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非离子表面活性剂作用下纳米铁的制备及其表征 
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摘要：研究以不同非离子表面活性剂为分散剂，通过液相还原法制备纳米铁来改善其分散性及反应活性。本文分别以不同浓度

的聚乙二醇(4000)、聚乙二醇(20000)和聚乙烯吡咯烷酮(PVP)为分散剂制备纳米铁，通过扫描电子显微镜(SEM)、X 射线衍射仪(XRD)、

傅立叶红外光谱仪(FT-IR)、双光束紫外可见分光光度计(UV)和原子吸收分光光度计(AAS)对产物及其去除 Pb(Ⅱ)效果进行了表征和研

究。SEM 显示三种表面活性剂均在一定程度上提高了纳米铁的分散性，加入 PEG-4000 和 PEG-20000 制备的纳米铁均呈细小纤维状，

加入 PVP 的纳米铁呈蓬松颗粒状；FT-IR 表明三种表面活性剂在纳米铁形成过程中未发生化学变化，而是通过静电作用、范德华力等

吸附或包覆在纳米铁表面；XRD 表明三种表面活性剂的加入并未改变纳米铁的晶相；UV 表明 PEG-20000 与 PVP 的分散效果优于

PEG-4000；AAS 表明加入 3%的 PEG-20000 时，纳米铁对 Pb(Ⅱ)去除效果最好，吸附容量约为 229 mg/g。 
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Abstract: Polyethylene glycol 4000 (PEG-4000), PEG-20000, and polyvinyl pyrrolidone (PVP) at various concentrations were used as 

dispersants for the preparation of iron nanoparticles with a liquid-phase reducing method. The effects of these non-ionic surfactants as 

dispersants were investigated to improve product dispersibility and reactivity. Scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), 

Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), double-beam UV-visible spectrophotometry (UV), and atomic absorption spectrophotometry 

(AAS) were used to characterize and investigate the product and its effectiveness in removing lead (II). SEM analysis showed that all three 

surfactants improved the dispersibility of iron nanoparticles. Fine, fibrous iron nanoparticles were attained after adding PEG-4000 and 

PEG-20000, whereas fluffy particulate iron nanoparticles were obtained after adding PVP. The FT-IR results indicated that the three surfactants 

did not undergo chemical reactions during iron nanoparticle formation. Instead, they attached to or coated the surface of the nanoparticles 

through electrostatic interaction or van der Waals forces. The results of XRD demonstrated that the surfactants had no influence on the crystal 

phase of iron nanoparticles, and the UV results indicated the dispersion effects of PEG-20000 and PVP were superior to that of PEG-4000. The 

AAS results showed that the maximum adsorption capacity of lead (II) reached 229 mg/g when iron nanoparticles were prepared by adding 3% 

PEG-20000. 
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纳米颗粒由于具有巨大的比表面积和微界面特

征，可以强化多种界面反应，如对重金属离子及有机

污染物的表面吸附、专性吸附及增强的氧化-还原反应

等，对于去除污水中重金属及有机污染物，发挥着重 
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理、新型膜材料的制备及应用。 

要作用。其中，纳米铁粒子应用较为广泛，在对水中

的卤代有机物的脱氯[1]、染料废水的脱色[2]、无机离子

的转化[3]以及重金属离子的还原[4~5]等领域的应用均

有报道。然而，纳米铁因其具有超高的反应活性，与

接触空气时易被迅速氧化，并在其表面生成一层氧化

铁，导致其表面失活，而干燥会导致其自燃。同时，

纳米铁因其本身强烈的自我团聚的趋势和铁自身的磁

性，使得纳米铁在实际应用过程中，容易团聚为较大

颗粒而降低其反应活性，尤其是在离子强度相对较大
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的地下水中[6]。这些因素使得纳米铁在实际应用中受

