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Verfahren zur Herstellung von beschichteten Substraten sowie beschichtetes

Substrat und dessen Verwendung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von beschich-
teten Substraten. Im Verfahren wird zunachst mindestens ein Bereich einer
Oberflache eines pordsen Substrats mit mindestens einer Oberflachenversie-
gelungsschicht versehen wird. Dann wird mindestens eine wéssrige Suspen-
sion auf der mindestens einen Oberflaichenversiegelungsschicht aufgebracht,
wobei die mindestens eine wassrige Suspension mindestens ein Refraktarme-
tallcarbid und Wasser enthélt. Danach wird das Substrat einem Sinterprozess
unterzogen. Die vorliegende Erfindung betrifft ferner ein beschichtetes Sub-
strat, welches mit dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellt oder her-
stellbar sein kann, sowie die Verwendung eines solchen beschichteten Sub-

strats.

Refraktdrmetallcarbide wie beispielsweise Tantalcarbid (TaC) zeichnen sich im
Allgemeinen durch ihre hohe mechanische, chemische und thermische Be-
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standigkeit aus. Der Einsatz dieser Werkstoffe fokussiert sich v.a. auf Hoch-
temperaturanwendungen, z.B. in der Halbleiterkristallziichtung, in denen
stark korrosive und aggressive Spezies vorhanden sind und damit die Einsatz-
fahigkeit des bestehenden Bauteils (z.B. aus Graphit) eingeschrankt bzw. des-
sen Lebensdauer deutlich reduziert wird. Da es sich als schwierig gestaltet, mit
Hilfe der aus der Literatur beschriebenen Prozesse zum Heillpressen ein be-
wahrtes Volumenbauteil aus Refraktarmetallcarbiden kostengiinstig und in
komplexer Geometrie herzustellen, wird bevorzugt auf Beschichtungen zu-
rickgegriffen. Die Herstellung von keramischen Schichten liber das HeiRpres-
sen ist verfahrensbedingt nicht moglich. Beschichtungen werden beispiels-
weise Uber das CVD-Verfahren erzeugt. Dabei werden lber die Gasphase
dichte Schichten von wenigen Mikrometern auf ein Substrat abgeschieden.
Ein Beispiel dazu waren TaC-Beschichtungen im Einlagenaufbau. Das kostenin-
tensive Verfahren verwehrt allerdings, dass beschichtete Bauteile mit beliebi-
gen Geometrien und GroRen mit beliebiger Schichtdicke realisiert werden
kdnnen. Um eine groRere Flexibilitat in diesen Bereichen zu gewéhrleisten,
gibt es die Moglichkeit, die Schichten tber ein nasskeramisches Verfahren
(Tauchen, Pinseln oder Verspriihen) auf das Substrat aufzutragen. Dies kann
beispielsweise tGiber eine Suspension auf Basis von organischen Losungsmit-
teln erreicht werden (siehe z.B. US 2013/0061800 A1). Fiir die Erzeugung der
gewiinschten Schutzschichteigenschaften wird dem Auftragungsprozess liber

eine Ausgangssuspension ein Sinterprozess nachgeschaltet.

Neben der Erzeugung einer mechanisch stabilen Beschichtung durch den ab-
schlieBenden Sinterprozess (hohe Abrieb- und Haftfestigkeit) wird gleichzeitig
ein hoher Verdichtungsgrad gefordert, um das Substrat optimal vor korrosiven
Medien in der Hochtemperaturanwendung zu schiitzen. Zusatzlich zu der For-
derung eines hohen Verdichtungsgrads wird ebenso verlangt, dass die Ausbil-
dung von Rissen in der Beschichtung nach dem Sintervorgang auf ein Mini-
mum reduziert ist, um schlussendlich die Schutzschichteigenschaften der Re-
fraktarmetallcarbid-Beschichtung zu gewahrleisten und das Grundsubstrat
maximal vor korrosiven Medien in der Hochtemperaturanwendung zu schit-
zen. Risse kdnnen wahrend des Sinterprozesses z.B. beim Verdichtungs- bzw.
Schrumpfungsvorgang oder auch beim Abkihlen entstehen. Die Schrump-
fungsrisse kénnen dadurch vermieden werden, dass die aufgetragenen Griin-
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schichten einen gleichmaRigen bzw. homogen dicken Verlauf zeigen und so-
mit eine gleichmaRige Verdichtung stattfinden kann. Bei Inhomogenitaten im
Schichtverlauf (wie z.B. Depressionen) bilden sich leicht Schrumpfungsrisse,
die sich im weiteren Verlauf des Sinterprozesses oder spater auch unter Ein-
satzbedingungen vertikal bzw. lateral ausbreiten kdnnen. Die Rissbildung beim
Abkiihlen ist auf den Abbau von zu hohen thermischen Zugspannungen zu-
rickzufiihren, die durch den meist groRen Unterschied im thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten zwischen der Refraktarmetallcarbid-Beschichtung und
dem Grundsubstrat induziert werden.

Der Erhalt eines homogenen Schichtverlaufs wird bei der Suspensions-basier-
ten Beschichtung von por&sen Substraten, wie z.B. CFC-Substraten, mit Re-
fraktarmetallcarbid-Beschichtungen jedoch durch das starke Infiltrationsver-
halten der pordsen Substrate und die daraus resultierende Infiltration der Po-
ren durch die Suspension erschwert und fiihrt so zu einem inhomogenen Ver-

lauf der Refraktarmetallcarbid-Beschichtungen.

Ausgehend hiervon war es die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein Ver-
fahren zur Herstellung von beschichteten Substraten anzugeben, mit dem
Substrate mit einer moglichst homogen verlaufenden und méglichst rissfreien
Refraktarmetallcarbid-Beschichtung erhalten werden kénnen. Zudem war es
die Aufgabe der vorliegenden Erfindung beschichte Substrate bereitzustellen,
die eine moglichst homogen verlaufende und moglichst rissfreie Refraktarme-

tallcarbid-Beschichtung aufweisen.

Diese Aufgabe wird beziiglich eines Verfahrens zur Herstellung von beschich-
teten Substraten mit den Merkmalen des Patentanspruchs 1 und beziiglich ei-
nes beschichteten Substrats mit den Merkmalen des Patentanspruchs 11 ge-
|6st. In Patentanspruch 15 werden Verwendungsmoglichkeiten des erfin-
dungsgemaRen beschichteten Substrats angegeben. Die abhangigen Pa-
tentanspriiche stellen vorteilhafte Weiterbildungen dar.

Erfindungsgemall wird somit ein Verfahren zur Herstellung von beschichteten
Substraten angegeben, bei welchem

a) mindestens ein Bereich einer Oberflache eines pordsen Substrats mit

mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen wird,
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b) mindestens eine wassrige Suspension auf der mindestens einen Oberfla-
chenversiegelungsschicht aufgebracht wird, wobei die mindestens eine
wassrige Suspension mindestens ein Refraktarmetallcarbid und Wasser

enthalt, und

c) das Substrat nach Schritt b) einem Sinterprozess unterzogen wird.

In Schritt a) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird zundchst mindestens ein
Bereich einer Oberflache eines pordsen Substrats mit mindestens einer Ober-
flichenversiegelungsschicht versehen. Hierbei kdnnen ein Bereich (bzw. ein
Teilbereich) der Oberflache des pordsen Substrats oder mehrere Bereiche
(bzw. mehrere Teilbereiche) der Oberflache des pordsen Substrats oder die
gesamte Oberflache des pordsen Substrats mit der mindestens einen Oberfla-
chenversiegelungsschicht versehen werden. Der mindestens eine Bereich der
Oberflache des pordsen Substrats kann mit einer Oberflachenversiegelungs-
schicht oder mit mehreren Oberflachenversiegelungsschichten versehen wer-

den.

Bei dem pord&sen Substrat kann es sich vorzugsweise um ein Kohlenstoff-Sub-
strat, besonders bevorzugt um ein Graphit-Substrat, ganz besonders bevor-
zugt um ein iso-Graphit-Substrat, handeln. Unter iso-Graphit wird dabei Gra-
phit verstanden, der nach dem Verfahren des isostatischen Pressens herge-
stellt wurde. Beispielsweise kann das porose Substrat ein Tiegel, vorzugsweise
ein Kohlenstoff-Tiegel, besonders bevorzugt ein Graphit-Tiegel, ganz beson-

ders bevorzugt ein iso-Graphit-Tiegel, sein.

Vorzugsweise weisen die Poren des pordsen Substrat eine mittlere Poren-
groRe im Bereich von 0,5 um bis 5 um (vorzugsweise an der Oberfldache) auf.
Die mittlere PorengroBe (vorzugsweise an der Oberflache) kann beispiels-
weise bestimmt werden mittels Quecksilberintrusion (DIN 66133:1993-06).

Vorzugsweise weisen die Poren des pordsen Substrat einen mittlere Porenein-
gangsdurchmesser im Bereich von 0,1 um bis 5 um auf. Der mittlere Porenein-
gangsdurchmesser kann beispielsweise bestimmt werden mittels Quecksilber-
porosimetrie (DIN 15901-1:2019-03).

