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高纯纳米氧化铁的制备

吴文军， 韩　 召， 张福元， 刘鹏飞， 李　 杰

（安徽工业大学 冶金工程学院， 安徽 马鞍山 ２４３０３２）

摘要：【目的】改进纳米氧化铁的制备工艺流程， 制备高纯纳米氧化铁。 【方法】首先， 采用重结晶法去除硫酸亚铁中

Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋等杂质离子， 采用氟化铵沉淀进一步去除硫酸亚铁中的 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋杂质离子， 然后使用过氧化氢氧化

法、 氨水沉淀法对硫酸亚铁进行沉淀制得羟基氧化铁， 接着采用调浆法和超声法洗涤羟基氧化铁制得前驱体， 最后焙

烧前驱体制得高纯纳米氧化铁； 使用仪器和设备分析高纯纳米氧化铁的颗粒形貌、 粒径分布和杂质离子的质量浓度。
【结果】改进后的制备高纯纳米氧化铁的工艺流程为：将温度为 ６０ ℃时的饱和硫酸亚铁溶液进行降温， 在温度至 １０ ℃
时实现 ２ 次重结晶， 将重结晶后的硫酸亚铁配置为 ｐＨ 为 ６ 的溶液； 在水浴温度为 ３０ ℃时， 氟化铵过量系数设为 ５ 以

使 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋沉淀， 制得纯净硫酸亚铁溶液； 利用过氧化氢氧化、 氨水沉淀硫酸亚铁溶液制得羟基氧化铁； 重复利用调

浆洗涤、 超声洗涤羟基氧化铁去除铵根离子和硫酸根离子； 将沉淀物在温度为 ６００ ℃时焙烧 １ ｈ， 制得高纯纳米氧化

铁。 【结论】由改进的制备方法制得的高纯纳米氧化铁球形颗粒形貌均匀， 中位粒径为 ３００ ｎｍ， 高纯纳米氧化铁中

α⁃Ｆｅ２Ｏ３ 的质量分数大于 ９９．９５％。
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　 　 氧化铁是一种具有广泛应用的无机非金属物质， 外观为红色或红棕色粉末， 通常将质量分数

＞９９．５％的氧化铁称为高纯氧化铁。 高纯纳米氧化铁具有优异的光学、 电学、 吸附、 催化和磁化特性，因
此被广泛地应用于传感器、 催化剂、 生物医药等和光催化领域等［１－４］。

高纯纳米氧化铁中仍旧包含多种杂质离子，其中，Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋等杂质离子是影响其颜色、微观形貌

和综合性能的主要因素；Ａｌ３＋、 Ｓｉ４＋等杂质离子会影响铁氧体的显微结构和电磁性能；氧化铁中的 Ｍｎ２＋

等重金属离子的含量在生物医药领域也有严格的要求［５］。 在铁氧体磁芯中，当氧化铁的质量分数误差

达到 ０．１％时，就会对磁芯的磁性产生很大影响，同时，氧化铁粉体的粒径较小时，可压缩性能更好，并有

利于制备尺度较小的铁磁体［６］。 高纯纳米氧化铁还有去除硫化氢的功能，氧化铁中所含杂质越少，脱
硫性能就越好［７］。 综上所述，不同应用领域均对高纯纳米氧化铁提出了高纯度、 小粒径和窄粒度分布

的苛刻要求。
制备纳米氧化铁的方法主要有水热法、 溶剂热法、 溶胶凝胶法、 液相沉淀法、 模板法、 物理溅

射法、 脉冲激光沉积法、 电子束蒸发法等［８－１１］。 余旺等［１２］ 以硫酸亚铁（Ｆｅ２ＳＯ４）为原料， 通过重结晶

后的水热反应合成了质量分数为 ９８．８％、 粒径为 ５８０ ｎｍ 的纳米氧化铁。 焦建国［１３］ 利用水热法制备

出了羟基氧化铁（ＦｅＯＯＨ）， 在温度为 ４００ ℃时煅烧制得氧化铁纳米棒。 郝素菊等［１４］ 以九水合硝酸铁

（Ｆｅ（ＮＯ３） ３·９Ｈ２Ｏ）为原料， 以尿素为沉淀剂，用热解前驱体法制得球状纳米氧化铁。 目前，关于制备

的纳米氧化铁的研究对纯度的关注度较低， 导致其制备的纯度较低， 主要原因是未对实验中所使用的

铁源进行提纯处理， 水热法制备难以完全去除氧化铁中剩余的铵根离子和硫酸根离子， 因此， 需要寻
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找一种操作简单有效的制备高纯纳米氧化铁的方法。
为了制备高纯纳米氧化铁，本文中首先采用重结晶法去除硫酸亚铁中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋等杂质离