到了很大限制，因此，改善纳米铁的分散性能、提高

其活性，是将纳米铁应用在废水研究领域的热点与难

点。 

纳米铁颗粒的分散机理，主要是通过表面活性剂

吸附改变粒子的表面电荷分布，产生静电稳定效应、

空间位阻作用和静电空间位阻稳定效应，从而来达到

分散效果。目前，一些有机高分子聚合材料[7]、无机

矿物材料[8]以及表面活性剂[9]等常被作为分散剂改善

纳米铁的分散性能。这些表面活性剂通常分为三类：

非离子型、阴离子型和阳离子型。其中，非离子型表

面活性剂因低毒、低刺激性，不受盐和溶液 pH 的影

响，性质稳定等特点，应用非常广泛。 

本文采用液相还原法制备纳米铁颗粒，为提高其

分散性及反应活性，选用 PEG-4000、PEG-20000 和

PVP 作为表面活性剂，这是因为它们不会影响纳米铁

本身的化学活性，而且在实际应用中，也不会产生二

次污染危害环境。同时对纳米铁在环境领域中的应用

提供了一定的理论依据。 

1  材料与方法  

1.1  材料与仪器  

六水三氯化铁 (FeCl3·6H2O)：AR，台山市粤侨

试剂厂；硼氢化钠 (NaBH4)：AR，国药集团化学试剂

有限公司；聚乙二醇（PEG-4000、PEG-20000）：AR，

天津市科密欧化学试剂开发中心；聚乙烯吡咯烷酮 

(PVP，K90)，德国巴斯夫有限公司；无水乙醇 

(CH3CH2OH)：AR，南京化学试剂有限公司；0.45 μm

滤膜：德国 MEMBRANE 公司。 

Nova NanoSEM 430 超高分辨率场发射扫描电子

显微镜，美国 FEI；LEICA EM SCD 500 高真空镀膜

机，北京中显恒业仪器仪表有限公司；TU-1901 双光

束紫外可见分光光度计，北京普析通用仪器有限责任

公司；VECTOR 33 型傅立叶红外光谱仪，德国 Bruker

公司；D8 ADVANCE X 射线衍射仪，德国 Bruker 公

司；Z-2000 系列原子吸收分光光度计，日本日立公司。 

1.2  纳米铁材料的制备 

1.2.1  纳米铁的制备 

在室温下，将 200 mL 0.25 mol/L 硼氢化钠溶液以

60 d/min 的速度缓慢加入到 200 mL 0.045 mol/L 

FeCl3·6H2O 溶液中，并使用电动搅拌机进行搅拌。待 

NaBH4全部滴加完后，继续搅拌 15 min 直至氢气释放

完全。反应结束后用强力磁铁将黑色产物吸引到烧杯

底部，再用真空抽滤，用去离子水洗涤 3 次，再用无

水乙醇洗涤 2~3 次，直至体系 pH 值接近中性为止。

将样品放入真空干燥箱中，将温度从 50 ℃缓慢升至

70 ℃，然后在 70 ℃下真空干燥 2 h，收集到的纳米

铁储存在玻璃瓶中，并放于干燥器中保存。 

1.2.2  复合纳米铁的制备 

在室温下，将 10 mL 浓度分别为 1%~5% (m/V)

的表面活性剂 PEG-4000、PEG-20000 或 PVP 分别加

入到 200 mL 的 0.045 mol/L FeCl3·6H2O 溶液中。其他

制备工艺同 1.2.1。 

1.3  纳米铁材料性能表征方法 

1.3.1  超高分辨率场发射扫描电子显微镜 

将约为 5 mg 样品用 10 mL 无水乙醇稀释，在超

声波下分散 1 h。利用薄铜片作为载体，先在样品台上

粘上导电胶，然后将干净的薄铜片粘在导电胶上，将

溶液滴 1~2 滴在铜片上，用红外烤灯照烤 5~10 min。

待样品烘干后进行喷金处理，然后在加速电压为 20 

kV，速流为 80 μA 的条件下放大 20000 倍进行观察。 

1.3.2  X 射线衍射仪 

实验条件为铜靶，入射线波长 0.15418 nm，Ni

滤波片，管压 40 kV，管流 40 mA，扫描步长 0.02 度，

扫描速度 0.1 秒/步；狭缝 DS=0.5°；RS=8 mm (对应

LynxExe 阵列探测器)。 

1.3.3  傅立叶红外光谱仪 FT-IR 

将 PEG-4000、PEG-20000、PVP 以及所制备的对

应复合纳米铁用德国 Bruker 公司的 VECTOR 33 型傅

立叶红外光谱仪进行测定。 

1.3.4  双光束紫外可见分光光度计 

将 0.015 g 的样品用 15 mL 无水乙醇稀释，在超

声波下超声 40 min，然后用无水乙醇稀释 (稀释比例

为 1:4)后，在 190-600 nm 做全波长扫描。 

1.3.5  原子吸收分光光度计 

分别向100 mL浓度为50 mg/L的Pb
2+标准液 (调

节 pH 为 5.5~6.1)中加入 200 mg/L 的样品，在恒温摇

床(转速 180 r/min，温度 25 ℃)中进行吸附试验。每

隔一段时间，取上清液用原子吸收仪测定其浓度。并

计算其吸附量 q (mg/g): 

