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Abstract 
Nonevaporable getter (NEG) pumps are widely used in accelerator facilities, because they are oil-free, noise-free, 

vibration-free, space-saving, energy-saving and low-cost, and because they pump residual gasses efficiently in ultra-high 
vacuum (UHV) of 10–7 Pa or less. Recently, Mase, Kikuchi et al. developed a new NEG named oxygen-free Pd/Ti. 
Oxygen-free Pd/Ti pumps residual H2 and CO at room temperature after baking at 133°C for 12 hours, and its pumping 
speeds do not decrease even after repeated cycles of pumping, baking, and air vent. In this study, stainless steel (SS) foils, 
SS ICF114 molded bellows, and SS ICF203 molded bellows were deposited with oxygen-free Pd/Ti , and their pumping 
speeds for H2 and CO was measured by the orifice method. Both oxygen-free Pd/Ti-coated bellows and foils pumped H2 
and CO, proved to be useful for the ultra-high vacuum pumping. This research was carried out with the support of the 
Tokyo Metropolitan Small and Medium Enterprises Promotion Corporation FY2018 New Product/New Technology 
Development Grant Project. 
 

1. はじめに 
非蒸発型ゲッター（Nonevaporable Getter, NEG）は、超

高真空（ultra-high vacuum, UHV）中で加熱すると蒸発せ
ずに反応性の高い表面が生成し、室温に戻すと H2、
H2O、O2、N2、CO、CO2 などの活性な残留ガスを排気す
る材料である。大気圧に戻すと NEG の排気能力は失わ
れるが、UHV中で加熱して室温に戻すとNEG表面が在
留ガスを排気するようになる。この工程を NEG の活性化
と呼ぶ。NEGを使用した真空ポンプ（NEGポンプ）は、オ
イルフリーで、蒸発・スパッタリング・昇華を伴わない、磁
場を必要としない、無振動、無騒音、経済的、コンパクト、
軽量、省エネルギー、といった特長を備えているうえ、
UHV 領域において H2 および活性な在留ガスに対する
排気速度が大きいため、加速器施設で広く使用されて
いる[1–7]。代表的な NEG は Zr70-V24.6-Fe. 5.4 wt%合
金で[3–6]、SAES getters 社から ST707 という商標で販売
されており、UHV 中で 350℃、24 時間加熱すると活性化
する[6]。NEG を真空容器の内面に蒸着する工程を
NEG コーティングと呼ぶ。CERN の C. Benvenuti らは、
DCマグネトロンスパッター法で内面にTiZｒを蒸着した真
空容器をベーキングして室温に戻すと、真空容器自体
が NEG ポンプとして機能する[8–10]。通常、真空容器の
ベーキング温度は 200℃以下であるので、NEG コーティ
ングには活性化温度が 200℃以下の NEG が必要にな
る。2001 年に CERN の C. Benvenuti らは DC マグネトロ
ンスパッター法で作製されたTiZrV 薄膜は180℃、24時

間のベーキングで活性化することを報告した[11,12]。
TiZrV コーティングは CERN で大成功を収め、CERN 以
外の加速器施設で採用されるようになった[13]。しかしな
がら、TiZrV は大気導入、真空排気、200℃での活性化
のサイクルを 6 回繰り返すと H2 に対する排気速度が 1/7
程度に低下する[12]。 この欠点を克服するためにDCマ
グネトロンスパッター法で TiZr などの NEG を成膜した上
にさらに Pd 蒸着する方法が開発され[14,15]、TiZrV を
成膜した上にさらに Pd を成膜する方法が開発された
[16,17]。以下 Pd で表面を覆った TiZr を Pd/TiZr、 Pd で
表面を覆った TiZrV を Pd/TiZrV と表記する。Pd は室温
で H2 を 2H に解離し、Pd バルク内に吸蔵する性質を持
ち[18]、室温で CO を化学吸着するため[19]、Pd/TiZr お
よび Pd/TiZrV は活性化後に、H2と CO を排気する。また
Pd は酸化せず、酸素も透過しないので Pd/TiZr および
Pd/TiZrV は活性化と大気導入を繰り返しても TiZr およ
び TiZrVが酸化せず、排気性能も低下しないと期待され
る。実際に DC マグネトロンスパッター法で製膜された
Pd/TiZrV は 150℃のベーキングで活性化して H2を排気
すること、30 回の大気導入と活性化を繰り返しても H2 に
対する排気速度が低下しないことが報告されている[16]。 

