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L
“
示 す よ うに．各 組戊 の 原科 を真空 中誘導加 熱溶解及び 鋳

造 凝 固 （10
−2Torr

）に よ り．合金 イ ン ゴ ソ トを作製 した．

イ ン
．
ゴ ソ トの

・一
部 は そ の 後，950℃ × 5h の 立 宅中熱処 理

（10
−6〜10

−3Ton
） 養 行 至・っ た．彳暑ら定し广 イ ン ゴ ッ トか ら

5 × 5 × 5mm 日 ．サ ン プ ル を切 卍 し，測 定試 料 と した．

　磁歪 特
・1生 は，0〜40MPa の 圧 縮 プ リス トレ ．ス を，，氏V．L　，こ 印

加 し た 状態で ，外 部磁 界 を最 大 480kA ／111程 度 印加 した 時

の 試料 の 伸び をフ ォ トプ ロ
ーブ で 検 出 し た ．試 料 の 結 晶構

造及び 結晶配向性 は X 緑 回折法，組繖構造 は 全属 顕微鏡 及

び SEM を 用 い て 評 価 し，元 末ラ」布 状態 は EP蹠 に よ り観察

した．磁 気特 性 は VSM 及 び ベ ル ス 磁 化測定．詠 こ よ り測定 し

ブ．．

3 、結果並びに考察

「．は じ め に

　Tb−Dy−Fe 系 合金 は，1973 年 に C］ark が TbFe2 と DyFe2

の 大 き な 結晶磁 気 異方性 ぎ低 減す る こ とに よ り実用材料

と して 注 R を集 めた 磁 歪 材 料 で あ り，1000PPIII 以 上 の 大

き な磁 歪 特性 を 示 す こ と が 報 牛 され た
．’．こ の 報 告 以 降，

Mn 置 換材 料 に よ る軟磁気杵 旺の 改 葺
’

， 低 温 で の 漏．皮特

性改善 （ス ビ ン 昨配 列温 度 の 低減）
t／
な との 検討 が 加 え ら

れ ，舌 種 の セ ン サ，ア クチ ュ ユ ータ へ の 応用 が 試み られ て

い る
t）−7）．

　 こ れ らの 超磁 歪材料の 磁歪 特性 に つ い て は，主 に ゾー
ン

メ ル ト法やブ リ ッ ジ マ ン 法 を 用い た 結晶方 臼が 胡御され

た 単 結晶に 近 い 材料に お い て 多数 の 報 告 例 が 存 在す る．多

結 晶材 料に お け る 報 告例
［／
．lo

も
一

部 に は見 られ る カ，構

造 と磁 至 特性 に 関 す る もの は少 な い ．そ こ で オ 検討
一ド

ま，

製 造 工 程 が 容 易 で あ リ コ ス トメ リ ッ トも期 待 で き る鋳 造

多結晶合 金 を用 い て ，Tb．Dy ，
．．
。
Fe

／．g 組 成合 金 の 構 造 と磁 歪

特性 ， 1 酬 熱処 理 に よる 影 響に つ い て p指M に 検刮 した．

2．実 験 方 法

　検討二 用い た 合金組成 は，
「
lb．Dyニ

ー。FeL．ヨ紐戊弌 一お い て

x
二

〇．25，0，30，0，35，0．50，0，70 と変 化 させ た．Fig．1
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3 ．「 磁 歪 特性及 び 磁気 特性

