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(57) Abstract

The invention relates to a process for producing a grain-orientated electrical steel sheet in which a steel slab is soaked at a temperature
which is lower than the solubility temperature for manganese sulphide but above the solubility temperature for copper sulphide. The slab
is subsequently hot-rolled at a starting temperature of at least 960 °C and at an end temperature in the range of 880 to 1000 °C to
provide a hot-strip final thickness in the range of 1.5 to 7.0 mm. The hot strip is subsequently annealed at a temperature in the range
of 880 to 1150 °C and cooled at a rate of above 15 K/s. The hot strip is cold rolled in one or a plurality of cold rolling stages. There
follows recrystallisating annealing with simultaneous decarburisation, application of a separating agent, high temperature annealing and,
after application of an insulating layer, final annealing. The invention is characterised in that the cold strip for high-temperature annealing
is heated in an atmosphere containing less than 25 vol. % of H, the remainder being nitrogen and /or a noble gas, at least until the critical

temperature is obtained.

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von kornorientiertem Elektroblech, bei dem eine Stahlbramme bei einer
Temperatur, die tiefer als die Ldslichkeitstemperatur filr Mangansulfid, aber oberhalb der Loslichkeitstemperatur fir Kupfersulfide liegt,
durcherwiirmt wird. Im AnschluB daran wird die Bramme mit einer Anfangstemperatur von mindestens 960 °C und mit einer Endtemperatur
im Bereich von 880 bis 1000 °C bis auf Warmband-Enddicke im Bereich von 1,5 bis 7,0 mm warmgewalzt. Das Warmband wird danach
100 bis 600 s lang bei einer Temperatur im Bereich von 880 bis 1150 °C gegliht und danach mit einer Abkthlrate von grifer als 15
K/s abgekiihlt. In einem oder mehreren Kaltwalzschritten wird das Warmband kaltgewalzt. Daran schlieBt sich ein rekristallisierendes
Glihen mit gleichzeitiger Entkohlung, ein Aufbringen eines Trennmittels, eine Hochtemperaturgliihung und nach dem Aufbringen einer
Isolierbeschichtung eine Schlufiglithung an. Kennzeichen der Erfindung ist, da das Kaltband zur Hochtemperaturglithung in einer weniger
als 25 Vol.-% Ha, Rest Stickstoff und/oder Edelgas enthaltenden Atmosphire mindestens bis zum Erreichen der Haltetemperatur aufgeheizt
wird.
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verfahren zur Herstellung von kornorientiertem
Elektroblech

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
kornorientiertem Elektroblech, bei dem eine Bramme aus
einem Stahl mit (in Masse-%) mehr als 0,005 bis 0,10 % C,
2,5 bis 4,5 % Si, 0,03 bis 0,15 % Mn, mehr als 0,01 bis
0,05 $ S, 0,01 bis 0,035 % Al, 0,0045 bis 0,012 % N, 0,02

\

bis 0,3 % Cu, Rest Fe einschl. unvermeidbarer
Verunreinigungen bei einer Temperatur, die tiefer als die
Loslichkeitstemperatur fdr Mangansulfide, jedenfalls
unter 1320 °C, aber oberhalb der Loslichkeitstemperatur
fir Kupfersulfide liegt, durcherwdrmt wird, im Anschluf
daran mit einer Anfangstemperatur von mindestens 960 °C
und mit einer Endtemperatur im Bereich von 880 bis 1000
o bis auf Warmband-Enddicke im Bereich wvon 1,5 bis 7,0
mm warmgewalzt wird, das Warmband danach 100 bis 600 s
lang bei einer Temperatur im Bereich von 880 bis 1150 °C
geglitht, sodann mit einer Abklhlrate von grdfer als

15 K/s abgekihlt und in einem oder mehreren
Kaltwalzschritten bis auf Kaltband-Enddicke kaltgewalzt
wird, worauf das Kaltband einer rekristallisierenden
Gluhung in feuchter Wasserstoff und Stickstoff
enthaltender Atmosphd&re mit gleichzeitiger Entkohlung
unterworfen wird und nach dem beidseitigen Aufbringen
eines. im wesentlichen MgO enthaltenden Trennmittels
hochtemperaturgeglitht und nach dem Aufbringen einer

