentlicher
Mangel der Niederdrucksynthese besteht darin, daB stets Dia-
mentkristalle, z. B, natlirliche Diamanten, als Ausgangsma-
terialien verwendet werden miissen.

ErfindungsgemdB werden Kohlenstoffschichten mit diamant-
ghnlichen Eigenschaften, die durch ionengestﬁtite Verfahren
hergestellt wurden, entweder freitragend oder auf temperatur-
bestédndigen Substraten einer Temperbehandlung unterzogen, Die
Temperbehandlung wird bei Restgasdriicken von 1 bis 10~ Pa
und .definierter Restgaszusammensetzung, vorzugsweise in Koh-
lenwasserstoffen und/oder aktivierenden Gasen und/oder Dimp-
fen, bei Temperaturen von 750 bis 2500 K durchgefithrt. Das
Aufheizen der Schicht kann durch Widerstandserwdrmung, In-
duktionserwdrmung, Elektronen- oder Ionenbeschuf oder durch
Lichtstrahlung erfolgen. Als Folge der Temperbehandlung ent- -
stehen in der Schicht Diamantkristallite, deren GréSe von
der Restgaszusammensetzung, dem Druck und dem Temperatur-
Zeit-Verlauf des Temperprozesses abh&ngen., Die Diamantkri-
stallite konnen mittels bekannter Verfahren von den Nicht-
Diamant-Anteilen der Kohlenstoffschicht getrennt werden.
Mit Hilfe der erfindungsgemiBen L6sung gelingt es, Diamant-
‘kristallite reproduzierbar herzustellen.

- Ausfithrungsbeispiel

Mit Hilfe eines Gag-Ionenplattierverfahrens nach DD-WP 133688
werden Kohlenstoffschichten von ca, O,Z/um Dicke auf NaCl-
Spaltfliichen abgeschieden, in destilliertem Wasser vom Sub-
gtrat abgelvst und auf einer Unterlage aus Molybddn-Blech
aufgebrachi. Diese Probe wird bei einem Restgasdruck von
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10"3 Pa einer Temperbehandlung durch Widerstandsheizung un-
terzogen, wobei die Temperatur nach jeweils 20 min. Temper-
zeit stufenweise von Raumtemperatur big auf 1300 K erhsht

und nach 20 min. Tempérzeit bei 1300 K in 10 min auf Raum-
temperatur erniedrigt wird. Dabei wachsen Diamantkristallite
mit GroBen von wenigstens 0,1/um, die in einer verbleibenden

Kohlenstoffmatrix eingebettet sind. .
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Verfahren zur Erzeugung von Diamantkristalliten in Kohlen-

‘stoffschichten,die durch ionengestiitzte Verfahren abge-

schieden wurden, dadurch gekennzeichnet, daB die Schichten
auf -temperaturbestindigen Substraten oder freitragend bei
Restgasdriicken von 1 bis 10”2 Pa und definierter Restgas-
zusammensetzung, vorzugsweise in Kohlenwasserstoffen und/
oder aktivierenden Gasen und/oder Diémpfen, und bei Tempe-'.
raturen von 750 bis 2500 K einer Temperbehandlung nach
einem vorgegebenen Temperatur-Zeit-Verlauf unterzogen
werden.,

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB die

Herstellung der Diamantkristallite reproduzierbar ist.
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