总有机卤素测定仪安全操作规程
	基本信息


	规程制定者：王玮

制定时间：2015年5月20日

执行时间：2015年5月20日

用房安全员：王玮 

事故紧急联系电话：13855124612
适用地点：43#405

	仪器操作规程
	一、 开机

1、  打开 O2，调节输出压力约 0.2-0.4 Mpa；
2、  往硫酸干燥管中加入 15ml 硫酸；
3、  往电解池中加入 15mL 电解液；
4、  电解池上盖中的出口软管不要插入； （留做联机后作终点值测定时，往该入口加入100 μL 的0.01 N 的盐酸。 ）

5、  打开高温模块电源；
6、  打开库伦池模块电源，等待 Lock in 亮；
7、  打开电脑，双击“mulitiWin”图标。用户名：User；密码：User” ，点击 OK。点：Initialize analyzer 仪器进入初始化联机过程；
 建立新方法或调用已保存的方法并激活方法；如要调用已经保存的方法，点：Activate method；
 联机完成后，等待炉温升到 950 ℃。当达到 950 ℃时，泵自动启动。此时，调节库伦池检测器流量针形阀设定 PUMP 流量0.4 L/min（16 NL/h）。

二、 测量滴定终点值

点击 Measurement →点击 End point Routine→点击 START→出现让用户注入100μL 0.01 N HCL 的对话框。此时，抽取100 μL 的0.01 N HCL 注入电解池，同时插上黑软管，点击 OK，开始滴定终点值，直到测量完毕。终点值会自动更换为新值，如：3000。

三、 测量样品

1． 样品前准备：如 APU 2 柱吸附法，AFU 3 柱吸附法，AFU 3 振荡吸附法等； （见后面描述：样品前处理方法）；

2． 分析样品：

建立一个分析序列：Analysissequence->new 输入样品名称,测量样品数 在表格输入：样品号并打勾确认 点：Start Measurement ，开始测量 按提示把石英填充小管投进燃烧管（手动模式）测量之后，显示结果。

四、 测量结果

点击 Results->Results analysis 获取样品的结果报告。

五． 关机

1、  退出“mulitiWin”软件，点击“EXIT” 。

2、  关闭电脑。

3、  关闭高温模块电源。

4、  关闭 CL 模块电源。

5、  关闭 O2。


	注意事项
	（1）AOX方法适合于直接测定AOX大于10 μg/L的样品。

（2）溶解态有机碳（DOC）含量必须小于100 mg/L，否则样品必须进行稀释（特别在醇类、芳香族化合物以及羧酸存在下的情况下）。

（3）无机氯或无机溴含量必须小于1 g/L，否则样品必须要进行稀释或对样品进行固相萃取（SPE-AOX方法）。

（4）如果水样中含有氧化剂（如Cl2、I2、ClO3-等），可以即时加入亚硫酸钠进行还原，但需要注意不要加入太多的量。

（5）如果样品中含有活细胞，要先将样品进行酸化并放置八小时后再进行测量。

（6）应当尽快的分析样品，如果不能马上进行分析的话，把样品放在冰箱里4℃保存。

	危险性
	预防措施

	乙酸蒸汽形成的毒性
    在分析元素的时候会形成乙酸蒸汽，这些会在电解液上部的空气中积累，也会在氯检测器中积累。
	防护措施

  乙酸蒸汽不仅仅具有腐蚀性，还会对身体有害，连接氯检测器出气口到抽真空的泵站或者安装排风罩。
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