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地表水环境质量自动监测站交接规定 

1．目的 

为了保证地表水环境质量自动监测站（以下简称：水站）的连续稳定运行，规范水

站站房和仪器设备等的交接过程，确认站点的完好性。 

2．适用范围 

适用于监测任务实施前和任务完成后水站交接，交接不涉及水站的所有权和管理

权。 

3．交接要求 

交接包括站房主体和仪器设备等整个站点的交接： 

（1）站房主体符合规范要求，站房供电、通讯系统正常，防雷设备完好。 

（2）各监测仪器、辅助设备与站点设备清单保持不变，数据采集和传输系统完好、

运行正常。 

（3）当年的运行维护记录完整，各类证书有效。 

4．交接内容 

交出方需要向委托方提供运维期间水站运行维护相关记录表格，包括现场值守情况

记录表、运行维护记录表、易耗品定期更换记录表、仪器设备维修记录表、便携仪器使

用记录表、标准溶液核查结果记录表、仪器精密度和准确度测定结果记录表、比对实验

结果记录表、仪器线性检查测定结果记录表、仪器检出限测定结果记录表、关键试剂质

量评价汇总表、运行考核表等。 

5．交接程序 

（1）交出方填写“地表水环境质量自动监测站仪器设备一览表”报委托方，并准备

好相应的运维记录、证书、档案等。 

（2）在规定的时间内，交出方填写“地表水环境质量自动监测站交接表”，交出方、
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接受方和委托方（或代理委托方）三方签字确认。委托方可以委托省级或地级市环境监

测站作为代理委托方。 

6．相关记录 

6.1 GJW-04-2016-YS-SZD-001 地表水环境质量自动监测站点位信息表 

6.2 GJW-04-2016-YS-SZD-002 地表水环境质量自动监测站仪器设备一览表 

6.3 GJW-04-2016-YS-SZD-003 地表水环境质量自动监测站交接表 
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地表水环境质量自动监测站运行维护操作规程 

1．目的 

为指导地表水环境质量自动监测站（以下简称：水站）日常运行维护，特制定本规

程。 

2．适用范围 

适用于地表水环境质量自动监测网络中水站的日常运行和维护。 

3．一般要求 

3.1 水站站房内应保持各仪器干净清洁，内部管路通畅，流路正常。对于各类分析

仪器，应防止日光直射，保持环境温度稳定，避免仪器振动。仪器设备标识清楚。 

3.2 日常应经常检查仪器设备供电、供水及网络通讯是否正常，仪器测试过程温度、

工作时序是否正常、有无漏液，及管路是否有气泡、搅拌电机是否工作正常等，保证自

动站监测系统正常运行。 

3.3 保证空调正常工作，仪器运行温度保持在 18-28℃之间，站房内温度日波动范

围小于 5℃，相对湿度保持在 80%以下。 

3.4 进行水站维护时，应规范操作，注意安全，防止意外危害事故发生。 

3.5 保证采水系统的保温、防冻、防压、防淤、防撞措施有效。 

3.6 水站现场配备必要的操作手册、管理规章和现场记录本等。每次维护后做好系

统运行维护记录。 

3.7 水站应具备必要的防火能力，站房内应适当配备干粉灭火器。 

3.8 水站的避雷设施应按时年检。 

4．水站运维工作内容 

4.1 常规监视 

水站运维技术人员每天上午和下午两次通过中心站软件远程下载水站监测数据，并
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对站点进行远程管理和巡视，内容包括： 

（1）根据仪器分析数据判断仪器运行情况。 

（2）根据管路压力数据判断水泵运行情况。 

（3）根据电源电压、站房温度、湿度数据判断站房内部情况。 

发现数据有持续异常值出现时，应立即前往现场进行检查和处理，必要时采集实际

水样进行实验室分析。 

4.2 例行巡视 

水站运维技术人员每周应巡视水站 1次，主要作业内容包括： 

（1）查看各台分析仪器及辅助设备的运行状态和主要技术参数，判断运行是否正常。 

（2）检查水站电路系统、通讯线路是否正常。 

（3）检查采水系统、配水系统是否正常，如采水浮筒固定情况，水泵运行情况等。 

4.3 定期养护 

（1）水泵与取水管路（主要为河道中）：水泵应定期清洗过滤网。对于自吸泵，应

定期清洗采水头；对于潜水泵，应定期清洗泵体、吊桶。取水管路应检查是否出现弯折

现象，是否畅通，并清理管路周边杂物，在泥沙含量大或藻类密集的水体断面应视情况

进行人工清洗。一般每月一次。 

（2）配水与进水系统：每月对仪器采样适配器，包括过滤头、水杯和进样管等以及

配水板上的管路和观察窗等进行清洗。 

（3）仪器分析系统：定期清洗各个电极、采样杯、废液桶和进样管路测量室等；检

查试剂用量。 

（4）空气压缩机：每月检查气泵和清水增压泵（部分站没有清水增压泵）工作状况

一次，并对空气过滤器放水。 

（5）检查通讯设备是否正常，一般每月一次。 
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4.4 试剂更换 

按仪器说明书的要求配制试剂并定期更换。试剂的使用周期一般不应超过 30天。 

4.5 停机维护 

（1）短时间停机（停机时间小于 24小时）：一般关机即可，再次运行时仪器需重新

校准。 

（2）长时间停机（连续停机时间超过 24 小时）：如果分析仪需要停机 24 小时或更

长时间，一般需关闭分析仪器和进样阀，关闭电源。并用蒸馏水清洗分析仪器的蠕动泵

以及试剂管路；清洗测量室并排空；对于测量电极，应取下并将电极头浸入保护液中存

放。 

5．易耗件与零配件的更换 

5.1 应依据断面水质状况和水站环境条件制订易耗品和消耗品（如泵管、滤膜、活

性碳及干燥剂等）的更换周期，做到定期更换；对使用期限有规定的备品备件，必须严

格按使用规定期限予以更换。 

5.2应根据不同零配件和易耗件的更换周期，提前订货。 

5.3 部分仪器设备，需要定期聘请专业人员维护维修，如：水泵应每年聘请专业人

员维护维修或更换 1次；碳刷式稳压电源每年定期请专业维修人员维护电源内部的碳刷

和继电器等。 

6．仪器故障的报修 

水站运维人员在确认自行无法排除的故障后应在 24 小时内向仪器设备供货单位报

修，并以书面形式报告水站业主单位。 

7．运行维护记录 

水站运维人员应认真做好仪器设备运行维护记录工作，详细记录水站系统运行状况

和维护维修内容，如实填写“地表水环境质量自动监测站值守情况记录表”，“地表水环

境质量自动监测站运行维护记录表”，“地表水环境质量自动监测站仪器设备维修情况记

录表”等表格。定期备份原始数据。 



国家环境监测网 
作 业 指 导 书 页    码：第 4 页，共 4 页 

文件编号：GJW-03-SZD-002 版    次：2016 版，第 0 次修订 

文件名称：地表水环境质量自动监测站 
运行维护操作规程 发布日期：2016年 1月 1日 

 

8．停站申请 

如遇河流断流等不可抗拒的因素导致的采样系统无法正常采集、分析水样，或自动

站站房、供电设施等故障导致仪器不能正常工作运行，需停站维护时，应及时上报中国

环境监测总站，并填写“地表水环境质量自动监测站停运申请表”报批。 

9．数据补测 

停站或测试仪器故障期间，需采用人工采样分析方式继续监测测点水质。人工采样

监测频率每周两次，两次采样间隔不低于两天。 

监测项目包括水温、pH、DO、电导率、高锰酸盐指数/TOC和氨氮等 6个项目。 

10．复站要求 

停运的水站一旦故障解除，需对仪器重新进行校准、标液核查和实验室比对，新更

换的仪器还要进行仪器性能测试，上述测试合格后，方可恢复运行，上传监测数据。同

时填写“地表水环境质量自动监测站恢复运行申请表”及上述测试的相关表格上报中国

环境监测总站备案。 

11．相关记录 

11.1 GJW-04-2016-YS-SZD-004    年   月地表水环境质量自动监测站值守情况

记录表 

11.2 GJW-04-2016-YS-SZD-005 地表水环境质量自动监测站运行维护记录表 

11.3 GJW-04-2016-YS-SZD-006 地表水环境质量自动监测站试剂更换记录表 

11.4 GJW-04-2016-YS-SZD-007 地表水环境质量自动监测站易耗品更换记录表 

11.5 GJW-04-2016-YS-SZD-008 地表水环境质量自动监测站仪器设备维修记录表 

11.6 GJW-04-2016-YS-SZD-009 地表水环境质量自动监测站停运申请表 

11.7 GJW-04-2016-YS-SZD-010 地表水环境质量自动站恢复运行申请表 
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地表水环境质量自动监测站运行质量保证与控制规程 

