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摘  要：将 87%周向轧制钽板分别加热至 700、800 和 900 ℃进行预回复处理，随后，将所有样品在 1300℃保温

30 min 进行再结晶退火处理。应用 X 射线峰形分析(XLPA)定量计算经不同温度预回复处理后样品 1/4 厚度层的储

存能。此外，利用电子背散射衍射(EBSD)和透射电子显微(TEM)技术表征了预回复和再结晶态样品的微观组织。

结果表明：随着预回复温度的升高，一方面，亚晶数目逐渐增加；另一方面，{111}(111//ND(板法向))和

{100}(100//ND)取向晶粒内部的储存能明显减小，且两者的比值也逐渐降低。因此，再结晶晶粒尺寸不断减小且

晶粒形貌也趋近等轴状。但过高的预回复温度(900 ℃)使后续再结晶组织中出现了较强的{111}织构带，经过 800℃

预回复处理后的再结晶微观组织相对较为均匀，最有利于钽溅射靶材的应用。 
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钽作为一种难熔过渡族稀贵金属，为体心立方

(BCC)晶体结构，具有独特的物理与化学性质，如高

熔点、高硬度、耐腐蚀以及良好的延展性等[1]，因而

被广泛地应用于钽电容和溅射靶材等电子工业领域 

中[2−3]。在半导体集成电路产业中，为保证溅射薄膜的

质量，要求钽靶材平均晶粒尺寸在 100 μm 以下，晶

粒为等轴状且织构随机分布[4]。近年来，有人利用剧

烈变形技术(如等径角挤压，高压扭转)对钽板引入整

体的剪切应变而获得块体细晶组织[5−6]，但此项技术受

到样品尺寸的限制，目前，在工业中并不成熟且应用

较窄[7]。因此，改善现有加工工艺，尤其是轧制技术

及后续的退火制度来优化钽板的变形和再结晶组织和

织构就显得尤为重要。 

在轧制变形时，不同取向的晶粒由于施密特因子

不同造成滑移系开动的难易程度各异，进而导致产生

不同的形变亚结构及储存能[8−9]。早期通过对 BCC 钢

铁材料的研究表明，变形储存能的取向相关性存在以

下规律[10]：E{110}＞E{111}＞E{112}＞E{100}。RAJMOHAN

等[11]和BORBÉLY等[12]分别利用中子衍射和X射线衍

射证实了上述结果。近来，FAN 等[7]采用 X 射线峰形

分析(XLPA)发现单轧钽板中心层{111}和{100}取向

晶粒的储存能比值为 3.1。这种取向相关性导致后续 

退火时不同取向之间再结晶驱动力的差异，最终造成

退火组织的不均匀。 

对于高层错能金属(钽、铝等)，位错容易发生攀

移及交滑移，所以回复阶段释放了大部分的储存能，

甚至高达 70%[13−14]。因此，回复对高层错能金属再结

晶行为影响较大。预回复处理是指加热温度在再结晶

温度以下，它能够在一定程度上释放变形组织内部的

储存能，由此，可以弱化这种取向相关性，缩小不同

取向晶粒之间的储存能差值，所以理论上可以认为，

预回复处理有助于后续获得更为均匀的再结晶微观组

织。本文利用 X 射线峰形分析(XLPA)定量计算 87%

周向轧制钽板在不同温度预回复后的储存能，并利用

电子背散射衍射技术(EBSD)对微观组织进行表征，着

重研究预回复对后续钽板再结晶晶粒尺寸、形貌及晶

体取向的影响，从而为制备出符合工业需求的高纯钽

靶材提供技术指导和理论依据。 
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1  实验 

 

