
生产现场 实验与分析

48	 流程工业 2024-05

工业循环水系统作为一种降低工业

生产过程中的用水成本以及保护水资源

环境的重要方式，已经逐渐成为当前社

会广为关注的重点内容。提高循环水浓

缩倍数不仅可以降低补充水量、节约水

资源、降低排污水量、减少对环境的污

染和废水处理量，还可以减少水处理剂

及杀生剂的消耗量、降低水处理成本 [1]。

测定循环水浓缩倍数分析方法有氯

根法、电导率法、火焰光度钾离子法。

通过试验对比发现，氯离子性质稳定，

不易产生沉淀，但是为了控制菌藻，工

艺操作过程中会加入一定比例的次氯酸

钠试剂，同时由于进厂原水中氯离子含

量不稳定，所以不能用氯根法测定氯离

子以表示浓缩倍数。电导率法也存在人

为添加物质导致电导率不真实稳定的劣

势，故也不能采用。火焰光度钾离子法

采用 FP-640 火焰光度计进行测定，具有

灵敏度高、选择性强及操作简单的优点，

同时水中钾离子稳定，循环水中又无钾

离子来源，综上所述火焰光度钾离子法

测定循环水浓缩倍数是比较合适的。

1    FP-640 火焰光度计简介及

空气压缩机问题
测定钾离子需要用到 FP-640 火焰

光度计，检测过程是由雾化器将试样

喷入火焰，试样吸收火焰的热能，而

跃迁到受激能级，再由受激能级恢复

到正常状态时，电子释放能量。简单

说就是用火焰激发溶液中的钾离子而

产生钾的特征辐射光谱，进而测定其

强度，该特征辐射光谱的强度与钾离

子的含量成正比。

1.1    钾离子标液配置

钾离子标准贮备溶液：准确称取经

105 ～ 110℃干燥 2 h 的氯化钾 1.9070 g

于 250 mL 烧杯中，用 100 mL 水溶解后

转移至 1 L 容量瓶中，用水稀释至刻

度，混合均匀。钾离子标准工作溶液：

（0.05 mg/mL）吸取 50.00 mL 钾离子贮

备液于 1L 容量瓶中，用水稀释至刻度，

混合均匀。

钠离子标准溶液（1 mg/mL）：准确

称取 2.5420 g 经 105 ～ 110℃干燥 1 h

的氯化钠溶于水中，再转移至 1L 容量

瓶中，用水稀释至刻度。

1.2    仪器开、关步骤

开机，按下电源开关，起动空气

压缩机，此时仪器压力表逐渐上升至

0.15 MPa 左右，打开液化气开关总阀。

按点火按钮，点燃火焰，若无法点燃，

可调节仪器上燃气调节阀，加大燃气流

量。调节燃气阀，从观察窗观察火焰呈

浅蓝色、锥形、底部稍带弯曲形状。关机，

用蒸馏水空烧 5 min，切断电源，关闭

液化气总阀。

1.3    样品测定

开机，火焰调至浅蓝色、锥形、底

部稍带弯曲形状。用蒸馏水进样 30 min，

使仪器稳定。根据实际样品浓度大小，

选择较高浓度钾离子标液和较低浓度钾

离子标液分别进行高标校正和低标校

正。例如测定浓度约为钾离子为30 mg/L， 

则高标可选择钾离子 40 mg/L，低标可

选择钾离子 20 mg/L。进样稳定后用高、

低旋钮调整数值到设定值。用实际样品

进样，稳定后显示数值为样品钾离子浓

度。用蒸馏水进样烧 5 min，关机或进
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行下一个测定。

