一 概 述

1、 产品特点

1 微电脑控制温度和时间，准确直观，消解完成蜂鸣提示。

2 可消解多种物质：本说明书主要介绍化学需氧量（COD）、总磷（TP）、总氮（TN）等的消解测试方法。

3 省时、省费用，操作简单方便，恒温精度高；

4 用于COD消解时—国家环保总局《水和废水监测分析方法》（第四版）P216
推荐方法：
A、采用密封消解，具有抗氯离子干扰的能力，能测定COD值大于50mg/l以上，氯离子含量高达1000mg/l的水平。

B、 可测定10mg/l以下低COD值。

2、适用范围及主要用途

XJ-Ⅲ（COD、TP、TN）消解装置（简称装置，下同）可对各种地表水、生活污水、工业废水中化学需氧量（COD）、总磷（TP）、总氮（TN）等进行消解测定。

广泛适用于各级环保部门、水资源管部门及公共卫生部门对水质的鉴定与管理。

3、型号的组成及其意义
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设计序号

代号,指消解装置



4、使用环境条件

    装置应在下述条件下使用

    ①环境温度：10～40℃；

    ②环境湿度：≤80%RH；

    ③大气压力范围：86kPa～106kPa。

5、工作条件

    ①装置应在A.C(220±22)V  (50±1)Hz电源上工作。

    ②工作制方式：连续。

二 结构特征
1、 箱体：冷轧板冲压成型，表面涂装处理，美观大方。

2、 控制电路：微电脑控制温度、时间。

    3、炉体：铝质炉体，优质发热及保温材料，经久耐用。

    4、保护罩：ABS保护罩，永不变形，安全可靠。

三 基本原理

1、对于COD的消解、测试：
装置采用硫酸——重铬酸钾消解体系，水样消解后，剩余的重铬酸钾，以试亚铁灵为指示剂，用硫酸亚铁铵进行滴定，计算出COD值，COD值也可用比色法，比色法根据比耳定律，在600nm处测定三价铬浓度作为中间指示量，按工作曲线得出被测水样化学需氧量。

由于装置在硫酸——重铬酸钾消解体系中加入硫酸铝钾、钼酸铵为助催化剂，并采用密封法，因此大大缩短了消解时间，同时密封法有阻止氯离子被重铬酸钾氧化为氯气的作用，再结合加入适量的硫酸汞为掩蔽剂可以测定高氯废水的化学需氧量。

2、对于TP、TN的消解、测试：
    通过提高消解温度和消解压力从而缩短消解时间，测试方法与标准方法相同，能满足国家标准（GB11889-11915-89）水质词（第3-7部分）与分析方法的要求。
四 技术特性
    1、装置是为适应所需用途(概述中2)而制造的，用于化学需氧量、总磷、总氮消解、测试的一种仪器。

