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Протягом останніх десятиліть активізувалися дослідження магнетиту (FeO · Fe2O3 aбо 
Fe3O4) як перспективного матеріалу медичного призначення, інтерес до якого обумовле-
ний такими унікальними властивостями як низька токсичність, суперпарамагнітність, роз-
винена питома поверхня. У сучасній медицині магнетит у вигляді нано- та субмікронних 
частинок застосовують для адресної доставки ліків [1], у методі магнітної гіпертермії 
(оскільки вони ефективно віддають тепло системі під впливом змінного магнітного поля) 
[2], діагностиці та лікуванні ракових пухлин [3], магнітно-резонансній томографії, для лі-
кування вегетативної нервової системи і поліпшення нервової регуляції організму. Він ви-

https://doi.org/10.15407/dopovidi2021.01.051

УДК 66.017

А.О. Синиця 1, А.П. Яценко 2, О.Є. Сич 1, 
Т.Є. Бабутіна 1, Т.В. Томила 1, О.І. Биков 1, 
А.О. Перекос 3, Н.В. Бошицька 1

1 Iнститут проблем матерiалознавства iм. I.М. Францевича НАН України, Київ
2 НТУ України “Київський політехнічний інститут ім. Ігоря Сікорського”
3 Інститут металофізики ім. Г.В. Курдюмова НАН України
E-mail: lena_sych@ukr.net

Синтез і властивості магнетиту 
для створення біокомпозитів
Представлено членом-кореспондентом НАН України О.М. Григорьєвим

Порошок магнетиту (FeO  ·  Fe2O3 aбо Fe3O4) отримано хімічним методом осадження FeCl3  ·  6H2O та 
FeCl2 · 4H2O в присутності гідразину N2H4 при температурі 80 °C. Методами рентгенофазового аналізу, 
інфрачервоної спектроскопії та скануючої електронної мікроскопії досліджено фазовий склад і морфо ло-
гію синтезованого порошку, визначено його питому поверхню та магнітні властивості, зокрема питому 
намагніченість, коерцитивну силу, залишкову індукцію. Встановлено, що за складом синтезований порошок 
представлений магнетитом як основною фазою з невеликою домішкою гематиту. Розмір частинок отри-
маного магнетиту 33—84 нм, вони схильні до агломерації, а також мають суперпарамагнітні властивос ті 
(питома намагніченість — 35 А · м2/кг, коерцитивна сила — 0,24 кА/м, залишкова індукція — 0,009 Тл), що 
робить його перспективним для створення біокомпозитів.
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являє протизапальну та знеболювальну дію, прискорює процеси регенерації тканин при 
трофічних виразках, ранах, переломах кісток, опіках, сприяє іммобілізації білків [4]. Особ-
ливу роль відіграє в лікуванні кровоносної системи і серцевих захворювань [5].

Одним з головних завдань під час синтезу магнетиту є контроль розміру його части-
нок, що визначає область його подальшого застосування. Так, для зменшення поверхне вої 
енергії магнітні наночастинки оксиду заліза агломерують, а у разі необхідності збережен-
ня нанорозмірності застосовують функціоналізацію поверхні, оскільки частинки в цьому 
випадку мають високу хімічну активність і особливо сприйнятливі до окиснення, що час-
то призводить до зниження магнітних властивостей [6]. Вибір методу дає можливість от-
римати частинки певної конфігурації, розміру, морфології та хімії поверхні для покращення 
не лише магнітних властивостей, але і характеристик наночастинок in vivo. Синтез магне-
титу здійснюють різноманітними методами, найпоширенішими з яких є метод хімічного 
осадження, гідротермальний, золь-гель метод, метод міцел, піроліз, хімічне відновлення та 
інші, застосовуючи при цьому мікрохвильове опромінення та ультразвукову обробку [7—11].

Мета даної роботи — отримання наночастинок магнетиту методом хімічного осадження 
в присутності гідразину, дослідження їх фазового складу, структури та властивостей.

