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水气联合雾化制备的低损耗纳米晶软磁粉末
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摘 要：基于水气联合雾化工艺制备了纳米晶体系的 Fe-Si-B-Cu-Nb 合金粉末，其淬态为非晶结构。经过

10 ℃/min升温至560 ℃、保温1 h的热处理工艺，可获得Fe-Si-B-Cu-Nb均匀的纳米晶结构，其平均晶粒尺寸为15 
nm。水气联合雾化工艺方法制备的非晶Fe-Si-B-Cu-Nb粉末具有纳米晶化热处理工艺稳定的特点，在退火温度为

560 ℃下制备的Fe-Si-B-Cu-Nb纳米晶粉末的Bs=167.6 emu/g，矫顽力Hc=47.7 A/m。在100 mT条件下具有极低的损

耗，Ps=497 mW/cm3，且此工艺适用于规模化生产，有望在高频率低损耗电感器领域获得应用。
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Abstract: In this paper, the nanocrystalline Fe-Si-B-Cu-Nb alloy powder was prepared by the water-gas atomization 
process, and its quenched state is amorphous structure simultaneously. When the heating rate is 10 ℃/min, holding 1 h, the 
annealing temperature is 560 ℃ , the homogeneous nanocrystalline structure of Fe-Si-B-Cu-Nb was obtained, and the 
average grain size was 15 nm. The amorphous Fe-Si-B-Cu-Nb powder prepared by water-gas atomization process has the 
characteristic of nanocrystalline heat treatment process steadily. Among them, the nanocrystalline powder prepared at the 
annealing temperature of 560 ℃ have excellent comprehensive soft magnetic properties: Bs =167.6 emu/g, Hc =47.7 A/m, 
under Bm =100 mT, it has exceeding low loss: Ps =497 mW/cm3. This process is suitable for large-scale production, which is 
expected to be applied in the industrial production of high frequency and low loss inductors.
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1 引言

非晶纳米晶合金作为目前公认的综合软磁性能

较为优异的软磁合金材料，相比常规的软磁材料，

如工业纯铁、Fe-Si合金、Fe-Co合金等，其具有更
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高的磁导率、更好的磁饱和性能以及更低的高频损

