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..・水.処，によるモリブデン表面の清浄化

東海研究所大型トカマク開発事E

五明白夫I ・回・..・佐竹 徹木本

*牢
水野正保

( 1 9 7 7年 10月31日受理}

トカマfJo....I.栃料として.モリブデンをとりあげ....水.処理'によるf壁面情浄
化自在について.オ・ジ s電子分光法 (AES)およびイオンエシチング.ォージ a訟により.実

験的IC鯛べた。前処JJ として際問したパフ研・.グロ一般電刊I!~. .M研・tま.いずれも1司等

の効果を有する。モリプデン_11500む.・.O. 1 Tor r. *. 1 T刷、rの処'により.前46
'僚のac:制で，~.夜間不倒暢割合が 1 〆 3-1/411:.少した。前飽'として.真空中での

180 0む奥歯Eにより.AES 輸出限度以下にまでそリプヂン中の不純物鑑<t-I!下させた依斜で

は.不純輸減少理Eが 1/6-1〆7であった。モリプデン 500むに加向島する乙とにより.表面

汚換が理署置操さ方向IC浸透す~.突が繍叡された。 E のS宮尾'~.昇温により.捜面汚園陸燭の内

部への舷散が動.f'Jされる ζとにより.観明可能である。

* M-:来研究員東芝・S合研究所
*車 日本真空Jl:情味式会祉
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Surface Cleaning of Molybdemai 

by Chemical Reaction with Oxygen and Hydrogen Gases 

Toshlo (UNIT*, Teruhiko TAZSU, Toru SAIAKE**, Hasayasu MIZUMO** 
Division of Large Tokamek Development, 
Tokal lesaarch Eatabllabaent, JAKRI 

(Received October 31, 1977) 

For tokamek wall conditioning, surface cleaning of molybdenum by 

chemical reaction with oxygen and hydrogen gases has been studied ex­

perimentally by Auger electron spectroscopy (AES) and Auger/Sputter 

techniques. Means of pretreatments, buffing with water containing 

AI2O3 powder, glow discharge cleaning, and electropollahlng show similar 

results, tv exposing molybdenum sample to 0.1 Torr oxygen and 1 Torr 

hydrogen successively st 500"C, the Impurity content on the surface 

reduces to 1/3^1/4 of the Initial value. When the content is reduced 

below the detectable limit of AES by heating up to 1,800*C In vacuum, 

it becomes 1/6-v 1/7. By heating at 500*C, the Impurities In the surface 

penetrate ineard, probably because of the Increaae of Impurity diffusion 

at this temperature. 

Keywords: Nuclear Fusion, First Vail, Surface Cleaning, Surface 
Chemistry, Oxygen, Hydrogen. 

* on l.iave from Research and Development Center, Tokyo Shlbaura 
Electric Co., Ltd. 

** UIVAC Corporation 
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しはじめに

トカ"~1I型核融合装置はしだいに大軍置化しつつあり，近年ではゼ口出力条件 t あるいは臨界

プラズマ条件とも曾う 3を目ざす装置(JT-60.Doublet 11:. TFTR. J ET)の設計.製

作が進められるようになった。乙のような経置で高温プラズ?を得るためには.プラズマ中に

侵入すイ不純量を低〈押え-3ことが必要である。その一つの方策と Lて.プラズ?に面する.

( .1.)を高唱量点.低スバッ 9ー率の金属とし.その表面の清浄化令行う ζ とが有効と考え

られる030ζのような楓点から，現在日本原子力研究所で畿針，製作か進められているJT-

60においては飾1・としてモ I}プデンが採用される針ーである。

現在のトカマ?..の多〈では.111墜のうちリミ?ーには号qプデンあるいは9ングス
【1)

テンが.a!2W..ll:i孟ステンレスが用いられている。実験前段階IC吋 -4ング.1Jl電洗浄
~行9ても.・.11:代模され.a;・元.が 5-10'プ予ズ守中 11:侵入す.a;現，t'l:悩まされてい

る (~){4)0 cのような帳元禽@慢λを低減するためには.畿置組立て以前の附胎'と.典型境界
形成.実験前段階IC行う義市制u静化法を網べる ζとが重慶である。
*_&でlま~唱プヂンをとりあげ. MUZ::前幅!Ufi.在として.パフ研・.電網晶?・.グロ甲車k

.~~の勅擦を鯛べる。測定方法としては.イオンエ y チングを併用したオージ z‘子分光法

{以下イオンエ yチングオージ z法という 3を用い.処JJff.1(斜の袋甑裸さ方向組成分布を

..する。 .211::.ベーキング. at.説明"1ζ~þ実験備段階の情浄化法として. 500 t:'11:加

納したそ I}プデンを0.1-1Torr の..ならびにホ.~C交互にさらす方~~..べる。モリプ

デンの・化物は. 500むにおいて還元可能とされているためf53.漫画に存在する献3障を水禽

との反応により除去し.炭素については・.との反応により除去するという考え方である。

以下.~節では実験事長・と実験内容を. 3衝では前処理効果.および・..水.処河効果に

ついての実験結擦を述べたff.4. 5節で.それぞれ肘輸および締愉を述べる。

2. 実載内容と装置

表. 111::実験11::用いたe種類のモリプデン政穏について.fl:;隼骨折による...・禽および
..の含有量.事国法.製作会社を示す。実験では.電動家治金により得られたそりプデンと真空

調""のプロセスを経ているものとを比載して調べる。

A.前処理実・

前処理実験は以下11::述代る 48頬の実験で構成される。最初に.根強的11::表面汚染周を除去

する方法を調べる。実臓では. 5 x 8 )( 1 t (mm)の鉱斜をエFリー紙で研・し.続いて

Al.03を含んだ*を添加しながらパマ研摩した着陸. 7 レオン蒸気事I:~を行う。 ζ のような手
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1.はじめに

トカ?~型核融合襲置はしだいに大型.化しつつあり，近年ではゼ口出力条件tあるいは臨界

プラズ7条件とも曾う】を目ざす装置 (JT-60.DoubletlL TFTR. JET>の股針.m
作が進められるようになった。乙のような甚置で高温プラズ?を得るためには.プラズマ中に

侵入すイ不純量を低〈押えることが必要である。その一つの方策と Lて.プラズ?に面する.

( .1・1>を高殿点.低スバッ 9ー率の金属とし.その褒箇の清浄化令行うととが有勅と考え
られる【230ζのような.点から，現在日本原子力研究所で叡針，製作か温められているJT-

60においては傭1壁としてモ I}プデンが採用される針ーである。

現在のトカマ9割譲・の多〈では..1・Eのうちりミ，ーには号 qプデンあるいは9ングス
【1)

テンが.a!2W..ll:i孟ステンレスが用いるれている。実験前段階IC--: -"ング..・it.
を行9ても.・*11:代模され.，，;・元禽が5-10'プ予ズ守中11:侵入する現織に悩まされてい

る〈BX0.ζのような・元禽@侵入を低減するためには.帳置組立て以前の前副H'と.真空境界

形成.実験前段階。E行う漢市清浄化法を網べる ζとが重要である。

*・4ーでは号明プデンをとりあげ..UI:前幅[UJ!絵として.パフ研・.電網晶r..グロ田.
.~~の勅換を陶べる。測定方法としては.イオンエ y チングを併用したオージ z電子分光法

{以下イオンエ vチングオージ z法という 3を用い.処.1ft量.I費斜の際面探さ方向組成分布を

..する。 .211:.ペーキング.，..挽浄11:並ぶ実験前段階の清浄化法として.5 0 0 t'11:加

熱した~ I}プデンを0.1 -1 Tor r の・.ならびにホ.，1:交互にさらす方法を網べる。~\Iプ
=..，.~ t ~..M_''''' ..a.........{sl デンの・化物は. 500むにおいて.π可能とされているため .表面に存在する齢禽をホーー

