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(57)摘要

本发明公开了一种高磁感氮耦合铁基非晶

纳米晶合金及其制备方法，该方法包括：(1)将含

氮原料进行熔炼得到氮耦合铁基合金铸锭；(2)

将得到的氮耦合铁基合金铸锭破碎、重熔后，采

用快速急冷制备技术制备得到完全非晶态的氮

耦合铁基非晶合金；(3)将得到的完全非晶态的

氮耦合铁基非晶合金依次进行二段退火和回火

得到高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金，所述的

二段退火的第一段退火的温度比第一晶化开始

温度低20～50℃，第二段退火的温度介于第一晶

化开始温度和第二晶化开始温度之间。上述方法

提高了铁基非晶纳米晶合金的饱和磁感应强度，

同时也提高了铁基非晶纳米晶软磁合金在复杂、

恶劣的环境中的服役性能。
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1.一种高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，包括：

(1)将Fe、非晶形成元素、大原子尺寸元素和纳米晶形核元素的单质和/或化合物，以及

氮化物作为原料进行熔炼得到氮耦合铁基合金铸锭，所述的非晶形成元素选自Al、B、P、C或

Si中的至少一种，大原子尺寸元素选自IV  B、V  B或VI  B族元素中的至少一种，纳米晶形核

元素选自Cu、Ag或Zn中的至少一种；

(2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭破碎、重熔后，采用快速急冷制备技术制备得到完全

非晶态的氮耦合铁基非晶合金；

(3)将得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金依次进行二段退火和回火得到高磁感

氮耦合铁基非晶纳米晶合金，所述的二段退火的第一段退火的温度比第一晶化开始温度低

20～50℃，第二段退火的温度介于第一晶化开始温度和第二晶化开始温度之间。

2.根据权利要求1所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，其特征在于，

所述的氮化物为FexN、ZrN、CrN、NbN、AlN和MoN中的一种或多种，其中x＝2～4。

3.根据权利要求1所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，其特征在于，

所述的大原子尺寸元素选自Zr、Cr、Nb、Mo、W或Hf中的至少一种。

4.根据权利要求1所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，其特征在于，

所述的快速急冷制备技术为单辊快淬法或气雾化法。

5.根据权利要求1所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，其特征在于，

所述的第一段退火的温度为460～510℃，时间为10～20min，第二段退火的温度为530～750

℃，时间为10～60min。

6.根据权利要求1所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，其特征在于，

所述的回火的温度为150～250℃，时间为60～120min。

7.根据权利要求1～4任一权利要求所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备

方法制备得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金，其特征在于，所述的完全非晶态的氮

耦合铁基非晶合金的氮含量为500～1100ppm。

8.根据权利要求1～6任一权利要求所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备

方法制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金，其特征在于，所述的高磁感氮耦合铁

基非晶纳米晶合金的纳米晶的晶粒尺寸为10～15nm，饱和磁感应强度为1.37～1.84T。

9.根据权利要求8所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金，其特征在于，所述的高磁

感氮耦合铁基非晶纳米晶合金为下列组成中的一种：

Fe73-84Si3-16B8-12M2.4-3Cu0.6-3N0-0.5、

Fe80-91M3-10B3-10Cu0-3N0-0.5、

Fe33-66Co20-52M2-7B3-10Cu0.6-3N0-0.5、

Fe75-81Si9-14B3-9Cu0.6-1.3(NbxMy)N0-0.5、

Fe80-91M3-10B3-10N0-0.5，

其中，M为Nb、Mo、Zr、Hf、Al、Cr、Ta和V中的一种或两种，1.2≤x+y≤2.5。
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一种高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及磁电功能材料领域，具体涉及一种高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金

