K1100操作规程及注意事项
一．常用试剂配置

1、标准溶液（任选一）

① 硫酸标准滴定溶液[c (1/2H2SO4)=0.0500 mol/L]，移取1.5 mL浓硫酸（密度为1.8419 g/mL），蒸馏水稀释并定容至1000 mL容量瓶，摇匀，用无水碳酸钠标定。

② 盐酸标准溶液[c (HCl)=0.0500 mol/L]，移取4.5 mL 浓盐酸（盐酸浓度36%～38%）用蒸馏水稀释并定容至1000 mL容量瓶，摇匀，用无水碳酸钠进行标定。

2、40%氢氧化钠溶液1000 mL（400 g/L）（配制方法：400 g氢氧化钠溶解于1000 mL无氨蒸馏水中）；

3、2%的硼酸溶液2000 mL （20 g/L）。（配制方法：分析纯硼酸40 g溶于2000 mL无氨蒸馏水中。）

4、甲基红、溴甲酚绿混合指示剂（配制方法：称取0.1 g 甲基红，用无水乙醇定容至100 mL，称取0.1 g溴甲酚绿，用无水乙醇定容至100 ml；1份甲基红乙醇溶液与5 份溴甲酚绿乙醇溶液临用时混合）。

混合指示剂与硼酸溶液按1：100混合，例如： 10 mL指示剂加入1000 mL硼酸溶液中。

5、蒸馏水10 L以上。

二．安装使用

1.硬件准备工作：
① 检查仪器的进水管、出水管及排废管是否分别连接好。

② 将储液桶和消化管进行清洗后，加入已配好的试剂，将滴定酸桶、硼酸桶、碱桶、蒸馏水桶管路按照标示插好（滴定酸桶的管子应插到底部）。各个试剂要准备充足，能满足本批次实验。
③ 将打印机开关旋钮旋到开锁位置按下，打开打印机的存纸仓盖放入打印纸（打印纸光滑面朝上），将纸头拉出，纸条在出纸口正中，关闭存纸仓盖（接通电源的情况下，打印机工作指示灯是亮的，若不亮可按下【SEL】键启动）。
④ 装一只空的消化管，关好防护门，插上电源线，做好一切开机准备。

2．清洗仪器管路：

点击【清洗】，进入清洗界面，可进行仪器管路的清洗以及排废瓶的排空。轻触以下选项，完成清洗。

【硼酸管路清洗】：测试前需对硼酸管路润洗1-2次，保证硼酸能正常加入接收杯。
  【接收杯清洗】：测试前可对对接收杯进行排废及清洗一次。

  【换酸 清洗】：要进行3次左右；如果更换不同浓度的滴定酸，建议换酸清洗6次以上。

【碱管路清洗】：对碱管路进行清洗1-2次。
3、 测试

1 系统设置：
测试之前可根据自己需求，点击【设置】进入设置界面。在此界面可实现以下功能设置：

【蒸汽流量】可以选择蒸汽流量百分比；【水流检测】测试过程中是否检测冷凝水有无；【蒸馏模式】两种蒸馏模式选择，加碱前蒸馏和加碱后蒸馏；【消化管排废】自动测试下滴定结束后是否进行消化管排废；【消化管清洗】自动测试下滴定结束后是否进行消化管清洗；【接收杯清洗】自动测试下滴定结束后是否进行接收杯清洗；【打印设置】打印时采用简打或者普通打印两种方式；【颜色校准】滴定传感器校准；【颜色微调】调节颜色值；【滴定器校准】柱塞泵校准；【定标系数】仪器测定样品时，由于各系统的连接，会有系统误差，为使测定准确，建立了偏差校准系数。用户可自行校准；
【系统时间】系统时间设定时使用；【历史数据】将所有存储的数据清零；【数据传输】不可用。

