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50％Ni－50％Fe合金冷延板における
　　　　　　　Cube　Textureの形成過程

中　　江　　　仁＊

岡田亜紀良＊
早　坂　東　亜＊＊

（昭和43年9月4日受理〉

On　the　Formation　of　Cube　Texture　in
　　　　　SO％　Ni－SO％　Fe　Alloy　Sheet

　　　Hitoshi　NAI〈AE“

　　　Akira　OKADA＊

　　　Toa　HAYASAI〈A“￥’

（Received　September　4，　19．　68）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Abstract

　　　The　recrystallization　process　in　cold　rolled　509（e　Ni－50％　Fe　alloy　sheet　was　studied

by　×一ray　diffractometry．

　　　In　the　cold　rolled　state，　a　considerable　amount　of　the　cube　component　was　fotmd　of

its　〈100＞　axis　distributed　around　the　rolling　axis．

　　　In　the　early　stages　of　recrystallization，　a　slight　increase　of　the　diffractive　intensity

from　the　cube　crystals　occured　without　a　decrease　of　｛112｝　〈111＞　components，　and　then

the　cube　component　continued　to　increase　showing　litt｝e　change　of　its　half　height　width．

　　　It　follows　that　the　formation　of　cube　texture　could　not　be　interpreted　by　inverse

Roxvland　transformation，　but　by　oriented　nucleation　from　the　cube　component　pre－

existing　in　the　rolled　material．

1．　緒 雷

　　　50％Ni－50％Fe合金板に90％以上の強冷間圧延をほどこし，これを焼鈍すると，一一次再

結晶によって鮮明な（100）［001］集合組織が形成される。これば立方体集．合組織（cube　texture＞

として知られており，他のA1やCuなどの面心立方金属でも観察されている。

　　　一方，体心立方金属，例えば珪素一鉄舎金では，適度の冷間圧延とそれに続く焼鈍による
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一次再結晶で，主立位が（1！0）〔001ユの再二二集合組織が得られ，いわゆるGoss　textureとし

て知られている。その集積度は，むしろ二次再結品によって強いものとなるが，先の面心立方

金属の立方体集合組織に比べるとその分散はかなり大きい。したがって集合組織形成に関する

研究は，主方位組織の選択的形成と成長という共通の悪質の他に，これら面心立方と体心立方

金属の聞に存在する，圧延率，把方位及び集積度などを含む再結晶機構の違いを1廻らかにする

ことが主な目的である。

　　一一般に再結晶集合組織の成四については，oriented　growth説及びoriented　nucleation説

が提唱されている。立方体集合組織の成因として，前者は（100）［001］方位と圧延の主方位と

の方位関係と，growth　rateに関する実験事実からこれを説明しようとしている1）。…方後者

によれば，（100）［001」方位の再結晶核のみが形成され，これが成長を行なって集合組織を形成

するとしている。　また，葛結晶核形成機構についても，high　energy　block説，10w　energy

block説及び〈111＞軸回転oriented　nucleation説の一般的な核形成機構説の他に，面心立方

金属の立：方体集合組織に対しては，特に逆Rowland機構説2）が唱えられており，これは現在

まで最も有力な説となっている。

　　立方体同舎組織は比較白丁以前より知られ3），多くの研究がなされてきたが，それらは主に圧

延集合組織と再結晶集合組織の方位関係を結晶のすべり回転によって説明しようとするX線

的研究であった。しかし最近は，電顕による再結晶過程の観察が行なわれるようになり，堀内

ら4），及びHinkel　et　a15）は高純度Cuの電顕観察の結果から，立方体集合組織の成因を逆

Rowland機構iによって説明している。

　　これに対し，著者の二人は50％Ni－50％Fe合金冷延板の再結晶過程の電顕観察6）を行な

い，その集合組織の成因を，圧延組織中にlow　strain　energyで存在した（IOO＞［OOI］成分（以

下cube成分と言う）のoriented　nucleationによるものとして説明した。ここでば50％Ni－

50％Fe合金冷延板について，その再結晶過程を主としてX線により調べ，先の電顕観察の結

果と対比させながら，立方体集合組織の成因について考察したものである。

　　　　　　　　　　　　　　　　2．　試料及び実験方法

　　試料は，真空溶解したインゴットを，熱間圧延及び中間焼鈍を経たのち，最終冷間圧延率

・約96％，厚さ80　pt1仕上げた50％Ni－50％Fe合金板である。その化学成分ぱTable！に示

す通りである。ここでMnが，他の成分に比べやや多量に含まれているが，これは市販の合金

に添加されているのと同程度の量で，この合金としては一般的と思われる。

　　　　　　　　　Table　1．　Chemical　composition　of　specimen．　（wt　orjo）

Ni Mn C s P Ai Cu Pb

50．4 O．36 O．OOI O．OO18 tr． tr． tr， tr．
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　　この試料について，再結晶過程を観察するために，Co－Kαの特性X線を用いたcounter

