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粉末流动性和添加润滑剂对烧结钦铁硼
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摘要 采用急冷铸片 (S )C
、

氢破碎 ( H D ) 和气流磨 (J M ) 工 艺制备 烧结钦铁硼磁体 的磁 粉
,

研究

了粉末流动性及添加润滑剂对磁体取 向度和硬磁 性能的影响
.

结果表明
:

影响松装状态磁 粉流动

性的主要 因素是粉末颗粒的磁 团聚
,

影响 密实磁 粉流动性 的主要 因素是粉末颗粒 间的摩擦 力
.

添

加适量的润滑剂可 以防止粉末颗粒团聚
,

明显地减小粉末摩擦力
,

改善流动性
,

提高磁 体 的取 向

度
、

剩磁 与磁能积
.

采用添加 润滑剂和脉冲磁场取 向橡皮模 等静压 制成型工 艺
,

批量生产 的烧结

钦铁硼磁体性能达到
:
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钦铁硼磁体的理论磁能积可达到 5 12 劫
·

m
一 3
川

,

自 1 9 8 3 年问世 以来成为综合硬磁性能最 高
、

发展

最快的一类稀土永磁材料
,

称为第三代稀土永磁材

料
.

虽然有报道称
:

纳米复合永磁材料的理论磁能

积可以达到 I M J
·

m
一 3

川
.

但是实验研究结果表明
:

尽管纳米复合永磁材料 的剩磁增强效应很 明显
,

但

由于矫顽力太低
,

其磁能积远低于理论预期值
,

还

不到烧结钦铁硼磁体磁能积的 1/ 2
.

可 以预料
,

目

前及今后若干年内
,

钦铁硼磁体 的硬磁性能仍居 于

永磁材料之首位
.

目前烧结钦铁硼磁体的实际性 能

与其理论极限值还有一定的差距
.

许多磁性材料工作

者致力于提高钦铁硼磁体性能的研究
.

国际上烧结钦

铁硼磁体磁能积的实验室水平已达到 445 kJ
·

m
一 3
叫

,

工业化批量生产的烧结钦铁硼磁体的磁能积也达到

了 3 9 8一 4 14 kJ
·

m
一 3

.

我国目前工业生产与 国际先

进水平还有一些差距
.

材料的磁 能积取决于剩磁和

矫顽力
,

在矫顽力足够高的条件下
,

提高磁体剩磁

是制备高性能铰铁硼磁体的关键因素
.

剩磁主要由

材料的饱和磁化强度
、

取 向度和密度决定
.

要获得

高的饱和磁化强度
,

需要在满 足一定 比例的富 N d

相
,

保证矫顽力足够高的前提下
,

尽量提高铁磁性

相体积分数
,

使其接近 2 :

14
: 1 相的正分成分

.

采

用急冷铸片 ( st ir p ca st in g
,

S C ) 工艺可 以提高铁磁

性相体积分数
,

从而提 高饱 和磁化强度队
5口

.

要 提

高磁体的取 向度
,

可以采取多种方法
.

调整 S C 工

艺条件
,

制备细小
、

结构均匀的合金薄片可 以提高

取 向度风月
,

磁粉 压型 时的流动性是影 响取 向度 的

关键因素
.

本文采用新的钦铁硼磁体的制粉和烧结

工艺
,

就粉末流动性和添加润滑剂对粉末流动性与

取向度 的影响进行了重点研究
.

通过对 比在粉末中

是否添加润滑剂和不同添加量对磁体取 向度
、

剩磁

和其他硬磁性 能 的影 响
,

确 定润 滑剂 的最佳 添加

量
.

采用添加适量润滑剂和脉冲磁场橡皮模等静压压

成型工艺
,

工业批量生产 出磁能积达到 4 08 kJ
·

m 一 3

的烧结钦铁硼磁体
.
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1实验
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.
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.

为提高

硬磁性相的内享磁性
、

改善 晶粒微结构以提高磁体

的硬磁性能
,

用部分 D y
,

T b 替代 N d
,

用部分 G a ,

C u ,

A l
,

C o 元素替代 F e
.

原料采用工业生产的稀

土金属钦及摘
,

工业 硼铁 及纯度为 99
.

9% 的纯铁
.

