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摘 要： 采用惰性气体雾化法制备Fe一3％Si一2％Ni-O．5％AI一1％Ti软磁合金粉末，通过化学分析、激光粒度

分析仪、电子探针等手段分别对粉末的成分、粒度分布和表面形貌进行表征，研究雾化压力、雾化温度和漏嘴

直径对粉末粒径和形貌的影响。结果表明：雾化粉末中的Si、Ni、AI、Ti微量元素的成分偏差可控制在4-0．2％

以内，粉末碳含量可低至0．011％，氧含量低至0．10％。随着雾化压力由4．5 MPa增大到6．5 MPa，粉末的中

值粒径减小，粉末粒度分布由双峰变为单峰，粉末球形度增大；随着雾化温度由l 550 oC升高至l 650 oC，粉末

的中值粒径显著减小，粉末球形度先增大后降低；随着漏嘴直径由4 mm增加至6 mm，粉末的中值粒径增加，

粉末球形度先增大后降低。实验得到的较优工艺参数为：雾化压力5．5 MPa、雾化温度1 600℃、漏嘴直径5

mm，粉末粒度在14．45～71．35恤m范围内．中值粒径D，。为39．75 p．m，粉末球形度高，表面光洁。
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Influence of process parameters on characteristics of Fe-Si-Ni-AI-Ti

soft magnetic alloy powder prepared by inert-gas atomization

Liu Xin，Mno Xinhua，Xie Huanwen，Cai Yixiang

(Department of Powder Metallurgy，Guangdong GeneralResearch Institute of Industrial

Technology，Guangzhou，5 1 0651，China)

Abstract：Fe．3％Si一2％Ni-O．5％A1—1％Ti soft magnetic alloy powders were prepared by inert—gas atomization．The

composition，size distribution，and surface morphology of the powder were characterized by chemical analysis，laser

scattering particle size distribution analyzer and electron probe microanalyzer，respectively．The effects of atomization

pressure，temperature and nozzle diameter on the powder size and morphologies were also investigated．The results

indicate that composition deviation of Si、N i、AI、Ti trace elements in the powders can he controlled within 4-0．2％．

Carbon and oxygen contents of the powders are low reach 0．0 I 1％and 0．10％．respectively．With atomization

pressure increasing from 4．5 to 6．5 MPa，the median diameter of the powders decreases and the size distribution of

the powders changes
from biomodal to unimodal form，and the sphericity of the powders increases．With atomization

temperature increasing
from 1 550 to 1 650℃．the median diameter of the powders decreases remarkably and the

sphericity of the powders increases first and then decreases．With nozzle diameter increasing from 4 to 5 mm，the

median diameter of the powders increases and the sphericity of the powders increase first and then decreases．The

optimum parameters are as follows：atomization pressure is 5．5 MPa，atomization temperature is i 600℃，and nozzle

diameter is 5 mm．The powder size mainly ranges from 1 4．45 Io 7 1．35“m，and the median diameter of the powder

is 39．75 Ixm．The powders possess high sphericity and smooth surface．
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金属磁粉芯是一种将铁磁性粉末与绝缘介质混

