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摘要 采用 占肥 ( H )曲线方法研究了烧结和快淬纳米双相 N d eF B 磁体 的矫顽力与

晶粒微结构和相互作用 的关系
.

随磁 化场的增强
,

树 ( H ) 由正值增加
,

达到峰值后

下降
,

然后变为负值
.

标志晶粒相互 作用从以交换祸合作用为主转变为以静磁相互

作用为主
,

使 占乃f ( H )取正 向峰值 的磁场略小于磁体的矫顽 力
.

烧结 N d eF B 磁 体

占从 ( H )曲线的正 向峰值随取 向磁场 的增加而增大
,

且峰值位置左移
,

表明取 向磁场

对磁体性能的影响类似于晶粒交换祸合作用
.

纳米双相 N deF B 磁体 脚 ( H )曲线 的

正 向峰值随晶粒尺寸的减小而增大
,

表明晶粒交换褐合相互 作用 随晶粒的减小而增

强 ;较强磁场下的
之
夕乃了( H )有较大的负值

,

表明具有高磁化强度的软磁性相对静磁相

互作用有较大的贡献
.

关键词 N d Fe B 磁体 晶粒相互作用 矫顽力 疾讨 ( H )曲线

N deF B 磁体的矫顽力取决于材料的内察磁性 (如各向异性 )
、

微结构及 晶粒之 间的相互作

用
,

晶粒之间的相互作用与材料的微结构 (晶粒尺寸
、

形状
、

取向分布及界面藕合程度 )及磁化

状态有关
.

由于材料具体微结构的复杂性
,

很难严格计算晶粒相互作用及其对磁体矫顽力 的

影响
.

占肥 ( H )曲线方法 经常用来研 究磁体 内的晶粒相互 作用及其与材料 磁性能 的关系
.
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111 )材 料采 用

占M ( H )曲线方法研究其晶粒相互作用及其对材料磁性能的影响
,

取得 了满意 的结果
.

我们采

用磁性测量与 占乃了( H )曲线相结合的方法研究烧结及快淬 (纳米双相 ) N d eF B 磁体的晶粒相互

作用及其与磁体矫顽力的关系
.
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1 磁性材料中的晶粒相互作用及 占压了( H )曲线

1
.

1 晶粒相互作用与磁体矫顽力

磁性材料 中晶粒间的相互作用可分为长程静磁相互作用和近邻晶粒之间的交换祸合相互

作用
.

两种相互作用都使磁性材料的矫顽力下降
,

但它们对磁体性能的影响程度随着磁体微

结构和材料磁化状态的不 同而改变
.

长程静磁相互作用起源于晶粒界面磁荷和晶粒内部体磁

荷 的不均匀分布
.

当晶粒尺寸较大 (拌m 量级 )并且结构形状复杂时
,

长程静磁相互作用对磁体

的矫顽力有显著的减小作用〔7〕
.

近邻晶粒之间的交换祸合相互作用是指两个相邻晶粒直接接

触时
,

界面处不同取向晶粒的磁矩间产生的交换祸合作用
,

它阻止其磁矩沿各 自的易磁化方 向

取向
,

使有效各向异性减小
、

磁体的剩磁增加
、

矫顽力减小
.

交换祸合作用的影响范围为
n m

数量级
,

与 N d eF B 磁体的畴壁厚度相当
.

晶粒尺寸越小
、

取 向越混乱 (近邻晶粒 的易轴方向夹

角越大 )
,

交换祸合相互作用的影响越 明显 s[]
.

1
.

2 比较两种晶粒相互作用的 舀材 (H )曲线

根据材料磁化和退磁方式的不同
,

有两种不同的剩余磁化曲线 仁̀
一 “ 〕 : 一种是等温剩余磁化

曲线 ( iso t he mr al er

~ en t m agn iet z iat on I
MR ) M

:

( H )
.

从磁体的热退磁或交流退磁状态 出发
,

沿

正向施加逐渐增强的磁化场 H
,

除去磁场后测量其剩余磁化强度 M
r

( H )
.

