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改进型 Fe。O4磁流体的研制及带膜磁畴观察 
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摘 要 刮甩化学丘应 斤法研制了 一 带膜 察磷 珩柑州发进型磁 件 FeaO4磁流体 并埘 生成：矗件盟；矗响le醚性 

寨进 r分析 实舞表明． FeC12 4H20 ：FeC13 0It20 ：NaOIt=l ：1 ：6(雌 ：々比J IJ,l 奋岛生成艳定州 FeaO 4 

在反应过程巾．啦质的好 盐肓无搅挣是影 L"e O4磷流性颗粒大小置瓣性的 lt耍四砉 对 Z8脾亏 肄钢片进i 带j 硅畴舰察 

表明 谤磁流悻能够实现带膜观察，成纹性盐重或性轻玎 礁艳定吐巳较好 未些任何生三珏的 FeaO 融流体可 艘 左 

右 磁性 赘l牛变化，用 岛于水清洗至 pH值为 7井 隔绝空 c 驶 更K时刈 

关键词 Fe304融流体．磁畴结构，堰寮 
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ABSTR A CT A kind ofmodified m agnetic fluid-Fe{O4 which is used to observe the dom ain structure 

with fihn was prepared by chemical reaction m ethod The formation conditions and the factors of 

affecting its m agnetic properties were analyzed The results show that 1．he stable R  O{forills easily 

when the ratio of c【2 4H2O， c】3 6H20 and NaOH ls 1 ：l ：6(ratio of mole) In the reaction 
process the main factors of affecting the size of Fe30_particle and magnetic properties of Fea04 fuid 

are the quality of water and the speed of agitation The experimen1．on the Si—R  coated sheet shows 

tha,t the observation with film can be achieved with this ma~gnetic fluid．and this magnetic fluid has 

the advantages of excellent ability of wa~veshaping，good reappearance and stable magnetic property 

Vv"ithout allv treatment its me~gnetic property does not change afte preservation for OP*e week，and 

after pure water．washing to PH一7 and insulated fronl air，it．can be preserved for longer tim e 

K EY W 0R DS O4 magnetic fluid domain structure，observation 

在磁性材料尤其是硅钢的矸究过程中，对磁畴结构的 

矸究是必不叮少的 观察磁畴结构的方法很多 其中应用 

最广的是粉纹法 1938年，Ehnore用粉纹法进行 r磁 

畴观察 ，该方法在 60年代仍广泛应用 但尉该方法制 

备的悬溶腔存在静性的重现陛不高．储藏躺限不长等缺点 

12 J 1964年，孙绅太等 I曾对粉纹技术进行了改进，制 

得的磁悬胶较 Elmore胶有较稳定的重现陛和较好的磁 

哇．但在配置过程中．有过量的Fe(OH)2，放 一段时 
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后， (OH)2会氧化分解成 20 ，影口 硅悬胶的磁 

性 另外，在 制工艺上 由 卜用浓 NaOH 7-8min 

内完成旖定 使得 c】2，FeC] 与 NaOH混合不均 ， 

先形成的 Fe304在酸性 FeC[2，FeC1。溶液中会转变为 

2O3 而且在滴定 aOH 的全过程巾都有这种转变 

从而使得悬溶液的成纹性和磁稳定性减弱 除上述陌种方 

法外 1976年， Fukuda和 [rie利用扫描电镜 (SEM) 

方法进行过磁畴观察 这种方法虽然不用磁溶液就能 

清晰地昏见磁畴结佝 但只适用J：抛光样品，对J 带膜样 

品．用 SEM 方法只能观察到 180 主畴结构 对J 其它 

畴结掏还需抛光样品后才能观察 因此， sEM 方法术能 

2001—05 14 得 广泛应用 

曰前 同内观察磁畴一般采用粉纹法 需将样品进行 
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地光处理、井裁减成1L平方厘米的小 划要求祚不破坏 

