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摘要 根据 XRD衍射图谱分析了Cu加工的择优取向行为，采用极密度相除的方法对 March-Dollase函数求 

解过程进行了简化，使之可以直接根据 XRD衍射图谱的若干峰值算出r值，间接计算择优取向的体积分数。把实测 

样品的 XRD衍射花样与由Rietveld程序根据 March-Dollase函数反推的 XRD衍射花样进行对比，发现 当，．值小于 

0．45时两者符合良好，说明在此条件下(r<0．45)本数值计算方法对r值的计算准确可靠，能够估算择优取向体积分 

数。 
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Application of March—Dollase Function in the Calculation of Preferred Orientation 

of Copper Tape 
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(1 School of Materials and Metallurgy，Northeastern University，Shenyang 110004；2 Institute of Superconducting Materials， 

Northwest Institute for Nonferrous Metal Research，Xi’an 710016) 

Abstract The preferred orientation behavior in the process of copper is analyzed，the solution procedure of 

March-Dollase function is simplified by a method of using division between two polar-intensity data，which can work 

out r in terms of some peak values from XRD pattern directly and figure out the volume fraction of preferred orienta- 

tion indirectly．Compared with the XRD patterns of experiment，the simulation by Rietveld inversing from March-Dol— 

lase shows a satisfactory agreement when r<0．45，which confirm s this numerical calculation for r is accurate and reli— 

able in that condition(r<O．45)，and this numerical calculation is suitable to estimate the volume fraction of preferred 

orientation． 
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O 引言 

Cu基带具有导电性好、不易被磁化、容易加工和成本低 

等优点，是制备 YBa Cu。0 ～ 高温超导带材的优良基带材料 

之一，对 Cu基带的要求是具有强{100}(001>立方织构，而在 

Cu基带中形成强{200}取向是形成立方织构的基础_1 ]。具 

有高择优取向的Cu基带可使其过渡层获得良好的外延生长 

环境，间接促进 YBCO层产生 C轴高择优取向，进而提高样 

品在超导态承载的临界电流_3]。March—Dollase函数Ⅲ通过 

测量板材与粉末样品0～9O。极角方向的{200}取向的极密度 

分布情况，结合相关的归一化公式确定归一化因子，进而确 

定相应极角方向的真实{200)极密度分布，并通过拟合来确 

定 March-Dollase函数参数 r。对 March-Dollase函数进行了 
一 些处理，采用对板法向极密度与其它极角方向极密度相除 

的方法消掉了归一化因子，避开了归一化因子的求解过程， 

使之可以直接根据 XRD衍射图谱的若干峰值估算出择优取 

向度 r值，间接计算择优取向的体积含量，从而确定{200}择 

优取向铜带制备的最优工艺过程。该法适用于强单极取向 

的定量分析，可以在不进行极图分析的情况下对 Cu基带 

{200}择优取向进行定量计算。 

1 实验 

采用轧制辅助双轴织构基带技术(RABiTS)[5 制备具 

有强立方织构{001}<loo)的Cu基带。将纯度为 99．5 的铜 

锭在 1200℃、真空度 0．3Pa条件下熔炼 30min，以消除原来 

的取向，随炉冷却后形成 15mm×15mm×20mm的铜锭，将 

其沿长轴进行轧制。在样品总变形量达到 88．4 (厚度 

1．74mm，2O道次)时，选择 400℃进行第一次退火 30min，随 

后进行第二次轧制，直至总变形量达到 99．O7 (1g度0．14 

mm，20道次)。 

把经过二次轧制的样品分别在 125℃、200℃、300℃、 

400℃、500℃、600℃、850℃，Ar(99．99 )保护条件下进行再 

结晶处理 30min。用 X射线衍射(XRD)对上述不同退火温 

度的铜样品进行测试，对上述样品中(200)取向最强的样品 
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进行极图测试和织构分析。X射线衍射测试采用荷兰PAN— 

