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随着电子工业的发展 ,在国防及其他领域中微波技术得到普遍应用 . 但微波辐射对人类

健康存在着不可忽视的危害 . 因而研制性能优良的吸波材料不仅对国防科技的隐身技术 ,而

且对保证人体健康都有着十分重要的意义 . 自从 1956年 Philips实验室研制出六方晶系结构

的铁氧体以来 [1 ] ,已有大量文献报道铁氧体磁性材料在微波吸收方面的重要作用 [2～ 6 ] . 稀土元

素是具有优良磁性能的吸波材料 , Chen等
[7 ]和 Roh等

[8 ]分别报道过掺杂稀土元素的尖晶石型

及钙钛矿型铁氧体 . 本文利用溶胶-凝胶法合成了掺杂稀土元素镧的磁铅石型系列铁氧体材

料 ( Lax Ba1- x Fe12 P19 , x= 0. 00～ 0. 20) . 并用 XRD、 SEM和热分析等方法测试了其结构、形态

及性能 . 值得指出的是在溶胶中加入一定量的聚乙二醇 ,由于高分子格架的网格作用 ,能显著

地增加溶胶的稳定性和胶粒的分散性 .

分别按化学计量比混合硝酸钡 ( GR)、氧化镧 ( SP) (预先用少量硝酸 ( GR)溶解 )和硝酸铁

( GR)的水溶液于烧杯中 , ( Ba1- x Lax Fe12O19 , x= 0. 00, 0. 50, 0. 10, 0. 20) ,按金属离子与柠檬酸

的摩尔配比为 13∶ 20加入柠檬酸溶液 ,为增强溶胶的稳定性和分散性 ,在混合溶液中加入一

定量的聚乙二醇 ( PEG) ,调节溶胶的 pH值约为 6. 0,电磁搅拌均匀 . 低温蒸发至形成凝胶并

继续在 110℃干燥 . 而后移入刚玉坩埚中 ,置高温炉中 950℃煅烧 3 h.

DTA和 TGA分析用 DT-30型热分析仪 (日本岛津公司 ) ,升温速率 10℃ /min,空气流量

50 mL /min; X RD分析用 XD-3型 X射线衍射分析仪 (日本岛津公司 ) ,工作电压 40 kV,电流

30 m A,扫描速度 4°/min; SEM分析用 JEM-2000FX分析型透射电子显微镜 (日本电子公

司 ) ,点分辨率 0. 34 nm ,线分辨率 0. 14 nm ,加速电压 200 kV.

Fig. 1　 DT A(a ) and TGA(b ) curv es o f samples

结果与讨论

组成溶胶的原料不仅要按化学计量加入 ,而且所加入的金属盐、有机络合剂和稳定剂只能

对溶胶起稳定作用 . 经大量实验后 ,确定

最佳条件为金属离子选用硝酸盐或氯化

物 ,金属离子与柠檬酸的摩尔配比为 13∶

20. 溶胶酸度过大 ,不利于金属离子与柠

檬酸络合 ,酸度过小 ( pH> 7) ,出现氢氧化

物沉淀 ,因此实验确定适宜酸度 pH值为

6. 0.

干凝胶进行 DT A和 TGA分析的结

果如图 1所示 . 图中可见凝胶分别在 197
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℃、 296℃、 352℃和 444℃有放热峰 ,并且相应地伴随有质量损失现象 . 据此可以推断第 1个

放热峰为干凝胶中聚乙二醇的氧化分解 ,随后为柠檬酸与金属配合物中柠檬酸的氧化分解放

热峰 ,最后是碳酸铁的热分解峰 .

固定焙烧时间为 3 h ,焙烧温度自 600℃变化到 1000℃和固定焙烧温度为 950℃ ,焙烧时

间自 1 h变化到 4 h,获得样品的 XRD谱图如图 2所示 .

从图 2(a )可以看出: 焙烧温度为 600℃时 ,只有少量的 Lax Ba1- x Fe12O19生成 ,大部分是

Fe2O3 ,随着焙烧温度的升高 , Lax Ba1- x Fe12O19的量增加 ,到 950℃时已完全转变为六方铁氧

体 . 从图 2(b )可知 ,焙烧时间在 1～ 2 h之间时 ,仍有部分 Fe2O3存在 , 3 h以后才得到纯相 .

Fig. 2　X RD pat terns of samples

●: Fe2O 3;○: Lax Ba1- x Fe12O 19

称取一定量的稀土六方铁氧体粉末样品用 6 mol /L HCl溶解 ,重铬酸钾容量法测定 Fe,

火焰原子吸收光谱法 (日立公司 Z-8000型原子吸收光谱仪 )测定 Ba和 La,吸收线波长分别为

553. 6和 550. 1 nm. 测定结果列于表 1.

Tab. 1　Chemical composition of La hexaferrite

Ba /% La /% Fe /% m ( BaO)∶m ( La2O3 )∶m ( Fe2O3 ) Ch emical formula

12. 31 0. 00 60. 27 0. 90∶ 0. 000∶ 5. 40 BaO· 6Fe2O3

11. 75 0. 69 60. 30 0. 86∶ 0. 025∶ 5. 40 0. 96BaO· 0. 028La2O3· 6Fe2O3

11. 08 1. 24 60. 33 0. 81∶ 0. 045∶ 5. 40 0. 90BaO· 0. 050La2O3· 6Fe2O3

10. 46 1. 89 60. 25 0. 76∶ 0. 068∶ 5. 40 0. 84BaO· 0. 076La2O3· 6Fe2O3

9. 81 2. 57 60. 37 0. 71∶ 0. 093∶ 5. 41 0. 79BaO· 0. 103La2O3· 6Fe2O3

Fig. 3　 SEM micro g raph of a La hexafer rite

　　由表 1数据可知:制备的系列稀土铁氧体

的化学组成与 Lax Ba1- x Fe12O19的理论值基本吻

合 .

扫描电镜分析结果如图 3所示 . 由图 3可

以清楚地看到:制备的铁氧体为六方体形状 ,颗

粒均匀性和分散性好 ,平均粒径小于 1μm.

综合 XRD、 SEM、 DTA和 TGA等测试结

果可知 ,稀土元素的摩尔数为钡元素的 5%～

20%时得到单相 ,且微晶粒径小于 1μm.
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Preparation and Characterization of Hexagonal
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Abstract　 Hexagonal ferri te samples o f Lax Ba1- x Fe12O19 ( x≤ 0. 2) have been prepa red by a

sol-gel method. The composi tion ra tios of the samples w ere confi rmed by atomic abso rption

spect rometry and chemical analy sis. The resul ts of X RD, DTA, TGA and SEM showed that

the samples have the same crystal structure as barium ferri te, wi th g rain sizes being less

than 1μm.
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