绝缘橡膳的前提 1 、整H‘地i 察耵分析礁畴； 构的睛况不 

J 用 

车 l： 研制了一种町以带膜观察整H趾钢片礁脯结 

恂的磷流f奉 Fe304磁流体，效果 良好 是对传统柑纹 

拄术的一个改进 

1 实验方法 

l_1 Fe 0d磁流体的制备 

Fe O4磁流体的制备 樊似 Hedjuk{ 所用工艺 

幢采用稀溶液、且NaOH的反应不用滴定法而是一 

侧八 使反应在瓣问完成 体步骤如 r 将 一定数量的 

FeCI2 4H20 和 FeCI -6H2O 放八烧杯中 jJ̈八数墒稀 

HCI(；~H凡稀 HCI是为防止n一氰化成 Fe )．然后硼 

八 200 ml去离千水．配制成稀溶液 再取一定量的 NaOH 

配制成等量的稀溶液 用搅拌器 (转速为 200 r／'min1槽 

拌 ncl2和 FeCl3捏合液 先取 lO％体积分数的NaOH 

倒入槽拌液If】．目的是中和加入的 HCI 此时溶液颤色基 

本不变，然后将剩余的 NaOH倒入lF搅拌的混台液中． 

混台液由橙红也变成鼯 色 继缍搅#混合液 l 2 m 

用l净 法以去离子水洗涤沉淀 4 5次．凡部分 F0 O 形 

成 r悬浮颗粒 此时的磁流体即可用f乍融畴 察 若要长 

期保存 还要进 步冼涤，直 溶液 pH值达到 7 然后 

将磁流体 空气隔绝，这样可保存儿周以上 

2．2 Z8牌号取向硅钢的磁畴观察 

利用自制的 FeaO4磷流体对 z8牌号的取向硅钢 

3％si)进行了带膜磁畴观察 f带膜磁畴观察指的是 -不 

破坏硅钢片表面的绝缘膜的睛况下观察磁畴结构)具体 

疗法如 l、 

先用冼涤荆将硅钢片表面的油污洗净 然后用吹风机 

取部分磁流体加凡几滴稀盐酸．使溶液的 pH值 

4 5 z问 将该磁流体均匀地滴住有一定倾角的硅钢片 

表面 (每平方厘米平均 2滴)，使其缓慢流下 择 十几分 

钟 待磁流体干后 用肉IIII叮看到清晰的磁畴结构 

2 实验结果与讨论 

图 1为磁流体放 不同时间后 微镜f拍摄的 z8 

牌号取向硅钢的磁畴结构照片 (敢』(3倍1可以看出，经 

过处理后放髓--N，三周的磁流体所观察到的磁畴结构与 

刚制得的磁流体所观察到的磁畴结构 样清晰 这说明该 

磁流体不1 具有成纹陆好．可重现性高的特电 而且还具 

有磁稳定性好的特l生 经冼涤 隔鲍空气后，放 二周的 

醋流体仍然具有良好的成纹性 因为采用的是 z8牌号取 

前硅钢片．图 1中磁畴 示的主要是 180 主畴结构 

丧 1为册E米水翊 离 r水眦 的磁 疵体的成分刈 

发 表 2 自来 R和2 离 广水 J 要成分时照 

出丧 1叮胥 t[i - 料比扣 的 桃 l’_选用不川的 

水质对爻验结 有饭人影口 用日来水眦 的}弃液 橙红 

色， 士耍戚分 Fe2O ．町Hj占离 1 水盯 成的溶液 “琏 

色，主要成分是磁性 R 01． · 验中发现，’订E廷水 

成 FeCl2和 PeCl{溶液 }I有l’1也絮状物f ‘现 l̈『￡ 

离 水酣戚的溶液中却无此 象 原 1 自米求 塥酸 

性 舍青尢量的 R 和 袋萁他杂质 c丧 21 -．IJl 

入 NaOH ，有部分 NaOtt 酸度谜 高 r发牛 垤 

虚、 吏得 F色cl2墁 E cl：， l蔓的 、足 啦 j 丹 

Fe2O 及其他盐类所致 

⋯宴轻 Jl壬u，经揽拌 卜成的磁iI[I．t；,fi-颗粒凡小、成纹 

陛．及磁稳定性方[fl『都优 1：未经搅拌的磁流体 这妊 

搅拌过程中、 Fej0 颗粒 ：易柴结，从 】使碍颗粒细 

化 而戚纹性及磁稳定性的好土1： 醛洫仁的颗 ，度F：-直接 

关系，颗粒越细，戏纹性致磁匏定 越好 

Fe{04磁流体制备J立雅l}I制缶FP；O4反应 

