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鉄鋼顕微鏡試料の 電 解研磨について
Electrolytic Polishing of Microsection ofIron and Steel

菊 田 光 男* 塩 谷

内 容 梗 概

顕微鏡試料は従来エメリーペー/く,パフ研磨等の機械的研磨法により作製されてきたが,この方法は

ある程度の熟練とかなりの時間を要する｡本文は試料研磨の能率化を計る目的で各種炭素鋼および20数

種の特殊鋼につき電解研磨の研究を行った結果を述べたものである｡

すなわち普通,電解研磨には直流が川いられるが,筆者らは交流電源を用い,3種の燐酸系電解液を

J射､て大部分の鋼種の電解研磨に成功した｡また電解研磨は研磨能率を高めるのみならず,機械研磨で

しばしば生ずる Beilby Layer などの問題も生ぜず,正確な組織を現出することを確めた｡

装置はありあわせのピーカ,スライダックなどを組合わせたものであるが,鋼種によっては現在販売

されている高価な輸入品と比較して決して劣らぬ研磨面がえられる｡なお非金属介在物その他二,三の

問題に関しては,さらに検.持の必要がある｡

〔Ⅰ〕緒 言

顕微鏡試料の研磨法は金相学が生れて以来,あまり進

歩の実績がないものゝ一つであり,これの能率化ほ関係

従 者にとり多年の念願であった｡

数の倹組

の時間を

者等も数年

料を処理するに当り多大の労力と貴

し,なんとかして試料磨きだけでも仕

,多

な多く

の迅

速化を計りたいと種々試みてきた.⊃1931年Jacquetによ

り発見されて以 に至りようやくその価値を認め

られた電解研磨法は上記の問題を解 する上に一つの光

雄*

胡を与えたものである(つ故近はDisa-Electropol,Elec-

tropolisherなどの優秀な電解研磨装置が輸入販売され,

研究機関その他に利用される傾向にあるが,価格面で利

用者はまだ限定されている現状である｡また普通,電解

研磨にほ直流を使用し,比較的に電視をえやすい交流を

採用した例はあまりなく鉄鋼の各稀組織に応用した側に

至ってほはとんどない｡

本報ほ 者等が過去2年有)I二,鉄鋼試料の研 に実験

利用してきキ交流電解研磨法について述べたもので,簡

単な装置と方法および入手容易廉価な薬晶を用い,大部

分の鋼程を迅速確実に研 百J能である｢〕敢て記し大方諸

腎の御批判をえば幸いと考える｡

〔ⅠⅠ〕電解研磨装置

本研究の当初の目標ほ従来のエメリーベーパ研磨で最

も手数を要する工程を電解研磨で置換えることにおい

た｡従って補助的研磨装置としての意 からも簡単,安

傾かつ入手容易なものが望ましい.｢電解液ほJacquet

以来,過塩素酸と無水 酸の混液が広く用いられたが,

爆発の危険性と悪臭のため矢川性に乏しく漸次他の液に

変っている｡

また従来電解研 は直流
*
日立製作所安来t場

第1】宍1電 解 研 磨 装 置 略 図

Fig.1.Electrolytic Polishing Apparatus

装;J竺簡素化の見地からは商 を用いれば申分な

いG 日限氏(1)ほAl趨を用いその整流作用を利用し,他

にも若干交流法にかんする文献(2)(3)があるが,いずれも

詳細ほ述べられていない｡

第1図は 者らの現在川いている装置の略図を示す｡

すなわち鉄製ピンセットの先端を内側に曲げ,その尖端

のみを憂 し他の部分に絶縁塗料を

端部に自余を

くても

す｡ピンセットの尖

接すれば電蝕のおそれがなくなるが,な

川にはさしつかえない｡このピンセットで試料

を保持し,300ccのビーカに電解液250cc(後述〕を入

れ炭 板電極(片両50mmx60mm)と約40皿m隔て

ゝ浸漬する｡電極ほ純鉄板でもよいが,電解液が早く劣

化する｡場合によっては2ケ以上のピンセットを川い2

ケ以上の 料を研磨することも可能である｡

電源はA.C.100V60～,容量50Wの顕微鏡用トラ
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ンス(0～12V)を用い適当な交流 流計を直に入れた｡