子，采用氟化铵沉淀进一步去除硫酸亚铁中的 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋杂质离子，然后使用过氧化氢氧化法、 氨水沉

淀法对硫酸亚铁进行沉淀制得羟基氧化铁，接着采用调浆法和超声法洗涤羟基氧化铁制得前驱体，最后

焙烧前驱体制得高纯纳米氧化铁；使用仪器和设备分析高纯纳米氧化铁的颗粒形貌、 粒径分布和杂质

离子的质量浓度，对制得的高纯纳米氧化铁产品进行验证。

１　 方法

１．１ 试剂材料和仪器设备

试剂材料： 七水合硫酸亚铁（分析纯，上海泰坦科技股份有限公司）； 过氧化氢（分析纯，国药集团

化学试剂有限公司）； 硫酸（分析纯，国药集团化学试剂有限公司）； 氨水（分析纯，国药集团化学试剂有

限公司）； 氟化铵（分析纯，国药集团化学试剂有限公司）。
设备： ＨＫ２０００ＵＬＴ 型超低温循环恒温槽（杭州三浦精密仪器公司）； ＴＬ１２００ 型卧式管式炉（南京亚

玥五金机电有限公司）； ＤＫ－８Ｄ 型数显恒温水浴锅（金坛西城新瑞仪器厂）； ＤＨＧ－９１４５Ａ 型真空干燥

箱（上海一恒科学仪器有限公司）； Ｆ－１２０８０ 型超声波清洗机（深圳市洁盟清洗设备有限公司）。
仪器： ＩＣＥ－３０００ 型原子吸收光谱仪（赛默飞世尔公司），ＬＣＭＳ－８０４０ 型电感耦合等离子体原子发

射光谱仪（日本岛津公司），Ｒｉｇａｋｕ Ｕｉｔｌｍａｌ Ｖ 型 Ｘ 射线衍射仪（日本理学公司），Ａｐｒｅｏ ２ 型场发射扫描

电子显微镜（赛默飞世尔公司），９０Ｐｌｕｓ 型纳米激光粒度仪（布鲁克海文公司），ＣＴ－２０ 型笔式电导率仪

（上海力辰仪器科技有限公司）。
利用电感耦合等离子体原子发射光谱仪检测七水合硫酸亚铁配置的溶液，硫酸亚铁溶液中的主要

杂质离子 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的初始质量浓度分别为 １６１、 １２８、 ９１ ｍｇ ／ Ｌ。
１．２ 制备

制备高纯纳米氧化铁的工艺流程图如图 １ 所示。 由图可知， 首先， 利用重结晶法一次提纯硫酸亚

铁， 将饱和硫酸亚铁溶液放入低温循环恒温槽中进行结晶， 去除杂质后制得硫酸亚铁晶体，重复结晶

步骤直到纯度达到要求； 其次， 通过氟化铵沉淀进行二次提纯硫酸亚铁， 先将初次提纯后的硫酸亚铁

晶体配置为溶液， 再向硫酸亚铁溶液中加入氟化铵和氨水， 沉淀后再次去除杂质制得纯净硫酸亚铁溶

液； 最后， 向纯净硫酸亚铁溶液中加入过氧化氢进行氧化， 并通过氨水沉淀制得羟基氧化铁， 再对羟

基氧化铁通过调浆法、 超声洗涤法进一步去除杂质制得氧化铁前驱体， 氧化铁前驱体经焙烧后制得高

纯纳米氧化铁。

图 １　 制备高纯纳米氧化铁的工艺流程图

Ｆｉｇ．１　 Ｐｒｏｃｅｓｓ ｆｌｏｗ ｃｈａｒｔ ｆｏｒ ｐｒｅｐａｒｉｎｇ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ⁃ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ
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１．２．１　 重结晶法第一次提纯硫酸亚铁

将 ６０ ℃时饱和硫酸亚铁溶液放入低温循环水槽中，以不同的降温速率进行降温（直接放入结晶温

度降温和降温速率为 ２ ℃ ／ ｈ），使得溶液的降低至不同的结晶温度（结晶温度为 ５～３０ ℃），使得硫酸亚

铁第一次结晶，待结晶稳定后，进行抽滤处理制得硫酸亚铁结晶体；整个结晶过程重复 ５ 次。
１．２．２　 氟化铵沉淀第二次提纯硫酸亚铁

将上一步制备的硫酸亚铁结晶配置成 Ｆｅ２＋质量浓度为 ６０ ｇ ／ Ｌ 溶液，加入稀氨水调节 ｐＨ 为 ２．５ ～ ８
时，加入能使 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋完全沉淀的过量系数为 １～１５ 的氟化铵，在不同温度（分别为 ２０～６０ ℃）反应 １
ｈ 后，将硫酸亚铁液体通过孔径为 ０．４５ μｍ 的滤膜过滤制得纯净硫酸亚铁溶液。
１．２．３　 高纯纳米氧化铁的制备和提纯

