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無酸素Pd/Tiを利用した非蒸発型ゲッターコーティングの
開発と電子顕微鏡観察、剥離耐性評価

Development of nonevaporable getter coating using 
oxygen-free Pd/Ti, electron microscopic observation, 

evaluation of peeling resistance

宮澤 徹也（総研大），菊地 貴司（高エ機構），土佐 正弘，笠原 章，

橋本 綾子，山中 操（物材機構），○間瀬 一彦（高エ機構）

• Tetsuya Miyazawa (SOKENDAI), Takashi Kikuchi (KEK), 

Masahiro Tosa, Akira Kasahara, Ayako Hashimoto, Misao

Yamanaka (NIMS), ○Kazuhiko Mase (KEK)

第16回日本加速器学会年会 FROI06 2019年8月2日(金)
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非蒸発型ゲッター（NEG）コーティング

非蒸発型ゲッター（NEG）を加速管内壁にコーティングし、ベーキン
グ後に加速管からのガス放出を抑制するとともに、活性な残留ガス
を排気する機能を持たせる手法をNEGコーティングと呼ぶ。1998年
にＣＥＲＮが180℃、24時間ベーキングで活性化するＴｉ-Ｚｒ-Ｖコー
ティング法を開発し、現在では世界中の加速器で使用されている。

課題
①活性化温度が比較的高い（180℃以上、24時間）
②活性化と大気導入を繰り返すと排気性能が低下
③成膜装置が高価、成膜に熟練技術者が必要

［物構研ニュース
No. 28

https://www2.kek.j
p/imss/news/IMSS-
News/news-no28/

より転載］

https://www2.kek.jp/imss/news/IMSS-News/news-no28/
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無酸素Pd/Tiコーティング（新しいNEGコーティング）

利点
①低い温度で活性化が可能（133℃、12時間）
②活性化と大気導入を繰り返しても排気性能が低下しない
③成膜装置が安価、卒研生でも製膜できる

［T. Miyazawa, M. Kurihara, 

S. Ohno, N. Terashima, Y. 

Natsui, H. Kato, Y. Kato, A. 

Hashimoto, T. Kikuchi, and 

K. Mase, J. Vac. Sci. Technol. 

A 36, 051601 (2018).より和文
に翻訳して許可を得て転載］
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［T. Miyazawa, M. Kurihara, S. Ohno, N. Terashima, Y. Natsui, H. Kato, Y. Kato, A. 

Hashimoto, T. Kikuchi, and K. Mase, J. Vac. Sci. Technol. A 36, 051601 (2018).]より
許可を得て転載

Pd(50nm)/Ti(1.3μm)薄膜の電子顕微鏡観察
物質・材料研究機構 電子顕微鏡ステーションで観察
加速電圧：200 kV

断面の
STEM

観察
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150℃で12時間加熱前 150℃で12時間加熱後

物質・材料研究機構 電子顕微鏡ステーションで観察
加速電圧：15.0 kV

Pd(50nm)/Ti(1.3μm)薄膜表面のSEM観察

［Tetsuya Miyazawa, Yu Kano, Yasuo Nakayama, Kenichi Ozawa, Toshiharu

Iga, Misao Yamanaka, Ayako Hashimoto, Takashi Kikuchi, Kazuhiko Mase, 

J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］より許可を得て転載
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［T. Miyazawa, A. Hashimoto, M. Yamanaka, T. Kikuchi, K. Mase, MEDSI2018

proceedings (2018). doi:10.18429/JACoW-MEDSI2018-TUPH25］

Pd(50nm)/Ti(1.3μm)薄膜断面のTEM観察
物質・材料研究機構 電子顕微鏡ステーションで観察
加速電圧：200 kV
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無酸素Pd/Tiの放射光軟X線光電子分光測定

KEK PF BL-13B

8 mm

8 mm

1. 蒸着後非加熱
2. 蒸着後超高真空下で150℃で加熱

(UHV加熱)