耗[1]，在共模扼流圈、高频开关电源、高频逆变器、

高精度互感器、高性能磁放大器等元器件领域得到

广泛应用。

非晶软磁合金的饱和磁感应强度并不高，例如

目前较为成熟的Fe-Si-B非晶体系，其饱和磁感应强

度仅为 1.56 T，与硅钢的 1.97 T仍相差甚远，提高

非晶合金的饱和磁感应强度还有待进一步深入研

究[2]。在高频应用方面，一般而言，工业纯铁、Fe-

Si合金、Fe-Ni合金等软磁粉末，在使用频率低于1 

MHz下，具有较高的磁导率和较大的饱和磁感应强

度。当使用频率接近1 MHz或者高于1 MHz时，就

会发生明显的高频衰减，并且随着应用频率越来越

高，高频衰减越来越严重，同时由于损耗增大，造

成电感器的发热量越来越高，极易造成电感器被击

穿、甚至烧毁。当工作频率需要达到 3 MHz以上，

采用纳米晶软磁粉末较为适宜。因此非晶纳米晶结

构的软磁粉末可以提高电感器的工作频率，在高频

下不会发生衰减，特别是工作时的发热量远低于其

他磁材。对需要小型化和薄型化的高频信号处理设

备具有重要的意义。

Yoshizawa 等[3]向 Fe-Si-B 中加入少量 Cu 和 Nb，

成功开发出了 Finemet纳米晶合金体系。研究发现

Cu元素在晶化退火过程中可促进α-Fe相的形核与析

出，Nb元素可抑制α-Fe相的晶粒进一步长大，在进

行晶化热处理过程中易获得较小的α-Fe晶粒，且均

匀弥散析出在非晶基体上[2]。这种特殊结构使得

Finemet合金具有十分优异的综合软磁性能，即高的

饱和磁感应强度和磁导率、低的矫顽力、低的磁致

伸缩系数以及低的高频损耗等。

目前大部分的纳米晶软磁粉末都是通过对非晶

粉末进行纳米晶化热处理得到的，而在当前我国的

电感器、变压器等行业中，大量采用快淬后机械破

碎的非晶粉末。这种非晶粉末的优势是制造成本

低、效率高，可快速形成规模化生产[4]。但是快淬

后机械破碎非晶粉末也有明显的缺陷，首先粉末非

晶程度良莠不齐，非常依赖冷凝快淬设备的技术水

平。其次经过机械破碎后粉末颗粒度很粗，颗粒形

貌很不规则，产生大量的尖角，对器件绝缘和磁饱

和性能有较大的影响。因此不能适应贴片电感、一

体电感等小型电感器对饱和性、损耗、发热量要求

较高的产品。国外如日本采用旋转水流雾化技术

(SWAP)进行非晶纳米晶粉末制造，但设备技术保

密，且产能较小，制造成本很高。

本研究采用泉州天智材料科技有限公司自主研

发、水气联合雾化法制备的合金粉末，粉末具有良

好的非晶态结构，且结构稳定，利于后期的纳米晶

化热处理得到较好的纳米晶组织。同时非晶粉末还

具有很好的球形度，特别是水气联合雾化工艺适用

于规模化量产工艺，因此是较为理想的制粉工艺。

基于Finemet较好的电磁性能，以及水气联合雾

化工艺的特点和优势，本研究拟采用水气联合雾化

工艺，首先制备Fe73Si15.7B7.5Cu0.9Nb2.9(at%)非晶合金粉

末，再通过晶化退火获得非晶-纳米晶双相结构，并

对其物理性能和软磁性能进行检测与分析，为实现

软磁性能优异的非晶纳米晶合金粉末提供参考。

2 实验

2.1　粉末制备

按照 Fe73Si15.7B7.5Cu0.9Nb2.9(at% )合金名义成分，

计算实际投料量，如表 1所示，将各原材料加入中

频炉中加热至全部熔化后，精炼 2～3 min，去除钢

液表面浮渣，进行雾化。雾化结束后经30 min水粉

沉降，将下层湿粉转移至真空加热干燥机内，在负

压条件下160 ℃加热干燥约2 h。干燥完全的粉末进

行粒度筛分，制得所需的非晶合金粉末。制粉工艺

流程如图1所示。

2.2　粉末热处理及磁粉芯制备

对制得的非晶粉末进行晶化热处理：升温速率

10 ℃/min，退火温度分别为 490 ℃ 、 500 ℃ 、

510 ℃、520 ℃、530 ℃、540 ℃、550 ℃和560 ℃，

保温时间1 h，随炉冷却。

采用 2 wt%的环氧树脂(道康宁 0805)对合金粉

末进行包覆，过 40～200目进行造粒，真空烘箱内

100 ℃×1 h烘干。将造粒、烘干完成后的粉末装模

冷压，600 MPa下压制成寸为∅27 mm×∅14.5 mm×

H7.23 mm的磁粉芯。冷压成型后在 150 ℃下处理 1 

h以消除应力。

表1　原材料及用量 kg 

实验原料

实际投料

纯铁

75.17

硼铁

9.25

纯硅

8.95

纯铜

1.16

纯铌

5.47

共计

100

图1 粉末制备工艺流程
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对制得的粉末及磁粉芯进行物理性能检测和磁