若不设置以上功能，可直接进入测试界面进行自动测试（一般正常测试不用修改其设置）。
2  参数设置：
点击【测试】，系统自动进入操作模式界面，点【自动测试】，仪器有一个【常规】，一个【用户模式】选项和九个样品模式选项。选择【常规】进入测试参数输入界面，可对测试参数进行输入修改：
样品编号：每次做完样后自动加1（流水编号）；样品重量：样品的重量（g）；滴定酸浓度：所用标准酸的实际浓度(mol/L)；空白值：仪器本身和各个试剂所需要消耗的滴定酸(ml)；蛋白系数：每种样品都有固有的一个转换系数，若需要测试粗蛋白含量，可在国标上查找样品的相应蛋白质转换系数（一般为6.25）；硼酸：需要添加硼酸的体积（15-25 mL）；稀释水：需添加稀释水的量（10-20 mL；做仪器空白时，稀释水体积设为“0”）；碱液：需加碱液的体积（一般为消解时浓硫酸的4倍稍过量，做仪器空白时，碱量设为“0”)；蒸馏：需要蒸馏的时间（5 min）。设置完后，点【确定】即可进入自动测试。

3 仪器空白测试：
换酸清洗完成后，做空白测试。连续做空白测试，待仪器稳定后即可（连续几次的仪器空白测试，最大滴定体积减去最小滴定体积小于0.05 mL，仪器即为稳定；最大滴定体积也应 ≤ 0.15 mL）。

4 正常样品测试：
仪器空白测试稳定后，可做样品空白测试（3次），注意更改加碱量（一般为消解时浓硫酸的4倍稍过量为宜；若因某种原因碱量不够，可在蒸馏时暂停实验，按【加碱】键加入固定体积的碱液，每按一次【加碱】，可加入5 mL碱液；按【继续】可继续实验）。在蒸馏过程中，若有异常会实时提示：如冷凝水不足，试剂液位不足，蒸汽发生器超温等，仪器将不继续工作，以保证实验人员及仪器安全。测试前如接收杯有残余液体，必须先进行接收杯清洗后方可进行实验。测试样品空白后，取平均值输入空白值一栏，同时输入所测样品的重量。测试完成后，仪器显示其结果，可选择打印或返回。可选择【查询】项，进入历史记录查询界面，输入样品编号，显示相应实验结果和储存时间，如果不输入编号则系统显示最近一次实验的记录，手动输入编号后系统显示相应记录。可进行【打印】操作，点击打印则打印对应编号的数据。

四 机器日常维护

1. 仪器要有良好的通风和散热条件。
2. 仪器测试时首先进入清洗界面选择 换酸清洗3次左右，当改变滴定酸的浓度时，用换酸清洗的方法将管路及滴定器中的滴定酸排净，再用新换酸冲洗至少6次，并及时排液。

3. 每日做完实验要用洗瓶冲洗蒸馏头残余碱液，仪器前部的槽皿中，如果积有液体，请擦洗干净。
4. 为了延长防溅装置的使用寿命，请每天实验后清洗两次左右：即消化管加水150 mL空蒸5分钟。
5. 关机前，需将接收杯内液体排净，仪器使用结束后要关闭水源、电源，仪器上要放置一空消化管（防止防溅装置内残留液体流到仪器上），并擦净仪器及周边。
6. 为防止碱路结晶影响仪器寿命，需每日实验完成后，选择碱管路清洗完成对碱泵的清洗；仪器长时间不用时，应将碱桶中的碱液换为蒸馏水；将消化管放好，手动加碱，将管路中的碱液排除并清洗管路，以防结晶堵塞。
7. 要定期对碱液桶、硼酸桶、蒸馏水桶、滴定酸桶清洗。
8. 仪器长期使用，在蒸馏瓶中会有水垢产生，将影响加热效率（建议6个月清理一次）。如使用频繁可增加清洗频率。通过加蒸馏水管路加入除垢剂或一定浓度的弱酸性溶液清洗干净，按蒸馏水排水阀排净，再用蒸馏水多次冲洗后将管路连接好。

9. 如仪器存放环境温度低于零度以下应排空仪器内所有液体，以免造成仪器损坏。
五 注意事项
1. 实验之前，试剂要准备充足，保证满足本批次实验。
2. 开机前要打开冷却循环水，保证冷却效果。
3. 强酸强碱反应剧烈，建议设置加10-20 mL蒸馏水进行稀释。
4. 开始蒸馏时，消化管中液体的总体积以不超过总体积的1/3为宜。

5. 拿取消化管时，注意避免高温烫伤；放置消化管时，左右旋转几下，确保消化管与蒸馏头密封。

6. 禁止使用边缘有缺口，或者有裂缝的消化管。

7. 仪器蒸馏过程中如遇停水或其他紧急情况，可直接关闭电源开关。
8. 排废液管的出口要比仪器安放位置低，以使排液畅通。
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