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摘 要：采用固相法制备了氧化铁纳米粒子，并对其进行了 %&’谱图表征，发现产物氧化铁
的晶型与灼烧温度及灼烧时间有关，随着灼烧温度的升高和灼烧时间的延长，氧化铁的晶型

从!型向"型转变。同时讨论了温度、时间等条件对产品粒径、产率等因素的影响。
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氧化铁纳米材料由于具有特殊的物理和化

学性质，已经成为一种应用最广泛的材料。氧化

铁纳米粒子的制备大多采用液相法［. 5 "］、还有激

光气相法［4］等，对固相法研究不多［2］。本文用柠

檬酸铁为原料，用固相法合成氧化铁纳米粒子。

. 实验

称取一定量的柠檬酸铁（10 &），在研钵中充
分研磨 ! 6（注意防尘），再放入马弗炉中灼烧一段
时间，冷却后用 ’ 7 81% (#9型 %射线粉末衍射
仪进行表征。实验条件如表 .所示，%&’谱图见
图 .（从下到上依次为实验 . 5 2的谱图）。

表 . 实验条件
!"#$% . &’()*+*’(, -’. +/% %01%.*2%(+,

编号 灼烧温度 7 : 灼烧时间 7 6
. 2## "
! 2## 4
$ 2## 2
" $## 4
4 "## 4
2 4## 4

! 实验结果讨论

! 0. 反应机理
柠檬酸铁受热与氧气发生反应：

!)*92;4+3·;!+ < =+ """! )*!+$ < .!9+! < 3;!+

图 . 产品的 %&’谱图
3*45. 6 ( ."7 )*--."8+*’( 1"++%.(, ’- ,"21$%,

通常处于亚稳定状态的!( )*!+$ 在 "## :
以上时，晶型就部分地转化为"( )*!+$。当温度

在 4## :、4 6 以上时，晶型就全部转化为"(
)*!+$。同样当温度为 2##:，而改变灼烧时间时，
其反应趋势仍是由!( )*!+$ 转化为"( )*!+$。

只不过是随着灼烧时间的变化而实现晶型的转

换。

! 0! 实验条件对粒径的影响
! 0! 0. 时间的影响
先固定灼烧温度为 2## :，改变灼烧时间。

根据谱图上的数据，可由谢乐公式 ! > "$#!. #!?@A
"计算出纳米粒子的粒径，每张谱图选取衍射线
由强到弱的 "个峰值进行计算，结果见表 !、表 $。
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表 ! 不同灼烧时间对!" #$!%&粒径的影响

!"#$% ! &’(% )* +,% -"./$% "+ %0%12 ’34"35%-4% +’.%

晶面（’()） *++,，& ’ *++,，- ’
!!+ ../+ .&/*
&.. .+/! .&/0
1.. .+/2 ../2
--+ 0/1 .!/&
平均值 .+/! .!/2

表 & 不同灼烧时间对"" #$!%&粒径的影响

!"#$% & &’(% )* +,% -"./$% "+ %0%12 ’34"35%-4% +’.%

晶面 *++,，1 ’ *++,，* ’
.+- .&/3 .1/!
..+ .&/0 .1/&
+!- ../1 .*/+
..* .-/3 .*/&
平均值 .&/- .1/3

根据所得结果，画出 *++ ,下灼烧不同时间
的粒径趋势走向图（见图 !），再结合 45678卡 &&
" **-和 &2 " .&-*，可知当温度为 *++ ,，灼烧时
间为 & ’时，所得产品的主体为!" #$!%&，其粒径

较小。随着灼烧时间的增加，粒径也随之增大，当

达到 - ’时，基本上是"" #$!%& 和!" #$!%& 纳米

粒子的混合体。其粒径增幅较大，说明!" #$!%&

向"" #$!%& 的转化主要发生在此段时间内。当

达到 1 ’时，反应所得产品基本上都是"" #$!%&

纳米粒子，产品较纯，几乎不含其它物质，此时粒

径稍有增加，说明此段时间是"" #$!%& 进一步转

化完善的阶段。随着反应的继续进行，"" #$!%&

的纳米晶体有所长大，当反应时间达到 * ’，纳米
粒子的粒径继续增加，产品还是"" #$!%&。

图 ! 粒径的趋势走向图
6’78! !,% 4,"1+ )* 1%$"+’)3 #%+9%%3

.%"3 -’(% "35 ’34"35%-4% +’.%

! /! /! 温度的影响
当固定灼烧时间，而改变灼烧温度时，做一组

对比实验，结果见表 -。

表 - 不同灼烧温度对"，!" #$!%&粒径的影响

!"#$% - &’(% )* +,% -"./$% "+ %0%12 ’34"35%-4% +%./%1"+:1%

!" #$!%&

晶面（’()） -++,，1 ’
"" #$!%&

晶面（’()） 1++,，1 ’ *++,，1 ’
!!+ ../+ .+- ../+ .&/3
&.. .+/2 ..+ .+/2 .&/0
1.. .-/2 +!- ../1 ../1
--+ 0/0 ..* 0/- .-/3
平均值 ../- 平均值 .+/-1 .&/-

