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珪素鋼帯の高温水素焼鈍に開ずろ
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Abstra(:t

The Object of the experimentsis to make clear some problems accompanying

withhydrogen annealing of oriented siliconsteelband at abovel,000〇C.

Experiments were made regarding the effect of moisturein hydrogen gas,

annealing temperature,annealing time and the rate of cooling from annealing

temperatureonmagneticproperties,andthechange of struCture and content of

impurities by hydrogen annealing.

The results of experiments are as follows.

(1)The dehydratioIlin hydrogen gas atmosphereis veryimportant･

(2)The relation among annealing temperature,annealing time andmagne-

tic properties was determined･

(3)The rate of cooling from annealing temperature has alittle inmlenCe On

magnetic properties.

(4)PrecipitatesinPcry′Stalor crystalboundarY,beinginjurious
to magnetic

properties,disappeared on annealing the steelat high temperaturein dehydrated

hvdrogen gas.

(5)Content of nitrogenis decreased

than otherimpurities.

[Ⅰ]緒

巻コア型攣墜器に用いられる磁気里方牲を有する達

餌掛土､我国に於て各方面で取上げられ既に低温水素焼

終によるものは試作の域を脱し墨壷に進一ちつゝもろカ■;.

高い磁気異方性を右するものは幾多の問題があって今な

お研究の域を脱し.ていない現状てある｡ニゝに問趨の一

つと考えられる冷墜延後の高温暁鐘こついて述べること

ゝする｡

異万性席素納得は通常所竃の さに至る迄張ご今墜延を
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more remarkablyLby hydrogen annealing

施■Lて後1,000ロC上1上･ノ⊃高温陵墓屯を行い､再 彼の

韓晶配向をLて磁化暦易軸カニ墜延方向に出来る丈多く揃

〕よ▲∴こして磁性･つ向上を ったものである｡_.その磁気

具有性は｣∴として冷堅廷･刀方法如何によって決定せらわ

るとも言わ子しるが､冷墜延後の焼兼方法によってもかな

リ磁性が攣化することは知られている｡焼 方法につい

て､温度､時間及び焼鈍後の冷却速度等の問題局外に､

焼鈍 海気に水素を用いるときは､水素の乾燥硬度の如

何か磁性に著しい影響を輿える問題や､

不純物の減少

よる

について究明Lておくことは､珪素鋼楷

の焼鈍を賓施するに雷って極めて重要であるので太
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を行った｡

昭和26年9月

[ⅠⅠ]高温焼鈍につし､て

日 立評論鋳鋼特

磁気異方性を飴r)問題としない熱圏延珪素鋼板切 鈍

ほ通常1,0008C以下で行われるに封し､冷墜延異方性

鋼帯は1,000qC以上の高温で焼鈍せられるのが普通で

あるから､1,0000C以下の温度の焼 ため持

に高温焼鈍と栴せこ:〕れる｡高温焼鈍に於てまず問題とな

るのは焼鈍雰囲気と加熱方式とである｡雰囲気として水

素を用いるか､又は眞窒とする方法か現在採られてい

る｡叉加 方式とLては直接抵抗加熱及び高周波加熱の

二通りがあるが､賓験室的にはモリブデン抵抗燵を用い

ると1,0000C以上1,5000Cの高温も容易に得ることが

出来るので小さい試片の加熱には便利である｡よって本

貿除にはモリブデン抵抗墟を用い､叉水素

遠方式に適用出来るようにした｡

[ⅠⅠⅠ]試 料

堕基性竃孤墟で恰

園完とし量

せられた鍋塊を熱圏延Lて厚さ2

mm の鋼帯とし､これに冷弓員堅延を施したものを試料

とL･た｡冷匪延の工程を示すと次の如くで､堅延の中間

iこ於て 8200C 3時間の焼鈍を行った所謂2同堅延て､

厚さ2･Om皿 より 0,35mm とした｡.

