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摘要：采用不同工艺对永磁铁氧体预烧料进行粉磨处理，以平均粒度测

试仪结合沉降法比较颗粒料粒度及其分布，利用永磁铁氧体标准测量

装置及压力试验机对产品相关磁性能进行检测。 结果表明：与传统粉

磨工艺相比，在 2 个阶段中不同速度、钢球直径、料-球-水质量比的粉
磨工艺的球磨效率提高 22%，成型周期缩短 8%以上，磁体的综合合格
率提高 7.6%以上，产品承受负荷极限压强增大 8.3%；磁体的剩余磁感

应强度、内禀矫顽力分别增大 1.17%、4.4%；成型用料浆的空隙率、生坯

密度、磁体的显微结构等也均得到明显的改善。
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Abstract： The pre-sintered materials of permanent magnetic ferrite were
ground by different processes. The particle size distribution of the granular
materials was compared by an average particle size tester in combination
with the method of sedimentation. The related magnetic property of the
products was tested by a standard measuring device for permanent
magnetic ferrite and a product pressure testing machine. The results show
that compared with the traditional fine grinding process， there are the
following conclusions for fine grinding technology with different speeds，
steel ball diameters， mass ratios of materials， ball and water in two stages.
The ball milling efficiency is improved by 22% ， the molding cycle is
shortened more than 8 %. The overall pass rate of the magnet is improved
by more than 7.6%. The bearing load limit of the products is increased by
8.3%. The residual magnetic flux density and coercive force of the magnet
are increased by 1.17% and 4.4% ， respectively. The porosity of the
molding slurry， green density， microstructure of the magnet and so on are
also significantly improved.
Keywords: permanent magnetic ferrite； magnetic property； fine grinding

永磁铁氧体预烧料粉磨的主要目的是将其粉碎

并磨细， 以便获得成型所要求的粒度和烧结所需要
的化学反应接触面， 促进产品的致密化和晶粒的生
长。 粉磨后的粒度分布如果过宽，容易引起明显的不
连续晶粒生长，从而使铁氧体的磁性能变差；粒度分
布越窄，即颗粒尺寸越均匀，越有利于成型和烧结 [1]。
成型用料的平均粒度小可以减小磁体的气孔率，增大
磁体的致密度， 从而增大材料的剩余磁感应强度 Br。
料浆颗粒越小，越接近单畴尺寸 1 μm，成型时料浆的
取向度提高越明显。 料浆取向度的提高。 有利于材料
Br 的进一步增大；另一方面，成型用料的粒度越单畴
化、均匀化，对增大材料的内禀矫顽力 Hcj越有利。 目
前，行业里常用的粉磨方法主要是球磨法。 本文中基
于研磨设备的内部结构及其转速、钢球直径、料-球-
水质量比、细粉碎时间 [2]、是否进行分级粉磨 [3]等影响

粉磨效果的主要因素，进行粉磨用钢球直径的优化设
计，同时结合分散剂的应用进行不同粉磨阶段、转速、
料-球-水质量比实验，以改善铁氧体产品的制备工艺
及其磁性能。

1 细粉碎用钢球直径的计算

分级球磨主要是利用不同尺寸的磨球对粉体的

粉碎机理不同而设计的 [4]，参考国外的分级研磨工
艺[3]，粉磨阶段采用两级研磨技术。 在阿里斯·查尔默
斯公式的基础上，永磁铁氧体粉磨阶段钢球直径的经
验计算公式[5]如下：
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式中： Db 为钢球的直径，mm； df 为进料粒径，μm； ρ
为原料密度，g/cm3； wi 为待磨原料的功指数，kW·h/t；
D 为球磨机的内径，mm； cs为球磨机的转速率， 即工
作转速与其理论临界转速之比，%； km为系数， 取为
200； kt 为湿法研磨粒径为 3~5 μm 的微米级永磁铁
氧体预烧料粉体时的修正系数，取为 0.4。
根据式（1），在第 1 阶段，进料粒径 df为 3~5 μm，

原料密度为 4.1~4.3 g/cm3。按行业目前常用球磨机（筒

收稿日期：2015-03-17， 修回日期：2015-04-02。
基金项目：四川省重大科技成果转化项目，编号：2013GC0109。
第一作者简介：王自敏（1972—），男，副教授，市杰出创新人才，研究方向

