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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメイン、
　ドメイン壁ピン止めサイトを形成する複数の非磁性原子又は分子、及び、
　Fe8Nを含む残部の軟磁性材料、
を含むバルク永久磁性材料であって、ここで、前記軟磁性材料の少なくとも一部は交換ス
プリングカップリングによりFe16N2相ドメインに磁気的に結合されている、バルク永久磁
性材料。
【請求項２】
　約５体積％～約２０体積％のFe16N2相ドメインを含む、請求項１記載のバルク永久磁性
材料。
【請求項３】
　Fe16N2相ドメインはバルク永久磁性材料の体積全体に分散されている、請求項１又は２
記載のバルク永久磁性材料。
【請求項４】
　複数の非磁性原子又は分子はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A1203又
はそれらの組み合わせからなる群より選ばれる、元素又は化合物を含む、請求項１～３の
いずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【請求項５】
　バルク永久磁性材料は窒化鉄の複数のワークピースを一緒にプレスしたものを含み、窒
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化鉄のワークピースの各々は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを含む、請求
項１～４のいずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【請求項６】
　最小寸法は約１００マイクロメートルを超える、請求項１～５のいずれか１項記載のバ
ルク永久磁性材料。
【請求項７】
　磁性材料はエネルギー積が約１０ＭＧＯｅを超える、請求項１～６のいずれか１項記載
のバルク永久磁性材料。
【請求項８】
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成すること、ここで、複数のワークピースの各々
は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを含む、
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に複数の非磁性原子又は分子を導入すること、及び、
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒にプレスして、約５体積％～約４０体積％のFe16N2
相ドメインを有する窒化鉄、ドメイン壁ピン止めサイトを形成する複数の非磁性原子又は
分子、及び、Fe8Nを含む残部の軟磁性材料を含むバルク永久磁性材料を形成すること、こ
こで、軟磁性材料の少なくとも一部は交換スプリングカップリングによってFe16N2相ドメ
インに磁気的に結合されている、
を含む方法。
【請求項９】
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成することは、
　イオン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピースにＮ＋イオンを注入してテクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースを形成すること、及び、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することを含む、請求項８記載の方法。
【請求項１０】
　高速ベルトキャスティングを用いてテクスチャー付き鉄ワークピースを形成することを
さらに含む、請求項９記載の方法。
【請求項１１】
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピースにＮ＋イオンを注入してテクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースを形成することは、
　約１８０キロエレクトロンボルト未満のエネルギーにＮ＋イオンを加速することを含む
、請求項９又は１０記載の方法。
【請求項１２】
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピースにＮ＋イオンを注入してテクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースを形成することは、
　約２×１０16／ｃｍ2～約１×１０17／ｃｍ2の流束でＮ＋イオンを提供すること、
を含む、請求項９～１１のいずれか１項記載の方法。
【請求項１３】
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピースにＮ＋イオンを注入してテクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースを形成することは、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピース中に約８原子％～約１５原子％の平均窒素濃度を
形成するのに十分なＮ＋イオンを提供することを含む、請求項９～１２のいずれか１項記
載の方法。
【請求項１４】
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成することは、
　溶融鉄中で窒素源を混合すること、
　溶融鉄を高速ベルトキャスティングしてテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成す
ること、及び、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テクスチャー付き窒化鉄ワ
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ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することを含む、請求項８記載の方法。
【請求項１５】
　溶融鉄中で窒素を混合することは、
　溶融鉄中で窒素源を混合して約８原子％～約１５原子％の窒素原子濃度を溶融鉄中にも
たらすことを含む、請求項１４記載の方法。
【請求項１６】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは（１００）又は（１１０）結晶構造を含む、請
求項８～１５のいずれか１項記載の方法。
【請求項１７】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースに対して約０．１％～約７％の歪みを課すこと、
及び、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースに歪みを課している間に、テクスチャー付き窒化
鉄ワークピースを約１２０℃～約２５０℃の温度に少なくとも約５時間加熱することを含
む、請求項８～１６のいずれか１項記載の方法。
【請求項１８】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピース内に約１０体積％～約１５体積％のFe16N2相ドメ
インを形成することを含む、請求項９～１７のいずれか１項記載の方法。
【請求項１９】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースの体積全体に分散したFe16N2を形成することを含
む、請求項９～１８のいずれか１項記載の方法。
【請求項２０】
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に複数の非磁性材料原子又は分子を導入することは、
　イオン注入を用いて窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に
非磁性イオンを注入するか、又はクラスター注入を用いて窒化鉄材料の複数のワークピー
スのうちの少なくとも１つの内部に非磁性分子を注入することを含む、請求項８～１９の
いずれか１項記載の方法。
【請求項２１】
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に複数の非磁性材料原子又は分子を導入することは、
　窒化鉄材料の複数のワークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に
複数の非磁性材料原子又は分子のワークピースを導入するか、又は窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に少なくとも１つの鉄又は
非磁性材料を含む粉末を導入することを含む、請求項８～２０のいずれか１項記載の方法
。
【請求項２２】
　複数の非磁性材料原子又は分子はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O

3又はそれらの組み合わせからなる群より選ばれる、請求項８～２１のいずれか１項記載
の方法。
【請求項２３】
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒にプレスして、約５体積％～約４０体積％のFe16N2
相ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、
　窒化鉄の複数のワークピースに約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの圧力を加
えながら、窒化鉄の複数のワークピースを約２５０℃未満の温度に少なくとも約５時間加
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熱すること含む、請求項８～２２のいずれか１項記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本開示は永久磁性材料及び永久磁性材料を形成するための技術に関する。
【背景技術】
【０００２】
　永久磁石は、例えば、代替エネルギーシステムを含む、多くの電気機械システムで役割
を果たしている。例えば、永久磁石は電気モータ又は発電機に使用することができ、それ
らは乗り物、風力タービン及び他の代替エネルギー機構に使用されうる。現在使用中の多
くの永久磁石は高エネルギー積を生じる、ネオジムなどの希土類元素を含む。これらの希
土類元素は比較的に供給が不足しており、そして将来的に価格上昇及び／又は供給不足に
直面する可能性がある。また、希土類元素を含む幾つかの永久磁石は製造するのが高価で
ある。例えば、ＮｄＦｅＢ磁石の製造は、一般的に、材料を粉砕し、材料を圧縮し、そし
て１０００℃を超える温度で焼結することを含み、それらのすべてが磁石の高い製造コス
トに寄与している。
【発明の概要】
【０００３】
　本開示はFe16N2を含むバルク永久磁石及びFe16N2を含むバルク永久磁石を形成するため
の技術を記載する。バルクFe16N2永久磁石は希土類元素を含む永久磁石の代替品を提供す
ることができる。というのは、Fe16N2は高い飽和磁化及び磁気異方性定数を有するためで
ある。高い飽和磁化及び磁気異方性定数は希土類磁石よりも高い可能性がある磁気エネル
ギー積を生じる。例えば、薄膜Fe16N2永久磁石から集められた実験的証拠は、バルクFe16
N2永久磁石は約１３４メガガウス＊エルステッド（ＭＧＯｅ）という高さのエネルギー積
を含む望ましい磁気特性を有することができることを示唆し、これはＮｄＦｅＢのエネル
ギー積（約６０ ＭＧＯｅのエネルギー積を有する）の約２倍である。さらに、鉄及び窒
素は豊富な元素であるため、比較的安価で入手が容易である。Fe16N2磁石の高エネルギー
積は、とりわけ、電気モータ、発電機及び磁気共鳴画像形成（ＭＲＩ）磁石での応用に高
効率を提供しうる。
【０００４】
　本明細書で使用されるときに、バルク材料は約１００ナノメートル（ｎｍ）より大きい
最小寸法（例えば、高さ、幅又は長さ）を含むことができる。幾つかの例では、バルク材
料は、約１マイクロメートル（μｍ）より大きい、又は、約１００（μｍ）より大きい最
小寸法を含むことができる。
【０００５】
　１つの態様において、本開示は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメイン、ドメイ
ン壁ピン止めサイトを形成する複数の非磁性原子又は分子、及び、残部の軟磁性材料を含
むバルク永久磁性材料を記載し、ここで、軟磁性材料の少なくとも一部は交換スプリング
カップリングによりFe16N2相ドメインに磁気的に結合されている。
【０００６】
　別の態様において、本開示は、窒化鉄ワークピースを形成するためにイオン注入を用い
て鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入すること、窒化鉄ワークピースをプレアニールし
て基材に窒化鉄を固定すること、及び、窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄
ワークピース内にFe16N2相ドメインを形成することを含む方法を記載する。
【０００７】
　さらなる態様において、本開示は、窒化鉄材料を含む複数のワークピースを形成するこ
と、ここで、複数のワークピースの各々は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメイン
を含む、窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのう
ちの少なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複
数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有
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する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することを含む方法を記載する。
【０００８】
　さらなる態様において、本開示は、イオン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピー
スにＮ＋イオンを注入することにより複数のテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成
して、約８原子％～約１５原子％のＮ＋イオンを含むテクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スを形成すること、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テ
クスチャー付き窒化鉄ワークピース内に約５体積％～約４０体積％の体積分率のFe16N2相
ドメインを形成することを含み、残部の軟磁性材料はFe8Nを含み、Fe16N2相ドメインの少
なくとも一部は交換スプリングカップリングによってFe8Nドメインの少なくとも一部に磁
気的に結合される方法を記載する。本開示のこの態様によれば、方法は、また、窒化鉄の
複数のワークピースの第一のワークピースと、複数のワークピースの第二のワークピース
との間、又は、窒化鉄の複数のワークピースのうちの少なくとも１つのワークピースの内
部に非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、
約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成す
ることを含み、ここで、非磁性材料はバルク磁石内にドメイン壁ピン止めサイトを形成す
る。
【０００９】
　別の態様において、本開示は、約８原子％～約１５原子％の溶融鉄中の窒素原子濃度を
もたらすように溶融鉄中に窒素を混合し、溶融鉄を高速ベルトキャスティングしてテクス
チャー付き窒化鉄ワークピースを形成することにより複数のテクスチャー付き窒化鉄ワー
クピースを形成すること、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニール
して、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース内に約５体積％～約４０体積％の体積分率の
Fe16N2相ドメインを形成することを含み、残部の軟磁性材料はFe8Nを含み、ここで、Fe16
N2相ドメインの少なくとも一部は交換スプリングカップリングによってFe8Nドメインの少
なくとも一部に磁気的に結合される方法を記載する。本開示のこの態様によれば、この方
法はまた、窒化鉄の複数のワークピースの第一のワークピースと、複数のワークピースの
第二のワークピースとの間、又は、窒化鉄の複数のワークピースのうちの少なくとも１つ
のワークピースの内部に非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複数のワークピース
を一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有する窒化鉄を含む
バルク磁石を形成することを含み、ここで、非磁性材料はバルク磁石内にドメイン壁ピン
止めサイトを形成する。
【００１０】
　さらなる態様において、本開示は、窒化鉄材料の複数のワークピースを形成すること、
ここで、複数のワークピースの各々は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを含
む、窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの
少なくとも１つの内部に複数の非磁性原子又は分子を導入すること、及び、窒化鉄の複数
のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有す
る窒化鉄、ドメイン壁ピン止めサイトを形成する複数の非磁性原子又は分子、及び、残部
軟磁性材料を含むバルク永久磁性材料を形成することを含み、ここで、軟磁性材料の少な
くとも一部は交換スプリングカップリングによってFe16N2相ドメインに磁気的に結合され
る方法を記載する。
【００１１】
　１つ以上の例の詳細を添付の図面及び以下の説明に示す。本開示の他の特徴、目的及び
利点は説明及び図面ならびに特許請求の範囲から明らかになるであろう。
【図面の簡単な説明】
【００１２】
【図１】イオン注入を用いたFe16N2硬磁性ドメイン及びFe8N軟磁性ドメインを含む永久磁
石を形成するための例示的技術を示すフローダイアグラムである。
【図２】鉄中のＮ＋イオンの注入深さ（オングストローム（Å））と注入エネルギー（キ
ロエレクトロンボルト（ｋｅＶ））との関係を示す線図である。
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【図３】窒化鉄の相図である。
【図４】拡散係数の自然対数と温度の逆数との関係を示す散布図である。
【図５】鉄原子の間の隙間空間に注入された窒素原子と歪状態にある８つの鉄の単位セル
を示す概念図である。
【図６】Fe8NドメインとFe16N2ドメインとを有する材料を示す概念図である。
【図７】ドメイン壁ピン止めサイトを有する、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングによ
り結合されたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示す
フローダイアグラムである。
【図８Ａ】Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングにより結合されたFe16N2硬磁性ドメイン
を含む材料のワークピースの間に不純物を導入するための技術を示す概念図である。
【図８Ｂ】Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングにより結合されたFe16N2硬磁性ドメイン
を含む材料のワークピースの間に不純物を導入するための技術を示す概念図である。
【図９】ドメイン壁ピン止めサイトを有する、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングによ
り結合されたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示す
フローダイアグラムである。
【図１０】例示の鉄ワークピースをテクスチャー加工するために高速ベルトキャスティン
グするための例示的装置を示す概念図である。
【図１１】鉄ワークピースを歪せることができる別の例示的な装置を示す概念図である。
【図１２】ドメイン壁ピン止めサイトを有する、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングに
より結合されたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示
すフローダイアグラムである。
【図１３】例示の窒化鉄ワークピースをテクスチャー加工するために高速ベルトキャステ
ィングするための例示的装置を示す概念図である。
【図１４】ドメイン壁ピン止めサイトを有する、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングに
より結合されたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示
すフローダイアグラムである。
【図１５】ドメイン壁ピン止めサイトを有する、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングに
より結合されたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示
すフローダイアグラムである。
【図１６】鉄ワークピースを歪ませ、窒素に暴露することが可能な例示的な装置を示す概
念図である。
【図１７】図１６に示したるつぼ加熱ステージの一例のさらなる詳細を示す図である。
【図１８】尿素の拡散プロセスを介して鉄ワークピースを窒素化するために使用すること
ができる例示的な装置を示す概略図である。
【図１９】イオン注入後で窒化鉄ホイルをアニールする前の、鉄ホイル中の深さの関数と
してのＮ＋イオン濃度のオージェ測定を示す線図である。
【図２０】異なる窒素流束でのポストアニール後の鉄ホイル内の深さの関数としての窒素
濃度を示す散布図です。
【図２１Ａ】イオン注入を用いて調製された窒化鉄ホイルの例についての、磁化vs.保磁
力のヒステリシスループである。
【図２１Ｂ】イオン注入を用いて調製された窒化鉄ホイルの例についての、磁化vs.保磁
力のヒステリシスループである。
【図２２】アニール前の鉄ホイル中の窒素深さプロファイルの例を示す線図である。
【図２３】異なる窒素流束でのポストアニール後の鉄ホイル内の深さの関数としての窒素
濃度を示す散布図である。
【図２４】アニール前及び後の窒化鉄ホイルの例のｘ線回折（ＸＲＤ）スペクトルである
。
【図２５】イオン注入を用いて調製された窒化鉄ホイルの例の磁化vs.保磁力のヒステリ
シスループである。
【図２６】アニール処理の前及び後での窒素結合エネルギーを示す２つの線図を含む。
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【図２７】ポストアニール処理の間に異なるレベルに歪んだ窒化鉄サンプルについて収集
したＸＲＤパターンを示す。
【図２８】ポストアニール処理の間に異なるレベルに歪んだ窒化鉄サンプルについて収集
したＸＲＤパターンを示す。
【図２９】ポストアニール処理の間に異なるレベルに歪んだ窒化鉄サンプルについて収集
したＸＲＤパターンを示す。
【図３０】アニールの間に異なる歪みに暴露された窒化鉄ワイヤーの例の磁化vs.保磁力
のヒステリシスループである。
【図３１】アニールの間に異なる歪みに暴露された窒化鉄ワイヤーの例の磁化vs.保磁力
のヒステリシスループである。
【図３２】アニールの間に異なる歪みに暴露された窒化鉄ワイヤーの例の磁化vs.保磁力
のヒステリシスループである。
【図３３】（１１１）Ｓｉ基板に直接結合した鉄ホイルを示す例の赤外線画像である。
【図３４】２工程アニール前にイオン注入したサンプルの例の窒素深さプロファイルを示
す図であり、そのプロファイルは深さミリング源としてＡｒ+を用いたオージェ電子分光
（ＡＥＳ）により測定されたものである。
【図３５】２工程アニール後の例の窒素深さプロファイルを示す図である。
【図３６】ポストアニール後のＳｉ（１１１）基板上の異なる窒素流束を用いたホイルサ
ンプルについての例のＸＲＤスペクトルを示す図である。
【図３７】異なる段階での１×ｌ０17/ｃｍ2流束量を用いて調製したサンプルの例のヒス
テリシスループを示す図である。
【図３８】ポストアニール後の５×ｌ０17/ｃｍ2流束量を用いて調製したサンプルの例の
ヒステリシスループを示す図である。
【図３９】図３８に示す結果を得るために試験したフィルムのエネルギー積の計算値を示
す図である。
【図４０】図３８及び３９に示す結果を得るために試験したフィルムの例の高分解能透過
電子顕微鏡（ＨＲＴＥＭ）画像である。
【図４１】図４０に示す結果を得るために試験したサンプルのｘ線回折パターンを示す例
の画像である。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　本開示はFe16N2相ドメインを含む永久磁石及びFe16N2相ドメインを含む永久磁石を形成
するための技術を記載する。特に、本明細書に記載の技術は、Fe16N2相ドメインを含むバ
ルク永久磁石を形成するために使用される。幾つかの例では、Fe16N2相ドメインは軟磁性
材料の相などの他の相との組み合わせで存在することができる。Fe16N2相は交換スプリン
グカップリングにより軟磁性材料に磁気的に結合されうる。それは軟磁性材料を効率的に
硬磁性化させることができ、Fe16N2から形成されたバルク材料の磁気特性と同様のバルク
材料の磁気特性を提供することができる。本開示は、また、Fe16N2相を単独で又は他の材
料相との組み合わせで含むバルク磁石を製造するための技術も記載する。
【００１４】
　Fe16N2相を含む磁石はFe16N2永久磁石が異方性であるときに、比較的に高いエネルギー
積、例えば、約１３４ＭＧＯｅまでの高さのエネルギー積を提供することができる。Fe16
N2磁石が等方性である例において、エネルギー積は約３３．５ＭＧＯｅの高さまでである
ことができる。永久磁石のエネルギー積は残留保持力と残留磁化との積に比例する。比較
のために、Ｎｄ2Ｆｅ14Ｂ永久磁石のエネルギー積は約６０ＭＧＯｅの高さのエネルギー
積までであることができる。より高いエネルギー積はモータ、発電機などに使用されると
きに永久磁石の効率の増加をもたらすことができる。
【００１５】
　さらに、Fe16N2相を含む永久磁石は希土類元素を含まなくてもよく、そのことは磁石の
材料コストを低減することができ、磁石の製造による環境への影響を低減することができ
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る。幾つかの例では、本明細書に記載の技術を使用することは、本技術が粉末相又は高温
焼結工程の使用を含まなくてもよいので、希土類磁石を製造するために使用される方法と
比較して永久磁石を製造するのに環境への影響を低減することができる。
【００１６】
　しかし、Fe16N2は、Fe-Nの他の安定相と競合する準安定相である。したがって、Fe16N2
の高い体積分率を含むバルク材料を形成することは困難な場合がある。本開示に記載のFe

