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В настоящее время системы на основе нано-
частиц железа востребованы при производстве 
катализаторов [1–3], а также систем очистки 
сточных вод и восстановления почв [3, 4]. Кроме 
того, в последние годы появились публикации, 
посвященные антибактериальной активности 
наночастиц ноль-валентного железа [5, 6], что 
открывает перспективы для их биомедицинско-
го применения. Наночастицы железа получают 
термическим разложением соединений железа 
[7], методом лазерной абляции [8], измельчени-
ем в мельницах [9], восстановлением водородом 
наночастиц оксидов железа [10], восстановле-
нием солей железа экстрактами растений из се-
мейства банановых (Musa Ornata), розы (Rosa 
damascena), крапивы (Urtica dioica) и тимьяна 
(Thymus vulgaris), кофе, зеленого чая и винограда 
(Parthenocissus tricuspidata) [11, 12]. Наибольшее 
распространение в силу простоты, а также низкой 
стоимости реагентов и оборудования получил ме-
тод синтеза наночастиц железа восстановлением 
солей железа(II, III) боргидридом натрия в воде 
или этаноле [7, 9]. Однако, по данным литератур-
ных источников [7, 9, 13–14], получаемые с помо-
щью этого метода частицы из-за разных условий 
синтеза различаются составом и размером: раз-
мер получаемых частиц может составлять от 10 
до 100 нм, а при протекании процесса в водных 

растворах частицы помимо железа могут содер-
жать вюстит и магнетит [7, 9, 13–14]. 

Цель настоящей работы – выявление условий 
формирования наночастиц железа минимального 
размера, не содержащих примесей. В работе ва-
рьировали такие условия как концентрация и со-
отношение реагентов, наличие инертной атмос-
феры и воздействие ультразвука.

Экспериментальная часть

Хлорид трехвалентного железа фирмы «Хим-
мед» квалификации «х.ч.», боргидрид натрия 
99%-й чистоты фирмы «Aldrich» использовали 
без предварительной очистки. Для перемешива-
ния растворов использовались орбитальный шей-
кер «BioSan ES-20» (Латвия) и ультразвуковая 
ванна «Сапфир» (Россия).

Наночастицы железа получали следующим об-
разом. К раствору боргидрида натрия, находяще-
муся в шейкере или включенной ультразвуковой 
ванне, по каплям добавляли раствор соли железа. 
Для уменьшения концентрации растворенного 
кислорода через раствор боргидрида натрия про-
пускали аргон перед проведением синтеза (до 30 
мин) и во время проведения синтеза (30 мин), а в 
ряде экспериментов также через раствор хлори-
да железа. Полученный осадок многократно про-
мывали и декантировали (до отсутствия реакции 
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Рис. 1. Рентгеновские дифрактограммы высокодисперсных порошков железа, полученных при восстанов-
лении хлорида железа(III) боргидридом натрия: 20 мл 0,05 M NaBH4 и 50 мл 0,02 M FeCl3ˑ6H2O (а); 50 мл 
0,14 M NaBH4 и 100 мл 0,01 M FeCl3ˑ6H2O (б); 50 мл 0,14 M NaBH4 и 100 мл 0,01 M FeCl3ˑ6H2O, ультразвук 

(в); 100 мл 0,07 M NaBH4 и 200 мл 0,005 M FeCl3ˑ6H2O (г)
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на ионы Cl– c AgNO3). Затем коллоидный раствор 
замораживали и помещали в лиофильную сушку 
«VirTis Wizard 2.0» (США) на 24 ч (интервал тем-
ператур: на конденсаторе (–50 °С) – (–55 °С); на 
продукте (–196 °С) – +400 °С, остаточное давле-
ние в камере (6–8)ˑ10–2 Торр). 

Рентгенофазовый анализ (РФА) порошко-           
образных образцов проводили на дифрактоме-
тре «Rigaku D/MAX-2500» (Япония) на CuKα-
излучении (λ = 1,54056 Å). Микрофотографии 
частиц коллоидных растворов образцов получали 
методом просвечивающей электронной микро-
скопии (ПЭМ) на электронном микроскопе «LEO 
912 AB Omega» («Zeiss», Германия). Удельную 
поверхность полученных высокодисперсных об-
разцов определяли методом низкотемпературной 

Рис. 2. Микрофотография ПЭМ образца, полученного восстановлением хлорида железа(III) бор-
гидридом натрия (50 мл 0,14 M NaBH4 и 100 мл 0,01 M FeCl3ˑ6H2O) без воздействия ультразвука 
(а). Микрофотография ПЭМ (б) и распределение частиц по размерам (в) образца, полученного 
восстановлением хлорида железа(III) боргидридом натрия (100 мл 0,07 M NaBH4 и 200 мл 0,005 M 

FeCl3ˑ6H2O) при воздействии ультразвука 

адсорбции аргона на базе катарометра «Хром 
5». Размер частиц оценивали по формуле d = 
6/ρS, где d – средний диаметр получаемых ча-
стиц, ρ – плотность железа, S – удельная по-
верхность порошка.  

