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摘  要：采用熔体–淬冷法和热处理制备了含有花状 Fe3O4 纳米晶的硅酸盐微晶玻璃，并研究了热处理温度(620~740 ℃)对显

微结构、电磁参数和吸波性能的影响。结果表明：随着温度升高，Fe3O4 晶粒逐渐增多，而它们聚集形成的花状结构尺寸先增

大，后减小。饱和磁化强度 Ms逐渐由 5.2 增至 9.5 emu/g，但回波损耗先增强，后降低。其中，当热处理温度为 700 ℃时，Fe3O4

花状结构尺寸最大，吸波性能较佳。当材料厚度为 7 mm 时，回波损耗最低达–18 dB，有效带宽为 2 GHz (14~16 GHz)。根

据经典 Debye 方程和 Cole-Cole 图像分析，较大的花状纳米结构加强了电磁波在微晶玻璃中传输时的反射和散射，引起介电

损耗增加并形成更好的阻抗匹配，从而使材料表现出更佳的吸波性能。 
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近年来，为应对电磁辐射引发的电磁干扰、电

磁污染和健康风险等问题[1–3]，低成本、高性能新型

吸波复合材料取得了显著的发展[4–7]。其中，尖晶石

铁氧体微晶玻璃作为全无机复合材料，能结合铁氧

体晶体的磁学特性与玻璃耐高温、抗氧化、易成型、

成本低和介电常数可调节等优点，引起了广泛的关

注[8–10]。例如，Wang 等[11]报道了具有玻璃相包覆的

树枝状 Fe3O4 微晶玻璃，通过界面极化提升了介电

损耗，从而获得了更佳的吸波性能。Feng 等[12]利用

基于 E 玻璃组成，设计并制备了 Zn0.6Ni0.3Cu0.1Fe2O4

微晶玻璃，特殊的树枝状结构形成了大量界面极化，

并建立了多重透射–吸收机制，使材料仅需 2 mm 厚

度时便可表现出最佳的吸波性能。因此，界面结构

的优化设计已成为当前的吸波微晶玻璃提升电磁波

吸收能力的主要研究思路[13–15]。 
Fe3O4 具有较高的饱和磁强度、强的自旋极化、

半金属特性和较低的成本，是广泛应用的电磁波吸

收剂[16–19]。此外，Fe3O4 微晶玻璃还可利用铁尾矿

等工业固废作为原料[20–21]，实现资源的循环利用。

基于上述背景，本工作报道了一种基于 SiO2-Al2O3- 

K2O-Na2O-P2O5-B2O3-Fe2O3 体系的硅酸盐微晶玻

璃，研究了热处理温度(620~740 ℃)对显微结构、电

磁参数和吸波性能的影响。通过在适当温度的热处

理，使 Fe3O4纳米晶的析出量显著增多，并形成了特

别的花状结构，使微晶玻璃表现出更高的回波损耗，

并分析其回波损耗产生的机制，明确了介电损耗和阻

抗匹配对 Fe3O4微晶玻璃吸波性能的关键影响。 

1  实验 
1.1  微晶玻璃的制备 

采用分析纯的二氧化硅 (SiO2)、氢氧化铝

[Al(OH)3]、碳酸钾(K2CO3)、碳酸钠(Na2CO3)、磷酸

二氢铵 (NH4H2PO4)、硼酸 (H3BO3)和三氧化二铁

(Fe2O3)作为玻璃原料。上述试剂均购自国药集团化

学试剂有限公司。 
按照摩尔比玻璃组分 58SiO2-2Al2O3-13K2O- 

2Na2O-2P2O5-8B2O3-15Fe2O3，将上述玻璃原料按30 g
配合料分别称量，其后移入玛瑙研钵中充分研磨，

使其混合均匀。将配合料放入刚玉坩埚，并将其转

移至高温炉，在 1580 ℃熔融 2 h。然后，将熔融玻 
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璃液取出倒入不锈钢模具中，待其成型后移入马弗

