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Введение

Развитие микроэлектроники, радиотехники, 
микро- и наноэлектромеханических систем требу-
ет создания новых видов композитных материалов 
с заданными свойствами. Это важно для техно-
логий нанесения коллоидных кристаллических и 
аморфных систем на подложки различных матери-
алов большой площади. 

Известно, что материал-поглотитель электро-
магнитных излучений (ЭМИ) представляет собой 
тип функционального материала, который спо-
собен эффективно поглощать электромагнитное 
излучение и преобразовывать ее в тепловую энер-
гию. Идеальный материал-поглотитель должен 
обладать небольшим весом, иметь малую толщи-
ну, а также большой коэффициент поглощения в 
широком спектре частот. Такие факторы, как мор-
фология, геометрия и микроструктура материала, 
имеют определяющее значение при формировании 
свойств электромагнитного поглощения. В насто-
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ящее время известны материалы-поглотители с 
различной морфологией, содержащие одномерную 
(нанопроволоки, наночастицы), двумерную (че-
шуйки, нанодиски) и трехмерную (трубки, сферы 
с вискерсами) структуры упаковки частиц [3 – 5]. 

В данном исследовании представлен новый ме-
тод формирования пористых трехмерных массивов 
на основе управления структурой упаковки частиц 
вращающимся магнитным полем постоянных маг-
нитов. Формируемые структуры содержат много-
численные поры. В то же время пористая структура 
с низкой средней плотностью может быть исполь-
зована в качестве легкого материала для поглоще-
ния ЭМИ. Для формирования материала с пористой 
структурой предложен метод внешнего вращаю-
щегося постоянного магнитного поля. Процесс 
формирования основан на магнитно-дипольном 
взаимодействии сферических намагничиваемых 
частиц Fe3O4, что при внешнем воздействии враща-
ющегося постоянного магнитного поля позволяет 
создавать высокоупорядоченные объемные масси-
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вы. Находясь внутри постоянного магнитного поля 
магнитные частицы-диполи ориентируются вдоль 
силовых линий магнитного поля и перемещаются 
при его смещении [6]. На основе этого принципа 
формируются плоские и объемные массивы частиц 
с заданной структурой упаковки. 

Цель работы — разработка нового метода фор-
мирования композитных материалов с пористой 
структурой из магнитоуправляемых частиц с помо-
щью вращающегося постоянного магнитного поля 
и определение их спектров отражения, поглощения 
и ослабления электромагнитного излучения.

Материалы и методы

В качестве исходного материала использовали 
сферические частицы Fe3O4 со средним размером 
60 ± 10 мкм (рис. 1). Состав частиц определяли ме-
тодом рентгенофазового анализа (РФА) на дифрак-
тометре Shimadzu XRD–7000 S (Япония). 

Подготовку образцов объемных массивов ча-
стиц проводили с использованием вращающегося 
постоянного магнитного поля (ВПМП) на базе раз-
работанной установки, представленной на рис. 1 
[7, 8].

С внешней стороны трубки для порошка 
расположена цилиндрическая насадка, с диаме-
трально противоположно расположенными в ней 
двумя постоянными магнитами и переключатель 

полюсов одного из магнитов. Постоянные магни-
ты обеспечивают создание внешнего вращающе-
гося магнитного поля вокруг стеклянной трубки. 
Внутрь трубки загружаются ферромагнитные ча-
стицы Fe3O4. 

Попадая в трубку частицы улавливаются маг-
нитным полем постоянных магнитов. Благодаря 
вращению цилиндрической насадки частицы пе-
рестраиваются из волокнистой диспергированной 
структуры в плотно упакованную структуру, фор-
мируя упорядоченный массив частиц (рис. 2) [7]. 

Для получения композитного материала для 
исследований в массив частиц добавляли пара-
фин в объёмном соотношении 1:1. Композицию 
доводили до температуры плавления парафина и 
поддерживали до получения однородной массы. 
После этого, трубку перемещали в зону магнит-
ной насадки, где постоянные магниты обеспечива-
ли создание внешнего вращающегося магнитного 
поля вокруг трубки. После упорядочения в маг-
нитном поле и достижении необходимой плотной 
упаковки сферических частиц вращение прекраща-
лось и парафин застывал. Полученный объемный 
композитный материал извлекали из установки 
и нарезали на образцы размерами 23 × 10 × 3 и 
23 × 10 × 6 мм3. При нарезке выполняли условие 
совмещения направления вектора магнитного поля 
диполей постоянных магнитов вдоль длинной сто-
роны образцов. 

