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Zusammenfassung

Es wird ein Verfahren zur Herstellung von Metallartikeln sowie Sputtertargets
beschrieben, welches das Verformen eines Barrens in gewiinschte Dimensionen
beinhaltet. Zusatzlich werden Produkte, die durch das Verfahren der vorliegenden
Erfindung hergestellt wurden, naher beschrieben.

Fig. 1
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Verfahren zur Erzeugung verformter Metallgegenstinde

Hintergrund der Erfindung

Diese Anmeldung beansprucht die Verginstigung aus 35 USC §119(e) der friheren

'US Provisional Patent Application Nr. 60/779,735, angemeldet am 7. Marz 2006, die

zur Génze durch Bezugnahme hier eingebracht wird.

Die vorliegende Erfindung betrifft MetallknUppel, -brammen, -platten, -stangen und
Sputtertargets und andere Metallartikel. Insbesondere betrifft die vorliegende
Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines Metalls, das vorzugsweise eine
einheitlich feine KorngréRe, eine homogene Mikrostruktur, geringe Texturbander
und/oder ein Fehlen von Oberflichenmarmorierung hat und welches fir das
Herstellen von Sputtertargets und anderen Gegensténden nitzlich ist.

Bestimmte erkennbare Eigenschaften von Sputtertargets und
Sputtertargetmaterialien  sind  erwinscht, um die  Sputterleistung  von
Metallsputtertargets fir Réhren zu verbessern (siehe z.B. Michaluk, ,Correlating
Discrete Orientation and Grain Size to the Sputter Deposition Properties of
Tantalum*®, JEM, Janner 2000; Michaluk, Smathers, and Field, Twelfth International
Conference on Texture of Materials, J.A. Szpunar (ed.), National Research Council of

Canada, 1999, Seite 1357). Feine KorngroRe und homogene Mikrostruktur, die im
Wesentlichen frei von scharfen Texturbdndern ist, sind Beispiele fir solche
Eigenschaften. KorngroRe, Korneinheitlichkeit und Texturhomogenitat von
Metallmaterial im Allgemeinen und von Targetmaterial im Besonderen sind messbare
Eigenschaften durch Verfahren, die z.B. im US Patent Nr. 6 462 339 B1 (Michaluk et
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al) und Wright et al. ,Scalar Measures of Texture Heterogeneity*, MATERIAL
SCIENCE FORUM, Vols. 495-497 (Sept. 2005), Seiten 207 — 212, die beide zur
Ganze durch Bezugnahme hier eingebracht werden, beschrieben sind.

So besteht auf den relevanten Markten ein andauerndes Interesse Verfahren zur
Herstellung von hochreinen Metallgegenstéanden wie Sputtertargets, die die oben
beschriebenen metallurgischen und texturbezogenen Eigenschaften haben, zu
entwickeln. Herkbmmliche Metallverarbeitungsmultischrittsequenzen beinhaltend
Schmiede-, und/oder Walzschritte kombiniert mit einem oder mehreren
Zwischenvergitungsschritten, sowie einem oder mehreren Reinigungsschritten
werden typischerweise bei der Herstellung in geeigneten Walzwerkformen verwendet
und sind allgemein beschrieben in C. Pokross, ,Controlling the Texture of Tantalum
Plate“, JOURNAL OF METALS, October 1989, Seiten 46 — 49; und J.B. Clark, R.K.
Garrett, Jr., T.L. Jungling, R.I. Asfahani, ,Influence of Transverse Rolling on the
Microstructural and Textural Development in Pure Tantalum“, METALLURGICAL
TRANSACTIONS A, 23A, Seiten 2183 — 2191 (1992), welche zur Ganze durch
Bezugnahme hier eingebracht werden. Ein Beispiel eines Multischritt-Schmiede-
Reinigungs-Vergltungs-Walzverfahrens um ein Tantalsputtertarget mit einer feinen
KorngréRe und einer homogenen Textur herzustellen ist im US Patent Nr. 6 348 113
(Michaluk et al.) beschrieben, welches hier in seiner Gesamtheit durch Bezugnahme

eingebracht ist.

Tantal hat sich als das wichtigste Diffusionsbarrierematerial fur Kupferverbindungen,
die in modernen Mikroelektronikvorrichtungen mit integrierter Schaltung eingesetzt
werden, herausgestellt. Wahrend der Herstellungssequenz solcher

- Mikroelektronikvorrichtungen werden Tantal- oder Tantalnitridbarriereschichten durch

physikalische Gasphasenabscheidung (PVD) einem gut etablierten Verfahren, bei
dem ein Ausgangsmaterial (genannt ein ,Sputtertarget‘) durch Hochenergieplasma
erodiert wird, abgelagert. Die Bombardierung und das Eindringen von Plasmaionen in
das Kristallgitter des Sputtertargets bewirkt das Atome aus der Oberflache des
Sputtertargets emittieren, die sich dann auf einem Substrat ablagern. Die Qualitat der
durch Sputtern abgelagerten Schichten wird durch viele Faktoren einschlieBlich der
Chemie und der metallurgischen Homogenitat des Sputtertargets beeinflusst.
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In den letzten Jahren haben sich die Forschungsbemihungen darauf konzentriert,
Verfahren zu entwickeln, um die Reinheit von Tantalsputtertargetmaterialien zu
erhéhen, deren KorngrdRe zu reduzieren und die Textur dieser Materialien zu
steuern. Z.B. beschreiben das US Patent Nr. 6 348 113 (Michaluk et al.) und die US
Patentanmeldungen Nr. 2002/0157736 (Michaluk) und 2003/0019746 (Ford et al.),
die jeweils durch Bezugnahme hier eingebracht werden,
Metallverarbeitungsverfahren zum Erhalt ausgewahiter KorngréRen und/oder
bevorzugter Orientierungen in Tantalmaterialien oder
Tantalsputtertargetkomponenten durch besondere Kombinationen von Verformungs-
und Vergitungsvorgangen.

Ein Verfahren, geeignet fur die Herstellung von groRen Partien und
GroRmengenquantitaten von hochreinen Tantalsputtertargets mit mikrostruktureller
und texturbezogener Homogenitat wird im US Patent Nr. 6 348 113 (Michaluk et al.)
beschrieben. Wahrend Grof3volumenherstellungsverfahren wesentliche
Kostenvorteile im Vergleich mit Kleinserienverfahren bieten, kénnen sie oft mit Hilfe
einer standardisierten und wiederholbaren  Verformungssequenz keine engen
Dimensionstoleranzen erzielen. Das mechanische Ansprechen von Barren und
dicken Walzbrammen aus hochreinem Tantal ist aufgrund ihrer grof3en inhomogenen
Kornstruktur stark variierend. Das Anwenden eines vorgegebenen und festen
Walzreduktionsschemas auf dicke Brammen aus hochreinem Tantal kann zu einer
Divergenz in der Plattendicke bei jedem Reduktionsdurchgang fuhren und schlieflich
Plattenprodukte ergeben, die eine unverhaltnisméaRige Dickenvariation haben.
Aufgrund dieses Verhaltens wird bei herkdmmlichen Verfahren zum Walzen von
Tantalplatten aus dicken Brammen der Walzenspalt des Walzwerkes um einen
bestimmten Betrag, anhangig von der Breite und der Dicke der Platte, reduziert und
dann werden leichte Finishdurchgange angeschlossen, um eine Dickentoleranz, von
typischerweise etwa +/- 10% der Targetdicke zu erzielen.

Manche Walztheorien schreiben vor, dass starke Reduktionen pro Walzdurchgang
notwendig sind, um eine einheitliche Druckverteilung Uber die Dicke der Komponente
zu erhalten, was fur den Erhalt eines homogenen Vergitungsergebnisses und einer
feinen einheitlichen Mikrostruktur in der fertig gestellten Platte giinstig ist. Ausmaf
stellt einen priméren Faktor dar, der die Moglichkeit starke Walzreduktion bei der
Verarbeitung von Tantalbrammen mit hohem Volumen zu Platten einzusetzen,
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beengt, da starke Reduktion (z.B. echte Dehnungsreduktion) mehr Druck ausmachen
kann, als das Walzwerk verarbeiten kann. Dies ist insbesondere zutreffend beim
Beginn des Walzens, wo die Brammen- oder Plattendicke am gréfiten ist. Z.B.
erfordert eine echte 0,2 Dehnungsreduktion einer vier Zoll dicken Bramme einen
0,725 Zoll Reduktionsdurchgang. Die Trennkraft, die notwendig wére, um einen
solchen schweren Druck aufzunehmen, wirde die Leistungsfahigkeit herkémmlicher
Produktionswalzwerke {bersteigen. Umgekehrt entspricht einer echten 0,2
Dehnungsreduktion an einer 0,40 Zoll dicken Platte nur einer 0,073 Zoll
Walzreduktion, was gut in der Leistungsfahigkeiten vieler herstellender Walzwerke
liegt. Ein zweiter Faktor, der die Walzreduktionsrate von Tantal beeinflusst, ist die
Plattenbreite. FUr einen gegebenen Walzenspalt pro Durchgang, Plattendicke und
Walzwerk werden breitere Platten einen geringeren Reduktionswert pro
Walzdurchgang als schmalere Platten erfahren.

Da die .Verarbeitung von Groflmengen an Tantal nicht nur auf starker Walzreduktion
um Brammen zu Platten zu reduzieren beruhen kann, ist es nicht wahrscheinlich,
dass der Druck gleichmafig tiber die Dicke der Platte verteilt ist. Folglich spricht das
Produkt nicht gleichférmig auf Vergitung an, wie durch die Existenz von
mikrostrukturellen und texturbezogenen Diskontinuitsten in  Tantalplatten
nachgewiesen wird, wie in der Literatur berichtet (z.B. Michaluk et al. ,Correlating
Discrete Orientation and Grain Size to the Sputter Deposition Properties of
Tantalum,” JEM, January, 2002; Michaluk et al., “Tantalum 101: The Economics and
Technology of Tantalum,” Semiconductor Inter., Juli 2000, welche beide durch
Bezugnahme hier eingebracht werden). Die metallurgische und texturbezogene
Homogenitdt von vergiteten Tantalplatten wird durch Aufnahme von
Zwischenvergitungsarbeitsvorgéangen, wie im Verfahren, das durch die US-PS Nr.
6,348,113 gelehrt wird, verbessert. Die Aufnahme von einem oder mehreren
Zwischenvergitungsarbeitsvorgdngen wahrend der Verarbeitung einer Tantalplatte
wird aber auch den Gesamtdruck, der dem Endprodukt verliehen wird, reduzieren.
Dies wird in Folge die Vergiitungsergebnisse der Platte verringern und damit die
Mbglichkeit zum Erhalt einer feinen mittleren KorngroRe im Tantalprodukt

beschranken.

Die Existenz oder das Vorkommen einer marmorierten Struktur in Tantal wird als
nachteilig fur die Leistung und die Verlassigkeit von Tantalsputtertargetmaterial und
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~komponenten gehalten. Es wurde erst unlangst von den Erfindern entdeckt, dass
zwei bestimmte Typen von Marmorierung in Tantal und anderen Metallen gefunden
werden kann: Marmorierung, die entlang der gesputterten Oberflache eines
erodierten Tantaltargets oder —komponente beobachtet wird und Marmorierung, die
an der wie-hergestellten Oberflache des Tantaltargets oder -komponente beobachtet
wird. In einem erodierten Tantalsputtertarget wird die Marmorierung aus der
Mischung von exponierten sputterresistenten (100)-Texturbéndern (die als gléanzende
Bereiche erscheinen) um die matte Oberflaiche des Matrixmaterials (erzeugt durch
sputtererodierte Kérner mit vielen Facetten) gebildet. Die Tendenz zur Marmorierung
einer sputtererodierten Oberflache wird in Tantalsputtertargets oder —komponenten,
die wie in US Patent Nr. 6,348,113 beschrieben bearbeitet werden, um eine
homogene Textur Uber die Dicke des Tantaltargets zu haben, minimiert oder
eliminiert. Ein analytisches Verfahren zur Quantifizierung der Texturhomogenitét von
Tantalsputtertargetmaterialien und —komponenten ist im US Patent Nr; 6,462,339
(Michaluk et al.) beschrieben, das hier durch Bezugnahme eingebracht wird. Ein
anderes analytisches Verfahren fir die Quantifizierung von Banderbildung ist in der
US Patentanmeldung 60/545617 angemeldet am 18. Februar 2004 beschrieben und
wird hier durch Bezugnahme eingebracht.

Oberfiachenmarmorierung kann entlang der wie-hergesteliten Oberflache von rohen
Tantalmaterialien oder Sputterkomponenten nach leichtem Sputtern (z.B.
Durchbrennversuche) oder durch chemisches Atzen in Losungen mit Flussséure,
konzentrierten Alkyliden oder rauchender Schwefelsdure und/oder Schwefelsaure
oder anderen geeigneten Atziésungen beseitigt werden. In vergiteten Tahtalplatten
tritt Oberflachenmarmorierung als grofe isolierte Flecken und/oder ein Netzwerk von
farblosen Regionen auf der mit Saure gereinigten wie-gewalzten Oberflache auf. Die
marmorierte Oberflache von Tantal kann durch Frasen oder Atzen von etwa 0,025
Zoll Material von jeder Oberflache entfernt werden; dieser Zugang zur Eliminierung
von  Oberflachenmarmorierung ist jedoch  &konomisch unerwinscht.
Oberflachenmarmorierung kann als Regionen angesehen werden, die eine
abweichende KorngrdRe in diesen Bereichen oder Bereiche von abweichender
Primarstruktur (z.B.(100) gegeniber (111)) aufweisen. Oberflichenmarmorierung
kann eher auf KorngroRenvarianzen beruhen, wobei die Bereiche eine Varianz in der
mittleren KorngréRe von +2 ASTM oder mehr, wie £ 2 ASTM bis £ 5 ASTM oder
+ 2 ASTM bis + 4 ASTM oder + 2 ASTM bis + 3 ASTM, beim Vergleich der
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mittleren KorngréRe in einem Bereich mit der mittleren Korngréf3e in einem anderen

Bereich haben kdnnen.

Entsprechend besteht die Notwendigkeit fiur ein Verfahren zur Herstellung eines
Sputtertargetmaterials mit besseren metallurgischen und texturbezogenen Qualitaten
und die Kosten, die mit dieser Herstellung von Sputtertargets, die solche Qualitaten

aufweisen, zu reduzieren.
Zusammenfassung der vorliegenden Erfindung

Es ist daher ein Merkmal der vorliegenden Erfindung ein Verfahren zur Herstellung
eines Metalls zu schaffen, das eine einheitlich feine Korngrée und/oder
texturbezogene Homogenitét und optional Dimensionen hat, die ausreichen, um in
mehrere Brammen oder Sputtertargets geteilt zu werden. |

Ein anderes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur

Verformung eines Metallbarrens zu schaffen.

Ein weiteres Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur

Herstellung von Sputtertargets in groBem MaRstab zu schaffen.

Ein weiteres Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es ein Metallmaterial fiir Réhren
(oder anderes Metallmaterial) oder eine Sputterkomponente zu schaffen, das bzw.

die im Wesentlichen frei von Oberflachenmarmorierung ist.

Ein anderes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur
Herstellung von Grofmengen von Metallmaterialien oder Sputterkomponenten zu
schaffen, die eine feine homogene Mikrostruktur mit einer mittleren Korngréfie von
etwa 150 um oder weniger, oder 75 ym oder weniger und/oder eine einheitliche
Textur Uber die Dicke des Metalimaterials oder der Sputterkomponente haben.

