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ABSTRACT

After repetitive exposures to air and nytrogen by turns, the initial pumping charasteristics of 

vacuum degassed oxygen free copper (OFC) duct and stainless steel duct are compared. Even 

without baking, OFC duct requires just the same evacuation time to reach a desired pressure as the 

prebaked stainless steel duct. Furthermore, the baking effectively shortens the evacuation time of 

OFC duct.

無 酸 素 銅容器の初期排気特性

1 . はじめに
無酸素銅は従来クライストロンゃ加速管，加速 

空洞などの部材として使用されてきた .これらは  
すべて無酸素銅の良好な電気伝導性を必要とする  

もので，実用上他の金属を検討する余地はなかっ 
たため，無酸素銅がもっぱらこれらの分野におい  
て使用されてきたが，真空を構成する容器として  
はあまり意識されなかったように思う . しかしな  
がら，近年， B ファクトリーのビームダクト材と 
して無酸素銅が検討されるなど，従来アルミニゥ 
ムゃステンレス鏑などが主流であった真空容器の  
分野での応、用が注目されるようになってきたため， 
真空容器としての基礎デ一夕の蓄積が必要となっ  
てきた . 今回，無酸素銅パイブによって真空容器  
を試作し，使用実績の多いステンレス鋼真空容器  
とその初期排気特性を比較した結果，ベーキング 
を行なわなくてもべークしたステンレス錮真空容  
器と同等の良好な特性が得られたので報告する .

2 . 実験
2 . 1 材料

工業的に量産される無酸素銅は，現在ではすべ 
て還元ガス雰囲気中で溶解•鋳造することにより 
酸素の吸蔵を防いでいる . この工程においては， 
大気中の水蒸気と溶銅中の酸素及び水素が化学平  
衡状態にあると考えられており，無酸素銅はその 
特徴である低い酸素含有量ゆえ，一般的な高濃度

酸素含有銅であるタフピッチ銅に比べてかえって  
水 素 を 吸 蔵 し や す い [ 1 ] • しかし真空脱ガス処  
理を行なうことによって，上記の化学平衡は低濃  
度側へ移動し，無酸素銅中の酸素のみならず水素  
も著しく減少させることができることが二次イオ 
ン質量分析の結果からもわかっている [ 2 ] • 

今回の実験では真空容器の素材として，通常の 
無酸素銅に比べて吸]^ガス量の少ない真空脱ガス 
処理無酸素銅を使用した . こ の 無 酸 素 銅 （米 国 A 
STM規格C l a  s s 1 に合格するグレード） は， 
昇 温 脱 離 [ 1 ] 及 び 光 刺 激 脱 離 [ 3 ] によるガス 
放出も極めて少ない .
2 . 2 容器及び装置の構成  

前述の真空脱ガス処理無酸素銅インゴットを熱  
間押出及び冷間引抜加工によって， 内径150腿 ， 
長さ1000mm (容積0.177m3) の パ イ ブ と し た . 今  
回はス テ ン レ ス フランジとの溶接が間に合わず，
へ リ コ フ レ ッ ク ス を 介 し て コ ン フ ラ ッ トフラ ン ジ 

を接続した図1 のような接続構造の真空容器を製  
作した . 内表面の処理については，試験前にアセ 
トン漕への浸潰による脱脂洗浄を行なつただけで， 

特に酸洗による酸イb l の除去などは行なっていな 
い. また比較用としてSUS316Lを用いた同サイズ 
の パイプを製作し， コンフ ラ ッ トフランジに直接 
溶接して容器とした .ステンレス容器内表面につ  
いては， ガス放出の低減効果がこれまでも確認さ 
れ て い る処理法として電解研磨 [3 ]  [ 4 ] を行
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図 3 . 無 酸 素 銅 容 器 の 排 気 曲 線 （ベーク前）

3 . 結果
3 . 1 ベーキング前 

図 3 に無酸素銅容器の，図 4 にステンレス容器 
の 窒 素 パ ー ジ 後 （2 回目排気）及び大気パージ後  

( 3 回目排気）のg瞭曲線を示す . 排気時間には，
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図 1 . 無酸素銅容器の接続部