Isolierbeschichtung schlufigegliht wird.
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Ein solches Verfahren ist in der DE 43 11 151 C1
offenbart. Die Absenkung der Brammenvorwarmtemperatur auf
unterhalb der Léslichkeitstemperatur von MnS, in‘jedem
Fall aber unterhalb von 1320 °C, ist durch die Anwendung
von Kupfersulfid als wesentlichem Kornwachstumsinhibitor
moéglich. Dessen Loslichkeitstemperatur liegt derart tief,
daR auch durch die Vorwarmung bei dieser abgesenkten
Temperatur und dem nachfolgenden Warmwalzen in Verbindung
mit der Glihung des warmgewalzten Bandes eine
hinreichende Bildung dieser Inhibitorphase moglich ist.
MnS spielt wegen seiner sehr viel hdheren
Loslichkeitstemperatur als Inhibitor keine Rolle und AlN,
dessen L&slichkeits- und Ausscheidungseigenschaften
zwischen denen von Mn- und Cu-Sulfid liegen, hat nur

einen unbedeutenden Anteil an der Inhibition.

Ziel der Temperaturabsenkung vor dem Warmwalzen ist die
Vermeidung flUssiger Schlacke auf den Brammen, was den
Verschleiff der Gliheinrichtungen verringert und das

stoffwirtschaftliche Ausbringen der Produktion erhoht.

Die EP-B-0 219 611 beschreibt ein Verfahren, das
ebenfalls eine Absenkung der Brammenvorwarmtemperatur in
vorteilhafter Weise ermdglicht. Dabeli werden
(Al,Si)N-Partikel als Kornwachstumsinhibitoren verwendet,
die Uber einen Nitrierprozefl in das auf Fertigbanddicke
kaltgewalzte und entkohlte Band eingebracht werden. Als
Mafnahme, diesen Nitrierprozefi durchzufihren, wird die
Gluihatmosphdre bei der Hochglihung so gew&hlt, dafl diese
ein Nitriervermdgen besitzt, oder es werden nitrierende
Zusdtze zum Glihseparatur, bzw. auch Kombinaticnen aus

beiden angefuhrt.
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In der EP-B-0 321 695 ist ein ahnliches Verfahren
beschrieben. Als Kornwachstumsinhibitoren werden
ausschliefdlich (al,Si)N-Partikel verwendet. Es werden
zusdtzliche Angaben zur chemischen Zusammensetzung
gemacht und eine weitere Mbglichkeit einer
Nitrierbehandlung in Verbindung mit der
Entkohlungsglihung aufgezeigt. Weiterhin wird der Hinweis
gegeben, daff die Brammenvorwarmtemperaturen vorzugsweise

unter 1200 °C liegen sollten.

Die EP-B-0 339 474 beschreibt ebenfalls ein Verfahren,
wobei jedoch detailliert eine Nitrierbehandlung in Form
einer Durchlaufglihung im Temperaturbereich von 500 bis
900 °C unter Anwesenheit einer ausreichenden Menge von NH,
im Gliihgas durchgefihrt wird. Weiterhin wird detailliert
beschrieben, wie die GlUh-Nitrierbehandlung direkt der
Entkohlungsglihung nachgeschaltet werden kann. Ziel ist
auch hier die Bildung von (Al,Si)N-Partikeln als
wirksamer Kornwachstumsinhibitor. Dabei wird besonders
betont, daft bei einer solchen Nitrierbehandlung
mindestens 100 ppm, vorzugswelse aber mehr als 180 ppm
Stickstoff eingebracht werden muff. Die

Brammenvorwdrmtemperatur sollte unter 1200 °C liegen.

