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一种微米级球形 α-Fe2O3粉体的制备研究

李晓艳， 滕 腾， 孙航宇， 郗森良， 刘 君
（中国恩菲工程技术有限公司， 北京 100038）

［摘 要］　传统方法所制备的 α-Fe2O3 粉体分散性差、形貌不规则，而且对设备和操作要求较高。本研

究以三氯化铁和氢氧化钠为原料，采用共沉淀法制备了 Fe2O3前驱体，并通过喷雾干燥和进一步煅烧制

得粉体粒径约为 1～4 μm 的球形 α-Fe2O3粉体。研究采用热重（TG）、X 射线衍射（XRD）、扫描电镜（SEM）

和氮气吸附-脱附等分析手段对样品进行了表征，系统分析了煅烧温度、沉淀剂种类和原料溶液中铁离

子价态对产物物相、形貌和比表面积等的影响规律。结果表明，氧化铁前驱体经喷雾干燥后为无定形状

态，经进一步煅烧后前驱体的总重量损失约为 15.59%，伴随着氧化铁前驱体的脱水生成氧化铁；随着煅

烧温度的升高，Fe2O3的 XRD 衍射峰的强度逐渐增强，比表面积逐渐减小，球形产物的表面形貌从小颗粒

聚集体组成，逐渐变为棒状聚集体组成，最终演变为片状颗粒聚集体，该变化表明颗粒之间发生了烧结，

红棕色产物颜色由浅变深；当沉淀剂为 NH4HCO3或 NH3·H₂O 时，制备的产物为 α-Fe2O3和 γ-Fe2O3的混合

物；当原料溶液中铁离子的价态由+3 价变为+2 价时，制备的产物由单一 α-Fe2O3 相转变为 α-Fe2O3 和

γ-Fe2O3的混合相。

［关键词］　球形 α-Fe2O3； 化学共沉淀法； 喷雾干燥； 煅烧； 沉淀剂； 铁离子价态

［中图分类号］　TF125.1  ［文献标识码］ A  ［文章编号］ 1672-6103（2026）03-0117-08
DOI：10.19612/j.cnki.cn11-5066/tf.2026.03.012

0　引言
氧化铁产品大致包括氧化铁红（Fe2O3）、氧化铁

黄（FeOOH）、氧化铁黑（Fe3O4）、氧化铁紫、氧化铁灰

与铁绿等系列。在市场需求量上，Fe2O3、FeOOH 与

Fe3O4三种均占有较大的份额［1，2］。Fe2O3有 α、β、γ 三

种晶型，其中，α-Fe2O3是铁氧化物中最常见、最稳定

的一种晶型结构［3，4］。α-Fe2O3 的化学性质稳定，不

仅具有良好的耐腐蚀性、耐热性、耐光性和耐候性

等优点［5］，而且有良好的着色力与遮盖力，还对紫

外线具有显著的吸收和屏蔽作用，被广泛应用于

着 色 、磁 性 材 料 、催 化 、吸 附 、传 感 器 等 领 域［6-9］。

α-Fe2O3 广泛的应用领域使其市场需求量最大，因

此，近几十年来国内外研究者对 α-Fe2O3材料的制备

投入大量工作。不同形貌的 α-Fe2O3 性质会有所不

同，导致其应用领域也有所不同［10］。如以超细、高

分散的球形 α-Fe2O3粉体为原料制备的薄膜，气敏性

能 优 于 使 用 其 他 形 貌 的 α -Fe2O3 所 制 备 的 薄 膜

性能［11］。

传统 α-Fe2O3粉体的制备方法有机械球磨法［12］、

沉淀法［13］、水热法［14］等，这些制备方法原理不同，操

作方式也不同，得到的产品形貌相差甚大［15］。然

而，机械球磨法制备的粉体纯度低，容易引入杂质，

且很难制备出球形氧化铁；传统的沉淀法产出的粉

末颗粒分散性差，在烧结过程中易发生团聚现象，

形貌不规则；尽管水热法易生成纳微米氧化铁，可

实现对产物形貌的控制，但是在高温高压作用下发

生化学反应，对设备和操作要求较高。

任 根 宽 等［16］采 用 固 相 还 原 法 制 备 了 纳 米

引文格式：李晓艳，滕腾，孙航宇，等 . 一种微米级球形 α-Fe2O3粉体的制备研究［J］. 中国有色冶金，2026，55（3）：117-124.
LI Xiaoyan， TENG Teng， SUN Hangyu， et al. Preparation of micron-sized spherical α -Fe ₂ O ₃ powder［J］. China 
Nonferrous Metallurgy， 2026， 55（3）： 117-124.

