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HDDR工艺制备 NdFeB永磁材料

石　刚　　贾文军
(航天材料及工艺研究所 ,北京　100076)

文　摘　采用改进的 HDDR工艺制备各向异性粘结 NdFeB永磁材料 ,研究了 Nd12. 5 Fe80. 8B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2 (原子分

数 )合金氢化及脱氢制粉以及粘结磁体成形工艺。利用 XRD、SEM及稀土永磁标准测量仪器等测试方法 ,对 NdFeB

合金材料吸氢—歧化反应以及脱氢过程中相变及微观组织进行观察分析 ,讨论了粘结成形工艺对磁体磁性能的影

响。结果表明 ,Nd12. 5 Fe80. 8B6. 2Nb0. 3 Ga0. 2合金低温吸氢并在 820℃发生歧化反应 ,歧化相在 820℃真空状态下重新再结

合生成 Nd2 Fe14B硬磁相。通过精确控制反应过程中温度及氢气压力 ,可获得具有各向异性组织的 NdFeB磁粉 ,结合

合理的压制成形工艺条件 ,可制备出具有良好磁性能的粘结磁体。
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Nd - Fe - B PermanentMagnetic Material by HDDR Process

Shi Gang　　J ia W enjun
(Aerospace Research Institute ofMaterials & Processing Technology, Beijing　100076)

Abstract　Anisotrop ic bonded NdFeB permanent magnetic material is p repared by reformative HDDR p rocess2
ing, hydrogenation and desorp tion p rocess of Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2 alloy as well as the p reparation technology of

bonded magnets are experimentally investigated in this paper. The phase and m icrostructure changing during disp ropor2
tionation and desorp tion as well as the relationship of magnetic p roperties and p reparation technology are characterized

by XRD , SEM , and magnetic p roperties testing analyses. The results show that the bonded NdFeB magnets with high

p roperties can be p repared by using the p rocess of low temperature hydrogenation and 820℃ disp roportionation, the as2
disp roportionated phase can be recombinated at 820℃ in vacuum. The anisotrop ic m icrostructure is achieved by con2
trolling temperature and p ressure accurately during the reaction, the bonded magnet with p referable performance can

be fabricated followed by reasonable p ressing p rocess.

Key words　HDDR, NdFeB ,Magnetic p roperties

1　引言

NdFeB系稀土永磁材料是迄今为止已有各类磁

性材料中磁性能最好的永磁材料 [ 1～3 ]
,其中高性能粘

结 NdFeB磁体是近几年发展起来的复合功能材

料 [ 4 ]。在许多领域 ,粘结 NdFeB磁体有着烧结磁体

和永磁铁氧体无法取代的优点 ,其成形性好 ,可以实

现体积小、质量轻的薄壁磁环以及复杂形状磁性器

件。广泛应用于计算机、通讯、汽车、仪器仪表、自动

化技术、家电等各个领域 [ 5 ]。

HDDR (氢化—歧化—脱氢—再结合 )工艺可以

制备出高性能各向异性 NdFeB磁粉 [ 6～8 ] ,国外用

HDDR - NdFeB磁粉已经开发了 25MGOe级的汽车

用粘结磁体 ,采用这种磁体可开发出减重 50%的 DC

马达及高转矩 DC无刷马达。由于一些关键技术尚

未突破 ,国内在 HDDR工艺制备高性能磁粉的工艺

尚未实现产业化生产。目前航天材料及工艺研究所

在对 HDDR工艺研究基础上 [ 9～10 ]
,进行高性能各向

异性粘结 NdFeB磁粉及磁体生产工艺开发。本文研

究了 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2 (原子分数 )合金材料

HDDR的变化规律 ,探索各向异性组织形成的最佳工

艺条件 ,并对 Nd - Fe - B粘结体的成形工艺对磁体

性能的影响进行了初步研究。

2　试验

原材料采用长时间均匀化退火的 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2
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Nb0. 3 Ga0. 2铸锭 ,其杂质元素质量分数 < 0. 5%。将一

