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軸受鋼組織の電子顕微鏡による観察法

北．海道大挙二．L単部冶金学教室

幸　　田　　成　　康

江　　木　　弘　　三
　不μ　　　　日ヨ　　　一一　　　　［iV’s

　　　（September　30．　1954）

The　Technique　to　Observe　the　Structure　of　Bearing　Race

　　　　　　　　　　　Steel　by　the　Electron　Microscope

　　　　　　　　　　　　　　　　Shigeyasu　KoDA，　Kozo　EGI

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　and　Kazuaki　WADA

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Absもract

　　　The　best　technique　to　observe　the　fine　structure　oS　bearing　race　steel　by　the　eletron

microscope　was　investigated．

　　　The　conclusion　is　that　the　replica　method　suitable　for　this　purpose　is　the　collodion

replica　of　first　step　and　the　best　etching　reagent　is　nital　with　a　small　quantity　of　Ze－

phiran　ch玉or圭de．

　　　And　sorne　applications　to　the　tempered　bearing　race　steel　were　carried　out．
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1緒 言

　最近機械工業の発達よ）1転り軸．受部分の精度及び寿命の向上が強く要黎せられるに棄つた．そ

の向＿しの鶉奪礎にはうヒiづ素材’ノヒる」醸ll受釘遜の糸rl姦｛陰をウξ1．1る泌・要力9あるカ9，　駅午通の光挙鋒迂そ凝鋭苫では話マリに

も微細なため，分解能の関係から詳綱を明らかにし得なV．・．写真1，2で兇る如く，球状炭化物

は一炭茎分るヵミ，　その聞のナ也の恕i結鞍ま分らなλハ．依って墾ξ々はこの留‘分に＝対0し分角皐倉量の漕1し・藩麺1ニア鐘τ
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微鏡による鞭を榊ようとしたところが未だ鞭鋼の組織観勲電予顕イ汲駄よつて行った

報告に接していないため，先づ最適な試料作成法及び腐蝕法に関する研究を行う必要に迫られ

た。本報告はその結果である．

　　　　　　ew　ny．ma　2R・

　　　　　　　　　写真1　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　写真2
　810。C×60分油焼入，180。C×2時間焼築　　　　　840。C×30分から220。Cに焼入，220。C×
　5％ピクリソ酸アルコール腐蝕　　　　　　　　　　　　　　3分マルチンパリング油冷1800C×60分焼

光学月下x600 @　　．．、・　犠灘偏F嘱蝕

　　　　　　　　　　　　　　　　II試料作成法

　電子顕微鏡は透過型なので所謂レプリカ法により検鏡試片表面を転写した膜を作成して観察す

ることになる．

　レプリカ法としては

　（1）一段法

　　（a）コロヂオン法，（b）酸化皮膜法，（c）フォルンバール法

　（2）　二段法

　　（a）メチルメタクリル法，（b）ポリスチレン・シV力法，（c）アルミニウム酸化アルミニウ

　　　ム法

等があるが，我々は穂懸，手数を考えてコロヂオン法を用いることにした．

　コロヂオン法は次の順序による．

　（1）　検鏡試片の研磨

　（2）　検鏡試片の腐蝕

　　この腐蝕は多少浅目の方がよい．腐蝕液につV・ては後述する．

　（3）水洗

　　ここまでは普通の光学顕微鏡と同じ．

　（4）乾燥
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　先ずエチルアルコールで洗藤し，腐蝕液と水分を洗V・落し，次にエチルエーテルで速やかに

