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烧结钕铁硼磁体等离子喷涂-晶界扩散氧化镝研究 

赵鹏翔 1，白玉 1，马文 1，尹雪 1，王誉 2,3，娄树普 2,3，王强 2,3 

（1.内蒙古工业大学 材料科学与工程学院 内蒙古自治区薄膜与涂层重点实验室，呼和浩特 

010051；2.包头稀土研究院，内蒙古 包头 014010；3.瑞科稀土冶金及功能材料 

国家工程研究中心有限公司，内蒙古 包头 014030） 

摘  要：目的 采用悬浮液等离子喷涂技术，在烧结 Nd-Fe-B 磁体表面制备结构完整、厚度可控、结合力较

强的 Dy2O3 涂层，并通过晶界扩散提高 Nd-Fe-B 磁体的矫顽力。方法 制备 Dy2O3 悬浮液，在烧结 Nd-Fe-B

表面，利用悬浮液等离子喷涂技术制备 Dy2O3 涂层。利用激光粒度仪测试粉体粒度。采用光学显微镜、扫

描电子显微镜（SEM）、能谱仪（EDS）、X 射线衍射仪（XRD）对 Dy2O3 涂层的显微形貌、组织结构和物

相组成进行分析。通过涂层附着力自动划痕仪测试涂层的结合力。利用 NIM-2000H 自动磁性能测量仪对烧

结 Nd-Fe-B 磁体的磁性能进行测试分析。结果 875 ℃的晶界扩散 Dy2O3 使磁体的矫顽力从 1161.19 kA/m 增

加到 1277.74 kA/m，剩磁下降 0.01 T。矫顽力得到较高提升，且剩磁略微下降。SEM 和 EDS 分析结果表明，

晶界组织形貌的改善和(Nd,Dy)2Fe14B 外延层的形成是矫顽力提升的主要原因。结论 证实了悬浮液等离子喷

涂-晶界扩散技术能够控制涂层厚度，绿色高效地制备高矫顽力烧结 Nd-Fe-B 磁体 
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ABSTRACT: The suspension plasma spraying technology is used to prepare a Dy2O3 coating with complete structure, 

controllable thickness and high bonding force on the surface of the sintered Nd-Fe-B magnet, and the coercivity of the Nd-Fe-B 

magnet is improved by the grain boundary diffusion. The method is to prepare Dy2O3 suspension, and prepare Dy2O3 coating on 



·326· 表  面  技  术 2022 年 1 月 

 

the surface of sintered Nd-Fe-B by using suspension plasma spraying technology. The particle size of the powder is tested by a 

laser particle size analyzer. The microscopic morphology, structure and phase composition of the Dy2O3 coating is analyzed by 

the optical microscope, scanning electron microscope (SEM), energy spectrometer (EDS), and X-ray diffractometer (XRD). The 

coating adhesion is tested by the coating adhesion automatic scratch tester. The magnetic properties of sintered Nd-Fe-B 

magnets were tested and analyzed by the NIM-2000H automatic magnetic property measuring instrument. The result is that the 

grain boundary diffusion Dy2O3 at 875 ℃ increases the coercivity of the magnet from 1161.19 kA/m to 1277.74 kA/m, and the 

remanence decreases by 0.01 T. The coercivity is improved higher and the remanence decreases slightly. SEM and EDS analysis 

results show that the improvement of grain boundary structure and the formation of (Nd,Dy)2Fe14B epitaxial layer are the main 

reasons for the increase in coercivity. It is proved that the suspension plasma spraying-grain boundary diffusion technology is a 

green and efficient technology for preparing high-coercivity sintered Nd-Fe-B magnets that can control the thickness of the 

coating. 

KEY WORDS: Nd-Fe-B magnets; suspension plasma spraying; grain boundary diffusion; diffusion temperature; magnetic 

