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(57) Abstract: The invention relates to a method and device for producing a layer system for protection against wear and corrosion,

Q\ and to improve sliding qualities or the like. Said layer system comprises an adhesive layer which is placed on a substrate, a transition

l: layer which is placed on the adhesive layer and an outer layer which is made of diamond-like carbon. The adhesive layer comprises at

v least one element from the group consisting of the 4,5% and 6% subgroup and silicon. The transition layer consists of diamond-like

& carbon and at least one element of the above-mentioned group, and the outer layer substantially consists of diamond-like carbon.

o The layer system has a hardness of at least 15 GPa, preferably at least 20 Gpa, and an adhesive strength of at least 3 HF according
to VDI 3824 sheet 4.
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(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren und eine Vorrichtung beschrieben, mit der es mdglich ist, ein Schichtsystem fiir
den Verschleissschutz, Korrosionsschutz und zur Verbesserung der Gleiteigenschaften oder dergleichen zu erzeugen, welches eine
Haftschicht zur Anordnung auf einem Substrat, eine Ubergangsschicht zur Anordnung auf der Haftschicht und eine Deckschicht aus
diamantdhnlichem Kohlenstoff anfweist, wobei die Haftschicht mindestens ein Element aus der Gruppe umfasst, die die Elemente
4., 5. und 6. Nebengruppe und Silizium beinhalten, wobei die Ubergangsschicht Kohlenstoff und mindestens ein Element aus der
vorgenannten Gruppe umfasst und die Deckschicht aus im wesentlichen diamantiihnlichem Kohlenstoff besteht, wobei das Schicht-
system eine Hirte von wenigstens 15 GPa, vorzugsweise mindestens 20 GPa und eine Haftfestigkeit von wenigstens 3 HF nach VDI
3824 Blatt 4 aufweist.
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DLC-Schichtsystem mit verbesserten Gleiteigenschaften sowie Verfahren zur Her-
stellung eines derartigen Schichtsystems

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Schichtsystem nach Patenanspruch 1, ein Verfahren
nach Patenanspruch 21 sowie eine Vorrichtung nach Patenanspruch 40. Bevorzugte Ausfiih-
rungen der Erfindung werden in den Unteranspriichen 2 bis 20, 22 bis 39 und 41 sowie in
der Beschreibung, Beispielen und Zeichnungen offengelegt.

Trotz der herausragenden Eigenschaften von diamantihnlichem Kohlenstoffschichten
(DLC-Schichten), wie hoher Harte und ausgezeichneter Gleiteigenschaften, und einer lang-
jahrigen weltweiten Forschungstitigkeit, konnten bis heute noch keine reinen DLC-
Schichten hergestellt werden, die auch bei grésseren Schichtdicken (> 1pm) eine fiir den
industriellen Einsatz in typischen Verschleissschutzanwendungen ausreichende Schichthaf-
tung zeigen und eine ausreichende Leitfihigkeit aufweisen, um auf die mit vielen produkti-
onstechnischen Nachteilen behafteten Hochfrequenz (HF)-Verfahren zur Herstellung ver-
zichten zu kénnen.

Als typische Verschleissschutzanwendungen seien hier einerseits Anwendungen im Ma-
schinenbaubereich, wie Schutz vor Gleitverschleiss, Pitting, Kaltverschweissung etc., insbe-
sondere auf Bauteilen mit gegeneinander bewegten Flichen, wie beispielsweise Zahnrddern,
Pumpen- und Tassenstdssel, Kolbenringe, Injektorennadeln, komplette Lagersétze oder de-
ren einzelne Bestandteile u.v.a. genannt, sowie andererseits Anwendungen im Bereich der
Materialbearbeitung zum Schutz der eingesetzten Werkzeuge zur spanenden oder umfor-
menden Bearbeitung sowie bei Spritzgussformen.

Neben der vielseitigen Anwendungsmdéglichkeiten im Verschleissschutzbereich sei hier
noch ausdriicklich der Korrosionsschutz als weiterer vielversprechender Anwendungsbe-
reich von derartigen DLC-Schichten genannt.

Reine DLC-Schichten kénnen heute auf Grund der hohen Eigenspannungen und der damit
verbundenen problematischen Haftung, insbesondere bei hochbeanspruchten Flichen im
Verschleissschutz nur mit geringen, fiir viele Anwendungen unzureichenden Schichtdicken
abgeschieden werden oder miissen durch zusitzlichen Einbau von Fremdatomen, wie bel-
spielsweise Silizium, verschiedenen Metallen und Fluor in ihren Eigenschaften verdndert
werden. Allerdings war die damit erreichte Verringerung der Schichteigenspannungen und
Verbesserung der Haftung immer mit einem deutlichem Hirteverlust verbunden, der sich
gerade im Verschleissschutzbereich oftmals negativ auf die Lebensdauer des jeweils be-
schichteten Gegenstands auswirken kann.

Ein zusitzliches Aufbringen von Einlaufschichten, die beispielsweise graphitischen Kohlen-
stoff und/oder eine Mischung aus Metall bzw. Metallkarbid und Kohlenstoff enthalten,
konnte daher nicht in Betracht gezogen werden, da einerseits durch die zum Erreichen des
Einlaufeffekts notwendige Mindestschichtdicke weitere schidliche Schichteigenspannun-
gen aufgebaut wurden und andererseits die Haftung auf reinen Kohlenstoffschichten prob-
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lematisch war. Erst solche Schichten kénnen aber durch die Kombination der sehr harten
Kohlenstoffschicht, bzw. Diamantschicht mit der darauf abgeschiedenen Gleit- bzw. Ein-
laufschicht den zunehmenden Anforderungen fiir Bauteile, wie sie beispielsweise fiir ein-
zelne Komponenten im modernen Motorenbau gefordert werden entsprechen.

Bei heute tiblichen plasmagestiitzten Verfahren zur Herstellung von DLC-Schichten werden
~auf Grund des hohen elektrischen Widerstandes harter DLC-Schichten hiufig, um stérende
Aufladungen wihrend der Beschichtung zu vermeiden, Prozesse mit einem HF-Bias bzw. —
Plasma (als HF = Hochfrequenz werden im folgenden alle Frequenzen > 10 MHz verstan-
den) , insbesondere mit der Industriefrequenz 13,56 MHz, angewandt. Die bekannten
Nachteile dieser Technik, sind schwer beherrschbare Stérungen elektronisch empfindlicher
Prozesssteuerungseinheiten (HF-Riickkopplungen, Senderwirkung, ...) ein erhéhter Auf-
wand um HF-Ueberschldge zu vermeiden, Antennenwirkung der zu beschichtenden Sub-
strate und ein damit verbundener relativ grosser Mindestabstand zwischen dem Beschich-
tungsgut, der eine optimale Raum- und Flichennutzung in der Beschichtungskammer ver-
hindert. So ist bei HF-Verfahren genauestens darauf zu achten, dass es, beispielsweise durch
eine zu hohe Beladungsdichte, falsche Substrat / Halterungsabstinde etc., nicht zu einer
Uberlappung von Dunkelriumen kommt, wodurch schidliche Nebenplasmen entstehen.
Derartige Nebenplasmen bilden einerseits Energiesenken und belasten so zusitzlich die
Plasmageneratoren, andererseits kommt es durch derartige lokale Plasmakonzentrationen
hiufig zu einer thermischen Uberhitzung der Substrate und unerwiinschter Graphitisierung
der Schicht.

Auf Grund der bei HF-Prozessen berechneten exponentiellen Abhingigkeit der Sub-
stratspannung von der Substratoberfliche

US/UE=CE/CS=(AE/AS)4

wobei U fiir die Spannung, C fiir die Kapazitit, A fiir die Oberfliche und die Indizes S fiir
Substrat bzw. E fiir die Gegenelektrode stehen, kommt es bei steigender Substratoberfldche
AS zu einem starken Abfall der Substratspannung US begleitet von einem starken Anstieg
der Verlustleistung. Daher kann abhéngig von der Leistungsfihigkeit der eingesetzten Gene-
ratoren nur eine bestimmte Maximalflache beschichtet werden. Anderenfalls kann entweder
nicht geniigend Leistung in das System eingebracht bzw. die Potentialdifferenz (Sub-
stratspannung) nicht ausreichend hoch eingestellt werden, um den fiir gut haftende dichte
Schichten notwendigen Ionplatingeffekt zu erzielen.

Ferner ist auf der Anlagenseite bei HF-Prozessen iiblicherweise zusétzlicher apparativer
Aufwand notwendig, um Generator- und Plasmaimpedanzen durch elektrische Netzwerke,
wie beispielsweise eine sogenannte Matchbox, wihrend des Prozesses dynamisch aneinan-
der anzupassen.

Im folgenden werden kurz verschiedene aus dem Stand der Technik bekannte Verfahren
bzw. Schichtsysteme angefiihrt.
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Die EP 87 836 offenbart ein DLC-Schichtsystem mit einem 0,1 — 49,1%igen Anteil metalli-
scher Komponenten, welches beispielsweise mittels kathodischem Sputtern abgeschieden
wird.

Die DE 43 43 354 Al beschreibt ein Verfahren zur Herstellung eines mehrlagigen Ti-
haltigen Schichtsystems mit einer Hartstoffschicht aus Titannitriden Titankarbiden und Ti-
tanboriden sowie einer reibmindernden C-haltigen Oberfldchenschicht, wobei der Ti- und
N-Anteil in Richtung der Oberfliche fortschreitend verringert wird.

Einen gepulsten Plasmastrahl verwendet das in der US 5 078 848 beschriebene Verfahren
zur Herstellung von DLC-Schichten. Auf Grund der gerichteten Teilchenstrahlung aus einer
Quelle mit geringem Austrittsquerschnitt eignen sich aber solche Verfahren nur bedingt zur
gleichméissigen Beschichtung grosserer Flachen.

Verschiedene CVD-Verfahren bzw. mit solchen Verfahren hergestelite SiIDLC/DLC Misch-
schichten werden in den folgenden Dokumenten beschrieben:

Die EP-A-651 069 beschreibt ein reibminderndes Verschleissschutzsystem aus 2 — 5000
alternierenden DLC und SiDLC-Schichten. Ein Verfahren zur Abscheidung von a-DLC-
Schichten mit einer Si-Zwischenschicht und daran anschliessender a-SiC:H-
Uebergangszone zur Verbesserung der Haftung wird in der EP-A-600 533 beschrieben.
Auch in der EP-A-885 983 und der EP-A-856 592 werden verschiedene Verfahren zur Her-
stellung solcher Schichten beschrieben. In der EP-A-885 983 beispielsweise wird das Plas-
ma durch ein DC-beheiztes Filament erzeugt und die Substrate mit negativer Gleichspan-
nung oder MF zwischen 20 — 10.000 kHz beaufschlagt (als MF = Mittelfrequenz wird im
folgenden der Frequenzbereich zwischen 1 und 10.000 kHz verstanden).

Die US 4 728 529 beschreibt eine Methode zur Abscheidung von DLC unter Anwendung
eines HF-Plasmas, bei der die Schichtbildung in einem Druckbereich zwischen 103 und 1
mbar aus einem sauerstofffreien Kohlenwasserstoffplasma, dem bei Bedarf Edelgas oder
Wasserstoff beigemischt wird, erfolgt.

Der in der DE-C-195 13 614 beschriebene Prozess verwendet eine bipolare Substratspan-
nung mit einer kiirzeren positiven Pulsdauer in einem Druckbereich zwischen 50-1000 Pa.
Damit werden Schichten im Bereich von 10 nm bis 10 pum und einer Hérte zwischen 15 — 40
GPa abgeschieden.

Ein CVD-Verfahren mit unabhéngig vom Beschichtungsplasma erzeugter Substratspannung
wird in der DE-A-198 26 259 beschrieben, wobei bevorzugt bipolare, jedoch auch andere
periodische verinderte Substratspannungen angelegt werden. Dies bedarf jedoch einer rela-
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tiv aufwendigen, da in zweifacher Ausfiihrung vorzusehenden, elektrischen Versorgungs-
einheit zur Durchfilhrung des Verfahrens.

Weiters sind Verfahren aus einer Kombination traditioneller Hartstoffschichten mit einer
kohlenstoffreichen Deckschicht mit giinstigen Gleiteigenschaften schon langer bekannt.

Beispielsweise offenbart US 5,707,748 eine Schichtkombinationen aus metallhaltigen Hart-
stoffschichten (TiN, TiAIVN, WC) und einer weniger harten Metallkarbidschicht mit zu-
nehmendem Gehalt an graphitisch, d.h. in sp2 Hybridisierung, gebundenem Kohlenstoff.
Durch die guten Gleiteigenschaften von Metall/- bzw. Metallkarbid/Kohlenstoffschichten
(MeC/C) werden diese bevorzugt in Tribosystemen eingesetzt, wo neben dem Schutz des
beschichteten Teils eine Verringerung der Reibungskréfte und/oder.ein Schutz des Gegen-
korpers bewirkt werden sollen. Besonders wirkungsvoll haben sich diesbeziiglich MeC/C-
Schichten mit einem hohen C-Anteil erwiese, bel denen durch die weiche Deckschicht ei-
nerseits ein Einlaufeffekt, andererseits durch Ubertrag von C-Partikeln ein Schmiereffekt fiir
das ganze Tribosystem erreicht werden kann. Ahnliche Schichtkombinationen mit einer die
Haftung verbessernden metallischen Zwischenschicht zwischen der Hartstoffschicht und der
graphitischen Kohlenstoff enthaltenden Metall- bzw. MeC-Schicht werden in WO 99-55929
beschrieben.

Entsprechend ist es die Aufgabe der vorliegenden Erfindung relativ dicke DLC-
Schichtsysteme mit hoher Hirte und ausgezeichneter Haftfestigkeit zur Verfligung zu stel-
len, die ausserdem noch eine geniigend hohe Leitfihigkeit besitzen, um ohne HF-Bias abge-
schieden werden zu kénnen, so dass ein Verfahren und eine Vorrichtung verwendet werden
konnen, die keinen grossen Aufwand erfordern und eine hohe Effektivitit fiir den industri-
ellen Einsatz aufweisen. Entsprechend ist es auch eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung
ein entsprechendes Verfahren und eine Vorrichtung bereitzustellen.

Diese Aufgabe wird gelost durch die Schicht mit den Merkmalen des Merkmalssatzes 1
sowie dem Verfahren nach Merkmalssatz 11 und der Vorrichtung gemiass Merkmalssatz 30.
Vorteilhafte Ausgestaltungen sind Gegenstand der Untermerkmalssétze.

