
物理学报 Acta Phys. Sin. Vol. 61, No. 24 (2012) 240701

高压对大块 (PrNd)xAl0.6Nb0.5Cu0.15B1.05Fe97.7−x合
金微观结构和性能的影响*

唐杰1)2) 杨梨容1) 王晓军1)2) 张林2) 魏成富1)† 陈擘威1)2) 梅杨1)2)

1) (绵阳师范学院化学与化学工程学院,绵阳 621000) )

2) (中国工程物理研究院激光聚变研究中心,绵阳 621900) )

( 2012年 6月 3日收到; 2012年 7月 10日收到修改稿 )

经配料、熔炼、制粉、成型和烧结后制备了 (PrNd)xAl0.6Nb0.5Cu0.15B1.05Fe97.7−x (质量百分比) 合金, 将该

合金分别采用 1.5 GPa和 3.0 GPa的压强进行压制,研究了此高压对其显微结构和磁性能的影响.分析发现, 该块

状合金承受的压强越高, 其外观和微观结构破坏越严重, 抗弯强度也会降低, 但高温抗氧化性能却有一定程度的

提高. 与没有经过高压处理的磁体相比,经过 1.5 GPa和 3.0 GPa高压的样品最大磁能积分别提高了 7.69 kJ·m−3

和 0.94 kJ·m−3,剩余磁通密度分别提高了 0.02 T和 0.01 T,内禀矫顽力分别提高了 20.06 kA·m−1 和 30.33 kA·m−1.

结果表明,高压对块状 NdFeB烧结磁体的显微结构和力学性能及磁性能均有一定的影响.
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1 引 言

稀土是一种非常重要的战略资源,其丰富的理
化特性使得其有着极为广泛的应用, 比如稀土发
光材料、稀土永磁材料和稀土催化材料等 [1]. 采
用了大量稀土 Nd, Pr等元素的烧结 NdFeB磁体自
从 1983年被发明以来,其用途日趋扩大,也拓展了
长期单一用于功能材料的范畴, 在一定的场合内,
还可能承担起作为结构材料的任务. 比如在无刷
直流电机中, 该磁体作为转子的主要构件提供强
大的气隙磁密度, 其转速高达数千转每分钟, 因此
承受的力极大,为此需考虑磁体需要较好的力学性
能 [2−4]. 在风力发电机 [5] 和磁悬浮列车 [6,7] 等应

用领域, 也可能承受一定压力, 而这方面极少见到
有专门的研究报道. 为了保证该材料在使用过程中
的稳定性,最大限度的提高所用稀土元素的效率和
确保所用机械结构的可靠性,对其承受压力的研究

是有必要的.
目前常见的高压技术有静高压和动高压两种,

前者采用压机实现,在金刚石压砧装置内部能产生
数 GPa到 100 GPa以上的压强 [8],并且可与同步辐
射光源等测试技术相结合 [9,10],对物质在极高压强
条件下的结构和物性行为的变化进行原位观测,在
材料制备方面有着极为广泛的用途. 因此, 本实验
即采用静高压技术对样品施加了高压后,再测试并
分析其磁学性能和力学性能及微观结构的变化.

2 应力分析

据 Dustan的分析结果 [11],压机腔体压力与密
封边材料强度及尺寸存在以下的关系:

σn =

[
n+ 1 +

2(r0 − r)√
3h

]
k, (1)

式中的 σn 是作用于密封边上的正应力, 在假定高
压腔体内处于准静水压状态, σn(rg) 等同于腔体内
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压力. k 是密封边材料的屈服强度, n是常数, r 为
密封边上任意一点距腔体中心的距离, rg 为八面体
压腔内切球与外接球半径的平均值, r0 是密封边外
圆半径, h为密封边厚度.

令 D = r0 − r,将 (1)式改写为

σn =

[
n+ 1 +

2D√
3h

]
k. (2)

h继续减小, (n+ 1)可忽略,即有下式成立:

σn(r) =
D

h
k. (3)

由 (3)式可知,若 k值确定, r处正应力 σn(r)与

密封边厚度 h 成反比. h 进一步减小, 正应力将急
剧增大, 消耗在密封边上的加载也将急剧增加, 从
而降低成型压制效率,并且成型压制时可能带来一
定风险. 因此在密封应该选取屈服强度较小的材料,
还应控制形状,避免密封边厚度 h值过低. 根据上
述分析,同时六面顶压机高压腔体仅 58 mm, 且所
得样品不能太小,因此本实验选用叶腊石作为密封
材料,其边沿厚度为 14 mm.

