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Возрастающий интерес разработчиков магнитных систем к стрендам на основе сверхпроводящего
соединения Nb3Sn с высокой плотностью критического тока в магнитных полях выше 12 Тл приво-
дит к необходимости опробования различных сочетаний легирующих элементов в сверхпроводя-
щем слое и изучению их влияния на микроструктуру и свойства этого слоя. Наиболее используемы-
ми при изготовлении сверхпроводников на основе Nb3Sn легирующими элементами являются ти-
тан и тантал. Влияние каждого из этих элементов на электрофизические свойства Nb3Sn изучается
давно. Однако, остается достаточно много вопросов о совместном влиянии этих элементов. Изуче-
ны особенности микроструктуры двух стрендов на основе Nb3Sn диаметром 1 мм, имеющих одина-
ковую конструкцию и содержание титана, но с различным содержанием тантала: 4.0 и 7.5 мас. %.
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ВВЕДЕНИЕ
С момента открытия сверхпроводимости глав-

ной целью ученых и инженеров, работающих в этой
области, является создание технических сверхпро-
водников (стрендов), обладающих высокой токоне-
сущей способностью. Так, в частности, для соору-
жения следующего поколения крупнейшего кол-
лайдера (Круговой Коллайдер Будущего – Future
Circular Collider – FCC) потребуются сверхпрово-
дящие стренды на основе соединения Nb3Sn с
плотностью критического тока на сечении без ста-
билизирующей меди порядка 1500 А/мм2 в магнит-
ном поле 16 Тл [1]. Известно, что для увеличения
токонесушей способности стрендов в магнитных
полях более 12 Тл необходимо введение элементов,
которые способствуют росту верхнего критическо-
го поля (Bс2) сверхпроводника. Одним из таких
элементов, является тантал [2]. Его положитель-
ное влияние отмечено в стрендах, полученных
как по бронзовой технологии, так и по методу
внутреннего источника олова. В работах [3–5]
представлены исследования влияния содержания

тантала в ниобиевых волокнах на плотность кри-
тического тока (Jc), величину верхнего критиче-
ского поля Bc2 и критическую температуру сверх-
проводника. Показано, что Bc2 возрастает с увели-
чением содержания тантала до 20 мас. % в волокнах
сверхпроводника. При этом в диапазоне магнит-
ных полей от 10 до 16 Тл при увеличении содержа-
ния тантала до 7 мас. % Jc возрастает, а при даль-
нейшем увеличении легирующей добавки плавно
снижается. В связи с этим при изготовлении стрен-
дов, легированных танталом, обычно используется
сплав Nb–7.5 мас. % Ta.

Другим легирующим элементом, который эф-
фективно влияет на Jc сверхпроводников, являет-
ся титан [2, 5–7]. Во многих работах исследуются
сверхпроводники, одновременно легированные
этими двумя элементами, что позволяет дости-
гать более высоких характеристик [8–10]. В рабо-
те [10] установлено, что в стрендах, легированных
совместно Ti и 3.5 или 7 мас. % Та и полученных
по бронзовому методу, Jc в поле 12 Тл одинакова.
Исследование свойств сверхпроводника, легиро-
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ванного совместно Ta и Ti, показало, что Bc2 воз-
растает примерно на 2 Тл, при этом Jc в магнитном
поле 12 Тл несколько снижается по сравнению с
характеристиками сверхпроводника, легирован-
ного только танталом [11]. Авторы этого исследо-
вания предполагают, что для увеличения токоне-
сущей способности необходима оптимизация со-
держания легирующих элементов и режима
заключительной реакционной термообработки
(РТО). В сверхпроводниках на основе Nb3Sn, по-
лученных по методу внутреннего источника, ле-
гирование ниобиевых волокон как танталом, так
и титаном позволяло достичь плотности критиче-
ского тока 1700 А/мм2 в магнитном поле 15 Тл при
температуре 4.2 К [7].

В данной работе проведено исследование мик-
роструктуры и свойств стрендов на основе Nb3Sn,
в которых волокна были одновременно легирова-
ны Ti и Ta, при этом содержание Ti было на одном
уровне, а содержание Ta различалось.

