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退火温度对 FeCuNbSiB 纳米晶合金磁性能的影响
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摘 要: 用熔体快淬法制备出 3 种 FeCuNbSiB 纳米晶合金带材，绕制成 50 mm ×32 mm ×20 mm 的环形磁环，随后在 530 ～ 620 ℃
下进行等温退火，研究退火温度对合金磁性能的影响。结果表明: 随着退火温度的增加，合金内部晶化相的晶粒尺寸和体积分数

有所增加。在 550 ～ 600 ℃等温退火后合金具有相对较低的矫顽力( Hc 为 1. 0 ～ 1. 5 A /m，测试条件: Bm = 100 mT，f = 10 kHz) 和

损耗值( Pm 为 1. 4 ～ 1. 8 W/kg，测试条件: Bm = 300 mT，f = 10 kHz) ，特别是经过 570 ～ 590 ℃退火后合金在 1 kHz ～ 50 kHz 频率范

围内具有最佳的磁导率。同时，在 1 kHz ～ 10 MHz 频率范围内，不同测试频率下合金阻抗值对应的最佳退火温度也不同。
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Effect of annealing temperature on magnetic properties of
FeCuNbSiB nanocrystalline alloys

PAN Yun1，2， LIU Tian-cheng1，2， CHEN Fei-fei1，2， LIU Ying-chun1，2， LI Guang-min1，2， TANG Dong-dong1，2

( 1． China Iron ＆ Steel Research Institute Group，Beijing 100081，China;

2． Advanced Technology ＆ Materials Co Ltd，Beijing 100081，China)
Abstract: Three FeCuNbSiB nanocrystalline alloy strips were prepared by melt-fast quenching method，and the ring-shaped magnetic ring
with dimensions of 50 mm ×32 mm ×20 mm was prepared and then annealed at 530-620 ℃，and the effect of the annealing temperature
on the magnetic properties of the FeCuNbSiB alloys was studied． The results show that，with the increase of the annealing temperature，the
grain size and volume fraction of the crystallization phase in the alloy are increased． After annealing at 550-600 ℃，the alloys have a
relatively low coercivity ( Hc is 1. 0-1. 5 A /m，test condition: Bm = 100 mT，f = 10 kHz) and core loss value ( Pm is 1. 4-1. 8 W/kg，test
condition: Bm = 300 mT，f = 10 kHz) ，especially after annealing at 570-590 ℃，the alloy has the best magnetic permeability in the
frequency range of 1 kHz to 50 kHz． At the frequency range of 1 kHz to 10 MHz，the optimum annealing temperature corresponding to the
impedance value of the alloy at different test frequencies is also different．
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自 1967 年 Duwez 教授首次利用熔体急冷技术制

备出非晶态金属以来，该材料就开始被人们研究和利

用。1988 年，日立金属的 Yoshizawa 博士在非晶合金

的基础上通过晶化退火获得了铁基纳米晶合金，命名

为“FINEMET”，该合金具有高初始磁导率、低矫顽力

和低损耗等优异的软磁性能，在众多领域得到了广泛

的应用［1］。

纳米 晶 合 金 具 有 优 异 软 磁 性 能 的 原 因 可 由

Herzer［2］提出的随机各向异性模型来解释。在大尺

寸晶粒中，晶粒的磁化主要沿易磁化轴进行，磁化过

程由磁晶各向异性决定，表现为随晶粒取向不同磁化

的难易程度也不相同。而在晶粒尺寸小于畴壁宽度

的晶粒中，一个磁畴内往往包含多个晶粒，其有效各

向异性是几个晶粒的平均值，磁化过程随晶粒取向的
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差异显著降低。纳米晶合金的磁化过程是由交换作

用决定的［2］，交换软化作用使合金表现出随晶粒尺

寸减小矫顽力也减小同时磁导率增加的特点。铁基

纳米晶合金的最小交换作用长度为 20 ～ 40 nm，因此

晶粒尺寸往往需要控制在 5 ～ 20 nm［3］，这样交换作

用导致的磁晶各向异性平均化会使合金获得良好的

软磁性能［1-3］，下式为合金平均磁晶各向异性常数

〈K1〉同晶粒尺寸的关系［4］，

〈K1〉= K1 ·x2 D
L( )
0

6
( 1)

式( 1) 中: K1 为磁晶各向异性常数，x 为晶化体积分

数，D 为晶粒尺寸，L0 为临界相关交换长度。由式

( 1) 可知当晶粒尺寸降低时平均各向异性也显著降

低。对纳米晶合金来说，当晶粒尺寸远远小于临界交

换长度时，合金的矫顽力同晶粒尺寸的关系满足如下

的经验公式［5］:

Hc ∝ Dn ( 2)

Suzuki 等［6］研究了铁基纳米晶合金在不同退火

条件下的磁晶各向异性，发现在晶化过程中随着晶化

相结构的变化，合金矫顽力与晶粒尺寸之间的关系也

发生了变化，n 的取值介于 3 ～ 6 之间，但无论晶化相

结构如何变化，减小晶粒尺寸均可以显著降低矫顽

力。与此同时，交换作用长度也存在下限，对于晶粒

尺寸在 L0 下限的合金，矫顽力则变化很小［5］。
纳米晶合金中磁弹性各向异性或磁致伸缩的存

在也会影响合金的软磁性能，当软磁材料被置于磁场

中时，其尺寸会随着磁化过程发生变化，该现象被称

为磁致伸缩。尽管常规软磁材料的磁致伸缩现象并

不明显，却会显著地降低磁导率同时增加矫顽力。非

晶合金中磁致伸缩同饱和磁化强度成二次方关系，因

此无法同时达到低磁致伸缩和高饱和磁化强度。铁

基纳米晶合金中由于内部存在非晶相和晶体相的两

相结构，其总的磁致伸缩可以由下式来表示［6］:

λs = υaλ
a
s + ( 1 － υa ) λ

c
s ( 3)

式( 3) 中: υa 为非晶相的体积分数，λa
s 为非晶相的饱

和磁致伸缩系数，其值为正，λc
s 为晶体相的饱和磁致

伸缩系数，其值为负。因此当合金内部具有合适的晶

化体积分数时，合金总体的磁致伸缩接近于零，对于

提高铁基纳米晶合金的软磁性能具有积极意义。
前已述及，铁基纳米晶软磁合金主要是通过控制

合金中晶体相的析出来获得优异的软磁性能。当热

处理后获得的纳米晶相具有合适的晶粒尺寸 ( 小于

20 nm) 以及晶化体积分数时，合金才能发挥出最佳

的软磁性能［1］，因此热处理时的保温温度［7］、保温时

间［8］、冷却速度［9］以及外界磁场方向［10］等都对于合

金的磁性能影响显著。特别是保温温度会显著影响

纳米晶的晶粒尺寸和晶化体积分数，所以合适的退火

温度对 于 获 得 最 佳 磁 性 能 尤 为 重 要。Mikhalitsyna
等［11］对 Fe73. 9Cu1Nb3Si13. 2B8. 9纳米晶合金分别在 350、
400 和 450 ℃下进行退火，发现在低温度退火后合金

