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変圧器などの電気機器の鉄心材料として膨大な量で使用さ発電機，電磁鋼板はモータ ，

Fig. わが国の電磁鋼板の生崖呈は，工業的に極めて重要な軟磁性材料である 1 )れる，

A後とも電力使用1 -1 に示されるように総需要電力量の推移に対応して明加しており 2) ，

重は伸びることが予想されることから電磁鋼板の牛産量 も益々増加するものとイ考えられる .

英国の Hadfie ld ら 3) が Si を添加した鋼板が良好な鉄損値を示すこと電磁鋼板の製造は，

電気機急速に進歩し今日に至るまで数多くの改良がなされてきた4) .5) を報告して以来，

今日の器のエネルギ一変換の中枢部位を占める鉄心に使用される電俄鋼板の性能向上は，
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Production of electrical steels and total demand of electrical power in J apan2) . Fig. 1-1 

この異方性のため Fig. 1-3 にFig.1-2のような磁気異方性がある 6)体心立方晶の鉄は，

電磁鋼板は鋼板板面の各方向の磁気特性が比較的

異方性が強く圧延方向に極めて良好な磁気特性を示す方向性

示されるような結品配向の差により 2) ，

均ーな無方向性電磁鋼板と，

-1-



o 1 00 200 300 400 500 600 

Field strength , H (Oe) 

電磁鋼板に大別される 7 ) つまり ， h向性電俄鋼板はいわゆるゴス方位と呼ばれる磁化符

易軸がj王延方向に平行となる結品粒で構成されているのに刈ーし 無 )j向性電磁鋼板は特定

h向に磁化容易軸を持つ結品牧が集 11' しておらず比較的ランダムな結品配向とな っ ている.

従 っ て，無方向性電磁鋼板は磁化の向きが種々の方向 となるモータや発屯機の よ うな |口| 転

機が主要な用途で，小型の変!五器に も相当世使用されている方 }jl白J'I空?五銭鋼板は磁

化の方向が一定である変圧器が主要な用途で セグメント に分けて鉄心形状に )311 [する大

型の発電機用鉄心にも使用されることがある.

電磁鋼板の特性で最も重要視されるのは，鉄損と俄束密度という こつの俄気特性である .

変圧器において一次側の電気エネルギーを鉄心に誘起される磁束を介して二次側に'屯圧を

変換 して伝達したり，モータにおいてステータ側の電気エネルギーを鉄心の磁束を介して

ロータ側の機械エネルギーに変換する場合に，鉄心の発熱として失われる利用できないエ

ネルギーのロスが鉄損である.従って 鉄心 となる電磁鋼板の鉄損を小さくすることは電

力損失の低減や電気機器の高効率化に極めて有効である . また， 電気機器の 山ブJ は鉄心の

磁束と巻き線に流れる電流の積に比例する.従っ て鉄心の単位面積当たりに よ り多くの磁

束を通すことのできる，つまり磁束密度の高い電磁鋼板を使用することにより，鉄心をコ

ンパクトに設計できるため電気機器の小型化が可能となる.

以上のように電磁鋼板の低鉄損 ・ 高磁束密度化は電力損失の低減のみな らず，屯気機~

の性能改善や小型化を ロJ能にするため，従来から多くの研究が行われてきた8) 10 ) 特に，

1970年代のオイルショック以降省エネルギーの観点から電気機器の高効率化が強く叫ばれ

ており ， 磁気特性の改善は益々重要な課題とな って いる 1)

電磁鋼板の代表的な製造プロセスを Fig.1-4に示すが，他の鉄鋼製品に比べると複雑で

多くの工程を経る高度の技術を要する製品である . 特に方向性電磁鋼板は極めて長い工粍

が必要であり，かっその製造条件が過酷なため磁気特性の改善とともに工程の簡略化も傾

めて重要な課題と 言える .

本研究は上記の二つの課題，つまり磁気特性の改善と工程簡略化に対する基礎的な知見

を得るために ， 磁気特性に及ぼす析出物と熱延板焼鈍の影響を明らかにしたものである .

Easy 
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Crystal structure and magnetization curves ot 1ron 

Rolling direction 

Non-oriented electrical steel 

Rolling direction 

Grain oriented electraical steel 

Fig. 1-3 Typical crystal orientations of electrical steels 2) • 

1 .2 磁気特性改善の基本的な考え方

鉄損は，基本的にはヒステリシス損と渦電流損の二つの損失成分から成り立ってい

る l 1) ヒステリシス損を低減するためには，鋼板面内に磁化容易軸である ( 100 > 軸を持

- 2- -3-



Steel making Hot rolling Hot-band annealing Cold rolling 

Continuous annealing 

(a) Non oriented electrical steel (Fully processed type) 

Steel making Hot rolling Hot-band anneal川9 Cold rolling 

Intermediate annealing Cold rolling Decarburized annealing 

High-temperature batch annealing Coating and flattening 

(b) Grain oriented electrical steel (Two-stage cold rolling process) 

Fig. 1-4 Typical production processes of electrical steels 

つ結品粒を多く含む集合組織を形成すること，結晶粒の粗大化及び微細析出物を減少させ

ることが有効である .渦電流損は，鋼板内部で磁化が一様に変化すると仮定した場合，

般に占典的渦電流損といわれる次式で表わされる 1 2)

W
e 
= π 2 d 2 BI1l

2 f 2 / 6ρ ・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・ (1-1) 

d : Thickness, BI1l : lnduction, f: Frequency ， ρ: Resistivity 

しかし，磁|孟 1隔の広い粗大結晶粒の材料で、は，実測される渦電流損は式 (1-1) の値を大き

く上回ることになる.そこで 180。磁壁移動に よる 局部的な磁化変化を考慮し，かつ磁壁

がみな同じ速度で動き，その磁壁聞に相互作用がないと仮定して，粗大結晶粒の場合には

次式が提案されている 13)

W
e 
= (8.4 d. 2 L/πρ) (B

I1l
f! C) 2 ・・ ・・・・ ・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・ (1-2) 

2 L : Spacing of domain wall , C: Velocity of light 

従って ， ヒ記の二つの式からは渦電流損を低減するためには鋼板の電気抵抗を上昇するこ

と，板厚を薄くすること及び磁区幅を狭くすることが有効である.電気抵抗の上昇に関し

ては， Fig . 1 -5 に示す ように Si を添加することが効果的である 14 ) 先に述べた Hadfield ら
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の Si 添加による鉄損改善は，まさにこの電気抵抗の|二#による渦電流損の低減によりも

たらされたものである.
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Fig. 1-5 Changes in electrical resistivity of iron containing Si 14) • 

方，磁束密度を上昇させるためには，鋼板面内に磁化容易軸である ( 100 ) 軸を持つ

結晶粒を多く含む集合組織を形成すること，及び飽和磁束密度を上げるために Si 添加量

を低減することが有効である.以上のような磁気特性改善のための基本的な考え方を まと

めると， Fig . 1 -6のように表わされる .

Fig. 1-6は，用途に応じて決定された Si 量と板厚の製品において磁気特性を改善するた

めには，集合組織と結品粒径の適正化及び析出物の低減が基本的な対策 となることを示し

ている.そして，析出物はそれ自体が磁壁移動の障害となることに よる悪影響以外に，集

合組織や結晶粒成長にも大きな影響を与えるため，その影響を十分に把握することは極め

て重要である.

無方向性電磁鋼板の磁気特性に対し析出物は基本的に有害な存在であることは良く知ら

れている 15) .16) しかし，製鋼技術の進歩によ り高純度鋼が大量に利用 される状況の中で

高純度鋼における析出物の影響を見直すことは今後の磁気特性改善に有効と考えられる.
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Fiε ， 1-6 Fundamental concept for the improvement of magnetic 1コ roperties

これに付して ， )j I �IJ'l"I-: '1 t!:俄鋼板の場介には，析 1'" 物は イ ンヒピターとも称されゴス方位

に (:J t-、 *fú を持つ 2 次 1']点lli 品集合組織を形成するために必須の存在である 17 ) . 1 8) イ ン ヒ

ビターとして他 } I J されるものとしては種々の以化物 ， 窒 化物 ， 備化物のような 析出

物 ! ﾎ) ~ 1 ) や Sb のような杭界偏析 IC ぷ2;) ) が報 ;if されているが， 実 J+J 化 されている製造法に

おいては他のインヒビターとのfJ1:.R j は イf って も， )}~本的には MnS ， MnSe 及び AIN が使

川されている 1 ) . 2(;) 本 {iJI 究では ， 1散は Al 添加で形成される室化物インヒビターを用いる
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ことにより，従来とは全く 児なる筒時化された 製造 )fiLで、 )j向性冠佑銅板が製造できる υJ

能性を検 IÎすした.

熱延板焼鈍に関しては，無 jjlfirm'lG4iU|司似の総会{~'S:' I "l: l，文 11. に イ1・似J な子段であるこ とは後

っか報 (!?されているが 27)お\そ のメカニズムや総会\.~・5fliの変化の 1 1付III に |対 しては 卜分な

知見が符られているとは Jえない.本研究では冷 |日J )j:延 rìíj のがilll川\'，十fの観点から，熱延十以

焼鈍の影響を詳細に検討する.

1 .3 従来の研究と課題

1. 3.1 無方向性電磁鋼板の析出物制御

無方向性電磁鋼板の磁気特性の 11 1 で特に欽JLi に刈して 硫化物，室化物，酸化物等の析

出物は悪影響を及ぼすことが知られている 29) そ の理巾 は 2 つに分けられる.第 l の J'P_

10 は ， 析出物が磁壁移動の障害となりヒ ス テリシス損を増加 させるためである . 第 2 の JI~，

出は ， 析出物が粒界移動を拘束するため焼j.ln 11与に結晶粒が相大化せず，やばりヒステリシ

ス加が増加す るためであ る.析 tl ll 物 の中でも MnS のような硫化物の影響に関する研究は

非常に多く ， S 量の低減による鉄損改善効果はよく知られている I S) ， 16 ) 州 . ま た ， I líJ ~ S 

重の場介でも Mn 量 を増加することにより MnS が粗大化 し あiiJIll 粒成長性が改持され鉄

十日が低下するといわれて いる 3 1 ) 窒化物に関しても ZrN. TiN. AJN が微細に析山する

と結品粒成長性を阻害して鉄損を劣化することが報告されている 32) ， 3:3) また，酸化物に

関しても硫化物，室化物と同級に鉄松 を劣化する 3/! ) 以上のように ， hlt jJ 向性屯俄鋼板

に関しては高純度化して析出物はできるだけ低減するとともに ， 存在する場合には粗大化

して結 んll 和成長を促進する方向で ;ljlJ fa:rJ されてきた .

し か し， Al を含まない Si 添加制では MnSiN~が析出することが矢11 られているが m.;16j ，

この析 IIH 物 に関する磁気特性への影響に関しては報告例がない.低 Si 系の屯俄釧仮にお

いては，微細な AIN の析出 を抑制 し て杭成長れ を確保するため AJ を合まない鋼極が多用

されており 33 ) . :37) この鋼穐においては MnS と MnSiN zの 2 種知が析 11 '" し俄気特 ' 1性に複雑

な影響をうえていることが4与えられる. また，近年の高純!交銅 j作製技術の進歩;により傾低

S 鋼が量 j主ベースで製造できるようにな ってきており，極低 S 1.1司における MnS の影響を

見直してみることも 必要である . 従って，利低 S を合む広範併|の S レベルで Mn を変化

させてこれらの析出物の彩特を把持することは ， 低 S i 系電俄鋼板の磁気特性 rrlJ [-， に有効

といえる .
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1 .3.2 無方向性電磁鋼板の磁気特性に及ぼす熱延板焼鈍の影響

Shimanaka らは 700 ~ 900 0C の熱延板焼鈍により集合組織が改善されて，無方向性電磁鋼

板の磁気特性が著しく向上することを報告している 27) この原因は，熱延板焼鈍により

磁気特性に有害な 1111 1 方位が減少したためと考えている.但し，彼らの研究では Sb

を添加した材料が用いられ， Sb の集合組織への影響も大きいと考えているため熱延板焼

鈍そのものの効果が明確とは言 えない.金らは， Sb を含まない 3 % Sì 鋼の磁気特性が

950 0C の熱延板焼鈍により改善され，この時 11111 方位が減少し 1 1001 方位が増加して

いることを報告している 28) これらの研究から，熱延板焼鈍が磁気特性の改善に有効な

手段であることは明かである. しかし，どのような機構で集合組織が改善されるのか，或

いは集合組織と深くかかわっている磁気特性の異方性はどの ように変化するのかなどの検

討は十分に行われていない.

1.3.3 方向性電磁鋼板の析出物制御

電磁鋼板の発展過程で方向性電磁鋼板の発明は画期的なものであり，構成されている結

品粒の大半は磁化容易軸である < 100 > 方向が圧延方向に対し 10。以内に入るために，圧

延方向の磁気特性は極めて優れたものである 5) このため電力損失の低減が非常に重要な

配電用の変圧器の鉄心に多JH されている.磁気特性の改善に関する検討は今日まで数多く

なされ， < 100 > 軸の圧延方向からのズレが平均で 3 。前後のものまで製造可能となって

いる ら) このような良好な磁気特性を示す結晶組織は，インヒピターと呼ばれる微細な析

出物の存保下の高温焼鈍で発生する 2 次再結晶を利用して得られる 17 )

方向性電磁鋼板の 2 次再結晶に及ぼす析出物の影響に関する研究は， Fast による N 添

加の実験に始まる 38) その後 May と Turnbull が， MnS , TiS , CrS のような析出分散相

の存夜により 1 次再結品粒の粒成長を抑制する事が 2 次再結晶の発生に不可欠であること

を示してから 1 7 ) .39) 盛んに研究されるようになった . Fìedler は VN の有効性を明らかに

し 1 9) 20) ， Flower2 1 ) や Swift ら 22) は 2 次再結晶過程における MnS の成長挙動を詳細に検討

した.更に田口と坂倉は AIN が 2 次再結晶発生に極めて有効であることを明らかに

し23)24 ) ，松岡が TiC ， VN , NbC , AIN の有効性を析出物の分散密度で統一的に説明する

ことを試みた 1 8)

以ヒのようにインヒピターとなる析出物の研究は多数に上る . しかし，量産レベルで製

造されている方向性電磁鋼板は，他のインヒピターと併用する場合はあっても，基本的に
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は MnS か MnSe が使われている 1 ) .26 ) そして この鋼板の製造h法は米同の Armco 社で

開発されたものが基木的に今日まで続いており， 1 300 0C 以 1-- の超 fJij 渦スラ ブ )JIl熱，連続

脱炭焼鈍， 1 200 0C 前後の超高温箱焼鈍とい っ た過酷で多 量のエ ネルギー を消費す る 高コ

ストのプロセスが必要なため5j. 9) . 26 ) ，製造て程の簡略化が大きな課題として残 っ ている.

1 .4 本研究の目的と概要

l. 3項 に述べた従来の研究結果を総括すると 析出物の制御と熱延板焼鈍の手IJ ) IJ は磁気

特性の改善に有効な手段であるが，未だ十分な知見が得られていないのが現状である.本

論文は以上のような現状認識のもとに 磁気特性に及ぼす析出物と熱延板焼鈍の影響を明

確化することを目的に行われた.本論文は以下のような各章から成り立 っ ている.