ОБРАЗЦЫ 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Исследованные стренды на основе Nb3Sn (А и
Б с разным содержанием Та) получены методом
внутреннего источника олова и содержат 120 ком-
позиционных субэлементов. При этом легирова-
ние титаном осуществлено путем равномерного

распределения вставок из сплава НТ47 в каждом
волокне [12]. Конструкция исследуемых сверхпро-
водников одинакова, ее краткое описание пред-
ставлено в табл. 1. Поперечное сечение одного из
стрендов показано на рис. 1.

После изготовления сверхпроводники подвер-
гали РТО по двухступенчатым режимам, при этом
температура и длительность первой ступени были
постоянными 370°С, 100 ч, а температура второй
ступени менялась от 650 до 720°С. Длительность
второй ступени реакционного отжига составляла
40 ч. Общее количество различных режимов – 4.
Термообработку проводили в вакууме с остаточ-
ным давлением не выше 5 × 10–5 мм рт. ст.

Поперечные сечения стрендов исследовали на
металлографических шлифах и на поверхности
хрупкого излома образцов методом растровой
электронной микроскопии (РЕМ) на микроско-
пах Jeol JSM-7401F и FEI Scios. Содержание эле-
ментов в сверхпроводящем слое определяли по
точкам с помощью энергетического дисперсион-
ного рентгеновского микроанализа на FEI Scios c
приставкой EDAX Octane Super Elect.

В работе проводили расчет размеров зерен и
статистическую обработку результатов. Для этого
использовали изображения излома образцов, ко-
торые обрабатывали в графическом редакторе с
применением метода случайных секущих.

Таблица 1. Описание исследуемых стрендов

* Отношение объемной доли стабилизирующей меди в стренде к доле его остальных элементов.

Характеристика Стренд А Стренд Б

Состав волокон Nb–7.5 мас. % Ta–0.8 мас. % Ti Nb–4 мас. %Ta–0.8 мас. % Ti
Источник олова Sn–0.8 мас. % Сu Sn–0.8 мас. % Сu
Барьер Nb–7.5 мас. % Ta Nb–7.5 мас. % Ta
Число субэлементов 120 120
Cu/non Cu* ~1 ~1
Диаметр, мм 1.00 1.00

Рис. 1. Изображение поперечного сечения исследуемого стренда диаметром 1.00 мм (РЭМ).
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Средний размер зерна dm рассчитывали по
формуле

где  – длина секущей, мкм;  – количество пе-
ресечений границ зерен секущей, ед. (не менее
10); n – количество секущих, ед. (не менее 10).

Образцы для просвечивающей электронной
микроскопии (ПЭМ) подготавливали путем вы-
травливания и последующего утонения тонкой
пластины – ламели из продольного шлифа стрен-
да, с помощью фокусированного ионного пучка.
Исследования изготовленных ламелей проводи-
ли на микроскопе фирмы FEI Osiris с детектором
Bruker Super X.

Перед РТО образцы для определения Jc монти-
ровали на специальные цилиндрические оправки,
а образцы для определения критической темпера-
туры перехода (Tc) и относительного остаточного
электрического сопротивления (параметра RRR)
помещали в индивидуальные кварцевые ампулы.
После РТО проводили измерения критического то-
ка при температуре 4.2 К 4-х контактным методом
(в соответствии со стандартом IEC МЭК 61788-2) по
критерию электрического поля 0.1 мкВ/см и измере-
ния критической температуры 4-х контактным мето-
дом (в соответствии со стандартом IEC 61788-10) по
критерию середины сверхпроводящего перехода
(Tc0.5). Для исключения влияния матрицы на ре-
зультаты (перетекание измерительного тока из
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сверхпроводника в медную матрицу) с образцов
для измерения Tc стравливали медь. Погрешность
измерения критической температуры ±0.03 К.

Параметр RRR определяли в соответствии с
требованиями стандарта IEC МЭК 61788-11 как
отношение электрических сопротивлений образ-
ца при температурах 273 и 20 К. Установленная
погрешность определения RRR не превышала 2%.

Измерения критического тока проводили в
Лаборатории Сильных магнитных полей (г. Гре-
нобль, Франция) в диапазоне от 12 до 24 Тл при
температуре 4.2 К.