内部依然保持非晶态特点，而在 450 ℃退火后合金内

部形成直径约 16 nm 的纳米晶相，获得了较好的磁性

能。同时发现随着退火温度的增加，感生各向异性逐

渐减弱，在 450 ℃退火后完全消失，其认为该现象的

发生与退火导致的应力释放有关。左江波等［12］ 对

1K107 纳米晶合金进行 530 ～ 600 ℃ 下的退火，发现

随退火温度的升高合金的晶化量增多，并且在 560 ℃
退火时合金具有最佳的磁性能。王志辉等［13］研究了

Fe73. 5Co0. 3Cu1Nb3Si14. 2 B8 合金在 350 ～ 650 ℃ 退火后

的性能，发现在 550 ℃退火后合金内部为非晶相 + 纳

米晶相的双相结构，同时纳米晶相的晶粒尺寸约为

12. 5 nm，此时合金具有最大的初始磁导率、最小的矫

顽力以及最大的饱和磁感应强度。本文在此基础上

拟通过对 FeCuNbSiB 纳米晶合金合金进行不同温度

下的退火处理，研究其磁性能随退火温度的变化规

律，寻找不同性能要求的纳米晶合金的最佳热处理

温度。

1 实验材料及方法
用熔体 快 淬 法 制 备 出 厚 度 为 20 ～ 22 μm 的

FeCuNbSiB 纳米晶合金带材，具体成分及编号如表 1
所示。用自动卷绕机卷绕成相同规格的环形磁环

( 50 mm ×32 mm ×20 mm) 。在氮气气氛保护下对磁

环进行退火处理，为了研究退火温度对于合金磁性能

的影响并尽可能排除退火时间对晶化过程的影响，选

择保温区间的保温时间为 60 min，使其在相应温度下

的晶化 过 程 充 分 进 行。具 体 工 艺: 60 min 加 热 至

500 ℃后再以 30 min 加热至保温区间保温 60 min，区

间温度根据 DSC 结果选择 530 ～ 620 ℃，之后磁环随

炉冷却至 150 ℃以下出炉，冷却时间不少于 120 min。
用 NETZSCH DSC404C 差示扫描量热仪对带材

进行了 DSC 分析，差示扫描量热仪经标样 In、Sn、
Bi、Al 等 校 正，选 用 氧 化 铝 坩 埚，升 温 速 率 设 定

10 K /min，测 量 的 温 度 范 围 为 室 温 至 750 ℃。用

BRUKERD8 ADVANCE X 射线衍射分析仪对带材进行

物相分析( Cu 靶，Kα 辐射，特征波长 λ 为 0. 154056 nm，
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表 1 合金成分及编号( 原子分数，%)

Table 1 Chemical composition and corresponding
number of the alloys( at%)

No． Fe Cu Nb Si B
F-B 73. 8 1 3 15. 3 6. 9
F-E 73. 4 1 2. 9 15. 8 6. 9
F-W 74. 1 1 3 15 6. 9

衍射角( 2θ) 范围 20 ～ 100°，步长 0. 02°。用 IWATSU
B-H Analyzer 对磁环的交流磁特性进行测量，测试时

饱和磁感应强度 Bm 选择 100 mT 和 300 mT，频率

10 kHz ～ 100 kHz。用 Agilent 4294 A 对磁环进行阻

抗和电感测试，绕制单匝线圈，频率范围 1 kHz ～
10 MHz，测试电压 0. 5 V。

2 实验结果及分析
2. 1 DSC 曲线及热处理温度选择

图 1 为 F-B、F-E 和 F-W 3 种纳米晶合金的 DSC
曲线。由图 1 可以看到 FeCuNbSiB 纳米晶合金有比

较明 显 的 两 个 晶 化 峰，分 别 对 应 Fe-Si 相 和 Fe-B
相［13］。两个晶化峰温度相差较大，意味着该系列合

金有比较宽泛的退火区间，有利于退火工艺选择。随

合金成分改变，晶化峰位置发生轻微偏移，其中 F-W
的二次晶化温度( Tx2 ) 最低，约为 669 ℃。由于温度

达到二次晶化温度时合金内部将会析出 Fe2B 硬磁

相，恶化 磁 性 能［13］，因 此 实 验 最 终 选 择 保 温 区 间

530 ～ 620 ℃，温度变量间隔 10 ℃。

图 1 FeCuNbSiB 纳米晶合金 DSC 曲线

Fig． 1 DSC curves of the FeCuNbSiB nanocrystalline alloys

2. 2 退火温度对合金组织的影响

图 2 是 3 种合金分别在 530、580 和 620 ℃ 退火

后的 XRD 图谱。可以看到，经过上述温度退火后，合

金内部已经析出 α-Fe3Si 相，同时随退火温度的增

加，衍射峰强度也存在一定程度的增加，特别是在

620 ℃退火后合金内部晶化相的( 110) 晶面和( 211 )

晶面对应的衍射峰强度较高。利用衍射峰强度可以

定量计算合金中晶化相的体积分数，但需要经过多次

修正及拟合［14］，从定性的角度出发，晶化相体积分数

与衍射峰强度成正比。

图 2 合金经过不同温度退火后的 XRD 图谱

Fig． 2 XRD patterns of the alloys annealed at different temperatures ( a) F-B; ( b) F-E; ( c) F-W

根据 XRD 衍射图谱，利用谢乐公式可以估算晶

粒尺寸 D，公式如下，

D = kλ
βcosθ

( 4)

式( 4) 中: k 为谢乐常数且取值为 0. 94，λ 为 Cu 靶 Kα
衍射的波长，其值为 0. 154056 nm，θ 为衍射角，β 为

半高峰宽度，其一般取 2θ 角小于 60°的( 110) 晶面衍

射峰强度的一半所对应的衍射线条宽度为值，计算时

换算为弧度制。根据式( 4 ) 估算出的晶粒尺寸以及

对应的( 110) 晶面衍射峰强度列于表 2 中。可以看

到，随退火温度增加晶粒尺寸和衍射峰强度也有所增

加。结合 DSC 结果分析可知，在该温度区间退火时

合金内部析出单一晶化相，随退火温度增加形核驱动

力也有所增加，因此晶化相的晶粒尺寸和晶化体积分

数同时增加。
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表 2 合金经不同退火温度后的晶粒尺寸及( 110) 晶面

衍射峰强度

Table 2 Grain size and ( 110) plane intensity of the alloys
annealed at different temperatures

