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1．はじめに 

大型低温重力波望遠鏡（KAGRA）は、干渉計の要である

鏡を 20 K まで冷やすことで熱雑音を低減して目標感度の達

成を目指す。クライオスタット 1 台につき低振動冷凍機ユニット

4 台を使用し、輻射と伝導で鏡を冷やすとともに、伝導経路を

伝わってくる冷凍機や地面からの振動を地盤振動以下に低

減する。本講演では、2013 年春に実施された KAGRA クライ

オスタットの冷却性能試験について報告する。なお、本実験

は（株）東芝の京浜事業所で行われた。 

 

2．クライオスタットの仕様 

クライオスタットの概要図を Fig. 1 に示す。高さ 4.3 m、直径

2.6 m、総重量約 11000 kg で、2 重シールドの中に鏡を懸架

する構造となっている。インナーシールドは主に輻射による鏡

の初期冷却促進に寄与するほか、干渉計からの散乱光で生

じる熱を吸収する。インナーシールド内壁にはダイアモンド・ラ

イク・カーボン（DLC）加工を施した板を取り付けている。アウタ

ーシールドはインナーシールドの輻射シールドとして機能す

る。シールドはアルミニウム 6000 番台（構造材）および 1000

番台（壁材）で構成され、重量はインナーシールドが約 460 kg、

アウターシールドが約 590 kg である。これらのシールドはベス

ペル®製の支持材により真空容器内壁から支持されている。

クライオスタットには 4 台の低振動冷凍機ユニット [1] が接続

され、2 段式冷凍機の第 2 段コールドヘッドに接続された計 4

系統の伝導冷却路のうち 2 系統でインナーシールドを、熱的

に独立した別の 2 系統で鏡を冷やす。また第 1 段コールドヘ

ッドに接続された計 4 系統の伝導冷却路を使ってアウターシ

ールドを冷やす。冷却能力の設計値について、運転温度はイ

ンナーシールドが 10 K 以下、アウターシールドが 90 K 以下、

また鏡へのヒートリンク接続部に熱負荷各 2 W を与えた時そ

の接続部において 8 K 以下、である。この運転温度における

クライオスタット内の目標真空度は 10-7 Pa 以下である。 

 
Fig. 1 Section view of the cryostat 

 

3．試験概要 

冷却性能試験では、クライオスタット内各所に設置した温

度計により各所の最低到達温度を測定し、また散乱光による

熱負荷に相当する熱をインナーシールドおよび鏡のヒートリン

ク接続部へ与えて温度応答を調べた。このほか、インナーシ

ールド内壁からの輻射による鏡の初期冷却効果実証試験[2]

や、運転温度におけるインナーシールドの振動測定試験を行

った。 

 

4．試験結果 

クライオスタットの初期冷却には 2 週間を要した。Fig. 2 に

各部の典型的な冷却曲線を示す。インナーシールドの温度

降下は事前の熱設計シミュレーションによる予想とほぼ一致し

た。またヒータによる熱負荷試験で得られた温度応答曲線 Fig. 

3 は実際の運転時に熱流入量を見積もる指標にもなる。 

 
Fig. 2 Typical cooling curves of the cryostat 

 

 
Fig. 3 Typical temperature responses to the input heat 

load at the mirror cooling line and 8K shield 

 

5．結論 

KAGRA クライオスタット 4 台について製造が完了し、冷却

性能試験が実施され、4 台とも設計値をほぼ満たすことが確

認された。 
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1 はじめに

大型低温重力波望遠鏡 KAGRA は、レーザー干渉計を用

いて重力波検出を目指す。ビームダクト、防振装置は常温の

まま、鏡とその懸架系のみを冷却する。Fig. 1のように、

冷却すべき鏡 (TM: Test Mass, 20 K) は2重の輻射シール

ドで囲まれるが、主レーザー光線のための穴が必要である。

一方、鏡が吸収可能な熱量は限られており、穴からの熱放

射の低減が必要である。この熱放射を低減する方法として、

ダクトシールドと呼ばれるパイプ型のシールドを用いる方

法がある。今回は、KAGRA のダクトシールド実証機にお

いて、入熱量の測定を行った。

ダクトシールドは、鏡に近い部分に置かれるため、鏡で

散乱した主レーザー光が、ダクトシールドで反射され、一

部が主レーザーに再結合しノイズ（散乱光雑音）の原因と

なる。そこで今回は、散乱光量、ダクトシールドの振動の

測定も行ったので併せて報告する。

2 ダクトシールドの設計

ダクトシールドは、まず、常温部分を見込む立体角を減

らすことで熱放射の低減が可能である。さらに、ドーナツ

形状の円板（バッフル）を入れることで、熱放射を何度も反

射させ、さらなる低減が可能である [1, 2]。今回実験を行っ

たダクトシールドは、光線追跡によって熱放射の計算を行

い、入熱を小さくするようバッフル位置の最適化を行って設

計している。この計算によると、ダクトシールドによって

入熱を 3 桁低減することが可能である。

3 入熱測定

3.1 方法

ダクトシールドを通過する熱放射量を測定するため、2 枚

のアルミ円板を、Fig. 2のようにシールド両端に吊るし

た。円板 1 は常温まで温められ、常温の熱放射を放出する。

シールドを通過した熱放射を、円板 2 が吸収するので、そ

の温度上昇から入熱の測定を行う。アルミ円板の熱放射率、

吸収率を上げるため、両円板の内側の面に黒化処理（ソル

ブラック R 、旭プレシジョン）を施した。両円板には、そ

れぞれ温度計、ヒーターを取り付けた。

ダクトシールド冷却後、以下のように測定を行った。

1. 円板 1 をヒーターにより常温まで昇温

2. 円板 2 が一定温度 Teq になるまで円板 1 を常温に保つ

3. 円板 1 のヒーターを切り、両円板を冷却

4. 円板 2 のヒーターのパワーを調節し、円板 2 が Teq

になるようなパワーを得る。このパワーから入熱量を

求めることができる。

事前に、シールド壁面（CP 処理したアルミ）やソルブ

ラックの熱放射率を推定するため、サンプルを作成し、波長

10 µm、低温における反射率測定を行った。この測定方法

は [1] に示されている。その結果、CP 処理したアルミの反

射率は 0.94± 0.02, ソルブラックは 0.3± 0.1 であり、温度依

存性は見られなかった。本実験の解析にはこの値を用いた。

Fig.1  Schematic diagram of the KAGRA’s cooling system.
The mirror represented by TM is suspended from seismic
attenuation system (SAS). Duct shields can reduce 300 K 
thermal radiation through holes on double radiation shields.