Vorzugsweise weist das pordse Substrat eine offene Porositdt im Bereich von
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5 % bis 20 % auf. Die offene Porositat kann beispielsweise bestimmt werden
mittels Quecksilberintrusion (DIN 66133:1993-06).

In Schritt b) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird mindestens eine wass-
rige Suspension auf der mindestens einen (in Schritt a) aufgebrachten) Ober-
flachenversiegelungsschicht aufgebracht. Die mindestens eine wassrige Sus-
pension kann auf einem Teilbereich oder mehreren Teilbereichen der mindes-
tens einen Oberflachenversiegelungsschicht oder auf der gesamten mindes-
tens einen Oberflachenversiegelungsschicht aufgebracht werden. Die mindes-
tens eine wassrige Suspension kann schichtférmig auf der mindestens einen
Oberflachenversiegelungsschicht aufgebracht werden. Die so aufgebrachte
Schicht (bzw. die so aufgebrachten Schichten) der mindestens einen wassri-
gen Suspension kann (bzw. kdnnen) als Griinschicht (bzw. Griinschichten) be-
zeichnet werden. Vorzugsweise wird in Schritt b) mindestens eine Schicht der
mindestens einen wassrigen Suspension auf der mindestens einen Oberfla-
chenversiegelungsschicht aufgebracht. ErfindungsgemaR enthilt die mindes-
tens eine wassrige Suspension mindestens ein Refraktarmetallcarbid und
Wasser. Die mindestens eine wassrige Suspension kann auch aus mindestens
einem Refraktdarmetallcarbid und Wasser bestehen. Vorzugsweise handelt es

sich bei dem mindestens einen Refraktarmetallcarbid um Tantalcarbid.

In Schritt ¢) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird das Substrat nach Schritt
b) einem Sinterprozess unterzogen. Durch den Sinterprozess kann mindestens
eine das mindestens eine Refraktarmetallcarbid enthaltende Schutzschicht
aus der mindestens einen (in Schritt b) aufgebrachten) wéssrigen Suspension
hergestellt werden. Mit anderen Worten kann die mindestens eine (in Schritt
b) aufgebrachte) wassrige Suspension durch den Sinterprozess in eine Schutz-
schicht umgewandelt werden, die das mindestens eine Refraktarmetallcarbid
enthalt.

Das erfindungsgemalRe Verfahren ermdoglicht die Herstellung von Refraktar-
metallcarbid-basierten Schichten auf Substraten, die als Hochtemperatur- und
VerschleiBschutzschichten bzw. VerschleiBschutzschichtsysteme dienen kon-
nen.

Beim erfindungsgemaRen Verfahren handelt es sich um ein nasskeramisches
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Verfahren zur Herstellung von Refraktarmetallcarbid-basierten Beschichtun-
gen auf Substraten. Im Gegensatz zu Gber CVD- oder PVD-Verfahren herge-
stellten Schichten, zeigen die liber nasskeramische Verfahren hergestellten
Schichten eine isotrope Textur mit zufalliger KorngréRBenorientierung, was zu
einer verminderten Anfalligkeit fir Rissbildung und zu einer Erhohung des Dif-
fusionswegs fiir substratschadigende Spezies fuihrt. Aufgrund dessen weisen
die erfindungsgemaR hergestellten beschichteten Substrate im Vergleich zu
Uber CVD- oder PVD-Verfahren hergestellten beschichteten Substraten einen
verbesserten Schutz gegeniiber in Hochtemperaturanwendungen verwende-
ten aggressiven Substanzen auf. Zudem ist das erfindungsgemaRe nasskerami-
sche Verfahren kostengiinstiger als CVD- oder PVD-Verfahren und bietet zu-
dem mebhr Flexibilitdt bei den Geometrien und GréRen der herstellbaren be-
schichteten Bauteile sowie der Schichtdicken der aufgebrachten Beschichtun-

gen bzw. Schichten.

Ferner basiert das erfindungsgemalRe Verfahren zur Herstellung beschichteter
Substrate auf der Verwendung einer wassrigen Suspension. Gegeniiber der
Verwendung organischer Suspensionen hat die Verwendung wéssriger Sus-
pensionen diverse Vorteile. So sind wassrige Suspensionen im Gegensatz zu
organischen Suspensionen kostenglinstig, aus 6kologischer und gesundheitli-
cher Sicht unbedenklich und bringen auch nicht das sicherheitstechnische
Problem leicht entflammbarer Sprithnebel mit sich. AuRerdem kann bei der
Verwendung wassriger Suspensionen auf eine Pyrolyse zur Entfernung organi-
scher Losemittel verzichtet werden, die zu einem unerwiinschten Eintrag von
Fremdstoffen in die Beschichtung fithren kann. Weiterhin ist bei der Verwen-
dung wassriger Suspensionen im Gegensatz zur Verwendung der bekannten
organischen Suspensionen ein kontrollierter Auftrag der Suspension moglich.
So ist insbesondere beim Spriihauftrag der bekannten organischen Suspensio-
nen kein kontrollierter Auftrag moglich, da die Suspensionseigenschaften
wahrend dieses Vorgangs durch Verdampfung des Lésemittels schwanken
kdénnen, so dass Uber die Zeit keine homogenen Schichten erhalten werden
kénnen.

Aufgrund des Sinterprozesses handelt es sich bei der im erfindungsgemaRen
Verfahren erhaltenen Schutzschicht um eine mechanisch stabile Beschichtung

mit hoher Abrieb- und Haftfestigkeit. Zudem wird durch den Sinterprozess ein
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hoherer Verdichtungsgrad gegeniiber der Ausgangsdichte nach dem Auftra-

gen (Grundichte) erzielt.

Die mindestens eine Oberflachenversiegelungsschicht stellt eine Zwischen-
schicht zwischen dem porodsen Substrat und der mindestens einen Schutz-
schicht, die in Schritt ¢) erhalten werden kann, dar. Durch die mindestens eine
Oberflachenversiegelungsschicht konnen die Poreneingdnge (der Poren des
pordsen Substrats), die sich auf dem mindestens einen Bereich der Oberflache
des pordsen Substrats befinden, im Wesentlichen vollstandig oder zumindest
nahezu vollstandig verschlossen werden. Auf diese Weise wird die Oberflache
des mindestens einen Bereichs quasi versiegelt (bzw. quasi nahezu versiegelt).
Bei der mindestens einen Oberflachenversiegelungsschicht kann es sich somit
um mindestens eine (im Wesentlichen) geschlossene Oberflaichenversiege-
lungsschicht handeln. Ob die Poreneingédnge im Wesentlichen vollstandig oder
zumindest nahezu vollstandig verschlossen sind, kann durch Bestimmung der
Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Oberflachenversie-
gelungsschicht versehenen Bereich ermittelt werden, wobei die Gasdurchlas-
sigkeit z.B. mittels druckabhdngiger Durchstromungsmessung nach DIN EN
993-4:1995-04 bestimmt werden kann. Betrégt die (z.B. mittels druckabhangi-
ger Durchstromungsmessung nach DIN EN 993-4:1995-04) gemessene Gas-
durchlassigkeit 0 m?, sind die Poreneingiange im Wesentlichen vollstindig ver-
schlossen. Der Begriff ,,im Wesentlichen” bedeutet hierbei, dass eine mini-
male Durchlassigkeit der Poreneingédnge vorhanden sein kann, die jedoch (z.B.
mittels druckabhangiger Durchstromungsmessung nach DIN EN 993-4:1995-
04) nicht messbar ist. Betragt die (z.B. mittels druckabhangiger Durchstro-
mungsmessung nach DIN EN 993-4:1995-04) gemessene Gasdurchlassigkeit
nahezu 0 m?, sind die Poreneinginge nahezu vollstindig verschlossen. Bei-
spielsweise sind die Poreneingange dann zumindest nahezu vollstandig ver-
schlossen, wenn die (z.B. mittels druckabhangiger Durchstrémungsmessung
nach DIN EN 993-4:1995-04) gemessene Gasdurchlassigkeit des pordsen Sub-
strats in dem mit der Oberflachenversiegelungsschicht versehenen Bereich
maximal 1E-16m? betrégt oder die (z.B. mittels druckabhingiger Durchstro-
mungsmessung nach DIN EN 993-4:1995-04) gemessene Gasdurchlassigkeit
des pordsen Substrats in dem mit der Oberflachenversiegelungsschicht verse-
henen Bereich maximal 10 % der (z.B. mittels druckabhangiger Durchstro-
mungsmessung nach DIN EN 993-4:1995-04) gemessenen Gasdurchlassigkeit
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des porosen Substrats ohne Oberflachenversiegelungsschicht betragt. Mit an-
deren Worten kdnnen die Poreneingange, die sich auf dem mindestens einen
Bereich der Oberflache des pordsen Substrats befinden, durch die Oberfla-
chenversiegelungsschicht so (nahezu vollstandig) verschlossen werden, dass
die Gasdurchlassigkeit des porosen Substrats in dem mit der Oberflachenver-
siegelungsschicht versehenen Bereich maximal 1E-16 m? betrigt oder die
Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Oberflachenversie-
gelungsschicht versehenen Bereich maximal 10 % der Gasdurchlassigkeit des
pordsen Substrats ohne Oberflachenversiegelungsschicht betrdgt. Ganz be-
sonders bevorzugt betragt die Gasdurchldssigkeit des porésen Substrats in
dem mit der Oberflachenversiegelungsschicht versehenen Bereich maximal
0m2.

