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　Amorphous 　Fe7sSii2．5B125 　 powders 　 were 　 fabricated　 by
spinning 　 water 　 atomization 　 process （SWAP ）．　 The 　 pQw −

ders　obtained 　exhibited 　gQod 　soft ・magnetic 　properties 　 up

to　particle　 size 　of 　about 　20G −300 μ m ．　 These 　amorphous

particles　 were 　insulated　 by　glass　powder 　 and 　pressed 　into
toroidal　and 　E　shape 　 cores 　by　hot−pressing　techniques 　at

relatively 　 high　 temperature 　 conditions 　 below　 crystalliza −

tion　temperature ．　 The 　densities　Qf　the　pressed 　cores 　were

about 　80−85 ％．　 The 　magnetic 　prQperties　of 　toroida 玉 sam
−

ples　 20　 mrn 　 in　 diameter　 wcre 　 measured 　 after 　 annealing ．
For　the　 core 　pressed 　 at　 l，5　 GPa ，465℃，　the　 core 　loss　 at

100kHz 　was 　l3J ／m3 二（二1，3　W ／cc ）for　Bm ＝0，1　T 　and 　the
initial　permeability 　was 　about 　100　in　the　frequency　range

up 　to　 l　 MHz 　for　Ifm＝5mOe ，　 which 　 were 　 comparable 　 to
those 　 of 　 commercial 　 Sendust　 cQmpressed 　 corse 　 and 　 Fe−

based　gapped　 amorphous 　 ribbon 　 cores 　for　 application 　to
fiy−back　transformers　 or 　 chQking 　 coils 　 operating 　 at　fre・

quencies 　above 　100　kHz 、

Key 　 words ： amQrphous ，　 Fe−Si−B　 alloy ，
powder ，　hot　pressing，　high −frequency　coresoft