3.2 結果

ダクトシールドを通過する熱放射量は、誤差の範囲内で

計算と一致し、入熱の 3 桁低減が実証された。

4 結論

本実験結果によると、クライオスタット内に約 0.1 W（ダ

クトシールド 1 本あたり）の入熱があり、このうち約 0.01
W が鏡に吸収される。一方 KAGRA では、鏡から、主レー

ザーによる入熱を含め 1 W を排熱するよう設計している。

そのため、ダクトシールドを通過する熱放射量は、KAGRA
の要求を満たしている。現在、散乱光雑音の見地から改良

を加えたダクトシールドを製造中であり、同様の測定を計

画している。

参考文献

[1]  Y. Sakakibara, et al.: J. Cryo. Soc. Jpn, Vol. 46 (2011)
434-440.
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205019.

Fig.2  Schematic diagram of the experimental setup.
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超伝導マグネットに適用する平板状ヒートパイプの低温動作特性 
Characteristics of cryogenic flat-plate heat pipes for superconducting magnets 
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1．はじめに

高温超伝導マグネットの冷却システムに適用可能な低温

で動作する平板状自励振動式ヒートパイプ(OHP)の開発を行

っている 1), 2)。平板状OHPの低温動作特性を調査するために、

GM 冷凍機と放射シールドを備えた真空クライオスタットを準

備し実験を行った。厚さ 5 mm、幅 95 mm、長さ 225 mm のス

テンレス製OHPを製作し、作動流体として水素、ネオン、窒素

を用いて実験を行った。ヒーター入熱量と作動流体封入量を

変化させ、OHP 内の圧力振動の観測及び各部の温度を測定

することによって最適な動作条件を調べた。

2．平板状自励振動式ヒートパイプ（OHP）

OHP は細いパイプを何重にも折り曲げた形状の流路を持

つ熱輸送機器である。OHP に作動流体を気液混合状態にな

るよう適量封入し、両端を加熱・冷却すると、蒸発・凝縮を伴う

圧力変化が振動流を駆動し、潜熱と顕熱によって熱を素早く

輸送する 3)。Fig. 1 に開発した平板状 OHP の概念図を示す。

2 枚のステンレス板にヒートパイプ流路となる溝を加工し、その

上下面に板を積層して 4 枚の板全体を接合することで立体的

な流路を構成している。

3．実験方法

OHP を断熱真空容器内に設置し、冷凍機とフォイルヒータ

ーをOHPの両端にそれぞれ冷却部と加熱部として接続する。

OHP の流路はバルブを介して室温部にあるバッファータンク

及び各種ガスボンベと接続している。作動流体の封入量は、

バッファータンクと OHP の容積、温度、流体の気液体積比に

よって決定され、バッファータンク内の封入圧力を操作するこ

とによって調節される。OHP の熱輸送特性はヒーター入熱量

及び加熱部と冷却部の温度差を測定することによって、実効

的な熱伝導率で評価される。

4．実験結果と考察

Fig. 2は平板状OHPの動作時に観測される典型的な圧力

振動の例であり、水素を液体封入率として 25%封入している。

上図を時間的に拡大したものが下図に示されている。この場

合、振動数は約 0.1-0.2 Hz、振幅は~0.5 kPa であることがわか

る。OHP の動作と共に現れるこのような振動は、作動流体や

実験条件によって様々に変化する。

Fig. 3 にネオンを液体封入率約 50%で封入した平板状

OHP の実験データを示す。上から凝縮部（冷却部）と蒸発部

（加熱部）の温度、その凝縮部と蒸発部との温度差、ヒーター

入熱量をそれぞれ表している。ヒーター入熱する前の温度差

は1.5 Kを示しているが、入熱すると下がり、入熱量を増やして

も1 K以内に収まっているのがわかる。これは入熱によって

OHPの動作が激しくなり、熱輸送特性が増加するためだと考

えられる。しかし、同条件で液体封入率のみを25%にした場

合、3 W の入熱で温度差が上昇し始めた。OHP内の液が枯

渇し始めたためだと考えられる。

講演では、液体封入率や入熱量を変化させた時の圧力振

動と温度差の振る舞いについて報告し、議論する。

参考文献 
1. T. MITO et al., Abstract of CSSJ Conference, Vol. 86, 

(2012), 1B-a04, p. 21 
2. K. NATSUME et al., Abstract of CSSJ Conference, Vol. 86, 

(2012), 1B-a05, p. 22 
3. D.A. Reay, P.A. Kew, Heat Pipes -theory, design and 

applications-, fifth ed., Butterworth-Heinemann, 2006. 

Fig. 3  Temperature data of a flat-plate OHP experiment 
with heat input using Ne as the working fluid of ~50 % in 
the liquid filling rate. 

Fig. 2  Typical pressure oscillation of a flat-plate OHP

Fig. 1  Design concept of a flat-plate OHP. 
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二重管式極低温サーモサイフォン型ヒートパイプの熱輸送特性  
Study on Heat Transfer Characteristics in Double Pipe Cryogenic Thermosyphon Heat Pipe 
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1．はじめに 

今日、ヒートパイプはその高い熱輸送能力から、電子機器

内部の冷却用伝熱素子を中心とした用途に大量に用いられ

ている。超電導機器の冷却にヒートパイプの利用が可能とな

ることで、極低温冷媒の効率的な利用及び、極低温領域にお

いても高効率な熱伝達が可能となる。過去の研究において、

極低温冷媒として窒素やヘリウムを用いたサーモサイフォン

型のヒートパイプを試作し、熱輸送試験を行った結果、単純な

円管ではサーモサイフォン特有の熱輸送限界であるフラッデ

ィング限界によって熱輸送性能が制限されることが明らかにな

っている[1,2]。本研究では、そのフラッディングによる問題を解

決するため、断熱部を二重管にしたサーモサイフォンを二種

類試作し、その熱輸送限界量について調べた。 

 

2．実験方法 

Fig.1 に実験装置の概略図を示す。真空容器内に冷凍機

と接続されたサーモサイフォンを配置し、液貯部に液体窒素

を貯める。温度コントローラーと冷凍機を用いて凝縮部温度を

一定に保ち、液貯部底面に取り付けられたヒーターから液貯

部に一定量の熱を入力し続け、液貯部温度を記録する。サー

モサイフォン内では液貯部で窒素の蒸発が起こり、同時に凝

縮部では窒素の凝縮が行われる。凝縮した窒素は断熱部を

通り液貯部に戻る。断熱部に単管を用いた過去の研究により、

一定量以上の熱が入力された時、断熱部中で上昇する気体

が、壁面を伝い落下してくる液体を吹き上げることで液貯部液

量が徐々に減少し、やがて空焚きになることで液貯部温度が

急上昇するフラッディング現象の発生が確認されている。 

Fig.2 は気液の流路の分離を行うことでフラッディング現象

の発生を抑止するための二重管構造の断熱部を描いた模式

図である。どちらの層を気体、液体の流路とするかによって、

二種類の構造が考えられる。本実験ではこれら両者の断熱部

を持つサーモサイフォンを試作し、上記の実験を行った。 

 