第 1 章では電磁鋼板の磁気特性に及ぼす析出物と熱延板焼鈍の影響に関する従来の研究

を紹介し，本論文の目的と位置付けを明確にした .

第 2 章では， 0.5% Si 無方向性電磁鋼板において MnS と MnSiN2 の 2 つの析出物が，

最終製品の結晶粒径や集合組織を通して磁気特性にどのような影響を及ぼすかを明らかに

した.通常レベルの S 含有鋼の場合には MnS の分散状態が磁気特性の支配因子となる.

しかし，近年では量産ベースで製造されるようになってきた極低 S 鋼の場介には，従来

は磁気特性への影響が知られてなか っ た MnSiN2の存在が大きな影響を与えることが判明

した.

第 3 章では ， 0.5 % Si 無方向性電磁鋼板の熱延板結晶粒径を変化させて，最終製品の磁

気特性とその異方性の変化を調査した.熱延板結晶粒径が大きくなるほど，圧延点向に対

し o 0 と 90 0

方向の磁気特性は向上し ， 45 0

方向の磁気特性はほとんど変化しないことが

明かとなった.熱延板結晶粒径の粗大化による磁気特性の変化は，最終製品の 1110 I 方

位の増加と 1 211 1 , 1 222 I 方位の減少で定性的に説明できた .

第 4 章では，第 3 章で示された熱延板結晶粒符粗大化の磁気特性改善効果を実現する手

段として高温熱延板焼鈍の効果を調査し，異方性は増加するものの低鉄損・高磁束密度化

に極めて有効な手段であることを確認した . しかし，磁束密度の改善は第 5 章で明らかに

なった集合組織の変化で説明できるが，鉄損の改善は集合組織だけでは説明できず，熱延

板焼鈍時の析出物粗大化が影響していると考えられた.

第 5 章では， 2. 2 % S� -l. 5 % Mn 鋼の 2 次再結品に及ぼす Al 添加量の影響を調査した.

焼鈍雰囲気の影響はあるものの， 0.007% の微量 AI 添加鋼は窒化物が微細に析出し，
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第 2 章 0.5% Si 無方向性電磁鋼板の磁気特性に及ぼす

Mn と S の影響

2. 1 緒白

Mn と S は鉄鋼材料の代表的な添加元素 と不純物元素であり，製品特性への影響を明確

化することは極めて重要である.無H向性電磁鋼板に関しては 鉄損と透俄率の改善 に

Mn 量の増加と S 量の低減が有効であるとの報告がある 1 ) この報告では，供試鋼の S 量

が最も低いものでも 0.005 %前後の一般的な低 S 鋼であり， S 量が更に低くな っ た場合の

検討は行われていない.近年の製鋼技術の進歩により，商業ベー スで S 量が0 . 001 %前後

の極低 S 鋼を量産することが可能となってきており，電磁鋼板の俄気特性に及ぼす梅低 S

化の効果に関する研究もいくつか行われている 2) ， 3) これらの研究では，制低 S 鋼は低 S

鋼と比べると優れた磁気特性を示すことが報告されている.この原肉は，磁壁移動の障害

物であり，また粒界移動を拘束して結晶粒成長を抑制する MnS の析出量が著しく低減さ

れるためである. しかし 極低 S 鋼をふくむ広範囲の S レベルにおいて Mn の影響を検

討したものはない.

一方， Al を含まない Si 添加鋼では， MnS 以外にマンガンシリコン窒化物 (Manganese

silicon nitride, MnSiN2) が生成し，クリープ 4) や歪時効 5) に影響をうえることが報背されて

いるものの，磁気特性への影響に関する知見は得られていない.低 Si 系の無方向性電磁

鋼板では，微細な AIN の析出を抑制するために Al を含まない鋼種がかなり用いられてお

り 6) 7 ) ， MrlS と MnSiN2の 2 種類の析出物が磁気特性に複雑な影響を与えていることが考

えられる.

本章では，種々の S レベルの Al を含まない0.5% Si 鋼において，磁気特性に及ぼす

Mn 量の影響を， MnS と MnSiN2の 2 種類の析出物に注目して調査した.

2.2 実験方法

2.2.1 供試材

供試鋼はいずれも実験室で真空溶解した極低炭素の0.5% Si 鋼で， Table 2-1 に化学組

成を示す . S 量 は 0.0003% (A-1 ~ 4) , 0.004% (B-1 - 4) , 0.017% (C-1 - 4 ) の 3 水準で，

それぞれ Mn 量を 0.05-O. 97 %の範囲で変化させた.鋼塊は 30 mm 厚 まで熱問鍛造した

後，以下に示す熱延以降の実験に供した .
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Steel 

A -1 

A-2 

A-3 

A-4 

B -1 

B-2 

B-3 

B-4 

C -1 

C-2 

C -3 

C -4 

Table 2-1 Chemical composition of test materials (mass %) 

C 

0.0025 

0.0013 

0.0015 

0.0014 

0.0045 

0.0043 

0.0010 

0.0044 

Si 

0.50 

0.50 

0.50 

0.50 

0.52 

0.49 

0.50 

0.50 

Mn 

0.05 

0.10 

0.30 

0.94 

0.07 

0.11 

0.29 

0.86 

0.0046 0.51 0.07 

0.0048 0.51 0.11 

0.0022 0.51 0.30 

0.0020 0.50 0.97 

P 

0.063 

0.065 

0.066 

0.068 

0.073 

0.059 

0.064 

0.068 

0.066 

0.065 

0.066 

0.066 

S 

0.0003 

0.0003 

0.0003 

0.0005 

0.0044 

0.0044 

0.0044 

0.0047 

0.016 

0.017 

0.017 

0.017 

sol.AI 

く 0 .001

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

く 0 .001

0.001 

N 

0.0032 

0.0033 

0.0037 

0.0039 

0.0026 

0.0025 

0.0041 

0.0029 

0.001 0.0028 

0.001 0.0027 

0.001 0.0027 

く 0.001 0.0030 

1 2500C X 1 h 

Finlshingtemperature 800℃× 1h 
: 8500C 

Furnace-cooling 
0.50C / s 

Cold rolling 

(2.3 mm t • 0.5 mmt
) 

Fig.2-1 Prol'essing for test materials. (Hot rolling to cold rolling) 
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0.004 

0.004 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.005 

0.003 

0.003 

0.003 

0.004 

0.004 

熱延から冷延までの工程を Fig.2 - 1 にポす.熱延は 1 25CtC で 1 h }JII 熱し， 4 パスの II ~ 延

( 4 パス 1-:1人側 jR皮 : 850 0C) で 3 mm Jr/ にイ I~ 卜. げた.熱延のを取りを模擬するため J I ~ 延後

500 0C まで空冷し， 500 0C の炉'1]に投入 1 h 保JF した後，本 jilll まで 20 0C / h で冷却した.次

に，脱スケールと板)平調整を兼ねて熱延恨の長長同i を J~J ":tj三にのf ì'ílJして 2.:j mm  J 以にイ I ~ 卜ーげ、

た後， Ar 雰囲気中で800 0C で 1 h 均熱の熱延似焼鈍を行った . この焼f.ln で、熱~似は， 50-

70μm の等軸フェライトネli 111111 粒キ1I 織とな っ た.熱延板のあli 1111 粒符は，冷延. 15ft J:直後の 11f

結晶集合組織に影響することが知 られているが 制'本実験の熱延似結 llnl1 キi(作は比較的狭い

範岡に入っており，大きな影響はないと考えられる焼.q，IQf去の熱延似は 0.5 mm まで冷延

後，以下の 2 条件で焼鈍を行った .

第一の条件の焼鈍は磁気特y~~の調査用で，赤外線)J1 1熱炉を用い Ar 雰閉会( yl で 750 0C で

1 min 均熱(加熱， 冷却速度 : 200C / s )の焼鈍である . この焼鈍板から ， rf延 )i Iw] に沿っ

て幅 30 mm ， 長さ 100 mm の単板磁気測定試験片を打ち抜きで採取し， N2混同気 '1 1 で

750 0C で 2 h の主取り焼鈍を施して磁気測定を 11二った.

第 二の条件の焼鈍は結品粒成長性と再結 JIll 集介組織の調任用で，塩i谷を用い600-900 0C

の範囲で50 0C fMj 1\国 各 1 min の均熱の等時焼鈍である.咋 110'焼鈍のヒート パターンは ， Fig 

2-2 に示す . 各焼鈍温度での均熱が終わる皮に，京jilli まで空冷して調査に供した.

50
0

C 

1m川

ー阿 r--
i;900℃ 

i一一一 -l
下一一

Fig.2-2 Heat patlern of isochronal annealing 
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実験結果2.3 磁気測定2.2.2 

磁気特性2.3. 1 鉄損一部の試料は，磁気測定は，単板磁気測定器を用いて圧延方向の特性を測定した.

鉄損 W 15 /50(50 Hz の同波数で磁気特性に及ぼす Mn と S の影響を示す .Fig.2-3 に，異常渦電流損の(2-2) 式 9) を用いヒステリシス損，古典的渦電流損，を以下に示す (2-1) , 

S -Mn 註で比較す ると，IdJ S レベルに依存している.1. 5T に磁化した場合の鉄損)は，3 成分に分離して，鉄損変化の解析を行った.

Mn の鉄損への影響は S レベルに より異な って

Mn 量がi門加するほ

ー方，

一般の量産鋼レベルの O. 004~0. 017% の S 量の場合の鉄績は，

亘が減少するほど鉄損は低下する.

いる.W = af + bf 2 • •• • • • • • • • ••••••• • • • • • • •• • • • ••• • • • • • • • • • •• • •• • •• (2-1) 

b :定数a , f :励磁周波数 (Hz):鉄損 (W/ kg) 可J

(ト
)
O山
田

:ヒステリシス損 (W/ kg) af 

ミアミ〈るこ?ー一一_f)_'
C 一一 べJ
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1. 78 

1. 76 
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bf 2 : 渦電流損(古典的渦電流損+異常 7''61電流損)

100 Hz の 4 周波数で測定した鉄損を用いて決定し60 , 50 40 , ( 2 - 1 ) 式の定数 a と b は，

古典的渦電渦電流損は，古典的渦電流損 (Wc) と異常渦電流損 (Wa) に分けられるが，

流損は次式で計算した.

た.

く 0.001 % S o 
e 0.004% S 

0.017% S • 

守

• ¥ 
¥ 

、句、

Wc= π 2 f 2 t 2 B 2 / 6 Dp ・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・ (2-2) 
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B: 磁束密度 (T)

: 電気抵抗 ( 0 . ρ 

t .板厚 (m)

D: 密度 (kg /m3)

金属組織の調査2.2.3 

ミクロ組織は歪取り焼鈍後のミクロ組織観察のみを行った .-の条件の焼鈍材では，第

圧延方向に平行な板厚断面で観察し，結晶粒径を測定した.
。

の条件の焼鈍材では，等時焼鈍の各均熱毎にミク ロ組織観察と集合組織の調査を第

の条件の焼鈍材と同様の方法で結晶粒径の測定を行つミクロ組織観察では，第行った.

1.0 0.8 0.6 0.4 0.2 12221 面の X 線積分強度比12111 , 1200 I , 集合組織は，板面に平行な 1 110 I , た.

Mn (%) 
を表面より 1/4 板厚で測定して評価した.

Effects of Mn and S on magnetic properties. Fig.2-3 

熱延板焼鈍前後のブロムエステル法に よる窒化物分析 (N as 

熱延板焼鈍後のブランクレプリカによる電子顕微鏡観察で調査した.

析出物の分散状態は，

Nitride ) と ，
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Mn 添加によ古典的渦電流損と異常渦屯流民は，Fig.2 - 4 に示す.鉄損分離の結果を，Mn 量が増加0.001 %以下の S 量の根低 S 鋼の場合の鉄損は，これに対し，ど低下する.

ヒステリシス til に Ixj し て は，電気抵抗がヒ舛したためである.この原肉は，り低下する.S 量の低下や通常レベルの S 含有鋼への Mn 添加が，するとわずかではあるが高くなる.

僅低 S 銅のヒステリシス損は通常レベ ルの S 合イj鋼Mn 量と S 量に大きく依存している.極低 S 鋼へのMn 添加が鉄損をしかし，致する 1 ) ー 3)鉄損を改普するのは従末の報告と
通常レ ベ ルの S 合イj 鋼でこれに付し，Mn 量が増加すると増加する.に比べ著しく低く，磁束密度 B 50 (5 000 AI m で般化した場令劣化するのは従来知られていない現象である.

Mn 添加によりヒステリシス績が低下する.は，これS レベルに関わらず Mn 添加によりわずかに低下する傾向にある.の磁束?を)文 ) は，

キ占fM ， N: 1モは，磁気測定試験片の結晶粒径に及ぼす Mn と S の彩科をぷす.Fig. 2-5 に，は Mn 添加による飽和磁束密度の低下で説明できる '0)
S :j{ に よ り異 な っ てい結晶粒径に及ぼす Mn の彩響は，S 量が減少するほど大きくなる.

通常レベルの S 合有鋼の結品極低 S 鋼の結晶粒を細粒化するのに対し，Mn 添加は，る .

鉄損成分の内のヒステリシス損を低ドして鉄損低減結晶粒の粗大化は，粒は粗大化する.

基本的にはこの結品粒径の変本実験の鉄損変化は，に有効であることが知られている 2)

化に支配されたものと言える.
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Effects of Mn and S on ferrite grain size after stress-relief annealing. Fig.2-5 

0.5 

1 .0 0.8 0.6 0.4 0.2 

低 S 化は結晶粒を粗大化させて鉄損成分の中でヒステリシス損を低以上の結果から，
Mn (%) 

ヒ

Mn 添加

Mn 添加は S レベルに関わらず渦電流損を低下するが，

通常レベルの S 含有鋼では，ステリシス損への影響は S レベルにより変化する.

一方，させることがわかる.

eparatlOn Results of loss Fig.2-4 
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は結品粒を粗大化して，ヒステリシス損を低下させる. しかし，極低 S 鋼の場合には Mn

添加は結品粒の粗大化を抑制して，ヒステリシス損を上昇させることになる . Mn のヒス

テリシス損への影響が S レベルにより逆転するのは従来報告されておらず，極低 S 化す

ることにより初めて明かとなった現象である .

性が良い . これはリムド鋼で従来認められている傾向 l 3) で 後でも述べるが高 Mn 材ほど

熱延中に析出する微細 MnS の粒子数が減少するためで 析出物が粗大化するほど結晶粒

が粗大化するという Zener 理論11 ) .12 ) でやはり定性的に埋解できる. ところが S 量が極端

に低くなると逆に低 Mn の方が粒成長性が良くなる傾向j にあり MnS の析出だけを考え

ると理解し難い現象である .

2.3.2 等時焼鈍における結晶粒成長に及ぼす Mn と S の影響

磁気測定試験片のミク口組織観察で示された結晶粒成長に及ぼす Mn と S の影響を明確

にするために，等時焼鈍で粒成長挙動を更に調査した.

