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研究成果の概要（和文）：NIMSにて独自に溶解・鍛造・圧延したNi-20mass%Cr合金の容体化処理材および温間圧
延材から、円柱状平滑引張試験片を作成し、試験片の半数については、270℃100MPa水素ガス中に300時間暴露
し、試験片中に均一に水素を導入した。室温での引張試験の結果、溶体化処理材では水素チャージによって引張
強さが580MPaから340MPaへと低下したのに対し、温間圧延材では水素チャージしても880MPaと高い引張強さを示
すことを確認し目標を達成した。さらにミクロ組織観察により、温間圧延材では狙い通りに水素誘起粒界破壊が
抑制されていることを確認した。

研究成果の概要（英文）：Cylindrical smooth tensile specimens were prepared from solution-treated and
 warm-rolled Ni-20mass%Cr alloys, which were melted, forged,rolled, and heat-treated using NIMS 
facilities. Half of the specimens were exposed to 100MPa hydrogen gas at 270°C for 300 hours to 
introduce hydrogen atoms uniformly into the specimens. The results of tensile tests at room 
temperature showed that the solution annealed material showed a decrease in tensile strength from 
580 MPa to 340 MPa due to hydrogen charging, whereas the warm-rolled material showed a high tensile 
strength of 880 MPa even with hydrogen charging, thus achieving the target. Furthermore, 
microstructural observations confirmed that hydrogen-induced intergranular fracture was suppressed 
in the warm-rolled material.

研究分野： 構造金属材料

キーワード： 構造材料　水素脆化　粒界破壊　ミクロ組織制御　Ni合金　温間加工

  ２版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究の目的は次の二つである： (1) Ni-20%Cr合金の水素脆化粒界破壊の素過程を解明すること；(2)ミクロ組
織制御によって耐水素脆性に優れたNi-20%Cr合金を創出すること。FCC金属の水素誘起粒界破壊が不連続かつ離
散的に起こるという事実は従来認識を超えるものであり、本研究の成果は金属材料の水素脆性機構の理解に新た
な視点を与えるものである。また、本研究で提案実施したミクロ組織制御法は油井管部材にとって実現可能なプ
ロセスであることに加え、部材をさらに高強度化できるため、高深度高腐食井における喫緊課題である高耐食性
と高強度を両立させた油井管部材の創製に貢献することができる。

※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 
＜2020 年秋の申請書に記載したものを示します＞ 
 
■ エネルギー問題で重要な油井管用Ni合金の水素脆化に注目 

石油等の地下資源確保において、近年、腐食性の低い浅井戸が枯渇し、高深度高腐食
井の開発が増えている。このため採掘に用いられる油井管には、自重や地層圧、生産流
体による内圧に耐える高強度とサワー環境における耐食性のさらなる向上が要求され
ている [1]。これに応えるため高耐食金属であるNiにCrを添加して合金化によって高強
度化を達成する試みがなされている。ここで問題となるのが水素脆化であり、Cr添加に
より高強度化したNi-20%Cr合金（本調書では組成は重量%で表す）は、純Niと比べて水
素脆化感受性が著しく高いことが報告されている（図１[2]）。本研究は、このNi-Cr合
金の水素脆化に注目した。 
■ FCC構造が安定なNiの水素脆化メカニズムに

関する従来知見 
高耐食性鉄鋼材料であるステンレス鋼では、

Ni当量が増加するほど水素脆化感受性が低くな
る（水素脆化しなくなる）ことがよく知られてい
る。これは相安定性と関連しており、Ni当量が低
いとFCCの相安定性が低下して水素拡散速度が
大きいBCC相が変形時に生成し、応力集中部へ
の水素拡散集積が顕著におこりBCC相近傍を起
点とした破壊が起こるためと理解されている。
一方でFCC相が安定なNiは、水素によって粒界
破壊がおこることで脆化することが知られてい
る。さらに最近10年の研究によって、この粒界破
壊は脆性的ではなく、塑性変形に由来すること
が明らかになっている [3, 4]。 
■ 代表者による直近の検討状況と「学術的問い」 

