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Аддитивное производство функциональных материалов имеет ряд преимуществ по сравнению с ме-
таллокерамической технологией, заключающихся в возможности создания изделий произвольной
формы и локального формирования свойств. В настоящей работе исследовано влияние параметров
синтеза на фазовый состав и магнитные гистерезисные свойства однослойных постоянных магни-
тов на основе соединения Nd2Fe14B, синтезированных методом селективного лазерного спекания.
Рассмотрены причины влияния параметров синтеза на магнитные гистерезисные свойства. Пока-
зана возможность получения коэрцитивной силы 19.5 кЭ в однослойных магнитах без использова-
ния тяжелых редкоземельных металлов.
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ВВЕДЕНИЕ

Магнитотвердые материалы относятся к классу
функциональных материалов, на которых во мно-
гом построены современные технологические
процессы, устройства повседневного использова-
ния, электрический транспорт и др. Темп улучше-
ния магнитных гистерезисных свойств постоян-
ных магнитов постоянно снижается, поскольку в
промышленном производстве потенциал соедине-
ния Nd2Fe14B уже практически полностью реали-
зован [1]. Для дальнейшего улучшения функцио-
нальных свойств систем с постоянными магнита-
ми необходимо применение новых подходов к
разработке таких изделий. К этим способам отно-
сится аддитивное производство функциональных
магнитных материалов и изделий на их основе.
Аддитивные технологии имеют несколько суще-
ственных преимуществ перед субтрактивными
(обработка резанием) и формованием (деформи-
рующее воздействие без удаления материала).
Одно из преимуществ заключается в возможно-
сти изготовления образцов или изделий любой
формы, ограниченной механическими свойства-
ми материала. Другое преимущество – локальное
управление свойствами материала на этапе изго-
товления как за счет вариации химического со-
става, так и микроструктурного состояния.

К настоящему моменту получены некоторые
виды функциональных изделий методами адди-
тивного производства. В работе [2] продемонстри-
рован пример разработки и изготовления центро-
бежного насоса для перекачки крови, в котором
корпус насоса, рабочее колесо и магнитная муфта
на постоянных магнитах изготовлены этими ме-
тодами. В работах [3, 4] показана возможность со-
здания линейных энкодеров посредством адди-
тивного производства узлов из магнитных матери-
алов с пространственной вариацией магнитных
свойств. Аддитивными технологиями были изго-
товлены актюаторы [5], роторы для синхронных
электродвигателей [6], элементы нейтронной оп-
тики [7] и другие изделия. При изготовлении всех
этих устройств использован метод экструзии мате-
риала, который заключается в нагревании поли-
мерного связующего, содержащего в себе частицы
магнитотвердого материала. Температура нагрева
обычно составляет 370–420 К, что не приводит к из-
менениям микроструктуры магнитного материала,
а суть метода сводится к помещению частиц магни-
тотвердого материала в пластик и последующего
применения филамента для 3D-печати. Наличие
пластика как такового приводит к уменьшению
остаточной намагниченности, температурной ста-
бильности и максимального энергетического про-
изведения, в результате чего магнитные свойства
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таких изделий оказываются неконкурентоспособ-
ными по сравнению со свойствами постоянных
магнитов, производимых по металлокерамической
технологии.