合压制而成的软磁复合材料，由于其较高的饱和磁

感应强度、低的损耗、高的制造柔性等优点，被作为

电感器、滤波器、逆变器等广泛应用于电子通讯、开

关电源等领域⋯。Fe—Si系磁粉芯作为一类重要的

金属磁粉芯体系，粉末的组元成分、杂质含量、粒度

分布、形状、组织结构等特性是影响其性能的重要因

素。一方面，人们利用多元合金化的方法调整Fe．si

系合金的组元及成分，以此来改善合金的磁性能。

在合金中添加Al，得到Fe-9．6％Si一5．4％A1合金

(Sendust)，其磁导率、饱和磁感应强度和电阻率均

得到显著提高旧1；添加Ni并调整si和Al的含量，

得到Fe-9．6％Si-5．4％Al-3．2％Ni合金(Super Sen—

dust)，其磁性和耐磨性都得到改善∞o；此外，在合金

中添加少量Cr、Ti、Co等元素也可以改善合金的磁

性等物理性能，降低其对si和A1含量的敏感

性：4。!。

另一方面，人们采用不同的粉末制备技术来调

控Fe．Si系软磁合金粉末的杂质含量、粒度分布、形

状、组织结构等特性。Fe-si系软磁合金粉末制备技

术主要有机械破碎法和雾化法，其中雾化法又分为

水雾化和气雾化两大类。6’⋯。机械破碎法制备的软

磁合金粉末形状不规则、存在高应变，因而导致绝缘

包覆效果不佳、矫顽力相对较高，从而降低了磁粉芯

的高频特性。水雾化法制备的软磁合金粉末也存在

形状不规则、氧含量较高等缺点，同样不利于对磁粉

芯高频特性的需求。同上述两种方法相比，气雾化

制粉具有粉末球形度高、氧含量低、环境污染小、生

产成本低以及适应多种金属粉末的生产等优点，尤

其适用于磁粉芯用软磁合金粉末的制备。13本大同

特殊钢公司的研究表明qj，利用气雾化法获得的

Fe—si．Al合金粉末的氧含量较之传统的水雾化制粉

法所生产的粉末减低了大约4／5，消除了雾化过程

中由于钢液中氧化物所引起的喷雾故障，生产成本

大为减低；另外，由于减少了氧化物的析出，用这种

低氧Fe—si—A1合金粉末制造的压粉磁芯，其磁芯损

耗大为降低。国内早期制备磁粉芯用软磁合金粉末

主要是采用机械破碎以及水雾化方法，近年来气雾

化法制备磁粉芯用软磁合金粉末发展迅速，但对于

其系统性研究的报道甚少。

本文采用惰性气体雾化法制备Fe．Si—Ni-A1．Ti

软磁合金粉末，系统研究雾化压力、雾化温度以及漏

嘴直径对粉末物理性能的影响。

1 试验

试验采用工业纯铁、高纯硅、高纯铝、电解镍和

海绵钛为原料(如表1所示)，根据Fe-3％Si-O．5％

AI一2％Ni．1％Ti(质量分数，下同)名义成分配比后

在ZG．0．05型中频感应熔炼炉内的氧化镁坩埚中熔

化，熔化前先抽真空，然后充入氩气保护。利用红外

测温仪测量熔体温度，待原料充分熔化并达到一定

过热度后，将得到的合金熔液浇入经中频感应加热

的保温漏包开始雾化。所用雾化介质为高纯氩气，

雾化结束后，将粉末从雾化罐中取出，经标准筛筛分

后称取一100目粉末作为样品。

采用化学分析法对粉末的化学成分进行检测，

粉末中碳、氧含量的测定利用LECO CS600碳硫测

定仪和TC-600氧氮测定仪进行。采用Horiba LA-

950激光粒度分析仪对粉末进行粒度分析。采用

JEOL JXA一8100型电子探针中的扫描电镜功能观察

粉末形貌。

表1原料成分

名称 化学成分(质量分数)

工业纯铁

高纯硅

电解镍

高纯铝

海绵钛

0．003％C、0．085％Si、0．101％Mn、0．0082％P、0．0088％S、余量Fe

0．35％Fe、0．18％AI、0．Io％Ca、余量si

0．0064％C、0．000656％Fe、0．0045％O、0．0001％S、余量Ni

0．07％Si、0．058％Fe、0．0035％Ca、0．006％Ga、0．008％Mg、余量A

<0．070％Si、<0．001％Fe、0．028％CI、0．018％C、0．042％O、0．006％N、<0．005％H、0．005％Mn、<0．001％Mg、≥99．7％T

2结果与分析

2．1 粉末的化学成分及碳氧含量

表2所列是在不同熔炼雾化条件下制备的Fe．

Si-Ni—Al—Ti合金粉末的化学成分及碳氧含量。由表

2可知，在当前熔炼炉和保温漏包双感应加热条件

下，所制备的粉末中si、Ni、Al、Ti微量元素的成分偏
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差均控制在±0．2％以内。C、0等杂质元素会以固

