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#永磁体!通过扫描电镜及能谱$
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磁测试仪$电子万能力学试验机等手段研究烧结温度对磁体组织和性能的影响
H

结果表明%随

烧结温度从
$ /%/ (

升高到
$ $// (

!在烧结温度为
$ /T/ (

时!晶粒均匀且结合致密!富稀土相分

布均匀!能获得较好的组织形态&富稀土相中稀土总含量从
T&HNT \

增加到
NTH/& \

!烧结过程中

铈从主相显著扩散到富稀土相 &磁体剩磁
!

.

$矫顽力
"

:G

$磁能积 '

!"

(

P8K

先升后降 !在
$ /T/ (

烧

结时获得较好的磁性能!分别为
$H"" X

$

N%& I,]P

和
"N@ IM]P

@

!同时磁体抗弯强度也达到最大值

为
"A! 6^8E
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钕铁硼在民用与军事领域均有非常广泛的用途!

正在推动计算机硬盘"核磁共振成像"电动车"风力发

电"工业永磁电机"消费电子"磁力机械"磁悬浮及磁

传动等高新技术迅猛发展 !"#$%

&

近年来!随着钕铁硼永

磁材料需求及产能不断扩大!导致钕铁硼使用的
'(

"

)*

等稀土元素消耗量增加而价格相对较高# 而稀土

配分相对丰富的
+,

"

-.

等却大量积压且价格低廉!

因此!为降低成本!采用一定比例的
+,

"

-.

"

/(

"

0

部

分取代
)*

"

'(

等元素! 以制备低成本高性能的烧结

钕铁硼磁体!已成为研究人员与企业的一个重要技术

思路!并已取得一定的成效!1#2%

&

钕铁硼的磁学性能及力学性能参数对磁体组织

非常敏感!而磁体的成分"制备工艺及其参数对磁体

的显微组织结构均有重要影响 !"3#""%

&

钕铁硼压制胚体

的组织致密化过程一般包含一次烧结!两次回火
&

两

次回火主要是为了改善磁体富稀土相的分布"提高磁

体的矫顽力! 而烧结则决定了钕铁硼坯体的烧结密

度"液相量等!因而在永磁材料的制备过程中起着至

关重要的作用 !""%

&

当钕铁硼的成分不同!或同一成分

磁体由于采用的生产工艺不同!如单合金法"双合金

法"双主相合金法!或者成分与工艺相同的情况下!铸

片的柱状晶大小有差异!都需要烧结工艺做相应的调

整!否则可致其磁性能相差几倍
&

本 实 验 采 用 双 合 金 法 ! 研 究 烧 结 温 度 对
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$质量分数 !

?

%磁体微

观组织&磁性能&抗弯强度的影响!以期为低成本烧结

钕铁硼磁体的研制提供一定的参考依据
&

!

实 验

采用双合金法! 将
-.

&

/(

配料在主相合金中!

分别速凝主相 & 辅相合金铸片 ! 主相合金成分为

'(
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$质量分数!
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!下同%
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-B

&

-C
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D:

! 辅相合金成分为
'(
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&

-C

&
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D:

#原料采用国内工业生产烧结钕铁硼通用的

原材料'

'(

$纯度
!22&1 ?

%&

/(#8.

合金$

/(

'

=5 ?

%&

'9#8.

$

'9

'

71 ?

%&

>#8.

合金$

>

'

"2&51 ?

%!

-C

&

-B

&

D:

$纯度
!22&1 ?

%#每次试验投料量为
"13 FG&

主&辅

相合金铸片经氢破& 气流磨制粉得
!

13

为
$ !H

粉末!

后按
21 ?"1 ?

比例充分混合!压制&烧结&回火得最终

磁体!成分为
'(

4$&56
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3&14
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7&71

8.
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"&=7
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!其中
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烧结制度为
" 373 #$$ I

!

" 363 %$

$ I

!

" "33 %$$ I

! 回火制度为两级回火'

233 %$5 I&

1"3 %$7 I&

采用德国
>*CF.* J6 D(K,LM. N

射线衍射仪测

试磁体
NOJ

图谱!

"-C

F#

为
3&"1$ "6$ LH

!测试的磁

体表面与充磁方向垂直!依据阿基米德原理测试磁体

密度 ! 采用
D<;#$

型磁测仪测量磁体磁性能 !

8PQ$13

环境扫描电镜及能谱分析磁体微观组织及成

分! 扫描电压
41 FRE

采用三点弯曲法在
SJS#433

型电子万能力学试验机上测量试样抗弯强度
E5

组试

样取平均值!试样尺寸为
1 HH $= HH $51 HH!