8200C焼鈍､65グム堅延
2.Omm

0.70mm

一寸0.70mIn

820DC焼鈍､50%医延

-→0.35mm

第l表はJ享さ 0･35mmに璽延した試料の ､

､躇′1

果で､鋼帯9カ所に於ける分析値の平均を示す｡

節1表 試 料 の 組 成(ヲ占)

Tablel Relation of between Magnetic.

cJO.013｢3.98iO.09
0.016 0.009】0.0091

N望は嘉漕法により求ようた｡

第l表に見るように本試料は約4ア占のSiを含有する

ため､冷堅延材料としては比較的高速素てあるから常温

墜延が困難であるので150～180ロCに加熱して行った｡

磁気特性測定用試片は冷堅延板より圏延方向･こ封L周麓

に10×250(mm)の寸法のものを採取した｡又磁気異

方性を求める磁気岡持力測定用試片も琵20mmのもの

を冷嘩延板より探った｡焼鈍による諸成分の欒化及び非

金属介在物の分析に･は敵性試験終了後の試片を供Lた｡

[ⅠⅤ]水素乾燥度一焼鈍温度一磁性の関係

水素焼鈍に於て水素の乾燥の如何が珪素鋼帯の磨耗後

の磁性に著い､影響を輿えるので､乾燥方法を襲えた水
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素中で程々の温度に於て焼鈍して水菜乾燥臥焼鈍彊歴

と磁性との関係を究明した｡

(1)賓験 キップの装置を用い硫酸と亜鉛とによリ

水素を妻生せしめ､ニれを硫酸銅溶液､漢苛性雷 溶液

及び過てソガン酸加旦溶液を順次に通して洗源してから

(i)乾燥剤を用いない､飽和水蒸気を含む場合､(ii)乾

燥剤としてCaC12の鼠を用いた場合及び(iii)CaC12と

P206との両者を用いた場合の三通りの水素により焼鈍

賓除を行った｡焼鈍は1,000～1,350DC問の500Cおき

の各温度て各々30分間保持後試料を入れた石英管ごと

水素を通じたまゝ墟外に坂出し急冷(室冷)せLめた｡

1,2000CJ女上の磨純に於てほ試料の密着を防ぐため試片

にア/レミナの粉末を く撒布Lた｡

磁性測憩ま小型NS導磁 計によった｡その場合1憫

の試料の貢鼓:三約130瓦である｡これにより磁化曲線及

びヒステリシス環視を措き､最大導磁率(〟"わ),β=10,

000ガウス､15,000ガウスを生ずるに必要な磁場(方1｡)

及び(ガ15),β=10,000ガウスに於ける操留磁束(βγ)

抗磁力(吼)及びヒステリシス損(Ⅳん10ノ50)等を求め
J㌧

文磁束同璃力計二より角度と同韓力(堅延方向を00と

ナる)との関係部ち磁束トルク曲線を求め磁気異方性を

比較Lブニ｡

和水

第2表は特に乾燥剤を用いないで飽

気を含む水素を用いた場合の焼鈍温度と磁性との

観係を元ナ｡

第2表 煩多銅温度と磁性との関係(1)

(乾燥しない71く素を用いた場合)

Table2 Properties annealing Temperature･

(Used unhydrated Hydrogen)

焼 鈍
温 度

OC

･ガ1｡!月1与
■=

､･●‥･●･

ガ｡

(ニュノしス

テッド〕

βγ･lアゐ10ノ如

しガウス)ワット/′kg

1,3500C焼鈍を除けば､焼鈍温度が上昇するに従い磁

性は向上し､特に〟…の噂加並びに 吼及びヒステリ

シス損の低下が目立つが､しかし最良の磁性値を嘉す

1,300ロC焼鈍の場合てもなお磁性は良好とは言い難い｡

1,3500C焼矧こより再び敵性が低下するのほ､後述の水
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素を乾燥Lた場合と相違するもので､これは水菜中に含

まれた水分の分解によって生じた酸 による酸化か､高

猛のため激Lく従って磁性に悪影響を興えたものと考え

られる｡第3表はCaC12のみで乾燥した水素を用いた

場合の 莱である｡

第3表 焼鈍泣髭と磁性との閑係(2)

(CaC12で乾燥した水素を月山､た場合)

Table3 Relation between Magnetic Properties

and annealiag Temperature･

(Used Hydrogen tiydrated by CaC12)

