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Verfahren zur Herstellung von Fensterscheiben mit hoher Strahlungstransmission im sichtbaren
~ Spektralbereich und hoher Strahlungsrefiexion im Wirmestrahlungsbereich.

@ Es werden Fensterscheiben mit hoher Strahlungs-

transmission im sichtbaren Spektralbereich und hoher
Strahlungsreflexion im Wérmestrahlungsbereich durch Auf-
bringen einer metallischen Doppelschicht (5) und mehrerer
nichtmetallischer Schichten mittels eines PVD-Verfahrens
auf das Scheibensubstrat hergestellt. Uber der Doppel-
schicht (5) ist eine nichtmetallische Dreifachschicht (11)
mit zwei Schichten (13, 17) gleicher chemischer Zusam-
mensetzung aufgebracht. Die auf der Metallschicht (9) der
Doppelschicht (11) liegende Nichtmetallschicht (13) der
Dreifachschicht (11) enthélt nicht das Metall dieser Metall-
schicht (9) als wesentlichen Bestandteil ihrer chemischen
Verbindung.

Die erfindungsgemassen Fensterscheiben weisen eine
hohe mechanische und chemische Resistenz sowie eine
hohe Resistenz gegeniiber Umgebungseinfliisse auf. Als
weiterer Vorteil ist die Verwendung von preisgiinstigen Be-
schichtungsmaterialen zu erwéhnen.
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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung von Fensterscheiben geméss dem Oberbe-
griff des Patentanspruchs 1 und eine Fenster-
scheibe gemiss dem Oberbegriff des Patentan-
spruchs 11.

Aus der DE-A 3 307 661 ist ein gattungsgemés-
ses Verfahren bekannt, bei dem eine Scheibe mit
einem Kathodenzerstaubungsverfahren mit einer
metallischen Doppelschicht, bestehend aus einer 5
bis 15 nm dicken Silberschicht, tiber der eine Alu-
minium-, Titan-, Tantal-, Chrom-, Mangan- oder Zir-
koniumschicht bzw. einer Schicht mit einer Legie-
rung dieser Metalle mit einer Dicke von 1 bis 5 nm,
aufgebracht ist. Die metallische Doppelschicht ist
durch eine einzige 30 bis 50 nm dicke Schicht aus
Indiumoxid, Zinnoxid bzw. deren Mischoxide mit
Gehalten an Bleioxid von der Oberfliche des
Scheibensubstrates getrennt. Eine Schicht gleicher
Zusammensetzung und Dicke bedeckt die metalli-
sche Doppelschicht. Der Silberschicht kénnen auch
noch 0,001 bis 1,0% Nickel zum Erhalt deren
Gleichférmigkeit zugesetzt werden.

Aus der EP-A 0 464 789 ist eine nicht gattungs-
gemésse Fensterscheibe mit hoher Strahlungsemis-
sion im sichtbaren Spekiralbereich und hoher Strah-
lungsreflexion im Warmestrahlungsbereich beschrie-
ben. Die bekannte Fensterscheibe kann folgende
Schichtenfolgen  aufweisen:  ZnO/Ag/ZnO/Glas;
Zn0/8n02/Zn0/Sn02/ZnO/AG/ZnO/Glas; ZnO/SnOz/
Zn0/Sn02/Zn0/Ag/Zn0O/Sn02/Zn0/Glas sowie ZnO/
Sn02/Zn0/Sn02/ZnO/Ag/Zn0O/ Sn02/Zn0/SnO2/
ZnO/Glas. Die Zinkoxidschicht (ZnO) ist hexagonal
ausgebildet. Der Zinnoxidschicht kann bis zu 10%
Al, Si, B, Ti, Sn, Mg und Cr zum Abbau interner
Schichtspannungen beigemischt sein. Als oberste
Oxidschicht kann eine SnOz-, TiO2- oder eine ZnO-
Schicht verwendet werden. Zur Vermeidung einer
Oxidation der Metallschicht wird das oxidbildende
Metall zuerst als Metall aufgedampft und erst nach
Abscheidung einer weiteren Metallbeschichtung
eine oxidierende (reaktive) Atmosphére zugegeben,
so dass die Metallschicht alimahlich in eine oxi-
dische Schicht ibergeht. Die nicht gattungsgemas-
se Schicht hat nur eine einzige Metallschicht und
eine an die Metallschicht sich anschliessende
Schicht, welche kontinuierlich von einer Metall-
schicht in eine Oxidschicht ibergeht.

