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热等静压法制备高立方织构的镍基合金复合基带 
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摘 要：采用热等静压(HIP)法制备芯层为 Ni­12%W(Ni12W，摩尔分数)合金、外层为 Ni­5%W(Ni5W，摩尔分数) 

合金的 Ni5W/Ni12W/Ni5W 3层复合初始坯锭；采用压延辅助双轴织构技术(RABiTS TM )通过直接冷轧及再结晶退 

火获得 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带； 采用 X射线四环衍射技术(XRD)及背散射电子衍射技术(EBSD)对复合基带 

表面冷轧及再结晶织构进行分析。结果表明：冷轧复合基带表面形成较强的铜型形变织构，再结晶退火后复合基 

带表面形成锐利的立方织构，其立方织构含量达到 99.1%(≤10°)，与商业用 Ni5W合金基带水平相当。 
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Fabrication of Ni­based alloy composite substrate with 
high cube texture using hot isostatic presses method 
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Abstract: A tri­layer composite alloy ingot was fabricated by hot isostatic presses (HIP) method, in which the outer layer 
is  Ni­5%W(Ni5W, mole  fraction)  alloy  and  the  inner  layer  is  Ni­12%W(Ni12W, mole  fraction)  alloy.  The  composite 

ingot  was  cold­rolled  using  the  process  of  rolling  assisted  biaxially  textured  substrate  (RABiTS TM )  technology  and 
annealed  to  obtain  the  Ni5W/Ni12W/Ni5W  composite  substrate  with  high  cube  texture.  The  cold  rolling  and  the 

recrystallization textures on the surface of the as­obtained composite substrate were studied systematically by X­ray and 
EBSD  measurements.  The  results  show  that  a  strong  deformation  copper­type  texture  is  obtained  in  the  cold  rolled 

composite substrate, and a sharp cube texture is formed on the surface of Ni5W/Ni12W/Ni5W composite substrate after a 
recrystallization annealing process. The percentage of the cube orientated grain within a misorientation angle of 10° is as 

high as 99.1%, which is in the same level as that of the commercial Ni5W tape. 
Key words: Ni­based composite substrate; hot isostatic press; copper­type texture; cube texture 

1996  年，美国橡树岭国家实验室 (ORNL)的 
NORTON [1] 等发现， 金属纯镍(Ni)通过压延辅助双轴织 

构技术(RABiTS TM )能够形成锐利的立方织构。但是， 

由于其具有铁磁性(273  K  时饱和磁化强度为  0.575 
A∙m 2 /g) [2] 、屈服强度低(300 K 时为 34 MPa)以及退火 

后晶界较深等无法克服的本征缺陷，因此，无法满足 
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工业化发展的要求。而获得高强度、低磁性及高立方 

