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稀土永磁研究课题

纳米颗粒

FePt

SmCo5

Nd2Fe14B

纳米复合 Sm-Co/Fe

各向异性纳米片

SmCo5

Sm2Co17

Nd2Fe14B

热压/热变形纳米晶粒SmCo5 

代顿大学的工作



纳米复合 Sm-Co/Fe

Y Shen



各向异性纳米片

表面活性剂辅助球磨

Sm–Co

Nd–Fe–B

PrCo5

Tb–Dy–Fe 

Tb–Fe–B 

YCo5



各向异性纳米片

SmCo5 Sm2Co7 Nd2Fe14B

U of T, J.P. Liu



热变形SmCo5纳米晶粒磁体的TEM

HD=0                       HD=70%                   HD=90%

变形量

C轴织构随变形量的增加而增强

北工大



热变形SmCo5纳米晶粒磁体的磁性能

北工大



热压/热变形纳米SmCo5的磁性

热压纳米SmCo5的磁性

Br = 5 kG

MHc = 29.3 kOe

(BH)max = 6.3 MGOe

70% 热变形 SmCo5 的磁性

Br = 6.3 kG

MHc = 50.3 kOe

(BH)max = 11.3 MGOe

90% 热变形 SmCo5 的磁性

Br = 8.4 kG

MHc = 10.1 kOe

(BH)max = 17.3 MGOe



传统 Nd-Fe-B 磁体制作工艺的改善

Nd-Fe-B磁体中减少氧含量

（Nd,Dy)-Fe-B 磁体中减少Dy

用部分Y替换Dy

快淬的纳米复合[Nd0.8(Dy0.5Y0.5)0.2]10Fe84B6

提高剩磁和磁能积

通过晶界扩散形成高磁晶各向异性层

Dy 扩散层 （Dy 源：Dy 蒸汽， DyH，DyF  ）

显著减少Dy的用量 （↓ 20–50%)

增加磁化强度 (↑ 3 - 5%)

无Dy的烧结 Nd-Fe-B磁体

减小晶粒度

降低含氧量



代顿大学的工作

感应加热快速热压/热变形

前期工作–Nd-Fe-B/α-Fe

含富Nd相的Nd-Fe-B快淬粉与α-Fe粉混合

微米颗粒的α-Fe粉

纳米颗粒α-Fe粉

含富Nd相的Nd-Fe-B快淬粉的Fe/Fe-Co镀膜

电 镀

水溶液

非水溶液

化学镀膜 （非电镀膜）

DC 及 RF 溅射 （Sputtering）

脉冲激光镀膜 （PLD)



为什么要做粉末混合或镀膜？

最初的工作–热压/热变形单一的Nd-Fe-B/α−
Fe：性能很差，完全不能取向

第二阶段 - 热压/热变形两种合金粉末

含有富Nd相的Nd-Fe-B

贫Nd的Nd-Fe-B/α−Fe

发现：随着贫Nd的Nd-Fe-B/α−Fe合金中Nd含量的进
一步减少，热变形后样品的性能明显改善

结论：只有含有富Nd相的Nd-Fe-B组分在热变形中可
以形成织构；贫Nd的合金完全不能被取向

第三阶段 - 含有富Nd相的Nd-Fe-B + α-Fe 或
Fe-Co



贫Nd的Nd-Fe-B合金中Nd含量对纳米复合
磁体磁性的影响

13.5 at% + 11 at% 11.6 at%
13.5 at% +   6 at% 11.6 at%
13.5 at% +   4 at% 11.6 at%

目标纳米复合磁体中的Nd含量：11.6 at%
富Nd合金粉末中的Nd含量： 13.5 at%

?

RE content in the target magnet: 11.6 at%

?