等時焼鈍時の結晶粒径の変化 を， Fig. 2-6 に示す . 再結晶がほぼ完了する 650 0C における

結晶粒径は鋼組成によらずほぼ同ーであるが， 焼鈍j昆度を上げていった場合の粒成長性は ，

Mn と S 量により大きく変化する . S の影響に関しては全般に低 S ほど粒成長性は良好と

なり，同一焼鈍温度で比較しても低 S の方が粗大な結晶粒が得られる.この傾向 は S 量

の低卜・により MnS の析出量が減少するためで，析出物の体積分率が小さいほど結晶粒が

粗大化するという Zener 理論 11 ) .12 ) で定性的に理解される . 一方， Mn の影響は S レ ベル

によって異なった挙動を示す . すなわち，比較的 S 量が高い場合には高 Mn の方が粒成長

650 700 750 800 850 900 

2.3.3 等時焼鈍における集合組織形成に及ぼす Mn と S の影響

等時焼鈍過程における主要方位の X 線積分強度比の変化を， Fig. 2-7に示す.再結品に

伴う集合組織変化は，おおむねリムド鋼と同じである 14 ) すなわち 1222 f 面強度は再結

晶するといったん減少し，その後粒成長により増加 に転ずる. 11101 面強度は逆に再結

晶により増加した後，粒成長にともなって減少する傾向にある. 12001 と 12111 面強度

はいずれも再結晶によりランダム強度近くまで減少し 以後も粒成長によりわずかではあ

るが更に減少する .

集合組織に対する鋼組成の影響は，粒成長の段階で顕著に現れ，冷延後及び再結品完了

直後では大きな差は認められない . 方位成分としては 12221 と 1110 1 の変化が特徴的で

ある . 基本的には結晶粒径との関係が強く，粒成長性の良い低 S 材の方が 1 222 f が発達

し， 11101 方位が減少する傾向にある . ところが， Mn の影響に関しては必ずしも粒成長

だけでは集合組織の変化を説明できない . 比較的 S 量が高い場合には，高 Mn 化により粒

成長性が向上し 従来のリムド銅で得られているように結晶粒径の大きいものほど

! 2221 面強度が増加し， 11101 面強度は低下する 14 ) .15 ) これに対し， S 量が0.0003 %の

極低 S 鋼になると，前述のごとく高 Mn 材の方が粒成長性が悪いにもかかわらず，集合組

織は 1 2221 面強度が高く， 1110 1 面強度が低いという逆の相関を示す.

Fig.2-8 は ， 12221 及び 1110 1 面強度と結晶粒径の相関を示す.全般的には結晶粒が

粗大化するほど 12221 面強度が増加し， ! 1101 面強度が減少する傾向にあるが，同一結

晶粒径でも低 S 材 特に極低 S 鋼で高 Mn の方が! 2221 面強度が高く， 1110 1 面強度が

低い傾向にある.圧延方向の磁束密度は， 1110 f 方位が高いほど， ! 222 1 庁位が低いほ

ど高くなる 16) Fig.2-3 に示すように粒成長性の極めて良好な極低 S の低 Mn 材の磁束密

度が劣化 しないのは，結晶粒径の割に 1 110 1 方位が高く 12221 方位が低い集合組織の形

成傾向が有利に作用したことも考えられる.
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Fig.2-6 Change in grain size during isochronal annealing. 
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冷延前に存在する析出物の観察2.3.4 5.0 

熱延板を 800 0C で 1 h 焼鈍した後の析出物をブランクレプリカ法で観察Photo.2- 1 は ，

C -1 ) では 0 . 05μ m 以下の微細な析出物が観察B -1, 低 Mn 材 (A -1, した一例である .
Annealing temperature ("C) 

線回折によりこの析出物は電S 量の増加に従って増える傾向が認められる.され ，

0.1 

その量は S レベルに依存しない.

C -4 ) では微細な MnS が減少し，

一 0 . 3 μm と大型で角ばった不定形の析出物が観察され，

B -4, 高 Mn 材 (A -4 , 一方，MnS と同定できた.

Influence of Mn and S contents on texture development during isochronal annealing. Fig.2-7 
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この析出物は Photo.2 -2 に 一例を示すが 電子線恒|折像と EDX によるキli成分析結果から，

MnSiNz と同定できた.なお，高 Mn 材では l匂 S 化し ても 微細な MnS のはは低 Mn 材ほ ど

多くない.これは前にも述べたとおり， Mn 量が高いと熱延加熱時の間溶 S 52が減少する

ため，熱延過程での微細 MnS の析出が減少したためと考えられる I ~ )

Fig.2 -9 は，熱延板焼鈍前後の室化物をブロムエステル法で定世分析 した結果である .

縦軸は窒化物として分析された N 量の，全 N 量に対する 比で、ぶした.先に述べた析山物

同定結果及び組成からみて，室化物は MnSiNz と考えら れる.焼鈍前には室化物はほ とん

ど認められておらず，室化物の析出は熱延板焼鈍け 1 に牛ーじたものとみて差 し支えない.焼

鈍後の窒化物は ， Mn 量が増加するほど増える傾向にあり，電子顕微鏡観察結果と良く対

応している.

a) Steel A -, 
d) Steel A -4 

b) Steel B -, 
e) Steel B -4 

c) Steel C -, 
f) Steel C -4 

Photo.2-1 Observation o[ precipitates after hot-band annealing. (Blank replica method) 
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a) Bright field image 

c) Crystal index 

b) Diffraction pattern 

d) Chemical analysis by EDX without N 
Mn content (%) 

Photo.2-2 ldentification of MnSiN2 a[ter hot-band annealing. (Steel A -4) 

Fig.2-9 Effect of Mn content on nitride precipitation in hot-band. 
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MnS がキ11 大化して杭成長劣化が少なか っ たためと与有材では Mn 添加はが比較的高く，察考2.4 

えられた .粒成長性に及ぼす MnS と MnSiN 2の影響2.4.1 

Turkclo日an らの j存 Wí:!文付 l れ によれところが S 呈が0 . 0010 %以ドの初日11 s 鋼になると，出戸
町
川
1

4n, 結品杭界移動の抑止力 F は ，布r /1 '1 物とホllj ilull 杭成長性に関する Zener 理論によれば，

従って 帆 111 S JI刊 で は，1 250 0C の力 1 1 熱では Mn 量によらずすべての S は I ，lil 浴する.ば，Fcに f / r のすなわち ，物の体 t，'í'分中 f に比例し析 11\ 物の、F均半径 r に反比例する 11 ) 、 1 2)

もその効果も勺然尚 S 制より小 さ しMnS の析出状態は Mn 量に依存しないことになり，析出物として MnS と MnS iNzの 2 種類の影響を考える 必要本実験の場合，|見l 係にある.

のとなる .がある.

付 JIll 杭 jぷ i三 に 及ぼす Mn と S の彩科以上に述べた MnS と MnS iN2の効果を考隠して，これは MnSiN2のS 註にかかわらず Mn ~が増えるほど大きくなる.2 0) 彩特は，恥1nS i

相d氏 S 鋼では MnS の効果は Mn ~It に依存せず，を模式的に示したものが Fig.2-1J である.及び析特に出 Mn 領域では S 量に依存しないという観察結果，析山 f/内 Mn 材ほど多く，

このため MnSiNzの影科が相対的に顕 Jí: に現れるようになり， 'Mn しかもかなり 小 さし\本来MnSiNz粒千の粒成長抑止力は，また ，，'H 物の組成からみて妥吋な仮定であろう.

通常. j Y, 京市 iRIFt成長が劣化すると与-えられる .量が増えるほどその効果が大きくなり，Pの粒子半径が MnS よりも大きいことにMnSi これは，MnS に比べ弱し可と考えられる .

杭成長↑tMnS iN2 に比べ MnS の影響が川倒的に大きく，レ ベルの S 含有銅の場合には，よる.

1":) Mn 化するほどこのため極低 S 鋼とは道に，j史的に決定される.は MnS の挙動でS 量が多いと MnS の体積分率は増加し，MnS の彩特は Mn 量と S 主主に依存する .. )J, 

結品粒が粗大化しやすいと与ーえられる.MnS が粗大化し粒成長抑止力が弱まるため，高 Mn の )jが比較的 S 量の高い通常鋼の場合には，Mn に関しては，中止成長を I;U~与する .

先に述べたとおり Mn 量の t円 加が熱延これは ，MnS が相大化し杭成長抑 止力は弱まる.

結果的に MnS が熱延 iJJ の微細な MnS の析出が減るため ，加熱 1I.. f の I ，lïl 浴 S ~Jt を減少し，

Conventional Ultra-Iow S 

Mn content (%) 

Schematic representation of the pinning effects of MnS and MnSiN~ on gra inεrowth. 
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通常レベルの S 合有鋼に対する Mn 添加の粒成キlL 大化したことによると考えられる 13)

て〉Fig. 2 - 1 0 に示す著名'らが以前に行 っ た研究結果にも反映されている 17 )iえ 己文[存幼以は，

0.03 % lìíj後の 111i siT有材でも 0 . 3~0 . 4% の Mn を添加することにより ，

の S~イ{材と比 '1攻して焼鈍後の*，'f 1'lIj 粒径にあまり差が認められない .

まり，

Fig.2-1J 

: 0.25 ~ 0.26 % Mn , 0.006 ~ 0.016% S 

: 0.30 ~ 0.41 % Mn , 0.026 ~ 0.032% S 
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集合組織形成に及ぼす MnSiN 2の効果2.4.2 0.200 0.150 0.100 0.050 。

)f!~本的には杭成長f

しかし1110 I 万位が低い集合組織が形成される

集合組織に対する Mn と S の影響は粒成長過棺で顕若にあらわれ，

の良い低 S 材ほど 1 222 f 方位が高く，

P (wt %) 

and P on ferrﾎte grain size in 0.002 % C-0.1 % Si steels l�) . Effect � ド i g.2 - 10
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Mn の影響に関しては， S 量に関係なく高 Mn 材の方が \222 f 方位が高く 1 110 f 方位が

低い傾向にあり，特に極低 S 鋼の場合には結晶粒成長とは必ず しも対応しない .

岡本 19) は同溶 N が増えると Mn と N の相互作用が大きくなり，再結晶時に \ 110 f 方位

が発達し， ! 2221 方位が抑制されることを報告している. また潮田 ら 20 ) は， 300-400
o

C 

の温問圧延の場合，困溶 N が多いと変形帯の形成が助長される結果，同様な集合組織が

形成されるとしている.

これ らの知見か らみて，本実験における Mn の影響は，固溶 N の効果として考えるこ

とができる . すなわち ， 高 Mn 化すると S 量によらず MnSiNzの析出量が増え，固溶 N 量

は減少する.この結果，高 Mn 材の方が \222 f 方位が発達し， 1110 f 方位が抑制された

と考えられる .従って，極低 S 鋼の場合には高 Mn 化すると粒成長性が低下するにもかか

わらず，同溶 N の効果が減少しその影響が大きいため， 1222 f 方位が発達し 1110 f 方位

が抑制される.また，通常 レ ベルの S 含有鋼では，高 Mn 化は粒成長の改善と固溶 N の

減少の両方の効果により集合組織の形成に影響を与えたといえる.

2.5 結日

(1) 0.5 % Si 銅の磁気特性への Mn と S の影響は，主に MnS と MnSiNzの析出挙動に関

連した料品粒成長性の変化による鉄損変化として現れる .

(2) S 註の低減は MnS の析出量を減少し結品粒径を粗大化するため，ヒステリシス損が

低下して鉄慌を改善する .

(3) Mn 添加の影響は， S 量に より異なる. 0 . 004-0.017% の S を含有する通常レベル

の S 合有鋼では，鉄損は Mn 量が増えると低減する.これに対して， 0.001 %以下の S 量

の椛低 S 鋼では， Mn 添加は鉄損を増加 させる .

(4 ) 通常・レベルの S 含有銅では， Mn 添加は電気抵抗を増加して渦電流損を低減すると

ともに， MnS の粗大化によ り結晶粒符を粗大化してヒステリシス損を低減する.

( 5 ) 村l低 S 鋼では， Mn 添加はヒステリシス損を増加する . この原因は， MnSiNzの析出

亘が増加して結品粒成長性が劣化するためである.

(6) MnSiNzは MnS と比べ粒子径が大きいため粒成長の抑制効果は小さく， 基本的に は

粒成長性は MnS の析出挙動に支配される . しかし，極低 S 鋼の ように MnS の極めて少

ない材料では， MnSiN.}の析出挙動が粒成長性に影響をうえる.

( 7 ) 集合組織の形成は ， 粒成長性と固溶 N 量に支配される.基本的には粒成長性の良い

一 28 -

低 S 材ほど 1222 f 方位が発達し ， 1110 f 方位が抑制される. しかし根低 S 鋼の ~II では，

粒成長性の良い低 Mn 材の )jが! 222 f 方位が低く 1 110 f 方位が向くなる傾向がある.こ

の原因は，低 Mn 材では MnSiN2の析出が抑制され悶浴 N が増加して集合組織形成に影響

するためである.

(8) ( 7 ) で述べた極低 S の低 Mn 材の集合組織形成傾向は 磁束密度の改持に有利に作用

するものである.
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第 3 章 無方向性電磁鋼板の磁気特性に及ぼす熱延板結晶粒径の影響

3. 1 緒 E

電磁鋼板の政気特性の 1 1 1 でも鉄損は最終製品の結品粒筏に強く依存し，適正粒径が存在

することが知られている 1 ) 従って，製品の結晶粒径と磁気特性の関係に関する研究は多

数幸I~行されている 2 ) . :~ ) と ころが，製造T程の中間段階である熱延板の結晶粒径が，最終

製品の磁気特性に与える影響に関しては，必ずしも十分な知見が得られていない. しかし，

俄341特性の改普ブj法として熱延の高温巻取り 4 ) や熱延板焼鈍5) が有効であり，これらの処

理により~然冷間圧延前の結晶粒径が変化することから，熱延板の結晶粒径は磁気特性に

大きな影響を与えているはずである.従っ て，電磁鋼板の磁気特性向ヒを検討する上で，

熱延板結品粒径の影響を明確にすることは重要である .

本章では， 0.5% S i 鋼の熱延板結晶粒径を変化させて最終製品の磁気特性， ミク口組織

及び集合組織を調貸し，熱延板結晶粒径が最終製品のどのような冶金的 |掛子を変化させて

磁気特性に影響を及ぼすのかを明らかにする.