との反応により除去し.炭素については・.との反応により除去するという考え方である。

以下.~節では実験益置と実験内容を. 3衝では前処理効果.および・..水禽処河効果に

ついての実厳結果を述べたff.... 5節で.それぞれ肘諭および崎愉を述べる。

2. 実載内容と襲置

•• III:W般に用いたe纏額のモリプデン質事について.n:隼骨折による...・.および
..の含有量.事国法.製作会社を示す。実験では.It末治金により縛られたモリプデンと真空

調事情のプロセスを経ているものとを比献して調べる。

A.前毎週実・

前処理突破は以下11:述代る4種類の実験で構成される。.初11:.暢槍的11:表面汚染周を除去

する方法を調べる。突破では. 5 x 8 )( 1 t (mm)の鉱棋をエメリー抵で研・し.続いて

Al.OIを含んだ*を添加しながらパ?研摩したff. 7 レオン蒸気割t~を行う。乙のような手

-1-



JAERt-M 7 4 05 

* . 1 3H»T*f f lLfc*wrf y®5p«!** i« f f i 

SAMPLE IMPURITY CONTENT (P. P.m. ) REFINING 
METHOD 

MANUFAC­
TURER SAMPLE CARBON OXYGEN NITROGEN 

REFINING 
METHOD 

MANUFAC­
TURER 

A 35 70 20 P.M. * SYLVANIA 
B . 30 3 2 A. M. * AMAX 
G 1300 40 A.M. ** TOSHIBA 
D 170 5 A.M. ; TOSHIBA 
E 15 17 E. B. M. *** TOSHIBA 
F 10 as 2 E. fi. M. DA I DO 

* Powder Metal lurgy 
* * Arc Mel I 

* * * Electron Beam Melt 

* #1*1 © j $ * « * » * * « » * 4 o *-<J *.%WfT»is&tf4 *y#vttP*y*ic*i 
E l e c t r o n i c i t t « 7 * 5 o * - S » « l ? » » f B t t . 1 * « - ? f - / . x * ;nK2, 5 kV , fc-A 
« * 3 5 « A © * f l = T . 4 4-y«ryttJnXVS1.5kV«J:tf2kV, t - A « 8 m m f f l * f t T 
*ffl1-S„ iHISOBiaESt t lO- 'TorrJs lTT**) . 4 * W / y f t i W t t 5X1 0 "'Torr 
© * * / ^*"*£JI*A-f'£o * * / > # • * © * ! * « 9 ft 9 «Ul±T?*«o 

» 2 i C . {?'D-*«8fe» j &t0*W<5«'S:s$irai»£ , " f 7«l»J-<?fT5fc3x8xi t(mti) 
©•fri'T'jUA, B £ . 2 2 0 © * y # f l / « « 4 2 0mm«LTi te»LTII t . ttOSTorr T 
^ a ' y ^ R ^ T ^ n - a r ^ ^ f f ? , »**«=(* 1. 5 kV . 0. 2 mA ' cm* , ftWMWtt 5 WIN). 
T ;us- V*-*©*8Krt 9 &9 9 9 «fcl±-?**o ^ ° - » * f t # + © K * » * » 7 C * « J 8 © * f t W . 
* - i ? * * • ? « • * « (AES)KJ; lJ» l l3*x4o » » » « < » « . 1«S1H*3UC<*£ 3*1*1*. 

ftf3-IC, WP^f*©**!***-?*,, [5 ] t<"f7 i f»*TfT3fc 0 3X8X1 t ( m r o ) © f y r 
JUA. B*) '* / t 'T« '3 -« '4 !H»f f l l 7 5 : 2 5 « # * * T , 1 S 8 V , « « l A / c m * , 
&*p»*i5c. mni»<o%mmm^ffot, tns©K**«-K**&ic4 9-3tt. < * « » 

4H«T?*So 
* R © h * - ? ? f f l * « T t t . * 1 * 1 * « » K » L . J2l±©J:7tf»»S*?T«fc&LT«>>. 

*«4LTe:aTS*TJcttiaflja±fc*»rcs63nsc4Ktt«-e*5 7 0 « * K , C 
© J ; 5 « * f i - f f l * S . } 5 * a f f K * W ' , « « i : 4 * i » 4 L r . fc©fH*«-*7?o 5X8x1 t(mm) 
( O ^ S T ' f y f x ^ C , D, E£" . *7W**TfT^fc* . AESTilSUttiSte-f*^**^^ 
i « u f > ^ f j i ' . «®»si!»***f«o c*ito©*i'7-^c, D. E £ , *n*'tt2 
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表. 1 実験で費用した毛リプデンの不純物量と製法

IMPURITY CONTENT (P. P. m. ) 
SAMPLE 

CARBON OXYGEN 

A 35 

B ‘30 

c 1300 

D 170 

E 15 

F 10 

* Powder Mel・11urgy 
掠* Arc Mell 

お相政指 ElaClron Be.m Malt 

70 

3 

40 

s 

17 

0.5 

NITROGEN 

20 

2 

2 

REFININO 

METHOD 

P.M. * 
A.M. * 
A.M. 北車

A.M. 

E. 8.M. **車

E.B.M. 

TURER 

SYLVANIA 

AMAX 

TOSHIBA 

TOSHI8A 

TOSHIBA 

DAIDO 

園町を.んだサンプルA.sを質料台にとりつけイ寸ンエ yチング.オージ皐法により.I!E iti陳

さ方向の弔縁組成分布を観司障する。ォーも， ..電子分析11およびイオ yガン1まPbyslClI

Electronicl社副である。.tージ墨電子分析11'ま. 1 ~電子ビームエ串ルギ2. 5 kV.ピーム

・1135 IJAの条件で.イオンガンは加速電産 1.5kVおよび2kV.ビーム侵8叩nの条件で

使用する。績割慎重の到達Eカは 10・・ Torr以下であり.イオンガン作動車幸は 5)(10・STorr
のキセ Jンガスを場入する。キセノンガスの制度は 9~l. 9.以上である。

第211:.グロー放電洗浄をとりあげる。を述と閃線めパフ研磨まで行った3)(8)(1t (sIITけ

のサンプルA.Bを. 22φの9ン?Jレ竃竃と 20mml'唱して相対して置き. 0.03 Torr ア

ルゴンガス中でグロー放司Eを行う。放電条件は 1.5kV. 0. 2 mA /叩，1.a言電時間はs時間.
アルゴンガスの制度は 9 9.999 弱以上である。グロ一般電洗浄中のE軍事事表面元禽..の変化I~.

オージェ電子王子光法<AES)il:より・割拠される。処理F祭賞棋は. 1時間大気にさらされた僚.

イオンエ vチングオージェ法により表面操さ方向の組成分布を・ーーする。

III ~'rl:.電解研eの効果を調べる。同じくパフ研岡ーまで行フた。 3)(8)(1 t (mm)のザンプ

ルA.Bをメチルアルコールと積.の 175:25混合調置中で，官Ea8v. 電流1Aノcml •

ts理温度 15 む.時間 1 王子の電解研・~行う。乙れらの政相を賦料台 11:とりつけ.イオンエ y

チングオージェ法tとより表面操さ方向の元繁11Il覧会布を観察する。測定議置および条件は上述

と同憾である。

実際0)トカマ'111事長.では..1.構成部11:対し.以上のような前処理を行ったとしても.
装蜜として組立てるまでには 1カ月以上も大気にさらされる ζとになるであろう。最接tム ζ

のような場合の表面汚染進行度を調べる ζとを目的として.次の実験を行う。 5)(8)(1t(mm) 

のモリプデンザンプルC.D. Eをパフ研aーまで行ったff.AESで視察しながらイオンガンに
よるエ yチングを行い，表面汚染層を除去する。 ζれらのザンプルC.D. Eを，それぞれ2
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表. 1 実験で費用した毛リプデンの不純物量と劉法

IMPURITY CONTENT (P. P. m. ) 
SAMPLE 

CARBON OXYGEN 

A 3S 

B ‘30 

C 1300 

D 170 

E 15 

F J 0 

球 PowderMelallurRY 

** Arc Mell 
車業車 EleClran Belm Mall 

70 

3 

40 

s 

17 

o.S 

NITROGEN 

20 

2 

2 

REFININO 

METHOD 

P.M. * 
A.M. * 
A.M. ** 
A.M. 