$

!

为充磁方向%! 测量跨距为
"TA41 HH

! 加载速度为

3&31 HHUHVL

!加载方向与试样的磁取向方向垂直
&

"

结果与讨论

"#!

磁体的
$%&

分析

图
"

所示为与充磁方向垂直的磁体表面的
NOJ

图谱
&

理想状态下磁体晶粒
-

轴应与充磁方向一致!

但往往烧结磁体部分晶粒的
-

轴与充磁方向有一

定的偏差 !这就使 $

"31

%晶面出现较强的衍射峰 !

$

"31

%晶面与 $

337

%晶面衍射峰的强度比值可以用

来描述磁取向的程度!比值越小意味着更好的磁取

向 !"4#"5%

&

从图
"

中可以看出!当烧结温度为
" 373 %

时!$

337

%晶面衍射峰的强度显著大于$

"31

%晶面!随

烧结温度增加!$

"31

%晶面衍射强度逐步增加 !当烧

结温度为
" "33 %

时!$

"31

% 晶面衍射峰的强度已经

大于$

337

%晶面!说明磁取向变差!这与文献
!"4%

的研

究结果是一致的
&

烧结过程中!辅相易溶解在烧结液

相中并被主相吸收#烧结温度越高!液相量越大!且液

相黏度降低!液体对主相颗粒的约束力将减小!使磁

体颗粒发生旋转! 致使取向度降低
&

同时还可以看

出!当烧结温度为
" "33 %

时!衍射峰强度明显增加!

更明锐!说明磁体晶粒有长大的现象
&

图
!

在
! '() !* ! )+) !* ! !)) !

烧结条件下的

磁体
$%&

谱

,-./ ! $0123 4-551267-89 :277;19< 85 =2.9;7<

<-97;1;4 27 ! )() !> ! )+) !> ! !)) !

"3 43 53 $3 13 73 =3 63 23
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彭光怀!等"烧结温度对
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5+6.

7

8%9,

磁体组织与性能的影响

图
!

在不同温度下烧结磁体中富稀土相能谱分析结果

"#$% ! &'( )*+,-.+ /0 .1* 2&3)#41 516+* #7 86$7*.+

+#7.*)*9 6. 9#00*)*7. .*85*)6.,)*

图
:

在不同温度下烧结磁体的背散射电子像

"#$% : ;64<+46..*)*9 *-*4.)/7 #86$*+ /0

86$7*.+ +#7.*)*9 6. 9#00*)*7. .*85*)6.,)*

:%:

烧结温度对磁体显微组织的影响

图
:

! 图
;

所示分别为烧结温度为
5 8.8 !

"

5 8'8 !

"

5 588 !

的最终磁体背散射电子像和能

谱分析
%

从图
:

可以看出"灰色区域为
<=

:

/)

5>

7

主相晶

粒 "亮白色区域为辅相即富稀土相 "富稀土相呈点

状 !薄层分布在主相晶粒晶界上 "然而更明显的是

以团块状聚集晶界交隅处
+

当烧结温度为
5 8.8 !

时#图
:

$

1

%%"磁体有较多的孔洞"同时富稀土相较多

地呈团块状分布在主相晶粒交隅处&随烧结温度升高

到
5 8'8 !

时$图
:

$

0

%%"磁体孔洞大幅减少"晶粒大

小均匀且结合致密" 团块状富稀土相变小而扁平"且

数量大幅降低" 晶界均匀地分布了薄层富稀土相&当

烧结温度进一步升高到
5 588 !

时 $图
:

$

?

%%"晶粒

出现局部长大现象" 团块状富稀土相又变得粗大且

$

1

%

5 8.8 !

$8 !@

$

0

%
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表
!

各烧结温度下磁体的性能

"#$%& ! '#()&*+ ,-.,&-*/&+ 0/*1 2/33&-&)*

+/)*&-&2 *&',&-#*4-&

不均匀
!

实验结果符合烧结原理 "#$%&'(

!即烧结温度提

高加剧了钕铁硼的液相烧结!产生更多的液态富稀土

相!同时其黏度降低!这有利于改善富稀土相在主相

晶粒周围的均匀分布! 加速烧结而使压制坯体致密

化!但烧结温度过高使液态富稀土相过多!黏度太小

则易使富稀土相出现偏聚以及晶粒长大的不良后果!

这与
)*+

分析结果是一致的
!

从图
,

中可知! 富稀土相随着烧结温度提高!富

稀土相中的铁含量从
&'!-. /

迅速降低到
&!01 /

!相

应地稀土总含量从
2$302 /

增加到
02!-$ /

"虽然钕#

钆的含量相应增加!但通过计算钕#钆占稀土总含量

的百分比变化很小!然而铈含量占稀土总含量的百分

比却随之降低
!