〔ⅠⅠⅠ〕試料および実験方法

試料は筆者らの取扱う鋼橙が大部分炭

係上策1表に示す10桂の炭素鋼につき,炭

鋼であった関

含有量およ

び各熱処理の影響を調べた｡他に約20種類の肌銑鋼およ

び特殊鋼についても交流電解研磨の可否について検討し

た｡

各試料はグラインダ成形後,検鏡面をェメリーペーパ

04番仕上げとし電解に供した｡

電解の方法ほ試料を所定位置に保持後,電流を通じ

一定時間後に電流を通じたまゝ液中よりとり出し水で洗

源後, 風衝 するか,温湯洗淋後自然乾燥を行った｡

その他の条件すなわち電解液, 流密度,液温および

電解時間などは各試料について最適の条件を調べた｡

予備実験の結果,本 置では試料寸法10～20中であ

まり変化なくこの範囲内におさめ,さらに実験条件を一

定にするため電極間の距離ほ40mm不撹押としたが,

これらの条件はそう厳密さを要求しない｡

当初の予定でほ従 のパフ仕上前の状態にするのが目

採であったが,初めよりかなり良結果をえたので,各試

料ほ電解後,普通の検鏡腐蝕を施しこれを従来のエメリ

ー,パフ仕上による同一試料の顕微鏡組織と比較した｡

電解研磨法は 解腐蝕も可能なことほ知られているが,

これについても一部実験を行った｡

(り 電〔ⅠⅤ〕実験結果および考察解 液

電解液としては多くの種類があるが,本研究では最も

入手容易かつ安価な燐酸を母液として用いた｡実験の結

果各鋼程に応用できる万能液は調整困難であり,鋼桂に

よりある程度電解液の組成を変える必要がある｡現在ま

でに使用して有効なる 解液組成を下記する｡

i液

＼
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チラ

硫
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燐
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チラ

燐

ゼ

′--′l 酸 100cc

燐酸のみで電解を行うと燐酸鉄などの不働態皮膜を生_

成し研磨面が黒褐色に覆われる場合がある｡(イ)液にお

ける硫酸ほこの不働態皮膜を溶解し去る目的で加えたも

のである｡これだけでも電解可能であるが,電解液の粘

性抵抗を大にL,金 に対する純化学作用(Picklingac-

tion)を阻止する意味で有機剤としてのゼラチンを加え

る｡コロイドは研磨むらを防止し高電流密度(交流研磨

ほ直流研磨に比し受働態現象が認められず同一電圧でも

直流の場合より電流が多く流れる)の使用を可能にした｡

この(イ)液ほ新しく調合したものよりある程度使用した

方が良い 新液でほ梨地になる場合があり,

電流密度範囲も狭くさらに電解腐蝕を受ける場合が多-

い｡この電解液ほかなり古くなると分解を生じ,また吸_

湿稀釈され濃度および粘性も減じ研磨不能となる｡粘性

を減じた液はゼラチンを加えるとやゝ研磨作用を回復す

るが,ゼラチンを加え過ぎると粘性抵抗が過大となり,

操作中試料に附若し液減りが多く研磨効力も低下する｡

なお本液ほ比較的低炭素含有量の 料に好結果がえられ

るが,タングステンを含む鏑種に対してほ不適である｡

(ロ)液ほグリセリンのみを燐酸に加えたものでそのT

添加量は多いほどよいが,粘性大となり温度上昇を招く

から40%程度でおさえる必要がある｡本液ほ(イ)液

と異なり新液ほど良凱果がえられ後述のごとくタングス

テンを含む銅桂に対しても有効である｡他の液に比し粘

性大であるから1ヒ較的大電流で短時間に研磨できるが,

温度ほ低目に保つ必要がある｡耐久性ほ最もよい｡
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(ハ)液はグリセリンめ代りにゼラチンを加えたもの

