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Abstract

Thermaldesorptionspectroscopy(TDS)attachedwithaquadrupolemassana-

1yzer(QMA)isoneofavailableanalyzingsystemsforinvestigatingthethermal

behaviorofhydrogeninteractingwithmaterials.

Inthepresentwork,aQMA-TDSanalyzingsystem hasbeensetupsoasto

measurethehydrogendesorbedfromspecimenundertheultra-highvacuumcondition.

Thesensitivityinquantitativeanalyseswiththissystemwasexaminedbyuslngtwo

hydrogensources,hydrogengasandtitanium hydride(TiH2)powder,whichwere

knowninquantity.

Astheresult,thecharacterizlngValuesbetweenhydrogenmoleculesandH2'ion

currentdetectedbyQMAinthissystem are7.18×1020H2/(A･sec)forhydrogengas

and9.91×1020H2/(A･sec)forTiH2powder,respectively.TheproportionalityofH2+

ioncurrenttohydrogenpartialpressurewasalsoverifiedundersomedifferent

conditionsofthehydrogen-leakageordesorptionrate.
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1.ま え が き

近年,科学技術の高度な進展に伴い,素材に対する高品質化への要求がますます高まっ

ている｡チタン中の酸素の例に見られるように,高純度化を含めた高品質化を図る上で,

さらには,新機能を有する素材を開発する上で材料 と窒素,酸素および水素などの侵入型

元素との相互作用を調べることは重要である1,2)｡中でも水素は多 くの金属に対して強い活

性を示し,重要視されている元素の一つである3)0

金属と水素の相互作用については,その代表的な例 として,鋼に対する水素脆性が古 く

から知られており,既に多 くの研究がなされてきているが,いまだに十分には解明されて

はいない｡さらに最近では,耐熱軽合金における水素脆性 も問題視されてきている2,4)｡ま

た,一方で,水素の作用を積極的に活用する立場からは,結晶組織の微細化に関する研究

や水素吸蔵合金の開発研究などに関わり,金属中での水素の熱的挙動に関する知見を得る

こともますます必要 となってきた｡

材料 と水素などのガス状元素 との相互作用を調べる方法の一つにTDS(熱脱離スペクト

ル,ThermalDesorptionSpectroscopy)法5)がある｡ この手法は,材料中に含まれる物質

を真空中で加熱脱離させ,温度に対するその物質の熱脱離率や量を測定することにより,

その物質の材料中における固潜量や固溶状態,あるいは,拡散や表面反応に関する情報を

得ようとするものである｡熱脱離スペクトルの測定には, リアルタイム測定が可能な質量

分析計が一般に用いられる｡ このようなTDS測定において詳細な議論を可能にするため

には,できる限り感度よくスペクトル測定がなされる (バックグラウンド分圧が小さい)

ことと,その測定されたスペクトルに対する定量性が確立されていることが最 も大切 とな

る｡

そこで,金属 と水素の相互作用に関する研究の一環 としてQMA (四重極質量分析計,

QuadrupoleMassAnalyzer)を用い,しかも,超高真空条件に近い分圧下で測定が可能

なTDS測定装置を試作し,本装置の水素分析に対する定量性 (水素に対する装置定数)に

ついて調べた｡本論文では以上の結果について報告する｡

2.TDS測定装置の構成 と概要

試作したTDS測定装置は,主排気部,ガス分析部,試料加熱部およびガス導入部の4つ

の機能を持つ各部より構成されている｡各部の仕様 と諸元を表 1に示す｡図 1は,それら

の系統を示す概要図である｡TDS測定対象の試料の装填は,装置本体にUCFフランジに

より取 り付けてある試料加熱部の透明石英管の脱着により行う構成になっている｡分析の

精度 と感度を高めるためには可能な限 りバックグラウンドとなる残留ガス分圧を下げるこ

とが要求されるが,そのためにガス分析部 と主排気部は測定時以外は超高真空バルブによ

り常時10~9Torr台に保持し得るような構成にした｡なお,ガス導入部はサンプリングガス

の分析や,次節で述べる定量測定のために装架されたものである｡ ここには導入ガスを減

圧するために容積の異なる2つの真空容器が備えられており,本体 とは導入速度の調整(辛

動)が可能なバ リアブルリークバルブを介して接続されている｡
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表 1 TDS測定装置の各部の仕様 と諸元
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名 称 仕 様 お よ び 諸 元 等

