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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。

· 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。

· 本仪器必须可靠接地。

· 严禁拆卸传感器分析箱。

· 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坏，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。

· 由于产品的改进升级，湖南三德盈泰环保科技有限公司可能会根据产品现状对产品说明书进行修改，这些修改将体现在新版文件中，恕不另行通知。
· 本说明书的版权属于湖南三德盈泰环保科技有限公司所有，任何组织和个人在未经湖南三德盈泰环保科技有限公司许可和授权的情况下，不得以任何方式对本说明书的全部或任何部分进行复制、抄录、删减和非法传播。
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第一章  仪器性能和特点
1.1 应用范围

适用于固体废物(含液态)、生物质、煤炭、土壤、矿石、水泥等物质中氟、氯、溴、硫元素的定性和定量分析。

1.2 性能指标

技术原理：高温裂解/水解+离子色谱法

样品重量：≤0.5g

测试范围：氟、氯、溴、硫：0.001%~40%

裂解时间：≤30min(可设定)

裂解温度：≤1200℃(可设定)

控温精度：±5℃
最大功率：1.6kW

电源电压：220V±10%，50/60Hz

1.3系统特点
1.  自动化程度高

样品放样后自动关盖，分步分时裂解收集，离子色谱自动分析，谱图自动计算结果，配置自动进样器后整机可实现无人值守；

软件工作站集成仪器控制、谱图采集、谱图处理、数据管理功能，并可对接LIMS系统；

自动标定离子色谱传感器，减少人工准备时间。

2. 样品适应范围广

可选择空气、氧气、氧气与水蒸气混合气三种气氛条件进行灼烧裂解，支持液态样品注射进样，极大的提升了样品适应范围；

采用特制石英管，超长燃烧路径，易挥发、易爆燃样品燃烧完全，测试准确。
3.  测试效率高

样品连续测试时，平均测试时间≤35min，可同时分析氟、氯、溴、硫四个指标。

4. 离子色谱法分析

离子色谱法分析杜绝了收集液中不同离子相互干扰的问题，并且准确度、重复性好，检出限低、灵敏度高。

5. 仪器维护便捷

悬浮式磁力进样无需工具即可拆装，开启式高温炉膛方便观察燃烧管状态，模块化离子色谱传感器，具备双进样口，支持溶液样品(如水质)直接进样分析。
第二章  仪器组成及工作原理
2.1 仪器组成

高温卤素分析仪可以分为仪器主机、一体式水箱（包含纯水、废液、循环冷凝水）、氧气、网络通讯、打印机（选购）、分析天平（选购）和计算机（含显示屏）等七部分。
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图2-1 高温卤素分析仪主要组成部分
2.1.1 整机简介
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高温卤素分析仪主要包括高温炉、进样机构、氧气气路系统、集成水箱、水蒸气供应系统、高温水解收集装置、转移稀释装置、数据采集和离子色谱分析系统、整机控制系统等部件。
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高温卤素分析仪外型图如2-2和2-3所示：
图2-2 高温卤素分析仪正面外形图
1.放样盒组件；2.收集与转移组件；3.分析室；4.进样杆与氧气通路；

5.开关按键；6.氧气流量计。
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图2-3 高温卤素分析仪背面外型图

1.散热风扇；2.冷却水入口/出口；3.纯水/蒸馏水/废液接口；4.空气入口/废淋洗液；

5.水箱电源/空气开关；6.通信/保险；7.自动进样器/电源
2.1.2 重要部件

1.高温炉

高温炉加热技术是采用平行阵列式布局的耐高温电阻丝，能长期在1150℃下工作，耐1200℃。采用铂铑-铂的热电偶测温，计算机控温，其1150±10℃的恒温区长度大于80mm。炉体保温材料是采用高纯度莫来石纤维材料烧结加工成型，具有良好的保温性能。燃烧管采用石英管，直接装在高温炉内，并在高温炉左右采用不锈钢版将燃烧管固定。水蒸气发生器采用不锈钢管，直接装在高温炉内。

如图2-4所示，高温炉采用开启式炉体，便于查看高温燃烧石英管的状态，便于更换石英管组件。左侧支撑杆可在开启高温炉时固定炉体上盖。









图2-4 高温炉剖视图

1.高温炉体；2.电阻丝；3.燃烧石英管；4.左侧支撑杆；5.水蒸气发生管。

2.送样机构

如图2-5所示，送样机构主要由送样电机、送样杆组件、磁力同步座、皮带传动组件和感应装置组成，能够实现向高温炉中自动化送（退）试样。当计算机给控制器发出送（退）样指令后，进样电机带动驱动轮→带动送样杆→把试样送入（或退出）炉膛内。
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图2-5 进样机构全套结构

1.送样杆组件；2.磁力同步座；3.感应装置；4.皮带传动组件。

3.仪器内部结构概述，具体见图2-6、2-7、2-8。
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图2-6 高温卤素分析仪正面内部结构图
(因产品升级导致个别部件不同，不另作说明)
1.高温炉；2.蠕动泵；3.电磁阀（具体见实物标识）；4.精密微量泵；5.蠕动泵（与水蒸气发生管连接）；6.检测器；7.柱温箱；8.柱塞泵；9.进样阀；10.抑制器。
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图2-7 高温卤素分析仪背面内部结构图

1.管路线槽；2.开关电源
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图2-8 高温卤素分析仪左侧内部结构图

1.蛇形冷凝管；2.收集装置模块；3.转移稀释装置模块；4.蠕动泵
2.2 工作原理 

本方法是根据ASTM D7359《用高温氧化燃烧法和离子色谱检测法测定芳烃及其混合物中总氟、氯和硫的试验方法》、ASTM D5987《用水解萃取和离子选择电极或离子色谱法测定煤和焦碳中总氟含量的试验方法》、GB/T 30729《固体生物质燃料中氯的测定方法》、GB/T 3558-2014《煤中氯的测定方法》、GB/T 4633-2014《煤中氟的测定方法》等标准中高温燃烧水解方式，样品在燃烧单元中与氧气和水蒸气混合气流反应，在不同温区进行分步裂解，将样品中卤代物、氮化物及硫化物转化为燃烧水解产物，通过冷凝装置与吸收液将其吸收后直接到离子色谱进样分析，可分析元素氟、氯、溴、碘、硫及烟气氮氧化物。

相比传统滴定法、离子选择电极法，能有效解决各离子测试的干扰问题，并具有更低的检测限以及更高的准确度。

第三章  仪器的安装与调试

3.1 环境要求

3.1.1工作环境 

1. 环境温度： 20±10℃（需控制温度，当天测试温差不超过3℃），相对湿度≤85%；

2. 应配电源：电压（220±22）V，≥10A，电源频率（50/60）Hz；

3. 试验场地周围应无腐蚀性气体与气流存在；

4. 周围无强电流、强磁场、红外发射源与振动源存在；

5. 试验场地应无烟尘、扬尘存在；

6. 仪器应置于干净、通风条件较好和恒温恒湿的环境中使用。

3.1.2 软件环境

1. 操作系统：中文版本Windows 7/Windows 10。

2. 基本配置： CPU：1GHZ以上；  

内  存：1GB以上；

显示器： 分辨率1920×1080以上；

硬  盘：20G或更高；

驱动器：倍速CD-ROM； 

其它设备：USB接口、鼠标、键盘等。

3.2 安装过程

3.2.1 安装调试前的准备

1. 配备有空调、能控温和适宜的实验室；

2. 实验台应水平、稳定；

3. 配备电子天平、实验用玻璃器皿、瓷舟、超纯水等；

1）电子天平：量程（0～100）g，感量0.1mg；

2）化学试剂及材料，分别列于表3-1，3-2：

表3-1所需化学试剂

	编号
	试剂名称
	规格
	备用量

	1
	去离子水
	电阻率大于3MΩ/cm
	/

	2
	石英砂（二氧化硅）
	分析纯，粒度（0.5~1）mm
	2瓶（500g）

	3
	氟化钠
	优级纯
	1瓶（500g）

	4
	氯化钠
	优级纯
	1瓶（500g）

	5
	溴化钾
	优级纯
	1瓶（500g）

	6
	硫酸钠
	优级纯
	1瓶（500g）

	7
	无水碳酸钠
	优级纯
	2瓶（500g）

	8
	碳酸氢钠
	优级纯
	2瓶（500g）

	9
	双氧水
	分析纯
	1瓶（500mL）

	10
	三氧化钨
	分析纯
	1瓶（50g）


表3-2所需器具

	编号
	试剂名称
	规格
	备用量

	1
	移液枪
	1mL
	1支

	2
	移液枪头
	1mL
	若干

	3
	移液枪
	10mL
	1支

	4
	移液枪头
	10mL
	若干

	5
	容量瓶（配制母液）
	500mL
	4个

	6
	容量瓶（淋洗液）
	1000mL
	1个

	7
	容量瓶（吸收液）
	2000mL
	1个

	8
	塑料容量瓶（淋洗液母液）
	100mL
	1个

	9
	移液管（吸取各种母液）
	10mL
	4支

	10
	移液管（淋洗液）
	20mL
	1支

	11
	塑料容量瓶
	100 mL
	10个

	12
	带盖塑料瓶（各种母液）
	500 mL
	4个

	13
	带盖塑料瓶（淋洗液+吸收液）
	2000 mL
	2个

	14
	玻璃量筒
	100mL
	2个

	15
	镊子
	/
	1个

	16
	瓷舟
	/
	若干


3.2.2 仪器的安装

注：到货后请联系本司，等待专业工程师进行仪器安装与调试。

小心将仪器从包装箱中取出，平放在坚实牢固的工作台上。

1. 仔细检查各易损件是否完好无损。

2. 打开主机左侧门、支撑好上盖板，安装燃烧石英管。              

1） 先将进样盒上的两颗螺丝拧松取下进样盒，将石英管内管插入进样盒左侧与内部密封圈紧密结合，并保证内管凸出部位朝下。

2） 石英管外管从高温炉左侧插入进样盒左侧固定铝块中，缓慢旋转与铝块中密封圈紧密结合；然后将内管套入外管，固定螺丝即可。

3） 详细安装图（位置）如图3-1所示
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图3-1 燃烧石英管安装位置图示

1.进样盒；2.进样盒左侧铝块；3.燃烧石英管内管；4.内管凸出部位；

5.燃烧石英管双层外管；6.冷凝管。
3. 打开主机后盖板，先取出热电偶安装孔中的固定螺丝，再安装热电偶。 

4. 先将气路与进样外管的氧气入口用硅胶管连接，并将石英材质送样杆插入送样外管中，然后打开进样杆固定铝块，缓慢旋转将石英管外管插入进样盒右端，确保与密封圈紧密结合，最后将石英材质的瓷舟托盘固定于送样杆左端即可。（注：为了避免石英舟损坏，通常在送样杆调试正常后再放入石英舟）。送样杆具体安装示意图，如图3-2所示：