16N2相ドメインを含む磁性材料は、Fe16N2ドメイン及び他の軟磁性材料のドメインを含む
磁性材料を形成することによって、この困難を克服する。硬磁性のFe16N2ドメインは交換
スプリングカップリングにより軟磁性材料に磁気的に結合し、効果的に軟磁性材料を硬磁
性化させる。磁性材料の体積全体にわたって交換スプリングカップリングを達成するため
に、Fe16N2ドメインは、例えば、ナノメートル又はマイクロメートルスケールで、磁性材
料全体に分散されうる。
【００１７】
　本明細書に記載のとおり、Fe16N2ドメイン及び他の軟磁性材料のドメインを含む磁性材
料は、約４０体積％（vol.％）未満の体積分率のFe16N2ドメインを含むことができる。例
えば、硬磁性のFe16N2相は磁性材料全体積の約５体積％～約４０体積％を構成することが
でき、又は、磁性材料の全体積の約５体積％～約２０体積％を構成することができ、又は
、磁性材料全体積の約１０体積％～約２０体積％を構成することができ、又は、磁性材料
全体積の約１０体積％～約１５体積％を構成することができ、又は、磁性材料全体積の約
１０体積％を構成することができ、残部の体積は軟磁性材料である。軟磁性材料としては
、例えば、Fe、FeCo、Fe8N又はそれらの組み合わせが挙げられる。
【００１８】
　幾つかの例において、例えば、軟磁性材料がFe又はFe8Nを含む場合には、Fe16N2ドメイ
ン及びFe又はFe8Nドメインの結晶組織は整合的であることができる。換言すれば、ドメイ
ン間に格子整合があり、整列磁化容易軸を含むことができる。これは、強磁性Fe16N2ドメ
インと軟磁性Fe又はFe8Nドメインとの間で、特に、相の境界を横切って、効率的な交換ス
プリングカップリングを促進することができる。
【００１９】
　幾つかの例では、磁性材料はバルク磁性材料であることができる。本明細書で使用され
るときに、用語「バルク磁性材料」及び「バルク永久磁性材料」とは、その最小寸法（例
えば、長さ、高さ又は幅）が約１００ｎｍを超える磁性材料及び永久磁性材料を指す。他
の例では、「バルク磁性材料」及び「バルク永久磁性材料」は、約１μｍを超える、又は
、約１００μｍを超える最小寸法（例えば、長さ、高さ又は幅）を有することができる。
【００２０】
　本明細書に記載の磁性材料は、約１０ＭＧＯｅより大きいなどの比較的に大きなエネル
ギー積を有することができる。幾つかの例では、本明細書に記載の磁性材料は、約３０Ｍ
ＧＯｅを超え、約６０ＭＧＯｅを超え、約６０ＭＧＯｅ～約１３５ＭＧＯｅであり、約６
５ＭＧＯｅを超え、又は、約１００ＭＧＯｅを超えるエネルギー積を有することができる
。このことは、軟磁性ドメインに交換スプリングカップリングされたFe16N2相ドメインを
単独で含むか、又は、ドーパント元素（例えば、原子）又は化合物（例えば、分子）との
組み合わせで含み、磁性材料内でドメイン壁ピン止めサイトを形成することにより達成さ
れうる。
【００２１】
　本開示はまた、Fe16N2ドメインを含むバルク永久磁石を形成するための複数の方法を記
載する。幾つかの例では、その技術は、結晶学的にテクスチャー付きの鉄ワークピース中
にＮ＋イオンを注入するイオン注入法を使用することを含むことができる。他の例では、
Ｎ＋イオンを、例えば、アンモニア、アンモニウムアジ化物又は尿素などの反応体から液
体の鉄に導入し、次いで、鉄及び窒素イオンを含むテクスチャー付きワークピースをキャ
スティングして形成することができる。
【００２２】
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　形成方法に関係なく、鉄及び窒素イオンを含むワークピースはアニール処理されてFe8N
相内でFe16N2相を形成することができる。アニール処理を比較的に低い温度（例えば、約
１５０℃～約２５０℃、又は、約２１４℃未満）で約５時間～約１００時間行い、Fe8N相
内でFe16N2相を形成することができる。アニール処理の間に、窒化鉄材料は歪んで、体心
立方（ｂｃｃ）鉄結晶から体心正方晶（bct）窒化鉄結晶に容易に変態することができる
。
【００２３】
　幾つかの例では、Fe16N2+Fe8Nの材料の複数のワークピースを、軟磁性もしくは非磁性
ドーパントの導入をして又は導入せずに、合わせて、そして一緒にプレスして、バルク永
久磁石を形成することができる。軟磁性材料又は非磁性材料はFe16N2 + Fe8N材料のワー
クピース中へのイオン注入を用いて、又は、Fe16N2 + Fe8N材料のワークピース中へのク
ラスター注入を用いて、材料のワークピースとして提供することができる。軟磁性又は非
磁性材料は材料内にドメイン壁ピン止めサイトを生成することができ、それは材料の保磁
力を増大させることができる。
【００２４】
　図１は、イオン注入を用いて、Fe16N2硬磁性ドメイン及びFe8N軟磁性ドメインを含む永
久磁石を形成するための例示的な技術を示すフローダイアグラムである。図１に示された
技術は、Fe16N2硬磁性ドメイン及びFe8N軟磁性ドメインを含む永久磁石を形成するための
１つの技術であり、Fe8Nなどの軟磁性材料に交換カップリングされたFe16N2を基礎とする
バルク永久磁石を形成するために、単独で又は他の処理工程と組み合わせて使用すること
ができる。例えば、図１に示すこの技術は、図９及び１３に示すような他の処理工程と組
み合わせて、バルク磁性材料を形成することができる。
【００２５】
　図１に示される技術は、イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオン注入するこ
と（１２）を含む。鉄ワークピースは、複数の鉄結晶を含むことができる。幾つかの例で
は、複数の鉄結晶は実質的に同じ方向に配向した結晶軸を有することができる。例えば、
鉄ワークピースの主表面は鉄結晶のすべて又は実質的にすべての（１１０）面に平行であ
ることができる。他の例では、鉄ワークピースの主表面は鉄結晶のすべて又は実質的にす
べての別の表面に平行であることができる。すべて又は実質的にすべての鉄結晶が実質的
に整列された結晶軸を有するワークピースを使用することにより、Fe8N相及びFe16N2相の
形成が実質的に整列されうる場合に異方性が形成される。
【００２６】
　幾つかの例では、ワークピースはワークピースの他の寸法よりも、長い、例えば、はる
かに長い寸法を含む。他の寸法よりも長い寸法を有する例示のワークピースとしては、繊
維、ワイヤー、フィラメント、ケーブル、フィルム、厚膜、ホイル、リボン、シートなど
が挙げられる。他の例では、ワークピースは、ワークピースの他の寸法よりも長い寸法を
有していないことができる。例えば、ワークピースは、球、円柱、フレック、フレーク、
正多面体、不規則な多面体及びそれらの任意の組み合わせなどの粒子又は粉末を含むこと
ができる。適切な正多面体の例としては、四面体、六面体、八面体、十面体、十二面体な
どが挙げられ、その非限定的な例としては、立方体、プリズム、ピラミッドなどが挙げら
れる。
【００２７】
　図１の技術の幾つかの例では、ワークピースはホイルを含む。ワークピースは、約数百
ナノメートルからミリメートルの厚さを画定することができる。幾つかの例では、鉄ワー
クピースは約５００ナノメートル（ｎｍ）～約1ミリメートル（ｍｍ）の厚さを画定する
ことができる。後述するように、鉄ワークピースの厚さはワークピースのイオン注入及び
アニール処理のために使用されるパラメータに影響を及ぼすことができる。ワークピース
の厚さはワークピースが取り付けられた基材の表面に対して実質的に垂直な方向で測定さ
れうる。
【００２８】
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　鉄ワークピース中のＮ＋イオンの注入の前に、鉄ワークピースはシリコン基板やガリウ
ムヒ素（ＧａＡｓ）基板の表面上に配置することができる。任意の結晶方位を使用するこ
とができるが、幾つかの例では、鉄ワークピースは（単結晶）シリコン基板の（１１１）
面上の位置であることができる。幾つかの例では、鉄ワークピースは、この時点で、基板
の表面に付着させることができる。
【００２９】
　Ｎ＋イオンが鉄ワークピースに注入される平均深さは、Ｎ＋イオンを加速するエネルギ
ーに依存することができる。ＳＲＩＭ（「物質中でのイオンの停止及び範囲」、www.srim
.orgでJames F. Zieglerから入手可能なソフトウエア）を用いて決定したとおりの鉄中の
注入深さ（オングストローム（Å））及びＮ＋イオンの注入エネルギー（キロエレクトロ
ンボルト（ｋｅＶ））の関係を示す線図である。図２に示すように、Ｎ＋イオンの平均注
入深さは注入エネルギーの増加とともに増加する。図２には示していないが、それぞれの
注入エネルギーに関して、Ｎ＋イオンは平均注入深さを付近の範囲の深さで鉄ワークピー
ス内に注入される。
【００３０】
　Ｎ＋イオンを注入するために使用される注入エネルギーは、鉄ワークピースの厚さに少
なくとも部分的に基づいて選択することができる。注入エネルギーは、また、鉄ワークピ
ース中の鉄結晶の結晶格子など、鉄ワークピースに過度に重大な損傷を与えることなしに
Ｎ＋イオンを注入するように選択することができる。例えば、より大きな注入エネルギー
では、より深い平均深さでＮ＋イオンを注入することができるが、より高い注入エネルギ
ーは、鉄結晶の結晶格子に損傷を与え、Ｎ＋イオンの衝撃により鉄原子の一部を融蝕する
など、鉄ワークピースへの損傷を増加させる可能性がある。したがって、幾つかの例では
、注入エネルギーは約１８０ｋｅＶ未満に限定されうる。幾つかの例では、注入の入射角
は約０度（例えば、鉄ワークピースの表面に対して実質的に垂直）であることができる。
他の例では、注入の入射角は格子損傷を低減するように調整することができる。例えば、
注入の入射角が垂直から約３°～約７°の間であることができる。
【００３１】
　１つの例として、鉄ワークピースが約５００ｎｍの厚さを画定するときに、約１００ 
ｋｅＶのの注入エネルギーは鉄ワークピースにＮ＋イオンを注入するために使用すること
ができる。約１００ｋｅＶの注入のエネルギーはまた、他の厚さの鉄ワークピースにおい
てＮ＋イオンを注入するために使用することができる。他の例では、異なる注入エネルギ
ーは約５００ｎｍの厚さを画定する鉄ワークピースのために使用することができ、同じ又
は異なる注入エネルギーは５００ｎｍとは異なる厚さを画定するワークピースに使用する
ことができる。
【００３２】
　さらに、Ｎ＋イオンの流束は鉄ワークピース内にＮ＋イオンの所望の投与量を注入する
ように選択することができる。幾つかの例では、Ｎ＋イオンの流束は鉄ワークピース内に
ほぼ化学量論数のＮ＋イオンを注入するように選択することができる。Fe16N2における鉄
／窒素の化学量論比は８：１である。したがって、鉄ワークピース中の鉄原子のおおよそ
の数を決定することができ、鉄原子の約１/８（１２．５％）に等しい、例えば、約８ａ
ｔ％～約１５ａｔ％のＮ＋イオンの数は鉄ワークピース中に注入されうる。例えば、約１
ｃｍ×１ｃｍ×５００ｎｍの測定値を有する鉄ワークピースは約４．２３×１０18個の鉄
原子を含むことができる。したがって、鉄ワークピース中の鉄原子／Ｎ＋イオンの化学量
論比を達成するために、約５．２８×１０17個のＮ＋イオンをサンプル中に注入すること
ができる。
【００３３】
　イオン注入の間の鉄ワークピースの温度も制御することができる。幾つかの例では、鉄
ワークピースの温度は約室温～約５００℃であることができる。
【００３４】
　Ｎ＋イオンが鉄ワークピース中に一旦注入されたら（１２）、鉄ワークピースに、プレ
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アニール工程と呼ぶことができる第一のアニール処理工程（１４）を施すことができる。
プレアニール工程は、例えば、基材にしっかりと鉄ワークピースを取り付けることを含む
複数の機能を果たすことができる。以下に説明するように、基材への鉄ワークピースの確
実な取り付けにより、鉄ワークピースに応力を発生させるポストアニール工程が可能にな
り、それにより、体心立方（ｂｃｃ）鉄から体心正方（ｂｃｔ）窒化鉄へと鉄ワークピー
ス中の結晶の少なくとも一部の結晶構造の変換を促進する。幾つかの例では、プレアニー
ル工程はまた、注入されたＮ＋イオンを活性化し、イオン注入手順による鉄結晶格子の損
傷を修復し、及び／又は、ワークピース中の酸素を除去することができる。幾つかの例で
は、プレアニール工程は約３０分～約４時間、約４５０℃～約５５０℃の温度で行うこと
ができる。１つの例として、プレアニール工程は、約３０分～約１時間の間、約５００℃
の温度で行うことができる。
【００３５】
　幾つかの例では、鉄ワークピース及び基材を加熱することに加えて、プレアニール工程
は、約０．２ギガパスカル（ＧＰａ）～約１０ＧＰａの外力を鉄ワークピース及び基材の
間に課すことを含むことができる。外力は鉄ワークピース及び基材の結合を補助すること
ができる。
【００３６】
　プレアニール工程が行われる雰囲気としては、例えば、窒素、アルゴン、及び／又は水
素を挙げることができ、例えば、約４体積％の水素、約１０体積％の窒素及び約８６体積
％のアルゴンの混合物であることができる。雰囲気の組成は、ワークピースから酸素を除
去し、ワークピースの表面を清浄化するのを助けることができる。
【００３７】
　プレアニール工程（１４）に続いて、注入されたＮ＋イオンを含む鉄ワークピース及び
基材はポストアニール工程と呼ぶことができる第二のアニール工程（１６）に暴露されう
る。ポストアニール工程は、基材と鉄ワークピースとの熱膨張係数の違いにより、鉄ワー
クピース中に歪みを生成し、そしてFe16N2相にアクセスする温度で行うことができる。ま
た、ポストアニール工程は、Fe16N2相ドメイン及びFe8N相ドメインを含む、窒化鉄を形成
するようにＮ＋イオンを拡散させることができる。図３は、E.H. Du Marchi Van Voorthu
ysenらのLow-Temperature Extension of the Lehrer Diagram and the Iron-Nitrogen Ph
ase Diagram, 33A Metallurgical and Materials Transactions A 2593, 2597 (2002年8
月)から窒化鉄の相図を再現している。図３に示すように、比較的に低い温度でのアニー
ル処理は部分Fe8N無秩序相をFe16N2秩序層へ変態させることができる。幾つかの例では、
ポストアニール工程は約２５０℃未満の温度、例えば、約１２０℃～約２１４℃、約１２
０℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃の温度で行うことができ
る。ポストアニール工程は窒素（Ｎ2）又はアルゴン（Ａｒ）雰囲気中で、又は、真空又
は真空付近で行ってよい。
【００３８】
　ポストアニール工程の温度及び時間は、例えば、サンプルのサイズ及びポストアニール
温度での鉄中の窒素原子の拡散係数に基づいて選択することができる。これらの要因に基
づいて、温度及び時間はFe16N2ドメインを形成するように鉄ワークピース中の位置に窒素
原子を拡散するのに十分な時間を提供するように選択することができる。図４は拡散係数
の自然対数と温度の逆数との関係を示す散布図である。図４に示す関係に基づいて、拡散
係数の自然対数は、所与の温度に対して決定でき、拡散長は、拡散係数を使用して、所与
の時間に対して決定することができる。１つの例として、２００℃の温度及び４０時間の
アニール時間で、鉄中の窒素の拡散長さは約０．５マイクロメートル（μｍ）である。
【００３９】
　また、ポストアニール工程の温度及び時間は窒化鉄ワークピースにおけるFe16N2相ドメ
インの所望の体積分率に基づいて選択することができる。例えば、選択された温度で、よ
り長いポストアニール工程はFe16N2のより高い体積分率をもたらすことができる。同様に
、所与のポストアニール工程時間では、より高い温度はFe16N2の高い体積分率をもたらす
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ことができる。しかしながら、閾値を超える持続時間では、Fe16N2の体積分率が比較的安
定した値に到達するので、Fe16N2の追加の体積分率は制限又は排除されうる。例えば、約
１５０℃の温度では、約２０時間後に、Fe16N2の体積分率は安定値に達する。ポストアニ
ール工程の時間は少なくとも約５時間であり、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約
５時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であること
ができる。
【００４０】
　Fe8N及びFe16N2は類似体心正方晶（ｂｃｔ）の結晶構造を有する。しかしながら、Fe16
N2では、窒素原子は鉄の格子内に整列しているが、Fe8Nでは、窒素原子は鉄の格子内にラ
ンダムに分散されている。図５は、Fe16N2相における鉄原子の間の格子間空間に注入され
た窒素原子による歪状態で８個の鉄の単位セルを示す概念図である。図５に示すように、
Fe16N2相では、窒素原子は（００２）結晶面に沿って配列されている。また、図５に示す
ように、窒化鉄単位セルは、＜００１＞軸に沿った単位セルの長さが約３．１４オングス
トローム（Å）であり、＜０１０＞及び＜１００＞軸に沿った単位セルの長さは約２．８
６Åであるように歪んでいる。この窒化鉄単位セルは、歪み状態のときにｂｃｔ単位セル
と呼ぶことができる。窒化鉄単位セルが歪み状態にある場合に、＜００１＞軸は単位セル
のｃ軸と呼ぶことができる。
【００４１】
　ポストアニール工程はポストアニール工程中の基材と窒化鉄ワークピースとの膨張差の
結果として、鉄の結晶格子に加わる歪みを少なくとも部分的な原因とするｂｃｔ結晶構造
の形成を促進する。例えば、鉄の熱膨張係数は１１．８μｍ／ｍ・Κであり、一方、シリ
コンでは、２．６μｍ／ｍ・Κである。熱膨張係数のこの差は実質的に鉄ワークピースの
主要面に実質的に平行な圧縮応力をもたらし、対応する伸縮力を、（１１０）面で鉄ワー
クピース上で＜００１＞結晶方向に沿って生成する。
【００４２】
　ポストアニール工程は、Fe8N及び、その他のＦｅ及び／又は窒化鉄組成物のドメイン内
でのFe16N2相ドメインの形成をもたらす。図６はFe8Nドメイン２２及びFe16N2ドメイン２
４を有する材料を示す概念図である。鉄ワークピースはナノメートルスケール（例えば、
Fe8Nドメイン２２及びFe16N2ドメイン２４のサイズはナノメートルの程度である）で構成
されているので、硬磁性のFe16N2ドメイン２４及び軟磁性のFe8Nドメイン２２の間の磁気
結合はワークピース全体に実質的に発生することができる。Fe16N2及びFe8N結晶は実質的
に同様の結晶構造を有するので、材料は自然結晶学的に整合的であることができ、異方性
を生成する整列容易軸を有することを意味する。これはFe16N2とFe8Nとの間の相界面を介
して交換結合を促進することができる。
【００４３】
　図７は、ドメイン壁ピン止め部位とともに、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングカッ
プリングされたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的技術を示
すフローダイアグラムである。図７は一般的な技術であり、図７の一般的な技術の例のさ
らなる詳細は図９、１２、１４及び１５の技術を参照しながら、下記に説明することにす
る。
【００４４】
　図７の技術は、Fe16N2相ドメインを含む、窒化鉄材料を形成すること（３２）を含む。
図１を参照して説明するように、鉄ホイルなどの鉄ワークピースにＮ＋イオンを注入する
イオン注入、次いで、１つ以上の、例えば、２つのアニール工程を用いることは、Fe16N2
相を含む窒化鉄材料（又はワークピース）を形成するための１つの技術である。 Fe16N2
