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用原子力显微镜（*+,）观测了不同张应力退火的 +-基纳米晶（+-.$/) 01!23$ 45!$/) 67）薄带横断面的形貌，并结合

8射线衍射（89:）图谱对不同张应力退火的 +-基纳米晶薄带的介观结构进行分析；测量了不同张应力退火 +-基
纳米晶薄带的纵向驱动巨磁阻抗（;:<,=）曲线及横向磁各向异性场；认为张应力退火 +-基纳米晶薄带感生横向磁
各向异性场的介观结构机理，是由于外加张应力退火产生由非晶相包裹着的!>+-（45）纳米晶粒（包裹晶粒）的横向
优势团聚 ?
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"%&%)7）资助的课题 ?
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! / 引 言

自从 !7((年 AMNO5HDPD等［!］用非晶晶化法制备
了以 +-.$/)01!23$45!$/)67 为代表的纳米晶材料以来，

因其优异的综合软磁性能以及巨磁阻抗效应［"—.］而

备受国内外学者的关注 ? 杨燮龙［(］等在对张应力退
火的 +-基纳米晶带纵向驱动巨磁阻抗效应的研究
中发现，随张应力的增大，+- 基纳米晶带的纵向驱
动巨磁阻抗效应明显下降，且薄带的横向磁各向异

性场明显增大 ? QRMKC1EE-R［7］，支起铮［!%］，6-KNDEDO［!!］

等人对张应力退火的 +-基纳米晶带的研究中也发
现了薄带的横向磁各向异性场随张应力的增大而增

大的现象 ? 但是对于这种现象的成因还未见有详细
研究的报道 ?
纳米晶材料的磁性能与它的微结构是密切相关

的［!"—!)］? 本工作将利用 *+,直观地揭示经不同张
应力退火的 +-基纳米晶薄带横断面的介观结构演
化，从介观结构角度分析张应力退火对巨磁阻抗效

应的影响 ?

" / 实 验

由单辊快淬法喷制宽 !/! CC、厚 ")"C的非晶

+-基（+-.$/) 01!23$45!$/) 67）薄带，截取长 "% LC的条

带，在氮气保护下，分别加不同张应力（! S %，!.!，
$)’，).% ,@D）随炉升温至 )&%T保温 ’% C5K，然后再
随炉冷却至室温，制成不同张应力退火的 +-基纳米
晶薄带 ?
用 8射线衍射仪（01靶）分析薄带的相组成，对

结晶相衍射峰根据 4LO-RR-R公式计算晶粒大小 ? 将
+-基纳米晶薄带横向夹住，往自由面方向，单向用
力折断，制成 *+, 横断面样品［!’］? 在室温和大气
中，用 @&.U型 *+,分别扫描不同张应力退火的薄
带横断面图片 ? 如图 ! 所示在薄带上建立坐标系 ?
在扫描过程中，先以 $%%% KC为每幅扫描范围，沿 !
方向以 "%%% KC为移动单位一幅接一幅地从自由面
向贴辊面连续扫描 *+,图，（相邻 " 幅图间的衔接
以图中指认特征点为依据），获得样品从自由面到贴

辊面的整个横断面的 *+,定标图，再依据 *+,定
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图 ! "#基纳米晶薄带横断面坐标示意图 （$）横断面放大示意图；（%）薄带坐标示意图

标图，根据可指认特征确定 !，"，# 三个区域，然后
进行精细扫描 & 原子力显微镜用 ’()"*++型系列标
准光栅进行三维方向标尺以及角度、斜率、非线性的

校准 &
用 ,-./0.1型阻抗分析仪测定材料的阻抗 & 测

量时，把样品放入螺线管内组成一个等效阻抗元

件［/］& 放有样品的螺管置于 ,#+234+56 线圈中心，其
直流外磁场方向与螺线管轴向平行，且与地磁场垂

直 & 当螺线管通有高频电流时，对样品产生了一个
交流纵向驱动场 & 巨磁阻抗比定义为

!$
$ 7 !88 9

$（%）: $（%2$;）

$（%2$;）
，

式中 $（%）和 $（%2$;）分别为在任意外加磁场下和

最大外加磁场下的阻抗值 &

< = 结果与讨论

图 / 加不同张应力退火的 "#基纳米晶薄带的 >?(@A曲线

!"#" 加不同张应力退火的 $% 基纳米晶薄带的
&’()*效应

图 /是加不同张应力（!7 8，!B!，<CD，CB8 @-$）
退火的 "#基纳米晶薄带在频率 & 7 .88 E,6，驱动电
流 ’ 7 !8 21时的 >?(@A曲线 & 可以看出，随着退火

