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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】効率のよい微細な六方晶フェライト磁性粉末の
製造方法を提供する。
【解決手段】ガラス結晶化法において熱処理後前駆体を
得る工程と、酸性溶液中に前記熱処理後前駆体を浸漬し
て前記熱処理後前駆体を覆う非磁性成分を溶解し、六方
晶フェライト磁性粉末の凝集粒子と酸性溶液からなる被
処理液を得る工程と、前記被処理液から前記六方晶フェ
ライト磁性粉末の凝集粒子を分離して回収する分離回収
工程と、前記分離された六方晶フェライト磁性粉末の凝
集粒子を洗浄する洗浄工程を有する六方晶フェライト磁
性粉末の製造方法において、前記分離回収工程と前記洗
浄工程は、前記六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子を
液体サイクロン装置１で処理し濃縮スラリーを得る液体
サイクロン処理工程を有することを特徴とする六方晶フ
ェライト磁性粉末の製造方法。
【選択図】図１



(2) JP 2014-11360 A 2014.1.20

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　六方晶フェライト磁性粉末および非磁性成分の原料を溶解して溶湯を得る工程と、
前記溶湯の冷却を行い前駆体を得る工程と、
前記前駆体を熱処理して前記六方晶フェライト磁性粉末を析出させ、熱処理後前駆体を得
る工程と、
酸性溶液中に前記熱処理後前駆体を浸漬して、前記六方晶フェライト磁性粉末を覆う非磁
性成分を溶解し、前記六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子と酸性溶液からなる被処理液
を得る工程と、
前記被処理液から液体サイクロン処理工程により、前記被処理液を濃縮して濃縮スラリー
を得る分離回収工程と、
前記濃縮スラリーに水を添加して二次被処理液とし、前記液体サイクロン処理工程により
前記二次処理液を濃縮させ、新たな濃縮スラリーを得る洗浄工程と、を有する六方晶フェ
ライト磁性粉末の製造方法。
【請求項２】
　前記凝集粒子の平均粒子径が２０μｍ以上、１００μｍ以下であることを特徴とする、
請求項１に記載の六方晶フェライト磁性粉末の製造方法。
【請求項３】
　前記凝集粒子を構成する一次粒子の平均粒子径が１０～３０ｎｍであることを特徴とす
る、請求項１または２のいずれかに記載の六方晶フェライト磁性粉末の製造方法。
【請求項４】
　前記分離回収工程と前記洗浄工程は、分級点の異なる液体サイクロン装置で処理を連続
して行うことを特徴とする、請求項１乃至３のいずれかに記載の六方晶フェライト磁性粉
末の製造方法。
【請求項５】
　前記新たな濃縮スラリーを前記濃縮スラリーに置き換えて再び前記洗浄工程を繰り返す
再洗浄工程をさらに有する、請求項１乃至４のいずれかに記載の六方晶フェライト磁性粉
末の製造方法。
 
 
 
 
 
 
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、高密度磁気記録媒体に適したフェライト磁性粉末、特に六方晶フェライト磁
性粉末を得るための製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　塗布型磁気記録媒体のさらなる高密度化のために、微細な磁性粉末が求められている。
従来使用されてきた金属磁性粉末は、高い飽和磁化と大きな保磁力という優れた磁気特性
を有する磁性粉末である。しかし、微細になるのに伴い、その磁気特性を長期間にわたっ
て保つこと（耐候性）と、優れた磁気特性の両立化を図ることが難しくなってきた。また
、昨今の磁気ヘッド（特に再生ヘッド）の特性向上は、金属磁性粉末ほど高い飽和磁化を
有しない磁性粉末であっても、十分に記録媒体用として利用できることを可能にした。
【０００３】
　そうした技術傾向を背景として、従来は磁気特性の安定性には優れるが飽和磁化が低い
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ため特定の用途でしか使用されてこなかったフェライト磁性粉末、特に六方晶フェライト
