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超低損失ナノ結晶軟磁性Fe85.2Si1B9P4Cu0.8合金(NANOMET®)のナノ結晶化過程を明らかにする

ため、急冷アモルファス試料および熱処理温度と保持時間を変えた試料のCu K吸収端とFe K吸収

端のXAFS測定を、Cuについては蛍光法、Feについては透過法により実施した。熱処理において

より正確な温度や昇温速度が得られるDSC装置中で熱処理を行った。DSCの試料パンの制約上、

薄帯試料の大きさが直径5 mmの円盤状約5 mmと小さく、Cu K吸収端用に低温・蛍光測定用純銀

(Ag)製試料ホルダーを作成した。Fe K吸収端の熱処理による昇温過程での変化はほぼアモルファ

ス構造を示し、微細Feクラスターの存在及びその成長に伴う局所構造の温度変化は確認出来なか

った。またナノ結晶化した試料のFeのXAFS結果を純鉄とアモルファス試料の和としてα-Feナノ結

晶の体積分率を求め、TEMから得られた体積分率とほぼ同等の値が得られた。 
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背景と研究目的： 
 「東日本大震災からの復興の基本方針」に基づき 2012 年 6 月に発足した東北発素材技術先導プ

ロジェクト(文部科学省、復興庁)は、東北地区の素材産業の発展を牽引し、東日本大震災からの復

興に資することを目的としており、東北地方の大学や製造業が強みを有するナノテクノロジー・

材料分野での産学官共同研究開発拠点を、東北大学を中核として形成するものである。本プロジ

ェクトには 3 つの先端技術領域(超低摩擦、超低損失磁心材料及び希少元素高効率抽出)が設置され

各分野において革新的技術シーズの創出と実用化への橋渡しを目指すものである。 
「超低損失磁心材料技術領域」は、東北大学金属材料研究所の牧野教授等によって開発された

超低損失ナノ結晶軟磁性材料 NANOMET®(組成：Fe85-86Si1-2B8P4Cu1)を短期間で実用、製品化する

事により、変圧器等の送電ロスの抑制、モータ等の電力損失の大幅低減を図り、省エネルギー対

策に貢献することを目指すものである。今回開発されたナノ結晶材料 NANOMET®は Fe 濃度が極

めて高く(質量比 93 - 94%)、ほとんどの磁心材料に使われているケイ素鋼板と同程度の高い飽和磁

束密度 Bsを持ちながら、高い透磁率を示し、かつその鉄損は極めて低い[1][2][3]。また本合金は、

Fe をベースに B を加えた基本合金にごくありふれた元素(P, Si, Cu 等)を少量添加するのみであり、

製造コスト、また資源戦略の面においても有利である。 
NANOMET®においては微量添加元素 P、Si、Cu 等がナノ結晶形成と磁気特性実現において重要

な役割をしているが、ナノ結晶の形成における具体的な各元素の挙動や役割はまだ充分に明らか

ではない。従って、本材料の軟磁性特性を最適化する組成や熱処理条件を決める上で、ナノ結晶

形成過程の解明と添加元素の役割を解明する事が重要である。本技術領域は、この NANOMET®

が変圧器やモータのコア材等に現在用いられているケイ素鋼板を置き換えることが可能となるよ

う、 
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1)合金組成と熱処理条件の最適化により軟磁気特性を改善し各製品用途への最適化を図る。 
2)磁心損失を現特性の 2 分の 1 以下にする。 
3)製作、量産技術を高め、磁気特性を維持した薄帯製品の幅広化(120 mm 幅まで既に実現[4]し
ており今後 170 mm 幅広化を目指す)により幅広製品化対応を実現する。 

4)薄帯製品と同等の磁気特性を示す粉末材料を開発し製品化対応力を高める。 
事を目的とする。 

 
実験： 

試料は溶融急冷法で作製した Fe85.2Si1B9P4Cu0.8、及び C
添加した(Fe85.7Si0.5B9.5P3.5Cu0.8)99C1合金薄帯を用いた。作

製した薄帯試料の形状は厚さ約 16 μm～30 μm、幅 10 
mm であった。熱処理は昇温過程の精度を高めるため、

DSC 装置(Perkin-Elmer DSC 8500.)を用いて行い、一部は

前回までの実験に使用した赤外炉を用いた。試料は熱処

理前に円盤状(直径 5 mm)に打ち抜いた。モノクロメータ

は Si(111)を使用し XAFS 測定はすべてビームライン

BL14B2 にて行われた。Fe K 吸収端測定用の試料は最適

膜厚(約 7 μm)に近づけるため予め約 10 μm 程度に研磨を

施した後、試料の熱処理を行い、銅(Cu)製試料ホルダー

を用いて、透過法により測定を行った。また、熱揺らぎ

による EXAFS 振幅の減衰を抑えるため測定は低温(10 
K-20 K)で行った。Cu K 吸収端の測定は蛍光法で行い、検出器は 19 素子 SSD を用いた。また 
前回実験(2014B1794)[5]において試料が約 4～5 mm 直径と小さいため試料の冷却が不十分であっ

