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摘  要：本论文利用空气部分氧化Fe2+，在碱性条件下，简单快速的制备出具有正八面体形

貌的磁性纳米Fe3O4粒子，其性能非常稳定，可长期暴露于空气中不被氧化。用傅立叶红外

光谱(FT-IR)、X射线衍射(XRD)、扫描电镜(SEM)、量子扰动超导探测(SQUID)等手段对

该纳米材料进行了表征。结果表明，Fe3O4呈规则的正八面体形貌，正八面体棱长在 35nm左

右，室温下具有超顺磁性，饱和磁化强度Ms为 75emμ/g。 
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1.引言 

Fe3O4由于有着较强磁性且原料易得、价格低廉而被大量应用于涂料和油墨等领域。而

尺寸相对较小的纳米Fe3O4粒子可被用于体内特定位置进行局部热疗[1]、固定蛋白和分离[2-3]、

荧光标记癌细胞成像[4]、磁共振成像[5]、药物释放[6]、和生物探针[7]等。近年来有关磁性Fe3O4

纳米粒子的合成和改性已引起人们的广泛关注。 

纳米Fe3O4的制备方法很多,并不断地被改进和发展,常用的制备方法有水热法、共沉淀

法、高温分解法及微乳液法。Yuan等采用水热沉淀法制备纳米Fe3O4，林本兰[8]等用共沉淀

法制备了平均粒径 10nm左右的球形粒子并对产物进行了改性，柴波[9]利用W/O型微乳液作

为微反应器得到了有较完整的尖晶石结构,特征峰明显,平均粒径为 35.6nm的Fe3O4纳米颗

粒。每种方法都有各自的优缺点，水热法反应时间过长，共沉淀法制备所得纳米颗粒较小但

很容易聚集，高温分解法反应条件苛刻，而微乳液法的产物不容易洗涤清洗又很容易引入杂

质。且这些方法制备的纳米Fe3O4对空气都极为敏感，不仅在制备过程中需要氮气保护，而

且得到的产物需要在无氧的环境下保存否则很容易氧化变性。纳米材料的性能不仅取决于其

化学成分，还与其粒子的结构和形貌有着很大的关系，绝大多数纳米材料的结构和形貌直接

决定其应用性能[10]，因此对纳米材料的结构和形貌的控制研究成为当前材料科学研究的前

沿和热点之一。有报道的纳米Fe3O4形貌主要有纳米棒[11]、纳米线[12-13]、纳米盘[14]、球形[15]、

八面体[16-17]等，在反应中通过采用不同的模板[18]、改变体系中油水体积比[19]、引入不同类

型碱液和工艺条件[20]、加入不同氧化剂[21]可以得到不同形貌纳米Fe3O4。 
本文直接用空气中的氧气对Fe2+进行部分氧化，无需氮气保护、简洁、快速的制备出正

八面体形貌超顺磁性的Fe3O4纳米粒子，并且产物纯度高有很好的稳定性，粒径较小且分布

均匀可望在磁性生物分离、免疫传感器、催化和靶向药物释放等方面得到应用。 

2.实验 

2.1 主要试剂 

七水合硫酸亚铁（FeSO4·7H2O）、氢氧化钠（NaOH）、无水乙醇（C2H5OH）等试剂

均为分析纯，购自国药集团化学试剂有限公司，购买后直接使用。本实验用水均为二次蒸馏

水（石英双重蒸馏器制取）。 

2.2 菱形Fe3O4纳米颗粒的制备 

称取一定量的FeSO4·7H2O配成 0.05M的溶液，取 50mL于锥形瓶中，向该溶液中滴加 3M
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的NaOH溶液至溶液的pH值在 10 左右，恒温水浴搅拌。溶液由墨绿色逐渐变为棕色，最后

变为黑色。停止搅拌后静置，外用磁铁分离，用二次水和无水乙醇分别洗涤若干次，放入真

空干燥箱中干燥，待用。 

2.3 结构表征与性能测试 

XRD-6000型X射线衍射仪（日本岛津Shimadzu公司，X射线波长λCuKα=0.154056nm，

测试电压为40V，电流为100mA，扫描速度为60/min)对产物进行物相分析；用NEXUS-870
型傅里叶变换红外光谱仪采用溴化钾压片法对产物进行红外光谱分析；S-4800场发射扫描电

