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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 eine wassrige Suspension her-
gestellt, die Wasser, mindestens einen Agglomeratbildner und Partikel min-
destens eines Refraktdrmetallcarbids enthélt, wobei die Partikel des mindes-
tens einen Refraktarmetallcarbids in der wassrigen Suspension Agglomerate
bilden. Dann wird die mindestens eine wassrige Suspension auf ein pordses
Substrat aufgebracht. Danach wird das Substrat einem Sinterprozess unterzo-
gen. ErfindungsgemaR ist der Durchmesser jedes der Agglomerate grofer als
der Poreneingangsdurchmesser jeder der Poren des porosen Substrats. Die
vorliegende Erfindung betrifft ferner ein beschichtetes Substrat, welches mit
dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellt oder herstellbar sein kann, so-

wie die Verwendung eines solchen beschichteten Substrats.

Refraktdrmetallcarbide wie beispielsweise Tantalcarbid (TaC) zeichnen sich im
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Allgemeinen durch ihre hohe mechanische, chemische und thermische Be-
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) eingeschrénkt 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 Refraktdrmetallcarbiden kostengilinstig und in
komplexer Geometrie herzustellen, wird bevorzugt auf Beschichtungen zu-
rickgegriffen. Die Herstellung von keramischen Schichten {iber das HeilRpres-
sen ist verfahrensbedingt nicht moglich. Beschichtungen werden beispiels-
weise Uber das CVD-Verfahren erzeugt. Dabei werden (iber 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 gewahrleisten,
gibt es die Moglichkeit, die Schichten iiber ein nasskeramisches Verfahren
(Tauchen, Pinseln oder Verspriihen) auf das Substrat aufzutragen. Dies kann
beispielsweise tiber eine Suspension auf Basis von organischen Lésungsmit-
teln erreicht werden (siehe z.B. US 2013/0061800 A1). Fur 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-
fraktdarmetallcarbid-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-
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fungsrisse konnen dadurch vermieden werden, dass die aufgetragenen Griin-
schichten einen gleichmaRigen bzw. homogen dicken Verlauf zeigen und so-
mit eine gleichmaRige Verdichtung stattfinden kann. Bei Inhomogenitdten 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 konnen. Die Rissbildung beim
Abkiihlen ist auf den Abbau von zu hohen thermischen Zugspannungen zu-
riackzufiihren, die durch den meist groRen Unterschied im thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten zwischen der Refraktdarmetallcarbid-Beschichtung und

dem Grundsubstrat induziert werden.

Der Erhalt eines homogenen Schichtverlaufs wird bei der Suspensions-basier-
ten Beschichtung von pordsen Substraten, wie z.B. CFC-Substraten, mit Re-
fraktarmetallcarbid-Beschichtungen jedoch durch das starke Infiltrationsver-
halten der porosen 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 moéglichst homogen verlaufenden Refraktarmetallcarbid-
Beschichtung erhalten werden kdnnen. Zudem war es die Aufgabe der vorlie-
genden Erfindung beschichte Substrate bereitzustellen, die eine moéglichst ho-

mogen verlaufende Refraktdrmetallcarbid-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 12 ge-
[6st. In Patentanspruch 15 werden Verwendungsmoglichkeiten des erfin-
dungsgemallen beschichteten Substrats angegeben. Die abhangigen Pa-
tentanspriiche stellen vorteilhafte Weiterbildungen dar.

Erfindungsgemal wird somit ein Verfahren zur Herstellung von beschichteten

Substraten angegeben, bei welchem

a) mindestens eine wassrige Suspension hergestellt wird, die Wasser, min-
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destens einen Agglomeratbildner und Partikel mindestens eines Refraktar-
metallcarbids enthélt, wobei die Partikel des mindestens einen Refraktar-
metallcarbids in der wassrigen Suspension Agglomerate bilden,

b) die mindestens eine wassrige Suspension auf ein pordses Substrat aufge-

bracht wird, und
¢) das Substrat nach Schritt b) einem Sinterprozess unterzogen wird,

wobei der Durchmesser jedes der Agglomerate groRer ist als der Porenein-

gangsdurchmesser jeder der Poren des porésen Substrats.

In Schritt a) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird zundchst mindestens
eine wassrige Suspension hergestellt. Die mindestens eine wiassrige Suspen-
sion enthalt Wasser, mindestens einen Agglomeratbildner und Partikel min-
destens eines Refraktdrmetallcarbids. Unter einem Agglomeratbildner kann
hierbei ein Stoff verstanden werden, der die Bildung von Agglomeraten beein-
flusst. Vorzugsweise ist der mindestens eine Agglomeratbildner ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Tetrabutylammoniumhydroxid, Polyvinylalko-
holen und Mischungen hiervon. Die mindestens eine wiassrige Suspension
kann auch aus Wasser, mindestens einem Agglomeratbildner und Partikeln
mindestens eines Refraktarmetallcarbids bestehen. Vorzugsweise handelt es

sich bei dem mindestens einen Refraktdrmetallcarbid um Tantalcarbid.

In Schritt b) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird die mindestens eine (in
Schritt a) hergestellte) wassrige Suspension auf ein pordses Substrat aufge-
bracht. Die mindestens eine wassrige Suspension kann auf einem Teilbereich
oder mehreren Teilbereichen (beispielsweise auf einer oder mehreren Ober-
flachen) des pordsen Substrats oder auf dem gesamten porésen Substrat
(bzw. der gesamten Oberflache des portsen Substrats) aufgebracht werden.
Die mindestens eine wassrige Suspension kann schichtféormig auf dem poro-
sen Substrat aufgebracht werden. Die so aufgebrachte Schicht (bzw. die so
aufgebrachten Schichten) der mindestens einen wéssrigen Suspension kann
(bzw. kdnnen) als Griinschicht (bzw. Griinschichten) bezeichnet werden. Vor-
zugsweise wird in Schritt b) mindestens eine Schicht der mindestens einen

wassrigen Suspension auf dem pordsen Substrat aufgebracht.

Vorzugsweise wird Schritt b) direkt im Anschluss an Schritt a) durchgefiihrt.
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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 pordse 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 Substrats einen mittleren Poren-
eingangsdurchmesser im Bereich von 0,1 um bis 5 um, bevorzugt von 0,5 pum
bis 5 um, (vorzugsweise an der Oberflache) auf. Der mittlere Poreneingangs-
durchmesser (vorzugsweise an der Oberflache) kann beispielsweise bestimmt
werden mittels Quecksilberintrusion (DIN 66133:1993-06) oder mittels Queck-
silberporosimetrie (DIN 15901-1:2019-03).

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

In Schritt c) des erfindungsgemé&Ren Verfahrens wird das Substrat nach Schritt
b) einem Sinterprozess unterzogen. Durch den Sinterprozess kann mindestens
eine das mindestens eine Refraktarmetallcarbid enthaltende Schutzschicht
aus der (in Schritt b) aufgebrachten) mindestens einen 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 Refraktdrmetallcarbid
enthalt.

Das erfindungsgemaRe Verfahren ermoglicht die Herstellung von Refraktar-
metallcarbid-basierten Schichten auf Substraten, die als Hochtemperatur- und
VerschleiRschutzschichten bzw. VerschleiBschutzschichtsysteme dienen kon-
nen.

Beim erfindungsgeméaRen 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 iber nasskeramische Verfahren hergestellten
Schichten eine isotrope Textur mit zufilliger KorngroRenorientierung, 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
Uiber 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 Flexibilitat bei den Geometrien und GroRRen der herstellbaren be-
schichteten Bauteile sowie der Schichtdicken der aufgebrachten Beschichtun-

gen bzw. Schichten.

