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1.1.1.1. 緒言緒言緒言緒言    

近年，マトリックス金属中にセラミックスなどの

強化材を分散させることで高い機械的特性や優れた

機能性を有した金属基複合材料 (Metal Matrix 

Composite : MMC)が注目されている．MMC は，金

属の特性(延性，靭性)とセラミックスの特性(高硬度，

高耐摩耗性)を併せ持った材料であるため，航空宇宙

産業，自動車産業や他分野で構造材料として応用が

期待され研究が盛んに行われている 1)-3)．しかし，多

くの研究は機械的特性や耐摩耗性の向上を目的とし

ており，新たな機能性として磁気特性が付与された

MMC の創製に関する報告はほとんどない 4)． 

著者らは，磁気特性の付与と機械的特性の向上の

両方を達成させるために強化材として酸化物系硬磁

性材料のバリウム(Ba)フェライトに着目した．磁性

材料は，軟磁性材料と硬磁性材料の二つに大別され

る．軟磁性材料は，磁気特性の中でも保磁力(磁力を

保持する力)が小さく透磁率(磁界に対して磁化する

割合)が大きいため，外部磁界からの応答性に優れた

材料であり，コイルやトランス等の磁心に用いられ

る．一方，硬磁性材料は，保磁力が大きいことを特

徴としており，永久磁石として用いられる．Ba フェ

ライトは，安価で比抵抗が高いために高周波帯での

磁気特性に優れるうえに，その機械的性質はセラミ

ックスに類似しているため，イオン結合性または共

有結合性といった結合に由来した高い硬度を有して

いる． 

硬磁性を有する金属基複合材料を作製するプロセ

ス と し て メ カ ニ カ ル ア ロ イ ン グ (mechanical 

Alloying : MA)法を適用した．メカニカルアロイング

法は，固相状態で異種金属の粉末を混合・粉砕して

機械的に合金化させ，過飽和固溶体や非晶質だけで

なく微細なセラミックス粒子を母材中に均一に分散

させることが可能である．また，ボールの衝突によ

りマトリックス粉末に対し加工硬化や結晶粒微細化

の強化機構を同時に付与することができる．さらに，

融点や沸点，比重差に依存せずほぼ全ての合金系に

対して常温で適用が可能であり，急冷凝固法よりも

広い範囲にわたって合金化が可能であるという特徴

をもっている 5),6)．したがって，MA 法は急冷凝固法

よりも広範囲の組成での合金化が可能なうえに加工

硬化や結晶粒微細化により機械的特性も向上させる

ことができる． 

本研究では軽量な純マグネシウム粉末と硬磁性と

高硬度を有する Ba フェライト粉末を MA 法により

複合化することで高硬度と硬磁性を兼備したマグネ

シウム基複合粉末の創製を目的とした．作製したマ

グネシウム基複合粉末の硬度，磁気特性，構成相に

ついて評価した． 

2.2.2.2. 実験方法実験方法実験方法実験方法    

2.12.12.12.1 供試材供試材供試材供試材のののの作製作製作製作製    

純マグネシウム粉末（純度：99.92 %，平均粒子径：

275.9 µm）および Ba フェライト粉末 (組成：

BaFe12O19，平均粒子径：1.7 µm，飽和磁化：7.5×

10-5 Wbm/kg，保磁力：162.2 kA/m)を Mg-10,30,50 

mass% Ba フェライトの組成に配合した粉末を精密

天秤を用いて 1 バッチあたり 10 g 秤量した．これら

の粉末と工具鋼製ボール70 gおよび潤滑剤としてス

テアリン酸(組成：CH3(CH2)16COOH) 0.75 g をアル

ゴン雰囲気中で容器に封入後，振動型ボールミルを

用いて 20, 60, 120, 240 min. MA 処理した． 

2.22.22.22.2 供試材供試材供試材供試材のののの評価評価評価評価    

MA 粉末の硬さ試験には，マイクロビッカース硬

さ試験機を用いた．MA 粉末はラピッドプレスを用

いて樹脂に埋め込み，エメリー紙で研磨後，研磨用

アルミナ粒子でバフ研磨した．バフ仕上げした面を

測定面とし，荷重 10 g，保持時間 15 s で 15 ポイン

ト測定し最大，最小値 2 つずつ除いた 11 ポイントか

ら平均値を求め硬さとした． 

MA 粉末の構成相は，X 線回折装置により同定し

た．MA 粉末は，Corodion と Isoamyl の混合溶液で

試料ホルダーに固めてから測定を行った．測定は，

40 kV，60 mA の強度の CuKα線を用いて回折速度

1.66×10-2 °/s，回折角度 2θ＝20°～80°の条件
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で行った． 

MA 粉末の磁気特性(飽和磁化，保磁力)は，振動試

料型磁力計 (Vibrating Sample Magnetometet : 

VSM)を用いて測定した．初めに Ni 標準試料の粉末

に800 kA/mの磁界を印加し磁化値の校正を行った．

その後，各粉末試料の重量を 5.0 ± 5% mg とし，

電磁石のポールピースの間にある試料ホルダーに取

り付けて 800 kA/m の磁界中で測定した． 

3.3.3.3. 実験結果実験結果実験結果実験結果およびおよびおよびおよび考察考察考察考察    

3.13.13.13.1 粉末粉末粉末粉末のののの構成相構成相構成相構成相    

Fig. 1Fig. 1Fig. 1Fig. 1 に MA 処理時間の変化に伴う Mg-10mass% 

BFR 粉末の構成相を示す．MA 20～240 min.の範囲

では，マグネシウムと Ba フェライト間で固相反応

は生じなかった．また，MA 20 min.および 60 min.