Рис. 1.	Установка для формирования объемных массивов на основе принципа вращательного магнитного поля и струк-
тура плоского массива частиц. 1 — стеклянная трубка, 2 — цилиндрическая насадка, 3, 4 — постоянный маг-
нит, 5 — зубчатая передача, 6 — зубчатое колесо, 7, 10 — электродвигатель, 8 — платформа, 9 — шпилька, 
11 — частицы Fe3O4, 12 — переключатель, 13 — пульт управления.

Fig. 1.	 Installation for bulk arrays formation on the principle of rotational magnetic field and sample with flat array structure. 1 — glass tube, 
2 — cylindrical nozzle, 3, 4 — permanent magnet, 5 — gear transmission, 6 — gear wheel, 7, 10 — electric motor, 8 — platform, 
9 — pin, 11 — Fe3O4 particles, 12 — switch, 13 — control panel.
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Кроме того, изготавливали образцы, состоящие 
из набора 15 и 30 монослоев частиц. Монослой по-
лучали нанесением частиц на клейкую ленту. С об-
ратной стороны подносили постоянный магнит и 
перемещали возвратно поступательно относитель-
но плоскости ленты, равномерно покрывая всю 
поверхность клейкой ленты частицами (рис. 1). 
Постоянный магнит удаляли, а сформированный 
монослой частиц закрепляли второй клейкой лен-
той с получением структуры типа сэндвича — слой 
частиц между слоями клейкой ленты. 

Намагниченность образцов измеряли ви-
брационным магнитометром Vibrating Sample 
Magnetometry (VSM, IMRE, Сингапур) (рис. 3). С 

помощью осциллографа и пьезоэлектрических дат-
чиков снимали параметры изгиба пластины с об-
разцами, вибрирующей в регулируемом диапазоне 
частот. От намагниченного образца данные магнит-
ного потока поступали на принимающие катушки, 
где возникала индуцированная электромагнитная 
сила. Кроме того, платформа имела возможность 
изменять угол наклона ϕ в диапазоне от 0 до 90°.

Морфологию структуры массивов частиц ис-
следовали методом сканирующей электронной ми-
кроскопии (СЭМ) на микроскопе JSM 6300 (Jeol). 

Спектры отражения и ослабления электромаг-
нитного излучения в частотном диапазоне от 8,0 до 
12,0 ГГц определяли с использованием панорамно-

Рис. 3.	Схема вибрационного магнитометра и представление азимута угол наклона ϕ.

Fig. 3.	 Illustration of vibrational magnetometer and azimuth angle ϕ.

Рис. 2.	Визуализация структуры упаковки частиц: a — в начальный момент времени без вращения постоянных маг-
нитов, b — после 1 оборота вращения цилиндрической насадки установки; c, d — моделирование упаковки 
частиц в программе Vizimag, соответствующие верхним структурами.

Fig. 2.	 Visualization of particles structure packing: a — at the initial time (no rotation of the permanent magnets), b — after 1 full turn of the 
cylindrical nozzle; c, d — below is a particle packing simulation via Vizimag software, corresponding to the upper structures.
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го измерителя ослабления и коэффициента стоячей 
волны по напряжению (КСВН) Р2-61 с индикато-
ром Я2Р-67.

Коэффициент отражения ЭМИ для заданной 
частоты и толщины поглотителя рассчитывался по 
формуле:

( ) 0

0
20log ,in

in

Z ZRL dB
Z Z

−=
+

	 (1)

где Z0 — сопротивление свободного пространства 
и Zin — входное сопротивление поглотителя.

Результаты и обсуждение

При анализе рентгенограммы (рис. 4) исследу-
емых образцов частиц было установлено, что пи-
ковые значения угла 2θ = 35,40°, 43,0°, 56,9° and 
62,6°, соответствуют кристаллическим плоскостям 
(311), (400), (511), (440) в соответствии со стан-
дартными данными магнетита [9]. 

