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Abstract 
Tensile tests at liquid helium temperature were performed using specimen taken from high purity large grain niobium 

ingot produced by CBMM. The measured RRR is 242. The ingot is 260 mm in diameter and sliced by a multi wire saw 
to 2.8 thickness. 5 specimens were cut off from one sliced disk. 3 disks were set in same phase to obtain same grain 
distribution. 3 specimens each of 5 grain patterns 5, 15 in total were used for the tensile test. The tensile test stand using 
a cryostat and liquid He was manufactured by ourselves. The measured tensile strength varied 379 to 808 MPa. The 
average value is 611 MPa. The tensile strength at room temperature is 84 MPa. The strength becomes high at low 
temperature like a fine grain niobium. The specimen includes a grain boundary, and causes the variation of strength. The 
different result was obtained in same grain patterns. The relationship between crystal orientation and strength is discussed. 

 

1. はじめに 

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る。粒径 10
～200 mm の多結晶体である。Figure 1 に示す 1.3 GHz
超伝導空洞[1]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・圧延して生産する。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。一方、円筒のインゴットをスライスして
セル材料とし、これをプレス加工して空洞を製造する方
法がある。スライスされた円板には大きな結晶粒が含ま
れているので、ラージグレイン（LG）と呼ぶ。LG 空洞は
FG 空洞に比べて最大加速勾配と Q 値が高い等の特徴
がある[1-3]。また鍛造・圧延工程に比べてスライス工程
は簡単なため、素材の二次加工コストの低減に有効であ
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。その際に液体ヘリウム温度におけるニオブ材
の引張強度が必要となる[4]。そこで著者らは市販の引
張試験機、測定治具、クライオスタットを組み合わせて、
Fig. 2 に示す液体ヘリウム中の引張試験を行っている[5]。 

LG ニオブの室温での引張強度は報告されているが
[6]、液体ヘリウム温度での測定例は見当たらない。そこ
で FG ニオブの測定結果[5]と同形状の LG ニオブ試験

片を用いて、液体ヘリウム中の引張試験を行った。新し
い実験方法と結果を報告する。 
 

 
 

 

Figure 1:  1.3 GHz SRF cavity made by LG niobium
(KEK-2) [1]. 

Figure 2:  Schematic view of tensile testing machine with
a cryostat (I.D. 317 mm) [5]. 
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2. 試験片の準備 

試験片は Fig. 3 に示す平板試験片（JIS Z 2241 13B
号試験片）を用いた。室温（RT）用と液体ヘリウム温度
（LHeT）用では、把持部の形状が異なる。LG ニオブ試
験片は直径 260 mm のニオブインゴットをマルチワイヤー
ソーで厚さ 2.8 mm にスライスして作成した。室温用の試
験片は、1 枚の円板よりワイヤーカットで 14 個切り出した。
粒界の位置は試験片により様々である。液体ヘリウム温
度用の試験片は Fig. 4 に示す配置に切り出した。A～E
の各試験片の中央部に粒界が含まれるように配置した。
スライスの順番が近い 3 枚の円板を用い、結晶粒の配列
を同じくして、各円板より 5 個、計 15 個の試験片を用意
した。その他、直径 7 mm の丸棒試験片（JIS Z 2241 14A
号試験片）も用いた。全ての試験片は切り出し後に、
800℃×3 時間の真空アニールを施した。 

Table 1 に試験片の化学成分と残留抵抗比（RRR）の
測定値を示す。CBMM 製のニオブはタンタルの含有量
が比較的多く、e は中 RRR と呼んでいる RRR が 200～
300 のものである[7, 8]。 

3. 引張試験結果 

3.1 室温試験の結果 

標点に伸び計を装着して引張試験を行った。引張速
度は室温、液体ヘリウム温度とも 2 mm/min の一定とした。
試験結果を Table 2 に示す。No.1～3 が RRR の異なる
FG ニオブを用いた試験結果であり、No.4 が LG ニオブ
を用いた試験結果である。No.1～3 の結果より RRR と引
張強度の関係を Fig. 5 に整理した。RRR が大きくなるほ
ど、引張強度、0.2%耐力ともに低くなることがわかる。 

