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Beschreibung

W-NI SPUTTERTARGET

[0001] Die Erfindung betrifft ein W-Ni Sputtertarget sowie seine Verwendung flr die Herstellung
elektrochromer Schichten. Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines
W-Ni Sputtertargets liber die pulvermetallurgische Route.

[0002] Elektrochromes Verhalten kann breit als eine anhaltende und reversible Anderung der
optischen Eigenschaften eines Materials, welche durch ein angelegtes elektrisches Feld oder
einen elektrischen Strom induziert wird, definiert werden. Vorteile einer solcherart entstandenen
farblichen Veranderung sind beispielsweise sehr hohe mdgliche Kontraste bei gleichzeitig kur-
zen Schaltzeiten sowie keine Einschrankung bezliglich des Sichtwinkels auf das elektrochrome
Material. Diese Vorteile machen elektrochrome Materialien, insbesondere elektrochrome
Schichten, interessant flir den Einsatz in elektrochromen Displays und in weiterer Folge zum
Beispiel fur intelligente Glaser (,Smart Glass®).

[0003] Elektrochrome Schichten bzw. Schichtsysteme koénnen (ber Verfahren der physikali-
schen Gasphasenabscheidung (physical vapor deposition = PVD) hergestellt werden. Dabei
handelt es sich um ein Verfahren zur Beschichtung, bei dem die Schichtbildung durch Uberfiih-
ren der schichtbildenden Teilchen aus einem Target in die Gasphase und der Kondensation auf
dem zu beschichtenden Substrat stattfindet. Ziel des Verfahrens ist es, homogene Schichten
mit gleichmaRiger Schichtdicke sowie homogener Zusammensetzung abzuscheiden.

[0004] Schichten die bekanntermalien elektrochromes Verhalten zeigen sind zum Beispiel die
Ubergangsmetalloxide WO;, MoOs, V,0s, TiO,, Nb,Os und NiO,H,. Wolframoxid WO; wird
durch den Einbau von H" oder Li* lonen kathodisch gefarbt, NiO, hingegen kathodisch durch
den Einbau von Li* lonen entfarbt. Die Kombination dieser beiden Oxide als Elektrodenschich-
ten ist fur den Einsatz in effizienten elektrochromen Displays oder Glasern optimal. Eine weitere
Verbesserung kann dadurch erzielt werden, wenn zum Beispiel an Stelle von reinen NiOy
Schichten W-Ni Mischoxidschichten verwendet werden, da damit das Schaltverhalten und die
Stabilitat der elektrochromen Displays weiter verbessert werden kann.

[0005] Elektrochrome Schichten aus W-Ni Mischoxiden sind bereits seit vielen Jahren bekannt
und wurden zum Beispiel in ,Lee, Electrochromic behavior of Ni-W oxide electrodes, Solar
Energy Materials and Solar Cells 39 (1995)155-166" beschrieben. Darin findet sich auch ein
besonders vorteilhaftes atomares Verhaltnis von W/Ni im mit W legierten NiO, (W-Ni-Mischoxid)
von etwa 0,33. Bei diesem Verhaltnis ist der Ladungstransferwiderstand optimal um ein mdg-
lichst schnelles optisches Schaltverhalten der elektrochromen Schicht zu gewahrleisten.

[0006] Fir dieserart hergestellte elektrochrome Schichten werden zum Beispiel Sputtertargets
aus W-Ni Legierungen eingesetzt, die Uber reaktives Magnetron-Sputtern unter Sauerstoff zu
W-Ni Mischoxidschichten abgetragen werden. Auch oxidische Targets sind bereits aus dem
Stand der Technik bekannt. Die Herstellung elektrochromer Vorrichtungen, wie zum Beispiel
elektrochromer Glaser, ist beispielsweise in der EP 1 696 261 A1 oder auch der US 2010
0245973 A1 beschrieben.

[0007] Die Abscheidung von Ni-Oxidschichten zur Herstellung eines elektrochromen Materials
von einem hauptsachlich metallischen Target ist in der WO 2000 71777 A1 beschrieben. Durch
geringe Zugaben eines weiteren Elements wird eine Verringerung oder Vermeidung des Fer-
romagnetismus im Target angestrebt. Dies erfolgt beispielsweise bei einer Zugabe von W in Ni
von etwa 7at%, durch eine Erniedrigung der Curietemperatur des Ni-Mischkristalls. Dieser
Zusammenhang ist auch deutlich aus dem W-Ni Phasendiagramm (siehe Figur 1) ersichtlich.

[0008] Derzeit eingesetzte Sputtertargets aus W-Ni Legierungen werden bevorzugt Uber ther-
misches Spritzen hergestellt. Die Verwendung von Ni- und W-Pulver als Ausgangsmaterial zur
Fertigung der Targets hat zur Folge, dass teilweise reines Nickel im Targetmaterial vorliegt,
welches ferromagnetische Eigenschaften zeigt. Diese ferromagnetischen Bereiche sind fir das
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Magnetron-Sputtern von Nachteil, da sich dadurch unterschiedliche Beschichtungsraten erge-
ben und damit die Homogenitat der abgeschiedenen Schicht nachteilig beeinflusst wird.

[0009] Zudem sind bei thermischen Spritzverfahren nur begrenzt hohe Materialdichten einstell-
bar. Niedrige Dichten des Sputtertargetmaterials beeinflussen ebenfalls die Beschichtungsraten
negativ. Weiters sind mittels thermischen Spritzens nur begrenzte Materialstarken einstellbar,
was die Materialausnutzung und Einsatzdauer der Targets limitiert.

[0010] Ein weiterer Nachteil sind die herstellbedingt im Spritzpulver enthaltenen metallischen
Verunreinigungen, die sich im hergestellten Targetmaterial direkt abbilden. Verunreinigungen in
den gesputterten Schichten kdnnen die optischen Schichteigenschaften nachteilig beeinflussen.

[0011] Zusatzliche nichtmetallische, insbesondere oxidische oder dielektrische Einschllsse
oder Phasen, die beim thermischen Spritzen in das Targetmaterial eingelagert werden konnen,
fuhren zu einer erhdhten Partikelanzahl beim Sputtern, die wiederum die Eigenschaften der
gesputterten Schicht (Haftung, spezifischer elektrischer Widerstand, Schichthomogenitat) und
den Beschichtungsprozess (hohe Arc-Raten) nachteilig beeinflussen kénnen.

[0012] Weitere Moglichkeiten zur Herstellung von Sputtertargets aus W und Ni sind in der
JP 2000 169923 A, der US 2009 022614 A1, der JP 2009 155722 A sowie der WO 2010
119785 A1 angefuhrt. Die JP 2000 169923 A beschreibt die schmelzmetallurgische Herstellung,
die US 2009 022614 A1 und die JP 2009 155722 A beschreiben die pulvermetallurgische Her-
stellung von W-Ni Sputtertargets mit geringen W-Gehalten unter 20at% (44wt%).

[0013] Die WO 2010 119785 A1 zeigt die Herstellung von W-Ni Sputtertargets mit sehr hohen
W-Gehalten von mehr als 70at% (88wt%).

[0014] Wie bereits oben beschrieben sind ausreichend hohe Verhéltnisse an W/Ni, zum Bei-
spiel 0,33, flr eine Anwendung in elektrochromen Schichten optimal. Dieses Verhaltnis ent-
spricht einem W-Gehalt in Ni von etwa 50 wt%. Wie aus dem Phasendiagramm (siehe Figur 1)
ersichtlich treten bereits bei W-Gehalten von etwa 30 wt% intermetallische Phasen auf. Insbe-
sondere ist ein Auftreten der spréden NisW Phase unvermeidlich, bei noch héheren W-Gehalten
kdnnen auch beispielsweise NiW oder NiW, vorliegen.

