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（４）課題 

超電導線材へ加工するための出発原料である「ビレット等の NbTi 合金素材」が備えるべき品

質について、国際標準 ASTM の B884※として仕様が規定されている。 

※ASTM B884：Standard Specification for Niobium-Titanium Alloy Billets, Bar, and 

Rod for Superconducting Applications（超電導用 NbTi ビレット、棒材、ロッド材の標準

仕様） 

ASTM B884 を要約すると、次の２つの技術課題をクリアすれば NbTi スクラップから元の

超電導の素材となる NbTi 合金への再生が可能： 

Ⓐ品質基準のクリア 

 ア）不純物濃度が基準値以下（Cu は不純物の一種） 

 イ）Nb：Ti の化学組成比変動許容範囲内 

Ⓑ超電導線材製品へ加工可能な素材(ビレット等)であること 

 ア）内部に巣や割れ等欠陥無きこと 

 イ）ビレット表面に割れ等の欠陥が無く、肌平滑であること 

 ウ）再結晶化率 85%以上 

 エ）結晶粒度（G）基準クリア 

 オ）ビッカース硬度 170 未満 

また経済課題として、再生コストが元の素材価格を下回ることが必要。 

 （５）効果 

 我が国の超電導線材製造技術のレベルの高さは世界から斉しく認められているが、ビレット等の

NbTi 超電導の素材は 100%海外から輸入しているのが実情である。線材製造で発生する貴重な工程

屑（スクラップ）を元の素材に再生するクローズドシステム構築を実現し、コスト競争力向上に資す

る。 

また、岐阜県を中心とした新産業拠点創出等地域貢献を目指したい。 

＜解決手段＞ 

 彩生技研は自社保有の EB 溶解装置による基礎試験で不純物濃度をクリアする見通しを得ており、

東京大生産技術研究所前田研究室とともに本開発の目標達成に向けて次の３つの開発テーマを掲げ

た。 

 サブテーマ１．最少環境負荷前処理技術の開発 

 サブテーマ２．高速・高精度 EB 精製技術の開発 
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 サブテーマ３．高品質インゴット鋳造技術の開発 

 さらに研究開発の進展にともない、ユーザー(超電導線材メーカー)との連携も深化され、ニーズの

詳細な方向付けが行われた結果、高品質インゴットから最終製品である「超電導線材製品へ加工可

能な素材(ビレット)」まで試作を拡張し、ASTM B884 の仕様項目と比較照合する形で再生技

術の評価を行った。 

 

研究開発の背景（これまでの取組など） 

（１）超電導材と応用 

低温下で電気抵抗がゼロとなる超電導技術の応用が拡大・ 

成長しつつある。代表的な応用例は、高解像度で生体内部の 

検査を可能とした MRI（磁気共鳴画像）装置が知られている。 

磁場が強いほど解像度がアップするため、超電導線材を利用 

した電磁石が利用されている。 

またヒッグス粒子の発見で話題となった大型加速器や核 

融合装置などの大型研究施設にも線材の形で利用され 

ている。また最近では、年内に着工が予定されている 

リニア中央新幹線など用途は着実に拡がりつつある。 

図-1 の実績は 2004 年度の統計でやや旧いが、用途別 

のイメージがわかる。2010 年の超電導線材の世界生産量は 

約 2000 ﾄﾝとされているので 6 年間でほぼ倍増している。 

（２）超電導線材＝NbTi 線材 

低温で超電導現象を示す物質は数千種類あると言われるが、実際に実用化されている製品の

98%は NbTi 合金である。 

NbTi が主流となった理由は加工性の良さが第一に挙げられる。それでも超電導材は精緻かつ

多段に亘る複雑な工程を経て最終的に数 10μm 程度の極細の製品となるため、不良品の工程屑の発

生比率が高い。工程屑について公表されたデータはないが、 

ビレット等、NbTi 素材の 1/4～1/2 になるかと推測する。 

工程屑は Cu と NbTi が強固に結合した複合材の状態で 

あるため両者の分離は技術的に困難であり、 

 

 

生産量約 1100 ﾄﾝ 

金額約 200 億円 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図－１  超電導材の用途別販売額 2004

 

「超電導 Web21」2005 年 1 月号より転載 

NMR 
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加速器・ 
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高価な希少資源の NbTi として再利用されることなく、 

比較的安価な Cu スクラップとみなされ再資源化されている現状がある。 

本事業ではこうした現状を鑑み、EB 溶解法を利用することで  

・NbTi と Cu を完全に分離し、高純度を確保するとともに、 

・分離操作による合金組成の変化を回復することで 

元の超電導材として再資源化できる実用技術を開発する。 

 

