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电化学沉积制备磁纳米线阵列及磁反转机制综合实验教学
设计

徐靖才*

（中国计量大学材料与化学学院，浙江 杭州310018）

摘要： 为提升材料科学与工程专业和材料化学专业本科生结构功能一体化材料设计能力，设计了“电化学沉积制备

磁纳米线阵列及磁反转机制”综合性研究实验。实验过程涵盖了电化学制备、微结构表征、磁性能测试，以及利用

FORCs技术分析磁反转机制等知识。该实验设计通过多维度、多层次设计实验内容和科研全流程模拟，可提升学生

的现场实验操作技能和实验设计能力，帮助学生深入了解材料电化学制备及其磁学性质，掌握相关仪器的操作，提

升分析实验数据和解决问题的能力，有助于学生科学素养的养成。
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Comprehensive experimental teaching design on the preparation and 

magnetic reversal mechanism of magnetic nanowire array by 

electrochemical deposition method
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Abstract： To enhance the integrated material design ability of undergraduate students in the fields of 

materials science and engineering and materials chemistry， a comprehensive experiment titled “Electro‐

chemical deposition for preparation of magnetic nanowire arrays and their magnetic reversal mecha‐

nism” is designed. The experiment covers knowledge of electrochemical preparation， microstructure 

characterization， magnetic property testing and the magnetic reversal mechanisms analyzed by the first-

order reversal curve （FORCs）. The multi-dimensional and multi-level experimental design and the sim‐

ulation of the whole process of scientific research can improve experimental operation skills and design 

capabilities of students，especially in the field of electrochemical deposition of magnetic nanowire array 

materials. It can help students to deeply understand the electrochemical preparation of materials and 

their magnetic properties， master the operation of relevant instruments， improve the ability to analyze 

experimental data and solve problems， and help them develop scientific literacy.
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实践教学在高校人才培养中扮演着不可或缺的

