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Методами просвечивающей и сканирующей электронной микроскопии исследована структура 
сверхпроводящих слоев в композитах с внутренними источниками олова и распределенным Nb 
барьером. Показано, что внешний диаметр композита (1 мм, 0.7 мм и 0.5 мм) оказывает влияние 
на морфологию, размер зерен и состав слоев сверхпроводящей фазы Nb3Sn, формирующихся при 
реакционной термообработке по режиму 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч. Остаточный ниобий обна-
ружен в 10% субэлементов в образце ∅ 1 мм, 4% в образце ∅ 0.7 мм и 0.8% в образце ∅ 0.5 мм. 
Минимальный средний размер зерен Nb3Sn наблюдается в композите диаметром 0.7 мм.
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ВВЕДЕНИЕ
Многоволоконные сверхпроводящие компо-

зиты на основе соединения Nb3Sn применяются 
в устройствах для создания сильных магнитных 
полей, в частности, в крупнейшем ускорите-
ле заряженных частиц — Будущем Кольцевом 
Коллайдере (Future Circular Collider — FCC) 
[1]. Требования к таким сверхпроводникам по-
стоянно возрастают и, несмотря на значитель-
ный прогресс последних лет, задача по дости-
жению высокой токонесущей способности, 
соответствующей техническим требованиям к 
сверхпроводящим материалам для магнитных 
систем современных ускорителей, остается ак-
туальной. В частности, согласно техническим 
требованиям к FCC плотность критического то-
ка Jc сверхпроводящих (СП) стрендов должна 
быть выше 1500  А/мм2 в магнитном поле 16  Тл 
при температуре 4.2  К [2]. Высокая токонесу-
щая способность СП провода обеспечивается 
не только достаточным количеством сверхпро-
водящей фазы, но и ее качеством, а именно — 
однородной нанокристаллической структурой 

фазы Nb3Sn с минимальными значениями сред-
него размера зерна и близким к стехиометрии со-
ставом [3]. Известно, что основными центрами 
пиннинга в композитах на основе Nb3Sn явля-
ются границы зерен сверхпроводящей фазы [4], 
поэтому для повышения Jc необходимо увеличи-
вать плотность границ, т. е., измельчать зерно. 
Не менее важным является и состав фазы Nb3Sn, 
которая существует в диапазоне от 18 до 25 ат. % Sn  
[5]. При этом критическая температура сверхпро-
водящего перехода Тс и верхнее критическое по-
ле Нс2 достигают максимума при 24.5 ат. % Sn 
[6]. Состав фазы Nb3Sn изменяется по сечению 
сверхпроводящего слоя в зависимости от ее 
морфологии. Так, например, в изготовленных по 
бронзовой технологии композитах концентра-
ция Sn достигает 24.5 ат. % в равноосных зернах, 
прилегающих к бронзовой матрице, и понижает-
ся до 18 ат. % в столбчатых зернах, прилегающих 
к остаточному ниобию [7]. В композитах, изго-
товленных по методу внутреннего источника 
олова, концентрация Sn в сверхпроводящей фазе 
изменяется от 24.5 до 21.5 ат.% в зависимости от 

mailto:popova@imp.uran.ru


ФИЗИКА МЕТАЛЛОВ И МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ      том 125       № 12       2024

	 СТРУКТУРА СВЕРХПРОВОДЯЩИХ СЛОЕВ В КОМПОЗИТАХ	 1617

расстояния до источника олова [8]. Как правило, 
композиты с внутренним источником олова ха-
рактеризуются более высокой концентрацией Sn 
в сверхпроводящих слоях по сравнению с «брон-
зовыми» проводниками, благодаря чему в них до-
стигается более высокая плотность критического 
тока, несмотря на более крупные размеры зерен 
Nb3Sn [9, 10]. Для повышения Jc применяют ле-
гирование, в основном титаном или танталом, и 
подбирают оптимальные режимы термообработ-
ки, которые обеспечивают формирование доста-
точного количества сверхпроводящей фазы при 
сохранении в ней мелких зерен [11–14]. Отме-
тим, что в Российских научных журналах компо-
зиты с внутренним источником олова называют 
ВИП-композиты (сокр. от внутреннего источни-
ка питания) [13]. В ВИП-проводниках применя-
ют как минимум двухступенчатую реакционную 
термообработку, при которой на низкотемпера-
турном этапе происходит растворение олова из 
источника в медной матрице, а на высокотемпе-
ратурном этапе формируется мелкодисперсная 
фаза Nb3Sn [11, 14].