相ドメインを含む窒化鉄材料を形成する（３２）ための他の技術を図９、１２、１４及び
１５を参照しながら下記に述べる。これらの技術は、テクスチャー付き鉄板などのテクス
チャー付き鉄ワークピースを形成すること、テクスチャー付き鉄ワークピースにＮ＋イオ
ンを注入して、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成すること、及び、テクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースをアニール処理して、Fe16N2相ドメインを形成することを含む
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。この技術はまた、溶融鉄中に窒素を混合しFe16N2相ドメインを形成するためにテクスチ
ャー窒化鉄ワークピースをアニールすることにより、テクスチャー付き窒化鉄板などの、
テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成することを含むことができる。技術はまた、
鉄ワークピースを形成すること、歪んだ鉄ワークピースを窒素化すること、及び、窒素化
された鉄ワークピースをアニールすることを含むことができる。
【００４５】
　図７に示された技術は、また、追加の鉄又は非磁性材料を導入すること（３４）を含む
。幾つかの例では、図９及び１２を参照して説明されるように、追加の鉄又は非磁性材料
は、Fe16N2相ドメインを含む窒化鉄材料のワークピースを差し込んだ鉄又は非磁性材料の
ワークピースとして導入することができる。他の例では、図１４を参照して説明されるよ
うい、追加の鉄又は非磁性材料はFe16N2相ドメインを含む窒化鉄材料中に、イオン注入及
び／又はクラスター注入を用いて導入することができる。使用することができる例示の非
磁性元素（例えば、原子）又は化合物（例えば、分子）としては、Al, Cu, Ti, Mn, Zr, 
Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3又はそれらの組み合わせが挙げられる。鉄又は非磁性材
料は、材料のワークピースとして導入することができる。ワークピース又はFe又は非磁性
粉末は、数ナノメートルから数百ナノメートルの範囲のサイズ（例えば、厚さ又は直径）
を有することができ、加圧処理後にドメイン壁ピン止めサイトとして機能することができ
る。ドメイン壁ピン止めサイトは永久磁石の保磁力を高めることができる。
【００４６】
　図７に示された技術は、ワークピースを焼結し、バルク磁性材料を形成すること（３６
）をさらに含む。複数のワークピースを一緒に焼結することができる例を図８Ａ及び８Ｂ
に示す。例えば、複数の窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃ（Fe16N2相ドメインを含む）
は鉄又は非磁性材料を含む複数のワークピース４４ａ、４４ｂが差し込まれてよい。３つ
の窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃ及び鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、
４４ｂは図８Ａ及び８Ｂに示されているが、他の例では、任意の数の窒化鉄ワークピース
４２ａ～４２ｃ及び鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、４４ｂを使用すること
ができる。
【００４７】
　それぞれの窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃの＜００１＞軸が実質的に整列されるよ
うに窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃが配置されうる。それぞれの窒化鉄ワークピース
４２ａ～４２ｃの＜００１＞軸が窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃのそれぞれの長軸に
実質的に平行である実施例において、窒化鉄ワークピースワーク４２ａ～４２ｃを実質的
に整列させることとしては、１つの窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃを別の窒化鉄ワー
クピース４２ａ～４２ｃの上に重ねることを挙げることができる。それぞれの窒化鉄ワー
クピース４２ａ～４２ｃの＜００１＞軸を整列させることは、磁性材料４６に一軸磁気異
方性を提供することができる（図８Ｂ）。
【００４８】
　図８Ａに示すようにワークピースが差し込まれた後に、ワークピースを一緒にプレスし
てそして焼結することができる。焼結圧力、温度及び時間を、窒化鉄ワークピース４２ａ
～４２ｃ（例えば、Fe16N2相ドメインを含むとき）の結晶構造を維持しながら、ワークピ
ースを機械的に結合するように選択することができる。したがって、幾つかの例では、焼
結工程は比較的に低い温度で行うことができる。例えば、焼結温度は、約２５０℃未満で
あり、例えば、約１２０℃～約２５０℃、約１５０℃～約２５０℃、約１２０℃～約２０
０℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃であることができる。焼結圧力は、例
えば、約０．２ギガパスカル（ＧＰａ）～約１０ＧＰａであることができる。焼結時間は
、少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約５時間～約１００時間
、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であることができる。焼結時間、
温度及び圧力は、鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、４４ｂ中の材料によって
影響を受けることができる。焼結は周囲雰囲気中、窒素雰囲気、真空又は別の不活性雰囲
気中で行われてよい。
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【００４９】
　窒化鉄ワークピース４２ａ～４２ｃ及び鉄又は非磁性材料を含む２つのワークピース４
４ａ、４４ｂを焼結した後に、バルク磁性材料４６が形成されうる。バルク磁性材料４６
は、Fe8N及びFe16N2の間の交換スプリングカップリング及び鉄又は非磁性材料により提供
されるドメイン壁ピン止めサイトの両方を含むことができる。このようにして、バルク磁
性材料４６は望ましくは高いエネルギー積を有することができ、それは純粋なFe16N2（約
１３４ＭＧＯｅ）のエネルギー積に近づくことができる。
【００５０】
　バルク磁性材料４６は、図７に関して説明した一般的な技術範囲内に入る複数の異なる
技術によって形成することができる。これらの異なる技術の例を、図９、１２、１４及び
１５を参照して説明し、バルク磁性材料４６を形成するための他の技術は本開示の内容に
基づいて明らかであろう。
【００５１】
　図９は、ドメイン壁ピン止めサイトとともに、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングカ
ップリングされたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示の技術を
示すダイヤグラムである。図９の技術は、テクスチャー付き鉄ワークピースを形成するこ
と（５２）を含む。幾つかの例では、テクスチャー付き鉄ワークピースはテクスチャー付
き鉄板７４ａ及び７４ｂを含むことができる（図１０）。他の例では、テクスチャー付き
鉄ワークピースは、繊維、ワイヤー、フィラメント、ケーブル、フィルム、厚膜、ホイル
、リボンなどの別のワークピースを含むことができる。テクスチャー付き鉄ワークピース
は、例えば、ベルトキャスティングを用いて形成することができる。図１０は、例示の鉄
ワークピースをテクスチャー加工する高速ベルトキャスティングのための１つの例示の装
置６０を示す概念図である。
【００５２】
　高速ベルトキャスティング装置６０は溶融鉄のインゴット６２を含み、加熱コイルの形
などで、加熱源６４によって加熱されるインゴットチャンバー６６を含むことができる。
幾つかの例では、インゴットチャンバー６６内の溶融鉄インゴット６２の温度は約１８０
０ケルビン（Ｋ；約１５２６．８５℃）より高いことができる。インゴットチャンバー６
６中の鉄インゴット６２の圧力は約０．０６ＭＰａ～約０．１２ ＭＰａであることがで
きる。
【００５３】
　鉄ストリップ７０を形成するためにノズルヘッド６８を通してインゴットチャンバー６
６から溶融鉄インゴット６２が流れ出る。鉄ストリップ７０は、第一のピンチローラ７２
ａ及び第二のピンチローラ７２ｂ（総称して、「ピンチロール７２」）であって、反対方
向に回転されているピンチローラの表面どうしの間のギャップゾーンに供給される。幾つ
かの例では、ピンチローラ７２の表面までのノズルヘッド６８からの距離は約２ｍｍ～１
０ｍｍであり、例えば約４ｍｍであることができる。
【００５４】
　幾つかの例では、第一のピンチローラ７２ａ及び第二のピンチローラ７２ｂの回転速度
は、約１０回転／分（ｒｐｍ）～１０００ｒｐｍで変更可能であり、ローラ７２の回転速
度はほぼ同じであることができる。幾つかの例では、ピンチローラ７２を積極的に冷却し
、例えば、水冷を用いて冷却し、水冷は鉄ストリップ７０の温度よりも低い温度に維持さ
れ、冷却及び鉄ストリップ７０をキャスティングするのを助ける。例えば、ピンチローラ
７２の温度は約３００Ｋ（約２６．８５℃）～約４００Ｋ（約１２６．８５℃）の間に維
持することができる。ピンチローラ７２により鉄インゴットに課される圧力は、約０．０
４ＭＰａ～約０．１ＭＰａであることができる。
【００５５】
　鉄ストリップ７０がピンチローラ７２の間でプレスされそして冷却された後に、鉄スト
リップ７０はテクスチャー付き鉄板７４ａ及び７４ｂを形成する。幾つかの例では、テク
スチャー付き鉄板７４ａ及び７４ｂ（総称して、「テクスチャー付き鉄板７４」）は、テ
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クスチャー付き鉄リボンを形成することができ、少なくとも１つの寸法（例えば、厚さ）
は約１μｍ～約１０ｍｍであり、例えば、約５μｍ～約１ｍｍである（個別に、又は、複
数の鉄ワークピースの圧縮後のいずれか）。テクスチャー付き鉄板７４の各々は、例えば
、（１００）又は（１１０）結晶組織を含むことができる。換言すれば、各テクスチャー
付き鉄板７４の主表面はテクスチャー付き鉄板７４のそれぞれの中の鉄結晶のすべて又は
実質的にすべての（１００）又は（１１０）面に平行であることができる。鉄結晶のすべ
て又は実質的にすべてが次の処理工程で実質的に整列された結晶軸を有するテクスチャー
付き鉄板７４を用いることにより、Fe8N相ドメイン及びFe16N2相ドメインを形成するとき
に形成される異方性は、結晶内で実質的に整列されていることができる。
【００５６】
　テクスチャー付き鉄板７４の形成（５２）に次いで、Ｎ＋イオンはイオン注入を使用し
てテクスチャー付き鉄板７４の各々に注入することができる（１２）。Ｎ＋イオンは図１
を参照して説明されるのと同様の技術及びパラメータを用いてテクスチャー付き鉄板７４
ａ及び７４ｂ中に注入されうる。例えば、Ｎ＋イオンを注入するために使用される注入エ
ネルギーは、テクスチャー付き鉄板７４のそれぞれの中の鉄結晶の結晶格子を含む、テク
スチャー付き鉄板７４の１つへの過度に重大な損傷を回避しながら、Ｎ＋イオンを注入す
るテクスチャー付き鉄板７４の各々の寸法（例えば、厚さ）に少なくとも部分的に基づい
て選択されうる。例えば、より高い注入エネルギーは、より大きい平均を深さでのＮ＋イ
オンの注入を可能にするが、より高い注入エネルギーは鉄結晶の結晶格子の損傷及びＮ＋
イオンの衝突に起因する鉄原子の一部の融蝕など、テクスチャー付き鉄板７４への損傷を
増加させる可能性がある。したがって、幾つかの例では、注入エネルギーは約１８０ｋｅ
Ｖ未満、例えば、約１００ｋｅＶ未満に限定されうる。
【００５７】
　幾つかの例では、注入の入射角はほぼ０°であることができる（例えば、テクスチャー
付き鉄板７４の表面に実質的に垂直）。他の例では、注入の入射角は格子の損傷を低減す
るように調整することができる。例えば、注入の入射角は垂直から約３°～約７°である
ことができる。
【００５８】
　イオン注入の間のテクスチャー付き鉄板７４の温度も制御することができる。幾つかの
例では、テクスチャー付き鉄板７４の温度は、約室温から約５００℃であることができる
。
【００５９】
　さらに、Ｎ＋イオンの流束はテクスチャー付き鉄板７４の各々１つの内部へのＮ＋イオ
ンの所望の用量のＮ＋イオンを注入するように選択されるべきである。幾つかの例では、
Ｎ＋イオンの流束はテクスチャー付き鉄板７４の各々１つの内部にほぼ化学量論数のＮ＋
イオンを注入するように選択されるべきである。Fe16N2中の鉄／窒素の化学量論比は８：
１である。したがって、テクスチャー鉄板７４の各々１つにおける鉄原子のおおよその数
を決定することができ、鉄原子の約１／８（１２．５％）に等しいＮ＋イオンの数は、約
８ａｔ％～約１５ａｔ％などでテクスチャー付き鉄板７４の１つに注入することができる
。
【００６０】
　選択された数のＮ＋イオンがテクスチャー付き窒化鉄板を形成するためにテクスチャー
付き鉄板７４ａ又は７４ｂに注入された後に、テクスチャー付き窒化鉄板はアニール処理
されて、鉄結晶内の適切な位置にＮ＋イオンを拡散させ、それにより、テクスチャー付き
窒化鉄板内にFe16N2相ドメイン及びFe8N相ドメインを形成することができる（１６）。こ
の段階でのアニール処理は、図１を参照して説明したポストアニール工程と同様であるこ
とができる。図３に示すように、比較的に低い温度でのアニール処理が部分Fe8N無秩序相
をFe16N2秩序相へと変態させることができる。幾つかの例では、ポストアニール工程は、
約２５０℃未満、例えば、約１２０℃～約２１４℃、約１２０℃～約２００℃、約１５０
℃～約２００℃、又は、約１５０℃の温度で行うことができる。ポストアニール工程は、
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窒素（Ｎ2）又はアルゴン（Ａｒ）雰囲気中で、又は、真空又は真空付近で行ってよい。
【００６１】
　ポストアニール工程の温度及び時間は、例えば、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース
（例えば、テクスチャー付き窒化鉄板）のサイズ、及び、ポストアニール温度での鉄中の
窒素原子の拡散係数に基づいて選択することができる。これらの要因に基づいて、温度及
び時間は窒素原子がFe16N2ドメインを形成するためのテクスチャー付き窒化鉄ワークピー
ス内の位置に拡散するのに十分な時間を提供するように選択することができる。
【００６２】
　また、ポストアニール工程の温度及び時間は、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース内
におけるFe16N2相ドメインの所望の体積分率に基づいて選択することができる。例えば、
選択された温度で、より長いポストアニール工程はより高い体積分率のFe16N2をもたらす
ことができる。同様に、所与のポストアニール工程時間では、より高い温度がより高い体
積分率のFe16N2をもたらすことができる。しかしながら、閾値を超える時間では、Fe16N2
の追加の体積分率は限定又は排除され、そのとき、Fe16N2の体積分率は比較的安定した値
に到達する。ポストアニール工程の時間は少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２
０時間、又は約５時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０
時間であることができる。
【００６３】
　ポストアニール工程の間に、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは歪みを受けて、ｂ
ｃｃ鉄結晶の少なくとも一部のｂｃｔ結晶構造への変態を促進することができる。種々の
歪み誘導装置を使用してテクスチャー付き窒化鉄ワークピースに歪みを課すことができる
。例えば、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースの第一の端部は第一のローラ（例えば、
巻き取り）により受けることができ、そしてテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの第二
の端部は第二のローラ（例えば、巻き取り）により受けることができる。ローラはテクス
チャー付き窒化鉄ワークピースに引張力を加えるように反対方向に回転させることができ
る。
【００６４】
　他の例では、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースの両端を機械的なグリップ、例えば
、クランプで把持することができ、そして機械的なグリップは互いに離れて、テクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースに引張力を課すことができる。図１１は本明細書中に記載のよ
うにテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを歪ませることができる別の例示的な装置を示
す概念図である。装置８０は、ねじ８６ａ～８６ｄを締めることによりテクスチャー付き
窒化鉄ワークピース９０の両端を固定することができる第一のクランプ８２及び第二のク
ランプ８４を含むことができる。一旦、鉄ワークピース９０が装置８０内に固定されると
、ボルト８８のねじ体を回転させ、第一のクランプ８２及び第二のクランプ８４との間の
距離を増加させるためにボルト８８を回すことができる。クランプ８２と８４との間の距
離の増加はテクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０に対して引張力を課す。ボルト８８
の回転により発生する伸長又は応力の値は、例えば、歪みゲージなどの任意の適切なゲー
ジで測定することができる。幾つかの例では、装置８０を炉（例えば、チューブ炉）又は
他の加熱環境に置き、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０が装置８０により歪めら
れている間及び／又はその後に、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０を加熱するこ
とができる。
【００６５】
　歪み誘導装置は、特定の伸びまでテクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０を歪ませる
ことができる。例えば、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０に対する歪みは約０．
１％～約７％であることができる。他の例では、テクスチャー付き窒化鉄板９０に対する
歪みは、約０．１％未満であるか、又は、約７％を超えることができる。幾つかの例では
、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース９０に対して特定の歪みを課すことで、単位セル
が＜００１＞軸に沿って約０．１％～約７％伸長されるように、鉄結晶の個々の単位セル
に対して実質的に同様の歪みをもたらすことができる。
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【００６６】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースの断面積（鉄ワークピースが延伸され／歪められ
ている方向に対して実質的に直交方向の平面における）は所与の歪みをテクスチャー付き
