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(57)【要約】
【課題】粉末の圧縮成形における変形抵抗，圧粉成形体
の歪取り熱処理温度を低減した圧粉磁性体に使用される
水アトマイズＦｅ粉末が提供される。また、磁性特性に
優れた成形体が提供される。
【解決手段】Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒ，Ｖから成る群か
ら選択された少なくとも１種を０.００１～０.０３原子
％含む水アトマイズＦｅ粉末が、母相に、Ｎｂ，Ｔａ，
Ｔｉ，ＺｒあるいはＶの少なくとも１種と、酸素とを主
成分とする平均粒子径が０.０２μｍ以上０.５μｍ以下
の粒子を析出させた圧粉磁性体用軟磁性粉末である。開
示された軟磁性粉末の製造方法は、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，
Ｚｒ，Ｖから成る群から選択された少なくとも１種を添
加し、水素を含む還元雰囲気で熱処理することにより製
造する圧粉磁性体用軟磁性粉末の製造方法である。この
方法により、ガス不純物、特に酸素を低減，無害化して
、Ｆｅ粉末及び成形体の磁気特性を向上させることがで
きる。
【選択図】　図３



(2) JP 2010-10673 A 2010.1.14

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　鉄を主成分とする圧粉磁性体用軟磁性粉末であって、
　前記粉末は、Ｖ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた少なくとも一種の元
素を合計量で０.００１～０.０３原子％と、炭素，窒素，酸素を合計量で０.０５質量％
以下と、不可避の金属不純物を０.２５質量％以下とを含む鉄より成り、
　前記粉末は、表面に形成された酸化層と、内部母相に析出した析出粒子を含み、
　前記析出粒子はＶ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた少なくとも一種の
元素と、酸素とを主成分とする粒子であって、
　前記析出粒子の平均粒子径が０.０２μｍ以上０.５μｍ以下である、圧粉磁性体用軟磁
性粉末。
【請求項２】
　請求項１に記載された圧粉磁性体用軟磁性粉末であって、
　前記粉末は少なくともＶを含む圧粉磁性体用軟磁性粉末。
【請求項３】
　請求項１に記載された圧粉磁性体用軟磁性粉末であって、
　前記粉末は前記不可避の金属不純物としてＣｒ，Ｍｎ，Ｓｉから成る群から選ばれた少
なくとも一種を含み、それぞれの含有率がＣｒ：０.０５質量％以下，Ｍｎ：０.１質量％
以下，Ｓｉ：０.０２質量％以下である圧粉磁性体用軟磁性粉末。
【請求項４】
　請求項１に記載された圧粉磁性体用軟磁性粉末であって、
　前記粉末の粒子の平均マイクロビッカース硬さが１２０以下である圧粉磁性体用軟磁性
粉末。
【請求項５】
　請求項１に記載された圧粉磁性体用軟磁性粉末であって、粉末粒子の表面に絶縁被覆層
を有する圧粉磁性体用軟磁性粉末。
【請求項６】
　鉄を主成分とし、Ｖ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた少なくとも一種
を０.００１～０.０３原子％有する溶融合金に水を吹付けて冷却し、微粉化された合金を
、水素を含む還元雰囲気中８００℃～１０００℃の温度範囲で熱処理し、前記合金粉末を
圧粉成形する圧粉磁性体の製造方法であって、
　前記圧粉成形後に、前記圧粉成形体を再結晶させる工程を有し、前記再結晶温度が６０
０℃以下である、圧粉磁性体の製造方法。
【請求項７】
　請求項６に記載された圧粉磁性体の製造方法であって、
　前記熱処理された合金粉末に絶縁被覆層を設ける工程を含み、前記絶縁被覆層を有する
粉末粒子から成る合金粉末を圧粉成形することを含む圧粉磁性体の製造方法。
【請求項８】
　請求項１で規定される圧粉磁性体用軟磁性粉末を用いて形成した圧粉磁性体。
【請求項９】
　鉄を主成分とし、Ｖ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた少なくとも一種
を０.００１～０.０３原子％含む溶融合金に水を吹付けて冷却し、微粉化された合金を、
水素を含む還元雰囲気中、８００℃～１０００℃の温度範囲で熱処理することを含む圧粉
磁性体用軟磁性粉末の製造方法。
【請求項１０】
　請求項９に記載された圧粉磁性体用軟磁性粉末の製造方法であって、前記熱処理後に絶
縁被覆層を設ける工程を更に含む圧粉磁性体用軟磁性粉末の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
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　本発明は、水アトマイズ法により製造される軟磁性粉末およびそれを用いた圧粉磁性体
に関する。
【背景技術】
【０００２】
　軟磁性粉末を高圧下で圧縮成形することで製造する圧粉磁性体はモータや電源回路用リ
アクトル等の磁心に利用されている。圧粉磁心は、一般に磁気特性が等方的で且つ３次元
形状への成形が容易であり、例えば珪素鋼板を積層して製造する積層型磁心に比べて、モ
ータ等の電動機に適用した場合、その小型化，軽量化に寄与すると期待されている。特に
軟磁性粉末としてＦｅ粉末を使った圧粉磁心は、安価であると共に、Ｆｅ粉の延性が高い
ため高密度となり磁束密度が増加する長所があるため、近年実用化に向けての開発が活発
化している。
【０００３】
　圧粉磁心に必要な特性として磁束密度が高いことに加えて、鉄損と呼ばれる交流磁場下
での使用時に生じるエネルギー損失が低いことが重要である。鉄損は主として渦電流損失
とヒステリシス損失の和で表される。渦電流損失は、圧粉磁性体を構成するＦｅ粉末粒子
間を流れる渦電流により生じるエネルギー損失である。渦電流損を低下する工夫として、
磁性体用のＦｅ粉末粒子の表面に薄い絶縁皮膜をコーティングすることが必要となる。一
方ヒステリシス損失は、Ｆｅ粉末内部の磁壁の移動に伴い発生する損失であり、Ｆｅ粉末
内部の格子歪、すなわちそれを発生させる構造欠陥である空孔や格子間原子（所謂、点欠
陥）、転位及び粒界等の格子欠陥、また化学欠陥であるＦｅ以外の不純物原子やそれらで
構成される析出物の存在に強く影響される。
【０００４】
　ヒステリシス損失の低下には、Ｆｅ粉末の圧縮成形後の成形体に熱処理を行い、成形加
工で導入されたＦｅ粉末内部の歪（上記の転位を主とする格子欠陥）を低減する必要があ
る。その際に、熱処理温度が高温であるほど加工歪の低減が進み、ヒステリシス損失の低
下に有効である。しかし熱処理温度を、Ｆｅ粉末粒子表面の絶縁皮膜の耐熱性を超えて、
過度に高温にすると、その絶縁物性が低下してしまい、渦電流損失が増加する問題が生じ
る。このように圧粉磁性体の磁気特性向上を目指す開発において、渦電流損失とヒステリ
シス損失を同時に低減することは非常に難しい状況にある。
【０００５】