diffractometer法により，焼鈍温度による主要方位の強度分布の変化を測定した。なお，測定

は、，同一試料の同一領域にX線を入射し，（200）極点図．ヒの円周に沿って行なった。また，各

焼鈍温度における光学顕微鏡組織を観察し，X線による測定結果と比較した。

　　　　　　　　　　　　　　　　3．　実験結果

　　冷間圧延状態での顕微鏡組織をPhoto．1に示す。　これによると，

はや認められず，一一様なmatrix中に約30μ間隔

で，帯状の組織が観察される。また，冷間圧延状態

の集合組織をFig．1に示すが，（110）［！12］，（！12）

［！！1］及び（123）［121］を主方位とする集合組織で

ある。この内（123）［121］は，（！10）［！12］及び（112）

［111］のoverlapによってあらわれる見かけのピ

ークで，Custers7）及びBurgers＆Snoek8）によ

っても認められている。また，Sachs＆Spretnak9＞

及び阿部，関10）によっても認められたように，冷

延組織中にかなりの量のcube成分が存在する。

この方位成分は，圧延軸（以下R．D．軸と言う）の

冷延前の結晶粒界はも

Photo．　1．　Optical　micrograph　of　as　rolled

　　　　　specimen，　showing　the　band－

　　　　　like　structure　parallel　to　the

　　　　　rolling　direction，

まわりに相当大きな回転分散（半値幅で約50。）を有するが，これは圧延斬に直角な車1†1（以下

TD．軸と言う）まわりのそれ（半値幅で約200）より，はるかに大きい。さらに，この方位成分

のピーク値について見ると，RD．軸上のそれはT．D．軸上のそれよりも30％程度大きい。
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　　この試料について，再結lllliの進行状態を観察するため，435～950℃の各温度で！時闇の

等時間焼鈍を行ない，その冷延搬方位及びcube方位の変化を調べた。

　　Fig．21；Y．各焼鈍温度に．おける　（100）1：001】，（！！0）｝：！：r2】及び（！！2＞［！！i［］プ）’位成分a）ピーク強

度を示したもので，このうち（l12）［111］成分は，逆Rowland機構説によれば，　cube　grainの

発生点とされている。cube成分は495℃×1hrの焼鈍によって急激に増加しはじめ，515℃×

！hrの焼鈍でほぼ…定値に達する。．一．一Vi，冷延の主方位成分はcube成分が増加しはじめると

き，殆んどそのまま残存しているが，5！5QCで消滅する。これは，　cube　grainがそれらを吸ll又

成長して，殆んどlti二にimpingeした状態に達したためと思われる。このことは，　cube結晶が

常にその隣接結晶として冷間主方位以外の方位結晶と接しているか，或いは成長するcube結

晶がその様な配位関係にあって，核発生及び初期の結晶成長が，その主方位以外の隣接方位成

分の吸収によって行なわれることを示すものと思われる。　更に高温では，cube成分の強度は

むしろ減少を示すが，これは欠陥の減少に伴う消蓑効果によるものと思われる。　また，cube

成分のR．D．軸上でのピーク強度がT．D．軸上のそれよりも大きいと言う関係は，焼鈍温度

によらずほぼ一一定に保たれており，これは冷延組織1，1：iに存在したcube成分の分．布状態が，再

結晶粒の発生及び成長過程において変らないことを示している。更に焼鈍が進むと，cube成分
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（112）口11】成分に対応するものである。

で，A1及びA2は，　R．D．軸及びT。D，

軸上で，（200）極点図の半径方向に測

定したもので，それぞれT．D，軸及び

RD．軸まわりの回転分散をあらわし

ている。またB1及びB2はa・　xooの円

周上でβ麟0。及び90Qの点を中心にし

て測定したもので，試料面法線まわり

の回転分散を示している。Fig．3によ

ると，cube成分の増加に先立って，そ

のピーークの周辺，及び（110）i112｝成分

のピークのcube方位側の強度が減少

し，ピークが鮮明になるのが認められ

た。これは回復過程におけるsubgrain

の形成によるものと思われる。

の分散を示す半値幅は減少しはじめ，915。C×！hrの焼鈍によって，α一〇。の門周面での半値幅

は約6Qという非常に集積の良い状態になり，そのときの平均の結晶粒径は約35μであった。

　　次に，再結晶の初期段階を更にくわしく調べるために，460～520℃まで，10℃毎に各！0

分の等時間焼鈍を行ない，各温度の集合組織を調べた。Fig．　3（a，　b＞は，各温度における（200）

極点図上のα鵯oo及び24Qの円弧上での強度分布を示している。α一240の門弧上のピークは，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　また，Fig．4は各焼鈍温度でのcube成分の半値幅
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　　さて，500。C×10分の焼鈍の，　cube成分がかなり増加した状態で，　T．D．軸上のピーク値