Ferner basiert das erfindungsgemale Verfahren zur Herstellung beschichteter
Substrate auf der Verwendung einer wassrigen Suspension. Gegeniiber der
Verwendung organischer Suspensionen hat die Verwendung wassriger Sus-
pensionen diverse Vorteile. So sind wassrige Suspensionen im Gegensatz zu
organischen Suspensionen kostengiinstig, aus dkologischer 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 fiihren 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 Sprihauftrag der bekannten organischen Suspensio-
nen kein kontrollierter Auftrag moglich, da die Suspensionseigenschaften
wahrend dieses Vorgangs durch Verdampfung des Losemittels schwanken
kdnnen, so dass liber die Zeit keine homogenen Schichten erhalten werden
kdnnen.

Aufgrund des Sinterprozesses handelt es sich bei der im erfindungsgemalRen
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 (Griindichte) erzielt.

Durch die Anwesenheit des mindestens einen Agglomeratbildners in der min-
destens einen wassrigen Suspension wird eine kontrollierte Bildung von Ag-
glomeraten der Refraktdrmetallcarbid-Partikel in der mindestens einen wass-
rigen Suspension geférdert. Hierbei wird vor allem erreicht, dass die Partikel
nicht unkontrolliert agglomerieren, sondern stattdessen Agglomerate in ei-
nem relativ engen GroRenbereich gebildet werden, d.h. Agglomerate die alle
eine dhnliche GroRe aufweisen. Durch einen engen GréRenbereich der gebil-
deten Agglomerate kann erreicht werden, dass sich die GroRe einzelner gebil-
deter Agglomerate nicht zu stark von der durchschnittlichen GroRe der gebil-
deten Agglomerate unterscheidet. Auf diese Weise kann verhindert werden,
dass einzelne der gebildeten Agglomerate einen zu kleinen Durchmesser auf-

weisen.

Mithilfe des Agglomeratbildners kann zudem auch die GroRe der Agglomerate
bzw. der GroRenbereich der Agglomerate gezielt gesteuert und eingestellt
werden, da die GroRe bzw. der GroRenbereich der Agglomerate vom ge-
wichtsprozentualen Anteil des Agglomeratbildners in der wéassrigen Suspen-
sion abhangt. Je hoher der gewichtsprozentuale Anteil des Agglomeratbild-
ners ist, desto geringer ist der Durchmesser der Agglomerate. Vorzugsweise
enthalt die mindestens eine wassrige Suspension 0,1 bis 2 Gew.-%, besonders
bevorzugt 0,1 bis 1 Gew.-%, des mindestens einen Agglomeratbildners, bezo-
gen auf das Gesamtgewicht der wéassrigen Suspension. Mit einem solchen An-
teil an Agglomeratbildner kénnen relativ groBe Agglomerate (d.h. Agglome-
rate mit einem relativ hohen Durchmesser) in einem relativ engen GréRenbe-

reich erhalten werden.

Abhangig von der Stabilitat der Einzelpartikel in Suspension, die beeinflusst
wird durch die gezielte Hinzugabe eines Agglomeratbildners, kann die Agglo-
meratgroRe, zudem gemessen an der Standzeit der Suspension, gezielt einge-
stellt werden. Je langer die Standzeit der Suspension, desto besser sind die
Einzelpartikel stabilisiert und desto kleiner sind die Agglomerate. Ohne die ge-
zielte Hinzugabe eines Agglomeratbildners ist durch die unkontrollierte und

starke Agglomeratbildung ein Versprithen der Suspension kaum oder nur sehr
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kurzweilig moglich.

Erfindungsgemal ist der Durchmesser jedes der Agglomerate grofSer als der
Poreneingangsdurchmesser jeder der Poren des pordsen Substrats. Auf diese
Weise wird erreicht, dass keines der Agglomerate in eine der Poren des poro-
sen Substrats gelangen kann. In der Folge kann verhindert werden, dass das
mindestens eine Refraktdrmetallcarbid beim Auftragen der mindestens einen
wassrigen Suspension auf das pordse Substrat in die Poren des Substrats ge-

langt, was letztlich zur Ausbildung einer homogenen Schutzschicht fiihrt.

Wiirden das Refraktarmetallcarbid bzw. die Agglomerate der Refraktarmetall-
carbid-Partikel in die Poren des pordsen Substrats gelangen, wiirde dies zu In-
homogenitaten innerhalb der Schicht fiihren. Bei solchen 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 konnen. Die Rissbhildung beim
Abkihlen ist auf den Abbau von zu hohen thermischen Zugspannungen zu-
rickzufiuhren, die durch den meist groRen Unterschied im thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten zwischen der Refraktdrmetallcarbid-Beschichtung und

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

Durch die im erfindungsgemalen Verfahren vorgesehene kontrollierte Agglo-
merat-Bildung, bei welcher der Durchmesser jedes der Agglomerate groRer ist
als der Poreneingangsdurchmesser jeder der Poren des pordsen Substrats,
kann nun eine sehr homogene (bzw. gleichmaRige) Beschichtung erhalten
werden, da ein Eindringen des Refraktarmetallcarbids in die Poren des poro-
sen Substrats verhindert werden kann. Durch den sehr homogenen (bzw.
gleichméRigen) Verlauf der Schicht konnen Schrumpfungsrisse innerhalb der
Schutzschicht vermieden werden. Dies ist auch deshalb der Fall, da durch den
gleichmaBigen bzw. homogenen Schichtverlauf eine gleichmaRige Verdich-
tung stattfinden kann. Je weniger Schrumpfungsrisse in der erhaltenen
Schutzschicht vorhanden sind, desto besser ist das Substrat durch die Schutz-
schicht (z.B. vor korrosiven Medien in Hochtemperaturanwendungen) ge-
schiitzt. Durch das erfindungsgemale Verfahren kann somit eine sehr homo-

gene und nur geringflgig rissbehaftete (oder sogar rissfreie) Refraktdrmetall-
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carbid-Schutzschicht erhalten werden, die das Substrat effektiv vor Fremdein-
fliissen (wie z.B. vor korrosiven Medien in Hochtemperaturanwendungen)
schitzen kann.

Mittels REM-Aufnahmen am hergestellten beschichteten Substrat kann nach-
gewiesen werden, dass die Poren des beschichteten Substrats ungefillt sind
und keines der Agglomerate der Partikel des mindestens einen Refraktdarme-
tallcarbids in die Poren des Substrats gelangt ist. Hieraus kann geschlossen
werden, dass der Durchmesser jedes der Agglomerate groRer ist als der Po-
reneingangsdurchmesser jeder der Poren des pordsen Substrats. Mittels REM-
Aufnahmen kann somit das Vorliegen des Merkmals, dass der Durchmesser je-
des der Agglomerate groRRer ist als der Poreneingangsdurchmesser jeder der

Poren des pordsen Substrats, nachgewiesen werden.

Vorzugsweise wird in Schritt b) mindestens eine Schicht der mindestens einen
wassrigen Suspension auf das pordse Substrat aufgebracht. Die mindestens
eine Schicht der mindestens einen wassrigen Suspension kann als mindestens
eine Griinschicht bezeichnet werden. Die Griinschicht bzw. die Grinschichten
kdnnen einen gleichmaRigen bzw. homogen dicken Verlauf zeigen.

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

Verdampfers fungiert.

Eine bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens zeichnet sich

dadurch aus, dass

- das pordse 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
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- 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, und/oder

- der mindestens eine Agglomeratbildner ausgewahlt ist aus der Gruppe be-
stehend aus Polyvinylalkoholen; Polyacrylsduren; Polyvinylpyrrolidonen;
Polyalkylenglycolethern; Basen, vorzugsweise Tetrabutylammoniumhydro-
xid, Tetramethylammoniumhydroxid, Polyethyleniminen, anorganischen
Basen (z.B. NaOH, Ammoniumhydroxid); und Mischungen hiervon, wobei
der mindestens eine Agglomeratbildner besonders bevorzugt ausgewahlt
ist aus der Gruppe bestehend aus Tetrabutylammoniumhydroxid, Polyvi-

nylalkoholen und Mischungen hiervon.