3．実験結果 

Fig.3 に、気体が二重管状の断熱部の外管を通過する方

式のサーモサイフォンを用いたとき、Fig.4 に気体が二重管状

の断熱部の内管を通過する方式のサーモサイフォンを用い、

液貯部に一定量の熱を加え続けたときの液貯部温度の時間

変化を示す。 

凝縮部を 70K に設定した試験において、外管を気体が上

昇する方式のサーモサイフォンにおいて19.5W以下の熱量を

入力した場合、温度の変化は見られず、正常な熱輸送が行

われた。しかし、それ以上の入熱があった場合 Fig.3 に示され

た結果に表わされている温度の振動が見られた。内管を気体

が上昇する方式のサーモサイフォンにおいては、熱入力が

16.5W 以下の場合では温度の上昇がない正常な熱輸送が行

われているが、それ以上の入熱が存在した場合には入熱開

始と同時に温度の上昇が発生するといった結果が得られた。 

過去の研究より、断熱部が内径 4ｍｍの単純な管であり、

10W 以上の熱を入力したとき、入熱量に応じた時間が経過し

たとき例外なくフラッディング現象による液貯部温度の上昇が

見られた[1] 。一方で、今回の実験結果においては両者にお

いて熱輸送障害の発生はそれよりはるかに高い入熱量にお

いて確認され、フラッディング現象による熱輸送の改善と、新

たな原因による熱輸送限界の存在が示唆された。 

 
Fig.1 Experimental apparatus 

Fig.2 Two types of adiabatic section 

 
Fig.3 Temperature change at container section 

(gas flows through outer pipe) at 19.8W heat input 

Fig.4 Temperature change at container section 

(gas flows through inner pipe) at 16.5-16.8W heat input 

参考文献 
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高温超電導ケーブル用ブレイトン冷凍システムの開発 
－ 初期冷却試験結果 － 

Development of turbo-brayton refrigeration system for high-temperature super conducting cable 
 

大野 隆介，植田 翔太，小松 峻介，仲村 直子，米田 昌生，工藤 瑞生，矢口 広晴，町田 明登（前川製作所） ；  

本庄 昇一（東京電力）； 

ONO Ryusuke，UEDA Shota, KOMATSU Shunsuke，NAKAMURA Naoko, KOMEDA Masao， 
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1．はじめに 

高温超電導ケーブルは大容量低損失送電のメリットを生か

し、次世代送電ケーブルとして実用化が期待されている。

2007 年度より NEDO「高温超電導ケーブル実証プロジェクト」

が実施されており、昨年 10 月末より超電導ケーブルを実系統

に接続し実証試験を行っている [1]。実系統運転では、これ

までの実績を優先し冷凍能力 1kW のスターリング冷凍機を 6

台採用しているが、超電導ケーブルの実用化を考慮すると大

容量・高効率の冷凍システムの開発が必要である。 

そこで2011年より、大容量化、高効率化を目的としたブレイ

トンサイクル冷凍機の開発に着手し、ネオン(Ne)を冷媒とする

5kW 級冷凍機を開発中である。これまでターボ圧縮機・膨張

機の開発を中心に行い、本年度は冷凍機単体試験及び超電

導ケーブル冷却を模擬した液体窒素(LN2)冷却設備を設置し、

Ne 冷凍機による LN2 循環冷却を開始した。本報では、LN2

循環システムの紹介と初期冷却について報告する。 

 

2．液体窒素循環システム概要 

超電導ケーブル用冷凍システムのフロー図を fig.1 に示す。

冷凍機は Ne を冷媒とするターボブレイトンサイクルとした。開

発したブレイトン冷凍機は実証試験で採用している蓄冷式の

スターリング冷凍機に比べ熱交換器の大型化が容易であり、

Table 1 に示すように能力、保守ともに優れている。LN2 循環

装置は、リザーバタンク、ポンプ(1 台予備)、流量計、模擬ヒー

タからなり、ポンプは予備機を設け、故障時にも切替可能な

構造とした。リザーバタンクに貯液した LN2 は、ポンプで昇圧

され、LN2 クーラー(Hex2)で過冷却となり模擬ヒータを経てリ

ザーバタンクに戻る。LN2 の圧力、温度、流量条件は超電導

ケーブルの実運用を想定し実証試験同様とした。 

Expander

Compressor

1st. stage
3rd. stage

2nd. stage

compressor

Water

Reservoir
tank

Heater

Comp. unit Cold box  

Ne

LN2

Pump

Flow meter

Water

Water
T1

T2

Hex1

Hex2

T3

F

 
fig.1 Schematic of cooling system 

 

Table 1 Specifications and test conditions 
HTS demonstration under

actual power grid Pre-performed test

Type Stirling refrigerator
Brayton refrigerator

(Target)

Cooling capacity 850 W 5,000 W

0.10.05COP

Maintenance interval 8,000 hour 30,000 hour

Pressure

Flow rate

Temperature

Ref.

200 kPaG

40 L/min

67 － 80 K

LN2
condition

 
 

3．初期冷却 

1）予冷 

まずリザーバタンク内に貯液した LN2 の蒸発ガスを利用し、

機器や配管の予冷を行う。並行して、冷凍機の運転を行い

LN2クーラー(Hex2)を冷却することで、予冷の効率化を図った。

fig.2a)に予冷中の系内温度・圧力を示す。冷凍機予冷運転は

膨張器出口温度(T1)を 65K まで冷却する。LN2 配管内は、リ

ザーバタンクから蒸発ガスを圧送させ流量計内温度(T3)が約

80K まで冷却されたら循環運転に移行する。LN2 クーラー

(Hex2)を十分冷却することで LN2 配管の予冷時間の短縮及

び LN2 消費量を抑えた。 

2）循環運転 

予冷完了後、リザーバタンクを約 250kPaG まで加圧し、過

冷却度を確保してからポンプを起動し LN2 循環運転を開始

する。fig.2b)に系内温度・圧力・LN2 流量を示す。LN2 循環中

は冷凍機運転制御により LN2 クーラー出口温度(T2)を69Kに

制御する。ポンプ起動後速やかに所定流量に到達し、温度・

圧力供に安定しており、現状の実証試験設備よりも短時間で

初期冷却を完了できた。 
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a) Pre-cooling 
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b) LN2 circulation 

fig.2 Initial cooling 

5. おわりに 

超電導ケーブル実用化を目指しブレイトン冷凍システムを

開発し、超電導ケーブル連系前の運転確認として初期冷却

の健全性を確認した。今後はシステムの性能及び負荷変動

に対する制御特性など検証していく。 

本研究は、「高温超電導ケーブル実証プロジェクト」として、

新エネルギー・産業技術総合開発機構（NEDO）から委託を

受けて実施したものである。 

 

参考文献 

1. R. Ono, et al.: Abstracts of CSSJ Conference, Vol. 87  

p.160(2013) 
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J-PARC における SKS 冷凍システムの 5 年間の運転実績 
Five year operation of the SKS cryogenic system in the J-PARC 

