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水热法制备纳米镍锌铁氧体粉体及其磁性能 
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摘  要：用水热法分别在 200 ℃和 220 ℃下反应 5 h制备了纳米级镍锌铁氧体(Ni0.5Zn0.5Fe2O4)粉体。用 X射线衍射(X-ray diffraction, XRD)分析合成的
纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 的物相，结果表明：200 ℃水热反应 5 h 得到的纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 粉体中含有γ-Fe2O3，220 ℃水热反应 5 h 可以得到纯纳米
Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体。用透射电镜(transmission electron microscope, TEM)、Mössbauer谱(Mössbauer spectroscopy, MS)、Fourier红外分析(Fourier transform 
infrared spectroscopy, FTIR)、振动样品磁强计(vibrating sample magnetometer, VSM)等方法表征纯纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 粉体。TEM 结果表明：纳米

Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体粒子为球形，粒径约为 20 nm。室温MS结果表明：大部分纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体粒子表现出铁磁性，少量的表现出超顺磁性。

FTIR分析表明：样品在 577 cm–1和 420 cm–1处出现 NiZn铁氧体的特征峰。磁滞回线结果表明：纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体粒子的饱和磁化强度为 38.14 
A⋅m2 /kg，剩磁为 17.32 A⋅m2 /kg，矫顽力为 29 275.29 A/m。 
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HYDROTHERMAL SYNTHESIS AND MAGNETIC PROPERTIES OF NANOSIZED  

NICKEL ZINC FERRITE POWDER  
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(1. College of Chemistry and Chemical Engineering, Shenzhen University, Shenzhen 518060, Guangdong; 2.College of Material Science 
and Engineer, State Key Laboratory for Modification of Chemical Fibers and Polymer Material, Donghua University, Shanghai, 200051; 

3. State Key Laboratory for Solide Surface Physical Chemistry, Xiamen University , Xiamen 361005, Fujian ,China) 
 

Abstract: Nanosized nickel zinc ferrite (Ni0.5Zn0.5Fe2O4) powder was synthesized by the hydrothermal synthesis method at 200  ℃
and 220  for 5℃  h, respectively. An X-ray diffraction (XRD) was adopted for the characterization of Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder. It is 
concluded that the Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder contained γ-Fe2O3 when it is synthesized at 200  for 5℃  h, and pure Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder 
were prepared by the hydrothermal synthesis at 220  for 5℃  h. The pure powder was characterized by a transmission electron micro-
scope (TEM), Mössbauer spectrum (MS), Fourier transform spectroscopy (FTIR), and magnometry using a vibrating sample magne-
tometer (VSM). The TEM results show that Ni0.5Zn0.5Fe2O4 nanoparticles are round, and are about 20 nm in diameter. The MS results 
reveal that most of the Ni0.5Zn0.5Fe2O4 nanoparticles show ferromagnetism and a small quantity of Ni0.5Zn0.5Fe2O4 exhibit superpara-
magnetic relaxation. The FTIR results show that the bands at 577 cm–1and 420 cm–1 are the characteristic bands of NiZn ferrite. The 
saturated magnetization, remanence and coercivity of Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder are 38.14 A⋅m2/kg, 17.32 A⋅m2/kg and 29 275.29 A/m, 
respectively. The powder exhibits good magnetic properties. 
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纳米磁性材料由于粒子尺寸小、比表面大，表

现出许多与传统常规尺寸材料不同的物化性能，具

有十分诱人的应用前景。镍锌(NiZn)铁氧体(nickel zinc 
ferrite)由于内部结构多孔及高电阻率的特点，成为
1MHz以上应用频率领域内性能最好的磁性材料[1]。 

制备纳米级 NiZn 铁氧体的常用方法有：固相
法和液相法。固相法有：高温煅烧法、自蔓延高温

合成法和低热固相化学反应法等[2–11]。近年来，人

们越来越多地用用湿化学法，如：水热法、化学共

沉淀法、溶胶–凝胶法等合成纳米级铁氧体[11–18]。 
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水热法制备的粉体具有颗粒细小、粒度分布均

匀、纯度高、重复性好、成本相对较低等特点，有

利于较低温度下获得单相纳米级NiZn铁氧体[17–18]。

韩冰等[17]在不同水热温度下制备了 Ni1–xZnxFe2O4，

研究了水热温度对 Ni1–xZnxFe2O4 粉体磁性能的影

响。阳征会等[18]研究了 pH 值、水热反应温度、水
热反应时间对形成 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 晶体的影响，并