及其制备方法。

背景技术

[0002] 随着电子电力行业的发展，迫切需要开发一种高饱和磁感应强度的合金材料。铁

基非晶纳米晶合金具有矫顽力低、有效磁导率高、铁损低等优点，且成本低廉、生产工艺简

单，近年来受到广泛的关注。

[0003] 公告号为CN  101796207  B的专利说明书公开了一种可加工性优异的非晶态合金

薄带，实施例1提供的Fe余量Cu0.98Nb3.1Si13.4B9.3非晶态合金带的饱和磁感应强度为1.24T。

[0004] 公开号为CN  106917042  A的专利说明书公开了一种高频高磁感应强度铁基纳米

晶软磁合金及其制备方法，惰性气氛保护下进行熔炼，熔炼温度为1300～1800℃，熔化后保

温10～20min，冷却得到母合金锭，母合金锭破碎后通过单辊急冷法制备连续的非晶合金，

最后在500～600℃下热处理1～90min后冷却得到高频高磁感应强度铁基纳米晶软磁合金，

饱和磁感应强度为1.30～1.55T。

[0005] 然而，铁基非晶纳米晶合金在研发和应用方面仍存在诸多挑战，例如：

[0006] (1)非晶合金的脆性问题。铁基非晶合金，特别是纳米晶合金，存在延性低、脆性大

的问题，需要深入研究影响其延性的因素，探索提升延性的方法，保证使用安全。

[0007] (2)饱和磁感强度仍偏低，综合磁学性能仍有待进一步提升。需要进一步研究新工

艺或工艺性更好的合金，使合金具有高饱和磁感强度、低的矫顽力和高的磁导率，即获得具

有优异综合性能的铁基非晶合金或非晶纳米晶合金。

[0008] (3)缺乏高效的非晶合金加工技术。非晶合金/纳米晶合金因硬度高、较脆，加工较

困难，加工效率不高。需要深入研究影响非晶/纳米晶合金加工性能的因素，探索提高加工

效率和保证加工质量的技术方法。

[0009] (4)开发满足不同需求的软磁非晶/纳米晶合金体系。不同工业产品对非晶合金磁

学性能的要求存在很大差异，需要针对不同应用领域、不同产品，开发满足不同产品需要的

多种软磁非晶纳米晶合金体系。

[0010] 此外，铁基非晶纳米晶合金随着饱和磁感应强度的提高，非晶的形成能力会逐渐

下降，不利于获得宽厚的非晶纳米晶带材合金。而且，铁基非晶纳米晶合金，尤其是具有高

饱和磁感应强度的铁基非晶纳米晶合金，在高温潮湿等恶劣环境下的耐腐蚀性能差，导致

其服役稳定性较差。

[0011] 所以，如何在保证铁基非晶纳米晶合金耐蚀性以及非晶形成能力的同时提高体系

的饱和磁感应强度具有重要的意义。

[0012] 氮元素的引入有利于提高非晶形成能力，可以改变合金原子之间的自旋相互作

用，使体系的饱和磁感应强度得到有效的提高，还可以调控合金的相析出行为以及在腐蚀

介质中的离子种类和离子行为。例如在钢铁中适量添加氮可以极大地提高钢铁的耐蚀性和
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力学性能。

[0013] 在母合金中引入氮元素的方法称之为渗氮。常见的渗氮方法为在含氮气氛下对母

合金进行熔炼。此方法通常需要长时间的高温处理，一方面受氮在母合金中溶解度的影响，

另一方面往往需要在高压下进行，因而渗氮后的产物往往氮含量偏低，且此方法操作难度

较大。上述渗氮方法如果应用于铁基非晶材料，易导致铁基非晶材料在渗氮过程中转变为

晶体结构，无法得到非晶态产品。此外，上述渗氮方法只能使氮分布在铁基非晶材料表面，

且氮分布不均匀。

[0014] 因此，本领域研究除了存在效率低以及无法得到完全非晶结构的问题之外，还存

在传统渗氮方法导致的氮分布不均匀、富集于材料表面以及渗氮之后材料变脆、加工困难

的问题。本领域亟需一种能够获得高韧性且氮分布均匀的氮耦合铁基非晶纳米晶合金的方

法。

发明内容

[0015] 针对本领域存在的不足之处，本发明提供了一种高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合

金的制备方法，采用含氮原料进行制备，不仅大大地提高了铁基非晶纳米晶合金的饱和磁

感应强度，而且还省略了后续渗氮步骤，克服了以往铁基非晶合金掺氮困难、氮元素分布不

均匀的问题，具有简单高效、成本低、产品质量可控以及适合大规模生产等优点，对提高材

料的饱和磁感应强度有指导意义。

[0016] 一种高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法，包括：

[0017] (1)将Fe、非晶形成元素、大原子尺寸元素和纳米晶形核元素的单质和/或化合物，

以及氮化物作为原料进行熔炼得到氮耦合铁基合金铸锭，所述的非晶形成元素选自Al、B、

P、C或Si中的至少一种，大原子尺寸元素选自IV  B、V  B或VI  B族元素中的至少一种，纳米晶

形核元素选自Cu、Ag或Zn中的至少一种；

[0018] (2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭破碎、重熔后，采用快速急冷制备技术制备得到

