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[摘要 ]  系统地研究了纳米晶 FeB合金颗粒的微波磁性.样品由机械合金化方法制备, X射线衍射实验表明

合金颗粒是由尺寸约为 10 nm左右的纳米微晶组成的.对 FeB合金系列样品进行直流及微波磁性测量,结果表

明: ( 1) 纳米晶 FeB合金颗粒的饱和磁化强度 RS 随 B含量增加而单调下降. ( 2 ) FeB合金颗粒的磁损耗 Ld,在

B含量约为 5at. %时达到最大值, 其有效复数磁导率为 L= 3106- j3144,相应的内禀磁导率达 Li = 5167-

j12111,当 B含量超过 10at. %时,磁损耗 Ld显著降低. ( 3) 磁损耗 Ld的峰值频率随 B含量的增加,基本呈下降趋

势.通过上述研究,我们得出如下结论: ( 1) 合理地选择纳米晶 FeB合金颗粒的成分, 可以有效地提高磁损耗

Ld. ( 2) 金属间化合物 FeB相的出现,对材料的微波磁性将产生不利影响.
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Abstract: The sy stema tic and de ta iled study has been carr ied out on them agnetic properties o f nanocrys-

ta lline FeB a lloys. The sam ples are prepared by mechan ic a lloy ing m ethod and gra in size are analyzed by

X- ray d iffraction m easurem ents. It is found that a lloy particles a re com posed of nano- sized granules of ap-

prox ima tely 10 nm. The m agneticm easurements in the static and m icrowave frequency reg im e on a ser ies

o f FeB alloy samp les indicate tha t: ( 1) the specific satura tion m agne tization R S o f FeB a lloy g ra in decrea-

ses w ith B content. ( 2) m agnetic d issipation reaches am ax imum va lue a t B concentration around 5at. % ,

and the effec tive m agne tic pe rmeability and intrinsic m agne tic perm eab ility take the va lue L = 31 06 -

j3144 andLi = 5167- j121 11, respectively, plus furthe r increase in B content beyond 10at. % b rings a-

bou t rapid decrease in m agnetic d issipation. ( 3) the frequency correspond ing to the peak va lue ofm agne-t

ic dissipa tion genera lly decreases w ith B concentration. Based on above observations, we conclude that:

( 1) com ponent optim iza tion in nanoc rystalline FeB a lloy s is o f v ita l im po rtance in enhanc ing them agnetic

d issipation. ( 2) the occurrence o f inte rm etallic FeB phase must be avo ided s ince it is un favorable to the

m agnetic dissipa tion.

K ey words: nanocry sta lline FeB a lloy grain, m agnetic properties in m icrow ave frequency reg im e, m agne-t

ic diss ipa tion, inte rme tallic com pound
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0 引言

纳米材料是一种新型的功能材料,它具有一系列独特的物理和化学性质.通常磁性纳米颗粒可引起较

大的磁滞损耗
[ 1]
, 并且纳米颗粒的等离子吸收频率与粒子尺寸有关.另一方面,随着颗粒的细化, 颗粒的

界面效应和量子尺寸效应变得更为突出. 颗粒的界面极化和多重散射可能成为重要的吸波机制
[ 2]
.
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选择纳米晶 FeB合金颗粒作为研究对象, 主要基于如下考虑:材料的静态磁导率可表示为

L0WM
2
S /K eff,

其中M S和K eff分别是颗粒的饱和磁化强度和有效各向异性常数
[ 3]
.这表明M S和 K eff共同决定了材料的磁

导率. 通过调节合金的成分,有可能优化M S和 K eff,进而获得较大的磁导率和磁损耗.

1 纳米晶 FeB合金颗粒的制备和结构表征

111 FeB合金颗粒样品制备

  FeB合金系列样品由机械合金化方法制备
[ 4]
. 合金采用的原料为 Fe粉 (纯度大于 9919% )和高纯

20BFe合金粉, 制备设备为 Spex 8000型高能球磨机, 合金化过程在氩气环境中进行. 按预先设计的 B

( a.t % )含量进行配料,经 40 h的高能球磨,成功地制备了不同 B含量的 FeB合金系列样品.