探讨了不同烧结温度对 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 铁氧体磁性

能的影响。实验用水热法制备纳米级 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 

粉体。 

1  实    验 
1.1  纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的合成 

按化学计量比 (0.5:0.5:2)称取六水硝酸镍
[Ni(NO3)2⋅6H2O]、六水硝酸锌[Zn(NO3)2⋅6H2O]、九
水硝酸铁[Fe(NO3)3⋅9H2O]，溶于适量蒸馏水中，超
声处理使颗粒溶解完全后混合。用 6 mol/L 的氢氧
化钠(NaOH)溶液滴定上述混合溶液，使 pH值≥10。
滴定过程中用磁力搅拌器快速搅拌。滴定完成后，

将混合液移入高压釜中，反应体系置于 200～220 ℃

的温度下，反应 2～5 h，反应完全且待体系冷却至
室温后，分别用蒸馏水和乙醇(C2H5OH)冲洗，以除
去体系中存在的杂质离子。在 70～80 ℃的烘箱中干

燥反应物，最后得到粉末状样品。 
1.2  表    征 
用日本 Rigaku的 D/max–2550V型 X射线衍射

(X-ray diffraction, XRD)仪测定样品的晶体结构。用
日本 JEOL公司的 JEM–2010透射电镜(transmission 
electron microscope, TEM)测定样品的形貌。用德国
Wissel等加速驱动型Mössbauer谱(Mössbauer spec- 
troscopy, MS)仪测定样品的Mössbauer谱，放射源为
57Co(Pd)，用 25 µm厚的 α-Fe箔进行速率定标，用
最小二乘法进行拟合解谱。用美国 NEXUS 公司的
Nicolet 型 Fourier 变换红外光谱(Fourier transform 
infrared spectroscopy, FTIR)仪分析样品的 FTIR谱，
用 KBr压片法，测定波数范围 400～4 000 cm–1。用

南京仪器厂的 LH–3 型振动样品磁强计(vibrating 
sample magnetometer, VSM)分析样品的磁性能，温
度为室温，外加磁场的强度为±320 kA/m。 

2  结果与讨论 
2.1  XRD分析 
图 1为不同反应温度下制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的 XRD谱。由图 1可以看出：200 ℃反应 5 h

制备的纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的 XRD谱，2θ值为
18.28°，30.08°，35.54°，43.08°，53.96°，56.91°，
62.46°和 73.78°时的特征衍射峰，分别对应 NiZn
铁氧体的(111)晶面、(220)晶面、(311)晶面、(400)
晶面、(422)晶面、(511)晶面、(440)晶面和(620)晶
面的衍射峰。与 JCPDS卡片 NO.8–234的数据对照
表明：包覆物为 NiZn铁氧体，根据 Scherrer公式 

cos
kD λ

β θ
=                            (1) 

其中：D为粒径；k=0.89；λ为波长；β为半高宽；θ
为衍射角。 
由式(1)计算制备的 NiZn 铁氧体的粒径为 18.2 

nm。2θ值为 24.18°，33.12°，40.80°，49.36°和
63.84°对应γ-Fe2O3 的(012)晶面、(104)晶面、(113)
晶面、(024)晶面和(300)晶面，说明制备的 NiZn 铁
氧体中含有γ-Fe2O3杂相。 

220 ℃反应 5 h制备的 NiZn铁氧体的 XRD谱
中，NiZn 铁氧体中γ-Fe2O3 的衍射峰消失，只有单

相 NiZn 铁氧体的特征衍射峰，并且结晶良好，说
明升高温度有利于生成纯 NiZn 铁氧体。根据
Scherrer 公式计算的 NiZn 铁氧体晶体的粒径为
17.9 nm。 

 
图 1  不同反应温度反应 5 h制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体 

的 XRD谱 
Fig.1  X-ray diffraction (XRD) patterns of nanosized nickel  

zinc ferrite (Ni0.5Zn0.5Fe2O4) powder prepared at dif-
ferent temperatures for 5 h 

 
2.2  TEM分析 
图 2为 220 ℃反应 5 h制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的 TEM照片。由图 2可以看出：纳米 Ni0.5Zn0.5· 
Fe2O4粒子呈球形，大小较均匀，粒径为 20 nm左右，
与 Scherrer公式计算的结果一致。 
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图 2  220 ℃水热反应 5 h合成的纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的 
TEM照片 

