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【摘要】　本文采用先位粉末装管法(exＧsituPIT)制备了１２芯 Ni基 MgB２ 超导带材,并研究了三种不同的热处理

工艺对带材可加工性能、MgB２ＧNi反应层相成分、芯丝微观结构及输运临界电流性能的影响．研究表明:通过采用

适当的热处理和加工工艺,可以有效改善超导带材的可加工性能,调控 MgB２ 芯丝与 Ni基体的反应层厚度,从而

获得各组元变形均匀、晶体连接性优良的带材．采用最佳的工艺获得的带材在４．２K、２T下临界电流(Ic)达到２１２

A,临界电流密度为(Jc)为８．８×１０４A􀅰cm－２．
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１　引　　言

MgB２ 因具有较高的超导转变温度(３９K)[１]、
无晶粒弱连接[２]、加工容易且原材料成本低廉等优

点,被认为是在制冷机工作温度(１５~２５K)下医疗

核磁共振成像仪(MRI)用超导磁体的材料[３,４],在

MW 级风力发电用超导电机以及超导电缆等应用

上有着巨大的潜力．
实用化 MgB２ 超导线带材通常采用粉末装管法

(PowderinＧtube,简称PIT)制备;而根据前驱体粉

末不同,又分为原位粉末装管法(inＧsituPIT)和先

位粉末装管法(exＧsituPIT)两种[５]．由于 Mg粉易

氧化,同时纳米的无定形 B 粉容易吸附空气中的

O２、N２ 和水蒸气等,因此inＧsitu 法通常需要采用昂

贵的 Nb作为阻隔层,同时 Mg粉颗粒较大,不易于

加工．
相比 而 言,exＧsitu 法 可 以 采 用 颗 粒 细 小 的

MgB２ 粉末作为原料,同时 MgB２ 相在热处理时比

较稳定,可以采用强度高且延展性好的 Ti或 Ni作

为包套材料．另外由于有不存在孔洞、致密性好等优

点,exＧsitu 法 MgB２ 超导带材可以采用“先绕Ｇ后反

应”[６]方式．但是exＧsitu 法 MgB２ 超导体晶粒连接

性较差,需要采用９００℃的高温热处理．
本文采用 Ni作为包套材料,采用 Cu作为中心

稳定体,研究了热处理工艺对 MgB２ 超导线带材的

加工特性、MgB２ＧNi反应层相成分、芯丝微观结构

以及超导性能的影响．结果表明,通过优化热处理条

件,可以显著改善 MgB２ 带材的塑性加工和临界电

流密度性能．

２　实验方案

本次实验的采用的 MgB２ 粉末是通过将化学计

量比为１:２的 MgH２ 粉(AlfaＧAesar,Ｇ３２５目,纯度

＞９９％)和无定形B粉(Pavezyum,２５０nm,纯度＞



９９．８％)在流通的 Ar气氛下加热至７６０℃保温１h
烧结而成的,MgB２ 晶粒大小约为２００nm 左右．

将 MgB２ 粉末装入 Ni管中,拉伸至一定尺寸

后,获得 MgB２ 单芯线材;裁取１２根单芯线材,与加

强芯、Ni包套一起,组装获得１２芯复合棒,如图１
所示,经计算可知,此时超导占比为１３．１２％．

图１　MgB２ 复合线材组装图

