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~ (54) Menetelmi kidesuunnattujen séhkSterédslevyjen valmistamiseksi, joilla
on korkea magneettinen induktio - Fdrfarande fér framstdllning av
kristallorienterade el-stdlskivor med hég magnetisk induktion

Keksinndn kohteena on menetelmi sdhkdterdslevyjen valmistamiseksi,
joilla on (110)/001/-suuntaus ja BB—arvo yli 1,85 Wb/mz.

Tekniikan tasossa on tunnettua valmistaa kidesuunnattuja sdhkdterds-
levyjd, joilla on normaaleihin piiterdksiin ndhden parannetut mag-
neettiset ominaisuudet ja vdh&disemmit rautahividt. Esim. US-patent-
tijulkaisusta 3 556 873 tunnetaan menetelmi seleenipitoisen piite-
rdksen valmistamiseksi, jolla on (110)/001/-suuntaus vallitsevana

jJa jossa kdytetddn hyvdksi mangaaniselenidin kykyd saada aikaan
madrdtyilld edellytyksilli vaadittu kidesuuntaus. Koska pelkkd se-
leenin lisddminen ei vield vilttimitts johda vaaditun kidesuuntauk-
sen aikaansaamiseen, kdytetddn tunnetussa menetelmissi hyvin rikki-
kbyh&dd piiterdstd l&htdmateriaalina, jossa hiilen, mangaanin ja se-
leenin pitoisuuksien tdytyy olla huolellisesti toisiinsa ndhden mi-
toitetut. Erityisesti t&8ytyy vaadittavaa mangaaniselenidin muodos-
tusta silmédllédpitden olla mangaanipitoisuus huolellisesti mitoitet-
tu seleenipitoisuuteen nihden, jotta varmistetaan, etti seleenin 1li-
sddminen todellakin saa aikaan vaaditun kidesuuntauksen. T&min joh-
dosta kdytetddn tunnetussa menetelmissi ldhtdmateriaalia, joka si-
sdltdd 0,02 - 0,07 % hiiltd, 2 - 4 % piitd, vdhintdin 0,045 % mangaa-
nia, vdhemm&n kuin 0,008 % rikkii ja 0,01 - 0,1 % seleenii. Timi 1&h-
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témateriaali aluksi kuumavalssataan, sitten normalisoidaan ja kyl-
mdvalssataan vdlimitoitukseen, mikd jdlkeen seuraa uusi normali-
sointi ja kylmdvalssaus lopulliseen mitoitukseen. Loppukylmivals-
sauksen jdlkeen materiaali saatetaan hiilenpoistohehkutuksen ja
lopullisen puhdistus- ja teksturointihehkutuksen alaiseksi, joissa

kdytetddn aina 1117°C:een kohoavia ldmpétiloja.

Tdmd tunnettu menetelmd on sikdli epdedullinen, ettd silli valmis-
tetulla kidesuunnatulla sdhk&terdslevylld Bs-arvo ei missddn ta-
pauksessa voi ylittdd 1,85 wb/mz, ja loppuhehkutuksissa tarvitaan
yli 1000°¢ ldmpdtiloja, mistd on seurauksena suuri energian kulutus
ja tulenkestdvien hehkutusuunivuorausten suuri tarve. Tunnetun mene-
telmén lisdepdkohta on ndhtdvissd siind, ettd ldhtOmateriaalissa
tdytyy olla mangaania vdlttdmdttdmdnd komponenttina. Tdten on tun-
nettu menetelmd rajoittunut mangaanipitoisten sdhkOterdsten ké&sit-

telyyn.

DT-hakemusjulkaisusta 1 920 968 tunnetaan menetelmi korkean magneet-
tisen induktion omaavien magneettilevyjen kdsittelemiseksi, joka
perustuu alumiininitridin erottamiseen kiteiden kasvuinhibiiteiksi.
Tdstd syystd tdytyy témin tunnetun menetelmdn l&htdmateriaalin sisdl-
tdd alumiinia ja typped@ sopivissa mddrdsuhteissa. Tdssd tunnetussa
menetelmdssd tdllainen l&htSmateriaali kuumavalssataan ja sitten
toistuvien kylmdvalssausten ja vdlihehkutusten avulla saatetaan
lopulliseen mitoitukseen, jolloin ennen lopullista kylmdvalssausta
pelkistysasteella 65 - 95 % suoritetaan vdlihehkutus y-muuttumisl&m-
pdtilassa, josta ladmpbtilasta materiaali &dkkijaddhdytetddn alle

750 - 950°C ldmpdtilaan, niin ettd alumiininitridin erottuminen
tapahtuu vaaditussa mddrdssd ja muodossa. Lopuksi tapahtuu loppu-
hehkutus yli 800°C:een, jotta aikaansaadaan sekundddrinen uudelleen-
kiteytyminen valssaussuunnassa. Sik&li kun alumiininitridin (AlN)
erottuminen, joka muodostaa tunnetun menetelmdn perustan, ei tule
estetyksi, voi ldhtdmateriaali sisdltdd myds pienid mddrid rikkid,
seleenid yms. Mainitussa hakemsujulkaisussa kuitenkin korostetaan,
ettd nimenomaan AlN-erottumiset kykenevdt aikaansaamaan selektiivi-

sen kiteiden kasvun valssaussuunnassa.