由中频感应炉熔炼制备母 合金锭
,

采用 S C 工艺制

备的合金铸片的厚度约 0
.

3 m m
,

采用氢破 碎 ( h y
-

d r o g e n d e c r e p i t a t i o n
,

H D )工 艺将铸片初 步破 碎成

片状粉末
,

经高压 气流磨 ( je t m i l l i n g
,

JM ) 制粉
,

控制分级轮转速得到不同粒度的粉末
.

在粉末中添

加和不添加润滑剂的条件下
,

分别在全 自动磁场成

型压 机 ( T D P ) 及脉 冲 磁场 取 向橡皮 模 等 静压 机

( R I P ) 下成型
,

成型后的磁体坯块在 10 2 0一 1 0 70℃

温度下烧结
,

然后分别在 8 80 及 6 00 ℃ 温度下进行

两级退火热处理
.

用 X 射线衍射仪分析磁体的取向

度
,

用扫描电子显微镜观察不同制粉工艺下毛坯块

和烧结磁体的微结构
.

磁体经 S T 的脉冲磁场充磁

后用 N IM
一

I 0 0 0 o H 型永磁测量仪测量退磁曲线 以确

定其硬磁性能
.

2 结果与讨论

2
.

1 磁粉的流动性和取向度与粉末粒度的关系

磁粉的流动性 和取 向度与粉 末的粒 度密切相

关
.

采用 S C 工艺制备厚度约 0
.

3 m m 的铸片经 H D

工艺破碎成片状粉末后再进行气流磨制粉
,

控制气

流磨分级轮转速在 3 5 0 0一 4 5 。。 r / m in 范围 内变化
,

得到平均粒度为 2
.

8一 6
.

2 拌m 的粉末
,

在未 添加润

滑剂的条件下采用横 向磁场压制成型后烧结及热处

理
.

图 1 给出了未添加润滑剂的不同粒度粉末制备

磁体的取向度与磁粉粒度大小的关系
.

图 1表明
:

磁粉中未添加润滑剂时
,

在粉末粒度

为 2
.

8一 6
.

2 俘m 的范围内
,

磁体的取向度随磁粉粒度

的增大而增强
,

这是由于过于细小的磁粉容易产生磁

团聚现象
,

较小的颗粒团聚在大颗粒上
,

导致粉末流

动性下降
,

取向困难
,

取向度较低
.

随粉末颗粒尺寸

增加
,

磁团聚现象减轻
,

磁粉的流动性和取 向度增

一一

厂厂
D /林m

图 i 磁体取向度与平均粉末粒度 D 的关系

加
.

当粒度为 4
.

9 拜m 时取向度达到 91 %
,

粒度再增

大时取向度没有进一步改善
.

这是由于过大的粉末颗

粒为多晶多畴结构
,

颗粒内可能存在易磁化方向不同

的磁畴
,

粉末颗粒内磁矩的非理想取向使磁体的取向

度不会再随颗粒尺寸的增加而提高
.

2
.

2 添加润滑剂对取向度和永磁性能的影响

采用 S C 工 艺制备 的粉末呈片状结构
,

比机械

破碎方式生产的椭球状磁粉之间的摩擦力大
,

使粉

末流动性降低
.

为了研究磁粉颗粒间的摩擦力对磁

粉的流动性和取 向度 的影响
,

我们进行了添加润滑

剂的实验
.

由于合金铸片主相 晶粒层的厚度 为 3一

5拼m
,

我们采用平均粒度为 3
.

4 拜m 的粉末
,

研究磁

粉颗粒间的摩擦力及添加润滑剂对取 向度的影响
.

粉末添加润滑剂 (记为 I
J

)和不添加润滑剂 (记为 N )
,

在横磁场 ( 1
.

S T ) 压机 ( T D P )成 型 (记 N T 和 L T )
.

部分毛坯在 S T 脉冲磁场取向橡皮模等静压机 ( R IP )

上成型 (记为 N R 和 L R )
.

不同压制成型工艺制备的

坯块在相同条件下烧结后磁体性能如表 1所示
.

表 l 不 同工艺压制成型的烧结磁体性能

磁体代号
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表 1 的数据表明
:

添加润滑剂的磁粉在横向磁场

压机 成 型 的 毛 坯
,

经 烧 结 后 磁 体 ( L T ) 的 剩 磁
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(1
.

