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СИНТЕЗ МАГНИТНЫХ НАНОЧАСТИЦ ОКСИДА ЖЕЛЕЗА ДЛЯ ПРИМЕНЕНИЯ В 
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В статье представлены результаты исследования по определению оптимальных условий синтеза 
магнитных наночастиц оксида железа. Показано влияние на свойства частиц различных условий 
синтеза, таких как концентрация солей, температура, соотношение реагентов и способ их введения в 
реакционную среду. Критериями выбора оптимального протокола синтеза являлись скорость 
осаждения магнитных частиц в магнитном поле и стабильность в растворе при хранении. Предложена 
методика синтеза наночастиц магнетита диаметром 10 нм, характеризующихся узким распределением 
по размерам, высокой стабильностью в растворе, достаточной магнитной восприимчивостью и малой 
степенью агрегированности. Методика позволяет проводить синтез при комнатной температуре и 
атмосфере воздуха. 
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The paper presents the results of a study to determine the optimal conditions for the synthesis of magnetic iron 
oxide nanoparticles. The influence of particle properties on the different synthesis conditions such as salt 
concentration, temperature, ratio of reactants and method of their introduction into the reaction medium. 
Criteria for selecting the optimal synthesis protocol were the deposition rate of the magnetic particles in a 
magnetic field and stability in solution during storage. The methods of synthesis of nanoparticles of diameter 
10 nm , characterized by a narrow size distribution, high stability in solution, sufficient magnetic susceptibility 
and a low degree of aggregation. The method allows the synthesis at room temperature and atmospheric air. 
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Введение 

Магнитные наночастицы (МНЧ) представляют собой частицы природных или 

синтетических материалов с размерами от 5 до 100 нм, которые обладают магнитными 

свойствами. Показан значительный потенциал применения МНЧ в биомедицине, магнитно-

резонансной томографии, системах хранения данных, технологиях восстановления 

окружающей среды, магнитоуправляемых жидкостях, различных детекторах и системах 

иммуноанализа [1]. В последнем случае МНЧ используются и как средства пробоподготовки 

(очистка, концентрирование аналита [6; 8]), и как маркеры (иммунохроматография с 

магнитной детекцией [9]) 

При получении МНЧ, как правило, используются железо, никель и кобальт и их 

оксиды. Недостатком чистых металлов является то, что их намагничивание падает по мере 

окисления поверхности, находящейся в контакте с атмосферным кислородом. Однако есть 

подкласс веществ, лишенных этих недостатков, - ферриты. Они имеют общую формулу MO-

Fe2O3, где М - двухвалентный ион металла. Наиболее часто встречающимся представителем 
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данной группы является магнетит (Fe3+[Fe2+Fe3+]O4). Главные преимущества магнетита - 

низкая восприимчивость к окислению, высокие магнитные свойства и низкая стоимость. 

С уменьшением размера магнитного материала до однодоменного уровня (менее 

нескольких десятков нм) он приобретает свойство суперпарамагнетизма. 

Суперпарамагнитные частицы при удалении магнитного поля полностью теряют 

намагниченность, то есть возвращаются в исходное состояние и могут быть легко 

ресуспензированы в растворе. 

Ключевыми требованиями к методике синтеза МНЧ являются простота, небольшая 

стоимость и воспроизводимость. Для получения магнетита чаще всего используется метод 

соосаждения [2], получая МНЧ из водно-солевых растворов путем добавления основания в 

инертной атмосфере при комнатной или повышенной температуре.  

Схематически процесс образования магнетита можно записать так: 

FeCl2 + 2FeCl3 + 8NH3•H2O → Fe3O4 + 8NH4Cl + 4H2O. 

Полное выпадение осадка происходит при значениях рН в интервале от 8 до 14. Форма 

и состав частиц зависит от типа соли (хлориды, сульфаты, нитраты), соотношения Fe2+/Fe3+ 

[3], температуры проведения реакции [7], рН [5], а также от типа основания и скорости 

перемешивания.  

Основные преимущества соосаждения – высокая производительность, простота 

исполнения и аппаратурного оформления, доступность и дешевизна используемых 

реагентов. Однако, несмотря на популярность этого метода, вопросы оптимизации условий 

синтеза для получения наночастиц с узким распределением по размерам исследованы крайне 

слабо, причем большая часть таких работ являются ноу-хау коммерческих компаний.  

С учетом вышеизложенного, целью нашего исследования было изучение влияния 

условий протекания реакции соосаждения на физические характеристики МНЧ магнетита и 

определение оптимальных параметров для получения наночастиц. 

Материалы и методы 

2.1. Реагенты 

В работе использованы железа (III) хлорид гексагидрат, железа (II) хлорид тетрагидрат, 

Тритон X-100 (Sigma-Aldrich, США), 25% водный раствор аммиака (Химмед, Россия).  

Для магнитной сепарации использовали постоянный цилиндрический неодимовый магнит 

D30х30 мм (Россия). 

2.2. Просвечивающая электронная микроскопия.  

Препараты МНЧ наносили на сеточки (300 меш., “Pelco International”, США), покрытые 

пленкой-подложкой из поливинилформаля, растворенного в хлороформе. Снимки получали 

на электронном микроскопе CX-100 (“Jeol”, Япония) при ускоряющем напряжении 80 кВ и 
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увеличении 3.300.000. Фотографии в цифровой форме анализировали в программе Image 

Tool. 