Témd tunnettu menetelmd on sikdli epdedullinen, ettd silld ei kyetd
g~arvo on yli 1,85 Wb/mz, mink&
lisdksi tulee se epdkohta, ettd on suoritettava lukuisia l&mptkdsit-
telyvaiheita vaaditun AlN erottumisen aikaansaamiseksi.

aikaansaamaan terdslevyjd, joiden B
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Keksinndn tarkoituksena on ndin ollen saada aikaan menetelmd, jolla
teknisesti yksinkertaisella tavalla on mahdollista valmistaa kide-
suunnattuja sdhkélevyjid, joiden B8-arvo on yli 1,85 Wb/mz.

Tdmdn tarkoituksen saavuttamiseksi on keksinn®n mukainen menetelmi
tunnettu siitd, ettd l&htSmateriaalina toimiva piiterds, jossa on
vdhemmédn kuin 0,06 % hiilt&d, vdhemm&n kuin 4 % piitd, 0,005 - 0,2 %
antimonia, 0,008 - 0,1 % seleenid ja/tai rikkid, kuumavalssataan,
hehkutetaan ja mahdollisesti toistettavien kylmdvalssausten ja vdli-
hehkutusten avulla, 40 - 85 %:n pelkistysasteella loppukylmivals-
sauksessa valssataan lopulliseen paksuuteen, ja ettd kylmdvalssat-
tu levy saatetaan hiilenpoistohehkutukseen sekd 10 - 120 tuntiseen
hehkutukseen sekund&&dristd uudelleenkiteytymistd varten l&mpd&tilois-
sa 800 - 920°C.

Edullisimmin l&dhtOmateriaali sisdltdd 0,02 - 0,2 % mangaania, jolloin
on lisdksi edullista, ettd l&htbmateriaali sisdltdd vdhemmidn kuin
0,5 % kromia, niobia, vanadiumia, volframia, booria, titaania,

zirkoniumia tai tantaalia.

Sopivimmin ldhtOSmateriaali sisdltd4d telluuria, jolloin seleeni ja/tai

rikki on osittain korvattu telluurilla.

Tdl1l6in on lisdksi osoittautunut edulliseksi, ettd l&htdmateriaalin
antimonimddrd on 0,012 - 0,045 % ja ettd loppukylmidvalssaus suori-
tetaan pelkistysasteella 50 - 77 %.

Keksinndlld aikaansaatu tekninen edistys on ensisijaisesti n#ht#vis-
sd siind, ettd keksinndn mukainen menetelmd tekee mahdolliseksi val-
mistaa teknisesti yksinkertaisella ja taloudellisesti edullisella
tavalla kidesuunattuja terdksid, joilla on aikaisemmin saavuttamat-
toman edulliset magneettiset ominaisuudet, toisin sanoen Bs-arvo yli
1,85 Wob/m?.

Mainitulla BS-arvolla on ymmdrrettdvd magneettista induktiota mag-
neettikentdn voimakkuudella 800 A/m.

Yleensd valmistettaessa kidesuunnattuja sdhkdterdslevyjd sisdltivit
kuumavalssatut l&ht8aineet sopivan m#&r&n inhibiittej&, jotka hehku-
tuksen aikana estdvdt normaalin kidekasvun, ja l3ht&aineet kylmivals-

sataan lopulliseen levypaksuuteen, jolloin suoritetaan tarvittavassa
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mddrin vdlihehkutuksia. Tdten kdsitellyt levyt saatetaan sitten
hiilenpoistoon ja korkeassa l&mpdtilassa 1100 - 1200°C sekundiiri-
seen uudelleenkiteytyshehkutukseen, jotta aikaansaadaan selektii-
visesti kidekasvua, jolla on (110)/001/-suuntaus. Mainittua suuntaus-
ta vastaamattomien kiteytymien kasvua estetdin pienillid erottumilla
mangaanisulfidia, mangaaniselenidid tai alumiininitridii tms., jotka

ovat erottuneet kiderajoille.

Keksinnén mukaisen menetelmén suorittamiseksi on tarpeellista, ettd
antimonia ja ainakin toista aineista seleeni ja telluuri esiintyy

ldhtbmateriaalina kdytetyssid piiterdksessi.

Antimonin kdyttd selektiivisen kidekasvun ohjaamiseen primddarikitey-
tymisessd on tunnettua jo japanilaisesta patenttijulkaisusta
8214/64, jolloin l&htSmateriaalissa tulee olla 0,005 - 0,1 % antimo-
nia.

Keksintd perustuu sille johtoajatukselle, ettd antimonin ehkdisevii
vaikutusta niiden primédérikiteiden kidekasvuun, joiden suuntaus huo-
mattavasti poikkeaa (110)/00l1/-suuntauksesta, vahvistetaan huomatta-
vasti seleenin tai rikin avulla. Toistuvien kylmivalssausten j&l-
keen, kun l&htdmateriaali on halutussa lopullisessa levypaksuudessa,
saatetaan kdsitelty levy primdédriseen uudelleenkiteytyshehkutukseen,
jonka vaikutuksesta myds aikaansaadaan hiilen poisto. T&hin liittyva
loppuhehkutus palvelee sekundd&dristen uudelleenkiteytyneiden kitey-
tymien kasvattamiseksi, joilla on (110)/001/-suuntaus.

