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一、前言：

感谢您选用本公司的产品，为此本公司将为您提供全面的技术支持和服务保障。本产品需由具备使用资格的人士使用，在使用本产品之前，请您仔细阅读产品使用说明书，并理解所述内容，了解设备自身的技术参数、性能及操作使用方法，严格遵守电气高压试验相关标准和电业安全工作规程进行操作。请将本使用说明书置于容易获取的位置，以便于以后参考使用。

使用本产品还需遵守当地关于该类设备的相关使用要求（如有），以及相关的试验要求、标准、规程等，并在遵守当地关于电力作业安全相关要求的前提下使用本产品。

二、功能特点

卡尔—菲休库仑滴定法用于精确测量样品中微量水分含量，此方法具有精度高、测试成本低廉的优点而被广泛应用。本仪器基于卡尔—菲休库仑滴定法原理，精确测定液体、固体、气体中的微量水分，用于电力、石油、化工、制药、食品等行业。符合国家标准GB7600。

卡尔—菲休
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JZ1206微量水分测定仪主要技术特点及功能：
仪器采用了功能强大的新一代处理器及全新的外围电路，优异的低功耗性；测量电极信号作为电解结束的判据，其稳定性、准确性是影响测量精度的关键因素，由于使用了先进的器件和方法，实现了测量电极信号的精确探测；进一步深入了解电解液特性，提出了新的软件补偿修正算法，提高了测量精度；汉字图形液晶显示屏，显示界面直观友好。

注意：用户可根据实际需求选配蓄电池以便实现便携功能！

主要有以下功能特点：
● 采用240x128图形点阵液晶，无标识按键，界面友好；
● 使用了开关恒流源电解电路（专利技术），降低了仪器功耗；
● 有蓄电池的便携仪器（选配），在蓄电池充满电后，在通常测试状态下可连续使用8小时以上；并有电池电量检测与显示功能； 
● 高精度的测量电极信号发生及检测电路，使得电解终点的判断快速而准确，并具有极强的抗干扰能力；
● 使用电解液空白电流补偿、平衡点漂移补偿两种方法来修正测量结果； 
● 三个计算公式供用户选择，自动计算含水率；
● 10档搅拌速度调节； 10档电解增益调节；
● 具有测量电极开路故障、短路故障自动检测功能；
● 自动存储带时间标记的历史纪录，最多存储255个；
● 带温度补偿的日历时钟，走时准确，自动记录测定的日期和时间在掉电的状态下可运行10年以上；
● 具有屏幕保护功能，长时间不操作仪器，自动关掉液晶显示屏，延长液晶使用寿命，按任意键退出屏幕保护状态；
● 留有USB接口方便与计算机通讯。

三、技术参数

1、仪器精度
   电解水量                      精度     
   10ug～1000ug                  ±3ug    

   >1000ug                       0.3% 
2、一般电气参数

测量范围：                     0ug-200mg
   分辨率：                       0.1ug

   最大电解速度：                 最大2200ug/s

   电源电压：                     AC220V±20%

   最大功耗：                     30W

   使用环境温度：                 10～35℃
   使用环境湿度：                 ≤85%

   外形尺寸：                     320×240×150mm  

   仪器净重：                     5kg

3、仪器功耗及电池供电时间评估（带蓄电池的便携型仪器，可选配）
　　仪器最大功耗的测试条件是：仪器在外界电源工作时，以最大充电电流为机内蓄电池充电，并以最大电解电流进行测定。
　　以机内电池供电工作时,此时仪器静态耗电0.2A左右，其工作时间可以参考下面的例子进行评估：
　　假设以107.22mA的电解电流电解(电解速度为10ug/s)，仪器总耗电为0.375A左右，当电池容量为3Ah时，可工作3/0.375=8小时，此时电解的水量总和为10ug/s*3600s*8h=288mg。