Существенную роль в достижении высокой 
токонесущей способности многоволоконных 
сверхпроводников играет конструкция и мате-
риал диффузионных барьеров, для изготовле-
ния которых используют Nb, Ta или их сочета-
ние. Диффузионные барьеры необходимы для 
того, чтобы препятствовать диффузии Sn в ста-
билизирующую медь во время диффузионного 
отжига (реакционной термообработки) [15–17]. 
Современные сверхпроводники с внутренними 
источниками олова состоят из субэлементов, 
представляющих собой источник олова, окру-
женный группой Nb волокон, в медной обо-
лочке. При диффузионном отжиге происходит 
образование фазы Nb3Sn, сопровождающееся 
расширением Nb волокон в поперечном сече-
нии, что в конечном итоге приводит к образова-
нию монолитного кольца фазы Nb3Sn [18]. 

Наряду с достаточно высокой критической 
плотностью тока в сильных магнитных полях, 
важным является и параметр RRR (Residual Re-
sistivity Ratio — отношение значений электро-
сопротивления меди при 273 и 20  К), высокие 
значения которого необходимы для стабильной 
работы кабеля и его устойчивости к тепловым 
возмущениям. Параметр RRR зависит от чисто-
ты стабилизирующей меди и кроме того, на него 
влияют такие конструктивные и технологиче-
ские параметры стренда, как толщина диффузи-
онных барьеров и режимы диффузионных отжи-
гов. Например, в СП-стрендах, изготовленных 
по методу ВИП, уменьшение толщины диффу-
зионных Nb барьеров приводит к заметно боль-

шему снижению RRR после одной и той же ре-
акционной термообработки [19]. Кроме того, в 
сверхпроводниках, изготовленных как по ВИП, 
так и по «бронзовой» технологии, параметр RRR 
понижается при увеличении длительности диф-
фузионных отжигов [19, 20, 21].

В современных ВИП-проводниках, предна-
значенных для высокополевых магнитов, при-
меняют два типа конструкции, отличающиеся 
геометрией диффузионных барьеров. В первом 
варианте единый барьер отделяет ниобиевые во-
локна в медной матрице от внешней стабили-
зирующей меди. Во втором случае — стренды с 
распределенным барьером — группы сверхпро-
водящих волокон (субэлементы) окружают ин-
дивидуальным барьером, и в центре каждого суб-
элемента располагают источник олова [16, 19]. 

В настоящей работе исследованы экспери-
ментальные образцы СП-стрендов с распреде-
ленным ниобиевым барьером. Образцы отли-
чались диаметром и, соответственно, задачей 
исследования являлось установление влия-
ния внешнего диаметра стренда на структуру 
сверхпроводящих слоев, формирующихся на 
финальном этапе реакционной термообработ-
ки (РТО) 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч. Этот режим 
был выбран, исходя из того, что по данным [19] 
уменьшение диаметра стренда при такой обра-
ботке сопровождается понижением RRR, и не-
обходимо было выяснить, связано ли это только 
с состоянием Nb барьера, или еще и с измене-
нием структуры сверхпроводящих слоев. Кроме 
того, на образце ∅ 1 мм было изучено влияние 
температуры и длительности второй ступени 
РТО на критическую температуру сверхпрово-
дящего перехода.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКА
Исследованные в настоящей работе экспери-