窒化鉄ワークピースにもたらすように加えられなければならない力の量に影響を及ぼすこ
とができる。例えば、約０．００７８５ｍｍ2の断面積を有するテクスチャー付き窒化鉄
ワークピースに対して約１４４Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる
。別の例として、約０．０３１４ｍｍ2の断面積を有するテクスチャー付き窒化鉄ワーク
ピースに対して約５７６Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。別の
例として、約０．０７０７ｍｍ2の断面積を有するテクスチャー付き窒化鉄ワークピース
に約１２９６Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。別の例として、
約０．１２６ｍｍ2の断面積を有するテクスチャー付き窒化鉄ワークピースに約２３０４
Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。別の例として、約０．１９６
ｍｍ2の断面積を有するテクスチャー付き窒化鉄ワークピースに約３６００Ｎの力を加え
ると、約７％の歪みをもたらすことができる。
【００６７】
　例えば、図６に示すように、ポストアニール及び歪み工程はFe8Nのドメイン及び他のFe
及び／又は窒化鉄組成物中にFe16N2相ドメインの形成をもたらす。テクスチャー付き窒化
鉄ワークピースはナノメートルスケールで構成されているので（例えば、Fe8Nドメイン２
２及びFe16N2ドメイン２４はナノメートルのオーダーであるから）、硬磁性Fe16N2ドメイ
ン２４及び軟磁性Fe8Nドメイン２２の磁気カップリングはワークピースの実質的に全体に
わたって発生することができる。Fe16N2結晶及びFe8N結晶は実質的に同様の構造を有して
いるので、材料は自然に結晶学的に整合的であることができ、これは異方性を生成する整
列容易軸を有することを意味する。これにより、Fe16N2及びFe8Nの間の相境界を介した交
換カップリングを促進することができる。
【００６８】
　図９中のテクスチャー付き鉄ワークピース（例えば、テクスチャー付き鉄板）を形成す
ること（５２）、イオン注入を用いてＮ＋イオンを注入すること（１２）、及び、アニー
ル処理すること（１６）は、一緒に、図７に示すFe16N2 相ドメインを含む窒化鉄材料を
形成すること（３２）を構成することができる。図９の技術はまた、窒化鉄のワークピー
ス（例えば、シート）の間に追加の鉄又は非磁性材料を導入すること（５４）を含むこと
ができ、これは図７を参照して説明した追加の鉄又は非磁性材料の導入（３４）の例であ
る。使用することができる例示の非磁性元素（例えば、原子）又は化合物（例えば、分子
）としては、Al, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SO2, A12O3又はそれらの組み合わ
せが挙げられる。
【００６９】
　鉄又は非磁性材料は、材料のワークピース又は粉末として導入されてよく、そしてFe16
N2相ドメインを含むテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの間に導入してよい。材料のワ
ークピース、又は、Fe又は非磁性粉末は、サイズ（例えば、厚さ又は直径）が数ナノメー
トルから数百ナノメートルの範囲であることができ、焼結処理後にドメイン壁ピン止めサ
イトとして機能することができる。そのドメイン壁ピン止めサイトは永久磁石の保磁力を
高めることができる。
【００７０】
　図９の技法はワークピース（例えば、シート）を焼結して、バルク磁性材料を形成する
こと（３６）を含むことができる。図７、８Ａ及び８Ｂに関連して説明したように、焼結
圧力、温度及び時間はテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの結晶構造（例えば、Fe16N2
相ドメインを含むとき）を維持しながら、ワークピースを機械的に結合するように選択さ
れうる。したがって、幾つかの例では、焼結工程は比較的に低い温度で行うことができる
。例えば、焼結温度は、約２５０℃未満、例えば、約１２０℃～約２５０℃、約１５０℃
～約２５０℃、ば約１２０℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃
であることができる。焼結圧力は、例えば、約０．２ＧＰａ～約１０ＧＰａであることが
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できる。焼結時間は、少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約５
時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であることが
できる。焼結時間、温度及び圧力は鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、４４ｂ
中の材料によって影響されうる。
【００７１】
　鉄又は非磁性材料と一緒にテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを焼結した後に、バル
ク磁性材料（例えば、バルク永久磁石）が形成されうる。バルク磁性材料はFe8N及びFe16
N2の間の交換スプリングカップリング、及び、鉄又は非磁性材料によって提供されるドメ
イン壁ピン止めサイトの両方を含むことができる。このようにして、バルク磁性材料は所
望の高いエネルギー積を有することができ、それは純粋なFe16N2のエネルギー積（約１３
４ＭＧＯｅ）に近づくことができる。
【００７２】
　図１２はドメイン壁ピン止めサイトを含む、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングカッ
プリングされたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的な技術を
示すフローダイアグラムである。図１２の技法はテクスチャー付き窒化鉄ワークピース（
例えば、テクスチャー付き窒化鉄板）を形成すること（９２）を含む。テクスチャー付き
窒化鉄ワークピースは、例えば、ベルトキャスティングを用いて形成することができる。
図１３は例示の窒化鉄ワークピースをテクスチャー処理するための高速ベルトキャスティ
ングのための一例の装置１００を示す概念図である。
【００７３】
　高速ベルトキャスティング装置１０は溶融鉄インゴット６２を含み、加熱コイルなどの
形で源６４を加熱することにより加熱されるインゴットチャンバー６６を含むことができ
る。幾つかの例では、インゴットチャンバー６６内の溶融鉄インゴット６２の温度は約１
８００ケルビン（Ｋ；約１５２６．８５℃）を超えることができる。インゴットチャンバ
ー６６内の鉄インゴット６２の圧力は約０．０６ＭＰａ～約０．１２ＭＰａであることが
できる。
【００７４】
　インゴットチャンバー６６は、また、溶融窒化鉄混合物１０４を形成するために窒素源
が溶融鉄インゴット６２内に導入される窒素インレット１０２を含む。様々な形態で、又
は、様々な源から窒素インレット１０２を通して窒素を提供することができる。例えば、
窒素は、窒素インレット１０２を通して導入し、その後、溶融窒化鉄混合物１０４内の溶
融鉄との混合時に分解して窒素原子を解放することができるアンモニア、アジ化アンモニ
ウム又は尿素の形で提供されうる。
【００７５】
　幾つかの例では、窒化鉄混合物１０４内にほぼ化学量論数の窒素原子となるように窒素
源は提供されうる。Fe16N2中の鉄／窒素の化学量論比は８：１である。このように、窒化
鉄混合物１０４中の鉄原子の概略数が決定され、そして約８ａｔ．％～約１５ａｔ．％な
どの鉄原子の約１/８（１２．５％）に等しい数の窒素原子は窒化鉄混合物１０４に窒素
インレット１０２を通して提供されうる。
【００７６】
　溶融窒化鉄混合物１０４はノズルヘッド６８を通してインゴットチャンバー６６から流
れ出て、窒化鉄ストリップ１０６を形成する。窒化鉄ストリップ１０６を、第一のピンチ
ローラ７２ａと第二のピンチローラ７２ｂ（総称的に「ピンチローラ７２」）の表面の間
のギャップゾーンに供給し、それらのローラは反対方向に回転されている。幾つかの例で
は、ノズルヘッド６８からピンチローラ７２の表面への距離は約１ｍｍ～約５０ｍｍであ
ることができ、例えば約４ｍｍである。
【００７７】
　幾つかの例では、第一のピンチロール７２ａと第二のピンチローラ７２ｂの回転速度が
約１０回転／分（ｒｐｍ）～１０００ｒｐｍで変更可能であり、ローラ７２の回転速度は
ほぼ同じであってよい。幾つかの例では、ピンチローラ７２を、例えば、冷水を用いて、
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積極的に冷却し、それは窒化鉄ストリップ１０６の温度よりも低い温度にローラ７２の表
面を維持し、そして窒化鉄ストリップ１０６を冷却しそしてキャスティングするのを助け
る。例えば、ピンチローラ７２の温度は約３００Ｋ（約２６．８５℃）～約４００Ｋ（約
１２６．８５℃）に維持することができる。ピンチローラ７２により窒化鉄ストリップ１
０６に対して課される圧力は約０．０４ＭＰａ～約０．１ＭＰａであることができる。
【００７８】
　窒化鉄ストリップ１０６をピンチローラ７２の間で押圧し、冷却した後に、窒化鉄スト
リップ１０６はテクスチャー付き窒化鉄板１０８ａ及び１０８ｂを形成する。幾つかの例
では、テクスチャー付き窒化鉄板１０８ａ及び１０８ｂ（総称して「テクスチャー付き窒
化鉄板１０８」と呼ぶ）は、約１μｍ～約１０ｍｍ、例えば、約５μｍ～約１ｃｍ（個別
に、又は、複数のテクスチャー付き窒化鉄板１０８の圧縮後のいずれか）の少なくとも１
つの寸法（例えば、厚さ）を有するテクスチャー付き窒化鉄リボンを形成することができ
る。テクスチャー付き窒化鉄板１０８の各々は、例えば、（１００）又は（１１０）結晶
組織を含むことができる。換言すれば、テクスチャー付き窒化鉄板１０８の各々の主表面
は、テクスチャー付き窒化鉄板１０８のそれぞれ１つの内部のすべての又は実質的にすべ
ての鉄結晶の（１００）又は（１１０）面に平行であることができる。すべて又は実質的
にすべての鉄結晶が後続の処理工程において実質的に整列された結晶軸を有するテクスチ
ャー付き窒化鉄板１０８ａ又は１０８ｂを使用することにより、Fe8N及びFe16N2相ドメイ
ンを形成する際に形成される異方性は結晶中で整列されていることができる。
【００７９】
　テクスチャー付き窒化鉄板１０８を形成した後に（９２）、テクスチャー付き窒化鉄板
１０８はFe16N2相ドメイン及びFe8N相ドメインを形成するようにアニール処理することが
できる（１６）。この工程は図１及び９に関連して説明したのと同様又は実質的に同様で
あることができる。例えば、ポストアニール工程は、約２５０℃未満、例えば、約１２０
℃～約２１４℃、約１２０℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃
の温度で行うことができる。ポストアニール工程は、窒素（Ｎ2）又はアルゴン（Ａｒ）
雰囲気、又は、真空又は真空付近の中で行うことができる。ポストアニール工程の時間は
少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約５時間～約１００時間、
又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であることができる。
【００８０】
　ポストアニール工程の温度及び時間は、例えば、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース
（例えば、テクスチャー付き窒化鉄板）のサイズ、ポストアニール温度での鉄中の窒素原
子の拡散係数、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース中のFe16N2相ドメインの所望
の体積分率に基づいて選択されうる。これらの要因に基づいて、温度及び時間は、窒素原
子がFe16N2ドメインを形成するためのテクスチャー付き窒化鉄ワークピース内での位置に
拡散するのに十分な時間を提供するように選択することができる。
【００８１】
　ポストアニール工程中、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースに歪みを施し、ｂｃｃ鉄
結晶の少なくとも一部のｂｃｔ結晶構造への変態を促進する。歪み誘導装置は、特定の伸
びにテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを歪ませることができる。例えば、テクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピースに対する歪みは、約０．１％～約７％であることができる。他
の例では、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースに対する歪みは約０．１％未満であるこ
とができ、又は、約７％を超えることができる。幾つかの例では、テクスチャー付き窒化
鉄ワークピースに対して特定の歪みを課すことで、単位セルが＜００１＞軸に沿って約０
．１％～約７％伸長されるように、鉄結晶の個々の単位セルに対して実質的に同様の歪み
をもたらすことができる。
【００８２】
　図１２中、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース（例えば、シート）を形成すること（
９２）及びテクスチャー付き窒化鉄ワークピースをアニールすること（１６）の工程は、
一緒に、図７に示す、Fe16N2相ドメインを含む窒化鉄材料を形成すること（３２）を構成
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することができる。図１２の技法は、また、窒化鉄のワークピース（例えば、シート）の
間に追加の鉄又は非磁性材料を導入すること（５４）を含むことができ、これは図７を参
照して説明した追加の鉄又は非磁性材料の導入（３４）の例である。使用することができ
る例示の非磁性元素（例えば、原子）又は化合物（例えば、分子）としては、Al, Cu, Ti
, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SO2, A12O3又はそれらの組み合わせが挙げられる。
【００８３】
　鉄又は非磁性材料は、材料のワークピース又は粉末として導入されてよく、そしてFe16
N2相ドメインを含むテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの間に導入してよい。材料のワ
ークピース、又は、Fe又は非磁性粉末は、サイズ（例えば、厚さ又は直径）が数ナノメー
トルから数百ナノメートルの範囲であることができ、焼結処理後にドメイン壁ピン止めサ
イトとして機能することができる。そのドメイン壁ピン止めサイトは永久磁石の保磁力を
高めることができる。
【００８４】
　図１２の技法はワークピース（例えば、シート）を焼結して、バルク磁性材料を形成す
ること（３６）を含むことができる。図７、８Ａ及び８Ｂに関連して説明したように、焼
結圧力、温度及び時間はテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの結晶構造（例えば、Fe16
N2相ドメインを含むとき）を維持しながら、ワークピースを機械的に結合するように選択
されうる。したがって、幾つかの例では、焼結工程は比較的に低い温度で行うことができ
る。例えば、焼結温度は、約２５０℃未満、例えば、約１２０℃～約２５０℃、約１５０
℃～約２５０℃、ば約１２０℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０
℃であることができる。焼結圧力は、例えば、約０．２ＧＰａ～約１０ＧＰａであること
ができる。焼結時間は、少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約
５時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であること
ができる。焼結時間、温度及び圧力は鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、４４
ｂ中の材料によって影響されうる。
【００８５】
　鉄又は非磁性材料と一緒にテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを焼結した後に、バル
ク磁性材料（例えば、バルク永久磁石）が形成されうる。バルク磁性材料はFe8N及びFe16
N2の間の交換スプリングカップリング、及び、鉄又は非磁性材料によって提供されるドメ
イン壁ピン止めサイトの両方を含むことができる。このようにして、バルク磁性材料は所
望の高いエネルギー積を有することができ、それは純粋なFe16N2のエネルギー積（約１３
４ＭＧＯｅ）に近づくことができる。
【００８６】
　図１４はドメイン壁ピン止めサイトを含む、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングカッ
プリングされたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的な技術を
示すフローダイアグラムである。図１４の技法は図９に関して説明した技法と類似である
が、窒化鉄のワークピース（例えば、シート）の間に追加の鉄又は非磁性材料を導入する
こと（５４）の代わりに、図１４の技法はイオン注入又はクラスター注入を用いてFe16N2
相ドメインを含むテクスチャー付き窒化鉄ワークピースをドープすること（１０８）を含
む。このため、図１４の技法は、例えば、ベルトキャスティングを用いてテクスチャー付
き鉄ワークピースを形成すること（５２）を含むことができる。図１４の技法はまた、イ
オン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して、テクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースを形成し（１２）、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを
アニール処理して、Fe16N2相ドメインを形成すること（１６）を含む。
【００８７】
　図１４の技法はイオン注入又はクラスター注入を使用してFe16N2相ドメインを含むテク
スチャー付き窒化鉄ワークピースをドープすること（１０８）を含む。テクスチャー付き
窒化鉄ワークピースをドープするために使用されうる非磁性元素（例えば、原子）又は化
合物（例えば、分子）としては、Al, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3
又はそれらの組み合わせが挙げられる。テクスチャー付き窒化鉄ワークピース内にこれら
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の元素又は化合物を注入することにより、一緒にワークピースを焼結する前に、これらの
材料の粒子又はワークピースにテクスチャー付き窒化鉄ワークピースが差し込まれる実施
例に比較して、ドメイン壁ピン止め効果を増加させることができる。ドメイン壁ピン止め
効果の増加はバルク磁性材料の保磁力を含む最終バルク磁性材料の磁気特性を改善するこ
とができる。
【００８８】
　図１４の技法はドープされたテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを焼結し、バルク磁
性材料を形成すること（３６）を含む。図７、８Ａ及び８Ｂに関連して説明したように、
焼結圧力、温度及び時間はテクスチャー付き窒化鉄ワークピースの結晶構造（例えば、Fe

