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1. 緒言

近年の精錬技術の発達により，鉄鋼の生産現場において
は，数十から数 µg/gレベルの微量域まで操業的に精錬が
可能となり，これらの元素の分析に対する精度，正確さの
要求は厳しくなってきている。特に，素材特性に影響を与
える炭素，硫黄，酸素に関しては，析出物・介在物もしく
は固溶状態として存在し，材料特性や外観など，さまざま
な材料特性に影響を与えるため，微量域での正確な定量が
要求されている。
鉄鋼を含めた金属中の炭素・硫黄定量には，迅速性に優

れた燃焼 -赤外線吸収法が広く用いられる。一方，酸素定
量には不活性ガス（一般に He）中で黒鉛るつぼ中に投入
した試料を大電流付加によるジュール熱で融解し，るつぼ
との反応で発生した二酸化炭素ガスとして抽出する，融解 -

赤外線吸収法が用いられる。
鋼中の微量炭素および硫黄を個別に精度良く定量する方

ゔ～7)。本報告では，効率的な微量炭素およ
び硫黄の同時定量方法の精度向上を目指して，鋼中微量炭
素・硫黄の定量条件について検討した結果を述べる 8)。
また，鋼中の酸素については，高清浄化技術の進歩によ
る酸素濃度低減により µg/gレベルの微量酸素を正確に分
析することが重要で，そのために，炭素同様，試料表面に
生成する酸化膜などの表面汚染の影響を除去することが不
可欠である。本報告では，微量酸素分析時の正確さ向上の
ため，イオンスパッタリングにより表面酸化膜を除去し，
さらに，処理後の試料を再汚染させない新しい微量酸素分
析前処理法の開発について述べる。
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要旨

鉄鋼の材用特性に大きな影響を与える微量炭素，硫黄，酸素の高精度・迅速分析のための検討を行った。燃焼
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2. 実験

2.1 試料

実験に用いた試料の化学組成を Table 1に示す。
炭素・硫黄分析用試料は，真空溶解で作製した鋼塊から

チップ状にしたものを使用した。酸素分析用試料は，日本
鉄鋼協会から市販されている JSSシリーズ（JSS：日本鉄
鋼認証標準物質），東北大学金属材料研究所で製造された
高純度鉄，および，市販の軸受鋼からブロック状に切り出
したものを使用した。
酸素分析用試料は，試料調製時の試料表面の汚染を除去

するために，電解研磨（CH3COOH-HClO4，CrO3-H3PO4），
あるいは，化学研磨（HF-H2O2）を施した。処理後は，エ
タノールおよびアセトンで洗浄した。
助燃剤として用いた Snはペレット状で，約 0.18 g/個で

ある。
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を比較した結果を Fig. 2に示す。Fig. 2に示すように，炭
素と硫黄のいずれもW量の増加とともに分析強度と分析精
度は低下した。また，W を添加しないと，前述のように硫
黄の分析強度が得られない。

W助燃剤量の増加にともない分析強度が低下する原因を
調べるために，燃焼後のるつぼを切断し，るつぼ底部断面

を観察した。その結果，W：1.0 g以上の条件ではるつぼ底
部に金属光沢のある物質（以下，残留物）が観察された。
残留物量はW量増加にともなって多くなり，電界放射型走
査電子顕微鏡／エネルギー分散型 X線分光分析および X線
回折測定の結果から，残留物の多くは金属W，および，W

と Feの酸化物と判明した。この残留物中には炭素および
硫黄が存在し，残留物量は助燃剤W量が多いほど，また
鉄鋼材料中の炭素量が低いほど多くなると報告されてい
る
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3.1.2 るつぼおよび助燃剤からの空試験値低減と
試料表面汚染の除去

微量の炭素および硫黄の定量時に，磁製るつぼや助燃剤，
あるいは，試料表面の汚染に含まれる炭素や硫黄を無視す
ることはできない。
本実験では，るつぼを 1 110°Cで 2 h予備加熱した後に

冷却し，次いで助燃剤を添加した後に 460°Cで 15 min以
上保持し，高温状態のるつぼ中に鉄鋼試料を入れて加熱す
る方法を検討した。微量炭素定量ではこのような高温るつ
ぼを使用すると，表面汚染が除去できることが確認されて
いる 5）。試料は No. 2を用い，るつぼ，助燃剤，および，
試料をそれぞれ Table 2に示す A～Eの条件で処理した。
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酸化膜厚さを酸素の最大強度の半分に相当する厚さとす
ると，前処理によって生成する酸化膜は 2 nmから 12 nm

で，試料表面積を 2 cm2と仮定して鋼中酸素濃度に換算す
るとおよそ 1 µg/gから 3 µg/gに相当する。
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酸化膜相当量と一致し，今回開発した前処理により，表面
汚染の影響を完全に除去可能であることを意味する。さら


