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(57)摘要

本发明公开了一种提高烧结钕铁硼磁体的

矫顽力的方法。该方法包括以下步骤：(1)将包括

如下组分的原料制成钕铁硼细粉：26～35wt％的

Pr-Nd合金，0.1～0.8wt％的Al，0.01～0.3wt％

的Cu，0.5～1.5wt％的B，余量为Fe；所述钕铁硼

细粉的平均粒径为0.5～10μm；(2)将所述钕铁

硼细粉、钨粉末和Cu-Ga合金混合均匀，经磁场取

向压制成型、等静压、真空烧结和回火处理，获得

烧结钕铁硼磁体。本发明的方法可以获得晶粒尺

寸较小且矫顽力较高的无重稀土的烧结钕铁硼

磁体。
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1.一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法，其特征在于，包括以下步骤：

(1)将包括如下组分的原料制成钕铁硼细粉：26～35wt％的Pr-Nd合金，0.1～0.8wt％

的Al，0.01～0.3wt％的Cu，0.5～1.5wt％的B，余量为Fe；所述钕铁硼细粉的平均粒径为0.5

～10μm；

(2)将所述钕铁硼细粉、钨粉末和Cu-Ga合金混合均匀，经磁场取向压制成型、等静压、

真空烧结和回火处理，获得烧结钕铁硼磁体；

其中，所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比为0.1～1:100；所述Cu-Ga合金与钕铁硼细粉

的体积比为0.1～1:100；所述钨粉末的平均粒径为1～500nm，所述Cu-Ga合金的平均粒径为

0.1～10μm。

2.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤(2)中，所述钨粉末与钕铁硼细粉

的体积比为0.2～0.8:100；所述Cu-Ga合金与钕铁硼细粉的体积比为0.2～0.8:100。

3.一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法，其特征在于，包括以下步骤：

(1)将包括如下组分的原料制成钕铁硼细粉：26～35wt％的Pr-Nd合金，0.1～0.8wt％

的Al，0.01～0.3wt％的Cu，0.5～1.5wt％的B，余量为Fe；所述钕铁硼细粉的平均粒径为0.5

～10μm；

(2)将所述钕铁硼细粉与钨粉末按照体积比为0.1～1:100混合均匀，经磁场取向压制

成型、等静压、真空烧结和回火处理，获得烧结钕铁硼磁体；

其中，所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比为0.1～1:100；所述钨粉末的平均粒径为1～

500nm。

4.根据权利要求3所述的制备方法，其特征在于，步骤(2)中，所述钨粉末与钕铁硼细粉

的体积比为0.2～0.8:100。

5.根据权利要求1～4任一项所述的制备方法，其特征在于，Pr-Nd合金中Pr和Nd的原子

比为1:3～6；Cu-Ga合金中Ga的含量为40～80wt％。

6.根据权利要求1～4任一项所述的制备方法，其特征在于，步骤(1)中，所述原料包括

28～32wt％的Pr-Nd合金，0.4～0.6wt％的Al，0.05～0.15wt％的Cu，0.9～1.2wt％的B，余

量为Fe。

7.根据权利要求1～4任一项所述的制备方法，其特征在于，步骤(1)中，将所述原料制

成厚度为0.1～0.6mm的钕铁硼合金铸片，然后进行氢破碎处理得到钕铁硼粗粉，将钕铁硼

粗粉与防氧化剂和润滑剂混合0.5～2h，采用气流磨处理得到所述钕铁硼细粉。

8.根据权利要求7所述的制备方法，其特征在于，步骤(2)中，真空烧结的温度为850～

1090℃，时间为1～5h，真空度小于等于1×10-3Pa。

9.根据权利要求1～4任一项所述的制备方法，其特征在于，步骤(2)中，回火处理采用

两段处理；第一段回火处理的温度为850～1090℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-

3Pa；第二段回火处理的温度为350～550℃，时间均为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa。

10.根据权利要求1～4任一项所述的制备方法，其特征在于，步骤(2)中，回火处理采用

三段处理；第一段回火处理的温度为850～1090℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-

3Pa；第二段回火处理的温度为600～800℃，回火时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa；