图 < 加不同张应力退火的 "#基纳米晶薄带的 FG?图谱

应力的增加，弱场的巨磁阻抗比值明显减小，且巨磁

阻抗曲线的“平台”增宽 & 在外磁场 %#;小于样品的

磁各向异性场 %H 范围内，巨磁阻抗比值变化不明

显，只有当外磁场 %#;增加到接近磁各向异性场 %H

附近时，巨磁阻抗比值才急剧减小，并很快趋于饱

和 & 取巨磁阻抗曲线下降沿斜率最大处的外磁场
%#;值为对应的磁各向异性场 %H 大小的方法来测

算 %H，由图 /中各条巨磁阻抗曲线测得的磁各向异
性场 %H 值列于表 ! &

表 ! 加不同张应力退火的 "#基纳米晶带的磁各向异性场

外加张应力I@-$ 8（自由退火） !B! <CD CB8

各向异性场 %E I（1I2） !/J <JD CBJ B//

!"+" 加不同张应力退火的 $%基纳米晶薄带的介观
结构

<=/=!= 加不同张应力退火的 "# 基纳米晶薄带的
FG?图谱
图 <是加不同张应力退火的 "#基纳米晶薄带

8!8. 物 理 学 报 CD卷



的 !"#图谱 $ 分析表明，加不同张应力退火后的纳
米晶薄带均由一具有 ! $ " $ " $结构的!%&’（()）固溶
体结晶相和残余非晶相组成 $ 选取（**+）面的衍射
数据，扣除仪器几何展宽后，根据 (,-’..’. 公式，计
算!%&’（()）晶粒的平均尺寸，结果示于表 / $ 仪器几
何展宽由 !射线标准样品 ()%01+的（//+）晶面的衍
射峰（/!2 13456）测得，为 +4/6$ 由表 /可见，自由退
火和加不同张应力退火析出!%&’（()）晶粒的平均尺
寸基本不变 $

表 / (,-’..’.法测得!%&’（()）晶粒尺寸

外加张应力789: +（自由退火） *3* 5;0 ;3+

晶粒尺寸 #7<= *1 *1 *; *;

54/4/4 加不同张应力退火的 &’基纳米晶薄带的横
断面 >&8图

图 1 ;1+?自由退火 &’基纳米晶薄带的横断面 >&8图

图 1是 ;1+?自由退火 &’基纳米晶薄带的横断
面 >&8图 $ 图中可以看出，自由面区（:区）是 /+ <=
左右均匀分布的细小颗粒，中心过渡区（@区）颗粒
尺寸增大到约 ;+ <=，并且具有少量的与 !轴方向
成 1A6角的优势团聚，贴辊面区（,区）没有明显的优
势团聚，但是颗粒尺寸增大到了约 *B+ <=$由 ;1+?
自由退火的纳米晶带的 !"#图谱可知，非晶带在退
火过程中产生了!%&’（()）纳米晶相和残余非晶相共
存的复合结构，!%&’（()）纳米晶粒的平均尺寸为 *1

<=，远小于 >&8图中所观察到的颗粒尺寸 $ 因此，
图中所显示的细小的颗粒应为包裹晶粒，一颗 >&8
图片所示的包裹晶粒中可以是一颗纳米晶粒也可能

是几颗纳米晶粒 $ 由于 !射线衍射存在统计平均，
它测得的是晶带中晶粒的平均尺寸；加上图中所看

到的颗粒并非直接裸露的纳米晶粒，而是包裹晶粒，

故图中颗粒的平均尺寸要大于 *1 <=$
图 ;是 ;1+?，*3* 89:张应力退火 &’基纳米晶

薄带的横断面 >&8图 $ 可以看出，图中显示的结构
与图 1所示的 ;1+?自由退火的 &’基纳米晶薄带横
断面中的结构有所不同 $ 在近自由面区，颗粒间出
现了与 !轴方向成 1A6角的优势团聚（图中所示箭
头为团聚方向），且颗粒较 ;1+?自由退火的有所增
大，约为 ;+ <=；中心过渡区和近贴辊面区范围内，呈
明显颗粒状结构，颗粒大小由中心过渡区的约