[image: image10.png]



图3-2 进样杆安装位置图示

1.送样杆外管固定铝块；2.氧气入口；3.送样杆；

4.送样杆固定口；5.进样外管

注：燃烧石英管和进样组件安装完成后，必须进行气密性检测。测试步骤：开启氧气瓶调节减压阀为0.28~0.32MPa→在软件主界面，点击快捷键图标栏选择关闭样盒或者人工检测界面点击放样盒（其图标显示绿色且下端定位信号显示黄色）→查看流量计，调节到0.5即可→将橡胶塞堵住石英管外管左端出口→2min内将到零即可，否则需要查看漏气原因。

5. 安装蛇形冷凝管：安装前，需关机。安装好燃烧石英管后，先将冷凝管与循环冷凝水按下进上出的方式将管路连接好，再将管子固定在冷凝管上。打开仪器使水充满整个管子，直到冷凝管内无气泡。将冷凝管上端接口与燃烧石英管连接，然后将燃烧石英管尾部连接到位，并用磨口夹将其固定，然后用绷带固定住冷凝管。再将冷凝管底部用硅胶管连接好，待收集瓶装好后将另一端连接在收集瓶进液接头上。如图3-3所示：
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图3-3 蛇形冷凝管安装置图

1. 蛇形冷凝管冷凝水出口；2.蛇形冷凝管冷凝水入口；3. 定容模块；

4. 收集瓶；5. 转移瓶；6. 进液接头。

6. 将收集瓶组件装入上图3-3所示位置，将冷凝管上的硅胶管一头插入进液接头，并固定好定容模块。（注：收集瓶的管路安装参见人工检测示意图）

7. 将转移瓶组件装入上图3-3所示位置，将收集瓶上三个接头分别收集瓶、废液、离子色谱进样阀连接，并固定好定容模块。（注：转移瓶的管路安装参见人工检测示意图）

8. 再次检查各部件是否全部安装到位，气路系统中各管路是否连接正确。

9. 连接仪器控制电源线、加热电源线、以太网卡通讯线，并检查仪器是否可靠接地。检查无误后，打开计算机和仪器电源，安装测控软件，并进行系统授权。

3.2.3 软件的安装、卸载与授权

1. 软件安装 

将标有“高温卤素分析仪安装盘”插入光盘驱动器，用“资源管理器”打开光盘驱动器目录下的“高温卤素分析仪安装盘”文件夹，双击应用程序文件进入安装程序，此后您只需按提示信息选择“下一步”或“是”直到计算机桌面上出现“高温卤素分析仪”快捷图标，完成软件安装。

2. 软件卸载

用鼠标单击Windows“控制面板”，单击“添加/删除程序”打开该窗口，选择“更改或删除程序”标签，单击程序组中的一项“高温卤素分析仪”，然后点击“删除”按钮即可执行卸载功能。按照屏幕提示即可安全、快速地删除高温卤素分析仪软件程序组和快捷方式。但高温卤素分析仪系统相关参数文件，数据库文件不会被卸载仍保留在操作系统中。
3. 软件授权

软件安装好并正常联机后，点击主界面“设置”选择“授权管理”，出现图3-4授权界面。将“设备序列号”输入，点击“生成授权申请文件”，即可传送至公司相关人员获取授权码。
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图3-4 仪器软件授权界面图

(注意：未经授权的系统，不能进行联机测试。

3.2.4 仪器的调试

系统获取正确的授权码后，系统状态栏将显示“就绪”状态。此后便可以对仪器进行调试了，调试内容及注意事项如下：

1. 启动仪器测控软件，进入测控软件的“人工检测”，检查各定位信号是否正确。

2. 点击人工界面，高温炉示意图上点击“开启升温”按钮，将炉温升至1150℃ ，整个升温过程应无异常。

注：温度校正方法。出厂和使用间隔一年需将高温炉进行温度校正，用标准热电偶从燃烧管插入，标准热电偶的温度探头与热电偶探头在同一水平位置，测试该温度点是否为1150±10℃，若低于此温度，需要调节设置中温度的热偶系数，若温度低于1150±10℃，则将热偶系数调小，若大于，则将热偶系数调大，热偶系数调节一般是加或减10，直到仪器和校验仪上显示温度为1150±10℃。

3. 检查仪器气密性。接通氧气，将收集装置中加入30mL左右的蒸馏水，点击关闭放样盒，仪器自动通气。将橡胶塞堵住石英管外管左端出口，查看流量计流量是否下降到零，若下降到零则说明系统无明显漏气。

4. 水蒸气发生量调节：当做实验时，单个样品裂解时间约30min，设置水蒸气流量参数如上图3-5所示，最终冷凝液收集量控制在（27~30）ml左右。

图3-5 送样杆与水蒸气流量参数设置（固体废物测试模式）

5. 调节送样杆位置。

1）进入人工检测窗口，点击送样杆前进或后退功能，初步检查送样杆运行情况。

2）进入测控软件的“系统设置”窗口，输入出厂时的参考参数并进行微调，确保进样的石英舟中间第一步停留位置位于炉膛温度的300℃左右处；第二步停留位置位于炉膛温度的600℃左右处；第三步停留位置位于炉膛温度的900℃；第四步停留在炉膛恒温时的恒温区1150℃中心位置。

4）安装石英舟，检查并确保送样杆后退终到时右定位处于“定位”状态。

6. 校正收集瓶定容体积

首先，进入人工检测窗口，将纯水管插入已盛装适量纯水的100ml量筒中，点击收集瓶定容，定容结束后，称量量筒质量的减少量，重复上述步骤，重复10次以上取平均值X1，极差小于1ml，定容体积为X1，最后将实际定容体积在设置中及时更新。（注：每次搬动仪器和使用时间3个月后，需对收集瓶定容体积进行校正）

7. 校正转移瓶定容体积

首先，进入人工检测界面，将纯水管插入已盛装适量纯水的100ml量筒中，点击转移瓶定容，定容结束后，称量量筒质量的减少量，重复上述步骤，重复10次以上取平均值X2，极差小于1ml，定容体积为X2，最后将实际定容体积在设置中及时更新。（注：每次搬动仪器和使用时间3个月后，需对收集瓶定容体积进行校正）

8. 流路清洗

    首先，进入人工检测界面，点击流路清洗，可实现收集瓶、转移瓶、一级过滤器（反冲洗）、离子色谱进样阀等进行一键清洗。
9. 收集液稀释泵校正

首先，进入人工检测界面，在左侧具有收集液稀释泵控制栏，“自动校正”，单击启动即可实现收集液稀释泵的自动校正，一般进行5次校正，极差小于20即可。

第四章 系统的使用

4.1 测控软件的启动

启动高温卤素分析仪测控软件有两种方式：

方式一、单击Windows的“开始”按钮，再将鼠标指向“程序”项，单击“程序”子菜单中的“高温卤素分析仪”，测控软件开始运行，出现登陆界面，如图4-1-1所示。

[image: image13.png]



图4-1-1 软件登陆界面
方式二、直接双击计算机桌面上名为“高温卤素分析仪”的快捷图标

上述两种方式在登陆后，进入图4-1-2的测试环境。
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图4-1-2 软件测试界面
4.2 测控软件退出

在退出Windows或关闭计算机之前，必须先关闭本测控软件，以确保所做的实验数据和参数文件不会受到破坏。

1. 单击主菜单“退出”项或点击测控软件右上角“×”，出现如图4-2-1所示提示框：“您确定要退出测控程序”的提示框，选择“确定”，退出高温卤素分析仪软件回到桌面。
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图4-2-1 测控软件退出提示框
2. 若在主菜单“实验”项，设置“休眠计划”，出现“立即休眠”、“实验完成后延时***分钟后休眠”、“实验完成后延时***分钟后退出准备”的点选框，点选“实验完成后延时***分钟后退出准备”可实现仪器的自动降温及离子色谱的退出。休眠计划如图4-2-2所示
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图4-2-2 休眠计划设置界面
4.3 主菜单功能简介

高温卤素分析仪测试软件的主窗体主要由标题栏、菜单栏、快捷图标栏、状态栏、实时数据栏、谱图曲线栏、信息栏等组成。如图4-3-1所示： 
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图4-3-1 软件主界面图
4.3.1设置主菜单

设置主菜单包括：系统设置、授权管理、用户管理、密码修改、用户切换，如图4-3-2所示：
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图4-3-2 设置中的子菜单栏

4.3.1.1 系统设置

1. 实验参数  如图4-3-3所示：
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图4-3-3 实验参数设置界面
1）基本设置：

是否进行空白样实验：用户可根据需求选择，其中勾选表示会在做样时减去空白中测试元素的峰面积，不勾选则不计算空白；

编号和样重的获取可选择“连接称重管理器”、“编号从读卡器读取”、“用下拉方式选择试样编号”，勾选“连接称重管理器”，会在设置栏出现称重管理器设置界面。

样重范围（g）可设置：允许输入范围0.0010~1.0000，默认值为0.0010~1.0000
元素含量小数位：0~4位可选，默认值0。

单位：ppm，mg/kg，ug/g，%四种可选，默认值ppm。

元素组分比例，可实现增改、删除操作。其中，F、Cl、Br单离子组分含量为1，酸根离子组分系数的计算方法：

2）样品类型关联：

默认具有标样、溶液分析、固体废物、液体废物、煤样、水泥可供选择，客户可根据需求添加和删减；实验时在样品类型下拉列表框中选择已有样品类型，会按照设置中该样品类型已关联的进样杆参数和水蒸气流量参数进行实验。

3）进样杆参数：以固体废物为例，样品水解时前15分钟分三个阶段推进，

每个阶段停留时间默认300秒，样品在恒温区继续停留15分钟，默认900秒。

4）水蒸气流量参数：（以固体废物为例）

第一步水蒸气流量：1 mL/min；

第二步水蒸气流量：1 mL/min；

第三步水蒸气流量：1 mL/min；

第四步水蒸气流量：1 mL/min。

5）收集瓶进吸收液时间（s）：默认值6，（范围：0~120）。一般6s，对应吸收液体积为24mL；
注：该功能应由专业技术人员操作、修改，请慎用。
2. 温度，如图4-3-4所示
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图4-3-4 温度设置的界面
1）热偶系数：相同条件下调整系统炉温与标准温度的偏差。