为磁性材料产品的生产、工艺及新品开发。E-mail：1040544572@qq.com。

永磁铁氧体预烧料的粉磨工艺与磁性研究
王自敏 1， 2， 邓志刚 2

（1. 宜宾职业技术学院 现代制造工程系， 四川 宜宾 644003； 2. 自贡江阳磁材有限责任公司， 四川 自贡 643200）

Vol. 22 No. 1
Feb. 2016

第 22 卷 第 1 期
2016 年 2 月 CHINA POWDER SCIENCE AND TECHNOLOGY

doi：10.13732/j.issn.1008-5548.2016.01.024



第 22 卷中 国 粉 体 技 术中 国 粉 体 技 术

体直径为 1 500 mm， 长度为 1 900 mm）1.5 t 料的实
际运行参数（电压为 380 V，电流为 100 A，功率因素
cos ψ 为 0.925， 电机的工作效率 η 为 95%）， 结合球
磨机的相对可磨度修正计算法 [6]，求出单位原料粉磨

11 h所需的功耗 W= 11
1 500 3姨 UIcos ψ=381.76 kW，

其中 U、 I分别为球磨机运行时的工作电压、电流。 如
果将 1.5 t 料的粒径粉磨至 1.2~1.25 μm，粉磨时间为
11 h，参考邦德脆性物料粉碎过程的第三理论即裂缝

说基本公式 [7]， 磨机的功耗 W=Wi（ 10
dp姨

- 10
df姨

），

其中 dp 为出料粒径 ， μm。 由此可求出 Wi=86.80~
133.76 kW·h/t，进而可算出钢球直径为 7.1~12.3 mm。
在第 2 阶段， 进料粒径 df 为 1.2~1.25 μm； 按

行业目前常用球磨机（筒体直径为 1 500 mm， 长度
为 1 900 mm）将 1.5 t物料从粒径为 1.2~1.25 μm粉磨
到粒径为 0.75~0.80 μm的时间 11 h进行计算， 可求出
Wi=162.73~206.96 kW·h/t，进而可算出第 2 阶段中钢球
直径为 5.5～7.1 mm。

2 实验

2.1 球磨机的改进
根据生产实践中球磨机筒体两端的磨损比筒身

的磨损严重的实际情况，进行如下分析 [8]：粉磨永磁铁
氧体常用的球磨机通常在其筒体左、右 2 个端盖内部
分别等角度焊接 6~8 根钢筋，球磨机在工作时，筒体
的圆周运动不停地将钢球向筒体左、 右 2 个端盖排
挤；另一方面，筒体左、右 2 个端盖随筒体运动时，附
筋的端盖将带动钢球向中间挤压，这 2 种横向强烈的
挤压作用是料粉被快速粉磨的不可忽视的因素，也是
筒体端盖及其上面附着钢筋的磨损比筒身及其上面

附着的筋的磨损严重的重要原因。 将传统筒体 2个端
盖上的条状筋（见图 1（a））设计成向上呈圆弧状凸起
的形式（见图 1（b））， 凸起的最高点与圆弧一个端点
的连线与水平线的夹角 α为 7~10°[5]。球磨机筒体直径为
1 500 mm，长度为 1 900 mm，并配备变频电机 1台。

2.2 分级粉磨工艺实验
选择同一批次的永磁铁氧体预烧料，经筛分控制

其粒径为 3.5 μm，每次磨料质量为 1.5 t，过程分为 2
个阶段，采用不同的转速进行研磨。第 1阶段：料-球-
水质量比为 1∶6∶1.3， 选取直径为 8~12 mm的钢球，材
质为 Gr15 轴承钢，其洛氏硬度 HRC 不小于 60，添加
辅料，其中 CaCO3、 H3BO3、 SiO2、 SrCO3、 La2O3、Fe2O3、
Co3O4 的质量分数分别为 1.1%、0.4%、0.36%、0.8%、
1.2%、0.5%、0.2%。 球磨机的转速设计为 30 r/min，研
磨时间为 6 h，料浆粒径为 1.20 μm。第 2阶段：1）将在
第 1 阶段中研磨好的料浆用高压气流打进另一台球
磨机，观察没有料浆从管道流进球磨机时，再用高压
气压 5 min，这期间将会每隔 20 s喷出一股料浆；2）加
150 kg 清水清洗球磨机，开机 6 min，再重复出料过程
步骤 1），如此清洗 3 次，即本阶段料-球-水的质量比
为 1∶6∶1.6，在第 2阶段开机前加入质量分数分别为 0、
0.3%、0.5%、0.7%、0.9%的分散剂三乙醇胺（C6H15NO3），
相应的实验编号分别为 1#—5#。 钢球选取直径为 5~
7 mm的 Gr15轴承钢，其洛氏硬度 HRC不小于 60，筒
体的转速为 20 r/min，研磨时间为 8 h。 成型、烧结、磨
加工及检测的工艺条件相同。
2.3 工艺对比实验