16N2相ドメインを含むとき）を維持しながら、ワークピースを機械的に結合するように選
択されうる。したがって、幾つかの例では、焼結工程は比較的に低い温度で行うことがで
きる。例えば、焼結温度は、約２５０℃未満、例えば、約１２０℃～約２５０℃、約１５
０℃～約２５０℃、ば約１２０℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５
０℃であることができる。焼結圧力は、例えば、約０．２ＧＰａ～約１０ＧＰａであるこ
とができる。焼結時間は、少なくとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、
約５時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であるこ
とができる。焼結時間、温度及び圧力は鉄又は非磁性材料を含むワークピース４４ａ、４
４ｂ中の材料によって影響されうる。
【００８９】
　鉄又は非磁性材料と一緒にテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを焼結した後に、バル
ク磁性材料（例えば、バルク永久磁石）が形成されうる。バルク磁性材料はFe8N及びFe16
N2の間の交換スプリングカップリング、及び、鉄又は非磁性材料によって提供されるドメ
イン壁ピン止めサイトの両方を含むことができる。このようにして、バルク磁性材料は所
望の高いエネルギー積を有することができ、それは純粋なFe16N2のエネルギー積（約１３
４ＭＧＯｅ）に近づくことができる。
【００９０】
　図１５はドメイン壁ピン止めサイトを含む、Fe8N軟磁性ドメインと交換スプリングカッ
プリングされたFe16N2硬磁性ドメインを含むバルク材料を形成するための例示的な技術を
示すフローダイアグラムである。図１５の技法は図１６及び１７を同時に参照して説明さ
れる。図１６は鉄ワークピースを歪ませ、窒素に暴露することができる装置の概念図を示
す。図１７は図１６に示される低温るつぼ加熱ステージの一例のさらなる詳細を示す。
【００９１】
　図１６の例示の装置は、第一のローラ１２２、第二のローラ１２４及びるつぼ加熱ステ
ージ１２６を含む。第一のローラ１２２及び第二のローラ１２４は鉄ワークピース１２８
の、それぞれ、第一の端部１３８及び第二の端部１４０を受け入れるように構成されてい
る。鉄ワークピース１２８は第一の端部１３８及び第二の端部１４０の間の主要軸を画定
している。図１７に最も良好に見られるとおり、鉄ワークピースはるつぼ加熱ステージ１
２６により画定される開口１３０を通過する。るつぼ加熱ステージ１２６はるつぼ加熱ス
テージ１２６により画定される開口１３０の少なくとも一部を包囲するインダクタ１３２
を含む。
【００９２】
　図１５の例示的な技術は、鉄ワークピース１２８内の少なくとも１つの鉄結晶の＜００
１＞軸に対して実質的に平行な（例えば、平行又はほぼ平行な）方向に沿って鉄ワークピ
ース１２８を歪ませること（１１２）を含む。幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は
体心立方晶（ｂｃｃ）構造を有する鉄から形成されている。
【００９３】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は、ｂｃｃ単結晶構造で形成されている。他の
例では、鉄ワークピース１２８は、複数のｂｃｃ鉄結晶から形成されうる。これらの例の
幾つかでは、複数の鉄結晶は個々の単位セル及び／又は結晶の＜００１＞軸の少なくとも
一部、例えば、大部分又は実質的にすべてが鉄ワークピース１２８に歪みが課される方向
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に対して実質的に平行となるように配向される。例えば、鉄が鉄ワークピース１２８とし
て形成されているとき、＜００１＞軸の少なくとも一部は図１６及び１７に示される通り
、鉄ワークピース１２８の主軸に実質的に平行であることができる。上述のとおり、幾つ
かの例では、単結晶窒化鉄ワークピースはるつぼ技術を用いて形成することができる。こ
のようなるつぼ技術に加えて、マイクロ溶融ゾーンフローティング又はマイクロシェーパ
からの引張りのいずれかにより鉄ワークピース１２８を形成することにより単結晶鉄ワー
クピースを形成することができる。
【００９４】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は結晶テクスチャー付き構造を有することがで
きる。結晶テクスチャー付き（例えば、ワークピースの特定の方向に沿って所望の結晶配
向を有する）鉄ワークピースを形成するために使用されうる技術は図９及び１０を参照し
て説明したように、高速ベルトキャスティングを含む。
【００９５】
　歪みは、様々な歪み誘導装置を用いて、鉄ワークピース１２８に対して課すことができ
る。例えば、図１６に示すとおり、鉄ワークピース１２８の第一の端部１３８及び第二の
端部１２８は第一のローラ１２２（例えば、巻き取り）及び第二のローラ１２４により受
けることができ、ローラ１２２、１２４は鉄ワークピース１２８に引張力を加えるように
反対方向（図１６中、矢印１３４及び１３５により示されている）に回転させることがで
きる。他の例では、鉄ワークピース１２８の両端を機械的なグリップ、例えば、クランプ
で把持することができ、そして機械的なグリップは互いに離れて、鉄ワークピース１２８
に引張力を課すことができ、図１１を参照して上述したとおりである。
【００９６】
　歪み誘導装置は、特定の伸びまで鉄ワークピース１２８を歪ませることができる。例え
ば、鉄ワークピース１２８に対する歪みは約０．１％～約７％であることができる。他の
例では、鉄ワークピース１２８に対する歪みは、約０．１％未満であるか、又は、約７％
を超えることができる。幾つかの例では、鉄ワークピース１２８に対して特定の歪みを課
すことで、単位セルが＜００１＞軸に沿って約０．１％～約７％伸長されるように、鉄の
個々の単位セルに対して実質的に同様の歪みをもたらすことができる。
【００９７】
　鉄ワークピースの寸法、例えば、鉄線の直径又は鉄板の断面積（鉄板を延伸／歪ませる
方向と実質的に直交する平面）は所与の歪みをもたらすのに鉄ワークピース１２８に加え
られなければならない力の量に影響を及ぼしうる。例えば、直径が約０．１ｍｍの鉄線に
約１４４Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。別の例として、直径
が約０．２ｍｍの鉄線に約５７６Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができ
る。別の例として、直径が約０．３ｍｍの鉄線に約１２９６Ｎの力を加えると、約７％の
歪みをもたらすことができる。別の例として、直径が約０．４ｍｍの鉄線に約２３０４Ｎ
の力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。別の例として、直径が約０．５
ｍｍの鉄線に約３６００Ｎの力を加えると、約７％の歪みをもたらすことができる。
【００９８】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８はFe16N2相構成が形成されたら、Fe16N2相構成
を安定させるために役立つドーパント元素を含むことができる。例えば、相安定化ドーパ
ント元素としては、コバルト（Ｃｏ）、チタン（Ｔｉ）、銅（Ｃｕ）、亜鉛（Ｚｎ）など
が挙げられる。
【００９９】
　歪み誘導装置が鉄ワークピース１２８に歪み課したときに、及び／又は、歪み誘導装置
が鉄ワークピース１２８に実質的に一定の歪みを課すと、鉄ワークピース１２８を窒素化
させることができる（１１４）。幾つかの例では、窒素化プロセス中に、鉄ワークピース
１２８を、加熱装置を用いて加熱することができる。鉄ワークピース１２８を加熱するた
めに使用することができる加熱装置の一例を図１６及び１７に示す。
【０１００】
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　るつぼ加熱ステージ１２６は鉄ワークピース１２８が通過する（例えば、鉄ワークピー
ス１２８の一部分が配置される）開口１３０を画定する。幾つかの例では、鉄ワークピー
ス１２８の加熱中に、るつぼ加熱ステージ１２６はいずれの箇所も鉄ワークピース１２８
に接触しない。幾つかの実施形態において、このことは、所望しない元素又は化学種が鉄
ワークピース１２８と接触しそして拡散する危険性を低下させるので有利である。所望さ
れない元素又は化学種は鉄ワークピース１２８の特性に影響を与える可能性があり、鉄ワ
ークピース１２８と他の材料との接触を低減又は制限することが望ましいことがある。
【０１０１】
　るつぼ加熱ステージ１２６は、るつぼ加熱ステージ１２６により画定される開口１３０
の少なくとも一部を包囲するインダクタ１３２をも含む。インダクタ１３２は電流を通過
させることができるアルミニウム、銀又は銅などの導電性材料を含む。電流は鉄ワークピ
ース１２８において渦電流を誘導しそして鉄ワークピース１２８を加熱することができる
交流電流（ＡＣ）によるものであってよい。他の例において、鉄ワークピース１２８を加
熱するためにるつぼ加熱ステージ１２６を使用する代わりに、他の非接触加熱源を使用す
ることができる。例えば、赤外線加熱ランプなどの輻射熱源を使用して、鉄ワークピース
１２８を加熱することができる。別の例として、プラズマアークランプを使用して、鉄ワ
ークピース１２８を加熱することができる。
【０１０２】
　窒素化プロセス中に鉄ワークピース１２８を加熱するために使用される加熱装置に関係
なく、加熱装置は鉄ワークピース１２８の厚さ、直径又は内部体積の実質的に全体にわた
って所定の濃度まで窒素を拡散させることを可能にするのに十分な時間、温度に鉄ワーク
ピース１２８を加熱することができる。このように、加熱時間及び温度は、鉄ワークピー
ス１２８の組成及び／又は幾何形状と関連があり、それらによって影響を受ける可能性が
ある。例えば、鉄ワークピース１２８は約１２５℃～約７００℃の温度に約２時間～約９
時間加熱することができる。幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は約５００℃～約６
６０℃の温度に約２時間～約４時間加熱することができる。
【０１０３】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８としては、直径が約０．１ｍｍの鉄線が挙げら
れる。これらの例の幾つかでは、鉄ワークピース１２８は約１２５℃の温度に約８．８５
時間、又は、約６００℃の温度に約２．４時間、又は、約６６０℃の温度に約４時間加熱
することができる。一般に、所与の温度で、窒素化処理時間は鉄ワイヤーの直径又は鉄板
の厚さなどの鉄ワークピース１２８の特徴的寸法の二乗に反比例することができる。
【０１０４】
　鉄ワークピース１２８を加熱することに加えて、鉄ワークピース１２８を窒素化するこ
と（１１４）は原子状窒素物質に鉄ワークピース１２８を暴露することを含み、該物質は
鉄ワークピース１２８中に拡散する。幾つかの例では、原子状窒素物質は二原子窒素（Ｎ

