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Ferrite has been utilized for various ways as magnetic materials.
However, it is also characterized

in its specific resistance range broader thanalmost of the metalic substance (102-109 ohms cm)･ Its

broad resistance range seems to be an advantageous property for it to be used as resistor･ The present

investigation was designed to examine the relationships between the production conditions of Ferrite and

the specific resistance values of the products･
The contributions of the various factors involved in the

process of Ferrite production were assessed
factorially on their influences on specific resistance value･

The resistance value proved
to be dependent on combination ratio of Ferrite materials as well

as oⅢ

pressure at the time of moulding･
A regression equation

was specified in terms of these two variables

(y--o.o12 xま+0.1529 xA-1.1477xc+3･016, xA-63･2 xc-0･5)･
By the use of the equation

a maximum

value was estimated and the validity of the estimation was assessedin the following experimentation･

The estimated resistance value emerged to be nearly equal to the obtainedvalue, and the purpose of the

present investigation was satisfied･

1.緒 言

従来フェライトはその性質⊥,磁性材料として幅広く

用いられている｡しかし,フェライトは磁性材料として

だけでなく,その固有抵抗値が金屑に比べ非常に広範囲｣

(102-109f2.cm)な変化特性を持っているため,本研

究ではこの特徴に着目しフェライトを抵抗体として取扱

い,固有抵抗値と製造条件の関係を明らかにすることを

目的としている｡そのため,特性値には固有抵抗値を取

り,これに最も関係の深いと思われる成分,その他製造

工程における諸要因を取りあげ,実験計画法にもとづき

実験を行ない要因解析を行なった.

2.実験目的

4).5),6)

フェライトの製造には色々な方法で行なわれているが

本実験では次の2つの点に留意して行なった｡

2.1 因子として,原料配合比,焼成温度,プレス圧

力等のうち,どの因子が固有抵抗値のバラツキに最も

影響しているかを明確にする｡

*現在､日本IBM株式会社勤務

2.2 従来最も影響があると考えられている原料配合
●

比に関してはできるだけ多水準にとりその効果の傾向

を推定し,指定条件における再現性を検討する｡

3.フェライト製造法の概要

本研究は複合フェライトのうち, Ni-Znフェライト

を乾式法にて製造して行なった｡すなわち,原料(NiO,

zno,Fe208)を混合粉砕し,加圧成型したのち,高温

にて加熱し固体反応を起させることによって得られるも

のである｡表1は本実験におけるフェライトの製造工程

の概略を示す｡
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表1 製造工程表
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3.1原料

原料としては酸化鉄(弁柄)
,酸化ニッケル,酸化亜

鉛の三種類(工業試薬品)を使用した｡また,酸化鉄は

紙袋詰されていて湿気を含んでいるものと思われるので

秤量の正確を期するために秤量前に乾燥器にて120oCで

2時間乾燥した｡

3.2秤量･配合

配合比は因子と水準の設定において,モル比で8水

準にとった｡すなわち,それぞれの分子量を Ni,ZnO,

F.203,モル･比をa.b.c としたときそれぞれの重量

比率を Ⅹ.Y.Z.とすれば

a･NiO

a･NiO+b･ZnO+ C･Fe203

∂･ZnO

a･NiO+ b･ZnO+ C･Fe208

C･Fe208
Z - ･･･--I_

_I 〈

II-.～-:-I-F-fYウ･;--｢=--一･T-
a･NiO+b･ZnO+ C･Fe208

実際には各配合比に付いて試料を150grずつ配合してい

る｡本実験では原料配合水準を8水準にとり.,それぞれ

の配合比および重量は表2に示す通りである｡

1
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3.4低温焼成(仮焼)

仮焼は原料を配合し,混合･粉砕した後,粉末の反応

を促進し,取扱いを容易にするために行なわれるもので

本実験では800oCで2時間行なった｡

3.5加圧成型

仮焼後漏合粉砕を終えた試料を50メッVユに整粒し,

水準
lNiO

(a)
H

言zno(b)
l

Fe208(C)

1 7.81 (10) 8.51(10) 133.68(80)

2 8.25 (10) 18.00(20) 123.75(70)

3 8.77 (10) 28.67(30) 112.56(60)

4
19.35

(10) 40.75(40) 99.99(50)

5 10.00 (10) 54.46(50) 85.53(40)

6 10.75 (10) 70.28(60)

J

68.97(30)
M!