ментальные образцы стрендов на основе Nb3Sn 
изготовлены методом внутреннего источника 
олова на АО ЧМЗ (Акционерное общество “Че-
пецкий механический завод”) по технологии, 
разработанной АО ВНИИНМ. Стренды диаме-
тром 1.0, 0.7 и 0.5 мм состоят из 120 субэлемен-
тов с отношением объемных долей Nb к Sn 2.8 
(за исключением Nb барьера). Ниобиевые во-
локна легированы 1.4 ат.% Ti. Более подробно 
конструкция этих стрендов описана в [19], а ос-
новные конструкционные параметры (до реак-
ционной термообработки) приведены в табл. 1. 
Образцы отжигали в вакууме по режиму 370°

Для исследования структуры применяли ме-
тоды сканирующей (СЭМ) и просвечивающей 
(ПЭМ) электронной микроскопии с использо-
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ванием микроскопов Inspect F (FEI) с пристав-
кой EDAX для рентгеноспектрального микро-
анализа, Jeol JSM-7401F и JEM-200 CX (JEOL). 
СЭМ-исследование проводили на поперечных и 
продольных шлифах и на изломах образцов. Из-
ломы получали в жидком азоте непосредствен-
но перед СЭМ-исследованием. Изображения 
изломов обрабатывали в графическом редакто-
ре с применением метода случайных секущих 
для определения среднего размера зерен фазы 
Nb3Sn. Для ПЭМ-исследований механически 
утоненные продольные отрезки проволоки по-
лировали в смеси кислот (3 ч HNO3 + 2 ч H2SO4 + 
+ 1 ч HF). Полученные снимки зеренной струк-
туры слоев Nb3Sn обрабатывались программой 
SIAMS-600, с помощью которой строились ги-
стограммы распределения зерен по размерам.

Перед проведением РТО образцы для опре-
деления плотности критического тока Jc монти-
ровали на специальные цилиндрические оправ-
ки, а для определения критической температуры 
перехода Tc помещали в индивидуальные квар-
цевые ампулы. После РТО проведены транс-
портные измерения критического тока при 4.2 К 
4-контактным методом (в соответствии со стан-
дартом IEC 61788-2) по критерию электрическо-
го поля 0.1 мкВ/см и транспортные измерения 

критической температуры 4-контактным мето-
дом (в соответствии со стандартом IEC 61788-10) 
по критерию середины сверхпроводящего пере-
хода (Tc0.5). Измерения критического тока прово-
дили в Лаборатории Сильных магнитных полей 
(г. Гренобль, Франция) в диапазоне магнитных 
полей от 12 до 20 Тл при 4.2 К. 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ  
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Поперечные сечения образцов представле-
ны на рис. 1. Основные элементы конструкции 
стрендов — слой стабилизирующей меди (1), 
один из 120 субэлементов стренда (2) и источник 
олова в центре субэлемента (3) отмечены циф-
рами на рис. 1а. Субэлементы, изначально име-
ющие форму правильных шестигранников, при 
деформации несколько искажаются, и эти иска-
жения сохраняются после РТО по режиму 370°С, 
100 ч + 665°С, 40 ч. С увеличением степени де-
формации и, соответственно, уменьшением ди-
аметра провода эти искажения увеличиваются. 
Так, в образце 1 диаметром 1.0 мм субэлементы 
вытянутой формы располагаются только в пери-
ферийных рядах, граничащих со слоем стабили-
зирующей меди (рис. 1а). В образце диаметром 

Таблица 1. Конструкционные параметры образцов

№ п/п обр. Внешний ∅, мм ∅ СЭ1, мкм ∅ ИО2, мкм Толщина барьера, мкм
1 1.0 57 27 2.8
2 0.7 40 19 2.0
3 0.5 29 13 1.4

1 СЭ — субэлемент, 2 ИО — источник олова.

