连华科技                               5B-3（F）型COD速测仪                           连华科技
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请注意：

仪器工作时应避免冲击和震动、避免外界强磁场的干扰!
仪器应放在无强烈热辐射及周围无强腐蚀气体的清洁环境中!
请详读说明书后再进行实验！！平行实验合格后，作对比实验！！
仪器出厂前已调试合格，无须用户校正!
一、前   言

感谢尊敬的用户选择我公司生产的碧月牌5B型COD速测仪。

在二十世纪八十年代初，我所发明了催化快速测定污水中化学需氧量（COD）的方法；并在中国首家研制出第一代实验室用COD速测仪，用以替代长期以来国内外普遍使用的“2小时回流消解、滴定求值”的测定方法，使其具备快速、低耗、简便、准确、可靠等特点。将测定COD需用3、4个小时的传统方法变成历史。 
本仪器采用一种特制试剂，它含有一种复合催化剂，既加速反应，又对氯离子具有抗干扰作用。水样与特制试剂D和试剂E在消解器中进行快速氧化还原反应，反应后产生的三价铬离子，通过分光光度法测定其浓度，从而得出相应COD值。

在九十年代初期，我们又成功开发出了用仪器测定地表水方法，长期以来，我国用Mn法和Cr法测定地表水误差大，操作烦琐、精度及准确度低；而使用我所5B-3(B)型COD速测仪测定地表水可以达到快速、准确、可靠的效果。

5B-3（F）型COD快速测定仪为我公司第六代产品，无论从稳定性、准确性、还是测定范围、实用性都有很大的改进。可适合不同用户的多种需求，多项功能并获国家专利，可在化工、石油、焦化、造纸、冶金、酿造、医药等工业废水及各种生活污水监测应用。

5B-3(F)型COD速测仪为智能型，是能够准确测定工业废水、生活污水、中水及江湖流域化学耗氧量（COD）的良好工具之一。

                    二、功能及技术指标

Ⅰ. 
	测定范围：
	COD：
	50-800mg/L
	

	测定精度:
	COD：
	±5%(污水)   ±10%(地表水)

	测定时间
	COD：
	20分钟同时测定9只水样

	测定数量：
	9
	（用户在定货时可选）

	消解温度：
	65-190℃（连续可调）

	温度精度：
	±0.5℃
	
	
	

	曲线数量：
	9条
	
	
	


三、仪 器 简 介
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Ⅰ. 主机键盘示意图：
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Ⅱ. 消解器键盘示意图：
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Ⅲ. 控制键介绍：

	1、
	0%▲
	放入T型块后闭合上盖置零和设备曲线时调节数节

	2、
	100%▼
	空白置满和设备曲线时调节数节

	3、
	功能.
	浓度按键

	4、
	◄
	设备曲线时移动光标

	5、
	►
	设备曲线时移动光标

	6、
	设置
	设置曲线

	16、
	10分钟
	10分钟定时

	17、
	2分钟
	2分钟定时

	18、
	X分钟
	自行设定定时时间

	19、
	▲▼键
	调节设定温度


四、首次使用准备工作

1.  试剂的配制：将随机配带的固体试剂，配置成液体试剂分别装入5mL和1mL随机配带的定量瓶中待用。试剂具体配置方法如下：
D试剂的制备：
小瓶（100个样）：将一瓶固体粉状D试剂放于100mL烧杯中，加入75mL蒸馏水。在不断搅拌下加入5mL硫酸直至溶解，如难溶可微热备用。

大瓶（500个样）：将一瓶固体粉状D试剂放于500mL烧杯中，加入348mL蒸馏水，在不断搅拌下加入22mL硫酸直至溶解，如难溶可微热备用。

E 试剂的制备：

小瓶（100个样）：将一瓶固体粉状E试剂放于1000mL烧杯中，加入500mL硫酸（AR，比重为1.84），过夜或微热即可溶解，摇匀后移入500mL棕色细口瓶中。

大瓶（500个样）：将一瓶固体粉状E试剂放入盛有2500mL硫酸（AR，比重为1.84）的瓶中，过夜或微热即可溶解，摇匀后备用。
AR为分析纯
 注意：将配制好的试剂移入细口瓶中备用，盛放D试剂容器应用橡胶塞或盖，请勿使用玻璃磨口塞；盛放E试剂用细口瓶装，封口以防浓硫酸吸入空气中水分！
2.  标样的配制：当检测仪器的性能或校正仪器时，必须用到标准样。通常可以从环保部门购买。或者可以自己来配制，具体方法如下：

准确称取（分析天平）干燥（在120℃下烘干2小时，放在干燥器中冷却）的邻苯二甲酸氢钾0.4250g，定溶到1000mL的蒸馏水中。此溶液的COD值为500mg/L。
3、实验器具的准备

