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摘 要 用溶胶法制备出了 F e 二 一 ( 51 0 2 ) 1。 。一 二

纳米复合材料
,

并就制作工艺中酸度对材料

的磁性参数的影响
,

作了类比实验及分析
,

逐步地改进了实验方法
,

取得了较好的效果
.
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5 4

近年来
,

关于纳米材料的制备及性能的报道越来越多
,

制备方法也是多种多样
.

磁性

纳米微粒
,

由于尺寸小
,

具有单磁畴结构
,

矫顽力高的特性
,

用它制作磁记录材料
,

可以提

高存贮密度
,

提高信号燥声比
,

改善 图像质量
.

因此
,

制作纳米磁性材料的研究也 多了起

来
.

王建平 〔`〕
、

陈伟等 〔2] 用溶胶法制备出了 F e 一

iN 合金 eF
一 C 。

合金等与 51 0
2

的复合材

料
,

并进行了分析研究
.

溶胶法制备纳米材料有以下优点
:

能在原子尺度内均匀混合
; 易于

控制
;
易于规模生产

;
设备简单

.

但目前制备过程中
,

制备工艺对磁性参数影响较大
,

从而

影响到用这种方法进行批量生产
.

因此
,

我们试图对制备工艺中
,

酸度的变化对磁性参数

的影响作进一步的探讨
,

以求制作出磁性参数较高且稳定的材料
.

1 溶胶法制作纳米材料的实验方法

将一定量的 F e C I
。 ·

6H
Z
O 加入无水乙醇中

,

搅拌 10 m i n
,

加入适量的 ( C
Z
H

S
)
`
5 10

;

和

去离子水
,

搅拌 20 m in
,

加入一定量的盐酸
,

使 p H 值保持在一定范围
,

搅拌 15 m in ;
将以

上混合物倒入敞 口 的玻璃器皿中
,

在大气环境下胶化后
,

再放入干燥箱 内
,

在 1 个大气压

下
,

1 00 士 10 ℃干燥 30 m in
,

得到干胶
;
将干胶研磨成 0

.

1 m m 的细粉
,

将细粉放入还原炉
,

在高温下用 H
:

还原
,

即得到包在 51 0
:

母体中的 F e
微粒

.

2 实验结果与讨论

溶胶法制作纳米材料的过程主要分两步
:

第一步是凝胶并干燥的过程
;
第二步是用

H
:

还原
.

实验中
,

我们发现整个工艺过程 中
,

影响 F e 二 一 ( 51 0
2
)

; 0。 一 二

复合材料磁性参数的因

素很多
,

主要有 F e
的含量

,

p H 值的大小
,

还原温度
,

还原时间及降温速度等
.

关于 F e
的含量问题

,

王建平等 〔`〕已得 出实验结论
,

认为 F e
含量在 10 % ~ 15 %时

,

制

出的材料粒度较合适
,

矫顽力有较大值
.

我们把 F e
含量固定在 15 %不变

,

控制溶胶过程

中加入 H CI 的量
.

凝胶后
,

在相 同的条件下用 H
:

还原
,

还原温 度为 7 00 ℃
,

还 原时 间

4 0 m in
,

以 1 0 0
’

C /m in 的速度降温
.

得到的磁粉其磁性参数与 p H 值的关系如图 1
,

图 2
,

图 3 所示
.

图中 p H 值为搅拌结束时
,

用 M O D E L 72 o 酸度计测定的值
,

各磁性参数为室温

下
,

用 M 1 55 振动样 品磁强计测得的结果
.

图 1 为矫顽力与 p H 值的关系
;
图 2 为比饱和磁
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化强度与 p H值的关系
;图 3为比剩余磁化强度与 p H值的关系

.

由图 1一图 3可以看出
,

p H 值在 0
.

5 附近时
,

矫顽力
、

比饱和磁化强度和 比剩余磁化强度均有极大值
,

p H 值较大

或较小时
,

矫顽力与比剩余磁化强度
,

均明显减小
.

与原来的实验 〔̀ 〕相 比较
,

王建平等在制

作过程中保持 。
.

5 < p H < 1
,

他们给出的范围较大
,

没有明确地说明酸度 的详细值
,

由我们

的结果看
,

p H 值在 0
.

7 以上的磁性参数明显变差
.
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图 1 矫顽力与溶胶 图 2 比饱和磁化强度 图 3 比剩余磁化强度
时 p H 值的关系

”

与溶胶时 p H 值的关系 与溶胶时 p H 值的关系

我们认为控制 p H 值的大小
,

主要是控制正硅酸己脂的水解速度
,

以及水解后生成物

的结构
.

因为正硅酸 已脂在不同的酸度下
,

水解速度差异较大
,

同时
,

水解后的硅酸缩聚时

形成的结构变化很大
,

有链状
、

网状等
.

在水解彻底 的情况下
,

结构对于 F e 1C
3

在胶体中的

分散很重要
.

3 结 论

在用溶胶法制作纳米颗粒体 F e 一 51 0
:

过程中
,

保持其它条件不变
,

通过对溶胶过 程

中 p H 值的控制
,

使其在 0
.

5 左右
,

可以得到磁性参数较高的材料
.

这一结论为今后进 一

步研究打下了基础
.
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