Die EP-B-0 390 140 stellt die besondere Bedeutung der
KorngroRenverteilung des entkohlten Kaltbandes besonders
heraus und gibt verschiedene Methoden zu ihrer Bestimmung
an. Als Brammenvorwarmtemperatur wird in jedem Falle eine
Temperatur von kleiner 1280 °C angegeben. Jedoch wird
immer die Empfehlung gegeben, die Brammen unter 1200 °C
vorzuwadrmen, samtliche angefihrten Ausfihrungsbeispiele

geben 1150 °C als Vorwarmtemperatur an.

Demgegeniber hat das aus der DE 43 11 151 Cl bekannte
Verfahren den wesentlichen Vorteil, die

Vorwarmtemperaturen nicht derart tief wie die oben
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erwdahnten 1150 bis 1200 °C wahlen zu missen. Im oft
angewendeten mixed-rolling-Betrieb eines modernen
Warmwalzwerkes werden haufig Brammenvorwdrmtemperaturen
von 1250 bis 1300 °C eingestellt, weil dieser
Temperaturbereich aus warmwalz- und energietechnischer
Sicht besonders glnstig ist. Zum anderen hat die
Anwendung von Kupfersulfid als Inhibitor den
entscheidenden Vorteil, nicht durch eine zusidtzliche
Technologie eine Nitrierbehandlung durchfithren und
beherrschen zu missen, sondern kann den
Kornwachstumsinhibitor bereits am Anfang des
Herstellungsweges direkt erzeugen. Die Weiterverarbeitung
des Warmbandes bis zum Fertigprodukt wird auf diese Weise
erheblich vereinfacht.

Das warmgewalzte Band wird einer Glihung unterzogen, um
die Kupfersulfidpartikel auszuscheiden, welche die
Inhibitorphase bilden sollen. Danach erfolgt ein
Kaltwalzen auf die Fertigbanddicke. Alternativ dazu kann
das warmgewalzte Band zunichst einem ersten
Kaltwalzschritt unterzogen werden, um danach die
inhibitorausscheidende Glithung und das letzte Kaltwalzen
auf die Fertigbanddicke durchzufihren. Mit diesem Band
wird schliefflich eine kontinuierliche
Entkohlungsglihbehandlung durchgefiihrt in einer feuchten
Stickstoff und Wasserstoff enthaltenden Glihatmosphére.
Zu Beginn dieser Glihbehandlung wird das Gefuge
rekristallisiert und das Band entkohlt. AnschlieRend wird
eine im wesentlichen MgO enthaltende
Klebschutzbeschichtung auf die Oberfliche des entkohlten

Kaltbandes aufgebracht und das Band aufgewickelt zu
Coils.

Die so erzeugten entkohlten Kaltbandcoils werden dann
einer Hochtemperatur-Haubengllihung unterzogen, um die

Bildung der Gosstextur uUber den Prozef der
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Sekundirrekristallisation einzuleiten. Ublicherweise
werden die Coils mit einer Aufheiérate von etwa 10 bis 30
K/h langsam aufgeheizt in einer Gllihatmosphére, die aus
Wasserstoff und Stickstoff besteht. Bei etwa 400 °C
Bandtemperatur steigt der Taupunkt des Glithgases stark
an, weil dann das Kristallwasser der im wesentlichen MgO
enthaltenden Klebschutzbeschichtung freigesetzt wird. Bei
etwa 950 bis 1020 °C lauft die Sekundarrekristallisation
ab. Damit ist zwar die Gosstexturbildung bereits
abgeschlossen, jedoch wird noch weiter bis auf eine
Temperatur von mindestens 1150 °C, vorzugsweise
mindestens 1180 °C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
mindestens 2 bis 20 h gehalten. Dies ist notwendig, um
das Band von den nicht mehr bendétigten Inhibitorpartikeln
zu reinigen, weil diese sonst im Material verbleiben und
im Fertigprodukt den Ummagnetisierungsprozefs behindern
wirden. Flr einen optimalen Reinigungsvorgang wird nach
Beendigung der Sekunddrrekristallisation, uUblicherweise
ab Beginn der Haltephase der Wasserstoffanteil in der
Glthatmosphare stark erhdht, z.B. auf 100 %.