完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金；

[0019] (3)将得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金依次进行二段退火和回火得到高

磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金，所述的二段退火的第一段退火的温度比第一晶化开始温

度低20～50℃，第二段退火的温度介于第一晶化开始温度和第二晶化开始温度之间。

[0020] 步骤(1)中，优选地，所述的大原子尺寸元素选自Zr、Cr、Nb、Mo、W或Hf中的至少一

种。

[0021] 优选地，纳米晶形核元素为Cu。

[0022] 优选地，所述的氮化物熔点较低，且氮元素不易分解溢出，具体可以为FexN、ZrN、

CrN、NbN、AlN和MoN中的一种或多种，其中x＝2～4，从而实现氮含量的调控。更优选地，所述

的氮化物为FexN，其中x＝2～4。

[0023] 氮化物作为熔炼的原料可以保证氮以氮化物的形式存在于得到的氮耦合铁基合

金铸锭合金当中。相比于传统钢铁材料渗氮，本方法得到的氮耦合铁基合金铸锭合金中的

氮的存在形式更稳定，不易分解为氮气溢出。

[0024] 所述的熔炼可以是感应熔炼或电弧熔炼，为保证母合金铸锭不受污染且不发生较

大的成分失比，熔炼时保持腔体洁净，且熔炼在保护气氛下进行。
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[0025] 优选地，所述的熔炼在稀有气体气氛或氮气气氛中进行。