(а) (б) (в)

Рис. 1. СЭМ-изображения (в режиме Z-контраст) фрагментов шлифов поперечных сечений образцов 1 (∅ 1.0 мм) (а),  
2 (∅ 0.7 мм) (б) и 3 (∅ 0.5 мм) (в) после РТО 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч. На рис. 1а стрелками отмечены: 1 — стабилизирую-
щая медь; 2 — субэлемент; 3 — источник олова.
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0.7 мм субэлементы с искаженной неравноос-
ной формой располагаются не только в перифе-
рийных, но и в центральных рядах субэлементов 
стренда (рис. 1б). А в образце диаметром 0.5 мм 
форма всех субэлементов, расположенных как 
на периферии, так и в центре образца, сильно 
искажена (рис. 1в). Степень искаженности СЭ 
оценивали по максимальному аспектному соот-
ношению (aspect ratio — AR) продольной и по-
перечной осей каждого из субэлементов, а так-
же по доле субэлементов с величиной AR > 1.2. 
В исследованных образцах при уменьшении ди-
аметра от 1.0 до 0.7 и 0.5  мм максимальное AR 
возрастало от 1.4 до 1.6 и 3.0, а доля искаженных 
субэлементов — от 30% (обр. 1) до 60% (обр. 2) и 
80% в образце 3.

Результаты фрактографических исследова-
ний представлены на рис. 2. Очевидно, что по-
сле РТО 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч большая часть 
Nb волокон во всех трех образцах превращаются 
в фазу Nb3Sn, образующую монолитное кольцо 
вокруг источника олова, окруженное Nb барье-
ром (рис. 2а). Тем не менее встречаются отдель-
ные волокна с остаточным ниобием в централь-
ной части (рис. 2б). Эти участки отличаются 
вязким изломом остаточного ниобия в отличие 
от хрупкого излома зерен фазы Nb3Sn. С умень-
шением диаметра провода волокна ниобия про-
рабатываются более полно и количество оста-
точного ниобия уменьшается. Согласно анализу 
СЭМ-изображений изломов, количество субэ-
лементов с остаточным Nb уменьшается от 10% 
в образце 1 (∅ 1.0 мм) до 4 и 0.8% в образцах 2 
(∅ 0.7 мм) и 3 (∅ 0.5 мм) соответственно. Мак-
симальная проработка волокон в композитах 
минимального диаметра 0.5  мм является пози-
тивным фактором с точки зрения повышения 
доли сверхпроводящей фазы в стренде. Однако 
слой Nb3Sn в тех субэлементах, где он сформи-
рован полностью, характеризуется большим ко-
личеством крупных равноосных зерен (рис. 2в), 

размер которых превышает 100  нм, а у некото-
рых зерен достигает 200 и даже 300 нм. Наличие 
таких крупных зерен является негативным фак-
тором, приводящим к увеличению среднего раз-
мера зерна, снижению площади межзеренных 
границ и, как следствие этого, к снижению силы 
пиннинга.

Согласно данным рентгеноспектрального 
микроанализа, по мере уменьшения диаметра 
стрендов от 1.0 мм до 0.7  мм и 0.5  мм, средняя 
концентрация олова в слоях Nb3Sn после РТО 
возрастает от 23.7 до 24.1 и 25.4 ат.%, а в источни-
ках олова, находящихся в центре субэлементов, 
уменьшается от 9.7 % до 5.2 и 3.8 мас.% соответ-
ственно. Наличие остаточного олова в сердце-
вине стрендов показывает, что имеется резерв 
для улучшения стехиометрии сверхпроводящего 
слоя с помощью оптимизации режимов отжига. 
При этом нежелательно повышать температу-
ру второй ступени РТО, чтобы избежать увели-
чения размера зерен. В то же время снижение 
температуры отжига одновременно с увеличе-
нием его длительности при пониженной темпе-
ратуре может способствовать улучшению соста-
ва сверхпроводящей фазы, не приводя к росту 
размера зерен [13]. 

На образце 1 (∅ 1.0 мм) было изучено влия-
ние температуры и длительности второй ступе-
ни РТО на критическую температуру сверхпро-
водящего перехода, определенную по трем 
уровням амплитуды перехода — 10, 50 и 90% от 
величины сопротивления в нормальном состоя-
нии (Тc0.1, Тc0.5 и Тc0.9) (рис. 3). 

