[image: image1.png]NNNNNNNNNNNNN




SDE系列卤素分析仪
使用说明书
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Hunan Sundy Environmental Technology Co.Ltd.




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
敬      告
· 正常使用本仪器前，请仔细阅读本说明书。
· 避免火灾
· 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。
· 仪器使用后，箱体内外温度未降至室温，严禁罩仪器罩布。
· 避免触电
· 本仪器必须可靠接大地。
· 严禁在带电情况下维修、拆卸本仪器。
· 严禁将盛有液体的容器放置在本仪器上面。
· 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。若使用非湖南三德盈泰环保科技有限公司配件，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或保修。
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第一章  仪器性能和特点

1.1应用范围

该仪器广泛适用于煤炭、电力、冶金、石化、地勘、环保、科研及学校等行业和部门对煤炭等可燃物质的氟、氯含量测定。

1.2性能指标

1. 检测限：氟10ppm~ 10%；氯30ppm~30%
2. 单样测试时间：65 min 

3. 单次实验个数：1个

4. 升温时间：(25～30)min

5. 工作炉温：(1100±5)℃

6. 控温精度：＜5℃

7. 供电电源：(220±22)V，(50±1)Hz

8. 高温炉瞬时最大功率：≤3.5kW

9. 试样粒度：≤0.2mm 

10. 精密度：

	氟含量
	重 复 性
	再 现 性

	μg/g
	GB规定
	GB规定

	≤150
	15(μg/g)
	20(μg/g)

	＞150
	10%(相对)
	15%(相对)


表1-1 氟
	氯含量
	重 复 性
	再 现 性

	Clad %
	GB规定
	GB规定

	~
	0.010
	0.020


表1-2 氯

1.3系统特点

1.3.1 具有进样、分析、结果计算完全自动化，整机单样实现无人值守；电极参数自动标定。

1.3.2 可选择氧气与水蒸气混合气氛条件进行灼烧裂解，极大的提升了样品适应范围；

1.3.3 采用精密的流量控制技术，保证裂解气氛的稳定，提升样品裂解效果；

1.3.4 一个样品的灼烧裂解、自动分析时间≤45min，可出氟氯两个分析指标

1.3.5 收集液体精密采样技术，完全排除流路死体积对测试结果的影响；液体收集冷凝控温技术，保证收集液体温度均匀，减小溶液温度差异对吸收及分析结果的影响；

1.3.6 采用以太网通讯连接，抗干扰能力强，可靠性高。

1.3.7 通过SD天平接口与称量软件联机后，可随时进行试样称量且自动完成试样重量的输入。 

1.3.8 软件界面友好、功能强大。全中文提示，简单易学。自动化程度高，能自动升温、恒温、降温；自动存储、处理试验数据；自动进行系统偏差校正；具有超温、断偶、反偶等报警和保护功能。

第二章  仪器组成及工作原理

2.1仪器组成

氟氯分析仪包括分析仪主机、纯水水箱、废水水箱三部分组成，水箱通过PU管连接至主机IO板相应的接口。

2.1.1 SDE型卤素分析仪结构

SDE型卤素分析仪的主机主要包括高温炉、进样机构、氧气气路系统、冷凝水箱、水蒸气供应系统、高温水解收集装置、分析池装置、液体转移系统、整机控制系统等部件。

SDE型卤素分析仪外型图如2-1所示：
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图 2-1 SDE型卤素分析仪外型

1放样盒组件  2分析池门    3试剂瓶组件    4进样管擦窗  5氧气流量计 6开关按键      7散热风扇      8纯水/废液接口   9网线接口     10氧气接口 11高温航空插座

1. 高温炉

高温炉采用螺旋缠绕式耐高温电阻丝加热，铂铑--铂热电偶测温，计算机控温，其恒温区长度大于90mm。炉体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，并用左右不锈钢材料高温炉板固定。







图 2-2 高温炉剖视

1高温炉体   2燃烧石英管  3蒸汽发生管   4螺旋电阻丝  5左侧固定板   6右侧固定板  

2. 送样机构

送样机构主要由送样电机、送样杆组件、磁力同步座、感应装置组成，其作用是向高温炉中送（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→带动送样样杆→把试样送入（或退出）炉膛内。

进样机构全套结构如图2-3所示。
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图 2-3

1送样杆组件   2磁力同步座  3感应装置  4送样电机  

3. 内部结构概述，具体见图2-4、2-5、2-6
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图 2-4