〃▲

に

βγ lγん10′/5｡

(ガウス〕ワット/kg

0001り

1,050

1,100

1,150

1,200

1,250

1,300

1,350

4,400

6,400

4,500

5,200

12,000

16,400

】6,000

14,700

2.64

1.80

2,43

2.28

1.60

1.35

1.34

1.34

20･1lO･82

12.810.60

15.Olo.84
13.2 巳

0.72

10,4.0.26

10.0!0.12

10.5 ■ 0.17

11.0 0.12

7,600

8,100

7,000

7,800

6,100

4,600

5,900

5,300

1.72

1.28

1.60

1.49

0.55

0.27

0.38

0.35

前述の場合と同様焼鈍温度が上昇するに従い磁性は良

好とたり､特に1,200ロC以上になると磁性は著Lく向

上する｡1,3000C及び1,3500C焼鈍に於ける磁性か

1,250ロC 屯に比してやゝ劣るの(ニ､焼鈍中に試片の一

部が密肩Lたゝめ､これを剥灘Lたとき生じた歪による

ものと老たられる｡次に第4表はCaC12 と P205 とに

よf)乾接した7K を用いた場合の 果を示す｡

第4表 焼鈍泣髭 と磁性と の開悍

(CaC】2十P20日とで乾燥した水素をiljいた場合)

Table4 Relation between MagneticPropertiesand

annealing Temperature.

(Used Hydrogen Hydrated by CaC12and P20｡)

ガ1｡■ ガ1旨 ガ｡

注賢･〃′′乙七郎舶号音)
PC (ガウス)iワッりkg

1,000

1,050

1,100

1,150

1,200

1,250

1,300

1,350

4,600

4,900

7,500巳

16,500≒
17,000

17,800

17,800

17,800

2.2

2.2

1.56

0.88

0.78

1.13

0.99

0.88

13.3 琴 0.84

12.0:0.78

10･O10･54

5.4!0.25
5.4･0.18

6.2 0.17

6.2:0.16

4.6;0.16

7,500

7,500

8,000

8,000

7,200

6,400

6,400

6,400

1.64

1.56

1.09

0.50

0.42

0.39

0.38

0.37

前述のCaC12のみで乾操した水素を用いた場合と比

較すP205をCaCl望i･こ併用すると全般に磁性は向上を

読し､特に1,100～1,2000Cで顕著である｡即ち水素の

の基礎葦験
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第1帽1,2000C水素焼鈍て於ける水菜の乾燥方法

をかえたときのB一日曲線の欒化

Fig.1The Change ofB→H CurveonVarying

the Hydration Method of Hydrogen

Gasin Annealing atl,200ロC.
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第2囲1,200PC水素焼鈍に於ける水素の乾燥方

法をかえたときのヒステリシス電線の欒化

Fig.2 The Change of Hysteresis Curve on

Varying the Hydration Method of

Hydrogen Gasin Hydrogen Annealing

atl,200ロC.

乾操圧を高めると､焼鈍温度は低くすることが出来る｡

第一圏及び弟2固は1,2000C焼鈍の一例で､これら

により磁化曲線並びにヒステリシス藁線の比較により水

素の苛操の影響を知ることが出来る｡

次に磁気同韓力測定結果について述べる｡第3圃は各
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第3固 CaC】2とP205とで乾燥した水素中で各浬度

に焼鈍後町磁気トルク曲線

Fig･3 Magnetic Torque Curve after Annealing

at each Temperaturein Hydrogen Gas

Dehydrated by CaCl2and P206.

焼鈍温度に於ける磁気1､ルク曲線を示す｡第3圏に示す

ものほ水素をCaC】2十P20｡で乾攣した場合であるが､

ニ
･

.

