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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上、ＴはＦｅ又はＦｅ及びＣｏ
を必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石を製造するための合金粉末の
製造方法であって、
　原料合金塊を所定粒度まで粉砕して第１の粉砕粉末を得る工程と、
　衝突式ジェットミルを用い、かつ酸素濃度が５００ｐｐｍ以下の粉砕雰囲気で前記第１
の粉砕粉末をさらに粉砕して第２の粉砕粉末を得る工程と、を備えることを特徴とするＲ
－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末の製造方法。
【請求項２】
　前記第２の粉砕粉末は、複数の粒子が融着して形成された融着粒子の数が全体に対して
３０％以下であることを特徴とする請求項１に記載のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末の
製造方法。
【請求項３】
　前記衝突式ジェットミルが備える粉末の衝突板は、セラミックスから構成されることを
特徴とする請求項１又は２に記載のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末の製造方法。
【請求項４】
　Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上、ＴはＦｅ又はＦｅ及びＣｏ
を必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石を製造する方法であって、
　酸素量が３０００ｐｐｍ以下で、かつ粉末全体に対する多磁区粒子の個数が３０％以下
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であり、衝突式ジェットミルを用い、かつ酸素濃度が５００ｐｐｍ以下の粉砕雰囲気で粉
砕を行うことにより得られた合金粉末を、磁場中で成形して成形体を得る工程と、
　前記成形体を所定温度に所定時間保持して焼結体を得る工程と、
を備えることを特徴とするＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上、ＴはＦｅ又はＦ
ｅ及びＣｏを必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石に関し、特にＲ－
Ｔ－Ｂ系焼結磁石を製造する際に有効なＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末、その製造方法
及びＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石は、粉末冶金法にしたがって作製される。すなわち、Ｎｄ、Ｆｅ
及びＢを主体とする鋳造又はストリップキャストによる原料合金に水素を吸蔵させること
により脆化、粉砕して得られた粉体を５００～１０００μｍ程度の粒径まで粉砕する。こ
の粉砕は、スタンプミル、ブラウンミル等の粉砕機を用いて行われる。この段階における
粒度が後に行われる粉砕による粒度よりも大きいため、この粉砕は粗粉砕と呼ばれること
がある。次いで、粗粉砕された粉末は、ボールミルアトライタ（湿式粉砕）、ジェットミ
ル（乾式粉砕）等の粉砕機を用いて１～１０μｍ程度まで粉砕する。この粉砕は得られる
粉末が微細であることから微粉砕と呼ばれることがある。微粉砕で得られた粉末は、磁場
中で成形した後、焼結、時効熱処理を経てＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石となる。
【０００３】
　上記微粉砕において、ジェットミルは、ボールミルアトライタのように粉砕メディアを
使用しないため、不純物の混入を極力低減することができる。また、サイクロンを用いて
分級することができるため、粒度分布の狭い粉末が得られる。このような利点から、Ｒ－
Ｔ－Ｂ系焼結磁石の製造には、専らジェットミルが用いられており、特許文献１にはＲ（
Ｒは希土類元素の１種以上）、ＦｅおよびＢを含有し、粒度分布の幅ｄ90－ｄ10（ただし
、ｄ10、ｄ90はそれぞれ粒度累積分布の１０％、９０％の粒径である）が６～１０μｍ、
平均粒径ｄ50が２～１０μｍ 、焼結体酸素量が４０００～１００００ｐｐｍであるＲ－
Ｔ－Ｂ系焼結磁石を、衝突旋回型のジェットミルを用いて得られる磁石粉を焼結、熱処理
して得ることが開示されている。
【０００４】
　特許文献１には、粉砕のメカニズムを詳細に研究した結果、磁石粉の生成過程には塊が
衝突によって粉砕される「破砕」と、磁石粉同士が相互の摩擦等によって粉砕される「摩
