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チタン材料のガス放出速度を低減するために、表面酸化処理について検討した。ガス放出の主成分で

ある溶存水素の放出は低温の酸化処理(400℃×1 時間の大気中熱処理)を施すことで１／７に低減で

きることがわかった。これは、溶存水素が拡散し易い酸化強度の高い酸化層が形成されたことによる

と考えられる。 

 

It is investigated the effect of the surface oxidation for the outgassing property in titanium materials after 

baking process in this study. The outgassing of hydrogen molecules from the dissolved hydrogen atoms in the 

bulk titanium decreases by the surface oxidation process of 400℃×１hr annealing in the air. It is considered 

that the diffusion of hydrogen atoms is enhanced in the surface oxide layer by the hard oxidation at the surface. 

 

背景と研究目的： 我々は、これまでに、超高

真空装置用の表面処理として化学研磨に注力し、

真空装置用の汎用金属材料であるステンレス鋼

やアルミニウム合金に対し、化学研磨と精密洗

浄を組み合わせた精密化学研磨処理を開発して

きた 1,2,3)。この表面処理は、表面を平滑にすると

ともに、薄くて緻密な薄い酸化皮膜を形成する

ことから、高い真空性能（低いガス放出特性）

を真空装置に付加することができる。また、こ

の表面処理は複雑な形状の真空部品・装置に対

しても形状に依存することが少なく、全面均一

に一括処理ができるという特徴と微量なパーテ

ィクルや重金属汚染を徹底的に除去できるとい

う特徴を持つことから、種々の真空装置で多用

されている。 

新規真空材料として注目されているチタン材

料についても、化学研磨液を新たに調整し、チ

タン用の精密化学研磨処理を開発した 4)。この表

面処理を施したチタンの 150℃×20 h 真空ベーキ

ング後のガス放出速量（ガス放出速度）は 7×10
-13

 

Pam
-1 という超高真空仕様の表面処理が施され

た既存材料のそれと比較して 2 桁以上低い値を

持つことを明らかとしてきた。 

 真空ベーキング後の放出ガスは真空材料の内

部に溶存した水素であることがわかっている。

本研究では、真空ベーキング後のガス放出量の

更なる低減のために、精密化学研磨処理したチ

タンに対して酸化処理を施し、その水素放出量

を調べることを目的とした。 

 

実験： 精密化学研磨処理したチタン試料管

(φ38 mm，L 404 mm の円柱管)を準備し、それら

に対し、酸化処理無しと 100℃から 800℃の温度

で熱酸化処理を 1 時間施した試料を準備した。

これらの試料について表面粗さは、原子間力顕

微鏡（AFM）により 10 m×10 m の領域で観

察し見積もった。表面酸化層厚さは、飛行時間

型 2 次イオン質量分析計により Ti-O
+
/Ti

+の深さ

方向分析から見積もった。ガス放出量は、100℃

×12 時間の真空ベーキングを施し、その後のガ

ス放出量について昇温脱離（TDS）測定により評

価した。 
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結果および考察： Table 1 に種々の温度で酸化

したチタン試料の表面粗さと表面酸化層厚さを

示す。400℃の熱酸化で酸化が進行し、未処理試

料と比較して表面粗さは２倍程度粗くなり、酸

化層厚も２倍程度厚くなることがわかる。600℃

の熱酸化では、さらに酸化が促進され、表面粗

さと酸化層厚さはさらに増大した。 

Fig. 1 に種々の酸化処理を施したチタン試料

の水素の放出量を示す。ここで縦軸は TDS 測定

における m/z=2(H2)の室温から 400℃までのイオ

ン電流値の積分量とした。酸化処理温度を高く

するとともに水素の放出量が減少することがわ

かる。400℃で酸化処理したチタンの水素放出量

は酸化処理無しの試料のそれと比較して１／7

に減少する。この水素放出の減少の原因は、酸

化処理を施すことにより、チタン表面の酸化層

の酸化度合いが増加し、この酸化層を水素が容

易に拡散するためであると考えられる。一方、

400℃以上の酸化温度では、水素放出量が増大し

た。これは、400℃以上の酸化では、チタンの表

面粗さが増大することと、表面層の結晶化によ

る欠陥が増加することにより、水素捕獲サイト

が増大することによると考えられる。 

Fig.2 に種々の酸化処理を施したチタン試料

の水の放出量を示す。ここで縦軸は TDS 測定に

おける m/z=18(H2O)の室温から 400℃までのイオ

ン電流値の積分量とした。酸化処理温度を高く

するとともに水の放出量は増大した。これは、

酸化処理により表面粗さが増大し水の吸着サイ

トが増加したことによると考えられる。 

本研究により、チタン材料の真空ベーキング

後の放出ガス量を低減する手段として、低温

(200℃～400℃)の酸化処理が有効であることが

わかった。  

 

今後の課題： チタン材料の低ガス放出表面処

理について確立できたので、先端ナノデバイス

製造装置や次世代加速器装置など超高真空から

極高真空を必要とする装置へ実用展開する。 
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Table 1 Surface roughness and thickness of surface oxide 
layer of titanium samples with various oxidation conditions 
 

Oxidation 
Temperature 

Surface 
Roughness 

Thickness of 
Surface Oxide Layer 

Non 1.7 nm 5 nm 

200℃ 1.6 nm 6 nm 

400℃ 4.1 nm 12 nm 

600℃ 12.2 nm 40 nm 

 

Fig. 1 The total amount of outgassing for hydrogen 

molecules of TDS measurements in titanium samples with 

various oxidation conditions, the oxidation temperatures 

from non to 800℃, respectively. 
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Fig. 2 The total amount of outgassing for water molecules 

of TDS measurements in titanium samples with various 

oxidation conditions, the oxidation temperatures from non 

to 600℃, respectively. 