[0026] 优选地，所述的熔炼的温度为1300～1800℃，原料熔化后的保温时间为15～

45min。

[0027] 熔炼过程需要达到一定的保温温度和一定的保温时间以保证成分均匀。温度过低

或保温时间较短时会导致氮化物熔化不完全，氮化物和氮分布不均匀，进而导致在后续的

单辊快淬法或气雾化法制备非晶合金过程中产生严重的异质形核而无法获得完全非晶态

的合金；温度过高或保温时间较长则会导致氮元素以氮气的形式溢出，无法保证产物中的

氮含量，使掺氮的作用不明显。

[0028] 不完全非晶态或成分分布不均匀的氮耦合铁基非晶合金无法通过进一步的退火

获得尺寸可控且均一的纳米晶，极大地降低了得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的

性能。另一方面，这种不完全非晶态或成分分布不均匀的氮耦合铁基非晶合金由于发生了

部分晶化，导致韧性大大下降，从而也极大地限制了氮耦合铁基非晶合金进一步的加工生

产。

[0029] 所述的熔炼可通过较长时间的保温而使合金的成分分布均匀，故避免了在之后快

淬以及退火处理过程中产生异质形核，进而导致部分晶化。同时，由于氮原子与其他组成元

素之间存在较大的原子尺寸差和负混合焓，从而抑制原子的长程扩散，避免晶化。在退火处

理过程中会形成能量较低的以氮为中心的原子团簇，这些团簇需要越过更高的能垒才会发

生演变，因此氮耦合合金的热稳定性得到了有效的提高。

[0030] 步骤(2)中，所述的快速急冷制备技术可以是单辊快淬法或气雾化法。

[0031] 单辊快淬法是将熔融合金喷向高速旋转的冷却辊表面，喷射时在辊面上形成一个

动平衡熔潭，熔融合金快速固化形成连续的非晶或微晶条带的方法。单辊快淬法可制备得

到完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材。

[0032] 气雾化法是以快速运动的流体冲击或以其他方式将金属或合金液体破碎为细小

液滴，继之冷凝为固体粉末的方法。气雾化法可制备得到完全非晶态的氮耦合铁基非晶合

金粉末。

[0033] 所述的单辊快淬法和气雾化法均需要先进行抽真空，使单辊快淬装置或气雾化装

置内的气压不大于0.02Pa，然后再充入稀有气体或氮气，使单辊快淬装置或气雾化法装置

内的气体压力低于标准大气压0.09～0.04MPa。

[0034] 优选地，为避免带材晶化或氧化，所述的单辊快淬法的铜辊线速度为20～40m/s。

[0035] 所述的重熔在稀有气体气氛或氮气气氛中进行。

[0036] 所述的氮耦合铁基合金铸锭破碎后可放置在石英管内后进行重熔、单辊快淬制备

带材或气雾化制粉。通过控制重熔加热时间、石英管口下端喷嘴尺寸、石英管到铜辊的距

离、石英管内外气压差以及铜辊转速来获得良好的完全非晶态的带材或粉末。

[0037] 所述的重熔可以是在石英管中通过感应线圈加热重熔，石英管内外的气压差为

200～300Pa，同时石英管下端的喷嘴宽度控制为0.4～0.8mm，从而控制单辊快淬得到的带

材厚度为22～28μm，控制气雾化得到的粉末的粒径为75～100μm。

[0038] 步骤(3)中，所述的二段退火用于调控完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金的晶化

行为，控制得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金中纳米晶的晶粒尺寸，析出有助于提

高耐蚀性和饱和磁感应强度的晶相，进而有效提高高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的饱
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和磁感应强度，提高了高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金在复杂、恶劣的环境中的服役性

能，极大地拓宽了高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的应用范围。

[0039] 所述的二段退火和回火在稀有气体气氛和氮气气氛保护下进行，避免完全非晶态

的氮耦合铁基非晶合金在退火和回火过程中发生氧化或表面晶化。

[0040] 如果没有稀有气体气氛和氮气气氛保护的条件，二段退火和回火可在高真空下进

行，需保证真空度不大于1.0×10-2Pa。

[0041] 所述的第一晶化开始温度是指热处理过程中开始析出α-Fe的温度，一般为480～

530℃。

[0042] 第一晶化结束温度指的是α-Fe完全析出的温度，一般为590～610℃。

[0043] 所述的第二晶化开始温度指的是除α-Fe以外可能对磁性能有不利影响的其他相

开始析出的温度，在含有不同杂质的合金体系中往往不同。

[0044] 所述的第二段退火的温度应当处在第一晶化开始温度与第二晶化开始温度的区

间内，从而使α-Fe尽可能多的析出而避免磁性恶化相的析出。

[0045] 所述的第一段退火的目的是析出Fe3N和Fe4N纳米颗粒，优选地，第一段退火的温度

可视为氮化物析出温度，为460～510℃，时间为10～20min。

[0046] 所述的第二段退火的目的是析出α-Fe纳米晶粒，可视为淬火处理，优选地，第二段

退火的温度为530～750℃，时间为10～60min。

[0047] 在第二段退火之后可采用水淬急冷使合金温度迅速降低后再进行回火。

[0048] 所述的回火是为了调控氮化物的析出行为，促进部分Fe3N、Fe4N以及无序α′-马氏

体相铁基化合物转变为有序的α"-Fe16N2，从而使铁基非晶纳米晶合金的饱和磁感应强度得

到提高。优选地，所述的回火的温度为150～250℃，时间为60～120min。

[0049] 本发明又提供了一种根据所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法

制备得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金。

[0050] 所述的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金为含氮铁基纳米晶软磁合金的制备方

法制备过程中的中间产物，氮含量高，为500～1100ppm，可承受最大弯折角度不小于180°，

具有优异的弯折韧性，有利于进一步的纳米晶化处理和机械卷绕加工过程的进行。

[0051] 在一优选例中，所述的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金的组成包括Fe80-91M3-

10B3-10N0-0.5，M为Nb、Mo、Zr、Hf、Al和V中的一种或两种，该组成形式的氮耦合铁基非晶合金的

原子之间有较大的负混合焓以及原子尺寸差大，因而作为制备高磁感氮耦合铁基非晶纳米

晶合金的前驱体具有更高的非晶稳定性。

[0052] 本发明还提供了一种根据所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的制备方法

制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金。

[0053] 所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的纳米晶的晶粒尺寸为10～15nm，饱和

磁感应强度高，为1.37～1.84T，耐蚀性好，腐蚀速率低，在腐蚀介质为0.5M  NaCl溶液的条

件下，腐蚀速率不大于0.12mm/a。

[0054] 所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金可以是下列组成中的一种：

[0055] Fe73-84Si3-16B8-12M2.4-3Cu0.6-3N0-0.5、

[0056] Fe80-91M3-10B3-10Cu0-3N0-0.5、

[0057] Fe33-66Co20-52M2-7B3-10Cu0.6-3N0-0.5、
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[0058] Fe75-81Si9-14B3-9Cu0.6-1.3(NbxMy)N0-0.5、