3、 主要技术参数(如表1)
表1                主要技术参数

	项目
	参数

	温度控制范围
	（100~160）±0.5℃

	测量范围
	COD:5 ~ 2500 mg/L
TP:0.01~0.6 mg/L  TN:0.05~4 mg/L

	抗氯离子干扰能力
	≤10000mg/L

	精密度
	COD值在10 ~ 50 mg/L时，相对标准偏差≤10%

	
	COD值在50 mg/L以上时，相对标准偏差≤5%

	准确度
	COD值在10 ~ 50 mg/L时，相对误差≤10%

	
	COD值在50 mg/L以上时，相对误差≤5%

	测样数量
	6组平行样

	平均消耗功率
	≤300W

	外型尺寸
	370mm×430mm×170mm


五 使用说明及注意事项

1、使用说明（参照下图）：
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①时间显示窗

②温度显示窗
③加热及电源指示灯
④移位键（进行设定操作必须先按该键）

⑤进位及闹钟键（设定时作数字进位用，工作时作闹钟起动、停止、复位用）
⑥电源开关
（1） 找开电源开关“Ⅰ”。

（2） 闹钟及温度设定（如下表）
     时间以25分00秒，温度以160℃为例（由④、⑤两键配合完成）：
	按④次数
	点亮数码管
	按⑤使之为
	变化范围

	1
	时

间

窗
	分十位
	2
	0～5

	2
	
	分个位
	5
	0～9

	3
	
	分十位
	0
	0～5

	4
	
	分个位
	0
	0～9

	5
	温

度

窗
	百位
	1
	1

	6
	
	十位
	6
	0～6

	7
	
	个位
	0
	0～9


设定时温度窗小数位一直显示“L”作为输入状态指示，小数位不能设定。
当设定完最后一位（温度个位）后再按④一次即复位（恢复全亮），此时时间显示“25：00”，温度显示实际炉体温度并不断上升，直至达到设定温度，此时加热指示灯将熄灭或闪烁，约经过8-15分钟（与室温、温度设定值有关），温度到达设定值，如果时间充裕，最好让消解炉炉温自动平衡15分钟左右，这样消解炉的温度均匀性更好，每支试管的消解温度也更加均匀、准确。
（3） 闹钟的使用

  如果需要闹钟来确定消解时间，可由⑤键来完成（时间应预先设定）。方法为（工作状态下）：
A、 按⑤一次闹钟启动（以倒计时方式进行），秒闪闪动。

B、 计时结束，时间窗显示“00：00”并蜂鸣提示；此时：

1、 短按⑤一次，蜂鸣停止，并进入恒温状态，呆继续进行下一批样品消解。

2、 如果不继续消解，按电源开关，关闭电源，停止COD消解装置工作，节约能源。
注：不使用闹钟并不影响本机温度的控制。

（4）、不同物质消解温度及消解时间（如下表）

	名称
	化学需氧量（COD）
	总磷（TP）
	总氮（TN）

	消解温度（℃）
	160
	140
	140

	消解时间（min）
	25
	15
	20


注：①、表中COD消解时间已包含7分钟预热样品时间；
      ②、COD消解时可选用160℃或165℃，测试结果相同。
2、 注意事项：

（1） 蜂鸣器鸣叫有四种可能：

  A、前述计时时间结束；     B、温度超越设定值+5℃；

  C、加热管故障；           D、传热器故障；
（2） 若开机不进行设定，仪器将按出厂时的设定参数自行运行。

（3） 样品放入消解装置进行消解，采用密封法时，务必将塑料罩盖上。

（4） 样品消解完毕，应在关断电源冷却后方能取出消解管，以策安全。

（5） 操作时应十分小心，试剂为强酸，切勿直接接触。

（6） 不要将试剂溅在装置上，造成对仪器的腐蚀，如果出现此情况，应立即清除干净。

（7） 消化管在清洗，烘干处理等过程中，应小心轻放，避免造成玻璃破裂现象。

（8） 消化管在每次使用前，应检查管身是否破裂（特别是瓶口处），出现此情况不能使用，被怀疑玻璃材料强度不可靠的消解管不要勉强使用。

（9） 密封盖内的密封垫经多次使用后，如已变形应进行更换，以保证密封性能，密封盖螺纹受腐蚀后也应更换。

六 消解、测试方式
                             （一）化学需氧量（COD）
一、测试前准备工作

1、应有如下仪器及器皿：

分光光度计、3cm比色皿、25mL消解管、移液管（1ml、3ml、5ml、10ml）、25ml滴定管、150ml锥形瓶、20ml量筒。

2、应事先准备好下列试剂（配制方法见附录A）：

重铬酸钾标准溶液、试亚铁灵指示剂、硫酸亚铁铵标准溶液、消化液Ⅰ、消化液Ⅱ、消化液Ⅲ、催化剂、掩蔽剂、10%H2SO4。

3、 将装置电源打开并设定好25min、160℃。

二、测试步骤

1、检查装置是否设定为25min、160℃并进入平衡状态，找开分光光度计预热。

2、准确吸取均匀水样3.00ml（每批水样在测试的同时需做二个空白）置于消化管中，准确加入1.00ml掩蔽剂、（不含氯离子的水样改加1ml10%的H2SO4），3.00ml消化液、5.00ml催化剂，摇匀。

3、旋紧密封盖（不含氯离子的水样和不含低沸点有机物的水样测试时，可用开管测试，方法一样）。依次将消化管插入已到达160℃的装置恒温体孔中，按“⑤”键启动闹钟，此时水样开始进行定时，定温催化消解工作。

