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钝化工艺对气雾化铁粉性能的影响研究
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摘要： 通过不同PH值的磷酸溶液在不同温度下对气雾化铁粉进行了钝化，对所得的钝化粉末压制和热

处理，得到了磁粉芯。对其进行电磁学性质测试、SEM观察和盐雾实验。结果表明，反应过程中，金属粉末表

面会形成钝化层从而达到钝化效果，而且反应溶液的PH值与反应温度对钝化效果都有重要的影响，反应温

度升高、反应溶液pH值降低都有利于增强钝化效果。特别是反应溶液PH为2，反应温度为50。C时，所得到

的磁芯电学性能最好，测试得到了最高的电阻49 Mn，同时盐雾实验结果表现优秀。
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Study on the influence of passivation process on the atomized powder

Li Weijian，Yah Liangming，Guofeng，Li Yuanyuan
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Abstract：Gas atomized ferrous powder was passivated by phosphoric acid solution with different PH value at various

temperature．The magnetic particle core was made by pressing and heat—treating the passivated ferrous powder．The

microstrueture of the powder was analyzed by scanning electron microscope(SEM)，the corrosion resistance of the

powder was estimated by salt spray test and the eletromagnetic properties were tested．The results show that the

surface of the powder is passivated by forming a phosphating layer．The pH value and the reaction temperature of the

solution have a significant influence on the passivation effect．The increase of temperature and the decrease of the PH

value of the solution are beneficial to improvement of the passivation effect．In particular，the electrical properties of

the magnetic core are the best when the reaction temperature is 50，and pH is 2，and the maximum impedance

obtained iS 49 Mn．
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磁性材料应用于大量的电子、电气产品，是材料

行业的基础之一⋯。它具有实现能量的转换、存储

等特殊功能。软磁材料作为磁性材料中应用最广、

种类最繁多的材料，在各个科技领域均得到广泛应

用嵋1。软磁复合材料(soft magnetic composites，简称

SMC)是通过在铁磁颗粒表面包覆绝缘膜而获得的

一类电磁应用材料¨1。与传统的叠片钢磁芯相比，

采用粉末冶金方式制备的SMC磁芯具有一系列独

特的性能，包括三维各向同性磁性能，非常低的涡流
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损耗，中高频率下相对低的总损耗和灵活的磁芯结

构设计等，能大幅降低磁芯的质量和体积，应用前景

广阔‘4—6|。

近年来，随着电子行业的迅速发展，对于电子元

件的性能要求也在不断增加，对于SMC材料的要求

主要表现在对材料磁导率、电阻、信耐性三个方面，

对此国内外学者做了大量的研究。这些研究主要集

中在新型耐高温绝缘材料的选取和绝缘软磁粉末的

制备技术方面¨。91，其中对于粉末包覆技术研究亦
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成为重点。SMC材料绝缘包覆方式可分为有机包

