
第 卷第 期            中国有色金属学报            年 月25 9                      2015 9  
Volume 25 Number 9                      The Chinese Journal of Nonferrous Metals                      September 2015 

文章编号：1004-0609(2015)09-2435-10 
 

成型压力对冷等静压−烧结法制备 
ITO靶材中孔隙缺陷的影响 
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(中南大学 冶金与环境学院，长沙 410083) 

 
摘  要：孔隙缺陷是影响 ITO靶材密度及其均匀性的主要原因。研究冷等静压−常压烧结法制备 ITO靶材中孔隙
的形成机理及其在成型中的变化过程，分析成型压力(模压和冷等静压)对生坯及靶材孔隙缺陷及相对密度的影响。
结果表明：尽管模压压力远低于冷等静压压力，但模压过程对 ITO生坯中孔隙缺陷的消除具有重要影响；当模压
压力由 4 MPa提高到 20 MPa时，生坯经 200 MPa冷等静压后，孔径在 15~45 μm区间的孔隙率由 1.09%降低为
0.2%。实验所用 ITO颗粒的屈服压力约为 12 MPa。当模压压力小于 12 MPa时，生坯中的 ITO颗粒仅发生压缩
形变；而当其大于 12 MPa时，ITO颗粒破碎，致使生坯致密化，从而消除孔隙缺陷。在模压和冷等静压压力分
别为 24和 250 MPa条件下，ITO生坯相对密度达 59.3%，烧结后 ITO靶材相对密度高达 99.1%。 
关键词：ITO靶材；成型压力；孔隙缺陷；形成机理 
中图分类号：TF12                 文献标志码：A 

 

Effects of forming pressures on pore defects in ITO target  
prepared by cold isostatic pressing-pressureless sintering 
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Abstract: Pore defects are the primary cause that affects the density and uniformity of ITO target. The formation 
mechanism of pores, as well as their evaluation in the forming process, were studied in ITO target preparation by cold 
isostatic pressing-pressureless sintering. The effects of forming pressures in mould and cold isostatic pressing on pore 
defects and relative densities of ITO green body and sintered target were investigated. The results show that even though 
the pressure in mould pressing is much less than those in isostatic pressing, mould pressing has a significant impact on 
the elimination of pore defects. As the pressure in mould pressing increases from 4 MPa to 20 MPa, the porosity of sizes 
between 15−45 μm in the green body decreases from 1.09% to 0.2% after cold isostatic pressing at 200 MPa. The yield 
pressure of ITO granules used in this study is about 12 MPa. When the pressure in mould pressing is lower than 12 MPa, 
ITO granules in the green body only suffer from compressive deformation; while the pressure is larger than 12 MPa, ITO 
granules in green body are crushed in mould pressing, resulting in the densification of ITO green body, therefore 
eliminating the pores. Under pressures of 24 MPa in mould pressing and 250 MPa in isostatic pressing, respectively, the 
relative density of obtained ITO green body reaches 59.3%, and after pressureless sintering, the relative density of the 
obtained ITO target reaches up to 99.1%. 
Key words: ITO target; forming pressure; pore defect; formation mechanism 

                      
 
铟锡氧化物(Indium tin oxide，ITO)靶材是制备

ITO薄膜的关键材料[1−2]，其性能，特别是密度及其均

匀性，显著影响 ITO薄膜的导电和可见光透过性[3−5]，

而孔隙缺陷是决定 ITO靶材密度及其均匀性的主要因 
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素。因此，研究者们广泛开展了高密度 ITO靶材制备
的研究。NADAUD 等[6]研究了 TiO2、ZrO2和 SiO2对

ITO靶材烧结性能的影响，发现添加质量分数小于 1%
的 TiO2，靶材相对密度大于 99%。烧结助剂能促进靶
材烧结致密化，但会引入杂质恶化 ITO薄膜性能。提
高成型压力、强化粉末原料湿法球磨分散、采用纳米

粉末也可提高靶材密度。KIM 等[7]研究了成型压力对

ITO 靶材密度的影响，当成型压力由 25 MPa 增加至
300 MPa时，靶材相对密度由 50%提高至 90%。IWASA
等[8]研究发现，对 ITO 粉末进行机械化学处理，有利
于 ITO靶材的烧结致密化，球磨 120 min能将靶材相
对密度由 75%提升到 91%。KIM等[9−10]研究证实，降