　本 検 討 で 得 られ た釟 造 多結 1罪合 金 は，Fig．1 に ゴす よ う

｝．熱 流 方 向 にね 状 組 繊 が成 長 して お り，ま た 庄ニレ組 織 は ノ

ーベ ス 相 が く011 ＞配 向す る傾 向 を示 して い る．5 × 5× 51iml

［ サイ ズ の 試料 ℃ は ，柱状組織 に 亘
イコ方 向 の 磁 歪 量 は こ れ、

｝L 垂 直 方「ir亅の 磁 歪 量 よ り大 きい ナ め （柱 状組繖 こ 示 1白
．
方 向

の 磁 歪 量 は，平行方 lhlの 石1
’
年 量 の 約 80〜90 ％孔度），以

下 の データは柱 状組織 に 平行 方 lllの 磁歪量を示 して い る．

Fig．2 は 薩 丘 量 に 対 して ほ ぼ 最適なプ リ ス トレ ス 条件 で

あ る と 考えられ る 圧 縮 プ ） ス トレ ス 1D 氏Pa にお い て ，

950L × 5　 h 熱処 理 後 合金 の x の 変化 に伴 う磁 歪 璽 交化 を

示 して い る，同図 1 は 印加磁 界 を 8（1〜400kA ，／nl と した 毎

合 を示 して い る が，磁 歪 量は 印加磁界 と と もに 増大 して い

る．組成 L 対 す 7 依イゴ性 に っ い て は、x
− O あ 〜0．3 の 範

囲で 急 激 に 上昇 し．x
− 0．3 に お い て ピ

ー
ク を示 し，そ の

轍 驫
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　

’
　　　　　　 ．　　strllct 匸置re

Fig．lS　chemattc 　diugram　of 　sanlple 　preparation、
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後，x とと もに
一・
定ある い は増加す る傾向を示 して い る ，

ま た，Fig．3 は最大 80　MAIm の パ ル ス 磁界を用 い た磁 化 測

定に よ り得られ た 磁化 曲線を示 して い る．最 も結 晶磁 気 異

方性 が 小 さい と 考 え られ る x ＝0．39）組 成で は．印加 磁 界

に 対 して 磁 化 曲線 の 急 峻 な 立 上 りを示 し て い るが
，

x の 増

加 と と もに結 晶磁 気 異方性 の 増大 に 対応 し て 磁化 の 立 上

りが 悪 く磁 化 が飽和 し難くな っ て い る様 子 が観察 され る．

これ に 対応 して Fig．2 の 磁歪特性 に お い て も x 漏0．3 に お

い て観察 され る磁 歪 量 の ピークは こ の 組成付近 で の 異方

性 の 低 下 を反映 し， ま た x
＝0．3 以上 で の 磁 歪量の 増加 は，

Tb量 の増加に よ る飽 和磁 歪定数 λ
、II の 増加 1°）

を反映して

い る と考 え られ る．

　 Fig．4 は，80〜400　kA！m の 磁 界 印加 時 の 圧．縮 プ 1）ス ト レ

ス 変 化 に対 す る磁 歪 量 を示 して い る ，熱処 理 後の 磁 歪 量

は，0〜20MPa の 範 囲 に お い て プ リス トレ ス の 増加 と と も

｝こ増加 し， 特 に低磁 界 （80kA ／m ）印力U時は 20MPa 以降｝こ

お け る磁 歪 量 の 減少 を示 す顕著なプ リス トレ ス 依存性が

認 め られ る．

　プ リス トレ ス P に よる磁気弾性 エ ネル ギ
ーE は ，

　　　　　　　 E ニー3／2・P・λ s
’CQS2 θ

に 従 っ て 変化す る （こ こ で λ s は飽和磁歪 定数 　e は ス ト

レ ス 印加 方 向 と磁 化方向の なす角で ある）．こ れ は
一

種 の

一
軸異 方性 で あ り，圧 縮プ リス トレ ス で は P ＜ 0，（Tb−

Dy ）Fe2 合金の 飽 和 磁 歪 定数 は λ s ＞ 0で あ る た め，低

磁 界印加 で は磁 気 モ
ー

メ ン トが 磁界 に対 して 平 行 に な る

こ とが 困難 とな り，磁 歪 量が 減少 す る と考え られ る
l／），

ま た，飽 和磁 歪 定数 λ s が 正 の 大き な組 成，す な わ ち x が

大 き な組 成 ほ ど応 力 に よ る 異方 性が 大 き くな り， そ の た め

x の 増加 と ともに低磁 界印加 時の 磁歪 量低
．
トが 顕著で あ

る と考 え られ る．

　以 上 の よ うに ，

一
般的 な鋳造法に よ り得 られ た柱状組織

を有す る Tb−Dy−Fe 系合 金 にお い て も，既 に報告 され て い

る単結鼎材料 が有す る磁気 特 性 及 び 磁 歪 特性を反映 した

諸特性 が 得 られ る と考え られ る．

3．2 熱 処理 に伴 う磁 歪 量 の 変化

　Fig ．4 に お い て ，熱 処 理 前 後 の 磁 歪 特性 に 着 目 す る と，
い ずれ の 組 成 にお い て も熱処 理 に よ り磁 歪 量 は 大きく増