当該分野における研究開発動向 

（１）基礎試験 

彩生技研は国内超電導線材メーカーの協力を得て NbTi スクラップについて自社に設置

の EB 溶解装置を使用して可能性を探るための基礎試験を行った。その結果主たる不純物

である Cu 濃度を基準値 100ppm 未満に減ずることが確認できたため本補助事業により

技術の完成を目指すため応募するに至った。  

（２）先行技術との関連性 

・先行技術として公開技術情報について調査した。関係企業のパンフレットや公開された研究論

文にリサイクルに係るものを見出すことはできなかったが、次の他社特許の存在がある。 

・彩生技研㈱が行った特許文献調査によれば、NbTi 屑の再生利用技術で公開されているも

のは、神戸製鋼所の特許（平成 25 年 7 月 5 日登録 No.5305873）「NbTi 合金の回収」

が唯一のものである。技術の骨子は「電解 Cu 溶解剥離＋EB 溶解・精製」による Cu の分

離除去である。  

・弁理士との相談を含め検討した結果、本開発事業の上記の特許技術への抵触性について、「抵

触のおそれはない」と判断した。そうした判断の根拠は次の 2 点である。 

①上記の特許は、対象を「NbTi 超電導材のフィラメント(繊維状)」に限定しているが本開発は

ずっと線径が太いバー材や線材を対象としており、対象物が異なる。  

②上記の特許は、EB 溶解に先立って Cu 除去を行う前処理技術として「電解」に限定している。

しかるに本技術は、酸エッチングであり、電解とは技術が異なる。  
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１－２ 研究体制 

    （研究組織・管理体制、研究者氏名、協力者） 

 

【事業管理機関】 公益財団法人岐阜県産業経済振興センター 

  管理員  

氏 名 所属・役職 実施内容（番号） 

柴田 英明 

山田 博義 

野口 昌良 

小川  誠 

戸松  薫 

北島 正幸 

戸崎 康成 

芳岡 康郎 

國枝 信男 

理事兼産業振興部長 

産業振興部次長兼総合相談課長 

産業振興部振興課長 

産業振興部振興課統括主査 

産業振興部振興課主事 

産業振興部振興課管理員 

産業振興部振興課管理員 

産業振興部振興課管理員 

産業振興部振興課管理員 

④ 

④ 

④ 

④ 

④ 

④ 

④ 

④ 

④ 

 【間接補助事業者】 

       研究員 

       彩生技研株式会社 

氏 名 所属・役職 実施内容（番号） 

足立 克也 

 

 

足立 真也 

 

 

大倉 末代史 

 

 

 

 

粕谷 尚弘 

 

代表取締役 

 

 

取締役 

 

 

開発部長 

 

 

 

 

開発部研究リーダー 

 

②-7、③-3 

 

 

②-7、③-3 

 

 

①-4、①-5、①-

6、②-3、②-4、

②-5、②-6、②-

7、③-2、③-3 

 

①-4、①-5、①-

6、②-3、②-4、
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岡戸 卓哉 

 

 

 

 

中山 弘 

 

 

大槻 壮志 

 

 

 

 

開発部研究サブリーダー 

 

 

 

 

開発部主任研究員 

 

 

開発部研究員 

②-5、②-6、②-

7、③-2、③-3 

 

 

①-4、①-5、①-

6、②-3、②-4、

②-5、②-6、②-

7、③-2、③-3 

 

①-5、②-3、②-

6、②-7、③-3 

 

①-5、②-3、②-

6、②-7、③-3 

 

 

        国立大学法人東京大学 生産技術研究所 

氏 名 所属・役職 実施内容（番号） 

前田 正史 

 

 

 

 

佐々木 秀顕 

 

 

 

 

 

 

森 実 

 

 

 

落合 美雪 

第四部（物質・環境系） サステイナブ

ル材料国際研究センター 教授 

 

 

 

第四部（物質・環境系） サステイナブ

ル材料国際研究センター  前田研究室 

研究員 

 

愛媛大学 大学院理工学研究科 物質生命

工学専攻 機能材料工学コース 講師 

 

第四部（物質・環境系） サステイナブ

ル材料国際研究センター  前田研究室 

技術補佐員 

 

第四部（物質・環境系） サステイナブ

ル材料国際研究センター  前田研究室 

技術補佐員 

 

①-1、①-2、①-

3、②-1、②-2、

③-1 

 

 

①-1、①-2、①-

3、②-1、②-2、

③-1 

 

 

 

 

①-2、②-1、②-

2、③-1 

 

 

①-2、②-1、②-

2、③-1 

 

 

 

 

 

 



 

 