定数量粗破碎的铸锭放入氢气反应罐中 ,充氩气洗炉

后抽真空 ,然后充入氢气并加热 ,控制反应罐内的温

度和压力使合金经改进的 HDDR工艺 (图 1)处理 ,合

金在 200℃、100 kPa下吸氢 ,在 820℃、30 kPa和 3

kPa下经歧化分解、脱氢再结合 ,然后抽高真空快冷

至 80℃以下 ,炉冷至室温后取出。

经 HDDR工艺处理的 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2

合金在气氛保护下球磨制得 170μm左右的粉末 ,将

其与 2. 2% (质量分数 )的环氧树脂在真空混胶机中

均匀混合造粒 ,用磁场成形压机使磁粉取向压制成形

Φ10 mm ×10 mm的样品 ,固化后得到粘结磁体 ,图 2

所示为 NdFeB粘结磁体成形工艺流程。

图 1　改进 HDDR工艺示意图

Fig. 1　Schematic diagram of reformative HDDR p rocess

图 2　NdFeB粘结磁体成形工艺流程

Fig. 2　Schematic illustration of NdFeB bonded

magnet p reparation

　　用稀土永磁精密磁测量系统测定粘结磁体试样磁

性能 ,观察原始铸态合金的金相组织 ,用扫描电镜观察

氢化歧化后微观组织结构 ,采用 X射线衍射仪分析合金

铸锭、歧化产物以及脱氢 -再结合后合金相组成。

3　结果和讨论

3. 1　HDD R过程 NdFeB合金微观组织变化

图 3所示为 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2铸锭合金组

织照片。金相组织观察表明合金铸态的晶粒组织粗

大 ,由粗大晶粒、晶间相以及部分颗粒状晶粒组成。

通过对图中晶粒 A和晶间相 B能谱分析结果表明 , A

处 Fe和 Nd的原子分数别为 87. 39%和 12. 61% ,因

此晶粒 A为 Nd2 Fe14 B相。B处 Nd原子分数达到

90. 22% ,为 Nd2 Fe14 B晶间富 Nd相。Nd2 Fe14 B相晶

粒可达 50μm左右 ,晶间富 Nd相比较薄 ,同时还存

在约为 10μm左右的块状富 Nd相分布在 Nd2 Fe14 B

相晶粒之间。通过长时间均匀化退火的铸锭组织粗

大 ,成分均匀化程度较好 ,有利于制备高性能的 Nd2
FeB磁粉。

图 3　Nd12. 5 Fe80. 8B6. 2Nb0. 3 Ga0. 2

铸态合金金相及能谱分析

Fig. 3　Metallographic and Energy spectrum analysis of

as2casted NdFeB alloy

　　Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2合金在氢化 -歧化反应

过程中材料表面形貌的变化状态如图 4所示。从图

中看出 ,主相 Nd2 Fe14B晶粒出现裂纹 ,这是合金发生

氢化反应的显著特征。在图中也可以看到有许多分

散的亮的微粒 ,微粒尺寸在 0. 2～2μm,通过分析验

证表明 ,这些微粒是 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2合金吸

氢并发生歧化反应所生成的歧化相。

图 4　合金氢化—歧化反应物扫描电镜

Fig. 4　SEM photop raphs of as2disp roportionated

NdFeB alloy

　　图 5所示为 Nd12. 5 Fe80. 8B6. 2Nb0. 3 Ga0. 2合金材料在

氢气反应罐中经不同时间处理后 XRD图。可见在合

金经 2 h氢化处理后 ,除了原始组织中的 Nd2 Fe14 B

相以及α - Fe相外出现新的衍射峰 ,通过分析确定

为 Nd2 H5和 Fe2 B相生成 ,说明在 820℃条件下氢化处

理 ,原始组织中的 Nd2 Fe14 B相发生了吸氢并歧化反

应 ,生成了歧化组织 Nd2 H5、Fe2 B以及α - Fe相。同

时 ,随氢化处理时间的增加 , Nd2 Fe14 B相峰的强度减

弱 ,而歧化相衍射峰的强度逐渐增强 ,这是由于随着

处理时间的增加 ,有越来越多的 Nd2 Fe14 B相发生了
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歧化反应 ,生成了 Nd2 H5、Fe2 B /FeB及α - Fe相 ,氢

化处理 4 h后 ,仍然有部分 Nd2 Fe14 B相存在 ,而正是

这部分遗留的 Nd2 Fe14B相成为脱氢 -再结合过程中

晶粒的取向的核心 ,保证了最终获得 NdFeB材料组

织具有各向异性。另外从图 5中脱氢—再结合处理

后 XRD衍射可以发现 ,歧化相峰基本消失 ,各衍射峰

与初始铸态合金组织基本吻合 ,表明合金粉末再结合

反应完全 ,并且从不同晶面衍射峰强度的变化可以看

出 ,再结合后的合金组织具有一定了各向异性。

图 5　铸态合金及经不同氢化处理时间后 XRD衍射图

Fig. 5　X2Ray diffraction patterns of original alloy and

various hydrogen treatment time

3. 2　粘结磁体性能研究

成形试验表明 , NdFeB粘结磁体的冷压制成形后

磁体的密度对磁性能有重要的影响。图 6所示为试

验获得的 Nd12. 5 Fe80. 8 B6. 2 Nb0. 3 Ga0. 2合金粘结磁体密

度及磁能积与压力关系曲线。

图 6　磁体密度及磁性能与压力关系曲线

Fig. 6　Curves of density and magnetic energy p roduct (BH) m

vs compacting force

　　从图 6可以看出 ,磁体的密度随压力的增加而逐

渐提高 ,当压力达到 1 GPa后 ,磁体密度为 5. 97 g/

cm
3

,继续增加压力密度变化不明显。因为对于一般

的金属粉末冷压成形过程通常分为两个阶段 ,首先是

颗粒滑动和重排 ;其次为颗粒变形 ,因此在开始压制

阶段密度上升较快 ,当颗粒进入到变形阶段时 ,密度

上升缓慢 ,进而达到一个平台 ,密度基本保持不变。

为了提高磁体密度 ,采用 1. 2 GPa压力进行压制成

形 ,压制后粘结磁体密度为 6. 05 g/cm3。

从磁性能与压力关系曲线中还可以看到 ,成形粘

结磁体磁能积随着压力的提高也逐渐增大 ,当压力达

到 1. 2 GPa后 ,获得最佳磁性能 (B H ) max为 68. 4 kJ /

m
3。当压力大于 1. 2 GPa后 ,磁性能有所下降。这是

由于成形实验所采用的是平行磁场压机 ,压力与磁场

方向平行 ,当压力增大到一定值后 ,虽然粉末密度还

有所提高 ,但又破坏了粘结磁体的取向度 ,因此导致

磁性能有所下降。

4　结论

(1)通过改进的 HDDR工艺 ,精确控制反应过程

中氢气压力及温度 ,实现铸锭的均匀吸氢以及歧化反

应 ,并在脱氢—再结合过程中实现晶粒取向性。

(2)采用合适的真空混胶造粒及磁场压制工艺

进行磁体成形 ,初步获得实验结果为黏结剂质量分数

为 2. 2%的混胶磁粉 ,在 1. 2 GPa下压制成形 Nd - Fe

- B粘结磁体获得的最佳磁性能为 : (BH ) max = 68. 4

kJ /m
3。
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