WVccq tt /)( 0   

式中 c0和 c 分别为吸附前、后重金属离子的浓度，mg/L；

V 为溶液的体积，L；W 为吸附剂的用量，g。 

1.3.6  数据分析 

每个实验数据重复三次，采用 Origin8.0 统计分析

软件进行处理。 
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2  结果与讨论  

2.1  不同表面活性剂及其浓度对纳米铁形貌

的影响 

2.1.1  PEG-4000 对纳米铁形貌的影响 

  
a                   b 

  
c                   d 

  
e                   f 

图1 加入不同浓度的PEG-4000样品的SEM照片 

Fig.1 SEM images of iron nanoparticles prepared with various 

concentrations of PEG-4000 

注：a:0；b:1%；c:2%；d:3%；e:4%；f:5%。 

从图 1 中可以看出，未加入表面活性剂制备出的

纳米铁团聚现象严重，且易结块，加入 PEG-4000 后，

所制备的纳米铁团聚现象明显改善，很明显的呈现蓬

松指状，粒径在 45~80 nm。当 PEG-4000 浓度低于 4%

时，随着 PEG-4000 浓度的增大，团聚现象改善程度

也更加明显；当 PEG-4000 浓度增加到 4%时，所制备

的纳米铁呈现丝状，分散效果达到最佳，当浓度继续

增加时，纳米铁的分散效果反而降低，这可能是因为

PEG-4000 中所含的亲水基团-OH 与纳米铁表面的相

互作用，有利于纳米铁颗粒在水中的分散。随着 PEG

浓度的增加，纳米铁粒子表面渐渐被-OH 包围，“搭

桥效应”即聚沉现象减弱。当 PEG-4000 增加到一定

浓度时，纳米铁粒子表面全部被覆盖，空间稳定效应

形成，分散效果达到极值。再加入过多的 PEG-4000

时，易产生桥连或空缺絮凝，使得分散性能降低[10]。 

2.1.2  PEG-20000 对纳米铁形貌的影响 

  
a                   b 

  
c                   d 

  
e                   f 

图 2 加入不同浓度的 PEG-20000样品的 SEM照片 

Fig.2 SEM images of iron nanoparticles prepared with various 

concentrations of PEG-20000 

注：a:0；b:1%；c:2%；d:3%；e:4%；f:5%。 

从图 2 可以看出，PEG-20000 的加入也能明显提

高纳米铁的分散性，且制备所得的纳米铁的形貌与加

入 PEG-4000 所制备的纳米铁非常类似，均为手指状

或丝状。这可能与聚乙二醇的长链分子结构有关。此

外，从图中可以看出当 PEG-20000 浓度为 3%时，制

备出的纳米铁分散效果最好。 

2.1.3  PVP 对纳米铁形貌的影响 

PVP 是一种水溶性酰胺类高分子聚合物，平均分

子量在 1000~30000 之间，属于超分散剂[11]。从图 3

可以看出，PVP 能明显提高纳米铁的分散性，且制备

所得的纳米铁主要呈蓬松颗粒状。随着 PVP 的加入，

分散效果先增加后减少，当 PVP 浓度为 4%时分散效

果最佳。这一方面是因为 PVP 分子中的亚甲基具有足

够长的碳链，可产生足够多的空间位阻效应，起到稳

定作用；另一方面酰胺基团的负点性能提高颗粒之间

的静电排斥作用，空间位阻作用与静电排斥作用相结

合，提升纳米铁的分散效果。 
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a                   b 