9 

１－３ 成果概要 

 サブテーマ１．最少環境負荷前処理技術の開発 

 ［開発課題］ 

  ①対象となるスクラップの典型はコイル状の長尺品であり、溶解原料とするためペレットの 

形へ切断することが必要⇒形状、材質に適した高速で低コストの切断技術を探索・選定 

  ②被覆材の Cu を溶解剥離するために酸類が大量に必要⇒廃酸も大量発生するため、環境負 

   荷が大きく、廃酸処理等コストも高い。 

［開発成果］ 

①「高速」という点で他の手段を圧倒する「プレス切断技術」を選定。高速ゆえに、コスト   

 も許容範囲内。 

②前処理として Cu の除去を「粗取り」と「仕上げ」の 2 段階で行うことで酸類の使用量 

 を大幅に低減することができた。「粗取り」手段として冶金的な方法を導入し、大部分の 

Cuは産業廃棄物である廃酸ではなく、有価物の合金側へ移行。結果、酸類の使用量が 

大幅に低減され、環境負荷を軽減した。また同時にコストダウンについてもほぼ目標を 

達成した。 

 サブテーマ２．高速・高精度 EB 精製技術の開発 

  ①リサイクル材の品質について不純物濃度は目標をクリアしたが、合金組成で一部課題 

が残った。 

  ②精製速度は 250g/分前後と目標の半分程度。 

（品質目標を犠牲にしてメルトダウンだけをとれば達成可能であるが。） 

  ③連続 200kg の一括処理は可能 

  ④溶解リサイクルコストは目標値の 1.6 倍と未達。 

 サブテーマ３．高品質インゴット鋳造技術の開発 

  ①積層凝固法の採用により内部ボイドを最少化できた。 

  ②ユーザーへ製品サンプルを出荷するまでは至らなかったが、原料であるスクラップから納 

   入製品としてユーザー指定のビレットの形まで加工し、実用化を行う上の問題点をあぶり 

出し、その解決案を検討し、製品化までの再資源化製造プロセスを提案・確立し、実用化 

装置を考案した（装置に係る特許を出願済み）。 

③ユーザー要求の基準に沿って品質を評価した。 
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１－４ 当該研究開発の連絡窓口 

 所属   公益財団法人岐阜県産業経済振興センター 

 氏名   産業振興部 振興課 主事  戸松 薫 

 電話   ０５８－２７７－１０９３ 

 ＦＡＸ  ０５８－２７３－５９６１ 

 Ｅ-ｍａｉｌ  tomatsu_at_gpc-gifu.or.jp (_at_は@に変換) 
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第２章 本論 

１．最小環境負荷前処理技術の開発  

【1-1】前処理技術の検討（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究所） 

  ［研究内容］ 

    EB 溶解用 NbTi 原料の前処理について，研究室では主に酸処理による Cu 除去に 

   ついて検討した。 

［成果等］ 

  酸溶液による Cu の溶解を化学的見地から考察し，その問題点と課題を明らかにした。 

 

【1-2】精製評価法としての分析法の検討（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究

所） 

  ［研究内容］ 

     NbTi 中の Cu 量を ICP-AES で定量分析するための手法を確認した。 

  ［成果等］ 

     本研究開発の主たる目的は NbTi 中の Cu 量低減であるため，本手法の開発はプロ 

セス評価のために極めて重要であった。 

 

【1-3】残存 Cu 量の把握（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究所、彩生技研株式会

社） 

  ［研究内容］ 

     超電導材原料としての NbTi 中 Cu 許容濃度は 100 ppm である．内部に Cu の 

    巻き込みが見られない NbTi スクラップ原料に対し手作業による酸処理を施した上で 

化学分析を行った。  

  ［成果等］ 

     超電導線材メーカーにおける製造工程で熱拡散等によって NbTi と合金化した形態 

で Cu が存在する可能性があり、除去困難が懸念されたが、酸処理後の Cu 濃度は 

10ppm 以下であることが確認され，NbTi スクラップのリサイクルにおいて大きな問 

題とならないことを予想した※。 

※NbTi と Cu の合金化‥超電導線材の製造工程で、押出や線引きの加工と数百℃の 

熱処理工程が繰返し行われる。こうした工程でNbTi 成分の内、Tiが Cuと合金化 
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表 1-４-１ 前処理技術(切断)の比較 

  技術 NbTiへの適合性 生産性 設備 総合評価 

熱 
    × 

Ti が酸化し品位劣化 
○ 安価 × 

研削     ○ × 普通～高価  △ 

シャーリング     ○ ○ 高価    ◎ 

  

文献等による調査・検討、及び簡単な試験の結果、NbTi 材の機械的特性（硬度、引 

    張強度）は Ti-6Al-4Vのようなチタン合金の特性と類似であるがわかった。チタン合 

金の製品は切断をはじめ、現在各種の機械加工が実用的に行われている。 

  シャーリング装置の設備費は高価であるが、生産性が高ければ、コスト面で低くなる 

可能性があると考え、調査・検討を進めた。 

［成果等］ 

◆切断試験と評価 

   量的に現段階で切断装置、とくに設備費の高いシャーリング装置を社内に設置して自 

前で実施することは時期尚早と判断した。そのため彩生技研の近郊に絞り、NbTi 材に 

特性が近いチタン材の経験があればベストとして外注加工委託先を探索した。探索の結 

果、候補先を絞り込み、会社訪問と装置見学・切断試験を経て実際に数百 kgの切断加 

工委託を行った。その成果を次に示す： 

 

 

 

 

 

 

 

 （Cu除去前）                       （長さ約 2.5cm） 

  

・切断長…原料供給装置の設計のため、切断長を決める必要があり、検討の結果、凡そ

2.5cm の長さへ切断することと決定 

 

 

  

