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研究成果の概要（和文）：本研究ではHigh-Pressure Torsion (HPT)加工により結晶粒を超微細化した純鉄に対
して水素をチャージしながら引張試験を行った。試料としてHPT加工後に種々の温度で熱処理を行い結晶粒径を
変化させたものを用いることで、結晶粒界が水素脆化に与える影響について調査した。全ての試料において水素
脆化による延性の低下が見られたが、特に粒界体積割合が大きいものは水素をチャージすることで破壊形態がボ
イド合体型からせん断型へと変化した。せん断型の破壊が起きる場合の水素脆化感受性指数は粒界体積割合とと
もに増加しており、結晶粒界が水素脆化に強く影響を及ぼしていることが明らかとなった。

研究成果の概要（英文）：In present study, the tensile tests while hydrogen charging were performed 
for the ultrafine-grained pure iron obtained by High-Pressure Torsion (HPT) processing. The effect 
of grain boundaries on hydrogen embrittlement was investigated by using a specimen whose grain size 
was changed by heat treatment at several temperatures. The deterioration in elongation by hydrogen 
embrittlement was confirmed in all specimens. Especially, when the volume fraction of grain 
boundaries is large, the fracture type changes from void coalescence type to shear type by charging 
hydrogen. The hydrogen embrittlement index increases with the volume fraction of grain boundary when
 shear-type fracture occurs, indicating that the grain boundary has a strong influence on hydrogen 
embrittlement.

研究分野：金属組織学

キーワード： 水素脆化　HPT加工　結晶粒界

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
金属材料は強度が高いほど水素脆化を起こしやすいことが知られており、強度が求められる構造物において水素
脆化は深刻な問題である。結晶粒微細化は高強度を得るための代表的な手法ではあるが、高密度に導入された結
晶粒界が水素脆化に及ぼす影響についてはこれまで十分に調査は行われていない。本研究では破壊形態によって
結晶粒界の水素脆化への影響が異なることを明らかにし、結晶粒径をせん断型破壊が起こらないサイズに制御す
ることで高強度かつ水素脆化が起こりにくい材料が得られる可能性を示した。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 
水素脆化は金属中に水素原子が入り込むことによって金属の強度や延性が低下し、破壊や破
断が起こりやすくなる現象である。水素がき裂先端などの応力集中部に集まることによって起
こるため、金属内の水素原子の動きやすさと水素脆化は密接に関係している。例えば、準安定
オーステナイト系ステンレス鋼である SUS304 は変形を加えることによって水素脆化しやすく
なるが、これは変形によってオーステナイト相が水素の拡散しやすいマルテンサイト相へと部
分的に変態し、水素が通りやすい経路を形成するためとされている[Kanezaki et al., Int. J. 
Hydrogen energy, 33 (2008) 2604]。一般的に金属中に存在する溶質原子の拡散速度は結晶格子内
と結晶粒界内では異なる。申請者らがこれまで高圧ねじり（High-Pressure Torsion : HPT）加工
により結晶粒を超微細化した金属に対して水素透過試験を行ったところ、純 Feにおいて転位や
空孔が水素のトラップサイトとして働くのに対し、結晶粒界は水素の低速拡散経路として働き、
結晶格子中よりも遅く水素が拡散していることが明らかとなった。一方、この結晶粒界が水素
脆化に及ぼす影響については、結晶粒界に水素原子がトラップされることで金属原子同士の結
合が弱まり、破壊が起こりやすくなるとするシミュレーション予測もあるが[陸ら, 材料, 59 
(2010) 589]、実験的な調査は十分なされていない。 
 
２．研究の目的 
 本研究では HPT加工によって純 Feの結晶粒を
超微細化した後、熱処理によって結晶粒径を変化
させた試料に対して水素をチャージしながら引張
試験を行う。引張試験によって得られた機械的特
性を水素をチャージしていない場合と比較し、結
晶粒界が水素脆化に及ぼす影響について明らかに
することを目的とする。 
 