Uberraschenderweise hat sich weiters gezeigt, dass es moglich ist, auch relativ dicke DLC-
Schichten mit einer zusitzlichen Schicht mit besonders giinstigen Gleit- und falls er-
wiinscht Einlaufeigenschaften zu versehen, ohne dass dadurch die Haftfestigkeit ver-
‘'schlechtert wird. Dadurch gelingt es erstmals die grosse Hirte von reinen DLC-Schichten
mit den giinstigen Gleiteigenschaften von Metallkohlenstoffschichten zu kombinieren. Dies
kann nicht nur durch Aufbringen von Gleitschichten auf erfinderische DLC-Schichtsysteme,
sondern auch durch Anwendung eines der beschriebenen Verfahren zur Aufbringung einer
Gleitschicht auf bekannte DLC-Schichten bzw. DLC-Schichtsysteme erfolgen.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es somit insbesonders auch eine DLC- bzw. eine
Diamantschicht mit einer ausgezeichneter Haftfestigkeit und einem hohen Verschleiss-
widerstand zur Verfiigung zu stellen, die gegeniiber herkémmlichen DLC- bzw. Diamant-
schichten verbesserte Gleiteigenschaften und falls erwiinscht Einlaufeigenschaften aufweist.
Eine solche DLC-Gleitschichtsystem kann fiir den Verschleissschutz, den Korrosionsschutz
und zur Verbesserung der Gleiteigenschaften von Vorteil sein, insbesonders dann, wenn bis
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jetzt schwer in einem Schichtsystem zu verwirklichende Eigenschaften gleichzeitig er-
wiinscht sind.

Eine weitere Aufgabe der Erfindung ist es ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstel-
lung eines erfindungemassen DLC-Gleitschichtsystems zu Verfligung zu stellen.

Dies wird erfindungsgemaéss nach Absatz 1 der Beschreibung geldst.

SCHICHTSYSTEM

Ein erfindungsgemisses DLC-Schichtsystem wird durch Herstellen einer Schicht mit fol-
gendem Schichtaufbau erreicht.

Direkt auf dem Substrat befindet sich eine Haftschicht mit mindestens einem Element aus
der Gruppe der Elemente der TV, V und VI Nebengruppe sowie Si. Bevorzugt wird eine
Haftschicht aus den Elementen Cr oder Ti verwendet, die sich fiir diesen Zweck als beson-
ders geeignet erwiesen haben.

Daran schliesst sich eine Uebergansschicht an, die vorzugsweise als Gradientenschicht aus-
gebildet ist, in deren Verlauf senkrecht zur Substratoberfliche der Metallgehalt ab — und der
C-Gehalt zunimmt.

Die Uebergangsschicht umfasst im wesentlichen Kohlenstoff und mindestens ein Element
aus der Gruppe der Elemente, die die Haftschicht bilden. Zusétzlich kann bei einer bevor-
zugten Ausfithrungsform Wasserstoff enthalten sein. Dariiber hinaus beinhalten sowohl die
Uebergangsschicht als auch die Haftschicht unvermeidbare Verunreinigungen, wie sie bei-
spielsweise durch in die Schicht eingebaute Atome aus der umgebenden Atmosphére gege-
ben sind, beispielsweise die bei der Herstellung verwendeten Edelgase, wie Argon oder Xe-
non.

Bei der Ausbildung der Uebergangsschicht in Form einer Gradientenschicht kann der Zu-
wachs des Kohlenstoffs in Richtung der Deckschicht durch Zunahme gegebenenfalls unter-
schiedlicher karbidischer Phasen, durch Zunahme des freien Kohlenstoffs, bzw. durch eine
Mischung derartiger Phasen mit der metallischen Phase der Uebergangsschicht erfolgen.
Die Dicke der Gradienten- bzw. Uebergangsschicht kann dabei, wie dem Fachmann be-
kannt, durch Einstellung geeigneter Prozessrampen eingestellt werden. Die Zunahme des C-
Gehalt bzw. Abnahme der metallischen Phase kann kontinuierlich oder stufenweise erfol-
gen, ferner kann zumindest in einem Teil der Uebergangsschicht auch eine Abfolge metall-
reicher und C-reicher Einzelschichten zum weiteren Abbau von Schichtspannungen vorge-
sehen werden. Durch die erwihnten Ausbildungen der Gradientenschicht werden die Mate-
rialeigenschaften (beispielsweise E-Modul, Struktur etc.) der Haft- und der abschliessenden
DLC-Schicht im wesentlichen kontinuierlich aneinander angepasst und damit der Gefahr
der Rissbildung entlang einer sonst auftretenden Metall bzw. Si /DLC-Grenzfldche entge-
gengewirkt.
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Den Abschluss des Schichtpakets bildet eine im wesentlichen ausschliesslich aus Kohlen-
stoff und vorzugsweise Wasserstoff bestehende Schicht, mit einer im Vergleich zur Haft-
und Uebergansschicht grosseren Schichtdicke. Zusétzlich zum Kohlenstoff und Wasserstoff

konnen auch hier Edelgase, wie Argon oder Xenon vorkommen. Wesentlich ist hier jedoch,
dass auf zusétzliche metallische Elemente oder Silizium vollstidndig verzichtet wird.

Die Hirte des gesamten DLC-Schichtsystems ist auf einen Wert grosser 15 GPa, bevorzugt
grosser/gleich 20 GPa eingestellt und eine Haftfestigkeit besser oder gleich HF 3, bevorzugt
besser oder gleich HF 2, insbesondere gleich HF 1 nach VDI 3824 Blatt 4 wird erreicht. Die
Hirte wird hierbei iiber die Knoop Hirtemessung mit o,1 N Last, d.h. HKO,1 entsprechen.
Der Oberflichenwiderstand der DLC-Schicht liegt zwischen 6 = 10-6Q und 6 = 5SMQ, be-
vorzugt zwischen 1Q und 500 kQ, bei einem Elektrodenabstand von 20 mm. Gleichzeitig
zeichnet sich die vorliegende DLC-Schicht durch die fiir DLC typische niedrige Reibkoeffi-
zienten, bevorzugt p < 0.3 im Stift / Scheibetest, aus.

Die Schichtdicken sind insgesamt > 1 pm, vorzugsweise > 2 um, wobei die Haftschicht und
die Uebergangsschicht vorzugsweise Schichtdicken von 0.05 pm bis 1,5 pum, insbesondere
von 0,1 um bis 0,8 um aufweisen, wihrend die Deckschicht vorzugsweise eine Dicke von
0,5 um bis 20 pm, insbesondere 1 pm bis 10 um hat.

Der H-Gehalt ist in der Deckschicht vorzugsweise 5 bis 30 Atom%, insbesondere 10 — 20
Atom%.

In REM-Aufnahmen zeigen erfindungsgemésse abgeschiedene DLC-Schichtsysteme Bruch-
fliche, die im Gegensatz zu herkdmmlichen DLC-Schichten, keine glasig-amorphe sondern
eine feinkornige Struktur aufweisen, wobei die Korngrésse bevorzugt < 300 nm, insbeson-
dere < 100 nm betrigt.

In tribologischen Tests unter hoher Belastung zeigt die Beschichtung eine vielfache Lebens-
dauer gegeniiber anderen DLC-Schichten, wie beispielsweise Metallkohlenstoff-, insbeson-
ders WC/C-Schichten. So konnte auf einer mit einer DLC-Schicht versehenen Einspritzdiise
fiir Verbrennungsmotoren im Test nach 1000h nur ein geringfligiger Verschleiss festgestellt

'werden, wohingegen im selben Test eine mit WC/C beschichtete Diise bereits nach 10h auf
Grund eines hohen Oberflichenverschleisses bis in den Grundwerkstoff ausfiel.

Die Schichtrauhigkeit der erfindungsgemassen DLC-Schicht hat vorzugsweise einen Wert
von Ra=0.01-0.04; wobei Rz nach DIN gemessen < 0.8 bevorzugt < 0.5 ist.

Die Vorteile eines erfindungsgemissen DLC-Schichtsystems mit obigen Eigenschaften lie-
gen in der erstmals gelungenen Kombination von grossen Schichtdicken mit ausgezeichne-
ter Haftfestigkeit, die noch eine ausreichende Leitfahigkeit aufweisen, um eine verhéltnis-
missig einfache Prozessfiihrung in der industriellen Produktion zu ermoglichen.
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Trotz der hohen Hérte von > 15 GPa, bevorzugt > 20 GPa zeigt die Schicht auf Grund ihrer
Struktur und der erfindungsgemassen Verfahrensschritte eine deutlich verbesserte Haftung.

Herkémmliche Schichtsysteme bendtigen hier eine Dotierung in der Funktionsschicht
(DLC), um die Schichtspannung zu reduzieren, was aber auch die Hirte reduziert.

Auch REM-Bruchbilder der erfindungsgemédssen Schicht zeigen im Gegensatz zu bisher
bekannten DLC-Schichten, die die typische Bruchform einer amorphen spréden Schicht mit
teils muscheligen Ausbriichen besitzen, eine feinkémige gerade Bruchfliche. Schichten mit
dem oben beschriebenen Eigenschaftsprofil eignen sich besonders fiir Anwendungen im
Maschinenbau wie zum Beispiel zur Beschichtung von hochbelasteten Pumpen- bzw. Tas-
senstosseln und Ventiltrieben, Nocken bzw. Nockenwellen wie sie fiir Kifz-
Verbrennungsmotoren und Getriebe verwendet werden, aber auch fiir den Schutz von hoch-
belasteten Zahnriddern, Plungern, Pumpenspindeln u.a. Bauteilen bei denen eine besonders
harte und glatte Oberfliche mit guten Gleiteigenschaften benétigt wird.

Im Werkzeugbereich kénnen dies Schichten auf Grund ihrer hohen Hirte und sehr glatten
Oberfliche vorteilhaft vor allem fiir Umform- (Pressen, Stanzen, Tiefziehen, ...) und Spritz-
gusswerkzeuge, jedoch auch, mit gewissen Einschrinkungen bei der Bearbeitung von Ei-
senwerkstoffen, fiir Schneidwerkzeuge eingesetzt werden, insbesondere wenn fiir die An-
wendung ein geringer Reibkoeffizient gepaart mit einer hohen Hérte notwendig ist.

Die Wachstumsgeschwindigkeit der DLC-Schicht liegt bei etwa 1-3 pumv/h, die Schicht-
spannung flir das ganze System bei 1-4 GPa und somit im iiblichen Bereich von harten
DLC-Schichten. Die Leitfdhigkeit wird auf Grund der obiger Ausfithrungen etwa zwischen
§ =10 Q und & = 5 MQ, bevorzugt zwischen & = 102 © und & = 500 kO eingestellt (ge-
messen wurde hierbei der Oberflichenwiderstand bei einem Abstand der Messelektroden
von 20 mm). )

Die mit erfindungsgemiss abgeschiedenen DLC-Schichtsystemen erreichten Gleiteigen-
schaften sind zwar giinstiger als die anderer beispielsweise nitridischer und/oder karbidi-
scher Hartstoffschichten, erreichen aber weder die ausserordentlich kleinen Reibkoeffi-
zienten die sich mit Metall/Kohlenstoffschichten verwirklichen lassen, noch sind sie als
'Einlaufschichten geeignet.

Sollen die Gleit- bzw. Einlaufeigenschaften der DLC-Schicht bzw. des DLC-Schichtsystems
weiter verbessert werden, so empfiehlt es sich noch eine abschliessende weichere, emen
relativ grossen Anteil an graphitischen Kohlenstoff enthaltende Gleitschicht aufzubringen.
Letztere kann auch vorteilhaft auf nicht erfinderische DLC-Schichten und —Schichtsysteme
sowie auf Diamanschichten, insbesonders auf nanokirstalline Diamantschichten, aufge-
bracht werden.

Im Folgenden wird der Aufbau eines erfindungsgemassen DLC-Gleitschichtsystems be-
schrieben, das vorteilhafterweise, jedoch keinesfalls einschrinkend, aus einem wie oben
beschriebenen DLC-Schichtsystem mit einer darauf abgelegten Gleitschicht besteht. Uber-
raschenderweise hat sich gezeigt, dass es mit sehr unterschiedlich aufgebauten Gleit-
schichten méglich ist neben der Verbesserung der Gleit- und eventuell Einlaufeigenschaften,
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trotz der erhShten Schichtdicke die ausgezeichnete Haftfestigkeit des DIC-Schichtsystems
fiir das DLC-Gleitschichtsystem zu erhalten.

Eine, insbesonders zur Anwendung auf oben beschriebene erfinderische DLC-
Schichtsystem besonders geeignete, vorteilhafte Ausfiilhrungsform der reibmindernden
Schicht besteht darin eine DLC-Struktur, ohne metallischem Zusatzelement, dafiir aber mit
zunehmendem Anteil an sp’-Bindungen, bevorzugt in graphitischer Schichtstruktur
aufzubringen, womit die Hirte der Deckschicht herabgesetzt, sowie die Gleit- und
gegebenenfalls Einlaufeigenschaften verbessert werden.

Eine andere vorteilhafte Ausfiilhrung der Gleitchicht kann durch Ausbildung einer zweiten,
mversen Gradientenschicht erfolgen, bei der der Metallgehalt zur Oberfléiche zu, der C-Ge-
halt aber abnimmt. Dabei wird der Metallgehalt solange erhSht, bis der Reibkoeffizient
einen gewiinschten niedrigen Wert erreicht. Bevorzugt wird dazu ein oder mehrere Metalle
aus der IV, V, VI Nebengruppe, sowie Si verwendet. Besonders bevorzugt Cr, W, Ta, Nb
und/oder Si. Der Metallanteil der Schichten sollte dabei zwischen 0.1 und 50 atom%,
bevorzugt zwischen 1 und 20 atom% liegen.

Eine weitere bevorzugte Ausfiihrung der reibmindernden Schicht kann durch Aufbringen
einer metallischen bzw. karbidischen, insbesonders einer Cr- oder WC-Zwischenschicht, auf
die im wesentlichen ausschliesslich aus Kohlenstoff und Wasserstoff bestehende Schicht,
hergestellt werden, wobeti anschliessend wiederum eine dhnlich der ersten Gradientenschicht
ausgebildete Gradientendeckschicht mit abnehmendem Metall- und zunehmenden C-Gehalt
folgt. Vorteilhafter- aber nicht zwingender Weise wird dabei dasselbe oder dieselben
metallischen Elemente wie in der ersten Gradientenschicht verwendet um die Komplexitit
der Beschichtungsvorrichtung méglichst gering zu halten. Auch hier sollte der Metallanteil
der Schichten dabei zwischen 0.1 und 50 atom%, bevorzugt zwischen 1 und 20 atom%
liegen.