青木 香苗，高橋 俊行，岩崎 るり，鈴木 祥仁，荒岡 修，槙田 康博（KEK） 

AOKI Kanae， TAKAHASHI Toshiyuki， IWASAKI Ruri， SUZUKI Shoji， ARAOKA Osamu， MAKIDA Yasuhiro (KEK) 

E-mail: kanae.aoki@kek.jp 

1．はじめに 

SKS（超伝導K中間子測定施設）は浸漬冷却法を採用した

超伝導双極電磁石と GM-JT 冷凍機 3 台を中心とした冷凍シ

ステムである。つくば KEK から 2009 年に東海村 J-PARC ハド

ロンホールに改造・移設後、東日本大震災によって架台部分

を破損し架台とヨークにずれが生じたが、再び冷凍運転を行う

ことに成功し、設置角度の精度が十分に出ないまま原子核実

験に利用されてきた[1]。この架台部分の破損を回復し、地震

に対してさらに耐性のある装置とするため、ハドロンホール内

での改造移設を 2013 年度中に行うことが計画され、一部の工

事が終了したところで、2013 年 5 月 23 日にハドロンホールの

放射性物質漏えい事故が起き、現在は運転を停止、室温ま

で昇温した状態である。Fig.1 に運転状況を示す。

2．J-PARC 移設から東日本大震災までの運転 

小型冷凍機類本体の保守は 10000 時間に 1 回が推奨さ

れているが、移設時には予算の関係で冷凍機本体の代替品

をすべて揃えることができず、保守時に取り外した冷凍機本

体を工場に持ち帰ってメンテナンスを行い、再設置したものも

あった。そのため、この間の電磁石温度が上がり過ぎて 100 K

を超え、液体窒素からの冷却もせざるを得ない場合があった。

これに関しては徐々に冷凍機本体の代替品を揃えていった。   

また、冷却水に関しても、当初はハドロンホール施設冷却

水をそのまま使用していたが、2010 年度後半に新たにチラー

をつくば KEK から整備移設した。 

同じく 2010 年後半には、年に数回の J-PARC 全体の計画

停電に備えて、外部に発電機を取り付けて電源とするための

設備が完成した。 

この間の主なトラブルとしては以下のようなものがあった。 

1)． 保守時の昇温で液体窒素冷却を行った際に、ヘリウ

ム容器内に液体窒素が溜まってしまった。 

2)． 移設前の 199１年ころから使用していたシールド冷凍

機の本体表面に亀裂が入り、低圧側リーク発生のた

め運転停止。シールド冷凍機本体代替品を準備中だ

ったので、その完成を待ち交換後再冷却。 

3．東日本大震災後から放射線漏えい事故までの運転 

東日本大震災による被災状況は、SKS 全体の移動、SUS

架台とその上部のヨーク部分とのずれ、最下部架台部分のボ

ルト破損であった。しかし冷却機能には損傷がなく、その後の

再冷却・励磁試験に成功した。再運転の時点でハドロンホー

ル施設冷却水はまだ使用不可だったが、震災直前に移設し

ておいたチラーから冷却水の供給が行えたので圧縮機、及

び超伝導電磁石運転が可能となった。 

2012 年の計画停電時には 2010 年後半に設置した電源切

り替え設備により、商業用電源と発電機を切り替えることにより、

冷凍機停止の時間を切り替え時のみとすることが可能となっ

た。このため、停電による液体ヘリウムの減少はなかった。 

この間の主なトラブルは、以下のようなものがあった。 

1)． シールド冷凍機において、外部の K1.8 測定機械室

の圧縮機からハドロンホール内の冷凍機本体にわた

るフレキシブルホースに錆によるリークが発生。 

2)． 真空ポンプ移動作業の際の振動で、真空容器の引

き口についているバタフライ弁が動いて真空が悪化。

液体ヘリウムが蒸発した。その後、バタフライ弁が振

動で動くことを確認した後封じ切って再冷却。 

3)． この再冷却の途中、GM-JT 冷凍機の 1 台の JT 弁が

固定してある弁ごと回転して抜けてしまった。再度差

し込んだが、最低温度が 5 K までしか下がらない。 

4．ハドロンホール内移設計画と準備 

東日本大震災でずれが生じた SUS 架台とその上のヨーク

とのずれを解消し、さらに耐震改造を行うことを目的として解

体、再組立てが立案された。ただし今後の実験の都合から、

これまでのK1.8ビームライではなくK1.1ビームラインに移すこ

とになった。これまでの床上での移動方法は空気浮上式だっ

ただが、これをレール－車輪方式に改造することになった。 

K1.1 ビームライン床にレールを設置し、SUS 架台を新規製

作することとなり、2013 年 4 月から 5 月に掛けて K1.1 ビームラ

イン床にレールが施工された。予定では、2013 年 10 月から

12 月に掛けて SKS の解体、再組立てを行う予定であった。 

5．放射線漏えい事故への対応 

2013 年 5 月 23 日にハドロンホール放射線漏えい事故が

起きた。この時、SKS 超伝導電磁石は定常状態だが励磁して

はいなかった。ハドロンホール内は放射線量が高いので冷凍

機停止はしばらく行わず、モニター及び web カメラで状態を監

視していた。 

7 月 3 日にスメア試験を行い、十分付近の放射線量が低く

なっていることを確認後、翌 7 月 4 日に入域して全冷凍機を

停止して液回収、自然昇温を行った。 

この事故により、ハドロンホールには大規模な改修が必要

となった。そのため、10 月から 12 月に予定されていた SKS の

解体、再組立ては中止となった。現時点では、SUS 架台の製

作のみ 2013 年度中に行い、SKS の解体、再組立ては 2015

年度に行うことが計画されている。 
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Fig.1 GM temperature of three GM-JTs and pressure of 

the system in a whole period 

A period – shutdown by the earthquake 

B period – shutdown by the radioactive material leak 
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超１GHｚ NMR 01：コイルおよびクライオスタットの液体窒素冷却 
1GHz NMR 01:Cooling for Coil and Cryostat by liquid nitrogen 

 

野口 隆志，大木 忍，端 健二郎，後藤 敦，松本 真治，西島 元，酒井 修二，清水 禎(NIMS) 

NOGUCHI Takashi，OHKI Shinobu，HASHI Kenjiro，GOTO Atsushi，MATSUMOTO Shinji，NISHIJIMA Gen， 

SAKAI Syuji，SHIMIZU Tadashi(NIMS)  

E-mail: NOGUCHI.Takashi@nims.go.jp 

 