㌧
‥

ニ

J

こ

第4同 嘩和7jく素読を含む水素中で鮎粗野′こ焼就役の

磁気トレク乱縁

Fig･4 Magnetic Torqコe CIJrVe a.fter Anneaiing

at each Temper2turein Hydrogen Gas

Saturated with Water Vapour･
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第4圏に一例として乾燥Lない水 を用い1,250～1,35

0亡C焼鈍の1､′レク曲線を示Lたが､これと筆批しても判

るように磁気ト′レク曲線に封して､即ち磁気異万性に封

Lて水素の乾撹の影繋が少ない｡焼鈍温度の影響は､温

度上昇するiこ従い磁気異方性を増し､特に1,000～1,15ひ

DCて増加ナる割合が大であるが､それ以上の温度にな

ると小となる｡

以上の賓験によれば､謹案銅背の高堤･水素

磁性を良好にするには水

鈍己こ於て

の乾燥を充分行い､焼鈍温度

を1,1500C以上とすることが必要なことが知にれる｡

又磁気同時力が水素乾燥の如何の影響を受けない虞から

鯨気異万性鋼帯の磁性は､磁気異方性以外の因子によつ

て著Lく影禦されることが判る｡焼鈍後の試片を見ると

水素乾操不充分尤ときは銀白色の鈍い光澤を呈し日.耐蝕

性に富むが､水素の乾燥力､涜分であると金風光澤を呈L

署錆L易い｡高温焼鈍に於て水素中に 気を含~L､場合ほ

水分の分解によって生じた酸素が酸化皮膜生成の役割を

果すものと考えられるが､表面の酸化皮膜が敵性に悪影

響を輿えると:三者えられない〇ニの粘を究明するため組

織こついて実験Lた｡

[Ⅴ]水素乾燥と組織との関係

[ⅠⅤ]に水素の乾燥程度か磁性に封し著Lい影響を及

はすことを述べたが､これについて組 を調査†ノ､水素

矧こよる敵性の欒化との関係を明らかにLた｡

(1)実験[ⅠⅤ]に用いた各種の試片の一部､即ち

1,150-1,300eC30分間 純Lたものについて年数錆粗

碍を調査L､又[ⅠⅤ]の全試料について

めた｡前者こ三倍

晶粒の大きさ

500陪､後乳よ100陪とL､隔蝕

液とLて硝発とピクリン優アルコホル溶液を用いた(つ績

晶粒刀大きさこよ横断怯により､一平方粍内に於こナる

粒教を似てした｡

(2)結果 葦徴鏡組織を観察~Lた結果を第5表に

拝して示Lたっ文一例として1,350DC

眞を第5圏一第7圏に示Lた｡

鍾しつ顎懲鏡寓

ニ九こよると1,2000C以下では粒内に見･:〕′†しる針耽

析出物が､1,250DC以上では消失L､又粒界に於ける介

在勒五十分乾操Lた~水素を用い温度を高くする撃滅少L

ニれと共こ粒界:よ細くなることが知られる｡水素の乾壕

が充分てたいと温度が高い程粒界こ三太く介在的こ三多い｡

次に祷品位･カ大きさと優艶温度との関係二及ご三'ナ水素

乾硬度の影響を第6表に示す｡

焼鈍温度が上昇ナるに従い結晶粒は粗大化十るが､水

素の乾燥をよくする程粗大化が著しいことが判る｡

以上の組章競こ関する調 果と[ⅠⅤ]の磁性との関係

を見ると磁性と粗侮との間に密接な関係がある｡ 晶粒
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草5表 水素焼∴純に よ る組織の攣化

Table5 Change of Structure by‡iydrogen annealing･

1,150 粒内に針状析出拍､堪界に白い

介在物が多い｡

1,200 粒内の析断ゎは1,1500Cよ町減

じ､莱界に介在物が多い｡

粒内に針状析出物と崇ル､斑郵､･粒射こ介在物､粒内に黒い斑㈲があ
粒界に相常多く仁･介在物があlる｡
る｡

脳内の柄判明と黒い斑鞍は減少il,150nCよ町粒界は細くなり､小さ

し､粒界に介在拍が孝い｡ iい介尉如;あ乙･｡

1,250 粒内の析掛勒消失し､粒昇〟介

在物やゝ多い｡

粒界は細く､介在年別ま鴻少した

がなお虚々に太い粒界が残る｡

1,3001粒内に細かい斑瓢多く､場所に≡極僅か太い粒界と少量打介在拍

よっては網
‖且∵

界太く介在拍多い｡

見られ､粒■!がある-⊃

粒糾′こ少しく介在晒があるが､脛界

粒内共に相常きわいである0

粒糾ま非常に細くなり､鹿々に極少

見の介在物がある｡

第6表 焼錐急変と結晶粒数(ケ/mm望)との関係

Table6 Relation between annealing Tempera-

ture Grain Size.

