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STRESZCZENIE

Geneza niniejszej rozprawy jest nastgpujaca hipoteza badawcza zakladajaca, iz:
wSkuteczne wykorzystanie energii pochodzqcej od wzajemnie oddziatujgcych w czasie oraz
przestrzeni ze sobq, pol; magnetycznego (B) i elektrycznego (E), a zmagazynowanej w
niskotemperaturowej plazmie i dyssypowanej w warunkach wyladowania jarzeniowego,
pozwoli na utworzenie in-situ zageszczonej powierzchniowo substancji materialowej,
tworzgcej uktad niezwigzanych ze sobg wyjsciowo czgsteczek proszkow, bez addytywnego
udzialu energii mechanicznej”.

Jej sformutowanie wynika z uwzglednienia zjawisk elementarnych towarzyszacych
oddziatywaniu jonéw plazmy materialu gazu roboczego przyspieszonych polem elektrycznym
z powierzchnig materiatu targetu ulokowanego na katodzie magnetronu. W rezultacie
ztozonego oddziatywania tych jondéw, do powierzchni targetu dostarczana jest energia
mechaniczna oraz ciepto, ktére moga prowadzi¢ do skutecznej konsolidacji proszkowego
nasypu uzytego jako substrat targetu. Wydaje si¢ wigc, ze dyssypacja jonéw plazmy
wytadowania jarzeniowego, bombardujacych powierzchnig targetu moze zosta¢ potraktowana
jako oryginalny substytut ci$nienia zadawanego w obj¢tosciowej konsolidacji proszkow
podczas produkcji masywnych wyprasek, w tym standardowych targetéw magnetronowych,
dla ktérych substratem takze jest forma proszkowa. Wykorzystanie w tym celu pola
magnetycznego magnetronu stanowi czynnik efektywnie zwigkszajacy skuteczno$¢
powierzchniowej konsolidacji proszkoéw stanowigcych substrat materialu targetu. W sensie
koncepcyjnym zalozona w rozprawie hipoteza badawcza spetnia zalozenia koncepcji syntezy
niekonwencjonalnej zard6wno w sensie fundamentalnym (wszak pierwotnym zrédtem energii w
procesie konsolidacji jest adresowana lokalnie praca elektryczna plazmy, wspomagana polem
magnetycznym), jak i utylitarnym (eksponowanie na konsolidacj¢ plazmowa wylacznie
powierzchniowego regionu nasypu proszkowego, bedacego jednoczesnie jedynym aktywnym
regionem targetu dostarczajacym pary atomow i czasteczek materialu targetu w procesie
rozpylania targetu).

Przyjety plan badawczy zaktadat okre§lenie warunkéw technologicznych umozliwiajacych

zbadanie skutecznosci powierzchniowej konsolidacji proszkow stosowanych do wytworzenia



targetow magnetronowych i zbadanie przydatnosci nowej technologii w wytwarzaniu powlok
materiatéw wysokotopliwych ztozonych w gtownej mierze z faz metastabilnych.

Na podstawie przeprowadzonych badan ustalono, ze na skutek oddziatywania jonéw gazu
roboczego wzbudzanych w warunkach wyladowania jarzeniowego w polu magnetycznym
nasyp proszkowy zastosowany do wytworzenia targetu magnetronowego ulega
powierzchniowemu spiekaniu o zrdznicowanym stopniu zageszczenia, przy czym w strefie
powierzchniowej na glebokosci ponad 200 pm gestos¢ skonsolidowanego nasypu moze siggac
blisko 97 %. Gesto$¢ ta nieliniowo zmniejsza si¢ wraz z odlegloscia od powierzchni
formujacego si¢ plazmowo targetu. Z kolei relatywnie niska gesto$¢ glebszych stref
formujacego si¢ targetu, nie wptywajaca jednakze na jego sztywnos$¢ i spoistos¢ postaciowa,
umozliwia efektywne nagrzewanie targetu podczas jego eksploatacji do temperatur
przekraczajacych 1400 °C na skutek duzo mniejszej przewodnosci cieplnej
podpowierzchniowych obszaréw targetu. W opisany sposob target moze dostarczaé pary
materiatu, z ktorego jest wykonany nie tylko poprzez rozpylanie, ale rdwniez poprzez
sublimacj¢ a nawet parowanie bez obawy o cieplng trwato$§¢ uktadu magnetycznego
magnetronu oraz wrazliwych sktadnikow jego konstrukcji. Na podstawie przeprowadzonych
badan zaproponowany zostal mechanizm powierzchniowej konsolidacji plazmowej dla nasypu
proszkowego stosowanego do wytwarzania targetow magnetronowych. Wydaje si¢ zatem, ze
przeprowadzone badania wykazaty stuszno$¢ zatozonej hipotezy badawcze;.

Ustalono ponadto na podstawie badan, ze konsolidacja nasypu proszkowego formowanego
plazmowo targetu powinna odbywac si¢ w warunkach réznigcych si¢ od warunkow typowych
dla eksploatacji targetu. Relatywnie wysokie ci$nienie gazu roboczego niezbedne na etapie
konsolidacji, a stad wynikajaca takze relatywnie wysoka warto$¢ pradu targetu spowodowaty
zaproponowanie modyfikacji dotychczas stosowanego zasilacza rozpylania magnetronowego
tak, aby zapewni¢ optymalng efektywnosc¢ energetyczng podczas procesu konsolidacji. Zasilacz
standardowy pozostal natomiast jako zrodto zasilania magnetronu podczas jego eksploatacji
w warunkach typowych dla wytwarzania powlok, a ktorych postgpujaca konsolidacja kolejnych
stref powierzchniowych targetu proszkowego nastepuje co istotne, jednoczesnie z rozpylaniem
powierzchni targetu i emisjg par pod wptywem bombardowania jonami gazu roboczego.

