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研究成果の概要（和文）：　単純な組織である純Feを、巨大ひずみ加工の一つであるHPT（高圧下ねじり）加工により
、高密度に格子欠陥を導入すると共に高強度化し、水素脆化の特徴を顕在化させた。10 -3 ~ 10 +3 s-1の広い歪速度
範囲で引張試験を行なうことで、格子欠陥と水素との変形中における動的な相互作用に注目して水素脆化挙動を調査し
た。また、その痕跡となる破面・破断形態の系統的な調査を行ない、破壊に及ぼす水素のミクロな作用とマクロな破壊
現象・力学特性とを関連付けて、水素脆化メカニズムを考察した。

研究成果の概要（英文）：   Grain refinement is important to create high strength metals, since both streng
th and toughness can be improved by grain refining. During the past decade, fabrication of bulk nano- / su
bmicron- structured metals by severe plastic deformation (SPD), such as high-pressure torsion (HPT) strain
ing, has evolved. Such SPD-processed metals often show extraordinary high strength and ductility. However,
 increase in tensile strength over 1.2 GPa in steels generally lead to hydrogen embrittlement (HE).
   In this study, HE behavior was investigated by means of tensile test with wide-range strain rate of 10 
-3 ~ 10 +3 s-1 in the nano-structured pure Fe produced by HPT-straining, since this investigation focused 
on the interaction of lattice defects and hydrogen in the sample during tensile test. In addition, we made
 the correlation between the influence of hydrogen on the void formation / crack propagation and the fract
ure / dynamic response by means of fractography.
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１．研究開始当初の背景 
	 環境から不可避的に進入する水素によっ
て、金属が脆化する現象を水素脆化と呼ぶ。
水素脆化は、金属の強度が高くなるほど発生
確率が高くなるため、金属の高強度化を阻害
する最大の要因となっている。低炭素社会構
築のためには、移動体（自動車, etc）を中心
とした軽量化は必須であり、耐水素脆化特性
に優れた高強度金属の開発が重要な課題で
ある。 
	 水素脆化の機構として、歪誘起空孔モデル 
[Nagumo et al, Metall. Mater. Trans. A 32 
(2001) 339], 局 部 塑 性 変 形 モ デ ル 
[Beachem, Metall. Trans. 3 (1972) 437], 亀
裂表面エネルギー低下モデル [Oriani et al, 
Acta Metall. 22 (1974) 1065] 等が提案され
ている。これらのモデルで表わされる水素の
ミクロな作用により、下記のマクロな破壊現
象につながると考えられている。 
	 i. 応力集中部への応力誘起拡散に伴う水
素の濃化	 →	 より低応力でのボイド・亀
裂の発生 

	 ii. 亀裂先端の応力場に起因する水素の濃
化	 →	 より低応力での亀裂の進展 

	 ※	 亀裂の発生・進展のための十分な水素

が予め存在する場合、水素が濃化するため

の時間を必要とせず、脆性的な破壊となる。 
	 水素脆化の程度および破壊・破断形態を、
単純に水素量をパラメータとして整理する
だけではなく、原因となる「水素の挙動（拡
散）」と「水素のミクロな作用」とを関連付
けて考察する必要がある。ここで、これまで
に提案・報告されているモデル・現象と矛盾
しない、統一的な解釈が必要となる。 
 
２．研究の目的 
	 単純な組織である純 Fe を、巨大ひずみ加
工の一つである HPT（High - Pressure 
Torsion, 高圧下ねじり）加工により高密度に
格子欠陥（粒界, 転位, 空孔（クラスター） 
等）を導入すると共に高強度化し、水素脆化
の特徴を顕在化させる。格子欠陥と水素との、
変形中における動的な相互作用および協調
運動に注目し、10-3 ~ 103 s-1の広い歪速度範
囲で引張試験を行なうことで、水素脆化を生
じさせる水素と格子欠陥種の組合せとその
濃化の程度を調査する。また、その痕跡とな
る破面・破断形態の系統的な調査を行ない、
破壊に及ぼす水素のミクロな作用とマクロ
な破壊現象・力学特性とを関連付けて、水素
脆化メカニズムを考察する。 
 
３．研究の方法 
	 供試材として、均質化処理（1000 ℃, 1 h）
した純 Fe（11 ppm C）を用いた。HPT加工
は、直径 20 mm, 厚さ 0.85 mmの円板試料
を、回転回数 N 5, 圧縮応力 P 5 GPa, 回転
速度ω 0.2 rpm の条件下で行なった。HPT
加工（HPT加工まま材） および その後の熱

処理（200 ℃, 1 h）により、格子欠陥種を変
化させた試料（HPT加工後熱処理材）を作製
した。それらの試料から引張試験片（平行部 
長さ 2.8 × 幅 2 × 厚さ 0.5 mm3）を切り
出し、機械研磨, 電解研磨後に陰極水素チャ
ージ（3 g/L NH4SCN + 3 mass% NaCl, 電位 
-1.2 V vs SCE, 24 h）した。その後、室温に
て引張試験（初期歪速度 10 -3 ~ 10 3 s-1）に
供した。 
 
