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摘  要：靶材微观组织均匀性直接影响半导体集成电路溅射薄膜质量。采用金相显微镜、X 射线衍射

(XRD)和显微硬度计，研究了纯铂单向冷轧及热处理过程中的微观结构演变及力学性能。结果表明，

纯铂单向冷轧时随变形量的增加晶粒沿轧向拉长，显微硬度逐渐上升；单向冷轧变形量为 80%的纯铂

在 450℃退火发生再结晶，产生的细小等轴晶平均晶粒尺寸约为 41 µm；随着退火温度升高，晶粒尺

寸增大，显微硬度降低，纯铂由冷轧态(111)、(220)晶面择优取向过渡为(200)、(311)、(220)晶面择优

取向。 
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Study on Microstructure Evolution and Mechanical Properties of  

Pure Platinum during Plastic Processing 
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Abstract: The microstructure uniformity of target directly affects the quality of the sputter films of 

semiconductor integrated circuits. The evolution of microstructure and mechanical properties of pure Pt 

during unidirectional cold rolling and heat treatment were studied by optical microscope, X-ray diffraction 

(XRD) and microhardness tester. The results showed that the microhardness of pure Pt gradually increased 

with deformation, and that the grains were also elongated along the rolling direction. Pure Pt with a 

unidirectional cold rolling deformation of 80% was recrystallized after annealed at 450℃, resulting in a 

fine equiaxed crystal with an average grain size of about 41 µm. As the annealing temperature increasing, 

the grain size increased and the microhardness decreased. The preferred orientation of the lattice planes 

transformed from (111) and (220) in cold-rolling state to (200), (311) and (220).  

Key words: pure platinum; sputtering target; cold-rolling; annealing; preferred orientation; grain size 

 

纯铂靶材作为溅射镀膜的原材料广泛应用于电

子信息产业如半导体分立器件、大规模集成电路及

传感器的制造过程中[1]。电子信息产业通常是采用

磁控溅射技术获得高品质的薄膜，通过铂靶材微观

组织的调控从而得到高质量的溅射薄膜是溅射镀膜

技术的一个研究热点。薄膜质量和镀膜装置性能由

薄膜膜厚均匀性来衡量[2-6]，绝大多数情况下，要求

有尽可能好的膜厚均匀性。靶材晶粒越细小均匀，

薄膜沉积速率越快，沉积薄膜的厚度分布也更加均

匀。通常电子信息产业对靶材微观结构要求是：晶
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粒细小均匀等轴，平均晶粒尺寸<200 µm。 

优化铂靶材的塑性加工工艺以获得细小均匀的

微观结构，对保证镀膜质量具有重要意义。塑性加

工是细化金属铸锭微观组织必不可少的加工工艺，

通常施加≥80%大变形加工以及后续热处理，以细

化锭坯的微观组织[1, 6]。目前关于纯铂塑性加工过程

中研究主要是关于强化机制及热处理过程中再结晶

温度和晶粒尺寸关联规律等方面：铂在冷加工时一

般都会产生形变强化效应，而在退火或高温服役下

该效应会消失；再结晶温度随预变形量增加而降低，

退火态晶粒尺寸在相同退火温度时随变形量增大而

减小，在相同变形量时随温度的升高而增大[7-8]。对

纯铂微观组织演变的深入研究较少，因此本文对纯

铂单向冷轧及热处理过程中微观组织及力学性能进

行研究，为纯铂靶材的制备工艺优化提供参考。 

 

1 实验 

 

1.1 实验材料及样品加工 

以 5N 铂(ω(Pt)≥99.999%)作为原料，通过真空

感应熔炼制备尺寸为 200.0×100.0×13.1 mm 的高纯

铂铸锭。将纯铂铸锭进行单向轧制，道次变形量为

10%，最终变形量为 80%，最终厚度 2.6 mm。 

在变形量为 10%、20%、40%、60%和 80%时

取样；对变形量为 80%的样品分别在 350、450、550

和 650℃退火 1 h，随后空冷。 

1.2 测试表征 

在轧面上对试样进行结构表征和力学性能测

试。采用金相显微镜(莱卡 DM4000M)观察材料的微

观形貌，X射线衍射(XRD，理学X-ray Diffractometer 

SmartLab TM 9 kW)分析材料的取向，显微硬度仪

(岛津 HMV-FA2)测试材料显微硬度。 

 

2 结果讨论 

 

2.1 轧制 

2.1.1 微观形貌 

图 1 为纯铂铸态及单向冷轧不同变形量下轧面

的金相照片。 

由图 1 可见，铸态及轧制变形量为 10%、20%

时，晶粒为平均尺寸约 450 µm 的等轴晶 (图

1(a)~(c))。当变形量增加到 40%，部分晶粒沿轧制

方向拉长，晶粒为近似等轴晶，晶粒尺寸无明显变

化(图 1(d))；变形量较小时主要是位错亚结构的形

成和发展过程，晶粒形状基本无变化。当变形量增

加到 60%时，几乎所有晶粒沿轧制方向变形拉长(图

1(e))。当变形量达到 80%时，所有晶粒沿轧制方向

变形拉长，拉长方向与轧制方向平行，晶粒宽度约

为 250 µm，能观察到晶粒的破碎和纤维化，这是冷

加工变形后位错等缺陷运动的结果(图 1(f))。 

 