E. B.M. 車*車

E.B.M. 

TURER 

SYLVANIA 

AMAX 

TOSHIBA 

TOSHIBA 

TOSHIBA 

DAIDO 

園町を・んだサンプルA.Uを試料台にとりつけイ寸ンエ yチング.オージ皐法により..壁面陳

さ方向の弔線組成~布を観司障する。ォーも; ..電子分析邑およびイオ yガンlまPhYllul

Electronic・4土"である。 tージ s電子分析'は. 11):電子ビームエヰルギ2.S kV.ピーム
電流35.uAの条件で.イオンガンは加i!.a1.5 kVおよび2kV.ビーム置8叩nの条件で
使用する。観割慎重の到逮Eカは 10・・ Torr以下であり.イオンガン作動車幸は SXJO・'Torr
のキセ Jンガスを場入する。キセノンガスの制度は 9~l. 9・以上である。

第211:.グロー放電洗浄をとりあげる。主述と阿線めパフ研摩まで行った3X8Xlt(剛川

の+ンプルA.Bを. 22φ(!)~ ン ?Jレ電極と 20rrmltして相対して置き. 0.03 Torr ア

ルゴンガス中でグロー放電を行う。放電条件は 1.5kV. 0. 2 mA ./叩，1. lIk電時間はs時間.
アルゴンガスの制度I孟99.999弱以上である。グロ一般電洗浄中の献斜表面元禽組成の変化tま.

オージ三電子王子光法<AES)il:より・察される。処理F僚前棋は. 1時間大気にさらされた僚.

イオンエ vチングオージェ法により表面裸さ方向の組成分布を観耳障する。

'" ~'rl:.電解研eの勅果を調べる。同じくパフ研・まで行ョた。 3x8xl t (剛n)のザンプ

ルA.Bをメチルアルコールと積・の 175:25混合市中で，電圧8V. 電流 lA/cml •

抱理温度 J5む.時間1分の電解研・を行う。乙れらの賦軍事を賦料台にとりつけ.イオンエ 9

チングオージェ法tとより表面操さ方向の元察組成分布を観噂する。測定事長置および条件は上述

と同様である。

実際0)トカ7?1l!装置では..1.構成部11:対し.以上のような前処理を行ったとしても.
接量として組立てるまでには Eカ月以上も大気にさらされる ζとになるであろう。最接に.ζ

のような場合の表面汚豊島進行度を調べる ζとを目的として.次の実験を行う。 5x8X1 t(岡田〉

のモリプデンザンプルC.D. Eをパフ研・まで行ったff.AESで揖察しながらイオンガンに

よるエッチングを行い.表面汚染層を除去する。乙れらのザンプルC.D. Eを，それぞれ2
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B.KX.*X«33EK 

***•<*. 8nciptJ;?K, SB* , #*?*, $9i*\ * ^ * A * i a 5 « « s n 4 o 
*'J ^ f y K W i 5*BX(0.5~nt<mm) K « » S f t , y y t ;m- !? iK»! j !y h » * T 
»5E;*#l4o tWffiJofcttT* t-#Kii«-r«CAICJ:*)fT**i. MJKHJBItlCi: t)1000C 
tTOIBBT?. ±2*©*»*T©0*»5£*fBJll6T«,5 0 aK«£(C(*. * y y f y|t#He 
4 <?o(t inter* * tu-?u3> tvmnmm^Zo 

mt»mm i©w**ffi+•?»»** s«*»**«4 *jo«t &ns 0 *«****«#>« u. 

~2Dfi% Cffl««TK*l«:»*fl-*fBIC»»;*tt, AE8IC^|{»7c*Ul*©«Mb*« 
» * n * o * * : » * . **»»**§* / :* !» •?« . U v s ^ y ^ - i i x f t K J i O , K« 
USB* S»ltO©l*rt»** •»!&*•««, AESttSt fKU^i^vy- f f l f t t t lJ , NffcJfXM 

« * . * * » » © # « : ( i , » « E » a i Torr . ttOlTorr. * # f f » 1 Torx . lOTorr . 
t i j y f y K S I t S S O C . 4 2 5C. S 0 0 CTS4, 3U*Tli. ##fr©»»*i*<C*J 

•tn-en, 9«.999#w±. 99 .992*«±r*« 0 * » # * i i . 3o#~ntnwciK-ro 

* © « * < * « 2 « * * . 
nmizm^ztiz*<)yrvitv-'s-fiUA., B . FT?*»3, '*7W*iTi**.*:4>©. JEK 

?*n-*«ft#*fr->*:*>©. jfcS^lifllf^fcCfc^SxiO-'Torr «T©*21»T2 4 * 
(Ml 8 0 0CIC*0mStLfct©*«fflO6*l5o * 2 * ( i , • * . * * » » © * « : * » « ; * £ 3 
tlSo ' 

3. * * ft * 

AESIc«t5«««f*«-ffl^T**tt**-c©sgl:6a*lll*-rscili, # I C £ < © T E * £ 
*<jJ:5is»*Ktfffl«?*«0 e c r u , jfc«flS*fi«:*3e*tt«ii^-c*«*ffi<iLr. 
*jBT©7c*i ©»»*^-S-**Ci ( . torn*)***-?***** 5 , , 

- 3 -

JAERI-弧 1405

時間. 1 0日間. 308聞大気にさらした按.イオンエェチングオージェ法により表面深さ方

向の元禽組成分布を観察する。 _ .J 
、 B.・1..水素処理実融 ， 

トカマクヨ世襲置では..!!境界形成ff.ベーキング放電波浄によ lり表面の清浄化を行ってい

るが.乙れらに並ぶものとして..禽.水禁処理による表面の清浄化をとりあげる。

実験襲置は.国 uc示すように.反応..分析室，排気系;ガス導入~により嶋成される。

モリプデン獄鮮は5xtlx (0.5-1) t {町1m)1C成形され.""1'ンヒルヒ-1-上にスポyト糟藩で
t 

S定される。質事事@加熱は T~ 1:-"に通電する ζとにより行われ.温度調節肘によりlDODむ

までの砲固で.土 2・の変動gでの温度勘定が可能である。温度測定には.モリプデン償制11:

とりつけられたアル，ルータロメル自由電対を用いる。

実験は次のような手順で行われる。 9ンHルヒ-，ょに間定されたモリプデン償斜は，慶応

・と骨折・との測を真空中で移動できる町働機嶋にとりつけられる。次に会掃を真空調陣気し.

反応富において号。プデ~It純を加熱し..霧処JII. 水量R抱'を~l 闘あるいは〈りかえし 1

-2D行う.ζの過4・で紙"は適時必祈.，~移動され. AES により喪薗元司骨組四院の~化t-.

mされる。また・..*~降胞.を勝えたIU置でl~. イオンエ沙チングオージ畠態。とより..斜

際商標さ方向の飽11;5;布-t測定する。 AESならびにイオンエ y手ングの条件は，前4611実験

で述べた条件と問憾である。

・..*禽抱，の保件Iま，・3属医カ0.1 Torr. 0. 0 1 Torr. *禽圧力1Torr • 10Torr • 

モリプデン試料温度3S0t:'.425t:'. 500t:'である。実験では.各条件の処理効果4c対

する影・が判明するような組みあわせが採用される。明いた水禽ガスおよび・*ガスの網開Eは.

それぞれ.99.999・以上.99.992暢以上である。処，ガスIま.30 王子-1"l1liに 18:ずつ

ガス置獲が行われる場合と.約1Torr.l./secの割合で古典気が行われる場合とがある。反応

蜜の容績は約2tである。
実験IC用いられるをリプデンはサンプルA.B. Fであり.パフ研Eーまで終えたもの.更に

グロ-bi電洗掃を行宮たもの.あるいは清浄化のため5)(10・・ Torr以下の真空中で2'時
閃1800むに加熱されたものが周いられる。骨量2者1:.・*.*禽処理の輸に大気にさらさ

れる。‘

3. 実蹟結果

AES による観擦結果を用いて厳'な意味での定量的E・.をする ζとは.特11:多〈の元*を

含むような場合ICI:ìfi・であ<5。 ζζでは.比唱té!J1U~4C!幹定量的・ーーができ<5方法として.