4、 当闹钟定时结束发出鸣叫信号时，整个消解过程完毕，待冷却后，将消解管按顺序从装置中取出，用滴定法或比色法测出COD值。

A、滴定法：

a、将样液转移到150ml锥形瓶中，用20ml蒸馏水分三次冲洗消解管，冲洗液并入锥形瓶中，加入2—3滴试亚铁灵指示剂用硫酸亚铁标准溶液回滴（注2），溶液的颜色由黄色经蓝绿色至红褐色即为终点，记录硫酸亚铁铵标准溶液的用量，计算出COD值。

b、计算：                              (V0-V1)×C×8×1000
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式中：V0——空白消耗硫酸亚铁铵标准溶液用量（mL）。

V1——水样消耗硫酸亚铁铵标准溶液用量（mL）。

V2——水样体积（mL）。

C——硫酸亚铁铵标准溶液浓度（mol/L）。

8——氧（1/2O）摩尔质量（g/mol）。  
B、比色法：                                              
a.打开密封盖，用移液管在每支消解管中加入3.00ml蒸馏水，盖上密封盖，摇匀，待冷却。

b.将已预热分光光度计波长调至600nm，按使用方法调“0”及“100%”，符合要求后进行测试。

C.将溶液移入30mm比色皿中（空白相同），进行比色，记下吸光度。

d.计算：

根据绘制的工作曲线（曲线绘制见附录B），计算出斜率。

COD=A * F * K

式中：A——为样品的吸光度。

F——为稀释倍数。

K——为曲线斜率倒数，即A=1时的COD值。

注1：每批水样在测试的同时，必须同时做2个空白试样。

注2：硫酸亚铁铵浓度根据消化液浓度而定。

a、加入消化液Ⅰ，用0.05000mol/L硫酸亚铁铵。

b、加入消化液Ⅱ，用0.02500mol/L硫酸亚铁铵。

c、加入消化液Ⅲ，用0.01000mol/L硫酸亚铁铵。

（二）总磷（TP）

一、测试前准备工作

1、应有如下仪器及器皿：

分光光度计、30mm比色皿、25mL消解管。

2、应事先准备好下列试剂：（配制方法见附录A）。

1+1硫酸、过硫酸钾、10%抗坏血酸、钼酸盐溶液、磷标准溶液（贮备液、使用液）

3、将装置电源打开并设定好15nim，140℃。

二、测试步骤

1、检查消解装置是否设定为15nim、140℃并进放平衡状态，打开分光光度计预热。

2、吸取15m
L水样（空白相同）于消解管中，（如样品中含磷浓度超过0.6mg/L时呆酌情少取样或稀释后再取样）。加2.5mL过硫酸钾，旅紧密封盖，依次将消解管插入已达140℃的消解装置恒温体孔中，按“⑤”键启动闹钟，此时水样开始进行定时定温的消解工作。
3、当闹钟定时结束发出鸣叫信号时，整个消解过程完毕，将消解管顺序从装置中取出，待管内液体冷却至室温时，再用蒸馏水稀释至25ml。

4、显色；向消解管中加入0.6ml抗坏血酸，混匀，30秒后加1.2ml钼酸盐溶液充分混匀。

5、测试：室温下放置15分钟后，移取部分溶液至30mm的比色皿，在分光光度计波长700nm处，按比色操作调“100%”及“0.0”符合要求后，以浓度空白管作参比，测出吸光度，记下读数，从工作曲线上查得磷的含量。
6、工作曲线的绘制：

取7支消解管，分别加入磷的标准使用液0.00、0.25、1.50、2.50、5.00、7.50，加水至15ml。然后按测定步骤进行测定，扣除空白试验的吸光度后，和对应磷的含量绘制工作曲线。

7、计算：

总磷含量以C（mg/L）表示，按下式计算。
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             式中：M——试样测得含磷量，μg。
                   V——测定用水样体积，ml。
（三）总磷（TN）