Uberraschenderweise hat sich gezeigt, dass gerade metallhaltige Gleitschichten auch auf
herkémmlich abgeschiedenen DLC-Schichten eine deutliche Verbesserung der Peformance
bewirken kénnen. Ein Grund fiir den damit erzielten geringen Einfluss auf die
Gesamthaftung solcher Systeme konnte auf die gut einstellbaren, geringen zusitzlich
eingebrachten Schichtspannungen zuriickzufiihren sein.

Fir alle drei Moglichkeiten hat es sich als vorteilhaft erwiesen, einen abschliessenden Be-
reich mit unverdnderter d.h. konstanter Schichtzusammensetzung vorzusehen, um die auf
die jeweilige Anwendung optimierten Eigenschaften der Schicht (z.B. Reibbeiwert, Ober-
flachenspannung und Benetzbarkeit, ...) auch iber einen gewissen Schichtverschleiss
aufrecht zu erhalten und ein Einlaufen der Schicht zu erméglichen.

Der Reibbeiwert kann je nach verwendetem Metall und verbleibendem Uberschuss an
gaphitischem Kohlenstoff zwischen p = 0.01 und p = 0.2 eingestellt werden (bezieht sich
auf Stift / Scheibetest unter Normalatmosphire mit ca. 50% Luftfeuchte).

Die Hirte der DLC-Schicht ist bevorzugt auf einen Wert grésser 15 GPa, bevorzugt
grosser/gleich 20 GPa eingestellt, die Harte der dariiberliegenden weicheren Gleitschicht
wird je nach Bedarf eingestellt.

Der integrale Wasserstoffgehalt des erfindungsgeméssen Schichtsystems wird bevorzugt auf
einen Gehalt zwischen 5-30 Atom% insbesonders zwischen 10-20 Atom% eingestellt.
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Die Schichtrauhigkeit kann auf einen Ra-Wert von unter 0.04 bevorzugt unter 0.01, bzw.
einen Rzppy-Wert von kleiner 0.8 bevorzugt kleiner 0.5 eingestellt werden.

Die Vorteile solcher erfindungsgemisser DLC-Gleitschichtsystems liegen in der Kombinati-
on der grossen Hérte der DLC-Schicht, gepaart mit einer gegeniiber den bereits guten Lauf-
verhalten der DLC-Schicht nochmals um bis zu einer Grossenordnung verbesserten Gleitei-
genschaften. So kann beispielsweise der Reibkoeffizient damit unter p = 0.1 gesenkt wer-
den. Weiters gelingt es damit erstmals auch DLC-Schichten ein Einlaufverhalten durch an-
fanglichen Schichtabtrag und graphitische Gegenk6rperschmierung zu verleihen, wodurch
auch der Verschleiss eines unbeschichteten Gegendrpers deutlich verringert werden kann.

Weiters kann durch Verwendung einer oben beschriebenen reinen DLC-Schicht eine niedri-
gere Rz- bzw. Ra-Zahl, d.h. eine geringere Rauhigkeit der beschichteten Oberflichen, als
mit herk6mmlich verwendeten Hartstoffschichten, insbesonders mit dem Arc-Verfahren
aufgebrachten, eingestellt werden. Bei solchen bekannten Hartstoff / Gleitschichtkombi-
nationen kann durch insbesonders harte Rauhigkeitsspitzen hiufig das Einlaufen des Tribo-
systems gestort, wenn nicht sogar verhindert und werden, wodurch es zur teilweisen oder
ginzlichen Zerstérung der Oberfliche eines Gegenkdrpers kommen kann, insbesonders
wenn dieser nicht selbst durch eine Hartschicht geschiitzt ist. Dies ist besonders in Tribo-
systemen mit hohem Gleitanteil, wie zum Beispiel Kipp- und Gleithebel auf Tassenstdssel,
unterschiedliche Verzahnungen u.a. von Bedeutung.

Die Uberlegenheit von DLC-Gleitschichtsystemen zeigte sich hier in verschiedenen An-
wendungen sowohl gegeniiber bekannten Hartstoff / Gleitschichtkombinationen als auch
gegeniiber reinen DLC-Schichtsystemen.

Auch im Werkzeugbereich kénnen dies Schichten auf Grund ihrer hohen Hérte und sehr
glatten Oberfliche vorteilhaft vor allem fiir Umform- (Pressen, Stanzen, Tiefziehen, ...) und
Spritzgusswerzeuge, jedoch auch mit gewissen Einschriankungen bei der Bearbeitung von
Eisenwerkstoffen fiir Schneidwerkzeuge eingesetzt werden, insbesondere wenn fiir die An-
wendung ein besonders geringer Reibkoeffizient eventuell gepaart mit einem definiertem
Einlaufeffekt gewiinscht wird. Beispielsweise wurde mit erfindunggemaéss beschichteten
Bohrem bereits nach einmaligem Einsatz (ein Bohrloch) ein Poliereffekt auf der Spanab-
lauffliche beobachtet, was beispielsweise fiir Tieflochbohrungen von Vorteil ist. So kann bei
derartigen erfindungsgemiss beschichteten Werkzeugen auf ein teures Nachpolieren der
Spanablaufflachen verzichtet werden.

Erfindungsgemisse DLC-Gleitschichtsysteme kénnen glatter als herkémmliche beispiels-
weise mit Lichtbogenverdampfern abgeschieden Hartstoff / Gleitschichtkombinationen (z.B.
TiAIN/ /WC/C) abgeschieden und einfacher, in einem durchlaufenden Prozess integriert
werden als beispielsweise ebenfalls bekannte Ti-DLC // MoSx-Schichtkombinationen.

VERFAHREN

Das erfindungsgemisse Verfahren zur Herstellung des DLC-Schichtsystems zeichnet sich
weiterhin durch folgende Merkmale aus.

Die zu beschichtenden Teile werden in einer fiir PVD-Verfahren bekannten Weise gereinigt
und auf einer Halterungsvorrichtung montiert. Im Gegensatz zu HF-Verfahren kénnen dabei
vorteilhafterweise Halterungsvorrichtungen mit — je nach Teilchengeometrie angepasst ~ 1,
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2 oder auch 3 im wesentlichen parallelen Rotationsachsen verwendet werden, wodurch eine
grossere Beladungsdichte erzielt werden kann. Die Halterungsvorrichtung mit den zu be-
schichtenden Teilen wird in die Prozesskammer einer Beschichtungsanlage gebracht und
nach Abpumpen auf einen Startdruck von weniger als 10-4 mbar, vorzugsweise 10-5 mbar
wird die Prozessfolge gestartet.

‘Der erste Teil des Prozesses, das Reinigen der Substratoberflichen, wird beispielsweise als

Heizprozess durchgefiihrt, um die noch an der Oberfliche der Teile anhaftenden fliichtigen
Substanzen zu entfernen. Dazu wird bevorzugt ein Edelgas —Plasma mittels einer Hoch-
strom/Niedervoltentladung zwischen einem oder mehreren, in einer an die Prozesskammer
angrenzenden Ionisationskammer angeordneten, auf negatives Potential gelegten Filamen-
ten und den auf positives Potential gelegten Halterungsvorrichtungen mit den Teilen geziin-
det. Dadurch wird ein intensiver Elektronenbeschuss und damit ein Erwirmen der Teile
bewirkt. Als besonders giinstig hat sich dabei die Verwendung eines Ar/H2-Gemisches er-
wiesen, da hierbei durch die reduzierende Wirkung des Wasserstoffs gleichzeitig ein Reini-
gungseffekt der Teileoberflichen erzielt wird. Die Hochstrom/Niedervoltbogenentladung
kann dabei mit einem statischen oder vorteilhafierweise im wesentlichen értlich variabel
bewegten magnetischen Feld gefiihrt werden. Statt der oben beschrieben Ionisationskammer
kann auch eine Hohlkathode oder eine andere bekannte Ionen- bzw. Elektronenquelle be-
nutzt werden.

Alternativ konnen natiirlich auch andere Heizverfahren wie z.B. Strahlungsheizen oder in-
duktives Heizen verwendet werden.

Nach Erreichen eines, je nach Grundwerkstoff der Teile festzulegenden Termperaturni-
veaus, kann zusitzlich oder alternativ als Reinigungsprozess ein Aetzprozess gestartet wer-
den, indem beispielsweise zwischen Ionisationskammer und einer Hilfsanode ein Nieder-
voltbogen geziindet wird, und die Ionen mittels einer negativen Biasspannung von 50-300 V
auf die Teile gezogen werden. Die Ionen bombardieren dort die Oberfliche und entfernen
restliche Verunreinigungen. Somit wird eine saubere Oberfldche erzielt. Die Prozessatmo-
sphire kann neben Edelgasen, wie z.B. Argon auch Wasserstoff enthalten.

Ferner kann der Aetzprozess auch durch Anlegen einer gepulsten Substratbiasspannung
ohne oder mit Unterstiitzung durch einen, wie soeben beschriebenen Niedervoltbogen erfol-
gen, wobel vorzugsweise ein Mittelfrequenzbias im Bereich von 1 bis 10.000 kHz, insbe-
sondere zwischen 20 und 250 kHz verwendet wird.

Um die Haftung des DLC-Schichtsystems auf dem Substrat zu gewihrleisten, wird eine
bevorzugt metallische, insbesondere aus Cr oder Ti bestehende Haftschicht mit einem be-
kannten PVD bzw. Plasma-CVD Verfahren, wie beispielsweise mittels Arcverdampfen,
verschiedenen Ionplatingverfahren, bevorzugt jedoch durch kathodisches Sputtern minde-
stens eines Targets aufgedampft. Zur Unterstiitzung des Aufdampfens wird am Substrat eine
negative Substratbiasspannung angelegt. Der Ionenbeschuss und die damit bewirkte
Schichtverdichtung wihrend des Sputterprozesses kann zusitzlich durch einen parallel be-
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triebenen Niedervoltbogen und/oder ein zur Stabilisierung bzw. Intensivierung des Plasmas
angelegtes Magnetfeld, und/oder durch das Anlegen einer DC-Biasspannung am Substrat
oder durch das Anlegen eines Mittelfrequenzbias zwischen Substrat und Prozesskammer im
Bereich von 1 bis 10.000, insbesondere zwischen 20 bis 250 kHz unterstiitzt werden.

Die Dicke der Haftschicht wird in bekannter Weise durch eine der jeweiligen Anlagengeo-
metrie entsprechenden Wahl der Sputter- bzw. Aufdampfzeit und Leistung eingestellt.

Beispielsweise wird bei vorliegender, wie unten beschriebenen, Anlagengeometrie Cr fiir
die Dauer von 6 Minuten von zwei vorteilhafterweise gegeniiberliegenden Targets bei ei-
nem Druck zwischen 10-4 bis 10-3 mbar, einem Substratbias von Ubias = -75 V und einer
Leistung von ca. 8 kW in einer Ar-Atmosphire gesputtert.

Nach Aufbringen der Haftschicht wird erfindungsgemiss durch Aufbringen einer Ueber-
gangsschicht ein moglichst fliessender Ubergang zwischen Haftschicht und DLC-Schicht
sichergestellt.

Das Aufbringen der Uebergangsschicht erfolgt so, dass neben dem plasmagestiitzten Auf-
dampfen der Haftschichtkomponenten zeitgleich Kohlenstoff aus der Gasphase abgeschie-
den wird. Dies erfolgt vorzugsweise iiber ein Plasma-CVD-Verfahren, bei dem ein kohlen-
stofthaltiges Gas, vorzugsweise ein Kohlenwasserstoffgas, insbesondere Acetylen als Reak-
tionsgas verwendet wird.

Wiahrend des Aufbringens der Uebergangsschicht wird am Substrat eine insbesondere ,,ge-
pulste®, mittelfrequente Substratbiasspannung angelegt und ein Magnetfeld iiberlagert.

Zur bevorzugten Ausbildung einer Gradientenschicht wird wihrend des Aufbringens der
Uebergangsschicht der Anteil der Kohlenstoffabscheidung mit zunehmender Dicke der Ue-
bergangsschicht schrittweise oder kontinuierlich erhéht, bis letztendlich im wesentlichen
nur noch eine Kohlenstoffabscheidung stattfindet.

In diesem Prozessstadium wird dann als Deckschicht die diamantihnliche Kohlenstoff-
schicht durch Plasma-CVD-Abscheidung von Kohlenstoff aus der Gasphase erzeugt, wobei
als Reaktionsgas ein kohlenstoffhaltiges Gas, vorzugsweise ein Kohlenstoffwassergas, ins-
besondere Acetylen verwendet wird. Gleichzeitig wird am Substrat weiterhin eine Substrat-
biasspannung beibehalten und das liberlagerte Magnetfeld aufrechterhalten.

Bei einer bevorzugten Ausfiithrungsform kann das Reaktionsgas zur Abscheidung von Koh-
lenstoff zur Bildung der Uebergangsschicht und der Deckschicht aus diamantihnlichem
Kohlenstoff neben dem kohlenstoffhaltigen Gas zusitzlich Wasserstoff und Edelgas, vor-
zugsweise Argon oder Xenon, beinhalten. Der eingestellte Druck in der Prozesskammer
betrigt dabei zwischen 10-4 bis 10-2 mbar.
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Wihrend des Abscheidens der Deckschicht aus diamantihnlichem Kohlenstoff ist es bevor-
zugt den Anteil des kohlenstoffhaltigen Gases zu erhohen und den Anteil an Edelgas, insbe-
sondere Argon zu senken.

Die wihrend der Verfahrensschritte zum Aufdampfen der Haftschicht, Aufbringen der Ue-
bergangsschicht und Abscheiden der Deckschicht am Substrat angelegte Substratbiasspan-
nung kann insbesondere bei der Bildung der Uebergangsschicht und der Deckschicht eine
Wechselspannung (AC), eine mit AC oder Puls iiberlagerte Gleichspannung (DC) bzw. mo-
dulierte Gleichspannung sein, wie insbesondere eine unipolare (negative) oder bipolare Sub-
stratbiasspannung sein, die in einem Mittelfrequenzbereich von 1 bis 10000 kHz, vorzugs-
weise 20 bis 250 kHz gepulst ist. Die Pulsform kann dabei symmetrisch beispielsweise si-
nus-, sdgezahn-, oder rechteckformig sein oder asymmetrisch, so dass lange negative und
kurze positive Impulszeiten oder grosse negative und kleine positive Amplituden angelegt
werden.

Dariiber hinaus wird vorzugsweise wihrend des gesamten Beschichtungsprozesses ein lon-
gitudinales Magnetfeld mit gleichméssigen Feldlinienverlauf eingestellt, wobei das Magnet-
feld seitlich und/oder raumlich, kontinuierlich oder schrittweise verinderbar ist.