1 氟分析电极接头   2氯分析电极接头  3氟分析池  4氯分析池   5分析池搅拌模块

6 板卡组件         7 试剂瓶（具体见底部标签）    8 氧气流量调节阀
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图 2-5

1 冷凝水箱加水口   2 制冷机  3 冷凝水箱  4 十五通控制阀    5 冷凝水泵
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图 2-6

1 冷凝管   2 收集瓶  3 颜色识别卡  4 定量注射器  5 蠕动泵

2.2工作原理 

2.2.1氟含量测试

本方法是根据高温燃烧水解-氟离子选择性电极法测定煤中总氟含量的方法：在1100℃条件下，煤样（添加石英砂SiO2）在氧气和水蒸气混合气流中燃烧、水解，煤中氟全部转化为挥发性氟化物（SiF4及HF）并定量地溶于水中。以氟离子选择性电极为指示电极，饱和甘汞电极为参比电极，用直读模式测定样品溶液中氟离子的浓度，计算出煤中总氟含量。

2.2.2氯含量测试

本方法是根据高温燃烧水解-氯离子选择性电极法测定煤中总氯含量的方法：在1100℃条件下，煤样（添加石英砂SiO2）在氧气和水蒸气混合气流中燃烧、水解，煤中氯全部转化为氯化物并定量地溶于水中。以氯离子选择性电极为指示电极，饱和甘汞电极为参比电极，用直读模式测定样品溶液中氯离子的浓度，计算出煤中总氯含量。

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：（5～35）℃，相对湿度≤85%；

2. 应配有双线电源：电压（220±22）V，电源频率（50±1）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（特别是煤烟尘）；

6. 仪器应置于干净、通风条件较好的环境中使用。

3.1.2 软件环境

1. 操作系统：中文版本的Windows XP/Windows 7。

2. 基本配置
CPU：1GHZ以上；  

内  存：1GB以上；
显示卡：标准VGA 800ⅹ600显示模式；

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. 配备合适的试验室；

2. 实验台应水平、稳定，建议采用水泥工作台；

3. 配备电子天平、实验用玻璃器皿、化学用品、煤样等；

a)电子天平：量程（0～100）g，感量0.1mg；

b)化学试剂及材料

	测氟试剂

	编号
	试剂名称
	规格
	备用量

	1
	去离子水
	电阻率大于3MΩ/cm
	/

	2
	氧气
	纯度99.9%以上
	

	3
	石英砂（二氧化硅）
	优级纯，粒度为（0.5~1）mm
	2瓶(500g)

	4
	氟化钠
	优级纯
	1瓶(500g)

	5
	氢氧化钠
	优级纯
	2瓶(500g)

	6
	硝酸溶液
	优级纯
	1瓶(约500ml)

	7
	柠檬酸三钠
	优级纯
	5瓶(500g)

	8
	溴甲酚绿
	优级纯
	1瓶（10g）

	9
	氯化钾
	优级纯
	2瓶(500g)

	10
	无水乙醇
	分析纯
	2瓶（500ml）

	11
	硝酸钾
	优级纯
	2瓶(500g)

	  测氯试剂

	编号
	试剂名称
	规格
	备用量

	1
	去离子水
	电阻率大于3MΩ/cm
	/

	2
	氧气
	纯度99.9%以上
	

	3
	石英砂（二氧化硅）
	优级纯，粒度为（0.5~1）mm
	2瓶(500g)

	4
	氯化钠
	优级纯
	1瓶(500g)

	5
	溴甲酚绿
	优级纯
	1瓶（10g）

	6
	硝酸钾
	优级纯
	2瓶(500g)

	7
	硫酸钾
	优级纯
	2瓶(100g)

