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北海道大学工学部研究報告

第90掃　（fi召禾「153　f：il：）

Bulletin　of　the　Faculty　of　Engineering，

　　Hokkaido　Universi　ty，　No．　9．　0　（1　9．　78）

冷間圧延した3．25％Si－Fe合金の再結晶

　　　　　　および集合組織の発達

一．一・蛯ﾆしてMnS，　AINによる影響一一一

ili江　　f．二＊　成川　　満“・　’：“　浜川弘…骨

　　　　　　（昭和53年6月3（）臼受理）

Quantitative　Analysis　of　Recrystallization　and

Texture　DevelopmeRt　iR　3．25％　Si－Fe　AIIoys

一一一一
lainly　on　t’he　F．．ffect　of　AIN，　IVfnS一一

Hitoshi　NAKAE，　Mitsuru　NARiTA　ancl　lx’．oichi　13AMADA

　　　　　　　（Received　June　30，　19．　78）

Abstract

　Magnetic　torque　measurement　revealing　a　texture　formed　in　ferromagnetic　materials　in　a

quantitati，ve　fashion　were　applied　to　the　study　of　the　recrystallization　ancl　texture　development

｝）y　grain　growth　in　soine　．Si－Fe　alloys．　．

　From　the　res．　ults，　the　very　g．　tarting　temperature　（）f　recrystallization　was　identlfied　for　each

alloy　and　the　inodesc．　of　nucleation，　nornial　ancl　abnornial　growth　xvere　characte’　rized　for　the

sort’s　of　sinall　additions．　in　the　alloys．　Further，　some　sugg．　es　tions　for　a　niethc）d　of　obtainin．．c．．l

highly　textured　alloys　were　proposecl．

1．緒 言

　鉄基合金，特に3％瑳素鉄の冷間圧延，：再結晶および結晶粒成長の過程については多くの研究

が行われ，明らかとなって来たQその中で三景元素または化合物が結陥粒成長過程において人き

な影響を持ち，集合紐織形成の研究において重要である。しかし最近これらの物質が嗣復および

再結晶過程においても飛要な意味を持つことが注獄されてきた。微量元素が拡散過程で粒界移動

を：著しく遅らせることは，LUcke，　DetertおよびStUbe等によって導かれている。しかし微：量添

加元素が著しく結品粒成長をenhanceすることも実験的に認められている。例えば鉄または珪

素鉄中のP，Al等である。一一方，　MnSi”3）あるいはAIN4・s）が分散第2非i｛1として粒界またはマ

トリックス中に存在し，粒界移動を妨げ正常三品粒成長：を抑制して，二次再結晶過禾lliで特定の方位

結品を発達させることで瑳素鋼板の集合組織形成に鯉川されているQこれらの化合物が一次再結

晶に効果を及ぼすのは，∴次相としての粒子形状，サイズおよび分散濃度と考えられている5ヨ）。

微昂：元素および化合物が，どの様な温度または温度範囲で作川するかを求めることが出来れば現

象の解明は1更に進むものと考え．られる。
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　この様な目的に対して，磁気トルクの測定がその定量性の利点から有効と思われる。この方法

の要点は，鉄および鉄基合金の冷問圧延と再結翻集含組織が，夫々強い．単一の方位成分と他の弱

い2．3の成分によって代表されるということを利川することにある。磁気トルク曲線も略々そ

の特長を現している。例えば50％以上冷問圧延した3％Si－Fe合金の磁気1・ルク曲線は，冷間

圧延集合維織が（100）［Ol！］結品で，再結晶集合組織は（110）［001］糸lll品で代表される○そし

て境象の推移は，これら磁気トルク曲線の特定の／～k相のf直，例えば，第．・，一一i極大値を焼鈍温度につ

いてヅロットすることによ・，て得られる。

　本論文は主として，磁気トルクの焼鈍温度による変化を追跡しながら，その変化の顕著に現れ

る点について，他の解析方法を川いて現象を解明しようとしたものである。

　対象として1「1いた合金は，鉄基合金としてAl，　Si，　Ge，　Zn等を添加した二元合金と約3％

Siの鉄＝：1二元合金に上の元素ならびにMnS，　AINを微量添加したものを用いた。

2．　試 料

　試料合金の製作は2つに大別される。珪素鉄ならびにこれらにMnSを添加したものは，大型

真空炉（50kg）で、その地のものは小型其空堀（300　g）で溶解した。後者はインゴッ1・で縦に

厚さ約・一1　niinに切断し，900～1，000。Cで鍛造し厚さ2～2，5mmとした。次に乾燥水素雰囲気

中で1，200。C，24時陶の拡散焼鈍を行った。圧延率は70～75％で最終厚さ0．35　mmに仕上げ

た。また3％Si－Fe合金の微量Zn添加の影響を調べるため，種々の再結品温度で焼Sf巨した3％

Si－Fe合金板にZnを電気メッキした後，拡散焼鈍を行った。

3．結果および考察

　一般に，磁気トルク曲線は，圧延状態と再結晶状態は夫々に固有の型を示すが，例えば，高度

に冷閻圧延した3．25％Si－Fe合金では，先に述べた様に央々（100）〔011］および（1！0）［OO1］

単結晶のそれと相似の型を示す。それらの関係をFig，1に示したが，夫々の曲線の変遷によっ

て，圧延集合組織から再結晶集合組織への移行を与え，またピーク値を単結晶の値と比較するこ
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とにより集合組織の各方位結晶の集積度を求めることが出来る。またトルク曲線の2つのピーク