Ganz besonders bevorzugt handelt es sich beim dem mindestens einen Re-
fraktarmetallcarbid um Tantalcarbid. Tantalcarbid ermoglicht eine besonders
gute Schutzwirkung fiir das pordse 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 erhdhtes Infiltrationsverhalten. In der
Folge ist das erfindungsgemalie Verfahren besonders fiir solche Substrate ge-
eignet.

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

Graphit, oder besteht daraus.
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Agglomeratbildner ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Polyvinylalko-
holen; Polyacrylsauren; Polyvinylpyrrolidonen; Basen, vorzugsweise Tetra-

butylammoniumhydroxid, Tetramethylammoniumhydroxid, Polyethylenimi-
nen, anorganischen Basen (z.B. NaOH); und Mischungen hiervon eignen sich

besonders gut als Agglomeratbildner im erfindungsgemaRen Verfahren.

Ganz besonders bevorzugte Agglomeratbildner sind Agglomeratbildner ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Tetrabutylammoniumhydroxid, Polyvi-
nylalkoholen und Mischungen hiervon. Mit einem Agglomeratbildner ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Tetrabutylammoniumhydroxid, Polyvi-
nylalkoholen und Mischungen hiervon kann eine sehr kontrollierte Agglome-
rat-Bildung erreicht werden, bei welcher die gebildeten Agglomerate eine

GroRe in einem besonders engen GroRenbereich aufweisen kénnen.

Vorzugsweise weisen die Poren des pordsen Substrats einen mittleren Poren-
eingangsdurchmesser von maximal 1,5 um, bevorzugt im Bereich von 0,1 um
bis 1,5 um, besonders bevorzugt im Bereich von 0,5 pum bis 1,5 um auf. Der
mittlere Poreneingangsdurchmesser kann beispielsweise bestimmt werden
mittels Quecksilberporosimetrie (DIN 15901-1:2019-03) oder mittels Quecksil-
berintrusion (DIN 66133:1993-06). Durch einen solch niedrigen mittleren Po-
reneingangsdurchmesser kann besser verhindert werden, dass die Agglome-
rate der Refraktarmetallcarbid-Partikel in die Poren des porosen Substrats ge-

langen.

Vorzugsweise enthalt das pordse Substrat ein Material enthalt oder besteht
aus diesem, welches eine mittlere KorngréRe von maximal 5 um aufweist. Die
mittlere KorngroRe kann beispielsweise bestimmt werden mittels Laserbeu-
gung (DIN 13320:2020-01). Die mittlere KorngréRe hat Einfluss auf das Infiltra-
tionsverhalten des pordsen Substrats. Durch eine mittlere KorngrofRe von ma-
ximal 5 pm kann besser verhindert werden, dass die Agglomerate der Refrakt-
armetallcarbid-Partikel in die Poren des pordsen Substrats gelangen.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemafRen Verfahrens ist

dadurch gekennzeichnet, dass

- der Durchmesser (jedes) der Agglomerate mindestens 20 um, bevorzugt

mindestens 10 um, besonders bevorzugt mindestens 5 um, betragt,
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und/oder

- der Poreneingangsdurchmesser (jeder) der Poren des pordsen Substrats
hochstens 19 um, bevorzugt héchstens 9 um, besonders bevorzugt hochs-
tens 4 um, betragt.

Vorzugsweise kann der Durchmesser der Agglomerate mindestens 20 pm und
der Poreneingangsdurchmesser der Poren des pordsen Substrats hochstens
19 um betragen. Besonders bevorzugt kann der Durchmesser der Agglome-
rate mindestens 10 um und der Poreneingangsdurchmesser der Poren des po-
rosen Substrats hochstens 9 um betragen. Ganz besonders bevorzugt kann
der Durchmesser der Agglomerate mindestens 5 um und der Poreneingangs-

durchmesser der Poren des pordsen Substrats hochstens 4 um betragen.

Die Durchmesser der Agglomerate und die Poreneingangsdurchmesser der
Poren des pordsen Substrats kdnnen z.B. anhand von REM-Aufnahmen be-
stimmt werden.

Die Bestimmung der MindestgrofRe der Agglomerate kann auch indirekt Giber
die Bestimmung der Poreneingangsdurchmesser der Poren des Substrats er-
folgen, da von der Tatsache ausgehend, dass keine der Poren gefillt ist, da-
rauf geschlossen werden kann, dass der Durchmesser der Agglomerate groRer
sein muss als die Poreneingangsdurchmesser der Poren des Substrats. Zudem
kann die GroRRe der Agglomerate auch Giber Standzeit-Versuche der gezielt

hergestellten Suspensionen abgeschatzt werden.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemafen Verfah-
rens erfolgt die Herstellung der mindestens einen wassrigen Suspension in
Schritt a) dadurch, dass zunachst eine Mischung hergestellt wird, die die Kom-
ponenten der herzustellenden wassrigen Suspension enthalt, und die Mi-
schung dann fiir eine Standzeit von 3 Minuten bis 30 Minuten, bevorzugt von
5 Minuten bis 15 Minuten, besonders bevorzugt von 5 Minuten bis 10 Minu-
ten, ohne Riihren stehen gelassen wird.

Dadurch, dass die Mischung ohne Riihren fiir eine Standzeit von 3 Minuten bis
30 Minuten, bevorzugt von 5 Minuten bis 15 Minuten, besonders bevorzugt

von 5 Minuten bis 10 Minuten, stehen gelassen wird, kann eine besonders
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stabile Suspension mit Agglomeraten in einem gewiinschten engen GroRenbe-
reich erhalten werden, bei welcher die Agglomerate nahezu komplett stabili-
siert vorliegen. Auf diese Weise kann noch besser verhindert werden, dass
sich einzelne Agglomerate bilden, die einen Durchmesser aufweisen, der klei-

ner als die Poreneingangsdurchmesser der Poren des pordsen Substrats ist.

Die mindestens ein wassrige Suspension kann mindestens eine Bindemittel
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Polyethylenglycol, Polyvinylbuty-
ral, Polyurethanen, Chloropren-Kautschuk, Phenolharzen, Acrylharzen, Car-
boxymethylcellulosen, Alginsdure, Dextrinen, Natriumbiphenyl-2-yloxiden, Po-
lyphenyloxid, 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.

Durch das Bindemittel wird die FlieRgrenze der Partikel erh6ht, sodass diese
wahrend des Auftragens in der Schwebe gehalten werden. Dies hat zur Folge,
dass die auf das Substrat aufgebrachte wassrige Suspension trocknen kann,
ohne dass das Substrat infiltriert wird. Auf diese Weise kann auch besser ver-
hindert werden, dass die Agglomerate der Refraktarmetallcarbid-Partikel in

die Poren des porosen Substrats gelangen.

GemakR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemafen Verfah-
rens weist die Oberflache des pordsen Substrats, auf welcher die mindestens

eine wassrige Suspension abgeschieden wird,

- einen Mittenrauwert auf, der maximal 3 um, bevorzugt von 0,5 pum bis 3
um, besonders bevorzugt von 1 pm bis 3 um, betragt, und/oder

- eine gemittelte Rautiefe auf, die maximal 12 um, bevorzugt von 1 um bis
12 pum, besonders bevorzugt von 3 um bis 12 um, betrégt.

Durch Verwendung eines pordsen Substrats mit solch einem Mittenrauwert
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und/oder solche einer gemittelten Rautiefe kann eine noch homogenere Be-

schichtung erhalten werden.

Der Mittenrauwert kann beispielsweise bestimmt werden mittels optischer In-
terferometrie und Auswertung nach DIN EN ISO 25178:2016-12.

Die gemittelte Rautiefe kann beispielsweise bestimmt werden mittels opti-
scher Interferometrie und Auswertung nach DIN EN ISO 25178:2016-12.