のマグネシウムの回折ピークよりも MA 120 min.お

よび 240 min.の回折ピークはブロード化しており，

結晶子が微細化していると考えられる． 

3.23.23.23.2 粉末粉末粉末粉末のののの硬硬硬硬ささささ    

Fig. Fig. Fig. Fig. 2222 に MA 処理時間の変化に伴う純マグネシウ

ム粉末および MA 粉末の硬さを示す．純マグネシウ

ム粉末の硬さは，メカニカルミリング(mechanical 

milling : MM) 20～120 min.では純マグネシウム

MM 0 min.の原料粉末よりも低い値を示した．一方，

MM 240 min.施した粉末の硬さは，原料粉末よりも

やや高い値を示した．これは，MM 20～120 min.    で

は加工硬化や結晶子微細化よりも摩擦熱による回復

が大きく寄与しており，MM 240 min.では回復より

も加工硬化や結晶子微細化による強化が上回ったた

めであると考えられる．MA 粉末の硬さも，MA 処

理時間の増加に伴い増加する傾向を示した．しかし，

MA 処理時間一定で Ba フェライト添加量の増加に

伴う硬さの増加分は，MA 処理時間によって異なる

ことが確認できる．そこで，純マグネシウム粉末の

結晶子微細化による強化分と MA 粉末の分散強化に

よる強化分を定量的に評価することとした． 

純マグネシウム粉末の MM 処理時間の変化に伴う

結晶子サイズと硬さの関係を Fig. 3Fig. 3Fig. 3Fig. 3 に示す．ここで，

純マグネシウム粉末の結晶子サイズは，34，37，48，

63 °付近の(002)，(101)，(102)，(103)面の X 線回

折ピークの半価幅および回折角度を Scherrerの式 7)

に代入し，算出した．純マグネシウム粉末の結晶子

サイズは，MM 20 min.から MM 60min.にかけて 33 

nm から 35 nm に増加し，これに伴い硬さが 38 HV 
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から 33 HV に減少した．そして MM 120 min.では，

再び MM 20 min.と同等の結晶子サイズまで減少し，

硬さも MM 20 min.と同様の値を示した．最も処理

時間の長い MM 240 min.施した粉末では，結晶子サ

イズが 29 nm まで減少し，硬さは 48 HV と最も高

い値を示した．以上のことから，MM 処理した粉末

Fig. 3 Crystallite size vs. Vickers microhardness 
of MMed pure magnesium powder. 

Fig. 2 Change in Vickers microhardness of pure 
Mg powder together with ferrite powder as a 
function of mechanical alloying time. 

Fig. 1 X-ray diffraction patterns of Mg-10mass% 
BFR powders with different mechanical alloying 
times. 
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は，MM 60 min.まで結晶子が大きくなったことによ

り硬さが減少し，MM 120 min.以降では結晶子サイ

ズの減少に伴い比例的に硬さが上昇すること認めら

れた． 

次に，Ba フェライト添加量の増加に伴う MA 粉末

の硬さの変化を Fig. Fig. Fig. Fig. 4444 に示す．図中の点線は，マグ

ネシウムと Ba フェライトの硬さ(Mg：44 HV，

BFR：127.7 HV)から複合則を用いて算出した理論

値である．MA 20 min.および 60 min.では，Ba フェ

ライト添加量の増加に伴う増加傾向は認められなか

った．これは，Ba フェライトの均一分散が達成され

ていない事を示唆している．一方，MA 120 min.お

よび 240 min.では Ba フェライト添加量の増加に伴

い硬さが増加する傾向を示した．したがって，MA 20 

min.および 60 min.では，Ba フェライトの均一分散

が達成されていないが，MA 120 min.および 240 

min.では，Ba フェライトの均一分散が達成されたた

めに Ba フェライト添加量の増加に伴い硬さが増加

する傾向を示したと考えられる． また，MA 120 min.

