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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ＢＥＴ比表面積が１２．０×１０３～２５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１、及びブレーン
比表面積が２．０×１０３～７．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１であり、ホウ素を０．０４～
０．１５質量％含有し、塩素含有量が０．０５質量％以下である焼鈍分離剤用酸化マグネ
シウム。
【請求項２】
　請求項１に記載の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを含む焼鈍分離剤。
【請求項３】
　鋼板表面に二酸化ケイ素被膜を形成する工程と、
　請求項２に記載の焼鈍分離剤を二酸化ケイ素被膜の表面に塗布し、焼鈍することにより
、鋼板表面にフォルステライト被膜を形成する工程と
を含む、方向性電磁鋼板の製造方法。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、焼鈍分離剤用の酸化マグネシウム及び方向性電磁鋼板に関する。
【背景技術】
【０００２】
　変圧器や発電機に使用される方向性電磁鋼板は、一般に、ケイ素（Ｓｉ）を約３％含有
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するケイ素鋼を、熱間圧延し、次いで最終板厚に冷間圧延し、次いで脱炭焼鈍、仕上焼鈍
して、製造される。脱炭焼鈍（一次再結晶焼鈍）では、鋼板表面に二酸化ケイ素被膜を形
成し、その表面に焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを含むスラリーを塗布して乾燥させ、コ
イル状に巻取った後、仕上焼鈍することにより、二酸化ケイ素（ＳｉＯ２）と酸化マグネ
シウム（ＭｇＯ）が反応してフォルステライト（Ｍｇ２ＳｉＯ４）被膜が鋼板表面に形成
される。このフォルステライト被膜は、鋼板表面に張力を付加し、鉄損を低減して磁気特
性を向上させ、また鋼板に絶縁性を付与する役割を果たす。
【０００３】
　方向性電磁鋼板の特性を向上するために、焼鈍分離剤用酸化マグネシウムに含有される
微量成分についての研究が行われている。焼鈍分離剤用酸化マグネシウム中の含有量の制
御が検討されている微量成分は、酸化カルシウム（ＣａＯ）、ホウ素（Ｂ）、亜硫酸（Ｓ
Ｏ３）、フッ素（Ｆ）、及び塩素（Ｃｌ）等である。更に、微量成分の含有量だけでなく
、焼鈍分離剤用酸化マグネシウム中の、微量成分元素を含む化合物の構造を検討する試み
が行われている。
【０００４】
　例えば、特許文献１では、ＣａＯとＢの含有量を特定した焼鈍分離剤用酸化マグネシウ
ムが開示されている。また、特許文献２では、Ｍｇ、及びＣａ等の塩化物の含有量とそれ
らに対するＢ比率を特定した焼鈍分離剤用酸化マグネシウムが開示されている。また、特
許文献３及び特許文献４では、焼鈍分離剤用酸化マグネシウム中のＣａＯ、ＳＯ３、ハロ
ゲン、及びＢの含有量を特定した焼鈍分離剤用酸化マグネシウムが開示されている。更に
、その他の諸物性を特定した焼鈍分離剤用酸化マグネシウムが研究されており、例えば特
許文献５では、ＣａＯ、ＣＯ２、ＳＯ３、Ｋ、Ｎａ、及びＢ等を含めた多くの物性値を制
御した焼鈍分離剤用酸化マグネシウムが開示されている。
【０００５】
　また、特許文献６では、Ｃｌ含有量とＳＯ３含有量を特定した酸化マグネシウムを用い
る方向性電磁鋼板の製造方法が開示されている。また、特許文献７では、Ｆ及びＣｌの含
有量及び諸物性を特定した方向性電磁鋼板用焼鈍分離剤が開示されている。
【０００６】
　更に、微量成分以外には酸化マグネシウム粒子と酸との反応速度による活性度、すなわ
ちクエン酸活性度（ＣＡＡ：Ｃｉｔｒｉｃ　Ａｃｉｄ　Ａｃｔｉｖｉｔｙ）に着目した発
明について研究がなされている。ＣＡＡは、所定温度（例えば３０３Ｋ）の０．４規定の
クエン酸水溶液中に、指示薬フェノールフタレインを混合し、最終反応当量の酸化マグネ
シウムを投入して攪拌し、クエン酸水溶液が中性になるまでの時間で表わされる。ＣＡＡ
は、方向性電磁鋼板用焼鈍分離剤として使用される酸化マグネシウムの評価指標になり得
ることが経験的に知られている。
【０００７】
　酸化マグネシウムの反応当量におけるＣＡＡの分布に関する発明として、特許文献８に
は、最終反応率２０％、４０％、６０％及び７０％の各々の場合において、ＣＡＡを狭い
範囲に制御するように活性度を調整した焼鈍分離剤用の酸化マグネシウムの発明が開示さ
れている。また、特許文献９及び特許文献１０には、ＣＡＡ４０％及びＣＡＡ８０％の活
性度、粒子径又は比表面積などをそれぞれ所定値に限定した焼鈍分離剤用酸化マグネシウ
ムの発明が開示されている。また、更に、特許文献１１には、ＣＡＡ７０％、ＣＡＡ７０
％とＣＡＡ４０％との比、粒子径、比表面積などを、それぞれ所定値に限定した方向性電
磁鋼板用焼鈍分離剤の発明が開示されている。これらの発明では、いずれも、酸化マグネ
シウム粒子の水和性と反応性の制御を行っている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
【特許文献１】特公平０４－０２５３４９号公報
【特許文献２】特許第２６９０８４１号公報
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【特許文献３】特公昭５４－０１４５６６号公報
【特許文献４】特許第３０４３９７５号公報
【特許文献５】特開平１０－８８２４４号公報
【特許文献６】特許第３０２１２４１号公報
【特許文献７】特許第３０９１０９６号公報
【特許文献８】特公昭５７－０４５４７２号公報
【特許文献９】特許第２６５０８１７号公報
【特許文献１０】特許第４１９２２８２号公報
【特許文献１１】特許第３６５０５２５号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　方向性電磁鋼板の磁気特性及び絶縁特性、並びに市場価値は、フォルステライト被膜の
性能、具体的には、（ａ）フォルステライト被膜の生成しやすさ（フォルステライト被膜
生成率）、（ｂ）被膜の外観、（ｃ）被膜の密着性、及び（ｄ）未反応酸化マグネシウム
の酸除去性の４点に左右される。いいかえると、方向性電磁鋼板の特性及び価値は、フォ
ルステライト被膜を形成するための焼鈍分離剤用酸化マグネシウムの性能に依存している
。
【００１０】
　しかしながら、従来の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムでは、方向性電磁鋼板の被膜不良
の発生を完全には防止できておらず、また一定の効果が得られないため信頼性を欠いてい
た。したがって、充分な性能を有する焼鈍分離剤用酸化マグネシウムは未だ見出されてい
ない。
【００１１】
　上述のように、特許文献１～５には、焼鈍分離剤用酸化マグネシウム中に微量成分元素
を含む化合物の構造を検討する試みが記載されている。しかし、これらの文献に記載の焼
鈍分離剤用酸化マグネシウムを用いた場合には、いずれも得られるフォルステライト被膜
の密着性又は未反応酸化マグネシウムの酸除去性が悪い。
【００１２】
　特許文献６及び７に記載の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムは、ハロゲン、特にＦのフォ
ルステライト被膜の形成促進効果に着目して得られたものである。これらの文献に記載の
酸化マグネシウムは、一定したフォルステライト被膜の形成には効果があるものの、効果
は未だ充分とはいえない。
