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摘 要 研究了Nd Dy_ —B和Nd Dy—F B sn合金在423 K的磁后教 发现两者的磁化强度都按时间对敬衰减，Nd Dy 

B—Sn音盒的醯后教起伏场 大于 Nd Dy-Fe—B台金 用 Gaunt的畴壁钉} 理论分析谖温度下两者的钉扎机制后发现．对 

于 Nd Dy—F B Sn台盒 按畴壁强钉扎模型计算的钉扎密度与显微分析一致．因而 其反磁化过程在此温度 r由畴壁强钉十 控制 

而 Nd Dy F B台盒的实验结果．与强钉扎模型计算结果不相符．进 步甘析表明． Nd Dy—R卜B 台盒的磁化反转过程由局域化 

弱钉扎控制 
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ABSTRACT IVlagnetic viscosities of Nd_Dv—F —B and Nd Dv_ B Sn were investigated at,423 K 

It iS shown that the time dependence of the magnatization decay iS logarithmic．The fluctuation field of 

Nd-Dy Ee B Sn iS larger than that of Nd Dy—R}_B．After analvzing with Gaunt’S pinning theo~-,it iS 

found that pin densitv calculated by the strong pinning model iS in agreemen~with experiment for Nd— 

Dy Fe B-Sn．So the coercivi of Nd Dy Fe—B—Sn iS controlled by strong pinning of doraain wall，but 

Nd Dy F —B by localized、 ak pinning． 

KEY W 0RDS Nd FE—B m~gnet．magnetic viscosity．Sn doping．domain wall pinning 

饱和磁化的永磁体是一亚稳系统，它有自发退磁趋向于 

自由能最小状态的倾向 当外场接近矫顽力时，这种磁后效 

现象会变得很明显 分析磁后救现象，可以更好地理解磁化 

反转机制 文献 『1—31等研究了永磁材料的矫顽力与磁后 

效的关系．文献⋯ 将畴壁运动类比于位错运动，并考虑热 

激活作用，推导出缺陷对畴壁的强钉扎和弱钉扎模型．在强 

钉扎情况下．畴壁每次只能从一个钉扎中心脱钉：而弱钉扎 

情况下．畴壁每次不可逆移动可通过多个钉扎中心 [4,s1． 

由微磁学矫顽力模型分析可知，423 K以上，含 Sn台 

金 Nd—Dy—Fe—B-Sn的反磁化过程由畴壁钉扎控制，且掺 
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杂Sn可能形成更有效的钉扎中心 ：61 Shrey等 F 发现． 

Sn能显著改善烧结 d Fe B台金矫顽力的热稳定性，可能 

与磁体中形成了更有效的钉扎中心有关 下面借助于Gaunt 

的理论[11，进一步分析在较高温下(423 K)．Sn对Nd Dy— 

Fe B台金畴壁钉扎作用的影响． 

1 实验方法 

台金Ndzl 9DylFe66B1 1(D台金)和Ndzl 9Dy e．Fees 7 

B1 1Sno
．3(K合金)用粉末冶金烧结法制备 Dy,Sn通过 

液相台金 Nd~oDy4oFess．9B1 1和 NdasFe43 9SnloB1 1引 

入，台金粉在甲苯保护下球磨至3_．5；am(Fisher粒度)，经 

真空干燥后．在约 1190 kA／m 磁场中垂直压型．然后在 

1393 K 烧结． 873—1173 K热处理 用于电镜观察的样 

品经超声波切割成直径 3 mmxO．5 nlm 薄片．手工研磨至 

约90 m后用电解抛光进一步减薄，电解液配比为l0％高 
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氯酸 +90％ 甲醇 最后用 Gatan 600型离子碱薄仪请除 

表面污染 减薄时样品置于液氯冷却试样台上．工作电压约 

5 kV，样品表面与 Ar离子束夹角为 l0。 制好的样品立即 

装机观察．用 H9000分析电镜观察显微组织．其工作电玉 

为300 kV、仪器常数LA=2．0915 lnlI1 nin(校正值) 