であり,やほりタングステン系鋼瞳の研磨が可能である

が,粘性やゝ小 解時間が長く耐久性に乏しい憾みが

ある｡また(イ)液の場合も同様であるが,ゼラチンは

水分がないと温和せぬため粘性をある程度犠牲にして汲

水溶液として加えるか,母液の水分を利用して長時間撹

拝する必要がある｡本液も新液で用うる必要があり･た

びたび攻替えを要するが,最も廉価なのが取柄である､⊃

以上3瞳の電解液はその粘性の差異により多少電解条

件を変える必要があるが,いずれも相当範囲が広いか

ら,電解条件は(イ)液の場合のみを記す｡

なお電解腐蝕で検銘する場合は,電解研磨後･電流層

虔を約1/1｡に下げて暫く保てば組織がⅢ現するが･顕微

鏡組織としては電解研磨後,普通の腐蝕液で処理した方

が鮮明であり,電解腐蝕は特殊な試料に用うべきであろ

うっ

(2)液温および研磨時間

電流密度範囲は液温が高くなると僅かな幅を持つよう

になり電解溶出畳も増加する｡したがって研磨時間も短

時間でよいっ液温は当然粘性と関係があり著しく液温の

低い場合は粘性過大となり研磨作用は鈍く電解に長時間

を要し研磨面も悪いっ また 温が甚だしく高い場合は腐

蝕され黒くなる〔)突放結果より20～35DCの範囲が適当

と考えられる.｡

電解時間ほエメリーペーパ04溺こ研磨のもので1･5～2

min(30Cc)で研 を終了する.｡たゞし,試料によっても

異なり,たとえば炭素昂二の多いものは低いものに比し短

時間で研磨されるが,これは低炭素鋼においてほフェラ

イI最多く不働態皮膜が前者よりも多く発生するためと

考えられる｡

(3)炭素含有量の影響

電解研磨の 易は炭 含有量と大なる関係があり,炭

素量低い鋼ほど研磨が容易である｡すなわち純鉄,亜共

析鋼,過共析鋼の順に研磨困難となり電流密 の幅を狭

めるが,炭素量が共折成分以上になると急に研磨面ほ金

属光沢を失い,金属膜微鋭で観察すると部分的に組織が

現出する｡また同一炭 拉の鋼でも熱処理が異なると

しく研磨に難易を生ずるが,組織の均一なものほど研磨

ほ容易で電流特産範岡も広く研磨面に光沢がある｡

なお材料の機械加工および内部歪の影響も大きく引

抜,圧延および鋳造で一方向に加工された材料ほ加工方

何と直角な断面より平石断面の力が研 容易で仕上面も

良好である｡

電解研磨は金属合金面の微視的凸郡を選択的に溶かす

と同様に化学成分の異なる各相に対しても選択性を有す

る｡従って純粋な金属または化学的に均筑な合金に対し

解 研 磨 に つ い て 967

てほ鏡面光択をあたえ,不溶性の不純物あるいは異相を

右する金属合金に対しては鏡面光択を附与せずその金属

組織を現川せしめる｡

木研究の目的ほ正確なる顕微鏡組織をうることにある

のであって鏡面光沢云々は間宗釦こしない｡また純欽,ス

テンレスなどを除きほとんどの銅は理論上からも完全な

鏡面光沢をうることはできない｡以上の見地より各組

について電解研磨を行った結果を各々について述べる｡

(4〕各種組織と電解研磨

(A)マルテンサイト組織

マルテンサイ†は

鏡面光沢を有する研

組… が比較的i･こ均一▲なるため容易に

面がえられるが,マルテンサイト

中の炭化物粒子は溶目しがたく基地よりやゝ浮出して観

察される｡電解時間が長いほどこの傾向が大であり,検

鏡のさい安 をきたさぬ程度に留める必要がある｡また

於化物を含まぬマルチソサイ=軋織は捉素含有量に関係

なく同一の電流密 で研磨しうる｡

電流矧受範囲 0.05A/cm2～0･6A/Cm2

(液温25ノ､､/35⊂C)

