
第 20 卷第 12 期                      中国有色金属学报                      2010 年 12 月 
Vol.20 No.12                           The Chinese Journal of Nonferrous Metals                          Dec. 2010 

文章编号：1004-0609(2010)12-2387-07 
 

放电等离子烧结法制备涂层导体用 Ni 合金复合长带 
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摘  要：采用放电等离子烧结技术(SPS)制备出表层为 Ni-5%W(摩尔分数)合金、芯层为 Ni-12%W(摩尔分数)合金

的复合坯锭，经热轧和冷轧后获得长度为 10 m 的复合基带。结果表明：冷轧基带界面连接性良好，能够满足大

变形量冷轧工艺的要求。对复合基带的厚度及织构均匀性分析表明，在全长度范围内基带的厚度为(75±3) µm，

其外层立方织构含量均在 97%(＜10°)以上，与商业化 Ni5W 基带水平相当。同时，对其力学性能与磁性能进行分

析，结果表明复合长带的屈服强度为 240 MPa，饱和磁化强度仅为 Ni5W 基带的 40%。采用复合坯锭路线在规模

化生产高性能复合基带方面具有一定的应用潜力。 
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Abstract: A tri-layer composite ingot with Ni-5%W (mole fraction) alloy as the outer layer coupled with Ni-12%W 

(mole fraction) alloy as the inner layer was fabricated by sparking plasma sintering method. A 10 m length composite tape 

was prepared by traditional hot rolling and cold rolling process. The results show that the connectivity between the outer 

layer and inner layer of the composite tape is good enough during the heavy cold rolling process. The evaluation of the 

uniformity for both the thickness and texture in the whole tape shows that the thickness of the obtained composite tape is 

(75±3) µm and the cube texture is about 97%(＜10°), which is the same as the level of the commercial Ni5W tape. The 

analyses of mechanical and magnetic properties indicate that the yield stress of the composite substrate is 240 MPa and 

the saturation magnetization is only 40% of that of the commercial Ni5W tape. Consequently, the preparation route of 

composite ingot solution has a potential application to manufacture the long-scale composite substrate used for coated 

conductors. 
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压延辅助双轴织构(RABiTS)技术被公认为是一

种廉价快速的制备高性能涂层超导带材的工艺[1]。在

该技术路线中，作为涂层超导体多层结构中重要组成

部分的织构金属合金基带起着支撑、外延生长过渡层

和超导薄膜以及承载部分电流的重要作用。在众多金

属基带材料中，Ni-W 合金由于具有较低的成本、良好

的抗氧化性和易形成锐利立方织构等众多优点而得到

人们广泛的关注[2]。目前，世界上已有多家公司可以

生产并出售长度达百米级的具有锐利立方织构的

Ni-5%W(摩尔分数)(Ni5W)合金基带[3]。但是，在实际

应用过程中，Ni5W 合金基带的力学强度还有待进一

步提高，且在 77 K 下(超导材料的工作温区)，其仍然 
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具有铁磁性(居里温度 335 K)，这些缺点极大地限制了

进一步提高超导材料工程电流密度以及降低其交流损

耗的要求。研究人员为了克服上述 Ni5W 基带的缺点，

增加基带中 W 的含量，尽管合金基带的力学性能和磁

性能得到明显的改善，但是基带表面立方织构的含量

却大幅降低[4−5]。 
为了克服上述 Ni5W 基带的本征缺点，开发并制

备具有“三明治”结构的复合基带是一种有效的解决手

段。所谓复合基带即采用易形成立方织构的合金材料

作为基带的外层材料来获得锐利的立方织构，同时采

用具有高强度、无(低)磁性的合金材料作为芯层材料

从而提高基带整体的力学强度并降低磁性能。迄今为

止，一些研究小组采用粉末套管法、共轧制法以及复

合坯锭法制备出外层具有高立方织构、基带整体具有

高屈服强度以及低磁性能的 Ni 基合金复合基带，如

Ni-4.5%Mn/Ni-1.5%Cr[6]，Ni-4.5%W/Ni-15%Cr[7], Ni- 
5%W/Ni-9%W[8−9], Ni-5%W/Ni-12%W[10−11]等 Ni 合金