角色，是实现创新人才培养目标所必需的重要环

节［1］。特别对于化学、材料、环境等相关专业的实验

教学，可以使学生融合已学知识，增强动手能力与创

新精神，促进了学生发掘实际问题、提高解决问题的

能力，培养学生组织协调能力和实际操作能力［2］。

然而，当前大多数高校在专业综合实验教学方面仍

然采用基础实验课程的传统教学模式［3］，即以教师

为主体，提供若干实验项目进行原理讲解和操作演

示，学生简单地重复操作并提交实验报告，缺乏综合

性和拓展性，学生的自主性和主体地位得不到充分

发挥，学生存在对知识点凝练和创新性思考不足，也

未能与当前科技前沿知识建立紧密联系［4］。因此，

专业综合实验以科教融合为中心思想，打破传统教

学边界，将教学与科研紧密结合，通过综合探究性实

验，激发学生对科学的兴趣，提高学生查阅文献、设

计实验和实验操作的能力，培养学生的创新思维，使

综合实验在高校新工科建设和人才培养中发挥作

用，更好地服务与高校创新型、应用型、技能型人才

的培养［5］。

1　实验设计背景

近年来，磁性纳米线阵列得到了广泛的研究和

关注，这是因为它不仅具有一维纳米结构，而且还形

成了独特的有序密排体系，表现出了多种非同寻常

的物理化学性质。其中，磁性纳米线阵列的高长径

比和磁各向异性，使得它在传感器、高密度垂直磁记

录介质的领域具有着很大的应用潜力［6-8］。采用不

同的制备方法，如模板法、溶胶-凝胶法、气相沉积

法、电化学沉积法等，都可以制备磁性纳米线阵列。

其中，多孔阳极氧化铝（AAO）模板辅助电化学沉积

法由于成本低廉、制备过程简便而成为主要的制备

方法［9］。AAO 模板辅助电化学沉积技术的优势是

可调因素较多，包括调节 AAO模板自身的参数（例

如孔隙大小、孔隙密度、孔隙率等）和调整电化学沉

积的条件（例如电压、电流、频率等），通过控制这些

参数，可以有效地调控磁纳米阵列的形貌、结构和

性能［10-13］。

磁微观机制是磁性纳米阵列具有新颖磁特性的

理论基础和具体应用的理论指导。然而，磁性纳米

阵列的磁化反转机制和磁相互作用机理目前尚不完

全清楚。现在研究材料的磁微观机制通常采用显微

成像技术观察材料磁化前后的状态变化，结合相关

模型研究其磁化反转和相互作用机理［14］。常用的观

测方法包括磁力显微镜MFM、磁光克尔显微镜和软

X 射线技术等［15］。然而，这些方法仅能观测到材料

的剩磁状态，获得的信息是样品的平均值，很容易掩

盖样品的某些特征性能，同时很难获得磁相组成及

其分布等重要数据。对于 AAO 模板法制备的磁纳

米阵列尤其如此，因为纳米线嵌入在模板内，无法直

接使用传统工具进行观测。近年来，为研究磁纳米

阵列中的磁化反转机制和磁相互作用力，发展出了

一种新的一阶反转曲线（FORCs）技术研究滞后效

应的方法［16］。利用 FORCs 图谱直观显示出磁纳米

阵列的磁畴状态，并能量化计算纳米线间相互作用

场和矫顽力场的分布，从而可提取磁纳米阵列中的

可逆转动和不可逆转动组分，进而分析其磁化反转

机制及磁相互作用机理［17］。因此，FORCs技术是研

究磁纳米阵列的有效手段。

本文基于课题组在电化学沉积磁纳米线阵列方

面的研究成果［18-21］开展综合实验教学，是针对当前

材料科学与工程领域中磁性纳米材料的发展需求，

结合大学本科教育培养目标和实验教学改革的要

求，为学生提供一种具有实践性、综合性的教学培养

方案。该综合实验包括无机材料的电化学制备（无

机化学、电化学）；电化学工作站、X射线衍射仪、透

射电子显微镜、综合物理性能系统的使用（材料检测

分析技术）；电化学性能和磁性能分析（物理化学性

能），从实验制备、结构表征、性能研究与数据处理贯

穿整个实验过程，充分展现了实验内容的前沿性与

实验手段的多样性。在课程设置和实验教学设计

中，追求实践与教学实际相结合，通过多维度、多层

次设计实验内容和科研全流程模拟，提升学生的现

