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摘  要：垂直磁化用钴系合金已成为磁记录靶材开发的主流方向之一。用行星球磨的方式对 Co、

Cr、Pt、SiO2粉末进行预处理及混合，用真空热压法对粉末进行成型，制备得到 Co68Cr10Pt14-SiO2

合金。利用 X射线衍射仪、金相、扫描电子显微镜和磁透率测试仪对混合粉末进行分析表征。结果

表明，制备得到的 CoCrPt-SiO2合金由高温相面心立方固溶体(α-Co)、低温相密排六方固溶体(ε-Co)

及 SiO2颗粒 3相组成；Cr和 Pt在钴合金中主要以固溶的形式存在；由于高压条件的诱导，SiO2在

真空热压前后发生了从非晶态到晶态的相变。制备得到的 Co68Cr10Pt14-SiO2合金中，SiO2颗粒平

均尺寸为 2.3 µm (0.5~9.29 µm)，密度达到理论密度的 97.75%，PTF值为 54.44%。所得合金可用于

磁控溅射制备 CoCrPt-SiO2磁记录层。 
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Preparation and Characterization of CoCrPt- SiO2 Alloy for Magnetic Recording 
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Abstract: The cobalt based alloy has become one of the main magnetic recording targets. Pt, Cr, SiO2 and 

Co powders were pretreated and mixed with the planetary ball milling. The Co68Cr10Pt14-SiO2 alloy was 

prepared by vacuum hot pressing. XRD, optical microscope, SEM and magnetic permeability test were 

used to analyze and characterize the composite powder. The results showed that the Co68Cr10Pt14-SiO2 

alloy consist of three phases, which are fcc α-Co soloid solutin, hcp ε-Co soloid solutin, and silicon oxide. 

The density of the prepared CoCrPt-SiO2 alloy was 97.75%, PTF value was 54.44%, and the average 

patical size of SiO2 was 2.3 (0.5~9.29 µm). The alloy can be used for the preparation of CoCrPt-SiO2 

magnetic recording layer by magnetron sputtering. 

Key words: magnetic materials; vacuum hot press; phase structure; micromorphology 

 

随着人们对信息存储的要求向着高密度、大容

量、高速度、低成本和微小型化的方向发展[1]。磁

记录方式由平面磁记录过渡到垂直磁记录，相应的

磁记录介质材料不断更新换代。从最初的二元 CoCr

薄膜、三元 CoCrPt 薄膜、逐渐发展到四元 CoCrPtB、

五元 CoCrPtBCu
[2]。近几年，CoCrPt-SiO2 复合磁记

录薄膜引起了人们的广泛关注，由于氧化物可以很

好地分散 Co-Cr 磁性晶粒，有效抑制晶粒之间的耦

合相互作用，在保证磁记录密度的同时，使介质的

热稳定性得到提高[3]。因此，CoCrPt-SiO2磁性介质

薄膜成为最有希望实现较高记录密度的材料之一。 

由于磁控溅射方法制备的磁性膜纯度高，结构
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控制精确，已成为制备高质量磁性膜的主要方法，

而其中溅射靶材的质量又是决定磁性膜质量的关键

所在。通常制造溅射靶材时，要求靶材具有均匀细

小的组织，内部无微孔等缺陷[4]。靶的组织不均匀、

缺陷多时，直接影响溅射成膜的质量，具体表现为

不能形成均匀的膜层，溅射出大的颗粒[5]；同时磁

控溅射沉积薄膜还存在铁磁性靶难以溅射的问题，

阻碍了高性能磁性薄膜的生产和应用。要解决这一

难题，方法之一就是提高铁磁性靶材的透磁率(Pass 

Through Flux，PTF)。 

目前国际上仅有台湾光洋科技、德国 Heracus、

美国 Leybold、日本 Hitachi 等少数几家公司掌握磁

记录合金靶材的研发、生产技术[6]。我国在该领域

的研发相对滞后，虽国内也有一些高校及科研院所

进行了研究，但目前仍处于理论研究和试制阶段。

因此，通过研究 CoCrPt-SiO2 合金制备工艺及性能

的关系，制备出结构致密、组织均匀细小、PTF 值

高的磁记录合金材料，不仅能够把握相关领域发展

方向，并且具有十分可观的市场前景。 

本文制备了 Co68Cr10Pt14-SiO2 合金并进行了

分析表征，确定了其相组成，结果表明，所得到的

Co68Cr10Pt14-SiO2 合金可用于磁控溅射制备

CoCrPt-SiO2 磁记录薄膜。 

 

