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©  Method  for  producing  grain-oriented  silicon  steel  sheets. 
  A  grain-oriented  silicon  steel  sheet  having  high  magnetic 
induction  and  low  iron  loss  can  be  obtained  by  adhering 
uniformly  at  least  one  member  selected  from  the  group  con- 
sisting  of  elements  of  Ge,  5n,  Pb,  As,  Bi  and  Zn  and  com- 
pounds  containing  these  elements  to  the  surfaces  of  a  silicon 
steel  sheet  before  or  after  the  decarburization  annealing  in  a 
method  for  producing  grain-oriented  silicon  steel  sheets, 
wherein  a  hot  rolled  steel  sheet  is  subjected  to  at  least  one 
cold  rolling,  the  finally  cold  rolled  steel  sheet  is  subjected  to 
a  decarburization  annealing,  and  the  decarburized  steel  sheet 
is  applied  with  an  annealing  separator  consisting  mainly  of 
MgO  and  then  subjected  to  a  final  annealing,  or  by  carrying 
out  the  adhesion  treatment  of  element  in  combination  with 
a  preliminary  annealing  before  the  decarburization  annealing 
in  the  above  described  method,  or  by  using  the  annealing 
separator  further  containing  Bi  or  a  Bi-containing  compound 
in  the  above  described  method. 



The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   a  m e t h o d   f o r  

p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s ,   a n d  

p a r t i c u l a r l y   r e l a t e s   to  a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s   h a v i n g   low  i r o n   l o s s  

w i t h o u t   l o w e r i n g   t h e i r   m a g n e t i c   i n d u c t i o n .  

G r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s   a r e  

d e m a n d e d   to  h a v e   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   and  low  i r o n  

l o s s .   T h e r e   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   v a r i o u s   m e t h o d s   f o r  

l o w e r i n g   t h e   i r o n   l o s s ,   f o r   e x a m p l e ,   a  m e t h o d   w h e r e i n   a  

s t e e l   h a v i n g   a  h i g h   Si  c o n t e n t   i s   u s e d ;   a  m e t h o d   w h e r e i n  

a  p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  s m a l l   t h i c k n e s s   i s  

p r o d u c e d ;   a  m e t h o d   w h e r e i n   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s   h i g h l y   a l i g n e d   to  ( 1 1 0 ) [ 0 0 1 ]   o r i e n t a t i o n ,   t h a t  

i s ,   to   Goss  o r i e n t a t i o n   a r e   d e v e l o p e d ;   a  m e t h o d   w h e r e i n  

s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   h a v i n g   s m a l l   s i z e  

a r e   d e v e l o p e d ;   and  t h e   l i k e .   As  t he   m e t h o d   f o r   d e v e l o p -  

i n g   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   h i g h l y   a l i g n e d  

to  Goss   o r i e n t a t i o n ,   t h e r e   h a v e   b e e n   k n o w n ,   f o r   e x a m p l e ,  

a  m e t h o d   d i s c l o s e d   in   J a p a n e s e   P a t e n t   A p p l i c a t i o n  

P u b l i c a t i o n   No.  1 5 , 6 4 4 / 6 5 ,   w h e r e i n . a n   A l - c o n t a i n i n g  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   i s   c o l d   r o l l e d   a t   a  h i g h   f i n a l  

r e d u c t i o n   r a t e ;   a  m e t h o d   d i s c l o s e d   in  J a p a n e s e   P a t e n t  

L a i d - o p e n   S p e c i f i c a t i o n   No.  1 2 , 6 1 4 / 7 7   and  t h e   l i k e ,  

w h e r e i n   a  s i l i c o n   s t e e l   h a v i n g   a  v e r y   s m a l l   B  c o n t e n t  



i s   u s e d ;   a  m e t h o d   d i s c l o s e d   in   J a p a n e s e   P a t e n t   A p p l i c a -  

t i o n   P u b l i c a t i o n   No.  1 3 , 4 6 9 / 7 6 ,   w h e r e i n   an  S b - c o n t a i n i n g  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  s e c o n d a r y   r e -  

c r y s t a l l i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   a  low  t e m p e r a t u r e ;   a  

m e t h o d   d i s c l o s e d   in   J a p a n e s e   P a t e n t   A p p l i c a t i o n   P u b l i c a -  

t i o n   No.  3 8 , 6 5 2 / 8 1 ,   w h e r e i n   a  c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t  

h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   i s   a n n e a l e d   a t   a  t e m p e r a t u r e  

w i t h i n   t h e   r a n g e   of   6 0 0 - 6 5 0 ° C   f o r   0 . 5 - 1 0   m i n u t e s   b e f o r e  

t h e   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g ;   a  m e t h o d   d i s c l o s e d   in   J a p a n e s e   P a t e n t  

L a i d - o p e n   S p e c i f i c a t i o n   No.  1 5 1 , 4 2 3 / 8 3 ,   w h e r e i n   a  c o l d  

r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   h e a t e d   a t   a  h e a t i n g   r a t e   o f  

1 0 0 ° C / m i n . - 4 0 0 ° C / m i n .   w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   o f  

6 0 0 - 7 0 0 ° C   in   t h e   h e a t i n g   s t a g e   in   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   to   k e e p   t h e   r a t e   o f   r e c r y s t a l l i z a t i o n   o f   t h e  

s t e e l   s h e e t   to   a b o u t   50%;  and   t h e   l i k e .  

A c c o r d i n g   to  t h e s e   m e t h o d s ,   t h e   s e c o n d a r y  

r e c r y s t a l l i z e d   g r a i n s   a r e   s u r e l y   and  h i g h l y   a l i g n e d   t o  

Goss   o r i e n t a t i o n ,   and  as  a  r e s u l t   a  g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   c a n  

be  o b t a i n e d   b u t   t h e   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z e d   g r a i n s  

h a v e   a l w a y s   c o a r s e   g r a i n   s i z e ,   and  t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   s t i l l   h a s   n o t   s a t i s f a c t o r i l y  

low  i r o n   l o s s .  

W h i l e ,   when  i t   i s   i n t e n d e d   to  d e v e l o p   s e c o n d a r y  

r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   h a v i n g   a  s m a l l   g r a i n   s i z e ,   n o t  

o n l y   c r y s t a l   g r a i n s   a l i g n e d   to   Goss   o r i e n t a t i o n ,   b u t  

a l s o   c r y s t a l   g r a i n s   d e v i a t e d   f r o m   t h e   Goss   o r i e n t a t i o n  



grow  as  s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s .   T h e r e f o r e ,  

t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a s  

low  m a g n e t i c   i n d u c t i o n   and  h i g h   i r o n   l o s s .  

The  o b j e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   t o  

o b v i a t e   t h e   d r a w b a c k s   of   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   c o n v e n t i o n a l  

t e c h n i q u e s   and  to  p r o v i d e   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   a l w a y s  

s t a b l y   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s   h a v i n g  

e x c e l l e n t   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s ,   w h e r e i n   s e c o n d a r y   r e -  

c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   h i g h l y   a l i g n e d   to  Goss   o r i e n t a t i o n  

a r e   d e v e l o p e d   and  f u r t h e r   t h e   c r y s t a l   g r a i n s   a r e  

d e v e l o p e d   i n t o   a  s m a l l   s i z e   w i t h o u t   f o r m i n g   i n t o   c o a r s e  

g r a i n   s i z e ,   t h e r e b y   t h e   i r o n   l o s s   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l  

s h e e t   i s   l o w e r e d .  

The  i n v e n t o r s   h a v e   made  v a r i o u s   i n v e s t i g a t i o n s  

in   o r d e r   to  s o l v e   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   p r o b l e m s   a n d  

f o u n d   o u t   t h a t   t he   a b o v e   d e s c r i b e d   o b j e c t   can   be  v e r y  

e f f e c t i v e l y   a t t a i n e d   by  t h e   f o l l o w i n g   m e t h o d s ,   i . e . ,   a  

m e t h o d ,   w h e r e i n   a t   l e a s t   one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e  

g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,  Pb,   As,   Bi  a n d  

Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   i s   a d h e r e d  

to   t h e   s u r f a c e s   of  a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t  

b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   o r   a f t e r   t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   and  b e f o r e   t he   a p p l i c a t i o n   o f  

an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   d u r i n g   t he   c o u r s e   of   t h e   p r o d u c -  

t i o n   of   a  g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;   a  m e t h o d  

w h e r e i n   a  s t e p   f o r   s u b j e c t i n g   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s t e e l   s h e e t   to  a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e  

w i t h i n   t h e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C   and  a  s t e p   f o r   a d h e r i n g  



a t   l e a s t   one   member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g  

of   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   Pb,   As ,   Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   to   t h e   s u r f a c e s   of   a  f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   a r e   c a r r i e d   o u t   b e f o r e   t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   o f   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s t e e l   s h e e t   d u r i n g   t h e   c o u r s e   o f   t h e   p r o d u c t i o n   o f   a  

g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;   and  a  m e t h o d   w h e r e i n  

an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y   o f   MgO  a n d  

f u r t h e r   c o n t a i n i n g   Bi  or   a  c o m p o u n d   c o n t a i n i n g   Bi  i s  

a p p l i e d   to   t h e   s u r f a c e s   of   a  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t  

b e f o r e   t h e   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   a n n e a l i n g   d u r i n g  

t h e   c o u r s e   o f   t h e   p r o d u c t i o n   o f   a  g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   b a s e d   on  t h e   a b o v e  

d e s c r i b e d   d i s c o v e r i e s .  

The  f i r s t   a s p e c t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

l i e s   in   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   S,  Se  and  Te  as  an  i n h i b i t o r  

f o r   t h e   g r o w t h   o f   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   i s  

o c c a s i o n a l l y   s u b j e c t e d   to  an  a n n e a l i n g   and  i s   t h e n  

s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   o f   MgO  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t h e   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t  

one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s  



of   Ge,  Sn,   Pb,   As,   Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   to  t h e   s u r f a c e s   of   t he   f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .  

The  s e c o n d   a s p e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

l i e s   in  a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  o f   S,  Se  and  Te  as  an  i n h i b i t o r  

f o r   t he   g r o w t h   of   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   i s  

o c c a s i o n a l l y   s u b j e c t e d   to   an  a n n e a l i n g   and  i s   t h e n  

s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to  a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of  MgO  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t h e   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t  

one   member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s  

of   Ge,  Sn,  Pb,   As,  Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   to  t h e   s u r f a c e s   of   t he   d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t h e   a p p l i c a t i o n   of   an  a n n e a l i n g  

s e p a r a t o r   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .  

The  t h i r d   a s p e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

l i e s   in   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   S,  Se  and  Te  as  an  i n h i b i t o r  

f o r   t h e   g r o w t h   of   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   i s  

o c c a s i o n a l l y   s u b j e c t e d   to  an  a n n e a l i n g   and  i s   t h e n  

s u b j e c t e d   to  a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,   t h e   f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n  



a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   i s   a p p l i e d  

w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y   o f   MgO 

and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g ,   t he   i m p r o v e m e n t  

c o m p r i s i n g   c a r r y i n g   o u t   a  s t e p   f o r   s u b j e c t i n g   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   to   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l -  

i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C ,   a n d  

a  s t e p   f o r   a d h e r i n g   a t   l e a s t   one   member   s e l e c t e d   f r o m  

t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s   of   Ge,  Sn,  Pb,   As,   B i  

and  Zn  and   c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   to   t h e  

s u r f a c e s   o f   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t ,   b e f o r e  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .  

The  f o u r t h   a s p e c t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

l i e s   in   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   S,  Se  and  Te  as  an  i n h i b i t o r  

f o r   t h e   g r o w t h   o f   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   g r a i n s   i s  

o c c a s i o n a l l y   s u b j e c t e d   to   an  a n n e a l i n g   and  i s   t h e n  

s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  c o l d   r o l l i n g ,   t he   f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g ,  a n d   t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   i s   a p p l i e d  

w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y   of   MgO 

and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g ,   t he   i m p r o v e m e n t  

c o m p r i s i n g   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

a t   l e a s t   one   of   Bi  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   B i .  

