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摘  要：采用熔炼、均匀化退火处理及温轧技术制备出 NiPt合金靶材。采用金相、扫描电镜(SEM)、

X射线衍射(XRD)等手段对 NiPt合金在制备过程中的结构变化进行了研究。同时也研究了靶材结构

与靶材溅射后表面形貌之间的关联性。研究表明，均匀化处理对 NiPt合金获得择优取向具有明显影

响，合金经过铸造、均匀化、轧制等工艺，其硬度分别为 292、218、439，可分别形成(200)织构、

(311)织构、(200)+(220)织构。靶材微观结构与溅射后表面形貌均匀性具有关联性。 
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Abstract: NiPt alloy target was produced by melting, homogenization annealing, and warm-rolling. The 

structural variation of NiPt alloy during preparation was observed by using metallography, scanning 

electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), etc. And the relationship between the structure and 

surface morphologies of the target after sputtering was also investigated. The results show homogenization 

annealing treatment has obvious effect on the texture. The Vickers-hardness of the alloy after melting, 

homogenization annealing, and rolling was 292, 218, and 439, and the corresponding texture was (200), 

(311), and mixed (200) and (220), respectively. The microstructure of the target has relevance to the 

surface morphologies after sputtering. 
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在半导体制造技术中，金属硅化物广泛用于以

下方面[1-2]：① 肖特基二极管中制备势垒接触层；

② 在大规模集成电路 VLSI/ULSI 器件技术中用于

源、漏和栅极与金属电极之间的接触。随着半导体

技术的发展，金属硅化物的组成也从最初的 TiSi、

CoSi 化合物逐渐发展到具有低电阻率、低硅消耗的

NiSi 化合物。但是应用中人们也逐渐发现 NiSi 化合

物耐热性较差，贵金属铂(Pt)的添加可以大幅增加

NiSi 化合物的热稳定性[3]。目前制备 NiPtSi 化合物

薄膜的主流方法是首先采用带有一层硅区域的半导

体衬底，随后在硅区域制备离子注入层，再在其上

生长一层硅外延层，随后采用 NiPt 靶材在硅外延层

的表面磁控溅射一层 NiPt 薄膜，最后退火处理形成

含 Pt 的 NiSi 化合物薄膜[4]。 
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迄今为止，已经发表了很多 NiPtSi 化合物薄膜

的报道，特别是针对不同 Pt 含量对 NiSi 化合物的

稳定性及硅化物势垒高度之间关联研究较多，而研

究中通常会忽略 NiPt 靶材与薄膜之间关联性。实际

上，靶材的微观结构(包括晶粒尺寸、微观应变、择

优取向等)均会对后续溅射成膜产生影响[5-7]。因此，

本研究从源头着手，着重对 NiPt 靶材的制备过程、

结构演变进行分析，从而为溅射获得的薄膜及随后

硅化过程形成的硅化物提供参考数据。 

本文首先采用熔炼及浇铸获得 NiPt 合金铸锭，

随后进行热处理，再进行轧制加工，考察制备过程

中 NiPt 合金的结构演变过程。同时，对溅射后的

NiPt 靶材表面形貌也进行了观察。 

 

1 实验 

 

1.1 实验材料 

实验采用高纯 Ni 片和 Pt 片为原料(质量分数

>99.99%)。首先将 Ni 片和 Pt 片线切割为适当尺寸，

再进行除油，酸洗，在超声波清洗器中依次用丙酮、

乙醇和去离子水各清洗 5 min，室温下干燥备用。 

1.2 表征设备 

采用金相分析和扫描电子显微镜(SEM，Hitachi 

S-3400N)观察 NiPt 合金的显微形貌；采用 X 射线

衍射仪(XRD，Bruker D8)进行表层结构分析和相分

析，X 射线衍射仪器宽化由标准 SiO2 标样校正，采

用管压为 40 kV，扫描范围：10º~100º，连续扫描；

采用显微硬度计(HV-1000)测试变形前后合金的硬

度变化。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 NiPt 合金的制备 

将干燥后的 Ni 片和 Pt 片按含质量比 Ni:Pt= 

26:74 配比装入坩埚进行熔炼、浇铸获得 NiPt 铸锭。

铸锭在 800℃进行均匀化退火处理，时间为 5 h。随

后在 450℃进行温轧，道次变形量为 40%，总变形

量为 80%，合金的最终厚度为 1 mm。同时采用未

进行均匀化处理的铸锭进行同样的温轧实验对比。 

采用线切割将轧制态样品制成φ50 mm的靶材，

采用磁控溅射系统进行 2 种靶材样品(铸态+均匀化

退火+温轧、铸态+温轧)的溅射对比试验。磁控溅射

参数：工作气体为氩气，功率 250 W，溅射气压为

2.5 Pa，溅射 3 h 后观察靶材表面形貌。 

2.2 显微硬度分析 

表 1 为不同状态下 NiPt 合金的显微硬度。 

 

