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Abstract: This study investigates the effect of annealing 

temperature and time on the structural and magnetic 

properties of melt-spun Nd–Fe–B alloy ribbons. Annealing 

was carried out at 550  °C for 30  min, while heat 

treatments at 650  °C and 700  °C were performed for 30, 

60, and 90  min. Phase evolution, microstructure, and 

magnetic behavior were characterized using XRD, FE-SEM, 

EDS, DSC, and VSM analyses. The as-spun ribbons 

exhibited an amorphous structure with weak magnetic 

properties. Annealing at 650 °C led to the formation of the 

hard magnetic Nd₂Fe₁₄B phase and promoted the 

development of a uniform nanocrystalline structure. The 

best magnetic performance was obtained at 650 °C for 90 

minutes, where the coercivity reached 8710 Oe, and the 

squareness ratio was 0.781. In contrast, annealing at 700 °C 

resulted in the formation of soft magnetic phases and 

significant grain coarsening, which reduced the magnetic 

performance. These results indicate that annealing at 650 °C 

for 90 minutes provides the most suitable condition for 

obtaining a stable nanocrystalline structure and improved 

magnetic properties in Nd–Fe–B alloy ribbons. 
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Melt-spun ribbons, Microstructure, Nd₂Fe₁₄B phase, 

Nd-Fe-B alloy 

 

1- Introduction 

Nd–Fe–B permanent magnets owe their strong 

performance to the tetragonal Nd₂ Fe₁ ₄ B phase, whose 

magnetic behavior is highly sensitive to microstructure [1], 

[2], [3]. Melt spinning is an effective technique for 

producing amorphous ribbons that can transform into fine 

nanocrystalline structures through controlled annealing. 

When grain sizes remain in the nanoscale range, coercivity 

and remanence improve due to restricted domain wall 

motion and strong grain boundary pinning [4]. 

Heat treatment, therefore, plays a central role in 

optimizing these magnets. Proper annealing stabilizes the 

Nd rich boundary phase and promotes full formation of 

Nd₂ Fe₁ ₄ B [6], while excessive temperatures can cause 
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grain coarsening and create soft magnetic phases such as α 

Fe, which degrade performance [5], [6], [7]. Despite 

previous research, a clear understanding of how both 

annealing temperature and time jointly affect 

crystallization and magnetic behavior is still incomplete. 

In this study, melt spun Nd₁ ₅ Fe₇ ₇ B₈  ribbons were 

annealed at 550, 650, and 700  °C for 30, 60, and 90  min. 

Using DSC, XRD, FE SEM, EDS, mapping, and VSM 

analyses, we identify how microstructure evolves at each 

condition and determine the heat treatment window that 

preserves the nanocrystalline structure and maximizes 

magnetic performance.  

 

2- Method 

An Nd–Fe–B alloy with the nominal composition 

Nd₁ ₅ Fe₇ ₇ B₈  (99.5% purity) was prepared and melt 

spun to produce amorphous ribbons. The alloy was melted 

in an induction furnace under high purity argon and rapidly 

quenched onto a 25  cm copper wheel rotating at 25  m/s. 

The melt spinning chamber operated at 5–10  mbar, and 

the ejection pressure was 450  mbar. This rapid 

solidification (~10⁶   K/s) produced uniform amorphous 

ribbons.  

To avoid oxidation, all heat treatments were carried out 

in a quartz tube furnace under 99.999% pure argon. The 

ribbons were annealed at 550, 650, and 700  °C for 30, 60, 

and 90  minutes, using a heating rate of 10  °C/min, 

followed by furnace cooling. 

 

3- Results and Discussion 

The phase evolution of melt-spun Nd–Fe–B ribbons was 

investigated by X-ray diffraction after annealing at 

650  °C and 700  °C for different durations, as shown in 

Fig.  1 and Fig.  2.  
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Fig 1.  X-ray diffraction (XRD) patterns of the Nd–Fe–B 

melt-spun ribbons annealed at 650  °C for (a) 30  min, (b) 

60  min, and (c) 90  min 

 

At 650  °C, the XRD patterns in Fig.  1(a–c) clearly 

demonstrate the progressive crystallization of the hard 

magnetic Nd₂ Fe₁ ₄ B phase from the initially amorphous 

structure [6], [8], [9]. After 30  minutes of annealing 

(Fig.  1a), weak diffraction peaks corresponding to 

tetragonal Nd₂ Fe₁ ₄ B (P4₂ /mnm) appear,  

 
Fig 2.  X-ray diffraction (XRD) patterns of the Nd–Fe–B 

melt-spun ribbons annealed at 700  °C for (a) 30  min, (b) 

60  min, and (c) 90  min 
 

indicating the onset of crystallization within a partially 

amorphous matrix [2]. Increasing the annealing time to 60 

and 90  minutes (Fig.  1b, c) leads to a significant 

increase in peak intensity and a reduction in peak 

broadening, confirming improved crystallinity and grain 

growth [5], [4]. Importantly, no secondary phases such as 

α-Fe are detected even after 90  minutes, indicating that 

annealing at 650  °C results in the formation of a nearly 

single-phase nanocrystalline Nd₂ Fe₁ ₄ B structure. These 

observations are consistent with the DSC results, where 

exothermic peaks at ~535  °C and ~640  °C correspond 

to Nd₂ Fe₂ ₃ B₃  formation and its transformation to 

Nd₂ Fe₁ ₄ B, respectively [8], [9].  

In contrast, annealing at 700  °C induces significant 

structural changes. Even after 30  min, diffraction peaks 

of soft magnetic α-Fe (Im3m) appear alongside 

Nd₂ Fe₁ ₄ B [6], [7]. With longer times, α-Fe intensities 

increase, peaks sharpen, and secondary NdFe₄ B₄  

appears after 90  min, indicating phase decomposition at 

elevated temperatures [8]. 

Thus, 650  °C is identified as the optimal temperature 

for producing single-phase nanocrystalline Nd₂ Fe₁ ₄ B 

without phase degradation. 

The microstructural evolution of the Nd–Fe–B ribbons 

after annealing at different temperatures was examined 

using FE-SEM, as shown in Figures  3 and 4. At 650  °C 

(Figure  3), the fractured cross-section images reveal the 

gradual development of a uniform nanocrystalline 

structure. After 30  minutes (Figures  3(a,b)), the 

microstructure still contains a partially amorphous matrix 

with the initial formation of nanosized Nd₂ Fe₁ ₄ B 

grains, having an average size of about 90  nm. With 

increasing annealing time to 60  minutes (Figure  3c), 

grain growth becomes more evident and the grain 

boundaries appear clearer, while the average grain size 

increases to approximately 104  nm [2], [4]. 

 

 
 

Fig 3. FE‑SEM fracture‑ surface micrographs of the Nd–

Fe–B    melt‑ spun ribbons annealed at 650  °C for (a and b) 

30  min, (c) 60  min, and (d) 90  min 
 

After 90  minutes (Figure  3(d)), a relatively 

homogeneous nanocrystalline structure is formed with an 

average grain size of about 156  nm. No abnormal grain 

growth or phase segregation is observed, indicating a 

stable nanostructure consistent with the single-phase 

Nd₂ Fe₁ ₄ B formation confirmed by XRD. 

In contrast, the FE-SEM images of samples annealed 

at 700  °C (Figure  4) show significant grain coarsening 

and microstructural instability. After 30  minutes 

(Figure  4(b)), the average grain size increases to about 

175  nm, and the presence of brighter regions suggests the 
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onset of phase segregation and possible formation of α-Fe, 

which is consistent with the XRD results (Figure  2(a)). 

With further annealing for 60  minutes (Figure  4c), 

abnormal grain growth becomes more pronounced, with 

some grains exceeding 250  nm. After 90  minutes 

(Figure  4(d)), several grains grew beyond 300  nm, 

resulting in a heterogeneous microstructure with coarse 

grains and bright regions associated with phase separation 

[8]. These features are consistent with the formation of 

α-Fe and NdFe₄ B₄  phases detected in the corresponding 

XRD patterns (Figure  2c). The magnetic behavior of the 

melt-spun Nd–Fe–B ribbons after annealing at different 

temperatures and durations was analyzed using VSM 

measurements, as shown in Figures  5  and  6. At 

650  °C (Figure  5), the hysteresis loops exhibit a steady 

improvement in magnetic hardness with increasing 

annealing time from 30  to  90  minutes. 

 

 
Fig 4. FE‑SEM fracture‑ surface micrographs of the Nd–

Fe–B    melt‑ spun ribbons annealed at 700  °C for (a and b) 

30  min, (c) 60  min, and (d) 90  min 
 

After 30  minutes (Figure  5(a)), the sample showed a 

coercivity (Hc) of about 8150  Oe, saturation 

magnetization (Ms) ≈  108.8  emu/g, and squareness ratio 

(Mr/Ms)  ≈  0.76, indicating the emergence of nanosized 

hard-magnetic Nd₂ Fe₁ ₄ B grains. With longer annealing 

times (Figures  5(b,c)), the values of Hc and Mr/Ms 

continued to increase, reaching 8710  Oe and 0.78, 

respectively, after  90  minutes. The corresponding 

increase in anisotropy energy (K  ≈  3.67  ×  10⁵   J/m³ 

for  90  min) reflects enhanced crystal orientation and 

magnetic alignment within the nanocrystalline 

Nd₂ Fe₁ ₄ B phase [2], [10]. The steady rise in coercivity 

and squareness ratio confirmed that prolonged annealing 

at  650  °C promotes optimum grain coupling, 

single-domain behavior, and magnetic stability [4]. 

 

 
Fig 5. Magnetic hysteresis loops of the Nd–Fe–B melt‑ spun 

ribbon annealed at 650  °C for (a) 30  min, (b) 60  min, and 

(c) 90  min 

 

By contrast, samples annealed at 700  °C (Figure  6) 

exhibit significant variations in magnetic performance due 

to phase decomposition and grain growth. 

After  30  minutes (Figure  6(a)), the sample 

demonstrated high  Ms  (≈  126  emu/g) but 

reduced  Mr/Ms  (≈  0.60) and  Hc  (≈  6307  Oe), 

attributed to the presence of soft magnetic α-Fe, as 

confirmed by XRD (Figure  2(a)). After 60  minutes, 

coercivity rose moderately (≈  6529  Oe) and squareness 

improves (Mr/Ms  ≈  0.71), suggesting partial 

reorganization toward the hard Nd₂ Fe₁ ₄ B phase [6], [7]. 

However, after 90  minutes (Figure  6c), excessive grain 

growth and the appearance of secondary NdFe₄ B₄  phase 

(see Figure  2c) lead to a sharp decrease 

in  Hc  (≈  4213  Oe) and  Mr/Ms  (≈  0.56). These 

changes indicated structural heterogeneity and weakened 

exchange coupling between magnetic grains, consistent 

with the FE-SEM observations [11]. 
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Fig 6. Magnetic hysteresis loops of the Nd–Fe–B melt‑ spun 

ribbon annealed at 700  °C for (a) 30  min, (b) 60  min, and 

(c) 90  min 
 

4-  Conclusions 

The results of this study demonstrate that the annealing 

process plays a decisive role in developing the 

hard-magnetic properties of melt-spun Nd–Fe–B ribbons. 