Ein anderes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur
Herstellung von GroRmengen von Metallmaterialien oder Sputterkomponenten zu
schaffen, die einheitliche chemische, metallurgische und texturbezogene
Eigenschaften in einer Herstellungscharge des Produkts haben.
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Ein anderes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur
Herstellung von GroBmengen von Metallmaterialien oder Sputterkomponenten zu
schaffen, die einheitliche chemische, metallurgische und texturbezogene

Eigenschaften zwischen Produktionschargen eines Produkts haben.

Ein anderes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur
Herstellung von Grofmengen von Metall- (z.B. Tantal-)Materialien oder
Sputterkomponenten zu schaffen, die einheitliche chemische, metallurgische und
texturbezogene Eigenschaften in Produktionschargen eines Produkts haben.

Ein weiteres Merkmal der vorliegenden Erfindung ist die Schaffung eines Metall- (z.B.
Tantal-) Materials mit mikrostrukturellen und texturbezogenen Merkmalen, die
geeignet sind, in Komponenten einschlieRlich Sputterkomponenten und
Sputtertargets geformt zu werden, wie jene, die in Ford, US verdffentlichte
Patentanmeldung Nr. 2003/0019746 beschrieben sind, welche zur Génze durch
Bezugnahme hier eingebracht wird.

Ein weiteres Merkmal der vorliegenden Erfindung ist es, eine geformte Metall-
(z.B.Tantal-) Komponente einschlieBlich geformter Sputterkomponenten und
Sputtertargets mit einer feinen homogenen Mikrostruktur mit einer mittieren
KorngroRe von etwa 150 ym oder weniger, 75 um oder weniger oder 20 ym oder
weniger und/oder einer einheitlichen Textur Uber die Dicke der gebildeten
Komponente, Sputterkomponente oder des Sputtertargets, zu schaffen, welche die
metallurgischen und texturbezogenen  Eigenschaften des einheitlichen
Metallmaterials, ohne die Notwendigkeit die Komponente nach dem Formen zu

verguten, ausreichend behalt.

Zuséatzliche Merkmale und Vorteile der vorliegenden Erfindung werden teilweise in
der folgenden Beschreibung dargelegt und sind teilweise aus der Beschreibung
offensichtlich oder konnen durch Ausilbung der vorliegenden Erfindung erfahren
werden. Die Ziele und andere Vorteile der vorliegenden Erfindung werden durch die
Elemente und Kombinationen, die insbesondere in der Beschreibung und den
beiliegenden Anspriichen aufgezeigt werden, realisiert und erhalten.
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Um diese oder andere Vorteile zu erzielen und in Ubereinstimmung mit den Zwecken
der vorliegenden Erfindung, wie sie hier durchgefihrt und ausfiihrlich beschrieben ist,
bezieht sich die vorliegende Erfindung auf ein Verfahren zur Herstellung eines
Metallartikels mit einer Enddicke. Das Verfahren beinhaltet die Verformung eines
Metallbarrens, um eine Bramme wie eine rechteckige Bramme mit einer Lange,
Breite und Dicke, zu bilden, wobei zwei dieser Abmessungen innerhalb von 25%
zueinander oder innerhalb von 15% zueinander sind, und dann das Durchfithren
eines ersten Walzens der Bramme, um eine Zwischenplatte zu bilden, wobei das
erste Walzen ein oder mehrere Walzdurchgénge enthalt. Das Verfahren enthalt
ferner als Option ein zweites Walzen der Zwischenplatte um eine Metallplatte zu
bilden, wobei das zweite Walzen ein oder mehrere Walzdurchgénge enthalt und
wobei jeder der Walzdurchgange des zweiten Walzens vorzugsweise eine echte
Dehnungsreduktion von groRer als 0,06 verleiht. Die vorliegende Erfindung betrifft
ferner Produkte, die mit diesem Verfahren hergestellt sind, einschlieBlich
Sputtertargets und anderer Komponenten. Die Walzschritte kdnnen Kaltwalz-,
Warmwalz- oder HeilRwalzschritte sein.

Es soll verstanden werden, dass sowohl die vorangegangene allgemeine
Beschreibung, als auch die folgende detaillierte Beschreibung nur beispielhaft und
erklarend sind und dazu dienen eine weitere Erklarung der vorliegenden Erfindung,

wie beansprucht, zu geben.
Die angeschlossenen Zeichnungen, die in die Anmeldung eingebracht sind und einen
Teil derselben bilden, stellen einige der Ausfiihrungsformen der vorliegenden

Erfindung dar und dienen, gemeinsam mit der Beschreibung, um die Prinzipien der

vorliegenden Erfindung zu erklaren.
Kurze Beschreibung der Zeichnungen
Die Figuren 1a und 1b stellen ein transversales Walzverfahren dar.

Die Fig. 2 ist eine schematische Darstellung eines Verformungsverfahrens gemaf

einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung.
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Die Fig. 3 ist eine schematische Darstellung eines Verformungsverfahrens geman
einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung.

Die Fig. 4 (in Farbe) ist eine farbkodierte Orientierungskarte mit einer inversen

Polfigur fir eine Tantalplatte der vorliegenden Erfindung.

Fig. 5 (in Farbe) ist eine Kristallrichtungskarte mit einer 5 Grad Toleranz fir eine

Tantalplatte der vorliegenden Erfindung.

Fig. 6 (in Farbe) ist eine Kristallrichtungskarte mit einer 10 Grad Toleranz fur eine

Tantalplatte der vorliegenden Erfindung.

Fig. 7 (in Farbe) ist eine Kristallrichtungskarte mit einer 15 Grad Toleranz fir eine

Tantalplatte der vorliegenden Erfindung.

Fig. 8 (in Farbe) sind Polfigurenplots firr (111), (001), und (110), und Fig. 9 (in Farbe)
sind die inversen Polfigurenplots fir eine Tantalplatte der vorliegenden Erfindung.

Fig. 10 (in Farbe) ist ein Korngréenhistogramm und Daten fur eine Tantalplatte der

vorliegenden Erfinduhg.

Fig. 11 ist ein Flussdiagramm, das die verschiedenen Verfahrensschritte und
—parameter fur zahlreiche Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung zeigt.

Fig. 12 ist eine Zeichnung eines Metallartikels, wie einer Scheibe, die ferner
erwinschte Stellen zeigt um Proben des Metallartikels zu nehmen um die Textur
und/oder Korngréfle zu messen, um ein komplettes Verstandnis des Metallartikels

Uiber alle Ebenen (X, y, z) zu erhalten.
Detaillierte Beschreibung der vorliegenden Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines verformten
Metalls, das gegebenenfalls Abmessungen hat, die ausreichen um geteilt zu werden,
um eine Vielzahl von Brammen, Knlppeln, Stangen, Platten und dergleichen zu
bilden, die dann in Metallartikel wie Sputtertargets geformt werden kénnen. Das
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Réhrenmetall kann (iberlegene metallurgische und texturbezogene Qualitdten haben.
Vorzugsweise hat das Metall eine einheitlich feine Korngrée und eine homogene
Mikrostruktur und/oder ist frei oder ist im Wesentlichen frei von Texturgradienten.
Z.B. kann das Metall ein Réhrenmetall sein, wobei das Roéhrenmetall eine
durchschnittliche Korngrofie von weniger als etwa 100 ym und/oder eine Textur
haben kann, die im Wesentlichen frei von Texturbandern (oder Banderung) wie
(100)-Texturbander oder anderen Typen von (x, y, z)-Texturb&ndern ist. Die
vorliegende Erfindung bezieht sich auch auf Verfahren und Metallprodukte, die in
einer Anzahl von Technologien niitzlich sind, einschlieBlich dem Diinnschichtbereich
(z.B. Sputtertargets und andere Komponenten, die solche Targets bieten und
dergleichen). Teilweise bezieht sich die vorliegende Erfindung auf Verfahren um
Metallmaterial mit gewinschten Eigenschaften (z.B. Textur, Korngrofle und
dergleichen) herzustellen und bezieht sich ferner auf das Produkt selbst. In einer
Ausfiihrungsform beinhaltet das Verfahren zuerst die Verarbeitung eines
Metallbarrens (wie eines Tantalbarrens) vorzugsweise in eine rechteckige Form oder
andere geeignete Formen zur Verformungsverarbeitung (z.B. Formen einer Bramme
aus einem Barren mit einem rechteckigen Querschnitt, quadratischen Querschnitt,
achteckigen Querschnitt oder runden Querschnitt). Der Barren kann kommerziell

erhéltlich sein.

Der Barren kann gemaR den Lehren von Michaluk et al. US Patent 6,348,113, das
hier durch Bezugnahme eingebracht wird, hergestellt sein. Im Hinblick auf den
Metallbarren kann der Metallbarren jeden beliebigen Durchmesser und jede beliebige
Lange haben. Das Metall kann ein bcc-Metall sein. Das Metall kann ein
Rohrenmetall, wie Tantal oder Niob sein, oder kann eine Legierung, die mindestens '
ein bce- oder mindestens ein Roéhrenmetall enthalt, sein. Zum Zwecke der

* vorliegenden Erfindung enthalten die Rdhrenmetalle im Allgemeinen Tantal, Niob und

Legierungen davon und kénnen auch Metalle aus den Gruppen IVB, VB und VIB und
Aluminium und Kupfer und Legierungen davon enthalten. R6hrenmetalle sind z.B. bei
Diggle in ,Oxides and Oxide Films“, Volume 1, Seiten 94-94, 1972, Marcel Dekker,
Inc., New York, das zur Ganze durch Bezugnahme hier eingebracht wird,
beschrieben. Rohrenmetalle werden im Aligemeinen aus ihren Erzen extrahiert und
durch Verfahren die chemische Reduktion enthalten, wie z.B. im US Patent Nr.
6,348,113 beschrieben, durch einen Primarmetallprozessor in Pulver verarbeitet.
Ferner enthalten die Metallraffinationstechniken, die typischerweise von einem
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Primarmetallprozessor durchgefiihrt werden, thermisches Agglomerieren des
Metallpulvers, Desoxidieren des agglomerierten Metallpulvers in Gegenwart eines
Gettermaterials und dann Auslaugen des desoxidierten Metallpulvers in einer sauren
Laugenldsung, wie z.B; in US Patent Nr. 6,312,642 offenbart. Ein
Primarmetallprozessor kann dann das Rohrenmetallpulver oder das
Schmelzausgangsmaterial einem Elektronenstrahl- oder Vakuumbogenschmelzen
oder anderen Schmelztechniken unterwerfen, um einen Metallbarren zu gie3en oder
zu formen. Das in der vorliegenden Erfindung verarbeitete Material kann ein
hochschmelzendes Metall sein, jedoch kénnen andere Metalle auch verwendet
werden. Spezielle Beispiele des Metalltyps, der mit der vorliegenden Erfindung
verarbeitet werden kann, enthalten, sind jedoch nicht beschrankt auf, Tantal, Niob,
Kupfer, Titan, Gold, Silber, Kolbalt und Legierungen davon.

In mindestens einer Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung hat der
Metallbarren vorzugsweise einen Durchmesser von mindestens 8 Zoll und
insbesondere einen Durchmesser von mindestens 9% Zoll, mindestens 11 Zoll,
mindestens 12 Zoll oder gréfer. Z.B. kann der Metallbarren einen Durchmesser von
etwa 10 Zoll bis etwa 20 Zoll oder von etwa 9% Zoll bis etwa 13 Zoll oder von 10 Zoll
bis 15 Zoll oder von 9% Zoll bis 15 Zoll oder von 11 Zoll bis 15 Zoll haben. Die Héhe
oder Lange des Barrens kann jeden Wert haben, wie mindestens 20 Zoll, mindestens
30 Zoll, mindestens 40 Zoll, mindestens 45 Zoll und dergleichen. Z.B. kann die Lange
oder Hohe des Barrens von etwa 20 Zoll bis etwa 120 Zoll oder von etwa 30 Zoll bis
etwa 45 Zoll sein. Der Barren kann eine zylindrische Form haben, obwoh! andere
Formen verwendet werden kénnen. Nach der Ausbildung des Barrens und vor
irgendeiner Verformung des Barrens kann der Barren gegebenenfalls unter
Verwendung herkémmlicher Techniken maschinell gereinigt werden. Z.B. kann die
maschinelle Reinigung (von der Oberflache) zu einer Reduktion des Durchmessers
des Barrens fiihren, wobei eine solche Durchmesserreduktion von etwa 1% bis etwa
10% stattfindet. Als ein spezielles Beispiel kann der Barren einen nominellen wie-
gegossen Durchmesser von 12 Zoll haben und, aufgrund der maschinellen
Reinigung, einen Durchmesser nach der maschinellen Reinigung von 10,75 bis 11,75
Zoll im Durchmesser haben. In zumindest einer Ausfihrungsform der vorliegenden
Erfindung wird der Metallbarren verformt, um eine Bramme, die vorzugsweise eine
rechteckige Bramme ist, mit einer Lange, einer Breite und einer Dicke zu bilden,
wobei mindestens zwei dieser drei Abmessungen innerhalb von 25% oder innerhalb
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von 15% zueinander sind. Bevorzugter sind mindestens zwei dieser drei Abmessung
innerhalb von 10% oder innerhalb von 5% oder innerhalb von 1% zueinander, wie
von innerhalb von 0,1% bis 256% oder von 0,5% bis 15% oder von 1% bis 10%
zueinander. Mit anderen Worten haben mindestens zwei der drei Abmessungen sehr
ahnliche Ausmafe. Z.B. kénnen zwei der drei Abmessungen die Breite und die Dicke
der Bramme sein, die nach Verformung des Metallbarrens gebildet wird. Am
bevorzugtesten sind die zwei der drei Abmessungen im Wesentlichen oder exakt in
ihren Abmessungen gleich. Z.B. sind zwei der drei Abmessungen, wie die Dicke und
die Breite, jeweils 5 bis 5%z Zoll. In einer oder mehreren Ausfilhrungsformen wird der
Metallbarren verformt, um eine Bramme zu bilden, die irgendwelche
Querschnittsformen hat, wie einen quadratischen Querschnitt, rechteckigen
Querschnitt, achteckigen Querschnitt, kreisformigen Querschnitt und dergleichen.
Dieses Verformen in eine Bramme fihrt vorzugsweise zu einer Reduktion der
Querschnittsflache des Barrens um mindestens 0,95 oder 95% (Baéis wahrer
Dehnung) und bevorzugter mindestens 1,0 oder 100% und noch mehr bevorzugt 1,2
oder 120% basierend auf einer wahren Dehnung. Die Reduktion in der
Querschnittsfiache kann in einen Bereich von 0,95 bis 5,0 oder von 1,0 bis 5,0 oder
von 1,1 bis 4,7 oder von 1,0 bis 4,5 oder von 1,1 bis 4 oder von 1,5 bis 3 oder von 2,0
bis 4,0 und dergleichen basierend auf einer Basis wahrer Dehnung reichen. Diese
Reduktion in der Querschnittsflache kann durch Bestimmung der Querschnittsflache
eines zylindrischen Barrens, der auf der Seite liegt (d.h. zR?) und dann Berechnen
der Querschnittsflaiche der Bramme, d.h. der Hohe x der Breite, berechnet werden.
Die Reduktion der wahren Dehnung wird durch die folgende Formel berechnet:

e=In(T/T,), wobei T die Dicke vor der Reduktion und T, die Dicke nach der

Reduktion ist. In jedem Fall werden die Lange des Barrens und die Lange der
resultierenden Bramme ignoriert, da dies nicht Teil der Berechnung der
Querschnittsflache ist. Z.B. wenn ein kreisfdrmiger 12 Zoll Barren verwendet wird,
wird die Qberschnittsﬂéche 113,1 Quadratzoll im Querschnittsbereich sein, und wenn
dieser Barren zu einem Rechteck verformt wird, der eine quadratische
Querschnittsflache hat, bei der die Breite und die Dicke jeweils 5% Zoll sind, dann
wird die Reduktion der wahren Dehnung im Querschnittsbereich etwa 1,32 oder etwa
132% Reduktion sein. Die hochprozentige Reduktion im Querschnittsbereich kann
mit der Ausfihrungsform kombiniert werden, bei der zumindest zwei der drei
Dimensionen, nachdem der Barren in eine Bramme geformt wurde, innerhalb von
25% oder innerhalb von 15% zueinander oder innerhalb von 10% zueinander oder
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innerhalb von 5% zueinander oder innerhalb von 1% zueinander oder im

Wesentlichen gleich oder identisch sind, kombiniert werden.