1．目的 

为了保证地表水环境质量自动监测站（以下简称“水站”）测试数据的准确可靠。 

2．适用范围 

适用于地表水环境质量自动监测网络中水站监测工作的质量保证与质量控制。 

3．仪器校准 

定期按照仪器设备操作规程对自动监测仪器进行校准。 

4．试剂配制与有效性检查 

标准溶液和试剂的配制按实验室分析测试的要求进行。 

所有使用的试剂必须为分析纯或优级纯级别，且未失效。 

标准溶液贮存期除有明确的规定外，一般不得超过三个月。 

5．质量保证与质量控制措施 

5.1 标准溶液核查 

使用国家认可的质控样（或按规定方法配制的标准溶液），对自动监测仪器进行标

准溶液核查，按照“标准溶液核查结果记录表”记录核查结果。 

注意：标液核查不能使用仪器校准以及制作校准曲线的标准溶液。 

5.2 实际水样比对 

采用实验室方法对自动监测项目进行一次比对实验。在自动监测分析的同时，采集

实际水样送实验室按照常规监测分析方法进行分析，并与自动监测仪器的测定结果相比

对，按照“比对实验结果记录表”记录比对实验结果。 

5.3 仪器性能测试 

（1）精密度与准确度 

仪器经校准后，选择仪器测试上限 40%～60%浓度的标准溶液，连续测定 6～8次，
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将测试结果填入“仪器精密度和准确度测定结果记录表”，根据测定结果计算仪器的准

确度和精密度。 

准确度以相对误差（RE）表示，计算公式如下： 

式中：x—质控样品多次测定平均值。 

      c—质控样推荐值或标样配制值。 

精密度以相对标准偏差（RSD）表示（即多次测定结果的标准偏差 SD 与多次测定

结果的平均值之比），计算公式如下： 

（2）线性检查 

按仪器规定的测量范围均匀选择 6 个浓度的标准溶液（包括空白），按样品分析方

式测试，将测试结果填入“仪器线性检查测定结果记录表”，并计算其相关系数。 

（3）检出限 

仪器经校准后，按样品分析方式连续测定空白溶液或配制的低浓度标准溶液 6～8

次，仪器的检出限采用实际测试获得的检出限，将测试结果填入“仪器检出限测定结果

记录表”，检出限计算公式如下：DL=3Sb 

式中，3—常数。 

      Sb—多次测定结果的标准偏差（mg/L）。 

5.4 质控措施实施要求 

对于水站配置的常规仪器设备，主要为 pH、溶解氧、氨氮和高锰酸盐指数等，采

取周核查月比对的质控措施。其他选配仪器如叶绿素、VOCs、重金属等，则适当降低

采取质控措施的频次。具体见下表。 

对于生物毒性、粪大肠菌群等特殊项目，则采用与之相匹配的质控措施。 

100(%) ×
−

=
−

c
cxRE

2

1

1 ( )
1RSD(%) 100

n

i
i

x x
n

x

−

=
−

−
−
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    必须如实记录各种质控实验的结果，作为水站运行管理的档案保存。 

国家水站质控措施实施频次要求一览表 

序号 项目 标液核查 样品比对 仪器性能测试 试验结果 
1 水温 — 每周 每年 评价 
2 pH 每周 每月 每年 评价 
3 DO 每周 每月 每年 评价 
4 电导率 每周 每月 每年 评价 
5 浊度   每年 不评价 
6 氨氮 每周 每月 每年 评价 

7 
高锰酸盐指数

/TOC 
每周 每月 每年 评价 

8 总氮 每周 每月 每年 评价 
9 总磷 每周 每月 每年 评价 

10 叶绿素 每半年 — 每年 不评价 
11 VOCs 每季度 每半年 每年 不评价 

 

6．质控数据评价原则 

6.1 标准溶液核查 

标准溶液核查测试中，标准溶液浓度尽量控制在仪器测试上限的 20%～80%范围。

仪器测定结果与标准值的误差在 10%之内，核查结果合格；否则为不合格。 

6.2 实际样品比对 

实际水样比对测试中，以实验室国标分析方法的测试结果为标准计算两个测定结果

的相对误差。 

由于地表水的污染物浓度相对较低，特别是水质优良的地表水其测试项目的浓度常

常是未检出。因此，在实际样品比对测试中，满足下列条件者为合格，否则为不合格： 

Cx＞BⅣ，比对试验的相对误差≤±20%。 

BⅡ＜Cx≤BⅣ，比对试验的相对误差≤±30%。 

3DL＜Cx≤BⅡ，比对试验的相对误差≤±40%。 

其中：Cx—仪器测定浓度；B—地表水环境质量标准相应水质类别标准限值。 
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3DL—定量分析下限。 

当自动监测数据或实验室分析结果双方都未检出或有一方未检出、另一方的测定值

低于 BI时，均认定比对试验结果合格。 

pH值，当比对结果误差不大于±0.5pH时，为合格；否则为不合格。 

6.3 精密度 

选择仪器测试上限 40%～60%浓度的标准溶液，按照样品在仪器上连续测定 6～8

次，计算测试结果的相对标准偏差。测试样品的相对标准偏差不大于±5%时，仪器的性

能指标满足要求，否则为不合格。 

6.4 准确度 

与 6.1相同。 

6.5 线性测试 

按仪器规定的测量范围均匀选择 6个浓度的标准溶液（包括空白）按样品方式测试，

根据测试结果计算其相关系数。当相关系数大于 0.998时，仪器的性能指标满足要求，

否则为不合格。 

6.6 检出限 

为了满足地表水环境质量的测试要求，仪器实际测试的检出限应低于地表水环境质

量标准Ⅰ类标准限值（BI）的 1/4。否则仪器的性能指标不满足要求。 

7．质控测试实验室资质要求 

参与水站运维质控数据分析的实验室必须符合国家地表水环境监测网监测分析的

资质要求。 

8．建立水站质控档案管理制度 

水站应建立严格的质控管理档案，认真做好各项质控措施实施情况的记录，包括水

站日常数据检查情况、试剂配制情况、每周巡检的作业情况、每周标准溶液的核查结果、

每月比对实验的结果、自动监测系统日常运行情况等的记录。 

9．质控报告 
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根据水站运行质控措施和实施要求的执行情况按委托方要求编制质控报告（月报、

季报、年报）。 

10．相关记录 

10.1 GJW-04-2016-YS-SZD-011 地表水环境质量自动监测站便携仪器使用记录表 

10.2 GJW-04-2016-YS-SZD-012 地表水环境质量自动监测站标准溶液核查记录表 

10.3 GJW-04-2016-YS-SZD-013 地表水环境质量自动监测站比对实验记录表 

10.4 GJW-04-2016-YS-SZD-014 地表水环境质量自动监测站仪器精密度和准确度测

定记录表 

10.5 GJW-04-2016-YS-SZD-015 地表水环境质量自动监测站仪器线性检查记录表 

10.6 GJW-04-2016-YS-SZD-016 地表水环境质量自动监测站仪器检出限测定记录表 

10.7 GJW-04-2016-YS-SZD-017 地表水环境质量自动监测站关键试剂质量评价汇总

表 

10.8 GJW-04-2016-YS-SZD-018 地表水环境质量自动监测站标准物质管理汇总表 

 





国家环境监测网 
作 业 指 导 书 页    码：第 1 页，共 3 页 

文件编号：GJW-03-SZD-004 版    次：2016 版，第 0 次修订 

文件名称：地表水环境质量自动监测站 
数据审核与预警监控要求 发布日期：2016年 1月 1日 

 

 

地表水环境质量自动监测站数据审核与预警监控要求 

1．目的 

为指导地表水环境质量自动监测站（以下简称：水站）日常运行维护，特制定本

规程。 

2．适用范围 

适用于国家地表水环境质量自动监测网络中水站日常运行的数据审核与预警监

控。 

3．值班制度 

水站数据的审核与水质预警监视实行值班制度。每天（含周六、周日及国家法定

假日）安排两人值班。 

每天工作时间为 8∶00至 18∶00。要求值班人员全天 24小时通信畅通。 

4．工作内容 

监督水站运行质量。审视数据上传状态；对数据进行审核并监督入库；监视水质

及其变化；随时协调水站运维单位做好维护、维修与零备件的供应等问题；做好值班记

录。 

4.1 数据发布监控 

值班人员分别在每天上、下午两次登陆 “国家地表水水质自动监测实时数据发布

系统”网站，查看发布系统是否正常运行，检查水站各项监测数据的实时发布状况，确

认是否为最新一期数据。当外网数据传输异常时，应立即通知运维公司协助解决网络问

题，保证外网数据的正常发布。 

目前每个水站每 4小时监测 1次，采样时间分别为 0∶00、4∶00、8∶00、12∶00、

16∶00、20∶00时，一般 1～2小时后完成水样分析并上传数据。 
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4.2 数据审核与水质预警监视 

