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氮化铁磁流体的制备
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摘 要 对以气相液相反应法制备氮化铁磁流体进行了探索
,

并摸索到制备氮化铁磁流体的

工艺流程
,

所研制的氮化铁磁流体磁饱和强度达到 浓缩前
,

并将其应用在静态密封上
,

成功地研制出磁流体密封安全阀
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引言

磁流体 亦称磁性液体 是 年代中期首先由英国研制成功并被 美国宇航局 宇

航计划所采纳 所谓磁流体
,

是由表面活性剂包覆的
,

直径约 的单畴磁性纳米微粒

均匀的分散在载液中形成的胶体溶液
,

是一种功能材料
,

既具有液体的流动性
,

又具有超

顺磁性
,

表观上没有磁吸引能力
,

但在磁场作用下
,

就能呈现出许多固态磁性材料所不具

备的奇异特性
,

因此它在化工
、

机械
、

仪表
、

环保
、

医疗
、

导航
、

定位
、

密封等领域具有广

泛的应用 国际上对磁流体的制备
、

性能和用途的研究
,

已形成一门学科和特殊的技术门

类
,

从 年开始
,

每三年定期召开一届国际磁流体会议
,

第八届在罗马尼亚召开
,

第

九届在德国召开
,

第十届拟定在 巴西召开

磁流体以磁粒子的种类划分为铁酸盐系
、

金属系和氮化铁系三类
,

其中铁酸盐系磁流

体磁饱和强度较低
,

一般在 、 ,

最高为 金属系磁流体虽然磁饱和强度可

达 以上
,

但金属颗粒化学稳定性差
,

为改善金属的化学稳定性
,

年代初期由日本

研制出氮化铁系磁流体
,

其磁饱和强度为 浓缩
,

大约是铁酸盐系磁流体的 倍

本文介绍在研制铁酸盐系磁流体 基础上
,

为提高磁流体的磁饱和强度
,

采用气相液

相反应法制备氮化铁系磁流体的工艺流程及其在静态密封领域的应用

研制

反应机理

前期反应阶段
,

温度控制在 、 “ ,

发生反应

升

后期反应阶段
,

温度控制在 、 “ ,

反应式
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。 斗

丹

当温度超过
,

还会发生如下副反应

号

。斗
, 件

图 氮化铁磁流体合成装置示意图

℃

主 主

升温阶段

因此要在前期反应结束后
,

将

汽化逐出
,

阻止副反应的发生

反应步骤

氮化铁磁流体的研制分五个阶段 阵
,

准备阶段

将表面活性剂 。砂 七

与溶剂混合
,

待溶解后加入无水
,

密闭静止
,

将此唇液滴加到反

应器中 气置换反应器后
,

滴加一定

量
,

用塞子封闭 对反应系统抽真

空
,

再通 气保护

前期反应阶段

如图 所示 加热反应器并升温至
,

通入一定流量的 气
,

恒温搅拌

进行前期反应
·

反应生成的气体通过

压力平衡管
,

冷凝管及接管排出
,

其中一

部分 凡 。和溶剂蒸汽经冷凝管时被冷

凝
,

打开活塞
,

使其返回反应器

关闭 气
,

改变设定温度为
,

此时反应液升温
,

将前段反应中未反应的

从反应液中汽化逐出
,

经压力平衡管到达冷凝管
,

在此处被冷凝液化的物料将流入恒压漏

斗
,

同产生的气体及剩余 气一起排出

后期反应阶段

在温度为
“

下搅拌 进行后期反应
,

将此时产生的气体排出
·

冷却阶段

下移加热器
,

改变设定温度为
,

当反应液温度降为 时
,

打开储存器的活塞
,

使未反应的 返回反应液中
,

并促进反应液的冷却
,

使温度降至为 。
。

并维持
·

一 作为一个循环
,

按此步骤进行数次循环
,

直至全数反应
,

完成步骤 后
,

冷却

至室温
,

停止通入 气

检测结果

采用
、

等仪器对氮化铁磁流体中磁性颗粒的相结构
、

粒度及其分布
、

磁饱

和强度等进行了测定
,

磁性粒子中绝大部分是氮化铁系纳米级粒子
,

分布比较均匀
,

其磁
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期 李学慧
,

等 氮化铁磁流体的制备

饱和强度 无浓缩 如表 和图 所示
·

在相同 反应量与煤油 比例制备氮化铁磁流体条件下
,

样品 和 的磁饱和

强度与文献【 基本一致
·

表 不同 反应量制备氮化铁磁流体的结果

·

一 ,

￡ 一
,

刀 刀

刀

由表 和 图 可知
,

随着 反应量

的增加
,

磁饱和强度也随之增加
,

当

反应量达到 时
,

磁饱和强度达到 浓

缩前 以上
,

所以可通过增加 。反应量 笼
或者浓缩磁流体的办法获得较高磁饱和强度

的磁流体

礴

分析和讨论

一
一
飞

一一一上一一 ——
立

一
一一一一一一习

石

抓 ’