い，試験前にアセトンによる脱脂洗浄を施した .
図 2 に排気試験装置の構成を示す .主排気には  

排気速度4001/minのタ一ボ分子ポンブ，粗排気  
及び補助排気には排気速度2701/minのスクロー 
ルボンプを用いた• 全圧測定にははコールド力ソ 
一ドゲージ及びB-Aゲージを用い， また四重極質 
量分析計により残留ガスの成分を分析した .
2 . 3 手順

，まず試験容器を大気曝露の状態から排気装置に  
取り付け，排 気 を 2 日間行なう .この時の到達圧  
力は l(r7Pa台 で あ る .次 に 乾 燥 窒 素 で パ ー ジ し て  
大気圧に戻し， 1 h放置後に再び2 日間排気して， 
今度は大気でパージし， l h 放置後やはり2 日間 
排気する .その後はパージガスを窒素と大気で交  
互に用 い て ， ノ、•一ジと排気のサイクルを繰り返す. 
無酸素銅容器についてはこのサイクルを9 回，ス 
テンレス容器については2 回繰り返した .

〇F C ダク卜

リ コ フ レ ッ ク ス
ボル卜

四 つ 割 り フ ラ ン ジ

その後各容器とも300で2411のべーキングを行  
ない，再び大気パージ，窒素パージを繰り返して 
排気試験を継続した .無酸素銅容器については6 

回，ステンレス容器については5 回繰り返した . 
試験装置本体及び真空計などは，試 験 前 に 150て 
で24hベーキングし， さらに試験容器のベーキン 
グ中にも同時に150でで24 h ベーキングした .
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図 2 . 試験装置の構成 図 4 . ステンレス容器の排気曲線（ベーク前)



粗 排 気 に 要 す る 時 間 （4 2 0 s ) も含めている• パ  
ージと排気を繰り返しても，各パージガスの排気  
曲線はそれぞれの初回の排気曲線とほぼ同じで， 
再現性が確認できた .無酸素銅容器が大気パージ  
と窒素パージで排気曲線に明らかな差を示すのに  
対して， ステンレス容器はパージガスの差による 
排気曲線の変化をほとんど示さないのは，表面が 
電解研磨によって水和状態となり，パージガスに 
よる吸着成分の影響がマスクされたためと考えら

time (s)

図 5 . ベーク前の無酸素銅容器の残留ガス  
(窒素パージより排気中）
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図 6 . ベーク前の無酸素銅容器の残留ガス  
(大気パージより排気中）

れる . 目 安 と し て 1 X K Thに達するまでの排気  
時間で比較すると，無酸素銅容器は窒素パージし 
た場合約25m in,大 気 パ ー ジ し た 場 合 約 1 h 要し 
ており，バ ー ジ ガ ス （吸着種） に非常に敏感であ 
る. 従って引抜加工した無酸素銅表面は，脱脂処 
理だけでもかなり清浄であるといえる .

次に無酸素銅容器の残留ガ ス を質量分析した結 
果のうち，m /e = 16 (O, C H4) ， 18 (H20 ) ,  

28 (CO)  , 44 ( C O j ) についてのマス フ イ ル 
タ出力の時間的変化を窒素パージ後，大気パージ 
後に つ い て そ れ ぞ れ 図 5 及 び 図 6 に示す . m/ e  
= 2 については，精度の良い測定ができなかった  
ためプロットしていない .窒素パージすることに  
より，大気パージに比べて特にH20 及 び C 0 2が 
短時間で減少していることがわかる .これは大気  
中のH20 及 び C 0 2が銅表面に吸着されたためで  
あ る と 考 え ら れ る . ま た m/ e =16の成分につい  
ては， 一 般 に H20 の 解 離 で 生 じ た 0 と考えられ  
ることが多いが，今回の場合，排気が進行するに 
従って16と18の強度比が変化していることから， 
16を構成するのは0 単独ではなく，むしろ材料加  
エ時に使用した油などに由来する C H4の影響の  
方が大きいと考えられる .
3.  2 ベーキング後

図 7 に無酸素銅容器の，図 8 にステンレス容器 
のべ一キング後の排気曲線を示す .ベーキング後  
も，各材料ともパージガスの種類による排気曲線  
には再現性がみられた . ベーキングによって，両 
容器とも排気時間が短縮されるこどがわかる .ま  
たべーキング前はパージガスによる排気曲線の変  
化がみられなかったステンレス容器も，ベーキン 
グ後は窒素パージすることで明らかに大気パージ  
よりも排気時間が短縮ざれた . 無酸素銅容器は， 
ベーキング後もステンレス容器より短時間で所定  
圧力に到達しており， また図3 と図8 を比較する 
と，ベーキング前でもステンレス容器のベーキン  
グ後とほぼ同じ排気曲線を示すことから，ベーキ 
ングしなくても短時間で排気が可能であることが  
わかる .