1 实验方法 

 

1.1 实验原料 

实验原料：Co 粉(wCo≥99.97%)平均粒径 6.6 

µm；Cr 粉(wCr≥99.95%)平均粒径 18.6 µm；Pt 粉(wPt

≥99.99%)平均粒径 5.42 µm；SiO2 粉(wSiO2
≥99.95%)

平均粒径 3.74 µm； 

1.2 实验手续 

利用行星球磨机，将球磨细化后的 CrPtSiO2 粉

以 Co:Cr:Pt 的原子百分比为 68:10:14 的比例，与

Co 粉原料球磨混合不同时间，得到 CoCrPtSiO2 混

合粉末。用真空热压炉对混合粉末进行真空热压成

型，真空度为 5×10
-2

 Pa，压力为 20 MPa，热压温

度 1100℃，制备得到不同球磨时间混粉的 4个样品。

另外选取混合 1 h 的 CoCrPtSiO2粉末，提高真空热

压温度 1200℃，制备得到不同真空热压温度的 2 个

CoCrPtSiO2合金样品。 

1.3 材料表征和性能测试 

用Rigaku D/max-RC型X-射线衍射仪分析合金

的物相结构，XRD 测试条件为 Cu Kα 靶射线源，最

大管电压 60 kV，最大管电流 80 mA，扫描速度为

5°/min。在 Philips XL30ESEM-TMP 型扫描电镜上

观察粉末形貌及合金的微观组织形貌，并用能谱分

析其成分分布。利用阿基米德排水法测量密度。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 粉末混合球磨时间对烧结样组织的影响 

用球磨细化后的CrPtSiO2粉与Co粉原料混合，

球磨不同时间，利用 SEM 观察不同混合球磨时间

的样品形貌，结果如图 1 所示。 

图 1(a)所示为粉末混合球磨 0.5 h 后的形貌，从

图中可知，Co 粉为类球形颗粒，粉末粒径最小。

Cr 粉为不规则形状颗粒，粉末粒径最大。Pt 粉为白

色团聚颗粒、SiO2为球形黑色颗粒。随着球磨时间

延长至 1 h (图 1(b))，脆性粉末(Cr、SiO2粉)在研磨

介质的作用下被破碎，粉末粒径迅速细化。延性粉

末(Pt)在研磨介质的作用下发生严重的塑性变形，而

原料 Co 粉由于粒径小，具有很高的表面能，它们

团聚在一起或者聚集在其它三种粉末表面以降低系

统自由能[7]；在球磨初期(1 h)，包覆在 Cr、Pt、SiO2

粉表面的超细 Co 颗粒阻碍了 Pt 粉的延展，四种粉

末混合的均匀性较好。图 1(c)所示为粉末球磨 2 h

后的形貌，由于球磨时间的延长，球磨介质能量打

破系统自由能的平衡，延性粉末(Pt)在研磨介质的作

用下发生严重塑性变形的情况加剧，白色 Pt 粉发生

冷焊形成片层状形貌，聚集情况明显[8]，四种粉末

混合的均匀性较差。随着球磨时间延长至 4 h(图

1(d))，Pt 粉继续发生严重塑性变形的，发生冷焊形

成片层状形貌情况加剧，Pt 粉聚集情况越发明显。 
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图 1  CoCrPtSiO2 混合粉末经过不同时间球磨后的 SEM 图像 

Fig.1 SEM images of CoCrPtSiO2 powder ball milled for different time 

[(a). 0.5 h; (b). 1 h; (c). 2 h; (d). 4 h] 

