Зависимость частотной дисперсии магнитной проницаемости при изменении среднего размера порошков с полыми микросферами железа
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Метод ультразвукового спрей-пиролиза позволяет регулировать свойства конечного продукта путем контроля и изменения формы, размеров и состава частиц. Технология спрей-пиролиза состоит в распылении ультразвуком аэрозоля из прекурсора, высушивании аэрозольных капель под воздействием температуры и сбора частиц на фильтре. Поскольку форм-фактор и размер частиц играет важную роль в статических и динамических магнитных свойствах, возможность тонко настраивать и регулировать конечные свойства продукта является весьма актуальным в прикладном материаловедении. 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.
В настоящей работе сочетанием методов ультразвукового спрей-пиролиза и восстановления в токе водорода были получены полые порошки железа из прекурсоров концентрацией 10 [1] и 20 масс. %. Полученные материалы представляют собой наноструктурированные полые микропорошки железа с незначительными примесями оксидов, что следует из результатов рентгенофазового анализа, и толщиной стенки ~ 100 нм. С увеличением концентрации прекурсора Fe(NO3)3 увеличивается средний размер – 0.6 и 1 мкм, соответственно, что соответствует литературным данным [2]. 
При помощи прибора синхронного термического анализа Netzsch проведены измерения полученных материалов в окислительной среде и определена температура Кюри. Исследование механизма окисления образцов в непрерывном потоке воздуха показало, что прирост массы происходил в две стадии, которые можно отнести к образованию оксидов железа: Fe → Fe3O4 → Fe2O3. Конечный прирост массы при 1000 °С для Fe10% и Fe20% составляет 36,70 и 16,75 %, соответственно. Дополнительные исследования окисления карбонильного железа марки Р-20 на воздухе показали, что итоговый прирост массы при той же температуре составляет от 30 до 38 %, откуда можно сделать выводы о чистоте полученных материалов. Температуру Кюри (ТК) приготовленных порошков определяли по переходу в парамагнитную фазу, наблюдаемую как ступенька на термогравиметрической кривой, сопровождаемую слабым экзотермическим ДСК-пиком. TК порошка Fe10% соответствует мягкому железу и составляет 770 °С. TК для Fe20% меньше на 30 %.
Комплексные магнитную и диэлектрическую проницаемости измеряли в стандартной коаксиальной линии с помощью векторного анализатора цепей методом Никольсона-Росса-Вейра в диапазоне частот 0,1 – 20 ГГц. Для измерений смешивали композиты на основе парафиновой матрицы с фракцией порошка-наполнителя в доле, равной 66 масс. %. Характер частотных зависимостей магнитной проницаемости образца Fe10% соответствует свойствам коммерческого карбонильного железа Р-20, в то время как Fe20% имеют единственный добротный максимум магнитных потерь, свойственный тонким пленкам. 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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