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论如何提高邻菲罗啉测铁法准确度 
雷犁兵  王飞丽  刘志刚 

（云南滇东雨汪能源有限公司  云南曲靖  655000） 

摘要：火力发电厂水汽中全铁指标是一个关键指标，为了防止给水系统的腐蚀及锅炉受热面结垢，必须严格控制水汽系统铁含
量，水汽中铁含量还可作为评价热力系统金属腐蚀情况的依据之一，水汽系统铁含量的准确测定对生产运行具有重要的指导意义。
本文主要从取样、分光光度计使用要点、标准曲线绘制要点以及实验过程控制四方面来讨论，以提高邻菲罗啉分光光度法测水中铁
准确度。 
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1、火力发电厂水汽系统铁含量查定的意义 
通过对全厂水汽系统各取样点的铁含量测定，以及与铁相

关的项目查定，找出水汽系统中腐蚀产物的分布情况，了解其
产生的原因，从而针对问题，采取措施，以减缓和消除水汽系
统中的腐蚀。 

2、水汽取样要求 
2.1 做铁分析水样取样瓶应选用硬质玻璃磨口瓶或聚丙烯

材质的取样瓶，不能使用聚乙烯瓶。在盛装水样的专用磨口玻
璃瓶，要用盐酸（1+1）浸泡 12 小时以上，在用一级试剂水充
分洗净，然后向取样瓶内加入优级纯浓盐酸（每 500ml 水样加
浓盐酸 2ml）。 

2.2 取样前的准备：水汽系统取样时，应要求化学运行提前
一天进行高温取样架排污，充分清洗采样管道，必要时采用变
流量冲洗。取样时将水样流速调至约 300mL/min~500mL/min 进
行取样[1]。取样前 30min 不应调整手工取样阀。 

3、光光度剂的使用要求 
3.1 分光光度计原理 
分光光度法利用物质对某种波长单色光的光能量的吸收特

性，根据郎伯-比尔定律以测量物质的成分及含量[1]。 
郎伯-比尔定律：T=I/I0 
A=KCL=-logI/I0 
其中 T 透过率 
A—吸光度 
C—溶液浓度 
K—溶液的吸光系数 
L—液层在光路中的长度 
I—光透过被测试样后照射到光电转换器上的强度 
I0—光透过参比测试样后照射到光电转换器上的强度 
3.2 分光光度计日常使用注意要点。 
3.2.1 分光光度计应接在电压稳定的电路上，最好配备交流

稳压电源，其次仪器供电电源有良好的接地性能。 
3.2.2 分光光度计使用前需要开机预热 20 分钟，开机时观

察钨灯是否亮。 
3.2.3 根据测量溶液成分选择合适的比色皿。比色皿无破损

污垢，添加溶液时，手拿住毛玻璃侧，溶液添加到 3/4 位置即
可，透光测如果有污垢和指纹，要用柔软的纸朝一个方向将其
擦除，切记不能来回应力擦拭，以免影响测试结果，放入分光
光度计前，用纸将比色皿表面及底部多余的水分擦除[2]。 