正向饱和磁化后 的

剩余磁化强度记做 M
r

( o0 )
.

另一种是直流退磁剩磁 曲线 ( dc d e l l坦 g l e it azt ion ~ an en ce DC D )

从
,
( H )

,

其测量方法为先将样品在正方向饱和磁化
,

除去磁场后测量其剩余磁化强度 M
d
( 0)

,

然后沿反方向依次施加
、

然后去掉逐渐增强的反向退磁场
,

并测量在每一个退磁场下的剩余磁

化强度 材
( ,
(万 )

.

两种剩磁曲线与磁体内的晶粒相互作用之间存在下面的关系川
:

( l )对于由非相互作用的单畴粒子组成的磁体
,

M d
( H )与 M

r

( H )满足 W o lh fa n ll 关系

对 d
(万 )

= 对
r

( 二 )
一 2对

r

(万 )
.

( l )

以 M
r

( 二 )为标准归一化
,

m
r

( H )
=

M
r

( H ) / M
r

( a0 )
,

m d
( H )

=
M

d
( H ) / M

r

( ao )
,

( l )式可改写为

m d
( H )

= l 一 Z m
r

( H )
.

( 1
.

1 )

( 2) 若晶粒之间存在相互作用
,

则 m d
( H )与 m

r

( H )之间偏离上述线性关系
.

用 脚 表示

这种偏离

脚 ( H )
= m d (万 ) 一 [ l 一 Z m

r

( H )」
.

( 2 )

根据 ( 2 )式得出的曲线称为 占阿 ( H )曲线
,

若 占乃夕> 0
,

表示晶粒相互作用支持磁化状态
,

交

换祸合相互作用为主 ;若 腑
< o

,

表示晶粒相互作用促进退磁化
,

长程静磁相互作用为主卜
“ )

.

因此可以根据 孙夕( H )曲线来判断磁体内晶粒相互作用的性质和强度
.

2 实验及结果

2
.

1 烧结 N d 16 F街 3 C os 玩 的实验与结果

成分为 Nd
, 6

e7F
3 c os 氏 的磁体采用通常的烧结工艺制备

:
球磨后的磁粉压制成型时

,

一部

分 ( A )不加取向磁场
,

另一部分 ( )B 施加 7% KA / m ( lT )的取向磁场
.

成型磁体进行 1 100 ℃ x

hl 烧结
,

并在 600 ℃ x hl 的条件下退火后急冷
.
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: N deF B磁体的晶粒相互作用

、

矫顽力和 占乃了( H )曲线

采用 H G
一

105 回线测试仪测量磁性和退磁 曲线
,

正 向饱和磁化时所加的脉冲磁场为 4 T
.

样品饱和磁化后的磁性能如表 1所示
,

树 ( H )曲线如图 1所示
,

其 中 脚 ( H )正向峰值对应的

磁场 0H 也示于表 1
.

表 1 N dl
6
F

e 7 3
C飞几烧结磁体的剩磁 J

r ,

矫顽力 H
。

及脚 ( H )正向峰值对应的磁场 0H

样品 从k/ .A m
一 l

0H / k A
·

m 一 ’

A (未取向 )
B (取向 )

9 4 7

7 6 8

87 6

的 6

00
4
ǎ0nUǔ们n川

日写弋

2
.

2 快淬 (纳米双相 ) N d月F助
.

SBI :
.

5
的实验与结

果

用快淬法 (辊速为 23 而
S
)制备非晶薄带

,

然

后在 (氢气保护 )不同温度下退火 10 而
n ,

得到不

同晶粒尺寸的纳米双相磁粉
,

做成 中8 x 8 的粘结

磁体
,

采用 H G
一

105 回线测试仪测两种退磁曲线
,

用 X 射线衍射仪测量相成分与晶粒尺寸
.

磁体

的相 成 分 为 N也eF
l ; B /残 B

.

不 同 晶粒 尺 寸

N山F御 7
.

5 1B 8
.