Aufgabe der Erfindung ist es, eine Fensterschei-
be mit hoher Strahlungstransmission im sichtbaren
Spekiralbereich und hoher Strahlungsreflexion im
Warmestrahlungsbereich zu schaffen, deren mecha-
nische Resistenz gegeniiber Umweltbedingungen
und Verkratzen besser ist als bei den bekannten
Fensterscheiben. Durch die Erfindung wird die wei-
tere Aufgabe geldst, eine chemische Verénderung
der metallischen Doppelschicht infolge von Umwelt-
einfilissen auch wéahrend eines lange Zeitraums zu
verhindern. Die Losung der Aufgabe erfolgt durch
das in Patentanspruch 1 beschriebene Verfahren
sowie mittels der in Patentanspruch 11 beschriebe-
nen Fensterscheibe.

Im folgenden werden Beispiele des etfindungsge-
méassen Verfahrens und der erfindungsgema&ssen
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Fensterscheibe anhand der Zeichnungen néher er-
lautert. Es zeigen:

Fig. 1 einen Langsschnitt durch eine erfindungs-
gemésse Fensterscheibe, und

Fig. 2 eine normierte Transmissionskurve T sicht-
barer Strahlung durch die Fensterscheibe in Abhén-
gigkeit der Wellenldnge Lambda in Nanometern.

Die in Fig. 1 dargestelite Fensterscheibe hat un-
mittelbar auf der Oberflache ihres Substrats 1 eine
Haftschicht 3 aus Zinkoxid, Uber der eine metalli-
sche Doppelschicht 5 mit einer {iber der Zinkoxid-
schicht 3 liegenden Silberschicht 7 und einer Titan-
schicht 9 angeordnet sind. Uber der metallischen
Doppelschicht 5 liegt eine nichtmetallische Dreifach-
schicht 11 aus Zinkoxid 13, Titanoxid 15 und Zink-
oxid 17. Die nichtmetallische Dreifachschicht 11 ist
mit einer Deckschicht aus Titanoxid (TiO2) 19 be-
deckt.

Die Schichtdicke der Haftschicht 3 liegt zwischen
30 und 50 nm, bevorzugt 40 nm, die der Silber-
schicht 7 zwischen 5 und 15 nm, bevorzugt 10 nm.
Die Titanschicht 9 ist diinn gewé&hlt und liegt zwi-
schen 1 und 10 nm, bevorzugt zwischen 1 und 5
nm. Die auf die Titanschicht 9 folgende Zinkoxid-
schicht 13 der Dreifachschicht 11 hat eine Dicke
zwischen 5 und 20 nm, bevorzugt zwischen 14 und
15 nm. Die hierauf folgende Titandioxidschicht 15
hat eine Schichtdicke zwischen 1 und 10 nm, be-
vorzugt 4 bis 5 nm. Die Zinkoxidschicht 17 hat eine
Schichtdicke zwischen 10 und 30 nm, bevorzugt bei
18 bis 22 nm und die Deckschicht 19 hat eine
Schichtdicke zwischen 1 bis 5 nm, bevorzugt bei 1
bis 2 nm.

Wie unten ausgefiihrt, wird das Titanoxid mit
sehr hoher Leistung mittels Kathodenzerstdubung
aufgebracht. Infolge dieser hohen Leistung, der ge-
ringen Schichtdicke der Titandioxidschicht und der
unten beschriebenen Stickstoffzugabe bildet sich
wihrend des Beschichtungsvorgangs eine im Sub-
nanometerbereich liegende Zinktitanatschicht 21
bzw. 23 zwischen der Zinkoxidschicht 13 und der
Titandioxidschicht 15 sowie zwischen der Zinkoxid-
schicht 17 und der Deckschicht 19. Es wird ange-
nommen, dass durch diese Zinktitanatschicht 21
bzw. 23 die Schutzwirkung der Titanschicht 9 fir
die Silberschicht 7 gegeniiber Umgebungseinfllis-
sen, welche u.a. deren chemische Umwandlung
(Korrosion, Silberchloridbildung, etc.) bewirken, ver-
starkt wird.

In Fig. 2 sind die Strahlungstransmissionswerte
im sichtbaren Bereich flir die erfindungsgemésse
Fensterscheibe (durchgezogene Linie), fiir die be-
kannten Fensterscheiben (gestrichelte Linie) und fir
unbeschichtetes Glas (punktierte Linie) Gber der
Wellenldnge in Nanometern dargestellt. Der Wert
von 100% entspricht einer totalen Transmission bei
der betreffenden Wellenldnge. Die Dicke des Sub-
strates betragt in allen Féllen 4 mm.

