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Ni-RGO 纳米吸波材料的制备及其电磁行为研究 

徐双双, 陈 功, 张海琴, 陈 元, 肇 研 
(北京航空航天大学 材料科学与工程学院, 北京 100191) 

摘 要: 采用化学镀的方法在还原氧化石墨烯(RGO)表面均匀沉积金属镍纳米颗粒, 通过调节镍前驱体浓度获得三种

不同镍含量的 Ni-RGO 新型电磁吸波材料。通过透射电镜和 X 射线衍射分析对 Ni-RGO 的表面形态及晶体结构进行

了研究, 电磁参数测试结果显示 Ni-RGO 的介电常数达 8 以上, 比氧化石墨烯提高近三倍; 反射率计算结果表明镍前

驱体浓度最低的 Ni-RGO-1 的电磁吸波性能最佳, 当厚度为 2 mm 时, 其最大反射率可达–24.5 dB。 
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Preparation and Electromagnetic Absorption Performance of Ni-RGO 

XU Shuang-Shuang, CHEN Gong, ZHANG Hai-Qin, CHEN Yuan, ZHAO Yan 

(Material Science and Engineering Department, Beihang University, Beijing 100191, China) 

Abstract: Electroless plating was utilized to deposit nickel nanoparticles on the reduced graphene oxide (RGO). 

By adjusting the nickel salt precursor concentration, three kinds of Ni-RGO with different nickel contents were 

synthesized, namely Ni-RGO-1, Ni-RGO-2 and Ni-RGO-5. Transmission electron microscopy and X-ray diffrac-

tion were employed to study the surface morphology and crystal structure of as-prepared Ni-RGO. The electro-

magnetic performance of graphene oxide and Ni-RGO was characterized. The results indicated that the permit-

tivity of Ni-RGO was above 8, almost three times higher than that of pristine graphene oxide. Ni-RGO-1 exhib-

ited the best electromagnetic wave absorption performance, although the concentration of nickel precursor is the 

lowest one among three samples. The minimal reflection loss was up to –24.5 dB for Ni-RGO-1 with a thickness 

of 2 mm. 
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随着现代通讯设备的发展, 电磁波污染问题日

益引起人们的重视, 因此电磁吸波材料的研究显得

尤为重要。当前, 电磁吸波材料主要有以炭黑为代

表的电阻型吸波材料、以钛酸钡铁电陶瓷为代表的

电介质型吸波材料和以铁氧体为代表的磁介质型吸

波材料[1]。 

自 2004 年石墨烯被发现以来[2], 因其低密度、

高比表面积、高电导率[3]等特性, 在电池[4-5]、催化[6-7]

等领域的研究成果层出不穷, 其在电磁吸波方面的

应用也成为研究热点。Wang 等[8-9]对还原氧化石墨

烯进行了研究, 发现其电磁吸波性能较石墨有很大

提高, 当厚度为 2 mm 时其反射率可达–6.9 dB, 这

是由于还原氧化石墨烯表面存在的缺陷和残留的基

团提高了极化效果, 从而增大了介电损耗。与碳纳
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米管类似[10-12], 在还原氧化石墨烯表面沉积铁磁性

物质可以进一步提高电磁损耗。Sun 等[13]采用水热

法在 RGO 表面沉积 Fe3O4 粒子, 最大反射率上升至

–15 dB, 低于–10 dB 的频率区间为 2.8 GHz。Ren 等[14]

通过在 RGO 表面生长 γ-Fe2O3 三维纳米片阵列, 其

反射率同样达到–15.2 dB。赖雅茹等[15]采用原位还

原法制得石墨烯基 Fe-Ni 合金纳米复合物, 当厚度

为 2 mm 时, 其发射率最大可达–17 dB。但是, 以

上吸波剂均存在反射率较低或高反射率频宽较窄

的问题。 

为了进一步满足吸波材料“薄、轻、宽、强”

