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　　　　　　　　 1 緒　　　言

　燃料電池 シ ス テ ム の 高圧 水 素タ ン クや 各種 部品，配 管

な どの 材料 と して ス テ ン レ ス 鋼 の 使 用 が検討 さ れ て い

る．高圧水素 タ ン クや 配管な ど の 構成要素は 高圧水素環

境 に曝され る．水素は金属 材料中に 侵入 し，材料の 静的

強度や疲労強度 を低下 させ る こ とがあ る
1＞・2）．金属 中 へ

の 水 素 の 拡 散挙 動 は，金 属 の 組織 に 依存す る．オー
ス テ

ナ イ ト系 ス テ ン レス 鋼 は フ ェ ラ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 や

マ ル テ ン サ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 に 比 べ て 常温 に お け る

水 素 の 拡 傲係数が 約 4 桁 小 さい
3）．しか し準安定オー

ス

テ ナ イ ト系 ス テ ン レス 鋼 は，冷 間加 工 や 繰返 し応 力 に よ

っ て 加 工 誘起 マ ル テ ン サ イ ト変態す る の で，水 素 が 拡 散

しや す くな る 可能性が ある ．そ こ で ，本研究で は こ れ ら

の 問題 に 注目して，オー
ス テ ナ イ ト系ス テ ン レス 鋼お よ

び フ ェ ラ イ ト系ス テ ン レス 鋼 の 疲労 き 裂 進展 に及 ぼす

水素 の 影響に つ い て 研究 した．

　　　　　　　　　 2 実験方法

　使 用 し た 材料 は オ
ー

ス テ ナ イ ト 系 ス テ ン レ ス 鋼

SUS304 ，　 SUS316 ，　 SUS316L お よ び フ ェ ラ イ ト系 ス テ ン

レ ス 鋼 SUS405 で あ る．　Table　l に 各材料 の 化学成 分お よ

び基 地 組 織 の ビ ッ カ ース 硬 さ HV を 示 す ．　 SUS304 ，
SUS316 ，　 SUS316L は溶体化処理 材 を，　 SUS405 は 焼鈍材

を用 い た．Fig．1（a）に 疲 労 試 験 片 形 状 を 示す．試験片試験

部 を エ メ リ
ー

紙 ＃ 2000 ま で 研 磨 し た後 ，パ フ 研 磨 に よ り

仕上 げた もの を未チ ャ
ージ 材 と し，パ フ 研磨後 さ らに 水

素チ ャ
ージ を 施 した も の を 水 素チ ャ

ージ 材 と した，疲労

き裂 進 展 を 観 察す る た め に ．試 験 部 中 央 に 直 径 100μm ，
深 さ 100ym の 人 工 微小 穴（Fig．1（b））を導入 した．水素チ