  
c                   d 

  
e                   f 

图 3 加入不同浓度的 PVP样品的 SEM照片 

Fig.3 SEM images of iron nanoparticles prepared with various 

concentrations of PVP 

注：a:0；b:1%；c:2%；d:3%；e:4%；f:5%。 

2.2  FT-IR 分析 

由图 4a 可知，PEG-4000 在 3444.78 cm
-1附近的

吸收峰是其羟基的伸缩振动吸收，这是聚乙二醇的特

征谱带，2877.43 cm
-1为-C-H 键的伸缩振动峰，1188.7 

cm
-1即为-C-O-醚键的伸缩振动峰。对比 Fe/PEG-4000

图谱可知，PEG-4000 的羟基伸缩振动吸收峰(3444.78 

cm
-1

)大大减弱或消失了，而 Fe/PEG-4000 在 1339.5 

cm
-1 附近出现了的羟基变形振动吸收宽峰，这表明了

纳米铁与 PEG-4000 的羟基之间以一定的物理作用力

相互作用。而 PEG-4000-C-O-醚键的减弱，并且其羟

基弯曲振动峰的明显宽化，可能是因为纳米铁与醚键

中的氧存在相互作用。此外，-C-H 键伸缩振动峰的大

幅度弱化或消失，也可能是纳米铁与醚键中的氧存在

相互作用而引起的。故由此可知 PEG-4000 是吸附或

包覆在纳米铁的表面，且大部分是其羟基或醚基以静

电作用、范德华力、色散力等物理作用力与纳米铁相

互作用。正是由于这种吸附或包覆作用，既抑制了离

子在已生成的颗粒表面的生长速度，也使得已生成的

颗粒相互隔离，从而抑制了团聚现象的发生。 

 

 

 
图 4 PEG-4000(a)、PEG-20000(b)、PVP(c)及其对应的复合纳

米铁的红外谱图 

Fig.4 FT-IR spectra of PEG-4000 (a), PEG-20000 (b), PVP (c) and 

their corresponding iron nanoparticles 

由图 4b 可知，PEG-20000 在 3485.1 cm
-1附近的

吸收峰是其羟基的伸缩振动吸收，这是聚乙二醇的特

征谱带，2877.7 cm
-1为-C-H 键的伸缩振动峰，1090.5 

cm
-1 即为-C-O-醚键的伸缩振动峰。Fe/PEG-20000 与

Fe/PEG-4000 谱图类似，均出现了羟基伸缩振动峰和

-C-H 吸收峰的大大减弱或消失，也在 1330.8 cm
-1附近

出现了羟基的变形振动吸收峰，这进一步表明了

PEG-4000 和 PEG-20000 是吸附或包覆在纳米铁的表

面，提高其分散性能的。 

由图 4cPVP 谱图知，2950.05 cm
-1处为 C-H 伸缩

振动峰；1671.28 cm
-1和 1276.84 cm

-1处为 PVP 的特征

峰，即分别为 C=O 伸缩振动吸收峰和 C-N 伸缩振动

吸收峰[12~13]。将 Fe/PVP 与 PVP 的红外谱图对比可知，

在 1653.9 cm
-1出现的吸收峰都是 PVP 的特征吸收峰；
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1301.5 cm
-1处吸收峰的宽化，可能是 C-N 与纳米铁之