３．研究の方法 
 純度 99.99%の Feを 1173 Kで 3 h熱処理を行っ
たものを Anneal材とした。この Anneal材に HPT
加工を施して結晶粒径をサブミクロンサイズにま
で超微細化した後、結晶粒径を変化させるため
225~350oCの種々の温度で 1 h熱処理を施した。な
お各試料の結晶粒径が熱処理温度とともに増加し
ていることを電子線後方散乱回折(EBSD)解析に
より確認した。これらの試料を水酸化ナトリウム
水溶液の入った電解槽に入れ、陰極水素チャージ
を行いながら、初期ひずみ速度 8.3×10-5 s-1で引張
試験を行い、機械的特性に対する水素の影響を調
査した。また、引張試験後の試験片の破断部をレ
ーザー顕微鏡や走査型電子顕微鏡(SEM)で観察し、
水素の有無、熱処理温度の違いによる破壊形態や
絞り(断面減少率)の違いを比較した。また、試料
中に含まれる水素の量は同条件で 1 h水素チャー
ジを行った試料に対して、熱脱離分析(TDA)を行
い測定した。 
 
４．研究成果 
 HPT 加工後、熱処理を行った Fe に対して、水
素をチャージせずに引張試験を行った結果を
Fig.1(a)に示す。HPT材は結晶粒微細化により、引
張強度は大幅に増加し、伸びは減少した。その後
の熱処理で結晶粒が成長し、引張強度は減少する
ものの、伸びは回復した。Fig.1(b)にはこれらの試
料に対して水素をチャージしながら引張試験を行
った結果を示している。熱処理温度によらず全て
の試料で水素チャージにより伸びが減少しており、
水素脆化が起きていることが分かった。SEMによ
る破面観察から得られた絞り値も同様に減少して
おり、延性の低下が確認された。この水素チャー
ジによる絞り値の減少率を水素脆化感受性指数と
し、粒界体積割合に対してプロットしたのが Fig.2
である。こちらの図から 275oC以下で熱処理をし
たものは急激に水素脆化感受性が高くなっている
のが分かる。Fig.3 に HPT+225oC 材に対して引張

Fig.1 HPT加工および熱処理した純Feの
応力ひずみ曲線((a)水素チャージなし、
(b)水素チャージあり ). 図中の数字は
HPT加工後の熱処理温度. 

Fig.2 HPT加工および熱処理した純Feの
粒界体積割合に対する水素脆化感受性指
数の変化. 



試験を行った後の破断部をレーザー顕微鏡で 3D
観察をした結果を示す。未チャージ材は表面が凹
型のボイド合体型、水素チャージ材は斜めに切っ
たようなせん断型の破壊が起きていることが分か
る。その他の試料においては、300 ~ 350oCで熱処
理したものは水素チャージの有無に依らずボイド
合体型で破壊が起きていたが、225~275oC で熱処
理したものは水素チャージによってせん断型の破
壊が起きた。したがって Fig.2 で見られた水素脆
化感受性指数の急激な増加はこの破壊形態の変化
を反映したものであると考えられる。また、水素
脆化感受性指数はボイド合体型で破壊する場合は
粒界体積割合に依らず一定の低い値を取るのに対
し、せん断型で破壊する場合には粒界体積割合と
ともに高くなっている。TDAの結果によると HPT
材は Anneal材に比べ多量の水素を含んでおり、こ
れらの水素は結晶粒界中に存在していると考えら
れる。そのため、結晶粒内で発生するボイドの発
生成長に結晶粒界中の水素は影響しないのに対し、
せん断型の破壊においては局所的な変形領域が結
晶粒界を横切るため、そこに水素が供給され脆化
が起こりやすくなっていると考えられる。 
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Fig.3 レーザー顕微鏡によって観察した
HPT+225oC 材破断部の 3D 像((a)水素チ
ャージなし、(b)水素チャージあり). 
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