舞2図は電解研磨のまゝの組織を,また第3図はこれ

を3%硝酸アルコールで腐蝕した場合を示す｡弟4図は

同じ試料を普通の機械的研磨した場合でマルテンサイ1､

は 解研磨でも機械研磨でも同一組織をうることを確め

たものである｡能率の点からはダライ

するまでの所要 間約5分である.｡これに対し従

検銃

の横

械的研磨法では熟練度により異なるが10/､､-20分を要す

るから,約抜～坑の所要時間ですむことになる｡

(B)ソルバイ
史耶ロメ付

ソルバイト組織はマルテンサイトの場合とほゞ同じ電

第3図

Er7試料電解研磨(宣言

2国のものを硝酸アル

コール腐蝕)×400
Fig.3.

Specimen E→7,ElecT

trolytic Polished;aS

Fig.2;NitalEtched

X400

第2図

E-7試料電解研磨の侭

(9000c水冷)×400
Fig.2.

Specimen E-7,Elec-

trolyticPolished;900

Oc Water Quenched

X400
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第4図 E-7試料,機械研磨,硝

酸アルコール腐蝕 ×400

Fig･4.SpecimenE-7,Mechani-

CalPolished;NitalEtched

X400

第7図 E18試料電解研磨〔第5

図の試料を腐蝕) ×400

Fig,7.SpecimenE-8;Electro-

1ytic Polished;aS Fig.

NitalEtched x400

立･･′ヽ 百聞

第5図 E-8試料電解研磨の侭

(9000c徐冷)×400
Fig.5.Specimen E-8,Electro-

lytic Polished;

Cooled x400

900〇c slow

第8図 E-8試料,機械研磨1第

6囲の試料を腐敗)×400

Fig.8.SpecimenE-8;MechaniT

CalPolished;aS Fig.6;Nital

Etched x400

琉密度で研磨できるが,焼戻温度が高くなり炭化物の析

出量が多くなるに従い研磨困 となる｡研磨時間もマル

テンサイトの場合と同程度であるが,機械研磨の場合ほ

マルテンサイトの場合より長時間を要する｡

(C〕パーライト組織

パーライト組織は最も 解が困難で共析炭 度まで

のパーライト組織は炭素量の増すほど光沢を減じ,其朝

点を越えれば研磨面ほ多少梨地を員する｡また共析以下

のパーライトほ選択電解による突出効果が日立たない

が,前述のマルテンサイト中の炭化物粒子と同様に過共

析鋼の初析セメンタイトほ基地フェライトより電気化学

的に貴なるため時間をかけるとパーライト地より浮出し

球状あるいは網状を呈する｡過共析鋼の基地パーライト

は電解研磨が過度にならぬ場合ほほとんど組織を現汁Iし

ない｡

電流密度範囲 Ot15A/cm2､0.3A/cIn2

(30～350c〕

弟5図は電解後無腐蝕の組織で,初析セメンタイトが

網状に浮上っている｡パーライト叶-のセメンタイトほ選

択溶解を多少卦ナているが,初析セメンタイトのごとく

第38巻 第アキ

第6図 E-8試料,機械研磨の侭

(900nC徐冷〕×400

Fig.6.SpecimenE-8;Mechani_

Cal Polished;

Cooied x400

9000c sloⅥr

第9図 E-1試料,電解研磨の侭

(850Dc徐冷)×400

Fig.9.SpecimenE-1;Electro-

1ytic Polished;8500c slow

Cooled x400

著しくほない｡これに対し弄る図ほ機械研磨を繰返した

場合でほとんど組織ほ現出しない｡

弟7図ほ3%硝酸腐蝕した場合で弟8図の機械研磨組

織と似ているが,網状セメンタイトが僅かに細く現われ

る傾向がある｡たゞしこの機械研 組織は歳終のパフ重森

と腐蝕を数回楳適した場合でこれについてほ次項で述

ベる｡

研磨所要時間は5分以内で機械研磨の1/5､1/1｡である｡

(D､)フェライト組織

フェライト組織はマルテンサイトの場合と同様な意味

で組織が均一-･なるため研磨ほ容易である｡また焼鈍試料

の場合炭 量0･5%附近まではパーライトが混じても容

易に光輝面がえられる｡

電流密度範囲 0･1A/cm2～0.4A/cm2

(30～35Dc)

