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Abstract 
Herein, the relationship between the annealing temperature and the tensile strength of high-purity fine-grain niobium 

is systematically examined. The superconducting radio frequency (SRF) cavity is housed in a helium tank to be cooled 
by liquid helium; therefore, it is subject to the High-Pressure Gas Safety Act, and its strength must be guaranteed; for 
example, whether its wall possesses sufficient strength to endure the outer pressure. It is essential that the strength of the 
processed material is investigated according to the actual treatment protocol of the SRF cavity. The specimens for tensile 
testing, residual resistivity ratio (RRR) measurement, and microscopy are cut from the same niobium sheet and annealed 
simultaneously. The RRR, tensile strength, hardness, and average grain size of the samples are measured at four annealing 
temperatures. When vacuum annealing is performed in the range of 800–1100 °C, the RRR is slightly changed. As the 
annealing temperature increases, the tensile strength decreases. The 0.2 % proof strength, elongation, and hardness are 
almost constant. As the annealing temperature increases, the recrystallization of niobium is promoted, thereby resulting 
in coarsening of the crystal grains. Evidently, the relationship between the average grain size and tensile strength depends 
on the Hall–Petch relationship. 

1. 緒言 

超伝導空洞に用いられる高純度ニオブの素材は、電
子ビーム溶解により製造されたインゴットであり、粒径 10
～200 mm の多結晶体である。残留抵抗比（RRR）は 300
以上である。1.3 GHz 超伝導空洞の中央のセル部分は、
厚さ約 3 mm のニオブ板材をプレス加工して製造する。
ニオブ板材は、通常インゴットを鍛造・圧延して生産され
る。結晶は微細化され、粒径は 0.01～0.1 mm 程度であ
る。これをファイングレイン（FG）と呼ぶ。 
プレス加工したセル部品は電子ビーム溶接で組み立

てられる。完成後に、空洞内面は電解研磨により 100 µm
程度、除去される。電解研磨によりニオブ中に水素や酸
素が侵入する。この状態では、よい加速性能が得られな
いので、空洞を真空炉中で加熱して脱ガスを行う。空洞
の表面状態に合わせて600～1000 ℃の温度で3～10時
間加熱する。排気能力の高い真空ポンプを備えた熱処
理炉が必要である。この温度帯で加熱する事により、ニ
オブの再結晶化が起こり、引張強度が変化する。この工
程の主たる目的は脱ガスであるが、材料工学的には焼
鈍と呼ばれる。 

超伝導空洞はヘリウムタンク内に設置され、液体ヘリ
ウムで浸漬冷却される。これらは高圧ガス保安法の適用
を受ける。空洞の肉厚が十分な強度を有することを、有
限要素法による応力計算によって示す必要があるが、そ
の際にニオブ材の引張強度が必要となる[1]。実際の焼
鈍温度における強度を知ることは非常に重要である。そ
こで焼鈍温度と引張強度の関係を詳しく調べた。ニオブ
の引張試験結果は多く報告されているが[2-8]、一般的

にRRRが低いニオブの方が引張強度は高い[2]。また焼
鈍により RRR が低下し、強度が高くなる場合もある[3]。
本実験では同一のニオブ板材から引張試験片、RRR 測
定試験片と顕鏡用試験片を切り出し、これらを同時に焼
鈍した。焼鈍による RRR の大きな変化がないことを確認
した後に、引張試験を行った。 

2. 実験方法 

2.1 試験片の準備 
引張試験には Fig. 1 に示す平板試験片（JIS Z 2241 

13B 号試験片）を用いた。材料はアルバック製のファイン
グレンのニオブ平板（厚さ 3 mm）である。ASTM B393 
Type5 [9]を満たしている。これはクロス圧延により製造さ
れた。最終圧延方向が試験片の長手方向と一致するよう
に、ワイヤーカットにより切り出した。RRR 試験片の寸法
は 2×2×100 mm である。引張試験片と同一の材料から
幅 100 mm の板を切り出し、厚さ 2 mm になるように正面
フライスで加工した。次に幅 2 mm にフライスカッターで
切断した。さらに顕鏡用の試験片（10×10 mm）も用意し
た。Table 1 にニオブインゴットの化学成分と RRR の測定
値を示す。RRR は IEC61788-23 [10]により RRR = 
R(293K)/R(Tc*)と規定されている。Tc*は転移温度直上
の温度であり、ニオブの場合は約 9.4 K である。 

