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摘  要：采用扫描电镜、背散射电子衍射对比分析了不同烧结工艺制备的高纯钌靶的晶粒尺寸，孔

隙分布和取向分布等组织特征。结果表明，随着烧结温度的提高，烧结进程加快，靶材的孔隙度显

著减少，晶粒长大，晶粒发生显著孪生，晶体取向有{0001}晶面平行于表面的择优趋势。烧结机制

主要为扩散作用下的烧结颈扩大和微孔收缩聚合；当温度较高时，高温变形是钌靶烧结的重要机制，

尤其是孪生变形，而触发的孪生系多为 94.8°/{10-12}。 
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Abstract: The morphology, cavity and crystalline orientation of the high purity Ru target with different 

sintering process were analyzed systematically by scanning electron microscope (SEM) and electron back 

scattering diffraction (EBSD). The results showed that, the sintering process was accelerated with 

increasing temperature, meanwhile, the porosity deduced, the grain grew up, the twinning occured and the 

{0001} crystal plane tended to parallel with surface. The sintering mechanism was the atom and void 

diffusing, which caused broadening of sintering neck and aggregating of shrinking cavity. In addition, the 

hot deformation as another important sintering mechanism was found clearly when the sintering occurred 

at elevated temperature, especially the twining deformation, and the main twin system was 94.8°/{10-12}. 
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贵金属钌薄膜是缓解磁性多层膜间的应力，增

强成膜质量的关键，电子信息工业用钌靶材的主要

要求为高纯度、高致密度，微观组织均匀，具有一

定的机械强度[1]。钌熔点高达 2334℃，熔炼成本高，

粉末烧结可在低于熔点温度下完成，而且具有损耗

少、生产周期短、成本相对较低的优势，因此目前

多采用粉末烧结进行钌靶的制作[2]。 

获得较好质量和稳定性的靶材离不开烧结工艺

的优化，而烧结机制的探索和利用是优化工艺参数

的关键。烧结过程的热力学主要是体系自由能(尤其

是表面能和界面能)的降低[3]，宏观上颗粒间接触面

的不断扩大，孔隙的逐渐收缩，致密度增加，强度

提高的过程，微观上主要是物质的传输和扩散[4]。

随工艺参数的不同，烧结的微观机制和进程变化多

样。在烧结颈的形成进程中，温度较低时主要通过

表面扩散，温度较高时以体积扩散为主，若温度接
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近熔点，则蒸发和凝聚成为主要的传输机制[5]。除

此之外，还有晶界扩散，粘性流动甚至塑性流动等

多种机制。 

本文对比分析了不同烧结温度下的烧结钌样品

的晶粒、晶界、孔隙等微观结构特征，并对钌靶的

烧结机制进行了初步探索。 

 

1 样品制备及测试 

 

采用热等静压烧结工艺制备高纯钌靶试样。烧

结工艺参数如下：烧结温度分别为 1000℃(1#)，

1200℃(2#)，1300℃(3#)；烧结压力 40 MPa；烧结时

长 2 h。 

采用排水法测定各样品的表观密度，并依据理

论密度(12.3 g/cm3)计算其致密度。 

样品经过金相制样，然后采用 JEOL 公司

JSM-7610F扫描电子显微镜观察各样品的孔隙形态

分布；采用化学抛光的方法进行 EBSD制样，然后

分析各样品的晶粒形态、晶界特征、取向差分布等。

另制备新鲜断口试样，采用扫描电子显微镜观察断

口上颗粒的孔隙以及界面的形态。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 致密度 

表 1为 1~3#样品排水法测量的样品的致密度，

可以看出，随着温度升高，致密度逐渐增加，烧结

进程越趋于完成。 
 
表 1  样品的致密度 

Tab.1 The density of samples                         /% 

样品 1# 2# 3# 

致密度 95.2 98.1 99.4 

注：钌真密度值取 12.37 g/cm3。 

 
2.2 孔隙 

图 1为样品抛光态的背散射电子显微照片。从

图中可以看出，1#孔隙较多，且尺寸较大，多为 2~5 

µm的多边形孔隙。2#的孔隙显著减少，且尺寸变小

至 1 µm左右。3#的孔隙数量和尺寸进一步减少，仅

能从高倍下看到线状孔隙。 

 

   

   