Annealing at 650  °C enabled the controlled formation of 

a uniform nanocrystalline Nd₂ Fe₁ ₄ B phase, resulting in 

progressive improvement of coercivity and magnetic 

squareness with increasing time. The highest performance 

was achieved after 90  minutes, where optimized grain 

size and strong exchange coupling produced stable and 

enhanced magnetic behavior. In contrast, annealing at 

700  °C led to excessive grain growth and the emergence 

of soft magnetic phases such as α-Fe and NdFe₄ B₄ , 

which substantially reduced coercivity and magnetic 

stability. Overall, the findings confirm that 650  °C 

represents the optimal annealing temperature for 

preserving nanocrystallinity, maximizing coercivity, and 

ensuring desirable hard-magnetic performance in Nd–Fe–

B melt-spun ribbons. 
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 *ریسیشده به روش ذوب تولید  B-Fe-Nd مغناطیسی نوارهای آلیاژی رفتاراثر دما و زمان عملیات آنیل بر 
 مقاله پژوهشی

 (2)فرزاد نصیرپوری                          (1)قادر احمدپور

10.22067/jmme.2026.97524.1242 

ریسی بررسی شده به روش ذوب تولید Nd-Fe-Bدر این پژوهش، تأثیر دما و زمان آنیل بر خواص مغناطیسی، ریزساختار و ترکیب فازی نوارهای آلیاژی  چکیده

 میکروسکوپ ،(XRD)ایکس  پرتو پراش هایآزمون ازدقیقه آنیل شدند.  9۰و  ۶۰، 3۰های گراد و زماندرجه سانتی ۷۰۰و  ۶۵۰، ۵۵۰ها در دماهای شد. نمونه

آنیل در  شد. استفاده (VSM) ارتعاشی نمونه مغناطومتر و عنصری بردارینقشه ،(EDS)انرژی  پراکندگی سنجیطیف ،(FE-SEM)میدانی  گسیل روبشی الکترونی
، فازهای Nd₂Fe₁₄B درجه، علاوه بر فاز ۷۰۰با ساختار نانوبلوری گردید. در  Nd₂Fe₁₄Bدقیقه، منجر به تبلور کامل فاز سخت  9۰درجه با افزایش زمان به  ۶۵۰

توزیع EDS  برداری عنصری ونقشهها را با افزایش دما و زمان تأیید کرد. رشد تدریجی دانه FE-SEM نیز ظاهر شدند. تصاویر NdFe₄B₄ و ثانویه α-Fe نرم
درجه به مدت  ۶۵۰شده در  در نمونه آنیل( ۷۸1/۰و نسبت مربعی ) (Oe ۸۷1۰شده نشان داد. بیشترین نیروی وادارندگی ) های آنیلیکنواخت عناصر را در نمونه

ها درجه به دلیل رشد بیش از حد دانه ۷۰۰های حوزه است. در مقابل، آنیل در شدگی مؤثر دیوارهدقیقه حاصل شد که ناشی از ساختار نانوبلوری پایدار و قفل 9۰

ل برای دستیابی به خواص عنوان شرایط بهینه آنی دقیقه به 9۰درجه و زمان  ۶۵۰و تشکیل فازهای نرم، موجب کاهش وادارندگی و نسبت مربعی شد. دمای 
 .مغناطیسی مطلوب و حفظ ساختار نانوبلوری تعیین شد

 ریزساختار، خواص مغناطیسی.، Nd₂Fe₁₄B فاز آنیل، عملیات، شده ریسیذوب نوارهای، Nd-Fe-Bآلیاژ   یکلیدی هاواژه

 
Effect of Annealing Temperature and Time on The Magnetic Behavior of Nd-Fe-B Alloy Ribbons 

Produced by Melt Spinning Method 

Ghader Ahmadpour                       Farzad Nasirpouri   

Abstract In this study, the effects of annealing temperature and time on the magnetic properties, microstructure, and phase 

composition of Nd-Fe-B alloy ribbons produced by melt-spinning were investigated. The samples were annealed at 

temperatures of 550, 650, and 700 °C for durations of 30, 60, and 90 minutes. Characterization was carried out using X-

ray diffraction (XRD), field emission scanning electron microscopy (FE-SEM), energy-dispersive X-ray spectroscopy 

(EDS), elemental mapping, and vibrating sample magnetometry (VSM). Annealing at 650 °C for 90 minutes led to the 

complete crystallization of the hard magnetic Nd₂Fe₁₄B phase with a nanocrystalline structure. At 700 °C, in addition to 

the Nd₂Fe₁₄B phase, soft α-Fe and secondary NdFe₄B₄ phases also appeared. FE-SEM images confirmed the gradual 

grain growth with increasing temperature and time. Elemental mapping and EDS analysis showed a uniform distribution 

of elements in the annealed samples. The maximum coercivity (8710 Oe) and squareness ratio (0.781) were achieved for 

the sample annealed at 650 °C for 90 minutes, which is attributed to the stable nanocrystalline structure and effective 

pinning of domain walls. In contrast, annealing at 700 °C led to a reduction in coercivity and squareness ratio due to 

excessive grain growth and the formation of soft phases. The annealing condition of 650 °C for 90 minutes was determined 

as the optimal condition for achieving desirable magnetic properties while preserving the nanocrystalline structure. 

Keywords: Nd-Fe-B alloy, Melt-spun ribbons, Annealing treatment, Nd₂Fe₁₄B phase, Microstructure, Magnetic 

properties 
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 مقدمه
عنوان نسل سوم آهنرباهای مبتنی  ، بهNd-Fe-Bآهنربای دائمی 

طور  به 19۸۰بر عناصر خاکی کمیاب، از زمان کشف آن در دهه 
. این [1] قرار گرفته استگسترده در جامعه مدرن مورد استفاده 

 (،Mrزیاد ) مانده باقی (، مغناطشHc) ماده به دلیل وادارندگی بالا

بالاترین مقدار و همچنین مطلوب ( Ms)  اشباع مغناطش
در میان تمام  (max(BH)) ضرب بیشینه انرژی مغناطیسیحاصل

برای کاربردهای متنوع از ل ئاایدای آهنرباهای دائمی، به گزینه

های بادی، تجهیزات وسایل نقلیه الکتریکی، توربینجمله 
های الکترونیکی پیشرفته تبدیل شده پزشکی، حسگرها و دستگاه

کرد برتر این آهنرباها عمدتا  به حضور فاز بلوری عمل. [2,3]است 
Nd₂تتراگونال Fe₁ ₄ B  شود که دارای خواص نسبت داده می

باع بالا، دمای فردی همچون مغناطش اشمغناطیسی ذاتی منحصربه
 است.کوری مناسب و میدان ناهمسانگردی مغناطیسی قوی 

هربرست در یک مطالعه مروری تأکید کرده است که خواص 
شدت به ریزساختار وابسته است. از این  مغناطیسی این فاز به

دنبال آن عملیات  ریسی و بههای تولید مانند ذوبرو، روش

توانند نقش ر نانوبلوری، میحرارتی دقیق، با هدف ایجاد ساختا
مؤثری در بهبود نیروی وادارندگی و عملکرد نهایی آهنربا ایفا 

 .[4,5] کنند
 تهیه برای مختلفی هایروش ،Nd-Fe-B آهنرباهای تولید در 
 و ریزساختار بر مستقیما  که دارد وجود مغناطیسی هایمادهپیش

 اصلی روش دو .[5,6] گذارندمی تأثیر مواد این نهایی عملکرد
 روش در. هستند مکانیکی آسیاکاری و ریسیذوب شامل

 گریریخته طریق از Nd-Fe-B هایشمش مکانیکی، آسیاکاری
 پودرهای به مکانیکی خردایش فرایند تحت سپس و تهیه

 آهنرباهای تولید برای معمولا  که شوندمی تبدیل میکرومتری
 این بالای بازدهی وجود با. [5] روندمی کار به شده تفجوشی

 نظیر هاییچالش ناهمسانگرد، آهنرباهای تولید در روش

 هادانه اندازه یکنواختی کنترل در دشواری و پودرها اکسیداسیون
 فاز هایدانه اندازه. شودمی محسوب آن هایمحدودیت از

 قرار میکرون چند محدوده در معمولا  روش این در مغناطیسی

 تضعیف نتیجه در و دانه مرزهای تراکم کاهش دلیل به که دارد
 نیروی افت موجب حوزه، هایدیواره شدگیقفل پدیده

 .[7-5] گرددمی وادارندگی

 روش یک عنوان به (Melt-Spinning) ریسیذوب مقابل، در 

 با که شودمی شناخته نانوبلوری هایمادهپیش تولید برای پیشرفته
 امکان ،(K/s ۶1۰ حدود در) بالا بسیار سردسازی نرخ ایجاد

 .[7-5] آوردمی فراهم را نانوبلوری یا شکلبی ساختار تشکیل
 آنیل، شرایط سازیبهینه صورت در روش، این تولیدی نوارهای

 نانومتر 1۰۰ تا 3۰ محدوده در مغناطیسی فاز هایدانه اندازه دارای

 دانه، مرزهای چگالی افزایش با نانومتری ریزساختار این. هستند
 تقویت نتیجه در و حوزه هایدیواره حرکت شدن محدود موجب
 چشمگیر افزایش به که شودمی ایمرزدانه شدگیقفل پدیده

 اندازه کاهش این، بر افزون .[7,8] انجامدمی وادارندگی نیروی
 میان تبادلی کنشبرهم حجم، به سطح نسبت افزایش و هادانه
 را مانده باقی مغناطش بهبود و کندمی تقویت را مجاور هایدانه
 برای لئااید روشی ریسیذوب مزایا، این دلیل به. [9] دارد پی در

 همچنین و (Bonded Magnets) چسبی آهنرباهای تولید
 و شودمی محسوب گرم شکل تغییر برای مناسب هایمادهپیش

 تولید در مکانیکی آسیاکاری برای کارآمد جایگزینی عنوان به
 .[7,8] است مطرح Nd-Fe-B نانوبلوری آهنرباهای

 دقیق کنترل بهینه، مغناطیسی خواص به دستیابی برای 

. است ضروری شده ریسیذوب Nd-Fe-B نوارهای ریزساختار
 از پس مدتکوتاه آنیل عملیات که اندداده نشان پیشین تحقیقات

 افزایش و هادانه اندازه یکنواختی بهبود با تواندمی ریسیذوب
 ضمن یندافر این. [8,9] کند ایفا کلیدی نقش مغناطیسی، پایداری
 فاز ضخامت سازیبهینه و مغناطیسی فازهای توزیع اصلاح
 جلوگیری هادانه برخی رویهبی رشد از ،Ndاز  غنی ایمرزدانه

 تواندمی شده کنترل حرارتی هچرخ یک اعمال نتیجه، در. کندمی
 عملکرد و بخشد بهبود را مانده باقی مغناطش و وادارندگی نیروی
 دهد ارتقا را شده ریسیذوب نوارهای از حاصل آهنرباهای نهایی

[8,10]. 
 نوارهای مغناطیسی خواص که اندداده نشان متعدد مطالعات 
 شیمیایی ترکیب تأثیر تحت شدت به Nd–Fe–B شده ریسیذوب

 مقدار حضور ویژه، به. [11] دارد قرار حرارتی عملیات شرایط و
 بهینه، شرایط در آنیل انجام و اولیه ترکیب در Nd عنصر کافی
Nd₂ سخت مغناطیسی فاز کامل تبلور به منجر Fe₁ ₄ B اندازه با 

 افزایش امر این که شودمی دامنهتک بحرانی قطر از ترکوچک دانه
 در. دارد همراه به را وادارندگی نیروی و مانده قیبا مغناطش

 موجب که ایمحدوده تا آنیل دمای افزایش یا Nd کاهش مقابل،

 و α-Fe همچون نرمی فازهای تشکیل یا هادانه حد از بیش رشد



 9۵ قادر احمدپور، فرزاد نصیرپوری

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  ۵14۰، دو، شمارۀ هفتسال سی و     

Fe₃ B ،مربعی نسبت چشمگیر افت شود (Mr/Ms) پایداری و 
 .[13-11] داشت خواهد پی در را یمغناطیس

 تأکید جامع مروری مطالعه یک در همکاران و امینسپهری 

 دانه، اندازه کنترل طریق از حرارتی عملیات شرایط که اندکرده
 نقش شده، تشکیل فازهای نوع و هامرزدانه شیمیایی ترکیب
 و وادارندگی نیروی میان تعادل برقراری در ایکنندهتعیین

 فاز حضور خاص، طور به. [7] کندمی ایفا مانده باقی مغناطش
 جداسازی ایجاد با Nd از غنی فرومغناطیس غیر ایمرزدانه

 شود؛می وادارندگی افزایش سبب سخت، هایدانه میان مغناطیسی

 تبادلی شدگیجفت برقراری و هادانه مستقیم تماس که حالی در
 .[7] دارد دنبال به را مانده باقی مغناطش بهبود مرزها، در