Создание магнитов без связующего полимера
может быть осуществлено с использованием дру-
гих технологий аддитивного производства, напри-
мер, струйного нанесения связующего или селек-
тивного лазерного спекания. Первая технология
может быть реализована просто склеиванием ча-
стиц [8] и получением магнита заданной формы.
Возможен более сложный процесс, включающий
склеивание частиц в процессе печати с последую-
щим удалением склеивающего вещества и его за-
мещения легкоплавкой эвтектикой [9]. Последний
подход позволяет получить пористый магнит без
применения органического связующего с коэр-
цитивной силой, превосходящей таковую у ис-
ходного сплава. Гораздо большее распростране-
ние получило производство постоянных магни-
тов методом селективного лазерного спекания
или селективного лазерного сплавления. Первые
работы посвящены преимущественно созданию
магнитов различных форм, а магнитные свойства
при этом детально не исследовали [10]. В даль-
нейшем исследовали и оптимизировали парамет-
ры процесса изготовления постоянных магнитов.
Используя сплав Nd–Fe–B, достигнута коэрци-
тивная сила Hc = 8.7 кЭ [11]. С целью увеличения
коэрцитивной силы была применена зерногранич-
ная инфильтрация. Суть процесса зернограничной
инфильтрации заключается в “протекании” рас-
плава между нано- и микрокристаллическими зер-
нами. При этом зернограничная инфильтрация от-
личается от зернограничной диффузии тем, что
протекающий сплав жидкий [12]. Эксперимен-
тально показано, что для инфильтрации постоян-
ных магнитов и быстрозакаленных сплавов Nd–
Fe–B могут быть использованы сплавы, включаю-
щие редкоземельный металл, медь и, в некоторых
случаях, другой 3d-металл [13–15]. В работе [14] зер-
нограничную инфильтрацию проводили после ад-
дитивного производства магнитов, а в работе [16]
получено рекордное значение коэрцитивной силы
напечатанных магнитов без использования по-
стобработки и тяжелых редкоземельных метал-
лов. В работе [17] показана принципиальная воз-
можность получения анизотропии магнитных
свойств в напечатанных магнитах путем создания
температурного градиента. Оригинальный подход
к быстрому поиску составов для 3D-печати и оцен-
ке потенциальных магнитных свойств представлен
в работе [18]. В последнее время наметилось на-
правление исследований формирования микро-
структурных особенностей [19] и трещин в изготав-
ливаемых магнитах [20].

Целью настоящей работы является установле-
ние влияния условий синтеза постоянных магни-
тов Nd–Fe–B на формирование магнитных ги-

стерезисных свойств на примере однослойных
образцов. Поскольку аддитивное производство
подразумевает построение объекта слой за слоем,
понимание потенциала магнитных свойств в от-
дельном слое позволит прогнозировать верхний
предел магнитных гистерезисных свойств объем-
ного образца постоянного магнита.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА

Для 3D-печати использована механическая
смесь двух порошков: быстрозакаленного спла-
ва Nd11.7Fe77.6Co5.4B5.3 марки MQP-B и сплава
Pr75.0Cu6.2Co18.8 в соотношении 80–20% по весу.
Содержание 3d-элементов в составе сплава Pr–
Cu–Co обусловлено составом эвтектики. Соот-
ношение меди и кобальта связано с механически-
ми свойствами этого сплава: меньшее содержа-
ние кобальта затрудняет размол до размера частиц,
необходимого для аддитивного производства. По
имеющимся экспериментальным данным, для
полной зернограничной инфильтрации частиц по-
рошка сплава марки MQP-B необходимо добавлять
около 15 вес. % сплава Pr–Cu–Co. Избыток до
20 вес. % заложен на возможное окисление редко-
земельного металла. Сплавы размолоты в этиловом
спирте в шаровой мельнице. Все размолы выпол-
нены в спирте для предотвращения окисления по-
рошков. Наибольший размер частиц порошка, ис-
пользованного в качестве сырья, не превышал
100 мкм. Легкоплавкая добавка применена для 1)
обеспечения жидкофазного спекания частиц по-
рошка основного магнитотвердого сплава, 2) ее ин-
фильтрации между кристаллитами основного маг-
нитотвердого сплава с формированием парамаг-
нитной прослойки, обогащенной редкоземельным
металлом, и снижением межзеренного обменного
взаимодействия, 3) защиты частиц порошка магни-
тотвердого сплава от перегрева за счет скрытой теп-
лоты плавления.

Для процесса 3D-печати на платформу по-
строения вставляли специально выточенную
плиту из латуни, с цилиндрическим углублением
в 1 мм и диаметром 90 мм, в котором размещали
порошок. На плиту равномерно вручную вместе с
этиловым спиртом наносили порошок, использу-
емый впоследствии в процессе печати. Высуши-
вание порошка производили непосредственно в
камере принтера. В работе получены результаты
приблизительно на 500 образцах напечатанных
однослойных магнитов, некоторые из них приве-
дены в статье.

Для 3D-печати использована аддитивная уста-
новка Orlas Creator RA (Coherent, Германия).
Процесс печати проводили в атмосфере аргона с
содержанием кислорода в камере построения не
более 0.5%. Варьировали следующие параметры
процесса печати: мощность лазерного излучения
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(P, Вт), количество сканирований лазерного пуч-
ка по спекаемому образцу (N, раз), расстояние
между соседними линиями сканирования центра
пучка лазерного излучения (h, мкм), скорость
движения пучка лазерного излучения на поверх-
ности построения (v, мм/с), диаметр пучка лазерно-
го излучения на поверхности построения (d, мкм).