はほぼ同じ割合で増加する。一方，R．D．まわりの回転分散（A2）の急速な減少を伴なうが，圧

延方位成分のピーク強度には変化が見られない。

　　これらの結果は，逆Rowland機構による核形成説にとって不利なように思われる。即ち，

もしこの機構によってcube方位の再結晶核が形成されるならば，　cube成分が最初に増加を示

すとき，（112）［111］成分もそれに対応して減少しなければならないからである。5！0。C×10分

の焼鈍でcube成分はさらに急激に増加するが，

圧延方位成分の減少量はこれに比べはるかに小

さい。これはcube　grainの成長は，それがかな

り大きく成長するまで，圧延主方位成分以外の

deformed　matrixを吸収することによって行なわ

れることを示していると思われる。また，このと

きの（112）［！！1］成分の減少率は，（110）［！12］成分

のそれよりもやや大きかった。

　　次に，再結晶初期の状態の光学顕微鏡写真を

Photo　2に示す。これによると，明瞭な帯状組織

と，それtr■・一一回分接した再結晶粒が観察される。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Photo．　2．　Optical　micrograph　of　specimen

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　annealed　for　10　min　at　5000　C．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Small　cube　grains　（arrow）　are

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　found　adjacent　to　the　band－like

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　structure．

この帯状組織は，その大きさなどからみて，先に電顕によって観察されたband－1ike　structure

に相当し，また，cube　grainの成長がかなり進行した状態でもなお吸収されずに残存する。

帯状組織の方位が（110）［112】であることは，（110）［112］成分の減少速度が（112）［111］成分の

それよりも遅いというX線による結果と一致する。

　　　　　　　　　　　　　　　　4．　結果の考察

　　以上の結果にもとづき，再結晶核形成について考察を試みる。まつ，cube成分のピーク強

度が最初に増加するとき，（112）［111］成分のピークに減少がみられないことから，逆Rowland

機構…による核形成はないものと思われる。むしろ，冷延状態に存在したcube成分の分布状態

が再結晶終了後もそのまま保持されるという事実は，冷延組織中に存在したcube成分が核と

なって再結晶が行なわれたと考えるのが妥当である。

　　この様に仮定すると，冷間圧延した状態におけるcube成分が，　RD．軸まわりにかなり大

きな回転分散を示しているのは，cube方位の領域がその方位をもつ領域から徐々に他の方位

にまで回転したものか，或いは，RD．に平行な［001］軸を持つが，その面方位が各々（100）か

ら他の方位まで回転分散したような個々の微小なblockであるのか，二通りの解釈ができる。

　　前老の考えによれば，cube方位の領域はそのまわりを徐々に他の方位に移行する領域で

かこまれることになり，成長の駆動力と考えられ歪エネルギ差が小さく成長には不利となる。
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更に，圧延に対し準安定と考えられるcube領域が常に核とならねばならないので，結晶集舎

組織に見られるR．D．軸まわりのかなりな回転分散を説明するのは難しい。更に電顕観察によ

って，再結赫核となったcube　grainの近傍は，　cubeとは全く別の方位成分であることが確か

められており，これはX線の結果からも推論できるのでこの考えぱ無理である。

　　次に後老の考え方によれば，cube成分のこのような分布から，その周圏の領域は方位差

が大きく他の：方位へと急激に移行する転位密度の高い部分より成ると考えられる。何となれ

ば，もしその三哲が他の方位へと徐々に移行する領域であるなら，先に述べたと岡様の結果と

なり，中心部分ぱ正確なcube方位でなければならないからである。また，　band－1ike　structure

が，主として（110）［亘21成分の伸長したものよりなっているが，これは圧延に対して安定な

ためと考えられるので，圧延前にこれに隣接するcube　grainがく100＞1；1［｛ぽわりに僅か回転し

ていても，強圧延でも残存する可能性がある。このようなblockが再縞別亥となるならば，再

結晶集合組織の方位分散は圧延組織・・1＝1のcube成分のそれと同様の傾向をとる筈であり，これ

は実験結果と一致することになる。

5．　総 括

　　50％Ni－50％Fe合金の再結晶集合組織の形成は，10w　energy　block説，及びoriented

nucleati◎n説によって説明される。その機構は，冷間圧延以前に存在していたcube結晶粒が，

圧延後も安定な（110）［112j成分に隣接していることによって，安定にしかも圧延主方位成

分とは異なる転位密度の高い成分と隣接して存在することになり，樽結繍の際，このcube成

分が成長核となってまつ転位密度の高い成分を吸戯し，次に，次第に圧延主方位成分を吸収

して集合組織を形成するというものである。逆Rowland機構説を裏づける糸l！課ぱ得られなか

った。
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