	编号
	名  称
	规 格
	数 量
	作     用
	备 注

	(1) 
	蒸馏水
	--
	2500ml
	用于溶解固体试剂、稀释液体
	自备

	(2) 
	硫 酸
	分析纯
	600ml
	用于溶解固体试剂
	自备

	(3) 
	烧 杯
	100ml
	1
	溶解D试剂时容器
	自备

	(4) 
	烧 杯
	1000ml
	1
	溶解E试剂时容器
	自备

	(5) 
	移液管
	5ml\1ml
	3
	取液准确量取水样和试剂
	自备

	(6) 
	吸耳球
	中号
	1
	配合移液管
	自备

	(7) 
	量 筒
	100\500ml
	1
	量取溶液
	自备

	(8) 
	搅拌棒
	玻璃
	1
	搅拌液体
	自备

	(9) 
	反应管
	耐高温
	4
	水样加试剂在管中反应
	随机

	(10) 
	冷却槽
	10孔
	1
	反应后冷却
	随机

	(11) 
	比色皿
	30mm
	4
	比   色
	随机

	(12) 
	茶色瓶（细口）
	500ml
	1
	存储多余E试剂
	自备

	(13) 
	邻苯二甲酸氢钾
	分析纯
	5g
	自校准仪器
	自备


 每次在实验之前，必须将反应试管、比色皿、取量的玻璃用具进行清洗（对结果要求比较严格的最好在1：10HNO3溶液中浸泡1小时后清洗烘干备用）。保证各用具在实验过程中不会影响做值。
4.  仪器随机提供的冷却槽用于空气冷却和水冷却。从实验步骤来看，将消解好的反应溶液必须进行定时的空冷和水冷。将水冷却槽中加入自来水，当消解结束后取出反应管依次放入冷却槽的空冷架上空冷2分钟后，最后依次放入水冷槽中冷却至室温（水冷2分钟），如一次做样多，使水冷槽中冷却水升温，需重新换自来水。使反应管彻底冷却到室温。
5.  将消解器及主机接通电源，打开开关，大约在20-30分钟左右，消解器会自动升温至165℃并自动恒温，主机开机显示“L-H”，主机预热的时间在15～20分钟。
6. 空白与试样必须使用同一次配置的试剂，即试剂D和试剂E。

7. 仪器检验过程中所取的数据，须在详读本说明书的内容和熟练操作情况下进行对比实验，并且须具备对于化学回流法的操作和误差有充分估计或实验的情况下进行。
五、快速入门

.测定 COD实验流程：

[image: image2]
 实验基本步骤：

※ 打开消解器开关，自动升温至165度，按[▲]键或[▼]键，蜂鸣停止;
※ 取蒸馏水（空白）及水样（待测）各2.5mL于相应试管中；
※ 分别依次加入0.7mL D试剂和4.8mL E试剂后消解10分钟；
※ 消解完毕在冷却架上空冷2分钟后加入2.5mL蒸馏水摇匀；

※ 放入水槽中进行2分钟水冷后倒入比色皿中比色出值。

六、具 体 操 作
操作过程：（文字叙述）
（1） 打开消解器开关 ，绿色屏幕显示165，红色屏幕的数字开始向上变化，表示开始升温，当温度经过20-30分钟后，红色数字显示165.0时,消解器会发出蜂鸣声来提醒用户,温度已经准备好,可以使用，按[▲]键或[▼]键，蜂鸣停止;

（2）量取2.5ml的蒸馏水放入0号反应管,再量取2.5ml水样放入1号反应管中，分别向两只反应管中同时加入0.7ml的D试剂,再分别向两个管中加入4.8ml的E试剂，如不匀，摇匀后放入消解器中，按10分键；
（3）打开COD测定仪主机开关，屏幕显示”L-H”，
（4）当10分钟到，消解器发出蜂鸣声表示消解完毕，按10分钟键蜂鸣停止，取出反应管放入随机的冷却架中,按下2分键,当2分钟到蜂鸣器响,再次按2分钟键蜂鸣停止;
（5）向两支反应管中分别加入2.5ml蒸馏水混匀(一定要摇匀)后，放入水冷槽中冷却2分钟,

（6）擦干反应管的表面，将比色皿标记为0、1号，将反应管中的液体分别对应全部倒入0和1号比色池中

（7）打开主机比色盖，放入T型块后闭合上盖后，按功能键，显示“T1***”，按0%键，屏幕显示”T1 0.0”，否则再按0%键，将0号比色皿放入比色槽中,闭合上盖,屏幕显示“T1***”，按100%键，屏幕显示“ T1 100.0”，否则再按100%键，按功能键，直到屏幕显示“C1 0.000”，取出0号比色皿后换上1号比色皿对准光路，屏幕显示为1号水样COD数值. 
操作过程（表格描述）

