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水介质电弧法制备 Fe3O4纳米颗粒及其磁性研究 
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摘要  Fe3O4 纳米颗粒材料是具有铁磁特性、高表面活性和生物相容性的低成本纳米材料, 在磁流体、
催化剂、磁记录和生物技术等多方面具有广阔的应用前景. 采用水介质中电弧放电这一简易方法, 通过
工艺优化制备出了大量高纯度的Fe3O4 纳米颗粒. 研究发现, 所制备的纳米颗粒呈较完整的球形, 结晶
度好, 粒径范围在 10~30 nm之间, 尺寸分布均匀, 平均粒径约为 20 nm. 该纳米颗粒的饱和磁化强度约
为 64.97 emu/g. 研究结果表明, 能连续进行合成反应的水介质电弧法是一种低成本、高产量的制备高纯
度Fe3O4纳米颗粒的新方法.   
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自碳纳米管于 1991 年被报道以来 [1], 纳米材料
一直是材料、物理和化学等领域的研究热点 [2]. 这主
要是由于纳米材料具有特有的尺寸效应、表面特性、

结构特点和多种优异的物理、化学性能, 使其具有广
泛的潜在应用前景 [2]. Fe3O4 纳米颗粒材料是具有特

殊半金属铁磁特性、较高表面活性的低成本纳米材料, 
在磁流体 [3]、催化剂 [4]、高密度垂直磁记录 [5]、造影

剂 [6,7]、靶向药物 [8,9]和生物技术 [10,11]等多方面具有

广泛的应用前景. 特别是Fe3O4 纳米颗粒材料具有很

好的生物相容性 , 使其在生命科学与技术领域具有
重要的实用价值, 因此, 能批量生产、低成本且颗粒
尺寸均匀可控的Fe3O4 纳米磁性颗粒的制备方法, 对
于该材料的应用具有重要意义. 目前Fe3O4 纳米颗粒

材料主要采用机械粉碎法、电弧放电法 [12]、有机物

分解法 [13]、溶胶-凝胶法 [14]、化学沉淀法 [15]和微乳

液法 [16]等方法制备, 这些制备方法有各自的优点和
特色, 但也有一些不足, 如周期长、工艺复杂或者成
本高等, 因而还需要探讨新的Fe3O4 纳米磁性颗粒制

备方法. 本文采用一种低成本、设备简单且可连续批
量生产的水介质电弧法制备出Fe3O4 纳米颗粒, 并对
其结构和性能进行了表征和分析.  

1  实验 
采用自制的装置 [17]和直流电弧放电法制备Fe3O4

纳米颗粒, 实验装置示意图如图 1. 实验过程中, 由
直流焊接电源提供能量. 本实验采用直径为 6 mm的
工业纯铁棒做阳极, 直径为 15 mm的光谱纯石墨棒
做阴极, 通过调节输出电流和放电电压, 寻找优化的

工艺参数 , 以制备出高产量、高纯度、粒径均匀的
Fe3O4 纳米颗粒材料. 在停止电弧放电实验后, 发现
在实验环境中有较多漂浮物及悬浮物. 反应结束后, 
收集产物, 经过超声分散后, 用覆盖有碳膜的铜网制
成纳米颗粒样品.  

 
图 1  实验装置示意图 

 

利用日本电子公司 JEOL200CX, JEOL2011 和
JEOL2010F 型透射电子显微镜(TEM)进行纳米颗粒
材料的组织结构检测分析 , 用安装在电子显微镜上
的能谱仪分析颗粒成分, 用日本理学 Rigaku D/max- 
RB 型 X 射线衍射仪(Cu Kα)分析纳米颗粒产物的结
构. 通过振动样品磁强计(730T型)测定纳米颗粒的磁
学性能.  

2  结果与讨论 
图 2为在优化实验工艺条件后(电压~20 V, 电流
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~60 A)所制备的 Fe3O4纳米颗粒的 TEM明场像. 由图
可见纳米颗粒为球形, 颗粒尺寸较为均匀, 球形较完
整. 粒径分布在 10~30 nm之间, 平均粒径约为 20 nm. 
右上角插图为对应的电子衍射花样, 经标定为 Fe3O4

的多晶衍射. 各衍射环所对应的晶面指数如图中所示. 
 