、表市での元*1の相対原子含有毒Cj (atom*) を次式で求め~(I)。

C. _ ~l / 1- ~l 
吉:J1E137 。

ー
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時間. 1 0日間. 308聞大気にさらした棲.イオンエェチングオージェ法により表面深さ方

向の元禽組成分布を楓聾する。 _ .J 
、 B. .棄.水素処理実・ ， 

トカマ?ll襲置では..!!境界形成..ベーキング放電波浄によ lり表面の滑浄化を行ってい

るが.乙れらに並ぶものとして.ー，禽.水禁処理による裏面の情浄化をとりあげる。

実験襲置は.国UI:示すように.反応..分析室.排気系Iガス場入採により嶋成される。

モリプデン獄事基は5)(t!)((0，5-1】t{町JIT1)I/:成形され.""1'ンヒルヒ-，上ICスポ yト漕祷で
t 

S定される。 B電車専のtv.臨は T~ 1:-'に通電する ζとにより行われ.温度調節針によりlDODむ

までの蝿固で.土2')5の変動gでの也度&定が可能である。温度測定には.モ 11プデン賦掛Ic

とりつけられたアル#ルータロ#府側電対を用いる。

実験はfkのような手順で行われる。 9ンFルヒ-1ょに間定されたモリプデン償制は，慶応

・と骨折・との測を真空中で移動できる町働機"にとりつけられる。次に会掃を輿望書陣11し.

反応竃ICおいて号。プデン賦"を加向島し.・禽処111.ホ禽抱'を各2困あるいは〈りかえし 1

-2D行う.ζ@過aで脈"は適時停折.'C移動され.AES により捜薗元禽組四院のI:itを.
mされる。また・_.*-也，を絡えたIU置では.イオンエ yチングオージ畠態。Eより，償制
模商標さ方向の値.9-布を測定する。 AESならびにイオンエ y手ングの条件は.前4611..

で述べた条件と岡憾である。

.揖.*禽抱，の保件Iま..禽医カ0.1 Torr. 0. 0 1 Torr. *禽圧力 1Torr • 10Tot r • 

モリプデン拭料温度3501:.4251:.5001:である。実肢では.各条件の処理効果，c対

する影・tJ!判明するような組みあわせが採用される。明いた水禽ガスおよび.黛ヵ・ス@純度は.

それぞれ， 119.999・以上.99.9112・以上である。処理ガスは.30分-1時問，1:1度ずつ

ガス置換が行われる場合と.約 1Torr ・I./sec の割合で.~が行われる場合とがある。反応

宣@容績は約21.である。

実験11:用いられるモリプデンはサンプルA.B. Fであり.パフ研摩まで終えたもの.更に

グロー放電洗掃を行ったもの.あるいは清掃化のため 5)(10・・ Torr以下@真空中で24時
間1800むに加勲されたものが用いられる。骨量2者は..禽.*禽抱理@前に大気にさらさ

れる。‘

3. 実蹟結果

AES による揖副長結果を用いて..な意味での定量的.檎をする ζとは.特11::多〈の元.を

含むような場合ICばg・である。 ζζでは.比.的事au;:!幹定量的..・ができる方法として.
、表面での元素 iの相対原子含有害Cj{atom・3を次式で求める俗】。

P. P. 

Ci-言:JA37ω  
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乙乙でP1・4ま測定された元習慣 iの主ピークでのオージzピーク鍾巾値.Siは標準オージェ.ス

ベクトラム{η を用いて婦られる元.iの主ピークでの相対感度 nは測定されたオージェス
ペクトラムより同定される元君臨の教である。 ζの方法は.元禽によるオージェ竃子脱出深さの

量産.;すージェ電子輸送過程にお砂るマト 9~?ス効果.化合物形成等!Z::起因するオージェピー

ク形状の変化を無視しているととに注意したい(fi)。

イオンエ 9チングを加えて深さ方向のラE禽組成分布を求めるには.エ yチング速度を知05必

要がある。乙 ζでは.エァチングにより得られた〈ぼみの深さを蝕針式表面あらさItにより測

定し.そ@結果からエ沙チング速度を評領する。."I'IZ::は.表面近傍の混合帽においてζのエ

9チング適度を適用す05のは問題があるし.(1)式とあわせて元..成を評価する場合には.選

択ヌパ，タリング@影響も受け45fshζζでは.乙れらの問竃を無視しているため.学定量的

な.画面と考えるのが妥当である。

A.前処置の鋤県

国21'_*冶金訟で.遣されたザンプルAと.真空申書明障のプロセス母艦ているサンプルBと

について.パフ研*.で特'!)た副賞"の量堅固操~方向元黛組成jf)-布(-示す。以下本報告では.元

.・a院の肘，.にはtUJ誌を用いている。.:.~.，チング量は. 2 kV. lO~A〆 cml キセ J ンピーム

の%'11チング速艇が.ビームによ 9て生成される〈ぽみから針模すると.約151ノmiu であ

るζとIz::i&づいて野価している。表面近傍11::1ま.主"侠S障による汚染IMr存在し，サンプルA

@汚馳船主.ザンプルBの2倦である。すなわち. 1.l1liエッチングした{約9002に相当3

時点での表面..量が.サンプルAで3.3atom'・サンプルBで1.1atom婦となョている。

.療による持染"I~. ..によるものと比放すると厚さは漕いが，や』孟~サンプルAが.サン

プルBを上回9ている。 H子関エ yチングした時点での表面・.量は.サンプルAで2・10m
..サンプルBで0.5 atom暢である。

..31ま.サンプルA.B について.5 時間Arガス中でグロー放電決惨をした場舎の表函館

成@変化であQ。グロー放電洗浄により.表面はサンプルAで90・1畑 "Yo.4. g a tom暢
N，・2.6atom'C. 2.7 atom'O.サンプルBで92atom'N:o. 4・tom・N，.2.2
・tom'0. L8・tom"0の~.まで清浄化される。 5時聞のグロ一般電洗浄により除去さ

れる量を.スパがタリング係数【的から待値すると.約1IAmであ05。

国4は，サンプルA.B について.上述@グロ-ii竃決浄の効寮と.電解研園陸による清浄.ft

効果とを比帳したものである。グロ-.電洗瀞を受げたサンプルは.波書;'.1待問.電解研・

4与*砂たサYプルは研.音量2宙開.それぞれ大気中に放置された後.表面深さ方向元.組成分

布iI!ヨ自慢されている。サンプ'vAで1時間ェ，チングした段階での炭素量Iま.グロ-.&t竃洗浄

を受けたもので2.5 at om'.竃標研・の場合で4atom 婚である。サンプルBで同じ<1時

関ェ，チングした段階での炭.量は.それぞれ1.4atom'. 1.5 atom'である。 ζれらの ‘ 

結果から.乙ζで述べたこつの処理は.ほほ同等の効果を持つものと考えられる。処理畿の大lt..した場合の炭素による再汚染については.との有・合もサンプルAがザンプルBを.約2
4音上回ョている。
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ととでP1・4ま測定された元策 iの主ピークでのオージzピーク橿巾値.Siは擁準オージェ.ス

ベクトラム{η を用いて得られる元禽 iの主ピークでの相対感度 nは測定されたオージエス

ペクトラムより同定される元禽の散である。 ζの方主主は.元禽によるオージェ電子脱出深さの

差.オージェ電子輸送過程にお砂る?トワ ":I?ス効果.化合物形成等11:'起因するオージェピー

ク形状の変化を無視しているととに注意したい〈唖〉。

イオンエ 9チングを加えて操き方向の元禽組成分布を求めるには.エ yチング速度を知る必

要がある。乙 ζでは.エフチングにより得られた〈ぼみの深さを触針式表面あらさ酎により測

定し.そ@結果からエフチング速度を評価する。厳密には.表面近傍の混合帽においてζのエ

タチング適度を適用するのは問題があ'5し.m式とあわせて元禽組成を評価する場合には.選
択~パ，タリングの..も受け'5 (1】。 ζ乙では.ζれらの問竃を無視しているため.単定量的
な.愉と考えるのが妥当である。

".前処置の劫.

