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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung beschreibt ein Ver-
fahren zur Herstellung einer niedrigemittierenden Be-
schichtung (low-e Beschichtung) auf Metalloxid-Basis, die
mittels eines Sol-Gel-Prozesses und eines erfindungsge-
maRen Heizschemas aufgebracht wird.

Die low-e Beschichtung zeichnet sich dadurch aus, dass
sie bei Raumtemperatur einen geringen thermischen Emis-
sionsgrad von 0,2 und darunter aufweist. AuRerdem ist die
Beschichtung im visuellen Spektralbereich weitgehend
transparent, d. h. der visuelle Transmissionsgrad liegt ober-
halb von 0,8.

Beschichtet werden iiberwiegend Glas, glasierte Materia-
lien, Keramiken und allgemein Materialien, die Temperatu- Zeitdauer
ren von bis zu 450°C aushalten.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung beschreibt ein Verfahren zur
Herstellung einer niedrigemittierenden Beschichtung
(low-e Beschichtung) auf Metalloxid-Basis, die mit-
tels eines Sol-Gel-Prozesses und einem erfindungs-
gemalen Heizschema aufgebracht wird. Die low-e
Beschichtung zeichnet sich dadurch aus, dass sie bei
Raumtemperatur einen geringen thermischen Emis-
sionsgrad aufweist. AuRerdem ist die Beschichtung
im visuellen Spektralbereich weitgehend transparent,
d. h. es handelt sich um eine transparente leitfahige
Beschichtung (TCO: transparent conductive Oxide),
die einen geringen Emissionsgrad im Infraroten mit
einem hohen Transmissionsgrad im Sichtbaren ver-
bindet. Dies ist auf die halbleitenden Eigenschaften
des dotierten Metalloxids zuriick zu fihren.

[Stand der Technik]

[0002] Bereits bei Raumtemperatur liegt der Anteil
der Warmestrahlung an der gesamten WarmeUber-
tragung zwischen Oberflachen in der gleichen Gré-
Renordnung wie der Anteil der Konvektion. Die Re-
duktion des Emissionsgrades fuhrt zu einer Vermin-
derung des gesamten Warmeubergangs, da der An-
teil des Gesamtwarmetransports durch Infrarotstrah-
lung verringert wird. Beispielsweise bedeutet dies,
dass durch den Einsatz von low-e Beschichtungen
der Warmedurchgangskoeffizient (U-Wert) einer Ver-
glasung erheblich gesenkt werden kann.

[0003] Glaser und andere nichtmetallische Sub-
stanzen besitzen in der Regel einen hchen Emissi-
onsgrad im infraroten Spektralbereich. Dies bedeu-
tet, dass diese elektrisch nichtleitenden Materialien
einen hohen Anteil der Warmestrahlung aus der Um-
gebung absorbieren. Gleichzeitig strahlen sie, ent-
sprechend ihrer Temperatur, auch eine grofle War-
memenge an die Umgebung ab.

[0004] Der Emissionsgrad einer metallischen oder
halbleitenden Oberflache korreliert mit der elektri-
schen Leitfahigkeit. Die freien Ladungstrager bewir-
ken eine Reflexion der einfallenden elektromagneti-
schen Strahlung. Aus einer hohen elektrischen Leit-
fahigkeit resultiert daher ein hoher Reflexionsgrad
und damit verbunden auch ein geringer Emissions-
grad. Im Gegensatz zu Metallen kénnen Halbleiter
auch bei groferer Schichtdicke im Sichtbaren trans-
parent sein. Dies liegtin der Bandstruktur der Halblei-
ter begrindet. Im sichtbaren und nahen infraroten
Spektralbereich kénnen durch einfallende Photonen
keine Anregungen der Energieniveaus stattfinden.
Die Grenzwellenldnge bis zu der ein Halbleiter trans-
parent ist, wird als Plasmawellenldnge bezeichnet
und hangt im Wesentlichen von der Ladungstrager-
dichte des Halbleiters ab, die Uber dessen Dotierung
gezielt eingestellt werden kann. Ab der Plasmawel-
lenlange fallt der Transmissionsgrad stark ab, wah-
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rend der Reflexionsgrad stark zunimmt. Eine Zunah-
me des Reflexionsgrades ist, wie bereits gesagt, mit
einer Abnahme des Emissionsgrades verbunden.