با وجود مطالعات گسترده در زمینه تأثیر عملیات حرارتی بر  

، بررسی Nd-Fe-B شده ریسینوارهای ذوبخواص مغناطیسی 
تبلور  اثر دما و زمان آنیل بر ریزساختار، توالی مندمنظاهمزمان و 

فازها و ارتباط آن با خواص مغناطیسی در یک بازه زمانی و دمایی 
ویژه، مطالعه  مشخص، کمتر مورد توجه قرار گرفته است. به

گراد( و رجه سانتید ۶۵۰)تطبیقی رفتار تبلور در دماهای میانی 
گراد( و نیز شناسایی آستانه درجه سانتی ۷۰۰دماهای بالاتر )

فازهای نرم مغناطیسی در آلیاژ با ترکیب تجاری  تشکیل

8B77Fe15Ndهای پیشین ، از جمله مواردی است که در پژوهش
 .طور جامع به آن پرداخته نشده است به

درجه  ۷۰۰و  ۶۵۰، ۵۵۰در این پژوهش، تأثیر دما ) 
دقیقه( عملیات آنیل بر  9۰و  ۶۰، 3۰گراد( و زمان )سانتی

 ساختار، تحولات فازی و خواص مغناطیسی نوارهای آلیاژیریز

Nd-Fe-B نظامندریسی مورد بررسی شده به روش ذوب تولید 
، DSC ،XRD  قرار گرفته است. برای این منظور از آنالیزهای

FE-SEM ،EDSبرداری عنصری و، نقشه VSM  .استفاده شد

 حرارتی به هدف اصلی این مطالعه، تعیین شرایط بهینه عملیات
منظور دستیابی به بیشینه نیروی وادارندگی و نسبت مربعی، همراه 
با حفظ ساختار نانوبلوری پایدار و جلوگیری از تشکیل فازهای 

سازی تواند در بهینهنتایج این پژوهش می. نرم مغناطیسی است
های مادهچسبی و پیش عتی تولید آهنرباهایصنیندهای افر

 .گیرد مورد استفاده قرار Nd-Fe-B نانوبلوری

 مواد و روش
 شیمیایی ترکیب با Nd-Fe-B مغناطیسی آلیاژ پژوهش، این در

Nd₁ اسمی ₅ Fe₇ ₇ B₈ از %۵/99 بالای با خلوص 

 Shenyang Xinchuang Resin Magnetic Materialsشرکت

Co., Ltd.  شامل در پودر موجود  یهاالصیناخ .شد تهیه ()چین
 .است %3/۰با مجموع زیر کربن، نیتروژن، اکسیژن و سیلسیم 

ساختار بلوری پودرهای تهیه شده شامل فاز تتراگونال 
Nd₂ Fe₁ ₄ B  .است و برای تولید  این پودرها همسانگرداست

شوند و نیازی به اعمال میدان ده شده استفاده میآهنرباهای چسبی

تولید فرایند ند و بنابراین دهی ذرات ندارجهت مغناطیسی برای
  تر است.تر و ارزانساده
 با آرگون گاز اتمسفر تحت القایی کوره در ابتدا آلیاژ این 

 دستگاه از استفاده با سپس و شد ذوب درصد 999/99 خلوص
 (Protective Gas Melt Spinner) محافظ گاز تحت ریسیذوب

 نوارهای به شریف، صنعتی دانشگاهی جهاد سازمان در مستقر

 میلی بار 4۵۰ فشار با مذاب ،یندافر این در. گردید تبدیل آلیاژی
 روی بر( درجه 2۰ تا ۰ بین تنظیم قابل زاویه با) کوارتزی نازل از

 2۵ سرعت با چرخش حال در مترسانتی 2۵به قطر  مسی دیسک
 با خلأ سیستم به مجهز مذکور دستگاه. شد ریخته ثانیه بر متر

 ۷ و 4 قطرهای با القایی کویل بار،میلی 1۰ تا ۵ نهایی فشار
 4۵۰ فرکانس و کیلووات 1۵ توان با RF تغذیه منبع و متر،سانتی

 و مذاب سریع شدن سرد به منجر شرایط این. باشدمی کیلوهرتز
 .گردید شکلبی ساختار با آلیاژی نوارهای تشکیل

با اکسیژن و   Nd-Fe-Bپذیری بالای آلیاژ به دلیل واکنش 

نامطلوب فازهای اکسیدی بر خواص مغناطیسی، تمامی  تأثیر
کوارتزی تحت  محفظه در کوره تیوبی باهای حرارتی عملیات

ها درصد انجام شد. نمونه 999/99اتمسفر گاز آرگون با خلوص 

و سه زمان  گراددرجه سانتی ۷۰۰و  ۶۵۰، ۵۵۰در سه دمای 
 .دقیقه تحت عملیات آنیل قرار گرفتند 9۰و  ۶۰، 3۰داری نگه

درجه  ۵۵۰. برای دمای بود 1 تیوبی دقت دمایی کوره

دقیقه بررسی شد. نرخ گرمایش برای  3۰گراد تنها زمان سانتی
ها پس از گراد بر دقیقه بود و نمونهدرجه سانتی 1۰ها تمام نمونه

داری، همراه با کوره تا دمای اتاق سرد شدند پایان زمان نگه

به  مربوط زمانما ـ دیاگرام د( 1))سردسازی در کوره(. شکل 
 ۷۰۰و  ۶۵۰، ۵۵۰ها را برای دماهای عملیات حرارتی نمونهیند افر

 .دهدگراد نشان میدرجه سانتی

 هایشدن فاز رای تعیین محدوده دمایی آغاز و پایان بلوریب 
با استفاده از   (DSC)مغناطیسی، آنالیز گرماسنجی روبشی تفاضلی

 Mettler ساخت شرکت DSC 3 STAR System دستگاه
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Toledo  در پژوهشگاه مواد و انرژی کرج انجام شد. آزمون تحت

 ۵گرمایش  لیتر بر دقیقه و نرخمیلی ۵۰اتمسفر گاز آرگون با دبی 
گرم میلی۶/1۵ی به جرم اگراد بر دقیقه روی نمونهدرجه سانتی

دماهای عملیات صورت گرفت. نتایج این آنالیز، مبنای انتخاب 

گراد برای دستیابی به درجه سانتی ۶۵۰دمای  .آنیل قرار گرفت
Nd₂ تبلور کامل فاز Fe₁ ₄ B  گراد برای درجه سانتی ۷۰۰و دمای

 هابررسی تأثیر دمای بالاتر بر تشکیل فازهای ثانویه و رشد دانه

برای بررسی   (XRD)آنالیز پراش پرتو ایکسانتخاب شدند. 
ها با استفاده از دستگاه ترکیب فازی و ساختار بلوری نمونه

. انجام شد D8 ADVANCE powder diffractometer سنجپراش
آنگستروم  ۵42/1با طول موج   Cu Kα پرتو مورد استفاده از نوع

با سرعت  ۸۰∘ تا  θ =2 2۰∘ ایالگوهای پراش در بازه زاویه .بود
 .درجه ثبت شدند ۰۵/۰ دقیقه و گام درجه بر 1پیمایش 

 

 
 

  شکلبی آلیاژی هاینمونه آنیل عملیات زمانـ  دما دیاگرام  1 شکل
Nd-Fe-B 

 

ها با استفاده از ریزساختار و ترکیب شیمیایی نمونه 
 مدل (FE-SEM) میدانیمیکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل 

MIRA3 FEG-SEM ساخت جمهوری چک در ولتاژ شتاب 

کیلوولت مورد بررسی قرار گرفت. این دستگاه به  1۵دهنده 
و برای  مجهز بود (EDS) سنج پراکندگی انرژی پرتو ایکسطیف

 Elemental)برداری عنصری ای، خطی و نقشهآنالیز نقطه

Mapping)  عناصر آهن، نئودیمیوم و بور به کار گرفته شد .
ها با استفاده از نوار چسب کربنی رسانا بر روی پایه نمونه

برای تعیین اندازه ذرات  .آلومینیومی نصب و تصویربرداری شد

خواص مغناطیسی نوارها در استفاده شد.  ImageJافزار نرماز 

 (VSM)سنج نمونه ارتعاشی دمای اتاق با استفاده از مغناطیس

)مستقر در آزمایشگاه ساخت شرکت کویر صنعت کاشان 
گیری شد. حداکثر مواد و انرژی کرج( اندازه رسانا پژوهشگاهنیمه

 پارامترهای مغناطش .کیلو ارستد بود 1۵میدان مغناطیسی اعمالی 

)sM(مانده، مغناطش باقی )ᵣM(نیروی وادارندگی ،)cH(   و نسبت
 .شدند های هیسترزیس استخراجاز حلقه )sM/ᵣM (مربعی

 
 بحثنتایج و 

برای تعیین دماهای مناسب عملیات آنیل و بررسی رفتار تبلور 
 ، آنالیز گرماسنجی روبشی تفاضلیNd-Fe-B  شکلهای بینمونه

(DSC)  نمودار (2)انجام شد. شکل DSC نوارهای آلیاژی Nd-

Fe-B درجه  ۵ریسی را با نرخ گرمایش شده به روش ذوب تولید
این آنالیز دو پیک گرمازا را در  دهد.گراد بر دقیقه نشان میسانتی

دهد. پیک گراد نشان میدرجه سانتی ۶4۰و  ۵3۵دماهای حدود 
Nd₂ اول به تبلور فاز واسط Fe₂ ₃ B₃ شکل نسبت از زمینه بی 

شود و پیک دوم مربوط به تبدیل این فاز به فاز مغناطیسی داده می
Nd₂ سخت Fe₁ ₄ B  ۵3۵. بر این اساس، دمای [16-14]است 

 ۶۵۰گراد برای بررسی مراحل اولیه تبلور و دمای نتیدرجه سا
برای دستیابی به تبلور  ()نزدیک به پیک دومگراد درجه سانتی

 .کامل فاز سخت انتخاب شد
نمونه بدون عملیات  XRD الف( الگویـ  3)در شکل  

های نشان داده شده است. عدم حضور پیک (As-spun) حرارتی
تا  2۰ای پهن در بازه زاویه پراش مشخص و وجود یک برآمدگی

شکل نوارهای تولیدی کننده ساختار کاملا  بی درجه، تأیید 4۵
شکل ناشی از نرخ سرمایش بسیار بالای است. این ساختار بی

است که از تشکیل  (،کلوین بر ثانیه ۶۰1ریسی )حدود ذوبیند افر
( 2شکل ) DSC کند. این نتیجه با آنالیزنظم بلوری جلوگیری می

که فاقد هرگونه پیک تبلور در دمای اتاق است، همخوانی کامل 

 .دارد

درجه  ۵3۵شده در دمای  نمونه آنیل  XRDالگوی  
ب( ارائه شده است. ـ  3)دقیقه در شکل  3۰مدت گراد به سانتی

درجه ظاهر شده است که با صفحه  4۵یک پیک تیز در زاویه 
Nd₂ فاز (14۵) Fe₂ ₃ B₃ -9۶مطابقت دارد )کارت مرجع  

. با این حال، زمینه همچنان ساختاری عمدتا  [14]( 1۵1-۰911
شود. این امر های بلوری مشاهده نمیسایر پیک شکل دارد وبی

دهد که در این دما، تنها تبلور موضعی و ناقص رخ داده نشان می
Nd₂و فاز Fe₁ ₄ B   هنوز تشکیل نشده است. این رفتار با
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 [9]پیشین از جمله مطالعه شچتینین و همکاران  هایگزارش
مطابقت دارد که تشکیل تدریجی فازهای بلوری را در نوارهای 

 .اندرش کردهگزا Nd-Fe-B شده ریسیذوب
 

   

 روش به شده تولید Nd-Fe-B نوارهای آلیاژی  DSCنمودار  2شکل   

 ریسیذوب

 

