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铁酸锌制备工艺的研究进展
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摘要：由于铁酸锌在磁性、光催化、储能等领域都具有极高价值，铁酸锌的研究受到广泛关注。对铁酸锌

的制备工艺进行了总结，并分析了共沉淀法、水热法、溶剂热法、溶胶 - 凝胶法、机械化学合成法、超声波微

波联合法、微乳液法、喷雾热解法等制备方法的原理、发展现状、优势及不足。

关键词：铁酸锌；制备工艺；光催化

doi:10.3969/j.issn.1000-6532.2020.03.003

中图分类号：TD952      文献标志码：A      文章编号：1000-6532（2020）03-0014-08

收稿日期：2019-03-25
基金项目：国家自然科学基金项目 (51874141、51574109)；河北省自然科学基金资助项目 (E2018209266)；河北省

高等学校科学技术研究项目 (BJ2017050)
作者简介：赵林飞 (1994-)，男，硕士研究生，主要研究方向为冶金物理化学。
通讯作者：李慧 (1981-)，女，博士，副教授，硕士研究生导师，主要研究方向为资源综合利用与原料优化及金属

材料制备；E-mail：121775262@qq.com。

铁酸锌 (ZnFe2O4) 的研发近年来进步显著，铁

酸锌为正尖晶石结构 [1- 2]。铁酸锌不易与其他物质

发生反应，无污染，在太阳光下较为稳定，且应用

广泛 [3]。作为一种新型窄带隙半导体材料，纳米铁

酸锌在磁性、光催化、储能等领域已得到广泛研究

与应用。铁酸锌的磁性较强，在光电转换上应用广

泛。此外，铁酸锌作为催化剂在光催化和太阳能转

换有着广泛的应用 [4]。纳米颗粒还可以抗菌，拥有

气敏特性 [5]，可以用作脱硫剂 [6]，研发前景广泛。

铁酸锌的制备方法主要有液相法：共沉淀法、水热

法、溶剂热法、溶胶 - 凝胶法方法等；固相法：普

通焙烧法、微波固相法、机械化学合成法等，以及

超声波辐射法、微乳液法、喷雾热解法等。

1    液相法

1.1   共沉淀法

共沉淀法就是在含有目标粒子的溶液中加入

沉淀剂，作用之后将得到的均一沉淀进行焙烧处

理得到产物。在制备铁酸锌的过程中可以细化为

两类：

一类是将一定量的 Zn2+、Fe3+ 盐溶液按一定

摩尔比混合均匀后，混入沉淀剂之后发生作用，之

后再经一系列处理之后煅烧，即可得到最终产物。

张变芳等 [7] 以 ZnCl2 和 FeCl3·6H2O 为原料，过量

的 NaOH 水溶液为沉淀剂。得将到铁酸锌的前驱体

Zn(OH)2 和 Fe(OH)3 的混合微粉在 1073 K 和 1273 K

加热 2 h 制备得到了颗粒大小均匀，形状近似为球

形的铁酸锌粉体。Lee 等 [8] 以 ZnCl2 和 FeCl3·6H2O

为铁源和锌源，分别用不同的缓冲溶液（硼砂体

系，碳酸氢钠体系等）作为共沉淀介质，在不同的

pH 值条件下制备一系列的铁酸锌。Li 等 [9] 采用传

统的 NaOH 共沉淀法，在 1073 K 下煅烧 3 h 得到

平均粒径为 39 nm 的铁酸锌微粒。沈水发等 [10] 研

究共沉淀法制备了介孔铁酸锌，原料为铁和锌的硝

酸物，以 Na2C2O4 作为沉淀剂，通过加入十二烷基
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硫酸钠来改变粉体的大小。得到了 40 nm 和 25 nm