[0015] Mit dem Begriff intermetallische Phasen werden Phasen bezeichnet, die in bindren,
terndren oder auch Mehrstoffsystemen auftreten und deren Existenzbereich sich nicht bis zu
den reinen Komponenten fortsetzt. Sie besitzen haufig von den Kristallstrukturen der reinen
Komponenten abweichende Kristallstrukturen sowie Anteile nichtmetallischer Bindungstypen.
Intermetallische Phasen sind vor allem durch eine wertigkeitsfremde Zusammensetzung und
einen endlichen Homogenitatsbereich, das heilt eine enge stdchiometrische Zusammenset-
zung gekennzeichnet. Intermetallische Phasen sind haufig sprdd, besitzen also geringe Zahig-
keit was sich in weiterer Folge meist nachteilig auf das Targetmaterial auswirkt.

[0016] Die Aufgabenstellung der Erfindung ist es, ein W-Ni Sputtertarget mit einem fir die
beschriebene Anwendung optimalen Zusammensetzungsbereich sowie Eigenschaftsprofil und
Geflige (auch Mikrostruktur) unter Vermeidung der erwdhnten Nachteile bereitzustellen. Weiters
ist es Aufgabe der Erfindung, ein Herstellverfahren fur ein W-Ni Sputtertarget unter Vermeidung
der erwahnten Nachteile bereitzustellen. Das erfindungsgemafie Herstellverfahren soll die
Herstellung eines W-Ni Sputtertargets mit hohem Reinheitsgrad sowie homogenem und fein-
kornigem Geflge ermoglichen. Weiters soll das Herstellverfahren kostenginstig und reprodu-
Zierbar sein.

[0017] Gel6st wird die Aufgabe durch die unabhangigen Anspriche. Vorteilhafte Ausgestaltun-
gen ergeben sich aus den abhangigen Ansprlichen.

[0018] Ein erfindungsgemales Sputtertarget enthalt zwischen 45 und 75 wt% W, Rest Ni sowie
Ubliche Verunreinigungen. Es ist dadurch gekennzeichnet, dass es Ni(W)- Phase, W-Phase
sowie keinen oder unter 10% an einer Schnittflaiche des Targetmaterials gemessenen mittleren
Flachenanteil intermetallischer Phasen enthalt.

[0019] Bei der Ni(W)-Phase handelt es sich, wie auch aus dem Phasendiagramm (Figur 1)
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ersichtlich, um reine Ni-Phase oder mit W legierten Ni-Mischkristall, bevorzugt um mit W gesat-
tigten Ni-Mischkristall. Eine Sattigung mit W ist bei etwa 35wt% (15at%) gegeben (siehe Figur
1). Die W-Phase hat hingegen nur eine sehr geringe Loslichkeit fur Ni.

[0020] Bei den intermetallischen Phasen kann es sich beispielsweise um die intermetallische
Ni;W Phase handeln, es ist jedoch auch das Auftreten anderer intermetallischer Phasen (NiW,
NiW,) im System Ni-W und insbesondere im angestrebten Zusammensetzungsbereich méglich.
Ein Anteil an intermetallischen Phasen von gréRer 10% kann einerseits dazu fuhren, dass durch
die zum restlichen Target unterschiedliche Sputterrate intermetallischer Phasen ein ungleich-
mafiger Abtrag Uber das Targetmaterial und damit Schwankungen in der Dicke der abgeschie-
denen Schicht entstehen. Weiters kdnnen im Geflge des Targetmaterials vorhandene interme-
tallische spréde Phasen zu Arcing (lokales Aufschmelzen durch Entstehung eines Lichtbogens)
oder verstarkter Partikelbildung fihren. Andererseits wird durch die geringe Zahigkeit der inter-
metallischen Phasen die Handhabung des Targets erschwert.

[0021] Bevorzugt enthalt ein erfindungsgemafes Sputtertarget unter 5% an einer Schnittflache
des Targetmaterials gemessenen mittleren Flachenanteil intermetallischer Phasen.

[0022] Das Auftreten intermetallischer Phasen in einem erfindungsgemalfen Sputtertarget kann
sehr einfach mittels Roéntgendiffraktometrie (XRD) (unter Beriicksichtigung der jeweiligen ront-
genographischen Nachweisgrenze) unter Verwendung der relevanten JCPDS-Karten nachge-
wiesen oder ausgeschlossen werden.

[0023] Fir die Bestimmung des Anteils an intermetallischen Phasen den ein erfindungsgema-
es Sputtertarget enthalt, wird der mittlere Flachenanteil an einer Schnittflache analysiert. Dafur
wird ein metallographischer Schliff hergestellt und licht- oder elektronenmikroskopisch unter-
sucht. Ein metallographischer Schiiff ist als zweidimensionaler Schnitt durch das dreidimensio-
nale Targetmaterial zu verstehen. Mittels kommerziell erhaltlicher Bildauswertesoftwares kon-
nen an so erzeugten mikroskopischen Aufnahmen Flachenanalysen durchgefiihrt werden. Dies
erfolgt Uber eine Bildanalyse zur Bestimmung einzelner Phasenanteile des genannten Gefliges
typischerweise Uber eine Kontrastierung der zu unterscheidenden Phasen. Mittels geeigneter
Atzverfahren kénnen schwer unterscheidbare Phasen weiter kontrastiert werden. Im vorliegen-
den Fall ist die intermetallische Ni;W Phase iiber Atzen mit einer entsprechend geeigneten
Atzlésung (z.B. 85 ml Ammoniaklésung und 5 ml Wasserstoffperoxid 30%ig) vom Ni-
Mischkristall (Ni(W)-Phase, mit W gesattigter Ni-Mischkristall) unterscheidbar und es kann der
Flachenanteil bestimmt werden. Je nach Gefiigezustand sind aber auch alternative Atzldsungen
und Verfahren denkbar. Der mittlere Flachenanteil wird als arithmetisches Mittel aus 5 Messun-
gen des Flachenanteils gemessen an 5 Bildausschnitten mit einer Gréfde von 100 x 100 ym
eines metallographischen Schliffes, aufgenommen mit 1000-facher Vergréf3erung, berechnet.

[0024] Das Auftreten intermetallischer Phasen hat jedoch keinen Nachteil in Bezug auf die
magnetischen Eigenschaften eines erfindungsgemafien Sputtertargets, da die im System W-Ni
auftretenden Ni-enthaltenden intermetallischen Phasen nicht ferromagnetisch sind.

[0025] Bei einem W-Gehalt in einem erfindungsgemafien Sputtertarget von kleiner 45 wt% tritt,
wie aus dem Phasendiagramm in Figur 1 ersichtlich, bevorzugt die spréde Ni;W Phase auf. Bei
noch geringeren Anteilen an W kann es bereits zum Auftreten von ferromagnetischer Ni-Phase
kommen. Bei W-Gehalten von groRer 75 wt% ist die Harte des Targetmaterials bereits zu hoch,
um eine optimale und wirtschaftliche Verarbeitbarkeit gewahrleisten zu kénnen. Weiters ist das
Auftreten der intermetallischen Phasen NiW und NiW, bei diesen Gehalten bereits stark be-
ginstigt. Zusatzlich kann bei W Gehalten von kleiner 45 wt% sowie grofier 75 wt% das flr eine
optimale Funktionsweise einer mittels eines erfindungsgemalien Sputtertarget abgeschiedenen
elektrochromen Schicht erforderliche W/Ni Verhaltnis nicht mehr optimal erreicht werden.