GemakR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgemafen Verfah-
rens ist die mittlere PartikelgroRe der Partikel des mindestens einen Refrakt-
armetallcarbids groRer als der mittlere Poreneingangsdurchmesser der Poren
des pordsen Substrats. Auf diese Weise wird erreicht, dass die Partikel des
mindestens einen Refraktarmetallcarbids von sich aus bereits so groR sind,
dass alle oder zumindest ein GroRteil von lhnen nicht in die Poren gelangen
kann. Auf diese Weise kann noch besser verhindert werden, dass die Agglo-
merate der Refraktarmetallcarbid-Partikel in die Poren des pordsen Substrats
gelangen.

Vorzugsweise weisen die Poren des pordsen Substrats einen mittleren Poren-
eingangsdurchmesser von maximal 1,2 um, bevorzugt im Bereich von 0,1 um

bis 1,2 um, besonders bevorzugt im Bereich von 0,5 pum bis 1,2 um auf.

Vorzugsweise liegt die mittlere PartikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des min-
destens einen Refraktarmetallcarbids im Bereich von 2 um bis 50 um, bevor-

zugt in einem Bereich von 3 um bis 30 um, liegt.

Die mittlere PartikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des mindestens einen Re-
fraktarmetallcarbids kann beispielsweise bestimmt werden mittels Laserbeu-
gung (DIN 13320:2020-01).

Weiterhin ist es bevorzugt, dass

- die mittlere PartikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des mindestens einen
Refraktarmetallcarbids in einem Bereich von 0,2 um bis 5 um, bevorzugt

von 0,5 um bis 4 um, besonders bevorzugt von 0,8 um bis 2,5 um, liegt
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und der mittlere Poreneingangsdurchmesser der Poren des porésen Sub-
strats maximal 1,2 pum, bevorzugt im Bereich von 0,1 um bis 1,2 pum, be-
sonders bevorzugt im Bereich von 0,5 um bis 1,2 um, betragt, wobei vor-
zugsweise das Substrat ein Material enthalt oder aus diesem besteht, wel-
ches eine mittlere KorngroRe von maximal 5 um aufweist, oder

- die mittlere PartikelgroRe (d50-Wert) der Partikel des mindestens einen
Refraktarmetallcarbids in einem Bereich von 2 pum bis 50 um, bevorzugt in
einem Bereich von 3 pm bis 30 um, besonders bevorzugt von 5 pum bis 20
pum liegt und der mittlere Poreneingangsdurchmesser der Poren des poro-
sen Substrats mehr als 1,2 um betragt, wobei vorzugsweise das Substrat
ein Material enthélt oder aus diesem besteht, welches eine mittlere Korn-

grolRe von mehr als 5 um aufweist.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemalen Verfahrens zeich-
net sich dadurch aus, dass zuséatzlich zu der in Schritt a) hergestellten mindes-
tens einen wassrigen Suspension mindestens eine weitere wassrige Suspen-
sion hergestellt wird, die das mindestens eine partikuldr vorliegende Refrakt-
drmetallcarbid und Wasser enthélt, und nach Schritt b) die mindestens eine
weitere wiassrige Suspension auf die in Schritt b) (z.B. in Form einer Schicht)
aufgebrachte mindestens eine aufgebrachte wéssrige Suspension aufgebracht
wird, wobei die Partikel des in der in Schritt a) hergestellten wéssrigen Sus-
pension enthaltenen mindestens einen Refraktdrmetallcarbids einen mittle-
ren Partikeldurchmesser in einem Bereich von 5 um bis 50 um aufweisen und
die Partikel des in der weiteren wassrigen Suspension enthaltenen mindes-
tens einen Refraktarmetallcarbids einen mittleren Partikeldurchmesser in ei-
nem Bereich von 0,2 um bis 2 pm aufweisen. Mit einem solchen Mehrlagen-
schichtaufbau kénnen sowohl die Homogenitat der Schichtdicke der Refrakt-
armetallcarbid-Schicht(en) gefordert als auch mogliche Nachteile im Sinterver-
fahren vermieden werden. So kann durch die Refraktarmetallcarbid-Partikel
mit einem relativ grofen Durchmesser im Bereich von 5 bis 50 pum in der di-
rekt auf dem Substrat aufgebrachten Schicht noch besser verhindert werden,
dass die Agglomerate der Refraktarmetallcarbid-Partikel in die Poren des po-
rosen Substrats gelangen. Gleichzeitig kann durch die Refraktarmetallcarbid-
Partikel mit einem relativ kleinen Durchmesser im Bereich von 0,2 bis 2 um in
der weiteren Schicht erreicht werden, dass diese Refraktdrmetallcarbid-Parti-

kel besser versintert werden konnen, da Refraktdrmetallcarbid-Partikel mit
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groRer PartikelgrofRe schlechter versintern.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemaRen Verfahrens ist
dadurch gekennzeichnet, dass die Herstellung der mindestens einen wassri-
gen Suspension in Schritt a) ein Vermischen der Komponenten der herzustel-
lenden mindestens einen wassrigen Suspension mithilfe eines Dispergierge-
rats umfasst, wobei das Vermischen mithilfe des Dispergiergerats vorzugs-
weise unter Verwendung von Mahlkérpern und/oder tiber einen Zeitraum von

mindestens 12 Stunden erfolgt.

Durch Vermischen der Komponenten mithilfe eines Dispergiergerats unter
vorzugsweiser Verwendung von Mahlkdrpern und/oder iiber einen Zeitraum
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 kdnnen. Beispiels-
weise konnen beim Vermischen mit dem Dispergiergerat Umdrehungsge-
schwindigkeiten bis zu 1m/s verwendet werden.

GemaR einer weiteren bevorzugten Variante des erfindungsgeméfen Verfah-
rens erfolgt das Aufbringen der mindestens einen wassrigen Suspension in
Schritt b) mittels Tauchen, Pinseln oder Sprithauftragung. Besonders bevor-
zugt erfolgt das Aufbringen der mindestens einen wassrigen Suspension in
Schritt b) mittels Sprihauftragung. Fir die Herstellung von einer oder mehre-
rer diinner, schnelltrocknender Refraktarmetallcarbid-Schichten, vorzugs-
weise mit Schichtdicken im Bereich von 20 um bis 80 um, ist die Spriihauftra-
gung die bevorzugte Wahl. Dabei kann durch eine schnelle Rotation des Bau-
teils durch den Sprihstrahl eine sehr diinne Suspensionsschicht auf der Ober-
flache aufgebracht werden, die je nach Feststoffgehalt der Suspension schnell
bis sehr schnell trocknen kann. Bevorzugt sind dabei Feststoffgehalte des Re-
fraktarmetallcarbid-Pulvers groRer gleich 70 Gew.-% von der Gesamtsuspen-
sion. Jede aufzutragende Einzellage sollte vorzugsweise ein vergleichbares
Trocknungsverhalten zeigen. Grundsatzlich wird ein schnelltrocknendes Ver-
halten der aufgetragenen Suspensionsschichten bevorzugt, da Dichteunter-
schiede zwischen Refraktdrmetallcarbid und Sinteradditiv zu einer Inhomoge-
nitdt in der Verteilung der Partikel fihren kann, wenn die Schichten zu lange

trocknen.
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Gemal einer beispielhaften bevorzugten Variante kann in Schritt b) mindes-
tens eine Schicht der wassrigen Suspension mit einer mittleren Schichtdicke
von weniger als 150 pum, bevorzugt von 20 um bis 100 um, besonders bevor-
zugt von 30 pm bis 80 um, auf dem pordsen Substrat aufgebracht werden.

GemaR einer alternativen beispielhaften bevorzugten Variante kann in Schritt
b) mindestens eine Schicht der wassrigen Suspension mit einer mittleren
Schichtdicke von weniger als 50 um, bevorzugt von weniger als 30 um, auf

dem pordsen Substrat aufgebracht werden.

Eine weitere bevorzugte Variante des erfindungsgemalen Verfahrens zeich-

net sich dadurch aus, dass die mindestens eine wassrige Suspension

- 60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, der Partikel des mindes-
tens einen Refraktarmetallcarbids, bezogen auf das Gesamtgewicht der

wassrigen Suspension, und/oder

- 0,1bis 2 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 1 Gew.-%, des mindestens einen Agglo-
meratbildners, bezogen auf das Gesamtgewicht der wassrigen Suspension,
enthalt.

GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsvariante kann die mindestens
eine wassrige Suspension ein Sinteradditiv enthalten, welches vorzugsweise
ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Refraktarmetallsiliciden, Refrak-
tarmetallnitriden, Refraktarmetallboriden, Silicium, Siliciumcarbid, Bornitrid,
Wolframcarbid, Vanadiumcarbid, Molybdancarbid, Borcarbid sowie Mischun-
gen hiervon, wobei das Sinteradditiv besonders bevorzugt ausgewahlt ist aus
der Gruppe bestehend aus Silicium, Zirconiumborid, Refraktarmetallsiliciden

sowie Mischungen hiervon.

Die Refraktarmetallsilicide sind dabei vorzugsweise ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Titansiliciden, Zirconiumsiliciden, z.B. Zirconiumdisilicid
(ZrSiz), Hafniumsiliciden, z.B. Hafniumdisilicid (HfSi2), Vanadiumsiliciden, z.B.
Vanadiumdisilicid (VSiz), Niobsiliciden, z.B. Niobdisilicid (NbSi>), Tantalsilici-
den, z.B. Tantaldisilicid (TaSiz), Chromsiliciden, Molybdénsiliciden, z.B. Molyb-
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déndisilicid (MoSiz), Wolframsiliciden, z.B. Wolframdisilicid (WSiz), und Mi-
schungen hiervon.

Die Refraktarmetallnitride sind vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe be-
stehend aus Titannitriden, Zirconiumnitriden, Hafniumnitriden, Vanadium-
nitriden, Niobnitriden, Tantalnitriden, Chromnitriden, Molybdannitriden,
Wolframnitriden und Mischungen hiervon.

Die Refraktarmetallboride sind vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe be-
stehend aus Titanboriden, Zirconiumboriden, Hafniumboriden, Vanadiumbori-
den, Niobboriden, Tantalboriden, Chromboriden, Molybdanboriden, Wolfram-
boriden und Mischungen hiervon.

Es hat sich gezeigt, dass diese Sinteradditive aufgrund ihrer Eigenschaften (z.B.
Schmelzpunkte, Siedepunkte, etc.) zumindest den gleichen oder sogar einen
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 gegeniliber 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 Halbleiterkristallziichtung schadlich fur die dortige Ziich-

tungsatmosphéare wére.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-

net, 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
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- 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 Stabilitat der

Schmelzphase Gber den gesamten Sinterprozess erhoht.

Die vorliegende Erfindung betrifft ferner ein beschichtetes Substrat, umfas-
send ein pordses Substrat und mindestens eine auf dem pordsen Substrat an-
geordnete Schicht, die mindestens ein Refraktarmetallcarbid enthalt oder dar-
aus besteht, wobei die mindestens eine auf dem porosen Substrat angeord-
nete Schicht ein Korngeflige aus isometrischen Kérnern aufweist, und wobei
das porose Substrat ungefiillte Poren aufweist, die durch die mindestens eine

auf dem porosen Substrat angeordnete Schicht verschlossen sind.

Unter isometrischen Kérnern werden vorzugweise Kérner mit einem Kornas-
pektverhaltnis nahe oder gleich 1 verstanden. Beispielweise kdnnen die iso-
metrischen Kérner ein Kornaspektverhaltnis von mindestens 0,95, vorzugs-
weise von mindestens 0,95, besonders bevorzugt von mindestens 0,99, insbe-

sondere von 1, aufweisen.

Ein Korngefiige aus isometrischen Kérnern kommt nur bei durch Suspensions-
abscheidung erhaltenen Schichten nicht jedoch bei durch CVD-Verfahren er-
haltenen Schicht vor. In der Folge unterscheidet sich das erfindungsgemalie
beschichte Substrat aufgrund des Korngefiige aus isometrischen Kornern, das
die mindestens eine auf dem pordsen Substrat angeordnete Schicht aufweist,

von mittels CVD-Verfahren beschichteten Substraten.

Mittels REM-Aufnahmen des beschichteten Substrats (bzw. eines Querschliff
davon) kann nachgewiesen werden, dass das pordse Substrat ungefiillte Po-
ren aufweist, die durch die mindestens eine auf dem porésen Substrat ange-

ordnete Schicht verschlossen sind.

Aufgrund des Merkmals, dass das pordse Substrat ungefiillte Poren aufweist,
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die durch die mindestens eine auf dem porésen Substrat angeordnete Schicht
verschlossen sind, kann die mindestens eine auf dem pordsen Substrat ange-
ordnete Schicht sehr homogen und nur geringfiigig rissbehaftet (oder sogar
rissfrei) erhalten werden, so dass die mindestens eine auf dem pordsen Sub-
strat angeordnete Schicht das pordse Substrat besser vor Fremdeinflissen
(wie z.B. vor korrosiven Medien in Hochtemperaturanwendungen) schiitzen

kann.

Eine bevorzugte Ausfithrungsform des erfindungsgeméaRen beschichteten Sub-
strats zeichnet sich dadurch aus, dass die mindestens eine auf dem porosen
Substrat angeordnete Schicht eine mittlere Schichtdicke von mindestens 20
pm, bevorzugt von 20 pm bis 150 um, besonders bevorzugt von 30 um bis 100

pm, aufweist.

Eine bevorzugte Ausfilhrungsform des erfindungsgemaRen beschichteten Sub-
strats ist dadurch gekennzeichnet, dass die Standardabweichung der mittleren
Schichtdicke der mindestens einen auf dem pordsen Substrat angeordneten

Schicht maximal 6 % betragt, bevorzugt im Bereich von 0,5 % bis 6 % liegt, be-

sonders bevorzugt im Bereich von 1 % bis 6 % liegt.

Ganz besonders bevorzugt ist, dass die mindestens eine auf dem porésen Sub-
strat angeordnete Schicht eine mittlere Schichtdicke von mindestens 20 pum,
bevorzugt von 20 pum bis 150 um, besonders bevorzugt von 30 pum bis 100 pm
aufweist und die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke der mindes-
tens einen auf dem pordsen Substrat angeordneten Schicht maximal 6 % be-
tragt, bevorzugt im Bereich von 0,5 % bis 6 % liegt, besonders bevorzugt im
Bereich von 1 % bis 6 % liegt.

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 auf
dem pordsen Substrat angeordneten Schicht ist, desto homogener (bzw.
gleichmaRiger) ist auch die Schichtdicke der mindestens einen auf dem poro-

sen Substrat angeordneten Schicht.

Anhand von Querschliffen kann der optische Verlauf der auf dem porésen
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Substrat angeordneten Schicht, die mindestens ein Refraktarmetallcarbid ent-
héalt oder daraus besteht, auf klassische Weise dargestellt und ausgewertet

werden. Hierbei kann eine optische Betrachtung des Querschliffs und die qua-
litative Einordnung in ein homogenes oder inhomogenes Schichtsystem vorge-

nommen werden.

Die mittlere Schichtdicke der mindestens einen auf dem pordsen Substrat an-
geordneten Schicht kann ebenfalls anhand von Querschliffen des beschichte-
ten Substrats bestimmt werden. So wird die mittlere Schichtdicke bestimmt,
in dem eine Vielzahl von Punktmessungen an dem Schichtquerschliff durchge-
fihrt 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 liber 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
z.B.4cm

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

- Abstand der Schichtdicken-Einzelmessungen ist regelmaRig

- 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.

Eine weitere bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen beschich-

teten Substrats zeichnet sich dadurch aus, dass
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- das pordse 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 Refraktdarmetallcarbid ausgewahilt 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-

fraktarmetallcarbid um Tantalcarbid.

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.

