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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　４５～７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常の不純物を含有するＷ－Ｎｉスパッタリング
ターゲットであって、Ｎｉ（Ｗ）相及びＷ相を含有し、そして、金属間相を含有しないか
、又はターゲット材料断面において測定される平均面積割合が１０％を下回る金属間相を
含有することを特徴とする、Ｗ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項２】
　酸素含有量が１００μｇ／ｇを下回ることを特徴とする、請求項１に記載のＷ－Ｎｉス
パッタリングターゲット。
【請求項３】
　硬度が５００　ＨＶ１０を下回ることを特徴とする、請求項１又は２に記載のＷ－Ｎｉ
スパッタリングターゲット。
【請求項４】
　円筒型スパッタリングターゲットであることを特徴とする、請求項１～３のいずれか１
項に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項５】
　一体型の円筒型スパッタリングターゲットであることを特徴とする、請求項１～４のい
ずれか１項に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項６】
　ターゲット材料断面において測定されるＷ相の面積割合が１５～４５％であることを特
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徴とする、請求項１～５のいずれか１項に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項７】
　Ｗ相の平均粒径が４０μｍを下回ることを特徴とする、請求項１～６のいずれか１項に
記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項８】
　Ｎｉ（Ｗ）相において、主変形方向に対して平行に＜１１０＞組織を有することを特徴
とする、請求項１～７のいずれか１項に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット。
【請求項９】
　エレクトロクロミック層の堆積のための、請求項１～８のいずれか１項に記載されたＷ
－Ｎｉスパッタリングターゲットの、使用。
【請求項１０】
　請求項１～８のいずれか１項に記載されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの、太陽
光吸収層、高温酸化に対する保護層又は拡散バリア層を堆積するための使用。
【請求項１１】
　粉末冶金プロセスによる請求項１～８のいずれか１項に記載のＷ－Ｎｉスパッタリング
ターゲットの製造方法であって、少なくとも次のステップを含むことを特徴とする製造方
法：
・Ｗ粉末及びＮｉ粉末からなる粉末混合物が、圧力、温度又は圧力及び温度の適用によっ
て、圧縮されてブランクとなる圧縮ステップ。
・得られたブランクが、９００～７５０℃の温度範囲のうち少なくとも一部の温度範囲に
おいて、３０Ｋ／分を上回る冷却速度で冷却される冷却ステップ。
【請求項１２】
　前記圧縮ステップが、１，１００～１，４５０℃の温度における焼結により実行される
ことを特徴とする、請求項１１に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法。
【請求項１３】
　前記得られたブランクに対して、圧縮ステップと冷却ステップとの間に、熱機械的処理
又は熱的処理が行なわれることを特徴とする、請求項１１又は１２に記載のＷ－Ｎｉスパ
ッタリングターゲットの製造方法。
【請求項１４】
　前記の熱機械的処理又は熱的処理が９７０～１，４５０℃の温度において行なわれるこ
とを特徴とする、請求項１３に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法。
【請求項１５】
　前記の熱機械的処理又は熱的処理が少なくとも１つの鍛造ステップを含むことを特徴と
する、請求項１３又は１４に記載のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、Ｗ－Ｎｉスパッタリングターゲット及びエレクトロクロミック層製造のため
のその使用に関する。本発明は、更に、粉末治金プロセスによるＷ－Ｎｉスパッタリング
ターゲットの製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　エレクトロクロミック挙動は、広義には、電界の印加又は電流により誘発される物質の
光学特性の持続的変化及び可逆的変化、と定義することができる。前述のようにして生じ
た色変化の利点は、例えば、極めて高いコントラストが可能でありながら、スイッチング
時間が短いこと及びエレクトロクロミック材料の視野角に関する制限がないことである。
これらの利点が、エレクトロクロミック材料、殊にエレクトロクロミック層、を、エレク
トロクロミックディスプレイ及び更には例えばスマートガラス（“Ｓｍａｒｔ　Ｇｌａｓ
ｓ“）に使用することを興味深いものにしている。
【０００３】
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　エレクトロクロミック層又はエレクトロクロミック層系は、物理的蒸着（ＰＶＤ：ｐｈ
ｙｓｉｃａｌ　ｖａｐｏｒ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ）法により形成することができる。こ
の方法は、層形成粒子をターゲットから気体状態に移行させ、そして、被覆すべき基板上
に凝縮させることによって、層形成が起きるコーティング方法である。この方法の目的は
、均一な層厚及び均質な組成を有する、均質な層を堆積することである。
【０００４】
　エレクトロクロミック挙動を示すことが知られている層としては、例えば、遷移金属酸
化物ＷＯ３、ＭｏＯ３、Ｖ２Ｏ５、ＴｉＯ２、Ｎｂ２Ｏ５及びＮｉＯｘＨｙがある。酸化
タングステンＷＯ３は、Ｈ＋又はＬｉ＋イオンの導入により、カソード着色し、他方、Ｎ
ｉＯｘは、Ｌｉ＋イオンによりカソード脱色する。これら２種の酸化物を電極層として組
み合わせることは、効率的なエレクトロクロミックディスプレイ又はエレクトロクロミッ