[0059] Fe80-91M3-10B3-10N0-0.5，

[0060] 其中，M为Nb、Mo、Zr、Hf、Al、Cr、Ta和V中的一种或两种，1.2≤x+y≤2.5。

[0061] 优选地，所述的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的组成包括Fe80-91M3-10B3-

10N0-0.5，M为Nb、Mo、Zr、Hf、Al和V中的一种或两种。Fe80-91M3-10B3-10作为Nanoperm型纳米软磁

材料的经典成分之一，具有高的饱和磁感应强度，约1.63T，而通过氮化物掺杂之后可获得

1.71～1.84T的饱和磁感应强度。

[0062] 本发明与现有技术相比，主要优点包括：

[0063] (1)有效地达到了氮耦合的目的，可获得高氮含量的铁基非晶纳米晶合金，且氮含

量可控。

[0064] (2)克服了掺氮过程中铁基非晶晶化的问题，解决了铁基非晶合金掺氮后韧性变

差、不易加工的问题，简单高效，成本低，产品质量可控，适合大规模生产。

[0065] (3)中间产物为完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金，可承受最大弯折角度不小于

180°，具有优异的弯折韧性，氮含量高，为500～1100ppm。

[0066] (4)制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金的纳米晶的晶粒尺寸为10～

15nm，饱和磁感应强度高，为1.37～1.84T，耐蚀性好，腐蚀速率低，在腐蚀介质为0.5M  NaCl

溶液的条件下，腐蚀速率不大于0.12mm/a。

[0067] 综上所述，本发明提高了铁基非晶纳米晶合金的饱和磁感应强度，同时也提高了

铁基非晶纳米晶软磁合金在复杂、恶劣的环境中的服役性能，可最大程度地迎合目前电子

电力器件要求的“小型化，高效化，轻量化和绿色化”，极大地拓宽了铁基非晶纳米晶软磁合

金的应用范围，有极大的应用前景和研究意义。

附图说明

[0068] 图1为实施例1制备得到的氮耦合铁基非晶合金带材、实施例2制备得到的高磁感

氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材、对比例1制备得到的无氮铁基非晶合金带材和对比例2制

备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材的X射线衍射(XRD)图；

[0069] 图2为实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的透射电镜照

片；

[0070] 图3为实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材和对比例2制备

得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材的室温磁滞回线对比图；

[0071] 图4为实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材和对比例2制备

得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材的极化曲线对比图。

具体实施方式

[0072] 下面结合附图及具体实施例，进一步阐述本发明。应理解，这些实施例仅用于说明

本发明而不用于限制本发明的范围。下列实施例中未注明具体条件的实验方法，通常按照

常规条件，或按照制造厂商所建议的条件。

[0073] 实施例1

[0074] 制备氮耦合铁基非晶合金带材，化学分子式为(Fe90Zr7B3)99.75N0.25。
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[0075] (1)将单质Fe、Zr和B，以及ZrN按上述化学计量比混合均匀，利用电弧熔炼炉制备

成分均匀的氮耦合铁基合金铸锭。首先抽真空至气压低于2.0×10-2Pa，然后充入氩气至气

压为0.05MPa进行多次熔炼，熔炼后将熔融合金锭冷却30min，得到成分均匀的氮耦合铁基

合金铸锭。

[0076] (2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭用砂轮磨掉表面杂质，破碎、重熔后装入底部设

