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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifit eln Verfahren zum Her-
stellen von Graphen gemafl dem Oberbegriif von An-
spruch 1.

[0002] Beiaus dem Stand der Technik bekannten Ver-
fahren zum Herstellen von Graphen wird ein Siliziumkar-
bid-Substrat haufig mit Wasserstoff gedtzt und danach
unter einer Schutzgasatmosphére auf eine Temperatur
von in der Regel oberhalb 1600° gebracht. Durch die
hohe Temperatur zersetzt sich Siliziumkarbid an der
Oberflache. Das Silizium verdampft und 13sst den Koh-
lenstoff aufder Cberfiiche zuriick. Die Kohlenstoffalome
verbinden sich zundchst zu einer sogenannten nullten
Lage an Graphen. Ungefahr jedes dritie Kohlenstoffatom
dieser nullten Graphen-Lage bildet eine kovalente Bin-
dung mit dem Substrat aus.

[0003] Bei weiterem Fortschreiten des Prozesses bil-
det sich zwischen der nuliten Lage und dem Substrat
eine weltere Lage an Graphen. Dadurch I6st sich die nul-
te Graphen-Lage vom Substrat ab und bildet die soge-
nannte erste Lage an Graphen. Diese erste Lage und
die nullte Graphen-Lage sind gemeinsam fir Silizium-
Atome undurchléssig. Der Prozess der Graphen-Bildung
kommt daher zum Stillstand. Das Ergebnis dieses Ver-
fahrens ist eine Graphen-Schicht, die auf der nullten La-
ge aufliegt und mit dieser keine kovalenten Bindungen
gingeht.

[0004] Bei den hohen Temperaturen, die nctwendig
sind, um die Zersetzungdes Siliziumkarblds zu bewirken,
kommt es zu einer Wanderung von atomaren Stufen an
der Oberflache des Substrals. Die Hhe einer Silizium-
karbid-Monolage betragt ungeféhr 0,25 Nanometer. Da-
bei bilden sich aus mehraren klelnen Stufen mit geringer
Héhe nachfolgend Terrassen mit hoheren Stufenkanten,
insbesondere solche, die gréRer als 1,5 Nanometer sind.
An diesen Stufenkanten kann Silizium an der nullten La-
ge und der Graphen-Lage vorbei diffundieren, sodass
sich weitere Graphen-Schichten bilden kdnnen. Das wie-
derum flihrt zu einer Siérung der obersten Graphen-
Schicht, die unerwiinscht ist, da sie die vorteilhaften elek-
tronischen Eigenschaften des Graphens, insbesondere
elne gleichm#&Bige Ladungstragerdichte-Verteilung, lo-
kal storen.

[0005] Mit diesen Verfahren zum Herstellen von Gra-
phen lassen sich nur kleinflachige Graphen-Lagen her-
stellen, die fur die Herstellung von vielen Halbleiterbau-
elementen in der Regel nicht geeignet sind.

[0006] Aus der CN 103 213 970 A ist ein Verfahren
bekannt, bei dem Graphen aus PMMA durch starkes Er-
hitzen mittels einer Knallgasflamme unter Vakuum her-
gestellt wird. Ein solches Verfahren ist fiir grofie Subst-
rate nur schlecht geeignet.

[0007] Aus der EP 2 392 547 A2 ist ein Graphen-Her-
stellungsverfahren mittels Gasphasenepitaxie auf ein Si-
lizlumkarbidsubsirat bekannt, bei dem mit einem Inert-
gas gesplltwird, um die Auswirkungen einer Sublimation
von Silizium zu vermindern, Wie die Wanderung von Stu-
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fen an der Oberfliche des Subsirats vermieden werden
kann, wird nicht beschrieben.

[0008] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die
Herstellung von Graphen zu verbessern.

[0009] Die Erfindung (st das Problem durch ein Ver-
fahren mit den Merkmalen von Anspruch 1.

