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9. 氏(Nd,PrトFe-Bアモルファス合金の結晶化過程と硬磁性

堀 口 透

目的

Nd-Fe-B合金は1984年に発表された高性能永久磁石材料であ り､ その主相であ

るNd2FeHrlは非常に大きな磁気異方性を持っている｡ しか し､現在得られてい

る保磁力は磁気異方性から予想 され る値よ りかな り小 さい｡ 保磁力は磁気異方

性の大 きさだけではなく結晶粒径や粒界両の状態に大 きく左右 され る｡ 結晶粒

を制御する方法 としてほ､ 焼結による方法ll､担急冷時の冷却速度制御による

方法2)がある｡ 本研究ではNd-Fe一打アモル ファス合金相から枯晶が析出するとき

のkineticsを詞ノくt 磁気的性質 との関連を調べた｡

実験方法

試料の作製方法は､ まず3NのNd､ Fe､Bを所定の原子比になるように秤量 しプ

ラズマジェット炉で母合金を作る｡ 次にAr雰囲気中で単ロール法により急冷 し

てアモルファス リボンを得た｡ 試料の熱処理は､溶融釦浴中に石英管中の試料

を浸すことによ り､急速昇温､ 定溢保持､急速冷却をした｡

熱処理によって得 られた試料に対 し､ X線回折､ メ.スバウア-分光､ DSC.

V SM及びパルス及び定常強磁場により結晶化過程 と磁化過程 を調べた｡ 今回

の実験では_ 析(出結晶相の同定には X線回折 を用いー 57Feのメスバウア-分光

を用いて析出結晶相の定量的比率を求めた｡

実験結党､考祭

図 1はアモル ファス､ Nd2FeH臥 aJTeの三相共存状態の試料のメスバウアー

スペク トルである｡ このスペしク トル中の 6本のt.-クは､ X線回折でα-Feの位

置に幅の広いピークがある試料に見られるもので､解析結果から内部碇場は33

okOeであ り､ このことか らもこれが α｣Te相であることが確認された｡ 高温アニ
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-ルによって硬磁性相である

Nd2FeHB結晶相の析出が見ら

れる試料では6つのサイ トか

らなる複雑なスペクトルが得

られた｡本研究では､メスバ

ウアー分光より結晶化途中の

合金中のFe原子の含まれる各

相におけるFe原子数の比率の

変化を求めるために結晶化途

中のスペクトルを各結晶相と
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アモルファス相の重ね合わせとして考え､Mossbauerfraction(Rccoilcssfr

action)が一定と仮定 して､最小自乗法により各相の比率を求めた｡

その結果が図2､ 3､ 4である｡ それぞれ曲度500℃､550℃､ 575℃で isot

hema,)anncalingを行ったものである｡ 各温度でかな り違 った振る舞いを見せ

ている｡ X線回折固形の変化から予想できたように､500℃アニールの場合は

アモルファスからα-Feが析出 していき､550℃アニールの場合はアモルファス

からα-Fe､ Nd2Fe148が同時に析出し､完全に結晶化 してから約10'/.ほどNd2Fe1

4Bからα-Feへの相変化が見られる｡575℃ アニールでは､ まずほとんどのFe原

子がNd2Fe=Bとして析出 しアニールの進行にともなってa-Feへの相変化が見 ら

れる｡Nd-Fe-F)合金の平衡状態図3'によれば本研兎の試料組成Nd.6Fe76B8七はこ

れらの温度でα-Feの析出は予想されない｡ したがってこの結果は､ アモルファ

スからの結晶化固有の現象であると考えられる｡Nd2FeHBに注目してみると､

550℃アニールの場合はFe原子が100'/.Nd2FeHBとして析出するわけではな(最高

で約60･/.まで しか析出 しない｡ それに較ぺて575℃アニール七 は､ほぼ100･/.近く

までN(12Fe=nとして析出 している｡急速昇塩によるisotherm Iarlrlealil嶋によ

って硬磁性相であるNd2FeHtlを多く析出させたい場合は､575℃以上で短時間の

アニールをするのが良いと考えられる｡
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結晶化過程の動的挙動を調べる目的でJohnson-Nehl-Avrami解析を行った｡ こ

こでは､ どの淀度においても最終状態で一番多い棚であり､平衡状態図では析

出が予想されないtLイCについて注目し解析を行 った｡定温アニール時間をt､

α-Feのモル比率をy(I)としたときある条件のもとに次式が理論的に導かれる｡

y(I)--I-exp(-ktn) (1)

上式のAvramH旨数llを求めることによりこの系での臥昆化の抵梢が分かる｡図 5

はその続発であるが､各温度とも直線性は良くない｡ この原因としては､母相

の組成の変化が上げらfLる｡比較的直線性のよい500℃アニールの場合Avrani指
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数 n-1.1を得た｡ この値より考えられ ることは結晶相●の析出が 1次元的 (針状

構造)で ntJCleationr･ateが減っている (あるいは析出が2次元的で nucleat

ionrateが 0)ということである｡
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