図 1-4-1 切断前の NbTi 原料   図 1-4-2 シャーリング装置    図 1-４-3 切断した NbTi 原料 
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・処理速度…毎秒 1 回⇒材料換え等段取りを含めると平均で３秒に 1 回程度（毎時

80kg） 

・歩留り…切断による切粉発生量は無視できる程度小さい。ただし、長尺物を切断加工 

して徐々に短くなると、作業者の安全のため長さ５cm程度で切断終了となるため、 

切断残材が少量発生する。 

 

【1-5】最適前処理技術の開発（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究所、彩生技研株

式会社） 

  ［研究内容］ 

◆前処理技術の重要性 

  EB 溶解は高真空の雰囲気で高温溶融を行うことが可能であり、不純物の精製能力が高

い点において他の溶解技術にない特長を備えている。一方、装置が大がかりで設備費が高

価である割に生産性は高くない、という面もある。 

生産技術としてこうした EB 溶解の特性を考慮すると、Cu で全外周を覆われている、

したがって Cu を高濃度で含有する NbTi 材について、そのまま EB 溶解だけで Cu を蒸

発分離して精製することはコスト的に無理がある。 

実用技術として事業を成立させるためには、 

「NbTi の母材を損なうことなく、Cuをいわば粗取りする技術が前処理として必要」で 

ある。サンドブラスト等、機械的な方法もあるが、こうした条件を考慮すると、酸処理 

等、化学的に除去する技術が前処理として最適である。 

◆最適前処理技術の開発 

  酸の種類や処理条件等、基礎学術的な研究・開発は東京大が担当し、彩生技研は EB溶 

解試験装置の完成後、溶解試作する NbTi 原料を調達する立場から、外部の調達先と原料 

仕様、すなわち前処理である酸処理後の残留 Cu 濃度について許容レベルを協議しながら 

決める形で開発を行った。 

また、実際に分析を行い、調達した NbTi 原料中の残留 Cu 濃度を調査した。   

 ◆実施した前処理技術 

  ・酸処理…塩酸と硝酸の混合液、いわゆる「逆王水」によるリーチング（溶出）処理を実 

施。 

   （参考）硫酸と硫酸銅の溶液中で電解による Cu 除去を行う先行特許技術(神戸製鋼)と 
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【1-6】最適前処理実証試験（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究所、彩生技研株

式会社） 

  ［研究内容］ 

開発した酸処理や切断等のEB溶解原料化のための前処理技術について、品質や使 

い勝手の面からの有効性は実施した試作試験や分析評価により検証されている。 

しかしながら、実用化の視点からは未だ、①環境負荷の一層のミニマム化と、 

②市場価格に見合ったコストダウンの両方の面で目標レベルに到達してなかった。 

目標値到達を実現するため次の開発方針で取組んだ。 

Cu 除去の手段として、酸の利用は仕上げ段階に限定し、それに先立つ粗取り段階と

して NbTi スクラップを溶融金属浴に浸漬して被覆 Cu の大部分を溶融金属との合金へ

移行させる処理プロセスを開発することで課題解決をめざした。 

  ［成果等］ 

 その結果次の通り、ほぼ開発目標を達成した。 

①環境負荷のミニマム化 

目標値である「酸類の使用量50%(以上の)削減」を達成した。 

②コストダウン 

廃棄物処理費の大幅削減が可能となり、さらに物流の最適化を図ることにより、仕 

上がり品質を維持しながら処理コストで26%ダウンを実現し、目標として掲げた 

「前処理コスト低減30%」をほぼ達成した。 

今後量産規模でさらなるプロセスの見直しや改善の積み重ねにより30%(以上)のコ 

    スト低減は可能と考えている。 

 

２．高速・高精度 EB精製技術の開発 

【2-1】52%Nb-48%Ti 材の EB 溶解挙動の観察 (実施機関：国立大学法人東京大学 生産

技術研究所） 

 ［研究内容］ 

    NbTi を小型電子ビーム装置で溶解し，Ti の蒸発を観察した。 

 ［成果等］ 

    Ti の蒸発量は物性値から算出し予想した、図 2-1-1 に示す値とおおまかに一致し，

蒸発損失を理論的に説明することも可能であることが示唆された。大型装置による電子
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ビーム溶解試験へも小型装置での知見を利用することができる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

           図 2-1-1 チタンの蒸発量（平衡蒸気圧から計算） 

 

【2-2】EB 溶解マランゴニ対流シミュレーション(実施機関：国立大学法人東京大学 生産技

術研究所） 

 ［研究内容］ 

    電子ビームで溶解した金属の温度変化，物質移動をシミュレーションし，蒸発による 

不純物の濃度変化を予想する計算モデルを作成した。このシミュレーションはエクセル 

で動き，他者が容易に利用することも可能である。 

 ［成果等］ 

 大型 EB 溶解装置へ適用することで，実際の EB 溶解プロセスを最適化する指針を 

得ることが可能となった。通例、EB 溶解の実験を何度も行うことは時間的にもコスト 

的にも負担が大きいため，計算により予め条件を絞ることは極めて有益である。 

⇒成果の一部として、詳細を「【3-1】EB熱溶解シミュレーション」で紹介。 

 