Die Verformung des Metallbarrens kann erzielt werden, indem irgendeine
Standardmetallbearbeitung verwendet wird. Vorzugsweise wird das Verformen des
Metallbarrens, um die Bramme zu bilden, durch Schmiedetechniken gemacht, wie
Schmieden mit einer Schmiedepresse, Seitenschmieden und/oder Stauchschmieden
alleine (oder andere Verformungstechniken wie Extrudieren) oder in Kombination mit
Seitenschmieden, Extrusion und dergleichen. Am bevorzugtesten ist das Verformen
des Metallbarrens durch Schmieden mit einer Schmiedepresse, wobei der
zylindrische Metallbarren auf seiner Seite liegt und durch eine Schmiedepresse
oberhalb und unterhalb gepresst wird und dann um 90° gedreht und einem weiteren
Schmieden mit einer Schmiedepresse unterworfen wird und dieser Prozess
fortgefuhrt wird bis die gewinschte Bramme mit den hier bes.chriebenen
Abmessungen ausgeformt ist. Dieses Schmieden kann in einer offenen Form
stattfinden. Nach dem Verformen des Metallbarrens, um eine Bramme zu bilden,
kann die Bramme gegebenenfalls einen quadratischen oder annahernd
quadratischen Querschnitt mit jeder gewiinschten Lange haben. Andere
Querschnittsformen kénnen erzielt werden. Die Bramme kann von ausreichender -
Gréfe und Volumen sein, um einen oder eine Vielzahl von Metallartikeln, wie Platten,
Sputtertargetrohlinge und dergleichen zu erzeugen. Zum Zwecke dieser Erfindung
kann das Endprodukt jeglicher Metallartikel sein und Sputteringrohlinge sind nur ein
bevorzugtes Beispiel. Die Bramme solite auch ausreichend Dicke haben, um den
Erhalt von notwendigen Arbeitsmengen (z.B. Kaltbearbeitung) wahrend der
Verarbeitung zu erlauben, um das geeignete Vergiitungsergebnis zu erzielen, und
vorzugsweise die Ausbildung einer marmorierten Oberflache zu vermeiden.
Diesbezlglich, und zweifellos nur als Beispiel, kann die Bramme eine Dicke von etwa
3 bis etwa 11 Zoll, eine Breite von etwa 3 bis etwa 11 Zoll und eine Lange von etwa
18 bis etwa 200 Zoil und mehr haben.

Der Querschnitt der Bramme kann rechteckig, quadratisch, oktogonal, doppel-
oktogonal oder rund sein. Die hier angegebenen Abmessungen sind fir einen
quadratischen oder rechteckigen Querschnitt. Ahnliche Abmessungen, bei denen die
Gesamtbreite und die Dicke der Bramme (oder der Flache) im Wesentlichen ahnlich

sind, kann fir nicht rechteckige Formen verwendet werden.
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Die Bramme kann unter Verwendung konventioneller Metallschneidetechniken, wie
Sageschneiden, in eine Vielzahl von Brammen geteilt werden, nachdem sie zu einer
Bramme geformt wurde oder zu irgendeinem Zeitpunkt danach. Die Anzahl der
aufgetrennten Brammen hangt von der urspriinglichen Lénge und den gewinschten
Abmessungen des/der fertigen Metallartikel(s) ab. Z.B. kann eine Bramme mit einer
Lange von 150 bis 200 Zoll in mehrere Brammen geteilt werden, z.B. mit jeweils einer
Lange von 20 bis 40 Zoll, wie 30 Zoll. Vorzugsweise hat die Bramme eine Dicke von
4,5 bis 6 Zoll, eine Breite von 4,5 bis 6 Zoll, eine Lange von 30 Zoll mit Walzflachen,
vorzugsweise mit zwei gegeniiberliegenden Walzflachen, die innerhalb von 0,040
Zoll oder weniger flach sind. Andere Abmessungen zum Zwecke der vorliegenden
Erfindung kdnnen verwendet werden. Z. B. kann eine rechteckige Form mit im
Wesentlichen quadratischem Querschnitt eine Dimension von 5 Zoll x 5 Zoll bei einer
Lange von grofer als 30 Zoll haben. Die Bramme(n) kann (kénnen) opti'onal in der
gleichen Weise wie oben beschrieben maschinell gereinigt werden. Z.B. kénnen die
beiden Seiten, die die Dicke bilden, maschinell gereinigt werden und eine Gesamtheit
von 0,250 Zoll kann entfernt werden (0,125 Zoll auf jeder Seite). Als Option kénnen
eine oder mehrere oder alle Oberflachen gereinigt werden. Die Bramme kann ein
oder mehrere Male optional thermisch behandelt (z.B. vergutet) werden z.B. in einer
Schutzatmosphare (z.B. in Inertgas- oder Vakuum vergiitet), um Spannungsabbau,
Teilrekristallisation und/oder vollstandige Rekristallisation zu erzielen. Die
Vergitungsbedingungen, die verwendet werden koénnen, sind hier spater
beschrieben. Die Bramme(n) kann (kénnen) dann zumindest einem ersten Walzen
unterworfen werden, um eine Zwischenplatte zu bilden, wobei das erste Walzen eine
Vielzahl von Walzdurchgéngen enthalten kann. Das Verfahren kann ferner als Option
beinhalten die Zwischenplatte einem zweiten Walzen zu unterwerfen, um eine
Metaliplatte zu bilden, wobei das zweite Walzen eine Vielzahl von Walzdurchgangen
enthalten kann und wobei jeder der Walzdurchgange des zweiten Walzens
vorzugsweise eine Reduktion wahrer Dehnung von etwa 0,06 oder mehr, (z.B. 0,06
bis 0,35 pro Durchgang, 0,06 bis 0,25 pro Durchgang, 0,06 bis 0,18 pro Durchgang,
0,06 bis 0,16 pro Durchgang, 0,06 bis 0,15 pro Durchgang, 0,06 bis 0,13 pro
Durchgang, 0,06 bis 0,12 pro Durchgang, 0,06 bis 0,10 pro Durchgang, 0,08 bis 0,18
pro Durchgang, 0,09 bis 0,17 pro Durchgang, 0,1 bis 0,15 pro Durchgang) oder z.B.
etwa 0,12 oder mehr oder z.B. nicht mehr als 0,35 pro Durchgang, verleiht. Der
abschlieBende Walzdurchgang des zweiten Walzens kann optional eine Reduktion
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der wahren Dehnung verleihen, die gleich oder groRer als die Reduktion einer
wahren Dehnung, die durch andere Walzdurchgédnge verliechen wurde, ist.
Mindestens einer (und vorzugsweise alle) der Walzdurchgénge des zweiten Walzens
kénnen in einer transversalen Richtung relativ zu zumindest einem der
Walzdurchgéange des ersten Walzens sein. Die Walzdurchgénge des ersten und/oder
zweiten Walzens kdnnen multidirektionales Walzen, Clockrolling und dergleichen
sein. Die Walzschritte kénnen Kaltwalzen oder Warmwalzen oder HeilRwalzen oder
verschiedene Kombinationen dieser drei Walzschritte sein. Die Definition fir wahre
Dehnung ist ¢ = In(ti/tf)wo & die wahre Dehnung oder die Reduktion der wahren

Dehnung ist, #i die urspringliche Dicke (vor der Reduktion) der Platte ist, # die

abschlieBende Dicke (nach der Reduktion) der Platte ist und In der natirliche

Logarithmus des Verhaltnisses ist.

in einer oder mehreren Ausfiihrungsformen ist jeder folgende Walzdurchgang beim
ersten Walzen und/oder zweiten Walzen innerhalb von 25% der Reduktion der
wahren Dehnung des vorangegangenen Walzdurchganges und kann innerhalb von
20% oder innerhalb von 15% oder innerhalb von 10% oder innerhalb von 7% oder
innerhalb von 5% oder innerhalb von 2,5% oder innerhalb von 1% des
vorangegangenes Walzdurchganges liegen. Z.B. kann die Reduktion der wahren
Dehnung des darauffolgenden Walzdurchgangs die gleiche sein oder annéhernd die
gleiche sein, wie die Reduktion der wahren Dehnung des vorangegangenen
Walzdurchgangs oder kann innerhalb von 0,5% bis 25% oder innerhalb von 1% bis
20% oder innerhalb von 1,5% bis 15% der Reduktion der wahren Dehnung des
vorangegangenen Walzdurchganges liegen. Diese Option der Reduktion der wahren
Dehnung des nachsten oder darauffolgenden Walzdurchgangs, die nahe der
Reduktion der wahren Dehnung des vorangegangenen Walzdurchgangs liegt, kann
zu einer einheitlicheren Textur und/oder Korngréfe im Metall beitragen.

Wie angegeben wird jede Bramme gewalzt (z.B. kalt gewalzt, warm gewalzt oder
heil} gewalzt), um eine Platte gewiinschter Dicke und Groéf3e zu erzeugen, um eine
oder eine Vielzahl von Sputtertargetrohlingen in Ubereinstimmung mit den folgenden
Kriterien zu liefern. Die Bramme wird gewalzt, um eine Zwischenplatte zu bilden, die
eine Dicke zwischen jener der Bramme und der gewiinschten fertiggesteliten Platte
hat. Z.B. kann die Zwischenplatte eine Dicke von etwa 0,3 bis etwa 1,5 Zoll haben.
Die Dicke der Zwischenplatte ist so, dass die durch Walzen von der Zwischendicke
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zur endglltigen Dicke verliehene wahre Dehnung etwa 0,35 oder mehr und
vorzugsweise etwa 0,50 oder mehr, oder allgemein in zumindest einer
Ausfithrungsform nicht mehr als 1,0, wie von etwa 0,35 bis etwa 1,0, der gesamten
wahren Dehnung, die durch Walzen der Bramme von Zwischendicke auf Enddicke
verliehen wird, sein kann. Das abschlieBende Walzen des zweiten Walzens kann
eine Reduktion der wahren Dehnung verleihen, die gleich oder groRer ist, als die
Reduktion der wahren Dehnung, die durch jeden anderen Walzdurchgang verliehen
wird. Z.B. stellt das Kaltwalzen einer 5,25 Zoll Bramme in eine fertiggestellte'Platte
mit einer Dicke von 0,300 Zoll eine Gesamtreduktion der wahren Dehnung von 2,86
dar; eine fertiggestellte Platte, die aus einer Zwischenplatte mit einer Dicke von 0,569
Zoll gewalzt wirde, hatte eine durch Walzen aus einer Zwischendicke auf eine
Enddicke verliehene wahre Dehnung von 0,64. Ahnlich hatte z.B. eine fertiggestellte
Platte, die aus einer Zwischenplatte mit einer Dicke von 0,950 Zoll gewalzt wiirde
eine durch Walzen aus einer Zwischendicke zu einer Enddicke (0,300 Zoll)
verliehene wahre Dehnung von 1,15, wobei eine wahre Dehnung von etwa 1,71
verliehen wird, wenn ein Walzen von einer Bramme zu einer Zwischenplatte
stattfindet. Zum Zwecke der vorliegenden Erfindung kann jeder Walzschritt, der in der
vorliegenden Erfindung beschrieben ist, ein Kaltwalzschritt, ein Warmwalzschritt oder
ein HeilRwalzschritt oder jede Kombination davon sein. Ferner kann jeder Walzschritt
einen oder mehrere Walzschritte enthalten, wobei wenn mehr als ein Walzschritt in
einem bestimmten Schritt verwendet wird, die mehreren Walzschritte alle Kaltwalz-,
Warmwalz-, und/oder Heilwalzschritte sein kénnen oder eine Mischung von
verschiedenen Kaltwalz-, Warmwalz-, und/oder Heif3walzschritten sein kénnen. Diese
Ausdricke werden vom Fachmann verstanden. Kaltwaizen ist WpischeMeise bei
Umgebungstemperatur oder geringeren Temperaturen wahrend des Walzens,
wohingegen Warmwalzen typischerweise leicht Giber Umgebungstemperatur, wie 10°
Celsius bis etwa 25° Celsius Uber Umgebungstemperatur ist, wahrend Hei3walzen
typischerweise 25° Celsius oder mehr tiber Umgebungstemperatur stattfindet, wobei
die Temperatur die Temperatur des Metalls ist. In der vorliegenden Erfindung kann
das Walzen der Bramme, wie der rechteckigen Bramme, durch ein beliebiges
Walzschema und eine beliebige Walzrichtung erzielt werden. Z.B. kann das Walzen
der Bramme durch Quer- oder Transversalwalzen erzielt werden. Die durch das
Walzen in zwei oder mehr Richtungen erzielten Reduktionen kdnnen gleich im Bezug
auf jede Richtung oder verschieden in Bezug auf jede Richtung sein. Z.B. kann in
einer Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung die Bramme einem transversalen
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Walzen in zwei Richtungen, z.B. in Richtung der Lange und in Richtung der Breite,
z.B. wie in Figur 1A und B gezeigt, unterworfen werden. Das Walzen in jeder dieser
Richtungen kann &hnlich vom Standpunkt des Erzielens der gleichen prozentuelien
Reduktion in der Dicke der Bramme sein oder das Walzen kann verschieden sein,
sodass eine prozentuelle Reduktion in einer Richtung gréRer ist als in einer anderen
Richtung. Das "erste Walzen" kann in der gleichen Richtung oder in verschiedenen
Richtungen sein. Ebenso kann das "zweite Walzen" in der gleichen Richtung oder in
verschiedenen Richtungen sein. Das erste Walzen kann in einer Richtung sein, die
verschieden ist vom zweiten Walzen. Z.B. kann beim Quer- oder Transversalwalzen
das erste Walzen in nur einer Richtung sein und das zweite Walzen kann 90° zum
ersten Walzen sein. Als ein weiteres Beispiel kann die prozentuelle Reduktion der
wahren Dehnung in eine Richtung (in Hinblick auf die prozentuelle Reduktion in der
Dicke) 100% oder mehr, 150% oder mehr, 200% oder mehr, 250% oder mehr, 300%
oder mehr, 350% oder mehr oder 400% oder mehr (z.B. von 100% bis 500% oder
von 150% bis 400%) in einer Richtung gegeniiber der anderen Richtung sein. Z.B.
kann die prozentuelle Reduktion in der Breitenrichtung (entlang der Breite) 50% bis
400% groRer als in der Langsrichtung (entlang der Lange) sein. Als weiteres Beispiel
kann die Reduktion in einer Richtung in der GroRenordnung von 60% bis 300% oder
von etwa 50% bis etwa 85% oder von etwa 70% sein, wobei diese prozentuellen
Reduktionen mit Bezug auf die Reduktion in der Anfangsdicke der Bramme vor dem
Walzen ist. In einer oder mehreren Ausfuhrungsformen hat die Bramme, die
vorzugsweise rechteckig ist, eine Dicke vor dem ersten Walzen, die mindestens
funfmal dicker ist, als die Enddicke des Metallartikels oder mindestens 10 mal dicker
ist, als die Enddicke des Metallartikels oder mindestens 15 mal dicker isf, als die
Enddicke des Metallartikels, oder mindestens 20 mal dicker ist, als die Enddicke des
Metallartikels, wie von etwa 5 mal bis etwa 20 mal dicker, als die Enddicke des
Metallartikels. Auch kann fir die Zwecke der vorliegenden Erfindung vor irgendeiner
Bearbeitung des Metalls oder nach irgendeiner Bearbeitung des Metalls (z.B. Walzen
und dergleichen) das Metallmaterial ein oder mehrmals (z.B. 1, 2, 3, 4 oder mehrere
Male) in jedem Arbeitsschritt thermisch behandelt (z.B. vergiitet) werden. Diese
thermische Behandlung kann einen Spannungsabbau und/oder Teil- oder

vollstandige Rekristallisation erzielen.