3.2 実験方法

供試制は Tab l e 3-1 にぷすような C 量の異なる 3 種類の 0 . 5% Si 鋼で，真空中で溶製し

た.これらのインゴ ッ トは J 250 0C で 1 h の加熱後950 0C 以上で鍛造し ， 30mm 厚の鋼片と

した.次に 1 250 0C で 1 h 加熱後， 4 パスの熱問圧延により 3 . 5 mm 厚に仕上げた . 熱問圧

延の仕 1-_ げ温度は Table 3-2 に示す通りで， 4 パス目の圧延入側の温度で定義した.熱間

!正延後は 500 0C まで空冷し ， 500 0C の電気炉に投入して 1 h 保持後20 0C / h で室温まで冷却

する巻取りの慎擬処理を行 っ た . 熱延板は脱スケールと板厚調整を兼ねて表裏面の研削を

Table 3-1 Chemical composition of test materials (mass %) 

Steel C Si Mn P S sol.AI N 

A 0.0010 0.49 0.21 0.069 0.005 0.19 0.0034 

B 0.03 0.50 0.21 0.069 0.005 0.20 0.0030 

C 0.09 0.50 0.21 0.063 0.005 0.21 0.0037 
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Steel 

ト一一ー

A 

B 

Table 3-2 Processing condition and grain sizc o[ hot-ban cl 日

Finishing 

temperature of 
hot rolling (OC) 

950 

850 

900 

800 

850 

750 

L ……aling j G… hot-band 

t;;:(;)j e l annealing (μm) 

52 

十 X I J n~" ^ ~ I 64 800 、，

υry Ar 

一00 X 1 斗

70o X 16 
「 | 20%H2+80%N2

800 X 16 
i Dew point = 

700 X 16 + 300

C 

700 X 16 

800 X 16 

87 

93 

64 

52 

115 

107 

42 

59 
ド一一一一一一一 一『

61 

• 

• 

行い 2 . 3 mm 厚に減厚後， Table 3-2に示す条件の焼鈍を施して熱延板の結晶粒径を変化さ

せた . 熱延板の結晶粒径も， Table 3-2 に示す. c 量の高い鋼種 B， C は高露点雰囲気t中で

の焼鈍で、脱炭され，焼鈍後の C 量は全ての試料で20 ppm 以下とな っている.従って，熱

延板焼鈍後の試料はほぼ同一組成で，結晶粒径のみが異な っ た状態に調整されている.次

に熱延板は 0 . 5mm 厚に冷同圧延し， 750 0C の塩浴に 1 min 浸漬の 千七上げ焼鈍を行い再結

品させた.

仕上げ焼鈍後に磁気特性， ミクロ組織及び集合組織を調査した.磁気特性は， oo , 

45 0 及び90 0 の 3 方向の鉄損 W 15 /50 (50 Hz の周波数で1. 5T に般化した場合の鉄損)と

磁束密度 B 50 (5 000 A/m で磁化した場合の磁束密度)を ，小型!エ プスタ イン枠を使用 して

測定した . 磁気測定試験片は，幅 10 mm ， 長さ 100 mm の短冊状でイ I~上げ焼鈍材よ り打ち

抜きにより採取した.磁気測定に使用した比重は 7 .80で ある. ミク 口組織は圧延万向に平

行な断面で観察した.集合組織は，鋼板表面より 1 /4 板厚において，鋼板表面に平行な

1110 ! , 1 200 ! , 1 211 ! 及び 1222 f 面の X 線積分強度比を測定して評価した.
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実験結果3.3 
及び90。方向の磁気特性に及ぼす熱延紋結晶粒45 圧延方向に対し O 。 ，Fig.3 - 1 に，

Jn/Jイシー0- 0 -
0づ___0

この方向では熱延板結晶粒径が

方向と同様に熱延板結品粒方向の B 50 も o 0 

方向で最も高く，

90
0 

般東密度 B 50 は O 。

大きくなるほど高くなる傾向にある.

径の影響を示す.

900 

・ ーーーーー ・ _ . ーー
-・・ . !--可一. -

(ト
)
。
町
田

C
0
5
0コ
U
C

その変化は O 。方向に比べると緩やかである .径が大きくなるほど高くなる傾向にあるが，

鉄損 W 15 /50 は方，熱延板結晶粒径によりほとんど変化しない.45 。 方向の B 50 は，

}j向に関わりなく熱延板結品桂径が大きくなるほど低くなる.

。
一
志c
m
c
E

熱延板結晶粒径が大きく集合組織に及ぼす熱延板結晶粒待の影響を示す.Fig.3 - 2 に，

@ 

@ 

(f) () 

() 

む

1200 f 方位

後で

しかし，

このような集合組織の形成と磁気特性の関係については，

1222 f 方位が減少する1110 f 方位が増加し 1211 f , 

は粒径依存性をぷさない.

なるほど，
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熱延板結品粒径

仕上げ焼鈍が大きくなるほど仕上げ焼鈍後の結晶粒径が大きくなる傾向が認められるが，

仕上げ焼鈍後の結品粒径と熱延板結晶粒径の関係である.

後の結晶粒径の差、はわずかである.

察

Fig.3-3 は，

考3.4 

集合組織に及ぼす熱延板結晶粒径の影響3.4.1 

京Iß熱延板の結品粒径は，最終成品の集合組織に影響を及ぼす重要な因子の一つである .

7.0 
ω
」
0
0

熱延板結晶粒径が粗大化するほど 1 1 10 f 方位が増加し 1222 f 鉄を月j いた研究において，

• 6.8 1110 f 方位の再結晶粒は冷問圧延この原因は，方位が減少することが報告されている 6 )
。

6.6 
1222 f 方位の再結晶粒は冷問圧延時|時の熱延板結品粒内に形成される変形帯に発生し，

。。。。

。6.4 
に結品粒界近傍での多重j骨りにより形成された高転位密度領域に発生するためと言われて

。1222 f 方位つまり，結品粒界の少ない粗大粒組織の熱延板を冷間圧延するほど，いる 6)

120 110 90 . 100 80 70 60 50 40 が減少し 1110 f 方位が増加することになる .

Grain size after hot-band annealing (μm ) 純鉄で得られたと同様な集合組織の変化が認められる本実験の0.5% Si 鋼においても，

Effect of hot-band grain size on magnetic properties. 

-33-

Fig.3-1 

同様の集合組織の形成機構が作用したと考えられる .ことから
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Relationship between grain size after final annealing ancl hot-bancl grain size 

磁束密度の異方性に及ぼす集合組織の影響3.4.2 

方向の磁束密度90
0 

熱延板結晶粒径が粗大化するほど O
。

実験結果で述べたように，

結果として俄気特性の異方性は方向の B 50はほとんど変化せず，45 B 50は高くなり ，

木実集合組織の影響を強く受ける 7 ) .8) B 50のような高磁場での磁束密度は ，増加する .

百五熱延板結晶粒径の変化により仕上げ焼鈍後の集合組織が変化 しており，験の場合に は，

気特性の異方性について集合組織で説明できると考えられる.

次式で与えられることが知られている 9)

E k 二 Ko + Kj (α 12 α / + α 22 α 32 + α 32 α1 2 ) 十 K2 α 12 α 22 α 32 十 ・・・・・・・・・ (3-1)

K2 : 磁気異方性定数K1' Ko, 
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磁気巽方性エネルギ- Ek は ，

1.0 

8.0 

6.0 

4.0 

α 3 : 3 主要結品軸に対する磁化ベクトルの方向余弦α 2 ， α [ ， 120 110 100 90 80 70 60 50 40 

Grain size after hot-band annealing (μm ) 

! 111 1 及び ! 211 1 面の磁気異

Kl = 4.1 X 10-1 J 1m3 , 

ハ
U

1
1

よ
1
i
 

11001 , (3- 1 ) 式を用いて純鉄のFig . 3-4 は，

この計算では，方性エ ネ ル ギーの変化 を計算した結果である .
Effect of hot-bancl grain size on texture clevelopment after final annealing. Fig.3-2 

集合組織の制御により磁気特性を改善するためには ，K2 = 1. 4 X 104 J 1m3 を用いた 10 )

磁気異方性エネルギーが小さい結晶方向を鋼板板面内に持つ結晶粒が多く存在することが

12001 < 001 ) 方位 ，本実験で測定した ! 110 1 方位を ! 1101 この観点から，望 ま しい .
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鉄損に及ぼす熱延板結晶粒径の影盟3.4.3 1 2221 方位を 1111 1 (011) ( 011 ) , 1211 1 方伎を 1 211 1 方位を 1100 1 ( 011 ) 方位，

{îi~ 点般化 )j lílj によらず熱延似品lli llH11 杭?f.がギ[1 大化するほど低減す る .鉄打 i W 15 /50 は，磁気特性の異万性を検討してみる.方位と仮定して，

し か し ，鉄打 i も )r~ ;j¥ (1<) には集作組織の l;~~ ~!~;:~を交けていると考えられる.術}J{と IliJ 総に，方向の磁ハ
U)J 向の B 50が高くなるのは，90 。熱延板結品粒径が粗大化すると o 0 

集介キ1 L織だけで は 1;'見 I~J)jlíl j の鉄Jil も改 jl干されており，)j l új ほどではないカ{45 。90 。
。

ハ
U全方向で平均的に磁化特性が悪い 12221 方位や化特性が良好な 1110 1 万 1\{が増加し，

がつかず他の要 1Jç]も考慮に入れる必要がある.万向の B 50が45 ま た，}j 向の佑化特性が悪い 12111 万位が減少するためである .90
0 

わずかではあ る が熱~日長引i JIlll 料作が大

!Jiに千食 IH カf必、安である.きいほと" 1 1~ 1-- げがt鈍後の結 l拍車，U手カf 大きいこともうれT られるが，

集 f刊11織以外の tydi を低 卜ー させる梨|大! としては，1 2 11 1 方位減少 に よ る磁化特

1 222 1 庁位減少による磁化特性改善効果が重複するためと考えられる .

1110 1 方位増加 と熱延板紡品粒符により変化 しないのは ，

性劣化と，

Eコ
全土
Hロ3.5 

}f 1 {jJ の{必点術)主 B 50 は卜-1 l- する.)J I [IJ と 90 0。
ハ
U(1 ) 熱延仮結品粒径が大きくなるほど，

店向の B 50はほとんど熱延板結 JIll約作に依存しない .45 - )了，

方向によらず熱延似結 1 1占杭符が粗大化するほ ど低 lぐする傾 lúJ が lif、( 2 ) 鉄損 W 15 /50 は，

められた .

1110 1 )j 叫あVIlli 集令系11 織の( 3 ) 熱延板結品粒径の粗大化にともなう磁点待j:}交の変化は，12 

j 222 1 方位の減少により定性的に説明できる.1211 1 , {立のよ円加と10 

それ以(4 ) 熱延板結品 J主任の粗大化にともなう欽引の変化も集合組織の;;-~~科が強いが，
8 

外に仕上げ焼鈍後の結品杭径等の別jの安 |大|も彩慮する必要がある.

参

p.57 

2
J
 

ハ
U×

N
mHUN
NU
N
-む
NX
+
(
NF・6
Nの
H
U+
N
mH
UN
NH
U+
N
NH
UNF
H
U)
FX

(
円
E

\
寸
)
k
S」
①

C
ω
h
c
o」
V
0
2
c
ω
o
z
m
w
c
o
c
E

( 110 1 

14 

Ma t., 26 (1982) , Magn 

献

H. Shimanaka, Y. Ito , K. Mats UlτlU ra and 8. Fuku cl a ・ j . Magn 

文考

1 ) 
90 20 30 40 50 60 70 80 

Angle from rolling direction (degree) 

10 。

6 

2 

4 

E. T. Stephenson ancl A. R. Marcler : IEEE Tran凶 Magn . ， MAG-22 (1986) ‘ p .101 

].Mater.Eng. , 11 (1989) p.37 M. Shiozaki ancl Y. Kurosaki 3 ) 11111 and 12111 Variation of magnetic anisotropy energy in 11001 , 

planes. 

The abscissa is the angle from an axis < ho ko 10) on each 1 h k I 1 plane; 

ハ
U

1

よ
唱

1
4Fig.3-4 

G. Lyudkoysky and P. D. Southwick : Metall. Trans. , 17 A (1 986 ) 、 p . 1267

Mat.. 19 Magn. Magn. akamura j Matsumura ancl H. lri e, K H. Shimanaka, T 

(1 980) ‘ p . 63 

( 1980 ) 司 p.8111 征夫，速水哲博 : 日本金属学会誌，小Ffl康 守 :，林6 )阿部光延，

< ho ko 10) 

< 011) 

< 001 ) 

< llO) 

< 011) 

1 h k 11 

11001 

1110 f 

11111 

1211 1 (Tokyo) . Henning Proc. 6 th ICOTOM Klemm. D. Schlafer. M. Betzl and K. 

(1 981) ‘ p.910 

P 

- 37-- 36-



8 ) 立野一郎 : 鉄と鋼， 76 (1 990) 、 p.8]

9) R. M. Bozorth : Ferromagnetism (1951) , p.563 [D. Van NorstandJ 

10) R. J. Piety Ferromagnetic Anisotropy of Fe Crystals at Various Temperature, 50 

(1936) , p.1173 

- 38-

第 4 章 セミプロセス無方向性電磁鋼板の磁気特性の異方性に

及ぼす熱延板焼鈍の影響

4. 1 緒 Eコ

無方向性電磁鋼板は，方向性電磁鋼板と比べると磁気特性の呉Ji'l'，tは著しく小さいが，

ある程度の異方性をもっている 1) . 2) 従って 無克向性電磁鋼板といえども異方性を考慮

することが，変圧器や回転器の鉄心を設計する上で重要である.例えば，小相変}I-=， 器でし

ばしば採用されている EI 鉄心の場合 鋼板の圧延方向と圧延 l巨角方向j の磁気特性が鉄心

の性能に主要な影響を与えることになる . 一方 回転器の鉄心では 鋼板の全万向、F均の

磁気特性が鉄心の性能に影響することが考えられる . 磁気特性の異 )j性は冷延 ) 1: ド率 1 ) . :~) 

や ， 第 3 章でも述べたように熱延板の結品粒径約により変化することが知られているが，

鋼板の製造条件との関係は十分に解明されているとはいえない.

本章では，低 Si 系のセミプロセス無方向性電磁鋼板において，熱延板結晶粒径を粗大

化するのに有効な手段である熱延板焼鈍が磁束密度 鉄損及びこれらの異方性にどのよう

な影響を与えるかを調査した .

4.2 実験方法

供試鋼は板厚30 mm の極低炭素の0.3% Si 鋼で，転炉で溶製し RH 脱ガス処理した連続

鋳造スラブの表面から 1 /4 板厚より採取した . 供試銅の組成は， Table 4-1 にポす . この

30 mm 厚スラブを 1 250 0C で 1 h 加熱後， 5 パスの熱延( 5 パス目入側温度 : 850 0C ) により

板厚2 . 8 mm に仕ヒげて ， 室温まで空冷した . 熱延板は脱スケールと板厚調整を兼ねて表

裏面 よ り均等に研削加工して 2 . 3 mm 厚に仕上げた後 ， Ar 雰囲気中で650 0C と 850 0C でそれ

ぞれ 1 h 均熱の焼鈍(加熱速度 : 約 500 0C / h) を施し ， 室温まで炉冷した. Photo.4-1 に熱

延後と熱延板焼鈍後の圧延方向に平行な板厚断面のミクロ組織を示す . 熱延後は細粒組織

であるが，熱延板焼鈍により結晶粒成長し粗粒組織となっている.この熱延板を，比較の

Table 4 -1 Chemical composition of the test material (mass %) 

C Si Mn P S sol.AI N 

0.0036 0.34 0.27 0.084 0.006 0.0002 0.0019 
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Center of thickness 

a) After hot rolling 

100μm 
」ーー」

b) After hot-band annealing at 650
0

C 

c) After hot-band annealing at 850
0

C 

Surface 

Photo.4-1 Change in microstructure by hot-bancl annealing 
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ために焼鈍を施していない熱延板とともに 0.5 mm  厚まで冷延し， Ar '-7):.凶気中にて 750 0C

で 30 s の焼鈍(加熱速度，冷却速度とも 10 0C / h ) で再結品させた.焼鈍板か ら はハi 延 )j 向

に対し o 0 , 45
0

及び90 。 の 3 )j 向の単板磁気測定試験片 ( 11I日 : 30 mm，長さ: 100 mm) 

を打ち抜きで採取した .