低 ITO 粉末粒度有利于靶材的致密化。黄政仁等[11]

研究了喷雾造粒 SiC粉料成型中的破碎行为，发现喷
雾造粒过程能有效改善 SiC粉料流动性，从而提高压
制性能，而当冷等静压压力大于 200 MPa时，能够破
碎生坯中硬团聚体，有利于提高生坯密度。徐光亮   
等[12]研究表明，当成型压力大于 4.6 GPa时，可获得
密度为 60%的生坯，有利于烧结致密。 
冷等静压−常压烧结法可制备出相对密度(ITO 靶

材理论密度为 7.15 g/cm3)高达 99%的 ITO靶材，满足
当前屏显 ITO 薄膜的制备要求，已成为当前高密度
ITO靶材制备主流工艺[13−15]。但是，随着产业技术的

升级，ITO靶材密度仍有待提高。制备高密度 ITO靶
材的关键在于降低主要源自成型过程的孔隙缺陷。对

ITO靶材成型已有一些研究，但大多集中于工艺优化，
对成型中孔隙的形成机理及其演进规律，仍缺乏深入

研究。本文作者研究了冷等静压−常压烧结法制备 ITO
靶材时，成型过程中孔隙的形成机理及其变化过程，

以及成型压力(模压和冷等静压)对 ITO 生坯和靶材中
孔隙缺陷及相对密度的影响。 
 

1  实验 
 
1.1  实验原料 
实验原料为喷雾干燥法制备的 ITO粉料，其 In2O3

与 SnO2质量比为 9:1，比表面积为 20.05 m2/g，松装
密度为 1.95 g/cm3。 ITO粉料的 SEM、XRD和 XRF
分析结果分别如图 1、图 2和表 1所示。 
由图 1可见，ITO粉料为规则球形颗粒，表面较

光滑，平均粒径约为 60 μm，部分颗粒带有“酒窝”状
缺陷。由图 2可知，实验所用 ITO粉料的物相为立方
晶系方铁锰矿结构 In2O3和四方相结构 SnO2，无其他

杂相存在，结晶度较高。表 1所列为 ITO粉料 XRF 

 

 
图 1  ITO粉料的 SEM像 

Fig. 1  SEM image of ITO granules 
 

 
图 2  ITO粉料的 XRD谱 
Fig. 2  XRD pattern of ITO granules 
 
表 1  ITO粉料的 XRF分析结果 

Table 1  XRF analysis result of ITO granules (mass 

fraction, %) 

Mg Al Ti Ni Cu Zn Sr 

0.0002 0.0003 0.0003 0.0002 0.0002 0.0005 0.0006

Fe Pb Ca Gd As Si Total

0.0006 0.0002 0.0015 0.0004 0.0004 0.0001 0.0055

 
分析结果。由表 1 可知，ITO 粉料中杂质总含量为
0.0055%(质量分数)，满足 ITO靶材制备对原料纯度的
要求。 
 
1.2  样品制备 
采用模压−冷等静压−脱脂−常压烧结工艺制备

ITO靶材。模压：使用直径 42 mm圆柱形钢模，单次
ITO粉料填装量为 25 g，于 Y79型全自动粉末制品液
压机上进行模压，压力为 4~24 MPa，保压时间为     
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1 min；冷等静压：模压生坯真空包装后，于 LDJ−350
型冷等静压机中冷等静压，压力为 100~250 MPa，保
压时间为 30 min；脱脂：将冷等静压生坯于空气气氛
下在 600 ℃保温 48 h，脱除有机物；常压烧结：将脱
脂后生坯于氧气气氛下在 1550 ℃烧结 6 h，制得 ITO
靶材。在实验中，分别对模压、冷等静压和常压烧结

后的 ITO样品取样，观察断面形貌，测定相对密度。 
 
1.3  分析检测 
采用 S4 PIONEER型 X射线荧光光谱仪分析 ITO

粉料的元素组成及其含量；采用 JSM−6360LV 型扫描
电镜观察 ITO粉料、生坯及靶材断面的显微形貌和结
构；采用 Quantachrome PoreMaster−60型全自动压汞