Beim Walzen einer groRen Bramme zu einer Zwischenplatte ist es oft nicht praktisch
und es ist auch nicht notwendig, starke Dehnungsreduktionen bei jedem
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Walzdurchgang vorzunehmen, um eine einheitliche Bearbeitung der Zwischenplatte
zu erzielen. Ein Zweck des Walzens von einer Bramme zu einer Zwischenplatte ist
es, eine Zwischenform durch einen gesteuerten und wiederholbaren Prozess zu
erzeugen. Diese Zwischenform kann von ausreichender Gréf3e sein, sodass sie dann
zu einer fertiggesteliten Platte oder fertiggestellten Platten ausreichender Grofle
gewalzt werden kann, um eine oder mehrere Metallartikel wie Sputtertargetrohlinge
zu liefern. Es ist bevorzugt den Prozess so zu steuern, dass die Reduktionsrate von
der Bramme zur Zwischenplatte von Bramme zu Bramme wiederholbar ist und so,
dass der Wert der seitlichen Ausbreitung der Bramme begrenzt ist, um den Erhalt
des Produkts von der Bramme zu optimieren. Solite die Lange des Werkstiicks Uber
eine erlaubte Grenze ausgebreitet werden, ware es schwierig, die Zwischenplatte auf
den Targetdickenbereich zu walzen und in der Folge die minimale Breite, die fir die
Optimierung des Produktertrages notwendig ist, zu erzielen. In zumindest einer
Ausfuhrungsform hat die Zwischenplatte eine Lange, die grofer ist als die Lange der
Bramme, um mindestens etwa 10% oder mehr (z.B. 10% bis 50% oder von 15% bis
45% oder von 20% bis 40%).

Das Verfahren des Walzens einer Bramme zu einer Zwischenplatte kann damit
beginnen, kleine Reduktionen bei jedem Walzdurchgang vorzunehmen. Siehe z.B.
Tabellen 1 bis 3 hierin. Wahrend das Walzschema fir das Walzen einer Bramme zu
einer Zwischenplatte definiert werden kann, um auf eine gewlinschte Reduktion der
wahren Dehnung pro Durchgang abzuzielen, ware ein solcher Ansatz schwierig und
zeitaufwendig umzusetzen, zu Uberwachen und deren Einhaltung zu verifizieren. Ein
bevorzugterer Ansatz ist, eine Bramme zu einer Zwischenplatte zu walzen, indem ein
Walzschema verwendet wird, dass durch die Anderungen in der
Walzwerkspalteinstellungen definiert ist. Siehe Tabellen 1 bis 3 hierin. Das Verfahren
wirde beginnen, indem ein oder zwei "Anpassungsdurchgénge” vorgenommen
werden, um eine vordefinierte Walzwerkspalteinstellung zu erreichen und dann durch
Reduzieren des Walzwerkspaltes um einen vorgegebenen Wert pro Durchgang. Die
Anderung in der Walzwerkspalteinstellung mit jedem Walzdurchgang kann konstant
gehalten, sequentiell erhoht oder schrittweise erhoht werden. Wenn die Dicke des
Werkstiickes sich der Zieldicke der Zwischenplatte annahert, kann die Anderung in
der Walzwerkspalteinstellung nach Gutdinken des Walzwerkoperators geandert
werden, um den gewilinschten Zwischenplattenbreiten- und -dickenbereich zu

erzielen.
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Es muss darauf geachtet werden, das MaR der seitlichen Ausbreitung des
Werkstlickes beim Walzen der Bramme zu einer Zwischenplatte zu beschranken.
Seitliche Ausbreitung kann bei der Vornahme von Abflachungsdurchgangen
auftreten, sodass die Anzahl der Abflachungsdurchgange und das Mafl des
aufgebrachten Druckes pro Abflachungsdurchgang minimiert sein solite. Die
Gesamtanzahl an Abflachungsdurchgangen kann von 1 bis 20 oder von 1 bis 10 oder
von 1 bis 5 sein. Das Zufiihren des Werkstiickes in das Walzwerk in einem Winkel ist
ebenfalls nicht bevorzugt. Die Verwendung einer Schieberstange zur Zufithrung des

Werkstlickes in das Walzwerk ist erw(inscht.

Alternativ werden nach dem ersten Walzen, das z.B. (ein) Breitseitenwalzen sein
kann, die Abmessungen in Richtung des Walzens zunehmen und in einem oder
mehreren Ausfiihrungsformen werden die Abmessungen in Richtung des Walzens
stark zunehmen. Z.B. wenn das erste Walzen in der Richtung der Breite oder entlang
der Breitenrichtung ist, kann die Breite von 100% auf 1000% oder mehr zunehmen.
Dies ist lediglich ein Beispiel. Wenn die Abmessungen in der Walzrichtung
dramatisch zugenommen haben, kann wahlweise die gewalzte Bramme oder die
Zwischenplatte dann in zwei oder mehrere Zwischenplatten geteilt werden. Als
weiteres Beispiel kann in der Walzrichtung, in der die Abmessungen zugenommen
haben, die Zwischenplatte in die Halfte oder in Dritteln oder in Vierteln geteilt werden,
abhangig von den gewiinschten Endabmessungen des Endprodukts. Als ein weiteres
Beispiel kann die Breite etwa 50 Zoll nach dem ersten Walzen sein und nach
Entfernung der Rander kann die Zwischenplatte so geschnitten werden, dass die
Breite fir jede geschnittene Zwischenplatte etwa 20 Zoll ist. Wahlweise kann auch
die Vorderkante (oder fiihrende Kante) und die hintere Kante (oder nachlaufende
Kante) der Platte, die zwischen die Walzen eingetreten ist, entfernt werden.
Manchmal werden diese Kanten "Pipe" genannt, aufgrund des Formens, das an den
Kanten der Platte (vorne und hinten) wahrend des Walzens stattfindet. Diese "Pipe"-
Abschnitte kdnnen von der vorderen Kante und riickwértigen Kante entfernt werden
und kénnen manchmal 1% bis 15% der gesamten Abmessungen in der gewalzten
Richtung ausmachen. Z.B. kann eine Breite von etwa 40 Zoll einen 5 Zoll "Pipe"-
Abschnitt von ihrer Kante entfernt haben. Nach dem ersten Walzen kann die
Zwischenplatte wahlweise hitzebehandelt oder vergltet werden, indem die spéater

beschriebenen Bedingungen verwendet werden.
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Nach dem zweiten optionalen Walzen kann wahlweise der "Pipe"-Abschnitt an der
vorderen Kante, an der hinteren Kante oder an beiden auf die gleiche Weise wie
oben in Hinblick auf den "Pipe"-Abschnitt, der wahrend des erstens Walzens
aufgetreten ist, entfernt werden. Ferner kann nach dem ersten und/oder zweiten
Walzen die Platte auf eine unten beschriebene Weise vergiitet werden. Und die
Platte kann in auf dem Endprodukt basierende gewiinschte Abmessungen geteilt
werden. Z.B. kann das Material auf die Gréfle abgeschnitten oder strahigeschnitten
werden. Und nach irgendeinem Verformungsschritt oder vor irgendeinem
Verformungsschritt kann das Metall, wie die Bramme oder die Platte, nivelliert
gewalzt werden, um eine einheitlichere Ebenheit Uber eine oder mehrere
Oberflachen des Metalls zu erzielen, sodass die beiden gegeniberliegenden
Walzoberflachen innerhalb von 0,050 Zoll oder weniger, wie 0,020 Zoli oder weniger
oder innerhalb von 0,010 Zoll oder weniger (z.B. innerhalb der 0,01 Zoll bis 0,050 Zoll
oder innerhalb von 0,005 Zoll bis 0,020 Zoll) eben sind.

" Vor und/oder nach irgendeinem Verformungsschritt und/oder Reinigungs-

/Waschschritt und/oder Teilungs-/Schneideschritt kann das Metall ein oder mehrmals
(1, 2, 3, 4 oder mehrere Male) vergutet werden. Das Vergiiten wird vorzugsweise in
einem Vakuum von 5x10* Torr oder héher und bei einer ausreichenden Temperatur
und fur eine ausreichende Zeit, um die Rickgewinnung oder vollstandige
Rekristallisaton des Metalls sicherzustellen, erzielt werden. Andere
Vergltungsbedingungen kénnen verwendet werden. Das Metall kann wahlweise bei
einer Temperatur von etwa 700° bis 1500° Celsius oder von etwa 850° bis etwa
1500° Celsius fiir 10 bis 30 Minuten oder bis zu etwa 24 Stunden oder mehr und
bevorzugt bei einer Temperatur von etwa 1050° bis 1300° Celsius fur 1 bis 3 Stunden
oder mehr, vergitet werden, um einen Spannungsabbau und/oder teilweise oder
vollstandige Rekristallisation und vorzugsweise ohne UberméRige nichteinheitliches
Kornwachstum oder Sekundarrekristallisation, zu erzielen. Andere Zeiten und
Temperaturen kdnnen verwendet werden. Die Vergltungstemperatur bezieht sich auf

die Temperatur im Ofen oder Feuerraum.

Ein Ziel des Walzens einer Zwischenplatte zu einer fertiggestellten Platte kann es
sein, ausreichend echte Dehnung pro Durchgang aufzubringen, um eine homogene

Dehnung durch die Dicke der Platte zu erzielen, um eine feine und einheitliche
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Kornstruktur und Textur im Material nach der Vergiitung zu erhalten. In mindestens
einer Ausfuhrungsform ist es erwiinscht, ein Minimum an Reduktion wahrer Dehnung
von 0,06, (z.B. 0,06 bis 0,19 oder 0,06 bis 0,18, 0,06 bis 0,15 oder 0,06 bis 0,12) in
jedem Walzdurchgang, beim Reduzieren der Dicke der Zwischenplatte zur Dicke der
fertiggestellten Platte zu verleihen. Es ist winschenswert, dass die Walzrichtung
wahrend des zweiten Reduktionswalzverfahrens normal zur Richtung des ersten
Walzens der Zwischenplatte ist. Jedoch ist ein direktes Walzen von Bramme zu
fertiggestelliter Platte oder Clockrolling der Zwischenplatte zur fertiggestellten Platte
zulassig.

Jede Zwischenplatte kann dann in eine fertiggestelite Platte gewiinschter
Abmessungen unter Verwendung eines Walzschemas mit einer vorgegebenen
minimalen echten Dehnung pro Durchgang gewalzt (z.B. kaltgewalzt) werden. Um
die Konsistenz des Verfahrens und des Produkts von Charge zu Charge
sicherzustellen, wird bevorzugt, dass die Anzahl der Durchgénge starker Reduktion
und der Reduktionsbereich der zulassigen echten Dehnung fur jeden Durchgang
vorgegeben sind (z.B. wie in den Tabellen 1 bis 3 gezeigt). Und um ein GbermaRiges
Krimmen der Platte nach dem Walzen zu verhindern, ist es vorteilhaft, dass der
letzte Walzdurchgang eine Reduktion der echten Dehnung verleiht, die grofer ist als
bei friheren Walzdurchgangen. Ein Beispiel fur ein Schema, um eine Zwischenplatte
zu einem fertiggesteliten Produkt zu walzen, ist wie folgt: Die Chargen an
Zwischenplatten mit einem Dickenbereich von 0,4 bis 1,0 Zoll kédnnen auf eine
Zieldicke von 0,300 Zoll durch 5 Reduktionsdurchginge von 0,06 bis 0,22 wahrer
Dehnung pro Durchgang oder 0,06 bis 0,18 wahrer Dehnung pro Durchgané gewalzt

werden.

An jedem Punkt und in jedem Stadium kann die Bramme, die Zwischenplatte
und/oder die fertiggestellte Platte bearbeitet werden, um Flachen zu haben, die eben
und parallel sind. Es wird bevorzugt, dass die Waizflachen in einer Weise bearbeitet
werden, die die Oberflache nicht kontaminiert oder Fremdmaterialien in die
Oberflache einbringt. Maschinelle Verfahren wie Frasen oder Fly-Cutting sind
bevorzugte Verfahren, um die Walzflachen eben und paraliel zu machen. Andere
Verfahren wie Schleifen oder Lappen kénnen verwendet werden (z.B. Verwendung
der Maschinen von Blanchard, Mattison, Gockel oder Reform) und darauffolgende
Reinigungsvorgénge, wie starkes Abbeizen, kdnnen verwendet werden, um z.B. etwa
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0,001 Zoll von allen Oberflachen zu entfernen, um jegliche eingebettete
Kontaminationen zu entfernen.

An jedem Punkt und in jedem Stadium kénnen die Bramme, die Zwischenplatte
und/oder die fertiggestelite Platte dann gereinigt werden, um jegliche
Fremdmaterialien auf der Oberflache wie Ol und/oder Oxidreste zu entfernen. Eine
saure Abbeizldsung aus Flusssaure, Salpetersaure und entionisiertem Wasser, wie in
US Patent Nr. 6,348,113 beschrieben, wirde geniigen. Wie angegeben, kénnen die
Bramme, die Zwischenplatte und/oder die fertiggestellte Platte und/oder der
Metallartikel in Vakuum oder in einer inerten Atmosphare, z.B. bei einer Temperatur
zwischen 700 bis 1500° Celsius oder 850° bis 1500° Celsius fur etwa 10 bis 30
Minuten oder bis zu etwa 24 Stunden oder mehr und bevorzugter bei einer
Temperatur von etwa 1050 bis etwa 1300° Celsius fur 2 bis 3 Stunden vergitet
werden, um Spannungsabbau und/oder eine teilweise oder vollstédndige
Rekristallisation ohne UberméaRiges, nichteinheitliches Kornwachstum oder

sekundare Rekristallisation zu erzielen.