内に針状析出物､粒界に介在物の存在するような場合即

ち焼鈍温度が低いか又は水素の乾確の不十分なときに得

られる組織では磁性はよくならたい｡又焼鈍温 が比較

的高く充分よく乾燥Lた水素を用いるとこj~しらの析出物

及び介在物か消失し恥･うるに従って 晶粒は著しく粗大

化する.〕かような紐帯卦こなると磁性が急激に向上するの

である｡

[ⅤⅠ]非金属介在物の攣化

水素 鈍に樫し水素の乾項の如何が 晶粒界に於ける

介在物生成と密接な関係を有することは[Ⅴ]に述べ､特

に粒界に介在物の生ずるような場合は敵性に悪影響を輿

えることを榔)かミ･こLた.｡この介在物について更に究明

するた通水翼焼鈍を行ったものについて非金属介在物を
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求めた｡

(1)整除 磁性試験片を注解水 気を含む水素及び

CaC12で電現した水素申でそれぞれ焼鈍し､焼鈍したい

;､ざ,二;5陸1乾燥しない水素中で1,350ロC30分刷焼

錐空冷後の粒界を示す X300

Fig.5 Microstructure atCrystalBoundary

Annealed atl,350OC for30Minutes

in乱Gaswith Moisture and Air

Cooled.CaCI｡X300

ものと･したものとの非金属介在物を窯聾した口試料各一々

約400瓦をそれぞれ1,300亡C3吋聞靡 後室冷して分

粁に供した｡この場合の試料の磁性を参考蓬iこ示せば第

7表の如くで､乾操し■ない水

にかたりの不同が見らjtる｡

を用いたものには磁性鱒

磁性試験片1個雷りの重量は約130瓦で3憫をまぜ合

せてこれを二分し､2偶の分析を行った｡分析
料は1

枚ごとにエメリー紙で表面の酎ヒ投降を除去してから電

解瑳によってSiO2,鮎OR,FeO及びMnOを憩正し

た｡電解液としては硫喚第一 ､硫聾アノモノ､車化第

一鎖及びくえん酸アノモノ溶液を用いたっ

(2) 果 第8表二 卜

′
-
ノ琶金

､
､

物の分析結果を示

す｡.介在物中MnOは極微黄で走塁出来加､つた(-

非金属介在物は一般に一様に分布しないため､同一堰
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第6固 CaC12で乾燥した水素rFで1,350nC30

分間 鈍空冷後の粒界を示す ×300

Fig･6 Microstructure at CrystalBoundary

Annealed atl,350OC for30Minutes

H2Gas Dehydratedby CaC12andAir

Cooled. ×300

論鋳鋼特 第33巻 第9業岩

第8表 非金垣介在物分析結果

Table8 Result of Chemicalanalysis for

non-metallicinclusion.

CaC12で乾燥し

た水素中で焼鈍

0.038.15.8.29.0

0.098
■16.4

爺義

58.2

理の試料に於ても著Lくその量が異なるし､又介在物の

割合も異なっている｡LかL乾燥した水素中で焼鈍Lた

場合は､虞理前に比較してS王02,FeO及びA120aの

割合に殴り欒化はないが､乾燥しない水素の場合はSiO2

がまし､又FeOの割合が演ずるのが目立つ｡SiO望の

童心焼鈍により増したためFeOがその割合を減じたも

のと考えられる｡即ち乾操不充分な水素を用いて焼鈍を

と､三水素中に含まれた水分の分解によって生じた酸

Fe中に固溶LたSiを撰樟酎ヒLてそのためSiO2

が生成せられてSiO2の量を増すものと考えられる｡絆

ってこの場合組関白勺に見ると 品位界に介在物の増加と

して認められるか･ら､この介在物の主なものはかような

條件の下で生じたと考えられ､結晶粒の粗大化を妨げ且

又そメL日渡が歪を興えて磁性に悪影響を及ぼすものと考

第7園 CaC12+P205で乾燥した水素車で1,3500C

30分間焼鈍空冷後の粒界を示す ×300

Fig･7 Microstructure at CrystalBoundary

Annealed atl,3500C for30Minutesin

H2Gas Dehydrated by CaCl2and P208

and Air Cooled, ×300

第7表 介在竿勿定量用試料の磁性

(1,3000C3時間水素焼鈍)

Table7 Magnetic PropertiesofSample used for

ChemicalAnalysIsofnon-metalicinclusion.

