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Meerlaags WC-WC gestabiliseerd DLC.
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Substraat zoals een stalen voorwerp voorzien van een slijtvaste laag. De slijtvaste laag omvat een

meerlaags samenstel van afwisselend wolfraamcarbide en wolfraamcarbide gestabiliseerd
diamantachtige koolstof. Deze afwisselende lagen worden aangebracht op een substraat door sputteren
mogelijk na het aanbrengen van een hechtlaag op het substraat. De omstandigheden voor het sputteren
worden geoptimaliseerd om spanning in de gesputterde lagen zo veel mogelijk te beperken. Gebleken is
dat deze spanning aanzienlijk beperkt kan worden doordat de dikte van elk van de lagen ligt tussen 5 en
10 nm en meer in het bijzonder ongeveer 2,6 nm is. In het algemeen komt het overeen met een sputtertijd

tussen 30 sec en 1 min.

De inhoud van dit octrooi komt overeen met de oorspronkelijk ingediende beschrijving met conclusie(s) en

eventuele tekening(en).
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Meerlaags WC-WC gestabiliseerd DLC

De onderhavige uitvinding heeft betrekking op een slijtvast meerlaags samenstel
omvattende afwisselend wolfraamcarbide-wolfraamcarbide gestabiliseerd diamantach-
tige koolstoflagen. Meerlaagse structuren omvattende wolfraamcarbide, wolfraam-
carbide gestabiliseerde diamantachtige koolstof zijn in de stand der techniek bekend en
worden op een substraat gesputterd, dat bij voorkeur een stalen substraat omvat. Op
deze wijze kunnen slijtvaste lagen verkregen worden. Dergelijke slijtvaste en wrijving
verminderende bekledingen zijn voor allerlei soorten toepassingen van belang en kun-
nen onder de meeste omstandigheden smering ten minste gedeeltelijk vervangen. Wol-
fraamcarbide gestabiliseerd diamantachtige koolstof heeft een lage wrijvingscoéffi-
ciént, is chemisch inert, heeft hoge slijtvastheid en hoge hardheid in vergelijking met
algemeen bekende conventionele beschermende bekledingen.

Hechting tussen het substraat en het meerlaagse samenstel is van wezenlijk be-
lang en gebleken is dat in het bijzonder bij de wisselende temperatuur aanzienlijke
spanningen aanwezig zijn tussen het substraat en het meerlaags samenstel.

Om de hechting te vergroten tussen het meerlaags samenstel en het substraat
wordt het gebruik van hechtingslagen voorgesteld.

In de stand der techniek wordt aangenomen dat door het verminderen van de
dikte van de lagen van het meerlaags samenstel de totale spanning in de richting van
drukspanning verschuift, omdat elk scheidingsvlak tussen twee lagen verdere druk-
spanning zal geven. Bij het verminderen van de behandelingstijd om elk van de lagen
aan te brengen, zullen vanaf een bepaald punt niet langer afzonderlijke lagen ontstaan
maar zal een gemengde structuur verkregen worden. Een dergelijke gemengde structuur
voldoet echter niet aan de eisen van dichtheid, hardheid en drukspanning.

Gezien het bovenstaande is het doel van de uitvinding in een wolfraamcarbide-
wolfraamcarbide gestabiliseerd diamantachtige koolstof meerlaagse structuur te voor-
zien die geoptimaliseerde sterkte-eigenschappen heeft.

Volgens de uitvinding wordt een slijtvast meerlaags samenstel voorgesteld zoals
hierboven beschreven, waarbij de dikte van twee aangrenzende lagen van dat meer-
laagse samenstel ligt tussen 5 en 10 nm.

Verrassenderwijs is gebleken dat indien de dikte van de laag verhoudingsgewijs

dichtbij het mengpunt van de lagen gekozen wordt, de spanning in de meerlaagse
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structuur aanzienlijk minder compressief zal zijn. Gebaseerd op proeven uitgevoerd in
de stand der techniek werd aangenomen dat de druksterkte in een meerlaagse
constructie langzaam zou afnemen naar het punt waar mengen van de structuren
ontstaat. Echter bleek uit proeven van aanvraagster dat dit niet juist is en dat
verrassenderwijs een minimum in drukspanning bestaat nabij het punt waar het mengen
van de structuren plaatsvindt.

Volgens een voorkeursuitvoering van de uitvinding heeft de dunste van de aan-
grenzende lagen van de meerlaagse structuur een dikte van ten minste 2,5 nm. Bij
voorkeur hebben beide aangrenzende lagen dezelfde dikte.

De uitvinding heeft eveneens betrekking op een werkwijze voor het vervaardigen
van een dergelijk slijtvast meerlaags samenstel. Bij voorkeur wordt dit door sputteren
verwezenlijkt en tijdens het sputteren wordt een wijziging in omstandigheden verwe-
zenlijkt om de meerlaagse structuur voort te brengen. Dit kan bijvoorbeeld verwe-
zenlijkt worden door het toevoegen van acetyleen, dat periodiek aan- en uitgeschakeld
wordt. Een andere mogelijkheid is het plaatsen van het substraat op een draaiende tafel
waarbij het substraat periodiek aan het effect van sputteren onderworpen wordt. Sputte-
ren kan met een of twee targets verwezenlijkt worden. Volgens de uitvinding wordt de
verandering in sputteromstandigheden elke 30 sec -1 min verwezenlijkt. Dit betekent
dat elke sputterperiode van een of twee lagen van de meerlaagse constructie 30 sec - 1
min duurt.

Volgens een verdere voorkeursuitvoering van de uitvinding wordt een op chroom
gebaseerde hechting bevorderende laag aangebracht op het (stalen) substraat alvorens
het meerlaags samenstel neer te slaan.