Da die Poreneingange (der Poren des pordsen Substrats), die sich auf dem
mindestens einen Bereich der Oberflache des pordsen Substrats befinden,
vollstdndig oder zumindest nahezu vollstandig durch die Oberflachenversiege-
lungsschicht verschlossen werden, kann die in Schritt b) aufgetragene mindes-
tens eine wassrige Suspension nicht oder nur sehr geringfiigig in die Poren des
pordsen Substrats gelangen. Dadurch, dass die mindestens eine wassrige Sus-
pension nicht direkt auf dem porésen Substrat sondern stattdessen auf der
Oberflachenversiegelungsschicht aufgetragen wird, kann somit verhindert o-
der zumindest im Wesentlichen verhindert werden, dass die mindestens eine
wadssrige Suspension beim Aufbringen in Schritt b) in die Poren des pordsen

Substrats gelangt.

Ohne Verwendung einer Oberflachenversiegelungsschicht wiirden beim Auf-
bringen der wassrigen Suspension auf das pordse Substrat erhebliche Mengen
der wassrigen Suspension in die Poren des pordsen Substrats gelangen, was
zu Inhomogenitaten innerhalb der Schicht fihren wiirde. Bei solchen Inhomo-
genitaten im Schichtverlauf (wie z.B. Depressionen) bilden sich leicht
Schrumpfungsrisse, die sich im weiteren Verlauf des Sinterprozesses oder spa-
ter auch unter Einsatzbedingungen vertikal bzw. lateral ausbreiten kénnen.
Die Rissbildung beim Abkihlen ist auf den Abbau von zu hohen thermischen
Zugspannungen zuriickzufiihren, die durch den meist groRen Unterschied im
thermischen Ausdehnungskoeffizienten zwischen der Refraktarmetallcarbid-

Beschichtung und dem (z.B. Kohlenstoff-basierten) Grundsubstrat induziert
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werden.

Durch die im erfindungsgemafen Verfahren verwendete mindestens eine
Oberflachenversiegelungsschicht kann nun eine sehr homogene (bzw. gleich-
maRige) Beschichtung erhalten werden, da durch die mindestens einen Ober-
flachenversiegelungsschicht ein Eindringen der wassrigen Suspension in die
Poren des pordsen Substrats verhindert oder zumindest im Wesentlichen ver-
hindert werden kann. Durch den sehr homogenen (bzw. gleichmaBigen) Ver-
lauf der Schicht kdnnen Schrumpfungsrisse innerhalb der Schutzschicht ver-
mieden werden. Dies ist auch deshalb der Fall, da durch den gleichmaRigen
bzw. homogenen Schichtverlauf eine gleichmaRige Verdichtung stattfinden
kann. Je weniger Schrumpfungsrisse in der erhaltenen Schutzschicht vorhan-
den sind, desto besser ist das Substrat durch die Schutzschicht (z.B. vor korro-
siven Medien in Hochtemperaturanwendungen) geschiitzt. Durch die erfin-
dungsgemaR eingesetzte Oberflichenversiegelungsschicht kann somit eine
sehr homogene und nur geringfligig rissbehaftete (oder sogar rissfreie) Re-
fraktarmetallcarbid-Schutzschicht erhalten werden, die das Substrat effektiv
vor Fremdeinfliissen (wie z.B. vor korrosiven Medien in Hochtemperaturan-

wendungen) schiitzen kann.

Vorzugsweise ist der thermische Ausdehnungskoeffizient (CTE) der mindes-
tens eine Oberflachenversiegelungsschicht an den thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und/oder an den thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten der mindestens einen Schutzschicht angepasst.

Eine solche Anpassung kann beispielsweise durch Auswahl eines Materials,
das einerseits Hochtemperaturbestandig ist und gleichzeitig einen CTE auf-
weist, der zwischen der Schutzschicht und dem Substrat liegt, sowie Auftra-
gung der Anpassungsschichten tiber diverse Beschichtungsverfahren z.B. iber
die Gasphase oder liber einen Spriih-Sinter-Prozess, erfolgen. Dadurch, dass
der thermische Ausdehnungskoeffizient (CTE) der mindestens eine Oberfla-
chenversiegelungsschicht an den thermischen Ausdehnungskoeffizienten des
pordsen Substrats und/oder an den thermischen Ausdehnungskoeffizienten
der mindestens einen Schutzschicht angepasst ist, konnen CTE-Unterschiede
zwischen dem pordsen Substrat und der mindestens einen Schutzschicht aus-
geglichen werden und in der Folge die thermischen Spannungen bzw. die Aus-

pragung der thermisch induzierten Risse noch weiter minimiert werden. In
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Abhangigkeit des CTE-Unterschieds zwischen der Schutzschicht und dem Sub-
strat kann die Oberflachenversiegelungsschicht dahingehend genutzt werden,
um einen groRen CTE-Unterschied auszugleichen bzw. diesen zu minimieren —
vor allem dann, wenn hohe thermisch induzierte Spannungen dafiir sorgen,
dass es zu starker Rissbildung oder sogar zur Delamination nach dem Sintern
kommt und dadurch die Schutzschichteigenschaften nicht sichergestellt wer-

den.

Vorzugsweise wird in Schritt b) mindestens eine Schicht der mindestens einen
wassrigen Suspension auf der mindestens einen Oberflachenversiegelungs-
schicht aufgebracht. Die mindestens eine Schicht wassrigen Suspension kann
als mindestens eine Griinschicht bezeichnet werden. Die Griinschicht bzw. die
Griinschichten kénnen einen gleichmaRigen bzw. homogen dicken Verlauf zei-

gen.

Das mit dem erfindungsgemaRen Verfahren herstellbare beschichtete Sub-
strat kann beispielsweise als Gallium-Verdampfer bzw. Teil eines Gallium-Ver-
dampfers in einem zur Ziichtung von Galliumnitrid-Halbleiterkristallen ver-
wendbaren VPE-GaN-Reaktor eingesetzt werden, wobei das im erfindungsge-
maéaRen Verfahren erhaltene Schichtsystem dann als Beschichtung des Gallium-

Verdampfers fungiert.

Eine bevorzugte Variante des erfindungsgemalRen Verfahrens zeichnet sich

dadurch aus, dass

- das porose Substrat ein Material enthalt oder aus diesem besteht, welches
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit, bevorzugt iso-Gra-
phit, kohlenfaserverstarktem Kohlenstoff (CFC), C/SiC-Faserverbundwerk-
stoffen, SiC/SiC-Faserverbundwerkstoffen, carbidischen Keramiken, nitridi-
schen Keramiken, oxidischen Keramiken, und Mischungen hiervon, und/o-

der

- das mindestens eine Refraktarmetallcarbid ausgewahlt ist aus der Gruppe
bestehend aus Titancarbiden, Zirconiumcarbiden, Hafniumcarbiden, Vana-
diumcarbiden, Niobcarbiden, Tantalcarbiden, Chromcarbiden, Molybdan-
carbiden, Wolframcarbiden, und Mischungen hiervon.
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Ganz besonders bevorzugt handelt es sich beim dem mindestens einen Re-
fraktarmetallcarbid um Tantalcarbid. Tantalcarbid ermoglicht eine besonders

gute Schutzwirkung fiir das porose Substrat.

Das porose Substrat kann vorzugsweise ein Material enthalten oder aus die-
sem bestehen, welches ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit,
bevorzugt iso-Graphit, carbidischen Keramiken, nitridischen Keramiken, oxidi-

schen Keramiken, und Mischungen hiervon.

Das porose Substrat kann vorzugsweise ein Material enthalten oder aus die-

sem bestehen, welches ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit,
bevorzugt iso-Graphit, kohlenfaserverstarktem Kohlenstoff (CFC), C/SiC-Faser-
verbundwerkstoffen, SiC/SiC-Faserverbundwerkstoffen, und Mischungen hier-

von.

Kohlenstoff-basierte Substrate und SiC-basierte Substrate zeigen beim Auftra-
gen einer wassrigen Suspension ein erhohtes Infiltrationsverhalten. In der
Folge ist das erfindungsgemale Verfahren besonders fiir solche Substrate ge-

eignet.

Ganz besonders bevorzugt enthélt das pordse Substrat Graphit, bevorzugt iso-

Graphit, oder besteht daraus.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemalen Verfah-
rens liegt das mindestens eine Refraktarmetallcarbid in der mindestens einen
wassrigen Suspension partikular vor, wobei die mittlere PartikelgroRe (d50-
Wert) der Partikel des mindestens einen Refraktarmetallcarbids im Bereich
von 0,2 um bis 2 um, bevorzugt von 0,5 um bis 1,5 um, liegt. Die mittlere Par-
tikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des mindestens einen Refraktdarmetallcar-
bids kann beispielsweise bestimmt werden mittels Laserbeugung (DIN
13320:2020-01).