[0026] Mit Ublichen Verunreinigungen werden herstellbedingte Verunreinigungen an Gasen
oder begleitenden Elementen bezeichnet, die aus den verwendeten Rohstoffen stammen. Der
Anteil solcher Verunreinigungen in einem erfindungsgemalen Sputtertarget liegt bevorzugt im
Bereich von unter 100 ug/g (entspricht ppm) fir Gase (C, H, N, O), sowie unter 500 ug/g fr
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andere Elemente. Geeignete Verfahren zur chemischen Elementanalyse sind bekanntlich ab-
hangig vom zu analysierenden chemischen Element. Fir die chemische Analyse eines erfin-
dungsgemalen leitfahigen Targetmaterials wurden ICP-OES (Optische Emissionsspektrometrie
mit induktiv gekoppeltem Plasma), RFA (Rdntgenfluoreszenzanalyse) und GDMS (Glow
Discharge Mass Spectrometry) verwendet.

[0027] Ein erfindungsgemales Sputtertarget weist bevorzugt einen Sauerstoffgehalt auf der
unter 100 pg/g, besonders bevorzugt unter 90 ug/g, weiter bevorzugt unter 75 ug/g, noch weiter
bevorzugt unter 50 pg/g liegt.

[0028] Der Sauerstoffgehalt kann einfach Gber ICP-OES bestimmt werden.

[0029] Ein erfindungsgemales Sputtertarget ist dadurch gekennzeichnet, dass dessen Harte
bevorzugt unter 500 HV10 liegt.

[0030] Es hat sich herausgestellt, dass bei Harten von kleiner 500 HV10 eine ausreichende
Zahigkeit des Targetmaterials optimal gewahrleistet werden kann. Dadurch wird die Handha-
bung wahrend des Herstellprozesses vereinfacht, beispielsweise bei einer optional durchgefiihr-
ten mechanischen Bearbeitung. Auch wahrend des Einsatzes, vor allem in einer Ausflihrungs-
form als einteiliges Rohrtarget, ergibt sich durch eine Harte von kleiner 500 HV10 eine signifi-
kante Vereinfachung in Bezug auf die Handhabung.

[0031] Die Harte in HV10 (Vickersharte) ist hier als arithmetisches Mittel ermittelt aus 5 Harte-
messungen zu verstehen.

[0032] Ein erfindungsgemales Sputtertarget weist bevorzugt eine relative Dichte von mehr als
96% auf. Besonders vorteilhaft ist eine relative Dichte von mehr als 99%. Je héher die Dichte
des Targets umso vorteilhafter sind dessen Eigenschaften. Targets mit geringer relativer Dichte
weisen einen hoheren Anteil an Poren auf, welche ein virtuelles Leck und oder eine Quelle von
Verunreinigungen und Partikeln wahrend des Sputterprozesses sein kdnnen. Aufderdem neigen
Targets mit geringer Dichte dazu, Wasser sowie andere Verunreinigungen aufzunehmen, was
infolgedessen zu schwer kontrollierbaren Prozessparametern flhren kann. Auf3erdem ist die
Abtragsrate von nur gering verdichtetem Material wahrend des Sputterprozesses niedriger als
von Material mit héherer relativer Dichte.

[0033] Die relative Dichte kann bekanntlich einfach (iber das archimedische Prinzip mittels
Auftriebsverfahren bestimmt werden.

[0034] Durch Einbau eines erfindungsgemalien Sputtertargets in unterschiedlichen Beschich-
tungsanlagen sowie flir die Beschichtung von Substraten unterschiedlicher Geometrien werden
verschiedene geometrische Anforderungen an ein erfindungsgemafes Sputtertarget gestellt.
So kann ein solches in Form eines Flachtargets, beispielsweise als Platte oder Scheibe, als
Stange, als Rohrtarget oder als anderer komplex geformter Kérper vorliegen.

[0035] Bevorzugt ist ein erfindungsgemales Sputtertarget ein rohrférmiges Sputtertarget.

[0036] Durch eine Ausfuhrung als Rohrtarget ist eine erh6hte mogliche Ausnutzung im Ver-
gleich zu Flachtargets gegeben. Durch eine die Ausfuhrung als Rohrtarget ergeben sich weiters
besondere Vorteile in Bezug auf die Eigenschaften des Sputtertargets. Durch das besonders
ginstige Oberflache zu Volumenverhadltnis, insbesondere bei niedrigeren Wandstarken ergibt
sich ein besonders gutes Ausgasverhalten wahrend des Herstellverfahrens. So kdnnen beson-
ders niedrige Gehalte gasformiger Verunreinigungen, insbesondere Sauerstoff verwirklicht
werden.

[0037] Weiter bevorzugt handelt es sich bei einem erfindungsgemafien Sputtertarget um ein
einteiliges Rohrtarget.

[0038] Durch die bevorzugte Ausflihnrung als einteiliges Rohrtarget kénnen besonders homoge-
ne Schichten auf grof3flachige Substrate abgeschieden werden, da keine Diskontinuitaten (bei-
spielsweise Fugen, Hinterschneidungen, Rickstdande von Lotmaterial, Verunreinigungen im
Fugenbereich) zwischen einzelnen Targetstlicken (Segmenten) vorhanden sind.
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[0039] Durch die Ausfilhrung als einteiliges Rohrtarget kénnen Verschiebungen einzelner Tar-
getstlicke durch unterschiedliche Temperaturen oder Temperaturzyklen wahrend des Beschich-
tungsprozesses im Gegensatz zu mehrteilig ausgefilhrten Rohrtargets vermieden werden.
Zusatzlich ist die Homogenitat des Targetmaterials in Bezug auf die chemische Reinheit oder
die Mikrostruktur bei einteilig ausgeflihrten Rohrtargets besser als bei mehrteilig ausgefiihrten
Rohrtargets.

[0040] Ein erfindungsgemalies Sputtertarget kann jedoch nicht nur als einteiliges Rohrtarget
ausgeflhrt werden. So kann dieses sowohl als ein- oder mehrteiliges Rohrtarget vorliegen als
auch Uber die Lange verschiedene Bereiche mit unterschiedlichen Aufiendurchmessern oder
relativen Dichten aufweisen (,Hundeknochen®-/“Dog Bone“-Target). Mit einer solchen Ausfih-
rungsform kann beispielsweise ein ungleichmafliger Abtrag des Sputtertargets an den Enden
des Targetmaterials (,cross-corner Effekt*) reduziert oder weitgehend vermieden werden. Auch
ein Target mit Bereichen unterschiedlicher Durchmesser kann sowohl ein- als auch mehrteilig
ausgefihrt sein.

[0041] Weiters kann ein erfindungsgemalles Sputtertarget eine korrosionsbestandige Schutz-
vorrichtung beispielsweise in Form einer Lackierung oder Kunststoffbeschichtung zumindest an
Teilen des Innendurchmessers aufweisen.

[0042] Ein erfindungsgemalles Sputtertarget weist bevorzugt einen an einer Schnittflache des
Targetmaterials gemessenen Flachenanteil an W-Phase zwischen 15% und 45% auf.

[0043] Ein Flachenanteil an W-Phase von kleiner 15% kann bereits mit einem erhéhten Anteil
an sproder Ni;W Phase oder ferromagnetischer Ni-Phase einher gehen und demnach zu
schlechterem Sputterverhalten sowie im ersten Fall auch zu verringerter Zahigkeit des Target-
materials fiihren. Flachenanteile an W-Phase von grofer 45% kdnnen sich bereits negativ auf
die Harte des Targetmaterials und die Verarbeitbarkeit auswirken.

