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磁记录用铬钽钛合金溅射靶材行业标准编制说明

一、工作简况
1.1 产品简况
随着信息产业的飞速发展，人们对信息存储的要求向高密度、大容量、高速度及低成本的方向发展。在所有的信息存储方式中，磁存储因其具有优异的记录性能、应用灵活、价格便宜，而且在技术上仍具有相当大的发展潜力，所以仍被作为当代信息存储的一项主要技术。磁记录也是当今世界极富生命力的一个产业，包括计算机系统和消费用的全部产品在内，年销售额已超过800亿美元，并且增长势头不减。其中硬盘驱动器的年销售额约为300亿美 元。近几年，人们对高清电影和大型3D游戏的热爱将导致高容量硬盘需求持续增加。而对于硬盘，几乎50%的成本为材料，因此相关材料的使用也将增加。对于磁记录靶材，销售额将突破100亿美元，中间层材料达到 80 亿美元，基层材料达到50亿美元；但目前，垂直磁记录硬盘磁盘市场份额目前基本被国外公司希捷、西部数据、东芝、日立等瓜分，磁记录技术也基本被上述公司垄断。 

计算机硬盘需要具有更大的容量与更高的记录面密度。采用垂直磁记录技术，硬盘的面密度与容量呈现了快速的增长。然而实现记录数据的硬盘介质中采用多层垂直结构设计，具体包括润滑层，保护层，磁性记录层，中间层，软磁衬底层，衬底层及基底层（如右示意图）；铬钽钛合金溅射靶材主要用于衬底层薄膜溅射，起到粘结基底层与软磁衬底层的过渡中间层，利于软磁衬底层生长。
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图1 垂直磁记录介质基本结构

随着技术的发展，目前市场是垂直记录技术已经全面取代水平磁记录技术，市场对磁记录介质的需要巨大。现在世界各国，特别是发达国家对磁记录技术的发展极其重视，有关的研究开发工作非常活跃。定期或不定期举行的各种有关磁记录的专业会议，而国内，仅部分企业可以提供钌靶，其它磁记录用靶材基本无法提供或使用，相关行业标准更是缺乏。

因此，需要制定相关的标准，以促进现有产品质量的提高，确保铬钽钛合金溅射靶材的检测规范统一，符合统一标准。
1.2 项目来源
根据工业和信息化部《2018年第一批行业标准制修订计划》（工信厅科[2018] 31号）精神，项目起至日期为2018年～2019年，行业标准计划序列号为2018-0508T-YS，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会，负责起草单位为宁波江丰电子材料股份有限公司。

1.3 承担单位情况及主要工作过程
1.3.1 承担单位情况
宁波江丰电子材料股份有限公司成立于2005年，是由国家“千人计划”专家姚力军博士领导的海外高层次归国留学人员组成的创业团队所创立的一家高科技企业，是A股创业板上市公司（股票代码300666），专业从事集成电路、平板显示器和太阳能用超高纯材料及溅射靶材研发、生产和销售。公司先后承担了国家02重大专项、863计划、稀土专项、彩电专项、工信部电子发展基金工业强基等国家级科研及产业化项目，连续参加了 “十一五”、“十二五”国家科技创新成就展。江丰电子研发的超大规模集成电路用溅射靶材填补了我国的空白，结束了我国依赖进口的历史，产品在国内中芯国际28nm技术节点进入量产，在国际领先的FinFET（FF+）7nm技术进入量产应用，达到国际先进技术水平。

公司团队中拥有国家“千人计划”专家3人、浙江省“千人计划”专家4名，美国和日本专家6人，拥有浙江省级企业研究院、院士工作站、高新技术企业研究开发中心、博士后科研工作站、企业技术中心，与中芯国际、哈尔滨工业大学、重庆大学、京东方等多家单位形成产学研用联盟，在国际市场中占有一席之地。江丰电子拥有覆盖Al、Ti、Cu、Ta等多种金属材料及靶材全工艺流程的完整自主知识产权，截止2018年12月，累计授权专利231项（其中发明185项，实用新型46项），填补了国内的技术空白，被认定为国家知识产权优势企业。