Keksint83d selostetaan seuraavassa lihemmin viittaamalla oheisiin

piirustuksiin, joissa

kuviot 1A ja 1B esittédvédt kaavioita, jotka kuvaavat rikki- ja selee-
nipitoisuuksien ja magneettisen induktion vilisi#d riippu-

vuuksia.

Kuvio 2 esittdd kaaviota, joka kuvaa antimonipitoisuuden ja Ba-arvon

vdlistd riippuvuutta mddrdtyilld S- ja Se-pitoisuuksilla.

Kuvio 3 esittdd kaaviota, joka kuvaa Ba—arvon riippuvuutta sekundia-
rikiteytymisen l&mpdtilasta keksinndn mukaisesti kdsitellylld
ndytteelld A ja tdhénastisella tavalla k3sitellylld niytteelld
B.
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Kuvio 4 esittdd kaaviota, joka kuvaa B8—arvon suhdetta rautahdvibi-
hin médédrdtylld antimonipitoisuudella valmistuotteessa, ja

kuvio 5 esittdd kaaviota, joka kuvaa valssauskertojen vaikutusta
BB—arvoon kdytettdessd keksinndn mukaisesti seleeni- ja
antimonipitoista l&htOmateriaalia ja toisaalta yksinomaan

seleenipitoista ldhtSmateriaalia.

Kuviot 1A ja 1B esittdvdt tyypillisid riippuvuuksia rikki- ja selee-
nipitoisuuksien ja magneettisen induktion B8 vdlill&a, kun kyseessi
on seuraavalla tavalla valmistetut tuotteet: 3 mm paksut kuumavals-
satut levyt, jotka oli sulatettu s#hkduunissa ja sisilsivit noin

3 % piitd ja noin 0,03 % antimonia, hehkutettiin 5 minuutin ajan
ldmpbtilassa 900°C. Sen jédlkeen ndméd levyt kylmdvalssattiin paksuu-
den pienentyessd 60 - 85 % samalla kun suoritettiin 5 minuutin v&li-
hehkutus ldmp&tilassa 950°C. Viimeisessi kylmdvalssauksessa levyjen
paksuus pieneni 40 - 80 %, jolloin saavutettiin loppupaksuus 0,30 -
0,35 mm. Levyille suoritettiin hiilenpoisto kosteassa vetyilmakehids-
sd ldmpdtilassa 820°¢ ja 50 tuntia kestdvd sekunddidriuudelleenki-
teytyshehkutus suoritettiin lidmpdtilassa 850°C ja uunihehkutus l&m-
pbtilassa 1200°C. Seleenin pitoisuudella 0,012 - 0,045 % ja rikin
pitoisuudella 0,012 - 0,045 % saavutettiin niinkin korkea Ba-arvo
kuin 1,90 Wb/mz.

Kuviossa 2 esitetty kaavio kuvaa magneettista induktiota saadulla
tuotteella, jota kdsiteltiin seuraavasti: Sdhkduunissa sulatettua
terdsharkkoa, joka sisdltii noin 3 % Si, 0 - 0,20 % Sb, 0,02 -

0,04 % Se, 0,001 - 0,008 % tai 0,02 - 0,05 % S, samoissa vaiheissa
kuin kuviossa 1 on esitetty. Kuviosta 2 voidaan havaita, ettd kun
vdhintddn toista aineista Se ja S sisdltyy piiterdsvalanteeseen,
joka sisdltdd 0,005 - 0,20 % Sb, niin BB arvot ovat parempia kuin
niissd tapauksissa, joissa on 0,005 - 0,20 % Sb yksistddn, 0,02 -
0,05 % S yksistdédn tai 0,02 - 0,04 % Se yksistddn. Kun Sb sisiltd

on vdhemmdn kuin 0,005 %, vielipi jos Se ja/tai S on lisdtty, niin
BS arvot eivdt ylitd 1,85 Wb/mz, ja my8s jos Sb ylittdid 0,2 %, niin
B8 arvo laskee ja magneettiset ominaisuudet huononevat. Kun Sb miiri
on enemmdn kuin 0,005 % mutta vdhemmdn kuin 0,2 %, niin B8 arvoa voi-
daan parantaa. Erityisesti kun Sb on alueella 0,01 - 0,1 %, niin

BS arvoon ei huomattavasti vaikuta Sb sisdltd ja Sb alueella 0,02 -

0,04 %, korkein B8 arvo voidaan saavuttaa.

Toisaalta, kuten esitetddn kuviossa 1A, kun Se ja S md@drien summa on
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vdhemm&n kuin 0,008 %, niin ei voida saavuttaa haluttua B8 arvoa. Se
ja S mddrien suuri lisdys tuskin wvaikuttaa B8 arvoon, mutta kuuma-
haurautta voi ilmaantua kuumavalssauksessa ja rautahivid on ilman
muuta huonontunut johtuen Se ja S jdinndksesti. Siten liian suuri
lisdys aineita Se tai S ei ole suositeltavaa ottamalla huomioon teol-
lisuustuotannon. Siten yldraja-aineiden Se ja S mddrien summalle on
mddritetty olevan 0,10 %.

