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摘  要：NiPt 合金溅射靶材是半导体工业重要原材料，其微观结构的表征和调控对于提高靶材与溅射薄膜的质量具有

重要意义。采用 EBSD 分析检测系统对冷轧态 Ni5Pt 合金在退火过程中的再结晶行为进行了研究。结果表明，Ni5Pt 合

金经 80%冷轧变形后主要呈{112}<021>织构。450 ℃退火后，最先在<110>∥ND 形变带以亚晶合并机制形核。550~650 ℃

温度范围内退火后再结晶结构平均晶粒尺寸由 1.2 μm 增至 15 μm，取向分布呈<110>∥ND 趋势，大角度晶界(HABS)

和小角度晶界(LABS)的演变主导了 Ni5Pt 合金退火过程中结构的变化。550 ℃退火晶粒的生长机制主要是晶粒转动合并

机制。而 650 ℃退火后，晶粒内部大量亚晶及 60°{111}退火孪晶的出现分别证明了该温度范围内有晶粒转动和晶界迁

移 2 种生长机制的共同作用。  
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NiPt 合金溅射靶材是半导体工业重要的原材料。

通过磁控溅射，NiPt 合金溅射靶材可在硅器件表面沉

积并生成具有低电阻、低耗硅量及较高高温稳定性的

NiPtSi 薄膜。NiPtSi 薄膜作为接触和互联层，被广泛应

用于集成电路的 28~45 nm 芯片以及肖特基二极管器件

中[1-4]。在薄膜的沉积过程中，靶材的微观结构是影响

磁控溅射效果的重要因素，靶材性能取决于其微观结构

如晶粒的性质、尺寸、相邻晶粒间的取向以及界面结构。

通常靶材的晶粒尺寸越小、尺寸分布越均匀，溅射镀膜

的厚度分布越均匀，溅射速度也越快[5]。另外，在一些

铁磁性靶材中，晶粒的取向也影响溅射效率和靶材利用

率[6-8]。因此，在 NiPt 合金靶材的制备过程中，实现微

观结构的调控对于提高靶材质量有重要意义。 

金属的形变与再结晶是调控金属材料微观结构和

性能的重要物理冶金过程之一。NiPt 合金形变后在退

火过程中形成的再结晶结构是决定 NiPt 合金靶材结

构与性能的关键因素。因此，加深对 NiPt 合金再结晶

行为及微观结构演变规律的认识有助于拓展 NiPt 合

金靶材微观结构设计与调控方法。电子背散射衍射

(EBSD)分析检测系统空间分辨率可达 5 nm，角分辨率

可达 0.1°，分析速率达 1400 点/秒，在测定晶粒取向、

显微织构及统计晶界结构参数等方面都具有独特优

势，是进行金属塑性变形和再结晶研究的有力工具[9-11]。

近年来，越来越多的研究利用 EBSD 取向成像技术研

究了形变金属的再结晶行为及结构演变过程[12,13]。然

而，目前针对冷轧态 Ni5Pt 合金在退火过程中的结构演

变研究极少。本工作应用 EBSD 技术对冷轧后的 Ni5Pt

合金在不同温度退火过程的再结晶行为进行了研究，对

其在再结晶过程中的微观结构及织构变化、晶界及亚晶

界演变及再结晶形核及长大机制等进行了分析与讨论。 

1  实  验 

本实验原材料为高纯（纯度 99.99%）镍片和铂片，

按照所需的质量比（Ni:Pt=95:5）称重，然后将其放入

真空感应炉中熔炼，得到高纯Ni5Pt合金铸锭。将Ni5Pt

铸锭在室温下进行单向轧制使其最终变形量达 80%，

随后采用真空热处理炉对其分别进行 450、550、 

650 ℃的真空退火，其间真空度为 7×10-3 Pa，升温速

率 15 ℃/min，保温 1 h，炉冷。采用线切割分别切取

不同退火条件的试样，经 400#~2500#水砂纸抛光后，

采用 Leica EM TIC 3X 三离子束研磨仪对试样表面进

行氩离子抛光，去除表面应力，随后使用 FEI-Versa3D

场发射双束扫描电镜和 EDAX-HIKARI SERIES 背散

射衍射探头对样品进行步长为 0.1 μm 的 EBSD 扫描测
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试，并通过 TSL OIM Analysis 软件对原始数据进行分

