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研究成果の概要（和文）：ナノ双晶を導入したSUS304準安定オーステナイト系ステンレス鋼においてマイクロ引
張試験により、ハード方位およびソフト方位において、水素脆化に及ぼすナノ双晶の影響を調べた。その結果、
ナノ双晶束の導入は、降伏応力の増加に寄与するのみならず、水素誘起双晶界面分離を抑制することを明らかに
した。また、マイクロ疲労試験により、疲労き裂進展抵抗と組織発達の関係を調査した。ナノ双晶材では、双晶
方位にかかわらず、高き裂進展抵抗が得られることを明らかにした。さらに、水素チャージによって、疲労き裂
進展速度の増加が認められるが、その程度は、双晶境界が単体で存在する場合よりも軽減されることが明らかに
なった。

研究成果の概要（英文）：Microtensile tests were performed on nano-twinned 304 stainless steel with 
hard and soft orientations to determine the effect of nano-twins on hydrogen embrittlement in the 
metastable austenitic steel. The introduction of nanotwins retarded the typical premature-fracture 
mode of hydrogen embrittlement, i.e. quasi-cleavage in the soft orientation and twin-boundary 
separation in the hard orientation, despite significant increases in yield stresses. 
Microstructure-sensitive fatigue crack growth in 304 steel containing nanotwin bundles was studied 
using a miniature compact tension specimen combined with post-fatigue metallographic examinations. 
The nanotwinned specimens exhibited high crack growth resistance compared to the coarse-grained 
specimen without nanotwin bundles, regardless of lamellar orientation. Increase in crack growth rate
 due to hydrogen charging was mitigated by the introduction of nanotwins when compared to the single
 twin boundary specimen.

研究分野： 材料強度学

キーワード： 強度・破壊靭性

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
材料の微視組織から微小試験片を選択的に採取し、組織構成要素のマイクロ力学特性評価と変形および疲労き裂
進展の素過程の直接観察を可能にする手法を利用して、変形過程における微視組織変化が問題となるオーステナ
イト鋼の水素脆化および水素助長疲労き裂進展を支配する双晶境界の役割を明らかにできた。これにより準安定
オーステナイト系ステンレス鋼の水素脆化を克服する糸口を見つけ、水素システム構造部材の軽量化・レアメタ
ルの省資源化を達成でき、持続可能な社会の実現に大きく貢献できる。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
１．研究開始当初の背景 
昨今のエネルギー問題、ならびに二酸化炭素排出量の削減要求から、水素をエネルギー媒体と

して利用した燃料電池システムの普及が急速に進められている。これに関連するシステムを構
成する構造部材には、水素脆化感受性が低いことから、安定オーステナイト系ステンレス鋼が多
く使用されている。経済的観点からレアメタルの含有量を低減させた準安定オーステナイト系
ステンレス鋼で代替させたいが、オーステナイト安定度に関連して水素脆化感受性が大きく異
なることが指摘されている。比較的オーステナイト安定度の高いステンレス鋼（316 型（Fe–18Cr–
12Ni–2Mo）以上）の場合、穏やかな水素脆性を示し、それは水素による塑性変形の局在化によ
って引き起こされることが説明されている。一方、本研究で対象とする 304 型鋼（Fe–18Cr–8Ni）
など、変形誘起マルテンサイト変態を起こしやすいステンレス鋼では、平坦ファセットや擬へき
開といった一見脆性的に見える破壊特徴を呈し、水素による延性低下の度合いが大きい。しかし、
前述したように Ni の含有量が少ないものほど経済的にも有利であるため、この相変態の関与し
た水素脆化の克服は学術的のみならず、工業的にも重要な課題といえる。 
また、構造材料としてオーステナイト系ステンレス鋼に求められるもう 1 つの克服すべき課

題は高強度化である。しかし、引張強度が 1200 MPa を超える材料では水素脆化が顕著となるこ
とが経験的に知られている。果たして水素脆化感受性を高めることなく、高強度化を達成するこ
とはできないのであろうかというのが本研究課題の核心をなす「問い」である。鉄鋼材料の強度
は微視組織スケールの事象が支配しており、さまざまな障害物の導入により転位の運動を妨げ
ることで力学特性を発現している。相変態に伴う水素脆化において問題となる平坦ファセット
と擬へき開についても、それぞれ双晶境界とマルテンサイトに関連して形成されることが指摘
されており、水素脆化機構の指導原理の探究には、微視組織レベルでの力学特性と変形挙動を直
接関連づけて検討することが有用である。 
 