间存在相互作用，使得 C-N 峰弱化，与 C-H 的变形振

动吸收峰的重叠所产生的。这表明 PVP 在纳米铁的形

成过程中并未发生化学变化。此外，1653.9 cm
-1处即

C=O 吸收峰的弱化，可能是 C=O 与纳米铁之间以配

位作用相结合[14]，说明 PVP 也是以物理作用力吸附或

包覆在纳米铁的表面，借助空间位阻效应和静电稳定

分散机理，提高纳米铁的分散性。 

2.3  XRD 分析 

 
图 5 纳米铁、Fe/PEG-4000、Fe/PEG-20000和 Fe/PVP的 XRD

谱图 

Fig.5 XRD spectra of iron nanoparticles, Fe/PEG-4000, 

Fe/PEG-20000, and Fe/PVP 

图 5 为自制的纳米铁、Fe/PEG-4000、Fe/PEG- 

20000 和 Fe/PVP 的 XRD 谱图，从图中可以看出，4

种样品在 2θ=44.78°处有较为弥散的宽锋，但未出现高

结晶的 Fe(bbc)晶相以及氧化铁晶相，这说明四种样品

中均存在单质零价铁，分散剂的加入并没有改变纳米

铁的晶相。另外，三种复合纳米铁较纳米铁而言，其

衍射峰表现出明显宽化现象，这说明了纳米铁为非晶

态结构，且具有低结晶度和高无序度[15]的结构特点，

使得非晶态纳米铁具有独特的反应活性。 

2.4  UV 分析 

 
图 6 纳米铁的全波长扫描图 

Fig.6 Full wavelength scanning image of iron nanoparticles 

 
图 7 不同浓度分散剂所制备的纳米铁的吸光度 

Fig.7 Light absorbance of iron nanoparticles prepared with 

various concentrations of PEG-4000, PEG-20000, and PVP 

图 6 为所制纳米铁在无水乙醇中的紫外-可见光

谱（以乙醇为空白溶液），由图可知，其在 λ=202 nm

处有强吸收峰。图 7 为不同浓度的分散剂所制备的纳

米铁在无水乙醇中的吸光度。一般而言，吸光度越高，

分散性能越好，反之越差[16]。从图中可以看出，在分

散剂浓度较低时，吸光度均随着分散剂浓度的增加而

增大，当分散剂浓度达到一定值后，吸光度随分散剂

浓度增加而降低。复合纳米铁分散性能最佳所需的

PEG-4000 浓度为 4%，PEG-20000 浓度为 3%，PVP

浓度为 4%。对比相同浓度的分散剂，添加 PVP 的吸

光度曲线最高，PEG-20000 的吸光度曲线与之相近但

略低，PEG-4000 的最小。这可能是因为 PVP 是一种

水溶性酰胺类高分子聚合物，一方面，其分子中的亲

油基团烷基，具有足够长的碳链，能在非水介质乙醇

中产生足够多的空间位阻效应从而起稳定作用。另一

方面，分子中含有酰胺基团，其负电性也提高了颗粒

之间的静电排斥作用，两种作用相结合，使纳米铁分

散效果良好。而聚乙二醇虽同属于高分子表面活性剂，

但链较长，易于引起架桥絮凝，分散效果稍差于 PVP。 

2.5  AAS 分析 

 
图 8 纳米铁对铅离子的吸附速率曲线 

Fig.8 Pb2+adsorption rate curve of iron nanoparticles 
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图 9 不同浓度的分散剂制备的纳米铁对铅离子的吸附速率曲

线 

Fig.9 Pb2+ adsorption rate curve of iron nanoparticles prepared 

with various concentrations of PEG-4000, PEG-20000, and 

PVP 

图 8为纳米铁对铅离子的吸附容量随时间变化的

关系。由图可知，纳米铁对铅离子的吸附能力较强，

在吸附初期，吸附量随着时间的增加而迅速增大，120 

min 后，吸附基本达到平衡，吸附容量为 167.5 mg/g。

图 9 为不同表面活性剂制备的纳米铁对铅离子吸附容

量与分散剂浓度的关系。对于同一种表面活性剂，随

着浓度的增加，其对铅离子的吸附容量均先增大后减

小。图中可明显看出，复合纳米铁对铅离子的最大吸

附容量大小分别为 Fe/PEG-20000>Fe/PVP>Fe/PEG- 

4000，且加入表面活性剂后的纳米铁对铅离子的吸附

容量均高于未加入表面活性剂的纳米铁对铅离子的吸

附容量。这说明了表面活性剂 PEG-20000、PVP 和

PEG-4000 对纳米铁均有一定的分散性能，并提高了其

反应活性。特别是 PEG-20000 的加入，其反应活性最

好。这与上文中研究的加入 PEG-20000 后纳米铁的分

散性能最优是相符合的。Fe/PEG-20000、Fe/PEG-4000

和 Fe/PVP对铅离子的最大吸附容量分别为 229 mg/g、

220.75 mg/g 和 224.1 mg/g，对应的表面活性剂浓度分

别为 3%PEG-20000、4%PEG-4000 和 4%PVP。特别

是加入 3%PEG-20000 时，所制备的纳米铁吸附容量

提高了 35%~38.9%。 

3  结论 

本文分别选用不同浓度的 PEG-4000、PEG-20000

和 PVP 作为表面活性剂，参与液相还原法制备纳米铁

的反应，并对其分散性能及结构进行了表征。SEM 结

果显示三种表面活性剂均在一定程度上提高的了纳米

铁的分散性能，且加入 PEG-4000 和 PEG-20000 后制

备的纳米铁均呈细小纤维状，加入 PVP 所制得的纳米

铁呈蓬松颗粒状；FT-IR 结果表明三种表面活性剂在

纳米铁的形成过程中并未发生化学变化，而是以一定

的静电作用、范德华力等吸附或包覆在纳米铁的表面；

XRD 分析结果表明三种表面活性剂的加入并没有改

变纳米铁的晶相；UV 分析结果表明 PEG-20000 与

PVP 的分散效果相近，均优于 PEG-4000；AAS 分析

结果表明加入表面活性剂后的纳米铁对 Pb(Ⅱ)的吸附

容量均高于未加入表面活性剂的纳米铁对 Pb(Ⅱ)的吸

附容量, 且加入浓度为 3%的 PEG-20000 时，其对

Pb(Ⅱ)的吸附容量值最大，约为 229 mg/g。本论文的

结果可对纳米铁在环境领域的应用提供了一定的理论

基础。 
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