乾燥させる．これ等の処理を怠ると（7）自然乾燥，（8）温湯中で剥離の際試片表面上に鋳を生

するので念入りに行わねぼならなV・．

（5）　＝ロヂオン塗布

　コロヂオンを酷酸アミル中に0。3％熔解したものを，試片表面上に一様な厚さになる様に

迅速に塗布する．厚さが余り尽くなると電子顕微鏡写真のコントラストが悪くなるから，出来

るだけ薄い方が良い．

（6）　エトセル裏打

　＝uヂ」S一ン膜の上に，トリクロールエチレン中に『1．5～3．0％エトセルを溶解したものを更

に塗布する．これは前のコロヂオン膜のみでは薄過ぎて衆弓離が困難なので補強するためであ

る．

（7）　　自烈ミ章乞煩｛…

　デシケーター中で行う。

（8）　温湯中で丸々

　温湯の温度は約40～50。C，試走の膜面にナイフで傷をつけ，傷のところがらピンセッ！・の

尖端のようなもので静・かに起して剥離する．

（9）裏返して乾燥

　裏返しをするのは，裏面の方郎ち試片表爾上の凹凸と逆の凹凸を有する面に次のシャドウを

行うためである．この際膜の裏表の区別は目で見たのでは分らないから剣す時充分注意して聞

1違えなV・ようにする．

（10）シャドウ

　シャドウは，写糞にコントラストをつけ，又立体観を持たせるために行うものである．シャ

ドウ用の物質としては，クロム，パラヂウム，白金，ウラニウム等重金属が使用されるが，費

柄の関係上クuムを使用した．又シャドウの角度はレプリカ面に対し45。（1二1）と27。（2

：1）が普通用hられるが，組織の粗さを考えて45。を採用した．

〈∬）　トリクロールエチレン中でエトセルを溶解

　クロムシャドウを行った膜を1～2mm四角の小片に切り，トリクロr一ルエチレン中、に入れ

てエトセルを溶解する．（2～4日間）エトセルの溶液が不充分であると網臼状の模様が残る．

（写真10）

（12）　トレーガー上に掬V、上げる

　トレーガー上に膜が重なり合わなV・様に注意してその中央に乗せる．

（13）　電子顕微鏡による検鏡

　この膜を検鏡する．
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flff互　　腐　　盒虫　　i夜

　鉄鋼材料の腐蝕液としては，ピクリン酸アルコール，硝酸アルコt…iル，最近に於ては硝酸アル

tt・N・ル1・c　1～5％のヂエフィラン・クロライド（Zephiran　chloride）を加えたもの1）等が考えら

れるのでこの3種につV・て試してみた．写真3は，焼入後180。Cに1時間焼戻したものに対し

て5％ピクリン酸アル＝一ルを用いたもので，球状炭化物閥にマルチンサイトらしV・組織が認め

られるがその形は明確でなく又存在する筈の残留オーステナイトもはっきJl分らない．

　写真4は，焼入マルチンパー後180。Cにエ時聞焼戻したものを，5％ピクリン酸アルコール

で腐蝕したものであるが，矢張）tマルチンサイトらしい組織は分るが余り明瞭でない。

　写真5は，焼入マルチンパー後180。Cに1時間焼戻したものを，5％硝酸アルコー一一ルで腐蝕．

した場合で，マルチンサイト組織であることははっきPl分るが，残留オーステナイトは判然とし

ない。

　写真6は，焼入後180。Cに1時間焼戻したものを，5％硝酸アルコールにヂェフィラソ・ク1

ロライドを添加した液：＊で腐蝕したものであるが，これだと球状炭化物の聞のマルチンサイi・と

残留オ・・一ステナイトが判然と区別出来る．

　写糞6のような判然とした写真は，ピクリン酸アルコール及び硝酸アルコールを使用する限P

は色々やってみても得られなかった事実からみて結局硝酸アルコールにヂエフィラン・クロライ

ドを少量添加した鷹蝕液が軸受鋼の組織検知には最良と結論したV・．

　なおヂエフィラン・クロライドの作用であるが，正確なことは分らないが量が増すと腐蝕半国

が長くなるので結局全体の腐蝕の進行を妨げる作用を有するのであろう．そのため過度の腐蝕に

なるのを防ぎ，徐々に腐蝕を進行させるので，マルチンサイトと残留オーステナイトを明らかに

判別させる様になるものと思う♪…く＊．

　　　　　　　　　　　　　　　　　lV『応　　　用

　未だ充分に多くの各種熱処理に耐する電子顕微鏡写真を撮っていなV・が，上記の試料作成法及

び腐蝕法で行った例を浩干示したV・．

　試料はすべて焼入温度845。C，加熱時間！5分，保持時聞15分，油焼入（海温60～80℃）

後色々の温度に焼戻したものである．

　晶晶7は焼入のまま，非常に微細なマルチンサイトと残留オ・一・ステナイトらしいものが見られ．

ee

g用直前に調含する．

ce　f’

aェフtラン・クロライドは光学顕微鏡の場合にも効果的である．
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るが，所謂。αマルチンサイトなのでそれらの区別は充分でない．