	8
	无水乙醇
	分析纯
	2瓶（500ml）

	常用工具

	编号
	试剂名称
	规格
	备用量

	1
	移液枪
	100-1000ul
	1支

	2
	移液枪枪头
	100-1000ul
	1000个

	3
	移液枪
	2-10ml
	1支

	4
	移液枪枪头
	2-10ml
	100个

	5
	塑料容量瓶
	100 ml
	15个

	6
	玻璃容量瓶
	100 ml
	15个

	7
	带盖塑料瓶
	1000 ml
	5个

	8
	塑料洗瓶
	500 ml
	5个

	9
	玻璃容量瓶
	2000 ml
	2个

	10
	玻璃容量瓶
	1000 ml
	2个

	11
	棕色玻璃容量瓶
	1000 ml
	2个

	12
	玻璃移液管（带刻度）
	10 ml
	2支

	13
	玻璃移液管（带刻度）
	5ml
	2支

	14
	玻璃移液管（带刻度）
	1 ml
	2支

	15
	棕色玻璃试剂瓶（带滴管）
	50 ml
	4个

	16
	玻璃量筒
	
	若干

	17
	玻璃杯
	
	若干

	18
	胶头滴管
	
	若干

	19
	定量滤纸
	
	10包

	20
	PH试纸
	
	4包


c) 标准煤样：国家一级标煤

3.2.2仪器的安装
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、上盖板，安装燃烧石英管。              

a） 先将石英管弹性套安装好后，再将石英管头部开孔处涂抹少量硅脂，从高温炉左侧插入至蒸汽进气口处，到位后旋转石英管，使石英管口部的四个孔中的一个与蒸汽进气口进气孔处同心。

b） 通过调节固定螺钉与之间的接触距离（禁止固定螺钉直接与石英管接触），使石英管固定良好。

c） 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

3. 打开主机后盖板，先取出热电偶安装孔中的固定棒，然后安装热电偶。 

4. 打开高温水解收集仪右侧板，人工推拉送样杆齿条应灵活。将送样杆组件传入送样石英管内，使进样杆的前端位于进样位置，然后将送样石英管插入放样盒右侧安装孔内。在打开放样盒，放入石英舟，使石英舟与送样样杆配合良好（注意：为了避免石英舟损坏，通常在送样杆位置调试正常后再放入石英舟）。

5. 安装蛇形冷凝管：安装好燃烧石英管后，将冷凝管上端接口塞入少许石英绵，然后将燃烧石英管尾部连接到位，并用球磨口夹固定牢靠，然后将冷凝管抱箍固定柱冷凝管。将侧边的接头接上冷凝水管，水管方向为下进上出。再将冷凝管底部用硅胶管连接好，待集液瓶装好后另一端连接在集液瓶进液接头上。

如图3-2所示









图3-2蛇形冷凝管安装置图示

6. 将集液瓶组件装入上图3-2所示位置，将冷凝管上的硅胶管一头介入进液接头，并固定好颜色识别模块。

7. 将试剂瓶按照标签指示放入前面板的试剂瓶托板上，并插上相应的聚四氟乙烯管。

8. 将氟分析瓶组件、氯分析瓶组件分别装入左前盖板的分析池托板上，并将相应的聚四氟乙烯管插入用接头拧紧。

9. 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。

10. 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“SDXE100卤素分析仪安装盘”标记的光盘插入光盘驱动器，用“资源管理器”打开光盘驱动器目录下的“SDXE100卤素分析仪安装盘”文件夹，双击“Sundy.exe”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SDXE100卤素分析仪安装盘快捷图标。

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“SDXE100卤素分析仪安装盘软件”，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SDXE100卤素分析仪安装盘软件的程序组和快捷方式。

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3-3授权界面。将“设备序列号”传送至湖南三德盈泰环保科技有限公司获取授权码。
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图3-3

(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. 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，送样口盖板严实，待仪器升温到900℃后，仪器自动通水通气。若收集瓶中有连续的气泡冒出，说明系统无明显漏气，单个水解实验约30分钟，最终冷凝液收集量控制在（85~100）mL左右。

3. 调节送样杆位置。

首先，进入人工检测窗口，点击送样前进或后退功能，初步检查送样杆运行情况，根据送样杆运行平稳度微调牵引板位置，使样车运行过程中处于进样嘴的中心位置。

其次，检查样车前进终到时的炉口霍尔是否处于“定位”状态，若不定位，则调节左霍尔固定板，使其处于“定位”状态。

再次，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800℃；左右处第四步停留在炉膛恒温时的恒温区1100℃中心位置。

最后，安装石英舟，检查并确保样车后退终到时右霍尔处于“定位”状态。

4. 点击测控软件的“升温”按钮，将炉温升至1100℃ ，整个升温过程应无异常。

5. 以上各步骤调试正常后方可进行实验，否则，应查找原因直到解除故障。 

第四章   系统的使用

4.1测控软件的启动与退出

4.1.1 测控软件的启动

启动SDXE100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“SDXE100卤素分析仪”，测控软件即开始运行，主界面如图4-1所示。

方式二、直接双击计算机桌面上名为“SDXE100卤素分析仪”的快捷图标，同样能进入图4-1的测试环境。

4.1.2  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“退出系统”菜单项，选择“是”按钮便可退出SDXE100卤素分析仪软件回到桌面。

