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120 高強度鋼の 疲労強度に及ぼす水素 の 影響

九州大学［院1 ○ 長田淳治 九 州大学 村 上敬 宜

　　　　　　　　　　 1 緒　　 言

低合金マ ル テ ンサイ ト鋼な どの 各種高強度鋼は水 素等の環境因

子に敏感であ り，静荷重下で遲れ破壊を生じやすい ことも知られ

てい る
1）．しか し，実際の構造物では繰返し荷重下で使われる場

合が少なくない ，水素エ ン ジン弋燃 料電池車等の 実用化の た めに

は，疲甥 鍍 に及 劇 冰 素の 影響 を驪 に し，1鍍 上 朔 謂 生を

検討する必 要がある．本研究で は高強度鋼の （lr−Mo 鋼浸炭窒化
・

焼入 れ焼戻 し材にっ い て水 素チ ャ
ージを施 した試験 片の 引張圧

縮疲労試験を行い，疲労寿命，疲労 HJ鍍 ，破面形態等を調べ るこ

とによ り，疲労破壊に及ぼ窮 k素の 影響を明 らかにす る．さらに

破壊に 関与して い る と考えられ る水素の挙動を調べ るた めに 二

次イオ ン質量分析抜 SIMS）お よ螺 副鵬讎…（［［1コS）を用 い て破

壊 趨点となっ た非金属介在物周辺 の 水素の 挙動を明ら魁 こする．
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 1oo

2．1 供E・t・t・蠡片

供

灘 ・糶 1蕎・デ・ 鋼 ・CM4 ・5 碁，，

の 浸炭窒化 ・焼入れ 焼戻 し材 （以 下 SCM435 ）で ある，　Table　I 屋

Table　I　 Chemical　composition 　of 　SCM435

　　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 　 　　 （Wt ％）
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B0 ．360 ，28 ◎．76O ．024Q ，Ol40 ，021 ．00D ．170 ．Olll
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に 供試材の 化学成分を示す，製鋼プ ロ セ ス の 違い に よ り成分 5
が多少異なるた め SCM435（A），SCM435（B）で示 してい る．表面 乱　

1

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 り

処理方法は浸炭窒化後 焼入れ，焼戻し処理 で ある．試験部 訌
の 表 面硬 化層 を残 す た めに電解研 磨等は行 わ な か っ た．Figl ：

・．1

に 引張圧 縮疲労試験片形状 を示 す，

2．2　実験方法　　実験 方法 は応力比 R ＝−1，繰返 し速度50〜

3001・izの 引張圧 縮疲労試験で ある，水素チ ャ
ージは 50℃に保持

した 2〔  躑 ％ N 翫SCN 水溶液に試験片を 24 時 間浸濱 して行 っ

た
2＞，試 験環境は 室温 大気中で あるた め，試験片を取 り出 して

か ら疲労試験を開始するま での 時間 に よっ て試験片に含まれ

る水素量は減少する こ とになる．そ こ で試験片を取り出して か

ら試験 を開始 す るまでの 時間を一定 （lh〜1、5h）に保つ こ とに

よ り，試験開始痔の 試験片に 含まれ る水素含有量を
一
定に保つ

よ うに した，また水素 含有量 と疲 労弓鍍 の 関係 を調 べ るため に

水 素チ ャ
ージ 終了 か ら疲労試験開始まで

一
定時間 （100恥

4300h）放置 した材料につ い て も同様に疲労試 験を行 っ た．試

験片の 取付 けに あた っ ては，試 験片 ごとにつ かみ部付近 の 円周

を 4 等分す る位置に ひ ず み ゲージを 貼 り，荷重 を負荷 した際に

試験 部に曲げが かか らない よ うに注 意深 く調 整 した，

　　　　　　　　3．実験結果および考察

3，1 水素含有量

o °

も

Fig．1　Tension−comlrresSion 　fatigue　SPecimen，　mm ，

．．．．．．．ゴ．9 』．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．＿．．
．．．．．．．．．．8．．．．．．．．．．．．．．．．．．＿．．．
　 　 　 　 eo

　　　．．．．．．．9．8亀一．…．．．．．．．
、r1．．．．．　．．．．．．．．　．．．．．．．．．．．σ ．．．．．．．．．．
　 　 　 　 　 　 　 　 　 o

Unoh 缸ged 　specunen （026PFm ）

　　　　　　　　　　　　　　Fig．2　Vatiation　of 　hy（irogen

　　　　　　　　　　　　　　 content 　after　hydrogen　chalge．
　 　　 　 　　 　　 　 　　 　 　　 （SCM435 （B））
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 Number 　ofcycles 　to　failure　Nf