値の比を求めることから，集合組織構成成分の詳細を知ることが出来るli）。

　現在3％Si－Fe合金の冷間圧延ならびに再結晶過程の集合組織構成成分は既に多くの研究によ

り明らかにされているのでtそれを磁気トルク曲線のピーク値と焼鈍温度による変化を求める。
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それはFig．2に示す様に，に冷間圧延型トル

ク曲線側において最大トルク値は焼鈍温度530

。Cよりやや減少（絶対値の増加）を示し，次

に急激に増加して再結晶型のトルク曲線とな

り，冷間圧延型から再結晶型の明確な変換点を

示す。これらの焼鈍領域における光学顕微鏡写

真をFig．3に示したが，それらに見られる様

に3．25％Si－Fe合金を約70％冷間圧延したも

のは5300Cまで回復の進行過程を示し，540。C

で再結晶核の発生が観察される。核発生の領域

は画品粒界と遷移帯領域および結晶粒内の3つ

に分けられ，焼鈍温度の上昇によって粒界と遷

移帯の領域では更に核発生が行われるのに対

し，粒内では発生した核の成長が顕著となる。

これらのことから磁気トルク最大値対温度曲線

雪
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上の変換点は（110）［001］方位結晶の最初の核発生が始まる点と考えられ，

て重要な意味を持つものである。

　磁気トルクの最：大値の絶対値が回復過程で増加する傾向を示すのは，考えられる転位の消失と

ポリゴニゼーション進行のうち特に後者の効果によるものと思われる。即ち冷問圧延前に隣り合

った結晶方位を異にする結晶粒が冷間圧延によって夫々の圧延方位に移行する際，それらの粒界

近傍は2つの結晶粒の方位差を補う様に，ややランダムな方位の領域となることが考えられる。

この様な領域は回復過程におけるポリゴニゼーショによって夫々隣り合う結晶粒に吸収され消滅

する。このことによって圧延主方位成分が強化され，微小ではあるが磁気トルクの増加に寄与し

ているものと予想される。Fig．4に3．25％Si－Fe合金を55％から85％まで圧延したものの磁

気トルク最大値対焼鈍温度曲線を示す。それによると圧延率が上昇すると供に，回復過程から再

結晶過程へ変換する曲線の様相は圧延率によって変化している。

　回復過程における最大値の絶対値は圧延率と供に増加するが，これは圧延集合組織の主方位結

晶，特に（100）［011］方位成分の増加を意味している。　しかし増加が始まり，変換点に致るま

　　800　900　1000　1100
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　　　　　　　　　再結晶開始点とし

（a）

Fig．　8
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Micrographs　of　grains　in　3．　25％　Si－Fe　non－in－diffused　（a）

and　in－diffused　with　Zn　（b）　annealed　both　at　800aC
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での温度範囲に変化は見られない。また変換点から再結晟初期の曲線の傾向は70％圧延のものが