弟9図は 解のまゝの組織で多少Picklingを受けて

いるがinclusionらしいものも見受けられる｡弟10図は

これを腐蝕した場合であり,弟11図ほ機械研磨後腐蝕を

行った場合であるが,硬度特に小なるフェライト組織は

前項のパーライトと同様にパフと腐蝕を数回繰返すが,



鉄 鋼 顔 微 鏡 料 の 電 解 研 磨 に つ い て 969

よほど慎重に時間をかけて研磨しないと正確な基地が現

出せぬ傾向があり,結晶粒界すら現われない場合がある｡

これは機械研磨中,特にエメリーペーパの細くなる･あ

るいは日詰り段階において加工 層を,またバブ琢磨中

に非晶質の流動層すなわちBeilbyLayerを生ずるため

と考えられるが,この間題については別の槻会に扱告し

たい｡

なお純鉄のごとき軟い試料は機械研磨のさい研磨痕を

生じやすいが,電解研磨でほ全然この心配がない｡以上

の点を考慮すれは,フェライ=組織の 解研磨は機械研

磨の10数ないし数10分の1の所要時間で足りるものと考

えられる｡

ぐE)黒鉛,非金属介在物

電解研磨法ではフェライトより電気化学的に異なるセ

メンタイトを浮甘け傾向があることはすでに

鋼･恒こ黒鉛が存在する場合はその周囲が著しく

カた

蝕され

その大さが実際より誇張されて観察される｡弟12図ほシ

リコソを含布する高殿 銅の黒釧ヒ組織であるが,通常

第10図 E【1試料,電解研磨(第

9図の試料を腐蝕) ×400

Fig.10.SpecimenEql,Eleetro-

1ytic Polished;aS Fig･

NitalEtched x400

第13圃 第12図と同じ組織,電解

研磨 ×400

Fig.13.As Fig.12;Electro-

1ytic Polished x400

の機械研磨では図のごとく基地フェライト パーライト

および黒鉛の区別が明らかでない｡弟13図は同一試料の

ほとんど同じ部分を 解研磨(ロ液)した場合でフェラ

イト結晶粒,パーライト黒鉛が明瞭になるが,黒鉛は侵

蝕部のため大きく観察される｡同国は比較的短時間で研

磨できる(ロ)液で研磨した場合であるが,電解時間が

長くなると著しく黒鉛境界が電蝕を受け遂には脱落し孔

を生ずるに至る｡

かように燐酸系電解液では黒鉛の真の大さを観察する

ことは困 であるが,逆に黒鉛含有量の少い組織ではこ

の性質を利用して発見することができる｡弟1咽はシリ

コソ0.6%を含む高炭 鋼の焼鈍組織であるが,機械析

では黒鉛を区別しがたいのみでなく あで瞭明不が地

る｡これを電解研磨(ロ液)すれば第15図の組織になり

中央のセメンタイトが一部黒鉛化していることを知る｡

また基地フェライ1､および督脚ヒ物が機械研磨した場合

に比し全然別のもののJ を呈する｡この組織の変化につ

いてもやはり研磨法によるもので別の機会に報昔する

･第11岡 E-1試料,槻械研磨,硝

酸アルコール腐蝕 ×400

Fig.11･Specimen E-1;Me-

chanicalPolished;NitalEtch-

ed x400

第14図 高炭素鋼の黒鉛化組織

(1.1%C,0.7%Si),機械研磨

×400

Fig.14.GraphitizedStructure

of High Carbon Steel;Cl･1

%,SiO.7%■;Mechanical
Polished x400

第12図 高炭素鋼の黒鉛化組織

(1.1,%C,1.0%Si),機械研磨

×400

Fig.12.GraphitizedStructure

of High Carbon
Steel;Cl･1

%,Sil.0%;Meehanical
Polisbed

第15図 第14図と同じ組織,電解

研磨 ×400

Fig.15･As Fig･14;Electro･

lytic Polished X400
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第 2 表 電 解 研 磨 可
Table2.Kinds ofSteelwhich
Electrolytic Polishing

