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只有在良好绝缘的条件下，导电性的金属颗粒 

和纤维t-． 才可用作微波吸收剂，而且在一定的体积 

范围内，片状金属粒子13 能更加有效地吸收电磁 

波。为保持金属粒子良好地绝缘，金属粒子在吸波 

材料中的体积比就必须很小，这导致微波吸收层很 

厚，降低了军事目标的机动灵活性，从而限制了金属 

粒子在微波吸收方面的应用。Ohmori等人t 曾报道 

用水解原硅酸乙酯的方法在长约 500nm的纺锤形 

三氧化二铁粒子表面形成 SiO：保护层，经氢气还原 

获得表面涂 SiO：的纺锤形铁粒子，电绝缘性能得到 

明显改善，但 SiO：相对氧化铁的涂覆量过大，为 

64％ ～376％，而且即使采用如此厚的保护涂层，仍 

需对还原得到的铁粒子进行表面钝化处理。 

本文用沉淀一水热方法合成微米尺寸的片状三 

氧化二铁粒子，在硅酸钠水溶液中，通过调节溶液 

pH值的方法对三氧化二铁粒子进行表面处理，得到 

的二氧化硅表面改性片状三氧化二铁粒子经过氢 

气还原，获得蜂窝状微米尺寸的二氧化硅表面改 

性片状铁粒子 (silica．modified platelet iron particles， 

SMPLIP)。采用扫描电子显微镜(SEM)、透射电子显 

微镜(TEM)和X．射线粉末衍射仪(XRD)对SMPLIP 

进行了表征，利用 8722ES矢量网络分析仪测量了含 

SMPLIP 60％(wt)的试样在x波段(8．2～12．4GHz) 

的复介电常数和复磁导率，经计算得到微波吸收曲 

线，发现 SMPLIP具有一定的吸波性能。 
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1 实验部分 

1．1 试剂与仪器 

三氯化铁，A．R．；氢氧化钠，A．R．；硅酸钠， 

A．R．；盐酸，A．R．；高纯氢气。 

H一8010扫描型电子显微镜；H一800透射电子显 

微镜；RIGAKU／／2200 X一射线粉末衍射仪；8722 ES 

矢量网络分析仪。 ． 

1．2 片状三氧化二铁粒子的合成 

在安装搅拌器的500mL三口瓶中加入 10mol· 

L NaOH水溶液 220mL，开始搅拌，缓慢滴加 3mol 
· L～FeCI，水溶液60mL，立即有沉淀生成。待FeCI 

溶液滴加完，继续搅拌 30min。混合液倒入485em 

的不锈钢高压反应釜，用 40mL蒸馏水冲洗三口瓶， 

一 并加入高压釜。将密封的高压反应釜放入(200± 

2)c【=的鼓风干燥箱，8h后取出，任其自然冷却至室 

温。用蒸馏水稀释反应混合液，并用布氏漏斗抽滤， 

反复用蒸馏水洗涤沉淀，直至滤液呈中性，抽滤所得 

滤饼在 9Oc【=干燥 6h，即得片状三氧化二铁粒子。 

1．3 SMPLIP的制备 

向安装搅拌器的 1000mL三口瓶中加入0．1mol 
· L～ Na：SiO，水溶液 600mL，投入 1．2中得到的片 

状三氧化二铁粒子 14g，搅拌 30min后，缓慢滴加 

lmol·L 的盐酸，调整溶液 pH为5～6，继续搅拌 

6h。用布氏漏斗抽滤，并反复用蒸馏水洗涤沉淀，直 

至 10mL滤液滴加 2滴 0．1mol·L—AgNO3溶液时， 

观察不到白色沉淀为止，认为 C卜已洗除完全。滤饼 
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放人 90qC鼓风干燥箱 6h后，取出并冷至室温，称重 