大 す る傾向を示 して お り， また ， 熱処 理 前 の 状態 で は プ リ

ス トレ ス 変化 に伴う磁歪 量 の 変化は 小 さ く，顕著 な依存性

を示 して は い ない 様子 が観察され る．同図 の熱 処 理 前後 の

磁 歪特性 の 変化 は柱状組織に 平行方向の 特性を示 して い

るが ， 垂 直方 向 の 磁 歪 特性も同様の 傾向を示 し て い る．こ

れ らの 熱処 理 前後の 変化に 対 して ，試料の 諸特性 を以 下 に

評価 した．

　Fig．5 は ， 熱処 理 前後 の 試 料の 組 織観察 結果で あ る．観
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察は 熱流力向に 平行な平面を研磨後，ナ イ ター
ル に て エ

ッ

チ ン グ した．試 料か らは熱流方 向 に成 長 す る柱 状 組 織 が観

察 され ，x の 増加 に 伴い 結 晶 粒 が 微 細化 す る傾向を小 し て

い る ．F ］g　6 は，組 織観察結果 か ら得 られ た 平均結晶粒径

を示 して い る．熱 処 理 後 の 結晶 粒 径 は x − 0，25〜05 の 範

囲で
一定 で あ り，x − 0．7 で 大 き く減少 して い る，こ れ ら

の 結晶粒径 と Fig 　2 の 磁 歪 特性 との 柞 関 は あ ま り認 め ら

れ な い ．ま た，x − 0，5 組戊 で は鋳造 時に熱流方句 の 試 料

厚 さ 葬 増加 させ て 意図 的 に結晶粒径を増大させ た 試料 （△

及び △）に つ い て も合わせ て 示 して い る が，熱処 理 前後の

い ず れ の 試料 にお い て も図 示 は して い ない が磁歪特性 の

違 い は 全 く認 め られ て い ない ，

　Fig ．7 は柱状組織 に 垂直な平面か らの X線回折パ ター
ン

で あ る．面指数 は全 て RFe2ラ
ーベ ス 相 の 回 折 ピーク と

一

致 す る もの で ある．熱処 理 前 で は ，x ＝025 〜05 で は ラ

ーベ ス 相単相で あ る が，x ＝0．7 で は ラーベ ス 相 に加 えて

僅 か に RFe3相 が 生 成す る 様子 が 観察 され る．熱 処 理 後 に

お い て はす べ て の 組成 で ラ
ーベ ス 相単相 を 示 して い る．結

晶の 配向性 は，粉末試 料 か らの 回折 ピ ーク 強 度 と比 較 し

て，（022）面 及 び （044）面 か らの ピーク強度 が 大 き く，柱状

組織 の 成長 方向 にくOll＞配 向す る傾向を示すもの と考 え ら

れ る．また， ＜011＞配 向の 程度 は x の 増加 に伴い 減少 す る

傾 向 に あ り，組織構造 との 対応を 示 して い る．

　Flg 、8 は 試 料を 乳鉢 で 粉砕 して 粉 末 状 態 で 得 られ た X

線同 折パ ターン か ら得 られ た （044） 面 問隔を K の 変化 と

と もに 示 した もの で あ る．ラ
ーベ ス 相 の 面 間隔 は x の 増加

に ，」、り増加 し，熱 処 理 に よ り減少 傾 向 を・メ し て い る．熱処

理 後 の 面間 隔 は。DyFe7 と TbFe2 の 既 報告値 （JCPDS−ICDD
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カード値〉の 内挿値 と ほ ぼ
tt
致 して い る．一般的に 金属系