Полученные образцы планарных магнитов име-
ют форму прямоугольных параллелепипедов, раз-
мером 10 × 10 мм и толщиной менее 1 мм. Фотогра-
фия полученных образцов представлена на рис. 1.

Измерения магнитных гистерезисных свойств
выполнены при комнатной температуре на виб-
рационном магнетометре КВАНС-1 в диапазоне
магнитных полей напряженностью до H = 26 кЭ и
при T = 300 K – на магнитоизмерительной уста-
новке PPMS DynaCool T9 с опцией VSM (Quan-
tum Design, США) в диапазоне магнитных полей
до H = 90 кЭ. Фазовый состав образцов определен
методом рентгеноструктурного анализа в Cu-Kα
излучении посредством порошкового дифракто-
метра D8 Advance (Bruker, Германия).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 2 представлены рентгенограммы напе-

чатанного образца со стороны, на которую воздей-
ствовал лазерный луч (сторона № 1), и противопо-
ложной стороны (сторона № 2). Параметры печати
заданы следующими: P = 52 Вт, v = 1500 мм/с, h =
= 27 мкм, d = 890 мкм, N = 3.

Основная фаза в образце – Nd2Fe14B c тетраго-
нальной структурой (группа симметрии P42/mnm),
параметры решетки a = 8.818(2) Å, c = 12.236(5) Å,
что согласуется с данными из кристаллографиче-

ской базы (COD: 1008718). Размеры кристаллитов
по уширению брэгговских рефлексов составляют
55–65 нм со стороны 1 и 45–50 нм со стороны 2.
Как видно из рис. 2, фазовый состав и соотноше-
ние фаз двух поверхностей заметно отличается.
Со стороны 1 образца явно обнаруживается при-
сутствие α-Fe (средний размер кристаллитов 55–
65 нм), что не так отчетливо заметно со стороны 2.
Возможно наличие оксида Nd2О3, как отмечает-
ся, например, в работах [1, 16], но сложно иденти-
фицируемого из наших данных рентгенофазового
анализа. Формирование оксида связано с пере-
гревом стороны 1 под действием лазерного луча
до более высоких температур. Также со стороны 1
возможно наличие оксида меди. В работе [16] по-
казано, что на поверхности 1 могут формироваться
различные фазы, в частности, гидроксиды редко-
земельных металлов, однако, в настоящей работе
использовался тщательно высушенный порошок и
формирования гидроксида не произошло.

Также с обеих сторон образца обнаружена фа-
за на основе PrCo5 с гексагональной структурой
(группа симметрии P6/mmm) с размерами кри-
сталлитов порядка 35–40 нм. Важно отметить,
что получаемая в процессе печати фаза имеет па-
раметры решетки a = 5.162(2) Å, c = 3.856(9) Å, ко-
торые заметно отличаются от параметров чистой
фазы PrCo5, вероятно, из-за наличия замещения

Рис. 1. Внешний вид напечатанных образцов.

Рис. 2. Рентгенограммы образца, полученного при
P = 52 Вт, v = 1500 мм/с, h = 27 мкм, d = 890 мкм, N = 3.
1 – верхняя в процессе печати сторона образца, 2 –
нижняя сторона образца.
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празеодима неодимом и кобальта медью и/или
железом. Эта фаза так же, как и основная, имеет
магнито-кристаллическую анизотропию одноос-
ного типа, и на ее основе могут быть получены
постоянные магниты с коэрцитивной силой бо-
лее 10 кЭ [21].

Наличие зерен α-Fe со сравнительно большим
размером, превышающим 500 нм [16], позволяет
ожидать перегиб на предельной петле гистерезиса
в области малых магнитных полей. Наличие кри-
сталлитов фазы на основе PrCo5 также позволяет

ожидать перегиб в области размагничивающего
поля напряженностью 2–6 кЭ.

На рис. 3 представлены предельные кривые
размагничивания однослойных образцов посто-
янных магнитов, полученных методом селектив-
ного лазерного спекания, а также смеси исходных
порошков (до лазерного спекания). Параметры
синтеза выбраны следующие: P = 52 Вт, N = 3 ра-
за, h = 135 мкм, v = 1500 мм/с, диаметр пучка ла-
зерного излучения на поверхности построения ва-
рьировали от d = 160 до d = 890 мкм. Вместо го-
могенизирующего отжига в печи, при печати
использовали три прохода лазерного пучка вместо
одного для увеличения времени, в течение которо-
го может происходить зернограничная инфиль-
трация.