2）として供給することができ、これは、次いで、個々の窒素原子に分離（破壊）される
。他の例では、原子状窒素は、アンモニア（ＮＨ3）などの別の原子状窒素前駆体から提
供されてもよい。他の例では、原子状窒素は、尿素（ＣＯ（ＮＨ2）2）又はアジ化アンモ
ニウム（（ＮＨ4）Ｎ3）から提供されてもよい。
【０１０５】
　窒素を気相単独（例えば、実質的に純粋なアンモニア、アジ化アンモニウム又は尿素、
又は、二原子窒素ガス）で、又は、キャリアガスとの混合物として供給することができる
。幾つかの例では、キャリアガスはアルゴン（Ａｒ）である。ガス又はガス混合物は任意
の適切な圧力で、例えば、約０．００１トル（約０．１３３パスカル（Ｐａ））～約１０
トル（約１３３３Ｐａ）、例えば、約０．０１トル（約１．３３Ｐａ）～約０．１トル（
約１３．３３Ｐａ）で供給することができる。幾つかの例において、窒素をキャリアガス
との混合物の一部として送達するときに、窒素又は窒素前駆体（例えば、ＮＨ3）の分圧
は約０．０２～約０．１であることができる。
【０１０６】



(24) JP 6082128 B2 2017.2.15

10

20

30

40

50

　窒素前駆体（例えば、Ｎ2又はＮＨ3）は様々な技術を用いて破壊させ、原子状窒素物質
を形成することができる。例えば、窒素前駆体は放射線を用いて加熱して、原子状窒素物
質を形成し、及び／又は、窒素前駆体と鉄ワークピース１２８との間の反応を促進するこ
とができる。別の例として、プラズマアークランプを用いて窒素前駆体を分割して、原子
状窒素物質を形成し、及び／又は、窒素前駆体と鉄ワークピース２８との間の反応を促進
することができる。
【０１０７】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は、尿素拡散プロセスを介して窒素化されてよ
く（１１４）、ここで、尿素を窒素源として利用する（例えば、二原子窒素又はアンモニ
アでなく）。尿素（カルバミドとしても呼ばれる）はある場合に窒素放出肥料として使用
することができる化学式ＣＯ（ＮＨ2）2を有する有機化合物である。鉄ワークピース１２
８を窒素化するために（１１４）、尿素を、例えば、鉄ワークピース１２８を含む炉内で
加熱して、分解された窒素原子を生成することができ、該原子が鉄ワークピース１２８中
に拡散することができる。下記にさらに説明するとおり、得られた窒素化鉄材料の構成は
、拡散処理の温度、ならびに、処理するために使用される鉄／尿素の比率（例えば、質量
比）によりある程度制御することができる。他の例では、鉄ワークピース１２８は、ドー
プ剤を導入するための半導体プロセスで使用されるものと同様の注入プロセスによって窒
素化されうる。
【０１０８】
　図１８は、尿素の拡散プロセスを介して鉄ワークピース１２８を窒素化するために使用
することができる例示的な装置１６４を示す概略図である。このような尿素拡散プロセス
は、例えば、単結晶鉄、複数の結晶構造又はテクスチャー付き構造を有する場合に、鉄ワ
ークピース１２８を窒素化するために使用することができる。また、ワイヤー、シート又
はバルクなどの異なる形状を有する鉄材料は、そのようなプロセスを使用して拡散されう
る。ワイヤー材料の場合、ワイヤー直径は、例えば、数マイクロメートルから数ミリメー
トルの範囲で変更されうる。シート材料では、シートの厚さは、例えば、数ナノメートル
から数ミリメートルであることができる。バルク材料では、材料の質量は、約１ミリグラ
ムから数キログラムであることができる。
【０１０９】
　示すとおり、装置１６４は真空炉１６８内にるつぼ１６６を含む。鉄ワークピース１２
８は窒素源の尿素１７２とともにるつぼ１６６内に配置される。図１８に示すように、Ａ
ｒ及び水素を含むキャリアガスは尿素拡散プロセスの間にるつぼ１６６内に供給される。
他の例では、異なるキャリアガスを使用するか、或いは、全くキャリアガスを使用しなく
てもよい。幾つかの例では、尿素拡散プロセスの間の真空炉１６８内のガス流速は約５標
準立方センチメートル／分（ｓｃｃｍ）～約５０ｓｃｃｍであることができ、例えば、約
２０ｓｃｃｍ～約５０ｓｃｃｍ、又は、５ｓｃｃｍ～約２０ｓｃｃｍであることができる
。
【０１１０】
　加熱コイル１７０は、任意の適切な技術、例えば、渦電流、誘導電流、無線周波数など
を用いた尿素拡散プロセスの間に鉄ワークピース１２８及び尿素１７２を加熱することが
できる。るつぼ１６６は尿素拡散プロセスの間に使用される温度に耐えるように構成され
ていてよい。幾つかの例では、るつぼ１６６は約１６００℃までの温度に耐えることがで
きる可能性がある。
【０１１１】
　尿素１７２は鉄ワークピース１２８とともに加熱されて、鉄ワークピース１２８中に拡
散することができる窒素を生成し、窒化鉄材料を形成することができる。幾つかの例では
、尿素１７２及び鉄ワークピース１２８は、約６５０℃以上にるつぼ１６６内で加熱され
、次いで、鉄及び窒素の混合物を冷却してクエンチし、鉄ワークピース１２８の厚さ、直
径又は体積の実質的に全体にわたってFe16N2相構成を有する窒化鉄材料を形成することが
できる。幾つかの例では、尿素１７２及び鉄ワークピース１２８は、約６５０℃以上にる
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つぼ１６６内で約５分～約１時間加熱されうる。幾つかの例では、尿素１７２及び鉄ワー
クピース１２８は約数分～約１時間、約１０００℃～約１５００℃に加熱することができ
る。加熱の時間は異なる温度での窒素熱係数に依存することができる。例えば、鉄ワーク
ピースが約１マイクロメートルの厚さを画定するならば、拡散プロセスは約１２００℃で
約５分間、１１００℃で約１２分間などで終了することができる。
【０１１２】
　クエンチプロセスの間に加熱された材料を冷却するために、冷水をるつぼの外側に循環
させて迅速に内容物を冷却することができる。幾つかの例では、温度は６５０℃から室温
に約２０秒で低下されうる。
【０１１３】
　後述するように、幾つかの例では、尿素１７２及び鉄ワークピース１２８の温度は、鉄
及び窒素混合物をアニールし、鉄ワークピース１２８の厚さ、直径又は体積の実質的に全
体にわたってFe16N2相構成を有する窒化鉄材料を形成するために、例えば、約１２０℃～
約２５０℃であることができる。尿素１７２及び鉄ワークピース１２８は、例えば、少な
くとも約１時間、アニール温度とすることができる。このようなアニールプロセスは、例
えば、鉄材料がマイクロメートルレベルの少なくとも１つの寸法を有する単結晶鉄ワーク
ピース又はテクスチャー付きワークピースである場合に、他の窒素拡散技術に加えて、又
はそれに代えて使用することができる。アニール及びクエンチのそれぞれにおいて、窒素
は炉６８内で、窒素ガスから、又は、Arプラス水素キャリアガスを含むガス混合物から鉄
ワークピース１２８中に拡散することができる。幾つかの例では、ガス混合物は約８６％
Ａｒ＋４％Ｈ2＋１０％Ｎ2の組成を有することができる。他の例では、ガス混合物は１０
％Ｎ2＋９０％Ａｒ、又は、１００％Ｎ2又は１００％Ａｒの組成を有することができる。
【０１１４】
　さらに後述するように、尿素拡散プロセスを介して形成される窒化鉄材料の構成は使用
される尿素／鉄の質量比によることができる。このように、幾つかの例では、尿素／鉄の
質量比はFe16N2相構成の窒化鉄材料を形成するように選択することができる。しかしなが
ら、そのような尿素拡散プロセスは、Fe2N、Fe3N、Fe4N、Fe8Nなどの、Fe16N2相構成を有
するもの以外の窒化鉄材料を形成するために使用することができる。
【０１１５】
　鉄ワークピース１２８を窒素化する（１４）ために使用される技術に関係なく、窒素は
約８原子％（ａｔ．％）～約１４ａｔ．％、例えば、約１１ａｔ．％の濃度まで鉄ワーク
ピース１２８中に拡散することができる。鉄中の窒素の濃度は平均濃度であることができ
、鉄ワークピース１２８の体積全体にわたって変化することができる。幾つかの例では、
（鉄ワークピース１２８を窒素化した（１１４）後に）、窒素化された鉄ワークピース１
２８の少なくとも一部の得られる相構成はα’相Fe8Nであることができる。Fe8N相構成は
化学的秩序化されたFe16N2相の化学的無秩序対応物である。Fe8N相構成は、また、ｂｃｔ
結晶構造を有し、そして比較的に高い結晶磁気異方性を導入することができる。
【０１１６】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８が窒素化され（１１４）、なおも歪んでいる間
に（１１２）、鉄ワークピース１２８は、鉄の格子内の適切な格子間空間への窒素原子の
拡散を促進し、Fe16N2を形成するために、ある時間、ある温度でアニールすることができ
る（１６）。図１５で使用されるアニールプロセスは、図１、９、１２及び１４に関連し
て説明したものと同一又は実質的に同一であることができる。例えば、ポストアニール工
程は約２５０℃未満の温度、例えば、約１２０℃～約２１４℃、約１２０℃～約２００℃
、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃の温度で行うことができる。ポストアニー
ル工程は窒素（Ｎ2）又はアルゴン（Ａｒ）雰囲気中で、又は、真空又は真空付近で行っ
てよい。ポストアニール工程の時間は少なくとも約５時間であり、例えば、少なくとも約
２０時間、又は、約５時間～約１００時間、又は、約２０時間～約１００時間、又は、約
４０時間であることができる。
【０１１７】
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　ポストアニール工程の温度及び時間は、例えば、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース
のサイズ、ポストアニール温度での鉄中の窒素原子の拡散係数、及び、テクスチャー付き
窒化鉄ワークピース中のFe16N2相ドメインの所望の体積分率に基づいて選択することがで
きる。これらの要因に基づいて、温度及び時間はFe16N2ドメインを形成するようにテクス
チャー付き窒化鉄ワークピース中の位置に窒素原子を拡散するのに十分な時間を提供する
ように選択することができる。
【０１１８】
　アニールプロセスが完了すると、鉄ワークピース１２８は酸化を低減又は防止するため
に、真空又はアルゴンなどの不活性雰囲気下で冷却されてよい。
【０１１９】
　図１５には示していないが、幾つかの例では、技術は追加の鉄又は非磁性材料を複数の
鉄ワークピース１２８の間に導入すること（５４）（図９及び１２）、又は、イオン注入
又はクラスター注入を用いて鉄ワークピース１２８をドープすること（１０８）（図１４
）を含むことができる。
【０１２０】
　幾つかの例では、鉄ワークピース１２８は所望の用途のために十分なサイズではないこ
とがある。このような例において、複数の鉄ワークピース１２８は形成され（それぞれFe

16N2相構成を含む又はから本質的になる）、そして複数の鉄ワークピース１２８を一緒に
焼結して、Fe16N2相構成を含む、より大きな永久磁石を形成することができる（３６）。
図７、８Ａ及び８Ｂに関連して説明したように、焼結圧力、温度及び時間はテクスチャー
付き窒化鉄ワークピースの結晶構造（例えば、Fe16N2相ドメインを含むときに）を維持し
ながらワークピースを機械的に結合するように選択されることができる。したがって、幾
つかの例では、焼結工程は比較的に低い温度で行うことができる。例えば、焼結温度は、
約２５０℃未満、例えば、約１２０℃～約２５０℃、約１５０℃～約２５０℃、約１２０
℃～約２００℃、約１５０℃～約２００℃、又は、約１５０℃であることができる。焼結
圧力は、例えば、約０．２ＧＰａ～約１０ＧＰａであることができる。焼結時間は、少な
くとも約５時間、例えば、少なくとも約２０時間、又は、約５時間～約１００時間、又は
、約２０時間～約１００時間、又は、約４０時間であることができる。焼結時間、温度及
び圧力は、鉄又は非磁性材料を含むワークピース又は粉末中の材料によって影響を受ける
ことができる。
【０１２１】
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを鉄又は非磁性材料とともに焼結した後に、バル
ク磁性材料（例えば、バルク永久磁石）が形成されうる。バルク磁性材料は、Fe8N及びFe

16N2の間の交換スプリングカップリング及び鉄又は非磁性材料により提供されるドメイン
壁ピン止めサイトの両方を含むことができる。このようにして、バルク磁性材料は望まし
くは高いエネルギー積を有することができ、それは純粋なFe16N2（約１３４ＭＧＯｅ）の
エネルギー積に近づくことができる。
【０１２２】
［項目１］
　約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメイン、ドメイン壁ピン止めサイトを形成する
複数の非磁性元素又は化合物、及び、残部の軟磁性材料を含むバルク永久磁性材料であっ
て、ここで、前記軟磁性材料の少なくとも一部は交換スプリングカップリングによりFe16
N2相ドメインに磁気的に結合されている、バルク永久磁性材料。
【０１２３】
［項目２］
　約５体積％～約２０体積％のFe16N2相ドメインを含む、項目１記載のバルク永久磁性材
料。
【０１２４】
［項目３］
　約１０体積％～約１５体積％のFe16N2相ドメインを含む、項目１記載のバルク永久磁性
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材料。
【０１２５】
［項目４］
　Fe16N2相ドメインはバルク永久磁性材料の体積全体に分散されている、項目１～３のい
ずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１２６】
［項目５］
　複数の非磁性元素又は化合物はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3
又はそれらの組み合わせからなる群より選ばれる、元素又は化合物を含む、項目１～４の
いずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１２７】
［項目６］
　軟磁性材料はFe8N, Fe4N, Fe, FeCo及びそれらの組み合わせからなる群より選ばれる、
項目１～５のいずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１２８】
［項目７］
　軟磁性材料はFe8Nを含む、項目１～５のいずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１２９】
［項目８］
　バルク永久磁性材料は窒化鉄の複数のワークピースを焼結したものを含み、窒化鉄のワ
ークピースの各々は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを含む、項目１～７の
いずれか１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１３０】
［項目９］
　バルク永久磁性材料の最小寸法は約１００ナノメートルを超える、項目１～８のいずれ
か１項記載のバルク永久磁性材料。
【０１３１】
［項目１０］
　最小寸法は約１マイクロメートルを超える、項目９記載のバルク永久磁性材料。
【０１３２】
［項目１１］
　最小寸法は約１００マイクロメートルを超える、項目１０記載のバルク永久磁性材料。
【０１３３】
［項目１２］
　磁性材料はエネルギー積が約１０ＭＧＯｅを超える、項目１～１１のいずれか１項記載
のバルク永久磁性材料。
【０１３４】
［項目１３］
　磁性材料はエネルギー積が約３０ＭＧＯｅを超える、項目１２記載のバルク永久磁性材
料。
【０１３５】
［項目１４］
　磁性材料はエネルギー積が約６０ＭＧＯｅを超える、項目１３記載のバルク永久磁性材
料。
【０１３６】
［項目１５］
　磁性材料はエネルギー積が約１００ＭＧＯｅを超える、項目１４記載のバルク永久磁性
材料。
【０１３７】
［項目１６］
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　磁性材料はエネルギー積が約６０ＭＧＯｅ～約１３５ＭＧＯｅである、項目１２記載の
バルク永久磁性材料。
【０１３８】
［項目１７］
　材料は自然に結晶学的に整合的である、項目１～１６のいずれか１項記載のバルク永久
磁性材料。
【０１３９】
［項目１８］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成すること、窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定す
ること、及び、窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2
相ドメインを形成することを含む方法。
【０１４０】
［項目１９］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは約１８０キロエレクトロンボルト未満のエネルギーにＮ＋イオンを加速する
ことを含む、項目１８記載の方法。
【０１４１】
［項目２０］
　約１８０キロエレクトロンボルト未満のエネルギーにＮ＋イオンを加速することは約１
００キロエレクトロンボルトのエネルギーにＮ＋イオンを加速することを含む、項目１９
記載の方法。
【０１４２】
［項目２１］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは約２×１０16／ｃｍ2～１×１０17／ｃｍ2の流束でＮ＋イオンを提供するこ
とを含む、項目１８～２０のいずれか１項記載の方法。
【０１４３】
［項目２２］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは約８×１０16／ｃｍ2の流束でＮ＋イオンを提供することを含む、項目１８
～２０のいずれか１項記載の方法。
【０１４４】
［項目２３］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは鉄ワークピース中に約８原子％～約１５原子％の平均窒素濃度を形成するの
に十分なＮ＋イオンを提供することを含む、項目１８～２２のいずれか１項記載の方法。
【０１４５】
［項目２４］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは鉄ワークピース中に約１２．５原子％の平均窒素濃度を形成するのに十分な
Ｎ＋イオンを提供することを含む、項目１８～２２のいずれか１項記載の方法。
【０１４６】
［項目２５］
　鉄ワークピースは、イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化
鉄ワークピースを形成する前に、約５００ナノメートル～約１ミリメートルの厚さを画定
している、項目１８～２４のいずれか１項記載の方法。
【０１４７】
［項目２６］
　鉄ワークピースは、イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化
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鉄ワークピースを形成する前に、約５００ナノメートルの厚さを画定している、項目２５
記載の方法。
【０１４８】
［項目２７］
　鉄ワークピースは複数の鉄結晶を含み、そして鉄ワークピースの主表面はすべて又は実
質的にすべての鉄結晶の（１１０）面に実質的に平行である、項目１８～２６のいずれか
１項記載の方法。
【０１４９】
［項目２８］
　基材はシリコン又はガリウムひ素を含む、項目１８～２７のいずれか１項記載の方法。
【０１５０】
［項目２９］
　基材は（１１１）主要面を有する単結晶シリコン基材を含む、項目２８記載の方法。
【０１５１】
［項目３０］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
窒化鉄ワークピースをプレアニールして単結晶シリコン基材の（１１１）主要面に窒化鉄
のワークピースを固定すること含む、項目２９記載の方法。
【０１５２】
［項目３１］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
鉄ワークピース及び基材の間に約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの外部力を加
えることを含む、項目１８～３０のいずれか１項記載の方法。
【０１５３】
［項目３２］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
窒化鉄ワークピース及び基材を約４５０℃～約５５０℃の温度に約３０分～約４時間加熱
することを含む、項目１８～３１のいずれか１項記載の方法。
【０１５４】
［項目３３］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
窒化鉄ワークピース及び基材を約５００℃の温度に約３０分～約１時間加熱することを含
む、項目３２記載の方法。
【０１５５】
［項目３４］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
窒素及びアルゴンを含む雰囲気下で窒化鉄ワークピースをプレアニールすることを含む、
項目３２又は３３記載の方法。
【０１５６】
［項目３５］
　窒化鉄ワークピースをプレアニールして基材に窒化鉄ワークピースを固定することは、
約１０体積％の窒素、約８６体積％のアルゴン及び約４体積％の水素を含む雰囲気下で窒
化鉄ワークピースをプレアニールすることを含む、項目３４記載の方法。
【０１５７】
［項目３６］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース及び基材を約１２０℃～約２５０℃の温度に少なく
とも約５時間加熱することを含む、項目１８～３５のいずれか１項記載の方法。
【０１５８】
［項目３７］
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　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース及び基材を約１２０℃～約２００℃の温度に約２０
時間～約１００時間加熱することを含む、項目１８～３５のいずれか１項記載の方法。
【０１５９】
［項目３８］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース及び基材を約１５０℃の温度に約２０～約４０時間
加熱することを含む、項目１８～３５のいずれか１項記載の方法。
【０１６０】
［項目３９］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース内に約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメイン
を形成することを含む、項目１８～３８のいずれか１項記載の方法。
【０１６１】
［項目４０］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース内に約１０体積％～約２０体積％のFe16N2相ドメイ
ンを形成することを含む、項目１８～３８のいずれか１項記載の方法。
【０１６２】
［項目４１］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピース内に約１０体積％～約１５体積％のFe16N2相ドメイ
ンを形成することを含む、項目１８～３８のいずれか１項記載の方法。
【０１６３】
［項目４２］
　窒化鉄ワークピースをポストアニールして窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを
形成することは、窒化鉄ワークピースの体積全体に分散したFe16N2を形成することを含む
、項目１８～４１のいずれか１項記載の方法。
【０１６４】
［項目４３］
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成すること、ここで、複数のワークピースの各々
は約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを含む、窒化鉄材料の複数のワークピー
スの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に追加の鉄又
は非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約
５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成する
ことを含む方法。
【０１６５】
［項目４４］
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成することは、イオン注入を用いてテクスチャー
付き鉄ワークピースにＮ＋イオンを注入してテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成
すること、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テクスチャ
ー付き窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを形成することを含む、項目４３記載の
方法。
【０１６６】
［項目４５］
　高速ベルトキャスティングを用いてテクスチャー付き鉄ワークピースを形成することを
さらに含む、項目４４記載の方法。
【０１６７】
［項目４６］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは約１マイクロメートル～約１０ミリメートルの厚さ
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を画定している、項目４４又は４５記載の方法。
【０１６８】
［項目４７］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは約５マイクロメートル～約１ミリメートルの厚さを
画定している、項目４４又は４５記載の方法。
【０１６９】
［項目４８］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは（１００）又は（１１０）結晶構造を含む、項目４
４～４７のいずれか１項記載の方法。
【０１７０】
［項目４９］
　イオン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入してテクス
チャー付き窒化鉄ワークピースを形成することは約１８０キロエレクトロンボルト未満の
エネルギーにＮ＋イオンを加速することを含む、項目４４～４８のいずれか１項記載の方
法。
【０１７１】
［項目５０］
　約１８０キロエレクトロンボルト未満のエネルギーにＮ＋イオンを加速することは約１
００キロエレクトロンボルトのエネルギーにＮ＋イオンを加速することを含む、項目４４
～４８のいずれか１項記載の方法。
【０１７２】
［項目５１］
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピース中にＮ＋イオンを注入してテクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースを形成することは約２×１０16／ｃｍ2～１×１０17／ｃｍ2

