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摘　要：注射成型粘结ＮｄＦｅＢ磁体是粘结ＮｄＦｅＢ磁粉与高分子材料混合制成的复合材料，其中使用的高分子材料主要是尼龙

１２、ＰＰＳ树脂。研究了不同表面改性处理工艺、改性剂添加量等对 ＮｄＦｅＢ磁粉抗氧化性与粘结磁体、磁性能的影响。结果表

明，ＮｄＦｅＢ磁粉经过表面改性处理，在３００℃经过１５０ｍｉｎ后测试氧化增重率，经磷化ＫＨ７９２复合处理及磷化处理后的氧化

程度最低，抗氧化效果最好，增重率分别为－０．０５％、０．０８％；ＫＨ５６０及ＫＨ５５０处理后的磁粉氧化程度居中；抗氧化性最差

的则是没有进行任何表面改性处理的原粉。对ＮｄＦｅＢ磁粉而言，表面处理剂ＫＨ５５０用量优选为１％。ＫＨ５５０改性粉塑磁颗粒

的流动性能明显好于未改性粉塑磁颗粒的。
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注射成型粘结ＮｄＦｅＢ磁体是粘结ＮｄＦｅＢ磁粉

与高分子材料混合制成的复合材料，其中使用的高

分子材料主要是尼龙１２、ＰＰＳ树脂。尼龙１２具有

吸水率低、吸水后产品变形小的优点。ＰＰＳ树脂
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耐温、耐湿、耐腐蚀性好，且具有良好的刚度、冲