−magnetic

に 匹敵す る軟磁 性は 得 られ て い な い よ う で ，特に ，実用 化可能

な 高周波 磁気特 性 は達 成 されて い な い ．

　本研究で は，高周波用 ア モ ル フ ァ ス 粉末成形 磁心 を得 る た め

に，従来 の ドラ ム を用い た 回転液ア トマ イ ズ と は異な り，筆者

らの ひ とり吉野 らが最近 開発 した連続 大量生 産が 可能な新 しい

ア トマ イ ズ 法
一SWAP 法（SpinnlngWaterAtomizationProc −

ess ＞
9】一

を 用 い て Fe 基 ア モ ル フ ァ ス 粉末粒 子 を 作 製 し，さ ら

に ，こ れ ら粉末 に 少量 の ガ ラ ス 粉 末 を添加 ・混合 し，ホ ッ トプ

レ ス 法を 用 い て ア モ ル フ ァ ス 粉末 成形 磁心 を作 製 した．

2．ア モ ル フ ァ ス 軟磁性粉末の 作製

　 2．1 作製 方法

　粉末作製 に用 い た SWAP 法 は，　 Fig．1 に 示 した よ うに 高速

回転水流 を冷却 媒体 と して い る．本方法 は，従来の 水ア トマ イ

ズ 法 と異 な り，高速 回転水 流 の 遠 心力 で 水冷凝固時に粒子周 り

に 発生 す る水蒸気膜を急速 に剥離 し，蒸気膜 に よ る 熱伝 導 の 低

下を抑制 し高い 冷却速度 を可能に して い る．吉野 らの Al 合金

凝 固粉 の 組織観 察結 果 を基 に した 推定 で は ， 粒径数 100 μm の

1． は じ め に

　 ア モ ル フ ァ ス 軟磁 性粉 末 が工業的 に 量産 され，ア モ ル フ ァ ス

の 磁気 的優位 性 を生か して 成 形が で きれ ば，ト ロ イ ダル また は

積層磁心 に 限 られ る ア モ ル フ ァ ス 薄帯 と は 異な り，任意 形状の

加工 も可能 な 磁心材 料 と して 新 しい 応用 が期待 で きる．

　 この よ うな 観点か ら，徒米か らア モ ル フ ァ ス 磁性粉末の 製造

法の 研究は 多 く行われ て い る が ， 十分高い 急冷速 度と高い 生 産

性 お よび量産 性 を共 に満 足す る工業 的製法 は確立 され て い ない

よ うで あ る
1）．ま た，軟磁性 ア モ ル フ ァ ス 粉末の バ ル ク化 に 関

して は，薄帯の 粉 砕材や 急 冷凝固 粉 の ホ ッ トプ レ ス （HP ）な ど

の 静 的 高圧 成 形
2）一’4），火薬 な どに よ る動 的高 圧成 形

5 ），押 出 し

加工 な ど の 塑性加：ユ16）に よ る成形な ど多 くの 研究が な さ れ て お

り，さ ら に，ア モ ル フ ァ ス 薄帯 の 粉 砕材 を ナ ノ 結 晶 。バ ル ク 化

させ た 最近の 報告 もあ る
7）・8）．しか し なが ら粉末成形体で は，

ア モ ル フ ァ ス ，ナ ノ 結 晶共 に 高密度 化 の 報 告例 は 多 い が，薄帯
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−
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Fig．　l　 Schematlc 　of 　the　 spinning 　water 　atomization

process （SWAP ）．
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粗粒 まで 105Kfs 以上 の 急冷 速度 が得 られ て い る
7）．

　本 研究 で は，溶融合 金 を 窒素 ガ ス を 用 い て 細か く分断 し （ガ

ス 圧 3MPa ，ノ ズ ル 径 φ3　mm ），50〜60　m ／s の 高速回転水

流 で 急冷凝固 さ せ た．試料粉末 の 組成 は Fe7fiSil2、5B12 ．5 （at ％）

で あ る．

　 2．2　作製 結果

　 Fe−Si−B 急冷凝固粉の SEM に よ る 観察例を Fig．2 に 示 し

た．粒子形状 は，微細粒の 場合 は球形 に 近 く，大 き くな る に

従って や や 細長 ・扁 平 に な る傾向が見 られ，粒径 200μ m 以上

の 粗粒 で は涙 滴状 の もの も観察 され た．

　 Fig．3 は 累積重量比 率で 表 し た試作粉末の 粒度分布で あ る，

平均粒子径が 約 100μ m の 対数正規分布 を示 して い る，Fig．4

は 粒子径別の X 線 回折結 果で，44 μm 以 下 の 微細 粒 か ら 297

μ m の 粗 粒 に 至 る 広 い 粒度 で ア モ ル フ ァ ス 状 態 が確 認 され る．

ま た DSC で 求 め た 結 晶化 開始温 度 は 530℃ （昇温 速 度 10℃ ／

min ）で あ った，

　 Fig．　5 は，歪 み 取 り 熱 処 理 後 の 粉 末 を，　 VSM で 測 定 した

（測定最大磁 界 10　kOe ）粒度別の 保磁 力 H 。で あ る，　 H 。は粒 径

の 増大 に 従 い 若干増 加 の 傾 向が あ るが，微細 粒 か ら粗粒 に至 る

まで 0．1〜0．50e を 示 して お り良好な 軟磁性が 得 られ て い る．

　 以上 ，
SWAP 法 は ア モ ル フ ァ ス 軟磁 性粉 末 の 製 法 と して 十

分 な急冷 速度 と高 い 生産 性 を有 して い る こ とが わか っ た．

．
（75　m −105μ m ）

「

0
μ

m

Fig．2　Shape 　of　Fe−Si−B　amorphous 　powder
particles　prQduced　by　SWAP ．
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Fig．3　Particle　size 　distribution　of 　Fe−Si−B　powder ．
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3．ア モ ル フ ァ ス 粉末成形磁心 の 作製