主 排 気 部 排気ポンプ

補助排気系 ロータリーポンプ(RP)(アルバツク,GVD-200A,240l/min)
ターボ分子ポンプ(TMP)(アルバツタ,UTM-150,190//sec)

主排気系 チタンサブリメイシヨンポンプ(TGP)(アルバ ツク,PGT-3F)

スパッタイオンポンプ(ⅠP)(アルバツク,PST-4AM,64//secforH2)

到達真空度 <3×10-9Torr

ガス分析部 四重極質量分析計 (アルバツク,MSQ-400)

分析質量範囲 m/e-1-400

最小検知分圧 4×10-14Torr(forN2)

感度 1-10A/Torr

測定圧力範囲 1×10-4Torr以下

試料加熱部 加熱方式

赤外線ゴール ドイメージ炉 (アルバツク,RHL-E45P,常用<1200oC 最高1400oC)

加熱幅 140mm

試料容器 透明石英管 (30¢×400mm)
排気系

ターボ分子ポンプ(TMP)(アルバツク,UTM-150,190//secforN2160//secforH2)

ロータリーポンプ(RP)(アルバツク,GVD-200A,240l/min)

到達真空度 2×10-8Torr(大気から排気開始後約 5時間)

ガス導入部 バ リアブルリークバルブ (アルバツク,VLV-3D)

流量調整範囲 1×10-8Torr.∫/sec～10-3Torr.//sec
封止コンダクタンス 1×10-ll//sec

開放コンダクタンス 1//sec

図 1 TDS測定装置の概要図
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3.水 素 の 定 量

本装置において,試料から加熱により脱離 (放出)される水素は,QMAによりH2'イオ

ン電流値の時間 (温度)経過に依存する変化 として測定されるが,実際に試料から真空中

に放出される水素の分子数を評価するためには,本装置において,その測定されたH2'イオ

ン電流値 と水素分圧 との関係 (装置定数)を求めることが必要となる｡

今,排気速度S,容積Vの真空系において,その系内の試料からある気体が脱離(放出)

している時,その気体の分圧Pの時間変化は次式で表される6)o

KIV(i )--K･S･P･A･q(i) (1)

ここで,q(i)は気体の脱離率 (i'.時間),Aは試料の表面積 (試料以外からも脱離があ

るとすれば気体の脱離の対象とする全面積),Kは分子数換算定数である｡左辺第一項はポ

ンプで排気される圧力減少分であり,容器内壁への吸着および脱離を無視すると,第二項

は,放出される気体による分圧増加分である｡(1)式の両辺をP･K･Vで割ると

去(普)--寺 +
A

P ･K ･ V

_ 1 I′′_.I(I.(/)
T P

q(i)

(2)

となる｡ここで,a-A/(K･V)また,T-V/Sである｡Tは排気の時定数である｡(2)式に

おいて,排気速度が脱離するガスによる圧力変化に比して十分大きい,すなわち,(1/P)･

(dP/dt)≪1/rの場合は(2)式の左辺は無視できるから

p - 露 q(i) (3)

となる｡従って,分圧Pは,その気体の脱離率 q(i)に比例することになる｡ところで気体

の脱離率の単位は,分子数/(時間･面積)で与えられるから脱離率は単位面積当りのその

気体の放出速度と見なせ,Pを測定すれば放出速度が測定できることになる｡また,時間

tlからt2までの全脱離量 (全放出量)馴 ま

Q-/lt2q(i)dt- 旦左 旦 /1t2pdt (4)

で与えられる｡

QMA(四重極質量分析計)においては,気体の分圧はその気体の分圧に依存したイオン

電流値 I(i)で与えられる｡従って,既知量の水素分子数に対するLlt2I(i)dtを測定すれ

ば,装置の特性に関わるK･S/Aの値が決定できる｡そこで,(∋既知量の水素ガスをガス

導入部より真空中に導入した場合 と,TDS測定条件を想定して,(塾既知量の水素を含む試

料 (水素化チタン粉末)からの水素の熱分解による放出実験を行った場合の2つの測定方

法により本 TDS装置に対する装置定数の決定を試みた｡

3-1.減圧 した既知量の水素ガスの導入による測定

図2はガス導入部にあるガス減圧機能容器部の詳細を示す模式図である｡この図におい

て,まず, 1気圧の水素ガスを十分に排気された小容積部(vessel(S),23.4ml)に封入す
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る｡その後,valve3の開放によりそ

