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7PUSOB VYROBY KOVOVEHO TELESA S HOMOGENNi, JEMNOZRNNOU
STRUKTUROU POMOCi TECHNOLOGIE COLD SPRAY, KOVOVE TELESO
TAKTO VYROBENE, A ZPUSOB OPRAVY POUZITYCH KOVOVYCH
ODPRASENYCH TELES

Oblast techniky

Vynalez se obecnd tyka vyroby jemnozrnnych kovovych téles, nebo vyrobkl pfi nizkych
teplotach technologii Cold Spray pomoci velmi vysoké kinetické energie. Specificky se
vynalez tyk4 vyroby nebo zplsobu opravy jemnozrnnych napraovacich targetd s nizkym
obsahem plynti (napt. kyslik) pro nésledny proces depozice kovovych filmi metodou PVD
(Physical Vapour Deposition) tj. nanaSenim odpafenim z pevné faze se zlepSenou

homogenitou, tedy stejnorodou distribuci velikosti zrn.

Dosavadni stav techniky

Vyroba kovovych napraSovacich targetd s jemnozrnnou strukturou a nizkym obsahem plynd
(napt. kyslik) zpravidla probiha za pouZiti termo-mechanickych procest (vysoké mechanické

sily a vysoké teploty).

Jeden z takovych postupti spodiva v procesu taveni a odlévani kovi s fizenou atmosférou (viz
dokumenty DE102012006718, W02004042104, US20090101496, US 20030052000). Rizeni
atmosféry béhem procesu zajistuje nizky obsah plynu v materialu, Taveni a odlévani
predchézi nasledné mechanickému tvafeni. Tento proces vede k vytvoteni vysoké hustoty

vrstevnych chyb v kovu, které vedou ke zjemnéni struktury materialu.

Pokud je tvafeni kovu provedeno pii teploté 0,5Ts (Ts = teplota tani kovu v K), pak zména
velikosti zrna probihd soudasné s tvafecim procesem a je fizena teplotou, rychlosti deformace

a prodlevou mezi deformacnimi kroky.

V piipads, Ze je deformace provedena za pokojové teploty, musf byt piekrocen kriticky stuperi
deformace, aby bylo dosaZeno jemn&jsiho zrna. Déle musi byt zvolen vhodny Zihaci proces

(kombinace teploty a &asu) dle stupné deformace tak, aby vznikla poZadovana velikost zrna.
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Typické velikost zrna valcovanych targetd urena dle Linearni prase¢ikové metody (ASTM E
112) je pod 100 pm. Vyhodnoceni homogenity distribuce velikosti zrn valcovanych targetl za
studena vykazuje heterogenni distribuci velikosti zrn, zatimco u targetd valcovanych za tepla
je distribuce velikosti zrn vice homogenni v celém bloku targetu. Nicméné prakticky
dosazitelna nejmensi velikost ztn se pohybuje na hranici 40 pm. V piipadé, Ze je poteba

vyrobit target s jemng&jsi strukturou, stava se standardni proces nerentabilnim.

Dal$im termo-mechanickym vyrobnim procesem takovychto targetd je praskova metalurgie
(evropské patentova prihlaska EP 2065480). Na rozdil od procesu taveni a odlévéni, ktery byl
popsén vy3e, je vychozi ingot vyroben lisovanim tfidéného kovového prasku. Vylisovany
meziprodukt se nazyva “green part”. Nasleduje proces sintrace, kdy za pisobeni vysoké
teploty dochazi ke kompaktizaci ,.green part®, aby bylo dosazeno maximalni hustoty

produktu. Dal${ zpracovani je shodné s tvafenim odlévaného ingotu.

Spolednym problémem v piipadé vyroby targeti s jemnozrnnou strukturou prostfednictvim
termomechanickych proces je skute¢nost, Ze takovy target nemuize byt opraven. Déle je u
takovychto targetd problematické zajistit homogenni strukturu zrna. To je divodem, pro¢ se
velikost zrna méni napii¢ targetem nebo se lisi u kazdého jednotlivého vyrobku (target od
targetu). Uvedend nestejnorodost zplsobuje, Ze nasledné napraSovani tenkych vrstev/filmd v

magnetronu vykazuje defekty a negativné ovlivituje funké&nost vysledného produktu.

