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In order to secure the sample to the sample holder and create a structure that serves as a partition between the gas
introduction system on the back of the sample and the ultra-high vacuum measurement chamber, a vacuum seal must be
completed at the same time as the sample is fixed. We searched and tried sealing methods to perform permeation
measurements on samples with several mm size, since standardized products such as international ConFlat flanges
cannot be used for the vacuum seals in these size.

KEYWORDS : vacuum seals, gold O-ring, hydrogen permeation

1. は　じ　め　に

電子顕微鏡観察や表面分析など，計測に真空環境を

必要とする実験手法は多く，我々の研究手法であるオペ

ランド水素顕微鏡（Operando Hydrogen Microscope，以下

OHM）による，水素透過位置の可視化実験もその一つで

ある。計測に必要な超高真空環境を保持するためには，

排気速度の大きなポンプで排気することはもちろん，真

空容器をガス放出の少ないステンレス鋼で構成し，真空

シールについても JISや ISO規格に従ったコンフラットフ

ランジと，銅ガスケットを用いるのが一般的である1)。気

体導入が必要な場合，ガス配管に用いるスウェジロック

継手や VCR継手の接合部品も超高真空に耐えうる1～4)。

我々のOHMは，試料背面から試料表面に継続的に水素

を透過させることで，表面からの電子励起脱離測定を時

間制限なく行う装置である5, 6)。これまで，ステンレス鋼

をはじめとする鉄鋼材料，パラジウム，バナジウムなど

の高水素透過材料について，水素透過の実験を行い，透

過位置の可視化を行ってきた7～10)。このような透過試験に

おいて，試料そのものが超高真空環境を要する測定室の

隔壁となっており，その結果，真空容器外の大気圧と，

真空容器内の間だけでなく，試料の裏面と測定面でもそ

れぞれ真空シールが必要になる。ここでの真空シールは

試料を固定し，同時に計測対象であるガスの一次側と二

次側を隔て，その真空シールで超高真空を保つ，という

非常に重要な役割を果たす（Fig. 1（a）参照）。OHMで

は，試料の裏面は一次側供給水素（P1：100 Pa～1 MPa）

に面しており，二次側の水素透過面である試料表面は超

高真空（P2：10－7 Pa台）に面している（Fig. 1（b）参照）。

また，OHMでは一次側から水素を導入しながら，試料を

透過してきた水素を，走査型電子顕微鏡の電子源を利用
* E-mail : matumoto@oita-ct.ac.jp
** E-mail : itakura.akiko@nims.go.jp