　Ｆｅ粉末中に不純物元素や析出物が多く含まれる場合は、加工によって導入された歪の
回復が十分に進まない。Ｆｅ粉末中に含まれる化学欠陥である不純物元素には、Ｃ（窒素
），Ｎ（窒素），Ｏ（酸素）に代表されるガス不純物と、Ｍｎ（マンガン），Ｃｒ（クロ
ム），Ｓｉ（シリコン），Ｃｕ（銅），Ｓ（硫黄）等の金属系不純物に分類される。特に
前者のガス不純物は結晶格子間位置に入り込み結晶格子を押し広げることで大きな歪を与
えたり、また金属原子と結合して化合物析出相、所謂析出物を形成して、粉末の圧縮成形
時の変形抵抗（塑性変形を担う転位の移動抵抗）を高め、成形性を損い、さらに熱処理に
よる加工歪の回復，一次再結晶化を遅延させる。従って、成形性向上及び熱処理による圧
粉成形体の加工歪の除去を促進し、ヒステリシス損失を低減させるには、材料組成の制御
として、Ｆｅ粉末中のガス不純物を可能な限り低減することが重要である。
【０００６】
　特開２００７－２７３２０号公報（特許文献１）には、主として溶融鉄にアルゴン，窒
素等の高圧ガスを吹付けて微粉化するガスアトマイズ法により製造されたＦｅ粉末に関し
記載されている。Ｆｅ粉末中の不純物の内、Ｃ，Ｓによる歪の影響を防止する方法として
、Ｆｅ粉末にＶあるいはＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒなどの第３元素を添加することで、Ｃ，
Ｓを炭化物，硫化物として凝集させて、圧粉磁心の鉄損を低下する技術が提案されている
。特許文献１の中では、Ｆｅ粉末中にＴｉを１２０～１２９at.ppm、Ｚｒを１１０at.ppm
添加することで、圧粉磁心の保磁力を低減する事例が示されている。特許文献１において
発明者等は、不純物のＣとＳが凝集して生成する炭化物，硫化物の大きさが、平均粒系で
０.１μｍ以上１０μｍ以下にある場合に、保磁力の低下に有効であると述べている。
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【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開２００７－２７３２０号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　一方、工業用純Ｆｅ粉末としては、安価な水アトマイズ粉が広く用いられる。水アトマ
イズＦｅ粉末は高温で溶解した溶融鉄に高圧水を吹付けて冷却，微粉化するプロセスで製
造される。ガスアトマイズ法に比べて、水アトマイズ粉末は非常に安価で量産性に優れる
。
【０００９】
　さらに、水アトマイズ粉末はガスアトマイズ粉末と組成的にも材料組織的にも大きく相
違している。水アトマイズ粉末は、組織的にはその表面には溶融鉄と水との反応で形成さ
れた酸化膜を有する。また、組成的には多量の酸素を含有する。従って、磁性特性の改善
に向けた材料制御の方針も相違し、水アトマイズ中にＦｅ粉末に含有される多量の酸素の
影響を制御することが最重要となる。しかしながら、特許文献１では、炭素と硫黄への対
策について検討され、酸素の影響を制御することについて考慮されていない。
【００１０】
　また、上記特許文献１では平均粒径で０.１μｍ以上１０μｍ以下の析出物の炭化物，
硫化物は溶融鉄中にすでに生成され、残存し、そのためガスアトマイズ粉末では母相から
単独のＣ，Ｓの影響が除去されているとしている。一方、多量の酸素を含有する水アトマ
イズ粉末では、ガスアトマイズ粉末と状況が相違する。工業的には、酸素を減少させるた
めに８５０℃～１０００℃の温度範囲の還元熱処理を実施しているが、圧粉として好まし
い特性を得るまで十分に析出物を成長させることははなはだ難しく、酸素の好ましくない
影響を低減しにくいという課題がある。
【００１１】
　従って本発明の目的は、圧粉成形性，成形体の歪の熱的回復（あるいは磁気特性）に及
ぼす酸素の好ましくない影響を低減した磁性粉末を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　上記課題を解決する本発明の特徴は、鉄を主成分とする圧粉磁性体用軟磁性粉末であっ
て、特定の添加物を添加し、その添加物と酸素との化合物を特定の大きさに成長させたこ
とにある。具体的には、圧粉磁性体用軟磁性粉末は、Ｖ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成
る群から選ばれた少なくとも一種を０.００１～０.０３原子％と、不可避の金属不純物を
０.２５質量％以下と、炭素，窒素，酸素を０.０５質量％以下とを含む鉄よりなり、内部
母相に析出したＶ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた少なくとも一種と、
酸素とを主成分とする平均粒子径が０.０２μｍ以上０.５μｍ以下の析出粒子を有する。
また、本発明の軟磁性粉末は溶融合金に水を吹付けて冷却する水アトマイズ法により形成
されたために表面に形成された酸化層を有する。
【００１３】
　また、他の本発明の特徴は、水アトマイズ法により鉄を微粉化し、水素を含む還元雰囲
気中８００℃～１０００℃の温度範囲で熱処理した圧粉磁性体用軟磁性粉末を用いた圧粉
磁性体の製造方法にある。特に、鉄にＶ，Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれ
た少なくとも一種を０.００１～０.０３原子％添加するとともに、圧粉成形された成形体
を再結晶温度６００℃以下で熱処理することにある。
【００１４】
　Ｖ，Ｔｉ，Ａｌ，Ｓｉ，Ｚｒ等は、熱力学的に安定な酸化物を形成する元素である。こ
れらが微量ではなく、本発明の範囲よりも多く含まれる場合は、粉末粒子の表面近傍の領
域で表面から水の分解を経て侵入してきた酸素と優先的に反応し、酸素の吸収を促進させ
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、急冷中に安定な酸化物を過剰に生成する。過剰な酸化物は圧粉成形性，成形加工の熱処
理による歪の除去（より低温での一次再結晶化）を阻害し、鉄損の増大を招く場合がある
。
【００１５】
　また、添加物の化合物粒子は、熱処理により母相から凝集して生成するが、大きく成長
させすぎると歪に与える影響が大きい。また、凝集が不十分であると、酸素原子等の周辺
で上述の歪を生じさせる。
【００１６】
　水アトマイズＦｅ粉末は上記したようにアトマイズ中に水との反応で生成する酸素を多
く含有する。上記構成によれば、圧粉成形性，成形体の歪の熱的回復（あるいは磁気特性
）に及ぼす酸素の好ましくない影響を低減する。この低減の手法は同時にＣ，Ｎの低減の
課題も解決するが、水アトマイズ鉄粉ではこれらの元素の含有量は酸素に比して少ない。
【発明の効果】
【００１７】
　上記構成によれば、酸素の影響を抑制した圧粉磁性体用粉末を安価に提供することがで
きる。具体的には、水アトマイズＦｅ粉末の変形抵抗を低く、一次再結晶温度を低温化す
ることができる。さらに、絶縁被覆された水アトマイズＦｅ粉末粒子よりなる圧粉磁性体