Vorzugsweise wird, falls fiir das Aufbringen der Haftschicht ein DC-Bias verwendet wurde,
beim Aufbringen der Uebergangsschicht, zunichst an die Halterungsvorrichtung ein Mittel-
frequenzgenerator angeschlossen, der seine Sapnnungsimpulse (Regelung iiber Steuerung
der eingebrachten Leistung ist ebenfalls méglich, aber nicht bevorzugt) in Form eines sinus-
, oder eines anderen bi- bzw. auch unipolaren Signalverlaufs abgibt. Der verwendete Fre-
quenzbereich liegt hierbei zwischen 1 bis ca. 10.000 kHz, bevorzugt zwischen 20 und 250
kHz, die Amplitudenspannung zwischen 100 und 3.000 V, bevorzugt zwischen 500 und
2.500 V. Vorzugsweise wird der Wechsel der Substratspannung durch Umschalten eines
eigens zur Abgabe von Gleich- und Mittelfrequenzspannung ausgelegten Generators durch-
gefiihrt. In einer anderen vorteilhaften Ausfiihrungsform wird auch fiir die Durchfiihrung
des Aetz- und Haftbeschichtungsprozesses eine Mittelfrequenzspannung an die Substrate
angelegt. Bei Verwendung eine bipolaren Substratspannung hat es sich als besonders vor-
teilhaft erwiesen asymmetrische Impulsformen anzulegen, beispielsweise kann der positive
Impuls entweder kiirzer oder mit einer kleineren Spannung als der negative Impuls angelegt
wird, da die Elektronen rascher dem Feld folgen und auf Grund Threr geringen Masse beim
Auftreffen vor allem zu einer zusétzlichen Erwidrmung der Teile fiihren, was besonders bei
temperaturempfindlichen Grundwerkstoffen zu einer Schidigung durch Uberhitzung fithren
kann. Dieser Gefahr kann auch bei anderen Signalverldufen durch Vorsehen einer soge-
nannten ,,OFF-Time* entgegengewirkt werden, bei der zwischen dem Anlegen einzelner
oder mehrerer Signalperioden mit Leistungsanteil (= ,,ON-Time*) ein Nullsignal angelegt
wird.

Zeitgleich oder mit einer zeitlichen Verzégerung nach Anlegen des Mittelfrequenzsignals,
bei Verwendung eines DC-Bias zum Aufbringen der Haftschicht, bzw. nach Aufdampfen
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der fiir die Haftschicht gewiinschten Schichtdicke bei Verwendung eines Mittelfrequenzbi-
as, wird eine Kohlenwasserstoffgas, bevorzugt Acetylen mit einem schrittweise oder bevor-
zugt kontinuierlich ansteigenden Gasfluss in den Rezipienten eingelassen. Ebenso zeitgleich
oder mit einer gegebenenfalls unterschiedlichen zeitlichen Verzégerung wird vorzugsweise
die Leistung des mindestens einen metallischen oder Si-Targets schrittweise oder kontinu-
ierlich heruntergefahren. Bevorzugt wird dabei das Target bis zu einer, je nach erreichtem
Kohlenwasserstofffluss von einem Fachmann leicht zu bestimmenden Mindestleistung her-
untergefahren, bei der noch ein stabiler Betrieb ohne Vergiftungserscheinungen durch das
Reaktivgas mdglich ist. Anschliessend wird das mindestens eine Target bevorzugt mit einer
oder mehreren beweglich angeordneten Blenden gegen die Prozesskammer abgeschirmt,
und abgeschaltet. Diese Massnahme verhindert weitgehend eine Belegung des Targets mit
einer DLC-Schicht, womit auf ein sonst notwendiges Freisputtern zwischen einzelnen DLC-
Beschichtungschargen verzichtet werden kann. Bei der néchsten durchzufiihrenden Charge
geniigt es ein Hochfahren des mindestens einen Targets bei geschlossenen Blenden vorzu-
sehen, um wieder eine vollig blanke, fiir das Aufbringen der Haftschicht geeignete Targeto-
berfliche zu erzielen.

Fin wesentlicher Beitrag zur Stabilisierung des erfindungsgemissen DLC-
Beschichtungsprozesses wird durch das Ausbilden eines longitudinalen Magnetfeldes er-
reicht. Dieses wird — wenn nicht schon im vorhergehenden Prozessschritt zum Aufbringen
der Haftschicht verwendet — im wesentlichen zeitgleich mit dem Umschalten der Sub-
stratspannung auf den Mittelfrequenzgenerator erfolgen. Das Magnetfeld wird so ausgebil-
det, dass ein méglichst, gleichmassiger Feldlinienverlauf in der Prozesskammer gegeben ist.
Dazu wird bevorzugt durch zwei im wesentlichen die Prozesskammer an gegeniiberliegen-
den Seiten begrenzende elektromagnetische Spulen Strom so eingeleitet, dass an beiden
Spulen ein gleichsinnig gerichtetes, sich gegenseitig verstirkendes Magnetfeld entsteht. Bei
kleineren Kammerabmessungen kann eine ausreichende Wirkung gegebenenfalls auch mit
nur einer Spule erzielt werden. Damit wird eine annihernd gleichmaéssige Verteilung des
Mittelfrequenzplasmas iiber grossere Kammervolumen erreicht. Trotzdem kann es durch
unterschiedliche Geometrien der zu beschichtenden Teile bzw. der Halterungsvorrichtungen
immer noch vereinzelt zur Ausbildung von Nebenplasmen kommen, wenn bestimmte geo-
metrische und elektromagnetische Randbedingungen erfiillt sind. Dem kann durch ein zeit-
lich und rdumlich veridnderbares Magnetfeld entgegengewirkt werden, indem die Spulen-
strome miteinander oder bevorzugt gegeneinander verschoben werden. Beispielsweise wird
die erste Spule zunichst wihrend 120 Sekunden durch eine stirkere Stromstédrke I durch-
flossen als die zweite Spule. Wihrend den darauf folgenden 90 Sekunden ist die Stromstér-
ke invers, d.h. das zweite Magnetfeld ist starker als das erste Magnetfeld. Diese Magnet-
feldeinstellungen kénnen periodisch, wie beschrieben, stufenweise oder kontinuierlich vor-
genommen werden und damit durch geeignete Wahl der entsprechenden Spulenstrome die
Ausbildung von stabilen Nebenplasmen vermieden werden.

Erst durch die Verwendung des Magnetfelds und der dadurch erreichten signifikanten Erho-
hung der Plasmaintensitét ist im Gegensatz zum Stand der Technik mdglich auch in niedri-
gen Druckbereichen von beispielsweise 107 bis 10” mbar einen stabilen CVD-Prozess zur
Abscheidung von reinen DLC-Schichten mit hohen Abscheideraten im Bereich von 0,5 bis
5, bevorzugt zwischen 1 — 4 um/h zu erzielen. Neben dem Substratstrom ist dabei auch die
Plasmaintensitit direkt proportional zur Aktivierung des Magnetfeldes. Beide Parameter
hingen zusitzlich von der Grosse der angebotenen, mit einem Bias beaufschlagten Fliachen
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ab. Durch die Anwendung niedriger Prozessdriicke kénnen glattere Schichten, mit einer

geringeren Anzahl von Wachstumsfehlern sowie geringerer Verunreinigung durch stérende
Fremdelemente, abgeschieden werden.

Die Wachstumsgeschwindigkeit héngt neben den Prozessparametern auch von der Beladung
und der Halterung ab. Insbesonders wirkt sich hierbei aus ob die zu beschichtenden Teile 1-,
2- oder dreifach drehend, auf Magnethalterungen, oder geklemmt bzw. gesteckt befestigt
werden. Auch die Gesamtmasse und Plasmadurchgiingikeit der Halterungen ist von Bedeu-
tung, so werden beispielsweise mit leichtgebauten Halterungen, z.B. durch Verwendung von
Speichentellern, statt Tellem aus Vollmaterial, hhere Wachstumsgeschwindigkeiten und
eine insgesamt bessere Schichtqualitit erzielt.

Zur weiteren Erh6hung des plasmaverstirkenden Magnetfelds kénnen zusitzlich zu dem
longitudinalen, die gesamte Prozesskammer durchdringenden Magnetfeld (Fernfeld) weitere
lokale Magnetfelder — sogenannte Nahfelder — vorgesehen werden. Besonders vorteilhaft ist
dabei eine Anordnung bei der zusitzlich zu mindesten einem Magnetronmagnetsystem des
mindestens einen Targets weitere bevorzugt permanente Magnetsysteme an den die Plasma-
kammer begrenzenden Wanden angebracht werden, die eine dhnliche oder die gleiche ma-
gnetische Wirkung wie das mindesten eine Magnetronmagnetsystem haben. Dabei kann
entweder bei allen Magnetron- und weiteren Magnetsystemen derselbe Aufbau oder aber
bevorzugt eine Umkehrung der Polungen vorgenommen werden. Dadurch ist es méglich die
einzelnen Nahfelder der Magnet- bzw. Magnetronmagnetsysteme gleichsam als einen die
Prozesskammer umgebenden magnetischen Einschluss auszubilden um somit eine Absorp-
tion der freien Elektronen an den Winden der Prozesskammer zu verhindern.

Erst durch eme Kombination der wesentlichen Merkmale des erfinderischen Verfahrens ist
es moglich, eine wie oben beschriebene Schicht herzustellen. Erst der Einsatz von durch
Magnetfelder stabilisierten Plasmen sowie der abgestimmte Einsatz der Substratbias-
spannung ermdglicht die Verwendung der fiir iibliche PVD-Prozesse optimierten Halterun-
gen mit hoher Packungsdichte und Prozesssicherheit. Das Verfahren zeigt, wie der Ablauf
bzw. die Kombination von Gleichstrom- und Mittelfrequenzplasmen in optimaler Weise fiir
die Abscheidung einer DLC-Schicht eingesetzt werden kann.

Zum Aufbau der unterschiedlichen Gleitschichten werden verschiedene Verfahren ange-
wandt.

Zum Abscheiden einer graphitisierten DLC-Schicht wird nach Aufbringen der reinen
DLC-Schicht, bei sonst im wesentlichen gleich oder hnlich eingestellten Prozessparame-
tern, die Biaspannung entweder stufenweise oder kontinuierlich auf einen Wert iiber 2000
V, vorzugsweise zwischen 2000 und 2500 V eingestellt. Mit steigender Spannung wiichst
dabei der Anteil der in graphitischer sp*-Bindung aufwachsenden C-Atome. Damit kénnen,
in besonders einfacher Weise, der davor abgeschiedenen reinen DLC-Schicht verbesserte
Gleiteigenschaften verlichen werden.

Zum Aufbringen einer inverse Gradientenschicht gibt es unterschiedliche Moglichkeiten.
Im einfachsten Fall kann der Prozess zunichst unter Beibehaltung derselben Paramter wie
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bei der vorhergehenden DLC-Schicht unter Zuschalten eines oder mehrere metallischen,
bzw. metallkarbidischen. Als vorteilhaft hat es sich jedoch erwiesen, zunichst entweder den
Kohlenwasserstoffanteil im Gasfluss zu erniedrigen, den Edelgasanteil zu erhdhen oder bei-
de Massnahmen gemeinsam durchzufiihren, um ein Vergiften der Targets und damit insta-
bile Prozesszustéinde zu vermeiden. Weiters kann ein Anfahren der Targets hinter zunichst
geschlossenen Blenden von Vorteil sein um eventuelle Dropplets auf den Substraten zu
vermeiden. Anschliessend wird die Leistung des mindestens einen Targets stufenweise oder
bevorzugt kontinuierlich bis auf einen Wert erhoht, bei dem die Schicht bestimmte er-
wiinschte Schichteigenschaften (Reibbeiwert, ... ) aufweist. Die iibrigen Parameter werden
bevorzugt unveréndert belassen, jedoch ist eine zusétzliche Anpassung falls gewiinscht je-
derzeit moglich. Anschliessend wird der Prozess noch bevorzugt unter Konstanthaltung der
Einstellung zu Ende gefiihrt, bis eine gewiinschte Schichtdicke der inversen Gradienten-
schicht erreicht ist.

Eine weitere vorteilhafte Moglichkeit zur Ausbildung einer inversen Gradientenschicht er-
gibt sich wenn zusitzlich zu oder statt des erwéhnten Kohlenwasserstoffgases noch silizi-
umhaltige bzw. silizium- und sauerstoff- bzw. stickstofthaltige Gase, wie beispielsweise
Mono- und Disilane, Siloxane, Hexamethyldisiloxan, Hexamethyldisilazan, Dimethyl-
diethoxysilan, Tetramethysilan etc. eingelassen werden um die Eigenschaften der Schicht,
insbesonders deren Hirte und Reibkoeffizienten zu beeinflussen. Damit ist es auch mdglich
ohne zusitzliches Einschalten eines oder mehrerer Sputtertargets eine Gradientenschicht mit
beispielsweise zur Oberfliche hin ansteigendem Silizium-, Sauerstoff- und /oder Stickstoff-
gehalt herzustellen.

Das Aufbringen einer Gleitschicht als Gradientendeckschicht, kann entweder direkt auf
einer DLC-Schicht oder nach Aufbringen einer metallischen bzw. karbidischen Zwischen-
schicht erfolgen.

Beispielsweise wird fiir die Erzeugung der reibmindernden Deckschicht die dazu verwen-
dete mindestens eine Quelle, dhnlich wie bereits oben beschrieben, allerdings nach stirke-
rem gegebenefalls auf 0% Absenken des Kohlenstoffgehalts des Prozessgases eingeschaltet.
Zur Herstellung der reibmindernden Deckschicht kénnen karbidische oder metallische Tar-
gets verwendet werden, wobei die karbidischen Targets den Vorteil bieten einen insgesamt
héheren C-Gehalt, bei sehr hoher Belastbarkeit der Schichten zu erméglichen. Der Gehalt
an graphitischem Kohlenstoff wird wiederum durch Einlassen eines C-haltigen Reaktivga-
ses eingestellt, wobei vorteilhafterweise der Gasfluss ab Einschalten der zur Herstellung der
MeC/C-Schicht verwendeten Targets, oder mit einer zeitlichen Verzogerung, mittels einer
Rampenfunktion erhoht und am Schluss der Beschichtung fiir eine bestimmte Zeit konstant
gehalten wird.