【００１３】
　このように、焼鈍分離剤用酸化マグネシウムの複数の物性値を制御し、フォルステライ
ト被膜の形成促進効果を一定化させ、かつフォルステライト被膜の品質を改善する試みが
多くなされている。しかしながら、焼鈍分離剤用酸化マグネシウムに課せられた要求（上
記の（ａ）～（ｄ））を充分に満足するために、さらなる品質の向上が求められている。
【００１４】
　ＣＡＡを指標とした酸化マグネシウムの活性度は、酸化マグネシウムとクエン酸との固
相－液相反応の反応性を評価するものである。この固相－液相反応では、固相の反応サイ
トが増加するほど、すなわち酸化マグネシウムの粒子径が小さいほど、またその比表面積
が大きいほど、表面自由エネルギーも大きくなり、活性度が高まる。しかしながら、酸化
マグネシウムをはじめとする粉体粒子は、製造方法によっては、粉体粒子が単位粒子とし
て存在する場合のみならず、いくつかの粉体粒子が凝集結合した粒子集合体の形態で存在
することも多い。このように凝集・集合した粒子集合体の場合には、ＣＡＡの測定値は、
粒子集合体としての構造を反映した数値とはならない。したがって、ＣＡＡのみによって
焼鈍分離剤の反応性を正しく表わすことはできない。
【００１５】
　更に、ＣＡＡは、酸化マグネシウムとクエン酸との固相－液相反応により、実際の電磁
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鋼板の表面で起こる二酸化ケイ素と酸化マグネシウムとの固相－固相反応の反応性を、経
験的にシミュレートしているにすぎない。固相－固相反応であるフォルステライト生成反
応では、固相－液相反応と異なり、例えば二酸化ケイ素被膜と酸化マグネシウム粒子との
接点の数に代表されるような、酸化マグネシウム粒子の凝集構造が大きく影響することが
考えられる。すなわち、酸化マグネシウム粒子が活性な表面を持っていても、粒子凝集構
造に影響される接点の数が少なければ反応が不充分になる。一方、不活性な表面を持つ酸
化マグネシウム粒子であっても、接点の数を多くすれば十分な反応を行うことができる。
【００１６】
　以上述べたように、これまで電磁鋼板用焼鈍分離剤の特性を表わす指標として用いられ
てきたＣＡＡは、ある一定の条件下でのみ酸化マグネシウムの反応性を評価することがで
きる指標であり、実際に電磁鋼板の表面上で起こる固相－固相反応を必ずしも評価してい
るとはいえない。したがって、粉体粒子の凝集構造を考慮した固相－固相反応の制御方法
を用いれば、これまでＣＡＡを用いた指標では活性度が好ましくないとされてきた酸化マ
グネシウムにおいても、焼鈍分離剤に好適な粒子凝集構造を有する酸化マグネシウムが見
出される可能性がある。また、粉体粒子の凝集構造を考慮した固相－固相反応の制御方法
を用いれば、ＣＡＡを用いた指標では活性度が好ましいとされていた酸化マグネシウムに
おいて、より磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得ることのできる酸化マグ
ネシウムを選択することができる可能性がある。
【００１７】
　そこで本発明は、磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得るための焼鈍分離
剤用酸化マグネシウムを提供することを目的とする。具体的には、鋼板の表面に、フォル
ステライト被膜生成率、被膜の外観、被膜の密着性、及び未反応酸化マグネシウムの酸除
去性に優れたフォルステライト被膜を形成することができる焼鈍分離剤用酸化マグネシウ
ムを提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１８】
　本発明者らは、焼鈍分離剤用酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積とブレーン比表面積を
所定の範囲とすることにより、磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得ること
ができることを見出し、本発明に至った。
【００１９】
　本発明は、ＢＥＴ比表面積が１２．０×１０３～２５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１、及
びブレーン比表面積が２．０×１０３～７．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１である焼鈍分離剤
用酸化マグネシウムである。
【００２０】
　ＢＥＴ比表面積は、凝集粒子を構成する一次粒子の表面積を含んだ比表面積に相当する
。また、ブレーン比表面積は、凝集粒子を構成する一次粒子の表面積を除外した凝集粒子
のみの比表面積に相当する。したがって、ＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を所定の
範囲とすることにより、一次粒子及び凝集粒子の構造を制御することができる。本発明の
焼鈍分離剤用酸化マグネシウムでは、一次粒子及び凝集粒子の構造を制御することにより
、酸化マグネシウムと表面の二酸化ケイ素被膜との固相－固相反応を適切に制御すること
ができる。そのため、焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを用いることにより、磁気特性及び
絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得ることができる。具体的には、鋼板の表面に、フォ
ルステライト被膜生成率、被膜の外観、被膜の密着性、及び未反応酸化マグネシウムの酸
除去性に優れたフォルステライト被膜を形成できる。
【００２１】
　本発明の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムは、ホウ素を０．０４～０．１５質量％含有し
、塩素含有量が０．０５質量％以下であることが好ましい。ホウ素及び塩素の含有量が所
定の範囲であることにより、磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得るための
焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを、より確実に得ることができる。
【００２２】
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　本発明は、上述の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを含む焼鈍分離剤である。本発明の焼
鈍分離剤を用いることにより、磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を製造する
ことができる。
【００２３】
　本発明は、鋼板表面に二酸化ケイ素被膜を形成する工程と、上述の焼鈍分離剤を二酸化
ケイ素被膜の表面に塗布し、焼鈍することにより、鋼板表面にフォルステライト被膜を形
成する工程とを含む、方向性電磁鋼板の製造方法である。本発明の製造方法により、磁気
特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を製造することができる。
【発明の効果】
【００２４】
　本発明によれば、磁気特性及び絶縁特性に優れた方向性電磁鋼板を得るための焼鈍分離
剤用酸化マグネシウムを提供することができる。具体的には、本発明によれば、鋼板の表
面に、フォルステライト被膜生成率、被膜の外観、被膜の密着性、及び未反応酸化マグネ
シウムの酸除去性に優れたフォルステライト被膜を形成することができる焼鈍分離剤用酸
化マグネシウムを提供することができる。
【発明を実施するための形態】
【００２５】