2.2 真空焼鈍 
3 種類の試験片は切り出し後に一緒に、800、900，1000，
1100 ℃の 4 種類の温度で各 3 時間の真空焼鈍を施し
た。空洞本体を焼鈍するのとは異なる小型の管状真空
炉を用いた。炉内にチタン製のトレーを配置し、その上
にニオブ試験片を置いた。チタンがゲッターとして作用し、 ___________________________________________  
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真空焼鈍による RRR の低下を防止する。Figure 2 に焼
鈍時の炉内温度と真空度の関係を示す。焼鈍中の真空
度は約 2×10-3 Pa である。3 時間の加熱後に、真空中で
炉冷した。 

3. 実験結果と考察 

3.1 硬さと RRR 
4 種類の焼鈍後と焼鈍していない受け入れままの試験

片のビッカース硬さを Fig. 3 に、RRR の測定値を Fig. 4
にそれぞれ示す。数値は Table 2 に示す。ASTM B393
の規格値も合わせて示す。焼鈍により硬さは低下した。
一般的に焼鈍温度が高いほど硬さは低下するが、実験
範囲ではほぼ一定であり、1000 ℃の場合がわずかに低
い。RRR は焼鈍により、ほとんど変化しなかった。 

3.2 引張試験 
標点に伸び計を装着して引張試験を行った。引張速

度は 2 mm/min の一定とした。応力―ひずみ線図の一例
を Fig. 5 に示す。試験機のクロスヘッドの移動量よりひず
みを求め破断までの様子を示した。他の焼鈍温度の結
果においても、引張強度がわずかに異なるのみである。 

試験結果を Table 2 に合わせて示す。試験数は焼鈍
温度ごとに 4 である。標線間で破断しなかったものは、伸
びの測定結果から除いた。引張強度は 162～145 MPa
である。焼鈍温度が高くなると、引張強度は低下し、
1100 ℃の引張強度は 800 ℃の強度の 90 %である。4 種
類とも規格値を満たす。0.2 %耐力と伸びは、ほぼ一定
である。0.2 %耐力は規格値を満たさず、伸びは満たして
いる。RRR が高いと引張強度が低下することが知られて
いる。焼鈍によりRRRが変化すると強度に影響を及ぼす。
本実験範囲では RRR の変化はわずかであり、引張強度
の変化は焼鈍温度の変化にのみ依存すると結論できる。
破断時の試験片の例を Fig. 6 に示す。 

また、参考文献 [2-8]の実験結果を比較のために
Table 2 に合わせて示す。本実験結果のように、焼鈍温
度、RRR、引張強度、0.2 %耐力（降伏応力）、伸び、硬
さ、結晶粒径の７項目がすべて明示されているものはな
かった。Myneni の結果[3]では、焼鈍温度を広く変化さ

せて引張試験を行い、本実験と同様に焼鈍温度が高く
なると引張強度は低下すると報告している。RRR も大きく
なっているので、それによる強度低下も重畳していると思
われる。Abdyukhanovの結果[7]では、本実験と同じ温度
帯で焼鈍を行っており、引張強度は近い値を示している。
本実験結果と比較して、硬さは高く、伸びは小さい。平
板の加工プロセス（鍛造、圧延）の違いが影響していると
思われる。 

3.3 組織観察 
顕鏡片の表面を研磨してフッ酸でエッチングして観察

した結果を Fig. 7 に示す。焼鈍温度が高くなると、結晶
粒が粗大化する。再結晶が促進されたと考えられる。
Figure 6 で破断部付近は焼鈍温度が高いほど肌荒れし
ているのは、このためである。Figure 7 より粒径を測定し、
平均粒径を Table 2 に合わせて示す。焼鈍温度 900 ℃
以上では規格値より大きくなる。 
一般に金属材料は、結晶粒の大きさが揃っていれば、

