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液体急冷法により作製したアモルファスFe-Nd2元合金に

関する研究 (ⅠⅠ)

- メスバウア-分光法,DSC解析-
StudyofamorphousIron-Neodymiumbinaryauoysobtainedbyrapidquenching(II)

- M6ssbauerspectroscopy,DSCanalysis-
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1. 緒 言

前報 (論文 :液体急冷法により作製したアモルファス

Fe-Nd2元合金に関する研究(Ⅰ)-形成範囲,X線回

折-(以下論文 Ⅰと記す))1)により作製した液体急冷Fe-

Nd合金についてメスバウア-分光法による解析を行っ

た.また,結晶化プロセスを調べるために示差走差熱量
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図1 液体急冷したFel｡｡_JNdJ(15≦∬≦60)合金のメスバウ
ア一･スペクトル
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測定 (DSC)を行った.

2. メスバウアー分光

アモルファスFe-Nd2元合金のメスバウア一･スペ

クトルを測定した報告は,現在のところスパッタ法によ

るもの2)のみで,液体急冷法により作製されたものに関

する報告はない.

図 1にX線回折でアモルファスであることが確認さ

れたFe85Nd15,Fe80Nd20,Fe60Nd40,Fe40Nd60のメスバウ

ア一 ･スペクトル (常温測定)を示す.

特徴的なことは,Nd含有量が減少するに従い平均内

部磁場 HLが極端に低下することである.図2に組成に

対する内部磁場変化を示す.またFel｡｡_3NdE(60≦x≦

80)合金について中央部先端に現れる常磁性ピーク対に

対する四重極分裂の値も図中に示した.内部磁場につい

ては,純鉄のHt-330kOeに対してNdが 15at%添加

されると170kOe(Hi/Hi(Fe)-0.52)とその値 も約半

分に低下することがわかる.さらにFe89Ndll試料では,

スペクトルの大部分が常磁性のdoubletになる.Nd量
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図 2 Fe-Nd2元合金の強磁性スペクトルの平均内部磁場

(H.)および常磁性スペクトルの四重極分裂 (Q.S)に対
するNd含有量の影響
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が増えるにつれて,島 の値は260 kOe(I島/島(Fe)=

079)付近の一定値に近づく。ここで着目されるのは,X

線回折 (論文 I:図 3)。で結晶しか観測されない高 Nd

組成でも,ア モルファス領域と類似の内部磁場をもった

磁気分裂パターンが観測されることである。なおアイソ

マー ・シフトについては,中 央部先端に現れる常磁性の

ピーク対に対し,Fel。0_lNd″(60≦″≦80)においていず

れも0.06±0.01 mm/sと なる.図 3に Ndが 60 at%以

上含有されたFe40Nd60,Fe30Nd70,Fe20Nd30のメスバウ

アー・スペクトルを示す。

なお図4に はアモルファスFe10Nd40合金のコンピュ

ータによる解析結果を示す。

図 5に Fe40Nd60試料のコンピュータ解析結果を示

す。図からわかるように強徹1生に対する磁気分裂以外に

中央部先端には常磁性のピーク対が現れている.図 3に

示したさらにNd量 が多いもの(Fe40Nd6。,Fe30Nd70,

Fe20Nd80)に対するスペクトルと比較して考えると,中

央部に見られる常磁性のピーク対に対する四重極分裂の

値は図2に示したように0.58±0.01～0.6±0.01 mm/s

とほぼ一定を示し,さ らにアイソマー・シフトについて

も0.06±0.01 mm/sの 値で一定となる。よって以上のこ

とより高Ndを 含有する合金系においては強磁性アモル

ファス相とFeを 固溶した常欲l生のNd相 からなる結晶

質相との2相構造が実現されているものと考えられる。

なおFe20Nd30の X線 回折パターン(論文 I:図 3)1)に

おいて:金 属間化合物相が観測されないことからも上に

述べた解釈が妥当であると考えている。

液体窒素温度 (77K)に おける測定では,Fe85Nd15試
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図 3 液 体急冷した FemO_″Nd″(60≦″≦80)合金のメスバウ