磁性粉末が、次世代の高密度磁気記録媒体用磁性粉末として着目されるようになってきて
いる。
【０００４】
　また、高密度磁気記録に適した六方晶フェライト磁性粉末を検討していく過程において
、微細でかつ高磁気特性を有し、高密度磁気記録媒体に好適に利用できる六方晶フェライ
ト磁性粉末を得るには、ガラス結晶化法を用いることが好ましいことがわかってきた。
【０００５】
　ここで、ガラス結晶化法とは、フェライト成分とガラス形成成分（「非磁性成分」とも
よぶ）を高温溶解し、これを急冷した後に生じる非晶質体を熱処理しその非晶質体中で六
方晶フェライト磁性粉末を析出させる方法である。当然磁性粉末として用いるためには、
非磁性成分は不要なので、非磁性成分と六方晶フェライト磁性粉末（磁性体）を分離する
操作が必要になる。通常、こうした分離操作には非磁性成分であるガラスが酸に溶解する
性質を利用した方法が用いられている（例えば、特許文献１ないし２参照）。
【０００６】
　また、特許文献３には金属磁性粉末に残存している可溶性のカルシウムを除去するため
に、金属磁性粉末を凝集体の状態で水洗する方法が開示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開２００５－３４０６７３号公報
【特許文献２】国際公開ＷＯ２０１１／１２５６３３Ａ１パンフレット
【特許文献３】特許第４３３６９３２号（特開２００３－０３７００４号）公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　従来、一般的には非磁性成分が溶解した液体と六方晶フェライト磁性粉末の分離操作は
濾過を用いて行ってきた。しかし、六方晶フェライト磁性粉末の一次粒子径が微細となる
のに伴い、分離に要する時間は長くなる。
【０００９】
　また、分離した後の六方晶フェライト磁性粉末は、磁性粉末に付着している非磁性成分
が溶解した液体を洗浄し、除去する必要がある。従来この洗浄は、フィルタープレス法を
用いていた。しかし、フィルタープレス法では水が流れやすい部分の六方晶フェライト磁
性粉末はよく洗浄されるが、水が流れにくい部分では洗浄されにくい。つまり、洗浄ムラ
が生じやすいという課題があった。
【００１０】
　不十分な洗浄は、分離に使用した酸成分（及び非磁性成分）を六方晶フェライト磁性粉
末に残存させる。特許文献２が開示するように、酸成分が残存した六方晶フェライト磁性
粉末は、記録媒体にした時の磁気特性が低下する場合がある。したがって、可能な限りこ
のような酸成分を除去する必要がある。
【００１１】
　しかし、特許文献３でも指摘されているように一次粒子が微細になると、粒子による目
詰まりが生じやすくなり、濾過の効率が低下する。結果、六方晶フェライト磁性粉末の洗
浄に要する時間が六方晶フェライト磁性粉末の製造工程に要する時間に占める割合が大き
くなる。そのため、微細な六方晶フェライト磁性粉末を効率よく製造するためには、分離
および洗浄といった固液分離のための時間の短縮が喫緊の課題として認識されるようにな
ってきた。
【００１２】
　特許文献３は金属磁性粉末に関する技術であるが、ある程度の凝集径を有した粒子であ
ればカルシウム塩を効率よく除去可能であることが開示されている。すなわち、効率良く
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洗浄する方法として、六方晶フェライト磁性粉末の一次粒子を集め、ある程度の大きさの
凝集粒子単位として扱うことができれば、通常の洗浄でも余分な成分の除去を効率よく行
えるようになることが期待できる。
【００１３】
　そこで、本発明者らは六方晶フェライト磁性粉末の製造において、固液分離や洗浄にか
ける時間の短縮を図り、効率よく微細な六方晶フェライト磁性粉末を製造する技術を確立
することを解決するべき課題として定めた。
【課題を解決するための手段】
【００１４】
　発明者らが上記課題について鋭意検討したところ、
六方晶フェライト磁性粉末および非磁性成分の原料を溶解して溶湯を得る工程と、
前記溶湯の冷却を行い前駆体を得る工程と、