织构的金属基带是制备高性能高温涂层超导体的前 

提。为了解决纯 Ni基带存在的本征问题，近几年来， 

复合基带引起了人们的广泛关注， 并成为研究的热点。 

在复合基带中采用易获得强立方织构的合金作为外层 

材料，而将高强度、无(或低)磁性的合金作为芯层材 

料 [3−4] 。制备复合基带的技术核心是控制条件使得内、 

外层具有相近的再结晶温度和相似的力学变形性能， 

保证复合基带的外层织构度、连接性以及良好的表面 

形貌 [5] 。目前，制备多层复合基带的方法主要有套管 

法 [6−7] 、共轧制法 [8] 和复合坯锭法 [9−12] 。复合坯锭法的 

核心思路如下：首先制备具有多层结构且内、外层界 

面结合良好的复合坯锭，然后经大变形量的轧制及再 

结晶退火工艺，获得复合基带。与套管法及共轧制法 

相比，采用复合坯锭法制备复合基带避免了轧制加工 

过程中的热轧过程， 一方面能大幅降低对轧机的要求， 

另一方面能避免热轧中不稳定因素的影响。采用复合 

坯锭法制备的复合基带表层具有锐利的立方织构，磁 

性及力学性能都有较大程度的提高，能很好地满足涂 

层导体的应用要求。 

目前，获得复合坯锭的方法主要有熔炼法、常规 

无压烧结法及先进的放电等离子体烧结法。 研究发现， 

在采用上述 3 种现有方法制备复合基带时，直接冷轧 

过程中都可能存在一定的开裂现象，特别是制备大尺 

寸的复合坯锭来大规模制备复合长带时，更易出现开 

裂现象。这是由于复合坯锭的外层与芯层间元素无法 

得到充分扩散或扩散不均匀，导致复合坯锭界面层间 

结合力较弱。另外，采用常规无压烧结法得到的复合 

坯锭的本征缺陷(如气孔、溶质在晶界偏析等)较多， 

加工性能差，如果提高烧结温度或延长烧结时间，初 

始坯锭的晶粒将异常长大，导致脆性，这些都将导致 

后期轧制过程中开裂现象。同时，晶粒的异常长大对 

后续再结晶立方织构的形成也有一定影响。目前，为 

了获得均匀而细化的组织，许多粉末冶金制品的生产 

采用热等静压工艺进行成型及致密化。热等静压工艺 

是将制品置于密闭容器中， 向制品施加各向同等压力， 

同时施以高温，在高温、高压的作用下，使得制品能 

够快速地烧结和致密化 [13−15] 。因此，本文作者首先采 

用热等静压法制备出外层与芯层间界面结合良好、本 

征缺陷较少、晶粒尺寸较小的复合初始坯锭，然后通 

过  RABiTS TM 技术制备外层为  Ni5W 合金、芯层为 
Ni12W 合金的强立方织构的 Ni 基合金复合基带，并 

对复合基带表面的冷轧织构及再结晶退火织构进行分 

析与表征。 

1  实验 

将 Ni 粉和 W 粉(纯度为 99.9%)按 Ni­5%W(摩尔 

分数)及 Ni­12%W(摩尔分数)进行称量配比， 再分别采 

用高能球磨机混合成 Ni5W和 Ni12W两种混合粉末； 

将充分球磨后的混合粉末分别按  Ni5W/Ni12W/ 

Ni5W(各层厚度比约为   的顺序逐次放入冷等静(1׃1׃1

压橡胶模具中，用冷等静压成型(压力为 250 MPa，保 

压 5 min)；采用热等静压法压制烧结(烧结工艺：温度 

1 200 ℃，压力 120 MPa，保温保压时间 6 h，工作介 

质为纯 Ar)得到初始厚度约为 10 mm的复合坯锭；再 

将此复合坯锭通过直接冷轧工艺得到厚度约为 95  μm 

的复合基带(道次变形量小于  5%，最终形变量约为 

99%)； 将冷轧复合基带在 Ar­4%H2 气氛中进行再结晶 

退火处理， 得到具有强立方织构的Ni5W/Ni12W/Ni5W 
复合基带。 退火工艺采用两步退火工艺 [16] ， 即在 750℃ 

保温 0.5 h，然后再升温到 1 250℃保温 2 h。 

用布鲁克 Advanced  D−8  X射线衍射仪对冷轧复 

合基带形变织构进行测量与分析。用配备 EBSD附件 

的场发射扫描电镜(JEOL  JSM6500F)对再结晶退火后 

复合基带表面进行微取向表征，对其晶粒取向分布和 

晶界特征等信息进行采集与分析。 

2  结果与讨论 

2.1  冷轧基带表面形变织构分析 

研究表明：高层错能的面心立方金属(FCC)经大 

形变量轧制后， 可获得冷轧形变织构(包括 Copper(112) 

〈111〉和 S(123) 〈634〉 型形变取向)﹑Brass(011) 〈211〉取 

向及  Goss(011) 〈100〉取向。其中，铜型形变织构 

（Copper 和 S型形变取向）的存在是金属经再结晶退 

火工艺后能够形成锐利立方织构的主要原因 [17] 。一般 

认为，大变形后的金属板材经再结晶退火后，立方晶 

粒的形核容易发生在 C取向基体中，并与基体形成大 

角度晶界。 这是由于 Copper 取向基体中具有较高的形 

变储能，因此，立方晶核的长大能够消耗 C组织，使 

其储能得到充分的释放。同时，根据取向生长原 

理 [18−19] ，再结晶晶核与基体接近某一有利的取向关系 

时，其晶界迁移率较高，能够迅速长大，对最终再结
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晶织构起决定性作用。 经统计与理论计算证明，在 

FCC 金属中，当再结晶晶核与基体存在 40°〈111〉取向 

关系时，其晶界迁移率较快，能够迅速长大。而相关 

研究证明，在 FCC金属合金形变冷轧织构中，S取向 

与立方织构取向之间存在沿着〈111〉晶轴转动  40°的关 

系。综上所述，冷轧基带中的铜型形变织构是金属基 

带再结晶退火后获得立方织构的主要因素之一。 

本文作者采用X射线衍射技术对获得的冷轧基带 

表面形变织构进行宏观表征。图  1(a)所示为冷轧 
Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带的(111)面极图。将其与 