 
图 2  Fe3O4纳米颗粒 TEM明场像 

 
图 3(a)为球形纳米颗粒的高倍形貌像, 图 3(a)右

上角为图中箭头所指的大颗粒的单晶衍射花样 . 经
过标定确定该电子衍射花样为面心立方(fcc)结构的

Fe3O4. 衍射斑点分别标定为(220), ( 022 ), (400), (040)
和(440)(见插图标注). 图 3(b)为图 3(a)中箭头所指纳
米颗粒的局部区域高分辨像 , 图中晶格条纹清晰可
见 , 典型条纹间距(如图中标注所示)分别为 0.293, 

0.293 和 0.206 nm, 分别对应于 fcc 结构的 Fe3O4的

(220)和(400)晶面的晶面间距, 其夹角为 45°. 图 3(b)
中右上角插图为图中格点像的逆傅里叶变换格点像. 
结构表明球形颗粒为具有 fcc 结构的单个 Fe3O4纳米

颗粒. 通过 HRTEM 观察发现, 单个纳米颗粒均为单
晶颗粒.  

仔细观察图3(a)和(b)中的颗粒球形边缘, 并不是
完整的球形边缘, 而呈小平面形态, 因而纳米颗粒的
生长机制可能是小平面生长机制 . 这种生长机制使
得颗粒局部高度不同, 从而导致如图 3(a)中颗粒衬度
不同.   

通过能谱分析(EDS)进一步探讨纳米颗粒的化学
成分. 该产物中主要含有 Fe 元素和 O 元素. 定量分
析结果表明, Fe/O 原子比约为 0.73:1, 与 Fe3O4 的

0.75 的铁氧原子比基本吻合, 进一步证明该产物为
Fe3O4纳米颗粒. EDS结果分析中还含有C和Cu元素, 
这是受样品载体为附着有碳膜的铜网微栅的影响.  

纳米颗粒的 XRD 谱图如图 4. 通过其对应的各
晶面间距 d值进行标定, 表明该产物确为具有面心立
方晶系结构的 Fe3O4. 杂质峰主要与碳相符合, 可能
是由于电弧放电时阴极损耗造成(最初的峰可能是由
玻璃载体或实验仪器中的夹持器械造成). 根据图中
(311)和(440)晶面的特征衍射峰宽度计算出 Fe3O4 纳

米颗粒的平均粒径为 19.3 nm, 与 TEM观察结果基本
符合. 

实验研究发现, 工艺参数对纳米产物的纯度、产
量和几何形态有显著的影响, 高电压、低电流能促进
生成纯度更高的 Fe3O4纳米颗粒样品. 当电压~23 V、 

 

 
图 3  Fe3O4纳米颗粒 HRTEM像 

(a) 纳米颗粒高倍形貌像; (b) 纳米颗粒局部高分辨像 
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图 4  Fe3O4纳米颗粒 XRD谱图 

 
电流~120 A时, 单位时间内提供的能量增多, 从而生
成更多的颗粒. 粒径的分布范围也增大, 有部分颗粒
粒径达几百纳米 . 产物中杂质含量相对增多 . 电压
~17 V, 电流~120 A 时, 纳米颗粒圆整度较好, 粒径
较为理想; 但产物中有较多纳米薄膜和纳米线簇. 电
压~17 V, 电流~20 A时, 由于能量较小, 获得的总产
物较少. 纳米颗粒的结晶度不好, 不能呈现良好的圆
球状. 通过工艺参数调节发现, 较高电压和较低电流
的可以促使生成产量大、纯度高的纳米颗粒, 且粒径
分布范围较小, 平均粒度也小. 通过实验工艺优化和
产物分析, 认为电压~20 V, 电流~60 A是制备 Fe3O4