2）冷端调整：微调冷端补偿温度值。

3）恒温点：石英舟在恒温区默认为1150℃
4）仪器休眠：勾选此选项，系统在1150℃恒温状态下超过设定的时间还未进行实验，系统会自动降温至设定休眠温度并恒温，以便有效地保护高温炉，延长高温炉使用寿命。
5）水蒸气泵校正参数：测试实际产生水蒸气量与理论值的系数，输入可对水蒸气泵进行校正。

3. 高级参数1  如图4-3-5所示
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图4-3-5 高级参数1设置界面
1）收集处理参数

收集瓶相关

（1）收集瓶进纯水时间（s）：默认值40，（范围：0~120），当收集瓶进纯水时间大于设定值未检测到定容信号，则出现收集瓶定容异常报警；

（2）收集瓶清洗时间（s）：默认值10，（范围：0~120），设置收集瓶通气鼓泡清洗时间；

（3）收集瓶清洗次数（s）：默认值1，（范围：1~5），设置收集瓶清洗次数；

（4）收集瓶取液时间（s）：默认值7，（范围：0~120），设置抽取收集瓶中的液体的时间，该液体进入转移瓶进行润洗作用；

（5）收集瓶排液时间（s）：默认值35，（范围：0~120），设置收集瓶液体排入废液时间，若超过该时间，检测信号异常，会出现收集瓶排液异常报警；

（6）收集瓶稀释倍数：默认值，1（范围：1~100），设置收集瓶中收集液进入转移瓶中的稀释倍数；

（7）收集瓶容积（mL）：默认值100.0，（范围：10.0~200.0）：此项为实测体积，调节固定好收集瓶，放入定位浮球。然后，进入人工检测窗口，将纯水管插入已盛装适量纯水的100ml量筒中，点击收集瓶定容，定容结束后，称量量筒质量的减少量，重复上述步骤，重复10次以上取平均值X1，极差小于1ml，定容体积为X1，最后将实际定容体积在设置中及时更新。

转移瓶相关

（1）转移瓶排液时间（s）：默认值30，（范围：0~120），设置转移瓶液体排入废液桶时间，若超过该时间，检测信号异常，会出现转移瓶排液异常报警；

（2）转移瓶进纯水时间（s）：默认值35，（范围：0~120），当转移瓶进纯水时间大于设定值未检测到定容信号，则出现转移瓶定容异常报警；

（3）转移瓶清洗时间（s）：默认值10，（范围：0~120），设置转移瓶通气鼓泡清洗时间；

（4）转移瓶清洗次数（s）：默认值1（范围：1~5），设置收集瓶清洗次数；

（5）转移瓶容积（mL）：默认值100.0，（范围：10.0~200.0）：此项为实测体积，调节固定好转移瓶，放入定位浮球。然后，进入人工检测窗口，将纯水管插入已盛装适量纯水的100ml量筒中，点击收集瓶定容，定容结束后，称量量筒质量的减少量，重复上述步骤，重复10次以上取平均值X2，极差小于1ml，定容体积为X2，最后将实际定容体积在设置中及时更新。
2）收集液稀释泵

（1）收集液稀释泵勾选，若勾选可实现收集瓶中收集液的稀释；不勾选，无稀释功能；

（2）稀释泵取液速度（mL/min）：默认值5，（范围：1~10）；

（3）稀释泵取液体积（uL）：默认值50，（范围：20.0~5000.0）。

3）进样阀参数（选配件）

（1）实验自动清洗进样阀：（默认值：勾选），勾选，实验自动清洗进样阀，此清洗在实验结束前5分钟进行，即做样后对进样阀的清洗；

（2）进样阀进样时间（s）：默认值30（范围：0~120），进样阀进样时间；

（3）进样阀清洗时间（s）：默认值30（范围：0~120），进样阀清洗时间。

4. 高级参数2  如图4-3-6所示
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图4-3-6 高级参数2设置界面
1）离子色谱参数

（1）导池温度：默认值35.00，（范围：10.00~70.00）；

（2）柱温箱温度：默认值35.00，（范围：10.00~70.00）；

（3）电导量程档：默认值1，（范围：1~5）；

（4）抑制器电流（mA）：默认值75，（范围：1~300）；

（5）泵流速（mL/min）：默认值1.5，（范围：0~9.999）；

（6）休眠泵流速（mL/min）：默认值1.5，（范围：0~9.999）；

（7）谱图采集时间（min）：默认值30，（范围：1~250）；测试氟、氯，需设置10min；测试氟、氯、溴，需设置12min；设置氟、氯、溴、硫，需设置30min。

（8）谱图采集频率（Hz）：默认值30，（范围：1~50）；

（9）泵压力上限（MPa）：默认值10，（范围：0~20.0）；

（10）泵压力下限（MPa）：默认值1，（范围：0~20.0）。

2）溶液自动进样器参数（选配件）

（1）溶液自动进样器：默认值不勾选；勾选可实现溶液进样测试；

（2）通道数量：默认值1

（3）纯水通道：默认值1

3）样品自动进样器参数（选配件）

（1）样品自动进样器：默认值不勾选；勾选可实现固体自动进样测试；

（2）样品自动进样器：通道数量，默认值18，（范围：1~255）。

4）其他参数

（1）间断实验清洗收集瓶：勾选，在非连续实验状态时，做样前会进行收集瓶的清洗；不勾选，在非连续实验状态时，做样前不会进行收集瓶的清洗。连续实验时，做样前不会进行收集瓶的清洗，该选项勾选无效。

（2）炉温作为就绪条件：勾选后，点击实验准备，高温炉会升温到设定温度值，并以达到设定值为准备就绪的判断条件。

（3）实验准备自动清洗流路：勾选后，点击实验准备，会进行收集瓶、转移瓶、流路的清洗；

（4）实验准备自动升温：勾选后，点击实验准备，高温炉会升温并达到设定值；

（5）实验准备时清洗燃烧管：勾选后，点击实验准备，会进行空样测试，默认为固体废物前处理模式

（6）母液自动配标液：勾选，则只用将标有母液的管路插入配好的母液中即可，在样品类型中选择标样，设置好稀释倍数，在测试结束后，进行元素和浓度的输入，采用，即可进行曲线拟合绘制标曲。

5. 运行记录  如图4-3-7所示
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图4-3-7运行记录设置界面
1）离子色谱通讯记录

记录离子色谱通讯次数，包括：发送次数、重发次数、超时次数、掉线次数，记录数据可呈现通讯异常次数，查看通讯可靠性；设置清除按钮，可对记录进行清空。

2）溶液自动进样器通讯记录

记录溶液自动进样器通讯次数，包括：发送次数、重发次数、超时次数、掉线次数，记录数据可呈现通讯异常次数，查看通讯可靠性；并设置清除按钮，可对记录进行清空。

3）样品自动进样器通讯记录

记录样品自动进样器通讯次数，包括：发送次数、重发次数、超时次数、掉线次数，记录数据可呈现通讯异常次数，查看通讯可靠性；并设置清除按钮，可对记录进行清空。

4）执行机构运行统计

记录执行机构运行次数，包括：泵⑦动作、进样阀动作，记录数据可呈现做样次数，查看样品数量；并设置清除按钮，可对记录进行清空。

5）更换提醒

对易耗品及维护点进行更换提醒，主要包括：高温管、一次过滤器、二次过滤器等；设置其最大使用次数，记录使用次数，当使用次数达到设定值时会弹出提示更换的窗口，按提示更换易耗品即可；

清除：当更换易耗品后，可进行该易耗品使用次数清零设置。

6. 数据库  如图4-3-8所示
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图4-3-8 设置中数据库界面
数据库类型：选择数据库类型是Access或者Sqlserver。

当数据库类型选择为Sqlserver时，Sqlserver连接设置框可用，需要配置服  务器地址，数据库名称，数据库用户名，数据库密码。
7. 其他  如图4-3-9所示
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图4-3-9 设置中其他界面
1）备份功能

（1）自动备份X天：用于设置软件自动进行参数文件备份的周期，勾选该项后，系统就将按照设置周期自动进行备份，否则只可进行手动备份。

（2）备份保存路径：通过点击[image: image26.png]


图标，选择备份文件的保存地址。

（3）添加备份：点击此项，软件自动弹出参数文件目录，用于选择需要备份的文件，同时选中需要备份的文件，将显示在左侧备份栏表中。

（4）立即备份：点击此项，软件立即将左侧备份栏表中的所有参数文件备份。备份的文件会在设定的备份路径下生成一个以备份时的系统时间（如2015-02-09 08:17:27）命名的备份文件，同时在恢复栏增加一条相同记录，显示的备份文件名和备份时间。

（5）删除备份：点击此项，软件自动删除备份栏表中选中的参数文件记录。

2）恢复功能

（1）恢复全部：点击此项，软件自动将恢复栏表中的所有备份参数文件恢复。

（2）恢复选中：点击此项，软件自动将在恢复栏表中选中的备份参数文件恢复。

（3）删除选中：点击此项，软件自动将在恢复栏表中选中的备份参数文件记录删除。

注：出于对参数文件的安全考虑，请操作人员慎用参数备份与恢复功能。

8. 天平设置  如图4-3-10所示
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图4-3-10 天平设置界面
“天平设置”选项卡：设置天平的通讯参数。

（1）天平类型：根据实际连接的天平型号来选择；

（2）串口选择：根据实际连接情况，设置该项值，可进行COM口1~10的设置选择。

（3）波特率：根据天平自身的参数，设置该项值。

（4）数据位：根据天平自身的参数，设置该项值。

（5）校验方式：根据天平自身的参数，设置该项值。

（6）停止位：根据天平自身的参数，设置该项值。

（7）天平测试：点击此项，若未连接天平则会显示串口已经打开，若已连接天平，按天平print即可将数据上传。此项供天平联机测试用。

9. 称重管理器  如图4-3-11
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图4-3-11 称重管理器界面
在“实验参数”设置界面勾选与称重管理系统连接并在称重管理系统设置界面配置好数据库、表名、字段名、样重单位等信息，如图4-3-10的配置信息为默认设置，如果客户使用的接口表，表名、字段名、排序方式有变化则需修改这部分设置。设置修改后，点击保存按钮。

注：该功能应由专业技术人员操作、修改，请慎用。

4.3.1.2 授权管理  

      软件安装好并正常联机后，点击主界面“设置”选择“授权管理”出现如图4-3-12所示授权界面。将“设备序列号”传送至公司获取授权码。
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图4-3-12 仪器软件授权界面

