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摘要!采用溶胶
K

凝胶法和物理共混法制备纳米钛酸钡和羰基铁'钛酸钡复合材料%通过
d

射线衍射仪"

d=M

$(透射电

镜"

Q61

$(矢量网络分析仪"

\:G

$等测试手段对材料的物相(形貌和性能进行了表征和分析%结果表明&所制备出的样

品为粒径约
E$-N

的四方晶相的钛酸钡和分散均匀的羰基铁'钛酸钡复合材料#在
$

$

E@FA

范围内!羰基铁'钛酸钡复合

材料的吸波性能较纯羰基铁有了很大的提高!当
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近年来!随着民用电子通讯技术和军用雷达探

测技术的飞速发展!电磁兼容与电磁干扰问题日趋

严重!因而可用于日常电磁辐射防护领域和反雷达

武装的吸波材料受到了广泛的重视和深入的研

究)

%(!

*

%现代吸波材料正朝着介电和磁性复合材料

方向发展!因为通过复合既可以保持两组分的优点!

又可以调节材料的电磁参数!改进匹配和吸收效果!

提高综合性能)

&

!

E

*

!满足新型吸波材料,薄(宽(轻(

强-的要求%

羰基铁"

C3

"

S]

$

&

$属于磁损耗型材料!具有较高

的饱和磁化强度!稳定性强!在低频段吸波效果尤为

突出!但其密度大(损耗机制单一(吸收频带窄)

'([

*

!

使其无法满足越来越高的应用要求%钛酸钡"

Z.K

Q4]

"

$是最早发现的钙钛矿铁电体之一!在居里温度

附近!钛酸钡的晶体结构由立方相转变为四方相!从

而具有高的介电常数以及优良的铁电性(压电性和

绝缘性能等介电性能!在微波电磁场作用下!主要依

靠电偶极子的取向极化和界面极化损耗衰减电磁

波!是良好的介电损耗型吸波材料)

%$(%#

*

%目前!国

内外有关制备羰基铁'钛酸钡复合吸波材料的研究

鲜见报道%因此!本工作采用物理共混法制备羰基

铁'钛酸钡复合材料!通过改变钛酸钡的含量!调节

复合材料的电磁参数!使其在低频段的吸波性能有

了很大的提高!并且其吸收峰向低频区移动!这对
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于在低频段"
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$内获取性能优异的吸波材

料有着重要意义%
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实验材料与方法
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实验材料

钛酸四丁酯"分析纯$!醋酸钡"分析纯$!羰基铁粉

体"产品型号
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!江苏天一超细金属粉有限公司$!盐

酸溶液"
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纳米钛酸钡的制备

钛酸钡采用溶胶
K

凝胶法制备%称取
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的钛酸四丁酯液体!按照
=

Q4

i=

Z.
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称取醋酸钡

固体的量
#"9&!&'
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#将称好的钛酸四丁酯溶于

"$NR

的乙醇中!用强磁力搅拌器使其充分混合!然

后逐滴的往里滴加
%N*/

'

R

的盐酸
"$NR

!继续搅拌!

制得
G

液#再将醋酸钡溶解于
'$NR

的蒸馏水中!在

!$a

的水浴中使其充分溶解!待得醋酸钡完全溶解

后!将其从水浴中取出冷却至室温!制得
Z

液%再将

G

液置于
!$a

的水浴中!控制温度为
!$a

!往
G

液

中逐滴的加入
Z

液!直至完全滴完%然后经过磁力

搅拌器搅拌!

$9&H

后形成溶胶!再将溶胶置于室温下

沉化
!H

后将其放入烘箱中!烘干
#!H

后将产物放入

马弗炉中煅烧!

#H

后将产物随炉冷却至室温!然后取

出!研磨!装袋!留待备用%
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羰基铁"钛酸钡复合材料的制备

羰基铁'钛酸钡复合材料采用物理共混法制备%

把不同质量比"
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Z.Q4]
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#b
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&b
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Eb
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的羰基铁粉体和钛酸钡!置于玻璃研钵中!研磨
#H

得

到羰基铁'钛酸钡复合材料%
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样品的性能及表征

样品物相和结构采用
M

'

N.̂K,G

型
d

射线衍射

仪!

S+T

*

辐射!波长为
$9%&!%X-N

分析!其形貌分析

用
FKX$$

型透射电镜和
>IK%&$$

扫描电子显微镜!吸

波性能利用
\:G"E#d

型矢量网络分析仪测试分析!

