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常用的铁离子含量分析方法探讨
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[摘要] 通过分析探讨磺基水杨酸分光光度法、1, 10 - 菲罗啉分光光度法、EDTA配位滴定法测定铁离子含量的

测定范围及方法特点 ,并结合发电厂各种水、汽的运行指标及实际水质情况 , 得出了各种水、汽适用的分析方法。对

发电厂化学监督或环境监测具有一定的参考意义。
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Abs tract: The determination of iron by sulfosalicylia acid spectrophotometry or 1, 10- phenanthroline spectrophot-

ometry or EDTA coordinate titration is analyzed and discussed. Combined with the standard and operating

conditions of all water and steam in power plants, a right method for the determination of iron is educed. It is

significant to the improvement of chemical control and environmental monitoring.
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在火力发电厂热力设备中工作的水、汽包括原

水、给水、化学补给水、锅炉水、排污水、凝结水、疏

水、冷却水、各种废水、饱和蒸汽、过热蒸汽等〔1〕。各

种水、汽的温度和压力有较大的差别,工作的环境和

介质明显不同 ,虽然从材料选择、运行条件调整、水

质处理等各方面进行了及时的监督和调整。但是,各

热力设备均会不可避免地受到不同程度的腐蚀〔2〕。

各种热力设备的材质基本上为奥氏体钢, 其腐蚀产

物主要为 FeO、Fe2O3、Fe3O4 等 , 若不及时排除 , 将会

在热力设备上沉积, 导致热力设备传热不良并使沉

积物下金属壁温升高和锅炉水蒸发浓缩, 从而产生

更为严重的腐蚀〔1〕。为了及时准确地判断各设备内

部的腐蚀情况,以便及时调整运行工况,将腐蚀减小

到最低程度,从而保证设备安全经济运行,必须及时

准确地分析出各水、汽中的含铁量。因此各水、汽的

铁离子含量分析显得尤为重要。
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1 水、汽的铁离子含量控制指标

锅炉的工作压力不同,功率不同,对水质的要求

也不同。在一般情况下,其压力越高,功率越大,对水

质的要求也越高。根据中华人民共和国国家标准

GB/T 12145— 1999《火力发电机组及蒸汽动力设备

水汽质量》之规定 , 300 MW及以上发电机组在正常

运行时各水、汽含铁量指标如表 1所示〔3〕。

表 1 300 MW及以上发电机组正常运行
时各水、汽含铁质量浓度指标 μg/L

在设备停运后,不可避免地有氧腐蚀发生,所以

在系统启动前,需用大量化学补给水进行冲洗,当其

锅炉水铁离子≤200μg/L、给水铁离子≤200μg/L、

凝结水铁离子≤1 000μg/L时,才能回收,进行热态

冲洗。热态冲洗时,当其锅炉水铁离子≤200μg/L、

给水铁离子≤200μg/L、凝结水铁离子≤1 000μg/L

时,才能点火,否则,应进行整炉换水,直到合格为止。

此外, 当锅炉酸洗时, 其铁离子可达几千甚至上万

mg/L。

2 火力发电厂常用的铁离子含量分析方法

铁为过渡金属元素, Fe3+、Fe2+、Fe 中均含有空的

轨道,容易接受孤对电子形成多种配位化合物〔4〕,其

分析方法较多。下面介绍几种常用的分析方法。

2.1 磺基水杨酸分光光度法

将试样中的 Fe2+用过硫酸铵氧化为 Fe3+, 在 pH

为 9~11 的条件下, Fe3+与磺基水杨酸生成黄色络合

物。此络合物最大吸收波长为 425 nm,测定范围为

50~500μg/L,测定结果为水样中的全铁〔5〕。

2.2 1, 10 - 菲罗啉分光光度法

水样先用酸煮沸, 使各种形态的铁完全溶解成

离子态, 然后将 Fe3+用盐酸羟胺还原为 Fe2+, 在 pH

为 4~5的条件下, Fe2+和 1, 10-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 510 nm,测定

