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펄라이트 조직을 갖는 초고강도 볼트의 수소취성 저항성
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Abstract Recently, ultra-high strength bolts have been developed for weight lightening of a vehicle and fuel effi-

ciency. However, some amount of diffusible H is absorbed into the bolt during its manufacturing process so that H

embrittlement (HE) often occurs particularly in high strength bolts with a tempered martensitic microstructure. This

brings attention to ultra-high strength pearlitic bolts with a high resistance to HE. Therefore, in this study the HE

resistance of the 1.6 GPa grade pearlitic bolt was evaluated through tightening tests and slow strain rate tests

(SSRTs), and fracture surfaces of failed bolts were comparatively observed. A critical H content for the tightening

test turned out to be ~0.23-0.35 mass ppm. The bolt with a diffusible H content of ~0.35 mass ppm was fractured

during the tightening test, showing a quasi-cleavage fracture surface, indicating the occurrence of HE. In addi-

tion, the bolt underwent premature elastic failure during the SSRT. This implies that the HE resistance of high

strength bolts can be evaluated by both tightening test and SSRT.
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1. 서 론

자동차에는 ~0.7-1.2 GPa의 인장강도를 갖는 다양

한 유형의 고정 장치(fastener)가 사용된다[1]. 그러나,

연비 향상과 승객의 안전을 위해 ~1.6 GPa 이상의

인장강도를 갖는 초고강도 고정 장치 개발에 대한

연구가 주목받고 있다. 이러한 높은 강도를 갖는 강

으로는 템퍼드 마르텐사이트강이 주로 사용되어 왔

다. 그러나, 템퍼드 마르텐사이트강은 일반적으로 초

기 오스테나이트 입계에 필름 형태의 탄화물을 가지

고 있는데, 수소가 그런 입계로 이동하여 편석하면

변형 중 입계 파괴가 쉽게 발생할 수 있다[2]. 또한,

템퍼드 마르텐사이트강의 인장강도가 높을수록, 특히

~1.2 GPa 이상일 때 수소취성에 대한 민감도가 높아

진다고 잘 알려져 있다[3].

Kim 등은[4] ~1.6 GPa의 동일한 인장강도를 가지

는 템퍼드 마르텐사이트강과 펄라이트강으로 노치가

있는 봉상시편을 가공하여, 인장강도의 0.9배에 해당

하는 하중으로 정하중 인장시험(constant load test,

CLT)과 저속 변형률속도 인장시험(slow strain rate

test, SSRT)을 수행하므로써, 두 강의 수소취성 저항

성을 비교하였다. 두 강종의 화학적 조성은 모두

Fe-0.82C-0.78Mn-0.23Si(wt%)으로 동일하였다. 펄라

이트강 시편은 540oC에서 납조 열처리된 후 ~44%

냉간 인발되었고 응력제거를 위해 300oC에서 2시간

동안 열처리되었다. 템퍼드 마르텐사이트강 시편은

950oC에서 3분 동안 오스테나이징 후 유냉되었고,

450oC에서 1시간 동안 템퍼링처리 되었다. 템퍼드

마르텐사이트강 시편과 펄라이트강 시편의 임계 확산

성 수소량[5]은 각각 ~0.20 mass ppm와 ~0.41 mass

ppm으로 나타났다. 또한, 모든 확산성 수소량 범위

에서 템퍼드 마르텐사이트강 시편이 펄라이트강 시편
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보다 낮은 파단 강도를 나타내었다. 이러한 결과는

펄라이트강이 동일 인장강도를 가지는 템퍼드 마르텐

사이트강에 비해 수소취성 저항성이 더 높다는 것을

의미하는데, 그 저자들은 템퍼드 마르텐사이트 강의

낮은 수소취성이 필름 형태의 탄화물이 존재하는 초

기 오스테나이트 입계에 기인한다고 보고하였다. 상

기 문헌에 따르면 펄라이트 미세조직을 갖는 초고강

도 볼트가 템퍼드 마르텐사이트 미세조직을 갖는 볼

트보다 수소취성 저항성이 더 높을 것이라고 짐작할

수 있다. 