7 ll.62 (10) 88.63(70)
n

49.75(20)

8 12.65 (10) 110.26(80) 24.09(10)

(単位:gr,カツコ内はモル比)

表2 水準に対する配合比重量とモル比

3.3混合･粉砕(ポールミル)

この工程は,ポールミルにて原料をできるだけ均一に

混合,粉砕し,微粒子にする目的で,原料配合の後と低

温焼成(仮焼)の後で6時間ずつ行なう｡

準ほ; JnPt

次に成型を容易にするため結合剤〔Sodium Carboxyme-

thyl Cellulose(CMC)〕を試料100gr,に対し8ccの割

合で添加し図1に示すような金型にて,面積13.00mm

X13.00mm,厚さ12.00mmになるように加圧成型す

る｡プレス圧によって密度が変化し,抵抗値-の影響が

予測されるので単位面積当り, 0.5ton/cmと1.5ton/cm

の2水準について行なった.



3.6高温焼成

焼成炉Fこは低温,高温のいずれの場合にもマップル塑

電気炉を使用し,大気中にて焼成温度1,300oCで2時間

と1,400oCで2時間(いずれも焼成2時間後炉冷)の2

水準vLついて行なった｡

3.7電極部の加工

高温焼成された試料の表面は酸化され,また凹凸があ

るのでこの表面(加圧方向の上下部分)を研磨し,すみ

やかに水銀ペイスト(Conductive Silver Coating Ma-

terial)を表面VL塗り電極部とする｡図2はその試料の

一例である｡

4.固有抵抗の測定方法

試料の周囲温度を一定に保ち,最小限の電流を流して

測定する必要がある｡この2点を考慮して図3に示すよ

うな回路を用いて測定を行なった｡(周囲温度20oC一定)

瑠3 剰ぇ由路

図3よりRs, Rxに流れる電流をiとし, Rs, Rxに加

わる電圧をVs, Vxとすれは,

Vs-iRs, Vx-iRx

したが-て,

Rx-老･Rs

iRs_iRx

Vs Vx
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によってRxが求められる.

5.因子と水準

A :原料配合比

フェライト製造において原料配合比が非常に大きな影

響を及ぼすものと考えられている.本研究においてはこ

れを特VL知り度い因子の一つとして実験計画を行ない,

L16の直交配列表-こて8水準としてわりつけた｡

配合比はNiO (10モル%)を一定vL-し, ZnO, Fe203

を表3 VL示すようvLそれぞれ10モル%の間隔にて変化さ

せた｡

表3 原料配合比 (単位:モル比)

B :焼成温度

高温焼成により, NiO, ZnO, Fe203のそれぞれの金

属酸化物が固体反応を起し,特性値v-影響を及ぼすと息

われる｡高温焼成温度は表4に示すような2水準で行な

った｡
表4 焼成温度

Rs'･接準
Rx:執料
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表5 プレス加圧

C:プレス加圧

プVス加圧によって密度が変化するため特性値に影響

を化ぽすと思われるのでプVス加圧には表5のような2

水準に選んで行なった.