炉于 500 ℃退火处 1 h。随炉冷却后取出样品，命名

为 T-AP。将样品 T-AP 分别以 10 ℃/min 的升温速

率，在马弗炉中加热至适当温度进行热处理，并保

温 2 h。随炉冷却至室温后，得到不同温度下

(620~740 ℃)热处理后的样品，分别记为 T-x (其中

x=620、660、700 和 740，对应样品的热处理温度)。
所得样品一部分研磨成 200 目(75 μm)的粉末，用于

后续物相分析、磁性能和电磁参数测试，另一部分

切磨抛成 2 mm×20 mm×5 mm 的小片，用于显微形

貌观察。 
1.2  结构和性能表征 

采用 X 射线衍射仪(XRD，Bruker D8 ADVANCE)
对样品进行物相分析，靶材 Cu-Kα，速率 2(°)/min，
测试范围 10°~80°，步长 0.02°；通过计算 Ia/Ib值来确

定结晶度，其中 Ia为晶相强度，Ib为样品的总强度。

采用场发射扫描电子显微镜 (FESEM，HITACHI 
SU8010)和高分辨率透射电子显微镜(HR-TEM，

FEI-TALOS-F200X)研究了样品截面的形貌和微观

组织(HF 酸腐蚀 30 s 以暴露内部结构)；采用能量色散

谱仪(EDS, Falion 60s)在来测定微区成分；采用振动

样品磁强计(VSM, Lake shore 8604)在室温测量了样

品的矫顽力(Hc)、初始磁导率(µi)和饱和磁化强度

(Ms)。最后，将玻璃粉末与石蜡按 4:1 的比例加热充

分混合，放入模具中压制成外径 7 mm、内径 3.04 mm、

厚度 2 mm 的环形样品，并在 2.0~18.0 GHz 的频率

范围内，使用矢量网络分析仪(VNA，PNA-N5244A)
测量电磁参数。并应用传输线理论得到了样品的回

波损耗值，计算公式如式(1)和式(2)所示[22–23]： 
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式中：Z 是阻抗匹配；Z0 是空气阻抗；Zin 是输入阻

抗；c 是真空中的光速；d 是吸波涂层的厚度；f 是
电磁波频率；μr (μr=μ'–jμ")是相对磁导率；εr (εr=ε'–jε")
是相对介电常数。由式(3)可知，Z 越接近于 1，表

示材料的阻抗匹配越好。 

2  结果与讨论 
2.1  相结构 

图 1a 是不同温度热处理后样品的 XRD 谱。在

所有样品中均只析出了 Fe3O4，为磁铁矿相(JCPDS：
88-0866)。这说明玻璃熔制过程中，部分 Fe3+被自

发还原成 Fe2+。该现象可归因于含 B2O3 的硅酸盐玻

璃在高温条件下发生的还原效应[24–25]。在以 Fe2O3

为铁原料的 SiO2-B2O3-Fe2O3-Al2O3-Na2O 硅酸盐玻

璃中，也观察到自发析出 Fe3O4 微晶的现象[26]。在

18.312°、30.121°、35.479°、37.113°、43.119°、53.495°、
57.026°、62.622°、71.404°、74.086°、75.089°和 79.059°
处有明显的衍射峰，分别对应于 Fe3O4 的(111)、
(220)、(311)、(222)、(400)、(422)、(511)、(440)、
(620)、(533)、(622)和(444)晶面。图 1a 插图中给出

了(311)晶面衍射峰的放大图，随着热处理温度的升

高，衍射峰的强度有轻微增加。为进一步确认样品

析晶程度的变化，采用 Jade 软件中的“析晶度” (晶
相的衍射峰积分强度与总谱积分强度之比)作为半定

量指标进行评价。如图 1b 所示，该结果表明，随着

热处理温度的升高，样品中的析晶程度逐渐增加。

当热处理温度低于 660 ℃时，结晶程度迅速增加；

当热处理温度超过 700 ℃时，析晶程度增幅变缓。 

 
图 1  不同温度热处理后样品的(a) XRD 谱和(b)结晶度 

Fig. 1  (a) XRD patterns and (b) crystallinity of samples heat treated at different temperatures 
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2.2  显微形貌 