1.4    附注

被测样品浓度应处于低、高标浓度

范围以内，若用低、高标定位后，测定

试样时，发现仪器上无读数显示，在排

除仪器方面因素外，则说明所选低、高

标定位液浓度范围不当，应重新确定定

位液低、高标浓度（单位为 mg/L）；为

保证高、低不同浓度的测量范围，定位

时要求进行几次调节，使显示与低、高

标浓度基本一致，才能进行样品测定；

测定完水样后，一定要用去离子水彻底

清洗喷雾器。在仪器运行期间必须保证

气路干燥、纯净、无污染，这样才能确

保仪器各个系统正常运行。但是在空气

压缩机工作过程，会把空气中的灰尘、

易腐蚀性物质、水分同时压缩到储气罐

和过滤减压阀中，长周期运行会造成储

气罐腐蚀，减压阀处堵塞，仪器腐蚀、

憋压、损坏等现象，影响仪器正常运行，

缩短仪器使用寿命。要消除仪器出现此

类现象，必须保持进入储气罐和减压阀

处的气体要干燥且无杂质。

为了延长设备使用寿命，降低仪器

配件采购频次，降低分析化验成本，实

现降本增效，经过研究，加强空气过滤

是关键。空气过滤主要是对空气中的灰

尘、杂质、水分等进行过滤，保证空气

的清新程度 [2]，所以在空气压缩机进口

和出口安装过滤网，同时在进入储气罐

进口前再加装一套干燥装置，因变色硅

胶作防潮剂或吸水剂使用时，由蓝色变

成粉红色时，就表示它吸收水分达到了

饱和状态，于是就应将它取出用 100℃

以上的温度将其烤干后可继续再用 [3]。

进入干燥装置前增加防灰尘和腐蚀性物

质的脱脂棉，隔绝固体物质进入，然后

用耐压硅胶管将空气压缩机出口连接干

燥装置进口，干燥装置出口连接储气罐

进口，储气罐出口再连接一套干燥装置

进口，使压缩空气经过两次干燥装置净

化后进入减压阀，再进入燃烧室，与助

燃气进行反应燃烧。

2    试验改造材料
变色硅胶、压硅胶管、脱脂棉、过

滤网、硅胶管以及配套密封螺母若干。

3    试验改造方法与讨论
3.1     真空泵改造前准备工作

对真空泵储气罐内壁进行处理。先

用 1 ：200 稀盐酸把储气罐浸泡 30 min，

浸泡过程不断摇晃，浸泡内壁已突出的

铁锈片，使其脱落，以便后期方便涂挂

防腐漆。打开真空泵下部出口，用较细

乳胶管伸入真空泵储气罐内部，用大量

水冲洗内壁，把内壁铁锈冲出罐体，并

使冲洗的水溶液保持中性，用试纸测试，

确保储气罐内壁置换干净。用吹风机吹

扫真空泵储气罐内壁，使内壁保持干燥；

将真空泵倾斜，倒入适量防腐漆，转动

真空泵，使真空泵储气罐内壁全部覆盖

防腐漆，晾晒干透。

3.2    真空泵气路管线连接

根据 FP-640 火焰光度计工作原理，

在空气压缩机进口和出口安装过滤网，

同时在进入真空泵储气罐进口前再加装

一套干燥装置，进入干燥装置前增加防

灰尘和腐蚀性物质的脱脂棉，隔绝固体

物质进入，然后用耐压硅胶管将空气压

缩机出口连接干燥装置进口，干燥装置

出口连接真空泵储气罐进口，储气罐出

口再连接一套干燥装置，压缩后的空气

经过两次干燥装置净化后进入过滤减压

阀、燃烧室与助燃气进行反应燃烧。

3.3    真空泵干燥装置安装需注意问题

真空泵储气罐内壁处理，同时内壁

附一层保护膜；根据 FP-640 火焰光度计

的整个气路压力大小来确定所用硅胶管

的耐压级别；FP-640 火焰光度计工作期

间压力表压力控制在 0.15 MPa 左右，安

装干燥装置后，必须保证进入燃烧室气

体压力足够；干燥装置填装干燥剂后，

设备运行过程应杜绝由于系统压力高而

造成填装干燥剂被吸入气路系统的现

象；干燥装置安装结束后，检查各个接

口处是否漏气。

4    试验改造过程中遇到的技

术难题
处理后的真空泵储气罐内壁已涂

抹防腐漆进行防护，同时依据设计方案

改装真空泵气路系统。经过增加两套干

燥装置而达到进入燃烧室的助燃源干

燥、无杂质，但在试运行期间发生压力

偏低的问题。

4.1    查找具体原因，确定攻关方向

真空泵气路系统改装结束，进行

试运行，发现真空泵发热，同时减压阀

处压力一直处于 0.1 MPa 以下，正常工

作压力应为 0.15 MPa 左右，压力偏低。

将设备按正常程序运行，把真空泵出气

口连接干燥系统进口的管线断开，用压

力表测定出气口压力，发现出气口压力

比较大，证明真空泵工作正常，排除真

空泵问题。将真空泵出气口连接干燥系

统进口，断开干燥系统出口与储气罐进

口的连接，用压力表测定干燥系统出口，

气路压力，发现压力低，压力表指示表

盘几乎没有转动。关闭火焰光度仪电源，

拆除干燥系统，查看干燥系统是否堵塞。

检查后发现无堵塞，进气口和出气口都

可以正常通气。将干燥系统内分子筛装

入干燥瓶子内，避免长时间接触空气而

失效。将设备打开运行，在不装分子筛

的情况下，用压力表测定干燥系统出口

的气路压力，干燥系统出口压力低于真

空泵出口压力，经过压力对比，发现是

干燥系统安装的过滤膜孔径太小，气体

通过困难，因而造成干燥系统出口压力

低等问题。

4.2    进入攻关阶段，确认最终方案

经过对气路的一系列排查，最终

确定问题所在，更换了干燥系统过滤

膜，同时打开设备，让干燥系统在不加

干燥剂的情况下单独运行，直到干燥系

统出口压力和真空泵出口压力一致，气

路压力降低问题得以解决。但由于过滤

膜孔径增大，考虑到空气中粉尘及有害

物质粒径小，过滤效果差，同时压缩后

气路中含有固体颗粒，管路中压力大也
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会导致干燥剂表面脱落粉末，都会经气