は、熱処理を実施されることによって低鉄損化する。
【図面の簡単な説明】
【００１８】
【図１】水アトマイズＦｅ粉末の製造と水素熱処理工程。
【図２】Ｎo.５開発材のビッカース硬さ（荷重１０ｇ）の等時焼鈍曲線。
【図３】透過電子顕微鏡観察したＮo.５開発材の圧粉成形体中の一圧粉における材料組織
の模式図。
【図４】透過電子顕微鏡観察したＮo.５開発材圧粉成形体中の一圧粉における母相中の析
出物写真。
【図５】モータのステータ用磁心として金型成形した３次元の圧粉磁心の概観図。
【発明を実施するための形態】
【００１９】
　本発明者らは、水アトマイズＦｅ粉末の低変形抵抗および一次再結晶温度の低温化、さ
らに絶縁被覆した水アトマイズＦｅ粉末の圧粉磁性体に実施される熱処理によってもたら
される低鉄損化といった特性向上の手段として、悪影響を及ぼすガス不純物の酸素、加え
てＣ，Ｎの期待されない作用を低減する方法を検討した。
【００２０】
　水アトマイズＦｅ粉末は微粉化中に水との反応で生成する酸素を多く含有し、ガスアト
マイズ粉末のようにＣ，Ｓ含有量は多くない。酸素原子は、圧粉成形性，成形加工の熱処
理による歪の除去（より低温での一次再結晶化）の阻害になる。従って、鉄損の増大を招
く惧れがある。
【００２１】
　そのため、ガス不純物Ｏ，Ｃ，Ｎの作用低減のために、上記ガス不純物Ｏ，Ｃ，Ｎと親
和力が強い元素を適切な組成範囲に制御して添加し、粉末中に残存するそれらを上記添加
元素と共に析出物として母相から取り出すことで、水アトマイズＦｅ粉末の母相をより清
浄化する材料組織制御方法，材料の製造方法を考案した。
【００２２】
　本発明では、ガス不純物Ｏ，Ｃ，Ｎの作用低減のために、水アトマイズ後に十分な水素
熱処理を実施して、粉末中に含有するガス不純物量を低減し、かつ、上記ガス不純物と親
和力が強い元素を適切な組成範囲に制御して添加し、残存するガス不純物を酸化物，炭化
物，窒化物、及びそれらの複合化合物として凝集する。さらに、添加元素と共に析出物と
して母相から取り出すことで、水アトマイズＦｅ粉末の母相をより清浄化する。
【００２３】
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　具体的には、添加元素としてＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒ，Ｖから成る群から選ばれた少な
くとも一種以上を含有させる。合計添加量は、粉末の変形抵抗，一次再結晶温度，圧粉成
形体の鉄損を低減できるところの適切な範囲にする必要がある。
【００２４】
　さらに、十分な水素熱処理を実施して、粉末中に含有するガス不純物量を低減すること
も可能である。水アトマイズ法で粉末状にされた後に、粉末を８００℃～１０００℃の温
度範囲で水素ガスを含む還元雰囲気中で熱処理すると、ガス不純物濃度を低減できる。か
つ、残留するガス不純物についても、添加元素と共に析出物として凝集されて、粗大化し
て粉末母相を清浄化する。特に、８５０～１０００℃で熱処理を施すことが好ましい。
【００２５】
　その結果、新規の安価な軟磁性Ｆｅ粉末とそれを製造する材料組織制御技術，材料製造
方法を提供することができる。
【００２６】
　本発明で用いる圧粉成形用水アトマイズＦｅ粉末はその組成として、添加元素であるＮ
ｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶの少なくとも１種以上を含有する。これらの元素は、い
ずれもＦｅ粉末の母相中のガス不純物のＯ，Ｃ，Ｎと強く反応して酸化物，炭化物，窒化
物、及び他の成分を含んだそれらの複合化合物として凝集し、母相を清浄化する特徴を有
する。
【００２７】
　その中でそれらの炭化物，窒化物は原子比で１：１の割合で反応して生成される析出物
であり、Ｆｅ中においては不可避不純物のＣｒ，Ｍｎ，Ｓｉの炭化物，窒化物よりも一般
的に標準生成自由エネルギーが十分低く、熱力学的に安定である。Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚ
ｒあるいはＶはそれぞれを単独でＦｅ粉末に添加しても、複数種の元素を同時に添加して
も、同様な固溶Ｃ，Ｎのトラップ効果を発揮する。本発明の水アトマイズＦｅ粉末では、
水アトマイズ処理において溶融アトマイズ粒子中のＣ，Ｎは水と反応し、結果的にその後
急冷凝固したアトマイズ粉中のＣ，Ｎ含有量は低減される。逆に、酸素量の増加をもたら
す。この点が冷却媒体としてＨｅやＡｒ等を利用するガスアトマイズ処理とは処理後の組
成が相違する。酸素の増加は粉末の熱処理において炭化物，窒化物よりも多くの酸化物を
析出させる。
【００２８】
　ここで不純物元素とそれらを固定化する安定化元素を含むＦｅ粉末の作製方法について
説明する。本発明のＦｅ粉末は水アトマイズ法により作製する。Ｃｒ，Ｍｎ，Ｓｉを含む
不可避不純物の下記組成範囲を満足するように原料鉄を選定して、るつぼなどの容器に入
れ、高温に加熱して溶融状態とするが、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶから選ばれる
１種以上の元素を同時添加し、攪拌し均一化する。この段階で所定の化学組成となった溶
融鉄に、高圧の水を吹付けて急冷凝固させ、微粉化して回収する。
【００２９】
　本発明で用いる圧粉成形用Ｆｅ粉末は、水アトマイズ処理直後には上記したように多量
の酸素（０.２質量％程度か、それ以上）を含有する。表面層は酸化層に被覆され、内部
の母相にも多くの酸素が急冷固溶する。水アトマイズ粉末の酸素の低減には、上記のＮｂ
，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添加する処理に加えて、水素を含む還元ガス中の熱処理
を併用すると効果的である。この効果が顕著となる温度範囲は８００℃以上，１０００℃
以下である。１０００℃以上は粉末の凝集，焼結が促進されすぎることから、また、８０
０℃以下での水素処理は酸素の低減効果が抑制されることから好ましくない。さらに、８
５０℃以上とすることにより、安定した水素処理が可能である。
【００３０】
　添加元素（Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶ）の添加量は、ガス不純物（Ｏ，Ｃ，Ｎ
）の含有量、及び特に酸素と強く結合しやすい不可避不純物に依存する。このような不可
避不純物としては、特に不純物として多く存在するＳｉ，Ｍｎ，Ｃｒの影響が大きい。Ｓ
ｉ，Ｍｎ，Ｃｒ量を質量％で合計０.１５％以下、Ｏ，Ｃ，Ｎを合計０.０５％（原子％で
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は概ね０.１８％）以下とすることが望ましい。この場合のＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒある
いはＶの内少なくとも１種よりなる添加元素の合計添加量は原子％で合計０.００１～０.