表 1 不同状态下 NiPt 合金的显微硬度 

Tab.1 Micro-hardness of NiPt alloys 

样品编号 加工状态 Hv (载荷 300 g) 

1# 铸态 292±10 

2# 铸态+均匀化退火 218±7 

3# 铸态+均匀化退火+温轧 439±11 

4# 铸态+温轧 423±10 

 

从表 1 可见，铸态合金经均匀化处理后硬度由

292 下降至 218；均匀化处理后进行轧制硬度上升至

439，约为轧制前的 2 倍，可见轧制是一种强化 NiPt

合金的有效方法；铸态直接轧制样品的硬度也得到

了显著提高(为 423)，但其强化效果低于均匀化处理

后再轧制的样品。 

2.3 金相表征 

图 1 为不同状态下 NiPt 合金的金相照片。 

由图 1 可见，铸态结构下晶粒较大、形状不规

则，其分布范围为数百微米到毫米级之间，晶粒内

部明显可见树枝晶结构(图 1.1
#
)；在进行均匀化处理

后，晶粒从不规则状向等轴晶转变，树枝晶逐渐消

失，因而可推断在均匀化处理过程中发生了静态再

结晶(图 1.2
#
)；对均匀化处理后的合金进行轧制，整

体微观结构比较均匀，晶粒沿轧制方向被拉成近似

平行的扁平状结构，同时在部分拉长晶粒内部存在

平行条带(图 1.3
#中如白色虚线圆圈所示)，平行条带

与晶粒边界角度约为 45º。将铸态组织直接进行轧

制，部分晶粒沿着轧向形成带状结构，但是带状结

构边界呈波浪状，且带状结构宽度分布不均匀(图

1.4
#
)。对比图 1.3

#与图 1.4
#，图 1.3

#结构明显比图

1.4
#更细化均匀，这很可能是均匀化处理调整了合

金的取向从而有利于合金的塑性流变。 
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图 1 不同状态下 NiPt 合金的金相 

[1
#
. 铸态； 2

#
. 铸态+均匀化退火；3

#
. 铸态+均匀化退火+温轧；4

#
. 铸态+温轧] 

Fig.1 Metallographys of the NiPt alloy in different states 

[ 1
#
. casting state; 2

#
. (1

#
 +homogenization annealing); 3

#
.
 
(2

#
 + warm-rolling); 4

#
. (1

#
+warm-rolling)] 

 

2.4 XRD 表征 

图 2 为不同状态 NiPt 合金 XRD 表征的结果。

图 2(a)为不同状态下 NiPt 合金的 XRD 衍射图谱。

由图可见，4 种状态下合金均由单相 fcc(Ni,Pt)固溶

体构成。铸态合金三强峰依次为(200)、(111)和(220)，

与标准 PDF 卡片(No.01-072-2525)相比，明显呈(200)

择优取向；在均匀化退火处理后，合金三强峰依次

为(311)、(200)和(111)，与铸态相比，其织构取向发

生明显改变，同时峰的半高宽也明显变窄，例如(311)

的半高宽由 0.832º变为 0.446º，(111)的半高宽由

0.414 变为 0.368º，这表明均匀化处理后合金的内应

力明显降低；在均匀化处理后进行温轧，与均匀化

后的样品相比，样品的三强峰再次发生变化，最强

峰(200)和(220)积分强度几乎相等，次强峰为(111)，

同时温轧样品的半高宽明显增大，增大最明显的是

(311)，其半高宽由 0.446º 变为 0.967º。同样，铸态

样品直接进行温轧，其峰位明显变宽，而三强峰则

变为(200)、(111)和(311)。轧制过程中发生的衍射峰

宽化主要可归因于轧制过程中位错等缺陷形成造成

的晶粒尺寸细化和微观应变的增加。 

   

图 2 不同状态下 NiPt 合金的 X 射线衍射表征 [(a). XRD 衍射图谱; (b). 主要衍射峰归一化后的积分强度变化] 