为探索复合线材制备过程中不同热处理工艺对

其结构和输运性能的影响,本次实验采用了三种不

同的热处理工艺制备 MgB２ 超导带材,具体过程为:
将复合线材组装好后拉拔至 Φ６．００mm,把线材截

成３段,其中一段(编号EMB１)继续进行后续拉拔,
而其余两段(编号 EMB２和 EMB３)分别进行第一

次热处理,即在真空条件下加热至６５０ ℃保温１．５
h,热处理后将三节线材拉拔至 Φ２．１０ mm,其中

EMB１和EMB３进行６５０℃保温１．５h的第二次真

空热处理,而 EMB２不进行热处理,而后将三根线

材轧制成厚度为０．４mm 的带材,并对三根带材进

行最终热处理,即在 Ar气氛下加热至９２０ ℃保温

２０min．
采用Shimadzu生产的 XRDＧ７０００型 X射线衍

射分析仪(XRD)进行物相分析;采用JEOL公司生

产的JSMＧ６７００场发射扫描电子显微镜(SEM)进行

形貌分析,配备的 X射线显微分析系统(EDS)用来

检 测 样 品 表 面 的 元 素 含 量 及 分 布 情 况;采 用

Olympus公司生产的 GX７１F型金相显微镜进行金

相分析;采用 VHＧ５型显微维氏硬度计进行样品维

氏硬度,选取的载荷为５kg,保压时间为５s．超导带

材的输运性能采用标准四引线法进行测试,Ic 判据

为１μV/cm,测试温度为４．２K．

３　实验结果及讨论

图２为EMB１、EMB２和 EMB３最终热处理后

的金相照片,从金相照片可以看出,EMB３的芯丝及

其亚组元变形均匀;而EMB１和EMB２样品中均存

在部分芯丝与加强芯之间的 Ni包套被挤出,导致

MgB２ 粉末与加强芯直接接触的缺陷．EMB２中芯丝

间 Ni包套破损导致部分芯丝粘连,且加强芯中 Fe
包套被挤压,导致 MgB２ 与Cu直接接触,金相缺陷

尤为严重．对比三者的金相照片可以看出,EMB３具

有最佳的金相结构,可认为具有最佳的可加工性能．

图２　EMB１,EMB２和EMB３的金相照片

图３　EMB１、EMB２和EMB３热处理前后 Ni包套的硬度值

为了进一步探索不同热处理工艺对材料加工性

能的影响,本文测量了EMB１、EMB２和EMB３最终

热处理前后带材中同一位置 Ni包套的显微维氏硬

度值,其结果如图３所示．通过图３可以看出,最终

热处理前带材的硬度均比较高,其中 EMB２的硬度

值最大,EMB１其次,EMB３最小,说明热处理次数

越多,带材的硬度值越小,加工硬化得到缓解．具有

相同热处理次数的 EMB１和 EMB２最终热处理前

的硬度值也不相同,说明热处理顺序对Ni基体的硬

度影响不同．最终热处理后,所有试样的硬度值均变

为９０HV５左右,说明上述热处理工艺可以有效缓

解 Ni基体的加工硬化,提升带材的可加工性能．
通过图２可以看出 MgB２ 粉末与 Ni包套界面

处(MgB２ＧNi)存在反应层,为了分析该反应层的物

相成分,本文将 MgB２ 单芯线进行了热处理,具体为
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在真空条件下将两根单芯线分别加热至６５０℃保温