根据所得结果，画出不同温度下灼烧 1 ’的
粒径趋势走向图（见图 &），当灼烧时间一定，改变
灼烧温度时，其粒径缓慢增大，当温度为 -++ ,
时，所得产品主要为!" #$!%&，粒径较小，当温度

为 1++,时，所得产品为"" #$!%& 与!" #$!%& 的

纳米粒子的混合体。此时粒径的增幅较小，而当

温度为 *++ ,时，所得产品基本上都是"" #$!%&

纳米粒子，此段粒径的增幅较大，说明!" #$!%&

向"" #$!%& 的转变主要就是发生在 1++ , 9
*++,。

图 & 粒径趋势走向图
6’78& !,% 4,"1+ )* 1%$"+’)3 #%+9%%3
.%"3 -’(% "35 ’34"35%-4% +%./%1"+:1%
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! "# 产率
表 $ 不同反应条件下的产量和产率

!"#$% $ &’%$( )* +,% -"./$%

编号 % ! # & $ ’
产量 ( ) % "*$ !"+% %"*, !"++ !"+$ !"%+
产率 ( - ,%"’ ,&"% ,!", ,#". ,$", ,."*

从表 $中的结果可知，固相法制备纳米氧化
铁，改变反应条件对所得产品的产率影响并不是

很大，但对所得产品的类型存在不可忽视的影响。

当灼烧温度在 &++/时，产品以!0 12!3# 为主，温

度为 $++ / 4 ’++ /时，产品为"0 12!3# 与!0
12!3#的混合体。温度高于 ’++ /时，所得产品基
本上都是"0 12!3#纳米粒子。在一定温度下当灼

烧时间在 & 5以下时，产品以!0 12!3# 为主；灼烧

时间在 & 4 $ 5时，产品为"0 12!3#与!0 12!3#的

混合体，灼烧时间在 $ 5以上时，产品以"0 12!3#

为主。

# 总结

用固相法制备 12!3# 纳米粒子，影响实验结

果的因素主要有两个，其一是温度，其二就是灼烧

时间。从以上的实验结果，我们可以得出如下结

论：

（%）当一定温度下改变灼烧时间时，纳米粒子
的粒径会随时间的增加而增大，反应所得产品会

从!0 12!3#逐渐转化为"0 12!3#。

（!）当时间不变，而改变灼烧温度时，纳米粒
子的粒径也会随温度的升高而增大，反应所得产

品同样由!0 12!3#转化为"0 12!3#。

（#）比较两种影响因素，改变反应时间，从 #
4 $ 5，粒径变化值!% 6 %$ ". 0 %+ "& 6 $ "#（78），而
改变反应温度，从 &++/ 4 ’++/，粒径变化值!! 6
%# "& 0 %% "& 6 ! "+（78）。
用固相法制备 12!3# 纳米粒子，工艺流程短，

设备简单，原料成本低廉，适应工业化生产需要。
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01%/"1"+’)2 #3 -)$’( /,"-% 1%"4+’)2 "2( 5,"1"4+%1’6"+’)2
)* 71)2 89’(% :"2).%+%1 /"1+’4$%-

UVR W=7
（X2M;C<827< HN Q528=@;L A7)=722C=7) HN U;7@527) T7J<=<I<2 HN Y2@57HLH)F，9=;7)JI U;7@527) !!&++#，Q5=7;）

;#-+1"4+：T7 <5=J M;M2C，Z2 5;?2 J<IG=2G H7 <52 MC2M;C;<=H7 HN =CH7 HK=G2 7;7H82<2C M;C<=@L2J PF JHL=G M5;J2 C2;@<=H7 <5CHI)5 HC<5H)H7;L
2KM2C=827<;L G2J=)7" Y52 @5;C;@<2C=[;<=H7 HN <52 =CH7 HK=G2 Z;J @;CC=2G HI< NCH8 <52 W 0 C;F MHZG2C M;<<2C7J" T< Z;J NHI7G <5;< @CFJ<;L
J<FL2 G2M27G H7 =7@;7G2J@2 <28M2C;<IC2 ;7G =7@;7G2J@2 <=82"
<%3=)1(-：528;<=<2；8;)528=<2 0 Q；7;7H82<2C M;C<=@L2J；JHL=G M5;J2 C2;@<=H7；MC2M;C;<=H7
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