场实验操作技能和实验设计能力，尤其是针对电化

学沉积磁性纳米线阵列材料等前沿领域，帮助学生

深入了解材料电化学制备及其磁学性质，提升其分

析实验数据和解决问题的能力，为他们未来在科研

与技术工作领域取得成功打下可靠的基础。

2　实验目的

（1）了解磁纳米阵列的基本概念、结构、性质以

及磁性材料制备的基本工艺流程；

（2）了解电化学沉积金属纳米线的行为、机理和

影响因素，掌握电化学沉积金属纳米线的工艺流程；

··117



Vol. 45 No. 12 Serial No. 369Plating and FinishingDec. 2023

（3）认识电化学工作站、X 射线衍射仪、透射电

子显微镜、综合物理性能系统等仪器设备的结构、原

理、使用方法；

（4）掌握 FORCs 的测试技术、数据处理和磁性

能分析方法。

3　实验原理

3.1　电化学沉积原理

电化学沉积法沉积金属纳米线主要是通过电解

液中金属离子的电化学还原，使金属材料在作为阴

极的导电基底上生长，金属还原过程的一般反应可

以写成［22］：

(Mx Wy ) z

+ nxe® xM0 + yW （1）

式中：（MxWy）
z是金属化合物；n 代表反应中的电子

数量；z 代表化合物的电荷。通过测量沉积过程中

的电流（I）和持续时间（t），计算出总电荷Q=∫I dt，然

后利用法拉第电解定律，计算出电沉积金属的质量

m=QA/nF，其中 A 是金属原子量，F 是法拉第常数。

电化学沉积法沉积金属纳米线在金属电解液中对工

作电极的AAO模板通过外加电压或电流，使电解质

溶液中的金属离子发生还原反应，将离子还原成金

属原子，沉积在AAO模板孔道中形成纳米线。在沉

积金属纳米线时，需要控制电极电位、电流密度、电

化学反应液中金属离子浓度等参数，以调整沉积速

率和形态。

3.2　FORCs的测量原理

FORCs 测量的原理是先在正磁场方向下对样

品进行饱和磁化，然后通过逐步降低外场 Ha 的强

度，测量从 Ha到正向饱和场的回线，重复这一过程

直至Ha达到反向饱和场。通常需要测量 100条左右

的回线才能构成一阶反转回线，回线上的每个点都

可以用 M（Ha，Hb）来表示，其中 Ha代表该点所在反

转回线的起始磁场，Hb则代表外磁场，M则表示该点

的磁化强度。对Ha，Hb二阶偏导可以得到概率密度

ρ（Ha，Hb）
 ［23］ ：

ρ(Ha Hb )=-
1
2
¶2 M (Ha Hb )
¶Ha¶Hb

（2）

对公式（2）坐标转换可得到：
Hu = (Ha +Hb )/2

Hc = (Ha -Hb )/2
（3）

ρ（Ha，Hb）是 FORCs图谱中 M（Ha，Hb）点出现的

概率，代表样品从饱和磁场到Ha附近发生磁化翻转

然后从Ha到Hb附近再次发生磁化翻转的磁矩多少，

分别在 Hu和 Hc坐标轴展示磁相互作用场和矫顽力

场的分布［24］。

在上述实验原理和过程的基础上，此综合实验

可增加如下的实验设计点：

（1）制备工艺条件的设计：包括 AAO 模板自身

的参数（孔隙大小、孔隙密度、孔隙率）、电化学沉积

的条件（电压、电流、离子浓度）和在不同孔径 AAO

模板中电化学沉积金属纳米线，针对不同组的学生

设置不同的制备工艺条件，以提高实验数据的多

样性。

（2）磁性能和机制的探讨：比较传统的分析方法

（磁力显微镜 MFM、磁光克尔显微镜）与本实验的

FORCs测量技术的磁性能和机制的特点，引导学生

从全局角度观察和比较不同组别的实验分析结果。

4　实验部分

4.1　试剂与设备

试 剂 ：NiCl2·6H2O （AR）、H3BO3（AR）、NaCl 

（AR）、NaOH （AR）、蒸馏水（自制）和 AAO 模板

（自制）。

设备：精密电子天平、磁力恒温搅拌器、磁控溅

射镀膜仪、电化学工作站、X射线衍射仪、透射电子

显微镜、综合物理性能系统。

4.2　样品制备