用于磁测量的样品切割成直径 2 mmX4 mill，表 

面磨光 用 LD39600 型振动样品磁强计 (VSM)测量 

423 K 的磁滞回线和磁化强度随时间的变化．样品先经 

1591 kA／m外场饱和．然后从剩磁状态缓慢增加一反向外 

场至约 80 kA／m，再将反向场突然增到接近矫顽力的一个 

以 值 等待 5 s后、开始记录磁化强度 M 值．每隔 5 s 

记录一次．测量完毕后．重新将样品饱和磁化、重复以上程 

序．并将 Ha增高 所加反向外场 日 如表 1所示 

衰 1 磁后技测量中所加厦向外场 值 

Table 1 Applied fields during 

上述测量由于在接近矫顽力的外场下进行．退磁因子的 

影响可忽略不计．合金中的少量 Dy和 Sn用液相合金引 

入 它们溶人硬醛相的量很有限 故计算过程中．内禀磁陛 

参数近似采用Nd2Fel4B相的值 

2 实验结果与讨论 

2．1 合金的显微组织 

图 1显示 合金中硬磁相 ( 相)晶粒边缘附近具有 

高的缺陷密度 粒状缺陷粒径在 2 10 Dill间．粒间距为 

7 16 niT1．平均约 ll 11111．在 165 ran~231 ilm 的视场 

内分布着约 50个缺陷 由于缺陷随机分布、可以合理假定 

沿垂直图面方向．粒状缺陷分布间隔也在 11 nli1左右 这 

样，呵推算出牲状缺陷密度高选约 1O ／m ．图 2是相 

应区城的电 衍射花样 其 叠蛔的f}亍射环的分析结果如表 

2(环半径从底片上测得)所示 叮见 衍射环对应 bcc结构 

的n—Fe R ja等的研究也表明． Sn在Nd—F B合金中 

有促使 Fe析出的作用 1 

图3是不含 sn的 D 台金 相品粒的 l001I方向投影 

t 

圉 1 K 台盒 年晶粒内的析 楣 

Fig．1 Precipitates(P)in grain of 曲ase in samp~K 

图 2 台盘中中相【010】取构电子衍射图 

Fig．0 f010．electron diffraction pattern of phase in sample K 

圈 3 D 台盘 相晶粒的高分辨像和电子衍射图 

Fig．3 HRTEM image and electron diffraction pattern for in sample D 

The fringes correspond to e100)and(OlO)planes Both plane spacings aide 0 88 nm) 
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表 2 图2中衍射环的分析结果 

Table 2 Results of analysis for diffraction rings in Fig 2 

晶格像及电子衍射花样 可见 口 台金晶粒内部相当完整 

几乎看不到缺陷，衍射图上也没有图 2中出现的衍射环 

2．2 磁后效参数计算 

423 K时 从 D和 K样品的磁滞回线上 (见图4)可 

测得其矫顽力 Hcj分别为 161 359与239．915 kA／m 图 5 

H MA， 

圈 4 样品在 423 K的磁滞回线 

Fig．4 Hysteresis loops for samples D and K at 423 K 
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0O 
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围 5 不同外场条件下 D样品的磁化强度与时间关系 

Fig．5 Time dependen~ of magnetization for sample D at 

different applied fields 

和 6是D 和 样品在该温度下的 ／̂ 与 int关系(其 

中 t 为饱和磁化强度． t为时间1可看出它们具有很好 

的线性关系，与 Givord等的测量一致 

磁后效起伏场 是反映磁驰豫过程的一个重要动力 

学参数 参考 Brown等的方法 ”，在哥 5和 6中取 

不 的 AI,／ 值 作平行于ln 轴的平行线．与不同外场 

H 所测得的 ／且 变化线相交 (见图 7)．以交点的横坐 

标 in 为新的横坐标，相应的 为纵坐标作图，得 H 与 

in t关系图(见囝8和9)可求 起伏场 皿 1 

0H H

f=一 _  (1】 
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In 

圈 6 不l司外场条件下 样品 磁化强度与时间是系 

Fig．6 Time dependence of inagnetizat]on for sample K at 

differe~t applied fields 
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圈 7 风 一In 关采睡解法示意 

Fig．7 Determination of correlation between日a and In from 

M／ sIn curv~ 
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圉 8 D 样品的 风 一in±关系 