C on rajoitettu pienemm&ksi kuin 0,06 %. Tami rajoitus on mddritetty
hiilenpoiston taloudellisuuden vdlttdmdttOmyyden vuoksi, silli C si-
sdltd tdytyy laskea vihemm#ksi kuin noin 0,005 % hiilenpoistovaihees-
sa, jotta kehitett#disiin haluttuja sekundiirikiteitd. Si md&ri on ra-

jJoitettu vdhemmdksi kuin 4 % hyvin kylmdty8stettdvyyden varmistamiseksi.

Kuten edelld on selitetty, tdssid keksinndssi on oleellista se, ettd

Sb ja ainakin toista aineista Se ja S sisdltyy piiterdkseen, mutta on
selvdd, ettd hyvin tunnettuja aineita, joita lisidtd&dn tavallisiin pii-
terdksiin, on ldsnid. Esimerkiksi on suositeltavaa kayttdd 0,02 - 0,2 %
Mn. Lis&dksi on sallittavaa korvata Se tai S Te:lla, joka on hyvin tun-
nettu primddrisen kidekasvun estoaine, minkd lisdksi voidaan vieli
lisdtd Te. Edelleen estoaineita Cr, Nb, V, W, B, Ti, Zr ja Ta voidaan
lisdtd mddrdssd vdhemmdn kuin 0,5 %. Pienet alumiinipitoisuudet, esim.
alle 0,02 %, joita k#dytetdsn hapetuksen estdmiseen, eividt ole haital-
lisia. Kuitenkin A% j&d&nn8smiirid on valmistuotteessa tavallisesti vi-
hemmdn kuin 0,005 %.

Tamdn keksinndn mukainen piiterdsharkko valmistetaan tavallisesti hy-
vin tunnetulla teriksen valmistusprosessilla ja siten valmistettu pii-
terdsvalanne kuumavalssataan hyvin tunnetulla menetelmdlli sekd siten
saatu kuumavalssattu levy saatetaan abnakin yhteen pddstdvaiheeseen ja
ainakin yhteen kylmdvalssausvaiheeseen ja lopulliseen levypaksuuteen,
ja sitten hiilenpoistovaiheeseen ja sen jdlkeen lopulliseen pdadsté-
vaiheeseen sekundddristen uudelleenkiteytymisytimien kehitt&miseksi,
joissa on (110)/001/-suuntaus.

Tavat ndiden perdttdisten vaiheiden suorittamiseksi selitet#in yksi-

tyiskohtaisesti seuraavassa.

Tdmédn keksinndn mukaisen raaka-aineen sulattamiseksi voidaan kayttdd
LD konvertteria, sdhk&uunia, lieskauunia ja muita tunnettuja terdksen-
valmistusprosesseja sekd tyhjokdsittely- tai tyhjdsulatusprosessia

voidaan kdyttdd yhdessd. Lisdksi keinot harkon eli valanteen valmis-
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tamiseksi voidaan jdrjestdd tavallisella muottivalulla ja jatkuvalla

valulla.

Tdssd keksinndssd on oleellista kdyttdid raaka-ainetta sisiltien Se
tai S lisdyksend Sb middrdidn, mutta Se tai S lisdystd aineeseen on

jo ehdotettu ja tdmd lisdys voidaan j&rjestii jollakin tunnetulla
prosessilla. Esimerkiksi aineita voidaan lis&tid sulatettuun teridk-
seen harkon valmistuksessa ja edelleen voidaan jédrjestdd nditd lisdd-
mdlld sopiva mddrd Se tai S pééstéerottimeén kdytettdvdksi lopulli-

sessa pddstOssi.

Saadut terdsharkot tai liuskat valmistettuna jatkuvalla valulla voi-
daan kuumavalssata hyvin tunnetulla menetelmill&. Yleensid liuskat

ja levyt kuumavalssataan ja kehitet&#n jatkuvissa kuumanauhavalssaus-
koneissa, yleensd sen jdlkeen kun ne ovat kuumennetut edullisesti
ldmpdtilaan 1200 - 1350°C. Kuumavalssatun levyn paksuus riippuu seu-
raavasta kylmdvalssausvaiheesta, mutta se on yleensd noin 2 - 5 mm.

Sitten kuumavalssattu levy kylmivalssataan ja t&mdn keksinndn mukai-
sesti kylmdvalssaus suoritetaan ainakin kerran, mutta jotta saataisiin
korkea tdmdn keksinndn mukaisen tuotteen B8 arvo, niin on tarpeellista
kiinnitt83 tdysi huomio lopulliseen kylmivalssausmidr&in.

