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对
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铁氧体机械强度和耐热冲击性能的影响&并

利用
S

线衍射$

SBT

%仪!扫描电子显微镜$

6IC

%等对
(9#$

铁氧体样品的显微结构和电磁性能进行表征分析)实

验结果表明&采用传统陶瓷制备工艺&复合添加
3A1i'9

,
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>!A,i;=
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$质量分数%能够明显地改善
(9#$

铁氧体

的显微结构&机械强度达到
!"3CH5

&热冲击完好率达到
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引言

随着信息技术和电子产品数字化的进步&元器

件逐渐向小型化!片式化和表面贴装化的方向发

展+

!*,

,

)

(9#$

铁氧体是电子工业的基础动能材料&

适用于制成各种表面贴装用的元器件+

-*2

,

)表面贴

装元件在安装和焊接的过程中&要求具有较高的机

械强度以便能承受一定压力&还必须能够承受焊接

材料瞬间达到高温所产生的热冲击&因此&

(9#$

铁

氧体的耐热冲击能力和机械强度是今后的重要研究

方向)

'9

,
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是公认的能够降低
(9#$

铁氧体烧结温

度的添加剂+

"*+

,

&适宜添加
'9

,

%

-

还能促进
(9#$

铁氧

体晶粒的生长&但
(9#$

铁氧体的品质因数和截止频

率会随之下降*

;=

,

%

-

的添加会影响
(9#$

铁氧体的

起始磁导率的提高&但品质因数和截止频率则显著提

高&高频性能得以改善+
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)采用
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,
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-

*;=
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-

复合掺

杂&能在兼顾降低烧结温度和改善电磁性能的前提

下&研究其对机械强度和耐热冲击性能的影响)
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以分析纯
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为原料&按照化
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3A2&

进行配

料&一次球磨
1J

后将料烘干&在烧结炉中于
!333k

预烧&加入
!i'9

,

%

-
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!d3
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3A!

&

3A,

&.&

3A+

&质量分数%后二次球磨
!,J

&烘干后加入
4i

"

!3i

的聚乙烯醇粘合剂造粒&压成
-

M

的环形坯体用

来测量
(9#$

铁氧体的电磁性质&

,A"

M

的圆形片状样

品和
1

M

的条形样品用来测量
(9#$

铁氧体的耐热冲

击性能和机械强度)最后在 烧结 炉中分别于

!3"3k

!

!3+"k

!

!!33k

!

!!,"k

和
!!"3k

下烧

结
-J

&随炉自然冷却至常温最终可用来测试样品)

用扫描电镜$

6IC

%和
S

线衍射$

SBT

%仪对所

得烧结样品进行微观结构分析和物相分析*用安捷

伦
2,4"

多频
:.B

测试仪测出样品在
!33REZ

下的
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值&计算出起始磁导率和磁损耗因子*用岩崎

'*E;$5=

Y

[/76<*4,-,

仪器测试样品在外加磁场
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!REZ

下的饱和磁感应强度*使用光学

显微镜观察样品热冲击断裂情况*机械强度用美斯特

工业系统有限公司微机控制电子万能试验机测得)

,

!

实验结果及分析

!<#

!

成相结构

图
!

为不同
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

复合掺杂含量下
(9#$

铁氧体的
SBT

谱)由图可知&在不同浓度掺杂下制

备得到的
(9#$

铁氧体
SBT

图均为典型的尖晶石谱&

几乎无任何杂相产生&说明
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

掺杂并未改

变
(9#$

铁氧体的成相结构&在不同的复合掺杂量下

制得的样品均为
(9#$

尖晶石软磁铁氧体)
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复合掺杂含量下

(9#$

铁氧体的
SBT

谱
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显微结构

图
,

为
!d3A1

时&不同烧结温度下
(9#$

铁氧

体的
6IC

图片)由图可知&烧结温度上升到

!!,"k

前&晶粒尺寸不断变大&均匀性不断得到改

善&晶界变得更明显&且气孔较少*烧结温度继续上

升时&晶粒出现二次生长现象&均匀性变差&晶界模

糊&气孔率增加)

图
,

!