公司产品和技术先后荣获“国家战略性创新产品”、“浙江省技术发明一等奖”、“浙江省标准创新优秀贡献奖”、“中国有色金属工业协会一等奖”、“中国半导体创新产品和技术奖”、“宁波市科技进步一等奖”等多项奖项。公司创始人姚力军博士荣获“国家科技重大专项突出贡献奖”、“浙江省科学技术重大贡献奖”、“宁波市科技创新特别奖”。
江丰电子作为国内最大的半导体靶材制造商，与全球最大的硬盘生产和销售商希捷通过展开一系列合作，逐渐攻克相关磁记录靶技术，目前已能独立制造相关靶材，并为希捷供货。
1.3.2 主要工作过程
自宁波江丰电子材料股份有限公司接到标准制定任务后，便组织相关技术人员，成立了标准编制修订小组，查阅和检索国内外有关技术标准和资料，并征求相关生产和使用企业的意见，作为建立本技术标准的技术依据。同时也考虑了国内生产、加工能力和分析水平等实际情况，形成了本标准的讨论稿。主要工作过程经过以下几个阶段：

1、2018年10月成立标准编制组，并明确了工作的职责和任务。

2、2018年11月-2018年12月，对铬钽钛合金溅射靶材的国内外生产和使用状况进行了相关资料的收集和总结，对技术资料进行了对比分析。

3、2019年1月-2019年3月通过对铬钽钛合金溅射靶材性能试验方法等技术资料的总结分析，经过多次研究论证，形成了《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》的行业标准草案稿及《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》的行业标准编制说明。

4、2019年3月，全国有色金属标准化技术委员会在株洲召开了《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》讨论会，来自有色金属技术经济研究院、宝钛集团有限公司、宝鸡钛业股份有限公司、西部新锆核材料科技有限公司、西北有色金属研究院、金堆城钼业股份有公司、西部金属材料股份有限公司等20余家单位代表对本标准的讨论稿进行了认真细致的讨论，提出了宝贵的修改意见和建议，主要包括：（1）删除4.1.1中的示意图。（2）建议表1中合金元素含量单位修改为“wt%”，并调整相应的数据。（3）建议4.3 中“颗粒”的表述改为“相”，再次确认数据。（4）建议删除对弯曲强度的要求。（5）合金元素的检测方法不合适，建议重新确认。编制组根据讨论会意见，对标准稿件进行了修改，形成预审稿。
5、2019年7月，全国有色金属标准化技术委员会在株洲召开了《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》预审会，来自有色金属技术经济研究院、宝钢特钢有限公司、宝鸡钛业股份有限公司、宝钛集团有限公司、广东省工业分析检测中心、金堆城钼业股份有限公司、厦门虹鹭钨钼工业有限公司、湖南湘投金天钛金属股份有限公司、有研亿金新材料有限公司、西安汉唐分析检测有限公司、西部金属材料股份有限公司等30余家单位代表对本标准的预审稿进行了认真细致的讨论，提出了宝贵的修改意见和建议，主要包括：（1）将4.1产品分类修改为产品规格，删除4.1.1序号；（2）表1化学成分同时列出以“质量比”和“原子比”为单位的数据；（3）4.4 条款将“致密度”修改为“相对密度”；（4）6.2中“每批应由同一生产批、同种成分和规格的产品组成”修改为“每批应由同一生产批、同一牌号和规格的产品组成”。（5）6.4中对取样位置的表述有歧义；（5）建议根据规范要求进一步调整格式，语言简练。编制组根据讨论会意见，对标准稿件进行了修改，并且进一步征求了同行和客户端意见和建议，形成送审稿。

二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据

2.1 标准编制原则
    本标准起草单位自接受起草任务后，收集了国内外客户要求、国内厂家实际生产水平等信息，初步确定了《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》标准起草所遵循的基本原则和编制依据：

1）查阅相关标准和国内外客户的相关技术要求；

2）根据国内外铬钽钛合金溅射靶材使用企业具体情况，力求做到标准的合理性与实用性；

3）广泛适用，操作可行的原则；

4）有利于创新发展与国际接轨的原则。

2.2 确定标准主要内容的论据
2.2.1 主要内容与适用范围
本标准规定了磁记录用铬钽钛合金溅射靶材的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存和质量证明书以及订货单（或合同）内容。
本标准适用于垂直磁记录硬盘、磁盘用铬钽钛合金靶材。
2.2.2 规范性引用文件
本标准针对客户对铬钽钛合金溅射靶材的要求编写。要求包括：产品分类、化学成分、微观均匀性、相对密度、弯曲强度、内部质量、外形尺寸与允许偏差、表面粗糙度及外观质量等方面。引用了推荐性国家标准5项，推荐性有色行业标准2项。
2.2.3 技术要求
2.2.3.1 产品规格