室温の LG ニオブの引張強度は FG ニオブの約半分
である。一方、伸びは大きく、FG ニオブの約 2 倍である。
結晶方位により引張強度が異なることは知られており、
ばらつきは大きいと予想していた。標準偏差は 3.2（測
定数 n= 6）であり、ばらつきは予想より小さい。LG ニオブ
の各結晶粒に収まるように長さ 40 mm の小型の試験片
を切り出し、単結晶の試験片として室温の引張試験を
行った結果では結晶粒ごとに強度が異なり、最大値が最
小値の 2.3 倍と報告されている[9]。本実験では、最大値
は最小値の 1.1 倍である。複数の結晶を跨いでいるが、
強度は最弱の結晶方位に依存し、単結晶の場合と同様
にばらつくと考えている。現時点では、ばらつきが小さい
理由は不明である。試験数やインゴットの個体を増やし
た実験を行い、さらに検討したい。また、破断した試験片
を観察したところ、LG ニオブでは粒界で破断したものは
なかった。 

 

Figure 3:  Tensile testing specimen (sheet type, JIS Z
2241 13B) [5]. a) for RT. b) for LHeT. 

Table 1:  Chemical Compositions, Thickness and RRR of
Specimen 

Code C H N O Ta Zr Thickness 
[mm] 

RRR 

a <10 <1 <10 10 30 <10 3 365 

b <10 <5 <10 <10 62 <10 2 291 

c <30 <2 33 26 1194 <1 2 100 

d − − − − − − − <100 

e <30 <2 6 5 1191 − − 242 

Unit of chemical compositions: wt ppm 
Manufacturer of niobium; 
a, d: ULVAC, b: Tokyo Denkai, c, e: CBMM 

Grain; a, b, c, d: Fine grain, e: Large grain 

 

 

Figure 4:  Layout of specimen in LG niobium disk (Dia. 
260 mm, t 2.8 mm). 
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3.2 液体ヘリウム温度試験の結果 

液体ヘリウム中の引張試験の手順は JIS Z 2277 に依
る[5]。液体ヘリウム中では伸び計を使用できないので、
低温用のひずみゲージを試験片に貼り付けて引張試験
を行った。FG ニオブと LG ニオブの試験結果の一例を
応力―ひずみ線図で Fig. 6 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。
比較のために引張強度がほぼ等しい結果を選んだ。FG
ニオブと LG ニオブともに、応力が細かく変動するセレー
ションが観察される。LG ニオブの方が、ひずみ 2%近傍
で早くセレーションが発生し始める。0.2%耐力は弾性域

を直線近似し、その直線をひずみ 0.2%の位置にオフ
セットし、応力曲線との交点より求める。これを精度よく求
めるため、ひずみゲージより得たひずみ値（ひずみアン
プの出力値）とロードセルの出力値より算出する。図では
0.2%耐力値は、ひずみ 2.5％あたりとなる。FG ニオブに
ついては問題なく測定ができた。LG ニオブではひずみ
0.5%あたりから出力が不安定になり 1%程度で断線した。
そのため、ひずみゲージ値からの 0.2%耐力値の導出は
困難である。使用した低温用ひずみゲージは、液体ヘリ
ウム温度でのひずみ限界を保証していない。また、ひず
み 2%近傍よりセレーションが発生するため、応力曲線と
の交点も大きく変動する。したがって、本実験では LG ニ
オブの 0.2%耐力の算出はしない。 

試験結果を Table 2 に合わせて示す。No.4 の LG ニ
オブについては全 15 個の試験結果を Table 3 に示す。
No.5~8 は丸棒試験片を使った試験結果である。No.1～
3 の結果より RRR と引張強度の関係を Fig. 5 に合わせ
て示した。液体ヘリウム温度においても室温と同様に、
RRR が大きくなるほど強度が低くなることがわかる。 

