
科学研究費助成事業　　研究成果報告書

様　式　Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９ （共通）

機関番号：

研究種目：

課題番号：

研究課題名（和文）

研究代表者

研究課題名（英文）

交付決定額（研究期間全体）：（直接経費）

１７４０１

基盤研究(C)（一般）

2015～2013

マイクロ材料試験による相変態を伴う水素脆化機構の解明

Micromechanical characterization of hydrogen embrittlement related to martensitic 
transformation

９０３７２７５５研究者番号：

峯　洋二（Mine, Yoji）

熊本大学・自然科学研究科・准教授

研究期間：

２５４２０７５８

平成 年 月 日現在２８   ６ １３

円     4,000,000

研究成果の概要（和文）：水素存在下で変形により発達する組織が準安定オーステナイト鋼の水素脆化に及ぼす影響を
調査するため，マイクロ引張，曲げ試験を実施した．き裂先端部で発達した変形組織のマイクロ曲げ試験では，水素存
在下で変形した試験片では，容易に割れを生じた．高圧ねじり加工を施した試料のマイクロ引張試験により，塑性変形
に及ぼすマルテンサイト変態の中間相の影響を示した．未チャージ材では，変形双晶が中間相の役割を担い，強度－延
性バランスの向上に寄与する．水素チャージにより中間相としてεマルテンサイトが生成し，ひずみの局在化をもたら
す．動的なαマルテンサイト変態による余剰水素の発生が擬へき開による水素脆性に必要な条件である．

研究成果の概要（英文）：Micro-bending and micro-tensile testing was employed to clarify the effect of 
microstructure developed by deformation with hydrogen on hydrogen embrittlement of metastable austenitic 
steel. Micro-bending testing of microstructures developed at the crack tip revealed that cracking readily 
occurred in the specimen deformed with hydrogen. Micro-tensile testing of samples processed by 
high-pressure torsion revealed the effect of intermediate phase for martensitic transformation on 
plasticity. Deformation-twinning in the uncharged steel acts as an intermediate phase in the 
transformation to alpha prime martensite, which contributes to a good balance between strength and 
ductility. Hydrogen charging in the steel facilitates the formation of epsilon martensite as an 
intermediate phase in the transformation, thereby leading to the strain localization. However, dynamic 
alpha prime martensitic transformation in the presence of hydrogen is requisite for severe HE with 
quasi-cleavage.

研究分野：材料工学・構造材料

キーワード： 水素脆化　変形誘起マルテンサイト変態　ステンレス鋼　マイクロ材料試験

  １版



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
オーステナイト系ステンレス鋼は，水素脆
化感受性が低いことから様々な産業分野に
おいて耐水素材料として使用されているが，
古くからオーステナイト安定度に関連して
水素脆化感受性が大きく異なることが指摘
されている．しかし，析出強化された 660 型
鋼のように，オーステナイトが安定であって
も水素脆化に敏感である合金もある．研究代
表者らの調査(1)では，比較的オーステナイト
安定度の高い合金（316 型（Fe-18Cr-12Ni- 
2Mo）以上）の場合，水素脆化感受性を強度
レベルによって整理することができ，水素固
溶による強度増加の影響と塑性変形の局在
化によって延性低下を説明することができ
た．一方，304 型鋼（Fe-18Cr-8Ni）など，加
工誘起マルテンサイト変態を起こしやすい
合金では，比較的低強度にもかかわらず，上
記の塑性変形の局在化を主たる機構とした
合金に比べて水素脆化の形態が劇的に変化
し，延性低下の度合いも大きい．Ni の含有量
が少ないものほど経済的にも有利であるた
め，この問題は学術的のみならず，工業的に
も重要な課題といえる．そのため，相変態を
伴う水素脆化に注目した研究が多くなされ
てきた．変形により形成されるα’マルテン
サイト中または界面での割れが延性低下の
主たる原因であるという報告がなされてい
る．また，水素による時間依存型のき裂進展
に関する研究では，変形により誘起されるマ
ルテンサイトは，水素の拡散性がオーステナ
イト中よりも格段に高く，そのためにき裂先
端へ短絡的に水素を運ぶバイパスの役割を
するとも考えられている．一方，研究代表者
らの調査(2)では，水素の存在はむしろマルテ
ンサイトの形成自体を妨げるという実験結
果が得られている．このように，水素脆化に
おける相変態の役割は一見相反する現象が
見られ，完全に解明されていないのが現状で
ある． 
き裂の先端では強変形を受けて生来の組
織とは異なる組織が局所的に発達する．その
ため，き裂進展特性に直接寄与するこれらの
局所組織の機械的性質を把握することが重
要であるが，従来の材料試験では，材料全体
の平均的な特性しか評価することができな
い．ところで，研究分担者は，MEMS デバイス
やマイクロマシン用材料の機械的性質を評
価するために，ミクロンサイズの微小試験片
に対して，引張，圧縮，曲げ試験が行える材
料試験機ならびに試験法を世界に先駆けて
開発(3)するとともに，薄膜材料に対する引張
試験，疲労試験等の国際規格を策定（IEC 
62047-2 (2006), IEC 62047-6 (2009)）して
きた．また，研究代表者と分担者は，共同し
て，材料構成組織の微小領域から 10–50 μm
サイズの試験片を切り出し，機械的性質の評
価を行っており（4, 5），従来のバルク材料に対
する材料試験では解明できなかった材料構
成組織そのもののintrinsicな機械的性質を

