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摘要：实验建立了一种抑制电导检测器离子色谱测定三氧化二铁粉中硫酸根含量的方法。实验采用浓盐

酸分解样品， 3.2 mmol/L 碳酸钠–1.0 mmol/L 碳酸氢钠作为淋洗液，流速为 0.7 mL/min，柱温 35 ℃，进样体积

为 20 μL。结果表明，硫酸根离子在 0.5～100 mg/L 浓度范围内线性关系良好，线性方程为 y=0.228 9x-0.038 3，

线性相关系数 R2=0.999 96。样品加标回收率为 97.38%～104.42%，RSD 为 1.01%，检出限为 0.002%。该方法

操作简单、灵敏度高、重现性好，可作为三氧化二铁粉中硫酸根离子的定量检测方法。
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钢铁冶金以铁矿石作为基础原料。其中，钒

钛磁铁,赤铁矿黄铁矿因其丰富的储量和较高的铁

品位，成为与铁矿粉配合进行高炉或非高炉冶炼

的关键含铁氧化物[1-2]。然而，在追求高效、优质

铁水的同时，原料及工艺过程中伴生的有害元素

始终是行业面临的关键瓶颈，其中以硫元素的危

害尤为突出。在冶炼工艺层面，硫是极具破坏力

的“隐形杀手”。即使微量硫进入生铁和后续钢产

品中，也会严重恶化钢铁的机械性能，显著增加

其热脆倾向，导致钢铁材料在高温加工时极易开

裂，成为影响最终钢材强度、韧性和焊接性能的

致命缺陷。同时，硫化物在炉内高温环境下的腐

蚀作用加速了耐火材料的损耗，缩短设备寿命，

抬高了生产成本。更不容忽视的是，在冶炼与燃

烧过程中，硫元素极易转化为二氧化硫排放，对

环境造成严重的污[3-4]。因此，在三氧化二铁铁粉

的利用过程中，需要对进硫元素行严格的检测和

精准监控，做好硫元素的源头削减与过程脱除。

实验研究对象为钛白粉副产物硫酸亚铁溶液

经过绿色选冶工艺制备的三氧化二铁粉，是生产

软磁性材料的主要原料。三氧化二铁粉中二氧化

硅、三氧化二铝、氧化钙、氧化锰、硫酸根等元

素含量是其材料性能的重要指标，在 GB/T
24244—2009[5] 中对硫酸根做出了明显的规定。目

前测定三氧化二铁粉（氧化铁粉）中杂质的检测

方法报道比较多，闻向东等[6-9] 采用 ICP-AES 测定

氧化铁粉中的硅、铝、钙、锰和硫；张庆建等[10]

采用高频燃烧红外吸收法测定氧化铁皮中的硫含

量；攀志刚等[11] 采用 X 射线荧光光谱法测定氧化

铁粉中的铁及杂质；陈绯等[12] 采用离子色谱法测

定氧化铁粉中痕量氯离子；陈亦安[13] 采用燃烧碘

量法测定氧化铁中硫酸根的含量；张丽英等[14] 采

用硫酸钡比浊法测定氧化铁中硫酸根。

目前采用离子色谱法测定三氧化二铁中硫酸
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根报道比较少。通过盐酸低温溶样，加标回收实

验，国家标准方法对比验证等方式建立起了一种

离子色谱法测定三氧化二铁中硫酸根离子含量的

方法，该方法操作简便、灵敏度高、结果准确、

可测定含量 0.002%～10.000% 范围内的硫酸根、

满足 GB/T 24244—2009 对硫酸根的检测要求。 

1　实　验
 

1.1　仪器与试剂

IC  940 离子色谱仪（metrohm），metrosep
Ａsupp 5- 250/4.0 色谱柱（metrohm），858 profe-
ssion sample processor 自动进样器  （metrohm），

硫酸根标准溶液（GBW(E)082686，标准值：1 000
mg/L），Na2CO3（光谱纯），NaHCO3 （光谱纯），

超纯水：电阻率>18.2 MΩ.cm，CS-3600GG 高频红

外碳硫分析仪（钢研纳克）。 

1.2　色谱条件

采 用 Metrohm  A  Supp  5-250 分 离 柱 ； 3.2
mmol/L  Na2CO3–1.0  mmol/L  NaHCO3 淋洗液；经

0.25 μm 水相过滤膜真空过虑；流速 0.7 mL/min；
进样量 25 μL；柱温 35 ℃；电导检测器。 

1.3　溶液配制 

1.3.1　标准溶液的配制

准确移取硫酸根标准溶液于一组 100.0 mL 容

量瓶中，用淋洗液稀释定容，配制成 0.0、0.5、
1.0、5.0、10.0、50.0、100.0 mg/L 系列浓度。 

1.3.2　待测样品溶液的配制

准确称取 0.100 0～0.500 0 g 样品于 25 mL 烧

杯中，加入 5 mL1∶1 盐酸，盖上表面皿，低温缓

慢加热至试料溶解完全，用淋洗液转移至 100.0 mL
容量瓶中，定容，摇匀，备用。平行制备两份，

同时制备空白溶液。 

2　结果与讨论
 

2.1　实验条件的选择 

2.1.1　色谱柱的选择

本实验分别考查了 metrosep Ａ supp  5- 250、
metrosep Ａsupp 5- 150 两种强离子交换柱。由于采

用大量盐酸溶样，制备的样品溶液中含有大量氯

离子，在采用 Metrohm A Supp 5–150 色谱柱时，

由于其柱容量小、理论塔板数少、出峰时间早，

氯离子峰饱和且拖尾严重与硫酸根无法有效分

离。采用 metrosep Ａsupp 5- 250 色谱柱，氯离子

虽然也拖尾，但氯离子与硫酸根离子分离良好，

图 1 为样品分析色谱图。
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图 1    样品色谱
Fig.1    Chromatogram of samples

