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(57)摘要

本发明提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的

制备方法，其在钕铁硼粉末中添加石墨烯，从而

有效提高钕铁硼磁体的强度。改性剂Li 4 ‑

2xM3xTi5‑xO12‑C则用于提高钕铁硼磁体的磁能积，

完善提高钕铁硼磁体的性能。利用磁控溅射工

艺，在粉末颗粒表面溅射一层稀土金属薄膜，经

压制烧结使晶界扩散，稀土金属进入钕铁硼的表

面层中，增强其各项异性，而钕铁硼几乎不受影

响，所以可以达到剩磁几乎不降低的情况下，大

大提高磁体矫顽力的目的。另外阶梯式升温对钕

铁硼磁体进行预烧，使得钕铁硼磁体外部和中心

的温度梯度变小，在达到烧结温度时，使得钕铁

硼压坯的中心部分快速达到烧结温度，提高烧结

钕铁硼压坯的密度与磁体性能。

权利要求书1页  说明书2页

CN 109590463 B

2021.03.09

CN
 1
09
59
04
63
 B



1.一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：步骤一、改性体

的制备，按Li4-2xM3xTi5-xO12中Li:M:Ti的摩尔比4-2x:3x:5-x将Li、M、Ti的前驱体溶于20  mL

溶剂中制得澄清溶液A；然后将1g  PVP加入澄清溶液A中，搅拌直至得到溶液B；接着在溶液B

加入静电纺丝机中，按1  mL/h的速度从针头挤出得到样品，其中针头到基板的距离为15cm，

电压为10  kV，最后将样品首先在300℃的条件下空气的氛围中预烧3小时，后在850-1000℃

的条件下氩气的保护气氛中焙烧4-8小时，得到改性剂Li4-2xM3xTi5-xO12-C；步骤二、钕铁硼磁

体的制备，按重量份将1-3份石墨烯、10-15份改性剂以及70-90份钕铁硼粉末混合均匀，然

后利用磁控溅射工艺，在上述粉末颗粒表面溅射一层稀土金属薄膜，从而得到镀膜钕铁硼

粉末；再将上述镀膜钕铁硼粉末经定型后放置于烧结炉中，抽真空后经150-180分钟升温至

750-850℃，保温20-40分钟；再经过60-70分钟升温至1000-1050℃，保温10-30分钟；再经过

0-10分钟升温至1050-1100℃，保温300-350分钟；最后充入惰性气体冷却，得到烧结钕铁硼

磁体；改性剂中Li4-2xM3xTi5-xO12的M为Ni、Co、Fe、Mn，0≤x≤0.25；所述惰性气体为氩气。

2.根据权利要求1所述的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，其特征在于，在改性体

的制备过程中溶剂为乙醇、异丙醇、丙酮中的一种或几种。
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一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及钕铁硼领域，特别涉及一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法。

背景技术

[0002] 烧结钕铁硼磁体作为第三代稀土永磁材料，具有其他永磁材料无法比拟的优异的

磁性能和高的性价比。因此，自发现以来，其得到了广泛的研究和迅猛的发展，已在计算机、

通讯电子、汽车、航空等高技术领域得到广泛应用。

[0003] 目前提高磁体矫顽力的研究多为双合金法。该法一般通过将铸锭或甩成条带的辅 

合金与NdFeB母合金破碎混合，进行烧结回火等热处理工艺，通过对母合金的晶界改性来提 

高磁体的矫顽力。该方法虽然能大幅度提高磁体的矫顽力，但会导致剩磁的大量下降，且在 

大规模生产中回导致贵金属(尤其是重稀土元素)的浪费，造成生产成本的增加。

发明内容

[0004] 本发明的目的是克服现有技术的不足，提供一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方