磁纳米线阵列具体的制备流程如图 1 所示，具

体步骤为：（1）自制AAO模板：利用恒压二次阳极氧

化法制备不同孔径 AAO 模板（孔径为 20nm、60nm

和 100nm）；（2）镀铜膜：在 AAO 模板的其中一面磁

控溅射上一层约 1μm 的铜膜；（3）三电极体系电化

学沉积：工作电极（镀铜膜的AAO模板），对电极（铂

片）、参比电极（饱和甘汞电极）、电解液（1 mol/L 的

NiSO4·6H2O，0.8 mol/L 的 H3BO3 和 1 mol/L 的       

NaCl）；（4）去除铜膜：超声 2 min 后撕去铜膜，得到

磁纳米线阵列。

4.3　样品表征

采用电化学工作站测试沉积时的电化学曲线；

采用透射电子显微镜观察纳米线的形貌；采用 X射

线衍射仪进行物相和结构表征；采用综合物理测量

系统测试纳米线阵列的磁性能，并用FORCs绘制磁

分布图分析磁反转机制。
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5　实验结果与讨论

5.1　沉积磁纳米线阵列的电化学曲线

电化学的沉积电位是影响磁纳米线在 AAO 模

板中沉积的重要因素。为确保金属比 H2先沉积形

成纳米线，要先确定最优的电化学沉积电位。        

图 2（a）是金属Ni纳米线在AAO模板中沉积的极化

曲线，从图中可知，当电极电位小于约−0.7 V时，电

流变化缓慢，导致Ni纳米线的沉积受到强烈的极化

影响而不利；在电势为−0.80 ~ −1.05 V之间，电流快

速上升，表明电极极化缓慢，并有利于 Ni纳米线的

沉积。在−1.05 ~ −1.15 V 电位区间内，电流开始下

降，这可能是由于受到金属离子扩散控制的影响；当

电势超过−1.15 V 时，电流再次剧增而导致大量 H2

析出，对Ni纳米线的沉积不利。因此，应将Ni纳米

线的阵列沉积电势设定在金属离子扩散控制电势之

前的−0.80 ~ −1.05 V范围内。

根据金属纳米线电化学沉积电流变化，磁纳米

线阵列在 AAO 模板中沉积可以分为 4 个阶段：（1）

电流恒定无变化：孔道内沉积生长；（2）电流出现拐

点处：刚好长满 AAO模板孔道；（3）电流急剧增加：

冒出孔道后继续增长；（4）最后电流稳定不变：金属

在AAO模板表面形成金属薄膜。图 2（b）是不同电

压下沉积电流的变化，从图中可以看到在沉积电压

为−1.0 V时，纳米线的生长速率适中，这方便我们准

确判断纳米线在 AAO 中生长完全所需要的时间。

图 2（c）分别是 20 nm、60 nm、100 nm孔径的AAO模

板沉积 Ni纳米线阵列的电流变化及其与沉积时间

之间的关系，当电流出现拐点时立即停止沉积，使金

属纳米线刚好长满AAO模板的孔道。

5.2　磁纳米线阵列的形貌分析

为了观察单根金属纳米线的形貌，需将金属纳

米线从 AAO 模板中完全释放出来。首先将沉积好

金属纳米线的 AAO 模板搅碎加入到 1 mol/L 的

NaOH溶液中超声 15 min，然后离心分离，用乙醇和

蒸馏水清洗数遍后烘干得到完全释放的金属纳米

线。图 3 是不同孔径 AAO 模板沉积并完全释放后

得到成束和单根金属纳米线的TEM图，从图 3可知

制备的样品具有明显的纳米线形状和较高的表面光

滑度，纳米线直径均匀，直径大小与 AAO模板的孔

径相匹配。

图1　磁纳米线阵列的制备流程图

Fig.1　Schematic of the samples synthesis

（ a）　极化曲线图 （b）　不同电压的变化 （c）　不同孔径的变化

图2　沉积磁纳米线阵列的电化学曲线

Fig.2　Electrochemical curves of electrodeposited metal nanowires
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5.3　磁纳米线阵列的X射线衍射分析