的要求, 本工作采用化学镀的方法将 Pd 纳米粒子

沉积在还原氧化石墨烯表面, 借助活性 Pd 粒子的

催化作用, 加入镍前驱体, 在还原氧化石墨烯片层

上原位生长纳米 Ni 颗粒, 得到 Ni 粒子分布均匀的

新型吸波材料 Ni-RGO, 期望通过金属镍和还原氧

化石墨烯的电磁耦合作用提高其电磁吸波性能。 

1  实验方法 

1.1  主要原材料 

石墨粉 (国药集团化学试剂有限公司 , 纯度

99%); 高锰酸钾(北京化工试剂总厂, 分析纯); 硝

酸钾(天津津科精细化工研究所, 分析纯); 浓硫酸

(北京化工试剂总厂, 98%); 过氧化氢(北京化工试

剂总厂 , 30%); 浓盐酸(37%, 北京化工试剂总厂 , 

分析纯); 氯化亚锡(西陇化工有限公司 , 分析纯); 

氯化钯(西陇化工有限公司, 分析纯); 次亚磷酸钠

(西陇化工有限公司, 分析纯); 柠檬酸钠(北京化工

试剂总厂, 分析纯); 六水合硫酸镍(西陇化工有限

公司, 分析纯); 氨水(北京化工试剂总厂, 分析纯)。 

1.2  化学镀法制备 Ni-RGO 纳米材料 

化学镀法制备 Ni-RGO的反应过程如图 1所示。

首先在氧化石墨烯溶液中加入过量的 SnCl2, SnCl2

溶解后产生强还原性 Sn2+, 该离子可对氧化石墨烯

进行还原。第二步, 吸附在还原氧化石墨烯表面的

Sn2+可将溶液中的 Pd2+还原, 使 Pd粒子沉积在RGO

表面, 有利于后续纳米镍粒子的镀覆。第三步, 在

Pd粒子催化作用下, 还原剂NaH2PO2与水反应生成

原子氢, 使 Ni2+被还原, Ni 粒子在 RGO 表面原位生

长, 得到 Ni-RGO。 

1.2.1  氧化石墨烯的制备 

采用改良 Hummers 法制备氧化石墨烯[16]。将

1.5 g 石墨粉和 1.5 g KNO3与 69 mL 浓硫酸混合, 在

磁力搅拌下进行水浴加热, 当温度达到 40℃时, 向

混合溶液中加入 9.0 g KMnO4, 在 40℃下反应 6 h

后, 向溶液中缓慢加入 120 mL 去离子水, 继续加热; 

当温度达到 60℃时 , 加入 300 mL 去离子水 , 

4~5 min 后, 向混合溶液中滴加 30%的 H2O2 直至溶

液成亮黄色。对产物进行离心、洗涤, 即可得到氧

化石墨烯。 

1.2.2  Pd-RGO 纳米材料的制备 

取 200 mg 氧化石墨烯溶解在 100 mL 去离子水

中并超声 2 h。称取 18.8 g SnCl2, 将其溶解在

12.5 mL 浓盐酸中, 将 SnCl2 溶液与氧化石墨烯溶液

混合均匀, 加入 100 mL 去离子水, 在 65℃下超声

1 h。对反应后的溶液进行抽滤并将产物洗至中性, 

将产物溶解在去离子水中。称取 0.075 g PdCl2, 将

其溶解在 10 mL 盐酸中, 与产物溶液进行混合后在

60℃下进行超声, 直至溶液不再产生气泡。对溶液

进行抽滤、洗涤, 并在 80℃下干燥 3 h, 即得到

Pd-RGO 纳米材料。 

 

图 1  Ni-RGO 制备过程示意图 

Fig. 1  Schematic of synthesis procedure of Ni-RGO 
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1.2.3  Ni-RGO 纳米材料的制备 

将一定量的柠檬酸钠(Na3C6H5O7)溶解在 40 mL

去离子水中, 编号溶液 A; 称取一定量 NiSO4 溶解

在 20 mL 去离子水中, 与溶液 A 混合得到溶液 B; 