property 

近些年来，烧结 Nd-Fe-B 磁体因其优异的磁性能

（Magnetic Properties），在新能源汽车、家用电器、

风力发电、通信、医学等领域得到广泛的应用。但随

着科学技术的不断进步，人们对烧结 Nd-Fe-B 磁体的

磁性能和温度稳定性提出了更高的要求，要求其具有

更高的矫顽力和高温稳定性[1-3]。随着这些新兴领域

的出现及发展，对稀土永磁材料的需求日益增加，因

此低稀土量、高矫顽力磁体成为了磁性材料研究的重

要目标[4]。 

目前，提高烧结 Nd-Fe-B 磁体矫顽力的途径主要

有两种：细化晶粒（Grain Refinement）和添加重稀

土元素（Add Heavy Rare Earth Elements）。其中，细

化晶粒是通过将平均晶粒尺寸减小，使富 Nd 相更多

地参与到阻隔 Nd-Fe-B 主相晶粒间的磁交换耦合作

用，使烧结 Nd-Fe-B 磁体的矫顽力得以提升[5]。但在

磁粉细化和烧结过程中，细晶磁粉容易出现氧化、分

散困难、粉末团聚等问题，因此目前还难以实现大规

模产业化生产[6-8]。另一种途径是添加重稀土元素(如

Dy 或 Tb 元素)，Dy 或 Tb 元素能够取代 Nd2Fe14B 主

相中的 Nd 元素，形成具有更高磁晶各向异性场的

(Nd,Dy/Tb)2Fe14B 相。但 Dy 元素和 Tb 元素会与 Fe

元素形成反铁磁耦合，剩磁将不可避免地降低[9-11]。

添加重稀土元素的方式主要有合金法和晶界扩散法。 

合金法（Alloy Method）是添加重稀土元素常用

的传统方法，烧结 Nd-Fe-B 磁体在合金熔炼过程中，

添加 Dy/Tb 重稀土元素可使其矫顽力提高。但是在添

加重稀土元素的过程中，重稀土元素添加量不易控

制，容易过多地进入烧结 Nd-Fe-B 磁体中，导致磁体

的剩磁和磁能积大幅降低，不能满足制备高矫顽力高

磁能积磁体的要求。另一点则是，重稀土元素自身比

较稀少，大量的重稀土元素进入磁体内部不仅会使磁

能积和剩磁降低，也会造成重稀土元素的浪费，生产

成本大幅增加，造成资源浪费[12]。 

晶界扩散法（Grain Boundary Diffusion）作为一 

种新型高效利用重稀土元素的方法，可以在保证剩磁

基本不降低的前提下，显著提高磁体的矫顽力，同时

有效减少重稀土元素的使用量。晶界扩散法一般是在

磁体表面沉积重稀土化合物，然后在合适的热处理过

程中，重稀土元素从磁体表面沿晶界扩散到磁体内

部，使重稀土元素主要存在于晶界及晶粒的外围而不

过多地进入晶粒内部，形成具有高磁晶各向异性场的

壳层结构[13-17]。较少的稀土元素（如 Dy）进入主相晶

粒边缘取代富 Nd 相，重新凝固形成了(Nd,Dy)2Fe14B

化合物，改变了烧结 Nd-Fe-B 磁体主相晶粒边缘的结

构，抑制了反磁化畴的形成，最终大幅度提高烧结

Nd-Fe-B 磁体的矫顽力[18]。为此，晶界扩散工艺已受

到国内外相关领域的广泛关注。到目前为止，其制备

工艺主要有涂覆[19]、磁控溅射[20]、蒸镀[21]和电泳沉

积[22]等，首先是要在磁体表面形成具有一定厚度的薄

膜或涂层。 

本文采用悬浮液等离子喷涂技术 [23-26]在烧结

Nd-Fe-B 磁体表面制备 Dy2O3 涂层，并通过晶界扩散

方法，将 Dy 元素渗入磁体内部。研究晶界扩散温度

对磁性能的影响，分析磁体微观组织结构的变化和矫

顽力提升的原因。此方法为制备高矫顽力高剩磁的

Nd-Fe-B 磁体提供了可能。 

1  实验 

1.1  材料 

实验采用包头金蒙汇磁有限公司 N42 牌号烧结
态 Nd-Fe-B 磁体，尺寸为 ϕ24.5 mm×ϕ5 mm×6 mm。
样品经除油处理后，依次放入 2.5%的硝酸溶液中酸
洗 30 s，2%的柠檬酸溶液中活化 2 min，乙醇中超声
洗涤，干燥备用。 

Dy2O3 悬浮液的制备：向 10%（质量分数）的
Dy2O3水性分散液中加入 1%的聚丙烯酸作为分散剂，
球磨 2 h 后，直接用于喷涂。 
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1.2  涂层制备及热处理工艺 

采用悬浮液等离子喷涂系统（model MC 60, 
Medicoat AG, 瑞士）在烧结 Nd-Fe-B 磁体表面制备
Dy2O3 涂层，喷涂工艺参数如表 1 所示。将喷涂后的
样品放入真空烧结炉中进行热处理，在 850~925 ℃

