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摘  要：将 FeSiB 非晶带材通过粉末冶金的方法制备成软磁复合材料。研究了钝化剂溶剂、质量分数及退火温度对材

料形貌及性能的影响。采用乙醇作为磷酸钝化液的溶剂，并与水及丙酮溶剂对比。结果表明，水为溶剂时磁粉易被氧

化；丙酮沸点低挥发快导致磷酸与磁粉反应不充分；乙醇为溶剂时能够形成均匀致密的磷酸盐包覆层，有利于降低复

合材料的损耗。对于采用乙醇作为溶剂时磷酸质量分数（0.2%~0.8%）影响的研究表明，当磷酸质量分数为 0.6%时，

可获得最低损耗 187 mW/cm
3（50 kHz, 50 mT）。去应力退火温度低于 400 ℃时，复合材料内应力不能充分释放，导致

磁导率低且损耗高。退火温度高于 425 ℃时，在保温过程中 α-Fe 相析出产生晶化。FeSiB 软磁复合材料在 400 ℃/1 h

退火后可获得最佳磁性能。 
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软磁复合材料由绝缘膜包覆的铁磁性粉末压制而

成[1]，其电阻率比传统金属软磁材料高，涡流损耗低，

且具有比铁氧体更高的饱和磁感应强度，广泛应用于

电子通讯、雷达、电源开关等领域[2,3]。非晶材料由于

其不存在磁晶各向异性，饱和磁感应强度高，频率稳

定性好，且直流偏置特性优异，发展成为了软磁复合

材料的一个重要分支 [4]。其中 FeSiB 具有高电阻率

（~130 μΩ∙cm）、高饱和磁感应强度（~1.4 T）、低矫

顽力（~2 A/m）等特性，是最具代表性的非晶软磁材

料[5,6]。 

软磁复合材料的制备流程包括制粉、绝缘包覆、

压制成型、去应力退火等。其中，绝缘包覆及退火工

艺对非晶软磁复合材料的性能作用关键。绝缘包覆有

利于增加电阻，降低涡流损耗，提高复合材料的高频

性能[7]。去应力退火则可以消除压制时磁粉形变产生

的内应力，降低磁滞损耗[8]。目前的研究工作中，主

要通过优化绝缘剂、改善包覆效果来获得低损耗高磁

性能的非晶软磁复合材料，如采用磷酸钝化对磁粉进

行绝缘包覆[9]。为了获得致密均匀的包覆层，一般需

将钝化剂配成溶液与磁粉表面发生反应。溶剂的种类

可能会对反应速率、包覆效果以及非晶软磁复合材料

性能产生影响。而这些方面的报道鲜见于文献中。此

外，由于非晶为亚稳态，在退火过程中易晶化，故研

究退火对非晶软磁复合材料性能的影响规律、选择合

适的退火条件尤为关键。 

本研究选用磷酸对磁粉进行绝缘包覆，分别采用

水、丙酮、乙醇作为溶剂，研究了不同溶剂及磷酸含

量对非晶软磁复合材料性能的影响，通过选用合适的

溶剂使复合材料的磁性能得到进一步的优化。在此基

础上，研究了不同退火条件下 FeSiB 软磁复合材料的

磁性能，确定了最佳退火温度。 

1  实  验 

FeSiB 淬态非晶带材在 350 ℃脆化退火 1 h 后，

机械破碎成长度约为 5 mm 的脆片，按照球料质量比

为 10:1 与不锈钢小球混合，在行星式球磨机中球磨 8 

h，得到干燥磁粉。将磁粉筛分成 75~150 μm、50~75 

μm、38~50 μm、小于 38 μm 4 种粒度，分别按照质量

分数为 40%、30%、20%、10%配比混合。采用磷酸溶

液在 70 ℃时钝化混合后的磁粉。钝化液的溶剂分别

为 乙 醇 、 水 和 丙 酮 ， 磷 酸 用 量 为 磁 粉 质 量 的

0.2%~0.8%。将钝化后的磁粉与 2% (质量分数, 下同)