４．研究成果 
	 水素脆化は、水素と格子欠陥との相互作用
が重要な役割を担うことが知られている。そ
のため、HPT 加工まま材における格子欠陥
（ナノ組織）の定量化を、SEM-EBSD法, X
線回折法により行なった。結晶粒径 250 nm
程度, 転位密度 1015 m-2オーダーの高密度格
子欠陥組織であった。 
	 HPT 加工まま材に陰極水素チャージする
ことで、20 mass ppm程度もの水素を吸蔵で
きることが、TDS（Thermal Desorption 
Spectrometer）分析の結果、明らかとなった
（無加工材では < 1 mass ppm H である）。
また、結晶粒径を大きく変化させず、転位密
度を一桁減少させた、200 ℃, 1 hの熱処理後
の試料（HPT 加工後熱処理材）においても、
HPT 加工まま材と同程度の水素を吸蔵する
ことが分かった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 1	 HPT加工まま材における 10-3 ~ 103 s-1

の広い歪速度範囲での引張試験結果．	 上
段：未水素チャージ材，	 下段：水素チャー
ジ材．	 歪速度 103 s-1において、水素チャー
ジの有無に関係なく、同程度の力学応答を示
した．また、100 ~ 102 s-1の間で脆性破壊か
ら延性破壊へ遷移した． 
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	 HPT 加工 および その後の熱処理により、
格子欠陥種・量を変化させた試料について、
10-3 ~ 103 s-1の広い歪速度範囲で引張試験を
行なった。また、水素チャージ後真空脱気す
ることで、引張試験片中の水素量を変化させ
た試料についても調査した。図 1 に、HPT
加工まま材における引張試験の結果を示す。
歪速度 103 s-1では、水素チャージの有無に関
係なく、同程度の力学応答を示した。しかし
ながら破面形態においては、図 2に示すよう
に、明瞭な違いが認められた。水素チャージ
材では、未水素チャージ材に比べて、ディン
プルサイズが著しく小さく、水素が破面の形
成に影響したことが分かった。100 ~ 102 s-1

の間で脆性破壊から延性破壊へ遷移する。比
較的脆性的に破壊した歪速 101 s-1 で引張試
験した水素チャージ材では、103 s-1の場合に
比べて、ディンプル深さが浅くなることが分
かった（図 2）。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2	 HPT 加工まま材における引張試験後
の破面形態．	 同じ歪速度（103 s-1）におい
ても、水素チャージの有無により、破面形態
が異なることが分かる．また、脆性破壊へ遷
移することで、ディンプルの深さが浅くなる
ことが分かる（101 s-1）． 
 
 
 
	 引張試験後の破断面付近の組織観察の結
果、延性的な破壊を示した試料（高歪速度）

では、ボイドの数密度が未水素チャージ材と
比べて多かったことから、水素がボイドの形
成を助長することが明らかとなった（図 3）。
これにより、水素チャージ材では破面のディ
ンプルサイズが著しく小さくなったと考え
られる。また、この現象は初期転位密度を減
らした HPT 加工後熱処理材においても認め
られた。このことから、水素チャージした
HPT 加工まま材 および HPT 加工後熱処理
材の TDS 分析の結果を踏まえ、水素のトラ
ップサイトは結晶粒界を構成する空孔クラ
スターであることが示唆された。 
	 一方で、低歪速度での引張試験では、応力
誘起拡散で濃化した水素によりボイド縁の
すべり変形が促進されるため、ボイドが引張
方向と垂直に亀裂として進展する（図 4）。そ
れらが連結することで脆性的な力学応答と
なり、セパレーションの破面形態を示したと
考えられる。このことは、水素チャージ後真
空脱気した試料の結果と矛盾しない。 
	 以上のことから、破壊に及ぼす水素のミク
ロな作用とマクロな破壊現象・力学特性とを
関連付けて、水素脆化過程を考察する。破壊
の第１段階として、引張変形下において、水
素によりボイドの形成が助長される。これは、
Nagumo らの歪誘起空孔モデルと矛盾しな
い。次いで、ボイド縁へ水素が応力誘起拡散
することで、ボイド縁での塑性変形が促進さ
れ、低ひずみ速度ではクラックの成長に伴っ
て平面的な破面形態（セパレーション）を形
成する。これは、Beachem らの局部塑性変
形モデルや Oriani らの亀裂表面エネルギー
低下モデルと矛盾しない。本研究では、高密
度に格子欠陥を導入した、単純な組織である
純 Fe を試料とすることで、破壊に及ぼす水
素のミクロな作用とマクロな破壊現象・力学
特性とを関連付けて考察することができた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 3	 HPT 加工まま材における引張試験後
の破断面近傍に形成したボイドの分布（単位
面積当たりの数密度）．	 水素チャージ材に
おいては、歪速度に依らず、未水素チャージ
材に比べて、破断面近傍に高密度にボイドが
形成したことが分かる． 
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図 4	 HPT 加工まま材における引張試験後
の破断面近傍に形成したボイドの形態．（観
察は破段面から 0.04 mm の領域で行なっ
た．）	 水素チャージ材においては、未水素
チャージ材に比べて、高密度にボイドが形成
したことが分かる．また、水素チャージ材（特
に低歪速度（101 s-1））では、引張方向に垂直
にボイド・亀裂が成長していることが分かる． 
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