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Abstra(:t

Largely due to their too much ductility or softnesslead anditsa1loys have

been considered di疏cult to makeinto specimens for microscoplC eXamination.

Severalmethods for obtaining them,SuCh as the mechanicalpolishing method,

microtomemethod,electrolytic or chemicalpolishing method,etC.,have so far

been studied,but none of them has emerged satisfactory.The mechanicalor

microtomemethod,forinstance,demands a great skillif a wellpolished surface

Of the metalis to be produced.

On the other hand,the electrolytic polishing methodis attended with an

explosion hazard.Again,the conventionalchemicalpolishing method with all

its meritsis open to the complaint that the mixture ofglacialacetic acid and

hidrogen peroxide usedin the process tends to stink and develop undesirable
heat during polishing.A new chemicalmethod,in which a solution of the

followlng COmpOSitionis employed,haslately been developed by the writer as

aresultoftheexperimentalresearch,andit promiseshighdegree of adaptability

to the chemicalpolishing:

Hydrogen peroxide(35%) .20～40%
Lactic acid (75%)

.60～80%
Distinctive features of this method may be summarized as follows:

Being simple,it requires no specific skillforits application.
The polishing degree haslittle,if any,SuSCeptibility to thecomposition

of the bath.

No heatinglS CauSed during polishing.

This methodis applicable to various types oflead alloys.

〔Ⅰ〕緒 盲

鉛およびその合金の検鏡用研磨は,従来種々行われて

いるが,実際にはなかなか困難なこ上である｡非常に軟

かいものであるから,一応平滑而をうるのは容易である

が,機械的研磨により表面にすりきずや 性的流れを批

じ,この影響をとりのぞくことは容易でt･まない｡

J･R.Vile11a(1)はエメリー紙にパラフィンと油の混合

物をぬって研磨し,最後にパフで研磨する方法を述べて

いるが,この方法では研磨面が加工されてその組樹は変
***
日立製作所日立 緑工場

化する｡またガラス面に鋳造して平滑面をうる方法もあ

るが,鋳造し直す必要があるため一般的ではない｡

ミクロトームによる方法(3),電解研磨法(3ト(6)なども

用いられているが,いずれも非常■な熟練を要したり,せ

た薬品が 発する危険があったりして簡便な方法とはい

えない｡また氷酪酸一過酸化水素による化学研磨法もよ

く用いられているが,非常な臭気を伴うこと,研磨巾に

発熱すること,液の組成および温度に非常に敏感であり,

かつエッチングピット(etchingpit)を生じやすいなど

の欠点をもっている｡

われわれほ給およびその合金系の化学研磨法について
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過酸化水素による新し-い化