材料で は 熱処 理 に よ り内部応力の 緩和，結晶中の 転移 の 減

少又 は 不純物元 索の 析出な ど に よ り面 間隔 がバ ル ク 状態

の 理想的な 値 に近 づ く こ と は度 々 観察 され る．今回 の 鋳造

合金 に お い て も ほ ぼ 同様 の 理 由 に よ りラ
ーベ ス 相 面 間 隔

が熱 処 理 に よ り減少 した もの と考え られ る．ま た，鋳造ブ

ロ ッ ク 状態に お け る 面間隔 に 関 して は、柱 状 組 織 に 垂 直及

び 平行な 平 面 か らの X 線 回 折 パ ターン を測 定 し，そ れ らの

比 較を試 みた ．鋳造 ブ ロ ッ ク状態 に お い て も熱処 理 に よ る

面間隔の 減少 傾 向 は，い ず れ の 方 向 の 回 折パ ターン か ら も

認め られ た，しか しな が ら ， 柱 状組 織 に 平行な平 面 か らの

X線回折 パ ター
ン は垂 直 な 平 面 か らの そ れ と比 較 して 回

折 ピークが ブ ロ ードで あ 鷹 面 間 隔の 見積 りは 精度上 に 問

題 が あ る と考えられ，両 者 の 比 較 は 出来なか っ た．

　Fig 　 9 は x ＝05 に お ける熱処理 後試料 の EP甑 マ ッ ピ

ン グ図 で あ る．元 素分布 に っ い て は，結晶粒 内 と 比 較 して

結晶 粒 界 で は，Tb が リ ッ チ で あ り，1）y 及 び Fe 濃度 が減少

して い る こ と が 分 か る，熱処 理 前後 に お い て ，結晶粒 成長
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の 様 子 は確 認 で き るが
， 結晶 粒 内と 結晶粒界の 元 素分布 の

傾向 ， 結晶粒界の 幅な ど に 関す る大 きな変化 は認 め られ

ず ， ま た，x の 変化 に対 して も 1司様 の 傾向が確 認 された ．

　熱処 理 に伴 う合金構造の 変化に つ い て は，結晶粒成長 は

認められ るが，x ；−05 組成 に お ける結晶粒径 の 変化 に よ

る磁歪特性 の 変化が 認め られ ない こ とか らも，結晶粒成長

が磁歪量増加 に 大きく影響を与 えて い ると は考 ★ に くい ．

そ の 他 の 化合物生 成相，ラ
ーベ ス 相の 配向怯 元 素分布 状

態の 熱処 理 に よ る 顕著な違 い は 認 め られ て お らず ，合 わせ

て ，前 述 の よ うに熱 処 理 に 伴 う磁 歪 特 性 の 変 化 は柱 状 構 造

の 方 向性 に もあ ま り影響 を 受 げて い な い もの と 考 え られ

る．ま た ， 図示 して い な い が 熱処 理 に よ る保 磁 力 の 減少 も

認 め られ て お り ，熱 処 理 に 伴 う軟磁 気 特 性 の 改 善が磁 歪 特

性 に 与 える影 響 も無視で き な い ．

　今 回 の 検 討 で は ， 熱処 理 前後 に お け る超磁歪 合金 の 顕 著

な変化 は結晶粒成長，ラ
ーベ ス 相面 間隔 の 減少 及 び 軟磁気

特性 の 改善で あ るが，しか し なが ら，こ れ らの 変化 が熱 処

理 前後 の 磁歪特性 の 変化 （熱処理 に よ る磁歪量 の 増加，又

は熱処 理 に よ るプ リ ス ト レ ス 依存性の 変化）に 与 え る 影響

に つ い て は，今後 さ らに 検討 を要す る．

5，結 言

　以上 の よ うに，簡易的な Tb −Dy−Fe 系鋳 造合 金 に お け る

熱処 理 に 伴 う磁 歪 特 性 と構 造 の 変化 につ い て検討 し ， 以 下

の 結果が 得 られ た．

1＞一
般 的 な鋳造 法 で 得 られ た 多結晶 Tb−Dy−Fe 系合金 は

熱流方向 に成長す る柱状 構造を有 し，
Tb 量の 増加 と と も

結晶粒 径 が 減少 す る傾 向 を示 した ．

2）鋳造合 金 は
’
rb／Dy 元 素 比 に大 き く依 存 した 磁気特性並

び に 磁 歪 特 性 を示 した ．

3）磁歪量は熱処 理 に よ り顕著に 増加 し ， 最大 1500ppm

以 上 を示 した．代表的 な合金 の 磁 歪 特性 は 以
’
トの 通 りで あ

る．

Tbo　3Dyo 　7FeL 　g ：900〜主300　ppm ，　Tbo　sDyo 　sFel 　g ： 1000〜1500

ppm （950℃ × 5　h熱処 理 後，プ リス トレス 10　MPa 時，磁

界 80〜400　kA／m　EIJ力rJ日寺）
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d）熱処理 前で は圧 縮 プ リ ス トレ ス の 変化 に 伴 う磁 歪 量

の 変化 は少 ない が，熱処理 に よ り圧 縮 プ リス トレ ス の 増

加 に 大 きく依 存 し た 磁歪特性を示 した．

5）熱処理 に よ り，生 成相、ラーベ ス 相配向性，元素分

布 に は 大 き な 変化 は 認め ら れ ず ， 結 品粒 成長及び ラ・一・一ベ

ス 相 面 聞隔 の 減 少 が 認 め られ た．
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