２．研究の目的 
変形過程において局所的に階層的なマルテ

ンサイト組織を形成し、力学特性や水素の挙
動が大きく変化すること、マルテンサイト変
態が変形に寄与すること、マルテンサイト変
態のしやすさが双晶境界や合金元素のミクロ
偏析などの微視組織要素の影響を強く受ける
ことなど、動的に起こる相変態が水素脆化機
構の解明を妨げている。研究代表者らは、バ
ルク材の所望の構成相またはその境界から超
小型試験片を切り出し、微視組織要素の機械
的性質に加え、降伏、加工硬化、破壊過程お
よび疲労き裂進展過程における微視的な変形
挙動を直接計測できるマイクロ力学試験法を独自に開発している。本研究では、微視組織要素の
力学特性評価に加えて、透過電子線後方散乱回折（t-EBSD）解析や透過電子顕微鏡観察（TEM）
とその場観察を組み合わせた金属組織学的評価で変形挙動を調査することにより、水素脆化に
直接影響を与えているマルテンサイト変態の役割を検討する。本研究では、力学特性の基礎とな
る情報が得られる単調引張負荷下の変形と実用上重要な疲労き裂進展について、マイクロ力学
試験により計測し、準安定オーステナイト鋼の水素脆化の相変態の役割を明らかにするととも
に、相変態がもたらす悪影響を効果的に排除できる可能性を探究するため、図 1 に示すように、
2 つの微視組織要素に集中して研究を進める。1 つは温間加工によりマルテンサイトの発生を抑
制して作製するナノ双晶ラメラ組織（図 1a）であり、もう 1 つは三次元積層造形により作製さ
れる周期的ミクロ偏析組織（図 1b）である。例えば所望の方位を有するナノ双晶ラメラ組織や
周期的ミクロ偏析組織を有する超小型試験片をバルク材から切り出し、単調引張、疲労荷重下に
おける変形挙動およびき裂進展挙動を結晶学的見地からシンプルに解析できる。これにより、汎
用性の高い準安定オーステナイト鋼において水素脆化に及ぼす相変態の悪影響を無害化する手
段を検討する。また、このマイクロ力学試験で得られたデータに基づいて結晶塑性解析を組み合
わせることで、力学的な特徴づけを可能とし、今後世界的に大いに発展が予想されるマルチスケ
ールシミュレーションに展開する。 
 
３．研究の方法 
 供試材料には、市販のオーステナイト系ステンレス鋼 SUS304 を使用した。溶体化熱処理によ
り結晶粒を粗大化させた後、673 K で圧下率約 40%まで温間圧延することで、ナノ双晶束を含む
オーステナイト単相組織（図 1a）を得た。研磨により薄膜化した後、EBSD 測定により結晶方位
を同定し、所望の双晶方位となるように試験片を作製した。単結晶ナノ双晶材における変形挙動
に及ぼす水素の影響を調べるため、集束イオンビーム（FIB）加工装置を用いて、試験部寸法 20 
μm × 20 μm × 50 μm のマイクロ引張試験片を作製した。ナノ双晶と荷重軸が垂直となるハード方

 
図 1 微視組織要素からの超小型試験片の切

り出し例 



位（NT-N）と 45°となるソフト方位（NT-I）の試験片について未チャージ材（-U）と水素チャー
ジ材（-H）を準備した。水素チャージはマイクロ引張試験前に陰極チャージ法により行った。マ
イクロ引張試験は自作のマイクロ力学試験機を用いて変位速度 0.1 μm s–1で室温、大気下におい
て実施した。また、微小疲労き裂進展挙動を調査するために、厚さ 50 μm、幅 1 mm の超小型コ
ンパクトテンション（CT）試験片をレーザ加工と微細放電加工により作製した。切欠き先端は
FIB 加工装置を用いて形状を整えた。切欠き先端の結晶粒において双晶境界が切欠き方向に対し
て、平行（P）と垂直（N）に配置したものを
準備した。比較材としてナノ双晶を含まない
単結晶材も作製した。疲労き裂進展試験は、
自作のマイクロ力学試験機を用いて繰返し速
度 1 Hz、応力比 0.1 の条件の下、室温大気中
にて行った。試験後の変形組織を EBSD、t-
EBSD および TEM 観察により評価した。ま
た、周期的ミクロ偏析組織の作製を試みて、
ワイヤアーク式積層造形法により作製した試
料（図 1b）も準備した。 
 