1．はじめに 

2011 年 3 月に被災した超 1GHz NMR 用超電導マグネット

の復旧工事が完了し、液体窒素冷却を行った。過去、1GHz

級同型 NMR 用超伝導マグネットの予冷のための液体窒素冷

却を 6 回ほど行ってきた。そのすべては、クライオスタットの傍

に 700L～1000L の液体窒素容器を運んで交換しつつ液体窒

素を送り込む方法を取ってきたが、今回は 80m 程の真空断熱

配管の先に 30m 程度の液体窒素簡易断熱配管を取り付け、

約 100m 離れた CE から直接液体供給を行った。その方法と

冷却の過程経緯を報告する。 

 

 

 
  図１ 同型システムの概略構造図 

 

2．クライオの構造 

4K への冷却対象は、超伝導コイル約 8ton 、加圧超流動

ヘリウム槽約 1ton 、4.2K 大気圧ヘリウムのリザーバ約

0.6ton 、4K シールド約 0.1ton 、その他副構造材を含めて総

重量約 10ton の超伝導マグネットシステムである。超伝導コイ

ル容器は運転時に加圧超流動槽(1.8K 槽)となる約 1000L の

容器に内包されている。またほぼ大気圧で飽和した 4K の液

体ヘリウムを貯液しておく約 500L のリザーバ(4K 槽)と二 2 槽

構造となっている。 

 冷却ルートは HeII 冷却器頭部にある常温アクセスポート

(TH)から、4K/1.8K 二槽のセパレータを貫通する断熱延長管

を経由して、コイル下部とほぼ同位の加圧超流動槽の底へ向

かう。1.8K 槽最下部で放出された冷媒は、コイル群の最外表

面と熱交換しながら 1.8K 槽上部すなわち 4K 槽下部のセパレ

ータを通って途中の構造物を冷却しつつ、常温アクセスポー

トあるトップハット(TH)放出口から系外へ出てゆく。図 1 に同型

加圧超流動超伝導マグネットシステムの概略構造を示す。 

 

3．冷却条件 

今回のヘリウム冷却のための予冷としての窒素冷却の課

題は、窒素分を残留させること無く被冷却対象を 80K 程度ま

で冷却することおよび超伝導コイル各部温度差(△Ｔmag)が

20K～30K に納まるよう徐冷することである。過去は△Ｔmag＜

50K で冷却していた。 

 

4．簡易断熱配管 

NMR システム設置場所から約 100m 離れた CE とクライオ

スタットを直結する配管として、既設配管から 30m 延長しなけ

ればならなかったので、ポリウレタンチューブを内管とする1本

物のクロロプレンゴムの断熱層を持つ簡易断熱配管(図 2)を

開発した。これによって液体窒素容器の交換のための移送中

断無しに、しかも CE の元圧制御とクライオ入り口バルブの制

御のみで、長時間の無人冷却が可能となった。 

 

 
 図 2 約 30 ㎜の簡易断熱配管の断熱構造図 

 

5．冷却結果のまとめ 

常温 300K から約 2 週間かけて、△Ｔmag＜30K を維持し

つつ、冷却対象を約 80K まで冷却した。従来の冷却は約 6 日

以内に 120K まで冷却していたのに対し、倍以上の時間を掛

けて各部温度差を押さえながら、かつ液体窒素を内部に残留

させること無く冷却できた。主要温度 80K までの冷却経緯を

図 3 に示す。簡易断熱配管を用いて CE と直結したので、長

時間一定流量を流し続けることが可能であった。 

 

 
図 3 300K 80K の液体窒素による冷却過程 
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超１GHｚ NMR 02：コイルおよびクライオスタットの液体ヘリウム冷却 
1GHz NMR 02:Cooling for Coil and Cryostat by liquid helium 
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1．はじめに 

2011 年 3 月に被災した超 1GHz NMR 用超電導マグネット

の復旧工事が完了し、主要温度 80K までの液体窒素冷却に

成功した。引き続き液体ヘリウムによる冷却を開始し、過去、6

回ほど行ってきた同型 NMR 用超伝導マグネットの液体ヘリウ

ム冷却に必要であった 6000L の使用量の低減を試みた。 

液体窒素予冷温度を 100K から 80K へ下げたことで、液体

ヘリウムの必要量も低減できることは確実だが、エンタルピー

差分以上に、コイル表面との熱交換効率を良くすることを合わ

せ考えることとした。その方法と冷却の過程経緯を報告する。 

 

 
図１ 同型システムの概略構造図 

 

 

2．クライオの構造 

4K への冷却対象は、超伝導コイル約 8ton 、加圧超流動

ヘリウム槽約 1ton 、4.2K 大気圧ヘリウムのリザーバ約

0.6ton 、4K シールド約 0.1ton 、その他副構造材を含めて総

重量約 10ton の超伝導マグネットシステムである。超伝導コイ

ル容器は運転時に加圧超流動槽(1.8K 槽)となる約 1000L の

容器に内包されている。またほぼ大気圧で飽和した 4K の液

体ヘリウムを貯液しておく約 500L のリザーバ(4K 槽)と二 2 槽

構造となっている。 

冷却ルートは液体窒素冷却と同じ経路を用いる。HeII 冷

却器頭部にある常温アクセスポート(TH)から、4K/1.8K 二槽

のセパレータを貫通する断熱延長管を経由して、コイル下部

とほぼ同位の加圧超流動槽の底へ向かう。1.8K 槽最下部で

放出された冷媒は、コイル群の最外表面と熱交換しながら

1.8K 槽上部すなわち 4K 槽下部のセパレータを通って途中の

構造物を冷却しつつ、常温アクセスポートあるトップハット(TH)

放出口から系外へ出てゆく。図 1 に同型加圧超流動超伝導

マグネットシステムの概略構造を示す。 

 

3．冷却条件 

液体窒素冷却時の条件と同様、超伝導コイル各部温度差

(△Ｔmag)が 20K～30K に納まるよう徐冷することとした。この

条件も過去は△Ｔmag＜50K としていた。 

 

4．冷却結果のまとめ 

液体窒素による予冷温度 80K から約１週間かけて、△Ｔ

mag＜30K を維持しつつ、冷却対象を約４K まで冷却した。

従来より時間を掛け、各部温度差を押さえながら冷却できた。

主要温度 4K までの冷却経緯を図 3 に示す。リザーバーへの

溜め込み 80％までの使用量は約 1500L の節約となった。

 
図 3 300K 80K の液体窒素による冷却過程 
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AeFe2As2 (Ae:Sr,Ba)単結晶のピン止め特性への組成の影響
Effect of composition on the pinning characteristics of AeFe2As2(Ae :Sr, Ba) single crystals  

筑本 知子，田辺 圭一 （ISTEC）；小林達也,宮坂茂樹，田島節子（阪大理） 

CHIKUMOTO Noriko, TANABE Keiichi (ISTEC)； KOBAYASHI Tatsuya, MIYASAKA Shigeki, TAJIMA Setsuko (Osaka Univ.)  