(注意：未经授权的系统，不能进行联机测试。

4.3.1.3 用户管理   

如图4-3-13所示，用户管理包括权限管理、角色管理、用户管理三个设置项。

[image: image30.png]BEES) | (M K0 #weH)

e (\Nez=sut
ENER

i = HREE
ERER BaEsR

FFg AreRE




图4-3-13 权限管理界面

1. 权限管理，如图4-3-14
修改项目：选中“权限列表”中的任意权限项目，点击“修改项目”，可对        项目所属界面、操作对象等进行修改，保存后生效。

新增项目：点击“新增项目”，输入权限项目名并设置所属界面及操作对象    后，点击保存，新增权限项目生效。

删除项目：选中“权限列表”中的任意权限项目，点击“删除项目”，可删除当前权限项目，且不可恢复。
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图4-3-14 权限管理界面

2.角色管理，如图4-3-15所示

修改角色：选中“角色列表”中的任意角色，点击“修改角色”，在角色信息中可修改角色名，在权限列表选中勾选不同的权限进行该角色对应权限修改，点击保存后，完成修改。

新增角色：点击“新增角色”，输入角色名并勾选对应权限后，点击保存，新增角色生效。

删除角色：选中“角色列表”中的任意角色，点击“删除角色”，可删除当前角色，且不可恢复。
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图4-3-15 角色管理界面
3. 用户管理，如图4-3-16所示

修改用户：选中“用户列表”中的任意用户名，点击“修改用户”，可对用户密码及角色进行修改。

新增用户：点击“新增用户”，输入用户名及密码并选中对应角色，点击保存后用户名新增成功。（权限列表显示当前选中角色对应权限，但不可对角色权限进行修改。）

删除用户：选中“用户列表”中的任意用户名，点击“删除”，可删除当前用户，且不可恢复。
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图4-3-16 用户管理界面

4.3.1.4 密码管理  

“修改密码”只能对当前用户密码进行修改，点击“修改密码”，自动弹出用户登录密码窗口（如下图4-3-17所示）。输入正确的原始密码和新密码后即可完成修改密码，当两次输入的密码不一致时，系统会有相应的错误提示信息。
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图4-3-17 密码管理界面
4.3.1.5 用户切换  

点击“用户切换”，弹出登录窗口（如下图4-3-18所示）。输入正确的用户名和密码后即可正确登录，当输入的用户名或密码不正确时，系统会有相应的错误提示信息（用户名和密码必须是在数据库用户管理中正确配置的用户）。通过此登录方式，可在不退出软件的情况下进行不同用户登录的切换。

说明：实验过程中，禁止进行用户登陆切换操作。

[image: image35.png]HEAR

AFER

ArRE





图4-3-18 用户切换界面
4.3.2 实验主菜单  

如图4-3-19所示
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图4-3-19 实验菜单子菜单界面

1. 实验准备：开机联机后，在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“实验准备”按钮，系统自动进入准备状态，离子色谱准备，高温炉按照高级参数2中的“其他参数”进行准备。

2. 开始实验：系统恒温时，在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“开始实验”按钮，系统自动进入测试状态。

3. 退出准备：仪器就绪状态下，在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“退出准备”按钮，系统自动进入测试状态。

4. 结束实验：仪器实验状态下，在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“结束实验”按钮，系统弹出如图4-3-20所示对话框，根据实验需要，选择结束实验窗口中的一项后点击“确定”即可，仪器根据停止实验时的进度状态自动进入清洗流程。点击“取消”可以继续实验。 
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图4-3-20结束实验方式选择界面

5. 开启升温：仪器温度未达到设定值时，在菜单中选择该项或人工检测界面中高温炉中“开启升温”文字，系统自动进入升温状态。

6. 停止升温：仪器正在升温过程中，在菜单中选择该项或人工检测界面中高温炉中“停止升温”文字，系统自动进入自然降温状态。

7. 清洗流路：仪器未做样时，在菜单中选择该项或人工检测界面中左侧列表点击“流路清洗”按钮，系统自动进入流路清洗过程。

8. 休眠计划：仪器开机联机状态下，在菜单中选择该项，系统弹出如图4-3-21所示对话框，可选择立即休眠；可选择休眠执行时间及休眠温度；可选择实验完成后退出准备的执行时间。设置完成后，点击“实验”主菜单，下拉选项“休眠计划”出现一个“√”表示设置成功。
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图4-3-21休眠计划界面
4.3.3 检测主菜单

如图4-3-22所示，检测包括系统自检、人工检查、日志查看功能。
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图4-3-22 检测主菜单
4.3.3.1 系统自检

   系统自检包括以下步骤：

1. 进样杆左右定位检测；

2. 进样盒开关定位检测；

3. 流路清洗：转移瓶、收集瓶定容排液测试，流路及过滤器清洗。

4.3.3.2 人工检测

在主菜单中选择此项或单击快捷按钮栏中的“人工检测”按钮后，即可进入如图4-3-23所示的界面。在该界面中可测试送样机构功能部件是否正常。

1. 高温炉+离子色谱控制：

1）分段实验控制：高温燃烧实验、收集液处理实验、离子色谱实验；

2）离子色谱流程控制：开机流程、关机流程；

3）超温保护：点击启动，超温保护继电器有开关声音，代表超温保护正常；

4）蜂鸣器：启动有蜂鸣声；

5）热电偶值、冷端温度、加热电源状态显示；

6）清洗流路：快捷键，功能与主菜单实验中清洗流路一致；

2. 收集液稀释泵控制：自动校正启动、校正参数显示；

3. 溶液自动进样器控制：可进行进样通道的选择，可显示当前通道、初始

定位、旋转定位信息。

4. 样品自动进样器控制：可进行进样通道的选择，可显示当前通道信息。
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图4-3-23 人工检测界面

5. 示意图

1） 水蒸气发生控制：可设置水蒸气产生流量，点击泵图标实现水蒸气发生。

2） 高温炉控制：可进行升温、降温操作，并显示当前温度，当前状态（升温/停止/恒温）及当前功率；

3） 放样盒控制：点击进样盒和进行进样盒开/关控制，放样盒左端上/下定位标识若显示黄色，表示开启/关闭的定位信息。

4） 进样杆控制：选择送样杆前进第一步、前进第二步、前进第三步、前进第四步、前进终到、后退至炉口、后退终到，然后点击送样杆，可实现进样杆的前进与后退控制；前进终到和后退终到时，送样杆左端和右端的定位信号会显示黄色，则表示送样杆控制正常。

5） 气阀控制：点击气阀①，气体会按照流量计显示流量向高温炉通氧气。点击气阀②，氧气通过单向阀向转移瓶通气。

6） 电磁阀控制：阀①-阀⑤，点击对应电磁阀进行测试，查看是否有开/关的声音。

7） 蠕动泵控制：泵①-泵⑦，点击对应蠕动泵进行测试，查看实物是否运行。

8） 收集瓶控制：可点击收集瓶图示上的文字进行相应流程，定容（查看定容完成后，信号标识是否变黄）、排液、清洗、取液、底液（添加吸收液）。

9） 转移瓶控制：可点击转移瓶图示上的文字进行相应流程，定容（查看定容完成后，信号标识是否变黄）、排液、清洗。

10） 离子色谱仪控制：可进行柱塞泵流量控制、进样阀阀位切换、离子色仪的退出准备；当离子色谱仪处于运行状态时显示绿色。

注：现场仪器一经调试，非专业人士请勿操作。

4.3.3.3 日志查看

在主窗体菜单栏中选择此项后，即可进入如图4-3-24所示的窗体。在该界面中选择仪器编号、日期查看软件故障日志，仪器故障日志，用户操作日志及上下位机通讯命令日志，可根据日志内容关键字查找日志。
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图4-3-24 日志查看界面

4.3.4 帮助主菜单

点击帮助，如图4-3-25所示，可查看版本号、进行软件在线升级、查看电子帮助文档。
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图4-3-25 帮助主菜单中的子菜单
1. 关于：如图4-3-26所示，可查看软件上位机、下位机版本号；
2. 帮助文档：单击该项即可进入系统帮助文档界面，介绍SDE高温卤素分析仪使用的相关帮助文档。
4.3.5 退出主菜单

点击“退出”，弹出如图4-3-28所示提示框，单击“确定”退出测控软件；点击“取消”回到测控软件。勾选“关闭计算机”，退出软件后关闭计算机。
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图4-3-28 退出测控软件提示界面
4.4 快捷图标功能简介

如图所示4-4-1所示，红色框选区为快捷菜单栏，包括：设置、实验准备/开始实验、连续实验、退出准备/结束实验、关闭样盒/开启样盒、人工检测、数据管理、标准曲线快捷功能。
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图4-4-1主界面快捷键

1. 设置：与主菜单设置中系统设置功能一致；

2. 实验准备/开始实验：与主菜单实验功能一致；

3. 连续实验：在以下两种情况下可采用“连续实验”方式，①当采用自动进样器进样时；②无自动进样器时，当测试样品类型为溶液分析或标样时，即不需要从进样盒进样的情况。当图标为“[image: image45.png]% SDXNs100
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”时，连续实验设置取消。

4. 关闭样盒/开启样盒:在非实验状态下可实现对进样盒盖的控制。

5. 人工检测：点击图标，可打开如5-1-22所示人工检测界面。实验状态下，可查看正在进行流程及各控件的当前状态；非实验状态下，可进行各控件的控制与检测。

6. 数据管理：可弹出下图4-4-2数据管理界面，可进行历史数据进行显示、备份、打印等功能，后面作为一个章节详细介绍。
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图4-4-2 快捷键-数据管理界面
7. 标准曲线：点击图标，弹出如图4-4-3所示标准曲线绘制界面，可查看和修订当前标准曲线。
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图4-4-3 快捷键-标准曲线界面
4.5 状态栏简介

如图4-5-1所示，红色框选区域为状态栏，包括仪器状态、升温状态、炉膛温度、泵流速、泵压力、电导值；仪器序列号、冷端温度、水蒸气流速、电导池温度、柱温箱温度、抑制器电流、报警等。

点击仪器序列号，如下图X001可查看当前实验流程。


图4-5-1 状态栏框选界面
4.6 数据栏简介

数据栏分为两个部分，如图4-6-1所示：

1. 数据结果，包括数据结果显示及右击快捷键；

2. 谱图结果，包括谱图曲线显示、右击快捷键和参数列表。
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图4-6-1 数据栏分类
4.6.1 数据结果

在数据结果栏，右击鼠标，弹出如图4-6-2所示选择框，
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图4-6-2 数据栏-右击快捷键
1. 插入待测样：选定需要插入待测样的位置，右击选择“插入待测样”会弹出插入几行待测样。