Eine besonders vorteilhafte Ausfiihrung der Schicht ergibt sich, wenn auf der DLC-Schicht
zundchst eine diinne (0.01 -0.9um) karbidische, wie zum Beispiel WC-Schicht abgeschie-
den wird. Uberraschenderweise hat sich gezeigt, dass gerade karbidische Schichten beson-
ders gut als Haftvermittler auf einer bereits abgelegte DLC-Schicht geeignet sind. Nach aus-
sen hin wird der Schichtaufbau von einer WC/C-Schicht mit einem zunehmenden C-Gehalt
und einer Dicke von ca. 0.1-5 um abgeschlossen. Vorteilhafterweise wird die Schichtdicke
der MeC/C-Schicht geringer als die der reinen DLC-Schicht gewihlt.
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Eine weitere bevorzugte Ausfiihrung eines erfinderischen DLC-Gleitschichtsystems ergibt
sich wenn die abschliessende Gleitschicht auf einer Diamantschicht aufgebracht wird, die
beispielsweise mittels einer Hochstromniedervoltbogenentladung oder der Hot-Filament-
Technik abgeschieden wurde.

ANLAGE

Weiterhin wird die oben erwihnte Aufgabe durch Bereitstellung einer Vorrichtung zur
Durchfiihrung des Beschichtungsverfahrens nach einem der Merkmalssitze 10 bis 26 geldst,
wobei die Vorrichtung eine Vakuumkammer mit einem Pumpsystem zur Erzeugung eines
Vakuums in der Vakuumkammer, Substrathalterungen zur Aufnahme der zu beschichtenden
Substrate, mindestens einer Gasversorgungseinheit zum Zudosieren von Prozessgas, minde-
stens eine Verdamper-Vorrichtung zur Bereitstellung von Beschichtungsmaterial zum Auf-
dampfen, eine Lichtbogenerzeugungseinrichtung zum Ziinden eines Gleichspannungsnie-
dervoltbogens, eine Vorrichtung zur Erzeugung einer Substratbiasspannun und mindestens
eine oder mehrere Magnetfelderzeugungseinrichtungen zur Ausbildung eines magnetischen
Fernfelds umfasst.

Vorzugsweise werden die Magnetfelderzeugungseinrichtungen durch mindestens eine
Helmbholtzspule, vorzugsweise ein Paar von Helmholtzspulen gebildet.

Bei der Verwendung von Helmholtzspulen ist das erzeugbare Magnetfeld bzw. die Magnet-
flussdichte durch die Stromstérke in den Spulen sowohl &rtlich als auch zeitlich steuerbar.

Eine weitere Mdglichkeit zur Erzeugung eines longitudinalen Magnetfeldes ergibt sich,
wenn zwel Magnetrons an gegeniiberliegenden Seiten des Rezipienten angeordnet werden,
und diesen zusitzlich zumindest jeweils eine elektromagnetische Spule zugeordnet ist. Die
jeweils zugeordnete Spule wird vorteilhafterweise so angebracht, dass sie im wesentlichen
den gesamten seitlichen Umfang der Magnetronanordnung begrenzt. Die Polungen der ge-
geniibeliegenden Magnetronmagnetsysteme werden dabei gegengleich ausgerichtet, d.h.
dem Nordpol des einen Systems steht ein Siidpol des anderen Systems gegeniiber und um-
gekehrt. Gleichzeitig werden die jeweils zugeordneten Spulen so an eine Stromquelle ange-
schlossen, dass sich die Felder der Magnetspulen entsprechend einer Helmbholtzanordnung
zu einem geschlossenen Magnetfeld erginzen und die Polung der Aussenpole der
Magnetronmagnetsysteme und der Magnetspulen gleichsinnig ist. Derartige Vorrichtungen
lassen sich vorteilhaft sowohl zur Verstirkung des Magnetronplasmas als auch zur Ehéhung
der lonisation wihrend des Plasma-CVD-Prozeses einsetzen.

Weiterhin umfasst die Vorrichtung eine Vorrichtung zur Erzeugung einer Substratbiasspan-
nung, die kontinuierlich oder schrittweise die angelegte Substratbiasspannun verindern
kann und entsprechend auch bipolar oder unipolar betreibbar ist. Insbesondere ist die Vor-
richtung geeignet, eine im Mittelfrequenzbereich gepulste Substratbiasspannung zu erzeu-
gen.
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Die bei der Vorrichtung verwendeten Verdampfvorrichtungen umfassen Sputtertargets, ins-
besondere Magnetronsputtertargets, Arcquellen, thermische Verdampfer und dergleichen.

Vorteilhaft dabei ist, dass die Verdampfervorrichtung von der iibrigen Prozesskammer bei-
spielsweise durch schwenkbare Blenden abtrennbar ist.

Die Vorrichtung weist vorteilhafterweise eine Substratheizung in Form einer induktiven
Heizung, Strahlungsheizung oder dergleichen auf, um die Substrate in einem Heizschritt vor
der Beschichtung reinigen zu konnen. Bevorzugt wird aber das Ziinden eines Plasmas ver-
wendet.

Unter anderem dazu ist in der Vorrichtung eine Niedervoltbogenerzeugungseinrichtung vor-
gesehen, die eine Ionenquelle mit einem Filament, vorzugsweise einem Refraktirfilament,
insbesondere aus Wolfram, Tantal oder dergleichen in einer Ionisatioskammer sowie eine
Anode und eine Gleichspannungsversorgung umfasst. Die Ionenquelle ist hierbei mit dem
negativen Pol der Gleichspannungsversorung verbunden. Vorzugsweise kann der positive
Pol der Gleichsapnnungsversorgung wahlweise mit der Anode oder den Substrathalterungen
verbunden sein, so dass ein Niedervoltlichtbogen zwischen Ionenquelle und Anode oder
Ionenquelle und Substraten geziindet werden kann. Auch die Ionenquelle ist shnlich wie die
Verdampfer-Vorrichtung von der eigentlichen Prozesskammer abtrennbar, z.B. durch eine
Lochblende, z.B. aus Wolfram, Tantal oder einem #hnlichen Refraktirmetall.

Um emen gleichméssigen Beschichtungsprozess fiir alle Seiten der Substrate zu ermégli-
chen, ist es weiterhin vorgesehen, dass die Substrathalterungen beweglich sind und sich
vorzugsweise um mindestens eine oder mehrere Achsen drehen konnen.

Durch die vorteilhafte Kombination der mittelfrequenten Substratspannungsversorung und
einer Helmholtz-Spulenanordnung, die auch durch seitlich angebrachte, zwei gegeniiberlie-
gende Targets umfassende Spulen verwirklicht werden kann, ist es erstmals im industriellen
Massstab moglich auch bei tiefen Driicken ein stabiles Mittelfrequenzplasma zur Durchfiih-
rung eines DLC-Prozesses zu nutzen. Die damit hergestellten Schichten weisen im Gegen-
satz zu mit anderen Systemen hergestellten DLC-Schichten stark verbesserte Eigenschaften
auf.

Mit vorliegender Beschichtungsanlage und dem oben beschriebenen Verfahren lassen sich
erstmals dicke reine DLC-Schichten mit ausgezeichneter Haftung herstellen. Zusitzlich
kann bei Anderung der Verfahrensparameter auch ein Grossteil der bisher bekannten Plas-
maverfahren zur Herstellung von Metallkohlenstoff- oder Mischschichten mit anderen Ele-
menten wie z.B. Silizium oder F und zur Herstellung von Mehrlagenschichten oder von ein-
fachen, bekannten, mittels PVD- und/oder CVD-Verfahren abgeschiedene Schichtsystemen
durchgeflihrt werden.

Weiters lassen sich zusitzlich DLC-Gleitschichtsysteme mit einstellbarem Gleit- und Ein-
laufverhalten abscheiden.
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Wettere Vorteile, Kennzeichen und Merkmale von DLC-Gleitschichtsysteme sind in den der
Beschreibung angefiigten Merkmalssitzen enthalten.

Weitere Vorteile, Kennzeichen und Merkmale der Erfindung werden anhand der nachfol-
genden detaillierten Beschreibung von bevorzugten Ausflihrungsformen anhand der beige-
fiigten Zeichnungen deutlich. Dabei zeigen die Figuren sidmtlich in rein schematischer Wei-
se in

Figur 1 eine erfindungsgemésse Vorrichtung im Querschnitt

Figur 2 die erfindungsgemaisse Vorrichtung der Figur 1 in Draufsicht
Figur 3 Einfluss des Spulenstroms auf den Substratstrom

Figur 4 Prozessparameter Gradientenschicht

Figur 5 Prozessparameter DLC-Schicht

Figur 6 REM-Bruchaufnahme einer erfindungsgemissen DLC-Schicht
Figur 7 Prozessparameter Gesamtverlauf

Figur 8 Prozessparameter graphitisierte DL.C-Schicht

Figur 9 Prozessparameter inverse Gradientenschicht

Figur 10 Prozessparameter Gradientenschicht

Figur 11 Prozessparameter H-reiche Schicht

FIG. 1 zeigt einen schematischen Querschnitt durch die Prozesskammer 1 einer erfindungs-
gemissen Beschichtungsanlage. Die zu beschichtenden Teile 2 sind auf einer bzw. mehreren
Halterungsvorrichtungen 3 montiert, die Mittel zur Erzeugung einer zumindest einfachen 4,
bei Bedarf auch zweifachen 5 Rotation der Teile umfasst. In einer besonders vorteilhaften
Ausfiihrung werden die Halterungsvorrichtungen 3 auf einem zusétzlich um die Anlagen-
achse 6 drehbaren Karussell 7 positioniert.

Uber Gaseinlisse 8 konnen die unterschiedlichen Prozessgase, insbesondere Ar und Azety-
len, in die Prozesskammer mittels geeigneter, hier nicht dargestellten Regelvorrichtungen
zugefiihrt werden.

Ein hochvakuumtaunglicher Pumpstand 9 ist an die Kammer angeflanscht.

Eine Tonenquelle 10 ist vorzugsweise im Bereich der Anlagenachse angeordnet, die an den
negativen Ausgang einer Gleichspannungsversorgung 11 angeschlossen ist. Der positive Pol
der Gleichspannungsversorgung 11 kann je nach Prozessschritt iiber einen Schalter 12 an
das Karussell 7 bzw. an die Halterungsvorrichtung 3 und die damit elektrisch verbundenen
Teile 2 (Heizprozess) oder an die Hilfsanode 13 (Aetzprozess, bzw. bei Bedarf auch wih-
rend der Beschichtungsprozesse) angelegt werden.



WO 01/79585 PCT/EP00/13299

9

An den Winden der Prozesskammer 1 ist mindestens eine Verdampferquelle 14, bevorzugt
ein Magnetron oder ein Lichtbogenverdampfer zum Aufbringen der Haft- und Gradienten-
schicht vorgesehen. In einer anderen hier nicht dargestellten Ausfiihrungsform der Ver-
dampferquelle 14 kann diese als anodisch geschalteter Tiegel zentral im Boden der Prozess-
kammer 1 angebracht sein. Dabei wird das Verdampfungsgut zur Herstellung der Ueber-
gangs- oder Gradientenschicht mittels Erhitzen durch den Niedervoltbogen 15 in die Gas-
phase tibergefiihrt.

Ferner ist eine zusitzliche elektrische Spannungsversorgung 16 vorgesehen, mit deren Hilfe
an die Substrate eine periodisch verinderliche Mittelfrequenzspannung im Bereich zwischen
1-10.000, bevorzugt zwischen 20 und 250 kHz angelegt werden kann.

Die elektromagnetischen Spulen 17 zur Erzeugung eines longitudinalen, den Plasmaraum
durchdringenden Magnetfelds sind an gegeniiberliegenden Begrenzungswinden der Pro-
zesskammer 1 angeordnet und werden durch mindestens eine, vorzugsweise zwei getrennte,
hier nicht néher dargestellte DC-Spannungsquellen gleichsinnig gespeist.

Alle Beschichtungsversuche wurden auf einer dhnlich FIG. 1 ausgefiihrten Prozesskammer
folgender Abmessungen durchgefiihrt:

Kammerhéhe 920 mm, Durchmesser 846 mm, Volumen 560 1.

Als zusitzliche Massnahmen zur Verstirkung bzw. gleichmissigeren Ausformung des Ma-
gnetfelds und damit des MF-Plasmas 18 kénnen an den Seitenwinden 19 der Plasmakam-
mer 1 Magnetsysteme 20 zur Ausbildung mehrerer magnetischer Nahfelder 21 angebracht
werden. Dabei werden vorteilhafterweise gegebenenfalls unter Einbeziehung des minde-
stens einen Magnetronmagnesystems 22, wie beispielsweise in FIG. 2 dargestellt, abwech-
selnd Magnetsysteme mit NSN bzw. SNS Polung angeordnet und damit ein magnetischer
tunnelférmiger, schleifenférmiger Einschluss des Plasmas in der Prozesskammer bewirkt.

Bevorzugterweise werden die Magnetsysteme 20 fiir die Nahfelderzeugung als Magnetron-
magnetsysteme ausgebildet.

‘Die einzelnen Systeme der Beschichtungsanlage werden vorteilhafterweise durch eine Pro-
zesssteuerung miteinander in Beziehung gesetzt. Damit ist es méglich, neben den Grund-
funktionen einer Vakummbeschichtungsanlage (Pumpstandsteuerung, Sicherheitsregelkrei-
se, etc.), die verschiedenen plasmaerzeugenden Systeme wie Magnetrons mit der hier nicht
niher beschriebenen Magnetronversorgung, Ionisationskammer 1 und Hilfsanode 13 bzw.
Karussell 7 und Gleichspannungsversorgung 11, sowie Karussell 7 und Mittelfrequenzgene-
rator 16, sowie die entsprechende Einstellung der Gasfliisse, sowie die Steuerung der gege-
benenfalls unterschiedlichen Spulenstréme in flexibler Weise aneinander anzupassen und
fiir unterschiedliche Prozesse zu optimieren.
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Figur 3 zeigt den Zusammenhang zwischen Substratstrom und Spulenstrom bei Verwen-
dung von Helmholtzspulen zum Aufbau eines Magnetfeldes. Es zeigt sich, dass der Sub-
stratstrom, und damit die Plasmaintensitit direkt proportional zum Spulenstrom und damit
zum Magnetfeldaufbau sind. Dies zeigt deutlich die positive Wirkung eines iiberlagerten
Magnetfeldes.

In Figur 4 wird beispielhaft der Verlauf einzelner Parameter wihrend des Aufbringens einer
Gradientenschicht dargestellt: Bei sonst gegeniiber der Haftschicht gleich bleibenden Para-
metern wird der Substratbias von Gleichstrom auf Mittelfrequenz mit einer bevorzugten
Amplitudenspannung zwischen 500 und 2500 V und einer Frequenz zwischen 20 und 250
kHz, umgeschaltet. Nach ca. 2 Minuten wird eine Acetylenrampe bei 50 sccm gestartet und
iiber ca. 30 Minuten auf 350 sccm gefahren. Ca. 5 Minuten nach Einschalten des Mittelfre-
quenzgenerators wird die Leistung der verwendeten Cr-Targets auf 7 kW, nach weiteren 10
Minuten auf 5 kW zuriickgenommen, und dort noch 2 Minuten konstant gehalten. Anschlie-
ssend werden Blenden vor die Targets gefahren und diese abgeschaltet, womit die Abschei-
dung der :m wesentlichen aus Kohlenstoff-, in geringen Mengen Wasserstoff und noch ge-
ringeren Mengen Argonatomen aufgebauten ,,reinen* DLC-Schicht beginnt.