Матеріали та методи досліджень. Нанопорошок магнетиту (FeO · Fe2O3 aбо Fe3O4) 
отримано хімічним методом осадження з водних розчинів FeCl3 · 6H2O та FeCl2 · 4H2O 
(молярне співвідношення Fe2+:Fe3+ 1:2) у присутності гідразину N2H4 на магнітній мішал-
ці при температурі 80 °C протягом 1 год з подальшим сушінням у сушильній шафі при 
100 °C протягом 4 год.

Контроль фазового складу синтезованого матеріалу проводили методом рентгено фа зо-
вого аналізу (РФА) з використанням дифрактометра ДРОН-3 (“Буревестник”, Росія) у ви-
промінюванні Cu-Kα з λ = 1,54178 Ǻ3 та ІЧ-спектроскопії в діапазоні частот 4000–400 cм–1

за допомогою фур’є-спектрофотометра ФСМ 1202 (“Инфраспектр”, Росія). Крім того, на 
основі дифракційної кривої розраховано розмір частинок (кристалітів) за формулою 
Шеррера:

· / · cos( ) ( )hklD K= λ β θ ,

де D — середній розмір кристалітів, нм; K — коефіцієнт форми частинок (константа Шер-
ре ра, K ≈ 1); λ — довжина хвилі рентегівського випромінювання, нм; β — фiзичне уширення 
дифракційного рефлексу hkl; θhkl — дифракційний кут Брегга.

Мікроструктуру отриманого магнетиту досліджено методом скануючої електрон ної 
мік роскопії (СЕМ) із застосуванням мікроскопа Tescan Mira 3 LMU (“Tescan”, Чехія).

На основі значення площі питомої поверхні, яку визначали методом теплової адсорб-
ції БЕТ, також розраховували діаметр частинок синтезованого порошку за формулою

D = N/(SSA · ρ),

де D — середній діаметр частинок, мкм; N — коефіцієнт форми (N = 6 для сферичних час-
тинок); SSA — площа питомої поверхні, м2/г; ρ — густина матеріалу, г/cм3.

Магнітні властивості (питому намагніченість, коерцитивну силу та залишкову індук-
цію) оцінювали балістичним магнітометром при кімнатній температурі в магнітному полі 
до 1 Т (10 кЕ).



53ISSN 1025-6415. Допов. Нац. акад. наук Укр. 2021. № 1

Синтез і властивості магнетиту для створення біокомпозитів

Результати досліджень та їх обговорення. Згідно з результатами дослідження фазо-
вого складу отриманого магнетиту методом РФА (рис. 1), синтезований порошок пред став-
лений фазою магнетиту Fe3O4 (PDF 821533), а слабке відбиття в області кутів 2Θ ~ 30—32° 
на дифракційній картині матеріалу свідчить про наявність в ньому невеликої (домішк о-
вої) кількості гематиту α-Fe2O3 (PDF 88-2359), що узгоджується з результатами ІЧ-
спектроскопії.

На присутність Fe3O4 в ІЧ-спектрах синтезованого порошку (рис. 2) магнетиту вка-
зує наявність двох піків поглинання, що характеризують коливання функціональних 
груп Fe—O в діапазоні частот ν ~ 640–570 см–1 [12]. Слабкі піки в межах інтервалу частот 
ν ~ 730–690 см–1 вказують на дефектність структури синтезованого порошку, яка може 
бу ти спри чинена зміною симетрії, упорядкуванням заряду і ступенем інверсії атомів в 
октаедрич них і тетраедричних позиціях магнетиту, який, як відомо, належить до структу-
ри фе ро шпінелі оберненого типу [13]. У час тотному діапазоні ν ~ 560–470 см–1 проявля-
ються слабкі смуги поглинання, які мо-
жуть характеризувати коливання функ-
ціо нальних груп Fe—O в гематиті 
(α-Fe2O3) [14]. Слабка ін тенсивність 
піків вказує на присутність незначної 
кількості цієї фази, що під твер джує ре-
зультати РФА.

Вузька смуга поглинання при ν ~ 
~1400 см–1 характеризує асиметричне 
деформаційне N—H коливання вільного 
іона NH4

+. Валентні N—H коливання 
проявляються в частотному діапазоні 
ν ~ 3250–3050 см–1, про наявність яких 
можна стверджувати за зміною форми 
смуги в частотному діапазоні ν ~ 3600–
3050 см–1 [15].