镜完成对产物的形貌的观测；磁性测试在MPMS XL-7型精密SQUID磁学测试系统(美国

Quantum Design公司)上进行；将产物分散在蒸馏水中,外加磁场下观测其响应时间和效果。 

3.结果与讨论 

3.1 产物的形貌分析 

图1是所得产物的SEM图，从图中可以看出颗粒形貌正面体为主，旁边尚有未结晶完全

的小颗粒，分散性尚好没有明显的聚集现象，八面体棱长大约在30nm左右。 

 

 
图 1 产物的 SEM 图 

Fig.1 SEM image of product 

 

3.2 产物的红外光谱分析 

图 2 为产物的红外光谱图。图中所示在 571cm-1处有很强的吸收峰，而根据文献[22]报道

Fe3O4材料的Fe-O键特征吸收峰在 570cm-1处，与之相符说明产物为Fe3O4。在 3420cm-1处左

右的较宽的吸收峰对应着O-H的伸缩振动，为样品未充分干燥吸收大气中少量水分所致。 
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图 2 产物的 FT-IR 图 

Fig.2 FT-IR spectrum of product  
 

3.3 Fe3O4纳米材料的结构表征 
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图 3 Fe3O4纳米粒子的XRD图 

Fig.3 XRD pattern of as-prepared magnetic nanoparticles 
 

为了了解产物的结构我们进行了XRD测试，图3为测试所得的XRD图，与Fe3O4的粉末

衍射卡（JCPDS，75-1610)对照，图中2θ位于30.1o，35.4o，43.1o，53.5o，57.2o，62.6o的衍射

峰，分别对应于Fe3O4的(220)，(311)，(400)，(422)，(511)，(440)晶面[23]，说明制备的Fe3O4

均为立方反尖晶石相结构。 
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3.4 Fe3O4纳米材料的磁性表征 
 

 
 

图 4 磁性纳米粒子分散在溶液中（左），外加磁场下粒子被吸引到瓶壁（右） 
Figure 4 Magnetic nanoparticles dispersed in water (left) and can be drawn from the solution to 

the sidewall of the vial by a magnetic field (right). 
 

图 4 所示是反应刚结束Fe3O4在反应液中的状态，左图悬浮液为黑色是Fe3O4的特征颜色

为。右图所示，将左边的悬浮液置于普通磁铁旁，20 秒后颗粒被完全吸附到另一边，说明

磁性极强。 
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图 5 不同温度下测得的磁滞回线 A：T=2K；B：T=300K 
Fig. 5 Hysteresis loops with different temperature T A:=2K; B: T=300k. 

 
为了近一步了解产物的磁性，我们利用SQUID仪对Fe3O4做了测试。如图 5A是温度为

2K时产物的磁滞回线，呈现开环状态，说明Fe3O4在此条件下为铁磁性，磁饱和强度Ms为
82emμ/g。图 5B是产物在室温下的磁滞回线，产物在 300K时几乎合成一条曲线，没有看到

开环现象，剩余磁化强度（Mr）和矫顽力（Hr）为零，表明此时Fe3O4具有超顺磁性，磁饱

和强度Ms为 75emμ/g。 
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4.结论 
本文给出了一种简单易行且条件温和的方法用于制备有特殊八面体形貌的Fe3O4纳米粒

子，该实验成本低廉、原料利用率高、对环境无污染、反应快速、温和。对所得产物进行了

一系列的表征表明此方法制备的Fe3O4具有超顺磁性，磁饱和强度高颗粒尺寸较小，且具有

良好的分散性。此纳米粒子很容易分散在水溶液中或与生物大分子相结合可以更加广泛的在

磁性生物分离、免疫传感器、催化和靶向药物释放等领域具有潜在的应用。 
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Preparation of octahedral magnetic nanoparticles by air 
oxidation 

Wang Juan, Xie Anjian, Shen Yuhua * 
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Abstract 

In this paper, octahedral magnetic nanoparticles have been prepared by precipitation from partially 
oxidated Fe2+ using air as natural oxidant, which are superparamagnetic and have high stablity in the air. 
The product was characterized by means of Fourier transform infrared spectroscopy, X-ray diffraction, 
scanning electron microscopy, and. superconductivity quantum Interference device. The results show 
that, the morphology is octahedron, and the average edge length of Fe3O4 is about 30nm, in addition, it 
is superparamagnetic in the room temperature and the saturation magnetization is 75emμ/g . 
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