[0044] Der Phasenanteil der W-Phase wird ebenso wie der Flachenanteil der intermetallischen
Phasen Uber geeignete Auswertung eines metallographischen Schliffbildes wie oben beschrie-
ben bestimmt.

[0045] Ein erfindungsgemales Sputtertarget weist bevorzugt eine durchschnittliche Korngréfie
der W-Phase von kleiner 40um, weiter bevorzugt kleiner 20um, auf.

[0046] Eine durchschnittliche KorngréRe der W-Phase von kleiner 40um, weiter bevorzugt
kleiner 20um, flhrt zu einem besonders gleichmafRigen Sputterverhalten und damit zur Ab-
scheidung besonders homogener Schichten mit besonders gleichmafiger Dicke. Zusatzlich
wird die Kerbwirkung der W-Phase damit gering gehalten und in Folge eine ausreichende Za-
higkeit des Targetmaterials optimal gewahrleistet.

[0047] Agglomerate aus mehreren Kérnern der W-Phase konnen Ausmalie von 40um im
Durchmesser Uberschreiten, solche Agglomerate sind jedoch nicht als einzelne Kérner der W-
Phase in einem erfindungsgemafen Sputtertarget zu verstehen.

[0048] Die durchschnittliche Korngréfie der W-Phase kann einfach (ber ein Linienschnittverfah-
ren, wie beispielsweise in der ASTM E112-12 angegeben, an einem metallographischen
Schliffbild bestimmt werden.

[0049] Ein erfindungsgemales Sputtertarget weist bevorzugt eine in der Ni(W)-Phase vorlie-
gende Textur von <110> parallel zur Hauptverformungsrichtung auf.

[0050] Ein erfindungsgemales Sputtertarget weist bevorzugt eine in der W-Phase vorliegende
Textur von <100> parallel zur Hauptverformungsrichtung oder <111 > parallel zur Hauptverfor-
mungsrichtung bzw. Anteile beider genannter Texturkomponenten parallel zur Hauptverfor-
mungsrichtung auf.

[0051] Im bevorzugten Fall eines rohrférmigen Sputtertargets, insbesondere eines einteiligen
Rohrtargets ist die Radialrichtung die Hauptverformungsrichtung. Im Fall eines plattenférmigen
Targets ist die Normalenrichtung die Hauptverformungsrichtung.
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[0052] Die Textur eines kristallinen Werkstoffes kann bekanntlich Giber eine Auswertung mittels
kommerziell erhaltlicher EBSD (Electron Backscatter Diffraction = Ruckstreuelektronenbeu-
gung)-Software in einem Rasterelektronenmikroskop gemessen werden. Im vorliegenden Fall
mehrerer unterschiedlicher mdglicher Phasen mit unterschiedlicher Kristallographie kann die
Textur jeder einzelnen Phase (z.B. W-Phase, Ni(W)-Phase) bestimmt werden. Die Textur der
Ni(W)-Phase hat sich als am besten geeignet flr eine Charakterisierung eines erfindungsge-
malien Sputtertargets herausgestellt, da diese besonders gleichmaRig und stabil im Zuge einer
optionalen thermomechanischen Behandlung als Teil eines erfindungsgemalies Herstellverfah-
ren einstellbar ist. Zusatzlich findet eine Verformung im Zuge einer optionalen thermomechani-
schen Behandlung bevorzugt in dieser Phase statt, wodurch sich die gewlnschte Textur be-
sonders reproduzierbar einstellen lasst.

[0053] Ein erfindungsgemaltes W-Ni Sputtertarget wird bevorzugt zur Abscheidung einer elekt-
rochromen Schicht verwendet. Damit kann auf Sputtern von mehreren unterschiedlichen Sput-
tertargets (Co-Sputtern) verzichtet werden. Au3erdem ist die Beschichtung grof3flachiger Sub-
strate wie beispielsweise Flachglas durch die bevorzugte Ausfilhrung als rohrférmiges Sputter-
target, weiter bevorzugt als einteiliges Rohrtarget dabei besonders beglinstigt.

[0054] Andere mdgliche bevorzugte Verwendungen fir erfindungsgemafie W-Ni Sputtertargets
sind die Abscheidung von Solar Absorber Schichten, Schutzschichten gegen Hochtemperaturo-
xidation oder Diffusionsbarriereschichten.

[0055] Ein erfindungsgemal3es Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets Uber die
pulvermetallurgische Route ist dadurch gekennzeichnet dass es zumindest folgende Schritte
enthalt:

[0056] - Kompaktierschritt bei welchem eine Pulvermischung aus W-Pulver und Ni-Pulver
durch die Anwendung von Druck, Temperatur oder Druck und Temperatur zu einem
Rohling kompaktiert wird.

[0057] - Abkulhlschritt bei welchem der erhaltene Rohling zumindest in einem Temperaturbe-
reich zwischen 900 und 750°C mit einer Abkuhlrate gréfier 30K/min abgekihlt wird.

[0058] Ein Kompaktierschritt als Teil eines erfindungsgemafien Verfahren zur Herstellung eines
W-Ni Sputtertargets flihrt dazu, dass eine entsprechende Pulvermischung durch die Anwen-
dung von Druck, Temperatur oder Druck und Temperatur zu einem Rohling kompaktiert und
verdichtet wird. Dies kann durch verschieden ausgestaltete Prozessschritte erfolgen, beispiels-
weise durch Pressen und Sintern, HeiRpressen, Kaltisostatischpressen, Heildisostatischpressen
oder Spark Plasma Sintern (SPS) oder einer Kombination aus diesen oder weiteren Verfahren
zur Kompaktierung von Pulvermischungen.

[0059] Das Herstellen einer fir ein erfindungsgemalfes Verfahren verwendbaren Pulvermi-
schung erfolgt bevorzugt Gber die Einwaage der entsprechenden Mengen an W- sowie Ni-
Pulver und Mischen in einem geeigneten Mischaggregat bis eine homogene Verteilung der
Komponenten in der Pulvermischung gewahrleistet ist. Als Pulvermischung im Sinne der vorlie-
genden Erfindung sind auch vor- oder anlegierte Pulver zu verstehen, die die Komponenten W
und Ni enthalten.

[0060] Eine derart hergestellte Pulvermischung wird fir die Implementierung des Kompaktier-
schritts bevorzugt in eine Form geflllt. Als Form werden hier sowohl die Matrize oder der
Schlauch beim kaltisostatischen Pressen, die Matrize einer Heil3presse oder einer Spark-
Plasma-Sinteranlage sowie auch die Kanne beim heil3isostatischen Pressen bezeichnet.

[0061] Ein Abkuhlschritt bei welchem der erhaltene Rohling zumindest in einem Temperaturbe-
reich zwischen 900 und 750°C mit einer Abkuhlrate grofRer 30K/min abgekuhlt wird, als Teil
eines erfindungsgemafien Verfahrens zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets, fuhrt dazu,
dass das Auftreten, insbesondere die Bildung von unerwiinschten intermetallischen Phasen wie
zum Beispiel Ni;W weitgehend vermieden wird. Ein zu hoher Anteil an intermetallischen Phasen
in einem mittels eines erfindungsgemafen Verfahren hergestellten W-Ni Sputtertarget kann
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einerseits zu einer zum restlichen Target unterschiedlichen Sputterrate, damit zu ungleichmaf3i-
gem Abtrag Uber das Targetmaterial und damit zu Schwankungen in der Dicke der abgeschie-
denen Schicht fuhren. Weiters kdnnen im Geflige des Targetmaterials vorhandene intermetalli-
sche sprdode Phasen zu Arcing oder verstarkter Partikelbildung fihren. Andererseits wird durch
die geringe Zahigkeit intermetallischer Phasen die Handhabung eines solchen Sputtertargets
erschwert.