2. 若实验前在“系统设置”的“通用设置”页面中设定了“实验完自动关机”，当所有实验测试完后，则可从SDXE100卤素分析仪测试软件直接退出Windows，并且自动关机。
退出Windows或关闭计算机之前，必须先关闭测控软件，以确保所做的实验数据和参数文件不会受到破坏。

4.2 主窗体功能简介

SDXE100卤素分析仪测试软件的主窗体主要由标题栏、菜单栏、快捷按钮栏、状态栏、数据显示栏、过程曲线图、信息栏等组成。如图4-1所示：
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图4-1

4.2.1设置主菜单（如图4-2）
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图4-2

1. 系统设置：

  ● 实验参数  如图4-3所示

1.1实验项目选择：用户可根据需要选择单测氟、单测氯以及氟氯同测三种方式；

1.2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”；

1.3氟保留小数默认为0，氯保留小数默认为3，用户可根据需要选择保留的小数位数；

1.4进样参数：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。

1.5水蒸气流量参数：

第一步水蒸气流量：1

第一步水蒸气流量：2

第一步水蒸气流量：2

第一步水蒸气流量：3

注：该功能应由专业技术人员操作、修改，请慎用。
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图4-3

  ●温度  如图4-4所示
1.1热偶系数：相同条件下调整系统炉温与标准温度的偏差。

1.2冷端调整：微调冷端补偿温度值。

1.3恒温点：燃烧舟在恒温区默认为1100℃

1.4 仪器休眠：选择此复选项，系统在1100℃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1000℃恒温，以便有效地保护高温炉，延长高温炉使用寿命。
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图4-4

  ●高级参数  如图4-5所示
共用参数

1.1收集瓶定容体积：120ML+-5ml

（此项为实测体积，调节固定好液位传感器高度，在集液瓶内加入一定量纯净水（加水使液面离传感器中心距离2cm左右），点击人工检测中的收集瓶定容按钮，进行定容，定容完后的质量减去收集瓶质量的净重为集液瓶定容体积，将此参数填入参数设置表中。尽量将体积控制在120ML+-5ml内，多次测量，稳定后取平均值，测量时保存瓶盖放平，传感器未移位）

1.2溴甲酚绿的体积：默认值：1ml (范围1~5ml)

1.3收集瓶底液时间：默认值：15s(范围1~60s，调节时间使水量为30ml左右)

1.4收集瓶清洗注水时间：默认值：80s(范围1~200s，保证水能没过液位传感器，传感器检测到信号后会自动结束注水流程)

1.5集液瓶清洗排水时间：默认值：85s(范围1~200s，保证能将清洗液抽干净)

1.6集液瓶清洗搅拌时间：默认值：10s(1~200s)

1.7集液瓶清洗次数：默认值：1s(范围1~10s)

1.8炉口排液时间：默认值：20s(范围1~200s)

1.9定量管系数：默认值：1100(范围800~1200)。

氟实验参数

1.1氟取样体积-氟氯：默认值：45 ml (范围1~100 ml）

1.2氟预搅拌时间：默认值：2min (范围1~10min）

1.3氟取样体积：70 ml (范围1~100 ml）

(单实验取样体积不能超过(集液瓶定容体积-20ml),氟氯实验同时做取样体                   积之和也不能超过（集液瓶定容体积-20ml），取样体积不能超过(氟分析瓶定容体积-30ml)) 

1.4氟最大测试时间：默认值：6min (范围3~30min）

1.5氟定容体积：100ml (范围100~150ml）

1.6氟清洗注水时间：默认值：60s(范围1~200s，设置参考液面为分析   瓶高度的二分之一至三分之二之间，使电极能充分清洗)

1.7缓冲液体积（氟实验）：默认值：10ml (范围1~20ml）

1.8氟清洗排水时间：默认值：70s(范围1~200s，保证清洗液能排尽)

1.9氟清洗次数：默认值：1次 (范围1~10次）

1.10氟分析瓶清洗搅拌时间：默认值：40s(范围1~200s，使电极充分清洗)

氯实验参数

1.1氯取样体积-氟氯：默认值：45 ml (范围1~100 ml）

1.2氯预搅拌时间：默认值：2min (范围1~10min）

1.3氯取样体积-氯：70 ml (范围1~100 ml）

(单实验取样体积不能超过(集液瓶定容体积-20ml),氟氯实验同时做取样体积之和也不能超过（集液瓶定容体积-20ml），取样体积不能超过(氟分析瓶定容体积-30ml))