 

随后对不同时间球磨后的 CoCrPtSiO2 混合粉

末进行真空热压烧结。图 2 为 1100℃真空热压样品

的显微组织照片，图 3 为相应的能谱分析结果。 

 

  
 

  

图 2 球磨后不同时间后 CoCrPtSiO2 真空热压样品的 SEM 图 

Fig.2 SEM images of CoCrPtSiO2 vacuum hot press samples after ball-milled for different times 

[(a). 0.5 h; (b). 1 h; (c). 2 h; (d). 4 h] 

(a) (b) 

(c) (d) 

(c) (d) 

(a) (b) 
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图 3 球磨不同时间后 CoCrPtSiO2 真空热压样品的 EDS 能谱图 

Fig.3 EDS images of CoCrPtSiO2 vacuum hot press samples after ball-milled for different times 

[(a). 0.5 h; (b). 4 h] 

 

从图 2(a)、2(c)、2(d)中可看出，粉末混合球磨

0.5、2 及 4 h 后真空热压的样品形貌由 3 相组成：

基体相、白色条带第二相及黑色颗粒相。结合图 3(b)

中的能谱分析表明，白色条带相富 Pt，平均尺寸为

22.4 µm，与混粉后 Pt 的尺寸近似(17.6 µm)，由此

可推断 Pt 颗粒在真空热压过程中与周围的 Cr，Co

反应而形成白色条带相。黑色颗粒相为 SiO2颗粒。

从图 2(b)中看到，粉末混合球磨 1 h 后真空热压的

样品只由两相组成：基体相及黑色颗粒相。结合图

3(a)中的能谱分析表明，黑色颗粒相为 SiO2颗粒。

在该样品中各相分布均匀。产生以上差异的原因是

粉末混合时间，粉末混合时间过短(0.5h)时，粉末混

合均匀性较差，白色 Pt 粉团聚颗粒未能均匀分散于

其它粉末中间，在真空热压过程中团聚未能分散的

Pt 颗粒与其它颗粒互扩散慢、反应不完全从而形成

白色条带第二相[9]。粉末混合时间过长(2、4 h)时，

混粉过程中 Pt 颗粒发生冷焊，导致 Pt 颗粒长大，

在真空热压过程中过大的 Pt 颗粒导致 Pt 与其他元

素互扩散、反应不完全形成白色条带第二相。 

2.2 真空热压温度对烧结样组织的影响 

从图 1(a)可看出，粉末混合球磨 0.5 h 时，Co、

Cr、Pt 尺寸均在 5 µm 以下，而 SiO2 颗粒最大的还

有 2.78 µm；粉末混合球磨 1 h 后，Co、Cr、Pt 尺

寸均在 5 µm 以下，SiO2 尺寸在 2 µm 以下，且真空

热压后样品形貌表明粉末混合球磨 1 h 的样品组织

较均匀。因此选择处理 1 h 的混合粉末，在 1100℃

及 1200℃对粉末进行真空热压，观察真空热压温度

对样品组织结构的影响。图 4 为不同温度真空热压

后样品的 XRD 谱图。 

 

 

 

(a) 

(b) 
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图 4 不同温度真空热压后 CoCrPtSiO2 样品的 XRD 谱图 

Fig.4 XRD patterns of CoCrPtSiO2 vacuum hot press 

samples with different hot press temperatures 

从图 4 可看出，在两温度真空热压后，Co，Cr，

Pt 均已形成两相 Co 基固溶体，其中以低温相六方

ε-Co 固溶体为主。而 SiO2 在该温度及压力下已经

发生部分晶化(原料为非晶 SiO2)，SiO2 主要由两相

组成，分别是石英晶体和单斜 SiO2。对 SiO2原料做

了进行了 DSC 测定，结果表明在 1350℃以下，未

发生 SiO2的晶化及相变峰。因此推断，真空热压过

程中，在 1100℃以下就发生 SiO2 的晶化现象，是

由于压力作用加速了其晶化进程。 

图 5为不同温度真空热压后CoCrPtSiO2样品的

金相图。从图 5 金相图片观察，两温度真空热压后

的 CoCrPt-SiO2 靶材显微形貌类似，基本均由基体

相和黑色第二相组成，结合 XRD 结果，可以推断

基体为 Co 基固溶体，而黑色第二相为 SiO2。 

   