Eine weitere bevorzugte Ausfilhrungsform des erfindungsgemaRen Verfah-
rens ist dadurch gekennzeichnet, dass die Poreneingénge, die sich auf dem
mindestens einen Bereich der Oberflache des pordsen Substrats befinden,

durch die Oberflachenversiegelungsschicht so dicht verschlossen werden, dass
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die Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Oberflachen-
versiegelungsschicht versehenen Bereich maximal 1E-16m?, bevorzugt ma-
ximal 1E-17m?, besonders bevorzugt maximal 5E-17m?, ganz besonders

bevorzugt 0 m?, betragt, und/oder

die Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Oberflachen-
versiegelungsschicht versehenen Bereich maximal 10 %, bevorzugt maxi-
mal 1 %, besonders bevorzugt maximal 0,5 %, der Gasdurchlassigkeit des

pordsen Substrats ohne Oberflachenversiegelungsschicht betragt.

Die Gasdurchlassigkeit kann z.B. mittels druckabhangiger Durchstromungs-
messung nach DIN EN 993-4:1995-04 bestimmt werden.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemafen Verfah-

rens ist die mindestens eine Oberflichenversiegelungsschicht ausgewéahlt aus

der Gruppe bestehend aus pyrolytischen Kohlenstoffschichten, Siliciumcarbid-

schichten, Siliciumschichten, Zirconiumboridschichten, Tantalnitridschichten,

Siliciumnitridschichten, Wolframcarbidschichten und Kombinationen hiervon.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens zeich-

net sich dadurch aus, dass das porése Substrat in Schritt a) mit mindestens ei-

ner Oberflachenversiegelungsschicht versehen wird, indem

zumindest ein Teil der Oberflache des porose Substrats mit mindestens ei-
nem polymerisierbaren Harz impragniert wird und das Harz anschlieRend

carbonisiert wird, und/oder

zumindest ein Teil der Oberflache des pordsen Substrats mit mindestens
einem Polysilan impragniert wird und das Polysilan anschlieBend pyroly-

siert wird, und/oder

die Poren des pordsen Substrats mit Silicium infiltriert werden und optio-
nal das Silicium zumindest teilweise in Siliciumcarbid umgewandelt wird,
und/oder

mindestens eine Schicht ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Schichten aus pyrolytischem Kohlenstoff, Siliciumcarbidschichten, Silicium-
nitridschichten, Wolframcarbidschichten und Kombinationen hiervon mit-
tels CVD auf dem pordsen Substrat abgeschieden wird, und/oder
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- eine Wolframcarbid enthaltenden Suspension auf zumindest einem Teil
der Oberflache des pordsen Substrats aufgetragen und anschlieRend ei-

nem Sinterprozess unterzogen wird, und/oder

- mindestens eine Schicht ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Silici-
umschichten, Zirconiumboridschichten, Tantalnitridschichten und Kombi-
nationen hiervon mittels eines Sprithprozesses auf dem pordsen Substrat

abgeschieden wird.

Es gibt verschiedene bevorzugte Moglichkeiten das pordse Substrat in Schritt
a) mit der mindestens einen Oberflachenversiegelungsschicht zu versehen.

Beispielsweise kann das pordse Substrat in Schritt a) mit mindestens einer

Oberflachenversiegelungsschicht versehen werden, indem zumindest ein Teil
der Oberflache des pordsen Substrats mit mindestens einem polymerisierba-
ren Harz impragniert wird und das Harz anschlieRend carbonisiert wird. Hier-

bei ist es bevorzugt, dass

- das Impragnieren mit dem mindestens einen polymerisierbaren Harz

dadurch erfolgt, dass eine das mindestens eine polymerisierbare Harz ent-
haltende Losung auf den zumindest einen Teil der Oberflache einmal oder

mehrmals aufgetragen wird, und/oder

- das mindestens eine polymerisierbare Harz ausgewahlt ist aus der Gruppe
bestehend aus Polyimiden, Polybenzimidazolen, Bismaleimiden, Polyaryl-
ketonen, Polyphenylensulfiden (in Losung), und Mischungen hiervon,
und/oder

- das Carbonisieren durch eine Warmebehandlung bei einer Temperatur
von 20 °C bis 400 °C erfolgt, und/oder

- der thermische Ausdehnungskoeffizient des porosen Substrats kleiner ist
als der thermische Ausdehnungskoeffizient der mindestens einen Schutz-
schicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermischen Ausdeh-nungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten der mindestens einen Schutzschicht bevorzugt kleiner ist als
1eb/K.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante kann das porose Substrat in
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Schritt a) mit mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen

werden, indem zumindest ein Teil der Oberflache des pordsen Substrats mit

mindestens einem Polysilan impragniert wird und das Polysilan anschlieRend

pyrolysiert wird. Hierbei ist es bevorzugt, dass

das Impragnieren mit dem mindestens einen Polysilan dadurch erfolgt,
dass eine das mindestens eine Polysilan enthaltende Losung auf den zu-
mindest einen Teil der Oberflache einmal oder mehrmals aufgetragen
wird, und/oder

das mindestens eine Polysilan ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend
aus Polycarbosilanen, Polysiloxanen, Polysilazanen, und Mischungen hier-
von, und/oder

die Pyrolyse durch eine Warmebehandlung bei einer Temperatur von
20 °C bis 1800 °C erfolgt, und/oder

der thermische Ausdehnungskoeffizient des pordsen Substrats kleiner ist

als der thermische Ausdehnungskoeffizient der mindestens einen Schutz-
schicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten der mindestens einen Schutzschicht bevorzugt kleiner ist als
1e®/K.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante kann das porose Substrat in

Schritt a) mit mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen

werden, indem die Poren des pordsen Substrats mit Silicium infiltriert werden

und das Silicium zumindest teilweise in Siliciumcarbid umgewandelt wird.

Hierbei ist es bevorzugt, dass

das Infiltrieren mit Silicium und das zumindest teilweise Umwandeln des
Siliciums in Siliciumcarbid dadurch erfolgt, dass eine Silicium enthaltende
Suspension auf das porose Substrat aufgetragen wird und die aufgetra-
gene Suspension einem Sinterprozess bei einer Temperatur groRer als
1420 °C unterzogen wird, wobei vorzugsweise der Infiltrationsprozess (d.h.
das Infiltrieren mit Silicium) in den Sinterprozess (d.h. dem Sinterprozess
bei einer Temperatur groBer als 1420 °C) integriert ist, und/oder
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- die erhaltene Oberflachenversiegelungsschicht eine Schichtdicke im Be-
reich von 5 pm bis 300 pum, vorzugsweise 5 pm bis 100 um, aufweist,
und/oder

- das nach einem teilweisen Umwandeln des Siliciums in Siliciumcarbid das
nicht umgewandelte Silicium entfernt wird, vorzugsweise durch Schleifen

und/oder Frasen, und/oder

- der thermische Ausdehnungskoeffizient des pordésen Substrats kleiner ist
als der thermische Ausdehnungskoeffizient der mindestens einen Schutz-
schicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten der mindestens einen Schutzschicht gréRer ist als 2 e®/K.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante kann das porose Substrat in
Schritt a) mit mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen
werden, indem mindestens eine Schicht ausgewahlt aus der Gruppe beste-
hend aus Schichten aus pyrolytischem Kohlenstoff, Siliciumcarbidschichten, Si-
liciumnitridschichten, Wolframcarbidschichten und Kombinationen hiervon
mittels CVD auf dem pordsen Substrat abgeschieden wird. Hierbei ist es be-
vorzugt, dass das Abscheiden mittels CVD auf dem porésen Substrat dadurch
erfolgt, dass reaktive Gasspezies (z.B. CH3SiCls, Hy, etc. fur die Herstellung von
CVD-SiC) an die Oberflache des pordsen Substrats gelangen und bei thermi-
scher aktivierter Zersetzung an der Oberflache des pordsen Substrats, vor-
zugsweise bei Temperaturen im Bereich von 800 °C bis 1400 °C, eine (an das
porose Substrat) chemisch bindende Oberflachenversiegelungsschicht ausge-
bildet wird.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante kann das porose Substrat in
Schritt a) mit mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen
werden, indem eine Wolframcarbid enthaltenden Suspension auf zumindest
einem Teil der Oberflache des portésen Substrats aufgetragen und anschlie-
Rend einem Sinterprozess unterzogen wird. Hierbei ist es bevorzugt, dass

- der Sinterprozess bei einer Temperatur von mehr als 2000 °C durchgefiihrt
wird, und/oder

- der thermische Ausdehnungskoeffizient des porosen Substrats kleiner ist
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als der thermische Ausdehnungskoeffizient der mindestens einen Schutz-
schicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und dem thermischen Ausdehnungs-

koeffizienten der mindestens einen Schutzschicht kleiner ist als 2 e®/K.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens ist
dadurch gekennzeichnet, dass vor Schritt a) der Unterschied zwischen dem
thermischen Ausdehnungskoeffizienten des pordsen Substrats und des ther-
mischen Ausdehnungskoeffizienten der mindestens einen Refraktarmetallcar-
bid-Schicht bestimmt wird und anhand dieses Unterschieds eine passende
Methode zum Versehen des pordsen Substrat mit mindestens einer Oberfla-
chenversiegelungsschicht in Schritt a) gewahlt wird.