纳米颗粒样品最合适的工艺条件.  
在所有影响制备纳米颗粒的参数(如电压、电流、

水温等)中, 放电电流是影响最大的参数之一. 放电
电流不同 , 不仅会影响到产物的产率 , 还会改变产 
物 . 电流小 , 弧光为黄色 , 这是由于弧区能量较低 , 

温度也低. 此时阳极蒸发出的原子较少, 使得颗粒的
结晶度不好且形状不完整. 电流增加到 60 A 时, 弧
区原子团浓度高, 且拥有较高的能量. 由于弧区内的
高温, Fe 原子更易与水电解出的 O 原子结合, 生成
Fe3O4. 由于弧区内有较多的结晶核, 因而比较容易
生成大量尺寸均匀的纳米颗粒. 当电流增加到 120 A
时, 弧区原子进一步增加, 能量更高. 此时, 晶核的
增长已不能满足大量增加的高能原子 , 因而更容易
生成大量的大粒径颗粒和纳米线; 此外由于电弧能
量过高, 阴极在电弧作用下易被击碎而产生小碎片, 
使产物纯度降低. 从上述讨论可知, 合适的电流电压
组合是实现批量制备纯度高、尺寸均匀的 Fe3O4纳米

颗粒的关键.  
采用振动样品磁性强度测试仪(VSM)对所获的

Fe3O4 纳米颗粒样品进行磁性测量, 其最大测量磁场
为 10000 Oe (1 Oe= 79.5775 A/m), 外加磁场方向与
样品长度方向平行. 图 5 为 Fe3O4纳米颗粒样品的磁

性测量曲线.  
表 1 为实验样品与文献报道的Fe3O4纳米颗粒磁

学性能参数的比较. 从表中可见, 利用水介质电弧法
制备的Fe3O4 纳米颗粒产物的饱和磁化强度Ms约为

64.97 emu/g, 起始磁导率为 0.03977 emu/(g·Oe). 所
制备的Fe3O4纳米颗粒的饱和磁化强度Ms与文献所报

道的Fe3O4纳米颗粒相近
[18,19]. 测量获得的矫顽力Hc

偏高 , 可能与软磁材料测量时矫顽力测量误差较大
有关. 要进行精确测量需加装专用测试附件. 已知纳
米颗粒尺寸小到一定的临界值时将进入超顺磁状态, 
文献报道的Fe3O4 纳米颗粒粒径小于 16 nm时, 将进
入超顺磁状态 [2]. 根据所制备的Fe3O4 纳米颗粒的粒

径尺寸范围, 其矫顽力应较小. 
 

 
图 5  Fe3O4纳米颗粒磁化曲线(a)和磁滞回线(b) 



 
 
 
 
 
 
 

  第 52 卷 第 13 期  2007 年 7 月  论 文 

1594   www.scichina.com 

表 1   实验样品和文献报导 Fe3O4纳米颗粒磁学性能 
参数对比 

磁学性能参数 实验样品 文献报道 [18,19]

饱和磁化强度 Ms/emu·g−1 64.97 48.31~79 

剩余磁化强度 Mr/emu·g−1 3.46 0.1851~14.9
矫顽力 Hc/Oe 53.43 2.269~173.8

起始磁导率μ0/emu·g−1·Oe−1 0.03977  

 

3  结论 
以工业纯铁为阳极, 光谱纯石墨为阴极, 采用水

介质中电弧放电方法, 在优化的工艺条件下, 制备出
大量平均粒径在 20 nm左右、粒径分布范围在 10~30 
nm 之间、球形完整、纯度高的面心立方 Fe3O4纳米

磁性颗粒. 磁性测试结果表明, 所制备的 Fe3O4 纳米

磁性颗粒其饱和强度约 64.97 emu/g, 起始磁导率为
0.03977 emu/(g·Oe), 可用作磁性载体和磁铁粉芯 
材料.  

所开发的新型 Fe3O4纳米颗粒制备方法具有成本

低、原材料丰富、设备工艺简单、易于控制等优点. 该
方法制备的纳米颗粒尺寸均匀、结晶程度好, 有望实
现工业化生产, 为具有多种优异性能, 特别是良好生
物相容性的 Fe3O4纳米颗粒材料的应用提供了基础.  
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