砕」のあること、さらに、摩砕によるよりも破砕による方が磁石粉として良好な磁気特性
を示すことを知見したことが開示されている。そして、摩砕に更に破砕の機能を備えた衝
突旋回型のジェットミルを用いることにより、分級等の工程を経て歩留りを低下させるこ
となく、粒度分布のシャープな磁石粉をより容易に得ることが可能であるとしている。旋
回摩擦型の粉砕機の場合では、粉砕は主に粒子同士の摩擦により、表面から砕けていくた
め微粒子が多くなると共に粗大粒子が残る。それに対して衝突旋回型のジェットミルの場
合は、旋回による摩砕の前に、衝突板に衝突させる破砕工程が入ることにより、粗粉が予
備粉砕され、粉砕の進行を容易にし、その結果粗大粒子及び微粒子を低減していると解さ
れる。
【０００５】
【特許文献１】特開平５－１３５９３０号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の磁気特性向上のために、様々な検討がなされてきた。その一つ
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として、磁石中に含まれる酸素量を低減する検討が行われている。酸素が多く含まれてい
ると、酸化されやすいＮｄが酸化物を形成することにより磁気特性向上に必要なＮｄが消
費されてしまうからである。焼結磁石中の酸素量を低減するためには、上記した各製造工
程を行う雰囲気の酸素量を低減すればよいことは言うまでもない。例えば、ジェットミル
を用いた粉砕時には粉砕雰囲気中に含まれる酸素量を低減する必要がある。通常、ジェッ
トミルは、窒素ガス等の非酸化性ガスを用いて気流を生じさせているが、この非酸化性ガ
ス中には不純物として酸素が含まれている。低酸素量の磁石を製造する場合には、非酸化
性ガス中に含まれる酸素濃度を例えば５００ｐｐｍ以下とする。さらに他の工程の雰囲気
における酸素濃度を制御すれば、酸素量が３０００ｐｐｍ以下のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を
得ることができる。
【０００７】
　本発明者は、このように酸素量が低減されたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を、いくつかの異な
るジェットミルを用いて得た微粉末を用いて作製したところ、微粉末を得たジェットミル
によって磁気特性が相違することがあった。これでは、酸素量を低減した効果を享受する
ことができない。ところがこの傾向は、焼結磁石中の酸素量が３０００ｐｐｍを超える従
来のレベルでは現れず、酸素量を低減した磁石に固有の問題といえる。
　以上のように、使用したジェットミルのタイプによって磁気特性が異なることから、得
られた微粉末の性状に何らかの差異があるものと理解されるところ、本発明は、酸素量が
低減されたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を得る際に、高い磁気特性を得ることができるＲ－Ｔ－
Ｂ系焼結磁石用合金粉末を提供することを目的とする。また本発明は、そのようなＲ－Ｔ
－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を製造する方法を提供することを目的とする。また本発明は、
そのようなＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を用いて磁気特性の高いＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁
石を製造する方法を提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　本発明者らは上記課題を解決するべく、磁気特性の異なるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の製造
に供した微粉末の性状を丹念に観察した。ここで、これら微粉末の化学組成及び粒度に関
する条件は一致している。その結果、より微小な粒子同士が融着したと判断される粒子が
多く含まれる粉末を用いて作製されたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石は磁気特性が劣ること、及び
粒子同士が融着した粒子が多く含まれる粉末は粒子同士の摩粋により粉砕を行うカウンタ
型ジェットミルで生成されやすいことを確認した。微粉末は理想的には一磁区異方性を有
すべきであるが、複数の粒子が融着することにより、一つの粒子が複数の磁区の方向を有
する多磁区化が進行する。このように多磁区化された粒子を多く含む粉末を磁場中成形す