４．研究成果 
準安定オーステナイト鋼の水素脆化に及ぼ

すナノ双晶の影響を調べるために、ハード方
位とソフト方位のナノ双晶単一バリアント
SUS304 ステンレス鋼に対してマイクロ引張
試験を実施した。図 2 にナノ双晶導入試験片
および単一双晶材の真応力－真ひずみ対応に
及ぼす水素の影響を示す。ソフト方位では、
ナノ双晶の導入により、未チャージ状態での
降伏応力が 540MPa に増加した。 水素チャー
ジにより破壊モードがチゼルエッジから擬へ
き開に変化したが、均一ひずみはほとんど変
わらない。ハード方位では、降伏応力は、未
チャージ状態でナノ双晶導入により、647MPa
に増加した。水素チャージしたナノ双晶材は
双晶境界分離により破壊したが、破壊に必要
な応力は、単一の双晶境界をもつ双結晶試料
と比較して増加した。絞りと最大引張強さの
関係（図 3）から、SUS304 ステンレス鋼にお
いて、ナノ双晶の導入が、降伏応力の大幅な
増加にもかかわらず、水素脆化の典型的な早
期破壊モードであるソフト方位での擬へき開
とハード方位での双晶境界分離を遅らせるこ
とが明らかになった。この遅延は、ナノ双晶
の導入が支配的な変形機構を変化させたこと
に起因している。これらのことより、ナノ双
晶の方位と分布の制御が、準安定オーステナ
イト鋼の水素誘起延性低下を軽減しながら強
化を可能にすることを示唆している。変形誘
起マルテンサイト変態に伴う局所的な水素濃
化が、ナノ双晶の導入により、分散されるこ
とが示唆される。 
超小型試験片を用いて、微小疲労き裂進展

挙動を調べた結果、粗大粒材では、き裂先端
前方にマルテンサイトを形成し、その中をき
裂進展した。また、粗大粒材でのマルテンサ
イト形成は、せん断応力の高い面を晶へき面
としたバリアントから優先的に形成されてい
た。ナノ双晶束を導入したナノ双晶材では、
粗大粒材よりも高いき裂進展抵抗を示した
（図 4）。EBSD 測定によって得られた逆極点
図マップと、き裂進展速度を対応させると、
ナノ双晶材では、き裂がナノ双晶束中を進展
するとき、き裂進展速度が低下した。NT-N 試

 

図 2 SUS304 ナノ双晶材および単一双晶材の
未チャージ状態および水素チャージ状
態における真応力－真ひずみ曲線 

 

図 3 SUS304 ナノ双晶材、超微細粒材および
単結晶材（SC）の絞り－引張強度関係 

 
図 4 SUS304 ナノ双晶材および粗大粒材

（CG）の疲労き裂進展抵抗曲線 



験片のき裂先端における TEM 観察（図 5）で
は、き裂先端前方にはマルテンサイトとナノ
双晶が途切れたオーステナイト領域が観察さ
れた。回折像よりこの領域は母相と同一の方
位を有していることが示された。ナノ双晶材
では、き裂から射出された転位とナノ双晶の
反応により detwinning が起こり、残された反
応転位を核にマルテンサイトが形成され、そ
の中をき裂進展したと考えられる。したがっ
て、ナノ双晶束の detwinning およびマルテン
サイト形成によって、損傷蓄積過程が変化す
ることで、き裂進展が遅延したと考えられる。 
 以上のことより、ナノ双晶を導入した
SUS304 鋼では、双晶方位にかかわらず、高き
裂進展抵抗が得られることを明らかにした。
また、水素チャージによって、疲労き裂進展
速度の増加が認められるが、その程度は、双
晶境界が単体で存在する場合よりも小さいこ
とが明らかになった。一方、積層造形により
作製したδフェライト／オーステナイト層状
組織はラメラ間隔が大きく、期待した耐水素脆化特性の改善は見られなかった。今後、結晶塑性
解析を用いたき裂先端でのナノ双晶とマルテンサイト変態の関係のマルチスケール解析に必要
な基礎データを取得することができた。 
 
 

 
図 5 SUS304 NT-N 試験片き裂先端における

組織発達 
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