法により最も良好な研磨面をうるこ三を見出Lた

ので,その方法およびそのケ←プ′レ鉛被への応用例こつ

いて報告する｡

[ⅠⅠ〕従 来 の 研 磨 法

鎗および鉛合金の検鏡用研磨法上して従来用いられて

いる方法を大別し簡単に説明を加えると下記のようにな

る｡

(り 機械的研磨法

一般の金属および合金を研磨する方法であり,まずェ

メリ←紙で磨き,つぎにバブ研磨をした後最後の仕上げ

研磨としてフェルト,ネルなどの上で軽く擦り金属光沢

面をうることができる｡

エメリ←紙で磨く場合軟い材料であるから注意を要す

る点は,このエメリーの粉が鈴に象眼され,組織を誤認

しやすいことである｡また回転パフイ土ヒげは速度が大き

いため研磨に際し力を入れると表面組織に流れを生じや

すい｡研磨材としては,最初は良質のアルミナ冷またほ

酸化クロムを用い,後清水のみを使用する｡仕上げ研磨

として,新しい乾燥したフェルト,ラシャまたはネルな

どの上で軽く ると光沢面がえられる｡この場合,布類

が湿っていると金属光沢面をえられないことが多い｡な

お上記のような機械的研磨の際に滑剤呈してガソリン,

アルコール,油または流動パラフィンを併用すると好結

果がえられる(1)(7)｡しかし,この方法は,非常な讃～繰上

時間を要することが欠点である｡

(2)ミクロトームによる方法

(1)による方法では,顕微鏡組織の観察に適する面を

うるのは困難である｡それ故鋭利な変物で表面をうすく

切りとって平らな面をえようとするミクロトームによる

方法(8)が種々考案されている｡しかしミクロト←ムで切

断した後,そのまゝで閣蝕を行い,顕微鏡によって組織

の観察ができるような切断をうるためには,匁のとぎ方

と,ミクロトームの操作に熟練を必要とする｡

E.E.Schumach と G.M.Bouton(2)は特別な試料

の保持法と木ののみで行う方法を考案している｡またJ･

F.Christmann(6)は旋盤によっても回転速度を適

選び適切な切削角をもって行えば良好な面をうるといわ

れている｡

(3)電解研磨法

鉛の電耶研摩についてはJ.A･Jacquet(3)が過塩素酸

と氷壁酸の混合液を用いて電椚研 を始めて行った｡

その後L.Kochと H･Staunau(9)は鉛の電昭研磨

こついて研究し,99.99% 鉛板の研

うなものを報告している.｡

液としてつぎのよ

過塩素酸(d=1.67)

無水勢醸

水

1肝cc

…… 385cc

20cc

温 度:200C

電解時間=15min

電流密度:10A/dm2

その後,C.Chalin 土I.Epelboin(]0)は鈴cJl電解研

磨液上してつぎのようなものを提案している｡

(a)

過塩素酸‥.

無水梨酸‥.

水

電流密度:14A/dm2

過塩素酸‥‥

無水酪酸‖‥.

‥3■52cc

‥628cc

20cc

‥105cc

…..388cc

20cc

電流密度:11A/dm2

またA.W.Moulen(5)は棚弗化水素酸を開いてPb一

Sn合金の頗徽鏡親

告Lている.｡

観察用試料の電解研磨について報

以上のべた方法についてわれわれは研 を行ってみた

が,仮のような簡単な形状のものは電解研磨によって非

常に良好な面をうることができるが,複雑な形状のもの

は電流密度を一様にすることができず,また過塩 酸と

酪酸の混合液は爆発の危険があり,瑚弗化水素酸てノ~王有毒

であるから簡便な方法±はいゝえない√二

(4)化学研磨法

給および鉛合金の化学研磨瀬上しては過酸化水素水上

氷酪酸の混液が推賞されている(11)｡その液組成はつぎ〝1

ようである｡

卜過酸化水素水(35%)…………‥100cc
し氷 酪 酸……….‖……‥20-25cc

しかしわれわれの実験した上ころでは,この場合氷酪

酸の量を30～50cciこした方が好結.果がえられた｡また

氷酪酸の量はSn,Sbなどの含有量によって変化させる

必要がある.っう夜温は発熱二より上昇するから固体炭酸ガ

スなどによって冷却し,常に300C以下に保つことが大

切である｡この方法を行うにlも 流動パラ

フィンを流したもので0番まで試料を研磨L,その後ガ

ソリンで清浄にし,上記の研磨液で化学研 を行った後

腐蝕,検鏡する｡この方法によれば餌暗闇でなんらの熟

練を必要上せず,またどのような複･雄な形状のものでも

容易に研磨できるが,いちゞるLく刺戟性の臭気を発す

る故ドラフトのある

る､

ニろで研磨することが賢日月であ
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〔1iI〕新しい化学研磨法(著者の方法)