第三段回火处理的温度为350～550℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa。
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提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法。

背景技术

[0002] 以Nd2Fe14B为主要成分的钕铁硼(NdFeB)磁体材料，具有较高的剩磁、矫顽力和最

大磁能积，综合磁性能优良，应用在风力发电、新能源汽车、变频家电、节能电梯等方面。钕

铁硼材料的居里温度点低，温度稳定性差，不能满足许多新应用领域高工作温度(>200℃)

的要求。目前，添加重稀土元素镝、铽，或者添加过渡族元素钴、铌、钼或镓等提高矫顽力和

居里温度，从而提高磁体工作温度以满足使用要求。然而，重稀土Dy、Tb资源的储量有限，未

来将出现严重危机，直接影响钕铁硼磁体材料产业的发展。

[0003] 近年来，为了减少重稀土Dy、Tb用量，通过双合金法、晶间扩散法等制备工艺完成

烧结钕铁硼磁体。然而，仅仅依靠上述方法，重稀土Dy、Tb用量的减少仍然有限。为了进一步

减少重稀土Dy、Tb用量，人们采用细化晶粒技术减小烧结钕铁硼磁体的晶粒尺寸，调控晶界

相结构和成分，制备未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。但是，目前一些未添加重稀土的烧结

钕铁硼磁体虽然采用添加钛、钼或轻稀土元素等来制备而得到，然而所得烧结钕铁硼磁体

的晶粒尺寸仍较大且矫顽力仍较低。

发明内容

[0004] 有鉴于此，本发明的目的在于提供一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法，其

可以获得晶粒尺寸较小且矫顽力较高的未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。

[0005] 本发明采用如下技术方案实现上述目的。

[0006] 一方面，本发明提供一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法，其包括以下步骤：

[0007] (1)将包括如下组分的原料制成钕铁硼细粉：26～35wt％的Pr-Nd合金，0.1～

0.8wt％的Al，0.01～0.3wt％的Cu，0.5～1.5wt％的B，余量为Fe；所述钕铁硼细粉的平均粒

径为0.5～10μm；

[0008] (2)将所述钕铁硼细粉、钨粉末和Cu-Ga合金混合均匀，经磁场取向压制成型、等静

压、真空烧结和回火处理，获得烧结钕铁硼磁体；其中，所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比

为0.1～1:100；所述Cu-Ga合金与钕铁硼细粉的体积比为0.1～1:100；所述钨粉末的平均粒

径为1～500nm，所述Cu-Ga合金的平均粒径为0.1～10μm。

[0009] 本发明的钨粉末具有高熔点，Cu-Ga合金的熔点相对较低，钨粉末、Cu-Ga合金与钕

铁硼细粉相互作用，使钕铁硼主相具有良好的润湿性，促进液相流动。这样一方面有效阻碍

了主相晶粒间的交换耦合作用，另一方面降低磁体液相烧结温度，不仅限制晶粒长大，还提

高磁体矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积变化，从而可以获得晶粒尺寸较小且矫顽力较高的

烧结钕铁硼磁体，例如未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。

[0010] 在本发明中，钕铁硼细粉的平均粒径优选为1～6μm；更优选为2.5～4μm。原料中

Pr-Nd合金优选为28～32wt％。原料中Al优选为0.4～0.6wt％。原料中Cu优选为0.05～
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0.15wt％。原料中B优选为0.9～1.2wt％。Cu-Ga合金中Ga的含量可以为40～80wt％；优选为

50～65wt％。所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比优选为0.2～0.8:100；更优选为0.4～0.6:

