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文　 摘　 采用热等静压工艺制备了高纯钨靶ꎬ并在不同温度下对其进行退火处理ꎮ 采用金相显微镜、
ＴＥＭ、ＸＲＤ 和硬度计对不同温度退火的高纯钨靶的显微组织和内应力进行表征ꎮ 结果表明:高纯钨靶经 １
２００℃真空退火后ꎬ保留了热等静压后的细晶组织ꎬ晶粒未发生长大ꎬ但是位错密度却大幅度减小ꎬ晶格畸变率

下降ꎬ硬度值降低ꎬ这是由于退火处理使热等静压高纯钨靶发生回复ꎬ内应力得以释放ꎮ 当退火温度低于 １
２００℃时ꎬ钨靶的内应力去除不完全ꎬ当退火温度高于 １ ２００℃时钨靶的晶粒开始长大ꎬ故热等静压高纯钨靶的

最佳退火温度是 １ ２００℃ꎮ
关键词　 退火ꎬ高纯钨靶ꎬ显微组织ꎬ内应力
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０　 引言

高纯金属钨具有高电子迁移抗力、高温稳定性和

高的电子发射系数ꎬ能够弥补传统集成电路铝、硅基

器件易于电泄露和铝膜退化等问题ꎬ因此高纯钨靶被

广泛用作半导体大规模集成电路的门电路电极材料、
布线材料和屏蔽金属材料[１－ ２ ]ꎮ

目前ꎬ高纯钨靶主要采用熔炼轧制工艺制备ꎬ具
体工艺是以钨条为原料ꎬ采用电弧熔炼、电子束熔炼

和区域熔炼技术提纯金属钨ꎬ钨材为铸态ꎬ产品纯度

较高ꎬ但是钨材晶粒粗大ꎬ晶界脆性大ꎬ加工性能极

差[ ３ － ７ ]ꎮ 热等静压工艺[ ８ ]是制备细晶高致密度难熔

金属的有效方法ꎬ但是热等静压产品中往往会保留很

大的内应力ꎬ在后续冷却及机械加工过程易于开裂ꎬ
最终导致产品报废ꎮ 因此需要对热等静压产品进行

退火处理来消除材料内应力ꎬ使工件发生回复ꎬ晶格

畸变率下降ꎬ硬度降低ꎬ产品具有良好的机械加工性
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能[ ９－１０ ]ꎮ
本文对热等静压高纯钨靶在不同温度下进行退

火处理ꎬ使其既能去除内应力ꎬ又能避免晶粒长大ꎬ并
且研究了退火温度对其显微组织和内应力的影响规

律ꎮ
１　 实验

以纯度为 ９９.９９９％的高纯钨粉为原料ꎬ经冷等静

压成形后装入包套并进行真空热除气ꎬ将除气完成的

包套置于热等静压机中进行压制ꎬ然后将热等静压高

纯钨靶进行退火处理ꎮ 退火工艺为退火温度分别选取

８００、１ ０００、１ ２００ 和 １ ４００℃ꎬ保温时间为 ３ ｈꎬ随炉降

温ꎮ 试样尺寸为 Φ６０ ｍｍ×５０ ｍｍ 的圆柱ꎮ 采用金相

显微镜、ＴＥＭ、ＸＲＤ 和硬度计对不同温度退火处理后高

纯钨靶的显微组织和内应力进行分析和表征ꎮ

２　 结果与讨论

２.１　 金相组织分析

图 １ 为不同温度退火处理后高纯钨靶的金相照

片ꎬ可以看出ꎬ不同温度退火后高纯钨靶的晶粒均为不

规则的等轴晶ꎬ当退火温度为 ８００、１ ０００ 和 １ ２００℃时ꎬ
高纯钨靶的晶粒比较细小ꎬ且晶粒尺寸分布较为均匀ꎬ
平均晶粒尺寸为 ５ μｍ 左右ꎻ当退火温度提高到 １
４００℃时ꎬ高纯钨靶的晶粒尺寸分布变得不均匀ꎬ部分

晶粒发生明显长大ꎬ最大晶粒尺寸达到 ３０ μｍꎬ平均晶

粒尺寸为 １５ μｍ 左右ꎮ 说明在 ８００~１ ２００℃退火处理

时ꎬ高纯钨靶只发生回复过程ꎬ并没有发生明显的再结

晶ꎻ当退火温度提高到 １ ４００℃时ꎬ高纯钨靶已经发生

明显的再结晶并出现部分晶粒异常长大ꎮ 因此最佳退

火处理温度为 １ ２００℃ꎮ

图 １　 不同温度退火处理后高纯钨靶金相照片

Ｆｉｇ.１　 Ｏｐｔｉｃａｌ ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓ ｏｆ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ ｔｕｎｇｓｔｅｎ ｔａｒｇｅｔ ａｆｔｅｒ ａｎｎｅａｌｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

