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丙酮肟测定仪
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北京边华电化学分析仪器有限公司
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附录：水中丙酮肟的测定方法



1．概述

HD-3012型丙酮肟测定仪为实验室仪器（以下简称仪器），主要用于火电厂水质中丙酮肟含量的测定；也可用于半导体器件、石油、化工、化肥、制药、纯水制备等行业。

仪器的比色计采用专利技术，精度高、抗干扰能力强。检测器件为冷光源、长寿命、免维护。显示器为点阵液晶，全中文显示，操作方便。电气部分采用32位单片机技术，功能强，贮存量大。全新的软件设计，人性化菜单结构，简便易用。

2．原理和结构

仪器利用光电比色原理，根据朗伯─比耳定律：当一束单色平行光通过有色溶液时，一部分光能被溶液吸收，若液层厚度保持不变，光能被吸收的程度(消光度E) 与溶液中有色物质的浓度成正比。其数学表达式：
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式中：I。：:入射光强

          I ： :透过光强

          C ：:有色物质的浓度

          L ：:有色液层的厚度

          K ：:常数(与溶液性质,入射光波长等因素有关)
仪器结构见图1：
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本仪器检测方法采用邻菲啰啉法，测定时将显色后的水样倒入进样罐，在比色皿内进行吸光度测量。测量数据计算后，将结果显示在屏幕上。

3．技术参数

测量范围：0~100µg/L
基本误差：±2%F.S 

重复性：1.5%

稳定性：±2%F.S/4h
供电电源：220VAC/50Hz,<30W
工作条件：环境温度10℃~40℃

相对湿度≤85%

无强烈振动及腐蚀性气体

样品条件：水样温度10℃~40℃

水样中不溶物直径≤5μm

尺寸：233×210×305（L×H×W）

重量：5.2kg
4．操作

4.1 安装

分以下五个步骤：

①仪器应水平放置在稳定的工作台上；

②把进样罐插进图中相应位置；

③将进样软管接在水罐下端的接头上；

④把排污软管接在水罐侧面或下面的接头上；

⑤仪表排污管应下垂放置，管下方置容器接水，管头不要没入水中。

应符合本说明书规定的环境条件。


                                            

仪器右侧的溢流及排污管应下垂放置，管下方置容器接水。注意：为保证排污顺畅，不可将管头插入水中。仪器后面有电源插座和开关。 

仪器后面有电源插座和开关。将220VAC电源线插好，打开电源，预热5分钟仪器即可工作。

4.2 水样的显色

被测水样测定前，必须加入显色试剂使之显色，试剂的配制和水样的显色见附录。

4.3 操作
打开仪器电源开关，仪器首先进行自检，几秒后自动进入测量状态。

此时，若注入显色后的水样即可进行测量。但为了获得较高精度，通常需预热10分钟，然后注入高纯水清洗管路和比色皿二到三次，用被测水样清洗一次。

注水后首先会看到溢 流管中有水流出，几秒后，按住确认键约1S，排污阀打开，比色皿中的水经排污管排出。

清洗后，注入显色后的水样，待显示值稳定后读取，若按“◄”键，则存贮当前数值。在“历史记录”中可看到此值。

每次测量后应使用高纯水清洗管路和比色皿，若短期内（三天）还将使用仪器，则不必按确认键，使比色皿内充满水，若长期存放（三天以上），或搬动仪器，则应按住确认键1S左右，排净比色皿里的水。

当仪表测量误差增大，或出现漂移时，应及时用高纯水冲洗比色皿，冲洗时应保证比色皿中充满高纯水并且充分溢流，溢流停止5秒钟后，按上键，显示屏上会出现“正在排污”字样，字样消失后即可进行测量，如果测量结果不理想，请按上述方法再操作一次。

4.4 屏幕显示和菜单操作方法

4.4.1 屏幕显示

在测量状态时，显示内容如下：







醒目的大字是测量值，左下角是仪器状态指示，右下角为时间、日期，右中部为仪器测量的信号电压值，在测量状态时，按“►”键可显示或取消显示该值。

4.4.2 键盘操作和菜单选择

键盘上共有8个键，上（▲）、下（▼）、左（◄）、右（►）、退出、确认及二个显示屏亮度调节键。

在测量状态时，按退出键，则退出测量状态，进入主菜单（见图4）。



用上、下键移动光标，或修改数值后，按确认键即确认该项操作，按退出键则逐级退出，直至测量状态。面板右侧是两个屏幕亮度调节键，按位于上部的键可以增强亮度，按下部的键可以降低亮度。

