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Методом одновременного распыления металлического сплава сложного 

химического состава и диэлектрика SiO2 получены нанокомпозиты из ме-
таллических аморфных гранул в диэлектрической матрице. Исследованы 

зависимости электропроводности и компонент комплексных магнитной и 

диэлектрической проницаемости в широком диапазоне частот от концен-
трации металлической фазы и условий термического отжига. Показано, 

что изменение концентрации SiO2 в аморфных композитах очень сильно 

влияет на электрические свойства систем, поскольку величина электро-
сопротивления меняется на несколько порядков. Электромагнитные па-
раметры аморфных композитов демонстрируют нелинейную зависимость 

комплексных ε и μ от концентрации металлической фазы в диэлектриче-
ской матрице. За счёт высоких значений магнитных потерь и близких ве-
личин ε′ и μ′ обеспечивается эффективное поглощение энергии электро-
магнитного излучения в области высоких и сверхвысоких частот, что поз-
воляет рассматривать полученные нанокомпозиты как перспективные в 

качестве элементов поглощающих СВЧ-экранов. 

Методою одночасного розпорошення металевого стопу складного хеміч-
ного складу та діелектрика SiO2 одержано нанокомпозити з металевих 

аморфних ґрануль у діелектричній матриці. Досліджено залежності еле-
ктропровідности та компонент комплексних магнетної і діелектричної 
проникности в широкому діяпазоні частот від концентрації металевої фа-
зи й умов термічного відпалу. Показано, що зміни концентрації SiO2 в 

аморфних композитах дуже сильно впливають на електричні властивості 
систем, оскільки величина електроопору змінюється на декілька поряд-
ків. Електромагнетні параметри аморфних композитів демонструють не-
лінійну залежність комплексних ε і μ від концентрації металевої фази у 

діелектричній матриці. За рахунок високих значень магнетних утрат та 
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близьких величин ε′ і μ′ забезпечується ефективне вбирання енергії елек-
тромагнетного випромінення в області високих і надвисоких частот, що 

дозволяє розглядати одержані нанокомпозити як перспективні елементи 

вбирних НВЧ-екранів. 

Nanocomposites of amorphous metal grains in dielectric matrix are prepared 

by simultaneous sputtering of complex metallic alloy and SiO2. Electrical 
conductivity and complex permittivity and permeability are investigated as 

functions of metallic phase concentration and thermal ageing conditions in a 

wide frequency range. Conductivity is revealed as very strong function of 

dielectric concentration. Electromagnetic parameters of amorphous compo-
sites exhibit non-linear dependence of complex ε and μ on metallic phase con-
centration in dielectric matrix. High values of magnetic losses and close val-
ues of ε′ and μ′ ensure effective absorption of electromagnetic radiation in 

microwave range that allows using of these nanocomposites as future-
technology materials for microwave absorbing-type shields. 

Ключевые слова: ферронаномагнетики, СВЧ-экраны, метод одновре-
менного распыления. 

(Получено 18 ноября 2010 г.)
  

1. ВВЕДЕНИЕ 

Композиционные материалы с нанометровым размером частиц, как 

следует из многочисленных сообщений в отечественных и зарубеж-
ных изданиях, относятся к числу весьма распространенных объек-
тов исследований. Например, ферромагнетики в виде нанокомпози-
тов, состоящих из ансамблей магнитных частиц, помещенных в ди-
электрическую неорганическую (керамическую) или органическую 

полимерную матрицу. Интерес к таким материалам, особенно к 

изучению их электродинамических свойств, наблюдаемый в по-
следние годы, вызван обстоятельствами как теоретического, так и 

экспериментального характера. Поскольку весьма важным являет-
ся установление технологических факторов, существенным обра-
зом влияющих на их структуру и свойства, а также поиск на этой 

основе потенциальных областей их применения. Уже сегодня из 

многих примеров следует, что применяя соответствующие техноло-
гии их получения или видоизменяя условия их синтеза, можно ре-
гулировать их физические свойства и так значительно, что созда-
ются предпосылки для использования этих материалов в современ-
ной технике [1, 2]. 
 Для композитов с немагнитной неорганической матрицей (SiO2, 
Al2O3, MgO и др.) и ферромагнитными гранулами характерно, что 