Представленные кривые размагничивания
имеют два перегиба. Первый перегиб наблюдает-

ся вблизи размагничивающего поля H = 0 кЭ,
второй – вблизи H = –10 кЭ. Первый перегиб
обусловлен перегревом поверхностных слоев ча-
стиц в процессе воздействия лазерного излучения
и формированием кристаллитов α-Fe. Увеличе-
ние диаметра пучка лазерного излучения на по-
верхности построения при сохранении остальных
параметров печати приводит к уменьшению тем-
пературы поверхностного слоя и, соответствен-
но, меньшей объемной доли железа в образцах.
Это выражается в уменьшении величины переги-
ба и в повышении значений намагниченности в
диапазоне напряженности магнитных полей от
‒9 кЭ до 0 по мере увеличения диаметра пучка ла-
зерного излучения на поверхности построения.
Второй перегиб связан с перемагничиванием
объемов сплава марки MQP-B, в которых не про-
изошла зернограничная инфильтрация и которые
имеют коэрцитивную силу 10 кЭ. На вставке к
рис. 3 представлена зависимость от d относитель-
ной удельной намагниченности |σ–15|/σ5, где |σ–15|

и σ5 соответствуют абсолютным значениям вели-

чин, измеренным в поле H = –15 и +5 кЭ соответ-
ственно. Поскольку инфильтрованный объем
имеет коэрцитивную силу больше, чем исходный
сплав, то увеличение доли первого приводит к уве-
личению намагниченности в размагничивающих
полях напряженностью меньше его коэрцитивной
силы, но больше коэрцитивной силы исходного
сплава. Ввиду того, что коэрцитивная сила исход-
ного сплава марки MQP-B составляет Hc ≈ 10 кЭ, а

сформировавшееся в приповерхностном слое же-
лезо обменно не связано с основной фазой, для
определения удельной намагниченности выбра-
ны значения напряженности полей H = 5 кЭ (все
ферро- и ферримагнитные фазы имеют положи-
тельную проекцию на направление намагничива-
ющего поля), и H = – 15 кЭ (кристаллиты железа
и объем основного сплава, в котором не прошла
межзеренная инфильтрация, имеют отрицательную
проекцию на намагничивающее поле, инфильтро-
ванный объем образца – положительную). Чем в
большем объеме магнита прошла зернограничная
инфильтрация, тем меньше отношение |σ–15|σ5. Для

исходного магнитотвердого сплава |σ–15|/σ5 ≈ 1.

Зависимость |σ–15|/σ5 имеет немонотонный ха-

рактер с минимумом при d = 800 мкм. Уменьше-
ние температуры сплава под поверхностным
слоем, в котором происходит окисление редко-
земельных металлов, вследствие увеличения d и
уменьшения плотности энергии лазерного пучка
на поверхности построения, с одной стороны,
приводит к снижению скорости окисления ред-
коземельного металла, а с другой стороны, к сни-
жению скорости межзеренной инфильтрации.
Конкуренция изменения скоростей этих процес-
сов приводит к немонотонной зависимости, пред-
ставленной на вставке рис. 3. Снижение скорости

Рис. 3. Предельные кривые размагничивания напеча-
танных образцов для разного диаметра пучка лазер-
ного излучения на поверхности построения. На
вставке – зависимость σ–15/σ5.
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окисления приводит к уменьшению перегиба
вблизи H = 0, и увеличению объема образца, в ко-
тором может пройти межзеренная инфильтрация.
Однако снижение температуры слоя порошка, в
котором происходит плавление эвтектического
сплава ниже критического значения, приводит к
инфильтрации основного магнитотвердого по-
рошка жидкой эвтектикой без межзеренной ин-
фильтрации и изменению тенденции на зависи-
мости |σ–15|/σ5(d).