クガラスの使用に最適である。例えば、純ＮｉＯｘ層の代わりにＷ－Ｎｉ混合酸化物層を
使用すると、エレクトロクロミックディスプレイのスイッチング挙動及び安定性を更に向
上させることができるので、更なる改良が可能となる。
【０００５】
　Ｗ－Ｎｉ混合酸化物からなるエレクトロクロミック層は、長年に亘り公知であって、例
えば非特許文献１に記載されている。同文献には、また、Ｗ合金化ＮｉＯｘ合金（Ｗ－Ｎ
ｉ混合酸化物）において、殊に好適なＷ／Ｎｉ原子比率は、およそ０．３３である、との
記載もある。前述の比率の場合には、電荷移動抵抗が最適であるため、エレクトロクロミ
ック層において可能な限り速い光学スイッチング挙動が保証される。
【０００６】
　前述のようなエレクトロクロミック層の形成のためには、例えば、Ｗ－Ｎｉ合金からな
るスパッタリングターゲットが使用されるが、同合金は、酸素下での反応性マグネトロン
スパッタリングによりスパッタされて、Ｗ－Ｎｉ混合酸化物層を形成する。酸化物ターゲ
ットも、また、従来技術から知られている。エレクトロクロミックデバイス、例えばエレ
クトロクロミックガラス、の製造方法は、例えば特許文献１や特許文献２にも記載されて
いる。
【０００７】
　主に金属からなるターゲットからＮｉ酸化物層を堆積させてエレクトロクロミック材料
を製造する方法は、特許文献３に記載されている。更に別の元素を少量添加することによ
る、ターゲット内部における強磁性の低下又は回避を狙いとしている。これは、例えば、
ＮｉにＷをおよそ７原子％添加した場合に、Ｎｉ混晶のキュリー温度が低下することによ
り実行される。前述の相関は、Ｗ－Ｎｉ相図（図１参照）からも明らかである。
【０００８】
　現在使用されているＷ－Ｎｉ合金からなるスパッタリングターゲットは、溶射法により
好適に製造される。ターゲット製造のために出発材料としてＮｉ粉末及びＷ粉末を使用す
ることにより、強磁性を示す純ニッケルがターゲット材料中に部分的に存在する結果を生
じる。これらの強磁性領域は、マグネトロンスパッタリングにとって不都合となるが、そ
れは同領域が異なるコーティング速度をもたらすことによって、堆積層の均質性が悪影響
を受けるためである。
【０００９】
　更に、溶射法の場合には、材料の高密度化に限界がある。スパッタリングターゲット材
料の密度が低いことも、また、コーティング速度に悪影響を及ぼす。更に、溶射法を用い
る場合、材料の厚みにも、また、制約があるため、ターゲット利用効率及びターゲット寿
命が制限される。
【００１０】
　更なるデメリットは、製造方法に起因する、溶射粉末に含まれる金属不純物であるが、
これは、製造されたターゲット材料において直接に反映される。スパッタ層における不純
物は、層の光学特性に悪影響を及ぼしうる。
【００１１】
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　溶射法の際に、ターゲット材料中に導入される可能性のある、非金属性の、殊に酸化物
又は誘電性の、混入物又は相により、スパッタリング中の粒子数が増加する。この粒子数
の増加も、スパッタ層の特性（付着力、比抵抗、層の均質性）及びコーティングプロセス
（高いアーク率）に対して、悪影響を及ぼしうる。
【００１２】
　Ｗ及びＮｉからなるスパッタリングターゲットに関して、別の製造方法が、特許文献４
～７に提示されている。特許文献４には、融解法による製造方法が記載されている。特許
文献５及び特許文献６には、２０原子％（４４重量％）を下回る低いＷ含有量のＷ－Ｎｉ
スパッタリングターゲットの粉末冶金法による製造方法が記載されている。特許文献７に
は、７０原子％（８８重量％）を上回るＷ含有量の極めて高いＷ－Ｎｉスパッタリングタ
ーゲットの製造方法が示されている。
【００１３】
　上述したように、エレクトロクロミック層に使用するためには、充分に高いＷ／Ｎｉ比
、例えば０．３３、が最適である。この比率は、Ｎｉ中のＷ含有量として、およそ５０重
量％に相当する。相図（図１参照）から明らかなように、Ｗ含有量がおよそ３０重量％の
場合に、既に金属間相が出現する。殊に、脆弱なＮｉ４Ｗ相の出現は不可避であって、更
に高いＷ含有量の場合には、例えばＮｉＷ又はＮｉＷ２も出現しうる。
【００１４】
　用語「金属間相」とは、金属間相２成分系、３成分系又は多成分系において出現する相
であって、且つその存在領域が純成分とは連続していない相をいう。この相は、純成分と
は異なる結晶構造を有することが多く、非金属結合を部分的に有することが多い。金属間
相は、殊に、異常原子価組成を有することを特徴とし、及び、有限な均質領域、即ち狭い
化学量論的組成幅、を有することを特徴とする。金属間相は脆弱であることが多く、従っ
て靭性が低いために、結果として、大概の場合、ターゲット材料に悪影響を及ぼす。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１５】
【特許文献１】欧州特許出願公開第１６９６２６１Ａ１号明細書
【特許文献２】米国特許出願公開第２０１０／０２４５９７３Ａ１号明細書
【特許文献３】国際公開第２０００／７１７７７号
【特許文献４】特開２０００－１６９９２３Ａ号公報
【特許文献５】米国特許出願公開第２００９／０２２６１４Ａ１号明細書
【特許文献６】特開２００９－１５５７２２Ａ号公報
【特許文献７】国際公開第２０１０／１１９７８５号パンフレット
【非特許文献】
【００１６】
【非特許文献１】Ｌｅｅ，Ｅｌｅｃｔｒｏｃｈｒｏｍｉｃ　ｂｅｈａｖｉｏｒ　ｏｆ　Ｎ
ｉ－Ｗ　ｏｘｉｄｅ　ｅｌｅｃｔｒｏｄｅｓ，Ｓｏｌａｒ　Ｅｎｅｒｇｙ　Ｍａｔｅｒｉ
ａｌｓ　ａｎｄ　Ｓｏｌａｒ　Ｃｅｌｌｓ　３９（１９９５），ｐ．１５５－１６６
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１７】
　本発明の課題は、上述した用途に最適な組成範囲並びに特性プロファイル及び微細構造
を有し、且つ上述の欠点を有しない、Ｗ－Ｎｉスパッタリングターゲットを提供すること
にある。本発明の更なる課題は、上述の欠点を有しないＷ－Ｎｉスパッタリングターゲッ
トの製造方法を提供することである。本発明によれば、均質できめの細かい微細構造を有
する、高純度のＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造が可能となる。更に、本製造方
法は安価であり、再現性がある。
【課題を解決するための手段】
【００１８】