称取一定量的 NaH2PO2 溶解在 40 mL 去离子水中, 

与溶液 B 混合得到溶液 C。向溶液 C 中滴加氨水使

溶液 pH 达到 9~10, 然后加入 100 mg Pd-RGO, 在

60℃下超声, 直至溶液不再产生气泡。对溶液进行

抽滤、洗涤, 并在 60℃下干燥 3 h, 即得到 Ni-RGO

纳米材料。在该步骤中设置三种浓度, 各反应物用

量如表 1 所示 , 得到产物分别编号 Ni-RGO-1, 

Ni-RGO-2, Ni-RGO-5。 

1.3  表征及性能测试 

采用 X 射线衍射仪(日本 Rigau 公司, D/max 

220PC)测试样品的晶体结构, 以 Cu Kα(λ=0.15406 nm)

为射线源, 在室温下扫描, 扫描范围为 5~80, 步
进宽度 0.020, 步进速率 6/min。采用透射电子显

微镜(日本 JEOL 公司, JEM 2100)对金属纳米粒子

在还原氧化石墨烯上的分布形貌进行观察。参照国

家军用标准 GJB2038-94 通过矢量网络分析仪(美

国 Agilent 科技公司, HP 8722ES)测试材料的电磁

参数。 

2  结果与讨论 

2.1  Ni-RGO 纳米材料表面形貌 

为了观察 Pd 和 Ni 粒子在还原氧化石墨烯表面

分布形貌, 对 Pd-RGO 和 Ni-RGO 进行了透射电镜

表征, 结果如图 2 所示。由图 2(a)和(c)可以看到, Pd

粒子在石墨烯片层上均匀分布, 无粒子聚集现象, 

粒径分布比较均匀, 平均粒子直径在 10 nm 左右。

Ni-RGO-1 产物形貌如图 2(b)和(d)所示。Ni 粒子在

石墨烯片层上分布较均匀, 基本无聚集, 粒子直径

分布在 5~15 nm 范围内。当镍盐等反应物浓度提高

到 2 倍和 5 倍时, 如图 3 所示, Ni 粒子直径较大, 达

到 50 nm 左右, 团聚现象比较明显。 

2.2  Ni-RGO 纳米材料的晶体结构 

为了研究 Pd-RGO 和三种 Ni-RGO 的晶体结构, 

测试了其 X 射线衍射图谱, 结果如图 4 所示。通过 

表 1  Ni-RGO 制备过程各反应物浓度 

Table 1  Concentration of reactant for Ni-RGO synthesis 

No NiSO4 NaH2PO2 Na3C6H5O7 

1 0.1 mol/L 0.1 mol/L 0.17 mol/L 

2 0.2 mol/L 0.2 mol/L 0.17 mol/L 

3 0.5 mol/L 0.5 mol/L 0.17 mol/L 

布拉格方程进行计算 , Pd-RGO 在 2=40.06、
46.66、68.08处三个衍射峰分别对应 Pd 的(111)、

(200)、(220)晶面, 证明金属 Pd 已成功沉积到还原

氧化石墨烯片层上。在 Ni-RGO 的 XRD 图谱中, 在

Pd 的特征衍射峰基础上又增加了 Ni 的衍射峰。随

着镍前驱体等反应物浓度的增加, 金属 Pd 的特征

衍射峰强度逐渐减弱, Ni 的衍射峰逐渐增强, 说明

Ni 粒子在还原氧化石墨烯表面沉积量逐渐增多, 直

至将 Pd 粒子几乎完全包覆。 

 

图 2  Pd-RGO(a, c)及 Ni-RGO-1(b,d)样品的 TEM 照片 

Fig. 2  TEM images of Pd-RGO (a,c) and Ni-RGO-1 (b,d) 

 