下扩散 10 h，500 ℃回火 2 h。 

1.3  性能表征 

利用 X 射线衍射仪（XRD, D/MAX-2500/PC, 日

本）对扩散前后磁体的物相进行分析，具体测试条件：扫 

描角度为 5°~90°，扫描时间 10 min，扫描速率 8.5(°)/min。

使用 ZEISS sigma 500 型扫描电子显微镜（SEM）和

能谱仪（EDS）观察扩散前后磁体的微观组织形貌及

组成变化。通过涂层附着力自动划痕仪（WS-2005, 兰

州中科凯华）测试涂层的结合强度，具体测试条件：

加载速度 100 N/min，终止载荷 100 N，划痕长度为

10 mm，测试方式是声发射，其中加载压头为金刚石，

锥角为 120°，尖端半径 R=0.2 mm。采用 BT2003 型

激光粒度仪检测粉体粒度；采用 NIM-2000H 自动磁

性能测量仪测试样品的磁性能。 
 

表 1  悬浮液等离子喷涂工艺参数 
Tab.1 Process parameters of suspension plasma spraying 

Power/ kW 
Plasma gas  

Ar/(L·min－1) 
Plasma gas  

H2/(L·min－1) 
Spray distance/mm

Liquid flow  
rate/(mL·min－1) 

Atomization  
pressure/MPa 

36 40 6 50 40 1.2 

 

2  结果和讨论 

2.1  悬浮液的性能表征 

利用悬浮液等离子喷涂技术制备高矫顽力高剩

磁的烧结 Nd-Fe-B 磁体的前提之一是，制备高固含

量、低黏度、高分散性且稳定的 Dy2O3 悬浮液，使悬

浮液能均匀、流畅、稳定地输送到喷射焰流中。图 1

为原始和经球磨处理后 Dy2O3 粉体的粒度分布和悬

浮液静置 12 h 后的光学照片。由图 1 可知，原始 Dy2O3

粉体的中位径为 2.83 μm，经 2 h 球磨处理后，中位

径降低到 2.21 μm，且粒度分布发生了明显改变。静 
 

 
 

图 1  球磨处理前后 Dy2O3 粉体的粒度分布图和静置 12 h

后的悬浮液光学照片 
Fig.1 Particle size distribution of Dy2O3 powders before and 
after ball milling and optical pictures of suspension after 
standing for 12 h: a) untreated sample; b) ball-milled sample; 
c) suspension after standing for 12 h 

置 12 h 后，原始粉体的悬浮液出现了明显分层，上

清液几乎变为透明。而经球磨分散处理后的悬浮液未

观察到分层现象，依然稳定。球磨后，Dy2O3 悬浮液

的黏度为 1.03 mm2/s，表面张力为 38.7 mN/m。 

2.2  涂层结合力及微观结构分析 

稳定、分散性良好的悬浮液保证了 Dy2O3 涂层的

理想结构。图 2 为 Dy2O3 涂层表面和截面的 SEM 形

貌。由图 2b 可以看出，Dy2O3 涂层厚度约为 30 μm，

与 Nd-Fe-B 磁体表面结合良好，在交界处没有观察到

横向裂纹。根据图 3 划痕试验结果可知，涂层与基体

间的临界载荷约为 79.10 N。在划痕试验中，常用临

界试验力来代表结合力，临界试验力越大，则结合力

越大，良好的结合力有利于热处理过程中 Dy 元素向

Nd-Fe-B 磁体中的渗入。图 2c、2d 为涂层表面的 SEM

形貌。涂层结构具有悬浮液等离子喷涂的典型微观结

构，主要由堆积的扁平状颗粒和细球形颗粒组成，这

主要是由于等离子体射流飞溅的液滴和涂层堆积机

制所导致。 

2.3  磁体的物相分析 

图 4 为原始磁体和不同温度扩散 Dy2O3后磁体的

XRD 图谱。可以看出，扩散前后磁体的相组成主要

包括主相 RE2Fe14B 和富 Nd 相，扩散后的相组成没有

发生明显的变化。但对比原始磁体，扩散后磁体的衍

射峰向大角度发生了微小的偏移，这表明 RE2Fe14B

主相晶胞的晶格参数发生了变化。这种变化是由于

少量 Dy 原子扩散进入磁体取代 Nd 原子的位置，在

晶粒外延形成(Nd,Dy)2Fe14B 相所致。因 Dy2Fe14B 相

的晶格参数 a=0.8757 nm，c=1.1990 nm，比 Nd2Fe14B

相的晶格参数（a=0.8792 nm，c=1.2177 nm）小，

所以在 Dy 原子取代以后，衍射峰会向大角度方向

移动 [27-28]。  
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图 2  悬浮液等离子喷涂后烧结 Nd-Fe-B 磁体形貌 
Fig.2  Morphology of sintered Nd-Fe-B magnet after suspension plasma spraying: a) optical picture; b) cross-section of the 
Dy2O3 coating; c) surface of the Dy2O3 coating; d) high-resolution SEM image of Dy2O3 coating surface 

 

 
 

图 3  划痕试验结合力测试图 
Fig.3 Scratch test adhesion test chart 

 

 
 