E-mail: nchiku@isc.chubu.ac.jp 

1．はじめに 

鉄ニクタイド系高温超導体のうち “122 系”とよばれる

AeFe2As2（Ae:Ca,Sr,Ba）は 30K 前後の Tcを有し、比較的合成

が容易であることから、応用上注目されている材料である。

122 系は非ドープでは超電導性を示さないため、Ae の K 置換、

Fe の Co 置換、As の P 置換等により超電導化が広く行われて

いる。今までの銅酸化物超電導体の研究から、元素置換はキ

ャリアをドープする一方で、電子の散乱中心となり超電導特性

の低下をもたらす場合があることが知られている。 

そこで、我々はこれまで、置換サイトによる影響の違いに

ついて検討を行なうため、単結晶試料を作製し、臨界電流特

性評価をおこなってきた。前回までは、Ae=Ba の時の、Fe の

Co 置換及び As の P 置換した単結晶について、その臨界電

流特性が、置換元素によって大きく異なることを報告した。具

体的には Co 置換試料においては、ピーク効果が観測される

のに対し、P 置換においては、Jc は磁場とともに単調減少した。

これは、Co 置換領域と P 置換領域のピン止め機構が異なるこ

とを示唆する。本発表ではAe=Sr の場合の P 置換について報

告し、Ae=Ba との比較を行う。  

2．実験方法 

測定に用いた試料は Ba(Fe1-xCox)2As2（x = 0.06, 0.1, 

0.15）、BaFe2(As0.65P0.35)2、SrFe2(As0.65P0.35)2 の単結晶でフラッ

クス法にて作製した。単結晶の組成分析は EPMA-WDS にて

行った。用いた単結晶試料の組成と Tc の値を Table 1 にまと

める。

磁化測定は SQUID 磁束計（Quantum Design 社）を用い

て、結晶の c 軸に平行に磁場を印加して行い、Jc 値は磁化ヒ

ステリシスの大きさからビーンモデルを用いて算出した。 

Table 1 Composition and Tc values of single crystals 

 Nominal x Analyzed x Tc(K)

Ba(Fe1-xCox)2As2

0.06 0.044 12.5 

0.10 0.075 23.3 

0.15 0.116 12.2 

BaFe2(As1-x Px)2 0.35 0.35 28.8 

SrFe2(As1-x Px)2 0.35 0.28 32.9 

3．実験結果 

Fig.1 に SrFe2(As0.65P0.35)2 の臨界電流特性を示す。Ba 系と

異なり、温度を上げて行くと、高磁場にピーク効果が現れてき

ていることがわかる。 

同様のピーク効果が Ba(Fe1-xCox)2As2 においても現れてい

ることから、巨視的ピン止め力 Fp のスケーリング解析をおこな

い 、 比 較 を 行っ た 。 Fig.2(a) 、 （ b ） に そ れ ぞ れ の 試 料 の  

Fp/Fp,max vs. b(＝Ba/Birr)をプロットする。Ba(Fe1-xCox)2As2 につ

いては、x=0.044 の試料で Fp が最大となる b（bp）は約 0.25 で

あるのに対し、x=0.075、0.116 の試料では bp〜0.44 となり、ピ

ン止め機構が界面ピンから部分的に超電導臨界温度が低く

なってそれがピン止め中心となるδTc ピン止めに変化してい

ると考えられる。一方、SrFe2(As0.65P0.35)2 においては bp〜0.６と

なっており、δl ピン止め機構が支配的になっていると考えら

れるが、温度上昇とともに、低磁場側の Fp/Fp,max の大きさが大

きくなってきているため、高温においては、もう一つのピン止

め機構が効いてきていると考えられる。 

 以上のように、同じ 122 系でも、置換サイトあるいは Ae 元

素の種類により、ピン止め機構が大きく変わることが明らかと

なった。 

4．謝辞 

本研究は日本学術振興会の最先端研究開発支援プログラム

により助成を受けて実施したものである。 

Fig. 1 Temperature dependence of Jc-B curve measured for 

SrFe2(As0.65P0.35)2. 

Fig.2 Plots of scaled volume pinning forces Fp/Fp,max versus 

reduced field b=Ba/Birr for (a) Ba(Fe1-xCox)2As2 （x：analyzed 

value）, and (b) SrFe2(As0.65P0.35)2. 
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構造相変態 PIT 法による Fe(Te, Se)超電導テープの作製と特性評価 
Properties of Fe(Te, Se) superconducting tape fabricated  

by a chemical-transformation PIT process 

井澤 宏輝，水口 佳一, 三浦 大介（首都大）；高野 義彦（NIMS） 

IZAWA Hiroki, MIZUGUCHI Yoshikazu, MIURA Osuke (TMU); TAKANO Yoshihiko (NIMS) 

E-mail: izawa-hiroki@ed.tmu.ac.jp 
 

1．はじめに 

我々は、構造相変態 PIT 法を用いた Fe(Te, Se)線材の

作製を行っている。本手法ではアニールにより鉄シース

から鉄を線材コアへと供給し、ヘキサゴナル相

Fe(Te0.4Se0.6)1.4 からテトラゴナル相 Fe(Te0.4Se0.6)へとコ

アを相変態させる。アニール温度と相変態および超電導

特性の間には明確な関係が見られた。本講演では、焼成

条件を変化させた Fe(Te0.4Se0.6)テープ線材の超電導特性

について最新の結果を報告する。 
 

〈問題点〉 

従来の Fe(Te, Se)線材作成手法において問題点が 2 点

挙げられる。 

(1)Fe拡散 in-situ PIT(Powder in tube)は鉄シース内

部で、Se および Te とシースの Fe を反応させる線材作製

プロセスであり、FeSe線材においては比較的高い Jcを記

録する一方、線材作製時に大きな voidが発生する。さら

に、Fe(Te, Se)線材においては、線材コアが FeSe と FeTe

に分離してしまい超電導特性が著しく低下する[1]。 

(2)ex-situ PIT では、線材コアとなる Fe(Se,Te)を、

あらかじめ外部で合成し、Fe(Se,Te)をシースに詰めて線

材化するプロセスである。この手法では voidの発生を防

ぐことが出来るが，熱処理段階で過剰鉄量が増加し、超

電導特性が低下する[2]。従って、これらを改善する新た

な作製手法の開発が望まれている。 

〈解決方策・研究目的〉 

これらの問題点を解決し、高性能な Fe(Se, Te)線材作製の

為には、Se と Te の分離を防ぐと同時に、過剰鉄量を抑制する

必要がある。そこで、我々は構造相変態 PIT 法を開発した。

本手法は、六方晶構造を持つ Fe(Se, Te)1+d を鉄シース中で

熱処理することにより、鉄シースから鉄を供給し、正方晶構造

を持ち超電導特性を示す Fe(Se, Te)へと構造相変態させ、熱

処理条件を調節することにより過剰鉄の侵入を抑制する新し

い線材作製プロセスである。 
 

2. 実験方法 

 構造相変態法により Fe(Te0.4Se0.6)線材を作製した。線

材コアの前駆体となる Fe(Te0.4Se0.6)1.4 を固相反応法、真

空中、680℃で作製。Feチューブに Fe(Te0.4Se0.6)1.4を封入

し、Fe キャップをして冷間圧延･平圧延を行う。圧延後、

得られた線材切り分け再びガラス管に真空封入し、400～

600℃でアニールを行う。アニールにより Fe シースから

コアへ Fe を供給し、Fe(Te0.4Se0.6)をコアとするテープ線

材の作製を行った。 

測定は、SQUID による磁化測定、4 端子法による ρ-T

測定、XRDによる線材コアの X線回折、光学顕微鏡による

テープ線材断面の観察を行う。 

 

