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本学位論文では，プラズマ法で合成したコアシェル鉄ナノ粒子を窒化して得られる”-Fe16N2 構造の窒

化鉄ナノ粒子の合成プロセスと，さらに，合成したコアシェル窒化鉄ナノ粒子の分散プロセスの研究がま

とめられた。本論文の各章の詳細な内容は，以下のとおりである。 
第 1 章では，本研究の背景と既往の研究を概説し，本学位論文の目的と構成を述べた。特に，現状の

NdFeB 磁石を陵駕する希土類フリーの磁気モーメントが最も大きい”-Fe16N2 ナノ粒子の合成とその構造

化による新規磁石が提起された。そのため，非磁性のシェルをもつコアシェル”-Fe16N2 ナノ粒子の合成

技術と分散化技術の重要性が述べられた。コアシェル”-Fe16N2ナノ粒子の合成には，低温度で H2により

還元したコアシェル-Fe ナノ粒子を NH3 で窒化させるプロセスが，また，ナノ粒子の分散には粒子破壊

を起こさない低エネルギービーズミル分散プロセスが述べられた。 
第 2 章では，プラズマ法で合成した粒子径，シェルの厚みおよびシェルの組成が異なる数種のコアシェ

ル鉄ナノ粒子，-Fe/Al2O3 および-Fe/SiO2 について，流動層反応炉を用いて，それぞれの”-Fe16N2 ナノ

粒子合成法が検討された。粒子径 43 nm の-Fe/Al2O3ナノ粒子は，Al2O3シェルの厚みが 2 nm から 4 nm
に増加すると還元条件が 300 oC，1 時間から 300 oC，3 時間と長時間を要するが，145 oC，10 時間で窒化し

て得られた窒化率はシェルの厚みに関係なく 98％を示した。”-Fe16N2/Al2O3 ナノ粒子の磁気特性は，

SQUID により飽和磁化 190 emu/g，保磁力 2500 Oe である。また，粒子径が 60 nm に増加すると窒化反応

に長時間を要し，窒化率は 80％と低下した。この窒化反応の解析結果，コアである-Fe 粒子内での N 原

子の拡散が遅いことが確認された。シェル相が SiO2 の-Fe/SiO2 ナノ粒子では，窒化反応は全く進展しな

く，粒子形態の分析結果，シェル層とコアが密着していないギャップが存在することが確認された。 
第 3 章では，シェル相が SiO2の-Fe/SiO2ナノ粒子から”-Fe16N2/SiO2ナノ粒子の合成について酸化プロ

セスの導入が検討された。-Fe/SiO2ナノ粒子を 300 oC，3 時間で酸化した後に還元・窒化を行うと窒化率

が 90%の”-Fe16N2/SiO2 ナノ粒子が合成された。この酸化の役割は，断面 TEM 観察や BET 測定および

Mössbauer 効果の測定結果，コアである-Fe の酸化により γ-Fe2O3 が形成されるとコアシェル間のギャッ

プが埋まり，また，γ-Fe2O3 から-Fe に再還元する過程で，粒子内部にミクロ細孔が生成されるため，窒

化が進行すると結論された。 
第 4 章では，粒子径 60 nm の-Fe/Al2O3ナノ粒子から”-Fe16N2/Al2O3の合成について検討された。第 3

章で検討された酸化プロセスを同様に取り入れることにより，窒化率が 98％に向上することが確認され

た。断面 TEM 観察，BET 測定および Mössbauer 効果により，粒子径 60 nm の-Fe/Al2O3ナノ粒子の細孔

構造および磁気特性が明らかとなった。 
第 5 章では，低エネルギービーズミル分散法による”-Fe16N2/Al2O3ナノ粒子の分散化が検討された。粒

子径が 15～30 μm の微小ビーズが適用できる全長セパレーター型ビーズミル分散装置を用いて，ビーズ

径，回転数および分散時間を変化して，粒子径 43 nm の”-Fe16N2/Al2O3ナノ粒子の分散性を調べた結果，

ビーズ径 30 μm，回転数 20 Hz，分散時間 2~5 時間の低エネルギーの分散条件下でのみ分散が可能になる

と分かった。分散した”-Fe16N2/Al2O3ナノ粒子は結晶構造に変化なく，また，SQUID による磁気ヒステレ

シスを調べると，特異な磁気特性示すことが分かった。分散した単磁区”-Fe16N2/Al2O3 ナノ粒子は粒子間

同士および粒子と印加磁場による磁気的相互作用によって磁気モーメントが変化することが明らかにさ

れた。 
第 6 章では，第 2 章から第 5 章を総括し，本論文の結言を述べている。 
以上、審査の結果，本論文の著者は博士（工学）の学位を授与される十分な資格があるものと認められ

る。 

備考：審査の要旨は，1,500 字以内とする。 


