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摘要：采用草酸盐沉淀前驱体热分解法制备不同成分的Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓（０＜狓＜１）合金粉。采用ＸＲＤ和ＳＥＭ分别测试前驱

体和合金粉的物相结构与形貌。结果表明：随着Ｎｉ含量增大，前驱体物相由ＦｅＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ逐渐向ＮｉＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ转

变，形貌由短棒状向立方体、多面体转变。Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉的几何外形与前驱体基本一致，但结构上呈多孔状，且粒径变

小。Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉的物相结构随其成分变化，由富铁的ｂｃｃ结构向富镍的ｆｃｃ结构转变。测试不同成分Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金

粉与石蜡复合物的电磁参数，并计算其吸波性能，Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５具有最大的电磁损耗能力，厚３．０ｍｍ时在６．８２ＧＨｚ处具有

最小反射损耗犚Ｌ，为－５２．５８ｄＢ。Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４具有最大有效频宽，厚１．５ｍｍ 时反射损耗小于－１０ｄＢ的有效频宽达

４．０２ＧＨｚ。
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　　随着现代科学技术的不断进步，无线通信技术及

各类电子设备已经深入到人们生活的各个方面，而由

此带来的电磁干扰和电磁污染也成为一个严重的社会

问题［１２］。电磁干扰对航空、医疗、信息等领域设备的

正常运转造成了极大影响，而电磁污染更是对人类健

康、动植物的正常生长具有严重威胁。与此同时，在现

代战争中，武器装备的隐形性能对战争的胜负也起着

举足轻重的作用。因此，吸波材料作为一种能够有效

损耗电磁波的手段得到了广泛研究［３５］。磁性金属粉

体材料因为同时具有磁损耗和介电损耗能力而成为一

类极具潜力的吸波材料。而且相比于广泛应用的铁氧

体吸波材料，磁性金属粉具有较高的Ｓｎｏｅｋ’ｓ极限，在
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高频下仍然具有较高的饱和磁化强度和磁导率，因而

能够适用于高频下吸波材料的制备［６］。其中ＦｅＮｉ合

金是一种重要的磁性金属功能材料，因具有较高的居

里温度和良好的软磁性能，尤其是高饱和磁化强度、低

矫顽力而得到广泛应用［７］。目前对于磁性金属吸波材

料的研究主要关注于形貌对吸波性能的影响，如片状、

纤维状及纳米线等形貌的磁性金属粉已被用于吸波材

料的研究［８１０］。而在成分影响方面，仅有少量不同成

分ＦｅＮｉ合金吸波材料的研究。如Ｆｅｎｇ等
［１１１２］研究

了球形和片状Ｆｅ５０Ｎｉ５０的吸波性能。Ｙｕ等
［１３］以球磨

法制备了ＦｅＮｉ３ 粉，发现其比单独的Ｆｅ，Ｎｉ具有更好

的吸波性能。Ｌｉｕ等
［１４］制备了颗粒和片状的Ｆｅ４０％

Ｎｉ（质量分数）合金粉末，考察了１～４ＧＨｚ内其与硅橡

胶复合物的吸波性能。本工作通过草酸盐沉淀热分

解法制备了 Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１，Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４，Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５，Ｆｅ０．２５

Ｎｉ０．７５，Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８，Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９合金粉，考察了Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合

金粉成分对其形貌、物相结构和电磁参数的影响，并计

算了其吸波性能，得到了具有最小反射损耗及最大有

效频宽的Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金成分。

１　实验材料与方法

１．１　犉犲狓犖犻１－狓合金粉的制备

实验所用的试剂ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ、ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ、

氨水、Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ及无水乙醇皆为分析纯。称量

０．０４ｍｏｌ草酸溶于７５ｍＬ去离子水与２５ｍＬ无水乙醇

的混合溶液中，配置成一定浓度的草酸溶液 Ａ，并加

入适量氨水调节溶液ｐＨ值为５．０。另外，根据目标

Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉的成分要求，按化学计量比称取一定

量的ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ和ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ溶于１００ｍＬ去