本实验中所用原料为电子束熔炼法(EBM)制备的

钽锭，纯度为 99.95%(质量分数)，具体化学成分见参

考文献[15]。采用上下锻配合左右锻开坯处理后，对

其进行真空退火得到完全再结晶组织。之后，将厚度

为 20 mm 的高纯钽进行 16 道次周向轧制(后一道次轧

向相对于前一道次轧向绕板法向逆时针旋转 135°)，轧

制后的板材最终厚度为 2.6 mm(压下量 87%)。最后，

从轧制钽板上切取长宽为 12 mm×10 mm 的试样(长

边为轧制方向)。 

选用真空管式炉对试样进行退火处理，预回复温

度设定为 700、800 和 900 ℃，选择 10 ℃/min 的升

温速率，退火过程中通入高纯氩气以防止高温氧化。

室温时(20 ℃)将周向轧制 87%的样品放入管式炉中，

待升到预设定的温度后将样品迅速取出并放入冷水中

淬火处理，最后将未经预回复处理以及经不同制度预

回复处理后的样品在 1300 ℃下保温 30 min，得到完

全再结晶组织，具体工艺见图 1。 

利用 EBSD 技术对轧制、预回复及再结晶样品的

微观组织进行了表征，测试在配有 EBSD 探头的

TESCAN MIRA3 场发射扫描电镜上进行。观察面为样

品侧面(TD 面)，检测区域靠近 1/4 厚度区域。用于

EBSD 测试的样品按以下方法进行处理：对样品表面

进行电解抛光处理，抛光液为浓硫酸和氢氟酸的混合

溶液 (其体积比 9:1)，钽和石墨片分别为电解材料的

阳极和阴极，电流控制在 0.1 A/cm2 附近。 

X 射线峰形分析在 Rigaku D/max 2500PC 型衍射

仪上执行，工作电压和电流分别为 40 kV 和 150 mA。

检测面为轧面(ND 面)并靠近样品 1/4 厚度区域。采用

步进扫描记录(200)和(222)晶面衍射峰，步长为 0.01°，

每步停留 1 s，通过 JADE 7.0 将所得衍射峰进行背底

和仪器校正，获得衍射峰宽化数据，在此基础上对不

同取向晶粒的储存能进行了分析。 

利用 TEM 表征轧制及预回复样品的亚结构，检

测面为样品侧面(RD-ND 面)，双喷液为体积比 94:5:1

的甲醇、硫酸和氢氟酸混合液，电解电压为 20kV，温

度为−30 ℃。实验在 JEOL JEM−2100 型透射电镜上 

 

 

图 1  87%周向轧制钽板的预回复及再结晶退火工艺制度图 

Fig. 1  Sketch maps of pre-recovery and recrystallization annealing processes for clock-rolled tantalum plate of 87% thickness 

reduction: (a) Holding at 1300 ℃, without pre-recovery; (b) Pre-recovery at 700 ℃ and holding at 1300 ℃; (c) Pre-recovery at 

800 ℃ and then holding at 1300 ℃; (d) Pre-recovery at 900 ℃ and then holding at 1300 ℃ 
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进行，操作电压为 200 kV。 

 

2  实验结果 

 

