
(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
次の：
絶縁性のリンを含有する層を有し、リン含有量が微粒化鉄粉末に対しては０．００５～０
．０３重量％、海綿鉄粉末に対しては０．０２～０．０６重量％である微粒化鉄粉末又は
海綿鉄粉末の粒子を、所望によっては熱硬化性樹脂と混合し、部材を形成するためにダイ
での圧縮成形にかけ、そして
該部材を ３５０～５５０℃の温度に加熱する
工程を包含する、改良された軟磁性を有する製品の製造方法。
【請求項２】
微粒化鉄粉末のリン含有量が０．００８～０．０２重量％であり、海綿鉄粉末ではそれが
０．０３～０．０５重量％であることを特徴とする、請求の範囲第１項に記載の方法。
【請求項３】
加熱温度が４００～５３０℃の間、好ましくは４３０～５２０℃の間であることを特徴と
する、請求の範囲第１項又は第２項に記載の方法。
【請求項４】
前記熱硬化性樹脂がフェノール－ホルムアルデヒド樹脂であることを特徴とする、請求の
範囲第１～３項のいずれかに記載の方法。
【請求項５】
微粒化鉄粉末又は海綿鉄粉末の粒子をリン酸水溶液で処理することを特徴とする、請求の
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範囲第１～４項のいずれかに記載の方法。
【請求項６】
前記熱硬化性樹脂を鉄粉末に対して０．１～０．６重量％の量で添加することを特徴とす
る、請求の範囲第５項に記載の方法。
【請求項７】
前記の最終の加熱工程に先立って、樹脂の硬化温度で追加の加熱工程を実施することを特
徴とする、請求の範囲第１～６項のいずれかに記載の方法。
【請求項８】
追加の加熱工程を１２０～１６０℃の温度で行うことを特徴とする、請求の範囲第７項に
記載の方法。
【請求項９】
前記圧縮成形工程を周囲温度で行うことを特徴とする、請求の範囲第１～８項のいずれか
に記載の方法。
【請求項１０】
前記圧縮成形工程に先立って鉄粉末に潤滑剤を加えることを特徴とする、請求の範囲第１
～９項のいずれかに記載の方法。
【請求項１１】
鉄粒子が１０～２００ミクロンの重量平均粒径を有することを特徴とする、請求の範囲第
１～１０項のいずれかに記載の方法。
【請求項１２】
前記の最終の加熱工程を２０分～２時間、好ましくは長くても１時間行うことを特徴とす
る、請求の範囲第１～１１項のいずれかに記載の方法。
【請求項１３】
リン酸による処理を周囲温度で０．５～２時間行い、得られた粉末を９０～１００℃の温
度で乾燥することを特徴とする、請求の範囲第１～１２項のいずれかに記載の方法。
【請求項１４】
０．００５～０．０３重量％のリンを含む絶縁層を有する微粒化鉄粉末、又は０．０２～
０．０６重量％のリンを含む海綿鉄粉末の粒子より本質的に成る、請求の範囲第１～１３
項のいずれかに記載の製品を製造するための鉄粉末。
【発明の詳細な説明】
本発明は鉄粉末の熱処理法に関する。更に詳しくは、本発明は鉄複合材を成形し、プレス
処理する方法に関する。プレス処理された部材は次いで熱処理される。この方法は改良さ
れた軟磁性を有する磁心部材の製造に特に有用である。
鉄を基材とする粒子は、粉末冶金法による構造部材の製造において長い間基礎材料として
使用されて来た。この鉄基材粒子は、所望とされる形をもたらすために、まずダイで高圧
下で成形される。この成形工程後に、その構造部材は、通常、この部材に必要な強度を与
えるために焼結工程を経る。
磁心部材も上記のような粉末冶金法で製造されて来たが、これらの方法で使用される鉄基
材粒子は一般に絶縁材料の外周層で被覆される。
鉄心部材の２つの重要な特性は透磁率と鉄心損失特性である。ある材料の透磁率はその材
料が磁化されて行く能力、又はその材料が磁束を持つ（ carry）能力の指標である。透磁
率は誘導された磁束の磁化力又は場の強さに対する比と定義される。磁性材料が急速に変