向除杂后的硫酸亚铁溶液加入质量分数为 １０％的过氧化氢，将硫酸亚铁进行氧化；待溶液完全氧

化后，加入稀氨水调节硫酸铁溶液的 ｐＨ 至 ６．５，制得羟基氧化铁沉淀；收集沉淀物，置入烧杯后重复加

入去离子水，调浆洗涤沉淀物，直到过滤后滤液的总溶解固体值维持稳定；将溶液放入超声清洗器中继

续清洗，记录不同洗涤时间和次数时的滤液总溶解固体值，直到总溶解固体值不再发生改变，固液分离

后制得最终产物的前驱体；将前驱体放入真空干燥箱中烘干，干燥后将前驱体放入管式炉焙烧，在温度

为 ５００～８００ ℃的空气中焙烧 ２ ｈ，制得高纯纳米氧化铁。 在制备过程中，过氧化氢氧化硫酸亚铁、氨水

沉淀、焙烧氢氧化铁时发生的化学反应的方程式分别为

２ＦｅＳＯ４＋Ｈ２Ｏ２＋Ｈ２ＳＯ４ Ｆｅ２（ＳＯ４） ３＋２Ｈ２Ｏ ， （１）

Ｆｅ２（ＳＯ４） ３＋６ＮＨ３·Ｈ２Ｏ ２Ｆｅ（ＯＨ） ３↓＋３（ＮＨ４） ２ＳＯ４ ， （２）

２Ｆｅ（ＯＨ） ３ Ｆｅ２Ｏ３＋３Ｈ２Ｏ 。 （３）
１．３ 物相分析

使用原子吸收光谱仪、电感耦合等离子体原子发射光谱仪分析硫酸亚铁溶液和高纯纳米氧化铁中

的离子质量浓度；针对最终产物高纯纳米氧化铁，使用 Ｘ 射线衍射仪分析物相组成，使用场发射扫描电

子显微镜分析颗粒形貌，使用纳米激光粒度仪分析粒径分布。

２　 结果与讨论

２．１ 重结晶法

硫酸亚铁的溶解度在温度为 ６０ ℃时最大，选取硫酸亚铁饱和溶液为初始溶液。 随着温度的下降，
硫酸亚铁的溶解度快速减小，当温度约为 ０ ℃时，硫酸亚铁溶液到达冰点，故结晶温度应大于 ０ ℃。 不

同结晶温度条件下硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度如图 ２ 所示。 由图可知，硫酸亚铁晶体中 Ｃａ２＋、
Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋离子的质量浓度随着结晶温度的降低而减小， 这是因为， 温度较低时， 杂质离子的动能较

小， 富集速度较慢， 此时硫酸亚铁结晶中富集的杂质减少； 当结晶温度低于 １０ ℃时， 硫酸亚铁晶体中

３ 种杂质离子的质量浓度均较小，杂质 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的质量浓度分别 ３４、 ３３、 １５ ｍｇ ／ Ｌ。 综上，饱和

硫酸亚铁溶液的结晶温度选为 １０ ℃。
为了研究降温速率对硫酸亚铁晶体中各杂质离子质量浓度的影响，配置好温度为 ６０ ℃的饱和硫酸

亚铁溶液后，分别按照快速降温（直接放入温度为 １０ ℃的冷却槽中）和缓慢降温（降温速率为 ２ ℃ ／ ｈ）
的方法，将溶液温度调节至结晶温度 １０ ℃，然后进行实验，检测硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度。
不同降温速率下硫酸亚铁晶体中各杂质离子的质量浓度如图 ３ 所示。 由图可知，硫酸亚铁晶体中质量

浓度从大到小的杂质离子依次为 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋，缓慢降温时 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的质量浓度分别为

３６、 ３５、 １３ ｍｇ ／ Ｌ，快速降温时 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的质量浓度分别为 ４３、 ３２、 １２ ｍｇ ／ Ｌ；对同一种离子而

言，缓慢降温和快速降温对硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度的影响并不明显，这是因为，无机物离