No． F-B F-E F-W
Temperature /℃ 530 580 620 530 580 620 530 580 620

D /nm 22. 1 24. 4 29. 4 24. 9 28. 6 29. 3 23. 9 27. 3 28. 6
Intensity /a． u． 544 586 890 636 656 804 541 637 650

2. 3 退火温度对合金交流磁性能的影响

图 3 是 3 种合金在 300 mT、10 kHz 条件下矫顽

力随退火温度的变化曲线。可以看到，F-B、F-E 和 F-
W 的矫顽力值在 550 ～ 610 ℃变化较小，只有 F-W 在

590 ℃退火后矫顽力值出现最小值，排除测量误差的

干扰，说明矫顽力在该退火温度区间内对于温度的敏

图 3 合金矫顽力随温度变化曲线

Fig． 3 Curves of coercivity with temperature of the alloys

感性较小。
软磁材料在直流环境中往往通过测量磁感应强

度与磁场强度的比值得到磁导率，而在交变磁场中，

一般利用磁环的电感量计算有效磁导率，计算公式

如下［12］:

μe =
Lle

μ0N
2Ae

( 5)

式( 5 ) 中: μe 为有效磁导率，L 为磁环电感量，μ0 为

真空磁导率，其值为 4π × 10 － 7 H /m，N 为线圈匝数，

Ae 为磁环有效横截面积，le 为磁环磁路长度，3 种合

金计算所得的有效磁导率随频率的变化曲线如图 4
所示。可以看到，经不同温度退火后合金的有效磁

导率随频率的变化趋势也有所不同。对 F-B 来说，

测试频率为 1 kHz 时经 550 ℃退火的磁环有效磁导

率较高，之后随频率的增加衰减较快，而 560 ℃ 退

火的磁环有效磁导率随频率衰减较小。F-E 在 570
℃退火后，磁环在 1 kHz 的有效磁导率较高，其后随

频率增加有效磁导率衰减较快，但和其他温度退火

后的磁环相差较小。F-W 的有效磁导率则对退火

温度较为敏感，550 ℃ 退火后在 1 kHz 条件下磁环

有效磁导率较高，但随频率增加衰减较快，此后随

退火温度的增加，有效磁导率随频率的衰减程度逐

渐减小。上述 3 种合金超过 600 ℃退火后的有效磁

导率在全频率段内均有所降低，这也与左江波等［12］

的实验规律较为吻合。

图 4 经不同温度退火后合金的有效磁导率( μe ) 随频率变化曲线

Fig． 4 Curves of effective magnetic permeability ( μe ) with frequency of the alloys annealed at different temperatures

( a) F-B; ( b) F-E; ( c) F-W

综合矫顽力和有效磁导率的变化趋势，低温度退

火后合金的有效磁导率较低而矫顽力较高可能与制

备态非 晶 合 金 薄 带 磁 畴 结 构 的 复 杂 和 不 规 则 有

关［15］。在较低温度退火，合金内部的晶化过程进行

不充分，晶化体积分数较小，主要表现非晶态特性，此

后随退火温度升高，由于内应力释放引起磁晶各向异

性降低［15］，同时晶化体积分数增加使磁致伸缩系数

减小，因此合金的有效磁导率升高同时矫顽力下降。
当退火温度超过 600 ℃ 时，内应力释放趋于饱和，由

晶粒长大导致的磁晶各向异性增加以及晶化相体积

分数增加导致的磁致伸缩系数绝对值增加又会使合

金的有效磁导率下降同时矫顽力增加。
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对于电子元器件，过大的损耗通常会导致器件温

度升高，浪费能量的同时也会影响器件的灵敏度和线

性度。图 5 是 3 种合金在 300 mT、频率分别为 10 kHz
和 100 kHz 条件下单位质量损耗( Pm) 随退火温度的变

化曲线。可以看到，3 种合金经 550 ～ 610 ℃退火后在

10 kHz 条件下的损耗值差异较小，而在 100 kHz 条件

下损耗值随退火温度的增加而显著下降，在580 ℃左

右达到最小值，继续升高温度损耗出现上升趋势。

图 5 合金单位质量损耗( Pm ) 随温度的变化曲线

Fig． 5 Curves of unit mass loss ( Pm ) with temperature of the alloys ( a) 10 kHz; ( b) 100 kHz