Установлено, что с увеличением температуры 
второй ступени РТО Тс возрастает и проходит 
через максимум при 700°С (рис. 3а). Возраста-
ние длительности второй ступени термообра-
ботки с 40 до 60 ч приводит к увеличению кри-
тической температуры с 17.57 до 17.84  К, что 
свидетельствует об увеличении содержания оло-
ва в слое Nb3Sn и приближении его состава к сте-

(а) (б) (в) (г)

Рис. 2. Фрагменты изломов образцов 1 — ∅ 1.0 мм (а), 2 — ∅ 0.7 мм (б) и 3 — ∅ 0.5 мм (в, г) после РТО 370°С, 100 ч + 665°С, 
40 ч. На рис. 2г — структура слоя Nb3Sn, выделенного рамкой на рис. 2в.
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хиометрическому. Дальнейшее увеличение дли-
тельности отжига до 100 ч не оказывает влияния 
на Тс (рис. 3б). Снижение температуры второй 
ступени РТО с 665 до 650°С при длительности 
60 ч приводит к понижению Тс на 0.10 К, но зна-
чение Тс выше, чем у образца, обработанного по 
режиму 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч, на 0.17 К и со-
ставляет 17.74 К, что свидетельствует о высокой 
степени стехиометрии сверхпроводящего слоя в 
этом образце.

Более подробная информация о морфологии 
сверхпроводящих слоев в стрендах после РТО 
370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч была получена мето-
дом ПЭМ. Поскольку ПЭМ является высоко 
локализованным методом, то оценивать по дан-
ным этого метода общее количество остаточного 
ниобия, безусловно, было бы некорректно, для 
этого проведено детальное исследование мето-
дом СЭМ, результаты которого описаны выше. 
Однако, как правило, если остаточного ниобия 
в образце относительно много, то участки с ним 
будут встречаться чаще, чем в образцах с более 
высокой проработкой слоя. Основная задача 
ПЭМ — оценить такие параметры сверхпрово-
дящего слоя, как средний размер зерен, мини-
мальные и максимальные размеры, разброс по 
размерам, поскольку все они оказывают вли-
яние на величину и стабильность критических 
характеристик. При этом методом ПЭМ удалось 
выявить заметные отличия в сверхпроводящих 
слоях стрендов разного диаметра.

Структура сверхпроводящего слоя в стрен-
де диаметром 1.0  мм (образец 1) представлена 
на рис.  4. В этом образце структура отличается 
высокой неоднородностью — есть много обла-
стей с остаточным ниобием, а в областях с обра-
зовавшимся слоем Nb3Sn наблюдается большой 
разброс и по размерам, и по форме зерен. Об-
ласти остаточного ниобия показаны на рис. 4а, 
б. Видна субзеренная структура ниобия, а на 

электронограммах наблюдаются только рефлек-
сы от одного семейства плоскостей ниобия (ось 
зоны [001]) (рис. 4в). На некоторых участках при 
внешней схожести структуры на дислокациях 
образуются мелкие зародыши фазы Nb3Sn, о чем 
свидетельствует появление дебаевских колец с 
рефлексами этой фазы на электронограммах.

Участки с зернами сверхпроводящего слоя в 
образце 1 показаны на рис. 4г–е. Очевидно, что 
в пределах каждого участка имеется заметный 
разброс по размерам зерен. Рефлексы сверхпро-
водящей фазы на дебаевских кольцах электро-
нограмм расположены неплотно и неравномер-
но, особенно на участках с крупными зернами 
(рис. 4е). 

Структура образца 2 диаметром 0.7 мм пред-
ставлена на рис. 5. Она значительно отличается 
от описанной выше структуры образца боль-
шего диаметра. Прежде всего следует отметить, 
что большинство Nb волокон проработаны 
полностью, т. е. полностью преобразовались в 
сверхпроводящую фазу Nb3Sn. Участков с оста-
точным ниобием крайне мало, и на большин-
стве из них на дислокациях уже образовались 
зародыши фазы Nb3Sn (рис. 5а–в). Они вид-
ны на темнопольных изображениях, а главным 
доказательством их присутствия служат элек-
тронограммы, на которых видны четкие яркие 
рефлексы ниобия, принадлежащие одному се-
мейству плоскостей с осью зоны [001], и мелкие 
рефлексы, расположенные на дебаевских коль-
цах, соответствующих фазе Nb3Sn, хотя зерен 
этой фазы на таких участках еще нет (рис. 5б, в).