3 实 验

经粉末冶金工艺制备的 (PrNd)xAl0.6Nb0.5

Cu0.15B1.05Fe97.7−x (质 量 百 分 比) 合 金 加 工
成 Φ 58 mm× 32 mm (轴向为取向方向)样品,采用
六面顶压机分别进行 1.5 GPa和 3.0 GPa轴向压制
后,再分别制备成Φ10mm×4 mm和Φ 3mm×3 mm
的样品, 分析其微观组织和性能. 拍摄样品外观形
貌的相机为佳能 IXUS70, 微观结构分析采用型号
为 JSM6360LV 的扫描电子显微镜, 磁性能采用型
号为 7410 的振动样品磁强计测试. 样品抗氧化性
实验仪器为型号 SDTA851e的综合热重分析仪,力
学性能测试设备是型号为的 SHS2/WDW-10 万能
材料实验机.

图 1是本次实验所用六面顶压机腔体组装图.

4 实验结果及讨论

在高压压制时, 根据六面顶压机的特点, 压力
从六个方向施加, 样品受力均匀, 样品结构变化各
部位一致, 高压对其影响相同, 所以文中不再单独
做各部分的应力和影响分析.

4.1 高压对样品外观的影响

图 2是样品经过高压之后的外观形貌.

图 1 六面顶压机腔体组装图 (1为钢环; 2为叶蜡石; 3为
石墨; 4为盐环; 5为样品)

图 2 经高压的大块 NdFeB合金外观形貌

从图 2 中可以发现, 压强越大, 对其所造成的
破坏就越大.样品被施加的压强为 1.5 GPa时,其上
表面的缺口有一个,下表面也可以看出有一个较浅
的缺口,而施加的压强为 3.0 GPa时,其上表面即可
见有 3个缺口, 其中一个还较深, 这些缺口都是因
为极高的压强而破坏掉的,而没有经过高压的样品,
如图 2中的左边第一个样品 (0 GPa)所示, 其外观
是完整的.

4.2 高压对样品微观结构的影响

经高压后, 样品的微观结构发生了较大变化,
如图 3 所示, 从上到下依次是不经高压样品、
经 1.5 GPa和 3.0 GPa压制后样品的微观组织,放大
倍数为 1000倍.
由图 3可见,不经高压样品微观结构相对较完

整, 其孔洞缺陷为该材料的制备工艺造成, 是其本
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质特征 [12]. 但样品经 1.5 GPa高压后,出现了较多
裂纹,如图中A区域所示.再将压强提高到 3.0 GPa,
也有大量的裂纹,如图中 B区域所示,同时还有裂
纹脱落造成的大片孔洞, 如图中 C 区域所示, 说
明样品经高压后不仅会造成其外观破坏 (如图 2
所示), 还会造成其微观结构的破坏, 压强越高破
坏越大.

图 3 大块 NdFeB磁体经高压后的微观结构, ×1000

此外,从图 3还可以观察到,经高压压制后的样
品富 Nd 相比没有经过高压压制的样品相对少些,
且成团不成片. 根据魏成富等的研究结果 [13],在不

同状态下富 Nd相的硬度比 Nd2Fe14B相低 100 HV
左右,因此高压下样品中韧性较好的富 Nd相被压
缩成团, 有的也被压进了附近的孔洞等, 因此显得
较少,但是实际上其数量是不会改变的.

4.3 高压对样品磁性能的影响

表 1是样品经不同压强后的磁性能和密度.
从表 1 可见, 样品的密度几乎没有变化, 这是

因为该合金的硬度较高, 压制时压缩困难造成的,
体积几乎没有变化,因此密度变化不大.
根据剩余磁通密度 Br的计算公式为

Br = A(1− Vn)
d

d0
cos θJs, (4)

式中, A为正向畴的体积分数; Vn 为非磁性相体积

分数; d为磁体的实际密度; d0 为磁体的理论密度;
cos θ为磁体的取向度; Js 为主相 Nd2Fe14B的饱和
磁极化强度.
在本实验中, 压制从六个方向同时进行, 因此

各个方向受力是均匀的. 经高压后, 其实际密度 d

以及取向度等不会发生较大的改变.但是非磁性相
如富 Nd 相富 B 相较软 [13], 在一定程度上被压缩
而使得其整体体积分数 Vn有所减小,因此 (1− Vn)

的值会增大, 根据 (4) 式, 剩余磁通密度的值将增
加. 但是过高的压强会破坏正向磁畴,因此样品经
过 3.0 GPa压制之后,剩余磁通密度的值比 1.5 GPa
压制的磁体低 0.01 T.最大磁能积总体上是上升的,
虽然这种变化不大,根据 (4)式,其变化趋势与剩余
磁通密度的值类似 [14−16].

