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摘要：以FeCl3和FeSO,为铁源，采用化学共沉淀法合成磁性Fe3()。纳米磁胶粒．然后以二甲苯为溶

剂，用油酸对Fe。()。纳米微粒进行表面改性，制备二甲苯基Fe304磁流体．该磁流体具有良好的稳定性

及趣颞磁性。磁流体中№()l磁性颗粒的平均粒黩淹10～20娃m，晶型为菠尖晶否型。

笑键谲：共溉淀法}二警笨基}磁流体

中图分类号：TQl38．1 文献标识码：A

近卡凡年来，纳米材料鞠磁往材辩的研究弓|起

了人们的极大关注c1伽．磁性液体又称磁流体，是一

种震途广泛的化工毅材料，其在旋转密封、油田开

采、生物隧药、催讫荆载体、椽塑劲荆、选矿分离、环

保、新能源及节能技术等高新技术中得到应用r卜2|．

根据载滚的不恳，磁流体大致霹分零基磁流体m3和

漓基磁流体[7咭j．水基磁流体避免了有杌溶荆对环境

的污染，但水的极性比较大，对有机物的溶解性差，

在一定程度上制约?瘩基磁流{誊的应震，嚣洼基载

液可以避免上述问题．

目前，以硅油、煤油、醚、醇及二酯等为基液的磁

漉{奉制备已见诸多报道[4-i03，傻对泼二甲苯为基滚的

磁性液体研究较少．因此，对其进行研究有重大的意

义．本文首先采用化学共沉淀法[1卜1幻合成磁性Fe3Q

缡米磁驳靛予，然后泼漓酸势改性荆，剖备了以二等苯

为载液、表面包覆油酸的Fes04磁流体，并对其磁性和

稳定性等进行了研究．

1 二苯甲基磁流体的制备

1，{漂料和仪器

原料为FeCl3·6H20(AR)，FeSO,·7H20(AR)，

十二烷基硫酸钠(CP)，NH。·H20(AR)，油酸

(CP)，二甲苯(AR)及无水乙醇(AR)．

仪器有QM-1SP4型行星式球壤枧、TGol6型

高速离心机、美溺Avatar360型傅立盼变换红外光

谱仪(KBr压片)、D／Ma桫IIIC型X射线粉末衍射

仪、TE淤20lo型高分辨率透射电镜、英国MA乙V—
ERN HPPS5001激光粒魔分析仅、2810型紫外一可

见分光光度计、日本理研BHV一55振动样品强磁计

及W转}20垄万短试验枧。

1．2磁性纳米Fe。O‘凝胶的合成

首先将浓度均为0．5 mol／L的140 mL FeCl。

溶滚鞠80 mL FeSO；溶液混合均匀，并尾超声波震

荡0．5 h，然后通Ar气5 min，在剧烈搅拌下迅速加

入20 mL质量分数为26．5％的氨水朔0。65 g十二

烷基硫酸钠表西活性荆，并将溶液静pH潺至9，在

30℃及Ar气保护的条件下反应0．5 h，静置1天后

抽滤，用蒸馏水洗至中性，再用无水乙醇洗涤3次，

最终铡得磁性纳米Fe。04凝胶．

1．3：甲苯基Fe304磁流体的合成

将2 g磁性续米Fe。瓯凝胶、50撒乙二学苯、4

mL油酸加入三颓瓶中，在60℃及Ar气保护条件下

搅拌，待反应1 h后，用转速为1000 r／min的离心机
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一_——————————————————————————————————————————————————一
分离除去大颗粒，再将上层黑色液体倒出，即得到低

浓度的二甲苯基Fe。O。磁流体．

将2 g磁性纳米Fe。O．凝胶、50 mL二甲苯和

4 mL油酸加入球磨罐中，以玛瑙为研磨介质，在输

入功率为600 W、转速为40 r／min的条件下，球磨

1-5 h，然后用转速为1000 r／min的离心机分离除去

大颗粒，即得到较高浓度的二甲苯基Fe。O．磁流体．

2二甲苯基Fe30。磁流体的表征

2．1磁流体的TEM分析

图1为改性前后磁流体Fe。O．的TEM图．从

图1(a)可以看出，改性前Fe。04颗粒的团聚相当严

重．这是由于纳米颗粒粒径很小，表面能很大，因此

很容易团聚．

图1 Fe。04磁流体的TEM照片

(a)改性前；(b)改性后

Fig．1 TEM image of Fe3 04 nanoparticles in magnetic fluid

(a)before modification；(b)after modification

从图l(b)可以看出，经油酸改性后，Fe。Q颗粒

的分散性明显得到改善．这是由于油酸与Fe。04表面

具有很强的亲和力，键合后的油酸可以包覆在飚O．
纳米颗粒的表面，从而降低纳米颗粒表面能，防止纳

米颗粒的团聚．从图1(b)还可看出，改性的Fe3q纳

米颗粒外观呈近球形，平均粒径为10---20 nm．

2．2磁流体的XRD分析

图2为改性的Fe。04磁流体的X射线衍射图．从

图2可以看出，改性Fe。Q的晶型为面心结构的反尖

晶石型．与标准谱图相比，改性Fe。q纳米颗粒的特

征峰的峰形有一定程度的宽化．这是因为改性后

如04颗粒的分散性变好Ll引．由图2还可以看出，改
性后F龟04颗粒的结晶状况很好，这说明改性不会改

变纳米Fe。O|的结晶状态．由谢乐公式可计算出

Fe。O。纳米晶粒的平均粒径D：

D一而K面；I．
式(1)中K为谢乐常数，A为X射线波长，口为

布拉格衍射角，p为特征峰的半高峰宽．通过式(1)