*++ <=增大到近贴辊面区的 //+ <=左右 $
图 0是 ;1+?，5;0 89:张应力退火 &’基纳米晶

薄带的横断面 >&8图 $ 相比图 ;，图 0 中近自由面
的优势团聚结构更明显，且此明显团聚结构的范围

扩展到了中心过渡区，优势团聚的方向也有所变化：

与 !轴方向的夹角从近自由面的 1+6逐渐增大到中
心过渡区的 1B6$ 由近自由面区向近贴辊面区，颗粒
尺寸由约 A+ <=增大到约 //+ <=$
图 3是 ;1+?，;3+ 89:张应力退火 &’基纳米晶
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图 ! !"#$，%&% ’()张应力退火的 *+基纳米晶薄带横断面 ,*’图

图 - !"#$，.!- ’()张应力退火 *+基纳米晶薄带的横断面 ,*’图

薄带的横断面 ,*’图 / 可以看出近自由面区具有
非常明显的优势团聚，且范围已经逐渐向贴辊面扩

展，此优势团聚的方向与 ! 轴方向的夹角由近自由
面的 %01逐渐增大到近贴辊面的 !!1；由近自由面区
向近贴辊面区，颗粒尺寸由约 %!# 23 增大到约
4!# 23/

由图 "至图 &可见，随着张应力的增大，近自由
面区的优势团聚逐渐明显，且范围逐渐向贴辊面区

扩展；张应力从 %&% ’()增大到 !&# ’()时，近自由
面区优势团聚的角度与 ! 轴的夹角从 "01减小到
%01/ 另外，随着张应力的增大，近自由面的颗粒尺
寸明显增大，从 %&% ’() 张应力时的 !# 23增大到

4%#" 物 理 学 报 !-卷



图 ! "#$%，"!$ &’(张应力退火 )*基纳米晶薄带的横断面 +)&图

"!$ &’(张应力时的 ,"$ -.，而贴辊面区的颗粒尺寸
没有明显的变化 /

!"!" 张应力退火 #$基纳米晶薄带横向磁各向异性
场产生的机理

定义
!
" 0 ,的颗粒为存在优势团聚的颗粒，

式中 " 为团聚棒的直径，! 为团聚棒长度 /
定义团聚矢量

! 1 "
"， （,）

" 为团聚棒矢量，大小为团聚棒长度 !，方向为团聚
方向，团聚方向与 # 轴（薄带长轴方向）成!角，与
$轴成"角，则团聚矢量 ! 在垂直于薄带长轴方向
的分量为

%& 1 !
" 234!/ （5）

团聚矢量 ! 在 $ 轴方向的分量为
%$ 1 %& 234"/ （6）

定义薄带的团聚矢量横向结构分量为

’& 1
!

(

) 1 ,
%&)·（ *)·!)）

+ ， （#）

式中 ( 为整根薄带内的团聚棒总数，%&)，*)，!) 分别

为第 ) 根团聚棒的团聚矢量 ! 在垂直于薄带长轴方
向的分量、第 ) 根团聚棒的横断面积和第 ) 根团聚

棒的长度，+ 为整根薄带的体积 /
定义薄带的团聚矢量横向结构正分量为

’$ 1
!

,

) 1 ,
%$)（")·!)）

- ， （"）

式中 , 为薄带横断面内的团聚棒总数，%$)，")，!) 分

别为第 ) 根团聚棒的团聚矢量 ! 在垂直于薄带横断
面内 $ 轴方向的分量、第 ) 根团聚棒的直径和第 )
根团聚棒的长度 / - 为薄带横断面面积 /

’& 和 ’$ 是从介观结构角度反映材料结构特征

的两个重要参量 / 不妨认为沿薄带轴向分布的介观
结构是均匀的，则薄带的团聚矢量横向结构正分量

’$ 即足以反映薄带结构特征 / 近似地，可以将出现
团聚的面积 -7 除以薄带横断面总面积 - 的商来表
示薄带的团聚矢量横向结构正分量 ’$，即

’$ "
-7

- / （8）

表 6即为根据（8）式分析不同张应力退火的 )*
基纳米晶薄带的横断面 +)&图所得 / 图 9 为根据
表 ,和表 6数据所作的外加张应力#与磁各向异性
场 .% 及薄带的团聚矢量横向结构正分量’$ 的关系