Fig.2 XRD patterns and integral intensities of different NiPt alloy 

[(a). XRD patterns; (b). The integral intensity of the main diffraction peaksof NiPt alloy after normalization] 
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将各个样品的主要衍射峰进行归一化处理后进

行峰的积分强度比较(如图 2(b)所示)，可更加直观、

简易地判断材料的织构变化。由图可以看出，铸态

呈现(200)织构，在均匀化处理后则为(311)织构，在

均匀化及轧制后则为(200)+(220)织构，而铸态直接

轧制则呈现(200)织构。由上述结果可见，是否进行

均匀化处理对温轧后的择优取向具有明显影响。 

2.5 表面形貌分析 

图 3为NiPt合金靶材溅射后的扫描电镜表面形

貌分析图像。 

 

 

图 3  NiPt 合金靶材溅射后的表面形貌 

[(a). 铸态+均匀化退火+温轧；(b). 铸态+温轧] 

Fig.3 The surface morphologies of NiPt alloy targets after sputtering 

[(a). Casting, homogenization annealing and warm-rolling; (b). Casting and warm-rolling) 

 

图 3(a)为铸态+均匀化退火+温轧处理工艺获得

的靶材样品，在溅射后，表面呈高低起伏状态，整

体形貌比较均匀。图 3(b)为铸态+温轧处理工艺获得

的靶材样品，在溅射后，图 3(b)左边呈大小不一的

凹坑，而图 3(b)右边则相对比较平滑，整体形貌不

均匀。 

2.6 相结构讨论及性能分析 

从 Ni-Pt 二元相图可知[8]，对于含 Pt 质量分数

74%的合金，其平衡凝固到室温为 NiPt 有序相。但

是本文中并未发现 NiPt 有序相的存在。4 种状态下，

合金均为单一的 fcc(Ni,Pt)固溶体。实际上早在 1940

年代就有相关学者研究过 NiPt 合金的有序化行为，

其研究结果表明有序化的 NiPt 在长时间保温下才

能形成，例如 610℃时需要 54 天，而 400℃时需要

135 天[9]。这也就意味着 NiPt 的有序化是一个动力

学比较漫长的过程，从而不会对 NiPt 合金的常规塑

性加工造成影响。在浇铸凝固过程中由于冷却速率

较快，从而在铸锭内部形成一定的内应力及择优取

向，晶粒形状不规则同时含有大量树枝晶，使得其

起始硬度较高；在均匀化处理后，通过热处理获得

了近似等轴状的再结晶组织，释放了内应力，从而

其硬度下降；在均匀化处理后进行轧制，硬度得到

显著提高，从金相照片上也发现在拉长晶粒内部出

现与晶粒长边呈 45º的平行条带(图 1.3
#
)，而图 2 中

我们发现均匀化及轧制后则为(200)+(220)织构，

(200)与(220)夹角正好为 45º，金相与 XRD 得到了

较好的相互验证。而对于铸态直接轧制的合金，虽

然硬度也得到了提高，但是其显微结构均匀性明显

差于经过均匀化处理再轧制的合金。 

溅射而成的薄膜结构及性能很大程度上会受到

靶材的微观结构及加工工艺的影响[10]。从本实验结

果来看，溅射前结构均匀与否对溅射后其表面形貌

均匀性表现出明显的关联性。该结果还有待于采用

如高分辨透射电子显微研究(HRTEM)等手段研究

靶材及溅射而成的薄膜来进一步探索。 

 

3 结论 

 

本文采用熔炼、均匀化处理及温轧技术制备出

NiPt 合金靶材。研究结果表明： 

(1) 铸态合金经均匀化处理后硬度由 292 下降

至 218；均匀化处理后进行轧制硬度上升至 439，约

为轧制前的 2 倍；铸态直接轧制样品的硬度也得到

了显著提高(为 423)，但其强化效果低于均匀化再轧

制的样品。 

(2) 轧制过程中衍射峰宽化主要可归因于轧制

过程中位错等缺陷形成造成的晶粒尺寸细化和微观

应变的增加。 

(3) 铸态呈现(200)织构，在均匀化处理后则为

(311)织构，在均匀化及轧制后则为(200)+(220)织
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构，而铸态直接轧制则呈现(200)织构。 

(4) 靶材溅射后其表面形貌与微观结构均匀性

具有关联性。 
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