析，得到试样的显微结构、取向分布图以及晶粒尺寸、

晶界结构统计数据等相关信息。 

2  结果与分析 

2.1  Ni5Pt 合金退火过程中微观结构及织构的演变 

图 1a~1d 为冷轧 80%变形量及分别经 450、550、

650 ℃退火 1 h 后的 Ni5Pt 合金的晶粒结构形貌，可观

察到退火过程中 Ni5Pt 合金由冷轧形变结构向再结晶

结构转变的过程。冷轧 80%变形的 Ni5Pt 合金为典型条

带状形变结构（如图 1a 所示）。形变结构的晶界附近分

布着一些小晶粒，根据晶粒尺寸分布统计图 2a 所示，

这些小晶粒的尺寸为 0.9~10.5 μm，可能是冷轧过程中

位错重排导致的晶粒细化形成的。450 ℃退火后在形变

严重的形变带上也观察到大量小晶粒（如图 1b 所示），

其尺寸为 0.6~3 μm，如图 2b 所示，略小于图 2a 形变

细化后产生的小晶粒的尺寸，说明形变带上的大量小晶

粒是退火过程中产生的再结晶晶粒。由于形变严重区域

储能较高，再结晶晶核优先在应变严重的形变带中生

成，呈现出形变结构与再结晶结构共存的状态。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  Ni5Pt 合金轧制态和 450、550、650 ℃退火态的晶粒结构形貌 

Fig.1  Grain structures morphologies of Ni5Pt alloy after 8% cold rolling (a) and annealing at 450 ℃ (b), 550 ℃ (c), and 650 ℃ (d) 

for 1 h 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  Ni5Pt 合金轧制态和 450、550、650 ℃退火态的晶粒尺寸分布 

Fig.2  Grain size distributions of Ni5Pt alloy after 80% cold rolling (a) and annealing at 450 ℃ (b), 550 ℃ (c), and 650 ℃ (d) for 1 h 



第 1 期                                    王一晴等：Ni5Pt 合金再结晶行为的 EBSD 研究                             ·129· 

 

15 μm 

a b c 

15 μm 15 μm 

d 
60°{111} 

15 μm 

RD 

ND 

TD 

IPF colouring 111 

112 

113 

233 
122 
133 

011 023 012 013 001 

e2 {110}<116> {112}<241> 

ϕ2=45° 

Constant angle: φ2 Max 

Ф(0°, 90°) 

φ1(0°, 90°) 

{112}<021> e1 

ϕ2=45° 

e3 {110}<122> 

ϕ2=45° 

e4 
{110}<111> 

ϕ2=0° 

e5 {110}<112> 

ϕ2=45° 

d 

随退火温度升高，550 ℃退火 1 h 后，Ni5Pt 合金

形变结构消失，完全被晶粒细小均匀的再结晶结构取

代（如图 1c 所示）。再结晶晶粒细小均匀，尺寸为

0.3~4.5 μm，平均粒径 1.2 μm（如图 2c 所示）。随退

火温度升高至 650 ℃（如图 1d 所示），再结晶晶粒迅

速长大，晶粒形状逐渐规则，尺寸为 1~20 μm，平均

粒径增至 15 μm（如图 2d 所示），表明 550~650 ℃温

度范围内再结晶晶粒均匀生长，未出现明显晶粒异常

长大现象。 

图 3a~3e 为冷轧 80%变形量的 Ni5Pt 合金及分别

经 450、550、650 ℃退火 1 h 后的取向成像图和取向

分布函数(ODF)ϕ2 截面图，可观察到 Ni5Pt 合金退火过

程中的取向及织构变化。 

如图 3a 所示，冷轧后 Ni5Pt 合金形成的条带状形

变结构主要呈紫色，即形成了较强的<112>∥ND 织

构，进一步由图 3e1 可得出织构强点出现在{112} 

<021>位置。如图 3b 所示，经 450 ℃退火 1 h 后，Ni5Pt

合金的取向并未发生明显变化，仍是较强的<112>∥

ND 织构，但局部变形带呈现了<110>∥ND 织构，并

且在该区域形核的小晶粒大部分呈现了{110}<116>织

构（图 3e2），大量小晶粒出现在特定变形带上，表明

形核位置具有一定选择性。550 ℃退火后的 Ni5Pt 合

金再结晶结构取向分布相对均匀，如图 3c 所示，其中

紫色<112>、绿色<110>∥ND 取向晶粒相对较多， 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