性检测，将所用设备仪器及用途列于表2。

3 结果与讨论

3.1　非晶粉末物理参数与形貌

表3为制得的Fe-Si-B-Cu-Nb非晶粉末的物理参

数检测结果。结果表明，粉末的实际化学成分与设

计成分相符，氧含量较低。图 2为粉末激光粒度分

布，粉末平均粒径为 14.40 μm，松装密度和振实密

度分别为 4.44 g/cm3和 3.66 g/cm3，图 3为制备出的

Fe-Si-B-Cu-Nb粉末的扫描电镜 SEM照片，粉末表

面较为光滑，大多颗粒均呈球状或近球状，使粉末

在压制过程中易于流动可以更加紧密排列，从而提

高粉芯的密度和磁导率[5]。

从图 3中仍可见存在少部分异形粉末，这主要

是由于水气联合雾化工艺的特点造成的。当熔化钢

液通过漏眼流进入雾化塔内，首先被高速气流冲刷

成大小不一的金属液滴，继续向下被高速水流二次

破碎同时被水冷凝成为金属颗粒。球状颗粒较多，

其原因是：在水气联合雾化条件下，经过高压水射

流的冲击成为细小的金属液滴，细小的雾化液滴由

于表面积较小，有利于形成较好的球形粉末[6]；不

规则颗粒仍然存在的原因是：少部分未被破碎成较

小尺寸的液滴，其球化时间延长，同时由于水雾化

条件下细小雾化液滴的冷却速度较快，在最终冷却

前未能形成球状，凝固成棒槌状等异形颗粒。总的

来说，从SEM照片看粉末大部分为球形颗粒，有利

于之后对粉末的绝缘包覆和压制成型[7]。

3.2　纳米晶化热处理前后的物相、热力学特性

图 4为经不同退火温度晶化处理后的合金粉末

的XRD谱。由图可知，非晶粉末仅存在非晶结构特

有的漫衍射峰，表明采用水气联合雾化工艺制备的

非晶粉末的非晶程度较高。经过晶化热处理后，首

先在2θ≈45°上出现晶化衍射峰，且随着温度的升高

衍射峰的强度逐渐增大；当目标温度达到 530 ℃及

以上时，2θ≈65°衍射峰强度逐渐增大，表明非晶粉

末的晶化程度增高和α-Fe晶粒尺寸增大。当温度达

到 550～560 ℃时，衍射峰的强度基本不再发生变

化，纳米晶尺寸稳定，同时未检测到Fe-B化合物衍

射峰，粉末保持非晶-纳米晶双相结构。

结合XRD谱，利用Scherrer公式可计算平均晶

粒尺寸：

D =
Kλ

β cos θ
  (1)

式中，K为 Scherrer常数，λ为X射线波长，θ为衍

射角，β为衍射峰的半高宽。晶粒尺寸D计算结果

表2　设备仪器清单

编号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

设备名称

合金分析仪

脉冲红外热导氧氮氢分析仪

碳硫分析仪

激光粒度仪

振实密度仪

斯柯特容量计松装密度测试仪

扫描电子显微镜仪

X射线衍射分析仪(靶材为铜)

同步热分析仪(氩气作为保护气氛 升温速率10 ℃/min)

振动磁强计

磁合金交流测量装置( f =100 kHz, Bm =100 mT)

型号

Niton XL2

钢研纳克O-3000

CS-2800

丹东特BT-9300S

BT-301

KYKY-EM6900

D/Max-RB

NETZSCH STA 409 PC/PG

Lake Shore 7407

MATS-2010SA

用途

粉末化学成分检测

粉末氧含量检测

粉末碳、硫含量检测

粉末粒度分布检测

粉末振实密度检测

粉末松装密度检测

观察粉末微观形貌

粉末相结构检测

粉末的晶化温度检测

粉末的饱和磁感应强度Bs和矫顽力Hc检测

磁粉芯损耗检测

表3　Fe-Si-B-Cu-Nb合金粉末的物理参数检测结果

化学成分

Fe73.03Si15.75B7.43Cu0.91Nb2.87

激光粒度/μm

D10

5.687

D50

14.40

D90

39.26

氧质量分数/%

0.1382

振实密度

ρ1/g·cm−3

4.44

碳质量分数/%

0.6972

松装密度

ρ2/g·cm−3

3.66

图2 粉末激光粒度分布
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如表 4所示，随着晶化温度的升高，晶粒尺寸逐渐