(a)/(d). 1#样品(Sample 1#); (b)/(e). 2#样品(Sample 2#); (c)/(f). 3#样品(Sample 3#) 

图 1 显微照片   Fig.1 The microscopic images 

 

为了更好的观察孔隙及结合面形态，制取断口

试样，观察断裂面上的孔隙形态及分布。首先切取

薄片试样，并在背面用手锯切出 V型缺口，然后以

缺口为中心点，两侧施力，将其破开。图 2为 1~3#

的不同放大倍数的断面显微形貌，可以看出，由于

烧结体的界面结合力较弱，1~3#样均为沿晶开裂。

1#中除了较多的原始颗粒填充孔隙外，缩孔尺寸较

大，形状多数无明显规律，部分结合面有烧结颈形

成(见图 2(g)中圆圈标示处)。另外，颗粒界面平整

光滑，多保持原始破碎颗粒的形态。表明该样品处

于烧结初期。 

 

(a) 

(d) (e) 

(c) 

(f) 

(b) 
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(a)/(d)/(g). 1#样品(Sample 1#); (b)/(e)/(h). 2#样品(Sample 2#); (c)/(f)/(i). 3#样品(Sample 3#) 

图 2 断口形貌     Fig.2 The fracture morphology 

 

与 1#相比，2#除了原始堆积孔隙数量显著减少，

各位置烧结缩孔的数量也大幅减少，尺寸降至约 1 

µm，且多为近球形，烧结颈基本包络整个界面，界

面也变得圆滑，呈弧形，但局部皱褶。表明随着温

度的增加，烧结进程加快，在界面能和应力的作用

下，表面扩散和体扩散不断加剧。偶有发现界面上

分布有台阶状纹理(见图 2(h))，推断为颗粒变形时

引起的孪晶。 

3#样品的缩孔与 2#近似，分布密度有所降低，

界面更为圆滑自然，局部皱褶消失，表明烧结进程

趋于完成。局部存在由于断口打开时受力引起的二

次穿晶裂纹(见图 2(f))，表明界面的烧结结合强度进

一步提高。另外，局部亦存在台阶状纹理。 

2.3 晶粒表征 

为更好的统计分析晶粒尺寸、界面的晶体学位

向以及进一步明确界面纹理状台阶成因，采用背散

射电子衍射(EBSD)技术进一步观察分析 1~3#样品

的显微组织，如图 3所示。 

 

 

(a). 1#样品(Sample 1#); (b). 2#样品(Sample 2#); (c). 3#样品(Sample 3#) 

图 3 背散射电子衍射组织照片   Fig.3 The EBSD morphology 
 

(a) (b) (c) 

(f) (d) (e) 

(i) (g) (h) 

(b) (c) (a) 
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由图 3 可以看出，1#样品的颗粒尺寸较小，约

4 µm，2#和 3#晶粒稍有长大，达到 7 µm左右。2#

和 3#的晶界更为圆滑自然。表明随着烧结的进行，

晶粒长大。 

图 4为 1~3#样品的烧结面反极图。图 4表明，

1#的晶粒取向没有明显择优，2#主要集中于{0001}

和{2-1-10}，3#则更集中于{0001}，表明烧结过程中，

在温度场和压力场的作用下，晶粒的取向趋于择优。 

 

 

(a). 1#样品(Sample 1#); (b). 2#样品(Sample 2#); (c). 3#样品(Sample 3#) 

图 4 烧结面反极图   Fig.4 The inverse pole figures for sintering face 

 

另外，从图 3中可以看出，在部分原始晶粒轮

廓内存在较多平直的大角平行晶界，从走势看，这

类平行的平直晶界起源于母晶粒晶界某处，并向晶

内发展，多数终止于晶内，少量横穿整个晶粒。 

进一步统计分析该界面取向差，如图 5所示，

结果表明该类型晶界多为孪晶界。钌为六方晶系，

孪生系有 94.8°/{10-12}，34.8°/{11-21}，64.3°/{11- 

22}，57°/{10-11}。 

 

 
(a). 1#样品(Sample 1#); (b). 2#样品(Sample 2#); (c). 3#样品(Sample 3#) 

图 5 背散射电子衍射晶界统计分布图   Fig.5 The boundary statistical distribution 

 