In der Aufheizphase der Hochglihung wird im allgemeinen
ein Gemisch aus Wasserstoff und Stickstoff als Glihgas
verwendet, wobei vor allem eine Mischung aus 75 %
Wasserstoff und 25 % Stickstoff Ublich ist. Bei dieser
Gaszusammensetzung wird eine gewisse Aufstickung des
Bandes bewirkt, weil bei dieser stdchiometrischen
Zusammensetzung genigend viele NH;-Moleklle vorhanden
sind, die fir eine Aufstickung notwendig sind. Dadurch
wird die bekanntermaflen auf AlN basierende Inhibition

noch weiter verstarkt.

Bei Anwendung des in DE 43 11 151 Cl1 offenbarten
Verfahrens, bei dem die Inhibition nicht auf AIN-
Partikeln, sondern auf Kupfersulfid beruht, treten jedoch

bei Anwendung diesexr Art der Hochglihung gelegentlich
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Streuungen beim Ablauf der Texturbildung (Sekundar-
rekristallisation) wahrend der Hochtemperaturglihung auf.
Diese Streuungen wirken sich direkt auf die magnetischen
Werte unglnstig aus. Die Aufgabe der Erfindung besteht
nun darin, wdhrend der Hochglihung diese Streuungen
deutlich zu verringern und dadurch den Ablauf der
Sekundarrekristallisation zu stabilisieren, wodurch die
magnetischen Werte auf ein sehr gutes Niveau gebracht

werden.

Zur Losung dieser Aufgabe wird erfindungsgemdf bei dem
gattungsgemafien Verfahren vorgeschlagen, dal das Kaltband
zur Hochtemperaturgliihung in einer weniger als 25 Vol.-%
H,, Rest Stickstoff und/oder Edelgas, wie Argon,
enthaltenden Atmosphdre mindestens bis zum Erreichen der
Haltetemperatur aufgeheizt wird. Nach dem Erreichen der

Haltetemperatur kann der H,-Anteil stetig bis auf 100 3

o\

erhdht werden.

Um den Ablauf der Sekundarrekristallisation bewerten und
vergleichen zu koénnen, wurde eine Anzahl identisch
entkohlter Kaltbandproben einer Laborsimulation der
betrieblichen Hochtemperatur-Haubenglihung unterzogen.
Bei Erreichen bestimmter, zuvor festgelegter Temperaturen
wahrend der Aufheizung wurden einzelne Proben diesem
Stapel entnommen. In diesen Proben waren Teilzusténde des
Materials in dieser Phase der Hochgllhung eingefroren.
Als Temperaturintervall wurde der Bereich zwischen 900
und 1045 °C gewahlt, weil dort die Sekunddrrekristal-
lisation ablauft. An allen Proben wurde die
Koerzitivfeldstarke bestimmt und gegen die
Entnahmetemperatur in Fig. 1 grafisch aufgetragen. Die
Koerzitivfeldstdrke verhdlt sich umgekehrt proportional