4.4.2.1 时间修改
出厂时，已对仪器时钟进行了设置，若不准确，可以在此重新设置，操作方法如下：

按▲或▼键使光标移到需修改的内容，“确认”后，按▲或▼键修改数值，全部修改完毕后，按退出键即可。

4.4.2.2 记事本

记事本里记录了仪器曾发生的一些事件及时间，例如：开机、关机、标定等。

4.4.2.3 历史记录

仪器在测量状态时，按“◄”键即可存贮当前值，这些值在历史记录中可查到。

4.4.2.4 维护

维护菜单中有三项内容（见图5）：



① 密码修改——为防止无关人员的误操作，部分菜单需输入密码后，才能进入。按◄键可直接显示出厂密码。当仪器要求输入密码时，可以用▲、▼键输入密码。按确认后进入密码修改，修改后的密码必须牢记。若忘记密码，请与本公司联系。

② 系统维护——该菜单下又有5项内容（见图6）。



恢复密码：进行此项操作，即可将密码恢复为出厂密码。

清记事本：清除记事本中内容。

恢复E0.S：恢复出厂时的标定值：E0和S。

清 记 录：清除历史记录内容。

滤    波：打开或关闭数字滤波功能。
③.误差处理
由于各种原因的影响，可能使仪器测定值产生一定误差。在此处对误差值进行修正。

5．标定

5.1 用标准液标定仪器

仪器出厂前已进行标定，但是，为了保证测量的精确度，首次使用前应使用标准液对仪器进行标定。标准液配制方法见附录2。

通常使用高纯水和80µg/L的标液进行两点标定即可。为获取较高精度，也可进行多点标定，标定点最多可以取6点，溶液浓度由低至高。表1为推荐值。

单位：µg/L
	标液一
	标液二
	标液三
	标液四
	标液五

	高纯水
	10
	20
	40
	80



按照表1准备好标液，并按本说明书第4.2章方法加入显色试剂就可以进行标定了。

操作步骤如下：

打开仪器电源，自动进入测量状态，如图7，比色池除盐水后约显示-12左右值为正常，按退出键，进入主菜单。


按“▼”键将光标移至① 标定，按确认键，进入密码输入菜单。

按“▲”或“▼”键输入密码，（按住键不放可以加快输入速度），按◄键可以出现出厂密码，然后按确认键进入图10菜单。


选择②标液校准，按确认键进入冲洗菜单。
用高纯水冲洗流路两遍。第三次倒入高纯水约30mL，待输入电压值稳定后，将光标移至“稳定”，按确认键即完成空白校准。


高纯水中被测成分极少，可以认为加药显色高纯水是“零水”，故标液一恒定为0。

将标液一倒入进样罐，每次水量约为30ml。

按“▼”键使光标移至冲洗，按确认键，完成清洗，水从排污管流出。再将标液一倒入进样罐，待电压显示数值稳定后，（约1700）按“▼”键将光标移至稳定，按确认键，此时标定一已完成。仪器记录标液一值后，自动进入标液二菜单。

按确认键，光标移至0.0µg/L处，按“▲”或“▼”输入标液二值（通常为80），按确认键。

将标液二约30ml倒入进样罐。按“▼”键将光标移至冲洗，按确认键，完成清洗。再次倒入标液二，按“▼”键将光标移至稳定，待显示电压值稳定后，（约1400mv）按确认键。仪器记录标液二值后，自动进入标液三菜单。
按“▼”键将光标移至完成，按确认键，则完成二点标定，仪器自动返回测量状态。
若是100以上量程要进行多点标定，可参照标液二操作程序，依次加入标液三有必要的情况下依次加入标液四、标液五、标液六，最终将光标移至完成，按确认键即可。

注意：0~100量程仅做两点标定
5.2空白校准

空白校准用于抑制仪器漂移产生的误差，因操作简便有效，可以作为日常校准项目随时进行。空白校准所用水样为不加试剂的高纯水。步骤如下：

移动光标至①空白校准，按确认键进入该菜单（见图14）。用高纯水冲洗流路两遍。第三次倒入高纯水约30mL，待输入电压值稳定后，将光标移至“稳定”，按确认键即完成空白校准。