降伏応力および引張強度と結晶粒径の関係は以下の
ホールペッチの式に従う。 

𝜎 = 𝜎 + 𝑘୷√𝑑 ሺ1ሻ 
ここでσは引張応力、d は結晶粒の平均粒径、σ0 と ky は
材料の種類や処理により定まる定数である。これは最初
は軟鋼の下降伏点と結晶粒径の関係として提案され[11, 
12]、その後多くの研究者によって広く変形応力全般に
ついて成り立つことが示されている。ニオブ線材の下降
伏応力（60～100 MPa）について、ホールペッチの関係
が成立つと報告されている[13, 14]。残留酸素濃度が
162 wt. ppm であり、本研究で扱う高純度ニオブとは異な
る。本実験結果では 0.2 %耐力はほぼ一定なので、引張
強度と平均粒径の関係を調べた。Figure 8 に示すように、
ホールペッチの関係が成立つ。高純度ニオブでも成り立
つことがわかった。

 
Figure 1: Tensile testing specimen (sheet type, JIS Z 2241 
13B). 

Table 1: Chemical Compositions and RRR of Niobium
Ingot 

C H N O Ta W RRR 
<10 <1 <10 <10 30 10 365 

Unit of chemical compositions: wt. ppm 

 
Figure 2: Relationship between furnace temperature and
pressure during annealing. 
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Table 2: Result of Measured Data at a Glance 

No. Annealing 
temperature 

[℃] 

RRR Tensile 
strength 
[MPa] 

0.2% Proof 
strength 
[MPa] 

Elongation 
[%] 

Hardness 
[HV] 

Ave. grain size 
[µm] 

Remarks 

0 ― >260*1 >95 >50 >30 <60 <65*4 ASTM B393 Type 5 
1 800 384*2 162 42 51 44 40  
2 900 362*2 157 40 50 42 67  
3 1000 350*2 151 39 44 40 100  
4 1100 340*2 145 41 50 42 183  
5 ― 357*2 174 51 ― 52 29 As received 
6 ― 492*1 203 78 66 ― 29 [2] 
7 ― 30*1 320 202 50 ― 32 [2] 
8 600 300*1 148 48 ― ― ― [3] 
9 800 348*1 131 40 ― ― ― [3] 
10 1250 375*1 104 31 ― ― ― [3] 
11 750 >250*3 169 46 65 ― 45 [4] 
12 800 410*2 164 91 55 ― 80 [5] 
13 ― 363*3 181 99 41 ― ― [6] 
14 800 310*3 170 ― 35 50 48 [7] 
15 850 265*3 150 ― 40 49 35 [7] 
16 900 265*3 150 ― 45 48 ― [7] 
17 ― 70*3 185 120 57 50 ― [8] 
*1 R(273 K)/R(4.2 K), electrical resistivity at 4.2 K is obtained by extrapolation from value when the material is in a
 non-superconducting state e.g. 10 K 
*2 R(293 K)/R(Tc*) 
*3 Definition is unknown 
*4 ASTM number 5 

 
Figure 3: Measured Vickers hardness. 

 
Figure 4: Measured RRR. 
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4. 結論 

高純度ニオブの焼鈍温度と引張強度の関係を実験的
に求めた。4 種類の焼鈍温度にて RRR、引張強度、硬さ、
平均粒径を測定した。得られた結果は以下のとおりであ
る。 
1) 800～1100 ℃の範囲で真空焼鈍を行ったところ、

RRR はほぼ変化しなかった。焼鈍温度が高くなると、

引張強度はわずかに低下した。0.2 %耐力と伸びは
ほぼ一定である。硬さもほぼ一定である。 

2) 焼鈍温度が高くなるとニオブの再結晶が促進し、結
晶粒が粗大化した。平均粒径と引張強度の関係は
ホールペッチ則に依ることがわかった。 
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Figure 5: An example of a stress–strain diagram. 

Figure 6: An example of a test piece at fracture. 

Figure 7: Microstructures of the specimens, a) as-received,
b) 800 °C, c) 900 °C, d) 1000 °C, e) 1100 °C. 

 
Figure 8: Relationship between the tensile strength and the
average grain size and Hall–Petch plot. σ0 = 126 and ky = 
248.1 are obtained by approximation. 
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