D:測定日

フェライトは,抵抗値に経時的変化があると思われる
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ため,予備実験にて抵抗値と時間的変化の関係を調べて

見た結果,図4のようになり, 8日目以後は殆んどその

変化がない｡そこで測定日を高温度焼成8日目(第1日

目)と10日目(第2日目)との2日間に分けて行ない壌

境条件について検討を行ならたo

淑

Jk,
檀
⊆i

タす

.紅盟

表6 日間(測定)

E:ブロック因子

他の因子の精度を上げる意味でブロック因子を考慮に

入れた｡これは実験全体について行なうべきであるが,

囚=fの数も多く作業上実際には困難である｡したがっ

て,因子の中でも特vL有意差があると思われるプレス加

工は作業的にも比較的容易であるため,このプレス工程

をブロック因子に選び前半と後半との2水準vLついて行

なったハ

表7 ブロック因子

6.わりつけ7)

原料配合比 Al. A2, A3, A4, A5, A6,A7, A8.

焼成温度 Bl. B2.

プレス圧力 Cl. C2.

日 間 Dl. D2.

ブロック因子 El. E2.

以上各々の因子を表8のようにわりつけたo

il i i]



丁.固有抵抗値に関するデータ解析

表8VLしたがい実験を行ない,各々の水準V-ついては
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test piece として5個ずつ作り,計80個のデータを得

た｡

表9 試 料 の 実 測 抵 抗 値

単位: (Not-8) Kf). (実験No9-16) Mfl

表9のデータは試料の大きさについては補正されてい

ないため,これを(3)式にて補正すると表10が求まるo

補正係数-漂讐
表10 試料の大きさおよび補正係数

したがって,固有抵抗値-実測抵抗値×補正係数

----(4)

となり, (4)式より表9のデータを変換して表11を作る｡
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義ll 固 有 抵 抗 値

7.1範囲(データのバラツキ)に関する解析

表11のデータを対数変換して範囲(R)を求めると表12のようになる.

表 12

6. 58
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表16より面-普-o･301
D4R-2. 12xO. 301-0. 6381

ただし, ≠-5のとき, β4-2.12

n-//
,

d2-2.33

また,表17より, Vi7:-ノ訂面iテ-o.6014

以上の計算より, RについてはD4-Rより大きなものは

実験No.3のR-0.9だけであるので群内変動はほぼ等

分数とみなすことができる｡また,群内変動i-/d2と工

程変動v/i7;と比べてみると,群内変動は工程変動の与左

程度であるので本実験は妥当性あるものと見てよい｡

7.2 分散分析および直交分解

表11の繰返し5個の試料の平均値をとり数値変換を行

なう｡

y -loglOJi

Y-(2/-6) ×100

表13 数 値 変 換

(5)式より表13を作り,アの値を用いて分散分析を行ない

,表14の分散分析表が得られた｡

表14 分散分析表

有意でない要因, B. D. Eを誤差項V-プ-ルすると,

表15の分散分析表となる｡

表15 誤差項を7o-ルした分散分析表

注 *印 5%有意

**EP l% //

結 果

1)原料配合比は高度紅有意となった.

2)この水準においては焼成温度の影響は殆んど見られ

ない｡

3)プVス圧力は高度に有意である｡

4)日間,およびブロック因子は有意でない｡

次に要因効果が95%における信頼限界を求めると図5

のようになり,圧力別の配合の効果を示すと図6のよう

K:なる｡
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表16 直 交 表

次に図5 (効果のグラフ)および表16よりAについて

3次の項まで直交分解を行ない8),この分散分析の結

果,原料配合比Aおよびプレス圧力cが高度に有意にな

ったため,
xA, Xcの2変数による回帰式の推定を行な

う｡

そこで,直交分解を行ない, S,1l, SAq,およびS!1rを

求める｡なお, Sill, SAq,およびSArは要因Aの1次,

2次および3次の効果の平方和を表わす｡

sAl

-号畏詳二篭賢-16･
39

sAq

-#-
(-40. 60)2

168×2

SA, -SAISA)-SAG

=25.
9301116. 39-4. 90-4. 64 ol

(6,

表17 分 散 分 析 表

直交分解の結果, Aについては2次まで有意になったの

で, 2項まで推定を行なう｡

また, Cについては2水準なので1項まで推建を行な

う｡



7.3 回帰係数の推定

bAl-

bA2

∑ Ⅳ1A 74. 2288

(入1Sl)C･ha 84×2×10
-0. 04418

=
∑Ⅳ2A -40･6026

~(入2S2)C･ha2 I 168×2×102

ニー0. 001208

bcl

-濃一丁燕丁ニー1･
14775-9.