标准冷轧铜型形变织构(见图 1(b)  [20] )进行对比可以看 

出，该冷轧复合基带表面形成了很强的铜型织构。 

利用取向分布函数图(ODF)可以从三维欧拉空间 

更准确地判断各取向线的强度变化，图 2所示为沿 φ2 
从  0º  到  90º，每隔  5º  取截面，绘制出冷轧 
Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带的 ODF截面图。在(φ1， 
φ，φ2)为(90º，35°，45°)的 Copper 取向、(φ1，φ，φ2) 
为(59º，37°，63°)的 S取向及(φ1，φ，φ2)为(35º，45°， 
0°)的 Brass 取向处，从等高线可看出，相应的织构强 

度较高；而在(φ1，φ，φ2)为(0º，45°，0°)的 Goss取向 

处，强度较弱，说明其 Goss取向织构含量较低。冷轧 

复合基带表面各个取向织构的体积分数见表 1。 由表 1 
可知：对后续再结晶退火获得锐利立方织构有利的 
Copper  及  S  取向的含量分别达到了  17.99%  和 
38.36%，而不利于再结晶立方织构形成的  Goss 取向 

织构仅为 6.99%。 

图 1  冷轧 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带的(111)面极图及冷轧铜型织构(111)面极图 [20] 

Fig.1  (111) pole figure of cold rolled Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tape (a) and (111) pole figure for Cu­type rolling texture(b) [20] 

图 2  冷轧 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带的 ODF图 

Fig.2  ODF maps of cold­rolled Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tape
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表 1  冷轧 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带各取向的体积分数 
Table 1  Orientation and volume  fractions of components  for 
cold­rolled Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tape 

Orientation  Volume fraction/% 

Copper(112) 〈111〉  17.99 

S(123) 〈634〉  38.36 

Brass(110) 〈112〉  18.55 

Goss(110) 〈001〉  6.99 

Others  18.11 

综上所述， 采用本研究方法制备的 Ni基复合初始 

坯锭，经直接冷轧后所得的冷轧复合基带表面形成了 

很强的铜型织构，这为其后续采用优化的再结晶退火 

工艺获得较强立方织构提供了必要的前提条件。 

2.2  复合基带再结晶织构分析 

基于“外延”生长的机理 [1] 要求采用  RABiTS TM 技 

术制备的金属基带表面晶粒能形成锐利的立方织构取 

向，即｛001｝〈100〉取向。因此，对涂层导体用复合 

基带的再结晶织构取向分析是表征基带性能优劣的一 

个重要方法。本文作者采用配备 EBSD附件的场发射 

扫描电镜(JEOL  JSM6500F)对所制备的复合基带经再 

结晶退火后的表面进行微取向表征，并对其晶粒取向 

分布及晶界特征等信息进行采集与分析。 
2.2.1  复合基带表面晶粒微取向信息 

图 3 所示为根据背散射菊池花样计算得出的复合 

基带表面的(001)面和(111)面极图。由图 3可以看出， 

其背底很干净，表明该复合基带表面形成了锐利的再 

结晶立方织构。 

图 4所示为复合基带表面的 EBSD微取向晶粒分 

布。 图 4中用灰色到黑色标记与标准立方取向偏离 10° 
以内的晶粒，超过  10°的用白色标记，所有晶粒取向 

与立方织构均由计算机软件 (Orientation  image 
micrograph，OIM)自动采集和计算得出。由图  3 及 4 
可知，大部分晶粒为立方织构，与标准的立方织构偏 

离 10°以内的晶粒占总面积的 99.1%， 表现出良好的择 

优取向生长特性。 

图 5 所示为再结晶织构与理想立方取向偏离角度 

分布图。它表示与理想立方取向偏离一定角度的再结 

晶晶粒所占面积的百分比。横坐标表示其与理想立方 

晶粒偏离的角度，纵坐标表示对应的晶粒面积占所有 

晶粒面积的百分比。其中，图 5(b)所示为由图 5 (a)的 

曲线积分所得。从图 5(b)可以看出，当假设与理想立 

方取向偏离  10°以内为立方织构时，则立方晶粒所占 

的面积达到  99.1%。此外，再结晶取向分布曲线存在 

明显峰值， 这说明与理想立方取向偏离角为 4.25°的晶 

图 3  再结晶复合基带表面的(001)面和(111)面极图 

Fig.3  (001)  (a)  and  (111)  (b)  pole  figures  of  Ni5W/ 

Ni12W/Ni5W composite tape after recrystallization 

图 4  退火后 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带的 EBSD图 

Fig.4  EBSD map of annealed Ni5W/Ni12W/Ni5W composite 

tape 

粒比例最高。 

相关研究表明，在 FCC金属合金中，要使其在再 

结晶退火后获得强立方织构，可以通过控制初始坯锭 

的晶粒长大来提高基带在再结晶后其立方晶粒的含
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图 5  Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带的再结晶织构与理想立 