增大，到560 ℃时基本稳定在15 nm左右。

图5为原始粉末和晶化处理后的合金粉末在升温

速率为10 ℃/min下测得的DSC曲线。可知原始粉末

存在两个晶化放热峰：Tx1=508.4 ℃，对应α-Fe相的

析出[8]；Tx2=668.4 ℃，对应 Fe-B硬磁相的析出[9-11]，

∆Tx=160.0 ℃。其一次晶化温度较高，表明非晶稳定

性高，不易发生晶化，同时具有较宽的晶化温度“窗

口”，有利于晶化退火工艺的控制。随着晶化退火温

度的逐渐升高，一次晶化峰逐渐弱化，在550 ℃×1 h

和560 ℃×1 h时基本消失，仅剩二次晶化放热峰，表

明在这两个退火温度下，非晶粉末的α-Fe相已基本

完全析出。由此可见，水气联合雾化方法制备的非晶

粉末具有很好的纳米晶化热处理性能。

表 5为原始粉末和经晶化处理粉末的剩余晶化

焓，可用于确定粉末在前期的晶化处理中α-Fe相析

出的相对含量。由表中数据可知，因原始粉末为非

晶态，且未经过晶化处理，其剩余晶化焓值最高；

而其他几组经晶化处理后的粉末，其第一晶化峰的

剩余晶化焓S1随着前期退火温度的升高呈下降趋势，

在550 ℃×1 h和560 ℃×1 h两处理条件下大幅下降，

趋于 0，表明 α-Fe已基本完全析出，这主要是因为

在前期晶化处理过程中，在相同的加热速率下，粉

末晶化处理时间随退火温度的提高逐渐延长，有更

充足的时间完成晶粒的成核；同时退火温度越高，

在结晶过程中能量起伏越大，越有利于晶粒的长

大。第二晶化峰的剩余晶化焓值S2相比非晶态粉末

没有太大变化，表明在490～560 ℃温度区间进行晶

化处理不会导致恶化软磁性能的硬磁相析出。

图3　Fe-Si-B-Cu-Nb合金粉末的SEM照片
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 图4 原始粉末和晶化处理后合金粉末的XRD谱

      表4　不同温度热处理1 h样品的晶粒尺寸     nm 

温度/℃

晶粒尺寸D

490

9.0
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10.9

530

13.3

550

14.8

560

14.7
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 图5 原始粉末和晶化处理后合金粉末的DSC曲线