明らかにしている．したがって，この手法を
用いて，き裂先端近傍に発達する組織からマ
イクロ試験片を切り出して試験することに
より，相変態を伴う水素脆化に直接影響を与
えている局所強変形組織の機械的性質の評
価が可能になる． 
 
２．研究の目的 
本研究では，水素の存在によりき裂先端で
発達する微視組織が変化することに注目し，
マイクロ材料試験技術を適用して，各微視組
織構造の機械的性質を評価することで，相変
態を伴う水素脆化機構を明らかにする．(1)
ミリサイズ試験片を用いて，疲労き裂進展試
験を行い，き裂先端における微視組織の発達
をその場観察により観測する手法を確立す
る．(2)き裂周辺の微視組織よりマイクロ材
料試験片を採取し，微視的な強度特性および
変形挙動を評価する手法を確立する．(3)開
発した手法を用いて，準安定オーステナイト
系ステンレス鋼未チャージ材および水素チ
ャージ材のき裂先端に形成される微視組織
を特徴付けるとともに，(4)それぞれの試験
片の典型的な微視組織構造体の変形機構を
明らかにする． 
 
３．研究の方法 
 供試材料には304型準安定オーステナイト
系ステンレス鋼を使用した．(1)の実験での
観察を容易にするため，図 1に示すような試
験片幅 W = 10 mm，厚さ B = 0.8 mm のミニチ
ュアCT試験片を放電加工により作製し，EBSD
解析により予め切欠き前方の結晶方位マッ
プを取得した．その場観察用疲労試験機を用
いて，き裂進展試験を実施するとともに，所
定のサイクルで試験を中断して白色干渉を
利用した三次元表面形状測定によるその場
観察を行った．その後のマイクロ材料試験に
適した結晶方位関係や応力拡大係数レベル
を考慮し，疲労き裂進展試験を終了し，き裂
周辺の組織について再び EBSD 解析を実施し
た．この解析から変形により誘起されるマル
テンサイト相を識別した． 

 (2)の実験については，(1)の手法で特徴付
けを行ったき裂近傍の組織を含んだ部分に
ついて，現有の電解研磨装置および精密平面
研磨機を用いて試料表面を調整した．図 2に
示すように，き裂周辺の局所強変形組織より 

 