溶方式或第二相存在于纯铁中，是影响纯铁磁性能

的首要因素。当前条件下制备的粉末碳含量可低至

0．01 1％，氧含量低至0．10％。

表2 粉末的化学成分及碳氧含量

Table 2 The chemical components，carbon and oxygen contents of the powders

2．2 雾化压力对粉末粒径及形貌的影响

图1(a)是不同雾化压力条件下所获得的粉末

粒度累积分布曲线。由图1(a)可见，在雾化压力为

4．5 MPa条件下，粉末粒度在6．95～1 1 l-57斗m(分

别对应累积分布曲线上10％和90％处的粒度，下

同)范围内，以累积分布曲线50％处的粒度作为中

值粒径D⋯其值为53．48斗m。与此类似，在雾化压

力为5．5 MPa条件下，粉末粒度在14．45—71．35

斗m范围内，中值粒径D如为39．75 pm；在雾化压力

为6．5 MPa条件下，粉末粒度在26．73～66．96斗m

范围内，中值粒径D，。为43．38斗m。比较不同雾化

压力条件下的粉末粒度分布可知，粉末的中值粒径

随雾化压力的增大由4．5 MPa时的53．48仙m减小

至5．5 MPa时39．75 Ixm。这是由于雾化压力通过

雾化气流冲击熔融金属液流的有效动能来影响雾化

过程，从而影响粉末粒度。雾化压力越大，雾化气流

的速度及动能越大，气流与金属液流的相互作用越

强烈，由于平衡受到破坏而引起的二次雾化过程进

行得也就越充分，从而得到更多更细的粉末。然而，

随着雾化压力进一步增加至6．5 MPa，粉末的中值

粒径反而略微有所增加(43．38斗m)，此时容易出现

反吹现象阻碍雾化过程进行。

图1(b)是不同雾化压力条件下所获得的粉末

粒度微分分布曲线。由图I(b)可见，在雾化压力为

4．5 MPa时，粉末粒度呈双峰分布，而随着雾化压力

增加至5．5 MPa时，粉末粒度呈单峰并且近似于正

态分布，随着雾化压力进一步增加至6．5 MPa，单峰

分布的粉末粒度区间变窄。上述粒度分布的形态与

雾化过程中金属熔滴的二次破碎过程密切相关。该

阶段的破碎遵循Weber数准则，其定义如下q：

(a)累积分布曲线；(b)微分分布曲线

图l 不同雾化压力制备的粉末粒度分布曲线

Fig．1 The distribution curves of powder size under

different atomization pressures

W，=pv2d／o"。 (1)

式中，P为气体密度，”为气液相对速度，d为熔滴直

径，盯。为表面张力。由上述公式可知，在形。数为定

值及金属熔滴温度一定时，气流与熔滴的相对速度

口便对熔滴的二次破碎起决定性作用。在本实验
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中，当雾化压力较小时(4．5 MPa)，气液相对速度较

小，只有d值较大的熔滴才能发生二次破碎，其产生

的一个峰与初始破碎时形成的峰叠加形成双峰分

布。随着雾化压力的增加(5．5 MPa)，气液相对速

度增大，发生二次破碎的熔滴直径范围也相应扩大，

初始破碎后的熔滴几乎全部得到二次破碎，形成细

小熔滴，粉末粒度呈单峰并且近似于正态分布。随

着雾化压力进一步增加(6．5 MPa)，初始破碎后的

熔滴经二次破碎得更充分，从而粉末粒度区间变窄。

图2是不同雾化压力条件下所获得的粉末形貌

图。由图2可见，随着雾化压力由4．5 MPa增大至

6．5 MPa，粉末粒度逐渐细化。当雾化压力为4．5

MPa时，粉末球形度较差，部分颗粒呈椭球状，粉末

表面粗糙；随着雾化压力逐渐增大至6．5 MPa，粉末

球形度高，表面更为光洁。

在凝固过程中，金属熔滴一方面会由于表面张

力的作用而发生球化，另一方面则会受到重力和气

流冲刷的作用而发生不规则形变。气雾化粉末的球

形度主要取决于金属熔体破碎后熔滴球化时间t刚

和凝固时间t“的相对大小，其表达式分别如下¨引：

t肼=[3们r2，7。／(4Vor。)](R4一r4) (2)

式中，t舶为球化时间，叼。为金属熔液粘度，y

为熔滴体积，or。为金属熔液的表面张力，R和r分别

为球化后与球化前的熔滴半径。

t刊=(dsop。／6h。)c。In[(Tc—Tg)／(T。一t)+

AH。／(L—Tg)] (3)

式中，t。，为冷却凝固时间，d，。为粉末中值粒径，P为

金属熔液密度，h。为热导系数，c，．。为金属定压比热

容；Tc为熔滴初始温度，r。为雾化气体温度，r。为金

属熔点，△日。为金属熔化焓。

(a)4．5 MPa；(b)5．5 MPa；(c)6．5 MPa

图2 不同雾化压力制备的粉末形貌图

Fig．2 The surface morphologies of powders prepared under differentatomization pressures

本实验中，雾化压力4．5 MPa时的粉末球形度

差且表面粗糙，这可能是由于此时的熔滴球化时间

比凝固时间长，金属熔滴在凝固前未能进行充分的

球化，导致凝固后的粉末颗粒呈不规则形状、表面较

为粗糙。随着雾化压力逐渐增大至6．5 MPa，此时

的熔滴球化时间与凝固时间相接近，金属熔滴在凝

固前能够进行充分的球化，因此凝固后的粉末颗粒

球形度高，表面更为光洁。此外，在金属液流的成分
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和过热度确定的条件下，熔滴的球化时间tⅢ主要取