　本発明の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムは、ＢＥＴ比表面積が１２．０×１０３～２５
．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１であり、かつ、ブレーン比表面積が２．０×１０３～７．０
×１０３ｍ２・ｋｇ－１である。ここで、ＢＥＴ比表面積とは、窒素ガス吸着法（ＢＥＴ
法）により測定される比表面積である。ブレーン比表面積とは、ＪＩＳ　Ｒ５２０１：２
０１５の「８．１比表面積試験」に記載されているブレーン法により測定される比表面積
である。
【００２６】
　ブレーン法では、粉体充填層内に空気を透過させることにより比表面積の測定を行うた
め、空気の流れによって内部の空気が置き換わらない微細な細孔部の表面積を測定するこ
とができない。このため、ブレーン法によれば、凝集粒子を構成する一次粒子の表面積を
除外した凝集粒子のみの比表面積（ブレーン比表面積）を測定することができる。
【００２７】
　また、ＢＥＴ法によるＢＥＴ比表面積の測定では、凝集粒子中の微細な細孔まで測定で
きるため、凝集粒子を構成する一次粒子の表面積を含んだ比表面積（ＢＥＴ比表面積）を
測定することできる。
【００２８】
　酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積が１２．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１未満の場合、酸
化マグネシウムの一次粒子径が粗大になり、酸化マグネシウム粒子の反応性が悪くなるた
め、（ａ）フォルステライト被膜生成率が低下する。また、この場合、酸化マグネシウム
の粒子が粗大なため、酸で除去した際の残留物が残ることになり、（ｄ）フォルステライ
ト被膜の未反応酸化マグネシウムの酸除去性も悪い。
【００２９】
　酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積が２５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１より大きくなる
と、酸化マグネシウムの一次粒子径が小さくなり、酸化マグネシウム粒子の反応性が速く
なりすぎ、均一なフォルステライト被膜ができない。そのため、方向性電磁鋼板のフォル
ステライト被膜の（ｂ）被膜外観及び／又は（ｃ）密着性が悪くなる。
【００３０】
　また、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積は、好ましくは１２．０×１０３～２３．０
×１０３ｍ２・ｋｇ－１、より好ましくは１４．０×１０３～２０．０×１０３ｍ２・ｋ
ｇ－１である。
【００３１】
　酸化マグネシウムのブレーン比表面積が２．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１未満であれば、
酸化マグネシウムの凝集粒子が粗大になり、酸化マグネシウム凝集体粒子と鋼板との接触
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率が低下するために反応性が悪くなり、（ａ）フォルステライト被膜生成率が低下する。
また、粗大な酸化マグネシウムの凝集粒子を含んだフォルステライト被膜が形成されるの
で、厚みが不均一になる。そのため、方向性電磁鋼板のフォルステライト被膜の（ｂ）被
膜外観及び／又は（ｃ）密着性が悪くなる。
【００３２】
　酸化マグネシウムのブレーン比表面積が７．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１を越えると、酸
化マグネシウムの凝集粒子の粒子径が小さくなり、鋼板との接触率が増大するため、反応
性が速くなりすぎ、均一なフォルステライト被膜が形成できない。そのため、方向性電磁
鋼板のフォルステライト被膜の（ｂ）被膜外観及び／又は（ｃ）密着性が悪くなる。
【００３３】
　また、酸化マグネシウムのブレーン比表面積は、好ましくは２．５×１０３～６．０×
１０３ｍ２・ｋｇ－１、より好ましくは３．０×１０３～５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１

である。
【００３４】
　上記のように、本発明の酸化マグネシウムでは、酸化マグネシウム凝集体粒子のＢＥＴ
比表面積及びブレーン比表面積を制御することにより、従来の焼鈍分離剤用酸化マグネシ
ウムでは得られなかった高いフォルステライト被膜形成能を、高い信頼性で達成すること
ができる。ここで、高いフォルステライト被膜形成能は、方向性電磁鋼板の製造における
フォルステライト被膜生成率の高さ、被膜の外観の良好さ、被膜の密着性の高さ、及び未
反応酸化マグネシウムの酸除去性の良好さにより示される。
【００３５】
　本発明の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムを用いるならば、優れた絶縁特性と磁気特性を
有する方向性電磁鋼板を製造することができる。
【００３６】
　本発明において、酸化マグネシウムの製造方法は公知の方法を用いることができる。例
えば、原料として塩化マグネシウムを用い、この水溶液に水酸化カルシウムをスラリーの
状態で添加し反応させ、水酸化マグネシウムを形成する。次いで、この水酸化マグネシウ
ムを、ろ過、水洗、乾燥させた後、加熱炉で焼成し、酸化マグネシウムを形成し、これを
所望の粒径まで粉砕して、製造することができる。
【００３７】
　また、水酸化カルシウムの代わりに、水酸化ナトリウム、水酸化カリウム等の水酸基を
有するアルカリ性化合物を用いることもできる。また、海水、潅水、苦汁等のような塩化
マグネシウム含有水溶液を反応器に導入し、１７７３～２２７３Ｋで直接酸化マグネシウ
ムとＨＣｌを生成させるアマン法（Ａｍａｎ　ｐｒｏｃｅｓｓ）により酸化マグネシウム
を生成させ、これを所望の粒径及び比表面積まで粉砕して、酸化マグネシウムを製造する
ことができる。
【００３８】
　更に、鉱物マグネサイトを焼成して得た酸化マグネシウムを、水和させ、得られた水酸
化マグネシウムを焼成し、これを所望の粒径及び比表面積まで粉砕して、酸化マグネシウ
ムを製造することもできる。
【００３９】
　本発明において、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積の調整は、
次のような方法により行うことができる。すなわち、水酸化マグネシウムの製造工程中の
反応温度及びアルカリ源の濃度を調整することにより、水酸化マグネシウムの一次粒子径
及び二次粒子径を制御し、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調
整することができる。また、粒子径を制御した水酸化マグネシウムの焼成温度及び時間を
制御することによっても、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調
整することができる。また、ＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積の調整方法として、粉
砕後のＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を測定し、複数回焼成を行うことでも調整す
ることができる。更に、焼成した酸化マグネシウムを、ジョークラッシャー、ジャイレト
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リークラッシャー、コーンクラッシャー、インパクトクラッシャー、ロールクラッシャー
、カッターミル、スタンプミル、リングミル、ローラーミル、ジェットミル、ハンマーミ
ル、回転ミル、振動ミル、遊星ミル、及びボールミル等の粉砕機を使用して粉砕すること