　　　　　　　　　・・℃ 1・備 ・た ・d・。、s・・、Mh ・  水飜 麓鴛識 誌謝 躍鷙島 ．．◆ 、H ，dr。9  蜘 鉛 脚  

に 24 時間浸漬 した後の 水素含有量を測定 した，試 料は未チ ャ
゜ ：】・5h曲 hy血・9en　charge （H ：10PPm）　 置：IOOh　afterhyd 「09en 　eharge （H ：O・8PPm ＞

　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 ◆：4300h　afterhydrogen 　charge （H ：0．3ppm ）一ジ材の試験片か ら測定用 に切 出 した もの を用い た．水 素量の
　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　 　　 　　 Hydrog  cont  tofeach母）eohnen 　at　s励 ngaf 註ti剖 e　testwas　e飢im乱tedby　Fig2．
測定に は金属 中の 水素を不活性ガス 気流中で 熱分解 し，ガス ク

ロ マ トグラ フ と熱伝導検 出器 に よ り測定す る水素分析 装置を　　　　 Fig3　 Effect　ofhyd 「ogen 　conterrt 〔m 　5・M 魄 mm ・

用い た．Fig．2にその 結果 を示 6−．水素チ ャ
ー

ジ終了後の 経過時

間が長くなるにつ れて ，鋼中の 水素含有量が少なくなっ てお り，

未チ ャ
ージの 水素 含有量に近づ い て い る，またそれぞれ の 試験

片の 水素含有量はチ ャ
ージ終了後か ら疲労試験開始ま での 経

過時間 とFig，2 の 関係か ら 15h （H ：10pptn），100h（氏O．8prrm），
4300h（H ：0．3ppm），未チ ャ

ージ （H 　O．3p圃 と推定で きる、

3．2 引張圧縮疲労試験結果　水 素チ ャ
ージ の 有無 に 関わ ら

ず，すべ て の試 験片が 内部の 介在物 を起点 と して破断 した．

破断 面 に典型 的な フ ィ ッ シ ュ
・
ア イ が観察 され，そ の 中心 に

は介在物が存在 した．介在物は Al203・（caOk タ イプの 複合酸

化物である．Fig，3 に 畠v線図を示す．未チ ャ
ージ材を △

，
　o 印，

水素チャ
ージ材 を●（Hl 〔糎 n），窿（H ：0．8ppm），◆（H 二〇．31rpm）印で

プ ロ ッ トして い る，こ こ で括弧 内の 水素含有量は疲労試験開女台時

の 水素量 を示 して い る．水素チ ャ
ージ 材・（HIOpp 【n ），匿（H ：

0．8即 nl）の 疲労寿命，疲労弓鍍 は未 チャ
ージ材 △，　 o 印と比 鮫し

て大き く低下 してい る．しか し水素チ ャ
ージ材◆（H ：0．3ppm）は疲

労i輪 ，麟 醸 とも新 ヤ
ー

琳 逝 或 ・て い る．この髞 か

ら疲労強度，寿命は水素含有量 1〔旗皿 と0．8ppm では差は少 な

い が 0．8Plrmと O，3ppm で は大きく異なる こ とがわか る．
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3．3 水 素の 昇温 脱離プロ フ ァ イル Fig4 に 皿 ）S を用い て 測