击韧性、耐磨性等机械性能。与传统磁体相比，注

射成型粘结ＮｄＦｅＢ磁体因其具有形状可控、尺寸

精确以及与五金可一体成型和生产效率高等特点，

广泛用于家用电器、汽车、通信设备、检测仪表、

计算机、办公等方面，发展速度极其迅猛，逐渐成

为现代科学技术和信息产业向集成化、小型化、轻

量化、智能化的发展标杆。

ＮｄＦｅＢ磁粉化学活性高极，易被氧化，与有

机粘结剂结合时亲合性也较差，因此需要对磁粉进

行表面改性处理。表面处理剂作为无机物和有机物

之间的 “分子桥”，既能与无机物中的羟基反应，

又能与有机物中的长分子链相互作用，从而加强磁

粉与粘结剂的相容性和亲合力，同时在磁粉表面形

成一个高强度、高韧性的包覆膜，可以提高磁粉的

抗氧化性能，降低磁性能的高温损耗。

本文研究了不同表面改性工艺、改性剂添加量

等对ＮｄＦｅＢ磁粉抗氧化性与粘结磁体磁性能的影

响，探索制备高性能注射成型粘结 ＮｄＦｅＢ磁体的

规律。

１　试验

注射成型粘结 ＮｄＦｅＢ磁体的技术路线图如图

１所示。磁粉选用沈阳新橡树 ＸＱＰ１５１０ 粘结

ＮｄＦｅＢ磁粉。首先，对ＮｄＦｅＢ磁粉进行表面改性

处理，将磁粉占比９０％左右的磁粉与尼龙１２粘结

剂在高速混料机中进行机械混合，混合均匀的粉末

经双螺杆混炼挤出机挤出成条，挤出温度控制在

２３０～２４０℃，挤出机出料口温度为２１０～２２５℃，

进料转速９．０～１０．０ｒ／ｍｉｎ，进料电流１．５～２．５Ａ，

主机转速１３０～１４０ｒ／ｍｉｎ，主机电流１６．０～２１．０Ａ。

挤出后冷却，使用切粒机得到塑磁颗粒。最后将塑

磁颗粒用全自动注射机进行磁场注射成型，注射加

热温度２８０～２９５℃、保压压力４０～５０ＭＰａ，得到

Ф１０ｍｍ×１０ｍｍ的圆柱型粘结ＮｄＦｅＢ磁体。

对粘结ＮｄＦｅＢ磁体进行了四类表面改性处理，

即硅烷偶联剂（包括ＫＨ５５０、ＫＨ５６０及ＫＨ７９２）处

理、磷化处理、磷化硅烷复合处理及其它化学试

剂（甲基三甲氧基硅烷 ＷＤ９２１ 和正硅酸乙酯

ＴＥＯＳ）处理。其中，磷化－硅烷复合处理方法是

对磁粉先进行磷化处理，再进行ＫＨ７９２表面包覆

处理。具体操作步骤为：１）称取２０ｇ磁粉，用移

液管量取０．２ｍＬ磷酸与２０ｍＬ丙酮并混合均匀配

成磷酸浓度为１％的溶液，将磁粉倒入溶液中搅拌

均匀，静置一段时间后在烘箱中于６０℃下烘干，

得到磷化处理磁粉；２）称取２０ｇ磷化处理磁粉，

用移液管量取０．２ｍＬ硅烷偶联剂与２０ｍＬ丙酮混

合均匀配成偶联剂浓度为１％的溶液，将磁粉倒入

溶液中并搅拌均匀，静置一段时间后在烘箱中于

６０℃下烘干，得到磷化－硅烷复合处理磁粉。其

它几种处理方法都是先称取２０ｇ磁粉，然后用移

液管量取０．２ｍＬ并试剂与２０ｍＬ丙酮混合均匀配

成改性剂浓度为１％的溶液，将磁粉倒入溶液中并

搅拌均匀，静置一段时间后在烘箱中于６０℃下

烘干。

图１　注射成型粘结ＮｄＦｅＢ磁体的技术路线图

Ｆｉｇ．１　Ｔｅｃｈｎｉｃａｌｒｏａｄｍａｐｏｆｉｎｊｅｃｔｉｏｎｍｏｌｄｅｄｂｏｎｄｅｄ

ＮｄＦｅＢｍａｇｎｅｔ

增重试验方法：将 ＮｄＦｅＢ原粉及经不同改性

剂表面处理后的磁粉置于箱式气氛炉中，在３００℃

及有氧气氛下进行氧化增重试验，每隔３０ｍｉｎ用

热重分析仪称其质量，并算出其氧化增重率。

采用中国计量科学研究院ＤＭＴ１永磁材料测

试仪测试磁体的磁性能。采用京仪高科ＺＲＴＢ热

重分析仪测试磁粉氧化增重率曲线。采用上海和晟

ＨＳＤＳＣ１０１差示扫描量热仪进行 ＤＳＣ分析。采

用日本东洋精机生产的ＦＦ０１型熔融指数仪进行

流动性能检测（在载荷５ｋｇ条件下，测试塑磁颗粒

在温度２４０℃的熔融指数 ＭＦＲ）。采用扫描电子显

微镜观察颗粒形貌。

２　结果与讨论

２１　表面改性对磁粉抗氧化性的影响

在粘结ＮｄＦｅＢ磁体的制备过程中，混炼及注

射成型通常在２００～３００℃进行。由于该温度段磁

粉的氧化较为严重，因而很有必要对磁粉进行表面

改性处理，以降低其氧化，为制备高性能粘结

ＮｄＦｅＢ磁体创造条件。３００℃时不同表面改性的磁

粉氧化增重率曲线如图２所示。

·４８·



　 熊 君等：表面改性对注射成型粘结ＮｄＦｅＢ磁体性能的影响

图２　３００℃时不同表面改性的磁粉氧化增重率曲线

Ｆｉｇ．２　Ｏｘｉｄａｔｉｏｎｗｅｉｇｈｔｇａｉｎｒａｔｅｃｕｒｖｅｓｏｆｍａｇｎｅｔｉｃｐｏｗｄｅｒ

ｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｕｒｆａｃｅｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｓａｔ３００℃

　　从图２可以看出，原粉氧化增重率在最初的

３０ｍｉｎ内随时间急剧增加，随后曲线增长趋势趋

于平缓。这表明ＮｄＦｅＢ磁粉最初形成的氧化物膜

可以在一定程度上阻挡氧进一步向基体内部扩散，

从而起到防护层的作用。与原粉的氧化增重规律类

似，改性粉的氧化增重率随时间的延长而增加，且

温度越高，增重率越大，但其数值都比前者小得

多，可见各种表面改性方法都能起到或多或少的作

用。经磷化ＫＨ７９２复合处理及磷化处理后的磁粉

氧化 程度最低，抗氧化效果 最 好。ＫＨ５６０ 及

ＫＨ５５０处理后的磁粉氧化程度居中。其它三种处

理方法的效果较差。

以上试验虽简单易行，但只反映了磁粉在３００℃

时随时间变化的氧化增重情况。为了弄清楚磁粉随

温度变化的氧化情况，选择ＮｄＦｅＢ原粉、ＫＨ５５０

改性粉及磷化改性粉进行差示扫描量热法ＤＳＣ分

析，试验结果如图３所示。

图３　样品的ＤＳＣ曲线

Ｆｉｇ．３　ＤＳＣｃｕｒｖｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

　　由图３可知，原粉、ＫＨ５５０改性粉及磷化改

性粉的快速氧化起始温度分别始于３１８．０、４８０．５、

５９６．５℃。其中，原粉出现两个剧烈氧化放热峰，

即３５５．０℃处的第一氧化放热峰和４４５．７℃处的第

二氧化放热峰，这两个放热峰分别对应Ｎｄ元素的

剧烈氧化和Ｆｅ元素的剧烈氧化，而 ＫＨ５５０改性

粉及磷化改性粉在６００℃以下没有出现剧烈氧化放

热峰。以上分析结果表明，磷化改性粉抗氧化能力

最强，其次是ＫＨ５５０改性粉，而抗氧化性最差的

则是没有进行任何表面改性处理的原粉。图４的热

重曲线特征再次验证了这一结论。

图４　样品的热重曲线

Ｆｉｇ．４　Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃｃｕｒｖｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