Die Warmeleitféhigkeit eines Zweischeibenisolier-
glases hergestellt unter der Verwendung der erfin-
dungsgeméassen Fensterscheibe und eines unbe-
schichteten Floatglases als Gegenscheibe liegt bei
einem Zwischenraum von 15 mm zwischen den
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beiden Scheiben bei 1,5 W/m2 - K, bei den bekann-
ten Scheiben bei 1,6 W/m2 - K und bei unbeschich-
teten Scheiben bei 3,0 W/m2 - K.

Samtliche Schichten sind mit Kathodenzerstau-
bungsverfahren aufgebracht. Vor dem Beschichten
wird die Oberflache der Scheibensubstrate einem
Reinigungsverfahren unterzogen. Die metallische
Doppelschicht wird in einer Neutralgasatmosphére,
bevorzugt aus Argon aufgebracht. Als zu zerstdu-
bende Kathode wird Silber und Titan verwendet.
Die Erzeugung der Oxidschichten erfolgt durch Zer-
stiauben von Titan und Zink in einer oxidierenden
(reaktiven) Atmosphdre mit einem hohen Sauer-
stoffgehalt, dem geringe Mengen von Stickstoff bei-
gemischt sind, um eine Zinktitanatbildung zu er-
méglichen. Als bevorzugtes Mischungsverhéltnis
des reaktiven Gases werden 35% Sauerstoff, 50%
Argon und 15% Stickstoff fiir die nichtmetallischen
Schichten (iber der metallischen Doppelschicht ver-
wendet. Fir die Haftschicht 3 unterhalb der metalli-
schen Doppelschicht wird der Sauerstoffgehalt des
reaktiven Gases derart gewdhlt, dass sich eine
stichiometrische Bedingung flir das abzuscheiden-
de Schichtmaterial ergibt.

Die Beschichtung erfolgt in einem kontinuierli-
chen Verfahren, wobei die zu beschichtenden
Scheiben filir den Beschichtungsvorgang mehrere
Beschichtungszonen durchiaufen. Nach dem Reini-
gungsvorgang gelangen die Scheibensubstrate in
eine erste Zone zum Aufbringen der Haftschicht 3
(Grundschicht) mit drei Zinkkathoden, wobei die
Zerstidubungsleistung pro Kathode 35 kW betrégt.
In einer zweiten Zone sind eine Silberkathode und
eine Titankathode zur Erzeugung der metallischen
Doppelschicht 5 angeordnet, wobei fiir beide Katho-
den eine Zerstaubungsleistung von 9 kW verwendet
wird. In einer dritten Zone wird die erste Schicht 13
(Zinkoxid) der Dreifachschicht 11 unter Verwendung
einer Zinkkathode mit 30 kW erzeugt. Die Herstel-
lung der Titandioxidschicht 15 erfolgt in einer vier-
ten Zone mit zwei Titankathoden, wobei die Zer-
stdubungsleistung jeweils 32 kW pro Kathode be-
tragt. Die Zinkoxidschicht 17 wird in der flinften
Zone mit zwei Zinkkathoden mit einer Zerstau-
bungsleistung von je 27 kW pro Kathode erzeugt.
Die Deckschicht 19 wird in der sechsten Zone
durch Zerstauben einer Titankathode mit 50 kW er-
zeugt. Die Substrate werden mit einer Geschwindig-
keit von 304 cm pro Minute bewegt. Alle Kathoden
haben eine Lange von 350 cm.

Die beschichtete Fensterscheibe wird als Zwei-
scheibenisolierglas verwendet. Anstelle von Glas-
scheiben kénnen auch transparente Kunststoffolien
bzw. Kunststoffplatten beschichtet werden.

Die erfindungsgemassen Fensterscheiben wur-
den einem Salzspriihtest nach SS DIN 50 021 vier-
undzwanzig Stunden lang ausgesetzt, den sie un-
beschadet Uberstanden. Die bekannten Schichten
wiesen nach diesem Test starke Beschadigungen in
Form von Korrosion der Silberschicht auf, ferner 16-
sten sich die Schichten iiber der Silberschicht teil-
weise ab.

