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研究成果の概要（和文）：本研究は手法開発を目的とし、特に以下の3つに注力した。(1)水素分布の可視化法の
開発、(2)水素誘起損傷の統計的な解析法構築、(3)水素-転位相互作用の直接観察、である。成果として以下を
達成した。(1)：水素分布を可視化するだけでなく、カイネティクス解明に向け、銀デコレーションのその場観
察法を確立。(2)：既存の損傷発達の統計解析を、より微小な損傷の情報から理解するため、空孔密度解析が可
能である陽電子消滅法の結果と関連づけた。(3)：Electron Channeling Contrast Imaging (ECCI)法により、転
位-水素の相互作用をバルク試料でその場観察することに成功した。

研究成果の概要（英文）：In this study, we were dedicated to develop the following three techniques: 
(1) development of hydrogen mapping technique, (2) statistical quantification of microstructural 
damage associated with hydrogen embrittlement, and (3) direct observation of hydrogen-dislocation 
interactions. Specifically, we could obtain the following achievements. For (1), we could develop 
spatially and kinetically resolved hydrogen mapping by using in situ silver decoration technique. 
For (2), the damage quantification analyses were coupled with vacancy density measurements. For (3),
 the dislocation-hydrogen interaction was successfully observed by in situ electron channeling 
contrast imaging (ECCI). 

研究分野： 材料工学（構造材料）
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研究成果の学術的意義や社会的意義
本成果は、高強度鋼の遅れ破壊抑制や、水素エネルギー用インフラ構造材料開発のための指針構築に寄与する。
今回開発した手法はいずれも特殊な装置を必要とするものではなく、また試験片形状や対象材料の自由度が大き
い。つまり汎用的に利用される可能性が高い技術の構築に成功しているといえる。本研究にて示した解析法の詳
細とともに、本手法を通して解明した先進高強度鋼の水素脆化機構も今後の耐水素鋼開発に役立つと考える。

※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、研究者個人に帰属されます。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 
腐食や環境水素に由来する水素侵入によって引き起こされる水素脆化問題は、高強度材料ほ

ど顕在化することが知られており、構造材料分野全体における至急な課題の一つである。また最
近では、特に日本国内において水素エネルギーが注目されており、水素タンク等の水素関連イン
フラ整備のため、耐水素性の評価および耐水素材料の創製が希求されている。実用を想定した水
素脆化研究が世界的に注目される中、我々は複雑組織を有する実用鋼および新開発鉄鋼材料の
研究に従事している。現実に水素脆化が心配される材料の一例として、自動車用鋼板として知ら
れるフェライト(α)/BCC マルテンサイト(α’)二相鋼が挙げられる。自動車用鋼板は厳しい環境で
の使用が想定され、水素由来の遅れ破壊が心配される。また、我々の研究においてオーステナイ
ト(γ)/HCP マルテンサイト(ε)二相組織が水素に強いことが見いだされている。このような背景の
もと、申請者は複相高強度組織の水素脆化機構または耐水素性の機構解明に関する研究を遂行
してきた。 
前研究である科研費若手研究 B では、損傷発達の定量的かつ統計的解析法が、α/α’二相鋼の他、

γ/α’および γ/ε 二相組織の損傷発達の議論に有効であることを示した。この結果は、全ての鉄鋼
二相組織における損傷発達過程が、①損傷形成前駆過程→発生、②損傷成長停留過程、③損傷成
長→破壊の三つの段階に分けられることを示唆する。水素はそれぞれの損傷発達段階において
異なる機構で延性に影響を与える。つまり、複相鋼の水素脆化機構を理解するためには、この三
つの段階それぞれに個別の組織解析をする必要がある。さらに、損傷形成前駆段階は局所塑性ひ
ずみ発達によって特徴づけられる。局所塑性ひずみ発達挙動は画像相関法を用いた局所ひずみ
測定により明らかとされる。これら研究成果から、さらに達成するべき二つの課題が浮彫りとな
った。つまり、塑性ひずみ発達によって何が形成しているのか。また、損傷の停留後、成長段階
へ移る引き金となる因子は何か、の二点である。前者を解くカギは、水素脆化研究の長い歴史の
中で、「ひずみ誘起空孔」であることが知られる。これら浮彫りとなった課題を解決するために
は、空孔測定、局所ひずみ測定、損傷近傍などのサイト Specific な組織観察、水素分布可視化な
どの技術開発が要求される。 
 