可计算出Fe。O。粒子的平均粒径约为lOnm，这与

2．1的结论一致．

图2 Fe3()4磁流体的XRD图

Fig．2 XRD patterns of Fe3(h nanoparticles in magnetic fluid
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2．3磁流体的激光粒度分析

图3为磁流体巾Fe。O．的粒度分布图．从图3

可以看出，Fe。O。粒子的平均粒径约为32．29 nm，

这与2．1翻2。2懿溅试及计箕结果有一定的差剐。

这是因为磁流体中的Fe。O．纳米粒子在载液中有一

定的团聚．通过激光粒度分析仪测得的粒径实际上

包含了逸整运聚体约粒径。通避透镜褒测发瑗，这些

团聚体均为单独的小颗粒聚集体．这也从另一角度

说明，制得的二甲苯基Fe。Q磁流体的磁性颗粒分

散性较好，匿聚不严霪。

圈3磁澈俸中Fe3(h的粒度分帮圈

Fig．3&茹e distribution of F磊(1 nanoparticles in magnetic fluid

2．4磁流体的稳定性分析

稳定性是评价磁流体的一个重要指标．在重力

场或磁场中，稳定性蓑的磁流体的超细磁粒子会发生

凝聚蘑沉洚，使磁漉俸孛纳米微粒的浓度降低，导致

磁流体的吸光度下降．所以，可采用紫外一可见光吸收

法来衡量磁流体的稳定性．图4为在重力场下二甲苯

图4二甲苯基Fe，()·磁流体的紫外一可见光吸收曲线

Fig。4 UV-vis spectrum of xylene-based magnetic fluid

基Fe。q磁流体静置60天和未静鬣的紫外一可见光

吸收藏线．毒手童甲苯为光色透疑液体，对磁流簿吸

光度的影响不大，因此，吸收曲线的变化主要取决于

磁流体中纳米颗粒的浓度。

从图4可以看出，静嚣60天的磁流体吸光度与

未静置的相比没有变化，两条曲线完全重合．说明在

重力场下二甲苯基Fe。戗擞漉体是稳定的．

2．5磁流体的磁性能

磁流体重要的、具有特色的物理性能就是它的

磁|毪麓。圈5势经法酸竣性兹后F镪瓯磁滚{搴翡

VSM分析曲线。

阕5经油酸改性前后Fe3()4磁流体的VSM豳

Fig．5 Magnetic hysteresis curves of F铂(X nanoparticles in

magnetic fluid

从图5可以看出，随着外加磁场强度的增大，磁

流体耱磁感应强度也蘧之增大，直至达到德纛，羹二

者之间成非线饿关系；退磁时，磁性液体的磁滞回线

与磁化过程的几乎完全重会；当外磁场强度为零时，

磁感应强度亦秀零，没有搿磁纛矫顽力，显示窭超瀛

磁性c3]．用油酸改性的Fe。q磁流体的磁性略有降

低．这是因为油酸本身没有磁性，油酸与纳米Fe。04

熬键合会阻碍磁性滚箨中磁畴的定离排餮，从褥降

低了磁流体的磁感应强度．

3 结 论

以FeCl。·6H20和FeSOl·7H20为铁源，十二

烷基硫酸链为表瑟活性荆，NH3·琏0为沉淀荆，采

用化学共沉淀法合成了磁性飚q纳米磁胶粒，然后
以二甲苯为溶剂，以油酸为改性剂，成功制备了表露

包覆漶酸的二甲苯基磁流体．该磁流体具有良好的稳
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定性及超顺磁性．磁流体中Fes 04的平均粒径为lO～

20黼，晶型为黼心结构的反尖晶石裂．
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Preparation and characterization of xylene-based Fe3 04

ferrofluid modified by oleic acid
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Abstract：Using FeCl3 and FeS04 as iron sources}Fe3 04 magnetic nanopartieles were synthesized by chem—

ical CO“precipitation．Afterwards，using xylene as solvent，Fe3 0t magnetic nanoparticles were modified by

oleic acid，and stable xylene—based magnetic fluid was obtained．It was found that the diameter of the mag—

netlc nanoparticles were lO一20 nm，morphology were inverse spi娃el。The magnetic fluid exhibits apparent

superparamagnetism and can stable for long time．

Key words：CO～precipitation method；xylene—based；ferrofluid
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