图 5 不同温度真空热压后 CoCrPtSiO2 样品的金相图 

Fig.5 metallographic phase images of CoCrPtSiO2 vacuum hot press samples with different hot press temperatures 

 

为分析样品的形貌及结构组成，采用 SEM 观

察两个样品的形貌，并进行能谱分析。图 6 为 1100

℃和 1200℃真空热压后 Co-Cr-Pt-SiO2 合金的 SEM

形貌图，图 7 为相应的能谱分析结果。 
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图 6 不同温度真空热压后 CoCrPtSiO2 样品的 SEM 图 

Fig.6 SEM images of CoCrPtSiO2 vacuum hot press samples with different hot press temperatures 

 

 

图 7 不同温度真空热压后 CoCrPtSiO2 样品的 EDS 能谱图 

Fig.7 EDS images of CoCrPtSiO2 vacuum hot press samples with different hot press temperatures 

 

1100℃ 

1200℃ 
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从图 6 中可知，两个温度真空热压的样品均由

两相组成：基体相及黑色第二相。结合图 7 中的能

谱分析表明，黑色第二相其 O、Si 含量明显高于灰

色基体相。因此基体相为 Co 基固溶体，而黑色第

二相为 SiO2。在图 6 中，5000 倍下统计 SiO2粒径：

1100℃热压得到的 SiO2颗粒尺寸为 1.9 µm (分布为

0.35~5.24 µm)，而 1200℃热压得到的 SiO2颗粒尺寸

为 2.3 µm(分布为 0.5~9.29 µm)。 

表 1为Co-Cr-Pt-SiO2真空热压后合金的各项指

标对比。 

 

表 1  Co-Cr-Pt-SiO2 靶材真空热压后的各项指标对比 

Tab.1property index of CoCrPtSiO2 vacuum hot press 

samples  

气体含量/10-6 密度 
温度 

/℃ N C S g/cm3 
理论密度 

(8.91)比例 

PTF/% 

1100 23 140 50 8.43 94.61% 59.02 

1200 19 83 30 8.70 97.75% 54.44 

 

从表 1 可知，两种温度下，锭坯气体含量均符

合要求，但是随热压温度上升，气体含量反而有所

下降。该现象主要是由于 1200℃热压时的真空度较

高造成。随温度上升，热压样品致密度提高，但是

热压温度不可无限提高，曾尝试在 1300℃进行热

压，结果发现锭坯有部分熔流现象。随温度升高，

热压样品 PTF 下降。 

 

3 结论 

 

(1) 在其它条件相同的情况下，粉末混合球磨

时间对合金的微观组织形貌影响较大，四种粉末混

合球磨 1h 后的均匀性较好，且真空热压的样品只由

两相组成：基体相及黑色颗粒相。黑色颗粒相为

SiO2颗粒，该样品中各相分布均匀。 

(2) 1100℃及 1200℃下，真空热压制备得到的

CoCrPt-SiO2 合金均由高温相面心立方固溶体

(α-Co)、低温相密排六方固溶体(ε-Co)及 SiO2 颗粒

三相组成。Cr 和 Pt 在钴合金中主要以固溶的形式

存在，由于高压条件的诱导，SiO2 在真空热压前后 

 

 

 

发生了从非晶态到晶态的相变。 

(3) 在温度 1200℃，压力 20 MPa 的真空热压

条件下，制备得到的 Co68Cr10Pt14-SiO2 合金中，

SiO2颗粒尺寸为 2.3 µm (分布为 0.5~9.29 µm)，合金

的密度达到理论密度的 97.75 %，PTF 值为 54.44%。

采用该方法制备得到 Co68Cr10Pt14-SiO2 合金可用

于磁控溅射制备 CoCrPt-SiO2磁记录层。 
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