[0005] Bei Warmeschutzverglasungen wird optima-
lerweise eine Plasmawellenldnge von 2,5 ym ange-
strebt, so dass die Solarstrahlung durch die Scheibe
gelangen und das Gebaude erwarmen kann, wah-
rend nur wenig Warme bei Raumtemperatur aus dem
Gebdude an die Umgebung abgestrahlt wird. Bei
Sonnenschutzverglasungen verschiebt man die
Plasmawellenlange zu kirzeren Wellenlangen hin,
s0 dass weniger Solarstrahlung in das Gebaude ge-
langen kann. Gleichzeitig wird auch bei Sonnen-
schutzverglasungen eine geringere Warmemenge an
die Umgebung abgestrahlt.

[0006] Dariber hinaus ist eine selektive Beschich-
tung winschenswert, die neben einem geringen
Emissionsgrad im Infraroten einen hohen Transmis-
sionsgrad im Sichtbaren aufweist. Dadurch kann bei
transparenten Materialien die Durchsicht erhalten
werden und bei opaken Materialien die Farbe.

[0007] Zur Reduktion des Warmetransports durch
Verglasungen werden spezielle low-e Beschichtun-
gen eingesetzt. Dabei handelt es sich in der Regel
um transparente metallische Beschichtungen.

[0008] Hierzu werden hinreichend dinne Metallfil-
me (z. B. Silber) auf Glas aufgebracht, die im solaren
und/oder sichtbaren Spektralbereich transparent und
gleichzeitig im infraroten Wellenlangenbereich hoch-
reflektierend sind.

[0009] Die Aufbringung erfolgt in der Form so ge-
nannter Soft- oder Hard-Coatings. Die Soft-Coatings
werden in einem Vakuumprozess aufgebracht (z. B.
PVD oder Sputterprozess) und erreichen Emissions-
grade von weniger als 0,03. Da es sich hierbei aller-
dings um mechanische Beschichtungsprozesse han-
delt, weisen die Schichten eine relativ niedrige Ab-
rieb- und Kratzfestigkeit auf. Ein weiterer Nachteil ist
die geringe Oxidations- und Korrosionsbestandigkeit
der Metalle. Die Hard-Coatings — haufig auf Metallo-
xid-Basis — werden dagegen auf das noch heille
Glassubstrat aufgebracht und sind daher deutlich
stabiler. Diese erreichen aber wiederum nur Emissi-
onsgrade von minimal 0,15.

[0010] Transparente Schichten auf metallischer Ba-
sis sind nur bei kleinen Schichtdicken transparent,
wahrend halbleitende Schichten auch bei groReren
Schichtdicken noch einen hohen Transmissionsgrad
im Sichtbaren aufweisen. Die Empfindlichkeit metalli-
scher Schichten gegentiber Oxidation und Korrosion
ist gerade bei diinnen metallischen Schichten relativ
hoch, insbesondere die Oxidationsprozesse erhéhen
den Emissionsgrad erheblich. Im Gegensatz dazu
weisen Metalloxidbeschichtungen mit halbleitenden
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Eigenschaften, bei denen es sich ja bereits um Oxide
handelt, eine starke Oxidations- und Korrosionsbe-
standigkeit auf.

[0011] Die oben genannten Glasbeschichtungsver-
fahren sind kostenintensiv und bedeuten einen relativ
hohen apparativen Aufwand. Eine Moglichkeit zur
Herstellung der gewlnschten Beschichtungen auf
Metalloxidbasis bietet die Sol-Gel Technik. Mit dem
Sol-Gel Verfahren kann eine hohe Kratz- und Abrieb-
festigkeit erreicht werden, da hier eine erhéhte An-
haftung an das Substrat erreicht wird. Die Eigen-
schaften der low-e Schicht sowie die Dotierung des
Metalloxids lassen sich durch eine definierte Variati-
on der Zusammensetzung des Sols gezielt einstel-
len.