と 240 min.の硬さの差は，マトリックスの結晶子微

細化による硬さの増加分であると考えられる． 

3.33.33.33.3 粉末粉末粉末粉末のののの磁気特性磁気特性磁気特性磁気特性 

 Fig. 5Fig. 5Fig. 5Fig. 5 に MA 処理時間の変化に伴う Ba フェライ

ト粉末およびMA粉末の飽和磁化(左縦軸) と保磁力

(右縦軸)を示す．MM 処理前の Ba フェライト粉末の

飽和磁化値は，7.5×10-5 Wbm/kg を示した．MM

処理した Ba フェライトの飽和磁化値は，非磁性の

ステアリン酸の影響によりMM処理前の粉末よりも

やや低い値を示したが，MM 処理による急激な値の

低下は認められず，組成に依存した値が得られた．

MA 粉末の飽和磁化値も MA 処理時間の増加に伴う

変化を示さず，Ba フェライト添加量分の値が得られ

た．Ba フェライト粉末の保磁力は，MM 0 min.で

162.2 kA/m を示し，MM 処理時間の増加に伴い低下

する傾向を示し，MM 240 min.で 135.3 kA/m を示

した．ここで，既報 8,9)で酸化物系軟磁性材料である

Ni-Cu-Zn フェライトに対し同様の条件で MM 処理

を施した場合は，MM 処理時間の増加に伴い保磁力

が増加する傾向を示した．これは，保磁力が，構造

依存型の特性で，結晶構造の変化や結晶粒径の増減

によりその値が変化することに起因し，MM 処理時

間の増加に伴い結晶子が微細化したために保磁力が

増加したと報告している．結晶子サイズと保磁力の
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関係は，一般的に結晶子が数十 nm まで減少した際，

保磁力は上昇するが，数 nm 以下(アモルファス)にな

ると 106 に比例して保磁力が急激に低下することが

知られている 10)．これは，結晶子サイズが数十 nm

以上の粉末は多磁区で構成されているが，数十 nm

の粉末では単磁区となるため保磁力が最も高く，数

nm 以下(アモルファス)，すなわち，単磁区よりも微

細な粉末は保磁力が急激に低下するという概念で説

明されている 10)．後藤らは，バリウムフェライト粒

子の単磁区と二磁区の臨界粒子径を磁区観察が可能

なコロイド SEM により観測した結果，1.3 µm の粒

子は単磁区で構成されており，それ以上の粒子径で

は二磁区以上の磁区で構成されている事を報告して

いる 11)．本研究で適用したバリウムフェライト粉末

の平均粒子径は 1.7 µm であるためほぼ単磁区で構

成されていることが示唆される．このような観点か

Fig. 5 Change in the magnetization and coercive 
force of MAed and BFR powders as a function of 
mechanical alloying time. 

Fig. 4 Comparison of Vickers microhardness 
between theoretical value calculated from rule of 
mixture and experimental value as a function of 
Ba ferrite additions. 
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ら Ba フェライト粉末の保磁力が MM 処理時間の増

加に伴い低下傾向を示したことを考えると，MM 0 

min.の粉末は単磁区で構成されており，MM 処理時

間の増加に伴い単磁区以下の大きさの粉末に微細化

されたために保磁力が低下したと推察できる．MA

粉末の保磁力は，Ba フェライト MM 粉末よりも高

い値を示した．また，全ての MA 粉末において Ba

フェライト粉末同様 MA 処理時間の増加に伴い保磁

力は低下する傾向を示した．Ba フェライト MM 粉

末よりも MA 粉末の方が保磁力が高い値を示したの

は，延性なマグネシウム粉末と共に MA 処理した Ba

フェライト粉末の結晶子の微細化が抑制されたため

と考えられる． 

4.4.4.4. 結言結言結言結言    

本研究では MA 法により高硬度と硬磁性を兼備し

たマグネシウム基複合粉末の創製を目的とし，作製

したマグネシウム基複合粉末の硬度，磁気特性，構

成相について評価した．得られた知見を以下に示す． 

1) MA 法により作製した混合粉末は，固相反応を

生じておらず，複合化できていることが確認で

きた． 

2) マグネシウム粉末の硬さは，MM 20～120 min.

では結晶子が大きくなることで純マグネシウム

MM 0 min.の原料粉末よりも低い値を示したが，

MM 240 min.施した粉末の硬さは，結晶子微細

化や加工硬化により原料粉末よりもやや高い値

を示した．MA 粉末の硬さは，MA 120 min.お

よび 240 min.では Ba フェライトの均一分散が

達成されていたために Ba フェライト添加量の

増加に伴い複合則に従い硬さが増加した． 

3) MA 処理は，MA 粉末の飽和磁化に影響を及ぼ

さず，Ba フェライト添加量分の値が得られた．

Ba フェライト粉末および MA 粉末の保磁力は，

MA 処理時間の増加に伴い低下する傾向を示し

た．また，MA 粉末の保磁力は，Ba フェライト

MM 粉末よりも高い保磁力を示した． 

4) メカニカルアロイング法により硬磁性を有する

Mg-BFR 複合粉末が創製できることが示された． 

追記追記追記追記    

本研究は，久保田研究室 4 年生 勝亦健太君と共同

で実験を行った研究成果である．磁気特性の測定に

ご協力いただいた移川・新妻研究室 大学院 2 年生 

三柴明寛君，山口淳矢君に深く感謝申し上げます． 
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