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1. ま え が さ

水素が金属材料微細組織のどこに存在するか,水素に

よる脆化現象である粒界遅れ破壊がいかなる機構で生じ

ているかは,金属 ･鉄鋼および核融合炉関係者に永年問

題とされてきたことである.1~3)本研究は水素の同位体

であるトリチウムを電解チャージしてトリチウム透過電

顕オートラジオグラフィーにより水素のトラップの状況

を観察した.4･5)

薄膜透過電顕法は生物試料ではその故術が確立されて

いるが,6･7)金属材料では十分でない.乳剤膜中のAgBr

の試料による還元や薄膜試料の現像 ･定着時の溶出が問

題であった.本研究はこれらの問題を技術的に解決した

最初の実験として評価されよう.試料としては核融合炉

の壁材としての利用が考えられているSUS316Lを用

いた.結晶粒界などに水素が優先的にトラップされ,粒

界割れを引き起こす過程を粒界欠陥構造を直接解析でき

る薄膜透過電顕法で観察したところに本実験の意義があ

る.

2.実 験 方 法

2-1 薄膜試料の作成とトリチウム電解チャージ

Fig.1は試料の作成と電顕観察までの過程を簡単に示

したものである.試料はSUS316L(0.24wt.%Ti)令

金試料を用い,厚さ0.17JJmを直径2.8mm卓に打ち抜

き,有機溶媒で洗浄後,真空封入して1100oCで1時間熱

処理した.この試料をテヌポールで両面から研磨した.

研磨液は酢酸(950cc):過塩素酸(50cc)の混合液,15oC

前後で研磨し,十分洗浄してから研磨されていないとこ

ろの試料の周辺と白金線(0.15¢×30mm)とをスポット

溶接した.これはトリチウム電解チャージしやすいよう

にするためである.その後,1N-NaOH トリチウム水溶

液中に吊し,トリチウム陰極電解チャージを2時間行っ

た.このときのトリチウムの比放射能は0.1Ci/cc(全容
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量5cc),電流密度は5mA/Cm2である.電解チャージ

後,アセトンやアルコールで洗浄し,3日間室温放置し

た.この間に鋼中の拡散性のトリチウムはほとんど放出

してしまう.したがって,本実験は非拡散性のトリチウ

ム検出を目的にして試みたことになる.その後,鉄合金

試料はコロジオン膜 (コロジオン(1):エチルエーテル

(6):エチルアルコール(6))厚さ0.1FLm以下を保護膜

としてかぶせ,2倍に稀釈した液体状の単分子層膜厚の

原子核乳剤 (IlfordL4)を白金ワイヤーループ法によっ

て試料表面にかぶせた.このとき液体乳剤(冷蔵庫保管)

は45oCで約20分間,温湯バスに浸潰して溶かし,乳剤は

陶器製のうつわに入れ換え,スライドガラス上 (20mm

め)に数個試料を置いて乳剤をかぶせる方法である.乳剤

が十分乾燥してから試料はシリカゲルを少量入れたプラ

スチック製の小箱に入れて,3.5mm卓の穴をあけ,小箱

ごとに真空引きできる露出容器 (80¢×110mm)に入れ

た.容器は真空にしてから高純度窒素ガス(99.9995%)

雰囲気で,-20oCの冷凍庫に入れて71日間露光した.

2-2現像 ･定着および透過電顕戦寮

露光後,試料は常温 (2時間)に戻してからKodak

D19現像液(20oC,3分間),定着はアルカリ性水溶液中

(15%のハイポ,5-10分間)で処理し,その後水洗した.

さらに試料はアセトンまたはアルコール水溶液に静置し

て洗浄した.原子核乳剤中にゼラチンが入っているため

そのまま電顕観察すると黒い膜ができて観察しにくい.

これを取り除くため有機性の水溶液で溶かした.この際,

トリチウムが結晶粒界などにトラップされた臭化銀粒子

が移動しないで試料は鮮明に観察できる.この試料は東

京大学総合試験所の超高圧電子顕微鏡 (JEM1250)で観

察した.

3. トリチウムの核特性

トリチウムは大気圏中の核反応等により天然にわずか

ながら存在する放射性同位体であり,トリチウムを含め

た水素の同位体である.トリチウム号Hの壊変過程を
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