图 2 为样品的 FESEM 照片，其中，白色部分

为 Fe3O4 晶体。可以发现，随着热处理温度的升高，

样品中的 Fe3O4 晶体显著增加，晶粒尺寸在 100 nm
左右。经热处理后，Fe3O4晶粒出现明显的聚集，并

形成花状结构。与 T-620 相比，T-660 中的花状结构

尺寸相近，均为 100~150 nm。在 T-700 中，花状结

构是所有样品中尺寸最大的，为 100~200 nm；在

T-740 中，花状结构则是数量最多的，但尺寸为

50~100 nm，明显小于 T-700。 

 
图 2  不同热处理温度样品的 FESEM 照片 

Fig. 2  FESEM images of samples with different heat treatment temperatures 
 

通过 TEM 表征样品，可更清晰地观察 Fe3O4

花状结构。图3分别给出了样品T-AP、T-700和T-740
的 TEM 照片和 HR-TEM 照片。如图 3a、图 3c 和

图 3e 所示，样品中的花状结构均为 100 nm 左右，

但形貌略有差别。在 HR-TEM 照片中，均可观察到

明显晶格条纹。如图 3b、图 3d和图 3f所示，经Digital 
Micrograph 软件计算得到的晶格条纹间距分别为

0.308、0.243、0.197、0.162 nm 和 0.202 nm。它们

均能够与 Fe3O4 的 PDF 卡片(JCPDS：88–0866)中记

录的晶体结构信息相对应。其中，T-AP 中的暴露晶

面为(511) (d=3.08 Å)，T-700 中的暴露晶面为(400) 
(d=2.43 Å)和(331) (d=1.97 Å)，而 T-740 中的暴露晶

面为(220) (d=1.62 Å)和(222) (d=2.02 Å)。不同的暴

露晶面表明不同样品热处理时，晶体生长的择优取

向不同。这可能是导致 Fe3O4 纳米晶的聚集结构形

貌和尺寸不同的主要原因。 
样品T-700中的元素分布通过能谱仪(STEM-EDS)

获得。T-700 的高角环形暗场(HAADF)像如图 4a 所

示，图中高衬度区域为有微晶分布区域。由纳米晶聚

集形成的花状结构在图中清晰可见，其尺寸略小于

100 nm。图 4b~图 4i 分别给出了 Fe、O、Al、Si、Na、
B、P 和 K 的元素 mapping 图。元素在样品中富集

程度通过颜色的深浅表示，明度越高，则相应元素 

 
图3  不同热处理温度样品的TEM照片[(a) (c) (e)]和HR-TEM

照片[(b) (d) (f)] 
Fig. 3  TEM images of samples ((a) (c) (e)) and HR-TEM images 

((b) (d) (f)) 
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的含量越高。在图 4b 中可清楚看到，Fe 元素主要

富集于析晶区域。而其他元素则较均匀的分布在玻

璃基体中。玻璃结构中存在着稳定连续的玻璃态基

体，主要由二氧化硅组成，其可以作为良好的透波相，

有利于电磁波吸收[27]。而含有 Fe3O4 晶体的不连续

相富含 P 和 B。花状结构主要由 Fe 和 O 元素组成，

结构包含许多褶皱和异质结表面。在外加电磁场的

作用下，可以产生更多的空间电荷和偶极子极化，增

强 T-700 的磁各向异性，有助于突破 Snoek 极限[28]。 
2.3  磁性能 

利用振动样品磁强计测试了样品在室温下的磁

性能(磁场强度：–2~2 T)。如图 5 所示，样品在约 

 
图 4  样品 T-700 的 HAADF 照片和各元素的分布图 

Fig. 4  HAADF images and elemental mapping of the T-700 sample 

 
图 5  不同热处理温度样品的(a)磁滞回线和(b)局部放大图 

Fig. 5  (a) Hysteresis loops and (b) partial enlarged views of samples with different heat treatment temperature 
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8000 Oe 的外磁场下达到饱和磁化。随着热处理温

度的升高，样品饱和磁化强度 Ms 逐渐增大。如表 1
所示，Ms 值由 T-AP 中的 5.2 emu/g 逐渐增至 T-740
中的 9.5 emu/g。该变化趋势与计算获得的析晶度结