一、测试前准备工作

1、应有如下仪器及器皿：

紫外分光光度计、10mm石英比色皿、25ml消解管

2、应事先准备好下列试剂：（配制方法风附录A）

无氨水、碱性过硫酸钾、1+9盐酸、硝酸钾标准溶液（贮备液、使用液）
3、将装置电源打开设定好20min,140℃。

二、测试步骤

1、检查消解装置是否设定为20min、140℃并进入平衡状态，打开紫外分光光度计预热。

2、取调好PH值5-9的水样10ml(水样中含氮量超过4mg/L时可酌情少取水样或稀释后再取样)于消解管中，加入5ml碱性过硫酸钾溶液，旋紧密封盖，依次将消解管插入已达140℃的消解装置恒温体孔中，按“⑤”键启动闹钟，此时水样开始进行定时定温的消解工作。

3、当闹钟定是结束发出鸣叫信号时，整个消解过程完毕。将消解管按顺序从装置中取出，待管内液体冷却至室温时，加1+9盐酸1ml用无氨水定溶至25ml。

4、移取部分溶液至10mm石英比色皿中，按比色操作调分光光度计“100%”及“0”符合要求后，以无氨水作参比，分别在波长为220nm及275nm测定吸光度，记下读数，并计算出校正吸光度A，然后按A的值查校准曲线并计算总氮（以NO3 – N计）含量。
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式中:CV%--相对标准偏差。

      试样值(、…)。Xi--i=12n

--试样平均值。


5、校准曲线的绘制

取7支消解管，分别加入硝酸盐氮标准使用液0.00、0.10、1.00、2.50、5.00、10.00ml，加无氨水稀释至10.00ml。按以上步骤进行测定，测出吸光度后，分别按下式求出除零浓度外其他校准系列的校正吸光度AS和零浓度的校正吸光度Ab及其差值Ar
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式中[image: image4.emf]  As220

—标准溶液在220nm波长的吸光度。
    [image: image5.emf]As
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—标准溶液在275nm波长的吸光度。
    [image: image6.emf]220Ab

—零浓度（空白）标准溶液在220nm波长的吸光度。
    [image: image7.emf]Ab
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—零浓度（空白）标准溶液在275nm波长的吸光度。
按Ar值与相应的NO3－N含量（ug）绘制校准曲线。
6、计算：
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式中:T%--相对误差。E

--平均值。

XT--试样真值。

         总氮含量以C（mg/L）表示，按下式计算。

          式中：M——试样测出含氮量，ug。

                V——测定用试样体积，ml。

七 故障分析与排除

简单故障请参阅表2

表2                       简单故障分析处理
	故障现象
	原 因 分 析
	排 除 方 法
	备注

	电源指示灯不亮
	①插座无电源

  ②电源线未插好
③熔断器熔断
	①查插座
②插上电源线
③换（8A）熔断器
	仪器后部

	不加热(不升温)
	①加热指示灯不亮为线路板故障

②加热指示灯亮为炉体故障
	①换线路板
②检查炉体
	

	升温慢或升不到设定温度
	炉体内部加热棒烧断
	更换加热棒
	加热棒为300W/支

	Eror—1
	加热管坏
	更换加热管
	

	Eror—2
	传感器坏
	换PT100
	

	炉温与显示不一致
	平衡时间不够
	稍微等待
	

	定时时间不准
	偏差太大为线路板故障
	换线路板
	

	定时时间到不蜂鸣
	蜂鸣器损坏
	换蜂鸣器
	

	因超温引起致蜂鸣器反复鸣叫
	  ①8A可控硅短路
②线路板故障
	   ①换8A可控硅

②换线路板
	

	消解管漏气
	①胶垫变形
  ②密封盖损坏

    ③消解管有裂纹
	①换胶垫
  ②换密封盖

  ③换消解管
	


注：如不属以上故障或以上故障无法排除，请与我厂技术服务部或各地维修点联系。

八 保养和维修

1、 装置应安装在具有可靠接地线的220V单相电源上。

2、 为了保持装置的美观，不准用酸和碱及其它腐蚀性物品擦试仪器表面。

3、 由于装置使用温度较高，使用中应避免接触装置消解孔及表面装饰钢圈。

4、 装置使用完毕后应切断工作电源，拔掉电源线，不宜通电过夜。

5、 若长时间不使用装置，应清洁后置于干净、干燥环境中存放。

九 验收及贮存

1、验收

    ①开箱后应拿出使用说明书按“附件清单”查对所有附件是否齐全，规格是否相符。

②参照使用说明书进行验收运行。

2、贮存

热解吸装置开箱前或开箱后长期不用时，应贮存在下述条件下：

1 环境温度：0℃～40℃

2 相对湿度：≤80%RH

3 大气压力范围：86Kpa～106KPa
十 附件清单
	名        称
	数量
	名        称
	数量

	1、产品使用说明书
	1本
	4、消化管
	15支

	2、电源线
	1份
	5、保险管（8A）
	1只

	3、产品质量跟踪卡
	1份
	
	