表面と真空 Vol. 68, No. 3, pp. 174–178, 2025
https://doi.org/10.1380/vss.68.174技術紹介

― ( 48 ) ―

https://doi.org/10.1380/vss.68.174


して電子励起脱離させ，その透過位置を実時間で観察す

る。そのため，透過側である P2の圧力は，常に超高真空

に保つ必要がある6)。

OHM以外でも，超高真空環境で計測する微量ガスの透

過実験には，この試料前後で P1，P2を区分する真空シー

ルが必要である。試料を供給側のパイプに溶接する，あ

るいは既製の真空シールを利用できる形やサイズに合わ

せることができれば問題はないが，試料の硬さや耐熱性

の問題で，溶接や規格品の使用ができない場合がある。

我々の実験も，透過試験に用いる試料の真空シールに規

格品を利用することができなかったため，いくつかの古

典的な真空シール手法を検討した。特に直径 10 mm程度

の小型の薄板試料の透過測定を行う際の，超高真空に対

応できる真空シール法を探索し，試用したので紹介する。

2. 透過実験のための真空シール法

固定用真空シールは，銅ガスケットをはじめとする平

型ガスケットやメタル中空 Oリングなどの金属ガスケッ

トと，高分子材料のエラストマー Oリングなどの非金属

ガスケットがある11)。柔らかな金属で平板型・O型のガス

ケットを作り，その弾性力を利用した真空シールも存在

する12, 13)。また，真空用配管に用いる VCR継手2, 3)を用い

ることも可能である。

Fig. 2は VCR 継手のガスケット位置に透過計測用の

試料をステンレスのガスケットで挟み込んで固定した例

である3)。VCR 継手は耐熱性が高いため，試料を VCR

継手ごと炉に入れて加熱し，高温（室温～773 K）の実

験を行うことが可能である3)。

柔らかい，あるいは脆いなどの理由で試料が，VCR継

手やメタル中空 Oリングの締め付けトルクに耐えられず，

破損してしまう場合がある。このため，柔らかいエラス

トマー Oリングを用いる。真空容器環境を作るための，

ベーキング温度に耐えるエラストマー Oリングの材質と

して，Vitonや Kalrezなどが知られている14, 15)。しかし，

エラストマー素材は水素やヘリウム等の微小分子を透過

させてしまうため，超高真空には対応できないといわれ

ている。そこで我々はエラストマー Oリングを二重に配

置してシールし，二本の Oリングの間を真空排気する方

法を用いた（Fig. 3 参照）。二重 Oリングシールにより，

金属の中空 Oリング利用時と同様，10－8 Pa台の到達圧力

を得ることができている。

次に，サイズが小さく，そのままでは既存のメタル中

空 Oリングのホルダーに取り付けることができない試料

の真空シールを検討した。測定温度領域が室温から

300℃（573 K）であることから，金属系のシール材が適し

ている。より小型の金属のメタル中空 Oリング（既製品）

を用いることも検討したが，適切なサイズがなかったた

め，超高真空に用いることが可能な規格外サイズの金属

シールを用いることにした。

金属の持つ弾性力を利用する金属シールには，アルミ

ニウム，インジウム，金，など柔らかな金属を用いた金属

ガスケットが適している12, 13)。しかし，インジウムは融点

が 429 Kと低く，我々の実験温度では用いることができ

ないため，融点が 1337 Kである金を選んだ。金シール用

のガスケットは市販されておらず，サイズも調整したか

ったため，金ガスケット（金線 Oリング），および真空シ

ールのための治具などをすべて自作した。以下に作り方

とその利用を紹介する。

(a) (b)

Fig. 1. (color online). Schematic diagrams of a setting of
permeation experiment (a), and visualization experiment for
permeated hydrogen (b).

Fig. 2. (color online). Sample holder using a VCR fitting.
Original figure was in reference 3).

Fig. 3. (color online). Sample holder using double O-ring.
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3. 試料および金シール用治具の作製