仪测定 ITO 生坯孔径分布；采用 Rigaku-TTRⅢ型 X
射线衍射仪(Cu 靶，Kα=1.5406 Å)表征 ITO 粉料的物
相组成； 采用METTLER TOLEDO PL204型分析天
平，以排水法测定 ITO生坯和靶材密度。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  模压压力对孔隙缺陷的影响 
实验研究了模压成型压力对 ITO颗粒形变、破碎

以及生坯中孔隙缺陷的影响。图 3 所示为不同压力  
下模压生坯断面的 SEM 像。图 4 所示为不同压力下
模压、再经 200 MPa冷等静压后生坯断面的 SEM像。 

 

 

图 3  不同压力下模压生坯断面的 SEM像 

Fig. 3  SEM images of fracture surfaces of green bodies after mould pressing at different pressures: (a) 4 MPa; (b) 8 MPa; (c) 12 

MPa; (d) 16 MPa; (e) 20 MPa; (f) 24 MPa 
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图 4  不同压力下模压再经 200 MPa冷等静压后 ITO生坯断面的 SEM像 

Fig. 4  SEM images of fracture surfaces of ITO green bodies obtained by mould pressing at different pressures and then cold 

isostatic pressing at 200 MPa: (a) 4 MPa; (b) 8 MPa; (c) 12 MPa; (d) 16 MPa; (e) 20 MPa; (f) 24 MPa 

 
由图 3可见，当模压压力为 4 MPa时，生坯中部分 ITO
颗粒仅发生形变而未破碎，颗粒形貌基本未发生改变；

在未破碎 ITO颗粒之间，存在未贴合界面和交联点(见
图 3(a)中黑色孔洞)，模压生坯中孔隙缺陷较多。当模
压压力增大到 12 MPa 后，ITO 颗粒基本破碎，生坯
明显致密化，孔隙缺陷基本消失。由图 4可见，当模
压压力小于 12 MPa时，即使再经 200 MPa冷等静压
处理，生坯中仍可见未破碎 ITO颗粒，虽然颗粒间未
贴合界面已基本消失，“酒窝”状缺陷颗粒所造成的孔

隙尺寸也有所减小，但生坯中仍存在孔隙缺陷。当模

压压力达到或超过 20 MPa、再经 200 MPa冷等静压
后，生坯中未破碎 ITO颗粒完全消失、孔隙缺陷也基

本消失。 
对比模压与冷等静压后生坯断面的 SEM像可知，

模压过程对生坯中孔隙缺陷的去除，特别是对由“酒

窝”状缺陷 ITO颗粒所致孔隙缺陷的去除具有关键作
用。喷雾造粒 ITO粉料流动性好，模压过程中，颗粒
在模具内受到挤压，发生重排，伴随破碎坍塌；破碎

颗粒在压力作用下填充到孔隙中，包括颗粒间未贴合

孔隙、多颗粒交联点孔隙、由带“酒窝”状缺陷 ITO
颗粒破碎后形成的孔隙等。然而，由于在 ITO粉末内
部、以及生坯与模具之间，存在因相对滑动产生的摩

擦，使得生坯内部压力梯度较大，且随模压压力的增

加，生坯内部压力梯度进一步增大，过大的压力梯度
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使生坯的组织均匀性降低。因此，仅通过提高模压压

力，不仅不能完全消除孔隙，同时还会导致新的孔隙

产生[16]。因此，采用单一模压处理难以制备出相对密

度高、均匀性好的 ITO生坯。 
图 5所示为 4 MPa与 20 MPa模压生坯、及其再

经 200 MPa冷等静压后生坯的孔径分布曲线。由图 5
可知，冷等静压生坯中微米级孔隙显著减少，模压压

力对生坯微米级孔隙率具有重大影响，模压压力 20 
MPa与 4 MPa比较，无论在 200 MPa冷等静压处理前
还是处理后，前者所得生坯中微米级孔隙率均远低于

后者的。 
表 2 所列为不同成型压力组合下生坯的孔径分

布。由表 2可知，经 200 MPa冷等静压后，在模压压
力分别为 4 MPa和 20 MPa的生坯中，孔径在 1~15 μm
和 15~45 μm 区间的孔隙率都有所降低，但其幅度差
别较大。20 MPa模压压力下，冷等静压处理前后，孔 

 

 