Регистрацию рентгеновских дифракционных
спектров образцов сверхпроводящих волокон,
вытравленных из сверхпроводников ∅1.00 мм,
подвергнутых РТО, проводили на рентгенов-
ском дифрактометре “Ultima IV” Rigaku (Япо-
ния) с вертикальным гониометром и высокоско-
ростным полупроводниковым детектором “D/teX”.
Съемку осуществляли в CuKα-излучении в ин-
тервале углов 2Θ – 9°–125° с шагом 0.02°. Ско-
рость движения детектора 1°/мин. Фазовый анализ
образцов и расчет параметров ячейки выполняли в
программном комплексе PDXL с использованием
базы данных ICDD.

ИССЛЕДОВАНИЯ
МИКРОСТРУКТУРЫ ОБРАЗЦОВ

Известно [13], что сверхпроводящий слой в
стрендах на основе Nb3Sn имеет, как правило, не-
сколько областей:

– область крупных равноосных зерен, приле-
гающую к образовавшейся после реакционной
термообработки бронзовой сердцевине;

– область мелких зерен;
– область столбчатых зерен, образующихся по

внутренней поверхности барьера.
Исследование микроструктуры области мел-

ких зерен с помощью просвечивающей электрон-
ной микроскопии и последующей обработки в гра-
фическом редакторе позволило выявить, что от-
дельные зерна Nb3Sn заметно различаются по
размерам (рис. 2). Однако статистическая обработ-
ка размеров зерен, выполненная на фрактографи-
ческих РЭМ-изображениях, показывает, что фор-
ма распределения близка к логнормальной, и это
свидетельствует об однородности размеров зерна
(рис. 3). Отмечено, что исследованные стренды А
и Б, отожженные по одному и тому же режиму,
сходны по размеру зерен.

Анализ распределения зерен по размеру на об-
разцах стрендов А после двух режимов термооб-
работки: 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч и 370°С, 100 ч +
+ 700°С, 40 ч (рис. 3) показал, что основной массив
значений размеров зерен с увеличением темпера-
туры второй ступени до 700°С смещается с диапа-
зона 80–180 до 100–200 нм.

Рис. 2. Микроструктура зоны мелких зерен сверхпро-
водящего слоя образца стренда А после РТО по режи-
му 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч с наложенной сеткой
границ (ПЭМ).

400 нм
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Рис. 3. Распределение зерен по размеру на образцах стрендов А и Б после соответствующих режимов термообработки.
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Рис. 4. Микроструктура фрагмента Nb3Sn слоя образца стренда А вблизи центральной области субэлемента (область
крупных зерен) с источником олова после РТО по режиму 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч: в светлом поле (а, б) и в характе-
ристическом излучении ниобия (в).
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Анализ результатов исследования микрострук-
туры образца стренда А позволил выявить особен-
ности той части сверхпроводящего слоя, которая

находится в центре композиционного субэлемента
(рис. 4). Обнаружено, что вблизи центральной об-
ласти субэлемента в твердом растворе Cu–Sn име-



832

ФИЗИКА МЕТАЛЛОВ И МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ  том 123  № 8  2022

ЦАПЛЕВА и др.

ются отдельные крупные хаотично расположенные
зерна Nb3Sn (размер, которых достигает 1 мкм) со-
става 72.9 мас. % Nb + 24.4 мас. % Sn–2.5 мас. % Ta–
0.2 мас. % Ti.

Процесс их образования связан, прежде всего,
с растворением тугоплавкого элемента (волокон
из сплава Nb–Ta) в расплаве Cu–Sn. Движущая
сила этого процесса – различие в величине термо-
динамических потенциалов тугоплавкого металла
в кристаллической решетке и жидком расплаве.
Этот процесс был описан в работах [14–21]. На
первом этапе образуется расплав меди, ниобия и

тантала в олове. При увеличении температуры из
расплава кристаллизуется интерметаллид Nb6Sn5,
который потом превращается в Nb3Sn. В результате
этих сложных превращений после завершения ре-
акционной термообработки в поперечном сечении
можно наблюдать слой крупных зерен Nb3Sn во-
круг бывшего источника олова.

Анализ изображений микроструктуры приба-
рьерной зоны сверхпроводящего Nb3Sn слоя в об-
разцах стренда А (рис. 5) показал, что с увеличе-
нием температуры второй ступени зона столбча-
тых зерен становится более выраженной, и ее
толщина после термообработки по режиму 370°С,
100 ч + 700°С, 40 ч составляет около 2 мкм. Следу-
ет отметить, что с внешней стороны барьера после
этого режима термообработки наблюдается слой
сверхпроводящего соединения Nb3Sn (рис. 6) тол-
щиной 10–50 нм, образовавшийся из-за выхода
олова в медную оболочку через утоненные участки
барьера, полностью превратившиеся в Nb3Sn. Это
привело к значительному снижению относитель-
ного остаточного электросопротивления (парамет-
ра RRR), его значение на проводах обоих типов ни-
же 70 ед. и с увеличением температуры падает.