子的性质与硫酸亚铁的差异较小，在结晶过程中，部分杂质离子被夹杂在晶体内部，难以通过 １ 次重结

晶过程去除杂质离子。 综上，选取快速降温法进行重结晶。
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图 ２　 不同结晶温度下硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度

Ｆｉｇ．２　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｉｎ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

图 ３　 不同降温速率下硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度

Ｆｉｇ．３　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｉｎ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｏｌｉｎｇ ｒａｔｅｓ

　 　 重结晶次数对硫酸亚铁晶体中杂质离子质量浓度影响如图 ４ 所示。 由图可知，第 ２ 次重结晶时，硫
酸亚铁中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的质量浓度分别从 １６１、 １２８、 ９１ ｍｇ ／ Ｌ 减小到 ２０、 １６、 ６ ｍｇ ／ Ｌ，结晶提纯效

果明显；随着重结晶次数的继续增加，杂质离子的质量浓度的减小幅度逐渐变缓，每次重结晶的回收率

在 ６０％左右，硫酸亚铁中的 ３ 种杂质离子的质量浓度逐渐趋于 ０，可见重复结晶能够有效地去除硫酸亚

铁晶体的杂质［１５］。 综上，重结晶次数控制在 ２ 次较为合适。

图 ４　 重结晶次数对硫酸亚铁晶体中杂质离子的质量浓度影响

Ｆｉｇ．４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ ｏｎ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｉｎ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ
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２．２ 氟化铵沉淀

向硫酸亚铁溶液中加入氟化铵，氟化铵分解为铵根离子（ＮＨ＋
４）和氟离子（Ｆ－），对沉淀杂质起作用

的是 Ｆ－，溶液中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋杂质离子与 Ｆ－发生反应生成沉淀物。 采用氟化铵沉淀去除硫酸亚铁溶液中

Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋杂质时，选取硫酸亚铁溶液 ｐＨ 为 ２～８。
氟化铵去除杂质时硫酸亚铁溶液 ｐＨ 对杂质离子质量浓度的影响如图 ５ 所示。 由图可见，随着硫

酸亚铁溶液 ｐＨ 的增大， Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋的质量浓度减小，Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋分别形成 ＣａＦ２、 ＭｇＦ２ 沉淀物；当 ｐＨ 为

６ 时，硫酸亚铁溶液中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋的质量浓度为 １１．５、 ７．０ ｍｇ ／ Ｌ，当 ｐＨ＞７，溶液中生成较多 ＦｅＯＯＨ 沉淀

物。 当溶液 ｐＨ 为 ４ 时，Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋ 的去除率存在一个最低点，原因是溶液 ｐＨ 为 ３． ５ ～ ４ 时会形成

［ＭＦｎ］ ２－ｎ配合离子（Ｍ 为 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋等杂质离子），部分 ＣａＦ２、 ＭｇＦ２ 沉淀物会重新溶解，导致 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋

在溶液中质量浓度的减小趋势减缓［１６－１７］。 综上所述，采用氟化铵去除杂质时，选取硫酸亚铁溶液 ｐＨ 为

６。

图 ５　 氟化铵去除杂质时硫酸亚铁溶液 ｐＨ 对杂质离子质量浓度的影响

Ｆｉｇ．５　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｐＨ ｏｆ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｎ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｉｎ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 氟化铵去除杂质时，反应温度对杂质离子质量浓度的影响如图 ６ 所示。 由图可见，在温度为 ３０ ℃
时，硫酸亚铁溶液中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋质量浓度分别为 １１．５、 ６．７ ｍｇ ／ Ｌ；在温度高于 ４０ ℃时，大部分 ＦｅＯＯＨ 沉

淀物从溶液中去除， Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋在硫酸亚铁溶液中质量浓度相对增大。 综上所述，采用氟化铵去除杂质

时，需控制反应温度为 ３０ ℃。

图 ６　 氟化铵去除杂质时反应温度对杂质离子的质量浓度的影响

Ｆｉｇ．６　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｉｎ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 氟化铵过量系数为 １ 时， 氟化铵可与硫酸亚铁溶液中的 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋完全反应， 将氟化铵过量系数

设为 １～１５， 氟化铵过量系数对杂质离子的质量浓度的影响如图 ７ 所示。 由图可见， 随着氟化铵过量系

数的增大， 溶液中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋质量浓度逐渐减小； 当氟化铵过量系数为 ５ 时，硫酸亚铁溶液中 Ｃａ２＋、
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Ｍｇ２＋的质量浓度为 １０．４、 ６．５ ｍｇ ／ Ｌ；当氟化铵过量系数大于 ５ 时， Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋质量浓度减小趋势减缓。
因为 ＣａＦ２、 ＭｇＦ２、 ＦｅＦ２ 的沉淀溶解平衡常数分别为 ２．７×１０－１１、 ６．４×１０－９、 ２．３６×１０－６，硫酸亚铁溶液中