上述Lたようこ鉛および鉛合 の研磨には妊々の方法

があるが,簡便な方法土Lては化学研磨法が良好である

が氷酷辟ト｣飽醜化水素法詫刺戟の強いガスの発

研磨には相当の忍耐を必要上する｡

ため

われわれは榛々実験を重ねた結果,乳酸一過酸化水素

.二よる新Ll､′イヒ′封ノf暦法を見出したので,以下その概要
ならびにこれこ附随Lた腐蝕法につ1J､て述べる｡

まず試料を流動パラフィンを洞剤上Lてエメリー紙の

00番まで磨く｡この際発熱Lたり研磨面の組繚凌化を防

ぐためには,試片をェメリー紙の上で力を加えず軽く動

かす必要がある｡づぎにべンゼンで表面を清浄にし下記

のような腐蝕液こ数秒間 漬した後研磨液に数分耶j

する｡二のような操作を2～3固くり返す上純鉛(99･98

%)こづいては第1図に示すような組織がえられ,結晶

粒界は明瞭に現われる｡同じ試料を氷配備トづ跡醗化水素

965

で研磨する際,冷却剤を使用Lなければ液温の上昇のた

め結晶粒の成 が起り第2図のようになる｡弟3囲は乳

酸一過酸化水素水の研磨液に20分 瞳

1
｢
ト したもので全

面的に小さなエッチング･ピットが認められる｡

研磨液†
腐蝕液

35%過酸化水素水……‥20～40%

75%乳 酸…………60～80%

モリブデン酸

硝 酸.

‥.15g

….150cc

水
……….450cc

なお,研磨後腐蝕液に1分間担漬すると第4囲および

第5図に示すようなマクロ組織がえられる∴第4図は金

型鋳造の試料で第5図はイソライト鋳型に鋳込んだ徐

試料である｡この方法を使用する場合注意しなければな

らないことは新しく作製した研磨液では研磨は良好でな

くエッチング･ピットが発生しやすいが,使用するにし

たがい少量の鉛が溶け込み良好な結果がえられるように

なる｡またこの研磨液の寿命は相当長いが1時間くらい

第1図 著者の方法で研磨した純鉛 第2図

(×100)

Fig･1･Pure Lead Polished by Fig･2･

Writer'sMethod(×100)

従来の方法で研磨した柵鉛 第3図

(×100)

Pure Lead Polished by

Former Method(×100)

第4国 純鉛のマク ロ 組織(急冷)

×2

Fig.4.Macro Structure of PureLead

(Rapid Cooled) ×2

著者の方法で研磨した維鉛
研磨時間20分 (×100)

Fig.3.Pure Lead Polished by

Writer's MethodPolish-

ingTime:20min(×100)

第5図 綿鉛の マク ロ 組織(徐冷)

×2

Fig.5.Macro Structure ofFureLead

(SIow Cooled) ×2
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使用すると過酸化水素水を少量補充する必要があるっ こ

の方法の特長は,設備を要せず,臭気がなく,発熱量も

少く,したがって組織変化のおそれがなく,比較的各種

の鉛合金について行うことができ,また従

べて熟練を要しない点である｡

方法に比

〔ⅠⅤ〕新研磨法と従来の研磨法との比較

種々の鉛合金を乳酸一過酸化水素系(新しい研磨法)

および氷酪酸一過酸化水素系で研磨し,それぞれ研磨可

能の成分範囲を定め,商法を1七較した｡その結果を概括

すると第1表のようになる｡

この表に示すように著者の新化学研磨法は従 の研磨

法に比べて適用範囲も広く良好な研磨面をうることがで

きる｡しかし

困難となる｡

加元素量が多くなってくると研磨は漸次

〔Ⅴ〕新イヒ学研磨法の応用

著者の新化学研暦法は上述のように非′酢二簡便で良好

な研磨面を容易に得ることができるので,各種鈴被用鉛

合金の研究ならびにケ←プル紛被の事故究明などに利用

すると有効である｡

つぎに応用例として数種の鉛被用合金,鉛被内の酸化

物の挙動,流動模様,偏析部分および疲労破壊部などに

ついて本研磨法を用いてえた顕微鏡写真を示す｡

第占図は鈴被用鉛合金として我国において広く用いら

れているPb-Sn合金の贋徴鏡写真で,結晶粒界が純鎗

に比べ若干太く硯われる｡

第1表 新 旧 化 学 研 磨

第37巻 第6号

第6回

Fig.6.