гранулы являются однодоменными, проявляя при этом высококоэр-
цитивные свойства. С другой стороны, для сплавов с большой кон-
центрацией проводящего компонента из металлических включений 
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формируется своеобразная связанная «сетка» гранул, вдоль которой 

осуществляется металлическая проводимость. Вместе с возникнове-
нием металлической проводимости начинают проявляться магнит-
ные взаимодействия частиц друг с другом и, что в результате приво-
дит к проявлению магнитомягких свойств композита [2]. Протяжен-
ная проводящая «сетка» и магнитная структура в композитах при 

достижении так называемого перколяционного предела – порога 

протекания Хр. Для большинства общеизвестных металлов, таких 

как железо, золото, медь, кобальт, гранулы могут иметь размер от 1 

до нескольких десятков нанометров. Эта та область размеров, когда в 

большей степени проявляется масштабно-размерный эффект. При 
этом гранулы становятся однодоменными и возможен переход в су-
перпарамагнитное состояние. Гранулированные композиты облада-
ют комплексом электрофизических свойств и проявляют свойства, 
присущие их диэлектрическим матрицам. 

2. ОБЪЕКТЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Гранулированные пленки двуокисида кремния с наночастицами раз-
личных аморфных сплавов на основе кобальта и др. элементов 

(CoTaNb, CoFeB, CoFeZr) получали методом ионно-плазменного рас-
пыления [2]. Для чего использовались составные мишени, представ-
ляющие собой сплавную мишень определенного состава с закреплен-
ными на ее поверхности несколькими пластинами из кварца. Резуль-
таты анализа композитов состава Co—Nb—Та + SiO2, полученных с 

применением различного числа кварцевых пластин на мишени, 
представлены в табл. 1. 
 Размер металлических частиц от единиц до десятков нм варь-
ировался с помощью таких параметров как: 
 1) состав аморфного сплава; 
 2) динамика и условия напыления: 
 – скорость нанесения, 
 – скорость вращения субстрата, 

ТАБЛИЦА 1. Зависимость концентрации компонентов в ферромагнит-
ных композитах состава (Co—Nb—Та + SiO2) от числа закрепленных на 
мишени кварцевых пластин. 

Число пластин Состав, ат.% 

9 (Co—Nb—Та)63 + (SiO2)37

11 (Co—Nb—Та)55 + (SiO2)45 

13 (Co—Nb—Та)42 + (SiO2)58 

15 (Co—Nb—Та)32 + (SiO2)68 

17 (Co—Nb—Та)23 + (SiO2)77 
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 – состав атмосферы в камере, 
 – температура подложки; 
 3) термическая обработка композита: 
 – температура отжига, 
 – продолжительность отжига. 
 Толщина исследованых пленок композитов менялась в интер-
вале 60 нм—20 мкм. 
 Термический отжиг образцов выполнялся в вакууме в изотер-
мическом режиме при температурах: 300°С, 400°С, 500°С, 600°С, 
продолжительность отжига составляла 30 минут. 
 Структура, качественный и количественный анализ поверхно-
сти ферромагнитных гранулированных композитов исследовались 
с помощью сканирующего электронного микроскопа JSM-5300lv 
c энергодисперсионным микроанализатором Link ISIS. 
 Комплексные значения диэлектрической и магнитной проница-
емостей ε*

 и μ*
 композитов определялись с помощью резонаторного 

метода с использованием измерителей КСВН серии Р-2 и резонато-
ров прямоугольной формы с рабочей модой H01n в диапазоне частот 

3,2—40 ГГц. 
 Измерение частотной зависимости коэффициента отражения 

многослойных структур, выполненных последовательным напыле-
нием аморфных композиций на металлическую поверхность, осу-
ществлялось по рупорной методике с использованием панорамных 

измерителей КСВН с волноводными выходами, перекрывающими 

диапазон длин волн от 0,8 см до 12,0 см или от 37 до 2,5 ГГц, соот-
ветственно. 

3. ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Электронно-микроскопические исследования структуры получен-
ных образцов показали фазовое расслоение и наличие металличе-
ских гранул, случайным образом распределенных в диэлектриче-
ской матрице SiO2. Размеры гранул монотонно уменьшаются с уве-
личением концентрации диэлектрика от 5—7 нм в композитах с 

большим содержанием металлической фазы до 2—4 нм в компози-
тах с большим содержанием диэлектрического компонента. Шири-
на барьеров между гранулами изменяется пропорционально изме-
нению диаметра гранул и состава сплава. Следует отметить, что по-
лученные в процессе роста пленки гранулы не абсолютно изолиро-
ваны в диэлектрической матрице, даже в случае высокой концен-
трации SiO2, а образуют небольшие конгломераты и цепочки – 

кластеры, которые в свою очередь формируют лабиринтноподобную 

структуру. При напылении на неподвижный субстрат размер гра-
нул оказывается большим, что обусловлено разогревом подложки 

при напылении. 
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 Анализ результатов исследования электродинамических свойств 

свидетельствует об увеличении действительной μ′ и мнимой μ″ ча-
стей комплексной магнитной проницаемости (μ*) с возрастанием 

концентрации металлической аморфной фазы в композите (рис. 1). 

Высокие значения μ′ и μ″ для композитов с концентрацией метал-
лической фазы более 45% об. можно объяснить формированием 

связанной сетки гранул и образованием доменной структуры, при-
водящей к намагничиванию материала при меньших магнитных 

полях. Из рисунка 1 следует, что пороговая концентрация Vf, при 

которой возникает заметное возрастание μ′ и μ″, лежит в интервале 

значений 42—48% об. в зависимости от химического состава 

аморфного сплава. При этой концентрации большая часть металли-
ческих гранул изолирована друг от друга, однако, имеются сопри-
касающиеся гранулы, образующие кластеры и конгломераты ча-
стиц, что, по-видимому, является причиной возникновения межча-
стичного магнитного взаимодействия. 
 Установлено, что такие структуры чувствительны к условиям 

получения и дополнительной термической обработки. Так, напри-
мер, режим непрерывного напыления позволяет увеличить размер 

гранул по сравнению с режимом напыления на вращающуюся под-
ложку, при котором во время прекращения напыления происходит 

дополнительное окисление поверхности металлических частиц и 

при возобновлении осаждения происходит зарождение новых гра-
нул, а не рост старых. Последнее приводит к заметному снижению 

величины μ*
 (рис. 2). 

 На образцах состава (Fe40Co40B20)х(SiO2)х экспериментально уста-
новлена взаимосвязь между термической предысторией материала, 

    
                         а                                             б 

Рис. 1. Концентрационная зависимость действительной (а) и мнимой (б) 
частей комплексной магнитной проницаемости гранулированных фер-
ромагнитных композитов (Co86Nb14Ta2)х(SiO2)1−х, (Fe40Co40B20)х(SiO2)1−х, 
(Fe45Co45Zr10)х(SiO2)1−х (f = 4,8 ГГц).
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его структурой и электродинамическими свойствами в широком 

диапазоне температур. 
 Рентгеновский энергодисперсионный микроанализ поверхности 

образцов, подвергнутых термическому отжигу, позволил получить 

информацию о содержании примесей, о гомогенности состава и о 

влиянии предыстории получения и обработки образца (рис. 3). Ре-
зультаты исследования для состава (Fe40Co40B20)55(SiO2)45 представ-
лены в табл. 2. 
 Как следует из табл. 2, элементный состав образцов практически 

не меняется при отжиге. Отжиг композитов приводит к немонотон-
ной зависимости μ*

 от температуры отжига, что связано со стуктур-
ной перестройкой аморфной фазы материала (рис. 4). Возрастание 

   
                        а                                              б 

Рис. 2. Частотная зависимость действительной (а) и мнимой (б) частей ком-
плексной магнитной проницаемости ферромагнитных гранулированных 

композитов состава (Co86Nb14Ta2)55(SiO2)45, нанесенных в непрерывном ре-
жиме на неподвижный образец при температуре подложки 120°С (кривая 1) 
и вращающийся образец при температуре подложки 70°С (кривая 2). 

ТАБЛИЦА 2. Элементный состав ферромагнитных гранулированных ком-
позитов (Fe40Co40B20)55(SiO2)45 в зависимости от температуры отжига. 