式如 F ： 

FeCl2+ 2FeC10— 8NaOH 

Fe(OH)2 1。2F~(OH)a一8NaCd 

Fe(OH)~+2Fe(OH)u=FeaO1 十4H2O 

综台式 c1} (2)口J得 

FeCI~ 2FeCla_L 8NaOH = 

FeaO4 1-+8NaCI+4H2O (31 

艰姑式 f3)町知 备反应物的 尔比应为FeCl2 4H2O ： 

FeCla 6H．2O ：NaOH=1：2 ：8 候实际上 E述 

应是 -空气巾进行的，有 部分 Fe(OHk很快被年【化成 

Fe(OH)3，使得Fe(OH)a过世 过垡的Fe(OH)j会分椎 

成Fe203，与Fc3O4构成黑棕色沉淀 致使磁龇体磁生减 

弱 勾避免选一现象发牛 必须加入过世的 FeCI2 4II2O 

和 NaOH 实验发现 当 Feel2·4H2O ：FeCI 6H2O 

：NaOH= 1 ： 1 ：6时 牛成物中全部是 {O 4 

而 无 Fe2Oa 这是因为过 量的 【)5 tnol FeCI2·4H2O 

与 NaOH 作用牛成了 0．5 1I-1ol Fe(OH)2 虽有 分氯 

化成 Fe[OH)a．但这些 Fe(OH)；随即与来冠化的过 

Fe(OH)~化合成稳定的 Fe304而无分解成 2O：；的町 

能 (因为 FeaO4牛戚自由能低 j Fe2O3牛戚自由能 

日自由能原理目：u 得缶u 1目此 这种配方所 p 的磁流 

体的磁性，成纹 等都有所提高 
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围 1 刊 段} 。 H时}Ufl1_}蒋流体 察 zs牌号躯 l 刷f 融畴骑栅州l} 

Fig·1 Domain st ructm photos of Z8 oriented silicon ste -】observed with muguet[c Huid pr⋯ ⋯ d nJr liffe⋯ c tilne 

aI obsc,red with just pt epared magnetic fluid 

b}( h { ～ 【1 with magnetic fluid z~l'ter 0儿e week 

observed wit II tn~gnetic fluid aft,er three week 

表 1 、 质配 n Fea0 镌沉体计  ̈存 

Table 1 Cotnparis<'}l r-f FejO4 n／agttetlc fluid prepared wlth diffi．~em Mnds of wate w 

表 2 Jl瘫水和 水 l 成分对照丧 

Table 2 M ain hlgredlents of wacer with ioas a⋯d at ith。ut L0 J1s 
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3 结论 

(1)在 FeC12 4H20 ：FeCla 6H20 ：NaOH = 1 

：1：6时．最容易生成稳定的，纯净的 3O4磁流体 

颗粒 

(2)水质的好坏是彬响磁流体成分的因素，去离子水 

配置的溶液中 Fe304的含量明显高于自来水配 溶液中 

Fe3O4的含量 

(3)配跹磁流体时适当的搅拌 (速度 >200 r／'min1会 

细化 Fe304颗粒，提高其成纹性和稳定性 

(4]利用改进方法制备的 3O4磁流体．可实现磁 

畴结构的带膜观察． 

(5)将 Fe304磁流体用出离r水清洗 pH值为7 

后再隔绝空气 n K其保存时间 三周以上 
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