的环氧树脂粘结混合，并加入 0.25%的硬脂酸锌和

0.25%的硬脂酸钡作为润滑剂。将混合物在 2 GPa 的压

力下压制成外径 23.6 mm、内径 14.4 mm、高度 8.89 mm

的环型软磁复合材料，并在 350~450 ℃下退火 1 h。 

用差热分析仪（DSC, NETZSCH DSC 404C）测试

FeSiB 带材的热稳定性；用 X 射线衍射仪（XRD, 
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DMAX-RA）分析 FeSiB 合金及复合材料的晶化情况；

用扫描电子显微镜（SEM, Hitachi S4800）对包覆前后

磁粉的表面形貌进行分析；用软磁交流测量装置

（MATS-2010SA）测量软磁复合材料的有效磁导率及

体积损耗。 

2  结果与讨论 

FeSiB 非晶带材破碎制粉前需进行预退火处理增

加脆性。为了选择合适的脆化退火条件，测量了带材

的 DSC 曲线（图 1）以确定其晶化温度。其中，吸热

峰对应 FeSiB 的居里温度（TC= 398 ℃），放热峰则为

带材的晶化峰。初始晶化温度（Tx1 = 503 ℃）来自于

α-Fe(Si) 相的析出；第 2 个晶化峰对应的晶化温度（Tx2 

= 544 ℃）则由 Fe2B 相析出引起[10]。为了避免带材晶

化，选取的脆化退火条件为 350 ℃/1 h。图 2 是淬态

和脆化退火后 FeSiB 带材的 XRD 图谱。可以看出，

退火前后样品的 XRD 图谱没有明显变化，在

2θ=40°~50°之间，存在较宽的衍射峰。衍射峰宽化源

于非晶对 X 射线的散射作用，说明带材在退火后仍保

持非晶态[11]。 

图 3 为 FeSiB 磁粉，以及分别采用水、丙酮和乙

醇作为磷酸钝化液溶剂进行绝缘包覆后的 SEM 照片。

从图中可以看出，球磨后的 FeSiB 磁粉呈扁平状且表

面不平整（图 3a），磷酸水溶液钝化后磁粉表面存在

疏松且不均匀的包覆层（图 3b），磷酸丙酮溶液钝化 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  FeSiB 带材的 DSC 曲线 

Fig.1  DSC curve of FeSiB ribbon 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  FeSiB 带材的 XRD 图谱  

Fig.2  XRD patterns of the FeSiB ribbon 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  FeSiB 磁粉的扫描电镜照片  

Fig.3  SEM images of FeSiB powders before passivation (a) and after passivation with orthophosphoric acid dissolved in water (b),    

in acetone (c) and in alcohol (d) 
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后磁粉表面未形成完整的包覆层（图 3c），磷酸乙醇