Die Figuren 2 und 3 zeigen mehrere Ausfiihrungsformen der Verformung eines
Metallbarrens 10, z.B. aus Tantal oder Niob, zu letztendlich gewonnenen Platten 100
gemall mehreren Ausfuhrungsformen der vorliegenden Erfindung. Der Metallbarren
10 kann zuerst durch Schmieden z.B. (z.B. wie durch die Pfeile angedeutet),
Pressschmieden verformt werden, um eine Bramme 20 zu bilden. Die Bramme 20
kann in der Form eines Rechtecks mit einer ersten Abmessung L und einer zweiten
Abmessung W normal zur ersten Abmessung L und einer dritten Abmeésung T
normal zu der zweiten Abmessung W, die innerhalb von 15% der zweiten
Abmessung W sein kann, sein. Die Bramme 20 kann wahlweise wie abgehandelt
vergiitet werden. Die Bramme 20 kann wahlweise in mehrere Brammen 25 mit dem
W und dem T der Bramme 20, wie in Figur 2 gezeigt, geteilt werden. Die Bramme 20
(ungeteilt) oder geteilt 25 kann in zwei Richtungen (oder mehr als zwei Richtungen)
gewalzt werden, um eine Zwischenplatte und dann eine fertiggestelite Platte 30 zu
bilden. GemaR einer anderen Ausfilhrungsform kann die Verformung der Bramme
durch Vorblockwalzen der Bramme, vorzugsweise unter Verwendung eines
Vorblockwalzwerkes erzielt werden. Die fertiggestellte Platte kann in mehrere Platten
wie in Figur 3 gezeigt, geteilt werden. Muiltidirektionales Verformen des
Rohrenmetalls kann verglichen werden mit Querwalzen einer Bramme in mehr als
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einer Richtung, z.B. wie in den Figuren 1a und 1b gezeigt. Bei einem
Querwalzverfahren wird das Werkstiick 90 in einer ersten Richtung (A) gewalzt und
dann in einer zweiten Richtung (B) gewalzt, die normal zur ersten Richtung (A) ist,
sodass die Lange und die Breite zunehmen, wahrend die kleinste Abmessung (z.B.
die Dicke) verringert wird. Ferner hat das Querwalzen den Effekt, ein Metallwerkstiick
auf eine gewlinschte Dicke abzuflachen. Multidirektionale Verformung unterscheidet
sich auch von unnétigem Schmieden, das ein Metallwerkstiick wiederherstellt oder im
Wesentlichen wiederherstellt in einer friheren Form, wie z.B. in der US
Patentanmeldungsverdffentlichung Nr. US 2002/0112789 A1 gezeigt. Die Platte 30
oder die geteilten Platten 100 kénnen weiter in Sputtertargets verarbeitet werden, wie
in der US Patent Nr. 6,348,113 B1 (Michaluk et al.) und in den us
Patentanmeldungsverdffentlichungen Nr. US 2003/0037847 A1, 2003/0019746 A1,
2002/0157736 A1; 2002/0072475 A1; und 2002/002695 A1, die in ihrer Gesamtheit
durch Bezugnahme eingebracht werden, beschrieben ist. Die Sputtertargets oder
Térgetrohlinge kénnen z.B. eben oder zylindrisch (z.B. Hohlkathodenmagnetron) sein
und kdnnen ferner an eine Stiitzplatte gebunden oder an dieser befestigt sein.

Fig. 11 legt als ein besonderes Beispiel die Bearbeitung des Metalls dar, die
stattfinden kann durch Beginnen des Formens des Barrens aus einem Griinling durch
Schmelzen in einem EB-Ofen (ein oder mehrmals, wie zweimal) und dann danach
maschinelles Reinigen des Barrens. Der Barren kann dann geschmiedet, unterteilt
und dann maschinell gereinigt werden. Die maschinengereinigten geteilten Brammen
kénnen dann breitseitengewalzt werden und dann kann der "Pipe"-Abschnitt entfernt
werden. Ferner kann die Zwischenplatte, die aus dem ersten Walzen gebildet wurde,
wie gezeigt, unterteilt werden. Dann kodnnen die geschnittenen Zwischenplatten
gedreht und quergewalzt werden und danach kann die Platte zurechtgeschnitten
werden. Vergiiten kann in jedem Stadium dieses Verfahrens stattfinden und die Figur
11 zeigt, nur zum Zwecke des Beispiels, verschiedene Ausgangsdurchmesser,

Abmessungen und Endabmessungen und prozentuelle Reduktionen.

Entsprechend einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung haben die
fertiggestellten verformten Metallartikel Abmessungen, die ausreichen, um geteilt zu
werden, um eine Vielzahl von Sputtertargets und vorzugsweise ein oder mehrere
Test- oder Qualitatskontroliproben zu bilden. Der fertiggestellte Metallartikel kann
jede Form haben und ist vorzugsweise im Wesentlichen in Form eines Rechtecks.
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Z.B. kann die Lange zwischen 12 Zoll und 50 Zoli oder mehr, die Breite zwischen 12
Zoll und 100 Zolt oder mehr und die Dicke von 0,1 bis 1 Zoll oder von 0,1 bis 0,8 Zoll
oder von 0,1 bis 0,5 Zoll sein. Vorzugsweise ist das Rechteck 42 Zoll x 84 Zoll, 20
Zoll x 84 Zoli oder 24 Zoli x 36 Zoll. Vorzugsweise hat das Metall eine nominale Dicke
von etwa 0,1 bis etwa 0,8 Zoll und bevorzugt davon etwa 0,25 bis etwa 0,46 Zoll.

Die Verformung eines Réhrenmetalls gemaR mindestens einer Ausfihrungsform der
vorliegenden Erfindung kann eine Bramme herstellen, die eine mittlere Korngrofie
von weniger als etwa 250 um und/oder eine Textur hat, die im Wesentlichen frei von
(100)-Texturbandern oder anderen (x, y, z)-Texturbandern ist. Die Bramme hat
vorzugsweise eine mittlere KorngrdRe von etwa 5 bis 100 ym oder von etwa 20 bis
etwa 150 um oder bevorzugter von 50 um oder weniger. Die mittlere Korngrofe kann
von 5 bis 75 um oder von 5 bis 50 um oder von 5 bis 35 um oder von § bis 25 ym

oder von 5 bis 20 ym sein.

Bei mindestens eine Ausfilhrungsform der vorliegenden Erfindung enthélt das
Verfahren, ferner das Auftrennen der Bramme, der gewalzten Bramme, der Platte
und/oder der fertiggesteliten Platte, die dann weiter thermo- und/oder mechanisch
behandelt werden kann. Das Aufteilen kann durch Trennen der Bramme, der
gewalzten Bramme oder der Platte oder der fertiggestellten Platte in eine
vorbestimmte Anzah! von Walzstiicken erzielt werden. Die Aufteilung kann durch z.B.
Schneiden, Spanen, Wasserstrahischneiden, Stanzen, Plasmaschneiden,
Brennschneiden, Frasen, Schleifen, Sagen, Laserschneiden, Bohren,
Elektrodenentladungsbearbeitung oder jede Kombination davon, erfolgen. Eines oder
mehrere der geteilten Stiicke kann/kdnnen insbesondere fir die Verwendung als eine

Test- oder Qualitatskontrollprobe zugeschnitten sein.

Ferner betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Platten
aus hochreinem Metall (oder anderen Arten von Metallplatten), wahlweise von
ausreichender GroRe, um eine Vielzahl von Sputtertargetrohlingen oder
-komponenten zu liefern. Vorzugsweise hat das resultierende Metall z.B. die
fertiggestellte Platte (z.B. Tantal) eine feine einheitliche Mikrostruktur. Die mittlere
KorngrdRe kann von 5 bis 75 ym oder von 5 bis 50 um oder von 5 bis 35 ym oder
von 5 bis 25 um oder von 5 bis 20 um sein. Z.B. kann das resultierende Material, wie
das Rohrenmaterial, eine mittlere KorngréRe von etwa 150 um oder weniger oder
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etwa 75 um oder weniger oder 50 um oder weniger, wie 18 um oder weniger oder 15
um oder weniger und/oder eine Textur haben, die im Wesentlichen frei von
Texturb&ndern, wie z.B. (100)-Texturbander oder andere (x, y, z)-Texturbénder, ist.
Das resultierende Metall kann frei oder im Wesentlichen frei von Texturgradienten
sein. Das resultierende Metall kann im Wesentlichen frei von unrekristallisierten
Biandern sein. Das resultierende Metall kann eine gleichméafRige Textur an der
Oberflache und/oder ber die Dicke wie (100)-, (111)-, gemischte Texturen, wie
(111):(100) und dergleichen haben. Die Textur kann eine Priméartextur, wie eine
primare (111)- oder eine primare (100)-Textur oder eine gemischte (111):(100)-
Textur sein, wobei alle davon vorzugsweise einheitlich an der Oberflache und/oder
uber die Dicke sind. Die Textur kann ungeordnet sein, wie eine einheitliche,
ungeordnete (oder nicht dominante) Textur, vorzugsweise Uber die Dicke. Die
Ungeordnetheit kann jedes Texturverhaltnis, das vorzugsweise im Wesentlichen
konsistent Gber das Metall ist, haben. Zum Zwecke der vorliegenden Erﬁhdung wird
Tantal-Metall durch die vorliegende Anmeldung aus rein beispielhaften Zwecken
abgehandelt, wobei erkannt wurde, dass die vorliegende Erfindung ebenso auf
andere Metalle, einschlieBlich anderer Rdhrenmetalle (z.B. Niob) oder andere Metalle

und Legierungen davon, anwendbar ist.

In Hinblick auf die Bramme, die Zwischenplatte, die fertiggestellten Platten,
Metallartikel und/oder das Sputtertarget und jegliche anderen Komponenten
einschlieRlich des Barrens kdnnen diese Materialien jede Reinheit im Bezug auf das
vorhandene Metall haben. Z.B. kann die Reinheit 95% oder hoher, wie zumindest
99%, zumindest 99,5%, zumindest 99,9%, zumindest 99,95%, zumindest '99,99%,
zumindest 99,995% oder zumindest 99,999% rein in Bezug auf das vorhandene
Metall sein, wie von 99,95% bis 99,99995% oder von 99,99% bis 99,999%, wobei
sich die Prozentangabe auf das Metall und das Fehlen von Metallunreinheiten
bezieht. Z.B. wiirden diese Reinheiten firr eine Tantalmetallbramme gelten, bei der
die Bramme 99% reines Tantal usw. mit Bezug auf die htheren Reinheiten ware. Der
Metallartikel oder die fertiggestelte Platte konnen jede Kombination von
Metallreinheit, Textur und/oder Korngréfie, die hier genannt wurde, haben. Ferner
kénnen der Ausgangsbarren oder die Ausgangsbramme jede mittlere Korngrofie wie
2000 ym oder wéniger und bevorzugter 1000 ym oder weniger und bevorzugter
500 #m oder weniger oder noch bevorzugter 150 ym oder weniger haben.
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Ferner kann in Hinblick auf die Textur der Anfangsbramme oder des Anfangsbarrens,
aus welchem die Bramme typischerweise gemacht wird, ebenso wie die anderen
folgenden Komponenten, die aus der Bearbeitung der Bramme stammen, wie die
Zwischenplatte, die Textur jede Textur, wie eine primare (100)- oder eine primére
(111)-Textur oder eine gemischte (111):(100)-Textur (oder andere gemischte
und/oder Zufallstexturen) an der Oberflache und/oder Uber die Dicke des Materials,
wie der Bramme, sein. Vorzugsweise hat das Material, wie die Bramme keinerlei
Texturbander, wie (100)-Texturbander, wenn die Textur eine primére (111)- oder eine
gemischte (111):(100)-Textur ist.

In einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung fithrt das Produkt, das aus dem
Verfahren der vorliegenden Erfindung entsteht, vorzugsweise zu Platten oder
Metallartikeln wie Sputtertargets, in denen zumindest 95% aller vorhandenen Kérner
100 um oder kleiner oder 75 um oder kleiner oder 50 yum oder kleiner oder 35 yum
oder kleiner oder 25 um oder kleiner bei 95% aller vorhandenen Kérner ist. Die
mittlere KorngréRe kann von 5 bis 75 um oder von 5 bis 50 #um oder von 5 bis 35 ym
oder von 5 bis 25 um oder von 5 bis 20 um sein. Bevorzugter fihrt das Produkt, das
aus dem Verfahren der vorliegenden Erfindung stammt, zu Platten oder
Sputtertargets, bei denen mindestens 99% aller vorhandenen Koérner 100 ym oder
kleiner oder 75 um oder kleiner oder 50 um oder kleiner und bevorzugter 35 ym oder
kleiner oder noch mehr bevorzugt 25 ym oder kleiner sind, sodass die mittlere
KorngréRe von 5 bis 75 um oder von 5 bis 50 um oder von 5 bis 35 um oder von 5
bis 25 um oder von 5 bis 20 ym sein kann. Vorzugsweise haben zumindest 99,5%
aller vorhandenen Korner diese gewlinschte Kornstruktur und bevorzugter zumindest
99,9% aller vorhandenen Kérner haben diese Kornstruktur, d.h. 100 ym oder
weniger, 75 um oder weniger, 15 ym oder weniger oder bevorzugter 35 ym oder
weniger oder noch mehr bevorzugt 25 ym oder weniger, sodass die mittlere
KorngréRe von 5 bis 75 ym oder von 5 bis 50 um oder von 5 bis 35 um oder von 5
bis 25 ym oder von 5 bis 20 ym sein kann. Die Bestimmung dieses hohen
Prozentsatzes von geringer Korngrofe basiert vorzugsweise auf der Messung von
500 Kornern, die zufallig ausgewahit wurden, auf einem Mikrofotogramm, dass die
Kornstruktur zeigt. Die mittlere KorngroRe der Platte und/oder des Metallartikels kann
etwa 150 #m oder weniger, wie von etwa 5 bis etwa 100 um oder von etwa 10 ym bis

etwa 75 ym sein.
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Vorzugsweise hat die Rohrenmetallplatte eine primare (111)- oder priméare (100)-
oder eine gemischte (111):(100)-Textur an der Oberflache und/oder eine
transponierte primére (111)-, eine transponierte primare (100)- oder eine gemischte
transponierte (111):(100)-Textur Gber ihre Dicke.

Zusétzlich werden die Platte (sowie das Sputtertarget) vorzugsweise hergestellt,
wobei das Produkt im Wesentlichen frei von Marmorierungen an der Oberflache der
Platte oder des Targets ist. Im Wesentlichen frei von Marmorierungen heifit
vorzugsweise, dass 25% oder weniger der Oberflachenflache der Oberflache der
Platte oder des Targets eine Marmorierung haben und bevorzugter 20% oder
weniger, 15% oder weniger, 10% oder weniger, 5% oder weniger, 3% oder weniger
oder 1% oder weniger der Oberflachenflaiche der Oberflache der Platte oder des
Targets eine Marmorierung haben. Die Marmorierung kann ein Fieck oder ein grofler
Banderbereich sein, der eine Textur enthalt, die von der Primartextur abweicht. Z.B.
wenn eine Primar-(111)-Textur vorhanden ist, wird die Marmorierung in Form eines
Flecks oder eines groflen Banderbereiches typischerweise ein (100)-Texturbereich
sein, der auf der Oberflache der Platte oder des Targets ist und auch durch die Dicke
der Platte oder des Targets verlaufen kann. Dieser Fleck oder groe Banderbereich
kann im Allgemeinen als ein Fleck mit einer Oberflachenflaiche von mindestens
0,25% der gesamten Oberflachenflache der Platte oder des Targets angesehen
werden und kann sogar grofer in der Oberflachenflache sein, wie 0,5% oder 1%, 2%,
3%, 4% oder 5% oder hoher in Bezug auf einen einzelnen Fleck auf der Oberflache
der Platte oder des Targets. Es kann sicherlich mehr als ein Fleck sein, der die
Marmorierung auf der Oberflache der Piatte oder des Targets defin:iert. Unter
Verwendung der nicht destruktiven Bandertests, auf die oben in der US Patent
Anmeldung Nr. 60/545617 Bezug genommen wird, kann die vorliegende Anmeldung
dies quantitativ bestatigen. Ferner kdnnen die Platte oder das Target eine
Banderbildung (%-Banderbereich) von 1% oder weniger wie 0,60 bis 0,95% haben.
Die vorliegende Erfindung dient dazu, die GrolRe der einzelnen Flecken, die
Marmorierung zeigen, zu reduzieren und/oder reduziert die Anzahl der gesamt
auftretenden Marmorierungsflecken. So minimiert die vorliegende Erfindung den
Oberflachenbereich, der durch Marmorierung betroffen ist, und reduziert die Anzahl
der Marmorierungsflecken, die auftreten. Durch Reduzierung der Marmorierung an
der Oberflache der Platte oder des Targets muss die Platte oder das Target nicht
einer weiteren Bearbeitung der Platte oder des Targets und/oder einem weiteren
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Vergiten unterworfen werden. Zusatzlich muss die obere Oberflache der Platte oder
des Targets nicht entfernt werden, um den Marmorierungseffekt zu entfernen. So
wird mit Hilfe der vorliegenden Erfindung weniger physikalische Bearbeitung der
Platte oder des Targets benotigt, was sich sowohl auf die Arbeitskosten als auch auf
die Einsparungen im Bezug auf Materialverlust auswirkt. Zuséatzlich kann durch das
Vorsehen eines Produkts mit weniger Marmorierung die Platte und noch wichtiger
das Target einheitlich und ohne Vergeudung von Material gesputtert werden.