０３％の範囲、特に０.００３～０.０３％が好ましい。なお、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒあ
るいはＶを単独添加する場合には、上記原子％で０.０３％の合計添加量は、質量％で、
それぞれ、概ね０.０５％，０.０９７％，０.０２５％，０.０５％あるいは０.０２７％
に相当する。この範囲の添加量で添加元素を含有させ、粉末の変形抵抗，再結晶温度，圧
粉成形体の鉄損を高めるＯ，Ｃ，Ｎを、析出相として凝集する。さらに、上記の水素熱処
理を併用し、熱処理中に析出相を粗大化して、より無害化する目的が達せられる。ここで
は酸化物、特に複合酸化物生成が大きな役割を果たす。ただし添加物を原子％で０.０３
％以上添加すると、析出物の粗大化が進まず、微細な析出物の残存する分布形態となる。
高密度分布した微細な析出物の存在は、むしろ目標とする特性の改善を大きく阻害する。
【００３１】
　圧粉成形用Ｆｅ粉末の好ましい特性を得るためには、水素熱処理を行った粉末の不可避
不純物量は、経済性，生産性を含め考慮すると、質量％で原子番号９以上の元素が０.２
５％以下、原子番号８以下の元素が０.０５％以下の範囲である必要がある。原子番号９
以上の元素は多くが金属元素である。特に、製造上Ｃｒ，Ｍｎ，Ｓｉが多く含有される傾
向にあり、制限が必要である。
【００３２】
　Ｃｒは、Ｏ，Ｃ，Ｎに対する凝集作用を期待でき、含有量を質量％で０.０５％以下と
する。含有量が質量％で０.０５％を超えると、製造過程でＦｅ粉末粒子の表面から内部
に拡散してきた酸素と反応して、安定なＣｒ酸化物を多数形成する。従って、圧粉成形体
の歪の熱回復を遅らせてヒステリシス損失の増大を招くため好ましくない。特に、０.０
３％以下とすることがより望ましい。
【００３３】
　Ｍｎは、製造上多く存在する。Ｍｎの含有量は、質量％で０.１％以下とする。質量％
で０.１％を超えると、Ｃｒと同様にＦｅ粉末の製造過程で表面から内部に拡散してきた
酸素と反応して、安定なＭｎ酸化物を多数形成することで、圧粉成形体の歪の熱回復を遅
らせてヒステリシス損失の増大を招くため好ましくない。
【００３４】
　Ｓｉは、酸化物生成自由エネルギーが小さく、酸化物をより形成し易く、さらに安定で
あるため粗大化しにくい。従って、できるだけ含有量を抑え、質量％で０.０２％以下と
することが好ましい。質量％で０.０２％を超えると、鉄粉の製造過程で表面から内部に
拡散してきた酸素と反応して、安定なＳｉ酸化物を多数形成することで、圧粉成形体の歪
の熱回復を遅らせてヒステリシス損失の増大を招く。
【００３５】
　原子番号８以下の不可避不純物の元素では、Ｃ，Ｏ，Ｎがほとんどを占める。水アトマ
イズ粉末では、Ｃ，Ｎ量の合計は質量％で０.００２％以下とする。上記した理由でＣ，
Ｎ量は低く、さらに水素熱処理により低減できる。ガス不純物では酸素が大部分を占める
。水素熱処理した水アトマイズ粉末の酸素量は、表面酸化層も含めて、最大でも概ね０.