Ganz besonders bevorzugt enthélt das porose 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 pordse Substrat ein Tiegel, vorzugsweise
ein Kohlenstoff-Tiegel, besonders bevorzugt ein Graphit-Tiegel, ganz beson-

ders bevorzugt ein iso-Graphit-Tiegel, sein.
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GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfilhrungsform des erfindungsgemaRen
beschichteten Substrats umfasst das beschichtete Substrat mindestens eine
weitere Schicht, wobei die mindestens eine weitere Schicht unmittelbar auf
der auf dem porosen Substrat angeordneten Schicht angeordnet ist und min-

destens ein Refraktarmetallcarbid enthalt oder daraus besteht.

Eine weitere bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen beschich-
teten Substrats zeichnet sich dadurch aus, dass das beschichtete Substrat mit

dem erfindungsgemafRen Verfahren herstellbar oder hergestellt ist.

Ferner betrifft die vorliegende Erfindung auch die Verwendung des erfin-
dungsgemalen beschichteten Substrats in der Halbleiterkristallziichtung, 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 erldutert, ohne die Erfindung auf die speziell dargestellten Pa-
rameter zu beschranken.

In Fig. 1 wird schematisch die Agglomerat-Bildung erlautert. Es werden dort
finf Suspensionen enthaltend Wasser und Partikel mindestens eines Refrakt-
drmetallcarbids gezeigt, die einen Uberstand 1 sowie einem Agglomerat-halti-
gen Anteil 2 aufweisen und unter verschiedenen Bedingungen hergestellt
wurden. Die drei rechten Suspensionen in Bereich B und C enthalten zusatz-
lich mindestens einen Agglomeratbildner (bzw. Agglomeratstabilisator), wobei
der Anteil des Agglomeratbildners variiert. Die beiden linken Suspensionen
enthalten keinen Agglomeratbildner. Die bei der Herstellung der jeweiligen

Suspension verwendete Standzeit nimmt von links nach rechts zu.

In Bereich A sind zwei Suspensionen dargestellt, bei deren Herstellung kein
Agglomeratbildner verwendet wurde. Schon bei einer Standzeit von 1 bis max.
2 Minuten findet hier eine unkontrollierte, zufallige und starke Agglomeratbil-
dung mit breiter GroRenverteilung statt. Zu keinem Zeitpunkt liegen die Ein-

zelpartikel stabilisiert vor.
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In Bereich B sind zwei Suspensionen dargestellt, bei deren Herstellung ein Ag-
glomeratbildner in verschiedenen Konzentrationen verwendet wurde. Bis zu
einer Standzeit von 5 Minuten liegen hier die Einzelpartikel stabilisiert vor. Ab
einer Standzeit von min. 5 Minuten bis max. 15 Minuten findet hier eine Ag-

glomeratbildung gezielt in einem gewollt engen GroRenbereich statt.

In Bereich Cist eine Suspension dargestellt, bei deren Herstellung ein Agglo-
meratbildner in einer hdheren Konzentration als in den beiden Suspensionen
in Bereich B verwendet wurde. Bis zu einer Standzeit von mindestens 15 Mi-
nuten liegen hier die Einzelpartikel nahezu komplett stabilisiert vor. Ab einer
Standzeit von min. 15 Minuten findet eine geringe Agglomeratbildung gezielt

in einem gewollt sehr engen GroRenbereich statt.

In Fig. 2 werden Fotos von auf verschiedene Weisen hergestellten Suspensio-
nen gezeigt. Die Suspensionen auf den drei oberen Fotos enthalten Wasser
und Tantalcarbid-Partikel. Die Suspensionen auf den drei Fotos in der mittle-
ren Reihe enthalten Wasser und Tantalcarbid-Partikel sowie zusatzlich Tetra-
butylammoniumhydroxid als Agglomeratbildner. Die Suspensionen auf den
vier unteren Fotos enthalten Wasser und Tantalcarbid-Partikel sowie zusatz-
lich eine Mischung aus Tetrabutylammoniumhydroxid und Polyvinylalkohol als
Agglomeratbildner. Auf jedem der Fotos enthilt jeweils die linke Suspension
70 Gew.-% Tantalcarbid-Partikel und jeweils die rechte Suspension 50 Gew.-%
Tantalcarbid-Partikel. Die zur Herstellung der Suspension verwendete Stand-
zeit nimmt von links nach rechts zu und ist (iber den Fotos angegeben. Abhan-
gig von der Stabilitat der Einzelpartikel in Suspension, die beeinflusst wird
durch die gezielte Hinzugabe eines Agglomeratbildners, kann die Agglomerat-
groRe, gemessen an der Standzeit der Suspension, gezielt eingestellt werden.
Je langer die Standzeit der Suspension, desto besser sind die Einzelpartikel
stabilisiert und desto kleiner sind die Agglomerate. Ohne die gezielte Hinzu-
gabe eines Agglomeratbildners ist durch die unkontrollierte und starke Agglo-
meratbildung ein Verspriihen der Suspension kaum oder nur sehr kurzweilig
moglich.

In Fig. 3 werden Fotos von auf verschiedene Weisen hergestellten Suspensio-

nen gezeigt. Die Suspensionen auf den drei oberen Fotos enthalten Wasser
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und Tantalcarbid-Partikel. Die Suspensionen auf den drei Fotos in der mittle-
ren Reihe enthalten Wasser und Tantalcarbid-Partikel sowie zusatzlich Tetra-
butylammoniumhydroxid als Agglomeratbildner. Die Suspensionen auf den
vier unteren Fotos enthalten Wasser und Tantalcarbid-Partikel sowie zusatz-
lich eine Mischung aus Tetrabutylammoniumhydroxid und Polyacrylsdure als
Agglomeratbildner. Auf jedem der Fotos enthilt jeweils die linke Suspension
70 Gew.-% Tantalcarbid-Partikel und jeweils die rechte Suspension 50 Gew.-%
Tantalcarbid-Partikel. Die zur Herstellung der Suspension verwendete Stand-
zeit nimmt von links nach rechts zu und ist Giber den Fotos angegeben. Abhan-
gig von der Stabilitat der Einzelpartikel in Suspension, die beeinflusst wird
durch die gezielte Hinzugabe eines Agglomeratbildners, kann die Agglomerat-
groRe, gemessen an der Standzeit der Suspension, gezielt eingestellt werden.
Je langer die Standzeit der Suspension, desto besser sind die Einzelpartikel
stabilisiert und desto kleiner sind die Agglomerate. Ohne die gezielte Hinzu-
gabe eines Agglomeratbildners ist durch die unkontrollierte und starke Agglo-
meratbildung ein Verspriihen der Suspension kaum oder nur sehr kurzweilig
moglich.

Ausfiihrungsbeispiel 1

Zunéchst wird eine wassrige Suspension hergestellt, in dem eine Mischung
hergestellt wird, die aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammo-
niumhydroxid, 1 Gew.-% Polyvinylalkohol und 18,9 Gew.-% Wasser besteht,
und die Mischung dann fiir eine Standzeit von 12 Minuten ohne Rihren ste-
hen gelassen wird. Hierbei bilden die TaC-Partikel des TaC-Pulvers in der wéss-
rigen Suspension Agglomerate. Die so hergestellte wassrige Suspension wird
schichtformig auf ein poréses Graphit-Substrat (mittlerer Poreneingangs-
durchmesser: 0,6 um, KorngroBe: 2 um, Ra: 1,5 um) aufgebracht. Im Anschluss
wird das mit der wassrigen Suspension versehene Substrat einem Sinterpro-
zess unterzogen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer Halte-
zeit 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 und eine darauf angeordnete TaC-Schutzschicht um-

fasst. Die TaC-Schicht weist ein Korngefiige aus isometrischen Kérnern auf.
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Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 4 dar-
gestellt.