液体ヘリウム温度の LG ニオブの引張強度は FG ニオ
ブの約 70%であり、室温の場合より 7.3 倍高くなった。FG
ニオブの場合は 5.3 倍高くなるので、LG ニオブの方が、
より強度が増大する。伸びは室温の場合の 1/10 以下で
あり、FG ニオブと、ほぼ等しい。引張強度は大きくばらつ
き、標準偏差は 132.4（測定数 n= 15）である。室温の場
合より非常に大きくなった。Table 3 に示したように 1 枚の
円板中の位置により強度が異なる。同じ試験片の配置で
異なる円板の値を比べると、B、D、E は近い値を示して
いる。A と C は、ばらついている。最大値は最小値の 2.1
倍であり、Bieler の結果[9]に近い。結晶方位による引張

Table 2:  Result of Tensile Testing for Niobium Specimen 

No. Material Grain 
*1 

RRR Specimen 
*2 

Tensile strength 
[MPa] *3 

0.2% Proof strength 
[MPa] *3 

Elongation 
[%] *3 

Remarks 

1 a F 365 S 
153 
819 

42 
493 

55 
10 

 

2 b F 291 S 
157 
832 

44 
516 

37 
7 

 

3 c F 100 S 
213 

1013 
91 
982 

44 
2 

 

4 e L 242 S 
84 
611 

65 
− 

75 
6 

 

5 d F <100 B 
− 

959 
− 
− 

− 
10 

 

6 d F <100 B 
− 

935 
− 

807 
− 
− 

*4 

7 e L 242 B 
− 

629 
− 
− 

− 
8 

 

8 e L 242 B 
− 

659 
− 
− 

− 
− 

*4 

*1 Grain; F: Fine grain, L: Large grain 
*2 Specimen: S: Sheet type, B: Bar type 
*3 Upper value: Room temperature, Lower value: LHe temperature 
*4 Measured using another measurement device  

 
Figure 5:  Relation among RRR, tensile strength and
0.2% proof strength at RT/LHeT. 
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強度の差異が原因であり、液体ヘリウム温度で顕著に出
現したと考えられる。 

液体ヘリウム中での測定の信頼性を評価するために、
同一ロットの試験片を用いて異なる 2 台の試験機で測定
した結果を比較した。Table 2 の No.6(FG), 8(LG)の結果
は、コベルコ科研[10]に試験を委託した結果である。同
社が所有している引張試験機で測定した。同社の試験
機の都合で、直径 7 mm の丸棒試験片を用いた。No.5, 
7 が対となる KEK で測定した試験結果である。ばらつき
の少ない FG ニオブの結果 No.5, 6 を比較すると、相互
差は 24 MPa であり、両者の平均値に対する誤差は 3%
である。KEK での液体ヘリウム温度試験は信頼性がある
と判断している。LG ニオブの測定では結果がばらつき、
ひずみゲージを使った 0.2%耐力の測定はできなかった。
KEK での測定と同様の結果が得られた。 

破断後の試験片の一例を Fig. 7 に示す。FG ニオブの
場合は破断位置は様々である。LG ニオブでは室温の場
合と同じく、粒界で破断した試験片はなかった。図 b)は
LG ニオブの位置 B（Fig. 4 参照）の試験片であるが、全
て同じ結晶粒から破断している。破断面近傍では、双晶
変形が観察される。ニオブ等の bcc 構造の金属の低温
変形で見られる現象である。 

4. まとめ 

液体ヘリウム中で FG ニオブ、LG ニオブの引張試験
を 行 う 方 法 を 紹 介 し た 。 LG ニ オ ブ の 引 張 強 度 は
611 MPa で、FG ニオブの約 70%である。実験結果は大
きくばらついた。理由は円板中の各結晶粒が大きく、そ
の方位により強度が異なり、試験片の結晶配列により強

度が異なるためである。今後、材料強度学の観点から考
察を深めると共に、LG 空洞の高圧ガス保安法への適用
について検討をすすめたい。 
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Figure 6: Example of measured stress-strain curves. 

Table 3: Tensile Strength of LG Niobium Specimen at a
Glance (unit: MPa) 

Disk
Position Disk 1 Disk 2 Disk 3 

A 
B 
C 
D 
E 
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620 
601 
501 
808 

671 
653 
654 
435 
790 

418 
667 
724 
491 
753 

a) 

 
b) 

 

Figure 7: Example of specimen after fracture in liquid
helium. a) Fine grain, code: b. b) Large grain, code: e,
position: B (Grain boundary is traced by red felt pen). 
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