０５％（原子％で概ね０.１８％）近く、Ｃ，Ｏ，Ｎの合計では質量％で０.０５％以下が
好ましい。
【００３６】
　Ｎｂは、Ｏ及びＣ，Ｎの除去において効果的な役割をする。水アトマイズ処理中に急冷
でＦｅ粉末に固定されるＯ及びＣ，Ｎは上記した８００℃～１０００℃範囲の水素熱処理
において除去され、残留量は上記熱処理中にＮｂを含む酸化物として、またＮｂＣ，Ｎｂ
Ｎとして析出し、処理時間の進行に伴なってそれらの析出物は粗大化して粉末母相を清浄
化する。酸化物はＦｅ中に含有する他の金属元素との複合酸化物であってもよい。その清
浄化によってＦｅ粉末の変形抵抗，一次再結晶温度，圧粉成形体の鉄損を下げる効果が増
大する。Ｎｂの添加量は、原子％で０.０３％を超えると特に酸化物の密度が増え、粗大
化に伴う母相の清浄化効果を損なうため、０.０３％以下が好ましいが、０.００１％未満
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では効果がより低減するため、０.００１～０.０３％の範囲が好適である。Ｎｂと同時に
Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒ，Ｖから成る群から選ばれた一種以上を添加する場合もＮｂを含めた合
計で０.００１～０.０３％の範囲が好ましい。残留する酸素等の量によっても異なるが、
これらの元素を０.００３％以上添加することが特に好ましい。
【００３７】
　Ｔａは、Ｏ及びＣ，Ｎの除去において効果的な役割をする。水アトマイズ処理中に急冷
でＦｅ粉末に固定されるＯ及びＣ，Ｎは上記した８００℃～１０００℃範囲の水素熱処理
において除去されるが、残留量は上記熱処理中にＮｂを含む酸化物として、またＴａＣ，
ＴａＮとして析出し、処理時間の進行に伴なってそれらの析出物は粗大化して粉末母相を
清浄化する。酸化物はＦｅ中に含有する他の金属元素との複合酸化物であってもよい。そ
の清浄化によってＦｅ粉末の変形抵抗，一次再結晶温度，圧粉成形体の鉄損を下げる効果
が増大する。Ｔａの添加量は、原子％で０.０３％を超えると特に酸化物の密度が増え、
粗大化に伴う母相の清浄化効果を損なうため、０.０３％以下が好ましいが、０.００１％
未満では、効果がより低減するため、０.００１～０.０３％の範囲が好適である。Ｔａと
同時にＮｂ，Ｔｉ，Ｚｒ，Ｖから成る群から選ばれた一種以上を添加する場合もＴａを含
めた合計量で０.００１～０.０３％の範囲が好ましい。
【００３８】
　Ｔｉは、Ｏ及びＣ，Ｎの除去においてＮｂ，ＴａあるいはＶよりも効果的な役割をする
。水アトマイズ処理中に急冷でＦｅ粉末に固定されるＯ及びＣ，Ｎは上記した８００℃～
１０００℃範囲の水素熱処理において除去されるが、残留量は上記熱処理中にＴｉを含む
酸化物としてまたＴｉＣ，ＴｉＮとして析出し、処理時間の進行に伴なってそれらの析出
物は粗大化して粉末母相を清浄化する。酸化物はＦｅ中に含有する他の金属元素との複合
酸化物であってもよい。その清浄化によってＦｅ粉末の変形抵抗，一次再結晶温度，圧粉
成形体の鉄損を下げる効果が増大する。Ｔｉの添加量は、そのＯ及びＣ，Ｎとの結合力が
Ｎｂ，ＴａあるいはＶよりも強く、原子％で０.０３％を超えるとそれらの析出物の密度
が増え、かつより安定的で、粗大化に伴う母相の清浄化効果をより損なうことから、０.
０３％以下の制限を設定することが好適であり、また０.００１％で十分効果が期待でき
るため、０.００１～０.０３％の範囲がより好適である。Ｔｉと同時にＮｂ，Ｔａ，Ｚｒ
，Ｖから成る群から選ばれた一種以上を添加する場合もＴｉを含めた合計量で０.００１
～０.０３％、特に０.００３～０.０３％の範囲が好ましい。
【００３９】
　Ｚｒは、Ｔｉと同様にＯ及びＣ，Ｎの除去においてＮｂ，ＴａあるいはＶよりも効果的
な役割をする。水アトマイズ処理中に急冷でＦｅ粉末に固定されるＯ及びＣ，Ｎは上記し
た８００℃～１０００℃範囲の水素熱処理において除去されるが、残留量は上記熱処理中
にＺｒを含む酸化物としてまたＺｒＣ，ＺｒＮとして析出し、処理時間の進行に伴なって
それらの析出物は粗大化して粉末母相を清浄化する。酸化物はＦｅ中に含有する他の金属
元素との複合酸化物であってもよい。その清浄化によってＦｅ粉末の変形抵抗，一次再結
晶温度，圧粉成形体の鉄損を下げる効果が増大する。Ｚｒの添加量は、そのＯ及びＣ，Ｎ
との結合力がＮｂ，ＴａあるいはＶよりも強く、原子％で０.０３％を超えるとそれらの
析出物の密度が増え、かつより安定的で、粗大化に伴う母相の清浄化効果をより損なうこ
とから、０.０３％以下の制限を設定することが好適であり、また０.００１％まで十分効
果が期待できるため、０.００１～０.０３％の範囲がより好適である。Ｚｒと同時にＮｂ
，Ｔａ，Ｔｉ，Ｖから成る群から選ばれた一種以上を添加する場合もＺｒを含めた合計量
で０.００１～０.０３％、特に０.００３～０.０３％の範囲が好ましい。
【００４０】
　Ｖは、Ｏ及びＣ，Ｎの除去において効果的な役割をする。水アトマイズ処理中に急冷で
Ｆｅ粉末に固定されるＯ及びＣ，Ｎは上記した８００℃～１０００℃範囲の水素熱処理に
おいて除去されるが、残留量は上記熱処理中にＮｂを含む酸化物としてまたＶＣ，ＶＮと
して析出し、処理時間の進行に伴なってそれらの析出物は粗大化して粉末母相を清浄化す
る。酸化物はＦｅ中に含有する他の金属元素との複合酸化物であってもよい。その清浄化
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によってＦｅ粉末の変形抵抗，一次再結晶温度，圧粉成形体の鉄損を下げる効果が増大す
る。Ｖの添加量は、原子％で０.０３％を超えると特に酸化物の密度が増え、粗大化に伴
う母相の清浄化効果を損なうため、０.０３％以下が好ましいが、０.００１％未満では効
果がより低減するため、０.００１～０.０３％の範囲が好適である。Ｖと同時にＮｂ，Ｔ
ａ，Ｔｉ，Ｚｒから成る群から選ばれた一種以上を添加する場合もＶを含めた合計量で０
.００１～０.０３％、特に０.００３～０.０３％の範囲が好ましい。
【００４１】
　ガス不純物がすでに水素熱処理により低減されていることから本発明の水素熱処理水ア
トマイズＦｅ粉末の母相に存在する析出物量は、量的には抑えられており、そのことから
もその平均粒径は０.５μｍ以下で存在することが好ましい。
【００４２】
　析出物の寸法範囲は以下のように制限される。水アトマイズにより製造されるＦｅ粉末
は、溶融Ｆｅが粉砕され、急冷凝固した組織になっている。水（すなわち酸素）との反応
で粒子の表面は酸化皮膜に覆われているが、粉末内部では成分原子はより固溶状態で凍結
されている。組織には、通常のるつぼ溶解，空冷却した凝固体とは全く相違する。後者は
、より熱平衡状態の組織であり、μｍレベルの酸化物介在物，ＭｎＳ等が存在するが、水
アトマイズ粉末の凍結組織ではそれらの生成は難しい。８００℃～１０００℃の範囲で実
施する水素雰囲気での熱処理により、上記したようにガス不純物は還元されて低減されて
いくが、同時に凍結していた成分原子の拡散が進行して、析出物の形成が起こる。濃度が
低減した残留のガス不純物、特に支配的な酸素は成分の金属原子と反応し、析出し、成長
する。このような現象を踏まえると８００℃～１０００℃、１時間の水素熱処理中で生成
される支配的な酸化物の析出物は、その密度も低く、その平均粒径は０.５μｍ以下，０.