范围为 5~200μg/L,测定结果为水样中的全铁〔5〕。

2.3 EDTA配位滴定法

在水样中加酸,使其中各种形态的铁全部溶解,

并将 Fe2+氧化为 Fe3+, 用氨水调节 pH 至 2 左右 ,用

5%磺基水杨酸作指示剂 , EDTA为滴定液 , 滴定至

溶液紫红色消失而呈淡黄色为滴定终点 , 根据

EDTA溶液的浓度和体积计算样品中的全铁含量。

测定适宜范围为 5~20 mg/L〔6〕。

3 分析探讨

3.1 磺基水杨酸分光光度法

( 1)磺基水杨酸分光光度法测定铁离子时,加入

试剂少,干扰因素少,操作简单,重现性好,本方法发

色快 ,能够快速地测定铁离子含量 ; ( 2)当水样有颜

色时,可以适当增加过硫酸铵的加入量,并通过空白

试验扣除过硫酸铵的含铁量, 以消除其对测定结果

的影响; ( 3)火电厂一般都进行锅炉内磷酸盐阻垢处

理,而磷酸盐对本方法测定无干扰。本方法的测定范

围为 50~500μg/L, 当样品中铁质量浓度大于 500

μg/L时,可以通过样品稀释进行测定。因此本方法

适用于系统冲洗时给水、锅炉水、凝结水的测定。但

是当铁质量浓度小于 50μg/L时,则不能发色,须改

用 1, 10-菲罗啉分光光度法测定, 否则将会得到错

误的分析结果; ( 4)本方法采用浓氨水调节 pH,因氨

水易挥发 ,应注意浓度是否可靠 , 当氨水浓度低时 ,

应适当多加氨水 , 确保 pH 达 9 ~ 11, 以保证显色正

常; ( 5)因水样易被污染 ,在使用取样瓶、烧杯、比色

管等玻璃器皿前 , 均应用优级纯盐酸溶液( 1 +1)煮

洗,再用高纯水清洗三次,以保证样品的代表性; ( 6)

系统冲洗时,样品中的铁以各种形态存在,为保证样

品中各种形态的铁转化为溶解状态,在取样瓶中加入

优级纯浓盐酸 1 mL后直接取样,取样时切勿溢流。

3.2 1, 10 - 菲罗啉分光光度法

( 1) 1, 10 - 菲罗啉分光光度法测定铁离子时 ,外

界影响因素较多 ,所需试剂较多 , 操作繁琐 , 重现性

较磺基水杨酸分光光度法差 , 铁质量浓度小于 10

μg/L时 , 精密度为 10%~ 30%, 铁质量浓度为 10 ~

200μg/L时 ,精密度在 10%以内 ,其测定范围为 5~

200μg/L。但是考虑到正常运行时给水、化学补给

水、凝结水、饱和蒸汽、过热蒸汽、疏水、锅炉水及原

水的含铁质量浓度一般小于 20μg/L, 磺基水杨酸

分光光度法已不能正确反映样品的实际情况,所以,

本方法适用于正常运行时给水、化学补给水、凝结

水、饱和蒸汽、过热蒸汽、疏水、锅炉水及原水中铁含

量的测定。因电厂锅炉水中加入磷酸盐进行阻垢处

理,大量的磷酸盐对测定产生干扰,可加入柠檬酸盐

和对苯二酚加以消除; ( 2)本方法使用 100 mm长比

色皿,操作时应轻轻捏取其中间部分,以避免其变形

或破裂。因水样易被污染,在使用取样瓶、烧杯、容量

瓶等玻璃器皿前 , 均应用优级纯盐酸溶液( 1 +1)浸

泡, 再用高纯水充分冲洗干净, 以保证样品的代表

性; ( 3)为保证样品中各种形态的铁转化为溶解状态,

给水 化学补给水 锅炉水 凝结水 疏水 饱和蒸汽 过热蒸汽
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在取样瓶中加入优级纯浓盐酸 1mL直接取样 , 取样