ャ
ージ材 へ の 微 小 穴 の 導 入 は，水 素 チ ャ

ージ 後に 行 っ た．
水素チ ャ

ー
ジ は陰極チ ャ

ー
ジ 法 に よ り，陽極に 白金 を用

い ，pH ＝ 3．5 の 硫酸水溶液中で 電 流密度 i＝27　A ！m2 で 行

っ た．水 素濃度は 昇温 脱 離 分析（TDS ）に よ り測定 した．
疲 労 試 験 は油 圧 サ

ー
ボ 引 張 圧 縮 疲 労 試験 機 を 用 い て 応

力比 R ＝ 一エ，大気中で 行 っ た．水素 チ ャ
ージ 材の 疲労 試

験 は，水素チ ャ
ージ取出 しか ら疲労試験後 の 水素濃度測

定 まで 100 時 間以 内に行 い ，試験片 に水素が入 っ た 状態

で 疲労 試 験 を 行 っ た ．繰 返 し速 度 は疲 労 試 験 中 に 試 験 部

表面温度が 60℃ を超えない よ う に 1〜20Hz の 間 で 調 節

し た．疲労 き裂進 展 の 観 察 は レ プ リカ 法 に よ り行 っ た ，

　　　　　　 3 実験 結 果 お よ び考察

3．1 材料 中の 水素濃度分布　Fig．2 に水 素チ ャ
ージ を行

っ た 各種 ス テ ン レ ス 鋼 の 試験片表面 か らの 深 さ と水 素

濃 度 の 関係を 示 す．水 素チ ャ
ージ を施 した試験片の 水素

濃 度 を 測 定 し た後，試験 片 表 面 層 を研磨 して 取 り除 き，
水素濃度 を測定 した．前後 の 水素濃度 の 差をそ の 深 さ で

の 水 素濃度 と 見な す と い う 作業 を繰返 し，試験片表面か

らの 深 さ と水 素 濃 度 を測 定 した．全 て の 測 定 は水 素 チ ャ

ージ後 31 時間以内 に行 っ た．オ
ー

ス ナ イ ト系 ス テ ン レ

ス 鋼 は，試 験 片 表 面 付 近 に特 に水 素が 濃化 して お り，表

面か ら 100　pm
〜300　pm の 深 さで 水素量 が未 チ ャ

ー
ジ材

Tablc　I　Chemical　compositions 　and 　Vickers　hardness　HV ．
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （mass ％）

Cs 董 Mn 　　PSNiC 【 Mo 湿

SUS304 （Auster齔 ，　H γ置176o ．060 ．361 ．09　 G．03o ．028 ．1919 ．7 一 一
SUS316 〔A 麒 c血 ，静 ＝ヌ6】） 0．050 ．271 ．31　0．030 ．0310 ．2172 ．08 一
SUS316L （A 鳳 じ臨 H γ＝157）0．020 ．781 ．4　 0．D4D ．0112 、1172 ．04 一
SUS405 ｛Fc π比 H γ≡】59o ．鱗 0．370 ．38　 0．02o ．田 0．Z1132 一 0．26
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（a）Tension−compression 　specimen 　（b）Sma 証 artlficia晝hole
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　 　 specimens ．
と同 等 とな っ て い た．一

方，フ ェ ライ ト系 ス テ ン レス 鋼

は 表面 か ら約 5mm の 深 さ ま で 水素が侵 入 し て い た が 水

素の 含有 量 は少 な か っ た．
32 　疲労 き裂 進展 に 及ぼす水素 の 影響　Fig．3（a ）〜（d）に

微小 穴材 を 用 い た 疲 労 試 験 に お け る 繰 返 し 数 と 疲 労き

裂長 さ の 関係を示 す．SUS3 〔》4 お よ び SUS3 ユ6 で は，水

素チ ャ
ージ 材 の 疲労 き 裂進展速度 は 未 チ ャ

ー
ジ 材 と 比

べ て 高 くな っ て い る ．一
方，SUS316L お よ び SUS405 の

疲労 き裂進 展 速度で は 水 素 チ ャ
ージ 材 と未 チ ャ

ージ 材

で 明 確 な差 は認 め られ な い ．Fig．4 に，レ プリ カ 法 に よ り

観 察 した SUS304 と SUS316L の 疲労 き裂 写 真を示 す．オ
ース テ ナ イ ト系 ス テ ン レス 鋼 の 水 素 チ ャ

ージ 材 の 疲労

き 裂 は未チ ャ
ージ材 と比較 して 直線的 に 進 展 し て い た ．

また，未 チ ャ
ージ材で はす べ り帯が広 く発生 して い た の

に 対 し，水 素 チ ャ
ー

ジ材 で はす べ り帯 が 疲 労 き裂近 傍 に

局在化 して い た．一方，フ ェ ラ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 の 疲

労 き 裂 で は，未 チ ャ
ージ材 と水素チ ャ

ー
ジ 材で 疲 労 き 裂

やすべ り帯 に明 確 な差 は 認 め られ な か っ た．
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33 　 オー

ス テ ナイ ト系 ス テ ン レス 鋼 の 疲労破面 に お け

る マ ル テ ンサ イ ト変態　Fig．5お よ び Fig．6 にオ
ー

ス テ ナ

イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 の 試験片破 面 に お け る 疲労 き 裂 先

端 の マ ル テ ン サイ ト量を示す．マ ル テ ン サイ ト量は微 小

部X 線回折に よ り測定 した．な お，SUS3〔m で は，水素

チ ャ
ー

ジ 材 と 比 べ て 未 チ ャ
ージ 材 の 疲労試験温度 が 低

かっ た ．そ の ため マ ル テ ンサ イ ト量 の温 度補正 を行 っ て

い る ．Fig．5 よ り ，マ ル テ ン サ イ ト変態量 は sus304 ，
SUS316 ，　 SUS316L の 順に 多 くな っ て い た．特に SUS304
の 水 素チ ャ