Je tedy nutné vyvinout zpiisob vyroby kovoveho vyrobku s homogenni strukturou
pfipraveného pomoci technologie Cold Spray, jenz md velmi jemnozrnnou strukturu pro
pouZiti v naprafovacich targetech s velmi jemnou strukturou vyuzitelnych k zajidt€ni zlepsené
homogenity napra$ovanych vrstev, a zplisob opravy takovych kovovych téles s velmi jemnou

strukturou.

Podstata vynalezu

Velikost zrna napraSovacich targetd pro aplikace PVD ma rozhodujici vliv na funkCnost
procesu nanaseni vrstev. Aby byla dosazena zlepdena homogenita deponované jemnozrnné
vrstvy/filmu, je potieba minimalizovat jiskieni, zajistit vysokou u¢innost a rychlost

depozice/napraSovani.
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Hiavnim cilem piedkladaného vynélezu je poskytnout vyrobni proces pomoci technologie
Cold Spray, ktery pouZivd vysoké kineticke energie a nizkych teplot, pro vyrobu
napraSovacich targetd s homogenni strukturou s primérnou velikosti zrn mensi nez 50 pm a
obsahem kysliku men$im neZ 50 ppm a to nezdvisle na tvaru (disk, deska, vélec), rozméru
(délka) a tloust’ce polotovaru pouZitého pro vyrobu tenkych jemnozrnych vrstev se

zlepSenou homogenitou.

Dale je predmétem tohoto vyndlezu moZnost opravovat pouZity target doplnénim
spotiebovaného kovu v odpraseném profilu (aktivni oblast targetu) pii zachovani kvality a

vlastnosti, jako mél ptivodni target.

Podrobny popis vynalezu

Hlavnim cilem pfedloZzeného vynélezu je piiprava homogenniho kovového t&lesa
s jemnozrnnou strukturou pfipraveného pomoci nasttiku kovového prasku prostfednictvim
vysoké kinetické energie za nizké teploty (technologie Cold Spray). Finalni vyrobek

disponuje homogenni velikosti zrna mensi neZ 50 pm (méfeno dle normy ASTM E 112).

Dle piedlozeného vynalezu je cile dosaZeno vyrobou homogenniho kovového t€lesa,
prednostné ve formé napraSovaciho targetu, prostiednictvim nastfiku kovového prasku,
kterému je pfeddna vysokd kinetickd energie nosnym plynem, a to pii teplotach pod teplotou

tani kovu.

Podle vyndlezu je poskytnut zpisob vyroby kovového telesa, prednostné ve formé targetu,
s homogenni, jemnozrnnou strukturou pomoci technologie Cold Spray, pfi¢emz toto t¢leso
obsahuje homogenni kovovou vrstvu na povrchu kovového substratu, a je vyznacen tim, Ze
kovovy prasek s velikosti ¢astic od asi 10 um do asi 55 pm, jenz ma4 rychlost 800 m/s a vyssi,
a teplotu niZ$i nez 600 °C, pfednostné nizsi nez 500 °C, se deponuje na povrch kovového

substratu.

Je zndmo, 7e homogenita deponované vrstvy zdvisi na velikosti zrm napraSovaciho targetu.
Homogenita vrstvy se zvySuje s klesajici primémou velikosti zrna. Dostate¢né homogenni

vrstvy je dosaZeno pfi velikosti zrn targetu pod 50 pm, nejiépe v8ak pod 20 pm.
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Jednou z moZnosti, jak dosahnout pozadované mikrostruktury, je pouziti kovového prasku,
jeho? &astice odpovidaji pozadované velikosti zmn targetu. V piipadé primémé velikosti zrn
50 pm by horni hranice velikosti &astic prasku byla pod 50 pm, v piipadé poZadovane

velikosti zrn targetu 20 um by velikost ¢astic prasku byla pod 20 pm.