これらの磁気測定試験片は， Nz雰囲気中にて Fig.4 - 1 に示すヒートパターンで720 0C ，

750 0C , 780 oC , 810 oC , 840 0C でそれぞれ 2 h の歪取り焼鈍 (以後 SR と呼ぶ)を )II_H次行い，

各温度の SR が終わる毎に単板磁気測定器により俄気測定を行った. SR をこのような等

時焼鈍的な熱処理としたのは， SR 時の結品粒成長にともなう鉄民，磁来語:度及びこれら

の異方性を調査するためである .

810
0

C 
780

0

C 

FC : Furnace cooling 

840
0

C 

X 2 h 

Fig.4-1 Heat pattern of stress-relief annealing. 

SR 時の結晶粒径と集合組織の変化 を把握するために，調査用試片を俄気測定試験片と

一緒に SR し，各温度での SR 後に圧延方向に平行な板厚断面のミクロ組織観察と，表面

から 1 /4 板厚における鋼板板面に平行な 1110 f , 1 200 f , 1 211 ! 及び 1222 f 面の X

線積分強度比の測定を実施した.また， SR 前の析出物の分散状態を透過電チ顕微鏡によ

り観察した.

4.3 実験結果

4.3.1 磁気特性に及ぼす熱延板焼鈍の影響

Fig . 4-2 に， 3 方向の平均の磁気特性に及ぼす熱延板焼鈍と SR の影響を示す. 3 方向
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850 0C の焼鈍により最も良好な磁束密度 B 50 と鉄損 W 15 /50 熱延板焼鈍の効果は顕著で，

鉄損の改韮

磁束密度への

650 0C の熱延板焼鈍では磁束密度は改善されるものの ，

SR 温度の上昇は鉄損の改善に効果を示すが，一方，

しかし，

効果は認められない .

影響はほとんどない.
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Effect of hot-band annealing and stress-relief annealing on the average 

magnetic properties of three directions. 

Fig. 4-2 

Hot-band annealing condition 

Stress-relief annealing temperature : (a) 720 0C , (b) 7500C , (c) 7800C , 
( d) 81 OoC , (e) 8400C 

熱延各 SR 温度毎に磁気特性の異方性に及ぼす熱延板焼鈍の影響を示す .F ig.4 - 3 は，

万向 の B 50 は ほと45
0 

方向の B 50は上昇するが，90 。板焼鈍温度が高くなるほど O 。

Effects of hot-band annealing and stress-relief annealing on the anisotropy of 

magnetlc propertles. 

Fig.4-3 鉄損に関し

各方向の鉄損の良好な順序)は磁束密度と同じ傾向に

熱延板焼鈍により B 50の異方性は大きくなる .

90 。

この結果，

45 異方性の形 ( 0 。

んど変化しない.

ては，
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方向の W 15 /50が熱延板焼鈍温度の上昇により連続的に改善90 。
。 。

しかし ，ある.

方向の

750 0C 以上の SR

45 また，

W J 5/50 は 720 0C の低温 SR 時には 850 0C の熱延板焼鈍で改善されるが，

4.3.2 

850 0C の熱延板焼鈍が鉄損改善には必要である.

温度では熱延板焼鈍条件による差は認められない.

SR 時のミク口組織と集合組織の変化

されることはなく，

Fig.4 -4 に SR 時の結晶粒径の変化を示す .Photo.4-2 司 3 ， 4 に SR 前後のミクロ組織を，

SR 前の結晶粒径は非熱延板焼鈍省略材と 650 0C 焼鈍材は同じような粒成長挙動を示し，

化した異常成長粒を含むの7200C SR ではあまり粒成長せずごく少数の粗常に微細で，

これらの材料では 750 0C SR において急速に異常粒成長的な粗粒化がしかし，みである.

これに対して780 0C 以 kの高温 SR で更に粗粒化が進行する .進行した混粒組織となり ，

SR 前の結品他の条件の材料に比べ結晶粒成長性が良好で ，850 0C の熱延板焼鈍材では，

粒径が大きく SR 時にも焼鈍温度の上昇とともに正常粒成長的に結晶粒筏が粗大化し てい
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他の条件の材料が異常粒成長的に粗粒化が進む 750 0C 以上の SR では他の

720 0C の低温 SR 時には他の条件の材料に比べ結晶粒条件と比べ結品粒径に差はないが，

径はかなり大きい.

このため，

. 
、
、

、

~ー_j
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a) Before stress-relief annealing , b) 720 DC , 

c) 750 oC , d) 780 oC , e) 810 oC , f) 840.C 

Stress-relief annealing temperature Hot-band annealing 

oーーoWithout annealing 

Changes in microstructure cluring stre~対 - relief annealin只

(Specimen without hot-band annealing) 

Photo.4-2 

@圃.-4) 650
0

C 
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C 
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Changes in ferrite grain size during isochronal stress・reli ef annealing. Fig.4-4 
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Stress-relief annealing temperature : a) Before stress回 relief annealing , b) 720
o

C , 

c) 750 oC , d) 780 oC , e) 810oC , f) 840
0

C 

Photo. 4 -3 Changes in microstructure during stress-relief annea1ing. 

(Specimen hot-band annealed at 650
0

C) 
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Stress-relief annealing temperature : a) Before stress-relief annealing , b) 720oC , 

c ) 750 oC , d) 780oC , e) 810oC , f) 8400C 

Photo_ 4. -4. Changes in microstructure during stress-relief annealing. 

(Specimen hot-band annealed at 850
0

C) 
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察考4.4 1110 ! 方熱延紋焼f，ln温度が高くなるほど，R R手の集合組織の変化をぷすFig. 4 - 5 に

磁気特性に及ぼす熱延板焼鈍の影響4.4.1 第 3 章で述このような集作組織の変化は，1 222! )J 1\/: は減少する.1\/: は増加し 12 11 ! , 

1222 !方位の減少に起850 0C の熱延板焼鈍による 3 方向平均の俄気特性の改普は，熱延板焼鈍省略材とSR iluU支のと弄により，べた熱延板結品粒ffの効果で説明できる .

1 222 f )j牧は完令Fig.4 -6 に示すようにKlemm らは計算に よ り，閃すると考え られる .1222 !方位は増加する傾向j にある.650 0C 焼鈍材の

石設に等方性の材料に比べ全方向平均の磁束密度はかなり低くなることを報??しており 1) ，

磁気特性の異方性が尚温熱延板焼鈍により一点\気特性に対し最も不利な方位といえる.

じj、 kの1222 !方位が減少したためである.1110 !方位が増加し 1211 ! 増加するのは，

第 3 辛で述べた熱延紋結品粒符の影響で説明ような熱延板焼鈍による集合組織の変化は，

できる .
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Stress-relief annealing temperature (OC) 
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鉄長i は総点布、!交と~)~な i) ;特延板焼鈍j昆!交の卜.れにより連続的に改普されず ， 集合組織の

みで熱延似焼鈍の勾1]* を説明することは rl " 米ない . 720
0C SR 後の850 0C 熱延板焼3鈍l唱Eけ中材材4オ泊 の鉄

持出iが他の条(竹T午二の材材a キ料料:[千|ト.の鉄 f引o に比べ (低氏いのは示討1J川l

750 0C 主以jよ1， 1仁二の SR でで、 はキ糾結J占i 占占品/hl11 杭{任空の 7芹荒f宅:はほとんとどε なく ， 別の要|大| を考える必要がある. 考え

られる他の~[刈としては ， 析 W，物の粗大化がう3げられる . Photo.4-5 に ， 透過屯子顕微鏡

で観祭した SR rìíI の析 tl " 物の分散状態を示す . いずれの材料も 析 n'，物 は MnS であるが，

850 0C の熱延似焼鈍材の MnS 杭 f は他の条 1'1'-材の MnS に 比べ杭 F f{が明 らかに大きく

な って いる. 850 0C の熱延板焼jl[ ではオストワルド成長3) により MnS が粗大化 1' 1'， 米 るが，

650 0C の低jill熱延板焼鈍では Mn の拡散速度がj!1 く MnS の浴解j支積も 小 さいため ， 杭 fの

成長 j主)支は者しく j佳く，熱延板焼鈍省 IR各材 と MnS の粒子作に芹:が '-k じなか っ たものと与

えられる . Kersten の JITI論によれば (i j ， 析 11 " 物の粒子作が大きくなるほど儀控移動の杓点

)J が利くなり ， 保磁 )J が低 卜ーすることになる.保儀ブJが低下すれば鉄損は低下するはずで

あり，析 H'，物のギI l 大化 を 850 0C の熱延板焼鈍で、鉄損が低 |てする袋 |坦の l つとして考えるこ

とが ，' 1'， 米る.

4.4.2 SR 時の結晶粒成長性に及ぼす熱延板焼鈍の影響

850 0C の熱延似u~~ln材と他の材料では， SR II ，~:の結 lTl 粒成長挙動が呉なる . この以内は，

SR ~ìíj の MnS の杭{-任の J11 に起 !大| すると与ーえられる . Zener の粒界移動の拘点)J に関する

JfIl. I ，命から Î) ， i他也の条l'刊7午|十ニ 材材.に 比べ MnS 粒 了子a の大きしい\850 0C の熱延板焼3鈍IQ材は良好な杭 j成戊長↑

を 4ぷ:し ， SR i計: ，，'L j皮交の |上二』引{ にともない l正卜正~ ~;-;常目片川~i粒Jむr吠iJ止'zυ)成必長により結 f品店粒 f符至が相大化する万， 熱延

1;ri -r.)~ JI[ i守 111作材と 650 0C の熱延板焼jl[材は SR ~Jíj の MnS は微制11 で 720 0C の低地 SR では結品

中止成長しにくいが， 750 0C の SR r!' に MnS が粗大化 し粒界拘束力が急激に低下したため呉

'r~;~・中止成長 " 10 に紡 Jill 杭成長したものと与ーえられる .

4.5 結 E

( 1) I '， '~j 仙の熱延板焼JI[ は ， 政勾引10.'1''1=.の呉 H 'I" l を I円 hll させるが， i民欽Hl . 高政点強:}支 イヒ に

相i めて イf 交}J である.

( 2 ) 熱延似焼fl[ il副長が I\;j くなるほど ， {Ïiを L長 官)支1:3 50 は o 0 , 90
0 方向でト昇して ， 45 。

Ji l n j ではほとんど変化せず児 )J 'I''Lは噌 力 11 するが， 3)j 向 、 I~均の俄 J友情)立は上昇することに

なる.
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Hot-band annealing condition : a) Without hot-band annealing , 

b) 650"C , c) 850 C 

Photo. 4 -5 Dispersion of precipitates bef<】re 日 tress.relief annealing 
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( 3 ) 熱延板焼鈍による B 50の変化は， j 110 f 方位の増加と 1 211 1 , 1 222 f 方位の減少

で定性的に説明できる.このような集合組織の変化は，第 3 章で述べた熱延板結晶粒径の

粗大化が原因と考えられる.

(4 ) 鉄損 W 15 /50の異方性は ， 熱延板焼鈍に よ り B 50の異方性と同様の傾向で変化する .

しかし， B 50 と異なり W 15 /50は熱延板焼鈍温度の上昇により連続的に改善されること

はない. W 15 /50の改普のためには ， 850 0C の高温熱延板焼鈍が必要である .

(5) 850 0C の熱延板焼鈍で鉄損が改善されるのは，集合組織の改善効果以外に析出物の粗

大化が起因していると考えられる .
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第 5 章 極低炭素2.2% Si - 1 .5% Mn 鋼の 2 次再結晶に及ぼす

AI 添加量の影響

5. 1 緒 Eコ

ミラ ー指数が j 110 I (001 > で示される，いわゆるゴス庁位に強く集積した結品配向を

持つ方向性電磁鋼板は ， 磁化容易軸である ( 001 > 軸が圧延方向と平行になるため，その

方向に極めて優れた磁気特性を示す 1 ) 方向性電磁鋼板は この特性を ! I~. かして変fl: 碍や

大型発電機の鉄心に大量に使用されており 工業的に重要な軟磁性材料であるため，従来

か ら多くの研究が行われてきた2) -4) 方向性電磁鋼板の製造に当た って は， 2 次再結品を

利用してゴス方位粒を選択的 に成長させるため インヒビターと呼ばれる微細な硫化物や

拘化物を適度に分散させることが重要とされる 5) ‘ 6 )

現在 ， 土業的に量産されている方向性電磁鋼板では， 3 %前後の Si を合有した低炭素

鋼を素材として ， インヒピタ ー には MnS2) .7 ) や MnS と AIN8).9) あるいは MnSe と Sb I O ) を

利用するものが主流である.インヒピタ ー の適正な分散状態を得るためには，製造工程で

Y → α 変態を通過させることが重要とされており ， このため高 Si を含有しても変態点が

あ る低炭素鋼が素材として用いられる 11) しかし ， 磁気特性の観点から最終製品の炭系

は低減す る 必要があ り 1 次再結晶焼鈍の段階で連続脱炭焼鈍が採用されている 2) .t1) ま

た ，スラ ブ加熱の段階では イン ヒ ピタ ー を完全に溶体化するため 1 300 0C 以 kの超高温加

熱が必要とされ， 2 次再結晶焼鈍で、はインヒピターを除去するため 1 200 0C 前後の高温長

時間焼鈍が行われている 2) .4) 

これに対 して ， 著者らは Si を Mn で置換して極低炭素鋼でも α /Y 変態のある組.成の鋼

を素材とすることにより ， スラブの超高温加熱や 1 次再結晶焼鈍における連続脱炭焼鈍を

行わなくても方向性電磁鋼板を製造できる可能性を示した 12 ) 本章では， 3 % S i 銅相ili.

の比抵抗 と飽和磁束密度を有する極低炭素2 . 2 % Si - 1. 5 % Mn 鋼の 2 次再結晶挙動に及

ぼす AI 添加量と 2 次再結晶焼鈍雰囲気の影響を調査した .