的大小均匀的成直线“珠串”，相互堆叠的颗粒，

即介孔孔道结构。张启伟 [11] 以 Fe(NO3)3·9H2O 和

Zn(NO3)2·H2O 为铁源和锌源，以 NaOH 水溶液为

沉淀剂，在 923 K 下煅烧 6 h 得到 100 ~ 200 nm 的

粉体，产品纯度较高。Erfaninia N 等 [12] 提出了一种

利用 Zn2+ 和 Fe3+ 在碱性溶液中化学共沉淀法制备

铁酸锌纳米粒子的新方法。得到了平均粒径 40 nm

具有高饱和磁性的铁酸锌。这种热化学稳定的纳

米催化剂是环保的，经济的和可重复使用的，可

以很容易地利用外部磁铁回收，有望扩展为工业

用途。这种方式易于操作，但是会在试验过程中

出现黏着的胶体，大大加大了处理中的复杂程度，

而且会有高温处理，耗能较高。

另一类方法是用锌、铁化合物为反应物。混

合后加沉淀剂，通空气，发生反应，得到产物。

Tabata 等 [13] 以 NaOH 水溶液为沉淀剂，在 338 K

下向 FeSO4·7H2O 和 ZnSO4·7H2O 水溶液中通入一

定流速的空气 5 h，使 Fe2+ 发生氧化，并起到对

溶液的搅拌作用，此过程中 pH 值 =10.0，将得到

的沉淀洗涤，过滤，在室温下通氦气干燥即可得

到产物。张春雷等 [14] 采用空气氧化湿法制备得到

铁酸盐，制备的较佳条件是在 R ≥ 1.0（R=2OH-/

(M2++Fe2+)）；M2+/Fe2+=1:2 的 摩 尔 比， 空 气 通

量为 300 mL/h，氧化温度为 343 ~ 358 K，氧化

时间为 10 h ~ 25 h。徐国财等 [15] 以 Fe(acac)3 和

Zn(acac)2·H2O 为主要原料，用 NaHCO3 做沉淀剂，

在 333 K 条件下真空干燥，得到尖晶石结构，晶粒

蓬松的具有良好的水基分散性的水解铁酸锌粉末。

Qiaoling 等 [16] 通过在 NaOH 溶液中氧化 Zn2+ 和

Fe2+ 共沉淀物制备出纤维样前驱体，对其进行热处

理，得到了直径在 10 ~ 15 nm 之间，长度介于 2 和

3 μm之间铁酸锌纳米纤维。采用同样的制备方法，

Akbar Esmaeili等 [17] 以 FeCl3·6H2O和ZnCl2 为原料，

以 NaOH 水溶液为沉淀剂，在 338 K 下以 400 rpm

的转速搅拌 1 h，再加入油酸混合 15 min，将得到

的沉淀过滤，洗涤，在 373 K下在真空炉中干燥 2 h，

得到铁酸锌纳米粒子，平均尺寸为 8.5 nm，且具

有超顺磁性。这种方式易于操作，控制方便，但

是受沉淀剂、pH 值、搅拌影响较大，容易出现颗

粒大小不均匀、沉淀不完全，甚至颗粒团聚等现象。

1.2   水热法、溶剂热法

水热法的研究始于 19 世纪 50 年代，主要应

用在矿产方面，20 世纪初才形成了系统的理论，

开始拓展到材料方面，应用广泛。是在高温高压

下在水溶液中进行的反应。溶剂热法与其机理类

似，反应环境为有机溶剂。

SU Minhua 等 [18] 采用水热法制备了 20 nm 的

高纯铁酸锌纳米粒子，发现在 H2O2 辅助下，铁酸

锌在可见光辐射下具有较高的光催化活性，为铁

酸锌在可见光下作为高性能催化剂提供了潜在的

应用前景。Chayene G 等 [19] 采用微波 - 溶剂热法

快速、简便制备了具有高结晶度和多孔结构，表

面积大的尖晶石结构的氧化锌，研究表明，该材

料在 H2O2/ 可见光的存在下，对水中有机污染物的

降解具有良好的催化活性。Yoo 等 [20] 通过研究水

热法制备铁酸锌纳米粒子发现由于 Fe2+ 和 Fe3+ 共

存，粒子为混合尖晶石结构，表面附近存在大量

的氧空位。磁性是由于阳离子倒置和表面效应的

共同作用。与 5 nm 的颗粒相比，60 nm 的颗粒具

有更强的室温铁磁性和更大的矫顽力。研究结果

为优化水热合成铁酸锌纳米颗粒的提供了有价值

的信息。此方法合成比较容易控制反应的化学环

境和实施化学操作，不会造成有毒气体扩散，不

受空气影响，且产物的分散性好。但是对有机溶

剂要求较高，且价格昂贵，难以实现工业化。

1.3   溶胶 - 凝胶法

溶胶 - 凝胶法最早可以追溯到 19 世纪中期，

Eblmen[21] 发现正硅酸乙酯水解出二氧化硅玻璃状，

而且二氧化硅胶体中的水可以被有机溶剂置换，
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经过长时间的不断探究，逐渐形成了胶体化学学