前記前駆体を熱処理して前記六方晶フェライト磁性粉末を析出させ、熱処理後前駆体を得
る工程と、
酸性溶液中に前記熱処理後前駆体を浸漬して、前記六方晶フェライト磁性粉末を覆う非磁
性成分を溶解し、前記六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子と酸性溶液からなる被処理液
を得る工程と、
前記被処理液から液体サイクロン処理工程により、前記被処理液を濃縮して濃縮スラリー
を得る分離回収工程と、
前記濃縮スラリーに水を添加して二次被処理液とし、前記液体サイクロン処理工程により
前記二次処理液を濃縮させ、新たな濃縮スラリーを得る洗浄工程と、を有する六方晶フェ
ライト磁性粉末の製造方法とすることで、上述の課題が解決しうることを見いだし、本発
明を完成させた。
【００１５】
　さらに好ましい形態として、例えば分離において回収される凝集粒子の平均粒子径が２
０μｍ以上、１００μｍ以下、そしてそれを構成する一次粒子の平均粒子径は１０～３０
ｎｍであるとその効率はより好適なものとなる。
【００１６】
　さらに、液体サイクロンを用いて行う分離回収および洗浄工程において、回収分級点の
異なる液体サイクロン装置を複数備え順次処理するようにすれば、下流のサイクロン装置
で比較的微粒の凝集体を回収できるため、回収効率がさらに改善するようになるので好ま
しい。このように液体サイクロンを複数備え順次処理する構成とする場合には、二段目の
サイクロンにおける粒子の分級点は２０μｍ未満となるように、サイクロンを設計するこ
とが望まれる。１段目のサイクロンの分級点が２０μｍ以上としているからである。
【００１７】
　さらに、洗浄の程度を改善するために、前記新たな濃縮スラリーを前記濃縮スラリーに
置き換えて再び前記洗浄工程を繰り返す再洗浄工程を行う。洗浄工程は短時間で終えるこ
とができるので、効率よく洗浄工程を繰り返すことができ、より不純物成分を分離除去で
きるようになるので好ましい。
【発明の効果】
【００１８】
　上記の方法によれば、固体の分離及び洗浄を効率よく行えるようになるので、粒子の製
造に要する時間の短縮化を図ることができるようになる。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
【図１】液体サイクロン装置の構成図である。
【図２】複数回の洗浄工程ができる液体サイクロン装置の構成図である。
【図３】分級点の異なる液体サイクロン装置を直列に連結した液体サイクロン装置の構成
図である。
【図４】実施例の製造方法（液体サイクロン装置を使用）に従って作製した六方晶フェラ
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イト磁性粉末の透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）写真である。
【図５】比較例（従来法：フィルタープレス装置を使用）の製造方法に従って作製した六
方晶フェライト磁性粉末の透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）写真である。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
　本発明に従うガラス結晶化法を用いて得られる六方晶フェライト磁性粉末の製造方法を
詳細に述べると次のようになる。まず、六方晶フェライト磁性粉末および非磁性成分の原
料（ホウ酸、酸化鉄、アルカリ土類元素や各種添加成分）を白金るつぼ中で攪拌しながら
溶解した溶湯を急冷し、前駆体を得る。なお、六方晶フェライト磁性粉末および非磁性成
分の原料を溶解、急冷して得られるものを「前駆体」と呼ぶ。例えば、アトマイズ法を用
いて急冷した場合、この前駆体の大きさは出来上がりの六方晶フェライト磁性粉末の凝集
粒子の大きさにほぼ一致する。したがって、アトマイズ法においては、前駆体の成形が、
後の分離回収工程および洗浄工程の効果に影響を与えるといえる。ここで、アトマイズ法
は水アトマイズ法、ガスアトマイズ法のいずれも採用することができる。
【００２１】
　そうして得られた前駆体を熱処理することで、前駆体中で六方晶フェライト磁性粉末（