［收稿日期］ 2025-12-09 ［修订日期］ 2026-01-19
［录用日期］ 2026-01-21 ［出版日期］ 2026-06-01
［第一作者］ 李晓艳（1989—），女，内蒙古呼和浩特人，博士，高级工

程师，从事纳微米粉体材料合成及新能源方面的研发工作。

［通信作者］ 刘君（1980—），女，四川隆昌人，硕士，教授级高级工程

师，主要从事先进反应器、新材料研发和管理等工作。



材料研发中 国 有 色 冶 金中 国 有 色 冶 金

α-Fe2O3粉体，平均粒径为 62 nm，但所制备的产物存

在严重的团聚现象，颗粒和团聚体均为不规则形

状。郝素菊等［17］以 Fe（NO3）3·9H2O 为原料、尿素为

沉淀剂，采用水热法在 160℃以上处理 12 h 制备出

直径为 40～60 nm 的球状纳米氧化铁，但该法制备

氧化铁的反应温度高、反应时间长，对设备要求高。

吴文军等［9］使用过氧化氢氧化法、氨水沉淀法对硫

酸亚铁进行沉淀制得羟基氧化铁，接着采用调浆法

和超声法洗涤羟基氧化铁制得前驱体，最后焙烧前

驱体制得高纯粒径为 300 nm 的纳米氧化铁，但是该

法制备的纳米颗粒间存在团聚现象，形成 4～5 μm
不规则形貌的团聚体。因此，需要寻找一种操作简

单有效的制备球形纳微米 Fe2O3粉体的制备方法。

本文以三氯化铁（FeCl3）和氢氧化钠（NaOH）为

原料，采用共沉淀耦合喷雾干燥和煅烧法制备了粒

径 1～4 μm、分布均匀、分散性好的球形 α-Fe2O3 粉

体，该法制备工艺简单、对设备要求低；探究了氧化

铁前驱体制备 Fe2O3 的热解温度以及不同热解温

度、沉淀剂种类和原料溶液中铁离子价态对物相、

形貌、粒度和比表面积等的影响。研究结果可为进

一步优化制备 α -Fe2O3 粉体提供理论依据和技术

支撑。

1　实验介绍
1. 1　实验材料及设备

实 验 用 到 的 主 要 材 料 包 括 ：FeCl3，分 析 纯 ，

98%；氯化亚铁（FeCl2·4H2O），分析纯，98%；NaOH，

分 析 纯 ，99%；碳 酸 氢 铵（NH4HCO3），分 析 纯 ，

99. 9%；氨水（NH3·H₂O），分析纯，25%～28%；硝酸

银（AgNO3），分析纯；无水乙醇，分析纯；去离子水，

实验室自制。

实验用到的主要设备见表 1。

1. 2　制备方法

1）粉体制备。首先准确称取一定量的 FeCl3 溶

于去离子水中，搅拌，待 FeCl3 充分溶解后配制成

1 mol/L 的 FeCl3溶液；称取一定量的 NaOH 溶于去离

子水中，搅拌，待溶解后配制成 1 mol/L 的 NaOH 溶

液 。 按 化 学 计 量 比 1∶3 称 取 相 应 的 FeCl3 溶 液 和

NaOH 溶液，然后采用蠕动泵分别以 30 r·min-1 和

90 r·min-1的滴加速度加入三口烧瓶中，随后继续搅

拌 0. 5 h 使沉淀反应完全，其中，反应温度为 50℃，

搅拌速度为 400 r/min。接着对沉淀进行过滤，用去

离 子 水 洗 涤 多 次 ，直 到 滤 液 中 的 氯 离 子 不 能 用

0. 1 mol/L 的 AgNO3 溶液检出，取一定量的前驱体滤

饼溶于去离子水中配制成固含量为 10% 的溶液，采

用超声使其分散，然后进行喷雾干燥，喷雾出口温

度 260℃。最后，取部分干燥后样品分别在不同温

度下（500～900℃）煅烧 1 h 得到 Fe2O3 粉体，工艺流

程 如 图 1 所 示 。 将 喷 雾 干 燥 后 的 样 品 标 记 为 Fe
（OH）3-1，将 喷 雾 干 燥 后 经 煅 烧 的 样 品 标 记 为

Fe2O3-1，具体的不同煅烧温度制得的 Fe2O3 粉体分

别 标 记 为 Fe2O3-500、Fe2O3-600、Fe2O3-700、Fe2O3-