6．日常维护与故障排除

6.1 日常维护

精心的维护可以保证仪器的精度，延长使用寿命。

日常维护包含以下内容：

每次测量前应预热10分钟以上。

测量后应擦净水滴和仪器表面污迹。

若两次使用仪器的间隔超过4小时，则应关闭电源，拔下电源插头。

每月使用10%氨水清洗管路和比色器一次。

建议每次更换显色试剂后，用标准液标定仪器。

6.2 常见故障排除

	序号
	现     象
	可能的原因
	处理方法

	1
	显示屏过黑或过亮
	调整不合适
	按两个背光键调节亮度

	2
	数值总显零
	没有标定或水样没加试剂
	水样加试剂重新标定

	3
	示值稳定但很大或很小
	没有标定或标定失败
	重新标定

	4
	示值超出误差范围
	化学漂移或误操作
	重新校准或标定

	5
	示值忽大忽小不稳
	没注入水样
	注水样

	6
	示值有时显负
	标定不准或水样含量低于配试剂用水含量
	重新标定或进入误差菜单修改误差值


7．运输和贮存

仪器内有光学组件 玻璃器件，在运输和保管中，必须注意防震、防潮，不可倒置。贮存时应放在环境温度为5℃~40℃，相对湿度≤85%的室内，附近无腐蚀性气体和易燃品。

8．制造厂的保证

在用户遵守贮存、使用、运输规则的情况下，自发货起12个月内，仪器发生故障或因制造质量不良而不能正常工作的，请将仪器包装后寄回我公司。用户服务部的技术员会免费为您修理，甚至更换新仪器后，重新寄给您。