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　本発明の課題は、独立請求項によって達成される。従属請求項には、好適な形態が示さ
れている。
【００１９】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、４５～７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常
の不純物を含有する。このスパッタリングターゲットは、Ｎｉ（Ｗ）相及びＷ相を含有す
ることを特徴とし、そして、金属間相を含有しないか又はターゲット材料断面において測
定される平均面積割合が１０％を下回る金属間相を含有することを特徴とする。
【００２０】
　Ｎｉ（Ｗ）相は、相図（図１）からも明らかなように、純粋なＮｉ相又はＷ合金化Ｎｉ
混晶であって、好適にはＷで飽和したＮｉ混晶である。Ｗによる飽和は、およそ３５重量
％（１５原子％）において得られる（図１参照）。一方、Ｗ相は、Ｎｉに対する溶解度が
極めて低い。
【００２１】
　金属間相は、例えばＮｉ４Ｗ金属間相であってよい。しかしながら、Ｎｉ－Ｗ系、殊に
狙いとする組成領域、においては、別の金属間相（ＮｉＷ、ＮｉＷ２）も出現しうる。金
属間相の割合が１０％を上回る場合、一方では、金属間相とその他のターゲット部分とで
はスパッタリング速度が異なるために、ターゲット材料の不均一な消耗を生じ、その結果
、堆積層の厚みにばらつきが生じる可能性がある。更に、ターゲット材料の微細構造中に
存在する脆弱な金属間相が、アーキング（電気アークによる局所的溶融）の要因又はパー
ティクル発生の増加の要因となりうる。他方、金属間相の靭性が低いために、ターゲット
の取扱いが難しくなる。
【００２２】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、好適には、ターゲット材料断面において測
定される金属間相の平均面積割合が５％を下回る。
【００２３】
　本発明によるスパッタリングターゲットにおける金属間相については、適切なＪＣＰＤ
Ｓカードを用いて、Ｘ線回折（ＸＲＤ）により（Ｘ線測定における各検出限界を考慮する
）、極めて容易にその存在を確認し又は排除することができる。
【００２４】
　本発明によるスパッタリングターゲットが含有する金属間相の割合を測定するためには
、断面の平均面積割合を分析する。そのために金属組織学的研磨片（ｍｅｔａｌｌｏｇｒ
ａｐｈｉｓｃｈｅｓ　Ｓｃｈｌｉｆｆ）を作製して、光学顕微鏡又は電子顕微鏡により調
査する。金属組織学的研磨片は、三次元のターゲット材料の二次元切片と見なすことがで
きる。このようにして得られた顕微鏡写真について、市販の画像評価ソフトウェアを用い
て、面積分析を行なうことができる。即ち、上述の微細構造における各相の割合を測定す
るために、画像解析を行なうが、その際、典型的には、区別したい相に対して、コントラ
スト処理を行なう。適切なエッチング方法を用いることにより、区別が困難な相のコント
ラストを、より明確にすることができる。上述の場合、Ｎｉ４Ｗ金属間相は、適切なエッ
チング液（例えば、アンモニア溶液８５ｍｌ及び３０％過酸化水素５ｍｌ）を用いたエッ
チング処理により、Ｎｉ混晶（Ｎｉ（Ｗ）相、Ｗが飽和したＮｉ混晶）との区別が可能と
なり、及び、面積割合が測定可能となる。しかしながら、微細構造の状態に応じて、代替
のエッチング液及び処理方法も考え得る。上述した面積割合の平均とは、倍率１，０００
倍で撮影した、金属組織学的研磨片の１００×１００μｍのサイズの５画像領域について
測定した５つの面積割合の測定値の算術平均として計算する。
【００２５】
　しかしながら、金属間相の出現は、本発明によるスパッタリングターゲットの磁気的特
性に関しては不利とならない。それは、Ｗ－Ｎｉ系において出現するＮｉ含有金属間相が
、強磁性ではないからである。
【００２６】
　図１の相図から明らかなように、スパッタリングターゲットのＷ含有量が４５重量％を
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下回る場合、脆弱なＮｉ４Ｗ相が優先的に出現する。Ｗ含有量が更に少ない場合、強磁性
のＮｉ相が早期に出現する可能性がある。Ｗ含有量が７５重量％を上回る場合、ターゲッ
ト材料の硬度が高すぎるために、最適且つ経済的な加工性を保証できなくなる。更に、こ
れらの含有量では、ＮｉＷ金属間相及びＮｉＷ２金属間相が、殊に優先的に出現する。更
に、Ｗ含有量が４５重量％を下回り或いは７５重量％を上回る場合には、スパッタリング
ターゲットを用いて堆積されたエレクトロクロミック層が最適に機能するために必要なＷ
／Ｎｉ比を、最適に達成することができない。
【００２７】
　用語「通常の不純物」とは、気体又は使用される原料に由来する付随元素による、製造
方法関連の汚染物を意味する。そのような不純物が本発明によるスパッタリングターゲッ
トに占める割合は、好適には、気体（Ｃ、Ｈ、Ｎ、Ｏ）については１００μｇ／ｇ（ｐｐ
ｍに相当する）を下回る範囲にあり、他の元素については５００μｇ／ｇを下回る範囲に
ある。化学的元素分析としてどの手法が適しているかは、周知のとおり、分析すべき元素
に依存する。本発明による導電性ターゲット材料の化学分析には、ＩＣＰ－ＯＥＳ（誘導
結合プラズマ発光分析）、ＲＦＡ（蛍光Ｘ線分析）及びＧＤＭＳ（グロー放電質量分析）
が使用された。
【００２８】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、酸素含有量が好適には１００μｇ／ｇを下
回り、特に好適には９０μｇ／ｇを下回り、更に好適には７５μｇ／ｇを下回り、最も好
適には５０μｇ／ｇを下回る。
【００２９】
　酸素含有量は、ＩＣＰ－ＯＥＳにより容易に測定することができる。
【００３０】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、その硬度が好適には５００　ＨＶ１０を下
回ることを特徴とする。
【００３１】
　硬度が５００　ＨＶ１０を下回る場合、ターゲット材料の満足すべき靭性が最適に保証
されることが判明した。その結果、製造プロセスにおいて、例えば、必要に応じて機械加
工を行なう場合に、取扱いが容易になる。ターゲット使用時、殊に一体型の円筒型ターゲ
ットとして使用する場合には、硬度が５００　ＨＶ１０を下回ることにより、取扱いも著
しく容易になる。
【００３２】
　ＨＶ１０（ビッカース硬度）で表される硬度は、ここでは、５点の硬度測定値から求め
た算術平均である。