国21'_.橋会訟で瞬遣されたせンプルAと.真空曹司障のプロセス母艦ているサンプルBと

に勺いて.パフ研aーまで特'!)た賦械の量豊田楳~方向元禽組成~布を示す。以下本報告では.元

.・a院の肘慌にはtllJtを用いている。.:t~.，チング量は. 2 kV. 10~A〆師事キセ J ンピーム

Q)::r. '11チング速艇が.ビームICよ9で生成される〈ぽみから針揮すると.約151Jmtn であ

るζとIci&づいて肝属している。書面近傍11::1ま.主IC憐.による汚染.が存在し.サンプルA。
の汚動度は.サンプルBの2倦である。すなわち. 1時間エッチングした〈約900Atc:相当】

時点での表面炭窯量が，サンプルAで3.3 uom・-サンプルBで1.7atomーとなョている。

・sーによる滑染"'1.lIt禽によるものと比放すると厚さは薄いが，やほりサンプルAiJ'.サン
プルBを上回ョている。 s分間ェ，チングした時点での表面.集量は.サンプルAで2・10m
S.サンプルBで0.5 atom暢である。

..3 は.~ンプルA. B について. 5時間Arガス中でグロー放電決浄をした場合の表面組

成の変化であQ。グロー放電洗浄により.表面はサンプルAで90・1個 'Yo.4. g • tom S 
N.. 2. 6 • tom t‘c. 2. 7 .lomSO.サンプルBで92a1omSYo. 4・10mSN，. 2.2 
a1omSO. L8.1omSOの'*・まで清浄化される。 5時間のグロ一般電決浄により除去さ

れる量を.スパがタ Oング4軍慰【のから評価すると.約7/.1mである。

園4は，サンプルA.B について.上述のグロ-ii.a浄の効果と.電解研摩による清浄化
効果とを比・ーしたものである。グロー放電決浄を受げたサンプルは.説明;'.1時閑.電解研・

4与*砂たサYプルは研.音量2団関.それぞれ大気中IC..された音量.表面探さ方向元禽組成分

布iJ!ヨ自慢されている。サンプルAで 1時間ェ，チングした段階で@炭禽量は.グロ-..111:浄

を受砂たもので2.5.1omS.電買事研・の場合で4.lom 1ーである。サンプルBで同じ<1時

開エッチングした段階での炭.量は.それぞれ1.4.1om・. 1.5..tomSである。乙れらの

結果から.ζζで述べたこつの処理~;t.ほほ同・の効果を持つものと考えられる。処理畿の大

気放置した場合0.>..による再汚染については.ζの場合もサンプルAがサンプルBを.約2
4音上回9ている。
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以上から， ζζで腸べたパフ研摩.グロ-1Jr電a;浄.電解研摩の3者は.前抱患としてほほ

何等の効果をもつものと考えられる。それに対し.大~1Jr置による汚染度を比・ーすると.いず

れの場合も~末冶金首長で.遣されたサンプルAの汚染穫が.真空港開専のプロセスを経ているサ

yプルBをよ因。ている。

図51ま.大気放置白書量と.自隆司tlCよ-o表面汚染度とのgU院を示す。乙乙で用いたザンプルc

D. Eは.-rオYガンを用いたスパ，ターエ vチングにより.表面汚染"を除去した普.それ

ぞれ2時開.30 B掬大気中IC放置される。その結果生成される表面近傍の民集汚染@程度は

sつのサンプルでほとんど差がみとめられない。サンプルCで炭禽量が多いのほ.舗道道寝で
含まれた.~眠不純物bfl 300 P.P.mであり.他のサンプ11.>"比厳して不綿物量が1怖から
2栴多いためである。 ζの自由果lま.グロー放電波帯穆ξ電解研.僚の大.It雷鳴闘が.それぞ

れ1崎潤.Z B闘であ9たが.サンプルA.BIC形成される汚染の複度bf...サンプルでlまぽ

同ーであ9たζとともー放している.

本IIIIC示される事つのサンプルは.いずれもアータ帯情.あるいは電子ビーム構備によるa
!!.MOプロセ:;Itf:健ているo" ζで.大潟放.による汚験層@厚さを...."';"チングし

た段階@候.量ou・以ょの.，憶を含む領域と定線すると.サンプルC.D. Iについて・s
で得るれた締擦は，サンずルA.Bについて図書.:1. 4で縛られた舗操隠岐ベて.1""". 
度である.ζのように.i'!."の形成度舎は..，収拾金と.!!.Mのプロセ去を鍾ているも@

との益にとどまらず..!!..のプロセスの方式1Cも依存すると考えもれる.

B.・..*膏鑓湿の劫.

最初に処理E刀ø.・を調べた。パフ研・まで行~たサンプルAを周い.斌制温度を500 む

として.・.圧力1Tol'r. 0.1 ToJ'J'.水素Eカ10Tou. 1 Torrのそれぞれ・lIJo処濁
を行った。その自由果...抱遭については署員畜候集除去能力IC.司Ic.M.については・.除去
能力に量産が巴められなかったため.・.処漕については0.1Torrを.*a処'については I
ToJ'J'を.処理圧力として選択した。

次に処理温度o.・を調べoため.It事事温度350r.425C. 500rで.焦.*.. 
還を"1 度ずつ続砂て行~た。 tt事事温度 50(\ むの場合の締奈は..にWiIするζ ととして.

R棋温度350む.425むの結集をBD61C示す。獄事事1まサンプルAであり.イオンガYによ

るエ 9チングを行ョて表面汚染層を除去した..1. 5時間大気中に1*.されたも@が周いられ

ている。 ζれらの場合に，~. ..処'により形成された表面・.汚染届を除去するため.水.

処漕を 6Ut閑歳けても.号事プデン表面@・.存在量が.30atom1ーから翁んど変化しな

い。 ζのため.也'温度として 500 むを選択した。 500r以上@処理温度，~.トカマタ量

豊島.に適用するには磁齢的に図書Eな点が多<.除体して考えた。

献事事温度500むず・3属医カ0.1 ToJ'J'. 7JCaaカ1Torrの実厳Iま..・..o..を調べ
るため.以下@政調を用いて行われた。すなわち.パヲ研・まで行われたサンプルA.グロ-

..~浄・ 48聞大集中に並置されたサンプルA. B.真空中での昇温により表面汚染度を

AESの検出限度以下に下げたサンプルFbr用いられた。乙のうち.パフ研磨までf.iわれた獄事基
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以上から， ζζで騎べたパフ研摩.グロー放電Oe浄.電解研摩の3者は.前抱患としてほほ

何等の動拠をもつも@と考えられる。それに対し.大~放置による汚換度を比較すると.いず

れの場合もち末冶金法で.遣されたサンプルAの帝染穫が.真空曹司専のプロセスを経ている"'T

yプルBを上回'::>ている.

図SIま.大気放置白書置と.自陣*による表面汚染度との関係を示す。乙乙で用いたザンプルc

D. Eは..fオンガンを用いたスパ，ターエ vチングにより.表面汚染掴を除去した掻.それ
ぞれ2時開.30 B岡大気中IC放置される。その結果生成される表面近傍の炭素汚染@種度陪

sつのサンプルでほとんど差がみとめられない。ザンプルCで炭禽量が多いのは..遭遇割で
含まれた.~眠不純物þf1 :1 0 0 P.P.mであり.他のサンプル'C比岐して不鋼物量が1怖から
2栴多いためである。 ζの結果は.グロー放電波帯唱置を電解研.俸の大宮軍政置時闘が.それぞ

れ 1時閑.Z B闘であ9たが.サンプルA.BIC形成され品汚染の橿度tf.45-サンプルでlまぽ

問ーであ9たζとともー放している.