2. 选定为空白值：软件默认最后一个空白样为空白，但是可采用此功能进行空白样的选择。

3. 删除选中的待测样：选定需要删除的待测样，右击选择“删除选中的待测样”即可删除选定待测样。

4. 显示当前实验曲线：查看样品的谱图。

5. 重新计算选定记录：修订水分值、全局参数，或者通过手动改变峰面积，右击选择“重新计算选定记录”，即可完成数据重新计算。

6. 数据列配置：如图4-6-3所示，客户可根据需求选定显示列、显示顺序、列宽等信息，设置完成主界面数据栏数据列按设置显示。
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图4-6-3 主界面数据列配置表
7. 隐藏选中列：选定需要隐藏的列，右击“隐藏选中列”，可实现选中列的隐藏。

8. 显示所有列：右击选择“显示所有列”，可实现隐藏列的显示。

9. 自动调整列宽：右击选择“自动调整列宽”，按照数据配置列中设置的列宽对数据栏进行调整。

10. 保存当前样式：手动调节列宽，完成后，右击“保存当前样式”，即可实现数据列的自定义调整。

11. 导出EXCEL文件：选定需要导出数据，右击“导出EXCEL文件”，设置保存位置即可。

4.6.2 谱图结果
1. 谱图参数

1） 全局参数：包括峰识别参数、组分识别保留时间允许误差、实验图像；保存参数、重新识别、默认标线、系统评价。 注：上述全局参数出厂调试已设置最佳值。请在专业人士指导下修订。
其中系统评价用于实验准备阶段。如图4-6-4所示：当开机联机后，点击“实验准备”，但到达设置的“判断时间长度”时，如下图30min，开始比较当前噪声值、漂移值和对应阈值的大小，小于阈值时“显示基线稳定”，即可进行实验；否则显示“基线稳定性待检查”，继续稳定仪器。
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图4-6-4 全局参数-系统评价
2）谱图显示：坐标轴范围自定义、数据导出。

3）组份定量：样品编号、组分名、浓度、保留时间、峰高、峰面积/净面积、标定公式、数据提交、标定采用、组分计算、标定显示。

2. 谱图的放大/还原：在谱图曲线栏，按住鼠标左键，向右/左拖动鼠标分别进行谱图的放大/还原功能。

3. 峰面积修订：在峰与基线区域双击，即可选定该峰，此时峰曲线变成加粗蓝色线条。Ctrl+鼠标左键可实现基线起始点的重置，点击组分计算，保存当前修订。点击数据提交，将修订提交于数据栏显示。

注：若标样修订峰面积，需要点击“标定采用”将修订提交于标曲绘制界面，并需对曲线进行重新拟合。
4. 右击快捷键，如图4-6-5所示：
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图4-6-5 样品谱图-右击快捷键
1） 选择峰：点击鼠标左键框选，可选定该峰并放大；

2） 添加峰：当峰面积小于全局参数中设定值时，无法识别。可通过左键框选，右击快捷键选择添加峰即可。

3） 取消选择：对于蓝色曲线标记的选择峰，右击选择“取消选择”；

4） 删除选择峰：先将需要删除的峰选定，右击选择“删除选择峰”即可。

5） 重叠峰分离：选定重叠峰，右击选择“重叠峰分离”即可。

6） 峰重叠（垂直分割）：选定重叠峰。右击选择此项，分割线为重叠峰波谷与基线的垂线，分别计算两者的峰面积。

7） 峰重叠（前切/拖尾分割）：对于拖尾严重的峰，可右击选择此项进行修订。

8） 峰合并：对于需要合并的峰框选，右击此项即可。

9） 数据导出：点击此项，选择文件保存位置，可实现该谱图.TXT文件导出。

注：上述所有操作的撤销，都可通过全局参数的“重新识别”完成。
第五章  数据管理

5.1  主窗体功能简介

高温卤素分析仪数据库的主窗体由标题栏、菜单栏、快捷按钮栏、数据表栏等组成，数据表栏的各列可以随意拖动放置，以方便查看。下面对菜单栏进行详细介绍。
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图5-1 数据库主界面图
5.2 各菜单栏功能简介

5.2.1 系统菜单

如图5-2-1所示
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图5-2-1 系统菜单中子菜单界面

1. 设置：

1）基本设置，单击此项，弹出如图5-2-2所示窗口。

（1）打印类型：

报告单：选中此项，所选记录以客户配置的报表格式打印。

报表：选中此项，所选记录以固定报表的格式打印。
（2）打印参数

参数名：用于定义报表中的相关参数，并且要求该处定义的参数名要与报表中的相应参数名完全一致，才可在报表打印时将相应的参数名赋值；

（3）添加/删除：可进行打印参数的添加或删除。

（4）保存：修改相关参数后，单击该按钮，参数才会被保存，否则参数不会被保存。

（5）返回：单击该按钮，退出该窗口，返回到数据库主界面。
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图5-2-2 设置界面图

2） 数据备份 单击此项，弹出如图5-2-3所示窗口。
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图5-2-3 数据备份设置界面图

（1）备份  数据自动备份：选中该项后，程序根据所设置的备份时间对数据库自动进行备份。立即备份：单击该按钮，对当时当年的数据库进行备份。

（2）恢复  删除：在左边的文本框中选中记录后，单击该按钮，则删除该

备份数据库。恢复：在左边的文本框中选中记录后，单击该按钮，则恢复该备份数据库。
注：请慎重使用该功能。

2. 打印：点击打印，可按设定的报告格式自动打印。

3. 打印预览：点击打印预览可显示打印的报告单格式。

4. 报表设计：非技术人员勿动此选项。

5. 退出：点击右上角关闭按扭，软件退出。

5.2.2 编辑菜单

如图5-2-4所示
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图5-2-4 编辑菜单栏中的子菜单

1. 删除：可删除“选中记录”或者“所有记录”；

2. 修改：输入修改密码，可修改参数。

3. 单记录浏览：单击后自动打开单记录浏览窗口。

4. 配置列参数：可选择配置参数，点击更新。

5. 保存当前样式：参数设定后，可保存最新的数据库参数。

5.2.3 查找菜单

如图6-2-5所示
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图5-2-5 查找中的子菜单栏

1. 查找平行样：单击此项，在数据显示栏中显示与所选记录具有相同试样编号和测试日期的记录。

2. 查找当天记录：单击此项，在数据显示栏中显示测试日期与计算机系统日期相同的记录。

3. 查找所有记录：单击此项，在数据显示栏中显示数据库中所有的记录。

4. 查找当前日期记录：单击此项，在数据显示栏中显示与所选记录具有相同测试日期的记录。

5. 自定义查找：单击此项，弹出如图5-2-6所示的窗口
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图5-2-6自定义查找的界面图
数据查询方式有五种：自动编号、试样编号、测试日期、结果范围及测试项目。按某一个或多个条件查询，先选中查询方式，然后选择查询条件，并在条件框中输入相应的条件，最后单击“查找”按钮，所有满足条件的记录将显示在数据栏中。例如按自动编号查询步骤：

1. 设置查找方式：单击“自动编号”复选框，使其为选中状态。

2. 设置查找条件：单击“v”按钮并根据需要选择一项（如“Like”）。然后在该框右边的框中输入日期（如201004）。

3. 查找：单击此按钮，系统自动将自动编号含有201004的所有实验记录显示在数据显示栏中。

5.2.4 数据库菜单

如图5-2-7，选中某年后，在数据显示栏中显示选中年份的所有记录。

[image: image61.png]



图5-2-7 选择年份界面图

5.2.5 帮助菜单

如图5-2-8
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图5-2-8 帮助菜单界面图
1．帮助：单击此项，即可获得高温卤素分析仪数据管理的联机帮助文档。

2．关于：单击此项，即可获得关于高温卤素分析仪数据管理程序的版本信息。

5.2.6 退出数据管理

如图5-2-9，单击数据管理窗口右上角的“×”选项，弹出下图提示窗口；单击“是”，退出数据管理窗口，返回到高温卤素分析仪主界面；单击“否”，放弃退出数据管理窗口。
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图5-2-9 退出数据管理界面图

第六章  仪器的使用与操作规程

 本章对仪器的使用与操作规程作出相应的规定，请使用者务必仔细阅读。
6.1 试剂配制

注：试剂配制需具备一定化学知识的人员，配制前仔细阅读以下配制方法和注意事项，配制前需校准天平和容量瓶，必须减小试剂浓度的误差。

	编号
	试剂名称
	浓度
	溶液配制过程
	所用器具

	1
	石英砂
	化学纯，粒度为(0.5~1)mm
	购买市售有证试剂
	/

	2
	氟化钠预处理
	/
	称取约5g的优级纯氟化钠放入称量瓶中，置于烘箱120℃下干燥约2h。
	称量瓶：1；
烘箱

	3
	F-储备溶液
	F-浓度为1000mg/L
	1、称取预先在120℃下干燥约2h的优级纯氟化钠（即第三步骤处理的样品）2.2101g于烧杯中，加去离子水溶解，用去离子水洗入1L容量瓶中并稀释到刻度，摇匀，贮于塑料瓶中备用，此溶液1mL含氟1mg，作为储备液。
2、市购有证F-标准溶液，1000mg/L，50mL/瓶。
	1L容量瓶：1；
1L塑料瓶：1；

	4
	氯化钠预处理
	/
	称取2~3g优级纯氯化钠置于瓷坩埚中在500~600℃下灼烧1h
	瓷坩埚：1；
马弗炉

	5
	Cl-储备溶液
	Cl-浓度为1000mg/L
	1、准确称取预先在500~600℃下灼烧1h后的优级纯氯化钠1.6485g溶于少量的水中，再转入1L容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。
2、市购有证Cl-标准溶液，1000mg/L，50mL/瓶。
	1L容量瓶：1；

	6
	Br-储备溶液
	Br-浓度为1000mg/L
	市购有证Br-标准溶液，1000mg/L，50mL/瓶。
	 

	7
	NO3-储备溶液
	NO3-浓度为1000mg/L
	市购有证NO3-标准溶液，1000mg/L，50mL/瓶。
	 

	8
	SO42-储备溶液
	SO42-浓度为1000mg/L
	市购有证SO42-标准溶液，1000mg/L，50mL/瓶。
	 

	9
	淋洗液母液
	 
	称取4.2g碳酸氢钠（优级纯）和1.06g无水碳酸钠（优级纯）溶于约80mL水中，再用水稀释至100mL，贮于塑料瓶中备用。
	100mL容量瓶：1；
100mL塑料瓶：1