800、Fe2O3-900。

2）对比实验。将过滤洗涤后的滤饼直接放入

80℃烘箱中干燥，标记为 Fe（OH）3-2；将沉淀剂更换

为 NH4HCO3 或 NH3·H₂O，标记为 Fe2O3-2、Fe2O3-3；

将 FeCl3 部分和全部更换为 FeCl2，标记为 Fe2O3-4、

Fe2O3-5。 分 别 对 上 述 煅 烧 前 后 的 粉 体 进 行 TG、

XRD 和 SEM 等分析测试。

1. 3　分析表征

采用德国耐驰热重（TG）分析仪定量测定样品

在热分解过程中的质量变化，以获取样品组成信

表1　实验设备

Table 1　Experimental equipment
名称

电子秤

恒速搅拌器

恒温加热磁力水浴锅

循环水式多用真空泵

恒温干燥箱

马弗炉

喷雾干燥

型号

JA10002B
DW-3-90 W

DF-101S
SHZ-D(III)

XMTB-8000
KSL-1400X-A4

NAI-GZJ-Y

生产厂家

上海浦春计量仪器有限公司

巩义市予华仪器有限公司

巩义市予华仪器有限公司

郑州生化仪器有限公司

浙江宁波余姚市金宏仪器厂

合肥科晶材料技术有限公司

苏州微格纳米科技有限公司
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息；采用荷兰 PANalytical 公司生产的 Empyrean 型 X
射线衍射仪（XRD）对所制备的产品进行物相组成

分析；采用 JEOL 公司生产的 JSM-7001F 型扫描电镜

（SEM）对所制备 Fe2O3粉体样品进行形貌观察；采用

全自动氮气吸附仪（NOVA3200e）并借助 BET 多点

法对所制备材料的比表面积进行表征。

2　结果与讨论
2. 1　氧化铁前驱体粉体的热重分析

图2为Fe2O3前驱体的TG曲线。测试气氛为空气

气氛，温度范围为 25～1 000℃，升温速率 10℃·min-1。

从图 2 可以看出，从室温到 400℃，失重呈现持续下

降趋势，到 500℃后曲线基本平稳。25℃至 500℃总

重量损失约为 15. 59%，低于理论失重量 25. 26%，这

是因为前驱体已经在喷雾干燥过程中脱除了大部

分吸附水和部分结合水。因此，将经喷雾干燥后的

氧化铁前驱体在 500℃及以上温度煅烧，以保证全

部发生脱水反应，从而转变为 Fe2O3。

2. 2　氧化铁前驱体和氧化铁粉体的物相组成分析

图 3 分别为沉淀物经普通干燥和喷雾干燥后的

前驱体、以及喷雾干燥进一步煅烧后粉体的 XRD 图

谱。由图 3（a）可知，沉淀物经普通干燥后粉体衍射

峰在 35°和 62°处为两个弥散峰，表明所制备的前驱

体为无定形状态；由图 3（b）可知，经近 200℃喷雾干

燥后，所制备粉体仍为无定形状态；由图 3（c）可知，

经喷雾干燥再经煅烧（500～900℃）后，粉体衍射峰

尖锐，与斜方相 α-Fe2O3 的标准谱图（JCPDS no.  33-

0664）基本吻合，而且随着煅烧温度的升高，衍射峰

的强度在增强。

图1　Fe2O3粉体制备工艺流程图

Fig. 1　Preparation process flow chart of Fe2O3 powder

图2　喷雾干燥后 Fe2O3前驱体的 TG 曲线

Fig. 2　TG curves of iron oxide precursor after spray 
drying

图3　普通干燥、喷雾干燥及喷雾干燥进一步煅烧所制备前驱体的 XRD 图谱

Fig. 3　XRD patterns of iron oxide precursor after ordinary drying， spray drying and further calcination after spray 
drying