ALYTICAI 公司的 PQ 3040／60型 X’Pert Pro MPD衍射 

仪，织构测试时采用 Co Ka靶， 一0．17890100nm；X射线物 

相分析采用Cu Ka靶，A=0．15405980nm，步长0．03。。 

2 March-Dollase函数在分析铜带取向上的应用 

March—Dollase函数值表示在与样品板法向成 O～9O。之 

间的某一方向上，被测样品hkl面的极密度与粉末样品hkl 

面的极密度之比乘以归一化因子(按式(3)进行归一化处 

理l4 后得到归一化因子N)： 

( )一 (r2co82 r／+ r-l sin2r／) 。一 ·N (1) 
‘ x 、 ， 

式中：r表示择优取向的程度，r一1代表样品完全无取向， 

O<，-<1表示样品有择优取向且择优取向程度越高 r越趋近 

于 0；J一('7)和 j (叩)分别是样品的实测极密度和粉末的实 

测极密度；N是归一化因子；刀是hkl面法向与板法向之间的 

夹角，当卵一0时，P (O)是样品与粉末的XRD(&0模式)中 

hkl面衍射峰的峰强比再乘以归一化因子N。March-Dollase 

函数_4一满足式(2)的标准化等式形式： 
r2 r 2 

} I P f '7， )sinr／d 一27r (2) 

式中：P (叩， )是归一化的hkl面极密度分布函数， 是方位 

角。在轴对称织构中，P (叩)是 P (7／， )在 从0～27c的均 

值，式(2)可以简化成： 
r 2 

I PM (r／)sin 叩一1 (3) 
√ 0 

通过式(3)计算板材和粉末样品的极密度之比的归一化 

过程，虽然可以得到归一化因子 N，但这一过程需要进行极 

密度测试，因此，本研究构造式(4)以避开求解归一化因子的 

过程 ： 

P f(rh)
一

(1．2COS2 711+r- sinzr~)-3／2 

P ( ) (r。COS +厂 sin )-3n 

一  I~(7 12 一 ㈤  )／J ( ) J (
叩1)／I肿w( ) 

当用0-0方式进行 XRD测试时，有 hkl取向的样品除了 

在hkl面形成衍射峰外，还将存在一些其它hkl面形成衍射 

峰。这些hkl面的面法向与样品板法向相同，根据晶体坐标 

系与样品坐标系之间的对应关系和晶格结构参数，可以在与 

hkl衍射面对应的晶体坐标系里找到与其相应hkl面的法线 

法向，进而可以确定这组 hkl面的面法向与板法向之间的夹 

角仉 通过对比样品粉末的XRD花样，选取不同峰位的峰值 

进行比较，间接得到 March-Dollase函数对应在不同极角方 

向( ， )的极密度之比。 

在研究某一具体取向时，可以令式(4)中的 =0，式(4) 

化简为： 

一  ! 
P№f( ) (r。COS +r- sin ) 

一  型 ㈣ 
I (O)／J ( ) ⋯ 

式中： 一(O)和 一(O)分别为样品和粉末在 XRD中对应的 

择优取向hkl峰值；J一( )和 J ( )分别为样品和粉末在 

XRD中与 对应的hkl峰值。通过对式(5)进行动力学拟 

合，即可求出r值。用参考文献[7]的方法计算样品择优取 

向的体积分数： 
r 

V。n 一I(P(叩)一1)sin 叩 (6) 
J 0 ’ ’ 

叩1在P(吁)一1处取得。 

经 XRD测试，(200)、(111)、(311)和(220)面衍射峰强 

度随热处理温度的变化关系如图 1所示。图 1中的样品经 

400℃热处理及二次冷轧。 

图1 样品经不同温度再结晶后的x射线衍射图谱 

Fig．1 XRD patterns of the samples recrystallized 

atdifferent temperature 

用Rietveld方法E8-11 模拟计算出铜粉末的 XRD花样 

(如图1中P1所示)，选取(111)、(200)、(220)、(311)峰作为 

拟合点，(311)、(220)和(111)取向的(200)面法向与板法向 

之间的夹角分别为 25．24。、45。和 54．74。。March-Dollase参 

数 r、择优取向的体积分数V。 小相应拟合数据及结果见表 

1(S1--$7对应图1中的样品)。拟合结果如图2所示。 
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表 1 再结晶样品(200)极密度拟合数据 