zur mittleren Korngréfle des Gefliges.
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Danach 14Rt sich der Beginn der Sekundarrekritallisation
als ein pldtzlicher Steilabfall der Koerzitivfeldstarke
bei einer bestimmten Probenentnahmetemperatur erkennen.
Dieser Steilabfall als Indikator fir den Beginn der
Sekunddrrekristallisation ist in Fig. 1 sichtbar. Diese
Art der Untersuchung wird als "Rekristallisationstest"
bezeichnet (vgl. M. Hastenrath et al., Anales de Fisika
B, Vol. 86 (1990), pp. 229-231). Gleichzeitig wurden an
diesen Rekristallisationstestproben die Gehalte an
Stickstoff und Schwefel bestimmt. Diese Untersuchungen
zeigten, daff auch entkohltes Kaltband, das gemafs DE 43 11
151 erzeugt wurde, in hohem Mafe aufgestickt wird, wenn
es mit der Ublichen Hochgltihung, die 75 % Wasserstoff und
25 % Stickstoff in der Aufheizphase enthdlt, gegliht
wird. Gleichzeitig jedoch fAllt der Schwefelgehalt im
Verlaufe dieser Hochgllhung stark ab. Dies bedeutet aber
eine Schwachung der Inhibition, die auf der Wirkung von
Kupfersulfiden beruht. Diese Entschwefelung erfolgt
aufRlerdem in inhomogener Weise, woraus die beobachteten
Streuungen'der magnetischen Werte erklarbar sind. Wird
aber die Hochglihung in erfindungsgemafier Weise verandert
und der Wasserstoffanteil wahrend der Aufheizung auf
maximal 25 Vol.-% begrenzt, so tritt nur eine sehr viel
schwdchere Entschwefelung auf. Der Schwefelgehalt nimmt
erst bei hdheren Temperaturen merklich ab, wenn die
Sekunddrrekristallisation bereits beendet ist. Dieser
Sachverhalt wird weiter unten anhand der Beispiele

demonstriert.

Die Anwendung niedriger Wasserstoffanteile wdhrend der
Aufheizphase erhdht jedoch auch deutlich das
Oxidationspotential der Glihatmosphdre, was sich in
Einzelfdllen ungunstig auf die spdtere Ausbildung der
isolierenden Phosphatschicht und deren Haftung auswirken
kann. Dieses Problem tritt aber nur am Anfang der

Aufheizphase merklich in Erscheinung, wenn der Taupunkt
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des Glihgases durch Freisetzung von Wasserdampf aus der
Klebschutzbeschichtung deutlich ansteigt. Eine
Verdnderung der Inhibitorphase durch Entschwefelung tritt
aber bei diesen tiefen Temperaturen noch nicht in
Erscheinung, sondern tritt erst bei hdheren Temperaturen
auf. Um eine unglinstige Beeinflussung der
Oberflachenbeschaffenheit zu vermeiden, sollte die
Gaszusammensetzung wahrend der Aufheizphase gewechselt
werden. So ist es glnstig, eine Hochglihung mit einer
Glihatmosphdre zu beginnen, die einen hohen
Wasserstoffanteil besitzt, und unter diesen Bedingungen
bis zu einer Temperatur von 450 bis 750 °C aufzuheizen.
Dann sollte die Gllhatmosphdre gewechselt und ein
niedriger Wasserstoffanteil, z.B. 5 bis 10 Vol.-%
eingestellt und die Aufheizung bis zum Erreichen der
Haltestufe fortgesetzt werden. Ab Beginn der Haltephase
wird dann in gewohnter Weise der Wasserstoffanteil auf
100 % erhodht.

Aus den Beispielen wird die Wirkung der erfinderischen
Mafifnahme deutlich. Warmbander aus Schmelzen mit den in
Tafel 1 aufgefiithrten chemischen Zusammensetzungen wurden
gemafs dem in DE 43 11 151 Cl beschriebenen Verfahren zu
entkohltem Kaltband weiterverarbeitet. Dieses entkohlte
Kaltband wurde aufgeteilt und in Betriebsversuchen drei

unterschiedlichen Hochglihungen unterzogen:

Variante "Referenz": Die erste als "Referenz" bezeichnete

Hochglihung entsprach dem Stand der Technik und

beinhaltete eine Atmosphdre von 75 Vol.-% H, +

25 Vol.-% N, in der Aufheizphase. Von Umgebungstemperatur
wurde mit 15 K/h bis auf eine Haltetemperatur von 1200 ©°C
aufgeheizt, 20 h lang diese Temperatur gehalten und
anschlieflfend langsam abgekihlt. Von Beginn der Haltezeit

an wurde auf eine Atmosphare von 100 % H, umgeschaltet.
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Variante "neu'": Die zweite als "neu" bezeichnete

Hochgliihung reprasentierte die erfindungsgemafte MaRnahme
und beinhaltete im Unterschied zu "Referenz" eine
Atmosphdre von 10 Vol.-% H, + 90 Vol.-% N, in der
Aufheizphase.