的 ３ 种离子的沉淀顺序依次为 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｆｅ２＋。 过量的 Ｆ－和溶液中硫酸亚铁溶液中少部分的 Ｆｅ２＋反

应，以 ＦｅＦ２ 沉淀物形式从溶液中去除，但添加过多的氟化铵仍可能引入额外杂质。 综上所述，氟化铵过

量系数选择为 ５。

图 ７　 氟化铵过量系数对杂质离子的质量浓度的影响

Ｆｉｇ．７　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｅｘｃｅｓｓ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｎ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ

２．３ 调浆洗涤法和超声洗涤法

羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子的质量浓度随着调浆洗涤次数的变化如图 ８ 所示。 由图可

知，随着调浆洗涤次数的增多，固液分离后的滤液中，羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子的质量浓

度逐渐减小，从 ３ ５００ ｍｇ ／ Ｌ 减小至 １８ ｍｇ ／ Ｌ，说明重复洗涤对于铵根离子和硫酸根离子有着较好的去除

效果，重复 ８ 次调浆洗涤后能够有效去除羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子。
羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子的质量浓度随超声洗涤时间的变化如图 ９ 所示。 由图

可见， 超声洗涤 １ 次时， 在洗涤时间 ２０ ｍｉｎ 内， 羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子的质量浓度

急剧增大至 ２５ ｍｇ ／ Ｌ， 洗涤时间为 ３０～６０ ｍｉｎ 时， 铵根离子和硫酸根离子的质量浓度变化不大； 重复 ３
次超声洗涤后， 铵根离子和硫酸根离子的质量浓度约为 １７ ｍｇ ／ Ｌ， 较为稳定。 在超声辅助洗涤时， 粉体

的分散性增强， 溶液中生产大量的空化气泡有助于破碎团聚物， 使羟基氧化铁沉淀物中夹杂的铵根

离子和硫酸根离子溶解在溶液中［１８］。 综上所述， 通过 ３ 次超声洗涤能够有效去除羟基氧化铁沉淀中铵

根离子和硫酸根离子。

图 ８　 铵根离子和硫酸根离子的

质量浓度随着调浆洗涤次数的变化

Ｆｉｇ．８　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｉｏｎ ａｎｄ
ｓｕｌｆａｔｅ ｉｏｎ ｖａｒｙｉｎｇ ｗｉｔｈ ｗａｓｈｉｎｇ ｔｉｍｅｓ

图 ９　 铵根离子和硫酸根离子的

质量浓度随超声洗涤时间的变化

Ｆｉｇ．９　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｉｏｎ ａｎｄ
ｓｕｌｆａｔｅ ｉｏｎ ｖａｒｙｉｎｇ ｗｉｔｈ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｗａｓｈｉｎｇ ｔｉｍｅ
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２．４ 高纯纳米氧化铁的物相分析

不同焙烧温度时的高纯纳米氧化铁的 ＸＲＤ 谱图如图 １０ 所示。 由图可见，在不同温度下焙烧时，衍
射峰的位置未发生变化，对应的卡片号为 ＰｄｆＮｏ．５－６３７，说明产物均为高纯纳米氧化铁；当焙烧温度为

６００～８００ ℃时，产物结晶度较好。 综合考虑各方因素，选取焙烧温度为 ６００ ℃。

图 １０　 不同焙烧温度时的高纯纳米氧化铁的 ＸＲＤ 谱图

Ｆｉｇ．１０　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ⁃ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｒｏａｓｔｉｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

　 　 采用盐酸溶液溶解在温度为 ６００ ℃时焙烧制得的高纯纳米氧化铁，高纯纳米氧化铁中主要杂质离

子质量浓度如表 １ 所示。 由表 １ 可知，Ｃａ２＋、 Ｓｉ４＋的质量浓度分别 １２８、 １１８ ｍｇ ／ Ｌ，而 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋、 Ａｌ３＋、
Ｚｎ２＋、 Ｋ＋、 Ｓ２＋等杂质离子的质量浓度均小于 ５０ ｍｇ ／ Ｌ， 总杂质离子质量浓度小于 ５００ ｍｇ ／ Ｌ，经换算可知