5磁体的剩磁 B
r

和矫顽力 H
。

如表 2

所示
,

磁 体的 舀叼 ( H ) 曲线 如 图 2 所 示
,

其 中

树 ( H )正向峰值对应的磁场 H O示于表 2
.

由表 1
,

2 和图 1
,

2 显示的资料可以看 出 N d
-

eF B 磁体的磁性能与晶粒微结构及 占乃f ( H )曲线

的变化规律如下
:

一一一卜卜丈丈
10 0 3 0 0 5 0 0 7 0 0 兮0 0 1 10 0 13 0 0 1 5 0 0

H / 10 2 k A
.

m
一 l

图 1 烧结 N d扬 e7F
3 C飞几磁体的树 ( H )曲线

a 为未取向磁体
,

b 为取向磁体

表 2 纳米双相呱
F助 SB1 8

t

s的剩磁 J
r ,

矫顽力 cH 及脚 ( H )正向峰值对应的磁场 0H

样 品 晶粒尺寸 / unI J刀 cH / k A
·

m 一 1

0H / k A
·

m
一 ’

2 2

路

0
.

9 3 1 2 3 1

0
.

8 8 5 2 17

2《X〕

l印

( l) 在外加磁化场 比较小时
,

不论是烧结磁体
,

还是纳米双相粘结磁体
,

其 叔夕( H )值大于

零
,

且随外场的增加而增加
,

达到一个峰值后下降
.

树 ( H )正向峰值对应 的磁场 0H 略小于磁

体的矫顽力 H
C

(晶粒为 28 lnn 的双相粘结磁体的 0H 与 H
。

的差值较大 )
.

随磁化场 的继续增

加 苗压f ( H )下降为零
,

然后变为负值
.

( 2 )对 N dl
6

e7F
3 c飞残 烧结磁体

,

磁粉压型时施加取 向磁场
,

使取向磁体的剩磁增加
、

矫顽力

下降
.

取向磁体 a叼 ( H )的峰值大于未取向磁体 占对 ( H )的峰值
,

且峰值位置左移
,

峰值对应的

磁场 0H 减小
.

( 3) 对 N山e7F
7

.

5 B1 8
.

5
纳米双相粘结磁体

,

随晶粒尺寸的减小
,

磁体的剩磁增加
,

脚 ( H )曲线

正向峰值增强
,

矫顽力也略有增加
,

但变化不大
.

当外加磁场较强时
,

N山F e7 7
.

S B1 8
,

5纳米双相磁

体的 占对 ( H )有比较大的负值 (
一 0

.

3一 0
.

4 )
.
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3讨论

两种不同的 Nd凡 B样品的 a U ( H)曲线都随外加磁化场的变化而改变
,

当外加磁化场 比较

0 !

一
树

,

其腑 (川值灯
零

,

且 随

俩鹏濒
增

加
,

达到一个峰值后下降为零
,

然后变为负值
.

说

明晶粒间的相互作用与磁体 的磁化状态有关
.

当

外加磁场比较小时
,

磁体处于起始磁化 阶段
,

各晶

粒磁矩尚处于混乱取向状态
,

磁矩之间夹角较大
,

交换祸合相互作用影 响强
,

所 以 占从 ( H )值大于

零
.

随外加磁场 的增强
,

磁体内各 晶粒磁矩逐渐

趋于平行取 向
,

磁矩之间夹角变小
,

从而导致交换

藕合相互作用减弱
,

长程静磁相互作用 的影响相

对突出
、

显著
.

当长程静磁相互作用超过交换祸

合相互作用的影响时
,

树 ( H )变为负值
.