Variante "inert": Die dritte als "inert" bezeichnete

Hochgliihung représentierte ebenfalls die erfindungsgemafe
MaRnahme, jedoch wurde im Unterschied zu "neu" anstelle
von N, in der Aufheizphase das Inertgas Argon benutzt.

Dabei wurden die in Tafel 2 zusammengestellten
magnetischen Eigenschaften erzielt. Diese Werte sind in
den Fig. 2a und 2b grafisch dargestellt. Gegenuber der
"Referenz"-Hochglihung (Stand der Technik) zeigen die
erfindungsgemdBen Hochglihvarianten "neu" und "inert"
wesentlich einheitlichere magnetische Werte,
reprasentiert durch die Polarisation, woraus der
stabilisierende Effekt ersichtlich wird. Diese Werte
liegen auferdem auf einem hohen Niveau. Der Vergleich der
beiden erfindungsgemé@en Varianten "neu" und "inert"
zeigt, daR Stickstoff als Hauptbestandteil des Glihgases
am besten geeignet ist. Die Verwendung eines Inertgases
wie Argon ist aus Kostengrinden nicht sinnvoll. Die
"inert"-Variante zeigt aber ebenfalls eine Verbesserung
und Stabilisierung der magnetischen Eigenschaften, was
beweist, daf der Stickstoff als Hauptbestandteil der
Gluhatmosphédre nicht entscheidend dafur ist, sondern der

geringe Wasserstoffanteil.

Vor den durchgefihrten Hochglihungen wurden Proben von
entkohltem Kaltband Rekristallisationstests der oben
beschriebenen Art durchgeflihrt. Dabei wurden ebenfalls
drei Varianten gebildet mit den entsprechenden
Gasatmosphéren in der Aufheizphase wie bei den oben

beschriebenen Versuchen.
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Fig. 1 zeigt anhand der Steilabfdlle der
Koerzitivfeldstarke, daf? in allen drei Fallen eine
Sekundarrekristallisation stattgefunden hat. Die
einzelnen Rekristallisationstestproben wurden chemisch

auf ihren Gehalt an Stickstoff und Schwefel analysiert.

Fig. 3 zeigt die Entwicklung des Stickstoffgehaltes und
Fig. 4 die Entwicklung des Schwefelgehaltes im
Temperaturintervall von 900 °C bis 1045 °C wahrend der
Aufheizphase der Hochglihung. Fir beide Darstellungen
wurden Mittelwerte der Mefiwerte aller B&nder der in Tafel
1 aufgefidhrten Schmelzen A bis E gebildet. Die B&nder

wurden auf eine Fertigbanddicke von 0,30 mm gewalzt.

Die Entwicklung des Stickstoffgehaltes wadhrend der
Aufheizphase in Fig. 3 zeigt bei der "Referenz'"-Variante
den erwartet hohen Anstieg bereits bei Temperaturen
unterhalb von 1020 °C. Demgegeniiber ist der Anstieg bei
der erfindungsgemaflen Variante "neu" deutlich schwdcher
ausgepragt und wird erst bei hohen Temperaturen
dominierend, dann wenn die Sekundérrekristallisation
bereits abgeschlossen ist. Im Falle der ebenfalls
erfindungsgemdfien Variante "inert" tritt Uberhaupt keine
Erhbhung des Stickstoffgehaltes auf, weil das Gliithgas
keinen Stickstoff enthalt. Eine merkliche Entstickung
tritt aber erst bel hohen Temperaturen oberhalb der
Sekundarrekristallisation auf. Die Wirkungen der beiden
erfindungsgemafien Hochglihvarianten auf die Entwicklung
des Stickstoffgehaltes im Verlaufe der Glihung ist somit
gegensatzlich. Die Wirkungen auf die magnetischen
Eigenschaften jedoch ist ungefdhr dieselbe. Somit kann
die Beeinflussung des Stickstoffgehaltes bei Material,
das nach dem in DE 43 11 151 C1 offenbarten Verfahren
hergestellt wird, nicht die Ursache fir die