1年以后，仪器需修理时，仅收成本费。

仪器使用中产生疑问，请按照说明书所显示的电话与我们联系，我们的工程师会及时为您解疑。

9．备品备件供应

为方便用户对仪器的使用和维修，我公司有下列备品备件供选择。

HD-3012系列定期更换备品备件部分清单

请按期更换耗材备件，如不按期更换则仪器性能会出现偏差
	序号
	订货号
	品名
	单位
	数量
	更换周期

	1
	82021000-006
	键盘（面膜）
	块
	1
	18个月

	2
	32021001-001
	显示屏
	块
	1
	24个月

	3
	82021000-001
	进样罐
	套
	1
	24个月

	4
	32021001-033
	电磁阀24V
	个
	1
	24个月

	5
	82021000-012
	主板
	块
	1
	24个月

	6
	32021001-009
	24V电源
	个
	1
	24个月

	7
	32021000-038
	进样PVC管
	根
	1
	24个月

	8
	32021000-050
	排污管
	根
	1
	24个月

	9
	42021001-001
	丙酮肟标准液
	瓶
	1
	3个月

	10
	82021012-028
	发射组件
	套
	1
	36个月

	11
	82021002-028
	接收组件
	套
	1
	36个月

	12
	82021017-028
	比色池组件
	个
	1
	36个月


附录：水中二甲基酮肟的测定方法  
1、 试剂
1.1 盐酸邻菲罗啉溶液(0.025mol/L)：称取0.567g盐酸邻菲罗啉溶解于少量高纯水中，用高纯水定容到100mL；或者称取0.4969g10-邻菲罗啉溶解于含有0.2mL浓盐酸的少量高纯水中，再用高纯水定容到100mL。
1.2 氨基乙酸溶液(0.5mol/L):称取37.54g氨基乙酸[别名：甘氨酸(NH2CH2COOH)]溶解于500mL 高纯水中，加200mL 0.5mol/L 盐酸溶液(pH值至2.9)，移入1L容量瓶中，用高纯水稀释至刻度，摇匀。
1.3  氨三乙酸溶液(0.1mol/L)：称取19.15g 氨三乙酸[N(CH2COOH)3]于500mL烧杯中， 加入200-300mL 高纯水，在不断搅拌下，先加4g固体氢氧化钠，后再加0.1mol/L氢氧化钠溶液至氨三乙酸全部溶解，然后用0.1 mol/L氢氧化钠在pH计上调节溶液pH值到6.0移入1L容量瓶中，用高纯水稀释至刻度。
1.4  缓冲试剂混合液：量取5体积0.025mol/L盐酸邻菲罗啉溶液，5体积0.5mol/L 氨基乙酸溶液和1体积0.1mol/L氨三乙酸溶液混合。该溶液在0-10℃可保存3天。
1.5  高铁溶液(1mL 含100ugFe3+):称取0.8634g 硫酸高铁铵溶于75mL 硫酸[C (1/2H 2SO 4 )=2mol/L] 溶液中，待全部溶解后转入1L容量瓶中，用高纯水稀释至刻度，摇匀。
1.6  二甲基酮肟标准溶液的配制和标定
   1.6.1贮备液(1mL 含1mgDMKO)：称取1g二甲基酮肟溶解于500mL高纯水中，移入1L容量瓶中，用高纯水稀释至刻度，摇匀。
   1.6.2工作溶液I(1ml含10ugDMKO)：取上述贮备液10mL 注入1L容量瓶中，用I级试剂水稀释至刻度，摇匀
   1.6.3工作液Ⅱ(1mL含1 ugDMKO)：取工作溶液I 10mL 注入100mL 容量瓶中，用高纯水稀释至刻度，摇匀。
 1.7硫酸溶液[C(1/2H2SO4)=0.15mol/L]：将8.2mL 浓硫酸注入盛有200mL  高纯水的烧杯中，再用高纯水于容量瓶中稀释至1L。
2、仪器
3、分析步骤
3.1 绘制工作曲线：
3.1.1按表1取一组二甲基酮肟工作溶液Ⅱ(1mL含1 ugDMKO)，分别注入一组50mL 比色管中，用高纯水稀释至刻度。
表1  二甲基酮肟标准溶液的配制
	比色管编号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	DMKO工作液体积(mL)
	0
	0.25
	0.5
	0.75
	1.0
	2.0
	3.0
	4.0
	5.0

	相当于水样中DMKO浓度(ug/L)
	0
	5.0
	10.0
	15.0
	20.0
	40.0
	60.0
	80.0
	100.0


3.1.2于每支比色管中加入0.5mL 高铁溶液，摇匀
3.1.3将比色管注于沸水浴锅中(100℃)，加热5min 。(注：使用多孔水浴锅时各孔穴的温度必须相同，以保证DMKO水解时，加热温度的一致性)。
3.1.4冷却至室温后，于每支比色管中加入10mL缓冲试剂混合液，摇匀，即可测量
3.2水样的测定
3.2.1 于两支50mL比色管中，分别量取50mL水样。
3.2.2于一支比色管中加入0.5mL高铁溶液，摇匀。
3.2.3于另一支比色管中加入0.5mL硫酸溶液，[C(1/2H2SO4)=0.15mol/L]摇匀。
3.2.4将两支比色管放入沸水浴锅中(100℃)准确加热5min。
3.2.5冷却至室温后，于每支比色管中加入10mL，缓冲试剂混合液，摇匀，即可测量。
敬告用户：由于产品不断更新，说明书内容可能有

          所改变，恕不再另行通知
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图2  钻石1式外形图
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测量信号mv值





23.3µg/L





1682mv





时间、日期





07/08/09


13:11:30





状态





周四





测量





图3 测量状态显示内容





①标定             ④时间修改


②记事本           ⑤历史记录


③维护





V2007-C3.5





图4主菜单





① 密码修改


② 系统维护


③ 误差处理





图5维护菜单





①．恢复密码       ④．清记录


②．清记录本       ⑤．滤波 开


③．恢复E0.S





图6系统维护子菜单





表1：标液浓度的选取





图7测量状态





-12.2µg/L


测量    周四





05/11/25


09:08:04





①标定        ④时间修改


②记事本      ⑤历史记录


③维护





V2007-C3.5





图8主菜单





请 输 入 密 码


XXXX


增加：↑  减少：↓


完毕后按：确认





图9密码输入菜单





①空白校准


②标液校准





图10





倒入高纯水，待电压稳定


输入电压：××××.×mV


冲洗     稳定     取消





图11冲洗菜单





标液一：     0.0µg/L


输入电压     1700mv


冲洗   稳定   退出   完成





图12标液一菜单





标液二     20µg/L


输入电压    1400mv


冲洗   稳定   退出   完成





图13标液二菜单





图14标液三菜单





标液三    40µg/L


输入电压    1400mv


冲洗   稳定   退出   完成





倒入高纯水，待电压稳定


输入电压：××××.×mV


冲洗     稳定     取消





图15
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