2017 年に間瀬、菊地らは 10–7～10–8 Pa の超高真空中
で昇華法により Ti を成膜し、乾燥窒素で大気圧に戻す
と、185℃、6 時間のベーキングで活性化し、残留ガスを
排気することを見出した[20,21]。さらに、間瀬、菊地らは
10–7～10–8 Pa の超高真空中での昇華法により Ti を成膜
し、Pd を成膜した Pd/Ti は、133℃、12 時間のベーキン
グ後にH2とCO を排気することを見出した[20,22]。133℃
という活性化温度は、DC マグネトロンスパッタリングで製
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膜された Pd/TiZrV の活性化温度 150℃[16]より低い。こ
のように活性化温度が下がった理由は、超高真空中で
昇華法により Ti を成膜したことで Ti 薄膜中の不純物濃
度を0.05%以下まで低減したことに由来すると考えられる。
そこで、酸化物を含まない 99.96%以上の高純度銅を無
酸素銅と呼ぶことに倣って、本手法で蒸着した Pd/Ti を
無酸素 Pd/Ti と呼ぶことにする[22]。 

超高真空中での昇華法は DC マグネトロンスパッター
法と異なり、希ガスの導入もプラズマ発生も必要なので、
酸素濃度の低い NEG の成膜には有利である。また、成
膜条件のパラメーターも少ないので、熟練技術者でなく
ても成膜できる。また、蒸着装置や蒸着コストが安いとい
うメリットもある。一方、Zr のように融点近くでも蒸気圧の
低い金属の成膜には適さない。このため、TiZr、TiZrV
の蒸着にも適さない。2018 年には無酸素 Pd/Ti を NEG
ポンプ容器に成膜することで、NEG ポンプが開発され、 
H2 と CO に対する排気速度は、真空排気とベーキング、
大気導入のサイクルを 9 回繰り返しても低下しないことが
確認された[23]。本 NEG ポンプの特長は、1）150℃で 12
時間ベーキングすることにより活性化することができる、2）
大気導入、真空排気、活性化のサイクルを繰り返しても
排気速度が低下しない、3）専用電源、電流導入が不要
で非熟練技術者でも作業が可能、4）従来の NEG ポンプ
よりも経済的である、の 4 点である。 

無酸素 Pd/Ti 薄膜が排気する残留ガスは H2 および
CO のみであるが、放射光および光電子は H2O、CH4 な
どの水素を含有する分子を H、C、O などに解離する。H
は無酸素 Pd/Ti が排気し、C、O などのラジカルはチャン
バーまたはダクトの内壁の欠陥部位に吸着するので、結
果的に H2O、CH4 なども排気される。 したがって、無酸
素 Pd/Ti コーティングは、加速器における有望な新しい
NEG コーティングである。 
本研究では、厚さ 20 ㎛、大きさ 100 mm × 300 mm の

ステンレス箔の両面およびステンレス製 ICF203 成形ベ
ローズの内面、ICF114 成形ベローズの内面に無酸素
Pd/Ti コーティングを行った。さらに、無酸素 Pd/Ti コート
した ICF203 成形ベローズとステンレス箔の排気速度を
オリフィス法で測定し、無酸素 Pd/Ti コートした ICFII4 成
形ベローズを超高真空下で封じきりにしたときの全圧を
Bayard Alpert 電離真空計（BA 真空計）で測定した。以
上の実験結果から、無酸素 Pd/Ti コートした成形ベロー
ズについては製品として十分な排気性能が得られたの
で報告する。 

2. 実験方法 
2.1 無酸素 Pd/Ti 蒸着 
2.1.1 ICF203 成形ベローズ 

蒸着対象である ICF203 成形ベローズを Fig. 1 に示す。
ICF203成形ベローズを入江工研（株）で製作した無酸素
Pd/Ti 蒸着装置の上部の ICF203 ポートに配置した。この
蒸着装置は、ICF203 六方管、Pd および Ti 蒸着源、4 つ
の ICF70 ポートが設置された ICF203 ニップル、BA 真空
計、ターボ分子ポンプ（TMP）などから構成されている。 
Pd および Ti 蒸着源は、Pd フィラメント、Ti フィラメント（キ
ヤノンアネルバ、956−0010）、遮蔽板、および 4 ピン電流
導入（キヤノン ANELVA、954−7260）から構成される。Ti、