Pb-1.88%Sn 合 金 ×100

Pb.1.88%SnBinaryAlloy xlOO
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第7図 Pb-0.1%As 合 金

(加工後2000Cxlb焼鈍) ×100

Fig.7.Pb-0.1%As Binary Alloy,Annealed

at200OC forlh.after Cold Working

XlOO

法 の 比 硬

Tablel･ Comparison between New Developed and Former ChemicalPolishing Method

Ag

Ca

Na
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第8図 Fig.8

第10図 Fig.10

第12図 Fig.12

第9図 Fig.9

第11図 Fig.11

第13図 Fig.13
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節8～11図

ヒドロ ワック被鉛横で押出した

鉛被溶着部における酸化物の挙

劫 ×100

Fig.8～11.

BehaviourofOxidesatWeld

Partina Lead Sheath Ex-

trudedonaHydraulicPress

XlOO

第14図 Fig.14

第12～14国 連続被鉛機で押出した鉛被溶着部における酸化物および非金属介在物の挙動
×100

Fig.12～14･BehaviourofOxidesandNon-MetallicInclusions atWeldPartin

a LeadSheath Extruded onaScrew Press XlOO

第7図は25%冷瀾加工後2000Cxlb焼鈍したPb【

0.1%As合金の写真でβ相の全面的析出ならびに結晶

粒界移動(GrainMigration)が見られる｡

第8図～第1咽にヒドロリッグ塑被鉛機で押出した鉛

被階諒附こおける酸化物の挙動を示す｡国中周閃のばけ

た黒い部分が鉛の酸化物で,弟8図ならびに第9図には

酸化物が少く,第10囲,第11図になるにしたがい酸化物

の多いことがわかる｡第11図中央部の結晶粒が著しく小

さいのは微小酸化物のためである｡被鉛作業の際溶着部

に酸化物が集まると,鉛酔許故の原因を形成するので,

この方法王よって鉛被中に存在する酸化物をたえず監視

するこ上が健全な鉛被を製造する上に最も必要であるっ

弟1咽～弟1咽に連続被鎗機で押出した鉛被溶着部に

おける酸化物および非金属介在物の挙動を示す∴第1咽

は黒云瑚矩〕酸化物の存在を示し,第13囲および茶目図は

微細た醸rヒ物および非金属介在物の層状に存在する状態
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(a)

(d)

第15図

Fig.15.

日 立

(b)

(e)

第37巻 第6号

(f)

ヒド ロ ワ ック 被鉛磯で押出 し た鉛管の横断面
(新,旧両チャージの境界の変化)

×1/2
Cross-Section of Lead Tube Extruded on a Hydraulic

Press(ProgressiveEliminationof Old Change,Following

Renewalof theMetal)

第16国 連続被鉛機で押Ⅲした鉛管の憤断面

(研磨のまゝ)

Fig.16.Cross-Section of Lead Tubc Ex-

truded on a Screw Press

(Polished State)

を示す｡ニれらが溶着剖附近こおける流綿模様を形成す

るわけであるが,この際注目できることミま鈴の結晶粒界

二まこれらを横切って存

たげていない点である｡

し,結晶粒の成長をあまりさま

×1/2

第17国 連続被鉛棟で押出した鉛管の横断面

(研l密後腐蝕)

Fig.17..Cross-Section of Lead Tube Ex-

truded on a Screw Press

(Etched after Polishing)

第15図はヒドロリック型被鎗機で押出した鉛管の横断

面を示す｡新旧両チヤ←ジの境界にほ微細な酸化物およ

びその他の非金属介在物のために流路標様が現われる｡

まず新チャージは(a)に示すように鈴被の内側に現わ



鉛および鉛合金の新化学研暦法と

第18図r +Fig.18

そのケーブル鉛被への応用

第19図 Fig.19

第18～19国 連続被鉛横で押出したPb-0.8%■Sb合金鉛被内の偏

析部分

Fig･18～19･SegregationPartinaAntimonalLead(0.8_%Sb)