ると、配向が十分になされないことになる。その結果、磁気特性、特には残留磁束密度が
低下することになる。また、粒子同士の融着が繰返して生成された粒子は粗大になり、焼
結性が劣り、また得られた焼結磁石の中に粗大な結晶粒が存在することにより保磁力を低
下させる。
【０００９】
　ジェットミルによる磁気特性の低下が低酸素のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を製造する場合に
固有の問題であることは前述の通りである。つまり、低酸素のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を製
造する場合に、粉砕過程中における粒子同士の融着が顕著になると解される。これは、以
下の理由によるものと推察している。すなわち、粉砕により表面に形成された破断面は非
常に活性であり、かつ粉砕雰囲気の酸素濃度が低いために、活性な破断面同士が衝突によ
り融着しやすくなっているのである。これに対して粉砕雰囲気中の酸素濃度が比較的多い
場合は、粉砕により活性な面が生成しても、その面が酸化することにより融着が生じにく
かったのである。
【００１０】
　そこで本発明では、粒子同士の衝突によって粉砕するカウンタ型ジェットミルを用いる
のではなく、粒子を衝突板に衝突させて粉砕する衝突型ジェットミルを用いることにした
。衝突型ジェットミルを用いれば、粒子同士の衝突の可能性が低いために融着の確率が低
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く、得られた粉砕粉末に含まれる多磁区粒子の数は少なくなる。この微粉末を用いれば、
配向度を向上することができる。
【００１１】
　したがって本発明によれば、Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上
、ＴはＦｅ又はＦｅ及びＣｏを必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石
を製造するための合金粉末の製造方法であって、原料合金塊を所定粒度まで粉砕して第１
の粉砕粉末を得る工程と、衝突式ジェットミルを用い、かつ酸素濃度が５００ｐｐｍ以下
の粉砕雰囲気で前記第１の粉砕粉末をさらに粉砕して第２の粉砕粉末を得る工程と、を備
えることを特徴とするＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末の製造方法を提供する。この製造
方法により、酸素量が３０００ｐｐｍ以下で、かつ粉末全体に対する多磁区粒子の個数が
３０％以下であるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を得ることができる。後述する実施例
に示すように、多磁区粒子の個数が３０％以下であるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を
用いると、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の磁気特性を向上させることができる。
　本発明における合金粉末は、微粉末と通常称されているもので、平均粒径（ｄ５０）が
１～１０μｍの範囲にある。なお、ｄ５０は粒度累積分布の５０％の粒径である。
【００１２】
　また本発明における合金粉末は、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の全般にと起用することができ
るが、Ｒが２７．０～３２．０ｗｔ％、Ｂが０．５～１．５ｗｔ％、残部実質的にＴから
なる組成に対して最も有効である。低酸素量のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石には、この範囲の組
成が採用されているからである。
　さらに本発明における合金粉末は、異なる組成を有する複数の合金粉末の混合物である
場合、又は単一組成の合金粉末からなる場合の両者を含む概念を有している。
【００１３】
　以上のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を好適に製造する方法を本発明は提供する。こ
の製造方法は、Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上、ＴはＦｅ又は
Ｆｅ及びＣｏを必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石を製造するため
の合金粉末の製造方法であって、原料合金塊を所定粒度まで粉砕して第１の粉砕粉末を得
る工程と、衝突式ジェットミルを用い、かつ酸素濃度が５００ｐｐｍ以下の粉砕雰囲気で
第１の粉砕粉末をさらに粉砕して第２の粉砕粉末を得る工程と、を備えることを特徴とし