Смуги поглинання з частотами ν ~ 
~1630 і 3400–3450 см–1 в ІЧ-спектрах 

Рис. 1. Результати РФА синтезованого магнетиту

Рис. 2. Результати ІЧ-спектроскопії синтезовано го 
магнетиту
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порошків магнетиту належать до деформаційних і валентних коливань зв’язку O–H від по-
відно. Оскільки наночастинки синтезовані у водних розчинах, вільні (нескомпенсовані) та 
непрореаговані атоми Fe і O на поверхні будуть зв’язуватися з OH– та H+ відповідно і ут-
ворювати гідроксильні групи на поверхні частинок.

Таким чином, згідно з результатами аналізу ІЧ-спектрів, синтезований порошок має 
структуру магнетиту з незначними включеннями гематиту і поверхневим “кожухом” із 
функ ціональних груп OH і N–H, що узгоджується з результатами РФА.

На основі визначеної величини питомої поверхні магнетиту — 25 м2/г, розраховано 
розмір частинок, що становить 48 нм, а розрахований на основі результатів РФА — 35 нм. 
Різниця у величинах може бути пов’язана з агломерацією наночастинок. Розрахункові 
величини розміру частинок синтезованого порошку узгоджуються з результатами дос-
лідження методом СЕМ (рис. 3).

З наведених мікрофотографій (див. рис. 3) видно, що частинки магнетиту мають сфе-
ричну форму та розміри 33–84 нм і утворюють агломерати. Агломерація пов’язана не лише 
з нанорозмірністю, але і магнітними властивостями порошку. Встановлено, що питома 
намагніченість становить 35 А · м2/кг, коерцитивна сила — 0,24 кА/м, а залишкова інду-
кція — 0,009 Тл, що свідчить про суперпарамагнітні властивості отриманого магнетиту.

Рис. 3. Мікроструктура синтезованого магнетиту
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Висновки. Методом хімічного осадження FeCl3 · 6H2O та FeCl2 · 4H2O у присутності 
гідразину N2H4 при температурі 80 °C отримано порошок магнетиту, досліджено його фа-
зовий склад, морфологію, визначено питому поверхню та магнітні властивості.

На підставі результатів РФА та ІЧ-спектроскопії встановлено, що синтезований по-
рошок має структуру магнетиту з незначними включеннями гематиту і поверхневим “ко-
жухом” із функціональних груп OH і N–H.

Згідно з результатами СЕМ, а також розрахунку на основі значень питомої поверхні 
та даних РФА, частинки отриманого магнетиту мають розміри 33—84 нм і схильні до агло-
мерації.

Встановлено, що отриманий матеріал має суперпарамагнітні властивості (питома на-
магніченість — 35 А · м2/кг, коерцитивна сила — 0,24 кА/м, залишкова індукція — 0,009 Тл), 
що робить його перспективним для створення біокомпозитів.
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SYNTHESIS AND PROPERTIES OF NANOMAGNETITE 
FOR THE PREPARATION OF BIOCOMPOSITES

Magnetite powder (FeO·Fe2O3 or Fe3O4) is obtained by the chemical precipitation method, using FeCl3·6H2O 
and FeCl2·4H2O as a starting materials in the presence of hydrazine N2H4 at a temperature of 80 °C. X-ray 
diffraction analysis, infrared spectroscopy, and scanning electron microscopy are used for the study of the 
phase composition and morphology of the synthesized powder. Its specific surface area and magnetic properties 
such as, in particular, the specific saturation magnetization, coercive force and residual induction are investi-
gated. It is established that the composition of the synthesized powder is represented by magnetite as the main 
phase with a small admixture of hematite. It is shown that the particles of the obtained magnetite have sizes 
of 33-84 nm and tend to the agglomeration. The prepared powder has superparamagnetic properties (specific 
magnetization — 35 A · m2/kg, coercive force — 0.24 kA/m, residual induction — 0.009 T) and is promising 
for the biocomposite creation.

Keywords: magnetite, nanopowders, chemical precipitation method, hydrazine, magnetic properties.