Pd フィラメント部分がベローズ内面に来るように蒸着源を
配置した。 
無酸素 Pd/Ti は以下の手順で ICF203 成形ベローズ

の内面にコーティングした。1) 無酸素 Pd/Ti 蒸着装置を
150℃で 24 時間ベーキング、2) ベーキング中に Ti フィ
ラメントを 25A で 1 時間、Pd フィラメントを 19.5A で 40 分
間、通電加熱を行い脱ガス、3) 室温まで冷却し、圧力が
10-8 Pa 台に入っていることを確認。4) Ti フィラメントを
46.5A で 4.5 時間通電加熱し、Ti を蒸着、5) Pd フィラメ
ントを 32A で 6 時間または Pd フィラメントが断線するまで
通電加熱して、Pd 蒸着。 

 

 
2.1.2 ICF114 成形ベローズ 
 蒸着対象である ICF114成形ベローズをFig. 2に示す。
ICF114 ベローズを無酸素 Pd/Ti 蒸着装置の上部に
ICF203/114 変換フランジを介して取り付けた。装置構成
は ICF203 成形ベローズの場合と同じだが、蒸着源と
ICF114ベローズの間に、蒸着ムラを防ぐための ICF70差
動排気型中空回転導入を配置した。 

無酸素 Pd/Ti 蒸着の手順は ICF203 ベローズの場合と
ほぼ同じであるが、ICF114 成形ベローズは Ti と Pd の蒸
着時に 30 分ごとに回転導入機を 90°回転させ、蒸着ム
ラを防いだ。 

 

 

Figure 1: ICF203 bellows. 

Figure 2： ICF 114 bellows. 
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2.1.3 ステンレス箔 
 蒸着対象である厚さ 20 ㎛ × 100 mm × 300 mm の
ステンレス箔を Fig. 3 に示す。このステンレス箔は、
ICF253 ニップルの裏側に四隅をスポット溶接し、無酸素
Pd/Ti 蒸着装置上部に配置した。無酸素 Pd/Ti 蒸着は
ICF203 ベローズの場合と同じ手順で行った。 

 

 
2.2 排気速度測定 
無酸素 Pd/Ti 蒸着を行った ICF203 成形ベローズ 2 台

とステンレス箔については、オリフィス法[24]に基づいて
高エネルギー加速器研究機構の装置[23]を用いて H2、
CO に対する排気速度測定を行った。本装置は、上段の
SUS304 製超高真空チェンバー（チェンバーA）、下段の
SUS304 製超高真空チェンバー（チェンバーB）、オリフィ
ス付き無酸素銅製 ICF203 ガスケット、H2、CO 導入、BA
真空計（キヤノンアネルバ、NIG-2TF、2 台）、ベントバル
ブ、UHV 仕様ゲートバルブ、TMP（エドワーズ社製、
STP451）、粗排気セット、架台から構成される[17]。チャ
ンバーA 内の BA 真空計は、メーカー（キヤノンアネルバ）
が較正し、チャンバーB 内の BA 真空計は、この較正さ
れた BA 真空計を使用して較正した。チャンバーA は、
UHV 仕様ゲートバルブを介して TMP によって残留ガス
を排気することができる。排気速度測定は以下の手順で
行った。1) 無酸素 Pd/Ti 蒸着物をチャンバーB に設置。
2) 真空引きを行い、装置全体を 150℃で 12 時間ベーキ
ング。3) 装置冷却後にゲートバルブを閉じ封じ切りの状
態にし、導入ガス（H2か CO）を 1.0×10-4 Pa 導入。4) オ
リフィス法により排気速度を測定。 
オリフィス法では、真空ポンプの排気速度（S）は次式

で与えられる。 
 

(1) 
 

ここで、PA および PB はそれぞれチャンバーA および B
内の圧力を表す。 P0A と P0B は、試料ガス導入前のベー
ス圧力、C はオリフィスのコンダクタンスである。 C は、
26℃で、H2 ガスと CO ガスに対して、それぞれ 33.27 と
8.89 L/s と計算される[23]。 
 
2.3 封じ切った ICF114 成形ベローズの全圧測定 
内面に無酸素 Pd/Ti を蒸着した ICF114 成形ベローズ、

1 台については、下記の手順で封じ切り状態での全圧を
測定した。1) TMP が設置された真空装置に、ICF114

オールメタルバルブ、無酸素 Pd/Ti を内面に蒸着した
ICF114 成形ベローズ、BA 測定子を設置、2) 真空引き
を行い 150℃で 24 時間のベーキング、3) 装置が室温に
戻ったらオールメタルバルブを閉めて封じ切りの状態に
し、そのまま放置、全圧と温度を測定。 