ージ材で ， 未チ ャ
ージ材 と 比較 して 破壊起 点

近傍で の マ ル テ ン サ イ ト量が多 い．上 述の よ うに ，オー

ス テ ナ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 の 水素 チ ャ
ージ材 に は 試験

片表面 か ら深 さ leo　pm
〜300 μm まで 水素 が拡散 して い

た．そ こ で．マ ルテ ンサイ ト変態へ の 水素の 影響 を調 べ

る た め に，破面 にお ける 試験片表面近傍 の 水素チ ャ
ー

ジ

材 と未 チ ャ
ージ 材 の マ ル テ ン サ イ ト変 態 量 を 比 較 した ．

そ の 結果，Fig．6 よ り，　sus304 で は Fig，5 と同 様 に破壊

起 点近 傍 で マ ル テ ン サ イ ト量が 多 い ．一方，SUS316L で

は 水 素チ ャ
ージ 材 と 未チ ャ

ージ 材 の マ ル テ ン サ イ ト変

態 量 に顕 著 な 差は 認 め られ な か っ た ．これ よ り，今回 の

研究 で 行 っ た 水素 チ ャ
ー

ジ に よ る 試験片表面 に 拡散 し

た 水素は ，破壊起 点近 傍 で マ ル テ ン サイ ト変態 へ 影響を

及 ぼ し て い る と考 え る こ とが で き る，また，疲労き 裂先

端 に おける 繰返 し応力 の 負荷 と試験片表面 に 拡散 した

水 素 と の 相乗効果 に よ り生 じた 加工 誘起 マ ル テ ン サイ

トが，さ ら に試 験 片表 面 に拡 散 した水 素 と連 成 し．疲 労

き裂進展 に 影響を及 ぼして い る と言 え る．
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　　　　　　　　　　 4 　結言

　各 種 ス テ ン レ ス 鋼 （SUS304 ，　 SUS3 ユ6，　 SUS316L ，
SUS405 ）の疲 労 き 裂 進 展 に 及 ぼす水 素の 影 響 に つ い て 研

究 し，以下の こ とが 明 らか に な っ た．

（1）オ
ー

ス テ ナ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 SUS304 お よ び

SUS316 の 水素チ ャ
ー

ジ 材 の 疲 労 き 裂 進 展 速 度 は，未 チ

ャ
ージ材 と比 較 して 速 い が，SUS316L で は 明確な差は な

か っ た．ま た，フ ェ ラ イ ト系ス テ ン レス 鋼 SUS405の 疲

労 き裂 進 展 速度 で は，水 素 チ ャ
ー

ジ材 と未 チ ャ
ー

ジ材 で

明確な 差 は な か っ た ．

（2）オー
ス テ ナ イ ト系ス テ ン レス 鋼 の 水 素チ ャ

ージ 材 の

疲労き裂 は 未チ ャ
ー

ジ材 と比 較 して 直 線 的 に進 展 し，す

べ り帯 の 発生がき裂近傍 に 局 在化 して い た．

（3）オ
ー

ス テ ナ イ ト系 ス テ ン レ ス 鋼 の 疲労破面 に お け る

マ ル テ ン サ イ ト変態 量 は SUS304 ，　 SUS316 ，　 SUS316L の

順 に 多 くな っ て い た ．ま た，SUS304 の 水 素チ ャ
ージ 材

にお い て ，破 壊起 点近 傍 で マ ル テ ン サ イ ト量が多か っ た．
SUS304 お よ び SUS316 に お け る 疲労 き裂 進 展速 度の 加

速 は，疲労き 裂先端 で の 繰返 し 応 力 の 負 荷 と表 面 に 拡 散

し た 水 素 と の 相乗効果 に よ っ て 誘起 さ れ た マ ル テ ン サ

イ トと 水素の 連成 に よ る もの と考 え る こ とが で き る．
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