【００３３】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、好適には９６％を上回る相対密度を有する
。９９％を上回る相対密度は、殊に有利である。
【００３４】
　ターゲットは、高密度であるほど、より有利な特性を有する。相対密度の比較的低いタ
ーゲットの方が、スパッタリングプロセスの際に、仮想リーク及び／又は不純物や粒子の
発生源となり得る細孔の比率が相対的に高い。更に、低密度のターゲットは、水及び他の
不純物を吸収する傾向があり、その結果、プロセスパラメータの制御が困難になる可能性
がある。更に、相対密度が高い材料と比較して、低密度材料の方が、スパッタリングプロ
セスにおけるスパッタ速度が低い。
【００３５】
　相対密度は、周知のとおり、アルキメデスの原理によって浮力法を用いて容易に測定で
きる。
【００３６】
　本発明によるスパッタリングターゲットの種々のコーティング設備への導入及び異なる
形状の基材へのコーティングへの使用に際しては、本発明によるスパッタリングターゲッ
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トに、種々の幾何学的条件が付加される。従って、そのようなターゲットには、例えば平
板状若しくは円盤状の平面状ターゲット、棒状ターゲット、円筒型ターゲット又は別の複
雑な立体形状がありうる。
【００３７】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、好適には円筒型スパッタリングターゲット
である。
【００３８】
　円筒型ターゲットとして実施することにより、平面状ターゲットと比較して、利用可能
性が向上する。更に、円筒型ターゲットとして実施することにより、スパッタリングター
ゲット特性に関して、殊に好適な結果がもたらされる。殊に有利な表面積対体積比により
、殊に壁厚が薄い場合には、製造プロセスにおいて殊に良好な脱ガス特性が得られる。そ
の結果、気体不純物、殊に酸素、について、極めて低い含有量が実現可能である。
【００３９】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、更に好適には、一体型の円筒型ターゲット
である。
【００４０】
　一体型の円筒型ターゲットの好適な形態によって、殊に均質な層を、大面積基材上に堆
積することができる。というのは、ターゲットの個々の部品（セグメント）の間に不連続
（例えば、ジョイント、アンダーカット、ハンダ材料の残渣、ジョイント領域の不純物）
が存在しないからである。
【００４１】
　一体型の円筒型ターゲットとしての形態によって、多部品型の円筒型ターゲットとは異
なり、コーティングプロセス中の異なる温度又は異なる温度サイクルに起因する、ターゲ
ットの個々の部品のずれを回避することができる。更に、化学純度又は微細構造に関する
ターゲット材料の均質性については、一体型の円筒型ターゲットの方が、多部品型の円筒
型ターゲットと比較して優れている。
【００４２】
　しかしながら、本発明によるスパッタリングターゲットの形状は、一体型の円筒型ター
ゲットにのみに限られるものではない。即ち、本発明のスパッタリングターゲットは、一
体型円筒型ターゲット又は多部品型円筒型ターゲットとして存在しうるだけでなく、長さ
方向において、異なる外径又は異なる相対密度の各領域を有することができる（「ドッグ
ボーン型」ターゲット）。このような実施形態により、例えば、ターゲット材料の両端に
おけるスパッタリングターゲットの不均一な消耗（クロスコーナー効果）の減少又は大幅
な回避が可能となる。異なる直径の領域を有するターゲットも、また、一体型又は多部品
型ターゲットとして構築することが可能である。
【００４３】
　更に、本発明によるスパッタリングターゲットには、内径の少なくとも一部分において
、例えば塗装又は樹脂コーティングの形態の、耐腐食性の防護対策を施すことができる。
【００４４】
　本発明によるスパッタリングターゲットにおいては、ターゲット材料の断面において測
定したＷ相の面積割合が１５～４５％であることが好ましい。
【００４５】
　Ｗ相の面積割合が１５％を下回る場合は、脆弱なＮｉ４Ｗ相又は強磁性のＮｉ相の比率
の増加を伴う可能性があるため、その結果、スパッタリング挙動の劣化につながる可能性
があり、Ｎｉ４Ｗ相比率増加の場合は、ターゲット材料の靭性低下につながる可能性もあ
る。Ｗ相の面積割合が４５％を上回る場合は、ターゲット材料の硬度及び加工性に悪影響
が及ぶ可能性がある。
【００４６】
　Ｗ相の割合は、金属間相の面積割合と同様に、上述した金属組織学的研磨片写真の適切
な評価により測定される。
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【００４７】
　本発明によるスパッタリングターゲットにおいては、好適には、Ｗ相の平均粒径が４０
μｍを下回り、殊に好適には、２０μｍを下回る。
【００４８】
　Ｗ相の平均粒径が４０μｍを下回り、殊に好適には２０μｍを下回ることによって、殊
に均一なスパッタリング挙動が得られるため、結果として、殊に均一な厚さを有する殊に
均質な層が堆積される。更に、Ｗ相のノッチ効果が抑制され、その結果、ターゲット材料
の充分な靭性が最適に保証される。
【００４９】
　Ｗ相の複数の粒子からなる凝集体は、その直径が４０μｍを超え得るが、しかしながら
、そのような凝集体は、本発明によるスパッタリングターゲットにおけるＷ相の単一の粒
子とは見なされない。
【００５０】
　Ｗ相の平均粒径は、例えばＡＳＴＭ　Ｅ１１２－１２に示されているように、金属組織
学的研磨片写真において、切断法によって容易に測定することができる。
【００５１】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、好適には、Ｎｉ（Ｗ）相において、主変形
方向に対して平行な＜１１０＞組織を含有する。
【００５２】
　本発明によるスパッタリングターゲットは、好適には、Ｗ相において、主変形方向に対
して平行な＜１００＞組織若しくは主変形方向に対して平行な＜１１１＞組織を含有し又
は主変形方向に対して平行な前述の両組織の成分を部分的に含有する。
【００５３】
　円筒型スパッタリングターゲット、殊に一体型の円筒型ターゲット、の好適な態様にお
いては、その径方向が主変形方向である。平板状ターゲットの場合は、その平板の法線方
向が主変形方向である。
【００５４】