一次粒子）を析出させ、非磁性成分中に六方晶フェライト磁性粉が形成された物質を得る
ことができる。この物質を「熱処理後前駆体」と呼ぶ。その後、この熱処理後前駆体へ酸
性溶液（特に酢酸）を添加して攪拌することで非磁性成分が酸性溶液に溶解した液中に、
六方晶フェライト磁性粉末の凝集体が存在する溶液を得ることができる。こうして得られ
た溶液が被処理液となる。次に、この被処理液は、液体サイクロン装置で処理される。
【００２２】
　図１には液体サイクロン装置の構成図を示す。液体サイクロン装置１は、倒立させた円
錐筒状の液体サイクロン本体１０の上下にアッパノズル１４とボトムノズル１２が設けら
れた形状をしている。被処理液が作製される溶解槽２０からの配管２４は、液体サイクロ
ン本体１０の側面に形成された投入口１６に連通している。
【００２３】
　また、ボトムノズル１２の下流側には回収槽２８が配置される。アッパノズル１４から
は排液槽２６に連通している。更に、配管２４途中にはポンプ２２が設けられており、溶
解槽２０から被処理液を所定の圧力で液体サイクロン装置１の液体サイクロン本体１０に
送液する。
【００２４】
　ここで、被処理液が装置内に供給されると、遠心力によりある程度大きい粒子は液体サ
イクロン本体１０の周壁部へ向かうとともに、液体サイクロン本体１０の側面のテーパー
に沿って発生している下降流にのってボトムノズル１２へ導かれ排出される。ボトムノズ
ル１２は回収槽２８に連通している。また、中心部では上昇流が発生しているため、非磁
性成分が溶解した液は上部のアッパノズル１４から排出され、排液槽２６で回収される。
【００２５】
　このようにして被処理液は、非磁性成分が溶解した液と粒子に分離される。つまり、濃
縮された六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子はボトムノズル１２を通って、濃縮スラリ
ーとして下部から排出・回収され、ホウ素等が多く含まれた酸性の溶解液は上部のアッパ
ノズル１４から排出され分離される。被処理液（後述するｎ次被処理液を含む）を液体サ
イクロン装置１で処理し、溶液成分と六方晶フェライト磁性粉末（その凝集粒子を含む）
に分離し、被処理液を濃縮する工程を液体サイクロン処理工程と呼ぶ。また、この分離回
収機構を分離回収工程と呼ぶ。
【００２６】
　この分離回収工程によれば、分離される六方晶フェライト磁性粉末はある程度の大きさ
に凝集した凝集粒子になっている方が、より分離効率が向上するので好ましい。ここで分
離される凝集粒子としては、平均粒子径（Ｄ５０径）が、２０μｍ以上、１００μｍ以下
が好ましく、８０μｍ以下であればより好ましく、７５μｍ以下であると最も好ましい。
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これらの値は乾式の粒度分布測定機器であるレーザー回折式粒度分布測定装置（ヘロス－
ロドス）を用い、体積基準の粒子径分布から算出するとよい。
【００２７】
　ガラス結晶化法においては、洗浄操作後の凝集粒子の粒子表面には、酸やバリウム塩な
どの汚染物質が付着している。発明者らの知見によれば、酸が残存すると磁性塗料とした
際のバインダーの吸着が阻害されて媒体とした際の磁気特性が低下する。また、バリウム
イオンが残存すると、記録媒体表面で炭酸バリウムが結晶化して析出するといった、経時
的な悪影響をおよぼすので好ましくない。
【００２８】
　そのため、凝集粒子は、純水を用いてさらに洗浄し、あるいは純水を煮沸させて付着成
分を除去するのが好ましい。煮沸した純水を用いるために、液体サイクロン装置１のボト
ムノズル１２の下流に設けられる回収槽２８あるいは被処理液を作製する溶解槽２０に加
熱機構を備えるようにしてもよい。
【００２９】
　また場合により、アンモニア水や水酸化ナトリウム水溶液、水酸化カリウム水溶液など
により非磁性成分の溶解の際に付着した酢酸を中和させつつ洗浄するのも好ましい。水酸
化ナトリウム水溶液ならば、０．０１～１．５ｍｏｌ／Ｌ、好ましくは０．０５～１．２
ｍｏｌ／Ｌ、一層好ましくは０．１～１．０ｍｏｌ／Ｌとするのがよい。濃度が１．０ｍ
ｏｌ／Ｌより低濃度であれば、洗浄の効果が小さく、高濃度であれば洗浄の効果が飽和す