На рис. 4 представлена зависимость коэрци-
тивной силы образцов после печати при варьиро-
вании скорости перемещения пучка лазерного
излучения по поверхности построения. Фикси-
ровали следующие параметры синтеза: P = 52 Вт,
N = 3 раза, h = 135 мкм, d = 890 мкм. Увеличение
коэрцитивной силы при увеличении скорости
движения пучка лазерного излучения по поверх-
ности построения от 675 до 2025 мм/с обусловле-
но уменьшением толщины слоя магнита, в кото-
ром происходит окисление основной фазы с об-
разованием кристаллитов железа, и увеличением
толщины слоя, в котором происходит зерногра-
ничная инфильтрация. На кривой размагничива-
ния образца, синтезированного при скорости
движения пучка лазерного излучения по поверх-
ности построения v = 675 мм/с, наблюдается пе-

региб вблизи H = 0 кЭ. В то же время на предель-
ной кривой размагничивания образца, синтези-
рованного при v = 2025 мм/с, такого перегиба

практически нет. Дальнейшее увеличение скоро-
сти v вызывает снижение коэрцитивной силы вви-
ду низкой температуры, до которой нагреваются

частицы легкоплавкой эвтектики, и как следствие,
происходит уменьшение объема основного магни-
тотвердого материала, в котором прошла зерногра-

ничная инфильтрация. На кривой размагничива-
ния образца, синтезированного при v = 3375 мм/с,
наблюдается перегиб при H ≈ 10 кЭ. Коэрцитивная

сила при этом становится меньше таковой для ис-
ходного сплава марки MQP-B ввиду локального
окисления, что косвенно подтверждается переги-
бом на предельной кривой размагничивания. В об-

ласти размагничивающих полей H = –15 кЭ на
всех кривых не наблюдается совпадения восходя-
щей и нисходящей ветвей предельных петель ги-

стерезиса, что указывает на наличие частиц, об-
ладающих коэрцитивной силой более 15 кЭ. Такие
частицы могут быть получены в том случае, если

они со всех сторон окружены парамагнитной про-
слойкой и обменное взаимодействие между ними
подавлено. Дальнейшим направлением увеличе-

ния коэрцитивной силы является изменение усло-
вий синтеза таким образом, чтобы увеличить долю
этих частиц, путем увеличения температуры или
времени зернограничной инфильтрации.

На рис. 5 представлен фрагмент предельной

петли гистерезиса образца, синтезированного
при следующих условиях: P = 52 Вт, N = 3 раза,

Рис. 4. Зависимости коэрцитивной силы напечатан-
ных образцов от скорости перемещения v пучка ла-
зерного излучения на поверхности построения. На
вставке – кривые размагничивания предельных пе-
тель магнитного гистерезиса.
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h = 27 мкм, d = 890 мкм, v = 2025 мм/с. Коэрци-
тивная сила составляет 19.5 кЭ, при этом наблю-
дется перегиб, который может быть обусловлен
неодинаковым вкладом областей с различным
фазовым составом в процесс перемагничивания
образца. Области, в которых кристаллы α-(Fe,Co)
обменно связанны с зернами основной магнито-
твердой фазы Nd2Fe14B, имеют Hc несколько

меньшую, чем 10 кЭ. С другой стороны, частицы
порошка сплава MQP-B, в которых прошла зер-
нограничная инфильтрация легкоплавкой эвтек-
тики, обладают коэрцитивной силой более 20 кЭ
и обеспечивают в образце Hc = 19.5 кЭ. Различие

в параметрах 3D-печати для данного образца и
образца с наибольшим значением коэрцитивной
силы (рис. 4), состоит только в величине расстоя-
ния между соседними линиями сканирования
центра пучка лазерного излучения. Уменьшение
этого параметра в пять раз от 135 до 27 мкм приве-
ло к тому, что время, в течение которого могла про-
ходить зернограничная инфильтрация, увеличи-
лось во столько же раз при практически неизмен-
ной температуре. Указанное сочетание параметров
привело к таким температурам, при которых про-
исходила диффузия легкоплавкой эвтектики, но
при этом был подавлен рост кристаллитов основ-
ной фазы. Основная часть кислорода, попавшего в
образец, была связана в оксид редкоземельного ме-
талла из сплава Pr–Cu–Co, что подтверждается ре-
зультатами рентгеноструктурного анализа.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В настоящей работе представлены основные за-
кономерности формирования магнитных гистере-
зисных свойств сплавов Nd–Fe–B в процессе ад-
дитивного производства. На примере однослойных
магнитов показана принципиальная возможность
получения высококоэрцитивного состояния по-
стоянных магнитов методом селективного лазер-
ного сплавления.

Получена коэрцитивная сила Hc = 19.5 кЭ в ма-

териале без использования тяжелых редкоземель-
ных металлов, что, насколько известно авторам, яв-
ляется наибольшим значением из когда-либо полу-
ченных на образцах, синтезированных методом
селективного лазерного плавления.
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