	10
	淋洗液使用液
	 
	取上述淋洗液母液20mL，转移至1L容量瓶中，用去离子水定容至刻度，摇匀待用。
	1L容量瓶：1

	11
	蒸馏水
	 
	市购蒸馏水或实验室纯水机制备UP水。
	 


6.2开机前检查
1、检查淋洗液
       在启动离子色谱传感器之前检查淋洗液是否充足，仪器就绪状态下泵流速为1.5mL/min，可根据仪器运行时间计算，配制适量的淋洗液，配制好的淋洗液需要进行抽滤，若未配置淋洗液脱气装置时，需要超声或者敲击等除气操作。
  2、清洗柱塞泵
       用注射器抽取5mL蒸馏水，打入柱塞泵左侧接口。
3、打开、调节氧气
       打开氧气供气阀门，进入人工检测打开气阀①，检查氧气流量是否为0.4L/min左右。不要随便调节压力阀，初次调好后该步骤应该不需调节。完成后进入下一步气密性检查。 
  4、检查气密性
       进入人工检测将仪器氧气阀打开，关闭样盒，将气瓶压力调到适当压力下，将冷凝管后端密封，关闭水蒸气发生器，查看流量计示数是否能降到0，每天实验前测试。 
  5、开启自动进样器（未配置可忽略）
       将机械手复位，然后开启自动进样器的电源即可。
  6、检查收集瓶与转移瓶
       ①瓶壁是否干净（无明显可见杂质）；
         ②定容部位无水滴挂壁，定位信号正常（可用不透光的纸片测试）；
③   管路连接处紧实，无漏液现象。
7、开机实验准备
       开启计算机和主机电源（电源键可一键实现主机、循环冷却水装置的启动），打开软件并联机，点击实验准备，设备会按照设置→系统设置→高级参数2→其他参数中实验准备勾选项进行实验准备，完成后在仪器状态栏显示“就绪”。
8、基线稳定性判断
       打开主界面下全局参数右侧的系统评价按钮，会出现系统评价界面，在离子色谱传感器运行开始后会进行基线稳定性判断，当前噪声值、漂移值与对应的阈值比较，都小于使基线稳定。一般需要1h以上，当基线稳定后方可进行标定或样品测试。
9、检查纯水箱、蒸馏水箱、废液箱
确认试剂瓶试剂刻度是否符合要求，及时补充试剂，需要检查进样管是否插到位。
①淋洗液：1.5mL/min，满瓶2L，可使用约22h；
②标准母液：设置稀释倍数100、50、20、10四个浓度点（推荐值，根据需求自行确定），100mL母液可完成2次标定；
③样液：5mL/样（进样阀进样时间30s），需要检查进样管是否插到位。
④确认纯水箱水量，整箱水12L，大约可完成20个样品测试，根据样品个数进行估算。
⑤废液箱剩余容量确认，确保实验时不发生溢出。
10、观察冷凝水
       在仪器做第一个实验/空白实验时观察冷凝水。
11、准备瓷舟
       实验用的瓷舟用镊子刮干净，再用刷子刷掉残留物，并在马弗炉920℃灼烧30min以上，待坩埚冷却至室温后方可使用。新坩埚应在马弗炉内用慢灰灼烧后冷却使用。
6. 3标准曲线的标定
1、母液自动配标液：
以离子浓度为50mg/L的F-、Cl-、Br-、SO42-四种离子（按照测试元素选择加入的离子类型及含量）的母液配制方法为例：分别取上述1000mg/L的F-、Cl-、Br-、SO42-储备溶液各5mL，转移至同一个100mL的容量瓶中，用蒸馏水定容至刻度，混匀，即为含有50mg/L的F-、Cl-、Br-、SO42-四种离子的母液。
仪器左侧有一根标有“母液”黄色标签的取样管，插入上述母液中；然后在设置→高级参数中勾选“母液自动配标液”，在软件主界面，输入数值可参考下图：
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 图6-3-1 标定信息录入界面
2、自行配制标准曲线标定
在设置→高级参数中不勾选“母液自动配标液”，将标有“母液”的进样管依次插入配制好的标液中，在上一个标液谱图采集开始后，可进行下一个标液的更换，直到最后一个标液测试完成，可进行曲线的拟合。
3、标准曲线的拟合
1）在主界面或数据库，选定用于拟合的标样数据，双击，数据栏界面下方出现如图6-3-2所示界面。填入组分名称及组分浓度，点击“数据提交”，“标定采用”即可将数据导入标曲界面，
2）其他稀释倍数的标样数据依次导入。
注：
1. 标定前先将当前标准曲线进行备份，然后点击“全部删除”，在进行新曲线的绘制。同一种组分，命名必须一致，否则会出现识别错误。如：溴、Br-、Br，都可以代表溴离子，在当天进行标曲采用时，命名必须一致。
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图6-3-2 标定信息录入界面
1） 点击“一键生成”，如图6-3-3，即可实现所有组分选定点的曲线拟合。
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图6-3-3 标定曲线界面
2）对单个组分曲线修订时，可选定组分元素，进行分段、曲线类型选择、删除指定行等操作，点击“单个生成”完成当前元素标准曲线的拟合。
3）设置备份文件名，点击“备份”，完成当前标定信息的备份；
4）点击“加载”，选定需要查看历史标定文件，点击“打开”即可。
6.4样品测试

6.4.1空白实验

空白样实验（每天必做1个）：不称取样品，坩埚内加入1.5g石英砂，在“试

样编号”栏输入“空白样/空白/KB/kb/Kb/kB”（必须输入，上述几种输入方式都会被认定为空白样，但是需要确定实验参数中“是否进行空白样实验”已勾选，否则不进行空白样的扣除），样重栏输入质量，范围参考实验参数，然后开始空白样实验，“*”表示带入计算的空白样，可根据峰面积进行合理的选取。如图：
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图6-4-1 空白选取标注
6.4.2 样品实验

称取空气干燥样品0.4(±0.01)g（根据样品形态及含量预计可自行调整样重，危废一般为50mg，煤样一般为400mg，易挥发液体样品为50uL），再用适量的石英砂盖在上面。石英砂加总量1.5g，加太满后会导致溢出至石英管内，影响高温石英管使用寿命。如图6-4-2所示：

图6-4-2 坩埚称量样品示范图
注意事项：

1.当氧气瓶压力小于1MPa请及时更换。

2.实验时取放坩埚，请小心操作，避免烫伤。
3.长时间不用仪器请将去离子水清洗各试剂管道，并排空。
4.每天必须进行曲线的重新标定（淋洗液的更换及环境变化的影响）。
6.5 结果计算

（1）c=ax+b

（2）Xad（ppm）=c×V×f×元素组分比例系数/m

（3）Xd（ppm）=Xad×100/（100-Mad）
式中：
X-为离子色谱积分面积；
a，b-为离子色谱标线后生成常数；
Xad-F，Cl等空气干燥基含量，单位ppm；
Xd-F，Cl等干燥基含量，单位ppm；
m-空气干燥的样品质量，单位g；
Mad-样品分析水含量，单位%；
V-为收集瓶定容体积，单位mL；
c-离子色谱测试样品浓度，单位mg/L；
f-稀释倍数；
S、N、Br需进行元素组分比例系数转化：
S元素组分系数比例=SM/（SO4）M=32/（32+16×4）=0.3333；
N元素组分系数比例=NM/（NO3）M=14/（14+16×3）=0.2258；
Br元素组分系数比例=BrM/（BrO3）M=80/（80+16×3）=0.6250。
6.6 测试结束

当天实验完成后点击“结束实验”，泵流速和压力将至0，且高温炉降温至＜1000℃后方可关闭计算机和仪器电源，关闭氧气。

第七章  仪器的维护与保养

1. 打印机与计算机：本仪器配套使用的计算机、打印机，一定要按其说明书的相关规定进行维护和保养，在不做试验时可作其它用，但要特别防止病毒侵入计算机而影响本仪器的正常使用。

2. 使用注意事项：本仪器的操作人员，一定要仔细阅读说明书，按说明书规定的内容进行操作，不可随便操作或拆卸，以免损坏仪器。

3. 仪器维护：整套仪器应置于干燥的环境中使用，并防止灰尘或腐蚀性气体侵入；若长期不用（15天以上），须做好防尘措施，并定期通电一次（梅雨季节15天，干燥季节1个月），且每次通电不少于30分钟。

4. 二级过滤器：每天开机前需要更换；

5. 柱塞泵：每天开机前需要用注射器清洗；

6. 冷凝管与冷凝水箱

1） 冷凝管清洗：因煤样高温水解会产生一定的有机大分子油性物质，会粘

附在冷凝管的内壁，若长时间不清洗可能会影响实验结果。建议冷凝管2-3月进行一次清洗，对于使用频率高的用户或者明显有异物粘附于冷凝管内壁时，则清洗频率要适当加大。

清洗方法1：（1）取下石英管与冷凝管连接的固定夹，取下冷凝管下部连接

管及冷凝水进出气管。（2）准备一个足够大的容器，倒入乙醇溶液，将冷凝管放入其中，确保乙醇溶液可以浸没冷凝管，浸泡（4-8）h。（3）然后分别用自来水进行冲洗，再用去离子水清洗3-5次，晾干后方可安装使用。

注：若有条件，在冷凝管浸泡时可进行超声清洗，可以大量缩短浸泡时间，而且清洗相对彻底。

清洗方法2：将冷凝管拆下，倒出管内的水后放入920℃的马弗炉中烧30min

即可。

2） 安装蛇形冷凝管：安装好燃烧石英管后，先将冷凝管与循环冷凝水按下

进上出的方式将管路连接好，再将管子固定在冷凝管上，然后打开仪器使水充满整个管子，直到冷凝管内无气泡。将冷凝管上端接口与燃烧石英管尾部连接到位，并用磨口夹将其固定，然后用绑带固定住冷凝管。再将冷凝管底部用硅胶管连接好，待收集瓶装好后将另一端连接在收集瓶进液接头上。