(annealed at1300OC for3hrs)

7k 素

〃･ 什∴ J∫､

"′仲

七朴(三号音)

●
～
､住ぃ

βγ

(ガウス)

CaCI2

∴､.こ】

乾燥

18,700

15,500

15,600

9.8 0.16

9.7
■

0.12

9.8 0.13

えられる｡ 倣鏡触像よ省略Lたがピ･クリン故習達溶液

中で煮沸すると､充分乾壊した水素を用いた場合は粒界

が現われたいのに反し､水素の乾燥不充分なときは粒界

が明瞭に現われる｡セメンタイトの腐蝕によって粒界が

現われるとすると､完全な非酸化性の乾操水素を用いた

ときの方が脱衣が起らないために粒界が現われ易いが､

事葦はこれに反するから､粒界の爾蝕は主として SiO2

の生成に節L得ることを裏書きしている｡

[ⅤⅠⅠ]焼鈍時間及び冷却速度の磁性に及

ぼす影響

[ⅠⅤ】に於て焼鈍躍歴と磁性との関係を述べたが､そ

の櫻焼鈍時間は30分間に一章した｡しかL良好な磁性

を得る磨耗温度は時間によって欒化するであろうL､又

直接抵抗加熱方式の蓮墳櫨によると燵の構造から焼鈍時

間はなるべく短かくする方が特に好都合である｡従って

各焼鈍温度に於て時間と磁性との関係を知る必要があ

る0次に前述の諸葺験に於ては､焼鈍後の冷却方法は絶

て巷冷を行ったが､冷却遼度ほ磁性に影響を及ぼすこと



珪素鋼帯の高温水素焼鈍に関する の基樺茸 703

があるので､冷却速度と磁性との闘係こついても貿験し び3時間､1,200～1,3500Cでは0,3･6,10･15,30分

た｡

(1)賓験 焼鈍時間の影響を求める場合は､

定の温度に保たれた墟内に､試片を入れ水素を通じた石

英管を挿入L､その温度に到達後所定の時間保持Lてか

ら石英管ごと顆出L基冷Lた｡焼鈍温度は水素をCaC]2

のみで乾燥Lた場合は1,050～1,3500C問の500Cおき

の各温度､CaCl2十P20さで乾現した場合は1,300ロCの

みとした｡保持時間ほ1,050-1,150ロCでほ30分間及

問及び3時間とした｡0分とは試片が所定温度に到達径

直ちに冷却した場合で､それぞれの温度に到達する時間

ほなるべく一定になるようにLたが､3～5分を要した｡

磁束異方性は磁気斗ルク曲線固を求め､曲線の最大の山

と谷の絶対値の平均値即ち最大同轄力を以て示Lた0

次に冷却速度の影響としては､1,100,1,200,1,300〕

及び1,3500Cの各温既に30分儲 銑鉄2000C/bの冷

却速度で600ロC迄冷却し以下燵冷Lたものと､1,2000C

第 9 表 焼鈍時間 と 磁性 と の関係(CaC】2で乾 した水素を用いた場合)

Table9 Relationbetweenannealingtime andMagneticproperties.(UsedHydrogendehydratedbyCaC12)､

1,350

9,300

8,700

12,900

15,800

16,300

14,700

2.1

1.9

1.63

1.46

1.40

1.34

12.5

11.8

8.6

10.6

10.1

11.0

33

0,25

0.30

0.15

0.13

0.16

0.12

6,900

6,300

5,500

4,700

5,900

5,300
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β
.7β

付

二;i■;8陶

Fig.8

与 /ノニ / /■≒こ

≡≒ F婆(テノ

徐冷及び櫨冷の冷却曲線

The Cooling Curve of Slow

and Furnace Cooling.

