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敬   告
· 使用湖南三德盈泰环保科技有限公司仪器前，请仔细阅读本说明书。
· 仪器使用安全注意事项
· 只能使用随机提供的高温电源电缆线。
· 确认电源插座和闸刀/空气开关的电气参数符合仪器要求。
· 本仪器必须可靠接地。
· 如果长时间不使用仪器，必须切断仪器的所有电源。
· 仪器使用前，必须取出其内填充的泡沫等物品，取下仪器罩布，严禁将易燃、易爆物品放置在仪器附近。
· 严禁将盛有液体的容器放置在本仪器上面。
· 仪器使用后，箱体内外温度未降至室温，严禁罩仪器罩布。
· 严禁在带电情况下维修、拆卸本仪器。
· 为确保仪器运行稳定、可靠，必须使用湖南三德盈泰环保科技有限公司提供的仪器配件、耗材。若使用非湖南三德盈泰环保科技有限公司配件、耗材，导致仪器出现性能下降、测试结果不稳定、故障率增高等问题，湖南三德盈泰环保科技有限公司将不对此类问题提供服务、保修或其它利润损失。
· 若使用了非湖南三德盈泰环保科技有限公司的辅助仪器和设备，对湖南三德盈泰环保科技有限公司的仪器所造成的故障或损失，湖南三德盈泰环保科技有限公司没有任何责任。由于滥用、疏忽或使用不当而引起的损坏或损失，湖南三德盈泰环保科技有限公司没有任何责任。购买者、使用者、使用部门或继任者对操作、使用以及错误使用承担所有风险。
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第一章 仪器性能和特点
1.1概述

SDW012高效微波消解仪是本公司首创设计的微波化学专用设备，它实质上是一台具有温度、压力、时间、功率四个参数的显示和控制的微波加热设备，用来对密闭罐内的样品和溶剂加热，在短时间内升温、升压到所需值，并保持一段时间，直到样品完全反应，方能用于后续的分析，以得到最佳的分析结果。
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图1-1  SDW012高效微波消解仪
1.2应用领域
本仪器用于：高压/超高压微波消解、密闭有机溶剂萃取、密闭有机合成等工作或反应的精确过程控制。目前，微波萃取技术可用于环境样品预处理，生化、食品、工业分析和天然产物提取等领域。
本系统的应用范围广，能消解以下样品：

1. 食品类：如奶粉、茶叶、咖啡、面粉、贻贝、牛肉、巧克力、酵母、椰子、鱼、花生等；
2. 化妆品类：如唇膏、胭脂、雪花膏、染发剂等；
3. 生物类：如毛发、血液、生物组织、骨粉等；
4. 农业类：如饲料、玉米面、苜蓿、香蕉叶、柑桔叶、木桨等；
5. 环保类：如污泥、废水、油漆碎片、窑灰等；

6. 石化类：如沥青、汽油、煤油、凡士林、石油等；

7. 金属、非金属类：如煤灰、铁矿石、硫化铜、耐火砖、陶瓷等；

1.3仪器特点

1. 国内首创设计微波化学专用微波谐振腔
2. 53L微波谐振腔
3. 内腔喷涂多达  5层杜邦改性聚四氟乙烯
4. 非脉冲连续微波输出
5. 双磁控管错位谐振排列设计
6. 独立浮动缓冲门锁设计
7. 铂金电阻温度测控系统
8. 高精度高温熔体压力测控系统
9. 强对流快速冷却系统
1.4结构示意图
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图1-2  SDW012微波消解仪正面
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图1-3  排风口及电源线接口示意图
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图1-4  保险丝及开关示意图

1． 1.5技术指标

电源要求：AC220-240V  50HZ  16A

最大微波功率：1800W

额定功率：3200W
微波泄漏功率密度：<1mW/cm2

炉腔容积：53L
压力控制范围：0-10MPa 

测压精度：±0.01MPa 

测温范围：0-350°C 

测温精度：±1°C 

控温稳定度：±2°C 

工作环境温度：5-40°C 

工作环境相对湿度：15-80% 

整机外廓尺寸：宽 550×深 650×高  655mm 

整机重量：53kg 

第二章 仪器工作原理
2.1微波加热原理
1. 微波是一种电磁波，其频率为 300MHz-300000MHz，位于电磁波谱的红外光谱和无线电波之间。在微波加热的过程中，微波能转化为热能的机理有 2种，分别是偶极子转动机理和离子传导机理。偶极子转动机理是由微波辐射引起物体内部的分子相互摩擦而产生热能。