化する場に曝されると、磁心の総エネルギーはヒステリシス損及び／又は渦電流損の発生
により低下せしめられる。ヒステリシス損は、鉄心部材内に保持された磁力に打つ勝つの
に必要なエネルギーの消費によりもたらされる。渦電流損は、交流（ＡＣ）状態により引
き起こされる変動性磁束（ changing flux）に因り鉄心部材中に電流が生ずることにより
もたらされる。
磁心部材は積層薄鋼板から作られるが、これらの部材は小型の複雑な製品（ parts）用の
網状形状に加工するのが困難で、より高い周波数では大きな鉄心損失をこうむる。積層に
基づくこれら磁心の利用は、過度の渦電流損を避けるために鋼板の面内にのみ磁束を持つ
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必要があることによっても制限される。焼結された金属粉末が磁心部材用材料としての積
層薄鋼板に代えて使用されてたが、これらの焼結製品も磁心損失が高く、主に直流（ＤＣ
）操作に限られている。
被覆された鉄基材粉末を用いる磁心部材の、粉末冶金法による製造の研究は、ある種特定
の物理的性質と磁性を他の性質に悪影響を及ぼすことなく向上させる鉄粉末組成物の開発
に向けられて来た。所望とされる性質として、広い周波数範囲を通じて高い透磁率、高い
プレス処理強さ、低鉄心損失及び圧縮成形法に対する安定性が挙げられる。
ＡＣ電力用途のための鉄心部材を成形する場合、鉄粒子は鉄心損失を減少させるために電
気絶縁性の被覆を有することが一般に必要とされる。プラスチックコーティングの使用（
山口に付与された米国特許第３，９３５，３４０号明細書）及び二重被覆鉄粒子の使用（
ソイロー（ Soileau）等に付与された米国特許第４，６０１，７６５号明細書）が鉄粒子
を絶縁し、従って渦電流損を低下させるために採用された。これらの粉末組成物は、しか
し、高レベルのバインダーを必要とするもので、その結果プレス処理鉄心製品の密度が低
下し、従って透磁率が減少する。更に、このような粉末組成物から作られるプレス処理成
形品の強さは一般に焼結により向上せしめられるだろうが、これら製品の所望とされる最
終利用にはそのような処理工程は可能でない；即ち、磁心金属粒子の焼結が通常行われる
昇温下ではその絶縁材料が分解され、そのため個々の粒子間の絶縁は一般に冶金による結
合の形成で破壊されてしまうだろう。
本発明は、簡単に述べると、微粒化鉄粉末又は海綿鉄粉末の絶縁された粒子の粉末組成物
を、所望によっては、熱硬化性樹脂と併用して圧縮成形又はダイプレス処理し、次いでそ
の圧縮組成物を、好ましくは５００℃以下の温度で熱処理することによって改良された磁
性を有する部材を製造する方法を提供するものである。
ＤＥ３４　３９　３９７明細書には、粉末冶金法による軟磁性部材の製造法が開示される
。この方法によれば、鉄粒子は絶縁性のリン酸塩層で包まれる。これらの粒子は次いで圧
縮され、続いて酸化性雰囲気中で加熱される。場合によっては、リン酸塩で絶縁された鉄
粒子は、圧縮工程に先立って、樹脂、好ましくはエポキシ樹脂と混合される。低ヒステリ
シス損を達成するために、５００℃より高く、８００℃より低い加熱温度が推奨される。
更に、この熱処理は、好ましくは、減圧と常圧又は高圧を交互に加えて段階的に、かつ段
階的に温度を上げて色々な時間行われるべきである。この公知の方法の利点は、最終工程
が少なくとも６００℃の温度で行われる熱処理について実験的に明らかにされている。
この教示に鑑みて、その熱処理を６００℃より十分に低い温度で行うならば軟磁性に顕著
な改善が得られることを見いだすことは全く予想外のことであった。本発明によれば、し
かして、熱処理を３５０～５５０℃、好ましくは４００～５３０℃、最も好ましくは４３
０～５２０℃の温度で行うことが決定的に重要なことである。更に、公知の方法で推奨さ
れる、圧力を交互に変える必要及び温度を段階的に上げる必要がない。本発明による熱処