のガスを十分に排気されている大

容積部 (vessel(L),386.5ml)と

一体化し減圧 (1回減圧)する｡

この結果,圧力は1/17.52気圧に

減圧される｡その減圧された水素

ガスを小容積部に再度封入し大容

積部の水素ガスは排気する｡ この

繰返 し (n回)により得 られる小

容積部のガス圧は (1/17.52)n気

VARIABLE UHV
LEAK rnln.-VALVEl

図2 ガス減圧機能部の概要図
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圧 となる｡小容積部の水素分子の

算出は気体の状態方程式により求めることができる｡ このようにして減圧された水素ガス

をバ リアブル リークバルブを介して手動で測定部へ導入 し,対応する水素の分圧変化を導

入時間に依存するH2'イオン電流値 として測定した｡表 2には供試水素ガスと測定条件を

示す｡

3-2.既知量の水素化チタン粉末からの水素の熱分解放出による測定

TDS測定条件を想定し,水素化チタン粉末を微少量図 1の石英管内のアル ミナボー ト内

に装填し,加熱速度や装填量を変えて加熱による水素の熱分解放出測定を試みた｡使用 し

た水素化チタン粉末 と測定条件を表 3,及び表 4にそれぞれ示す｡なお,水素化チタン粉

末から放出される水素量は装填される質量から算出されるが,今回の測定で使用した水素

化チタン粉末は,そのⅩ線分析結果のASTM カー ドとの照合からTiH1.,2｡であった7)｡こ

の値を用いて水素量を評価 した｡

表 2 供試水素ガスと測定条件

水 素 ガ ス 純度 99.99999% (公称)

大陽酸素㈱製

測 定 条 件 減 圧 回 数 1回 (43.4Torr),2回 (2.5Torr)

測 定 圧 力 4×10-8Torr～8×10-6Torr(手動調整)

測 定 時 間 最長 7200sec(測定間隔 5or8sec)

測 定 温 度 室温

QMS マルチピークモード

表 3 供試水素化チタン粉末の諸元

水素化チタン TiH2 (公称)(-325mesh)

添川理化学㈱製

分 析 値 元素名 Fe Si C1 Mn Mg N H

wt% 0.015 <0.010 <0.010 0.001 く0.003 0.005 3.94



28 古谷吉男 ･吉田慎太郎 ･里 慎也 ･高崎明人 ･古賀雅夫

表 4 測定条件

試 料 充 填 量 0.29mg～0.84mg(PtorNisheet上)

加 熱 条 件 室温～950OC

直線関数加熱 (昇温速度 3OC/min～40oC/min)

QMS測定モー ド スキャンモー ド (質量範囲 m/e-1-50)

3-3.定量評価法

図3は, 3-1で述べた既知量の水素ガスを導入 した時に得 られた測定結果の一例であ

る｡横軸は時間(sec)であり,縦軸はH2'イオン電流値である｡ 図中,上部の鋸歯状の電流

変動はバ リアブルリークバルブにより導入速度を手動調整 した結果である｡この図におい

て濃 く示されている面積 H(A･sec)が導入した全水素分子数に対応する｡ 従って,導入し

た全水素分子数が与えられれば単位面積 (A･sec)当りの水素分子数が得られる｡ その値が

装置定数 としての定量の基準値 となる｡

このような面積を評価する方法 としては均質な紙を用いた重量測定から求める方法 (重

量法)があるが,今回はそれに加え,面積評価がパソコン上で行えるソフトウエア ｢Area

MeasuerWin.版 Ver.1.00｣(本宮明典,1997,フリーウエア,以下 A.M.と略記)を利用し

た (A.M.法)｡なお,このA.M.では,背景 (淡い部分B)と濃い部分Hのそれぞれの面積

がその領域内にあるドット数で与えられる｡図 3はそのA.M.によりコントラス トされた

状態を示している｡

ここで,このA.M.法による面積評価の精度について吟味しておくことにする｡表 5は,

A.M.の計測領域内に占める面積比率がほぼ43%の場合の各種の単一図形それぞれに対す

る評価結果である｡ 表中に示す誤差は,各図形に対して計算で求めた面積 と,A.M.法によ

り求めた面積 との差である｡この表より,A.M.法では面積はやや小さく評価されるととも

に,斜線を含む図形に対して精度が劣る傾向があることが認められる｡しかし,いずれの

図形に対 しても1%未満の誤差内で評価が可能であることがわかる｡

次に,いくつかの単一図形を合成した図に対する評価精度およびその面積比率依存を調

べた｡その結果を表 6に示す｡表 5とほぼ同じ面積比率の図に対する誤差は1%程度にな
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図3 既知量の水素ガス導入により得られた測定結果の一例
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表 5 単一図形に対するA.M.の評価精度
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図形 B B B BHHH H
Hの面積 (計算値,a.u.) 201.06 203.69 202.79 203.13