るとともに、不純物の混入の危険性が高くなるので好ましくない。
【００３０】
　これらの水溶液は洗浄液として、溶解槽２０、若しくは溶解槽２０から液体サイクロン
本体１０の間の配管２４から供給してもよい。なお、このような水溶液を使用する場合に
は、少なくともこれらの水溶液（洗浄液）が接触する部分にその使用する薬剤に耐食性を
有した表面処理等を施しておく必要がある。
【００３１】
　洗浄が十分に行われたか否かを判別するには、六方晶フェライト磁性粉末に付着した酸
の残存量が目安となる。しかし、洗浄処理毎に評価を行うのはタクトタイムの長時間化を
招くため好ましくない。発明者らの従前の検討によれば、濾過後の濾液の導電率と洗浄の
程度には相関があることがわかっている。
【００３２】
　実用上問題ない程度の六方晶フェライト磁性粉末とするためには、濾過後の濾液または
スラリーの導電率が１．０ｍＳ／ｍ以下、好ましくは０．８ｍＳ／ｍ以下になるまで洗浄
を施すとよい。本発明では、下部のボトムノズル１２から排出される濃縮スラリーで導電
率を確認することができる。また、一度の洗浄で所望の洗浄の程度に至らなかった場合は
、複数回洗浄を行うか、複数回洗浄を行った後にフィルタープレスなどと組み合わせて使
用してもよい。
【００３３】
　図２には、複数回洗浄が行える液体サイクロン装置２の構成を示す。図１の構成に加え
て、回収槽２８に水を供給する水タンク２５と回収槽２８から溶解槽２０に送液するため
のポンプ２１が設けられている。液体サイクロン本体１０のボトムノズル１２から回収さ
れた濃縮スラリーに、水タンク２５から水を加え、再び二次的な被処理水を作製する。こ
れを二次被処理液と呼ぶ。
【００３４】
　以後被処理液を液体サイクロン装置で処理し、濃縮スラリーを得る場合に、被処理液を
ｎ次被処理液（ｎは１以上の整数）と呼んで区別する。例えば、最初の被処理液は一次被
処理液である。そして最初の被処理液（一次被処理液）から得た濃縮スラリーに純水を加
えて希釈したものは、二次被処理液である。この二次被処理液を再度液体サイクロン本体
１０に通し、得られた新たな濃縮スラリーを純水で希釈したものは三次被処理液である。
【００３５】
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　二次被処理液は、ポンプ２１によって再び溶解槽２０に移送される。そして、再び液体
サイクロン装置２の液体サイクロン本体１０のボトムノズル１２から新たな濃縮スラリー
として回収される。これは、濃縮スラリーを純水に通したことになる。したがって、濃縮
スラリー（若しくは新たな濃縮スラリー）を希釈し、液体サイクロン処理工程を施す毎に
凝集粒子は洗浄が繰り返されることとなる。図２に示す液体サイクロン装置２を用いるこ
とで複数回の繰り返し洗浄を行うことができる。
【００３６】
　また洗浄工程とは、二次被処理液に対して液体サイクロン処理工程を施し、新たな濃縮
スラリーを得る工程であるとも言い変えることができる。より詳しくは、分離回収工程で
得た濃縮スラリーに水を加え二次被処理液とし、二次被処理液を液体サイクロン処理工程
で濃縮し新たな濃縮スラリーを得る。
【００３７】
　そして、複数回洗浄工程を繰り返すということは、この新たな濃縮スラリーを濃縮スラ
リーに置き換えて再度洗浄工程を行うことである。これを再洗浄工程と呼ぶ。この時液体
サイクロン処理工程で処理されるのはｎが３以上のｎ次被処理液である。
【００３８】
　図３には、液体サイクロン装置３の構成を示す。液体サイクロン装置３は、図２で示し
た構成に加え、さらに１段の液体サイクロン本体３０が併設される。液体サイクロン本体
１０のアッパノズル１４からは、非磁性成分と液体サイクロン本体１０の分級点より小さ
な粒子を含む溶液が排液槽２６に回収される。そこで排液槽２６の溶液を更に、液体サイ
クロン本体３０にポンプ３１で圧送する。
【００３９】
　液体サイクロン本体３０は液体サイクロン本体１０より外径が小さく、分級点はさらに
小さい。したがって、液体サイクロン本体１０で回収できなかった大きさの凝集粒子をボ
トムノズル３２から回収することができる。このように液体サイクロン装置は複数台を直