果一致，说明样品的 Ms 受 Fe3O4 晶体析出量的明显

影响[29]。样品的矫顽力 Hc则在 100~180 Oe 间变化。

矫顽力通常与晶体尺寸密切相关。在单相磁性材料

中，矫顽力会受临界粒径的限制[17]。在临界值范围

内，矫顽力通常随着晶体尺寸的增大而增强，但一

旦超过临界值(Fe3O4 的尺寸临界值为 128 nm)，矫顽

力则会下降[30]。此外，由于 Fe3O4 是亚铁磁体材料，

它的矫顽力也会显著受磁畴数量的影响。通常磁畴

数量越多，则表现出的 Hc值越低[31]。根据 SEM 图

像可知，花状 Fe3O4 纳米结构的尺寸虽大于 100 nm，

但均由数个较小的 Fe3O4 纳米颗粒聚集而成。单个

晶粒的尺寸并未超过在 Fe3O4 的尺寸临界值。因而，

Hc 值随着热处理温度的变化应主要归因为样品中

Fe3O4 纳米颗粒析出数量的不同。 
2.4  吸波性能 

样品的回波损耗值根据式(1)、式(2)计算获得，

结果如表 2 所示。图 6 给出了样品的三维回波损耗

图，可清晰地反映样品厚度、频率与回波损耗之间

的关系。样品 T-700 和 T-740 的吸波性能明显优于

其他样品，且均在 7 mm 厚度时最强。样品 T-AP 

表 1  样品的饱和磁化强度及矫顽力 
Table 1  Saturation magnetization and coercivity of samples 

Sample Ms /(emu·g–1) Hc /Oe 
T-AP 5.2 180 
T-620 6.0 180 
T-660 6.2 100 
T-700 8.0 150 
T-740 9.5 120 

 
表 2  7 mm 厚度处的最小反射值和最大有效吸收频宽 

Table 2  Minimum reflection loss and maximum effective 
absorption bandwidth of samples at thickness of 7 mm 

Sample Min RL/dB EAB/GHz 
T-AP –2  
T-620 –3  
T-660 –6  
T-700 –18 2.0 
T-740 –12 1.8 

 

的最小回波损耗为–2 dB。随着热处理温度的升高，

T-620 和 T-660 在 7 mm 厚度处，最小回波损耗分别

达到了–3 dB 和–6 dB，且反射频宽逐渐增大，对应

着样品结晶度的提高、晶体尺寸的增大。随着热处

理温度进一步升高，T-700 最小回波损耗增加至  
–18 dB，最大有效吸收频宽约为 2.0 GHz。但 T-740
中最小回波损耗减少，其在 7 mm 处为–12 dB，且

最大有效吸收频宽也较 T-700 略微变窄，为 1.8 GHz
左右。究其原因，可能是由于花状结构的尺寸减小，

减少了异相界面的数量，导致界面极化率下降。 

 
图 6  不同热处理温度样品的三维回波损耗图 

Fig. 6  3D reflection loss profiles of samples with different heat treatment temperature 
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2.5  电磁参数 
为阐明电磁波的吸收机制，测量了样品在室温

