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硅烷偶联剂对羰基铁粉电磁性能的影响
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暋暋[摘暋要]暋利用FT灢IR,SEM 和矢量网络分析仪等对羰基铁粉改性前后的化学键特性、微观形貌和电磁参

数等进行了研究,实验结果表明:硅烷偶联剂在羰基铁粉表面形成不均匀包覆层;羰基铁粉的电磁参数随硅烷偶

联剂用量的增加而变化;根据电磁参数对材料的吸波性能进行计算,当乙烯基三甲氧基硅烷用量为2.0%(质量

分数,后同)时,得到的吸波效果最好,5.2~10.0GHz反射率均小于-10dB。
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[Abstract]暋Thechemical灢bondcharacteristic,micro灢structureandelectromagneticparameterswereinvestigatedby
meansofFT灢IR,SEMandvectornetworkanalyzer.Theresultsshowthatthevinyltrimethoxysilaneintegratesasym灢
metrydepositsonthesurfaceofthecarbonylironpowder,theelectromagneticparametersarevariableasthequantityof
silanecouplingagentincreases.Accordingtotheelectromagneticparameters,theabsorbingpropertyofcarbonyliron
powderwascomputed.Whenthequantityofvinyltrimethoxysilaneis2.0%,theradarabsorbingpropertyisbest,the
frequencyrangewithreflectivityunder-10dBisfrom5.2GHzto10.0GHz.
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暋暋羰基铁粉由五羰基铁[Fe(CO)5]热分解制得,由
于其在微波频段具有磁导率较高,磁导率实部及虚部

频散效应不显著,使得匹配厚度较小、温度稳定性

好[1],对雷达波具有强烈的吸收,在吸波材料领域有广

泛的应用前景。美国 F/A灢18CJD“大黄蜂暠飞机就使

用了羰基铁微粉吸波材料。但是羰基铁粉作为吸收剂

应用时材料的防腐性能[2]及与羰基铁粉颗粒在材料中

的分散性都有待于进一步改善。
国内外科研工作者对羰基铁粉类吸收剂进行了广

泛深入的研究。王炳根[3]研究了羰基铁粉粒度、结构、
化学成分以及分解温度等对电磁参数的影响,指出:粉
末粒度的增大可以增加涡流频率损耗,部分提高磁滞

损耗,还会提高起始磁导率温度系数等;羰基铁粉结构

的不同对磁导率和涡流损耗等都有影响。M.X.Yu
等[4]采用磁场诱导热分解法制备了羰基铁纤维,并对

羰基铁纤维形貌、电磁性能进行了研究。结果发现:羰
基铁纤维的直径和比表面积对其电磁性能有显著影

响。为了 改 善 羰 基 铁 粉 在 有 机 物 中 的 分 散 性,S.
Kimura等[5]用甲基丙烯酸甲酯对羰基铁粉表面以及

羰基铁粉/铁氧体复合颗粒表面进行了改性,得到了有

机/无机复合颗粒吸收剂,并研究了这种复合吸波材料

在2~14GHz频率范围内的吸波特性。
选用乙烯基三甲氧基硅烷作为偶联剂,通过湿法

预处理[6]对某型羰基铁粉进行表面有机改性,在改善

羰基铁粉分散性的同时考察电磁性能的变化规律。

1暋实验

1.1暋原料
羰基铁粉(微波吸收剂);乙烯基三甲氧基硅烷(硅

烷偶联剂,羰基铁粉表面改性);无水乙醇;石蜡(电磁

参数测试基体材料)。

1.2暋实验
按比例称取一定量的羰基铁粉和硅烷偶联剂,分
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别分散于无水乙醇和少量蒸馏水组成的混合溶液里,
超声分散一段时间,将两者混合;机械搅拌,70~80曟
水浴反应一定时间;70~80曟烘干;对药品做后处理。

1.3暋测试与表征
红外光谱在美国 Nicolit公司生产的 Avatar360

型傅立叶变换红外光谱仪上测量。将样品和溴化钾以

质量比1暶100混合压片,将片状样品在红外光谱仪上

测试,波数范围为400~4000cm-1,波数精度 0.01
cm-1,数据的采集和处理通过 Omnic软件系统完成。

扫描电子显微镜测试在日本 HITACHI公司生产

的S灢4800扫描电镜进行,扫描电压为20.0kV。
将吸收剂和石蜡按一定质量比混合压制成厚度为

2mm,内径为3mm,外径为7mm 的同轴试样,采用

HP灢5783E型微波矢量网络电磁参数,扫频测量系统

测试2~18GHz频率范围内,样品相对介电常数和相

对磁导率的4个电磁参数值,步长为0.20GHz。通过

电磁参数模拟计算电磁波反射率随频率的变化曲线。

1.4暋硅烷偶联剂作用机理
目前,关于硅烷偶联剂在无机物表面作用行为的

理论主要有化学键理论、表面能理论、过渡层理论

等[7-8]。Arkles[9]提出的理论模式被认为是最接近实

际的一种理论。该理论认为反应过程共分为4步:

1)硅烷偶联剂中与Si相连的3个水解基团与水

反应,生成硅醇:

2)硅醇之间脱水,缩合成 Si—OH 的低聚硅氧

烷:

3)低聚硅氧烷的Si—OH 与非金属粉体表面上

的—OH 反应,形成氢键:

4)加热的过程中产生脱水及固化,达到与非金属

粉体形成牢固的共价键结合。

2暋结果和分析

2.1暋FT灢IR测试
图1红外光谱中的吸收峰归属如下:1040~1124

cm-1处的吸收峰是Si—O键的伸缩振动引起的,说明

羰基铁粉与硅烷偶联剂之间有Si—O共价键存在。图

1中a,e在1040~1124cm-1处吸收峰明显比b,c尖

锐,说明—Si—O—链有所增加;并且d,e在960cm-1

出现了吸收峰,该峰是Si—OH 的弯曲振动吸收峰,说
明硅烷偶联剂中有剩余的Si—OH 键。随着硅烷偶联

剂含量的增加,羰基铁粉表面的—OH 被完全反应,—

Si—O—链的增加来自偶联剂分子间的缩聚。

W 硅烷 :a-0%,b-0.5%,c-1.0%,d-2.0%,e-3.0%,后图同。

图1暋不同用量硅烷偶联剂改性羰基铁粉的红外光谱图

Fig.1FT灢IRofcarbonylironpowdertreated
withsilanecouplingagent

2.2暋SEM测试
从图2a可以看出,实验用羰基铁粉是比较规则的

球状颗粒,粒径不均匀,分布在1~4毺m 范围内,属于

微米级颗粒。改性后羰基铁粉表面包覆有乙烯基三甲

氧基硅烷低聚物。从图2b单个粒子的表面形貌也可

以看出,硅烷偶联剂低聚物在羰基铁粉颗粒表面形成

图2暋羰基铁粉的SEM 图

Fig.2SEMimagesofcarbonylironpowder
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一些“突起暠,说明包覆不均匀,这是由于羰基铁粉的表

面性质不均匀,羟基化程度不同造成的。

2.3暋硅烷偶联剂对电磁参数的影响

2.3.1暋复介电常数

采用 HP灢5783E型微波矢量网络电磁参数扫频测

量系统,对不同用量硅烷偶联剂改性的羰基铁粉的复

介电常数实部(毰曚)、虚部(毰曞 )值进行了测量,图3和图

4分别是不同用量硅烷偶联剂改性羰基铁粉的毰曚,毰曞
值随频率的变化曲线。

图3暋复介电常数实部随频率的变化曲线

Fig.3Frequencydependenceoftherealpart
ofcomplexpermittivity

图4暋复介电常数虚部随频率的变化曲线

Fig.4Frequencydependenceoftheimaginary
partofcomplexpermittivity

从图3复介电常数实部的频谱曲线可以看出,羰
基铁粉改性前后复介电常数实部值随频率的变化趋势

基本一致,波动不大。改性后毰曚值有较大幅度的降低,
其中当硅烷偶联剂用量为2.0%(质量分数,后同),复
介电常数实部值最小,较改性前降低了10左右。从图

4复介电常数虚部的频谱曲线可以看出,改性后的毰曞
值较改性前有较大程度的降低。在2~6GHz频段

内,虽然硅烷偶联剂的用量不同,但是毰曞值基本相同。
硅烷偶联剂用量为2.0%时毰曞值最小,较改性前减小

最多。

2.3.2暋复磁导率

采用 HP灢5783E型微波矢量网络电磁参数扫频测

量系统,对不同用量硅烷偶联剂改性的羰基铁粉的复

磁导率实部(毺曚)、虚部(毺曞)值进行了测量,图5和图6
分别是不同硅烷偶联剂用量改性羰基铁粉前后毺曚和

毺曞随频率的变化曲线。

图5暋复磁导率实部随频率的变化曲线

Fig.5Frequencydependenceof
therealpartofcomplexpermeability

图6暋复磁导率虚部随频率的变化曲线

Fig.6Frequencydependenceof
theimaginarypartofcomplexpermeability

从图5可以看出,羰基铁粉改性前后复磁导率实

部毺曚值随频率的增大而减小,在2GHz有最大值。2
~12GHz频率范围内,改性后毺曚值较改性前略有减

小,硅烷偶联剂用量为2.0%时毺曚值最小;f >12GHz
时,改性前后毺曚值基本相同,没有变化。从图6曲线也

可以看出,从2GHz开始,毺曞值逐渐增大,增大到一个

极值后又逐渐减小,毺曞最大值对应频率就是材料的自

然共振频率。

2.4暋吸波性能的模拟计算
采用的“金属基底吸波材料反射率计算软件暠是基

于传输线理论设计的软件。该软件通过对材料4个电

磁参数的处理,模拟计算出不同厚度下材料对电磁波

的损耗。用该计算软件对羰基铁粉改性前后的电磁参

数进行计算,设计材料厚度为2.0mm,吸收剂含量为

30%,电磁波垂直入射,得到电磁波随频率的反射衰减

曲线,如图7所示。
从图7可以看出,羰基铁粉改性后对电磁波的吸

收强度增加,反射率小于-10dB的频率带宽增宽,吸
波性能较改性前明显提高。根据吸波材料“薄、轻、宽、
强暠的综合要求,当乙烯基三甲氧基硅烷用量为2.0%
时,材料的综合吸波性能最好。包覆不同用量的硅烷

偶联剂后,磁性微粒的磁感应强度发生变化,当微粒自

身的特征频率和外加交变场频率相同时,发生共振,从
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图7暋硅烷偶联剂不同用量改性羰基铁粉的吸波曲线

Fig.7Reflectionlosscurveforcarbonylironpowdertreated
withdifferentmassofsilanecouplingagent

而导致对电磁波的强烈吸收。因此,改性羰基铁粉的

吸收峰出现在不同的频率。

3暋结论

羰基铁粉表面包覆乙烯基三甲氧基硅烷的低聚物

后,降低了颗粒间的吸引力,增加了与有机基体材料的

润湿性,分散性得到明显改善;改性后复介电常数实

部、虚部、复磁导率虚部都有不同程度的减小,复磁导

率实部在低频减小,高频没有变化。当硅烷偶联剂用

量为2.0%时,计算得到改性羰基铁粉的吸波性能最

好,反射率最小达到-37.7dB,反射率均小于-10dB
的频率带宽达到4.8GHz。
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