ている。
　衝突式ジェットミルを用いる本発明によれば、第２の粉砕粉末は、複数の粒子が融着し
て形成された融着粒子の数を、全体に対して３０％以下とすることができる。なお、衝突
式ジェットミルにおいて粉末を衝突させる衝突板はセラミックスで構成することが望まし
い。
【００１４】
　また本発明は、以上説明した合金粉末を用いて焼結磁石を製造する方法を提供する。こ
の製造方法は、Ｒ－Ｔ－Ｂ（ただし、Ｒは希土類元素の１種又は２種以上、ＴはＦｅ又は
Ｆｅ及びＣｏを必須とする１種又は２種以上の遷移金属元素）系焼結磁石を製造する方法
であって、酸素量が３０００ｐｐｍ以下で、かつ粉末全体に対する多磁区粒子の個数が３
０％以下である合金粉末を、磁場中で成形して成形体を得る工程と、成形体を所定温度に
所定時間保持して焼結体を得る工程と、を備えることを特徴としている。
　用いられる合金粉末は、衝突式ジェットミルを用い、かつ酸素濃度が５００ｐｐｍ以下
の粉砕雰囲気で粉砕を行うことにより容易に得ることができる。
【発明の効果】
【００１５】
　以上説明したように、本発明によれば、低酸素量のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を製造する場
合に、高い磁気特性を得ることができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１６】
　以下、本発明を詳細に説明する。
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＜Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末＞
　はじめに、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末について説明する。
　この合金粉末の具体的な組成は目的に応じ選択されるが、一般的にはＲ：２７．０～４
０．０ｗｔ％、Ｂ：０．５～４．５ｗｔ％、Ｔ：残部、の組成を有している。ここで、本
発明におけるＲはＹを含む概念を有しており、Ｌａ、Ｃｅ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｓｍ、Ｅｕ、Ｇ
ｄ、Ｔｂ、Ｄｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、Ｙｂ、Ｌｕ及びＹの１種又は２種以上である。Ｒの量が２
７．０ｗｔ％未満であると、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の主相となるＲ2Ｆｅ14Ｂ相の生成が
十分ではなく軟磁性を持つα－Ｆｅなどが析出し、保磁力が著しく低下する。一方、Ｒが
４０．０ｗｔ％を超えると主相であるＲ2Ｆｅ14Ｂ相の体積比率が低下し、残留磁束密度
が低下する。またＲが酸素と反応することにより焼結磁石の酸素量が増え、これに伴い保
磁力発生に有効なＲ－リッチ相が減少し、保磁力の低下を招く。そこで、Ｒの量は２７．
０～４０．０ｗｔ％とする。Ｎｄは資源的に豊富で比較的安価であることから、希土類元
素Ｒとしての主成分をＮｄとすることが好ましい。本発明は、特に低Ｒ組成、つまりＲが
２７．０～３２．０ｗｔ％、特に２８．０～３１．０ｗｔ％の範囲にある場合に有効であ
る。Ｒが多いとＲが酸素と反応して含有する酸素量が増え、これに伴い保磁力発生に有効
なＲ－リッチ相が減少し、保磁力の低下を招くからである。
【００１７】
　ホウ素Ｂが０．５ｗｔ％未満の場合には高い保磁力を得ることができない。ただし、ホ
ウ素Ｂが４．５ｗｔ％を超えると残留磁束密度が低下する傾向がある。したがって、上限
を４．５ｗｔ％とする。好ましいホウ素Ｂの量は０．５～１．５ｗｔ％である。
　さらに、保磁力を改善するために、Ｍを加えてＲ－Ｔ－Ｂ－Ｍ系のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁
石とすることもできる。ここで、Ｍとしては、Ａｌ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｍｇ、Ｓｉ、Ｃｕ、Ｃ
、Ｎｂ、Ｓｎ、Ｗ、Ｖ、Ｚｒ、Ｔｉ、Ｍｏ、Ｂｉ、Ａｇ及びＧａなどの元素を１種又は２
種以上添加することができる。
【００１８】
　本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、酸素量を３０００ｐｐｍ以下とする。酸
素量が多いと、得られる焼結磁石中に非磁性成分である酸化物相が増大して、磁気特性を
低下させるからである。そこで本発明では、酸素量を、３０００ｐｐｍ以下、好ましくは
２０００ｐｐｍ以下、さらに好ましくは１５００ｐｐｍ以下とする。酸素量をこのような