한편, 볼트는 선 상태에서의 산세, 인산염 피막처

리, 퀜칭 및 템퍼링, 단조 및 전조 후 도금 등의

제조공정을 거치면서 많은 양의 확산성 수소가 흡장

될 수 있고[6], 사용 환경 중 부식에 의해서 수소지

연파괴가 발생할 수 있다[7]. Uno[7] 등은 템퍼드

마르텐사이트 미세조직을 갖는 ~1.5 GPa의 고강도

볼트를 인장강도의 0.75배의 정하중으로 체결한 후,

10분간 3.5% 염수에 침지하였다가 50분 건조시키기

를 반복하는 가속부식시험을 진행하여 볼트의 수소지

연파괴 저항성을 평가하였다. 그 결과, 5년 동안 가

속부식시험을 진행하여도 체결 유지 중 파단이 발생

한 볼트는 없었다. 그러나, Kanao의 보고[8]에 의하

면 다양한 인장강도의 템퍼드 마르텐사이트 볼트를

인장강도의 0.6배의 하중으로 체결하여 증류수에 침

지시켰을 때, ~1.4 GPa 이상의 인장강도를 갖는 볼

트는 10시간 이상 체결을 유지하지 못했다. 두 보고

의 결과가 상이하지만, 템퍼드 마르텐사이트 미세조

직을 갖는 초고강도 볼트에서는 여전히 수소지연파괴

의 가능성이 존재하므로, 동일강도에서 더 높은 수소

지연파괴 저항성을 나타낸 펄라이트 조직을 갖는 초

고강도 볼트가 개발되어 상용화되었다.

그러나, 지금까지 초고강도 펄라이트 미세조직을

갖는 볼트를 사용하여 제조 공정 혹은 사용환경 중

흡장되는 확산성 수소가 볼트의 수소지연파괴에 미치

는 영향을 정하중 체결시험으로 평가하여 보고된 바

가 없다. 그러므로, 본 연구에서는 펄라이트 미세조

직을 갖는 ~1.6 GPa 급 초고강도 볼트의 수소취성

저항성을 상기 보고된 고강도 볼트의 임계 확산성

수소량과 유사한 정도까지 수소 충전하고 볼트 체결

시험을 통해 평가하였다. 이후 파단된 볼트의 파단면

을 관찰하여 수소의 취성 거동을 조사하였다. 또한,

볼트 체결시험 결과와의 비교를 위해 동일한 수준의

확산성 수소량을 갖는 볼트 시편을 사용하여 저속

변형률속도 인장시험 실험을 수행하였다. 

2. 실험 방법

본 연구에서는 Kobe 제철에서 납조 열처리 된 후

신선 가공과 응력 완화 열처리된 엔진 커넥팅 로드

볼트를 사용하였다(Fig. 1). 볼트 시편의 화학적 조

성은 X 선 형광 분광법(X-ray fluorescence, XRF;

Bruker, S8 Tiger)으로 분석하였고(Table 1), 미세조

직은 주사 전자 현미경(field-emission scanning elec-

tron microscope, FE-SEM; JEOL, JSM-7001F)을

이용하여 관찰되었다. SEM 관찰에 앞서, 볼트 시편

의 냉간인발 방향에 수직인 단면을 1 μm 다이아몬

드 입자가 포함된 용액을 활용하여 기계적으로 연마

한 후, 질산(HNO3) 2 ml과 에탄올(C2H6O) 48 ml을

혼합한 용액을 활용하여 상온에서 에칭하였다.