[0010] Es hat sich iberraschend gezeigt, dass das
Aufbringen einer Polymerschicht und das angegebene
Temperaturregime dazu fithren, dass die Aggregation
von atomaren Oberflachenstufen zu gréeren Terrassen
milt hohen Stufenkanten, was auch unter dem englischen
Begriff "step bunching" bekannt ist, im Vergleich zur
Wachstumsgeschwindigksil der Graphen-Schicht und
der nullten Lage sinkt. In anderen Worten fithrt die Poly-
merschicht dazu, dass sich die Graphen-Schicht bildet,
wihrend nur kleine Terrassenstufen vorhanden sind, de-
ren Héhen iiberwiegend zwischen 0,5 Nanometer und
1,5 Nanometer liegen. Das filhrt dazu, dass die Ausbil-
dung der Graphen-Schicht nicht durch groRe Stufen des
Substrats gestort wird. Es entslehen daher groftflachige
Graphen-Schichten.

[0011] Es sei darauf hingewiesen, dass das Polymer
bei den hohen Temperaturen, bei denen sich das Gra-
phen bildet, vermutlich nicht mehr in seiner urspriingli-
chen Form als Polymer vorliegt, sondern sich zumindest
teilweise zersetzt hat und deshalb hier Zersetzungspro-
dukte, belspielsweise Kohlenstoff als Oberflachensor-
bat, eine wichtige Rolle spielen. Es ist alsc wahrschein-
lich, dass miltels Desposilicn von anderen organischen
Substanzen dieselbe Funkfionalitdt errefcht werden
kann.

[0012] im Rahmen der vorliegenden Beschreibung
wird unter dem Substrat inshesondere ein Objekt ver-
standen, das kristallln ist, insbesondere monckristallin
und bei dem eine Ausgleichsebene durch die Oberfliche
einen Fehlerwinkel mit einer Kristallebene einschlieft,
der kleinerist als 0,5°, varzugsweise deutlich kleiner, bei-
spielsweise 0,05°. Je kleiner dieser Fehlerwinkel ist, des-
to leichter lassen sich grofiflachige Graphen-Schichten
herstellen. Allerdings ist die Herslellung derartiger Sub-
strate aufwindig, sodass es aus wirtschaftlichen Uber-
legungen heraus vorteilhaft ist, auch Substrate mit grd-
Reren derartigen Fehlerwinkeln verwenden zu kénnen.
[0013] Unter dem Aufwachsen der Graphen-Schicht
wird der Schritt verstanden, dass das Substrat, gegebe-
nenfalls mit einer auf das Substrat aufgebrachten Be-
schichtung, in eine derartige Umgebung gebracht wird,
dass sich die zumindest eine Graphen-Schicht auf dem
Substrat bildet. Vorzugsweise werden die Umgebungs-
parameler, wie beispielsweise Druck, Temperatur,
Temperaturéanderungsgeschwindigkeiten, Haltezeiten,
die Atmosphirenzusammensetzung und gegebenen-
falls Einstrahlbedingungen von externer Warmestrah-
lung so gewahlt, dass sich zumindest Oberwiegend ge-
nau eine Graphen-Schicht bildet.

[0014] Unter dem Aufwachsen der Graphen-Schicht
wird insbesondere das Herstellen einer Graphen-Schicht
verstanden, deren gemessenes Raman-Speklrum (im
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Wellenzahlen-Bereich zwischen 2600 cm-! und 2800
em-1) die charakteristische 2D-Linie aufweist, mil einer
fur Monolagen-Graphen typischen Halbwerlsbreite von
unter 50 em-1 FWHM (full width of half maximum). Eine
derartige Graphen-Schicht besitzt so wenige kovalente
Bindungen zu ihrer Unterlage, dass sich die genannte
2D-Resonanz-Mode ausbilden kann. Das Herstellen der
nullten Lage ist daher vorzugsweise ein Tell-Schritt des
Aufwachsens der Graphen-Schicht, dieser Schrilt ist
aber erst beendet, wenn eine Schicht mit der oben ge-
nannlen 2D-Linie im Raman-Spektrum entstanden ist.
[0015] Dieerfindungsgemaf hergestellte Schicht zelgt
vorzugsweise die genannie 2D-Linie auf Uiber 90% der
Flache.