Table 1 (200)polar intensity fitting data of the 

recrystallisation samples 

Sample I(200)／i(2oo)I(2o0)／I(引1)I(2oo)／I~zz。)I<2o。)／I<m> r 、，o en1ed 

S 
喜 

、̂  

9 
营 

图2 March-Dollase函数拟合结果 

Fig．2 The result with M areh-Dollase function fitting 

3 结果与讨论 

用式(5)拟合出极密度函数在不同角度之比的分布函 

数，间接确定了March—Dollase函数的参数r；随着 r的确定， 

March-Dollase函数表述的极密度分布函数也被确定，至此 r 

值的准确程度将被进一步确定。r值的准确程度可以通过对 

比由Rietveld程序根据模拟极密度函数 (March-Dollase函 

数)反推出的XRD花样图谱与样品实测图谱之间的差异，确 

定模拟极密度函数的失真情况。 

用 Accelrys Software公 司开发的商业软件 Material 

Studio 4．0分析r值的准确程度。先用 Build Crystal模块并 

根据铜的晶体结构参数建立铜的晶体结构模型；用 Reflex 

Powder Diffraction模块载入实测样品的XRD花样数据，设 

定模拟方式为 March-Dollase函数，根据不同样品设定相应 

的 r值，完成初步估算后用 Reflex Powder Refinement模块 

进行计算，计算残余权重因子R 和R ，S1一S7样品的R 

和R。与r值对应关系如表 2所示。将 S6、S7样品的 XRD 

和由r值反推的模拟 XRD花样进行对比，对比结果如图 3 

所示。 

表 2 R 和 与 r值对应关系 

Table 2 The relation of Rwp，Rp and r 

Sample S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 

r 0．64 0．44 0．52 0．45 0．44 0．30 0．22 

Rw。／ 58．53 70．51 94．36 12．31 13．38 9．10 12．84 

R。／ 75．82 82．73 94．38 5．89 5．86 3．77 6．31 

从表 2可以看出，在对比s1一S3样品实测 XRD与模拟 

XRD过程中，残余权重因子 R 和 R 值较高，存在较大偏 

差，这是因为样品没有形成强{200}单极择优取向，还存在与 

{200}取向相当的其它取向(如图 1所示)，多极取向的存在 

超出了March-Dollase函数的应用范围。S2样品虽然与 S5 

样品有相同的r值，但 S2样品已呈现明显的{220}择优取向， 

因此，S1一s3样品不适合采用 March-Dollase函数进行择优 

取向度分析。S4一S7样品在实测 XRD中已呈现出明显的 

{200}择优取向(如图 1所示)，满足 March-Dollase函数使用 

前提，残余权重因子 R 和 Rp值较低 (R 和 R 值小于 

15％)，因此 S4一S7样品的实测 XRD与用 r值模拟的XRD 

具有很高的相符程度，说明用本研究的数值模拟方法计算的 

r值可靠。S7样品的这种相符程度如图3所示。 

— — Experiment 

Differenee 
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} 

j I 
f 

20 40 60 8O 100 12O 

20／(。) 

图3 r=O．22时March-Dollase函数模拟的XRD 

与实测XRD的比较 

Fig．3 Compared with the XRD patterns of experiment and 

the simulation by M areh-Dollase function of val r=0．22 

极图和 ODF分析技术已经作为织构研究的主要手段， 

其应用非常广泛_】 。本研究用 ODF函数对 S7样品(，．一 

0．22)的(200)择优取向体积分数进行验算，如图4所示。 
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图4 850~C再结晶织构的ODF图 

Fig．4 ODF plots of recrystallisation texture 

after annealing at 850~C 

用 ODF函数验算 S7样品{200}择优取向的体积含量为 

7O．85 ，与用 March-Dollase函数计算的{200)择优取向的 

体积含量(69．30 )接近，说明本数值模拟方法能够反映择 

优取向的体积分数。 
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3 结论 

当r<0．45时，本研究的数值计算方法对 Mareh-Dollase 

函数 r值的计算准确可靠。用r值计算的择优取向体积含量 

与用实验测得ODF函数计算结果相一致，说明本研究的数 

值模拟方法能够反映择优取向含量。 
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