下 2~18 GHz 频谱范围内的相对介电常数(εr=ε'–jε")
和相对磁导率(μr=μ'–jμ")。如图 7a~图 7e 所示，分别

展示了未热处理样品以及经过 620、660、700、740 ℃
热处理后的样品的介电常数实部(ε')和虚部(ε")、磁

导率实部(μ')和虚部(μ")的变化规律。其中，介电常

数实部和磁导率实部反映了存储能量的能力，而介

电常数虚部和磁导率虚部则表示了损耗电磁波的能

力。从图 7a 可看到，随着热处理温度的升高，玻璃

中析出的晶体增多，相界面数量增加，ε'也随之增

加，并在 14 GHz 附近出现较大的波动，这可能是由

于 Fe3O4在该频率下存在更多的界面极化所导致的[32]。

T-740 样品的介电常数在 4.45~4.80 之间，花状结构

的 Fe3O4比普通 Fe3O4的介电常数略高，这在一定程

度上弥补了其介电损耗低的固有缺陷[17]。从图 7b 发

现，ε"也随着热处理温度的升高而增大。根据自由电

子理论：ε"=1/(2πρfε₀)，其中 ρ 为样品电阻率；f 为
电磁波频率；ε₀为真空介电常数[33]。样品 ε"的上升

可归因于样品电阻率的下降。随着热处理温度的升

高，样品中析出的 Fe3O4 晶体逐渐增多，并且在

620 ℃时开始形成花状结构。大尺寸的花状晶体具有

更大的表面积，晶相与玻璃相的界面更容易形成导电

通道，从而导致样品电阻率下降，进而使 ε"升高。从

图 7c 可看到，样品 T-700 的复介电常数略大于其他

样品。这是由于样品 T-700 析出了更多的花状 Fe3O4，

且颗粒尺寸较大且完整，有助于形成完整的 3D 花

状结构。较大的比表面积使得介电损耗也相应增大。 

 
图 7  不同热处理温度样品的电磁参数 

Fig. 7  Electromagnetic parameters of samples with different heat treatment temperature 

在 4 种常见的极化类型中，偶极子极化和界面

极化是最容易出现在 2~18 GHz 范围内的，而离子

极化和电子极化仅出现在 103~106 GHz 的高频段

内[34]。在样品中，晶体缺陷可能是充当了偶极子进

行极化，三维花状结构引入了界面极化和相关的弛

豫现象[35]。由 Debye 方程可以得到相对介电常数实

部和虚部的关系[36]： 

( )
2 2

2s s

2 2
ε ε ε εε ε∞ ∞− −   ′ ′′− + =   

   
 (4) 

其中：εs表示静态介电常数；ε∞表示无穷大频率下的

介电常数。因此，ε"与 ε'之间呈现半圆形关系，通常

称为 Cole-Cole 半圆。样品的 ε"–ε'曲线如图 8a~图 8e
所示，每个半圆代表一个德拜弛豫过程，即界面上

的极化。曲线末端的拖尾与传导损耗有关。图中所

有 5 个图形均观察到带有尾巴的半圆，表明样品 T-x
在经历传导损耗的同时，还伴随有 4 个界面极化过

程[37]。图 7d 和图 7e 展示了样品的 μ'和 μ"的变化。

除样品 T-700 外，其他样品的 μ'和 μ"在 2~18 GHz
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范围内变化不大。此外，μ'在 4~16 GHz 范围内出现

2 个明显波动，μ"在 2~7 GHz 范围内呈现明显下降

趋势，并在 7~18 GHz 范围内出现 2 个显著波动。 
磁损耗的主要因素包括涡流效应、磁滞共振、

畴壁共振和自然共振[38]。弱磁场中的不可逆磁化会

产生磁滞损耗，而畴壁共振通常在多畴材料系统中

观察到，并且发生在 1~100 MHz 超低频率范围内。

因此，2~18 GHz 的微波区并不会发生磁滞损耗和畴

壁共振。目前一般认为涡流效应、自然共振可能是

主要的磁损耗原因[39–40]。涡流效应可以通过式(5)
来验证： 

0 2C
f

μ
μ

′′
′

=  (5) 