定 した水素の 昇温脱離プ ロ フ ァ イル を示す．加 熱 は 30℃1min
の 定速昇温 とした．検出部は 四重極質量 分析計を用 い た ，図

に示 すよ うに 150℃付近と300℃付近に 2つ の 水素放出ピーク

が存在す る ，低温側の ピークを第 1 ピーク，高温 側 の ピ
ー

ク

を第2 ピーク とす る，水素チ ャ
ージ終了後か ら時間が経過 し

た試験片で はeg　1 ピーク の 水素は減少 し，4300h 経過後で は

第 1 ピーク は消失 し，未チ ャ
ージ材とほぼ同 じに な っ てい る，

しか し第2 ピークの 水 素量は水素チ ャ
ージの 有無にか か わ ら

ず，ほ とん ど変化 して い ない こ とがわ か る，こ こで 注 目す べ

き こ とは水素チ ヤ
ージ終 了か らの 経過時間 が 1．5hと100hの 試

験 片に は第 1 ピークの 水素は存在するが，4300h の もの と未

チ ャ
ージ材には第 1 ピークの 水 素が存在 しな い こ とで ある．

第 2 ピークの 水 素は介在物などに トラ ッ プ され て い る水素か

ら放出され る もの で あ る こ とが高井 ら
2）に よ っ て 明 らか に さ

れ てい る．したが っ て，未チ ャ
ージ材の 疲労強度に 比 べ て 相

対的に疲労強度の 低下に関与 してい る水素は材料に含まれ る

全 て の 水素で はなく，第 1 ピークの拡散性水素で あるこ とが

わか る、また ●（H ：10ppm）と圏（H ：08ppm ）で は疲甥 鍍 ，疲労寿

命の 差が少なく，■（H ： 0．8pprn）と雁 ｛：G．31rpm）で は大 き く異な

る こ とか ら，lppm 以下 の 拡散性水素で も疲労 5鍍 を大幅に低

下 させ る こ とが わか る．

3．4　二 次イ オ ン像分析に よ る破壊起点とな っ た介 在物周 辺

の 水素の 放出過程の 可 視化 Fig．5 に水素チ ャ
ージ材 の疲 労

試 験後 の 1玩24hの SIMS に よる破壊起煮とな っ た 介在物周辺

の 二 次イオ ン 像の 分析結果を示す．図横に水素の イオ ン カ ウ

ン ト数の 絶対値 を示 して い る．Fig，5（a）か ら水素チ ャ
ージ直後

は介在物周辺 よ りもそ の 他の マ トリッ ク ス 部分の 水素濃度が

高い こ とがわ か る，しか し Fig．5（b）か ら slMs 試 料室内で 24h

保 持す るに伴 い ，マ トリッ ク ス 部分の 水 素濃度は介在物周辺

の 水素濃度より低くなる．そこ で 介在物周辺 とその 他の マ ト

リッ ク ス 部分 との 2 っ に大別 して水素の 放 出過程 を考察す る，

Table　H は Fig．5の エh と24h にお ける水素イ オ ン カ ウン ト数 を

数 値化 した もの で ある．こ の 結果 か ら，介在物周 辺 の 水素濃

度は 時 間の 経過に よ らず ほ ぼ一定で ある が，そ の 他 の マ トリ

ッ クス 部分の 水素濃度は時間の 経過 に伴い 放出されて い るこ

とがわ か る，すな わち介在物周辺 に トラ ッ プ された 水素は非

拡散性の 水 素であ り，マ トリッ クス 部分 に トラ ッ プ され た 水

素は 拡散性の 水 素で ある．した が っ て，水 素チ ャ
ージ材の 疲

労 強度が未チ ャ
ー

ジ材 に比べ て低下す るの は介在物が トラ ッ

プ して い る水素の 影響 で はなく，マ トリッ クス 部分に トラ ッ

プ され て い る水素の 影響に よる もの で あ る．

　　　　　　　　　　 4．結 言

ms とSIMS に よ 幅 1鍍 鋤 水素の 手糊 見離 ロ フ ァイノレ

の 測定お よび 破壊起点 となっ た介在物周辺 の 水素放出過程の

可視化 を行 っ た，その 結果，以下 の 知見 を得た，

（1）水素チ ャ
ージの 有無に関わらず，すべ て の 試験片が内部の

介在物 を起点と して破断 した．水素チ ャ
ージ材の 疲労寿命，

疲労 i鍍 は未 チ ャ
ージ材 と比 較 して 大き く低下 した ．

（2）150℃付近の 第 1 ピー
ク の 水素はマ トリッ クス に トラッ プ

され た水素で あり，水素チ ャ
ージをよ り出現する，こ の 水素

は時 間の 経過と ともに放 出 され る拡散性 水 素で あ る．

〔3）300℃付近の 第2 ピークの 水素は介在物周辺に トラッ プされた

水素であ り，水素チャ
ージ前後でほ とん ど変化しない ．この 水素

は時間が経過 してもほ とんど変化しない 非拡散性水素であ る，

（4）未 チ ャ
ージ材の 疲労 強度 は介在物寸 法 と介在物 に トラ ッ

プ され た水素に影響 され る が
3），そ の 1鍍 よ りさ らに水 素
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Fig．5　Secondary 　ion　i皿 age 　of　hydro9  血 the　Vicinity　 of

　　　 inclusion　（N203（CaO ）x）　at　飴 じture　origin 　after

　　　 hydrogcn　d1ε  e （SCM435 （B））

Table　U　 Rela舳 p加 瞞   b酊 。fhydr。gen　ion　countS 　and

hold血9齢 i皿 the　SIMS 　chanib 砿

Nearthe　jnclusion　at　fiaα皿 e　ohghlMlcro 叙mc 加 re

1h 20 −40 100−150
24h 15−35 5−20

チャ
ージ材の 疲甥 鍍 が低下するの は介在物が トラ ッ プ して

い る水素の 影響で はなく，マ トリッ ク ス 部分に トラ ソ プ され

て い る拡散性水素の 影響に よ る もの で ある．1ppn以 下 の 拡散

性水素で も疲弼 鍍 を大幅に低下させ る．
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