列に連結して運転してもよい。連結する液体サイクロン装置の分級点は順次小さくしても
良いし、同じ分級点の液体サイクロン装置を連結してもよい。このようにすることで、回
収率はより高くなり、固液分離や洗浄にかかる時間もより短くなる。
【００４０】
　得られた洗浄処理後の凝集粒子は、大気中１００℃以上の条件下での水分除去処理を付
すことで、乾燥粉として得ることができる。この後、バインダーに対する分散性を改善す
るために、８０％ＲＨ程度の湿潤環境下で、乾燥磁性粉表面に水分を０．５～５．０質量
％程度付着させてもよい。
【００４１】
　＜導電率の評価＞
　濾液やスラリーの導電率は、株式会社堀場製作所製の電気伝導率計ＥＳ－５１を使用し
て測定した。
【００４２】
　＜磁性粉末の評価＞
　得られた磁性粉末は、以下に示す方法により物性を評価した。
【００４３】
　＜窒素吸着による比表面積の算出＞
　窒素を用いた比表面積の算出は、ＢＥＴ一点法を用いて測定し、測定装置はユアサイオ
ニクス株式会社製の４ソーブＵＳを使用して測定した。
【００４４】
　＜粉末磁気特性評価＞
　六方晶フェライト磁性粉末をφ６ｍｍのプラスチック製容器に詰め、東英工業株式会社
製のＶＳＭ装置（ＶＳＭ－Ｐ７－１５）を使用して、外部磁場７９５．８ｋＡ／ｍ（１０
ｋＯｅ）で、保磁力Ｈｃ（ｋＡ／ｍ、Ｏｅ）、飽和磁化σｓ（Ａｍ２／ｋｇ）、角形比Ｓ
Ｑ、粉体のＳＦＤ（バルク状態におけるＳＦＤ値）を測定した。
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【００４５】
　＜磁性粉末収率評価＞
　六方晶フェライト磁性粉末回収の収率は、組成設計から計算される六方晶フェライト磁
性粉末重量に対して、実際に得た六方晶フェライト磁性粉末重量より算出した。
【実施例】
【００４６】
　（実施例）
　原料として、主原料である酸化鉄（テツゲン製ＨＲＴ）、炭酸バリウム（Ｓｏｌｖａｙ
製／工業用）、ホウ酸（Ｂｏｒａｘ製／工業用）と副原料（酸化ビスマス（円商産業製／
工業用）、酸化ニオブ（高純度化学研究所製／試薬）を所定比率になるように混合した。
この時の組成は、フェライトが前駆体中に４４．９％含まれる設計で実施した。この混合
原料を白金るつぼに投入し、１４００℃の炉内で１時間撹拌溶融した。その後、ガスアト
マイズ法にて溶融物を急冷させて、前駆体を作製した。
【００４７】
　この前駆体を６３０℃で１時間熱処理し、六方晶フェライト磁性粉末を内部に析出させ
た熱処理後前駆体２０ｋｇを作製した。この熱処理後前駆体を、濃度１０質量％に調整し
た酢酸２００ｋｇに添加した後、６０℃で１時間撹拌して、六方晶フェライト磁性粉末の
凝集粒子が分散した酢酸溶液（被処理液）を得た（フェライト濃度：約４質量％）。六方
晶フェライト磁性粉末の凝集粒子の平均粒子径Ｄ５０は、６０μｍであった。
【００４８】
　次に、この被処理液をポンプにより液体サイクロン本体（分級点：１０μｍ）中に供給
することで（液体サイクロン本体への供給一次圧力は０．３ＭＰａ）、ボトムノズルから
回収される濃縮スラリーと、アッパノズルから回収される微細な粒子を含んだ酸性の溶解
液を分離した（分離回収工程）。
【００４９】
　ボトムノズルから回収された濃縮スラリーに対して、アッパノズルから回収された酸性
の溶解液と同体積の純水を添加し、濃縮スラリーのフェライト濃度を初めに供給した被処
理液の固体濃度とほぼ同じになるまで希釈した。これは二次被処理液である。この二次被
処理液を再度攪拌したのち、再度液体サイクロン中に供給して、新たな濃縮スラリーと酸
性の溶解液に分離した（洗浄工程）。
【００５０】
　アッパノズルから回収される酸性の溶解液には、液体サイクロン本体の分級点以下の微
小粒子や、酢酸成分およびホウ酸などの非磁性成分が分離されている。なお、この酸性の
溶解液を図３に示した、より分級点の小さな液体サイクロン本体で再度処理しても良い。
【００５１】
　その後、新たな濃縮スラリーを濃縮スラリーとして再度液体サイクロン装置を用いて同
様の濃縮、希釈処理を行い、三次被処理液を得た。三次被処理液を得るまでに要した時間
（２回の洗浄工程を行った時間）は３０分であった。
【００５２】