值班人员应每日对数据进行检查，通过各个水站近 3～5天的监测结果对数据进行

分析和判断。发现异常数据应及时判断和处理，并记录处理办法。 

当确认水站所在断面发生水质变化或变化趋势时，应立即向相关部门报告情况。 

5．异常数据判定原则 

5.1 当发生下列突发环境事件时，运维方和质控方应立即核实监测数据的有效性，

向委托方提交异常数据报告备案。 

5.1.1 当某水质自动站自动监测数据连续 2 组超过平常浓度水平 2 倍，同时水质类

别劣于Ⅴ类。 

5.1.2 饮用水源地水质出现波动但未超过地表水Ⅲ类标准。 

5.1.3 饮用自动站监测数据发现重金属、粪大肠菌群、VOC等指标出现异常波动（超

过平常浓度水平 2倍，但未超标）。 

5.1.4 饮用水源地常规污染物指标出现异常波动（超过平常浓度水平 2 倍，但未超

标）。 

5.1.5 长期（半年以上）达标的主要断面常规污染物指标出现异常波动。 

5.2 当发生下列突发环境事件时，运维方和质控方应立即核实监测数据的有效性，

并组织开展加密监测或水样比对工作，监测结果以应急快报形式报委托方，由委托方根

据上报应急快报数据或水质监控平台数据报送相关领导，或通知上下游其他地方环保部

门。 

5.2.1 当某水质自动站自动监测数据连续 2 组超过平常浓度水平 3 倍，同时水质类

别劣于Ⅴ类。 

5.2.2 水源地出现超过地表水Ⅲ类标准现象。 

5.2.3 重金属、总酚及 VOCs出现超标现象。 

5.2.4 高锰酸盐指数、氨氮、总氮、总磷等常规污染物浓度超过平常浓度水平 2倍，

同时水质类别劣于Ⅴ类。 
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5.2.5 长期（半年以上）达标的主要断面常规污染物指标出现超标现象。 

5.3 当发生下列突发环境事件时，运维方和质控方在核实监测数据的有效性后，立

即上报委托方。由委托方组织质控方和运维方开展应急监测工作，增加监测频次和监测

指标，监测结果以应急快报形式报委托方。 

5.3.1 当某水质自动站自动监测数据连续 1天（6）组超过平常浓度水平 3倍，同时

水质类别劣于Ⅴ类时。 

5.3.2 饮用水源地水质自动站自动监测数据连续 3组超过地表水Ⅲ类标准； 

5.3.3 重金属、总酚及 VOCs出现异常超标 2倍以上现象。 

5.3.4 高锰酸盐指数、氨氮、总氮、总磷等常规污染物浓度超过平常浓度水平 3倍，

同时水质类别劣于Ⅴ类（饮用水源地超过地表水Ⅲ类标准）。 

5.3.5 若相应区域已经引发Ⅰ～Ⅲ级突发性环境事件，应立即启动相应环境应急响

应程序。 

6．相关记录 

6.1 GJW-04-2016-YS-SZD-019 地表水环境质量自动监测站值班记录表 
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地表水环境质量自动监测站运行质量监督检查规定

1．目的 

为了保证地表水环境质量自动监测站（以下简称：水站）测试数据的准确可靠，规

范对水站运行状况和数据质量的监督检查。

2．适用范围 

适用于地表水环境质量自动监测网络中水站的运行状况和数据质量的监督检查工

作。

3．各水站考核指标 

3.1 水站有关规定的执行情况。 

3.2 水站的运行状况，统计水站仪器开机率。 

3.3 监测数据的上传报送情况，数据上传率、有效数据获取率。 

3.4 质量保证与质量控制措施的落实和执行情况。 

3.5 自动监测数据的正确性。 

3.6 运行记录等档案保存情况。 

4．考核形式 

4.1 质控样品测试及实际样品比对测试。 

4.2 发盲样测试与实地检查。 

4.3 远程查阅水站运行状况。 

5．相关记录 

5.1 GJW-04-2016-YS-SZD-020 地表水环境质量自动监测站外部运行质量现场检查

记录表

5.2 GJW-04-2016-YS-SZD-021 地表水环境质量自动监测站运行考核表 





 

1 

附件 1： 

SC系列五参数分析仪操作规程 

1．仪器原理 

pH：玻璃电极法 

温度：NTC温度电极法 

溶解氧：三极式薄膜电极法 

电导率：四级式电导池法 

浊度：90度散射光比浊法 

2．仪器操作 

2.1 控制器操作 

采用彩色触摸屏设计，表头结构如下： 

 

可使用上弹工具栏中的快捷键，进行控制器和传感器设置。工具栏通常是隐藏的。

轻触屏幕左下方，即可显示工具栏。操作界面如下： 
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（1）调整触摸屏校正 

控制器首次试用时，显示屏上会自动显示触摸屏校正提示。按照屏幕上显示的刻度

值，设置触摸屏。确保触摸屏被校正到合适的设备（如手指，触头等）。 

首次试用后，可按下述步骤重新校正触摸屏： 

选择系统设置菜单中的显示器设置与触摸屏校正选项。 

按照刻度值校正，校正完成后，屏幕上会显示显示器设置菜单。 

（2）设置显示语言 

在系统设置菜单中，选择显示器设置和语言选项。 

选择高亮显示的语言。高亮显示列表框中所选的显示语言，按进入键，确认选项或

选择取消按钮。 

（3）设置时间日期 

可按照下述步骤设置时间和日期及日期格式： 

在系统设置菜单中，选择显示器设置与日期/时间，选择日期格式。 

高亮显示日期格式，按其右端。在列表框中，高亮显示待显示的日期格式，按进入

键确认选择，并返回日期/时间屏幕，输入日期。 

高亮显示日期按钮，按其右端。会出现一个小键盘，输入日期后，按进入键确认所

作修改，并返回日期/时间屏幕。输入时间。 

高亮显示时间按钮，按其右端。会出现一个小键盘，输入时间后，按进入键确认所

作修改，并返回日期/时间屏幕。 

注意：首先设置时间后，再进行探头连接工作。 
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3．试剂配制 

五参数分析仪测试原理为电极法，不需要化学试剂。 

4．维护保养 

4.1 pH电极 

（1）pH电极的校准方法 

进入主菜单，选择探头设置，选择 pH电极，进入电极菜单选择校准。 

表 1  可选校准模式 

校准模式 适用环境 
1 点自动校正 用一种缓冲液校正，一般为 pH 7 
2 点自动校正 两点缓冲液校正，通常为 pH 7以及 pH 4或 pH 10 
1 点手动校正 用一个已知 pH 的缓冲液校正 
2 点手动校正 两点样品校正，用两个已知 pH 缓冲液校正 

 
推荐两点自动校准： 

①在 Main Menu（主菜单）中，选择 SENSOR SETUP（传感器设置）。 

②选择 CALIBRATE（校正），然后按下 ENTER。 

③选择 2 POINT AUTO（两点自动校正），选择可用的 Output Mode（输出模式）

（Active（活动），确认。 

④将干净的探头移至第 1 种缓冲液中，按下 ENTER 以确认。 

⑤处于稳定状态时，按下 ENTER。 

⑥将干净的探头移至第 2 种缓冲液中，按下 ENTER 以确认。 

⑦处于稳定状态时，按下 ENTER。此时，屏幕上将会显示 2 Point Calibration 

Complete（两点校正完成）和斜率（XX.XmV/pH）。 

⑧将探头重新插入处理溶液中。 

（2）pH电极日常维护 

清洗传感器 

①用水清洗传感器外部。如果仍有污浊存在，用柔软、干净的布仔细擦拭传感器的

测量末端，除去松散的污垢。再用清洁的温水浸泡电极。 

②使用不含油脂的温和肥皂水和清洁剂或其他的无刺激性的清洁水，如实验室玻璃

清洗液。 
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注意：油脂如果覆盖玻璃工作电极，会严重影响电极性能。 

③将电极在肥皂水浸泡 2到 3分钟。 

④用小的软毛刷（如牙刷）刷洗电极整个的测量头，彻底清洗电极和盐桥表面。如

果表面污垢不能被清洁剂除去，使用盐酸或其他稀酸溶解这些污垢。酸应当尽可能的稀

释，稀释倍数可由经验来决定。一些顽固污渍需改用其他清洗剂。 

⑤将电极整个测量端放入稀酸不超过 5分钟。然后用清洁的温水浸泡电极，然后将

电极放入温和的肥皂水中 2～3分钟来中和残留的酸。 

⑥将电极从肥皂水中取出，再次泡入清洁的温水中。 

⑦清洗结束后，进行校正。 

更换电解液和盐桥 

如果校正不能通过，可通过更换电解液和盐桥来恢复电极性能。 

①要拆下盐桥，请向上（电极头在上）握住传感器。用钳子或者小的工具逆时针旋

转。 

注意：不要损坏突出的工作电极。小心拆下旧的盐桥。 

②在传感器槽中更换电解液 

a．倒出旧的溶液，用蒸馏水彻底冲洗； 

b．将盐桥从底部螺纹旋入槽中，同时加入标准池溶液（货号：25M1A1025-115） 

③安装新的密封圈，将新的盐桥顺时针旋入，直到用手旋紧。 

4.2 电导率电极 

（1）电导率电极的校准方法 

使用零点校准程序定义电导率传感器唯一的零点。必须先定义零点，然后再使用参

考溶液或过程试样首次校准传感器。 

①从过程溶液中取出传感器。使用干净的毛巾擦干传感器。 

②按 MENU 键，然后选择“Sensor Setup（传感器设置）”、[“Select Sensor（选

择电导率探头）”]、“Calibrate（校准）”。 

③按 ENTER 选择“Zero Cal（零点校准）”。 

④在校准过程中选择输出信号的选项：推荐保持输出。 

⑤按照提示将干的传感器放在空气中，然后按 ENTER。 
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⑥查看校准结果： 