100。所述Cu-Ga合金与钕铁硼细粉的体积比为0.2～0.8:100；更优选为0.4～0.6:100。

[0011] 在本发明中，等静压优选为冷等静压。磁场取向压制成型、等静压、真空烧结、回火

处理均可以采取本领域内常规的方法。压制成型环节可以控制氧含量在0.5～2.5ppm，优选

控制氧含量在0.8～2ppm。真空烧结与回火处理环节可以控制氧含量在0.5～2.5ppm，优选

控制氧含量在0.8～2ppm。所述钨粉末的平均粒径优选为100～500nm。所述Cu-Ga合金的平

均粒径优选为1～3μm。上述粒径的钨粉末或Cu-Ga合金与钕铁硼细粉相互作用，有利于后续

晶界扩散、烧结等过程，从而晶界扩散效果更好。

[0012] 根据本发明的制备方法，优选地，步骤(2)中，所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比

为0.2～0.8:100；所述Cu-Ga合金与钕铁硼细粉的体积比为0.2～0.8:100。这样可以进一步

提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积变化。

[0013] 另一方面，本发明提供一种提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力的方法，其包括以下步

骤：

[0014] (1)将包括如下组分的原料制成钕铁硼细粉：26～35wt％的Pr-Nd合金，0.1～

0.8wt％的Al，0.01～0.3wt％的Cu，0.5～1.5wt％的B，余量为Fe；所述钕铁硼细粉的平均粒

径为0.5～10μm；

[0015] (2)将所述钕铁硼细粉与钨粉末按照体积比为0.1～1:100混合均匀，经磁场取向

压制成型、等静压、真空烧结和回火处理，获得烧结钕铁硼磁体；其中，所述钨粉末与钕铁硼

细粉的体积比为0.1～1:100；所述钨粉末的平均粒径为1～500nm。

[0016] 本发明的钨粉末具有高熔点，钨粉末与钕铁硼细粉相互作用，使钨粉末直接作用

在磁体晶界和晶粒的三角区域，并不存在于基体相中，基本不会影响磁体剩磁和磁能积，提

高了磁体矫顽力，且能够起到阻碍晶粒长大的作用，从而可以获得晶粒尺寸较小且矫顽力

较高的未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。

[0017] 在本发明中，钕铁硼细粉的平均粒径优选为1～6μm；更优选为2.5～4μm。原料中

Pr-Nd合金优选为28～32wt％。原料中Al优选为0.4～0.6wt％。原料中Cu优选为0.05～

0.15wt％。原料中B优选为0.9～1.2wt％。所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比优选为0.2～

0.8:100；更优选为0.4～0.6:100。

[0018] 在本发明中，等静压优选为冷等静压。磁场取向压制成型、等静压、真空烧结、回火

处理均可以采取本领域内常规的方法。压制成型环节可以控制氧含量在0.5～2.5ppm，优选

控制氧含量在0.8～2ppm。真空烧结与回火处理环节可以控制氧含量在0.5～2.5ppm，优选

控制氧含量在0.8～2ppm。

[0019] 根据本发明的制备方法，优选地，步骤(2)中，所述钨粉末与钕铁硼细粉的体积比

为0.2～0.8:100。这样可以进一步提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积

变化。

[0020] 在上述两种制备方法中，优选地，Pr-Nd合金中Pr和Nd的原子比为1:3～6；Cu-Ga合

金中Ga的含量为40～80wt％。Pr-Nd合金中Pr和Nd的原子比更优选为1:4～5。Cu-Ga合金中

Ga的含量更优选为45～60wt％。

[0021] 在上述两种制备方法中，优选地，步骤(1)中，所述原料包括28～32wt％的Pr-Nd合
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金，0.4～0.6wt％的Al，0.05～0.15wt％的Cu，0.9～1.2wt％的B，余量为Fe。这样可以进一