时切勿溢流 ; ( 4)本方法适宜 pH 范围窄 ( pH 为 4 ~

5) ,在调整 pH时,为了避免氨水过量(即刚果红试纸

变成红色) , 可以先加入 0.8 mL浓氨水 , 然后用( 1 +

1)氨水逐滴调节,若氨水过量,可以用( 1+4)盐酸进

行回调。

3.3 EDTA配位滴定法

( 1) EDTA配位滴定法需用仪器简单 ,加入试剂

少,测定速度快,适用于现场快速测定; ( 2)样品中悬

浮颗粒物或有机物对本方法无干扰, 当样品含悬浮

颗粒物或有机物含量多时, 应适当增加酸量进行消

解,消解过程中要防止暴沸或蒸干,否则将会使测定

结果偏低; ( 3)本方法适宜 pH 为 1.5~2.0,既可排除

重金属离子的干扰,又适宜于磺基水杨酸指示终点,

测定时要严格控制溶液的 pH,否则, pH过低使滴定

终点不敏锐, pH过高将产生 Fe(OH) 3沉淀而影响滴

定; ( 4)本方法测定范围为 5~20 mg/L, 适用于电厂

锅炉酸洗液、大修时垢或腐蚀产物、化学除盐车间废

水中铁的测定 ,同时也适用于炼铁、矿山、电镀等废

水中铁的测定,当测定垢或腐蚀产物中铁含量时,其

中的 Ca2+、Mg2+、Al3+、Zn2+等可以通过调节 pH至 1.5~

2.0,消除其干扰。而 Cu2+则一起被滴定,可以先计算

出铜铁的总量, 然后用双环己酮草酰二腙分光光度

法测定铜的含量 ,从而计算出铁的含量 ; ( 5)因铁离

子与 EDTA络合作用较慢, 滴定时试液温度应保持

在 60℃左右 , 接近滴定终点时应缓慢滴定 , 并剧烈

振摇,加速其反应,否则将导致测定结果偏高。

3.4 其他

铁离子含量测定方法除了以上三种外, 还有原

子吸收法、4, 7 - 二苯基 - 1, 10 - 菲罗啉光度法等,考

虑到设备及电厂水质的特点,一般很少采用。

总之,铁离子含量分析方法较多,每种方法均有

其特点,考虑到发电厂各种水、汽的实际水质情况及

发电厂必须及时准确的提出数据, 并依据分析结果

果断进行运行工况的调整, 从而达到安全经济运行

的目的, 各电厂基本上使用上文提出的三种测定方

法。即正常运行时采用 1, 10- 菲罗啉分光光度法分

析给水、化学补给水、凝结水、饱和蒸汽、过热蒸汽、

疏水、锅炉水及原水的含铁量;锅炉启动前进行冲洗

时 ,采用磺基水杨酸分光光度法分析给水、锅炉水、

凝结水的含铁量; 锅炉酸洗或进行垢和腐蚀产物成

分分析时,采用 EDTA配位滴定法测定含铁量。
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·简 讯·

南京突发性污染应急水处理技术通过鉴定

由南京市自来水公司与河海大学共同完成的“南京长江水源突发性污染应急处理技术应用研究”项目 , 日前通过了江苏省

建设厅组织的项目成果鉴定。参与鉴定的专家一致认为 :南京自来水公司与河海大学完成的这一成果总体水平达到国际先进水

平。

南京市自来水公司和河海大学合作完成的“南京长江水源突发性污染应急处理技术应用研究”项目首次对南京长江水源地

上游和长江南京段的污染源进行了系统调研 ,对水源地可能遭受的水污染进行了预测 ,提出了南京长江水源地突发性污染可能

发生的主要污染物 ,并结合南京市自来水公司 5 个水厂不同的水处理工艺条件 ,分别构建了应急技术平台。南京突发性污染应

急水处理技术具有先进性、创新性、实用性和可操作性 ,为南京市安全供水及突发水污染应急处理提供了技术支撑 ,具有示范作

用和推广价值。

(本刊通讯员沈镇平供稿)
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