　結晶性材料の組織は、知られているように、市販のＥＢＳＤ（後方散乱電子回折）ソフ
トウェアを用いた評価方法によって、走査型電子顕微鏡において測定できる。異なる結晶
構造を有する複数の異なる相が存在しうる場合に、個別の相（例えばＷ相、Ｎｉ（Ｗ）相
）の組織を測定することができる。本発明によるスパッタリングターゲットの同定には、
Ｎｉ（Ｗ）相の組織が最適であることが判明した。それは、本発明による製造プロセスの
一部として、熱機械的処理を必要に応じて行なう過程で、同相については、殊に均一に且
つ安定的に調整できるからである。更に、熱機械的処理を必要に応じて行なう過程で、変
形が好適に同相において生じるため、所望の組織を殊に再現性よく得ることができる。
【００５５】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットは、エレクトロクロミック層の堆積の
ために好適に使用される。これにより、複数の異なるスパッタリングターゲットによるス
パッタリング（共スパッタリング）を省略できる。更に、例えば、板ガラスのような大面
積基板の塗被が、円筒型ターゲットにより好適に、一体型の円筒型ターゲットにより更に
好適に、より容易に実施できる。
【００５６】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの別の好適な用途としては、太陽光吸
収層、高温酸化に対する保護層又は拡散バリア層の堆積がありうる。
【００５７】
　本発明による、粉末冶金プロセスによるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法
は、少なくとも次のステップを含むことを特徴とする：
　・Ｗ粉末及びＮｉ粉末からなる粉末混合物が、圧力、温度、又は、圧力及び温度の適用
によって、ブランクへと圧縮される圧縮ステップ。
　・得られたブランクが、９００～７５０℃の温度範囲のうち少なくとも一部の温度範囲
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において、３０Ｋ／分を上回る冷却速度で冷却される冷却ステップ。
【００５８】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法の一部としての圧縮ステッ
プによって、適切な粉末混合物が、圧力、温度、又は、圧力及び温度の適用により、圧縮
及び高密度化されてブランクと成る。これは異なる構成のプロセスステップ、例えばプレ
ス法、焼結法、ホットプレス法、冷間等方圧加圧法、熱間等方圧加圧法、放電プラズマ焼
結法（ＳＰＳ）若しくはこれらの方法の組み合わせ又は粉末混合物を圧縮するための更に
別の方法との組み合わせ、により、実施可能である。
【００５９】
　本発明による製造方法に使用可能な粉末混合物の調製においては、好適には、適量のＷ
粉末及び適量のＮｉ粉末を秤取して、粉末混合物における各成分の均一な分散が保証され
るまで、適切な混合装置において混合する。本発明の文脈において、Ｗ成分及びＮｉ成分
を含有する、予備合金粉末又は部分合金粉末も、また、粉末混合物とみなされる。
【００６０】
　前述のようにして調製した粉末混合物は、圧縮ステップの実施のために、好適には型に
充填される。この場合の型は、冷間等方圧加圧法ではモールド（Ｍａｔｒｉｚｅ）又はゴ
ム型（Ｓｃｈｌａｕｃｈ）、ホットプレス法又は放電プラズマ焼結法では金型（Ｍａｔｒ
ｉｚｅ）、熱間等方圧加圧法ではカプセル（Ｋａｎｎｅ）とも呼ばれる。
【００６１】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法の一部としての、得られた
ブランクを９００～７５０℃の温度範囲のうち少なくとも一部の温度範囲において、３０
Ｋ／分を上回る冷却速度で冷却する、冷却ステップにより、例えばＮｉ４Ｗのような望ま
しくない金属間相の出現、特に形成、が、ほぼ回避される。一方、本発明による製造方法
を用いて製造されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットにおいて、金属間相の割合が高す
ぎる場合、一方では、金属間相とその他のターゲット部分とではスパッタリング速度が異
なるために、ターゲット材料の不均一な消耗を生じ、その結果、堆積される層の厚みにば
らつきが生じる可能性がある。更に、ターゲット材料の微細構造中の脆弱な金属間相は、
アーキング又は粒子がより多く発生する要因となりうる。他方、金属間相の靭性が低いた
めに、スパッタリングターゲットの取扱いが難しくなる。
【００６２】
　前述のような冷却ステップは、例えば、空気、水又はオイルによって行なうことができ
る。そのような冷却ステップによって、金属間相の形成が最適に回避されることが保証さ
れ、前述の方法により製造したスパッタリングターゲットがその微細構造特性及び機械的
特性の最適な組み合わせを有することが保証される。
【００６３】
　更に好適には、前述のような冷却ステップにより得られたブランクを、９００～７５０
℃の温度範囲のうち少なくとも一部の温度範囲において、５０Ｋ／分を上回る冷却速度で
冷却する。その結果、上述したターゲットの材料特性及び微細構造を、殊に最適に調整す
ることができるからである。
【００６４】
　その上、更に好適には、前述のような冷却ステップにより得られたブランクを、１，０
００～６００℃の温度範囲のうち少なくとも一部の温度範囲において、３０Ｋ／分を上回
る冷却速度で冷却して、最適には、５０Ｋ／分を上回る冷却速度で冷却する。その結果、
上述したターゲットの材料特性及び微細構造を、更に最適に調整できるからである。
【００６５】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法において、圧縮ステップが
１，１００～１，４５０℃の温度において焼結法によって実施される場合は、殊に好適で
ある。その際の焼結法とは、無圧焼結法と呼ばれる焼結プロセスであって、圧力が２ＭＰ
ａを下回り、好適には大気圧を下回る圧力による焼結プロセスを意味する。
【００６６】
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　上述の温度において圧縮することによって、前述の粉体混合物においては、極めて高い
相対密度への固相焼結が最適に保証される。１，１００℃を下回る場合の圧縮では、達成
可能な密度が低すぎる可能性があって、１，４５０℃を上回る温度の場合には、ターゲッ