Исследование элементного состава отдельных
участков сверхпроводящего слоя (рис. 7) позво-
лило установить неоднородность содержания как
легирующих элементов, тантала и титана, в зернах,
так и обнаружить локальные участки, обогащен-
ные медью (рис. 7б), а также области с высоким со-
держанием титана (рис. 7г). Следует отметить, что

Рис. 5. Микроструктура прибарьерной зоны сверх-
проводящего слоя образца стренда А после РТО по
режиму 370°С, 100 ч + 700°С, 40 ч.

500 нм

Ns3Sn
Зона
равновесных
зерен

Зона
столбчатых
зерен

Рис. 6. Микроструктура фрагмента композиционного субэлемента образца стренда А после РТО 370°С, 100 ч + 700°С,
40 ч.

2 мкм

Барьер из сплава
Nb–Ta

Сверхпроводящий
Nb3Sn слой
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Рис. 7. Микроструктура фрагмента Nb3Sn слоя образца стренда А после термообработки по режиму 370°С, 100 ч +
700°С, 40 ч: в светлом поле (а, в) и в характеристическом излучении меди (б) и титана (г).

(в) (г)200 нм

HAADF Ti

200 нм

(а) (б)500 нм

HAADF Cu

500 нм

при изучении микроструктуры сверхпроводящего
слоя образца после отжига 370°С, 100 ч + 665°С,
40 ч таких обогащенных областей не наблюдалось.

Анализ элементного состава сердцевины ком-
позиционного субэлемента в сверхпроводниках
двух типов показал, что при увеличении темпера-
туры отжига с 665 до 700°С количество остаточно-
го олова уменьшается с 5.0–5.8 до 3.7–2.0 ат. %.
Содержание олова в Nb3Sn слое для обоих сверх-
проводников составляет 22.2–24.3 ат. % после
второй ступени отжига при 665°С и не меняется
при увеличении температуры второй ступени от-
жига до 700°С.

Результаты рентгеновского фазового анализа
по определению параметра кристаллической ре-
шетки Nb3Sn для образцов исследованных стрен-
дов после термических обработок по различным
режимам представлены в табл. 2. При увеличении
температуры второй ступени период решетки при-
ближается к периоду решетки соединения Nb3Sn
стехиометрического состава, который составляет
529.3 пм [22] Можно отметить, что в технических
сверхпроводниках не наблюдается полностью сте-
хиометрического соединения Nb3Sn, что связано с

наличием градиента олова по слою и с введением в
сверхпроводящий слой легирующих элементов.

ИЗМЕРЕНИЯ
ЭЛЕКТРОФИЗИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК

Исследования критической температуры изго-
товленных стрендов с легированными танталом и
титаном волокнами проводили после термиче-

Таблица 2. Параметр кристаллической решетки Nb3Sn
в зависимости от режима термообработки стрендов

Стренд
Режим 

термообработки 
370°C, 100 ч + Х

Параметр 
кристаллической 

решетки Nb3Sn, пм

А 665°С, 40 ч 527.80
Б 665°С, 40 ч 528.20
А 680°С, 40 ч 528.43
Б 680°С, 40 ч 528.33
А 700°С, 40 ч 528.71
Б 700°С, 40 ч 528.32
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ской обработки по режимам с различной темпе-
ратурой второй ступени 370°С, 100 ч + Х°С, 40 ч.
Результаты представлены в табл. 3. При увеличе-
нии температуры отжига наблюдается рост крити-
ческой температуры за счет возрастания стехио-
метричности сверхпроводящей фазы. Некоторое
снижение критической температуры и увеличение
размытия сверхпроводящего перехода в обоих ис-
следованных стрендах после реакционной термо-
обработки с температурой второй ступени 700°С,
вероятно, связано с локальной проработкой нио-
биевых барьеров до Nb3Sn именно при этих темпе-
ратуре и времени, выходом олова в окружающую
медь и образованием сверхпроводящего слоя с бо-
лее низким содержанием олова. Дальнейшее повы-
шение температуры термообработки ведет к бо-
лее интенсивному притоку олова в сверхпроводя-
щий слой и росту критической температуры.