볼트의 수소취성 저항성을 평가하기 위해서, 50

A/m2의 전류밀도로 수소 주입시간을 달리하여 수소

주입된 여러 볼트 시편들을 사용하여, SAE-USCAR

Fig. 1. Dimensions of a bolt specimen used in the present study. 
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7-1 규격에 따른 볼트 체결 시험[9]과 저속 변형률속

도 인장시험 실험을 수행하였다. 실제 환경에서는 수

소가 볼트 안팎으로 흡장되거나 빠져나갈 수 있기

때문에 본 연구에서도 마찬가지로 볼트에 수소를 충

전한 후 수소 방출을 막기 위한 별도의 도금처리는

하지 않았다. 볼트 체결시험은 상기 규격에서 제안한

바와 같이 볼트 시편의 헤드를 4o 기울어진 체결부

의 경사면에 접촉시켜 파단토크력(138.6 N·m)의 0.8

배인 110.9 N·m의 토크력으로 체결한 후 48 시간

동안 유지하여 수행하였다(Fig. 2). 체결부에서 볼트

시편을 제거한 후 시편의 표면에 균열이 관찰되지

않거나, 파단이 발생하지 않음을 확인하면 수소 취성

이 발생하지 않은 것으로 판단하였다. 볼트 체결 시

험은 재현성을 위해 수소 충전 조건별로 3 회씩 수

행하였다. 저속 변형률속도 인장시험은 볼트 체결 시

험에서 사용된 볼트 시편과 동일한 조건으로 수소

충전된 볼트 시편을 사용하여 크로스 헤드 속도가

0.1 mm/min인 만능 시험기(universal testing machine,

MTDI)에서 각 수소충전 조건당 2회씩 수행되었다.

수소 충전에 의한 전체 연신율 감소 정도인 연신 감

소율(total elongation loss(TE loss))는 아래 식을

사용하여 계산되었다.

TE loss (%) = (TEH-uncharged  TEH-charged) / TEH-uncharged

×100 (1)

수소 충전된 볼트 시편의 확산성 수소량은 가스

크로마토그래프(gas chromatography, Agilent Tech-

nologies, 7890A)와 관상로를 사용하여 열탈착 분석

(thermal desorption analysis, TDA)을 통해 측정되

었다. 수소 충전된 볼트시편은 수소 충전이 완료된

후, 약 2분 이내에 관상로에서 가열되기 시작하였으

며 20-300oC를 100oC/h의 일정한 승온 속도로 가열

되었다. 이 때 순도 99.999%의 He 가스가 30 cc/

min의 일정한 속도로 유입되었다. TDA는 재현성을

위해 수소 충전 조건별로 2 회씩 진행되었으며, 평

균 확산성 수소량을 측정하였다.

3. 결과 및 고찰 

Fig. 3은 볼트 시편의 미세조직 및 펄라이트 층상

구조의 SEM 관찰 결과를 보여준다. 전체적으로 펄

라이트 미세조직을 나타내었고, 일부 넓은 층상간격

(interlamellar spacing, λ)과 깨진 시멘타이트(θ)를

포함한 인발 방향으로 정렬되지 않은 콜로니

(Misaligned colonies)도 존재하였지만, 대부분의 펄

라이트 콜로니는 인발 방향에 따라 정렬되어 있었다

(Fig. 3a). 평균 λ 값은 ~100 nm으로 측정되었다

(Fig. 3b). Yu 등의[11] 보고에 따르면 λ 값은 냉간

인발율에 반비례하는데, 그들의 결과를 토대로 유추

해보면 본 연구에서 사용된 볼트 시편은 ~85% 냉

간 인발되었다고 생각된다(Fig. 3c). 또한, 볼트의 미

세조직에서는 높은 냉간 인발율을 가지는 펄라이트강

에서 관찰되는 미세균열들(micro-cracks)[10, 11]도

관찰되었다(yellow circles in Figs. 3d-f).

Fig. 4는 수소취성 평가 전에 볼트 시편에 수소를

충전한 후, 수소 충전 조건에 따른 볼트 시편의 수

소 탈착 곡선을 보여준다. 곡선은 ~130oC에서 대칭

의 수소탈착 피크를 나타내었다. 선행 연구[13-15]에

Table 1. Chemical composition of a bolt specimen used [Unit: wt%]

Fe C Mn Cr Cu P S

Bal. 0.85 0.83 0.22 0.25 0.04 0.015

Fig. 2. Schematic illustration of the bolt tightening test.
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따르면 이 온도 부근에서 탈착되는 수소들은 펄라이

트강의 가역적 수소 트랩 사이트들, 즉 펄라이트내

페라이트(Fp) 안에 있는 공공과 전위, 그리고 θ 내

탄소의 공공 등에서 나온 것이다. 본 연구에서는 수

소 충전 시간이 증가함에 따라 확산성 수소량이 연

속적으로 증가한 것으로 보아, 가역적 수소 트랩 사

이트가 수소 충전 24 시간까지도 포화되지 않았음을

알 수 있다. 