··119



材料研发中 国 有 色 冶 金中 国 有 色 冶 金

2. 3　氧化铁粉体的形貌和比表面积分析

图 4 为氧化铁前驱体经普通干燥收集的粉体和

经喷雾干燥后收集的一级和二级粉体的 SEM 图。

图 4（a）表明，普通干燥所制备前驱物为几十微米的

形貌不规则的块状产物；图 4（b，c）表明，喷雾干燥

所制备粉体呈球形，有很好的单分散性，一级粉体

的粒径约为 1～4 μm，二级粉体的粒径约为 1～2 μm，

且二级粉体的粒径分布相比一级粉体更均匀。

图 5（a，b）为经喷雾干燥后收集的一级粉体在

600℃下进一步煅烧 1 h 制备的 Fe2O3粉体的 SEM 图，

图 5（a）表明煅烧后所制备粉体仍然呈球形，有很好

的单分散性，粉体粒径约为 1～4 μm，但进一步放大

观察发现（图 5（b）），球表面是由许多小的棒状颗粒

所组成。由图 5（c）可以看出，所制备 α-Fe2O3粉体呈

红棕色。

图 6 为不同煅烧温度下所制备的 α-Fe2O3 粉体

SEM 图。图 6 表明，随着煅烧温度的升高，由小颗粒

组成的球形转变成由棒状再到片状颗粒组成的球

形，说明随着温度的升高，多个小颗粒发生了烧结，

形成了棒状再到片状结构的转变，且随着温度的升

高，α-Fe2O3粉体颜色由浅变深。

表 2 列出了不同煅烧温度下 Fe2O3 粉体的比表

面积，随着煅烧温度的升高，比表面积由 28. 3 m2·g-1

减小到 2. 54 m2·g-1。

2. 4　沉淀剂种类对粉体物相的影响

此外，探究了 NH4HCO3 或 NH3·H₂O 沉淀剂对产

物物相的影响。图 7 为沉淀剂分别为 NH4HCO3 和

NH3·H₂O 两种情况下经沉淀、喷雾干燥和进一步

600℃煅烧 1 h 制备产物的 XRD 谱图。由图 7 可以看

出，与沉淀剂 NaOH 所制备的 α-Fe2O3 粉体相比，沉

淀剂 NH4HCO3 或 NH3·H₂O 所制备的产物为斜方相

α-Fe2O3（JCPDS no.  33-0664）和 γ-Fe2O3（JCPDS no.  
39-1346）的 混 合 物［18］，且 衍 射 峰 强 度 有 明 显 减

弱，表明沉淀剂为 NH4HCO3 或 NH3·H₂O 所制备的

无定型氢氧化铁在一定温度下脱水可部分转化为

γ-Fe2O3。

图4　普通干燥后制备的前驱体粉体及喷雾干燥后收集的一级和二级前驱体粉体的 SEM 图

Fig. 4　SEM images of iron oxide precursor after ordinary drying， after spray drying with primary and secondary 
collection

图5　经喷雾干燥后收集的一级粉体进一步煅烧制备的 Fe2O3粉体的 SEM 图和样品图片

Fig. 5　SEM andsample images of Fe2O3 powder prepared by further calcination of primary powder collected after 
spray drying
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2. 5　铁离子价态对粉体物相的影响