决于它的表面张力和尺寸，而表面张力又随熔滴尺

寸的减小而增大，因此球化时间随着熔滴尺寸的减

小而迅速缩短。凝固时间t一则主要取决于熔滴的尺

寸，凝固时间随着熔滴尺寸的减小也缩短，并与其成

正比关系，但凝固时间的变化幅度远没有球化时间

的大。这导致小粒径的粉末比大粒径的粉末更容易

在凝固前充分球化，导致其球形度更高。因此，随着

雾化压力由4．5 MPa逐渐增大至6．5 MPa，粉末粒

度逐渐细化，这也将导致粉末球形度的增大。

在本研究中，当雾化压力达到5．5 MPa后，再增

大压力只会带来生产成本的增加而几乎不会进一步

细化粉末粒度；相反，当雾化压力达到6．5 MPa后，

容易出现反吹现象阻碍雾化过程进行。因此，可以

认为5．5 MPa是当前实验的较优雾化压力。

2．3 雾化温度对粉末粒径及形貌的影响

图3是不同雾化温度条件下所获得的粉末粒度

累积分布曲线。由图3可见，在雾化温度为l 550

℃条件下，粉末粒度在6．03～84．06 p．m范围内，D，。

为47．36“m。与此类似，在雾化温度为1 600℃条

件下，粉末粒度在14．45～71．35斗m范围内，D加为

39．75 Ixm；在雾化温度为1 650 oC条件下，粉末粒度

在6．01—97．07 I．Lm范围内，D，。为14．83斗m。比较

不同雾化温度的粉末粒度分布可知，粉末的中值粒

径随雾化温度的升高而降低，由1 550℃时的47．36

／．Lm减小至1 650℃时14．83 txm。这是因为雾化温

度的提高使得金属熔液粘度和表面张力下降，粘度

小的流体在雾化气流剪切应力作用下容易被破碎，

而表面张力小的液流由于环境对其所做的表面功减

小也有利于破碎。此外，雾化温度的提高将导致金

属熔液冷却凝固时间的延长，因而其发生形变破碎

的时间也相应延长，这也有利于金属熔液的破碎。

图4是不同雾化温度条件下所获得的粉末形貌

图。由图4可见，当雾化温度为1 550℃时，在粉末

中存在长条和哑铃形粉末颗粒；当雾化温度为1 600

℃时，粉末球形度高，表面光洁；当雾化温度为l 650

℃时，粉末中存在近球形和水滴状的大颗粒。当雾

化温度较低时(I 550 oC)，金属液滴在发生充分球

化前就已经凝固，破碎产生的不规则液滴形成了椭

球和长条形的粉末颗粒。随着雾化温度的提高，使

得金属液流的粘度和表面张力下降，一方面有助于

金属液流的破碎，使得粉末粒度减小，从而提高球形

图3 不同雾化温度制备的粉末粒度累积分布曲线

Fig．3 Thecumulative distribution curves of powder

size prepared at different atomization temperatures

度；另一方面，金属液流粘度的减小使得熔滴的凝固

时间延长，从而充分球化。因此，在1 600℃时，金

属液滴能在冷却凝固的同时发生充分球化，形成球

形度高的粉末；如果不与未凝固颗粒碰撞，凝固后的

球形粉末的飞行过程能保持其光洁表面和高的球形

度。然而，随着雾化温度的进一步提高(1 650 oC)，

金属液滴凝固时间较长，一方面，球形金属液滴冷却

凝固前受到气流的冲刷、重力作用等外界因素影响

而发生形变的可能性也增大；另一方面，金属液滴温

度升高，粘度和表面张力随之减小，粘度小的液滴易

受气流冲刷、重力作用等外界因素影响而发生形变，

表面张力的减小又弱化了液滴的球化作用。这将对

粉末颗粒的球形度和表面产生不利影响。

在本研究中，粉末的粒度随雾化温度的升高而

降低，虽然I 650 oC条件下得到的粉末平均粒径比1

600 oC时小，但粉末中存在近球形和水滴状的大颗

粒，而且l 650℃接近氧化镁坩埚的使用温度极限

(1 700～1 850℃)，导致安全系数下降、生产成本增

加。因此，实验中较优的雾化温度选择1 600 oC。

2．4漏嘴直径对粉末粒径及形貌的影响

图5是不同漏嘴直径条件下所获得的粉末粒度

累积分布曲线。由图5可见，在漏嘴直径为4 mm

条件下，粉末粒度在7．I l～57．25仙m范围内，粉末

D，。为29．07 Ixm。与此类似，在漏嘴直径为5 mm条

件下，粉末粒度在14．45～71．35¨m范围内，D如为