erfindungswesentliche Verbesserung sein.
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Betrachtet man jedoch die Entwicklung des
Schwefelgehaltes wahrend der Aufheizung und vergleicht
dabei die drei hier betrachteten Varianten, so laft sich
der Wirkungsmechanismus des erfindungsgemafien Verfahrens
leicht erkennen: Wahrend bei der "Referenz"-Variante der
Schwefelgehalt recht schnell im Verlaufe der Aufheizung,
noch vor Beginn der Sekundarrekristallisation, abfallt,
ist dieser Abfall bei den erfindungsgemafien Varianten
"neu" und "inert" wesentlich schwidcher ausgeprégt. Eine
Verringerung des Schwefelgehaltes ist nur mit einem
entsprechenden Abbau der als Inhibitoren wirkenden
Kupfersulfide zu erkldren. Im Falle der "Referenz'-
Hochglihvariante vollzieht sich dieser Abfall recht
schnell, wodurch die Inhibitionswirkung frihzeitig
nachldft und dadurch der Texturselektionsprozefl zu Beginn
der Sekundarrekristallisation gewissen Streuungen
unterworfen wird. Durch Anwendung einer erfindungsgemiafen
Hochglihvariante wird die Wirkung der Inhibitorphase
zeitlich verl&ngert, was sich dementsprechend glnstig auf
den Selektionsprozefd bei der Sekundarrekristallisation

auswirkt.

Die Entwicklung der Schwefelgehalte unterscheidet sich
zwischen den erfindungsgemadffen und den nicht
erfindungsgemifien Hochglihvarianten in nennenswerter
Weise erst ab Bandtemperaturen oberhalb von 900 °C. Somit
stellt sich die vorteilhafte Wirkung der
erfindungsgemdfien Variante auch dann ein, wenn die
wasserstoffarme Gliihatmospahre erst zu einem spadteren
Zeitpunkt wdhrend der Aufheizung zur Anwendung kommt.
Wenn beispielsweise die Anwendung sehr wasserstoffarmer
Gluhatmosp&hren in der Aufheizphase (z.B. 5 Vol.-%
Wasserstoff) aufgrund ihres sehr hohen
Oxidationspotentials Probleme mit der

Oberflachenbeschaffenheit des Bandes machen sollte,
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so laft sich das erfindungsgemafie Verfahren in folgender
Weise abandern: Die GlUhung beginnt mit einer
wasserstoffreichen Glihatmosphdre. Nach Erreichen einer
Bandtemperatur von mindestens 450 °C und hdchstens 750 °C
wird die Zusammensetzung des Glihgases gewechselt und die
Gldihung in einer wasserstoffarmen Atmosphére fortgesetzt.
Prinzipiell wéare es mdglich, den Wechsel der
Glihatmosphare erst bei 900 °C vorzunehmen, jedoch dirfte
es schwierig sein, bei einer Haubengliheinrichtung, die
fir derartige Hochglithungen verwendet wird, wegen der
hohen Warmekapazitédt des eingesetzten gecoilten Materials
und der daraus sich ergebenden Temperaturgradienten die
Bandtemperatur hinreichend genau festzulegen. Ab
Erreichen der Haltetemperatur von mindestens 1150 °C wird
die Gasatmosphadre wiederum gewechselt und der

Wasserstoffanteil stark erhdht, vorzugsweise auf 100

o\°

Diese Abanderung des erfindungsgemifen Verfahrens ist
hinsichtlich seiner Wirkung mit dem weiter oben

beschriebenen erfindungsgemdfien Verfahren identisch.
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c Mn S Si Cu Al N