图 3  Ni-RGO-2(a)及 Ni-RGO-5(b)样品的 TEM 照片 

Fig. 3  TEM images of Ni-RGO-2 (a) and Ni-RGO-5 (b) 

 

图 4  Pd-RGO 和 Ni-RGO 样品的 XRD 图谱 

Fig. 4  XRD patterns of Pd-RGO and Ni-RGOs 
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2.3  Ni-RGO 纳米材料的电磁性能 

氧化石墨烯和 Ni-RGO 的电磁参数测试结果如

图 5 所示。由图 5 可知, 氧化石墨烯的介电常数实

部在 3 左右, 介电常数虚部在 0.1 左右, 说明其介电

损耗性能较差。磁导率实部在 1 上下轻微波动, 磁

导率虚部在 0~0.1 之间变化, 说明氧化石墨烯基本

无磁性。由于氧化石墨烯极化作用较弱, 其电磁吸

波性能较差。 

从图 5(a)中可以看出, 三种 Ni-RGO 的介电常

数实部均有大幅提高, 均在 8 以上。其中 Ni-RGO-1

的介电常数实部最大, 在 1~18 GHz 范围内均达到

15 以上, 14~16 GHz 为下降区间; 由图 5(b)可知, 

Ni-RGO-1 的介电常数虚部最高, 在 6~14 之间变化, 

在 12~15 GHz 有明显上升, 这是由于频率较高时, 

电介质的极化速度落后于电场变化速度, 使极化强

度滞后于外加电场强度, 导致介电常数实部下降[17], 

产生较强的介电损耗。Ni-RGO-1 的介电常数实部和

虚部随频率变化曲线体现了其谐振吸波的机制, 这

是导电性良好的材料常具有的吸波机制[18], 说明氧

化石墨烯经过还原后, 石墨烯的 sp2 共轭结构部分

恢复, 加之表面沉积的金属, 在Ni-RGO-1内部形成

了较完整的导电网络。由图 5(c) 和 (d) 可知 , 

Ni-RGO-1 的磁导率实部在 0.88~1.17 之间变化, 

在 14~17 GHz 尖锐上升; 磁导率虚部在 0~0.3 之

间变化, 其中在 12~16 GHz 上升幅度较大。这是

因为在高频条件下 , 磁矩的响应落后于磁场的变

化速度 , 加之金属镍粒子的纳米尺寸效应 , 产生

较强的磁损耗。 

Ni-RGO-2 和 Ni-RGO-5 的介电常数实部随频率

变化不明显, 分别稳定在 11 和 8 左右。二者的介电

常数虚部均比氧化石墨烯略高 , 最大可达到 2。

Ni-RGO-2 和 Ni-RGO-5 的磁导率实部在 0.9~1.1 范

围内变化。Ni-RGO-2 的磁导率虚部与氧化石墨烯相

近, Ni-RGO-5 的磁导率虚部在 0~18 GHz 均高于氧

化石墨烯, 这主要与其表面大量沉积的铁磁性金属

镍粒子有关。综上, 与氧化石墨烯相比, Ni-RGO 的

电磁性能大大提高。 

为了进一步表征 Ni-RGO 的电磁损耗性能, 分

别计算其介电损耗角正切 εtan 及磁损耗角正切

mtan , 计算公式如下。 

 

图 5  1~18 GHz 范围 Ni-RGO 纳米材料及氧化石墨烯的介电常数及磁导率 

Fig. 5  Permittivity and permeability of Ni-RGOs and GO in the frequency range of 1–18 GHz 



第 6 期 徐双双, 等: Ni-RGO 纳米吸波材料的制备及其电磁行为研究 571 
 
 
 

 

 

图 6  1~18 GHz 范围 Ni-RGO 介电损耗角及磁损耗角正切 

Fig. 6  Dielectric and magnetic loss factor of Ni-RGOs in the frequency range of 1–18 GHz 
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损耗角正切值体现了材料将电磁能转化为热能消耗

