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摘 要：纳米粒子的制备已成为当今的研究热点，而!!氧化铁纳米粒子由于其独特的性能与

广泛的应用，引起了多方面的关注。分别采用均匀沉淀法和强迫水解法来制备氧化铁纳米粒

子，用&’(谱图和)*+电镜进行表征，并探讨了这两种制备方法及反应温度、反应时间等对

产率及晶体粒度的影响。
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纳米粒子是由数目极少的原子或分子组成的

原子群或分子群。它的尺寸大于原子簇（5678!
9:;），而小于通常的微粉（<=>:?@;9=56:），一般在-
"-$$>A之间。纳米粒子具有表面效应、体积效

应、量子尺寸效应以及量子隧道效应，与常规颗粒

性材料相比，纳米材料具有许多优异的力学、电

学、磁学、热学、光学、超导性能等特性［-］。它在

国防、电子、化工、冶金、轻工、航空、陶瓷、医药等

领域具有重要的应用价值。

纳米氧化铁由于其独特的性质和用途，倍受

人们注目。它可以作为磁性材料应用于高密度化

记录［"］。同时它还是"$世纪.$年代兴起的新型

传感器材料，具有较强的敏感性能，而且不需要掺

杂贵金属；另外，它在医学上还可用于“靶向给

药”，在诸如催化、功能陶瓷、光气敏材料、透明颗

粒磁性材料诸多领域有着广泛和潜在的应用。

有关制备!!B:"C%纳米粒子的方法目前已有

许多种，如强迫水解法［%］、水热法、凝胶溶胶法

等。这些制备方法中，用B:%D盐溶液强迫水解的

工艺最为简单，但是要求反应物浓度在$/$-AE6·

F3-以下，温度控制在-$$G左右，陈化时间约H$
I，才能完全转化为!!B:"C%。时间很长，产量却很

少。而常规的水热法，常常需进行热处理。传统

的沉淀法是在金属盐溶液中加入沉淀剂，再将产

生的沉淀进行热处理。这种方法操作简单，但易

引入杂质，而且制得的粒子不均匀，粒径较大。

本文采用了一种新的方法———均匀沉淀法，

向B:%D盐溶液中加入均匀沉淀剂，通过控制温度

来控制沉淀剂的生成速度，获得了粒度均匀、纯度

高的纳米粒子，与文献中氧化铁纳米粒子的制备

方法相比，我们有如下改进：

（-）提高了反应物B:（JC%）%浓度；

（"）简化了实验条件；

（%）大大地提高了反应的产率，使本实验适合

工业化生产。

- 实验

实验中所用一切玻璃器皿均经严格清洗，先

用铬酸洗液浸泡数时，用水冲洗后，再用-$K的

LJC%液浸泡"#I，然后依次用自来水、去离子

水、二次蒸馏水各自洗%遍以上。

分别配制溶液0（$/"$AE6·F3-B:（JC%）%溶

液）和溶液M（$/"$AE6·F3-B:（JC%）%D$/-$
AE6·F3-NC（JL"）"溶液），用$/""#A的滤纸过

滤，以除去溶液中可能存在的粒子性杂质。油浴

加热，恒温陈化一定时间，用流动冰水冷却以终止

反应，并尽快地离心分离出沉淀。再用-AE6·

F3-LJC%、-AE6·F3-JL%·L"C二次水反复洗

涤沉淀，离心，真空干燥，即得样品。所得样品以

&’(鉴定其成份，用)*+电镜检查其粒径。
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! 结果与讨论

!"# 均匀沉淀法的反应机理

颗粒从液相中析出由两个过程构成，一是核

的形成过程，称为成核过程，二是核的生长过程。

当成核速率小于生长速率时，有利于生成大而少

的粗粒子，当成核速率大于生长速率时，有利于粒

径小的颗粒的生成。因此，为了获得纳米级粒子，

必须保证成核速率大于生长速率。

向金属盐溶液中直接添加沉淀剂，若沉淀剂

与溶液不能充分混合，局部浓度过高，会使析出的

粒子大小不等。如果在溶液中加入一种物质，它

不能直接与溶液发生反应，析出固体，但在一定的

条件下，它可以通过化学反应缓慢而均匀地释放

出沉淀剂，释放出的沉淀剂分布在溶液的各个部

分，避免了浓度不均匀的现象，如果再控制好它的

生成速度，就可以使过饱和度控制在适当的范围

内，从而控制粒子的成核速率和生长速率，获得粒

度均匀、纯度高的纳米粒子。

实验以尿素为均匀沉淀剂，它不能直接与

$%（&’(）(反应，但它在)*+左右会发生水解，可

以缓慢电离出沉淀剂’,-的&,(·,!’：

.’（&,!）!/(,! !!!’ !&,(·,!’/.’!"
&,(·,! !!!’ &,0//’,-

’,-与$%（&’(）(反应，生成$%（’,）(沉淀：

$%(//(’, !!!- $%（’,）(#
$%（’,）(进一步转化得到!1$%!’(：

$%（’,） !!!( !1$%!’(/,!’