 
)الف(  :Nd-Fe-Bالگوی پراش اشعه ایکس نوارهای آلیاژی   3شکل 

 دقیقه 3۰گراد به مدت درجه سانتی ۵۵۰)ب( آنیل شده در دمای  ،شکلبی

های نوار سه الگوی پراش مربوط به نمونه (4)در شکل  

گراد به درجه سانتی ۶۵۰شده در دمای  آنیل Nd-Fe-B آلیاژی
اند. با مقایسه دقیقه نمایش داده شده 9۰و  ۶۰، 3۰ترتیب به مدت 

)که در  گرادسانتیدرجه  ۵۵۰این الگوها با نتایج مربوط به دمای 

 شکلفاز بی ای عمدتا آن تنها یک پیک بلوری ضعیف در زمینه
د ساختار بلوری توان روند تدریجی تبلور و رشمشاهده شد(، می

در  .مشاهده کردوضوح  هبگراد درجه سانتی ۶۵۰را در دمای 

های ، پیک(دقیقه 3۰آنیل ) الف(ـ  4)شکل  XRD الگوی

Nd₂ مشخص فاز مغناطیسی سخت Fe₁ ₄ B (کارت  مطابق
ساختار بلوری تتراگونال و گروه  با (9۶-1۰۰-۸۷19مرجع: 
P4₂ فضایی /mnm اند، دهد ظاهر شصورت ضعیف و محدو به

همچنان  است. زمینه شکلبیدهنده آغاز تبلور از زمینه  که نشان
کم، حاکی از نسبتا  های پهن و دامنه با پیک شکلبینیمهفاز 

با . [15] است شکلفاز بیها در بستر تشکیل اولیه نانوکریستال

 هایشدت پیک  ،ـ ب( 4)شکل  دقیقه ۶۰افزایش زمان آنیل به 

Nd₂ Fe₁ ₄ B ها کاهش گیری یافته و پهنای آنچشم افزایش
ها ادامه یافته و اندازه بلوردهد که رشد یابد. این امر نشان میمی

که هنوز اثری از فازهای ثانویه  اند، در حالیها افزایش یافتهدانه
توان به یک فاز شود. این ساختار را میمشاهده نمیα-Fe نظیر

. مغناطیسی بسیار مطلوب استکه از لحاظ  نانوبلوری نسبت داد

، شدت ـ ج( 4)شکل  دقیقه 9۰شده به مدت  آنیل در نمونه
Nd₂ هایهای بلوری بیشتر شده ولی تنها پیکپیک Fe₁ ₄ B  

اند و فازهای ثانویه در نمودار حضور ندارند. این قابل مشاهده
گراد درجه سانتی ۶۵۰موضوع بیانگر آن است که آنیل در دمای 

 دقیقه( منجر به تبلور کامل 9۰طولانی )تا  حتی در زمان

Nd₂ Fe₁ ₄ B شود، بدون آنکه فاز نرم مغناطیسیمی α-Fe 

پایداری دامنه نانوبلوری  دهنده تشکیل شود. چنین رفتاری نشان
و با بالاترین مقدار نیروی وادارندگی و مربعی  استدر این دما 

 نتایج آنالیزاین مشاهدات کاملا  با . بودن مغناطیسی همراه است

DSC  هماهنگ هستند که در آن، پیک اول مربوط به آغاز تبلور
و پیک دوم در نزدیکی  گراددرجه سانتی ۵۵۰ـ  ۵3۵در حدود 

عنوان پایان تبلور و شروع تشکیل  گراد بهدرجه سانتی ۶4۰

احتمالی فازهای ثانویه ظاهر شده است. با توجه به اینکه در دمای 
در حال تکمیل است،  DSC د پیک دوم آنالیزگرادرجه سانتی ۶۵۰

Nd₂ رود که تبلور کامل فازانتظار می Fe₁ ₄ B  بدون تشکیل فاز

 هایوضوح در داده صورت گیرد؛ موضوعی که به α-Fe نرم

XRD  [16] شودنیز تأیید می. 
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آنیل  Nd-Fe-Bشکل بیالگوی پراش اشعه ایکس نمونه آلیاژی   4شکل 

 دقیقه ۶۰)ب(  ،دقیقه 3۰)الف(  :درجه سانتیگراد به مدت ۶۵۰شده در دمای 

 دقیقه 9۰)ج(  و

 

شده  های آنیلالگوهای پراش اشعه ایکس نمونه (۵)ل شک 
دقیقه  9۰و  ۶۰، 3۰گراد را به مدت درجه سانتی ۷۰۰در دمای 
ـ  ۵دقیقه )شکل  3۰شده به مدت  دهد. در نمونه آنیلنشان می

Nd₂ فازهای ، علاوه بر پیکالف( Fe₁ ₄ Bهای نسبتا  قوی ، پیک
، ساختار مکعبی ۸۵3۷-9۰۰-9۶کارت مرجع ) α-Fe از فاز نرم

درجه  ۶۵و  4۵در زوایای حدود  (Im-3m  مرکزپر، گروه فضایی

دهد که در این زمان کوتاه نشان می α-Fe اند. حضورظاهر شده
گراد حتی در مراحل اولیه آنیل نیز موجب درجه سانتی ۷۰۰دمای 

شود. کاهش پهنای آزادشدن آهن و تشکیل فاز نرم مغناطیسی می

Nd₂ هایپیک Fe₁ ₄ B ها و فاصله نیز بیانگر رشد قابل توجه دانه
 .گرفتن از ساختار نانوبلوری مطلوب است

 هایب(، شدت پیکـ  ۵دقیقه )شکل  ۶۰با افزایش زمان به  

α-Fe هایافزایش یافته و پیک Nd₂ Fe₁ ₄ B تر و نیز باریک
دهنده تبلور بیشتر و ادامه رشد  شوند. این روند نشانبلندتر می

چند فاز سخت همچنان حضور غالب دارد، اما  هاست. هردانه

د اثر مخربی بر نیروی وادارندگی خواه α-Fe گیرحضور چشم
 .[17]داشت 

ج(، ـ  ۵دقیقه )شکل  9۰شده به مدت  آنیل در نمونه 

Nd₂ و α-Fe هایپیک Fe₁ ₄ B  با شدت و باریکی بیشتر ظاهر
NdFe₄های ضعیفی از فاز ثانویه اند. همچنین پیکشده B₄ 

( در زوایای مشخصی قابل مشاهده 1411-1۵1-9۶کارت مرجع )

. استفازی در دما و زمان بالا های بیناست که حاصل واکنش

گراد با نتایج درجه سانتی ۷۰۰در دمای  XRD مقایسه الگوهای

دهد که افزایش ( نشان می4گراد )شکل سانتیدرجه  ۶۵۰دمای 
گراد موجب تخریب ساختار نانوبلوری، درجه سانتی ۷۰۰دما به 

شود. این ها و تشکیل فازهای نرم و ثانویه میگیر دانهرشد چشم

تغییرات ریزساختاری افت شدید نیروی وادارندگی و نسبت 
 .[18]مربعی را در پی خواهد داشت 

 

 
 

آنیل  Nd-Fe-Bشکل بیالگوی پراش اشعه ایکس نمونه آلیاژی   ۵شکل 

 ۶۰)ب(  ،دقیقه 3۰)الف(  :گراد به مدتدرجه سانتی ۷۰۰شده در دمای 

 دقیقه 9۰)ج(  و دقیقه

 
، مسیر تبلور XRD هایو تحلیل DSC بر اساس نتایج آزمون 

ای است که شامل یک روند چندمرحله Nd-Fe-B نوارهای آلیاژی

Nd₂ فاز واسط  و ورفاز فاز آم Fe₂ ₃ B₃ آغاز شده و به تشکیل
Nd₂فاز مغناطیسی سخت  Fe₁ ₄ B  آنالیز  شود. درمنتهی می 

DSCه درج ۶4۰و  ۵3۵ترتیب در دماهای  ، دو پیک گرمازا به

گراد مشاهده شد. پیک اول مربوط به تبلور فاز واسط سانتی
Nd₂ Fe₂ ₃ B₃ شکل و پیک دوم مربوط به تبدیل از زمینه بی

Nd₂ این فاز به Fe₁ ₄ B  درجه  ۵3۵آنیل در دمای  .[12,19]است

Nd₂منجر به تشکیل اولیه فاز Fe₂ ₃ B₃ که آنیل  شد، در حالی  
کامل این فاز و تشکیل درجه سبب تجزیه  ۶۵۰در دمای 

Nd₂ Fe₁ ₄ B  درجه، علاوه بر فاز  ۷۰۰گردید. با افزایش دما به

ی بر خواص نیز ظاهر شد که تأثیر منف α-Feسخت، فاز نرم 
 [12]های چنگ و همکاران مغناطیسی دارد. این روند با گزارش

بر این اساس، مسیر تبلور  مطابقت دارد. [19]و مایو و همکاران 

 :وابسته به دما به صورت زیر قابل بیان است
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 :گراددرجه سانتی ۶۵۰ دمای

Amorphous → Amorphous + Nd2Fe23B3 →

Nd2Fe14B  

(1) 

 گراد:سانتی درجه ۷۰۰ دمای
Amorphous → Amorphous + Nd2Fe23B3 → Nd2Fe14B 

+α − Fe 

(2) 
داری برای در این فرآیند، کنترل دقیق دمای آنیل و زمان نگه 

 α-Fe ها و تشکیل فاز نرمجلوگیری از رشد بیش از حد دانه
ها و حضور فازهای نرم نشده دانه اهمیت زیادی دارد. رشد کنترل

نیروی وادارندگی و افت نسبت مربعی مغناطیسی موجب کاهش 
اند که در نوارهای شود. مطالعات پیشین نیز نشان دادهمی

عملیات حرارتی در دماهای بالاتر از ، Nd-Fe-B شده ریسیذوب
جایی ها انرژی حرارتی کافی برای جابهاتم، ایدمای انتقال شیشه

نجر به ها مجاییکنند. این جابهو بازآرایی ساختاری پیدا می

Nd₂زنی و رشد بلورهایجوانه Fe₁ ₄ B اما انتخاب [7]شود می ،
فاز ضروری دستیابی به ساختار نانوبلوری تک دمای بهینه برای

 .است

از سطح  FE-SEM تصاویر (۸)تا  (۶)های ر شکلد 
در سه حالت مختلف شامل  Nd-Fe-B های نوار آلیاژینمونه

 ۶۵۰شده در دمای  (، نمونه آنیل۶نمونه بدون آنیل )شکل 

 درجه ۷۰۰دمای  شده در ( و نمونه آنیل۷گراد )شکل درجه سانتی
 ۶۰، 3۰داری های نگهترتیب برای زمان ( به۸گراد )شکل سانتی

اند. در هر تصویر، نمای کلی سطح شکست دقیقه ارائه شده 9۰و 
 نمایینوارها در مقیاس میکرومتری )تصویر الف( و نمای بزرگ

سطح نمونه در مقیاس نانومتری )تصاویر ب تا ج( ارائه  شده از
همچنین برای بررسی توزیع اندازه ذرات و تعیین  .شده است

دماهای  دری آنیل شده هانمونهمیانگین اندازه ذرات، هیستوگرام 
وارد شده   FE-SEMداخل تصاویر گرادجه سانتیدر ۷۰۰و  ۶۵۰

 است.
از سطح مقطع شکست نوار  FE-SEM تصاویر (۶)شکل  

دهد. تصویر میدر حالت بدون آنیل را نشان  Nd-Fe-B آلیاژی
نمای کلی از سطح مقطع شکست را در مقیاس میکرومتری  ()الف

ای دانههای میاندهد. سطح شکست صاف و فاقد ترکارائه می
شود. تصویر بندی بلوری مشاهده نمیای از دانهاست و هیچ نشانه

های مشخص و نمایی بالاتر، عدم وجود مرزدانه)ب( با بزرگ
کننده ماهیت  دهد که تأییدرا نشان می ساختاری کاملا  همگن

با این حال نمودار هیستوگرام وارد آمورف نوارهای تولیدی است. 
دهد که میانگین نشان می نمایی بالاتربا بزرگشده در تصویر 