5.2 実験方法

5.2.1 供試材

供試鋼の組成を Tabl e 5 - 1 に示す . いずれも極低炭素の 2 . 2% Si - 1. 5 % Mn 鋼で ， 高周

波誘導加熱炉を用い真空中で溶製した. AI 含有量は 3 水準で， Al をほとんど含有しない
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Table 5-1 Chemical composition of test materials (mass %) 

散状態の観祭と析 IIH 物の 11 iJ 定 を 行 っ た.ま た ， 1 次焼}In後 に 点 rfrÎ か ら 1 /8 f，反 ! fi と ] /2 似

尽において，仮出に平行な 1 110 1 , ! 200 1 , ! 211 1 , 1222 I r(ri の X 線引分強度比の測

定も行っ た.
Steel N Si Mn P S sol.AI N 

A

B

C

 

0.0016 

0.0018 

0.0013 

2.18 

2.17 

2.22 

1. 51 

1. 51 

1.51 

0.013 

0.013 

0.013 

0.005 

0.005 

0.006 

0.002 

0.007 

0.025 

0.0039 

0.0050 

0.0054 

5.3 実験結果

5.3.1 2 次再結晶に及ぼす AI 量と焼鈍雰囲気の影響

Photo. 5-} に， 875 0C で 48 h 均熱の 2 次焼鈍を行 っ た後のマクロ キ11 織 を ぷす . 2 次 rl}Mi

品の発生は， Al ~今イ了法に強く依存しており， 0 . 007% の so l .A l を合イjする制 B の み が1:1~ ，fJi

令面において 2 次再結品し，それ以外の鋼では十分な 2 次内ふli llull は fþ. じなか っ た. また，

q.IJ~ B の 2 次再結晶粒待は焼鈍雰同気の影響を受け， Ar bE囲気に比べ宝ぷ台布石 |井|気の )J

が粗大な 2 次再結品粒が得られる . A l をほとんど合まない銅 A では，焼~Inみ Inl 気 に よ ら

ず 1 - 2 mm 程度に成長した 1 次再結品粒が主体であり 家主合有雰|井|討の場令に品分

的に細かい 2 次再結品粒が認められるのみである. Al 含有去の比較的 lfG し) JI呼 C も l 次 rJ千

鋼 A と ， 1散らミ の Al を合イjする制 B 及び比較的高い AI を合イTする鋼材 C に調製した . 溶製

したインゴ ッ トは， 1 250 0C で 30 min 加熱後， 950 0C 以上で熱問鍛造を行い 30 mm 厚に仕上

げた後，ぷ裏面を研削して 22 mm 厚とした . 次に， 1 250 0C で 1 h 再加熱後， 5 パスの熱

延で 2 . 3 mm  厚に仕上げ， 820 0C の仕上温度から 500 0C まで空冷し， 500 0C に保定した電気

炉に投入した í正気炉に 1 h 保持後は， 200C / h で室温まで冷却する熱延巻取りのシミュ

レーションを行 っ た.熱延板を酸洗した後， 875 0C の電気炉に投入し 5 min 保持後雫冷す

る熱延仮焼鈍を実施し，再度目支持t を行った . 次に冷延で0 . 35 mm 厚に仕ヒげた後， 30 mm  

幅 X 300 mm 長さに切断し， 1 次再結晶を目的として 875 0C の塙浴中に 1 min 保持する I

次焼鈍を行 っ た.焼鈍板は 280 mm 長さに切断後，アルミナ粉末を焼き付き防 l 卜ー斉rJ として

ぷ耐に喰イlî して砧屑し， 2 次再結品を ! ! 的として電気炉にて 2 次焼鈍を実施した . 焼鈍雰

1 Jt- 1 勾は， lOO% Ar と 75% Nz+25% Hz(以後，窒素合有雰 |芽|気と 11子ぶ ) の 2 条件を用い，そ

れぞれ40 0C / h の加熱速度で昇jit し， 875 0C に到達した後及びその沿皮で~8 h 均熱した後

に炉冷 (主 jM までの、ド均冷却]速度 : 4000C / h ) して以下の調査に供した .

二 Rolling direct�n 

5.2.2 調査項目

2 次焼鈍で、 875 0C X 48 h より熱後の試料について， 単板磁気測定器 (横河電機製)を用い て

磁点帝 j文 B 8 (800 A/m で依化した場合の磁束密度) の測定を行った (試験 j十寸法 : 30 mm  

11 1面 X 280 mm  b之さ，比重 : 7 . 70 ， 周波数50 Hz). B 8 はゴス )J位集積!立が高くなるほど高

くなることが矢11 ら れており 1 3 ) ，ゴス H位集積度の指標となる磁気特性である

1 次 JJ~鈍後の試料と 2 次焼鈍で、均熱温度到達後及び48 h 均熱後の試料について，圧延

方向に、ド行な板 !I} 断面でのミク口組織観祭 ， [i!司中 N 量とブロムエステル法に よ る室化物

中窒素足 (N ωnitride ) の測定，薄膜と抽出レプリカを用いた電 f顕微鏡による析出物分

a ) , a') Steel A b) , b') Steel B c) , c') Steel C 

a ) , b) , c) Anneal�g � Ar 

a ') , b') , c') Annealing in 75% N2 + 25% H2 

Photo. 5-1 Macrostructures after secondary annealing at 8750

C for 48 h 
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結晶の段階にとどまっているが，その粒径は焼鈍雰開気の影響を受け， Ar 雰囲気では

1 -2 mm まで成長しているのに対し，窒素合有雰囲気では肉眼で識別できない程度の

微細粒とな っ ている. 2 次再結品の発生に関しては Al 含有量の影響が顕著であるが，結

晶粒径には焼鈍雰同気の影響も認められることから，最終焼鈍過程での析出物の分散状態

の変化も市要な役割を果たしていると推測できる .

Fig . 5-1 は， Photo.5 - 1 に対応した試料について B 8 を測定した結果を示す. 2 次再結品

が生じた鋼 B では 2 次再結晶しなかった鋼 A や鋼 C に比べ高い B 8 が得られており，

ゴス万位集積度の高い集令組織が形成されたと考えられる.特に鋼 B を窒素含有雰囲気

で焼鈍した場合には B 8 が 1 . 82 T に達しており，通常の方向性電磁鋼板で得られる水

滑にある 9) また 本研究に用いた鋼の飽和磁束密度 (Bs) は通常の方向性電磁鋼板と同じ

く 2.03 T であることから， B 8 / Bs で比較しても通常の方向性電磁鋼板と同等である.

これは，鋼 B を窒素含有雰囲気中で 2 次再結晶させると通常の方向性電磁鋼板並みのゴ

ス方位集積度が得られることを示すものである 11 )

C 
0 

0 
コ

E 戸1.70 
。

ニ= ∞

2 ∞1. 60 
ol 
co 
E 

Steel A Steel B Steel C 

X : Annealing in Ar 

Y : Annealing in 75% N 2 十 25%H2

Fig.5-1 Magnetic induction B 8 after secondary annealing at 875
0

C for 48 h. 

5.3.2 ミク口組織の変化

Photo. 5-2 に l 次焼鈍後のミク口組織を， Fig. 5-2 に 1 次焼鈍及び 2 次焼鈍過程での結晶

粒径の変化を示す . Al をほとんど含まない鋼 A の l 次再結晶粒径は， Al を含む鋼 B や鋼

C に比べ大きく，鋼 A は 3 鋼種の中で最も結品粒成長性が良好である.鋼 B と鋼 C では，

a) 〉713 乙 J :/"'--' >-)- '，-ゐ

Jベフ ℃ 
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Î(ι 

1\\ ノ!/)
、， lL\
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a) Steel A b) Steel B c) Steel C 

Photo. 5-2 Microstructures after primary annealing. 

. わずかではあるが制 B のほうが結品杭任が小さい . ~割銅li同i~ A では 2 次b焼，l~鈍の M加加11伊男熱~)過且位でで、 j正|正iシ，:常1出市な

粒成長がd之2急之2包1，、 j述坐に進行し 均熱 j温且度の 875 0C に到達したIl，~: l点((で既に 1組札 j大〈な 1 次|川I呼f*紡古品lA山川~ilk: 

な つ ている. ~鋼|阿司 B の j場安-令には， 2 次焼鈍の加熱過粍でで、 は系紡庁 Il日ll ;粘fト位J九花h立1'[ J~ 

存程.で 2 次再結品が発生する. この場令，焼鈍雰併l気の影特があり， ArgE|井|気に比べ宅ぷ

合有雰 |井|気のんーが相大な 2 次 j1}結品約が符られる.鋼 C の場合には，杭任の変化は 2 次

焼鈍の雰阿気の影響をうける . Ar 雰|井|気では， 1r~ij A の挙動に似ており加熱過れか ら l正常

粒成長が進行し，均熱終了 111 l:( では 1 -2 mm 程度の粗大な]次 jT}紡品組織になるのに

対して，窒素含有雰|井|気では 2 次焼鈍の均熱終了時点まで粒成長がほぼ完ノ止に抑 ;jJIjされる.
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このような結晶粒成長挙動については，析出物のインヒピタ ー効果の観点から後節で考察

を加える.

し，均熱過程でも緩慢ではあるが増加傾向が続く.これに対して Ar 存関気では鋼中 N

亘の増加は全く認めら れず，鋼 A では 2 次焼鈍の加熱過杭で，ま た鋼 B では均熱過杭で

鋼巾 N 量の減少が生 じている.
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Fig.5-2 Changes in average grain size at each anneal�g stage. 
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Fig. 5-3 Changes in total N and N as nitride at each annealing stage. 

5.3.3 焼鈍時の鋼中 N 量，窒化物析出量の変化

Fig. 5-3 に ， 1 次焼鈍及び 2 次焼鈍過程で、の鋼中 N 量と窒化物中窒素量の変化を示す.

ガス分析で求めた鋼中 N 量とブロムエステル法で求めた窒化物中 N 量はほぼ似た変化を

示すので，以後鋼中 N 量で論議を進める.鋼中 N 量は 2 次焼鈍雰囲気の影響を強く受け，

今素含有雰囲気の場合には，鋼種によらず 2 次焼鈍の加熱過程で鋼中 N 量が顕著に増加

5.3.4 窒化物の分散状態と同定結果

Photo.5 - 3 に， 1 次焼鈍後と 2 次焼鈍で875 0C の均熱温度到達時の析出物の分散状態を示

す . 1 次焼鈍終了時点における析出物の分散状態は，鋼種により 差があり ， A l をほとん

ど含 ま ない鋼 A では0.01μm 前後の析出物がまばらに見 られるだけである . これに対し，

-58- -59-



鋼 B では 0 . 0 5 μ m 以下の微細な析Al 含有量の多い鋼 B と鋼 C では析出物の分散は帝で，

Photo. S -2 や鋼 C で は 0 . 05-0 . 10 μm 科度のやや大型! の析 n J，物が観察 さ れ る .出物が，

このような析川物分散状態の主に起肉すると解Fig. 5-2で示した 1 次再結晶粒伐の差 は，

釈できる.

:焼鈍雰 |井|気の影響も認め ら2 次焼鈍の均熱温度到達時点の析出物分散状態には ，方 ，

3 鋼種とも 1 次焼鈍後と 比べて析山物の絞 f数が減少してAr 雰囲気の場合には，れる.

窒素合イf雰悌|気これに対し て ，鋼 B と鋼 C で は粒子径も若下大きくな っ ている .おり ，
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Photo. 5-3 

要な影響イ ンヒピターの存在とともに l 次再結品集什組織もに は，2 次再結晶の発I
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鋼 A は鋼 B と鋼 C に比べ

Fig . 5-4 に l 次再結晶焼鈍後の

1222 f 方位の X 線積分強度比 を示すが，

を 与える こ と が知 られている 1 5) -17) 

1211 f , 
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J 位の 2 次再結 1111 のためには 2 次ゴス12221 方位が高い傾向にある.12001 方位が低 く
ー

唱

E
i

'
E

よ

噌
E
a
i

ー

ゴス }J位粒に蚕食され易いといわれる11101 ( 001 ) 万佐と，再結晶核となる

1222 1 1 JlO I ~.虫 j支とそこで X 積分強度比の< 112 ) 方位の存在が重要と考えられる 1 8)

< 1 12) }j 1\J: の集結が!匂いと似定し可
I
Ll

 

-< 001 ) 方位と強度が高いほどそれぞれ 1 110 I 

1111 1 強度の積で集合判織の観点から 21110 I 強度と二つの銅種で板厚方向平均のて ，

この 千古からは鋼 ATable 5-3のようになる .次再結晶の起こり易さを評価してみると 19) ，

銅 B と鋼 C では績に大きな芝はな

Product of 1110 f and 1222 f texture components after primary annea l ing ・

(Average values measured at 1 /8 thickness and 1 /2 thickness) 

Steel C 

1.14 

焼鈍雰囲気による窒化物量の変化

2 次再結晶焼鈍の均熱温度到達時の窒化物析出量 (N as nitride) と 鋼中 Al 量Fig.5 -5 に，

Al 量と室化物量の関係Al が全て AIN として析出した場合の，図中には，の関係を示す.

Steel A Steel B Steel C 
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く本実験の 2 次再結晶挙動を集合組織で説明するの難しい.

5.4 

は他の鋼種に比べ 2 次再結品しに くいことになるが，

Steel B 

1. 10 

Steel A 

0.59 

察

Table 5-3 
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この基準線にほぼin うかそれ以下であAr 雰囲気で焼鈍した場合には，の基準線を示す .
1 /2 t 1 /8 t 1 /2 t 1 /8 t 1 /2 t 1 /8 t 

窒素含有雰囲気の場合にはこの基準線よりはるかに多い宅化物が析出してるのに対-して ，
Position in thickness from surface 

焼鈍中の吸窒によるもので，窒素含有雰囲気で窒化物量が増加するのは，いることが判る.

鋼 B と鋼 Ca 万，鋼 A の場合には大部分は MnSiN2 として析出したものと考えられる.

彼 らは AIN を形成する岡出 らが報告した現象と 似ている.における窒化物量の増加は，Texture development after primary annealing Fig.5-4 

AIN として問よりも過剰の N 量を含有する Si-Mn- Al 含有鋼を 900 0C か ら炉冷した場合，

その理出として AIN の存在が定される 以ヒの N が窒化物 として析出することを見出し，

AIN の Al の格子位置を Mn と Si で全部置き 換

MnSiN2の析出を促進するためと考えた20)

AIN と MnSiN2はともに桐密六方品で，
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えたものが MnSiN2 の結品構造である 21) 格 f 常数は AIN が a 軸ニ 0.314 nm , 

c 軸 = 0.4986 nm , MnSiN2が a 軸 = 0.3175 nm , c 軸= 0.506 nm と極めて近い値を持って

いる. しかし本実験の鋼 B と鋼 C では， MnSiN2の析出は認められず，ほとんどの析出物

は AIN に近い結品構造で Al とともに Si や Mn が検出されている.これらの知見からみ

て鋼 B と鋼 C の窒化物の大部分は， AIN の Al の一部が Si と Mn で置換された (Al ， S i, 

Mn) N の組成で表わされる形態となり，純粋な AIN で析出する以上の窒化物が析出した

ものと解釈できる.

Fig.5-5 
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Effects of Al content and secondary annealing atmospher on nitride precipitation after 

heating to 875
0C in secondary annealing. 

5.4.2 2 次再結晶に及ぼす AI 量と焼鈍雰囲気の影響

本実験の結果，焼鈍雰囲気によりゴス方位への集積度に若干の差はあるものの，微量の

AI を含有する鋼 B においてのみ 2 次再結晶が発生することが明かとなった.以下 この

現象をインヒピター効果の観点から考察する .

Hille rt の欠陥模型による解析に よれば，結晶粒の成長挙動は結晶粒の平均半径 R と

- 66-

Zener 項 Z を用いて， ド記のように分類できる 22) なお， Z は析出物の体応分卒に比例し，

析出物の平均粒子半俺に反比例する 23) .21¥) 

(A) 結品粒成長が生じない領域 : R. Z > 1/2 

(B) 2 次再結晶が生じる領域 :1/2 > R ' Z > 1/3

(C ) 正常粒成長が生じる領域: R. Z < 1/3 

すなわち，結晶粒径 R と析出物の粒界拘束力 Z の積が特定の範岡にある場合のみ， 2 次

再結品が発生することになる . この関係を用いて本実験の粒成長挙動を解釈すると，定性

的には Fig.5 - 6のように表わせる.