範囲にするには、後述するように、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を製造する工程の雰
囲気中の酸素濃度を低くする必要がある。
【００１９】
　本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、粉末全体に対する多磁区粒子の個数が３
０％以下である。多磁区粒子の個数を３０％以下にすると、後述する実施例にも示すよう
に、保磁力（Ｈｃｊ）及び残留磁束密度（Ｂｒ）ともに向上させることができる。多磁区
粒子の個数は、好ましくは２５％以下、さらに好ましくは１５％以下である。なお、本発
明において、粒子の集合を粉末と捉えている。
【００２０】
　複数の粒子が融着により結合した場合に多磁区粒子が形成される。多磁区粒子を形成し
た個々の粒子が各々単磁区粒子を構成していたとしても、それらがランダムに結合するた
めに多磁区粒子となってしまう。カウンタ型ジェットミルは、粒子同士を強制的に衝突さ
せるため、多磁区粒子の発生する確率が高くなるのである。
　粒子同士が融着しているか否かは、例えばＳＥＭ（走査型電子顕微鏡）によって粒子を
観察することにより容易に判断することができる。図１は本発明で推奨する衝突型ジェッ
トミルで得られた粉末の粒子をＳＥＭにより観察した像を、図２はカウンタ型ジェットミ
ルで得られた粉末の粒子をＳＥＭにより観察した像を示している。図１の粒子Ｐはその表
面が破断面であるために平滑であるのに対して、図２の粒子Ｐは粒子が融着した痕跡とし
て表面に凹凸が存在している。また、図３は偏光顕微鏡によりカウンタ型ジェットミルで
得られた粉末の粒子を観察したときの像を模式的に示す図であるが、融着した粒子同士の
境界Ｂを確認することができる。
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【００２１】
　Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を作製する方法には、用いる合金粉末の観点から区別すると２つ
の方法が存在する。１つは、最終的に得られるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石と実質的に同一の組
成を有する単一種の合金粉末を用いる方法である。この方法を単一法と呼ぶ。他の１つは
、複数種、典型的には２種類の合金粉末を混合して用いる方法である。この方法を混合法
と呼ぶ。２種類の合金粉末を混合した状態で、最終的に得られるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石と
実質的に同一の組成を有することになる。２種類の合金粉末は、主相（Ｒ2Ｔ14Ｂ）形成
用の低Ｒ合金と、低Ｒ合金よりＲを多く含む粒界相形成用の高Ｒ合金である。
　本発明は、単一法及び混合法の両者について適用することができる。単一法に適用した
場合には、本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は１種類の合金粉末から構成される
。混合法に適用した場合には、本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、異なる組成
を有する２種類以上の各合金粉末として捉えることもできるし、異なる組成を有する２種
類以上の合金粉末の混合物として捉えることもできる。この場合に重要なのは、主相（Ｒ

2Ｔ14Ｂ）形成用の低Ｒ合金粉末に対して本発明が適用されていることである。磁性を担
う主相が磁場中成形により配向される必要があるからである。
【００２２】
　本発明によるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、所謂微粉砕を経た後の状態の粉末で
実現されている必要がある。微粉砕されたか否かはその粒径で特定することができる。つ
まり、合金粉末の平均粒径（ｄ５０）が１～１０μｍの場合には、通常、微粉砕された粉
末と認識することができる。この平均粒径は、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石において高い磁気特
性を得るためには２～８μｍ、さらには３～５μｍとすることが好ましい。
【００２３】
＜Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末の製造方法＞
　本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を製造するための好ましい方法について説明
する。
　前述したように、本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、衝突型ジェットミルに