[0016] Unter dem Polymer wird insbesondere eine
Kahlenstoffverbindung verstanden, die dazu filhrt, dass
bei einer Temperatur von 1300°C, insbesondere von
1800°C, das arganische Material selbst undfoder ein Ab-
bauprodukt auf der Oberfliche vorhanden ist. Als Kaoh-
lenstoffverbindung kénnen Fotolacke, insbesondere
PMMA-Lack oder Fotalack AZ5214E von MicraChemi-
cals, verwendet werden. Beispielsweise werden 50 Mil-
ligramm PMMA Reinsubstanzin 100 ml eines Gemischs
aus 2/3 Aceton und 1/3 Isopropanc| bezogen auf das
Volumen geldst und diese Lésung wird auf die Oberfl3-
che aufgeschleudert, zum Beispiel bei 6000 Umdrehun-
gen pro Minute.

[0017] Unter dem Aufbringen der Polymerschicht wird
inshesondere verstanden, dass ein Polymer, insbeson-
dere eln Fatolack oder in Ldsungsmittel geldste Reinsub-
stanz, so und in einer solchen Menge, insbesondere als
Sorbat, auf die Oberfiéiche des Substrats aufgebracht
wird, dass dieser beim nachfolgenden Aufwachsen der
Graphen-Schicht dazu fibrt, dass sich elne Graphen-
Schicht bildet, die weniger Fehlstellen aufwelst als wenn
das gleiche Verfahren chne das Aufbringen der Schichl
durchgefilhrt worden wére. Vorzugsweise wird das Auf-
bringen der Polymerschicht so durchgefihrt, dass die
mittlere Dicke der Polymerschicht bzw. des Sorbats klei-
ner ist als 10 Nanometer, beispielsweise 0,5 Nanometer
bis 5 Nanometer betrigt, wobei die Bedeckung der Ober-
fliche klelner 100 % sein kann.

[0018] Das Aufbringen kann gemal einer bevorzugten
Ausfithrungsform den Schritt eines nicht vollstandigen
Entfernens der Polymerschicht umfassen. Es hat sich
herausgestellt, dass zu dicke Polymerschichten den er-
wiinschten Effekt nicht zeigen. Das nicht vollsténdige
Entfernen kann beispielsweise ein Abspiilen oder Abbla-
sen mit Druckgas umfassen. Andere Depositionsverfah-
ren wie beisplelsweise ALD (Alomic Layer Deposition)
kénnten sich hier ebenso eignen, um definierte Atom-
schichten auf dem Substrat abzuscheiden.

[0019] GemaR einer bevorzugten Ausfilhrungsform
umfassldas erfindungsgeméaie Verfahren den Schritt el-
nes Erhitzens des Substrats auf eine Temperatur von
zumindest 1300 °C in einer Inertgas-Atmosphére nach
dem Aufbringen der Polymerschicht/Sorbate. Varzugs-
weise betragt der Druck 0,8 bis 1,2 bar. Unter dem Inert-
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gas wird insbesondere ein Edelgas, beispielswelse Ar-
gon verstanden. Der Druck von 0,8 bis 1,2 barfiihrt dazu,
dass die Zersetzungstemperatur von Siliziumkarbid
sleigt. Die Zersetzung von Siliziumkarbid bei héheren
Temperaturen hat wiederum den Vorteil, dass die Koh-
lenstoffatome nach ihrem Entstehen an der Oberflache
mobiler sind, sodass die Ausbildung von Graphen er-
leichtett Ist.