수소가 충전되지 않은 시편(F_0h 시편)과 각각 12

시간과 24시간 동안 수소충전된 볼트 시편들(F_12h

시편과 F_24h 시편)의 수소취성 저항성을 평가하기

위해 SAE-USCAR 7-1 규격에 따라 볼트 체결 시

험을 진행하였다(Fig. 5a). 0 h 시편과 12 h 시편은

48시간 동안 체결이 유지되었으며, 48시간 유지 후

시편을 체결부와 분리할 때 토크는 ~100 N∙m로 체

결 시 토크(~110.9 N∙m)와 비슷하였다. 또한, 체결부

로부터 분리 후 시편에서는 균열 흔적이 관찰되지

않았다. 그러나, F_24h 시편은 체결 후 24시간 후

체결 고정부에서 분리될 때 해결토크가 ~0 N∙m이었

고 이미 시편이 파단된 것을 확인하였다(Fig. 5b).

이를 통해 ~0.23 - ~0.35 mass ppm의 확산성 수소량

을 가질 때 상기의 체결시험 시 볼트의 수소취성 파

괴가 발생한다는 것을 확인하였다. Kim 등[4]은 본

연구에서 사용한 볼트와 동일한 ~1.6 GPa의 인장강

도를 갖는 펄라이트강으로 노치가 있는 봉상을 가공

하여 정하중 인장시험할 결과, 임계수소량이 ~0.41

mass ppm이라고 보고하였다. 따라서, 동일 인장강도

를 갖는 펄라이트강을 사용하더라도 노치가 있는 봉

상시편으로 정하중 인장시험하는 것보다 본 연구에서

수행한 체결시험이 더 낮은 임계수소량을 나타내었

다. 이는 현재의 볼트 체결시험이 노치 봉상인상시험

Fig. 3. SEM microstructures of the bolt specimen observed at (a) low and (b) high magnifications. Yellow dotted circles

show misaligned pearlite colonies. (c) Variation of interlamellar spacing with cold drawing ratio; a red mark indicates the

interlamellar spacing of a present bolt specimen. (d-f) SEM images showing micro-cracks in the bolt specimen. 

Fig. 4. H desorption rate curves of bolt specimens H-

charged for various times.
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보다 시편에 국부적으로 더 가혹한 응력이 부가되기

때문인 것으로 생각된다. 

Fig. 6은 수소취성으로 파단된 24 h 시편의 파단면

에 대한 SEM 사진들을 보여주고 있다. 체결시험

시 응력이 집중되는 볼트의 헤드부에서 파단이 발생

하였는데, 우선 그 전체 파단면을 저배율로 관찰하였

다. Fig. 6a에서 보듯이 아래 쪽에서 균열이 발생한

후 윗 쪽으로 파단이 전파된 것으로 보이며(노란 화

살표), 이 것은 기울어진 체결 고정부에 의한 응력집

중[16]에 기인한 것으로 생각된다. 파단면 여러 부위

를 확대하여 관찰하면, Fig. 6b에서 보는 바와 같이

파단면 내 위치에 관계없이 대부분 준벽개파단면

(quasi-cleavage fracture)과 약간의 딤플파단면(dim-

ple fracture)을 보이며 군데 군데 이차균열(secon-

dary crack)이 관찰되었다. 

이러한 볼트의 파면은 인장시험 후 관찰된 파면과

는 상이하였다. 인장 시험의 경우에는 시편내 노치의

유무에 관계없이 냉간인발하지 않거나 인발량이 적은

시편의 경우 tearing topographic surface(TTS)와

cleavage 파면을 보이고[15], 냉간인발량이 높은 경우

에는 micro-axial crack들과 dimple 파면을 보이는

것으로 알려져 있다[11]. 이와 같이 수소흡장된 볼트

와 인장시편의 파단면의 상이성은 응력 부가 방식과

응력값의 차이에 기인된 것으로 생각되지만, 이에 대

해서는 향후 더 깊은 연구가 필요하다.