6#实验采用传统的一级粉磨方式， 匀速转动，整
个粉磨过程中的转速均为 20 r/min， 料-球-水的质量
比为 1∶6∶1.3，所用钢球按行业传统钢球配比工艺进行
搭配 [1]，即直径为 16~20 mm 的大球占 15%，直径为
12~16 mm 的中球占 35%，直径为 8~12 mm 的小球占
50%。 预烧料、辅料、分散剂、平均粒度的控制等与 3#

实验中的相同。7#实验采用直径为 5~7 mm的钢球，其
他工艺条件与 3#实验的相同。8#实验采用改进的球磨

机，并参考 7#实验中的钢球进行搭配，参考 3#实验按

不同转速分 2 个阶段进行研磨，进入第 2 阶段时加水
450 kg，即各阶段中料-球-水的质量比与 3#实验中的

相同。
2.4 产品的表征及测试
采用辽宁省丹东华宇仪器有限公司的 WLP-208

型费氏粒度仪测试成型用料浆的平均粒度及空隙度。
对于不同工艺条件下制得的料浆， 在含水率相同时，
分别取质量相同的料浆， 装入带刻度的相同容器中，
同时、同速、均匀搅拌，然后取不同的时间点，通过并
排拍照方式获取料浆沉降之后面上清水的高度，用沉
降法比较颗粒料粒度及其分布。 将刚成型好的生坯用
蜡液密封，并结合排水法测其生坯密度。 采用中国计
量科学研究院的 NIM-2000F 型永磁铁氧体标准测量
装置在相同的条件下测试其性能；采用上海拓丰仪器
科技有限公司的 TF-212 型压力试验机测试产品的承
受负荷极限压强； 采用日本电子株式会社的 JSM-
6490LV型扫描电子显微镜观察产品的断面形貌。

（a） 改进前 （b） 改进后
图 1 球磨机端盖上的钢筋改进前、后对比图

Fig. 1 Comparison of steel bars on end caps of mill
before and after improvement
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3 结果与讨论

图 2 为不同粉磨工艺制备铁氧体预烧料成型磁
体断面的扫描电子显微镜（SEM）图像。 可以看出，采
用改进工艺获得的产品晶粒细小、均匀，无异常晶粒
生长现象；而常规工艺条件下获得的产品，明显出现
了晶粒异常生长现象，原因是铁氧体粉料被粉碎的时
间过长，粉料颗粒粒度分布不均匀[1]。

图 3 所示为不同工艺条件下制得料浆的沉降数
据。 由图可知，3#实验中料浆沉降最快， 然后依次是
5#、1#、8#、7#、6#实验中的料桨。 根据斯托克斯定律，即
颗粒料在静止、均匀液体中缓慢沉降时，降落速度与
颗粒料直径的平方成正比，在平均粒度相近时，沉降

较快，说明其粒度分布更均匀，超细颗粒料的比例小。
超细颗粒料相对较少的物料在成型时，颗粒料之间的
排水通道相对更畅通，成型效率高，生坯密度大，磁体
的综合合格率高。
图 4 所示为 1#—5# 实验中三乙醇胺的添加量对

永磁铁氧体磁性能的影响规律。 由图可知，随着分散
剂三乙醇胺添加量的增大，产品剩余磁感应强度 Br明

显增大，当其添加质量分数超过 0.5%时，Br 增大的趋

势变缓；随着三乙醇胺添加量的增加，产品的矫顽力
Hcb、内禀矫顽力 Hcj变化不明显，但是当添加的质量分
数大于 0.5%时，Hcb、Hcj 开始减小， 大于 0.7%时，Hcb、
Hcj明显减小。 当三乙醇胺添加质量分数过小时（质量
分数小于 0.3%），其作为分散剂的优势发挥不了。 适
量（质量分数为 0.3%～0.7%）三乙醇胺的添加改善产
品性能的原因是它在粉碎过程中，能有效防止颗粒料
的聚集，提高颗粒的流动性，从而提高湿压磁场成型
时产品的取向度。 当三乙醇胺添加量过多（质量分数
大于 0.7%）时，由于三乙醇胺为碱性物质，过量添加
将增大料浆的黏度， 从而影响湿压磁场成型时的排
水，降低成型效率，劣化产品的磁性能。