二30分間焼鈍後540JC迄墟冷以下寒冷及ご･ご同様焼鈍後常

温迄旗冷Lたものとを[ⅠⅤ]に述べた茎冷の場合と比較

した｡この場合(ま水素はCaC12十P20古 で乾項したもの

を用いた｡第8匡に墟冷の冷却曲線を示L､比較のたと.う

200DC/h冷却の場合をも記入した｡路性の測憩.土[ⅠⅤ]

で述べたと全く同様である｡

(2)結果

(i)焼 時間の影響 第9表及び第一O乳よ賓於結果

を示す｡第9表:三CaCl2て乾燥した水素､第10表は

CaC12十P205で乾甥した水 を用いた場合である｡

節10去 焼鈍時間 と 磁 性 と の 関 怖(2)

(CaC12十P208で乾燥した7jく素を凱､た横合)

TablelO Relation between annealing Time and

Magnetic Properties.

(.UsedHydrogenhydratedbyCaClゥ十P205)

焼鈍i曙関
-こ､･∵

1,300

"′′′■(三ぢ言)･(言ち言)
.打｢

βr

･ ∴ ･･

11,000

13,000

12,500

12,900

12,500

15,500

1.22 7.6

1.05.6.1

1.25 7.6

1.14 5.5

1.30 7.6

1.05 6.1

0.31

0.21

0.22

0.19

0.20

0.17

7,900

7,600

7,400

7,100

7,000

7,100

以上によると焼鈍温度が高くなるに搾って短時間で磁

性は良好となる｡例えば1,2000C30分間焼鈍によって

得られる磁性にほ,.1,250DCでは15分間､1,3008Cで

は10 分間､1,3508C では6分間で達せられる｡.又

1,100及び1,1500Cでほ30分間磨鍾では不十分である

が､3時間では著しく向上して良好な磁性を示す｡.1,200

ⅦC以上では30分間焼鈍と3時間とでは乾性に飴り相

違がない｡最大同時力漂焼鈍時間による欒化が少ないが

30分間以内に於ては時間と共にやゝ増加する傾向があ

る｡

34
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次に1,300ロC焼鈍について第9表と第10表とを比

較すると､水素の乾操をよくすれば焼鈍時間は短くとも

よいことが判る｡

なお磁性に及ぼす焼鈍時間の影響は-､鋼帯の表面覆う

酸化皮膜の生成状況によっても相違し､皮膜が剥離し易

いものは密語する場合に比較すると短時間で磁性は良好

となる0木賃験に供した試片にはかなり緻密な酸化皮隈

が密着Lていたので､･皮膜生成択況よF)見て最低所要時

間･:ま普通の皮膜を生じたものユリ多少長いと考えられ

る｡

(ii)冷却速度の影響 弟Il表及び第12表に結果を

示す｡

第11表 焼銘後徐冷(2000C仲)及び急冷

(空冷)試料の磁性

TabIellMagnetic Propertiesof the Speciemen

Slowly cooled(200ロC/h)and rapidly

COOled(air cooling).

㌢12 焼垂重役の冷却方法と敵性との関係

(1,200ロC30分間焼鈍後冷却)

Table12 Relation between Magnetic Properties

and Cooling Process after Annealing.

JJ､ /∴方1｡l耳1与
焼鈍後竹冷却方法.〟′′′

･エルス

テッド

ここノし二:く

テッド

5400C進境冷以1F･
空冷

骨注進燵冷

6000C迄200eCノ′七:

で冷却以下煤冷

l
20,000 0.63

1

1

16,も00:0.55

26,500 0.45

空 冷r17,000【0･78

4.6 0.18

6.9 ■…0.19

7 200

8,200

4.6 0.15て7,400

5.4;0.25j8,000

第一T熟こよると焼鈍後徐冷すると急冷の場合に比し

てβ7′乙及びガ1｡のような弱磁場に於ける磁束特性が改

善せられ､又第12表によると6000C附近迄徐冷するこ

とは款果のあることが判る｡

以上の冷却速度の相違による磁性の欒化について組織
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的に究明し､不純物の析掛状態が冷却慄件にriこつて異な

り､これが磁性に影響巨を及ぼすことを明らかにLた:｡.