   

   

(a). 铸态(Cast state);  (b). 冷轧 10% (Cold-rolling 10%); (c). 冷轧 20% (Cold-rolling 20%); 

(d). 冷轧 40% (Cold-rolling 40%); (e). 冷轧 60% (Cold-rolling 60%); (f). 冷轧 80% (Cold-rolling 80%) 

图 1 纯铂铸态及单向冷轧态金相照片   Fig.1 The metallograph of pure Pt in cast and unidirectional cold-rolling states 
 

(a) (b) (c) 

(d) (e) (f) 
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2.1.2 微观取向 

图 2 为纯铂铸态及不同冷轧变形量下的X 射线

衍射图谱，各晶面衍射峰的峰强随轧制变形量的增

加而变化。 

 

 

图 2 纯铂铸态及不同冷轧态的 X 射线衍射图谱 

Fig.2 XRD patterns of pure Pt in cast and  

various cold-rolling states 

 

为了更清楚地反应纯铂择优取向随冷轧变形量

的变化，通过择优取向度来量化 XRD 图谱所反映

的数据。择优取向度由 Lotgering 因子[9-10]
L(hkl)来

表示： 
0

0
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1 ( )

p hkl p hkl
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−
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( ) ( ) / j
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p hkl I hkl I= ∑               (2)
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j

p hkl I hkl I= ∑              (3) 

I(hkl)和 I
0
(hkl)分别是轧制态衍射强度与标准卡

任意衍射峰强度(相对强度)；若 L(hkl)=0，则(hkl)

晶面无择优取向；若 L(hkl)>0，则(hkl)晶面有择优

取向，并且 L值越大取向度越高；若 L(hkl)<0，则

(hkl)晶面出现的概率减小。 

表 1为铂标准PDF卡以及实验得到的纯铂铸态

及不同冷轧态各晶面的XRD 衍射峰相对强度数据。 

由表 1 数据，根据公式(1)~(3)计算各晶面不同

变形量下的择优取向度因子 L(hkl)，最终得到纯铂

轧面各晶面择优取向度因子 L(hkl)随变形量增加的

变化趋势图，如图 3 所示。 

 

 

表 1 纯铂铸态及不同冷轧态 X 射线衍射峰相对强度 

Tab.1 Relative peak strength of XRD diffraction peaks of pure 

Pt in cast and various cold-rolling states 

衍射峰相对强度/% 

晶面 PDF#04 

-0802 
铸态 

CR 

10% 

CR 

20% 

CR 

40% 

CR 

60% 

CR 

80% 

(111) 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 

(200) 53.0 46.0 64.9 56.3 66.0 62.7 46.1 

(220) 31.0 29.0 35.4 42.9 57.2 35.9 26.2 

(311) 33.0 27.6 27.9 40.1 39.2 28.8 7.3 

(222) 12.0 8.1 5.5 7.9 6.2 5.9 11.6 

 

 

图 3 铸态与不同冷轧态纯铂各晶面取向度因子 L(hkl) 

Fig.3 The orientation factor L(hkl) of the lattice planes in cast 

and various cold rolling states of pure Pt 

 

由图 3 可见，随轧制变形量增加，(220)晶面取

向度因子一直大于 0，始终存在择优取向；(111)晶

面取向度因子随轧制变形量增加先减小后增大，在

铸态和轧制变形量为 80%时大于 0，呈择优取向，

(222)晶面取向度因子一直小于 0，晶面出现概率小；

(311)晶面在轧制变形量为 20%时取向度因子大于

0，呈现择优取向，轧制变形量大于 20%时，随变

形量的增加取向度因子逐渐减小，由开始的存在择

优取向变为无择优取向再到出现概率小；(200)晶面

在轧制变形量大于 20%时随变形量增加取向度因子

增大，出现择优取向，在变形量为 80%时取向度因

子又减至小于 0，出现概率变小。(111)和(222)为平

行晶面，低指数的晶面面间距大，晶面上的原子密

度大，衍射作用强。相反，高指数的晶面面间距小，

晶面上的原子密度小，衍射作用弱。从而造成(111)

和(222)的衍射强度差异。 
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2.1.3 显微硬度 

图 4 为纯铂不同轧制态轧面试样的显微硬度。

图 4 中显微硬度随着轧制变形量增加而增加，与文

献[11]中给出的铂的加工硬化曲线趋势一致。轧制

变形后纯铂显微硬度的升高是晶粒发生滑移、破碎

和纤维化导致位错密度增大和晶粒细化造成的。 

2.2 退火热处理 

2.2.1 微观形貌 

虽然铂在冷轧过程中逐渐获得了加工强化，存

储了一定的应变能。但是从其显微结构来看，呈现

拉长的晶粒结构，需要通过后续退火处理获得均匀

细小的等轴晶。图 5 为变形量为 80%的纯铂在不同

温度下退火获得的显微结构。 

 

 