四、仪器结构与装配

一、主机:
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图4-1  主机

（1）按键                 （2）液晶显示窗口

（3）电解池  


  （4）电源开关     
（5）电源插座             （6）保险丝盒
（7）RS232接口            （8）电解电极接口

（9）测量电极接口         （10）电解池支架

（11）微型打印机

二﹑电解池:
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图4-2 电解池分解图
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                   图4-3 电解池总装图

(1)测量电极

 (2)测量电极引线      (3)电解电极


(4)电解电极引线  (5)离子过滤膜
      (6)干燥管玻璃磨塞

(7)干燥管        (8)变色硅胶(干燥剂)  (9)进样口     
(10)搅拌子       (11)阳极室           (12)阴极室       

(13)阳极室磨塞

三、装配
１、将蓝色硅胶粒装入干燥管内（图4-２中７）。

注意：干燥管的管路必须保持一定的通气性，不能完全封闭，否则易发生危险！

２、将乳白色硅胶垫装入旋塞，用紧固螺柱均匀旋入（见图4-４）。
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图4-4 进样塞装配图
３、将搅拌子通过进样口小心放入电解瓶。
４、分别在测量电极、电解电极、干燥管、进样口旋塞磨口处均匀地涂上一层真空脂，将以上各部件装入电解瓶后，轻轻转动一下，使其较好地密封。
５、将约120-150毫升的电解液用洁净干燥的漏斗（或使用换液器）从电解池密封口注入电解池阳极室，同样用漏斗（或使用换液器）从电解电极密封口注入电解池阴极室，使得阴极室与阳极室内电解液液面高度基本一致。完毕后将电解池密封塞和电解电极密封塞均匀涂上一层真空脂并装在相应位置，轻轻转动一下，使其较好的密封。
　　注意：以上电解液装入工作应在通风较好的环境下操作，不要吸入或用手接触试剂，如与皮肤接触，应用水冲洗干净。
完成以上步骤后，将电解池放入电解池支架内（图4-1中10），把带有RCA插头的电解电极连接线、测量电极连接线分别插入电解电极接口（图4-１中８）和测量电极接口（图4-１中９）。

五、工作原理

试剂溶液是由占优势的碘和充有二氧化硫的吡啶、甲醇等混合而成。卡尔--菲休试剂同水的反应原理是：基于有水时，碘被二氧化硫还原，在吡啶和甲醇存在的情况下，生成氢碘酸吡啶和甲基硫酸氢吡啶。反应式为：

    H20+I2+SO2+3C5H5N → 2C5H5N·HI+C5H5N·SO3 …………(1)

C5H5N·SO3+CH3OH  → C5H5N·HSO4CH3  …………………(2)
在电解过程中,电极反应如下：

    阳极：2I- - 2e → I2  …………………………………(3)

阴极：2H+ + 2e → H2↑…………………………………(4)
阳极产生的碘又与水反应生成氢碘酸，直至全部水分反应完毕为止，反应终点用一对铂电极所组成的检测单元指示。依据法拉第电解定律可知, 参加反应的碘的分子数等于水的分子数，同电荷量成正比例关系。水量与电荷量有如下等式成立：

W=Q/10.722  ……………………………………………（5）

    式中：W -- 样品中水分含量        单位：微克
          Q -- 电解电量              单位：毫库仑

六、菜单及按键操作说明

　　仪器按键为无标识按键，在不同的显示界面下，按键具有不同的功能，由对应显示的菜单来决定，这样的设计减少了按键数量，按键功能定义明确，使得人机界面更加友好。
由于采用了大屏幕液晶，每屏画面所能显示的信息量更丰富，减少了切换显示画面的数量，用户学习使用仪器变得更简单。

仪器共分为5个显示画面：

1、开机欢迎画面； 2、时间调整画面； 3、历史记录画面； 
4、样品测定画面； 5、测定结果画面。  

以下按键操作说明中，加黑反显的数字或图形为当前调整修改的内容

注：在不含蓄电池的仪器画面中不会出现电池电量符号

（一）开机显示画面：液晶屏幕显示如图6-1
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图6-1  开机显示
连接好仪器电源线，打开电源开关，进入开机画面。
在当前显示界面下有以下按键操作：
测定：进入样品测定画面。
记录：进入历史记录查看画面。
调时：进入时间调整画面。