	开机准备

	步骤
	内容
	显示
	状态

	1
	打开消解器电源
	绿色显示设定温度红色为实际温度
	升温

	2
	等待
	红色显示165.0时,蜂鸣器响提示，按[▲]键或[▼]键蜂鸣停止
	恒温

	3
	打开主机
	“L-H”
	

	4
	按功能键
	“T1****”
	

	5
	打开比色盖，放入T型块，闭合上盖。
	“T1****”
	

	6
	按0%键
	“T1 0.00”
	置零

	7
	等待
	
	预热

	水样氧化消解过程

	反应管编号
	0
	1
	2
	3
	4
	…

	操作
	内容

	1
	加入2.5ml
	蒸馏水
	水样
	水样
	水样
	水样
	水样

	2
	加入D试剂
	0.7ml
	0.7ml
	0.7ml
	0.7ml
	0.7ml
	0.7ml

	3
	加入E试剂
	4.8ml
	4.8ml
	4.8ml
	4.8ml
	4.8ml
	4.8ml

	4
	全部依次放入消解器

	5
	按10分键

	6
	10分钟后,蜂鸣器响,依次将反应管取出放入冷却槽中

	7
	按2分键,在空气中冷却2分钟后

	反应管编号
	0
	1
	2
	3
	4
	…

	8
	加入蒸馏水
	2.5ml
	2.5ml
	2.5ml
	2.5ml
	2.5ml
	2.5ml

	9
	摇匀后,放入随机的水冷槽中. 

	10
	按2分键,在水中冷却2分钟至室温, 取出擦干,准备比色出值


	比色过程

	比色皿编号
	0
	1
	2
	3
	4
	…

	操作
	内容

	(1) 
	将反应管中的液体依次分别倒入对应的比色皿

	(2) 
	将0号比色皿放入比色槽中

	(3) 
	闭合上盖
	显示：“T1 ***”（***代表任意数值）

	(4) 
	按100%键
	显示：“T1 100.0”

	(5) 
	按2次功能键
	显示:“C1 0.000”

	(6) 
	放入1号比色皿（合盖）
	显示:“C1 234.5”即为1号水样的COD值（234.5为假设值）

	(7) 
	放入2号比色皿（合盖）
	显示:“C1 678.9”即为2号水样的COD值（678.9为假设值）


七、修改曲线
假设仪器内原有曲线为1505，将曲线数值修改为260.0 
	功能
	显示
	操作
	备注

	设置修改曲线
	T1 ****
	按[设置]键
	

	
	1505
	按[▲][▼]键
	最左边的1闪烁,可以通过▲▼键修改为2,

	
	2505
	按[◄][►]键
	移动光标

	
	2500
	按[▲][▼]键
	将5修改为6

	
	2605
	按[◄][►]键
	移动光标

	
	2605
	按[·]键
	加入小数点位

	
	260.5
	按[◄][►]键
	移动光标

	
	260.5
	按[▲][▼]键
	将5修改为0

	
	260.0
	按[设置]键
	保存设置退出

	
	L-H
	按[确认]键
	


当用户在实际测定过程中，发现测定结果与实际结果有偏差时，可以调整和修改曲线，方法如下：
1、按[设置]键，查看当前曲线数值为1505（假设出厂前设定）

2、假设用户感觉当前实际数值是测定数值的0.92倍，手工计算
1505*0.92=1384

3、将曲线按上修改为1384后即可，以后开机后，仪器内曲线自动为1384。

八、注意事项
1. 实验之前须对主机进行预热，通常开机预热时间在15 -20分钟为益.
2. 在操中为达到C值的准确性和同一性，在每次用空白进行置零和置满时，打开（闭合）比色栏盖子T值就算是显示为0（100）都需要重新置零和置满一次； 
3、实验用过的反应管，请勿用洗涤剂冲洗，一般先用自来水后用蒸馏水冲洗烘干备用，以防洗涤剂粘附在内壁，影响测定结果。

4、 对于多个样品连续测定时，将测过的比色皿中溶液从一角倒掉，用蒸馏水清洗后小心甩净，即可倒入新的待测溶液，由此引入的误差在允许范围之内，为了使误差减得更小，测定时，水样的COD值可从小往大做。反应液倒入比色皿后，因有细小气泡上浮，影响数显波动，当数字稳定后，再读数。

5. 比色测定之前，应检查比色皿看窗是否干净，除了目测外，可检查每个比色皿的光密度A，测其相对值是否一致；从比色皿倒溶液时，不要将溶液溅到比色皿透光的看窗上。
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