1.4氯最大测试时间：默认值：6min (范围1~30min）

1.5氯定容体积：默认值：100ml (范围90~150ml）

1.6氯清洗注水时间：默认值：60s(范围10~200s，设置参考液面为分析瓶高度的二分之一左右，使电极能充分清洗) 

1.7缓冲液体积（氯实验）：默认值：10ml (范围1~20ml）

1.8氯清洗排水时间：默认值：70s(范围10~200s，保证清洗液能排尽) 

1.9氯清洗次数：默认值：1次 (范围1~10次）

1.10氯清洗搅拌时间：默认值：40s(范围1~200s，使电极充分清洗) 
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图4-5

  ●天平设置  如图4-6所示

“天平设置”选项卡：设置天平的通讯参数。

· 天平类型：根据实际连接的天平型号来选择；

· 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。

· 波特率：根据天平自身的参数，设置该项值。

· 数据位：根据天平自身的参数，设置该项值。

· 校验方式：根据天平自身的参数，设置该项值。

· 停止位：根据天平自身的参数，设置该项值。
· 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。
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图4-6

●称重管理器  
在“公共”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4-7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。
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图4-7

●数据库  如图4-8所示

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。
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图4-8

●其他  如图4-9所示

备份功能
1.1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。
1.2备份保存路径：通过点击[image: image19.png]


图标，选择备份文件的保存地址。
1.3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。
1.4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。
1.5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。恢复功能
1.6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。
1.7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。
1.8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。
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图4-9

2.实验曲线  如图4-10所示

点击实验曲线可查看氟氯实验过程中的电压值和电压变化趋势,如图4.11所示
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图4-11

3.用户管理  如图4-12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。

3.1 权限管理

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4-12

4.2 角色管理  如图4-13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。

[image: image24.png]



图4-13

4.3 用户管理  如图4-14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4-14

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4-15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。
[image: image26.png]=R
=R

BPE  sundy

= |

HEE





图4-15

5.用户切换 

点击“用户切换”，弹出登录窗口（如下图4-16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。
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图4-16

4.2.2实验主菜单  如图4-17所示
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图4-17

1. 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“试验”按钮，系统自动进入测试状态。

2. 停止实验：实验过程中，若要中断实验，请单击快捷按钮栏中的“终止”按钮，系统弹出如图4-18所示对话框，根据实验需要，选择中断实验窗口中的一项后点击“确认”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“放弃”可以继续实验。 
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图4-18

3.氟标定  如图4-19所示

     氟标准溶液的制备：在5个100ml的容量瓶中分别加入100ug/ml的氟标准工作溶液1ml,3ml,5ml,7ml,10ml,加入3滴溴甲酚绿指示剂，10ml总离子强度调节缓冲溶液，用水稀释到刻度，摇匀，静置30min备用。

1） 用户输入用于标定的标液浓度后，点击“开始标定”按钮，将进入标定流程。
2） 标定流程完成后，将用于生成校正曲线的标定结果在“是否用于校正列”打勾。
3） 选择生成校正曲线的线型，一般选择一元线型回归。
4） 点击“生成标定曲线”按钮，将生成标定曲线及公式。
5） 判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式用于实验结果计算。
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图4-19

4、编辑氟标定曲线  

在主窗体菜单栏中选择此项后，即可进入如图4-20所示的窗体。主要用来查看和修改氟的标定曲线及公式。
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图4-20

1） 用户修改已测定标液的电位后，点击“生成标定曲线按钮”将重新生成标定曲线。
2） 要用于重新生成校正曲线的标定结果在“是否用于校正列”打勾。
3） 点击“生成标定曲线”按钮，将重新生成标定曲线及公式。
4） 判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式用于实验结果计算。
5） 可点击“开始反标”按钮对已配好的任意浓度标液进行反标实验，实验结束后，将用当前的校正公式计算出浓度，以进行结果比对验证校正公式的准确度。
5、氯标定

     在主窗体菜单栏中选择此项后，即可进入如图4-21所示的窗体。主要用来进行氟的标定实验流程以及校正公式的生成。

1） 用户输入用于标定的标液浓度后，点击“开始标定”按钮，将进入标定流程。
2） 标定流程完成后，将用于生成校正曲线的标定结果在“是否用于校正列”打勾。
3） 可选择生成校正曲线的线型，一般选择一元线型回归。
4） 点击“生成标定曲线”按钮，将生成标定曲线及公式。
5） 判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式用于实验结果计算。
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图4-21