        

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  Ni5Pt 合金轧制态和 450、550、650 ℃退火态的取向成像图(IPF)和取向分布函数(ODF)ϕ2 截面图 

Fig.3  IPF maps (a~d) and ODF sections of ϕ2=0° (e4) and ϕ2=45° (e1~e3, e5) of Ni5Pt alloy after 80% cold rolling (a, e1) and annealing 

at 450 ℃ (b, e2), 550 ℃ (c, e3) and 650 ℃ (d, e4, e5) for 1 h 
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且大部分晶粒取向介于<112>和<110>取向之间，强点

在{110}<122>，但强度相对较低，并未形成较强织构

（图 3e3），说明再结晶晶粒取向主要与形变织构基本

一致，且<110>∥ND 取向晶核生长占有一定优势。合

金在<111>易磁化方向取向度较小，该结构特征更利于

提高靶材溅射性能和镀膜质量。随退火温度升高到

650 ℃，晶粒迅速长大，局部区域还形成了 60°{111}

退火孪晶，如图 3d 所示，Ni5Pt 合金有明显趋于<110>

∥ND 取向生长趋势，并出现了{110}<111>和 Bs{110} 

<112>退火织构（图 3e4, 3e5）。Ni5Pt 合金退火过程中

的微观结构及织构演变，源于储能较高的<110>∥ND

形变带形成的与形变带取向相同的晶核，满足定向成

核理论[14]，在随后再结晶长大过程中，相邻晶粒合并

使得该取向晶粒一直占有生长优势，说明形核时的择

优取向将显著影响再结晶晶粒长大过程中的取向选择

及织构形成。 

2.2  Ni5Pt 合金再结晶形核、粗化机制 

为了分析 Ni5Pt 合金再结晶形核、粗化机制，采

用局部取向差（kernel average misorientation，KAM）

来体现试样的局部应变情况，KAM 是通过同个晶粒中

给定点与邻近各点的平均取向差的计算来评估试样的

局部塑性应变，通常小于 5°，KAM 值越高颜色越趋于

红色，代表局部塑性应变越大，位错密度也越高[15,16]。

由图 4a、4b 可看出，冷轧 80%与 450 ℃退火 1 h 后的

Ni5Pt 合金局部应变较高，尤其是晶界附近区域和一

些形变严重的形变带，都有可能是再结晶的有利形核

位置，对比图 4a 和 4b 可以看出，显然形变带的局部

取向差相对更大，储能更高。结合晶粒结构(图 1a、1b)

及尺寸分布(图 2a、2b)推断，450 ℃形变带产生的大

量新晶粒是退火过程中才产生的，而不是退火前就存

在，即相对于晶界附近区域，Ni5Pt 合金再结晶新晶

粒最先在位错、亚晶界分布密集，形变储能较高的形

变带形核。形变带形核较为常见，由于形变带中充斥

着大量密集排布的亚晶界，而形变带的亚晶本身是在

剧烈应变的基体通过多边形化形成的，是几乎无位错

的低能量地区，它通过消耗周围的高能量区长大成为

再结晶的有效核心，所以应变越大的形变带，产生的

再结晶核心越多[17]。 

图 5a、5b 为冷轧 80%变形量的 Ni5Pt 合金及经

450 ℃退火 1 h 后的晶界分布图及大小角度晶界占比。

其中用绿色线条表示取向差小于 15°的小角度晶界

（low angle grain boundaries, LABS），黑色线条表示取

向差大于 1 5 °的大角度晶界（ h i g h  a n g l e  g r a i n 

boundaries, HABS）。如图 5a 所示，冷轧后 Ni5Pt 合金

的 LABS 占比高达 88.8%，大量 LABS 是由冷轧过程

中位错累积、重排形成的位错墙演变而成的，因此

LABS 的密集程度也体现了形变结构的位错密度。少

量 LABS 在轧制过程中发生转动而转变为 HABS，主

要分布在形变结构的原晶界附近。450 ℃退火 1 h 后的

Ni5Pt 合金由于加热时回复过程导致位错密度降低， 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  Ni5Pt 合金轧制态和 450、550、650 ℃退火态 KAM 图 