[0062] Ein solcher Abkihlschritt kann beispielsweise durch eine Abkihlung an Luft, Wasser
oder Ol verwirklicht werden. Durch einen solchen Abkiihlschritt wird gewahrleistet, dass die
Bildung intermetallischer Phasen in optimaler Weise vermieden wird und dass das Uber das
Verfahren hergestellte Sputtertarget eine bestmdgliche Kombination aus mikrostrukturellen und
mechanischen Eigenschaften aufweist.

[0063] Weiter bevorzugt ist es, wenn bei einem solchen Abkihlschritt der erhaltene Rohling
zumindest in einem Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C mit einer AbkUlihlrate gréer 50
K/min abgekuhlt wird, da damit die beschriebenen Materialeigenschaften sowie die Mikrostruk-
tur des Targets in besonders optimaler Weise eingestellt werden kénnen.

[0064] Noch weiter bevorzugt ist es, wenn bei einem solchen Abkuhlschritt der erhaltene Roh-
ling zumindest in einem Temperaturbereich zwischen 1000 und 600°C mit einer Abkulhlrate
grofker 30 K/min, am meisten bevorzugt gréfier 50 K/min abgekUhlt wird, da damit die beschrie-
benen Materialeigenschaften sowie die Mikrostruktur des Targets in noch weiter optimierter
Weise eingestellt werden kdnnen.

[0065] Es erweist sich als besonders vorteilhaft, wenn in einem erfindungsgemafien Verfahren
zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets der Kompaktierschritt durch Sintern bei Temperatu-
ren von 1100 bis 1450°C verwirklicht wird. Dabei ist unter Sintern ein als druckloses Sintern
bezeichneter Sintervorgang bei Driicken von weniger als 2 MPa, bevorzugt bei Driicken gerin-
ger als Atmospharendruck, zu verstehen.

[0066] Durch eine Kompaktierung bei diesen Temperaturen ist optimal gewahrleistet, dass in
der vorliegenden Pulvermischung ein Festphasensintern zu bereits sehr hohen relativen Dich-
ten stattfindet. Bei einer Kompaktierung bei unter 1100°C kann die erreichbare Dichte bereits zu
niedrig sein, bei Temperaturen tber 1450°C kdnnen bereits Einbufden in Bezug auf die mecha-
nische Stabilitat des Targetmaterials auftreten. Bei einer Kompaktierung im angegebenen Tem-
peraturbereich wird eine optimale Kombination aus hoher erreichter Dichte und optimalen me-
chanischen Eigenschaften gewahrleistet.

[0067] Bei einem erfindungsgemalen Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets
findet bevorzugt zwischen dem Kompaktierschritt und dem Abkihlschritt eine thermomechani-
sche oder thermische Behandlung des erhaltenen Rohlings statt. Mit einer solchen thermome-
chanischen oder thermischen Behandlung kénnen vorteilhafte Eigenschaften wie zum Beispiel
eine weitere Erhdhung der Dichte und oder eine weitere Homogenisierung des Gefliges erzeugt
werden.

[0068] Bevorzugt konnen durch eine entsprechende thermomechanische oder thermische
Behandlung gegebenenfalls doch vorhandene geringe Anteile an intermetallischen Phasen
homogen im Gefiige des Targetmaterials verteilt und negative Auswirkungen derselben damit
minimiert werden. Durch diese feine Verteilung wird ein noch gleichmafigerer Abtrag ohne
Reliefbildung beim Sputtern gewahrleistet.

[0069] Besonders vorteilhaft fur das Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets hat
sich herausgestellt, wenn eine angewandte thermomechanische oder thermische Behandlung
bei Temperaturen zwischen 970 und 1450°C stattfindet.

[0070] Eine thermomechanische oder thermische Behandlung im angegebenen Temperaturbe-
reich findet im Zweiphasengebiet W(Ni) + Ni(W) statt und fuhrt im bevorzugten Fall dazu, dass
keine oder im Wesentlichen keine Bildung weiterer unerwiinschter sproder intermetallischer
Phasen auftritt. Im Optimalfall kénnen durch eine solche thermomechanische oder thermische
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Behandlung auch intermetallische Phasen, die nach der Kompaktierung vorhanden sein kon-
nen, weitgehend aufgeldst werden.

[0071] Durch eine solche weitgehende Vermeidung unerwlinschter sproder intermetallischer
Phasen kann ein mittels eines erfindungsgemafen Verfahrens hergestelltes W-Ni Sputtertarget
besonders gut umgeformt werden. Dies wiederum vereinfacht die Herstellung grof3formatiger
Sputtertargets und insbesondere langer und bevorzugt einteiliger Rohrtargets und wirkt sich
vorteilhaft auf die erreichbare Endgeometriendhe aus.

[0072] Geeignete Verfahren flir das Aufbringen einer thermomechanischen oder thermischen
Behandlung im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind zum Beispiel Walzen, Strangpressen,
Schmieden, FlielRdriicken (Flowforming) oder auch HeiRisostatisch Pressen (HIP).

[0073] Eine thermomechanische oder thermische Behandlung im Rahmen der vorliegenden
Erfindung kann als ein- oder mehrstufiger Prozess durchgefiihrt werden. Auch eine Kombinati-
on aus mehreren geeigneten Verfahren ist mdglich. So kann eine thermomechanische oder
thermische Behandlung einen oder auch mehrere Teilschritte enthalten, die keine oder im We-
sentlichen keine Verformung des Targetmaterials beinhalten.

[0074] Sowohl bei einer ein- wie auch bei einer mehrstufigen thermomechanischen oder ther-
mischen Behandlung werden bevorzugt Verformungsraten (Querschnittsreduktion) von zwi-
schen 20 und 80% auf den durch Kompaktierung erhaltenen Rohling aufgebracht. Die angege-
benen Verformungsraten kdnnen sowohl in einem einzelnen Schritt, als auch Gber mehrere
Schritte verteilt aufgebracht werden.

[0075] Bei Verformungsraten von zwischen 20% und 80% kann die erforderliche Dichte des
Targetmaterials besonders optimal erreicht werden, zusatzlich dazu sind Verformungsraten von
zwischen 20 und 80% in wirtschaftlicher Hinsicht besonders vorteilhaft.

[0076] Als besonders vorteilhaft hat sich herausgestellt, wenn eine thermomechanische oder
thermische Behandlung in einem erfindungsgemalien Verfahren zur Herstellung eines W-Ni
Sputtertargets mindestens einen Schmiedeschritt enthalt.

[0077] Durch eine thermomechanische oder thermische Behandlung, enthaltend mindestens
einen Schmiedeschritt kdnnen besonders gezielt definierte Verformungsraten ins Targetmaterial
eingebracht werden. Dadurch kann beispielsweise eine zu starke Verfestigung und in Folge
dessen eine Uberschreitung der aufbringbaren Umformkréfte vermieden werden.

[0078] Durch eine thermomechanische oder thermische Behandlung, enthaltend mindestens
einen Schmiedeschritt kdnnen gezielt Texturen im Targetmaterial eingestellt werden, die wiede-
rum sowohl die mechanischen Eigenschaften als auch die Sputtereigenschaften des Targetma-
terials positiv beeinflussen kdénnen.