[0020] Vorzugsweisewird das Subsirat nach dem Auf-
bringen der Polymerschicht auf eine Temperatur von zu-
mindest 1300 °C unter den oben genannten Bedingun-
gen erhitzt,

[0021] Besonders ginstig ist es, wenn die Temperatur
von zumindest 1400 °C fiir zumindest 8 Minuten, insbe-
sondere zumindest 10 Minuten, gehalten wird. VYorzugs-
woeise betrigt die Temperatur bei diesem Halten hiichs-
tens 1500 °C, insbesondere hdchstens 1450 °C.

[0022] Bei diesem Halten der Temperatur unter den
cben angegebenen Bedingungen fir die Temperalur und
die Art und den Druck der Atmosphére bildet sich die
oben beschriebene nullte Graphen-Lage. Bei dieser La-
ge handelt es sich um eine Schicht, die zwar die Struktur
voh Graphen besitzt, aber so viele kovalente Bindungen
zum Substrat besitzt, dass die flr Graphen typischen Ei-
genschaflen wie die Ausbildung der 2D-Linie im Raman-
Spektrum sich nicht einstellen. Das effindungsgeméaie
Verfahren zielt daher ab auf die Herstellung der nullten
Graphen-Lage und von Graphen im engeren Sinne, das
heiltt auf eine Graphen-Schicht, die so wenige kovalente
Bindungen zu einem Untergrund ausbildet, dass die fir
Graphen typische 2D-Linie im Ramanspekirum vorhan-
denist.

[0023] Das Verfahren umfasst den Schritt eines nach-
folgenden Erhitzens auf zumindest 1600°C, insbesonde-
re zumindest 1750 °C, in der oben genannten Inertgas-
Atmosphére, sodass sich eine frefe Graphen-Schicht bil-
det. Unter der freien Graphen-Schicht wird die Graphen-
Schicht bezeichnel, die so wenige Bindungen zu dem
Untergrund aufweist, dass die sogenannte 2D-Linie im
Ramanspektrum auftritt.

[0024] Diese zweite Temperaturwird vorzugsweise fiir
héichstens zwel Stunden gehalten.

[0025] Es sind Verfahren zum Herstellen von Graphen
bekannt, bel denen das Substrat vor dem Erhitzen auf
die Zersetzungstemperatur des Siliziumkarbids geatzt
werden, meistens in einer Wasserstoffatmosphéare. Ein
Atzen, insbesondere mit Wasserstoff, kann zu einer un-
erwiinschten Akkumulaiion von Stufenkanten auf der
Oberfidche filhren und somit zur Erhdhung der Terras-
senstufenkanten beitragen, weshalb diese Verfahren
hier nicht standardménig angewendef wurden. Es sind
auch Verfahren zum Herstellen von Graphen bekannt,
bei denen das Substrat vor dem Erhitzen auf die Zerset-
zungstemperatur des Silziumkarbids nicht geéizt wird.
Es hat sich jedoch gezeigt, dass die Reproduzierbarkeit
dieser Verfahren geringer ist hinsichtlich der Herstellung
von einlagigem Graphen und der Vermeidung von uner-
winschten, mehrere Nanometer hohen Terrassenstufen
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auf der Siliziumkarbid-Oberfliche. Die Stufenhéhen las-
sen sich mit dem in der Erfindung beschriebenen Ver-
fahren auf 0,5 Nanometer bis 1,5 Nanometer hohe Ter-
rassen begrenzen,

[0026] Gem&R einer bevorzugten Ausfilhrungsform
umfasst das Aufbringen der Polymerschicht die Schritie
eines Aufschleuderns einer polymerhaltigen Fllissigkeit
auf das Substrat, sodass ein vorprépariertes Substral
entsteht, das Waschen des vorpréaparierten Substrats mit
einem fir das organische Material, insbesondere das Po-
lymer und/oder des Sorbats, geeigneten Lsungsmitlel
und das Entfernen des Lésungsmittels, insbesondere
durch Abschleudern und/oder Abblasen mit Druckgas.
Das Lésungsmittel sollte eine ausreichende Ldslichkeit
fur den jeweiligen Stoff /Polymer bieten, um es l6sen zu
kannen, jedoch gleichzeitig in der Loslichkeit limitiert
sein, sodass weilerhin gentigend Polymerriicksténde an
der Oberflache verweilen. Ein geeignetes Lésungsmittel
wird in Varversuchen ermittelt. Dabei werden unter-
schiedliche Lésungsmittel mil dem gleichen organischen
Material, insbesondere dem gieichen Polymer, vetrwen-
det und dle gleichen Verfahrensschrilte durchgefUhrt.
Dasjenige Losungsmittel ist geeignet, bei dessen Ver-
wendung eine Graphen-Schicht entsteht.