図 9 及 び 図 1 0 にそれぞれ無酸素銅容器の窒素 
パ ー ジ後，大気パ ー ジ後の排気中における残留ガ 
ス成分の時間的変化を示す .無酸素銅容器を窒素  
パ ー ジ す ることにより，大気パ ー ジ に 比べていず  
れのガス成分とも速やかに減少することがわかる.
ま た べ 一 キ ン グ 前 に 比 べ て い ず れ の パ ー ジ ガ ス に
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図 7 . 無 酸 素 銅 容 器 の 排 気 曲 線 （ベーク後）
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図 8 . ベーク後の無酸素銅容器の残留ガス 
(大気パージより排気中）
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図 7 . ベーク後の無酸素銅容器の残留ガス 
(窒素パージより排気中）
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ス テ ン レ ス 容 器 の 排 気 曲 線 （ベーク後）

おいてもm /e = 16の分圧が著しく低下し，かつ1 
8との比率がほぼ一定であることから，ベーキン 
グにより残留油分が脱離したことによるC H4の 
減少のため，ベ ー キ ン グ 後 の m/e = 16を構成す 
る主成分はH20 の解離による0 と考えられる.
3 . 3 ガス放出速度についての考察 

これまでの各種材料のガス放出速度に関する研 
究の一例として，Y.Strausserの 調 査 [ 5 ] が挙げ 
られる. この中では排気開始後1 h における無酸 
素銅のガス放出速度の標準的な値として，表面層 
を除去した場合IJXH ^Pa.m /s (2 X10'9Torr*l/ 
s/cm2) , 除去しない場合  2.7Xl(T5Pa.m /s (2  
X I0'8Torr*1/s /cm2) が 示 さ れ て い る . 今 回 の 測

定では， ガス放出が容器表面でのみ生じると仮定  
し， ポンプの排気速度を0.40m3/ s , ゲートバル  
ブのコンダクタンスを6 .0m3/ s , 試験装置の配管  
のコンダクタンスを1.05m3/ s と見積ると，実効  
排気速度は0.28m3/ s と算出される• これより， 
排 気 開 始 後 1 h における窒素パージ後の無酸素銅 
容器のガス放出速度は， ベーキング前において2 . 
3X10°Pa.m/s (l.TXlO^Ton-l/s/cm2) , ベー 
キング後はIJXlO^Pa.m/s (l.OXlO^Torr-l/s
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/cm2) となる .これらの値は簡便な方法で算出し  
たもので、あくまで参考程度と考えるベぎだが、 
簡単な脱脂洗浄だけでもかなり清浄な表面が得ら  
れたといえる .

4 . まとめ
引抜加工した無酸素銅容器及び電解研磨したス  

テンレス容器について初期排気特性を調査した結  
果，以下のこどが明らかになった .
1 ) 無酸素銅容器は，ステンレス容器に比べてパ  
ージガスに対する感受性が高く，乾燥窒素パージ 
により速やかに高真空に達する .特にべ一キング  
無しでも，ベーキング後のステンレス容器に匹敵  
する排気特性が得られた .
2 ) ガス放出速度からみて，無酸素銅ダクトは特 
殊な処理をしなくても比較的良好な清浄表面が得  
られる.
3 ) ベーキング前後の残留ガス分析より，脱脂し 
きれなかった加工油などはベーキングにより容易  
に脱離すると考えられる .

以上の結果から，今回不十分だった脱脂を検討  
し，超音波洗浄を用いるなどして表面の残留油分  
を減少させれば，特に表面処理を施さずまたべ一  
キング無しでも， さらに短時間で超高真空に達す 

る優れた真空用材料となる可能性が高い .
今後は表面を切削加工したり，酸洗処理などを 

行なった材料についてもガス放出特性を調査し， 
無酸素銅におけるガス放出低減の可能性を表面処  
理の面から検討する予定である .
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