铁钴钽合金靶材形状通常为圆形一体型靶材。

2.2.3.2 化学成分

本标准根据合金特性与最终靶材溅射镀膜用途不同，可以由供需双方协商对合金中某些特殊元素进行控制。参照国内外标准和客户要求，对一些已知的存在危害的杂质元素含量给出了明确控制要求，这些元素主要包括K、Na、Li、U、Th，以及Ni等。

碱金属离子(Na+、K+、Li+)易在绝缘层中成为可移动性离子，降低元器件性能；铀(U)和钍(Th)元素会释放α射线，造成元器件产生软击穿；Fe、Ni离子会产生界面漏电及氧元素增加等问题，因此须对靶材原材料中该类元素进行控制。目前市场上常见的纯度要求如下：
表1 化学成分

	牌号
	CrTaTi

	Cr含量 
	at%
	55±0.5

	
	wt%
	37.25±0.65

	Ta含量
	at%
	20±0.5

	
	wt%
	47.15±0.78

	Ti含量
	at%
	25±0.5

	
	wt%
	15.59±0.45

	金属杂质含量

（质量分数）/×10-6
	Fe
	≤375

	
	Al
	≤200

	
	Cu
	≤200

	
	W
	≤100

	
	Ni
	≤200

	
	Na
	≤50

	
	Si
	≤80

	气体杂质含量

（质量分数）/×10-6
	C
	≤120

	
	O
	≤1700

	
	N
	≤100

	
	S
	≤60

	注：铬钽钛合金靶材的质量分数为100%减去金属杂质实测总和的余量（不含C、N、O、S等气体杂质）。


2.2.3.3微观均匀性

靶材的微观均匀性非常重要，因为这影响到沉积薄膜厚度分布的均匀性。靶材的微观均匀性还会影响宏观上密度的均匀性，当密度不均匀时也会影响到溅射薄膜的不均匀，甚至会使靶材溅射时由于密度不均匀引起内应力最终导致碎裂。

铬钽钛合金靶材中富铬相、富钽相和富钛相的大小应符合表2规定，且分布均匀，无单一相积聚。

表2 微观均匀性要求
	铬钽钛合金靶材
	晶粒要求

	
	平均值/μm
	最大值/μm

	富铬相
	≤45
	120

	富钽相
	≤45
	120

	富钛相
	≤45
	120


2.2.3.4 相对密度

靶材的相对密度对溅射薄膜性能影响较大，相对密度低的靶材内会有较多空隙，在镀膜过程中易产生起弧放电等缺陷，影响薄膜性能。
    相对密度是物质的实测密度与参照物的密度的比值。本标准中产品的相对密度是表观密度与理论密度的比值。根据市场反馈和试验验证，铬钽钛合金靶材的理论密度以8.72g/m3 计算。铬钽钛合金靶材相对密度保证不小于98%、实测密度应不小于8.55 g/cm3以上时，溅射出薄膜不易产生起弧放电等缺陷。

2.2.3.5 内部质量
良好的内部质量是保证靶材正常使用的必要条件。当靶材内部出现分层时，薄膜的均匀性会受到极大影响；如果靶材中夹杂物过多，则在溅射时极易在晶圆薄膜上形成小颗粒，导致互联线短路或断路，造成元器件失效；溅射镀膜的过程中，有疏松或气孔的溅射靶受轰击时，由于靶材内部孔隙内存在的气体突然释放，造成大尺寸的靶材颗粒或微粒飞溅，或成膜之后薄膜受二次电子轰击造成微粒飞溅，这些微粒的出现会降低薄膜品质。因此要对靶材内部质量严格要求，内部夹杂和气孔等缺陷面积不大于总溅射面积的0.02%，需方如有特殊要求时，由供需双方商定。
2.2.3.6 外形尺寸
靶材的尺寸与允许偏差应符合厂商的溅射机台，否则靶材不能安装。本标准中铬钽钛合金靶材尺寸偏差参照客户所提供图纸，并有国内先进设备保证加工精度，对尺寸偏差进行加严控制。铬钽钛合金靶材通常配合6英寸~8英寸机台使用，对不平度也有严格控制，要求产品的平面度应小于0.127mm，当客户有新的要求时，双方须进行协商确认后，方可生产，靶材外形尺寸测量需选取合适工具。
2.2.3.7表面粗糙度