制得的高纯纳米氧化铁中 α⁃Ｆｅ２Ｏ３ 的质量分数大于 ９９．９５％。

表 １　 高纯纳米氧化铁中主要杂质离子的质量浓度

Ｔａｂ．１　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｊｏｒ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｉｏｎｓ ｉｎ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ⁃ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ

杂质离子 Ｃａ２＋ Ｍｇ２＋ Ｍｎ２＋ Ａｌ３＋ Ｓｉ４＋ Ｚｎ２＋ Ｋ＋ Ｓ２＋

质量浓度 ／ （ｍｇ·Ｌ－１） １２８ ４２ ７ ２９ １１８ ３４ ５０ ３２

　 　 不同放大倍数下的高纯纳米氧化铁的 ＳＥＭ 图像如图 １１ 所示。 由图可见，在焙烧温度为 ６００ ℃时，
高纯纳米氧化铁均为球形颗粒，形貌均一，粒度为纳米级，颗粒间存在团聚现象，这是因为高纯纳米氧化

铁粒子径小，比表面积大，表面能高，容易产生团聚体［１９］。
高纯纳米氧化铁的粒径分布曲线如图 １２ 所示。 由图可见，氧化铁的中位粒径 Ｄ５０为 ３００ ｎｍ，粒径

分布较窄。

（ａ）放大倍数为 ５ ０００ （ｂ）放大倍数为 ５０ ０００

图 １１　 不同放大倍数下的高纯纳米氧化铁的 ＳＥＭ 图像

Ｆｉｇ．１１　 ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ⁃ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ
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图 １２　 高纯纳米氧化铁的粒径分布曲线

Ｆｉｇ．１２　 Ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ⁃ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ

３　 结论

在制备高纯纳米氧化铁过程中，首先采用重结晶法去除硫酸亚铁中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋等杂质，采用

氟化铵沉淀进一步去除硫酸亚铁中的 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋杂质，然后使用过氧化氢氧化法、氨水沉淀法对硫酸亚

铁进行沉淀制得羟基氧化铁，采用调浆法和超声法洗涤羟基氧化铁制得前驱体，最后焙烧前驱体制得高

纯纳米氧化铁，结论如下：
１）采用重结晶法对硫酸亚铁溶液进行提纯时，饱和硫酸亚铁溶液的结晶温度选为 １０ ℃，采用快速

降温法进行 ２ 次重结晶，硫酸亚铁中杂质离子 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋、 Ｍｎ２＋的质量浓度分别从 １６１、 １２８、 ９１ ｍｇ ／ Ｌ
减小为 ２０、 １６、 ６ ｍｇ ／ Ｌ。

２）采用氟化铵对硫酸亚铁溶液进行提纯时，用稀氨水调节硫酸亚铁溶液 ｐＨ 为 ６，反应温度设为 ３０ ℃，
氟化铵的过量系数设为 ５，沉淀后硫酸亚铁溶液中 Ｃａ２＋、 Ｍｇ２＋的质量浓度分别减小为 １０．４、 ６．５ ｍｇ ／ Ｌ。