2. 自然界的介质都是由一端带正电荷、另一端带负电荷的分子(或偶极子)组成。在自然状态下，介质内的偶极子作，杂乱无章的运动和排列，当介质处于电场中时，其内部重新进行排列，变成了有一定取向、有规则排列的极化分子。当电场方向以一定频率交替变化时，介质中的偶极子的极化取向也以同样频率转变，在转变过程中，因分子间相互摩擦、碰撞而产生热能。电场变化频率越快，偶极子转动的频率也就越快，产生的热效应越强，而微波波段电磁场频率高达 108数量级，所以在微波辐射下，偶极子转动产生的热量相当可观，从而使体系在很短的时间内达到很高的温度。偶极子转动产生的加热效率取决于介质的驰豫时间、温度和黏度。

3. 离子传导机理是指可离解离子在电场中产生导电移动，由于介质对离子的阻碍而产生热效应。离子传导产生的加热效率取决于离子的大小、浓度、电荷量和导电性。
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图2-1电磁波谱
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图2-2 分子偶极旋转及离子传导
4. 传统加热是利用传导和对流方式进行的，首先加热容器，容器将热量传导到物体表面，然后热量由表面传递到物体内部，从而获得热平衡条件，因此加热需要较长时间。而加热环境一般不可能严格地绝热封闭，长时间加热，就可能向环境散发大量热量。而微波加热通常在全封闭状态下进行，微波功率以光速渗入物体内部，及时转变为热能，避免了长时间加热过程中的热散失，并且可对物体内外部进行“整体”加热，因此，与传统的加热方式相比，微波加热具有效率高、速度快、能耗低等特点。

2.2密闭制样指导
影响密闭微波消解效果的因素有：样品种类、数量，酸溶剂种类、数量，压力、温度与时间及炉内样品的个数等。有的样品已经有消解方法，可以参考，但切忌照搬照套。而大多数样品没有做过消解试验，而且消解设备各不相同，需要用户自行试验，摸索适合自己的消解方法和参数。现将实验前诸消解因素的选择原则探讨如下。

2.2.1样品及样品量

过大的样品量使反应过分剧烈，升温、升压速率超过温、压控制系统的响应速度，当罐内压力超过消解罐的承受时，就会发生爆裂危险。因此，在实验初期务必严格控制样品量。首先使用少量样品以建立消解过程，等到深入了解整个反应过程后，再根据样品性质适当增加样品量，以利于在较短时间内安全地消解量大的样品。

2.2.2有机样品

消解过程中会产生大量气体，故称样量应限制在 0.1-0.5g范围内，具体称样量由样品中有机物的含量决定。例如，食用油属于重有机物，安全限不得超过 0.5g。对陌生样品应从 0.1g开始试验，逐步增量。或在加热器上进行敞口预处理。

2.2.3无机样品

其称样量范围 0.1-1.0g。但有些无机物能直接吸收微波能量，例如炭黑、碳化硅，这种直接加热方式可改善这类物质的消解速度，然而要注意这种加热方式具有局部性，可能导致加热温度超过容器的熔点，会对容器造成损害。

如果样品粒径小于 100目，则样品易被消解。如果样品粒径较大，或呈一整块时，消解速度变慢，这是因为反应物的比表面积较小的缘故。

无机样品中常添加 10mL混合酸，混合酸种类有  HNO3加  HF，王水，或王水加 HF，如何选择视样品基质及元素而定。使用氢氟酸（HF）时，务必极为小心。因为 HF加入某些样品时，可能产生大量泡沫，因此，加酸时应逐次少量添加，以免样品及酸所产生的泡沫溢出消解罐。

2.2.4有机物与无机物的混合样品

应视作有机物处理。如果样品中含有 5%（以重量计）的有机物时，应优先消解有机物。通常开始时用浓硝酸消解，直到大部分有机物被消解为止。在某些情况下，或许要用硝酸加硫酸的混合酸分解有机物。当有机物完全消解后，可添加其他的酸来消解其余的无机物。

