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Zielsetzung und Losungsweg

Ziel des Vorhabens war die Entwicklung verschleiBbestandiger amorpher Kohlenstoffschichten mit bioziden
Eigenschaften — fir technische Anwendungen beispielsweise im Bereich der Lebensmittelindustrie und der
Medizintechnik — bei denen es sowohl auf Keimfreiheit als auch auf Verschlei3bestandigkeit ankommt. Die
Schichten wurden dabei mittels Magnetronsputtern abgeschieden (Bild 1 links). Die Etablierung eines mag-
netrongesputterten Schichtsystems, welches bei niedrigen Reibungskoeffizienten den VerschleiRwiderstand
signifikant erhéht und gleichzeitig eine deutlich biozide Wirkung hat, ware dabei ein bedeutender Fortschritt
gegentber den bisher erhéltlichen Schichtsystemen und kénnte somit neue Anwendungsfelder erschlieRen.

.

Bild 1: Schematischer Aufbau der Sputteranlagen (links); Schematischer Schichtaufbau (rechts)

Um das Ziel zu erreichen, wurde der Einfluss ausgewdhlter Beschichtungsparameter sowie der Silberdotie-
rung auf die tribologischen und bioziden Eigenschaften amorpher wasserstoffhaltiger Kohlenstoffschichten
(a-C:H) untersucht. Die Schichtsysteme (siehe Bild 1 rechts) wurden auf Stahlsubstraten abgeschieden und
bestanden aus Cr/CrN,-Zwischenschichten und wasserstoffhaltigen amorphen silberdotierten Kohlenstoff-
schichten (a-C:H:Ag). Fir die Abscheidung der a-C:H:Ag Schicht wurden Graphittargets mit Silberronden
verwendet. Durch systematische Variation verschiedener Prozessparameter wurden die relevanten Einfluss-
faktoren des Beschichtungsprozesses ermittelt. Dazu wurden a-C:H: Ag-Schichten mit verschiedene Target-
konfigurationen, Target-Spannungen, Bias-Spannungen und Acetylen-Partialdriicken abgeschieden. Die
Ergebnisse wurden hinsichtlich der besten Prozessparameter zur Beeinflussung der bioziden und tribologi-
schen Eigenschaften ausgewertet und Lésungsansatze zur Optimierung der Schichten erstellt und erprobt.
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Die zentralen Ergebnisse kdnnen wie folgt zusammengefasst werden:

o Der Silbergehalt steigt mit steigender Silberrondenflache (Bild 2 links), Targetleistung und Acetylendurch-
fluss sowie sinkender Biasspannung. Die Schichtharte (Bild 2 rechts) und Verschleil3bestandigkeit sinken
und die Oberflachenenergie steigt mit zunehmendem Silbergehalt. Es konnte kein signifikanter Einfluss
des Silbergehalts auf den Reibungskoeffizienten festgestellt werden.
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Bild 2: Einfluss der Silberrondenflache auf den Silbergehalt (links); Einfluss des Silbergehalts auf die Schicht-

harte (rechts)

¢ Mit steigendem Silbergehalt stieg die biozide Wirkung tendenziell an (Bild 3). Eine Beeinflussung der
bioziden Wirkung durch andere Faktoren, wie z.B. die Oberflachenenergie bzw. das Benetzungsverhalten
oder die Ausscheidungsgrof3e der Silberpartikel, ist wahrscheinlich und scheint der Wirkung des Silbers
teilweise entgegengerichtet zu sein.
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Bild 3: Bakterienreduzierung von Referenzschichten (Stahl, a-C:H) und verschiedenen a-C:H:Ag Schichten mit
Test in Anlehnung an JIS 2801:2000/ISO 22196

e Die Grofe der Silberausscheidungen stieg mit steigendem Silbergehalt (Bild 4) und Biasspannung (Bild
5) an. Die Ausscheidungen hatten dabei eine kristalline Struktur.
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Ag: 2,7 At-%

Ag:7,7At% |
Bias: -100 V '

Bild 4: TEM-Aufnahmen von a-C:H:Ag-Schichten mit 2,7 At.-% bzw. 7,7 At.-%, die mit -100 V abgeschieden wor-
den sind

Ag: 2,7 At-%
Bias: -100 V |

Bild 5: TEM-Aufnahmen von a-C:H:Ag-Schichten mit 2,7 At.-% bzw. 2, At.-%, die mit -100 bw. 200 V
abgeschieden worden sind

e Schichten mit Silbergehalten tber 17 At.-% waren nicht stabil, so dass es an Umgebungsluft bzw. bei
Lagerung in Wasser zu einer Silberschichtbildung an der Oberflache kam (siehe Bild 6). Dies deutet auf
eine Diffusion von Silber aus der Schicht hin. Aufgrund der fehlenden L6slichkeit vom Silber in der Koh-
lenstoffmatrix kann die Diffusion dabei allerdings nur tber die Silberpartikel — z.B. durch einen Kontakt
der einzelnen Silberausscheidungen — geschehen. Durch einen Mutlilagenaufbau der Schicht konnte die

Bildung von Silberschichten an der Oberflache verhindert werden.
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Bild 6: REM-Aufnahmen und SIMS-Profil einer a-C:H:Ag-Schicht mit 25 At.-% Silber
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e Durch eine HiPIMS-Abscheidung der Cr/CrN,-Zwischenschicht kann ein kolumnares Wachstum unter-
driickt werden und deutlich dichtere Schichten abgeschieden werden. Die Haftfestigkeit kann dabei zu-
satzlich verbessert werden.

e Durch die hohe Sputterrate des Silbers waren die Ronden schnell verbraucht. Ein Austausch der ver-
brauchten Silberronden mittels Einpressen von neuen Ronden ist realisierbar. Dies ist jedoch mit einem
gewissen Risiko fur die sproden Graphittargets verbunden. Fir eine industrielle Abscheidung ist deswe-
gen der Einsatz von segmentierten Targets zu erwagen.

Es konnte durch eine mehrfache Variation der Bias-Spannung bei der Abscheidung der a-C:H:Ag-Schicht
ein Cr/CrN,/a-C:H:Ag-Multilagen-Schichtsystem entwickelt werden, das der Zielsetzung entsprach. Schicht-
systeme, die mit Bias-Spannungen von -75 V und -150 V in einem Zeitverhaltnis von 1:1 abgeschieden wur-
den, haben folgende Schichteigenschaften erreicht:

Haftfestigkeitsklasse HF2

Harte von 19,2 GPa

Reibkoeffizient von 0,15 bei Trockenreibung gegen 100Cr6

Reduzierung von E.Coli und Micrococcus Luteus Bakterien nach 24 h bis unter die Nachweisgrenze.
Kein mikrobieller Bewuchs nach 120 h Auslagerung in Wasser (Bild 7).

olierter X42Cr13 .

Optimierte a-C:H:Ag
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Bild : ichtmikroskopische Aufnahmen des mikrobieller Bewuchs nach 120h Auslagerung in Wasser fiir polier-
te Stahloberflache aus X42Cr13 und optimierte a-C:H:Ag-Schichten
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