成功—设置零点。 

失败—值超出接受的限值。确保传感器已干，并重复零点校准程序。 

⑦如果校准成功，按 ENTER 继续。 

⑧继续使用参考溶液或过程试样校准。 

标准液溶液校准 

标液校准调整传感器读数，以匹配参考溶液的值。使用与预期测量读数相同或比预

期测量读数更大的值的参考溶液。 

注：如果首次校准传感器，务必首先完成零点校准。 

①去离子水彻底冲洗未用过的传感器。 

②将传感器放入参考溶液中。托住传感器，以便它不会接触容器。确保传感器与容

器各侧之间的距离至少为 2 英寸。搅动传感器，以去除气泡。 

（2）电导率电极维护方法 

表 2  维护表格 

工作项目 维护内容 
探头 清洗探头，观察探头是否损坏 

清洗传感器 用清洁的水冲洗传感器外部，若有污渍残留，使用湿布或者毛刷清洁 

 

4.3 浊度电极 

（1）浊度电极的校准方法 

传感器的零点由出厂设定，不需要重新设置。 

浊度测量时若导管安装条件产生干扰反应，导致测量值出现正误差，可以通过偏差

校正补偿测量误差。 

若测量值和实验值之间存在偏差，则需要对校准曲线的斜率进行因子校正。可在不

同条件下进行 2－5点校正。 

检查零点： 

介质：蒸馏水。 

设值：0.000～0.001 g/L。 

（2）浊度电极的维护方法 
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传感器测量窗口的正确维护对测量结果的准确性相当关键。测量屏应每月清洁一

次，并检查刮刷。 

为保证密封，探头密封圈必须每两年更换一次。如果不定期更换密封圈，探针头部

会进水，从而严重损坏仪器。 

表 3  维护周期 

维护工作 维护周期 
视觉检查 每月一次 
校正 每月一次 

更换密封圈 每两年（计算器） 
更换刮刷或重置计数器 每个计数器（循环 20000次） 

清洁传感器测量窗口 
窗口是石英材料的。如有必要，可用清洁剂和抹布擦拭。比较

顽固的污渍可用 5%的盐酸溶液擦拭。 

 

4.4 溶解氧 

（1）溶解氧电极的校准方法 

空气中校准 

①从水中取出探头，用湿布擦拭以除去碎屑及滋长的生物。 

②输入气压或海拔值，清洁传感器帽，将探头放在提供的校准包中，加入少量水

（25~50 ml），使校准包将探头体保护起来。 

③将包着的探头远离阳光或者其他热源。不要将探头接触任何硬的表面。必要时可

以使用泡沫聚苯乙烯“垫”或者纸板。 

④从主菜单中选择“Sensor Setup”，然后按“确认”键完成选择。 

⑤选择所需要的传感器。 

选择“Calibrate（校准）”，按“确认”键。 

选择“Air Cal（空气校准）”，按“确认”键。 

⑥从可用的“Out Mode（输出模式）”选项（活动、保持或者传输状态），按“确

认”键。 

⑦显示屏上提示“Move the sensor to air（将传感器放到空气中）”。当探头已经到

空气中（在校准包中）后，按“确认”键继续。 

⑧空气校准将启动，显示屏将显示：“Wait to stabilize（等待读数稳定中  ）”，
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当前的溶解氧（DO）和温度读数。 

⑨当读数稳定下来后，校准将自动完成（此过程的最长时间为 45 min，否则为超时）；

或者直接按“确认”，这样将以当前显示的值为基准进行校准。校准结束后，将显示下

列的反馈信息中的一种： 

表 4  反馈信息 

校准反馈信息 解释 
Cal Complete 
（校准完毕） 

表明校准顺利完成 

Cal Fail.Offset High 
（校准失败，偏移过高） 

表明空气校准已经由于过高的增益计算值而失败，需重新进

行校准 
Cal Fail.Offset Low 

（校准失败，偏移过低） 
表明空气校准已经由于过低的增益计算值而失败，需重新进

行校准 
Cal Fail. Unstable 

（校准失败，读数不能稳定） 
表明空气校准已经因为读数在最大允许的校准时间内不能

够达到读数稳定而失败，需重新进行校准 

 

⑩按“确认”键，根据提示将探头重新放入需要测量的水中。 

按“确认”键返回主菜单，或者选择“返回”键回到测量显示屏幕。 

（2）溶解氧电极的维护方法 

清洗传感器的外表面。如果仍有碎屑残留，请用湿的软布进行擦拭。不要将传感器

放在阳光直射或者通过反射能够照到的地方。 

在传感器的整个使用寿命中如果阳光暴露时间总计达到了一小时的话，将会引起传

感器帽的老化，从而能够引起传感器帽出错，以及显示屏上显示错误的读数。 

5．常见故障处理 

5.1 pH电极常见故障处理 

若传感器在错误状态，测量屏幕的传感器读数会闪动，所有继电器和电流输出均会

保持。 

可进入传感器诊断菜单，按下 ENTER。选择错误，按下 ENTER查看错误原因。 

传感器产生报警，会有一个警告图标在屏幕右端闪烁。高亮传感器诊断菜单，按下

ENTER，查看警告原因。 

警告会触发继电器工作，用户可通过定义警告的轻重程度来设置警告的限制水平。 
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表 5  警告代码 

显示警告 定义 解决方法 
PROBE OUT RANGE pH或 ORP测量值超过测量范围 联系技术服务中心 
TEMP OUT RANGE 温度测量值超出范围 联系技术服务中心 

FLASH FAILURE 系统闪存写入失败 联系技术服务中心 
ACTIVE.ELEC 在额定规格内，标准电极不能工作 联系技术服务中心 

REF.ELECTRODE 在额定规格内，参比电极不能工作 联系技术服务中心 
CAL REQURIED 前一次校正后 60天倒计时结束 执行校正 

REPLACE ELECTRODE 电极安装后 1年倒计时结束 

更换电极，重置计数器 
SENSOR 

SETUP>DIAG/TEST>RESETSEN
SOR菜单 

 

5.2 电导率电极常见故障处理方法 

（1）错误代码 

当传感器在错误状态，测量屏幕的传感器读数会闪动，所有继电器和直流输出均会

保持。 

选择传感器诊断菜单，按下 ENTER。选择错误，按下 ENTER查看错误原因。 

（2）警告代码 

传感器警告会停留在所有菜单中，包括继电器、输出功能等。会有一个警告图标在

屏幕右端闪烁。选择传感器诊断菜单，按下 ENTER，查看警告原因。 

警告会触发继电器工作，用户可通过定义警告的轻重程度来设置警告的限制水平。 

表 6  警告代码 

显示警告 定义 解决方法 

PROBE OUT RANGE pH或 ORP测量值超过测量范围 
看溶液浓度，确保传感器在正确的

测量范围内使用 
TEMP OUT RANGE 温度测量值超出范围 确保溶液温度在-20℃～200℃ 

FLASH FAILURE 系统闪存写入失败 
联系 HACH  LANGE技术服务 

中心 
CAL REQURIED 前一次校正后，校正有效期结束 执行校正 

REPLACE ELECTRODE 
超出当前传感器使用的期限，可

能需要更换新的传感器 

观察传感器，若有物理损伤或故

障，更换传感器。否则，重置计时

器，允许传感器继续工作 
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5.3 浊度电极常见故障处理方法 

仪器出现错误信息时，显示屏上的测量值显示会闪烁。与传感器相连的各种接触器

和当前输出均处于禁用状态。 

在主菜单下，进入感器诊断菜单，排查错误发生的原因。 

表 7  错误信息 

显示错误 原因 解决方案 

未知 弧刷位置未知 
打开测试/维护菜单，使用“弧刷”
功能。如果还不能解决，联系厂

商客户服务部 
默认 默认设置导致 联系客户服务部 

潮湿 湿度>10 
立刻移开传感器，放在干燥处，

联系客户服务部 
校准数据 厂方数据丢失 联系客户服务部 

 

