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1. ま え が き

鉄鋼粒界の燐偏析による焼戻し脆性は水素の存在にも

強く影響されているらしいということが最近言われてい

る.1-3)これを組織学的に検討するため,水素の同位体で

あるトリチウムを鉄-燐合金に導入し,燐の偏析した結

晶粒界やマトリックスに,これがどのようにトラップさ

れているが透過電顕により観察した.4)～6)各粒界におけ

る燐濃度のちがいを結晶粒界の構造を手がかりとして考

察した.

2.実 験 方 法

2-1 試料と熱処理

鉄一燐合金試料は硫酸電解鉄とフェロりんをアルゴン

雰囲気でアーク熔解して作成し,熱間圧延して板状にし

た.Tablelはトリチウム電顕オートラジオグラフィー

に用いる鉄一燐合金試料の化学成分と熱処理方法,試料の

大きさおよび観察法について示した.この表からわかる

ように燐の濃度に応じて熱処理をかえている.

2-2液体シンチレーションカウンターによる放出解析

鉄一燐合金試料にトリチウムを導入した薄膜透過電顛

観察用および電子線マイクロアナライザー (EPMA)戟

察用試料はトリチウムの初期条件と露出条件をきめる目的

で放出特性曲線を求めた.すなわち,この両試料は電極チャ

ージ後ただちにアセトン,アルコール等で洗浄し,ジオキ

サン系シンチレーター10ccを入れたバイアル瓶の中に

銅線で吊るし,シンチレーターに放出されてくるβ電子

を液体シンチレーションカウンターで測定した.最初は

0.5分間ずつ約 10-20回連続測定し､その後もジオキサ

ンシンチレーターと測定時間を適宜に変えて連続測定し

た.このように一つのバイアル瓶に入れた試料は連続測

定すると計数率は時間とともに増大し,この特性から時

間と平均計数率が求まる.この結果からトリチウム放出

の特性曲線が求まる｡
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2-3 電子線マイクロアナライザー(EPMA)を用いた観

察

試料の直接観察は前報6)と同様の操作で行った.表 1

に示した熱処理条件で試みた.バルク試料はEPMAで

観察する場合,2次電子および AgLα1の両者を用いて

観察した.燐の含有量濃度が低い試料についても検出す

ることができた.

2-4 透過電顕観察

鉄-燐合金試料を冷間圧延し,厚さ0.07mmにダイス

で打抜き､1150oCで1時間熱処理した.炉冷後ジェット

研磨し,アルコールで十分洗浄してから薄膜試料と白金

ワイヤーとスポット熔接した.その後､1N･NaOHのト

リチウム水溶液中に吊るし,陰極電解チャージを1時間

行った.このときのトリチウムの比放射能は0.1Ci/cc

(全容量5cc),電流密度は5mA/Cm2である.燐の薄片

試料は10個まとめて電解チャージし,3日間室温放置し

てから,コロジオン膜 (厚さ0.1/∠m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

表面の片側に貼布した.十分乾燥後,真空引きの露出容

器 (80¢×110mm)に入れた.この場合,容器内の湿度を

少なくするため,プラスチック製の小箱に穴をあけ,そ

のところに試料を置いてフタをした.露出容器全体を真

Table1 CompositionofFe･Palloys

Composition Heattreatment Specimensize Observation

Fe-wt.% 1423KXlh(W.Q)10×10×1mm EPMA

1423KXlh(W.Q)773Kx100h(F.C)0.02P 2.8≠×0.07mm TEM__

Fe-wt.% 1423KXlh(W.Q) ･10×10×1mm EPMA
0.1P 773Kx100h(F.C)

Fe-wt.% 1423KXlh(W.Q) // /I
0.7P 773.KX100h(F.C)
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