【2-3】EB溶解時の Ti蒸発損失の実験調査（実施機関：彩生技研株式会社） 

 ［研究内容］ 

◆実施した実験調査 

  NbTi原料を EB溶解した時の Ti 蒸発損失を蒸発損失の速度（g/cm2・s）として実験的 

に求めた。EB溶解試験装置の完成が年度の終盤であったため、先行して調査を行うため 

彩生技研が所有するチタン用 EB 溶解装置を利用して生産レベルで実験調査した。 

 

温度（K） 

チタン蒸発量 

(g/cm2･s) 

 

融点

1941K(1668℃) 
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  図 2-3-1に示すダライ粉と呼ばれるチタンのチップ材を原料とし、溶解前の計量で 

147kgを溶解して物質収支(マスバランス)を調べ、蒸発速度を試算した。 

 

 

            

 

 

図 2-3-1 チップ状のチタン原料 

（147kg セット） 

                    EB溶解 

                    

 

 

 

 

 

図 2-3-2 スカル（溶解容器中） 図 2-3-3 インゴット(溶解製品) 図 2-3-4 炉内蒸着物 

                               （剥離して集め、計量） 

         計 140kg（原料の 95%）              7kg(5%) 

 

［成果等］ 

①純チタンの蒸発速度 

 ・不純物の蒸発も考慮し、前述の実験における Ti の蒸発量は約 3.4kg とみなした。 

 ・チタンの溶融していた面積を 85cm×35cm、溶融時間を 15分とすると、単位時 

間・面積あたりの Ti 蒸発速度は、0.0013g/cm2･s となる。 

 ・前出の図 2-１-1にグラフで示す理論蒸発量より逆算すると、このときの Ti 融液の温 

度は融点(1668℃)よりも約 200 度高い、2140K(1867℃)と推定できる。 

 ・今回の実験調査で理論値に近い結果が得られた。実験手法が有効であることを確認し 

た。 

 ②NbTi 溶解時のチタン蒸発速度 
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・NbTi の融点は約 1850℃とチタンよりも 200度近く高いため、実際にNbTiを EB溶 

解処理したときの融液の温度は、融点＋200 度の 2050℃（2323K）付近と推測でき 

る。 

・この温度と仮定して、純 Tiの蒸発速度を試算すると、約 0.005g/cm2・s となる。 

・NbTi 合金を溶解する場合は、蒸発面の半分はNb であるため、おおまかに純 Ti の場合 

の蒸発速度の 1/2 の 0.0025 g/cm2・s 程度と推測できる。 

 

 【2-4】EB 溶解原料供給装置の開発（実施機関：彩生技研株式会社） 

  ［研究内容］ 

◆EB 溶解試験装置と原料供給 

  EB 溶解試験装置による処理は、概略次の一連の工程からなり、所定の処理量に達する

まで繰り返される： 

・原料を小量づつ溶解容器へ供給し、 

・EBで溶解精製を行い、 

・鋳型（水冷るつぼ）で固める 

◆原料供給方法の種類 

  原料の供給方法として、 

  ・原料貯留器(ホッパー)ごと真空容器内に収納する方法（クローズド式）と、 

  ・原料貯留器(ホッパー)は大気雰囲気とし、そこから真空容器内の溶解容器へ原料を供 

する方法（ロードロック式）  

の 2 通りがある。ホッパーの原料が空になった場合、クローズド式では真空を破り大

気雰囲気に戻すため、相当なアイドル時間がさけられない。ロードロック式は真空を破

ることなく原料を補給できるため生産性が高く、装置を小型化できるが、システムは複

雑になる。 

本事業では将来の事業化に備えて生産性のメリットを重視してロードック式を選び、

あらたに開発設計した。 

①仕様の決定； 

 ・NbTiと純 Ti の貯留ホッパー容量 

 ・使用するNbTi原料の寸法 

 ・純 Ti材の仕様（品位、寸法、形状） 
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また、ロードロック式採用で懸念されていた、原料をるつぼへ投入する時の溶解 

チャンバー内の真空悪化については、通常運転時の真空度 10-3Pa(パスカル)から 

10-2Pa へと短時間悪化するが、すぐに復帰した。設備的にも、また酸素や窒素の 

持込みによるインゴットの品質劣化も問題になるレベルではなかった、と評価して 

いる。 

◆原料の仕様 

   ・NbTi 材…寸法φ25×30mm以下、残留 Cuが目視で観察できないこと 

         使用結果；特段の問題なし 

 ・純 Ti…スポンジチタン（グレード S-90…ブリネル硬度 90）、 

粒径 0.84～12.7mm 

         使用結果；粒度の小さいものは EB照射時に火花が出たり、アークが発 

              生し、EB 照射が短時間停止するトラブルの原因となること 

が判明。5mm 前後と粒径の下限はもっと上げる方が操業上 

の効率はよい。 

 