این نانومتر قرار دارد.  ۷3در محدوده  ها تقریبا اندازه زیردانه
الف( که تنها ـ  3نمونه بدون آنیل )شکل  XRD مشاهده با الگوی

دهد، کاملا  نشان میدرجه  4۵تا  2۰یک برآمدگی پهن در بازه 

شکل اولیه ناشی از نرخ سردسازی ساختار بی دارد.همخوانی 
ریسی است که از ذوبیند افردر  (K/s ۶1۰ حدود در)بسیار بالا 

   .[7]کند تبلور فازهای مغناطیسی جلوگیری می

 

 
 

 

 سطح از کلی نمای )الف( :آنیل بدون حالت در Nd-Fe-B آلیاژی نوارهای سطح از (FE-SEM) میدانی گسیل روبشی الکترونی میکروسکوپ تصاویر  ۶ شکل

 از سطح نمونه در مقیاس نانومتری  شده نماییبزرگ)ب( نمای  و میکرومتری مقیاس در نمونه
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از سطح مقطع  FE-SEM الف و ب( تصاویرـ  ۷)شکل  
گراد به مدت درجه سانتی ۶۵۰شده در دمای  شکست نمونه آنیل

دهد. تصویر )الف( نمای کلی قطعات نوار دقیقه را نشان می 3۰
ای محدود نشان دانههای میانسطحی نسبتا  صاف و ترکرا با 

های شده )ب(، آغاز تشکیل دانه نماییدر تصویر بزرگدهد. می

Nd₂نانومتری فاز  Fe₁ ₄ B  شود. شکل مشاهده میاز زمینه بی
دست آمده از هیستوگرام ه ها بو ریزدانهها اندازه دانهمیانگین 

و بخش قابل توجهی  دهدرا نشان مینانومتر  9۰محدوده تقریبا 

این  XRD است. الگوی مانده شکل باقیاز زمینه همچنان بی
Nd₂ های ضعیف فازالف( نیز پیکـ  4نمونه )شکل  Fe₁ ₄ B 

با افزایش زمان آنیل  .دهد که مؤید شروع تبلور استرا نشان می
ها دانه ها ادامه یافته و مرزج(، رشد دانهـ  ۷دقیقه )شکل  ۶۰به 

 نانومتر 1۰4ها در محدوده اندازه دانهمیانگین اند. تر شدهواضح
ای از فاز ار دارد. در این مرحله، بخش عمدهقر

Nd₂سخت Fe₁ ₄ B  بلوری شده و الگوی XRD ( ـ 4شکل  )ب
کند. های این فاز را تأیید میو کاهش پهنای پیک افزایش شدت

در این نمونه مشاهده α-Fe  از تشکیل فاز نرمای هیچ نشانه

شده به  تصاویر مربوط به نمونه آنیل (دـ  ۷)شکل  .شودنمی
در  تقریبا ها اندازه دانهمیانگین دهد. دقیقه را نشان می 9۰مدت 

و ساختار نانوبلوری یکنواختی  داردنانومتر قرار  1۵۶محدوده 

های درشت یا نواحی شکل گرفته است. عدم مشاهده دانه
یافته، بیانگر پایداری ساختار نانوبلوری در این شرایط  جدایش

برای دستیابی به ترین ریزساختار است. این وضعیت مطلوب
.شودیممغناطیسی بهینه محسوب  خواص
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 دقیقه 9۰( د) و دقیقه ۶۰)ج( 
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 دقیقه،  3۰گراد: )الف( نمای کلی، )ب( درجه سانتی ۷۰۰شده در دمای آنیل Nd-Fe-B از سطح مقطع شکست نوارهای آلیاژی FE-SEM تصاویر  ۸شکل 

 دقیقه 9۰)د(  و دقیقه ۶۰)ج( 

 
 درجه ۷۰۰شده در  آنیل هایهنمون FE-SEM تصاویر 

ها (، شروع رشد سریع دانه۸دقیقه )شکل  3۰به مدت  گرادسانتی
دهند. نشان می گراد(سانتی درجه ۶۵۰) تررا نسبت به دمای پایین

های های شکسته با لبهدر تصویر کلی سطح نمونه )الف(، تکه
درجه  ۶۵۰ای بیشتر نسبت به دمای دانههای میانتر و ترکخشن

ختار سطحی شده )ب(، سا نماییاند. در تصویر بزرگظاهر شده
نانومتر مشاهده  1۷۵ تقریبا با اندازه متوسط هایی شامل دانه

نشان  دست آمده از نمودار هیستوگرامه ب یریگاندازهشود. می

شده در  آنیل هاینسبت به نمونهها اندازه دانهمیانگین دهد می
های کیفی ویژگی همچنین، تر استبزرگ گراددرجه سانتی ۶۵۰
تر و کنتراست روشن هاتر دانهیر از جمله ظاهر نسبتا  درشتتصو

ها و رشد دانهیند افردهنده آغاز تواند نشانبرخی نواحی می
در مراحل  α-Fe زنی فاز نرماحتمالا  شروع تفکیک فاز یا جوانه

تر تصویر که ویژه در نواحی روشن اولیه باشد. این پدیده به

های سطح کمتر واضحند، مشهود صهتر و مشخرنگها کممرزدانه

الف( تطابق دارد، ـ  ۵شکل ) XRD نتایجاین مشاهده با . است
اند که ظاهر شده α-Fe ای از فازهای اولیهچرا که در آن، پیک

احتمال تشکیل جزئی این فاز در مراحل ابتدایی آنیل در دمای 
توان نتیجه کند. بنابراین، میگراد را تقویت میدرجه سانتی ۷۰۰

ها دانهعادی برخی  غیرگرفت که گرچه در این مرحله هنوز رشد 

اما تغییرات اولیه در ساختار و ترکیب به مقیاس بالا نرسیده است، 
دقیقه  ۶۰شده به مدت  در نمونه آنیل. [15] آغاز شده است فازی

نانومتر افزایش  2۵۰ بیش ازها دانهبرخی ج(، اندازه ـ  ۸)شکل 

و ها هست عادی دانه که نشان دهنده رشد غیراست یافته 
اما تر هستند. درجه واضح ۶۵۰های ها نسبت به نمونهمرزدانه

در  از هیستوگرام تقریبا ه آمددست ه های بمیانگین اندازه دانه

افزایش اندازه و کنتراست ذرات قرار دارد. نانومتر  12۰محدوده 
Nd₂ هایبیانگر رشد دانه SEM ویردر تص Fe₁ ₄ B  و شروع

تفکیک فاز به نواحی غنی از آهن است. این شرایط، احتمال 

تواند باعث افت دهد که میرا افزایش می α-Fe  حضور فاز نرم
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دقیقه در  9۰در تصویر مربوط به آنیل  .دگی شودنیروی وادارن

 اندیافتهگیری ها رشد چشمدانهبرخی د(، ـ  3درجه )شکل  ۷۰۰
( که علت آن افزایش زمان و دمای آنیل نانومتر 3۰۰بیش از  )

ها برای کاهش انرژی سطحی خود است که برخی دانه و ریزدانه

عادی برخی  اعث رشد غیرتر متصل شده و ببه ذرات درشت
شود یکنواختی ریزساختار می . این امر باعث غیرشده استها دانه

در برخی شود. و به شدت باعث افت خواص مغناطیس می

تر به چشم تر و کنتراست روشنهایی با ظاهر برجستهنواحی، دانه
دهنده تفکیک ساختاری و تواند نشانها میخورند. این ویژگیمی

ها و ناپایداری حد دانه از در اثر رشد بیشتشکیل فازهای ثانویه 
تر در شکل و روشنطور خاص، نواحی کروی حرارتی باشد. به

قابل تشخیص هستند، احتمال ها کمتر ها در آنتصویر که مرزدانه
بر این، بر اساس  علاوه .کنندرا مطرح می α-Fe حضور فاز نرم

های یک، پ(جـ  ۵مربوط به همین نمونه )شکل XRD  الگوی
NdFe₄ مشخصی از فاز ثانویه B₄ اند. حضور نیز مشاهده شده  
کنش زمان بالا و در اثر برهمشرایط دما و این فاز، که معمولا  در 

شود، بیانگر آغاز و آهن آزاد تشکیل می  Nd  بین نواحی غنی از
تفکیک فازی پیشرفته در ساختار نانوبلوری اولیه است. این 

ای شدگی مرزدانهها با کاهش اثرات قفلدانهتغییرات فازی و رشد 
تواند منجر به افت خواص مغناطیسی و می خواهد بودهمراه 

این نمونه  SEM بنابراین، تصویر .مانند نیروی وادارندگی شود
دهد، ها را نشان میاندازه دانه رشد غیرعادیهایی از تنها نشانهنه

NdFe₄ و α-Fe فازهایتشکیل عنوان مؤید  تواند بهبلکه می B₄  

اند، در نظر گرفته شود. در این نیز ثبت شده XRD که در الگوی
مرحله، ساختار نمونه از حالت نانوبلوری یکنواخت فاصله گرفته 

های درشت و و به سمت ساختار چندفازی و ناهمگن با دانه
 .فازهای نرم پیش رفته است

-Nd-Fe ژیمربوط به نمونه نوار آلیا EDS طیف (9) شکل 

B همراه با تصویر  در حالت بدون آنیلSEM تحلیل شده  ناحیه
های شود، پیکگونه که مشاهده می دهد. همانرا نشان می

با  Fe اند. پیکدر طیف ظاهر شده B و  Fe ،Nd  مشخص عناصر

و    ~ keV ۷ /۰ ~ ،  keV 4/۶های حدود شدت بالا در انرژی
keV 1/۷ ~   ،های عنصردر حالی که پیکقابل مشاهده است  
Nd های حدود در انرژیkeV 2/۵ ~  وkeV ۷/۵ ~ اند. ظاهر شده

قابل  ~ keV  1۸/۰ نیز با پیک ضعیف در حدود B حضور عنصر
دلیل سطح مقطع پایین پراکندگی این عنصر  شناسایی است که به

 تر باشد.رود شدت آن پایینانتظار می ،EDS در روش
 

 
 

 Nd-Fe-Bاز نوارهای آلیاژی  (EDS) جی پراکندگی انرژیسنطیف 9شکل 

دهنده ناحیه مورد  شده نشان درج SEMتصویر در حالت بدون آنیل. 

 است EDS بررسی در آنالیز

 

برای بررسی ترکیب  (EDS) سنجی پراکندگی انرژیطیف 
درجه  ۶۵۰شده در  آنیل Nd-Fe-B عنصری نوارهای آلیاژی

 (1۰)انجام شد و نتایج آن در شکل دقیقه  3۰به مدت گراد یسانت
. همچنین آنالیز کیفی از ناحیه مشخص استنمایش داده شده 

این تحلیل نشان  .وارد شده است (1۰)در شکل  Aبا حرف شده 
 (B) و بور  (Nd)، نئودیمیوم(Fe)آهن عناصر اصلی شامل داد که 

از ناحیه  EDS طیف اند.صورت یکنواخت در نمونه توزیع شدهبه 
دهد. حضور شده ترکیب شیمیایی این منطقه را نشان میمشخص 

و    ~ keV ۷ /۰ ~  ، keV 4/۶های در انرژی Fe های قویپیک
keV 1/۷ ~   کننده غلظت بالای این عنصر و تشکیل فاز تأیید

Nd₂اصلی  Fe₁ ₄ B های مربوط بهاست. همچنین، پیک Nd  در
دهنده تشکیل  نشان ~ keV ۷/۵و  ~ keV 2/۵های انرژی

Nd₂آمیز فاز سخت مغناطیسی موفقیت Fe₁ ₄ B .شدت  است
به دلیل سطح مقطع پراکندگی کم  B (keV 1۸/۰ ~)کمتر پیک 

است، اما حضور آن در ساختار، حفظ ترکیب  EDS این عنصر در
کند. علاوه بر این، عدم مشاهده شیمیایی مورد نظر را تأیید می

های آنالیز عنصری نشان یا اکسیژن در طیفعناصر ناخالصی 
گراد، اکسیداسیون ناچیزی درجه سانتی ۶۵۰دهد که در دمای می