При наложении вращения насадки с постоян-
ными магнитами вокруг цилиндрической трубки 
происходит уплотнение сферических частиц Fe3O4 
с равномерным распределением плотности частиц 
в объеме массива (рис. 2). Происходит переход от 
диспергированной волокнистой структуры сфери-
ческих частиц к плотной упаковке с пористостью 
ε = 0,259 близкой к пористости гранецентрирован-
ной упаковки. Механизм перехода структуры мас-
сива подробно описан в работе [7].

На рис. 5 представлено СЭМ-изображение мас-
сива частиц Fe3O4 сферической формы размером 
частиц 50 – 60 мкм. Сформированный объёмный 
массив частиц имеет пористую канальную струк-
туру с порами размером приблизительно 15 мкм.

Анализ намагниченности плоских образцов

При анализе намагниченности образцов отме-
чено, что магнитная анизотропия отчетливо наблю-
дается в плотных массивах частиц. Зависимость 
величины продольной и поперечной намагничен-
ности от направления приложенного поля по отно-
шению к плоскости образца представлена на рис. 6. 
Для плотноупакованного массива насыщение прохо-
дит медленнее с ростом угла ϕ и при более высокой 
величине магнитного поля за счет их дипольного 
взаимодействия, которое приводит к наблюдаемой 
анизотропии. Для образца с диспергированной упа-
ковкой частиц, где расстояние между частицами бо-
лее 10 радиусов частиц, насыщение незначительно 
зависит от угла намагничивания.

Таким образом, если взаимодействие между 
частицами действительно существует, то усилива-
ющий эффект проявился бы при внешнем магнит-
ном поле. Данная гипотеза может быть проверена 
путем моделирования взаимодействия частиц для 
плотно упакованных массивов на основе теории 
самосогласованного поля [10] и сравнения этих 
данных с экспериментом. Метод самосогласован-
ного поля используется для задач, в которых среда 
содержит случайное поле неоднородностей. Как 
известно из [11], метод самосогласованного поля 
базируется на решении задачи об изолированной 
частице, находящейся в произвольном внешнем 
поле. В нашем случае достаточно знать величину 
магнитного момента единичной частицы Fe3O4, 
которую можно получить только из анализа про-
цесса намагниченности диспергированных мас-
сивов (рис. 6). Для более упрощенного перехода к 
плотноупакованным частицам, изначально модели-
ровали процессы намагничивания для диспергиро-
ванных массивов.

Рис. 4.	Рентгенограмма исследуемых частиц Fe3O4.

Fig. 4.	 XRD patterns of Fe3O4 particles.

Рис. 5.	СЭМ-изображение объемного массива частиц. 

Fig. 5.	 SEM images of bulk arrays.
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В диспергированных плоских массивах части-
цы располагались на расстоянии более чем в 10 раз 
превышающий их радиус, тем самым взаимодей-
ствие между частицами было сведено к минимуму. 
Массив смоделирован на базе отдельной частицы 
с учетом относительной однородности размеров 
частиц. При наложении внешнего магнитного 
поля случайным образом расположенные дипо-
ли внутри частицы медленно ориентируются под 
воздействием внешнего поля. Благодаря изотроп-
ному свойству сферической частицы и отсутствию 
магнитного дипольного взаимодействия между ча-
стицами, суммарная намагниченность выбранной 
частицы всегда параллельна или антипараллельна 
внешнему полю. Процесс намагничивания может 
быть смоделирован с использованием доменной 
стенки нулевой ширины, которая проходит через 
частицы, увеличивая число диполей, которые ори-
ентируются во внешнем поле. Упрощая систему, 
моделируемые частицы представляют в кубиче-
ской форме, а доменная стенка параллельна обоим 
внешним магнитным полям и двум сторонам куба 
(рис. 7a). 

При любом значении внешнего поля поло-
жение доменной стенки всегда минимизирует 
Зеемановскую энергию выбранной частицы, вы-
раженную как потенциальная энергия намагни-

ченной частицы во внешнем магнитном поле [7]. 
Прямая и обратная намагниченности выражаются 
как:
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Энергия единичной частицы может быть выра-
жена как:
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Рис. 6.	Кривая намагниченности для: a — плотноупакованных, b — диспергированных, массивов частиц при азимуте 
угла 0° (1), 45° (2) и 90° (3); структура расположения частиц PN в: c — плотноупакованных, d — диспергирован-
ных, плоских образцах.

