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1 はじめに

高保磁力の Nd-Fe-B焼結磁石を作るためには副相の制御が重要であり、焼結後に適切な温度・時間で熱処理することにより磁石
の保磁力が向上することはよく知られている。熱処理条件や副相の分布に関してはすでに多くの顕微的研究が行われており、保磁
力向上は Nd2Fe14B主相粒を包む副相の体積率や分布の熱処理による最適化であると考えられている 1, 2)。しかし、試料表面の局
所観察は多数報告されている一方で、磁石内部での副相の定量的な研究は我々の知る限り報告がない。本研究では、透過率が高く
バルク試料全体の平均情報を得られる中性子を用いて、高温環境下で Nd–Fe–B焼結磁石内部の副相がどう変化するかを検証した。
試料は 7mm角、高さ 30 mmの直方体に切り出した 2種類の等方性 Nd–Fe–B焼結磁石（31.0Nd–1.0B–bal.Fe及び Cu0.1%添
加試料）を用い、測定はMLF/J-PARCの工学材料回折装置 BL19匠にて行った。室温から 900◦Cまで 0.7◦C/minで昇温する間の
連続測定を行い、ディラトメーターを用いて長軸方向の微小な長さの変化も同時に測定した。

2 結果および考察

両試料において同程度の強度の NdO (fcc)及び Nd2O3 (A-type, hcp)の明瞭な回折ピークが観測され、Cu 0%試料においてはい
わゆる B rich相と呼ばれる Nd5Fe18B18 の回折ピークが観測された（Fig. 1）。リートベルト解析により求めた Nd2Fe14B、NdO、
Nd2O3 の格子定数を Fig. 2に示す。Nd2Fe14Bの格子定数は a, c軸ともにキュリー温度以下で磁歪による特徴的な温度変化を示
し、特に c 軸方向は Andreev らの報告した単結晶の格子定数とは異なる温度依存性を持つことが明らかになった 3)。NdO 及び
Nd2O3 は主相のキュリー温度以上では温度に対して線形に変化する一方で、キュリー温度以下では主相の磁歪に影響を受けてい
ることが明らかになった。これは副相が主相と格子結合していることを意味する。
主相の単位格子体積の三乗根と試料の長軸方向の長さの変化を比較した Fig. 3からは、Cu 0%試料では 750◦C、Cu 0.1%試料
では 630◦C以上から試料長さが主相の単位胞の温度変化よりも過剰な増加を示すことがわかる。これは磁石内部の NdO、Nd2O3

以外の副相、おそらくは dhcp構造の Ndが溶解するためと考えられる。

Fig. 1 B rich相の回折ピーク
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Fig. 2 Nd2Fe14B、NdO、Nd2O3 の格子定数の温度変化
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Fig. 3 試料長さ及び Nd2Fe14Bの単位胞体積の三乗根の温度変化

 246 