Kuvio 5 on kaavio kuvaten B8 arvon suhdetta lopulliseen kylmidvalssaus-
mddrddn, kun sula terds sisdltidi noin 3 % Si, noin 0,06 % Mn, 0,03 %
C, Ja 0,003 % S on lis&dtty (a) 0,018 % Se ja 0,030 % Sb ja (b) 0,015 %
Se kanssa, jotta valmistetaan harkkoja, joista kukin on k&sitelty sa-
malla tavoin, kuten on selitetty kuvioiden 1 ja 2 yhteydessid. T&std
kuviosta havaitaan, ettd tdmdn keksinn®n mukaisesti aineessa korkea

B8 arvo voidaan saavuttaa alueella 40 - 85 % lopullisen kylmdvalssauk-
sen mddrdlld. Erityisesti kylmdvalssausmiiri 50 - 77 % antaa B8 arvon
enemmdn kuin 1,90 Wb/m2. Toisaalta kun lopullinen kylmdvalssausmiiri
ylittdd 85 %, niin primd&driset uudelleenkiteytetyt ytimet, joiden suun-
taus suuresti poikkeaa suuntauksesta (110)/001/, ovat my8s kehittyneet
ja edulliset sekundididriset uudelleenkiteytetyt ytimet eivdt ole kehit-
tyneet tyydyttdvdsti. Tuloksena B8 arvo on nopeasti huonontunut. Lisik-
si, kun mainittu m83drd on vihemmin kuin 40 %, niin voidaan saavuttaa
suuri kasvu sekunddirisilli uudelleenkiteytetyilld ytimillid, mutta
niiden /100/ akselit tulevat hajalleen suunnatuiksi valssaussuuntaan
ndhden ja B8 arvoa korkeampaa kuin 1,85 Wb/m2 ei voida saavuttaa.

Kylmdvalssaus suoritetaan tavallisesti kahdesti ja kahden kylmidvals-
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sauksen vdlill#d suoritetaan v&lihehkutus 850 - 1100°C. Ensimmiisen
valssauksen tapauksessa vdhennysmddrid on noin 60 - 85 %, Kuitenkin

on mahdollista, ettd kuumavalssatut levyt vdhennet#in lopulliseen mit-
taan yhdessd kylmdvalssausvaiheessa, jolloin B8 arvo on enemmdn kuin
1,85 Wb/mz, ja t&md voidaan saavuttaa. Siind tapauksessa kun kuuma-
valssattu levy saatetaan hehkutukseen lé&mp&tilassa 850 - llOOOC, jot-
ta kuumavalssattu rakenne tulisi homogeeniseksi, niin voidaan saavut-
taa edullinen tulos. N&md hehkutukset tavallisesti suoritetaan jatku-
valla uunilla, mutta ne voidaan Jjédrjestdd my®s muilla keinoin, kuten
laatikkohehkutuksella ja sellaisella.

Terdslevy omaten halutun levypaksuuden lopullisen kylmdvalssauksen
jédlkeen saatetaan hiilenpoistohehkutukseen. Tdmd hehkutus pyrkii kyl-
mdvalssatun rakenteen muutoksella primddriseen uudelleenkiteytettyyn
rakenteeseen ja samanaikaisesti C poistoon, joka on harmillista sekun-
dddristen uudelleenkiteytettyjen ytimien kasvulle suuntauksella (110)
/001/ lopullisessa pddstdssd. Esimerkiksi mainittu hehkutus suorite-
taan madrkdvedyssd lampotilassa 750 - 850°C 5 - 15 minuuttia ja jotain

muuta tunnettua prosessia voidaan kdyttda.

Lopullinen pd&dstd suoritetaan, jotta kasvatettaisiin sekundddrisii
uudelleenkiteytettyjd ytimid (110)/001/-suuntauksella ja vdhennettdi-
siin jddvid epdpuhtauksia, jotka ovat ikdvid rautahdvibarvolle. Ta-
vallisessa kdytdnnOssd ldmpStila kohotetaan suoraan viivytyksitté
korkeammalle kuin 1000°C laatikkohehkutuksella ja tdmd la&mpdtila pi-
detddn, kunnes tarkoitukset ovat saavutetut. Td&midn keksinndn mukaises-
ti kuitenkin sekundd&drinen uudelleenkiteytyshehkutus ja puhdistusheh-
kutus aikaansaadaan eri ldmpdtila-alueilla. Nimittdin sekundddrinen
uudelleenkiteytyshehkutusldmpdtila on toivottava olevan niin alhai-
nen kuin mahdollista, mik&li sekundddrisid uudelleenkiteytysytimid
voidaan kehittdd, ja tdllaisilla keinoilla B8 arvo kohotetaan paljon
korkeammalle kuin siten, ettd tavallisilla vaiheilla pidetddn korkea
ldmpdtila. B8 arvo on riittdvdn korkea myds jos sekundddrinen uudel-
leenkiteytyshehkutus on tdydellinen ja pddttynyt, mutta jotta lasket-
taisiin tuotteen rautah8vidtd, on toivottavaa lis&td sitten puhdis-
tushehkutus korkeassa lampotilassa pitden ldmpdtilan, joka ei tule y
alueelle. Tamd ldmpdtila puhdistushehkutusta varten riippuu Si sisdl-
18std. Tamd lopullinen hehkutus suoritetaan laatikkohehkutuksella
kdyttdmdlld hehkutuserotinta, kuten magnesiumoksidia.