Результаты и их обсуждение

К важным факторам, определяющим состав 
получаемых частиц, относятся концентрация и со-
отношение реагентов. Оказалось, что эквимоляр-
ного соотношения соли железа и восстановителя 
(20 мл 0,05 M NaBH4 и 50 мл 0,02 M FeCl3ˑ6H2O) 
недостаточно для полного восстановления желе-
за. На рентгеновской дифрактограмме образца 
(рис 1, а) помимо пика при 45,44 град., относя-
щегося к d = 2,01Å (101) -Fe, присутствуют бо-
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лее интенсивные сигналы, относящиеся к меж-
плоскостным расстояниям вюстита и магнетита. 
Таким образом, железо в составе образца нахо-
дится преимущественно в виде ионов Fe2+ и Fe3+. 
Пропускание аргона через реакционную смесь не 
приводит к значительному снижению содержания 
оксидов железа в составе образца. Содержание 
ноль-валентного металла увеличивается с ростом 
концентрации восстановителя и достигает 100% 
при семикратном превышении концентрации 
восстановителя по сравнению с концентрацией 
соли металла. На рентгеновской дифрактограм-
ме (рис. 1, б) пропадают пики, соответствующие 
межплоскостным расстояниям магнетита и вю-
стита, и кроме пика при 45,44 град., относящего-
ся к d = 2,01Å (101) -Fe, появляются пики при 
65,20; 82,52 и 99,56 град., соответствующие d = 
1,43Å (200); 1,17Å (211); 1,01Å (202) -Fe. Удель-
ная поверхность и средний размер частиц полу-
ченного высокодисперсного порошка составили 
соответственно 10 м2/г и 78 нм. 

Разбавление растворов (50 мл 0,14 M NaBH4 
и 100 мл 0,01 M FeCl3ˑ6H2O) приводит к увели-
чению удельной поверхности порошка железа 
до 22 м2/г и среднего размера частиц до 34 нм. 
На микрофотографиях ПЭМ (рис. 2, а) показа-
ны агрегаты размером от 200 нм до нескольких 
микрон, состоящие из частиц железа размером от 
4 до 60 нм. 

Для образцов, полученных с использованием 
ультразвука (рис. 1, в), по сравнению с образца-
ми, полученным без использования ультразвука 
(рис. 1, б), наблюдается уширение рентгеновских 

пиков. Число различимых пиков на дифракто-
грамме (рис. 1, в) сокращается, остаются только 
два сильно уширенных пика при 45,44 град. (d = 
2,01 Å (101) -Fe) и 82,52 град. (d = 1,17Å (211) 
-Fe). Связь наблюдаемого уширения дифракци-
онных пиков с уменьшением размера наночастиц 
железа подтверждается ростом их удельной по-
верхности (до 64 м2/г) и уменьшением среднего 
размера частиц до 12 нм (по данным ПЭМ). 

Дальнейшее разбавление растворов (100 мл 
0,07 M NaBH4 и 200 мл 0,005 M FeCl3ˑ6H2O) при 
сохранении воздействия ультразвука приводит к 
сокращению среднего размера наночастиц желе-
за до 5 нм согласно значению удельной поверх-
ности образца (157 м2/г) и 4 нм согласно микро-
фотографиям ПЭМ (рис. 2, б, в). В то же время в 
составе образцов появляется примесь магнетита 
(рис. 1, г), которая образуется, вероятно, за счет 
окисления поверхности наночастиц железа мо-
лекулами растворенного в воде кислорода. Окис-
ление железа можно устранить как за счет про-
пускания через реакционную смесь аргона, так и 
путем увеличения концентрации восстановителя 
(до 0,1 М) в реакционной смеси.

Таким образом, в ходе проведенных экспери-
ментов были выявлены условия боргидридного 
метода синтеза для получения наночастиц желе-
за, размер которых составляет 1–20 нм (средний 
размер 4–5 нм), что в два раза меньше приведен-
ных в литературных источниках [7, 9, 13–14]. 
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THE EFFECT OF THE REACTION CONDITIONS ON THE FORMATION 
OF IRON NANOPARTICLES DURING THE REDUCTION OF IRON(III) 
WITH SODIUM BOROHYDRIDE

O.I. Vernaya, A.V. Peisikova, M.K. Fuki, V.P. Shabatin, T.I. Shabatina*

(Moscow State University. M.V. Lomonosov, Faculty of Chemistry, Department of Chemical 
Kinetics; *e-mail: tatyanashabatina@yandex.ru)

Iron nanoparticles were obtained by reducing of iron (III) chloride with sodium 
borohydride in aqueous solutions at room temperature without using stabilizing agents. 
For this method of synthesis by the methods of X-ray phase analysis, BET specifi c 
surface area and transmission electron microscopy, the effect of the concentration of 
reagents, the molar ratio of the reagents, the ultrasonic effect and the inert atmosphere 
(Ar) on the size and composition of the obtained particles was established. The results 
showed that, depending on the synthesis conditions, borohydride reduction of iron salts 
in aqueous solution leads to the formation of either agglomerates 200–800 nm of iron 
nanoparticles (5–100 nm) or zero-valent iron colloidal solutions (1–20 nm). The presence 
and concentration of wustite and magnetite in the composition of the obtained particles 
is determined mainly by the concentration of the reducing agent in reaction mixture.

Key words: nanoparticles, iron, borohydride method, size, composition.
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