182

bo--一課-5･
66816

T

aXC

ただし C
:Cの水準

ha : Aの水準間隔(Znについて)

α
:Aの水準

hc: cの水準間隔

(7)

7.4 回 転 式

y-b.十bAl(x｡一言A)
+

bA2((xA-7A)2一旦諾ha2)
+ bcl(xc-1x)

ただし, bo-5.66816, bAl-0.04418, bA2ニー0.001208,

bclニー1.14775, a-8, ha-10, xA-45, xc-1,

したがって,

2/--0. 0012xA2+0. 1529xA-1. 1477xc+3. 0158

---･-･(9)

7.5 推定値の分散

v(y,-普+v(bAl)(xA:xA)2.V(bA2).

((xA:xA)2-筈ha2)2.v(bcl)(xc:xc)2

----(1q)

V(bAl) -

V(bA2) -

V(bcl) -

I;e VQ

SICha2 42

Ve

×2×102 8400

V, V{

.
V{

S2Cha2 168×2×102 33600

Ve Ve V{

Slahc2 与ら×8×12 4

表17より, Ve-0.3704,にて(10), (ll)式より,

v(v,-音+蕊(xA-45)2+蕊(xA-iA)2
-525)2 +与(xc-1)2
-o･ 3704[志+志(x^-45)2+志(xA-45)2
-525)2

･ +(xc-1)2]･･･････････････････････････(1Z)
によって求められ,信頼限界は,

y±t(4'e･α)√戸㌫
ただし, i(中e･α)は誤差項の自由度4,eのときの信頼度

α-95%のt分布表による値にて計算される.
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8.確認実験

推定した回帰式から固有抵抗が最大となる配合比を求

めて,その条件VLおいて試料を作って国有抵抗を測定

し,確認実験を行なった｡図6の要因効果のグラフにお

いてプレス圧力が低いほど大きな値を示している｡

そこで, xc-0.5とすると,回帰式y--0.0012xA2+

0.1529xA-1.1477×0.5+3.016となる｡ yの最大値は

dy/dxA-0,とおいて,これを解けばxA-63.2とな

る｡ これより, y-7.72 となり,その条件における

NiO, ZnO, Fe203の配合比および重量は次の通りであ

る｡

表18

NiO I ZnO i Fe203

7.06 (10) 】 45.25 (63) 47.62 (26)