离子水，配置成金属盐溶液Ｂ。在６０℃恒温水浴下

把溶液Ｂ加入溶液 Ａ中，搅拌３０ｍｉｎ即可得到草酸

铁镍前驱体沉淀。所得前驱体沉淀于６０℃真空干燥

４ｈ，随后在氮气和氢气混合气氛下（流量比１∶１）于

４５０℃保温３０ｍｉｎ，即可得到不同成分的Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合

金粉。

１．２　分析与检测

采用 ＴＴＲ Ⅲ型 Ｘ 射 线 衍 射 仪 （ＣｕＫα，波 长

０．１５４０５６ｎｍ）测定前驱体及Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉末的晶体结

构和物相组成；采用ＪＳＭ５６００Ｌ型扫描电镜观察粉末的

形貌及粒度。将质量分数为３０％的Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与

石蜡混合均匀后压制成内径３．０４ｍｍ、外径７．０ｍｍ、厚

２ｍｍ的同轴环样品，采用ＡｇｉｌｅｎｔＥ５０７１Ｃ矢量网络分

析仪测定其相对复介电常数和相对复磁导率，根据传输

线法计算其在不同频率下的反射损耗。

２　结果与分析

２．１　前驱体的物相与形貌

图１为不同成分草酸铁镍前驱体的ＸＲＤ谱图。

可知，随着前驱体中Ｎｉ含量的增加，前驱体特征峰右

移，物相由ＦｅＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ（ＪＣＰＤＳ，Ｎｏ．２２０６３５）逐

渐向ＮｉＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ（ＪＣＰＤＳ，Ｎｏ．２５０５８２）转变。因

为ＮｉＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ和ＦｅＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ的晶体结构同

属犆犮犮犿空间群，且Ｆｅ原子和Ｎｉ原子半径相差不大，

因此不同成分下前驱体的ＸＲＤ特征峰较为相似。

图１　不同成分前驱体的ＸＲＤ谱图

Ｆｉｇ．１　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓ

图２为不同成分前驱体的ＳＥＭ 图。可知，形貌

随着前驱体成分的变化而变化。其中Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１前驱

体呈短棒状；而后随着 Ｎｉ含量的增加，Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４和

Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５前驱体呈立方体形貌；当 Ｎｉ含量增大到

７５％以后，前驱体为多面体形貌。前驱体粒度也与其

成分有关，随着Ｎｉ含量的增加，前驱体粒度先增大后

减小，其中Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５前驱体的粒度最大，粒径为５μｍ

左右。表明草酸铁镍的生长方式受其成分控制，具体

的生长过程受晶面自由能的影响，高表面能的晶面生

长速率较快而最终消失，具有低表面能的晶面则因生

长速率较慢而得以体现。

２．２　犉犲狓犖犻１－狓合金粉的物相与形貌

图３为前驱体热分解还原产物的ＸＲＤ谱图。可

知，当Ｎｉ含量增加时，产物物相结构由ｂｃｃ向ｆｃｃ转

变。Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１为ｂｃｃ结构，Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４主要为ｆｃｃ结构，

但在４４．５°左右仍存在微弱的ｂｃｃ峰，当 Ｎｉ含量在

５０％以上时，产物均为单一的ｆｃｃ结构。另外，随着Ｎｉ

含量的增加，衍射峰右移，这是由于原子固溶过程中引

起的残余应力导致晶胞参数发生变化的缘故。

图４为所得产物的ＳＥＭ照片。可知，Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合

金粉的几何外形基本与其相应的前驱体保持一致，但

粒径均明显减小，且呈多孔状结构，这是因为热分解过

程中ＣＯ，ＣＯ２ 气体释放留下孔道并引起体积收缩的

２７
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图２　不同成分前驱体的ＳＥＭ图

（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓ

（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

图３　Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉的ＸＲＤ谱图

Ｆｉｇ．３　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＦｅ狓Ｎｉ１－狓ａｌｌｏｙｐｏｗｄｅｒｓ

缘故。

２．３　犉犲狓犖犻１－狓合金粉的吸波性能

图５为Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物的介电性

能。图５（ａ），（ｂ）为不同成分Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡

复合物的介电常数实部、虚部随频率的变化关系图。

可知，Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５在整个频率范围内都具有最大的介电

常数实部和虚部，Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５和Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４有所降低，而

Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９，Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８，Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１的介电常数则相对较

