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温度对化学气相沉积钨组织与表面形貌的影响 

马  捷，魏建忠，王从曾，范爱玲 
（北京工业大学 材料科学与工程学院 功能材料教育部重点实验室，北京 100124） 

摘  要：以 WF6 和 H2 为原料，采用化学气相沉积法在纯铜基体上沉积出难熔金属钨涂层。分析研究了不同沉积温度

（500 ℃, 600 ℃, 700 ℃）沉积层显微组织、表面形貌、表面粗糙度及相关机制。试验分析表明：随沉积温度升高，沉

积速率加快，涂层组织柱状晶生长取向趋于杂乱；沉积层表面形貌发生明显改变，表面粗糙度显著增加。杂质颗粒对

沉积组织有显著的影响，造成沉积表面粗糙度显著增加。 
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The Effect of Temperature on Microstructure and Surface Topography of Tungsten               

Prepared via Chemical Vapor Deposition Approach 
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Abstract: Tungsten coating is prepared successfully on pure copper substrate by chemical vapor deposition using the 

mixture of WF6 and H2. The microstructure, surface appearance, surface roughness and correlation mechanism of 

different deposition temperatures with 500 ℃, 600 ℃, 700 ℃ respectively have been analyzed, and the results show that 

with the increase of deposition temperature, the deposition speed accelerates, the columnar grain microstructure growth 

tends to disorder, surface appearance undergoes significant changes, and surface roughness also increases on a marked 

basis. Impurity particles have a significant impact on deposition microstructure, resulting in the marked increase in 

surface roughness. 
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0  引  言 

难熔金属钨具有高硬度、高弹性模量（390～410 

Gpa），具有优异的导电性能、良好的导热性和比
较稳定的化学性能。钨及其制品，以其独特的性能
已广泛应用于宇航、核电、兵器、化工、电子电器、
电光源、电真空、冶金、仪器仪表、耐火纤维及机
械制造等行业[1-2]。 

由于钨熔点高(3410℃)，密度高达19.26 g/cm3，
耐磨性好，脆性大，熔炼及加工困难[3]。目前所用
的钨制品方法多采用粉末冶金的办法。但粉末冶金
所得钨制品组织不致密，易产生针孔。而且粉末冶 
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金的办法受到产品尺寸和形状的限制，无法制备薄
壁、复杂形状的钨制品。化学气相沉积（CVD）技
术是制备纯钨制品的重要方法[4]。20世纪80年代末，
国外已有采用CVD技术制备高致密度、纯度金属钨
制品的研究报告[5]，但在应用方面的研究较少[6]。
近年来，国内开展了CVD制备钨涂层工艺、组织、
结构及性能方面的研究[7-8]，但是钨制品产业化研究
处于起步阶段。开展化学气相沉积钨涂层组织、表
面形貌及性质等方面的研究，对于沉积制备高质量
钨涂层及异型制品具有非常重大的实用价值。 

1  试  验 

试验在自制的设备中进行，该设备的组成及工 
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作原理如图1所示。原料气体为高纯H2（99.99 %）
和高纯WF6（99.99 %）。 

试验时，先将反应室中的模具加热到沉积温
度， 并将WF6经加热器加热到沸点以上气化后通入
反应室，同时按比例通入H2进行化学气相沉积，通
过化学反应[9-11]： 

       WF6+3H2→W+6HF             （1） 

在纯铜基体上获得一定厚度钨沉积层。H2、WF6

气体流量由针阀及流量计来控制。以热电偶测量和
调控反应室温度。沉积温度范围为400 ℃～900 ℃。
反 应 气 体 通 入 成 分 比 例 范 围 为 :WF6(g/min): 

H2(L/min)=1:1~1:4。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 
图 1 试验设备示意图 

Fig.1 Sketch of experiment equipment 

2  试验结果及讨论 

2.1  化学气相沉积钨层组织与表面形貌 

图2所示为在不同沉积温度下（(a)500 ℃，
(b)600 ℃，(c)700 ℃）CVD法制备获得膜层显微
组织，对应不同沉积温度获得的钨涂层沉积表面
的SEM形貌如图3所示。 

从不同沉积温度下获得沉积层显微组织金相
照片可以看出，在较低的沉积温度（500 ℃），沉
积层的组织呈细小柱状晶，如图2(a)。在此条件沉
积，由于沉积温度较低，化学反应还原生成钨原子
速度慢。还原生成钨原子基本可以通过沿沉积生长
界面扩散排列到沉积层生长界面平衡位置，沉积生
长过程中W原子沿密排晶体原子面生长特征明显，
沉积层表面呈不规则四面体（如图3(a)）。当沉积
温度升高到600 ℃，化学反应还原生成钨原子速度
加快。一些沉积生长过程中的偶然快速生长晶粒获
得横向生长空间，进而横向生长使沉积层柱状晶组
织粗化（如图2(b)）。在此沉积条件下，温度升高
使还原生成钨原子速度加快的同时，也使得钨原子
沿沉积生长界面扩散速度加快。沉积过程中W原子
沿密排面生长特征最为明显，如图3(b)。当沉积温
度达到700 ℃时，化学反应还原生成钨原子速度已 