运用X射线衍射技术对不同直径大小的纳米线

阵列进行结构表征，XRD图谱如图 4所示。当纳米

线直径较小时，在 2θ = 75 °仅有一个衍射峰（220），

当纳米线直径增大到 100 nm时，除了在 2θ = 75 °有

一个衍射峰（220）外，在 2θ = 44 °处出现了一个微弱

的衍射峰（111）。这表明 Ni 纳米线在 AAO 模板孔

道中沉积的电流方向与纳米线（220）生长方向相同，

当 AAO 模板孔径较小时，纳米线沿着（220）方向择

优快速生长，当AAO 模板孔径变大时，纳米线的生

长受到了孔道束缚效应的影响，导致（220）方向的生

长速度变缓，而（111）方向得到生长。因此，随着

AAO 模板孔径的增大，纳米线的生长方向也会发生

变化。

5.4　磁纳米线阵列的磁性能分析

图 5是纳米线阵列在不同磁场角度下测量的磁

滞回线。其中当磁场方向与纳米线长轴平行时定义

为 α = 0 °；当磁场方向与纳米线长轴垂直时定义为

α = 90 °。从图中可知，所有纳米线阵列在 α = 0 °的

矫顽力（Hc）和剩磁比（Mr/Ms）比在 α = 90 °的高，而

饱和场（Hm）低，说明Ni纳米线阵列的长轴为易磁化

轴，并呈现明显的磁各向异性。一般地，纳米线阵列

矫顽力 Hc随 α的增大而变小的是一致反转，随 α的

增大而增大的是涡旋反转［25］。图中 Ni 纳米线阵列

的矫顽力随着磁场角度的增加而减小，表明了其磁

反转为一致反转。

5.5　磁纳米线阵列的FORCs分析

图 6（a）、（b）、（c）是 Ni 纳米线阵列的二维

FORCs图，利用FORCs技术可以分析纳米线阵列的

磁畴结构、磁相互作用力分布和磁反转机制。纳米

线阵列的矫顽力场分布可表示为图中的横轴Hc，而

作用力场分布则可用图中的纵轴Hu表示。图 6（a）、

（b）、（c）在沿着Hc轴都有一定的分布且分布最强的

点都远离中心点，这种特征被认为是单畴结构的典

型特征，表明获得的 Ni纳米线阵列处于单畴状态，

且它的状态没有随着直径的变化而发生变化。从矫

顽力场的横截面图也提供了纳米线阵列磁化反转过

程的信息，一致反转的 FORCs 图概率密度较为集

中，沿 Hc轴仅有一个较尖锐的峰；而涡旋反转和畴

（a）　20 nm成束

（d）　60 nm单根

（b）　20 nm单根

（e）　100 nm成束

（c）　60 nm成束

（f）　100 nm单根

图3　金属纳米线的TEM图

Fig.3　TEM images of metal nanowires

图4　金属纳米线的XRD图谱

Fig.4　XRD patterns of metal nanowires
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壁横向反转FORCs图的矫顽力分布增大，沿Hc轴出

现较宽的或多个分布峰［26］。纳米线阵列 FORCs 的

横截面图 6（d）揭示了矫顽力场沿Hc轴的分布情况。

图 6（d）中可以看到直径为 20 nm、60 nm、100 nm 的

纳 米 线 阵 列 矫 顽 力 分 别 为 918 Oe、530 Oe 和       

565 Oe，且都仅有一个较为尖锐的矫顽力峰，说明

Ni 纳米线阵列的磁化反转均为一致反转。纳米线

阵列 FORCs 的横截面图 6（e）揭示了相互作用场沿

Hu 轴的分布情况。图 6（e）中可得∆Hu
FORCs 分别为

765 Oe、1534 Oe 和 3248 Oe，说明 Ni 纳米线阵列之

间的磁相互作用随着直径的增大而增强。

（a）　20 nm （b）　60 nm （c）　100 nm

图5　金属纳米线阵列不同磁场角度的磁滞回线

Fig.5　Hysteresis loops of metal nanowires under different magnetic field angles

（a）　20 nm

（d）　矫顽力场分布

（b）　60 nm

（e）　作用力场分布

（c）　100 nm

图6　金属纳米线阵列的FORCs图、矫顽力场分布和相互作用力场分布

Fig.6　FORCs diagrams， coercivity distribution and interaction field distribution of metal nanowires
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6　实验教学设计