低。介电常数的实部代表着介质存储能量的能力，而

虚部代表着损耗能量的能力，因此常用介电损耗因子

ｔａｎδｅ（介电常数虚部与实部之比，ｔａｎδｅ＝ε″／ε′）来表征

材料对电磁波的介电损耗能力。由图５（ｃ）可以看出，

介电损耗因子随频率的变化趋势与介电常数虚部基本

一致，其中Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５具有最大的介电损耗能力。

图６为Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物的磁性能。

图６（ａ），（ｂ）为不同成分Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金与石蜡复合物

的磁导率实部、虚部随频率的变化关系图。可知，随着

频率的增大，磁导率实部都呈下降的趋势，这是畴壁位

移和转动引起的结果［１４］。磁导率虚部则在不同频率

下存在一定峰值，这是磁性金属粉末在电磁场中的自

然共振所引发的［１５］。和介电常数一样，磁导率实部也

代表着介质存储能量的能力，而虚部代表着损耗能量

的能力，因此常用磁损耗因子ｔａｎδｍ（磁导率虚部与实

部之比，ｔａｎδｍ＝μ″／μ′）来表征材料对电磁波的磁损耗

能力。Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５具有最小的磁导率实部和最大的磁

导率虚部，因此在图６（ｃ）中表现出最大的磁损耗能

力。Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５和 Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４的磁损耗相对较低，而

Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９，Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８，Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１的磁损耗则最差。

由上述所得电磁参数，根据式（１），（２）即可计算得

到样品的反射率［１６］。

犣ｉｎ＝ （μｒ／εｒ）
１／２ｔａｎｈ［ｊ（２π犳犱／犮）（μｒεｒ）

１／２］ （１）

犚Ｌ ＝２０ｌｇ狘（犣ｉｎ－１）／（犣ｉｎ＋１）狘 （２）

式中：犣ｉｎ为归一化输入阻抗；εｒ和μｒ分别为复相对介

电常数和复相对磁导率（εｒ＝ε′－ｊε″，μｒ＝μ′－ｊμ″）；犳

为电磁波频率；犱为样品厚度；犮为真空中的光速；犚Ｌ

为反射损耗。

图７为Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物在不同厚度

与频率下的反射损耗。可以看出，Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５的电磁损
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图４　Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉的ＳＥＭ图　（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

Ｆｉｇ．４　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＦｅ狓Ｎｉ１－狓ａｌｌｏｙｐｏｗｄｅｒｓ　（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

图５　Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物的介电性能

（ａ）介电常数实部；（ｂ）介电常数虚部；（ｃ）介电损耗因子

Ｆｉｇ．５　ＤｉｅｌｅｃｔｒｉｃｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆｔｈｅＦｅ狓Ｎｉ１－狓ａｌｌｏｙｐｏｗｄｅｒｓａｎｄｐａｒａｆｆｉｎｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

（ａ）ｒｅａｌｐａｒｔｏｆｔｈｅｐｅｒｍｉｔｔｉｖｉｔｙ；（ｂ）ｉｍａｇｉｎａｒｙｐａｒｔｏｆｔｈｅｐｅｒｍｉｔｔｉｖｉｔｙ；（ｃ）ｄｉｅｌｅｃｔｒｉｃｌｏｓｓｆａｃｔｏｒ

图６　Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物的磁性能

（ａ）磁导率实部；（ｂ）磁导率虚部；（ｃ）磁损耗因子

Ｆｉｇ．６　ＭａｇｎｅｔｉｃｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆｔｈｅＦｅ狓Ｎｉ１－狓ａｌｌｏｙｐｏｗｄｅｒｓａｎｄｐａｒａｆｆｉｎｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

（ａ）ｒｅａｌｐａｒｔｏｆｔｈｅｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙ；（ｂ）ｉｍａｇｉｎａｒｙｐａｒｔｏｆｔｈｅｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙ；（ｃ）ｍａｇｎｅｔｉｃｌｏｓｓｆａｃｔｏｒ

耗能力最强，当厚度为３．０ｍｍ时在６．８２ＧＨｚ处具有

最小反射损耗，为－５２．５８ｄＢ。Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５与Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４

稍差，分别在１３．８２ＧＨｚ和１５．９１ＧＨｚ处具有最小反

射损耗，分别为－３５．６７ｄＢ和－２６．５４ｄＢ，Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９，
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图７　Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合物的反射损耗

（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

Ｆｉｇ．７　ＲｅｆｌｅｃｔｉｏｎｌｏｓｓｏｆｔｈｅＦｅ狓Ｎｉ１－狓ａｌｌｏｙｐｏｗｄｅｒｓａｎｄｐａｒａｆｆｉｎｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