的能力[19]。由图 6 可知, Ni-RGO-1 的介电损耗角正

切在 0.3~0.8 之间变化, 磁损耗角正切在 0~0.3 之间

变化, 二者在 12~16 GHz 范围有较为明显地上升。

与 Ni-RGO-1 相比, Ni-RGO-2 和 Ni-RGO-5 介电损

耗角正切值较低, 在 0.05~0.2 之间变化。Ni-RGO-5

的磁损耗角正切略大于 Ni-RGO-2, 这可能是由

Ni-RGO-5 中存在的大尺寸金属 Ni 与电磁场作用引

起的。 

由电磁参数计算三种 Ni-RGO 吸波材料的反射

率 R, 计算公式如下[20-23]。 
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in

1
(dB) 20lg

1

Z
R

Z



－

             (3) 

r
in r r

r

2π
tanhZ j fd

c


 


       

       (4) 

其中, Zin 为标准输入阻抗, c 为电磁波在自由空间中

的速度, f 为电磁波频率, d 为吸波体的厚度。 

三种Ni-RGO的反射率随频率变化如图 7所示。

由图可知, Ni-RGO-1 的反射率在 8 GHz 时可达到

–24.5 dB, 在 6.5~9.8 GHz 频率范围内均大于–5 dB。

Ni-RGO-2 和 Ni-RGO-5 的反射率较小, Ni-RGO-2 在

12 GHz 时的反射率最大, 达到–6 dB; Ni-RGO-5 的

最大反射率在 14 GHz 处 , 达到–8.7 dB。可见 ,  

Ni-RGO-1 的反射率最佳。 

采用德拜弛豫模型对三种 Ni-RGO 的电磁吸波

性能进行解释。在德拜弛豫模型中, ε'和 ε''之间的关

系可用下式来表示[24]。 

 

图 7  在 2.0 mm 厚时, Ni-RGO 的反射率–频率曲线 

Fig. 7  Reflection loss of Ni-RGOs with thickness of 2.00 mm 
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       (5) 

s 和  分别为静态介电常数和光频介电常数。由上

式可知, 对于完美的德拜弛豫模型, ε'和 ε''的曲线应

为一个半圆, 被称为 Cole-Cole 半圆[25]。每个半圆对

应一种德拜弛豫机制。三种 Ni-RGO 的 ε'-ε''曲线如

图 8 所示。在 Ni-RGO-1 的 ε'-ε''曲线中有一个较大

的半圆, 说明其存在一种德拜弛豫机制; Ni-RGO-2

和 Ni-RGO-5 中有一大一小两个半圆片断, 说明其

存在多重德拜弛豫机制。介电弛豫主要是由于极化

过程落后于电场的变化速度引起的。在 Ni-RGO-1

中, 除石墨烯自身的介电极化外, 由于镍纳米颗粒

在石墨烯表面分布较均匀, 其可以产生较强的界面

极化。随着镍浓度的提高, 镍纳米颗粒在石墨烯片

层上发生团聚, 由于其结构的复杂性引起多种介电

极化, 如石墨烯–镍界面极化、镍–镍界面极化、石墨

烯–石墨烯界面极化以及自身的介电极化等, 因此表 
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图 8  Ni-RGO 的德拜弛豫模型曲线 

Fig. 8  Debye relaxation curves of Ni-RGOs 

 