(イ),(ロ),(ハ)液

肌 焼 鋼 4桂

肌 焼 銅 5種

肌 焼 鋼 6種

肌 焼 鋼 7程

肌 焼 鋼 8種

NiCr鋼1種

NiCr銅 2痙

NiCr鋼 3瞳

Cr鋼1種

Cr鋼 2穫

Cr鋼 3槙

SH95

SNCI

SNC2

SNC3

SCr80

SCr75

SCr85

能 な 鋼 種
Are Possibleto

(ロ),(ハ)液

(ロ),(ハ)液

高速度錘(焼鈍組結を除く)

が･この場合明らかに電解研磨の方が金相学的にも正し

いといえる｡

非金属介在物も黒鉛と同様にその 囲が侵蝕を受け炭

量の低い鋼において特にこの傾向が著しい｡Lたがつ

て電解研磨 料で鉄鋼中の非金属介在物の判定を行うこ

とは問題である｡

(F)そ の 他

その他三種の液で研磨可能なものほ弟2表に示したが,

タングステンを含有する特殊工具鋼,高速度銅は(ロ)

あるいは(ハ)液によらねば研磨できない｡特に高速度

鋼の焼鈍組織は満足すべき結果がまだえられない｡弟1る

図は高速度鋼の焼入組織を(ハ)液で電解研磨した一例

を示すが,焼鈍組織のみはステンレス系とともに交流法

では困

ある｡

である｡これらについてはさらに研究続行中で

以上実験結果を 郷個 述したが,交流研磨法では直

流研磨の場合と呉り受働態現象が認められず,最適の電

密度範囲および温度,時間等ほその 科白体について

実験的に求めることが特に必要である｡また試料の槌

面からの気泡発 戸しく電解液の 度粘性も注意する

必要があり,直流の場合より数倍の電流を必要とするか

ら,工業的には不利であろう｡その他の条件は直流の場

合と大同小異であり,巨視的凹凸は機械研磨のごとくに

ほ除かれず,微視的凹凸のみを平滑にするし,異相に対

してほ選択溶解をするから,顕微鏡撮影のさい全面にピ

ントをあわせられない場合もあるが,この点は田中(4)な

第38巻 第7号

どの研究

第16図

高速度鋼の焼入組織

(Ⅹ00,1270Dc油焼入)

電解研磨 ×400

Fig.16.

Quenched Structure

Of High Speed Steel

(Ⅹ00);12700c oil

Quenched; Electro-

1ytic Polished x400

よりみて直流の場合より多少影響が少ない

ように考えられる｡

〔Ⅴ〕結

以上の

言

験結果を要約すれば次のごとくである｡

(1)電解研磨ほ普通直流電源を用いるが,交流と比

較的簡単な装置および燐酸系の電解液を用うることによ

の特殊鋼の麒徴鏡組織を迅速に研磨する

ことをえた｡

(2)電解液ほ 料によりその組成を変える必要があ

り･3槙の電解液についてその特徴を述べた｡

(3)炭 量の低い鋼ほど研磨容易で,またマルテン

サイト･ソルバイト およびパーライト組織の順に研磨

困難となる｡過共析鋼の初析セメンタイトは

より立体感を呈する｡

(4)非金

れ

択溶解に

介在物および黒鉛等ほその周囲が電解さ

際のものより大きく観察される｡

(5)高速度銅の焼鈍組織事よびステンレス系鋼種は

本液では研磨困 である｡

(6)特に低硬度の組織においては電解研磨と機械研

磨組織に差異を認める場合がある｡これほ主として機械

的研磨中に加工歪層あるいはBeilby層が生ずるためと

考えられ,電解研磨組織の方が正しい組織を示すものと

認められる｡この間題についてほ別の機会に報告する予

定である｡

最後に本研究に対し終始御理解と御鞭珪を賜った日立

作所小柴冶金研究所長に対し深

日限

袋井

､､

､.

7

00

(
/(､

fの意を表する｡
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