RE content in the target magnet: 11.6 at%
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Nd content in Nd-rich powder: 13.5 at%

(B
H

) m
ax

(M
G

O
e)
Nd content in the nanocomposite magnet: 11.6 at%
Nd content in the Nd-rich alloy powder: 13.5 at%

贫Nd的Nd-Fe-B合金粉末中的Nd含量 （at%)



工艺过程

熔 炼 快 淬

感应快速热
压

热变形

粉末镀膜或混合

Cathode
(Al)

Anode
(Fe-Co-V)

Cathode
(Al)

Anode
(Fe-Co-V)

600 – 700°C 
1.7 x 108 Pa 
~2 分钟

800 – 950°C
6.9 x 107 Pa
4 – 8 分钟
高度缩减率: 70%



采用粉末混合技术的纳米复合磁体的显微组织

Nd-Fe-B

α-Fe

硬磁和软磁两相之间有扩散
发生

硬磁相: Nd13.5FebalCo6Ga0.5B5.6
软磁相: α-Fe or Fe-Co

可能的扩散产物

Nd2(Fe,Co)14B

Nd2Fe17, Nd2Co17

Nd2Fe17
低居里温度

易基面

Nd2Co17
易基面



采用粉末混合技术的纳米复合磁体的退磁曲线
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Br = 14.39 kG,  MHc = 9.86 kOe

BHc = 8.59 kOe, Hk = 6.25 kOe  
(BH)max = 43.4 MGOe
Density = 7.61 g/cm
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低的内秉矫顽力 < 10 kOe
退磁曲线的方形度很差 Hk < 7 kOe
B 退磁曲线不呈直线

磁感的不可逆损失大
不适于在动态下及超过室温的温度使用



避免形成Nd2Fe17及Nd2Co17的途径

增加快淬Nd-Fe-B 合金中的 B含量

在软磁α-Fe或 Fe-Co 中添加 B

Fe-B alloy

Fe-Co-B alloy

Fe-B 及Fe-Co-B 粉末的制备

机械合金化

球磨

机械合金化 +  球磨



Nd13.5Fe74.4Co6Ga0.5B5.6/Fe94.4B5.6
(97 wt%/3 wt%)
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Br = 14.30 kG
MHc = 14.26 kOe    
BHc = 12.80 kOe
Hk = 12.77 kOe
(BH)max = 49.24 MGOe

(BH)max
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Fe-B 合金的制作: 8 小时机械合金化球磨 + 手工破碎

3 wt% Fe-B 合金

< 38 microns



Nd13.5Fe74.4Co6Ga0.5B5.6/Fe94.5B5.5
(94 wt%/6 wt%)的退磁曲线
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Br = 14.38 kG   

MHc = 11.83 kOe
BHc = 10.38 kOe
Hk = 8.97 kOe    
(BH)max = 47.44 MGOe
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纳米复合Nd13.5Fe80Ga0.5B6/α-Fe (95%/5%)
磁体中硬磁相的TEM组织

Stress directionStress direction



电镀的装置

溶液: FeSO4⋅7H2O, 浓度 0.3 摩尔/升
另加 MgSO4⋅4H2O，浓度 0.3 摩尔/升

pH 值: 2 – 3

时间: 15 分钟 – 2 小时

阳极: α-Fe or Fe-Co-V 

阴极: Al

阴极电流密度： 0.5 to 5 A/dm2

Cathode
(Al)

Anode
(Fe-Co-V)

Cathode
(Al)

Anode
(Fe-Co-V)



含富Nd相的Nd-Fe-B快淬粉的Fe/Fe-Co镀膜

aa

bb
bb

aa

a – 快淬粉（片）表面 b – 镀层



快淬粉（片）镀层的显微照片

真空溅射 20 小时 电镀 1小时

电镀 1 小时



电流强度与退磁曲线的关系



电镀镀膜纳米复合样品的退磁曲线
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Electrical coating
2 V - 1 A, 30 minutes

11/16/04  18:42:06

Specimen No.: HD863
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O2 content: 0.15%
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2 V - 1 A, 30 minutes
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O2 content: 0.15%



采用非水溶液电镀纳米复合磁体的退磁曲线（1）
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File name: 6AF37D
Br =  13.99 kG    

MHc =  13.99 kOe   
BHc =  13.02 kOe
Hk =  13.12 kOe   
(BH)max =  47.57 MGOe
Diameter of the specimen =  1.258 cm
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Magnetic field strength (kOe)

V = 10 – 15 v, i = 0.4 A, Time = 20 min.