　写真8は，100。C，15時間焼戻した試料であるが，この程度の焼戻では翻の焼入のままのもの

と殆ど差異を認め難い．

　写真9は，前に挙げた写真6と同じで180。C，1時間焼戻したもの．この揚合にはマルチンサ

イトは所謂βマルチンサイト（初期のテンバード・マルチンサイト）に変化し，：峻も残留オー

ステナイトとの区別がつき易い．写真に示した部分は残留オ…一ステナイトが非常に多く散在して

「いる．

　写輿10は，250。C，　1時闇焼戻した試料，地のテンパーード・マルチンサイトは更：に焼戻が進

み，針状が目立たなくなると共に小さい炭化物が虻田しはじめている．

　写真11は，300。C，1時聞焼戻した試料．析萬した炭化物が段々成長し前よPC大きくなって

hる．

　写真12は，350。C，1時間焼戻したもの．析出した炭化物が成長して大きくなっている．

V　結 論

　（1）レプリカを作るには，時間的にも手数的にも一段レプリカ法のコuヂオン法が適当である．

　（2）腐蝕液としては，硝酸アルコールにヂェフィラン・クロライドの少量を加えたものが適当

である．ヂェフィラン・クロライドの：量が多過ぎると腐蝕時間が長くなるので，ほんの少量で充

分である．

　（3）応常として焼戻温度を変えた試料で実験したところ，所謂αマルチンサイトが所謂βマ

ルチンサイトに変化する180。C位で一：番マルチンサイトと残留オーステナイトの差が明らかに

判別禺来る．なお焼戻温度が更に高くなるにつれて炭化物が新たに析出し温度と共に大きくなっ

て行く様子が明瞭に観察出来る．

　試料の軸受鋼は株式会社日本製鋼所及び日本精工株式会社より御提供を賜ったもので，蝕に感

謝の意を表したい．

附 記

（1）試料とした軸受鋼の性能と組成

　　種　　別　　軸受鋼第2種

　　標ま｛撰組成　　 C1．0，　Cr　1．4

　　形　　状　　外径80φ，内径60φ，厚20の中室リング
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性　　能　　次表

　　　E
試料番号i
　　　．．．1．一．

熱 処 理舜 硬慶
Re

A－3　18100Cx6e　min，　OQ，　lsoox2　hrs　T　162．8
A－4i　S5・・C・・鵬加熱22・・×・曲甑Aq・8・・x・h・・Ti　63．・

