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鋼中の水素挙動に関するトリチウム解析 (ⅠⅠⅠ)
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1. は じ め に

鋼中の水素挙動は他元素のそれと比較して検出手段に

とぽしいことが大きな問題である.われわれは水素挙動

のトレーサとしてトリチウム (3H)を用い,電顕オート

ラジオグラフィや液体シンチレーションカウンターによ

る放出測定など,ほかの方法では期待できない観察 ･測

定を行ってきた.1)電顕オートラジオグラフィに関して

は,これまでに純鉄や鉄合金についていくつかの観察報

告があるが2),3),実用鋼では水素トラップの挙動に関する
データがまだまだ積み上げられなければならない.これ

らは鋼中の水素の挙動に関連した現象の解明に有効な知

見を与えるものと考えられる.前々報1)には鋼中に陰極

チャージにより導入されたトリチウムの放出,残留に関

する基礎的データを報告した.本報では第3報とし電顕

オートラジオグラフィを行うにあたっての問題点を整理

する.本報の試料としてSCM435を選んだのは,この系

統の材料が水素環境下で圧力容器等に使用され,熱処理

組織中での水素の挙動が問題となっているためである.

2.実 験 方 法

(1) 試料調製 :市販のSCM435(0.33%C,1.0%
Cr,0.25%Mo)を用い,つぎの3種類の熱処理により

組織を変えた.

890oC,30分保持後水焼入れ,焼入れ後それぞれ300oC

で30分,および600oCで30分焼き戻した.

オートラジオグラフィの試料はレプリカ法やX線マ

イクロアナライザー (EPMA)による場合は10×10×1

mmのものを用い,薄膜法の場合には2.8¢×0.15mm

の薄片をジェット研磨により仕上げて用いた.

(2) 電顕オートラジオグラフィ:試料のトリチウム

陰極電解チャージは0.1Ci/ccのトリチウムを含む1N

NaOH溶液中で,電流密度5mA/Cm2,2時間の条件で
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行った.

原子核乳剤としてILFORD-L4を用い,2倍の稀釈率

でワイヤーループ法により単分子層膜を試料にかけた.

露出は-20oCで約30日間行い,KodakD19で現像をし

ている.

(3) トリチウム放出測定 :前報1)ではオートラジオ

グラフィの露出条件を決めるために,チャージされた試

料からのトリチウムの放出測定を行ったが,この放出過

程は詳細に調べると材料中の水素挙動に関してオートラ

ジオグラフィ結果と相補う情報を与える.ここではオー

トラジオグラフィと同じ条件でチャージした後,室温で

の放出過程を測定した.チャージした試料はジオキサン

系シンチレーター10ccを入れたバイアル中に移し,液

体シンチレーションカウンターにて連続測定した.

3.観葉結果および考察

今回解析したクロム･モリブデン鋼の水素による脆化

感度は低温焼戻し(<300oC)組織および焼入れ組織で最

も高く焼戻し温度が高 くなるにつれ感度が低下した5)

が,破面を観察すると苛酷な環境下での脆化材では旧オ

ーステナイト粒界あるいはマルテンサイト･ラスに沿っ

た割れがほとんどであり,また細長く伸びた介在物から

の割れも見られている.このことからすると脆化のどの

時点 (亀裂発生,伝播-)に効いているかは別として,

これらの場所への水素の集積のあることが予想されてい

る.分解能の最も低いマイクロアナライザによるオート

ラジオグラフィで観察した場合,焼入れ材の旧オーステ

ナイト粒界およびマルテンサイトラス界面らしき場所に

銀粒子が集積しているのが認められ,これはAg-L(γ1線

によるX線像によっても確かめられるが(Photo.1),レ

プリカ法,薄膜法オートラジオグラフィでさらに明瞭に

確認できた (Photo.2,3).レプリカ･オートラジオグラ

フィによればさらに,焼戻し析出物の界面およびMnS

系介在物とマトリックスの界面にも水素の集積が観察さ

れた (Photo.4).
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