[0012] Beim Sol handelt es sich um eine kolloidale
Suspension von Festkérperpartikeln in einem L6-
sungsmittel, wobei das Sol im hier relevanten Fall in
der Regel aus Metallsalzen oder Metallalkoholaten
als Vorstufenverbindungen besteht. Als Gel wird ein
dreidimensionales Netzwerk dieser Nanopartikel be-
zeichnet, das eine weiche Konsistenz und einen noch
erheblichen Anteil an Lésungsmitteln aufweist. Beim
Sol-Gel Prozess handelt es sich schlieRlich um ein
nasschemisches Verfahren, bei dem sich durch Hy-
drolyse- und Kondensationsreaktionen Cluster bil-
den, die sich zu einem Gel zusammen lagern. Neben
dieser Festlegung werden haufig auch Sole aus re-
dispergierten Nanopulvern und Hybridbeschichtun-
gen zur Sol-Gel Technologie gezahlt.

[0013] Hinsichtlich der Art der Aufbringung des Sols
auf das Substrat besteht eine grof3e Flexibilitat. Mog-
lich sind beispielsweise Aufbringungen mittels Ra-
keln, Fluten (Flogt Coating), Schleudern (Spin-Coa-
ting), Tauchziehen (Dip-Coating), Sprihen
(Spray-Coating), Roller-Coating, etc., die alle unter
Luftatmosphére durchgefuhrt werden kénnen.

[0014] Die Gelschicht muss abschlielend noch ei-
nem Heizprozess unterworfen werden, um das restli-
che Losungsmittel auszutreiben und um die Funkti-
onsschicht mit den gewtlinschten Eigenschaften zu
erzeugen.

[0015] Das Sol-Gel Verfahren zeichnet sich dadurch
aus, dass damit grof3e Substratflachen relativ preis-
glinstig und mit relativ geringem technischem Auf-
wand beschichtet werden kénnen, allerdings konnten
auf diese Weise nur relativ hohe Emissionsgrade er-
zielt werden. Bisher war es jedoch nicht mdglich mit
einem Sol-Gel-Verfahren Emissionsgrade unter 0,4
im Infraroten bei einem Transmissionsgrad von Uber
0,8 im Sichtbaren zu erzielen.

[Aufgabe der Erfindung]

[0016] Ziel ist es, die Herstellung einer stabilen
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low-e Beschichtung mit einem geringen thermischen
Emissionsgrad, insbesonders etwa 0,2 oder darun-
ter, mittels eines Sol-Gel-Verfahrens zu erreichen.
Der visuelle Transmissionsgrad soll dabei mehr als
0,8 betragen. Da die Verwendung von TCOs auf Me-
talloxidbasis die Warmeabstrahlung einer Oberflache
deutlich reduziert und Uberdies einen hohen Licht-
transmissionsgrad aufweist, werden diese Materia-
lien fir das Sol-Gel-Verfahren eingesetzt.

[0017] Als Beschichtungsmaterial kdnnen Metalloxi-
de, wie beispielsweise ITO (Zinn dotiertes Indiumo-
xid), FTO (Fluor dotiertes Zinnoxid) oder ATO (Anti-
mon dotiertes Zinnoxid) eingesetzt werden, die halb-
leitende Eigenschaften besitzen. Es bietet sich auch
die Verwendung weiterer Materialien an, wie CdO,
Zn0O, Cd,Sn0O,(CTO) usw., die undotiert oder mit ver-
schiedenen Substanzen dotiert sein kénnen, wie z. B.
Al:ZnO (Aluminium dotiertes Zinkoxid).

[0018] Die Vorteile von Metalloxidbeschichtungen,
die mittels Sol-Gel Technik aufgebracht werden, lie-
gen in der Oxidations- und Korrosionsbestandigkeit
sowie in der hohen mechanischen Stabilitat und Ab-
riebfestigkeit.

[0019] Die zu beschichtenden Substrate sind Glas,
glasierte Materialien und Keramiken. Auch Metalle
kénnen mit den korrosionsbestindigen Metalloxid-
schichten belegt werden. Im Allgemeinen kénnen alle
Substrate beschichtet werden, die eine Prozesstem-
peratur von mindestens 450°C aushalten.

[0020] Um nach der ,nassen" Beschichtung der
Substrate das restliche Lésungsmittel aus dem Gel
auszutreiben und um die Funktionsschicht mit den
gewulnschten Eigenschaften zu erzeugen, muf} das
Gel abschlieRend noch einem definierten Heizpro-
zess unter vorgegebener Gasatmosphare unterwor-
fen werden. Nur mit diesem speziellen, erfindungsge-
malen Ausheizverfahren kénnen die gewiinschten
Eigenschaften der Metalloxidbeschichtung, d. h.
Emissionsgrade von 0,2 und kleiner erreicht werden.