Dazu kann im einfachsten Fall der Prozess mit ausgeschalteten Bedampfungsquellen, im
tibrigen aber gleichen Parametern wie bei der vorhergehenden Gradientenschicht zu Ende
gefiihrt werden. Als vorteilhaft hat es sich jedoch erwiesen, im Laufe der Abscheidung der
remen DLC-Schicht entweder den Kohenwasserstoffanteil im Gasfluss zu erhGhen, den
Edelgasanteil abzusenken oder besonders bevorzugt beide Massnahmen gemeinsam durch-
zufiihren. Auch hier kommt wieder einer, wie oben beschriebenen Ausbildung eines longi-
tudinalen Magnetfeldes eine besondere Bedeutung zur Erhaltung eines stabilen Plasmas zu.

In den Figuren 4 und 5 wird beispielhaft der Verlauf einzelner Parameter wihrend des Auf-
bringens der reinen DLC-Schicht dargestellt: Nach Abschalten der verwendeten Cr-Targets
wird bei gleichbleibend eingestellter Mittelfrequenzversorgung und gleichbleibendem Ar-
gonfluss die wihrend der Gradientenschicht begonnene Acetylenrampe ca. 10 Minuten
gleichformig bis zu einem Fluss zwischen ca. 200 — 400 sccm gesteigert. Anschliessend
wird der Argonfluss iiber einen Zeitraum von 5 Minuten kontinuierlich auf einen Fluss zwi-
schen ca. 0 — 100 sccm zuriickgenommen. Die nichsten 55 Minuten wird der Prozess bei
gleichbleibenden Einstellungen zu Ende gefahren.

Figur 6 zeigt eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme einer Bruchfliche eines erfin-
dungsgemissen DLC-Schichtsystems. Deutlich ist zu erkennen, dass im Bereich der Deck-
schicht aus diamantihnlichem Kohlenstoff eine feinkdmige Struktur vorliegt, so dass die
DLC-Schicht einen polykristallinen Charakter aufweist.

Figur 7 zeigt beispielhaft den Gesamtverlauf einzelner Prozessparameter wihrend des Auf-
bringens eines erfinderischen DLC-Schichtsystems.
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Figur 8 zeigt beispiethaft den Gesamtverlauf einzelner Prozessparameter wihrend des Auf-
bringens eines erfinderischen DLC-Gleitschichtsystems mit graphitisierter Gleitschicht.
Dazu wird nach Aufbringen der DLC-Schicht, je nach gewiinschter Schichtdicke beispiels-
weise nach 33 bis 60 Minuten Beschichtungsdauer, bei sonst gleichbleibenden Prozess-
parametern, der gepulste Substratbias mittels einer Spannungsrampe auf einen Wert zwi-
schen 1500 und 2500 V eingestellt und anschliessend unter konstanten Bedingungen eine
Einlaufschicht abgeschieden.

Figur 9 zeigt beispielhaft den Gesamtverlauf einzelner Prozessparameter wihrend des Auf-
bringens eines erfinderischen DLC-Gleitschichtsystems mit einer inversen Gradienten-
schicht. Dazu wird nach Aufbringen der DLC-Schicht, je nach gewiinschter Schichtdicke
beispielsweise nach 33 bis 60 Minuten Beschichtungsdauer, die Leistung das mindestens
einen Targets hinter geschlossenen Blenden 10 Minuten, mit 5 kW, hinter den Blenden frei-
gesputtert, anschliessend die Blenden gedffnet und innerhalb von ca. 20 Minuten auf 7 kW
hochgefahren. Gleichzeitig wird die Acetylenrampe beispielsweise bei 350 sccm gestartet
und iiber ca. 30 Minuten auf 50 sccm gefahren. Anschliessend wird der Prozess noch bevor-
zugt unter Konstanthaltung der Einstellungen zu Ende gefiihrt, bis eine gewiinschte
Schichtdicke der Einlaufschicht erreicht ist.

Figur 10 zeigt beispielhaft den Verlauf einzelner Prozessparameter wihrend des Auf-
bringens einer Gradientenschicht als Gleitschicht. Diese kann #hnlich wie die Ubergangs-
schicht, allerdings auch ohne metallische Haftschicht, ausgefiihrt werden. Vorteilhafterwei-
se wird auch hier eine Einlaufschicht mit konstanten Parametern als Schichtabschluss vor-

gesehen.

Figur 11 zeigt beispielhaft den Gesamtverlauf einzelner Prozessparameter wihrend des Auf-
bringens eines erfinderischen DLC-Gleitschichtsystems mit einer H,-reichen Gleitschicht.
Dazu wird nach Aufbringen der DLC-Schicht, eine Methanrampe gestartet und beispiels-
weise {iber ca. 30 Minuten von 0 auf 100 sccm gefahren. Gleichzeitig wird eine Acetylen-
rampe beispielsweise bei 350 sccm gestartet und iiber ca. 30 Minuten auf 120 sccm herun-
tergefahren. Die Einlaufschicht wird als Schichtabschluss mit konstanten Parametern ge-
fahren.
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Ausfiihrung der Erfindung im Beispiel

Prozessbeispiele 1
Heizprozess

Die Prozesskammer wird bis auf einen Druck von etwa 10-5 mbar abgepumpt und die Pro-

- zessfolge gestartet. Als erster Teil des Prozesses wird ein Heizprozess durchgefiihrt, um die
zu beschichtenden Substrate auf eine héhere Temperatur zu bringen und von fliichtigen
Substanzen an der Oberfliche zu befreien. Bei diesem Prozess wird ein Ar-Wasserstoff-
Plasma mittels des Niedervoltbogens zwischen der lonisationskammer und einer Hilfsanode
geziindet. Die folgende Tabelle 1 zeigt die Prozessparameter des Heizprozesse:

Ar-Fluss 75 sccm

Substrat-Bias Spannung [V] 0

Strom des Niedervoltbogens 100 A

Wasserstoff-Fluss 170 sccm

Strom obere Spule Schwellend zwischen 20 und 10 A

Strom untere Spule Gegengleich schwellend zwischen 20 und 5 A
Periodendauer zwischen max. und min.|1.5 min '
Spulenstrom

Heizzeit 20 min

Die Helmholtzspulen werden zur Aktivierung des Plasmas eingesetzt und werden zyklisch
angesteuert. Der Strom der oberen Spule wird dabei mit einer Periodendauer von 1.5 min
zwischen 20 und 10 A varitert, der Strom der unteren Spule wechselt im selben Takt ge-
gengleich zwischen 5 und 20 A.

Dabei erwdrmen sich die Substrate und die stérenden an der Oberflichen anhaftenden
fliichtigen Substanzen werden in die Gasatomsphére getrieben, wo sie von den Vakuum-
_pumpen abgesaugt werden.
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Aetzprozess

Wenn eine gleichméssige Temperatur erreicht ist, wird ein Aetzprozess gestartet, indem die
Ionen aus dem Niedervoltbogen mittels einer negativen Biasspannung von 150V auf die
Substrate gezogen werden. Die Ausrichtung des Niedervoltbogens und Intensitdt des Plas-
mas werden dabel von dem in horizontaler Ausrichtung angebrachten Helmholtzspulenpaar
unterstiitzt. Folgende Tabelle zeigt die Parameter des Aetzprozesses.

Ar-Fluss 75 sccm
Substratspannung -150V
Niedervolt-Bogenstrom 150 A

Cr-Haftschicht

Mit der Aufbringung der Cr-Haftschicht wird begonnen, indem die Cr-Magnetron-
Sputtertargets aktiviert werden. Der Ar-Gasfluss wird auf 115 sccm eingestellt. Die Cr-
Sputter-Targets werden mit einer Leistung von 8 kW angesteuert und die Substrate werden
nun fiir eine Zeit von 6 min an den Targets vorbei rotiert. Der sich einstellende Druckbe-
reich liegt dann zwischen 10-3 mbar und 10-4 mbar. Der Sputterprozess wird durch die Zu-
schaltung des Niedervoltbogens und das Anlegen einer negativen DC-Biasspannung von 75
V am Substrat unterstiitzt.

Nach der Hilfte der Cr-Sputterzeit wird der Niedervoltbogen abgeschaltet und die Abschei-
dung wird fiir den Rest der Cr-Sputterzeit nur mit Hilfe des vor den Cr-Targets aktiven
Plasmas getétigt.

Gradientenschicht

Nach Ablauf dieser Zeit wird durch Einschalten eines Sinusgenerators ein Plasma geziindet.
Acetylengas mit einem Anfangsdruck von 50 sccm eingelassen und der Fluss jede Minute
um 10 sccm erhéht.

Der Sinus-Plasmagenerator wird dabei bei einer Frequenz von 40 kHz auf eine Amplituden-
spannun von 2400 V eingestellt. Der Generator ziindet zwischen den Substrathalterungen
und der Gehiusewand eine Plasmaentladung. Die am Rezipienten angebrachten Helmholtz-
spulen sind dabei beide mit einem konstanten Stromdurchfluss von 3 A in der unteren Spule
und 10 A in der oberen Spule aktiviert. Bei einem Acetylenfluss von 230 sccm werden die
Cr-Targets deaktiviert.
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DLC-Beschichtung
Wenn der Fluss des Acetylens den Wert von 350 scem erreicht hat, wird der Ar Fluss auf

einen Wert von 50 sccm reduziert.

Die Tabelle zeigt die Parameter des Beispieles im Uberblick:

Fluss Argon 50 scem
Fluss Acetylen 350 scem
Anregungsstrom obere Spule 10A
Anregungsstrom untere Spule 3A
Spannungsamplitude 2400V
Anregungsfrequenz f 40 kHz

Bei diesen Verhiltnissen ist eine hohe Abscheiderate gewahrleistet und die Ionisierung des
Plasmas wird mit Hilfe des Ar-Gases aufrechterhalten. Die Abscheiderate die sich nun im
Beschichtungsprozess einstellt, wird sich im Bereich zwischen 0.5 und 4 um/h belaufen,
was auch von der zu beschichtenden Fléche in der Prozesskammer abhingt.

Nach Ablauf der Beschichtungszeit wird der Sinus-Generator und der Gasfluss abgestellt,
und die Substrate der Prozesskammer entnommen.

Die Eigenschaften der entstehenden Schicht sind der folgenden Tabelle zu entnehmen

Eigenschaften Beispiel 1

Mikrohirte ca. 2200 HK
Abscheiderate 1-2um/h
Haftung HF1
Widerstand <10kQ
Wasserstoffgehalt 12%
Reibkoeffizient 0.2

Innere Spannung ca. 2 GPa
Bruchverhalten Nicht glasig
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Prozessbeispiel 2

Prozessbeispiel 2 sieht eine Durchfiihrung #hnlich Beispiel 1 vor. Im Unterschied zu Bei-
spiel 1 wird das Plasma von einem Pulsgenerator erzeugt. Die Anregungsfrequenz liegt bei

50 kHz mit einer Amplituden-Spannung von 700V.

Die Tabelle zeigt die Parameter des 2. Beispiels.

Fluss Argon 50 sccm
Fluss Acetylen 350 sccm
Anregungsstrom obere Spule 10A
Anregungsstrom untere Spule 3A
Spannungsamplitude 700 V
Anregungsfrequenz f 40 kHz

Die erzeugte Beschichtung weist eine Hirte von 25 GPa, eine Haftfestigkeit von HF1 auf

und ergibt einen Reibbeiwert von 0.2.

Eigenschaften Beispiel 2

HK ca. 2400
Abscheiderate ca. 1.5um/h
Haftung HF1
Widerstand > 500 kQ
Wasserstoffgehalt 13%
Reibkoeffizient 0.2

Innere Spannung Ca. 3 GPa

Prozessbeispiel 3

Prozessbeispiel 3 sieht eine Durchfiihrung dhnlich Beispiel 1 vor. Im Unterschied zu Bei-
spiel 1 wird das Plasma von einer uni-polaren Pulsspannung angeregt, die Parameter des

Versuchs zeigt folgende Tabelle.

Fluss Argon 50 scem
Fluss Acetylen 350 sccm
Anregungsstrom obere Spule 10A
Anregungsstrom untere Spule 3A
Spannungsamplitude 1150V
Anregungsfrequenz f 30 kHz
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Die erzeugte Beschichtung weist die in der folgenden Tabelle beschriebene Eigenschaften

auf.

Eigenschaften Beispiel 3

Mikrohérte > 2500 HK

Abscheiderate ca. 1.8 um/h
| Haftung HF1

Widerstand >1kQ

Wasserstoffgehalt 12-16%

Reibkoeffizient 0.2

Innere Spannung ca. 2 GPa

Prozessbeispiel 4

In Vergleich zu Prozessbeispiel 1 wurde im Beispiel 4 ein Prozess ohne Unterstiitzung
durch ein longitudinales Magnetfeld durchgefiihrt. Der die beiden Spulen durchfliessende
Strom wurde auf einen Wert von 0 A reduziert. Die Tabelle zeigt die Prozessparameter.

Fluss Argon 50 scem
Fluss Acetylen 350 sccm
Anregungsstrom obere Spule 0A
Anregungsstrom untere Spule 0A
Spannungsamplitude 2400V
Anregungsfrequenz f 40 kHz

Es stellt sich ein Plasma ein, das gegeniiber Beispiel 1 erst bei héheren Driicken als bei Bei-
spiel 1 stabil ist, inhomogen iiber die Prozesskammer verteilt ist und von geometrischen
Effekten sehr stark beeinflusst ist. Deshalb kommt es zu einer in der Prozesskammer inho-
mogenen und wegen der bei dem eingestellten Prozessdruck gegeniiber Beispiel 1 geringe-
ren Abscheiderate. Bei den angestrebten Prozessdriicken war eine Plasmabildung ohne den
Einsatz einer zweiten Plasmaquelle wie z.B. einem Target oder dem Zuschalten des Fila-
mentes nicht méglich. Erst durch den Einsatz der Helmholtzspulen konnte das Plasma in der
Prozesskammer stabilisiert werden und eine homogene Abscheidung iiber die Hohe der Pro-
zesskammer erreicht werden. Ohne den Einsatz der Spulen ziindete ein Plasma im Bereich
der Ionisationskammer, wo lokal hohe Temperaturen erzeugt werden und Zerstdrung be-
fiirchtet werden muss.
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Eigenschaften Beispiel 4
HK Inhomogen

1200 - 2500
Abscheiderate Inhomogen
Haftung Nicht bestimmbar
Widerstand Inhomogen
Gleitschichtsysteme

Im Folgenden wurden auf die wie oben beschriebene DLC-Schichten unterschiedliche
Gleitschichten aufgebracht, um ein erfindungsgemaisses Schichtsystem herzustellen. Dabei
ist darauf zu achten, dass der alle Plasmavorbehandlungen und Beschichtungsschritte
enthaltende Prozess durchgehend ohne Unterbrechung des Vakuums gefahren wird, um eine
optimale Schichthaftung zu erreichen.