消解所能选用的无机样品量，基本上受样品中所含有机物含量及消解罐容积的限制。对样品做进一步的密闭消解前，建议应先在敞口容器中先行加热做初步的样品消解，这样可将会产生气体反应物的有机物清除掉。然而，在此步骤中，有些挥发性较高的元素（例如，硼（B）、磷（P）及硒（Se）），亦可能逸失，因此要修改消解过程，以保留所需的分析元素。受有机污染的沉积物或土壤样品，应把它们视为有机物而非无机物样品来处理。尤其是如果在消解期间观察到氮氧化物所产生的褐色烟时，表示样品中含有相当数量的有机物。

2.3酸与混酸

2.3.1硝酸

样品消解中最常使用的是硝酸，它是一种强氧化剂，广泛用来释放生物样品中的痕量元素，使之成为可溶性的硝酸盐。硝酸的沸点（120°C，68%）相对较低。为了破坏复杂的有机基体，往往需要 120°C以上的温度，或添加其他强氧化剂，如过氧化氢或高氯酸。硝酸在微波能激发下有很理想的反应能力，迅速产生含氮氧化物（NO，NO2，N4O4）所形成的红褐色气体，在某一合适温度以上，食品类样品很快就可以完全消解。密闭罐中在 0.5MPa下时硝酸的温度可达到 176°C，在这种较高温度下，氧化电位显著增大，因而反应进行得更迅速。如有需要在消解后添加 H2O2，以达完全处理。

硝酸主要用于有机样品，如脂肪、蛋白质、碳水化合物、植物材料、废水及一些颜料和聚合物的消解。

2.3.2氢氟酸（沸点 106°C，49%）

是一种溶解硅基物料的有效溶剂。硅酸盐被转变成可挥发的 SiF4，而留下其他感兴趣的元素。氢氟酸同硝酸以 5:3或  1:1的比例混合时的温度和压力随加热时间上升的曲线既像氢氟酸，又像硝酸单独使用时的温、压曲线，表明这两种酸并未相互作用产生任何分解产物。这两种酸的混酸用于消解硅酸盐、Ni-Cr合金、铅锡焊料、SiO2、氧化钛；四氟硼酸和硝酸-氢氟酸的混酸用于消解炉渣。

氢氟酸不应用于玻璃和石英容器。

2.3.3盐酸（沸点 110°C，36%）

对某些金属氧化物及比氢更易被氧化的金属是一种理想溶剂。在高温高压下，许多硅酸盐及难溶氧化物、硫酸盐和氟化物都可与盐酸产生可溶的盐酸盐。对于水溶液中的胺和生物碱这样一些碱性化合物及某些有机金属化合物，也是一种有效的溶剂。但盐酸单独应用用途不广。可使用 HNO3加  HCl加  HF消解的物质有煤灰、纸灰、冷却水塔锅垢、玻璃纤维、高岭土、沸石，消解后添加硼酸以中和游离的氟离子。

2.3.4王水

硝酸及盐酸的一种混合物。王水能比单独使用盐酸或硝酸时更有效地氧化许多物质。用于矿渣和地质样品、植物组织和废水消解。

由于化学不稳定且不易储存，需现用现配，通常的比例是 HCl:HNO3=3:1（体积比），沸点 112°C。

2.3.5硫酸

是许多有机组织、无机氧化物、氢氧化物、合金、金属及矿石等的有效溶剂。硫酸可完全破坏几乎所有的有机物，进行快速脱水炭化。硫酸的沸点（339°C，98%）比较高，故使用特氟隆容器时必须监控其温度。硝酸与硫酸的混合酸却有较低的沸点。α-氧化铝能成功地被磷酸和硫酸 1:1混合酸消解。