Fig.4  KAM maps of Ni5Pt alloy after 80% cold rolling (a) and annealing at 450 ℃ (b), 550 ℃ (c) and 650 ℃ (d) for 1 h 
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因此形变结构内分布的 LABS 相比于轧制态已明显减

少，但在形变带上，LABS 排布密集，退火导致的形

变储能释放使形变带上大量 LABS 转变为 HABS，形

成了再结晶晶核，因此 HABS 占比有所升高（如图 5b

所示）。Ni5Pt 合金退火前变形量高达 80%，根据形变

程度和形核位置推断 Ni5Pt 合金再结晶形核机制为亚

晶形核。亚晶形核可分为亚晶合并与亚晶迁移 2 种机

制，均依靠亚晶的粗化来发展为再结晶核心，且亚晶

迁移机制主要存在于形变度很大的中低层错能金属

中，Ni5Pt 合金属中高层错能金属，推断为亚晶合并

形核机制[18]。为进一步验证，结合晶界分布图 5b 大

小角度晶界分布情况，可将形变带密集的亚晶尺寸大

小看成 1 个像素点即 0.1 μm，可看到再结晶核心尺寸

刚好由若干像素点组成，尺寸在 0.3~0.6 μm，另外，

在稍大些的新晶粒内部仍可观察到小角度晶界，说明

亚晶是通过相互合并形核。 

550~650 ℃范围内，再结晶晶粒全面形成并迅速生

长，晶粒尺寸分布相对均匀，未出现晶粒异常长大，平

均晶粒尺寸由 1.2 μm 增至 15 μm。图 4c 显示，550 ℃

退火后 KAM 值已明显降低，晶粒内部主要呈蓝色和绿

色，应变较小。但在较小晶粒的晶界附近呈红色，仍存

在较高局部取向差和应变，表明退火过程使得冷轧累积

的形变储能大部分得到释放，剩余部分主要存在于晶界

处，为晶界转变及新晶粒进一步长大提供能量支持。晶

界图 5c 显示，550 ℃退火 1 h 后，再结晶组织 HABS

的占比迅速增高至 55.3%，仍有 44.7%占比的 LABS，

且 HABS 和 LABS 相间分布，说明 Ni5Pt 合金正处于

通过 HABS 和 LABS 转变来完成晶粒长大的阶段。其

中取向差较小的相邻晶粒晶界迁移困难，很可能利用晶

界处存有的能量，使晶粒转动接近相邻晶粒取向，从而

完成晶粒合并。取向差较大而界面曲率较小的晶界则保

存下来，逐渐连接，组成合并后晶粒的晶界。 

随着退火温度升高至 650 ℃，再结晶晶粒迅速长

大，如图 4d 所示，观察到较高应变区主要存在于晶粒

内部亚晶界区域，推断主要是由于退火时晶粒粗化过

程中晶粒转动造成了局部取向差变化。图 5d 显示，晶

粒内部存在大量 LABS，占比高达 80.6%，说明

550~650 ℃范围内再结晶晶粒的长大与合并很可能与

HABS 向 LABS 的转变相关。进一步结合取向成像图

3d，观察到各亚晶取向差较小，且亚晶尺寸在 1 μm 左

右，接近 550 ℃退火后平均晶粒尺寸，表明在

550~650 ℃范围内 Ni5Pt 合金再结晶晶粒的长大均为

通过相邻晶粒间协调转动的方式来实现。当相邻晶粒

转动至较小取向差，晶界由大角度晶界向小角度晶界

转变，最终两晶粒取向差消失，亚晶界也逐渐消失，

完成晶粒合并。 

晶粒转动理论最早由 Li[19]提出，并推导证明了晶

粒转动符合热力学第二定律，是一个自发的过程，许

多实验也证实了再结晶生长中晶粒转动现象的存   

在[20,21]。不同于以曲率推动的晶界迁移粗化机制，多晶 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  Ni5Pt 合金轧制态和 450、550、650 ℃退火态的晶界分布图及大小角晶界占比 

Fig.5  Grain boundary distribution maps and fractions of LABS and HABS of Ni5Pt alloy after 80% cold rolling (a) and annealing at  

450 ℃ (b), 550 ℃ (c), and 650 ℃ (d) for 1 h 
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体中晶粒转动是一个复杂的过程，通常要求相邻晶粒