全 (H+B)面積 (計算値,a.u.) 468 468 468 468

面積比率 (%) 42.96 43ー52 43.33 43.40

Hの ドット数 160324 162634 161127 161850

全(H+B)ドット数 3753()4 375484 374805 375137

A.M.によるHの面積 (a.u.) 199.93 202.71 201.19 201.92

a.u.:任意単位

表 6 合成図形に対する評価精度とその面積比率依存

合成図 B○ H Hの面積 (計算値,a.u.) 223.89 203.08 99.51 18.28

全(H+B)面積(計算値,a.u.) 468 468 468 468

面積比率 (%) 47.84 43.39 21.26 3.91

Hの ドット数 177603 160551 78457 14035

全 (H+B)ドット数 373733 373893 374863 376159

A.M.によるHの面積(a.u.) 222.40 200.96 97.95 17.46

a.u.:任意単位

り,複雑な図に対しては誤差はやや大きくなる｡面積比率が大きくなれば,当然,精度は

良 くなるが,一方で,20%程度の面積比率の場合でも1.5%程度の誤差内で評価できること

がわかった｡

また,A.M.の計測領域内における評価対象図のロケーションにより,0.20/.未満ではあ

るが,評価誤差を生じる場合があることも確認した｡

4.定量測定結果及び考察

図 4は既知量の水素ガス導入による測定で得られたH2'イオン電流値の時間依存を示す

測定例である｡電流値の鋸歯状の変動は,前述したバ リアブルリークバルブによる水素の

導入速度の手動調整に起因している｡図中(a)は異なる減圧回数の水素を導入した場合の比

較を示すもので,その面積比は,ほぼ17:1になっていることが分かる｡また,(b)は同一

量の水素ガスを異なった速度で導入した場合の例である｡ この図において,両曲線からそ

の面積で見積 もられるそれぞれに対応する水素量は,同程度であることが認められる｡

これまでに既知量の水素ガスの導入により定量測定し,装置定数を求めた結果の一覧を

表 7に示す｡この表から分かるように,すべての測定において重量法による面積 (A･sec)

の算出値 とA.M.法によるそれらとはよい一致を示している. 重量法では曲線の切 り出し

に個人差が生じやすい｡例えば,測定番号 5の場合,A.M.法では6.16×1020H2/(A･sec)と
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なるが,重量法では測定者により5.90-6.30×1020H2/(A･sec)となり,得られる値に数%

程度の幅が生じた｡表 5および表 6に示した結果 と併せ考えると,A.M.法が簡便で,か

つ,より確かな評価法として利用できることが確認できた｡本表に示す全測定結果の算術

平均を求めると,重量法では6.66×1020H2/(A･sec)となる｡一方,A.M.法では6.76×1020

H2/(A･sec)となり両者はよい一致を示した｡ 1回減圧の場合の測定から得られる定量測

定値は,表からも分かるように4.5--10×1020H2/(A･sec)の値を示し,その平均値は,A.M.

法では7.18×1020H2/(A･sec)となった｡2回減圧の場合の値は3-5×1020H2/(A･sec)の範

囲を示し, 1回減圧の場合よりやや小さい値になる傾向が見られた｡

表 8は,水素化チタン粉末の熱分解放出により水素の定量測定をした結果である｡この

場令 も,重量法により求められた定量測定値 とA.M.法による値 とはほぼよい一致を示し

た｡すべての測定の平均値はそれぞれ10.91×1020H2/(A･sec)および9.91×1020H2/(A･

sec)となった｡

実際のTDS測定においては試料を加熱昇温し放出ガスの測定を行うが,その際,加熱条

件 (加熱速度,試料量あるいは試料容器などの加熱環境)を変えることがある｡ そこで,

その試料加熱条件の差異が水

素定量値へ及ぼす影響につい

ても検討した｡

図 5は,それぞれ異なる加

熱条件の下で得られた水素化

チタン粉末からの水素の熱分

解放出曲線の例である｡図 5

(a)は,ほぼ同一の試料量に対

して加熱速度を変えた場合に

得られた放出曲線を比較した

ものである｡ 表 8中の測定番

号13,14および17にそれぞれ

対応する｡図の横軸は温度表

示されているが,それぞれの

昇温速度から時間に換算され

得る｡昇温速度が小さくなる

と放出のピークを示す温度

(ピーク温度)は一般に低温度

側に移行する8)｡しかし,各々

の曲線で与えられる面積から

求められる放出量は表 8に示

す ように,それぞれ 7.84,

7.96お よ び7.34×1020H2/

(A･sec)の値 となり,いずれ

もほぼ同程度の値である｡

次に,同一加熱速度で試料
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図 4 既知量の水素ガス導入による測定例
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表 7 既知量の水素ガス導入による水素定量値の一覧