Fig. 6.	 Magnetization curve for: a — dense packaged particles, b — dispersed particle arrays at azimuths of 0° (1), 45° (2), and 90° (3) and 
the arrangement of PN particles in: c — dense-packed, d — dispersed flat samples.
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Приравняв первую производную энергии по 
отношению к положению стенки домена к нулю, 
выражение положения доменной стенки в любом 
внешнем поле до насыщения можно представить 
как: 

0
0

,extB a
y b

M
π

= +
µ

где a и b — стороны куба, Bext — величина внеш-
него магнитного поля; µ0 — магнитная прони-
цаемость вакуума (1,26·10–6 Гн/м); M — вектор 
намагниченности, А/м. 

Из уравнения положения доменной стенки 
можно выразить намагниченность образца, с точ-
ки зрения внешнего магнитного поля. Образец до-
стигает насыщения при у = а. Таким образом, угол 
наклона поля, при котором происходит насыще-

ние образца, можно представить как: Bcor = µ0M/π. 
После насыщения величина намагниченности ча-
стиц становится постоянной. Сравнивая данные 
построенной модели и эксперимента (рис. 7b), 
можно отметить, что полученная модель способна 
точно предсказывать скорость насыщения и точку 
насыщения для 2D диспергированного массива 
сферических частиц. Насыщение намагниченно-
сти достигается при 120 мТл и показателе плотно-
сти магнитного момента 3040 А/м. 

Частицы плотного массива способны взаимо-
действовать друг с другом. С учетом плотности 
магнитного момента, выражение взаимодейству-
ющего поля может быть получено со средним 
приближением. Выбирается точка на границе по-
лубесконечной плоскости и поле от окружающих 
частиц дважды интегрируется в полярных коорди-
натах от нуля до бесконечности, и от нуля до 2π. 
С целью упрощения, расстояние между частицами 
сначала приравнивается к нулю, а далее учитыва-

a

b

c

Рис. 7.	Схема положения доменной стенки (а), сравнение данных модели и эксперимента (b) и схема массива частиц 
на плоскости образца (c).

Fig. 7.	 Scheme of domain wall position (a), comparison between model and experiment (b), and scheme of arrays on sample plane (c).
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ется с помощью соотношения a2/d2 исходя из куби-
ческой геометрии расположения частиц (рис. 7c).

Дальнейшее увеличение величины внешнего 
поля после насыщения не приводит к численным 
изменениям, однако, при этом изменяется направ-
ление итоговой намагниченности. Это происходит 
потому, что выравнивание направления намагни-
ченности с внешним направлением поля миними-
зирует энергию образца. 

Взаимодействие между частицами в плотных 
массивах моделировали с использованием мето-
да самосогласованного поля. Из магнитостати-
ки следует, что диполь – дипольная связь между 
элементами, в данном случае ферромагнитными 
сферическими частицами, расположенными на 
расстоянии d/2 друг от друга создают между ча-
стицами магнитный момент. Расстояние между 
образцами из плоских слоев массива частиц во 
многом превосходят расстояния между частицами, 
зафиксированными на однослойном образце. По 
этой причине диполь – дипольная связь, как даль-
нодействующая сила между слоями сэндвича, не 
рассматривается. Магнитный момент М стремится 
ориентироваться вдоль суммарной магнитной ани-
зотропии между частицами. Для поворота векто-
ра М из этого направления необходимо затратить 
энергию для того чтобы сориентировать его по на-
правлению к внешнему полю. Часть энергии внеш-
него электромагнитного поля рассеивается на то 
количество сферических тел, которые участвуют в 
диполь-дипольной связи плоского 2D массива, рас-
положенных на клеевидной поверхности. 

Анализ спектра поглощения ЭМИ

Результаты исследований спектра отражения 
и частотных характеристик ослабления ЭМИ пло-
ских и объемных массивов микросферических 
частиц Fe3O4 анализировали путем сравнения из-
вестных литературных данных для частиц Fe3O4 
[8 – 10], и полученных экспериментальных дан-
ных. На рис. 8 представлено сравнение спектров 
коэффициента отражения для полученных плот-
ноупакованных массивов частиц и литературных 
данных для массивов хаотично упорядоченных 
сферических наночастиц. Максимальное значе-
ние Kотр получено для образца объемного массива 
толщиной 6 мм на частоте 12 ГГц и соответствует 
3,5 дБ. Уменьшение толщины образца (до 3 мм) 
приводит к снижению коэффициента отражения. 
Из данных сравнительного анализа следует, что 
сформированная структура плотно упакованных 
частиц обладает лучшими свойствами защиты 
ЭМИ по сравнению с хаотично упорядоченными 
частицами.