より微粉砕粉末を得ることができる。ジェットミルで粉砕する場合に、予め所定の粒径の
粉砕粉末（第１の粉砕粉末）を用意する必要がある。通常、原料合金は、インゴット、ス
トリップ等の原料合金塊の形態をなしており、これをいきなりジェットミルで粉砕するこ
とは困難である。そこで、この原料合金塊を所定の粒径、例えば５００～１０００μｍ程
度の粒径まで粉砕する。この粉砕は、水素吸蔵による粉砕、スタンプミル、ブラウンミル
等の粉砕機による粉砕を単独又は組み合せて行うことができる。通常、この段階の粉砕を
粗粉砕と呼び、得られた粉末を粗粉末と呼んでいる。粗粉末を０．１～１．０μｍの粒径
まで粉砕して微粉末（第２の粉砕粉末）を得るのがジェットミルの役割である。ジェット
ミルによる微粉砕を行う際に、微粉砕時の粉砕性の向上及び磁場中成形時の潤滑及び配向
性の向上を目的とした脂肪酸又は脂肪酸の誘導体、例えば、ステアリン酸系やオレイン酸
系であるステアリン酸亜鉛、ステアリン酸カルシウム、ステアリン酸アミド、オレイン酸
アミド等の助剤を添加することが好ましい。なお、この助剤を添加するタイミングは、微
粉砕前、微粉砕中、微粉砕後のいずれであってもよく、限定されるものではない。
【００２４】
　本発明のように、衝突型ジェットミルを用いると、粒子同士の融着が抑制されるため、
所望の粒度を得るまでの粉砕時間が短縮されるという効果を奏する。これに対してカウン
タ型ジェットミルを用いると、粒子同士が融着して粒子が粗大化するために、所望の粒度
を得るまでの粉砕時間がかかってしまうか、あるいは粗大な粒子が存在するために、焼結
後に粗大な結晶粒が生成することにより保磁力を低下させる。このような粗大な粒子を抑
制するために、粒子を分級する機能を備えた装置を粉砕機に付加することもできる。
【００２５】
　ジェットミルは、その粉砕機構により２つに区分することができる。１つは本発明が適
用する衝突型ジェットミル、他の１つはカウンタ型ジェットミルである。既に説明したよ
うに、衝突型ジェットミルを用いると、複数の粒子が融着することによる多磁区粒子の発
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生を抑制することができる。なお、特許文献１に記載された衝突旋回型ジェットミルは、
衝突による粉砕はあくまで予備的なものであり、微細な粉末を得るためには依然として粒
子同士の衝突を利用しているため、粒子同士の衝突が行われている。
【００２６】
　本発明では、酸素量低減の観点から、粉砕雰囲気中の酸素濃度を５００ｐｐｍ以下とす
る。酸素濃度は、好ましくは３００ｐｐｍ以下、さらに好ましくは１００ｐｐｍ以下であ
る。なお、ジェットミルは、窒素ガス等の非酸化性ガスにより粉末を加速するため、これ
ら非酸化性ガス中に含まれる酸素濃度を低減することにより、粉砕雰囲気中の酸素量を低
減することができる。
　酸素量低減の観点からは、そもそも原料合金の酸素量を低減すること、粗粉砕による酸
素量の増加を抑制する必要があることは言うまでもない。
　また、衝突型ジェットミルにおいて、粉末を衝突させる衝突板は、セラミックスで構成
することが望ましい。セラミックスの中では、窒化珪素又は炭化珪素を用いることが望ま
しい。耐磨耗性にすぐれるとともに、衝突した粒子の融着が少ないからである。
【００２７】
＜Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の製造方法＞
　本発明のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を用いて焼結磁石を製造する好適な方法につ
いて説明する。なお、Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を製造する部分については上述し
たので、以下では他の部分について説明する。
　Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を得るための原料合金は、例えば、ストリップキャスト法により
得ることができる。ストリップキャスト法は、原料金属をＡｒガス雰囲気などの非酸化雰
囲気中で溶解して得た溶湯を回転するロールの表面に噴出させる。ロールで急冷された溶
湯は、薄板または薄片（鱗片）状に急冷凝固される。ストリップキャスト法によって得ら
れた薄板又は薄片（鱗片）状の原料合金は、厚みが０．０５～３ｍｍ、柱状結晶粒の平均
径が１～５０μｍであることが好ましい。平均径が１μｍ未満になると粉砕後に多磁区粒
子が増加し、また５０μｍを超えると粉砕性が劣化する。
【００２８】
　粉砕し難い金属間化合物（Ｒ2Ｆｅ14Ｂ）を含む原料合金は、水素吸蔵させて粉砕を容
易にすることが望ましい。