[0027] Alternativ umfasstdas Aufbringen der Polymer-
schicht den Schritt des Aufschleuderns einer polymer-
haltigen Fliissigkeit, die Polymer und ein Lésungsmittel
enthilt, auf das Substrat, wobei die Flussigkeit einen so
geringen Anteil an Polymer enthélt, dass nach dem Ver-
dunsten undfoder Verdampfen des Losungsmittels eine
Polymerschicht mit einer Dicke von hochstens 10 Nano-
meter, insbesondere hdchstens 4 Nanometer, entsteht
Vorzugsweise hat die Polymerschicht eine Dicke von zu-
mindest 0,5 Nanometer. Diese Melhade hat sich als be-
sonders vorteilhaft erwiesen.

[002B] Im Folgenden wird die Erfindung anhand der
beigefligten Zeichnungen naher erlautert. Dabei zeigt

schematisch ein Ablaufdiagramm eines er-
findungsgem&ien Verfahrens gemait einer
ersten Ausfiihrungsform,

Figur 1a

1 b ein erfindungsgem#éRes Verfahren ge-
m4f einer zweiten AusfUhrungsform,

Figur

die AFM-Phasenbilder und die AFM-Topo-
graphien von Oberflichen des Substrats
nach Atzen mit Wasserstoff {linke Teilbilder)
sowie nach Aufbringen der Polymerschicht
im Rahmen eines erfindungsgeméien Ver-
fahrens {rechte Teilbilder),

Figur 2

einen Vergleich der Topographien von Sub-
straten mit Graphen-Schichten, die mit el-
nem Verfahren nach dem Stand der Technik
(linkes Teilbild) und einem erfindungsgemé-
Ren Verfahren {rechtes Tellbild) hergestelit
wurden, und

Figur 3
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die Halbwertsbreite der 2D-Linien des Gra-
phens auf dem Substrat nach Durchfiihren
eines erfindungsgematen Verfahrens.

Figur 4

[0029] Figur 1a zeigt schematisch die Schrilte eines
erfindungsgemiRen Verfahrens. Zunachst wird ein Sub-
strat 10 aus Siliziumkarbid {SiC) bereitgestellt. Vorzugs-
welse betrigt ein Fehlwinkel einer Substratoberfliche 12
zu der Krislallebene hichstens 0,5 ® auf der (0001)-Kris-
tallebene.

[0030] Aufdas Substrat 10, insbesondere also auf die
Substratoberfliche 12, wird dadurch eine Polymer-
schicht 14 (vgl. Teilbild ganz unten) aufgebracht, dass
die Substratoberfléiche 12 mit einem fliissigen Polymer
16 benetzt wird. Beispielsweise wird zunichst eine
Schicht mit einer Schichtdicke von 100 bis 1500 um, ins-
besondere 500 um, aus PMMA oder AZ-Fotolack aufge-
bracht. Das erfolgt mittels einem entsprechend geeigne-
ten L&sungsmittel wie beispielsweise Aceton fir PMMA
oder |sopropanol fiir AZ-Lacke oder eine Mischung aus
beidem. Das Polymer 16 wird bei hoher Drehzahl, bei-
spielsweise 5000 bis 8000 Umdrehungen pro Minute,
aufgeschleudert, wie durch die gebogenen Pfeile ange-
deulst ist. So wird eine gleichmaBige Schichidicke er-
reicht.