最も急激でその地はややなだらかな傾向を示している。この過程においては，先にも述べた様に

核発生とその成長が行われていると考えられるが，極く初期においては前者の影響が大きいであ

ろう。圧延率によるこれらの曲線の変化lk一一般に圧延率が高くなるに従って核発生頻度は高くな

るが，圧延率70％までは（llO）［OO1］方位成分が主体であるのに対し，それ以上の圧延率では

他の方位成分，例えび（113）［301］等の核発生頻度が高まりtこれらは再結晶型磁気トノ1・ク曲

線の最大値への寄与が小さいと考えられるからである。

　しかしこの様な曲線の籏延率による変化にも拘らず変換点，即ち核発生によって定義される肖：

結品の開始温度に変化はない。従ってこの温度は圧延率によらない，その物質固有の点と考えら

れる。

　次に純鉄，3．25％aSi－Fe，3．25％S三一Feに微量のMnSまたはAINを添加したものの磁気

トルク最大値対焼鈍温度曲線をFig．5に示した。これらの曲線は再結【粘開始温度がFeの最も低

い澁度から始まり，単一・一の3．　25％Si－Fe合金，　Si一一Fe合金にMnSを含むもの，そしてSi－Fe

合金にAINを含むものの順で高湿側に移行しているのが注Rされる○これは，従来冷間圧延

し，再結晶した鉄および珪素鉄で（！10）［001］主方位成分の集積度の高い順序になっているこ

とが興味深い。この様な再結晶開始温度の高温側への移行は合金または不純物，あるいは化合物

に基づくものと考えられよう。これが如何にして　（110）［OOI］成分結晶の核発生に影響するか

は興味深い。

　歪焼鈍法による鉄または珪素鉄の単結晶生成法において，ある程度の不純物の含有が単結贔の

成長を容易にする従来の経験を考慮すると，先のMnSまたはAINの含有が結晶粒成長の段階

のみならず，核生成の段階においてもランダムな方位の核生成を抑制する効果があることも予想

されよう。磁気トルク曲線の最大値は焼鈍1禺．度と供に増加して行くが，核発生段階で急速な上昇

を示したものは最終的に致達する最大値は高い。これは（110）［00！］成分結晶の核発生頻度によ

るものである。しかし核の成長段階での増加が大きいものは必ずしもそうでない。これはMnS

またはAINなどのインヒビターを添加して，初期の結晶粒成長，即ち正常結晶粒成長を抑制す

IO
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る効果の反対の効果として理解することができる。

　MnSまたはSおよびAINを微量添加したSi－Fe合金で1＃　，中払焼鈍温度で結晶粒成長を

促す効果が知られている。Fig．6（a），（b）は3．25％Si－FeにMnSを添加したもので，圧延

率を変えたときの磁気トルク最大値対焼鈍温度曲線（a）および中間焼鈍を含む二次圧延を行い，

その際，二次圧延の方陶を00，450，900と行ったもののそれを（b）に示した。圧延率および

二次圧延の方向の違いにも拘らず，それらが急激な集合組織の発達を行う焼鈍温度は約900。C

近傍である。

　MnSを含む瑳素鋼における二二次再結品は，従：来のMnSの解離説に対し最近FiclleriU・ll）等に

より蒸発による脱硫とされ，単独硫黄の含有量がO．003％となったとき起るとされている。従っ

て約9600Cは介金中の硫黄の気化温度を与えるものと考えられる。今この様な単独硫黄の含有

量と集合組織の発達｛｝）を調べる目的をもって，月1二二に亜鉛を浸透させた。亜鉛は硫黄とZnSを

作り，単独硫黄の濃度を下げると考えられる。

　亜鉛を鉄等に合金として添加することは，その高い蒸気圧のため極めて高富である。ここでは

微二量の硫黄を含む3．25％Si－Fe合金に拡散浸入添加を行った○種々の再結［婦1温度で前焼鈍した

試料表面にZnを電気メッキし，次に試料を再び高温で焼鈍した。電気メッキの条件は次の様な

ものである。

　　　　ZnS（）4　1．bO　g

　　　　NH4Cl　15　g
　　　　NaCH，，COO　7．5g

　　　　H，O　500　cc
　　　　電流密度　　／25mA／cm2

　　　　目寺1調　　　　　　　　　　　1min

　Fig．7の最大トルク値対焼鈍温度曲線に見られる様に，その前焼鈍温度の高いもの程より高

い集合組織の集積度に致達することが知られる。またFig．8の光学顕微鏡写真によると，　Znを

電気メッキし焼鈍したものは，それを行わないものに較べt著しい結晶粒成長を示している。そ

の暗く，やや広く見える粒界はZnSの偏析を示しているが，その様な障晶晶の粒界における存

在にも拘らず，単独Sの濃度の減少によって結品粒成長が行われたことは興味深い。

　前焼鈍温度は，その温度までSによるinhibitionが行身つれた温度と考えることがtii来るので，

inhibition解放温度対致達ピーク値を求めるとFig、9の様になる○ここで注nされるのは，特

に高温領域に限らずより高い温度までinhibitionが有効である程，より高い集合組織の集積度に

致達することである。従ってこれがinhibitorとして添加物質の有効性を判定する条件となるか

も矢「1れヅよい。

　次に珪素鉄にAINを添加したものの磁気トルク最大値対焼鈍温度曲線をFig．10に示した。

それによれぽ中山領域におけるlnhibition効果はMnSのそれに比較して劣る。　しかし∴次再

結晶温度は，MnSのそれの様に急激でなく，ややなだらかに広い温度範囲にわたっているが，

平均的には二次蒋二品温度がMnSのそれより高い。この様な浦者のinhibitlon効果の性格の

違いが集合組織の集積度に影響を及ぼすのではないかと思われるQ従ってFiedler等の2種以．L

lo，12）のinhibitorを川いることにより，より高い集積度の集合維識の珪素鉄を得ることが出来る

という結論はこれまでの実験結果からも推測することができよう。
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4．結 論

　鉄基合金の冷間圧延，再結晶現象またそれに伴って起る集合組識の発達過程を研究するに当

り，ここでは3％Si－Fe合金を対象に定量性の点で優位な磁気トルク計を用いて実験を行った。

その結果，園復から再結晶への変換において回復開始温度とその終了および核発生の開始温度を

求めることが出来た。それは合金組成によって決まり，圧延等の加工条件によらないことが判っ

た。また再結晶初期の様相が最終的集合組織の集積度に大きな影響を持つことが知られた。

　Inhibitor効果を持つ，　MnSおよびAINを添加した珪素鉄についての実験を行い，それらが

異った温度範囲で作用することが判り，今後の研究上の指針が与えられた。
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