此综合实验设计面向材料科学与工程专业和材

料化学专业大三或大四学生开设，综合实验共计 16

学时，为提升学生的现场实验操作技能和实验设计

能力，此综合实验设计主要以科研全流程模拟开展，

同时优化设计教学过程。包括实验前准备、组织实

施教学和实验汇报总结。

6.1　实验前准备

为了提高实验教学效率，实验前准备由教师和

学生通过线下线上配合开展，包括理论知识讲解、实

验任务布置、学生预习、提交预习报告、师生讨论确

认方案等环节。教师线下 2个学时向学生讲解此综

合实验的基础理论知识，包括金属纳米线的电化学

沉积、磁测量和分析；线上布置实验任务和上传实验

仪器操作视频，并安排学生通过查阅文献资料提前

准备并完成以下工作：（1）了解磁纳米阵列的研究现

状，回顾磁性材料相关的基本概念、测量和分析原理

与方法；（2）了解电化学沉积金属纳米线的行为和机

理，巩固相关的电化学理论知识；（3）了解 X射线衍

射仪、透射电子显微镜、综合物理性能系统等仪器设

备的结构、原理、使用方法和实验结果分析方法。学

生在教师学习布置任务后组建实验团队，团队内分

工合作完成实验前预习，并设计拟定实验方案和可

行性报告，提交教师审核，师生互相讨论后确定可行

的实验方案。

6.2　组织实施教学

以学生主动设计实验方案为主，教师引导式实

验教学为辅来开展实验。实验内容围绕“实验设计

—材料制备—性能测试—分析表征”为主线模拟科

研流程。其中，6 个学时让学生分组按照自主设计

的实验方案完成在AAO模板中的沉积金属纳米线，

共性步骤以实验指导书为准；针对团队实验过程中

的问题和疑问，教师引导和帮助学生，让其独自分析

问题的根本原因和找到解决问题的方法；4 个学时

完成金属纳米线阵列的结构表征、磁性能测试和数

据处理，在教师着重强调各个测试表征的注意事项

后让学生分组独自完成。在整个实验过程中，教师

需引导学生注重规范实验操作习惯的培养，包括实

验记录的完整性、真实性和条理性，以及实验现象的

观察和思考，帮助学生养成良好的科研素养。

6.3　实验汇报总结

4个学时分组以 PPT的形式汇报实验结果并分

析讨论。学生主要以科研学术报告的形式进行实验

汇报总结，包括涉及实验过程中的问题、提出的解决

方案和思路以及得到实验数据的分析讨论等方面；

教师对实验团队的汇报逐个进行点评，引导学生深

入思考以下问题，以便充分探讨和研究：（1）本实验

的注意事项；（2）本实验的推广意义；（3）本实验制备

的磁纳米线阵列的应用领域与潜力。让学生深入了

解与所学实验内容相关的科技前沿知识，以拓宽学

生的思路。完成 PPT汇报后，学生通过科研小论文

的模式撰写实验报告，包含标题、摘要、关键词、前

言、实验部分、结果与讨论以及结论等主要部分，以

科研论文形式让学生全面回顾此实验的全部知识点

的同时培养学生的科技写作能力，充分发挥此综合

实验的教学功能。

7　结语

针对当前材料科学与工程领域中磁性纳米材料

的发展需求，结合大学本科教育培养目标和实验教

学改革的要求，提升材料科学与工程专业和材料化

学专业本科生结构功能一体化材料设计能力，设计

了“电化学沉积制备磁纳米线阵列及磁反转机制”综

合性研究实验。实验过程涵盖了电化学制备、微结

构表征、磁性能测试以及利用FORCs技术分析磁反

转机制等知识。在课程设置和实验教学设计中，追

求实践与教学实际相结合，广泛引进新的实践技术

和新的教学形式，培养学生的实践动手能力和科学

创新精神，提升学生的现场实验操作技能和实验设

计能力，尤其是针对电化学沉积磁性纳米线阵列材

料等前沿领域，帮助学生深入了解材料电化学制备

及其磁学性质，提升其分析实验数据和解决问题的

能力，为他们未来在科研与技术工作领域取得成功

打下可靠的基础。
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