Температура 
подложки при 
распылении, °С 

Температура 
отжига, °С 

Средняя концентрация элементов 
в композите, масс.% 

Fe Co Si B + 0 Al* 

120 – 28 31 16 24 1 

120 300 24 25 14 33 1 

120 400 27 29 15 28 1 

120 500 28 29 17 25 1 

120 600 25 27 16 31 1 

Примечание :  * примесь. 
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как [3—5]: 
 – уменьшение свободного объема; 
 – изменение топологического ближнего порядка – перед кри-
сталлизацией возникают небольшие кристаллоподобные кластеры; 
 – изменение химического ближнего порядка за счет фазового 
расслоения. 
 Уменьшение μ′ и μ″ в интервале температур 400—500°С до по-
стоянного значения связано с завершением процессов кристалли-
зации аморфной составляющей композита с образованием кри-
сталлов αFe, Fe3B и др. [4, 5]. 
 Анализ результатов исследования электрических свойств грану-
лированных ферромагнитных композитов в СВЧ-области показал, 

что они в большей степени определяются температурой отжига, 

нежели условиями получения. Это, по-видимому, связано с особен-
ностями трансформации микроструктуры композита в процессе 

отжига. В зависимости от температуры образуются сложные разно-
образные структуры: квазикристаллические, градиентные, микро-
кристаллические, а так же их комбинация между собой и с аморф-
ной фазой. В зависимости от состава аморфного сплава необрати-
мые изменения могут начаться задолго до начала процесса кри-
сталлизации. При этом не исключено протекание химических ре-
акций между компонентами с образованием химических связей Fe—
Si, Со—О, Fe—Si—О, Fe—O, где Fe может иметь степень окисления +2, 

+3, а так же +4 в кристаллоподобных комплексах [5]. Для понима-
ния механизмов проводимости в наногранулированных компози-
тах, подвергнутых термической обработке, и, тем более, поведения 

    
                        а                                              б 

Рис. 5. Частотная зависимость комплексной диэлектрической проница-
емости ферромагнитных гранулированных композитов состава 
(Co40Fe40B20)x(SiO2)1−x при различных х: 1 – х = 56; 2 – х = 41; 3 – 
х = 33; 4 – х = 19. a – действительная часть диэлектрической проница-
емости; б – мнимая часть диэлектрической проницаемости. 
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диэлектрической проницаемости в СВЧ диапазоне, необходимо 

знать состав образующихся фаз с учетом физических характери-
стик отдельных элементов. В исследованном диапазоне частот для 

всех составов наблюдается сильная дисперсия ε*
 (рис. 5). Варьиро-

вание режима распыления вносит изменения в абсолютные значе-
ния ε′ и ε″, не изменяя при этом характера частотной зависимости, 

что связано с незначительным увеличением прослойки SiO2 между 

металлическими гранулами (рис. 6). 
 Результаты изменений ε′ и ε″ для серии (Fe40Co40B2)х(SiO2)1−х-
образцов, напыленных в непрерывном режиме на субстрат при 

120°С и 250°С и подвергнутых термическому отжигу в вакууме при 

температурах 300°С, 400°С, 500°С, 600°С свидетельствуют о нали-
чии сложных структурных превращений, происходящих в компо-
зитах при нагревании. Для образцов, нанесенных на принудитель-
но ненагреваемый субстрат, с увеличением температуры отжига 

наблюдается монотонное уменьшение диэлектрических потерь во 

всем частотном диапазоне (рис. 7). 
 Действительная часть диэлектрической проницаемости образцов с 

Vf ≥ 42 об.% после первоначального подъема в интервале температур 

300—400°С, обусловленного процессами структурной релаксации 

аморфно-металлической составляющей композита, претерпевает 

уменьшение до постоянного значения вследствие завершения процес-
сов кристаллизации (рис. 8). 
 С уменьшением концентрации металлической фазы вклад процес-
сов структурной релаксации падает, и зависимости ε′ от температуры 

   
                        а                                              б 

Рис. 6. Частотная зависимость действительной (а) и мнимой (б) частей 

комплексной диэлектрической проницаемости ферромагнитных гранули-
рованных композитов состава (Co86Nb14Ta2)55(SiO2)45, нанесенных в режиме 