[0031] Nachfolgend wird eine Wartezeit T,, von bei-
spielsweise T,, = 10 Minuten abgewartet, sodass eine
gute Haftung zwischen dem Polymerfilm 18 und der Sil-
ziumkarbidoberflache 12 entsteht.

[0032] Der Polymerfilm 18 wird danach mittels eines
Lasungsmittels 20 teilweise entfernt, beispielsweise mit-
tels Ultraschall. In anderen Worten kann das Substrat 10
mit dem Polymerfilm 18 in ein Ultraschaltbad mit dem
Lésemlttel 20 gelegt werden. Bef dem Losungsmiitel
handelt es sich um eine Fllissigkelt, mittels der der Po-
lymetfiim 18 ablosbar ist.

[0033] Das Lésungsmiltel kann beispielsweise Isopro-
panol oder Aceton seln. Wird [sopropanol verwendet, ist
es vorteilhaft, wenn es ULSI-Qualitat hat (ULSI = ultra
large scale integration). Dadurch wird ein GroBtell des
Polymerfiims 18 enffernt. Das Ldsemilte| 20 wird in einem
nachfolgenden Schrilt abgeschteudert. Als Drehfrequen-
Zen eignen sich 6000 - 8000 Umdrehungen pro Minute.
Glnslig ist es, wenn das Abschleudern durch Druckgas
22, insbesondere Stickstoffgas, unterstitzt wird,

[0034] WNach dem Abschleudern des L&sungsmittels
20 und eines Grofteils des Polymerfilms 18 verbleibt die
Polymerschicht’das Sorbat 14 auf dem Substrat 10, Eine
Polymerschichtdicke d der Polymerschicht 14 betragt
vorzugsweise zwischen 0,5 Nanometer und 5 Nanome-
ter, Zudem kann eine Oberfiachenbedeckung kleiner als
100 % sein.

[0035] Nach dem Aufbringen der Palymerschicht 14
wird das Substrat in eine schematisch eingezeichnete
Prozesskammer 24 (iberflhrt,

[0036] Figur 1b zeigt eine alternative Moglichkeit zum
Aufbringen der Palymerschicht 14 auf das Substrat 10.
Dazu wird die Oberflache 12 mif einer schwachen L&-
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sung 26 des Polymers benetzt und die L&sung 26 danach

mil beispielsweise 6000- 8000 Umdrehungen pro Minute
abgeschleudert. Eine Unterstiitzung mit Druckgas 22 ist
vorteilhaft. Die Polymer-Schicht bzw. die Polymer-Sor-
bate mit einer Oberflachenbedeckung von weniger als
100% und die Schichlidicke betr4gt bel dieser Art der Her-
stellung ebenfalls weniger Nanometer, beispielsweise
zwischen 0,5 Nanometer und 5 Nanometer.

[0037] Figur2 zeiglindenoberen Teilbildern das AFM-
Phasenbild einer wasserstoffgesizten Silizibmkarbid-
Oberflache (linkes Teilblatt) und eine zusatzlich durch
das chen beschriebeng Verfahren mit einer Polymer-
schicht versehene Silziumkarbid-Oberfléche (rechtes
Teilbild). Es ist zu erkennen, dass das Aufbringen der
Polymerschicht dazu fuhrt, dass im AFM-Phasenkaont-
rast Materialunterschiede (AFM: Englisch fir atomic
force microscope, Rasterkraftmikroskop) aufgrund der
mit Sorbaten bedeckten, rauen Oberfléche sichtbar wer-
den, welches zusaizlich in den Topographie-Aufnahmen
{siehe Aufnahmen mit Farbskala) zu erkennen ist.
[0038] Nach dem Aufbringen der Polymerschicht wird
das Substrat in der Prozesskammer mil einer Tempera-
turerhdhungsgeschwindigkeit von 0,1 bis 5 Kelvin pro
Sekunde auf eine erste Temperatur von 1100 °C bis 1450
C*° gebracht, im vorliegenden Fall von 1400°C. Die At-
mosphére ist eine Argon-Atmosphare bei Umgebungs-
druck von 1013 Hektopascal. Bei diesem Schritt, der
auch als thermal facetting bekannt Ist, verdndert sich die
Kristalloberflache des Substrats 10, sodass sich ragel-
méRige Stufenstrukturen mit einer Héhe von 0,5 Nano-
meter bis 0,8 Nanometer einstellen. Die ersie Tempera-
tur wird fiir 15 bis 60 Minuten, vorzugsweise zirka 30
Minuten gehatten.