２.２　 ＴＥＭ 分析

图 ２ 为不同温度退火处理后高纯钨靶 ＴＥＭ 照

片ꎬ可以看出ꎬ８００℃退火的试样晶粒内部分布着高密

度位错ꎬ晶界处位错密度较晶粒内部低ꎬ高的位错密

度必然导致高纯钨靶高的内应力ꎬ由此可知 ８００℃退

火处理对高纯钨靶内应力去除并不明显ꎬ这是因为退

火温度低ꎬ原子迁移能力有限ꎬ回复效果不明显ꎻ１
０００℃退火试样晶粒内部位错密度大幅度下降ꎬ晶界

处位错密度依然较高ꎬ这是因为随着退火温度的升

高ꎬ原子迁移能力增强ꎬ位错滑移速率提高ꎬ位错可以

在滑移面上滑移和交滑移ꎬ晶粒内部位错向晶界移

动ꎬ发生一定程度的回复ꎬ内应力有所降低ꎻ１ ２００℃
退火处理的试样无论是晶粒内部还是晶界处ꎬ位错大

部分消失ꎬ这说明回复过程基本完成ꎬ内应力大部分

已经去除ꎬ结合金相观察结果发现晶粒未见明显长

大ꎬ说明 １ ２００℃退火尚不能为晶粒长大提供所必需

的驱动力ꎻ１ ４００℃退火处理的试样不仅晶粒内部和

晶界处位错几乎完全消失ꎬ而且出现了部分晶粒异常

长大的现象ꎬ这说明 １ ４００℃退火处理消除了位错缠

结引起的阻碍作用ꎬ晶界迁移能力得到增强ꎬ晶粒开

始长大ꎮ 因此ꎬ热等静压高纯钨靶最佳退火处理温度

为 １ ２００℃ꎬ这与金相测试结果相一致ꎮ
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图 ２　 不同温度退火处理后高纯钨靶的 ＴＥＭ 照片
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２.３　 硬度分析

高纯钨靶退火处理前的硬度值为 ４５.８ＨＲＣꎬ随着

退火温度的提高ꎬ热等静压高纯钨靶的硬度呈现下降

趋势ꎮ ８００℃退火处理的试样硬度值为 ４５.２ＨＲＣꎻ与
８００℃退火的试样相比ꎬ１ ０００℃退火处理试样的硬度

变化不大ꎬ硬度值为 ４３.２ＨＲＣꎻ与 ８００℃退火的试样

相比ꎬ１ ２００℃退火处理试样的硬度下降较为明显ꎬ降
幅为 ８.３ＨＲＣꎻ随着退火温度进一步提高到 １ ４００℃ꎬ
材料的硬度值基本稳定ꎮ 这说明 １ ２００℃退火处理后

高纯钨靶的内应力大部分已经去除ꎬ这与 ＴＥＭ 测试

结果吻合ꎮ
继续提高退火温度至 １ ４００℃ꎬ晶粒开始长大ꎬ总

的晶界数量减少ꎬ高纯钨靶硬度略有下降ꎬ甚至出现

部分晶粒异常长大现象ꎮ 退火处理的温度越高ꎬ应力

去除越完全ꎬ硬度降低越明显ꎬ进而起到改善材料机

加工性能的作用ꎮ 但是温度过高ꎬ晶粒出现异常长

大ꎬ会对材料的使用性能造成不良影响ꎮ 因此ꎬ综合

金相组织、ＴＥＭ 和硬度测试结果ꎬ表明热等静压高纯

钨靶最佳退火处理温度为 １ ２００℃ꎮ
２.４　 ＸＲＤ 分析

图 ３ 为不同温度退火处理后高纯钨靶的 Ｘ 射线

衍射图谱ꎬ可以看出ꎬ三条主衍射峰ꎬ均与理想晶体钨

相一致ꎬ这说明采用热等静压法制备的高纯钨靶具有

各向同性ꎬ没有发生择优取向ꎻ在 Ｘ 射线衍射谱图中

除了钨的特征峰ꎬ没有发现有其他物质的衍射峰ꎬ证
明试样纯度较高ꎮ ８００ 和 １ ０００℃退火处理试样的衍

射峰较 １ ２００ 和 １ ４００℃退火试样的衍射峰明显向高

角度偏移ꎬ这是由于内应力过大ꎬ晶格畸变导致的结

果ꎮ

图 ３　 不同温度退火处理后高纯钨靶的 Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ.３　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ ｔｕｎｇｓｔｅｎ ｔａｒｇｅｔ ａｆｔｅｒ
ａｎｎｅａｌｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