(BH)max =
1

4µ0µrec
A2(1− Vn)

2

× cos θ
2
(
d

d

)2

J2
s , (5)

式中, µrec 为回复磁导率; µ0 为真空磁导率. 压
强达到 3.0 GPa 时, 相对于不经高压的样品, 提高
了 0.94 kJ·m−3, 而比 1.5 GPa 压制的样品, 反而降
低了 6.75 kJ·m−3, 这种变化也是由于非磁性相 Vn

的体积分数减小,因为最大磁能积就是退磁曲线上
一个特征点对应的剩余磁通密度和矫顽力乘积的

最大值, 因而影响因素很多, 但最主要是剩余磁通
密度 (如前所述是降低的),其他的如曲线的方形度,
矫顽力的变化等也会对其造成影响.而在本实验中,
矫顽力相对较高, 这种影响因素不大, 所以剩余磁
通密度中非磁性相 Vn的体积分数是关键.
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表 1 不同压强样品的磁性能

样品压强/GPa (BH)max/kJ·m−3 Br/T Hci/kA·m−1 密度 /g·cm−3

0 252.55 1.25 1060.51 7.6000

1.5 260.24 1.27 1080.57 7.5999

3.0 253.49 1.26 1090.84 7.6000

实验中变化较大的是磁体的内禀矫顽力, 其
值随着压强升高而持续上升. 当压强由 0 GPa 提
高到 1.5 GPa时,提高了 1.89%,而压强进一步提高
到 3.0 GPa时,又提高了 0.95%.

关于 NdFeB合金的矫顽力,长期以来有几种理
论解释,如形核机理、钉扎机理、热激发和发动场
理论等,对于烧结合金,支持钉扎机理的较多,其次
是形核机理,至于热激发和发动场,支持者较少. 而
研究者普遍较为公认的表述公式如下所示 [17−21]:

Hc = αHk −NeffMs, (6)

式中, α为晶粒结构缺陷对矫顽力的减小因子; Neff

为晶粒自退磁作用和晶粒之间的耦合作用而形成

的有效退磁因子; Hk = 2K1/Js 为表示磁矩一致转

动所需各向异性场. 由 (6)式,晶粒结构缺陷和不同
晶粒之间的相互作用以及同种晶粒之间的相对取

向差异会影响到矫顽力的大小. 即如果缺陷较多,
则会使矫顽力减小,因为晶粒结构缺陷对矫顽力的
减小因子会降低, 相反, 如果将合金中的缺陷数量
减少,则其矫顽力将上升 [22,23].

在高压实验中, 韧性较好的富 Nd相会受到挤
压而延伸进入合金结构中的孔洞等缺陷,将其全部
或者部分填充,整体缺陷数量在一定程度上会有所
减少,晶体结构相对完整一些 (如图 3所示),因而其
矫顽力上升, 但是由于这种变化量较小, 而且高压
也会带来新的裂纹等缺陷,所以其值增加亦不多.

4.4 高压对样品抗氧化性能的影响

实验中所制备合金的烧结温度是 1100 ◦C 左
右, 回火一般是两段式, 温度为 600—900 ◦C. 这些
工序均在真空状态下进行, 特别是烧结工序, 其真
空度须更高, 否则将会严重氧化甚至没有磁性能,
更严重的可能还会破坏产品的形状.两段回火工序
的温度较低,而且合金已经过烧结,致密化较好,不
易于氧化, 因此真空度可以稍低一些. 但若在空气

气氛中升至高温, 也会发生严重的氧化, 热重测试
即利用此原理来考察其抗氧化性能.

没有经过高压的样品在加热的情况下,质量先
降低再升高,从表 2可以看出三种样品质量的变化.

表 2 样品加热前后的质量变化

样品压强/GPa 原始质量/mg 最低质量/mg 最后质量/mg

0 153.635 153.585 157.256

1.5 153.817 153.847 157.520

3.0 153.566 153.616 157.363

样品最初质量有一定区别,为加工控制不当或
者密度差异造成. 较高质量是指在热重处理中, 先
达到的一个较高点, 此后质量下降至最低, 再氧化
至最高质量,其趋势从图 4中可直观看出.

表 2 中只有不经高压的样品质量先增加后降
低到比最初质量还低, 其他的样品即使降低也是
在较高的基础上降低, 且都高于原始质量. 分析认
为是不经高压的样品中有较多的孔洞等缺陷,在如
图 3所示中, 浅层气孔破裂, 处于较为宽松的环境
中的物质如附着的水分和油污等由于高温而部分

排出,因此其质量降低. 而经高压后,样品整体虽然
尺寸变化不大, 但是一些韧性较大的富 Nd 相 [13]

等被压缩进入样品缺陷,在一定程度上阻碍了前述
物质的排出,从而在加热时不会有太大的变化.