步限制晶粒长大，且进一步提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积变化。

[0022] 在上述两种制备方法中，优选地，步骤(1)中，将所述原料制成厚度为0.1～0.6mm

的钕铁硼合金铸片，然后进行氢破碎处理得到钕铁硼粗粉，将钕铁硼粗粉与防氧化剂和润

滑剂混合0.5～2h，采用气流磨处理得到所述钕铁硼细粉。本发明的防氧化剂可以选自聚乙

二醇辛烷、石油醚、丙酸异锌醇脂中的一种或多种，优选为聚乙二醇辛烷。防氧化剂的含量

为钕铁硼粗粉的质量的0.1‰～8‰，优选为0.3‰～1‰。上述含量范围的防氧化剂可以防

止钕铁硼细粉的氧化，进而降低烧结钕铁硼磁体的氧含量。本发明的润滑剂可以选自航空

煤油、异丙醇、硬脂酸锌中的一种或多种，优选为异丙醇。润滑剂的含量为钕铁硼粗粉的质

量的0.1‰～8‰，优选为1‰～3‰。

[0023] 在上述两种制备方法中，钕铁硼合金铸片可以采用下述步骤得到：将包含Pr-Nd、

Al、Cu、B和Fe的原料投入真空速凝铸片炉里，抽真空到10Pa以下的条件下充入氩气保护进

行加热熔化，然后将熔化后的液体浇到旋转的冷却铜辊上，得到钕铁硼合金铸片。

[0024] 在上述两种制备方法中，优选地，步骤(2)中，真空烧结的温度为850～1090℃，时

间为1～5h，真空度小于等于1×10-3Pa。真空烧结的温度优选为950～1050℃。真空烧结的时

间优选为1.5～3h。

[0025] 根据本发明的一种实施方式，步骤(2)中，回火处理采用两段处理；第一段回火处

理的温度为850～1090℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa；第二段回火处理的温度

为350～550℃，时间均为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa。第一段的回火温度优选为880～

950℃。第一段的回火时间优选为1.3～2.3h。第二段的回火温度优选为400～530℃。第二段

的回火时间优选为1.3～2.3h。这样可以充分去除磁体内部的内应力，进而提高烧结钕铁硼

磁体的矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积变化。

[0026] 根据本发明的另一种实施方式，步骤(2)中，回火处理采用三段处理；第一段回火

处理的温度为850～1090℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa；第二段回火处理的温

度为600～800℃，回火时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa；第三段回火处理的温度为

350～550℃，时间为1～3h，真空度小于等于1×10-3Pa。第一段的回火温度优选为880～950

℃。第一段的回火时间优选为1.3～2.3h。第二段的回火温度优选为650～700℃。第二段的

回火时间优选为1.3～2.3h。第三段的回火温度优选为400～530℃。第三段的回火时间优选

为1.3～2.3h。这样可以充分去除磁体内部的内应力，进而提高烧结钕铁硼磁体的矫顽力，

限制磁体剩磁和磁能积变化。

[0027] 本发明的方法可以获得晶粒尺寸较小且矫顽力较高的未添加重稀土的烧结钕铁

硼磁体。根据本发明优选的技术方案，钨粉末、Cu-Ga合金与钕铁硼细粉相互作用，不仅限制

晶粒长大，还提高磁体矫顽力，限制磁体剩磁和磁能积变化，从而可以获得晶粒尺寸较小且

矫顽力较高的未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。

具体实施方式

[0028] 下面结合具体实施例对本发明作进一步的说明，但本发明的保护范围并不限于

此。

[0029] 本发明中，若无特殊说明，wt％是指质量百分含量。
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[0030] <测试方法>