の流束でＮ＋イオンを提供することを含む、項目４４～５０のいずれか１項記載の方法。
【０１７３】
［項目５２］
　イオン注入を用いて鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形
成することは約８×１０16／ｃｍ2の流束でＮ＋イオンを提供することを含む、項目４４
～５０のいずれか１項記載の方法。
【０１７４】
［項目５３］
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピース中にＮ＋イオンを注入してテクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースを形成することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピース中に
約８原子％～約１５原子％の平均窒素濃度を形成するのに十分なＮ＋イオンを提供するこ
とを含む、項目４４～５２のいずれか１項記載の方法。
【０１７５】
［項目５４］
　イオン注入を用いてテクスチャー付きワークピース中にＮ＋イオンを注入してテクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースを形成することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピース中に
約１２．５原子％の平均窒素濃度を形成するのに十分なＮ＋イオンを提供することを含む
、項目４４～５２のいずれか１項記載の方法。
【０１７６】
［項目５５］
　窒化鉄材料の複数のワークピースを形成することは、溶融鉄中で窒素源を混合すること
、溶融鉄を高速ベルトキャスティングしてテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成す
ること、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テクスチャー
付き窒化鉄ワークピース内にFe16N2相ドメインを形成することを含む、項目４３記載の方
法。
【０１７７】
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［項目５６］
　溶融鉄中で窒素を混合することは溶融鉄中で窒素源を混合して約８原子％～約１５原子
％の窒素原子濃度を溶融鉄中にもたらす、項目５５記載の方法。
【０１７８】
［項目５７］
　溶融鉄中で窒素を混合することは溶融鉄中で窒素源を混合して約１２．５原子％の窒素
原子濃度を溶融鉄中にもたらす、項目５５記載の方法。
【０１７９】
［項目５８］
　窒素源はアンモニア、アンモニウムアジ化物又は尿素のうちの少なくとも１つを含む、
項目５５～５７のいずれか１項記載の方法。
【０１８０】
［項目５９］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは（１００）又は（１１０）結晶構造を含む、項
目５５～５８のいずれか１項記載の方法。
【０１８１】
［項目６０］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは約１マイクロメートル～約１０ミリメートルの
寸法を画定している、項目５５～５９のいずれか１項記載の方法。
【０１８２】
［項目６１］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは約５マイクロメートル～約１ミリメートルの厚
さを画定している、項目５５～５９のいずれか１項記載の方法。
【０１８３】
［項目６２］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スに対して約０．１％～約７％の歪みを課すこと、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワーク
ピースに歪みを課している間に、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約
２５０℃の温度に少なくとも約５時間加熱することを含む、項目４３～６１のいずれか１
項記載の方法。
【０１８４】
［項目６３］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２５０℃の温度に少なくとも約
５時間加熱することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２００℃の
温度に約２０時間～約１００時間加熱することを含む、項目６２記載の方法。
【０１８５】
［項目６４］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２５０℃の温度に少なくとも約
５時間加熱することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１５０℃の温度に約２０
時間～約４０時間加熱することを含む、項目６２記載の方法。
【０１８６】
［項目６５］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
ス内に約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを形成することを含む、項目４４～
６４のいずれか１項記載の方法。
【０１８７】
［項目６６］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
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ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
ス内に約５体積％～約２０体積％のFe16N2相ドメインを形成することを含む、項目４４～
６４のいずれか１項記載の方法。
【０１８８】
［項目６７］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
ス内に約１０体積％～約１５体積％のFe16N2相ドメインを形成することを含む、項目４４
～６４のいずれか１項記載の方法。
【０１８９】
［項目６８］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スの体積全体に分散したFe16N2を形成することを含む、項目４４～６７のいずれか１項記
載の方法。
【０１９０】
［項目６９］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、イオン注入を用いて窒
化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性イオンを注入する
ことを含む、項目４３～６８のいずれか１項記載の方法。
【０１９１】
［項目７０］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、クラスター注入を用い
て窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性化合物を注入
することを含む、項目４３～６９のいずれか１項記載の方法。
【０１９２】
［項目７１］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に鉄又は非磁性材料のワー
クピースを導入することを含む、項目４３～７０のいずれか１項記載の方法。
【０１９３】
［項目７２］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に少なくとも１つの鉄又は
非磁性材料を含む粉末を導入することを含む、項目４３～７１のいずれか１項記載の方法
。
【０１９４】
［項目７３］
　鉄又は非磁性材料はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3又はそれら
の組み合わせからなる群より選ばれる、項目４３～７１のいずれか１項記載の方法。
【０１９５】
［項目７４］
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相
ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、窒化鉄材料を含む複数のワ
ークピースを約２５０℃未満の温度に少なくとも約５時間加熱すること含む、項目４３～
７３のいずれか１項記載の方法。
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【０１９６】
［項目７５］
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相
ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、窒化鉄の複数のワークピー
スに約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの圧力を加えながら、窒化鉄材料の複数
のワークピースを約２５０℃未満の温度に少なくとも約５時間加熱すること含む、項目４
３～７３のいずれか１項記載の方法。
【０１９７】
［項目７６］
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相
ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、窒化鉄の複数のワークピー
スに約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの圧力を加えながら、窒化鉄材料の複数
のワークピースを約１２０℃～約２００℃の温度に約２０時間～約１００時間加熱するこ
と含む、項目４３～７３のいずれか１項記載の方法。
【０１９８】
［項目７７］
　イオン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピースにＮ＋イオンを注入することによ
り複数のテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成して、約８原子％～約１５原子％の
Ｎ＋イオンを含むテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成すること、及び、テクスチ
ャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールし、テクスチャー付き窒化鉄ワークピース
中に約５体積％～約４０体積％の体積分率のFe16N2相ドメインを形成することを含み、残
部の軟磁性材料はFe8Nを含み、Fe16N2相ドメインの少なくとも一部は交換スプリングカッ
プリングによってFe8Nドメインの少なくとも一部に磁気的に結合される、
　窒化鉄の複数のワークピースの第一のワークピースと、複数のワークピースの第二のワ
ークピースとの間、又は、窒化鉄の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に
非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５
体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成するこ
とを含み、ここで、非磁性材料はバルク磁石内にドメイン壁ピン止めサイトを形成する、
方法。
【０１９９】
［項目７８］
　高速ベルトキャスティングを用いてテクスチャー付き鉄ワークピースを形成することを
さらに含む、項目７７記載の方法。
【０２００】
［項目７９］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは約１マイクロメートル～約１０ミリメートルの厚さ
を画定している、項目７７又は７８記載の方法。
【０２０１】
［項目８０］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは（１００）又は（１１０）結晶構造を含む、項目７
７又は７８記載の方法。
【０２０２】
［項目８１］
　イオン注入を用いてテクスチャー付き鉄ワークピース中にＮ＋イオンを注入してテクス
チャー付き窒化鉄シートを形成することは約１００キロエレクトロンボルトのエネルギー
にＮ＋イオンを加速することを含む、項目７７～８０のいずれか１項記載の方法。
【０２０３】
［項目８２］
　イオン注入を用いてワークピース中にＮ＋イオンを注入して窒化鉄ワークピースを形成
することは約８×１０16／ｃｍ2の流束でＮ＋イオンを提供することを含む、項目７７～
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８１のいずれか１項記載の方法。
【０２０４】
［項目８３］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スに対して約０．１％～約７％の歪みを課すこと、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワーク
ピースに歪みを課している間に、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約
２５０℃の温度に少なくとも約５時間加熱することを含む、項目７７～８２のいずれか１
項記載の方法。
【０２０５】
［項目８４］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２５０℃の温度に少なくとも約
５時間加熱することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２００℃の
温度に約２０時間～約１００時間加熱することを含む、項目８３記載の方法。
【０２０６】
［項目８５］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スの体積全体に分散したFe16N2を形成することを含む、項目７７～８４のいずれか１項記
載の方法。
【０２０７】
［項目８６］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、イオン注入を用いて窒
化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性イオンを注入する
ことを含む、項目７７～８５のいずれか１項記載の方法。
【０２０８】
［項目８７］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、クラスター注入を用い
て窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性化合物を注入
することを含む、項目７７～８６のいずれか１項記載の方法。
【０２０９】
［項目８８］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に鉄又は非磁性材料のワー
クピースを導入することを含む、項目７７～８７のいずれか１項記載の方法。
【０２１０】
［項目８９］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に少なくとも１つの鉄又は
非磁性材料を含む粉末を導入することを含む、項目７７～８８のいずれか１項記載の方法
。
【０２１１】
［項目９０］
　鉄又は非磁性材料はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3又はそれら
の組み合わせからなる群より選ばれる、項目７７～８９のいずれか１項記載の方法。
【０２１２】
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［項目９１］
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約２０体積％のFe16N2相
ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、窒化鉄の複数のワークピー
スに約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの圧力を加えながら、窒化鉄材料の複数
のワークピースを約１２０℃～約２００℃の温度に約２０時間～約１００時間加熱するこ
と含む、項目７７～９０のいずれか１項記載の方法。
【０２１３】
［項目９２］
　約８原子％～約１５原子％の溶融鉄中の窒素原子濃度をもたらすように溶融鉄中に窒素
源を混合し、溶融鉄を高速ベルトキャスティングしてテクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スを形成することにより、複数のテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを形成すること、
及び、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールして、テクスチャー付き窒
化鉄ワークピース内に約５体積％～約４０体積％の体積分率のFe16N2相ドメインを形成す
ることを含み、残部の軟磁性材料はFe8Nを含み、ここで、Fe16N2相ドメインの少なくとも
一部は交換スプリングカップリングによってFe8Nドメインの少なくとも一部に磁気的に結
合されている、
　窒化鉄の複数のワークピースの第一のワークピースと、複数のワークピースの第二のワ
ークピースとの間、又は、窒化鉄の複数のワークピースのうちの少なくとも１つのワーク
ピースの内部に非磁性材料を導入すること、及び、窒化鉄の複数のワークピースを一緒に
焼結して、約５体積％～約４０体積％のFe16N2相ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁
石を形成することを含み、ここで、非磁性材料はバルク磁石内にドメイン壁ピン止めサイ
トを形成する、方法。
【０２１４】
［項目９３］
　窒素源はアンモニア、アンモニウムアジ化物又は尿素のうちの少なくとも１つを含む、
項目９２記載の方法。
【０２１５】
［項目９４］
　テクスチャー付き鉄ワークピースは（１００）又は（１１０）結晶構造を含む、項目９
２又は９３記載の方法。
【０２１６】
［項目９５］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースは約１マイクロメートル～約１０ミリメートルの
厚さを画定している、項目９２～９４のいずれか１項記載の方法。
【０２１７】
［項目９６］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スに対して約０．１％～約７％の歪みを課すこと、及び、テクスチャー付き窒化鉄ワーク
ピースに歪みを課している間に、テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約
２５０℃の温度に少なくとも約５時間加熱することを含む、項目９２～９５のいずれか１
項記載の方法。
【０２１８】
［項目９７］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２５０℃の温度に少なくとも約
５時間加熱することはテクスチャー付き窒化鉄ワークピースを約１２０℃～約２００℃の
温度に約２０時間～約１００時間加熱することを含む、項目９６記載の方法。
【０２１９】
［項目９８］
　テクスチャー付き窒化鉄ワークピースをポストアニールしてテクスチャー付き窒化鉄ワ
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ークピース内にFe16N2相ドメインを形成することは、テクスチャー付き窒化鉄ワークピー
スの体積全体に分散したFe16N2を形成することを含む、項目９２～９７のいずれか１項記
載の方法。
【０２２０】
［項目９９］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、イオン注入を用いて窒
化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性イオンを注入する
ことを含む、項目９２～９８のいずれか１項記載の方法。
【０２２１】
［項目１００］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、クラスター注入を用い
て窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少なくとも１つの内部に非磁性化合物を注入
することを含む、項目９２～９９のいずれか１項記載の方法。
【０２２２】
［項目１０１］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に鉄又は非磁性材料のワー
クピースを導入することを含む、項目９２～１００のいずれか１項記載の方法。
【０２２３】
［項目１０２］
　窒化鉄材料の複数のワークピースの間又は窒化鉄材料の複数のワークピースのうちの少
なくとも１つの内部に追加の鉄又は非磁性材料を導入することは、窒化鉄材料の複数のワ
ークピースの第一のワークピースと第二のワークピースとの間に少なくとも１つの鉄又は
非磁性材料を含む粉末を導入することを含む、項目９２～１０１のいずれか１項記載の方
法。
【０２２４】
［項目１０３］
　鉄又は非磁性材料はAl, Cu, Ti, Mn, Zr, Ta, B, C, Ni, Ru, SiO2, A12O3又はそれら
の組み合わせからなる群より選ばれる、項目９２～１０２のいずれか１項記載の方法。
【０２２５】
［項目１０４］
　窒化鉄の複数のワークピースを一緒に焼結して、約５体積％～約２０体積％のFe16N2相
ドメインを有する窒化鉄を含むバルク磁石を形成することは、窒化鉄の複数のワークピー
スに約０．２ギガパスカル～約１０ギガパスカルの圧力を加えながら、窒化鉄材料の複数
のワークピースを約１２０℃～約２００℃の温度に約２０時間～約１００時間加熱するこ
と含む、項目９２～１０３のいずれか１項記載の方法。
【０２２６】
［項目１０５］
　Fe16N2相ドメインを含む磁性材料を形成するための本明細書に記載の任意の技術を実施
するためのシステム。
【実施例】
【０２２７】
［例１］
　図１９はイオン注入した後で窒化鉄ホイルのアニールする前の鉄ホイルにおける深さの
関数としてのＮ＋イオン濃度のオージェ測定を示す線図である。Ｎ＋イオン注入の前に、
鉄ホイルは厚さが約５００ｎｍであった。Ｎ＋イオンを鉄膜に注入するために１００ｋｅ
Ｖに加速した。約８×１０16／ｃｍ2Ｎ＋イオンのＮ＋イオン流束を用いて、鉄ホイル中
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にＮ＋イオンを注入した。測定はPhysical Electronics, Inc., Chanhassen, Minnesota
から入手可能なPhysical Electronics Industries (PHI) 545走査オージェマイクロプロ
ーブを用いてミリング源でＡｒ+とともにオージェ電子分光法（ＡＥＳ）を用いて行った
。図２に示す関係によって予測されるようにＮ＋イオン濃度のピーク位置は約１０００Å
又は１００ｎｍであった。さらに、Ｎ＋イオンは１０００Å周辺の他の深さで注入された
。
【０２２８】
［例２］
　図２０は異なる窒素流束に関するポストアニール後の鉄ホイル内の深さの関数としての
窒素濃度を示す散布図である。Ｎ＋イオン注入の前に、鉄ホイルは厚さが約５００ｎｍで
あった。Ｎ＋イオンを鉄膜に注入するために１００ｋｅＶに加速した。約２×１０16／ｃ
ｍ2、約５×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2及び約１×１０17／ｃｍ2Ｎ＋イオンの
Ｎ＋イオン流束を用いて、鉄ホイル中にＮ＋イオンを注入した。イオン注入した後に、窒
化鉄ホイルを（１１１）シリコン基板に付着させ、４％Ｈ2＋１０％Ｎ2＋８６％Ａｒ雰囲
気中で約０．５時間、約５００℃でプレアニール処理を施した。その後、窒化鉄ホイルを
真空中で約４０時間、約１５０℃でのポストアニール処理を施した。
【０２２９】
　図２０に示すように、ポストアニール工程後の窒化鉄ホイルの厚さは約４５０ｎｍであ
った。膜厚５０ｎｍの損失は、プレアニール工程の間のイオン衝撃及びクリーニング時の
鉄損失のためであると考えられる。図２０に示すように、各窒素流束に関して、ポストア
ニール工程後に、ホイル内の窒素の濃度はホイル全体を通して実質的に同一であった。８
×１０16／ｃｍ2のＮ＋イオン流束（上向き三角形）の窒素の濃度はFe16N2中で化学量論
比のFe:N付近で、約１２．５ａｔ．％～約１０ａｔ．％の範囲である。
【０２３０】
［例３］
　図２１Ａ及び２１Ｂは、イオン注入を用いて調製された窒化鉄ホイルの例についての磁
化ｖｓ．保磁力のヒステリシスループである。Ｎ＋イオン注入の前に、鉄ホイルは厚さが
約５００ｎｍであった。Ｎ＋イオンを鉄膜に注入するために１００ｋｅＶに加速した。約
８×１０16／ｃｍ2Ｎ＋イオンのＮ＋イオン流束を用いて、鉄ホイル中にＮ＋イオンを注
入した。イオン注入した後に、窒化鉄ホイルを（１１１）シリコン基板に付着させ、４％
Ｈ2＋１０％Ｎ2＋８６％Ａｒ雰囲気中で約０．５時間、約５００℃でプレアニール処理を
施した。その後、窒化鉄ホイルを真空中で約４０時間、約１５０℃でのポストアニール処
理を施した。
【０２３１】
　図２１Ａは約５Ｋの温度で窒化鉄ホイルのヒステリシスループを示す。図２１Ａに示す
とおり、プレアニール及びポストアニール処理は、約２．０テスラ（Ｔ）から約２．４５
Ｔまで飽和磁化を増加させた。プレアニール及びポストアニール処理はまた、保磁力（Ｈ
ｓ）を約０から約３．２ｋＯｅまで増加した。
【０２３２】
　図２１Ｂは約３００Ｋの温度での窒化鉄ホイルのヒステリシスループを示す。図２１Ｂ
に示すとおり、プレアニール及びポストアニール処理は、約２．０Ｔから約２．１２Ｔま
で飽和磁化を増加させた。プレアニール及びポストアニール処理はまた、保磁力（Ｈｓ）
を約０から約２６ｋＯｅまで増加した。５Ｋでテストしたホイル及び約３００Ｋでテスト
したホイルの挙動の相違は、より高い温度での結果に影響を及ぼす材料内の欠陥によるも
のである考えられるが、その効果はより低い温度で低減される。したがって、５Ｋでの結
果は、この技術を用いて調製された幾つかの窒化鉄膜の理想的な特性を代表すると考えら
れる。
【０２３３】
［例４］
　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ上に配
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置した。Ｎ＋の窒素イオンを１００ｋｅＶに加速し、これらのホイルに垂直に、室温にて
、約２×１０16／ｃｍ2、約５×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2及び約１×１０17