复合基带。研究表明，粉末套管法确实能很大程度提

高基带整体的力学强度，但是由于加工过程中的热轧

或热挤导致表面织构有所降低。共轧制方法是将已成

的带材经过适当的轧制方法轧制成一体，其共轧制温

度的选择对带材层间结合力和表面织构影响较大。复

合坯锭法采用逐层放置材料的方法[10]，通过烧结或者

焊接的工艺使材料层间结合良好，避免了在随后的轧

制中的热加工工艺，简化了粉末套管法和共轧制法中

较为复杂的形变工艺，有利于获得高质量的织构基  
带[12]。但是对于复合基带的研究，目前大多数研究人

员都集中在提高其性能方面，而由于其特殊的制备技

术，目前对其长带制备的研究还较少。 
本文作者对复合坯锭法制备合金复合长带进行了

初步探索，采用放电等离子技术制备具有一定尺度的

复 合 坯 锭 ， 经 冷 轧 后 获 得 长 度 为 10 m 的

Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合长带。对复合坯锭及冷轧复

合基带的层间连接性进行分析，并对基带全长范围内

厚度及织构均匀性进行了表征。 
 

1  实验 

 
本研究中复合坯锭的制备采用粉末冶金路线。首

先将纯度为 99.9%的 Ni 粉和 W 粉，按照摩尔比为

88:12 配制复合基带芯层 Ni-12W 混合粉末，而表层则

是采用熔炼方法制备的 Ni5W 坯锭。采用高能球磨将

配制好的混合粉料进行球磨并混合均匀，球磨机转速

为 150 r/min，球磨工艺为每 15 min 停 5 min，有效球

磨时间为 4 h，整个球磨过程在 Ar-4%H2气氛中进行

以防止氧化。将球磨后的粉末和切割好的表层坯锭采

用逐层的方法[8]，按照 Ni5W-Ni12W-Ni5W 的顺序依

次装入石墨模具中进行预压制成型，层间比例设计为

8:9:8，采用放电等离子烧结技术(SPS)进行烧结制备复

合坯锭，烧结温度为 800 ℃，烧结时间为 5 min。将

烧结后的复合坯锭在 1 100 ℃下保温 24 h 进行均匀化

退火，获得可用于进行轧制的初始复合坯锭，坯锭厚

度为 25 mm。采用典型的 RABiTS 轧制工艺将坯锭进

行冷轧获得厚度为 75 um 的冷轧基带，冷轧道次变形

量小于 5%，总变形量大于 99%(指沿厚度方向的变形

量)。 
对该基带在全长范围内厚度均匀性进行测量并表

征，同时利用背散射电子衍射(BSE)对冷轧基带截面进

行表征。将冷轧复合基带采用两步退火工艺进行再结

晶退火(具体工艺参数见参考文献[8])后获得高立方织

构含量的 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带。为了表征复

合基带在全长范围内的立方织构度，本实验中从复合

长带一端开始每隔 1 m 取一个点，共取 5 个位置进行

织构表征，对应试样 A、B、C、D 和 E。利用 EBSD(SEM: 
JEOL JSM 6500F，OIMTSL 5.1)对不同位置复合基带试

样进行织构分析，测试区域为 400 μm×600 μm。采用

万能材料拉力机(INSTRON 3365)和综合物理测试系

统(PPMS9)测量该复合基带(Ni5W/Ni12W/Ni5W)在室

温时的应力－应变曲线和磁性能。 
 

2  结果与讨论 

 
2.1  冷轧复合长带的制备 

图 1 所示为采用 SPS 烧结工艺路线获得较大尺寸

的复合坯锭(厚度为 25 mm)，其制备工艺如实验方法

中所述。由于复合坯锭内外层材料间塑性变形能力的

差异，为了避免轧制过程中开裂和分层等轧制缺陷的

产生，在进行冷轧工艺之前先进行一定变形量的热轧，

具体工艺流程如图 2 所示。 
图 3 所示为热轧后 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合坯锭 

 

