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Otrzymywanie targetow z metali i stopow
o czystosci 3N — 4N

Przedstawiono sposoby wytwarzania targetéw z Cu, Al, Ni i z jego stopdw
z Cr, Fe, Si. Opisano wytwarzanie na drodze obrébki plastycznej, oraz
metodami metalurgii proszkéw.

1. WSTEP

Target (tarcza) jest to ksztaltka, najczesciej ptyta w postaci kola lub prostokgta
z metali, stopéw lub materiatdéw ceramicznych, stosowana jako materiat rozpylany w celu
uzyskiwania cienkich warstw, np. dla cienkowarstwowych uk}addw elektronicznych hybrydo-
wych, warstw rezystywnych lub elektroizolacyjnych, filtréw optycznych, metalografii,
mikroskopii elektronowej itp. Targety, stosowane jako katody magnetronowe, charaktery-.
zuje duza wydajnosé, stabilnos¢ parametréw, Korzystne charakterystyki réwnomiernosci
grubosci warstw, niezawodnos¢, latwosé obslugi oraz mozliwos¢ automatyzacji procesu roz-
pylania [1].

Target umieszcza sig w komorze prézniowej urzadzenia do napylania i bombarduje stru-
mieniem jonéw. Wybite w wyniku bombardowania czastki napylaja powierzchnie wyrobdw.
Target w czasie procesu rozpylania jest chtodzony.

W celu zapewnienia dobrego przylegania do plyty chlodzgcej stosuje sie warstwy po-
srednie z substancji dobrze przewodzacych: ciepto i prad elektryczny. Najczesciej po
prostu przylutowuje sie target do podioza miedzianego. farget z materialu o zlej lutow-
nosci pokrywa sig warstwg o dobrej lutownosci, np. targety Al pokrywa sie miedzig.

Targety na $wiecie wytwarzane sg w wielu firmach. Wyspecjalizowane firmy, takie jak
np. Leybold-Heraus czy Demetron, wytwarzaja po kilkaset rodzajéw targetdéw [2, 3].

Dane literaturowe na temat wytwarzania targetdéw sa bardzo skape [d, 5]. Gldéwne sposo-
by wytwarzania to topienie i odlewanie w prézni oraz prasowanie i spiekanie.

Ostateczny ksztalt targetu uzyskuje sie poprzez przerébke plastyczna i obrébke skra-
waniem. Brak jest szczeg6towych informacji dotyczacych parametréw: rafinacji prézniowej,
topienia, odlewania, prasowania, spiekania, obrébki cieplnej i plastycznej. Zebranie



tych wszystkich danych jest tym bardziej utrudnione, 2e dotyczq one znacznej ilosci me-
tali i stopdw.

Wedlug Thorntona [6] jako Zrédia napylania w magnetronach kolowych stosuje sig targe-
ty z metali: Al, Ti, V, Cr, Fe, Ni, Cu, Zr, Nb, Mo, Rh, Cd, Sn, Hf, Ta, W i Au. Ponadto
stosuje sig wiele stopdéw metali i spiekdw ceramicznych. Z przeprowadzonego w 1987 r.
rozpoznania wynika, 2e w Polsce istnialo zapotrzebowanie na nastgpujgce rodzaje targetow:

" metale - Al, Cu, Ni, Si, In, V, Ta, Ti, Pt, W, Nb
stopy - NiCr, Nife, FeCr, NiCrAl, SiCrNi, TiAl, WTi, GaAs, InSb, CdSn, SbSn, AuPt,
CrSi0, AlSi

tlenki - 5102, A1203, Sn02+5b203, In202+5102.

Wyze)j wymienione targety stosuje sig o czystodci 5N (np. Al, AlSi, Nb, Mo, Cu, Ir,
Ta, Si) i o czystosci 3N i 4N (wiekszosé stopow i tlenkdw).

Targety poddawane sg badaniom metalograficznym (makro i mikro) na jednorodno$¢ struk-
tury oraz ianalizom skladu chemicznego na zawartos$¢é zanieczyszczeri metalicznych, wegla
i gazdw.