. همچنین [19] خوبی کنترل شده استرخ داده و شرایط آنیل به 
دهد که ترکیب شیمیایی نمونه به نشان می  EDSآنالیز کمی 
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Nd₁ترکیب  ₅ Fe₇ ₇ B₈  که دارای فازNd₂ Fe₁ ₄ B  است
 است.نزدیک 

 

 
 

 Nd-Fe-Bاز نوارهای آلیاژی  (EDS) انرژیسنجی پراکندگی طیف 1۰شکل 

دهنده  شده نشان درج SEMتصویر گراد. درجه سانتی ۶۵۰شده در  آنیل

دهنده مقادیر کمی  نشانA ناحیه  .است EDS ناحیه مورد بررسی در آنالیز

   عناصر
 

 آنیل نمونه (Elemental Mapping) برداری عنصرینقشه 
، (11)شده در شکل  گراد، نمایش دادهدرجه سانتی ۶۵۰شده در 

 (B) و بور (Nd) ، نئودیمیوم(Fe) برای بررسی توزیع عناصر آهن

واخت در طور یکن به انجام شد. نتایج نشان داد که این عناصر 
دهنده همگنی ترکیب و  اند، که نشانسراسر نمونه توزیع شده
 Feتوزیع . توجه در این دما است قابلعدم وقوع جدایش فازی 

آمیز فاز کننده تشکیل موفقیت که تأیید استگسترده و یکنواخت 
Nd₂ سخت مغناطیسی Fe₁ ₄ B  که عدم مشاهده  حالی است، در

 به میزان قابل  α-Fe  دهد که فاز نرمنشان می Fe نواحی غنی از

د که این نیز نشان دا  Ndبرداری نقشه ت.توجهی تشکیل نشده اس
ای از جدایش خوبی در ساختار پراکنده شده و هیچ نشانه عنصر به

، با وجود Bبرداری در نقشه. شودموضعی در آن مشاهده نمی
یکنواخت این ، توزیع Nd و Fe شدت سیگنال کمتر نسبت به

دهنده حفظ ترکیب شیمیایی فاز مغناطیسی سخت  عنصر نشان
Nd₂ Fe₁ ₄ B نقشه ترکیبی عناصر . ستبدون کمبود عنصر بور ا

Fe ،Nd و B نمونه فاقد تفکیک فازی است و  نیز تأیید کرد که
نشان داد که در  XRD مقایسه این نتایج با د.ساختار مطلوبی دار

Nd₂ های فازاین دما، شدت پیک Fe₁ ₄ B  افزایش یافته و

ناچیز هستند، که همخوانی خوبی  α-Fe های مرتبط با فاز نرمپیک

برداری عنصری دارد. علاوه بر این، این توزیع یکنواخت نقشهبا 
موضعی نیز مطابقت دارد، زیرا هیچ تجمع  FE-SEM با تصاویر

ها شود، حد دانه از عناصر که ممکن است منجر به رشد بیش

کند برداری عنصری تأیید میدر مجموع، نتایج نقشه .مشاهده نشد
رکیب عنصری یکنواخت گراد، تدرجه سانتی ۶۵۰که در دمای 

حفظ شده، از تشکیل فازهای نامطلوب جلوگیری شده و ساختار 

ای برای دستیابی به خواص مغناطیسی مطلوب ایجاد شده بهینه
 .[15] است
شده در دمای  مربوط به نمونه آنیل EDS طیف (12)شکل  

 SEM دقیقه را همراه با تصویر 3۰گراد به مدت سانتیدرجه  ۷۰۰

همچنین آنالیز کیفی از ناحیه دهد. ناحیه برداشت طیف نشان می
در این ( وارد شده است. 1۰در شکل ) Aمشخص شده با حرف 

تر های نسبتا  درشت و کنتراست روشنای با دانهتصویر، ناحیه
های آمده، پیک دست برای آنالیز انتخاب شده است. در طیف به

نسبت شدت  هستند. قابل مشاهده B و Fe ،Nd ی عناصراصل
 عنصر Lα به پیک (keV 4/۶در انرژی حدود ) Fe عنصر Kα پیک

Nd (در انرژی حدود keV 2/۵) 3/4  رسیده است، در حالی که
درجه  ۶۵۰شده در  های آمورف و آنیلاین نسبت در نمونه

افزایش بیش از  امر بود. این 3/3و  3ترتیب حدود  گراد بهسانتی
درصد نسبت به  3۰درصد نسبت به نمونه آمورف و بیش از  43

دهد. این را نشان می گراددرجه سانتی ۶۵۰شده در  نمونه آنیل

درجه  ۷۰۰نمونه آنیل شده در  XRD الگوی تغییر، همراه با نتایج
ظاهر   α-Fe های مشخصی از فاز نرمکه در آن پیک گرادسانتی
دهنده آغاز جدایش فازی و تشکیل  اند نشانتواند، میشده

کند که در این دمای تأیید میاین نتایج موضعی فاز آهن آلفا باشد. 
[. 1۵] بالاتر، ساختار در حال گذار به حالت چندفازی است

دهد که درصد همچنین نتایج به دست آمده از آنالیز کمی نشان می

لیاژ وزنی و اتمی عنصر آهن بیش از مقدار ترکیب آ
Nd₁ ₅ Fe₇ ₇ B₈  است که مؤید حضور آهن آزاد به صورت

در نمونه مورد نظر است. در الگوی پراش اشعه α-Fe  نرمفاز 

)شکل  گرادسانتیدرجه  ۷۰۰ایکس مربوط به نمونه آنیل شده در 
های های مربوط به فاز آهن آلفا به علت همپوشانی با پیک( پیک۵

Nd₂فاز  Fe₁ ₄ B ای تأیید وجود به خوبی مشخص نیست؛ بر

فاز آهن آلفا تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری با تفکیک بالا 
(HRTEM برای نمونه آنیل شده در دمای )گراد درجه سانتی ۷۰۰

( نمایش داده شده است. تصویر 13دقیقه در شکل ) 3۰به مدت 
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HRTEM  به وضوح صفحات بلوری فازهای تشکیل دهنده را

( مربوط فاز 11۰صفحه بلوری )( 13دهند. در شکل )نشان می

( مربوط 2۰4( و )1۰۵آهن آلفا است. همچنین صفحات بلوری )

Nd₂به فاز مغناطیسی سخت  Fe₁ ₄ B ست.ا 
 

 
 

 نئودیمیوم ،(Fe) گراد برای عناصر آهندرجه سانتی ۶۵۰شده در  آنیل Nd-Fe-Bاز نوارهای آلیاژی  (Elemental Mapping) ی عنصریبردارنقشه  11شکل 

(Nd) و بور (B) ها در تصویر پایین سمت چپصورت جداگانه و نقشه ترکیبی آن به. 
 

 
 

دهنده ناحیه مورد  شده نشاندرج SEMتصویر د. گرادرجه سانتی ۷۰۰ شده در آنیل Nd-Fe-Bاز نوارهای آلیاژی  (EDS) سنجی پراکندگی انرژیطیف 12شکل 

  است دهنده مقادیر کمی عناصرنشان A ناحیه  .است EDS بررسی در آنالیز
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 دقیقه 3۰گراد به مدت درجه سانتی ۷۰۰( نمونه آنیل شده در دمای HRTEMتصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری )  13شکل 

 
های خواص مغناطیسی نمونه (1)و جدول  (14)ر شکل د 

عملیات حرارتی در دو حالت بدون  Nd-Fe-B نوار آلیاژی
گراد به مدت درجه سانتی ۵۵۰( و پس از آنیل در دمای شکلبی)

 )شکل شکلبیدقیقه مورد بررسی قرار گرفته است. در نمونه  3۰
الف(، رفتار مغناطیسی بسیار ضعیف و منحنی هیسترزیس ـ  14

و مغناطش  (Ms)  شود. مقدار مغناطش اشباعباریکی مشاهده می
 emu/g و emu/g 14/11۵ ترتیب برابر با به (Mr) مانده باقی
است. این  Oe 1۸۷۷برابر با  (Hc) و نیروی وادارندگی  2۶/۵4

و فقدان فازهای  شکلبیمقادیر بیانگر غالب بودن ساختار 
Nd₂ مغناطیسی سخت مانند Fe₁ ₄ B هستند. نسبت مربعی 

Mr/Ms گیری شده که دلالت بر رفتار اندازه 4۷/۰ نیز در حدود
های های حوزهنرم مغناطیسی و آزاد بودن حرکت دیواره

درجه  ۵۵۰در مقابل، پس از آنیل در دمای  .مغناطیسی دارد
 ترتیب به بهHc  و Ms ،Mr ب(، مقادیرـ  14گراد )شکل سانتی

emu/g ۶9/ 12۰ ،emu/g ۸3/ ۶۵  وOe 3۶۷9 اند. افزایش یافته
که است افزایش یافته  ۵4۵/۰به  4۷/۰از  Mr/Ms ن نسبتهمچنی
گیری مغناطیسی و افزایش ماندگاری دهنده بهبود جهت نشان

مغناطش در ماده است. این بهبود خواص مغناطیسی ناشی از آغاز 
آمورف است. شواهد فاز تبلور فازهای مغناطیسی سخت در بستر 

که  طوری کند؛ بهاین نتیجه را تقویت می DSC حاصل از آنالیز
گراد درجه سانتی ۵3۵یک پیک گرمازای ضعیف در حدود دمای 

 .ای از شروع تبلور فازهای مغناطیسی استمشاهده شد که نشانه
(، نمونه آمورف دارای پیک پراش پهن 3شکل ) XRD در الگوی

شکل است. در مقابل، پس از عملیات است که مؤید ساختار بی
Nd₂ ت متوسط مربوط به فازهایی با شدآنیل، پیک Fe₂ ₃ B₃  

چه این فاز خاصیت مغناطیسی سخت بالایی  اند. اگرنمایان شده

ندارد، اما با ایفای نقش واسطه در تسهیل تبلور و افزایش نظم 
 ترتواند زمینه را برای تشکیل فازهای سختموضعی ساختار، می

Nd₂ Fe₁ ₄ B [21,23] و بهبود خواص مغناطیسی فراهم آورد. 
فاقد نواحی مغناطیسی  شکلبیاز منظر میکروساختاری، ساختار 

 های حوزه مغناطیسی بهمشخص و منظم است و در آن، دیواره
پایین و  Hc شوند، که این ویژگی منجر بهجا میراحتی جابه

ها در بلورپس از ایجاد نانوگردد. اما مانده اندک می باقی شمغناط
ها قفل شده و مقاومت بیشتری در انهها در مرز داثر آنیل، دیواره

دهند. در این شرایط، رفتار نمونه برابر حرکت از خود نشان می
Nd₂ به مواد مغناطیسی سخت Fe₁ ₄ B شود و تر مینزدیک

 .[23] گرددتوجهی مشاهده می بلقا Hc افزایش
 ربعیبرای تحلیل کیفی ناهمسانگردی مغناطیسی، از نسبت م 

 sM/rM در اثر ۵4۵/۰به  4۷/۰استفاده شد. افزایش این نسبت از
های مغناطیسی و افزایش گیری بهتر ممانآنیل، حاکی از جهت

نظم بلوری است. برای تحلیل کمی این بهبود، پارامتر انرژی 
شود. این کمیت، معرفی می )effK (ناهمسانگردی مغناطیسی مؤثر

نگی مغناطش است، از که معیاری از مقاومت ماده در برابر وارو
 شود.تخمین زده میزیر  رابطه تجربی

(3        )  Keff ≈
1

2
μ
0
MsHc                             

μه در آن، ک 
0
= 4π × 10−7H/m   ،تراوایی مغناطیسی خلأ

cH وادارندگی بر حسب نیروی A/m  وsM  مغناطش اشباع بر
برای رغم عدم دقت تئوری است. این پارامتر علی A/m حسب

K₁) محاسبه ثابت ذاتی ناهمسانگردی بلور عنوان یک معیار  ، به(
ویژه  تجربی معتبر برای مقایسه نسبی سختی مغناطیسی مواد، به