상기의 볼트 체결시험의 결과가 일축 인장시험으로

도 재현되는지를 확인하기 위해서, 체결시험과 동일

한 조건으로 수소를 충전한 볼트들을 사용하여 수소

취성에 대한 민감도가 가장 현저하게 나타나는 0.1

mm/min[19]의 인장속도로 상온에서 인장시험을 실시

하였고, 그들의 인장곡선을 Fig. 7a에 나타내었다.

수소가 흡장되지 않은 시편(T_0h 시편)은 파단 때까

지 ~3.6 mm의 최대 변위와 ~1700 MPa의 최대 인

장응력을 나타내었다. 12 h 수소를 충전한 시편

Fig. 5. Images of (a) a tightening test specimen and (b) a fractured bolt, which was tightened for 24 h after 24 h H

charging.

Fig. 6. (a) Low magnified and (b) high magnified SEM images of the fracture surface of the 24 h bolt fractured after 24 h

tightening test.
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(T_12h 시편)은 T_0h 시편과 거의 동일하게 ~1700

MPa의 최대 인장응력을 나타내었지만, 파단 시 변위

가 ~2.9 mm으로, ~19.3%의 변위 감소를 나타내었

다. 24 h 수소를 주입한 시편(T_24h 시편)은 탄성

영역에서 조기파단되었는데, 이 때의 변위 감소는

~65.9%으로 T_12h 시편보다 훨씬 큰 값을 나타내

었다. 인장결과와 체결결과를 비교해보면, 인장 중

탄성파괴하는 경우(T_24h 시편) 체결 시험에서도 파

단됨을 알 수 있었다. 이는 체결시험 경우 볼트 헤

드부가, 인장시험 경우 나사선부(Fig. 7b)가 파단되어

서로 파단 위치는 다르지만, 저속 변형률속도 인장시

험을 통한 볼트의 수소취성 저항성 평가도 가능할

것으로 판단된다.

4. 결 론

1. 본 연구에서 사용된 ~1.6 GPa 급 초고강도 볼

트는 펄라이트 미세조직을 갖고 있으며, 미세조직 내

에는 일부 정렬되지 않은 콜로니와 미세 균열이 존

재하였다. 또한, 펄라이트 층상간격이 ~100 nm인 것

으로 보아, ~85%의 냉간 인발율로 가공된 선(wire)

을 사용하여 제작된 것으로 판단된다.

2. SAE-USCAR 7-1 규격에 따라 볼트 체결시험

이 진행되었을 때, 수소가 충전되지 않은 볼트와 12

시간 동안 전기화학적으로 수소충전된 볼트는 48 시

간 동안 균열없이 유지되었다. 그러나, 24시간 수소

충전된 볼트는 24 h 체결 유지 후 파단이 발생하였

으므로 체결시험을 통해 얻은 임계 수소량은 ~0.23 -

~0.35 mass ppm이다.

3. 24 h 수소 흡장된 볼트의 체결시험 후 그 파단

면을 관찰한 결과, 준벽개파괴(quasi-cleavage)와 딤

플 파괴가 관찰되었다. 이는 인장시험으로 파단된 시

편들의 파단면과는 다른 양상인데, 이는 두 시험법의

응력 부가 방법과 양의 차이에 기인된 것으로 생각

되지만, 명확한 규명을 위해서는 추가적인 연구가 필

요하다. 

4. 체결시험과 동일한 조건으로 수소를 주입한 시

편들을 사용하여 저속 변형률속도 인장시험한 결과,

24 h 수소주입한 시편만 탄성파괴가 일어났다. 이는

그 시편만 체결시험 중에 파단되었다는 사실과 잘

일치하고 있어서, 지속변형률속도 인장시험으로도 체

결시험과 유사한 결과를 얻을 수 있음을 확인하였다.
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