[0021] Als besonders glinstig erweist sich folgendes
Verfahren zur Erzielung einer niedrigemittierenden
Beschichtung mit den oben beschriebenen Eigen-
schaften: Zunachst wird ein entsprechendes Sol auf
Metalloxidbasis (z. B. ITO) bendtigt. Dieses Sol wird
z. B. mittels Tauchziehen (Dip-Coating) auf ein Glas-
substrat aufgebracht. Das beschichtete Glas muss
anschlieRend zur vollstdndigen Austreibung des L&-
sungsmittels und zur endgdltigen Schichtausbildung
einem vorgegebenen Temperaturprogramm sowie ei-
ner definierten Gasatmosphare unterworfen werden.

[0022] Die Zusammensetzung des Ausgangs-Sols
kann variieren, je nach gewinschter Dicke und Zu-
sammensetzung der Metalloxidschicht (z. B. Dotie-
rung, Material). Im Falle einer ITO-Beschichtung
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(Zinn dotiertes Indiumoxid) kdnnen die Ausgangsma-
terialien beispielsweise Indium, Indiumnitrat, Indium-
chlorid oder ITO-Pulver sein. Bei Verwendung nano-
skaliger ITO-Pulver liegt das ITO bereits in der spater
bendtigten Form vor und muss nicht erst erzeugt wer-
den. Die Verwendung von Indium bzw. Indiumnitrat
erleichtert dagegen die Aufbringung des Sols auf das
Substrat. Indiumnitrat 1asst sich auch aus Indium und
Salpetersaure herstellen. Indiumnitrat kann z. B. in
Ethanol und Aceton geldst werden. Acetylaceton und
Essigsdure dienen dabei als Stabilisatoren bzw.
Komplexbildner. Die Dotierung kann durch die Zuga-
be von Zinnchlorid erfolgen. Von Vorteil ist die Ver-
wendung von ITO (Zinn-dotiertes Indiumoxid) mit ei-
ner Konzentration zwischen 8 Gew.-% und 12
Gew.-% im Sol bei einem Dotierungsverhaltnis In:Sn
zwischen 95:5 und 70:30. Sehr gute Ergebnisse er-
halt man bei einer Konzentration von 10 Gew.-% und
einem Dotierungsverhaltnis von 80:20.

[0023] Bei Substraten aus Glas oder mit glasierter
Oberflache empfiehlt es sich, vorher eine Silica-
schicht auf das Glas aufzubringen, die als Schutzbar-
riere dient, da sie das Eindringen von lonen aus dem
Glas (z. B. Na* und K"} in die Metalloxidschicht ver-
hindert. Diese lonen kénnen als Storstellen die Funk-
tionsfahigkeit der low-e Schicht negativ beeinflussen.

[0024] Es kdnnen - je nach gewlnschter Schichtdi-
cke — eine oder mehrere Schichten des Sols aufge-
bracht werden. Jede einzelne (noch nasse) Schicht
wird jeweils einem Heizprozess in Normalatmospha-
re unterworfen (siehe Fig. 1) werden, um die Kristal-
lisation zu ITO zu erreichen. Bei diesem ,Zwischen-
heizen" wird das Substrat bei erhéhter Temperatur
getrocknet (1), danach langsam auf eine hdhere
Temperatur aufgeheizt (2), anschlielRend bei dieser
héheren Temperatur gehalten (3) und abschliefiend
langsam auf Raumtemperatur abzukiihlen (4). Insbe-
sonders ist folgendes Heizschema von Vorteil: Fir
die Trocknungsphase (1) eine Zeit von 15 min bis 25
min bei einer Temperatur von 140°C bis 160°C; flr
die Aufheizphase (2) 60 min bis 70 min auf 450°C bis
500°C; flr die Haltephase 20 min bis 40 min bei
450°C bis 500°C; und fur die Abkihlphase auf Raum-
temperatur mindestens 4 Stunden (um Spannungs-
risse zu vermeiden).