方取向偏离角度分布及立方晶粒分布曲线 

Fig.5  Cube  texture  as  function  of  deviation  angle  of 

Ni5W/Ni12W/Ni5W  composite  tape(a)  and  distribution  curve 

of cube grains in Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tape (b) 

量 [21] 。因此，相比常规无压烧结法，本实验中采用边 

加压、边烧结的热等静压制坯工艺从一定程度上缩短 

了压块的均匀化保温时间，因此，采用热等静压法能 

得到晶粒尺寸较小的复合初始坯锭。复合初始坯锭通 

过后续的优化轧制及再结晶退火工艺后能获得锐利立 

方织构的 Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带。 

2.2.2  复合基带的表面晶界分布特征 

钇钡铜氧(YBCO)超导材料具有晶界弱连接的特 

性，因此，YBCO薄膜的临界电流受晶界夹角的影响 

很大。DIMOS等 [22] 研究发现，如果 YBCO薄膜的 ab 
面内存在大角度晶界，则超导材料的临界电流密度不 

可能提高。因此，晶界(GBs)特征是表征基带性能的另 

一个重要指标。 

图 6 所示为复合基带不同角度的晶界分布图。图 

中采用不同的灰度值及线条粗细代表不同角度的 

晶界。 

图 6  Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带不同角度的晶界分布 

Fig.6  Grain  boundary  distribution  Ni5W/Ni12W/Ni5W 

composite tape with different misorientation angles 

图  7  所示为复合基带晶界随微取向角的变化曲 

线，即不同角度晶界含量的定量分布曲线。从图 6与 
7 可以看出，采用热等静压制坯法制备的复合基带在 
10°以下小角度晶界的含量达到  89.9%，且其峰值为 
6.33°。综上所述，此复合基带具有很好的晶界特性， 

能很好地满足后续过渡层及超导层外延生长的需求。 

图  7  Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带晶界随微取向角变化 

曲线 

Fig.7  Grain  boundary as  function  of misorientation  angle  of 

Ni5W/Ni12W/Ni5W composite tape 

表2所列为本文作者制备的Ni基复合基带与德国 
EICKEMEYER 等 [23] 实验室制备的单层 Ni5W 基带的 

结果。由表 2 可知，采用本研究提出的工艺路线，可 

获得再结晶立方织构含量很高的 Ni基复合基带。 特别 

是采用本文作者提出的热等静压法制坯技术，可以获 

得较高立方织构含量的 NiW复合基带， 而且有望通过 

下一步的研究阐明热等静压法在制备初始坯锭上所特
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有的优势，进一步优化制备工艺，获得更高立方织构 

的 NiW复合基带。 

表 2  Ni5W/Ni12W/Ni5W复合基带与单层Ni5W 基带 [23] 的 

比较 

Table 2  Comparison of home­prepared Ni5W/Ni12W/ Ni5W 

composite substrate and monolayer Ni5W substrates [23] 

Sample  Cube texture content 
(≤10°)/ % 

Ni5W/Ni12W/Ni5W composite substrate  99.1 

Monolayer Ni5W substrate [23]  99.8 

3  结论 

1)  采 用 热 等 静 压 制 坯 法 制 备 出 
Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合合金初始坯锭，经直接冷轧 

和 再 结 晶 退 火 工 艺 获 得 了 锐 利 立 方 织 构 的 
Ni5W/Ni12W/Ni5W复合金属基带。 

2)  Ni5W/Ni12W/Ni5W 冷轧复合基带形成了很强 

的铜型形变织构，其中  Copper(112)〈111〉与  S(123) 
〈634〉的含量分别达到 17.99%和 38.66%，为后续再结 

晶退火后形成强立方织构提供了必要的前提条件。 
3)  Ni5W/Ni12W/Ni5W 复合基带的再结晶立方织 

构含量(与理想立方织构偏离角≤10°)达到  99.1%；小 

于 10°的小角度晶界占总晶界长度的 89.9%。 表明制备 

的复合基带具有锐利立方织构，可以满足进一步制备 

高性能涂层导体的要求。 
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