另外一方面,当样品被加热时,由于 Nd元素氧
化所需要的能量远低于 Fe元素,因此表面的富 Nd
相等会首先氧化 [24,25], 因此质量上升, 如表 2, 三
种样品分别上升了 0.035%, 0.031%和 0.036%,比较
接近. 其后夹杂相受热挥发, 质量下降, 三种样品
分别下降了 0.068%, 0.011%和 0.004%,可见基于上
述原因, 受压的样品缺陷更少. 温度进一步升高,
浅层的 Nd2Fe14B基体相和较深层的富 Nd相都被
氧化, 因此质量急剧上升, 相对于质量最低点, 三
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种样品分别升高了 3.671, 3.673 和 3.747 mg, 而相
对于原始质量, 三种样品质量分别提高了 3.621,
3.703 和 3.797 mg. 可见高压由于将富 Nd 相压至
孔洞等缺陷中, 没有位于 Nd2Fe14B基体相晶粒之
间,不会受到保护,因而易于氧化,表现出质量增加
较快.
但是从图 4也可以看出,没有经过高压的样品

在温度达到 1100 ◦C时,质量有加速上升的迹象,这
是因为作为粉末冶金工艺制备的产品,其结构较为
疏松,缺陷较多,在较高温度下更加易于氧化.

图 4 样品的抗氧化性能

4.5 高压对样品三点弯曲性能的影响

图 5 是样品的三点弯曲实验结果. 抗拉强度
是材料性能的第一指标, 但是脆性材料的抗拉强
度难以测得且数据分散性较大, 故脆性材料如本
实验中的 NdFeB合金将弯曲强度作为第一力学性
能指标 [26].
本实验中,样品 a, b和 c所受压强分别是 0, 1.5

和 3.0 GPa. 可见不经高压的烧结 NdFeB合金更不
易断裂,虽然其形变不大,而经过了高压强的样品 b

和 c承受的极限强度较低,但是其断裂前形变较高.
分析其原因为高压强使得合金中的富 Nd相位置变
化,更紧密地与 Nd2Fe14B相结合在一起,因而合金
的韧性较好些,但是高压强又促使其出现了裂纹和
滑移以及孔洞等缺陷,在样品中易于形成应力集中
区,因而更易断裂,承受力较低.
如果将该合金用于需要承受过高压强的工作

环境,则可能会造成结构破坏.此外也可发现,在压

强较高时,样品可承受更大的形变,如图中的样品 b

比样品 a和 c承受形变都高. 其原因与上述解释类
似, 即压强使得富 Nd 相与 Nd2Fe14B 相结合更紧
密, 韧性变好, 但是压强更大时, 缺陷会大量增加,
从而造成样品的脆性更大.

图 5 经高压后样品的形迹 -强度曲线 (样品 a为 0 GPa; b
为 1.5 GPa; c为 3.0 GPa)

5 结 论

1. 烧结 NdFeB合金外观和微观结构会被高压
破坏,经 1.5 GPa高压样品微观结构有大量裂纹,而
经 3.0 GPa高压后的样品不仅有裂纹,还有裂纹脱
落聚集成大片孔洞.

2. 压强上升, 剩余磁通密度和最大磁能积
均有一定程度的上升, 但是内禀矫顽力会持续上
升, 经 0, 1.5 和 3.0 GPa 压强后样品的最大磁能积
分别为 252.55, 260.24 和 253.49 kJ·m−3, 剩余磁通
密度分别为 1.25, 1.27 和 1.26 T, 内禀矫顽力分别
为 1060.51, 1080.57和 1090.84 kA·m−1.

3. 经高压后样品低温时抗氧化性能会下降,但
高温下会具有较好的抗氧化性能, 其缺陷增加, 脆
性增大,抗弯强度降低.

感谢四川大学原子分子物理所提供的高压实验帮助.

感谢四川大学的刘颖老师对本文样品的测试的帮助和指导.
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Abstract

According to nominal composition (PrNd)xAl0.6Nb0.5Cu0.15B1.05Fe97.7−x(weight percentage), the sintered NdFeB magnets are

prepared by melting processing, milling processing, moulding processing and sintering processing. Microstructures and properties of

these bulk samples at different high pressures are tested. It is shown that with pressure increasing, appearance and microstructure of

samples are destroyed, but their inoxidizability at high temperature is increased, although their flexure strength is badly reduced. On the

other hand, there are more excellent magnetic properties of bulk NdFeB samples pressed at high pressures (1.5 GPa and 3.0 GPa) than

those of this bulk samples without being pressed. For example, values of their maximum magnetic energy products are increased by

7.69 kJ·m−3 and 0.94 kJ·m−3 respectively, and values of their remanence are increased by 0.02 T and 0.01 T respectively, in addition,

the values of their intrinsic coercive force are increased by 20.06 kA·m−1 and 30.33 kA·m−1 respectively. It is ind that high pressure

has some effects on microstructure, mechanical and magnetic property of the bulk NdFeB alloy.

Keywords: NdFeB alloy, high pressure, microstructure, property
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