图 5  4 MPa与 20 MPa模压生坯、及其再经 200 MPa冷等

静压后生坯的孔径微分分布曲线 

Fig. 5  Pore size differential distribution curves of ITO green 

bodies obtained by mould pressing at 4 MPa and 20 MPa 

respectively, as well as by further cold isostatic pressing at  

200 MPa 

表 2  不同模压与冷等静压压力组合下成型后生坯孔径  

分布 

Table 2  Pore size distributions of ITO green bodies obtained 

under different pressure combinations between mould and cold 

isostatic pressing 

Mould 
pressing
pressure/

MPa 

Cold isostatic
pressing 
pressure/ 

MPa 

Pore size distribution/% 

Total  
porosity 

1−15 μm  
zone 

15−45 μm 
zone 

4 − 83.46 1.85 1.97 

4 200 70.93 0.55 1.09 

20 − 70.37 1.39 1.5 

20 200 68.44 0.21 0.2 

24 100 68.58 1.12 1.08 

24 250 65.39 0.23 0.26 

 
径在 15~45 μm区间的孔隙率变化更为明显，这与图 3
和图 4 中对应模压与冷等静压下生坯断面的 SEM 像
所示结果一致，表明模压压力对孔隙的消除起关键作

用，高的模压压力有助于生坯中孔隙缺陷的“坍塌”、

收缩和消除。 
 

2.2  冷等静压压力对孔隙缺陷的影响 
图 6所示为 24 MPa下模压，再分别经过 100、150、

200和 250 MPa冷等静压后生坯断面的 SEM像。由图
6 可见，随着冷等静压压力增大，生坯断面中孔隙数
量明显减少，断面均匀性更好。当冷等静压压力达到

或超过 200 MPa时，生坯断面中几乎见不到较大的孔
隙。 
图 7所示为模压压力 24 MPa，冷等静压力分别为

100和 250 MPa条件下所得生坯的孔径分布曲线。由
图 7可知，250 MPa冷等静压所得生坯，其微米级孔
隙率显著低于 100 MPa冷等静压生坯的。由表 2可知，
在 24 MPa模压后，当冷等静压压力由 100 MPa增加
至 250 MPa时，生坯中孔径在 1~15 μm和 15~45 μm
区间的孔隙率分别由 1.12%和 1.08%降低至 0.23%和
0.26%，这说明增大冷等静压压力有助于生坯中孔隙
的闭合消除。 
图 8所示为在不同模压与冷等静压压力组合下，

生坯中由带“酒窝”状缺陷 ITO颗粒所致孔隙缺陷形
态变化的 SEM像(见图 8中黑色矩形框)。当模压压力
为 4 MPa时，200 MPa冷等静压后带“酒窝”状缺陷
ITO颗粒所致孔隙呈类球形(见图 8(a))；当模压压力提
高到 24 MPa后(见图 8(b)和(c))，带“酒窝”状缺陷的
ITO 颗粒破碎，且随冷等静压压力增大，因其形成的  
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图 6  24MPa模压后再经不同压力下冷等静压所得生坯断面的 SEM像 
Fig. 6  SEM images of fracture surfaces of green bodies obtained by mould pressing at 24 MPa and then by cold isostatic pressing 
at different pressures: (a) 100 MPa; (b) 150 MPa; (c) 200 MPa; (d) 250 MPa 
 

 
图 7  不同冷等静压力下生坯孔径微分分布曲线 
Fig. 7  Pore size differential distribution curves of green 
bodies obtained at different cold isostatic pressures 

孔隙逐渐闭合。对比不同模压与冷等静压压力下孔隙

在生坯中的存在形态可以确定，若带“酒窝”状缺陷

ITO 颗粒在模压处理中未被压碎，其所致类球形孔隙
通过冷等静压也很难破碎和闭合；反之，其所形成的

孔隙在冷等静压中随着压力的增大会逐渐闭合。究其

原因在于，冷等静压中 ITO生坯均匀受力收缩，未破
碎 ITO颗粒间各方向摩擦力几乎一致，使得颗粒间不
会发生类似于模压中的滑动、颗粒重排与相互填充，

导致这类孔隙在冷等静压中仅发生相对收缩，而几乎

完整地保留在生坯中。 
 
2.3  成型压力对生坯和靶材致密化的影响 
图 9 所示为不同压力下模压生坯和其再经 200 

MPa冷等静压生坯的相对密度及密度变化梯度。由图
9可见，模压压力由 4 MPa增加至 24 MPa，模压生坯
相对密度由 46.6%增加至 52.9%，经 200 MPa等静压，
对应生坯的相对密度分别增加至 56.5%和 58.6%。模
压与冷等静压生坯相对密度随模压压力变化趋势相