Tabelle 5 zeigt verschiedene Prozessbeispiele mit einer jeweils graphitisierten Gleitschicht:

Prozessbeispiel 5 6 7
DLC-Schichtsystem Beispiel |wie 1 aber Span-|2 3
nungsampl. 1000V
Fluss Argon 50 sccm 50 sccm 50 sccm
Fluss Acetylen 350 sccm 350 scem 350 sccm
Anregungsstrom obere Spule {10 A 10A 10 A
Anregungsstrom untere Spule |3 A 3A 3A
Substrat-Spannungsamplitude |2400 V 2400V 2400V
Rampe Spannung 15 min 25 min 15 min
Anregungsfrequenz f 40 kHz 40 kHz 30 kHz
Anregungstyp AC-Sinus bipolarer Puls unipolarer Puls
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Tabelle 6 zeigt verschiedene Moglichkeiten zur Ausbildung einer Gleitschichten wie z.B.

eine abschliessenden Gradientenschicht (Nr.8), einer inversen Gradientenschicht (Nr.9),
bzw. einer wasserstoffreichen C-Schicht (Nr.10):

Prozessbeispiel 8= 9 10
DLC-Schicht Nr. 3 2 2

Fluss Argon 1 30 scem 50 sccm 50 sccm

Fluss Argon 2 30 (100) sccm - -

Rampe Argon 0 (10) min - -

Fluss Acetylen 1 0 sccm 350 scem 350 scem
Fluss Acetylen 2 250 scem 180 sccm 150 sccm
Rampe Acetylen 15 min 20 min 20 min

Fluss Methan 1 - - 0 sccm

Fluss Methan 2 - - 150 scem
Rampe Methan - - 20 min
Leistung Cr-Target 1 g kW 7 kW -

Leistung Cr-Target 2 TkW - -

Rampe Cr-Target 20 min 30 min -
Anregungsstrom obere Spule |10 A 10 A 10 A
Anregungsstrom untere Spule |3 A 3A JA
Substrat-Spannungsamplitude | 2400 V 700V 1150V
Anregungsfrequenz f 40 kHz 40 kHz 30kHz
Anregungstyp AC-Sinus bipolarer Puls unipolarer Puls
* Die Acetylenrampe kann hierbei auch mit einer zeilichen Verzégerung von 5-10 min

nach Einschalten der Cr-Targets gestartet werden. Ein solches Vorgehen ist besonders
vorteithaft, wenn DLC- und Gleitschicht in unterschiedlichen Prozesskammern oder Be-
schichtungsanlagen aufgebracht werden. Dabei kann auch an Stelle des Sinusgenerators eine
Gleichspannungsquelle zum Anlegen des Suabstratbias verwendet werden.

Weiters kann der Graphitanteil durch gleichzeitiges oder ebenfalls verzégert eingeschaltetes
Co-Sputtern von karbidischen beispielsweise WC- und/oder Graphittargets erhdht werden.
Will man die besonders giinstigen Gleiteigenschaften von W- bzw. Ta oder Nb / C-
Schichten nutzen, ist es vorteilhaft die Cr-Targets nach Ausbildung einer Haft- bzw.
Gradientenschicht abzuschalten, bzw. herunterzuregeln und den Prozess nur mit den
entsprechenden Metall- bzw. Metallkarbidtargets zu Ende zu fahren.

Die Eigenschaften der entsprechenden DLC-Schichten sind Tabelle 8 und
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VersuchNr. 5 6 7
Haftung HF 1 HF 1 HF 1
Widerstand <100 kQ <100 kQ <100 kQ2
Reibkoeffizient ca. 0.10 ca. 0.15 ca. 0.12
Tabelle 9 zu entnehmen:
VersuchNr. 8 9 10
Haftung HF 1 HF 1 HF |
Widerstand <1kQ <1kQ <100 k&
Wasserstoffgehalt n.g. n.g. > 30 atom%
Reibkoeffizient ca. 0.08 ca. 0.07 ca. 0.13
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Merkmalssiitze eines DL.C-Schichtsystems

Schichtsystem fiir den Verschleissschutz, Korrosionsschutz und zur Verbesserung
der Gleltelgenschaﬁen und dergleichen mit einer Haftschicht zur Anordnung auf ei-
nem Substrat, einer Ubergangsschicht zur Anordnung auf der Haftschicht und einer
Deckschicht aus diamantéhnlichem Kohlenstoff, dadurch gekennzeichnet, dass die
Haftschicht mindestens ein Element aus der Gruppe umfasst, die die Elemente der 4.,
5. und 6. Nebengruppe und Silizium beinhaltet, die Ubergangsschicht Kohlenstoff
und mindestens ein Element aus der Gruppe umfasst, die die Elemente der 4., 5. und
6. Nebengruppe sowie Silizium beinhaltet, und die Deckschicht im wesentlichen di-
amantdhnlichen Kohlenstoff umfasst, wobei das Schichtsystem ein Harte von we-
nigstens 15 GPa, vorzugsweise mindestens 20 Gpa, und eine Haftfestigkeit von we-
nigstens 3 HF aufweist.

Schichtsystem nach Merkmalssatz 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Uber-
gangsschicht eine kontinuierliche oder stufenweise in der Zusammensetzung sich
dndernde einzelne oder vielschichtige Gradientenschicht ist, und zwar mit vom Sub-
strat aus zunehmendem Kohlenstoffanteil und abnehmendem Anteil von mindestens
einem Element aus der Gruppe, die die Elemente der 4., 5. und 6. Nebengruppe so-
wie Silizium beinhaltet.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Deckschicht im Vergleich zur Haftschicht und zur Ubergangs-
schicht eine grossere Dicke aufweist.

Schichtsysteme nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Ubergangsschicht und/oder Deckschicht zusitzlich Wasserstoff
und unvermeidbare Verunreinigungen umfasst, die unvermeidbaren Verunreinigun-

gen Edelgase, insbesondere Argon und Xenon umfassen.

Schichtsystem nach Merkmalssatz 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Deck-
schicht ausschliesslich Kohlenstoff oder Kohlenstoff und Wasserstoff enthilt.

Schichtsystem nach Merkmalssatz 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Deck-
schicht einen Wasserstoffgehalt von 5 bis 30 Atom%, vorzugsweise 10 bis 20 A-
tom% umfasst.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das mindestens eine Element aus der Gruppe, die die Elemente der 4.,
5. und 6. Nebengruppe umfasst, Titan und/oder Chrom ist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Haftschicht und die Ubergangsschicht jeweils eine Dicke von
0,05 pum bis 1,5um, vorzugsweise von 0,1 um bis 0,8 um aufweist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Deckschicht eine Dicke von 0,5 um bis 20 um, vorzugsweise von
1 pm bis 10 pm aufweist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Merkmalssitze, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die aus diamantihnlichem Kohlenstoff bestehende Deckschicht eine
feinkdrnige Schichtstruktur aufweist.
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Verfahren zur Herstellung eines Schichtsystems, insbesondere nach einem der
Merkmalssidtze 1 bis 10, auf einem Substrat, dadurch gekennzeichnet, dass das
Verfahren umfasst:

a) Einbringen des Substrates in eine Vakuumkammer und Abpumpen bis ein Va-

kuum mit einem Druck von weniger als 10-4 mbar, vorzugsweise 10-3 mbar er-
reicht ist.

b) Reinigen der Substratoberfliiche
¢) plasmagestiitztes Aufdampfen der Haftschicht auf das Substrat

d) Aufbringen der Ubergangsschicht auf die Haftschicht durch gleichzeitiges
plasmagestiitztes Aufdampfen der Haftschichtkomponenten und Abscheiden
von Kohlenstoff aus der Gasphase

€) Aufbringen der diamantihnlichen Kohlenstoffschicht auf die Ubergangsschicht
durch plasmagestiitztes Abscheiden von Kohlenstoff aus der Gasphase,

wobei zumindest wihrend der Verfahrensschritte ¢), d) und €) am Substrat
eine Substratbiasspannung angelegt und zumindest wihrend der
Verfahrensschritte d) und e) das Plasma durch ein Magnetfeld stabilisiert
wird.

Verfahren nach Merkmalssatz 11, dadurch gekennzeichnet, dass das Reinigen der
Substratoberflidche einen Heizschritt und/oder Atzschritt umfasst.

Verfahren nach Merkmalssatz 12, dadurch gekennzeichnet, dass der Heizschritt
durch Strahlungsheizen, induktives Heizen und/oder durch Elektronenbeschuss er-
folgt.

Verfahren nach Merkmalssatz 13, dadurch gekennzeichnet, dass der Elektronenbe-
schuss durch das Ziinden eines Niedervoltlichtbogens und das gleichzeitige Anlegen
einer kontinuierlichen, einer AC- oder AC iiberlagerten Biasspannung, wie insbe-
sondere einer gepulsten positiven Substratbiasspannung bewirkt wird.

Verfahren nach Merkmalssatz 10, dadurch gekennzeichnet, dass der Atzschritt
durch Ionendtzen durchgefiihrt wird, wobei mit einem Edelgas, vorzugsweise Argon,
und/oder Wasserstoff als Prozessgas eine Niedervoltlichtbogen geziindet wird und an
das Substrat eine kontinuierliche negative Substratbiasspannung angelegt wird.

Verfahren nach Merkmalssatz 10, dadurch gekennzeichnet, dass der Atzschritt
durch Ionendtzen mit einem Edelgas vorzugsweise Argon, und/oder Wasserstoff als
Prozessgas durchgefiihrt wird, wobei eine AC- oder AC iiberlagerte Biasspannung,
wie insbesondere eine gepulste, vorzugsweise mittelfrequente Substratbiasspannung
angelegt wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 10 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass
das Aufdampfen der Haftschicht durch Plasma-CVD-Verfahren, PVD-Verfahren,
insbesondere Arcverdampfung, Ionenplating-Verfahren oder kathodisches Sputtern
erfolgt.

Verfahren nach Merkmalssatz 17, dadurch gekennzeichnet, dass das Aufdampfen
der Haftschicht durch eine zusitzliche Niedervoltlichtbogenentladung unterstiitzt
wird und an das Substrat eine negative Substratbiasspannung angelegt wird.
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Verfahren nach Merkmalssatz 17, dadurch gekennzeichnet, dass das Aufdampfen
der Haftschicht durch eine zusitzliche gepulste Substratbiasspannung, wobei eine
AC- oder AC tiberlagerte Biasspannung, wie insbesondere eine gepulste Substratbi-

asspannung in einem Mittelfrequenzbereich von 1 bis 20.000 kHz, vorzugsweise 20
bis 250 kHz unterstiitzt wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 10 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass
fiir das Ziinden eines Plasmas ein Edelgas oder ein Edelgas/Wasserstoff-Gemisch,
vorzugsweise Argon/Wasserstoff-Gemisch in die Vakuumkammer eingebracht wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 10 bis 20 dadurch gekennzeichnet, dass
die Ubergangsschicht durch zeitgleiches Aufdampfen von mindestens einem Ele-
ment aus der Gruppe, die die Elemente aus der 4., 5. und 6. Nebengruppe und Silizi-
um enthilt, nach einem Verfahren gemiss einem der Merkmalssitze 17 bis 20 und
plasmagestiitztes Abscheiden von Kohlenstoff aus der Gasphase gebildet wird, wo-
bei zusitzlich als Reaktionsgas ein kohlenstoffhaltiges Gas, vorzugsweise ein Koh-
lenwasserstoffgas, insbesondere Acetylen verwendet wird.

Verfahren nach Merkmalssatz 21, dadurch gekennzeichnet, dass mit zunehmender
Dicke der Ubergangsschicht der Anteil der Kohlenstoffabscheidung schrittweise o-
der kontinuierlich erhht wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 10 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass
die die Deckschicht bildende diamantihnliche Kohlenstoffschicht durch Plasma-
CVD-Abscheidung von Kohlenstoff aus der Gasphase erzeugt wird, wobei als Reak-
tionsgas ein kohlenstoffhaltiges Gas, vorzugsweise ein Kohlenwasserstoffgas, insbe-
sondere Acetylen verwendet wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 21 oder 23, dadurch gekennzeichnet,
dass das Reaktionsgas zur Abscheidung von Kohlenstoff neben dem kohlenstoffhal-
tigen Gas Wasserstoff und/oder Edelgas, vorzugsweise Argon oder/und Xenon um-
fasst.

Verfahren nach Merkmalssatz 24, dadurch gekennzeichnet, dass wihrend des Ab-
scheidens der Deckschicht aus diamantihnlichem Kohlenstoff der Anteil des koh-
lenstoffhaligen Gases erhoht und/oder der Anteil des Edelgases, insbesondere Argon,
gesenkt wird.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 21 bis 25, dadurch gekennzeichnet, dass
eine unipolare oder bipolare Substratbiasspannung am Substrat angelegt wird, die in
einem Mittelfrequenzbereich von 1 bis 10.000 kHz, vorzugsweise 20 bis 250 kHz
gepulst ist.

Verfahren nach Merkmalssatz 26, dadurch gekennzeichnet, dass die Substratbias-
spannung sinusférmig oder derart gepulst ist, dass lange negative und kurze positive
Impulszeiten oder grosse negative und geringe positive Amplituden angelegt werden.