图 2(a)所示为周向轧制 87%形变量钽板的微观组

织图，图 2(b)~(d)所示分别为其在室温下随炉升温至

700、800 和 900 ℃后的取向成像图。可以看出，经过

不同温度预回复后的微观组织在微米尺度并没有发生

明显的变化，仍然由{111}和{100}取向纤维组成，同

时晶粒沿轧制方向拉长，而并没有看到明显的再结晶

晶核。可以看出，{111}取向(蓝色)变形晶粒内部存在

大量平行排列的微剪切带(MSB，图中白色虚线标记)，

与 RD 方向大致成 23°夹角，微剪切带趋向于{110}取

向(110//ND)；而{100}取向(红色)晶粒内部未出现微剪

切带。{111}取向变形晶粒内部的微剪切带是由于{111}

晶粒的严重变形而导致，而{100}晶粒变形相对较难，

未出现这种局部的严重变形组织。这主要是由于{100}

取向晶粒具有较低且均匀的施密特因子，不利于单系

滑移的开动[16]。早期 SANDIM 等[17−18]对粗晶钽的

EBSD 表征发现{100}取向的晶粒为稳定取向，在轧制

变形中主要产生小角晶界的等轴位错胞结构。因此，

这种变形行为的取向相关性将导致{111}和{100}变形

晶粒内部显著的储存能差异，这在后续的结果中得到

了证实。 

图 3 所示分别为{111}和{100}取向晶粒内部的相

邻取向差(p−p)分布图，其中数字 1 和 2 分别代表{111}

和{100}取向晶粒。从图 3 中 p−p 曲线可以看出{111}

取向晶粒内部的分裂程度明显要大于{100}的；其次，

对经过不同预回复程度的{111}和{100}晶粒内部取向

差统计发现，未经过和经过 700、800 和 900 ℃预回

复处理后的 {100}晶粒内部的平均取向差分别为

0.274°、0.349°、0.407°和 0.488°；而{111}晶粒内部的

平均取向差分别为 0.703°、0.989°、1.272°和 1.409°，

由于预回复时间有限导致回复程度并不均匀，某些局

部区域依然呈现不规律性。 

图 4 所示分别为轧制态、700、800 和 900 ℃预回

复后的晶界演变图。定义取向差大于 2°、小于 7.5°的 

 

 

图 2  87%变形量周向轧制钽板不同温度预回复后的取向成像图 

Fig. 2  Orientation distribution maps of 87% clock-rolled tantalum plate after pre-recovery at different temperatures: (a) Rolled;   

(b) 700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 
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图 3  {111}和{100}取向晶粒经不同温度预回复后的线扫描相邻点之间的取向差(p−p)分布图 

Fig. 3  Misorientation profiles of point-to-point (p−p) of different orientation grains along scanning lines after pre-recovery at 

different temperatures: (a) Rolled; (b) 700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 

 
图 4  不同温度预回复后的晶界演变图 

Fig. 4  Grain-boundary evolutions maps of specimens after pre-recovery at different temperatures: (a) Rolled; (b) 700 ℃; (c) 

800 ℃; (d) 900 ℃ 
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为亚晶界，用黑色标记；取向差大于 7.5°、小于 15°

的为亚晶粗化，用蓝色标记；取向差大于 15°的是大

角度晶界。其中大角度晶界又分为 4 个等级，如图 4

中颜色标尺所示。随着预回复温度的升高，晶粒内部

的亚晶界明显增多且亚晶粗化程度也越加明显，即蓝

色晶界逐渐增加。同时，随着预回复的进行，小角度

晶界也逐渐向大角度晶界演变且大于 15°的大角度晶

界随着预回复温度的升高也有所增加，如图 4 所示。 

图 5 所示分别为轧制态、700、800 和 900 ℃预回

复后的{111}和{100}晶粒的衬度分布图。由于花样质

量与晶格畸变的数量密切相关，而晶格畸变反应了材

料内部位错和内应力的情况。当材料应变越小时，位

错密度越低，晶格畸变数量越少时，样品的 EBSD 花

样质量越高[16]。即储存能(ES)与花样质量具有反比关

系，利用式(1)可以对不同取向的储存能进行半定量分

析[20]： 
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式中：Qi 为扫描位置 i 取向的花样质量；Qmax 和 Qmin

分别为扫描区域内花样质量的最大值和最小值，计算

结果见表 1。 

图 6(a)和(b)所示分别为在不同温度预回复下钽板

{200}和{222}晶面的 XRD 谱。700 和 800 ℃预回复

后的{200}和{222}衍射峰都向右发生了一定程度的偏

移，其中 700 ℃预回复下的{200}衍射峰向右偏移的

最为剧烈，这主要是由钽板中的残余应力所导致的。

近年来，人们通过 X 射线峰形分析(XLPA)定量评估不

同取向晶粒的储存能。例如，RAJMOHAN 等[11]利用

Stibitz 公式估算了冷轧钢中取向相关的储存能(EShkl)： 
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式中：θ 为衍射面对应的布拉格角；Yhkl 和 Vhkl 分别为