同，均随模压压力的增大同步增加。尤为明显的是，

模压压力越大，其生坯经冷等静压后密度也越大。以

上结果表明，虽然冷等静压压力远高于模压压力，但

其并不能取代模压过程。 
以生坯相对密度变化曲线中相邻两个点的斜率近
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似代替生坯相对密度变化梯度，以此判断生坯密度随

模压压力增大而变化的快慢程度。由图 9可见，模压
和冷等静压生坯的密度变化梯度曲线均呈“U”形，
由此可以推断，模压中颗粒的屈服压力[17−18]为 12 MPa
左右。这是因为当模压压力小于 12 MPa 时，ITO 颗
粒在压力驱动下仅发生重排、形变，由于球形粉末良

好的流动性，使得生坯密度迅速提高，在此阶段，颗

粒重排和形变在生坯致密化过程中起主要作用(见图
3(b))，生坯中颗粒间孔隙已大量消失，但由于模压压 

 

 
图 8  不同模压与冷等静压压力组合处理后生坯中由带“酒
窝”状缺陷 ITO颗粒所致孔隙缺陷形态变化 SEM像 
Fig. 8  SEM images on morphological evaluation of porosity 
defect resulted by dimpled ITO granule under different 
combination treatment between mould and isostatic pressing 
pressures: (a) Mould pressing at 4 MPa and isostatic pressing at 
200 MPa; (b) Mould pressing at 24 MPa and isostatic pressing 
at 100 MPa; (c) Mould pressing at 24 MPa and isostatic 
pressing at 200 MPa 

 

 
图 9  模压压力对模压生坯及再经 200 MPa冷等静压生坯相

对密度和密度梯度的影响 

Fig. 9  Effects of mould pressing pressures on relative 

densities and density gradients of green bodies obtained by 

mould pressing or by mould pressing plus cold isostatic 

pressing at 200 MPa 

 
力小于颗粒的屈服压力，生坯中颗粒未破碎，单个颗

粒存在仍清晰可见；当模压压力达到 20 MPa 时，模
压压力已高于颗粒的屈服压力，颗粒破碎成为生坯致

密化的主要原因，大部分颗粒已经破碎坍塌，破碎形

成的小粒子填充到生坯孔隙处，生坯密度进一步提高

(见图 3(e)和 3(f))；当模压压力为 20 MPa时所得生坯，
其微米级孔隙率远低于模压压力为 4 MPa 时生坯的
(见图 5)，这再次证实了模压压力对孔隙缺陷消除的作
用。随着模压压力的增大，孔隙发生破碎、填充现象，

使得孔径减小。模压过程中，存在两种不同的致密机

理，使得生坯密度变化梯度先减小再增大。

SHINOHARA等[19]研究表明，粉料颗粒破碎有利于生

坯中孔隙消除和生坯密度的提高。 
图 10所示为 24 MPa模压后再经冷等静压所得生

坯相对密度与冷等静压压力的关系。由图 10可见，当
冷等静压压力从 100 MPa增加至 250 MPa时，生坯相
对密度变化较小，仅由 57.9%增加至 59.3%。结合图
3~8中孔隙缺陷的演变可以确定，在 ITO生坯致密化
过程中，生坯中由“酒窝”状缺陷颗粒所致孔隙缺陷

的消除有两个过程：第一步，模压中颗粒破碎崩塌，

部分颗粒碎片填充到孔隙处；第二步，崩塌的孔隙在

冷等静压作用下收缩闭合。这类孔隙若在模压中未能

破碎消除，经冷等静压后依然会保留下来，仅尺寸有

所减小。 
图 11 所示为不同模压与冷等静压压力组合下成

型后烧结靶材断面的 SEM像。由图 11可以看出，当
模压压力小于 20 MPa，或者冷等静压小于 200 MPa 
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时，靶材中都明显存在较多孔隙。 