将制得粉末样品研磨后用石蜡作黏结剂!按样品与石

蜡质量比为
'i"

均匀混合!在温度约为
E$a

时将其

混熔!然后快速放入样品厚度为
"NN

的圆柱形模具

中!待凝固后测试%

0

!

结果与分析
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样品的物相表征及形貌分析

图
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图%从图
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$晶

面的衍射峰对应!表明所制备的样品为纯的具有钙钛

矿结构的四方晶型
Z.Q4]

)
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%图
%

曲线
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与
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标准卡片 "
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$的衍射峰一致!说明

C3
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为立方晶型)
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%图
%

曲线
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中同时出现了

C3

"

S]
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&

和
Z.Q4]
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的特征衍射峰!而且衍射峰的位

置基本一致!说明经研磨后已形成
C3

"

S]
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Z.Q4]
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复合体系!并且复合后羰基铁和钛酸钡的晶型都未发

生改变%

图
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不同样品的
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图
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图
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$和图
#

"

U

$分别为纳米
Z.Q4]
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和
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"

S]

$

&

'

Z.Q4]
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复合材料的
Q61

图!图
"

为
C3

"

S]

$

&

的
>61

图%从图
#

"

.

$和图
"

可以分别看出!纳米
Z.K

Q4]

"

为粒径约
E$-N

的四方晶体!但分散不是很均

匀#

C3
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S]
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为分散均匀的球形!粒径在
%$$

$

#$$-N

%当
Z.Q4]
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和
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经研磨复合后!

Z.K

Q4]

"

均匀的分散在
C3
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S]
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样品中!其中颜色较深的

为
Z.Q4]

"

!较浅的为
C3

"

S]

$

&

!如图
#

"

U

$所示!其颜色

差异是因为不同物质对电子穿透性的不同造成的%
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样品的电磁性能分析

介电常数"实部
!

k

!虚部
!

l

$和磁导率"实部
%

k

!虚

部
%

l

$决定着吸波材料中电磁能的积蓄和消耗!是反

["



材料工程
#$%&

年
'

月

图
#

!

不同样品的
Q61

图

"

.

$

Z.Q4]

"

#"

U

$

C3

"

S]

$

&

'

Z.Q4]

"

"

J

Z.Q4]

"

!̀b

$

C4

7

9#

!

Q61

;

H*2*

7

,.

;

H5*0Z.Q4]

"

;

.,24</35

"

.

$

.-?

C3

"

S]

$

&

'

Z.Q4]

"

<*N

;

*5423

"

U

$

图
"

!

C3

"

S]

$

&

的
>61

图

C4

7

9"

!

>61

;

H*2*

7

,.

;

H*0C3

"

S]

$

&

映吸波涂层电磁特性的重要参量%理想的吸波涂层的

电磁参数必须满足匹配和衰减特性%一方面电磁波能

最大限度地进入材料内部!另一方面进入材料内部的

电磁波能迅速地被衰减掉!这就要求在较宽的频率内

%

(!

!且介电损耗
2

7'

!

`

!

l

'

!

k

与磁损耗
2

7'

%

`

%

l

'

%

k

要

尽可能大)

%E

*

%因此!在固定应用频段和材料厚度的情

况下!所选用材料的电磁参数"

%

k

!

%

l

!

!

k

!

!

l

$对材料的

吸波性能起着决定性的作用%

图
!

为不同
Z.Q4]

"

含量复合材料的磁导率随频

率的变化曲线%从图
!

可以看出!

Z.Q4]

"

的掺入会使

复合材料的
%

k

出现不同程度的下降%但是!随着

Z.Q4]

"

含量的增加!复合材料的
%

l

先增大后减小!当

J

Z.Q4]

"

!̀b

时!

%

l

在
!9X!&@FA

达到最大值
!9!

%这

主要是由于羰基铁的密度大!与石蜡混合后!在试样中

的体积密度很小!无法形成连续的微波吸收层!降低了

羰基铁的磁损耗性能#而钛酸钡的密度较小!钛酸钡的

掺入导致复合材料在试样中的体积密度增加!粒子间

作用距离减小!使电磁波在基体中的散射增强!电磁波

与粒子(粒子与粒子间的电磁耦合作用增强!因而提高

了吸波材料对电磁波的吸收能力!而随着钛酸钡含量

的增加!羰基铁粉含量减少时!由于羰基铁粉颗粒与颗

粒之间的间距较大并且有钛酸钡隔断!难于形成连续

的磁性涡流!故其
%

l

又随之降低%

同时!从图
!