膿側本文物
　kg　i該当騎≦導
　　　匡．

C－t5　1　8400×30　min，　TrlN，，k　2200×3min　MT，　OC，　1800xlhr　T

B－3　1845Q掬熱15　min・保≠寺15　min・OQ（油温・8G。）

B－7 於ﾕ
B－9　1髪上・

B－16i同上，

B－1gi同上，

　　トB－22」同上・

OQ（漉盈660）1000　x　15　hrs　T

OQQ血～湿610）180Q＞く1hrT

OQ（湯温61。）250。×1hr［1］

OQ　（湯～岳L　63．50）　300Qxlhr　田

OQ（湯渥60。）350。x圭hr　T

63．8

65．3

65．4

62．8

60．0

60．1

57．0

1g・iggl，　g

　4，　350　1　　　　　　4

　　　i
4，　050　」

1：副

3，　780　l

　　　E3，　860　1・

3，　g7e　1

　　　ト4，　520　1

5

7

8

6，9

1e

11

12

赫OQ油焼入，　MTマルチンパリング，　AC室冷，　OC浪冷，　rr焼戻，

　しも最高の性能を出す熱処理ではない。

なお本試料に対し必ず

・佑学組成

C Cl一 si Mn P s Cu Ni

A
c

B

1．00　1　1．37

1igg一　li　ligg

O．44

0．26

0．25

e．54

0．一44

0．40

O．022

0．els

O．013

O．Oll

o．eos

O．OIO O．18

O．20

0．10

（2）ヂェブイラン・クuライド（Zephiran　Chloride）

　　a．化挙式

。砥智
　　式中RはC8H：17～CsH37の高分子アルキル基を示す．

　　普通50％水溶液：で市販される．商声名uカ・一一ルとも呼び，米国特許の衛生殺菌剤で

　ある．

b．米国ASTMの鉄鋼の電子顕微鏡小委員会の報告bによれば，

　　　　「腐倉虫斉li配合

　　　　2％硝酸アルコール　50cc

　　　　濃．ヂェフィラン・クロライド5～6滴

　　得点　焼入のまま又は僅かにテンパーした織哉に最適

　　欠点　作用激しく加減が困難パーーライト及びべr一’・ナイト組織を遇度に鷹蝕する。」



7 市由f受針硫1．L結をの’1．琶二：」慧顔イ｝幾郵灘こ」；る嬉諺餐52C一 ］．49

と1妃されてV・る，

（3）欽鋼糸II織検知に対’する・．．…．・．一段レプリカど．二段レプサカ法の比較．

　1．一．一一．・段法の方が光学顕微鏡に近V．．、糸1．．1織写輿が（．．i：1・らヨ．しる，従って細織の理／雛が容．易である，

　　但し．．光挙顕微鏡a）時と黒白が反対になることがあるから（偶烈こ：じパーライ1・　il．1のセメン汐

　　イトの女「1き），～1．i三：＝愚こを要する、

　　　分）1易V・写三莫が得ら2「．．しる理由は，腐＝蝕によってJ出来た試月幽表｝緬の！．円fi’［Eが一．…段濯ミではh．．ド図

　　（a）q．）女1．1く転写さ釦．るからA部とB部に濃ナ炎の．差を∠．i．こするカ㍉．』．．．．．1段法で（．1））・ノ．：）如くこ

　　の難がつかない．そ（Z）ため場・含によっ｝Cは羽1の半の1！亘こ．．lll：t．．．．むことがある

　　　　　　　　　　B　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　A

　　　　　　　　　　　lrii　i，i　　　，　i
　　　　　　　　　　　：

　　　　　　　　　　　（a）　 1段湿ミ　　　　　　　　　　　　　　　（b）　2段浸モ

　2。！段法の方が同様の理鼠：iからコンi・ラス1・i2．）強V．吻｛真が得られる．特にシやF’ウをする

　　と更に魚誰明にな，る。

　3．試片細部の解像度については2段法の方が優れてV．・る。

最後に両者の方法で回った忽媛1エの雲例を示す．（等y｝｛13，！4．）

参，．．、文献

1）　“Electron　Microstructure　of　Stee｝”，　First　1’rogress　Report　Subcommittee　XI　on　ll］leetron

　　Microstructure　of　Steel，　A．　S．　G”．　M．　Committee　E－4　on　Metallography　（1950）
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．終期

　　　　　　　　写真3
810。C×60分置油焼入，180。C×2時間焼戻5％ピクリン酸アル
コール腐蝕

コロヂオン・レプリカ法　クロム・シャドウ×10，000

露

譲一

eetwagagtsee 螺鷺

?．1：’・1，．，．識職

　　　　　　　　写真4
850。Cx5分類ら220。Cに焼入，2200Cx4分マルチンパリング塞
冷180。C×60分焼戻，5％ピクリン酸アルコール腐蝕
コロヂオン・レプリカ法　クPム・シャドウ×10，000
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薩嘉穂藏馨醗

　　　　　　　　　　写真5
840。C×30分から220qCに焼入，2200－C×30分マルチンパーリン

グ油冷180。C×60分焼戻，5％硝酸アルコール腐蝕
コロヂオン・レプリカ法　クPム・シャドウ×10，000

．鎖懸

蕉

　　　　　　　　　　写真6
845。Cx15． H幽焼入（油温61。C）180。Cx1時間焼戻5％硝酸
アルコール十ヂェフィランクロライド腐蝕

コロヂオン・レプリカ法　クロム・シャドウ×10，000
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　　　　　　　　　　　写真7
　8450C×15分油焼入（油温80。C）そのまま5％硝酸アルコPル＋
　ヂェフィラン・クロライド腐蝕

　コロヂオン・レプリカ法　クロム・シャドウ×］一〇，　OOO

．・
ﾕ．・講ざ：、r

　　　　　　　　　　写真8
8450Cx15分油焼入（油温66。C）100。C＞（15時間焼戻5％硝酸
アルコール十ヂェフィランごクロライド腐蝕

コロヂオソ・レプリカ法　クロム・シャドウ×10，000
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　　　　　　　　　　　写真9
845。Cx15分油焼入（油温61。C）180。C×1時間焼戻5％硝酸
アルコール十ヂェフィラソ・クロライド腐蝕

コロヂオソ・レプリカ法　クロム・シャドウ×10，000

　　　　　　　　　　　写真10
845。Cx15分油焼入（油温610C）2500C×1時間焼戻　5％硝酸
アルコPル十ヂェフィラン・クロライド腐蝕

コロヂオン・レプリカ法　クロム・シャドウ×10，000

網目状模様は試料作成上の欠陥による．



154 寺田成康・江木弘三・和、旧∵明

　　　　　写真11845。C×15分油焼入（油温63．50C）300。C×1時間焼戻　5％硝

酸アルコール十ヂェフィラソ・クロライド腐蝕
コPヂオソ・レプリカ法　　クロム・シャドウ×］．0，000

　　　　写真12845。Cx15分油焼入（油温60。C）350。C×1時間焼戻　5％硝
酸アルコPル十ヂ＝フィラン・クロライド腐蝕
コロヂオン・レプリカ法　　クロム・シャドウ×10，000
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　　　　　．　　写真13
　　　熱処理前の素材，1段法レプリカ　x10，000

　　　　　　　写真14
　　　　同上，2段法レプリカ　×10，000