Najpowazniejszymi zanieczyszczeniami metali i stopéw stosowanych na targety dla mi-
kroelektroniki pélprzewodnikowej sg: pierwiastki alkaliczne, tlen - w postaci zwigzane)
i rozpuszczony - inne gaZy i wegiel. Z informacji literaturowych wynika, ze wymaga sig
aby koncentracja metali alkalicznych w targetach Al i ze stopéw aluminium o czystosci 5N
nie przekraczata 0.1 ppm, zas ilo$¢ rozpuszczonych gazéw w targecie nie powinna byé wyz-
sza od 1 ppm. Dopuszczalna zawartosé poszczegdlnych zanieczyszczeri metalicznych waha sig
od 0.1 ppm do kilkudziesieciu ppm. Poziom zanieczyszczeri w targetach 3-4N jest odpowied-
nio (10-100 razy) wyzszy niz w targetach z metali 5N.

W wielu stopach, dla wyeliminowania tlenkdw i zwiazkéw metalicznych, stosuje sig fil-
trowanie cieklego stopu na filtrach ceramicznych. Ilos¢ stalych czgstek (tlenki, zwiaz-
ki miedzymetaliczne) o wymiarach 1-3 pm powinna sie mied$ci¢ w granicach 2-50 w 1 mm’
cieklego metalu.

W latach 1987-1989 w Instytucie Technologii Materialdw Elektronicznych prowadzono
prace badawcze nad otrzymyqaniem targetdw. W wyniku tych badari opracowano sposoby rafi-
nacji prézniowej oraz technologie topienia i odlewania targetdw o czystodci 3-4N z na-
stepujacych materiatdw: miedzi, niklu, aluminium, stopdw niklu z zelazem, stopdw niklu
z chromem, stopéw niklu z chromem i aluminium oraz stopdw krzemu z chromem i niklem.

Ponadto opracowano sposdb otrzymywania targetdéw SiCrNi i NiFe metodami metalurgii
proszkéw oraz wyprébowano metody tgczenia targetéw Al i SiCrNi z pogtozem miedzianym.

2. WYTWARZANIE TARGETOW Z Cu, Ni i Al O CZYSTOSCI 3-4N

Wytwarzanie targetdéw skitadalo sie z nastepujacych operacji technologicznych: rafina-
cji prézniowej, topienia i odlewania w prézni, przerdbki plastycznej, obrdbki mechanicz-
nej i kontroli parametrdw.

Jako materiatéw wyjsciowych uzyto:

- miedzi MO1B wg PN-77/H-82120

- aluminium AR1 wg PN-77/H-82160

- niklu granulowanego wg PN-67/H-82180
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‘Materialy te rafinowano w prézni. Rafinacja polegata na topieniu w piecu indukcy jnym
pod cisnieniem 10_A hPa. Stosowano kilkakrotne topienie i zamrazanie wsadu, do catkowi-
tego uspokojenia sie lustra cieczy. Nikiel topiono w tyglu z ceramiki wysokoalundowej.
MiedZ i aluminium topiono w tyglu grafitowym. Z rafinowanych metali.formowano wsady do
topienia i odlewania w prézni plaskich, kolowych odlewéw surowych. Procesy rafinacji
prézniowej, topienia i odlewania przeprowadzono w piecu PPI-30 produkc)i Zakladéw TEPRO
- Koszalin. : ;

Podczas odlewania targetéw, zaréwno do form ceramicznych jak i grafitowych, wielo-
krotnie obserwowano powstawanie jam usadowych i rzadziznw $rodkowej czesci odlewu. Wy-
nika to z naturalnej krystalizacji odlewéw o duze)j powierzchni i niewielkiej grubosci,
w zwigzku z czym odlew krzepnie poczynajac od obwodu.

Srodek 6dlewu krzepnie na koricu, co jest przyczyng powstawania wad odlewéw. Powsta-
Jqgce wady mozna czesciowo usungé poprzez kucie na gorgco.

W celu wyeliminowania wad odlewéw postanowiono skonstruowaé uklad odlewniczy umozli-
wiajacy krystalizacje kierunkowg od $rodka do obrzeza odlewu. '

Schemat uktadu przedstawiono na rys. 1.