路系统、减压阀进入燃烧室，造成燃烧

室管路堵塞。为了避免此现象出现，经

研究决定在干燥系统进出口加入一层脱

脂棉，可以再次过滤固体颗粒物，也可

以防止干燥剂由于吸力而进入硅胶管

中，堵塞管路。为了保证整个管路的压

力，避免造成憋压，脱脂棉安装尽量蓬

松。干燥剂安装不要过多，保持 3/4 左

右，干燥剂失效后要及时更换。

处理完异常问题，更换过滤膜型号，

将设备管路重新连接，检查管路连接正

常，打开真空泵开关，火焰光度仪器开

关，进行管路试压测定。通过多次试验

验证后，设备工作压力保持在 0.15 MPa

左右，熟练员工能一次点火成功，火焰

光度计点火顺利，没有出现任何问题，

设备工作运行期间调节后的火苗高度基

本没变化。真空泵防腐装置技改后，从

整个设备参数、工作运行期间仪器状态，

使用效果等各方面进行评估，改造后管

路压差问题可以忽略。

5    结果
气路系统改造前后数据对比，见

表 1、表 2，所得数据均为蒸馏水空白

后进行验证测定结果。通过在真空泵储

气罐前后端增加干燥系统已达到以下效

果：1）改造后有效过滤真空泵输出气

体的水分、灰尘及有害杂质，避免储气

罐内壁腐蚀，造成漏气，仪器损坏等问

题； 2）确保气源的纯净和干燥，有效

地减轻后端过滤减压阀处的堵塞问题；

3）一台火焰光度计价位在1.5万元左右，

真空泵价位在 0.3 万元左右，正常使用

寿命是大概 20 年，但是真空泵系统没

有改造前，由于空气中水分和有害物质

会造成火焰光度计腐蚀损坏，整台设备

的使用寿命最多 3 年，并且这 3 年期间

仪器损坏后的维修成本也是一笔不小的

费用。真空泵系统改造后大大延长了仪

器使用寿命，节约了生产成本，改造后

的真空泵空气净化装置如图 1 所示。

6    结语
综上所述，经过对化验室 FP-640

火焰光度计气源系统进行改造，增加了

过滤空气中杂质与水分的装置，避免了

仪器内部腐蚀，而且干燥过滤系统安装

使用的变色硅胶可以经过高温处理后循

环利用，不额外增加分析成本，降低仪

器配件采购频次，维修成本，延长设备

表 2    改造前后钠离子数据对比汇总

钠标准溶液溶度
改造前测
定结果 /

ppm

改造后
测定结
果 /ppm

蒸馏

水

第一测定

结果
0.01 0.00

第二测定

结果
0.02 0.00

平均值 0.02 0.00

5 ppm

第一测定

结果
5.16 5.01

第二测定

结果
5.12 5.00

平均值 5.14 5.01

10 ppm

第一测定

结果
10.10 10.00

第二测定

结果
10.13 10.01

平均值 10.12 10.00

20 ppm

第一测定

结果
20.08 20.00

第二测定

结果
20.10 20.02

平均值 20.09 20.01

25 ppm

第一测定

结果
25.04 25.00

第二测定

结果
25.05 25.01

平均值 25.04 25.00

40 ppm

第一测定

结果
40.08 40.00

第二测定

结果
40.05 40.00

平均值 40.07 40.00

表 1    改造前后钾离子数据对比汇总

钾标准溶液溶度
改造前测
定结果 /

ppm

改造后测
定结果 /

ppm

蒸馏

水

第一测定

结果
0.02 0.00

第二测定

结果
0.01 0.00

平均值 0.02 0.00

5 ppm

第一测定

结果
5.08 5.01

第二测定

结果
5.10 5.00

平均值 5.09 5.00

10 ppm

第一测定

结果
10.10 10.01

第二测定

结果
10.12 10.02

平均值 10.11 10.01

20 ppm

第一测定

结果
20.06 20.01

第二测定

结果
20.07 20.02

平均值 20.06 20.01

25 ppm

第一测定

结果
25.04 25.01

第二测定

结果
25.07 25.00

平均值 25.05 25.00

40 ppm

第一测定

结果
40.04 40.01

第二测定

结果
40.05 40.00

平均值 40.04 40.00

图 1    改造后的真空泵空气净化装置

使用寿命，助力企业降本增效，同时

保证分析数据的准确性、有效性和及

时性，为工艺系统操作提供了可靠的

参考数据，该项技术可以对比推广应

用到对气源纯净度要求较高的其他分

析设备上。
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