Сверхпроводящий слой этого образца значи-
тельно более однородный, форма большинства 
зерен равноосная, нет участков с аномально 
крупными зернами, разброс зерен по размерам 
незначительный (рис. 5г–е).

В образце 3 диаметром 0.5 мм участки непро-
работанного ниобия при ПЭМ-исследовании 
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Рис. 3. Критическая температура (Тc0.1, Тc0.5 и Тc0.9) образца 1 (Ø 1.0 мм) в зависимости от температуры (а) и длительности 
(б) второй ступени термообработки.
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(а) (б) (в)

(г) (д) (е)

Рис. 4. Структура образца 1 (∅ 1.0 мм): а–в — остаточный ниобий — светлое поле (а), темное поле (б) в рефлексе (1 1 0)Nb,  
выделенном апертурой на электронограмме (в), ось зоны [001]Nb; г–е — сверхпроводящий слой — светлые поля (г, д), 
темное поле (е) в рефлексе (200)Nb3Sn (указан стрелкой на электронограмме).

(а) (б) (в)

(г) (д) (е)

Рис. 5. Структура образца 2 (∅ 0.7 мм): а–в — остаточный ниобий — светлое поле (а), темные поля в рефлексах (͞1͞10)Nb, 
(210) Nb3Sn и (200) Nb3Sn, указанных стрелкой на электронограмме (б, в), ось зоны [001]Nb; г–е — сверхпроводящий слой — 
светлые поля (г, д), темное поле (е) в рефлексе (200)Nb3Sn (указан стрелкой на электронограмме).
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обнаружены не были. Структура сверхпрово-
дящего слоя образца 3 показана на рис. 6. Она 
достаточно однородная, зерна равномерны по 
форме и размерам, без заметного разброса как 
в пределах одного участка, так и при переходе от 
участка к участку. На всех электронограммах де-
баевские кольца фазы Nb3Sn густо и равномер-
но заселены рефлексами этой фазы. По сравне-
нию с образцом 2 диаметром 0.7 мм зерна фазы 
Nb3Sn в образце 3 диаметром 0.5 мм несколько 
более крупные.

Более точно параметры зеренной структуры 
были оценены при обработке электронно-ми-
кроскопических снимков с помощью програм-
мы SIAMS-600. Наряду с ПЭМ, были обработа-
ны и СЭМ-изображения изломов. 

Результаты этого анализа приведены в табл. 2 
и на рис. 7. Полученные результаты показали, 
что наиболее совершенной структурой облада-
ет сверхпроводящий слой в образце диаметром 
0.7  мм. В образце меньшего диаметра 0.5  мм 
средний размер зерен (dср) и разброс по разме-
рам несколько больше, чем в образце 2. Самой 
несовершенной структурой обладает сверхпро-
водящий слой в образце 1 (∅ 1.0 мм). В этом об-
разце средний размер зерен значительно боль-
ше, чем в образце диаметром 0.7 мм. Разброс 
зерен по размерам достигает значения 31.7 нм и 
распределение зерен по размерам близко к би-
модальному (рис. 7а).

Отметим, что значения dср, полученные ме-
тодом СЭМ, больше, чем по данным ПЭМ. Это 

объясняется, во-первых, разрешением более 
мелких зерен, а, во-вторых, более локальным 
полем анализа при просвечивающей микроско-
пии, в то время как СЭМ-метод позволяет оце-
нить размеры зерен по всей площади поперечно-
го сечения стренда. Главным при этом является 
выявление обоими методами немонотонного из-
менения среднего размера зерна с уменьшением 
диаметра стренда. Согласно данным СЭМ, мак-
симальным средним размером зерна после РТО 
370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч обладают стренды ми-
нимального диаметра.

Ранее, и в бронзовых композитах, и в про-
водниках с внутренними источниками олова 
наблюдалось уменьшение среднего размера зе-
рен Nb3Sn при уменьшении диаметра провода 
[22–25]. Этот эффект можно объяснить следую-
щим образом. С увеличением степени деформа-
ции композита ниобиевые волокна оказываются 
ближе друг к другу, следовательно, диффузион-
ные пути олова из матрицы в волокна становятся 
короче, и зарождение слоя происходит быстрее. 