现为多重德拜弛豫机制。一般来说, 德拜弛豫机制

数目越多, 吸波材料在宽频条件下的吸波表现更佳, 

由图 7可知 Ni-RGO-2和 Ni-RGO-5在宽频条件下的

吸波性能更好。 

为了研究厚度对吸波剂 Ni-RGO-1 吸波效果的

影响, 制备了三种不同厚度的 Ni-RGO-1 试样并对

其进行电磁参数测试, 其反射率随频率变化曲线如

图 9 所示。随着厚度的增加, Ni-RGO-1 最大反射率

对应频率由 10.8 GHz 向 5.1 GHz 变化, 逐渐向低频

率方向移动。三种不同厚度的 Ni-RGO-1 的最大反

射率均大于–22 dB。反射率低于–10 dB 的频率范围

由 1.5 mm的 2 GHz逐渐下降到 3.0 mm的 1 GHz, 即

高反射率区域频宽随厚度增加逐渐下降。 

根据谐振吸波理论, 每一束到达吸波剂表面的

电磁波都可分为两部分: 直接在吸波剂表面反射的

电磁波和进入吸波剂而被反射的电磁波。当吸波剂

的厚度满足以下条件时, 两部分波发生相互干涉而

抵消, 从而达到吸波的效果[26]。 

0

r r4
d


 

               (6) 

 

图 9  不同厚度 Ni-RGO-1 的反射率–频率曲线 

Fig. 9  Refleciton loss of Ni-RGO-1 with different thicknesses 

其中, d 为谐振厚度, 0 为该电磁波在真空中的波

长。 r 和 r 分别为吸波剂的复介电常数和复磁导率

的模, 可由以下公式计算得出。 

'2 ''2
r                (7) 

'2 ''2
r               (8) 

经计算, Ni-RGO-1 的谐振厚度与频率的关系如图

10 所示。在谐振厚度-频率曲线中, 当厚度为 3.03、

1.98 和 1.51 mm 时, 对应频率分别为 4.91、7.80

和 10.35 GHz, 分别与图 9 中最大反射率峰值对应, 

考虑到电磁参数测试过程中可能存在的误差 , 可

以认为反射率实验结果与谐振厚度计算结果高

度一致。因此 , 在实际应用中 , 可通过该模型指

导吸波体厚度设计 , 以达到吸收特定频率电磁波

的目的。 

在 1~18 GHz 范围内, 当电磁波到达吸波材料时, 

若吸波材料的阻抗 Z 与自由空间的阻抗 Z0 相等[27-28], 

其中自由空间的阻抗可视为 1, 电磁波可以全部进

入到吸波材料内部而不在表面发生反射, 这有利于

吸波剂对电磁波的吸收。阻抗 Z 的计算公式如下: 

 

图 10  Ni-RGO-1 的谐振厚度–频率曲线 

Fig. 10  Syntonic-thickness curves of Ni-RGO-1 
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 r r

0 r r

tanh
Z

d
Z

 


 
          (9) 

对三种 Ni-RGO 的阻抗进行计算, 得到阻抗–频率曲

线如图 11 所示。Ni-RGO-1 的阻抗最小, 在 14 GHz

处有明显上升; Ni-RGO-5 的阻抗最大, 在 0.34~0.36

之间变化, 且阻抗随频率波动不大。因此, Ni-RGO-5

的阻抗匹配性最好, 电磁波进入吸波剂的比例最大, 

这是由于随着 Ni 含量的增加, 磁导率逐渐上升, 由

公式可知其阻抗将增大。综合考虑其电磁吸波性能, 

Ni-RGO-5 有望应用在多层吸波体中的第一层, 以

达到促进电磁波进入吸波体的目的。 

 

图 11  Ni-RGO 的阻抗–频率 SS 曲线 

Fig. 11  Impedance of Ni-RGOs 

 

3  结论 

1) 采用化学镀工艺在石墨烯表面均匀沉积 Ni

纳米粒子, 其尺寸约为 10 nm;  

2) 电磁参数测试结果显示Ni-RGO的电磁性能

明显优于氧化石墨烯, 其介电常数实部均超过 8;  

3) 反射率计算结果显示 Ni-RGO-1 的电磁吸波

性能最好, 当厚度为 2.00 mm 时, 最大反射率可达

–25 dB。随着其厚度增加, 最大吸波频率向低频移

动, 高反射率频宽逐渐减小;  

4) Ni-RGO 优异的电磁性能主要源自石墨烯与

铁磁性金属Ni的电磁耦合作用, 以及纳米尺寸效应

导致的多次散射与反射。 
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