仪器出现警告时，显示器右端出现闪烁的警告标识。所有的菜单，继电器和输出均不

会受到影响，可以正常工作。在主菜单下，进入传感器诊断菜单，排查发生警报的原因。 

表 8  警告 

警告显示 原因 解决方案 
更换弧刷 计数器已满 更换弧刷，重置计数器 
测试/维护 计数器已满 联系客户服务部 
垫圈 计数器已满 联系客户服务部 

 

5.4 溶解氧电极常见故障处理方法 

当传感器的状态出错时，传感器在测量屏幕上的读数将会闪烁，而与传感器相关的

所有的继电器以及模拟输出都将处于保持状态。 

表 9  报警代码 

显示的报警信息 定义 解决方法 

EE SETUP ERR 
EEPROM存储器损坏，参数已

经返回出场默认值 
联系技术支持部门 

EE RSRVD ERR 
EEPROM存储器损坏，参数已

经返回出场默认值 
联系技术支持部门 

TEMP<0C 传感器的温度低于 0℃ 
升高在线液体的温度，或者停止使用

直至在线液体温度高于 0℃ 

TEMP>50C 传感器的温度高于 50℃ 
升高在线液体的温度，或者停止使用

直至在线液体温度低于 50℃ 
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显示的报警信息 定义 解决方法 

RED AMPL LOW 
传感器帽未安装或未正确安

装。传感器运行不正常 
取出并重新安装传感器帽。联系技术

支持部门 

RED AMPL HIGH 
传感器帽未安装或未正确安

装。传感器运行不正常 
取出并重新安装传感器帽。联系技术

支持部门 

BLUE AMPL LOW 
传感器帽未安装或未正确安

装。传感器运行不正常 
取出并重新安装传感器帽。联系技术

支持部门 

BLUE AMPL HIGH 
传感器帽未安装或未正确安

装。传感器运行不正常 
取出并重新安装传感器帽。联系技术

支持部门 
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附件 2： 

WTW五参数仪器操作规程 

1．仪器原理 

pH：玻璃电极法 

温度：NTC温度电极法 

溶解氧：三极式薄膜电极法 

电导率：四级式电导池法 

浊度：90度散射光比浊法 

2．仪器操作 

2.1主机操作按键简介 

表 1  按键功能说明 

按键 功能 
M 从任意操作设置中切换回测试值显示屏 
C 校正所选电极 
S 打开设置菜单 

ESC 
切换至高级菜单 
无保存更改退出 

OK 
打开所选电极的特性菜单 

确认选项 

（切换开关） 
高亮显示：当前活动电极、菜单、输入项、数字和文本 

显示较长但未显示的菜单或文本 

 

2.2 几项重要设置操作 

（1）选择菜单项 

按下键即由测试值显示状态进入设置菜单（即主菜单）。 
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操作提示： 

● 在主菜单中，可以看到一个锁形标识，提示设置操作的安全级别： 

―― 设置项未经密码保护 

―― 设置项有码保护（只读） 

● 表示显示内容超出了可读区域。 

● 通过上翻或下翻读取不可见菜单项。 

● 按 打开新菜单或进入设置项。 

● 按 或 回到测试值状态。 

（2）设置列表 

设置表格内进行设置，显示为两行。上行左侧显示设置项的名称，下行右侧显示相

应的数值。 

 
操作提示： 

● 表示显示内容超出了可读区域。 

● 通过       上翻或下翻读取不可见菜单项。 

● 按        打开新菜单或进入设置项。 

● 按       中断操作或回到上一级目录。 

● 按       回到测试值状态。 

提示： 

如需保存设置，选取 Save and quit项（保存并退出）并按下 键。如果以 、

键或选取 Quit退出菜单，则菜单更改项得不到保存。 
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（3）输入模式 

在输入模式下，用户可以输入字符串或对数值进行更改。针对不同数值类型，示例

如下： 

○1 固定数值（如电极测试范围） 

通过 高亮显示选取的数据并通过 予以确认。执行此项操作后屏幕自动跳回设

置列表项。 

 
○2 输入字符串 

用户可以输入以下字符 。用 选择想要的

字符并通过 予以确认。每输入一个字符， 会后移一位。重复上述操作以输入一组

字符串。输入完成、末位显示 时按 保存。如需删除输入的字符选取字符 并按 确

认。 

 
○3 输入数值 

数值输入方式与上述字符串一致。可输入的数值范围为 。输入“-”或“.”

仅在一些位置有意义，如“-”在首位。 

（4）电极校正 
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○1 按下 返回测试值显示状态。 

○2 通过 选择待校正的电极。 

○3 按下 ，启动校正。进行校正程序时仪器输出值被冻结。下一步按下 则开

启保养状态；按下 或 返回测试值状态，保养状态未开。 

○4 按下 进行确认，保养状态激活。如校正成功，将在屏幕最后显示校正结果。 

直到这一步为止用户都可以通过 任意终止校正程序。终止后仪器储存的仍是前一

次的校正记录。但用户一定要记住在终止的同时关闭保养状态。 

○5 按下 对校正结果进行确认。校正步骤完成。下图描述如何将电极设置为操作

状态。 

 

○6 按下 ，返回到测试值状态。由于仍处于保养状态，测试值将闪烁。 

○7 如校正成功，将电极重新浸入测试样中。 

○8 等待出现稳定的测试值。 

○9 关闭保养状态（连续按下 三次）。测试值不再闪烁。 

如校正不通过，屏幕上方显示 。同时记录簿上会提示相应的补救措施。请用户遵

循提示内容重复校正程序。 

（5）寻回密码 

○1 使用  打开特性菜单 

○2 使用 和 选择确认菜单项，设置 或校正 ，跳出以下屏幕： 

 

○3 先按下 ，然后按下 . 显示当前密码。 

○4 按 退出密码显示屏。 
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DIQ/S 182  XT-4-MOD 的默认设置情况下密码都为 1000 

3．试剂配制 

五参数分析仪测试原理为电极法，不需要化学试剂。 

4．维护保养 

如需对电极进行清洗、维护或维修，需首先手动开启维护状态，具体操作步骤如下： 

（1）按M键进入测试值显示状态。 

（2）用滚动选择按钮选取所需电极，相应的电极测试值此时还不会闪烁。 

（3）按 OK键打开“PROPERTIES”菜单。 

（4）选取“maintenance S01”（打开/关闭维护状态功能），屏幕将提示用户当前是否

打开维护状态。 

（5）按 OK键确认。此后，电极将打开维护状态。所有与外部的通讯将被暂停。按

M键激活测试值显示屏。相应电极的测试值此后将闪烁。接下来，可对电极进行清洗、

维护或者维修等操作。 

在线五参数分析仪的各种电极中，只有 pH电极与溶解氧电极具有用户校正功能。 

4.1 pH电极 

（1）pH电极的校正方法 

把用清水洗完后的 pH电极泡在 pH 6.86标准液中，按 Cal键，再按 Enter键启动校

正程序，等待直到屏幕显示 pH 数值，用旋钮手动输入当前温度下的 pH 值，按 Enter

键确认；然后用蒸馏水漂洗电极后，再把电极泡在 pH 4.01标准液中，手动输入当前温

度下的 pH值，按 Enter键确认，完成校正。 

（2）pH电极的维护方法： 

建议每一个月校正一次，如果校正失败，则按照以下步骤保养电极： 

先使用 0.1M稀盐酸溶液浸泡电极，时间 5分钟；再使用温热的加有洗洁精的温

水浸泡电极，时间 5分钟，最后使用蒸馏水彻底漂洗干净。 

4.2 溶解氧电极（DO） 

（1） 溶解氧电极的校正方法： 



 

16 

  

用清水清洗电极后，用滤纸吸干电极薄膜上的水珠，把电极放在离液面上方约 20mm

处，按 Cal键，再按 Enter键开始校正，等待直到屏幕显示出电极斜率值。 

（2）溶解氧电极的维护方法： 

把电极从水中提起来，旋下电极顶端的保护罩，再旋开盖式薄膜，把薄膜中剩下

的电解液倒干净，放在一旁待用。用蒸馏水喷洗电极头，再用标准配备的黄色研磨薄

片磨砂面轻轻擦拭电极最顶端的一点（金阴极），再用蒸馏水漂洗。 

把电极头浸泡在清洗液（RL/Ag-Oxi）中，时间 10分钟。 

注意：电极头最上方的参考电极不能接触到清洗液，否则会损坏电极！如果不小

心接触到了，请立刻用大量的蒸馏水冲洗。 

用蒸馏水漂洗电极，往盖式薄膜中倒入电解液到八分满的位置，用笔轻轻敲击薄

膜侧面，以赶出多余的气泡，然后再把盖式薄膜旋到电极头上。等 45 分钟后，校正

电极。 

4.3 浊度电极 

（1）浊度电极的维护方法： 

浊度电极不需要经常进行保养，超声波自清洗系统可防止污染物在电极测试面上沉

积并避免由于气泡对测试面的冲撞而引起的故障（注意：设备运行时最好打开超声波

自清洗系统，否则可能会出现 OFL 或“----”）。若电极受污染、在样品中停止使用时

间过长、怀疑测试值有误或“SensorCheck”信息出现在记录簿上，我们建议用户清洗电

极杆和测试面，清洗方式如下表所示： 

表 2 浊度电极的清洗 

污染物 清洗试剂 
沉淀和松软粘附物或生物附着物 软布或软刷，加有清洁剂的温自来水 

盐或石灰沉积物 醋酸（体积百分比=20%）软布或软海绵 
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4.4 电导率电极 