２２　改性剂添加量对ＮｄＦｅＢ磁体磁性能的影响

当表面改性剂选定时，改性剂的用量与磁粉的

比表面积直接相关。用量太少，不足以在磁粉表面

形成一层单分子膜，磁粉的抗氧化能性、与粘结剂

的相容性等都会受到影响；用量太多，一方面对磁

粉的抗氧化保护不再明显提高，只会增加生产成

本，另一方面会使磁粉在烘干过程中的团聚现象加

重，从而对后续工艺中的磁粉取向造成不利影响，

因此改性剂的用量要适中。在实际生产中，改性剂

的最佳用量要视其种类及磁粉的比表面积大小并通

过试验确定。

针对ＮｄＦｅＢ磁粉，为找出合适的改性剂用量，

设计了如下试验：选用偶联剂 ＫＨ５５０，分别以磁

粉质量的０、０．５％、１％、１．５％及２．０％对磁粉进

行表面改性处理，随后磁粉均以９０％的装载量与

粘结剂尼龙１２在双螺杆挤出机中于２４０℃下进行

混炼、挤出，再经切粒即得到塑磁颗粒，最后在

２９０℃下进行注射成型并测定产品磁体的磁性能，

结果如图５所示。
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图５　偶联剂ＫＨ５５０用量对磁性能的影响

Ｆｉｇ．５　ＥｆｆｅｃｔｓｏｆｃｏｕｐｌｉｎｇａｇｅｎｔＫＨ５５０ｄｏｓａｇｅｏｎ

ｍａｇｎｅｔｉｃｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ

　　随着偶联剂用量的增加，磁体的各项性能指标

都呈增长趋势，在偶联剂 ＫＨ５５０用量小于１．０％

时，磁体的各项性能指标都有较大提高，而当偶联

剂ＫＨ５５０用量大于１．０％时，磁体磁性能的提升开

始趋于平缓。ＫＨ５５０用量为２％时，犅ｒ和（犅犎）ｍａｘ

还略有下降，表面处理 ＫＨ５５０用量优选为１％。

这是因为，此时偶联剂恰好能在磁粉表面形成一层

单分子膜，因而磁粉的磁性能最高；而当偶联剂用

量超过这一比例时，其对磁粉的抗氧化增效不大，

而且由于往体系中引入了过多的非磁性物质，致使

犅ｒ和（犅犎）ｍａｘ呈下降趋势。

ＫＨ５５０用量不同时的磁粉表面形貌如图６所

示。理想的表面包覆层应该是与磁粉结合牢固、厚

度均匀的单层膜状结构，且磁粉颗粒间彼此相互分

离。从图６ｂ可以看出，添加２％ＫＨ５５０的包覆膜

呈多层结构且局部有明显团聚现象，说明 ＫＨ５５０

用量过多，因而表面处理并不理想；与添加２％

ＫＨ５５０的包覆膜相比较，添加１％ＫＨＹ５５０的包

覆膜呈单层结构且表面较光滑，说明 ＫＨ５５０用量

为磁粉质量的１％是比较合适的。

图６　ＫＨ５５０用量时不同磁粉的ＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．６　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｍａｇｎｅｔｉｃｐｏｗｄｅｒｏｂｔａｉｎｅｄｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｏｓａｇｅｏｆＫＨ５５０ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

２３　表面改性对塑磁颗粒流动性的影响

用熔融指数仪测试ＫＨ５５０添加量为１％的改性

粉及未改性粉塑磁颗粒料的流动性能。测试条件完

全相同：载荷５ｋｇ，在温度２４０℃预热时间１８０ｓ，

各进行３次测试，取其平均值，测试结果如表１。

表１　改性粉与未改性粉塑磁颗粒的流动性能对比

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｆｌｏｗｐｒｏｐｅｒｉｔｉｅｓｏｆｍｏｄｉｆｉｅｄ

ｐｏｗｄｅｒａｎｄｕｎｍｏｄｉｆｉｅｄｐｏｗｄｅｒｐｌａｓｔｉｃｍａｇｎｅｔｐａｒｔｉｃｌｅｓ

ＭＦＲ ＭＶＲ

改性粉塑磁颗粒 １２２．７ ２３．４

未改性粉塑磁颗粒 ９５．６ １２．７

备注：ＭＦＲ的单位为ｇ／１０ｍｉｎ；ＭＶＲ的单位为ｃｍ３／１０ｍｉｎ

由表１可知，ＫＨ５５０改性粉塑磁颗粒的流动

性能明显好于未改性粉塑磁颗粒。说明经表面改性

后，磁粉与粘结剂的相容性得到改善，能够均匀分

布于粘结剂中，加之磁粉的表面粗糙度减小以及偶

联剂本身固有的润滑作用，降低了两者之间的摩擦

力，从而提高了塑磁颗粒的流动性。

３　结论

１）ＮｄＦｅＢ磁粉经过表面改性处理，在３００℃

经过１５０ｍｉｎ后测试氧化增重率。经磷化ＫＨ７９２

复合处理及磷化处理后的氧化程度最低，抗氧化效

果最好，其次是ＫＨ５６０及ＫＨ５５０处理后的磁粉，

氧化程度居中，抗氧化性最差的则是没有进行任何

表面改性处理的原粉。

２）对ＮｄＦｅＢ磁粉而言，表面处理剂ＫＨ５５０用

量优选为１％。

·６８·
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３）ＫＨ５５０改性粉塑磁颗粒的流动性能明显好

于未改性粉塑磁颗粒的。
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