3．実験結果と考察 

XRD測定結果を図１に示す。アニール温度の上昇に伴い

段階的なテトラゴナル相への相変態が確認され、600℃の

アニールにおいて完全に相変態が完了した。 

 図2にSQUID測定による磁化の温度依存性を示す。アニ

ール温度の上昇と共に超伝導特性が向上しており、図1に

おいて示した結果と一致する。しかし、相変態が完了し

た600℃のアニールサンプルにおいては超電導特性の劣

化が見られた。これは過剰アニールにより過剰鉄が線材

コアへ侵入したためと思われる。 

 光学顕微鏡による線材コアの観察では目立ったvoidは

観察されず、密に詰まった線材コア確認した。 

 また4端子法ρ-T測定において、525℃3時間アニールし

た後200℃2時間アニールしたテープコアにおいて、13K付

近でのTc
onsetを観測した。しかし、シースを含めた測定で

はTc
onsetが観測されなかったことから、シース-コア間の結

合改善が今後の課題となる。 
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Fig.1 XRD patterns for the Fe(Te0.4Se0.6)1.4 precursor and powder 

inside FeTe0.4Se0.6 tape annealed at 400-600℃ . The 

symbols of “T” and “H” indicate the peaks of the 

tetragonal phase and hexagonal phase, respectively. 
 
 

 
Fig.2 Temperature dependence of zero-field-cooled (ZFC) 

and field-cooled (FC) magnetization of the obtained 

tapes core for Ta = 400-600ºC and kept for 1h. 

 

参考文献 

1. T. Ozaki, et al.: SUST. 24 (2011) 105002  

2. T. Ozaki, et al.: IEEE. 21 (2011) 2858  

-0.4

-0.3

-0.2

-0.1

0

0.1

0 5 10 15 20

600C1h
550C1h
525C1h
500C1h
400C1h

Temperature (K)

Fe(Te0.4Se0.6)1.4 Tape Core

em
u/

g

(a)

― 220 ― 第88回　2013年度秋季低温工学・超電導学会

3D-p02 Fe 系超電導



Analysis of trapped fluxoids in FeSe0.5Te0.5 thin film deposited on a CaF2 single

crystalline substrate by scanning SQUID microscopy
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1．Introduction 

Though the behavior of fluxoids in a mesoscopic scale is one 

of the most important issues from both fundamental and

engineering point of view, it is not yet well clarified in 

iron-based superconductors. In this study, we carried out 

direct observation of trapped fluxoids in FeSe0.5Te0.5 epitaxial 

thin film using by a scanning SQUID microscopy (SSM).

2．Experiment details 

FeSe0.5Te0.5 epitaxial thin film was deposited on CaF2 single 

crystalline substrate by a pulsed laser deposition method. 

Trapped fluxoids in the film were observed by using a φ10 µm 

pickup coil coupled with SQUID sensor which measures the 

perpendicular filed to sample surface. In order to investigate 

the temperature dependence of trapped fluxoids, the sample 

temperature was controlled from 3.3 K to 16.5 K. The local 

critical temperature (Tc) of the film was estimated to be 16.3 K 

where trapped vortices disappeared, whereas the 90% of 

resistive transition onset temperature was 17.4 K. 

3．Results and discussion 

Figure 1 shows the magnetic filed distribution on FeSe0.5Te0.5 

thin film at 3.3 K. Each white dots correspond to single fluxoid. 

From the magnetic field distribution of sigle fluxoid, we have 

estimated the in-plane mannetic penetration depth λ

λ

λ

 in sigle 

fluxoid. Figure 2 shows the comparison between the 

experimental results at 3.3 K and the theoretical calculation 

estimated from magnetic analysis [1]. The  in the single 

fluxoid (A) in Fig.1 was 445 nm. From the temperature 

dependence measurements of single fluxoids, we obtained 

temperature dependence of . Figure 3 shows the temperature 

dependence of superconducting carrier density based on 

estimated magnetic penetration depth. The experimental 

results shows good agreement with analytical one (solid line) 

which is calculated by s+s- wave two-gap model [2]. The 

details of analysis on magnetic penetration depth and 

temperature dependence of carrier density will be discussed. 

Refference 

1. R. B. Dinner et al., Rev. of Scientific Instruments, 76 

(2005) 103702. 

2. R. Khasanov et al., Phys. Rev. B, 78 (2008) 220510(R). 
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Fig. 1. Trapped fluxoids on FeSe0.5Te0.5 thin film at 3.3 K. The 
fluxoids was clearly observed. 
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Fig. 2. Comparison between the in-plane magnetic signal of 

the single fluxoid (denoted A) and the theoretical calculation. 

The magnetic signal shows good agreement with the 

theoretical one.
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Fig. 3. Temperature dependence of superconducting carrier 

density in FeSe0.5Te0.5 thin film. Our data is well fitted with the 

multi-gap model.
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Fig.1 The transport Jc values obtained in this experiment 

plotted as a function of applied magnetic field. 

Fig.2 The SEM surface images of flat rolled tape with 

thickness of 0.39mm (a) and 0.26 mm (b), and pressed 

tape (c). The crack structure for pressed tape (d).

冷間加工を適用した高臨界電流密度 Ba-122/Ag テープの作製 
High critical current density obtained in Ba-122/Ag tapes by cold deformation process 

高召順, 戸叶一正, 松本明善, 熊倉浩明（物材機構） 

GAO Zhaoshun， TOGANO Kazumasa, MATSUMOTO Akiyoshi, KUMAKURA Hiroaki (NIMS) 

E-mail: KUMAKURA.Hiroaki@nims.go.jp 

1．Introduction 
The recently discovered iron based superconductors of 

K-doped Ba(Sr)122 are most potentially useful for high field 
applications due to their high critical current temperature (Tc) 
value of ~39 K, upper critical field (Hc2) of over 50 T and 
relatively small anisotropy. However, understanding how to 
further improve Jc in Ba(Sr)122 by process optimization is still 
quite limited because we still lack a clear picture about the 
relationships between processing, microstructure, and 
superconducting properties. An understanding of the influence 
of mechanical deformation on the microstructure and 
superconducting properties will accelerate the development of 
appropriate process and further improve the transport Jc of the 
Ba(Sr)122 wires. In this work, a comparative study was carried 
out between pressing and rolling mechanical processes. The 
variations in grain alignment, core density, microstructure and 
Jc in the tapes were systematically investigated. We found that 
the uniaxial cold pressing is very useful to achieve the practical 
level Jc in applied magnetic fields.