37 5 T ) 比 不 添 加 润 滑 剂 的磁 体 ( N T ) 的 剩 磁

(1
.

36 5 T )略有提高
,

说明添加润滑剂可以提高粉末在

横磁场压制成型时的流动性
,

提高取向度与剩磁
,

只

是效果不太明显
.

对未添加润滑剂的磁粉采用两种不

同成型方式制备的磁体 (横磁场压机门工) I
〕 ) N T 号与脉

冲磁场橡皮模等静压机 ( R IP ) N R 号磁体 )的永磁性能基

本相同
,

说明脉冲磁场取向橡皮模等静压对不添加润

滑剂毛坯的取向度没有明显改善
.

添加润滑剂的磁粉

在经过 IR P 成型后的磁体 ( L )R 比其他方式成型的磁体

的取向度明显上升
,

剩磁和磁能积显著提高
.

这说明

由于无润滑剂的密实粉末间的摩擦力很大
,

脉冲磁场

也不能使错取向粉末取向到磁场方向
,

取 向度没有得

到改善
.

添加润滑剂使粉末间的摩擦力减小
,

粉末颗

粒的流动性及可转动性增加
,

在脉冲磁场作用下转到

了取向方向
.

由于橡皮模压机是在具有一定的密度后

取向压型
,

这说明添加润滑剂 的磁粉在达到一定密度

后
,

仍具有较好的流动性
,

脉 冲磁场取向橡皮模等静

压可明显改善其取向度
,

显著提高磁性能
.

图 2 为添加和未添加润滑剂烧结后磁体的扫描

电子显微镜微观组织
.

可以看出
,

添加润滑剂的磁

体明显致密 (图 2 ( a) )
,

未添加润滑剂的磁体晶粒间

仍明显存在空洞 ( 图 2 ( b) 中的三角形空洞 )
.

未添

加润滑剂 的烧结磁体 出现空洞是由于粉末间的摩擦

力阻碍粉末 的流动
,

出现严重 的架 桥现象 而产 生

的
.

表 1 的数据和图 2 的资料还说明
:

添加润滑剂

改善磁粉的流动性
,

经脉冲磁场取向橡皮模等静压

后可使烧结磁体的密实程度提高
,

提高密度也有助

于提高磁体的剩磁和磁能积
,

图 2 烧结磁体的扫描电子显微镜图

( a ) 添加润滑剂 ; ( b ) 未添加润滑剂

关于磁粉流动性和取 向度的影响因素问题
,

存在

一些不同的观点
.

我们的实验结果表明
:

采用 CS 工艺

制备的磁粉在松装状态下取向度不高是由于细小的粉

末颗粒磁团聚造成的
.

但在模压成型过程中
,

粉末由

松装状态随压力增加逐渐变成具有一定的密度的坯块
,

磁粉具有较高密度时
,

影响粉末取向度的主要原因已

不再是粉末颗粒的磁团聚
,

而是粉末间的摩擦力
.

特

别是采取急冷铸片 ( SC )
、

氢破碎 ( H D )和气流磨工艺制

备的磁粉为片状结构
,

粉末间的摩擦力对流动性和取

向度的影响更大
.

添加润滑剂对克服磁团聚的效果不

很明显
,

但是对降低具有一定密度坯块的粉末摩擦力
,

提高磁体取向度具有非常显著的作用
.

不同量 的润滑剂得到磁体的 X 射线衍射图谱的照片
,

图 3 ( a )
,

( b )
,

( C ) 显示润滑剂添加量分别为 0
.

0 2%
,

0
.

0 5%
,

0
.

1 0% 时
,

磁体的 ( 0 0 6 )峰与 ( 10 5 )峰的比值

分别为 1
.

24
,

1
.

37
,

1
.

6
.

两个峰值强度之比值表示

磁体的取向程度的高低
,

比值随润滑剂添加量的增加

而上升
,

表明随润滑剂添加量的增加
,

磁粉的摩擦力

减小
,

流动性增强
,

从而使磁体的取向度增加
.

表 2 给出了不同润滑剂添加量 ( w / 10
一 6

)与磁体

硬磁性能的关系
.