На рис. 8 приведены зависимости Jc(B) сверх-
проводников со 120 субэлементами, волокна ко-
торых получены из сплавов Nb – 7.5 мас. % Ta
(стренд А) и Nb – 4 мас. % Ta (стренд Б).

Анализ полученных данных показал, что об-
разцы исследуемых сверхпроводников после тер-
мообработки по режиму: 370°С, 100 ч + 665°С,
40 ч, имеют сходные полевые зависимости. Одна-

ко следует отметить, что образец стренда А, во-
локна которого выполнены из сплава с 7.5 мас. %
Ta, имеет плотность критического тока в диапазо-
не магнитных полей от 14 до 24 Тл выше, чем
сверхпроводник с меньшим содержанием танта-
ла. Его плотность критического тока в поле 16 Тл
составила 1150 А/мм2.

Известно, что Nb3Sn сверхпроводники, леги-
рованные танталом, необходимо подвергать тер-
мической обработке при более высоких темпера-
турах [7]. На рис. 9 показан график зависимости
плотности критического тока сверхпроводников
от температуры второй ступени термообработки.
Установлено, что с увеличением температуры с
665 до 720°С Jc в области высоких магнитных по-
лей возрастает и в поле 16 Тл имеет максимальное
значение 1308 А/мм2 при температуре второй ступе-
ни термообработки 700°С, однако при этом пара-
метр RRR сверхпроводников снижается до значе-
ний менее 70 ед. из-за проработки диффузионного
барьера. Подобный эффект влияния состояния
диффузионного барьера на RRR наблюдается и при
уменьшении диаметра стрендов [23, 24].

Таблица 3. Температура середины сверхпроводящего перехода исследованных стрендов

Образец
370°С 100 ч + 665°С, 40 ч 370°С 100 ч + 680°С, 40 ч 370°С 100 ч + 700°С, 40 ч 370°С 100 ч + 720°С, 40 ч

Tc0.5, К ∆Tc, К Tc0.5, К ∆Tc, К Tc0.5, К ∆Tc, К Tc0.5, К ∆Tc, К

Стренд А 17.55 0.66 17.78 0.38 17.73 0.48 17.89 0.38

Стренд Б 17.73 0.82 17.89 0.37 17.87 0.5 17.92 0.71

Рис. 8. Jc(B) образцов стрендов А и Б, после реакци-
онной термообработки по режиму 370°С, 100 ч +
+ 665°С, 40 ч.
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Рис. 9. Зависимость Jc (16 и 18 Тл) от температуры
второй ступени термообработки образцов стрендов А
и Б.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Таким образом, в результате проведения ис-
следований установлено, что сверхпроводящий
слой Nb3Sn в стрендах одинаковой конструкции с
различным содержанием тантала, отожженных
по одному и тому же режиму, сходен по размеру
зерен и содержанию олова.

При этом установлено, что с увеличением тем-
пературы второй ступени реакционной термооб-
работки с 665 до 700°С для исследованных стрен-
дов, с разным содержанием тантала в волокнах,
наблюдается рост размера зерен в мелкозеренной
области с диапазона 80–180 до 100–200 нм.

Критическая температура стренда с большим
содержанием тантала ниже после всех исследо-
ванных РТО. При этом с возрастанием темпера-
туры второй ступени РТО разница в значениях
критической температуры уменьшается, что сви-
детельствует об образовании более стехиометрич-
ного соединения Nb3Sn.

Установлено, что в стренде с большим содер-
жанием тантала плотность критического тока в
магнитном поле 16 Тл выше, это связано влияни-
ем тантала, как легирующего элемента.

Показано, для получения максимально высо-
кой критической плотности тока в интервале
внешнего магнитного поля 16–18 Тл для исследо-
ванных стрендов реакционную термообработку
следует проводить при температуре второй ступе-
ни 700°С с длительностью не менее 40 ч, однако
при этом параметр RRR сверхпроводников сни-
жается до значений менее 70 ед. С целью дости-
жения значения параметра RRR более 100 единиц
необходимо в дальнейшем оптимизировать кон-
струкцию сверхпроводника и процесс его полу-
чения.

Авторы выражают признательность LNCMI-
CNRS, члену Европейской лаборатории магнит-
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