6、编辑氯标定曲线

在主窗体菜单栏中选择此项后，即可进入如图4-22所示的窗体。主要用来查看和修改氯的标定曲线及公式。
1）用户输入用于标定的标液浓度后，点击“开始标定”按钮，将进入标定流程。
2）标定流程完成后，将用于生成校正曲线的标定结果在“是否用于校正列”打勾。
3）可选择生成校正曲线的线型，一般选择一元线型回归。
4）点击“生成标定曲线”按钮，将生成标定曲线及公式。
5）判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式用于实验结果计算。
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图4-22

7、天平称量：连接天平后，点击天平的“Print”键，样品重量直接输入软件的   样重框。
4.2.3温度主菜单

1. 开始升温：在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“升温”按钮，高温炉开始升温，直到系统自动进入恒温状态。

2. 停止升温：在菜单中选择该项或单击快捷按钮栏中的“降温”按钮，高温炉停止升温，并进入就绪状态。

3. 立即休眠：在菜单中选择该项，系统降温至1000℃，并在此温度下恒温。同时停止通氧气和通水。
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图4-24

4.2.4检测主菜单

 1、人工检测

在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4-25所示的窗体。在该界面中可测试送样机构功能部件是否正常。
· 送样前进：检查样车前进到达第二步至第四步的停留位置是否合适；样车终到时样车距送样嘴的距离是否合适，炉口霍尔是否处于“定位”状态。

· 送样后退：主要检查样车后退终到时右端霍尔是否处于“定位”状态。

· 氯分析取样：点击按键，定量管从收集瓶按设定的体积进行转移；

· 氟分析取样：点击按键，定量管从收集瓶按设定的体积进行转移；

· 注射器1复位：点击按键可检测注射器复位的情况；

· 状态区：可检测送样杆前后、炉口、收集瓶液位、注射器1初始位、交流检测的定位情况，以及炉温、冷端的温度。

[image: image36.png][weme | 2 -] [ ®=

[ zeme | [po -] [ sssu |

[ morme | [ movmur || nemise |
ERwRLEN
==
RAIEEE e
RS

oo I sy RN
e M wvsvo RN
wo I e TR
vz I = - oc |

BEiRS g iR

oW ®

% 5

NaF

NaOH KNO3





图4-25

2、日志查看

在主窗体菜单栏中选择此项后，即可进入如图4-26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，可更具日志内容关键字查找日志。
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图4-26

4.2.5帮助主菜单

    点击帮助可查看版本号、进行软件在线升级、查看电子帮助文档。

1、关于：查看软件上位机、下位机版本号；
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2、检查更新：点击“检查更新”可在线自动升级软件版本。

[image: image39.png]EfR:  SDERSHSHHL
HEIREE: 09.00
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3、帮助文档：单击该项即可进入系统帮助文档，为您介绍SDXE100卤素分析  仪测控软件的使用。

4.2.6退出主菜单

    点击“确定”软件自动关闭。
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4.2.7 数据管理
数据库管理系统是为了更好的对测试数据进行有效管理而设计。实验过程中，允许对数据库进行访问，查询等操作，详细内容请见第五章。

4.2.8 读取试样编号
可从读卡器读取试样编号。
第五章  数据管理

5.1主窗体功能简介

SDXE100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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5.2 各菜单栏功能简介

5.2.1 系统菜单

如图5-2所示
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图5-2

1.设置：单击此项，弹出如图5-3所示窗口
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2.打印：点击打印，可按设定的报告格式自动打印。

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。

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。

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。

返回：单击该按钮，退出该窗口，返回到数据库主界面。

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。

6.帮助：帮助文档中可查看有关仪器操作及软件使用的说明。

1-2.数据备份：单击“设置”窗口的“数据备份”选项卡，弹出如图5-4所示窗口。
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图5-4

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。

· 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。

1-4．报表配置：单击“设置”窗口的“报表配置”选项卡。

· 列名：与主窗体相对应列的名称。

· 是否打印：该列是否在报表中打印出来。

· 打印名称：在报表中显示的该列的名称。

· 打印顺序：报表中各列的打印顺序，按升序打印。

· 打印宽度：各列在报表中占用的宽度，单位为毫米。

注：所选的记录行不能太多，以防超出A4纸的打印范围。

5.2.2 编辑菜单

如图5-5所示
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图5-5

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
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图5-6

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5-7所示的窗口
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图5-7

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：

· 设置查找方式：单击“自动编号”复选框，使其为选中状态。

· 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）。

· 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5-8，选中某年后，在数据显示栏中显示选中年份的所有记录。
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图5-8

