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研究成果の概要（和文）：質量分析計つき超高真空材料試験装置に高速度マイクロスコープを配置することによって、
水素脆化が懸念される水素エネルギー構造用金属材料の脆性破壊時に放出される水素を動的に検出できる新たな計測シ
ステムの開発に成功した。水素環境におかれた7075アルミニウム合金が水素の関与で粒界破壊を生じる際の粒界き裂の
伝播に関与する水素の情報を取り出すことが可能になった。また,SCM435鋼においては、破壊時に放出される水素が原
子状水素と分子状水素の両方の放出が生じていることや、破面からの水素放出がひずみ速度依存性をもつことなど、を
明らかにした。

研究成果の概要（英文）：A novel monitoring system which is able to detect hydrogen gas evolution during th
e brittle facture was made to elucidate the sequence of brittle fracture. The system is composed of an ult
rahigh vacuum chamber, tensile testing machine, mass spectrometers, and high speed microscope. It was reve
aled that hydrogen was released at the intergranular fracture surface, which is due to the absorption of h
ydrogen from the testing environment. It was also shown that atomic or molecular hydrogen were both releas
ed from the fracture surface of SCM 435 steels depending on the testing strain rate. 
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１．研究開始当初の背景 
近年，地球温暖化や化石燃料の枯渇問題

を背景として，水素エネルギーを利用した

燃料電池自動車（FCV）が脚光を浴びてい

る。FCVには水素貯蔵用の高圧水素タンク

（70MPa級）や高圧用配管が搭載され，そ

の候補材料として6000系アルミニウム合

金（6061-T6）やSCM435鋼の利用が提案さ

れている。高圧水素環境に曝されたタンク

や配管の内壁側は金属表面との相互作用

により解離，吸着した水素原子が材料中に

侵入し，水素脆化を誘発する恐れがあると

考えられている。FCVでは高圧タンクへの

水素ガスの出し入れによる材料特性の劣

化の可能性の調査を中心として行われて

いる。 

 我々はこれまで，水素と臭化銀との化学

反応を利用して，材料中から放出される水

素を銀粒子の分布として可視化すること

ができる水素マイクロプリント法（HMT）

を駆使して，金属材料の変形によって材料

表面に放出される水素の局所的な存在箇

所の特定を行ってきた。また、超高真空環

境で引張変形を与えた材料から放出され

る水素を質量分析計で捉える装置を用い

て、変形過程での水素放出状況を調査して

きた。引張変形によって材料表面に放出さ

れる水素は，変形量の増加に伴い増加し，

すべり線や特定の方位関係を持つ結晶粒

界に優先的に集積することを明らかにし

ており，転位による水素の運搬作用が生じ

ていることを水素マイクロプリント法で

も明らかにしている。またアルミニウム合

金の環境水素脆性の場合では，表面に限定

して粒界き裂が生成し、脆化に関与してい

ることを明らかにしている。 
 
２．研究の目的 
 本研究では，水素貯蔵用アルミニウム合金
および高圧水素配管用の鉄鋼材料に対して
水素チャージにより試験環境から水素を導
入することによって試料内部に吸収される
水素量を測定する。また水素チャージを行っ
た試料を超高真空環境で引張試験を行いな
がら、材料からの水素放出挙動を質量分析計
で捉えるとともに、表面の組織形態変化と同
期できる新たなシステムを構築する。また水
素マイクロプリントを同一試験片表面に対
して繰返し実施することが可能かどうか検

証する。この一連の実験装置の構成によって、
粒界脆性破壊に関与する組織内部での水素
の作用を解明することを目的とする。 
 
３．研究の方法 
 H23年度においては、図１に示すような水
素脆性破壊を生じる際に材料から放出され
る水素を検出しながら材料表面組織の変化
を同期観察できる計測システムの開発に着
手した。この装置は超高真空容器の内部に
材料試験機を組み込んであり、同環境にお
いて質量分析計と高速度カメラを配置した
装置である。材料試験中の水素放出と組織
変化を高速度カメラで同期観察することに
よって、水素によって損傷を受けた組織か
らの水素放出量を対比計測することが可能
になる。 