Przeprowadzone préby wykazaly skutecznosé zastosowanego ukladu w eliminacji dotych-
czasowych wad.

Na rys. 2 na fotomikrografiach pokazano przykladowg strukture targetu NiFe20 (zdje-
cia ze $rodka i brzegu targetu). ;

Wykonane powyze) opisanym sposobem targety poddano badaniom defektoskopowym, metalo-
graficznym oraz wykonano badania zawartosci wegla i gazéw. Przykladowe wyniki analiz
podano w tablicy 1.
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Rys. 1. Uklad odlewania targetu

1 - wlewnica grafitowa,
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Tablica 1. Zawarto$é¢ C, 02, N2' H2 w wybranych targetach

Lp. Rodzaj targetu é b 02 A NZ HZ
i jego $rednica %
g Ni §173 0.0142 0.1065 0.0012 0.00118
2 Cu 9173 0.0124 0.0095 0.007 0.00023
2 ] Al P173 0.0685 - - -
4 Al @100 0.0657 0.0147 0.0017 0.00026
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Stezenia zanieczyszczeri gazami okreslono na analizatorze firmy Leco. Targety z Al
poddano dodatkowe) obrdébce polegajacej na wytworzeniu warstwy lutownej, pozwalajgce) na
przylutowanie targetu do chiodzonego podioia.

Warstwe lutowng otrzymywano poprzez miedziowanie w palniku plazmowym albo poprzez
platerowanie wybuchowe miedzig spodniej powierzchni targetu Al.

3. WYTWARZANIE TARGETOW NiCr, NifFe i SiCrNi

3.1. Targety NiCr50 i Nife

Targety ze stopdw niklu z zelazem i chromem otrzymuje sie przez topienie i odlewanie
w prézni odpowiednich nieporowatych ksztaltek a nastepnie przez obrébke mechaniczng. -
Sktadniki stopowe i stopy wczedniej rafinuje sig w prézni. Rafinmacja polega gidéwnie na:
odgazowaniu metalu. ’ '

Z literatury wiadomo, 2e rozpuszczalnos¢ gazéw w metalach jest zalezna od cisnienia
czgstkowego i temperatury procesu. Degazacjé, nawet przy najnizszych cignieniach, mozli-
wych do osiggniecia w piecach prézniowych nie prowadzi do catkowitego usuniecia gazdw.
Jest ona uzalezniona od materialéw tygla i formy odlewniczej oraz powierzchni kontaktu:
metal-tygiel i metal-forma, ktére sg bardzo czesto Zrdédiem zanieczyszczeri. Jako przyklad
mozna poda¢ reakcje zelaza z materiatem tygla z tlenku glinu. Reakcja przebiega wg za-
pisu: ;

3Fe + AIZD} =—= 3Fe0 + 2Al1

Ponadto w prézni nastgpuje absorbcja gazdéw. W tablicy 2 podano za Moore [B] stezenie
02 i N.
Tablica 2. Stezenie 02 i N2 w cieklym niklu w zaleznosci od stegzeri czgstkowych

tych gazéw wg (8]

Lp. Py, hPa vigRogie Py Pa P
2 TR |, 2 N, - 1074
2 & 2
1 0.001 1.5 27 1.7
2 0.020 4.0 50 3.0
3 0.100 15.0 760 8.0

Z przytoczonych informacji literaturowych wynika, Ze mozliwosci odgazowania w prdézni
stopéw NiFe i NiCr s bardzo ograniczone. Dlatego poza rafinacja prézniows przeprowadzo-
no préby odtleniania stopéw za pomocg dodatkdw stopowych (odtleniaczy) Si lub Mg.

Materiatami wyjSciowymi do wytwarzania targetéw byly metale: Ni, Fe i Cr, zawieraja-
ce dos¢ znaczne ilosci zanieczyszczeri gazowych. W tablicy 3 podano podstawowe informa-
cje o materiatach wyjsciowych.