[0039] In einem nachfolgenden Schritt wird die Tem-
peratur mit einer Temperaturerhdhungsgeschwindigkeit
von 0,1 bis 5 Kelvin pro Sekunde auf eine zweite Tem-
peratur von zumindest 1600 °C, inshesondere zumindest
1750 °C gebracht. Im vorliegenden Fall betragt die zweite
Temperalur 1750°C. Diese zweite Temperatur wird flir 5
bis 10 Minuten gehalten. Dabei liegt die [nertgas-Atmos-
phére vor. Die zweite Temperatur ist vorzugsweise klei-
ner als 2000 °C, insbesondere kielner als 1950 °C. Bei
dieser zweilen Temperatur erfolgt das Graphen-Wachs-
tum. Danach wird das Substrat auf Raumtemperatur ab-
gekiihlt, beispielsweise mit einer Temperaturdnderungs-
geschwindigkeil von -0,1 bis -5 Kelvin pro Sekunde
[0040] Figur 3 zeigt im linken Teilbild eine AFM-Topo-
graphie fiir eine nach dem Stand der Technik hergestellte
Probe, Im rechten Teilbild b ist die AFM-Topographie fir
eine Probe gezeigt, die nach dem oben beschriebenen
Verfahren hergestellt wurde. Es ist zu erkennen, dass
das erfindungsgemfie Verfahren zu mehr Stufenkanten
fhrt, die dann aber weniger hach ausgebildet sind.
[0041] Figur 4 zeigt, dass daraus eine in hohem Malte
homogene Graphen-Schicht resultierl,
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Bezugszeichenliste
[0042]

10 Substrat

12 Substratoberiléche

14 Polymerschicht/Sorbat
16  Polymer

18 Polymerfiim

20 Ldsungsmitiel/Ldsung
22  Druckgas

24  Prozesskammer

T, Wartezeil
d Polymer-Schichtdicke
Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen von Graphen, mit den
Schritten:

(a) Bereilstellen eines Substrats {10) aus Silizi-
umkarbid,

{(b) Aufwachsen einer Graphen-Schicht auf das
Subsirat {10) und

{c) Aufbringen einer Polymerschicht(14) aufdas
Substrat (10) vor dem Aufwachsen der Gra-
phen-Schicht,

gekennzelchnet durch die Schritte:

{d) nach dem Aufbringen der Polymerschicht
(14) Erhitzen des Substrats (10) auf eine erste
Temperatur von zumindest 1100°C in einer In-
ertgas-Atmosphire,

(e) Halten der Temperatur von zumindest
1300°C fiir zumindest 8 Minuten und

{f) nach dem Halten der Temperatur Erhitzen
des Subsirats (10) auf eine zweite Temperatur,
die zumindest 1600°C betragt, in der Inerigas-
Almosphére, sodass sich eine Graphen-Schicht
biidet.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass nach dem Aufbringen der Polymer-
schicht (14) das Erhitzen des Substrals (10) auf eine
erste Temperatur von mindestens 1300°C erfolgt.

3. Verfahrennach einem der vorstehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass die Inerigas-Al-
mosphére einen Druck von 0,8 bis 1,2 bar hat.

4. Verfahren nach einem dervorstehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass
nach dem Halten der Temperatur das Erhitzen des
Substrats (10} auf eine zweite Temperatur von zZu-




9 EP 3 106 432 B1 10

mindest 1750°C erfolgt.