この塑性変形によって誘起される粒界破壊について研究代表者は興味を持った。すな
わち“水素は塑性変形様式そのものに影響を与えるのか否か？”との学術的「問い」か
ら、純NiとNi-20%Cr合金の変形組織のSEM観察を行った。EBSDおよびECCIによる詳細
観察を行ったが、両金属合金ともに転位組織には水素による有意な差はなかった。一方
で、合金化による転位組織の変化は顕著で、Ni-20%Cr合金では転位セルを作りにくくプ
ラナー化していた。これは
Cr添加で積層欠陥エネル
ギーが低下するためと納
得できた。さらに得られた
重要知見は、図2(未公開：
申請当時）に示すように
Ni-20%Cr合金の水素チャ
ージ材では、主き裂先端部
から離れた領域(b)におい
て転位がパイルアップし
た粒界部に多くの微小の
ボイドまたはき裂が観察
されたことである。 

以上の研究代表者の直近の検討結果から、Ni-20%Cr合金における水素脆化について
新たに二つの独自の学術的「問い」が生まれた：(1)粒界破壊き裂は連続的に成長する
のではなく、不連続成長するのではないか？；(2)粒界への転位パイルアップを抑制で
きれば、そして粒界破壊を抑制できれば、水素脆化を防げるのではないか？ これら二
つの学術的「問い」が本研究の提案動機である。 
 
２．研究の目的 
＜2020 年秋の申請書に記載したものを示します＞ 
 

本研究の目的は、前述の二つの学術的「問い」に応えること、すなわち、 (1) Ni-
20%Cr合金の水素脆化粒界破壊の素過程を解明すること、(2)ミクロ組織制御によって耐
水素脆性に優れたNi-20%Cr合金を創出することである。水素誘起粒界破壊が不連続かつ
離散的に起こるとすれば、これは従来認識を超えるものであり、本研究の成果は金属材

図 1. Ni-Cr 合金における水素
による引張破断伸びの低下[2] 

図 2. 100MPa 水素ｶﾞｽﾁｬｰｼﾞした Ni-20%Cr 合金の粒界破壊



料の水素脆性機構の理解に新たな視点を与えることになる【←新奇性】。また次項の方
法に示すように、本研究で提案するミクロ組織制御法は油井管部材にとって実現可能な
プロセスであることに加え、部材をさらに高強度化できるため、背景で述べた高深度高
腐食井における喫緊課題である高耐食性と高強度を両立させた油井管部材の創製に貢
献することができる【←創造性】。 
 
３．研究の方法 
 本研究は、代表者の津崎が実施主体となって、松永久生（九州大学教授）と柴田曉伸
（NIMSｸﾞﾙｰﾌﾟﾘｰﾀﾞｰ；現NIMS上席ｸﾞﾙｰﾌﾟﾘｰﾀﾞｰ）の協力を得て遂行した。 
 対象材料は、背景で述べた水素脆化感受性の高いNi-20%Cr合金であり、2020年申請
当時に手元にあった素材で2021年度に予備実験を行った後に、2022年度にNIMSの装置
設備を使って新たに10キロインゴット材を真空溶解により溶製した。最終熱処理として
1000℃0.5ｈ→水冷を施した（溶体化処理材）。化学組成の分析結果は、Ni-19.9 mass %Cr
であり、不純物元素量は C: 0.001, Si: <0.001, Mn: <0.01, P: <0.002, S: <0.001, Fe: 0.008, O: 
0.005 (mass %)であった。 
 
■水素チャージ法についての特段の工夫 
本研究では、出口の油井管用部材を想定して、平行部直径が4mmの丸棒平滑試験片を

対象に水素チャージ有り無し条件で引張試験を行った。この際、試験片にダメージを与
えることなく、多量の水素を均一に導入できる手法として、高温高圧水素チャージ法を
用いた。通常、試験片への水素導入は室温近傍での電解水素チャージ法が用いられるが、
FCC金属では水素拡散係数が小さく、表面近傍で大きな水素濃度勾配が生じてサンプル
が損傷する問題がある。本研究では、九大・水素材料先端科学研究センターが有する国
内唯一の装置を用いて温度270℃、圧力100MPa、時間300hの高温高圧水素ガス中曝露を
行い、試験片表面の損傷を防いだ上で水素を4mm直径の試験片に均一に分布させた。 