０２～０.０３μｍ以上で存在し得ることが好ましい。
【００４３】
　本発明の水素熱処理水アトマイズＦｅ粉末は、該粉末の圧縮成形における塑性変形の阻
害（抵抗）となるＯ，Ｃ，Ｎのガス不純物を低減する水素熱処理及びＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，
ＺｒあるいはＶ添加処理がなされていることから、該粉末の平均のマイクロビッカース硬
さは低減され、１２０以下である。このことから同じ成形体密度を得る成形圧力も従来粉
末成形体よりも低減される。
【００４４】
　本発明の水アトマイズＦｅ粉末に水素熱処理を実施しない場合は、水アトマイズによる
急冷作用により、多量のガス不純物原子（Ｏ，Ｃ，Ｎ）が、熱的な非平衡状態で強制的に
Ｆｅ母相（マトリックス）中に固溶，固定される。特に酸素は量的に多く、酸素の一部は
Ｆｅ粉表面近傍にＦｅ主体の酸化物として残留する。また、酸素以外のガス不純物である
Ｃ，Ｎも、Ｆｅ粉中にＣ，Ｎの合計で最大０.０１％程度残留する。これらの不純物の作
用としては、不純物が持つ格子歪のために、粉末の圧縮成形時の変形抵抗（塑性変形を担
う転位の移動抵抗）が高まると共に、他方では鉄損，磁気密度等の磁気特性が劣化する。
【００４５】
　その他の影響としては、粉末の成形性を損い、圧粉成形体の密度低下が生じる可能性が
ある。さらに、歪取り熱処理の際の加工歪の回復および一次再結晶化の遅延などの問題が
生じると、成形体の磁気特性が顕著に劣化する。
【００４６】
　水素熱処理はＦｅ粉の圧縮成形時の変形抵抗を抑制し、成形体の磁気特性改善の目的か
ら重要である。水素熱処理の実施により、ガス不純物濃度を還元作用により低減すること
ができる。さらに残留するガス不純物を非平衡な固溶状態から添加元素（Ｎｂ，Ｔａ，Ｔ
ｉ，ＺｒあるいはＶ）と共に析出物として凝集粗大化することで、粉末母相を清浄化する
ことが可能となる。
【００４７】
　水素熱処理は、純水素雰囲気下や、アンモニア分解などで得られる水素と窒素の混合雰
囲気下、純水素とアンモニア分解ガスの混合等、水素ガスを主体とした還元作用を有する
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雰囲気下で実施される。水素熱処理では、鉄粉は加熱装置内にそのまま配置するなど静的
環境下に配置し、加熱装置内を還元雰囲気としたり、水素を導入することで実施される。
さらに、移動ベルト上に配置し、炉中を移動させながら還元雰囲気と接触させたり、円筒
形状の加熱炉を回転させて還元するなど、動的環境中にて加熱を加える方法もガス不純物
の低減に有効である。
【００４８】
　本発明の水素熱処理水アトマイズＦｅ粉末を、金型成形にて高圧下で過度の塑性変形を
させ、圧粉成形体とする。圧粉成形体の磁性特性の向上のためには、成形体内部の歪（格
子欠陥等から生じる歪）を除去する熱処理を実施する必要がある。さらに圧粉成形体を磁
心に使用するためには、粉末の表面を薄い絶縁皮膜でコートしなければならず、上記熱処
理は該皮膜の絶縁性を維持する上で該皮膜の耐熱温度を超えて実施することができない。
【００４９】
　現状の絶縁皮膜は鉄リン酸ガラス（Ｆｅ－Ｐ－Ｏ）が使用されている。鉄リン酸ガラス
の耐熱温度は最大で５５０℃付近と言われている。従って、本発明の水素熱処理された水
アトマイズＦｅ粉末の一次再結晶温度は６００℃以下であることが好ましい。水素熱処理
された水アトマイズＦｅ粉末では、歪の回復，一次再結晶化の阻害となるＯ，Ｃ，Ｎのガ
ス不純物を低減する水素熱処理が行われており、また、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒあるいは
Ｖが添加されているため上記範囲とすることができる。
【００５０】
　本発明の水素熱処理水アトマイズ粉末の表面を絶縁被覆し、複合粉末とし、さらに圧縮
成形し、この圧粉磁性体をモータや電気回路等の磁心に供することができる。さらに、圧
縮成形された圧粉成形体を絶縁皮膜の耐熱性が維持できる温度範囲、すなわち５５０℃以
下で歪取り熱処理を実施することが好ましい。歪取り熱処理により、高磁束密度と低鉄損
の性質が得られる。該熱処理粉末の低変形抵抗性から成形体の密度は７.４５以上とする
ことができる。
【００５１】
　本発明のＦｅ粉末の粒径は、１００～４００μｍの平均粒径を有することが好ましい。
例えば、１００～３００μｍの粒度分布を有し、平均粒径２００μｍの粉末がよい。平均
粒径が小さく、多くの粉末が極端に微小な場合には、粉末の表面積が増大して粉末同士の
接触界面が増えるため圧粉磁性体の鉄損が増大する。一方、平均粒径が大きく、粉末の粒
径が大きすぎるものが多くなると、うず電流損が生じ好ましくない。
【００５２】
　本発明のＦｅ粉末，軟磁性材料，圧粉磁心およびその製造方法は、例えばモータコア，
電磁弁，リアクトル、もしくは電磁部品一般に好適に利用される。
【００５３】
〔実施例〕
　以下、実施例で更に詳細を説明する。
【実施例１】
【００５４】
　本実施例では、数種類の純ＦｅにＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添加し製造した
水アトマイズ粉末の諸特性について調査した。
【００５５】
　図１は水アトマイズＦｅ粉末の製造工程を示す。所定の化学組成になるように純Ｆｅの