科。是指高活性物质预先制得前驱体经过水解和

缩合反应后，在溶液中形成稳定的溶胶体系，再

进一步陈化成凝胶，干燥后高温焙烧，得到产物。

Li 等 [22] 将 Zn(NO3)2 和 Fe(NO3)3 溶于少量的

去离子水中得到澄清的溶液，在磁力搅拌下加入

一定量的聚合度为 2000 的聚乙烯醇 ([C2H4O]n)，

在 333 ~ 343 K 范围内缓慢脱水，即得到红色的凝

胶状前驱物，在空气条件下以 723 K 煅烧 2 h，得

到纯相铁酸锌纳米颗粒。高贺然等 [23] 采用溶胶 -

凝胶法制备得到了纯度较高，粒度均匀的铁酸锌，

进一步验证了铁酸锌优良的光催化性能。溶胶 - 凝

胶法制备铁酸锌的优点在于它是一种条件温和的

材料制备方法，即该工艺过程所需温度低，颗粒

小且均一，纯度高。缺点是造价昂贵不安全，反

应所需时间长，不好烧结，干燥时产生气体且有

机物收缩大。

1.4   单分子前驱体法

单分子前驱体法属于软化学合成方法，主要

是在金属盐溶液中，加入适量的有机配体（如有

机羧酸、醇、有机胺等），发生作用后得到前驱体，

然后在较低温度下对前驱体进行加热分解制得所

需材料。

德国科学家 M Veith 等 [24] 在 473 K 下以合成

的杂二金属烷氧基化合物 FeZn(OR)(R=Bu,Pr) 为

单分子前驱体热分解制备出平均尺寸为 2.24 nm 的

纯相铁酸锌。采用同样的方法，Ai 等 [25] 将过量的

Na2C2O4 溶液加入 ZnSO4·7H2O 和 FeSO4·7H2O 的

混合液中获得黄色的草酸锌铁前驱物，在 773 K 下

煅烧 2 h，制得尺寸为 28 nm 的木材状的多孔的具

有很高的顺磁性的纯相纳米铁酸锌晶体。单分子

前驱体法使原料得到了更为充分的混合，可以有

效的进行扩散控制，且降低了反应的活化能，使

之能在较温和的条件下较快反应。所以单分子前

躯体法有反应温度低、反应速率快、操作方便、

容易控制金属离子比例、所得晶相纯的优点，缺

点是前驱体难寻且易受热分解。

液相法制备铁酸锌可以得到混合较为均匀地

前体，得到的粉体粒度较为均匀，纯度较高，但

是液相法过程繁多，操作复杂，在原料和溶剂选

择方面要求较高，且价格昂贵，还可能会发生危险，

固相法的操作过程可以克服这些弊端，制备过程

易于控制。

2    固相法

固相法是将固体原料直接研磨后高温处理得

到产物。可以分为两种方式：机械化学合成法、

固相反应法。机械化学合成法是将固体物质直接

粉碎成粉末状发生反应。固相反应法是将原料混

合粉碎，高温焙烧后，得到产物。

2.1   普通焙烧法

焙烧法是将 ZnO 和 Fe2O3 做研磨预处理后，

将物料取出置于陶瓷坩埚中，用箱式电阻炉进行

焙烧反应得到产物。

徐明等 [26] 采用焙烧法将反应物球磨预处理

0.5 h，焙烧温度 993 K，焙烧时间 1 h 的条件下制

备得到了结晶度好，分散性好，纯度高的铁酸锌。

许继芳等 [27] 采用固相法研究了铁酸锌的制备，

将等摩尔比 ZnO 和 Fe2O3 反应物，在反应温度为

1473 K，反应时间为 2 h 时，得到了纯度和结晶度

较高的产物。焙烧法制备铁酸锌的主要限制条件

是温度和时间，增加焙烧温度可以增加反应速度，

产物纯度极高，反应物结晶度较好，但是颗粒粒

径较大且分布不均匀，结晶冷却过程固溶程度较

高，难以磨细处理；低温下的反应速度慢，杂质

较多。

2.2   微波固相法

微波加热的方式在纳米材料的制备领域应用

广泛。微波固相法是指在铁酸锌制备过程中用微

波加热的方式替换传统的烧结方式。张瑞妮等 [28]
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通过使用 AgNO3 溶液洗涤固体粉末 FeCl3·6H2O、