Результаты измерения коэффициента отраже-
ния для образцов плоских массивов, отличающих-
ся количеством слоев представлены на рис. 8b. 
Максимальное значение зафиксировано на частоте 
8,5 ГГц и составляет –5,2 дБ. В отличие от спек-
тров объемных массивов увеличение слоев пло-
ских массивов ведет к уменьшению коэффициента 
отражения. Характер кривой для 30 монослоев на-
водит на предположение о возможных пиках на бо-
лее низких частотах измерения.

Рис. 8. 	Спектры отражения ЭМИ: a — объемного плотного упакованного массива частиц Fe3O4 толщинами 3 (1) и 6 мм 
(2) и литературных данных для массивов хаотично упорядоченных сферических наночастиц 3 (1′) и 6 мм (2′) 
[8]; b — плоского массива частиц Fe3O4 с 15 (3) и 30 слоями (4) упаковки.

Fig. 8.	 Microwave reflection loss RL of: a — Fe3O4 bulk arrays particles-paraffin wax sample 3 mm (1) and 6 mm (2) thickness versus 
frequency in comparison with literature data for spherical particles 3 mm (1′) и 6 mm (2′) [8], b — flat arrays reflection spectra with 
15 (3) and 30 number (4) of layers.
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Увеличение толщины образцов объемных мас-
сивов приводит к росту величины ослабления ЭМИ 
в два раза (рис. 9) с 24 дБ для образца толщиной 6 
мм на основе частиц Fe3O4 и до 13 дБ для образца 
толщиной 3 мм в диапазоне 8 – 12 ГГц. Повышение 
толщины образцов плоских массивов приводит 
к уменьшению величины ослабления ЭМИ в два 
раза (рис. 6) с 14 дБ для образца в 15 монослоев 
на основе частиц Fe3O4 и до 7 дБ для образца в 30 
монослоев при частоте 12 ГГц.

Выводы

Разработана установка с вращающимся маг-
нитным полем постоянных магнитов для полу-
чения композитов с плотной упаковкой частиц, в 
котором реализуется принцип самоорганизации 
монослоев магнитных частиц. 

Получены плотные объёмные массивы сфери-
ческих частиц из оксида железа Fe3O4 с гексаго-
нальной структурой упаковки (ε = 0,259). 

Определены спектры отражения, поглощения 
и ослабления электромагнитного излучения полу-
ченных композиционных материалов. Показано, 
что они обладают малой коэрцитивной силой и 
малой остаточной намагниченностью. Магнитная 
восприимчивость полученного композитного ма-
териала зависит от вида упаковки частиц внутри 
материала и от его геометрических форм.

Материал может быть использован для соз-
дания материала-поглотителя электромагнитно-

го излучения сверхвысокочастотного диапазона. 
Характеристики поглощения ЭМИ можно регули-
ровать путем изменения количества плоских слоев 
Fe3O4. Используя вращательное магнитное поле 
можно создавать различные типы поглощающих 
материалов в широком диапазоне частот, сохраняя 
при этом механическую прочность, технологич-
ность и удобство использования. 

Работа выполнена при финансовой поддержке 
РФФИ в рамках научного проекта № 18–38–00448.
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Method of absorbing material formation based on magnetically 
controlled Fe3O4 particles

I. A. Shorstkii, N. Yakovlev

This paper present a bulk arrays formation method based on magnetically controlled Fe3O4 particles based on a rotational 
magnetic field (RMF), followed by the production of an absorbing material of electromagnetic radiation in the microwave range. 
The use of RMF laboratory setup with permanent magnets made it possible to obtain a composite material with dense particles 
packing, in which the principle of self-organization of monolayers of forming objects is implemented. Reflection, absorption and 
attenuation spectra of electromagnetic radiation were obtained for composites from a bulk array with dense packing of Fe3O4 
particles with thicknesses of 3 and 6 mm, and from flat arrays with a set of 15 and 30 flat particle monolayers. Presented method 
of absorbing material formation based on magnetically controlled Fe3O4 particles and the installation have the prospect of being 
used in the processes of making composite materials for electromagnetic radiation protection using a wide range of materials of 
micro and nanoparticles.
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