采用非水溶液电镀纳米复合磁体的退磁曲线（2）
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File Name : 6AF50BD
Br =  14.22 kG     
MHc =  13.60 kOe   
BHc =  12.15 kOe
Hk =  11.85 kOe  
(BH)max =  49.87 MGOe
Diameter of the specimen =  1.261 cm
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Magnetic field strength (kOe)

V = 15 – 22 v, i = 0.8 A, Time = 20 min.



采用非水溶液电镀纳米复合磁体的退磁曲线（3）
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File Name : 6AF86AD2
Br =  14.53 kG  

MHc =  11.76 kOe   
BHc =  10.59 kOe
Hk =  10.01 kOe   
(BH)max =  51.72 MGOe
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Magnetic field strength (kOe)

V = 20 v, i = 1.2 A, Time = 20 min.



脉冲激光镀膜及结果

靶: α-Fe 或 Fe-Co-V

激光: Nd:Y3Al5O12 (λ = 1064 nm), 
340 mJ/pulse，10 Hz

时间: 15 min to 20 hours
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Specimen No.: HD633B
Br = 14.42 kG,  MHc = 15.33 kOe

BHc = 13.18 kOe, Hk = 13.28 kOe  
(BH)max = 50.2 MGOe
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溅射镀膜及结果

靶: α-Fe, Fe-Co-V

氩气压力: 15 mtorr

溅射时间: 15 分钟 至 20 小时
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Br = 15.08 kG

MHc = 14.49 kOe
BHc = 13.22 kOe
Hk = 12.83 kOe
(BH)max = 55.01 MGOe
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Nd14Fe79.5Ga0.5B6/α-Fe, 直流溅射 20 小时, 
630°C 热压 2分钟
930°C 热变形 4 分钟



化学镀膜

化学镀膜的实验条件

离子源: FeCl2, CoCl2, or FeSO4, CoSO4
还原剂: NaH2PO2
复合剂: Na3C6H5O7
pH 值: 5 – 8

温度: 20 – 50°C

镀膜时间: 15 m – 3 hours

化学镀膜的优点

可控参数较多

氧含量低

成本低廉，适于生产

化学镀膜的缺点

镀膜速率低

仅有少部分粉末能够被成功镀膜



化学镀膜的退磁曲线
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BHc = 11.82 kOe
Hk = 11.43 kOe  
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复合磁体中的交换耦合作用

纳米晶粒硬磁相和纳米晶粒
软磁相之间的交换耦合作用

纳米晶粒硬磁相和微米晶粒
软磁相之间的交换耦合作用

α-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Fe
α-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Fe

α-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Feα-Fe



工艺过程的比较

压 制

磨粉至

粉末取向快速热压

Vacuum
Melting & Casting

μ

粉末混合 粉末镀膜

Vacuum
Melting & Casting

–

Strip casting

破 碎

3 5 μ

热变形

快 淬

真空熔炼及铸锭

破碎至300

纳米晶粒复合
Nd-Fe-B/α-Fe 磁体

传统烧结
Nd-Fe-B 磁体

热处理

烧 结

真空熔炼及铸锭



纳米复合稀土永磁的前景

对UD镀膜工艺以及快速感应热压、热变形加以进
一步改进和优化，在未来达到 (BH)max = 60 MGOe 
是有可能的，达到更高，也不是不可能的

利用其它工艺路线（如各向异性纳米片）达到
(BH)max = 55 MGOe 是相当困难的

即使纳米复合稀土磁体的磁性能能够达到(BH)max
= 60 MGOe，其实用意义也相当有限

纳米复合稀土磁体达到的磁能积越高，其实用意
义可能越小，除非在矫顽力的发展上能够取得重
大突破