Die erfindungsgeméassen Fensterscheiben wur-
den ferner einem Klimawechseltest nach DIN
52 344 vierundzwanzig Stunden lang unterworfen.
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Hierbei ergaben sich signifikant weniger Korrosions-
flecken und ausgedehnte Gebiete von Korrosion
(matte Stellen) als bei den bekannten Fensterschei-
ben.

Die Widerstandsfahigkeit der erfindungsgemés-
sen Fensterscheiben wurde mit einem Waschtest
nach ASTMD 24 86 getestet. Selbst nach 1000 Hi-
ben konnten noch keine Defekte festgestellt wer-
den, wohingegen die bekannten Scheiben schon
nach 300 Hiben Kratzer und Schichtabldsungen
aufwiesen.

Die Widerstandsfahigkeit der erfindungsgemés-
sen Fensterscheiben gegen saures Wasser in
Waschmaschinen wird insbesondere durch die
Deckschicht 19 erreicht.

Ebenfalls im optischen Bereich zeigen die erfin-
dungsgemassen Fensterscheiben hervorragende Ei-
genschaften, indem nur ein sehr schwach feststell-
barer Farbstich vorhanden ist.

Anstelle der zweiten Metallschicht aus Titan kann
eine Schicht aus Nickel-Chrom, Aluminium, Tantal,
Chrom, Mangan oder Legierungen dieser Metalle
verwendet werden. Anstelle von Zinkoxid kann auch
Indium- sowie Zinnoxid verwendet werden. Es hat
sich jedoch gezeigt, dass bei der Verwendung der
oben beschriebenen TiO2/ZnO/TiO2/ZnO/Ti/Ag/ZnO/
Glas-Schichtenfolge, welche Zinktitanatzwischen-
schichten aufweist, optimale Resistenz gegeniber
mechanischer und chemischer Beanspruchung so-
wie gegen Umwelteinfliisse erreicht wird.

Bei geringer Aggressivitdt durch Umgebungsein-
flisse, kann auf die Deckschicht 19 verzichtet wer-
den.

Anstelle die Schichten mittels Kathodenzerstéu-
bung aufzubringen, kénnen auch andere PVD-Ver-
fahren verwendet werden. Es hat sich jedoch ge-
zeigt, dass die nach dem oben beschriebenen Ver-
fahren aufgebrachten Schichten eine sehr gute
chemische und mechanische Resistenz aufweisen.

Die ausgezeichneten Resistenzeigenschaften
der erfindungsgeméssen Fensterscheiben beruht
hochstwahrscheinlich auf der Abdeckung der Silber-
schicht mit einer Titanschicht und dem wechselwei-
sen Aufbau der die metallische Doppelschicht be-
deckenden ZnO/TiO2-Schicht, wobei die Resistenz
gegeniiber Umwelteinfliissen signifikant durch Zink-
titanatschichten verbessert werden diirfte.

Als besonders vorteilhaft ist neben der hohen
mechanischen Resistenz und der Resistenz gegen-
iber Umgebungseinfliissen die Verwendung von
preisglinstigen Materialien zur Erzeugung der
Schichten zu erwéhnen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Fensterscheiben
mit hoher Strahlungstransmission im sichtbaren
Spektralbereich und hoher Strahlungsreflexion im
Warmestrahlungsbereich durch Aufbringen  einer
metallischen Doppelschicht (5) und mehrerer nicht-
metallischer Schichten mittels eines PVD-Verfah-
rens auf dem Fensterscheibensubstrat (1), dadurch
gekennzeichnet, dass uber der Doppelschicht (5)
eine nichtmetallische Dreifachschicht (11) aufge-
bracht wird, wobei die auf der Metallschicht (9) der
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Doppelschicht (11) liegende Nichtmetallschicht (13)
der Dreifachschicht (11) das Metall dieser Metall-
schicht (9) nicht als wesentlichen Bestandteil ihrer
chemischen Verbindung enthéit.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Dreifachschicht (11) mit zwei
Schichten (13, 17) gleicher chemischer Zusammen-
setzung aufgebracht wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass die nichtmetallische Dreifach-
schicht (11) mittels einem reaktiven Kathodenzer-
stdubungsverfahren aufgebracht wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass abwechselnd Zink (Zn) und Titan
(Ti) in einer reaktiven Sauerstoffatmosphére zer-
stdubt werden.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der reaktiven Sauerstoffatmosphére
Stickstoff zugesetzt wird, um zwischen der Zink-
(13, 17) und der Titanoxidschicht (15, 19) eine mit
Blick auf die Titanoxidschichtdicke diinne Zinkti-
tanatschicht (21, 23) zu erzeugen, wobei die Zu-
sammensetzung der Atmosphére bevorzugt zu 35%
Sauerstoff, 50% Argon und 15% Stickstoff gewahit
wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass unmittelbar (ber der
obersten Metallschicht (9) der Doppelschicht (11)
eine Zinkoxidschicht (13) aufgebracht wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass iiber der Dreifach-
schicht (11) eine nichtmetallische Deckschicht (19)
aufgebracht wird, welche bevorzugt aus einem Ma-
terial der Dreifachschicht (11), insbesondere Titan-
oxid, besteht.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass die auf der metalli-
schen Doppelschicht (5) liegenden nichimetalli-
schen Schichten (13, 15, 17, 19) in einem sauer-
stoffhaltigen reaktiven Gas aufgebracht werden,
dessen Sauerstoffgehalt héher gewéhlt wird als fiir
eine stéchiometrische Bedingung flr das Schicht-
material erforderlich ist.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass unmittelbar auf die
zu beschichtende Substratflache (1) der Fenster-
scheibe eine Haftschicht (3) aufgebracht wird.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Haftschicht aus Zinkoxid in einer
Sauerstoff enthaltenden Atmosphére aufgebracht
wird, welche eine stdchiometrische Bildung von
Zinkoxid ermdglicht.