 

表 3 所列为不同模压与冷等静压压力组合下成
型后烧结靶材的相对密度。24 MPa 模压后再经 250 
MPa冷等静压处理，烧结靶材的相对密度可达 99.1%。
此外，在烧结过程中生坯中较小的微孔(＜1 μm)会逐
渐消失，而由图 3~8中所示的生坯孔隙的变化趋势可
以确定，由“酒窝”状缺陷 ITO 颗粒所致大尺寸孔
隙，若在压制过程中未破碎闭合，最终会保留在烧结

后的靶材中。这些孔隙的尺寸在 10 μm左右，而靶材
晶粒粒度通常仅为 5~10 μm，因而烧结无法使其完全
闭合[20−21]。 

图 10  24 MPa下模压再经不同压力下冷等静压所得生坯的
相对密度 
Fig. 10  Relative densities of green bodies obtained by mould 
pressing at 24 MPa and then by cold isostatic pressing at 
different pressures 

SHINOHARA 等[22]和 ABE 等[23]分别研究表明，

烧结体中部分缺陷，源自于粉料颗粒“酒窝”状缺陷 
 

 
图 11  不同模压与冷等静压压力组合下成型后烧结靶材断面的 SEM像 
Fig. 11  SEM images of fracture surfaces of sintered ITO targets under different pressure combinations between mould pressing and 
cold isostatic pressing: (a) Mould pressing at 8 MPa and isostatic pressing at 200 MPa; (b) Mould pressing at 16 MPa and isostatic 
pressing at 200 MPa; (c) Mould pressing at 24 MPa and isostatic pressing at 100 MPa; (d) Mould pressing at 24 MPa and isostatic 
pressing at 150 MPa; (e) Mould pressing at 24 MPa and isostatic pressing at 200 MPa; (f) Mould pressing at 24 MPa and isostatic 
pressing at 250 MPa 
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表 3  不同模压与冷等静压压力组合下成型后烧结靶材的

相对密度 

Table 3  Relative densities of sintered ITO targets under 

different pressure combinations between mould pressing and 

cold isostatic pressing 

Mould pressing 
pressure/MPa 

Cold isostatic pressing 
pressure /MPa 

Relative 
density/% 

8 200 98.2 

16 200 98.5 

24 100 98.4 

24 150 98.6 

24 200 98.9 

24 250 99.1 

 
和空心缺陷所致、保留在生坯中的孔隙缺陷。因此，

提高成型压力特别是模压压力，有助于消除生坯中的

孔隙缺陷，从而提高 ITO靶材的密度。 
 

3  结论 
 

1) 在模压过程中，ITO粉料在压力作用下发生颗
粒重排、形变、破碎和颗粒碎片对孔隙的填充。当模

压压力较小、颗粒未大量破碎时，生坯内存在 3种孔
隙缺陷，分别为两颗粒间未贴合孔隙、多颗粒交联处

孔隙和由带“酒窝”状缺陷颗粒所形成的孔隙。 
2) 实验所用 ITO 粉末颗粒的屈服压力约为 12 

MPa。当模压压力超过 ITO粉料颗粒屈服压力后，颗
粒发生破碎，碎片向孔隙缺陷处填充。当模压压力由

4 MPa提高到 20 MPa时，生坯中孔径在 15~45 μm区
间的孔隙率由 1.97%降低为 1.5%，再经 200 MPa冷等
静压处理后，生坯中孔径在 15~45 μm 区间的孔隙率
分别降低至 1.09%和 0.2%。模压压力对消除孔隙缺陷，
特别是由“酒窝”状缺陷颗粒所致尺度较大的孔隙缺

陷，具有关键作用。 
3) 24 MPa模压生坯，再分别在 100 MPa和 250 

MPa冷等静压处理，生坯中孔径在 1~15 μm和 15~45 
μm区间的孔隙率分别由 1.12%和 1.08%降低至 0.23%
和 0.26%，冷等静压处理可使模压生坯中孔隙缺陷闭
合，进一步提高生坯密度。 

4) 实验所用 ITO粉料经 24 MPa模压处理后，生
坯相对密度为 52.9%，再经 250 MPa冷等静压处理，
生坯相对密度提升至 59.3%，烧结后靶材相对密度高
达 99.1%。 
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