3） 拆卸蛇形冷凝管：冷凝管拆卸前必须关闭仪器，然后将管道从冷凝管上

拆下，注意不要让管道中的水流到仪器中，避免漏电。

4） 冷凝水箱：本设备配备集成水箱，里面放置4L的循环水桶，检查冷凝水

水位，需确保水位在3L以上；且半年更换一次，避免细菌滋生散发异味。

7. 气密性检查：应定期检查系统气密性情况，一般使用前检查，看收集瓶中气泡是否连续，若比平常明显变慢，则气密性不好，见第八章中故障处理及处理方法。

8. 仪器搬动注意事项：搬动仪器时，要注意小心轻放，以防损坏高温炉内元件，需重新校正收集瓶、转移瓶定容体积，并注意收集瓶/盖和转移瓶/盖是否放置水平。

9. 送样机构

1） 送样杆 送样杆若脱杆，手动归位，若经常脱杆或杆生锈比较严重，请与

售后联系。

2） 石英舟和瓷舟 两组属于耗材，为了延长石英舟寿命，如果在裂解完后

放样盒的石英舟底部有很多积水，请向售后反馈。如果石英舟断裂，先降温，等温度降下来，用长钩的铁丝将断裂的石英舟钩出。对于小碎片、石英砂和煤灰，先将冷凝管取下，再考虑用氧气进气管朝放样盒口吹走（减压阀出口压力调至0.25Mpa左右）。

3） 进样电机、送样杆等经使用一段时间后，可能不太灵活或产生阻塞和迟

滞现象。因此应定期加适量的润滑油。

10. 高温炉

1） 石英管 
a.石英管属于耗材，发现收集瓶中收集量明显减少，可打开高温

炉查看石英管，检查是否裂开或断了，更换新的石英管,再做实验检查收集量，如不能解决，请与售后联系。
b.若出现样品爆燃、喷煤或石英砂掉落现象，将冷凝管和高温燃烧管的固定夹取下，再考虑用氧气进气管朝放样盒口吹走（减压阀出口压力调至0.25Mpa左右），石英砂散落较多时及时清理，可以延长石英管寿命。

2） 连接管维护 连接管属于耗材，一般使用寿命较长，若管道需要更换的同

时，密封圈需要定期维护，若收集量明显减少时，再排除石英管裂开的原因。

11.收集瓶/转移瓶 

1）若收集瓶中有石英砂和其他污染物时，需要及时清洗干净，用滤纸将收

集瓶内壁擦拭干净；

2）收集瓶上的一级过滤器，可采用流路清洗的方式进行清洗。

3）收集瓶和收集瓶盖放置需水平，仪器搬动和使用时间超过3个月需对收

集瓶定容进行校正。

第八章  常见问题及解决方法

8.1 常见故障汇总表

	故障现象
	原因与排除方法

	1.系统显示未联机。
	1、系统未授权，请专业人员向设备供应商申请使用权限；

2、没有开主机电源，打开仪器电源即可；

3、通讯网卡接触不良，请专业人员修理。

	2.系统升温已启动，但高温炉不升温。
	1、加热电源未接好，应接好电源；

2、保险丝熔断，需更换； 

3、石英管损坏，或其连接导线接触不良，应检查线路或更换石英管；

4、固态继电器损坏，检查更换 ；

5、控制卡故障，请专业人员修理。

	3.系统显示温度为0度。
	1、热电偶极性接反或损坏，应接正确或更换； 

	4.升温太快。
	1、热电偶损坏，应更换；

2、升温可控硅损坏，应更换。用万用表测量高温炉两极电压，即可判断（正常电压为110V到220V之间跳变）。

	5.炉温过高，烧坏石英舟、瓷舟。
	1、热偶系数偏低，应调高热偶系数，降低实际炉温，详情见3.2.4的仪器调试；

2、继电器短路，应更换；

3、检查热电偶装配是否正确；

4、热电偶损坏，应更换；

5、板卡有问题，应更换。

	6.气路系统漏气。
	1、炉口橡胶塞是否密封严；

2、石英管是否有损坏；

3、石英管的氧气和水蒸气连接口是否有漏气；

4、水蒸气发生器是否损坏；

5、石英管尾部与冷凝装置接口是否有漏气；

6、冷凝液接收装置的瓶口是否密封严。

	7.进样时，进样杆不到位。
	1、进样参数设置不对，应重新设置进样时间；

2、进样机构过紧或过松，应检查进样机构；

3、进样滑槽中有异物，应检查进样机构；

4、进样机构阻力太大，应加润滑油。

	8.测试结果不稳定。（详情见8.2.5）
	1、系统漏气、应检查系统气密性； 

2、四步进样各个温度是否准确；

3、水蒸气发生器的水量是否调整合适；

4、氧气量是否满足要求； 

5、测试所用的试剂是否失效或者试剂瓶液位低于取样液位；

6、测试终端的色谱柱、抑制器、检测器、柱塞泵是否出现异常故障。

	9.打印机不打印或打印出错。
	1、打印机信号线是否接好，或是否断线； 

2、打印机程序问题，重新设置打印机； 

3、测控软件有问题，更换软件；

4、打印机有问题，持保修单找当地维修点。

	10.计算机死机。
	1、检查修改电脑CONFIG.SYS设置，应重新安装测试软件；

2、电脑病毒，应杀毒； 

3、 测试软件被破坏； 

4、 计算机故障，持保修单找当地计算机维修点。 


8.2 故障处理流程及解决方法

8.2.1机械运动（进样机构）故障

1. 若经常有动作部件异常、动作部件运行超时和定位部件异常时，告知技服人员；

2. 若出现脱杆，手动归位，经常性脱杆，需告知技服人员。

8.2.2温度故障

1. 热电偶故障：若出现短偶，检查热电偶是否短接；若出现反偶，检查热电偶导线是否反接；

2. 若出现断偶，检查连接热电偶导线是否断开。若不能解决问题，告知技服人员；

3. 若出现超温故障时，告知技服人员；

4. 若出现升温异常时，告知技服人员；

5. 若在样品裂解过程中，高温炉温度不能维持在1150±10℃，需要告知技服人员。

8.2.3流程及通讯故障

1. 收集瓶/转移瓶定容异常

1）先检查纯水箱中纯水是否足够，或者纯水管有没有插入水中，及时添加纯水和插入水中；

2）检查液位定位开关上是否附着许多水珠或大气泡； 

3）检查是否是管道堵塞或者泵有问题，若管道堵塞需要清洗管道。

2. 收集瓶/转移瓶排液异常

1）检查液位定位开关处，瓶壁上是否附着许多水珠或大气泡；

2）排液泵运转是否正常。 

3．副卡通讯异常：检查主卡与副卡之间的连接线，若不能解决需告知技服人员。

8.2.4 测试出现异常值

1. 问题：测试标样时，回收率不满足80~120%时？

方法：

1）先检查下纯水箱中水蒸气管是否浮在水面上，将管子插入水中并及时添加纯水；

2）检查数据中的实验过程参数，查看定容时间是否与正常历史数据一致，若不一致，需要检查仪器气密性是否正常；
3）使用的吸收液是否正常，测试溴需要使用适当浓度的碳酸钠和碳酸氢钠；测试硫需要使用适量浓度的双氧水。