意図4ζ示される事つのサンプルは.いずれもアータ漕M.あるいは電子ビーム事備によるa
g糟解@プロセ~"'.ーているo ""で.大潟故.による汚験層o.さを.c..周忌，チングしt:."の副t*量ou・以よ@様様を含む領域と定ーーすると.サンプルO.D. Iについて・s
で暢品れた締擦は，サンずルA.Bについて図書. :1. 4で縛られた締操に駿ベて. 1""8 

度である.ιのように.i'IJ.層@形成度舎は， _.冶金と a!!情"のプロセ~"'.ているもの

との益にとどまらず.a!!情"のプロセスの方式にも依存すると考えもれる.

B.・..*膏処理の劫.

最初に処理Eカの.・を調べた。パフ研・まで行'::>たサンプルAを周い.斌棋橿更を500む

とし'て.・*圧力1TOl'r， 0.1 TOl'r.水素Eカ10Torr. 1 Torr oそれぞれ・刷@処'
を行った。その結果...抱理については事豊富炭察除去能力IC，司!C*処，については・a除去
能力に差bS8められなか'::>たため.・.処'については0.1 Torrを.水素処理'については 1

Torrを.処理圧力として遭択した。

次に処理温度o.・を調べるため， I電車事温度350r.f25r. 500rで.無."".. 
Z曹を~1 度ずつ続砂て行った。 tt事事温度 50(\ むの場舎の結果は，ーーに目撃遺するζ ととして.

獄事事温度350む. f 2 5むの結果をBD6IC赤す。獄事事はサンプルAであり.イオンガンによ

るェ，チングを行ョて袋菌汚染層を縁去した掻.L 5時間大気中に絵置されたも@が周いられ

ている。 ζれらの場合には...処'により形成された事I:iIi..汚染届を除去するため.求.

処理を60時岡修けても.モザプデン型軽置の・.存在量が.30atom'ーから鋤んど変化しな

い。 ζのため.処'温度として500むを遭択した。 500r以上@処理温度f-:• トカマタ量

豊島.IC適用するには..齢的に国.な点が多<.徐併して考えた。
11(事事湿度500r.，....・.圧力0.1Tofl'. ""禽庄カ 1Torr 0)実験1-:.前..のE匝・を調べ

るため.以下の院事事を用いて行われた。すなわち.パヲ研・まで行われたサンプルA.グロー

放電波浄..8岡大気中IC".されたサンプル;.1¥， B.真空中での昇温により袋菌汚染度を
AESO)検出限度以下に下げたサンプルFbr用いられた。とのうち.パフ研曜まで行われた獄事事
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とでは荷量んど差がないため，後者の例で代表する。

図6は，グロー放電洗静積のサンプルA. B を賦斜温度 500 むで，酸素.水素処理を~1

度ずつ行'::1た時の表面元.組成の変化と，処lJfiの裏面深さ方向元素組成分布を示す。酸禽処

理では 30 会，~ 1度.抱理ガスの置換が行われ.水素処理では 0.5Torr ・2ノsecの割合で処
翠ガス ~f流されている。表面組成の変化は.サンプルA. Bの閑にほとんど差がなL、。すなわ

ち.也理前は50 .tom"程度の炭素，および 10 atom'程度の酸素が存在するが 2時間

の・.処理Fにより炭禽は 13tom"以下f~歯車少し. '.1ま35a1om'程度となる。乙れにと

もない.'E'リプデンIま35.1om"かも 65 1I11'm *へと増加する。続J.、て水禁処理を行うと.

1 01審問輝度で，酸素は再び 10 .1om *程度I~披少し，その様少の過程で艇禽がー且 20

.tom"密度まで増加すQo2..時聞の抱，駿....炭素ともに 1'0 lIt.om'極度に，モリ

プデンIま80・tom婦となQ。とれらの過程で.残・ガスの影・とみられるカリウム，処想ガ
ス中の不純物め..とみられる竃.i1I.験直tom'φ&11で増減している。

燥さ方向の元司骨組付令布については図<1" :"示された処恩納の汚験i"と比験して，成集.・• .ともにより摩い汚染"が形成されている。炭療の療さ方向分布は.表面より敏 100:¥のflT.

"20・10m~を・える橿大4祉を有し，その傭tま.地:*惚'上にみられる重量薗1質素割合の.大

値と一致する。・..水素16ft!中11'.:形成される汚殊層の厚さは..空調事解のプロセスを鰻てい

るサンプ仲Btl.そうで訟いサンプルAIC験べて..，'2とな9ている。 ζれは.図2および4

で示された.大宮11*_によりI縄サンヲルtl:生成される汚染婚の障さの差とー散している。カリ。
ゥムや11療については，織100A以上の操さでは. k .1om'以下IC減少する。

図8は.一旦99 .tom.以上のモリプデン衡を縛たもf. 大~1*・ 11:より汚象させたサンプ

ル FI~対し. G・..ホ*随想を行ーた結果であ帽。ザンプルFIま. 5)(10・・ Torr以下の真
空中で. 2 <&待問 1800むに加熱された..大気中IC1時間数置された。..処理軍事は 30

5.l-1C: 1度.ホヨ層処漕時は測定点どとに.絶望'ガスの置換を行τ2ている。表面組成の変化.保さ

芳肉の組Qt:Sr痛ともに.全体的な傾向は図7と同様であるが.表面の清朝静11.ならびに汚染層

@形成度合の留まさについては.図8陀示された結果iJ'・っている。すなわち. 2時間の司..抱

•• 16 時間の水禁処理の結果.表面のそリプデン割合は 90・10m婦となっているし.表面
下数1001付近に存在する極大値は5.tom暢程度であり.図7の結果の 1/4程度である。。
・3艇についてはー表面で5.tom ，.表面下100.1¥温度で 1atom1‘以下，~歯車少する。

以上は.(lh廷に主る元.組成換算で実験結果を示したものであるが.最初にも述べたように

ω式による換算はあ〈までも学定量的なものであるため.国91'_..水集処理前後のオージ
墨スペクトラムを示してお〈。圏中のI・1ωtふサンプルAについて.それぞれ図7の処理前.
処理僚のスペクトラムを示し.(c¥iま.ザンプルFについて図8の処理由置のスペクトラムを示す。

以上I~述べられた...*禁処理，が.トカマタ量皇賞の.111清浄法として有妙であるかどう

かを静値する一つの目安として. 1-カマタ事長置JFT.-2の盛位置におかれたモリプヂンサンカレ

のオージaスペクトラムをm1 0 I~示す。乙の結果は..ar電回数 2500 回の放電洗浄を行っ
た後.通常@トカ?タプラズ~il" ・られるようになった段階で得たものである (2)0 JFT-2 
では.耳障室容器が;;.:テンレスでfFられているため.1Ji電波静によりそれらがモザプデンサンプ

ルに移動した結果として.鉄、ニッケル.クロムが観察される。炭~.司E棄によるモリブデン
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とでは指んど差がないため，後者の例で代摸する。

図6{;I:.グロー放電決静替のサンプルA.Bを賦斜温度500むで，酸素.#禁処理を各1

度ずつ行'::1た時の表面元禽組成の変化と，胞lffiの裏面深さ方向元素組成舟布を示す。酸禽処

理では 30 会，~ 1度.抱理ガスの置換が行われ.水素処王FではO.5Torr・2ノsecの割合で抱
，ガス ~t流されている。表面組成の変化は.サンプルA. Bの問にほとんど差がなL、。すなわ

ち.也理前は50 .tom"程度の炭素，および10 .tom'程度のlit禽が存在するが 2時間

@・.処理Fにより炭禽は 1atom"以下'~i良少し..棄は 35 atom f程度となる。乙れにと

もない.~リプデンは 35.tom"かも 6 5 atl'm fへと増加する。続川て水素処理を行うと.