Die Auswahl der Oberflachenversiegelungsschichten folgt nach dem thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten (CTE) des zu beschichteten Substrats bzw.
des Unterschieds des CTEs zwischen dem Substrat und der Schutzschicht. Der
Grund hierfir ist, dass die thermische Spannung auf die Schicht bei einem
thermischen Sinterzyklus durch den CTE-Unterschied bestimmt wird (Therm.
Spannung™~ACTE* AT). Es kbénnen dabei Risse entstehen. Das bedeutet, dass
wenn der CTE-Unterschied <0,8E-6/K ist, bleiben die Schichten rissfrei, wenn
der CTE-Unterschied <2,5E-6/K ist sind die Schichten nur geringfiigig rissbe-
haftet.

Die Versiegelungsschicht wird in ihrer Zusammensetzung daher so ausge-
wahlt, dass der CTE des versiegelten Substrats bestmoglich an den CTE der

Schicht angepasst wird. Dies wird an folgenden Beispielen verdeutlicht:

e fir CTE(Substrat)>5,8E-6/K: Versiegelung durch PyC, ZrB2 oder TaB2
und Mischungen daraus

e fir CTE(Substrat)>4E-6/K: Versiegelung durch SiC-Schicht, ZrB2, TaB2
und Mischungen daraus

e fir CTE(Substrat)>1,5E-5/K: Versiegelung durch Si-Schicht, SiC, ZrB2,

TaB2 und Mischungen daraus

Gemal einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemaRen Verfah-
rens, ist der thermische Ausdehnungskoeffizient des porésen Substrats kleiner
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als der thermische Ausdehnungskoeffizient der mindestens einen Schutz-

schicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermischen Ausdehnungskoef-

fizienten des porosen Substrats und dem thermischen Ausdehnungskoeffi-

zienten der mindestens einen Schutzschicht gréRer ist als 2 e®/K oder kleiner
istals 1 e®/K.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens zeich-

net sich dadurch aus, dass die mindestens eine wassrige Suspension

60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, des mindestens einen Re-
fraktarmetallcarbids, bezogen auf das Gesamtgewicht der wassrigen Sus-
pension, enthalt, und/oder

0,01 bis 0,5 Gew.-% mindestens eines Dispergierungsmittel, bezogen auf
das Gesamtgewicht der wiassrigen Suspension, enthélt, wobei das Disper-
gierungsmittel bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus
Polyvinylalkoholen; Polyacrylsduren; Polyvinylpyrrolidonen; Polyalky-
lenglycolethern; Basen, vorzugsweise Tetrabutylammoniumhydroxid, Tet-
ramethylammoniumhydroxid, Polyethyleniminen, anorganischen Basen,
insbesondere NaOH, Ammoniumhydroxid; und Mischungen hiervon, be-
sonders bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Ammoni-

umhydroxid, Polyalkylenglycolether und Mischungen hiervon, und/oder

0,01 bis 5 Gew.-% mindestens eines Bindemittels, bezogen auf das Ge-
samtgewicht der wassrigen Suspension, enthilt, wobei das Bindemittel
bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Polyethylengly-
col, Polyvinylbutyral, Polyurethanen, Chloropren-Kautschuk, Phenolhar-
zen, Acrylharzen, Carboxymethylcellulosen, Alginsaure, Dextrinen, Natri-
umbiphenyl-2-yloxiden, Polyphenyloxid, und Mischungen hiervon, beson-
ders bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Polyvinylal-

kohol, Polyphenyloxid und Mischungen hiervon, und/oder

durch Vermischen ihrer Komponenten mithilfe eines Dispergiergerats her-
gestellt wird, wobei das Vermischen mithilfe des Dispergiergerats vorzugs-
weise unter Verwendung von Mahlkérpern und/oder lber einen Zeitraum
von mindestens 12 Stunden erfolgt.

Durch Vermischen der Komponenten mithilfe eines Dispergiergerats unter

vorzugsweiser Verwendung von Mahlkérpern und/oder iiber einen Zeitraum
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von mindestens 12 Stunden kann eine optimale Durchmischung der wassrigen
Suspension erreicht werden, sodass Inhomogenitaten in der Verteilung und
somit in der Verdichtung noch besser vermieden werden konnen. Beispiels-
weise konnen beim Vermischen mit dem Dispergiergerat Umdrehungsge-

schwindigkeiten bis zu 1m/s verwendet werden.

Die mindestens ein wassrige Suspension kann mindestens ein Bindemittel aus-
gewahlt aus der Gruppe bestehend aus Polyethylenglycol, Polyvinylbutyral,
Polyurethanen, Chloropren-Kautschuk, Phenolharzen, Acrylharzen, Carboxy-
methylcellulosen, Alginsdure, Dextrinen, Natriumbiphenyl-2-yloxiden, Poly-
phenyloxid, und Mischungen hiervon, vorzugsweise ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Natriumbiphenyl-2-yloxiden, Polyphenyloxid, und Mi-
schungen hiervon enthalten, wobei das mindestens eine Bindemittel vorzug-
weise zu einem Anteil von 0,05 bis 1 Gew.-% oder von 0,01 bis 5 Gew.-%, be-
zogen auf das Gesamtgewicht der wassrigen Suspension, in der mindestens ei-

nen wassrigen Suspension enthalten sein kann.

GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsvariante kann die mindestens
eine wassrige Suspension ein Sinteradditiv enthalten, welches vorzugsweise
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Silicium, Hafnium, Zirconium,
Vanadium, Tantalpentoxid (Ta20s), Borcarbid (B4C), Siliciumcarbid, Wolf-
ramcarbid, Vanadiumcarbid, Molybdancarbid, Bornitrid, Tantalnitrid, Zirconi-
umnitrid, Niobnitrid, Tantaldiborid, Wolframdiborid, Zirconiumborid (bzw. Zir-
coniumdiborid, ZrB,), Refraktdrmetallsiliciden sowie Mischungen hiervon, wo-
bei das Sinteradditiv besonders bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe be-
stehend aus Silicium, Zirconiumborid, Refraktarmetallsiliciden sowie Mischun-
gen hiervon. Die Refraktarmetallsilicide sind dabei vorzugsweise ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Titansiliciden, Zirconiumsiliciden, z.B. Zirconi-
umdisilicid (ZrSiz), Hafniumsiliciden, z.B. Hafniumdisilicid (HfSi2), Vanadiumsili-
ciden, z.B. Vanadiumdisilicid (VSi;), Niobsiliciden, z.B. Niobdisilicid (NbSi>),
Tantalsiliciden, z.B. Tantaldisilicid (TaSi>), Chromsiliciden, Molybdénsiliciden,
z.B. Molybdandisilicid (MoSi»), Wolframsiliciden, z.B. Wolframdisilicid (WSiz),
und Mischungen hiervon.

Es hat sich gezeigt, dass diese Sinteradditive aufgrund ihrer Eigenschaften (z.B.

Schmelzpunkte, Siedepunkte, etc.) zumindest den gleichen oder sogar einen
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besseren Effekt auf den Verdichtungsgrad wie die im Stand der Technik als
Sinteradditive verwendeten Ubergangsmetalle (z.B. Cobalt, Nickel, Eisen, etc.)
haben. Es kann somit durch deren Verwendung ein hoher Verdichtungsgrad
der gesinterten Schicht erreicht werden, wodurch das Substrat sehr gut vor
korrosiven Medien in Hochtemperaturanwendungen geschiitzt wird. Die ge-
nannten Sinteradditive zeichnen sich gegeniiber den im Stand der Technik
verwendeten Sinteradditiven, wie z.B. Cobalt, zunachst dadurch aus, dass sie
sicherheitstechnisch und gesundheitlich unbedenklich sind. Zudem wird durch
deren Verwendung und somit die Vermeidung von bestimmten Ubergangs-
metallen, wie z.B. Cobalt, Nickel, Eisen, als Sinteradditive verhindert, dass
diese Ubergangsmetalle als Verunreinigung in der Schicht erhalten bleiben,
was bei einer Verwendung des beschichteten Substrats in Hochtemperaturan-
wendungen bei der Halbleiterkristallzlichtung schadlich fir die dortige Ziich-

tungsatmosphére wére.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemalen Verfah-
rens erfolgt das Aufbringen der mindestens einen wassrigen Suspension in
Schritt b) mittels Tauchen, Pinseln und/oder Spriihauftragung erfolgt. Beson-
ders bevorzugt erfolgt das Aufbringen der mindestens einen wéssrigen Sus-
pension in Schritt b) mittels Sprithauftragung. Fiir die Herstellung von einer o-
der mehrerer diuinner, schnelltrocknender Refraktarmetallcarbid-Schichten,
vorzugsweise mit Schichtdicken im Bereich von 20 um bis 80 um, ist die
Sprihauftragung die bevorzugte Wahl. Dabei kann durch eine schnelle Rota-
tion des Bauteils durch den Spriihstrahl eine sehr diinne Suspensionsschicht
auf der Oberflache aufgebracht werden, die je nach Feststoffgehalt der Sus-
pension schnell bis sehr schnell trocknen kann. Bevorzugt sind dabei Feststoff-
gehalte des Refraktarmetallcarbid-Pulvers groRer gleich 70 Gew.-% von der
Gesamtsuspension. Jede aufzutragende Einzellage sollte vorzugsweise ein ver-
gleichbares Trocknungsverhalten zeigen. Grundsatzlich wird ein schnelltrock-
nendes Verhalten der aufgetragenen Suspensionsschichten bevorzugt, da
Dichteunterschiede zwischen Refraktdarmetallcarbid und Sinteradditiv zu einer
Inhomogenitat in der Verteilung der Partikel fihren kann, wenn die Schichten
zu lange trocknen.