（ａ）Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１；（ｂ）Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４；（ｃ）Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５；（ｄ）Ｆｅ０．２５Ｎｉ０．７５；（ｅ）Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８；（ｆ）Ｆｅ０．１Ｎｉ０．９

Ｆｅ０．２Ｎｉ０．８，Ｆｅ０．９Ｎｉ０．１的反射损耗则较差。以上结果与

图５（ｃ）和图６（ｃ）中损耗因子的结果是一致的。但需

要注意的是，Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４具有最大有效频宽，厚１．５ｍｍ

时在１３．９８～１８．００ＧＨｚ范围内反射损耗均小于

－１０ｄＢ，有效频宽达４．０２ＧＨｚ，这与其介电常数和磁

导率的匹配有关［１７］。

由图７还可以看出，样品的反射损耗峰值频率随

其厚度增大而向低频移动，这是因为对于吸波涂层而

言，其匹配厚度狋与峰值频率犳 存在式（３）的反比关

系，也称为１／４波长模型
［１１，１８］。

狋＝
狀犮

４犳 狘μｒ狘狘εｒ槡 狘
　（狀＝１，３，５，…） （３）

式中狀为奇数系数。

　　以Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４为例，图８绘制了其１／４波长模型。

图８（ａ）为Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４样品在不同厚度下反射损耗随频

率的变化关系，图８（ｂ）为反射损耗与涂层厚度及电磁

波频率的三维关系图。可知，随着涂层厚度的增大，吸

收峰的频率向低频移动，且出现两个最小反射损耗峰，

该变化关系与式（３）相一致。为了进一步描述反射损

耗与厚度及频率的关系，采用式（３）进行了计算，如图

８（ｃ）所示。图８（ｄ）为图８（ｂ）的二维投影图，对比图

８（ａ），（ｃ），（ｄ）可知，各厚度下吸收峰的频率及不同频

率下的匹配厚度变化趋势与式（３）计算的理论值完全

符合，表明该吸波涂层符合１／４波长匹配模型。

３　结论

（１）采用草酸盐沉淀法制备了不同组成的草酸铁

镍前驱体，随Ｎｉ含量的增加，前驱体物相由ＦｅＣ２Ｏ４·

２Ｈ２Ｏ逐渐向ＮｉＣ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ转变，形貌由短棒状向
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图８　Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４样品的１／４波长匹配模型

（ａ）反射损耗；（ｂ）反射损耗三维图；（ｃ）公式（３）的计算结果图；（４）反射损耗的二维投影图

Ｆｉｇ．８　ＱｕａｒｔｅｒｗａｖｅｌｅｎｇｔｈａｂｓｏｒｂｉｎｇｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｔｈｅＦｅ０．６Ｎｉ０．４ｓａｍｐｌｅ

（ａ）ｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｌｏｓｓ；（ｂ）ｔｈｒｅｅｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌｄｉａｇｒａｍｏｆｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｌｏｓｓ；（ｃ）ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅｑｕａｔｉｏｎ（３）；

（ｄ）ｐｒｏｊｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅｔｗｏｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌｄｉａｇｒａｍｆｏｒｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｌｏｓｓ

立方体、多面体转变。对前驱体进行热分解还原制备

了不同成分的Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉，所得Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉

呈多孔状结构，形貌与前驱体保持一致，粒径变小。随

着Ｎｉ含量的增加，Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金的物相结构由ｂｃｃ结

构向ｆｃｃ结构转变。

（２）测试了不同成分Ｆｅ狓Ｎｉ１－狓合金粉与石蜡复合

物的电磁参数并计算了其吸波性能。Ｆｅ０．５Ｎｉ０．５具有

最大 的 电 磁 损 耗 能 力，当 厚 度 为 ３．０ｍｍ 时 在

６．８２ＧＨｚ处 具 有 最 小 反 射 损 耗，为 －５２．５８ｄＢ。

Ｆｅ０．６Ｎｉ０．４具有最大有效频宽，厚１．５ｍｍ时在１３．９８～

１８．００ＧＨｚ范围内反射损耗均小于－１０ｄＢ，有效频宽

达４．０２ＧＨｚ。
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