由于磁滞损耗和涡流损耗分别同频率及其二次

方成正比，因此随频率增加合金的涡流损耗占总损耗

的比值也随之升高［16］。分析矫顽力的变化趋势可

知，合金小于 550 ℃和大于 600 ℃退火时矫顽力较大

因此 磁 滞 损 耗 较 高，使 总 损 耗 增 加。除 此 之 外，

100 kHz条件下合金损耗随退火温度的变化规律可能

与晶化相析出导致电阻率变化进而影响涡流损耗有

关，这 有 待 于 深 入 研 究。徐 其 付 等［17］ 认 为

FeCuNbSiB 纳米晶合金在超过 600 ℃ 退火后磁性能

恶化的 主 要 原 因 是 晶 界 相 结 构 的 改 变，在 600 ～
650 ℃这一温度区间内，虽然晶粒尺寸的增加不明

显，但晶界相结构的改变会在磁化过程中钉扎畴壁导

致反常损耗增加，从而使合金总体损耗上升。结合实

验结果可知在不同的频率下由于各项损耗占总体损

耗的比例不同，因此合金对应的最佳的退火温度也存

在差异。
图 6 是 3 种合金在 1 kHz ～ 10 MHz 条件下的阻

抗曲线。可以看到，F-B 合金在 530 ～ 540 ℃退火后，

在测试频率小于 1 MHz 时阻抗值较小，之后随频率

增加阻抗值开始升高，接近 10 MHz 时经过 540 ℃退

火后的合金阻抗值最高。F-E 合金的阻抗值随频率

变化的趋势同前者相似，在 1 kHz ～ 1 MHz 范围内

570 ～ 580 ℃ 退火的合金阻抗值相对较高，在 大 于

1 MHz 后，540 ～ 560 ℃ 退火后的合金则表现出了较

高的阻抗值。同样地，F-W 合金经过 540 ℃退火后的

试样在小于 2 MHz 时阻抗值最低，之后随频率的增

加其阻抗值表现出明显的上升趋势，在 10 MHz 时阻

抗值最大。

图 6 经过不同温度退火后的合金阻抗值随频率变化曲线

Fig． 6 Curves of impedance with frequency of the alloys annealed at different temperatures ( a) F-B; ( b) F-E; ( c) F-W

在高频条件下纳米晶合金的磁化主要以畴壁旋转

为主，有效磁导率会明显降低进而影响阻抗值，同时在

高频条件下趋肤效应对于阻抗值的影响也不容忽视。
综合来看，阻抗与频率的关系式可由下式表示［18］:
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Z≈
le
2d πμ0μeρ槡 f ( 9)

式( 9) 中: le 为有效磁路长度，d 为磁环宽度，μ0 为真

空磁导率，μe 为有效磁导率，f 为频率，ρ 为合金电阻

率，由式( 9 ) 可知合金阻抗的变化与电阻率密切相

关。王哨东等［19］发现纳米晶合金表面与内部晶化程

度不同，同时杨全民等［20］发现纳米晶合金晶化过程

中电阻率和磁导率的变化会对阻抗值产生影响，因此

不同温度退火后合金阻抗值变化的原因可能是退火

温度不仅影响了合金内部的晶粒尺寸和晶化体积分

数，同时导致带材表面和内部的晶化体积分数也存在

差异，因此在高频率的测试条件下合金受到趋肤效应

的影响，带材表面和内部晶化体积分数的差异使合金

表现出与低频率不同的变化趋势。因此，根据使用频

率的不同，需要选择合适的退火温度得到更为理想的

阻抗值。

3 结论
1) FeCuNbSiB 纳米晶合金在 530 ～ 620 ℃ 进行

等温退火时，随着退火温度的增加其内部 α-Fe ( Si)
相的晶粒尺寸和晶化体积分数也有所增加;

2) FeCuNbSiB 纳米晶合金在 550 ～ 600 ℃ 等温

退火后合金表现出相对较低的矫顽力 ( Hc 为 1. 0 ～
1. 5 A /m，Bm 为 100 mT，f 为 10 kHz) 和损耗值( Pm 为

1. 4 ～ 1. 8 W/kg，Bm 为 300 mT，f 为 10 kHz) 以及相对

较高的有效磁导率，当退火温度小于 550 ℃ 或大于

600 ℃时，合金的软磁性能恶化; 除此之外，在不同测

试频率下，合金阻抗值对应的最佳退火温度不同，测

试频率低于 1 MHz 时，F-B、F-E 和 F-W 纳米晶合金

经过 580 ℃ 退 火 后 的 阻 抗 值 最 大，测 试 频 率 为

10 MHz时，上述 3 种合金最大阻抗值对应的退火温

度分别为 540、560 和 540 ℃。
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