Кроме того, при более высокой деформации 
зеренная структура Nb волокон измельчается, а 
значит, плотность границ внутри волокон увели-
чивается, и образование зародышей фазы Nb3Sn 
происходит более активно, что способствует полу-
чению более мелких зерен сверхпроводящей фазы 
[26]. Измельчение зеренной структуры сверхпро-
водящих слоев приводит к более высокой плотно-
сти критического тока в стрендах меньшего диаме-
тра, что было обнаружено в работах [1, 27].

(а) (б) (в)

Рис. 6. Структура сверхпроводящего слоя образца 3 (∅ 0.5 мм): а, б — светлые поля; в — темное поле в рефлексах (211)Nb3Sn 
и (210)Nb3Sn и электронограмма.

Таблица 2. Параметры структуры слоев Nb3Sn (dср — средний размер зерен, СКО — среднее квадратичное откло-
нение), рассчитанные по данным СЭМ и ПЭМ, после РТО — 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч

№ ∅, мм dср(СЭМ), нм dср(ПЭМ), нм  СКО, нм
1 1.0 124 108 31.7
2 0.7 106 92 22.0
3 0.5 128 96 26.6
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Однако результаты, полученные в настоящей 
работе, показали, что при уменьшении диаме-
тра стренда от 1.0 до 0.7 мм зеренная структура 

сверхпроводящего слоя измельчается, но при 
дальнейшем уменьшении диаметра от 0.7  до 
0.5 мм происходит увеличение среднего размера 
зерен Nb3Sn и разброса зерен по размерам. Ве-
роятнее всего, в образце с наименьшим диаме-
тром вследствие уменьшения расстояния между 
ниобиевыми волокнами сверхпроводящая фаза 
образуется быстрее по всей глубине Nb воло-
кон, чем в образце диаметром 0.7 мм. В итоге, в 
оставшееся после завершения образования фа-
зы Nb3Sn время отжига происходит термически 
активированный рост зерен Nb3Sn. 

В работе [28] было обнаружено немоно-
тонное изменение Jc с уменьшением диаметра 
стренда. Авторами этой работы было показано, 
что при уменьшении диаметра стренда от 1.0 мм 
до 0.6  мм плотность критического тока замет-
но увеличивается, но при дальнейшем умень-
шении диаметра от 0.6 до 0.4 мм Jc понижается. 
Понижение Jc может быть вызвано уменьшени-
ем силы пиннинга, что, в свою очередь, являет-
ся следствием ухудшения зеренной структуры 
сверхпроводящего слоя, а именно — укрупне-
ния зерен и снижения плотности межзеренных 
границ.

Результаты измерения плотности критиче-
ского тока образцов 1 и 3 (∅ 1.0 и 0.5 мм), пред-
ставленные в таблице 3, демонстрируют, что 
более низкой критической плотностью тока Jc 
характеризуется образец 3, в котором по данным 
СЭМ зерна крупнее, чем в образце максималь-
ного (1.0 мм) диаметра. 

По-видимому, для более тонких стрендов бо-
лее благоприятным режимом РТО с точки зре-
ния зеренной структуры сверхпроводящих слоев 
будет понижение температуры или сокращение 
длительности отжигов. 

Действительно, как показали расчеты сред-
него размера зерен методом секущих на изломах 
образцов, подвергнутых разным режимам РТО 
(табл. 4), при сокращении длительности второй 
ступени до 25 ч зеренная структура измельча-
ется с уменьшением диаметра стрендов. Самые 
мелкие зерна образуются в образце диаметром 
0.5 мм, причем эта закономерность сохраняется 
и при понижении температуры первой ступени 
до 350°С, несмотря на увеличение ее длительно-
сти до 300 ч. 