Verfahren nach einem der vorstehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass das Aufbringen
der Polymerschicht {14} die folgenden Schritte um-
fasst:

- Aufschleudern einer polymerhaltigen Flissig-
keit auf das Substrat {10}, sodass ein vorprépa-
riertes Substrat (10) entsteht,

- Waschen des vorpraparierten Substrats (10}
mit einem Lésungsmittel (20} und

- Entfernen des Losungsmittels (20}, insbeson-
dere durch Abschleudern und/oder Abblasen
mit Druckgas (22).

Claims

Method for making graphene comprising the steps:

{a) supplying a substrate (10) made of silicon
carbids,
{b) growing a graphene layer on the substrate
{10} and
{c) applying a polymer layer {14} onto the sub-
strata (10) prior to growing the graphene layer,

characterised by he steps:

{d) heating the substrate (10) foilowing ihe ap-
plication of the polymer layer (14} to a first tem-
perature of at least 1100°C in an inert gas at-
masphere,

{e) maintaining the temperature of at least
1300°C for at least 8 minuies and

{f) after maintaining the temperature, healing the
substrate (10) to a second temperature of at
feast 1600°C in the inert gas atmosphere, re-
sulting in the formation of a graphene layer.

Method according to claim 1, characterised by the
fact that the application of the polymer layer (14) is
followed by the heating of the substrate (10) to afirst
temperature of at least 1300°C.

Method accerding to one of the above claims, char-
acterised by lhe fact that the inert gas atmosphere
features a pressure of 0.8 to 1.2 bar.

Mathod according to one of the abave claims, char-
acterised by lhe fact that lhe maintenance of the
temperature is followed by heating the substrate {10)
to a second temperature of at least 1750°C.

Methed according to one of the above claims, char-
acterised by the fact that the application of lhe pol-
ymer layer (14) comprises the following steps:
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- spin-coating the substrate {10) with a liquid that
contains polymers, resulling in a prepared sub-
strate (10),

- washing the prepared substrate {10) using a
solvent (20) and

- Removing the solvent {20}, in particular by
means of spinning and/or blowing using com-
pressed gas (22).

Revendications

Procédé pour la fabrication de graphéne, compre-
nant les étapes suivantes consistant 4 :

{a) fournir un subslrat (10) en carbure de sili-
cium,

(b) faire craitre une couche de graphéne sur le
subslral (10), et

(c) appliguer une couche de polymére {14) sur
le substrat (10) avant de faire croifre la couche
de graphéne,

caractérisé par [es étapes consistanta :

(d) aprés I'application de |a couche de polymére
(14), chauffer le substrat (10} 4 une premiére
température d'au moins 1100° C dans une at-
mosphére de gaz inerte,

{e) maintenir la température d'au meins 1300°
C pendant au moins huit minutes, et

{f) aprés le mainlien de fa température, chauffer
le substrat (10) 4 une seconde température, qui
s"éléve 4 au moins 1600° C, dans l'atmasphére
de gazinerte, de sorte gu'il se forme une couche
de graphéne.

Procéadé selon la revendication 1, caractérisé en ce
qu’aprés 'application de la couche de polymére (14)
le chauffage du subsltrat {10) a lieu jusqu'a une pre-
miére température d’au moins 1300° C.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que 'atmosphére degaziner-
te a une pression de (,8 a4 1,2 bars.

Procédé selon 'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que, aprés le maintien de la
température, le chauffage du subslrat{10) a lieu jus-
qu'a une seconde température d’au moins 1750° C.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que 'applicationde la couche
de polymére {14} inclut les étapes suivantes consis-
tanta:

- projeter un liguide contenanl un polymére sur
le substrat (10), de sorte qu'il se forme un subs-
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trat (10) préalablement préparé,

- laver le substrat préalablement préparé (10}
avec un solvant (20) et

- éliminer le solvant {20}, en particulier par pro-
jection et/ou par soufflage avec un gaz sous
pression (22).
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