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1. 実験目的(Objectives of experiment)  

 本課題の最終目的は、バナジウムと水素の原子数比が小さい水素透過時の挙動を中性子により測定する新

しい手法の開発であり、今回の測定は、その予備検討である。 
バナジウム板を原料として、予め水素を固溶させた試料を中性子小角散乱により測定を行い、非干渉性散

乱による微量水素量の測定限界を検討するとともに、その水素による構造変化が観察できるかを検討する。ま

た、バナジウム系水素透過合金は、水素解離用触媒としての機能を持つ Pd-25%Ag 合金を両面に被覆して使

用されるため、スパッタリングにより Pd 合金を被覆した状態でも上記の測定が可能かを検討する。 

 

2. 試料及び実験方法  

  Sample(s), chemical compositions and experimental procedure 

2.1 試料 (sample(s)) 
水素固溶濃度の異なる純バナジウム板（15mmｘ15mmｘ厚さ 1mm）と、スパッタリングにより両面に Pd-25%Ag

合金膜を 100nm 被覆した水素固溶濃度の異なる純バナジウム板（15mmｘ15mmｘ厚さ 1mm）を試料とした。 

 純バナジウム板：7 枚（水素濃度：0.0004～0.82mass%） 

 Pd-25%Ag 被覆純バナジウム板：5 枚（水素濃度：0.0002～0.039%） 
 
2.2 実験方法 (Experimental procedure) 
 上記の試料を小角散乱用標準アルミセルにセットした。なお、試料セルは、O リングおよびアルミ板からなる

密閉構造となっており、計測期間中の試料からの脱水素を回避した。 
小角散乱計測は、線源強度 500kW にて 20 分間行い、小角バンクおよび低角バンク検出器にて観測された

散乱中性子の時空間分布から、円環平均によって小角散乱プロファイル（波数(q)範囲は、0.007～5[1/Å]）を

得た。 
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3. 実験結果及び考察 （実験がうまくいかなかった場合、その理由を記述してください。） 

  Experimental results and discussion．If you failed to conduct experiment as planned, please describe reasons. 

 水素濃度の異なる純バナジウム板を試料として測定した中性子小角散乱スペクトルを Fig. 1 に、また、

Pd-25%Ag を両面に被覆したバナジウム板を試料として測定した結果をＦig. 2 に示した。なお、図中には、水

素分析計により得られた各試料の水素濃度を明記した。 

 

 純バナジウムのプロファイル（Fig. 1）から、水素の非干渉性散乱は、バナジウム中の水素濃度に比例して強く

なっている。Pd-Ag コートを施したバナジウムのプロファイル（Fig. 2）でも同様の結果が得られるはずであるが、

Pd-Ag 層が触媒的な働きをして水素分析前に脱水素されたと考えられる。（Fig. 2 の緑線、紫線試料） 
 

これらのプロファイルから、水素分析値が

異常と思われる試料を除き、水素濃度が 0.2 
mass%以下の試料について、波数（q）：2.01
Å-1 時の非干渉性散乱強度と、水素濃度との

相関を Fig. 3 に示した。 

純バナジウムを用いた非干渉性散乱による

水素量の測定は、かなり水素濃度の低い範

囲でも可能である。 
 

 

 

Fig. 1 Small-Angle neutron scattering profiles of 
hydrogen-contained Vanadium. 

Fig. 2 Small-Angle neutron scattering profiles of 
Pd-Ag coated Vanadium-hydride. 

Fig. 3 Correlation between the hydrogen 
concentration and scattering intensity. 
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4. 結論(Cunclusions)  

純バナジウムに含まれる水素量と、水素の非干渉性散乱強度とは相関が得られた。水素透過膜として使用

される水素固溶範囲（バナジウムと水素の原子数比：H/V≦0.2）において、バナジウム中の水素量を測定でき、 

水素解離用触媒としての機能を持つ Pd-25%Ag 合金が両面に被覆された状態であっても測定可能である。 
但し、今回の測定において、プロファイルの干渉性散乱から微量水素による構造変化は観察できなかった。 

 

  