W publikacjach zataczonych do rozprawy, stanowiacych jej integralng cz¢$¢ merytoryczng
przytoczone zostaty konkretne przyktady formowania ztozonych materiatowo magnetronowych
targetow, ktérych wykonanie w typowych warunkach sprawitoby realny problem wykonawczy.
Ich wspolng osig badawcza byto zwerytikowanie efektywnosci plazmowo konsolidowanych
targetow magnetronowych do wytwarzania powtok réznych materiatéw wysokotopliwych pod
wzgledem fazowym odpowiadajacych fazom nierownowagowym metastabilnym w warunkach

normalnych. Opisane zostaly tam specyficzne uwarunkowania syntezy dla poszczegdlnych faz



oraz wskazane ich unikalne wtasciwosci utylitarne o bardzo duzym potencjalne aplikacyjnym.
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1 wysokotopliwych metali; Rozpylanie magnetronowe kontrolowane wtryskiem gazu; Synteza

cienkich warstw; Charakteryzacja osrodka plazmy oraz wtasciwos$ci materiatow powltokowych.

SUMMARY

The main goal of this thesis is the scientific hypothesis assuming, that: “The effective use
of energy of magnetic (B) and electric (E) fields, which is stored within low-temperature and
non-equilibrium plasma, produced during the process of cathode sputtering, forms an in situ
surface-sintered material from a substance being initially powder mixture with no need of
any external mechanical force.”

This hypothesis origins from the elementary phenomena occurring during interaction of
working gas plasma ions accelerated by electric field with the surface of a target located on the
magnetron cathode. As a result of the said complex interaction, energy and heat are transferred
to the target surface, which in turn may cause a surface consolidating of powder being a target
substrate. It may seem, that production of glow discharge plasma ions, bombarding the target
surface can be treated as a substitute for the pressure applied in the bulk sintering of powders
during the production of massive bodies, including standard magnetron targets, for which the
powder body form is the substrate. The use of the magnetron's magnetic field is a factor, which
effectively increases the effectiveness of surface consolidation of powders being the substrate
of the target material. In the conceptual sense, the research hypothesis established in the thesis
fulfils the assumptions of the unconventional synthesis concept both in the fundamental sense
(the primary source of energy in the consolidation process is the locally addressed electrical
work of the plasma, assisted by the magnetic field) and within the utilitarian sense (exposing to
plasma consolidation only the surface region of the powder, which is simultaneously the only
active zone of the target providing the vapours of the target material during sputtering process).

The adopted research plan assumed the determination of technological conditions enabling
the efficiency study of surface consolidation of powders used to produce magnetron targets and
the examination of the new technology usefulness in the production of coatings of high-melting
points materials composed of metastable phases.

Investigations have shown, that as a result of the interaction of working gas ions induced
by glow discharge in a magnetic field, the powder mound used to create the magnetron target
undergoes plasma surface consolidation process, resulting in the surface-sintered zone at depths

greater than 200 pm and reaching almost 97 % of the density. This density nonlinearly



decreases the deeper we look from the surface of the plasma-formed target. The relatively low
densities of the deeper zones of the target, which does not, however, affect its stiffness and
cohesiveness, allows the target to be efficiently heated during operation to temperatures
exceeding 1400 °C due to the lower thermal conductivity of the subsurface regions of the target.
In this way, the target can provide vapour to the material of which it is made not only by
sputtering, but also by sublimation and even evaporation without concern for the thermal
durability of the magnetron's magnetic system and the sensitive components of its design. On
the basis of the performed studies, the mechanism of plasma sintering of the powder
embankment used for the fabrication of magnetron targets was proposed. It seems that the
conducted research has shown the validity of the assumed research hypothesis.

During the research it was further determined, that the initial consolidation of the powder
embankment of the plasma-formed targets should take place under conditions different from
those typical of sputtering operation. The relatively high working gas pressure required during
initial surface sintering and the resulting relatively high value of the target current prompted
the proposal to modify the previously used magnetron sputtering power supply so as to provide
optimal energy efficiency for such surface consolidation. The standard power supply, however,
remained as the power source for the magnetron during its operation under conditions typical
of coating formation, and in which the progressive consolidation of successive surface zones of
the powder target occurs simultaneously with the sputtering of the target surface and emission
of their vapours under the influence of ion bombarding with the working gas.

In publications attached to the dissertation, which constitute its integral substantive part,
there have been cited the specific material examples of forming complex magnetron targets, the
execution of which under standard conditions would cause a real implementation problem.
Their common research sense was to verify the effectiveness of plasma-consolidated magnetron
targets for the fabrication of high-melting materials coatings in terms of phase corresponding
to non-equilibrium metastable phases under normal conditions. The specific conditions for the
synthesis of individual phases are described and their unique properties with high implementing

potential are indicated.
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