アー ・スペクトル
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図 4 液 体急冷した Fe60Nd40合金のメスバウアー ・スペクト

ル解析結果 (6本 の単一ローレンツ曲線で近似した)
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図5 液 体急冷したFe40Nd60合金のメスバウアー・スペクト

ル解析結果 (強磁性スペクトルは6本の曲線で近似し,

常磁性ピーク対の位置をもとめた)
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図6 ア モルフアスFe30Nd20合金のDSC測 定結果

料の内部磁場の値は島 =300 KOe(〃′/島(Fe)=0.88)

と得られ,77Kで の純鉄の値 乃″(Fe)=342KOeと くら

べてさほど小さいわけではない。また磁化測定の結果か

ら,キュリー温度が室温よりやや上にあることがわかり,

前述した室温での内部磁場の低下は,キ ユリー温度の低

下によるものであることがわかつた。つ本実験で得られ

た内部磁場の値は,ス パツタ法によつて作製されたFe―

Nd膜 (37 at%Nd)の 値のより大きく,こ の違いは興味

深い。

3.ア モルフアスFe―Nd 2元 合金の結晶化温度

図6はアモルフアスFetoNd20合金の熱分析 (DSC)測

定結果を示した。この試料における結晶化温度は49σC

であった。この図において250°C付近より発熱側へ比較

的大きな傾斜で上昇する傾向が観測される。酸化の影響

をな くすために半導体用超高純度Ar gas(99.999%

Ar)中 で,さ らにppm orderの 02を除去するために

Liq.N2中 を■owさ せた高純度 He gas中で試料を昇温

し測定したが,250°C付近より生じる上昇形態は明確に観

測された。試料に吸着された酸素ガスの影響が残ってい

ることも考えられるので,明確な結論は出せないが,ア

モルファス相における構造緩和が原因である可能性も考

えられる。

図 7に Fe85Nd15,Fe80Nd20,Fe60Nd40,Fe40Nd60合金の

結晶化温度測定結果を示す。図より明らかにNd量 の増

加につれ結晶化温度は高くなることがわかる。各合金系

における結晶化温度はFe86Nd15で約44σC,Fe80Nd2。

で約 490°C,Fe60Nd40で約690°C,Fe40Nd60で約 725°Cで

あることが認められた。このように,Nd量 とともに結晶

化温度が上昇することは,高 Nd組 成のアモルファス合

金のほうが安定性が高いことを意味しており,実 験的な

アモルファスの形成されやすさとは逆の傾向を示してい

る。また,融点 τ″の降下とも逆の傾向である。結晶化温

度 場 をガラス転移温度 %に 近いものとして,T″/T″

が大きいほどアモルファスが形成されやすいとする通常

の考え方ではFe Nd系 は説明できない。今後の興味あ
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を含めて,次 のようにまとめることができる。

(1)液 体急冷法によるFel。0_″Nd,2元 合金におい

て,11≦″≦60の範囲でほぼ完全なアモルファスが得ら

れた。

(2)X線 回折,メ スバウアー・スペクトル測定結果

より,Nd 40 at%までは強磁性アモルファス相の 1相構

造をもつが,Nd 60 at%以上ではそれに加えてNdか ら

なる結晶質相が現れ, 2相構造となる。

(3)室 温でのメスバウアニ測定から得られた内部磁

場は,Fe中 のNd量 に依存しその含有量が減少するにつ

れ小さくなる。これは磁化測定の結果と合わせて考える

と,キ ュリー温度の低下によるものと考えられる。

(4)結 晶化温度についてはFe中 のNd量 が減少す

るにつれNd 40 at%以降で急激に低下する。

0
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図7 ア モルファスFe100″Nd″(15≦″≦60)合金の結品化温             参  考  文  献
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前報 (論文 I)° におけるX線 回折による解析の結果     定
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