[0025] Nach dem Auftrag aller Einzelschichten und
zur endgultigen Ausbildung der genannten Eigen-
schaften (low-e, Stabilitat) ist ein spezielles, erfin-
dungsgemales Heizprogramm (,Endheizen”) unter
definierten Gasatmospharen notwendig (Fig. 2):
— Zunéchst erfolgt eine Aufheizung des beschich-
teten Substrats (5) unter einer oxidierenden At-
mosphare auf eine definierte Temperatur, um die
Bildung des Metalloxids zu unterstitzen. Dies
kann Sauerstoff oder Luft sein. (Bevor die Gasat-
mosphare ausgetauscht wird, wird der Ofen gege-
benenfalls kurz mit Argon gespdilt.)
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— AnschlielRend beginstigt eine weitergehende
Aufheizung auf eine héhere Temperatur (6) unter
einer reduzierenden Atmosphare (z. B. eine was-
serstoffhaltiges Gas oder Argon-Wasserstoff) und
der Verbleib unter diesen Bedingungen (7) das
Entfernen von Uberzahligem Sauerstoff sowie die
Bildung von Sauerstofffehlstellen.

— Entscheidenden Einfluss auf die Eigenschaften
der Schicht hat die abschlielende geregelte Ab-
kihlphase auf Raumtemperatur (8) unter Inert-
gasatmosphare, vorzugsweise eine Kohlendio-
xidatmosphare. Dadurch wird die Leitfahigkeit er-
héht und damit verbunden der Emissionsgrad im
Infraroten vermindert, wobei die Transmission im
Sichtbaren erhalten bleibt.

[0026] Um Spannungsrisse in Substrat und Be-
schichtung zu vermeiden sind folgende Heizraten fir
den Endheizprozess von Vorteil: unter oxidierender
Atmosphare wird mit einer Heizrate von etwa 5°C pro
Minute von Raumtemperatur auf 250°C bis 350°C
aufgeheizt; nach kurzem Spllen mit Argon wird unter
reduzierender Atmosphare mit einer Heizrate von
etwa 5°C pro Minute auf die Endtemperatur von
450°C bis 500°C aufgeheizt und das Substrat 10 min
bis 30 min unter diesen Bedingungen belassen; das
langsame Abkihlen unter Kohlendioxidatmosphare
auf Raumtemperatur erfolgt wahrend mindestens 4
Stunden.

[0027] Die Erhéhung der Leitfahigkeit bei hdheren
Temperaturen unter Anwesenheit von Kohlendioxid
wird z. B. bei Gassensoren auf ITO-Basis ausgenutzt
[Patel N.G., Makhija K.K., Panchal C.J.: Fabrication
of carbon dioxide gas sensors and its alarm system
using indium tin Oxide (ITO) thin films. Sensors and
Actuators B 21 (1994) 193-197].

[0028] Die Wirkung des Kohlendioxids Iasst sich da-
durch erklaren, dass es zum einen weder oxidierend
noch reduzierend wirkt, so dass beide oben beschrie-
benen Prozesse durch die Anwesenheit von Kohlen-
dioxid gestoppt werden. Zum anderen lagern sich
Kohlendioxid-Molekile an Zinnatome an, die sich an
der Oberflache befinden, wodurch die Leitfahigkeit
erhéht wird [Thorton E.W., Harrision P.G.: Part 1. —
Surface Hydroxyl Groups and the Chemisorption of
Carbon Dioxide and Carbon Monoxide an Tin(lV)
Oxide. J. Chem. Soc., Faraday Trans. | 71 (1975)
461-472].

Ausfiihrungsbeispiel:

[0029] Als konkretes Ausfilhrungsbeispiel sei hier
die Beschichtung eines Glassubstrates mit einem
ITO-Sol aufgefuhrt, das eine Konzentration von 10
Gew.-% bei einem Dotierungsverhaltnis In:Sn von
80:20 aufweist. Zunachst werden 8,522 g Indiumnit-
rat in reichlich Lésungsmittel vollstandig unter standi-
gem Ruihren aufgeldst, das aus Ethanol und Aceton
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im Volumenverhaltnis 1:1 besteht. Dieser Vorgang
kann einige Stunden bis mehrere Tage dauern. Der
Lasung werden dann ebenfalls unter standigem Rih-
ren im Abstand von 15 min 4,904 ml Acetylaceton
und 2,726 ml Essigsaure als Komplexbildner beige-
mischt. Nach weiteren 30 min Rihren werden 2.485
g Zinn(IV)-Chlorid-Pentahydrat zur Einstellung der
Dotierung zugeflgt. Nach weiteren 60 min Rihren
wird schlieblich 25%-ige Ammoniaklésung hinzu ge-
geben, bis die Lésung einen pH-Wert von 1,5 auf-
weist. Das Sol altert nun ungefahr 20 h an Luft (ohne
Rihren). Gegebenenfalls muss abschlieBend das
Sol durch Beigabe von Lésungsmittel (Ethanol und
Aceton im Volumenverhaltnis 1:1) auf 50 g aufgefllt
werden. Das fertige Sol sollte bis zur Verwendung
luft- und lichtdicht aufbewahrt werden.

[0030] Mit diesem ITO-Sol kénnen nun eine oder
mehrere Beschichtungen auf Glassubstrate mittels
Tauchziehen bei einer Ziehgeschwindigkeit von 20
cm/min aufgebracht werden. Nach jeder Einzel-
schicht wird die Probe folgendem Heizschema unter-
worfen: 20 min bei 150°C, Aufheizen auf 480°C in 66
min, 30 min bei 480°C, Abkihlen auf 20°C liber einen
Zeitraum langer als 4 Stunden. Die Dicke der
ITO-Schicht kann dabei Uber die Zahl der Einzel-
schichten variiert werden. Es sollten 4 Schichten auf-
gebracht werden; danach wird die Probe dem End-
heizprogramm unterworfen: Aufheizen von 20°C auf
300°C in 54 min unter Sauerstoffatmosphare, weite-
res Aufheizen von 300°C auf 480°C in 42 min unter
Argon-Wasserstoff-Atmosphare (95% Argon, 5%
Wasserstoff), 15 min bei 480°C unter Argon-Wasser-
stoff-Atmosphare (95% Argon, 5% Wasserstoff), Ab-
kdhlen auf 20°C Uber einen Zeitraum von etwa 5 Sun-
den unter Kohlendioxidatmosphare.

[0031] Die Gesamtschichtdicke der low-e Schicht
soll etwa 0,3 um bis 0,4 uym betragen. Der Emissions-
grad liegt hier bei 0,2.

[0032] Vor der Beschichtung mit dem ITO-Sol, wird
das Glassubstrat gegebenenfalls mit einer ebenfalls
im Sol-Gel-Verfahren hergestellten Silica-Schicht als
Barriere versehen. Fir die Herstellung von 120 ml Si-
lica-Sol verfahrt man wie folgt: 26,00 ml Tetraethylor-
thosilicat mit 50,75 ml 1-Propanol unter standigem
Rdhren mischen. Nach 10 min Rihren werden 0,45
ml 1-molare Salzsaure beigemischt. Nach weiteren
60 min Rahren werden 4,25 ml destilliertes Wasser
zugegeben. Nach erneutem 150 min Rihren wird
schlieflich 37,5 ml 2-Butanol beigefligt. Nach weite-
ren 30 min Rdhren altert das Sol dann 16 h an Luft
(ohne Rihren). Das fertige Sol sollte wiederum bis
zur Verwendung luft- und lichtdicht aufbewahrt wer-
den.

[0033] Die Beschichtung mit Silica-Sol erfolgt eben-
falls mittels Tauchziehen bei einer Ziehgeschwindig-
keit von 14 cm/min. Es erfolgt genau eine Silica-Be-
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schichtung auf dem Glassubstrat, nach der die Probe
folgendem Heizschema unterworfen wird: 20 min bei
150°C, Aufheizen auf 480°C in 66 min, 30 min bei
480°C, Abkuhlen auf 20°C Uber einen Zeitraum von
etwa 5 Stunden. Nach dem Heizprozess wird die Pro-
be dann, entsprechend der obigen Beschreibung, mit
der ITO-Beschichtung versehen.
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Diese Liste der vom Anmelder aufgefihrten Doku-
mente wurde aufomatisiert erzeugt und ist aus-
schiiellich zur besseren Information des Lesers auf-
genommen. Die Liste ist nicht Bestandfeill der deut-
schen Patent- bzw. Gebrauchsmusteranmeldung.
Das DPMA tbernimmt keinerlei Haftung fiir etwaige
Fehler oder Auslassungen.
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(08271

