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研究成果の概要（和文）：現在最強のNd-Fe-B系磁石を超える磁石として期待され、未だ実現されていない磁石に，ソ
フト磁性相とハード磁性相とをナノサイズで複合化させたナノコンポジット磁石がある。本研究では、水素プラズマ金
属反応法、溶融塩の水素還元法ならびに高エネルギーボールミルによりソフト磁性Fe－Co系とハード磁性SmCo5系ナノ
粒子の作製を行った。その結果、水素プラズマ金属反応法により平均粒径82nm以下で飽和磁化220～232Am2kg-1のFe-Co
ナノ粒子、平均粒径48～63nmで保磁力0.65～1.03MAm-1のSmCo5ナノ粒子を作製でき、後者はこれまでで最も高い保磁力
を示すSmCo5粒子となった。

研究成果の概要（英文）：The purpose of this study was the preparation of Fe-Co and Sm-Co nanoparticles by 
hydrogen plasma-metal reaction method, hydrogen reduction of molten salt and high energy ball milling for 
the use of nanocomposite magnets which show higher magnetic properties than Nd-Fe-B magnets. The magnetic 
properties of these nanoparicles are also investigated. As a result, the hydrogen plasma-metal reaction me
thod could fabricate Fe-Co nanoparticles with an average diameter below 82 nm. The saturation magnetizatio
n of 220-232 Am2kg-1 were obtained, which was higher than the values reported in previous studies. By usin
g hydrogen plasma-metal reaction method, Sm-Co nanoparticles with the size of 48-63 nm were obtained. The 
nanoparticles showed coercivities of 0.65-1.03 MAm-1, which is the highest value among Sm-Co particles wit
h the particle size of below 82 nm.
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１．研究開始当初の背景 
次世代高性能磁石としてナノコンポジッ

ト磁石が注目されている。高性能なナノコン
ポジット磁石を得るためには、高い飽和磁化
を持つソフト磁性相と高い異方性磁場を持
つハード磁性相とを、ソフト磁性相のブロッ
ホ磁壁厚さ以下のオーダーで、交互にかつ、
磁化容易軸方向を揃えた組織の実現が必要
である。このような組織を有する高特性ナノ
コンポジット磁石を実現する方法として、ソ
フト磁性相には最も高い飽和磁化を有する
Fe70Co30を、ハード磁性相には最も高い異方
性磁場を有する SmCo5 を用い、これら化合
物を Fe70Co30 のブロッホ磁壁厚さである 82 
nm 以下に微粉末化して複合化する方法が有
用である。そのために、まずは原料となる
Fe70Co30 および SmCo5 ナノ粒子の作製が必
要不可欠である。金属ナノ粒子の作製には化
学的、物理的方法が多数報告されているが、
本研究では、合金ナノ粒子が作製可能な水素
プラズマ-金属反応法、溶融塩の水素還元法、
高エネルギーボールミルに着目した。これま
で水素プラズマ-金属反応法を Fe-Co 系なら
びに Sm-Co 系に適用した報告例はほとんど
ない。また、溶融塩の水素還元法を用いて
Fe-Co 系ナノ粒子を作製した報告例はない。
一方、高エネルギーボールミルを用いてフレ
ーク状の Sm-Co 系ナノ粒子が得られること
が報告されているが、保磁力がまだ不十分で、
かつ厚さが不均一などの問題を抱えており
改善の余地がある。 
 
２．研究の目的 
そこで本研究では、水素プラズマ-金属反応

法、溶融塩の水素還元法ならびに高エネルギ
ーボールミルを用いて Fe-Co 系および
Sm-Co 系ナノ粒子の作製を行い、得られた試
料の粒径および磁気特性を調査した。 
 
３．研究の方法 
図１に示すような水素プラズマ-金属反応

法 で は Fe70Co30 お よ び Sm100-xCox(x = 
83.3~99.0)を原料合金として用い、アーク電
流量を 80-130 A 、水素ガス分圧を 15-50 %
と変化させて粒子を作製した。溶融塩の水素
還元法では、原料として鉄とコバルトの硝酸
塩を用い、添加元素として Bi，Cr，Cu，Ni，
Pt，Sn を加え、350-450 ℃で水素還元した。
高エネルギーボールミルは、回転速度を
500-800 rpm、粉砕時間を 2-8 h、ボール径を
0.3-5 mm で変化させ粉砕を行った。得られた
ナノ粒子の粒径は FE-SEM を、組成は EDX を
用いて評価した。また相の同定は XRDで、磁
気特性は VSMで測定した。 
 
４．研究成果 
（１）溶融金属塩の水素還元法による Fe-Co
系ナノ粒子の作製とその磁気特性 
まず、溶融金属塩の水素還元法が Fe-Co系

ナノ粒子の作製に有効であるかを検討した。 

 

その結果以下の知見が得られた。 (a) 
450 ℃の還元温度において、理論値の 91 %
である 217.6 Am2kg-1 の飽和磁化 Js を有する
Fe-Co 粒子を作製することが出来た。しかし、
平均粒径は 173 nm とサブマイクロサイズと
なった。(b)添加元素として Sn を加えると、
図２に示すように平均粒径を劇的に減少さ
せることができ、1 at%添加した時に飽和磁
化 Jsの減少を抑えながら、平均粒径 dを 82 nm
以下である 64 nmの粒子を作製できた。また
その時の飽和磁化 Js は 207.6 Am2kg-1 であっ
た。(c)溶融金属塩の水素還元法を用いるこ
とで、作製後の熱処理等を必要とせず一段階
で Fe-Co系のナノ粒子を作製できることが分
かった。 

 
 