!d3A1

时不同烧结温度下
(9#$

铁氧体的
6IC

图片

图
-

是烧结温度为
!!,"k

时&不同掺杂含量

下的
(9#$

铁氧体样品
6IC

图片)由图可知&随着

复合掺杂比例的增加&晶粒尺寸明显变大&均匀性变

好&晶界变得清晰平直&气孔率较低)当
'9

,

%

-

和

;=

,

%

-

复合掺杂比例过高时则取得相反的效果&晶

粒尺寸非常不均匀&一些微小颗粒遗留在晶界&晶界

也变得不清晰&显微结构明显变差)

图
-

!

烧结温度为
!!,"k

时&不同掺杂含量下的

(9#$

铁氧体样品
6IC

图片

!<%
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电磁性质

图
2

为不同浓度的
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

在不同烧结温

度下的初始磁导率 $

(

9

%!饱和磁感应强度$

C

[

%和磁损

耗的变化图)由图
2

$

5

%可知&

(

9

随着
'9

,
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%

-

复

合添加含量的增加而逐渐增大&到
3A1i'9>!A,i;=

时
(

9

开始停止增大)由图
,

可知&当
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

复

合掺杂量较低时&低熔点的
'9

,

%

-

首先熔化变成液态

促进烧结&晶粒开始长大&气孔较少&均匀性不断改善

$见图
-

$

5

%

"

$

X

%%&因此&在这个阶段
(9#$

铁氧体的

(

9

呈不断增加的趋势*当复合掺杂量继续变大时&出

现显著的晶粒异常生长现象&晶粒尺寸变得不均匀&

晶界变得模糊&晶粒上气孔数量增加$见图
-

$

\

%%&这

些都会导致
(9#$

铁氧体的
(

9

下降)由图
2

$

G

%可知&

C

[

随着复合掺杂含量的增加而增加&在
3A"i'9>

!A3i;=

和
3A1i'9>!A,i;=

之间可达到最大值$为

2-3F)

%&然后
C

[

开始下降)软磁材料的
(

9

的预期

影响因素的关系+
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式中'

3

为杂质体积浓度*

.

为内应力*

"

为磁致伸缩

系数*

T

为磁晶各向异性常数*

5

F

为平均晶粒尺

寸*

W

[

为饱和磁化强度&与
C

[

成正比)这其中以

W

[

对
(

9

的影响最大)由式$

!

%可知&

(

9

与
C

[

的平

方成正比&这解释了
(

9

和
C

[

变化趋势相似的原因)
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图
2
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不同浓度
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

在不同烧结温度下的

(

9

!

C

[

和磁损耗的变化图

由图
2

$

X

%可知&随着复合掺杂量的增加&

(9#$

铁

氧体的磁损耗短暂增加后又开始下降)这是因为烧

结过程中产生了
D/

,>

&电子在
D/

->和
D/

,>之间易发

生交换&激活能很低&造成
(9#$

铁氧体电阻率
/

很

低&故而磁损耗增加*随着复合掺杂量的增加&

;=

->含

量的增加有效抑制了
D/

,>的产生&因此磁损耗变小+

1

,

)

!<\

!

耐热冲击性能

本实验中材料的热冲击性能通过两方面来研

究&即

!

%通过光学显微镜观察热冲击后片状样品的断

裂情况)

,

%通过比较热冲击前!后条状样品的机械强度

的变化获知)通常热冲击性能越好&经过热冲击后样

品的结构受到的破坏较小&相应地其机械强度就会保

持一个较大的值)机械强度通过测量条状样品的三

点弯曲强度获得+

&

,

)为保证研究的准确性&应选取热

冲击后结构完好的样品&重新测量其电磁性&并与热

冲击前进行比较&本实验选取电磁性较好的烧结温度

为
!!,"k

的样品进行耐热冲击性能的测试)

在
233k

焊锡条件下&将圆形片状样品垂直焊

锡液面完全浸没在焊锡中&维持
-[

取出&待自然冷

却后&观察样品断裂情况+

&

,

)由于样品的耐热冲击

测试结果离散性很大&故要求每组热冲击试样为
,3

个圆形片状样品)样品热冲击结果可能有断裂和完

好两种结果)断裂是指在热冲击后直接断裂或只需

轻微的外力就可碎裂*完好是指热冲击后结构完好&

无粗细裂纹)实验结果如图
"

所示)

图
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不同
'9
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-