39．75¨m；在漏嘴直径为6 mm条件下，粉末粒度在

5．60～76．62恤m范围内，D50为50．07 Ixm。

比较不同漏嘴直径的粉末粒度分布可知，粉末

的中值粒径随漏嘴直径的增加而增大，由4 mm时
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的29．07斗m减小至6 mm时的50．07斗m。由于漏

嘴直径的大小直接反映了熔体质量流量的大小，显

然随着熔体质量流量的增加，粉末粒度增大。粉末

平均粒径D与熔体质量流量的关系如下⋯1：

(a)1 550℃；(h)1 600℃；(‘·)1 650 ac

图4 不同雾化温度制备的粉末形貌图

Fig．4 Thesurfaee morphologies of powders prepared at different atomization temperatures

。=c虿Gm瓦O"m
(4)

式中：c为常数；p。和盯。分别为金属熔体的密度和

表面张力；口。为雾化气体的流速；G。和G。分别为金

属熔体和雾化气体的质量流量。在雾化器喷嘴不变

的前提下，气体质量流量G。主要取决于雾化压力。

当雾化压力和雾化温度固定时，根据上述公式，粉末

粒径主要取决于金属熔体质量流量G。(漏嘴直径)

的大小，即可通过改变漏嘴直径来改变粉末粒度。

因此，本实验中粉末粒度随漏嘴直径(金属熔体质

量流量)的增大而增加。

图6是不同漏嘴直径条件下所获得的粉末形貌

图。由图6可见，随着漏嘴直径由4 mm增大至6

am，粉末粒度逐渐增大。当漏嘴直径较小时(4

mm)，气流与金属液滴的相互作用强烈，球形金属液

滴冷却凝固前受到气流的冲刷等外界因素影响而发

生形变的可能性也增大，在粉末中存在椭球和哑铃

形粉末颗粒；当漏嘴直径为5 mm时，粉末球形度

图5 不同漏嘴直径制备的粉末粒度累积分布曲线

Fig．5 Theeumulative distribution curves of powders

size prepared at different nozzle diameters

高，表面光洁；当漏嘴直径较大时(6 mm)，气流与金

属液滴的相互作用减弱，金属液滴的破碎不够充分，

粉末中存在卫星球，表面粗糙。

本研究中，粉末的平均粒径随漏嘴直径的增加

而增大，而漏嘴直径过小则易导致金属熔体热损失
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过大而提前凝固，堵塞漏嘴并阻碍雾化过程的进行。

当漏嘴直径减小到4 lnm时，易出现漏嘴堵塞的现

象。因此，5 mm是能保证雾化过程顺利进行的最小

漏嘴直径，即较优漏嘴直径。

(a)4 mm；(b)5 mm；(c)6 mm

图6 不同漏嘴直径制备的粉末形貌图

Fig．6 The surface morphologies of powders prepared at different nozzle diameters

综上所述，实验得到的较优工艺参数为：雾化压

力5．5 MPa、雾化温度1 600 cc、漏嘴直径5 mm。粉

末粒度在14．45—71．35斗m范围内，中值粒径D，。

为39．75“m，粉末球形度高，表面光洁。

3 结论

1)在当前熔炼雾化条件下，制备粉末中的si、

Ni、Al、Ti微量元素的成分偏差可控制在±0．2％以

内，粉末碳含量可低至0．0ll％，氧含量低至

0．10％。

2)随着雾化压力由4．5 MPa增大到6．5 MPa，

粉末的中值粒径减小，粉末粒度由双峰分布变为单

峰，粉末球形度增大；随着雾化温度由1 550℃升高

至l 650 oC，粉末的中值粒径显著减小，粉末球形度

先增大后降低；随着漏嘴直径由4 mm增加至6

mm，粉末的中值粒径增加，粉末球形度先增大后降

低。

3)实验得到的较优工艺参数为：雾化压力5．5

MPa、雾化温度l 600 oC、漏嘴直径5 mm，粉末粒度

在14．45—71．35斗m范围内，中值粒径D如为39．75

斗m，粉末球形度高，表面光洁。
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