溶液钝化后磁粉表面可以观察到较均匀致密的磷酸盐

包覆层（图 3d）。磷酸水溶液钝化磁粉时，磷酸与磁

粉中的 Fe 反应生成磷酸盐。同时，由于水和氧气的存

在，铁易腐蚀生锈生成蓬松状的铁的氧化物[12,13]，如

图 3b 所示，磁粉表面粗糙，有絮状的腐蚀氧化层。由

于氧化层疏松表面积增加，腐蚀速度加快[14]，磁粉表

面包覆层较厚，且易产生开裂现象（已在图中标识出）。

采用有机溶剂丙酮和乙醇作为溶剂时，水和氧气被隔

绝，有效避免了磁粉氧化的现象。但是由于丙酮沸点

（65℃）较低，在反应温度（70 ℃）下极易挥发，钝

化时间相对较短。由于磁粉和磷酸之间反应量少，图

3c 中未生成完整的包覆层。采用乙醇作为磷酸钝化液

的溶剂时，乙醇的沸点（78 ℃）较高，加热时挥发相

对较慢，使磷酸和磁粉之间充分反应，生成均匀致密

的磷酸盐绝缘包覆层。 

表 1 列出了采用不同溶剂钝化的磁粉制备的软磁

复合材料的有效磁导率和体积损耗（50 kHz，50 mT

测试条件下）。用乙醇作为溶剂制备软磁复合材料，可

以提高磁导率，降低损耗。软磁复合材料的有效磁导

率取决于磁性物质的质量分数[15]。表 1 中磷酸用量相

同，丙酮和乙醇作为溶剂时磁性物质质量分数相近，

磁导率相似。水作溶剂时磁粉发生腐蚀反应，生成较

厚的非磁性氧化层，磁导率降低。软磁材料的损耗由

磁滞损耗、涡流损耗、剩余损耗 3 部分组成。频率低

于 200 kHz 时，剩余损耗与涡流损耗相比较小，可以

忽略不计[16]。磁滞损耗主要取决于矫顽力，与内应力

及磁粉的粒度分布等因素相关[17]。磁粉在压制成型的

过程中发生形变引入内应力，后续的退火过程则可在

一定程度上释放内应力降低矫顽力。本研究采用相同

的磁粉粒度分布、压制压强和退火制度，避免了磁滞

损耗变化带来的影响。损耗的差异主要来源于涡流损

耗，即与磁粉的绝缘包覆密切相关。采用丙酮作溶剂

时钝化时间短，磁粉未包覆完整，磁粉之间相互接触；

使用磷酸水溶液时，包覆层疏松且有裂纹，易在压制过

程中脱落，降低绝缘包覆效果；而酒精作为钝化液溶剂

时，磁粉表面生成均匀致密的包覆层，能有效阻隔磁粉

接触，提高电阻率，降低软磁复合材料的体积损耗。 

 

表 1  铁硅硼软磁复合材料的有效磁导率和体积损耗 

Table 1  Effective permeability and core loss of FeSiB soft  

magnetic composites (SMCs) 

Solvent Water Acetone Alcohol 

Effective permeability 36 42 43 

Core loss /mW∙cm
-3

 247 199 187 

用磷酸乙醇溶液能够对磁粉进行有效的绝缘包

覆，提高软磁复合材料的磁性能，因此，选用乙醇作

溶剂，研究磷酸质量分数对于包覆效果的影响。磷酸

质量分数分别为 0.2%、0.4%、0.6%和 0.8%。图 4 为

采用不同质量分数的磷酸制备的 FeSiB 软磁复合材料

的有效磁导率和体积损耗（50 kHz，50 mT 测试条件

下）。FeSiB 软磁复合材料的有效磁导率随着磷酸质量

分数的增加逐渐降低。由于生成的磷酸盐包覆层为非

磁性物质，其相对质量分数的增加将导致磁导率的下

降。复合材料的体积损耗呈先下降后上升的趋势，磷

酸质量分数为 0.6%时，软磁复合材料的损耗最低（187 

mW/cm
3）。磷酸质量分数低于 0.6%时，钝化反应生成

的绝缘物质少，磁粉包覆不完全；磷酸质量分数增加

到 0.8%时，包覆层厚度增加，易产生裂纹[18]，导致包

覆层和磁粉结合强度下降，压制过程发生剥落，损耗

增加。 

经绝缘包覆的磁粉压制成型后，需要进行退火处

理去除内应力。高温退火有利于释放内应力，但非晶

处于亚稳态，高温下有向晶态转变的趋势，因此，退

火温度的选择非常关键。图 5 为退火温度对 FeSiB 软

磁复合材料有效磁导率和体积损耗的影响。可以看出，

低于 400 ℃时，随着温度升高软磁复合材料的磁性能

有所改善。退火可以去除磁粉变形产生的内应力，降

低磁滞损耗、提高磁导率[19]。温度高于 425 ℃时，软

磁复合材料的磁性能下降，这是因为非晶结构发生转

变。图 6 是 FeSiB 软磁复合材料在 425 ℃/1 h 退火后

的 XRD 图谱，在 2θ = 44.5°及 2θ = 65°处可以观察到

明显的衍射峰，说明 α-Fe(Si) 相已析出。根据图 1，

FeSiB 非晶带材的晶化温度为 533 ℃，但非晶材料的 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  磷酸钝化剂质量分数为 0.2%~0.8%时 FeSiB 软磁复合材