ト材料の機械的安定性に関して損失が現われる可能性がある。前述の温度範囲における圧
縮の場合には、高い達成密度及び最適な機械的特性による、最適な組み合わせが保証され
る。
【００６７】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法の場合、好適には圧縮ステ
ップと冷却ステップとの間に、得られたブランクの熱機械的処理又は熱的処理を行なう。
前述のような熱機械的処理又は熱的処理によって、例えば、更なる高密度化及び／又は微
細構造の更なる均質化といった、有利な特性を得ることができる。
【００６８】
　好適には、僅かな割合であっても存在しうる金属間相を、適切な熱機械的処理又は適切
な熱的処理により、ターゲット材料の微細構造中に均一に分散させることにより、同相に
よる悪影響を最小限にとどめることができる。前述の微細分散によって、スパッタリング
の際に、起伏形成のない、更に均一な消耗が保証される。
【００６９】
　Ｗ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法においては、適切な熱機械的処理又は適
切な熱的処理を９７０～１，４５０℃の温度において実施すると、殊に好適であることが
判明した。
【００７０】
　上述の温度範囲における熱機械的処理又は熱的処理が、二相領域Ｗ（Ｎｉ）＋Ｎｉ（Ｗ
）において実施される好適な場合には、望ましくない脆弱な金属間相は、更には形成され
ないか又は実質的に形成されない。最適な場合には、前述のような熱機械的処理又は熱的
処理によって、圧縮後に存在しうる金属間相も、ほぼ消滅させることができる。
【００７１】
　前述のように、望ましくない脆弱な金属間相がほぼ回避されることによって、本発明に
よる方法を用いて製造されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットは、殊に良好な成形性を
示す。これにより、大型スパッタリングターゲット、特に長尺のそして好適には一体型の
円筒型ターゲット、の製造が更に容易になり、その形状を最終形状に近づけることができ
るという好適な影響を有する。
【００７２】
　本発明の範囲内における熱機械的処理又は熱的処理に適した方法としては、例えば圧延
成形、押出成形、鍛造成形、フローフォーミング成形、もしくは熱間等方圧加圧法（ＨＩ
Ｐ）がある。
【００７３】
　本発明の範囲内における熱機械的処理又は熱的処理は、１段階プロセス又は多段階プロ
セスとして実施することができる。複数の適切な方法の組み合わせも、また、可能である
。従って、熱機械的処理又は熱的処理は、ターゲット材料の変形を含まないか又は実質的
に含まない、１つ又は複数のサブステップを有していてもよい。
【００７４】
　１段階又は多段階からなる熱機械的処理又は熱的処理の場合、好適には２０～８０％の
変形率（断面減少率）が、圧縮により得られたブランクに対して適用される。前述の変形
率は、１段階又は多段階ステップに分けて適用することができる。
【００７５】
　変形率が２０～８０％の場合、ターゲット材料に必要とされる密度が、殊に最適に達成
される。更に、２０～８０％の変形率は、経済的な観点から殊に好適である。
【００７６】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法において、熱機械的処理又
は熱的処理が少なくとも１つの鍛造ステップを含むことが、殊に好適であることが判明し
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た。
【００７７】
　少なくとも１つの鍛造ステップを含む熱機械的処理又は熱的処理によって、ターゲット
材料の変形率を殊に的確に設定することができる。このことにより、例えば過度の硬化及
びその結果として適用され得る成形荷重の超過を、回避することができる。
【００７８】
　少なくとも１つの鍛造ステップを含む熱機械的処理又は熱的処理によって、組織をター
ゲット材料内に的確に導入することができる。この組織は、ターゲット材料の機械的特性
及びスパッタリング特性に対して、良好な影響を与えることができる。
【００７９】
　更に、１つ又は複数の鍛造ステップによって、成形材料の厚みを長さ方向に変化させ、
的確に調整することができる。このことは、とりわけスパッタリング収率の向上のために
利用できる（長さ方向において、異なる外径の領域を有する「ドッグボーン型」ターゲッ
ト）。
【００８０】
　更に、鍛造法を用いることにより、ターゲット材料の更なる機械加工又は更なる熱機械
的処理若しくは更なる熱的処理のために有利となる均一な表面品質、高い直線性及び良好
な真円度が保証され得る。
【００８１】
　本発明によるスパッタリングターゲットの製造方法は、更に次のステップを含むことが
できる：
・機械加工
・１個又は複数個の支持体への取付け
【００８２】
　圧縮ステップ若しくは冷却ステップに続いて、又は、必要に応じて行なう熱機械的処理
若しくは熱的処理に続いて、得られたブランク又はターゲット材料の機械加工を行なうこ
とが好ましいか必須である場合がある。前述のような機械加工によって、例えば、切削、
研削又は研磨、によって、最終形状の調整若しくは高精度化、又は、例えば特定の所望の
表面品質が調整可能となる。
【００８３】
　本発明の方法により製造されたスパッタリングターゲットを、続いて、１個又は複数個
の支持体に取付けることができる。これは、例えばボンディングステップにより、実施す
ることができる。適切な支持体としては、例えば、各種形状のバッキングプレート、又は
、好適には円筒型ターゲット、殊に一体型の円筒型ターゲットの場合には、支持管、又は
、ノズル、フランジ若しくは別形状の接合部品のように、円筒全長に亘り連続的ではなく
存在する支持体、及び、多部品型支持管又は多部品型支持体もありうる。
【００８４】
　適切な支持体は、例えば、ステンレス鋼、Ｃｕ、Ｃｕ合金、Ｔｉ又はＴｉ合金から製造
することができる。しかしながら、別の材料も、適切な支持体の製造に使用することがで
きる。
【００８５】
　ボンディングステップのために、好適には低融点の元素又は合金、例えばインジウムが
使用される。更に、濡れ性改善のために、例えばＮｉといった接着剤を必要に応じて使用
することができる。ボンディングステップによって適切な支持体へ取付ける代わりに、ハ
ンダもしくは接着剤による取付け、又は、例えばネジ若しくはクランプによる嵌め合い結
合も可能である。
【００８６】
　ターゲット材料内径の少なくとも一部分に対して、例えば塗装又は樹脂コーティングの