- Thorton E.W., Harrision P.G.: Part 1. — Surface
Hydroxyl Groups and the Chemisorption of Car-
bon Dioxide and Carbon Monoxide an Tin(IV) Oxi-
de. J. Chem. Soc., Faraday Trans. | 71 (1975)
461-472 [0028]
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung aus Metalloxid auf Basis eines
Sol-Gel-Prozesses, gekennzeichnet dadurch, dass
eine oder mehrere Schichten Metalloxid-Sol auf ein
Substrat aufgebracht werden, wobei nach jeder Ein-
zelbeschichtung ein Zwischenheizprozess unter Luft
stattfindet und dass nach dem letzten Zwischenheiz-
prozess in einem Endheizprozess das Substrat mit
allen Schichten unter oxidierender Atmosphare auf
héhere Temperatur aufgeheizt wird, anschlieflend
unter reduzierender Atmosphare auf eine noch héhe-
re Endtemperatur aufgeheizt wird und diese Bedin-
gung eine Weile aufrechterhalten wird und abschlie-
Rend wahrend der Abklhlphase einer Inertgasatmo-
sphére ausgesetzt wird.

2. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung gemal Anspruch 1, gekenn-
zeichnet dadurch, dass der Zwischenheizprozess fol-
gendes Heizschema (Eig, 1) aufweist: Fur die Trock-
nungsphase (1) eine Zeit von 15 min bis 25 min bei
einer Temperatur von 140°C bis 160°C; fur die Auf-
heizphase (2) 60 min bis 70 min auf 450°C bis 500°C;
fur die Haltephase 20 min bis 40 min bei 450°C bis
500°C; und fur die AbkUhlphase auf Raumtemperatur
mindestens 4 Stunden.

3. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung gemaf Anspruch 1 oder 2, da-
durch gekennzeichnet, dass der Endheizprozess fol-
gendes Schema aufweist: unter oxidierender Atmos-
phare wird mit einer Heizrate von etwa 5°C pro Minu-
te das beschichtete Substrat von Raumtemperatur
auf 250°C bis 350°C aufgeheizt; anschlielend unter
reduzierender Atmosphare mit einer Heizrate von
etwa 5°C pro Minute auf die Endtemperatur von
450°C bis 500°C aufgeheizt und das Substrat 10 min
bis 30 min unter diesen Bedingungen belassen; das
AbkUhlen unter Inertgasatmosphéare auf Raumtem-
peratur erfolgt wahrend mindestens 4 Stunden.

4. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung gemal Anspruch 1, 2 oder 3,
dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat aus
Glas, glasiertem Material, Keramik oder Metall be-
steht.

5. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung gemaft Anspruch 4, dadurch
gekennzeichnet, dass auf das Substrat vor der Be-
schichtung mit niedrigemittierenden Material eine Si-
lica-Schicht aufgetragen wird.

6. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung gemaf einem der Anspriche 1
bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem
Metalloxid um ITO (Zinn-dotiertes Indiumoxid) han-
delt, mit einer Konzentration zwischen 8 Gew.-% und
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12 Gew.-% im Sol und einem Dotierungsverhaltnis
In:Sn zwischen 95:5 und 70:30.

7. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung nach einem der Anspriiche 1
bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass wahrend des
Endheizprozesses die oxidierende Atmosphare eine
Sauerstoffatmosphare ist und dass die reduzierende
Atmosphare eine wasserstoffhaltige Atmosphare ist.

8. Verfahren zur Herstellung einer niedrigemittie-
renden Beschichtung nach einem der Anspriiche 1
bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die Abkiihlpha-
se des Endheizprozesses unter einer Kohlendio-
xidatmosphare stattfindet.

9. Niedrigemittierende Beschichtung nach einem
der Anspriche 1 bis 8 hergestellten Verfahren.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen



DE 10 2007 007 755 A1 2008.08.14

Anhédngende Zeichnungen

Ofentemperatur

Zeitdauer

Fig. 1

8/9



DE 10 2007 007 755 A1 2008.08.14

Ofentemperatur
(o]

Zeitdauer

Fig. 2

9/9



	Bibliographische Daten
	Zusammenfassung
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen

