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3．25％珪素鋼の結晶成長に及ぼす加熱速度の影響
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Abstraet

　　　The　effect　of　heating　rate　on　texture　formation　after　grain　growth　were　investigated　on

relatively　high　purity　3．25905Si－Fe　alloy　sheets．　The　specimens　were　heated　at　（1）　P“40C／h，

（2）　！500C／h　and　（3）　rapicl　heating　from　6000C　and　were　held　for　1　hr　at　8000C，　9000C，

10000C　and　11000C．　Each　annealing　texture　was　determined　by　optical　microscopic　ob－

servation，　magnetic　torque　meter　and　x－ray　diffractometer．

　　　　In　a　slow　heating　up　process，　the　grain　growth　was　retarded　ancl　a　large　amount　of

（100）　COII）　components　still　remained　unrecrystac　llized　even　in　specimens　annealed　for　1　hr

a，t　8000C．　By　decreasing　the　heating　rate，　the　annealing　texture　developed　well．　Thus，　it

may　be　deduced　that　t．he　heating　rate　has　an　alternative　effect　ag．　impurity　on　the　texture

formation．

L は　じ　め　に

　　　50％以上冷間圧延した3％珪素鋼板の圧延集合維織は主をこ（100）〔0！1〕，（111）〔112〕及び

（112＞〔110〕より成るび）に対して，その再結晶集．合組織は（110）〔OO1〕を主方f立とする組織い
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わゆるGoss　textureが形成されることが知られている1）。　従って，一i次再結晶の段階では，

圧延三三から三糸三三1織への結晶組織の変換が主要な現象である。

　　一方，一一次再結晶で形成されたGoss　textureは，二次再結品によって更に優先的に発達

する。これは，冷悶圧延率，焼鈍温度の他に，画料に予め含まれている不純物元素の種類，量

及び状態によって影響されることが報告されている2）’一11）。

　　特に不純物の二次再結晶現象に及ぼす影響について，MayらはMnSの不純物が二次分散

相となってτE三番品成長をおさえて，Goss　textureが発達する二次再結晶を優先的に行なうこ

とを指摘しているL））・3）。又，Fiedlerらによれば，　MnSの析出相が均一で多数な程，その効果

が大きいことを見出している9）・IU）。

　　著者の一人は先に正常結晶成長と二次再結晶が結晶1或：長の駆動エネルギーの差によって

夫々選択的に起り得ることを示唆し，駆動エネルギーが大きい場合に前者は後者に対して優越

することを結論したh）。純度が高い試料では結晶成長σ）駆動エネルギーとなる結晶粒界エネル

ギが高いと考えられるが，それが不純物相によって減殺されるか，肖る温度範囲にわたって抑

制されると考えられる。しかし，その代りに加熱速度を制御することによって結晶成長の駆動

エネルギーを適度に抑制することができれば，集合組織形成に何らかの効果を生ずることが期

待される。

　　本実験では，冷評圧延された珪素鋼板を三種の加熱速度で，一次再結贔及び二次再結晶を

完了すると思われる温度並びにその中間温度で焼鈍を行ない，そのGoss　textureの形成と発

達について考察した。

　　　　　　　　　　　　　2．

試料はTable　lに示す様な化

試料と実験方法

Table　1．　Chemical　composition　of　specimen　（wt％）

しろ最適とは云えないものである。

これを熱間圧延を経て，最終圧延率約70％で厚さ0．35mmに仕げたものである。

　　焼鈍は試料を予め600。cに30分程度で加熱し，／5分闘保持した後，約Io。c／cmの温度

勾配を有する焼鈍炉で，それぞれ（1）24。c／h，（2）1500Cfh及び（3＞急熱（炉心管の中で所定の

温度位置に試料を移動させて急加熱する．方法）の加熱速度で昇湿し，最高湿度800。C，”9000C，

1000。C及びl！Oeocで！時隅行なった。なお焼鈍ぱ全て乾燥水素雰囲気中で行な・）た。こ

の場合焼鈍温度800。Cはほぼ一次再結艦を完了した状態と考えられ，1100。Cは二次再結晶を

完了した状態と考えられるn

　　次に、これらの試料について各温度における縞1ム紐織及び再結晶集合組織を光学的方法，磁
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気トルク計法及びX線回折法によ

って調べた。なお光学的方法として，

転位エッチ＊及び方位エッチ粘を施

した試料についてそれぞれ顕微鏡組

織の観察及び光学的ゴニオ顕微鏡に

よる（100）極点図の決定を行なった。

磁気トルクは，各温度で焼鈍した試

料より直径20mmの円板を打ち抜

き約3000gaussの磁場内で測定し

た。X線的解析には8000Cで焼鈍

した試料を直径約40mmの円板に

し，その表面層約50μを化学研磨

で除去したものを用いた。これらの

試料の直径30mmの領域について

diffractometerによりその反射X線

積分強度を測定した。

　　　　3．実験結果

　　600σCから240C／h，150。C／h及

び急熱の加熱速度で800QC，1時間

焼鈍した試料の顕微鏡組織をPhoto

1（a＞，（b）及び（c）に示す。それによ

れば，結晶粒径は24。c／h，150。c／h，

急熱の順に増加しており，又，急熱

の試料を除いて未再結晶領域があ

り，それは（100）LO11〕方位成分よ

り成っている。最も加熱速度の遅い

24。c／hの試料で，この未再結晶三

三が特に多く観察された。しかし，

この未再結晶領域はPhoto　2に示

したように既にポリゴン化している

のが観察される。

169

（a）

雛棚
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麹　　　　　　・・㌔炉・　　　　　　　　　　鶏

　　　　　　　　　　　（b）

　　　　　　　　　　　（c）
　　　　一一　RD
Photo　1．　Optical　micrographs　of　specimen＄　heated　at
　　　　　various　heating　rates　and　held　for　1’　hr　at
　　　　　8000C．　（a）　24tC／h．　（b）　150’bC／h　ancl　（c）　rapid

　　　　　heating．　（×40）

ac　Morris液（133　cc　CH3COOH十25　g　CrO3十7cc　H20）により電解腐食，
acac’ ?食液（2　ec　H202十8cc　10％HCI十90　cc　H20）による化学腐食。
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Photo　2．　Optical　micrograph　of　specimen　annealed　for　l　hr　at　8000C．

　　　　The　unrecrystallized　region　with　（100）（O！l）　orientation　is

　　　　cemposed　of　pelygons．　（×340）

4

　　Fig，！は各試料のX

線反射強度を比較したも

のである。Fig．1（a）は

（200）極点上で中心から

5。離れた円周に沿って

測定したもので，その

（100）面を圧延面に略々

平行にもつ結晶成分の存

在量を表わしている。そ

れはPhoto　1の試料か

ら方位を調べた結果，

主として（100）しOll〕方

位成分からなるものであ

る。従って，その成分は

24Qc／h．1500c／h及び急

熱の加熱速度の順に減少

している。Fig．1（b）は（110）極点図上の中心における反射強度を示したもので，（110）面を圧

延面にもつ組織が加熱速度が早くなるにしたがってわずかながら増加している。Fig：1（c）は

（110）極点図上で中心から30Q離れた円周に沿って測定したもので，そのピークは（112）〔110〕

に対応し，又これ

から外側に．5。の

円周上の点は（111）

〔112〕に対応す

る。これらは（100）

COII〕方位成分と

共に圧延の主方位

組織であるが，加

熱速度が早くなる

にしたがって同様

に減少している。

　　次に800。Cで

1時間焼鈍した各

試料のトルク曲線

をFig．2に示し
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Fig．　1．　1－he　distributions．　of　intetstratecl　diffractive　intensities　（a）　frem　（200）　ancl

　　　　（b），　（c）　froin　（110），　on　the　circles　a＝OO，　a＝：50　ft，　ncl　a＝300　froin　the

　　　　center　of　the　polar　net，　respectively．

たか，ここでトル

ク曲線上の第1番

〔のトルク値のピ

ークLmiをf段プ〈ト

ルクイ直とし，これ

と第2番iヨのピー

ク　Lm2の比をと

り，ピーク値比と

する。ここで，最大

トルク値は多三品

では一・般にGoss

型集合組織の存

在搬及び集積度と

関係がある。一

方，ピーク催〔比は

（100＞〔001〕1戎1分と

（110）〔001〕成：分の

成分比に関係し，

正確なGoss結晶

ではO．43日目り，

（100）〔OO！〕結品で

は1である。図に，

よれば，最大トル

ク値及びピーク

宵葭上ヒ　（・　S．　240C／h，

150QC／h及び三熱

の試料σ）願に増加

している。この結

果より，加熱速度

が遅い．揚合，庇延

の主方位組織で

ある（100）〔011〕，

（112＞〔！10〕及び（11！）〔112〕方位組織が残存するのに対して，加熱速度が増すにしたがって

これらの組織は減少し，再結品三ヒ方位となる（1！0）〔001〕方位紅織が」：曽加し，ややrandOmな



172

ゑ
暮

≧
？

磐

台
強

5
書

．ε

β

IO

5

e

　’Lm］

／rx，

h’iA’N

中江仁・郷司紀昭・伴野嘉宏・岡田亜紀良

一5

一le

6

　　　　　　　　Rap［d

lべ灘
1／

ii　X／XN，
l1

1／

N

緊

ツ

1／

ノ1

11

鮮》∵1

Fig．　2．　Magnetic　torque　curves　for　specimens
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　　　　　　　　　　　　　（b）

（a）　｝lvfaximum　torque　value　and　（b）　peak　value

ratio　ftt　s　a　function　of　annealing　temperature，

ものが存在すると考えられる。

　　　　次に800。Cから1．1000Cの範囲で焼鈍した

各試料のトルク曲線より求めた最大トル．ク値とそ

のピーク値比をそれぞれ．Fig．3（a）及び（b）に示

した。それによれぽ加熱速度の．早い場含800。Cに

おける最大トルク値は大きいが，焼鈍温度が高く

なるのに伴ないむしろ減少するのに対し，舶熱速

度の遅い場．合の最大トルク値は焼鈍温．度と共に増
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加する。その結果，1100。Cでは800。Cとは逆に最大

トルク値は加熱速度の遅いもの程大きくなっている。

これは，再結晶主方位成分の最大トルク値の増加に寄

与する（110）〔001〕及び（100）〔001〕成分の集積度が

焼鈍温度800。Cでは加熱速度の早いものが良いのに

対して，焼鈍温度！！00。Cではむしろ悪いことを意味

する。次にピーク値比についてみると，800。C焼鈍の

ものでは，加熱速度の早いものがピーク値比が大きい

のに対して，1100。C焼鈍のものでは逆に，加熱速度

の遅いもの程，極くわずかであるがピーク値比が増加

している。これらのうち，加熱速度の遅いものは前者の

800QCの場合，結晶圭方位成分（110）〔001〕を主とす

る組織における（100）〔O！l〕方位成分の増加を示して

いるのに対し，後者の！！00。Cの場合（100）〔001〕方

位成分のやや増加を示している。

　　次に焼鈍温度と結晶粒径の関係をFig，4に示す。

焼鈍温度800。Cでは，早い加熱速度のものほど結晶粒

径は大きいが，焼鈍温度1100。Cでは加熱速度が遅く

なる程わずかながら大きくなっている。又，！100。C

で急熱の試料の結晶粒がほぼ等粒であるのに対し，遅

い加熱速度のものには大小の差が大きい。これは前者

が種々の方位結晶が一様に成長して特に成長の異常を

示さないのに対して，後者は特に優位成長を示す方位

結晶があることを示し，先の集合組織の発達の結果と

一致する。

　　次に1100QCで焼鈍した各試料の（100）極点図を

Fig．5（a）（b）及び（c）に示すが，（100）〔001〕方位成分

の集積度は加熱速度が遅くなる程わずかながら増加

し，分散度も少くなっている。又，（a）の急熱の試料

は（b）及び（つ）に較べ，方位のバラツキが大きくなっ

ている。ここで（b）の！50QC／hの試料にわずかながら

（100）〔001〕方位成分が認められた。これより焼鈍温度

1！00。Cで加熱速度が遅いもの程，最大トルク値が大き

くなっているのは，主として（110）〔00！〕方位成分の

173
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Fig．　5．　（100）一pole　figures　of　specimens

　　　heated　at　various　heating　rates

　　　and　held　for　1　hr　at　11000C．

　　　（a）　24eC／h，　（b）　1500C／h　and

　　　（c）　rapid　heating．
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増加によるものと考えられる。

4．考 察

8

　　以上の糺果についての考察を行なう蒲に，

加熱速度の違いによって，一次及ひ二次再三品

集合糾織の代表的な方位三分の量かとのように

変化するか，その大略をそれぞれFi96（a）及

ひ（b）に示しておく。次に，これらの図を参照

しなから考察を進める。

　　800UC焼鈍の一次胸結晶をほほ完∫した状

態で加熱速度の遅い試料には，（！00）〔OI1〕ノ」位

の塗扇品ll領域か残（fするのに対し、　Eflい加熱

速度の場合，これらの即位はllπ1失し，内糸占品粒

に吸収された二ものと考えられる。この詠いこ．急熱

0）試劇て圧延士力／蠕ll織か認めbれないのは，

一次再糸ll塵晶の主な駆動力てある歪エィルキーか

lhi復によって平なわれない内に再結晶か？jなわ

れるためてあろう。この易合randomなブ」位の

ものも一一・“cに成長し，比較的Goss型の優位汁

かやや弱い。これに対し，遊二い加熱速度の場合

IOO％

誓

農

く

婁

董

8

，「an　om。om建onentご

．O‘］（awwtec　hr

（IOO＞（OOI）

Goss　（110）｛OO］］

　lso“c／hr

（IOO）｛Ol］」

rapid

lOO％

ξ

煙

く

塁

董

£

Heatmg　Rate　lncrea＄e

　　　樹

　も　ウミrandom　component

ti　“

．　Ce．　9．［y．s／！一（IOO）　（ot　r）

　　　ヘヘへ
unrecryst　　（100＞〔0口｝

　C，　IOO）COOll

．一一　s．
　　．一一．　一一一

Goss　（HO）（OOI｝

　o％
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nctatingRatelncrease

　　　　　　　　　（2）

Fig．　6．　Schematicai　graphs　showing　relative

　　　amount　of　componL）ntb　veisus　heating

　　　rate　on　〈i）　pnmftc　ry　ancl　（2）　becondary

　　　ietrystallization　textuie，　where　random

　　　compenent　Lonsibts　of　（！11）　［l12」，

　　　（1！2）　Cl！O）　ancl　others

はll≡1復か十分に召なわれるため，月延集合組織の｝方位のあるものはポリコソ化して再結晶粒

間に残存するものと思われる。この場合焼鈍による歪工不ルキーの解放か結晶力位に依イ∫し，

わすかな工不ルキー差か紘駒戎長の優1、別を次定することも考えられる12）。

　　次に最人トルク値，ピーク値比及ひ糸面11粒径は焼鈍1畠t度800uCては加熱速度か甲いほと増

加しているのに対し，焼鈍温度！！00QCてはその順序は逆になっている。　llOO℃まて急熱し

た試羽てはGoss　textureの形成か弱く，比1咬的ralldomなノ」位組織となるか，　これはKoh

及ひDunnらによるsalt　bathで1260UCの焼鈍に対応するものと思われる13）。従って比ili　le

的純度の高い珪素鋼では，急熱によって貌鈍した場合あまり顕著なGoss　textureを形成しな

いことかわかった。一力，遅い加熱速度て焼鈍した易合，Goss　textureの形成がやや顕著にfJ

なわれるという糾果が得られた。このように，加熱速度の影響は小純物による抑鯛効果ほと顕

著でないけれとも，幾分認めることか出来た。

5．　結 論

比校的純度の高い珪素鋼について，600Qcから24Qc／h，15〔｝。c／h及ひ急熱の加熱速度に
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より種々の温度で焼鈍して得られた再結晶集合組織を調べ，次のような結論を得た。

　　1）焼鈍温度800。Cでは，加熱速度の遅いもの程（100）（．Oll〕方位の未再結晶領域が多く

残存し，再結品集合組織の形成が遅れているσ）が観察された。

　　2）磁気トルク及び結晶組織の観察によって焼鈍温度1100℃で1よ，焼鈍温度800℃の傾

向とは逆に，加熱速度の遅いもの程再結品集合糾織の顕著な発達が認められた。

　　3）加熱速度による効果は不純物効果ほど顕著ではないが，幾分認められ，加熱速度を遅

くすることが不純物の抑制効果と対応する。
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