　こうして得られた新たな濃縮スラリーを市販のフィルタープレス装置（型番：ＴＦＯ－
１０－９（１３）、メーカー：アタカ大機株式会社製、フィルター：ＰＰ２０１Ａ、濾過
容量：６．８Ｌ、濾過面積：１．３６ｍ２）を用いて回収、洗浄した。液体サイクロン装
置で分級点以下の凝集体を分離したため、フィルタープレス装置は目詰まりをほとんど起
こさず、導電率が１．０ｍＳ／ｍになるまで洗浄を行い、それに要した時間は５０分であ
った。また、収率は８８．０％であった。
【００５３】
　（比較例）
　実施例と同様に作製した六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子（平均粒子径Ｄ５０：６
０μｍ）が分散した酢酸溶液を市販のフィルタープレス装置（型番：ＴＦＯ－１０－９（
１３）、メーカー：アタカ大機株式会社製、フィルター：ＰＰ２０１Ａ、濾過容量：６．
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８Ｌ、濾過面積：１．３６ｍ２）を用いて、濾過により酸性の溶解液を除く操作を行った
。この際に濾布の目を通過する粒子が存在し収量が低下するため、回収された濾過液を再
度フィルタープレス装置に投入する操作（フィルタープレス装置への濾過液の再供給）を
行った。
【００５４】
　その後、純水を供給（供給圧力：０．５ＭＰａ）し、フィルタープレス装置中でフェラ
イト磁性粉の凝集粒子に付着した酢酸成分およびホウ酸などの非磁性成分の除去操作を行
った。
【００５５】
　このとき、実施例と同様の導電率（１．０ｍＳ／ｍ以下）になるまでには２００分を要
した。なお、収量改善のために実施したフィルタープレス装置への濾過液の再供給に要し
た時間は３０分であったため、トータルで処理に要した時間は、２３０分であった。また
、収率は８７．９％であった。
【００５６】
　比較例にかかる濾過時における濾液流量変化をモニターしたところ、濾過時においては
、フィルターを通過する累積通過液量が増すに従い、計測される流量が少なくなる傾向が
見られた。
【００５７】
　実施例の方法で洗浄した六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子と比較例の方法で洗浄し
た六方晶フェライト磁性粉末の凝集粒子は、六方晶フェライト磁性粉末として有する物理
特性にそれほど大きな相違は見られなかった。磁気特性および媒体化した際の磁気特性評
価のいずれを見ても、大きな違いは見られなかった。
【００５８】
　図４には、液体サイクロン装置およびフィルタープレス装置で分離回収工程と洗浄工程
を行った六方晶フェライト磁性粉末（実施例１）のＴＥＭ写真を示し、図５には、フィル
タープレス装置のみで行った場合の六方晶フェライト磁性粉末（比較例１）のＴＥＭ写真
を示す。それぞれ、倍率は１７４，０００倍である。ＴＥＭ写真で確認しても、形状大き
さに違いは見られなかった。
【００５９】
　表１には、実施例１及び比較例１の六方晶フェライト磁性粉末の磁気特性と比表面積と
収率の値を示す。いずれの値もほぼ同じ数値を示していた。
【００６０】
【表１】

【００６１】
　以上のことから、本発明にかかわる製造方法を用いれば、最終製品としては同様の物質
が得られているにもかかわらず、製造に要する時間としては大幅な短縮を図ることができ
るため、効率的な製造方法の確立に大きく寄与することが確認された。
【産業上の利用可能性】
【００６２】
　本発明の製造方法を用いることにより、効率よく微細な六方晶フェライト磁性粉末を得
ることができるようになった。これは高密度磁気記録媒体の供給量の増加に寄与するもの
である。
【符号の説明】
【００６３】
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１、２、３　液体サイクロン装置
１０、３０　液体サイクロン本体
１２、３２　ボトムノズル
１４、３４　アッパノズル
１６　投入口
２０　溶解槽
２１、２２、３１　ポンプ
２３　バルブ
２４　配管
２５　水タンク
２６、３６　排液槽
２８、３８　回収槽
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