钕铁硼双合金法主相的稀土含量较

单合金法少!但仍然高于
*4

.

56

&$

7

正分成分!根据钕

铁硼烧结原理 "&&(

!烧结温度高于
8&

相与富稀土相两

相的共晶温度!提高烧结温度!将使主相中多余的稀土

扩散到富稀土相中!同时辅相中的
56

向主相扩散生成

*4

.

56

&$

73

实验中富稀土相的铁设计成分为
.- /

!与

4+9

分析结果对比! 升高烧结温度促进铁向主相扩

散生成
*4

.

56

&$

7

!获得更多的主相!这将有利于磁性

能的提高"烧结温度为
& -1- !

时!富稀土相中出现

了
'3-: /

的铈! 而实验中辅相合金的配料成分并不

含铈!说明烧结中发生了铈从主相扩散到晶界富稀土

相的过程!这一现象与文献
"&1(

结果是一致的!这可

能与
;6

.

56

&$

7

极难形成有关 "&:(

!然而烧结温度升高到

& -2- !

!辅相中的铈占稀土总含量的百分比显著降

低!则说明高温有利于
;6

.

56

&$

7

的形成
3

56!

烧结温度对磁体性能的影响

表
&

所列为各烧结温度下的磁体密度#抗弯强度#

磁性能
3

从表
&

可知!磁体密度随烧结温度的升高而增

加! 烧结温度为
& -2- !

时磁体密度为
:3'. <=>?

,

!接

近磁体的理论密度!而后再提高烧结温度则密度增

加甚小!这与图
&

背散射电子图像的分析结果一致

的!升高烧结温度!促进了液相烧结!提高了原子扩

散能力以及烧结反应速度而获得致密烧结体
3

当烧

结温度为
& @2- !

! 磁体抗弯强度达到最大值 !为

.': ABC3

较低温度$

& @1@ !

%烧结时!从图
.

$

C

%显

示烧结不充分! 磁体空洞较多! 主相颗粒的键联不

足!密度也较小!所以磁体抗弯强度低!而烧结温度

为
& &@@ !

时!图
.

$

>

%显示磁体晶粒出现局部长大

现象!作为脆性相 "&2%&0(的富稀土相粗大&不均匀使磁

体在受到弯曲载荷时容易出现应力集中!降低了磁体

的抗弯强度
3

磁体在烧结温度为
& @2@ !

时剩磁& 矫顽力和磁

能积均达到最大值!为
&3.. 8

&

01$ DEF ?

和
.0, DGF?

,

3

这是因为在烧结温度较低时!烧结磁体不致密!单位

体积内主相所占的体积分数少!从而导致磁体的剩磁

较低"而当烧结温度过高!液相量产生过快过多!同时

黏度降低! 液相的表面张力约束主相颗粒的能力下

降!受重力作用而发生转动!磁取向度降低而导致剩

磁降低
3

根据文献
".@%.&(

理论!均匀的富稀土相分布

使得主相晶粒边界散磁场减弱! 磁去耦作用增强!有

利于提高磁体的矫顽力!同时细小且均匀晶粒也有利

于提高磁体矫顽力!从图
.

的分析可知
& @2@ !

烧结

较
& @1@ !H& &-- !

的磁体微观组织更有利于获得

高矫顽力及剩磁!因而磁体在
& -2- !

烧结时能获较

好的综合磁性能
3

7

结 论

&

%

IJ

.$3,2

;6

-3'.

KJ

131'

56

LCM

8A

.3&2

7

-30'

磁体的烧结温度

从
& -1- !

升高到
& &-- !

!磁取向度降低"在烧结

温度为
& -2- !

时获得了较优的组织形态!此时磁体

孔洞少!晶粒均匀且结合致密!团块状富稀土相数量

最少!晶界均匀地分布了薄层富稀土相"

.

%随着烧结温度从
& -1- !

升高到
& &-- !

!富

稀土相中铁含量从
&'3-. /

迅速降低到
&301 /

!相应

地稀土总含量从
2$302 /

增加到
023-$ /

! 升高烧结

温度促进了铁从富稀土相向主相扩散以及稀土元素

从主相向富稀土相扩散!特别是铈从主相扩散到富稀

土相显著"

,

%磁体在
& -2- !

烧结时能获较好的综合磁性能!

分别为
&3.. 8

&

01$ DEF?

和
.0, DGF?

,

"同时磁体抗弯

强度也达到最大值为
.': ABC3
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