有喷嘴的石英管中，喷嘴的宽度为0.8mm，调节炉腔气体压力为低于标准大气压0.09MPa，调

节石英管内外气压差为300Pa，在有氮气气氛保护的单辊快淬装置中以40m/s的线速度甩

带，获得氮耦合铁基非晶合金带材，氮含量为900ppm，表面光滑，厚度为23μm。

[0077] 如图1所示，得到的(Fe90Zr7B3)99.75N0.25氮耦合铁基非晶合金带材为完全非晶态。

[0078] 得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材具有优异的弯折韧性，可对折

180°。

[0079] 使用得到的完全非晶的含氮铁基非晶合金带材进一步卷绕制成铁芯制品，所制成

的铁芯制品具有氮分布均匀的特点。

[0080] 实施例2

[0081] 对实施例1制备得到的氮耦合铁基非晶合金带材进行高真空热处理获得高磁感氮

耦合铁基非晶纳米晶合金带材，化学分子式为(Fe90Zr7B3)99.75N0.25。

[0082] 将得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材置于石英管中，抽真空至5.0×

10-3Pa，将石英管置于热处理炉中，以大约2℃/s的升温速率升至510℃，保温15min后升温到

630℃，保温1h，然后迅速将石英管取出并置于水中淬火至室温，随后在200℃下进行90min

的高真空回火，得到高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材。

[0083] 得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的氮含量为890ppm，饱和磁感应强

度为1.73T，在腐蚀介质为0.5M  NaCl溶液的条件下，腐蚀速率为0.12mm/a，具有优异的饱和

磁感应强度和抗腐蚀能力。

[0084] 得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的XRD图如图1所示，透射电镜照片

如图2所示，纳米晶的晶粒尺寸约为13nm，析出了少量的Fe3N以及ZrN。

[0085] 实施例3

[0086] 制备高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材，化学分子式为Fe76 .5Si12 .7B8Cu1

(Nb0.75Mo0.75)N0.3。

[0087] (1)将单质Fe、Si、B、Cu、Nb和Mo，以及NbN按上述化学计量比混合均匀后放入感应

熔炼炉内的氧化铝坩埚内，抽真空至气压低于2.0×10-2Pa，然后充入氩气至气压为0.05MPa

进行熔炼，熔化后保温25min，然后将熔融合金锭倒入铜模中冷却30min，得到成分均匀的氮

耦合铁基合金铸锭。

[0088] (2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭用砂轮磨掉表面杂质，破碎、重熔后装入底部设

有喷嘴的石英管中，喷嘴的宽度为0.8mm，调节炉腔压力为低于标准大气压0.09MPa，调节石

英管内外气压差为300Pa，在有氮气气氛保护的单辊快淬装置中以40m/s的线速度甩带，获

得完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材，氮含量为760ppm，表面光滑。

[0089] (3)将得到的完全非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材置于石英管中，抽真空至5.0

×10-3Pa，将石英管置于热处理炉中，以大约2℃/s的升温速率升至490℃，保温15min后再升

温至560℃，保温10min，然后迅速将石英管取出并置于水中淬火至室温，最后在200℃下高
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真空回火1h得到高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材。

[0090] 得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的饱和磁感应强度高达1.63T。

[0091] 公开号为C N  1 0 6 9 1 7 0 4 2  A的专利说明书公开了一种化学分子式为

Fe76.5Si12.7B8Cu1(Nb0.75Mo0.75)的无氮铁基非晶纳米晶合金带材，饱和磁感应强度为1.50T。

[0092] 公告号为CN  101796207  B的专利说明书公开了一种化学分子式为Fe余量

Cu0.98Nb3.1Si13.4B9.3的非晶态合金带，饱和磁感应强度为1.24T。

[0093] 与上述两个专利说明书所公开的技术方案相比较，本实施例的高磁感氮耦合铁基

非晶纳米晶合金带材拥有更高的饱和磁感应强度。

[0094] 实施例4

[0095] 制备高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材，化学分子式为Fe76Si11 .75B8 .5P0 .5

Nb1.4V0.1Mo0.5Cu1N0.25。

[0096] (1)将纯度大于99.8％的原料Fe、Si、B、Fe3P、Nb、FeV、Mo、Cu以及NbN按上述化学计

量比放入清理干净的感应熔炼炉内的氧化铝坩埚内，抽真空至气压低于0.02Pa，然后充入

氩气至气压为0.05MPa进行熔炼，熔炼温度为1300℃，熔化后保温20min，然后将熔融合金锭

倒入铜模中冷却20min，得到成分均匀的氮耦合铁基合金铸锭；

[0097] (2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭破碎后装入底部设有宽度为0.8mm的喷嘴的石

英管中，调节炉腔气体压力为低于标准大气压0.09MPa，调节石英管内外气压差为300Pa，采

用单辊快淬法，在氮气氛围中以40m/s的速度甩带，制得连续的完全非晶态的氮耦合铁基非

晶合金带材；

[0098] (3)将得到的氮耦合铁基非晶合金带材置于石英管中，抽真空至气压不大于5.0×

10-3Pa，将石英管放置于热处理炉中，以大约3℃/min的升温速率升至480℃，保温10min后再

升温至560℃，保温10min，然后迅速将石英管取出并置于水中淬火至室温，最后在150℃下

进行90min的高真空回火得到高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材。

[0099] 得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的饱和磁感应强度高达1.57T。

[0100] 实施例5

[0101] 制备高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金粉末，化学分子式为(Fe78Nb8B13Cu1)

