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1. は じ め に

鉄鋼中の水素分布の存在位置およびその量の検知は遅

れ破壊や水素脆性などの究明の ｢かぎ｣であるが,検出

手段が限られている. トリチウムはその一つで,この手

法の欠点である局所分析性の限界を広げる上で電顕オー

トラジオグラフィーが注目されている.

一般に鉄鋼中への トリチウムを導入する方法としては

ガスチャージ法,D2を用いた核反応法112)ぉよび水溶液

を用いた陰極電解チャージ法などが用いられている.筆

者らは後者の陰極電解チャージ法を用い,3r4)金属材料の

電顕オー トラジオグラフィーのための基礎研究の第 1報

として電解チャージした鉄合金からの トリチウムの放出

過程 と試料中の残存形態について求め,その実験結果を

試みたので以下に報告する.

2.試 料 作 成 法

実験に用いた鉄合金試料の特性 とその熱処理方法は

tablelに示す.この表で純鉄,電解秩,およびCr-Mo

鋼は市販のものを用い,Fe-1.Owt.%Ti合金は電解鉄に

(-)

Hegas=≡コ

lNN8.0H
TritiatedWater

スポンジチタン (99.7%)をアーク溶解して,著者らが

作成した試料である.これらはいずれも冷間圧延加工し

て 10×10×1mmの大きさに切断し,電解チャージしや

すいように鉄合金試料のコーナーに0.5mm卓の穴をあ

け,これをシリカチューブに入れて真空封入 (1×10~4

Torr)し,これを熱処理を行った.その後,電解研磨水

溶液 (酢酸(5):過塩素酸 60%(1)の混合液を10oC前

後に冷却しながら,鉄合金試料を陽極にして約 35-40V

の電圧をかけて試料を鏡面にした.

3.実験方法と結果

(1) トリチウム陰極電解チャージ

鏡面にした鉄合金試料はFig.1に示すように白金線

(0.15¢)または鋼線で吊し,電解槽の底の周りに円周状

Table1 Materialsandheattreatments

pureiron(JohnsonMattheyCo.99.99%) 900○CXlh(F,C)

Fe-1.Owl.0/oTi(99.7%)alloy 9008CXlh(W,Q)

Electroyticiron(99.9%) 9000CXlh(W,Q)

Perchlorate

Fig1 Cathodicchargingapparatus
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