Stopy wykonano z wczesniej przetopionego w prézni 2elaza i niklu. Stopy NiCr podda-
wano dodatkowej obrébce prézniowej po wykonaniu stopu. Obrébka ta polegata na kilkakrot-
nym przegrzewaniu i zamrazaniu cieklego stopu.
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Rys. 2. Mikrostruktura targetu NiFe20
a) srodek tarczy
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Rys. 2. Mikrostruktura targetu NiFe20

b) obrzeze tarczy



Tablica 3. Zawartosc¢ C, 02, NZ’ H2 w wybranych materiatach do wytwarzania targetdw

€ G N H
Lp. Nazwa materiatu 2 Z 2
1 | Chrom 98.5% (ZSRR) 0.030 0.0154 0.1486 0.00056
2 | Nikiel
- granulki N1E - 0.0237 - -
- granulki NSH 0.016 0.1635 0.0008 0.00045
3 | Zelazo armco 0.025° 0.1427 0.0035 0.00027
- rafinowane
prézniowo 0.021 0.0763 0.0046 0.00038

3.1.1. Targety NiCr50

Stopy NiCr wykonano przez bezpodrednie stapianie skladnikéw tj. Ni i Cr. Topienie
1 odlewanie wykonywano w piecu indukcyjnym prézniowym (PPI-30).

Do topienia stosowano tygle z tworzywa A180. Odlewanie nastepowalo do wlewnic grafi-
towych pokrytych A1203 lub ZrO2 albo nie pokrytych.

Topienie metalu odbywalo sie w prézni o cisnieniu ok. 10_4 hPa. Po stopieniu wygrze-
wano ciecz okoto 2 godz. i po dwukrotnym zamrazaniu nastepowato odlewanie przegrzanej
0 ok. 200 K kapieli. Otrzymane targety byly poprawne pod wzgledem sk}adu chemicznego
i Jjakosci powierzchni. Stwierdzonmo jednak w kilku przypadkach obecno$é pecherzy gazo-
wych. Odlewano targety ¢ 100 i 4 173.5 mm. Naprawe wad (jamek) prowadzono spawaniem

stopem NiCr w argonie.

3.1.2. Targety NiFe20

Stopy NiFe20 wykonywano przez bezposrednie stapianie sktadnikéw w piecu indukcyjnym
prézniowym w tyglu ceramicznym z materiatu A180. Po odpompowaniu komory pieca do okolo
l(]'A hPa topiono wsad, a nastgpnie wygrzewano go w prézni przez ok. 2 godziny zamraza-
Jgc 2-3 razy. Stop odlewano w prézni do wlewnicy grafitowej pokrytej mieszanina AlZO3
i Zr02 ze szktem wodnym. Przegrzanie odlewanego stopu nie przekraczato 200 K. Odlewy
miaty gtadka powierzchnig. Struktura odlewu by}a gruboziarnista, krucha, trudno obra-
bialna metodami obrdbki skrawaniem. Strukture poprawiono przez obrdbke cieplng polega-
Jaca na wyzarzaniu w prézni, w temperaturze ok. 1250°C, w czasie ok. 1.5 godziny w tem-
peraturze ok. lZOO“C; w czasle 4 godzin, a nastegpnie chtodzono razem z piecem. Obrébka
cieplna pozwalata na zmniejszenie wielkosci ziarna, ale w jej wyniku na powierzchni od-
lewdw ujawnity sie drobne peknigcia, ktdre powigkszyly sie w czasie obrébki mechanicznej.

W celu wyeliminowania tych wad prowadzono prdby modyfikowania cieklego stopu poprzez
dodatek ok. 0.5% Si lub 0.1 Mg.

Uzyskano pewne efekty rozdrobnienia ziarna. Obrabialnosé odlewu byta zia i dlatego
oceniono te efekty jako niewystarczajace. Dopiero zastosowanie kucia na goraco poprawi-
to znacznie strukture odlewu i polepszylo jego obrabialnosé.
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3.2. Targety SiCr37Nil0

Targety wykonano w postaci surowych odlewéw, o $rednicy do 200 mm i grubosci co naj-
mniej kilkunastu mm. Stopy wykonywano poprzez stapianie bezposrednie sktadnikéw w préz-
ni w tyblu ceramicznym.