31

乳 減圧回数 L 誓 .望漂 ⊥測定値(×10-2A.sec)測定値(×1020H2A-I.serユ)

3.98

6.48

6.83

7.54

6.16

5.97

4.59

7.57

4.95

3.12

6.63

7.59

4.84

4.60

9.02

8.69

5_63

10.57

7.31

9.92

4.45

7.72

6.40

5.95

6.41

6.48

8.64

9.51

8_49

27.0 2 5ー726 0.47 0ー47 4.00

28.0 1 5.707 5.13 5.()3 6.35

24.5 1 5.774 4.87 4.83 6.77

24.5 1 5.774 4.35 4.37 7.58

16.0 1 5.944 5.71 5.51 5.95

19.0 1 5.883 5.75 5.63 5.84

17.0 2 5.923 0.42 0.42 4.65

20.0 1 5.863 4.54 4.42 7.38

19.0 2 5,883 0.41 0.39 4.73

19.0 2 5.883 0.51 0.61 3.77

27ー0 1 5.726 5.01 4ー93 6.52

26.0 1 5.745 4_32 4.32 7.60

27.5 1 5.716 6.79 6.74 4.81

!27ー0 1 5_726 7.13 7.10 4.58

26.0 1 5.745 3.75 3.64 8.75

22.0 1 5.823 3.95 3ー82 8.43

23.5 1 5.793 5_86 5.87 5.65

24.0 1 5.784 3.21 3.12 10.30

22.5 1 5.813 4.57 4.54 7.26

22.5 1 5.813 3_39 3.35 9.78

23.0 1 5.803 7.65 7.44 4.33

21.0 1 5.843 4.46 4.32 7.49

18.0 1 5.903 5.39 5.26 6.25

18.5 1 5.893 5.79 5.65 5,81

17.5 1 5.913 5.38 5_27 6.28

18.0 1 5.903 5.34 5.20 6.31

22.0 1 5.823 3.84 3.85 8.65

22.0 1 5_823 3.64 3.50 9.12

22.0 1 5.823 4.04 3.92 8.23

備 考

ファイル名 (測定日)

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

1l

l2

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

Il-QUANT2(94.07.20)

H-QUANT3(94.07.20)

ⅠトQUANT4(94.10.15)

H-QUANT5(94.10.16)

ⅠトQUANT6(94.12.17)

H-QUANT7(95.01.19)

ll-QUANT8(95.01.20)

H-QUANT9(95.()1.23)

ⅠトQNT11(95.02.08)

H-QNT12(95.02.09)

HQNT13(95.07.28)

H-QNT14(95.07.29)

H-QNT15(95.08.ll)

ⅠトQNT16(95.08.12)

H-QNT17(95.08.28)

H-QNT18(95.09.04)

H-QNT19(95.09.05)

I-トQNT20(95.09.07)

II-QNT21(95.09.ll)

H-QNT22(95.10.17)

H-QNT23(96.12.05)

H-QNT24(96.12.16)

fトQNT25(97.01.21)

H-QNT26(97.01.22)

Ⅰ1-QNT27(97.01.23)

H-QNT28(97.01.24)

Il-QNT29(97.10.29)

H-QNT30(97.10.30)

ⅠトQNT31(97.10.31)

AV.6.76,7.18(1回減圧)

の装填量が異なる場合に得られた放出曲線 (表 8の測定番号 3, 4および5)を比較して

示した図が,図 5(b)である｡この図から試料量に依存して放出量が増加 していることが分

かる｡定量測定値は,それぞれの試料量に対して12.00×1020H2/(A･sec)(0.29mg),12.60×

1020H2/(A･sec)(0.52mg)および11.96×1020H2/(A･sec)(0.70mg)となり,よい一致を示し

た｡これらのことは,本装置を用いた水素の定量分析に対する直線性の存在を意味してい

る｡

ところで,図 5(a)および(b)において,両図から読み取れる放出曲線のピーク温度の値に

は100oC程度の差がある｡図 5(b)に示される放出曲線はいずれもニッケル箔で覆われた状態

にあり,試料は間接的な加熱条件のもとにあるとみなせる｡ なお,温度制御 と試料温度の

測定を兼ねた熱電対はいずれにおいても同一の条件の下に設置されているので,水素化チ

タン粉末に対する加熱環境の違いがピーク温度の差 として現われたことになる｡ これらの
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表 8 既知量のTiH2の熱分解放出測定による水素定量値の一覧