Kuvio 3 kuvaa saatua tulosta raaka-aineesta A (levypaksuus: 3,0 mm)
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sisdltden 3,3 % Si, 0,02 % Sb, 0,015 $ Se ja tavallisesta raaka-ai-
neesta B (levypaksuus: 2,0 mm) sisdltden 3,3 % Si, ei Sb lisdystd

ja 0,015 % Se. Molemmat raaka-aineet A ja B saatetaan primd&riseen
kylmdvalssaukseen vdhennysmd&r&lld 70 %, vidlihehkutukseen 950°C

5 minuuttia ja sitten sekundidiriseen kylmivalssaukseen vihennysmid&-
rédlld 67 % A varten ja 50 % B varten lopullisen mitan 0,30 mm aikaan-
saamiseksi ja sitten hiilenpoistohehkutus mirkivedyssi 820°C. Sitten
kylmdvalssattu levy saatetaan sekunddiriseen uudelleenkiteytyshehku- -
tukseen lidmpdtilassa 840 - 960°C 80 tuntia H,:ssa ja sitten lopulli-
nen hehkutus 1180°C 5 tuntia.

Kuten havaitaan kuviossa 3, kun ldmpbtila sekunddiristd uudelleenki-
teytystd varten on alempi, niin B8 magneettinen ominaisuus on huomat-
tavasti parantunut. Lis&dksi piisis#ltd sisHdltien Sb ja Se on erityi-

sen huomattava B8 arvon parannuksessa.

Kuvio 3 kuvaa sitd, ettd sekunddidrinen uudelleenkiteytyshehkutusldm-
pbtila, korkeampi kuin 9300C, ei tdysin paranna B8 arvoa ja on vaikea

saavuttaa B, arvo korkeampi kuin 1,85 Wb/mz. Toisaalta sekundddrinen

uudelleenkigeytys tapahtuu my8s hehkuttamalla ldmp&tilassa alempi kuin
800°C, mutta tdméd ottaa pitemmdn ajan ja se ei ole taloudellisesti
hyvéd. Siten t&médn keksinndn mukaisesti sekundiirinen uudelleenkitey-
tysldmpdtila on suositeltava olevan 800 - 920°C. Keksinn®n toisen
periaatteen mukaisesti on tdydellinen kehitys sekundd&driselld uudel-
leenkiteytysytimelld alemmassa l&mpdtilassa ja tarkoitusta varten
ldmpstila 800 - 920°C pidetddn 10 - 120 tuntia tai t&d1l4 ldmp&tila-
alueella l&mpStila asteittaisesti kohotetaan, esimerkiksi midrilli
0,5 - 10°c/n.

Kuten on jo tunnettua, Se ja S sisdltyen terdslevyyn, sitten kun ne
ovat toimineet sekunddirisen uudelleenkiteytysytimen kasvattamisek-
si suuntauksella (110)/001/ lopullisessa pddstdssd, poistetaan tai
niitd vdhennetddn niin paljon kuin mahdollista, silld nimi aineet
ovat ikdvid rautahdvidn suhteen. Se ja S poisto voidaan saavuttaa
jdrjestdmdlld hehkutus H2:ssa pitkdn ajan, ja erityisesti kun Si on
korkeampi kuin 2,0 %, hehkuttamalla ldmpdtilassa korkeammalla kuin
lOOOOC, S Ja Se poistetaan. Toisaalta Sb omaa aktiviteetin estien
primddristen uudelleenkiteytyneiden ytimien kasvua, ja kuten esite-
tddn kuviossa 4, my®s jos Sb jéd8 terdslevyyn, niin se ei vaikuta rau-
tahdvidarvon huonontumiseen. Timi on hyvin ominaista ja ei ole tar-
peellista erityisesti poistaa Sb lopullisessa hehkutuksessa.
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Seuraavat esimerkit ovat esitetyt tdmidn keksinn®n kuvaustarkoituk-
sessa, eivdtk¥ ole tarkoitetut rajoittamaan sitd. Termi "%" tidssi
kdytettynd tarkoittaa painoa.

Esimerkki 1

Pijiterdsharkko sisdltden 0,020 % C, 2,90 % Si, 0,06 % Mn, 0,030 % Sb
ja 0,020 % Se esivalssattiin ja sitten kuumennettiin 1250°C 1 tunnin
ajan, jota seurasi jatkuva kuumavalssausvaihe 3 mm paksuuteen, pri-
m84rinen kylmivalssaus vihennysmiirdll¥ 75 % ja sitten hehkutus
900°C 5 minuuttia sekd lopuksi kylmdvalssaus vidhennysmddrdll¥ 60 %
0,3 mm:n paksuuteen. Sitten levy hiilipoistettiin mirkivedyss¥
820°C 5 minuuttia ja lopuksi hehkutettiin. Lopullisessa hehkutuk-
sessa li3mp&tila pidettiin 870°C 20 tunnin ajan sekunddiristen uudel-
leenkiteytyneiden ytimien kehitt&miseksi t#ysin ja sitten ldmp8tila
kohotettiin 1200°C ja pidettiin 5 tuntia tHssi l4mp8tilassa. Tulok-
sena siten saadun tuotteen magneettiset ominaisuudet olivat seuraa-
vat:

Bg : 1,91 wb/m’