2. 问题：测试谱图峰形异常，如基线漂移？

方法：

1）先检查下纯水箱中水蒸气管是否浮在水面上，将管子插入水中并及时添加纯水；

2）检查淋洗液是否充足，淋洗液脱气泵是否开启；

3）检查仪器主机侧门及正门是否关闭完好。
8.2.5 离子色谱常见问题及解决方法

8.2.5.1 电导响应值过高

（1）抑制器没工作。

解决方案：检查抑制器电流是否打开。

（2）电导池内含有高电导物质。

解决方案：用1：1硝酸清洗电导池后，换去离子水冲洗。

（3）色谱柱中吸附高电导物质。

解决方案：用淋洗液和水反复交替冲洗。

（4）样品浓度太高。

解决方案：稀释样品。

8.2.5.2 压力波动

（1）泵头内有气泡。

解决方案：逆时针旋松泵的放泄阀，进行排空。

（2）单向阀污染或损坏。

解决方案：更换或清洗单向阀。

（3）由于淋洗液容器内的过滤头污染或堵塞造成泵的抽空。
解决方案：更换过滤头。

（4）淋洗液脱气不充分。

解决方案：更换新的淋洗液。

8.2.5.3 压力大

（1）色谱柱滤膜堵塞。

解决方案：将色谱柱取下并拧下柱头，小心取出其中的滤膜，放人1：1的硝酸中浸泡，超声波清洗30min后，用去离子水冲洗后装上；或将色谱柱反接后冲洗。

（2）六通进样阀堵塞。

解决方案：按液流的方向,依次排查,发现故障点并排除。

（3）恒流泵单向阀堵塞。

解决方案：更换单向阀或将单向阀放入1:1的硝酸溶液中超声波清洗。

（4）流路堵塞。

解决方案：根据逐级排出法找出堵塞点。

（5）流速过大。

解决方案：将泵调节至合适的流速。

8.2.5.4 基线噪声大

（1）仪器运行时间不够。

解决方案：通淋洗液至仪器稳定。

（2）泵中有气泡。

解决方案：逆时针旋松泵的放泄阀，进行排空。

（3）恒流泵进水管过滤头堵塞，在吸力下产生负压产生气泡。

解决方案：更换过滤头或将过滤头放入1：1硝酸溶液中，超声波中清洗5 min。

（4）流路中有气泡。

解决方案：将色谱柱取下，通水将气泡排出。

（5）色谱柱中有气泡。

解决方案：用脱气去离子水配制的淋洗液以低流速冲洗色谱柱，将气泡排出。

（6）电导池中有气泡，造成基线有规律的抖动

解决方案：冲洗电导池，排出气泡
8.2.5.5 基线漂移大

（1）仪器预热时间不够。

解决方案：延长预热时间。

（2）流路漏液。

解决方案：拧紧接头至不泄漏，如不能解决，更换接头。

（3）电压不稳或静电干扰。

解决方法：加稳压器并将仪器接地。

8.2.5.6 分离度差
（1）淋洗液浓度不合适。

解决方案：选择合适的淋洗液浓度。

（2）淋洗液流速过大。

解决方案：选择合适的流速。

（3）样品浓度过高。

解决方案：稀释样品。

（4）色谱柱被污染，使柱效下降。

解决方案：再生色谱柱或更换色谱柱。

8.2.5.7 重复性差

（1）注入的样品量不恒定。

解决方案：注入超过定量环体积10倍进样，保证完全进样。

（2）进样浓度选择不合适。

解决方案：选择合适的进样浓度。

（3）流量发生改变。

解决方案：找到变化的原因，调整为原来的条件。

8.2.5.8 杂质峰

（1）试剂不纯净。

解决方案：更换试剂。

（2）去离子水含有杂质。
解决方案：更换去离子水。

8.2.5.9 不出峰

（1）电导池安装不正确 。

解决方案：重新安装电导池。

（2）电导池损坏。

解决方案：更换电导池。

（3）泵没有输出溶液 。

解决方案：检查压力读数，确认泵是否工作。

8.2.5.10 线性不好

（1）标液被污染，特别是低浓度的样品。

解决方案：重新配置标液。

（2）去离子水不纯。

解决方案：更换去离子水。

（3）样品浓度过高或过低，超出仪器线性范围。

解决方案：选择合适浓度范围。

8.2.5.11 仪器控制异常处理

（1）设备类型查询失败

原因：软件连接仪器成功后，首先会查询仪器的类型。如果没有收到响应，或者返回的信息不正确，会在窗口中显示此信息。

解决方案： 请确认连接的仪器是否正确。

（2）无法装载规约解释器

原因：针对不同类型的仪器，会有不同的通讯规约解释器。出现该提示信息，说明对应的仪器没有和软件的版本不匹配。

解决方案：升级软件。
8.3 离子色谱维修主要事项
8.3.1 泵单向阀的清洗和更换

（1）关闭仪器电源。

（2）拆卸泵进出口管路。

（3）拧下上下单向阀。

（4）单向阀取下后，整体放入适当的清洗溶剂（如丙酮或乙醇等）中，置于超声波清洗器中超声清洗20-30分钟。

（5）清洗完成后，安装单向阀。

（6）恢复管路，接通电源，排气泡。

8.3.2 六通进样阀的维修

阀是流路转换系统中的关键部件,它的好坏直接影响仪器能否工作及性能。所以在使用过程中应能了解其结构与原理，并使其处于正常的工作状态。在通水或淋洗液发现阀有渗漏现象时，应检查是阀接口密封处漏还是阀体本身漏。
如果是阀体接口漏，可将接口接头紧固一下，如再漏，可更换密封垫。
如果是阀体本身漏，可将阀后面外部固定螺钉紧固一下，要求几个螺钉紧固程度一致，这样可保证内部阀体两个密封面平行吻合，如果紧固后还是漏，可将阀后面的内部螺钉均放松1/6丝（它的作用是保证两个密封面平行）。然后在紧固外部螺钉。
如果还是漏的话，则将阀卸开重新修理安装或更换阀体。阀的堵塞修理：首先检查阀进口处是否密封过紧或有堵塞物，如内部有异物，将阀卸开检查修理。

8.3.3 色谱柱储存和启用

（1）用淋洗液淋洗柱子 10 分钟，取下柱子，密封进出口，将一端插入水中保存。

（2）用淋洗液冲洗柱子 30 分钟后，方可使用。

（3）柱子在出厂时，已通入淋洗液保存，在使用前需用水洗 20 分钟，再用淋洗液平衡后使用。

8.3.4 更换电导池
（1）关闭仪器电源。

（2）打开仪器前门，拆除电导池进、出口的管路。

（3）拧松固定螺丝，拔下电导池。

（4）更换新的电导池，重新连接管路，恢复操作。

8.3.5 更换抑制器

（1）关闭抑制电流后停泵。

（2）打开仪器前门，拆除抑制器的连接管路。

（3）将抑制器向上抬起，脱离安装支架，拔掉航空插头。

（4）连接新抑制器的电缆并将其就位。

（5）安装新抑制器。

（6）重新连接管路，恢复操作。

8.3.6 更换保险丝

（1）关断主电源开关，拔掉背面板的主电源线。

（2）保险丝盒位于后面板主电源插座内，在保险丝盒两侧内凹处有锁定机构。用小改锥向中间拨动锁定销，保险丝盒会向外弹出，向外拉出即可。

（3）取出保险丝盒内的保险丝并更换。

（4）插回保险丝盒，用力推入使两个锁定销将其锁住。

第九章  仪器图解
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图9-1 仪器正、背面示意图
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图9-2 仪器内部结构示意图
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图9-3 水箱内部结构示意图

附录一 ：高温卤素分析仪主机主要装备及附件列表

	序号

	名    称

	物料编码

		序号

	名    称

	物料编码


	1

	蛇形冷凝管

	3036582

		26

	宝塔转接头（NI06-32-28P）

	3036635


	2

	蒸发管

	4004772

		27

	宝塔转接头（WZ-032-PP）

	3025368


	3

	减震垫

	3007654

		28

	穿板接头_NC-28P

	3036627


	4

	防撞缓冲垫

	3007676

		29

	卡箍_4L#强力型

	3036636


	5

	高温炉A1

	3036593

		30

	鲁尔接头RH-M(1/4-28）N

	3036637


	6

	高温炉B1

	3036594

		31

	鲁尔接头RH-G(1/4-28）N

	3036638


	7

	吸杆弹簧

	3032770

		32

	鲁尔接头RH-M016

	3036639


	8

	热电偶(S分度)

	4000871

		33

	宝塔接头_90°_Ф10-Ф10

	3013183


	9

	石英管3

	3032748

		34

	节流阀_PSA6_限出型

	3036632


	10

	燃烧内管1

	3032759

		35

	节流阀_PTL601A_限出型

	3032812


	11

	燃烧外管1

	3036555

		36

	减压阀_GR200-06LC1

	3036626


	12

	送样杆(石英件）2

	3036558

		37

	浮子流量计_701HB-5-2

	3025361


	13

	SDXNS100瓷舟

	3036559

		38

	快插转接头_PV6

	3005765


	14

	石英舟

	3036560

		39

	磁性开关_DMSGN020

	3001848


	15

	IO板直通接头

	3032782

		40

	两位五通电磁阀_7V11006B050

	3001107


	16

	气缸_SDA40*40-S

	3032811

		41

	特氟龙管_TFLG00006

	3032824


	17

	快插接头（PC601）

	3001090

		42

	快拧接头_YIYI-1/8-1/4-28U

	3020166


	18

	快插接头（PL06-01）

	3001418

		43

	倒锥压塞_WF10A-1/4-28-E

	3032627


	19

	快插转接头（PE6）

	3005761

		44

	倒锥压环_YE-016-A

	3032628


	20

	消音器_BSLM01

	3003645

		45

	特氟龙管_Φ0.8*Φ1.6_TFLG00001

	3036640


	21

	快插转接头（PM6）

	3007745

		46

	单向阀_DG-R032P

	3036641


	22

	快插接头（PC10-01）

	3005772

		47

	单向阀_DG-R016-032P

	3036642


	23

	宝塔接头_BI-032/048

	3025363

		48

	过滤器_4mm外径纤维滤芯_

	3020165


	24

	宝塔接头_Y-032

	3025365

		49

	PU气源管_Φ4*Φ6_透明_

	3000962


	25

	宝塔接头（AQTCC3.2MM）

	3036634

		50

	硅胶管_Φ2.8*Φ5_透明_

	3001386



	

	序号

名    称

物料编码

序号

名    称

物料编码

51

硅胶管_Φ6*Φ9_透明_

3003554

76

磁铁_20*10*5

3030540

52

硅胶管_Φ2*Φ4_透明_

3036643

77

磁条_10mm*1mm单面背胶

3036625

53

硅胶管_Φ8*Φ12_非透明_

3001036

78

三节滑轨（CB-DG304_400）

3036628

54

O形圈_内径71*5_硅橡胶_

3032807

79

磁铁_Φ6*2_

3007808

55

O形圈_内径60*1.8_氟橡胶_

3032806

80

过线圈_Φ12_

3007830

56

O形圈_31*2.65_氟橡胶_

3026864

81

过线圈_Φ8_

3007833

57

O形圈_内径20*2.65_氟橡胶

3032809

82

过线圈_Φ20

3001391

58

O形圈_内径23*3.5_氟橡胶_

3032810

83

深沟球轴承_GB/T 276_619/9-2Z_9*20*6_NSK

3003532

59

O形圈_37.5*3.55_氟橡胶_

3026861

84

传动带-同步齿形带_3M_801_9_橡胶_

3003521

60

O形圈_9.5*1.8_氟橡胶_

3000957

85

滚珠直线导轨_MGN9C1R355

3003625

61

O形圈_内径3*1_丁晴橡胶_

3024227

86

直流风扇_92*92*25_24V_

3001307

62

磁铁_10*2_

3001357

87

单相滤波器

3009915

63

交流过零检测卡(A)模块_Y00011A_

4002130

88

固态继电器_MGR-1 D4840

3005856

64

步进电机驱动器_SL2236A

3012849

89

中间继电器_WJ176

3005857

65

蠕动泵_KFS-ST0B06PDI

3024847

90

成品网线_CAT7-EFIMG24

3020410

66

蠕动泵_KHS-SV3N16

3024846

91

开关电源_RS-150-24

3005845

67

蠕动泵_ZL24-RZ1030-4-50R

3032814

92

直流电机-有刷带减速机

3018106

68

蠕动泵ZL24-RZ1030-4-300R

3032815

93

微动开关_XV-15-1C25_

3020088

69

电磁微量泵_120SP2450-4EE

3032626

94

光电开关_BCEE-SX672A

3032828

70

电磁阀VDW250-5G-2-01

3028829

95

光电开关_SLM30B6

3032829

71

电磁阀_VDW21-5G-2-01

3032816

96

按钮开关GQ25-22ZE

3009442

72

电磁阀_G0A-2T24-N2

3032817

97

直流电机驱动卡

4003919

73

电磁阀_G0A-3T24-N2

3032818

98

主控卡_SDXNS100

4003918

74

离子色谱仪CIC-D100_

3023234

99

RS485接口卡(B)ARM-M

4002143

75

定量阀_SKVA-1129电控_SKS_

3032819

100

LED安装卡

4000535




附录二 ：高温卤素分析仪水箱主要装备及附件列表

	序号
	名    称
	物料编码
	
	序号
	名    称
	物料编码

	1
	IO板直通接头
	3032782
	
	9
	铰链_CL253-4A_生久_
	3003608

	2
	宝塔转接头_14*10
	3000967
	
	10
	圆柱锁_MS811-4-Y 
	3001051

	3
	快插接头_PC10-01
	3005772
	
	11
	机械锁-圆柱锁_MS811-4-Z 
	3007758

	4
	塑料桶_3L
	3036629
	
	12
	磁铁_10*2_
	3001357

	5
	塑料桶_10L
	3036630
	
	13
	硅胶管_Φ8*Φ12_非透明_
	3001036

	6
	过线圈_Φ8_
	3007833
	
	14
	硅胶管_Φ12*Φ16_非透明_
	3001037

	7
	过线圈_Φ20 
	3001391
	
	15
	磁力泵_MP-10RN_凯信_扬程1m_流量50Hz:5L/min_
	3000985

	8
	冷水机_HC-130A_
	3001102
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