Таким образом, результаты исследований, 
полученные в настоящей работе, в сочетании с 
ранее представленными в работе [19] данными, 
показывают, что для достижения наилучшей 
токонесущей способности ВИП-стрендов нуж-
но учитывать одновременно и режимы РТО, и 
внешний диаметр провода. В частности, для со-
хранения высоких значений RRR требуется со-
кращать время последней ступени отжига, а для 
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Рис. 7. Гистограммы распределения зерен Nb3Sn по разме-
рам в образцах разного диаметра: а — образец 1 (∅ 1.0 мм); 
б — образец 2 (∅ 0.7 мм); в — образец 3 (∅ 0.5 мм). ПЭМ.
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обеспечения более полного превращения ни-
обиевых волокон в сверхпроводящую фазу это 
время следует увеличивать. Для обеспечения 
наиболее мелких зерен фазы Nb3Sn в образцах 
диаметром 0.5 мм требуется более низкая темпе-
ратура отжига или сокращение его длительности 
по сравнению с образцами диаметром 1.0 мм.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Исследовано влияние внешнего диаметра 

(1.0, 0.7 и 0.5 мм) композитов с внутренними 
источниками олова и распределенным ниоби-
евым барьером на структуру сверхпроводящих 
слоев Nb3Sn. 

Показано, что при РТО 370°С, 100 ч + 665°С, 
40 ч во всех трех исследованных образцах боль-
шинство Nb волокон полностью преобразуют-
ся в сверхпроводящую фазу Nb3Sn. Остаточный 
ниобий обнаружен в 10% субэлементов в образ-
це ∅ 1.0 мм, 4% в образце ∅ 0.7 мм и 0.8% в об-
разце ∅ 0.5 мм.

Состав сверхпроводящего слоя приближается 
к стехиометрическому с уменьшением диаметра 
провода. 

При РТО по режиму 370°С, 100 ч + 665°С, 40 ч 
минимальный средний размер зерен Nb3Sn на-
блюдается в композите диаметром 0.7 мм. При 
сокращении длительности второй ступени от-
жига до 25 ч и понижении температуры первой 
ступени до 350°С более мелкие зерна образуются 
в образце диаметром 0.5 мм.

Стренд диаметром 1.0 мм после РТО 370°С, 
100 ч + 665°С, 40 ч имеет наиболее высокую плот-
ность критического тока из изученных образцов.

Работа выполнена на экспериментальных 
образцах АО ВНИИНМ, изготовленных на 
АО ЧМЗ. Режимы отжигов разработаны и отжи-
ги проведены в АО ВНИИНМ. 

Коллектив авторов благодарит М.В. Поли-
карпову, П.А. Лукьянова и Д.С. Новосилову 
за проведение измерений критического тока и 
критической температуры.
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THE STRUCTURE OF SUPERCONDUCTING LAYERS  
IN WIRE COMPOSITES WITH INTERNAL TIN SOURCES DEPENDING  

ON THE WIRE DIAMETER
E. N. Popova1, *,  I. L. Deryagina1,  E. I. Patrakov1,  A. S. Tsapleva2,  I. M. Abdyukhanov2,  

N. V. Konovalova2, and M. V. Alekseev2

1Mikheev Institute of Metal Physics, Ural Branch, Russian Academy of Sciences, Ekaterinburg, 620108 Russia
2JSC “Academician A.A. Bochvar High-Tech Research Institute of Inorganic Materials”, Moscow, 123098 Russia

*e-mail: popova@imp.uran.ru

The structure of superconducting layers in composites with internal tin sources and distributed Nb 
barrier has been studied using transmission and scanning electron microscopy. It has been shown that 
the outer diameter of the composite (1, 0.7 and 0.5 mm) affects the morphology, grain size and com-
position of the superconducting Nb3Sn phase layers formed upon reaction heat treatment in the regime 
370°C for 100 h + 665°C for 40 h. A residual content of niobium has been identified in 10% of the subele-
ments within the ∅1-mm sample, 4% within the ∅ 0.7-mm sample, and 0.8% within the ∅ 0.5-mm sample. 
The minimum average grain size of Nb3Sn grains is observed in the composite with a diameter of 0.7 mm. 

Keywords: multifilamentary superconductors, internal tin source, diffusion annealing, structure, electron mi-
croscopy
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