[0079] Weiterhin ist es Uber einen oder mehrere Schmiedeschritte mdglich, die Starke des
umgeformten Materials Uber die Lange zu variieren und gezielt einzustellen, was insbesondere
fur eine Erhéhung der Sputterausbeute genutzt werden kann (lber die Léange verschiedene
Bereiche mit unterschiedlichen Aufiendurchmessern, ,Hundeknochen®-/,Dog Bone“-Target).

[0080] Aufterdem kann mittels Schmieden eine fir eine weitere mechanische Bearbeitung oder
auch eine weitere thermomechanische oder thermische Behandlung des Targetmaterials giins-
tige und gleichmaRige Oberflachenqualitdt, hohe Geradheit und gute Rundheit gewahrleistet
werden.

[0081] Ein Verfahren zur Herstellung eines erfindungsgemaflen Sputtertargets kann weiters
folgende Schritte enthalten:

[0082] - Mechanische Bearbeitung

[0083] - Aufbringen auf ein oder mehrere Stitzelemente

[0084] Sowohl nach dem Kompaktierschritt, dem Abkuihlschritt oder auch nach einer optionalen
thermomechanischen oder thermischen Behandlung kann eine mechanische Bearbeitung des
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erhaltenen Rohlings oder Targetmaterials erwlinscht oder erforderlich sein. Durch eine derartige
mechanische Bearbeitung, zum Beispiel Uber Zerspanen, Schleifen, Polieren kénnen sowohl
die Endgeometrie eingestellt oder prazisiert, als auch zum Beispiel eine bestimmte gewlinschte
Oberflachenglite eingestellt werden.

[0085] Ein durch ein erfindungsgemaltes Verfahren hergestelltes Sputtertarget kann weiters auf
ein oder mehrere entsprechende Stitzelemente aufgebracht werden. Dies kann zum Beispiel
durch einen Bonding-Schritt erfolgen. Entsprechende Stiitzelemente kénnen beispielsweise
Ruckplatten unterschiedlicher Geometrie oder im bevorzugten Fall eines rohrférmigen Sputter-
targets, insbesondere einteiligen Rohrtargets ein Stutzrohr, aber auch nicht durch das gesamte
Rohr durchgangige Stitzelemente wie Stutzen, Flansche oder auch anders ausgebildete An-
schlussstiicke und auch mehrteilige Stlitzrohre oder -elemente sein.

[0086] Entsprechende Stlitzelemente kénnen zum Beispiel aus Edelstahl, Cu, Cu-Legierungen,
Ti oder Ti-Legierungen gefertigt sein. Es sind aber auch andere Materialien fir die Herstellung
entsprechender Stlitzelemente verwendbar.

[0087] Fir einen Bonding-Schritt werden bevorzugt Elemente oder Legierungen mit niedrigem
Schmelzpunkt, zum Beispiel Indium verwendet. Zusatzlich kann optional ein Haftvermittler, zum
Beispiel Ni, verwendet werden, um eine bessere Benetzung zu gewahrleisten. Statt mittels
eines Bonding-Schritts kann das Aufbringen auf entsprechende Stiitzelemente auch tber Léten
oder Kleben oder auch eine formschllissige Verbindung wie zum Beispiel durch Aufschrauben
oder Klemmen erfolgen.

[0088] Auch das Aufbringen einer korrosionsbestandigen Schutzvorrichtung beispielsweise in
Form einer Lackierung oder Kunststoffbeschichtung zumindest an Teilen des Innendurchmes-
sers des Targetmaterials ist als weiterer Schritt im Rahmen eines erfindungsgemafen Verfah-
rens zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets maglich.

[0089] In einem bevorzugten Fall wird mittels eines erfindungsgeméafiien Verfahrens zur Herstel-
lung eines W-Ni Sputtertargets ein Sputtertarget enthaltend zwischen 45 und 75wt% W, Rest
Ni, sowie Ubliche Verunreinigungen hergestellt. In diesem Fall wird durch die Anwendung des
erfindungsgemafen Verfahrens gewahrleistet, dass ein erzeugtes W-Ni Sputtertarget Ni(W)-
Phase, W-Phase sowie keinen oder unter 10% an einer Schnittflache des Targetmaterials
gemessenen mittleren Flachenanteil intermetallischer Phasen enthalt. Als Flachenanteil ist hier
der mittlere Flachenanteil, der als arithmetisches Mittel aus 5 Messungen des Flachenanteils
gemessen an 5 Bildausschnitten mit einer Gréde von 100 x 100um eines metallographischen
Schliffes, aufgenommen mit 1000-facher Vergré3erung, berechnet wird, zu verstehen.

[0090] Durch ein erfindungsgemalfies Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets
kénnen in einem durch dieses Verfahren hergestellten W-Ni Sputtertarget relative Dichten von
mehr als 96% gewahrleistet werden. In besonders bevorzugten Ausflihrungen der Erfindung
koénnen relative Dichten von mehr als 99% erreicht werden.

[0091] Auch die Reinheit und die mechanischen Eigenschaften des resultierenden Targetmate-
rials werden durch ein erfindungsgemales Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets
optimiert.

[0092] So fuhrt ein erfindungsgemales Verfahren zu sehr niedrigen Gehalten an Verunreini-
gungen in damit hergestellten Sputtertargets, zum Beispiel einem bevorzugten Sauerstoffgehalt
von unter 100 pg/g, besonders bevorzugt unter 90 ug/g, weiter bevorzugt unter 75 pug/g, noch
weiter bevorzugt unter 50 ug/g.

[0093] Die weitgehende Vermeidung der Bildung spréder intermetallischer Phasen flihrt weiters
auch bevorzugt zu einer optimierten Harte eines mittels eines erfindungsgemafen Verfahrens
hergestellten W-Ni Sputtertargets.

[0094] In einem bevorzugten Fall wird mittels eines erfindungsgeméafien Verfahrens zur Herstel-
lung eines W-Ni Sputtertargets ein Sputtertarget enthaltend zwischen 45 und 75wt% W, Rest
Ni, sowie Ubliche Verunreinigungen hergestellt. In diesem Fall werden durch ein erfindungsge-
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maes Verfahren bevorzugt Harten von unter 500 HV10 erreicht.

[0095] In einem bevorzugten Fall wird mittels eines erfindungsgemafien Verfahrens zur Herstel-
lung eines W-Ni Sputtertargets ein Sputtertarget enthaltend zwischen 45 und 75wt% W, Rest
Ni, sowie Ubliche Verunreinigungen hergestellt. In diesem Fall wird durch ein erfindungsgema-
3es Verfahren ein an einer Schnittflache des Targetmaterials gemessener Flachenanteil an W-
Phase zwischen 15% und 45% erreicht.

[0096] In einem bevorzugten Fall wird mittels eines erfindungsgemafien Verfahrens zur Herstel-
lung eines W-Ni Sputtertargets ein Sputtertarget enthaltend zwischen 45 und 75wt% W, Rest
Ni, sowie Ubliche Verunreinigungen hergestellt. In diesem Fall wird durch ein erfindungsgema-
Bes Verfahren eine durchschnittliche Korngréfie der W-Phase von kleiner 40um, weiter bevor-
zugt kleiner 20um, erreicht.

[0097] Bei Anwendung eines erfindungsgemalen Verfahrens zur Herstellung eines W-Ni Sput-
tertargets bei welchem im bevorzugten Fall eine thermomechanische Behandlung stattfindet,
weist ein damit hergestelltes W-Ni Sputtertarget eine in der Ni(W)-Phase vorliegende Textur von
<110> parallel zur Hauptverformungsrichtung auf.