理の期間は重要ではなく、通常２０分から２時間までの間で変えることができるだろう。
本質的には、０．５時間加熱するときに１時間加熱するときと同じ改善が得られる。更に
は、そしてＤＥ３４　３９　３９７明細書に開示される方法とは対照的に、本発明は環境
上有害な有機溶媒を何ら用いることなくリン酸による処理を採用、実施することができる
。
この公知の発明のもう１つの特徴は、リン酸塩の絶縁性層が鉄粒子の０．１～１．５重量
％を構成すべきことである。以下において議論されるように、この絶縁性“Ｐ－層”は本
発明にとっても重要な特徴であるが、この本発明によれば更に少量のＰが使用される。
更に具体的に述べると、本発明による方法は次の工程を含む。
微粒化（ atomized）鉄粉末又は海綿鉄粉末の粒子をリン酸水溶液で処理して鉄粒子の表面
にリン酸鉄の層を形成する。このリン酸による処理は室温で約０．５～約２時間行うのが
好ましい。次に、その水を、乾燥粉末を得るために、約９０～約１００℃の温度で蒸発さ
せる。もう１つの態様によれば、リン酸はアセトンのような有機溶媒中に与えられる。
リンの層は可能な限り薄く、そして同時に１つ１つの粒子をできるだけ完全に絶縁してい
るべきである。しかして、より大きな比表面積を有する粉末に対しては、リンの量はより
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多くなければならない。海綿鉄粉末は比表面積が微粒化鉄粉末より大きいので、海綿鉄粉
末ではＰの量は微粒化鉄粉末に対するよりも一般に多くすべきである。その第一のケース
では、Ｐ量は粉末に対して０．０２～０．０６重量％、好ましくは０．０３～０．０５重
量％の間で変えることができるが、これに対して後者のケースではＰ量は粉末に対して０
．００５～０．０３重量％、好ましくは０．００８～０．０２重量％の間で変えることが
できるだろう。この非常に薄い絶縁層はＰ含有量が非常に低いことが特徴であるが、この
層が本発明による熱処理に分解なしに耐えることができると言うことは全く予想外のこと
であった。
その乾燥したＰ－被覆粉末は、所望によっては、熱硬化性樹脂と混合することができるだ
ろう。このことは、最終部材が比較的高い引張強さを有すべきことが必要とされる場合に
特にそうである。１つの好ましい態様によれば、フェノール－ホルムアルデヒド樹脂が熱
硬化性樹脂として用いられる。商業的に入手できる熱硬化性樹脂の１例は、スウェーデン
（ Sweden）のパーストープ　ケミテク社（ Perstorp Chemitec）からのペラシト（ Peracit
：登録商標）である。この樹脂の粒子―微粒子の大きさのものであるのが好ましい―がＰ
－被覆鉄粒子と混合される。ペラシト（登録商標）を用いるときは、約１５０℃の硬化温
度が都合よく、そして硬化時間は約１時間であることができるだろう。
前記の圧縮工程に先立って、Ｐ－被覆鉄粉末、又は樹脂を含有するＰ－被覆鉄粉末は適当
な潤滑剤と混合される。別法として、ダイが潤滑化される。潤滑剤の量はできるだけ少な
くすべきである。本発明により有用な潤滑剤の１つのタイプは、スウェーデンのホガナス
ＡＢ社
　
から入手できるケノリューベ（ Kenolube：登録商標）で、これは鉄粉末に対して０．３～
０．６重量％の量で使用できる。圧縮工程は常用の装置で、通常は周囲温度及び約４００
～１８００ＭＰａの圧力において行われる。
最終の熱処理工程において、圧縮された混合物は３５０～５５０℃の温度に付される。好
ましくは、その温度は４２０～５３０℃の間、最も好ましくは４３０～５２０℃の間で変
わる。この熱処理は１工程で行うのが好ましいが、別法として樹脂を推奨された硬化温度
において第一工程で行ってもよいだろう。上記で議論したタイプのフェノール－ホルムア
ルデヒド樹脂については、硬化温度は約１５０℃であり、また硬化時間は約１時間である