以第一强峰(１１０)晶面为基准ꎬ根据 ＸＲＤ 中的

衍射角数据计算相应的晶面间距 ｄ、晶格常数 ａ、晶格

畸变率 γ 等参数ꎮ 将不同温度退火处理的高纯钨靶

的 ＸＲＤ 测试及计算结果列于表 １ꎮ
表 １　 不同温度退火处理后高纯钨靶的 ＸＲＤ 测试及计算结果

Ｔａｂ.１　 ＸＲＤ ｔｅｓｔ ａｎｄ ｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ ｔｕｎｇｓｔｅｎ
ｔａｒｇｅｔ ａｆｔｅｒ ａｎｎｅａｌｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

退火处理

温度 / ℃
衍射角

２θ / ( °)
晶面间距

ｄ / ｎｍ
晶格常数

ａ / ｎｍ
晶格畸变率

γ / ％

８００ ４０.６９８ ２２.１７５ ０.３１３６０ ０.９２３

１０００ ４０.５７６ ２２.２３３ ０.３１４４２ ０.６６７

１２００ ４０.３５０ ２２.３５１ ０.３１６０９ ０.１３６

１４００ ４０.３３０ ２２.３６１ ０.３１６２３ ０.０９２
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齿形切屑中形成明显的绝热剪切带ꎮ 在扫描电镜下

测量不同切削速度下绝热剪切带的宽度(图 ４)ꎮ 从

图 ５ 可以看出:绝热剪切带宽度随切削速度增加而减

小ꎬ从 ４８.７５ ｍ / ｍｉｎ 时的平均 ７.９ μｍ 减小到 ７６.１８
ｍ / ｍｉｎ 时的 ６.５ μｍꎬ当切削速度提高到 ９７.５２ ｍ / ｍｉｎ
时减小到 ５.７ μｍꎮ 这是因为当切削速度提高时ꎬ切
削过程中材料的变形速度增加导致锯齿形切屑间形

成绝热剪切塑性变形带ꎮ

图 ５　 剪切带宽度随切削速度变化图

Ｆｉｇ.５　 Ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｏｆ ｓｈｅａｒ ｂａｎｄ ｗｉｄｔｈ ｗｉｔｈ ｃｕｔｔｉｎｇ ｓｐｅｅｄ
３　 结论

(１)钛合金切削中当切削速度大于 ４８.７５ ｍ / ｍｉｎ
时ꎬ切屑由带状转变为锯齿形ꎮ

(２)锯齿形切屑的形成过程导致了切削过程中

切削力的波动变化ꎬ切削力的锯齿形波动与切屑的锯

齿形相一致ꎮ

(３) 锯齿形切屑形成中塑性变形区的宽度随切

削速度的增加而减小ꎮ
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　 　 从表 １ 中可以看出ꎬ随着退火处理温度的提高ꎬ衍
射峰(１１０)的衍射角偏移量呈现下降趋势ꎬ晶格常数与

理论值偏差越来越小ꎬ晶格畸变率减小ꎮ １ ２００ 和 １
４００℃退火处理后高纯钨靶的晶格畸变率只有 ０ １３６％
和 ０.０９２％ꎬ这说明经过高温退火处理后钨靶的晶格缺

陷基本消失ꎬ这与 ＴＥＭ 和硬度测试结果相吻合ꎮ
３　 结论

采用热等静压工艺制备的高纯钨靶材ꎬ在 ８００~１
４００℃ꎬ随着退火处理温度的提高ꎬ位错密度减小ꎬ硬
度值下降ꎬ晶格畸变率降低ꎮ 内应力随着退火处理温

度的提高逐渐得以消除ꎬ降低了热等静压高纯钨靶材

机械加工过程的开裂倾向ꎬ提高了靶材的机加工性

能ꎬ降低了生产成本ꎮ 但是 １ ４００℃退火处理后内应

力消除的同时出现部分晶粒异常长大ꎬ对高纯钨靶的

使用性能带来不利影响ꎬ故热等静压高纯钨靶最佳退

火处理温度是 １ ２００℃ꎮ
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