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Fe基合金薄带的磁性能对应力敏感 , 特别是退火过程应力感生磁各向异性是否可以用回火方法消除 ,

是一个令人感兴趣的科学问题. 本文采用同步辐射 X射线衍射技术, 观测 Fe73.5Cu1Nb3Si13.5B9 非晶薄带经外

加 394.7 MPa应力 540 ℃ 保温 30 min退火后, 进行多次等温回火样品的微观结构, 用 SupereyesB011型显微

摄像机记录样品应力退火和回火过程的宏观伸长量, 并利用 HP4294A型阻抗分析仪测量相应样品的磁各向

异性. 对实验数据进行曲线拟合后发现, 虽然应力退火过程的残余应力引起的晶格各向异性是产生磁各向异

性的主要原因, 但不是唯一原因, 在应力退火过程中非晶基底的蠕变引起的纳米晶晶粒定向团聚, 也是应力

退火感生磁各向异性的重要原因; 而且, 因应力退火过程中非晶基底的蠕变引起纳米晶晶粒定向团聚感生的

磁各向异性无法用等温回火方法完全消除.
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1   引　言

铁基合金材料以其优异的软磁性能被广泛应

用在各个领域 [1−4]. 为了满足各个领域不同的需求,

人们对材料的结构和磁性能进行调控, 常用的方法

有磁场退火 [5,6] 和应力退火 [7,8]. 应力退火相比于磁

场退火具有一定的优势, 1992年, Kraus等 [7] 用应

力退火的方式对 Fe基合金薄带进行处理, 得到的

磁各向异性数倍于磁场退火的软磁薄带. 从此, 应

力退火调控磁结构技术受到广泛关注 [7−11]. 但直到

目前, 人们对应力退火感生磁各向异性的机理还存

在颇多争议 [9−11]. 其中, 最具代表性的有 Herzer[9]

提出的磁弹耦合相互作用模型 ,  Hofmann和

Kronmüller[12] 的基于 Néel原子对方向有序模型.

后者提出除 Herzer等认为的磁弹耦合相互作用外,

Fe-Si原子对方向有序也可能是产生磁各向异性的

原因. 后来, Ohnuma等 [11,13,14] 利用透射 X射线衍

射技术直接观测到应力退火引起了 Fe基合金的晶

格各向异性, 主张晶格各向异性是感生磁各向异性

的直接证据, 并且认为应力退火感生的磁各向异性

可以通过长时间或多次等温回火完全消除. 纳米晶

材料的磁性能和它的微结构密切相关 [15−18], Fang

等 [19,20] 采用原子力显微镜断口观测技术研究了应
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力退火 Fe基合金薄带的介观结构, 主张纳米晶定

向团聚也是应力退火感生磁各向异性的重要原因,

并认为纳米晶定向团聚不能用等温回火方法完全

消除 . 由此引出了一个争议问题 : 应力退火在

Fe合金薄带中感生的磁各向异性是否能通过回火

方式完全消除? 该问题的回答不但具有科学意义,

而且对于生产实际具有重要指导作用.

本文采用同步辐射 X射线衍射 (XRD)技术

观测 Fe基合金薄带的微观结构在多次回火过程中

的变化情况, 对比分析微结构、宏观应变及磁各向

异性与回火次数的关系, 研究分析应力退火感生磁

各向异性是否能够通过回火方法完全消除. 

2   实　验

本文所用样品为 Fe73.5Cu1Nb3Si13.5B9(Fe基

合金)非晶薄带, 长 22 cm, 宽 1 mm, 厚 38 µm. 实

验中应力退火所加应力为沿薄带的长度方向 (纵

向)的 394.7 MPa张应力, 退火保温温度为 540 ℃,

保温时间为 30 min. 回火过程无应力, 保温温度也

为 540 ℃, 保温时间为 30 min, 重复回火 4次.

本文观测合金薄带中 a-Fe(Si)晶粒微观结构

的实验采用上海光源 (SSRF)BL14U-硬 X射线微

聚焦及应用光束线站测得透射 XRD谱,实验中所

用的X射线波长为 0.0688 nm. 利用 SupereyesB011

型显微摄像机记录薄带的纵向宏观伸长量, 采用

HP4294A型阻抗分析仪以纵向驱动模式测量样品

的巨磁阻抗 (GMI)曲线, 并根据 GMI曲线测得磁

各向异性场.

d样品中 a-Fe(Si)晶相的晶面间距   , 由 XRD

曲线衍射峰位置获得 2q 后, 根据布拉格方程算出 

d =
nλ

2 sin θ
. (1)

其晶格各向异性由 

dk = d// − d⊥ (2)

dk d//

d⊥

算出, 其中   为晶格各向异性,    为平行于应力

方向的 a-Fe(Si)晶相晶面间距,    为垂直于应力

方向的晶面间距.

薄带样品的宏观应变为薄带的伸长量与原长

的比值: 

ε =
∆l

l0
, (3)

∆l l0其中  为薄带的伸长量,   为薄带的原长.

使用 HP4294型阻抗分析仪在纵向驱动模式

下测量样品的巨磁阻抗比曲线, 巨磁阻抗比定义

如下: 

∆Z

Z
=

ZH(ex) − ZH(max)

ZH(max)

× 100%, (4)

ZH(ex) H(ex)

ZH(max) H(max)

其中   为样品在外加磁场   下的阻抗值 ,

 为样品在最大外加磁场  下的阻抗值.

磁各向异性场的计算公式为 

HK =
H+ −H−

2
, (5)

H+ H−其中   与   为样品 GMI曲线半高宽处对应的

磁场强度. 

3   结果与讨论

图 1是经过应力退火和回火的 Fe基合金薄带

的 XRD谱, 394.7 MPa退火后薄带中 a-Fe(Si)晶

粒在平行于拉应力方向和垂直于拉应力方向的衍

射峰位间距较大; 在回火之后, 两个方向的衍射峰

位间距有所下降, 随着回火次数的增加衍射峰位间

距逐渐减小.
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图 1    经应力退火和回火的 Fe基薄带的 XRD谱

Fig. 1. XRD peaks  map  of  stress  annealing  and  tempering

ribbons.
 

对 XRD谱进行分析并计算后可知, 合金薄带

应力退火后产生了较大的晶格各向异性, 4次回火

后样品的晶格各向异性是逐渐减小的. 应力退火后

的晶格各向异性为 0.002084 nm, 第一、二、三和第

四次回火后的晶格各向异性分别为 0.000623,

0.000463, 0.000401和 0.000373 nm.

定义薄带中 a-Fe(Si)晶粒的残余晶格各向异

性为 
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α =
dkn

dk0

× 100%, (6)

dk其中   为薄带的晶格各向异性 ; n 为回火次数

(n 取 0, 1, 2, 3, 4), n 为 0时代表未回火.

图 2是 Fe基合金薄带的残余晶格各向异性与

回火次数的关系曲线, 对图中实验数据点进行最小

二乘法拟合后得到残余晶格各向异性和回火次数

的关系式: 

α = 19.04 + 80.93× e−n/0.51. (7)

n ∝ ∞
α

由 (7)式可见, 当   时, 薄带中的残余晶格各

向异性  随着回火次数的增加而减小, 并最终趋近

于 19.04%.

定义薄带残余宏观应变为 

δ =
εn
ε0

× 100%, (8)

ε其中  为薄带的宏观应变, 由 (3)式算出, n 为回火

次数 (n 取 0, 1, 2, 3, 4), n 为 0时代表未回火.

图 3为合金薄带样品的纵向残余宏观应变与

回火次数的关系曲线, 未回火前薄带的残余宏观应

变为 100%, 第一、二、三和第四次回火后的残余宏

观应变分别为 98.48%, 98.32%, 98.27%和 98.25%.

对图中实验数据点进行最小二乘法拟合后, 得到

Fe基合金薄带残余宏观应变与回火次数的关系式: 

δ = 98.27 + 1.73× e−n/0.48. (9)

n ∝ ∞ δ从 (9)式可见, 当  时, 薄带的残余宏观应变 

随着回火次数的增加逐渐减小 , 并最终趋近于

98.27%.
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t 0.48298 0.02855

k 2.07047 0.1224

tau 0.33478 0.01979

y=A1exp(-)+y0

图 3    Fe基合金薄带残余宏观应变与回火次数的关系曲线

Fig. 3. Relationship between the residual macroscopic strain

and tempering times of the ribbon.
 

图 4为合金薄带样品 394.7 MPa应力退火和

4次回火后的 GMI巨磁阻抗比曲线图. 可以看出,

394.7 MPa应力退火后薄带的最大巨磁阻抗比从

1077%减小到了 55%, 并感生出一个 10226 A/m

的较大的磁各向异性场; 每次回火后薄带的最大巨

磁阻抗比都有所增大, 分别为 126%, 150%, 166%

和 175%, 感生的磁各向异性场逐渐减小, 分别为

4350, 3657, 3248和 3108 A/m. 每次回火后的磁

各向异性场相较回火前分别减小了 57.46%, 6.78%,

4.00%和 1.36%. 可以看出, 在第二次回火之后合

金薄带的最大巨磁阻抗比和感生的磁各向异性场

变化较小并趋于稳定.
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图 4    薄带应力退火和多次回火的 GMI曲线

Fig. 4. GMI curves of stress annealing and multiple temper-

ing ribbons.
 

定义薄带残余磁各向异性为 

γ =
HKn

HK0

× 100%, (10)

HK其中  为薄带的磁各向异性, 由 (5)式算出, n 为
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系曲线

Fig. 2. Relationship between  the  residual  structure   aniso-

tropy and tempering times. 
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回火次数 (n 取 0, 1, 2, 3, 4), n 为 0时代表未回火.

图 5为合金薄带样品残余磁各向异性与回火

次数的关系曲线, 未回火前薄带残余磁各向异性

为 100%, 每次回火之后其残余磁各向异性分别为

42.54%, 35.76%, 31.76%和 30.40%. 对图中实验

数据点进行最小二乘法拟合后得到薄带残余磁各

向异性与回火次数的关系式: 

γ = 31.65 + 68.30× e−n/0.56, (11)

n ∝ ∞
γ

从 (11)式可见, 当  时, 薄带的残余磁各向异

性  随着回火次数的增加逐渐减小, 并最终趋近于

31.65%.

从表 1中可以看出关系式可以分为与回火次

数无关的常数项和与回火次数有关的指数项. 在多

次回火之后指数相逐渐衰减并趋近于 0, 而常数项

不变, 此时常数项即为在多次回火后残余的晶格各

向异性、宏观应变和磁各向异性. 可以看出在多次

回火之后, 薄带的晶格各向异性、宏观应变和磁各

向异性相较回火前分别减小了 80.96%, 1.75%和

68.35%. 这 3个关系式表明: 多次回火后不能被消

除的晶格各向异性有 19.04%, 不能被消除的宏观

应变有 98.27%, 不能被消除的磁各向异性有

31.65%. 宏观应变可分为薄带应力退火过程产生

的滞弹性形变部分和塑性形变部分, 滞弹性形变部

分可以通过回火消除, 而塑性形变部分不能被消

除. 多次回火后被消除的 1.75%的宏观应变对应

被消除的 80.96%晶格各向异性和 68.35%的磁各

向异性, 这是由于应力退火过程中薄带弹性和滞弹

性形变可逆; 而不能被消除的 98.27%宏观应变对

应不能被消除的 19.04%晶格各向异性和 31.65%

的磁各向异性, 这是由于应力退火过程中薄带非晶

相的蠕变引起的塑性形变不可逆. 应力退火感生的

磁各向异性场有 68.35%来源于可以被回火消除

的 80.96%的晶格各向异性 [12], 而不能被消除的

31.65%的磁各向异性来源于 19.04%的晶格各向

异性和不能被回火消除的非晶相蠕变塑性形变部

分而加强的纳米晶横向定向团聚 [20] 产生的效应.

图 6为经应力退火的 Fe基合金薄带多次等温

回火过程中残余晶格各向异性和残余磁各向异性

的关系曲线, 从右往左的两个数据点之间的间隔为

一次等温回火, 从图中可以看出薄带的残余磁各向

异性与残余晶格各向异性之间有较好的线性关系.

对图中实验数据点进行线性拟合后可以得到关系式
 

γ = 0.84× α+ 16.36. (12)

从 (12)式可以看出, 薄带的残余磁各向异性随着

残余晶格各向异性的增大而增大, 即薄带的磁各向

异性随着晶格各向异性的增大而增大, 而且呈正比

关系, 这是由于薄带中的晶格各向异性感生了磁各

 

表 1    (7), (9)和 (11)式的参数比较
Table 1.    Comparison of parameters between equa-

tion (7), (9) and (11).

常数项 指数项 拟合优度

α残余晶格各向异性  /% 19.04 80.93× e−n/0.51 0.99829

δ残余宏观应变  /% 98.27 1.73× e−n/0.48 0.99913

γ残余磁各向异性  /% 31.65 68.30× e−n/0.56 0.99604
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图 5    Fe基合金薄带残余磁各向异性与回火次数的关系

曲线

Fig. 5. Relationship between  the  residual  magnetic   aniso-

tropy and tempering times of the ribbon. 
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Fig. 6. Relationship between  the  residual  magnetic   aniso-

tropy and the residual structure anisotropy of the ribbon. 
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向异性 [12]. 由该曲线的反向延长线在纵坐标轴上

的截距可以发现 , 当残余晶格各向异性减小为

0时, 仍有 16.36%的残余磁各向异性. 这部分磁各

向异性的产生是由于薄带中非晶相的蠕变使得薄

带中的 a-Fe(Si)晶相的晶粒发生了定向团聚 [20],

从而加强了晶粒之间的横向磁耦合效应. 因此, 虽

然应力退火过程的残余应力引起的晶格各向异性

是产生磁各向异性的主要原因, 但不是唯一原因,

在应力退火过程中非晶基底的蠕变引起的纳米晶

晶粒定向团聚, 也是应力退火感生磁各向异性的重

要原因; 而且, 即使因残余应力引起的晶格各向异

性和感生的磁各向异性可以用回火方法完全消除,

因应力退火过程中非晶基底的蠕变引起纳米晶晶

粒团定向团聚感生的磁各向异性也无法用回火方

法消除. 

4   结　论

根据以上研究, 可以得出以下结论:

1)外加 394.7 MPa应力, 经 540 ℃ 保温 30 min

退火的 Fe基合金非晶薄带进行多次回火, 其晶格

各向异性、宏观应变和磁各向异性随着回火次数的

增加呈负指数衰减, 最终分别剩余 19.04%, 98.27%

和 31.65%;

2)多次回火不能完全消除应力退火感生的晶

格各向异性、宏观应变及磁各向异性;

3)薄带的磁各向异性与晶格各向异性具有线

性关系, 但该关系曲线的反向延长线与纵坐标的截

距不为零, 当晶格各向异性为零时仍有 16.36%的

磁各向异性, 这与 Ohnuma等认为的“晶格各向异

性是产生磁各向异性的直接原因”结论不同;

4)虽然应力退火过程的残余应力引起的晶格

各向异性是产生磁各向异性的主要原因, 但不是唯

一原因, 在应力退火过程中非晶基底蠕变塑性形变

部分引起的纳米晶晶粒定向团聚, 也是应力退火感

生磁各向异性的重要原因; 而且, 因应力退火过程

中非晶基底蠕变塑性形变部分引起纳米晶晶粒团

定向团聚感生的磁各向异性无法用回火方法完全

消除.
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Abstract

The magnetic properties of Fe-based alloy ribbons are sensitive to stress, and it’s an interesting scientific

question  whether  stress-induced  magnetic  anisotropy  during  annealing  procedure  can  be  eliminated  by

tempering.  In  this  paper,  the  synchrotron  radiation  technique  was  used  to  observe  the  microstructure  of

Fe73.5Cu1Nb3Si13.5B9 amorphous ribbons annealed at 540 ℃ for 30 minutes under 394.7MPa stress and tempered

several times at the same temperature. The macroscopic elongation of the samples during stress annealing and

tempering  was  recorded  by  SupereyesB011  microcamera,  and  the  magnetic  anisotropy  of  the  samples  was

measured by HP4294A impedance analyzer. After fitting the experimental data, it is found that: (a) The lattice

anisotropy,  macroscopic  strain  and  magnetic  anisotropy  of  the  sample  show negative  exponential  attenuation

with the tempering times, and their final residual are 19.04%. 98.27% and 31.65%. (b) Multiple tempering can

not  completely  eliminate  lattice  anisotropy,  macroscopic  strain  and  magnetic  anisotropy  induced  by  stress

annealing. (c) The magnetic anisotropy of the sample has a linear relationship with the lattice anisotropy, but

the intercept between the reverse extension line of the relation curve and the longitudinal coordinate is not zero.

When the lattice anisotropy is zero, there is still 16.36% magnetic anisotropy. This is different from Ohnuma's

conclusion  that  lattice  anisotropy  is  the  direct  cause  of  magnetic  anisotropy.  (d)  The  structure  anisotropy

caused by the residual stress after stress annealing is the main cause of magnetic anisotropy, but it is not the

only reason. The directional congregation of agglomerated nanocrystalline grains caused by creep of amorphous

substrates  during  stress  annealing  is  also  an  important  cause  of  magnetic  anisotropy  induced  by  stress

annealing.  Moreover,  the  magnetic  anisotropy  induced  by  the  directional  congregation  of  agglomerated

nanocrystalline grains due to the creep of amorphous substrates during stress annealing can not be completely

eliminated by tempering.
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