Mittels einer REM-Aufnahme des Querschliffs kann ermittelt werden, dass die
Poren des pordsen Substrats ungefiillt sind und durch die TaC-Schicht ver-
schlossen sind. Hieraus kann abgeleitet werden, dass keines der Agglomerate
der wassrigen Suspension in die Poren des pordsen Substrats gelangt ist und
somit jedes der Agglomerate groRer ist als der Poreneingangsdurchmesser je-

der der Poren des pordsen Substrats.

Ferner werden anhand des Querschliffs die mittlere Schichtdicke der TaC-
Schicht sowie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt.
Hierflr werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der
Schicht Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwi-
schen Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufge-
nommenen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstdnde zwischen
den einzelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fur die mitt-
lere Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 55,9 um bestimmt. Zudem
wird eine Standardabweichung tiber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von
2,5 um (4,5 %) ermittelt.

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

TaC-Schicht somit um eine homogene Schicht.

Ausfiihrungsbeispiel 2

Zunachst wird eine wassrige Suspension hergestellt, in dem eine Mischung
hergestellt wird, die aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammo-
niumhydroxid, 1 Gew.-% Polyvinylalkohol und 18,9 Gew.-% Wasser besteht,
und die Mischung dann fiir eine Standzeit von 12 Minuten ohne Riihren ste-
hen gelassen wird. Hierbei bilden die TaC-Partikel des TaC-Pulvers in der wéss-
rigen Suspension Agglomerate. Die so hergestellte wéssrige Suspension wird
schichtférmig auf ein poréses Graphit-Substrat (mittlerer Poreneingangs-

durchmesser: 0,6 um, KorngroRe: 3 um, Ra: 1,5 um) aufgebracht. Im Anschluss
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wird das mit der wassrigen Suspension versehene Substrat einem Sinterpro-
zess unterzogen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer Halte-
zeit 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 und eine darauf angeordnete TaC-Schutzschicht um-

fasst. Die TaC-Schicht weist ein Korngefiige aus isometrischen Kérnern auf.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 5 dar-
gestellt.

Mittels einer REM-Aufnahme des Querschliffs kann ermittelt werden, dass die
Poren des pordsen Substrats ungefiillt sind und durch die TaC-Schicht ver-
schlossen sind. Hieraus kann abgeleitet werden, dass keines der Agglomerate
der wassrigen Suspension in die Poren des pordsen Substrats gelangt ist und
somit jedes der Agglomerate groRer ist als der Poreneingangsdurchmesser je-
der der Poren des pordsen Substrats.

Ferner werden anhand des Querschliffs die mittlere Schichtdicke der TaC-
Schicht sowie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt.
Hierfir werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der
Schicht Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwi-
schen Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufge-
nommenen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstande zwischen
den einzelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fir die mitt-
lere Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 50,9 um bestimmt. Zudem
wird eine Standardabweichung tiber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von
2,7 um (5,3 %) ermittelt.

Da die Standardabweichung nicht mehr als 6 % betragt, handelt es sich bei der
TaC-Schicht somit um eine homogene Schicht.

Ausfithrungsbeispiel 3
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Zunéachst wird eine wassrige Suspension hergestellt, in dem eine Mischung
hergestellt wird, die aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 0,1 Gew.-% Tetrabutylammo-
niumhydroxid,-0,5 Gew.-% Polyacrylsdure und 19,4 Gew.-% Wasser besteht,
und die Mischung dann fiir eine Standzeit von 8 Minuten ohne Riithren stehen
gelassen wird. Hierbei bilden die TaC-Partikel des TaC-Pulvers in der wéssrigen
Suspension Agglomerate. Die so hergestellte wéssrige Suspension wird
schichtférmig auf ein poréses Graphit-Substrat (mittlerer Poreneingangs-
durchmesser: 0,6 um, KorngroRe: 2 um, Ra: 1,5 um) aufgebracht. Im Anschluss
wird das mit der wéssrigen Suspension versehene Substrat einem Sinterpro-
zess unterzogen, welcher bei einer Temperatur von 2300 °C, mit einer Halte-

zeit 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 und eine darauf angeordnete TaC-Schutzschicht um-
fasst. Die TaC-Schicht weist ein Korngeflige aus isometrischen Kérnern auf.

Ferner wurden mittels beriihrungsloser Schichtdickenmessung die mittlere
Schichtdicke der TaC-Schicht sowie die Standardabweichung der mittleren
Schichtdicke bestimmt. Auf diese Weise wird fiir die mittlere Schichtdicke der
TaC-Schicht ein Wert von 48,6 um bestimmt. Zudem wird eine Standardab-
weichung tiber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von 2,1 um (4,3%) ermit-
telt.

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

TaC-Schicht somit um eine homogene Schicht.

Vergleichsbeispiel 1

Zunachst wird eine wassrige Suspension hergestellt, in dem eine Mischung
hergestellt wird, die aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 1 Gew.-% Polyvinylalkohol und
19 Gew.-% Wasser besteht, und die Mischung dann flr eine Standzeit von 8
Minuten ohne Riihren stehen gelassen wird. Hierbei bilden die TaC-Partikel
des TaC-Pulvers in der wéassrigen Suspension Agglomerate. Die so hergestellte
wassrige Suspension wird schichtférmig auf ein pordses Graphit-Substrat

(mittlerer Poreneingangsdurchmesser: 1,8 um, KorngréBe: 10 um, Ra: 1,5 um)
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aufgebracht. Im Anschluss wird das mit der wassrigen Suspension versehene
Substrat einem Sinterprozess 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 und eine darauf angeordnete TaC-Schutzschicht um-

fasst. Die TaC-Schicht weist ein Korngefiige aus isometrischen Kérnern auf.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 6 dar-
gestellt.

Mittels einer REM-Aufnahme des Querschliffs kann ermittelt werden, dass die
Poren des pordsen Substrats teilweise mit dem Material der TaC-Schicht ge-
fillt sind. Hieraus kann abgeleitet werden, dass Agglomerate der wassrigen
Suspension in die Poren des pordsen Substrats gelangt sind und somit nicht
jedes der Agglomerate grofSer ist als der Poreneingangsdurchmesser jeder der
Poren des pordsen Substrats. Im Vergleich mit den Ausfiihrungsbeispielen 1
und 2 ist dies insbesondere darauf zuriickzufiihren, dass das im Vergleichsbei-
spiel 1 verwendete Graphit-Substrat groere Poren und damit auch groRere

Poreneingangsdurchmesser aufweist.

Ferner werden anhand des Querschliffs die mittlere Schichtdicke der TaC-
Schicht sowie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt.
Hierfir werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der
Schicht Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwi-
schen Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufge-
nommenen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstande zwischen
den einzelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fir die mitt-
lere Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 44,7 pum bestimmt. Zudem
wird eine Standardabweichung lber 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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Vergleichsbeispiel 2

Zunachst wird eine wassrige Suspension hergestellt, in dem eine Mischung
hergestellt wird, die aus 80 Gew.-% TaC-Pulver, 1 Gew.-% Polyvinylalkohol und
19 Gew.-% Wasser besteht, und die Mischung dann fiir eine Standzeit von 8
Minuten ohne Rithren stehen gelassen wird. Hierbei bilden die TaC-Partikel
des TaC-Pulvers in der wéassrigen Suspension Agglomerate. Die so hergestellte
wassrige Suspension wird schichtférmig auf ein pordses Graphit-Substrat
(mittlerer Poreneingangsdurchmesser: 3,3 um, KorngroBe: 20 pm, Ra: 1,5 um)
aufgebracht. Im Anschluss wird das mit der wassrigen Suspension versehene
Substrat einem Sinterprozess 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 und eine darauf angeordnete TaC-Schutzschicht um-
fasst. Die TaC-Schicht weist ein Korngefiige aus isometrischen Kérnern auf.

Zur Untersuchung des beschichteten Substrats wird ein Querschliff des be-
schichteten Substrats hergestellt. Ein Bild dieses Querschliffs ist in Fig. 7 dar-
gestellt.