によっても、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調整することが
できる。
【００４０】
　また、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調整するために、分
級機を用いても酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調整すること
ができる。
【００４１】
　本発明の範囲の酸化マグネシウムの比表面積を得るための粉砕機の最適条件は、使用す
る粉砕機の方式、能力（動力）により異なるが、粉砕を強化するとＢＥＴ比表面積及びブ
レーン比表面積が増加し、弱めるとＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積は低下する。分
級機を併用することは必ずしも必要ではないものの、併用することにより、より広範囲の
制御が可能になる。
【００４２】
　また、上記の方法によって得られた酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比
表面積を測定し、ＢＥＴ比表面積及び／又はブレーン比表面積が過剰なものには、それが
不足するものと組み合わせて、混合することによっても、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表
面積及びブレーン比表面積を調整することができる。
【００４３】
　本発明において、微量含有物量を、粗生成物の製造工程で制御する場合、湿式で微量成
分を添加して、例えば、原料として予め微量含有物の量を分析した塩化マグネシウムの水
溶液を用い、この水溶液に、水酸基を有するアルカリ性水溶液又はスラリーを添加し反応
させ、水酸化マグネシウムを形成する工程で、微量含有物が所定量となるように調整添加
することができる。例えば、カルシウム（Ｃａ）を添加する場合、カルシウムの酸化物、
水酸化物、炭酸塩、硝酸塩、硫酸塩、ケイ酸塩及びリン酸塩系が使用できる。リン（Ｐ）
を添加する場合、リン酸、メタリン酸、ホスホン酸及び亜リン酸、これらのアルカリ金属
塩、アルカリ土類金属塩、並びにアンモニウム塩系を使用できる。ホウ素（Ｂ）を添加す
る場合、ホウ酸、ホウ酸アルカリ金属塩、ホウ酸アンモニウム塩及びメタホウ酸アルカリ
金属塩系、二酸化ホウ素等が使用できる。硫黄（Ｓ）を添加する場合、硫酸及び亜硫酸、
これらのアルカリ金属塩、アルカリ土類金属塩、並びにアンモニウム塩系を使用できる。
フッ素（Ｆ）を添加する場合、フッ化マグネシウム等を使用できる。塩素（Ｃｌ）を添加
する場合、塩化マグネシウム等を使用できる。ケイ素（Ｓｉ）を添加する場合、ケイ酸ア
ルカリ金属塩、ケイ酸アルカリ土類金属塩及びコロイダルシリカ系を使用できる。
【００４４】
　本発明の酸化マグネシウムは、例えば、カルシウム（Ｃａ）、リン（Ｐ）、ホウ素（Ｂ
）、硫黄（Ｓ）、フッ素（Ｆ）、及び塩素（Ｃｌ）等の微量含有物を含むことができる。
本発明の酸化マグネシウムがカルシウム（Ｃａ）を含む場合、カルシウムの含有量は、Ｃ
ａＯ換算で０．２～２．０質量％であることが好ましい。本発明の酸化マグネシウムがリ
ン（Ｐ）を含む場合、リンの含有量は、Ｐ２Ｏ３換算で０．０３～０．１５質量％である
ことが好ましい。本発明の酸化マグネシウムがホウ素（Ｂ）を含む場合、ホウ素の含有量
は、０．０４～０．１５質量％であることが好ましい。本発明の酸化マグネシウムが硫黄
（Ｓ）を含む場合、硫黄の含有量は、ＳＯ３換算で０．０１～１．５質量％であることが
好ましい。本発明の酸化マグネシウムがフッ素（Ｆ）を含む場合、フッ素の含有量は、０
．０５質量％以下であることが好ましい。本発明の酸化マグネシウムが塩素（Ｃｌ）を含
む場合、塩素の含有量は、０．０５質量％以下であることが好ましい。本発明の酸化マグ
ネシウムがケイ素（Ｓｉ）を含む場合、ケイ素の含有量は、０．０５～０．５質量％であ
ることが好ましい。なお、本明細書の「質量％」は、「重量％」と同じ意味である。
【００４５】



(8) JP 6472767 B2 2019.2.20

10

20

30

40

50

　また、本発明における微量含有物量を、粗生成物の製造工程中に除去して制御するには
、上記の水酸化マグネシウム形成工程で、酸を添加して除去するか、上記の水酸化マグネ
シウム形成工程の後、ろ過し、水洗を繰り返すことにより除去することができる。
【００４６】
　水洗する場合は、水酸化マグネシウムを水洗して微量含有物量を除去することができ、
例えば塩素（Ｃｌ）を除去することができる。また、塩化マグネシウム含有水溶液と水酸
基を有するアルカリ性水溶液の反応を行う場合には、水酸化マグネシウムの一部を事前に
反応析出させ、析出粒子に微量含有物である例えばホウ素（Ｂ）を吸着させ除去すること
ができる。
【００４７】
　更に、得られた水酸化マグネシウム等の最終焼成前に、微量含有物量を制御することが
できる。この場合、得られた水酸化マグネシウムの微量含有元素の含有量を測定し、微量
成分を添加したり、微量含有元素が過剰なものには、それが不足するものを組み合わせて
、混合し、焼成することにより制御することができる。
【００４８】
　本発明の酸化マグネシウムは、クエン酸活性度（Ｃｉｔｒｉｃ　Ａｃｉｄ　Ａｃｔｉｖ
ｉｔｙ、ＣＡＡ）が５０～１７０秒であることが好ましく、６０～９０秒であることがよ
り好ましい。ここでクエン酸活性度（ＣＡＡ）とは、温度：３０３Ｋ、０．４Ｎのクエン
酸水溶液中に４０％の最終反応当量の酸化マグネシウムを投与して攪拌したときの、最終
反応までの時間、つまりクエン酸が消費され溶液が中性となるまでの時間を意味する。
【００４９】
　ＣＡＡでは、固相－液相反応により、実際の電磁鋼板の表面で起こる二酸化ケイ素と酸
化マグネシウムとの固相－固相反応の反応性を、経験的にシミュレートしており、一次粒
子を含む酸化マグネシウム粒子の反応性を測定することできる。
【００５０】
　酸化マグネシウムのＣＡＡが１７０秒より大きければ、酸化マグネシウムの一次粒子径
が粗大になり、酸化マグネシウム粒子の反応性が悪くなるため、（ａ）フォルステライト
被膜生成率が低下する。また粒子が粗大なため酸で除去した際残留物が残り、（ｄ）酸除
去性も悪い。
【００５１】
　酸化マグネシウムのＣＡＡが５０秒未満であれば、酸化マグネシウムの一次粒子径が小
さくなり、酸化マグネシウム粒子の反応性が速くなりすぎる。そのため、均一なフォルス
テライト被膜ができなくなり、フォルステライト被膜の（ｂ）被膜外観及び／又は（ｃ）
密着性が悪くなる。
【００５２】
　本発明の方向性電磁鋼板は、下記のような方法で製造することができる。方向性電磁鋼
板用の鋼板は、ケイ素（Ｓｉ）を２．５～４．５％を含有するケイ素鋼スラブを熱間圧延
し、酸洗後、強冷間圧延を行うか、中間焼鈍をはさむ２回冷間圧延を行って、所定の板厚
に調整することによって製造することができる。次に、この鋼板を冷間圧延したコイルに
対して、９２３～１１７３Ｋの湿潤水素雰囲気中で、脱炭を兼ねた再結晶焼鈍を行う。こ
のとき鋼板表面に二酸化ケイ素を主成分とする酸化被膜を形成させる。次に、本発明の焼
鈍分離剤用酸化マグネシウムを含む焼鈍分離剤を水に均一に分散させ、スラリーを得る。
このスラリーを、表面に酸化被膜を形成した鋼板上に、ロールコーティング又はスプレー
を用いて連続的に塗布し、約５７３Ｋで乾燥させる。こうして処理された鋼板を、例えば
、１４７３Ｋで２０．０時間の最終仕上焼鈍を行って、鋼板表面にフォルステライト被膜
（Ｍｇ２ＳｉＯ４被膜）を形成する。フォルステライト被膜は絶縁被膜であるとともに、
鋼板表面に張力を付与して、方向性電磁鋼板の鉄損値を向上させることができる。
【実施例】
【００５３】