N 1 

広 2

正=
4回d

01 
c 
ω 
‘・4胸d

(j) 

己 1
4回d

五 3
工=
c 

c5 
。

o Annealing in Ar 
• Annealing in 75% N2 + 25% H2 

Normal grain growth 

50 100 150 200 250 

sol. AI (ppm) 

Fig.5-6 Qualitative relation between inhibitor strength and grain growth behavior. 

Al をほとんど含まない鋼 A では， 1 次再結晶粒径 R は大きいが，析出物は粗大でしか

も数も少ないため Zener 項 Z が非常に小さくなり，結果的にそれらの積 R'Z は正常粒成
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長の領域になったと考えられる. Ar 雰囲気中で 2 次焼鈍すると，加熱過程で脱窒が進行

するため，析出物の体積分ユ容が減少し，更に Zener 項 Z が小さくなる.窒素含有雰開気中

では， I肢卒ーにより析山物の体積分率は増加するが，析出物が粗大化するため Zener 項 Z は

あまり大きくならず やはり正常粒成長を抑制できなかったのであろう.

これに刈A し微量 AI を含む銅 B では， 1 次再結晶粒径 R は小さいが l 次焼鈍時に非常に

微細な (AI ， S i, Mn) 宅化物が多数析出しており， Zener 項 Z は銅 A に比べ非常に大きい.

従って ， それらの積 R 'Z は鋼 A の場合より大きくなり， 2 次再結品を生じる条件を満足

したものと解釈できる.窒素含有雰闘気で 2 次焼鈍した場合は，微細窒化物が析出 してイ

ンヒピター強度を補強するため Ar 雰閲気中に比べ集積度の高い 2 次再結晶が発生した

のであろう .

一 万，最も AI 含有量の多い銅 C の場合には，窒化物の体積分率は， Fig.5-5の結果か

らみて鋼 B とあ ま り変わらない . しかし ， 窒化物の平均粒子径は Photo . 5-2 に示したよう

に銅 B に比べかなり大きい . このため ， Ar 雰囲気中で 2 次焼鈍した場合は，鋼 B ほど大

きな Zener 項 Z は期待できず 正常粒成長を抑制できなかったものと考えられる.宅素含

有雰 |井| 気では，鋼 B の場合と同じく 加熱過程で吸窒による室化物の生成が Zener 項 Z を

大きくしインヒビター 強度を補強 している. 鋼 C の Zener 項 Z は析出物粒子径からみて

鋼 B より 小 さいと思われるが l 次再結品粒径 R は鋼 B より若干大きい.このため ， そ

れらの積 R . Z は銅 B より大きくなり ， インヒピター強度が強すぎて結晶粒成長をほぼ完

全に抑制 してし ま ったのであろう.こ れ に対し，鋼 B は析出物が微細で Zener 項はかな

り大きいが， 1 次再結晶粒符が小 さく ， 87 5 0C という比較的低温の焼鈍で 2 次再結晶発生

が I1r 能 な適度のインヒビター強度をもち得たと解釈できる.

5.5 結 Eコ

山 i悔低炭素の 2. 2 % Si - 1. 5 % Mn 銅の 2 次再結晶挙動は， Al 含有量の影響を強く受

ける . 0 . 007% 程度の微量 sol .Al を含有する鋼では， 875 0C の比較的低温焼鈍でも 2 次再

結品が発生する . AI をほとんど含まな い場合や Al 含有量が多い銅の場合には，本実験の

条件では 2 次再結品しなかった .

( 2 ) 微量 AI 添加鋼の 2 次再結晶におけるゴス )j位集積度は，焼鈍雰囲気の影響を受け

る . Ar 雰囲気中の焼鈍に比べ， 窒素含有雰阿気の方がゴス方位集積度が高い.この理由

は ， 窒素含有雰囲気中では加熱過程の |汲窒により新たな微細窒化物が析出しインヒピター
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効果を適度に強化するためと考えられた .

( 3 ) 微量 AI 添加鋼の イ ンヒビターは， AIN の AI の・部が Si と Mn で買換された (AI ，

Si , Mn) N で表わされる AIN に類似の紡品構造を持った宅化物と考えられた.
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第 6 章 2.2% Si ー 1 .5% Mn 方向性電磁鋼板の 2 次再結晶挙動と

磁気特性

6. 1 緒百

第 5 章において，微量の Al を添加した極低炭素の 2.2% Si - 1.5% Mn 鋼を窒点合有

雰同気中で焼鈍することにより，従来の 3 % Si の万向性電磁鋼板に匹敵するゴス庁位に

集積した 2 次再結品が発生することが明らかになった. しかし ， 前市では 2 次再結品の発

生過程に関する知見は十分とはいえない . また 一般の方向性電磁鋼板では 2 次焼鈍は，

2 次再結晶完了後に更に 1 200 0C 前後の超高温に加熱してインヒピタ ー とな っ た析出物を

除去する純化焼鈍工程が付与されている 1 ) ， 2 ) この理由は 析出物は 2 次再結晶の発牛A に

必須の存在であるが，最終製品においては磁壁移動の障害となり鉄損成分の 一つであるヒ

ステリシス損を増加 させるためである . 従って，新開発鋼の磁気特性を評価するためには，

2 次焼鈍を純化焼鈍工程も含めて実施する必要がある.

本章では， 2 次焼鈍を 930 0C という低温の純化焼鈍工程も含めて実施して一般方向性電

磁鋼板との磁気特性の比較をするとともに 焼鈍雰囲気中の窒素含有の有無による 2 次焼

鈍中の結晶粒成長の違いを詳細に調査した.

6.2 実験方法

6.2.1 供試材

供試鋼は ， Table 6- 1 に示す0.008% の Al を含有した極低炭素の2 . 2% Si - 1. 5 % Mn 銅

で，実験室で真空溶製した.供試鋼の固有抵抗は46 μ 0 ・ cm ， 飽和磁束密度は2 . 03 T で，

般の 3 % Si 方向性電磁鋼板とほぼ同等のレベルにある.従っ て，ゴス方位への集積度

の高い 2 次再結晶が発生し純化焼鈍により析出物が除去されれば 一般の方向性電俄鋼板

並みの良好な磁気特性が得られるはずである .

Ta ble 6-1 Chemical composition of test material (mass %) 

C Si Mn P S sol.AI N 

0.0016 2.25 1.53 0.013 0.005 0.008 0.0049 
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溶製したインゴットは， 1 250 0C で30 min 加熱後， 950 0C 以上で熱間鍛造を行い30mm 厚

にイ上 L げた後， 表裏面を研円Ijして 22 mm 厚のスラブとした. スラブは] 250 0C で 1 h 再加

熱後， 4 パスの熱延で 2.3mm 厚に仕上げ， 820 0C の仕上温度から 500 0C まで空冷し，

500 0C に保定した電気炉に投入した . 電気炉に 1 h 保持後は， 20
0

C / h で室温まで冷却す

る熱延巻取りのシミュレーションを行っ た. 熱延板は酸洗した後， 40
0C / h の加熱速度で

800 0C に界 j品し， 1 h 保持後に 40 0C / h で冷却する熱延板焼鈍を 実施した. つぎに冷延で

0.35 mm  n に仕仁げた後， 30mm 幅 X 280 mm 長さに切断し， 1 次再結品を目的に875 0C

の塩 j谷け I に 1 min 保持する l 次焼鈍を行った. l 次焼鈍材は， Fig.6-1 に示すような 2 段

階の均熱j品)支をもっ 2 次焼~，Q を実施した. 2 次再結品の発生を目的とした875 0C で 24 h 均

熱の I'JÎî 半者15 は， 焼鈍雰阿気中への窒素含有の効果を調杏するため， 100% H2 と 15% N2+ 

85% H2 (以後， 窒素含有雰囲気と呼ぶ)の 2 条件とした. 純化焼鈍を目的とした 930 0C で

24 h 均熱の後半部は， 前半部の雰囲気条件にかかわらず100% H2で、ある.

民一一一 First-stage 
‘、J___ 

Second-stage 

930
0

C X 24 h 

875
0

C X 24 h 40
0

C / h 

1_ 100% H2 or 

「15% N2+ 85% H2 100% H2 

Fig.6-1 Heat cycle and atmosphere of secondary annealing. 

6.2.2 調査項目

2 次焼鈍後に， ììí仮磁気測定器(横河電機製)を用いた圧延方向の俄気測定 (試験片寸法

: 30 mm  11I国 x 280 mm 長さ， 比重 : 7.70) と， マクロ組織の観察を行った. また， 2 次再

結晶過程を詳細に検討するため， l 次焼鈍後と 2 次焼鈍の前半部の875 0C 均熱中の磁気特

性 ・ マク口組織 ・ ミク口組織及び室化物分散状態の変化も調査した . 窒化物の分散状態は，

一 72 -

ブロムエステル法による窒化物中窒素量 (N as nitride) の測定と j制限と抽 1'1'， レ プ リカによ

る電子顕微鏡観察により確認した.

6.3 実験結果と考察

6.3.1 2 次焼鈍後の磁気特性と 2 次再結晶の発生傾向

Table 6 -2 に 2 次焼鈍後の磁気特性を， 本実験材と同じ 0.35 mm  Jばにおける ]IS 規絡の

G 級方向性電磁鋼板の磁気特性の保証値3) とともに示す. 本実験材の磁気特性は， 2 次焼

鈍前半部の雰囲気の影響を強く受ける. 焼鈍雰囲気が100% H2の場介は良好な俄気特性は

得られていないが， 窒素含有雰囲気の場合には G 級点向性電磁鋼板として卜分に通川す

る良好な磁気特性が得られている. Photo . 6 - 1 に 2 次焼鈍後のマク口組織を示す. 2 次焼

鈍前半部の雰凶気によらず鋼板全面で 2 次再結晶が発生しているが， 良好な磁気特性が得

られた窒素含有雰囲気中で均熱した試料の方が大きな 2 次再結品粒に成長している.

Table 6-2 Effect of annealing atmosphere during first-stage in secondary anneal�g 

on magnetlc propertles 

Annealing Induction Core loss 

atmosphere B8 (T) W17/50 (W/kg) 

ト一一一

Present 100% H2 1. 70 1.77 

study 15% N2 + 85% H2 1.84 1.43 

一一

Guaranteed 35G145 孟1.78 至上 45

values of 35G155 孟1.78 孟 1.55

JIS grade 35G165 ミ1.75 主至上 65

6.3.2 2 次再結晶挙動に及ぼす焼鈍雰囲気の影響

Photo.6-2は ， 875 0C で保持する 2 次焼鈍の前半部における 2 次再結晶過程をマクロ組織

の変化により示したものである. 焼鈍雰囲気により 2 次再結晶の開始時間や成長過程は大

きく異なる . 100% H2の場合には均熱開始時点で既に 2 次再結晶が部分的に生じてお り ，

均熱時間の増加とともに 2 次再結品粒で覆われる面積が徐々に広がっている. 方， 窒素
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4一一一- R.D. 

(a) Annealing in 100% H2 at first-stage. 

(b) Annealing in 15% N 2 十 85% H2 at first-stage 

Photo. 6-1 Macrostructures after secondary annealing. 

100% H2 15% N 2 十 85% H2 

875
0

C 
X 0 h 

8750C 

X 2 h 

X 4 h 

875
0

C 

X 8 h 

Photo. 6-2 Changes in macrostructures during first-stage in secondary annealing. 
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合イj雰 l井|気では 875 0C の均熱開始時点では 2 次月中Jhill は )6 '1:_ しておらず 2 - 4 h の均熱

でわずかに 2 次 1 1川市品 した部分が認められるのみで ， 4 - 8 h の YJ熱 '1 ' に二I、 W~ に 2 次 I'}

結品が進展する . このような 2 次 r'lふlVIlli 発 '1=- の遅滞は 宅ぷ合イj広川公 '1' のがIt J. 'Uのみが強

いインヒビター効果を持つことを IJ と 11愛している.

Photo.6-3 に 2 次焼鈍前半部でのミク口組織の変化 を ぶす 100 % 1 l ~ ぷ I J!:I 九 '1' では，

l 次再結品粒は均熱Il .f 1日l が長くなるに従 っ て組大化 している . これに付して， qぷ合イ1・ぶ

同気では結 llIA粒成長が強く抑制 さ れ， 1 次叫が; lTlj攻作. に |刻しては 2 次 1'1:品川

をほぼ覆ってしまうまで 1 次焼鈍後の粒伐を維t、?している. ドi g.6 - 2 に ， Photo.6 - 2 と 6 - 3

で符られた結県:をもとにした 1 次再結品粒と 2 次 I JH8 ，'， il 舵の I ， GI }J を合めた 、|え より jjtff による

結品約.成長挙動を Ifすが，雰 |舟気，1 1 の窒素合平了のイf Jw; によるぷは IYJM~ である.

o Annealing in 100% H2 
• Annealing in 15% N2 + 25% H2 

104 

E 
::t 

自 103
cn 
C 

E0U 3 

0c」ωu3 10n 4 

<ω >

10 

Primary annealing Holding time at 875
0

C (h) 

Fig.6-2 Grain growth behavior during first - staεe in seconclary annealing. 
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Fig.6-3 は， 2 次焼鈍の前半部における磁束密度 B 8 の変化をぷす. B 8 はゴスノ7位へ

の集積度を示す指標となるが 4) ，窒素含有雰閃気中での焼鈍では 2 次再結品がほぼ完 了す

る 8 h の均熱で B 8 は急激に上昇し ゴス方位への集積度の高い 2 次再結品が発生して

いることが判る. 一方， 100% H2雰囲気中では B 8 は均熱時間の経過とともに徐々に上

昇するがその絶対値のレベルは低く ゴス }j位への高度の集積は得 ら れていないことを示

¥ している .

p lF 
続三二松守l;皆
、川\イといお\?\
岸記近辺{ヨ

o Annealing in 100% H2 

• Annealing in 15% N2 + 85% H2 1.90 

ト

1.80 
回αコ

-g 1.60 

1.50 

6 8 24 。 2 4 

Holding time at 8750C (h) 

Fig.6-3 Changes in B 8 during first-stage in secondary annealing. 

6.3.3 2 次焼鈍時の窒化物析出挙動

Fig.6 - 4 に， 2 次焼鈍の前半部における室化物析出量の変化を，室化物中窒素量の変化

を指標として示す . 室化物の析出量は，雰囲気中の窒素含有の有無により大きな差が生 じ

る. 100% H2雰囲気の場合には 2 次焼鈍の加熱及び均熱過程で脱窒が生じ，窒化物量は

徐々に減少して行く . これに対して，窒素含有雰囲気の場合には 2 次焼鈍の加熱過程で吸

窒により室化物量が増加し 均熱中はその量がほとんど変化しない • Photo.6-4 に，薄膜

を透過電子顕微鏡で観察した 2 次焼鈍前半部の均熱開始時の析出物の分散状態を示す .