（1）电导率电极的维护方法： 

电导电极不需任何保养。若电极被严重污染则会影响测试精度。因此，建议用户通

过目视检查来定期清洗电极。在测试低电导样品时，建议彻底清洗电极，然后重新设置

测试值。清洗方法下表： 

表 3  电导电极清洗 

污染物 清洗液 室温下的反应时间 
水溶性物质 自来水 无时间限制 

油脂 
温水和家用清洗剂 

污染特别严重的情况下：甲基化酒精 
无时间限制 
最多 5分钟 

石灰、羟化物 醋酸（10%） 无时间限制 

4.5 维护周期要求 

周期 
对象 

例行保养 每月 1次 每 2月 1次 每 6月 1次 一年 

pH 
电极 

校正 pH电极。如果校
正失败，请维护电极 

/ / 
更换测量

电极 
溶解氧

电极 
校正溶氧电极。如果校

正失败，请维护电极 
/ 

更换一次溶解氧膜

头 
/ 

电导率

电极 
/ / / 

浊度 
电极 

把探头从测试液

中取出来，放在一

个装有清水的塑

料桶中，用布擦洗

电极顶部。 
/ 

化学法清洗浊度

和电导率电极

（见维护方法） / / 

停机 
维护 

短期关机：断电 24 h以内无任何伤害性影响； 
长期关机：按以下步骤进行，1、关掉仪器；2、拆下 pH传感器，清洗并沥干，放回含有
饱和 KCl 的凸起电极帽中；溶解氧传感器最好放置到存在饱和湿空气的环境中，其他传
感器盖上保护帽即可。 

 
5．在线五参数分析仪的常见故障处理 

5.1 pH电极常见故障处理方法 

故障现象 可能原因 解决措施 

无测试值 
传感器组件未连接 
未知因素 

连接传感器组件 
查看记录簿 

不能测试 

电极上的保护帽未摘下 
电极没连接 

液体已经进入传感器组件 
传感器组件没连接 
仪器设置错误 

拔下保护帽并进行校正 
连接电极 

传感器已坏，送回维修 
连接传感器 
正确设置仪器 
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故障现象 可能原因 解决措施 

系统不能进行校正 
电极斜率太低 
电极零点电位太高 

组件安装的是 ORP电极 

更换测量电极 
更换测量电极 
采用 pH电极 

测试值偏差较大 

没进行校正 
电极没连接或已经坏了 

电极受污染 
液体已经进入传感器组件 

仪器设置有误 

进行校正 
检查电极和电极连接 

清洗电极 
组件已坏，送回维修 
正确设置仪器 

5.2 溶解氧电极常见故障处理方法 

故障现象 可能原因 解决措施 
显示 0.0mg/L 薄膜头中无电解液 添加电解液并更换薄膜头 

电极不能校正 电极薄膜头污染 
清洗电极，等 15分钟后再校正，若还不能
清除杂质，则需更换电解液及盖式薄膜 

更换完电解液和盖式薄

膜后电极还是不能校正 
电极污染严重或电极中毒 清洗电极 

测试值过低 
薄膜污染 

电极很久没校正 
外部清洗电极，校正 

测试值过高 
电极没完全极化 
电极很久没校正 

等至少 1小时充分极化 
外部清洗电极，校正 

测试值不稳，一直在跳 
薄膜与金工作电极之间的距离

过大薄膜头松动 
更换薄膜，校正 
旋紧薄膜头 

温度显示错误 温度探头坏 送回厂家修理 
电极机械损坏  送回厂家修理 

5.3电导率电极常见故障处理方法 

故障现象 可能原因 解决措施 
无温度值/电导值

显示 
系统设置不正确 

温度探头或电导探头损坏 
纠正系统设置 

送回厂家服务中心维修 

测试不能进行 
保护帽没有摘掉 
系统设置不正确 

摘下保护帽 
纠正系统设置 

测试值偏 
差较大 

电导电极严重污染 
电导电极周边不够空旷 

电极破损 
系统设置不正确 
测试超量程 

电极安装在护套中且周边不够空旷 

清洗电导电极 
电导电极方圆 5㎝内必须保持空旷，否则

将导致电极常数的改变 
送回厂家维修 
纠正系统设置 
采用正确的电极 

设置安装环境的电极常数（已知），若安装

环境的电极常数未知，则设置测试值为样

品的名义值 
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5.4 浊度电极常见故障处理方法 

故障现象 可能原因 解决措施 
调试后电极自动

进行周期性的开

关 

电源只够电极进行初始化不够驱

动自清洗系统。电极一开机就与控

制器中断通讯 

在尽可能靠近浊度电极的地方安装另一电源模

块 

电极遭受机械损

坏 
 送回厂家维修 

显示 OFL或
“----” 

测试超量程 
液体不流动，测试值无效 

需使测量液体流动起来 

测试值严重波动 
在电极测试面前有气泡 
低浊度值的信号平均时间太短 

检查电极的安装位置 
加大信号平均时间 

测试值太低 电极测试面受污染 清洗电极测试面 

测试值太高 
在电极测试面前有气泡 
墙体散射光 

检查电极的安装位置 
检查电极的安装位置（必要时，采用应用调整

功能进行修正补偿 

测试值闪烁 保养状态 ON 

如果手动触了保养状态（当按了 C键），则关闭
保养状态 
如果仪器自动跳转到保养状态，则表明仪器正

在保养如清洗过程中，保养完成后即正常 
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附件 3： 

JAWA-1005型氨氮自动水质分析仪操作规程 

1．仪器原理 

JAWA-1005 氨氮自动水质分析仪测定氨氮采用氨气敏电极法，将水样加入强碱溶

液提高 pH值后，使铵盐转化为氨气，通过氨气敏电极检测，经数据计算处理后显示出

氨氮的含量。 

仪器采用了标准加入法。在每一次分析中，利用设定浓度的标准液 1（15#桶）和标

准液 2（16#桶）对电极进行标定，克服电极漂移及衰减的缺点；并在样品中加入标液，

使低浓度的样品测定值落在曲线的线性部分，经过计算后，得出样品水的氨氮值。所

以在检测低浓度氨氮时，结果仍然准确稳定。 

仪器结构 

1.1 仪器的外观及结构 

 

 

控制模块 

 

 

分析模块 

 

 

 

 

 

 

图 1 仪器结构图 
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1.2 仪器管路图 

 

图 2  仪器的管路图 

2．仪器操作 

2.1 样品分析准备 

为保证正确的操作和结果，在样品分析前，应执行正确的样品准备步骤，否则，

可能影响测试结果。 

2.2 操作说明 

2.2.1 电源与待机菜单 
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开启仪器和关闭仪器均可按下键盘右侧电源开关。开启仪器时必须确定仪器所有

线路、液路连接及电极的安放可靠后方可启动。 

2.2.2 功能键 

待机菜单上显示的是系统中存储的最后一次实验的样品测试结果和核查值结果；

以及实验时间。每次完成实验后，自动刷新。菜单右侧是 3个功能键。 

F1键：为参数设置。仪器就会进入参数设置菜单。 

F2＋确定键：为启动/停止分析。仪器就会启动一次分析，或停止当前分析。 

F3键：为历史数据。仪器就会进入历史数据菜单。 

 

 

2.3 仪器操作 

2.3.1 参数设置菜单： 

用户在按下“F1”键进入参数设置菜单，如图所示。 

在键盘中根据菜单提示，输入数字键即可进入相应的菜单。 

 

图 4 参数设置菜单示意图 

启动方式/分析方式 
 当前系统时间 

 

功能键提示 

样品实验

结果及实

验时间 

核查实验

结果及实

验时间 

图 3 主界菜单意图 
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（1）系统时间 

设定正确的时间，使得数据更具实效性。 

输入时间数据要求：年 4位，月 2位，日 2位；时 2位（24小时制，如果<10左侧

用 0补位），分 2位（如果<10左侧用 0补位）。 

（2）分析转换 

用户可根据需要，自行对仪器的分析方式进行转换，改变仪器每次启动时执行不

同的样品、标准液分析过程，转换方式可分为： 

a.采用完全分析——每次分析过程中样品实验和核查实验先后进行. 