Vorzugsweise kann in Schritt b) mindestens eine Schicht der wassrigen Sus-

pension mit einer mittleren Schichtdicke mindestens 20 um, bevorzugt von
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20 um bis 150 pm, besonders bevorzugt von 30 pm bis 100 um, auf der min-

destens einen Oberflachenversiegelungsschicht aufgebracht werden.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens ist

dadurch gekennzeichnet, dass der Sinterprozess in Schritt c)

- beieiner Temperatur von 2100 °C bis 2500 °C, bevorzugt von 2200 °C bis
2400 °C, und/oder

- mit einer Haltezeit von 1 h bis 15 h, bevorzugt von 2 h bis 10 h, und/oder

- bei einem Druck von 0,1 bar bis 10 bar, bevorzugt 0,7 bar bis 5 bar, und/o-
der

- unter Argon-Atmosphare.

erfolgt.

Durch diese Ausgestaltungen des Sinterprozesses kann einerseits erreicht

werden, dass die erhaltene Schutzschicht eine besonders hohe mechanische
Stabilitat mit einer besonders hohen Abrieb- und Haftfestigkeit aufweist. Zu-
dem wird durch diese Ausgestaltungen des Sinterprozesses die Stabilitdt der

Schmelzphase tGiber den gesamten Sinterprozess erhoht.

Die vorliegende Erfindung betrifft ferner ein beschichtetes Substrat, umfas-
send ein poroses Substrat, mindestens eine auf mindestens einem Bereich der
Oberflache des pordsen Substrats angeordnete Oberflachenversiegelungs-
schicht und mindestens eine auf der mindestens einen Oberflachenversiege-
lungsschicht angeordnete Schutzschicht, welche mindestens ein Refraktarme-

tallcarbid enthalt oder daraus besteht.

Aufgrund der mindestens einen Oberflachenversiegelungsschicht kann die
mindestens eine Schutzschicht sehr homogen und nur geringfiigig rissbehaftet
(oder sogar rissfrei) erhalten werden, so dass die mindestens eine Schutz-
schicht das pordse Substrat besser vor Fremdeinfliissen (wie z.B. vor korrosi-
ven Medien in Hochtemperaturanwendungen) schiitzen kann.

Durch die mindestens eine Oberflachenversiegelungsschicht kénnen die Po-

reneingange (der Poren des pordsen Substrats), die sich auf dem mindestens
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einen Bereich der Oberflache des pordsen Substrats befinden, vollstandig o-

der zumindest nahezu vollstandig verschlossen sein.

Es ist moglich, dass die auf der mindestens einen Oberflachenversiegelungs-
schicht angeordnete Schutzschicht kein Hafniumcarbid und/oder kein Zirconi-

umcarbid enthalt.

Beispielsweise enthilt die mindestens eine Oberflachenversiegelungsschicht
Tantalcarbid und enthélt kein weiteres Refraktarmetallcarbid. Die mindestens
eine Oberflachenversiegelungsschicht kann aus Tantalcarbid bestehen.

Vorzugweise enthalt die auf der mindestens einen Oberflachenversiegelungs-
schicht angeordnete Schutzschicht kein Refraktdrmetallborid.

Eine bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen beschichteten Sub-
strats zeichnet sich dadurch aus, dass die mindestens eine auf der mindestens
einen Oberflachenversiegelungsschicht angeordnete Schutzschicht eine mitt-
lere Schichtdicke von mindestens 20 um, bevorzugt von 20 pm bis 150 um,

besonders bevorzugt von 30 pm bis 100 pm, aufweist.

GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen
beschichteten Substrats liegt die Standardabweichung der mittleren Schichtdi-
cke der mindestens einen Schutzschicht unter 6 %, bevorzugt im Bereich von

0,5 % bis 6 %, besonders bevorzugt im Bereich von 1 % bis 6 %.

Die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke ist ein MaR fir die Homo-
genitat (bzw. GleichmaRigkeit) der Schichtdicke der Schicht. Je geringer die
Standardabweichung der mittleren Schichtdicke der mindestens einen Schutz-
schicht ist, desto homogener (bzw. gleichméRiger) ist auch die Schichtdicke

der mindestens einen Schutzschicht.

Anhand von Querschliffen kann der optische Verlauf der mindestens einen
Schutzschicht auf klassische Weise dargestellt und ausgewertet werden. Hier-
bei kann eine optische Betrachtung des Querschliffs und die qualitative Ein-
ordnung in ein homogenes oder inhomogenes Schichtsystem vorgenommen

werden.
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Die mittlere Schichtdicke der mindestens einen Schutzschicht kann ebenfalls
anhand von Querschliffen des beschichteten Substrats bestimmt werden. So
wird die mittlere Schichtdicke bestimmt, in dem eine Vielzahl von Punktmes-
sungen an dem Schichtquerschliff durchgefiihrt werden, woraus dann eine
Standardabweichung berechnet werden kann, die zusatzlich eine quantitative

Einschatzung liber die Homogenitat des Schichtverlaufs liefert.

Beispielsweise ist die Quantifizierung der Homogenitat tiber die Standardab-

weichung der Schichtdicke auf folgende Weise moglich:

- Herstellung eines Querschliffs von beschichtetem Substrat (d.h. Schicht +
Substrat)

- Messung der Distanz zwischen Grenzflache und Schichtoberflache
(Schichtdicke) anhand von aufgenommenen Querschliffsbildern

- Schichtdickenanalyse in einem Bereich mit maximaler Ausdehnung von
zB.4cm

- Anzahl der Schichtdicken-Einzelmessungen betragt mindestens 25 pro
1 cm Messbereich

- Abstand der Schichtdicken-Einzelmessungen ist regelméaRig

- Ermittlung der Standardabweichung tber alle Schichtdicken-Einzelmes-
sungen

- Beispielsweise kann bei einer Standardabweichung von < 6 % angenom-

men werden, dass eine homogene Schicht vorliegt.

Ohne eine aufwandige Querschliffpraparation durchzufiihren, kann anhand
der Draufsicht schon eine schnelle, qualitative Aussage liber die Homogenitat

der Schicht getroffen werden.

Weiterhin ist es bevorzugt, dass die mindestens eine Oberflachenversiege-
lungsschicht ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus pyrolytischen Koh-
lenstoffschichten, Siliciumcarbidschichten, Siliciumnitridschichten, Wolf-
ramcarbidschichten und Kombinationen hiervon.

Zudem ist es bevorzugt, dass
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- das porose Substrat ein Material enthéalt oder aus diesem besteht, welches
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit, bevorzugt iso-Gra-
phit, kohlenfaserverstarktem Kohlenstoff (CFC), C/SiC-Faserverbundwerk-
stoffen, SiC/SiC-Faserverbundwerkstoffen, carbi-dischen Keramiken, nitri-
dischen Keramiken, oxidischen Keramiken, und Mischungen hiervon,
und/oder

- das mindestens eine Refraktarmetallcarbid ausgewahlt ist aus der Gruppe
bestehend aus Titancarbiden, Zirconiumcarbiden, Hafniumcarbiden, Vana-
diumcarbiden, Niobcarbiden, Tantalcarbiden, Chromcarbiden, Molybdan-
carbiden, Wolframcarbiden, und Mischungen hiervon.

Ganz besonders bevorzugt handelt es sich beim dem mindestens einen Re-
fraktdrmetallcarbid um Tantalcarbid.

Das pordse Substrat kann vorzugsweise ein Material enthalten oder aus die-
sem bestehen, welches ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit,
bevorzugt iso-Graphit, carbidischen Keramiken, nitridischen Keramiken, oxidi-

schen Keramiken, und Mischungen hiervon.

Das porose Substrat kann vorzugsweise ein Material enthalten oder aus die-

sem bestehen, welches ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit,
bevorzugt iso-Graphit, kohlenfaserverstirktem Kohlenstoff (CFC), C/SiC-Faser-
verbundwerkstoffen, SiC/SiC-Faserverbundwerkstoffen, und Mischungen hier-

von.

Ganz besonders bevorzugt enthalt das pordse Substrat Graphit, bevorzugt iso-
Graphit, oder besteht daraus.