（２）水素プラズマ-金属反応法による Fe-Co
系ナノ粒子の作製とその磁気特性 
次に、水素プラズマ-金属反応法を用いて

Fe-Co 粒子を作製し、この方法が粒子作製に
適しているかを検討した。その結果を以下に
示す。(a)水素プラズマ-金属反応法を用いる
ことで、220-232 Am2kg-1の高い飽和磁化を有
した Fe-Co系ナノ粒子の作製が可能であるこ
とが分かった。(b)図３ならびに図４に示す
ように水素分圧を減少させることで、平均粒
径を容易に減少させることができ、水素分圧
40 %以下の試料において、Fe-Co のブロッホ
磁壁厚さδ= 82 nm 以下である粒子が得られ
た。 

以上より、水素プラズマ-金属反応法は、
高い飽和磁化を有する 82 nm 以下の Fe-Co系
ナノ粒子の作製に有効であることが分かっ
た。 
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図１ 水素プラズマ-金属反応法 

 

図２ Fe70Co30SnY粒子の平均粒径 



 

 
（３）ボールミルによる Sm-Co系ナノフレー
クの作製とその磁気特性 
 次に Sm-Co系ナノフレークの作製に小径ボ
ールを用い、薄く均一なフレークの作製を試
みた。その結果、以下の結果が得られた。(a)
粉砕する前の粉末が大きい時には、φ=0.6 mm
ボールでは粉砕できない部分が生じ、ヒステ
リシス曲線の二段化が見られた。(b)一段階
目でφ=5 mm、二段階目でφ=0.6 mmのボール
を用いた二段階粉砕により、平均厚さが 19 nm
と薄く、厚さの分布が 9-49 nmとシャープな
Sm-Co 系ナノフレークが作製できた。また、
その時の保磁力は 1.97 MAm-1と過去の研究と
比較して大きな値が得られた。 
 以上より、小径ボールを用いたボールミル
粉砕は Sm-Co系ナノフレークの作製に効果的
であると言える。 
 
（４）水素プラズマ-金属反応法による Sm-Co
系ナノ粒子の作製と磁気特性 
 次に水素プラズマ-金属反応法を用いて
Sm-Co 系ナノ粒子の作製を行い、この方法が
Sm-Co 系ナノ粒子の作製に有効であるかどう
かを検討した。その結果、以下の知見が得ら
れた。(a)原料合金の組成と作製される粉末
の組成には大きなズレが生じるが、水素プラ
ズマ-金属反応法を用いることで図５に示す
ような Sm-Co系の微粒子を作製できることが
分かった。 

 

(b)図６のように合金組成を変えて作製して
得られた Sm-Co 系ナノ粒子で最も SmCo5 

(Sm16.7Co83.3)組成に近づいた組成を有したの
は、原料合金の組成が Sm2.4Co97.6 の組成で作
製した粉末であり、その組成は Sm23.3Co76.7で
あった。また、その磁気特性は、飽和磁化が
47.8 Am2kg-1、残留磁化が 32.5 Am2kg-1、保磁
力が 0.65 MAm-1であり、平均粒径は 58.5 nm
であった。 (c)特に保磁力では、他の方法よ
り高い 0.65-1.03 MAm-1という値が得られた。 

以上より、水素プラズマ-金属反応法では、
他の方法よりも高い保磁力を有する粒子の
作製が可能であり、Sm-Co 系ナノ粒子の作製
に有効な方法であると言える。 

 

 
（５）まとめ 
表 1に各方法で作製した Fe-Co系ナノ粒子

の飽和磁化 Jsおよび平均粒径 dをそれぞれ示
す。溶融塩の水素還元法では、Snを 1 at%添
加し、450 ℃で還元処理した試料において平
均粒径が 64 nm、飽和磁化が 208 Am2kg-1 の
Fe-Co 系ナノ粒子が作製できた。一方、水素
プラズマ金属反応法では、水素ガス分圧が

 
図３  異なる水素分圧で作製した

Fe-Co 粒子の SEM 像 

 
図４ 各水素分圧で作製した Fe-Co 粒

子の磁気特性と平均粒径 

 
図５ Sm2.4Co97.6組成微粒子の SEM 像

と平均粒径 

 

図６ 原料合金の Co 量と磁気特性の

関係 



40 %以下の時に平均粒径が 82 nm以下の Fe-Co
系ナノ粒子を作製することができ、この時得
られた飽和磁化は 220-232 Am2kg-1と既存の方
法で作製されたものと比べて大きな値が得
られた。 
 

 

 
 表 2に各方法で作製した Sm-Co系ナノ粒子
の保磁力 Hcおよび平均粒径 d (フレークの場
合は厚さ t )を示す。高エネルギーボールミ
ルでは、小径ボールを用いて粉砕することに
より、過去の報告よりも厚さが 9-49 nm とう
すくかつその分布もせまく、さらに Hc = 1.97 
MAm-1と高保磁力なフレーク状のSm-Co系ナノ
粒子が得られた。また、水素プラズマ-金属
反応法では、原料合金の Co 量が 83.3-97.6 
at%の場合に保磁力が 0.65-1.03 MAm-1で、平
均粒径が 48-63 nm の球形粒子が得られた。
これは、82 nm 以下のナノ粒子では最も高い
保磁力であった。 
これらの方法で作製したナノ粒子は十分

な磁気特性を有していることから、分散性を
あげて混合することにより、ナノコンポジッ
ト磁石の作製の可能性があるといえる。 
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表 1 作製した Fe-Co 系粒子の飽和磁

化 Js と平均粒径 d 

 

表 2 作製した Sm-Co 系粒子の保磁力

Hc と平均粒径 d (フレークの厚さ t ) 

 