100% H2雰囲気に比べ窒素含有雰閏気の方が明らかに析出物は多数存在し ， Fig.6 - 4 の窒

化物中窒素量の測定結果と良い対応を示している.これらの析出物は，抽出レプリカによ

る電子顕微鏡観察により第 5 章で報告したものと同様の AIN と類似の結品構造を有する

~一旬、〆
¥ 

、
子
}

a

，
，
，
、

8750C 

X 8 h 

_D 、\

1 100μm 

15% N 2 十 85% H2 

Photo.6-3 Changes in microstructures during first-stage in secondary annealing. 
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o Annealing in 100% H2 

• Annealing in 15% N2 + 25% H2 今化物である.その代表例を Photü.6 -5 に 示すが， EDX によるキIt成分析から (^ l ， Si ) 宅化

物や (Al ， Si , Mn) 宅化物で，宅ぷ含有雰開気の場合には (AI ， Si , Mn ) 宅化物が主体であ

る . 窒素含有~j: [弁l気中での焼鈍で、ポされる 'J!Ít いインヒピター効果は，このような宅化物の

析出量増加に起因すると考えられる .

Table 6 - 3 に， 2 次 1ftJrl!. j己 f 後の N :，{と宅化物中宅ぷほの iJllJ }とれli 米 をぶす . 2 次焼J，ln IJﾎj 

半部の雰囲気への宅者合布のイ)無にかかわらず， 930 0C の il~ i品純化仇J.ln により雫化物は似

めて低いレベルまで低減されている . 2 次焼鈍!日j 、|土庁1) を雫ぷ合イ1・ 2よ 1)1:1 気とした試料で、 r~~r

な鉄損値が得 られたのは，ゴス方位への集積度の両い 2 次 |可・ 4九~il ~長介組織が形成されたこ

ととともに，純化が十分に行われたことが大 きく寄りA していると考えられる再生の )j [�-lJ 

性電磁鋼板では，本実験材に比べ多量の Al や S がインヒピターとなる宅化物や硫化物の

形成のため添加されており，析出物が高温まで安定に存在するため純化には] 200
0

C l�j 後

の超高温加熱が必要である.微 早= AI 添加で牛ー成した (A l ， S i, Mn) 宅化物の析出挙動に関

しては更に詳細な検討-が必要であるが，この析出物は 2 次再結 JJl 集合組織の形成にも低jilli

の純化焼鈍に適したものである といえる .

primary annealing Holding time at 8750

C (h) 

Fig.6-4 Changes in N as nitride during first-stage in secondary annealing 

(a) 

• 

Tab!e 6-3 Total N contents ancl N as nitride after secondary annealing . 

• 
Atmosphere in 

first-stage 

Total N content 

(ppm) 

N as nitride 

(ppm) 

(b) . . 
100% H2 

15% N2 + 85% H2 

3 

3 

2 

3 
• 

き 4隆
司P発，* 
f. . ~・

4惨

，~. . , j 

. . 

6.3.4 従来の方向性電磁鋼板の製造方法との比較

Table 6 - 4 は，本研究の実験条件 と従来の方向性電磁鋼板 1 ) .2) .5) . 6 ) の製造方法を比較し

たものである . 本研究の新開発鋼を使用することにより，極めて簡略化された製造力i去で

方向性電磁鋼牧が製造で きることになる .

. .. 
jｭ

也v
b
 

示

、

" 
占‘

'‘司 0.5μm 

(a) Annealing in 100% H2 

(b) Annealing in 15% N 2 十 85% H2 

Photo.6-4 Dispersion of precipitates at the beginning of 8750C soaking in secondary annealing. 
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a) , e) Bright field image b) , f) Electron diffraction pattern 

c) , g) Crystal index d) , h) Chemical composition by EDX 

a) , b) , c) , d) Annealing in 100% H2 

e) , f) , g) , h) Annealing � 15% N2 + 85% H2 

Photo.6-5 Iclenti[ication o[ inhibitor precipitates after heating to 8750C in secondary annealing. 

- 80-

Table 6-4 Comparison of processing condition日 hetween present study ancl conventional grain 

oriented electrical steel 

P…nQ I Metallurgical 
Processing conditions 

stage meanmg 
Present study ! Conve山nal process 

C = 0.002% C = 0.04% 

Formation of α - γ Si = 2.2% Si = 3.10% 

Steel making transformation and Mn=1.5% Mn = 0.06% 

inhibitor S = 0.005% S = 0.02% 

sol.AI = 0.008% 

Slab Solution treatment 
1 250

0

C ミ 1 300
0

C 
reheating of inhibitor 

いーーーー一一一ー

Hot rolling texture 

Hot rolling and inhibitor 820
0

C 900 ~ 1 OOOoC 

precipitation 

Hot-band Regulation of 
800

0

C 800 ~ 1 OOOoC 
annealing inhibitor 

Tow-stage rolling 

Cold rolling Cold rolling texture One-stage rolling with intermediate 

一一

Primary Primary I ~~:~似arb山
annealing recrystallization annealing I annealing 

Secondary 
Secondary 

recrystallization 930
0

C 1 200
0

C 
annealing 

and purification 

: Simple conditions compared with conventional process 
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6.4 結 Eヨ

(1) 0.008 %の Al を添加した 2. 2 % Si - 1. 5 % Mn 鋼の磁気特性と 2 次再結晶挙動は焼

鈍雰囲気の影響を強く受ける.

(2) 15% Nz+85% Hz雰囲気中で875 0C x 24 h 均熱後，純化のため に 100% H2雰囲気中で

930
0

C x 24 h 均熱を行った場合， 1 200 0C 前後で純化が行われる通常の 3 % Si 方向性電磁

鋼板と同等の良好な磁気特性が得られた . しかし，焼鈍の全工程を 100% H2で、行った場合

は，良好な磁気特性は得られない .

( 3 ) 焼鈍雰囲気によらず875 0C の均熱中に 2 次再結晶が発生するが 窒素含有雰囲気の方

が 2 次再結晶の発生が遅く，強いインヒピター効果を示した.この強いインヒピター効果

は， 875 0C への加熱途中での吸窒による微細な (Al ， Si , Mn) 窒化物の増加に起因すると考

えられた.

(4) (Al, Si , Mn) 窒化物はゴス方位集積度の高し ) 2 次再結晶を発生させるインヒピター

として適しており， しかも 930 0C という極めて低い純化温度においても十分に除去できる

有効な析出物である .
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第 7 章総 括

本研究は，電磁鋼板の磁気特性と製造じ程の簡略化を円的に 磁気特性に及ぼす析出物

と熱延板焼鈍の影響を調査したものである.得られた結呆を要約すると以ドの通り である.

7.1 rO.5%Si 無方向性電磁鋼板の磁気特性に及ぼす Mn と S の影響」

種々の Mn-S バランスを持つ0.5% Si 無店向性屯磁鋼板において， MnS と MnSiN2 の

2 つの析出物が最終製品の結品粒径や集合組織を通して磁気特性にどのような影響を及ぼ

すか調査した.得られた知見は以下の通りである.

(1) 0.5% Si 鋼の磁気特性に及ぼす Mn と S の影響は 主に MnS と MnSiN2の析出挙動

に対応した結晶粒成長性の変化による鉄損変化として現れる.

(2) S 量が減少すると MnS の析出量が減少して結品粒筏が粗大化するため， ヒステリシ

ス損が低下して鉄損は改蕎される.

( 3 ) 鉄損に対する Mn の影響は S 量 により異なる. 0 . 004~0 . 017% の S を含有する通常

レベルの S 含有鋼では， Mn 量が増加するほど鉄損が低下する . 一 方， 0.001 %以 h

の S 量の極低 S 銅では Mn が増加するほど鉄損が増加する .

(4 ) 通常 S 含有鋼で Mn 添加により鉄損が改善 されるのは 電気抵抗が噌加して渦電流

損が低減することと MnS が粗大化して結品粒成長性が改善 されてヒステリシス損

が低減することによる.これに対して極低 S 鋼の場合には， Mn 添加は MnSiNzの析

出量を増加させて結品粒成長性を劣化するため， ヒステリシス損が増加して鉄損劣

化を生じる.

(5) MnSiN2 は MnS と比べ粒子径が大きいため結晶粒成長の抑制効果は小さく，基本的

には粒成長性は MnS の析出挙動に支配される . しかし 極低 S 銅のように MnS の

極めて少ない材料では， MnSiN2 の析出挙動が粒成長性に影響を与える .

( 6 ) 集合組織の形成は，粒成長性と固溶 N 量に支配される.基本的には粒成長性の良好

な低 S 材ほど j 2221 方位が発達し， j 110 1 方位が抑制される. しかし極低 S 鋼に

おいては，粒成長性の良い低 Mn 材の方が j 222 1 方位が低く j 110 1 方位が高くな

る.この原因は低 Mn 材では MnSiN2の析出が抑制され固溶 N が増加して集合組織

形成に影響するためである.梅低 S 制の低 Mn 化は 磁束密度の改善に有利な集合

組織を形成するものといえる .
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( 7 ) 以 k の結果か ら ，近年で は 量産ベー スで製造されるよう に な っ た柑低 S 鋼の場合に

は，従来は磁気特性への影響が知 ら れていなか っ た MnSiN2 の存在が大きな影響を

与え，その析出を抑制する低 Mn 材で良好な磁気特性が得られることが明かとな っ

た.

7.2 r無方向性電磁鋼板の磁気特性に及ぼす熱延板結晶粒径の影響」

熱延板焼鈍の法礎的検討の ーっとして， 0.5 % Si 鋼の熱延板結晶粒径を変化させて最終

製品の磁気特性， ミク口組織及び集合組織を調査し 熱延板結晶粒径が最終製品のどのよ

うな冶金的|大1[- を変化させて磁気特性に影響を及ぼすのかを検討した.得られた知見は以

下の通りである.

(1 ) 熱延板結 l桔校径が大きくなるほど， 0 。 方向と 90 0

方向j の磁束密度 B 50は高くなる.

しかし， 45 0 方向の B 50 はほとんど熱延板結晶粒径に依存しない. 一方，鉄損

W 15 /50は，方向によらず熱延板結晶粒径が粗大化するほど低下する傾向が認めら

れた.

( 2 ) 熱延板結品粒径の粗大化にともなう磁束密度の変化は 再結品集合組織の 1110 I 

方位の増加と 1 211 1 , 1 222 I 方位の減少により定性的に説明できる .

( 3 ) 熱延板結 lql 粒符の杵| 大化にともなう鉄拐の変化も集合組織の影響が強いが，それ以

外に イ t 1-_ げ焼鈍後の結品粒径等の別の要|元|も~慮する必要がある.

7.3 rセミプロセス無方向性電磁鋼板の磁気特性の異方性に及ぼす

熱延板焼鈍の影響」

0.5% Si のセミプロセス無万向性電磁鋼板を用いて 熱延板結晶粒径を粗大化す

るのに有効な熱延板焼鈍が磁点密度，鉄損及びこれらの異方性にどのような影響を

うえるか調査した.得られた知見は以下の通りである .

(1) 1山'; i毘の熱延板焼鈍は磁気特性の異方性を増加させるが 低鉄損 ・|白磁束密度

化に傾めて有効である.

( 2 ) 熱延仮焼鈍j昆!支が高くなるほど 磁束密度 B 50 は o 0 • 90 。 方向で上昇して

45 。 方 111J では変化せず異方性は増加するが， 3 方向平均の磁束密度は上昇す

る.

( 3 ) 熱延仮焼鈍による磁束密度の変化は， 1110 I 万位の増加と 1 211 1 , 1 222 I 
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方位の減少で定性的に説明できる.このような集介組織の変化は，熱延板結

晶粒径の粗大化が原因と考え ら れる.

( 4 ) 鉄損 W 15 /50の異方刊は，熱延紋焼鈍により俄束裕度の児 )j ' I \I' I :- と [ñJ線の傾 rrlJ

で変化す る . しかし，磁束密度と異なり鉄損は熱延仮焼鈍 ?III\J立の卜.叫 に より

連続的に改善されることはなく， 850 0C の高温熱延板焼鈍が必要である.

(5) 850 0C の熱延板焼鈍で鉄損が改善されるのは 集合組織の改持効果以外に析 IH

物の料大化が起|対していると考えられる.

7.4 r極低炭素2.2% Si -1.5% Mn 鋼の 2 次再結晶に及ぼす

AI 添加量の影響」

方向性電磁鋼板の新製造方法の可能性を探るため 極低炭素の 2 . 2% Si -1. 5 % 

Mn 鋼の 875 0C 焼鈍における 2 次再結品を，インヒビターとなる室化物の析出挙動

との関連で調査した.得られた知見は以下の通りである.

( 1 ) 極低炭素の2.2% Si -1. 5 % Mn 鋼の 2 次再結晶挙動は Al 合有量の影響を強

く受ける. 0 .007 % 程度の微量 sol.AI を含有する銅では 875 0C の比較的低温

焼鈍で、 も 2 次再結晶が発生する. Al をほとんど含まない場合や AI 含有量が

多い鋼の場合には，本実験の条件では 2 次再結品しなか っ た.

( 2 ) 微量 Al 添加鋼の 2 次再結晶におけるゴス万位集積度は 焼鈍雰囲気の影響を

受ける . Ar 雰囲気の焼鈍に比べ，窒素含有雰囲気の方がゴス方位集積度が高

い.この理由は，窒素含有雰囲気中では加熱過程の吸室により新たな微細室

化物が析出しイ ンヒピター効果を適度に補強するためと考えられた.

( 3 ) 微量 AI 添加銅のインヒピターは AIN の Al の一部が Si と Mn で置換された

(AI, Si , Mn) N で表わされる AIN に類似の結晶構造を持っ た宅化物と考え

られた.

7.5 r2.2% Si -1 .5% Mn 方向性電磁鋼板の 2 次再結晶挙動と磁気特性」

第 6 章で製造可能性を明らかにした微量 AI 添加で極低炭素の 2. 2 % Si -1. 5 % 

Mn 鋼を用いた方向性電磁鋼板の 磁気特性と 2 次再結晶過程を調査した.得られ

た知見は以下の通りである.

(1) 0.008% の Al を添加した 2 . 2% Si ー1. 5% Mn 鋼の磁気特性と 2 次再結晶挙動
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は焼鈍雰囲気の影響を強く受ける.

(2) 15% Nz+85% Hz雰囲気中で875 0C x 24 h 均熱後，純化のため に 100% Hz雰囲

気中で930 0C X 24 h 均熱を行った場合， 1 200 0C 前後で純化が行われる通常の

3 % Si 方向性電磁鋼板と同等の良好な磁気特性が得られた. しかし，焼鈍の

どそて程を 100% Hzで、行った場合は，良好な磁気特性は得 られない .

( 3 ) 焼鈍雰囲気によらず875 0C の均熱中に 2 次再結晶が発生するが，窒素含有雰囲

気の方が 2 次再結晶の発生が遅く 強いインヒビター効果を示した.この強

いインヒピター効果は ， 875 0C への加熱途中での吸室による微細な (Al ， Si , 

Mn) 室化物の増加に起因すると考えられた .

(4) (AI, Si , Mn) 窒化物はゴス方位集積度の高い 2 次再結品を発生させる インヒ

ピターとして適しており しかも 930 0C という極めて低い純化温度においても

十分に除去できる有効な析出物である.
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