 

 

 

 

 

 

 
 

图 2 不同沉积温度 CVD 钨显微组织 
Fig.2 Microstructures of CVD tungsten at different deposition temperatures 

 

 

 

 

 

 

   

 
 
 

图 3 不同沉积温度 CVD 钨表面 ESEM 形貌 
Fig.3 Surface ESEM topography of CVD tungsten at different deposition temperatures 
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经非常快，沉积生长界面大量还原生成的钨原子开
始重新形核以及进一步生长。这一过程的存在使得
沉积层组织形态发生明显变化。一方面重新形核过
程使得沉积层组织晶粒明显细化，另一方面重新形
核过程使得沉积层组织柱状晶生长方向趋于杂乱
（如图2(c)）。此时沉积层生长表面呈胞状凸起，
并可以明显观察到在凸起表面再次形核生长的小
凸起。沉积温度增加到800 ℃，还原生成原子再次
形核过程更加明显，沉积层显微组织已失去柱状晶
生长特征，组织形态杂乱，晶粒大小不均匀。不同
温度获得沉积涂层进行XRD分析结果（图4）显示，
随沉积温度升高，沉积层生长择优取向降低，与沉
积层显微组织变化规律相同。 

2.2  沉积层组织对于膜层表面平整度的影响 

不同沉积温度下，获得的钨沉积层表面的彩色
3D（三维）形貌如图 5 所示。试验结果表明，伴随
沉积温度提高，沉积表面不平整度增加。沉积温度
从 600 ℃提高到 700 ℃时，沉积表面的不平整度明
显恶化。 

表面粗糙度主要取决于沉积层组织与膜层生
长表面形貌。当沉积过程主要以密排原子面界面生
长时，沉积生长界面较为稳定，膜层表面具有最好
的平整度。此时沉积层显微组织呈排列整齐的柱状 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4 钨的 X 射线衍射图 

Fig.4 The XRD pattern of tungsten 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5 不同沉积温度 CVD 钨表面 3D 形貌 (a) 500℃ (b) 600 ℃ (b) 700 ℃ 

Fig.5 3D topography of CVD tungsten surface at different deposition temperatures 

晶，如图6所示。温度升高造成还原生成钨原子在
沉积生长界面再次形核及后续生长过程，改变了沉
积生长界面及沉积层沉积显微组织，并导致最终沉
积表面不平整度增加。这一过程从试验结果图7中
可以直观看出。因此，要获得良好的沉积制品表面
光洁平整度，沉积工艺温度应该控制在600 ℃以下。 

2.3  杂质颗粒对沉积层组织及表面形貌的影响 

金相检验发现，不同沉积温度、气体配比获得
的钨涂层截面少数区域都发现有微量外来杂质颗
粒，杂质颗粒对CVD钨显微组织及表面形貌有显著 

的影响。当沉积基体表面存在杂质颗粒时，由于其 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6 500 ℃沉积 CVD 钨截面形貌及组织 
Fig.6 CVD W microstructure on the section at deposition 
temperature of 500 ℃ 
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改变该部位反应气体流动状态，使得该部位具有更
快的生长速度，进而获得横向生长空间，并且这种
优势在沉积过程中被继续放大。 

存在杂质颗粒处，沉积层组织柱状晶呈放射
状，如图8(a)、8(b)所示。其最终造成沉积表面产
生明显凸起，如图8(c)。严重影响沉积制品表面
质量和制品组织均匀性。杂质颗粒尺寸越大，影
响越显著。 

 

 

 

 

 

 

 

图 7 700℃沉积 CVD 钨截面形貌(a)及组织(b) 
Fig.7 CVD W section topography (a) and microstructure (b) 
at 700℃ 

 

 

 

 

 

 

 

图 8 杂质颗粒对沉积层组织和表面光洁平整度的影响 (a) 小杂质颗粒的影响 (b) 大杂质颗粒的影响 (c) 钨管截面形貌 

Fig.8 Influence of different impurity grains on surface roughness and microstructure of deposition layers (a) influence of 

smaller particles (b) influence of bigger particles (c) section topography of W tube  

3  结  论 

（1）工艺温度显著影响钨沉积层显微组织及沉
积表面形貌。随沉积温度升高，沉积层显微组织由
初始阶段晶粒粗化进而沉积层柱状晶组织生长方
向趋于杂乱。 

（2）钨管沉积表面形貌与膜层生长方式、膜层
组织密切相关。随沉积温度升高，沉积表面不平整
度明显恶化。为了控制沉积钨制品的表面光洁平整
度，沉积工艺的温度参数应该控制在600 ℃以下。 

（3）存在于沉积生长界面的杂质颗粒造成钨制
品显微组织不均匀，并使沉积表面平整度显著恶
化，沉积过程中要严格加以控制。 
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