覆和无机包覆两种¨0。⋯，其中有机包覆多采用各式

树脂和烯酸，而无机包覆则多采用磷酸盐类及各类

氧化物(如氧化镁、二氧化硅)等¨。”1。材料经过

有机包覆后，由于不能采用热处理工艺去除内应力

以改善性能，而且在金属离子的催化下，有机材料会

发生不可逆转的衰退老化现象，因此无机包覆方式

成为研究的热点。磷酸盐包覆是较为常用的钝化工

艺，其工艺是将粉末置人特定浓度、温度的磷酸溶液

中，反应一定时间后，经过过滤、洗涤、烘干得到绝缘

铁磁粉末。田建军等¨引发现磷化反应最高温度不

宜超过85。C，过高的反应温度对钝化层膜的均匀性

有不利的影响。

本文以气雾化铁粉为原料，在不同的磷化处理

工艺下获得了绝缘粉末，通过对粉末的电磁学性能

测试、SEM观察与盐雾试验，分析了磷化工艺对粉

材电磁性能的影响，并讨论了影响的机理。

1 试验

图1所示为磁粉芯的制造与测试流程。首先分

别使用pH为2、3、4的300 g磷酸溶液，与300 g气

雾化铁粉混合，分别在25。C、50。C、80。C下，均匀搅

拌，由于反应溶液与粉末质量相对较少，反应可以在

短时间之内完成，因此设定反应时间为15 min。反

应后，将反应物过滤、洗涤，80℃下真空烘干得到钝

化粉末。实验分组编号如表1。将各组分的钝化粉

末与原铁粉分别添加1％(质量分数)的胶水，其中

胶水为环氧树脂与酚醛树脂的丙酮溶液(环氧树脂

与酚醛树脂质量比为1：1)，搅拌均匀、吹干丙酮，造

粒，80℃下烘烤60 min，经过过筛得到50目到140

目包覆粉。称取2 g包覆粉，在200 MPa的压力下，

压制成外径为1．4 em、内径为0．8 cm的环状磁芯。

在160 oC下烘烤180 min，使树脂固化，冷却至室温

后测试磁芯性能。

建拇一图1 磁粉芯制造、测试流程图

Fig．1 The flow ehaa of magnetic powder

core manufacture and testing

表1实验分组表

Table 1 The experiment grouping table

使用Jw．M1 10A全自动密度测试仪测定磁芯密

度，测定三次，取平均值；采用Cambridge$360扫描

电镜分析粉末颗粒和包覆形貌；采用Angilent 4285A

型LRC测试仪测试磁芯的有效磁导率；用ACL一800

测试仪测试磁芯表面的电阻；采用上海毅硕实验仪

器厂盐雾腐蚀试验箱进行盐雾测试实验。

2结果与讨论

2．1 钝化溶液温度和pH值对磁芯性质的影响

图2为钝化溶液pH值不变，反应温度与磁芯

密度、磁导率、电阻的关系。从图中可以看到，磁芯

的性质随反应温度的变化呈现一定的规律。在同一

反应溶液pH值条件下，磁芯的密度与磁导率随着

反应温度的升高而降低，特别是当反应溶液pH为2

反应温度为80℃时，磁芯密度为最低值6．23 g／

mm3，磁导率降至最低值23．2。对于磁芯的电阻，当

反应溶液PH为2反应温度为50℃时，电阻值达到

最大值49 MI)，反应溶液pH为3和4时，磁芯电阻

随着温度的升高而升高。

图3为反应温度相同的条件下，pH值对磁芯性

质的影响规律。从图中可以看到，在相同的反应温

度下，随着反应溶液pH值的升高，磁芯的密度、磁

导率随之升高，电阻随之降低。当反应溶液pH为4

时，磁芯密度与磁导率都达到了最高值，分别为

6．31 g／mm3与28．1，此时温度对磁芯电阻影响不

大，不同温度下都是5 MQ左右。

从磁芯的测试结果可以看到，升高反应温度或

降低反应溶液的PH值，都会增加磁芯电阻，同时降

低磁芯磁导率与密度。这是由于在磷化的过程中，

铁粉与磷酸会发生两个反应：(1)铁的阳极溶解和

Fe“离子的生成；(2)阴极区域H+的减少。铁粉表
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面Fe2+离子和PO。3+离子的存在将促成磷酸亚铁盐

膜层的生成。随着磷酸浓度的增加，磷酸盐膜层的

厚度增加，相当于复合材料中铁粉间分布式气隙增

大，磁性成分的含量降低，必然导致磁导率和密度的

降低。当反应温度升高时，分子热运动增加，同样会有

更多的磷酸盐生成。综合以上分析可以得到，反应温

度与反应溶液的pH值是钝化的关键影响因素，并且升

高反应温度或降低溶液pH值都有利于钝化。

图2反应温度对磁芯性能的影响

Fig．2 The effect of temperature on magnetic powder core properties

(a)反应温度与磁芯的密度的关系，(b)反应温度与磁导率的关系，(c)反应温度与电阻的关系

图3 反应溶液pH值对磁芯性能的影响

Fig．3 The influence of pH value of the reaction solution on magnetic core properties