。
本発明を次の実施例で例証する。

海綿鉄粉末及び微粒化鉄粉末をリン酸水溶液で処理してその表面にリン酸塩層を形成した
。乾燥後、その粉末を０．５％のケノリューベ及び／又は樹脂と混合し、そしてダイで８
００ＭＰａにおいて圧縮成形して外径５．５ｃｍ、内径４．５ｃｍ、高さ０．８ｃｍのト
ロイドを形成した。この部材を次に空気中で１５０℃において、また別法では５００℃に
おいて６０（３０）分間加熱した。
高周波数、即ち１ｋＨｚ以上で操作される材料では高い透磁率（μ）が必要になり、渦電
流損は周波数が増加すると共に透磁率を急速に減少させる。周波数５ｋＨｚにおいて非常
に低い値から９０までにも及ぶ透磁率値を有する絶縁された鉄粉末の鉄心の製造が可能で
ある。渦電流損を最小限に抑えるのに有効な絶縁層を保持させつつ透磁率を高めるために
本発明による熱処理を用いると、表１で説明されるとおり、５ｋＨｚにおいて１３０もの
高い透磁率値が得られる。
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粒径の小さい鉄粉末の使用は、安定な透磁率を達成するための周波数範囲を広げる。１０
０と言う一定の透磁率は、この鉄粉末の粒径を＜４０μｍまで小さくすると、２５ｋＨｚ
で維持される。
上記の熱処理法で総損失が相当に低下せしめられる。積層鋼板の通常の材料とは対照的に
、絶縁粉末の総損失は低周波数で比較的高いヒステリシス損により支配される。しかし、
熱処理に因りこのヒステリシス損が減少せしめられる。絶縁層は、驚くべきことに、この
熱処理で分解されないので、渦電流損は低いままである。より高い周波数では、大きな渦
電流損は総損失を相当に増加させる。表２で説明されるように、熱処理は絶縁粉末のヒス
テリシス損を低下させ、微粒化品の場合で、通常の積層鋼板の１４Ｗ／ｋｇと比較して、
１３Ｗ／ｋｇの総損失をもたらす。
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
高透磁率値をもたらすために、粒径の大きい鉄粉末を使用することは知られている。これ
ら粒子を絶縁すると総損失が低下する。本発明により粒径＞１５０μｍの絶縁鉄粉末に対
して熱処理を使用すると、＜１５０μｍの粒子により達成された総損失に完全に匹敵する
Ｐ 1 . 5 / 5 0＝１３Ｗ／ｋｇと言う低い総損失がもたらされる。しかし、＞１５０μｍの粉末
の最大透磁率は、粒径が＜１５０μｍの場合の４００に比較して５００である。
より高い周波数では、常用の材料における支配的渦電流損は、周波数を上げると共により
速い速度で総損失を増加させる。驚くべきことに、前記熱処理は、金属と金属とを接触さ
せる原因となる絶縁層の分解を引き起こさなかった。この絶縁された材料の低い渦電流損
は、周波数の増加と共に総損失をより低下させる。このことは表３の実施例によって例証
される。この実施例の場合、絶縁粉末の低い渦電流損は、熱処理後の微粒化品について６
５Ｗ／ｋｇの総損失をもたらしている。常用の積層鋼板の高い渦電流損は、１０００Ｈｚ
、０．５テスラで１１５Ｗ／ｋｇの総損失をもたらす―その結果は１５０℃で熱処理され
た絶縁粉末の総損失を越える。
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スウェーデンのホガナスＡＢ社から入手できる水微粒化鉄粉末ＡＢＣ　１００．３０を上
記ドイツ特許明細書の実施例１に記載のとおりリン酸により処理し、乾燥した。１００℃
で１時間乾燥した後、その粉末を８００ＭＰａで圧縮成形し、その圧縮製品を５００℃で
３０分間加熱した。
得られた製品を本発明に従って製造した製品と比較した。本発明のこの製品は同じ基材粉
末ＡＢＣ１００．３０から製造されたが、Ｐ－含有量が０．０１重量％となるようにリン
酸処理されたものであった。これは、基材粉末を１．８５％のオルトリン酸水溶液に付す