图 4 纯铂铸态与不同冷轧态显微硬度 

Fig.4 Microhardness of pure Pt in cast and various cold-rolling states 

  

  

(a). 350 ; (b)℃ . 450 ;℃  (c). 550 ; (d)℃ . 650℃ 

图 5  80%冷轧纯铂在不同温度退火 1 h 的金相照片 

Fig.5 The metallograph of pure Pt with 80% cold-rolling after annealed at various temperatures for 1 hour 

 

由图 5(a)可见，350℃退火后，冷轧形变结构及

原始大尺寸晶粒仍存在，未涉及大角度晶界迁移，

未发生再结晶，处于回复状态；此时主要是点缺陷

的消除、位错的对消和重新排列过程。450℃退火后

发生了再结晶，再结晶晶粒细小均匀，平均晶粒尺

寸约为 41 µm(图 5(b))。550℃退火后，再结晶晶粒

进一步长大，以减少总的界面能，晶粒平均尺寸增

大至约 87 µm(图 5(c))。650℃退火后，新晶粒平均

尺寸增大至约 107 µm，观察到有极少的孪晶产生

(图 5(d))。综合图 5 可知，随退火温度的升高，纯

铂发生了晶粒回复、再结晶和再结晶晶粒长大 3 个

过程。 

2.2.2 微观取向 

根据 80%冷轧纯铂不同退火态的 XRD 图谱(图

6)，根据不同晶面的衍射峰相对峰强度数据(表 2)，

得到了各晶面取向度因子，如图 7 所示。 
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图 6  80%冷轧纯铂不同退火态 X 射线衍射图谱 

Fig.6 XRD patterns of 80% cold-rolling pure Pt in  

various annealing states 

 

表 2  80%冷轧纯铂不同退火态 XRD 衍射峰相对峰强度 

Tab.2 Relative peak strength of XRD diffraction peaks of 80% 

cold-rolling pure Pt in various annealing states 

衍射峰相对强度/% 

晶面 PDF# 

04-0802 

CR80% 

加工态 

350℃

退火 

450℃

退火 

550℃

退火 

650℃

退火 

(111) 100 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 

(200) 53.0 46.1 57.4 88.1 95.2 94.6 

(220) 31.0 26.2 41.8 48.8 44.9 45.0 

(311) 33.0 7.3 38.6 60.0 58.6 61.6 

(222) 12.0 11.6 9.5 14.1 14.2 11.7 

 

 

图 7 不同退火态纯铂各晶面取向度因子 L(hkl) 

Fig.7 The orientation factor L(hkl) of the lattice planes in 

various annealing states of pure Pt 

 

 

 

 

由图 7 可见，轧面(200)、(311)晶面随退火温度

升高，呈择优取向，并且随温度升高取向度因子先

升高后趋于稳定；(220)晶面随退火温度的升高，取

向度因子逐渐降低，但总是大于 0，一直存在择优

取向；(111)晶面取向度因子随退火温度的升高而降

低，出现概率较小；(222)晶面取向度因子总是小于

0，出现概率小。 

总体来说，纯铂退火发生再结晶后各晶面择优

取向度因子随退火温度的升高逐渐趋于稳定。随退

火再结晶进行，退火温度的升高，纯铂由 80%冷轧

态(111)、(220)晶面择优取向过渡为退火态(200)、

(311)、(220)晶面择优取向。常规面心立方系金属冷

轧板材的再结晶织构通常为{100}系织构。本研究中

亦发现纯铂冷轧及退火后获得的织构中(200)面取

向度因子值最大，符合常规面心立方系金属冷轧及

退火后的织构变形规律。 

2.2.3 显微硬度 

图 8 为变形量为 80%冷轧纯铂不同退火态的显

微硬度。由图 8 可见，随退火温度升高，显微硬度

降低。350℃退火时，冷轧态纯铂处于回复阶段，由

于铂具有高的层错能[12]，此过程有一定程度的位错

对消和重新排列，显微硬度略有下降。退火温度为

450℃，冷轧态纯铂发生再结晶，显微硬度降低至

50%左右。随退火温度升高，显微硬度持续降低。

显微硬度的降低与再结晶后晶体内位错等缺陷减

少，残余应力的释放相关。本文的结果与文献[13]

中给出的退火态纯铂的显微硬度为 40 左右相吻合。 

 

 

图 8 纯铂不同退火态显微硬度 

Fig.8 Microhardness of pure Pt in various annealing states 
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3 结论 

 

1) 纯铂单向冷轧变形时随变形量的增加晶粒

沿轧制方向拉长，冷轧变形量大于 60%时，沿轧制

方向的拉长较显著；随着轧制变形量增加，显微硬

度逐渐升高。 

2) 80%单向冷轧态的纯铂在 450℃退火 1 h 后

发生再结晶，且晶粒较为细小均匀；随退火温度升

高，再结晶晶粒尺寸逐渐增大，显微硬度逐渐降低。 

3) 80%单向冷轧态纯铂退火发生再结晶时，随

退火温度的升高，纯铂各晶面择优取向逐渐趋于稳

定，由冷轧态(111)、(220)晶面择优取向过渡为(200)、

(311)、(220)晶面择优取向。 
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