図1 材料破壊時に放出される水素と損傷を
同期観察できるシステムの模式図 
 
 試験材料としては、FCV用の高圧水素容器
材料および配管材料の候補とされているア
ルミニウム合金（6061，7075），鉄鋼材料の
純鉄，SCM435鋼を試験材料とした。板材（
板厚1mm）から片側のみノッチをつけた板状
引張試験片（平行部長さ5mm,板幅5mm,片部
半径1mm）を作製した。この板状試験片に対
して、あらかじめ高湿度大気環境において
予備変形を行うことによる水素チャージ、
あるいは、陰極電解水素チャージ法で水素
を導入した。引張試験はクロスヘッド速度
2mm/minで行い、水素分子イオン（質量数:2
）を連続的に検出した。高速度カメラによ
る観察はフレームレート2000fpsで行った。 
H24年度においては、初年度に作製したシス
テムを使ったデータ取得を行った。試験片
内部の水素吸蔵状態の違いによる変化を明
確にするための実験を行った。試験片に水
素を吸蔵させた後、事前に昇温水素脱離装

 



置にて、材料中の水素トラップ状態を推定
してから、同装置において試験中の水素放
出挙動を計測した。材料内部の水素と環境
由来の水素の寄与を分離するために、重水
素を導入した材料の水素放出挙動について
調査した。H25年度においては、水素マイク
ロプリント法の繰返し適用する実験を行っ
た。得られた結果を前年度までに得られて
いる結果と対比させることによって、組織
から放出される水素のトラップ作用を考察
した。 
 
４．研究成果 
 H23 年度は， 高圧水素貯蔵容器のライナー
材の候補とされている 6061-T6, 7075-T6 ア
ルミニウム合金の水素挙動を調査した。いず
れの合金とも高湿度環境（RH90%）において
塑性ひずみを与えることで予め材料中へ水
素を導入した。環境から水素を導入した際の
内在水素量を昇温脱離法で分析した結果，
6061-T6 合金と 7075-T6 合金間で，顕著な水
素導入量の差異は認められなかった。予備的
な引張試験の結果，6061-T6 合金に外部から
水素を侵入させても引張特性に大きな変化
は見られなかったが，7075-T6 合金において
は，外部からの水素の侵入によって，大幅な
延性の低下が生じていることを明らかにし
た。超高真空環境で引張試験を行いながら連
続的に水素イオン電流の計測を実施した結
果，図２に示すように、7075-T6 合金では，
ノッチ近傍の粒界破壊の伝播に伴う水素放
出を捉えることが可能になった。この計測に
よって、粒界破壊を生じる直前の状態で粒界
に留まっている水素偏析の情報を得ること
が可能になった（図２）。 

図 2 ノッチ周辺の組織と水素放出の対比 
（7075-T6, 左図：組織、右図：水素） 
 
H24 年度は、重水素をチャージした SCM435 鋼
の引張変形中の水素関連イオンの同時計測
を行った。その結果（図 3）、環境から導入し
た重水素は、塑性変形の開始直後に放出速度
が最大となることがわかった。このことは、
環境由来水素が塑性変形の関与で転位の運
動とともに表面に輸送された現象を表して
いるものと考えられる。 

 

図 3 重水素をチャージした SCM435 鋼の引張
試験中の水素放出挙動 
 
 H25 年度は、水素マイクロプリント法の繰返
しによって、水素チャージを行った純鉄試験
片の引張変形に伴う水素放出箇所の変化を
調査した。その結果、塑性変形の初期にはフ
ェライト粒界から先に水素放出が見られ、変
形が進むと結晶粒内部から放出されること
が明らかになった（図 4）。 

図 4  水素チャージを行った純鉄試験片組織
からの水素放出のひずみ依存性 
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