硝酸及硫酸混合酸用于消解果汁、聚乙烯、聚丙烯、丙烯腈、丁二烯、苯等。

2.3.6磷酸（沸点 261°C，85%）

已成功用于那些用盐酸消解时会使某些特定痕量组分挥发损失掉的铁基合金，还可消解铝炉渣、铁矿石、铬及碱金属。

2.3.7过氧化氢（沸点 107°C，30%）

过氧化氢又名双氧水，是一种强氧化剂。应小心从事，可与硝酸按照 5:1比例使用。禁止单独使用过氧化氢，禁止使用高氯酸。

2.4温/压/ 时条件

消解反应都可被高温、高压所加速。为了更好地消解样品，有必要了解适合于该基体、元素。分析用的酸及适当的温度和压力条件，设计得当的消解法是尽量在最低温度和压力下能迅速分解基体中的各组分。

2.4.1有机物反应温/压条件

密闭消解有机物时，像 CO2和  NO2这类气体副产物会产生很高压力。糖类、蛋白质和脂类是生物样品的三个基本组分。蛋白质约在 150°C下迅速分解，三硬脂精约在  160°C迅速分解。

175°C以后没有断裂的有机键唯有苯环中的π键及芳香氨基酸。硝酸分解有机基体并不完全完全消解要用高氯酸这样的特殊试剂才能达到，但应避免使用这种强氧化剂。当消解超过50mg的样品或能产生气体的样品时，消解应分步达到最终压力条件，这一方法能控制制样过程。有机分子的分解温度根据分子量不同，从 140°C到  180°C不等。一般食品成分以硝酸消化之临界温度如下：
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2.4.2无机物反应温/压条件

无机样品消化需用较多的强腐蚀性混合酸和高温条件。因其消解过程极少产生气体，压力不会升高太多，故可考虑改用石英容器于敞开条件下消解。密闭罐消解高氧化物质如矿物、矿石、陶瓷或某些合金，酸消解产生的压力比消解有机物时所产生的压力要低。大多数无机样品可在温度 185°C、压力 1MPa以下消解，不必采用分步升温升压模式，增加温度、压力通常不能加快消解，而会减少消解罐寿命。

2.4.3炉内样品个数对温/压/时的影响

炉内样品个数（消解罐数）不同时，温/压/时条件随之变化。一般从适量的样品在两只控制罐中被完全消解的条件试验出来之后，逐个增加样品个数，以缓和的方式逐渐升压，升温和延长加热时间，探索出多个样品（消解罐）的温/压/时条件。

2.5禁止使用密闭罐作微波消解的样品

化学反应中介入以下危险样品和产生爆炸性的原子特征基团时，必须对此类反应给予严重的关注。在审视微波系统的控制能力和设法降低反应的当量及剧烈程度之前，不得滥用仪器。对微波消解以下样品导致设备损坏、人员受伤的，本公司不予负责。

· 炸药 (TNT, 硝化纤维等)
· 航空燃料  （JP-1等）

· 自燃及易燃化合物
· 丙烯醛，烯，炔
· 乙炔化合物

· 液体油漆、涂料
· 自燃的混合物（硝酸和苯酚，硝酸和乙胺，硝酸和丙酮等）
· 推进剂（肼，高氯酸铵等）
· 二元醇（乙二醇，丙二醇等）
· 高氯酸盐（高氯酸铵，高氯酸钾等）

· 醚（光纤解决剂   - 乙二醇苯基醚）

· 烃   - 烷基（丁烷，己烷等）
· 酮（丙酮，甲基乙基酮等）
请关注特殊样品与溶剂在反应过程中可能出现的产物,爆炸原子团特征如下
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第三章 仪器的安装与调试
3.1安装

以下内容将为您介绍仪器部件安装及摆放位置的要求和仪器的基本操作，包括如何启动及关闭仪器主机，炉门的操作。
3.1.1仪器的摆放
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图3-1  仪器安装位置示意图
注意：

1. 器必须安放在实验室靠近通风橱且能够承重超过100kg的实验台上。
2. 通风橱与实验台之间的距离不应超过1m，保证排风管口进入通风橱。
3. 仪器后盖须离墙壁15cm，以利通风。
4. 主机附近墙上应有接地端子三孔电源插座，且确认接地端子能正常工作。
5. 电源电压为交流220V-240V，线缆能承受16A电流。
6. 本仪器的使用环境温度为5-40°C，环境相对湿度15-80%，禁止在不适宜的环境下使用本仪器。
7. 长时间连续工作（超过1小时），为延长仪器及零部件使用寿命，建议环境温度低于30°C。