選定、添加元素を配合して、それら素材を溶解、高圧水を用いて溶融Ｆｅの粉砕と急冷凝
固を行いＦｅ粉末化した（工程１及び２）。粉末粒子表面に酸化皮膜を有するＦｅ粉末を
その平均粒径が１００μｍとなるように篩い分け、その選別粉末をガス不純物低減のため
に乾水素が流れる雰囲気中、９５０℃±４℃で１時間、熱処理した（工程３及び４）。熱
処理中に一部粉末間の凝集が進んだため、個々の粉末を分離するためにできるだけ歪が加
わらないように配慮しつつ、機械的に粉砕した（工程５）。ここで歪導入の懸念がある場
合には粉砕後、水素を含む還元雰囲気か真空中で６００℃，３０分～１時間の焼鈍を実施
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してもよい（工程６）。本実施にては真空中にて工程６を３０分間実施した。水アトマイ
ズ直後の黒化した粉末表面が水素熱処理で薄灰色に変色した。
【００５６】
　表１に、製造した水アトマイズＦｅ粉末の化学分析結果の組成を示す。
【００５７】
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【表１】

【００５８】
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　各粉末については、水アトマイズ法で所定の化学組成に配合して、溶解，粉末化した。
２５種類のＦｅ粉末は、水アトマイズＦｅ粉であるため、酸素を不純物として多量（質量
％で０.１７～０.２％の範囲）に含んでいる。酸化皮膜形成の寄与が大である。不純物Ｃ
の濃度は０.００１～０.００３％程度である。またＮ濃度は、いずれの材料でも０.００
２％以下となり、非常に少ない。Ｃ，Ｎはアトマイズ中に水（すなわち酸素）との反応で
かなりの量が除去されていると思われる。
【００５９】
　表１のＮo.１～３は比較材であり、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添加していな
い。Ｎo.３では金属不純物を極端に抑えた４Ｎ純度の素材で水アトマイズ粉末としている
。Ｎo.４以降の本発明材において、Ｎo.４～Ｎo.１９はＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，Ｚｒあるいは
Ｖの単独添加した粉末である。さらにＮo.２０～Ｎo.２５はそれらの複合添加粉末である
。Ｎo.３を除いて不純物のＣｒ，Ｍｎ、及びＳｉ量はそれぞれ質量％で０.０３％以下、
０.１％以下及び０.０２％以下にあった。
【００６０】
　表２に、水アトマイズ粉末の水素熱処理後の特性（酸素濃度，ビッカース硬さ，一次再
結晶温度）、及び粒子に絶縁被覆を施した粉末から成る圧粉成形体の保磁力，密度，比抵
抗を示す。
【００６１】
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【表２】

【００６２】
　水素熱処理後の各粉末の酸素濃度は、表２に示すように化学分析結果から、どの粉末も
重量％で０.０２４％～０.０３４％の範囲まで減少した。またＣは、いずれも０.００２
％以下の範囲に収まっていた。Ｎは０.００１％以下であった。水素熱処理による酸素低
減効果は極めて大きく、またＣ，Ｎの低減の効果も確認された。
【００６３】
　表２に、水素処理粉末のマイクロビッカース硬さ試験（荷重１０ｇ）の結果を示す。硬
さ試験は粉末を樹脂に埋め込み、研摩して室温にて粉末断面に圧子を挿入して実施した。
比較的粒径の大きな粉末を選び、計測点は５点で、表の値はそれらの平均値である。比較
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材Ｎo.１～Ｎo.３では硬さは１２０を超えるが、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添
加した本発明材は９８～１１７の範囲にあり、１２０以下を確認できた。酸素濃度と硬さ
の相関は明瞭ではなかった。
【００６４】
　また水素処理粉末の再結晶温度を計測した。各粉末自身を潤滑剤無しに圧力９８０Ｍｐ
ａで金型成形して７mm×７mm×２mmの圧縮加工の成形体を作り、室温以上８００℃までの
温度範囲で等時焼鈍実験を実施した。焼鈍条件は、１００℃からスタートして、温度上昇
間隔ΔＴ＝５０℃，保持時間３０分である。１００，２００，３００，４００，４５０，
５００，５５０，６００，６５０，７００，８００までそれぞれ焼鈍した。焼鈍された成
形体を上記のプロセスに従い、室温で硬さ試験した。
【００６５】
　例として、図２に、Ｎo.５粉末の成形体におけるビッカース硬さの等時焼鈍曲線を示す
。５００℃から硬さの低下が顕著になり、６００以上で１０５の値に飽和する傾向にある
。１０５の値は水素熱処理した粉末単体の硬さ９８よりやや大きい。一般に純鉄や低炭素
鋼の硬さ低下は、再結晶化率に概ね比例している。図２の硬さの変化の極値（最大変化）
を示す温度を一次再結晶温度と定義した。Ｎo.５では、それは概略５００℃と５５０℃の
間で認められた。同様の方法で各材料の一次再結晶温度を測定した。
【００６６】
　表２に各材料の一次再結晶温度を示す。５００－５５０は５００℃＜一次再結晶温度＜
５５０℃を意味する。Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添加した材料（Ｎo.４～Ｎo.