磁饱和强度 比磁化强度 是界定磁流体
的重要参数

,

在实验中以此为指标摸索最佳工 图 比磁化强度曲线

艺参数
·

反应温度的影响

由表 可知
,

前期反应温度在 时
,

比磁化强度最高 由表 可知
,

后期反应温度

在
“

时
,

比磁化强度最高

表 前期反应温度

“
·

一‘
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表 后期反应温度

切

吵 七 。

二 名一‘

︺曰‘习去工
︸︸勺八︸︸丫

‘上上,土

反应时间的影响

每次循环反应时间的长短直接决定磁流体生成的效率
,

因此要固定前后期反应温度
,

从表 的实验结果可以看出
,

在前后反应时间为 时
,

比磁化强度最高

表 反应时间

里乡 ‘ 加 ‘ 职 ‘ “ ‘ ‘
·

一‘

一一一
叫

一 一 一一 曰 曰

表 的流量

·

一‘

流量的影响

在反应过程中
,

为了使 晶核与 形成大量的中间活化体
,

或者有更多的 直

接裂解生成氮化铁
,

一般采用过量的 进行反应 这一点在表 中也得以证实

随着 流量的增加
,

粒子产量和转化率也增加
,

但磁性颗粒也由单一的
一 二

过度

为
一 忿

和
二

双相
,

文献 表明
, 二

当 二 三 时磁性强
,

随着 的增大磁饱和强

度反而减小
· ,

因此 的流量既要过量
,

也要控制适当
,

其最佳流量依然在摸索中
·

氧气对反应的影响
。的性质极为活跃

,

常温下能发生氧化反应
,

生成铁的氧化物
,

所以在制备过程

中
,

反应系统尽量除去空气
,

我们采取先抽真空
,

然后通 气保护
·

水对反应的影响

的比重为
,

虽性质活跃
,

但常温下对水是稳定的
,

因此用水覆盖 。

以隔绝空气
,

但当温度升高时
,

就可以与水发生氧化反应
,

生成铁的氧化物
,

我们

在制备过程中
,

所有反应仪器都进行干燥处理 反应溶液加入无水 密闭静置

气瓶出口设置 干燥管等以保证反应系统绝对干燥
·
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期 李学慧
,

等 氮化铁磁流体的制备

综上所述
,

制备高饱和磁化强度氮化铁磁流体的最佳工艺参数前期反应温度应控制在

后期反应温度应控制在
,

氨气流量控制在 前后反应时间为 除

此之外
,

所有的反应仪器
、

反应的溶液
、

所涉及的装置均要进行干燥处理和惰气保护

改进

实验装置的改进

反应过程中
,

按文献【
,

要求
,

反应器必须密封
·

而现有反应器装置均为机械搅拌
,

转动轴处的密封问题至今没有很好解决
,

我们设计并加工一套新的磁力搅拌恒温装置 已申

请专利
,

如图 所示
,

取得了非常好的密封和搅拌效果
·

表面活性剂的替换

磁性粒子能否均匀的分散在某种载液并构成长期稳定的磁流体
,

选择适宜的表面活性

剂是决定性的因素
,

表面活性剂的特殊功能在于它既能适应于一定的载液性质
,

又能适应

于一定粒子的界面要求 陈 。〕制备氮化铁磁流体所需表面活性剂 的名称为
一

四 乙撑

五胺
一

聚丁烯墟泊亚胺
,

是一种润滑油添加剂 日本制造 目前在磁流体密封安全阀【 上

使用的氮化铁磁流体采用的是新研制的专用表面活性剂
,

与 日本 相 比较
,

其比磁化强

度曲线基本相同

应用和展望

利用磁流体被磁场吸附的原理
,

我们将自制的氮化铁磁流体应用在静态密封上 根据现

有弹簧安全阀的固有缺陷
,

重新设计特殊磁路
,

由电磁铁在密封腔端面和上盖相接触的间

隙中建立起足够大的磁感应强度
,

磁场力紧紧吸附住充满其间隙的磁流体
,

形成液体
“ ”

型密封环
,

将密封腔内介质与腔外隔绝
,

严格保持密封状态 成功的研制出
“

磁流体密封安

全阀
” ,

获得国家专利
,

通过了专家鉴定

我们对研制的样机进行了开启压力稳定性
、

可靠性
、

密封性能的测试
,

其特点如下

密封性能好

克服了弹簧式安全阀开启前和关闭后的泄漏问题 磁流体密封安全阀的密封力是励磁

电流的确定函数
,

能够准确的调节和控制
,

只要电流一定
,

密封力就一定
,

当介质压力大于

此密封力时
,

容器中介质就会迅速排放
,

当介质压力低于密封力时
,

上盖回落
,

磁流体就会

自动补充
,

重新形成液体
“ ”

形密封环
,

被磁场力牢牢吸附在密封面的间隙处
,

开启前

后
,

容器介质可做到零泄漏

启闭压差小

当介质压力大于密封压力时
,

上盖立即开启
,

并达到最大升程
,

迅速泄放 当介质压力

小于密封压力时
,

上盖立即关闭
,

反应迅速
,

动作可靠

密封面的加工精度低

弹簧式安全阀的阀座和阀盖的接触密封面要求平整光洁
,

制造成本高
,

而磁流体密封

安全阀密封面与上盖的接触面
,

只要求平整
,

加工容易
,

因为在接触面之间还要吸附磁流

体
,

磁流体作为密封介质
,

一是具有一定的承压能力
,

二是磁流体中的微小颗粒是纳米量

级
,

远小于接触面之间的凹凸间隙
,

即磁流体可以弥合间隙
,

起到密封作用

总之
,

磁流体的开发应用依赖于高性能
、

高稳定性
、

低成本磁流体的研制
,

最近我们正
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在进行等离子体制备氮化铁磁流体新工艺的基础研究
,

预计随着磁流体性能的提高
,

其用

跳十步扩展
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