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2. 2 Nb3Sn微观形貌结构

图 5a 展示了样品的 X 射线衍射（XRD）图谱。从

图 5a 中可以观察到，除了化合反应生成的 Nb3Sn 衍

射峰外，还有 Nb、Sn 以及单质 Cu 及 Cu-Sn 合金等

相的衍射峰。这是由于 Sn 扩散不完全导致未反应的

Nb 以及 Sn 剩余。Cu 作为助溶剂不参与反应，但会

与少量的 Sn 形成 Cu-Sn 合金。为了考察化合反应生

成的 Nb3Sn 相含量变化，将 XRD 图谱中 Nb3Sn 衍射

峰的强度与未反应的 Nb 衍射峰强度作比值，来表征

化合反应生成的 Nb3Sn 含量变化，并将其与样品的名

义 Ta 含量作图，如图 5b 所示。由图 5b 可以看到，随

着掺 Ta 量的增加，Nb3Sn 衍射峰强度比经历了一个

先减小后增大的过程，最终在 5Ta 样品中表现为最

强的 Nb3Sn 衍射峰强度。这个变化规律与图 4b 中 Sn
扩散深度值随 Ta 掺杂含量的变化一致。说明掺 Ta
促进了 Sn 的扩散反应同时，有利于 Nb3Sn 化合生成

反应。而 Nb3Sn 化合生成同时，又促进了 Sn 的进一

步扩散。由图 5b 还看到在 Ta 含量为 5% 时，样品获

得了最优的 Nb3Sn 含量。

图 6 展示了样品在热处理后的扫描电子显微镜

（SEM）图像，样品中Ta含量为 0~7 at%。通过Nano 
Measurer软件测量平均晶粒尺寸［35］（表 2））。从图 6
中可以看出，当Ta含量在 0~4 at%时，晶粒结构较为

规则，晶粒的形状和边界在不同区域有所变化，但未

显示出明显的有序晶体方向特征，内部存在一些较大

的晶粒。晶粒尺寸随着Ta含量增加而逐渐增大。当

Ta含量为 5 at%~7 at%时，样品晶粒尺寸显著降低，

晶粒尺寸较为均匀，样品的密度和均匀性得到了明显

提升。尤其 5 Ta与 6 Ta显示出最为均匀的晶粒结构，

并表现出较好的连通性。从Sn的扩散行为来看，Sn
的扩散主要通过晶界进行［34］，较小的晶粒尺寸意味着

更多的晶界，因此能够提供更多的扩散路径，从而促

进Sn扩散。这一规律与图 4结果一致，进一步验证了

LIBS技术准确地描述了Sn的扩散行为。

图5　（a）扩散样品热处理后的XRD图；（b）扩散样品 I Nb3Sn/I Nb与添加Ta含量的关系

Figure 5　（a） XRD pattern of diffusion sample after heat treatment；（b） The relationship between diffusion  

sample INb3Sn/INb and the content of added Ta.
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图6　热处理后的样品在×30 000倍下的扫描电子显微镜（SEM）图像：（a） Pure；（b） 1 Ta；（c） 2 Ta；（d） 3 Ta；（e） 4 Ta； 

（f） 5 Ta；（g） 6 Ta；（h） 7 Ta

Figure 6　The scanning electron microscope  （SEM）  image of the sample after heat treatment at × 30 000 times， 

（a） Pure；（b） 1 Ta；（c） 2 Ta；（d） 3 Ta；（e） 4 Ta；（f） 5 Ta；（g） 6 Ta；（h） 7 Ta.
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2. 3 超导电性