Bei dem pordsen Substrat kann es sich vorzugsweise um ein Kohlenstoff-Sub-
strat, besonders bevorzugt um ein Graphit-Substrat, ganz besonders bevor-
zugt um ein iso-Graphit-Substrat, handeln. Unter iso-Graphit wird dabei Gra-
phit verstanden, der nach dem Verfahren des isostatischen Pressens herge-
stellt wurde. Beispielsweise kann das porose Substrat ein Tiegel, vorzugsweise
ein Kohlenstoff-Tiegel, besonders bevorzugt ein Graphit-Tiegel, ganz beson-
ders bevorzugt ein iso-Graphit-Tiegel, sein.



10

15

20

25

30

35

WO 2023/012108 PCT/EP2022/071558

24

Vorzugsweise ist der thermische Ausdehnungskoeffizient (CTE) der mindes-
tens eine Oberflachenversiegelungsschicht an den thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten des pordsen Substrats und/oder an den thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten der mindestens einen Schutzschicht angepasst. Auf diese
Weise konnen CTE-Unterschiede zwischen dem porosen Substrat und der
mindestens einen Schutzschicht ausgeglichen werden und in Folge die thermi-
schen Spannungen bzw. die Auspragung der thermisch induzierten Risse noch
weiter minimiert werden. In Abhangigkeit des CTE-Unterschieds zwischen der
Schutzschicht und dem Substrat kann die Oberflachenversiegelungsschicht da-
hingehend genutzt werden, um einen grofRen CTE-Unterschied auszugleichen
bzw. diesen zu minimieren — vor allem dann, wenn hohe thermisch induzierte
Spannungen dafiir sorgen, dass es zu starker Rissbildung oder sogar zur Dela-
mination nach dem Sintern kommt und dadurch die Schutzschichteigenschaf-

ten nicht sichergestellt werden.

Zudem ist bevorzugt, dass der thermische Ausdehnungskoeffizient des poro-
sen Substrats kleiner ist als der thermische Ausdehnungskoeffizient der min-
destens einen Schutzschicht, wobei der Unterschied zwischen dem thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten des Substrats und dem thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten der mindestens einen Schutzschicht groRer ist als 2 e®/K

oder kleinerist als 1 e®/K.

Eine weitere bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen beschich-
teten Substrats ist dadurch gekennzeichnet, dass das beschichtete Substrat

mit dem erfindungsgemalen Verfahren herstellbar oder hergestellt ist.

Ferner betrifft die vorliegende Erfindung auch die Verwendung des erfin-
dungsgemaRen beschichteten Substrats in der Halbleiterkristallzichtung, wo-
bei es sich bei dem beschichteten Substrat vorzugsweise um einen beschich-
teten Tiegel handelt.

Die vorliegende Erfindung wird anhand der nachfolgenden Figuren und
Beispiele ndher erlautert, ohne die Erfindung auf die speziell dargestellten Pa-
rameter zu beschranken.
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Ausfiihrungsbeispiel 1

Die Oberflache eines porésen Graphit-Substrats (mittlerer Porendurchmesser:
1,8 um, KorngroBe: 10 um, Ra: 1,5 pm) wird mit einer Oberflachenversiege-
lungsschicht versehen, indem die Poren des pordsen Substrats mit Silicium in-
filtriert werden und das Silicium zumindest teilweise in Siliciumcarbid umge-
wandelt wird. Hierzu werden feine Silicium-Bruchstiicke auf die Oberflache
des porosen Graphitsubstrats aufgebracht und anschlieBend einer Warmebe-
handlung bei einer Temperatur von 1500 °C fiir eine Dauer von 5 h in Va-
kuum-Atmosphare unterzogen werden. Bei der auf diese erhaltenen Oberfla-
chenversiegelungsschicht handelt es sich um eine Siliciumcarbidschicht.

Danach wird eine wassrige Suspension schichtformig auf der erhaltenen Ober-
flachenversiegelungsschicht aufgebracht, wobei die wassrige Suspension aus
80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammoniumhydroxid, 1 Gew.-%
Polyvinylalkohol und 18,9 Gew.-% Wasser besteht. Im Anschluss wird das mit
der wassrigen Suspension versehene Substrat einem Sinterprozess unterzo-
gen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer Haltezeit von 10 h

und bei einem Druck von 1 bar erfolgt.

Auf diese Weise wird ein beschichtetes Graphit-Substrat erhalten, das ein po-
roses Graphit-Substrat, eine auf dem pordsen Graphit-Substrat angeordnete
Siliciumcarbid-Oberflachenversiegelungsschicht und eine auf der Siliciumcar-

bid-Oberflachenversiegelungsschicht angeordnete TaC-Schutzschicht umfasst.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 1 dar-
gestellt. Zudem zeigt Fig. 2 eine REM-Aufnahme des Querschliffs.

Anhand des Querschliffs werden die mittlere Schichtdicke der TaC-Schicht so-
wie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt. Hierfiir
werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der Schicht
Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwischen
Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufgenomme-
nen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstande zwischen den ein-

zelnen Messstellen regelméRig sind. Auf diese Weise wird fiir die mittlere
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Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 64,8 um bestimmt. Zudem wird
eine Standardabweichung lber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von
3,3 um (5,1 %) ermittelt.

Da die Standardabweichung nicht mehr als 6 % betragt, handelt es sich bei der

TaC-Schicht somit um eine homogene Schicht.

Ausfiihrungsbeispiel 2

Die Oberflache eines pordsen Graphit-Substrats (mittlerer Porendurchmesser:
1,8 um, Korngréfe: 10 pm, Ra: 1,5 pm) wird mit einer Oberflachenversiege-
lungsschicht versehen, indem die Poren des pordsen Substrats mit Silicium in-
filtriert werden und das Silicium zumindest teilweise in Siliciumcarbid umge-
wandelt wird. Hierzu wird grobes Silicium-Pulver auf die Oberflache des poro-
sen Graphitsubstrats aufgebracht und anschlieRend einer Warmebehandlung
bei einer Temperatur von 1500 °C fiir eine Dauer von 5 h in Vakuum-Atmo-
sphare unterzogen wird. Bei der auf diese erhaltenen Oberflachenversiege-

lungsschicht handelt es sich um eine Siliciumcarbidschicht.

Danach wird eine wassrige Suspension schichtféormig auf der erhaltenen Ober-
flachenversiegelungsschicht aufgebracht, wobei die wassrige Suspension aus
80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammoniumhydroxid, 1 Gew.-%
Polyvinylalkohol und 18,9 Gew.-% Wasser besteht. Im Anschluss wird das mit
der wassrigen Suspension versehene Substrat einem Sinterprozess unterzo-
gen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer Haltezeit von 10 h

und bei einem Druck von 1 bar erfolgt.

Auf diese Weise wird ein beschichtetes Graphit-Substrat erhalten, das ein po-
roses Graphit-Substrat, eine auf dem pordsen Graphit-Substrat angeordnete
Siliciumcarbid-Oberflachenversiegelungsschicht und eine auf der Siliciumcar-
bid-Oberflachenversiegelungsschicht angeordnete TaC-Schutzschicht umfasst.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 3 dar-
gestellt. Zudem zeigt Fig. 4 eine REM-Aufnahme des Querschliffs.
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Anhand des Querschliffs werden die mittlere Schichtdicke der TaC-Schicht so-
wie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt. Hierfiir
werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der Schicht
Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwischen
Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufgenomme-
nen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstande zwischen den ein-
zelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fiir die mittlere
Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 75,3 pm bestimmt. Zudem wird
eine Standardabweichung tber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von

3,5 um (4,7 %) ermittelt.

Da die Standardabweichung nicht mehr als 6 % betragt, handelt es sich bei der

TaC-Schicht somit um eine homogene Schicht.

Vergleichsbeispiel

Eine wassrige Suspension wird schichtférmig auf ein pordses Graphit-Substrat

(mittlerer Porendurchmesser: 1,8 pum, Korngrée: 10 um, Ra: 1,5 um), welches
keine Oberflachenversiegelungsschicht aufweist, aufgebracht, wobei die wass-
rige Suspension aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammonium-
hydroxid, 1 Gew.-% Polyvinylalkohol und 18,9 Gew.-% Wasser besteht. Im An-
schluss wird das mit der wassrigen Suspension versehene Substrat einem Sin-

terprozess unterzogen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer

Haltezeit von 10 h und bei einem Druck von 1 bar erfolgt.

Auf diese Weise wird ein beschichtetes Graphit-Substrat erhalten, das ein po-
roses Graphit-Substrat sowie eine auf dem porosen Graphit-Substrat angeord-
nete TaC-Schutzschicht aber keine zwischen Substrat und Schutzschicht ange-

ordnete Oberflachenversiegelungsschicht umfasst.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 5 dar-
gestellt.
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Anhand des Querschliffs werden die mittlere Schichtdicke der TaC-Schicht so-
wie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt. Hierfiir
werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der Schicht
Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwischen
Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufgenomme-
nen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstande zwischen den ein-
zelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fiir die mittlere
Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 44,7 um bestimmt. Zudem wird
eine Standardabweichung tber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von

5,3 um (11,8 %) ermittelt.