表5　原始粉末和晶化处理后合金粉末的剩余晶化焓 J/g

温度/℃

S1

S2

非晶态

57.7

10.4

490

40.1

9.5

510

21.7

9.7

530

20.9

9.3

550

1.5

9.8

560

0.8

10.6
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3.3　纳米晶粉末磁性能

图 6 为测得的原始粉末和纳米晶化处理后

(550 ℃×1 h和560 ℃×1 h)的粉末的磁滞回线，由图

可知，三条磁滞回线形状相近，均呈细长状，包围

面积小，矫顽力低，表现出典型的软磁特性。

表 6列举了三批粉末的饱和磁感应强度Bs和矫

顽力Hc。合金的饱和磁感应强度Bs常与Fe含量呈正

相关，因其大小主要依赖于原子间的交换耦合作

用，除此之外，大量研究者实验证明，纳米晶化也

是提高铁基非晶合金饱和磁感应强度的有效方法[2]，

故经纳米晶化处理后的合金粉末相比非晶前驱体其

饱和磁感应强度Bs有明显提高。同时 560 ℃×1 h晶

化处理合金粉末饱和磁感应强度Bs略高于550 ℃×1 

h处理的粉末，这可能是因为晶化温度越高，纳米

晶相的晶化体积分数越大，而饱和磁感应强度Bs与

晶化体积分数成正比[11]，故前者的Bs略高。同时随

着纳米晶粒的生成和逐渐长大，矫顽力Hc也逐渐减

小，这主要是因为，纳米晶相同样具有磁各向异

性，主要由交换作用引起，常用磁晶各向异性常数

表征，其大小与交换作用长度 L0和晶粒尺寸 D 有

关。对于铁基非晶合金来说，其 L0一般为 20～40 

nm，故当纳米晶粒尺寸D在15 nm左右时，D＜L0，

无明显的易磁化方向，磁晶向异性常数被平均化，

优化了软磁性能；同时在晶粒尺寸小于100 nm的情

况下，矫顽力与D6成正比，故当获得较小的纳米晶

尺寸时，如本实验所得到的 15 nm 左右，会获得

47.7 A/m的矫顽力，相比矫顽力在 500 A/m左右的

FeSiCr合金粉末，其磁学性能大幅改善。

表 7 列举了在 100 kHz、Bm=100 mT 测试条件

下，由非晶粉末，550 ℃×1 h、560 ℃×1 h晶化热处

理后的纳米晶粉末及FeSiCr合金粉末分别压制的磁

粉芯的损耗，可知，采用水气联合雾化工艺首先制

备非晶 Fe-Si-B-Cu-Nb 粉末，再经过纳米晶化热处

理得到的纳米晶 Fe-Si-B-Cu-Nb 粉末，相比原始的

非晶粉末，其在高频下损耗大幅下降，特别是相比

FeSiCr粉末损耗下降了70 %左右，可作为基础原材

料用于高频下需要低损耗、低发热的电感器件，并

且水气联合雾化工艺和纳米晶化热处理工艺可规模

化生产，具有生产效率高、单位成本低的优势，可

取代进口非晶纳米晶粉末的国产替代软磁粉末。

4 结论

(1) 采 用 水 气 联 合 雾 化 成 功 制 备 出 了

Fe73Si15.7B7.5Cu0.9Nb2.9(at%)非晶前驱体，且粉末表面

光滑，多为球形颗粒，分散性好，结构为单一的非

晶结构；

(2)利用Scherrer公式计算晶化热处理后的粉末

晶粒尺寸，其随热处理温度的升高逐渐增大，到

560 ℃时基本稳定在15 nm左右；

(3)非晶前驱体具有两个较为分散的晶化放热

峰，利于进行晶化热处理。通过确定非晶粉末及经

晶化处理后的粉末的晶化剩余焓可知，在 490～

560 ℃温度范围内，随着热处理温度的逐渐升高，

α-Fe的析出逐渐完全，且在该温度区间内进行晶化

热处理不会导致恶化软磁性能的硬磁相析出；

(3)在 10 ℃/min的加热速率下，将粉末加热到

560 ℃保温1 h，可获得综合软磁性能较为优异的纳

米晶结构：Bs=167.6 emu/g，Hc=47.7 A/m，在 100 

kHz，Bm=100mT 下测试磁环损耗 Ps=497 mW/cm3，

较FeSiCr合金粉末损耗下降了70 %左右。
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图6 原始粉末和晶化处理合金粉末的磁滞回线

        表6　原始粉末和晶化处理合金粉末的饱和磁感应强

                度Bs和矫顽力Hc

温度/℃

非晶态

550

560

Bs/emu·g−1

142.6

159.6

167.6

Hc/A·m−1

55.7

52.9

47.7

表7　100 kHz/100 mT测试条件下磁粉芯损耗   W/cm3

粉芯

非晶磁粉芯

纳米晶磁粉芯(550 ℃×1 h)

纳米晶磁粉芯(560 ℃×1 h)

FeSiCr粉磁粉芯

损耗

1932

510

497

2200
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