測定 昇温速度 試料量 TiH2分子数 測定値(×10-3A.see) 測定値(×1020H2A-1.sec-1) 備 考

番号 (oC/min) (mg) (×1018個) 重量法 A.M.法 重量法 A.M,法 ファイル名 (測定日)

1 20 0.50 6.036 4.81 5.00 12.10 ll.62 TⅠH2-PK8(95.01.13)
2 20 0.84 10.140 9.60 9.33 10.16 10.45 TⅠH2-PK9(95.01.13)

3 10 0.29 3.501 2.40 2.81 14.03 12.00 TIH2-Plo(95.01.14)
4 10 0.52 6.277 4.20 4.79 14.38 12.60 TⅠH2-Pll(95.01.15)
5 10 0.70 8.450 6_10 6.79 13.33 ll.96 TⅠH2-P12(95.01.15)
6 20 0.50 6.036 4.55 5.04 12.77 11ー52 TⅠH2-P13(97.ll.05)
7 10 0.55 6.639 5.68 6.21 ll.24 10.29 TⅠH2-P15(97.ll.06)
8 40 0.41 4_949 4.02 4_27 ll.85 ll_15 TⅠH2-P16(97.ll.07)

9 5 0.55 6.639 6.20 7.43 10.31 8.59 TⅠH2-P17(97.ll.ll)
10 10 0.56 6.760 6.31 7.08 10.30 9.19 TⅠH2-P18(97.ll.13)
ll 20 0.47 5.673 5.77 5.97 9.45 9.15 TⅠH2-P19(97.ll.17)
12 20 0_50 6.036 5ー31 6.05 10.94 9.59 TⅠH2-P20(97.ll.18)
13 5 0.51 6.156 6.89 7.55 8.60 7.84 TⅠH2-P21(97.ll.19)

14 10 0.48 5.794 6.52 7.00 8.55 7.96 TⅠH2-P22(97.ll.20)
15 30 0.43 5.191 5.07 5.52 9.85 9.05 TⅠH2-P23(97.ll.25)
16 10 0.52 6ー277 6ー62 7_45 9.12 8ー11 Tm2-P24(97.12.03)
17 3 0.49 5.915 6.64 7.76 8.57 7.34 TⅠH2-P25(97.12.04)

ことは,加熱環境の差異はピ

ーク温度には影響を及ぼすが

定量測定値には大きく影響を

及ぼさないことを示唆してい

る｡

以上示した測定結果から,

試作 した本 TDS測定装置は

今回試みた定量測定条件にお

いては(3)式が成 り立つ排気条

件を十分満たしていることが

明らかになった｡また,使用

してい るQMAの 2次電子

増倍管の信号増幅率は一般に

作動時間の累積値に依存して

徐々に減衰するが,その減衰

は現時点では定量値へ影響を

及ぼす程顕著には認められて

はいない｡すでに500時間を超

える測定を行っているが,莱

だ安定した増幅率を保持した

動作状態にあるものと思われ

る｡
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図 5 異なる加熱条件下での放出曲線の例
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5.あ と が き

金属 と水素の相互作用を調べる目的で,試料の加熱による水素の放出過程を感度よく測

定するための TDS測定装置を試作 した｡そして,その装置の水素に対する定量分析性を2

種類の水素源 (水素ガスおよび水素化チタン)を用いて検証するとともに,装置定数の決

定を試みた｡その結果以下のことが明らかになった｡

1)放出スペク トルにおける放出量 (面積)の評価に対 してパソコン用ソフトウエアで

ある ｢AreaMeasure｣の有用性が確認できた｡

2)既知量の水素ガス導入による定量測定の結果, 1回減圧の水素ガスに対する装置定

数の平均値 として7.18×1020H2/(A･sec)を得た｡また,TDS測定時を想定 した既知量

の水素化チタンの熱分解放出による定量測定の結果からはその平均値 として9.91×

1020H2/(A･sec)を得た｡

3)異なった水素ガス導入条件や水素化チタンの熱分解放出条件の下での定量測定結果

より水素に対するかなり良好な定量分析性が確認された｡
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