靶材表面的粗糙度影响靶材溅射起弧的难易程度及靶材溅射后薄膜的均匀性；粗糙度过高，靶面会产生“打火”现象，薄膜中微粒迅速增加，最终造成薄膜不均匀，结合力性能差，导致溅射薄膜失效。因此，铬钽钛合金靶材表面粗糙度应符合图纸要求，图纸无要求时Ra值应小于1.6μm。需方如有特殊要求时，由供需双方商定，并在订货单（或合同）中注明。
2.2.3.8 外观质量
靶材的外观质量与内部质量一样，都直接影响着溅射薄膜性能，如粗糙度等。因此，本标准要求：铬钽钛合金靶材表面应清洁光滑，无指痕、油污和锈蚀，无颗粒附加物和他沾污，无凹坑、划伤、裂纹、凸起等缺陷。
2.2.3.9 检验规则与试验方法
根据实际检测需要和客户要求，协商后进行检验。
2.2.3.10包装、运输、储存要求
确保产品不在包装、运输、储存过程中有二次污染，可靠运输，与用户协商确定。
2.2.4 试验验证
2.2.4.1 微观均匀性试验
通过试验发现，平均晶粒度大于45um、最大晶粒小于120um时，用户端使用效果明显变差，主要体现在particles增加。表3是不同工艺下铬钽钛合金靶材微观均匀性试验结果。

表3 微观均匀性试验结果
	牌号
	编号
	相成分
	晶粒要求（um）

	
	
	
	平均值
	最大值

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	1
	富铬相
	38.5
	78.2

	
	
	富钽相
	30.3
	70.9

	
	
	富钛相
	36.7
	80.3

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	2
	富铬相
	40.6
	90.8

	
	
	富钽相
	43.8
	86.2

	
	
	富钛相
	42.4
	100.2

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	3
	富铬相
	30.5
	78.6

	
	
	富钽相
	28.4
	70.3

	
	
	富钛相
	43.1
	98.4

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	4
	富铬相
	38.4
	88.2


表3 （续）
	
	
	富钽相
	35.6
	80.3

	
	
	富钛相
	42.6
	85.6

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	5
	富铬相
	32.8
	83.7

	
	
	富钽相
	28.1
	74.5

	
	
	富钛相
	35.6
	90.2


2.2.4.2 相对密度试验
通过试验发现，相对密度小于98%时，用户端使用效果明显变差，主要体现在在镀膜过程中易产生起弧放电等缺陷，影响薄膜性能。表4 是不同工艺下铬钽钛合金靶材相对密度试验结果。

表4 相对密度试验结果 
	牌号
	编号
	密度(g/cm3)
	相对密度(%)

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	1
	8.68
	99.54%

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	2
	8.70
	99.77%

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	3
	8.71
	99.89%

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	4
	8.67
	99.43%

	Cr-20at%Ta-25at%Ti
	5
	8.62
	98.85%


三、标准水平分析

经查，国内外尚无铬钽钛合金靶材标准。因此，本标准制订后，能够达到国际领先水平。
四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
五、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准属于铬钽钛合金靶材领域专业基础产品标准，编制组根据起草前确定的编制原则进行了标准起草，标准起草过程中未发生重大分歧意见。
六、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议

本标准为铬钽钛合金靶材基础标准，本标准中的内容全面覆盖了铬钽钛合金靶材的一般性通用要求，但由于具体应用不同，对质量控制重点要求也不尽相同，对各项指标的要求程度也不相同，在订货过程中，供需双方还要对特殊要求进行进一步的明确。因此，建议本标准作为推荐性行业标准发布实施。
七、贯彻标准的要求和措施建议

本标准属于铬钽钛合金靶材的基础标准，全面覆盖铬钽钛合金靶材的一般要求，建议相关单位组织专项标准宣贯会进行系统的学习与贯彻实施。如果需方对铬钽钛合金靶材有特殊要求时，建议供需双方在本标准基础上对特殊要求在订货合同中进行详细的约定或起草专项技术协议。
八、废止现行有关标准的建议

无。
九、其他应予说明的事项

本标准覆盖铬钽钛合金靶材的一般性通用要求，适用于国内外大部分铬钽钛合金靶材加工企业，不一定满足极少数特殊企业，建议针对特殊行业应用的铬钽钛合金靶材应由供需双方之间起草技术协议。
十、预期效果

本标准的发布实施，将对指导我国铬钽钛合金靶材的生产、检验和管理起到重要作用，将为生产商、用户、供应商三方提供最基本的技术依据，将进一步规范铬钽钛合金靶材质量控制要求，并成为质量一致性检验的重要依据。

《磁记录用铬钽钛合金溅射靶材》标准编制组
二〇一九年九月十日
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