  

2.1.2　洗液浓度及流速的选择

采用 3.2 mmol/L Na2CO3–1.0 mmol/L NaHCO3

作为淋洗液，进行样品分析。选择淋洗液的流速

为 0.5、0.7、1.0、1.5 mL/min。结果表明在这 4 种

流速下，0.5 mL/min 流速时氯离子拖尾严重并将

硫酸根峰基线抬升，分离不完全；流速为 1.0、
1.5 mL/min 时，硫酸根出峰时间前移，无法与氯

离子尾峰有效分离；流速为 0.7 mL/min 氯离子虽

然也拖尾，但氯离子与硫酸根离子分离度良好，

可用于样品分析。 

2.2　方法的检出限、线性范围和回归方程

配制一系列不同浓度的标准溶液，分别进

样，在上述的色谱条件下以峰面积对离子浓度绘

制工作曲线，求出线性回归方程，计算检出限。

方法的线性范围、回归方程、相关系数和检出限

见表 1。
  

表 1    线性范围、回归方程、相关系数和检出限
Table 1    Linear range、regression equation、correlation of

coefficient and detection limit
被检测
离子

线性范围/
（mg/L）

回归
方程

相关
系数

检出
限/%

SO4
2- 0.5～100 y=0.228 9x-0.038 3 0.999 96 0.002

  

2.3　精密度实验

随机选取一份样品，按 1.3.2 平行制备 8 份待

测液，连续测定 8 份待测液的结果相对标准偏差

为 1.01%，该方法精密度良好，结果见表 2。 

2.4　准确度

为了考查方法的可靠性，进行加标回收实
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验。随机选取 2 份样品，按 1.3.2 各平行制备 3 份

待测液，分别加入 0. 050 、0.50、5.0 mg 硫酸根离

子，按方法检测，计算回收率为 97.38%～104.42%，

实验结果见表 3。
 
 

表 3    回收率
Table 3    Rate of recovery

样品
本底值/
（mg/L）

加标量/
（mg/L）

加标后测定值/
（mg/L） 回收率/%

1 2.257 0.50 2.879 104.42
1 2.257 5.00 7.346 101.22
1 2.257 50.00 51.452 98.46
2 40.468 0.50 39.895 97.38
2 40.468 5.00 46.668 102.64
2 40.468 50.00 89.265 98.67

  

2.5　样品分析

分别采用本方法、SN/T 3323.2—2012 《氧化

铁皮 第 2 部分：硫含量的测定 高频燃烧红外线吸

收法》、GB/T 6730.16—2016 《铁矿石 硫含量的

测定 硫酸钡重量法》三种方法对实际样品进行检

测，结果见表 4。结果显示在方法测定范围内，三

种方法检测结果一致。
 
 

表 4    样品结果
Table 4    Results of samples

流程
样品

本法/% SN/T 3323.2—2012/% GB/T 6730.16—2016/%

1 2.65 2.61
2 0.81 0.83
3 0.13 0.12
4 0.080 0.083
5 0.045 0.047
6 0.026 0.029

  

3　结　论

采用离子色谱法对三氧化二铁中硫酸根进行

分析，实验表明回收率、重现性都比较好，采用

国家推荐标准、商检行业推荐标准进行对比，测

定的结果显示一致。该方法操作简便、灵敏度

高、测定含量范围广、结果准确，可作为三氧化

二铁中硫酸根离子的定量检测方法。
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Determination of Sulfate Ion in Ferric Oxide Powder by Ion
Chromatography

LEI Yong,  YI Jianchun,  ZHAO Chaohui,  ZHENG Hao,  YU Tao,  LIU Shujun
(Institute of Multipurpose Utilization of Mineral Resources, Technology Innovation Center for

Comprehensive Utilization of Strategic Minerals Resources, Ministry of Natural Resources, Chengdu,
Sichuan 610041, China)

Abstract: To  establish  a  method  for  the  determination  of  sulfate  ion  in  ferric  oxide  powder  by  ion
chromatography  with  suppression  conductivity  detector.  The  hydrochloric  acid  was  used  to  decomposed
samples, with 1.0 mmol/L sodium bicarbonate and 3.2 mmol/L sodium carbonate as mobile phase, and the
flow rate was 0.7 mL/min, the colume temperature was 35 ℃,  inject volumn was 20 μL. The results show
that  the  sulfate  had  a  good  calibration  linear  ship  in  the  range  of  0.5～100  mg/L,  the  linear  equation  of
sulfate was y=0.228 9x-0.038 3, R2=0.999 96. The recovery from 97.38% to 104.42%, RSD=1.01%, and the
limit  of  detection was  0.002%. This  method has  the  benefits  of  easy operation,  highly  sensitive,  and good
reproducibility. It can be used as a quality detection method of sulfate ion in ferric oxide powder.
Keywords: mineral product analysis; ferric oxide powder; ion chromatography; sulfate ion
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