99.63N0.37。

[0102] (1)将单质Fe、Nb、B和Cu，以及NbN按上述化学计量比混合均匀，利用电弧熔炼炉制

备成分均匀的氮耦合铁基合金铸锭。首先抽真空至气压低于2.0×10-2Pa，然后充入氩气至

气压为0.05MPa进行多次熔炼至均匀，熔炼后将熔融合金锭冷却30min，得到成分均匀的氮

耦合铁基合金铸锭。

[0103] (2)将得到的氮耦合铁基合金铸锭用砂轮磨掉表面杂质，气雾化获得完全非晶态

的氮耦合铁基非晶合金粉末，粒径为75～100μm，氮含量为960ppm。

[0104] (3)将得到的氮耦合铁基非晶合金粉末放入石英管中，以大约3℃/min的升温速率

升至480℃，保温10min后再升温至550℃，保温30min，二段退火时均保证石英管内真空度不

高于5.0×10-3Pa，随后取出石英管并在水中迅速冷却至室温，随后在150℃条件下进行

90min的高真空回火，得到高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金粉末。

[0105] 使用得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金粉末制备的高磁感氮耦合铁基非

晶纳米晶磁粉芯，具有氮分布均匀的特点，氮含量为960ppm。
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[0106] 对比例1

[0107] 与实施例1相比，区别仅在于原料中不加入ZrN，其他条件相同，得到化学分子式为

Fe90Zr7B3的无氮铁基非晶合金带材。

[0108] 对比例2

[0109] 采用对比例1的铁基非晶合金带材，进行与实施例2相同的二段退火和回火处理，

得到无氮铁基非晶纳米晶合金带材。

[0110] 利用振动样品磁强计测试实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金

带材和对比例2制备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材的软磁性能。如图3所示，对比例2

制备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材的饱和磁感应强度为1.63T，实施例2制备得到的

高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材的饱和磁感应强度为1.73T。

[0111] 用电化学工作站测试实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材

和对比例2制备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材在0.5MNaCl溶液中的极化曲线，表征

耐蚀性。

[0112] 如图4所示，与对比例2制备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材相比，实施例2制

备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材有更小的腐蚀电流、更正的腐蚀电位。

[0113] 在腐蚀介质为0.5M  NaCl溶液的条件下，对比例2制备得到的无氮铁基非晶纳米晶

合金带材的腐蚀速率为0.3mm/a，实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带

材的腐蚀速率有明显降低，为0.12mm/a，说明实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳

米晶合金带材的耐蚀性远好于对比例2制备得到的无氮铁基非晶纳米晶合金带材。

[0114] 这是由于铁基非晶纳米晶体系通过氮化物掺杂氮后，纳米晶晶化析出相行为得到

控制。如图2B、2C所示，实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材获得了

Fe3N相和ZrN相的析出，因此，实施例2制备得到的高磁感氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材

有更小的腐蚀电流、更正的腐蚀电位。

[0115] 对比例3

[0116] 采用实施例1的氮耦合铁基非晶合金带材，采用常规退火处理。首先将得到的完全

非晶态的氮耦合铁基非晶合金带材置于石英管中，抽真空至5.0×10-3Pa，然后将石英管置

于热处理炉中，以大约2℃/s的升温速率升至630℃，保温1h，最后迅速将石英管取出并置于

水中淬火至室温，随后在200℃下进行90min的低温回火，得到氮耦合铁基非晶纳米晶合金

带材，氮含量为890ppm，饱和磁感应强度为1.68T。

[0117] 对比例4

[0118] 采用实施例1的氮耦合铁基非晶合金带材，采用与实施例2相同的二段退火处理，

但不进行回火处理，得到氮耦合铁基非晶纳米晶合金带材，氮含量为890ppm，饱和磁感应强

度为1.67T。

[0119] 此外应理解，在阅读了本发明的上述描述内容之后，本领域技术人员可以对本发

明作各种改动或修改，这些等价形式同样落于本申请所附权利要求书所限定的范围。
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