b.采用样品分析——每次分析过程中只执行样品实验。 

c.更改核查值间隔——根据用户的意愿可以设置成每间隔指定次数的样品实验之

后，进行一次核查实验。 

（3）设定启动方式 

用户可选择“外部触发”和“周期触发”两种不同的方式控制仪器的启动。 

a.外部触发——接受外部集成控制设备发出的触发信号来启动实验。 

b.周期触发——根据用户自行设定的时间进行周期性的自行启动实验。 

（4）输出测试 

用于 4-20mA 数据输出的调试。它的功能是测试用模拟量来传输分析结果的准确

性。 

可以输入 4个检验通道编号（0～3），这个数值代表了用户希望测试的通道。 

在第二行需输入 2 位的整数，其中 40 代表输出 4mA 的模拟信号，200 代表输出

20mA模拟信号，用户可以选择 40～200之间的任意整数值。 

2.3.2 启动分析和停止分析 

用户可以实时启动一次分析，也可在仪器运行中随时停止分析。 

当用户手动按下“F2”键和“确定”键，系统将会启动一次分析。分析期间再按

下“F2”键和“确定”键就停止当前分析过程，且回到待机菜单。 

2.3.3 历史数据菜单显示说明 

用户可以使用 F3键查看历史数据。在待机菜单下按 F3键进入历史数据菜单。见图

历史数据菜单。 
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仪器内部可储存 60条历史数据，用户可以通过功能键（数字键）1或 2，查看几天

之内的历史数据。同时用户需经常下载数据。 

“1”键：上翻一页。“2”键：下翻一页。“取消”键：返回系统待机菜单。 

注意：功能键提示中的“前页：1” 在上翻到数据头时会被清除。而“后页：2”

在下翻到数据尾时会被清除。这样，系统提醒用户不要再按相应的功能键。 

 

图 5 历史数据菜单 

2.4 系统维护菜单与操作 

2.4.1 系统维护菜单组成 

在仪器处于等待状态或分析状态，用户键入密码“1234”则进入系统维护菜单。 

 

图 6 系统维护菜单示意图 

（1）清洗系统 
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用户可以启动一次系统清洗，仪器将执行完成整个系统的各个清洗步骤，这个功

能主要用于系统管路发生污染或切换 S1，S2标准液浓度时。 

（2）试剂 

在图 7所示菜单中，用户按“2”键将进入试剂设置菜单。如下图所示： 

 

 

 

 

 

 

 

图 7 试剂设置菜单 

本仪器的试剂共有 6种，在菜单中用 6行分别表示，每行表示一种试剂的状态。每

次更换试剂，需要用户在这里进行试剂存量重置。 

注意：在按下“确定”键前请务必保证新的试剂已经更换完成。 

（3）换泵管 

本功能辅助用户记录每次更换泵管的时间，便于用户及时查询和维护。 

（4）单步骤执行 

由用户指定要抽取的溶液，由仪器自行完成，并显示 ADC 读数值。本功能主要用

于判断试剂是否正确，电极活性是否足够，以及辅助故障判断。 

用户输入 1位 1～4的整数值。 

步骤代号意义： 

1－进低标。2－进高标。3－进样品。4－进核查样。 

输入数据后，按“确定”键，系统将清空对话框执行相应步骤并显示氨氮数采板

采集的 ADC读数值。 

注意：步骤 1的读数通常在 35000~42000，步骤 2的读数通常在 28000~36000之间。 

注意：氨气敏电极的读数与溶液的浓度成反比，即溶液浓度越高 ADC读数越低，

反之，被测溶液浓度越低，则 ADC读数越高。 
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（5）阀操作 

用户可以自行选择打开或关闭一个或多个阀，本功能能够逐一检查系统NR阀是否

正常。 

按“5”键。仪器会调出阀阵菜单，如图 8所示。 

用户需先键入想要开启/关闭的 2 位阀编号（如 00、01）。之后，即可键入阀的状

态操作符“0/1”（“0”为关闭，“1”为开启）。要改变操作的阀，需键入“确定”

键。则在屏上“输入阀号”后，上次输入的编号将消除。再次键入阀编号即可。 

 

图 8 阀阵菜单示意图 

按“取消”键，仪器将保留所有阀状态返回到系统状态菜单。 

（6）泵操作 

系统在流程中设定了泵速如下，在检查泵操作时可被使用，用户根据需要，检测

蠕动泵是否运转正常。 

首先选择 0号或 1号泵。每个泵的检测方法如下。 

其中，1～7号操作代表的意义如下： 

1－泵正转，转速 10圈/分钟。 2－泵正转，转速 24圈/分钟。 

3－泵正转，转速 30圈/分钟。 4－泵正转，转速 40圈/分钟。 

5－泵正转，转速 60圈/分钟。 6－泵正转，转速 80圈/分钟。 

7－泵反转，转速 40圈/分钟。 

注意：0操作，表示返回上一级选择蠕动泵菜单。 

（7）高级维护 

用于仪器特殊条件时做的特殊维护。特殊维护是指：退试剂和系统复位。 
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a.退试剂：仪器停机超过一周或者需要搬运时应退出管中试剂液。 

b.系统复位：发生软件或内置参数故障时，才可用系统复位。当键入“系统复位”

时，即恢复出厂设置，会丢失所有的历史数据。 

注意：当用“系统复位”键时即恢复出厂设置，会丢失所有的历史数据。 

（8）系统标定 

系统标定是指采用已知浓度的标准溶液对仪器进行整体向上或向下修正的手段。

主要用于当用户发现仪器出现测量数据整体偏高或偏低时，可采用本功能进行修正。 

3．试剂配制 

3.1 清洗液（瓶号=50，体积＝10L） 

10L去离子水加入试剂桶中 

3.2 铵（NH3 ↑） ISE试剂（瓶号=23，体积＝2L） 

氨离子选择电极离子强度调节剂。NaOH 120g  +  2L去离子水。 

3.3 铵盐贮备液（含 NH4+2800 mg/L） 

（1）称取经干燥的硫酸铵 1.3214（或氯化铵 1.0698g）用去离子水溶解。 

（2）完全转移到 100ml容量瓶中，并用去离子水定容到 100ml。 

注：贮备液可放置 2个月，过时应弃去。 

3.4 氨盐使用液（含 NH4+560mg/L） 

（1）移取氨盐贮备液 20.00ml，转移至 100ml的容量瓶中。 

（2）用去离子水定容到 100ml。 

注：此溶液用完弃去。 

3.5 标准液 NO.1（瓶号=15，浓度=2.8mg/L） 

（1）用移液管准确移取铵盐使用液 10.00ml 转移到 2000ml的容量瓶中。 

（2）加入去离子水定容到 2000ml。 

（3）将标准液转移到硬质聚乙烯容器中。 

（4）重复 1~3步骤共 5次，此时硬质聚乙烯容器中溶液体积为 10L。并根据标准液

的使用日期帖上标签。 

注意：硬质聚乙烯容器一定要洁净。 

（如果是 5L 容量瓶：取铵盐使用液 25.00ml 转移到 5000ml 的容量瓶中，并用去离
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子水定容。） 