3. 蒸着後1.3×10−4 Paの酸素中で
150℃で加熱 (O2加熱)

無酸素
Pd(50nm)/Ti(1μm)

の表面をPFのBL-

13BのXPSで分析
hν = 700 eV、
p偏光

SUS304L上に成膜した
Pd(50 nm)/Ti(1 μm)
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［T. Miyazawa et al., J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］

より許可を得て転載
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 加熱なし
 真空中で3h加熱
 酸素雰囲気下で3h加熱

C 1s

O2加熱後はピーク強度が
さらに減少

1.加熱なし

2.UHVで150℃加熱

3.O2雰囲気中で150℃加熱

放射光軟X線光電子分光（SR-XPS）

加熱していない試料は
C 1sのピークが存在

UHV加熱後は
ピーク強度減少
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［T. Miyazawa et al., J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］

より許可を得て転載

無酸素Pd/TiのC 1s XPS
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ベーキングによる無酸素Pd/Tiの炭素除去機構

［T. Miyazawa et al., J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］

より許可を得て転載

Cad + H2O
Pdcat

CO + H2 Cad + O2
Pdcat

CO2
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無酸素Pd/Ti成膜した真空容器のUHVベーキング、
O2ベーキング後のH2、COに対する排気速度測定

𝑆 = 𝐶
𝑃A − 𝑃A0
𝑃B − 𝑃B0

− 1

𝐶H2 = 33.27 L/s

𝐶CO = 8.89 L/s

［T. Miyazawa et al., J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］

より許可を得て転載



12

 酸素雰囲気下で加熱すると排気性能が向上

炭素汚染除去による無酸素Pd/Tiの排気速度の向上

［T. Miyazawa et al., J. Vac. Sci. Technol. A 37, 02160 (2019)］

より許可を得て転載



13

無酸素Pd/Tiを利用したICFゼロレングスNEGポンプの開発

2019年3月に
（有）バロックインター
ナショナルより販売開始、
入江工研（株）より
販売予定

ポスターFRPH017にて報告

https://www.baroque-inc.co.jp/custom.html

https://www.baroque-inc.co.jp/custom.html
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コーティング膜の密着性の一般的評価法

テープ引き剥がし法

インデンター法

スクラッチ法

熱サイクル法

低密着膜 剥離・亀裂

熱応力亀裂径

膜
基板

テープ 圧 子

プローブ

加熱・冷却

膨張・収縮

の差に起因

する熱応力

本
試
験
手
法

摺動摩擦・摩耗試験による剥離耐性の評価
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環境可変摺動摩擦/摩耗試験器

10 mm

1000 gf10 gf
プローブ材 : ダイヤモンド
摺動速度 : 0.1 mm/s
摺動距離 : 10 mm
印加荷重: 10-1000 gf 連続
試験温度: 室温、473 K加熱中 ＆ 室温冷却後
試験雰囲気: 大気中

Tiコーティング膜あるいは無酸素Pd/Tiコーティング膜
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Tiの膜厚は約1 mm
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無酸素Pd/TiコートSUS304L環境可変摺動摩擦試験結果

Pdの膜厚は約50 nm、Tiの膜厚は約1 mm
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まとめ
新しいNEGコーティングである無酸素Pd/Tiコーティング

を開発した。大気導入しても排気性能は低下しない。

電顕とSR-XPSで無酸素Pd/Tiの構造と組成を確認した。
O2を導入しながら加熱すると排気性能が向上する。
無酸素Pd/Ti成膜を利用したICFゼロレングスNEGポン

プを開発し、2019年3月から市販を開始した。
無酸素Pd/Tiコーティングの耐剥離特性を摺動摩擦・摩

耗試験で評価し耐剥離特性が高いことを確認した。

［物構研ニュース
No. 28

https://www2.kek.j
p/imss/news/IMSS-
News/news-no28/
より転載］

https://www2.kek.jp/imss/news/IMSS-News/news-no28/
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