样品的 C0 值如图 8f 所示，如果磁损耗主要由

涡流损耗引起的，则 C0值应保持不随频率变化而变

化[41]。在 2~10 GHz 范围内，C0 出现了大幅度的波

动，表明该范围内存在共振损耗。由于自然共振通

常发生在较低频段，因此 2~10 GHz 范围内的波动

主要归因于自然共振。与此同时，10~18 GHz 范围

内的波动明显减小，表明样品 T-x 在该频段的涡流

效应影响增大。图 7c 和图 7f 分别表示的介电损耗

角(tanδε=ε"/ε')和磁损耗角的正切曲线(tanδμ=μ"/μ')，
它们的大小决定了介电损耗和磁损耗的程度，并且

影响着阻抗匹配。可以看出，样品 T-700 的介电损

耗(0.02~0.08)和磁损耗(0.04~0.10)均高于其他几个

样品，且在 16~18 GHz 的 tanδε与 tanδμ相接近。根

据式(3)可知，这导致了这一频段的阻抗匹配较好，

所以获得了较好的回波损耗值，这也印证了前边所

述的吸波特性结果。 
综上所述，本工作中的微晶玻璃吸波机理如下。

在外界电磁场的作用下，磁损耗因析出的 Fe3O4 晶

体的自然共振而产生；同时，微晶玻璃中复相结构

的界面会产生极化和弛豫，造成介电损耗，良好的

阻抗匹配可以增强玻璃的回波损耗。随着热处理温

度的升高，玻璃中 Fe3O4 晶体的均匀成核速率和析

晶速率先后达到最大值。在 T-AP 中，已有少量晶

体析出。当热处理温度不太高时，玻璃中晶体的均

匀成核速率很低。因而 T-620 主要表现为在已析出

晶体界面的非均匀成核和晶体生长，形成的花状结

构较小。随着热处理温度进一步升高，均匀成核速

率显著增大，故在 T-660 中观察到的纳米 Fe3O4 数

量明显增多。相比于前两个样品，形成的花状结构

尺寸略微增加。当热处理温度达到 700 ℃时，玻璃

中均匀成核速率与析晶速率相近，导致纳米 Fe3O4

成核后迅速长大，更容易形成大尺寸的花状结构。

当热处理温度进一步升高到 740 ℃时，玻璃中均匀

成核速率下降，使得花状结构 Fe3O4 略微减小。其

中，样品 T-700 的析出的晶体较多，花状结构最大， 

 
图 8  不同温度热处理样品的 ε"–ε'图和 C0值 

Fig. 8  ε''–ε' plots and C0 values of samples with different heat treatment temperature 
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褶皱数量也很大。在电磁场的作用下界面发生多次

极化，从而增大了介电损耗[42]。在八面体位点上，

Fe2+与 Fe3+之间的电子相互移动造成了电导率的损

失，同时电子的跳跃也会引发共振，增强介电损耗[17]。

此外，Fe3O4的花状结构提供了更多的空间几何效应，

使得电磁波在内部传播时经历多次反射和散射[42]。

最后，玻璃相作为关键因素调节介电常数，从而使

阻抗匹配得到优化。上述这些机制共同构成了传导–
反射–吸收的吸波机制。 

3  结论 
制得了含有花状结构 Fe3O4 的硅酸盐微晶玻

璃。花状结构的尺寸可通过热处理温度调节。当热

处理温度为 700 ℃时，花状结构尺寸最大，并在 7 mm
厚度下得到的反射率为–18 dB，且反射率小于–10 dB
时的有效吸收带宽约为 2.0 GHz。根据 Debye 方程

和 Cole–Cole 图像分析，较大的花状纳米结构加强

了电磁波在微晶玻璃中传输时的反射和散射，引起

介电损耗增加并形成更好的阻抗匹配，揭示了多重

传导–反射–电磁波吸收机制。本工作采用了简便且

低成本的工艺，为高性能、高带宽电磁波吸收微晶

玻璃的研究提供了有价值的参考依据。 
(第二十七届中国科协年会学术论文) 
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Extended Abstract 

Introduction  In recent years, microwave-absorbing composites that are both cost-effective and high-performance are developed to 
address the electromagnetic radiation issues like interference, pollution, and health risks. Spinel ferrite glass-ceramics as all-inorganic 
composites have attracted wide attention. They combine the magnetic properties of ferrite crystals with the advantages of glass, i.e., 
high temperature resistance, oxidation resistance, ease of formability, cost-effectiveness, and adjustable dielectric constant. Fe3O4 is 
widely used as an electromagnetic wave absorber due to its high saturation magnetization, strong spin-polarization, half-metallic 
properties, and low cost. Fe3O4 can also utilize industrial solid wastes like iron tailings as raw materials to achieve resource 
recycling. In this paper, silicate glass-ceramics containing flower-like Fe3O4 nanocrystals were prepared based on 
SiO2-Al2O3-K2O-Na2O-P2O5-B2O3-Fe2O3 system via appropriate heat treatment. The special structure could enable the glass-ceramics 
to exhibit a higher reflection loss. A thorough examination of the mechanism of reflection loss was conducted, elucidating the key 
factors affecting dielectric loss and impedance matching on the microwave-absorbing performance of Fe3O4 glass-ceramics. 