3. 1 設計

既存のメタル中空 Oリングを用いた試料ホルダーは，

直径 16±0.5 mm，厚さ 0.1–1.5 mmまでの試料を固定・真

空シールすることができる。しかし，一方向凝固法を用

いて粗大結晶粒に調整したバナジウム母材から切り出せ

る試料サイズは，直径 10 mmまでであった。そこで，直

径 10 mmの試料を，直径 16 mmサイズの治具に固定して

一体型とし，直径 16 mmサイズの試料として試料ホルダ

ーに取りつけることを考えた。

Fig. 4（b），（c）に金シールの概要および寸法を示す。

試料，金ワイヤ，治具の三つのパーツから構成される。

中央の直径 5 mmの全貫通穴は，水素ガス導入のためにあ

けており，金シールをすることで，一次側と二次側を隔

てている。

3. 2 試料固定治具の作製

治具材料は，膨張率の違いや超高真空環境下での放

出ガス，高温で水素環境中に晒した時の影響を考慮し，

試料と同じバナジウムを用いた。直方体の形状からマ

シニングセンタ（ROBODRILL α-D14MiB5 Plus・FANUC

CORPORATION）により外径および中心穴を加工した後，

立フライス盤（2RC・IWASHITA INDUSTRIAL CO., LTD.）

により段つけ加工を行い Fig. 4（c）の形状を作った。段

つけ部分はゴム砥石で 1000番まで研磨後，電解研磨によ

り鏡面仕上げをした。また，一次側（水素供給側）となる

面は，バンドソーにより切り出しを行い，断面は 180番の

耐水研磨紙を用いて荒削りをしたのち，アルミナ砥粒耐

水研磨紙を用いて，400 番から 1000 番まで研磨を行い，

厚さを 2 mmまで調整した。作製した治具を Fig. 4（a）に

示す。

3. 3 金線 O リングの作製

金の Oリングも自作した。金線をシール部分の円周よ

り少し短めに，真っ直ぐ（金線に対して垂直，かつ断面

が平坦）になるようにニッパーでカットした。金線をシ

ール部分の直径よりも 1 割程度小さいものに巻き付けて

円形にし，末端同士が少し重なるような曲率に調整する。

その後，両端を突き合わせることによって，カットした

面が互いに押し合う状態にする。この形で固定し，突き

合わせたところをマイクロトーチ（有限会社　光信理化

学製作所）で溶接した。溶接によって目的のサイズと変

わってしまうことは避けられないため，わずかに小さめ

になるよう作製する。次に，溶接後のリングを，内径が

目的のサイズ（7 mm）になるよう，テーパーゲージで伸ば

す（Fig. 4（d）参照）。実際には，線径 0.7 mm，0.5 mm，

0.3 mmの 3種類のリングを準備し，使用できるものを選

んだ。線径が太い方が溶接しやすく，シールもしやすい

が，ゲージで平均的に伸ばすのが困難である。実験では

線径 0.3 mmの金線を用いて作った Oリングを使用した。

3. 4 試料取り付け

金線 Oリングの取り付けの様子を Fig. 5（a），（b）に示

す。治具をメタル中空 Oリングの上にセットし，金線 O

リングを治具のガス導入穴と同心円になるように配置し

た。次に，試料取り付けの様子を Fig. 5（a）に示す。試

料を金線 Oリングの上に位置がずれないようにセットし，

Fig. 5（c）に示すように，カバーを取り付けてトルクレンチ

により 2.0 N·mまで，0.2 N·m間隔で段階的に締め付けた。

4. 実　　施　　例

試料を前述のとおり設置してリークチェックを行った

ところ，初回のテストでは試料固定部分からの漏れが認

められた。金線 Oリングを取り外して光学顕微鏡で観察

すると，潰れたワイヤ面に窪みが確認された（Fig. 6（c）

参照）。Fig. 6（b）で示すような溶接時にできてしまった

窪みは，圧縮した後でも十分に消えず，リークの原因に

なったと考えられた。マイクロトーチによる溶接は，O

リング一つ一つの個体差が大きく，Fig. 6（a）のように，

溶接部分と金線がなだらかにつながっているのが理想だ

(a) (b) (c) (d)

Fig. 4. (color online). Overview of sample fixation method (a) sample fixture made by vanadium, (b) schematic diagram
of sample setting on vanadium fixture, (c) side view of (b), (d) expander of inner diameter of Au ring using a cone-
shaped rod.
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が，実際には（b）のような形につながっているものが多

かった。使用前に，光学顕微鏡で窪みがないことを確認

した金線 Oリングを使用しところ，ヘリウムのリークチ

ェックで漏れのない真空シールができた。計測室の到達

圧力も，メタル中空 Oリングでシールした時と同程度の

10－7 Pa台となったため，水素透過実験を開始することが

できた。この金シールを用いて行ったバナジウムの水素

透過実験に関しては，別の論文で報告する。

5. ま　　と　　め

本研究では，自作の金線 Oリングによる超高真空のシ

ールを紹介した。この方法を用いることで，単一の試料

ホルダーにセットできる試料サイズが格段に増えること

になった。今回は，バナジウムを用いて試料と治具を作

製したが，他の金属でも応用できると考えられる。オペ

ランド水素顕微鏡の実験では，一つの試料に対する計測

期間が長く，また，いったん固定した試料で複数回の実

験を行うことができる。よって我々の研究では，自作の

金線 Oリングによる真空シールによってサイズの異なる

試料（大きなサイズが作れない材料）の観察が可能とな

り，水素可視化研究に大きく貢献したと言える。

しかし，利用できる金線 Oリングの歩留まりは高くは

なく，取り外しをしない部位の真空シールであればよい

が，何度も取り外し，接合を繰り返す場合には，VCR接

続など，他の簡易な手法を用いる方が良いと思われる。
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