(a)pH值与磁芯的密度的关系，(b)pH值与磁导率的关系。(c)pH值与电阻的关系

2．2微观结构

图4为不同组分钝化层形貌的扫面电镜照片。

从图中可以看到，反应溶液pH值为4时，钝化层表

面更光滑(g,h、i)。相同温度下的反应，随着pH值

的升高，磁粉颗粒表面变得更加平整与光滑；pH值

降低，生成的磷酸盐总量增加，颗粒表面变得粗糙，

某些区域出现了岛状突起。在图中还可以看到，在

相同的pH值下，随着反应温度增加，颗粒表面出现

了明显的凹坑，其中c图表面出现了明显的裂纹。

观察结果说明，反应温度升高或者反应溶液pH

值降低，都会使反应更加剧烈。图4中C图可以看

到有裂纹存在，这是由于其反应溶液pH值为2，参

加反应的磷酸较多，反应会产生更多的氢气，同时由

于反应温度为80℃，分子热运动增加，使大量的氢

气在短时间内释放，也产生了一定的热应力，热应力

与气体冲击的联合作用，造成了基体表面的损伤，影

响了钝化的效果，所以图2(c)中，在pH=2的情况

下80℃反应生成的磁芯电阻低于50℃下生成磁芯

的电阻。可见，反应温度与钝化液pH值对于工艺

的影响很大。

2．3盐雾试验

图5为磁环盐雾试验后的形貌。测试使用溶液

为5％NaCl溶液，pH值为6．5到7．2，压力桶温度

47'E，实验箱温度35℃，时间24h。从图中可以看

到，b组磁环表面较为光洁，产生锈迹较少，平均腐

蚀面积小于磁环表面积的5％，属于轻度腐蚀；总体
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来说，a、b、c组磁环表面锈迹相对较少，平均腐蚀面

积约为磁环表面积的5％到85％，属于中度腐蚀；g、

h、i、j组磁环表面锈迹相对较多，平均腐蚀面积已大

于磁环表面积的85％，已属于重度腐蚀。

图4钝化层SEM形貌

Fig．4 SEM morphology of Passivated layer

(a)pH=2、25"C。(b)pH=2、50"C，(c)pH=2、80"C，(d)pH=3、25 6C，(e)pH=3、50"C，

(f)pH=3、806C，(B)pH--4、25*C，(h)pH=4、50℃，(i)pH=4、80"C

从测试结果可以看出，a、b、C组磁环由于在反

应中有大量的磷酸参与反应，因此生成的磷酸亚铁

盐较多，成功的包覆在粉末表面，使磁环在盐雾实验

后依然可以呈现较为光洁的表面。而随着反应中磷

酸的减少，生成的磷酸亚铁盐随之减少，表面包覆不

完整，因此容易被腐蚀，产生锈迹。可见钝化工艺

中，反应溶液的pH值对于试验结果的影响很大。

3 结论

经过不同工艺对气雾化铁粉进行了钝化，同时

对钝化粉压制的磁芯进行了表面观察与性能测试，

得到了以下结论：

1)铁粉经过钝化后，会在表面产生钝化膜，且

形状为突起的岛状。

2)反应温度升高，磁芯密度与磁导率降低，磁

芯电阻升高；反应溶液pH值降低，磁芯阻抗升高，

磁芯密度与磁导率降低。

3)反应溶液pH值为2，反应温度为50℃时，所

得到的磁芯电磁学性能较好，得到了最高电阻值49

MQ及满足要求的磁导率，同时盐雾实验结果表现

优秀。
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图5 盐雾试验后磁环形貌

Fig．5 The morphology of magnetic ring after salt spray test

(a)pH=2、25℃，(b)pH=2、50℃，(e)pH=2、80"C，(d)pH=3、25℃，(e)pH=3、50。C，

(f)pH=3、80。C，(g)pH=4、25℃，(h)pH=4、50。C，(i)pH=4、80"C，(J)原粉
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金属增材制造能快速修理还军用涡轮增压器

总部设在新加坡的涡轮增压器行家Tru—Marine开发了为修理涡轮增压器喷嘴环独家制造的增材制造工

艺。业务遍及新加坡，中国，阿联酋，荷兰与美国的该公司关注于维护，保养，检修和近海的海军用涡轮增压

器，发电厂与机车等用途的补给。

据报道所需的喷嘴环在用通常修理方法的少量时间内，当需要时，或作中间选择，或作翻新零件，现在都

可翻新到像新的状况

按Tru．Marine报道，喷嘴环的提前磨蚀是常见问题，在很多情况下，零件更换导致运作时间长，成本高。

而公司的增材制造工艺，则直接在原构件上重建磨坏的区域。

Tru．Marine声称，多金属合金或者奇异材料做成以改善其所需区域的物理性能。增材制造也容许较为

简单的设计，该设计不用紧固件，也元焊缝，这样就提高了性能，减少了生产周期与交货时间。

随着在抗拉强度与显微结构的实验室检测之正面结果，增材制造喷嘴环被验证是适用于涡轮增压器用

途的。Tru—Marine在该用途的重大技术突破。得到了政府机关和地方研究机构的大力支持。

译自：Metal AM《金属增材制造}V01．1 No．4 Winter 2015 P．20
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