5.2.5 帮助菜单

如图5-9
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图5-9

1.帮助：单击此项，即可获得卤素分析测试仪数据管理的联机帮助文档。

2.关于：单击此项，即可获得关于卤素分析测试仪数据管理程序的版本信息。

5.2.6 退出数据管理

如图5-10，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SDXE100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5-10

第六章  仪器的使用与操作规程

6.1 操作流程

    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。

6.1.1氟测试：

A、实验前仪器准备：
1.实验前氟参比电极用胶头滴管加入饱合的氯化钾，加入至管壁处小圆孔以下；
2.实验前氟分析瓶加入约150ml去离子水，并打开人工检测中氟分析池搅拌，清洗氟离子电极至310mv以上；
3.检查试剂瓶试剂刻度是否符合要求，及时补充试剂；
4.如果长时间未开仪器，打开主界面上管道清洗，所有试剂对应的管道需清洗一次；
5.电脑和SDE型卤素分析仪开机，打开SDE型卤素分析仪软件并联机，设置正确的热偶系数后，点击升温，升温至1100℃后恒温；
6.将氧气打开，调节氧气流量为400ml/min，检查仪器气密性；
7.仪器升温达到900℃后自动通气通水，注意观察冷凝管是否有冷凝水滴落；
8.实验实验用的燃烧舟用镊子刮干净，并在马弗炉920℃灼烧30min后使用；新坩埚应在马弗炉内用慢灰灼烧后冷却使用。
B、煤样实验：
1.称取空气干燥煤样0.5（±0.002）g和0.5g石英砂放在燃烧舟内混合，再用适量的石英砂盖在上面；
2.煤样放入时注意观察进样口盖板是否有冷凝水聚积，仪器测试过程时两次实验时间间隔太长会出现此现象。
注意事项：


1.当氧气小于1MPa请及时更换；
2.实验时取放坩埚，请小心操作，避免烫伤。
C、标准溶液的配置：
在5个用去离子水冲洗过的100ml的容量瓶中，分别加入含氟（F-）为100ug/ml标准溶液1ml、3ml、5ml、7ml、10ml，加入3滴溴甲酚绿指示剂，10ml总离子强度调节缓冲溶液，用水稀释至刻度摇匀。
D、氟标准曲线的标定
    将C步骤配制好的标液从低浓度到高浓度分别加入氟滴定池，打开软件主界面的实验→氟标定，弹出如图6-1所示的标定界面。选择要标定的样品，点击“开始标定”，所有标液标定完成后，选择“一元线性回归”并点击“生成标定曲线”，将生成标定曲线及公式。判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式并用于实验结果计算。
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图6-1
注意事项：
a、氟离子选择电极斜率理论值为59.2，当电极的实际斜率低于55.0时，应重新标定曲线或更换新的电极。
b、标定前必需将电极用去离子水（25℃左右）清洗到电压310mv以上，氟分析的电压值可在主界面上观察。
c、每标定一个标液必需将电极清洗到电压为310mv以上。建议每次清洗后用滤纸轻擦电极和分析瓶。以防影响下一个标液的浓度。未被污染的标液可重复使用。
d、长时间不用仪器请将去离子水清洗各试剂管道，并排空。

E、氟离子电极的保存
1、使用完毕应尽快用去离子水将电极电位清洗至310mv以上，然后用滤纸吸干电极表面水分，套上保护套。长时间不用时建议放回包装盒干燥保存。
2、电极应贮存在（5-45）℃、相对湿度不大于85%的干燥通风的常压室内，空气中不应含有腐蚀性气体。

F、结果计算：
        Fad=C*V1/[(m*V2)/V3]
Fad 为煤中氟的含量；单位为ug/g；C为仪器测出的样品浓度，单位为ug/ml；V1氟分析瓶定容的体积，一般为100ml；V2取样体积，一般为70ml；V3集液瓶定容体积，一般为120ml；m为煤样的质量，单位为g；
6.1.2氯测试：
A、实验前仪器准备：
1、实验前氯参比电极用胶头滴管加入饱合的硫酸钾，加入至管壁处小圆孔以下。
2、实验开始前选择“人工检测”中“氯分析瓶清洗”，并注意主界面“氯分析电压值”栏显示的电压值。如电压值未达到-110左右，请再次点击“氯分析瓶清洗”。

