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用交流电化学沉积方法在阳极氧化铝模板中成功地制备了直径约 &()*，长度 +!*的 ,-& . !/0!（$ 1 !"$2 #%）合

金纳米线 2在该成分范围内合金纳米线的结构均为 344结构，且表现出（&&$）面的择优取向 2穆斯堡尔谱的研究表明
由于存在很大的形状各向异性，纳米线内部铁原子的磁矩取向均沿着纳米线的方向 2而且随着镍含量的增加，超精
细磁场平缓变化，与块体中的变化趋势一致 2

!国家自然科学基金（批准号：&56#’$’$）和兰州化物所固体润滑实验室（批准号：56$6）资助的课题 2
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& 引 言

近年来，一维磁性纳米线阵列由于其不同于大

块材料的优越性能而引起人们的广泛关注 2目前，有
许多方法可以制备这种结构的磁性材料，如模板合

成法［&—+］（即在多孔的氧化物或高分子聚合物中电

沉积铁磁性金属或合金，形成纳米线的有序阵列复

合结构）、电子束刻蚀法［’，(］、A射线刻蚀法［"］等 2利
用多孔的阳极氧化铝（BBC）模板制备磁性纳米线阵
列，由于其实验操作简单，设备价格低廉，模板可形

成大面积的孔洞，且具有高的孔隙率和长径比等诸

多优点，因而成为当前的一个研究热点 2
铁镍合金是一种应用极为广泛的软磁材料，其

块体的性质已经有大量的文献报道［6—&$］2 D9:=EFG0)
等人［&&］和 H0< 等人［&%］分别用穆斯堡尔谱研究了铁
镍粒子的超精细参数随镍含量的变化关系 2在一维
磁性纳米线方面，虽然目前已有许多报道，但利用穆

斯堡尔谱对 344结构的铁镍合金纳米线的微观磁性
的研究仍未见报道 2本文的工作则是利用电化学沉
积方法在 BBC模板中制备出 344 结构的铁镍合金
磁性纳米线阵列，以研究纳米线中铁原子核处局域

环境随镍含量的变化关系 2

% 实 验

将高纯度（55I555J）铝（尺寸为 &#** K #%**
K $2%**）去除表面油脂和天然氧化物，并立即用去
离子水冲洗干净 2随后，放入强酸溶液中进行电抛光
处理，使其表现变平整 2然后在 &I%*E:LH 的硫酸中
进行阳极氧化，得到 BBC模板［&#］2将此模板在室温
下通过交流电化学沉积方法制备得到铁镍合金纳米

线，所用沉积液为 ,-MC+·"N%C &%$OLH，/0MC+·(N%C
&%$OLH，N#DC++’OLH，抗坏血酸 #*OLH，PN值在 %I"—

#I$之间，辅助电极为石墨电极，工作电压（有效值）
为 &&I(Q，沉积频率为 %$$N@2
对制备的样品，利用原子吸收光谱测量了其中

的铁、镍含量，测量结果均用原子百分比表示；利用

透射电子显微镜（R7S）（T7CH%$$$型，其工作电压为
"’—&$$FQ）研究纳米线的表面形貌 2晶体结构的测
量采用 U0O9F< VL*9;8%+$$型 A射线衍射仪（AUV），
利用 W<靶的 "!辐射（" X $2 &’+$’()*），单色器为
石墨；穆斯堡尔谱仪所用的放射源为’" WE（Y=）源，测
量时，#射线的入射方向与氧化铝模板表面垂直（即
沿着纳米线的方向入射），谱线拟合采用洛仑兹线

型，结果中的同质异能移均相对!8,-，测量均在室
温下进行 2
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! 结果与讨论

图 "（#），（$）为镍含量 ! % &’ !(时去掉铝基底，
并溶掉 )*(+! 后得到的纳米线的电镜照片，显然，在

图 "（#）中可以看到长短不一的整束纳米线，长度最
长的达 ,-./!0，平均长度约为 ,!0，这是由于制备
电镜样品时部分纳米线发生了断裂 ’在图 "（$）中可
以看到单根纳米线的形貌，其平均直径约为 "120，
故平均的长径比约为 (/& ’可以看出单根的纳米线
形状并非很规则的圆柱状，在线的表面出现了一些

小分叉 ’

图 " ! % &’!(合金纳米线的电镜照片

（#）整束纳米线，（$）分散开的纳米线

图 (为镍含量在 ! % &’&!到 ! % &’!(范围内铁
镍合金纳米线的 3射线衍射（345）图像，由图可以
看出，对镍含量在该范围内的合金纳米线，其内部晶

体结构均表现为 $66结构，而且（""&）峰远远强于其

他衍射峰，表明沿着［""&］方向有明显的择优取向 ’
但是图中仍能看出（((&），（(""）面的很小的衍射峰，
我们认为这可能与纳米线表面本身的不规则的小分

叉有关 ’同时我们对晶格常数进行了计算，发现随着
镍含量的增加，点阵常数增大幅度比同成分的块体

样品大很多 ’这种在纳米线中晶格的明显膨胀我们
认为可能是由于组成纳米线的颗粒具有较高的表面

能而引起了晶格的畸变 ’

图 ( 78" 9 !:;!（& < !!&’!(）纳米线阵列的 345图像

图 !为不同镍含量样品在室温下的穆斯堡尔谱
图 ’和块体材料相比，纳米线的穆斯堡谱图表现为
(，/峰几乎完全消失，这说明在材料内部 78原子磁
矩取向均与!射线的入射方向平行，即沿着纳米线
的方向取向 ’由于 345的结果表现出晶体沿［""&］
方向取向，而铁的磁晶各向异性易轴为［"&&］方向，
因此我们可以看出，纳米线内部磁矩的排列事实上

是沿着次难轴方向排列 ’这正是磁晶各向异性与更
大的形状各向异性相互竞争的结果 ’
图 ,为超精细场随镍含量的变化关系 ’由图可

知，当镍含量在 ! % &’&!到 ! % &’"/范围时，随着镍
含量的增加，超精细磁场缓慢增大，而当镍含量从 !
% &’"/变化到 ! % &’ !( 时，超精细场有所减小 ’这
与块材中超精细磁场随镍含量的变化关系基本一

致［",］’由此说明，少量镍原子的引入，对铁原子局域
磁矩的影响并不大 ’从能带论的观点来看，我们认

=&&("&期 刘青芳等：铁镍合金纳米线阵列的制备与穆斯堡尔谱研究



图 ! "#$ % !&’!（( ) !!(*!+）纳米线阵列的穆斯堡尔谱图

为，少量镍引入后，其巡游的 !,电子仅对最近邻位
的 "#原子电子排布有影响，使该处铁原子的自旋向
上、向下的电子密度发生了改变，从而使其局域磁矩

图 - "#位超精细磁场随镍含量的变化关系

发生了改变，因此超精细磁场改变；而对大部分的

"#原子来说，其局域环境并未受到影响，因此局域
磁矩不改变 *这样，平均的效果表现为 "#原子的局
域磁矩变化不大，反映到穆斯堡尔谱参数上，即为超

精细磁场变化并不明显 *

- 结 论

本文用电化学沉积方法在 ../模板中成功地
制备了直径约为 $012，长径比约 +3(的 "#$ % !&’!（ !
4 (*(!—( *!+）合金的纳米线 * 5射线衍射表明其结
构为体心立方，用穆斯堡尔谱研究其微观磁性，结果

证明由于形状各向异性的影响，使纳米线内部磁矩

沿线轴向排列，超精细磁场随镍含量的变化规律与

块体基本一致 *
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