形態の、耐腐食性の防護対策を施すことも、また、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリング
ターゲットの製造方法の範囲内における、更なるステップとして可能である。
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【００８７】
　好適には、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法により、４５～
７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常の不純物を含有するスパッタリングターゲットが製造
される。この場合には、本発明による方法を用いることによって、得られるＷ－Ｎｉスパ
ッタリングターゲットが、Ｎｉ（Ｗ）相及びＷ相を含有し、そして、金属間相を含有しな
いか又はターゲット材料断面において測定される面積割合の平均が１０％を下回る金属間
相を含有することが保証される。ここで、面積割合とは、平均面積割合であって、倍率１
，０００倍で撮影した、サイズが１００×１００μｍの金属組織学的研磨片写真の５画像
部分で測定された面積割合の５測定値の算術平均として算出するものとする。
【００８８】
　本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法により、同方法により製造
されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットにおいて、９６％を上回る相対密度が保証され
うる。本発明の殊に好適な実施形態においては、９９％を上回る相対密度の達成が可能で
ある。
【００８９】
　結果として得られるターゲット材料の純度及び機械的特性に関しても、本発明によるＷ
－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法によって最適化される。
【００９０】
　従って、本発明による方法によって、同方法により製造されたスパッタリングターゲッ
トにおける不純物含有量は極めて低くなり、例えば、酸素含有量が好適には１００μｇ／
ｇを下回り、殊に好適には９０μｇ／ｇを下回り、更に好適には７５μｇ／ｇを下回り、
最も好適には５０μｇ／ｇを下回る。
【００９１】
　更に、脆弱な金属間相の形成がほぼ回避されることによって、本発明による方法を用い
て製造されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの硬度が好適に最適化される。
【００９２】
　好適な場合には、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法を用いて
、４５～７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常の不純物を含有するスパッタリングターゲッ
トが製造される。この場合には、本発明による方法によって、好適には５００　ＨＶ１０
を下回る硬度が達成される。
【００９３】
　好適な場合には、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法を用いて
、４５～７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常の不純物を含有するスパッタリングターゲッ
トが製造される。この場合には、本発明による方法によって、ターゲット材料断面におい
て測定されるＷ相の面積割合が、好適には１５～４５％に達する。
【００９４】
　好適な場合は、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの製造方法を用いて、
４５～７５重量％のＷ、残部Ｎｉ及び通常の不純物を含有するスパッタリングターゲット
が製造される。この場合には、本発明による方法によって、Ｗ相の平均粒径について、４
０μｍを下回る、更に好適には２０μｍを下回る、平均粒径が達成される。
【００９５】
　好適には熱機械的処理が行なわれる、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット
の製造方法を使用する場合、この方法により製造されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲッ
トは、Ｎｉ（Ｗ）相における組織であって、主変形方向に対して平行な＜１１０＞組織を
含有する。
【００９６】
　好適には熱機械的処理が行なわれる、本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット
の製造方法を使用する場合、この方法により製造されたＷ－Ｎｉスパッタリングターゲッ
トは、Ｗ相において、主変形方向に対して平行な＜１００＞組織若しくは主変形方向に対
して平行な＜１１１＞組織を含有し又は主変形方向に対して平行な前述の両組織の成分を
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部分的に含有する。
【００９７】
　円筒型スパッタリングターゲット、殊に一体型の円筒型ターゲットにおいては、好適に
は、-その径方向が主変形方向である。平板状ターゲットの場合は、その法線方向が主変
形方向である。
【発明を実施するための形態】
【００９８】
　本発明を、以下の製造例及び図により、詳細に説明する。
【実施例】
【００９９】
　実施例を表１にまとめて示す。
【０１００】
【表１】

【０１０１】
（実施例１）
　フィッシャー法による粒径が４μｍのＷ粉末及びフィッシャー法による粒径が４．２μ
ｍのＮｉ粉末を、原料として使用した。これらの粉末を、６０重量％のＷ及び４０重量％
のＮｉの比率で、密閉容器に充填して、振とう混合機において１時間混合した。
【０１０２】
　片端を密閉した直径３００ｍｍのゴムチューブにおいて、直径１４１ｍｍの鋼製心金を
中央に配置した。粉末混合物を、鋼製芯とゴム壁面との間隙に充填して、ゴムチューブの
開放端をゴムキャップを用いて密閉した。密閉されたゴムチューブを冷間等方圧加圧装置
に配置して、２００ＭＰａの圧力で加圧して、相対密度が６１％及び外径が２４０ｍｍで
ある円筒型粗形材として、グリーン体を形成した。
【０１０３】
　前述のようにして製造されたグリーン体を、間接加熱式焼結炉において、１，３５０℃