طور گسترده در  ، بهNd-Fe-B ریسی شدهدر نوارهای ذوب
اعتبار . [26-24]است  های معتبر مورد استفاده قرار گرفتهپژوهش
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مواد در  .ها استای بودن دانهامنهداین تخمین مشروط به تک
Nd₂ مغناطیسی سخت مانند Fe₁ ₄ B این شرط معمولا  برای ،

نانومتر برقرار است. با  3۰۰تا  2۰۰هایی با اندازه کمتر از دانه
شده در این  های مشاهدهو اندازه دانه SEM توجه به تصاویر

ت ای بودن در این نمونه قابل پذیرش اسدامنهپژوهش، فرض تک
انرژی ناهمسانگردی  و استفاده از این رابطه برای تخمین

بر این اساس،  .از مبنای علمی برخوردار است مغناطیسی مؤثر
گراد درجه سانتی ۵۵۰شده در دمای  برای نمونه آنیل effKمقدار 
(. این افزایش 2محاسبه شد )جدول  J/m1۰۵ × ۶9/1 برابر 
ناهمسانگردی  فاقد گیر نسبت به نمونه آمورف که عملا چشم

گیری ساختار نانوبلوری دار است، تأیید کمی بر آغاز شکلجهت
 .و افزایش مقاومت ماده در برابر چرخش مغناطش است

های خواص مغناطیسی نمونه (2)و جدول  (1۵)در شکل  
جه در ۶۵۰پس از عملیات آنیل در دمای  Nd-Fe-B آلیاژینوار 

دقیقه مورد بررسی قرار  9۰ و ۶۰، 3۰های گراد به مدتسانتی
ها با نمونه آمورف و نمونه گرفته است. مقایسه نتایج این نمونه

دهنده افزایش  گراد نشاندرجه سانتی ۵۵۰شده در دمای  آنیل
پیوسته و معنادار در عملکرد مغناطیسی و ناهمسانگردی 

 .مغناطیسی مواد است

 

 
 

 ۵۵۰شده در دمای ( و )ب( آنیلشکلبی)الف( بدون عملیات حرارتی )در دو حالت:  Nd-Fe-B های هیسترزیس مغناطیسی نمونه نوار آلیاژینیمنح  14شکل 

 دقیقه 3۰گراد به مدت درجه سانتی

 
 دقیقه 3۰گراد به مدت درجه سانتی ۵۵۰و پس از آنیل در دمای  شکلبیدر حالت  Nd-Fe-B های نوار آلیاژیپارامترهای مغناطیسی نمونه  1جدول 

 

هانمونهدمای آنیل   
 ذوب ریسی شده Nd-Fe-Bهای آلیاژی نمونهخواص مغناطیسی 

Ms (emu/gr) Mr (emu/gr) Hc (Oe) Mr / Ms K (105 J/m3) 

14/11۵ بدون آنیل  ۷۶/۵4  1۸۷۷ 4۷۵/۰  - 

گراددرجه سانتی ۵۵۰  ۶9/۰21  ۸3/۶۵  3۶۷9 ۵4۵/۰  9۶/1  
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  دقیقه 3۰)الف( گراد مدت زمان درجه سانتی ۶۵۰آنیل شده در دمای  Nd-Fe-B های هیسترزیس مغناطیسی نمونه نوار آلیاژیمنحنی  1۵شکل 

 دقیقه 9۰)ج(  دقیقه ۶۰)ب( 
 

 دقیقه 9۰و  ۶۰، 3۰گراد به مدت درجه سانتی ۶۵۰شده در دمای  آنیل Nd-Fe-B های نوار آلیاژیمقادیر پارامترهای مغناطیسی نمونه  2جدول 
 

 ۶۵۰ها در دمای مدت زمان آنیل نمونه

 گراد )دقیقه(درجه سانتی

 ذوب ریسی شده  Nd-Fe-Bهای آلیاژی نمونهخواص مغناطیسی 

Ms (emu/gr) Mr (emu/gr) Hc (Oe) Mr / Ms K (105 J/m3) 

3۰ ۸2/1۰۸  3/۸3  ۸1۵۰ ۷۶۵/۰  33/3  

۶۰ ۸2/1۰۵  ۷۸/۸1  2۵/۸۵2۷  ۷۷1/۰  3۸/3  

9۰ 4/113  ۶1/۸۸  3۸/۸۷1۰  ۷۸1/۰  ۶۷/3  

 

الف(، ـ  1۵دقیقه )شکل  3۰شده به مدت  در نمونه آنیل 

 ، مغناطش باقیemu/g ۸2/1۰۸ا برابر ب (sM) مقدار مغناطش اشباع
برابر  (cH) و نیروی وادارندگی emu/g 3/۸3 برابر با (rM) مانده

نمونه در این  sM/rM دست آمد. نسبت مربعی به Oe ۸1۵۰با 

 شده در نمونه آنیل ۵4۵/۰است که نسبت به مقدار ۷۶۵/۰برابر با 
در نمونه آمورف، افزایش 4۷۵/۰گراد و درجه سانتی ۵۵۰

گیری گیری دارد. این مقدار حاکی از تقویت جهتچشم

خش مغناطش در اثر های مغناطیسی و کاهش قابلیت چرممان
 .[27] افزایش نظم ساختاری است

ب ـ  1۵های دقیقه )شکل 9۰و  ۶۰با افزایش زمان آنیل به  

 یابد. در زمانج(، روند بهبود پارامترهای مغناطیسی ادامه میـ  و 

رسیده ۷۷1/۰به  sM/rM و نسبت Oe ۸۵2۷به  cH دقیقه، مقدار ۶۰
 ۷۸۸1/۰به  sM/rM  نسبتو  Oe ۸۷1۰به  cH دقیقه، 9۰و در زمان 

دهد که با افزایش می افزایش یافته است. این روند صعودی نشان

تنها اندازه و حجم نانوبلورها افزایش یافته، بلکه  زمان آنیل، نه
گیری بلوری و نظم مغناطیسی در ماده نیز بهبود یافته است. جهت

 9۰ونه ویژه نم ها، بهبنابراین، نسبت مربعی بالا در این نمونه

شدگی گیری ساختار نانوبلوری پایدار و قفلای، بیانگر شکلدقیقه
از منظر  .[23] های حوزه مغناطیسی استتر دیوارهقوی

توان به گذار ساختار از میکروساختاری، این تغییرات را می
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 تر نسبت داد. در تصاویرنانوبلوری پراکنده به نانوبلوری پیوسته

SEM ها عمدتا  در محدوده ندازه دانهشود که امشاهده می
های نانومتر( قرار دارند. حضور این دانه 3۰۰ای )زیر دامنهتک

جایی ریز و منظم موجب افزایش مقاومت در برابر جابه

تر در ماده های مغناطیسی شده و خاصیت مغناطیسی سختدیواره
 .شودتقویت می

 ربرای تحلیل کمی انرژی ناهمسانگردی مغناطیسی مؤث 
)effK( مقادیر انرژی ناهمسانگردی برای .استفاده شد (3)، از رابطه 

گراد در مدت درجه سانتی ۶۵۰ی آنیل شده در دمای هانمونه
بیان شده است که  (2)دقیقه در جدول  9۰و  ۶۰، 3۰های زمان

این روند  دارد.انرژی ناهمسانگردی نشان دهنده روند افزایشی 
ی آنیل شده در دمای هاافزایشی در انرژی ناهمسانگردی نمونه

توان به رشد را میگراد با افزایش زمان آنیل درجه سانتی ۶۵۰
ها، افزایش حجم فازهای مغناطیسی سخت، و بلورتدریجی نانو

بهبود پیوستگی و نظم بلوری نسبت داد. در واقع، با افزایش زمان 
وجود آمده و این  ها بهر و همراستا در دانهداآنیل، توزیع جهت

 .شودامر باعث افزایش مقاومت ماده در برابر چرخش مغناطش می
گراد به درجه سانتی ۶۵۰طور خلاصه، عملیات آنیل در دمای  به

تنها موجب افزایش مغناطش اشباع، نیروی  تر نههای طولانیمدت
طریق بهبود  وادارندگی و نسبت مربعی شده است، بلکه از

ریزساختار نانوبلوری و ناهمسانگردی مغناطیسی، باعث 
ها تر و پایدارتر در نمونهگیری خواص مغناطیسی سختشکل

بهبود پیوسته، اهمیت انتخاب زمان مناسب آنیل گردیده است. این 
 را در دستیابی به خواص مغناطیسی مطلوب در نوارهای آلیاژی

Nd-Fe-B [28-24] دهدخوبی نشان می به. 
های ، خواص مغناطیسی نمونه(3)و جدول  (1۶)در شکل  
 ۷۰۰که تحت عملیات حرارتی در دمای  Nd-Fe-B آلیاژینوار 

اند، مورد دقیقه قرار گرفته 9۰و  ۶۰، 3۰گراد به مدت درجه سانتی
های هیسترزیس طور که از منحنی بررسی قرار گرفته است. همان

ها خواص مغناطیسی این نمونهشود، ( مشاهده می1۶)شکل 
وجهی شده  تخوش تغییرات قابلتحت تأثیر زمان آنیل دست

الف(، ـ  1۶دقیقه )شکل  3۰شده به مدت  در نمونه آنیل .است
و نیروی  emu/g ۰2/12۶ا برابر ب (Ms) مقدار مغناطش اشباع

  گیری شد. نسبت مربعیاندازه Oe ۶3۰۷ برابر با (cH) وادارندگی
sM/rM شده  است که نسبت به نمونه آنیل ۶۰1/۰ر این نمونه د

ای دارد. این کاهش ملاحظه کاهش قابل گرادسانتی درجه ۶۵۰در
دهنده افزایش ناهمسانگردی تصادفی یا  تواند نشانمی

در کنار فاز سخت  α-Fe  گیری فازهای مغناطیسی نرم نظیرشکل

)شکل  HRTEMو تصویر الف( ـ  ۵شکل ) XRD باشد. تصاویر
  .[28-24] کنندرا تأیید می  α-Feنیز حضور ( 13

  ب(، مقادیرـ  1۶دقیقه )شکل  ۶۰با افزایش زمان آنیل به  
sM و cH به ترتیب کاهشدقیقه،  3۰به زمان آنیل  نسبت (emu/g 

ممکن  sM کاهش است. یافته (Oe۶۵94) و افزایش (2۷/1۰۵
باشد. ( α-Fe) است ناشی از افزایش نسبی فازهای نرم مغناطیسی

( ۶۰1/۰ به) sM/rM و نسبت مربعی cH از سوی دیگر، افزایش
گیری بهتر مغناطیسی و افزایش پایداری مغناطش بیانگر جهت

رسد ساختار در حال حرکت به سمت فازهای نظر می است. به
Nd₂ تر نظیرمغناطیسی سخت Fe₁ ₄ B [29] دباش.  