ただし,試料全体を100gr とした｡カツコ内は配合

比,モル%,このときの温度は1300oC,プレス圧は0.5

ton/cm2でさきに述べたと同様にして試料を5個作っ

た｡実験の結果は表19に示すとおりである｡

表19

試料5個における 平均値-44.137MJl

対数変換値- 7.644

またZnOの配合比63.2%における固有抵抗の回帰式

からの推定値は, (1Z)式にxA-63.2, xc-0.5,を代入し

v(y)を求めると, V(v)-0.316となり,
～/VT7=-voTii6

-0.56 となる.中e-7, α-0.05, i(4,e･α)-2.36

95%信績限界は(13)式より

y±t(4'e･α)～/i77T)-7.723±2. 36×0. 56

=7.
723土1. 321

すなわち, 9.044, 6.402である｡

そこで,確認実験vLよって得られた固有抵抗値は7.644

であり,回帰式より推定した計算値は, 7.723でほぼ近

い値を示している｡

したがって,この値においては回帰式

yニー0. 012xA2+0. 1529xA-1. 147xc+3. 015

はかなり信頼性のあるものと思われる｡ Ni-Zn フェラ

イトの固有抵抗値はかなり再現性のあるものと考えられ

る｡
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9.結果および結青

原料配合比Aは高度K:有意となり,図5の原料配合比

Aの効果のグラフから明らかのように固有抵抗値は配合

比VL対し曲線的度化を示している｡ ZnOの配合比が50-

60モル% (Fe203の配合比が40-30モル%)のとき,す

なわも, ZnOとFe203の配合比が同じ程度のときに固

有抵抗は大きな値を示し,その差が大きくなる程その値

は小さな値を示す｡

焼成温度Bの影響は現われなかった｡それは1300oC,

1400oCの高温vLおいて100oCの温度差では結果に反映し

なかったことと思われる｡

プレスCの効果のグラフより,圧力と固有抵抗値は逆

比例の関係にある｡すなわち,圧力が低い程固有抵抗値

は大きく,高い程小さな値を示している｡

測定vL関して,日間Dという因子を取り上げて潰境条

件による変動を検討したが有意にならなかったo したが

って温度,,湿度などの制御がほぼ十分であったと思われ

る｡

他の因子の精度を上げる意味でブロック因子を取り上

げてみたが,有意にならなかった｡

次に回帰式の推定は原料配合比AとプVス圧力Cが高

度に有意となり,他の因子は有意VLならなかったので,

xA, Xcの2変数で推定を行なった.直交分解の結果,

2次の項まで有意になったので, 2次まで推定を行なっ

た｡

その結果

y--0. 012xA2+0. 1529xA-1. 1477xc+3. 016

という式を得た｡そこで,固有抵抗値の最大値を推定

し,確認実験を行なった｡その結果,実験値7.64,計算

値7.723と,比較的近い値が得られた｡しかし,最大値

として考えた場合,図5のグラフを-眺して明らかのよ

うにA5においては7.723より大きい8.9という値が存在

しかなりの差がある｡したがって, 2次式までの推定で

ほ推定の精度が不充分だと考えられる｡しかしながら,

高次の推定を行なってどれ程の成果が得られるかは疑問

であるo むしろこの艮階では2次までの情報に止めてお

いてAとCの2元配置法にて水準の間隔を少さく とっ

て,再実験を行なってから高次の推定を行なった方が得

策であると考えられる｡

10.実験計画法について

従来の実験のやり方においては, A. ち. C. D-･-

の要因がある場合, Aについで情報を得ようとするとき

をこは, A以外の要因をすべて同一条件にしてAだけを変

化させて比較するのが普通であった｡ところがこのよう

な実験方法には次の2つの欠点がある｡

第1には,環境条件を特殊な値V-固定して行なわれる

から得られた結果はそのような一定環境条件の下でなら

ば成立するが,他の環境では成立しない壕合がある｡つ

まり,客観性,再現性の保証がない｡

第2 FLは,環境条件を固定するのは一般的V-経済的で

なく,また,あらゆる要因を固定することは不可能V-近

い｡上述の例でA以外の種々の要因を固定してもそれら

の要因以外に,気づかなかった因子が変化しているかも

知れないoつまり,あらゆる条件を一定にしたことにつ

いてなんら保証がない｡

現実において,環境の変化は時間的V-も空間的にも存

在し,一般に許容しなけれはならない｡したがって未知

の原因や測定誤差なども含めての環境条件の変化V-つい

ては,むしろそれをありのままの状態V-おいて実験を行

なった方がよい｡

実験計画法では以上の問題点を解決するために確率的

な考え方をとり入れた｡これV-よって実験結果に影響を

与える制御できない種々の壊境条件の効果や,判断を誤

らせるような未知の原因による効果を客観的に評価する

ことが可能になった｡

また他の因子の条件が変わってもその効果が変らない

ような再現性の高い要因を重点的に見出すためV-,多く

の因子を同時に実験する方法として直交表が利用され

る｡
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