3、试剂瓶试剂刻度是否符合要求，及时补充试剂。
4、如果长时间未开仪器，打开主界面上管道清洗，所有试剂对应的管道需清洗一次。
5、电脑和SDE型卤素分析仪开机，打开SDE型卤素分析仪软件并联机，设置正确的热偶系数后，点击升温，升温至1100℃后恒温；
6、将氧气打开，调节氧气流量为400ml/min，检查仪器气密性；
7、仪器升温达到900℃后自动通气通水，注意观察冷凝管是否有冷凝水滴落。
8、实验实验用的燃烧舟用镊子刮干净，并在马弗炉920℃灼烧30min后使用；新坩埚应在马弗炉内用慢灰灼烧后冷却使用；
B、煤样实验：
1、称取空气干燥煤样0.5（±0.002）g，再用适量的石英砂盖在上面；
2、煤样放入时注意观察进样口盖板是否有冷凝水聚积，仪器测试过程时两次实验时间间隔太长会出现此现象。
注意事项：
1、当氧气小于1MPa请及时更换；
2、实验时取放坩埚，请小心操作，避免烫伤。

C、标准溶液的配置：
在5个用去离子水冲洗过的100ml的容量瓶中，分别加入氯化钠标准溶液0.2mg/ml标准溶液0.25ml、2ml、5ml、8ml、10ml，2ml饱和硝酸钾溶液，用水稀释至刻度摇匀，配成浓度为0.5mg/L、4 mg/L、10mg/L、16mg/L、20 mg/L。的氯标准溶液。
D、氯标准曲线的标定
将C步骤配制好的标液从低浓度到高浓度分别加入氯滴定池，打开软件主界面的实 验→氯标定，弹出如图6-2所示的标定界面。选择要标定的样品，点击“开始标定”，所有标液标定完成后，选择“一元线性回归”并点击“生成标定曲线”，将生成标定曲线及公式。判断线型有效后（一般相关系数>0.9990为有效）点击“应用新的标定曲线”按钮将保存该校正公式并用于实验结果计算。
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图6-2

注意事项：
a、氯离子选择电极的实际斜率低于55.0时，应重新标定曲线或更换新的电极。
b、标定前必需将电极用去离子水（25℃左右）清洗到电压-110mv左右，氯分析的电压值可在主界面上观察。
c、每标定一个标液必需将电极清洗到电压为电压-110mv左右。建议每次清洗后用滤纸轻擦电极和分析瓶。以防影响下一个标液的浓度。未被污染的标液可重复使用。
d、长时间不用仪器请将去离子水清洗各试剂管道，并排空。
e、氯电极第一次使用时需用氯化钠溶液（1份0.2mg/ml氯化钠标液+3份水）进行活化。并清洗到电压值为-110mv左右。
E、氯离子电极的保存
1、使用完毕应尽快用去离子水将电极电位清洗至-110mv左右，然后用滤纸吸干电极表面水分，套上保护套。长时间不用时建议放回包装盒干燥保存。
2、电极应贮存在（5-45）℃、相对湿度不大于85%的干燥通风的常压室内，空气中不应含有腐蚀性气体。
F、结果计算：
Clad =C*V1/[(m*V2)/V3]
Clad 为煤中氯的含量；单位为%；C为仪器测出的样品浓度，单位为mg/L；V1氯分析瓶定容的体积，一般为100ml；V2取样体积，一般为70ml；V3集液瓶定容体积，一般为120ml；m为煤样的质量，单位为g；
第七章  仪器的维护与保养

1.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.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.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.石英棉更换：石英管尾部的石英棉是为防止样品燃烧产生的灰尘或异物被吹至冷凝管中，避免冷凝管过渡污染，故该处石英棉需要经常更换。一般情况下，当石英棉有2/3污染时需及时更换。更换方法见第5点中a)说明。

5.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1-2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：

a.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。（此步骤中可以将石英管尾部的石英棉进行更换。）

b.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。

c.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。

6.进样电机、连动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。

7.应定期检查系统气密性情况，一般使用一星期检查一次，连续工作三天也需检查一次。

8.管路应定期进行检查，特别是石英管出气口处，若有老化或较多灰尘时请及时更换或清理。

9.搬动仪器时，要注意小心轻放，以防损坏高温炉内元件。

第八章  常见问题及解决方法
	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，请专业人员向湖南三德盈泰科技有限公司申请使用权限；

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、定硫仪加热电源未接好，应接好电源；

2、定硫仪保险丝熔断，需更换； 

3、硅碳管损坏，或其连接导线接触不良，应检查线路或更换硅碳管；
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；

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、水蒸气发生器瓶塞是否密封严；

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。

	8.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。

	14.测试结果不稳定。
	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、测试终端的氟电极、银电极、氟参比电极、银参比电极是否出现异常故障。

	15.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。

	16.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。 
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