Fig.2  Transmission electron microscope (TEM) photograph  
of nanosized Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder synthesized at 
220 ℃ for 5 h by the hydrothermal method  

 
2.3  Mössbauer谱分析 
图 3为 220 ℃反应 5 h制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的室温 Mössbauer 谱。根据纳米粒子的结构特
点和纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的晶格特征，用 1 套
双线谱和 2 套六线谱迭加拟合样品的实验
Mössbauer 谱，其中：双线谱分别对应于处于超顺
磁性状态粒子的表面原子成分；六线谱对应处于铁

磁性状态粒子内部晶格中铁原子的共振吸收。 
 

 

图 3  220 ℃水热反应 5 h合成的纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的 
Mössbauer谱 

Fig.3  Mössbauer spectra of nanosized Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder  
synthesized at 220  for 5℃  h by the hydrothermal 
method  

 
表 1为 Mössbauer谱超精细拟和参数。表 1数

据表明：Fe存在的价态为 3价，六线谱为铁磁性物
质表现出的特征谱，双线谱为超顺磁性的材料表现

出的特征谱。图 3中六线谱的面积明显大于双线谱
的面积，说明大部分粒子表现出铁磁性，少量纳米

Ni0.5Zn0.5Fe2O4粒子表现出超顺磁性。 
 
表 1  纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的Mössbauer谱数据 
Table 1  Data of Mössbauer spectrum of nanosized  

Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder 

Sample H /kOe Is/(mm·s–1) Qs/(mm·s–1) Area

Ni0.5Zn0.5Fe2O4,doublet  0.35 0.56 0.098

Ni0.5Zn0.5Fe2O4,sextet 1 509.03 0.38 0.22 0.132

Ni0.5Zn0.5Fe2O4,sextet 2 403.76 0.28 0.04 0.77 

H—Hyperfine field; Is—Isomer shift; Qs—Quadrupole splitting 

 
2.4  FTIR分析 
图4为220 ℃反应5 h时制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的 FTIR 谱，由于存在吸附水分子，所以样品
在 3 440 cm–1和 1 632 cm–1附近出现 H—O—H的特
征峰，由于少量吸附的水分子，1 384 cm–1处的特

征峰对应反应物中残留的 NO3
–的反对称伸缩振

动，577 cm–1和 420 cm–1处出现 NiZn铁氧体的特
征峰。 

 

 

图 4  220 ℃水热反应 5 h合成纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的 
FTIR谱 

Fig.4  Fourier transform infrared (FTIR) spectrum of  
nanosized Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder synthesized  
at 220 ℃ for 5 h by the hydrothermal method  

 
2.5  磁性能分析 
图 5为 220 ℃反应 5 h制备的纳米Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的磁滞回线。从图 5可以看出：纳米 Ni0.5Zn0.5· 
Fe2O4粉体磁滞回线为闭合曲线。纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4

粉体的饱和磁化强度为 38.14 A⋅m2/kg。剩磁为
17.32 A⋅m2/kg，矫顽力为 29 275.29 A/m。纳米 Ni0.5· 
Zn0.5Fe2O4粉体是一种磁性能良好的材料。 
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图 5  220 ℃水热反应 5 h合成的纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体的 

磁滞回线 
Fig.5  Magnetization curve of nanosized Ni0.5Zn0.5Fe2O4 powder  

synthesized at 220  for 5℃  h by the hydrothermal 
method  
M—Magnetization; H—Coercivity 

 

3  结    论 
用水热法制备了球形、粒径均匀的纳米

Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体。水热温度为 200 ℃制备的纳米

Ni0.5Zn0.5Fe2O4 粉体中存在γ-Fe2O3 相，水热温度提

高到 220 ℃时， γ-Fe2O3 相消失，得到单相

Ni0.5Zn0.5Fe2O4 粉体且结晶很好。大部分纳米

Ni0.5Zn0.5Fe2O4粉体粒子表现出铁磁性；少量的表现

出超顺磁性。纳米 Ni0.5Zn0.5Fe2O4 粉体饱和磁化强

度为 38.14 A⋅m2/kg，剩磁为 17.32 A⋅m2/kg，矫顽力
为 29 275.29 A/m，具有很好的磁性能。 
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