The  i n v e n t i o n   w i l l   now  be  d e s c r i b e d   in   g r e a t e r  

d e t a i l   w i t h   r e f e r e n c e   to   t h e   a c c o m p a n y i n g   d r a w i n g s ,  

w h e r e i n :  



F i g .   1  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s  

b e t w e e n   t h e   a m o u n t   o f   Bi  a d h e r e d   to  s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

s u r f a c e s   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e  

m a g n e t i c   i n d u c t i o n ,   i r o n   l o s s   or   a v e r a g e   g r a i n   s i z e   o f  

t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;  

F i g .   2  i s   a  g r a p h   s i m i l a r   to  t h a t   o f   F i g .   1  

and  i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s   b e t w e e n   t h e   a m o u n t   of   S n  

a d h e r e d   to  s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   b e f o r e   t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t he   m a g n e t i c   i n d u c t i o n ,  

i r o n   l o s s   or   a v e r a g e   g r a i n   s i z e   of  t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;  

F i g .   3  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s  

b e t w e e n   t h e   a m o u n t   of   Pb  a d h e r e d   to  s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

s u r f a c e s   a f t e r   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e  

m a g n e t i c   i n d u c t i o n ,   i r o n   l o s s   or   a v e r a g e   g r a i n   s i z e   o f  

t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;  

F i g .   4  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   t h e   d i f f e r e n c e  

in   t h e   i n f l u e n c e   of  t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   t e m p e r a t u r e  

of   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   upon   t h e  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   b e t w e e n   t h e   m e t h o d   of   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   w h e r e i n   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s  

a p p l i e d   w i t h   Zn  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g ,   and  a  m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d ,   w h e r e i n  

a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   is   s u b j e c t e d   to  t h e  

p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   o n l y ,   and  f u r t h e r   s h o w i n g   a  c o m p a r -  

i s o n   of   t he   m e t h o d   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i t h   t h e  

m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   and  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d ;  



F i g .   5  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   t h e   i n f l u e n c e  

_of  t h e  v a r i a n t   a m o u n t   o f   Zn  a d h e r e d   to  t h e   s u r f a c e s   o f  

a  p r e l i m i n a r i l y   a n n e a l e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   upon   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s  

of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   i n  

t h e   m e t h o d   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   and  f u r t h e r   s h o w i n g  

a  c o m p a r i s o n   o f   t h e   m e t h o d   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

w i t h   t h e   m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   and  t h e   c o n v e n -  

t i o n a l   m e t h o d ;  

F i g .   6  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s  

b e t w e e n   t h e   a m o u n t ,   c a l c u l a t e d   as  B i ,   of   B i 2 ( S O 4 ) 3  

c o n t a i n e d   in   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r ,   and  t h e   i r o n   l o s s  

or   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;  

F i g .   7  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s  

b e t w e e n   t h e   c o n c e n t r a t i o n   of   Bi  in  a  t r e a t i n g   l i q u i d  

f o r   i m m e r s i n g   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e  

t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   m a g n e t i c   i n d u c t i o n  

i r o n   l o s s   o r   a v e r a g e   g r a i n   s i z e   of  t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ;   a n d  

F i g .   8  i s   a  g r a p h   i l l u s t r a t i n g   r e l a t i o n s  

b e t w e e n   t h e   i m m e r s i n g   t i m e   o f   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s t e e l   s h e e t ,   and   t h e   i r o n   l o s s   or  a v e r a g e   g r a i n   s i z e   o f  

t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .  

In  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   as  t h e   c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   Ge,  Sn ,   Pb ,   As,   Bi  or   Zn,  t h e   f o l l o w i n g  

c o m p o u n d s   a r e   p r e f e r a b l y   u s e d ;  



G e - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

Ge02 ,   GeCl4  and  t h e   l i k e  

S n - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

SnS,   SnSO4,   SnO2,  Na2SnO3 ,   S n ( N O 3 ) 2  

and  t h e   l i k e  

P b - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

P b 0 2 ,   PbS,   PbS04  and  t h e   l i k e  

A s - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

A s 2 O s ,   As2O3 ,  A s 2 S 3 ,   NaAsO2  and  t h e   l i k e  

B i - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

B i 2 ( S O 4 ) 3 ,   B i S ,   N a B i O 3 ,   B i 2 O 3 ,   B i ( N O 3 ) 2  

and  t h e   l i k e  

Z n - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d :  

ZnS,  Z n S 0 4 ,   Zn0  and  t h e   l i k e  

In  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d  

e l e m e n t s   and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   a r e  

a d h e r e d   to  t he   s u r f a c e s   of  t he   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s t e e l   s h e e t   b e f o r e   or   a f t e r   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d  

to  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .   When  t h e   e l e m e n t   o r  

t h e   compound   i s   a d h e r e d   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s  

b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   i t   i s   a d v a n t a g e o u s  

t h a t   t he   e l e m e n t   or   t h e   c o m p o u n d   i s   a d h e r e d   to  b o t h  

s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l   s h e e t   in  an  a m o u n t   of  a t   l e a s t  

2  µg/m2  c a l c u l a t e d   as  e l e m e n t ;   and  when  t he   e l e m e n t   o r  

t h e   compound   i s   a d h e r e d   to  t h e   s u r f a c e s   of   t h e  

d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t ,   i t   i s   a d v a n t a g e o u s   t h a t   t h e  

e l e m e n t   or  t he   c o m p o u n d   i s   a d h e r e d   to  b o t h   s u r f a c e s   o f  

t h e   s t e e l   s h e e t   in   an  a m o u n t   of   a t   l e a s t   10  µ g / m 2  



c a l c u l a t e d   as   e l e m e n t .  

When  an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

of   Mg0  and   f u r t h e r   c o n t a i n i n g   Bi  or   a  B i - c o n t a i n i n g  

compound   i s   u s e d ,   t h e   a m o u n t   of   Bi  o r   B i - c o n t a i n i n g  

c o m p o u n d   t o   be  c o n t a i n e d   in   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   i s  

p r e f e r a b l y   a b o u t   0 . 1 - 5 . 0 %   c a l c u l a t e d   as  Bi  ( i n   t h e  

s p e c i f i c a t i o n ,   a b s t r a c t   of   t h e   d i s c l o s u r e   and  c l a i m s ,  

"%"  r e l a t i n g   to   a m o u n t   means   "%  by  w e i g h t "   u n l e s s  

o t h e r w i s e   i n d i c a t e d ) .  

The  f i r s t   a s p e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

w i l l   be  e x p l a i n e d   r e f e r r i n g   to  e x p e r i m e n t a l   d a t a   s h o w n  

in   F i g s .   1  and   2 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   o f   3 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g  

C:  0 . 0 4 9 % ,   S i :   3 . 2 % ,   Mn:  0 .06%  and  f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

Se:  0 . 0 2 5 %   and   Sb:  0 . 0 5 0 %   was  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r  

1  m i n u t e   and   t h e n   s u b j e c t e d   to  two  s t a g e   c o l d   r o l l i n g  

w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   a t   950°C  f o r   2  m i n u t e s  

to  p r o d u c e   a  c o l d   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3 0  m m .   The   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  d e g r e a s e d ,  

i m m e r s e d   i n   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   of   N a B i O 3 ,   and  t h e n  

s u b j e c t e d   t o   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   f o r   3  m i n u t e s  

in  wet   h y d r o g e n   k e p t   a t   830°C .   The  d e c a r b u r i z e d   s h e e t  

was  a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   o f   MgO,  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g  

at   1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s   u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e .  

In  t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   i m m e r s i o n   t r e a t m e n t ,   t he   c o n c e n -  

t r a t i o n   o f   N a B i O 3 ,   t h e   t e m p e r a t u r e   o f   t h e   d i s p e r s i o n ,  



and  t he   i m m e r s i n g   t i m e   w e r e   c o n t r o l l e d   so  as  to  c h a n g e  

v a r i o u s l y   t h e   amoun t   of   Bi  to  be  a d h e r e d   to   t h e   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s .   F u r t h e r ,   d u r i n g   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g ,  

s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   t e x t u r e   was  f u l l y   d e v e l o p e d  

w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   o f   8 2 0 - 9 0 0 ° C .  

F i g .   1  shows  t h e   i n f l u e n c e   o f   t h e   a d h e r e d  

a m o u n t   of   Bi  to  t he   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   u p o n   t h e   g r a i n  

s i z e   and  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .  

I t   can  be  s e e n   f rom  F i g .   1  t h a t ,   when  a t  

l e a s t   2  µg/m2  of   Bi  i s   a d h e r e d   to   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s  

b e f o r e  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   t h e   g r a i n   s i z e   o f  

t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   b e c o m e s   e f f e c t i v e l y   s m a l l ,   t h e  

m a g n e t i c   i n d u c t i o n   B10  t h e r e o f   i m p r o v e s ,   and  as  t h e  

r e s u l t   t h e   i r o n   l o s s   W17/50   t h e r e o f   d e c r e a s e s   c o n s i d e r -  

a b l y .  

S i m i l a r l y ,   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   3 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n  

c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 9 % ,   S i :   3 . 2 % ,   Mn:  0 . 06%  and  f u r t h e r  

c o n t a i n i n g   i n h i b i t o r s   A-D  shown  in   t h e   f o l l o w i n g   T a b l e   1 

w a s  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   s u b j e c t e d  

to   two  s t a g e   c o l d   r o l l i n g   w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g  

a t   950°C  f o r   2  m i n u t e s   to  p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 3 0   mm.  The  f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r   d e g r e a s i n g ,   was  i m m e r s e d   in  a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   of  S n S 0 4 ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   f o r   3  m i n u t e s   in  wet   h y d r o g e n  

k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  



a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

of   MgO  and   t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t  

1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s   u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e .  

In  t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   i m m e r s i o n   t r e a t m e n t   i n  

t he   a q u e o u s   SnS04  s o l u t i o n ,   t h e   c o n c e n t r a t i o n   of   S n S 0 4 ,  

t h e   t e m p e r a t u r e   of   t h e   s o l u t i o n   and  t h e   i m m e r s i n g   t i m e  

were   c o n t r o l l e d   so  as  to   c h a n g e   v a r i o u s l y   t h e   a m o u n t   o f  

Sn  to  be  a d h e r e d   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .   F u r t h e r ,  

d u r i n g   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g ,   t h e   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a -  

t i o n   t e x t u r e   was  f u l l y   d e v e l o p e d   w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e  

r a n g e   o f   8 2 0 - 9 0 0 ° C .  

F i g .   2  shows  t h e   i n f l u e n c e   of  t he   a m o u n t   o f  

Sn  a d h e r e d   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   upon  t h e   g r a i n  

s i z e   and  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   in  t he   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .  

I t   can   be  s e e n   f rom  F i g .   2  t h a t ,   when  a t  



l e a s t   2  µg/m2  of   Sn  i s   a d h e r e d   to   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s  

b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   t h e   g r a i n   s i z e   i n  

t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   b e c o m e s   s m a l l ,   and  t h e   m a g n e t i c  

i n d u c t i o n   B10  t h e r e o f   i m p r o v e s ,   and  as  t h e   r e s u l t   t h e  

i r o n   l o s s   W17 /50   t h e r e o f   l o w e r s   c o n s i d e r a b l y .  

The  a b o v e   d e s c r i b e d   e x p e r i m e n t s   e x p l a i n   t h e  

e f f e c t   o f   t h e   u s e   of   Bi -   or  S n - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   as  a  

s u r f a c e   t r e a t i n g   a g e n t .   H o w e v e r ,   t h e   i n v e n t o r s   h a v e  

made  t h e   same  e x p e r i m e n t s   as  d e s c r i b e d   a b o v e   by  u s i n g  

e l e m e n t s   of   B i ,   Sn,  Ge,  Pb,   As,   and   Zn  and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   Ge,  Pb,  As  and  Zn,  and  h a s   e x a m i n e d   t h e  

i n f l u e n c e   of   t h e s e   e l e m e n t s   and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

Ge,  Pb,   As  and  Zn,  a d h e r e d   to   t h e   s u r f a c e s   o f   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a -  

t i o n   a n n e a l i n g   upon  t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e  

r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t ,   a n d  

a s c e r t a i n e d   t h a t   t he   same  r e s u l t s   as  t h o s e   shown  i n  

F i g s .   1  and  2  a r e   o b t a i n e d .  

The  s e c o n d   a s p e c t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

w i l l   be  e x p l a i n e d   r e f e r r i n g   to   e x p e r i m e n t a l   d a t a   s h o w n  

in   F i g .   3 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   of   3 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g  

C:  0 . 0 4 9 % ,   S i :   3 .2%,   Mn:  0 . 06%  and  f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

Se:  0 . 0 2 5 %   and  Sb:  0 . 050%  was  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C  

f o r   1  m i n u t e   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  two  s t a g e   c o l d  

r o l l i n g s   w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   a t   950°C  f o r  

2  m i n u t e s   to   p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t  



h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   o f   0 . 3  m m .   The  f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   s h e e t   was  d e g r e a s e d ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   f o r   3  m i n u t e s   in   wet   h y d r o g e n  

k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   and   f u r t h e r   i m m e r s e d   in   an  a q u e o u s  

d i s p e r s i o n   o f   P b 0 2 .   The  i m m e r s i o n - t r e a t e d   s t e e l   s h e e t  

was  a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of   MgO,  and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g  

a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s   u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e .  

In  t h e   i m m e r s i o n   t r e a t m e n t ,   t h e   c o n c e n t r a t i o n   of  P b 0 2 ,  

t h e   t e m p e r a t u r e   o f   t h e   d i s p e r s i o n ,   and  t h e   i m m e r s i n g  

t i m e   were   c o n t r o l l e d   so  as  to   c h a n g e   v a r i o u s l y   t h e  

a m o u n t   of   PbO2  to   be  a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .  

F u r t h e r ,   d u r i n g   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g ,   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l -  

l i z a t i o n   t e x t u r e   was  f u l l y   d e v e l o p e d   w i t h i n   t h e   t e m p e r -  

a t u r e   r a n g e   o f   8 2 0 - 9 0 0 ° C .  

F i g .   3  s h o w s   t h e   i n f l u e n c e   o f   t h e   a m o u n t   o f  

Pb  a d h e r e d   to   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   u p o n  

t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .  