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の温度で焼結した。焼結後の相対密度は、９５％であった。
【０１０４】
　焼結後、前記円筒型粗形材を、全ての面について、機械加工して、外径２００ｍｍ及び
内径１２７ｍｍ及び全長９００ｍｍの形状とした。
【０１０５】
　続いて、円筒型粗形材を予熱した後、１，３００℃の温度で芯棒上で鍛造して、全長１
，２００ｍｍ、外径１８０ｍｍ及び内径１２０ｍｍの円筒を製造して、これを空冷した。
９００～７５０℃の温度範囲においては、冷却速度が３７Ｋ／分に達した。
【０１０６】
　鍛造後の密度は９９．７％であって、ターゲット材料の硬度は３４４　ＨＶ１０であっ
た。９μｇ／ｇの酸素含有量が測定された。組織測定では、Ｎｉ（Ｗ）相において、＜１
１０＞方向において優先的な配向を確認することができた。Ｗ相面積は３０％であって、
その平均粒径は１５μｍであった。金属間相の面積割合は７％であった。
【０１０７】
（実施例２）
　実施例１と同様にして、円筒型粗形体を製造した。
【０１０８】
　続いて、円筒型粗形材を１，２５０℃の温度で芯棒上で鍛造して、全長１，２００ｍｍ
、外径１８０ｍｍ及び内径１２０ｍｍの円筒を製造した。更に、アニール処理を１，００
０℃で１時間行なった後に、空冷した。９００～７５０℃の温度範囲においては、冷却速
度が５８Ｋ／分に達した。
【０１０９】
　密度は９９．７％であって、ターゲット材料の硬度は３３１　ＨＶ１０であった。１１
μｇ／ｇの酸素含有量が測定された。
【０１１０】
　組織測定では、Ｎｉ（Ｗ）相において、＜１１０＞方向において優先的な配向を確認す
ることができた。Ｗ相面積は２９％であって、その平均粒径は１４μｍであった。金属間
相の面積割合は＜５％であって、即ち、金属間相の割合は、ＸＲＤでは測定不能であった
。
【０１１１】
（実施例３）
　実施例１及び実施例２と同様にして、円筒型粗形体を製造した。但し、Ｗ粉末及びＮｉ
粉末を、７０重量％のＷ及び３０重量％のＮｉの比率で使用した。
【０１１２】
　続いて、円筒型粗形材を１，３００℃の温度において芯棒上で鍛造して、全長１，２０
０ｍｍ、外径１８０ｍｍ及び内径１２０ｍｍの円筒を製造して、これを空冷した。９００
～７５０℃の温度範囲においては、冷却速度が３４Ｋ／分に達した。
【０１１３】
　密度は９９．５％であって、ターゲット材料の硬度は４４２　ＨＶ１０であった。７０
μｇ／ｇの酸素含有量が測定された。
【０１１４】
　組織測定では、Ｎｉ（Ｗ）相において、＜１１０＞方向において優先的な配向を確認す
ることができた。Ｗ相面積は、３９％であって、その平均粒径は、１９μｍであった。金
属間相の面積割合は、８％であった。
【０１１５】
（実施例４）
　実施例１～３と同様にして、円筒型粗形体を製造した。但し、Ｗ粉末及びＮｉ粉末を、
４３重量％のＷ及び５７重量％のＮｉの比率で使用した。熱機械的処理及び熱的処理は行
なわなかった。焼結後、炉冷して、その際の９００～７５０℃の温度範囲における冷却速
度は、約１０Ｋ／分に達した。焼結後の密度は７８％であって、ターゲット材料の硬度は
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含有量が測定された。
【０１１６】
　Ｗ相面積は、８％であって、その平均粒径は、１８μｍであった。金属間相の面積割合
は、１２％であった。
【０１１７】
（実施例５）
　実施例１及び実施例２と同様にして、円筒型粗形体を製造した。但し、１，２００℃の
温度で焼結した。熱機械的処理及び熱的処理は行なわなかった。焼結後、炉冷して、その
際の９００～７５０℃の温度範囲における冷却速度は、約１０Ｋ／分に達した。焼結後の
密度は７７％であって、ターゲット材料の硬度は、１６５　ＨＶ１０であった。低い硬度
値は、低密度に起因する。９６μｇ／ｇの酸素含有量が測定された。
【０１１８】
　Ｗ相面積は３０％であって、その平均粒径は１５μｍであった。金属間相の面積割合は
１５％であった。
【０１１９】
（実施例６）
　実施例１及び実施例２と同様にして、円筒型粗形体を製造した。但し、１，０００℃の
温度で焼結した。熱機械的処理及び熱的処理は行なわなかった。焼結後、炉冷して、その
際の９００～７５０℃の温度範囲における冷却速度は、約１０Ｋ／分に達した。焼結後の
密度は７７％であって、ターゲット材料の硬度は７４　ＨＶ１０であった。１２０μｇ／
ｇの酸素含有量が測定された。続いて、円筒型粗形体の１，３００℃における芯棒上での
鍛造を試みたものの、ターゲット材料の機械的不具合の為に、この試みを中止した。組織
並びに相の面積割合及び粒径を測定することはできなかった。
【図面の簡単な説明】
【０１２０】
【図１】Ｎｉ－Ｗ系相図（出典：ＡＳＭ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ’ｓ　Ｂｉｎａｒ
ｙ　Ａｌｌｏｙ　Ｐｈａｓｅ　Ｄｉａｇｒａｍｓ，Ｓｅｃｏｎｄ　Ｅｄｉｔｉｏｎ）。本
発明による組成領域を示す。
【図２】本発明によらないＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの微細構造。６０重量％Ｗ
、４０重量％Ｎｉ、８５ｍｌの２５％ＮＨ４ＯＨ＋５ｍｌのＨ２Ｏ２からなる溶液により
エッチング処理済。金属間相の面積割合１１．７％、Ｗ相の面積割合２９．２％、残部Ｎ
ｉ（Ｗ）。
【図３】本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲットの微細構造。６０重量％Ｗ、４
０重量％Ｎｉ、８５ｍｌの２５％ＮＨ４ＯＨ＋５ｍｌのＨ２Ｏ２からなる溶液によりエッ
チング処理済。金属間相は測定可能な面積割合が無く、Ｗ相の面積割合２９．５％、残部
Ｎｉ（Ｗ）。
【図４】本発明によらないＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット検体のＸ線回折パターン。
金属間相（Ｎｉ４Ｗ）の割合は１０％を上回る（面積）。
【図５】本発明によるＷ－Ｎｉスパッタリングターゲット検体のＸ線回折パターン。金属
間相（Ｎｉ４Ｗ）割合は検出不能。
【０１２１】
　提示したＸ線回折パターンの評価のために、ＪＣＰＤＳカード　０３－０６５－２６７
３（Ｎｉ４Ｗ）、００－００４－０８０６（Ｗ）及び０３－０６５－４８２８（Ｎｉ１７

Ｗ３、Ｎｉ（Ｗ）に対応、Ｗが飽和したＮｉ混晶）を使用した。
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