（二）时间调整显示画面：液晶屏幕显示如图6-2
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图 6-2  时间调整
调整内容分为：“年，月，日，时，分，秒”

在当前显示界面下有以下按键操作：
跳格：光标在各数字项移动。
增加：光标处的数字加1，长时间按下该键，数字快速增加。
减少：光标处的数字减1，长时间按下该键，数字快速减少。
对时：更新当前的日期与时间。将调整后的日期、时间写入仪器。
退出：退出时间调整画面，回到开机欢迎画面

（三）历史记录显示画面：液晶屏幕显示如图6-3
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图6-3  历史记录

在当前显示界面下有以下按键操作：
前页：显示前一条历史记录，记录号减1，长时间按下该键，快速向前翻页，最大记录号为255。
后页：显示后一条历史记录，记录号加1，长时间按下该键，快速向后翻页，最小记录号为0。
删除：删除当前的记录,显示下一条记录。
打印：打印当前的历史记录，打印内容包括：样品编号、含水量、含水率、检测日期、检测时间。


退出：退出历史记录画面，回到开机欢迎画面。
（四）样品测定显示画面：

此功能有4个子画面：

1、仪器自动电解试剂多余水分，使其达到平衡态如图6-4；

2、试剂达到平衡，可以进行样品测定如图6-5；

3、测量开始后，等待加入待测样品图6-6；

4、正在测量中如图6-7；
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图6-4  平衡试剂
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图6-5  开始测定

[image: image11.jpg]55 H =

17:35:08




图6-6  加入样品
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图6-7  正在测定

　以上4个画面中，可以有以下按键操作：
　项目：在搅拌速度与电解增益这两个参数项中循环选择。
　增加：增加光标所在处的数字,长时间按下该键，快速增加。
　减少：减少光标所在处的数字,长时间按下该键，快速减少。

  开始：试剂达到平衡后出现此按键项,按下该键后加入测试样品。

退出：退出测量，返回到开机欢迎画面。
注意：搅拌速度、电解增益应当在电解过程开始前调节完毕，电解过程开始后再调节将影响测量结果。

　在测量过程描述如下：
　1、仪器自动判断电极有无开路或短路故障。
　2、仪器自动判断电解液是否处于平衡；如果处于过水状态，则自动进行多余水分电解，使电解液达到平衡状态。

对于新装入的电解液，用 50μl进样器通过进样口向电解池阳极室慢慢注入纯水，观察电解液颜色由深褐色渐变为浅黄色；此时再继续注入10uL纯水，仪器自动电解多余水量，直到平衡。
  3、电解液处于平衡态后，将自动进行空白电流检测和电解液漂移量检测，用于修正测量结果。
完成以上步骤后，可以进行测量。此时准备好样品，执行开始功能项，一分钟内将样品注入电解池，超过一分钟不注入样品仪器会自动忽略此次测量结果，等待用户重新开始。

4、仪器检测到加入的样品后，将开始电解过程，累加含水量。

　　注意事项：
　1、测试样品前，应先对仪器进行纯水标定，用0.5ul进样器进样0.1ul纯水，此时仪器测定的结果应为“100±3ug（不含进样误差），一般标定2－3次，显示结果在误差范围内就可以进行样品测量。
2、在正常的测定过程中，每100毫升试剂可与不小于200毫克的水进行反应，若测定时间过长，试剂敏感性下降，应更换新试剂。电解液是否失效可按如下方法判断：如果在电解过程中发现电解液释放出大量的气泡或试剂被污染成淡红褐色，此时测定结果的再现性会降低，还会使到达终点的时间加长，这种情况应尽快更换电解液试剂。

