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Untersuchung und Bewertung verschiedener Methoden zum
Entschichten von CVD-diamantbeschichteten
Hartmetall-Werkzeugen und -Komponenten

Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche
Problemstellung

Die auRergewohnlichen physikalischen und chemi-
schen Eigenschaften von Diamant wie extreme Harte,
hohe Warmeleitfahigkeit, niedriger Reibungskoeffizient
und sehr gute chemische Bestandigkeit eroffneten die-
sem Material eine ganze Reihe von Anwendungsmog-
lichkeiten, insbesondere seit es Anfang der 1980er Jah-
re moglich geworden ist, Diamantschichten mit
wirtschaftlichen Abscheideraten mittels CVD (Chemical
Vapour Deposition) direkt auf unterschiedliche Substra-
te abzuscheiden. Inzwischen wurden im Bereich der
Zerspanung schwer zerspanbarer Werkstoffe und beim
Schneiden mit scharfen und stabilen Schneidkanten di-
amantbeschichtete Produkte am Markt etabliert. Da bei
diesen Produkten teilweise aufwendige und auch teure
Werkzeuggrundkorper aus Hartmetall eingesetzt wer-
den, sollte fiir diese eine wirtschaftliche Entschichtung
erarbeitet werden, die eine anschlieRende Wiederbe-
schichtung mit CVD-Diamantschichten ohne nennens-
werten Verlust der Leistungsfahigkeit dieser Werkzeuge
erlaubt. Die Bedeutung von Diamantdinnschichten -
besonders in der spanabhebenden Bearbeitung - hat in
den letzten Jahren stetig zugenommen. Wahrend dia-
mantbeschichtete Werkzeuge anfangs nur fir die Bear-
beitung von Graphit eingesetzt wurden, kénnen nun
Diamantschichten mit ausreichender Schichthaftung
auch fur Al-Si-Legierungen, Mg-Guss- und Knetlegie-
rungen sowie Titan, Inconel, Polymeren, Verbund- (CFK,
GFK, MMC) und Holzwerkstoffe verwendet werden. Ge-
rade bei komplexen, teuren Werkzeugen wie z.B. Form-
fraser, Schaftwerkzeuge und Tiefbohrer, oder aber pra-
zise gearbeiteten und daher kostspieligen Komponenten
ist die Moglichkeit des Entschichtens und Wiederbe-
schichtens wirtschaftlich interessant.

Eine vollstandige Entschichtung, ohne dass die Hartme-
tallstruktur des Werkzeuges oder des Bauteils Schaden
nimmt, ist aufgrund der sehr guten Haftung und der
extremen chemischen Bestdndigkeit der Diamant-
schicht derzeit nicht in befriedigendem MaRe maglich.
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Hier setzte das vorliegende Forschungsvorhaben an
und untersuchte einige vielversprechende Entschich-
tungsverfahren auf ihre Effizienz und Wirtschaftlichkeit.

Untersuchungsergebnisse

Zum Erreichen des Projektziels wurden unterschiedli-
che Entschichtungsverfahren, die vorab zwischen den
Forschungsstellen und dem Projektbegleitenden Aus-
schuss abgestimmt wurden, auf ihre Eignung zur Erfll-
lung der obigen Kriterien untersucht. Die Verfahren
lassen sich dabei in zwei Methodengruppen untertei-
len, aus denen die folgenden Methoden flr die Unter-
suchungen im Rahmen des Vorhabens ausgewadhlt
wurden:

Gruppe 1: Methoden zum Auflosen des Kohlenstoffs

der Diamantschicht

> Trockendtzen von Diamant in aktivierten, reaktiven
Gasphasen

> Auflosung von Diamant in einer Schmelze

> Entkohlung

Gruppe 2: Methoden zum grofRflichigen Ablésen

von Diamantschichten

> Auflésen von Zwischenschichten, die als Opfer-
schichten dienen

> Thermische Wechseltests im Ofen

> Elektrochemische Wechselbelastung

Nachfolgend werden die beiden Methoden (eine aus
jeder Gruppe) mit dem groften Potential zur Entschich-
tung von Diamantschichten naher beschrieben.