 
２．研究の目的 
上記背景から、まず空孔に対して考えると、水素助長局所ひずみ集中に由来する局所転位密

度上昇およびその転位相互作用が空孔を生み出していると想定する。この観点において、損傷
発生前駆段階における「転位組織」、「空孔量」ならびに「水素偏析」を実験的に明らかとする
必要がある。また、後者の損傷成長を引き起こす因子を解明する上では、損傷成長挙動が損傷
まわりの組織分布に由来して、大きくばらつくことが問題となる。さらに、この損傷成長挙動
はひずみ速度依存性をはじめとした時間依存性があることも知られる。すなわち、マルチスケ
ール観察と速度論的解析が要求される。ここで、マルチスケール観察とは、組織だけが対象で
はなく、水素分布、損傷分布を含む。また、損傷成長は力学場の依存性が大きいため、少なく
とも薄膜でなく、バルク材での解析を必要とする。本研究は、これら前研究にて顕在化した新
課題の解決のために、（１）水素の偏析の可視化、（２）複数機構に由来する水素助長損傷発
達の定量評価（空孔測定を含む）、（３）バルク試料における水素-転位相互作用の直接観察、
の三つに主眼を置く。本研究を通して、これら三つの技術開発を行い、複雑内在組織を有する
鉄鋼材料の水素脆化研究の指針を示す。ここで、特にはマルテンサイトを含む複相組織を対象
として、金属組織学と力学に立脚した脆化機構の考察をする。また、技術開発のみに留まら
ず、先進鉄鋼材料の水素脆化への適用可能性を検討する。 
 
 
３．研究の方法 
上述の通り、本研究はまず手法開発を目的とし、特に以下の 3 つに注力した。(1)水素分布の

高空間分解能かつ時間分解能を有する可視化法の開発、(2)水素誘起損傷の統計的かつ定量的な
解析法構築、(3)水素-転位相互作用の直接その場観察である。(1)：水素分布を可視化するだけで
なく、カイネティクス解明に向け、銀デコレーションのその場観察法を確立する。(2)：既存の損
傷発達の統計解析を、より微小な損傷の情報と関連づけるため、空孔密度解析が可能である陽電
子消滅法を用いる。すなわち、マルチプローブ損傷発達解析法を確立する。(3)：Electron Channeling 
Contrast Imaging (ECCI)法により、転位-水素の相互作用をバルク試料でその場観察する。これら
手法の開発にいずれも成功し、それらが本研究の主な研究成果である。それぞれの手法の詳細は
研究成果にて示す。 
 
 
４．研究成果 
得られた成果の代表的なものを以下に示す。 
(1) 空孔測定を含む損傷発達の定量的解析 
水素助長損傷発達の観点では、3つの成果がある。①走査型電子顕微鏡または光学顕微鏡によ

る損傷発達の解析結果をより統計的かつ定量的に示すため、図1のように損傷のサイズ、量、ひ
ずみに分解して表示することを提案し、水素による損傷発達挙動理解の深化に寄与した。②そ



れまで構築した損傷発達挙動解析手法を水素脆化感受性のひずみ速度依存性の原因解明のため
に用い、き裂発生抵抗のみならず、水素による微小き裂のアレスト能低下の程度にもひずみ速
度依存性が存在することを明らかとした。③損傷の最小サイズである空孔密度測定を陽電子消
滅法により測定し、原子スケールから数十μmスケールまでのマルチスケール損傷発達解析法を
構築した。本手法はオーステナイト単相の高強度ステンレス鋼や、残留オーステナイトを含高
強度変態誘起塑性（TRIP）鋼にも有効であることを確認している。 
 