[0098] Bei Anwendung eines erfindungsgemalien Verfahrens zur Herstellung eines W-Ni Sput-
tertargets bei welchem im bevorzugten Fall eine thermomechanische Behandlung stattfindet,
weist ein damit hergestelltes W-Ni Sputtertarget eine in der W-Phase vorliegende Textur von
<100> parallel zur Hauptverformungsrichtung oder <111 > parallel zur Hauptverformungsrich-
tung bzw. Anteile beider genannter Texturkomponenten parallel zur Hauptverformungsrichtung
auf.

[0099] Im bevorzugten Fall eines rohrférmigen Sputtertargets, insbesondere eines einteiligen
Rohrtargets ist die Radialrichtung die Hauptverformungsrichtung. Im Fall eines plattenférmigen
Targets ist die Normalenrichtung die Hauptverformungsrichtung.

[00100] Im Folgenden wird die Erfindung an Hand von Herstellungsbeispielen und Figuren
naher erlautert.

AUSFUHRUNGSBEISPIELE

[00101] Die Ausflhrungsbeispiele sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

[00102] Tabelle 1: * markiert erfindungsgemafie Beispiele

Beispiel| W Ni | Sinter | Thermomech. [ Um | Dichte | Flache| Korn Flache Textur | Harte (0]
[wt%] | [wt%] |temper| oder therm. | form [%] W- | gréfd Intermet. | Ni(W) |[HV10] [ Gehalt

atur | Behandlung, | grad Phase| W- Phase[%] [na/g]
[°C] Abkuhlung [%] [%] [Phase
[um]
1* 60 40 1350 | Schmieden, 25 99,7 30 15 7 <110>| 344 9
1300°C,
Abkiihlung an
Luft
2* 60 40 1350 | Schmieden, 25 99,7 29 14 <5 <110>| 331 11
1250°C,

Glihen 1000°C
1h, Abkuhlung
an Luft
3* 70 30 1350 | Schmieden, 50 99,5 39 19 8 <110>| 442 70
1300°C,
Abkihlung an
Luft
4 43 57 1350 keine, 0 78 8 18 12 keine | 163 | 268
Ofenabkuihlung
5 60 40 1200 keine, 0 77 30 15 15 keine | 165 96
Ofenabkihlung

6 60 40 1000 | Schmieden, 25 65 - 74 120
1300°C
(abgebrochen),
Ofenabkihlung
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[00103] Beispiel 1:

[00104] Als Rohstoffe wurden W-Metallpulver mit einer Korngréf3e nach Fisher von 4um und
Ni-Metallpulver mit einer Korngrdflie nach Fisher von 4,2um verwendet. Die Pulver wurden in
einem Verhaltnis von 60 wt% W und 40 wt% Ni in einen geschlossenen Behalter gefiillt und fir
1 h in einem Schittelmischer durchmischt.

[00105] In einem einseitig geschlossenen Gummischlauch mit einem Durchmesser von 300
mm wurde ein Stahldorn mit einem Durchmesser von 141 mm in der Mitte positioniert. Die
Pulvermischung wurde in den Zwischenraum zwischen Stahlkern und Gummiwandung geflllt
und der Gummischlauch an dessen offenen Ende mittels einer Gummikappe verschlossen. Der
verschlossene Gummischlauch wurde in einer kaltisostatischen Presse positioniert und bei
einem Druck von 200 MPa zu einem Griinling in Form einer Rohrluppe mit einer relativen Dichte
von 61% und einem AuRendurchmesser von 240 mm verpresst.

[00106] Der so hergestellte Griinling wurde in einem Indirekisinterofen bei einer Temperatur
von 1350°C gesintert. Die relative Dichte nach dem Sintern betrug 95%.

[00107] Nach dem Sintern wurde die Rohrrohluppe allseitig mechanisch auf eine Geometrie
von 200 mm AufRendurchmesser, 127 mm Innendurchmesser und 900 mm Lange bearbeitet.

[00108] In weiterer Folge wurde die Rohrluppe nach Anwarmung bei einer Temperatur von
1300°C Uber einen Dorn geschmiedet, wodurch ein Rohr mit einer Ladnge von 1200 mm, einem
AulRendurchmesser von 180 mm und einem Innendurchmesser von 120 mm entstand, welches
an Luft abgekihlt wurde. Im Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C wurde eine Abkuhl-
geschwindigkeit von 37K/min realisiert.

[00109] Die Dichte nach dem Schmieden betrug 99,7%, die Harte des Targetmaterials 344
HV10. Es wurde ein Sauerstoffgehalt von 9 ug/g gemessen.

[00110] Bei einer Messung der Textur konnte eine Vorzugsorientierung in der <110> Richtung
in der Ni(W)-Phase festgestellt werden. Die Flache der W-Phase betrug 30%, deren durch-
schnittliche KorngréfRe 15um. Die Flachenanteile an intermetallischer Phase betrugen 7%.

[00111] Beispiel 2:
[00112] Analog zu Beispiel 1 wurde eine Rohrluppe hergestellt.

[00113] In weiterer Folge wurde die Rohrluppe bei einer Temperatur von 1250°C (ber einen
Dorn geschmiedet, wodurch ein Rohr mit einer Lange von 1200 mm, einem Aufdendurchmesser
von 180 mm und einem Innendurchmesser von 120 mm entstand. Weiters wurde eine Glihbe-
handlung fiir eine Stunde bei 1000°C, gefolgt von einer Abklhlung an Luft durchgefihrt. Im
Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C wurde eine Abklhlgeschwindigkeit von 58K/min
realisiert.

[00114] Danach betrug die Dichte 99,7%, die Harte des Targetmaterials 331 HV10.
[00115] Es wurde ein Sauerstoffgehalt von 11 pg/g gemessen.

[00116] Bei einer Messung der Textur konnte eine Vorzugsorientierung in der <110> Richtung
in der Ni(W)-Phase festgestellt werden. Die Flache der W-Phase betrug 29%, deren durch-
schnittliche Korngréfie 14um. Die Flachenanteile an intermetallischer Phase betrugen <5%, das
heil3t, es konnten keine Anteile intermetallischer Phase mittels XRD gemessen werden.

[00117] Beispiel 3:

[00118] Analog zu den Beispielen 1 und 2 wurde eine Rohrluppe hergestellt, allerdings wurden
W- und Ni-Pulver in einem Verhaltnis von 70 wt% W und 30 wt% Ni verwendet.

[00119] In weiterer Folge wurde die Rohrluppe bei einer Temperatur von 1300°C (ber einen
Dorn geschmiedet, wodurch ein Rohr mit einer Lange von 1200 mm, einem Aufiendurchmesser
von 180 mm und einem Innendurchmesser von 120 mm entstand, welches an Luft abgekUhlt
wurde. Im Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C wurde eine Abklhlgeschwindigkeit von
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34K/min realisiert.
[00120] Danach betrug die Dichte 99,5%, die Harte des Targetmaterials 442 HV10.
[00121] Es wurde ein Sauerstoffgehalt von 70 pyg/g gemessen.

[00122] Bei einer Messung der Textur konnte eine Vorzugsorientierung in der <110> Richtung
in der Ni(W)-Phase festgestellt werden. Die Flache der W-Phase betrug 39%, deren durch-
schnittliche Gréfde 19um. Die Flachenanteile an intermetallischer Phase betrugen 8%.