Die Metallplatte der vorliegenden Erfindung kann einen Oberflachenbereich haben,
der weniger als 75%, wie weniger als 50% oder weniger als 25%, glanzende Flecken
nach dem Sputtern oder der chemischen Erosion hat, wie 0,5% bis 50% oder 0,75%
bis 25% oder 0,50% bis 15%. Vorzugsweise hat der Oberflachenbereich weniger als
10% glénzende Flecken nach dem Sputtem oder der chemischen Erosion.
Bevorzugter hat der Oberflachenbereich weniger als 5% glanzende Flecken und am
bevorzugtesten weniger als 1% glanzender Flecken nach dem Sputtern oder der

chemischen Reaktion.

Zum Zwecke der vorliegenden Erfindung kann die Textur auch eine gemischte Textur
wie eine (111):(100) gemischte Textur sein und diese gemischte Textur ist
vorzugsweise Uber die Oberflache und/oder die Dicke der Platte und des Targets
einheitlich. Die verschiedenen Anwendungen, einschlieflich der Bildung von diinnen
Folien, Kondensatorgehdusen, Kondensatoren und dergleichen, wie in dem US
Patent Nr. 6,348,113 beschrieben, k&énnen hier erzielt werden, und um
Wiederholungen zu vermeiden, sind diese Verwendungen und dergléichen hier
eingeschlossen. Auch die Verwendungen, die Korngroen, die Texturreinheit, die in
US Patent Nr. 6,348,113 dargelegt sind, kénnen hier fir die Metalle hierin verwendet
werden und sind in ihrer Gesamtheit hier eingebracht.

Die Metallplatte der vorliegenden Erfindung kann eine Gesamtanderung in der Pol-

Orientierung (Q) haben. Die gesamte Anderung in der Pol-Orientierung kann iiber

die Dicke der Platte in Ubereinstimmung mit US Patent Nr. 6,462,339 gemessen
werden. Das Verfahren zur Messung der Gesamtanderung bei der Pol-Orientierung
kann das gleiche sein, wie ein Verfahren zur Quantifizierung der Texturhomogenitat
eines polykristallinen Materials. Das Verfahren kann beinhalten, das Auswahlen einer
Referenz-Pol-Orientierung, das rasterformige Scannen eines Querschnitts des
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Materials oder eines Teils davon mit einer Dicke mit Orientierungsscanbild-
Mikroskopie, um die aktuellen Pol-Orientierungen einer Vielzahl von Kérnern in
Rastern Uber die Dicke zu erhalten, Bestimmen der Orientierungsdifferenzen
zwischen der Referenz-Pol-Orientierung und den aktuellen Pol-Orientierungen einer
Vielzahl von Kérnern in dem Material oder dem Abschnitt davon, Bestimmen eines
Wertes fiir die Missorientierung von der Referenz-Pol-Orientierung an jedem iber die
Dicke gemessenem Korn und Bestimmung einer mittleren Missorientierung jedes
gemessenen Rasters Uber die Dicke; und Erhalten einer Texturbanderung durch
Bestimmung einer Zzweiten Ableitung der mittleren Missorientierung jedes
gemessenen Rasters Uber die Dicke. Durch Verwendung des oben beschriebenen
Verfahrens kann die Gesamténderung bei der Pol-Orientierung der Metallplatte der
vorliegenden Erfindung, gemessen (ber die Dicke der Platte, weniger als etwa
50/mm sein. Vorzugsweise ist die Gesamtanderung bei der Pol-Orientierung
gemessen Uber die Dicke der Platte der vorliegenden Erfindung in Ubereinstimmung
mit US Patenten Nr. 6,462,339 geringer als etwa 25/mm, bevorzugter weniger als
10/mm und am bevorzugtesten weniger als 5/mm, wie von 1/mm bis 49/mm oder von
1/mm bis 25/mm oder von 1/mm bis 10/mm.

Die Metallplatte der vorliegenden Erfindung kann eine skalare Gewichtung der

Texturflexion (A)gemessen (ber die Dicke der Platte in Ubereinstimmung mit US

Patent Nr. 6,462,339 haben. Das Verfahren kann beinhalten eine Referenz-Pol-
Orientierung auszuwéhlen, rasterférmig einen Querschnitt des Materials oder eines
Teils davon mit einer Dicke mit Orientierungsscanbildmikroskopie zu scannen, um die
tatsachliche Pol-Orientierung einer Vielzahl von Kérnern in Rastern Uiber d:ie Dicke zu
erhalten, die Orientierungsdifferenzen zwischen der Referenz-Pol-Orientierung und
der tatséchlichen Pol-Orientierung einer Vielzahl von Kérnern in dem Material oder
einem Abschnitt davon zu bestimmen, einen Wert der Missorientierung von der
Referenz-Pol-Orientierung bei jedem iber die Dicke gemessenen Korn zu bestimmen
und eine mittlere Missorientierung jedes gemessenen Rasters Uber die Dicke zu
bestimmen; und Texturbénderung zu bestimmen durch Bestimmung einer zweiten
Ableitung der mittleren Missorientierung jedes gemessenen Rasters Uber die Dicke.
Die skalare Gewichtung der Texturflexion der Metallplatte der vorliegenden
Erfindung, gemessen iiber die Dicke der Platte kann geringer als etwa 5/mm sein.
Vorzugsweise ist die skalare Gewichtung der Texturflexion gemessen tiber die Dicke
der Platte, gemafll US Patent Nr. 6,462,339, geringer als etwa 4/mm, bevorzugter
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weniger als etwa 2/mm und am bevorzugtesten weniger als etwa 1/mm, so wie von
0,1/mm bis 4,9/mm oder von 0,5/mm bis 3,9/mm oder von 0,5/mm bis 1,9/mm.

In mindestens einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung ' kann die
Metallplatte oder der Metallartike! der vorliegenden Erfindung einen Texturgradienten
haben, der sehr gering ist. Z.B. kann der Texturgradient in Hinblick auf die
Heterogenitat und die Banderung der Metallplatte gemessen werden, sowie unter
Verwendung des "Scalar Measures of Texture Heterogeneity", wie in Proceedings of
ICOTOM 14 (2005) durch Wright, S.1. und D.F. Field veréffentlicht, berechnet werden.
Dies wird weiter in the Material Science Forum, von Vols. 495-497, September 2005,
Seiten 207-212, abgehandelt. Dieser Texturgradient basiert auf dem Verfahren, das
in diesen Publikationen beschrieben ist, unter Verwendung von automatisierter EBSD
oder Orientierungsbildmikroskopie (OIM). Zum Zwecke dieser vorliegenden Erfindung
und in mindestens einer Ausfithrungsform hat der Gleichférmigkeitsfaktor einen Wert
von 0,3 oder weniger oder 0,2 oder weniger, wie von 0,05 bis 0,2 oder von 0,12 bis
0,175 oder von etwa 0,13 bis etwa 0,16. In mindestens einer Ausfiihrungsform kann
die Metallplatte oder der Metallartikel der vorliegenden Erfindung einen
Bandbildungsfaktor (B) von 0,1 oder weniger, wie von etwa 0,01 bis etwa 0,75 oder
von etwa 0,02 bis etwa 0,05 oder von etwa 0,03 bis etwa 0,04 haben.

In einer oder mehreren Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung kann der
Gleichférmigkeitsfaktor (H), um nicht mehr als 0,2 Uber die Metallplatte oder den
Metallartikel, wie nicht mehr als 0,1 oder nicht mehr als 0,05 oder nicht mehr als 0,01
oder nicht mehr als 0,005 oder nicht mehr als 0,001 variieren. Der
Gleichférmigkeitsfaktor (H) kann von 0,001 bis 0,05 variieren oder kann von 0,01 bis
0,15 variieren oder kann von 0,01 bis 0,2 Uber die Metallplatte oder den Artikel
variieren. In einer oder mehreren Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung
kann der Bandbildungsfaktor (B) um nicht mehr als 0,05 variieren, wie nicht mehr als
0,04 oder nicht mehr als 0,03 oder nicht mehr als 0,02 oder nicht mehr als 0,01. Der
Bandbildungsfaktor (B) kann variieren von 0,005 bis 0,05 oder kann variieren von
0,01 bis 0,04 oder kann variieren von 0,01 bis 0,03 oder kann variieren von nicht
mehr als 0,01 bis 0,025 Uber die Metaliplatte oder den Metallartikel. In einer oder
mehreren Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung kann der Gradzufall oder
Mal-Zufall der Textur Gber die Metallplatte oder den Metallartikel nicht mehr als 5
Grad- oder Mal-Zufall, wie nicht mehr als 4 Grad- oder Mal-Zufall oder nicht mehr als
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2 Grad- oder Mal-Zufall oder 1 Grad- oder Mal-Zufall, sein. Der Grad- oder Mal-Zufall
kann von 1 Grad- oder Mal-Zufall bis 5 Grad- oder Mal-Zufall oder von 1 Grad- oder
Mal-Zufall bis 4 Grad- oder Mal-Zufall oder von 1 Grad- oder Mal-Zufall bis 3 Grad-
oder Mal-Zufall oder von 1 Grad- oder Mal-Zufall bis 2 Grad- oder Mal-Zufall iiber die
Metallplatte oder den Metallartikel variieren. Der "Grad- oder Mal-Zufall" bezieht sich
auf einen numerischen Wert, um den eine bestimmte Textur (z.B. (111)- oder (100)-
oder gemischte Textur) in der bestimmten Menge gréRer als zuféllig vorhanden ist.
Bei der Messung dieser gesteuerten Gleichférmigkeit der Metallplatte oder des
Metallartikels kénnen 10 Proben, wie in Fig. 12 gezeigt, Uber die Metallplatte oder
den Metallartikel entnommen werden, um fiir jede Probe (H), (B), Gradzufall,
Kristallrichtungskarte und/oder mittlere KorngréRe zu bestimmen. In Fig. 12 wird nur
eine von S1 oder S2 als eine der 10 Proben verwendet. Wahrend Fig. 12 eine
Scheibenform zeigt, kdnnen ahnliche Positionen fir andere Metallartikel in der
gleichen Weise abgeleitet werden. Diese 10 Proben stellen ein Verstehen des
Metallartikels oder der Metallplatte in Hinblick auf die durchgehende Dicke fiir jede
der 10 Proben dar und stelien weiters ein vollstandiges Verstehen der Querflachen,
die normal zur Dicke sind, dar. Somit schafft dieser Test ein sehr volistandiges
Verstehen des Metalls in jeder Ebene (x, y, z) der Metallplatte oder des Artikels.

In einer oder mehreren Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung kann die
Metallplatte oder der Metallartikel eine Primartextur haben, die mindestens 7 Grad
oder Mal mehr als zuféllig, wie von 7 bis 25 Grad oder mehr Grad oder Mal mehr als
zufallig, von 8 bis 20 Grad oder Mal mehr als zufallig oder 10 bis 15 Grad oder Mal
mehr als zufallig Gber die Metallplatte oder den Metallartike! sind, vorzugsWeise unter
Verwendung der 10 Probenorte aus Fig. 12.

Die Metallplatte oder der Metallartikel der vorliegenden Erfindung kann einen
Gleichférmigkeitsfaktor in Verbindung mit dem Bandbildungsfaktor oder nur einen
dieser Faktoren alleine haben. Der Gleichférmigkeitsfaktor und/oder der
Bandbildungsfaktor kann unabhangig von/oder gleichzeitig mit der Reinheit, Textur
und/oder Korhgrbf&e, die hier angefihrt sind, vorhanden sein. Somit kann ein Metall
ein oder mehrere dieser Merkmale haben. Die (H) und (B) Faktoren kénnen fiir jede
Textur oder Primartextur wie fur (111), (100) oder gemischte Texturen wie
(111):(100) sein. Vorzugsweise ist in Hinblick auf alle der obigen Merkmale des
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Metalls (z.B. KorngroRe, Textur, (H), (B) und/oder Reinheit) das bevorzugte Metall
Tantal, Niob oder Legierungen davon.

Die vorliegende Erfindung wird weiter durch die folgenden Beispiele erklart, die rein
beispielhaft fur die vorliegende Erfindung gedacht sind. Die wahre Dehnung in % in
den Tabellen kann durch Dividieren durch 100 umgewandelt werden, um die in der

vorliegenden Druckschrift verwendeten Einheiten zu erhalten.
Beispiele

Beispiele: Tantalbarren wurden in Brammen unter Verwendung von

Pressschmiedeschritten geformt, um die Ausgangsabmessungen We=5), Ly =
wie in Tabelle 1 und T = 5,25 Zoll nominal zu erhalten. Die Brammen wurden in

mehrere Brammen (bis zu 6) geschnitten, sodass die geschnittene Brammenlange 27
Zoll war. Die geschnittenen Brammen wurden dann maschinell gereinigt. Die
Brammen wurden dann bei 1050° Celsius fiir drei Stunden in einem Vakuumofen
vergutet. Tabelle 1 liefert auch die gewiinschte EndproduktgroRe, nachdem es von
der fertiggesteliten Platte abgeschnitten ist. Die Bramme wurde dann einem ersten
Walzen (Breitseitenwalzen) in der Richtung von W in Fig. 3 oder A in Fig. 1a
unterworfen. Das Walzschema fir das erste Walzen der verschiedenen Brammen ist
in Tabelle 2 angegeben. Nach dem ersten Walzen wurde die gewalzte Bramme
durch Schneiden der Breite in die Hélfte geschnitten / geteilt. Auch wurden die
vorangehende Kante und die nachlaufende Kante, die durch das Walzen: gegangen
sind, versaubert. Die geschnittene gewalzte Platte wurde dann bei einigen der
Proben, wie angegeben, verglitet. Die "Zwischenplatte” stellt die Platte nach den
ersten Walzdurchgéangen und vor dem zweiten Waizen dar. Nach dem ersten Walzen
hatte die Zwischenplatte von jeder der Brammen die folgenden Abmessungen

L, =Lg %5 bis 10%, W, = siehe Tabelle 3 und T, = siehe Tabelle 3. Dann wurde
die Zwischenplatte einem zweiten Walzen, das quer zur ersten Walzrichtung war,
unterworfen. Die zweite Walzrichtung war in der Richtung von L in Fig. 3 oder B in
Fig. 1b.

Das zweite Walzschema findet sich mit anderen Informationen in Tabelle 4 (30
Plattenproben). Nach dem zweiten Walzen wurde die vorangehende Kante der
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gewalzten Platte versaubert. Dann wurde die Zwischenplatte, die versaubert wurde,
niveaugewalzt, um eine gleichformigere  Flachheit zu erzielen. Alle
Abstandsmessungen sind in Zoll. Die tatsachliche Walzwerkdehnung ist die
geschatzte Messung oder das ,Gegebene” des Walzwerkes wihrend des Walzens.
Die Trennkraft ist der Wert der Kraft, die wahrend jedes Walzdurchganges
aufgebracht wird und ist ein Prozentsatz von 2500 Tonnen. Jede ,Anfangsdicke” stellt
einen Durchgang durch die Walzwerkwalzen dar. Nach dem zweiten Walzen wurde
die fertiggestellte Tantalplatte wiederum bei 1050° Celsius fir zwei Stunden in einem
Vakuumofen vergltet. Die tatsachliche Dicke nach dem Durchgang und die
tatsachliche Walzwerkdehnung sind das Ergebnis von Messungen, die sich aus den
Walzschritten ergeben haben. Die Reduktion in der Dicke kennzeichnet einen
Walzschritt, welcher ein Kaltwalzschritt war.