沿(hkl)晶向的弹性模量和泊松比；Br 和 Ba 分别为变形

和完全退火样品的 X 射线衍射峰半高宽值。 

类似地，采用上述方法定量计算不同温度(700、

800和 900 ℃)预回复处理后高纯钽中{111}和{100}取

向晶粒的储存能，计算结果如表 2 所示。从表 2 可以

看出，经 900 ℃预回复处理后的{111}和{100}取向晶

粒的储存能最小，分别为 5.717 和 2.846 J/mol，两者

的比值也达到最小值。需要注意的是，XRD 和 EBSD 

 

 

图 5  不同温度预回复后的{111}与{100}取向晶粒的衬度分布图 

Fig. 5  Band contrast distribution maps of {111} and {100} orientation grain after pre-recovery at different temperature: (a) Rolled; 

(b) 700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 
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表 1  通过花样质量评估 87%周向轧制钽板在经过不同预回复温度后的储存能 

Table 1  Orientation-related stored energy by band contrast after 87% clock-rolled tantalum plate at different pre-recovery 

temperatures 

Pre-recovery temperature/℃ Grain orientation(hkl) Qi(gi) Qmax Qmin EShkl/(J∙mol−1) ES(111)/ES(100) 

Rolled 
100 106.5 135.5 20.5 2.522 

1.737 
111 85.5 138.5 17.5 4.380 

700 
100 108.5 137.5 29.5 2.685 

1.438 
111 89.5 128.5 27.5 3.861 

800 
100 104.5 129.5 26.5 2.427 

1.078 
111 100.5 128.5 21.5 2.617 

900 
100 114.5 150.5 39.5 3.243 

1.047 
111 114.5 151.5 42.5 3.394 

       
 

 

 

图 6  不同温度预回复后测定的(200)和(222)衍射峰 

Fig. 6  Fitted (200) and (222) diffraction peaks after 

pre-recovery at different temperatures: (a) {200} plane; (b) 

{222} plane 

 

测得的储存能在数值上存在一些偏差，这主要是由于

XRD 定量的反映宏观储存能，而 EBSD 则半定量的反

映微观储存能的大小(此处“宏观”代表 XRD 检测的整

个样品轧面，“微观”则代表 EBSD 检测的特定区域)。 

图 7 所示分别为轧制态以及 700、800 和 900 ℃

预回复后在 1300 ℃退火 30 min 完全再结晶样品的取

向成像图(OIM)。由图 7 可以发现，未经预回复处理

样品的再结晶晶粒尺寸并不均匀，且{111}取向晶粒尺

寸明显大于{100}取向晶粒，而经过不同温度预回复后

的再结晶晶粒尺寸更加细小、均匀。值得注意的是，

经 900 ℃预回复处理样品完全再结晶后形成了明显

的{111}织构带(织构带是指局部区域相同取向的晶粒

发生了聚集，如图 7(d)中白色椭圆区域，多个{111}

取向晶粒在局部区域聚集，即形成了{111}织构带)。

而经 800 ℃预回复处理后，其晶粒取向及尺寸分布相

对较为均匀。 

图 8 所示为经过不同温度预回复后在 1300 ℃退

火 30min 的晶粒尺寸分布图，图 9 所示为相对应的平

均晶粒尺寸分布图。可以看出，直接在 1300 ℃退火

30 min 后的再结晶晶粒尺寸分布较不均匀，存在较多

的粗大晶粒，100 μm 以上的晶粒所占比例达 3.7%，

而经过不同温度预回复后的晶粒尺寸分布较为均一，

100 μm 以上的晶粒尺寸数目相对较少。进一步统计表

明未经预回复而直接在 1300 ℃退火 30 min 的平均晶

粒尺寸最大，为 42.7 μm，而经 700、800 和 900 ℃预

回复处理后的平均再结晶晶粒尺寸分别为 40.6、37.7

和 35.5 μm。可见，随着预回复温度的升高，再结晶

晶粒尺寸逐渐减小。 

图 10(a)~(d)分别为轧制态，700、800 和 900 ℃

预回复后在 1300 ℃退火 30 min 后的晶粒形状因子分

布图。需要注意的是，由于这些晶粒形貌的不完整，

上图边沿部分并没有纳入统计。进一步统计表明未经

预回复和经 700、800 和 900 ℃预回复处理后平均晶

粒形状因子分别为 2.15、2.02、1.67 和 1.61。当晶粒

形状因子越接近 1 时，晶粒的等轴性越好，因此，未 
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图 7  不同温度预回复后在 1300 ℃退火 30 min 的完全再结晶取向分布图 