为 14．8g。用玛瑙研钵小心研磨，使沉淀呈松散粉 

末。研磨好的粉末置于马弗炉 内，以 (10±2)℃ · 

min 的速率升温至 250～300oC，并保持 45min，然 

后以 (10±2)oC·min 的速率继续升温至 750oC， 

保持该温度 2h后，令其自然冷却至室温。未表面处 

理的片状三氧化二铁粒子同样进行高温处理。将高 

温处理过的二氧化硅改性的片状三氧化二铁和未表 

面处理的三氧化二铁粒子分别放人石英管式炉，通 

人高纯氢气，以5qC·min 的速率升温至400oC，并 

保持(400±10)oC 3h，自然冷却至室温，得到定量的 

铁 粒 子 和 二 氧 化 硅 表 面 改 性 片 状 铁 粒 子 即 

SMPLIP。 

2 结果与讨论 、 

2．1 关于SMPLIP的制备方法 

SMPLIP是采用 FeC1，在过量碱的存在下沉淀， 

再进行水热处理，经二氧化硅表面处理和氢气还 

原的方法制备的。FeC1，在碱性条件下很易形成 

Fe(OH)，沉淀。如果直接用来烧结制备氧化铁，因 

Fe(OH)，粒子的团聚和脱水，会 出现粒子形状不规 

则，尺寸大小不均匀的现象，无法用于制备微波吸收 

材料。将 Fe(OH)，沉淀进行水热处理，一方面，在水 

热条件下，Fe(OH)，能发生脱水形成 Fe：O，，使得沉 

淀粒子更加致密；另一方面，可使沉淀经过溶解 一沉 

淀的重结晶过程，粒子尺寸变得均匀，粒子形状更加 

规则；更重要的是形成了片状结构的粒子。 

图 1为经二氧化硅处理的片状氧化铁粒子及其 

氢气还原后的SMPLIP扫描电镜 (SEM)照片。可以 

看出，二者皆为片状结构，表面处理的氧化铁粒子平 

均粒径 12p,m，没有出现杂质，认为氧化铁在包覆过 

程 中的增重系颗粒表面的 SiO：涂层所致，计算可知 

SiO：在氧化铁粒子表面的涂量为 5．7％，在铁粒子 

表面的涂量则为 8．2％ 。值得注意的是 SMPLIP平均 

粒径为 131~m，还原后粒子尺寸不但没有减小，反而 

增加。图2的透射电镜(TEM)照片可更加清晰地分 

析 粒 子 尺 寸 没 有 减 小 的 原 因 。TEM 照 片显 示 

SMPLIP为蜂窝状结构，这是由于氧化铁经氢气还原 

成为 a．Fe，体积虽然收缩，但在还原温度下，不能进 

一 步致密化而出现孔穴：另外，还可观察到，SMPLIP 

是由数个氧化铁片状粒子经还原、熔合而成的。这 

是因为片状粒子很薄，粒子有 自动交迭的倾向，同时 

图 1 (a)二氧化硅改性片状氧化铁粒子，(b)SMPLIP的 

SEM照片 

Fig．1 SEM images of(a)silica·modified platelet iron oxide 

panicles and(b)SMPLIP 

与文献【4 相 比，氧化铁粒子表 面二氧化硅 的涂覆量 

过小，不足以起到完全隔离的作用，使得氧化铁粒子 

在还原过程中出现一定程度的熔结现象，但粒子始 

终保持片状结构。 

图 3为所 得 SMPLIP的 X一射线 粉 末 衍射 图 

(XRD)。衍 射 峰 对 应 PDF卡 片 6—0696的 a—Fe 

(110)、(200)衍射，并且 (JJ0)衍射强度为 100时， 
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图 2 SMPLIP的 TEM 照片 

Fig．2 TEM image of SMPLIP 
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图 3 SMPLIP的 XRD谱 

Fig．3 XRD pattern of SMPLIP 

(200)的衍射强度仅为5，但没有出现(2l1)、(200)、 

(310)等衍射峰，认为系相应衍射过弱所致。由XRD 

可以认为片状氧化铁粒子经氢气还原，成为 ．Fe 

片状粒子，同时衍射峰的峰宽很窄，又说明粒子尺寸 

比较大。 

2．2 二氧化硅表面处理对铁粒子介电常数的影响 

图 4为 分 别 含 未 经 表 面 处 理 的铁 粒 子 和 

SMPLIP 60％ (wt)的样品在 X波段 (8．2～12．4GHz) 

的介电常数随频率的变化曲线。很显然，经SiO：表 

面处理后，铁粒子的介电常数得到了显著降低，证明 

SiOz表面处理，起到了一定的隔离和绝缘作用。 

微波吸收材料对电磁波的吸收性能可用反射损 

耗 来表示(单位 dB)： 

套 
皇 
= 

巨 
＆ 

图 4 含 60％ (wt)铁粒子的试样在 X波段介 电常数随 

频率 

Fig．4 Variation of permittivity of samples containing 60％ by 

weight of iron panicles with frequency in X band 

E 1 ， E I”：real and imaginary parts of permittivity of 

nonmodified iron panicles ；E I1 ， E I1"-real and 

imaginary parts of permittivity of SMPLIP 

R=20logI(Zi 一z0)／(Z +z0)I (1) 

Z． 为吸波材料与空气界面的输人阻抗： 

Zi =Zo( ／E，) tanh【2~rd( E，)Ⅳ ／A】 (2) 