Da die Standardabweichung mehr als 6 % betragt, handelt es sich bei der TaC-
Schicht somit um eine inhomogene Schicht.
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Patentanspriiche
1. Verfahren zur Herstellung von beschichteten Substraten, bei welchem
a) mindestens ein Bereich einer Oberflache eines pordsen Substrats

b)

c)

mit mindestens einer Oberflachenversiegelungsschicht versehen

wird,

mindestens eine wassrige Suspension auf der mindestens einen
Oberflachenversiegelungsschicht aufgebracht wird, wobei die
mindestens eine wassrige Suspension mindestens ein Refraktar-

metallcarbid und Wasser enthalt, und

das Substrat nach Schritt b) einem Sinterprozess unterzogen wird.

2. Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeich-

net, dass

das pordse Substrat ein Material enthélt oder aus diesem besteht,
welches ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Graphit, be-
vorzugt iso-Graphit, kohlenfaserverstarktem Kohlenstoff (CFC),
C/SiC-Faserverbundwerkstoffen, SiC/SiC-Faserverbundwerkstoffen,
carbidischen Keramiken, nitridischen Keramiken, oxidischen Kera-

miken, und Mischungen hiervon, und/oder

das mindestens eine Refraktdrmetallcarbid ausgewahlt ist aus der
Gruppe bestehend aus Titancarbiden, Zirconiumcarbiden, Hafni-
umcarbiden, Vanadiumcarbiden, Niobcarbiden, Tantalcarbiden,
Chromcarbiden, Molybdancarbiden, Wolframcarbiden, und Mi-

schungen hiervon.

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass das mindestens eine Refraktdarmetallcarbid in der

mindestens einen wassrigen Suspension partikular vorliegt, wobei die

mittlere PartikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des mindestens einen
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Refraktarmetallcarbids im Bereich von 0,2 um bis 2 pm, bevorzugt von
0,5 pm bis 1,5 pm, liegt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Poreneingdnge, die sich auf dem mindestens ei-
nen Bereich der Oberflache des pordsen Substrats befinden, durch die
Oberflachenversiegelungsschicht so dicht verschlossen werden, dass

- die Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Ober-
flichenversiegelungsschicht versehenen Bereich maximal 1E-16m?,
bevorzugt maximal 1E-17m?, besonders bevorzugt maximal
5E-17m?, betrigt, und/oder

- die Gasdurchlassigkeit des pordsen Substrats in dem mit der Ober-
flichenversiegelungsschicht versehenen Bereich maximal 10 %, be-
vorzugt maximal 1 %, besonders bevorzugt maximal 0,5 %, der Gas-
durchlassigkeit des pordsen Substrats ohne Oberflachenversiege-

lungsschicht betrégt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die mindestens eine Oberflaichenversiegelungs-
schicht ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus pyrolytischen
Kohlenstoffschichten, Siliciumschichten, Zirconiumboridschichten, Tan-
talnitridschichten, Siliciumcarbidschichten, Siliciumnitridschichten,

Wolframcarbidschichten und Kombinationen hiervon.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das pordse Substrat in Schritt a) mit mindestens ei-

ner Oberflachenversiegelungsschicht versehen wird, indem

- zumindest ein Teil der Oberflache des pordsen Substrats mit min-
destens einem polymerisierbaren Harz impragniert wird und das

Harz anschlieRend carbonisiert wird, und/oder

- zumindest ein Teil der Oberflache des pordsen Substrats mit min-
destens einem Polysilan impragniert wird und das Polysilan an-

schlieRend pyrolysiert wird, und/oder
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die Poren des porosen Substrats mit Silicium infiltriert werden und
das Silicium zumindest teilweise in Siliciumcarbid umgewandelt
wird, und/oder

mindestens eine Schicht ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Schichten aus pyrolytischem Kohlenstoff, Siliciumcarbidschichten,
Siliciumnitridschichten, Wolframcarbidschichten und Kombinatio-
nen hiervon mittels CVD auf dem pordsen Substrat abgeschieden
wird, und/oder

eine Wolframcarbid enthaltenden Suspension auf zumindest einem
Teil der Oberflache des pordsen Substrats aufgetragen und an-
schlieRend einem Sinterprozess unterzogen wird, und/oder

mindestens eine Schicht ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Siliciumschichten, Zirconiumboridschichten, Tantalnitridschichten
und Kombinationen hiervon mittels eines Spriihprozesses auf dem

pordsen Substrat abgeschieden wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass vor Schritt a) der Unterschied zwischen dem ther-

mischen Ausdehnungskoeffizienten des porésen Substrats und des

thermischen Ausdehnungskoeffizienten der mindestens einen Refrakt-

armetallcarbid-Schicht bestimmt wird und anhand dieses Unterschieds

eine passende Methode zum Versehen des pordsen Substrat mit min-

destens einer Oberflachenversiegelungsschicht in Schritt a) gewahlt

wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass die mindestens eine wéssrige Suspension

60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, des mindestens ei-
nen Refraktdrmetallcarbids, bezogen auf das Gesamtgewicht der

waéssrigen Suspension, enthélt, und/oder

0,01 bis 0,5 Gew.-% mindestens eines Dispergierungsmittel, bezo-
gen auf das Gesamtgewicht der wiassrigen Suspension, enthalt, wo-

bei das Dispergierungsmittel vorzugsweise ausgewahlt ist aus der
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Gruppe bestehend aus Polyvinylalkoholen; Polyacrylsauren; Polyvi-
nylpyrrolidonen; Polyalkylenglycolethern; Basen, vorzugsweise Tet-
rabutylammoniumhydroxid, Tetramethylammoniumhydroxid, Po-
lyethyleniminen, anorganischen Basen, insbesondere NaOH, Am-
moniumhydroxid; und Mischungen hiervon, besonders bevorzugt
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Ammoniumhydroxid,
Polyalkylenglycolether und Mischungen hiervon, und/oder

- 0,01 bis 5 Gew.-% mindestens eines Bindemittels, bezogen auf das
Gesamtgewicht der wiassrigen Suspension, enthalt, wobei das Bin-
demittel vorzugsweise ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend
aus Polyethylenglycol, Polyvinylbutyral, Polyurethanen, Chlorop-
ren-Kautschuk, Phenolharzen, Acrylharzen, Carboxymethylcellulo-
sen, Alginsdure, Dextrinen, Natriumbiphenyl-2-yloxiden, Polyphe-
nyloxid, und Mischungen hiervon, wobei das Bindemittel beson-
ders bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Po-

lyvinylalkohol, Polyphenyloxid und Mischungen hiervon, und/oder

- durch Vermischen ihrer Komponenten mithilfe eines Dispergierge-
rats hergestellt wird, wobei das Vermischen mithilfe des Disper-
giergerats vorzugsweise unter Verwendung von Mahlkérpern

und/oder tber einen Zeitraum von mindestens 12 Stunden erfolgt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Aufbringen der mindestens einen wassrigen
Suspension in Schritt b) mittels Tauchen, Pinseln und/oder Sprithauf-

tragung, vorzugsweise mittels Sprithauftragung, erfolgt.
Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Sinterprozess in Schritt c)

- beieiner Temperatur von 2100 °C bis 2500 °C, bevorzugt von
2200 °C bis 2400 °C, und/oder

- mit einer Haltezeit von 1 h bis 15 h, bevorzugt von 2 h bis 10 h,
und/oder

- beieinem Druck von 0,1 bar bis 10 bar, bevorzugt 0,7 bar bis 5 bar,
und/oder
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- unter Argon-Atmosphare.

erfolgt.

Beschichtetes Substrat, umfassend ein pordses Substrat, mindestens
eine auf mindestens einem Bereich der Oberflache des pordsen Sub-
strats angeordnete Oberflachenversiegelungsschicht und mindestens
eine auf der mindestens einen Oberflachenversiegelungsschicht ange-
ordnete Schutzschicht, welche mindestens ein Refraktarmetallcarbid
enthalt.

Beschichtetes Substrat nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet,
dass die mindestens eine Schutzschicht eine mittlere Schichtdicke von
mindestens 20 um, bevorzugt von 20 pm bis 150 pum, besonders bevor-
zugt von 30 um bis 100 um, aufweist.

Beschichtetes Substrat nach Anspruch 11 oder 12, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke der
mindestens einen Schutzschicht unter 6 %, bevorzugt im Bereich von
0,5 % bis 6 %, besonders bevorzugt im Bereich von 1 % bis 6 %, liegt.

Beschichtetes Substrat nach einem der Anspriiche 11 bis 13, dadurch
gekennzeichnet, dass das beschichtete Substrat mit einem Verfahren

gemal einem der Anspriiche 1 bis 10 herstellbar oder hergestellt ist.

Verwendung eines beschichteten Substrats nach einem der Anspriiche
11 bis 14 in der Halbleiterkristallziichtung, wobei es sich bei dem be-
schichteten Substrat vorzugsweise um einen beschichteten Tiegel han-
delt.