[00123] Beispiel 4:

[00124] Analog zu den Beispielen 1 bis 3 wurde eine Rohrluppe hergestellt, allerdings wurden
W- und Ni-Pulver in einem Verhaltnis von 43 wt% W und 57 wt% Ni verwendet. Es wurde keine
thermomechanische oder thermische Behandlung durchgefihrt. Nach dem Sintern wurde im
Ofen abgekiihlt, wobei im Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C eine Abkuhlrate von
etwa 10K/min erreicht wurde. Die Dichte nach dem Sintern betrug 78%, die Harte des Target-
materials 163 HV10. Der niedrige Hartewert ist durch die geringe Dichte zu begriinden. Es
wurde ein Sauerstoffgehalt von 268 ug/g gemessen.

[00125] Die Flache der W-Phase betrug 8%, deren durchschnittliche Korngréfe 18um.
[00126] Die Flachenanteile an intermetallischer Phase betrugen 12%.
[00127] Beispiel 5:

[00128] Analog zu den Beispielen 1 und 2 wurde eine Rohrluppe hergestellt, allerdings wurde
bei einer Temperatur von 1200°C gesintert. Es wurde keine thermomechanische oder thermi-
sche Behandlung durchgefiihrt. Nach dem Sintern wurde im Ofen abgekiihlt, wobei im Tempe-
raturbereich zwischen 900 und 750°C eine Abkuhlrate von etwa 10K/min erreicht wurde. Die
Dichte nach dem Sintern betrug 77%, die Harte des Targetmaterials 165 HV10. Der niedrige
Hartewert ist durch die geringe Dichte zu begriinden. Es wurde ein Sauerstoffgehalt von
96 ug/g gemessen.

[00129] Die Flache der W-Phase betrug 30%, deren durchschnittliche Grée 15um. Die Fla-
chenanteile an intermetallischer Phase betrugen 15%.

[00130] Beispiel 6

[00131] Analog zu den Beispielen 1 und 2 wurde eine Rohrluppe hergestellt, allerdings wurde
bei einer Temperatur von 1000°C gesintert. Nach dem Sintern wurde im Ofen abgekihlt, wobei
im Temperaturbereich zwischen 900 und 750°C eine Abklhlrate von etwa 10K/min erreicht
wurde. Die Dichte nach dem Sintern betrug 77%, die Harte des Targetmaterials 74 HV10. Es
wurde ein Sauerstoffgehalt von 120 ug/g gemessen. In weiterer Folge wurde versucht die Rohr-
luppe bei 1300°C Uber einen Dorn zu schmieden, der Versuch wurde jedoch abgebrochen, da
das Targetmaterial mechanisch versagte. Es konnten keine Werte fir Textur sowie Phasenan-
teile und Korngréf3en bestimmt werden.

[00132] Von den Figuren zeigen:

[00133] Figur 1: Phasendiagramm des Systems Ni-W (Quelle: ASM International's Binary
Alloy Phase Diagrams, Second Edition), erfindungsgemalfer Zusam-
mensetzungsbereich markiert.

[00134] Figur 2: Geflige eines nicht erfindungsgemaRen W-Ni Sputtertargets mit 60 wt%
W, 40 wt% Ni, geatzt mit einer Lésung aus 85ml NH,OH 25%ig + 5ml
H,O.. Flachenanteil intermetallische Phase 11,7%, Flachenanteil W-
Phase 29,2%, Rest Ni(W).

[00135] Figur 3: Geflige eines erfindungsgemalen W-Ni Sputtertargets mit 60 wt% W,
40 wt% Ni, geatzt mit einer Losung aus 85ml NH,OH 25%ig + 5ml H,O,.
Kein auswertbarer Flachenanteil intermetallische Phase, Flachenanteil
W-Phase 29,5%, Rest Ni(W).
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[00136] Figur 4: Réntgendiffraktogramm einer Probe eines nicht erfindungsgemalfien W-
Ni Sputtertargets, Anteile intermetallische Phase (NiW) groRer 10%
(Flache).

[00137] Figur 5: Roéntgendiffraktogramm einer Probe eines erfindungsgemafen W-Ni

Sputtertargets, keine Anteile intermetallische Phase (NisW) detektierbar.

[00138] Fir die Auswertung der gezeigten Diffraktogramme wurden die JCPDS Karten 03-065-
2673 (NisW), 00-004-0806 (W) sowie 03-065-4828 (Ni,;W3, entsprechend Ni(W), mit W gesat-
tigter Ni-Mischkristall) verwendet.
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Anspriiche

1. Sputtertarget enthaltend zwischen 45 und 75wt% W, Rest Ni, sowie (ibliche Verunreinigun-
gen, dadurch gekennzeichnet, dass es Ni(W)-Phase, W-Phase sowie keinen oder unter
10% an einer Schnittflache des Targetmaterials gemessenen mittleren Flachenanteil inter-
metallischer Phasen enthalt.

2. Sputtertarget nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Sauerstoffgehalt unter
100 pg/g liegt.

3. Sputtertarget nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass dessen
Harte unter 500 HV10 liegt.

4. Sputtertarget nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass es ein
rohrférmiges Sputtertarget ist.

5. Sputtertarget nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass es sich
um ein einteiliges Rohrtarget handelt.

6. Sputtertarget nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass es einen
an einer Schnittflache des Targetmaterials gemessenen Flachenanteil an W-Phase zwi-
schen 15% und 45% aufweist.

7. Sputtertarget nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass es eine
durchschnittliche Korngrél3e der W-Phase von kleiner 40pm aufweist.

8. Sputtertarget nach einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass es eine
in der Ni(W)-Phase vorliegende Textur von <110> parallel zur Hauptverformungsrichtung
aufweist.

9. Verwendung eines Sputtertargets nach einem der Anspriiche 1 bis 8 zur Abscheidung
einer elektrochromen Schicht.

10. Verwendung eines Sputtertargets nach einem der Anspriiche 1 bis 8 zur Abscheidung von
Solar Absorber Schichten, Schutzschichten gegen Hochtemperaturoxidation oder Diffusi-
onsbarriereschichten.

11. Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets Uber die pulvermetallurgische Route,
dadurch gekennzeichnet, dass es zumindest folgende Schritte enthalt:

- Kompaktierschritt bei welchem eine Pulvermischung aus W-Pulver und Ni-Pulver
durch die Anwendung von Druck, Temperatur oder Druck und Temperatur zu ei-
nem Rohling kompaktiert wird.

- AbkuUhlschritt bei welchem der erhaltene Rohling zumindest in einem Tempera-
turbereich zwischen 900 und 750°C mit einer Abklhlrate grofier 30K/min abge-
kahlt wird.

12. Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets nach Anspruch 11, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Kompaktierschritt durch Sintern bei Temperaturen von 1100 bis 1450°C
verwirklicht wird.

13. Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets nach einem der Anspriiche 11 oder
12, dadurch gekennzeichnet, dass zwischen dem Kompaktierschritt und dem AbkUhl-
schritt eine thermomechanische oder thermische Behandlung des erhaltenen Rohlings
stattfindet.

14. Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets nach Anspruch 13, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die thermomechanische oder thermische Behandlung bei Temperaturen
zwischen 970 und 1450°C stattfindet.
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15. Verfahren zur Herstellung eines W-Ni Sputtertargets nach einem der Anspriiche 13 oder
14, dadurch gekennzeichnet, dass die thermomechanische oder thermische Behandlung
mindestens einen Schmiedeschritt enthalt.

Hierzu 3 Blatt Zeichnungen
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