／ｃｍ2の投与量で注入した。イオン注入した後に、注入されたホイルに対して２工程ア
ニール工程を施した。第一の工程は窒素及びアルゴンの雰囲気中で約０．５時間、約５０
０℃でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時間、約１５０℃で
ポストアニール処理を行った。
【０２３４】
　サンプルを同一の注入エネルギーであるが、異なる窒素流束に暴露した。図２２は、ア
ニール前の鉄ホイル中の窒素深さプロファイルの例を示す線図である。窒素深さプロファ
イルは、深さミリング源としてＡｒ+を用いてオージェ電子分光（ＡＥＳ）により測定し
た。
【０２３５】
　ホイル内部の窒素注入範囲を注入エネルギーによって決定した。図２２に示すように、
異なる窒素流束を有する４つのサンプルは同一の注入範囲（約１６０ｎｍ）及び同一のピ
ーク位置（約１００ｎｍ）を有する。これは、ＳＲＩＭによるシミュレーション結果と一
致する。
【０２３６】
［例５］
　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ上に配
置した。Ｎ＋の窒素イオンを１００ｋｅＶに加速し、これらのホイルに垂直に、室温にて
、約２×１０16／ｃｍ2、約５×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2及び約１×１０17

／ｃｍ2の投与量で注入した。イオン注入した後に、注入されたホイルに対して２工程ア
ニール工程を施した。第一の工程は窒素及びアルゴンの雰囲気中で約０．５時間、約５０
０℃でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時間、約１５０℃で
ポストアニール処理を行った。
【０２３７】
　図２３は異なる窒素流束に関するポストアニール後の鉄ホイル内の深さの関数としての
窒素濃度を示す散布図である。図２３は、アニールされたホイル中の窒素濃度は各窒素流
束に関して実質的に均一であることを示す。約８×１０16／ｃｍ2に対応する窒化鉄の窒
素濃度分布は１１ａｔ．％に達しており、Fe16N2中の窒素の化学量論比に近い。
【０２３８】
［例６］
　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ上に配
置した。Ｎ＋の窒素イオンを１００ｋｅＶに加速し、これらのホイルに垂直に、室温で、
約２×１０16／ｃｍ2、約５×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2及び約１×１０17／
ｃｍ2の投与量で注入した。イオン注入した後に、注入されたホイルに対して２工程アニ
ールプロセスを施した。第一の工程は窒素及びアルゴンの雰囲気中で約０．５時間、約５
００℃でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時間、約１５０℃
でポストアニール処理を行った。
【０２３９】
　ホイルサンプルの結晶構造を、Cu Ka線源を備えたSiemens D5005 X-線回折計（ＸＲＤ
）を用いて特性化した。図２４は窒素イオンの約８×１０16／ｃｍ2流束を用いて形成さ
れるホイルサンプルに関してアニール前及びアニール後に回収されたＸＲＤパターンを示
す。アニール前のスペクトルに関して、シリコン基板Ｓｉ（１１１）以外に、ｂｃｃＦｅ
（１１０）のピークが現れる。アニーリング後に、出現しているFe16N2（３３０）（図２
４中に標記されていない）及び（２２０）ピークは、ｂｃｃＦｅの一部がFe16N2相に変態
されたことを示す。図２４はまた、アニール後のFe8N（３３０）ピークの強度の減少を示
す。
【０２４０】
［例７］
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　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ上に配
置した。Ｎ＋の窒素イオンを１００ｋｅＶに加速し、これらのホイルに垂直に、室温で、
約８×１０16／ｃｍ2の投与量で注入した。イオン注入した後に、注入されたホイルに対
して２工程アニールプロセスを施した。第一の工程は窒素及びアルゴンの雰囲気中で約０
．５時間、約５００℃でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時
間、約１５０℃でポストアニール処理を行った。
【０２４１】
　図２５は、イオン注入を用いて調製された窒化鉄ホイルの例についての磁化ｖｓ．保磁
力のヒステリシスループである。Ｎ＋イオン注入の前に（図２５の曲線１８２）、鉄ホイ
ルの磁性特性は鉄単結晶に期待されるようなものであり、残留磁化は飽和磁化（室温にて
約２．０２Ｔ）とほぼ等しい。これは、面内方向に沿って横たわる容易軸を示す。イオン
注入及びプレアニール工程の後に、飽和磁化は、鉄ホイルに比べて約７％増加した。ポス
トアニールした後に、飽和磁化は、鉄ホイルに比べて約１５％増加した。イオン注入、プ
レアニール及びポストアニールした後に、飽和場（Ｈｓ）は約５．３ｋＯｅに増加し、Fe

16N2におけるｂｃｔ構造による垂直磁気異方性を示した。
【０２４２】
［例８］
　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ上に配
置した。Ｎ＋の窒素イオンを１００ｋｅＶに加速し、これらのホイルに垂直に、室温で、
約２×１０16／ｃｍ2、約５×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2及び約１×１０17／
ｃｍ2の投与量で注入した。イオン注入した後に、注入されたホイルに対して２工程アニ
ール工程を施した。第一の工程は窒素及びアルゴンの雰囲気中で約０．５時間、５００℃
でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時間、約１５０℃でポス
トアニール処理を行った。
【０２４３】
　アニールの前及び後のFeNホイル中の窒素の化学状態を決定するために、Ｘ線光電子分
光法（ＸＰＳ）を用いて窒素結合エネルギーを試験した。図２６は、アニール処理の前及
び後で窒素結合エネルギーを示す２つの線図を含む。アニール前のＮ1sの結合エネルギー
は約４０１ｅＶであり、中性状態と比較して正に荷電した状態を示す。これは、窒素が注
入後にイオン化された（Ｎ＋）の状態のままであることを示す。窒素の結合エネルギーは
アニール後に約３９７ｅＶにシフトし、負に帯電した状態に対応する。これは窒素がアニ
ール後に鉄と結合したことを示唆する。
【０２４４】
［例９］
　図１５～１８に関して説明したとおり、窒化鉄サンプルは、歪ませた鉄サンプルを尿素
に暴露することによって低温るつぼ技術を用いて調製した。尿素に暴露されている間に（
鉄各１グラム当たり尿素１グラム）、鉄サンプルを約６６０℃の温度に約４時間加熱し、
次いで、鉄サンプルを水冷した。
【０２４５】
　鉄サンプルを、その後、ワイヤーに切断し、図１１に示した装置と同様の装置を用いて
延伸した。３本のワイヤーを、異なる長さに歪ませ、歪みを歪みゲージを用いて決定した
。第一のサンプルを約８３０ニュートン（Ｎ）の張力に供し、約２．５％の歪みをもたら
した。第二のサンプルを約１３２８ Ｎの張力に供し、約４％の歪みをもたらした。第三
のサンプルを約１６６０Ｎの張力に供し、約５％の歪みをもたらした。各サンプルを上記
量で歪ませながら、約２０時間、約１５０℃でアニールした。
【０２４６】
　３つのサンプルの結晶構造を、その後、CuKα線源を用いたSiemens D5005 Ｘ線回折計
（ＸＲＤ）を用いて特性化した。図２７～２９は３つの窒化鉄サンプルに関して収集した
ＸＲＤパターンを示す。図２７は２．５％まで歪んだサンプルについての結果を示してい
る。ＸＲＤパターンは、Fe16N2（００２）、Fe16N2（３０１）及びFe16N2（００４）のピ
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ークを、他の窒化鉄（Fe4N（１１１））、鉄（Fe（１１０）、Fe（２００）及びFe（２１
１））、及び酸化鉄（Fe3O4）相のピークとともに含む。
【０２４７】
　図２８は４％まで歪んだサンプルについての結果を示している。ＸＲＤパターンは、Fe

16N2（００２）、Fe16N2（３０１）及びFe16N2（００４）のピークを、他の窒化鉄（Fe4N
（１１１））、鉄（Fe（１１０）、Fe（２００）及びFe（２１１））、及び酸化鉄（Fe3O

4）相のピークとともに含む。
【０２４８】
　図２９は５％まで歪んだサンプルについての結果を示している。ＸＲＤパターンは、Fe

16N2（００２）及びFe16N2（００４）のピークを、他の窒化鉄（Fe4N（１１１））、鉄（
Fe（２００）及びFe（２１１））のピークとともに含む。
【０２４９】
　図３０～３２はアニール中に異なる歪み（２．５％、４％及び５％）に暴露された窒化
鉄ワイヤーの例の磁化ｖｓ．保磁力のヒステリシスループである。ヒステリシスループを
室温で測定した。図３０は、アニール後に、約２．５％の歪みに供したサンプルは約１３
８ｅｍｕ/ｇの飽和磁化（Ｍｓ）及び約６６０Ｏｅの保磁力（Ｈｃ）を有することを示し
た。図３１は、アニール後に、約４％の歪みに供したサンプルは約１６５ｅｍｕ/ｇの飽
和磁化（Ｍｓ）及び約７５０Ｏｅの保磁力（Ｈｃ）を有することを示した。図３２は、ア
ニール後に、約４％の歪みに供したサンプルは約１７０ｅｍｕ/ｇの飽和磁化（Ｍｓ）及
び約８００Ｏｅの保磁力（Ｈｃ）を有することを示した。
【０２５０】
［例１０］
　厚さが約５００ｎｍである純粋な（１１０）鉄ホイルを鏡面研磨（１１１）Ｓｉ基板上
に配置した。基板及び鉄ホイルの表面を事前にクリーニングした。ウエハボンダー(SB6, 
Karl Suss Wafer Bonder)を融着モードで４５０℃で３０分間用いて基板とホイルを直接
的に結合した。図３３は（１１１）Ｓｉ基板に直接結合した鉄ホイルを示す例示の赤外線
画像である。
【０２５１】
　原子Ｎ＋のイオンを１００ｋｅＶに加速し、鉄ホイル中に垂直に、室温で、約２×１０
16／ｃｍ2～約５×１０17／ｃｍ2の流束範囲で注入した。サンプルを同一の注入エネルギ
ーに暴露したが、異なる窒素流束であった。その後、注入されたホイルに対して２工程ポ
ストアニールプロセスを施した。第一のアニール工程はＮ2及びＡｒの混合雰囲気中で約
３０分間、約５００℃でプレアニールした。プレアニール工程の後に、真空中で約４０時
間、約１５０℃でポストアニールを行った。
【０２５２】
　図３４は２工程アニールの前のイオン注入したサンプルに関する例示的な窒素深さプロ
ファイルを示す図であり、深さミリング源としてのＡｒ+を用いたオージェ電子分光（Ａ
ＥＳ）により測定した。図３４はそれぞれ約２×１０16／ｃｍ2、約８×１０16／ｃｍ2、
約１×１０17／ｃｍ2及び５×１０17／ｃｍ2の注入流束を用いた４つのサンプルに関する
、アニール前の窒素分布を示している。ホイル内部の窒素注入範囲は注入エネルギーによ
って決定される。図１に示すように、４つのサンプルは実質的に同一のインプラント範囲
（約１６０ｎｍ）及び実質的に同一のピーク位置（約１００ｎｍ）を有する。これは、SR
IMによるシミュレーション結果と一致している。
【０２５３】
　図３５は２工程アニール後の例示の窒素深さプロファイルを示す図である。ホイル中の
窒素濃度はアニール後のホイルの深さ全体にわたって実質的に均一に分布している。１×
１０17／ｃｍ2の流束に対応する窒素濃度分布は約１１ａｔ．％であり、それはFe16N2中
の窒素の化学量論比に近い。５×１０17／ｃｍ2の流束を用いたサンプルでは、窒素濃度
は鉄中の達成可能な最大窒素溶解度を超えていた。
【０２５４】
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　ホイルサンプルの結晶構造はCuKα線源を用いたSiemens 5005 Ｘ線回折計（ＸＲＤ）を
用いて特性化された。図３６はポストアニール後のＳｉ（１１１）基板上の異なる窒素流
束を用いたホイルサンプルの例示のＸＲＤスペクトルを示す図である。Fe16N2相は、約２
×１０16／ｃｍ2～５×１０17／ｃｍ2で変化させたイオン流束を用いて試験した全ての条
件で常に存在する。約２×１０16／ｃｍ2及び約８×１０16／ｃｍ2のイオン流束では、Fe

16N2相窒化鉄のみが観測された。約１×１０17／ｃｍ2及び５×１０17／ｃｍ2の流束を用
いたサンプルでは、窒素濃度が１１．１ａｔ．％より大きかったので、ε－窒化鉄（Fe4N
）ピークも観察された。FeSi（１１１）相はすべての流束で観測されることができ、これ
は鉄ケイ素化物界面が４５０℃の融着結合により現れることを示している。
【０２５５】
　図３７は、種々の段階での約１×１０17／ｃｍ2の流束を用いて調製したサンプルの例
示のヒステリシスループを示す図であり、それらは標準Ｎｉサンプルにより校正された振
動試料型磁力計（ＶＳＭ）を用いてホイル面で室温にて測定した。３つＭ－Ｈループは、
イオン注入の前、イオン注入及びプレアニール工程の後、ならびに、イオン注入後で、プ
レアニール及びポストアニールの両方の工程の後の同一のサンプルに対応する。イオン注
入前の純粋な鉄ホイルでは、その磁気特性は、Fe（１１０）単結晶とよく一致している。
その残留磁化値は４πΜｓの飽和磁化値に等しく、室温で約２．０２Ｔである。イオン注
入及び５００℃の０．５時間のプレアニール工程の後のサンプルでは、飽和磁化は２．１
５Ｔまで約７％増加する。一方、プレアニール工程後の残留磁化値は低下し、そして飽和
場（Ｈｓ）は約１０００ Ｏｅまで増加し、これはプレアニール工程後にFe8N相が存在す
ることを示す。
【０２５６】
　１５０℃で４０時間のポストアニール工程はサンプルのＭＨループを極端に変化させた
。このことは図３６中に示すとおりのサンプル中のFe16N2相の形成とよく一致する。図３
７で示されるように、硬磁性挙動は５．３ｋＯｅの飽和場で明らかに観察される。これは
、Fe16N2中の体心正方（ｂｃｔ）構造による大きな結晶磁気異方性の存在と一貫する。ま
た、飽和磁化の１５％の増加はこのサンプルで観測され、これはＶＳＭ試験誤差よりも大
きい。絶対Ｍｓ値は、対照サンプル（出発単結晶鉄ホイル）の２．０２Ｔと比較して、２
．３２Ｔまで増加する。ＸＲＤパターンは、図３６に示すように、サンプル中にFe及びFe

16N2の混合相を明らかに含む。ＸＲＤパターンに基づく、このサンプル中のFe16N2相の積
算体積比は約３５％である。したがって、このサンプル中のFe16N2相の飽和磁化は約２．
９Ｔと計算される。この計算では、サンプル中のFeマトリックスはイオン注入及びアニー
ルの前と同一の飽和磁化を有するものと想定され、そのことはイオン注入の前及び後で同
じサンプルを使用したので理に適っている。
【０２５７】
　５×１０17／ｃｍ2の流束を用いたサンプルでは、アニール前の磁気特性は図３７に示
す結果と実質的に同様である。しかしながら、膜の磁気特性は、図３８及び３９に示され
るように、ポストアニール後に有意に変化し、保持力、そして、そのため、最大エネルギ
ー積は明らかに増加する。図３８は、ポストアニール後の５×１０17／ｃｍ2の流束を用
いて調製したサンプルの例示のヒステリシスループを示す図である。膜の保磁力は１９１
０ Ｏｅ、飽和磁化は２４５ｅｍｕ／ｇ、そしてエネルギー積（（ＢＨ）max）は約２０ 
ＭＧＯｅである。図３９は図３８に示す結果を得るために試験したフィルムの計算エネル
ギー積を示す図である。図３９は膜のエネルギー積の最大値が約２０ＭＧＯｅであること
を示す。
【０２５８】
　図４０は図３８及び３９に示す結果を得るために試験したフィルムの例示の高分解能透
過電子顕微鏡（ＨＲＴＥＭ）画像である。ＴＥＭサンプルは集束イオンビーム（ＦＩＢ）
（FEI（商標）Hillsboro, Oregonから入手可能なFEI（商標）、Quanta 200 3D）によって
表面に垂直にホイルを切断し、研磨することによって得た。図４０に示すように、サンプ
ルは粒状構造からなる。サンプルの副次領域は異なる結晶構造に対応し、２．０２２ｎｍ
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の格子縞距離を有する結晶構造はα”-Fe16N2（２２０）に対応し、１．８９７ｎｍ及び
２．０２７ｎｍの格子縞距離を有するもう一方の結晶構造は、それぞれ、Fe4N（２００）
及びFe（１１０）に対応する。図４１は図４０に示す結果を得るために試験したサンプル
のＸ線回折パターンを示す例示の画像である。
【０２５９】
　様々な実施例を記載してきた。これら及び他の実施例は以下の特許請求の範囲内にある
。

【図３】 【図４】

【図５】
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