Fig. 7  Fully recrystallized orientation distribution maps at 1300 ℃ for 30 min with different pre-recovery temperatures: (a) Rolled; 

(b) 700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 

 

表 2  XLPA 定量计算 87%周向轧制钽板在不同预回复温度后的储存能 

Table 2  Orientation-related stored energy by XLPA after 87% clock-rolled tantalum plate at different pre-recovery temperatures 

Pre-recovery temperature/℃ hkl Yhkl/GPa νhkl Br Ba EShkl/(J∙mol−1) ES222/ES200 

700 
200 145.6 0.368 0.247 0.120 3.803 

2.467 
222 284.4 0.218 0.440 0.116 9.384 

800 
200 145.6 0.368 0.232 0.120 3.216 

2.219 
222 284.4 0.218 0.388 0.116 7.141 

900 
200 145.6 0.368 0.222 0.120 2.846 

2.008 
222 284.4 0.218 0.351 0.116 5.717 

 

经预回复处理和只经 700 ℃预回复处理后的再结晶

晶粒的等轴性较差，而经 800 ℃和 900 ℃预回复后的

晶粒形貌基本呈等轴状。 

图 11(a)和(b)所示分别为 87%周向轧制钽板变形

态及经 800 ℃预回复处理后的显微结构。从图中可以

看出，{111}变形晶粒内部存在大量的微带(MB)及微

剪带(MSB)，和轧制方向大致成 23°夹角，与图 2 基本

吻合。经过 800 ℃预回复后，位错通过滑移和攀移而

发生湮灭，如图 11(b)白色箭头所示，导致位错密度不

断降低，最终形成清晰的亚晶界和形貌规整的亚晶。 
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图 8  不同温度预回复后在 1300 ℃退火 30 min 晶粒尺寸分布图 

Fig. 8  Grain size distribution maps annealed at 1300 ℃ for 30 min with different pre-recovery temperatures: (a) Rolled; (b) 

700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 

 

 

图 9  经过不同温度预回复后在 1300 ℃退火 30 min 后的平

均晶粒尺寸分布图 

Fig. 9  Average grain size profiles annealed at 1300 ℃ for 30 

min with different pre-recovery temperatures 

 

3  讨论 

 

3.1  预回复对纯钽形核机制的影响 

亚晶形核和大角度晶界迁移形核机制是退火过程

中主要发生的两种形核机制。低温退火时，大角度晶

界不容易开动，此时亚晶形核机制发挥着主要作用。

亚晶形核又可以分成亚晶界迁移形核和亚晶合并形

核，亚晶界迁移形核是通过某些局部密度很高的亚晶

界的迁移、吞并相邻的变形基体而成为再结晶晶核，

而亚晶合并形核主要是指相邻的不同取向的两个亚晶

粒在退火过程中取向逐步偏转，最后趋于一致形成一

个大晶粒的过程。大角度晶界形核主要是通过大角度

晶界的迁移弓出形成新的无畸变的晶粒，高温时，大

角度晶界运动速度快，迅速吞并形变亚结构而形成新

晶粒。早期通过 DSC 测试发现 87%周向轧制钽板的回

复温度在 900 ℃以下[13]。图 2 中并没有出现再结晶晶

核，仍然由长条的形变组织构成，可见 900℃尚未达

到再结晶温度，依然处于回复状态。通过线扫描发现

晶粒内部平均取向差角随着预回复温度的升高而增

大，这主要是随着退火温度升高，位错运动迁移的能

力不断提高并且亚晶通过各种作用合并、长大，导致

亚晶界位相差的增大，最终构成大角度晶界。即图 5

中蓝色晶界(7.5°~15°)随着预回复温度的升高而逐渐

增加，同时大角度晶界(＞15°)的比例也在一定程度上 
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图 10  不同预回复温度后在 1300 ℃退火 30 min 晶粒形状因子分布图 