取向差较小、晶界转动引起的能量总体降低以及两晶

粒具有较高的几何对称性才能实现。当晶粒尺寸、取

向差较大时，晶粒长大以晶界迁移为主导，当晶粒尺

寸、取向差相对较小，以及晶粒的形状对称度较高时，

晶粒转动引起的晶粒粗化作用较明显[21,22]。550 ℃退

火 1 h 后，晶粒尺寸相对较小且粒径分布均匀，相邻

晶粒间取向差也相对较小，晶粒形状相似对称度较高，

满足晶粒转动实现粗化的条件，说明该范围内 Ni5Pt

合金再结晶晶粒的粗化主要是以晶粒转动合并来实现

的。650 ℃退火 1 h 后，一方面晶粒内部仍存在着大量

亚晶，说明该温度下晶粒转动粗化机制仍然存在，另

一方面晶界逐渐趋向平直化，在一些大角度晶界区域

出现了 60°{111}退火孪晶。退火孪晶通常是当晶粒通

过晶界迁移而生长时，原子层在晶界角处{111}面上出

现的偶然错堆而形成的共格孪晶界，随之在晶界角处

形成退火孪晶，并通过大角度晶界的移动而长大[23-25]。

退火孪晶的产生表明，650 ℃晶粒粗化机制也存在晶

界迁移机制。2 种粗化机制共同存在，协同进行，使

得 650 ℃晶粒迅速粗化。 

3  结  论 

1）冷轧变形 80%的 Ni5Pt 合金呈{112}<021>织构

的条带状变形结构。Ni5Pt 合金 450 ℃退火时在储能

较高的<110>∥ND 形变带上优先形核，形核机制为亚

晶合并机制。550~650 ℃退火时，再结晶结构完全取

代变形结构，平均粒径由 1.2 μm 增至 15 μm，晶粒尺

寸分布均匀无异常长大，取向分布有<110>∥ND 趋

势。Ni5Pt 合金退火过程中 HABS 和 LABS 的演变主

导了结构与织构的变化过程与发展趋势。 

2）Ni5Pt 合金 550 ℃退火后晶粒的粗化机制主要

以晶粒转动为主导，相邻晶粒协调转动至较小取向差

完成合并。650 ℃退火后，晶粒内部大量亚晶界的存

在以及 60°{111}退火孪晶的出现分别证明了该温度下

同时存在晶粒转动和晶界迁移 2 种再结晶粗化机制。 

3）Ni5Pt 合金经 550 ℃退火后晶粒尺寸更细小、

分布更均匀，取向在<112>和<110>∥ND 间相对均匀

分布，且在<111>易磁化方向取向度较小，该结构特征

更利于提高靶材溅射性能和镀膜质量。  
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EBSD Study on Recrystallization Behavior of Ni5Pt Alloy  
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Guan Weiming1 

(1. State Key Laboratory of Advanced Technologies for Comprehensive Utilization of Platinum Metals, Kunming Institute of Precious 

Metals, Kunming 650106, China) 

(2. School of Materials Science and Engineering, Central South University, Changsha 410083, China) 

 

Abstract: Nickel-platinum (NiPt) alloy sputtering target is an important raw material in semiconductor industry. Its microstructure 

characterization and adjustment are of great significance to improve the quality of target and sputtering film . The recrystallization 

behavior of cold rolled Ni5Pt alloy during annealing treatment was investigated by electron backscatter diffraction (EBSD) analysis 

system. The results show that the major orientation of cold rolled 80% Ni5Pt alloy is {112}<021> texture. After annealing at 450 °C, the 

grain nucleation occurs firstly at the deformation zone of <110>∥ND with sub-grain coalescence mechanism. For samples annealed 

between 550 °C and 650 °C, the average grain size of recrystallized grain structure increases from 1.2 μm to 15 μm and the orientation 

distribution tends to <110>∥ND. And the evolution of HABS and LABS dominates the structure evolution of Ni5Pt alloy. For sample 

annealed at 550 °C, the main grain growth mechanism is grain rotation and coalescence. For sample annealed at 650 °C, the appearance of 

a large number of sub-grains and 60°{111} annealing twins suggest the co-existence of grain rotation and grain boundary migration 

mechanism, respectively.  

Key words: NiPt alloy; recrystallization; grain boundaries; EBSD; crystal orientation 
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