3. 実験結果 

3.1 ICF203 成形ベローズ 2 台の排気速度測定 
 150℃で 12 時間ベーキングを行った後の H2 と CO に

対する無酸素 Pd/Ti コート ICF203 成形ベローズ 2 台の

排気速度を排気量の関数として示したグラフを Fig. 4 に

示す。CO に対する初期排気速度は 2 台の ICF203 NEG 
ベローズとも 1100 L/s 程度であった。一方、H2 に対する

初期排気速度は 1 台の値は 900 L/s であったのに対し、

もう 1 台は 2100 L/s と大きな差が見られた。H2 に対する

初期排気速度が小さくなった原因としては Pd/Ti 界面の

Ti がタングステン(W)で汚染された可能性があると考え

ている。 
 

 
3.2 ステンレス箔の排気速度測定 

150℃で 12 時間ベーキングを行った後の H2 と CO に

対する無酸素 Pd/Ti コートステンレス箔の排気速度を排

気量の関数として示したグラフを Fig. 5 に示す。CO に対

する初期排気速度は 28 L/s 程度、H2に対する初期排気

速度は 3 L/s 程度であった。無酸素 Pd/Ti コートステンレ

ス箔は ICF203 ブランクフランジに箔の 4 隅をスポット溶

接して測定を行った。この方法では、フランジと箔の密着

度が悪いため、ベーキング時に箔が十分加熱されな

かったと考えている。 
 

 

𝑆𝑆 = 𝐶𝐶 �
𝑃𝑃A − 𝑃𝑃0A

𝑃𝑃B − 𝑃𝑃0B
− 1� 

Figure 3：  20 ㎛  ×  100 mm ×  300 mm stainless 
steel foil. 

Figure 4: Pumping speeds of ICF 203 NEG bellows for 
H2 and CO after baking at 150 °C for 12 hours. 
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3.3 封じ切った ICF114 成形ベローズの全圧測定 
オールメタルバルブを閉めて無酸素 Pd/Ti コート

ICF114 成形ベローズを封じ切ったときの圧力と温度変
化をまとめたグラフを Fig. 6 に示す。圧力は (4.8～7.0)
×10-8 Pa で推移した。また、圧力の変動は ICF114 成形
ベローズおよび BA 真空計の温度の変動に依存すること
がわかった。これは温度が上昇するとガス放出速度が増
大するためと考えられる。さらに封じ切りを続行したところ、
(4.7～7.0) × 10–8 Pa の超高真空を 5 日間以上維持する
ことができた。

4. まとめ

我々は ICF203 成形ベローズ 2 台の内面、20 ㎛ ×
100 mm × 300 mm ステンレス箔の両面、ICF114 成形
ベローズの内面に無酸素 Pd/Ti を蒸着し、ICF203 成形
ベローズとステンレス箔に対しては排気速度測定、
ICF114 成形ベローズに対しては封じ切ったときの圧力
測定を行った。無酸素 Pd/Ti を内面にコートした ICF203
成形ベローズ 2 台は、一方の ICF203 成形ベローズの初
期排気速度がそれぞれ、H2の場合が 2100 L/s、COの場
合は 1100 L/s となり、もう一方の初期排気速度は、H2 の
場合が 900 L/s、CO の場合は 1100 L/s となった。この差
はタングステンによる Pd/Ti 界面の汚染が原因である可
能性がある。なお、性能が良い方のベローズの初期排気
速度は市販の NEG ポンプ（Capaci Torr® D 2000 (SAES 
Getters)）の排気速度（H2：2000 L/s、CO：1000 L/s）[25]よ
り高く、性能が悪い方のベローズの初期排気速度は市
販の NEG ポンプ（Capaci Torr® D 1000 (SAES Getters)）
の排気速度（H2：1000 L/s、CO：600 L/s）[25]と同程度で
あった。無酸素 Pd/Ti を両面にコートしたステンレス箔で
は CO に対する初期排気速度は 28 L/s 程度、H2に対す
る初期排気速度は 3 L/s 程度であった。 ICF203 成形ベ
ローズに比べて低い初期排気速度しか得られなかった
理由はステンレス箔を ICF フランジにスポット溶接したた
め、熱接触が悪く、ベーキング時に十分温度が上がらな
かったためと考えている。無酸素 Pd/Ti を内面にコートし
た ICF114ベローズでは、オールメタルバルブで封じ切っ
ても 5 日以上にわたって(4.7～7.0) × 10–8 Pa の超高真空
を維持することを確認した。

今後は、ICF 成形ベローズ各サイズでの最適な無酸
素 Pd/Ti 蒸着条件を確立するとともに、内面に無酸素
Pd/Ti を蒸着した ICF 成形ベローズを伸縮したときの無
酸素 Pd/Ti 薄膜の剥離耐久試験を行うことを計画してい
る。
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