3.2.4 观察波长指示是否在仪器允许的波长范围内。 
3.2.5 在 仪 器 技 术 指 标 规 定 的 波 长 范 围 内 ， 是 否 能 调

“100%T”或“0ABS”。 
3.2.6 当仪器波长选择 580nm 时，打开试样室盖，用白纸对

准光路聚焦位置，应见到一较亮较完整的长方形橙黄色斑，光

斑偏红或偏绿时，说明仪器波长已经偏移，应及时维修处理。 
3.2.7 每年交相应的资质的单位对分光光度计的波长及透

射比等内容进行检定。 
3.3 分光光度计常见的故障判断及解决方案。 
3.3.1 故障现象 1：开启电源开关，显示器有显示，但钨灯

不亮。其故障原因：（1）钨灯接线通路故障;（2）钨灯坏;（3）
钨灯稳压电路故障。排除方法：维修并更换钨灯。 

3.3.2 故障现象 2：开启电源开关仪器毫无反映。其故障原
因：（1)电源未接通；(2)电源保险丝断。排除方法：（1）检查电
源线是否接通；（2）更换保险丝。 

3.3.3 故障现象 3：100%T 失调。其故障原因：（1）放大器
灵敏度降低；（2）放大器稳压电路故障；（3）微电流放大电路
故障。排除方法：交原厂家维护。 

3.3.4 故障现象 4：能量低，试样室没有任何参考及被测样
品时，全波长均不能达到满足，或部分波长调不到 100%。其故
障原因：（1）比色皿架没落位。光源灯性能变坏或破损；（2）
光路偏移。（3）光路中光学元件受污染。排除方法：（1）PC 型
脱掉微机，取出样片室内所有样品。按主机键盘“设定”键
（RESET FEATURE PEAK？）仪器是否重新自检之后按“确认”
键，分光光度计重新初始化；（2）正确落位比色皿架；（3）更
换钨灯[3]。 

3.3.5 故障现象 5：数字显示不稳定。其故障原因：（1）仪
器预热时间不够；（2）环境振动过大，光源附近空气流速大或
受外界强光照射；（3）外部电压不稳；（4）电源接地不良；（5）
灯电源稳压性能不良；（6）微电流放大电路故障；（7）光源灯
位置不准确。排除方法：（1）改善工作环境；（2）外接交流稳
压电源，保证仪器工作电压在额定电压±10%范围内，且无突
变现象；（3）改善接地状态[4]。 

4、铁标准曲线绘制要点。 
4.1 铁标准曲线绘制过程中的难点在于所有与水样接触的

量筒、容量瓶、移液管及玻璃珠等仪器，在没有盐酸浸泡和Ι
级试剂水彻底清洗干净的情况下，极易造成交叉污染，导致分
光光度计曲线绘制失败。 

4.2 铁标准曲线绘制过程中，需要根据水样所测区间选取标
准溶液点数，在条件允许的情况下，所测区间不能太宽，各点
数之间最好呈现线性关系。 

4.3 铁标准曲线绘制过程中，用母液稀释到不同浓度溶液，
要选取高精度的移液管；也可以选用高精度的分析天平通过称
量母液质量进行稀释；稀释过程稀释倍数尽量控制在 100 倍及
以下，尽量分两步或多部稀释，保证所得到梯度浓度溶液准确
性。 

4.4 比色皿对光有折射、反射、漫反射和吸收特性，材质不
同，厚薄不同，对光的透光率影响不同，比色皿皿差是比色皿
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之间客观存在的差异，为了减少测定误差，铁标准曲线绘制过
程中，在理想状况下所选比色皿皿差尽量为零或者皿差要小于
规定的误差值，越小越好。 

5、实验控制。 
5.1 邻菲罗啉测铁法实验原理：水样先用酸煮沸，使各种状

态的铁溶解成离子态，然后将高铁用盐酸羟胺还原成亚铁，在
PH4—5 的条件下，亚铁和邻菲罗啉反应生成浅红色络合物，此
络合物的最大吸收波长为 510nm，通过分光光度计测定其吸光
度，然后根据郎伯-比尔定律 A=KCL，计算出水样中铁的含量。
大量的磷酸盐存在对测定产生干扰，可加柠檬酸盐和对苯二酚
加以消除；用萃取法可消除所有金属离子或可能络合铁的阴离
子所造成的干扰[4]。目前新的标准方法试验化工行业制定，不适
用于电力行业高纯水中痕量铁的测定，而 SS-18-1-84 邻菲罗
啉分光光度法测铁范围、精密度和准确度更合适。 