 
图 1  SPS 烧结制备的初始复合坯锭 

Fig.1  Initial composite ingot fabricated by SPS technique 
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图 2  复合坯锭的轧制制度流程图 

Fig.2  Schematic diagram of rolling system of composite 

ingot 

 

 
图 3  热轧后复合坯锭截面显微组织 

Fig.3  Section microstructure of composite ingot after hot 

rolling 

 
(厚度为 9.5 mm)沿复合坯锭截面方向从表层至坯锭中

心的显微组织形貌图(热轧后复合坯锭一边截面的金

相图)。从图 3 中可以看出，外层材料(Ni5W)的厚度约

为 2.5 mm，而内层材料(Ni12W)的厚度约为 4.5 mm，

同时，从图中可以清晰的看到，在内外层之间有一个

明显的界面存在，且在界面处没有裂纹或其他缺陷，

表明经 SPS 烧结及后续的热轧制处理后，复合坯锭的

内外层达到良好的结合，该复合坯锭可用于进行大变

形量冷轧。另外，从图 3 中可以看出，内外层材料的

显微组织存在着明显的差异，与内层 Ni12W 合金相

比，外层 Ni5W 合金的晶粒较大，这是由内外层合金

材料的成分差异决定的。由于内层 Ni12W 合金的 W
含量接近室温下 W 在 Ni 中的最大固溶度，因此，W
元素充分固溶所需要的热处理温度和热处理时间相应

较长。因此，对所制备的复合坯锭而言，在相同的烧

结及退火工艺下，内层 Ni12W 合金的晶粒长大行为相

对被“推迟”。 
将热轧后复合板进行表面去氧化皮处理，获得厚

度为 9 mm 可用于冷轧的复合坯料。再经大变形量冷

轧后获得长度为 10 m 的冷轧复合基带，冷轧总变形量

大于 99%，每道次变形量小于 5%。 
 
2.2  冷轧复合基带的截面形貌 

图 4 所示为冷轧后获得的 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复

合基带的截面背散射形貌。从图 4 中可以看出，整个

基带的厚度约为 75 um，两个外层分别为 25 um 和 20 
um，内层为 30 um。在初始坯锭设计时，芯层的厚度

比表层稍厚，这是为了提高基带整体的力学强度，而

基带两侧表层厚度有微小的差异是轧制设备和人工操

作过程中的精度所致。由于复合基带的内外层材料在

W 含量上存在着明显的差异，因此背散射电子对内外

层材料衍射过程中会形成明显的成分衬度。从图 4 中

可以看到两条非常锐利清晰的内外层界面，没有出现

层间开裂及分层现象，表明复合坯锭的内外层界面连

接性能良好，能够满足大变形量冷轧工艺的要求，这

主要是由于在烧结过程中内外层材料之间形成了一层

元素互扩散层，从而使内外层材料之间达到了化学结

合，这也是复合坯锭法制备复合基带技术的优点之一
[8]。同时，从图 4 中还可以看出，内外层材料的厚度

比在经过大变形量(＞99%)冷轧后偏离了初始坯锭中

内外层材料的厚度比，造成这一现象的原因可能是由

于在大形变量冷轧过程中，内外层合金材料在力学性

能方面的差异导致内外层合金的变形速率未保持同

步，同时由于变形的不均匀导致复合基带中两个外层

材料的厚度也出现了微小的差别。 
 

 

图 4  冷轧复合基带模截面背散射形貌 

Fig.4  BSE morphology of cross section for composite tape 

 
2.3  冷轧复合长带厚度均匀性分析 

众所周知, 涂层导体力学性能和磁性能的稳定性

与基带的厚度有着密切的关系, 这就要求所用的基带

在全长范围内保持较高的厚度均匀性。同时，基带的

厚度对再结晶晶粒的长大过程也有一定的影响。研究

表明，随着基带厚度的减小，再结晶晶粒尺寸先减小

后增大[13]。因此，基带在全长范围内厚度的不均匀性

可能会造成再结晶过程的差异，进而影响复合基带外

层再结晶立方织构的均匀性。本研究中所制备的复合 
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图 5  冷轧复合基带厚度沿轧向分布曲线 