３）采用调浆洗涤法和超声洗涤法去除羟基氧化铁中的铵根离子和硫酸根离子，８ 次调浆洗涤后滤

液中铵根离子和硫酸根离子质量浓度从 ３ ５００ ｍｇ ／ Ｌ 减小至 １８ ｍｇ ／ Ｌ，３ 次超声洗涤后滤液的质量浓度

为 １７ ｍｇ ／ Ｌ，趋于稳定。
４）制得的高纯纳米氧化铁为球形颗粒，形貌均匀，中位粒径为 ３００ ｎｍ，高纯纳米氧化铁中 α⁃Ｆｅ２Ｏ３

的质量分数大于 ９９．９５％。
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（Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ， Ａｎｈｕｉ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ， Ｍａ’ａｎｓｈａｎ ２４３０３２， Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：
Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｖａｒｉｏｕｓ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ａｒｅａｓ ｐｕｔ ｆｏｒｗａｒｄ ｄｅｍａｎｄｉｎｇ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｆｏｒ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｗｉｔｈ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ，
ｓｍａｌｌ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ａｎｄ ｎａｒｒｏｗ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ． Ｃｕｒｒｅｎｔｌｙ， ｓｔｕｄｉｅｓ ｏｎ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｐａｙ ｌｅｓｓ ａｔｔｅｎｔｉｏｎ
ｔｏ ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ， ｍａｉｎｌｙ ｂｅｃａｕｓｅ ｏｆ ｔｈｅ ｆａｉｌｕｒｅ ｔｏ ｐｕｒｉｆｙ ｔｈｅ ｉｒｏｎ ｓｏｕｒｃｅ ｕｓｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ． Ｉｔ ｉｓ ｄｉｆｆｉｃｕｌｔ ｔｏ ｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ ｒｅｍｏｖｅ
ｔｈｅ ｒｅｍａｉｎｉｎｇ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｉｏｎ ａｎｄ ｓｕｌｆａｔｅ ｉｏｎ ｉｎ ｔｈｅ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｂｙ ｈｙｄｒｏｔｈｅｒｍａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ， ｓｏ ｔｈｅｒｅ ｉｓ ａ ｎｅｅｄ ｔｏ ｆｉｎｄ ａｎ
ｏｐｅｒａｔｉｏｎａｌｌｙ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ｅｆｆｅｃｔｉｖｅ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ． Ｔｏ ｐｒｅｐａｒｅ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｉｒｏｎ
ｏｘｉｄｅ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ， ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｎｅｅｄｓ ｔｏ ｂｅ ｆｕｒｔｈｅｒ ｉｍｐｒｏｖｅ， ｆｏｌｌｏｗｅｄ ｂｙ ｄｅｔａｉｌｅｄ ｐｈａｓｅ
ａｎａｌｙｓｉｓ．
Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｆｉｒｓｔｌｙ， ｔｈｅ ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｐｕｒｉｆｙ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ａｔ ｏｎｅ ｔｉｍｅ． Ｔｈｅ ｓａｔｕｒａｔｅｄ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
ｗａｓ ｐｕｔ ｉｎｔｏ ａ ｌｏｗ⁃ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｉｒｃｕｌａｔｉｎｇ ｔｈｅｒｍｏｓｔａｔ ｆｏｒ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ， ａｎｄ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ ｗｅｒｅ ｐｒｅｐａｒｅｄ ａｆｔｅｒ ｒｅｍｏ⁃
ｖｉｎｇ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ． Ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓｅｓ ａｂｏｖｅ ｗｅｒｅ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｕｎｔｉｌ ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｒｅａｃｈｅｄ ｔｈｅ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ． Ｓｅｃｏｎｄｌｙ， ｔｈｅ ｓｅｃｏｎｄ
ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｂｙ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ． Ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ ａｆｔｅｒ ｔｈｅ ｉｎｉ⁃
ｔｉａｌ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｗｅｒｅ ｆｉｒｓｔ ｃｏｎｆｉｇｕｒｅｄ ａｓ ａ ｓｏｌｕｔｉｏｎ， ａｎｄ ｔｈｅｎ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ａｎｄ ａｍｍｏｎｉａ ｗｅｒｅ ａｄｄｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏ⁃
ｌｕｔｉｏｎ． Ａｆｔｅｒ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ ａｎｄ ｒｅｍｏｖｉｎｇ ｔｈｅ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ， ａ ｐｕｒｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ． Ｆｉｎａｌｌｙ， ｈｙｄｒｏｇｅｎ ｐｅｒｏｘｉｄｅ ｗａｓ
ａｄｄｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｐｕｒｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｆｏｒ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ． Ｔｈｅ ｈｙｄｒｏｘｙｌ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｗａｓ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｄ ｂｙ ａｄｄｉｎｇ ａｍｍｏｎｉａ． Ａｆｔｅｒ ｆｕｒｔｈｅｒ
ｒｅｍｏｖｉｎｇ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｂｙ ｔｈｅ ｓｌｕｒｒｙ ｍｉｘｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｗａｓｈｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄ， ｔｈｅ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ ｐｒｅｃｕｒｓｏｒ ｗａｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ａｎｄ ｃａｌ⁃
ｃｉｎｅｄ ｔｏ ｏｂｔａｉｎ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ． Ｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｌｙ， ａｔｏｍｉｃ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｅｒｅ ｕｓｅｄ ｔｏ ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｉｏｎｉｃ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｉｎ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｎｄ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ ｉｒｏｎ ｏｘ⁃
ｉｄｅ． Ａｎ Ｘ⁃ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｅｒ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｐｈａｓｅ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ， ｆｉｅｌｄ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｅｌｅｃｔｒｏｎ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ
ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ａｎｄ ａ ｎａｎｏｌａｓｅｒ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ａｎａｌｙｚｅｒ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｆｉｎａｌ
ｐｒｏｄｕｃｔ ｏｆ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｎａｎｏ ｉｒｏｎ ｏｘｉｄｅ．
Ｒｅｓｕｌｔｓ ａｎｄ Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ Ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｓ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ， ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ
ｔｈｅ ｓａｔｕｒａｔｅｄ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｓ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ａｓ １０ ℃， ａｎｄ ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ Ｃａ２＋， Ｍｇ２＋ ａｎｄ Ｍｎ２＋ ｉｎ
ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｄｅｃｒｅａｓｅ ｆｒｏｍ １６１， １２８ ａｎｄ ９１ ｍｇ ／ Ｌ ｔｏ ２０， １６ ａｎｄ ６ ｍｇ ／ Ｌ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ． Ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕ⁃
ｔｉｏｎ ｐＨ， ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃａ２＋， Ｍｇ２＋ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｄｅｃｒｅａｓｅｓ， Ｃａ２＋， Ｍｇ２＋ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｆｏｒｍ ＣａＦ２， ＭｇＦ２ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｓ． Ｗｈｅｎ
ｔｈｅ ｐＨ ｉｓ ６， ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃａ２＋， Ｍｇ２＋ ｉｎ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｓ １１．５， ７．０ ｍｇ ／ Ｌ， ａｎｄ ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｐＨ ｉｓ ｍｏｒｅ
ｔｈａｎ ７， ｍｏｒｅ ＦｅＯＯＨ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｓ ａｒｅ ｇｅｎｅｒａｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ． Ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｐＨ ｉｓ ４， ｔｈｅｒｅ ｉｓ ａ ｍｉｎｉｍｕｍ ｐｏｉｎｔ ｉｎ ｔｈｅ
ｒｅｍｏｖａｌ ｏｆ Ｃａ２＋ ａｎｄ Ｍｇ２＋ ｂｅｃａｕｓｅ ［ＭＦｎ］ ２－ｎ ｃｏｏｒｄｉｎａｔｉｏｎ ｉｏｎｓ （Ｍ ｉｓ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｏｎｓ ｓｕｃｈ ａｓ Ｃａ２＋ ａｎｄ Ｍｇ２＋） ａｒｅ ｆｏｒｍｅｄ ｗｈｅｎ ｔｈｅ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｐＨ ｉｓ ｆｒｏｍ ３．５ ｔｏ ４， ａｎｄ ｐａｒｔ ｏｆ ｔｈｅ ＣａＦ２ ａｎｄ ＭｇＦ２ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｓ ｗｉｌｌ ｂｅ ｒｅ⁃ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ， ｗｈｉｃｈ ｌｅａｄｓ ｔｏ ａ ｓｌｏｗｄｏｗｎ ｉｎ ｔｈｅ
ｔｒｅｎｄ ｏｆ ｄｅｃｒｅａｓｉｎｇ ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃａ２＋ ａｎｄ Ｍｇ２＋ ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ． Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ， ｔｈｅ ｐＨ ｏｆ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｓ ａｄｊｕｓ⁃
ｔｅｄ ｔｏ ６ ｗｉｔｈ ｄｉｌｕｔｅ ａｍｍｏｎｉａ ｗａｔｅｒ ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｓ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｍｅｔｈｏｄ， ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｉｓ ｓｅｔ ｔｏ ３０ ℃， ｔｈｅ ｅｘｃｅｓｓ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｉｓ ｓｅｔ ｔｏ ５， ａｎｄ ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ Ｃａ２＋ ａｎｄ Ｍｇ２＋