中也可看出!复合材料的
%

k

随着频

率的增加明显降低!呈现出频散效应%这主要是由于

在较低频率的交变磁场中!不论是畴壁位移还是磁矩

转动的磁化过程都是以有限的速度进行!随着频率的

增加!当频率变化时间小于羰基铁粉弛豫时间!即磁化

的时间滞后于领先的磁场改变!引起羰基铁粉的磁后

效效应!最终导致以其为吸收剂的复合材料电磁参数

的频散效应)

'

*

!这种效应有利于实现阻抗匹配!对实现

复合材料的宽频吸收非常有利%

图
&

为不同
Z.Q4]

"

含量复合材料的介电常数随

频率的变化曲线%从图
&

可以看出!

Z.Q4]

"

的掺入对

复合材料的
!

k

和
!

l

都有较大的提高!当
J

Z.Q4]

"

`!b

时!其
!

k

和
!

l

分别在
"9[%#@FA

和
&9%&!@FA

具有最

大值
%&9'

和
%E9X

!随着
Z.Q4]

"

含量的增大!复合材

料的
!

k

略微减小!而
!

l

缓慢增大!这主要是由于&一方

面钛酸钡属于介电型材料!因而钛酸钡的掺入会使整

个复合体系的介电常数增大#另一方面由于羰基铁的

存在!在羰基铁和钛酸钡之间形成大量的界面!增强了

不同介质之间的界面极化!表现出实部和虚部增加%

图
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不同
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根据传输线理论!对于单层材料构成的微波吸收

体!电磁波垂直入射时其反射系数为&
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是材料的复数相对磁导率和相对介电常数!
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为吸波材料表面处的输入阻抗%

将测量所得的电磁参量数据代入上述公式!通过

计算获得各样品的反射系数曲线!见图
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范围内!羰基铁'

钛酸钡复合材料的吸波性能较纯羰基铁有了很大的

提高!有效吸收频带拓宽!而且其吸收峰向低频区

移动%同时可以看出!随着钛酸钡含量的增大!复合材

料的吸收峰值先减小后增大!当
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时!复合

材料的吸波性能最佳!其最大吸收峰值为
(##9[?Z

!

图
E

!

不同
Z.Q4]

"

含量复合材料的反射率曲线
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频域%表明介电损耗型钛酸钡与磁损耗型羰基铁进行

复合!适量钛酸钡的掺入能有效地减弱羰基铁颗粒之

间的传导性!提高复合材料的介电性!使其更好地满足

电磁匹配特性!使更多频段的电磁波能够进入复合材

料内部而被衰减掉!从而提高了复合材料的吸波性能%

表
/

!

不同
E)2#8

1

含量复合材料的吸波特性参数

Q.U/3%

!

D.O3K.U5*,U4-

7;

,*

;

3,2435

;

.,.N323,5*02H3<*N

;

*54235L42HZ.Q4]

"

<*-23-25

J

Z.Q4]

"

'

b

GU5*,U4-

7;

3._

'

?Z \3._

;

*4-2

'

@FA (%$?ZU.-?L4?2H

'

@FA S*O3,4-

7

0,3

W

+3-<

P

?*N.4-

'

@FA

$ (%"9[ &9'&E $9X!! &9%&EKE9$$$

# (%E9' &9X$% %9$[# !9[$XKE9$$$

" (#$9% &9'#X %9&%[ !9!X%KE9$$$

! (##9[ &9$#" #9%[E "9X$!KE9$$$

& (%[9" &9"$# %9X&# !9%!XKE9$$$

E (%E9X &9%[% %9X'X !9%##KE9$$$

1

!

结论

"

%

$采用溶胶
K

凝胶法制备出粒径约
E$-N

的四方

晶相纳米
Z.Q4]

"

%

"

#

$采用物理共混法制备出
C3

"

S]

$

&

'

Z.Q4]

"

复

合材料!其中
Z.Q4]

"

均匀地分散在
C3

"

S]

$

&

样品中!

并且复合后各自的晶型都未发生改变%

"

"

$在
$

$

E@FA

范围内!当
J

Z.Q4]

"

`!b

时!复合

材料的吸波性能最佳!其最大吸收峰值为
(##9[?Z

!

(%$?Z

频宽为
#9%[E@FA

%表明介电损耗型钛酸钡

%!



材料工程
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与磁损耗型羰基铁进行复合!通过改变钛酸钡的含量!
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