ことによって達成された。即ち、そのオルトリン酸水溶液は８ｍＬ／ｋｇの量で鉄粉末に
加えられ、１分間混合された。得られた混合物を１００℃で６０分間乾燥し、そしてその
粉末を８００ＭＰａで圧縮成形し、その圧縮製品を空気中で５００℃において３０分間加
熱した。その絶縁層が実際にリン酸塩から作られているかどうかは明確ではない。しかし
、その層は極めて薄く、これまでのところは化学的組成に関して同定はなされていない。
比較により、流動性、生強度及び密度のような測定された性質については本発明による製
品の方が優れていることが明らかとなった。
下記は磁性の総損失と透磁率の比較である：
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
ドイツ特許及び本発明による粉末のＰ－含有量は、それぞれ０．２０６及び０．０１３で
あった。
上記の比較は、ドイツ特許による方法と比較して簡易化されている本発明による方法はエ
ネルギー必要量が少なく、かつ環境上有利であり、しかも優れた性質を有する製品をもた
らすことを明らかにしている。
本発明に関して更に以下の内容を開示する。
（１）次の：
ａ）微粒化鉄粉末又は海綿鉄粉末の粒子を、リン酸で、絶縁性のリンを含有する層材料を
形成するのに十分な温度と時間で、リン含有量が微粒化鉄粉末に対しては０．００５～０
．０３重量％、海綿鉄粉末に対しては０．０２～０．０６重量％となるように処理し、
ｂ）得られた粉末を乾燥し、
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ｃ）その乾燥粉末を、所望によっては、熱硬化性樹脂と混合し、
ｄ）その粉末をダイで圧縮成形し、そして
ｅ）得られた部材を３５０～５５０℃の温度に加熱する
工程から成る、改良された軟磁性を有する製品の製造方法。
（２）微粒化鉄粉末のリン含有量が０．００８～０．０２重量％であり、海綿鉄粉末では
それが０．０３～０．０５重量％であることを特徴とする、（１）に記載の方法。
（３）工程ｅ）の温度が４００～５３０℃の間、好ましくは４３０～５２０℃の間である
ことを特徴とする、（１）又は（２）に記載の方法。
（４）熱硬化性樹脂がフェノール－ホルムアルデヒド樹脂であることを特徴とする、（１
）～（３）のいずれかに記載の方法。
（５）微粒化鉄粉末又は海綿鉄粉末の粒子をリン酸水溶液で処理することを特徴とする、
（１）～（４）のいずれかに記載の方法。
（６）樹脂を鉄粉末に対して０．１～０．６重量％の量で添加することを特徴とする、（
５）に記載の方法。
（７）最終加熱工程に先立って、樹脂の硬化温度で追加の加熱工程を実施することを特徴
とする、（１）～（６）のいずれかに記載の方法。
（８）追加の加熱工程を１２０～１６０℃の温度で行うことを特徴とする、（７）に記載
の方法。
（９）圧縮成形工程を周囲温度で行うことを特徴とする、（１）～（８）のいずれかに記
載の方法。
（１０）圧縮成形工程に先立って鉄粉末に潤滑剤を加えることを特徴とする、（１）～（
９）のいずれかに記載の方法。
（１１）鉄粒子が約１０～２００ミクロンの重量平均粒径を有することを特徴とする、（
１）～（１０）のいずれかに記載の方法。
（１２）加熱工程を２０分～２時間、好ましくは長くても１時間行うことを特徴とする、
（１）～（１１）のいずれかに記載の方法。
（１３）リン酸による処理を周囲温度で約０．５～約２時間行い、得られた粉末を約９０
～約１００℃の温度で乾燥することを特徴とする、（１）～（１２）のいずれかに記載の
方法。
（１４）０．００５～０．０３重量％のリンを含む絶縁層を有する微粒化鉄粉末、又は０
．０２～０．０６重量％のリンを含む海綿鉄粉末の粒子より本質的に成る、（１）～（１
３）のいずれかに記載の製品を製造するための鉄粉末。
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