表 2 为各孪生晶界的统计长度，可以看出，1#

样品中 94.8°/{10-12}型孪生晶界的长度为 254 µm，

2#为 621 µm，3#则达到 851 µm。其他孪生晶界在各

样品中的长度相当。结合致密度结果，可以推断，

94.8°/{10-12}型孪生是烧结进程的关键机制之一。 

 

 

 

 

 

 

表 2  样品各孪晶界长度统计表 

Tab.2 The twin boundary length of samples             /µm 

样品 94.8°/{10-12} 34.8°/{11-21} 64.3°/{11-22} 57°/{10-11} 

1# 254 183 158 227 

2# 621 182 103 277 

3# 852 107 110 200 

 
 
 
 
 
 

(a) (b) (c) 

(a) (b) (c) 
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2.4 烧结机理讨论 

烧结的驱动力是表面能和界面能的降低，表象

主要是颗粒间接触面的增加，宏观主要是通过粘性

流动改变颗粒间的位向，增加两者的接触面积，降

低整体的自由表面。微观主要是通过原子扩散完成

粘性流动。 

烧结温度较低时或烧结初期，在温度和压力的

作用下，颗粒间互相挤压，扩展接触面，在颗粒的

接触位置的表面往往为负曲率，自由面为正曲率，

而且颗粒间的界面能小于自由表面能。因此，接触

处的化学势低于其他地方，促使原子通过表面扩散

或体扩散不断的迁移，接触的面积由此不断增加，

并形成烧结颈[6]。有研究表明，烧结速度与物质迁

移机构相关，粘性流动机制时，烧结半径的平方与

时间成线性关系，但若蒸发和凝聚机制时，则烧结

半径的三次方与时间成线性关系，体扩散机制为 5

次方，表面扩散 7 次方[5]。本文中烧结温度偏低，

物质传输主要为扩散机制，烧结颈形成较慢。 

随着烧结温度的提高，一方面，原子的震荡及

扩散能力不断增加，驱动离散的孔隙合并、收缩或

球化，进一步降低表面能。烧结颈基本包络颗粒的

结合面。另一方面，空位和缺陷的活跃，在界面能

的驱动下，界面不断迁移，逐渐平直化，甚至当界

面两侧的晶粒尺寸差异较大，则大晶粒会吞并比邻

的小晶粒。或者晶体位向关系恰恰具有择优生长的

条件时，界面消失，晶粒合并(图 5(c)中线框中的两

个正在合并的晶粒，部分界面已消失)，最终晶粒尺

寸增大[7]。同时亦会进一步促进离散孔隙的移动合

并，致密度提高。除此之外，烧结中压力亦会触发

热变形，尤其是颗粒间局部接触点(应力集中位置)，

从而改变晶粒形状和晶体取向，增加颗粒间的接触

面，进一步增加致密化。本文为热等静压烧结，钌

为六方晶系，在压缩力作用下，基面{0001}逐渐择

优平行于压缩面，本文实验结果与此相符，证实了

烧结中存在高温变形。钌的高温变形的微观机制除

了位错攀移、扩散蠕变外，主要为孪生[8]。从图 5

中可以看出，孪晶多为透镜状，且 94.8°/{10-12}为

六方晶系中典型的变形孪生系，因此，可以推断，

孪生变形是钌靶烧结中致密化的关键机制之一，且

随着烧结温度的提高，94.8°/{10-12}孪生变形机制

愈明显。 

烧结后期，在上述机制的作用下，晶粒继续长

大并均匀化，晶界的缺陷减少，结合强度增加。另

外，高温孪生变形会进一步增多，颗粒间的孔隙进

一步收缩或离散化，应力集中现象趋于消失，烧结

进程趋于完成。 

 

3 结论 

 

1) 随烧结温度的提高，钌靶材晶粒尺寸增大，

孔隙度减少，致密度增加，烧结进程加快。 

2) 钌靶的烧结热力学主要是界面能的降低，机

制主要为扩散作用下的烧结颈形成和生长，孔隙的

球化收缩，除此之外，本文发现高温变形也是钌 靶

烧结过程中的重要机制，尤其是孪生变形，而触发

的孪生系多为 94.8°/{10-12}。 

3) 热压烧结中伴随着晶界的迁移，并趋于平直

圆滑，同时晶粒逐渐长大。初期主要是大晶粒吞并

小晶粒以及小晶粒间的合并，后期主要是大晶粒间

的合并。晶体的取向有{0001}晶面平行于压缩面择

优的趋势。 
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