10時欄担度で，・.，孟再び10 .tom f 程度I~~鹿少し.その様少の過程~艇禽がー且 20

.tom"極度まで増加す否。 24時間のfGlf騒..禽，炭素ともに 1'0 IIt.om 15極度に，モリ

プデンは80・tom婦となる。乙れらの過瞳で.残.ガスのt;・とみられるカリワム，処'ガ
ス中の不純物@影'とみられる竃裁が.積書tom15φ蝿閉で増減している。

裸さ方向の元.組付守布については図;1" :"示された処恩納の汚動幅と比験して.成..・。
禽ともにより庫い汚染層が形成されている。岡崎裁の喋~ 'Jj肉分布は.表面より敏100Aの位置

に20・¥om~を・える橿大点を宥し，その傭iま.靖:*唱111'1'上にみられる表面成*割合の最大

値と一散する。・..ホ禽rl.ftI中11:形成される汚除層の厚さは.真空糟判事のプロセスを紐てい

るサンプ仲Bが，そうでないサンプルAIZ::般べて U'2とな9ている。 ζれは.図2および4

で示された.大宮1l.!Jk.ICよりi喝サンずルに生成されるtljt持層の聞きの差とー散している。カリ。
ゥムやIl.については.撒100A以上の裸さでは. k .lom'以下11:様少する。

図8は.一旦99.tom'以上のモリプデン衡を縛たも量‘大気敬司tlCより椅象させたサンプ

ルFIZ:対し.G・禽.水禽曲!¥JJを行ーた結果であ泊。サンプルFI孟. 5)('10・・ Torr以下の真
空中で. 2 <&時間 1800むに加熱された..大気中広 1時間数置された。..処'時は30 

5.t- 1~ 1度.百k禽l¥lf時は測定点どとに.処漕ガスの置換を行ョている。表面組成の変化.保さ

芳肉の由且fJt~布ともに.全体的な傾向は図 7 と同様であるが.表面の情静11. ならびに汚染珊

@形成度合の留まさ，~ついては.図 81~示された結果iJ'・っている。すなわち. 2時間の・.処

理. 1 6時間の耳".fGJJCD鯵果.表面のモリプデン割合は90・lom婦となっているし.表面
下敬1001付近に存在する医大値は5.tom'程度であり.図7の結果の 1/4極度である。。
・3既についてはー表面で5.tom'. 表面下 100A8S:で l.tom'以下，~誠少する。

以上は. (lhミI~ 主る元禽組成換算で実験結集長示したものであるが，最初にも述べたように

則式による換算はあ〈までも学定量的なものであるため.国9"_..水禽処想前後のオージ
=スペクトラムを示してお〈。園中の{討。出品は，サンプルAについて.それぞれ図7の抱王F前.

処理僚のスペクトラムを示し.(c¥l孟.ザンプルFについて図8の処理由置のスペタトヲムを示す。

以上に述べられた思案.*棄処理が.トカマタ義置の.1豊清浄法として有妙であるかどう
かを腎値する一つの目安として.トカ?夕暮置JFT.-2の霊位置におかれたモリプデンサンカレ

のオージaスペタトラムを!UOJ~示す。乙の結果は.1å'電回数 2500 回の放電洗浄を行つ
、 (2)

たー弘通常@トカマタプラズマtl'縛られるようにti?t.:RJIで得たものである 。JFT-2 

では.真空審理'iJ';;':テンレスで作られているため.放電波帯によりそれらがモザプデンザンプ

ルに移動した結果として.鉄、ニッケル. ?ロムが観察される。炭..酸素によるモリプデン
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面の汚染という立場から考えると.-*.水禽抱王I!ICよョて得られたそリプデン面《図畠の{ω.
ω〉は.関9の結果と比厳して.民*.11採の量Ill大巾に磨滅されているのが分かる。

4. 討論

.索.**処理Fを行うと.処理前と比較して積捧な金震衝が縛られるが，表面からIUOOO
iの領域では.処謬前と比較して.炭札・*の含有量が増加するととが示された。ととでは.
酸素.水1:処理'fr.:よョて生成される表面近傍の汚染漕の生成..憶について考司ーする。
最初に.*汚染珊について考える。グロ-ii'竃哉君Jtffの大気放置されたサンプルAと.500

むでの・*.水素槍'を緩たサンプルAについて.炭禽割合iJll0・拘置1*以上@晴雄を比按.。 .
すると(1!I4・・図7・.繍).梢者では300Af<::対し，後者では4000AICiIする。す• なわち.・*.耳k*処o<<:より.民療による汚験眉が3t10Aから 4000AIC増加したとと
を示している.乙の原因としては.~のようなものが考えられる。

(1) 大JU世雌により生成された汚染周が. 500 C昇温により.内"に拡散する.

(11) 16ft!ガス中11:含まれる.禽掃不刷物が褒置に眠婚した積，内.に鉱散する.

(8¥ 実験線.からの放出ガヌによる汚.0
(4) 金属内@不純物の夜匝への鋼，ptzo}.

ζれらの原因のうち.舶については.反応E置の剥遥底力が10.'Torr台であるζと.(t)1C • ついては，形成される汚験帽の摩さが4000.¥4<::遣しているととから除外して考える.ωに
ついては..禽処噂時には.葡炭無量が1・tom'種皮4'低下している ζとから.可能性は*

禽処81暑に絞られる。しかし.*.処理畿の裸さ方向炭禽含有量<<:着目すると.園・..すの。
いずれの場合も.1000A以上にわたって.表面の..割合を上回る..汚象珊が存在して

いる。 ζのζとから.(21も.炭素汚染mの生成原因としては験"される.以上から.汚..の
生成機構Iまωである可能性が強L、。
ftiiiiUfでの拡般に.一般の拡散係散を適用すoのは問.;dlあろうが.ζζでは一つの".・

として.モリプデン中0.>.禽の拡散係書量(D>として次式(11)を周いて.事量菌汚..0.>内.への

拡散を評価してみる。

D-D. exp (-QノRT) ~ 

乙とで.D.・2.04XIO・a(anlノsec).Ql主活性化エネルギーで41kcatノ;剛t• 副主

ガス定書t.TIまモリプデン@温度であlo(11)。表面にあ~.u医が.型軽置から茸棚内側Kjt.

する0.>1'必要な特搬的な時掬(t )fま，次~で型軽わされる。
白書

t-τ 自前

• ω. t齢式を用いて，重量Eおよび500むの軍事の.x-l000Aについての舷...tを野値
すると.それぞれ.10岡崎閑30王子となる。 ζの綜果から 500C加舶の結集. ..汚'鳥居

o 0 

@厚さi)t300Aから 4000AK漕却するのは.11商事しうるととである。
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面の汚Eたという立場から考えると._.. *禽抱理ICよョて得られたそリプデン面f図畠の{ω.
(cl) は.図 9 の結果と比厳して.民".I1~の量Ìll大巾 ~C.議されているのが分かる。

4. 討論

.漂，水素勉'を行うと.処理前と比較して槽'な金宿直が得られるが，表面からIUOOO

iの領域では.処理前と比厳して.炭素.・棄の含有量が増加するととが示された。ととでは.
'禽. *'*骨ß'~r.:よョて生成される表面近働の汚染層の生成償構について考療する。

最初に炭禽汚按膚について考える。グロ一般電事E帯接の大気敏置されたザンプルAと.500

むでの・...水素地'を緩たサンプルAについて，炭素割合が10・tom15以上@帽披を比按.。 .
するとf園4・・也7・.繍).前者では300Afc対し.If者では4000Aにーーする。す• なわち.・...水素処理により.炭素による汚験眉が3UOAから 4000AKJI加したζと

を示している.乙の原因としては.~のようなものが脅えられる。

(1) 大...により生成されたMirdlが. 5001::昇温により.内"に鉱散する.

(2) 嶋膚ガス中IC;含まれる炭禽高不刷物が寝.fCa婚した積.内・4C鉱散する.
(8¥ 実験線.かもの放出ガヌによる汚.0
(4) 金属内の不嶋輸の藤町への鋼，ptzo〉.