２５）の一次再結晶温度は６００℃より低い。添加物の添加による再結晶温度の低温化が
確認された。またビッカース硬さが低いと一次再結晶温度は低い傾向にあるため、硬さと
再結晶温度の相関が予想される。
【００６７】
　上記Ｎo.５材料の成形体を５３０℃で焼鈍し、透過電子顕微鏡で内部組織を確認した。
使用した透過電子顕微鏡は日立製Ｈ－９０００ＵＨＲ（加速電圧３００ｋＶ）である。透
過電子顕微鏡用の試料は、Ｇａイオンビームによって成形体から試料の摘出，薄膜化する
ＦＩＢマイクロサンプリング法で作製された。
【００６８】
　図３に観察された成形体中の一圧粉の組織を模式的に示す。圧粉の平均の粒径は約１２
０μｍであり、１０～３０μｍの粒径の単結晶１の集合体よりなる多結晶体であった。圧
粉の表面は酸化物を含む薄い層２で被覆されており、該薄膜は０.１～０.５μｍの厚さで
あった。一部、粒径が１０μｍ以下の微結晶５が存在し、特に表面近傍に確認された。単
結晶１の母相には析出物４と加工によって導入された転位６の一部が観察された。残留転
位６の存在は一次再結晶が１００％完結していないことを示している可能性がある。
【００６９】
　母相内部及び結晶粒界３には、析出物４が観察された。図４に母相内部の一つの析出物
の透過電子顕微鏡写真を示す。析出物の形態は、不純物金属元素、本発明の添加元素を含
んだ酸化物で、粒径が５０～２００ｎｍ（０.０５～０.２μｍ、平均０.１μｍ）、分布
は４～５個／２００μｍ2であった。μｍレベルの大きな析出物は確認されなかった。析
出物は複合酸化物で、ＥＤＸ分析からＦｅ，Ｃｒ，Ｍｎ，Ｎｂ，Ｏで構成されていた。観
察された複合酸化物では、酸素量は５０％～７０％の範囲にあった。また実施した計測の
範囲では、Ｆｅ単独の酸化物は確認されず、また金属炭化物，金属窒化物，硫化物も確認
されなかった。
【００７０】
　Ｎo.９，Ｎo.１２，Ｎo.１４，Ｎo.１８，Ｎo.２１，Ｎo.２５についても同様の観察を
行った。Ｎo.５と同様に、各粉末に添加されたＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを含ん
だ複合酸化物を析出物として確認した。
【００７１】
　透過電子顕微鏡の分解能で、限られた視野内の観察では、数ｎｍサイズの析出物で、未
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確認のものもあるものの、水素熱処理された水アトマイズ粉末の成形体は、複合酸化物を
含み、概ねそれらが微細分散でなく、十分に成長したものであった。
【００７２】
　表２の結果のとおり、比較材Ｎo.１～Ｎo.３においては一次再結晶温度が６００℃以上
と本発明材より高くなる傾向がある。比較材のＮo.１～Ｎo.３の試料粉末について、透過
電子顕微鏡による同様の観察を行った結果、粒径が数ｎｍ～２０ｎｍの極めて微細な析出
相が１００個／２００μｍ2以上と多数存在していた。従って比較材では、本発明材と比
較して、析出相が微細かつ高密度に分散する様子を確認できた。ＥＤＸ(エネルギー分散
型Ｘ線分析装置)分析から、微細析出物はＦｅ，Ｃｒ，Ｍｎ，Ｏで構成されており、Ｆｅ
－Ｃｒ－Ｍｎを主体とする複合酸化物である事がわかった。従って、Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，
ＺｒあるいはＶを含まない比較材においては、析出相の複合酸化物が微細化し多数析出す
ることで、Ｆｅ粉の変形抵抗が増加して、再結晶温度が低下しなかったと推測される。
【実施例２】
【００７３】
　次に、本発明の水アトマイズ粉末の圧粉磁心としての磁気特性を確認した。粒径が１０
０μｍを中心に３０μｍ～２００μｍの水素熱処理粉末をリン酸塩水溶液に浸漬し、表面
に鉄リン酸ガラスの絶縁被膜を形成した。次に絶縁被覆したＦｅ粉末に潤滑剤を加え９８
０ＭＰａの圧力で加圧成形して、圧粉磁性体を作製した。成形体の形状は外形２５mm，内
径１５mm，厚さ５mmのリング形状とした。鉄リン酸ガラスの耐熱温度が最大５５０℃であ
るため、成形体を窒素ガス雰囲気で５３０℃で６０分間の熱処理を行った。
【００７４】
　磁気特性は保磁力で評価した。絶縁被覆した各粉末成形体の保磁力の結果を表２に示す
。Ｎｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを含まない比較材Ｎo.１，２，３は保磁力値が２０
０Ａ／ｍを超えている。これはヒステリシス損失が３３ｗ／kg以上と見積もられる。一方
でＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを含むＮo.４～Ｎo.２５の材料の保磁力値は、１５
０～２００Ａ／ｍの範囲にある。保磁力の変化は、硬さ，一次再結晶温度の傾向と、概ね
一致していた。
【００７５】
　いくつかの試料について、上記熱処理した成形体の密度と比抵抗の測定を実施した。密
度はアルキメデス法、比抵抗測定は四端子法を用いた。測定結果を表２に示す。Ｎｂ，Ｔ
ａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶを添加した場合は、いずれも密度７.４５以上，２０μΩ・ｍ
以上を満足した。
【００７６】
　以上の結果から、本発明者が主張する、Ｆｅ粉末にＮｂ，Ｔａ，Ｔｉ，ＺｒあるいはＶ
から選ばれる内の少なくとも１種以上を、適切な範囲で添加すること及び水素を含む還元
雰囲気で熱処理することで、圧粉磁性体の強度，一次再結晶温度の低減，保磁力（言い換
えれば鉄損）等の磁性特性を向上する技術が得られた。
【実施例３】
【００７７】
　実施例２と同様に、開発材Ｎo.５，Ｎo.１２，Ｎo.１５，Ｎo.２１に表面絶縁，潤滑処
理をし、モータ用磁心として３次元の圧粉磁心を金型成形した。図５はその圧粉磁心の概
観図であり、外径９０mm，高さ１０mmである。成形圧力は９８０ＭＰａであった。開発材
のフランジ部７と爪部８を数箇所切り出して、アルキメデス法でそれらの密度を測定した
。Ｎo.５，Ｎo.１２，Ｎo.１５，Ｎo.２１の爪部の密度はそれぞれ平均７.５５，７.５４
，７.５６，７.５６であった。外周，平坦部を含むフランジ部は爪部より０.０１～０.０
３低かった。
【００７８】
　実施例２とは２次元，３次元の形状の相違があるが、高い成形密度が３次元金型成形で
も確認された。したがって３次元成形体でも、実施例２と同様の熱的，磁気的特性が得ら
れると考える。
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【産業上の利用可能性】
【００７９】
　本発明のＦｅ粉末，軟磁性材料，圧粉磁心およびその製造方法は、例えばモータコア，
電磁弁，リアクトル、もしくは電磁部品一般に利用される。
【符号の説明】
【００８０】
１　α－Ｆｅの単結晶
２　薄い酸化皮膜層
３　結晶粒界
４　析出物
５　微結晶
６　転位
７　フランジ部
８　爪部

【図１】 【図２】

【図３】
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