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水蒸气蒸馏法对氟离子检测预处理的影响因素探究
曲直

烟台金正环保科技有限公司  山东  烟台  264000

[摘　要]水蒸气蒸馏法作为氟离子检测预处理的重要手段，尤其是提高了对工业废水氟离子的准确度。但是，现行的国标

或行标中氟离子的检测方法中的预处理手段不尽相同，因此对检测结果可能存在差异。本文将对水蒸气蒸馏法对氟离子检测的

预处理的影响因素进行深入分析，希望对相关人员提供帮助。
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1.引言

氟离子广泛存在于天然水体，并存在于各个工业领域

的生产污水。冶金、玻璃、煤化工、染织、氟矿生产等相关

行业排放的废水，以及垃圾渗滤液、市政污水等工业废水含

有氟化物，水体中氟化物含量超标严重，直接排放影响周边

生态环境，并且氟化钙溶解度低，也对膜法处理废水提出挑

战。因此氟化物作为污水治理的一项重要指标，检测的精

确度不容忽视。工业或生活污水等水质复杂，处理难度大，

影响因素多而杂，对氟离子的检测准确度提出更高要求，现

行国标[1]主要采用的氟离子的检测方法有分光光度法[2]、离

子选择电极法[3]、离子色谱法[4]等。直接测量氟离子对水质

要求高，而工业污水的成分复杂，因此针对工业废水的氟离

子的检测需要进行预处理，目前氟化物预处理手段主要有蒸

馏法、扩散法、浸取法等[5]，不同行业存在不同的预处理方

法，伍欣华[6]等人在利用氟离子选择电极法测定炼油催化剂

工业污水中的氟含量时采用的是钛铁试剂作为掩蔽剂的预处

理方法。而水蒸气蒸馏法可以有效地排除影响因素，提高分

光光度法、离子选择电极法的检测准确度，提高离子色谱法

预处理柱的使用寿命，因此，此方法对不同检测方法检测氟

离子尤为重要。

2.水蒸气蒸馏法原理及基本操作

2.1水蒸气蒸馏法原理

氟离子检测过程受水中其它离子的影响因素多。不同

的检测方法其中的影响因素不尽相同，但在不同的方法中色

度，pH，碱度、氯离子、硫酸根等阴离子及Al3+、Fe3+等阳离

子都会对氟离子检测或者设备存在干扰与损耗[1]。水蒸气蒸

馏法则能将水样控制在酸性条件下，使其达到高沸点，通过

水蒸气间接蒸馏将氟离子转化为氟化氢、氟硅酸蒸馏、冷凝

收集到聚乙烯瓶中，保证后续检测的准确性。此法可以有效

的降低馏出液色度，排除大部分阴阳离子的干扰。

2.2水蒸气蒸馏法基本操作

以现行国标水蒸气蒸馏法[3]为例：按照普通蒸馏装置搭

设蒸馏装置，准确取适量（例如25.00ml）水样，置于蒸馏瓶

中，并在不断摇动下缓慢加入15ml高氯酸，利用可调电炉加

热，待蒸馏瓶内溶液温度约为130℃时，开始通入蒸气，并维

持在140±5℃，控制蒸馏速度约5～6ml/min，待接收瓶馏处

液体积约150ml时，停止蒸馏，并用水稀释至200ml，供后续

测定用。

3.水蒸气蒸馏法的影响因素

3.1水蒸气蒸馏法用酸、用酸量的选择及温度控制

在现行国标离子选择电极法中的水蒸气蒸馏法采用的硫

酸或者是高氯酸，但是高氯酸是一种强氧化剂，若工业废水

中含有还原性有机物时[7]，容易引起爆炸，存在安全隐患，

因此建议检测工业废水的氟离子用硫酸进行蒸馏。提高氟离

子的检测准确度还需要对用酸量、馏出温度进行控制[8]，不

同浓度的酸溶液沸点不同，氟离子的回收率不同，硫酸浓度

太低，氢氟酸馏出不充分，氟离子回收率偏低，硫酸浓度太

高，由于浓硫酸有吸水性，导致氟离子的馏出速度变慢，同

样导致氟离子回收率偏低，因此在水蒸气蒸馏氟化物时，需

选择合适的酸溶液，合理控制用酸量。

3.2蒸馏装置、冷凝装置的选择

水蒸气蒸馏法需要配置良好的蒸馏蒸馏装置及冷凝管装

置。目前加热方式多样化，现行国标采用的是电炉加热的方

式，见图3-1，而水蒸气蒸馏法中蒸馏装置建议采用油浴加
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热，可以克服加热套、电炉等加热方式存在的加热不均匀等

缺点，可以有效的控制馏出温度，同时蒸馏导管端部设置多

孔结构[9]，防止蒸馏液飞溅；同时选择合适的冷凝装置，建

议不用球形冷凝管而选择蛇形冷凝管，可以有效的提高冷凝

效率，减少误差。

3.3蒸馏速度与馏出体积

在氟离子的蒸馏过程中需严格控制蒸馏速度。馏出速

度过快或过慢都会影响氟离子的回收，造成结果不准确。

以关念云等人研究为例[8]，在采用离子选择电极法测试矿

冶废水中，以50ml硫酸作为蒸馏试剂，取样量为50ml，在

140～150℃蒸馏30min（5ml/min），可有效的分离氟离子与

重金属，试验结果具有良好的精密度和准确度。馏出液的体

积不宜过多或过少，若体积过多，会造成氟离子稀释倍数过

多，馏出体积过少，会造成氟离子馏出不充分。因此需严格

控制蒸馏速度和馏出体积。

4.结论

水蒸气蒸馏法是工业废水中监测氟化物预处理的一项重

要方法，蒸馏试剂类型、酸量、蒸馏温度、蒸馏装置、冷凝

装置等因素会影响蒸馏效果。工业废水等复杂水质氟离子的

检测过程，尤其为需要预处理的水样，需有效的控制以上因

素，提高氟离子的馏出效果，保证检测的准确度。
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图 3-1 氟化物水蒸气蒸馏装置

图 3-1 氟化物水蒸气蒸馏装置

3.3蒸馏速度与馏出体积

在氟离子的蒸馏过程中需严格控制蒸馏速度。馏出速度过快或过慢都会影响氟离子的回

收，造成结果不准确。以关念云等人研究为例[8]，在采用离子选择电极法测试矿冶废水中，

以 50ml硫酸作为蒸馏试剂，取样量为 50ml，在 140~150℃蒸馏 30min（5ml/min），可有效

的分离氟离子与重金属，试验结果具有良好的精密度和准确度。馏出液的体积不宜过多或过

少，若体积过多，会造成氟离子稀释倍数过多，馏出体积过少，会造成氟离子馏出不充分。

因此需严格控制蒸馏速度和馏出体积。

4.结论

水蒸气蒸馏法是工业废水中监测氟化物预处理的一项重要方法，蒸馏试剂类型、酸量、

蒸馏温度、蒸馏装置、冷凝装置等因素会影响蒸馏效果。工业废水等复杂水质氟离子的检测

过程，尤其为需要预处理的水样，需有效的控制以上因素，提高氟离子的馏出效果，保证检

测的准确度。
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