乙れらの原因のうち.舶については./JR;.の到遁Eカが10・・ Torr台である ζと.，ωK • ついては，形成される汚除周の思さが4000A4c遣しているζとから除鈍して脅える.ωに
ついては...処理時には.葡..量が 1・tom15温度'C;低下している ζとから.ar.佳tま*
棄処81暑に絞られる。しかし.ホ'*処理僚の裸さ方向炭素含布量'c着目すると.圃・..すの。
いずれ@場合も.1000A以上にわたョて.表面の炭黛割合を上回る炭黛汚..11'存をして
いる。乙のととから.(21も...汚染層の生成原因としては除...される.以上から.汚，齢層の

生成機構Iまωである可能性tJt強L、。
表面近傍での拡厳に.一般の拡散係eを適用するのは聞・があろうが.ζζでは一つの".・
として.モリプデン中@炭素の拡散係e(D>として次式(11)を周いて.表面汚..o内積への
拡散を評価してみる。

D-D. exp (-QノRT) ~ 

ζζで.D.・2.04XIO・a(cmlノsec).Qlま活性化エネルギーで 41kcat/剛 t• RI孟
ガス定置$:.T はそリプデ~ø温暖である(1l)。表面にあ~候'*が.表面から Z 閣内側に盤散
するOIC:必要な特搬的な時凋(t )は，次式で喪わされる。

白書

1ーす 自前

-ω.ω1式を用いて，重量Eおよび500むの軍事o.x-lOOOAについての舷..lIItを静値
すると.それぞれ. 10同時閑 30 王子となる。 ζの~果から 500 1::加憾の締呆.炭.汚像眉

" " の..さt)t300Aから 4000A4C増加する@は.理解しうる ζとである。
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以上のように.モリプデンを500むに加燃するという乙とは.表面清浄化11:役だっ反面.

表面近傍の汚染層の厚さを大きくする短所を有する。また表面清浄化能力につい'ても.炭窯の

存在割合1;1:.・..水禽処理により大巾に督下するか..禽については.図811:示された結果

を除いて.それ程顕著には存在創合が低下していなも、。したがって.乙乙で調べた...7Jc.

処理tJi. トカマクプラズ?中の・.不純物を低下させるための第 III滑浄化法として.決定的

役割をするかどうかは.型軽場実験K持たねばならない。ただし.図!lIC示されたJFT-2IU

盤状自由との比較から.... 7Jc素的潤で得られる第1監事長5状態lま，プラズマ中の不純物量低

援にかなりの役割をすると考えられる。

図8では 90..tom"モリプデン面が得られているが.とればモリブデンを真空中で1800む

まで加熱したζとが.大きな役割闘をしていると考えられる。トカ7?型装置では.鱒1壁とし

て用いるモリプデンを...!!境界形成の前段階にせよ.再結晶温度を超える温度にまで加熱す

るという乙とは.要事現実的である。したがって.凶 711:示された結果そ. 1-カ7?IU皇置に適

用可能な・..氷棄処理の勅..と考えるのが妥当であろう。

ζζで開ベた・..水禽船型IJIま，モqプデンと働尊ガスとの反応伎を助長するために.隆温

をよげる ζ とを考えたわけである。もう一つの発想とし Z ，切，ガスの方を~~位化してやる ζ

とが考えられる。すなわち.原子状あるいは 10eV以下租震のイオンとされた・..あるい

は水禽を用いる ζとである。 Eの方向の研究は，鳴に郎理ガスが水禽の場合について.文献11..

1lI4Z::述べられている。

5，縮、輸

トカマF思議置.u.に対し.量豊由III立前11:行う前処理として綱ベたパフ研四IE.グロ-1Jl・
~浄および電解研.は.いずれも同司事の効果を有する。処理IJff. 大"-1Jl.'Cよって形成される

汚染眉の厚さは. 2'者問から 30自の構図で.大宮!uJt置される時聞には依存しない。
穫量組立畿の鱒1.滑静化法として凋べた・..水素処理については.水素による還元機能
を発揮させるため.モリプデン温度を500む以上とする必要がある。トカマタヨ目線置に適用

可能な温度として選択した.モqプデン温度500ぞにおける・禽.7Jc.処理ーにより.パフ研

..電解研..0)京総では.処理前と比較して.表面不純鞠量が1ノ3-1....t11:減少した。真
空中での昇置により.AES による検出限度以下Ir.金属中の不純物量を下げたl(斜で1;1:.表

面不純物量の減少度が1....6-1ノ7であった。

モリプデンを500 C'C加熱する乙とにより.表Jjj'lj!ll!tll.加然前と較べて.より深い位世

にまで浸透するととが損割則された。 ζの・突は.昇司匝による表面近傍での拡散の上昇により観

明可能である ζとを示した。表面から内部への汚染@浸透は.真空調E調専の過程を経ているモリ

プデンの方ill.焼結によって製造されたものより. 1/2-1ノ5由まいζとill・-固された。
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以上のように.モリプデンを50 0 1::11:加燃するという乙とは.康面清浄化11:役だっ反面.

表面近傍の汚染層の厚さを大きくする短所を有する。また表面清浄化能力につい'ても.炭禽の

存在割合は..策.水禽処理11:より大巾に{Ii下するが..禽については.図811:示された結果

を除いて.それ程顕著には存在創合が低下していなも、。したがって.乙乙で調べた@禽，水素

処理~i. トカマクプラズ?中の酸素不純物を低下させるための第 1壁滑浄化法として.決定的

役割をするかどうかは.型軽場実験11:持たねばならない。ただし.図 911:示されたJFT-2第1・E状'との比較から.P策.水素B潤で得られる第1監事長5状噂l孟，プラズ7 中の不純物量低
訟にかなりの役割をすると考えられる。

図8では 90・tomf;モリプデン面が得られているが.とればモリブデンを真空中で 1800む
まで加燃したζ とが.大きな役割をしていると考えられる。トカ7~ 型車皇置では.鱒 1 壁とし

て用いるモりプデンを.a!!境界形成の前段階にせよ.再結晶温度を超える温度にまで加向島す
るというととは..事現実的でああ。したがって.凶 711:示された結果そ. 1-カ7?割.益・11:適

用可能な・..水素抱理の勅鼻と脅えるのが妥当であろう。

ζζで闘べた・..水禽拠8'ま，モqプデンと働'ガスとの反応牲を助長するために.隆温
をよげQζ とを考えたわけである。もう一つの男"とし...惚里Fガスの方を活栓1!:してやる ζ

とが考えられる。すなわち.原子状あるb、は 10eV以下祖震のイオンとされた・禽.あるい

は水禽を用いる ζとである。 Eの方向の研究ti.嶋II:4sJIガス品t水需の場合について.文献q払

"に述べられている。

5. 輔、輸

トカ7'思襲置Ml.K対し.穫量組立前IC行う前処理として闘ベたパフ研摩.グロ一政・
~浄および電解研.は.いずれも同‘の効果を有する。処理由f. 大気鎗置によョて形成される

汚襲眉の厚さは. 2'守司司から 30自の砲固で.大気放置される時聞には依存しない。

穫量組立畿の鱒1盤情静化法として綱べた・禽.ホ.t6ltについては.水素による量元機能

を発揮させるため，モリプデン温度を 500む以上とする必要がある。トカ"71"接置に適用
可能な温度として選択した.モザプデン温度500('11:お砂る'禽.ホ策処理により.パフ研

・.電解研..0)書童相では.処理前と比較して.裏面不純鞠量が1ノ3-1""f11:減少した。真
空中での昇置により.AESによる検出限度以下Ir.金属中の不純物量そ下げたE電車事では.表

面不純物量の誠少度が1/6-1ノ7であった。

モリプデンを5001::11:::加熱するととにより.表面汚染が.加然前と敏べて.より標い位世

にまで浸透する ζとが.測された。 ζの..は.昇置による表面近傍での拡散の上昇により脱

明可能である ζとを示した。表面から内部への汚染@浸透は.真空調E調専の過程を経ているそリ

プデンの方が.焼結によって製遣されたものより. 1ノ2-1ノ5低いζとiJl.測された。
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