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Введение
К перспективным радиопоглощающим материалам наряду с Ni-Zn-ферритами относятся Mg-Zn-ферриты [1-3], поскольку они также весьма интенсивно поглощают электромагнитные волны в интервале частот от 50 МГц до 1000 МГц. Основным преимуществом Mg-Zn-ферритов является использование в качестве сырья недорогого оксида магния. Коэффициент отражения электромагнитного излучения, определяемый как отношение мощности отраженного излучения к падающей мощности в значительной степени зависит от процессов поглощения электромагнитного излучения в результате резонансных явлений в феррите [4].  Наряду с известными ферромагнитным резонансом и резонансом доменных стенок, на радиопоглощающие свойства ферритов важную роль играют диэлектрические потери [5]. Частотная зависимость диэлектрических потерь определяется частотной зависимостью комплексной диэлектрической проницаемости ферритов.
Известно, что кажущаяся диэлектрическая проницаемость ферритов во многом определяется соотношением электропроводности зерен и границ зерен [6]. Микроструктура, состоящая из зерен с определенной электропроводностью, изолированных диэлектрическими границами зерен, характеризуется высокими значениями электроемкости и обеспечивает повышенные значения диэлектрической проницаемости [7,8]. Поэтому, для увеличения диэлектрических потерь в ферритах представляется целесообразным легирование добавками, формирующими высокоомные диэлектрические слои по границам зерен [9-11]. Охлаждение после спекания в среде с пониженным парциальным давлением кислорода, позволяющее повысить электропроводность зерен при сохранении диэлектрических свойств границ зерен, также должно увеличить диэлектрические потери.
Методика эксперимента

Исследования проводились на Mg-Zn-ферритах, порошки которого синтезированы по оксидной технологии. Смесь исходных оксидов после 3 часового измельчения в вибрационной мельнице М-10 прокаливали при 9600С. В синтезированную шихту вводили оксид висмута в качестве легкоплавкой добавки и 3 часа измельчали в вибрационной мельнице М-10. В измельченную шихту вводили связку в виде 10 % раствора поливинилового спирта с последующим гранулированием смеси протиркой через сетку 0,315 мм. В измельченную шихту вводили связку в виде 10 %-го раствора поливинилового спирта с последующим гранулированием смеси протиркой через сетки 0,500 и 0,315 мм. Для повышения плотности сырых заготовок в состав связки вводили  цитрат триэтаноламмония в качестве поверхносто активной добавки. Из гранулированного порошка прессовали кольцевые заготовки К16(7(6 под давлением 200 МПа. После сушки до влажности менее 0,5 % масс. сырые заготовки подвергались радиационно-термической обработке при 12000С путем воздействие быстрыми электронами энергии 4-6 МэВ, значение тока в импульсе 400-500 mA, частота следования импульсов 50-250 Гц. В процессе нагрева осуществлялась изотермическая выдержка в течение 10-20 мин при температуре  820оС. Минимальное время РТ-спекания определялось исходя из обеспечения плотности феррита не менее 95 % от теоретической плотности.

Плотность заготовок определяли по их массе и объему. Определение относительного тангенса угла магнитных потерь кольцевых сердечников проводили путем измерения индуктивности и эффективного сопротивления переменному току катушки с сердечником, а также сопротивления постоянному току обмотки. Измерения проводили на частоте 100 МГц и напряженности магнитного поля Ни=0,8 А/м и Ни=8 А/м на приборе ЭМ18-5. Измерение начальной магнитной проницаемости (н кольцевых сердечников при частоте 100 МГц проводили на измерителе индуктивности Е7-9.

Измерения диэлектрической проницаемостей, коэффициента ослабления отраженного сигнала в диапазоне частот 0,3 ( 4900 МГц проводились на модифицированном лабораторном стенде, на базе измерителя комплексных коэффициентов передачи "Обзор-103", сопряженного с компьютерной системой регистрации и обработки сигнала. Образцы помещались в коаксиальную измерительную ячейку сечением 16,00х6,95 мм, согласованную с коаксиальным измерительным трактом и включенную в режим измерения ослаблений (пропускания). Погрешность измерений составляла 7% с вероятностью 0,997.
Всего было изготовлено 8 партий образцов (по 10 образцов в каждой партии), отличающихся составами, легирующими добавками и газовыми режимами охлаждения после радиационно-термического спекания. Базовый состав партий №№ 1 – 4, -  % масс.: Fe2O3 – 69,  MgО – 7,  MnО – 5,  ZnО –19. Базовый состав партий №№ 5 – 8, -  % масс.: Fe2O3 – 69,  MgО – 11,  MnО – 5,  ZnО –15. Партии № 3, 4, 7, 8 легированы 0,03 % масс. оксидом висмута. Партии № 1, 3, 5, 7 спекалась при 11500С и охлаждалась в воздушной среде путем естественного охлаждения ячейки для РТС. Партии № 2, 4, 6, 8 спекали на воздухе при 11500С  и охлаждали в интервале температур от 900 до 6000С в среде с пониженным парциальным давлением кислорода (2500 Па) путем продувки азота через ячейку для РТС. 
Результаты экспериментов и их обсуждение

Из данных, приведенных на рис. 1 и 2, видно, что спекание и последующее охлаждение в среде с пониженным парциальным давлением кислорода приводит к смещению пика поглощения электромагнитного излучения в область низких частот. Это можно объяснить увеличением диэлектрической проницаемости в партиях, спеченных в среде с пониженным содержанием кислорода, обусловленное увеличением содержания ионов Fe2+ в феррите. Аналогичный результат достигается при введении в шихту оксида висмута, что можно объяснить формированием тонких зернограничных прослоек с высокой диэлектрической проницаемостью, насыщенных оксидом висмута (рис. 3, 4). В результате уменьшается длина электромагнитной волны в ферритовом материале, что смещает частоту интерференционного минимума отраженных волн в область низких частот. Полученные данные подтверждают возможность применения Mg-Zn-ферритов в качестве радиопоглощающих материалов в интервале частот от 100 МГц до 2000 МГц.
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Рис. 1. – Частотная зависимость коэффициента отражения мощности от поверхности феррита партий № 1 - 4
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Рис. 2. – Частотная зависимость коэффициента отражения мощности от поверхности феррита партий № 5 - 8
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Рис. 3. – Микрофотография феррита легированного оксидом висмута
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Рис. 4. – Микрофотография феррита легированного оксидом висмута
Заключение

Исследования подтвердили эффективность радиационно-термического синтеза Mg-Zn-ферритов в качестве радиопоглощающих материалов в интервале частот от 100 МГц до 2000 МГц. Частотный интервал радиопоглощения можно корректировать путем изменения базового химического состава, введением легируюшей добавки и изменения газового режима атмосферы при охлаждении ячейки после радиационно-термического спекания ферритов. Охлаждение в среде с пониженным содержанием кислорода формирует микроструктуру, состоящую из зерен с определенной электропроводностью, изолированных диэлектрическими границами зерен, насыщенных оксидом висмута, обеспечивает высокие значения электроемкости, повышенные значения диэлектрической проницаемости и диэлектрических потерь в области более низких частот. 
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