112 FeB合金颗粒的成分、形貌分析和结构表征
表 1 F eB合金颗粒样品的成分

Tab le 1 C om ponen t content o f FeB alloy samp les

样品编号
配料比例

Fe/ ( at. % ) B / ( at. % )

ICP实测结果

B / ( at. % )

1# 98 2 1185

2# 95 5 4165

3# 85 15 14166

4# 75 25 21183

5# 50 50 41154

  通常样品的实际成分与配料比例并不完全一致.为了精确

测定合金颗粒的成分,实验中对样品进行了电感耦合等离子光

谱 ( ICP)成分分析, 结果见表 1. 由表 1可见, 随着 B含量的增

大, ICP实测结果与配料比例的差别也越大.

利用扫描电镜 SEM和 X射线衍射仪,对上述样品的形貌和

结构进行了分析. FeB合金颗粒的 SEM 照片由图 1表示. 由图

可见, 颗粒的形状不很规则, 且尺寸分布也不均匀,直径从几百

纳米到几微米不等.

FeB合金颗粒的 X射线衍射图由图 2表示,其中 B含量较低 ( B含量 [ 20% ) 样品的 X射线衍射图

较为简单,只具有明确的 A- Fe特征峰 (见 1
#
和 2

#
样品 ) .这表明在合金化过程中, B原子是固溶入 Fe的

晶格中的.当 B含量继续增大时,样品的 X射线衍射图变得较为复杂.除了 A- Fe特征峰外,还出现了金

属间化合物 FeB相的特征峰 (见 4
#
和 5

#
样品 ),并且随着 B含量的增加, 这些第二相的衍射峰强度也逐渐

增大.

另一方面与标准的 Fe衍射峰相比, FeB合金颗粒的衍射峰有较大程度的展宽,这种展宽主要是在合

金化过程中颗粒的细化造成的.根据 Sherrer公式
[ 5]
,颗粒的平均直径 D与衍射峰宽度 B具有如下关系:

表 2 颗粒平均尺寸

Table 2 Average size o f grains

样品 1# 2# 3# 4# 5#

D /nm 913 1019 917 1014 1112

D =
K K
Bco sH

, ( 1)

其中 K = 0189为常数, K = 1154 @ 10- 10 m为 X射线波长, H为发生衍射的布拉格角度.

由 X射线衍射峰宽和 Sherrer公式可求出颗粒样品的平均尺寸,结

果列于表 2中.

这样从 SEM照片,看到 FeB合金颗粒的尺寸在几百纳米到几微米
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之间;而从 X射线衍射分析,颗粒的尺寸为 10 nm左右.因此,可以认为 FeB颗粒实际上是由许多尺寸为 10

nm左右纳米晶微粒组成的二次粒子.

2 纳米晶 FeB合金颗粒的直流磁性和微波电磁性能测量

211 纳米晶 FeB合金颗粒饱和磁化强度 RS的测量
表 3 样品的饱和磁化强度 R

S

Table 3 Specific saturation m agnetiza tion RS of the sam ples

样品 Fe 1# 2# 3# 4# 5#

RS / ( em u /g) 19012 18413 17511 13717 10818 8918

  利用振动样品磁强计 ( VSM ),对颗粒样品的饱和

磁化强度 RS进行了测量,结果见表 3.

为了便于比较,在表 3中列入了 Fe颗粒的 RS. 根

据表 3,作 RS ~ B ( a.t % )图.由图 3可见, 由于 B含量

的增加, FeB合金颗粒的饱和磁化强度 RS 逐渐减小.当 B

含量在 10~ 20 a.t %时, RS减小的更为迅速. 对照 X射线衍

射图可知,在此区间内, B含量增加的同时, 样品中还出现

了弱磁性的金属间化合物相.由于这种第二相的产生, 使得

RS迅速减小.当 B含量大于 20%时, 随 B含量的变化 RS

逐渐趋于平缓.