长程静

磁相 互作用 的影 响 可 以归类于 有效 退 磁 场项
一

Ne
ff
M

, ,

当外场 H 接近矫顽力 H
。

时
,

磁体内各

晶粒磁矩在外场方向上投影基本抵消
,

因而在外

00--l0--()2----0403

三óà嗽吃

( ) 2 5 0 5 0 0 75 0 10 0 0 12 5 0 15 0 0

H / 10 2 k A
.

m
一 l

图 2 纳米双相 N山F助
S
BI

, 5
的 树 ( H )曲线

a 晶粒尺 寸为 22 lnn
,

b 晶粒尺寸为 28 nln

场方向的有效磁化强度接近于零
,

致使静磁相互作用的影响很小
,

交换祸合相互作用的影响最

明显
,

所 以 占乃了( H )出现峰值
.

占肥 ( H )随外磁场的增强而增加
,

达到峰值后下降为零
,

然后变

为负值的现象
,

在磁性薄膜材料 ! ’
,

’ 〕
、

磁记录介质材料氏
4 〕

、

纳米永磁材料困
、

快淬 N d eF B ( M QI
,

11
,

m )材料困中均有类似的变化规律
.

不同磁性材料 脚 ( H )曲线的区别在于使脚 达到峰值

所需要 的外磁场不同
,

峰值强度不同
.

其中 N山F e7 7 B1 9
纳米双相永磁材料 s[] 的 树 ( H )曲线与

我们的纳米双相永磁材料的实验结果非常相似
.

这一共同的变化规律反映了这些磁性材料 中

晶粒相互作用随外磁场的增强而 由弱到强
,

由交换藕合相互作用为主到静磁相互作用为主的

变化特点
.

对烧结铰铁硼磁体
,

由于晶粒尺寸较大 (
一

脚 数量级 )
,

并且晶粒之间多数被非磁性相间

隔
,

所以晶粒之间的交换祸合相互作用 比较弱
,

对磁体矫顽力 的影响较小
,

长程静磁相互作用

对磁体矫顽力的影响较大
.

按照 脚 ( H )曲线理论 j 对 ( H )应为负值
.

实际上
,

烧结 N d eF B 磁

体在外场 H 比较小时消肚 ( H )为正值
,

只有在磁场 比较大的情况下 氏U ( H )才为负值
,

这是 由

于通常的 占乃f ( H )曲线理论及其结论适合于由单畴粒子构成的磁体
,

而烧结钦铁硼磁体的晶粒

为多畴粒子
,

虽然各晶粒之间的交换祸合相互作用比较弱
,

但是在退磁后 (磁中性状态 )的起始

磁化阶段
,

同一晶粒内各磁畴的磁矩取向各不相 同 (磁矩之间的夹 角大 )
,

不同取 向磁畴之间

(畴壁 )的交换祸合相互作用很强
,

所 以导致 腑 ( H )出现正值
.

另外
,

如 oF lks 囚等指 出的
:
晶

粒 内部与晶粒表面软磁性层之间存在交换祸合相互作用
,

对 占乃夕( H )曲线出现正值也有贡献
.

由于烧结钦铁硼磁体内晶粒之间的交换祸合相互作用很弱
,

仅可能存在 同一 晶粒内部与表面

软磁性层之间的交换祸合相互作用及晶粒内不同取向磁畴之 间的交换祸合相互作用
,

总的交

换藕合相互作用的影响较小
,

所以未取向烧结钦铁硼磁体的 占从 ( H )曲线变化平缓
,

正 向峰值

较低
.
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:

NdF e B 磁体的晶粒相互作用
、

矫顽力和 a l了( H ) 曲线

取向 (压型时施加取向场 )烧结磁体的剩磁增强
、

矫顽力下降可以用矫顽力 的发动场理论

解释 sj [
.

与未取向烧结磁体的 脚 ( H )曲线相 比较
,

取向磁体的 树 ( H )曲线峰值位置左移
,

峰

值对应的磁场 0H 减小
,

是与取 向烧结磁体的矫顽力下降相对应的 ;取向烧结磁体的腑 ( H )曲

线峰值增强
,

按照 翻了( H )曲线的一般理论
,

似乎是取向烧结磁体比未取 向磁体的交换藕合相

互作用更强一些
,

实际上这是因为取 向磁体内近邻晶粒的
C
轴在取 向磁场的作用下趋 于平行

排列
,

使各晶粒的磁矩平行取向程度增强
,

起到 了与纳米结构磁体中晶粒交换祸合作用等效的

作用
,

两者都使磁体的剩磁增强
、

矫顽力下降
,

因而取 向烧结磁体比未取向磁体的 占材 ( H )曲线

峰值增强
,

且峰值对应的磁场 H 。减小
.