（五）测定结果显示画面：

对测试结果有3个计算公式可供用户选择：

1、输入样品密度及体积，自动计算出样品质量并计算出样品的含水率，含水率单位为ppm。如图6-8；

2、输入样品体积，自动计算样品的含水率，含水率单位为mg/L。如图6-9；

3、输入样品质量，自动计算样品的含水率，含水率单位为ppm。如图6-10；
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图6-8  计算公式1
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图6-9 计算公式2
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图6-10 计算公式3

　  用户可根据自己的需要选择适合自己的计算公式，计算含水率

并自动存储为历史记录。

以上个画面中，可以有以下按键操作：
项目：在选择需要修改的数字项。
增加：增加光标所在处的数字,长时间按下该键，快速增加。
减少：减少光标所在处的数字,长时间按下该键，快速减少。

重测：返回测量画面，重新开始新的样品测量。

打印：通过仪器自带的打印机输出测量结果。

七、进样操作

　　该仪器的典型测定范围是10μg～100mg，为了得到准确的测定结果，要适当根据试样的含水量来控制进样量。
（一）液态样品
　　测量液态样品：用进样器抽取待测样品，通过进样口注入电解池阳极室。进样前必须用试纸擦拭针头部分，把试样注入电解池时，液体进样器的针尖应插入电解液试剂中，不应与电解池的内壁及电极接触。
（二）固态样品
　　固体试样可能是粉沫、颗粒或团块等形状（大的团块必须捣碎）。当试样难溶于试剂中时，必须选择一个合适的水蒸发器连接到仪器中。
下面以在试剂中能溶解的固体试样作为例子来说明固体进样。

固体进样器如图7-1所示，用水清洗干净并干燥好。
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图 7-1  固体进样器

取下固体进样器盖子，装入试样，立即盖好，并准确地称重。取下电解池进样口旋塞，把进样器按图7-2中实线所示插入进样口。将固体进样器旋转180度，如图7-2虚线所示，使试样落入试剂中，一直到测定完毕。固体试样落入试剂时不得接触到电解电极和测量电。进样后的固体进样器及盖子再次准确地称重，根据前后两次称重的差值计算出样品的质量，用于于计算含水率。[image: image17.emf]


图 7-2  进样器进样

（三）气态样品

　　为了使气体中的水分能被试剂吸收，必须使用一种能控制试样随时可注入电解池的连接器（见图7-3）。在测定气体试样中的水分时，电解池须注入大约150毫升的试剂，以保证气体中的水分充分吸收，同时，气体的流速应控制在大约500毫升/分钟左右，如果在测定过程中的试剂明显减少，应注入大约20毫升的乙二醇补充（也可根据实际被测物加入其它化学试剂）。
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图 7-3  连接器
八、维护与保养

（一)仪器的安放场所

放在避光处，室内温度在5℃～35℃；不要将仪器安装在湿度大，电源波动大的环境内工作；不要将仪器放在有腐蚀性气体的环境中工作。

（二）硅胶垫的更换

样品注入口的硅胶垫长久使用会使针孔变得无收缩性，使大气中的水分进入而影响测定，应及时更换（见图4-4）。

（三）干燥硅胶更换

    干燥管的硅胶由蓝色变为浅蓝色时，应更换新硅胶，更换时不要装入硅胶粉末，否则将造成电解池无法排气，而终止电解。
（四）电解池磨口保养
每7～8天内要转动一下电解池的磨口处，在不能轻松转动时应重新涂上一层薄薄的真空脂后重新装入，否则使用时间过长就不易拆下。

如果出现电极不能取下的情况，请勿用力强硬往外拔，此时正确的做法是将整个电解池全部浸泡在温水中持续24-48小时后即可。

（五）电解池的清洗
电解池瓶、干燥管、密封塞可用水清洗。清洗后放在大约80℃的烘箱内烘干然后自然冷却。电解电极不能用水清洗，可用无水乙醇清洗，清洗后用吹风机吹干。