曲线，可见，.% 和 ’$ 均随张应力的增大而增大，且

两者增大的趋势基本相同，可以认为

.% 1 /&%& " /$’$， （!）

式中，/&，/$ 为团聚矢量磁耦合因子 / 根据（!）式可

6,$#!期 施方也等：应力退火 )*基纳米晶薄带横向磁各向异性的介观结构研究



图 ! 外加张应力!与 !" 和 #$ 的关系曲线

以估算出团聚矢量磁耦合因子，列于表 " # 由于材料
的微观环境有一定波动，导致了由微观结构统计计

算所得的团聚矢量磁耦合因子 %$ 有一定涨落 #

表 $ 外加不同张应力退火的 %&基纳米晶薄带的横断面结构

!’()* &+ ’,- . / 01 &’,- . / 01 #$

-

,2,

$34

32-

151-

454-

,,5-

,"5$

1253

1253

1253

1253

-5-!-

-51"-

-5"--

-531-

表 " 外加不同张应力退火的 %&基纳米晶薄带的
团聚矢量磁耦合因子

!’()* %$ ’（,-$ 6’0）

- ,54-

,2, ,54,

$34 ,5"3

32- ,5$/

根据上述分析，纳米晶薄带的磁各向异性场与

薄带内包裹晶粒的横向优势团聚有着密切的联系 #
张应力退火产生了沿薄带横向的包裹晶粒的优势团

聚，这种优势团聚导致了通过界面非晶组分实现的

晶粒之间的交换耦合作用的横向优势，在宏观上表

现为横向磁各向异性场 !" # 在纵向驱动场下，当外
磁场 !’$小于样品的横向磁各向异性场 !" 时，存在

横向优势团聚的包裹晶粒，由于受到晶粒间交换作

用的横向优势的约束，磁矩基本不动，对纵向驱动场

没有灵敏的响应，只有部分未团聚的自由纳米晶颗

粒的磁矩对纵向驱动场有响应，因此巨磁阻抗比值

变化很小 # 当外磁场达到样品的横向磁各向异性场
时，即外磁场作用足以抵消优势团聚的约束作用时，

才能使大部分纳米晶颗粒的磁矩对纵向驱动场有所

响应，从而导致巨磁阻抗比值急剧随外场变化 #
随张应力的增大，包裹晶粒的横向优势团聚增

强，范围扩展，使薄带内包裹晶粒之间的交换耦合作

用的横向优势增强，磁矩所受到的横向约束力增大，

即薄带的横向各向异性场 !" 增加；与此同时，非团

聚的纳米晶颗粒减少，也即能在低外场（!&7 8 !"）

下对纵向驱动场有响应的自由纳米晶颗粒的磁矩减

小 # 因此使得低外场作用（!’$ 8 !"）时，阻抗比值减

小，即巨磁阻抗曲线下降，且“平台”更加平坦；另外，

由于磁矩所受到的约束力增大，即样品的磁各向异

性场增大，要抵消优势团聚的约束作用，使大部分纳

米晶颗粒的磁矩对纵向驱动场有所响应，则需要更

大的外磁场，因此巨磁阻抗曲线的“平台”变宽 # 由
此可见，外加张应力退火，产生包裹晶粒的横向优势

团聚，这种横向优势团聚导致纳米晶颗粒之间的交

换耦合作用的横向优势，是外加张应力退火使 %&基
纳米晶薄带感生横向磁各向异性场 !" 的介观结构

机理 #
存在于薄带自由面和贴辊面之间的颗粒尺寸差

异以及随应力变化的现象，主要由以下二个方面的

原因引起：第一方面的原因是，在 %&9:;9<=9>?9@ 合
金中，<= 原子的质量和直径比其他合金元素大得
多，由于 <=的质量比其他合金元素大得多，<=的热
运动惯性也就比其他合金元素大得多，而在单辊快

