Синтез полых ферромагнитных порошков с помощью спрей-пиролиза
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Решение задач электромагнитной совместимости является актуальным направлением прикладного материаловедения. С фундаментальной точки зрения представляет интерес установление механизмов образования СВЧ магнитной проницаемости ферромагнитных порошковых наполнителей. На сегодняшний день эта задача остаётся нерешённой для многих, в том числе, применяющихся десятилетиями, порошковых материалов. Решение этой задачи требует создания широкой номенклатуры форм-факторов частиц для конкретного вещества, что позволило бы разделить вклад таких явлений, как ферромагнитный резонанс, резонанс доменных границ, влияние скин-слоя и прочих.
Сочетанием методов ультразвукового спрей-пиролиза и восстановления в токе водорода из растворов соли Fe(NO3)3, концентрацией 10 [1] и 20 масс. %, были получены полые порошки Fe. Полученные образцы Fe представляли собой наноструктурированные сферические полые частицы с толщиной стенки ~ 100 нм и средним размером 0,7 и 2 мкм, в зависимости от концентрации исходного раствора. По данным рентгенофазового анализа, образцы состоят преимущественно из α-Fe и примеси Fe2O3 (образец «0,7 мкм») и Fe3O4 (образец «2 мкм»).
Для предотвращения электрических контактов между сферическими частицами, на поверхность железных порошков с помощью гидролиза тетраэтоксисилана в водно-спиртовой среде наносили диэлектрическую оболочку SiO2 [1, 2]. Полученные порошки, Fe и Fe@SiO2, обладают высокой температурой плавления, в инертной атмосфере, превышающей 1000°C, и демонстрируют точку Кюри при 767°C, что на 3°C ниже табличного значения для железа. Как известно из литературы, температура Кюри для железа уменьшается при уменьшении размера частиц. При среднем размере кристаллита в исследованном порошке 20 нм, отличие измеренного параметра укладывается в ожидаемую величину. Измерения проведены при помощи прибора синхронного термического анализа Netzsch.
Комплексные диэлектрическую и магнитную проницаемости исследовали с помощью метода Никольсона-Росса-Уира [1, 2] с использованием воздушной коаксиальной линии. Для измерений в диапазоне частот 0,1-20 ГГц приготовили композиты с парафиновой матрицей с наполнением 66 масс. %. Характер частотных зависимостей магнитной проницаемости образцов Fe и Fe@SiO2 (образец «0,7 мкм») соответствует свойствам коммерческого карбонильного железа Р-20, в то время как образцы «2 мкм» имеют единственный добротный максимум магнитных потерь. В дополнение к тому, что полученные порошки обладают на ~ 20% меньшей насыпной плотностью, чем Р-20, наблюдается выигрыш до 25 % по амплитуде величине магнитных потерь. Полученный материал может быть использован для сердечников высокочастотных антенн благодаря низкому тангенсу магнитных потерь в диапазоне 0,1 - 0,5 ГГц.
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