 【2-5】NbTi 用溶解容器、鋳造装置の開発（実施機関：彩生技研株式会社） 

  ［研究内容］ 

◆鋳型回転装置 

      EB 溶解試験装置設置後、溶解試運転の結果、出湯作業の課題が明らかとなり、応 

募時点の「ハース溶解方式」から「鋳型兼用るつぼ溶解方式」へ設計変更した。以降 

の溶解に係る試験報告はすべて「鋳型兼用るつぼ溶解方式」※によったものである。 

 ※以下混乱するおそれがない限り、簡略化して「鋳型るつぼ溶解」とか、単に「るつ 

ぼ溶解」などと適当に呼ぶ。 

 

鋳型るつぼ溶解方式で均等に溶解するため、円筒状鋳型の円形溶解面（上表面）の 

全面にまんべんなく電子ビームをスキャニングさせることが溶解で高品質を確保する 

上でポイントとなる。NbTi は融点が高く、ビーム照射スポットの周囲は融点以下と 

なるからである。 

マニュアル操作でこうした全面スキャニングは難しい。また、万一スキャニングが 

少し逸れて、鋳型側壁側に電子ビームが一瞬でも当たると、経験的に銅製の側壁は水 
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冷されていても穴が明き、水漏れ事故へ繋がり、重大事故に至る。 

安定的な溶解を行い、オペレータをこうした過度の緊張から解放するため、逆転の 

発想で、ビームパターンを固定し、鋳型を回転させて全面照射させることでこの課

題解決することができた。 

 「鋳型回転溶解方式」は鋳造装置として「積層凝固（Progressive Casting）に

分類される方式であり、内部に巣やボイドがほとんどない緻密な鋳塊(インゴット)を

作ることが可能であり、また装置が簡略化されるメリットがあるため、「コストダウ

ン」の効果があることは確実と思われる。それ故に、すでに他社の類似先行技術が

存在するはずと思われた。そこで、特許を含む公開技術を調査したが、意外にも該

当する技術は確認できなかった。 

 鋳型はオッシレーション（往復動回転）と一方向への自転の両方が選択可能とし

て設計したが、試験の結果、自転の方が操作性で優れていることがわかった。 

◆るつぼ内溶融・凝固装置 

    鋳型を炉体のエレベータ中心軸と同軸上に設置し、自転している鋳型へ冷却水を供 

給できる構造で設計した。下の図 2-5-1に EB溶解試験装置を構成するるつぼとし 

て設計、製作した例を示す。 

 

 

 

 

 

 

  

 

 図 2-5-1 鋳型兼用水冷るつぼ（左 実規模、右 基礎特性評価用） 

 

  ［成果等］ 

本事業で設計・製作した EB 溶解試験装置の基本仕様を次の表 2-5-1に示す。ま 

た、EB 溶解試験装置の全景写真を図 2-5-2に示す。 
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        図 2-5-2 EB溶解試験装置全景 

 

               表２-5-１ EB溶解試験装置の基本仕様 

    諸  元       仕  様 

電子ビーム（EB）出力 75kW×2 

ビーム加速電圧 35kV 

ビーム電流 Max.2.1A 

ビーム偏向 X,Y,Z 3軸方向で電磁石による磁場偏向可能 

電子銃（EB ガン）設置数 2 台 

NbTiストックタンク SUS304 鋼製 容量 100 リットル 

純 Tiストックタンク SUS304鋼製 容量 30 リットル 

原料供給機構 計量ホッパー、ロードロック機構搭載 

水冷ハース(溶解容器)⇒試運転

後使用中止 

無酸素銅製水冷ジャケット構造 

W570×L570×H175mm 

水冷るつぼ（鋳型） 無酸素銅製水冷ジャケット構造 

φ200×H400mm 

リッド（EB ガンを設置してあ

る真空容器の蓋） 

SUS304鋼製水冷ジャケット構造 

外径 1520×内径 1450×H500mm 

高真空気密 兼 X線遮蔽構造 

 

 【2-6】最適 EB 照射（スキャニング）手法の開発（実施機関：彩生技研株式会社） 

  ［研究内容］ 

   2 台の電子銃（EBガン）により溶湯面を照射する最適パターンを選定するための溶解 

試験を行い、評価した。評価方法として溶湯面の湯流れを目視で観察する方法によった。 

 

   表層の激しい乱流による「Ti 濃度分布均一化」と「原料のNb クラッド材の完全溶解」 

を目標とした。 
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 ［成果等］ 

     鍛造後再加熱により高温でキープしたあと急冷することで図 2-7-4 のミクロ組織を

得た。再結晶化率はほぼ 100%であり、結晶粒度（G）は小型ビレットで 25 前後、

実規模大型ビレットで６程度であった。ASTM B884 では、小型で 2.5 以上、大型で

1 以上なのでいずれも基準をクリアした。 

  

 

 

 

 

 

 

図 2-7-4 見直しした再結晶化熱処理件による試作品のミクロ組織 

 