W17/50 1,21 w/kg

Esimerkki 2

Piiter4sharkko sis4lt8en 0,03 % C, 2,95 % Si, 0,056 % Mn, 0,022 % Sb,
0N,0N9 % S ja 0,015 % Se esivalssattiin ja sitten kuumennettiin
1320°C 1-tunnin ajan, jota seurasi jatkuva kuumavalssausvaihe 2 mm
paksuuteen ja sitten kerran j&8hdytettiin ja jatkuvasti hehkutettiin
N, ilmakehdssd 5 minuutin ajan 900°C. Sitten suoritettiin primd4ri-
nen kylmdvalssaus vdhennygmddrdlld 50 %, jotta saatiin levy omaten
0,30 mm paksuuden. Sitten jirjestettiin hiilenpoistohehkutus 820°C
5 minuuttia ja edelleen tavallinen laatikkohehkutus suoritettiin
1180°C 5 tuntia. Tuloksena saatiin piiterdslevy, joka omasi seuraa-
vat ominaisuudet.

1,88 wb/m2

1,24 w/kg

Bg

Yy9/50

Esimerkki 3

Piiter¥svalanne sis4lt¥en 0,025 % C, 3,25 % Si, 0,019 % Sb, 0,020 % Se
ja jA4nndsmid¥rén S (0,004 %) kuumavalssattiin 3 mm paksuuteen ja pdis-
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tettiin 970°¢C s minuuttia, sitten jdrjestettiin primddri kylmivals-
saus vdhennysmdidr#lld 75 % ja sekundd8rinen kylm¥valssaus vdhennys-
m&drdlld 64 % (0,3 mm paksuus) ja kahden kylmivalssauksen vi#1i114 vi4-
lihehkutus suoritettiin 900°C. Sitten suoritettiin hiilenpoistohehku-
tus ja lopullinen pH4st8. TH#ssd tapauksessa limp8tila 860°C pidettiin
50 tuntia sekund&iristen uudelleenkiteytyneiden ytimien kasvattamisek-
si tdysin ja sitten 1180°C pidettiin 5 tuntia. Tuloksena siten saa-

dun tuotteen ominaisuudet olivat seuraavat.

1,91 wb/m2
1,11 w/kge

Bg

w17/50

Esimerkki 4

Jatkuva valettu levy omaten koostumuksen 0,015 % C, 2,90 % Si, 0,08 %
Sb, 0,03 % Se ja j44nn¥smé¥rdn S (0,003 %) sekd 0,05 % Mn kuumavals-
sattiin 3 mm paksuuteen. Saatu levy saatettiin primi3ri kylmidvals-
saukseen vihennysmi4r4114 60 %, vdlihehkutus 950°C ja sitten sekun-
dd44rinen kylmivalssaus vihennysm44r411% 75 % (0,3 mm paksuus). Sit-
ten seurasi hiilenpoistohehkutus ja lopullinen hehkutus 1200°C 5 tun-
tia. Siten saadun tuotteen ominaisuudet olivat seuraavat.

Bg ¢ 1,86 wb/m?

w17/50 1,28 w/kg

Fsimerkki 5

Kun oli saatu piiter#s kuumavalssattu levy (3 mm paksuus) sis¥ltlen
o,0s0 % C, 2,90 % Si, 0,015 % Sb, 0,02 % Se ja 0,03 % S, niin suori-
tettiin prim¥¥ri kylmdvalssaus vihennysmddr811% 78 %, vdlihehkutus
950°¢C ja sitten sekundd¥rinen kylm¥valssaus vihennysmi&r4ll¥ 50 %,
jotta saadaan levy omaten 0,30 mm paksuuden. Hiilenpoistohehkutuksen
j4lkeen levy asteittain kuumennettiin 1&mpdtilasta 800°C 13mp&tilaan
900°C 30 tunnin ajan m#4r2114 3°C/h, ja l4mpdtila 1180°C pidettiin

5 tuntia. Tuloksena lopullisen hehkutuksen suorituksessa saatiin pii-
terdslevy omaten seuraavat ominaisuudet.

Bg : 1,93 wb/m?

W17/50 1,22 w/kg
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Esimerkki 6

Terdsvalanne sis¥lt#en 0,025 % C, 0,8 % Si, 0,020 % Se ja 0,030 % Sb
esivalssattiin ja kuumavalssattiin ja saatiin levy 2,0 mm paksuudel-
la. Hehkutuksen jHlkeen 1000°C 5 minuuttia suoritettiin kylmivals-
saus vihennvsmdir#ll¥ 60 % ja saatiin levy omaten 0,8 mm paksuuden.
Fdelleen hiilenpoistohehkutuksen j&lkeen suoritettiin lopullinen heh-
kutus H, ilmakehdssd 900°C 24 tuntia. Tuloksena saatiin tuote oma-

ten seuraavat ominaisuudet:

B 1,98 wb/m?