Kovy pouZité pro tento zplisob vyroby homogenniho kovového napraeného télesa s
jemnozrnnou strukturou jsou pfednostné vybrany ze skupiny zahrnujici tvarné kovy, nejcastéji
se jednd o €isté, velmi tvarné kovy, smési alespoit dvou tvarnych kovil pfipadné smési

tvarnych kovii a keramiky.

Dle predloZeného vynalezu jsou nejvyhodnéjsi tvarné kovy ze skupiny zahrnujici stiibro (Ag)

nebo méd’ (Cu). Je oviem mozné pouZit i jiné kovy.

Vedle velikosti zrna hraje dileZitou ilohu pfi vyrobé homogenni vrstvy také obsah plynu. To
je diivodem, pro¢ musf byt obsah plynu v homogennim kovovém napraSeném t€lese, nasledné

pouzitém jako napraSovaci target, co nejniZsi.

Dle piedkladaného vynalezu a na zékladé pfilozenych piikladd, které jsou soucasti
piedlozeného vynalezu, je primémy obsah plynu ve vytvofeném homogennim kovovém

napraseném télese niz$i nez 100 ppm, v ptipadé kysliku dokonce niz§i nez 50 ppm.

V ptipadé tohoto vynalezu miize byt obsah kysliku v targetu udrZzovan na velmi nizké urovni,
jelikoZ nanaseni kovu probiha pod teplotou téni a tudiz nedochazi k Zadné absorpci kysliku
behem depozice kovu pii vyrobé homogenniho kovového tlesa. Obsah kysliku v kovovém
télesu je tedy kontrolovan obsahem kysliku v kovovém prasku. Samotny prasek je atomizovan
v fizené atmosféte tak, aby byl zajiitén minimélni obsah plynil, a tudiZ co nejnizs{ obsah

kysliku v prasku.

Co je viak podstatné pro tento vynélez, je kinetické energie pouzita k naneseni ¢astic praSku
na povrch substratu. Timto in situ procesem je zaji$t€no zjemnéni zrma fargetu do té miry, Ze

jeho struktura je jemng&ji, neZ je velikost pouzitych Castic prasku.

Kinetickou energii ve smyslu tohoto vynalezu je rychlost pohybu ¢astic kovu nad 800 m/s,
optimalng viak nad 1 200 m/s. ZvySenymi teplotami ve smyslu tohoto vyndlezu jsou hodnoty

pod 600 °C, optimaln¢ vsak pod 500 °C.
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Za podminek uvedenych vy3e se struktura deponovaného prasku méni v mnohem jemné;si
podstrukturu a vysledkem vznikd velmi jemna struktura. Proto za pouZiti tohoto vynalezu

mize byt vysledna struktura targetu mens{ neZ 10 um, optimalng i men$i nez 2 pm.

Dle tohoto vynalezu, napraSovaci target vyrobeny vyse popsanym zpiisobem lze pouZzit pro
vyrobu funkénich vrstev nebo filmd ke specifickym aplikacim jako jsou dekorativni, reflexni,

ochranné, a/nebo vodivé vrstvy na substratu.

Vyhodnou je, Z¢ homogenita tloustky takovychto funkénich vrstev je niz8f nez 2,5 %, coz
zajistuje pro rizné aplikace vynikajici fyzikalni vlastnosti, a tudiZ poskytuje velmi dobré

ekonomické podminky napraSovaciho procesu.

Pouziti téchto vrstev nebo filmi je velice Siroké, 1ze je napiiklad pouZit v primyslu vyroby

plochého nebo dekorativniho skla, textilii, nebo pro elektronicky ¢&i polovodi¢ovy priimysl.

Proces popsany v tomto vyndlezu méd dali vyhodu. Na rozdil od tepelng-mechanickych
vyrobnich procesti/postupti mohou byt pouZité targety opraveny doplnénim chybé&jiciho kovu
do odpréaseného profilu targetu. Tento doplilovaci zpiisob pomoci technologie Cold Spray se
provadi deponovanim praskovych €astic do odprageného profilu targetl, ¢imz lze tyto targety
opravit, pfitemz nové doplnény objem kovu ma stejnou strukturu a vlastnosti jako origindlni
target. Kovovy préSek a odpraSeny profil targetd jsou vtomto pfipadé tvofeny stejnym

materialem.