　3．1 作製方法

　高周波磁 心 を得 る た め の 成形 バ ル ク 化 に は，（1）低 ヒ ス テ リ

シ ス 損を 得 るた め の ア モ ル フ ァ ス の 軟磁性の 保持，〈2）　
’M 電流

抑制の た め の 粒子間の 絶縁，（3）粉体の 反磁界を低減 し透磁率

を上 げる た めの 高密度成形の 三条件を同時に 満足す る必 要が あ

る．相反 す る 関係 もあ るが，次の 方法 を用 い た．

　試作 Fe 基 ア モ ル フ ァ ス 粉 末 に 正Ovol ％ の ホ ウ 珪酸 ガ ラ ス

粉末 （平均粒径 lO μ m ）を ボ
ー

ル ミ ル で 混合 し，ホ ッ トプ レ

ス 〔HP ）法で 結晶化温 度以下 の 比 較 的高い 温度で 熱 間加圧 成形

を行 っ た．成 形条件 は，大気中，成 形温 度 400 〜500 ℃，成形

圧 力 1．5GPaX6GO 　s で あ る．使 用 した ア モ ル フ ァ ス 合 金 は

250 μm 以 下 の 粉 末 （平 均 粒 径 125μ m ） で ，ガ ラ ス 粉 末 に バ

イ ン ダ
ー

と粒 子間絶縁の 両 方の 機能を も た せ た．

　計測 した 試 料 は，成形 した 円板 （直 径 20 × 高 さ 5mm ） を

成 形後 に 内径 （10
〜12mm ）を機 械 加工 し，歪 み取 り熱処 理 し

た リン グ磁心 で あ る．また 金型 の み で E 形磁 心を成 形 した．

　 3．2　作 製結 果

　HP 成形加工 し た リ ン グ状と E 形の ア モ ル フ ァ ス 粉末磁心 を

Fig．6 に 示 した，　 E 形 磁心 は商 用 の EE −28 フ ェラ イ ト と 同寸

法で ，フ ェ ライ ト並み の 任 意形 状の ア モ ル フ ァ ス 磁心 の 作製 が

可能な こ と を示 して い る．また，成形体は施盤に よ る機械加工

もで き る強度を有 して い るが ，これ は 機械的に脆弱な焼結体の

フ ェラ イ トに は ない 特徴で あ る．
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Fig．4 　X −ray 　diffraction　patterns　of　Fe−Si−B
powders ．
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Fig ，5　Coercive　force 从 of 　Fe−Si−B　amorphous

powders 　 after 　annealing ，
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Fig．6　 Amorphous 　 magnetic 　powder 　 cores 　produced

by　the　hot−pressing　technique ．

Fig ．7　Micrograph 　of 　the　cross −section 　of 　amorphous

powder 　core 　pressed 　at 　465℃ under ！．5　GPa ．

　 Fig．7 は成 形 磁 心 の 研 磨 断面 の SEM に よ る観 察 結 果 で あ

る．研磨の 過程で 微細粒の
一
部が 脱落 し て い る の で 実際とは多

少異 な るが，微 細粒 が粗粒 の 閾 に 入 り込 み，粗 粒 同士 が押 し

合 って 潰 れ，粒 子間 に は添 加 した ガ ラ ス （白 い 部分 ） が 観察 さ

れ，石垣 状組織 を 呈 して い る こ とが わ か る．成 形条件 に よ っ て

異 な る が，成形体か ら ガ ラ ス 体積部を除い た磁 性粉 の 相対 密度

は 80 〜85 ％ で あった．

　Fig．8 は 成 形 磁 心 の x 線 回折 結 果 で ，成形 温 度 の 上 昇 に

従 っ て 回折パ タ
ー

ン の ブ n 一
ドな 山が やや 高 くなる 傾向が見 ら

れ る が，結晶化温度以下の 成形で は ， 明確 な結晶化の 回折 は認

め られ ず．HP 成形後
．
もア モ ル フ ァ ス 状態 が確認 され た．

　Fig．9 は，成形 体 の
一

部を 矩形棒状に 切 りだ し た 試料に っ

い て，4端子法で 求 め た 抵抗率 ρ の 周波数特性で あ る．ρ は

450℃ 成形の 場合 2 × 10
’』．3

［Ω
・
m ］で ア モ ル フ ァ ス

．
合金 自体 の

約 1500 倍の 値を示 して い るが，485℃ で はそ の 約 1／3 に 低

下 して い る．こ の 電気抵抗の 低下の 原因は，部分的に 粒子間絶

縁の 不完全 さが 生 じた た め と考え られ るが，詳 しくは検討中で

あ る．図中，ρ の 値 が 1MHz 以 上 め 高周 波 側 で 増加 の 傾向が

見 られ る の は，内部イ ン ダク タ ン ス の 影響 と思わ れ る．

4．ア モ ル フ ァ ス粉末成形磁 心 の磁 気特性

　4．1　直 流磁 化特牲

　425，485℃ で 加 圧成 形 し た後，475℃ × 15min 歪 み 取 り熱

処理 を施 し た リ ン グ状 磁心 の β 「 1f曲線 を Fig．10 に 示 した．

加圧 成形 に よ って 実効 的 な反 磁界 の 低減 が 認 め られ，一
般に，

成形 温度を 上 げ る と B−H 曲線は立 ち上 が り，最大磁束密 度 Bm

が 増加 し，保磁 力 跳 が 増大 す る傾 向が 冕 られた．

　4．2　透 磁率 の 周 波数特牲

　Fig．　ll は，イ ン ピ ーダ ン ス ァ ナ ラ イ ザ （YHP4194A ）を 用

い て 測定 した 成形磁 心 の 透磁 率 μ
’