その不純物としてN雲を挙げたがこれに関しては別に

董表ナる預定である(糾:ち〕｡

[ⅤⅠⅠⅠ]水素焼鈍による純化

珪 鋼筆削こ含有せられる 種の不純物中､C,九･In,P,

S及びN｡は敵性に封し√有害であることは知られてい

る｡もしこj~Lらの不純物が高温水菜焼鈍によってその鼓

を滅し'､純化が行i一つれるとすれば磁性の向上が期待出乗

る｡′よって各温度て水素焼鈍を行った場合､どの程度不

純物が低下するフ･うゝについて賓放した｡

(イ)嘗験 CaC12で乾燥Lた水藁中で1,000,1,100

1,200,1,300及び-1,3500C30分田鹿鈍墨冷した試料

についrこ､C,Si,Mn,P,S及びN2の分析を行った

Siし.三木純物ではないが参考のため分析した｡分析試料

は鋼帯の3ケ所より採取L､これらの平J句値をとった｡

Cの分析こ三JES(そ)方堰を一く･予ゝ改良した敬塁分析装置に

より､又N空は蒸渾法によった｡,

(2)結果 第13表意分析結果を示す｡参考のナニ～一う

焼鈍を行わないものも租辛･㌔｡.

第13表 分 析 籍
=県(働)

Table13 Result of ChemicalAnalysIS af亡er

annealingatVariousTemperatures.

Si Mn; P I S

焼鈍せず

1,000

1,100

1.200

1,300

1,350

0.013 3.98 0.09

0.012 3.98.0.09

0.012 3.97 ■ 0.09

0.0113.95.0.09

0.010■3.95!0.09

0.010 3.94
■

0.09
】

0.016 L

o.014L
0.013

0.0】1

0.010

0.011
J

0.009

0.009

0.008

0.009

0｡006

0.007

焼鈍温壁が高くたるに彷いMn以外の

も減少し､ N二特

0.0091

0.0064

0.0046

0.0039

0.0021

0.0021

(三何.れ

の滞少く芸者しい｡CaC】2では水素の

乾操がなム不充分なため腹案及び脱 が僅∴･一に認J
ーし.

7
り

.J

るこ又P及びSは高温加熱により揮散L､N2は職安､

35

関する

晩違と同じく

の基礎茸 705

化によって藩ずる以外に､水素の溶解に

よるNヱの溶解度の低下によって放出され七減少するも

のと考えられる｡以上のようにMn以外の諸不純物は

高温水素焼鈍によりその量を低下L､従って純化が行わ

れるので､この詳汗こ於ても水素短毛宴屯は薗性に好影響を輿

えるものと考えられる｡N2に関L前章に於てその影響

を述べたが､1,3000C30分間焼鈍により1,2000Cに於

けるより約半減L､この程度の減少が磁性にかなり影響

を及ぼす場合が為るので､これに関して別に述べること

ゝした(ヨノr3ノ｡

[ⅩⅠ]紙 括

異方性二壬稟銅符の高温水素焼鈍について二三の賓験を

行ったか､これらを要約すると次の如くである｡

焼矧こ於て水

楳

ナ
｢
ノ行

/
く
､分

の乾燥は偲漣て重要である∴乾燥を充

粒は粗大化し易く､粒界に於ける介在

物を少たくし､叉焼鈍温度を低め且燵潮時間を蔑僻して

も良好た敵性を得ることが出来る｡

焼鈍温旺か高い理路性は良好となる｡1,2008C以上に

たると は短節出来るが､磁性は1,2008C焼鈍

の場合と飴り欒r〕たい｡1,2000C以下(1,100～1,200

0C)でも焼鈍時間を長くすればよい｡焼鈍後の冷却速度

は路性に影響L､徐冷すると著しく磁性は向上する｡

高温水素焼矧こより敵性に有害た不純物の童は減少し

措こN｡の械少は薯い､｡

終りに臨ごて層放遂行に蕾り御指導､御旗障を賜わった

日立椚究新発党所長､及び三浦部

た村上武衣郎辱士に 謝の意を

､程々御教示に預つ

を提供せられた高砂鋳工板垣正作氏▲､

徽

すると共に･､試料

化箪分析並びに揮

試鰍こ協力せらjtた佐藤信次､小林望治の

謝すろ次第である｡
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