I t   can   be  s e e n   f rom  F i g .   3  t h a t ,   when  a t  

l e a s t   10  µg/m2  of   Pb  i s   a d h e r e d   to   t h e   d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   b e f o r e   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g   of  t h e  

s h e e t ,   t h e   c r y s t a l   g r a i n   s i z e   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l  

s h e e t   b e c o m e s   s m a l l ,   t h e   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   B10  t h e r e o f  

i m p r o v e s ,   and  as  t h e   r e s u l t   t h e   i r o n   l o s s   W17/50   t h e r e o f  

l o w e r s   c o n s i d e r a b l y .  

The  i n v e n t o r s   h a v e   made  t h e   same  e x p e r i m e n t  

as  d e s c r i b e d   a b o v e   w i t h   r e s p e c t   to  e l e m e n t s   of   Pb,  G e ,  



Sb,  As,  Zn  and  Bi  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   Ge,  Sb,  A s ,  

Zn  and  Bi ,   and  a s c e r t a i n e d   t h a t   t h e   same  r e s u l t   as  t h a t  

shown  in  F i g .   3  i s   o b t a i n e d .  

One  e m b o d i m e n t   o f   t h e   t h i r d   a s p e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   be  e x p l a i n e d   h e r e i n a f t e r   r e f e r r i n g  

to   e x p e r i m e n t a l   d a t a   shown  in   F i g .   4 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   of   2 . 5   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g  

C:  0 . 0 4 9 % ,   S i :   3 . 2 % ,   Mn:  0 . 0 6 %   and  f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

Se:  0 . 0 2 5 %   and  Sb:  0 . 0 5 0 %   was  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C  

f o r   1  m i n u t e   and  t h e n   s u b j e c t e d   to   two  s t a g e   c o l d  

r o l l i n g s   w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   a t   970°C  f o r  

2  m i n u t e s   to   p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g  

a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 2 7   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t ,   a f t e r   d e g r e a s i n g ,   was  i m m e r s e d   f o r   10  s e c o n d s   i n  

an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   100  mg/k  of   Zn0  a n d  

k e p t   a t   30°C,   and  t h e n   s q u e e z e d   by  means   of  a  p a i r   o f  

r u b b e r   r o l l s ,   and  d r i e d   in   an  a i r   b a t h   k e p t   a t   200°C  t o  

a d j u s t   t h e   a m o u n t   of   Zn  to   be  a d h e r e d   to  t h e   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s   to  4 . 1   mg/m2.   The  t h u s   t r e a t e d   s t e e l  

s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   a t   a  

t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C   f o r   2  m i n u t e s  

in   d ry   n i t r o g e n ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   f o r   3  m i n u t e s   in   we t   h y d r o g e n   k e p t   a t   8 3 0 ° C .  

The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l -  

i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y   of  MgO,  and  t h e n  

s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s  

u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e   to   p r o d u c e   a  g r a i n - o r i e n t e d  



s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   ( t h i s   m e t h o d   of   t h e   t h i r d   a s p e c t   o f  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   i n d i c a t e d  b y   t h e   m a r k  ø   i n  

F i g .   4 ) .  

Fo r   c o m p a r i s o n ,   t h e   same  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   was  u s e d ,   and  a  g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   was  p r o d u c e d   in   t h e   s a m e  

m a n n e r   as   d e s c r i b e d   a b o v e ,   e x c e p t   t h a t   t h e   f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   was  d i r e c t l y   s u b j e c t e d  

to   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   w i t h o u t   c a r r y i n g   o u t  

b o t h   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   Zn  and  t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   ( t h i s   m e t h o d   i s   a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   and  i s  

i n d i c a t e d   by  t he   m a r k   o  in   F i g .   4 ) .  

F u r t h e r ,   t h e   same  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l  

s h e e t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   was  u s e d ,   and  a  g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   was  p r o d u c e d   in   t h e   same  m a n n e r   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e ,   e x c e p t   t h a t   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   a n d  

d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   w i t h o u t   c a r r y i n g   o u t   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

o f   Zn,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l -  

i n g   ( t h i s   m e t h o d   i s   a  m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   a n d  

i s   i n d i c a t e d   by  t h e   m a r k   A  in   F i g .   4 ) .  

I t   can  be  s e e n   f rom  F i g .   4  t h a t   t h e   m o d i f i e d  

c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   ( i n d i c a t e d   by  t h e   m a r k  A )   i s  

r e m a r k a b l y   e f f e c t i v e   f o r   i m p r o v i n g   t h e   B10  v a l u e   of   t h e  

r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   as  c o m p a r e d  

w i t h   t h e   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   ( i n d i c a t e d   by  t h e   mark  o ) ,  

b u t   s t i l l   h a s   a  d r a w b a c k   t h a t   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   i s   r a t h e r   h i g h   in   t he   i r o n  



l o s s   v a l u e   as  c o m p a r e d   wih   t h e   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   d u e  

to  t h e   r e a s o n   t h a t   t h e   m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d  

f o r m s   c o a r s e   s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   s t r u c t u r e  

h a v i n g   a  r e m a r k a b l y   l a r g e   g r a i n   s i z e .   On  t h e   c o n t r a r y ,  

a c c o r d i n g   to  t he   m e t h o d   of   t h e   t h i r d   a s p e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   ( i n d i c a t e d   by  t h e   m a r k   • ) ,   t h e  

r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   has   n o t  

c o a r s e   c r y s t a l   g r a i n s ,   b u t   r a t h e r   has   s m a l l   c r y s t a l  

g r a i n s ,   and  as  t h e   r e s u l t   t h e   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   has   r e m a r k a b l y   low  i r o n   l o s s   v a l u e   a n d  

f u r t h e r   h a s   r e m a r k a b l y   h i g h   B10  v a l u e .  

T h i s   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   i s   c a r r i e d   o u t   a t  

a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C ,   p r e f e r a b l y  

5 0 0 - 6 5 0 ° C ,   f o r   0 . 5 - 1 0   m i n u t e s .   The  r e a s o n   i s   as  f o l l o w s .  

The  r e c r y s t a l l i z a t i o n   b e g i n s   g e n e r a l l y   a t   a b o u t   5 5 0 ° C ,  

and  p r o c e e d s   r a p i d l y   c o r r e s p o n d i n g   to  t h e   t e m p e r a t u r e  

r i s i n g ,   and  a  r e c r y s t a l l i z a t i o n   t e x t u r e   p r e f e r a b l e   f o r  

t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   can   be  o b t a i n e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

n o t   h i g h e r   t h a n   650°C .   In  t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g ,  

when  t h e   a n n e a l i n g   t e m p e r a t u r e   i s   l ow,   a  l o n g   t i m e  

t r e a t m e n t   i s   e f f e c t i v e   f o r   t h e   a n n e a l i n g ;   and  when  t h e  

a n n e a l i n g   t e m p e r a t u r e   i s   h i g h ,   a  s h o r t   t i m e   t r e a t m e n t  

i s   e f f e c t i v e   f o r   t h e   a n n e a l i n g .   H o w e v e r ,   a  p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   f o r   l e s s   t h a n   0 . 5   m i n u t e   or  more   t h a n  

10  m i n u t e s   can  no t   r e s u l t   in   a  s a t i s f a c t o r y   r e c r y s t a l -  

l i z a t i o n   t e x t u r e ,   and  t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of  t h e  

p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   can   n o t   be  i m p r o v e d .  



In   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   e x p e r i m e n t s ,   t h e  

e f f e c t   o f   t h e   u s e   of   a  Z n - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   as  a  

s u r f a c e - t r e a t i n g   a g e n t   has   b e e n   e x p l a i n e d .   H o w e v e r ,  

t h e   i n v e n t o r s   h a v e   made  t h e   same  e x p e r i m e n t s   as  d e s c r i b e d  

a b o v e   w i t h   r e s p e c t   to   e l e m e n t s   o f   Zn,  Ge,  Sn,   Pb,   A s  

and   B i ,   and   c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   Ge,  Sn,  Pb,   As  and  B i ,  

and  h a v e   a s c e r t a i n e d   t h a t   t h e   same  r e s u l t s   as  shown  i n  

F i g .   4  i s   o b t a i n e d .  

F u r t h e r ,   a n o t h e r   e m b o d i m e n t   o f   t h e   t h i r d  

a s p e c t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   be  e x p l a i n e d  

r e f e r r i n g   t o   e x p e r i m e n t a l   d a t a   shown  in  F i g .   5 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   o f   2 . 2   mm  and  h a v i n g   t h e   same  c o m p o s i t i o n   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e   was  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,  

and   t h e n   s u b j e c t e d   to  two  s t a g e   c o l d   r o l l i n g s   w i t h   a n  

i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   a t   970°C   f o r   2  m i n u t e s   to   p r o d u c e  

a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 2 3   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t ,   a f t e r  

d e g r e a s i n g ,   was  s u b j e c t e d   to   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g  

w h e r e i n   t h e   s t e e l   s h e e t   was  h e a t e d   a t   a  h e a t i n g   r a t e   o f  

1 0 0 ° C / m i n .   w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C ,  

and  t h e n   i m m e r s e d   in   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   of   Zn0  s u c h  

t h a t   t h e   a m o u n t   o f  Z n O   to  be  a d h e r e d   to   b o t h   s u r f a c e s  

of   t h e   s t e e l   s h e e t   wou ld   be  w i t h i n   t h e   r a n g e   o f  

1 0 - 3   m g / m 2 - 1 0 4   mg/m2.   The  i m m e r s i o n - t r e a t e d   s h e e t   w a s  

s u b j e c t e d   t o   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   f o r   3  m i n u t e s  

in   w e t   h y d r o g e n   k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   t h e n   a p p l i e d   w i t h   a n  

a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y   o f   MgO,  and  t h e n  



s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s  

u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e   to  p r o d u c e   a  g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   ( t h i s   m e t h o d   of   t h e   t h i r d   a s p e c t   o f  

t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   i n d i c a t e d   by  t h e   mark   A  i n  

F i g .   5 ) .  

For   c o m p a r i s o n ,   t h e   same  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   was  u s e d ,   and  a  g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   was  p r o d u c e d   in   t he   s a m e  

m a n n e r   as  d e s c r i b e d   a b o v e ,   e x c e p t   t h a t   t h e   f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   was  d i r e c t l y   s u b j e c t e d  

to  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   w i t h o u t   c a r r y i n g   o u t  

b o t h   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   and  t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

of   Zn  to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   ( t h i s   m e t h o d   i s   a  

c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   and  i s   i n d i c a t e d   by  t h e   mark   o  i n  

F i g .   5 ) .  

F u r t h e r ,   t h e   same  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l  

s h e e t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   was  u s e d ,   and  a  g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   was  p r o d u c e d   in   t h e   same  m a n n e r   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e ,   e x c e p t   t h a t   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   a n d  

d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   and  t h e n   to   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

w i t h o u t   c a r r y i n g   o u t   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of  Zn  t o  

t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   ( t h i s   m e t h o d   i s   a  m o d i f i e d  

c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   and  i s   i n d i c a t e d   by  t he   mark  A   i n  

F i g .   5 ) .  

F i g .   5  shows   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of  t h e  

r e s u l t i n g   p r o d u c t s .  

I t   can  be  s e e n   f rom  F i g .   5  t h a t   t h e   p r o d u c t  



o b t a i n e d   by  t h e   m o d i f i e d   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d   ( i n d i c a t e d  

by  t h e   m a r k   Δ )  h a s   r e m a r k a b l y   h i g h e r   m a g n e t i c   i n d u c t i o n  

B10  t h a n   t h a t   o f   t h e   p r o d u c t   o b t a i n e d   by  t h e   c o n v e n t i o n a l  

m e t h o d   ( i n d i c a t e d   by  t h e   m a r k   o ) ,   b u t   h a s   n o t   s a t i s -  

f a c t o r i l y   low  i r o n   l o s s   due   to   t h e   d e v e l o p m e n t   o f  

c o a r s e   c r y s t a l   g r a i n s .   On  t h e   c o n t r a r y ,   t h e   p r o d u c t  

o b t a i n e d   by  t h e   m e t h o d   ( i n d i c a t e d   by  t h e   m a r k  A )  

s a t i s f y i n g   t h e   c o n d i t i o n s   d e f i n e d   in  t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   h a s   r e m a r k a b l y   low  i r o n   l o s s   v a l u e   due   to  t h e  

s m a l l   c r y s t a l   g r a i n   s i z e   in   t h e   p r o d u c t   and  f u r t h e r   h a s  

r e m a r k a b l y   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   B 1 0 .  

In   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   e x p e r i m e n t s ,   t h e  

e f f e c t   o f   t h e   u s e   of   a  Z n - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   as  a  

s u r f a c e - t r e a t i n g   a g e n t   h a s   b e e n   e x p l a i n e d .   H o w e v e r ,  

t h e   i n v e n t o r s   h a v e   made  t h e   same  e x p e r i m e n t s   as  d e s c r i b e d  

a b o v e   w i t h   r e s p e c t   to   e l e m e n t s   of   Zn,  Ge,  Sn ,   Pb,   A s  

and   B i ,   a n d   c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   Ge,  Sn,  Pb,   As  and  B i ,  

and   h a v e   a s c e r t a i n e d   t h a t   t h e   same  r e s u l t s   as  shown  i n  

F i g .  5   i s   o b t a i n e d .  

T h e   f o u r t h   a s p e c t   o f   t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

w i l l   be  e x p l a i n e d   r e f e r r i n g   to  e x p e r i m e n t a l   d a t a   s h o w n  

in   F i g .   6 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   of   2 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g  

C:  0 . 0 4 9 % ,   S i :   3 . 2 % ,   Mi:  0 . 0 6 %   and  f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

Se:  0 . 0 2 5 %   and   Sb:  0 . 0 5 0 %   was  a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r  

1  m i n u t e   and   t h e n   s u b j e c t e d   to   two  s t a g e   c o l d   r o l l i n g  

w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   a t   950°C  f o r   2  m i n u t e s   t o  



p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  f i n a l  

g a u g e   of   0 . 2 3   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r  

d e g r e a s i n g ,   was  s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

f o r   3  m i n u t e s   in   wet   h y d r o g e n   k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   t h e n  

a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

of   MgO,  and  f u r t h e r   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t  

1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s   u n d e r   h y d o r g e n   a t m o s p h e r e   to  p r o d u c e  

a  g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .   In  t h e   a p p l i c a t i o n  

of   t he   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r ,   a  v a r i a n t   a m o u n t   of  B i 2 ( S 0 4 ) 3  

was  c o n t a i n e d   in   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of   MgO.  F u r t h e r ,   d u r i n g   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g ,  

s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n   t e x t u r e   was  f u l l y   d e v e l o p e d  

w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   of   8 2 0 - 9 0 0 ° C .  

F i g .   6  i l l u s t r a t e s   t h e   i n f l u e n c e   of  t h e  

c o n t e n t   of   B i 2 ( S 0 4 ) 3   in   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   u p o n  

t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .   I t   can  be  s e e n   f rom  F i g .   6  t h a t ,  

when  an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n t a i n s   0 . 1 - 5 . 0 % ,   c a l c u l a t e d  

as  Bi ,   of   B i 2 ( S 0 4 ) 3 ,   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   has   s a t i s -  

f a c t o r i l y   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   B10  and  low  i r o n   l o s s  

W17 /50 `   B i - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d s   o t h e r   t h a n   t he   a b o v e  

d e s c r i b e d   B i 2 ( S 0 4 ) 3   e x h i b i t e d   t h e   same  e f f e c t   as  t h a t  

of   B i 2 ( S 0 4 ) 3 ,   and  when  t h e   c o n t e n t   of   a  B i - c o n t a i n i n g  

c o m p o u n d   in   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   was  l e s s   t h a n   0 . 1 %  

c a l c u l a t e d   as  B i ,   t he   e f f e c t   of  t h e   B i - c o n t a i n i n g  

compound   h a r d l y   a p p e a r e d ,   and  when  t h e   c o n t e n t   e x c e e d e d  

5%,  s e c o n d a r y   r e c r y s t a l l i z e d   g r a i n s   in  t he   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   w e r e   n o t   u n i f o r m l y   o r i e n t e d ,   and  t h e   p r o d u c t  



s t e e l   s h e e t   was  p o o r   in   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   and  f u r t h e r  

was  p o o r   in  s u r f a c e   a p p e a r a n c e   due  to   t h e   f o r m a t i o n   o f  

s p o t - l i k e   f l a w s .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l   be  e x p l a i n e d   i n  

m o r e   d e t a i l   f o l l o w i n g   to   t h e   p r o d u c t i o n   s t e p s .  

As  to   t h e   c o m p o s i t i o n   o f   t h e   s t a r t i n g   s i l i c o n  

s t e e l ,   i t   i s   d e s i r a b l e   t h a t   t h e   s t e e l   c o n t a i n s  

S i :   2 . 5 - 4 . 0 % ,   C : 0 . 0 2 - 0 . 0 6 %   and  Mn:  0 . 0 2 - 0 . 2 0 %   a n d  

f u r t h e r   c o n t a i n s   a t   l e a s t   one  o f   S:  0 . 0 0 5 - 0 . 0 5 % ,  

Se:   0 . 0 0 5 - 0 . 0 5 %   and  Te:   0 . 0 0 3 - 0 . 0 5 % .   Si  i s   u s e d   f o r  

o b t a i n i n g   s a t i s f a c t o r i l y   low  i r o n   l o s s   w i t h o u t   s a c r i f i c -  

i n g   t h e   y i e l d   in   t h e   c o l d   r o l l i n g ,   C  i s   u s e d   f o r   f o r m i n g  

f i n e   c r y s t a l   g r a i n s   in   t h e   s t e p s   c a r r i e d   o u t   a f t e r   h o t  

r o l l i n g ,   and  t h e   o t h e r   i n g r e d i e n t s   a r e   u s e d   f o r   i n h i b i t -  

i n g   e f f e c t i v e l y   t h e   g r o w t h   of   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s .   I t   i s   d e s i r a b l e   t h a t   t h e   s t a r t i n g   s i l i c o n  

s t e e l   c o n t a i n s   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   i n g r e d i e n t s   in  t h e  

a b o v e   d e s c r i b e d   r a n g e .   H o w e v e r ,   e v e n   when  t h e   a m o u n t s  

a r e   o u t s i d e   o f   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   r a n g e s ,   t h e  

i n g r e d i e n t s   a r e   s o m e w h a t   e f f e c t i v e .  

The  s t a r t i n g   s i l i c o n   s t e e l   to   be  u s e d   in   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a s   a  c o m p o s i t i o n   c o n s i s t i n g   of  t h e  

a b o v e   d e s c r i b e d   i n g r e d i e n t s   and  t h e   r e m a i n d e r   b e i n g  

s u b s t a n t i a l l y   Fe  and  i n c i d e n t a l   i m p u r i t e s .   H o w e v e r ,  

t h e   s t e e l   may  o c c a s i o n a l l y   c o n t a i n   g r a i n   b o u n d a r y  

s e g g r e g a t i o n   e l e m e n t s ,   s u c h   as  Sb,   As,   B i ,   Sn,  Pb  a n d  

t h e   l i k e ,   a l o n e   or   in   a d m i x t u r e   in   o r d e r   to  i m p r o v e   t h e  

e f f e c t   of   t h e   i n h i b i t o r s .   The  a d d i t i o n   of   t h e   g r a i n  



b o u n d a r y   s e g g r e g a t i o n   e l e m e n t   h a s   n o t   an  a d v e r s e  

i n f l u e n c e   upon   the   e f f e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

The  s t e e l   m a k i n g   m e t h o d   and  t he   h o t   r o l l i n g  

m e t h o d   a r e   n o t   p a r t i c u l a r l y   l i m i t e d ,   and  can   be  c a r r i e d  

o u t   a c c o r d i n g   to  commonly   known  m e t h o d s .  

The  a n n e a l i n g   o f   a  h o t   r o l l e d   s h e e t  a n d   t h e  

i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g   in   t h e   c o l d   r o l l i n g   s t e p   a r e  

o c c a s i o n a l l y   c a r r i e d   o u t   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e  

r a n g e   of   7 5 0 - 1 , 1 0 0 ° C   f o r   a  p e r i o d   of   f rom  10  s e c o n d s   t o  

10  m i n u t e s .  

The  h o t   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r   o c c a s i o n a l l y  

a n n e a l e d ,   i s   s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d  

r o l l i n g   to   p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  

f i n a l   g a u g e .   The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   i s   d e g r e a s e d  

by  a  c o m m o n l y   known  m e t h o d ,   and  t h e n   a t   l e a s t   o n e  

member   s e l e c t e d   from  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f   e l e m e n t s  

of   Ge,  Sn,  Pb,  As,  Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   i s   a d h e r e d   to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l  

s h e e t .   As  t h e   m e t h o d   f o r   a d h e r i n g   t h e   e l e m e n t   or   t h e  

e l e m e n t - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s ,  

t h e r e   can   be  u s e d   any  of   i m m e r s i o n ,   s p r a y i n g ,   a p p l i c a t i o n ,  

e l e c t r o d e p o s i t i o n ,   d r o p p i n g ,   t r a n s f e r   p r i n t i n g   and  t h e  

l i k e .  

The  amoun t   of  t h e   e l e m e n t   or   t h e   e l e m e n t -  

c o n t a i n i n g   compound   to  be  a d h e r e d   to  t he   s u r f a c e s   of  a  

s t e e l   s h e e t   s h o u l d   be  a t   l e a s t   2  pg/M2  c a l c u l a t e d   a s  

e l e m e n t .   I t   i s   p r e f e r a b l e   to   a d h e r e   t h e   e l e m e n t   or   t h e  

e l e m e n t - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   to  b o t h   s u r f a c e s   of   a  s t e e l  



s h e e t .   H o w e v e r ,   i t   i s   n o t   a l w a y s   n e c e s s a r y   to  a d h e r e  

t h e   e l e m e n t   o r   t h e   e l e m e n t - c o n t a i n i n g   compound   to   b o t h  

s u r f a c e s   of   a  s t e e l   s h e e t ,   and  e v e n   when  t h e   e l e m e n t   o r  

t h e   e l e m e n t - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   i s   a d h e r e d   to   o n e  

s u r f a c e   o f   a  s t e e l   s h e e t ,   t h e   e f f e c t   of   t h e   e l e m e n t  

a p p e a r s .   When  t h e   e l e m e n t   o r   t h e   e l e m e n t - c o n t a i n i n g  

c o m p o u n d   i s   a d h e r e d   to   one  s u r f a c e   of   a  s t e e l   s h e e t ,   i t  

i s   a l s o   n e c e s s a r y   t h a t   t h e   a m o u n t   of  e l e m e n t   a d h e r e d   t o  

one  s u r f a c e   o f   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   a t   l e a s t   2  µg/m2  i n  

o r d e r   to   p r o d u c e   a  p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   e x c e l l e n t  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s .  

The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   t o  

a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   7 0 0 - 9 0 0 ° C  

u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n t a i n i n g   h y d r o g e n   and  s t e a m   u n t i l  

t h e   C  c o n t e n t   in   t h e   s t e e l   s h e e t   b e c o m e s   a b o u t   0 . 0 0 3 %  

o r   l e s s .  

In  t h e   t h i r d   a s p e c t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

p r i o r   to   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   i s  

s u b j e c t e d   to   s u c h   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   t h a t   t h e  

s t e e l   s h e e t   i s   k e p t   to   a  c o n s t a n t   t e m p e r a t u r e   w i t h i n  

t h e   r a n g e   o f   5 0 0 - 7 0 0 ° C   f o r   0 . 5 - 1 0   m i n u t e s   or   i s   h e a t e d  

w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C   a t   a  h e a t i n g  

r a t e   of   5 0 ° C / m i n . - 4 0 0 ° C / m i n .   T h i s   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g  

i s   e f f e c t i v e   f o r   i m p r o v i n g   t h e   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

t e x t u r e .  

The  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   may  be  c a r r i e d   o u t  

b e f o r e   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t  



or  t he   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   may  be  c a r r i e d   o u t   b e f o r e   a n d  

a f t e r   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g .  

A c c o r d i n g   to  t h e   s e c o n d   a s p e c t   of  t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l  

s h e e t   i s   d i r e c t l y   s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l -  

i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   7 0 0 - 9 0 0 ° C   u n d e r   an  a t m o s p h e r e  

c o n t a i n i n g   h y d r o g e n   s t e a m   u n t i l   t h e   C  c o n t e n t   in   t h e  

s t e e l   s h e e t   b e c o m e s   a b o u t   0 . 0 0 3 %   or   l e s s ,   w i t h o u t  

c a r r y i n g   o u t   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of  e l e m e n t   or   a  

c o m b i n a t i o n   of   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of  e l e m e n t   a n d  

t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g .   T h e n ,   a t   l e a s t   one  m e m b e r  

s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of  e l e m e n t s   of   G e ,  

Sn,  Pb,   As,   Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e  

e l e m e n t s   i s   a d h e r e d   to  t h e   s u r f a c e s   of   t he   s t e e l   s h e e t .  

As  t h e   m e t h o d   f o r   a d h e r i n g   t h e   e l e m e n t   or  t he   e l e m e n t -  

c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   to  t he   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s ,   t h e r e  

can  be  u s e d   any  of   i m m e r s i o n ,   s p r a y i n g ,   a p p l i c a t i o n ,  

e l e c t r o d e p o s i t i o n ,   d r o p p i n g ,   t r a n s f e r   p r i n t i n g   and  t h e  

l i k e .  

When  t h e   e l e m e n t   o r   t h e   compound   c o n t a i n i n g  

t h e   e l e m e n t   i s   a d h e r e d   to  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t ,  

t h e   a m o u n t   of   t h e   e l e m e n t   o r   t h e   compound   c o n t a i n i n g  

t h e   e l e m e n t   to   be  a d h e r e d   to   t h e   s u r f a c e s   of  t h e   s t e e l  

s h e e t   i s   a t   l e a s t   10  pg/M2  c a l c u l a t e d   as  e l e m e n t .   When  

the   amoun t   i s   l e s s   t h a n   10  µ g / m 2 ,   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s  

of  the   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   c a n  

n o t   be  s a t i s f a c t o r i l y   i m p r o v e d .   In  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

i t   i s   n o t   a l w a y s   n e c e s s a r y   to   a d h e r e   t he   e l e m e n t   o r   t h e  



e l e m e n t - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   to  b o t h   s u r f a c e s   of   a  s t e e l  

s h e e t ,   and   e v e n   when  t h e   e l e m e n t   o r   t h e   e l e m e n t -  

c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   i s   a d h e r e d   to  o n l y   one  s u r f a c e   o f   a  

s t e e l   s h e e t ,   t h e   e f f e c t   of   t h e   e l e m e n t   a p p e a r s .   W h e n  

t h e   e l e m e n t   o r  t h e   e l e m e n t - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   i s  

a d h e r e d   to   one   s u r f a c e   of   a  s t e e l   s h e e t ,   i t   i s   a l s o  

n e c e s s a r y   t h a t   t h e   a m o u n t   of   e l e m e n t   a d h e r e d   to  o n e  

s u r f a c e   o f   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   a t   l e a s t   10  ilgjm2  i n  

o r d e r   to   p r o d u c e   a  p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   e x c e l l e n t  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s .  

When  t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d  

s t e e l   s h e e t   i s   d i r e c t l y   s u b j e c t e d   to   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   w i t h o u t   c a r r y i n g   o u t   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

of   e l e m e n t   o r   a  c o m b i n a t i o n   of   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

of   e l e m e n t   and   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g ,   i t   i s   n e c e s s a r y  

to   c a r r y   o u t   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   o f  

e l e m e n t   a f t e r   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .   H o w e v e r ,  

when  t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t  

h a s   b e e n   s u b j e c t e d   to   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t  

or   a  c o m b i n a t i o n   o f   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t  

and  t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g ,   t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   may  be  o c c a s i o n -  

a l l y   s u b j e c t e d   to   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t .  

The  e s s e n t i a l   f e a t u r e   of   t h e   f i r s t ,   s e c o n d  

and  t h i r d   a s p e c t s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   l i e s   in  t h a t  

t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t   or   a  c o m b i n a t i o n   o f  

t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t   and  t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   i s   c a r r i e d   o u t   d u r i n g   t h e   c o u r s e   w h e r e i n   t h e  



f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   i s  

s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   and   t h e n  

a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

of  MgO  in  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  

In  t h e   f i r s t   and  s e c o n d   a s p e c t s   of   t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   t h e   f i n a l   c o l d   r o l l i n g ,   t h e   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

of  e l e m e n t ,   and  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   can   b e  

c a r r i e d   o u t   a c c o r d i n g   to  t h e   f o l l o w i n g   t r e a t i n g   o r d e r s .  

(1)   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t -  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,  

(2)   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g -  

a d h e s i o n   t r e a t m e n t ,   a n d  

(3)  f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t -  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t .  

F u r t h e r ,   t h e   f i n a l   c o l d   r o l l i n g ,   t h e   a d h e s i o n  

t r e a t m e n t   of  e l e m e n t ,   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   and  t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   in   t h e   t h i r d   a s p e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   can  be  c a r r i e d   o u t   a c c o r d i n g   to   t h e  

f o l l o w i n g   t r e a t i n g   o r d e r s .  

(4)  f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g - d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,  

(5)  f i n a l   c o l d   r o l l i n g - p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g - a d h e s i o n  

t r e a t m e n t - d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,  

(6)   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g -  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t ,  

(7)  f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g ,  



(8)   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g - d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g - a d h e s i o n  

t r e a t m e n t ,  

(9 )   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g - a d h e s i o n  

t r e a t m e n t - d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g - a d h e s i o n  

t r e a t m e n t ,   a n d  

( 1 0 )   f i n a l   c o l d   r o l l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t - d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g - a d h e s i o n   t r e a t m e n t .  

Of  c o u r s e ,   in   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   among  t h e   a b o v e  

d e s c r i b e d   t r e a t i n g   o r d e r s ,   a  p r o p e r   t r e a t i n g   o r d e r   m u s t  

be  s e l e c t e d   d e p e n d i n g   u p o n   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   o f  

t h e   a i m e d   p r o d u c t .  

The  i n v e n t o r s   h a v e   made  an  i n v e s t i g a t i o n   w i t h  

r e s p e c t   to   t h e   p r e f e r a b l e   t r e a t i n g   c o n d i t i o n   f o r   t h e  

i m m e r s i o n   m e t h o d   f o r   a d h e r i n g   t h e   e l e m e n t   to  t h e   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s .   The  r e s u l t s   of  t h e   i n v e s t i g a t i o n   w i l l  

be  e x p l a i n e d   h e r e i n a f t e r   r e f e r r i n g   to   F i g s .   7  and  8 .  

A  h o t   r o l l e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   a  

t h i c k n e s s   of   3 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g  

C:  0 . 0 4 9 % ,  S i :   3 . 2 % ,   M n :  0 . 0 6 %   and  f u r t h e r   c o n t a i n i n g  

i n h i b i t o r s   shown  in   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   T a b l e   1  w a s  

a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   t o  

two  s t a g e   c o l d   r o l l i n g   w i t h   an  i n t e r m e d i a t e   a n n e a l i n g  

a t   950°C  f o r   2  m i n u t e s   to  p r o d u c e   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   h a v i n g   a  f i n a l   g a u g e   of  0 . 3 0   mm.  The  f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r   d e g r e a s i n g ,   was  i m m e r s e d   in  a n  

a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   NaBiOs  p o w d e r s   d i s p e r s e d  



t h e r e i n ,   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f   s q u e e z e   r o l l s   a n d  

t h e n   d r i e d .   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d  

to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   830°C  f o r   3  m i n u t e s  

in  wet   h y d r o g e n ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

of   MgO,  and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t  

1 , 2 0 0 ° C   f o r   5  h o u r s .   In  t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   i m m e r s i o n  

t r e a t m e n t   in   t h e   NaBi03   d i s p e r s i o n ,   t he   c o n c e n t r a t i o n  

of  Bi ,   t h e   t e m p e r a t u r e   of   t h e   d i s p e r s i o n ,   and  t h e  

i m m e r s i n g   t i m e   w e r e   c o n t r o l l e d   so  as  to  c h a n g e   v a r i o u s l y  

t he   a m o u n t   o f   Bi  to  be  a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t  

s u r f a c e s .   F u r t h e r ,   d u r i n g   t h e   f i n a l   a n n e a l i n g ,   s e c o n d a r y  

r e c r y s t a l l i z a t i o n   t e x t u r e   was  f u l l y   d e v e l o p e d   a t   a  

t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   of   8 2 0 - 9 0 0 ° C .  

F i g .   7  i l l u s t r a t e s   r e l a t i o n s   b e t w e e n   t h e  

c o n c e n t r a t i o n   o f   Bi  in  t he   a q u e o u s   NaBi03  d i s p e r s i o n ,  

and  t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   ( f i n a l   g a u g e :   0 . 3 0   m m ) .  

I t   can   be  s e e n   f rom  F i g .   7  t h a t ,   when  a  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   i s   i m m e r s e d  

in  an  a q u e o u s   NaBi03   d i s p e r s i o n   h a v i n g   a  Bi  c o n c e n t r a t i o n  

of  a t   l e a s t   1 0  m g / l   p r i o r   to  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g ,   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l  

s h e e t   has   s m a l l   g r a i n   s i z e ,   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   a n d  

f u r t h e r   c o n s i d e r a b l y   low  i r o n   l o s s   i n d e p e n d e n t l y   of   t h e  

k i n d   of   i n h i b i t o r s .  

I t   h a s   b e e n   a s c e r t a i n e d   f rom  e x p e r i m e n t s   t h a t ,  

even   when  an  a p p l i c a t i o n   m e t h o d   by  means   of   a  s p r a y   o r  



f l u t e d   r o l l   i s   u s e d   in   p l a c e   of   t h e   i m m e r s i o n   m e t h o d ,  

s u b s t a n t i a l l y   t h e   same  e f f e c t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   can   b e  

o b t a i n e d .  

F i g .   8  i l l u s t r a t e s   r e l a t i o n s   b e t w e e n   t h e  

i m m e r s i n g   t i m e   of   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and   d e g r e a s e d  

s t e e l   s h e e t   in   an  a q u e o u s   NaBiO3  d i s p e r s i o n   h a v i n g   a  B i  

c o n c e n t r a t i o n   o f   208  m g / l ,   and  t h e   g r a i n   s i z e   and  i r o n  

l o s s   v a l u e   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   ( f i n a l   g a u g e :   0 . 2 3   m m ) .  

I t   can   be  s e e n   f rom  F i g .   8  t h a t   t h e   i r o n   l o s s  

v a l u e   and  g r a i n   s i z e   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   c o n t a i n -  

i n g   any  k i n d   of   i n h i b i t o r s   a r e   n o t   s u b s t a n t i a l l y  

i n f l u e n c e d   by  t h e   i m m e r s i n g   t i m e ,   and  e v e n   an  i m m e r s i o n  

t r e a t m e n t   o f   a  s h o r t   t i m e   of   a b o u t   1  s e c o n d   i s   e f f e c t i v e  

f o r   a t t a i n i n g   t h e   o b j e c t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

F u r t h e r ,   i t   h a s   b e e n   a s c e r t a i n e d   t h a t ,   e v e n  

when  an  a p p l i c a t i o n   m e t h o d   by  means   o f   a  s p r a y   o r  

f l u t e d   r o l l   i s   u s e d   in   p l a c e   of   t h e   i m m e r s i o n   m e t h o d ,  

s u b s t a n t i a l l y   t h e   same  e f f e c t   as  d e s c r i b e d   a b o v e   can   b e  

o b t a i n e d .  

A c c o r d i n g l y ,  i t   i s   i m p o r t a n t   in   t h e   i m m e r s i o n  

m e t h o d   t h a t   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l d   and  d e g r e a s e d   s t e e l  

s h e e t   i s   i m m e r s e d   f o r   a t   l e a s t   1  s e c o n d   in   an  a q u e o u s  

d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   a  g i v e n   e l e m e n t s   in  a  c o n c e n t r a t i o n  

of   a t   l e a s t   10  m g / l .   A f t e r   t h e   i m m e r s i o n   t r e a t m e n t ,  

t h e   i m m e r s e d   s t e e l   s h e e t   i s   p a s s e d   o c c a s i o n a l l y   t h r o u g h  

a  p a i r   of   s q u e e z e   r o l l s   and  t h e n   d r i e d .   By  t h i s   s q u e e z -  

i n g   t r e a t m e n t ,   t h e   a m o u n t   of   a  e l e m e n t   to  be  a d h e r e d   t o  



t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   can  be  e a s i l y   c o n t r o l l e d .  

The  d r y i n g   i s   a  v e r y   i m p o r t a n t   t r e a t m e n t   in  o r d e r   t o  

g i v e   s a t i s f a c t o r i l y   h i g h   r u s t   r e s i s t a n c e   to  t h e   r e s u l t i n g  

g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   and  f u r t h e r   t o  

e x c e l l e n t   a p p e a r a n c e   to  t h e   c o a t i n g   f i l m   f o r m e d   on  t h e  

s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .  

When  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   i s   u s e d   as  a  

t r e a t i n g   l i q u i d ,   i t   i s   e f f e c t i v e   t h a t   t h e   d i s p e r s i o n   i s  

f o r m e d   i n t o   a  s o l   or   a  c o l l o i d a l   d i s p e r s i o n   in   o r d e r   t o  

k e e p   t h e   c o n c e n t r a t i o n   c o n s t a n t   and  to  be  a p p l i e d  

u n i f o r m l y   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s ,   or   i s   f u l l y  

s t i r r e d   by  m e a n s   of   a  p r o p e l l e r   or   an  u l t r a s o n i c   w a v e .  

A f t e r   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d  

s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to  t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   a d h e s i o n  

t r e a t m e n t   of   e l e m e n t   and  t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

( i n   t h e   f i r s t   and  s e c o n d   a s p e c t s   of   t h i s   i n v e n t i o n ) ,   o r  

a f t e r   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t  

i s   s u b j e c t e d   to   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   a d h e s i o n   t r e a t m e n t  

of   e l e m e n t ,   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   and  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   ( i n   t h e   t h i r d   a s p e c t   of   t h i s   i n v e n t i o n ) ,   t h e  

s t e e l   s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r  

c o n s i s t i n g   m a i n l y   of  MgO. 

A c c o r d i n g   to  t h e   f o u r t h   a s p e c t   of  t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l  

s h e e t   i s   d i r e c t l y   s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   w i t h o u t   c a r r y i n g   ou t   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d  

a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of  e l e m e n t   or  a  c o m b i n a t i o n   of   t h e  

a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of  e l e m e n t   and  t h e   p r e l i m i n a r y  



a n n e a l i n g ,   and  an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g   m a i n l y  

o f   MgO  and  c o n t a i n i n g   0 . 1 - 5 . 0 %   o f   Bi  or   a  B i - c o n t a i n i n g  

c o m p o u n d   i s   a p p l i e d   to   t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t .  

Of  c o u r s e ,   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of   MgO  and  c o n t a i n i n g   0 . 1 - 5 . 0 %   of   Bi  or   a  B i -  

c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   may  be  a p p l i e d   to   a  d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t ,   w h i c h   h a s   a l r e a d y   b e e n   s u b j e c t e d   to   t h e  

a d h e s i o n   t r e a t m e n t   o f   e l e m e n t   o r   a  c o m b i n a t i o n   of   t h e  

a d h e s i o n   t r e a t m e n t   of   e l e m e n t   and  t h e   p r e l i m i n a r y  

a n n e a l i n g   in   t h e   f i r s t ,   s e c o n d   o r   t h i r d   a s p e c t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n .  

The  s t e e l   s h e e t   a p p l i e d   w i t h   t h e   a b o v e  

d e s c r i b e d   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   was  s u b j e c t e d   to   a  f i n a l  

a n n e a l i n g   c o m p r i s i n g   a  r e c r y s t a l l i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   a  

t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   o f   8 0 0 - 1 , 0 0 0 ° C   and  a  

p u r i f i c a t i o n   a n n e a l i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e  

r a n g e   o f   1 , 1 0 0 - 1 , 2 5 0 ° C   u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e  

s u c c e s s i v e   to   t h e   r e c r y s t a l l i z a t i o n   a n n e a l i n g .  

A f t e r   r e m o v a l   o f   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r ,   t h e  

f i n a l l y   a n n e a l e d   s t e e l   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   a  t e n s i o n  

c o a t i n g ,   a n d   t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f l a t t e n i n g   a n n e a l i n g  

a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   o f   7 0 0 - 9 0 0 ° C .  

J a p a n e s e   P a t e n t   A p p l i c a t i o n   P u b l i c a t i o n  

No.  4 8 , 5 6 7 / 8 1   d i s c l o s e s   a  t e c h n i q u e ,   w h e r e i n   a  c o m p o u n d  

c o n t a i n i n g   any  one  of   Ak,  Sn,   As,   Pb,   Sb,  B i ,   Se  and  T e  

i s   a p p l i e d   to  t h e   s u r f a c e s   of   a  c o l d   r o l l e d   l o w - c a r b o n  

a l u m i n u m   k i l l e d   s t e e l   s h e e t   in   an  a m o u n t   of   a t   l e a s t  

2  g/m2  b e f o r e   t h e   a n n e a l i n g   o f   t h e   s t e e l   s h e e t   u n d e r  



a  n i t r o g e n - c o n t a i n i n g   a t m o s p h e r e ,   in  o r d e r   to  p r e v e n t  

t he   n i t r i d i n g   of   t h e   s t e e l   s h e e t   d u r i n g   t h e   a n n e a l i n g .  

F u r t h e r ,   t h i s   J a p a n e s e   p a t e n t   a p p l i c a t i o n   p u b l i c a t i o n  

d i s c l o s e s   t h a t   t h e   u s e   of   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   e l e m e n t  

is   a l s o   e f f e c t i v e   f o r   p r e v e n t i n g   t h e   d e t e r i o r a t i o n   o f  

t he   e l e c t r o m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   a  s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

due  to  i t s   n i t r i d i n g .   On  t h e   c o n t r a r y ,   a c c o r d i n g   t o  

the   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   o f   a  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   can  be  r e m a r k a b l y   i m p r o v e d   b y  

a d h e r i n g   a  v e r y   s m a l l   a m o u n t   of   o n l y   s e v e r a l   pg/m2  o f  

e l e m e n t   to  i t s   s u r f a c e   as  i l l u s t r a t e d   in  F i g s .   1 - 3 ,   a n d  

f u r t h e r   t h e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   o f   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t  

can  be  r e m a r k a b l y   i m p r o v e d   e v e n   by  an  a n n e a l i n g   u n d e r  

an  a t m o s p h e r e   n o t   c o n t a i n i n g   N2,  t h a t   i s ,   an  a n n e a l i n g  

u n d e r   H2  or   Ar  a t m o s p h e r e   as  i l l u s t r a t e d   in  t he   f o l l o w i n g  

E x a m p l e s   1,  2,  3,  4,  5,  7,  9,  10  and  14.  A c c o r d i n g l y ,  

in  t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   s i l i c o n  

s t e e l   a r e   n o t   i m p r o v e d   by  p r e v e n t i n g   i t s   n i t r i d i n g ,   b u t  

a r e   i m p r o v e d   by  g i v i n g   to  t h e   s t e e l   an  a c t i o n   e n t i r e l y  

d i f f e r e n t   f r o m   t h e   p r e v e n t i o n   of   n i t r i d i n g .   T h a t   i s ,  

t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n   has   b e e n   a c c o m p l i s h e d   b a s e d   on  a  

t e c h n i c a l   i d e a   e n t i r e l y   d i f f e r e n t   f rom  t h a t   d i s c l o s e d  

in  t h e   a b o v e   d e s c r i b e d   J a p a n e s e   P a t e n t   A p p l i c a t i o n  

P u b l i c a t i o n   No.  4 8 , 5 6 7 / 8 1 .  

The  f o l l o w i n g   e x a m p l e s   a r e   g i v e n   f o r   t h e  

p u r p o s e   of   i l l u s t r a t i o n   of  t h i s   i n v e n t i o n   and  a r e   n o t  

i n t e n d e d   as  l i m i t a t i o n s   t h e r e o f .  



E x a m p l e   1 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   3  mm 

and   h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 5 2 % ,   S i :   3 . 3 6 % ,  

Mn:  0 . 0 6 5 % ,   Se:  0 . 0 2 5 %   and  Sb:  0 . 0 3 1 %   was  c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   o f   0 . 8 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C   f o r   1  m i n u t e  

and   t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3 0   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r   d e g r e a s i n g ,  

was  i m m e r s e d   f o r   2  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

c o n t a i n i n g   160  m g / l   o f   ZnS04  and  k e p t   a t   3 0 ° C ,   and  t h e n  

p a s s e d   t h r o u g h   a  r u b b e r   a  p a i r   of  s q u e e z e   r o l l s   a n d  

t h e n   d r i e d .   The  a m o u n t   of   Zn  a d h e r e d   to  t h e   d r i e d  

s t e e l   s h e e t   was  15  m g / m 2 .   T h e n ,   t h e   a b o v e   t r e a t e d  

s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

f o r   3  m i n u t e s   in   w e t   h y d r o g e n   k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   and  t h e  

d e c a r b u r i z e d   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  Mg0  s l u r r y .  

The  a p p l i e d   s h e e t   was  d r i e d   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  

f i n a l   a n n e a l i n g   a t   8 5 0 ° C   f o r   50  h o u r s   and  s u c c e s s i v e l y  

a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   2  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t .   F o r   c o m p a r i s o n ,   a  g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   was  p r o d u c e d   a c c o r d i n g   to  a  c o n v e n -  

t i o n a l   m e t h o d ,   w h e r e i n   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   a n d  

d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   was  n o t   t r e a t e d   w i t h   t h e   a q u e o u s  

ZnSO4  s o l u t i o n   b u t   was  d i r e c t l y   s u b j e c t e d   to  t h e  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t he   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s  

and  g r a i n   s i z e   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   a r e   a l s o  



shown  in  T a b l e   2 .  

I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   2  t h a t ,   when  Zn  i s  

a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i -  

z a t i o n   a n n e a l i n g ,   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   has   s m a l l  

g r a i n   s i z e ,   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   and  f u r t h e r   c o n s i d e r -  

a b l y   low  i r o n   l o s s .  

E x a m p l e   2 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of  2  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 0 % ,   S i :   3 . 0 5 % ,  

Mn:  0 .08%,   S:  0 . 0 2 1 %   and  Te:  0 . 0 0 5 %   was  c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of   0 . 6 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   900°C  f o r   1  m i n u t e  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   c o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 2 3   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t ,   a f t e r   d e g r e a s i n g ,  

was  i m m e r s e d   f o r   5  s e c o n d s   in  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n  

c o n t a i n i n g   1  g/A  of  f i n e l y   d i v i d e d   Ge02  and  k e p t   a t  

80°C ,   and  t h e n   d r i e d .   In  t h i s   i m m e r s i o n   t r e a t m e n t ,  

Ge02  was  a d h e r e d   to  t h e   s u r f a c e s   of   t he   s t e e l   s h e e t   i n  

an  amount   of   1  mg/m2.   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t  

was  s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   in  w e t  



h y d r o g e n   k e p t   a t   8 3 0 ° C ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y .   The  a p p l i e d   s h e e t   w a s  

d r i e d   and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   8 8 0 ° C  

f o r   20  h o u r s   u n d e r   Ar  a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t  

1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   3  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e  

g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n -  

t i o n a l   m e t h o d .  

I t   can  be  s e e n   f rom  T a b l e   3  t h a t ,   when  a  

G e - c o n t a i n i n g   c o m p o u n d   i s   a p p l i e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t  

s u r f a c e s   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   t h e  

p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a s   s m a l l   g r a i n   s i z e ,   h i g h   m a g n e t i c  

i n d u c t i o n   and  f u r t h e r   c o n s i d e r a b l y   low  i r o n   l o s s .  

E x a m p l e   3  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

2 . 0   mm  and   h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 8 % ,  

S i :   3 . 4 % ,   Mn:  0 . 0 7 % ,   Se:  0 . 0 2 %   and  Sb:  0 . 0 3 %   was  c o l d  

r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 6 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,  



t he   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   1  m i n u t e  

in  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   300  m g / l   of   P b S 0 4  

and  k e p t   a t   8 0 ° C ,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s .   The  s q u e e z e d   s h e e t   was  d r i e d   i n  

an  a i r   b a t h   k e p t   a t   1 5 0 ° C .   The  a m o u n t   of   Pb0  a d h e r e d  

to  b o t h   s u r f a c e s   of   t h e   d r i e d   s t e e l   s h e e t   was  1  m g / m 2 .  

T h e n ,   t h e   a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   840°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r  

an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of   50%  by  v o l u m e   of   H2  and   t h e  

r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   of   6 0 ° C ,   a n d  

t h e n   a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  f u r t h e r   s u b j e c t e d  

to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   880°C  f o r   30  h o u r s   u n d e r   H2 

a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s  

u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   4  shows  t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t  

t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of  a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t   s t e e l  

s h e e t   p r o d u c e d   w i t h o u t   t he   a d h e s i o n   of   Pb  to  t h e   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s   a c c o r d i n g   to  t h e   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  



I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   4  t h a t ,   when  t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   i s   t r e a t e d   w i t h   a  P b - c o n t a i n i n g  

d i s p e r s i o n ,   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a s   v e r y   s m a l l  

c r y s t a l   g r a i n   s i z e   and  c o n s i d e r a b l y   low  i r o n   l o s s .  

E x a m p l e   4  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   3  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 5 1 % ,   S i :   3 . 3 4 % ,  

Mn:  0 . 0 6 7 % ,   S:  0 . 0 2 7 %   and  Sb:  0 . 0 3 2 %   was  c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of   0 . 8 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C   f o r   1  m i n u t e  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   3  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n  

c o n t a i n i n g   130  m g / l   (75  m g / l   c a l c u l a t e d   as  As)  o f  

NaAsO2  and  k e p t   a t   3 0 ° C ,   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   and  t h e n   d r i e d .   The  a b o v e   t r e a t e d  

s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

a t   830°C  f o r   3  m i n u t e s   in  wet   h y d r o g e n ,   and  t h e  

d e c a r b u r i z e d   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y .  

A f t e r   d r y i n g ,   t h e   a p p l i e d   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  a  

f i n a l   a n n e a l i n g   a t   850°C  f o r   50  h o u r s   and  s u c c e s s i v e l y  

a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   5  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  



I t   can  be  s e e n   f rom  T a b l e   5,  t h a t   when  As  i s  

a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i -  

z a t i o n   a n n e a l i n g ,   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a s  

s m a l l   g r a i n   s i z e ,   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   and  low  i r o n  

l o s s ,   and  t he   a d h e s i o n   of   As  to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s  

is   v e r y   e f f e c t i v e .  

E x a m p l e   5 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   3  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 0 % ,   S i :   3 . 2 2 % ,  

Mn:  0 . 0 8 9 % ,   Se:  0 . 0 2 8 %   and  Sb:  0 . 0 2 7 %   was  a n n e a l e d   a t  

1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   p i c k l e d .   The  p i c k l e d  

s h e e t   was  c o l d   r o l l e d   i n t o   a  t h i c k n e s s   o f   0 . 8 7   mm,  a n d  

t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d  

a t   980°C  f o r   1  m i n u t e   and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 3 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   15  s e c o n d s  

in  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   800  mg/£  of   B i 2 0 3  

and  k e p t   at   3 0 ° C ,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   and  f u r t h e r   d r i e d   in  an  a i r   b a t h  

k e p t   a t   150°C .   The  a m o u n t   of  Bi  a d h e r e d   to  t h e   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s   was  4 . 9   mg/m2.   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l  



s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   a t   6 0 0 ° C  

f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

a t   830°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g  

of   50%  by  v o l u m e   of   H2  and   t h e   r e m a i n d e r   b e i n g   N2  a n d  

h a v i n g   a  dew  p o i n t   of   6 0 ° C .   The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d  

to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   8 6 0 ° C   f o r   35  h o u r s   u n d e r   A r  

a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s  

u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   6  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l  

m e t h o d .  

I t   can   be  s e e n   f r o m   T a b l e   6  t h a t ,   when  a  B i  

s a l t   i s   a p p l i e d   to   a  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   and  d e g r e a s e d  

s h e e t   b e f o r e   i t s   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   and  f u r t h e r  

a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   i s   c a r r i e d   o u t   a t   600°C  f o r  

1  m i n u t e   d u r i n g   t h e   c o u r s e   o f   h e a t i n g   f o r   a  d e c a r b u r i z a -  

t i o n   a n n e a l i n g   a c c o r d i n g   to   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e  

r e s u l t i n g   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a s   r e m a r k a b l y   low  i r o n  

l o s s   v a l u e   and  h i g h   B10  v a l u e .  



E x a m p l e   6 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

2 .2   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 9 % ,  

Si :   3 . 3 8 % ,   Mn:  0 . 0 8 8 % ,   S:  0 . 0 2 7 %   and  Sb:  0 . 0 2 3 %   w a s  

a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   p i c k l e d .  

The  p i c k l e d   s h e e t   was  c o l d   r o l l e d   i n t o   a  t h i c k n e s s   o f  

0 . 5 8   mm,  and  the   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i n t e r -  

m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   980°C  f o r   1 .5   m i n u t e s   and  t h e n  

s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f   0 . 2 3   mm. 

A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   w a s  

s u b j e c t e d   to  a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   a t   550°C  f o r  

4  m i n u t e s ,   and  t h e   p r e l i m i n a r i l y   a n n e a l e d   s h e e t   w a s  

i m m e r s e d   f o r   10  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n  

c o n t a i n i n g   100  m g / l   o f   Sn02  and  k e p t   a t   5 0 ° C ,   and  t h e n  

p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f   r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   a n d  

f u r t h e r   d r i e d   in  an  a i r   b a t h   k e p t   at   2 0 0 ° C .   The  a m o u n t  

of  Sn  a d h e r e d   to  b o t h   s u r f a c e s   of  the   s t e e l   s h e e t   w a s  

0 . 9 6   mg/m2.   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d  

to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   840°C  f o r   3  m i n u t e s  

u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of  55%  by  v o l u m e   of   H2 

and  the   r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   of   5 5 ° C .  



The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  Mg0 

s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t  

8 7 0 ° C   f o r   25  h o u r s   u n d e r   N2  a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y  

a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e  7   shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l  

m e t h o d .  

I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   7  t h a t   t h e   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a s   r e m a r k a b l y  

l o w e r   i r o n   l o s s   v a l u e   and  h i g h e r   B10  v a l u e   t h a n   t h o s e  

of   t h e   c o m p a r a t i v e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t .  

E x a m p l e   7 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of  2  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 1 % ,   S i :   3 . 2 4 % ,  

Mn:  0 . 0 8 9 % ,   S:  0 . 0 2 7 %   and  Te:  0 . 0 0 5 %   was  a n n e a l e d   a t  

9 7 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   p i c k l e d .   The  p i c k l e d  

s h e e t   was  c o l d   r o l l e d   i n t o   a  t h i c k n e s s   of   0 . 5 0   mm,  a n d  

t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d  



at   980°C  f o r   1  m i n u t e   and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 2 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   20  s e c o n d s  

in  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   1 . 5   g / l   of  P b S 0 4  

and  k e p t   a t   8 0 ° C ,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   and  f u r t h e r   d r i e d   in   an  a i r   b a t h  

k e p t   a t   2 0 0 ° C .   The  a m o u n t   of  Pb  a d h e r e d   to   b o t h   s u r f a c e s  

of   t h e   s t e e l   s h e e t   was  1 . 2 5   mg/m2.  The  a b o v e   t r e a t e d  

s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   b y  

h e a t i n g   t h e   s t e e l   s h e e t   a t   a  h e a t i n g   r a t e   of   8 0 ° C / m i n .  

w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C   u n d e r   a n  

a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   o f   55%  by  v o l u m e   of   H2  and  t h e  

r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   o f   60°C ,   a n d  

s u c c e s s i v e l y   s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  

a t   835°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r   t he   same  a t m o s p h e r e   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e .   The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  

f i n a l   a n n e a l i n g   a t   860°C  f o r   35  h o u r s   u n d e r   Ar  a t m o s p h e r e  

and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2 

a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   8  shows  t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   of   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r  

w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d  

by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  



E x a m p l e   8  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

2 . 5   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 7 % ,  

S i :   3 . 3 5 % ,   Mn:  0 . 0 9 0 %   and  Se:  0 . 0 2 4 %   was  a n n e a l e d   a t  

950°C   f o r   2  m i n u t e s ,   and  t h e n   p i c k l e d .   The  p i c k l e d  

s h e e t   was  c o l d   r o l l e d   i n t o   a  t h i c k n e s s   of   0 . 7 1   mm,  a n d  

t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d  

a t   980°C  f o r   1  m i n u t e   and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  f i n a l   g a u g e   of   0 . 2 7   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e  

f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   11  s e c o n d s  

in   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   50  m g / l   of  N a A s 0 2  

and  k e p t   a t   2 5 ° C ,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   o f  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   and  f u r t h e r   d r i e d   in   an  a i r   b a t h  

k e p t   a t   1 5 0 ° C .   The  a m o u n t   o f   As  a d h e r e d   to  b o t h   s u r f a c e s  

of   t h e   s t e e l   s h e e t   was  150  p g / M 2 .   The  a b o v e   t r e a t e d  

s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   b y  

h e a t i n g   t h e   s t e e l   s h e e t   a t   a  h e a t i n g   r a t e   of  5 0 ° C / m i n  

w i t h i n   t h e   t e m p e r a t u r e   r a n g e   of   5 0 0 - 7 0 0 ° C   u n d e r   a n  

a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of  53%  by  v o l u m e   of   H2  and  t h e  

r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   of  57°C,   a n d  

s u c c e s s i v e l y   s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g  



a t   830°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r   t h e   same  a t m o s p h e r e   a s  

d e s c r i b e d   a b o v e .   The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  

f i n a l   a n n e a l i n g   a t   865°C  f o r   40  h o u r s   u n d e r   N2  a t m o s p h e r e  

and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2 

a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   9  shows  t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   of  t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   of  t h e   p r e s e n t  

i n v e n t i o n   t o g e t h e r   w i t h   a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t   s t e e l  

s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .   I t   can   b e  

s e e n   f rom  T a b l e   9  t h a t   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   of   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   has   r e m a r k a b l y   e x c e l l e n t   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   as  c o m p a r e d   w i t h   t h o s e   of  t he   c o m p a r a t i v e  

p r o d u c t   s t e e l   s h e e t .  

E x a m p l e   9 

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   2  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 1 % ,   S i :   3 . 0 5 % ,  

Mn:  0 . 0 8 1 % ,   S:  0 .022%  and  Te:  0 . 0 0 6 %   was  c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of  0 . 6 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   900°C  f o r   1  m i n u t e  



and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 2 3   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g  

58  m g / i   o f   f i n e l y   d i v i d e d   Ge  and  k e p t   a t   50°C  by  m e a n s  

of   a  p a i r   of   f l u t e d   r o l l s .   A f t e r   l e f t   to  s t a n d   f o r  

8  s e c o n d s .   t h e   a p p l i e d   s t e e l   s h e e t   was  p a s s e d   t h r o u g h   a  

p a i r   o f   r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s   and  t h e n   d r i e d .   The  a b o v e  

t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  d e c a r b u r i z a t i o n  

a n n e a l i n g   in   we t   h y d r o g e n   w i t h   a  h e a t   c y c l e   c o n s i s t i n g  

of   a  h e a t i n g   a t   580°C  f o r   3  m i n u t e s   and  a  h e a t i n g   a t  

850°C  f o r   3  m i n u t e s .   The  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  Mg0  s l u r r y ,   d r i e d   and  t h e n   s u b j e c t e d   t o  

a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   8 7 0 ° C   f o r   2 5  h o u r s   u n d e r   A r  

a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s  

u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   10  shows  t he   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   a  c o m p a r a t i v e   g r a i n -  

o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l  

m e t h o d .  



I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   10  t h a t   a  p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   n o t   o n l y   h a v i n g   h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   b u t  

a l s o   h a v i n g   v e r y   low  i r o n   l o s s   can   be  o b t a i n e d   b y  

a p p l y i n g   a  G e - c o n t a i n i n g   s u b s t a n c e   to  a  f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   and  d e g r e a s e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e   i t s   d e c a r b u r i z a -  

t i o n   a n n e a l i n g .  

E x a m p l e   1 0  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

3 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 7 % ,  

S i :   3 . 3 8 % ,   Mn:  0 . 0 8 9 % ,   Se:  0 . 0 2 7 %   and  Sb:  0 . 0 2 6 %  w a s  

a n n e a l e d   a t   920°C  f o r   3  m i n u t e s   and  t h e n   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of   1 . 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   2  m i n u t e s  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t  

830°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   o f  

50%  by  v o l u m e   of  H2  and  t h e   r e m a i n d e r   b e i n g   N2  a n d  

h a v i n g   a  dew  p o i n t   of   60°C,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g  

200  m g / l   o f  G e 0 2   and  k e p t   a t   35°C  by  means   o f   a  p a i r   o f  

f l u t e d   r o l l s .   A f t e r   l e f t   to  s t a n d   f o r   5  s e c o n d s ,   t h e  

a p p l i e d   s t e e l   s h e e t   was  p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   of   r u b b e r  

s q u e e z e   r o l l s ,   and  t h e n   d r i e d   in  an  a i r   b a t h   k e p t   a t  

1 8 0 ° C .   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h  

an  MgO  s l u r r y ,   d r i e d   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l  

a n n e a l i n g   a t   870°C  f o r   30  h o u r s   u n d e r   Ar  a t m o s p h e r e   a n d  

s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  



The  f o l l o w i n g   T a b l e   11  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l  

s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  

I t   can   be  s e e n   f r o m   T a b l e   11  t h a t ,   when  Ge02  

i s   a p p l i e d   to   t h e   s u r f a c e s   o f   a  d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t ,   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   has   v e r y   s m a l l  

c r y s t a l   g r a i n   s i z e   and  f u r t h e r   r e m a r k a b l y   e x c e l l e n t  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s .  

E x a m p l e   1 1  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   of   2  mm 

and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 5 1 % ,   S i :   3 . 3 3 % ,  

Mn:  0 . 0 6 9 % ,   Se:   0 . 0 2 7 %   and  Te:   0 . 0 0 7 %   was  a n n e a l e d   a t  

1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  

t h i c k n e s s   of   0 . 6 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t  

was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   1  m i n u t e   a n d  

t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   of  0 . 2 3   mm. 

The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   835°C   f o r   3  m i n u t e s   u n d e r  

an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of   50%  by  v o l u m e   of  H2  and  t h e  



r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   of  6 0 ° C ,   a n d  

t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   9  s e c o n d s  

in  an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   200  m g / l   of   Sn02  a n d  

k e p t   a t   30°C,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   of   r u b b e r  

s q u e e z e   r o l l s ,   and  f u r t h e r   d r i e d   in   an  a i r   b a t h   k e p t   a t  

2 0 0 ° C .   The  a m o u n t   o f   Sn  a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t  

s u r f a c e s   was  3  mg /m2 .   The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d  

to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   870°C  f o r   25  h o u r s   u n d e r   N2 

a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 0 C   f o r   10  h o u r s  

u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   12  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of  t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e  

g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   w i t h o u t   t h e  

a p p l i c a t i o n   of   Sn02  a c c o r d i n g   to  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  

I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   12  t h a t   an  a p p l i c a -  

t i o n   t r e a t m e n t   o f   an  Sn  compound   to  t h e   d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t   r e s u l t s   in   a  p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a v i n g  

v e r y   s m a l l   g r a i n   s i z e   and  r e m a r k a b l y   low  i r o n   l o s s .  



E x a a p l e   1 2  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

3 . 0  m m   and   h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 8 % ,  

S i :   3 . 2 8 % ,   Mn:  0 . 0 8 8 % ,   S:  0 . 0 2 5 %   and  Te:  0 . 0 0 8 %   w a s  

a n n e a l e d   a t   9 0 0 ° C   f o r   3  m i n u t e s   and  t h e n   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   o f   1 . 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   3  m i n u t e s  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t  

830°C   f o r   3  m i n u t e s   u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   o f  

50%  by  v o l u m e   of   H2  and  t h e   r e m a i n d e r   b e i n g   N2  a n d  

h a v i n g   a  dew  p o i n t   of   6 0 ° C ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r   18  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s  

d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   220  m g / l   of   AS2S3  and  k e p t   a t  

4 0 ° C ,   and   t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  p a i r   of   r u b b e r   s q u e e z e  

r o l l s ,   and   f u r t h e r   d r i e d   in   an  a i r   b a t h   k e p t   a t   2 0 0 ° C .  

The  a m o u n t   o f   As  a d h e r e d   to   t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s  

was  1 . 4   g / m 2 .   T h e n ,   t h e   a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   d r i e d ,   and  t h e n   s u b j e c t e d  

to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   8 6 5 ° C   f o r   30  h o u r s   u n d e r   N2 

a t m o s p h e r e   and   s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s  

u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   13  shows  t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and   g r a i n   s i z e   of   t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t  

t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of  a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t   s t e e l  

s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d ,   and  i l l u s t r a t e s  

t h a t   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   r e m a r k a b l y   e f f e c t i v e .  



E x a m p l e   1 3  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

2 . 0   mm  and  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 0 % ,  

S i :   3 . 3 5 % ,   Mn:  0 . 0 6 8 % ,   Se:  0 . 0 2 2 %   and  Sb:  0 . 029%  w a s  

a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of   0 . 6 0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   1  m i n u t e  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 2 3   mm.  The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  s u b j e c t e d  

to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   840°C  f o r   3  m i n u t e s  

u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   o f   50%  by  v o l u m e   of  H2 

and  t he   r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   o f  

60°C ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   was  i m m e r s e d   f o r  

30  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s   d i s p e r s i o n   c o n t a i n i n g   400  m g / l  

o f   Bi203  and  k e p t   a t   80°C,   and  t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  

r u b b e r   s q u e e z e   r o l l ,   and  f u r t h e r   d r i e d   in  an  a i r   b a t h  

k e p t   a t   1 5 0 ° C .   The  a m o u n t   of   Bi  a d h e r e d   to  t he   s t e e l  

s h e e t   s u r f a c e s   was  2 .5   mg/m2.  The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l  

s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  MgO  s l u r r y ,   and  t h e n   s u b j e c t e d  

to  a  f i n a l   a n n e a l i n g   a t   870°C  f o r   30  h o u r s   u n d e r   N2 

a t m o s p h e r e   and  s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 0 C   f o r   10  h o u r s  



u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   14  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   o f   a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   w i t h o u t   t h e   a p p l i c a t i o n   of   B i 2 O 3  

a c c o r d i n g   t o   a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  

I t   can   be  s e e n   f r o m   T a b l e   14  t h a t   t he   a p p l i c a -  

t i o n   o f   a  Bi  s a l t   to  a  d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   r e s u l t s  

in   a  p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a v i n g   v e r y   s m a l l   c r y s t a l  

g r a i n   s i z e   and  r e m a r k a b l y   low  i r o n   l o s s .  

E x a m p l e   1 4  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

3 . 0   m m  a n d  h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 7 % ,  

S i :   3 . 2 8 % ,   Mn:  0 . 0 8 9 % ,   S:  0 . 0 2 1 %   and  Te:  0 . 0 0 6 %   w a s  

a n n e a l e d   a t   900°C  f o r   3  m i n u t e s   and  t h e n   c o l d   r o l l e d  

i n t o   a  t h i c k n e s s   of   1 .0   mm,  and  t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d  

s h e e t   was  i n t e r m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   3  m i n u t e s  

and  t h e n   s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f  

0 . 3 0   mm.  A f t e r   d e g r e a s i n g ,   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t  

was  s u b j e c t e d   to  a  d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   830°C  f o r  



3  m i n u t e s   u n d e r   an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of   50%  b y  

v o l u m e   of   H2  and  r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  d e w  

p o i n t   of   60°C ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   w a s  

i m m e r s e d   f o r   10  s e c o n d s   in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g  

80  m g / l   of   ZnS04  and  k e p t   a t   80°C ,   and  t h e n   p a s s e d  

t h r o u g h   a  p a i r   of  r u b b e r   s q u e e z e   r o l l s ,   and  f u r t h e r  

d r i e d   in   an  a i r   b a t h   k e p t   a t   150°C .   The  a m o u n t   of   Zn  

a d h e r e d   to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   was  0 . 7 5   m g / m 2 .  

The  a b o v e   t r e a t e d   s t e e l   s h e e t   was  a p p l i e d   w i t h   an  MgO 

s l u r r y ,   d r i e d ,   and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g  

u n d e r   h y d r o g e n   a t m o s p h e r e ,   w h e r e i n   t h e   s t e e l   s h e e t   w a s  

g r a d u a l l y   h e a t e d   a t   a  h e a t i n g   r a t e   of   2 . 5 ° C / h r   f r o m  

800°C   to   900°C  and  s u c c e s s i v e l y   k e p t   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r  

10  h o u r s .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   15  shows   t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   and  g r a i n   s i z e   of   t he   r e s u l t i n g   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e   p r o d u c t  

s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  a  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d .  

I t   can  be  s e e n   f rom  T a b l e   15  t h a t ,   when  a  

Z n - c o n t a i n i n g   compound   i s   a p p l i e d   to  a  d e c a r b u r i z e d  



s t e e l   s h e e t ,   t h e   r e s u l t i n g   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t   h a s   v e r y  

s m a l l   g r a i n   s i z e   and  f u r t h e r   h a s   r e m a r k a b l y   low  i r o n  

l o s s .  

E x a m p l e   1 5  

A  h o t   r o l l e d   s h e e t   h a v i n g   a  t h i c k n e s s   o f  

2 . 0   mm  and   h a v i n g   a  c o m p o s i t i o n   c o n t a i n i n g   C:  0 . 0 4 1 % ,  

S i :   3 . 2 9 % ,   Mn:  0 . 0 8 5 % ,   Se:  0 . 0 2 6 %   and  S:  0 . 0 2 9 %   w a s  

a n n e a l e d   a t   1 , 0 0 0 ° C   f o r   1  m i n u t e ,   and  t h e n   p i c k l e d .  

The  p i c k l e d   s h e e t   was  c o l d   r o l l e d   i n t o   a  t h i c k n e s s   o f  

0 . 6 0   m m ,  a n d   t h e   f i r s t   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  i n t e r -  

m e d i a t e l y   a n n e a l e d   a t   950°C  f o r   1  m i n u t e   and   t h e n  

s e c o n d l y   c o l d   r o l l e d   i n t o   a  f i n a l   g a u g e   o f   0 . 2 3   mm. 

The  f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g   a t   840°C  f o r   3  m i n u t e s   u n d e r  

an  a t m o s p h e r e   c o n s i s t i n g   of   50%  by  v o l u m e   of   H2  and  t h e  

r e m a i n d e r   b e i n g   N2  and  h a v i n g   a  dew  p o i n t   o f   6 0 ° C .  

A f t e r   an  MgO  s l u r r y   c o n t a i n i n g   1 .5%,   c a l c u l a t e d   as   B i ,   o f  

Bi2O3  was  a p p l i e d   o n t o   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t ,   t h e   s t e e l   s h e e t   was  s u b j e c t e d   to   a  f i n a l  

a n n e a l i n g   a t   870°C  f o r   30  h o u r s   u n d e r   N2  a t m o s p h e r e   a n d  

s u c c e s s i v e l y   a t   1 , 2 0 0 ° C   f o r   10  h o u r s   u n d e r   H2  a t m o s p h e r e .  

The  f o l l o w i n g   T a b l e   16  shows  t h e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s ,   t h a t   i s ,   t h e   i r o n   l o s s   W17/50   and   t h e  

m a g n e t i c   i n d u c t i o n   B10,   of   t he   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   t o g e t h e r   w i t h   t h o s e   of   a  c o m p a r a t i v e  

g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   p r o d u c e d   by  u s i n g   a n  

MgO  s l u r r y   c o n t a i n i n g   no  Bi2O3  a c c o r d i n g   to   a  c o n v e n -  

t i o n a l   m e t h o d .  



I t   can   be  s e e n   f rom  T a b l e   16  t h a t   t h e   a p p l i c a -  

t i o n   of  an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n t a i n i n g   B i203   o n t o  

t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s   i s   v e r y   e f f e c t i v e  

f o r   l o w e r i n g   t h e   i r o n   l o s s   and  i m p r o v i n g   t h e   m a g n e t i c  

i n d u c t i o n   of  t h e   p r o d u c t   s t e e l   s h e e t .  

A c c o r d i n g   to  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e  

c r y s t a l   g r a i n   s i z e   o f   t h e   r e s u l t i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   can   be  e f f e c t i v e l y   made  i n t o   s m a l l  

s i z e ,   and  a  g r a i n - o r i e n t e d   s i l i c o n   s t e e l   s h e e t   h a v i n g  

h i g h   m a g n e t i c   i n d u c t i o n   and  low  i r o n   l o s s   can  be  o b t a i n e d .  



1.  In   a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one   of   S,  Se  and  Te  a s  

an  i n h i b i t o r   f o r   t h e   g r o w t h   o f   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s   i s   s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   o f   Xg0  and   t h e n   s u b j e c t e d   to   a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t h e   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t  

one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of  e l e m e n t s  

of  Ge,  Sn,   Pb ,   As,   Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   f i n a l l y   c o l d  

r o l l e d   s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t h e   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .  



2.  In  a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  o f   S,  Se  and  Te  a s  

an  i n h i b i t o r   f o r   t he   g r o w t h   of   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s   i s   s u b j e c t e d   to  a t   l e a s t   one   s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of   MgO  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t h e   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t  

one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s  

of   Ge,  Sn,  Pb,   As,  Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   d e c a r b u r i z e d  

s t e e l   s h e e t   b e f o r e   t he   a p p l i c a t i o n   of   t h e   a n n e a l i n g  

s e p a r a t o r   to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .  

3.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1,  w h e r e i n   t h e  

m e t h o d   f u r t h e r   c o m p r i s e s   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t  

one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s  

of   Ge,  Sn,   Pb,   As,  Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g  

t h e s e   e l e m e n t s   to  t he   s u r f a c e s   t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   b e f o r e   t h e   a p p l i c a t i o n   o f   t h e   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r  

to  t h e   s t e e l   s h e e t   s u r f a c e s .  



4.  In  a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   S,  Se  and  Te  a s  

an  i n h i b i t o r   f o r   t h e   g r o w t h   of  p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s   i s   s u b j e c t e d   to   a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   o f   MgO  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t h e   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   c a r r y i n g   o u t   a  s t e p   f o r  

s u b j e c t i n g   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   to  a  

p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t he   r a n g e  

o f   5 0 0 - 7 0 0 ' C ,   and   a  s t e p   f o r   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t  

l e a s t   one   member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f  

e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   Pb,   As,  Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   to   t he   s u r f a c e s   o f   t h e   f i n a l l y  

c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t ,   b e f o r e   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d  

s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to  t he   d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g .  



5.  In  a  m e t h o d   f o r   p r o d u c i n g   g r a i n - o r i e n t e d  

s i l i c o n   s t e e l   s h e e t s ,   w h e r e i n   a  h o t   r o l l e d   s i l i c o n  

s t e e l   s h e e t   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   S,  Se  and  Te  a s  

an  i n h i b i t o r   f o r   t h e   g r o w t h   o f   p r i m a r y   r e c r y s t a l l i z a t i o n  

g r a i n s   i s   s u b j e c t e d   to  a t   l e a s t   one  s t a g e   c o l d   r o l l i n g ,  

t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s   s u b j e c t e d   to   a  

d e c a r b u r i z a t i o n   a n n e a l i n g ,   and  t h e   d e c a r b u r i z e d   s t e e l  

s h e e t   i s   a p p l i e d   w i t h   an  a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n s i s t i n g  

m a i n l y   of   MgO  and  t h e n   s u b j e c t e d   to  a  f i n a l   a n n e a l i n g ,  

t he   i m p r o v e m e n t   c o m p r i s i n g   s a i d   a n n e a l i n g   s e p a r a t o r  

f u r t h e r   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   one  of   Bi  and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   B i .  

6.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1  or  4,  w h e r e i n  

t he   a m o u n t   of   a t   l e a s t   one   member   s e l e c t e d   f rom  t h e  

g r o u p   c o n s i s t i n g  o f   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   Pb,  As,  Bi  a n d  

Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   a d h e r e d   t o  

b o t h   s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   a t   l e a s t   2  µ g / m 2  

c a l c u l a t e d   as  e l e m e n t .  

7.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to  c l a i m   2,  w h e r e i n   t h e  

a m o u n t   of  a t   l e a s t   one  member   s e l e c t e d   f rom  t h e   g r o u p  

c o n s i s t i n g   of  e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   Pb,   As,  Bi  and  Zn  a n d  

c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s   a d h e r e d   to   b o t h  

s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   a t   l e a s t   10  Ng/m2 

c a l c u l a t e d   as  e l e m e n t .  



8.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to  c l a i m   4,   w h e r e i n   t h e  

s t e p   f o r   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t   one  member   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   P b ,  

As ,   Bi  and  Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s  

to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l   s h e e t   i s   c a r r i e d   o u t  

b e f o r e   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g .  

9.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   4,  w h e r e i n   t h e  

s t e p   f o r   s u b j e c t i n g   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t  

to   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g   i s   c a r r i e d   o u t   b e f o r e   t h e  

s t e p   f o r   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t   one  member   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   o f   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   P b ,  

As ,   Bi  and   Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n t s  

to   t h e   s u r f a c e s   of   t h e   s t e e l   s h e e t .  

10 .   A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   4,  w h e r e i n   t h e  

s t e p   f o r   a d h e r i n g   u n i f o r m l y   a t   l e a s t   one  member   s e l e c t e d  

f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   e l e m e n t s   o f   Ge,  Sn,   P b ,  

As ,   Bi  and   Zn  and  c o m p o u n d s   c o n t a i n i n g   t h e s e   e l e m e n s   t o  

t h e   s u r f a c e s   o f   t h e   f i n a l l y   c o l d   r o l l e d   s t e e l   s h e e t   i s  

c a r r i e d   o u t   b e f o r e   and   a f t e r   t h e   p r e l i m i n a r y   a n n e a l i n g .  

11 .   A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to  c l a i m   5,  w h e r e i n   t h e  

a n n e a l i n g   s e p a r a t o r   c o n t a i n s   0 . 1 - 5 . 0 %   by  w e i g h t ,  

c a l c u l a t e d   as   B i ,   o f   a t   l e a s t   one  of  Bi  and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   B i .  
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