Schmelze A: 0,061 0,080 | 0,023 | 3,08 | 0,068 | 0,020 | 0,0079

Schmelze B: 0,048 | 0,089 | 0,024 | 3,20 | 0,077 0,022 | 0,0086

Schmelze C: 0,058 | 0,097 | 0,022 | 3,21 0.070 | 0,021 0,0073

Schmelze D: 0,057 | 0,081 0,027 | 3,12 | 0,078 | 0,022 | 0,0074

Schmelze E: 0,085 | 0,081 0,023 | 3,20 | 0,071 0,023 | 0,0085

Tafel 1: Chemische Zusammensetzung des Versuchsmateriais in Masse-%

Typ der Hochgliihung
"Referenz” "neu” "inert"
Schmelze | Jgoo Py Ja00 P. Jaoo Py
inT in W/kg inT in W/kg inT in W/kg
A 1,91 1,11 1,94 0,91 1,93 1,00
B 1,94 1,03 1,93 0,95 1,92 1,04
Cc 1,92 1,06 1,94 0.91 1,93 1,01
D 1,89 1,15 1,93 0,95 1,93 0,99
E 1,21 1,09 1.94 0,92 1,93 1,03
Mittelwert 1,912 1,09 1,936 0,93 1,925 1,01

Tafel 2: Magnetische Eigenschaften der in den Beispielen vorgefihrten Bander

nach unterschiedlichen Hochglihungen
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung von kornorientiertem
Elektroblech, bei dem eine Bramme aus einem Stahl mit
(in Masse-%)

mehr als 0,005 bis 0,10 % C,

2,5 bis 4,5 % Si,
0,03 bis 0,15 % Mn,
mehr als 0,01 bis 0,05
0,01 bis 0,035 Al,
0,0045 bis 0,012 % N,
0,02 bis 0,3 % Cu,

Rest Fe einschl. unvermeidbarer

o\

S,

o\°

Verunreinigungen
bei einer Temperatur, die tiefer als die
Loslichkeitstemperatur fuir Mangansulfid, jedenfalls unter
1320 °C, aber oberhalb der Loéslichkeitstemperatur fur
Kupfersulfide liegt, durcherwdrmt wird, im Anschluf daran
mit einer Anfangstemperatur von mindestens 960 °C und mit
einer Endtemperatur im Bereich von 880 bis 1000 °C bis
auf Warmband-Enddicke im Bereich von 1,5 bis 7,0 mm
warmgewalzt wird, das Warmband danach 100 bis 600 s lang
bei einer Temperatur im Bereich von 880 bis 1150 °C
gegliht, sodann mit einer AbklUhlrate von gréfRer als
15 K/s abgeklihlt und in einem oder mehreren
Kaltwalzschritten bis auf Kaltband-Enddicke kaltgewalzt
wird, worauf das Kaltband einer rekristallisierenden
Glihung in feuchter Wasserstoff und Stickstoff
enthaltender Atmosphdre mit gleichzeitiger Entkohlung
unterworfen wird und nach dem beidseitigen Aufbringen
eines im wesentlichen MgO enthaltenden Trennmittels
hochtemperaturgegluht und nach dem Aufbringen einer
Isolierbeschichtung schluffgegliiht wird,
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dadurch gekennzeilichnet, daf das
Kaltband zur Hochtemperaturglihung in einer weniger als
25 Vol.-% H,, Rest Stickstoff und/oder Edelgas, wie Argon,
enthaltenden Atmosph&re mindestens bis zum Erreichen der
Haltetemperatur bei mindestens 1150 ... 1200 °C,

vorzugsweise 1180 °C, aufgeheizt wird.

2 vVerfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichmnet, dab nach
dem Erreichen der Haltetemperatur der H,-Anteil der

[+

Gluhgasatmosphdre stetig auf bis zu 100 % erhdéht wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2,
dadurch gekennzeichnet, dab die
Glihgasatmosphdre bis zum Erreichen einer Temperatur im
Rereich wvon 450 bis 750 °C mehr als 50 Vol.-% H, enthalt,
da® nach dem Uberschreiten dieser Temperatur der H,-Anteil
auf unter 25 Vol.- % gesenkt wird und nach dem Erreichen
der Haltetemperatur der H,-Anteil auf bis zu 100 % erhdéht

wird.
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