ZnCl2 和 NaOH 反应后的产物，得到前体。分别以

微波加热和传统加热的方式焙烧，发现焙烧温度为

773 K 时，加热方法的不同对铁酸锌粒径影响较大，

微波加热时晶粒生长较快且反应活化能较低。曹

宇 [29] 等通过研究微波固相法，以 Zn(CH3COO)2、

Fe(NO3)3、H2C2O4 为原料反应得到分解完全的前

驱体，再以红土为黏结剂，在 778 K 下以微波加热

焙烧得到结晶度好、晶粒完整铁酸锌脱硫剂。微

波法的优点是高效节能 [30-33]、低反应活化能 [34]，

且能够以改变微波参数的方式根据各种材料吸波

能力的不同，控制材料结构，得到结晶度高 [35]、

粒径大小均匀 [36]、分散性好的纳米粒子 [37-39]，且

能耗低，在同样的焙烧条件下，微波加热得到的

铁酸锌比普通焙烧法结晶度高，颗粒大小更均匀。

2.3    机械化学合成法

机械化学合成工艺是制备纳米化合物的新工

艺，其通过球磨使多种金属材料相互作用形成复

合纳米材料。该工艺首次是由日本京都大学提出。

其最初目的是是利用高能球磨，使粉末间相互作

用合成铁氧体。之后应用在纳米复合材料制备方

面 [40]。

Kim 等 [41] 以 ZnO 和 Fe2O3 粉末为原料，通过

高能球磨进行机械化学合成，在室温条件下成功

合成铁酸锌纳米材料。姜继森等 [42] 在高能球磨的

作用下，通过α型FeO和ZnO粉末的机械化学反应，

在室温 ( 约 298K) 下球磨 70 h 合成了纳米铁酸锌。

得到了非正常尖晶石结构具有超顺磁性的纳米晶

粒铁酸锌。Lazarevi·Ž 等 [43] 采用机械化学合成的

方法在 300 K 下研磨 18 h 制备得到了尖晶石结构

的铁酸锌，且随着粒度的减小含量升高，大大缩

短了反应时间。该工艺具有设备结构简单、产能高、

合成元素容易控制且便于操作等优点，但总反应

时间较长、因此能耗较高、杂质不宜分离、粉末

分散性不好。

固相法在制备铁酸锌的过程中很好地解决了

原料的选取问题，且操作较为简便，但是在制备

过程中会出现原料混合不均匀、分散性不好的问

题，而且产物纯度不够高，粒度大且不均一，反

应时间长，能耗高。原料预处理过程中超声波辐

射法的引入可以很好地解决混合和分散的问题，

和微波加热的方式联合起来使用对固相法产物的

弊端都可以很好的避免。

3    超声波辐射法

超声波辐射法是采用超声波辐照使反应物分

散混合均匀，再经过一系列处理得到产物。在铁

酸锌的制备方面主要有超声波微波联合法、超声

波球磨焙烧法、超声波化学法等方法。

超声波微波联合法是采用超声波辐照使反应

物分散混合均匀，再共沉淀得到铁酸锌前驱体，最

在微波辐照下高温处理得到铁酸锌。谢燕青 [44] 研

究了超声波微波联合法，通过改变焙烧温度和时间

观察产物变化，采用超声波和微波联合在 973 K 下

微波焙烧 1 h 制备得到了晶相较完整的尖晶石结

构，晶粒较小，粒径在 40 ~ 60 nm，粒子较均匀，

呈球状。这种方法制备得到的铁酸锌纯度高，粒

度小，且热处理时间短。超声波球磨焙烧法采用

超声波辐照和高能球磨得到混合均匀的锌铁化合

物粉末，然后焙烧得到铁酸锌。徐明等 [45] 对分析

纯的 ZnO 和 Fe2O3 粉末进行超声波分散及高能球

磨预处理后在 973 K 下恒温焙烧制备铁酸锌材料。

超声波球磨焙烧法可以使原料扩散分布均匀，制

得的铁酸锌纯度较高，在较高温度下有较高结晶

度。超声化学是利用超声波加速化学反应，提高

化学产率，声化学反应是液体中空腔的形成、震

荡、生长、收缩、直至崩溃，机器引发的物理、

化学变化。Zhu J 等 [46] 利用声化学的方法，从水

中的 FeCl2/ 尿素和 ZnCl2/FeCl2/ 尿素中合成得到了

Fe3O4 和 ZnFe2O4 纳米晶体。超声波化学法制备得
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到的铁酸锌粉末结晶良好、纯度高、分散性好的、