افزایش  sM ج(، مجددا ـ  1۶)شکل  دقیقه 9۰در زمان آنیل  
 به cH رسیده است، در حالی که emu/g 23/123یافته و به 

Oe33/4213  دهنده افزایش  یافته است. این رفتار نشانکاهش
ا و هدانهغیرعادی برخی  سهم فازهای نرم مغناطیسی و رشد

نیز به  SEM که در تصاویر ش یکنواختی ریزساختار استکاه
 ضوح قابل مشاهده است.و

 

 
 

 Nd-Fe-B های هیسترزیس مغناطیسی نمونه نوار آلیاژیمنحنی  1۶شکل 

)ب(  دقیقه 3۰)الف( گراد مدت زمان درجه سانتی ۷۰۰ی آنیل شده در دما

 دقیقه 9۰)ج(  و دقیقه ۶۰
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 دقیقه 9۰و  ۶۰، 3۰گراد به مدت درجه سانتی ۷۰۰شده در دمای  آنیل Nd-Fe-B های نوار آلیاژیمقادیر پارامترهای مغناطیسی نمونه   3جدول 
 

 ۷۰۰ها در دمای مدت زمان آنیل نمونه

 گراد )دقیقه(درجه سانتی

 ذوب ریسی شده  Nd-Fe-Bهای آلیاژی نمونهخواص مغناطیسی 

Ms (emu/gr) Mr (emu/gr) Hc (Oe) Mr / Ms K (105 J/m3) 

3۰ ۰2/12۶  ۸1/۷۵  ۶3۰۷ ۶۰1/۰  ۰1/3  

۶۰ ۷۷/1۰۵  ۵3/۷۵  41/۶۵29  ۷14/۰  ۶/2  

9۰ 32/121  ۰9/۶9  33/4213  ۵۶9/۰  ۸۷/2  

 

آنیل شده به  مربوط به این نمونه XRD الگوی همچنین در 
NdFe₄های فاز ج(، حضور پیکـ  ۵)شکل  دقیقه 9۰مدت  B₄ 

 .است ایفا کرده نیروی وادارندگیشدید کاهش نقش مهمی در 
این فاز از نظر مغناطیسی رفتاری نسبتا  نرم دارد و در صورتی که 

های جداگانه رشد یابد، ای یا به صورت ناحیهدر مرزهای دانه

یسی شود. های حوزه مغناطتواند موجب تسهیل حرکت دیوارهمی
 غیرعادیتنها ناشی از رشد  در این نمونه نه cH بنابراین، کاهش

، است (SEM )مطابق تصاویر ریزساختار یکنواختی و غیر هادانه
NdFe₄ازف وجودبلکه تا حدی به دلیل  B₄  .[30,31]باشد مییز ن  

شده  های آنیلمقدار انرژی ناهمسانگردی مؤثر برای نمونه 
، 3۰های برای زمان (3)گراد در جدول درجه سانتی ۷۰۰در دمای 

 3۰زمان در effK دقیقه گزارش شده است. بیشترین مقدار 9۰و  ۶۰
 گیری اولیهدلیل شکل شود، که احتمالا  بهدقیقه مشاهده می

Nd₂ های ریز از فازبلورنانو Fe₁ ₄ B  در زمینه آمورف و حفظ

 ۶۰هاست. با افزایش زمان به ای در اغلب دانهدامنهرفتار تک
 ها به ناحیهها و افزایش احتمال ورود برخی از آندقیقه، رشد دانه

دقیقه،  9۰شود. اما در زمان می  effKوجب کاهش ای، مچنددامنه

دلیل  ، اما احتمالا  بهاست ها افزایش یافتهچه اندازه برخی دانه اگر
Nd₂ توجه فاز سخت افزایش قابل Fe₁ ₄ B  و کاهش نسبی فاز

  .]32[ یابدافزایش می effK، مجددا  مقدار Fe-α نرم

سنجش که معیاری برای  sM/rMاز طرفی، نسبت مربعی  
گیری مغناطشی در ماده است، در میزان پایداری و جهت

گراد روند یکنواختی درجه سانتی ۷۰۰ی آنیل شده در هانمونه

است که  ۶۰1/۰دقیقه، این نسبت برابر با  3۰ندارد. در زمان آنیل 
های مغناطیسی است. با گیری نسبتا  تصادفی ممانبیانگر جهت

افزایش ۷14/۰این نسبت به  دقیقه، ۶۰افزایش زمان آنیل به 

های دهنده افزایش نظم و همراستایی ممان یابد که نشانمی
 تواند ناشی از رشد مطلوب فاز سختمغناطیسی است و می

d₂ Fe₁ ₄ B اما در زمان  .تر آن در زمینه باشدو توزیع یکنواخت

یابد، با وجود اینکه کاهش می۵۵9/۰دقیقه، نسبت مربعی به  9۰
 به sM/rM نسبت اشباع همچنان بالا است. کاهش مقدار مغناطش

نظمی ساختاری و ناهمسانگردی شی از افزایش بیاحتمال زیاد نا
 است که در اثر تشکیل فازهای ثانویه مانند ناهمسو مغناطیسی

NdFe₄ B₄ شود. این تغییرات ایجاد می α-Fe یا رشد زیاد فاز نرم 

ی متفاوتی قرار هاهای مغناطیسی در جهتشوند ممانباعث می
. بگیرند و بخشی از مغناطش با حذف میدان خارجی از بین برود

رغم در مرحله پایانی آنیل، علی sM/rM بنابراین، کاهش نسبت
( rM) مانده کاهش پایداری مغناطش باقی دهنده، نشانsM افزایش

مغناطیسی کلی نمونه است که های ممانو اختلال در همراستایی 
های نامطلوب در عملکرد مغناطیسی محسوب یکی از نشانه

های آمورف و آنیل شده در در مقایسه با نمونه .[33] شودمی
، خواص مغناطیسی نمونه آنیل شده گراددرجه سانتی ۵۵۰دمای 

گیری بالا است. طور چشمه گراد بدرجه سانتی ۷۰۰در دمای 

تواند به تشکیل مقدار افزایش خواص مغناطیسی در این دما می
Nd₂توجه فاز مغناطیسی سخت قابل  Fe₁ ₄ B بهبود نظم و ،
گیری بلوری ذرات مغناطیسی و همچنین افزایش انرژی جهت

 ناهمسانگردی مربوط باشد.

گراد سانتیدرجه  ۷۰۰تغییرات خواص مغناطیسی در دمای  
حد زمان آنیل منجر به رقابت  از د که افزایش بیشدهنشان می

Nd₂ تشکیل فاز سختبین  Fe₁ ₄ B و رشد فاز نرم α-Fe  شده
و خواص مغناطیسی نهایی به ترکیب این دو فاز و ریزساختار 

رسد تعادلی نسبی نظر می دقیقه، به ۶۰دارد. زمان آنیل  بستگی

که در  است هگیری مغناطیسی و اندازه دانه ایجاد کردجهتمیان 
 .]34[ مشاهده شده است sM/rM آن بیشترین نسبت

-Nd های نوار آلیاژینتایج بررسی خواص مغناطیسی نمونه 

Fe-B ای در بهبود کنندهنشان داد که عملیات حرارتی نقش تعیین
دلیل ساختار  های مغناطیسی دارد. نمونه آمورف بهویژگی

شکل، رفتار مغناطیسی ضعیفی از خود نشان داد، اما با آنیل در بی
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طور محسوسی بهبود یافت که ناشی  درجه، خواص به ۵۵۰دمای 

درجه،  ۶۵۰از آغاز تبلور فازهای مغناطیسی سخت بود. در دمای 
 دقیقه موجب بیشینه شدن مغناطش باقی ۶۰افزایش زمان آنیل تا 

شد و نشان ادارندگی و ناهمسانگردی مغناطیسی مانده، نیروی و

Nd₂ داد که این شرایط برای تشکیل بهینه فاز Fe₁ ₄ B  و دستیابی
آنیل در دمای به ساختار نانوبلوری مناسب است. در مقابل، با 

اما تشکیل چه تبلور بیشتر شد،  ، اگرگرادسانتی درجه ۷۰۰

NdFe₄ فازهای ثانویه مانند B₄ ها موجب انهحد د از و رشد بیش 
و کاهش نظم  مغناطیسی   افت نسبی در برخی پارامترهای 

درجه و زمان  ۶۵۰گیری مغناطش گردید. بنابراین، دمای جهت
دست آوردن بهترین خواص       دقیقه، شرایط بهینه برای به ۶۰

 .شودمغناطیسی در این آلیاژ محسوب می

 وجود ریسی،ذوب روش به شده تولید هاینمونه در 

 ناهمگنی به توانمی را هیسترزیس هایحلقه در فرورفتگی

. داد نسبت آلیاژ چندفازی ماهیت از ناشی ساختاری و مغناطیسی

 یا آمورف عمدتا  هاینمونه در ویژه به آنیل، ابتدایی مراحل در

Nd₂ مانند میانی فازهای از محدودی مقدار رایدا Fe₂ ₃ B₃، 

 آغاز ترضعیف یا ترنرم نواحی در ابتدا مغناطیسی سازیوارون

 در ( مشخصkink) فرورفتگی یک ایجاد موجب و شودمی

 گراد،سانتی درجه ۶۵۰ تا آنیل دمای افزایش با. گرددمی منحنی

Nd₂ سخت فاز تریکنواخت و تدریجی رشد Fe₁ ₄ B باعث 

 و هادانه میان (exchange couplingتبادلی ) شدگیجفت تقویت

 دلیل به همچنان اما شود،می فرورفتگی شدت تدریجی کاهش

 رفتار آمورف، هایماندهباقی و نرم فازهای همزمان حضور

 گراد،سانتی درجه ۷۰۰ دمای در. است مشاهده قابل دوفازی

NdFe₄ و α‑Fe مانند نرم فازهای تشکیل B₄ غیر  شدر و

 تشدید و تبادلی شدگیجفت تضعیف موجب هادانه یکنواخت

 هادانه مختلف هایگروه که طوری به شود،می مغناطیسی جدایش

 ناهمزمانی این و شوندمی وارونه متفاوت مغناطیسی هایمیدان در

 هایحلقه در برجسته فرورفتگی صورت به سازیوارون

 هافرورفتگی این حضور نتیجه، در. گرددمی ظاهر هیسترزیس

 وادارندگینیروی  با نواحی چندفازی، ساختار مستقیم بازتاب

 آنیل مختلف شرایط از ناشی ریزساختاری تغییرات و متفاوت،

 و یابدمی بیشتری شدت دما حد از بیش افزایش با که است

 .دارد دنبال به را مغناطیسی خواص تضعیف

 
 نتیجه گیری

شکل بود و صورت کاملا  بی ساختار نمونه بدون آنیل به. 1
طوری  نشان داد، بهخواص مغناطیسی بسیار ضعیفی از خود 

 به 4۷/۰که نیروی وادارندگی پایین و نسبت مربعی حدود 
 .دست آمد

دقیقه، موجب  3۰گراد به مدت درجه سانتی ۵۵۰ آنیل در دمای. 2

Nd₂ آغاز تبلور فاز واسطه Fe₂ ₃ B₃ گردید. این عملیات  
و نسبت  Oe 3۶۷9نیروی وادارندگی به حدود ایش باعث افز

دهنده بهبود خواص شد که نشان ۵4۵/۰مربعی به حدود 
 .است مغناطیسی اولیه

گراد، تشکیل کامل فاز مغناطیسی درجه سانتی ۶۵۰در دمای . 3
Nd₂ سخت Fe₁ ₄ B  3۰مشاهده شد. با افزایش زمان آنیل از 

ها و تثبیت ساختار نانوبلوری یکنواخت دانهدقیقه، رشد  9۰تا 
نیروی وادارندگی دقیقه، بیشینه  9۰اتفاق افتاد. در زمان 

(Oe۸۷1۰)( ۷۸1/۰مانده بالا، و نسبت مربعی ) ، مغناطش باقی
ین خواص مغناطیسی را فراهم حاصل شد. این شرایط بهتر

 .کرد

گراد باعث تشکیل فازهای درجه سانتی ۷۰۰آنیل در دمای . 4
NdFe₄ و α-Fe ثانویه نرم B₄ د که با افزایش زمان شدت ش 

هش نیروی وادارندگی، افت گرفتند. این پدیده موجب کا
 .نسبت مربعی، و تخریب تدریجی ساختار نانوبلوری شد

برداری عنصری، و نقشه EDS و آنالیزهای FE-SEM تصاویر. ۵
درجه  ۶۵۰یکنواختی ساختار و عدم جدایش فازی را در دمای 

درجه  ۷۰۰گراد تأیید کردند، در حالی که در دمای سانتی
ها مشاهده جدایش فازی و رشد دانههایی از گراد نشانهسانتی

 .شد

نتایج مغناطیسی و ساختاری در کنار یکدیگر نشان دادند که  .۶
دقیقه، شرایط  9۰گراد و زمان آنیل درجه سانتی ۶۵۰دمای 

بهینه برای دستیابی به ساختار نانوبلوری پایدار و خواص 
محسوب  Nd-Fe-B آلیاژیمغناطیسی مطلوب در نوارهای 

 .شوندمی
 

 و تشکر تقدیر 
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