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通过穆斯堡尔谱、透射电镜、) 射线和磁测量等手段研究了将普通 *+,-,. 合金中 ,-，,. 元素含量提高、并加入

/.，0- 元素后合金矫顽力的变化，发现其值 123456 比普通值 &#—’%3456 高 ’#7以上 8对该合金不同热处理阶段的

穆斯堡尔谱的测试表明，合金的微观结构与普通 *+,-,. 合金有显著的不同 8固溶处理后合金单相性好，不产生对磁

性起破坏作用的!相；磁场热处理过程中，发生原子的重新排布，"% 相开始出现，两相结构基本确定；分级回火后，

调幅分解进行得更彻底，合金内部完全形成调幅结构，与低矫顽力合金相比，铁磁性的"" 相更容易形成 8
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" G 引 言

*+,-,. 永磁合金是以良好的机械性能和耐腐

蚀性能而著称的［"—(］，在很多领域有着重要应用，冷

拉丝材应用于汽车电流表磁钢等领域，热轧棒材应

用于自动化仪表用磁钢等领域 8 *+,-,. 合金依靠往

*+,- 合金的混溶间隙中加入 ,. 元素来实现磁硬

化［&］，在磁硬化过程中合金的混溶区间内发生调幅

分解（"!"" H"%），由原先的单一"相转变为富 *+,.
的强磁性"" 相和富 ,- 的弱磁性"% 相，继而合金就

具有永磁性能 8但是普通 *+,-,. 合金的矫顽力比较

低［(］，一般只有 &#—’%3456，与高性能的稀土永磁

相比低一个数量级以上，很大程度上限制了它的广

泛应用 8比如在 *+,-,. 合金的重要应用之一的陀螺

仪辐射环中，常常因为合金的矫顽力过低使磁环的性

能受到影响 8因此，提高合金的矫顽力具有重要意义 8
在 *+,-,. 合金中，对矫顽力值起主要作用的是

,. 元素和其他一些微量元素 /.，I= 等 8本工作是通

过提高 ,-，,. 在合金中的比重和加入有益微量元素

并辅以适当的热处理制度来获得高矫顽力的，合金

最终的矫顽力值比原先提高 ’#7以上 8
本文的主要目的，是利用’1 *+ 的穆斯堡尔效应

观察高矫顽力型 *+,-,. 合金在不同热处理阶段穆

斯堡尔谱的变化情况，分析各阶段的相析出和相组

成，配合以电镜和 ) 射线衍射等手段，研究合金两相

""，"% 的分离情况，并对比它与普通 *+,-,. 合金间

的的区别，找出矫顽力提高的原因 8

% G 实验方法

高矫顽力型 *+,-,. 合金的设计成分为（J?7）

,- (#7—((7，,. %#7—%(7，/. #—(7，0- #—

%7，*+ 余，采用真空感应法熔炼；样品尺寸为 K$66
L $66，固溶处理温度为 ""##—"%##M，保温 %#6=@
后冰盐水淬火；在 &##3456 的磁场下于 2’#M进行

磁场热处理，保温 "D；回火制度是从 2%#M分级缓冷

至 ’&#M，整个热处理制度如图 " 所示［’］8 用 NO/;

图 " *+,-,. 合金的热处理工艺示意图

第 ’& 卷 第 P 期 %##’ 年 P 月

"###;(%P#5%##’5’&（#P）5&($&;#’
物 理 学 报
4,I4 QRSTO,4 TONO,4

9.>8’&，N.8P，T+U?+6V+-，%##’
#

"""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
%##’ ,D=@8 QDWC8 T.F8



!""" 型磁滞回线仪测量样品的磁性能；用 # 射线衍

射法观察合金的相组成；用透射电镜观察合金两相

的形貌 $
制备观察穆斯堡尔效应所需薄膜的方法为：先

从 样 品 上 切 下 "%&’(( 厚 的 薄 片，然 后 精 磨 至

"%")(($室温下用德国 *+,,-. 等加速驱动型穆斯堡

尔谱仪测定样品，放射源为)/ 01（23），用 !)!( 厚的

"45- 箔进行速度定标，用最小二乘法进行拟合解谱 $

6 % 结果与讨论

!"# $合金的磁性能

常见的 5-0701 合金的成分范围是（89:）：07
!":—!/:，01 &!:—&;:，5- 余，以及 <+，=1，>+ 等

元素微量 $因为 07，01，=1 是对矫顽力有益的元素，

所以将 07，01 的含量分别大幅提高至 6":和 !":
以上，并且加入了 =1 元素 $为了抑制淬火过程中易

出现的非磁性相，还加入了少量 ?7 元素 $
无论矫顽力的高低，5-0701 合金的热处理制度

都分为固溶处理、磁场热处理和分级回火处理三步 $
按照设计成分，合金在最终热处理之后的性能为：

! 7 @ "%A>，"#B @ /;CDE(，（FG）(H# @ 6!CIE(6，矫顽力

比普通 5-0701 合金高 )":以上，其余两项性能下降

不多，仍保持在较高水平 $

!"% $不同热处理阶段合金的穆斯堡尔谱的变化

5-0701 合金在固溶处理后为单一的体心立方"
相，图 ! 所示的是此时高矫顽力合金的穆斯堡尔谱 $
该谱是被展宽的铁磁性谱，也即磁超精细场的分布

较广，说明 5- 原子磁矩在一定的范围内变动 $经解

谱后发现，该谱可由五条谱线叠加而成（如图中的五

条细线所示），此五条谱线都是典型的六线谱，对应

的磁 超 精 细 场 #-JJ 的 大 小 分 别 为 &A%)!，!!%""，

&)%)!，&6%!"，&/%;’=DE(，代表 5- 原子的五种配位

环境［;］，平均磁超精细场大小为 &’%"’=DE($这五种

晶位都代表磁性"相，它们的同质异能移 K $ < $分别

为 L "%"6，"%"M，L "%";，L "%&，L "%"M((E, $ 普 通

5-0701 合 金 固 溶 淬 火 后 的 超 精 细 场 大 小 约 为

!"%M=DE(［/］，且谱线中心位置常伴随有一个附加的

单峰，此峰是合金中残余的非磁性#相产生的，高矫

顽力合金中因含有 ?7 元素而抑制了#相的出现，冰

盐水淬火也有助于保持相结构的单一性 $

图 ! 高矫顽力型 5-0701 合金固溶后的穆斯堡尔谱

高矫顽力合金在磁场热处理后初步形成调幅结

图 6 高矫顽力型 5-0701 合金磁场热处理后的穆斯堡尔谱

构（"& N"!），此时的穆斯堡尔谱如图 6 所示 $该谱可

由四条谱线叠加拟合而成（如图中的四条细线所

示），代表此状态下合金中 5- 原子的四种不同的配

位环境，其中的三条谱线都是典型的六线谱，磁超精

细场值分别为 !’%!M，!’%&;，!M%M’=DE(，比较接近；

另外一条谱线（四条中相对较粗的）虽然也有六个

峰，但中间的两峰很突出并有趋于同一的倾向，两边

的四 峰 平 缓 并 趋 于 消 失，其 磁 超 精 细 场 大 小 为

&"%’"CDE(，比其他三个值明显偏小 $因为富 01 区域

的 5- 原子的超精细场值大于富 07 区域的［’］，在穆

斯堡尔谱上就体现为六线谱的不同 $图中特殊形状

的谱线表明，在本阶段热处理过程中"! 相开始形

成，因为该相的成分正是富 07 的，和富 5-01 的"& 相

有本质不同，而且它的峰宽为 "%6;((E,，高于其他

三个峰宽 "%!，"%6，"%!A((E,，一定程度上反映了此
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超精细场的过渡性 !此时四条谱线的同质异能移分

别为 "#"$，"#%&，’ "#"(，’ "#"%))*+，其中 "#%& ))*
+ 值偏大，说明合金晶格中某些 ,- 原子核处的电荷

密度变化大，这主要是磁场热处理过程中 ./，.0 原

子移位引起的 !在磁场热处理过程中，超精细场和同

质异能移的值保持不变，只有强度改变［1］!
合金在分级回火处理过程中两相!$，!2 成分差

进一步扩大，形成较完善的调幅结构，此时的穆斯堡

尔谱如图 % 所示 !该谱也可由四条谱线叠加拟合而

成（如图中的四条细线所示），其中的三条是典型的

六 线 谱，磁 超 精 细 场 值 分 别 为 21#32，23#"%，

$4#"156*)；另外一条是单线谱（四条中相对较粗

的）!结合图 (，可以清楚地看出单线谱的形成正是

上图中特殊的六线谱所代表的弱磁性的!2 相的不

断发展完善的结果［&］，该谱的面积占总体的 $(#(7；

三条六线谱中，有两条峰位很接近，分别对应的磁超

精细场值为 21#32、23#"%56*)，代表了!$ 相的大量

存在；另一条谱线的磁超精细场值只有 $4#"156*)，

代表 调 幅 分 解 不 完 全 的 残 留 相，它 只 占 总 体 的

$(7 !此四条谱线的同质异能移分别为 "#"8，"#"8，

"#$$，’ "#$))*+，其中 "#$$ ))*+ 值稍大的原因与前

文提及的 "#%& ))*+ 值偏大的原因类似 !

图 % 高矫顽力型 ,-./.0 合金回火后的穆斯堡尔谱

高矫顽力型 ,-./.0 合金在磁场热处理和分级

回火后调幅分解的发生情况也可从图 8 透射电镜照

片上清楚的看出 !磁场热处理后合金的两相结构还

处于萌芽状态，仅有轻微的!$ 和!2 析出，回火后两

相得以充分发挥，在形貌上表现为黑白相间的完善

的调幅结构 !

图 8 高矫顽力型 ,-./.0 合金的透射电镜照片 （9）磁场热处理后；（:）分级回火后

高矫顽力合金在固溶处理、磁场热处理和回火

处理后的 ; 射线衍射图分别如图 4 所示 !在整个相

变过程中衍射峰的位置几乎不变，但是相对峰强和

半高宽发生了较大的变化 !（$$"）和（2""）峰逐渐变

弱，（2$$）峰逐渐变强，三个峰的半高宽都逐渐变大 !
峰位的一致性是 :<< 结构决定的，虽然!相中的原

子通过扩散形成不同的!$ 和!2 两相，但其铁素体!
结构没有改变 !峰强和半高宽的变化是由调幅分解

（!!!$ =!2）引起的，随着分解的进行，两相!$、!2 不

断产生 !由于两相晶格常数不同，因此衍射峰位不能

完全重合，降低了衍射峰强度，并且相应的增加了半 图 4 合金在不同热处理阶段后的 ; 射线衍射峰的变化
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高宽［!"］#这与穆谱的观测结果一致 #
成分为（$%&）：’( )*+*&—),&，’- !.+*&—

!/&，0- 1&—1+*&，23 "+*&—"+4&，56 余的普

通 56’(’- 合金在最终分级回火后的穆斯堡尔谱如

图 , 所示 #该谱是由六条谱线叠加拟合而成（如图中

的细线所示），其中的五条都是典型的六线谱，另外

一条是单线谱（六条中相对较粗的），同质异能移分

别为 "+".，"+"1，"+".，"，7 "+".，7 "+!)889: #单线谱

的面 积 占 总 体 的 1)+,&，与 高 矫 顽 力 合 金 中 的

!1+1&相比高出许多，说明!) 相的形成更加容易

（其中包含约 4&淬火后就存在的"相）# 六线谱峰

与上 图 相 比，强 度 很 低，磁 超 精 细 场 值 分 别 为

);+/"，)/+,)，)4+*/，).+/.，))+.40<98，分布范围较

广，且总共所占的比重也较小；其中所占百分比最大

的磁超精细场 )/+,)0<98 对应的峰宽为 "+1/889:，
也是所有峰宽中最大的，这些都说明!! 相的形成不

完善［!"，!!］#总的来说，该合金的调幅分解进行得不彻

底，!! 和!) 两相的成分差不够大 #正因为如此，合金

的磁性能为：（=>）8?@ A 1)—."BC981（1)"—.""0D<9
8），! ( A !+)2，"#E A *)B<98，矫顽力明显偏低 #

图 , 低矫顽力型 56’(’- 合金回火后的穆斯堡尔谱

将最终状态下高、低两种矫顽力的 56’(’- 合金

的 @ 射线衍射图（如图 4 所示）作对比，发现两种合

金的衍射峰的位置是一样的，说明都是 FEE 结构，但

是下方的衍射峰强度低、半高宽大［!)］#如前所述，调

幅分解过程中相结构是不发生变化的，只是相的成

分和晶格常数不同 #晶格常数的差别越大，衍射峰的

重叠 部 分 就 越 少，衍 射 强 度 也 越 低，半 高 宽 越

大［!1，!.］#因此可推断出高矫顽力合金中的晶格常数

差大，也即两相成分差大 # 这也印证了穆谱的观测

结果 #

图 4 两种 56’(’- 合金的 G 射线衍射峰的区别

’- 是对矫顽力的提高起主要作用的元素［!*］，另

有对穆斯堡尔谱的研究结果表明［;］，’- 含量的增加

对相分解的控制作用更有效，使合金更易形成调幅

结构 #!! 和!) 两相饱和磁化强度差增大使畴壁运动

受到的阻碍作用也增大［!/，!,］，畴壁钉扎作用更加明

显，这对矫顽力的提高有益［!4，!;］#
磁矩转动机理也依赖于两相的饱和磁化强度

差，此时矫顽力可表示为

#E A $（! 7 $）（%& 7 %’）（(! 7 ()）) 9( :
［!"］，

（!）

这里 $ 是!! 相所占的体积分数，%&，%’ 分别是调

幅分解中产生的条形单畴粒子的径向和轴向的退磁

因子，(!，() 分别是强磁性和弱磁性两相的磁化强

度，( : 是合金的饱和磁化强度 # 在 $，%&，%’ 等参

量基本确定的情况下，( : 的变化量也很小，所以 #E

主要依赖（(! 7 ()）) 项 #只有调幅分解进行得足够

彻底，才能够形成完善的调幅结构，使（(! 7 () ）)

值达到最大，相应的获得高矫顽力［)"，)!］#
因此含 ’- 量不同的 56’(’- 合金矫顽力差别

明显 #

. + 结 论

从以上的分析得知，由于成分的改变，高矫顽力

型 56’(’- 合 金 微 观 结 构 表 现 出 特 殊 性，与 普 通

56’(’- 明显不同 # 固溶后合金单相性较好，不产生

对磁性起破坏作用的"相，为最终获得优良磁性能

奠定了基础；磁场热处理过程中，发生原子的重新排

布，!) 相开始出现，两相结构基本确定；分级回火

后，合金内部完全形成调幅结构，与低矫顽力合金相

,41.; 期 李 腾等：高矫顽力型 56’(’- 合金相变化的穆斯堡尔谱研究



比，调幅分解进行得更彻底，矫顽力也有大幅提高 !
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