粒度分布均匀，但是反应时间长，能耗高。

4    微乳液法

微乳液法制备纳米铁酸锌中微乳液的选择极

为重要。微乳液分为 O/W 型和 W/O 型两种类型，

区别是将水滴在油中还是将油滴在水中，表面活

性剂分子在油水分界处形成微型反应器，反应物

在反应器内发生反应，产物粒度大小可由表面活

性剂的选择控制，一般为 10 ~ 100 nm，且产物表

面会包裹一层活性剂。

Niu[47] 通过研究微乳液法， 在室温下将

Zn(NO3)2 和 Fe(NO3)3 配制成的混合溶液滴入正己

醇 / 正庚烷按一定质量比配制的 W/O 微乳液中，

然后逐滴加入一定量的氨水溶液沉淀，用乙醇 - 丙

酮溶液洗涤，即得到 Zn(OH)2 和 Fe(OH)3 前体，

将此前体在 1073 K 下煅烧 3 h，得到了平均粒径为

30 nm 的铁酸锌，并用其检测 50 ppm 的 Cl2，在

543 K 时显示了良好的气敏性。Zhu 等 [48] 利用微

乳液法，将溴化十六烷基铵（CTAB）溶解在有环

己烷和正丙醇组成的混合液里，搅拌后加入草酸溶

液，得到微乳液，将其加入到 Zn(NO3)2 和 FeSO4

的混合溶液中，得到黄色前躯体 ZnFe2(C2O4)3，然

后在 773 K 下煅烧 3 h，得到直径为 50 nm，长为

几十微米的纳米管，用其检测 50 ~ 5000×10-6 的还

原性气体乙醇，表现出很好的气敏性。

该法制备纳米铁酸锌具有试验装置简单、耗

能低、操作容易、粒径可控、粒子间不易聚结、

稳定性好、制得的材料有良好的光电性能等优点。

但是微乳液法多为多相反应，影响因素较多，且

成本较高，难以工业化。

5    喷雾热解法

该方法首先出现在上世纪 60 年代初期，起源

于喷雾干燥法，是制备无机物超细粉末的一种重

要方法。Yu 等 [49] 采用喷雾热解法以硝酸镍和硝酸

铁为原料，溶解在氨水中，在 823 K 下加热得到超

细铁酸镍粉末。该法先将原料溶解，再雾化挥发

发生反应，得到产物。

陈祖耀 [50] 以该法合成了一系列的复合氧化物

超细微粉，其中得到的六角形是平均粒径为 120 nm

铁酸锌晶体。Sutka 等 [51] 采用喷雾热解技术研究

廉价、灵敏的铁酸锌薄膜气体传感器用于乙醇的

检测，得到了约 450 nm 厚的铁酸锌层。该传感器

检测较为灵敏且能检测到低至 1×10-6 的乙醇浓度。

该方法的优势是制备过程中存在原料热分解，故

该工艺反应在较低温度下即可发生，操作简单、

快速，且可以连续进行，省去了产物的水洗和研

磨过程，避免了不必要的污染，大大增加了产物

的纯度，所得铁酸锌比表面积大，烧结性好。但是，

该法也有不足之处，即反应分解后产生的气体一

般都具有污染性，且容易腐蚀设备，直接影响设

备的寿命。

6    总结及展望
对铁酸锌粉体材料的制备方法、研究概况等

进行了概述，需要高温处理的共沉淀法、普通焙

烧法、机械化学合成等固相法拥有操作简单，反

应物易寻的优点，但是也都有能耗高的缺点；溶

胶 - 凝胶法等液相法以及喷雾热解法在安全方面都

存在问题；溶剂热法、单分子前驱体法、微乳液

法等方法中反应物对整个制备过程影响较大。铁

酸锌的制备应该朝着低耗环保、操作简单、反应

物易寻、影响因素较少的方向发展。Fe2O3 和 ZnO

是较为理想的原料，超声波辐照和高能球磨结合

可以使原料扩散分布均匀，以微波加热的方式烧

结还可以大大降低能耗，综合采用以上方式是一

种合理、有效的方法。随着铁酸锌制备方法的进

一步研究，其制备工艺逐步成熟，必将实现工业

化发展。
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Progress in the Preparation Process of Zinc Ferrite
Zhao Linfei, Li Hui, Xu Ying, Cai Zongying, Liu Chang, Zhang Shuai

(Key Laboratory of Ministry of Education for Modern Metallurgy Technology, School of Metallurgy and 
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Abstract: As zinc ferrite is of great value in the fields of magnetism, photocatalysis and energy storage, the 
research of zinc ferrite has been widely concerned. The preparation process of zinc ferrite was summarized, 
and the principles, development status, advantages and disadvantages of the preparation methods including 
coprecipitation, hydrothermal, solvent thermal, sol-gel, mechanical chemical synthesis, ultrasonic microwave 
combination, microemulsion, spray pyrolysis were analyzed.
Keywords: Zinc ferrite; Prepapation process; Photocatalytic
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