料的有效磁导率和体积损耗 

Fig.4  Effective permeability and core loss of FeSiB SMCs with 

the content of orthophosphoric acid 0.2%~0.8% 

0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
36

38

40

42

44

46

48

50
C

o
re

 L
o

ss
/m

W
·c

m
-3

 

E
ff

ec
ti

v
e 

P
er

m
ea

b
il

it
y

Content of Orthophosphoric Acid, /%

180

185

190

195

200

205

210
 



·1052·                                     稀有金属材料与工程                                                第 46 卷 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  退火温度对 FeSiB 软磁复合软磁材料性能的影响 

Fig.5  Effect of annealing temperature on the magnetic properties 

of FeSiB SMCs 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  425 ℃/1 h 退火后软磁复合材料的 XRD 图谱 

Fig.6  XRD pattern of FeSiB SMCs annealed at 425 ℃ for 1 h 

 

晶化与加热温度和保温时间密切相关[20]。DSC 曲线测

试时升温速度（20 ℃/s）快，原子没有获得足够能量

进行有序排列，所测得晶化温度较高。当去应力退火

温度高于 425 ℃时，虽然未达到 DSC 曲线测量的晶

化温度，但持续的退火保温（1 h）有利于 α-Fe 相的

析出[21]，导致非晶晶化。FeSiB 软磁复合材料晶化后

磁各向异性增大，磁滞损耗增加、磁导率下降。 

3  结 论 

1）磷酸钝化 FeSiB 非晶磁粉制备软磁复合材料，

水作为钝化液溶剂时磁粉易腐蚀氧化；采用丙酮时，

由于丙酮沸点低、挥发快，磷酸与磁粉反应不充分，

绝缘包覆不完全；选用酒精作溶剂可以在磁粉表面形

成均匀致密的包覆层，获得更低损耗和更高磁导率的

软磁复合材料。 

2）随着磷酸质量分数的增加，FeSiB 软磁复合材

料的磁导率逐渐降低，损耗呈现先下降后上升的趋势。

磷酸质量分数为 0.6%时，损耗最低，为 187 mW/cm
3

（50 kHz, 50 mT）。 

3）FeSiB 软磁复合材料在 400 ℃退火 1 h 时磁性

能最佳。退火温度低于 400 ℃时，内应力释放不充分，

损耗高，磁导率低；提高退火温度至 425 ℃时，持续

保温导致 α-Fe 析出，FeSiB 晶化，磁性能恶化。 
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Fabrication and Magnetic Properties of FeSiB-based Soft Magnetic Composites 
 

Guo Ting, Wu Chen, Tan Huming, Yan Mi 

(Key Laboratory of Novel Materials for Information Technology of Zhejiang Province, State Key Laboratory of Silicon Materials, 

Zhejiang University, Hangzhou 310027, China) 

 

Abstract: FeSiB soft magnetic composites (SMCs) were prepared via powder metallurgy with FeSiB ribbons as starting material. 

Influences of passivator solvent, content of the passivator as well as annealing temperature on the morphology and properties of the 

samples were investigated. Alcohol was used to dissolve phosphoric acid as the surface passivator and its effect was compared with that of 

water and acetone. Results show that the magnetic powders are prone to oxidation with water, while acetone hinders the complete surface 

passivation as a result of limited reaction time caused by low boiling point and strong volatility of the acetone. A uniform insulating 

coating can be achieved using alcohol as the passivator solvent and it decreases core loss of the composites . With the content of 

orthophosphoric acid varying between 0.2~0.8 wt% in alcohol, lowest core loss (187 mW/cm
3
 measured at 50 kHz, 50 mT) can be 

obtained with 0.6 wt% of orthophosphoric acid. Stress relaxation is insufficient when the annealing temperature is below 400 °C for the 

SMCs, resulting in low permeability and high core loss, while precipitation and crystallization of the α-Fe phase occur with annealing 

temperatures higher than 425 °C. Optimum properties of the FeSiB SMCs can be achieved by annealing at 400 °C for 1 h.  

Key words: FeSiB; soft magnetic composites; insulation coating; annealing  
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