Синтез наночастиц магнетита методом соосаждения из сульфатов железа особой чистоты
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[bookmark: OLE_LINK3]Наночастицы магнетита применяются в научных исследованиях в различных областях благодаря их биосовместимости, биоразлагаемости и особым магнитным свойствам [1]. Введение в наночастицы магнетита радиоактивной метки в виде 59Fe позволяет расширить возможности исследования их свойств в тех случаях, когда магнитный сигнал неинформативен. Меченные 59Fe наночастицы магнетита можно получать из 59Fe-содержащих прекурсоров или активацией нейтронами собственно наночастиц магнетита. В каждом из этих случаев следует принимать во внимание, что нейтронами активируются не только атомы natFe. Поэтому целесообразно в качестве прекурсоров магнетита применять сульфаты железа особой чистоты.
Наночастицы магнетита синтезировали с использованием металлического карбонильного железа, серной и азотной кислот особой чистоты. Для получения сульфата железа (II) навеску железа растворяли в 12,6% масс. растворе серной кислоты, осаждали этиловым спиртом и сушили под вакуумом. Для получения сульфата железа (III) растворяли навеску железа в 12,6% масс. растворе серной кислоты, затем добавляли раствор концентрированных серной и азотной кислот и упаривали до получения кристаллов, сушили в сушильном шкафу при 200ºC. Сульфаты железа (II) и (III) растворяли в деаэрированной воде, раствор фильтровали под вакуумом. Наночастицы магнетита синтезировали медленным добавлением раствора гидроксида натрия к раствору сульфатов железа в атмосфере аргона при перемешивании верхнеприводной мешалкой, осаждали магнитом и промывали деаэрированной водой.
По данным масс-спектрометрии с индуктивно связанной плазмой FeSO4 и Fe2(SO4)3 содержат 0,39 и 0,13 ppm примесей, что подтверждает их высокую чистоту, достаточную для активации нейтронами. Рентгенофазовый анализ (РФА) показал, что сульфат железа(III) обладает структурой микасаита (Fe2(SO4)3), а сульфат железа (II) содержит фазы мелантерита (FeSO4·7H2O) и розенита (FeSO4·4H2O), оксо- и гидроксосоединения не наблюдались. С помощью РФА подтверждено, что наночастицы состоят из магнетита без примесей прочих фаз, а размер кристаллитов по формуле Шеррера составляет 11 нм. С помощью просвечивающей электронной микроскопии был определен средний размер наночастиц 11 нм. По данным вибрационной магнитометрии намагниченность сухих частиц составляет 66 emu/g, что указывает на их суперпарамагнитные свойства. С помощью динамического светорассеяния был определен гидродинамический размер агрегатов наночастиц в воде ~75нм, в ДМФА ~ 53нм.
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