3.1.2排风管的安装

1. 相关部件：排风管 抱箍
2. 流程：用一字螺丝刀调节抱箍上的调节螺钉，使抱箍圆环略大于排风管管口。排风管口装入抱箍内。
3. 将已安装抱箍的排风管口套在仪器后部排风接口的外侧，排风管安装时不能漏出缝隙或者缺口，避免酸气外泄。

4. 拧紧抱箍上的调节螺钉，将排风管固定在排风接口上，确保排风管不会滑落。
3.1.3连接电源线

1. 相关部件：电源线

2. 流程：直接将电源插头插入插座，要求接入电源有接地功能（接地电阻≤4Ω）且电气容量不得低于220V/16A。

3. 连接电源前，确认仪器开关处于关闭状态。
4. 如长时间不使用仪器，请拔下电源插头。
3.1.4启动/关闭仪器

按下仪器右侧电源开关，即可启动仪器，实验结束后，按下仪器右侧电源开关，则仪器关闭；开关自带指示灯，当通电时，开关指示灯明亮。
3.1.5打开/关闭炉门
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图3-2门锁按钮和门把手示意图
1. 按下仪器顶部门锁按钮，门勾解锁，用手向外拉门把手，打开炉门；松开按钮，门勾复位；推入炉门，关闭炉门。
2. 关闭炉门后，请确认门钩已入锁。可用手向外拉，如果炉门不打开即表明炉门已正常关闭。
3. 微波关闭，炉腔内温度低于80°C的情况下，才能打开炉门。
3.1.6温度传感器组件和导气接头组件的安装
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图3-3传感器安装示意图
1. 相关部件：温度传感器组件  导气接头组件
2. 温度传感器组件和导气接头组件安装流程：将导气接头组件一端接头插入炉腔顶部接头体中，并旋紧。导气接头组件另一端接头依次穿过侧面挂钩、开口挂钩和中心挂钩。导气接头组件两端大小不同，请将较大一端插入炉腔顶部接头体中。
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3. 转动温度传感器组件接头使定位槽对准插座，然后将接头插入炉腔内的插座中。
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4. 拧紧金属锁紧螺母。
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5. 拧紧保护套。
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6. 将温度传感器探针依次穿过侧边挂钩、开口挂钩，及中心挂钩，完成安装。
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7. 温度传感器组件和导气接头组件禁止相互缠绕。
第四章  系统的使用

4.1操作面板
以下内容将为您详细介绍软件的操作，包括如何设定、修改参数，如何建立方法，如何启动微波开始工作，以及其他功能。本仪器仅配置SP-12转子型号。
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图4-1  操作面板

4.2操作系统

启动软件：

1. 按下仪器电源开关，启动仪器，液晶显示屏亮起，显示公司徽标并载入操作软件。
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图4-2 启动界面
2. 操作软件载入完成后，进入功能界面。
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图4-3 功能界面
设置方法：

1. 在功能界面，点击方法对应的数字按钮，比如数字“1”。本软件通过操作面板进行输入界面中的每项功能均设有序号，点击控制面板上的对应数字进行操作。
2. 进入方法设置界面，光标出现在方法下方。
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图4-4 方法设置界面
3. 点击编辑按钮切换光标位置，点击数字按钮设置参数值，根据样品消解需求或密闭制样指导设定方法参数，设定范围参考 SP-12参数设定范围表。
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表4-1  SP-12参数设定范围表

4. 在设置方法过程中，如果设定值超过允许设定范围，点击按钮后无响应，请参照界面左下角的红字提示范围进行设定。
5. 设定完成后点击确定按钮，保存方法并进入运行界面。如果设定过程中需要取消设置，请点击取消按钮。
微波加热

1. 在方法界面时点击确定按钮，进入运行界面。
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图4-5  运行界面
2. 点击  START按钮，启动微波开始加热。屏幕上，实时显示当前状态保温，温度  120，压力值17.5，保温时间04:，00，当前步骤数3，功率百分比55，工作曲线和设定的方法。