の 周波数特性で あ る．μ
’
は
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Hc ［Oe］8m ［kG 】一10 ω 485℃　0．62　 11
  425℃ 　 0．09　 7、ア

Fig ．10 　DC 　B −H 　curves 　of 　hot−pressed 　amorphous

PQwder 　cores ．

成形温度 を 上げ る と 増加 す る 傾向が 認 め られ，450 ℃ を超 え

る と 100 前後 の 値が得 られ る．これ は成形温度 の 上 昇に 従 っ

て磁 性粉 の 相対 密度 が高 くな る効 果 と考え られ る．

　成 形 温度 485℃ の 場合，周波数特性 が 悪 くな っ て い る が，

こ れ は Fig．　9 に 示 した よ う に，電気抵抗が 低 下 し た た め と考

え られ る．

　透 磁 率 が 100 前 後 で 数 100kHz 〜1MHz 周 波 数 特 性 は，

チ ョ
ー

ク コ ア や フ ライ バ
ッ ク トラ ン ス に要求 さ れ る特性で あ る

が，試作磁 心 は こ の 要 求を満 た して お り，市販の セ ン ダ ス ト磁

心 やギ ャ ッ プ付 きア モ ル フ ァ ス 薄帯磁 心 と ほ ぼ 同等 の 特 性 で あ

る
10）・u ）．した が っ て，本 研究 の ア モ ル フ ァ ス 粉 末成 形磁 心 は，

こ れ ら応 用 の 可 能性 が あ る こ とが わ か っ た．
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　4．3　磁心 損失 の 周 波数 特性

　成 形 磁 心 の 一周 期 当 た り の 磁 心 損 失 w 。の 周波数特性 を

Fig．12 に 示 した．磁心 損 失 は，400〜475℃ の 成形 温 度で は

温度 の 上 昇 に よ っ て わ ず か に 増加す るが，100　kHz ，1kG の 励

磁条件で 13〜15J ／m3 （− 1．3〜1，5　W ／cc ＞の 値を示 して い る．

この 値 は チ ョ
ー

ク コ ア 用 の 商用 の ギ ャ ッ プ付 きア モ ル フ ァ ス 薄

帯磁 心 お よ び セ ン ダ ス ト磁心 の IO〜12　J／m3 に比 べ や や 大 き

い 程 度で あ る
101・m ．

　成形温度 485℃ で は損失が約 4 倍 に 急増 して い る が，X 線

回折で は ア モ ル フ ァ ス 状態が 確認 されて い るの で （Fig．8），こ

の 原 因 は，Fig，11 の μ
’

の 周 波 数 特性 の 劣 化 と 同様，電気抵

抗 が 約 1／3 に低下 し，粒子 間を 流れ る渦電流 に よ る 損失が大

幅に増加 した た め と考え られ る，
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5．ま　 と　め

　本研究で 得 られた主 な成果 は，次の とお りで あ る．

　（1） SWAP 法 を用い て
， 粒子径約 300 μm まで の 広 い 粒度

範囲 で 良 好 な軟磁性 を 有す る Fe 基 ア モ ル フ ァ ス 粉 末 を，生 産

性よ く作製で き る こ と を明 らか に した，

　（2） ホ ッ トプ レ ス 法を用 い て Fe 基 ア モ ル フ ァ ス 粉末成形磁

心 を作製 し，フ ェラ イ ト並 みの 任意 形状 の 成形加 工 が可能 で，

チ ョ
ーク コ ア や フ ラ イ バ

ッ ク トラ ン ス に 要求 され る 100 前 後

の 透磁 率 と周波数特性 が得 られ る こ と を明 らか に した．

　（3） 試作 ア モ ル フ ァ ス 粉末磁心 の磁心 損失 は，100kHz ，　l

kG の 励磁 条件で 13〜15 」／m3 （
＝1．3〜1．5　W ／cc）で，商用 の

ギ ャ ッ プ付 きア モ ル フ ァ ス 薄帯磁心や セ ン ダス ト磁心 に近 い 値

が 得 られ た．

　現在，磁 心損失を 大 幅 に下 げる た め に，粉末 の 平均粒子 径 の

大幅な 低減 と粒子間絶縁の 一
様化を さ らに 検討中で あ る．
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