■ミクロ組織制御による耐水素脆性に優れた合金の創製方法 
 研究代表者は、1997年以来、高強度鉄鋼材料の水素脆化研究に携わってきた。そして、
Ni当量が高くFCC相が安定なステンレス鋼は水素脆化感受性が低いこと（水素脆化しに
くいこと）を鉄鋼材料の常識として身に着けていた。しかし、この常識は鉄鋼材料以外
では通用しないことを2010年になって知った。すなわち、従来から報告されていた純Ni
やNi-Cr合金に加えて、FCC相が安定なハイエントロピー合金（Cantor合金）においても
多量の水素を導入すると粒界破壊を起こして脆化することを自ら研究して体得した[5]。
これから水素脆化するFCC金属合金の劣化本質は粒界破壊にあると認識した。従って、
この粒界破壊を抑制することが出来れば水素脆化を防げると着眼し、その方策について
代表者の持つ知見を総動員して検討した。「鍵」は、(1) 結晶粒界への局所応力集中を
低減すること、そして(2) 粒界自体を壊れにくくすることであり、これに沿った理想ミ
クロ組織像を検討した（注：本研究では合金元素利用は採用しない）。よく使われる結
晶粒微細化は、出口対象が厚板部材であるので除外した。その上で、局所応力集中の低
減については、部材使用時に転位パイルアップを生じさせないように、あらかじめ積層
欠陥エネルギ－が高い温度条件で塑性加工を施して、結晶粒内に転位セル組織を均一に
導入すればよいと着想した。すなわち温間圧延・温間加工の利用であり、これは代表者
の得意とするミクロ組織制御法である[6]。さらには温間域塑性加工を施すと粒界移動
によって粒界が平面的ではなくなる（波状になる）ため、粒界自体が壊れにくくなると
期待できた。これに加えて、背景での直近の検討状況にて述べたように、Ni-20%Cr合金
溶体化処理材の水素脆化粒界破壊は不連続に生じている可能性が高く、この場合は「き
裂の発生と連結およびその繰り返し」が脆化抑制の対象現象となると考察した。つまり
粒界破壊は一般に認識されている最弱部での発生支配ではないわけで、この場合はミク
ロ組織制御による特性改善が有効に働くと着眼した。さらに、転位セル導入で材料強化
するわけで、強化と脆化抑制の同時達成が可能と着想した。 
 以上の知見をもとに、最終的に500℃での50%圧延を実施した。以下、これを温間圧延
材と呼び、温間圧延前の1000℃0.5h処理の材料を溶体化処理材と呼ぶ。 
 
４．研究結果 
  溶体化処理材と温間圧延材のSEM-EBSDのRD-IPF組織を図３に示す。溶体化処理材
の結晶粒径（焼鈍双晶を除く）は68 mであった。温間圧延材では、結晶粒が圧延方向
（RD）に伸長しているとともに結晶粒内の方位が変化しているのがわかる。より詳細
なミクロ組織の観察結果から、温間圧延材では、結晶粒内には転位が導入され、結晶粒
界は平滑性を失っていることがわかり、当初目的としたミクロ組織が形成されているこ
とを確認した。 

高温高圧水素ガス中曝露後の吸蔵水素量は昇温脱離法によって求めたが、溶体化処理
材では61 mass ppm、温間圧延材では 59 mass ppmと同等であった。 
 



 
 引張試験結果を表１に示す。溶体化処理材（ST）では水素チャージによって引張強さが
578MPaから341MPaへと低下したのに対し、温間圧延材（WR）では、水素チャージして
も885MPaと高い引張強さを示すことがわかる。さらに引張試験を途中止めした試験片
のミクロ組織観察により、温間圧延材では狙い通りに水素誘起粒界破壊が抑制されてい
ることを確認した。 
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