　下記の実施例により本発明を詳細に説明するが、これらの実施例は本発明をいかなる意
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味においても制限するものではない。
【００５４】
＜試験方法＞
（１）ＢＥＴ比表面積の測定方法
　比表面積測定装置（Ｍａｃｓｏｒｂ、Ｍｏｕｎｔｅｃｈ　Ｃｏ．，　Ｌｔｄ．製）を使
用して、窒素ガスを用いたガス吸着法（ＢＥＴ法）によりＢＥＴ比表面積を測定した。
【００５５】
（２）ブレーン比表面積の測定方法
　ブレーン空気透過装置（Ｃ－２０２Ｂ　株式会社西日本試験機製）により、ＪＩＳ　Ｒ
５２０１：２０１５（８．粉末度試験、８．１比表面積試験）のとおりにブレーン比表面
積を測定した。本測定では室温２９８Ｋ±1、ポロシチーを０．８０に設定して測定した
。
【００５６】
（３）ホウ素（Ｂ）の含有量の測定方法
　測定試料を、１２Ｎの塩酸（試薬特級）に加え加熱して完全に溶解させた後、ＩＣＰ発
光分光分析装置（ＰＳ３５２０　ＶＤＤ　株式会社日立ハイテクサイエンス製）を用いて
、ホウ素（Ｂ）の含有量を測定した。
【００５７】
（４）塩素（Ｃｌ）の含有量の測定方法
　塩素（Ｃｌ）の含有量については、試料を酸に溶解した後、分光光度計（ＵＶ－２５５
０、島津製作所製）を用いて質量を測定することで、試料中の濃度を算出した。
【００５８】
（５）ＣＡＡの測定方法
０．４Ｎのクエン酸溶液１×１０-４ｍ３と、指示薬として適量（２×１０-６ｍ３）の１
％フェノールフタレイン液とを、２×１０-４ｍ３ビーカーに入れ、液温を３０３Ｋに調
整し、マグネットスターラーを使用して７００ｒｐｍで攪拌しながら、クエン酸溶液中に
４０％の最終反応当量の酸化マグネシウムを投入して、最終反応までの時間、つまりクエ
ン酸が消費され溶液が中性となるまでの時間を測定した。
【００５９】
（６）フォルステライト被膜生成率
　フォルステライトの形成機構は反応式：２ＭｇＯ＋ＳｉＯ２→Ｍｇ２ＳｉＯ４で示され
る。そのため、酸化マグネシウム粉末と非晶質の二酸化ケイ素のモル比を、２：１になる
ように調合した混合物を作成し、この混合物０．８×１０－３ｋｇを圧力５０ＭＰａで成
形し、直径１５×１０－３ｍ、高さ約３×１０－３ｍの成形体を得た。次に、この成形体
を窒素雰囲気中で、１４７３Ｋで４．０時間焼成し、得られた焼結体中のフォルステライ
ト生成量を、Ｘ線回折により定量分析した。生成率が９０％以上の場合、充分な反応性を
有し、良好なフォルステライト被膜が形成されると考えられる。
【００６０】
（７）フォルステライト被膜の外観
　フォルステライト被膜の外観、フォルステライト被膜の密着性及び未反応酸化マグネシ
ウムの酸除去性の試験試料供試鋼として、方向性電磁鋼板用のケイ素鋼スラブを、公知の
方法で熱間圧延、冷間圧延を行って、最終板厚０．２８×１０－３ｍとし、更に、窒素２
５％＋水素７５％の湿潤雰囲気中で脱炭焼鈍した鋼板を用いた。脱炭焼鈍前の鋼板の組成
は、質量％で、Ｃ：０．０１％、Ｓｉ：３．２９％、Ｍｎ：０．０９％、Ａｌ：０．０３
％、Ｓ：０．０７％、Ｎ：０．００５３％、残部は不可避的な不純物とＦｅである。この
電磁鋼板上に酸化マグネシウムを塗布して、フォルステライト被膜の被膜特性を調査した
。具体的には、本発明の酸化マグネシウム又は比較例の酸化マグネシウムをスラリー状に
して、乾燥後の質量で１４×１０－３ｋｇ・ｍ－２になるように鋼板に塗布し、乾燥後、
１４７３Ｋで２０．０時間の最終仕上焼鈍を行った。最終仕上焼鈍が終了したのち冷却し
、鋼板を水洗し、塩酸水溶液で酸洗浄した後、再度水洗して、乾燥させた。被膜の外観は
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、洗浄後の被膜の外観から判断した。すなわち、灰色のフォルステライト被膜が、均一に
厚く形成されている場合を◎、被膜が均一であるがやや薄く形成されている場合を○、被
膜が不均一で薄いが、下地の鋼板が露出している部分がない場合を△、被膜が不均一で非
常に薄く、下地の鋼板が明らかに露出した部分がある場合を×とした。
【００６１】
（８）フォルステライト被膜の密着性
　フォルステライト被膜の密着性は、洗浄前の被膜状態から判断した。すなわち、被膜が
均一に形成され、剥離部位が存在しない場合を◎、被膜が僅かに不均一であるが、剥離部
分が存在しない場合を○、被膜が不均一で、ピンホール状の剥離部位が存在する場合を△
、被膜が不均一で、明確な剥離部位が存在する場合を×とした。
【００６２】
（９）未反応酸化マグネシウムの酸除去性
　未反応酸化マグネシウムの酸除去性（単に、「酸除去性」ともいう。）は、洗浄後の被
膜状態から判断した。すなわち、未反応の酸化マグネシウムが完全に除去されている場合
を◎、明確な未反応酸化マグネシウムの残存は認められないものの、被膜に濃淡があり僅
かに未反応酸化マグネシウムが残存すると判断した場合を○、点状に未反応酸化マグネシ
ウムの残存が明確に観察される場合を△、明らかに未反応酸化マグネシウムが残存してい
る場合を×とした。
【００６３】
＜試薬での合成例＞
＜合成例１＞
　塩化マグネシウム（試薬特級）を純水に溶解させ０．５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の塩化
マグネシウム水溶液を作製した。次に水酸化カルシウム（試薬特級）を純水に入れ、０．
５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の水酸化カルシウム分散液を作製した。これらの塩化マグネシ
ウム水溶液及び水酸化カルシウム分散液をＭｇＣｌ２／Ｃａ（ＯＨ）２＝１．１のモル比
で１．０×１０-３ｍ３になるように混合し、混合液を得た。その後、最終的に得られる
酸化マグネシウム中のホウ素含有量（Ｂ）が０．０６質量％になるように、純水で０．３
×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を混合液に投入し、４枚ばねの攪拌羽を
使用して、３００ｒｐｍで撹拌しながら３６３Ｋにて６．０時間反応させ、水酸化マグネ
シウムスラリーを得た。その後、水酸化マグネシウムスラリーをろ過し、得られる水酸化
マグネシウムの質量の１００倍の質量の純水で洗浄し、３７８Ｋで１２．０時間乾燥して
水酸化マグネシウム粉末を得た。得られた水酸化マグネシウム粉末を、電気炉を用いて、
１０７３Ｋで２．０時間焼成した。このようにして、ブレーン比表面積が７．６×１０３

ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が２９．２×１０３ｍ２・ｋｇ－１の酸化マグネシウム
を得た。
【００６４】
＜合成例２＞
　塩化マグネシウム（試薬特級）を純水に溶解させ０．５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の塩化
マグネシウム水溶液を作製した。次に水酸化カルシウム（試薬特級）を純水に入れ、０．
５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の水酸化カルシウム分散液を作製した。これらの塩化マグネシ
ウム水溶液及び水酸化カルシウム分散液をＭｇＣｌ２／Ｃａ（ＯＨ）２＝１．１のモル比
で１．０×１０-３ｍ３になるように混合し、混合液を得た。その後、最終的に得られる
酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、純水で０．３×１０
３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を混合液に投入し、４枚ばねの攪拌羽を使用し
て、３００ｒｐｍで撹拌しながら３０３Ｋにて６．０時間反応させ、水酸化マグネシウム