ｉｎ ｔｈｅ ｆｅｒｒｏｕｓ ｓｕｌｆａｔｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｒｅ ｒｅｄｕｃｅｄ ｔｏ １０．４ ａｎｄ ６．５ ｍｇ ／ Ｌ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ． Ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｉｏｎ ａｎｄ ｓｕｌｆａｔｅ ｉｏｎ
ｉｎ ｔｈｅ ｆｉｌｔｒａｔｅ ｄｅｃｒｅａｓｅｓ ｆｒｏｍ ３， ５００ ｍｇ ／ Ｌ ｔｏ １８ ｍｇ ／ Ｌ ａｆｔｅｒ ８ ｔｉｍｅｓ ｏｆ ｓｌｕｒｒｙ ｗａｓｈｉｎｇ ａｎｄ １７ ｍｇ ／ Ｌ ａｆｔｅｒ ３ ｔｉｍｅｓ ｏｆ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ
ｗａｓｈｉｎｇ， ｗｈｉｃｈ ｔｅｎｄｓ ｔｏ ｂｅ ｓｔａｂｌｅ． Ｔｈｅ ＳＥＭ ｉｍａｇｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ａｔ ｔｈｅ ｒｏａｓｔｉｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ ６００ ℃， ｔｈｅ ｈｉｇｈ⁃ｐｕｒｉｔｙ ｉｒｏｎ
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