和
;=

,

%

-

复合掺杂含量下的

热冲击结果统计图

由图
"

可知&

(9#$

铁氧体在复合添加
'9

,

%

-

>

;=

,

%

-

及热冲击后结构保持完好&

(9#$

铁氧体样品的

比例越来越高&到达
3A1i'9

,

%

-

>!A,i;=

,

%

-

时比

例最高&达到
&"i

&说明此掺杂含量下
(9#$

铁氧体

的耐热冲击效果最好)然后随着掺杂浓度变大&耐热

冲击性能有所下降)通过直接观察法无法观测到热

冲击样品内部的裂纹情况&也无从知晓热冲击后其电

磁性能的变化情况&因此有其不足之处&需要通过补

充实验来系统!全面地衡量材料的热冲击性能)

图
1

为热冲击前!后
(9#$

铁氧体机械强度和电

磁性质随掺杂浓度的变化图)由图
1

$

5

%可知&热冲击

前机械强度随着掺杂浓度的增加先变大再变小&而热

冲击后机械强度值则逐渐增大&说明
'9

,

%

-

和
;=

,

%

-

的复合掺杂极大地改善了
(9#$

铁氧体的耐热冲击性

能*图
1

$

G

%表明热冲击对
(9#$

铁氧体的起始磁导率

无明显影响&也说明热冲击未改变
(9#$

铁氧体的显

微结构*由图
1

$

X

%可知&热冲击增加了
(9#$

铁氧体的

磁损耗&且耐热冲击性能越好&磁损耗的增加量就越

小&这说明增加的磁损耗是由于热冲击导致
(9#$

铁

氧体结构遭到破坏而产生的)改善
(9#$

铁氧体的显

微结构是
'9

,

%

-

*;=

,

%

-

复合添加能够提高
(9#$

铁氧

体的耐热冲击性能的关键)图
-

$

5

%

"

$

X

%中&

'9

,

%

-

*

;=

,

%

-

的加入首先促进了晶粒的生长&晶粒尺寸太小

不利于晶粒间的结合&对机械强度的提高不利&根据
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对
(9#$

铁氧体耐热冲击性能的影响
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%还可知会降低材料的起始磁导率*晶粒尺寸也

不是越大越好&适当减小晶粒尺寸能增加晶界的数

量&增大晶粒间的结合力&也为热冲击裂纹的延伸应

力提供了更多的缓冲通道&有利于提高耐热冲击能

力&因此&耐热冲击性最好的点出现在
!d3A"

"

3A1

&

而不是晶粒更大的
!d3A+

时*由图
-

还可知&图

-

$

G

%!$

X

%晶粒尺寸相差不大&但均匀性的差异导致了

耐热冲击性能的巨大差异*另外&气孔的存在导致材

料内部的应力过于集中+

!3

,

&在热冲击过程中很有可

能汇入到热应力中导致热冲击裂纹的产生&因此&低

气孔率有助于提高耐热冲击能力)

图
1

!

热冲击前!后
(9#$

铁氧体机械强度和电磁

性质随掺杂浓度的变化图

-

!

结论

采用传统陶瓷工艺制备了高性能
(9#$

铁氧

体&研究了
'9

,

%

-

和
;=

,

%

-

复合掺杂对其电磁性质!

机械强度和耐热冲击性能的影响)晶粒一定程度的

细化!均匀化&降低气孔率和增厚晶界能够实现

(9#$

铁氧体机械性质和电磁性质的优化)

!

%掺杂量适量增加能够改善
(9#$

铁氧体的电磁

性质)当添加
3A1i'9

,

%

-

>!A,i;=

,

%

-

时电磁性能达

到最佳)起始磁导率达到
1"3

&饱和磁感应强度达到

2,3F)

&相对损耗因子降低到
!"3j!3

81以下)

,

%

'9

,

%
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和
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-

复合添加提高了
(9#$

铁氧

体的 机 械 强 度&改 善 了 耐 热 冲 击 性 能)添 加

3A1i'9

,

%

-

>!A,i;=

,

%

-

时
(9#$

铁氧体在
233k

热

冲击完好率达到
&"i

以上&热冲击后的机械强度

$

!,3CH5

%能达到热冲击前$

!2"CH5

%的
43i

*起始磁

导率!相对损耗因子在热冲击前!后的变化也不大)
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