Doposud neexistovala moZnost opravit pouZité targety, aby mély stejné vlastnosti, jako pred
opravou. Tento zplisob vede k $etfeni ndklad, jelikoZ mnozZstvi ptivodniho materialu pro tuto

opravu je minimdlni.

Velmi dilezitym faktorem ve smyslu tohoto vynélezu je vliv na vlastnosti napraSen€ vrstvy.
Homogenita deponované vrstvy je zlepSena diky jemnozrn&j3i struktufe targetd. Ve srovnani s
targetem vyrobenym vélcovanim za studena, kde homogenita deponovanych vrstev ¢ini pouze
+7%, u targetd vyrobenych dle procesu popsaného v ramci tohoto vynalezu lezi homogenita

vrstvy v rozmezi =1%.
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Obrazky a piiklady uvedené dale jsou uvedeny pro el ilustrace a popisuji aplikaci tohoto
vynalezu na konkrétnich pfikladech. Rozsah vynalezu neni Zadnym zplisobem omezen na tyto

niZe zobrazené obrazky a uvedené ptiklady.

Ptehled obrazkid na vykresech

OBR 1 zobrazuje:
strukturu Ag 99,99 vélcovanou za studena (OBR. A),
a

strukturu Ag 99,99 vélcovanou za tepla (OBR. B).

OBR 2 zobrazuje:

jemnozrnnou strukturu Ag 99,99 pomoci metody Cold Spray podle tohoto vynilezu (OBR.
A),

a

strukturu Ag 99,99 valcovanou za tepla podle soucasnych postupt (OBR. B).

OBR 3 zobrazuje:

drsnost povrchu dekorativnich vrstev Ag 99,99 napraSenych targetem s jemnozrnnou
strukturou vytvofenou pomoci metody Cold Spray podle tohoto vynilezu (OBR. A),

a

drsnost povrchu dekorativnich vrstev Ag 99,99 naprasenych targetem vyrobenym dynamickou
rekrystalizaci podle sou¢asnych postupti (OBR. B).

OBR. 4 zobrazuje schematicky zptisob opravy pouZitého targetu podle vyndlezu

eaen
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Ptiklady provedeni

K vyhodnoceni vlivu nap&ti vyvolaného deformaci na velikost vznikajicich zrn, byly vybrany
kovy s nizkou energii vrstevné chyby. Takové materialy jako stiibro a méd ovliviiuji
pozitivné proces rekrystalizace. Nicméné stejny efekt lze olekavat u vsech kovovych

materiall.
Vynélez bude demonstrovan na nasledujicich ptikladech.

Piiklad 1 — Cold Spray

Stifbro o &istot& 99,99% bylo pouZito pro CGS nastiik. Prasek o velikosti ¢astic >20 pm a <50
um byl davkovén do néstiikové pistole a deponovan na podkladovou st¥ibrnou desku. Méfena
primémé velikost zrm dle ASTM E 112 byla 23 um, zatimco obsah kysliku analyzovany
pomoci piistroje LECO byl 28 ppm. Nastiikany target byl opracovan na tloustku 5 mm,
pramé&r 300 mm a byl nainstalovan do coateru (zafizeni pro nanaseni metalickych vrstev na
sklo ze substratu). Byla analyzovana homogenita deponovaného filmu, kterd dosahovala

rozmezi £2,5%.

P¥iklad 2 — Cold Spray ndstik s Fizenou teplotou

Byly pouzity procesni parametry z prikladu & 1 a jako proménnd byla ménéna teplota
substratu. Teplota byla nastavena na 0,5 homologické teploty. Procesni parametry byly stejné
jako v piikladu 1. DosaZen4 priimé&rna velikost zrn dle ASTM E 112 byla 5 pm, obsah kysliku

byl 38 ppm a homogenita vrstvy deponované z takto vyrobeného targetu byla +1 5%

P#iklad 3 — Cold Spray ndstiik dle velikosti Edstic

Podle parametri v piikladu 2 byly vyrobeny tfi targety. K nastiiku bylo pouZito jemngj Siho
pragku s distribuci ¢astic <30 pm a >2 pm. Ackoliv obsah kysliku stoupl na 45 ppm,
primérné velikost zrn byla mensi nez 2 pm. Tato klesajici velikost zin se projevila na lepsi

homogenité napradené vrstvy, ktera byla lepsi nez 1% u vech ti{ vyrobenych targetd.
g p y yla lep y y g
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P¥iklad 4 — oprava targetu pomoci Cold Spray ndstiiku