11. Fensterscheibe mit hoher Strahlungstransmis-
sion im sichtbaren Spektralbereich und hoher Strah-
lungsreflexion im Warmesirahlungsbereich, herge-
stellt nach dem Verfahren nach einem der Ansprii-
che 1 bis 10 mit einer metallischen Doppelschicht
(5) und mehreren nichtmetallischen Schichten Uber
dem Fensterscheibensubstrat (1), gekennzeichnet
durch eine liber der Doppelschicht (5) liegende
nichtmetallische Dreifachschicht (11), wobei die auf
der obersten Metallschicht (9) der Doppelschicht (5)
liegende Nichtmetallschicht (13) der Dreifachschicht
(11) deren Metall im wesentlichen als chemisches
Verbindungselement nicht enthélt.
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12. Fensterscheibe nach Anspruch 11, dadurch
gekennzeichnet, dass die Dreifachschicht (11) zwei
Schichten (13, 17) im wesentlichen aus gleichen
Nichtmetallen aufweist.

13. Fensterscheibe nach Anspruch 11 oder 12,
gekennzeichnet durch eine zwischen der Oberfld-
che des Substrats (1) und der metallischen Doppel-
schicht (5) liegende Haftschicht (3).

14. Fensterscheibe nach Anspruch 13, dadurch
gekennzeichnet, dass die chemische Zusammen-
setzung der Haftschicht im wesentlichen der chemi-
schen Zusammensetzung der auf der obersten Me-
tallschicht (9) liegenden Nichimetallschicht (13) ent-
spricht.

15. Fensterscheibe nach Anspruch 13 oder 14,
dadurch gekennzeichnet, dass die Haftschicht eine
30 bis 50 nm dicke Zinkoxidschicht ist.

16. Fensterscheibe nach einem der Anspriiche
11 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass die Drei-
fachschicht (11) aus einer 5 bis 20 nm dicken Zink-
oxidschicht (13) {iber der obersten Metallschicht (9)
der Doppelschicht (5), tberlagert von einer 1 bis 10
nm dicken Titanoxidschicht (15), liber der eine 10
bis 30 nm dicke Zinkoxidschicht (17) liegt, besteht.

17. Fensterscheibe nach einem der Anspriiche
11 bis 16, gekennzeichnet durch wenigstens eine
Mischschicht (21, 23) in der nichtmetallischen Drei-
fachschicht (11).

18. Fensterscheibe nach Anspruch 17, dadurch
gekennzeichnet, dass die Mischschicht eine Zinkti-
tanatschicht ist.

19. Fensterscheibe nach einem der Anspriiche
11 bis 18, gekennzeichnet durch eine {iber der
Dreifachschicht (11) liegende nichtmetallische Deck-
schicht (19) im wesentlichen aus einem Material
der Dreifachschicht (11).

20. Fensterscheibe nach Anspruch 19, dadurch
gekennzeichnet, dass die Deckschicht im wesentli-
chen aus Titanoxid mit einer Schichtdicke zwischen
1 und 5 nm besteht.
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