Tabelle 1 — Lange der geschnittenen Bramme

Fertige Scheibengrofte Brammenlénge (L)
0,250“ x 12,7¢ 28
0,250 x 17,7¢ 30“
0,300“ x 12* 27¢
0,300"x 17,7 27

15
Tabelle 2 — Breitseitenwalzschema
Durch- | Walzwerk- | Durch- | Walzwerk- | Durch- | Walzwerk- | Durch- | Walzwerk- | Durch- - Walzwerk-
gang | einstellung | gang | einstellung | gang | einstellung | gang | einstellung gang | einstellung
1 5,5 11 4,5 21 3,5 31 2,5 41 1,36
2 5,4 12 4,4 22 34 32 24 42 1,23
3 53 13 4,3 23 33 33 23 43 1,1
4 5,2 14 4,2 24 32 34 2,2 44 0,97
5 5.1 15 41 25 3.1 35 2,1 45 0,84
6 5,0 16 4,0 26 3,0 36 2,0 46 | wie gewlnscht
7 4,9 17 3.9 27 2,9 37 1.9
8 4,8 18 3,8 28 2,8 38 1,8
9 47 19 3,7 29 2,7 39 1,65
10 4,6 20 3,6 30 2,6 40 1,51




Tabelle 3 - Breitseitenwalzergebnis

Parameter 0,250“ 0,250 0,300“ 0,300"
(T )x (T,)x (T,)x (T,)x
12,7¢ 17,7 12,7¢ 17,7"
Zieldicke nach Breitseitendurchgangen
T 0,720 0,568 0,722“ 0,569"
(1)
Gute Breite (Breitseite) (W/t) 27 5% 37.5¢ 27 .5¢ 37.5¢
Anzahl gescherter Platten fiir das
Langswalzen 2 2 2 2
L 79¢ 67“ 65“ 48"
Breite der gescherten Platte 13,75¢ 18,75" 13,7¢ 18,7¢
L =L; +10% fur alle
W,=W,+5-10% fir alle
Anzahl der Scheiben, die aus der
fertigen Scheibe erhalten wurden 5 3 4 2
Tabelle 4
Einzelbreite — 0,300 x 17,7, niedriges ¢, 275631D2
tatsachliche gemessene , .
Durch | Anfangs- wahre erwartete ) berechn. tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach
gang | abmessung | Dehnung { Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,521 -13,00% 0,457 0,064 0,392 0,088 0,48 0,08 0,041
2 0,457 -13,00% 0,402 0,056 0,337 0,080 0,417 0,14 0,063
3 0,402 -13,00% 0,353 0,049 0,288 0,074 0,362 0,14 0,055
4 0,353 -13,00% 0,310 0,043 0,244 0,073 0,317 0;13 0,045
5
Einzelbreite — 0,300 x 12,7, hohes &, 275631C2
tatsachliche gemessene .
Durch | Anfangs- wahre erwartete X berechn. . tatséchiiche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
0,708 -27,00% 0,540 0,168 0,404 0,114 0,518 0,31 0,190
0,540 -27,00% 0,413 0,128 0,300 0,109 0,409 0,24 0,109
0,413 -27,00% 0,315 0,098 0,219 0,108 0,328 0,22 0,081
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Einzelbreite — 0,300 x 12,7, niedriges &, 275631A2
tatséchliche gemessene
Durch | Anfangs- wahre erwartete Reduktion berechn, Walzwerk Dicke nach tatsachliche Material-
{ e i
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,722 -14,00% 0,628 0,094 0,545 0,085 0,63 0,14 0,092
2 0,628 -14,00% 0,546 0,082 0,467 0,083 0,55 0,14 0,080
3 0,546 -14,00% 0,474 0,071 0,399 0,078 0,477 0,14 0,073
4 0,474 -14,00% 0,412 0,062 0,338 0,072 0,41 0,15 0,067
5 0,412 -14,00% 0,359 0,054 0,285 0,065 0,36 0,16 0,060
6 0,359 -14,00% 0,312 0,047 0,238 0,063 0,301 0,15 0,049
Einzelbreite — 0,250 x 12, hohes ¢, 275631F2
tatsachliche gemessene X X
Durch | Anfangs- wahre erwartete Reduki berechn. Walzwerk Dick n tatséchliche Material-
eduktion alzwe: icke nacl
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,735 -26,00% 0,567 0,168 0,430 0,112 0,542 0,30 0,193
2 0,567 -26,00% 0,437 0,130 0,324 0,108 0,43 0,23 0,112
3 0,437 -26,00% 0,337 0,100 0,240 0,107 0,347 0,21 0,083
4 0,337 -26,00% 0,260 0,077 0,175 0,095 0,27 0,25 0,077
5  Einzelbreite — 0,250 x 12, niedriges ¢, 275631B2
tatséchliche gemessene , X
Durch | Anfangs- wahre erwartete Redukti berechn. Walzwerk Dicke nach tatséchliche Material-
eduktion alzwel icke na
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,715 -15,00% 0,615 0,100 0,529
2 0,615 -15,00% 0,530 0,086 0,448
3 0,530 -15,00% 0,456 0,074 0,378 0,064 0,442
4 0,456 -15,00% 0,392 0,064 0,317 0,072 0,389 0,13 0,053
5 0,392 -14,00% 0,341 0,051 0,270 0,075 0,345 0,12 0,044
6 0,341 -14,00% 0,297 0,045 0,225 0,066 0,291 0,17 0,054
7 0,297 -14,00% 0,258 0,039 0,185 0,070 0,255 0,13 0,036
Einzelbreite — 0,300 x 17,7, hohes ¢, 275631G2
tatsachliche gemessene . )
Durch { Anfangs- wahre erwartete Redukth berechn. Walzwerk Dicke nach tatsachliche Material-
eduktion alz) i cl
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,523 -25,00% 0,407 0,116 0,304 0,126 0,43 0,20 0,093
2 0,407 -25,00% 0,343 0,064 0,272 0,049 0,321 0,29 0,109
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Einzelbreite — 0,250 x 17,75, niedriges ¢, 279508-A1

tatsachliche

gemessene

Durch | Anfangs- wahre erwartete i berechn. i tatsachliche Material-
Reduktion Walawerk Dicke nach
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,490 -13,00% 0,430 0,060 0,330 0,099 0,429 0,13 0,061
2 0,430 -13,00% 0,378 0,062 0,281 0,094 0,375 0,13 0,054
3 0,378 -13,00% 0,332 0,046 0,237 0,091 0,328 0,13 0,047
4 0,332 -14,00% 0,295 0,037 0,200 0,086 0,286 0,14 0,042
5 0,295 -14,00% 0,258 0,037 0,185 0,073 0,258 0,10 0,028
Einzelbreite — 0,250 x 17,75, niedriges ¢, 279739-B2
' tatséchliche gemessene X X
Durch | Anfangs- wahre erwartete ’ berechn. tatséchliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach K
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,486 -13,00% 0,427 0,059 0,457 0,06 0,029
2 0,457 -13,00% 0,408 0,049 0,315 0,003 0,408 0,11 0,049
3 0,408 -13,00% 0,358 0,050 0,275 0,100 0,375 0,08 0,033
4 0,375 -14,00% 0,326 0,049 0,245 0,080 0,335 0,11 0,040
5 0,335 -14,00% 0,291 0,044 0,160 0,117 0,277 0,19 0,058
5  Einzelbreite — 0,300 x 12,7, hohes &, 275631C1 vergltete Zwischenplatte
tatséchliche gemessene . .
Durch | Anfangs- wahre erwartete | berechn. . tatséchliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach R
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,829 -25,00% 0,646 0,183 0,518 0,070 0,588 0,34 0,241
2 0,646 -25,00% 0,503 0,143 0,399 0,072 0,471 0,22 0,117
3 0,503 -25,00% 0,392 0.111 0,316 0,072 0,388 0,19 0,083
4 0,392 -25,00% 0,305 0,087 0,232 0,079 0,311 0,22 0,077
Einzelbreite — 0,300 x 12,7, niedriges &, 275631A1 vergitete Zwischenplatte
tatsachliche geméssene . .
Durch | Anfangs- wahre erwartete . berechn. ) tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach )
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspait wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,722 -14,00% 0,628 0,094 0,570 0,052 0,622 0,15 0,100
2 0,628 -14,00% 0,546 0,082 0,492 0,048 0,54 0,14 0,082
3 0,546 -14,00% 0,474 0,071 0,419 0,052 0,471 0,14 0,069
4 0,474 -14,00% 0,412 0,062 0,358 0,048 0,406 0,15 0,085
5 0,412 -14,00% 0,359 0,054 0,305 0,050 0,355 0,13 0,051
6 0,359 -14,00% 0,312 0,047 0,258 0,050 0,308 0,14 0,047
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Einzelbreite — 0,250 x 12, hohes ¢, 275631F1 vergitete Zwischenplatte

tatsachliche gemessene
Durch | Anfangs- wahre erwartete . berechn, R tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,735 -26,00% 0,567 0,168 0,450 0,108 0,558 0,28 0,177
2 0,567 -26,00% 0,437 0,130 0,344 0,086 0,43 0,26 0,128
3 0,437 -26,00% 0,337 0,100 0,260 0,084 0,344 0,22 0,086
4 0,337 -26,00% 0,260 0,077 0,185 0,086 0,271 0,24 0,073
Einzelbreite — 0,250 x 12, niedriges &, 275631B1 vergitete Zwischenplatte
tatsachliche gemessene X X
Durch | Anfangs- wahre erwartete ' berechn. K tatséchliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach )
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,715 -15,00% 0,615 0,100 0,560 0,055 0,615 0,15 0,100
2 0,615 -15,00% 0,530 0,086 0,479 0,051 0,53 0,15 0,085
3 0,530 -15,00% 0,456 0,074 0,399 0,053 0,452 0,16 0,078
4 0,456 -15,00% 0,392 0,064 0,338 0,052 0,39 0,15 0,062
5 0,392 -14,00% 0,341 0,051 0,290 0,050 0,34 0,14 0,050
6 0,341 -14,00% 0,297 0,045 0,245 0,050 0,295 0,14 0,045
7 0,297 -14,00% 0,258 0,039 0,206 0,052 0,258 0,13 0,037
5  Einzelbreite — 0,300 x 17,7, hohes &, 275631G1 verglitete Zwischenplatte
tatsachliche gemessene _ )
Durch | Anfangs- wahre erwartete ., berechn. tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach X
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,505 -25,00% 0,393 0,112 0,293 0,100 0,393 0,25 0,112
2 0,393 -25,00% 0,306 0,087 0,219 0,095 0,314 0,22 0,079
Einzelbreite — 0,300 x 17,7, niedriges &, 275631D1 vergutete Zwischenplatte
tatsachliche gemessene - .
Durch | Anfangs- wahre erwartete . berechn. ) tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach )
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
1 0,521 -13,00% 0,457 0,064 0,422 0,057 0,479 0,08 0,042
2 0,457 -13,00% 0,402 0,056 0,352 0,071 0,423 0,12 0,056
3 0,402 -13,00% 0,353 0,049 0,298 0,072 0,37 0,13 0,053
4 0,353 -13,00% 0,310 0,043 0,244 0,072 0,316 0,16 0,054
Einzelbreite — 0,300 x 17,7, hohes ¢, 275631C1 vergitete Zwischenplatte
tatséchliche gemessene . .
Durch { Anfangs- wahre erwartete . berechn. tatsachliche Material-
Reduktion Walzwerk Dicke nach X
gang | abmessung | Dehnung | Endabmessung Walzwerkspalt wahre Dehnung | reduktion
Dehnung Durchgang
0,521 -13,00% 0,457 0,064 0,392 0,060 0,452 0,14 0,069
2 0,457 -13,00% 0,402 0,056 0,337 0,047 0,384 0,16 0,068
0,402 -13,00% 0,353 0,049 0,288 0,039 0,327 0,16 0,057
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Die in einem der obigen Beispiele geformte Tantalplatte, ndmlich aus Tabelle 4,
Probe 275631D2 wurde dann einer Elektronenriickstreu-Beugungsanalyse
unterzogen, um raumlich-spezifische Messungen der kristallografischen Orientierung
zu liefern und Texturheterogenitaten fir eine durch die vorliegende Erfindung
hergestellte Tantalplatte zu messen. Die Figuren 4 bis 10 liefern die erhaltenen Daten
fur diese Tantalplatte. Insbesondere liefert Fig. 4 eine farbkodierte Orientierungskarte
und eine inverse Polfigur fir die Tantalplatte aus Tabelle 4. Das Scannen wurde alle
10 um durchgefihrt und die farbkodierte Karte wurde zusammengesetzt, um die
durchgehende Dicke der Tantalplatte zu zeigen. Wie man sehen kann, ist die (111)-
Orientierung mit blau angezeigt, wahrend die (001)- oder (100)- in rot angezeigt ist
und die (101)- in einem grinlichen Farbton angezeigt ist. Beim Betrachten der
farbkodierten Karte ist klar, dass die Primartextur eine (111)- Textur Uber die Dicke
der Tantalplatte ist und dass diese (111)-Textur die dominante Textur ist und Uber die
Dicke der Platte ziemlich gleichférmig ist. Es gibt einige Anzeichen von (100)-
Texturen, die in der Minderheit in Bezug auf die Gesamttextur sind. Fig. 5 liefert eine
Kristallrichtungskarte mit einer 5 Grad-Toleranz zum Zwecke der Bestimmung der
verschiedenen Texturen. Wie man mit einer 5 Grad-Toleranz sehen kann, ist die
Primartextur mit einer 5 Grad-Toleranz (111) mit sehr wenig Mengen von (100). Mit
Bezug auf die Kristallrichtungskarte mit einer 10 Grad-Toleranz, namlich Fig. 6, und
eine Kristallrichtungskarte mit einer 15 Grad-Toleranz, namlich Fig. 7, kann wiederum
ersehen werden, dass die Primartextur klar (111) mit geringen Mengen an (100) und
im wesentlichen keinem (101) ist. Die Figuren 8 und 9 liefern jeweils Polfigurenplots
und inverse Polfigurenplots fir die Tantalplatte aus Tabelle 4 (Probe 275631 D2).
Wie man aus diesen Plots sehen kann, gibt es einen hohen Grad an (111) und viel
geringere Mengen an (100) und extrem niedrige Mengen von (101). SchlieBlich liefert
die Fig. 10 ein Korngréfenhistogramm, welches zeigt, dass die durchschnittliche
KorngroRe etwa 50 yum mit einer Standardabweichung von 26 um ist. Wiederum
beziehen sich all diese Daten auf die in Tabelle 4 erhaltene Tantalplatte. Schlieflich
wurde mit Bezug auf die in Tabelle 4 erhaltene Tantalplatte die Texturheterogenitat
gemessen unter Verwendung des Gleichférmigkeitsfaktors (H) und des
Bandbildungsfaktors (B), wie in "Scaler Measures of Texture Heterogeneity" von
Wright et al. beschrieben und berechnet, wie zuvor abgehandelt und wie ferner
beschrieben in Proceedings of ICOTOM 14 (2005). Basierend auf diesem
Testverfahren und Standard hatte die Tantalplatte aus Tabelle 4 einen
Gleichférmigkeitsfaktor (H) von 0,16 und einen Bandbildungsfaktor (B) von 0,04. Der
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Texturgradient ist eine Mafeinheit, die beschreibt, wie homogen/heterogen die lokale
Textur in einem Scanbereich verteilt ist. Eine zweite MaReinheit ist ebenfalls
angezeigt, die eine Idee gibt, ob die Textur aus abwechselnden Bandern besteht. Es
wird angenommen, dass die Texturvariationen horizontal oder vertikal variieren. Es
kann nur eine Phase gleichzeitig untersucht werden. Die tatsachliche Mathematik
hinter den Berechnungen wird in Wright, S. I. and D. P. Field (2005) "Scalar
Measures of Texture Heterogeneity" veroffentlicht in Proceedings of ICOTOM 14 und
vorgetragen in Leuven, Belgien, Juli 2005, berichtet. H ist das Mal}, das die
Heterogenitat beschreibt und hat einen Wert im Bereich von O fur eine perfekt
homogene Verteilung der Textur bis 1 fiur eine heterogene Struktur. Ahnlich
beschreibt B die Bandbildung und ein Wert von 0 zeigt keine Bander an, wohingegen
ein Wert von 0,5 einen stark mit Bandern versehenen Fall beschreiben wiirde, wie in
den idealisierten Mikrostrukturen gezeigt. Entsprechend hatte die Tantalplatte der
vorliegenden Erfindung eine ausgezeichnet niedrige Bandbildung und
ausgezeichnete Texturgleichférmigkeit Gber die Dicke der Metallplatte, sowie eine

sehr annehmbare Korngrofie.