为了考察 Ta 掺杂对 Sn 扩散法制备 Nb3Sn 的超

导电性影响，测量了样品的磁特性。图 7 是样品的磁

化强度随温度的变化关系图。由图 7 可以看到，Ta
掺杂影响了样品的超导转变温度 Tc 以及超导转变宽

度 ΔTc。Nb3Sn 样品的 Tc 值在 17. 7~18. 1 K，将不

同 Ta 含量样品的 Tc 以及 ΔTc 列于表 3 中。由表 3 可

以看到，随着 Ta 含量的增加，样品的 Tc 值先减小后

增大，5 Ta 样品具有最大 Tc 值，已达到 Nb3Sn 的理论

Tc 值 18. 1 K。说明 5 Ta 样品具有高纯度的 Nb3Sn。
由以上的结论可知，Ta 掺杂促进了 Sn 的扩散反应，

从而促进了 Nb3Sn 的合成反应，因此提高了样品中

Nb3Sn 的纯度，所以获得了较高的 Tc。同时 5 Ta 的

ΔTc 最小，Pure 的 ΔTc 最大。说明掺杂 Ta 能够显著

地提高 Nb3Sn 超导体相纯度，因此提高了样品的超导

电性。

3 结论

通过 LIBS 技术直观地观察了 Sn 扩散法制备

Nb3Sn样品过程中Sn的扩散行为。并直观地观察到

Ta的掺杂对Sn扩散行为的影响。通过微观形貌结构

以及超导电性的观察，考察了Ta的掺杂对Sn扩散法

制备Nb3Sn样品的影响机理。一定量的Ta掺杂有利

于样品中晶粒的减小，因而提供了更多的晶界。晶界

是Sn扩散的主要通道，从而促进了Sn在样品中的扩

散，同时促进了Nb3Sn合成反应。Nb3Sn合成又进一

步促进Sn扩散。因此，在掺杂 5 at%Ta样品时获得

了最小晶粒且均匀分布，由LIBS数据可知其获得了

最大的Sn扩散深度值。因此 5 at%Ta样品具有最佳

的超导电性。由以上结果可知，一定量的Ta掺杂有

效地解决了Nb3Sn样品制备中Sn扩散不完全的问题。

另一方面，印证了 LIBS 技术可以直观有效地提供 
Sn扩散行为的判据，支持了LIBS技术的应用潜力。
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表2　Nb3Sn超导体样品的平均晶粒尺寸

Table 2　Average grain size of Nb3Sn superconductor samples

Samples Average grain size/nm

Pure 102. 266

1 Ta 119. 651

2 Ta 124. 24

3 Ta 127. 666

4 Ta 116. 170

5 Ta 88. 675

6 Ta 94. 957

7 Ta 111. 900

图7　添加Ta样品磁矩与温度的关系，添加Ta含量为0~7 at% 

（内插图是温度为17. 1~18. 5 K的放大图）

Figure 7　The relationship between magnetic moment and 

temperature of Ta added samples，with Ta content ranging  

from 0 to 7 at% （The insert is an enlarged image of  

temperatures ranging from 17. 1-18. 5 K）.
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表3　Nb3Sn超导体样品的Tc与ΔTc

Table 3　Tc and ΔTc of Nb3Sn superconductor samples

Samples Tc/K ΔTc/K

Pure 18. 0 3. 8

1 Ta 17. 8 3. 2

2 Ta 17. 8 2. 6

3 Ta 17. 7 2. 9

4 Ta 17. 8 3. 1

5 Ta 18. 1 2. 2

6 Ta 18. 0 2. 4

7 Ta 17. 9 2. 3
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Nb3Sn with 0-7 at% Ta influences Sn diffusion during the preparation of Nb3Sn via the Sn diffusion method. It 
also provides a visual observation of Ta doping's effect on Sn diffusion. The microstructure and superconductivity 
of the samples were analyzed to explore how Ta doping affects Nb3Sn preparation using the Sn diffusion method. A 
certain amount of Ta doping helps reduce the sample's grain size，creating more grain boundaries，which are the 
primary pathways for Sn diffusion. This promotes Sn diffusion and facilitates the Nb3Sn synthesis reaction. In turn，
Nb3Sn synthesis further enhances Sn diffusion. The 5% Ta-doped sample achieved the smallest grain size and most 
uniform distribution. LIBS results showed it had the maximum Sn diffusion depth，and it displayed the best 
superconductivity. Thus，a certain amount of Ta doping effectively resolves the issue of incomplete Sn diffusion 
during Nb3Sn sample preparation. Moreover，this study confirms that LIBS technology can offer intuitive and 
effective criteria for assessing Sn diffusion behavior，highlighting its potential for broader applications.
Keywords　laser induced breakdown spectroscopy；Nb3Sn block material；Sn diffusion；superconducting transition 
temperature
HIGHLIGHTS

1） Nb3Sn bulk materials were produced by powder diffusion method，and their properties were improved by 
controlling the doping Ta content.

2） Study on Sn diffusion in Nb3Sn phase formation reaction using LIBS technology.
3） Verify the accuracy of LIBS data through phase analysis，microstructure，and superconductivity.