た事から、今回の Cu K 吸収端の測定には熱伝導率が良くかつ試料ホルダーからの蛍光 X 線の発

生の影響を除去するため、材質を銅から純銀(Ag)の変えた試料ホルダーを新たに作製した(図 1)。
また Fe-K 吸収端測定には図 1 と同形状で銅(Cu)製試料ホルダーを作製し使用した。試料はインジ

ウム(In)を上下に挟み試料ホルダーに固定した。 
 
結果および考察： 
  図 2 に(Fe85.7Si0.5B9.5P3.5Cu0.8)99C1合金の急冷(as Q)及び DSC で 380C、400C にて 0 秒間保持した

試料、Fe foil の Fe K 吸収端の k3•χ(k)を Fourier 変換した結果を示す。振幅に僅かな変化はみられ

るもののナノ結晶組織形成直前までは熱処理温度上昇に関わらずほぼ典型的なアモルファス構造

を示した。TEM 観察や高エネルギーX 線回折においては as-Q 及び 380C 熱処理した組織は典型

的なアモルファス組織を示しており傾向が一致する。高分解能 TEM によれば[6]、As-Q 組織にお

いて既に Fe クラスターが高密度で含まれている事が確認されているが、今回の EXAFS スペクト

ルにはその差はみられていない。また、同様に 400C 0 秒で熱処理した組織には、α-Fe ナノ結晶

が析出し始めており中には 20 nm～50 nm 程度に粗大に成長したものもみられているがやはり

EXAFS スペクトルには顕著な違いがみられない。その理由としては(1)析出したナノ結晶のアモル

ファス母相に対する体積分率が極めて低い(0.1%未満) (2)高密度に存在する Fe ナノクラスターの

サイズは非常に微細(1 nm 弱)であり更に体積分率を考えると極めて低くなるためと考えられる。

ただし主極大に続く微少ピーク(構造)がどの試料においてもみられており局所構造を反映してい

る可能性もあるが、試料状態や実験上の問題の影響も考えられ現時点で特定する事はできなかっ

た。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 1．5 mm試料用銀製ホルダー 
裏面(左), 表面(中), 留板(右) 



 
 
 
 
 
図 3 に(Fe85.7Si0.5B9.5P3.5Cu0.8)99C1合金の 420C で 600 秒間保持した試料の Fe K 吸収端 XANES ス

ペクトル、及びこの結果を 1)Fe Foil および 2)NANOMET の As Q 試料の XANES スペクトルによ

る線形結合フィッティングの結果を示す。Fe foil(結晶)と as-Q(アモルファス)の割合から、α-Fe ナ

ノ結晶の体積分率は 0.527 と見積もられた。更に析出ナノ結晶が純 Fe であると仮定した場合の残

存アモルファスの組成はおおよそ Fe72Si4B16P4となり、この組成はこの合金系で最も安定な金属ガ

ラス Fe76Si9B10P5に近い。また見積もられた体積分率は赤外炉処理による本来、磁気的特性から期

待される値(0.8～)と比べかなり低く、最適な熱処理の条件を満たしていない。TEM による観察の

結果 DSC による熱処理組織は赤外炉熱処理と同条件と比べ析出 α-Fe 結晶の粒径も大きく(～25 
μm)、残存アモルファス相も多い。2 つの異なる熱処理方法による微細組織の差異の原因について

は未解明である。TEM 像から得られた 2 次元のナノ結晶の面積率は 0.68 でありその体積分率はお

よそ 0.55 と類推される事からこの今回 XANES スペクトルから見積もられたナノ結晶の体積率

0.527 は妥当と考えられる。 
 
今後の課題： 
1) Cu クラスターの形成と熱処理、bcc 転移の昇温速度依存性 
2) Cu クラスターの温度変化測定から Debye-Waller 因子の評価 
3) 赤外炉熱処理組織での最適熱処理条件での Fe K 端吸収測定 
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図 2．(Fe85.7Si0.5B9.5P3.5Cu0.8)99C1 合金の Fe K
吸収端の動径構造関数の昇温過程の変

化 

図 3．(Fe85.7Si0.5B9.5P3.5Cu0.8)99C1合金のナノ結

晶化した 420C の XANES スペクトル