　水素吸蔵は、原料合金を常温下で水素含有雰囲気に曝すことにより行うことができる。
水素吸蔵反応は発熱反応であるため、温度上昇に伴って吸蔵水素量が低下することを防止
するために、反応容器を冷却する等の手段を適用してもよい。
　水素吸蔵が終了した後に、水素吸蔵が行われた原料合金を加熱保持する脱水素処理を施
すことができる。この処理は、焼結磁石として不純物となる水素を減少させることを目的
として行われる。加熱保持の温度は、２００℃以上、望ましくは３５０℃以上とする。保
持時間は、保持温度との関係、原料合金の厚さ等によって変わるが、少なくとも３０分以
上、望ましくは１時間以上とする。脱水素処理は、真空中又はＡｒガスフロー中にて行う
。
　以上の水素吸蔵により粉砕された原料合金を、スタンプミル、ジョークラッシャー、ブ
ラウンミル等を用いて粗粉砕する。この粗粉砕は非酸化性ガス雰囲気中にて行うことが望
ましい。
【００２９】
　以上で得られた粗粉末をジェットミルにて平均粒径１～１０μｍ程度まで微粉砕する。
微粉砕については上述の通りである。
　次に、得られた微粉末は磁場中成形に供される。この磁場中成形は、１２～２０ｋＯｅ
（９６０～１６００ｋＡ／ｍ）前後の磁場中で、０．３～３．０ｔ／ｃｍ2（３０～３０
０ＭＰａ）前後の圧力で行えばよい。本発明によるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末は、
多磁区粒子の存在割合が３０％と低いため、この磁場中成形において高い配向性を得るこ
とができる。
　磁場中成形後、その成形体を真空又は非酸化性ガス雰囲気中で焼結する。焼結温度は、
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０００～１１００℃で１～１０時間程度焼結すればよい。焼結工程の前に成形体に含まれ
ている粉砕助剤、ガスなどを除去する処理を行ってもよい。焼結後、得られた焼結体に時
効処理を施すことができる。この工程は、保磁力を制御する重要な工程である。時効処理
を２段に分けて行う場合には、８００℃近傍、６００℃近傍での所定時間の保持が有効で
ある。８００℃近傍での熱処理を焼結後に行うと、保磁力が増大する。また、６００℃近
傍の熱処理で保磁力が大きく増加するため、時効処理を１段で行う場合には、６００℃近
傍の時効処理を施すとよい。
　本発明によるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石用合金粉末を用いると、成形体の配向性が高いため
、得られる焼結体磁石の残留磁束密度は高い値を示す。また、融着して粒径の大きくなっ
た粒子が少ないため、焼結性が優れ、ひいては高い保磁力を得ることができる。
【００３０】
　焼結体を得た後に、保護膜を形成することが望ましい。Ｒ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石は耐食性
が劣るからである。保護膜の形成は、保護膜の種類に応じて公知の手法に従って行えばよ
い。例えば、電解メッキの場合には、焼結体加工、バレル研磨、脱脂、水洗、エッチング
（例えば硝酸）、水洗、電解メッキによる成膜、水洗、乾燥という常法を採用することが
できる。
【実施例１】
【００３１】
　以下本発明を具体的な実施例に基づいて説明する。
　２８．５ｗｔ％Ｎｄ－３．５ｗｔ％Ｄｙ－０．４ｗｔ％Ａｌ－１ｗｔ％Ｂ－残Ｆｅの組
成を有する厚さ５００μｍの原料合金をストリップキャストにより作製した。なお、この
組成は、磁気特性の向上を目指した低Ｒ組成に該当する。
　得られた原料合金に水素吸蔵処理を行った後に、以下の２種類のジェットミルにより、
微粉末の狙い粒径が６μｍ（ｄ５０）とする粉砕を行った。ここでの粉末粒径はレーザー
回折式粒度分布計（Malvern Instrument 社製 Mastersizer）にて測定した。なお、粉砕
雰囲気の酸素濃度は２００ｐｐｍとした。また、各ジェットミルの衝突板は、窒化珪素に
より構成した。
（１）衝突型ジェットミル：ＩＤＳ型（日本ニューマチック工業（株）製）
（２）カウンタ型ジェットミル：ＰＪＭ型（日本ニューマチック工業（株）製）
【００３２】
　得られた微粉末を、酸素濃度を２００ｐｐｍに管理した成形機を用いて、１５００ｋＡ
／ｍの磁場中で４９ＭＰａの圧力で成形した。この成形体を大気に接触させることなく焼
結炉に移送し、真空中において１０５０℃で４時間保持する焼結を行った。得られた焼結
体に真空中で時効処理（９００℃×１時間＋５４０℃×１時間）を施してＲ－Ｔ－Ｂ系焼
結磁石を得た。
　得られたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の磁気特性及び酸素量を測定した。その結果を表１に示
