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Abstract

Electropolishing or chemical polishing is used as the surface treatment of superconducting 

niobium cavities. To get a higher yield rate of the cavity performance, control of the chemical 
composition of the acid is important While TRISTAN project, R & D of control method of the 
electropolishing add was established at KEK by the collaboration between companies. Recently we 
built up a new add system to control more conveniently based on the R&D*

ニオ ブ 超 伝導空洞の表面処理における薬液管理

1 . はじめに 
ニオブ製超伝導空洞の表面処理として電解研磨 

及び化学研磨が行われている。空洞性能を向上さ 
せ、歩留り良く高性能を得るためには、表面処理 
薬液の管理が重要なボイン トの一つである。

ニオブ空洞では、世界的に見るとほとんどの研 
究機関において、設備が電解研磨に比較して簡単 
た化学研磨が採用されている。 しかしながらK E  
K においてはTRISTAN!十画の時点から電解研磨が 
採用されている。電解研磨されたニオブ表面は、 
f匕学研磨された表面よりもなめらかであり、光沢 
度も高い。 L バンドのニオブ空洞について、 2 5 
MV/m以上の高加速電界領域における電解研磨の化 
学研磨に対する優位性を示す結果が蚱年発表され、 、 

注 目 を 集 め つ つ あ る [ 1 ] 。
現在、 日本原子力研究所の中性子科学研究計画 

等、超伝導加速器を使った大型プロジェクトに向 
けた研究開発が進行中である。歩留まりの良い大 
量生産を行うため表面処理方法の最適化に加え、 
高性能を実現するための方法、管理について検討

を始めている。 ここでは、電解研磨における問題 
点とその対策について示す。

2 . 電解研磨について
電解研磨についてはTRISTAN計画の時点で多く 

の実馬食研究がなされている[2 ] 。電気化学的反 
応により表面を溶かし、なめらかにする方法で、 
研磨 液 は 硫 酸 ：フッ酸= 1 0 : 1 の混合液である。

2 — 1• 液組成の変化
ニオブの電解研磨における反応を次式に示す。

2N b+10H F +2H 2O 2H2NbOF5+ 5H 2 

式よりニオブの溶解に伴いフッ化水素酸と水が消 
費される事がわかる。滑らかで光沢のある研磨表 
面を得るためには、 これらの消耗成分、特に活性 
フッ化物濃度を調整し適正研磨条件を維持する必 
要がある。試験片による実験結果として活性フッ 
化物濃度とニオブ表面の光沢度および粗さの関係 
を 図 一 1 に示す。図から、活性フッ化物濃度が6 
0mg/1以下に減少すると表面粗さが急激に上がる
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図 一 3 電圧測定により活性フッ化物の不足が 
確認された研磨液に4 6 %フヅ化水素 
酸を添加し定電圧14 V を引加した際 
の電流密度の増加。 2 6 c c / 1 相当 
の添加を行い空洞の翻军研磨を行った。

応急処置の例として、電圧測定により活性フッイ匕 
物濃度の不足が確かめられた研_ に、 4 6 %フッ 
化水素酸を2 6 c c / l 添 加 し （図 一 3 ) 、 この 
液 で L バンド単セル空洞の電解研磨を実施した。 
その結果、 3 1.4 MV/mの高い加速電界が達成さ 
れ （図 一 4 ) 、濃度調整が良好であったことがわ 
かる。

また、活性フッ化物濃度が十分でも、空洞の研 
磨に伴うニオブ溶込み量の限界が液寿命を決める 
ものと考えられる。現時点では9. 3 g / l まで 
は研磨面に悪影響がでないことが確認されてV、る 
が、 それ以上はデ一夕に乏しい。将来的には、研 
磨液の寿命を延ばすためには溶込んだニオブを液 
から分離除去することが本質であると思われる。
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図 一 4 液調整後処理を行った空洞の性能

2 — 2 • 研磨液の汚染

Bath temp. 25*C 
Is : 50mA/tmz 

Vs = 5l • Sa/Sc=1
La-c -  40 mm 一 

Sas26cm2
Cact,HF =：166 exp(_ V/14•ム)