8

Fsimerkki 7

Piiterdsharkko sis&lt4en 0,03 $ C, 3,25 % Si, 0,05 % Mn, 0,030 % Sb

ja 0,02 % Se valmistettiin LD konvertterissa, esivalssattiin ja kuu-
mennettiin 1320°C 60 minuuttia. Kuumavalssauksen j4lkeen 3 mm pak-
suuteen levy hehkutettiin 900°C 5 minuuttia. Primd4riselld ja sekun-
d48riselld kylmivalssauksella vdhennysmdirdll¥d 71 % ja 65 % vastaavas-
ti ja vilihehkutuksella 920°C 5 minuuttia viheni levyn paksuus mi4-
rd4n 0,30 mm, ja sitten levy hiilipdistettiin m¥rkivedyssi 820°C 5 mi-
nuuttia. 850°C pidettiin 80 tuntia sekundd8risten uudelleenkiteyty-
neiden ytimien t#ysin kasvattamiseksi. Lopuksi levy hehkutettiin
1180°C 5 tuntia. Tuloksena saadun tuotteen magneettiset ominaisuudet
olivat seuraavat.

1,92 wb/m?

1,07 w/ke

Bg

W
17/50
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd s&dnhkSterdslevyjen valmistamiseksi, joilla on (L10) /001/-
suuntaus ja B8—arvo yli 1,85 WB/mz, tunnettu siitd, etti
ldahtbmateriaalina toimiva piiterds, jossa on vihemmin kuin 0,06 %
hiiltd, vdhemmdn kuin 4 % piit&, 0,005 - 0,2 % antimonia, 0,008 -

0,1 % seleenid ja/tai rikkii, kuumavalssataan, hehkutetaan ja mah-
dollisesti toistettavien kylmdvalssausten ja vdlihehkutusten avulla,
40 - 85 %:n pelkistysasteella loppukylmivalssauksessa valssataan
lopulliseen paksuuteen, ja ettd kylmidvalssattu levy saatetaan hii-
lenpoistohehkutukseen sekd 10 - 120 tuntiseen hehkutukseen sekundii-
- ristd uudelleenkiteytymistd varten ldmpdtiloissa 800 - 920°cC.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne t t u siitd,

ettd ldhtOmateriaali sisdltidd 0,02 - 0,2 % mangaania.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unnettu siitd,
ettd ldhtOmateriaali sis#dltdid vihemmin kuin 0,5 % kromia, niobia,

vanadiumia, volframia, booria, titaania, zirkoniumia tai tantaalia.

4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unnettu sii-

td, ettd ldhtSmateriaali sisdltidd telluuria.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,

ettd seleeni ja/tai rikki on osittain korvattu telluurilla.

6. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,

ettd antimonin md&rd on 0,012 - 0,045 $%.

7. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unnettu siiti,

ettd loppukylmdvalssaus suoritetaan pelkistysasteella 50 - 77 %.

8. Jonkin edelli olevan patenttivaatimuksen 1-7 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd sekundédédrikiteytetyt terdslevyt hehku-
tetaan rikki- ja seleeniepdpuhtauksien poistamiseksi yli 1000°c vety-

atmosfddrissi.
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Patentkrav

1. Férfarande f&r framstdllning av el-stdlskivor med (110)/001/-
inriktning och B8—vardet over 1,85 WB/mz, kEd&dnnetecknat
dirav, att det som utgdngsmaterial verkande kiselstdlet, som inne-
hdller mindre &n 0,06 % kol, mindre &n 4 % kisel, 0,005 - 0,2 %
antimon, 0,008 - 0,1 % selen och/eller svavel, varmvalsas, glddgas
och m&jligen medelst upprepade kallvalsningar och mellangl&dgningar,
med en reduktionsgrad av 40 - 85 % i slutkallvalsning valsas till
slutlig tjocklek, och att den kallvalsade skivan utsdtts f6r avkol-
ningsglddgning samt f&r 10 - 120 timmars glddgning fOr sekundar
4terkristallisation vid temperaturer av 800 - 920°¢C. ‘

2. Férfarande enligt patentkrav 1, k &nnetecknat ddrav,
att utgdngsmaterialet innehdller 0,02 - 0,2 % mangan.

3. Férfarande enligt patentkrav 1, k @&nnetecknat ddrav,
att utgdngsmaterialet innehdller mindre &n 0,5 % krom, niobium,
vanadin, wolfram, bor, titan, zirkonium eller tantal.

4. Férfarande enligt patentkrav 1, k @&nnetecknat dirav,
att utgdngsmaterialet innehdller tellur.

5. Férfarande enligt patentkrav 1, k & nnetecknat ddrav,

att selen och/eller svavel dr delvis ersatt med tellur.

6. Forfarande enligt patentkrav 1, k &nnetecknat darav,

att antimonmingden dr 0,012 - 0,045 %.

7. Férfarande enligt patentkrav 1, k @& nnetecknat ddrav,
att slutkallvalsningen utférs med reduktionsgraden 50 - 77 %.

8. Fdorfarande enligt ndgot av de foregdende patentkraven, k & n -
netecknat dirav, att de sekundirkristalliserade stdlskivorna
glddgas f6r avlidgsning av svavel- och selenorenheter i en vidte-
atmosfir av Sver 1000°C.

Viitejulkaisuja-Anfdrda publikationer

Kuulutusjulkaisuja:-Utldggningsskrifter: Seksan Liittotasavalta-FOrbundsrepubli-
ken Tyskland(DE) 1 920 968 (C 21 4 1/78).

Patenttijulkaisuja:-Patentskrifter: USA(US) 3 287 183 (148-111), 3 556 873

(# 01 £ 1/16).
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