す。なお、表１には、多磁区粒子の比率（個数）、ジェットミルにおける粉砕効率もあわ
せて示している。多磁区粒子の比率は、以下のように求めた。ジェットミルで粉砕された
微粉末を樹脂に埋め込み、粉末粒子が露出するまで研磨後、偏光顕微鏡にて観察する。そ
して、１ｃｍ2当たりに存在する粒子数に対する多磁区粒子をカウントする作業を５回繰
り返し、それを平均した値を多磁区粒子の比率とした。粉砕効率は、衝突型ジェットミル
（ＩＤＳ型）における単位時間あたりに狙い粒径（ｄ５０＝６μｍ）に粉砕処理が可能な
量を１．００とする指数で表している。
【００３３】
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【表１】

【００３４】
　表１に示すように、衝突型ジェットミルにより得られた粉末の多磁区粒子は３０％以下
の比率であるのに対して、カウンタ型ジェットミルにより得られた粉末の多磁区粒子の比
率は３０％を超えており、カウンタ型ジェットミルにより粉砕されると粒子同士の融着が
多くなることがわかる。得られたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の磁気特性を比較すると、多磁区
粒子の比率が少なくなると残留磁束密度（Ｂｒ）及び保磁力（Ｈｃｊ）がともに向上する
ことが確認された。また、衝突型ジェットミルを用いることにより粉砕効率を向上できる
ことも確認された。なお、得られたＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の酸素量が１０００ｐｐｍであ
ることから、ジェットミルで粉砕された後の微粉末の酸素量はそれ以下であることがわか
る。
【実施例２】
【００３５】
　原料合金の組成を３０．８ｗｔ％Ｎｄ－１ｗｔ％Ｄｙ－０．３ｗｔ％Ａｌ－１ｗｔ％Ｂ
－残Ｆｅとする点、ジェットミルによる微粉末の狙い粒径を５μｍとする点を除いて実施
例１と同様にしてＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石を得るとともに、実施例１と同様の評価を行った
。その結果を表２に示す。
【００３６】
【表２】

【００３７】
　表２に示すように、実施例２においても、衝突型ジェットミルにより得られた粉末の多
磁区粒子は３０％以下の比率であること、多磁区粒子の比率が少なくなると残留磁束密度
（Ｂｒ）及び保磁力（Ｈｃｊ）がともに向上すること、さらに衝突型ジェットミルを用い
ることにより粉砕効率を向上できることが確認された。
【実施例３】
【００３８】
　原料合金の組成を２９．８ｗｔ％Ｎｄ－１ｗｔ％Ｄｙ－０．２ｗｔ％Ａｌ－１ｗｔ％Ｂ
－残Ｆｅとする点、ジェットミルによる微粉末の狙い粒径を４μｍとする点、粉砕雰囲気
中の酸素濃度を１００ｐｐｍ以下とする点を除いて実施例１と同様にしてＲ－Ｔ－Ｂ系焼
結磁石を得るとともに、実施例１と同様の評価を行った。その結果を表３に示す。
【００３９】

【表３】
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【００４０】
　表３に示すように、実施例３においても、衝突型ジェットミルにより得られた粉末の多
磁区粒子は３０％以下の比率であること、多磁区粒子の比率が少なくなると残留磁束密度
（Ｂｒ）及び保磁力（Ｈｃｊ）がともに向上すること、さらに衝突型ジェットミルを用い
ることにより粉砕効率を向上できることが確認された。
　また、表１～表３に示す結果を比較すると、ジェットミルにより粉砕された微粉末の粒
径が小さくなるほど、多磁区粒子の比率が多くなることがわかる。磁気特性の高いＲ－Ｔ
－Ｂ系焼結磁石を得るためには、結晶粒を微細にする必要があり、そのためには微粉砕後
の微粉末の粒径を小さくすることが望まれる。したがって、本発明によれば、微細結晶粒
によるＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石の高磁気特性の実現にも寄与する。さらに、表３に示すよう
に、衝突型ジェットミルを用いるとカウンタ型ジェットミルを用いた場合よりも２０％、
あるいは３０％も粉砕効率が高いため、本発明は高い磁気特性のＲ－Ｔ－Ｂ系焼結磁石製
造に当ってコスト低減を図ることもできる。
【図面の簡単な説明】
【００４１】
【図１】衝突型ジェットミルにより粉砕された粒子のＳＥＭ像を示す写真である。
【図２】カウンタ型ジェットミルにより粉砕された粒子のＳＥＭ像を示す写真である。
【図３】カウンタ型ジェットミルにより粉砕された粒子を偏光顕微鏡で観察したときの像
をスケッチした図である。

【図１】

【図２】

【図３】
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