Mittels einer REM-Aufnahme des Querschliffs kann ermittelt werden, dass die
Poren des pordsen Substrats teilweise mit dem Material der TaC-Schicht ge-
fillt sind. Hieraus kann abgeleitet werden, dass Agglomerate der wassrigen
Suspension in die Poren des pordsen Substrats gelangt sind und somit nicht
jedes der Agglomerate groRer ist als der Poreneingangsdurchmesser jeder der
Poren des pordsen Substrats. Im Vergleich mit den Ausfiihrungsbeispielen 1
und 2 ist dies insbesondere darauf zurilickzufiihren, dass das im Vergleichsbei-
spiel 2 verwendete Graphit-Substrat groRere Poren und damit auch groRere
Poreneingangsdurchmesser aufweist.

Ferner werden anhand des Querschliffs die mittlere Schichtdicke der TaC-
Schicht sowie die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke bestimmt.

Hierfir werden an mindestens 25 Messstellen pro 1 cm Messbereich der
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Schicht Schichtdicken-Einzelmessungen vorgenommen, indem die Distanz zwi-
schen Grenzflache und Schichtoberflache (Schichtdicke) anhand von aufge-
nommenen Querschliffsbildern gemessen wird, wobei die Abstdnde zwischen
den einzelnen Messstellen regelmaRig sind. Auf diese Weise wird fur die mitt-
lere Schichtdicke der TaC-Schicht ein Wert von 30,7 um bestimmt. Zudem
wird eine Standardabweichung tiber alle Schichtdicken-Einzelmessungen von
5,5 um (18 %) 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)

b)

c)

mindestens eine wassrige Suspension hergestellt wird, die Wasser,
mindestens einen Agglomeratbildner und Partikel mindestens ei-

nes Refraktarmetallcarbids enthalt, wobei die Partikel des mindes-
tens einen Refraktarmetallcarbids in der mindestens einen wassri-

gen Suspension Agglomerate bilden,

die mindestens eine wassrige Suspension auf ein pordses Substrat

aufgebracht wird, und

das Substrat nach Schritt b) einem Sinterprozess unterzogen wird,

wobei der Durchmesser jedes der Agglomerate groRer ist als der Po-

reneingangsdurchmesser jeder der Poren des pordsen Substrats.

2. Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeich-

net, dass

das porose Substrat ein Material enthalt 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 Refraktdarmetallcarbid ausgewahlt ist aus der
Gruppe bestehend aus Titancarbiden, Zirconiumcarbiden, Hafni-
umcarbiden, Vanadiumcarbiden, Niobcarbiden, Tantalcarbiden,
Chromcarbiden, Molybdancarbiden, Wolframcarbiden, und Mi-

schungen hiervon, und/oder

der mindestens eine Agglomeratbildner ausgewahlt ist aus der

Gruppe bestehend aus Polyvinylalkoholen; Polyacrylsauren; Polyvi-
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nylpyrrolidonen; Polyalkylenglycolethern; Basen, vorzugsweise Tet-
rabutylammoniumhydroxid, Tetramethylammoniumhydroxid, Po-
lyethyleniminen, anorganischen Basen, insbesondere NaOH, Am-
moniumhydroxid; und Mischungen hiervon, bevorzugt ausgewéahlt
aus der Gruppe bestehend aus Tetrabutylammoniumhydroxid, Po-

lyvinylalkoholen und Mischungen hiervon.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass

- der Durchmesser der Agglomerate mindestens 20 um, bevorzugt
mindestens 10 um, besonders bevorzugt mindestens 5 um, be-
trégt, und/oder

- der Poreneingangsdurchmesser der Poren des porésen Substrats
hochstens 19 um, bevorzugt héchstens 9 um, besonders bevorzugt

hochstens 4 um, betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Herstellung der mindestens einen wassrigen
Suspension in Schritt a) dadurch erfolgt, dass zunachst eine Mischung
hergestellt wird, die die Komponenten der herzustellenden wassrigen
Suspension enthalt, und die Mischung dann fiir eine Standzeit von 3
Minuten bis 30 Minuten, bevorzugt von 5 Minuten bis 15 Minuten,
ohne Rihren stehen gelassen wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die mindestens eine wassrige Suspension 0,05 bis 1
Gew.-% mindestens eines Bindemittels, bezogen auf das Gesamtge-
wicht der wéassrigen Suspension, enthalt, wobei das mindestens eine
Bindemittel bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus
Polyethylenglycol, Polyvinylbutyral, Polyurethanen, Chloropren-Kaut-
schuk, Phenolharzen, Acrylharzen, Carboxymethylcellulosen, Algin-
saure, Dextrinen, Natriumbiphenyl-2-yloxiden, Polyphenyloxid, und
Mischungen hiervon, besonders bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Polyvinylalkoholen, Natriumbiphenyl-2-yloxiden, und

Mischungen hiervon.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Oberflache des pordsen Substrats, auf welcher
die mindestens eine wassrige Suspension abgeschieden wird, einen
Mittenrauwert aufweist, der maximal 3 um, bevorzugt von 0,5 um bis
3 um, besonders bevorzugt von 1 um bis 3 um, betragt, und/oder eine
gemittelte Rautiefe aufweist, die maximal 12 pm, bevorzugt von 1 um

bis 12 um, besonders bevorzugt von 3 pum bis 12 um, betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die mittlere PartikelgroRe der Partikel des mindes-
tens einen Refraktarmetallcarbids groer ist als der mittlere Porenein-

gangsdurchmesser der Poren des pordsen Substrats.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Herstellung der mindestens einen wassrigen
Suspension in Schritt a) ein Vermischen der Komponenten der herzu-
stellenden mindestens einen wassrigen Suspension mithilfe eines Dis-
pergiergerats umfasst, wobei das Vermischen mithilfe des Dispergier-
gerats vorzugsweise unter Verwendung von Mahlkérpern und/oder

Uber 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 oder Sprihauftra-

gung, vorzugsweise mittels Spriithauftragung, erfolgt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass die mindestens eine wassrige Suspension

- 60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, der Partikel des
mindestens einen Refraktdrmetallcarbids, bezogen auf das Ge-

samtgewicht der wissrigen Suspension, und/oder

- 0,1 bis 2 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 1 Gew.-%, des mindestens ei-
nen Agglomeratbildners, bezogen auf das Gesamtgewicht der

wassrigen Suspension, enthalt.
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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

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

- unter Argon-Atmosphare,

erfolgt.

Beschichtetes Substrat, umfassend ein poroses Substrat und mindes-
tens eine auf dem pordsen Substrat angeordnete Schicht, die mindes-
tens ein Refraktarmetallcarbid enthéalt oder daraus besteht, wobei die
mindestens eine auf dem porésen Substrat angeordnete Schicht ein
Korngefiige aus isometrischen Kérnern aufweist, und wobei das porose
Substrat ungefiillte Poren aufweist, die durch die mindestens eine auf

dem pordsen Substrat angeordnete Schicht verschlossen sind.

Beschichtetes Substrat nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet,
dass

- die mindestens eine auf dem pordsen Substrat angeordnete
Schicht eine mittlere Schichtdicke von mindestens 20 um, bevor-
zugt von 20 um bis 150 um, besonders bevorzugt von 30 pm bis
100 pm, aufweist, und/oder

- die Standardabweichung der mittleren Schichtdicke der mindes-
tens einen auf dem pordsen Substrat angeordneten Schicht maxi-
mal 6 % betragt, bevorzugt im Bereich von 0,5 % bis 6 % liegt, be-

sonders bevorzugt im Bereich von 1 % bis 6 % liegt.

Beschichtetes Substrat nach Anspruch 12 oder 13, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das beschichtete Substrat mit einem Verfahren gemaR

einem der Anspriiche 1 bis 11 herstellbar oder hergestellt ist.
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15. Verwendung eines beschichteten Substrats nach einem der Anspriiche
12 bis 14 in der Halbleiterkristallziichtung, wobei es sich bei dem be-
schichteten Substrat vorzugsweise um einen beschichteten Tiegel han-
delt.