Trockenatzen von Diamant in aktivierten, reaktiven
Gasphasen

Zum Trockenatzen von diamantbeschichteten Hartme-
tallen kamen das physikalisch-chemische Mikrowel-
len-Plasma-CVD-Verfahren (MWPCVD) bei der Fa. iplas,
das reaktive lonenatzen (RIE = Reactive lon Etching) bei
der Fa. GFD mbH und ein chemisches HFCVD-Verfah-
ren beim Fraunhofer-Institut fir Schicht- und Oberfla-
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chentechnik (FhG-IST) zum Einsatz. Hierbei zeigte das
reaktive lonendtzen bei der Fa. GFD mbH die besten
Ergebnisse hinsichtlich der Entfernung von Diamant-
schichten. Bei diesem physikalisch-chemischen Atzen
wird die Probenoberflaiche mit reaktiven lonen be-
schossen, wobei durch eine chemische Reaktion an der
Probenoberflaiche der Materialabtrag stattfindet. Die
Geometrie der Proben wird durch den anisotropen At-
zangriff der vertikal zur Probe beschleunigten lonen
beschrankt. Daher sind 3-D Bauteile mit diesem Verfah-
ren kaum vollstandig zu entschichten. Fur plane Ober-
flachen hingegen ist dieses Verfahren sehr gut geeig-
net.

Abb. 1 | Bruchkante eines diamantbeschichteten Hartmetall-
substrats

Abb. 2 | Bruchkante eines diamantbeschichteten Hartmetallsubst-
rats nach der Entschichtung mittels RIE

Die elektronenoptischen Aufnahmen bei 5000-facher
VergroRerung im Sekundarelektronenmodus (REM-Auf-
nahmen) in den Abbildungen 1 und 2 zeigen, dass sich
mit diesem Verfahren Diamantschichten von Hartme-
talloberflachen vollstandig entfernen lassen. Eine um-
fassende Charakterisierung der entschichteten Hartme-
talloberfliche lieferte keine erkennbaren Schddigung
am Hartmetall. Die entschichteten Hartmetallsubstrate
konnten nachgeschliffen und wiederbeschichtet wer-
den.
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Auflosen von Zwischenschichten, die als Opfer-
schichten dienen

Als Zwischenschichtsysteme wurden AIN, CrN und NbC
ausgewahlt. AIN und CrN wurden von metallischen Tar-
gets mittels reaktivem und NbC von einem Verbin-
dungstarget mittels nicht-reaktivem Magnetron Sput-
tern abgeschieden. Die Plasmaanregung beim Sputtern
der CrN-Schicht erfolgte durch Anlegen einer konstan-
ten Gleichspannung. Die Zwischenschichtsysteme AIN
und NbC wurden unter dem Einsatz von bipolar gepul-
ster Gleichspannung (100 kHz) abgeschieden, um die
Bildung von Lichtbogentiiberschlagen auf der Kathode
zu unterdriicken. Bei der Abscheidung der Zwischen-
schichten wurden sehr hohe Substrattemperaturen ge-
wahlt (400°C, 550°C, 700°C), damit diese Schichten
eine ahnliche Temperatur erfahren wie bei der nachfol-
genden Diamantbeschichtung. Dadurch sollten die
PVD-Schichten flr die hohen Temperaturen bezliglich
der Druckspannungen optimiert werden.

Vor der Diamantbeschichtung wurde an den Zwischen-
schichten am FhG-IST eine Temperaturbehandlung
durchgefihrt. Hierbei wurden die Prozessbedingungen
simuliert, die wahrend der Diamantbeschichtung in der
Beschichtungskammer herrschen, um auftretende Ver-
dnderungen in den Zwischenschichten feststellen zu
konnen. Die Temperaturbehandlung wurde bei 765°C
60 Stunden lang in einer H2-Atmosphdre durchgefihrt.
Umfangreiche Untersuchungen ergaben, dass das
Schichtsystem AIN diese Temperaturbehandlung ohne
wesentliche strukturelle Veranderungen Uberstand.
Auch wirkte die AIN-Schicht im Gegensatz zu der CrN-
bzw. NbCGSchicht als Diffusionsbarriere. Die Entschich-
tung der diamantbeschichteten AIN-Schicht erfolgte in
einer 20%igen NaOH-Losung bei ca. 95°C innerhalb 4 h.

Abbildung 3 zeigt die elektronenoptische Bruchaufnah-
me einer diamantbeschichteten AIN-Zwischenschicht
mit einer 10000-fachen VergroRerung im Sekunda-
relektronenmodus.

-

Abb. 3 | Bruchkante eines diamantbeschichteten Hartmetallsubst-
rats mit AIN-Zwischenschicht
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Abbildung 4 bietet eine Ubersicht der Oberflachen nach
den verschiedenen Behandlungsschritten in 3000-fa-
cher VergroRerung: zundchst die Oberflache einer bei
700°C und einem Gasfluss von 20 sccm N2 abgeschie-
denen AIN-Zwischenschicht (4a), anschlieRend die mik-
rokristalline Struktur der auf der AIN-Zwischenschicht
abgeschiedenen Diamantschicht (4b) und ganz rechts
die Hartmetalloberfliche nach der Entschichtung der
diamantbeschichteten AIN-Zwischenschicht in 20%iger
NaOH-Losung (40).

Abb. 4c | Hartmetall nach
Entschichtung
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