３．高品質インゴット鋳造技術の開発 

 【3-1】EB 熱溶解シミュレーション（実施機関：国立大学法人東京大学 生産技術研究所） 

  ［研究内容］ 

    シミュレーションから，過度なビーム強度が NbTi 中の Ti を蒸発させて大きな濃度 

変化を招くことを示し，大きな濃度変化を避けるためにはビームの照射範囲を拡大するこ 

とが有効であることを示した。 

 

［成果等］ 

 

 

図 2-7-3 標準見本（倍率×200) 

（実際のNbTi超電導素材輸入品） 
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図 3-1-4はNbTiの、図 3-1-5は Siの温度分布を示した図である。図の左端が 

   るつぼの横方向の中心位置であり、ビームの中心位置となっている。図の右端は坩堝壁と 

   の接触部分である。温度の表示は Si とNbTi で若干異なっており、Si の場合は黒が半溶 

   融状態、黄色から赤をへてピンクがその順で高温となる溶湯を示している。NbTiの場合 

は黄色から赤の付近までが半溶融状態であり、赤からピンクへと高温になる溶湯を示して 

いる。坩堝の中心から横の坩堝壁までの長さは 0.2m であり、電子ビームはその半分の 

0.1m までの間を照射している。 

NbTi と Si のあいだで明瞭なのは NbTi では溶湯は 0.1m の距離まで達していないが

Si の場合には 180 秒後で既に 0.1m を超えて溶湯が広がっている点である。つまり、

NbTi では溶湯から逃げる熱量が大きいために溶湯の平均温度は溶融温度よりあまり上昇

しておらず、熱伝導で溶湯部分を広げることが難しい。これに対して Si では溶湯の平均

温度が溶解温度より大きく上昇し、熱伝導によって溶湯部分を広げて行く過程が見られて

いる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3-1-5 Si  溶解開始より 180 秒後 

図 3-1-6 NbTi 溶解開始より 720秒後 
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ト）の鋳型からの抜取りが困難となるため、頂部と底部の両方でフランジ状の強め輪を 

溶接で設置し、変形を抑えた。こうした設計上の所期の効果は確認された。 

   ［成果等］  

最大 200kgのNbTiインゴットを製造できる溶解容器（るつぼ）を兼用する専用凝固 

容器（鋳型）を設計、製作した。これにより、大型水冷鋳型の設計技術を獲得した。 

（実物写真は、22 ページに掲げた「図 2-5-1 鋳型兼用水冷るつぼ」を参照） 

 

 【3-3】需要家によるサンプル評価（実施機関：彩生技研株式会社） 

   ［研究内容］ 

需要家(ユーザー)へサンプル出荷して評価を受ける前に、NbTi超電導材用素材の事 

前評価を行うことになった。評価項目として、国際標準 ASTM B884 が規定する各項 

目と照合した試験・検査を行うこととした。 

   ［成果等］ 

    ◆ASTM標準 B884 に基づく評価 

     実規模のNbTi 大型ビレットを 25 ページの「図 2-7-1 再生NbTi 超電導材製造フ 

ロー」に沿って試作し、試作したビレットより採取した試料について ASTM 標準 

B884 で規定する各項目について評価した結果を次の表 3-3-1に示す。 

表 3-3-1 品質評価のまとめ 

項目 ASTM 標準の基準 実規模大型試作 サンプル 評価 

ミク

ロ組

織 

結晶化率 85%以上 ほぼ 100% ビレット上下

のセンター、

R/2、R 付近

の 3 個所に

て試験・測定 

○ 

結晶粒度

G 

1.0 以上 

（結晶粒の寸法で概略

平均 250μm 以下） 

６程度 

（結晶粒の寸法で概

略平均 100μm） 

 

○ 

ビッカース硬度 170 未満 123～131 ○ 

不純物濃度 

(単位は ppm) 

金属成分；

Al,Cr,Cu,Ni,Si＜100 

Fe＜200、 

Ta＜2500 

非金属成分； 

C＜200  

O＜1000 

N＜150  

H＜45 

金属成分； 

 Ta 以外＜100 

 Ta=500 

 

非金属成分； 

C=10  

O=330, 350 

 N＝5 

H＝2, 1 

インゴット上

下のダライ粉 

（2 検体） 

○ 

Ti 濃度 46～48% 
部分的に 50%超も

あり 
△ 
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   ③X線透過試験 

ASTM B884では規定されていないが、ユーザーから指定されている品質評価方法 

として X線透過試験がある。原子番号の大きい元素からなる物質は X 線が透過しにく 

いため、Nb(原子番号 41)と Ti(原子番号 22)の濃度分布のムラは、X線透過画像で濃淡 

のムラとして全体像を観察することが可能である。 

ビレット両端に隣接して切出した円盤状試験材について X線透過試験を行った結果を 

図 3-3-3に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 図 3-3-3 とは別のNbTi 試作の事例であるが、同様の X線透過試験を行い、白い島 