212 纳米晶 FeB合金颗粒的微波磁性测量

实验采用环氧树脂作为 FeB合金粉末的粘结剂, 两者

经充分调和后,制成环状同轴试样,其中 FeB合金粉末的重

量比固定为 87%;测量的频率范围为 2~ 18GHz.图 4是 1
#

~ 5
#
样品有效磁导率 L( Lc- jLd)的频率响应曲线,由图可

见 FeB合金颗粒的磁损耗 Ld, 在相同的重量百分比的情况下,随 B含量的变化较为复杂,其中 2
#
试样的有

效磁导率, 在频率 f r = 517GH z时, 为 L= 3106- j3144. 根据 Bruggeman公式
[ 6, 7]

, 可求出其相应的内禀磁导

率达到 Li = 5167- j12111.表 4列出了不同 B含量试样的磁损耗 Ld峰值及相应的峰值频率 fr.

为了清楚起见,将上述数据绘制成 Ld峰值、fr与 B含量的关系曲线图 5. 由图可见,峰值频率 fr, 随着

B含量的增加,有下降的趋势;而 Ld峰值则在 B含量约为 5a.t %达到最大, 然后随着 B含量的增大而减

小.如引言中所述,磁性材料的磁导率及其共振频率依赖于M S (或 RS )和 K eff.由于材料成分的改变, 其M S
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表 4 1# ~ 5#样品的磁损耗 Ld峰值及其相应的频率 fr

     Table 4 The peak value of m agnetic dissipation Ld and

relevant frequency f
r
of 1# ~ 5# sam ple

样 品 1# 2# 3# 4# 5#

Ld峰值 2178 3144 2137 1141 0170
fr /GH z 710 517 510 516 416

和 K eff均随之变化.当 M S 与 K eff之比达到最大值时, 就有可能

获得大的磁导率和低的共振频率. 基于上述分析可以推断, 纳

米晶 FeB合金颗粒在 B含量约为 5a.t %时, 其 MS 与 K eff最为

优化.由于有效各向异性常数 K eff包含了材料的磁晶各向异性、

应力各向异性和形状各向异性等,目前尚无法精确测量. 因此,

究竟哪种各向异性在纳米晶 FeB合金颗粒的微波磁性中起主导作用仍有待于进一步研究.

3 结论

利用机械合金化方法成功的制备了 FeB合金颗粒,这些颗粒是由 10 nm左右的纳米晶微粒构成的.在

B含量小于 10a.t %时, FeB合金颗粒具有单一的 fcc A- Fe结构.当 B含量大于 20a.t %时,样品中逐渐产

生金属间化合物 FeB相.这种弱磁性的第二相的出现会对材料的磁性产生不利影响.

对纳米晶 FeB合金颗粒的微波磁性研究表明,样品的有效磁损耗 Ld在 B含量约为 5a.t %时, 达到最

大值. 当 B含量进一步增加时,样品的 Ld逐渐减小.这种现象可用磁共振理论定性解释.
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/光纤询问式 MEMS压力传感技术研究0
项目成果通过省级验收和鉴定

  2006年 12月 31日,我校物理科学与技术学院王鸣教授主持的江苏省高新技术

项目 /光纤询问式 MEMS压力传感技术研究 0顺利通过了省级验收和鉴定。
项目组在光纤 MEMS(微机电系统 )压力传感器的原理、设计与加工方面取得了

多项创新成果。首次提出了多层压力敏感膜的光纤 MEMS压力传感器模型, 发明了

独特的硅膜 -光纤微腔结构, 研制出样品及相应的工艺, 提出和解决了光纤 MEMS

压力传感器解调及复用的关键技术。研究结果已经在国内外权威学术期刊上发表一

系列论文,被 SC I收录 6篇 (其中 2区 3篇 ) , E I收录 6篇。已申请国家发明专利 5项

(其中 4项已授权 )。

来自清华大学、南京大学、东南大学、南京理工大学、南京邮电大学、电子第 55研

究所和南京玻璃纤维研究院的知名学者和专家参加了验收和鉴定会。鉴定委员会认

为项目组在光纤 MEMS压力传感的技术方面开展了有特色的研究, 研究成果达到国

际先进水平。
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