図 1 ミニチュア CT 試験片の寸法 



 
マイクロ曲げ試験片を採取した．マイクロ試
験片の加工は集束イオンビーム（FIB）加工
機を用いて行った．本研究室で開発した白色
干渉を利用した局所変形挙動観察装置を用
いて，マイクロ引張試験を行うとともに，適
宜試験を中断し，その場観察を行った．これ
に加えて，事前の EBSD 解析により得られた
結晶学的情報と照らし合わせることで，局所
強変形組織の変形挙動をメゾスコピックな
視点から考察することが可能となった． 
 (3)の検討については，水素チャージを陰
極チャージ法により行った．ここで，短い疲
労き裂進展の場合ではあるが，水素濃度分布
の影響があることが研究代表者らの調査(6)で
明らかになっている．そのため，あえて表面
から内部にかけて水素濃度分布が生じるよ
うな水素チャージ条件を選択した．(1)で確
立する手法を用いて，未チャージ材と水素チ
ャージ材を比較しながら，疲労き裂周辺の局
所強変形組織を詳細に観察し，組織発達に及
ぼす水素の影響とその機構を検討した． 
 (4)の検討については，(3)の特徴付けに基
づき，未チャージ材および水素チャージ材に
おいて典型的な発達組織よりマイクロ曲げ
試験片を採取した．しかし，曲げ試験は応力
勾配をもっているため解析が複雑となる．そ
こで，発達組織が及ぼす脆化への影響の詳細
な検討については，引張試験での評価を実施
した．ただし，き裂先端部からの試験片採取
が困難であったため，水素チャージを行った
試料に高圧ねじり加工を加え，き裂先端部の
高ひずみ域を模擬した組織より，ゲージ部寸
法 50 μm × 20 μm × 20 μm の試験片を
採取した． 
 
４．研究成果 
き裂周辺における EBSD 解析と白色干渉を
利用した三次元表面形状測定の手法を確立
し，局所変形により発達する微視組織の特徴
付け，ならびに疲労き裂進展に伴う局所変形
組織の形成機構の考察を行った．また，疲労
試験に供するミニチュアCT試験片について，
pH = 1 の硫酸水溶液を用いて液温 353 K，電
流密度 27 A m-2で陰極チャージを行い，水素
プリチャージ材における疲労き裂進展挙動
の調査を行った．未チャージ材との比較を行 

 
うことで，き裂先端に発達するマルテンサイ
ト組織の明確な相違と水素による疲労き裂
進展速度の増加が認められた．図 3に未チャ
ージ材および水素チャージ材の疲労き裂進
展後の組織発達の様子を示す．疲労き裂と基
地組織との関係を調べた結果，水素チャージ
材では双晶に沿ってき裂進展する傾向がみ
られた．そこで，双晶界面を含むマイクロ双
結晶試験片を用いて引張試験を行ったとこ
ろ，顕著な水素脆化を示した．双晶界面に沿
ったき裂の進展には，すべりが関与した痕跡
が認められた．また，き裂先端部から採取し
たマイクロ曲げ試験片を用いた試験の結果，
未チャージ状態で発達した組織はき裂進展
が観察されなかったのに対して，水素チャー
ジ材から採取した試験片では，微小な割れが
観察された．図 3(b)に示すように，水素チャ
ージ材では，疲労き裂進展時には，マルテン
サイトの形成が局所的に起こることから，マ
ルテンサイト／オーステナイト界面が応力
集中部になり，割れを生じたことが示唆され
る． 
 また，き裂先端での強ひずみ域を模擬した
高圧ねじり加工材のマイクロ引張試験を行
い，水素存在下で発達した特徴的な組織ごと
の力学特性評価を行った．図 4に高圧ねじり

 
図2 き裂先端部から採取したマイクロ曲

げ試験片  

図 3 疲労き裂周辺部の EBSD マップ 

 

図 4 マイクロ試験の応力－ひずみ曲線 



加工で発達したオーステナイト組織より採
取したマイクロ引張試験片を用いて得られ
た応力－ひずみ曲線を示す．未チャージ材で
みられる変形双晶は α’マルテンサイト変
態の中間相として働き，強度－延性バランス
の向上に寄与する．一方，水素チャージによ
り中間相としてεマルテンサイトが形成さ
れるようになる．εマルテンサイトの存在に
より変形挙動に影響を及ぼすが，動的なα’
マルテンサイト変態による余剰水素の発生
が擬へき開による水素脆性に必要な条件で
あることが示された． 
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