Fig. 10  Maps of aspect ratio of grain annealed at 1300℃ for 30 min with different pre-recovery temperatures: (a) Rolled; (b) 

700 ℃; (c) 800 ℃; (d) 900 ℃ 

 

 

图 11  87%周向轧制钽板(a)变形态及(b)经 800 ℃预回复处理后的显微结构 

Fig. 11  Microstructures of 87% clock rolled tantalum plate: (a) Deformed; (b) After pre-recovery at 800 ℃ 
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有所提高。预回复过程中一方面位错通过滑移和攀移

生成了亚晶(见图 11(b))，进而导致后续再结晶由亚晶

形核机制主导；另一方面，{111}和{100}取向晶粒的

储存能差异也逐渐减小，使得后续的再结晶晶粒尺寸

均匀性较好。然而，不经预回复处理时，大角度晶界形

核机制发挥主要作用。后续晶核的生成速度与周围变形

基体的取向密切相关，晶核向具有高储存能的{111}变

形晶粒内生长较快，而向{100}变形晶粒内生长较慢，

因而导致最终再结晶晶粒的均匀性及等轴性较差。 

 

3.2  预回复对储存能的影响 

回复过程中点缺陷不断减少，位错通过滑移和攀

移发生湮灭及重组。回复和再结晶的驱动力是形变金

属内部储存能的释放。对铜、铁等金属研究发现，退

火时，储存能的释放主要由再结晶完成，而钽的层错

能较高(220 mJ/m2)[21]，其扩展位错宽度小，位错容易

进行攀移，因此回复释放出绝大多数的储存能[1, 22]。

DENG 等[13]对 87%形变钽板的 DSC 曲线计算发现，

其回复过程中释放的储存能占了总量的 70%。通过对

比不同回复程度下{111}和{100}取向晶粒的花样质量

分布图，发现随着预回复温度的升高，两者储存能的

比值逐渐减小。这主要是回复阶段所释放的储存能与

晶体取向密切相关，早期通过对体心立方结构的低碳

钢研究发现，储存能较大的区域在回复阶段将以较快

的速度释放储存能[23−24]。SRINIVASAN 等[25]发现{111}

和{100}取向单晶铌经历充分回复后，它们之间的硬度

差由回复前的 40%缩小到 20%，而硬度值与储存能具

有正比关系。因此，随着回复的进行，{111}取向晶粒

必然比{100}取向晶粒释放出更多的储存能，从而导致

两者的储存能逐渐接近。结合表 2 中 X 射线峰形分析

可看出，随着预回复温度的升高，一方面，晶粒内部

的储存能得到不断的释放；另一方面，{111}和{100}

取向晶粒之间储存能的差别也逐渐减小。 

 