图 4  原始磁体和不同温度扩散后磁体的 XRD 图谱 
Fig.4 XRD patterns of the base magnet and diffused magnet 
at different temperatures 

2.4  磁性能及微观结构分析 

图 5 和表 2 给出了原始磁体和不同温度扩散
Dy2O3 磁体的磁性能。原始磁体和每个扩散温度的磁
体都测试了三个样品，且每个温度的三个磁体样品的
磁性能差异不明显，取其平均值得到了矫顽力及剩
磁。与原始磁体相比，扩散磁体的剩磁和最大磁能积
虽略有降低，但矫顽力却有了一定程度的提升。随扩
散温度的增加，矫顽力呈现先增加后降低的趋势。当
扩散温度为 875 ℃时，磁性能最优，矫顽力由原始磁
体的 1161.19 kA/m 提高到 1277.74 kA/m，剩磁降低
0.01 T。磁性能的提升与扩散后磁体微观结构的改变
密不可分。图 6 为原始磁体和不同温度扩散后磁体截
面的光学形貌。在红色标记范围内可以明显看出，热 
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图 5  原始磁体和不同温度扩散后磁体的退磁曲线 
Fig.5 Demagnetization curves of base magnet and diffused 
magnet at different temperatures 

 

处理后，磁体内部的晶界相变得连续，相邻的 

Nd2Fe14B 主相晶粒能够被完全隔离开来。875 ℃的热

处理使得晶界相的连续性明显增强，这有助于 Dy 元

素晶界扩散的进行，一方面增加硬磁相主相晶粒的磁

孤立作用，从而提升磁体的矫顽力；另一方面，大部

分 Dy 元素沿晶界进行扩散，减少了 Dy 元素进入主

相晶粒的量，降低了 Dy 元素与主相晶粒中 Fe 元素

的反铁磁耦合作用，因此剩磁损失得很少。 
 

表 2  原始磁体和扩散磁体的磁性能 
Tab.2  Magnetic properties of the base magnet and diffusion 
magnet 

Sample Br/T Hcj/(kA·m–1) (BH)max/(kJ·m–3)
Base magnet 1.39 1161.19 384.13 

850 ℃ 1.38 1163.32 382.65 
875 ℃ 1.38 1277.74 383.27 
900 ℃ 1.38 1204.71 382.95 

 
 

图 6  原始磁体和不同温度扩散后磁体截面的光学形貌 
Fig.6 Cross-sectional optical pictures of base magnets and diffused magnets at different temperatures: a) base magnets 

 

图 7为 875 ℃热扩散后从磁体表面向磁体内部区

域进行的线扫描结果。磁体表面在图片的右侧。从图

谱中可以清晰看到，Dy 元素渗透了大约 20 μm 的深

度。磁体更深处的 Dy 元素含量较低。图 8 为 875 ℃

扩散后，截面上靠近表面处微区的 SEM 形貌及 EDS

线扫描结果。不难发现，此处形成了明显的核壳结构，

壳层连续且较厚。通过对横穿整个晶粒的线扫描分析

可知，在 Nd2Fe14B 主相晶粒的外围出现了较强的 Dy

元素峰。这表明，通过晶界扩散，Dy 元素已从磁体

表面的 Dy2O3 涂层中到达磁体的内部，并且替代了在

Nd2Fe14B 主相晶粒外围的 Nd 元素，形成了富 Dy 的

(Nd,Dy)2Fe14B 相。众所周知，具有高磁晶各向异性场

的(Nd,Dy)2Fe14B 相的形成有助于获得高矫顽力的磁体。 

 
 

图 7  磁体表面到内部区域线扫描图 
Fig.7  Line scan from the surface of the magnet to the inner area 
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图 8  875 ℃扩散后磁体内部微区的 SEM 形貌和 EDS 线扫描图谱 
Fig.8  SEM images and EDS line scan pattern of the micro-area inside the magnet after diffusion at 875 ℃ 

 

3  结论 

1）利用悬浮液等离子喷涂技术在烧结 Nd2Fe14B

磁体表面制备了结构完整、厚度可控、结合力较高的

Dy2O3 涂层。 

2 ） 875 ℃ 的 晶 界 扩 散 使 磁 体 的 矫 顽 力 从

1161.19 kA/m 提高到 1277.74 kA/m，剩磁降低 0.01 T。

矫顽力的提升主要来源于两方面，一是磁体内部形成

的连续的富 Nd 相晶界，二是形成了高磁晶各向异性

场(Nd,Dy)2Fe14B 相壳层结构。 

3）悬浮液等离子喷涂-晶界扩散是一种能够控制

涂层厚度且能绿色高效地制备高矫顽力 Nd-Fe-B 磁

体的技术。 
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