5.2 实验注意事项。 
5.2.1 所用取样及分析器皿，必须先用盐酸溶液（1+1）浸

渍或煮洗，然后用高纯水反复清洗后才能使用。应从每一个环
节避免污染。 

5.2.2 该方法测定铁的范围是 5~200μg/l。当所测水样铁指
标超过范围，要对水样进行稀释处理，最终通过稀释倍数计算，
从而得到水样真实铁含量。 

5.2.3 因二价铁离子在碱性溶液中极易被空气中氧氧化成
高价离子，因此在调 PH 前，必须先加入邻菲罗啉，以免影响
测定结果。 

5.2.4 乙酸铵及分析纯盐酸中含铁量高，因此在测定时各试
剂的加入量必须精确，以免引起误差。一般应用滴定管操作。 

5.2.5 实验室建议配备超纯水器，确保配药和试样过程用的
水达到Ⅰ级试剂水。 

5.2.6 在实验过程中控制好溶液 PH 4—5，溶液浓缩过程中
防止溶液飞溅，造成测量值偏低；浓缩后的体积为原体积的 1/2。
为防止浓缩过程中，玻璃珠因清洗不彻底带来污染，一般选用
100mL 烧杯，不加玻璃珠，控制好加热温度，直至浓缩到原水
样体积的一半。盐酸羟按反应时间不低于 5min，为了避免氨水
在调整过程中过量（即刚果红试纸变成红色），一般可先加入约
0.8ml 浓氨水，然后用氨水（1+1）逐滴调节；最后要注意定容
准确。 

5.2.7 比色皿 100mm,波长 510nm ,工作 510nm,工作曲线斜率
一般在 500 左右，截距越小越好。 

5.2.8 所有试剂优先选用优级纯和必要的空白实验。 
5.2.8.1 对于所使用的试剂纯度有疑问时，应做试剂排除试

验：做一组空白试验，其中的一种试剂取双倍的量，其余试剂
都取单倍的量，测吸光度，哪个空白的吸光度偏大太多，即可
确定该试剂的铁含量较高，对结果的准确性影响较大。 

表 5.2.8.1-1 单双倍试剂和双倍药剂吸光度值 

单倍试剂 双倍试剂 双倍盐酸 
双倍盐酸

羟胺 
双倍邻菲

罗啉 
双倍乙酸

乙酸铵 

0.046 0.090 0.078 0.048 0.048 0.059 

0.023 0.037 0.023 0.023 0.021 0.037 

5.2.8.2 空白实验。 
5.2.8.2.1 在测定方法中，以试剂水代替水样，按测定水样

的方法和步骤进行测定，其测定值为空白值，要用空白值对水
样测定结果进行空白校正。 

5.2.8.2.2 在痕量成分的比色分析中，为校正试剂水中待测
成分含量，需要进行单倍试剂及双倍试剂的空白试验。单倍试
剂空白试验与一般的空白试验相同。双倍试剂的空白试验是指

试剂加入量是测定水样所用试剂量的两倍（若酸、碱数量加倍
后会改变反应条件，则酸、碱数量可不加倍），用测定水样的步
骤进行测定。根据单、双倍试剂空白试验的结果对水样测定结
果进行空白校正[5]。具体如下： 

A 单=A 水+A 试 
A 双=A 水+2A 试 
A 试= A 双－A 单 
A 水=2A 单－A 双 
式中：A 单表示单倍试剂空白的吸光度； 
A 双表示双倍试剂空白的吸光度； 
A 试表示试剂的吸光度； 
A 水表示试剂水的吸光度。 
所以在使用分光光度计测试过程中，要做空白试验和单双

倍试验，计算出试剂吸光度值 A 试，记录每个样品的吸光度值
A 样。 

最终得出 A=A 样－A 试-A 水，从回归曲线方程得到：
C=KA+B，即 C=496.6A-0.791。从而得到所测溶液铁的含量。 

表 5-3-2-1 水汽分析报告 

项目 A 单 A 双 A 试剂 A A-A0 
样品浓度

μg/L 

凝结水 0.076 0.108 0.032 0.086 0.01 4.18 

精处理
出口 

   0.085 0.009 3.68 

给水    0.087 0.011 4.67 

炉水    0.093 0.017 7.65 

过热蒸
汽 

   0.083 0.007 2.69 

饱和蒸
汽 

   0.082 0.006 2.19 

5.2.3 精密度。 
铁含量小于 10ug/L 时，为 10%—30%; 
铁含量 10—200ug/L 时，为 10%以内。 
6、结论。 
本文主要从火力发电厂铁含量测定意义出发，提出第一要

做好取样环节；第二要掌握分光光度计的使用要领以及常见的
故障判断；第三要做好标准曲线绘制的各项要点；第四就是做
好实验环节的各项把控，从而提高邻菲罗啉测铁法准确度。 
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