	
	
	
	


   注：备用保险管已置于电源插座内。

特别声明：

    1、依有关条例规定，本产品自用户购买之日起，凡非用户人为引起之故障一律保修一年。

    2、本厂保留对产品的设计更改权，产品以后如有设计更改，恕不另行通知。

    3、本使用说明书涵盖技术说明书内容。

    4、本使用说明书于二○○八年一月出版。

附录A  试制配制方法

COD消解、测试试剂：
（1） 重铬酸钾标准溶液（1/6K2Cr2O7=0.0500mol/L）：
称取经120℃烘干2小时的基准或优级纯重铬酸钾2.4516g，用少量水溶解，移入1000ml容量瓶中，稀释至标线，摇匀。供标定硫酸亚铁铵标准溶液用。

（2） 试亚铁灵指示剂：

称取1.485g邻菲罗啉（C12H8N2·H2O）和0.695g硫酸亚铁（FeSO4 ·7h2o）溶于水中，稀释到100ml，贮于棕色瓶内。
（3）硫酸亚铁铵标准溶液[（NH4）2Fe（SO4）2 ·6H2O≈0.05mol/L]：
称取19.76g分析纯硫酸亚铁铵溶于水中，边搅拌边缓慢加入20ml浓硫酸，冷却后移入1000ml容量瓶中，加水稀释至标线，摇匀。临用前，用重铬酸钾标准溶液标定。

另外称取9.88g，3.95g硫酸亚铁铵（加入硫酸的量相同）按上述方法分别配制成0.025mol/L,0.01mol/L的硫酸亚铁铵溶液。

标定方法：准确吸取10.00ml（标定：0.01mol/L的硫酸亚铁铵深液时,取3.00mL）重铬酸钾标准溶液于250ml锥形瓶中，加水稀释到55ml左右，缓慢加入15ml浓硫酸，混匀。冷却后，加入2～3滴试亚铁灵指示剂用硫酸亚铁铵溶液滴定，溶液的颜色由黄色经蓝绿色至红褐色即为终点。

0.05×10.00

C【（NH4）2Fe（SO4）2]】=

V

式中：C——硫酸亚铁铵标准溶液的浓度（mol/L）。

V——硫酸亚铁铵标准滴定溶液的用量（ml）。

（4）消化液Ⅰ：

称取19.60g重铬酸钾，50.0g硫酸铝钾，10.0g钼酸铵，溶解于500ml水中，加入200ml浓硫酸，冷却后，转移至1000ml容量瓶中，用水稀释至标线。该溶液重铬酸钾浓度为0.4mol/L（C=1/6K2Cr2O7）。用于测定COD浓度在1000～2500mg/L的水样（含2500mg/L以上需稀释的水样）。

（5）消化液Ⅱ：

称取9.80g重铬酸钾（硫酸铝钾，钼酸铵，硫酸的用量同消化液Ⅰ）按上述方法配制，重铬酸钾浓度为0.2mol/L。用于测定COD浓度在50～1000mg/L的水样。