Sheath Extruded on a Screw Press

れ,押出Lの進む;=したがン漸次(b),(c),(d),(e)

変化し,新旧両チヤ←ジの境界ほ下部溶着磯へ移行し,

遂に(f)のようになる｡

第l`囲および第17図に連続被鉛機で押出Lた鉛管の横

断面を示す｡前者は研磨のままであり,後者は研磨後腐

蝕したもので,流動模様およびマクロ糾職がそれぞれ明

瞭に現われている｡

第18囲および第19図は連続被鉛 で押出したPbrO.8

%Sb合金鉛被内に現われた偏析部分を示す.｡中央邦こ

示LたSbの多く偏析した部分はきわめて腐儲浮れやす

く,軽く閥蝕すると第18図にホすように偏析した部分内

の組憧がうかがわれるが,偏析しない郡分の結晶粒肘ま

未だ判明しな-.､｡その後閣働を進める三業19図のようこ

中央部ほ貢黒こなるが,偏析Lない部分に結晶粒界が現

われてくる｡二の偏析部分を化′7分析してみる三 5.7.%

のSbを含んでノ､た｡

第20図ほ曲げ疲労こより破顔Lた純鉛の表面親閲を示

す｡ニの凶からわかるようこ破壊け粒界から進行Lて■.

ることがわかる∩

〔ⅤⅠ〕結 盲

鉛および鉛】十金の化学研磨法について種々研究した緑

果,乳酸一過酸化水素渥点滴を用いる新L∴､方法を見出

した｡この新しい方法は従 の化学研磨法二比べて■F記

のような柿ヤ¢〕すぐれた特色をもっで.､ろ｡

(1)こじ7ノ~ケ法こよ簡便で熟練を要L∵㌻.､｡

×50

969

第20図 疲労破壊した鉛表而

Fig.20.Surface Crack of Lead

by Fatigue Fai1ure

(2)研磨状態は液の組成にあまりよ杉響されな-.､｡

(3)研磨■~1りこ熱を発生しない｡

(4)この1~法は種々の鉛合金に適用できる｡

終りこ御鞭撞を頂いたH立製作所日立電線工場久本

良,山本主任ならびに 実験上 助を頂いた厨川,藤

田,大内の諸君に厚く御礼申し上げる次第であるゥ
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特 許 第205685号

特

溶 接

許 の 紹

冷

タンクの外周に直状隆骨形の冷却ヒレをう容接によって

固定するにあたりベタ溶接でゆくと歪曲しないで仕上げ

ることが至難である｡これを逃げる方法として所々間を

和いて溶接することやヒレの左右両側面を点々交互にう容

]安する千鳥型などが試みられるが,前者はタンクからヒ

レへの導熱作用が悪く,また後者は溶接作 に難渋する

上さらに導熱作用も万全とはいえないものである｡第1

囲および第2図はヒレ付タ∵ンクの正面図および平面図,

貰3図はタンク1にヒレ2を Ⅳのどとくベタ溶接した

ときのヒレの歪斑を点線で示し,第4図は千鳥型溶j妾を

示す｡本発明は第5囲および第`図に示すように所々間

i

l

第1図

介

却 ヒ レ

第2図

山 口 又 右 衛 門

をおいたl容按によってヒレの歪曲をさけ,溶接箇所取,

耶,耶の問をグラファイトG(水硝子で練合せたもの)

で埋め,その上にダのどとく接着剤(フラン樹脂)をほ

どこして安定ならしめたものである｡かくすれば特別煩

鎖な溶接施工によらずとも薄肉のヒレでも仕上り形状を

良好となし,また熱伝導性もきわめて良好なヒレがえら

れる｡

第3区l 第4図

(宮崎)

第6図

∵-~

第5図