１h和１．５h,而后随炉冷却．对 MgB２ＧNi界面进行

XRD分析,其结果如图４所示．可以看出,反应层含

有 MgNi３B２、Mg２Ni和 MgNi６．７B２ 三种物质,其中

MgNi３B２ 含量最多,说明该物质为反应层的主要组

成物质,与文献[７]相符,Mg２Ni含量次之,MgNi６．７B２

最少,且随保温时间延长,Mg２Ni和 MgNi６．７B２ 峰形

越发明显,含量增加,也说明热处理工艺可以控制反

应层厚度．

图４　单芯线 MgB２ＧNi界面反应层的 XRD分析

图５ 为单芯线加热至 ６５０ ℃ 保温 １．５h 后

MgB２ＧNi界面处的SEM 照片及能谱分析．由该图可

以看出,热处理后 MgB２ＧNi界面处生成了厚度为２７

μm 的反 应 层,该 反 应 层 由 三 层 组 成,其 中 靠 近

MgB２ 粉末的第一层反应层表面疏松多孔,临近的

第二层的表面光滑,无孔洞,整体较为紧密,靠近 Ni
基体的第三层颜色较深,并含有较多的微裂纹．对比

反应 层 XRD 可 以 看 出,该 三 层 反 应 层 依 次 为

MgNi３B２、Mg２Ni和 MgNi６．７B２ 三种物质．图中的能

谱分析进一步证实,反应层主要由 Mg元素与 Ni元

素组成,而 B元素原子序数小,在能谱中难以被检

测出来．从第一层到第三层,Mg元素含量连续降低,
说明反应层是由芯丝中的 MgB２ 粉末向 Ni基体扩

散形成的．在线材加工过程中,第三层反应层内部的

微裂纹导致反应层整体脱落,使得 MgB２ 粉末中混

入杂质,从而导致带材输运性能下降．且随着热处理

时间和次 数 的 增 加,MgB２ＧNi反 应 层 越 厚,因 此

EMB３样品中 MgB２ＧNi反应层最厚．
图６是EMB１、EMB２和 EMB３最终热处理前

后芯丝中 MgB２ 粉末的 SEM 照片．从该图可以看

出,所有样品中的粉末均由大颗粒和少量小颗粒组

图５　单芯线 MgB２ＧNi界面处热处理后的

SEM 照片及能谱分析

图６　EMB１(a、b)、EMB２(c、d)和EMB３(e、f)

最终热处理前(左)后(右)芯丝中 MgB２ 粉末的SEM 照片

成,颗粒上的晶粒也显而易见,而最终热处理前所有

样品中粉末的晶粒较 MgB２ 前驱体晶粒(２００nm)
明显长大,说明前几次热处理促进 MgB２ 晶粒长大,
而在后期加工过程中,大颗粒被碎化,形成很多细小

的颗粒;三者中 EMB３的晶粒最大(如图６(e)所

示),这是由于EMB３多了一道热处理工序,说明每

次热处理工艺均促进晶粒长大．最终热处理后,

EMB１、EMB２和EMB３中 MgB２ 晶粒明显长大,说
明最终热处理起到提高晶粒的连接性的作用,从而

提高带材的输运性能．
EMB１、EMB２和EMB３在０T、２T、４T和６T
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图７　EMB１、EMB２和EMB３的JcＧB 曲线

下的JcＧB 曲线如图７所示．通过图７可以看出,在
所有场强下,Jc 最高的为 EMB３,该试样在４．２K、

２T下Jc 为８．８×１０４A􀅰cm－２,而输运性能最差的

为EMB１,EMB２介于两者中间．说明不同热处理工

艺不仅对带材的可加工性有影响,而且对其输运性

能也有影响．对于EMB３样品,完善的热处理制度导

致其内部存在最厚的 MgB２ＧNi反应层,但热处理工

艺缓解了Ni基体的加工硬化,使得带材的各组元变

形均匀,芯丝间无粘连或者破损现象,MgB２ 晶粒连

接性增加,从而使得超导带材具有优良的输运性能．
EMB３加工过程中热处理次数最多,形成的反应层

最厚,但在三个样品中依然具备最为优异的输运性

能,说明相较于可加工性对带材超导性能的影响,反
应层对带材的影响可以忽略,进一步证实了Ni作为

包套制备 MgB２ 超导线材的优越性．对比 EMB１和

EMB２可以看出,在轧制前的热处理对带材的输运

性能影响较大,说明在带材的加工过程中应当在合

适的加工过程中选择适当的热处理制度,降低生产

成本的同时也可以获得优异的输运性能．

４　结　　论

本文采用exＧsituPIT 法成功制备出 Ni基１２
芯 MgB２ 超导带材,其中具有完善热处理工艺的

EMB３样品中芯丝无破裂、各亚组元变形均匀,具有

最佳的微观结构,且该热处理工艺充分缓解加工硬

化的同时,可以控制 MgB２ＧNi界面的反应层厚度,
获得的带材具有最为优异的输运性能:在４．２K、

２T时Jc 为８．８×１０４ A􀅰cm－２．
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【Abstract】　Wehaveprepared１２filamentsMgB２tapesthroughanexＧsituPITprocesswiththreekindsofheat

treatmenttechnique．Tostudytheeffectofheattreatmenttechnique,microstructures,MgB２ＧNireactionlayersand

transportpropertiesoftapeswereinvestigated．ItdemonstratesthattheMgB２tapewithpropertyheattreatment

techniqueanddeformationprocesscouldownthebestdeformationproperty．Astheresult,thistapehastheperfect

microstructure,connectivity,andprioritytransportproperty:Icvaluesreachedabout２１２AandJcvaluesreached

about８．８×１０４ A􀅰cm－２at４．２Kand２T．
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