 
図 1 二相鋼における損傷（き裂またはボイド）の面積あたりの数をサイズとひずみに対してプ
ロットした例。(a)は水素チャージなし、(b)は水素チャージあり。水素はあるひずみにおいて損
傷の発生頻度を大きくしているだけではなく、少ないひずみでより大きなサイズまでき裂を成

長し易くさせていることも示されている。 
 
 
(2) 時間分解能をもつ水素可視化技術の構築 
表面水素と銀イオンの置換化学反応を利用した銀デコレーション法（以下銀デコ）に注目した。

前研究にて、銀デコは水素チャージ試料の表面性状と銀イオン溶液への浸漬時間を最適化する
ことで、組織界面での水素偏析を可視化できる。この事実に基づき、本研究では水素透過・脱離
中その場銀デコ法を構築した。より具体的には図 2 に模式的に示す。試料背面を水素チャージ液
に、上面を銀イオン溶液に接触させる。これにより、透過した水素を試料表面で銀の析出として
検出できる。この水素透過にともなう銀析出挙動の経時変化を光学顕微鏡によってその場観察
し、水素流束変化の組織依存性を明らかにできる。また、後方電子線散乱回折測定と併用するこ
とで、水素脱離・拡散挙動の結晶方位/粒界性格依存性を可視化できる。図 3 に純鉄の場合にお
ける例を示す。試料背面から表面に透過した水素に対応して銀の分布が観察されたが、特に高角
粒界にて水素流速が大きいことが明らかにされた。また、銀デコ方は純鉄よりも複雑組織である
複相 TRIP 鋼や、オーステナイト/マルテンサイト二相鋼などの高強度鋼にも適用可能であるこ
とを示した。 

 

 
図 2 水素透過・脱離中その場銀デコレーション法の模式図。 



 
図 3 (a) EBSD 測定によって得られた粒界マップ。黒線は低角粒界を示している (0 ̊< θ < 15)̊。 
(b) 粒間方位差に対して銀が析出した粒界の割合をプロットした図。(c-e) 本解析結果より想定
される水素集積・拡散挙動の模式図。青色と灰色の丸は水素と銀粒子を示している。 
 
 
(3) その場 ECCI 法の確立 
電子チャネリングコントラスト法による転位運動のその場観察法については、以下の4つを達

成した。①平滑材の引張試験中その場転位運動観察。②微小疲労き裂周辺の1-cycle負荷除荷過
程および繰返し負荷における転位運動その場観察（図4）。③微小CT試験を用いたき裂発生お
よび進展に伴う転位運動その場観察。④水素チャージ後の転位組織の経時変化その場観察。例
えば、②については、オーステナイト鋼中の微小疲労き裂近傍の負荷中転位運動を観察し、ロ
ーマコットレル不動転位によって転位運動が止められ、負荷増大によって転位間距離が小さく
なる様子が観察された（図4(b-d)）。き裂の極近傍でも同様に転位が観察され、ECCI法によっ
て転位運動がその場観察できることが明確化された。また、④については、MITと連携し、原
子シミュレーションや力学解析と連成させた解析法を構築した。これら観察によって得られた
知見は高窒素鋼、ハイエントロピー合金、Ni基合金などの面心立方構造を有する次世代高強度
鋼を水素環境で利用するための成分・組織設計に有意な指針を与えた。 
 

 

図 4 (a)FCC 鉄中における疲労き裂近傍の転位組織を示す ECC 像。(b; 0MPa, c; 285 MPa, d; 

310 MPa) 負荷応力増大による転位運動。(e)応力負荷中におけるき裂極近傍の ECC 像。 
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