状の部分(透過 X 線の量が弱い部分)と黒い部分(透過 X線量が強い部分)について X 線分 

析で半定量分析を行ったことがある。そのときの濃度差は Ti で数パーセントであっ 

た。 

こうした「溶解ムラ」は許容範囲内に収まる程度となるよう、改善されなければなら 

ない課題である。 

 

④課題解決策 

 図 3-3-3 に示す写真はこの課題解決のためのヒントを提供してくれる。すなわち、 

24 ページ掲載した「図 2-6-1 の EB照射パターン」で GUN１が照射する外周エリア 

ではほとんどムラはないのに対し、GUN2 が照射するセンター廻りにはムラが多いこ 

 

図 3-3-3 NbTiビレット X線透過試験 
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とがわかる。 

GUN2のエリアが広すぎたため投入されたエネルギー密度が低かったためと説明で 

    きる。 

将来は、GUN2の担当する円の形をやや小さく（径で 2割程度）する必要がある。 

また、外周部でも一部(写真で下端に近い位置)にムラが観察される。これは原料投入 

のタクトがルツボの回転数でほぼ 2.5回ごとであったため、るつぼ溶湯面のうち、 

タクトタイム内で、3 度ビームで照射されるところと 2度しか照射されないエリアが 

混在していることで起こったと考えている。 

るつぼ回転数を半端な数でなく、整数の 3 回となるサイクルタイムに設定すべきで 

あった。 

     

⑤ビレットのマクロ評価 

 本項目も ASTM標準 B884 では規定されていないが、最終的に大型ビレットの形 

で仕上げを行った 2件の試作について、「ビレットの質量(重量)」と「体積」を測定 

し、平均密度を求め、平均密度から Nbと Ti のマクロな平均組成比を算出し、評価 

した。ただし、結晶構造はすべて BCC(体心立方晶)とし、格子定数は一定であると 

仮定した。 

試算の結果を図 3-3-4と図 3-3-5 に示す。 

 

体積 14,981cm3 

質量 88.79kg 

⇒密度 5.93g/ cm3 

⇒Nb：Ti＝52%：48% 

        図 3-3-4 NbTiビレット(サイクルタイム 200 秒） 

 

体積 14,168cm3 

質量 85.48kg 

⇒密度 6..03g/ cm3 

⇒Nb：Ti＝55%：45% 

       図 3-3-5 NbTi ビレット(サイクルタイム 240秒） 
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第３章 全体総括 

３．１ 3年間の研究開発成果 

（１）総評 

   EB 溶解は「高融点活性金属の精製」で不可欠な技術として、すでに普遍的な認知 

を得ている。しかしながら、「合金作成のための溶解手段」として実用化されていると 

いう例はほとんど耳にしたことはない。 

 合金を構成する異種の金属間の物性値の違いにより、狙った化学組成の実現・維持 

が難しいことが大きな理由として挙げられている。 

 本開発事業はこうした困難は予め織り込んだ上で、「ロードロック式原料供給装置」 

と「自転する、るつぼ兼鋳型」で開発に挑戦したと考えている。 

 遺憾ながら、結果的に「合金」の難しさに加えて、「純Nb クラッド材」という想 

定外の困難も加わり、期間内に完成することは叶わなかったが、実用化技術として 

完成に向けた道筋を明らかにすることはできた、と考えている。 

   ［反省点］ 

NbTi超電導材に係る知識が不足していた 

 ・国内超電導線材メーカが調達している「NbTi超電導素材製品」に係る仕様を 

研究開発のスタート時点で十分理解していなかった 

     ・純 Nbクラッド材の存在を知らなかった 

（２）研究開発後の課題・事業化展開 

  ［技術課題］ 

  まずは需要家によるサンプル評価へ進むため、事前自主評価で全項目について合格

する必要がある。これまでの成果の総括から今後の扱い（進め方）についてユーザー

（需要家）により、評価検討が行われているのでその結論を待ちたい。 

   ［経済性課題］ 

コストについても試算を行い、その結果、市場価格を下回ることは可能と考えている 

が、価格差の大きさは当初の期待ほどではなかった。 

このため、 

・原料調達コストの低減 

・EB溶解コストの低減‥マンパワーの合理化 

・試験検査コストの削減‥製品の信頼性をアップし、製品検査よりも「工程保証」を目 
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指す 

この点についてもユーザー（需要家）により検討が行われている。 

将来、現状の試算結果からさらに 3割以上のコストダウンを図り、超電導NbTi材 

のスクラップをリサイクルすることは確実にコストメリットがあることを示し、 

ユーザーにとって魅力がある提案となるよう工程の改善、改良が必要があり、また重要 

であると考えている。 

 

［事業化展開］ 

  これまで述べてきたように、まだ完成域には届いていないが、開発目標として掲げ 

た、「高負荷連続運転を実施、装置の実用化上の問題点をあぶり出す」ことと、その 

問題点の解決策の提案はできたと考えている。 

 ここまでの開発成果についてユーザーの評価を受け、できれば今後も解決策の実施 

と検証を継続したいと考えている。それを促進するような仕組みについて行政や 

ユーザーはじめ、関係先の協力と連携を得たい。 
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