
九州大学学術情報リポジトリ
Kyushu University Institutional Repository

反跳粒子検出法によるオーステナイト系合金中の水
素の研究

吉田, 孝
九州大学大学院総合理工学研究科材料開発工学専攻

竹中, 稔
九州大学応用力学研究所

佃, 昇
九州大学大学院総合理工学研究科材料開発工学専攻

蔵元, 英一
九州大学大学院総合理工学研究科材料開発工学専攻

https://doi.org/10.15017/17314

出版情報：九州大学大学院総合理工学報告. 15 (3), pp.281-284, 1993-12-01. 九州大学大学院総合理工
学研究科
バージョン：
権利関係：



九州大学大学院総合理工学研究科報告
第15巻第3号281－284頁平成5年12月

濫盤忍者謙翻雛感量畏与鵬ろ繍
        Vol．15， No．3pp．281－284 DEC 1993

反跳粒子検出法によるオーステナイト系合金中の水素の研究
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Study of Hydrogen Atoms Implanted to Surface Region of

 Austenitic Alloys by Elastic Recoil Detection Metbod

     Takashi YOSHIDA†， Minoru TAKENAKA＊

     Noboru TUKUDA‡and Eiichi KURAMOTO‡

  Depth profile of hydrogen atoms implanted to the surface region of austenitic alloy Fe－16Cr－17Ni was mea－

sured by means of elastic recoil detection method． Hydrogen atoms were implanted in the alloy by cathodically

charging method． The thermal release of hydrogen atoms retained in the alloy was studied by the isochronaI

anneahng up to 900℃．

1． 目 的

 核融合炉の構造材として，オーステナイト系合金が

注目されている．その理由としては材料の性能もさる

事ながら，豊富な工学的データが上げられる．しかし

ながら核融合炉内では，さらに多くの問題を抱える事

になる．核融合プラズマの環境下において材料は様々

な影響を受けるが，その一つとして水素（重水素）の

挙動が上げられる．水素は，材料中に侵入，拡散，放

出等のメカニズムにより，一度照射された水素が再び

プラズマ中に戻る現象がある．この水素リサイクリン

グのメカニズムを解明する必要がある．水素を分析す

る方法としては，核反応分析法（Nuclear Reaction

Analysis），二次イオン質量分析法（Secondary Ion

Mass Spectrometry），反跳粒子検出法（Elastic Recoil

Detection）等が上げられる． NRAは，スペクトルの

分離が難しく，水素濃度の絶対値の決定が困難である．

SIMSは破壊分析であり，これも定量分析が困難であ

る．その点ERDは，非破壊分析であり，又水素濃度

の絶対値を決定できる点で有利であるユ）．本研究では

材料に水素を注入し，反跳粒子検出法によって，その

水素の分布を確認する．さらに，材料に様々な損傷や，

熱負荷を加えて水素の情報を得る事が，

る．
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この目的であ

 対象となる試料は，Fe－16Cr－17Ni（12mm×16mm×

3mm），分解能測定用にSi（10mm×14mm×6mm），及

び水素濃度補正用としてMylar（10mm×12mm×25

μm）を使用した．実験装置は，HVEE社前1MVタ

ンデム加速器及びオリジン電気再製低エネルギーイオ

ンビーム照射装置である．試料のSiは，単結晶のイ

ンゴットから切断，片面を鏡面仕上げにして洗浄した

ものである．Fe－16Cr－17Niは，九大応力研でゾーン

レベリング法によって合金を製作し，切断，圧延，研

磨，洗浄等を行ったものである．合金用化学研磨液と

’して，Hα：πNO3：HF：H20を15：30：10：45の割合

の混合液を使用した．Si及びMylarは，そのまま加

速器による分析を行うが，合金は水素の注入を行った

後分析を行う．水素の注入は，電解注入法により室温，

3．6Nの硫酸，128mA／cm2，22時間の条件で行った．

加速器による測定はFig．1に示すように，3MeVの

Heビーム（1mmφ）を使って入射角16。反跳角14。で

測定した．SSBDにはHeとHが入射するが， Hだけ

を分析するためにSSBDの前面にフィルターとして

Al（2μm）＋Mylar（12μm）を取り付けた．反跳粒子

検出法においてスペクトルを分離する方法としては，
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Fig。1  Schematic representation of the principle of ERD method