我们对取向烧结 Ndl
6

残
3 c os 氏 磁体的实验 腑 ( H )曲

线与具有标定成分的纳米单相 Ndl 3 F e7 9
.

2 A与
.

7氏 is 磁体 甜 ( H )曲线囚的相似性说明了在烧结

磁体压型时施加取向磁场与晶粒交换藕合相互作用对磁体性能影响的等效性
.

oF lks 困等对快

淬钱铁硼磁体的研究给 出了类 似的结果
:
各 向异性粘结 磁体 ( M lQ l l) 与各 向同性 粘结磁体

(M QI )相 比
,

脚 ( H )曲线峰值增强
,

且峰值对应的磁场 0H 较小
.

对纳米双相 N山e7F
7

.

5 B1 8 5
永磁合金

,

随晶粒尺寸的减小
,

剩磁增加
,

矫顽力也略有增加
,

这

个变化与肠llnI ull er[
” 〕等对纳米复合 Nd FeB 永磁材料的理论计算结果基本符合

.

随晶粒尺寸

的减小 j 肠 ( H )曲线峰值增强
、

右移
,

说 明软
、

硬磁性相之 间的交换藕合相互作用随晶粒尺寸

的减小而增强
.

当外加磁场较强时
,

脚 ( H ) 曲线有 比较大 的负值
,

与 anP 娜
ot
ooP ul os 闪等对

N山F e7 7 B1 9的实验结果相似
,

这是由于具有高饱和磁化强度 的软磁性相 ( F勺 B 或
。
eF )使磁体的

平均磁化强度增加
,

晶粒之间静磁相互作用的影响增强
,

致使 叔f ( H )有较大的负值
.

综合上述讨论
,

我们可以得到下述结论
:
本实验材料内的晶粒相互作用与磁性材料的微结

构和磁化状态有关
.

当晶粒较大
,

且形状复杂
,

有不规则的棱和尖角时
,

长程静磁相互作用较

强
.

当晶粒减小到纳米尺寸时
,

近邻晶粒间的交换藕合相互作用增强
,

长程静磁相互作用的影

响减弱
.

烧结铰铁硼磁体内晶粒之间的交换祸合相互作用很弱
,

在 同一晶粒 内部不同取 向磁

畴之间 (畴璧 )存在交换藕合相互作用
.

在材料的起始磁化阶段
,

晶粒 内各磁矩之间夹角较大
,

交换祸合相互作用的影响较大 ;当磁化场较强时
,

各磁矩趋 于平行取 向
,

静磁相互作用的影 响

较大
.

占从 ( H )曲线方法可以用来描述烧结及快淬纳米双相 N d F e B 磁体的微结构及晶粒相互

作用对磁体性能的影响
.

磁化场较小时 j 几J > O
,

表示交换藕合相互作用为主 ;磁化场较强时
,

占几夕 < 0
,

表示长程静磁相互作用为主
,

使 占从 ( H )取正 向峰值的磁场略小于磁体的矫顽力
.

烧

结 Nd eF B 磁体树 ( H )曲线的正向峰值随取 向磁场的增加而增大
,

且峰值位置左移
,

表明取向

磁场对磁体性能的影响类似于晶粒交换藕合作用
.

纳米双相 N deF B 磁体 脚 ( H )曲线 的正向

峰值随晶粒尺寸的减小而增大
,

表明晶粒交换藕合相互作用随晶粒的减小而增强 ;较强磁场对

应的 叔夕( H )有较大的负值
,

表明双相 Nd eF B 磁体中具有高磁化强度的软磁性相对静磁相互作

用有较大的贡献
.
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