スラリーを得た。その後、水酸化マグネシウムスラリーをろ過し、得られる水酸化マグネ
シウムの質量の１００倍の質量の純水で洗浄し、３７８Ｋで１２．０時間乾燥して水酸化
マグネシウム粉末を得た。得られた水酸化マグネシウム粉末を、電気炉を用いて、１２７
３Ｋで０．５時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得られた酸化マグネシウムをボ
ールミルにて１．０時間粉砕することで、ブレーン比表面積が３．４×１０３ｍ２・ｋｇ
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－１、ＢＥＴ比表面積が２５．６×１０３ｍ２・ｋｇ－１の酸化マグネシウムを得た。
【００６５】
＜合成例３＞
　塩化マグネシウム（試薬特級）を純水に溶解させ０．５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の塩化
マグネシウム水溶液を作製した、次に水酸化カルシウム（試薬特級）を純水に入れ、０．
５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の水酸化カルシウム分散液を作製した。これらの塩化マグネシ
ウム水溶液及び水酸化カルシウム分散液をＭｇＣｌ２／Ｃａ（ＯＨ）２＝１．１のモル比
で１．０×１０-３ｍ３になるように混合し、混合液を得た。その後、最終的に得られる
酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、純水で０．３×１０
３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を混合液に投入し、４枚ばねの攪拌羽を使用し
て、６００ｒｐｍで撹拌しながら、３６３Ｋにて５．５時間反応させ水酸化マグネシウム
スラリーを得た。その後、水酸化マグネシウムスラリーをろ過し、得られる水酸化マグネ
シウムの質量の１００倍の質量の純水で洗浄し、３７８Ｋで１２．０時間乾燥して水酸化
マグネシウム粉末を得た。得られた水酸化マグネシウム粉末を、電気炉を用いて、１３７
３Ｋで２．０時間焼成した。このようにして、ブレーン比表面積が１．４×１０３ｍ２・
ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１の酸化マグネシウムを得た。
【００６６】
＜合成例４＞
　塩化マグネシウム（試薬特級）を純水に溶解させ０．５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の塩化
マグネシウム水溶液を作製した、次に水酸化カルシウム（試薬特級）を純水に入れ、０．
５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３の水酸化カルシウム分散液を作製した。これらの塩化マグネシ
ウム水溶液及び水酸化カルシウム分散液をＭｇＣｌ２／Ｃａ（ＯＨ）２＝１．1のモル比
で１．０×１０-３ｍ３になるように混合し、混合液を得た。その後、最終的に得られる
酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、純水で０．３×１０
３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を混合液に投入し、４枚ばねの攪拌羽を使用し
て、６００ｒｐｍで撹拌しながら３１３Ｋにて５．５時間反応させ、水酸化マグネシウム
スラリーを得た。その後、水酸化マグネシウムスラリーをろ過し、得られる水酸化マグネ
シウムの質量の１００倍の質量の純水で洗浄し、３７８Ｋで１２．０時間乾燥して水酸化
マグネシウム粉末を得た。得られた水酸化マグネシウム粉末を、電気炉を用いて、１２７
３Ｋで１．５時間焼成した。このようにして、ブレーン比表面積が０．７×１０３ｍ２・
ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が２３．８×１０３ｍ２・ｋｇ－１の酸化マグネシウムを得た
。
【００６７】
　表１に、試薬を原料に製造した酸化マグネシウムの合成例１～４の成分を示す。
【００６８】
【表１】

【００６９】
＜試薬での実施例及び比較例＞
＜実施例１～３、比較例１～５＞
　合成例１～４を、表２に示す配合で混合し、実施例１～３及び比較例１～５の酸化マグ
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ネシウムを得た。なお、実施例１～３及び比較例１～５の酸化マグネシウムのＣＡＡを測
定したところ、すべて６０～９０秒の範囲だった。
【００７０】
　得られた酸化マグネシウムを、脱炭焼鈍を終えた鋼板に塗布し、焼鈍し、鋼板表面にフ
ォルステライト被膜を形成した。このようにして得られた鋼板の、フォルステライト被膜
生成率、被膜の外観、被膜の密着性、及び未反応酸化マグネシウムの酸除去性について、
評価した。表２に、それらの結果を示す。
【００７１】
【表２】

【００７２】
　表２から明らかなように、試薬を使用して合成した、ＢＥＴ比表面積及びブレーン比表
面積が所定の範囲の酸化マグネシウム（実施例１～３）を用いて形成したフォルステライ
ト被膜は、フォルステライト被膜生成率、被膜の外観、被膜の密着性、及び未反応酸化マ
グネシウムの酸除去性のすべてにおいて優れ、均一で充分な厚みを有する被膜である。
【００７３】
　これに対し、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調整せず、Ｂ
ＥＴ比表面積及びブレーン比表面積が所定の範囲外の酸化マグネシウム（比較例１～５）
を用いて形成したフォルステライト被膜は、フォルステライト被膜生成率、被膜の外観、
被膜の密着性、及び未反応酸化マグネシウムの酸除去性という特性のうちいずれかを満た
してはいないため、所望の鋼板が得られないことが分かる。
【００７４】
＜試薬以外での実施例及び比較例＞
＜実施例４＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０７質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が２．０×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで撹拌しながら３２３Ｋにて７．０時間反応させた。その後、フィルタープ
レスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウムを
ロータリーキルンで、１２７３Ｋ、１．０時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得
られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になるよ
うにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネシウム
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を測定した結果、ブレーン比表面積が３．８×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が
１８．６×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００７５】
＜実施例５＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０７質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が２．０×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら３５３Ｋで２．０時間反応させた。その後、フィルタープレ
スでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウムをロ
ータリーキルンで、１２７３Ｋ、２．０時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得ら
れた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になるよう
にブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネシウムを
測定した結果、ブレーン比表面積が４．１×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が１
９．５×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００７６】
＜実施例６＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が１．０×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら３３３Ｋにて２０．０時間反応させた。その後、フィルター
プレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウム
をロータリーキルンで、１３７３Ｋ、０．５時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。
得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になる
ようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネシウ
ムを測定した結果、ブレーン比表面積が５．３×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積
が１８．８×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００７７】
＜実施例７＞
反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．０５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３となるように、脱炭
処理した海水に水酸化カルシウムを加え、最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素
含有量が０．０６質量％になるように、純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整した
ホウ酸水溶液を投入し、３２３Ｋで２０．０時間、反応させて水酸化マグネシウムを生成
した。なお、反応終了５．０時間前に、高分子凝集剤を０．０２質量％加えた。その後、
フィルタープレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マ
グネシウムをロータリーキルンにより、１３７３Ｋ、１．０時間焼成し、酸化マグネシウ
ム粉末を得た。得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所
定の範囲になるようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた
酸化マグネシウムを測定した結果、ブレーン比表面積が３．１×１０３ｍ２・ｋｇ－１、
ＢＥＴ比表面積が１５．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００７８】
＜実施例８＞
　反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．０５×１０３ｍｏｌ・ｍ－３となるように、脱
炭処理した海水に水酸化カルシウムを加え、最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ
素含有量が０．０６質量％になるように、純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整し
たホウ酸水溶液を投入し、３２３Ｋで２０．０時間、反応させて水酸化マグネシウムを生
成した。なお、反応終了５．０時間前に、高分子凝集剤を０．０２質量％加えた。その後
、フィルタープレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化
マグネシウムをロータリーキルンにより、１３２３Ｋ、１．０時間で焼成し、酸化マグネ
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シウム粉末を得た。得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用い
て所定の範囲になるようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得ら
れた酸化マグネシウムを測定した結果、ブレーン比表面積が４．７×１０３ｍ２・ｋｇ－

１、ＢＥＴ比表面積が１４．８×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００７９】
＜実施例９＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が１．０×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら３３３Ｋにて２０．０時間反応させた。その後、フィルター
プレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウム
をロータリーキルンで、１３７３Ｋ、０．７５時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た
。得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲にな
るようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネシ
ウムを測定した結果、ブレーン比表面積が３．１×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面
積が１２．６×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８０】
＜実施例１０＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０７質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．８×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら３３３Ｋにて１５．０時間反応させた。その後、フィルター
プレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウム
をロータリーキルン炉で、１１７３Ｋ、１．５時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た
。得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲にな
るようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネシ
ウムを測定した結果、ブレーン比表面積が４．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面
積が２３．４×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８１】
＜実施例１１＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．８×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら、３６３Ｋにて１０．０時間反応させた。その後、フィルタ
ープレスでろ過し、水洗し、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウ
ムをロータリーキルン炉で、１２２３Ｋ、１．５時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得
た。得られた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲に
なるようにブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られた酸化マグネ
シウムを測定した結果、ブレーン比表面積が６．１×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表
面積が２２．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８２】
＜比較例６＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．８×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌しながら、３３３Ｋにて１０．０時間反応させた。その後フィルター
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プレスでろ過、水洗、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウムをロ
ータリーキルンで、１４２３Ｋ、１．０時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得ら
れた酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になるよう
にブレーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られる酸化マグネシウムを
測定した結果、ブレーン比表面積が３．３×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が７
．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８３】
＜比較例７＞
　最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、
純水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１
０３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、
反応後の水酸化マグネシウム濃度が０．８×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、
６００ｒｐｍで攪拌し、３５３Ｋにて６．０時間反応させた。その後フィルタープレスで
ろ過、水洗、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウムをロータリー
キルンで、１３７３Ｋ、１．０時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得られた酸化
マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になるようにブレー
ン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られる酸化マグネシウムを測定した
結果、ブレーン比表面積が２．０×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が７．５×１
０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８４】
＜比較例８＞
最終的に得られる酸化マグネシウム中のホウ素含有量が０．０６質量％になるように、純
水で０．３×１０３ｍｏｌ・ｍ－３に調整したホウ酸水溶液を投入した濃度２．０×１０
３ｍｏｌ・ｍ－３のマグネシウムイオンを含む苦汁に、水酸化カルシウムスラリーを、反
応後の水酸化マグネシウム濃度が０．８×１０３ｍｏｌ・ｍ－３になるように添加し、６
００ｒｐｍで攪拌しながら、３４３Ｋにて８．０時間反応させた。その後フィルタープレ
スでろ過、水洗、乾燥して水酸化マグネシウムを得た。この水酸化マグネシウムをロータ
リーキルンで、１４７３Ｋ、１．０時間焼成し、酸化マグネシウム粉末を得た。得られた
酸化マグネシウムを、衝撃型粉砕機（ジェットミル）を用いて所定の範囲になるようにブ
レーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を調整し、最終的に得られる酸化マグネシウムを測定
した結果、ブレーン比表面積が１．２×１０３ｍ２・ｋｇ－１、ＢＥＴ比表面積が５．０
×１０３ｍ２・ｋｇ－１であった。
【００８５】
　上記のようにして得られた実施例４～１１及び比較例６～８の酸化マグネシウムのブレ
ーン比表面積及びＢＥＴ比表面積を、表３に示す。
【００８６】
　上述のようにして得られた実施例４～１１及び比較例６～８の酸化マグネシウムを、脱
炭焼鈍を終えた鋼板に塗布し、仕上焼鈍し、鋼板表面にフォルステライト被膜を形成した
。このようにして得られた鋼板の、フォルステライト被膜生成率、被膜の外観、被膜の密
着性、及び未反応酸化マグネシウムの酸除去性について、評価した。表３に、それらの結
果を示す。なお、実施例４～１１及び比較例６～８の酸化マグネシウムのＣＡＡを測定し
たところ、すべて６０～９０秒の範囲だった。
【００８７】
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【００８８】
　表３から明らかなように、工業用の原料である海水、苦汁を使用して合成した、ＢＥＴ
比表面積及びブレーン比表面積が所定の範囲の酸化マグネシウム（実施例４～１１）を用
いて形成したフォルステライト被膜は、（ａ）フォルステライト被膜生成率が９０％以上
と優れていることが明らかとなった。更に、（ｂ）被膜の外観、（ｃ）被膜の密着性、及
び（ｄ）未反応酸化マグネシウムの酸除去性についてもすべて優れていることが明らかと
なった。
【００８９】
　これに対し、酸化マグネシウムのＢＥＴ比表面積及びブレーン比表面積を調整せず、Ｂ
ＥＴ比表面積及びブレーン比表面積が所定の範囲外の酸化マグネシウム（比較例５～７）
を用いて形成したフォルステライト被膜は、（ａ）フォルステライト被膜の生成しやすさ
（フォルステライト被膜生成率）、（ｂ）被膜の外観、（ｃ）被膜の密着性、及び（ｄ）
未反応酸化マグネシウムの酸除去性という特性のうち、いずれかを満たしてはいないため
、所望の鋼板が得られないことが明らかとなった。
【００９０】
　以上のことから、本発明の焼鈍分離剤用酸化マグネシウムによれば、優れた絶縁特性と
磁気特性を有する方向性電磁鋼板を製造することができることが明らかとなった。
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