表 1 所示为相关实验的工艺及磁体磁性参数的
对比。 6#、7# 实验的对比结果表明，粉磨时直接用直
径为 5～7 mm 的钢球的研磨效果比传统大、中、小钢
球搭配的研磨效果好，产品的可成型性及磁性能也得
到了较明显的改善，这说明根据实验设计的微米级永
磁铁氧体预烧料粉磨用钢球直径的计算方法相对更

理想。3#、8#的实验对比结果进一步验证了永磁铁氧体

粉磨用钢球的直径与待磨原料的粒度紧密相关的规

律：第 1 阶段中的粗颗粒料适用直径略大的钢球进行
研磨， 第 2 阶段中的小颗粒料的研磨适用直径略小
的钢球进行研磨。 3#、8#、7# 实验的对比结果表明，不
同阶段中不同转速的分级粉磨比整个粉碎过程中转

速匀速粉磨的效果好，球磨效率提高 22%，成型周期

（a） 6#传统工艺

（b） 3#改进工艺

图 2 不同工艺制得磁体断面的扫描电子显微镜图像
Fig. 2 SEM images of ferrite sections

obiained by different processes

图 3 不同工艺条件下制得料浆的沉降数据
Fig. 3 Relation between slurry sedimentation and time

under different conditions

图 4 三乙醇胺的添加量对永磁铁氧体性能的影响
Fig. 4 Effect of C6H15NO3 addition on properties of

permanent magnetic ferrite
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表 1 工艺与磁性参数对比
Tab. 1 Contrast between technology and magnetic parameters

实验

编号

研磨

时间/h
空隙率

料浆平均

粒径/μm
生坯成型

周期/s
磁体综合

合格率/%
负荷极限

压强/MPa
生坯密度/
（g·cm-3）

剩余磁感应

强度 Br/T
矫顽力

Hcb/（kA·m-1）

内禀矫顽力

Hcj/（kA·m-1）
矩形比/%

3# 14 0.601 0.80 93 93.8 25.68 3.15 0.433 303 316 96

6# 20 0.543 0.81 155 70.0 21.25 2.98 0.412 250 278 82

7# 18 0.585 0.79 102 82.6 22.86 3.05 0.425 286 295 90

8# 14 0.597 0.79 95 90.2 24.75 3.11 0.430 298 308 92

缩短 8%以上，磁体的综合合格率提高 7.6%以上，产
品承受负荷极限压强增大 8.3%，磁体的 Br、Hcj 分别

增大 1.17%、4.4%，成型用料浆的空隙率、生坯密度
等也均得到了明显的改善。
产品承受负荷极限压强增大的原因是成型用料

浆粒度分布好，超细颗粒含量少，湿压磁场成型时单
畴颗粒排列更整齐，烧结后产品致密度高。
球磨效率提高的原因是当球磨机运行时， 筒体

内部介质的运动状态大致有 2 种： 抛落状态和泻落
状态[9]。 根据磨介运动形态的分析以及球磨机能量利
用的有限元法分析结果 [10]，球磨机的最佳转速与待磨
颗粒料的粗细密切相关。 当物料粒径较大时，以冲击
粉碎为主，这就需要适当增大筒体的转速，使其内部
研磨介质呈现以抛落为主的运动状态，如平均粒径为
3~5 μm 的永磁铁氧体预烧料主要利用这种冲击力对
其进行粉碎，随着粉磨的进行，磨机中细小颗粒不断
累积， 当物料达到一定的细度时，如平均粒径为 1.2~
1.25 μm 的永磁铁氧体预烧料， 利用冲击作用不足以
将物料进一步粉碎，这时物料的粉碎应以研磨方式为
主，这就需要适当减小筒体的转速，使其内部的介质
呈现泻落运动状态[11-12]。

Hcj 明显增大的原因是不同阶段中不同转速的球

磨方式使制得的料浆中超细颗粒少，单畴颗粒的比例
增大。 在传统的粉磨工艺中，料浆中超细颗粒较多，颗
粒的各向异性减小， 热扰动的影响逐渐变得明显，导
致 Hcj 减小；另一方面，随着超细颗粒的增加，缺陷晶
粒增多，这些缺陷晶粒容易导致晶格畸变，从而减小
Hcj。另外，在单畴尺寸以下，单位质量的磁粉颗粒体积
越大，磁矩沿磁场方向转动越容易，即越容易取向；单
位质量的磁粉颗粒体积越小，如超细颗粒，越容易凝
聚成团，磁矩沿磁场方向转动将变得更加困难，即越
不易取向[1，13]。由此可知，超细颗粒越少、粒度分布越好
的物料在湿压磁场成型时越容易取向，随着取向度的
增加，产品的 Br增大。
对比 3#、8#、7#实验，颗粒料的空隙率增大，成型性

能得到了改善，尤其是 3#、6#实验相比，颗粒料孔隙率
的改善程度更加明显。 被粉碎颗粒的粒度愈小，其抗

粉碎的能力愈强，颗粒群的存在将引起流体湍流动能
的额外耗散，湍流被阻尼。 平均粒度相同的颗粒的空
隙率越大，阻尼系数越小，这样的料浆流动性好，成型
时便于取向，产品磁性能好。
不同阶段中不同转速的分级粉磨效果较好，还表

现在第 2 阶段中的料-水质量比 1∶1.6 略大于第 1 阶
段中的 1∶1.3。在第 2阶段开始时加的水可以降低料浆
的温度，预防料浆因温度过高而跑锶，同时，减小料浆
的浓度与黏度，改善粉料的流动性，提高粉磨效率。 永
磁铁氧体料浆悬浮液为非牛顿流体，微细颗粒悬浮体
的黏度比粗颗粒悬浮体的黏度大得多。 随着颗粒粒度
的减小，其表面电化学力增大，料浆的黏度增大，被吸
附的液体总量增加， 能自由活动的液体分子相对减
少，同时浆料中颗粒间的距离减小，吸附在颗粒表面
的有机物链相互搭接，使得颗粒间移动困难，料浆的
流动性及颗粒料的分散性变差；同时，随着颗粒粒度
的减小，其表面积急剧增大，颗粒表面能增大，物料颗
粒会自发地聚集在一起以减小表面能，容易发生凝聚
现象。 不饱和键力的影响使得颗粒粘附在磨机筒体及
研磨介质上，容易发生覆膜现象，凝聚及覆膜现象将
阻碍细磨的进一步进行。 另一方面，随着温度的升高，
液体的黏度将减小，对于永磁铁氧体料浆，温度升高
容易出现跑锶现象，一旦出现跑锶，材料的配方将偏
移，产品磁性能劣化，料浆的 pH 明显增大。 当 pH 增
大至大于 10时，浆料的黏度随着 pH 的增大呈现明显
的增大趋势。 pH 对浆料黏度的影响实质上反应在对
颗粒表面 zeta 电位的影响上，pH 较大的料浆会使颗
粒对水的饱和吸附量减小，悬浮体中出现过剩的高聚
物，其长链互相缠绕严重，导致浆料的黏度增大。 由此
可知，在永磁铁氧体的粉磨过程中，尽可能采取各种
方式冷却永磁铁氧体料浆。

4 结论

在永磁铁氧体预烧料的粉磨过程中，通过添加分
散剂，结合 2 个阶段中不同速度、钢球直径、料-球-水
质量比的粉磨工艺明显优于传统的粉磨工艺，与传统
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的流动性， 这是丁苯乳液的缓凝作用和较多的水的
润滑作用的结果。
在相同水灰比和丁苯乳液掺量的条件下，随着硫

铝酸盐水泥掺量的增加，试样的黏度增大，试样的流
动性变差，这主要是由硫铝酸盐水泥的快硬、早强的
特性所致，随着硫铝酸盐水泥掺量的增加，流动性劣
化的幅度明显增大。

3 结论

1）复合水泥中掺入适量的丁苯乳液能在水泥浆
体中形成网络结构，提高了水化浆体的致密性，在复
合水泥组成一定的前提下， 随着丁苯乳液掺量的增
加， 养护至 3、7、28 d 的试件的抗压强度均呈现先增
大后减小的趋势。 复合水泥中掺入的硫铝酸盐水泥可
以明显增大复合水泥试件的早期强度。

2）在水灰比和丁苯乳液掺量相同的条件下，复合
水泥中掺入硫铝酸盐水泥可以缩短净浆的初凝和终

凝时间。当硫铝酸盐水泥掺量一定时，由于丁苯乳液
中的羧基能够延缓硅酸盐水泥中熟料矿物 C3S、C2S

和 C3A 的水化速率， 因此试样的初凝和终凝时间明
显延长。

3）当硫铝酸盐水泥掺量一定时，丁苯乳液的缓凝
作用导致水化时间相同的复合水泥净浆的黏度逐渐

减小。
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工艺相比，球磨效率提高 22%，成型周期缩短 8%以上，
磁体的综合合格率提高 7.6%以上， 产品承受负荷压强
极限增大 8.3%，磁体的剩余磁感应强度 Br、内禀矫顽力
Hcj分别增大 1.17%、4.4%，成型用料浆的空隙率、生坯
密度、磁体的显微结构等也均得到了明显的改善。
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