3.3  预回复对再结晶晶粒尺寸及形貌的影响 

3.3.1  预回复对晶粒尺寸的影响 

低温退火时，亚晶形核扮演着主要作用。随着预

回复温度的升高，亚晶粒数目逐渐增加并且先形成的

亚晶继续长大成为有效晶核。经预回复处理后的形变

钽板释放出大量的储存能，{111}与{100}变形晶粒内

的储存能差异显著减小，当后续在 1300 ℃退火时，

晶核向周围形变基体生长的速度也较为均匀，使得最

终的再结晶晶粒尺寸也更为均匀。同时，储存能的释

放使得晶粒长大的驱动力逐渐减小，这有效地降低了

晶粒的长大速率，导致再结晶晶粒尺寸随着预回复温

度的升高而逐渐减小。而未经预回复处理的形变钽板

内部储存能含量高，大角度晶界有足够的动力产生迁

移。由于退火温度高，大角度晶界迁移速度较快，晶

粒生长较快，进而形成尺寸较大的晶粒。值得注意的

是，900 ℃预回复温度相对较高且时间较长，{111}

基体内部中形成了大量的{111}亚晶，所以在高温退火

时容易形成{111}晶粒的聚集，即{111}织构带，如图

7(d)所示。 

3.3.2  预回复对晶粒形貌的影响 

形状因子定义为能够最好拟合某晶粒形貌的椭圆

长轴与短轴之比；当晶粒形状越等轴，其相应的形状

因子越接近于 1。实验和模拟结果均表明[26−27]，如果

两相邻两晶粒的储存能差别较大时，其晶界处的晶核

容易长成长条状。FAN 等[28]近来研究发现，形变钽板

在长时间的低温退火后有利于等轴晶粒的形成。从图

2 中可以看出，周轧 87%钽板{111}和{100}取向晶粒

交替分布，而储存能具有明显的取向相关性，预回复

有效地降低了这两者取向之间的储存能差，使得储存

能分布更加均匀，因此再结晶晶粒更趋近于等轴状。

同时，前期预回复处理引入的亚晶对后续等轴状晶粒

的生成也有一定的作用。 

 

4  结论 

 

1) 周向轧制 87%钽板中{111}取向变形晶粒内部

存在较多的微剪切带，而{100}晶粒内部并未出现这种

局部的严重变形组织。这种变形行为的取向相关性导

致{111}和{100}变形晶粒内部显著的储存能差异。 

2) 经预回复处理后，形变基体内生成了大量的亚

晶，进而导致后续的再结晶由亚晶形核机制主导，这

有利于最终再结晶晶粒尺寸更为均匀。 

3) X 射线峰形分析及 EBSD 花样衬度图结果表

明，{111}与{100}取向晶粒内部的储存能差异随着预

回复温度的升高明显减小，这有效地降低了后续晶粒

长大驱动力，同时由于回复有助于亚晶的生成，随着

预回复温度的升高，亚晶数目逐渐增加，因此，再结

晶晶粒尺寸逐渐减小。 

4) 经过 800 ℃预回复处理后的再结晶晶粒较为

均匀且无明显的{111}织构带的生成，同时晶粒形貌也

较为均衡，主要呈等轴状。 
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Stored energy evolution of high-purity tantalum during annealing 
and its effect on recrystallization behavior 

 

ZHU Jia-lin1, MAO Yu-cheng2, LIU Shi-feng1, LIU Ya-hui1, LIN Nan1, DENG Chao1, 3 
 

(1. College of Materials Science and Engineering, Chongqing University, Chongqing 400044, China; 

2. School of Instrument Science and Opto-electronics, Beihang University, Beijing 100191, China; 

3. Electron Microscopy Center of Chongqing University, Chongqing University, Chongqing 400044, China) 

 

Abstract: High-purity tantalum plates were clock rolled to 87% reduction in thickness. Then, the samples were heated up 

to 700, 800 and 900 ℃ in the furnace, respectively, and were all annealed at 1300 ℃ for 30 min to get the 

recrystallization microstructure. X-ray line profile analysis (XLPA) was adopted to quantify the bulk stored energy of a 

quarter of the thickness of tantalum plates at different pre-recovery temperatures, combing with the electron 

back-scattered diffraction (EBSD) and transmission electron microscopy (TEM) to characterize the pre-recovery and 

recrystallization microstructure. The results show that the number of subgrains increases gradually with the increase of 

pre-recovery temperature and the stored energy gap of {111} ([111]//ND, ND is normal direction) and {100} ([100]//ND) 

orientation grain decreased obviously, which effectively reduces the subsequent driving force of recrystallization. 

Therefore, the recrystallization grain size gradually decreases and the grain morphology is close to be equiaxed. However, 

the high pre-recovery temperature (900 ℃) leads to a strong {111} texture bands in recrystallization microstructure, 

while the recrystallization microstructure is relatively uniform through pre-recovering of 800 ℃, which is beneficial to 

the application of tantalum sputtering target. 

Key words: high-purity tantalum; clock rolled; pre-recovery temperature; stored energy; microstructure 
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