Odprégeny profil pouzitého targetu z obrazku 3 byl opraven/doplnén pomoci parametrii
pouzitych v piikladu 3. Jeden z targetd byl pouZit k analyze struktury a obsahu kysliku v
materidlu. Bylo velmi obtiZzné rozeznat rozhrani mezi pivodnim targetem a novym
doplnénym materidlem na metalografickém vybrusu. Analyza mnoZstvi kysliku ukazala v
nové dosttikané vrstvé 42 ppm a rozptyl homogenity vrstvy napraSeného z opraveného targetu

byla lepsi nez +1%.
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PATENTOVE NAROKY

. Zptsob vyroby kovového t&lesa, s homogenni, jemnozrnnou strukturou pomoci

technologie Cold Spray, obsahujici homogenni kovovou vrstvu na povrchu kovového
substratu, vyznadujici se tim, Ze kovovy praSek s primérnou velikosti ¢astic od 10 pm
do 55 um, jenz majf rychlost 800 m/s a vy33i, a teplotu niZsi nez 600 °C, se deponuje

na povrch kovového substratu.

Zptisob vyroby kovového télesa podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze teplota astic

kovového prasku je nizsi nez 500 °C.

Homogenni kovové téleso vyrobené technologii Cold Spray podle naroku 1 nebo 2,

vyznadujici se velikosti zrn mensi nez 50 um.

. Homogenni kovové t&leso vyrobené podle naroku 3, pficemZ primé&rny obsah plynu v

télese je 100 ppm a méng.

Homogenni kovové téleso vyrobené podle néroku 4, pfi¢emz plyn je vybran ze

skupiny zahrnujici kyslik a jeho obsah v télese je 50 ppm a mén¢.

Homogenni kovové téleso vyrobené podle néroku 3 az 5, pfi¢emz kovy jsou vybrany

ze skupiny tvarnych kovi.
Homogenni kovové t&leso vyrobené podle naroku 6, pfi¢emZ tvarné kovy se sestavaji
7 &istého tvarného kovu, smési alespott dvou tvarnych kovil nebo smési tvarnych kovi

a keramického materialu.

Homogenni kovové téleso vyrobené podle naroku 7, pti¢emz tvarné kovy jsou

vybrany ze skupiny zahrnujici stiibro (Ag) nebo meéd’ (Cu).

Homogenni kovové téleso podle naroki 3 az 8, jimz je napraSovaci target.

10. Napragovaci target podle naroku 9 pouZity pro vyrobu funké&nich vrstev nebo film,
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které jsou vybrany ze skupiny zahrnujici dekorativni, reflexni, ochranny a/nebo vodivy

efekt na substratu.

11. NapraSovaci target podle naroku 10, pfi¢emZ funkéni vrstva ma homogenitu své

tloustky 2,5 % nebo niZsi.

12. Pouziti funk&nich vrstev podle naroku 11, pro vyrobu plochého skla, dekorativniho

skla, textilii, nebo pro elektronicky ¢i polovodicovy primysl.

13. Zpiisob opravy pouZitého targetu, jenz ma odpraseny profil, pomoci technologie Cold
Spray, vyznadujici se tim, Ze kovové Castice maji pramérnou velikost mensi nez 30
um, pfi¢emz jejich rychlost je 800 m/s nebo vyssi, teplota pod 600 °C, se deponuji na
substratu jako deponovana vrstva vypliiujici tento odpraseny profil, pfi¢emz ¢astice a

substrat jsou vytvoreny ze stejného kovu.

14. Opraveny pouZity target, pfi¢emZ uvedeny target je opraven zplisobem podle naroku

13.
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