2.3. Протокол получения МНЧ 

К водному раствору, содержащему 0,3-1,2%масс смеси хлорида железа(II) и (III) в мольном 

соотношении 1:2, по каплям добавляли водный раствор аммиака (2,4-60%объемн) при 

комнатной температуре и перемешивали 15 минут. Осадок многократно промывали 

дистиллированной водой и хранили при +4°С.  

Результаты и обсуждение 

В нашей работе для соосаждения были использованы соли хлорида железа(II) и (III) и 

водный раствор аммиака. В большинстве источников рекомендуется проводить 

взаимодействие при мольном соотношении солей железа (III)/(II), равном 2:1 [3]. В то же 

время концентрации солей и добавляемого основания существенно разнятся [2; 3; 4]. В связи 

с этим наша работа была направлена на подбор рабочих концентраций солей (при 

фиксированном соотношении 2:1), количества основания и условий проведения синтеза. 

Для оптимизации количества добавляемого гидрата аммиака было приготовлено 4 

препарата магнитных частиц, в процессе синтеза которых использовался раствор 0,3%масс 

солей железа (конечная концентрация) к которому добавлялся двадцатипятипроцентный 

раствор аммиака до конечной концентрации от 0,625 до 15%объемн.  

Как следует из рис. 1, избыток раствора аммиака приводит к получению нестабильной 

взвеси. Наиболее стабильны, а значит, наименее агрегированы частицы, полученные при 

добавлении 2%объемн гидрата аммиака. 

 

 

15 6 4 2 

Конечная концентрация гидрата аммиака, %объем 
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Рис. 1. Стабильность МНЧ, полученных при использовании различных концентраций 

гидрооксида аммония (внешний вид растворов после 5-минутной инкубации без 

перемешивания),  

В подтверждение установленной закономерности были сделаны микрофотографии 

препаратов с помощью просвечивающей электронной микроскопии. На рРис. 2 в качестве 

примера представлены изображения двух вариантов суспензии магнитных частиц, 

полученных при концентрации аммиака 2 и 4%. 

 

  

А Б 

 

Рис. 2. Электронные микрофотографии препаратов МНЧ, полученных при использовании 2% 

(А) и 4%(Б) гидрата аммония, 0,5%масс и смеси хлорида железа(II) и (III) в мольном 

соотношении 1:2 . 

В таблице 1 представлены все рассмотренные варианты получаемых продуктов и их 

характеристики. 

Таблица 1  

Концентрации исходных реагентов и характеристика полученных МНЧ 

№ % 
NH4OH 

% 
солей 
железа 

Стабильность 
суспензии 

Магнитная 
воспримчивость 

Наличие 
непрореагировавших 
солей железа 

1 15 1.2 - + + 
2 15 0.8 - + + 
3 15 0.5 - + - 
4 15 0.3 - - - 
5 12 0.3 - - - 
6 6 0.3 - - - 
7 4 0.3 - - - 
8 2 0.3 + - - 
9 2 0.5 + + - 
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В результате проведенных исследований выработан ряд рекомендаций по режимам 

синтеза наночастиц магнетита: 

Установлено влияние характера внесения реагентов. При добавлении NH4OH 

единовременно всего необходимого объема (не постепенно, по каплям) полученная 

коллоидная смесь почти лишена магнитных свойств (см. рис 3), а сами частицы сильно 

агрегированы. 

 

  

1 2 1 2 

А Б 

 

     

Рис. 3. Магнитные частицы, полученные при различных способах добавления гидрата 

аммиака – весь объем гидрата аммиака вносился единовременно (А1, Б1) или постепенно, по 

каплям (А2, Б2), до (А) и после (Б) внесения в магнитное поле 

Использование концентраций солей железа выше 1% приводит к неполному 

прохождению реакции и наличию избытка непрореагировавших солей железа. 

На основании изученных свойств МНЧ (скорости осаждения, стабильности в 

растворе, магнитной восприимчивости) был выбран оптимальный препарат (№9 в таблице), 

для получения которого концентрация солей железа при синтезе составила 0.5%, а 

концентрация водного раствора аммиака 2%. Процентный выход реакции составил 72%. По 

результатам просвечивающей электронной микроскопии синтезированные частицы 

гомогенны, средний размер составляет около 10 нм, а размер агрегатов не превышает 100 нм.  

Выводы 

Предложена методика синтеза наночастиц магнетита, обладающих узким 

распределением по размерам и высокой стабильностью в растворе. Исследовано влияние 

различных параметров (концентрация солей железа, водного раствора аммиака, температуры 

и характера внесения реагентов) на качество МНЧ. Получены магнитные частицы диаметром 

10 нм, обладающие достаточной магнитной восприимчивостью и малой степенью 
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агрегированности. Выбранная методика отличается простотой — позволяет проводить 

синтез при комнатной температуре и атмосфере воздуха. 

 

Исследование выполнено при поддержке Министерства образования и науки Российской Федерации в 
рамках Федеральной целевой программы «Научные и научно-педагогические кадры инновационной России» 
на 2009-2013 годы, соглашение № 8464 от 16 августа 2012 г. 
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