图 8 为原料溶液中铁离子的价态分别为+3 价、

+3 价∶+2 价（1∶2）、+2 价三种情况下经沉淀、喷雾干

燥和进一步 600℃煅烧 1 h 后所制备产物的 XRD 谱

图。从图可以看出，原料溶液中铁离子的价态为+3

价时，所制备产物为斜方相 α -Fe2O3，与标准谱图

（JCPDS no.  33-0664）基本吻合，且最强衍射峰强度

达到 32 000 以上；当原料溶液中铁离子的价态为+3
价∶+2 价为 1∶2 时，所制备产物仍为斜方相 α-Fe2O3，

与标准谱图（JCPDS no.  33-0664）基本吻合，但衍射

峰的强度明显减弱，最强衍射峰强度由 32 000 降到

1 200 左右；原料溶液中铁离子的价态为+2 价时，所

制备产物为斜方相 α-Fe2O3（JCPDS no.  33-0664）和

γ-Fe2O3（JCPDS no.  39-1346）的混合物，最强衍射峰

强度为 1 100 左右，表明原料溶液中铁离子的价态

由+3 价转变成+2 价时，产物衍射峰强度逐渐减弱，

图6　不同煅烧温度制备的 Fe2O3粉体 SEM 图和颜色图

Fig. 6　SEM images and color images of iron oxide powder prepared at different calcination temperatures
表2　不同煅烧温度制备的 Fe2O3粉体的比表面积

Table 2　Specific surface area of Fe2O3 powder 
prepared at different calcination temperatures

样品名称

检测结果/(m2·g-1)

Fe2O3-
500
28.3

Fe2O3-
600
16.9

Fe2O3-
700
10.4

Fe2O3-
800
5.03

Fe2O3-
900
2.54

      （a） NaOH （b） NH4HCO3和 NH3·H2O
图7　不同沉淀剂制备的 Fe2O3粉体的 XRD 图谱

Fig. 7　XRD patterns of Fe2O3 powder prepared with different precipitants
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晶型由 α-Fe2O3向 α-Fe2O3和 γ-Fe2O3转变。当向全部

