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Кристаллизация многокомпонентного оксидного стекла является специфическим способом получения функциональных материалов, при котором часто реализуются уникальные микро- и наноструктуры, не характерные для традиционных методов. Для синтеза магнитотвердых ферритов MFe12O19 (M = Ba, Sr), как правило, используют стеклообразующую систему MO-Fe2O3-B2O3. Таким путём удается воспроизводимо изготавливать высококачественные однодоменные частицы ферритов, разделенные друг от друга немагнитной боратной матрицей. Однако детальное исследование влияния состава стекла и условий термообработки на формирование магнитной фазы к настоящему моменту проведено не было.
В настоящей работе были получены стёкла составов SrFe12O19·nSrB2O4 (n = 6, 12, 18, 24) и изучены процессы их кристаллизации при температурах 600 – 900°С. С помощью дифференциального термического анализа были определены интервалы характерных термических процессов: стеклования, кристаллизации и плавления, на основании которых были выбраны режимы термообработки для получения стеклокерамики. Далее образцы исследовали методами рентгенофазового анализа, электронной микроскопии и магнитных измерений.
Было показано, что в стёклах составов n = 6 и 12 выше температуры стеклования (T = 570 – 600°C) происходит формирование суперпарамагнитных частиц γ-Fe2O3 с диаметром менее 10 нм. В интервале 650 – 680°C на термограммах присутствует интенсивный экзотермический пик, соответствующий объёмной кристаллизации SrFe12O19 и метастабильной модификации SrB2O4, которая далее (720 – 750°С) переходит в стабильную. Образующиеся частицы гексаферрита представляют собой тонкие пластинки диаметром 60 нм и толщиной менее 5 нм. При дальнейшем росте температуры выше 800°С характерны процессы рекристаллизации, приводящие к образованию частиц в виде гексагональных пластин диаметром 300 нм и толщиной 80 нм. В зависимости от размера пластинчатые наночастицы обладают коэрцитивной силой 2000 – 4500 Э, а субмикронные частицы – 6000 Э. Намагниченность насыщения частиц гексаферрита составляет 55 – 65 эме/г.
При нагреве стёкол составов n = 18 и 24 первой (T = 640 – 660°C) кристаллизуется фаза SrB2O4 в виде ориентированных игольчатых частиц, разделенных остаточной стеклообразной фазой. Дальнейшая выдержка при температурах 650 - 700°С приводит к кристаллизации SrFe12O19 в прослойках между игольчатыми кристаллами бората. После травления бората соляной кислотой получаются пористые каркасные структуры, состоящие из наночастиц гексаферрита стронция. Выше 800°С вследствие рекристаллизации формируются субмикронные пластинчатые частицы диаметром 300 нм и толщиной 60 нм. Намагниченность насыщения образцов в пересчете на гексаферрит стронция лежит в интервале 50 – 65 эме/г. Коэрцитивная сила каркасных структур составляет 2000 – 3000 Э, а субмикронных частиц – до 5500 Э.
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