неподвижного (1) и вращающегося (2) образца.
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отжига становятся монотонно возрастающими (рис. 9). 
 Напыление образцов на разогретый до 250°С субстрат приводит к 

перераспределению металлической и диэлектрической фаз в компо-
зите. Металлические гранулы становятся крупнее, вытягиваются, 
увеличивая число контактов и образуя большее число проводящих 

цепочек. Ширина диэлектрического барьера коррелирует с измене-

    
                        а                                             б 

Рис. 7. Зависимость действительной (а) и мнимой (б) частей комплексной 

диэлектрической проницаемости от температуры отжига в вакууме фер-
ромагнитных гранулированных композитов состава (Fe40Co40B20)56(SiO2)44, 

нанесенных на подложку при 120°С. Продолжительность отжига – 30 

мин: 1 – f = 4,8 ГГц; 2 – f = 6,6 ГГц; 3 – f = 11,1 ГГц; 4 – f = 20 ГГц. 

    
                       а                                                б 

Рис. 8. Зависимость действительной (а) и мнимой (б) частей комплексной 

диэлектрической проницаемости от температуры отжига в вакууме фер-
ромагнитных гранулированных композитов состава (Fe40Co40B20)38(SiO2)62, 

нанесенных на подложку при 120°С. Продолжительность отжига – 30 
мин: 1 – f = 4,8 ГГц; 2 – f = 6,6 ГГц; 3 – f = 11,1 ГГц; 4 – f = 20 ГГц. 
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нием размера гранул. Кроме того, при 250°С высока вероятность про-
текания процессов окисления поверхности гранул и зарождения в 

аморфной фазе мелкокристаллической фазы. Все эти процессы при-
водят к изменению поведения ε′ и ε″ образцов после отжига при тех же 

температурах. 
 Анализ результатов исследования частотной зависимости коэффи-
циента отражения многослойных структур, выполненных последова-
тельным напылением аморфных композиций (Co40Fe40B20)(1−x)(SiO2)x и 

Co86Nb14Ta2)(1−x)(SiO2)x на металлическую поверхность показал, что ко-
эффициент отражения монотонно уменьшается с ростом частоты и 

числа слоев, а также что в зависимости от режимов напыления харак-
тер частотной зависимости коэффициента отражения изменяется от 

резонансного до практически не зависящего от частоты. 
 Поскольку такие диэлектрики как SiO2, Al2O3, MgO обычно ме-
ханически более тверды, более химически и износостойки, ожида-
ется, что и композиты будут проявлять аналогичные свойства. 

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

При одновременном напылении металлического сплава сложного 

химического состава и диэлектрика SiO2 образуется фрагментиро-
ванная структура металлических аморфных гранул в диэлектриче-
ской матрице. 
 Изменение концентрации SiO2 в аморфных композитах очень 

сильно влияет на электрические свойства системы, изменяя вели-

   
                          а                                             б 

Рис. 9. Частотная зависимость ослабления коэффициента отражения об-
разцов ферромагнитного гранулированного композита состава 

(Co86Nb14Ta2)(1−x)(SiO2)x, нанесенных на металлическую подложку различ-
ными способами: а – на вращающуюся подложку; б – на неподвижную 

подложку. Толщина покрытия 9мкм. 
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чину электросопротивления на несколько порядков. 
 Исследования электромагнитных параметров аморфных компо-
зиций (Co40Fe40B20)х(SiO2)1−x и (Co86Nb14Ta2)x(SiO2)(1−x) показали: не-
линейную зависимость ε*

 и μ*
 композитов от концентрации метал-

лической фазы в диэлектрической матрице; влияние режимов 

напыления на величину ε*
 и μ*

 композитов; резонансный характер 

частотной дисперсии зависимости ε*. 
 Благодаря высоким значениям магнитных потерь и близким ве-
личинам ε*

 и μ*, гранулированные ферромагнетики с аморфной 

структурой в тонких слоях обладают способностью эффективно по-
глощать энергию электромагнитного излучения в области высоких 

и свервысоких частот, что позволяет использовать их в качестве по-
глощающих СВЧ-экранов. Изменение состава композиции и коли-
чества слоев позволяет управлять уровнем коэффициента отраже-
ния и частотной зависимостью коэффициента отражения. 
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