为+3 价铁溶液中加入 NaOH 溶液时，与 NaOH 发生

反应生成了 Fe（OH）3，随后通过喷雾干燥和进一步

煅烧生成 α-Fe2O3［19］。当向含有部分+2 价铁的溶液

中加入 NaOH 溶液时，Fe2+与 NaOH 发生反应生产了

Fe（OH）2，通过喷雾干燥时由于喷雾器携带热空气

会使 Fe（OH）2 氧化生成 Fe（OH）3，进一步煅烧生成

α-Fe2O3。当向全部为+2 价铁溶液中加入 NaOH 溶

液 时 ，Fe2+ 与 NaOH 发 生 反 应 ，生 成 了 Fe（OH）2，

通 过 喷 雾 干 燥 时 由 于 喷 雾 器 携 带 热 空 气 会 使 大

部分 Fe（OH）2 氧化生成 Fe（OH）3，进一步煅烧生

成 α -Fe2O3，但还有少量未被氧化的 Fe（OH）2 煅烧

生 成 γ -Fe2O3，导 致 生 成 α -Fe2O3 和 γ -Fe2O3 的 混

合物［20］。

3　结论
本研究以 FeCl3 和 NaOH 为原料，采用化学共沉

淀法制备氧化铁前驱体，经喷雾干燥与进一步煅烧

处理后，成功获得粒径为 1～4 μm 的球形 α-Fe2O3 粉

体。综合运用热重分析（TG）、X 射线衍射（XRD）、

扫描电子显微镜（SEM）及氮气吸附-脱附等表征手

段，系统考察了煅烧温度、沉淀剂种类及前驱液中

铁离子初始价态对产物晶相、微观形貌与比表面积

的影响规律，得到以下主要结论。

1）经喷雾干燥的氧化铁前驱体加热到 500℃基

本分解完全，总失重量约为 15. 59%。

2）沉淀物经普通干燥和经喷雾干燥后制备的

产物均为无定型状态，通过进一步热处理所制备的

粉体衍射峰尖锐，为斜方相 α-Fe2O3。

3）氧化铁前驱体经喷雾干燥后收集的粉体呈

球形，有很好的单分散性，一级粉体的粒径约为

1～4 μm，二级粉体的粒径约为 1～2 μm。进一步

煅烧后所制备的粉体仍然呈球形，有很好的单分散

性。随着煅烧温度的升高，由小颗粒组成的球形转

变成由棒状再到片状颗粒组成的球形；比表面积逐

渐 减 小 ；且 随 着 温 度 的 升 高 产 物 的 红 棕 色 由 浅

变深。

4）与沉淀剂 NaOH 相比，沉淀剂为 NH4HCO3 或

NH3·H₂O 制备的产物为 α -Fe2O3 和 γ -Fe2O3 的混合

物，且衍射峰的强度有明显减弱。

5）当原料溶液中铁离子的价态为+3 价或+3 价

和+2 价混合存在时，制备的产物为 α-Fe2O3；当原料

溶 液 中 铁 离 子 的 价 态 为 +2 价 时 ，制 备 的 产 物 为

α-Fe2O3和 γ-Fe2O3的混合物。
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Preparation of micron-sized spherical α-Fe₂O₃ powder
LI Xiaoyan， TENG Teng， SUN Hangyu， XI Senliang， LIU Jun

（China ENFI Engineering Corporation， Beijing 100038， China）
Abstract： The α-Fe2O3 powder prepared by traditional methods exhibits poor dispersibility， irregular morphology， 
and imposes high demands on equipment and operational requirements.  The precursor of iron oxide was prepared 
by coprecipitation method using FeCl3 and NaOH as raw materials， and spherical α-Fe2O3 powder with a particle 
size of 1 ~ 4 μm was prepared by spray drying and further calcination.  The samples were characterized by TG， 
XRD， SEM and Nitrogen adsorption-desorption.  The effects of calcination temperatures， types of precipitants and 
valence state of iron ions in the raw material solution on the phase， morphology and specific surface area of the 
products were analyzed in systematically.  The results showed that the precursor of iron oxide was amorphous after 
spray drying， and the total weight loss of the precursor after further calcination was about 15. 59%， accompanied 
by the dehydration of the precursor of iron oxide precursor to produce iron oxide.  As the calcination temperature 
increased， the intensity of the diffraction peak of iron oxide increased， the specific surface area decreased， and the 
surface of the spherical product changed from many small particles to rod-shaped and then to sheet-like particles， 
indicating sintering between particles.  The reddish brown product changed from light to dark.  When the precipitant 
was ammonium bicarbonate or ammonia water， the product was a mixture of α -Fe2O3 and γ -Fe2O3.  When the 
valence state of iron ions in the raw material solution changed from +3 to +2， the prepared product transformed from 
a single α-Fe2O3 phase to a mixture of α-Fe2O3 and γ-Fe2O3.
Key words： spherical α -Fe2O3； chemical co-precipitation method； spray drying； calcination； precipitant； iron 
ion valence state
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我国锑冶炼行业低温余热利用实现零的突破

4 月 18 日，湖南省冷水江市锡矿山闪星锑业有限责任公司（以下简称“锡矿山锑业”）锑冶炼低温低压余

热回收发电与循环利用项目成功实现试运行并网。截至 5 月 18 日，该项目已安全稳定运行满 1 个月，各项设

备运行平稳、参数正常，低温余热回收利用效果显著，标志着我国锑冶炼行业在低温余热规模化回收利用领

域实现零的突破，为行业绿色低碳转型树立了新标杆。

该项目由锡矿山闪星锑业有限责任公司与湖南仕格华欧能源科技有限公司合作建设，2025 年 6 月正式

启动，2026 年 4 月建成投试。该项目精准聚焦锑冶炼过程中低温低压蒸汽回收的行业难题，打破低温余热

“无回收价值”的传统认知，以技术创新破解利用瓶颈，成功实现余热的资源化高效利用。该项目采用低温

低压全凝式汽轮发电机组，配套先进的气凝胶保温工艺与数字孪生智慧管控系统，构建起“余热回收—发电

—循环利用”的完整产业链，所发电量直接回用于锑冶炼生产，真正做到“变废为宝”。

目前，该项目在试运行期间发电量已达 300 千瓦时/小时。全面投运后，预计年发电量 600 万千瓦时，年

回收冷凝水 6 万吨，年创造经济效益约 450 万元，水处理成本降低 90% 以上，兼具节能、节水、增效等多重显

著效益，为全国同类锑冶炼企业提供了可复制、可推广的技术路径与实践经验，有力推动了有色金属冶炼行

业的绿色高质量发展。

（资料来源：中国有色金属报）
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