Fig.5  Thickness distribution curves of cold rolled composite 

tape along rolling direction 

 
基带的设计轧制厚度为 75 µm，图 5 所示为 10 m 长复

合基带沿轧向的厚度分布曲线，图中数据记录为沿基

带长度方向每隔 10 cm 取一个检测点进行分析。从图

5 中可以看出，绝大部分检测点的厚度都在(75±2) µm
的范围内，少数点的厚度为(75±3) µm，考虑到测量

误差的影响，可以认为整条复合基带在全长范围内具

有较好的厚度均匀性。这是获得均匀再结晶织构的前

提条件之一，也是获得高性能涂层导体用织构金属基

带的关键之一。 
 
2.4  复合基带外层立方织构均匀性分析 

为了表征所制备的长度为 10 m 的 Ni5W/Ni12W/ 
Ni5W 复合基带在全长范围内外层立方织构含量的分

布情况，沿基带一端处每隔 1 m 取一个试样进行外层

立方织构表征，即在基带的 0、1、2、3 和 4 m 处分别

定义为试样 A、B、C、D 和 E。将 5 个试样采用两步

退火工艺在相同的热处理工艺下进行再结晶退火，即

先在 650 ℃保温 30 min 后升至 1 200 ℃保温 1 h。不

同试样的立方织构百分含量如图 6 所示。从图 6 中可

以得出，试样 A 在偏离理想立方织构 10°以内，立方

织构含量为 96.4%，其它试样的立方织构含量均在

97%(＜10°)以上，表明整条基带具有锐利的立方织构，

这一结果与商业 Ni5W 基带的相当。而试样 A 立方织

构含量相对较低(即相对不稳定)的原因可能是由于基

带边缘部分轧制制度略有差异造成的，而其它部分试

样立方织构的微小差异则是由测试过程中随机选取测

试区域造成的。总体而言，整条基带在全长范围内均

具有较高的立方织构度，能够满足后续制备过渡层及

超导层的要求。 
图 7 所示为试样 B 表面 EBSD 晶粒取向分布图。

图 7 中的颜色由深至浅表示偏离{100}〈001〉理想立方 

 

 

图 6  不同位置试样的立方织构含量 

Fig.6  Cube texture content of composite tape at various 

positions 

 

 

图 7  试样 B 的 EBSD 晶粒取向分布图 

Fig.7  EBSD grain distribution image on surface of sample B 

 
织构 0~10°的晶粒，白色表示偏离超过 10°的非立方晶

粒。从图中可以看到，复合基带偏离理想立方织构 10°
以内的立方晶粒百分含量为 98%。同时可以得出，白

色的非立方晶粒主要为等轴晶粒，而经过分析表明这

些晶粒的取向主要是旋转立方。研究表明，当电流在

多晶体内传输时，晶界角度会严重影响电流的传输效

率，当晶界角度小于 10°时(即晶界类型为小角晶界)，
电流从一个晶粒传输到另一个晶粒的效率值较高，当

晶界角度大于 10°(即晶界类型为大角晶界)时，电流的

传输将受到抑制，这就是所谓的“弱连接”效应，因此，

制备具有较高小角晶界含量的织构金属基带是获得高

临界电流密度的前提条件之一。图 8 所示为晶界含量

沿微取向角的分布曲线。从图 8 中可以看到，该试样

的晶界大多数为小角晶界(晶界微取向角小于 10°)，其
含量约为 87%。而对于整条复合基带而言，其晶界特

征如表 1 所列，各试样的小角晶界含量均处于较高水

平，这与商业化 Ni5W 基带的水平相当。 
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2.5  力学性能和磁性能分析 
在涂层导体材料的实际应用过程中，基带材料需

承受一定的应力。研究表明[14]，基带材料在应用过程

中所承受的压应力不会超过 0.5%，拉应力不超过

0.2%，因此，评估金属基带在低应变条件下(σ0.2)的力

学性能对基带的实际应用具重要的指导意义。 
图 9 所示为 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带、Ni5W

基带和纯 Ni 基带在室温下的应力—应变曲线。从图 9
中可以看出，纯 Ni 基带的屈服强度 σ0.2仅为 63 MPa
左右；而通过 W 元素的固溶强化后，Ni5W 基带的屈