Odlewanie nastepowalo do wlewnic grafitowych pokrytych warstwa A1203. Temperatura od-
lewanego stopu wynosita ok. 1470°C. Otrzymane w pierwszych prdébach odlewy po zakrzepnig-
ciu pekaty na calej powierzchni z przewagg peknigé¢ promieniowych. Dla uniknigcia peknigcé
zmodyfikowano wlewnice wstawiajac w jej srodku trzpieri grafitowy o $rednicy okoio 8 mm.
Powyzszy zabieg pozwolil na eliminacje w znaczne] mierze makropekniec, lecz nie udalo
sie uzyska¢ targetu bez mikropeknieé, szczegdlnie w $rodkowej czegsci targetu. Peknigcia,
nawet niewielkie, w czasie eksploatacji targetu powigkszaja sig, stajq sig skrosne
i uniemozliwiajg dalsza eksploatacjg targetu.

W celu usuniecia wad rozpoczeto badania nad otrzymywaniem targetu SiCrNi metoda meta-
lurgii proszkéw [7]. Stosowano nastepujaca procedurg: otrzymany przez zmielenie stopu
proszek zsypywano do form, zageszczano wibracyjnie i spiekano w prézni 5.10_5 hPa,

w temperaturze ok. 1250°C, w czasie ok. 1 godziny. Otrzymane w ten sposéb targety miaty
jednorodng strukture, bez wad powierzchniowych i peknigc.

Najlepsze wyniki spiekania otrzymano przy stosowaniu formy grafitowe] pokrytej ZrOz.

Wykonano préby poprawy wiasnosci eksploatacyjnych targetdéw poprzez wytworzenie na
ich spodniej powierzchni warstwy lutownej pozwalajace]j na przylutowanie targetu do chio-
dzonego podtoza miedzianego. Warstwe lutowng wytwarzano przez elektrolityczne nanoszenie
miedzi i napylanie plazmowe miedzi. Pomiedziowane targety lutowane byly do podioza mie-
dzianego spoiwem miekkim (SnPb) i spoiwem twardym (CuPB8SnéNil0) z zastosowaniem topnikédw
chlorkowych.

W przypadku pokrycia plazmowego stwierdzono po zalutowaniu odwarstwienie sig pokrycia
wraz ze spoiwem od powierzchni targetu. Préby technologiczne wykazaty, ze lutowanie przy
pomocy lutu miekkiego daje polgczenie o wytrzymaiosci wigksze] niz wytrzymatosc¢ materia-

tu targetu.

4. PODSUMOWANIE

W czasie prac badawczych stwierdzono, ze:

1. Rafinacja prézniowa stopdéw na osnowie Ni, Fe i Cr polegajgca na wielokrotnym przeta-
pianiu i odlewaniu w prézni o cisnieniu lﬂ_a hPa i nizszym, nie pozwala na catkowite
odgazowanie stopu. Potwierdzono znaczny wptyw materiatu tygla i dodatkéw stopowych
odtleniajacych (Si, Mg, Al), na jakos¢ odlewu prézniowego.

2. Lite tarcze z niektdrych materiatéw (np. NiFe) przeznaczonych na targety mozna uzys-
kaé poprzez kompleksowa obrdbke polegajaca na topieniu i odlewaniu w prézni oraz
przerdbce plastycznej na gorgco.

3. Niewielkie wady odlewnicze targetéw mozna naprawiac poprzez napawanie w argonie ma-
teriatem przetopionym w prézni.

4. Lite ksztattki z materialéw kruchych (np. ze stopéw SiCrNi) mozna otrzymaé poprzez
spiekanie w prézni proszkéw otrzymanych przez mielenie stopdéw wytapianych w prézni.
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5. Zawartos$é gazéw w stopach rafinowanych i odlewanych w prézni i przerobionych na gorg-

co w powietrzu, naprawionych przez napawanie oraz otrzymanych na drodze metalurgii
proszkéw jest niska i nie sprawia zadnych klopotéw eksploatacyjnych w napylarkach
magnetronowych.

Wedtug opisanych powyze]j technologii.wytworzono kilkaset sztuk targetéw o czystosci

3-4N na zaméwienie zakladdw produkcyjnych i wyzszych uczelni. Zgodnie z ocenami uzytkow-
nikéw napylane z targetéw'warstwy" odpowiadaly parametrami zalozeniom.
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