Zo为空气的阻抗， = 一
． 
为吸波材料的复 

磁导率，E =E ”为吸波材料的复介电常数，d 

为吸波材料的厚度，A为电磁波在空气中的波长。 

由式 1可以看出，要提高吸波材料的反射损耗， 

需尽量增大输人阻抗 ZIn；而式 2表明，增大 Z 的 

途径之一即获得尽量小 的 。因此，由图4的结果 

可以预知，片状铁粒子经二氧化硅处理后，应当对微 

波具有较好的吸收性能。 

2．3 SMPLIP的微波吸收性能 

图5为根据介电常数计算得到的 SMPLIP和未 

图 5 1．93mm厚分别含 60％ (wt)的 SMPLIP和未表面 

的变化处理铁粒子在 X波段的反射损耗 

Fig．5 Reflection loss of 1．93mm thick samples containing 

60％ by weight of(a)SMPLIP and(b)nonmodified 

iron particles in X band 
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经表面处理的铁粒子在 X波段 (8．2～12．4GHz)以 

反射损耗表示的吸收 曲线。 由图 5可 以看出， 

1．93mm厚度的试样，SMPLIP的质量比可达 60％， 

并 且 在 X 波 段 具 有 吸 波 性 能 。 其 中 在 8．2～ 

l1．36GHz范围内损耗大于 一10dB，在 9．4GHz的最 

大损耗为 一14．8dB。与之相比较，由未表面处理铁 

粒子的介电常数计算可知，当铁粒子不进行表面处 

理时，几乎没有吸波性能。 

金属粒子的吸波性能一般源于涡流损耗。相对 

于球形金属粒子，低对称性 的片状金属粒子具有更 

好的吸波性能；而本文所制备的 SMPLIP具有蜂窝 

状结构，不但铁粒子表面对电磁波有涡流损耗，而且 

电磁波进入 SMPLIP的孔穴，可进行多次反射和损 

耗，因此，相对实体片状金属粒子，SMPLIP对电磁波 

具有更强的吸收性能。 

2．4 SMPLIP的稳定性 

试验表明，改变 1．2中的 NaOH浓度，也可获得 

尺寸为 100～150nm的片状氧化铁粒子，但所得的 

纳米氧化铁粒子经过二氧化硅表面处理和氢气还原 

后，即使将石英管降温至一4qC，还原得到的纳米铁 

粉一旦接触空气，立即 自燃，重新氧化成氧化铁。这 

可能是由于纳米铁粉具有较 大的比表面积和金属活 

泼性，遇到空气，发生剧烈氧化反应所致。 

而本文合成的SMPLIP，在空气中放置 8个月之 

后，其 XRD及吸波性能没有检测到变化。认为得到 

的微米片状铁粒子具有相对小的比表面积，新合成 

的铁粒子遇到空气后，表面发生氧化反应，形成氧化 

铁保护层，并阻止粒子内部铁原子的进一步氧化。 

3 结 论 

采用沉淀 一水热法合成了尺寸达 121xm的三氧 

化二铁粒子，经 SiO：表面处理和氢气还原，得到 

131xm的二氧化硅表面改性片状铁粒子。测试和计 

算结果表明，经过二氧化硅表面改性，片状铁粒子的 

介电常数得到明显降低。当试样厚度为 1．93mm，含 

SMPLIP质量分数为60％时，测试和计算结果表明， 

试 样在 x波 段具有 吸波 性能 ，其 中在 8．2一 

l1．36GHz频段内损耗大于一10dB，在9．4GHz处有 

一 14．8dB的最大损耗。证明二氧化硅表面改性片状 

铁粒子可用于制备薄、轻微波吸收材料。 
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Microwave-Absorbing Behavior of Silica—Modified Platelet Iron Particles 

MENG Fan—Jun RU Miao—Yan LIU Ai—Xiang LIU Zong—Lin 

(School of Chemistry and Chemical Engineering，Shandong Unh~ersity,Jinan 2501O0) 

The preparation and microwave—absorbing behavior of micrometric silica—modified platelet iron particles 

(SMPLIP)were investigated．Through precipitation，hydrothermal reaction，silica—modification and reduction with 

hydrogen， micrometric porous SMPLIP were yielded． The permittivity values of SMPLIP had been significantlv 

decreased due to the presence of silica． Measurements and calculations showed that a 1．93mm thick sample 

containing SMPLIP as much as 60％ by weight was capable of absorbing X band(8．2～12．4GHz)microwaves with 

reflection lOSS being greater than 一10dB within the frequency range of 8．2～1 1．36GHz．while the maximum re- 

flection lOSS was 一1 4．8dB at 9．4GHz． The results had also shown that it was practicable t0 prepare thin
．  

1ight—weight microwave absorbent with SMPLIP． 

Keywords： platelet iron particles microwave-absorbing behavior hydrothermai reaction 

silica modifica tion 
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