服强度 σ0.2 提高到 164 MPa 左右，而 Ni5W/Ni12W/ 
Ni5W 复合基带的屈服强度 σ0.2则高达 240 MPa 左右。

与单层的 Ni5W 基带相比，其屈服强度提高了 0.5 倍，

这主要是由于芯层 Ni12W 合金材料的影响，从而提高

了复合基带整体的力学性能。同时，这一结果也满足

GOYAL 等[15]预测的理想的涂层导体用织构金属基带

的屈服强度应该在 200~250 MPa 之间的要求。 
 

 
图 8  晶界含量沿微取向角的分布曲线 

Fig.8  Length faction distribution curves along micro-orientation 

angle 

 

表 1  复合长带中不同位置试样的典型特性 

Table 1  Texture characteristics of different positions of 10m 

long composite tape 

Sample 

Cube texture 

content 

(＜10°)/% 

Cube texture 

content 

(＜15°)/% 

Fraction of small 

angle grain 

boundaries (＜10°)/%

A 96.4 99.0 86.7 

B 98.0 99.6 83.7 

C 97.0 99.5 85.8 

D 98.0 99.7 87.0 

E 99.0 99.7 86.0 

 

 

图 9  室温下复合基带、Ni5W 和纯 Ni 基带的应力—应变曲

线 

Fig.9  Stress—strain curves of composite substrate, Ni5W and 

pure Ni tapes at room temperature 

 
当超导体通过交流电流或处在交变磁场中，金属

基带会出现交流损耗。而对于实际的应用过程，对金

属基带的要求是具有尽可能低的交流损耗。图 10 所示

为 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带，Ni5W 基带和纯 Ni
基带在 77K(涂层导体的工作温区)的磁滞回线。从图

10 中可以清楚地看到，Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带

的磁滞损耗相比于纯Ni和Ni5W基带得到了明显的降

低，饱和磁化强度相对于纯 Ni 和 Ni5W 基带分别下降

了 80% 和 60%。图 11 所示为 Ni5W/Ni12W/Ni5W 复

合基带，Ni5W 基带和纯 Ni 基带在外加磁场为 10 mT
时磁化强度随温度的变化曲线。该复合基带经过和单

层的 Ni5W 基带相同的塑性加工和热处理工艺。分析

表明，芯层 Ni12W 合金材料的加入，复合基带的铁磁 
 

 

图 10  基带的磁滞回线(T=77 K) 

Fig.10  Magnetization loops of pure Ni, Ni5W and 

Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tapes at 77 K 
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性与 Ni5W 基带相比明显降低。复合基带的磁性能和

屈服强度的主要影响因素是层间比例和基带中 W 的

含量，由图 3 和 4 的分析可知，该复合基带全长上的

厚度和各层的厚度均匀，且各层内元素分布均匀，   
该复合基带在全长范围内具有优良的机械强度和磁 
性能。 
 

 

图 11  磁化强度随温度的变化 

Fig.11  Change of magnetization density with temperature in 

pure Ni, Ni5W and Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tapes 

 

3  结论 

 
1) 采 用 SPS 方 法 制 备 出 较 大 尺 寸 的

Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合坯锭，坯锭层间界面结合良

好，经 99%大变形量冷轧后，获得长度为 10 m 具有

良好界面结合冷轧复合基带。 
2) 冷轧基带在全长范围内厚度偏差仅为(75±3) 

µm，为获得稳定的力学性能和磁性能以及均匀的立方

织构提供了前提条件。 
3) 经优化的再结晶热处理后，复合基带外层具有

锐利的立方织构，在全长范围内，其立方织构含量在

98%左右，与商业化 Ni5W 基带的水平相当，且其小

角晶界含量也处于较高水平。 
4) 由于芯层 Ni12W 材料的应用，使复合基带的

屈服强度达到了 240 MPa(是 Ni5W 基带的 1.5 倍多)，
而饱和磁化强度仅为 Ni5W 基带的 40%。 

5) 采用复合坯锭路线制备高性能的织构复合长

带具有潜在的工业应用价值。 
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