图# 实验.1!（水解法）产品的234谱图

!"#$# %&’()*"++’(,-"./0(--1’/2.+2(30415&!

图! 实验.1#*（沉淀法）产品的234谱图

!"#$! %&’()*"++’(,-"./0(--1’/2.+2(30415&#*

!"! 产品的234谱图

两种产品的234谱图与5.647卡中的三方

晶系!1$%!’( 标准图谱数据对照，均符合较好。

说明产品为!1$%!’(纳米粒子。

!"( 实验方法对产物的产率和晶面粒度的影响

表# 水解法对产物的产率和晶面粒度的影响

6(741# 5./*"-"./2+.’-810’10(’(-"./.+813(-"-10(’-",4127)8)*’.4)2"2

实验编号 陈化温度／+ 反应物浓度／89:·;-# 陈化时间／< 产率／=
晶面粒度／>8

｛*#!｝ ｛#*0｝ ｛##*｝

.1# ?) *"! @"A ((")A !("? !*"? !B"?

.1! ?? *"! @"A (B")* #?"# !*"? !#"A

.1( ?B *"! A"* !#"!A

表! 均匀沉淀法对产物的产率和晶面粒度的影响

6(741! 5./*"-"./2+.’-810’10(’(-"./.+813(-"-10(’-",4127)8.3.#1/1.920’1,"0"-(-"./

实验编号 陈化温度／+ 反应物浓度／89:·;-# 陈化时间／< 产率／=
晶面粒度／>8

｛*#!｝ ｛#*0｝ ｛##*｝

.10 ?@ *"!/*"# @"( AB"!A #?"# !*"? !B"?
.1#* ?? *"!/*"# @"A A@")A !("? !*"? !B"?
.1#! ?@ *"!/*"# @"* A*"** !("? !*"? #)"?

由表#、!可知，均匀沉淀法比水解法制得产

物的产率要高。

!"0 不同的反应条件对产物产率、晶面粒度均有

一定的影响

用同一实验方法（水解法），保持反应物的浓

度（C（$%(/）D*"!*89:／;）和陈化时间（@"A<）不
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变，改变陈化温度进行实验。结果由表!可知，改

变温度对产物的产率影响不大，但是提高温度后

｛"#$｝｛##"｝晶面粒度却减小。

表! 反应液的温度对产率、晶面粒度的影响

!"#$%! &%"’()*%"’+,)%$+-./0%0%1"/)/%

2"3/)4$%(#,"5)’5"/+)..%3%’//%12%3"/63%

实验代号 陈化温度／% 产率／&
晶面粒度／’(

｛"#$｝｛#")｝｛##"｝

*+$ ,- !#./- $!., $"., $0.,
*+- ,, !0./" #,.# $"., $#.-

采用均匀沉淀法，保持反应浓度（12!34".$"
(56／7，*8（9:$）$4".#"(56／7）、陈化温度（;4
,<%）恒定，改变陈化时间进行实验，结果由表)
可知，在固定其它条件下，延长陈化时间，产物的

产率相应得到提高，｛"#$｝晶面粒度增大，而｛##"｝

晶面粒度却减小。

表) 反应时间对产率、晶面粒度的影响

!"#$%) &%"’()*%"’+,)%$+-./0%0%1"/)/%

2"3/)4$%(#,"5)’5"/+)..%3%’//)1%

实验代号 陈化时间／= 产率／&
晶面粒度／’(

｛"#$｝｛#")｝｛##"｝

*+! /.- )#.$-
*+#$ <." -"." $!., $"., #/.,
*+) <.- -0.$- #,.# $"., $0.,

$.- 产品的;>?电镜照片

从产品的;>?电镜照片来看，产品为球形，

*+$（水解法）粒径约为$"’(左右，*+#"（沉淀法）

粒径约为$)’(左右，比较均匀。

图! 实验*+$（水解法）产品的;>?电镜照片

7)58! !9&-.:;7%$<!2"3/)4$%(

-#/")’%+#,0,+3-$,()(（=;$）

图) 实验*+#"（沉淀法）产品的;>?电镜照片

7)58) !9&-.:;7%$<!2"3/)4$%(

23%2"3"%+#,0-1-5%’%-6(23%%)2)/"/)-’（=;#"）

! 结论

（#）用均匀沉淀法制备氧化铁纳米粒子是可

行的，和水解法比较，均匀沉淀法的粒子成长较

快，要达到所需的粒径时间较短，而且粒子的均匀

程度、产率均高于水解法。

（$）本实验原料易得，制备工艺简单，产品纯

度高，性能好，且易于工业化生产。
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