（6）消化液Ⅲ：

称取2.45g重铬酸钾（硫酸铝钾，钼酸铵，硫酸的用量同消化液Ⅰ）按上述方法配制，重铬酸钾浓度为0.05mol/L。用于测定COD浓度在50mg/L以下的水样。

（7）催化剂：

称取8.8g硫酸银溶解于1升的浓硫酸中，摇匀。

（8）掩蔽剂：

称取30.00g硫酸汞溶解于100ml10%的硫酸中。（氯离子含量不高的可适当减少硫酸汞的量）。

（9）10%H2SO4：

取50ml蒸馏水，缓慢加入10ml浓硫，冷却后定溶至100ml。

TP消解、测试试剂：

（1） 硫酸（H2SO4）：1+1

（2） 过硫酸钾（K2S2O8）溶解于水中，并稀释至100ml。

（3） 10%抗坏血酸：，称10g抗坏血酸（C6H8O6）溶解于水中，并稀释到100ml。贮于棕色瓶中，如不变色可长时间使用。
（4） 钼酸盐溶液：称13g钼酸铵［（NH4）6Mo7O24·4H2O］溶解于100ml水中，称0.35g酒石酸锑钾［KSbC4H4O6·1/2H2O］溶解于100ml水中,在不断搅拌下,将钼酸铵溶液徐徐加到300ml(1+1)硫酸中,加酒石酸锑钾溶液并混合均匀。贮于棕色瓶中冷处保存，至少可稳定两个月。
（5） 磷标准溶液：
A． 贮备液：称取经110℃烘干2小时的磷酸二氢钾（KH2PO4）0.2187g，用少量水溶解后转移至1000ml容量瓶中，加（1+1）的硫酸5ml，用水稀释至标线。1.00ml此标准溶液含50.00ug磷。

B． 使用液：将10.00ml磷标准贮备液转至250ml容量瓶中，用水稀释至标线并混匀。1.00ml此标准溶液含2.00ug磷。

TN消解、测试试剂：

（1） 无氨水：在每升蒸馏水中加入0.1ml浓硫酸，在全玻璃蒸馏器中重蒸馏，收集馏出液于玻璃容器中。
（2） 碱性过硫酸钾：称取40g过硫酸钾（K2S2O8），15g氢氧化钠，容于无氨水中，稀释至1000ml。溶液存放在聚乙烯瓶内，可贮存一周。
（3） 1+9盐酸。

（4） 硝酸钾标准溶液：

A、 贮备液：称取经105-110℃烘干3h的硝酸钾（KNO3）0.7218g溶于无氨水中,移至1000ml容量瓶中,稀释至标线。1.00ml此标准溶液含100ug硝酸盐氮。如加入2ml三氯甲烷为保护剂，至少可稳定6个月。

B、 使用液：将贮备液用无氨水稀释10倍而得，1.00ml标准溶液含10ug硝酸盐氮。使用时配制。
注：所用度剂均采用基准或分析纯。

附录B  COD曲线制备及结果计算

一、工作曲线的制备

1、 邻苯二甲酸氢钾溶液，称取0.8502g基准邻苯二甲酸氢钾于二次蒸馏水中，溶解后移入1000ml容量瓶中用二次蒸馏水稀释至标线，摇匀。标准COD值为1000ml/L。

2、 分别吸取上述配制好的溶液5、10、20、40、60、80、100ml于一系列100ml容量瓶中，加二次蒸馏水至刻度，摇匀。COD值分别为50、100、200、400、600、800、1000mg/L。

3、 根据上述测试步骤进行比色测试，求出真线回归方程：y=bx＋a以后，再求出x=0时的y值，记为y0，通过（0，y0），（x，y）两点画出工作曲线。a、b可按以下公式计算：

nΣxy－ΣxΣy

b=

nΣx2－（Σx）2
a=y－bx

4、 工作曲线在工作环境没改变的情况下每年定期修正一次即可

二、精密度可按以下公式计算：
CV%=
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三、准确度可按以下公式计算：

X-XT                           
TE%=           ×100%               

XT                              
四、验证结果

10个实验室用仪器法测定四种不同浓度的标准水样，结果见表

	样品编号
	COD给定值

（mg/L）
	COD测定值

（mg/L）
	室内相对标准

偏差（%）
	室间相对标准

偏差（%）
	相对误差

（%）

	A样
	9．02
	9．53
	0—11．00
	8．80
	5．60

	B样
	90.20±2.10
	93.16
	1.03—4.30
	5.10
	3.28

	C样
	301.8
	300.88
	0.21—2.06
	2.00
	0.30

	D样
	603.60
	603.45
	0.20—1.30
	1.37
	0.02


注：验证结果的数据用消解装置消解后，采用滴定法测定。
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