Fig．8 H＆ sIntfor sampleD 

2 3 4 5 6 7 

圉 9 K 样品的 巩 一Int关系 

Fig．9 以 usIntfor sampleK 

其中 为不可逆磁化强度 通过最小二乘拟台求得不周 

re=M~ 时的起伏场如表 3所示 取表3中HF的平均 

值可得：样品 D 的 研 约为 1 792 kA／m；样品 的 Hf 

约3．049 kA／m 

衰 3 D和 样品在不同剩余磁化强度下的起伏场 Hf 

Table 3 F]uctuatloa~e]ds(Hf)of samples D and K at v i s 

rem aIleKl~  

2．3 钉扎机制的分析 

2 3．1 模型参数计算 本实验的磁后效测量在 5一 

I500 s内进行．平均热激活能 E≈29 kT 由 Gaunt钉扎 

理论町得 [sl 

(1)强钉扎情形 

87kT
,／' 4)~1 }㈤ ，b=( _、／日／凰 J 

(2)弱钉扎晴形 

3 B'b ： kTH } ㈣ = 0／日f l 
其中日0为温度在 0 K时的矫顽力 日 为温度 时的矫 

顽力， ，为单个钉扎中心的钉扎力、 6为畴壁与钉扎的作 

用程、 1为畴壁能、 为 Boltzmann常数 

423 K时，Nd2Fe14B的畴壁能1≈0．018 a／m 、畴 
壁厚度 ≈4．3 nm oA以=I 36 Tt 将这些参数及 D 

与 样品的H ．和胁 值代入式(2)和 (3)可求得相应的 

凰 ，，6和 31~'b?，如表 4所示 

从表4可见．由弱钉扎模型算得的畴壁厚度与文献『121 

的结果符合得较好 但是．还不能由此判定矫顽力机制、还 

需用 Gaunt强钉扎判据及缺陷密度来进一步分析 

2 3 2 随机分市的强钉扎 从 Gaunt的钉扎理论可 

知、在强钉扎控制矫顽力情形下有 tsl 

dI 3，／(8 啪)>1 (4) 

将表 3中的数据代入式 (41得 D和 样品的 分别 

为 3．24与 312． 

两者均大于1，似乎 D 和 样品在 423 K，其矫顽力 

都由强钉扎控制 下面进一步用钉扎中心密度来验证 在强 

钉扎情况下 钉扎中心密度为 l”】 

P=-Tr')．b。Hll 0Mdfb)～ (5) 

其中钉扎中心与畴壁作用程 b= 5K,／4．将 423 K 时， 

NdaFe14B相的 0Ⅱ ． 及表 4中的参数代人式 【5)，可 

得 D 与 样品的P分别为 7．99×10 与 1 65×10 ． 

由显微分析可知．样品 D 晶粒=}j部相当完好，几乎连 

位错都观察不到：而 样品在晶粒边缘区域．缺陷密度高 

达约 10 个 ／'m0(见圉 11．显然， 样品按强钉扎机制算 

得的P与实验观察符合得较好 说明该样品的反磁化过程， 

在 423 K时由强钉扎控制．由显微分析可知 其钉扎中心 

是晶粒中析出的 —Fe相 (见图 1．2和表 2) 

对于D合金、从强钉扎模型剪得的P≈8X10 个／m ． 

假定钉扎中心离散分布，则每，卜钉扎体积约1．25x10—23 m ， 

钉扎间距线度约 11 nm 这样的缺陷在透射电镜下应该很容 
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表 4 Gaunt钉扎模型中的参数 

ble 4 Par~neters used in aunt’s model 

易观察到 但是，高分辨显微分析观察不到这样的缺陷 (见 

图3)，说明 D 样品不符合强钉扎机制 

2 3．3 局域化的弱钉扎 (1ocalized weak pilming) 

Lorentz显微术观察发现、烧结 Nd—Fe B中，畴壁与晶界 

问有较强的相互作用 114]．可推测晶界相或晶粒边缘靠近相 

界的区域．对畴壁有钉扎作用 参考对A1_Mr卜c永磁台金 

的分析 ，可对 D 台金的钉扎机制作如下分析 

若局部钉扎密度为 P，则单位面积内的有效钉扎数为 

B．从而每个钉扎中心的平均面积为 Ao=l／(p毛)．在不 

考虑热激活情况下，将 0代人 Kersten钉扎公式得 

H01=／／(2．0蝇Ao)=／p*B／'(2aoM~) (6) 

而接 Gaunt理论、强钉扎起作用时矫顽力为 

旦12=3pf。／'(47r~,,／z0 ) (7) 

当外场 H = l且 凰 l< 2时，若畴壁脱钉、噼lI 

矫顽力由弱钉扎控制，从而有 

，p ／(2u0A )<3p，。／(4 1 0 磊) 

即 

3f／(S~'yb)：口>1 

由此可见，局域化弱钉扎判据与强钉扎判据．在不考虑 

退磁场情况下，它们在形式上是一致的 但是．两者的物理 

过程却不同．样品D 虽然满足 卢>1，但是，由强钉扎推算 

的钉扎密度与实验不符 所以 其钉扎机制只能是局域化弱 

钉扎 

3 结论 

(1)Nd Fe B台金在 423 K时的磁驰豫过程中，磁化 

强度 M 按时问对数衰减 含 Sn台金的磁后效起伏场、大 

于相应的不舍 Sn的台金． 

(2)423 K以上时，含 Sn合金的反磁化过程由畴壁强 

钉扎控制，钉扎中心是硬磁相中析出的 Fe相 

【3)不含 Sn的 Nd—Dy_ B台金． 423K以上的反 

磁化过程由畴壁弱钉扎控制 
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