法。

[0005] 为了实现上述目的，本发明提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，包括以

下步骤：

[0006] 步骤一、改性体的制备，按Li4-2xM3xTi5-xO12中Li:M:Ti的摩尔比4-2x:3x:5-x将Li、

M、Ti的前驱体溶于20  mL溶剂中制得澄清溶液A；然后将1g  PVP加入澄清溶液A中，搅拌直至

得到溶液B；接着在溶液B加入静电纺丝机中，按1  mL/h的速度从针头挤出得到样品，其中针

头到基板的距离为15cm，电压为10  kV，最后将样品首先在300℃的条件下空气的氛围中预

烧3小时，后在850-1000℃的条件下氩气的保护气氛中焙烧4-8小时，得到改性剂Li4-

2xM3xTi5-xO12-C；

[0007] 步骤二、钕铁硼磁体的制备，按重量份将1-3份石墨烯、10-15份改性剂以及70-90

份钕铁硼粉末混合均匀，然后利用磁控溅射工艺，在上述粉末颗粒表面溅射一层稀土金属

薄膜，从而得到镀膜钕铁硼粉末；再将上述镀膜钕铁硼粉末经定型后放置于于烧结炉中，抽

真空后经150-180分钟升温至750-850℃，保温20-40分钟；再经过60-70分钟升温至1000-

1050℃，保温10-30分钟；再经过0-10分钟升温至1050-1100℃，保温300-350分钟；最后充入

惰性气体冷却，得到烧结钕铁硼磁体。

[0008] 改性剂中Li4-2xM3xTi5-xO12的M为Ni、Co、Fe、Mn，0≤x≤0.25。

[0009] 所述惰性气体为氩气。

[0010] 在改性体的制备过程中溶剂为乙醇、异丙醇、丙酮中的一种或几种。

[0011] 本发明提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，在钕铁硼粉末中添加石墨

烯，从而有效提高钕铁硼磁体的强度。改性剂Li4-2xM3xTi5-xO12-C则用于提高钕铁硼磁体的磁

能积，完善提高钕铁硼磁体的性能。利用磁控溅射工艺，在粉末颗粒表面溅射一层稀土金属

薄膜，经压制烧结使晶界扩散，稀土金属进入钕铁硼的表面层中，增强其各项异性，而钕铁
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硼几乎不受影 响，所以可以达到剩磁几乎不降低的情况下，大大提高磁体矫顽力的目的。

[0012] 另外阶梯式升温对钕铁硼磁体进行预烧，使得钕铁硼磁体外部和中心的温度梯度

变小，在达到烧结温度时，使得钕铁硼压坯的中心部分快速达到烧结温度，提高烧结钕铁硼

压坯的密度与磁体性能；采用气淬和自然冷却两者相结合的方式，通过烧结炉内温度实现

钕铁硼压坯回火，节能效果明显，并且制备出的磁体性能无明显差别；同时在升温和保温过

程中利用惰性气体对流，使得烧结过程放出的气体、挥发性物质在抽真空时被惰性气体带

出，保护钕铁硼压坯不被氧化。

具体实施方式

[0013] 实施例1

[0014] 本实施例提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，包括以下步骤：

[0015] 步骤一、改性体的制备，按Li3.8Ni0.3Ti4.9O12中Li:M:Ti的摩尔比3.8:0.3:4.9将醋

酸锂、硝酸镍、异丙醇钛溶于20  ml异丙醇中中制得澄清溶液A，接着将1g  PVP加入步骤a得

到的澄清溶液A中，搅拌直至得到溶液B；再将步骤b中得到的溶液B加入静电纺丝机中，按1 

ml/h的速度从针头挤出。针头到基板的距离为15cm，电压为10  kV，最后将通过静电纺丝得

到的样品首先在300℃的条件下空气的氛围中预烧3小时，后在850℃的条件下氩气的保护

气氛中焙烧6小时，得到改性剂Li3.8Ni0.3Ti4.9O12-C。

[0016] 步骤二、钕铁硼磁体的制备，按重量份将1份石墨烯、10份改性剂以及70份钕铁硼

粉末混合均匀，然后利用磁控溅射工艺，在上述粉末颗粒表面溅射一层稀土金属薄膜，从而

得到镀膜钕铁硼粉末；再将上述镀膜钕铁硼粉末经定型后放置于于烧结炉中，抽真空后经

150-180分钟升温至750-850℃，保温20-40分钟；再经过60-70分钟升温至1000-1050℃，保

温10-30分钟；再经过0-10分钟升温至1050-1100℃，保温300-350分钟；最后充入惰性气体

冷却，得到烧结钕铁硼磁体。

[0017] 实施例2

[0018] 本实施例提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，其与实施例1的区别在于

所述钕铁硼磁体的制备的是按重量份将3份石墨烯、15份改性剂以及90份钕铁硼粉末混合

均匀，然后利用磁控溅射工艺，在上述粉末颗粒表面溅射一层稀土金属薄膜，从而得到镀膜

钕铁硼粉末；再将上述镀膜钕铁硼粉末经定型后放置于于烧结炉中，抽真空后经150-180分

钟升温至750-850℃，保温20-40分钟；再经过60-70分钟升温至1000-1050℃，保温10-30分

钟；再经过0-10分钟升温至1050-1100℃，保温300-350分钟；最后充入惰性气体冷却，得到

烧结钕铁硼磁体。其中所述改性剂为Li3.6Co0.6Ti4.8O12-C。

[0019] 实施例3

[0020] 本实施例提供的一种高矫顽力钕铁硼磁体的制备方法，其与实施例1的区别在于

所述钕铁硼磁体的制备的是按重量份将2份石墨烯、12份改性剂以及90份钕铁硼粉末混合

均匀，然后利用磁控溅射工艺，在上述粉末颗粒表面溅射一层稀土金属薄膜，从而得到镀膜

钕铁硼粉末；再将上述镀膜钕铁硼粉末经定型后放置于于烧结炉中，抽真空后经150-180分

钟升温至750-850℃，保温20-40分钟；再经过60-70分钟升温至1000-1050℃，保温10-30分

钟；再经过0-10分钟升温至1050-1100℃，保温300-350分钟；最后充入惰性气体冷却，得到

烧结钕铁硼磁体。其中所述改性剂为Li3.7Mn0.45Ti4.75O12-C。
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