2．Samples and experiments 
Ba122 tapes were fabricated by an ex-situ powder-in-tube 

(PIT) process. The details of fabrication process were 
described elsewhere [1]. The transport current Ic at 4.2 K and 
its magnetic field dependence were evaluated by standard 
four-probe method. Magnetic fields up to 12 T were applied 
parallel to the tape surface. We carried out mechanical 
polishing using emery paper and lapping paper, and then Ar 
ion polishing by cross section polisher to observe the surface 
morphologies of the tapes precisely. After the polishing, we 
performed scanning electron microscopy (SEM) observations 
using a SU-70 (Hitachi Co. Ltd.). 

3．Experimental results and discussion 
Fig. 1 presents the field dependent transport Jc of rolled and 

pressed tapes. The inset is the cross-section of the tape. The 
figure clearly shows that the transport Jc significantly increases 
when reducing the rolling thickness. The Jc achieved maximum 
value of 4.5×104A/cm2 at 10 T in the 0.26 mm thick tapes. 
However, it is worth noting that further improvement in Jc
values was achieved by the application of uniaxial pressing. 
All pressed tapes show a very weak field dependence as 
observed in the rolled tapes and the Jc well over 5.0×104 A/cm2

at 10 T, indicating that a high Jc is obtained with good 
reproducibility. At 4.2 K, the Jc reaches a high value of 
1.1×105A/cm2 in 2 T, which exceeds the practical level of 
105A/cm2. The Jc-H curve shows extremely small magnetic 
field dependence and keeps a high value of 7.3×104A/cm2 in 
10 T. Even for the seven-filamentary tape, it still sustains a Jc
as high as 5.3×104 A/cm2 at 10 T. Those Jc values are the 
highest ever reported for the iron based superconducting wires 
so far, and highlight the importance of uniaxial pressing for 
enhancing the Jc of iron based superconductors. 

Figure 2 exhibits the typical SEM images of the polished 
surface for the rolled and pressed tapes. The observation was 
carried out on the tape plane of the tapes. It can be seen that 
although the rolling can reduce the voids and improve the 
density of Ba122 core, the microstructures are still porous and 
quite inhomogeneous. On the contrary, the pressed tapes with 
higher hardness and Jc appeared to have a denser and uniform 
microstructure than the rolled tapes with lower hardness and Jc. 

Generally, the higher the force in pressing is, the more uniform 
the microstructure becomes. Thus, the microstructure in 
pressed sample is denser and more uniform than that in rolled 
one. Microcracks transverse to the tapes axis was introduced 
by the flat rolling. But uniaxial pressing after rolling healed 
these transverse microcracks and introduced parallel 
microcracks as shown in Fig.2(d). The change of this crack 
orientation also contributed to the increase of Jc values. 
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1．緒言 
2008 年に発見された鉄ニクタイド系超伝導体[1]は、高い Tc

と Hc2 を持つことから強磁界磁石等への応用が期待される。一

般的に鉄系超伝導体の多結晶材料では、結晶粒内部を流れ

る臨界電流密度(Jc
local)と比較して結晶粒界面を通り試料全体

を流れる臨界電流密度(Jc
global)が大きく低下することが知られ

ている[2]。鉄系超伝導体では銅酸化物系と同様に粒界弱結

合の問題が報告されており[3]、Jc
global の低下の一因と考えられ

る。一方で単相多結晶試料の合成が容易でなく、結晶粒界

面に存在する不純物やクラックなどの外因性の構造欠陥によ

って輸送電流が抑制され、Jc
global の低下を招くことも報告され

ている[4]。したがって、高純度多結晶試料を用いた本質的な

粒界弱結合の挙動の解明、及び Jc
global の改善指針の確立が

鉄ニクタイド系多結晶材料開発の課題である。本研究では、

微細原料粉末を用いた Ba(Fe,Co)2As2(Ba122)多結晶体にお

ける相・組織形成と粒界電流特性を評価することを目的とした。

微細原料粉末を用い焼成条件を系統的に変化させたバルク

試料について、微細組織、磁化特性及び電流輸送特性の評

価を行った。 
 

2．実験方法 
単 体 金 属 Ba, Fe, Co, As を 原 料 と し て 、 仕 込 組 成

Ba(Fe0.92Co0.08)2As2 の多結晶バルク試料を合成した。まず、

Ar 雰囲気グローブボックス中で目的組成となるように秤量した

原料粉末を、遊星型ボールミルを用いて粉砕、混合した。混

合した原料粉末をペレット成型後、石英管に真空封入し

500-1100°C, 48-240 h で焼成した。得られた試料は粉末 X 線

回折により構成相と格子定数を、SQUID 磁束計を用いて磁

化特性を、交流四端子法により電気抵抗率と Hc2, Hirr を評価

した。また SEM により試料断面の微細組織を観察し、EDX に

より化学組成分析を行った。 
 

3．結果と考察 
焼成後の試料断面研磨面の二次電子像を Fig.1 に示す。

図において灰色部が Ba122、黒色部が空隙である。いずれの

温度で焼成した試料についても Ba122 が主相として得られた。

焼成温度が高くなるにつれて Ba122 結晶粒が粗大化し、粒径

が 1 m 以下（500°C 焼成試料）から 100 m 以上（1000°C 焼

成試料）まで大きく変化した。600-700°C で焼成した試料では

不純物が少ない一方で 500°C 以下、800°C 以上で焼成した

試料では FeAs、Ba 酸化物等が存在していた。また微細組織

は 700°C を境に大きく変化し、500-700°C 焼成試料では微細

な粒が強く結合していたが、800°C 以上で焼成した試料では、

Ba122 結晶粒の粒界にクラックや不純物が多く観察された。 
試料の磁化率の温度依存性を Fig.2 に示す。焼成温度の

上昇とともに Tc は高くなり、700°C 以上では Tc
onset ~25 K でほ

ぼ一定となった。これは 600°C 以下では相生成が不十分であ

るためと考えられる。一方で超伝導体積分率は 500°C、600°C
でほぼ 100%となり、焼成温度が高くなると減少した。700°C 以

上の焼成温度では結晶粒間に不純物やクラックが存在する

ため、試料全体を流れる超伝導電流が阻害され、局所的な電

流由来の反磁化が主に寄与すると考えられる。 

 

 
講演では、各温度で焼成した試料について微細組織と臨

界電流特性の関係について詳細に議論する予定である。 
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Fig. 1  Secondary electron images for Ba(Fe,Co)2As2 synthesized 
at different temperatures. 

Fig. 2 Temperature dependence of ZFC magnetization under 1 Oe 
for Ba(Fe,Co)2As2 synthesized at different temperature. 
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