[0031] 采用Metis  HyMPluse脉冲磁场强磁计测量磁体的剩磁Br、最大磁能积(BH)max、内

禀矫顽力等磁性能。

[0032] 在以下实施例和比较例中：

[0033] Pr-Nd合金中Pr和Nd的原子比为1:5；

[0034] 防氧化剂的含量为钕铁硼粗粉的质量的0.5‰；

[0035] 润滑剂的含量为钕铁硼粗粉的质量的2‰。

[0036] 实施例1

[0037] 按照如下配方配制混合料：

[0038] Pr-Nd合金:32wt％；Fe:66.4wt％；Al:0.5wt％；Cu:0.1wt％；B:1.0wt％。

[0039] 将配制好的混合料投入真空速凝铸片炉里，抽真空到1Pa的条件下充入氩气保护

进行加热熔化，然后将熔化后的液体浇到旋转的冷却铜辊上，得到厚度约为0.3mm的钕铁硼

合金铸片。

[0040] 将钕铁硼合金铸片进行氢破碎得到钕铁硼粗粉，将钕铁硼粗粉与防氧化剂和润滑

剂混合1h，然后通过气流磨获得平均粒径D50为3.04μm的钕铁硼细粉。将体积比为0.5:100

的钨粉末(平均粒径D50为500nm)与钕铁硼细粉混合1.5h，得到混合粉。在2T的磁场中将混

合粉进行取向成型及等静压，得到压坯；将压坯在1050℃真空烧结2h，然后在910℃下进行

第一段回火处理1.5h，在520℃下进行第二段回火处理2h，得到烧结钕铁硼磁体。烧结钕铁

硼磁体的平均晶粒尺寸以及性能参见表1。

[0041] 实施例2

[0042] 按照如下配方配制混合料：

[0043] Pr-Nd合金:32wt％；Fe:66.4wt％；Al:0.5wt％；Cu:0.1wt％；B:1.0wt％。

[0044] 将配制好的混合料投入真空速凝铸片炉里，抽真空到1Pa的条件下充入氩气保护

进行加热熔化，然后将熔化后的液体浇到旋转的冷却铜辊上，得到厚度约为0.3mm的钕铁硼

合金铸片。

[0045] 将钕铁硼合金铸片进行氢破碎得到钕铁硼粗粉，将钕铁硼粗粉与防氧化剂和润滑

剂混合1h，然后通过气流磨获得平均粒径D50为3.04μm的钕铁硼细粉。将钨粉末、Cu-Ga合金

和钕铁硼细粉按照体积比为0.5:0.5:100进行混合1.5h，得到混合粉；其中，钨粉末的平均

粒径D50为500nm，Cu-Ga合金的平均粒径D50为1.3μm，Cu-Ga合金中Ga的含量为50wt％。在2T

的磁场中将混合粉进行取向成型及等静压，得到压坯；将压坯在1050℃真空烧结2h，然后在

910℃下进行第一段回火处理1.5h，在520℃下进行第二段回火处理2h，得到烧结钕铁硼磁

体。烧结钕铁硼磁体的平均晶粒尺寸以及性能参见表1。

[0046] 对比例1

[0047] 按照如下配方配制混合料：

[0048] Pr-Nd合金:32wt％；Fe:66.4wt％；Al:0.5wt％；Cu:0.1wt％；B:1.0wt％。

[0049] 将配制好的混合料投入真空速凝铸片炉里，抽真空到1Pa的条件下充入氩气保护

进行加热熔化，然后将熔化后的液体浇到旋转的冷却铜辊上，得到厚度约为0.3mm的钕铁硼

合金铸片。

[0050] 将钕铁硼合金铸片进行氢破碎得到钕铁硼粗粉，将钕铁硼粗粉与防氧化剂和润滑
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剂混合1h，然后通过气流磨获得平均粒径D50为3.04μm的钕铁硼细粉。将钕铁硼细粉混合

1.5h。在2T的磁场中将混合好的钕铁硼细粉进行取向成型及等静压，得到压坯；将压坯在

1050℃真空烧结2h，然后在910℃下进行第一段回火处理1.5h，在520℃下进行第二段回火

处理2h，得到烧结钕铁硼磁体。烧结钕铁硼磁体的平均晶粒尺寸以及性能参见表1。

[0051] 表1、烧结钕铁硼磁体的平均晶粒尺寸以及性能

[0052]

[0053] 由表1可知，相比于对比例1，实施例1、2的烧结钕铁硼磁体的晶粒尺寸较小且矫顽

力明显提高，且剩磁和磁能积变化很小。本发明的方法可以获得晶粒尺寸较小且矫顽力较

高的未添加重稀土的烧结钕铁硼磁体。

[0054] 本发明并不限于上述实施方式，在不背离本发明的实质内容的情况下，本领域技

术人员可以想到的任何变形、改进、替换均落入本发明的范围。
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