アブソーバ（フィルター）法，dE－Eテレスコープ法，

磁気分離法，TOF法等が用いられるが，本研究では

アブソーバ（フィルター）法を用いた．ERDの測定

結果を解析するためには，電子によるエネルギー損失

を計算する必要があるが，これについてはBiersack

の論文2）を参考にした．四温回復実験では真空中で，

60℃，100℃，200℃，300℃，400℃，500℃，600℃，

700℃，900℃で20分間の等時焼鈍を行った．

3．結果と考察

 Fe－16Cr－17Niの測定に先だって単結晶のSiを測定

する目的は，第1に表面（深さOnm）を決定するため

であり，第2に深さ分解能を把握することである．

Fig．2を見ると，表面が912keVであり，分解能の

FWHMが54keVであることが分かる．一般に反跳粒

子検出法の深さ分解能は余り良くないことが知られて

いるが，その中でも良い方の部類に属するのではない

かと思う．測定の条件（入射角，反跳角等）が変わる

と分解能が変わるために，条件を変えた時は無論，条

件が同じ時でも定期的に測定することで条件の変化を

把握できる．

 測定したカウントを濃度に変換するために，一般に

は次式が使用される．

r一釧・）（4σ4Ω）△Ω△・

               4σ
の総数N（κ）は求める濃度，（万）は反跳微分断

面積，△Ωは検出器の立体角，そしと△κは各エネル

ギーにおける1channelに相当する深さである．反跳

微分断面積が分かれば，測定値rから濃度N（κ）を

求めることができる．反跳微分断面積については，

SzilagyiらによってNRAとERDの比較と言う形で

報告されている3）．しかしながら，それが全てではな

く最近になってもいくつかの報告がある．そこで我々
   4σ
は・（4Ω）を単なる定数とみなし既知のサンプルを

測定することによりこの定数を決定することとした．
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Fig．2 Energy spectrum of the silicon obtained by
    using the absorber of Ai（2，μ御）and Mylar

    （12μ）
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そこで使用したのがMylarである． Fig．3がMylar

を測定したものであり，Fig．4が濃度に変換したもの

である．Fig．4の結果から分解能を考慮して，さらに

デコンボリューションを行うことも不可能ではないが，

現時点で正確な分解能を測定できるのは，試料の表面

だけであり，試料の内部の分解能まで測定はできない．

よって，分解能が深さによって変わる以上，この結果

をデコンボリューションする事は困難であり，濃度の

深さ依存性の解析はFig．4までとした．

 Fe－16Cr－17Niにおける最大検出深さは，450日目で

あるが，深さが深くなると（すなわち，反跳エネル

3000

         諸

健！1
             叉

ギーが小さくなると）データの信頼性が欠けるため，

350nmまでとした． Fig．5から分かるように表面付

近に鋭いピークがある．又，100nmより深い所では

水素がほぼ一定に分布している事が分かる．Fig．6は，

室温，真空中におけるFe－16Cr－17Ni申の水素の濃度

を時間を追って調べたものである．この結果から，水

素の拡散係数は，表面では＝1．0×10『126配2／∫6‘，内部

（200nm）では＝1．0×10『13侃2／∫66という結果が得ら

れた．拡散係数は表面についてはガウ冬分布として計

算し，内部はほぼ一定であることを考慮すると誤差関

数が使用できるので，次式によって求めた4）．
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Fig．3  Energy spectrum of the mylar film
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 このグラフから，初期の段階で比蓉的自由な水素が

急速に拡散，放出され，その後の緩やかな拡散は，粒

界や欠．陥に捕獲されたものと考えられる．

 等時焼鈍による回復実験の結果をFig．7に示す．

焼鈍温度の上昇に伴い内部では水素濃度は単調な減少

を示すのに対し，表面では400℃から500℃で急激な減

少が認められる．この温度で表面の水素がガスとして

多量に放出されると考えられる．

 以上の結果をまとめると，

 1．電解注入法によって注入されたFe－16Cr－17Ni

中の水素は表面にピークがあり，内部（100nm以上）

ではほぼ均一である．
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Fig．4  Hydrogen depth profile in the mylar film
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Fig．6  Time dependence of the hydrogen concentra－

      tion in the su治face region and the inside
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isochronal annealing for 20min
of the Fe－16Cr－17Ni through the

 2．昇温により内部の水素は徐々に拡散するのに対

し，表面の水素は400℃付近で著しく減少する．

 ということがわかった．さらに詳しい拡散係数等に

ついては，今後の課題である．
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