~concentratfon.
limit

3 0  4 0  5 0  6 0  7 0  8 0  9 0  1 0 0  胃

Active fluoride concentration 
(“ Z i)

図 一 1 活性フッ化物濃度と光沢、粗さ 
( 文 献 [ 2 ] より転載）

ことがわかる。
ニオブの研磨に伴う活性フッ化物濃度の減少に 

は液中濃度の分析の後、補充を行い対処する。分 
析方法は化学分析法が定量性に優れるが、 日常の 
液管理においては簡易的に電圧測定により濃度を 
子田測している（図 一 2 ) 。

活性フッ化物の調整には、 フヅ化水素酸または 
フッ化硫酸を添加しているが、現在建浴に使用し 
て い 石 4 6 %フ ッ化水素酸では濃度の調節はでき 
るものの、含まれる水の増加に伴い液粘性の低下 
が起こり、添加量が多くなると研磨面に悪影響を 
及ぼす。 これは、粘性の低下によるジャケット層 
(陽極研磨表面の粘着層）の生成不良、 ワーク表 

面での放電性の増加が原因と考えられる。そのた 
め> フッ化水素酸の添加は応急的なものとし、 フッ 
化硫酸の添加により対処する方法がとられる。
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図 一 2 活性フッ化物濃度と電圧
(文 献 [ 2 ] より転載）
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図一 5 活性炭フィル夕リングによる研磨液中 
ニォブ量の推移 '(文献、[ 2 ] より転載）

3 . 新設電解研磨液リザーバ夕ンク 
空洞の電解研磨処理が頻繁になり、液管理が今 

产で以上に重要になってきた。実際、液管理不十 
分が原因となり、空洞性能が悪化した例もある。 
そのため、液中不純物の完全除去および液組成管 
理を容易にできる5 0 0 1 リザーバータンクを新 
設 し た （図一 6 ) [ 3 ] 。

このタンクには研磨液汚染物（硫黄、パーティ 
クル）を除去するための活性炭およびl / / m テフ 
ロンフィル夕一から構成されるラインが取付けら 
れている。ラインの処理能力は5 1 / m i n であ 
り、タンク内の研磨液が順次活性炭ラインを通る 
とすれば、約 2 0 時間で研磨液のろ過が完了する。 
また、研磨液組成を調整するための電圧チェック 
(活 性 フ ッ 化 物 臟 確 認 ）用のポートとフッ化硫 

酸添加ポートが設置されている。
これらの設備により、研磨液汚染の不安を無く 

すと同時に、より簡便に液組成の状態チヱックお

図一 6 新設 5 0 0 1 リザーバー夕ンクライン

よび調整が行えることとなった。

4 • 今後の方針 
電解研磨に伴う5幵磨液中のニオブの溶け込み量 

の増加が研磨面に悪影響を与えることが懸念され 
る。良好な研磨面を維持できるニオブの溶け込み 
量の限界を先ず確認する予定である。 また、研磨 
液の完全リサイクルを目指し、液中ニオブの分_  
除去について検討を始めている[ 4 ] 。

5 . まとめ
表面処理の安定施工およびコストダウンを目指 

し、新設リザーバータンクが完成した。また、空 
洞の量産に向けて、表面処理の最適イ匕および管理 
強化につき再検討を開始した。
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TRISTAN超伝導空洞の電解研磨において、研磨 
液の汚染が空洞性能の劣化をまねいたことがある
[ 2 ] 。汚染の内容は、電解研磨の前処理として 

施工されたバフ研磨やバレル研磨による汚れや砥 
アクシデン夕ルな混入物（シール部テフロン 

テープ断片など）および、電解研磨の際、液中の 
硫酸が還元され析出する硫黄である。 これらの汚 
染を取り除くには活性炭フイル夕リングが有効で 
ある。TRISTANの際、硫黄の混入した研磨液を活 
性炭とテフロンフイル夕一に通し、硫黄の除去試 
験を行った結果を図一5 に示す。 1 2 m g / l の 
碑黄が 1 2 サイクルのフイル夕リングでほぼ除去 
さ れ た [ 2 ] 。
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