De uitvinding zal verder verduidelijkt worden verwijzend naar de grafieken ge-
toond in de figuren, waarbij:

Fig. 1 de resultaten van proeven toont om meerlaagse structuren te verkrijgen met
wisselende acetyleenstroommodulaties in minuten;

Fig. 2 dezelfde grafiek toont waarbij de dikte van de ontstaande lagen is weerge-
geven; en

Fig. 3 een experimentele opstelling voor het sputteren toont.

Uit fig. 1 en 2 kan geconcludeerd worden dat de druksterkte niet geleidelijk daalt
vanaf lagen met grotere dikte in een meerlaagse constructie naar -1,6 GPa bij volledig

mengen maar een onverwachte piek heeft die een lagere drukspanning tot gevolg heeft.
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Nabij deze piek kan steeds duidelijk onderscheid gemaakt worden tussen wolfraamcar-
bide en met wolfraamcarbide gestabiliseerde diamantachtige koolstoflagen. De span-
ning werd gemeten zoals beschreven in het artikel "Measurement and Interpretation of
Stress in Aluminium-Based Metallization as a Function of Thermal History in IEEE
Transactions on Electron Devices, Vol. ED-34, nr. 3, maart 1987.

Dergelijke lagen of bekledingen kunnen bijvoorbeeld vervaardigd worden via
niet gebalanceerd reactief magnetronsputteren in het ATC 1500 F sputterstelsel (AJA
Int.).

In fig. 3 is schematisch een experimentele opstelling getoond gebruikt bij het
vervaardigen van de monsters volgens grafiek 1 en 2. Een lagedrukkamer heeft verwij-
zingscijfer 1 terwijl een wolfraamcarbidetarget 2 en chroomtarget 3 aanwezig zijn. Het
substraat moet geplaatst worden op een draaitafel 4, waarbij een gasinlaat voor ace-
tyleen met 5 aangegeven is.

Proeven werden uitgevoerd waarbij als substraat een siliciumwafer gebruikt
wordt. Een dergelijke siliciumwafer is zeer gevoelig voor spanningen en kan gemakke-
lijk gebogen worden. De kromming is een maat voor de daarin ingebrachte spanning.
Een 4 inch wafer werd gebruikt tijdens de beproevingen en de totale sputtertijd was 2
uur. De druk in de kamer voor neerslag was 10 maal 10° Pa en het wafersubstraat werd
verwarmd tot een temperatuur van 160°C gedurende 90 min. Tijdens de neerslag werd
de temperatuur op ongeveer 160°C gehandhaafd en het HF-vermogen op het wolfraam-
carbidetarget is 148 W. De diameter van het target was 5,04 cm. Om hechting te bevor-
deren werd eerst een chroomlaag neergeslagen op de siliciumwafer met een dikte van
ongeveer 300 nm. De argongasflow werd constant op 35 sccm gehouden, terwijl 5
sccm acetyleengasstroming tussen 4 sec en 10 min gemoduleerd werd. Benadrukt moet
worden dat de juistheid van de theorie achter het waargenomen verschijnsel met de
onderhavige uitvinding als gevolg niet doorslaggevend is met betrekking tot de geldig-
heid van de bijgevoegde conclusies. Bovendien is het duidelijk dat de omvang van de
bescherming van de onderhavige aanvrage zich uitbreidt tot de conclusies en combina-
tie van de conclusies met andere uit de stand der techniek bekende maatregelen, die
voor de hand liggend zijn gezien het bovenstaande voor degene bekwaam in de stand
der techniek.
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CONCLUSIES

Slijtvast meerlaag samenstel omvattende afwisselend wolfraamcarbide-wolfraam-
carbide gestabiliseerde diamantachtige koolstoflagen, met het kenmerk, dat de
dikte van twee aangrenzende lagen van dat meerlaagse samenstel tussen 5 en 10

nm ligt.

Samenstel volgens conclusie 1, waarbij de dunste van die aangrenzende lagen een

dikte van ten minste 2,5 nm heeft.

Samenstel volgens een van de voorgaande conclusies, waarbij de aangrenzende

lagen dezelfde dikte hebben.

Slijtvast voorwerp omvattende een stalen substraat waarop een meerlaags samen-

stel volgens een van de voorgaande conclusies aangebracht is.

Werkwijze voor het voorzien in slijtvast meerlaagse constructic omvattende
afwisselend wolfraamcarbide-wolfraamcarbide gestabiliseerd diamantachtige
koolstoflagen omvattende sputteren, waarbij de omstandigheden van het sputte-
ren gewijzigd worden om wolfraamcarbide resp. wolfraamcarbide gestabiliseerd
diamantachtige koolstoflagen te verkrijgen, waarbij de tijd tussen de wisseling

van omstandigheden tussen 30 sec en 1 min ligt.

Werkwijze volgens conclusie 5, waarbij de verandering in omstandigheden van

het sputteren modulatie van acetyleengasstroming omvat.

Werkwijze volgens conclusie 6, waarbij slechts een wolfraamcarbidetarget ge-
bruikt wordt.

Werkwijze volgens een van de conclusies 5-7, waarbij de verandering in de
omstandigheden van het sputteren omvat het reciproceren van een substraat

waarop de meerlaagse structuur neergeslagen wordt.
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Werkwijze volgens een van de conclusies 5-8, waarbij die meerlaagse structuur
neergeslagen wordt op een substraat en waarbij tussen die meerlaagse structuur

en dat substraat een hechtlaag aangebracht is.

Werkwijze volgens conclusie 9, waarbij die hechtlaag chroom omvat.

Werkwijze volgens een van de conclusies 5-10, waarbij de tijd voor de eerste

behandeling ongeveer hetzelfde is als de tijd voor de tweede behandeling.
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