In einer der in der vorliegenden Anmeldung hergestellten Metallplatten unter
Verwendung von Probenstellen, die in Fig. 12 dargelegt sind, wurden 10 Proben im
Bezug auf den Gleichférmigkeitsfaktor (H), den Bandbildungsfaktor (B) und den
Grad- oder Mal-Zufall in Bezug auf (111)-Textur analysiert. Wie aus diesen 10
Proben, die aus derselben Metallplatte genommen wurden, gesehen werden kann,
war die Gleichférmigkeit in Bezug auf die Textur und die Gleichférmigkeit in Bezug
auf das Fehlen von Bandern bemerkenswert. Der Gleichférmigkeitsfaktori(H) war 0,3
oder geringer und in vielen Fallen 0,21 0,05 und der Bandfaktor (B) war einheitlich

niedrig und war 0,05 oder geringer und vielfach 0,03 +0,02. Ferner war der Grad-

oder Mal-Zufall in Bezug auf die Textur ziemlich einheitlich und 7,3 oder hoher und
8,9 nicht Ubersteigend. Somit war der Grad- oder Mal-Zufall in einem ziemlich engen

Bereich und zeigte daher ebenfalls Gleichférmigkeit.
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CSB Zusammenfassung
ESBD Daten
Probe ID Gradzufall H B
1 75 0,19 0,05
2 7,7 0,17 0,03
3 8,2 0,22 0,05
4 7,7 0,20 0,03
5 8.8 0,30 0,01
6 8.8 0,21 0,03
7 8,2 0,24 0,02
8 73 0,21 0,03
9 8,9 0,22 0,03
10 79 0,26 0,03

Die Anmelder bringen insbesondere den gesamten Inhalt aller zitierten Referenzen in
diese Offenbarung ein. Ferner soll, wenn eine Menge, Konzentration oder ein
anderer Wert oder Parameter angegeben ist, entweder als Bereich, bevorzugter
Bereich oder eine Liste oberer bevorzugter Werte und unterer bevorzugter Werte,
verstanden werden, als insbesondere alle Bereiche, die aus irgendeinem Paar von
jeder oberen Bereichsgrenze oder bevorzugten Wert und jeder unteren
Bereichsgrenze oder bevorzugten Wert, gebildet werden, zu offenbaren, unabhéngig
davon, ob diese Bereiche gesondert offenbart sind. Wenn ein Bereich numerischer
Werte hier angegeben ist, soll der Bereich, wenn nicht anders angegeben, die
Endpunkte und alle ganzen Zahlen und alle Bruchteile in dem Bereich enthalten. Es
ist nicht beabsichtigt, dass der Umfang der Erfindung auf die speziell hier beim
Definieren eines Bereiches angegebenen Werte beschrankt ist.

Die Anspriiche zeigen zusatzliche Ausfuhrungsformen der vorliegenden Erfindung.
Andere Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung werden fir den Fachmann
bei Betrachtung der vorliegenden Druckschrift und der Durchfihrung der hier
offenbarten Erfindung offensichtlich. Die vorliegende Druckschrift und die
vorliegenden Beispiele sollen als nur beispielhaft betrachtet werden, wobei der wahre
Umfang und Geist der Erfindung durch die folgenden Anspriiche und Aquivalente

davon angegeben ist.
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Beansprucht ist:

Verfahren zur Herstellung eines Metallartikels mit einer entgiiltigen Dicke,
umfassend:

Verformen eines Metallbarrens, um eine rechteckige Bramme mit einer
Lange, Breite und Dicke zu bilden, wobei zwei der drei Abmessungen
innerhalb von 25% zueinander sind;

ein erstes Walzen der rechteckigen Bramme, um eine Zwischenplatte zu
bilden, wobei dieses erste Walzen eine Vieizahl von Walzdurchgéngen
enthalt;

und ein zweites Walzen der Zwischenplatte, um eine Metallplatte zu bilden,
wobei dieses zweite Walzen eine Vielzahl von Walzdurchgéngen enthalt und
wobei jeder dieser Walzdurchgange des zweiten Walzens eine Reduktion der
wahren Dehnung von etwa 0,06 bis 0,18 pro Durchgang verleiht.

Ein Verfahren nach Anspruch 1, wobei diese beiden der drei Abmessungen

innerhalb von 15% zueinander sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei diese beiden der drei Abmessungen
innerhalb von 10% zueinander sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei diese beiden der drei Abmessungen

innerhalb von 1% zueinander sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei diese beiden der drei Abmessungen die
Breite und die Dicke sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von

mindestens 9% Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von

mindestens 11 Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von
10 Zoll bis etwa 20 Zoll hat.
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13.

14.

15.

16.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die rechteckige Bramme eine Dicke vor
dem ersten Walzen hat, die mindestens 5 Mal dicker als die Enddicke des
Metallartikels ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die rechteckige Bramme eine Dicke vor
dem ersten Walzen hat, die mindestens 10 Mal dicker als die Enddicke des
Metallartikels ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die rechteckige Bramme eine Dicke vor
dem ersten Walzen hat, die mindestens 15 Mal dicker als die Enddicke des
Metallartikels ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die rechteckige Bramme eine Dicke vor
dem ersten Walzen hat, die mindestens 20 Mal dicker als die Enddicke des
Metallartikels ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei eine Gesamtreduktion der wahren
Dehnung, die durch das zweite Walzen verliehen wird, von etwa 0,10 bis etwa
1,0 einer Reduktion der wahren Dehnung ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei eine Gesamtreduktion der wahren
Dehnung, die durch das zweite Walzen verliehen wird, von etwa 0,20 bis etwa

0,5 einer Reduktion der wahren Dehnung ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei das erste Walzen ein Walzschema
umfasst, das durch Anderungen in den Walzwerkspalteinstellungen definiert

ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei ein abschlieender Walzdurchgang des
zweiten Walzens eine Reduktion der wahren Dehnung verleiht, die gleich
oder gréRer einer Reduktion einer wahren Dehnung ist, die durch irgendeinen

anderen Walzdurchgang verliehen wird.




10

15

20

25

30

35

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren Niob, Tantal oder eine

Legierung davon ist.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren Kupfer oder Titan oder

eine Legierung davon ist.

Verfahren nach Anspruch 1, ferner umfassend das Vergiten der Bramme vor

dem ersten Walzen.

Verfahren nach Anspruch 19, wobei das Vergiten unter Vakuum oder inerten
Bedingungen bei einer Temperatur von etwa 700° bis etwa 1500° Celsius fur
eine Zeit von etwa 30 Minuten bis etwa 24 Stunden vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, ferner umfassend das Schaffen einer
rechteckigen Bramme mit zwei gegenulberliegenden Walzoberflachen, die
flach und innerhalb von 0,02 Zoll sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die rechteckige Bramme eine Dicke von
etwa 3 bis etwa 8 Zoll, eine Breite von etwa 3 bis etwa 8 Zoll und eine Lange
von etwa 10 bis etwa 48 Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Zwischenplatte eine Dicke von etwa
0,40 bis etwa 1,5 Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Zwischenplatte eine Lange hat, die
10% oder weniger grofer ist als die Lange der rechteckigen Bramme.

Verfahren nach Anspruch 1, ferner umfassend das Vergiten der

Zwischenplatte.

Verfahren nach Anspruch 25, wobei das Vergiten unter Vakuum oder inerten
Bedingungen bei einer Temperatur von etwa 700° Celsius bis etwa 1500°
Celsius fiir eine Zeit von etwa 30 Minuten bis etwa 24 Stunden vorgenommen

wird.
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27.

28.

29.

30.

31.

32.

33.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei zumindest einer der Walzdurchgénge des
zweiten Walzens in eine transversale Richtung relativ zu zumindest einem
Walzdurchgang des ersten Walzens vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Walzdurchgénge des zweiten Walzens

multidirektional sind.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Metallbarren eine Querschnittsflache
hat und die rechteckige Bramme eine Querschnittsflache hat, wobei beim
Formen der rechteckigen Bramme die Querschnittsflache des Metallbarrens
einer Reduktion der wahren Dehnung von mindestens 95% basierend auf
einer wahren Dehnung, verglichen mit der Querschnitisflache der
rechteckigen Bramme unterworfen wird.

Verfahren nach Anspruch 29, wobei die Reduktion der wahren Dehnung in

der Querschnittsflache mindestens 100% ist.
Metallplatte, gebildet durch das Verfahren nach Anspruch 1.

Metallplatte nach Anspruch 29, wobei diese Rohrenmetallplatte eine

durchschnittliche Korngréfie von 20 ym oder weniger hat.
Verfahren zur Herstellung eines Metallartikels mit einer Enddicke, umfassend

a) Verformen eines Metallbarrens mit einer Querschnittsflache, um eine
Bramme mit einer Querschnittsflache zu bilden, wobei die
Querschnittsflache der Bramme mindestens 95% geringer basierend
auf einer Gesamtreduktion der wahren Dehnung ist, verglichen mit der
Querschnittsflache des Metallbarrens;

b) ein erstes Walzen der Bramme um eine Zwischenplatte oder eine
Metallplatte zu bilden, wobei das erste Walzen eine Vielzahl von

Walzdurchgangen enthalt;




10

15

20

25

30

35

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

c) optional ein zweites Walzen der Zwischenplatte, um eine Metallplatte
zu bilden, wobei das zweite Walzen eine Vielzahl von
Walzdurchgangen umfasst und wobei jeder der Walzdurchgénge des
zweiten Walzens eine Reduktion der wahren Dehnung von etwa 0,06

oder mehr verleiht.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei die Querschnittsflache der Bramme
zumindest 100% geringer ist.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei die Querschnittsflache der Bramme

zwischen 9% und 500% geringer ist.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von

mindestens 9% Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von

mindestens 11 Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei der Metallbarren einen Durchmesser von
10 Zoll bis etwa 20 Zoll hat.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei eine Gesamtreduktion der wahren
Dehnung, die durch das zweite Walzen verliehen wird, zwischen etwa 0,10

und etwa 1,0 einer Reduktion einer wahren Dehnung liegt.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei eine Gesamtreduktion der wahren
Dehnung, die durch das zweite Walzen verliehen wird, zwischen ungefahr

0,20 und ungefahr 0,5 einer Reduktion einer wahren Dehnung liegt.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei der Metallbarren Niob, Tantal oder eine

Legierung davon ist.

Verfahren nach Anspruch 33, ferner umfassend die Vergitung der Bramme

vor dem ersten Walzen.
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43.

44,

45,

46.

47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

Verfahren nach Anspruch 33, ferner umfassend die Vergitung der

Zwischenplatte oder der Metallplatte oder beider.

Verfahren nach Anspruch 33, wobei das zweite Waizen stattfindet und
zumindest einer der Walzdurchgdnge des zweiten Walzens in eine
transversale Richtung relativ zu zumindest einem der Walzdurchgange des
ersten Walzens ist.

BCC Metall mit einem Texturgradientengleichférmigkeitsfaktor (H) von 0,3
oder geringer.

BCC Metall aus Anspruch 45, wobei der
Texturgradientengleichférmigkeitsfaktor zwischen etwa 0,1 und 0,2 ist.

BCC Metall aus Anspruch 45, wobei der
Texturgradientengleichférmigkeitsfaktor zwischen etwa 0,12 und etwa 0,17
ist.

BCC Metall mit einem Texturgradientenbandbildungsfaktor (B) von 0,1 oder

weniger.

BCC Metall aus Anspruch 48, wobei der Texturgradientenbandbildungsfaktor
zwischen etwa 0,01 und etwa 0,075 liegt.

BCC Metall aus Anspruch 48, wobei der Texturgradientenbandbildungsfaktor
zwischen etwa 0,02 und etwa 0,05 liegt.

BCC Metall aus Anspruch 48, wobei das BCC Metall einen
Texturgradientengleichformigskeitsfaktor (H) von 0,2 oder weniger hat.

BCC Metall aus “Anspruch 48, wobei der
Texturgradientengleichformigskeitsfaktor zwischen etwa 0,1 und 0,2 liegt.

BCC Metall aus Anspruch 48, wobei der
Texturgradientengleichformigskeitsfaktor zwischen etwa 0,12 und 0,17 liegt.
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54.

55.

56.

57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.

BCC Metall aus Anspruch 48, wobei das BCC Metall Tantal ist.
BCC Metall aus Anspruch 45, wobei das BCC Metall Tantal ist.
BCC Metall aus Anspruch 48, mit einer Metallreinheit von mindestens 99,95%
des BCC Metalls.
BCC Metall aus Anspruch 48, wobei das BCC Metall eine mittlere KorngréRe
von etwa 75 ym oder geringer hat.
BCC Metall aus Anspruch 48, wobei das BCC Metall Tantal ist und eine
primére (111)-Textur Gber die Dicke des BCC Metalls hat.
Verfahren nach Anspruch 33, wobei das zweite Walzen stattfindet.
Verfahren nach Anspruch 33, wobei das erste Walzen ein Clockrolling ist, um
die Metallplatte zu bilden.
Verfahren nach Anspruch 1, wobei eine Reduktion der wahren Dehnung
zwischen etwa 0,06 und 0,15 pro Durchgang ist.
Verfahren nach Anspruch 1, wobei der folgende Walzdurchgang beim zweiten
Walzen innerhalb von 25% der wahren Dehnung des vorangjegangenen
Walzdurchganges liegt.
Verfahren nach Anspruch 1, wobei der folgende Walzdurchgang beim zweiten
Walzen innerhalb von 5% der Reduktion der wahren Dehnung des
vorangegangenen Walzdurchganges liegt.
BCC Metall aus Anspruch 45, wobei der Gleichférmigkeitsfaktor nicht mehr
als + 0,1 Uber das BCC Material variiert.
BCC Metall aus Anspruch 48, wobei der Texturgradientbanderungsfaktor
nicht mehr als + 0,05 Uber das BCC Material variiert.
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Farbkodierte Karte Typ: Kristallrichtung
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FIG.7
Kristallrichtungskarte 15 Grad Toleranz
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FIG. 12

Stellen fiir die Charakterisierung des Metallartikels oder der Scheibe
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