清洗时应注意，不要清洗到电极引线处（如图8-1）。
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图8-1  电极引线
（六）更换电解液步骤

1将电解电极、测量电极、干燥管、进样塞等配件从电解池瓶上拿下来。
2 把要换掉的电解液从电解池瓶中倒掉。
3 用无水乙醇清洗电解池瓶及电解电极、测量电极。
4 将清洗后的电解池瓶、电解电极等用不高于50℃的烤箱烘干。
5 把新的电解液倒入电解池瓶中，倒入量150Ml左右（在电解池瓶的两个白色横线之间）。

6 把电解电极、测量电极、干燥管进样塞等安装好，将新的电解液倒入电解电极中，倒入的量与电解池瓶中的电解液液面高度一样平。
7在电解池所有磨口处（电解电极、测量电极、进样塞、玻璃磨塞）均涂抹一层真空油脂。
8 把换好的电解池瓶放入仪器的电解池瓶夹上，将仪器打开到测定状态。
9 新的试剂应该是红褐色的，处于过碘状态，用50uL的进样器注入大约50-100uL的水，直到试剂变成浅黄色。

九、常见故障处理

	
	现象
	原因
	处理

	1
	仪器无显示
	电源连接线未连接

电源开关接触不好
	连接电源线

更换电源开关

	2
	测量电极开路
	测量电极与仪器插头未连接好

连接线断裂
	接好插头

更换连接线

	3
	电解时电解速度总为零
	电解电极与仪器插头未连接好

连接线断裂
	接好插头

更换连接线

	4
	纯水标定结果偏小，注入样品后仪器检测不到样品
	电解液失效
	更换电解液

	5
	电解过程不能结束
	电解液失效
	更换电解液


十、使用时注意事项

1 更换电解液时务必保证电解池的密封性，在电解池所有磨口处均匀的抹一层真空油脂。及时更换硅胶垫。

2 每次使用时检查一下电解电极、测量电极导线和主机的接口处，确保两接口处无任何影响导线电阻的杂物及锈迹。（如果接口处有电阻或密封性不好，会影响仪器的稳定性，导致电解液无法达到电解平衡状态，主机屏幕上会显示“按开始键进行测定”—“正在平衡试剂，请等待”。以上现象常见，务必注意。）

3 电解液变质后严禁使用。

如果电解池瓶内水分含量过高或一次性注入过多的水就会导致电解液失效。

测定电解液能否使用的方法：1目视。当电解液的颜色变成浅褐色或浅红色时，电解液已失效；2 在电解平衡状态下向电解池加入0.4微升纯水，把搅拌速度降到0，等待10秒钟，然后将搅拌速度加到正常水平，仔细观察电解电极铂金网下方是否出现大量暗红色的碘，如果没出现此现象，则电解液已失效。如果电解液失效后继续使用会使电解液中的碘附着到电解电极的铂金网上，使铂金网由亮白色变为黑褐色，（此时的碘极难清除，导致电解电极报废）从而影响测量。此现象常见于正常现象。

4 用进样器向电解池瓶进入液体样品前，务必擦拭进样器针头，使针头在进样品时保持干燥。（如果不擦拭针头而进样，会导致下次实验时仪器不能达到平衡状态。）

5 更换电解液时，要确保周围环境的干燥，拆卸下的电解池零件要放到滤纸（或其他干燥的纸）上，加入电解液后迅速密封好，尽量减少各零件暴露在空气中的时间。

6 严禁用水或含水量高的液体清洗电解池配件（0.5克水就可以导致500毫升电解液失效）可用无水乙醇清洗。

7 新更换的电解液应该是深红褐色，用50微升进样器慢慢加入纯水至浅黄色时停止，此时仪器应该显示“正在平衡试剂，请等待”字样。注意此时不要注入过多的水，水的注入量过大会导致电解液失效。

8 电解液应保存在低温、干燥的环境中。 
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