Methods  Raw materials (Sinopharm Chemical Reagent Co., Ltd. China) were weighed in a nominal composition of the glasses with 
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approximately 30 g of each. Then, they were thoroughly mixed to ensure uniformity, and melted in a corundum crucible in an electric 
furnace at 1 580 ℃ for 2 h. Afterwards, the melt was poured into a mold for shaping. The as-quenched glasses were annealed at 
500 ℃ for 1 h. Finally, the glasses were heat-treated at 620–740 ℃ with a heating rate of 10 ℃/min for 2 h. The samples were 
groundinto powders or cut and polished into small pieces for subsequent characterizations. 

The crystalline phases of the samples were determined by X-ray diffraction (XRD). The crystallinity was determined via 
calculating the Ia/Ib value, where Ia is the crystalline phase intensity and Ib is the total intensity of the sample. The microstructures of 
the glass-ceramics were characterized by scanning electron microscopy (SEM) and high-resolution transmission electron microscopy 
(HR-TEM) with energy dispersive spectroscopy (EDS).  The coercive field (Hc), initial magnetic permeability (µi), and magnetic 
saturation (Ms) of the samples at room temperature were determined by vibrating sample magnetometry (VSM). The glass powder 
was heated and thoroughly mixed with paraffin at a ratio of 4:1, then pressed into a ring-shape with an outer diameter of 7 mm, an 
inner diameter of 3.04 mm, and a thickness of 2 mm in a mold. In the frequency range of 2–18 GHz, the electromagnetic parameters 
were measured by a vector network analyzer (VNA), and the reflection loss values of the samples were obtained based on the 
transmission line theory. 

Results and discussion  The results of scanning electron microscopy (SEM), vibrating sample magnetometry (VSM), and vector 
network analysis (VNA) reveal that an increase in temperature results in a gradual increase in the number of Fe3O4 grains, while the 
size of the flower-like structures formed by their aggregation initially increases and subsequently decreases. Also, the saturation 
magnetization (Ms) increases from 5.2 to 9.5 emu·g–1 although the reflection loss exhibits an initial increase and a subsequent decline. 
When heat-treated at 700 ℃, the samples exhibit the most significant enhancement in Fe3O4 flower-like structures and the most 
optimal microwave absorption performance. The interfaces of the polyphase structure in the glass-ceramics generate polarization and 
relaxation, which enhance the dielectric loss. The mutual migration of electrons between Fe2+ and Fe3+ ions at octahedral sites induces 
a loss of conductivity. Meanwhile, electron hopping triggers a resonance, leading to an enhanced dielectric loss. The enhancement of 
crystallinity in the glass matrix promotes the magnetism, thereby leading to an improvement in magnetic loss. As the value of 
dielectric loss is close to that of the magnetic loss, the glass attains an effective impedance matching, thereby enhancing its reflection 
loss. This allows for enhanced penetration of electromagnetic waves into the material, leading to optimal reflection loss and effective 
absorption bandwidth at a thickness of 7 mm. 

Conclusions  Silicate glass-ceramics containing flower-like Fe3O4 were prepared. The size of the flower-like structure was adjusted 
via heat-treatment temperature. At 700 ℃, the size of the flower-like structure was the largest. For a thickness of 7 mm, the 
reflectivity reached –18 dB, and the effective absorption bandwidth was approximately 2 GHz. Based on the analysis of the Debye 
equation and Cole–Cole plots, the larger flower-like nanostructures enhanced the reflection and scattering of electromagnetic waves 
during their transmission in the glass-ceramics. This led to an increase in dielectric loss and the formation of better impedance 
matching, revealing a multiple conduction-reflection-electromagnetic wave absorption mechanism. 

Keywords  glass-ceramics; ferroferric oxide nanocrystalline; microscopic morphology; reflection loss; electromagnetic wave 
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