表 2 润滑剂添加量与磁体硬磁性能的关系

润滑剂量
二了%

B
r

/ T

J

cH / ( B月 )二x/ 洲 碳含量

( k A
·

rn
一 ` ) ( U

·

m 一
3
) ( g

·
e m 一 3 ) 二 / 10一 G

2
.

3 润滑剂添加量对取向度和永磁性能的影响

粉末流动性及取向度的好坏与润滑剂的添加量有

O

O

0 2 1
.

4 25

O 5

1 0

1 4 4 7

1
,

4 3 7

3 9 7
.

8

4 0 8
.

0

55

5 2

直接的关系
,

图 3 给出了粒度为 3
.

4 拼m 的磁粉添加
3 80 8

14 6

2 3 3

58 7
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图3 添加不同量润滑剂磁粉 的 X 射线衍射图谱

表 2 的数据显示
:

当润滑剂的添加量 由 。
.

02 %

增加到 0
.

0 5% 时
,

剩磁由 1
.

4 2 5 T 增加到 1
.

4 5 7 T
,

相对增加量为 2
.

2 %
,

磁能积也有相应的增加
.

适 当

增加添加剂的加人量可提高磁体的取向度
、

剩磁和磁

能积
.

但过多地加人润滑剂 (增加到 0
.

10 % 时 )
,

磁

体的剩磁和磁性能不再明显改善
,

反而有所降低
.

这

是 由于增加润滑剂的添加量虽然可使取向度有所提

高
,

但磁体中过多的润滑剂在烧结时难于完全脱出
,

给真空系统带来严重负担
,

导致磁体中 C 含量偏高
,

烧结磁体密度降低
,

使磁体的剩磁和磁能积不但没有

提高
,

反而下降
.

在我们的实验中
,

当润滑剂添加量

为 。
.

05 %时
,

可以使全部粉末充分润滑
,

磁体的剩

磁和综合永 磁性能最 好
.

图 4 给 出 了成分 配方为

( N d
,

D y
,

T b )
1 2

.

8
( F e ,

M )
5 0

.

;
( M = G a ,

C u ,

A I
,

oC )氏
.

。
的合金

,

采用最佳制粉
、

压型
、

烧结和热处

理工艺
,

工业化批量生产的烧结钦铁硼磁体的退磁曲

线
,

其 最 佳 硬 磁 性 能达 到
:

Br 一 1
.

4 57 T,
;
cH 一

n 48 k A
·

m
一 ’ ,

( B H )ma
、

一 40 8 灯
·

m
一 3

.

该性能达到

了国际上高性能烧结钱铁硼磁体 ( N 52) 的指标要求
.

3 结论

粉末流动性与烧结钦铁硼磁体的取 向度
、

剩磁

和磁能积密切相关
.

采用急冷铸 片 ( S C )
、

氢破 碎

( H D )和气流磨 (J M ) 工艺制备磁粉是制备高性能烧

结钦铁硼磁体的新工艺
.

当磁粉密度较小时
,

影响

粉末流动性的主要因素是磁粉颗粒 的磁团聚
.

当磁

粉经初步压型后密度较高时
,

影响磁粉流动性的主

要 因素是粉末颗粒间的摩擦力
.

采取 S C
,

H D 和

JM 工艺制备 的磁粉为片状结 构
,

粉末间的摩擦力

对流动性和取向度的影响更大
.

添加润滑剂对克服

磁粉团聚有影响
,

只是效果不很明显
,

但是对克服

具有较高密度的坯块 的粉末摩擦 力
、

提高磁体取向

度有非常显著的作用
,

从而明显提高磁体的剩磁和

磁能积
.

对成 分为 ( N d
,

D y
,

T b )
1 0

.

,
( F e ,

M )
8 0

.

7

(M 一 G a ,

C u ,

A I
,

C o ) B 6 。

的合金
,

经 S C
,

H D

和 JM 工艺制备的磁粉
,

采用添加适量的润 滑剂和

脉冲磁场橡皮模等静压压制成型工艺
,

工业批量生

产的烧 结 铰 铁 硼 磁 体 性 能 达 到
: B

r

一 1
.

4 57 T
,

J
H

。

= 1 1 4 8 k A
·

m
一 ` ,

( B H )
。 。 、

= 4 0 8 k J
·

m
一 3

.
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图 4 最佳 工艺烧结磁体的退磁 曲线