3. 在运行过程中，如果需要修改当前步骤参数，点击  STOP按钮后，仪器暂停工作。

4. 暂停时，点击编辑按钮后可对前步骤温度、压力和保温时间三个参数进行编辑，光标停留在温度参数值的下方，点击数字按钮修改参数，点击左/右方向按钮可切换光标位置。

5. 参数设定完成后点击确定按钮保存设置。

6. 运行完成后，点击取消按钮后，进入方法设置界面。

运行异常

1. 在工作过程中，检测发现异常情况后会停止工作，状态位置显示错误说明，同时蜂鸣器发出警告音。
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图4-6  运行异常
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表4-2  常见异常反馈表

2. 工作中如果转动异常，跳出异常提示窗口，显示“转动异常，请关机与我们联系”，请严格按照提示内容操作。

3. 出现异常后，必须等待温度、压力降至安全范围后，才能进行处理。

4. 异常情况下，只允许点击停止按钮，依据屏幕上显示的问题，如果在 80°C以上，进入冷却状态，如果在 80°C以下，进入结束状态。

温度校正

温度校正功能仅供工程师使用，如果由于误操作点击后进入密码输入界面后，请点击取消按钮返回功能界面。

第五章 常见故障现象及排除方法
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第六章 安全指导
请务必严格按《使用说明书》的要求使用和维护该仪器。如未按照规定进行操作，所造成的一切后果及责任由使用者自负。

1. 在使用仪器之前仔细阅读本操作手册，严格按照规范进行仪器操作。并妥善保存本操作手册，以备今后参考。

2. 本仪器内存在危险电压，如果仪器与电源相连，即使电源开关已经关闭，仪器电源线与交流电源之间的接线仍会存在潜在的危险电压。打开电源时，仪器内的所有电子线路板，与仪器线路板相连的线缆可能存在危险电压。存在危险电压的部件均带有屏蔽外壳，当这些外壳处于原位时，不会接触到这些危险电压。除非明确指出，禁止擅自拆开仪器，仪器维修必须由屹尧售后服务工程师进行。

3. 本仪器设有可靠的接地措施，一旦发生漏电，漏电电流可通过接地线流入大地，确保人生安全。故必须使用具有可靠接地的三芯插座。

4. 仅可在 220-240V 交流电源上使用本仪器，额定电流不得低于 8A。

5. 如果电源线的绝缘外皮出现磨损或老化，必须更换电源线。

6. 静电释放可能会损坏仪器中的印刷线路板。除非绝对必要，否则请勿触摸任何线路板。如果必须拿取这些线路板，必须采取防静电措施。

7. 正常操作情况下仪器不会产生电磁干扰，但仪器不宜放置在易受电磁干扰的其他电气设备近旁或处于同一的电路中。

8. 仪器为长方形箱体，大约 58 厘米宽，57 厘米深，52 厘米高。整机重量为 33公斤。

9. 仪器禁止放置在实验室的通风橱内，以免被酸气侵蚀。合适的安装方法是将仪器放置在通风橱外，仪器的排气管装入通风橱内。

10. 启动仪器前，请确认安全门被关紧 且门钩入锁，避免意外发生。

11. 保持安全门和门框清洁，切勿在门和门框间挟带抹布或纸张等物品的情况下，使仪器启动微波，否则可能会造成微波外泄伤人。

12. 本仪器最高压力设定值为 4MPa，最高温度设定值为 240°C。不得超温、超压使用，以免损坏仪器。

13. 微波化学反应仪适用于加热有一定极性的化学物质，如非极性或低极性物质长时间在微波仪器中加热，会严重损害仪器，切忌盲目使用！

14. 必须使用与仪器匹配的专用消解罐进行反应，禁止使用其他反应容器。

15. 必须在有温度和压力监控的情况下使用仪器，从而保证反应的可控性及安全性。

16. 仪器启动微波后，操作人员应距离仪器 1.5 米以上，以防发生意外伤人。

17. 必须经本公司专业培训，并通过考核获得《仪器操作资格证书》的从业人员方可操作本仪器。未获得本公司颁发的《仪器操作资格证书》的人员擅自操作本仪器而造成的仪器损坏或人员伤害事故，本公司概不承担责任。
地址：湖南省长沙市高新开发区桐梓坡西路558号
邮编：410205
电话：0731-89864001       
投诉电话：0731-89863939
邮箱：yingtai@sandegroup.com 
网址：www.sundyet.com
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