淬制备薄带过程中，因为贴辊面与自由面的冷却速

度有差异（贴辊面的冷却速度大于自由面）导致凝固

速度的差异，会使热运动惯性大的 <= 向凝固速度
相对低的自由面区偏聚，结果使得 <= 在薄带中的
分布密度存在差异———自由面区的 <=分布密度大
于贴辊面区的 <= 分布密度；另外，由于 <= 原子的
直径比其他合金元素大得多，而且 <= 与 @有择优
相互作用，与 %&，:;有一定的排异作用，再加上 <=
的热运动惯性等因素，使快淬制得的非晶薄带中，形

成以 <=为中心的空穴、缺陷团（群）微观区域［,2，,!］，
这种以 <=为中心的空穴、缺陷团（群）微观区域可
称之为 <=缺陷群 # 第二方面的原因是，非晶薄带中
<=缺陷群，在较低的能量（低于!9%&（>?）晶化驱动
能）驱动下，@就会择优进入 <=缺陷群，于是 <=缺
陷群转变成 <=9@原子群［,/］，同时 <=缺陷群会在一
定的应力作用下蠕变，在一定的 <= 缺陷群密度下
会使 <=9@原子群相互联结成网格（<=9@网格）#
这种 <=9@网格将整个非晶基体分隔成 6%(图

片所显示的颗粒，如前所述，<=在薄带中的分布是
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自由面区的密度大于贴辊面区的密度，导致自由面

区的 !"#$网格空间小于贴辊面区的 !"#$ 网格空
间，因而致使自由面区观察到的颗粒尺寸小于贴辊

面区的颗粒尺寸 %
在外加张应力作用下的颗粒团聚行为，是由于

起分隔作用的 !"#$ 网格的组成单元是 !"#$ 原子
群，这种 !"#$原子群内 !"#$的相互作用比较强，通
常以整体运动为主，在正常原子间隔的非晶基体中

这种 !"#$原子群由于体积比较大，不易移动，它只
能在间隙较大的通道中移动 % 在有张应力作用时，
合金薄带会发生形变，这种形变会引起材料内部原

子间距的变化，在沿外加张应力的方向上原子间距

要增大，而且这种原子间距增大的效果，在原子间相

互作用小的区域会大于原子间相互作用大的区域，

显然，由于 !"，$ 与 &’，() 有一定的排异作用，在
!"#$原子群与被 !"#$网格分隔开的非晶颗粒的交
界处是原子间相互作用最小的，因此，此处的原子间

距变化最大，并且在与外加张应力垂直的方向上原

子间距增大最大，这就为 !"#$原子群提供了具有方
向性的移动通道 % 随着外加张应力的增大，其他内
应力的作用就相对下降，这种与外加张应力方向垂

直的 !"#$原子群通道就越通畅、越整齐，与外加张
应力方向的垂直度也越高，因而导致了 *&+图片显
示的包裹晶粒团聚行为，随着外加张应力的增大，沿

外加张应力垂直方向的团聚越明显、越整齐，团聚优

势方向与外加张应力方向的垂直度也越高 % 随着外
加张应力的增大，包裹晶粒团聚优势方向有转向 !
轴的趋势，是由于在外加张应力的作用下，薄带在 !
轴和 " 轴方向上有一定的收缩应变，并且由于在 !
轴和 " 轴方向的尺寸差异，致使 ! 轴方向的收缩应
变小于 " 轴方向的收缩应变，随着外加张应力的增
大，这种收缩应变的差异也增大，从而使 !"#$原子
群通道出现转向 ! 轴的趋势，因而导致了 *&+图片
显示的包裹晶粒团聚优势方向与 ! 轴的夹角减小 %
关于以上理论的实验事实依据，另文再详细讨论 %

, - 结 论

.- 张应力退火使 &’基纳米晶薄带感生横向磁
各向异性场的机理可以从介观结构的角度作出解

释：张应力退火产生了沿薄带横向的包裹晶粒的优

势团聚，这种优势团聚导致了 &’基纳米晶薄带横向
磁各向异性场的感生 %

/ - 随张应力的增大，优势团聚越明显，感生的
横向磁各向异性场也增大 %

0 - 张应力退火使 &’基纳米晶薄带感生横向磁
各向异性场与纳米晶团聚矢量横向结构分量间存在
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