Verfahren nach einem der Merkmalssitze 10 bis 27, dadurch gekennzeichnet, dass
wihrend des Reinigen und/oder des Aufbringens der Haftschicht und/oder der Ue-
bergangsschicht und/oder der Deckschicht aus diamantidhnlichem Kohlenstoff dem
Substrat ein longitudinales Magnetfeld mit gleichméssigem Feldinienverlauf iiberla-
gert wird, wobei das Magnetfeld zeitlich und/oder rdumlich kontinuierlich oder
schrittweise verdnderbar ist.
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Verfahren nach einem der Merkmalssétze 10 bis 28, dadurch gekennzeichnet, dass
das Aufbringen der Haftschicht und/oder Uebergangsschicht und/oder Deckschicht

aus diamantihnlichem Kohlenstoff unter einem Druck von 107 mbar bis 102 mbar
erfolgt

Vorrichtung zur Beschichtung eines oder mehrerer Substrate, insbesondere zur
Durchfiihrung des Beschichtungsverfahrens nach einem der Merkmalssitze 10 bis
29, mit einer Vakuumkammer (1) mit einem Pumpsystem (9) zur Erzeugung eines
Vakuums in der Vakuumkammer (1), Substrathalterungen (3) zur Aufnahme der zu
beschichtenden Substrate, mindestens einer Gasversorgungseinheit (8) zum Zudosie-
ren von Prozessgas, mindestens einer Verdampfer-Vorrichtung (14) zur Bereitstel-
lung von Beschichtungsmaterial zum Aufdampfen, einer Lichtbogenerzeugungsein-
richtung (10, 143) zum Ziinden eines Gleichspannungsniedervoltbogens, einer Vor-
richtung (16) zur Erzeugung einer Substratbiasspannung und mit mindestens einer
oder mehreren Magnetfelderzeugungseinrichtungen (17) zur Ausbildung eines mag-
netischen Fernfeldes.

Vorrichtung nach Merkmalssatz 30, dadurch gekennzeichnet, dass die Magnetfel-
derzeugungseinrichtung (17) durch mindestens eine Helmholtzspule gebildet wird.

Vorrichtung nach Merkmaissatz 31, dadurch gekennzeichnet, dass die Helmholtz-
spule beziiglich der erzeugbaren Magnetflussdichte steuerbar ist.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 32, dadurch gekennzeichnet,
dass die Vorrichtung zur Erzeugung einer Substratbiasspannung so gestaltet ist, dass
die Substratbiasspannung kontinuierlich oder schrittweise beziiglich des Vorzeichens
und/oder der Grosse der angelegten Substratbiasspannung verinderbar ist und/oder
bipolar oder unipolar vorzugsweise mit einer Frequenz in einem Mittelfrequenzbe-
reich betreibbar ist.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 33, dadurch gekennzeichnet,
dass die Verdampfer-Vorrichtung (14) Sputtertargets, insbesondere Magnetron-
Sputtertargets, Arcquellen, thermische Verdampfer und dergleichen umfasst.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 34, dadurch gekennzeichnet,
dass die Verdampfer-Vorrichtung (14) von der iibrigen Prozesskammer (1) abtrenn-
bar 1st.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssdtze 30 bis 35, dadurch gekennzeichnet,
dass die Vorrichtung weiterhin eine Substratheizung in Form einer induktiven Hei-
zung, Strahlungsheizung oder dergleichen umfasst.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 36, dadurch gekennzeichnet,
dass die Lichtbogenerzeugungseinrichtung (10, 13) eine Ionenquelle (10) und eine
Anode (13) sowie eine Gleichspannungsversorung (11) umfasst, wobei die Ionen-
quelle (10) mit dem negativen Pol der Gleichspannungsversorgung (11) verbunden
ist.

Vorrichtung nach Merkmalssatz 37, dadurch gekennzeichnet, dass der positive Pol
der Gleichspannungsversorgung (11) wahlweise mit der Anode (13) oder den Sub-
strathalterungen (3) verbindbar ist.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssédtze 37 oder 38, dadurch gekennzeichnet,
dass die Ionenquelle (10) ein Filamanet, vorzugsweise ein Refraktirfilament, insbe-
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42.
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sondere aus Wolfram, Tantal oder dergleichen umfasst, das in einer Ionisationskam-
mer angeordnet ist, die durch eine Blende, vorzugsweise eine Refraktirblende, ins-
besondere aus Wolfram, Tantal oder dergleichen von der Prozesskammer (1) ab-
trennbar ist.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 39, dadurch gekennzeichnet,
dass die Substrathalterungen (3) beweglich sind, und zwar vorzugsweise drehbar um
mindestens eine oder mehrere Achsen.

Vorrichtung nach einem der Merkmalssitze 30 bis 40, dadurch gekennzeichnet,
dass zusitzlich Permanentmagnete (20) zur Erzeugung eines magnetischen Nahfel-
des vorgesehen sind.

Vorrichtung nach 41, dadurch gekennzeichnet, dass die zusitzlichen Permanent-
magnete (20) ringférmig um die Vakuumkammer (1), bevorzugt mit einer abwech-
selnden Polausrichtung ausgefiihrt sind, sowie insbesondere als Magnetronelektro-
nenfalle ausgebildet sind.
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Bezugszeichenliste
L. Prozesskammer
2. zu beschichtende Teile
3. Halterungsvorrichtung
4. einfache Rotation
5. zweifache Rotation
6. Anlagenachse
7. Karussell
8. Gaseinlass
9. Pumpstand
10.  Ionenquelle
11.  Gleichspannungsversorgung
12. Schalter
13.  Hilfsanode
14.  Verdampferquelle
15.  Niedervoltbogen
16.  Spannungsversorgung
17.  elektromagnetische Spule
18. MF-Plasma
19.  Seitenwand
20.  Magnetsysteme
21.  Nahfelder
22. Magnetronmagnetsysteme
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Patentanspriiche

Schichtsystem flir den Verschleissschutz, Korrosionsschutz und zur Verbesserung
der Gleiteigenschaften und dergleichen mit einer Haftschicht zur Anordnung auf ei-
nem Substrat, einer Ubergangsschicht zur Anordnung auf der Haftschicht, und einer
DLC- oder Diamantschicht, dadurch gekennzeichnet, dass auf der DLC- oder Di-
amantschicht eine Gleitschicht angeordnet ist, deren chemische Zusammensetzung
sich von der Zusammensetzung der DLC- oder Diamantschicht unterscheidet.

Schichtsystem nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Anteil der sp’-
Bindungen bzw. das sp*/sp’-Verhiltnis in der Gleitschicht grosser ist als in der DLC-
oder Diamantschicht . '

Schichtsystem nach einem der Anspriiche 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass
der Wasserstoffgehalt der Gleitschicht gegeniiber dem Wasserstoffgehalt der DLC-
oder Diamantschicht erhdht und der Kohlenstoffgehalt erniedrigt ist.

Schichtsystem nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Gleitschicht
einen Wasserstoffgehalt von 20 bis 60 Atom%, vorzugsweise 30 bis 50 Atom% um-
fasst.

Schichtsystem nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
die Anderung der Bindungsverhéltnisse bzw. der Zunahme des Wasserstoffs iiber die
Dicke der Gleitschicht stufenweise oder kontinuierlich erfolgt.

Schichtsystem nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Metallgehalt
der Gleitschicht gegeniiber dem Metallgehalt der DLC- oder Diamantschicht erhdht
ist.

Schichtsystem nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass der Metallgehalt
tiber die Gleitschicht stufenweise oder bevorzugt kontinuierlich zunimmt, der Koh-
lenstoffgehalt jedoch abnimmt.

Schichtsystem nach Anspruch 5 und 6, dadurch gekennzeichnet, dass im An-
schluss an die DLC- oder Diamantschicht zundchst eine Schicht mit hohem Metall-
gehalt, bevorzugt eine metallische oder karbidische Schicht, und anschliessend eine
Schicht mit fallendem Metall- und wachsendem Kohlenstoffgehalt angeordnet ist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass im oberflichennahen Bereich der Gleitschicht ein Schichtbereich konstan-
ter chemischer Zusammensetzung angeordnet ist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass der Reibbeiwert der Gleitschichtoberfldche kleiner p = 1.5 bevorzugt klei-
ner i = 1.0 und die Haftung des Schichtsystems besser 3 HF, insbesonders besser 2
HF ist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass die Ubergangsschicht eine Dicke von 5 bis 60%, insbesonders zwischen 10
und 50% der Gesamtschichtdicke aufweist.

Schichtsysteme nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass die Haftschicht, die Ubergangsschicht, die DLC- oder Diamantschicht
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und/oder die Gleitschicht zusitzlich Wasserstoff und/oder unvermeidbare Verunrei-

nigungen umfasst, die unvermeidbaren Verunreinigungen Edelgase, insbesondere
Argon und Xenon umfassen.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass die DLC- oder Diamantschicht eine Dicke von von 0,5 pm bis 20 pm,
vorzugsweise von 0.7 um bis 10 pum aufweist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass die Gleitschicht eine Dicke von 0,05 um bis 10 um, vorzugsweise von 0.5
um bis 5 um aufweist.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass die DLC- oder Diamantschicht aus diamantihnlichem Kohlenstoff mit ei-
ner feinkérnigen Schichtstruktur oder aus nanokristallinem Diamant besteht.

Schichtsystem nach einem der vorhergehenden Anspriichen, dadurch gekennzeich-
net, dass die Gleitschicht auf einem DLC-Schichtsystem aufgebracht ist.

Verfahren zur Herstellung eines Schichtsystems, insbesondere nach einem der An-
spriiche 1 bis 16, auf einem Substrat, dadurch gekennzeichnet, dass das Verfahren
folgende Prozesschritte umfasst:

a) Einbringen des Substrates in eine Vakuumkammer und Abpumpen bis ein Va-

kuum mit einem Druck von weniger als 10-3 mbar, vorzugsweise 10-3 mbar er-
reicht ist.

b) Reinigen der Substratoberfldche
c) plasmagestiitztes Aufdampfen der Haftschicht auf das Substrat

d) Aufbringen der Ubergangsschicht auf die Haftschicht durch gleichzeitiges
plasmagestiitztes Aufdampfen der Haftschichtkomponenten und Abscheiden
von Kohlenstoff aus der Gasphase

e) Aufbringen der DLC- oder Diamantschicht auf die Ubergangsschicht durch
plasmagestiitztes Abscheiden von Kohlenstoff aus der Gasphase,

f)  Aufbringen der Gleitschicht auf die DLC- oder Diamantschicht durch Abschei-
den von Kohlenstoff aus der Gasphase,

wobei zumindest wihrend der Verfahrensschritte ¢), d), e) und f) am Substrat
eine  Substratbiasspannung angelegt und zumindest wihrend der
Verfahrensschritte d) und e) und bevorzugt auch bei f) das Plasma durch ein
Magnetfeld stabilisiert wird.

Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass zumindest wihrend
emnes der Prozesschritte b) bis f) eine sinus- bzw. anders geformte bipolare oder uni-
polare Substratbiasspannung am Substrat angelegt wird, die in einem Mittelfre-
quenzbereich von 1 bis 10.000 kHz, vorzugsweise 20 bis 250 kHz gepulst ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 17 und 18, dadurch gekennzeichnet, dass
zumindest wihrend einem der Prozesschritte b) bis f), vorzugsweise zumindest wih-
rend der Prozesschritte d) und e) ein longitudinales, die Substrate umfassendes Mag-
netfeld mit gleichméssigem Feldinienverlauf angelegt wird, wobei das Magnetfeld
zeitlich und/oder raumlich kontinuierlich oder schrittweise verdnderbar ist.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 19 dadurch gekennzeichnet, dass die
Ubergangsschicht und die Gleitschicht durch zeitgleiches Aufdampfen von mindes-
tens einem Element aus der Gruppe, die die Elemente aus der 4., 5. und 6. Neben-
gruppe und Silizium enthélt, nach einem Verfahren geméss einem der Anspriiche 30
und 31 und plasmagestiitztem Abscheiden von Kohlenstoff aus der Gasphase gebil-
det wird, wobel als Reaktionsgas ein kohlenstoffhaltiges Gas, vorzugsweise ein
Kohlenwasserstoffgas, insbesondere Acetylen verwendet wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass zum Abscheiden der Gleitschicht zunéchst eine metallhaltige Schicht, vorzugs-
weise eine metallische oder karbidische Schicht, auf der DLC- oder Diamantschicht
aufgebracht wird und mit zunehmender Dicke der Gleitschicht in Richtung der Ober-
flache der Anteil der Kohlenstoffabscheidung schrittweise oder kontinuierlich erhéht
wird.

Verfahren nach Anspriichen 17 bis 21, dadurch gekennzeichnet, dass mit zuneh-
mender Dicke der Gleitschicht in Richtung der Oberfliche der Anteil der Kohlen-
stoffabscheidung schrittweise oder kontinuierlich herabgesetzt und der Anteil der
Metall- oder der Wasserstoffabscheidung ehht wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass die
DLC- oder Diamantschicht durch Plasma-CVD-Abscheidung von Kohlenstoff aus
der Gasphase erzeugt wird, wobei als Reaktionsgas ein kohlenstoffhaltiges Gas, vor-
zugsweise ein Kohlenwasserstoffgas, insbesondere Acetylen verwendet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass die
Prozesschritte b) bis f) unter einem Druck von 10-4 mbar bis 10-2 mbar durchgefiihrt
werden.

Vorrichtung zur Beschichtung eines oder mehrerer Substrate, insbesondere zur
Durchfiihrung des Beschichtungsverfahrens nach einem der Merkmalssitze 17 bis
24, mit einer Vakuumkammer (1) mit einem Pumpsystem (9) zur Erzeugung eines
Vakuums in der Vakuumkammer (1), Substrathalterungen (3) zur Aufnahme der zu
beschichtenden Substrate, mindestens einer Gasversorgungseinheit (8) zum Zudosie-
ren von Prozessgas, mindestens einer Verdampfer-Vorrichtung (14) zur Bereitstel-
lung von Beschichtungsmaterial zum Aufdampfen, einer Lichtbogenerzeugungsein-
richtung (10, 143) zum Ziinden eines Gleichspannungsniedervoltbogens, einer Vor-
richtung (16) zur Erzeugung einer Substratbiasspannung und mit mindestens einer
oder mehreren Magnetfelderzeugungseinrichtungen (17) zur Ausbildung eines mag-
netischen Fernfeldes.

Vorrichtung nach Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, dass die Magnetfelderzeu-
gungseinrichtung zur Ausbildung eines magnetischen Fernfelds zumindest zwei e-
lektromagnetische Spulen umfasst, die jeweils eine von zwei gegeniiberliegend an-
geordneten Magnetronvorrichungen seitlich umschliessen, wobei die Polungen der
gegeniibeliegenden Magnetronmagnetsysteme so ausgerichtet sind, dass dem Nord-
pol des einen Systems ein Siidpol des anderen Systems gegeniiber steht und gleich-
zeitig die jeweils zugeordneten Spulen so an eine Stromquelle angeschlossen sind,
dass sich die Felder der Magnetspulen zu einem geschlossenen Magnetfeld ergéinzen
und die Polung der Aussenpole der Magnetronmagnetsysteme und der Magnetspulen
gleichsinnig ist.
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