3.6 标准液 NO.2（瓶号=16，浓度=5.6mg/L） 

（1）用移液管准确移取铵盐使用液 20.00ml 转移到 2000ml的容量瓶中。 

（2）加入去离子水定容到 2000ml。 

（3）将标准液转移到硬质聚乙烯容器中。 

（4）再次用移液管准确移取铵盐使用液 5.00ml 转移到 500ml 容量瓶，并定容到

500ml。将标准液转移到硬质聚乙烯容器中。 

（5）此时硬质聚乙烯容器中溶液体积为 2.5L。并根据标准液的使用日期帖上标签。 

注意：硬质聚乙烯容器一定要洁净。 

3.7 酸性试剂（瓶号=12，体积＝2.0L） 

（1）准确称取 8.00g邻苯二甲酸氢钾转入 2000ml容量瓶中。 

（2）用离子水溶解，并定容到 2000ml。 

（3）转入一个洁净的 2.5L硬质聚乙烯瓶中。盖上盖保存。 

注意：硬质聚乙烯容器一定要洁净。 

说明：1.配试剂所用水均为去离子水，电导率<0.5uS/cm。 

2.玻璃器皿均为 A级，并经校准。 

4．维护保养 

4.1 维护保养项目及时间 

表 1 维护保养项目和周期 

维护项目 维护周期 备注 

更换试剂 15天  

试剂和电极的检查 15天 更换试剂后，进行该检查 

更换电极液 2周  

更换电极膜 4周  

更换电极 12月  

更换蠕动泵管 6月  

更换水样管和试剂管 6~12月  

更换阀管 6月  
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4.2 更换试剂 

表 2 试剂清单 

试剂 试剂量（L） 编号 

酸性试剂 2.5 12（棕红） 

氨氮标准液 1 10 15（棕绿） 

氨氮标准液 2 2.5 16（棕蓝） 

清洗 1（去离子水） 10 50（蓝黑） 

样品  71（紫棕） 

核查样 2.5 72（紫红） 

碱性试剂 2.0 23（红橙） 

混合试剂废液  87（灰紫） 
 
4.3 更换步骤 

（1）关闭分析仪，将试剂桶与管路连接的接头断开。 

（2）注意试剂桶的标识及颜色，与其管路接口的标识及颜色相一致。将进液管与新

试剂桶连上并将接头拧紧。 

（3）检查一下废液桶，将废液清空。 

（4）开启分析仪，重置分析仪中试剂存量。检查一下试剂桶的容量，使其与显示在

电脑中所记载的试剂桶的容量一致。运行仪器，检查进液管、出液管是否有漏液现象。 

4.4 试剂和电极的检查 

（1）该方法适用于每次更换试剂后，对仪器进行的常规检查。 

（2）确保仪器所有试剂均足量的条件下，执行单步骤操作；并选择步骤号 1，在蠕

动泵停止 1分钟后，读取氨气敏电极显示的 ADC值，并记录为 S1。 

（3）继续执行单步骤操作；并选择步骤号 2，在蠕动泵停止 1分钟后，读取氨气敏

电极显示的 ADC值，并记录为 S2。 

（4）如果 S1-S2≥8000，则可以认定该电极的活性良好。通常新电极的差值约

9000~12000之间。 

（5）本次记录的 S1、S2、（S1-S2），这 3组数据与上一次更换试剂时所作检查所得

的 S1’、S2’、（S1’-S2’）数据一一对比；如果出现同一数据两次检查出现较大变化（>1000），
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应及时检查试剂的配制可能有偏差。例如：本次 S1（步骤 1）较上一次跟换试剂后检查

所记录的 S1相比 ADC读数上升了 1800，代表本次 15#试剂可能向比上一次配制的 15#

试剂浓度偏低。 

4.5 氨气敏电极的实验室检查： 

本方法适用于在现场无法区分是电极损坏还是控制系统故障时，通过实验室方法检

查电极，从而确定故障点。另外可用于验证电极活性是否正常。 

（1）配制两种 pH标准溶液，浓度分别为 4.01和 6.86，其中分别加入 1.31克/250ml

的氯化铵。 

（2）取出实验室用台式 pH计，并调整到 mV显示。 

（3）将氨气敏电极从套管中取出，并将该玻璃电极放入盛有 4.01pH标准溶液的烧

杯中（溶液需浸没电极约 1/2处），轻轻搅动，同时观察台式 pH计的 mV读数，待其稳

定后记下 mV读数为 D1（合格的电极通常会在 30秒内即达到稳定）。 

（4）该玻璃电极放入盛有 6.86pH标准溶液的烧杯中，轻轻搅动，同时观察台式 pH

计的 mV读数，待其稳定后记下 mV读数为 D2（合格的电极通常会在 30秒内即达到稳

定）。 

（5）如果电极每次读数均能在 1分钟内稳定，且 D2-D1〉125 mV，那么电极应为正

常，否则电极可能接近寿命终点，应及时准备备件更换。 

4.6 更换电极膜、电极液或电极 

电极的维护周期与使用频率、和被测水样条件、现场环境温度有关，通常情况下我

们推荐用户每 2周更换一次电极液，每 4周更换一次电极膜，每 12个月更换新的氨气

敏电极。当使用频率每天 6次，被测水样杂质和泥沙很少且氨氮浓度较低，环境温度稳

定且不高于 30摄氏度，可由用户根据实际情况适当放宽维护周期。 

电极维护步骤： 

（1）关闭电源，摇开仪器摇臂门成 120°，从柜后板拧下电极电线的 BNC接头。 

（2）关上摇臂门把电极线从过孔中慢慢抽出，旋松电极固定套见图 10。 

（3）旋开电极顶端，取出内部电极用去离子水冲洗并擦拭干净，弃去电极内部液体，

旋开电极末端的电极膜紧固套，弃掉以前的电极膜，用镊子夹取一片新的电极膜，将电

极膜盖在电极末端，整理好使电极膜平整，盖好电极膜紧固套。 
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注意：确保电极膜表面没有任何皱褶和污渍。 

（4）向电极内部滴入电极液约 1.5ml，安回内部电极，轻轻拽动电极电缆十数次。

旋紧电极固定套，将电极固定在反应池中，盖好电极支架盖。 

注意：电极液的填充应已将内部电极插入套筒后没过内电极 2/1~2/3为宜，切不可

过少，或过多从电极通气孔中涌出。 

注意：安装完成后必须拽动电极电缆>10次，不可省略。 

（5）把电极线从过孔中穿到摇臂门后，摇开摇臂门成 120°，将电极电线的 BNC接

头接回电极放大板，关上摇臂门。 

 

图 9 拧松电极帽和取出电极 

4.7 更换蠕动泵管 

根据需要，每 6个月换一次泵管。 

4.8 更换水样管和试剂管路 

仪器内部使用的聚乙烯管路在使用一段时间以后会发生褪色。这种褪色一般可以接

受，但如果内部出现沉积物，就要进行清洗及更换。更换时间视现场的具体情况而定，

通常更换时间为 6～12个月。 

4.9 更换阀管 

每个月将电磁阀切断阀管的位置调整一次。每 6个月更换全部阀管。 
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5．故障排除 

表 3 简单的故障原因及解决措施 

现象 原因 解决措施 

保险故障 更换位于主电源输入插座上的保险 

主电源电压故障 确定一下其电压是否在（200～240）V之间 

接线是否松动 检查接线套和连接器 

仪器不能接

通（不能正

常启动） 
CPU板故障 更换 CPU板 

触发线连接问题 
检查触发线及两端连接端子之间：断路为系统不响应触发启动，

短路为频繁启动。 

在触发状态

下系统不响

应触发启动

或频繁启动 驱动控制故障 
关闭电源断开触发线；将分析仪触发端用导体短路，开启电源，

将仪器设置为触发启动方式，如果不响应则更换驱动控制板。 

D/A线连接问题 检查 D/A线及两端连接端子是否连接正确。必要时重新连接。 

4～20mA发生漂移 
利用仪器设置菜单中（4～20）mA输出项目输出需要得电流值并

协同数据采集设备从新标定。 
远程无法读

取数据/数

据与现场数

据不符 
CPU板 D/A单元 

故障 

解除仪器（4～20）mA端子的连线，将 250欧电阻接于（4～20）

mA 端子，利用仪器设置菜单中（4～20m）A 输出项目输出

4mA/20mA，分别测量电阻两端电压应为 1V/ 5V，如果不符需要

更换 CPU板。 

注意：更换是必须完全切断电源，并且将原板的 CPU和 SRAM替

换至新板。 

试剂配制错误 更换准确试剂。 

进样管路被污染 
检查进样管路及各个接头和泵管是否沉积有污染物，清洗去除污

染物，或更换。 

系统泄漏 检查管路，如有必要将所有的连接的装置拧紧。 

系统液路不正常 检查各个阀是否工作正常。 

蠕动泵管严重老化 更换蠕动泵管。 

电极敏感度下降 根据情况补充电极液、更换电极膜、更换电极。 

分析结果

偏差 
 

电极刚进行过维护 电极需要 12小时的稳定时间。 
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附件 4： 

WTW-TresCon氨氮仪操作规程 

1．仪器原理 

气敏电极法： 

 

图 1  氨氮分析仪 

2．仪器操作 

2.1  填充/更换氨氮电极电解液，或更换电极膜头 

○1 在测量模式下，按回车键进入标题为：“Parameters NH4-N Modul 1”的测试模块

菜单。 

○2 按上下键选择“Service”项，按回车进入。 

○3 按上下键选择“membrane/electrode replacement”项，按回车，蠕动泵转动，屏

幕显示“membrane/electrode replaced？”，如图 2所示。 

 

图 2 电极更换界面 

○4 待蠕动泵停止转动时，松开测试块上的滚花螺丝，并取下树脂玻璃盖，旋开电缆

与电极间的红色锁紧环，将电缆和电极分开。 
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○5 顺时针方向旋转，慢慢向上取出电极，旋下电极膜头，进行填充/更换电解液，或

更换电极膜头的操作，如图 3所示。 

 

图 3 电极膜头取出 

○6 填充/更换电解液，或更换电极膜头的操作后，将电极顺时针方向重新插入，把电

极电缆线重新接上，装上树脂玻璃盖，如图 4所示。 

 

图 4 电极膜头接入 

○7 按 2次回车，屏幕显示倒计时，如图 5所示。 

 
图 5 倒计时显示 
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○8 蠕动泵转动，待其转动停止时，屏幕显示“Service finished”，按返回键退到“Stop”

状态下，完成此项操作，如图 6所示。 

 

图 6 蠕动泵转动操作界面 

注：电极重要参数已更改，在本项维护保养工作后当系统要进行新的测试时 TresCon 

NH4-N 分析模块将首先运行 AutoCal 程序。 

2.2 填充系统 

○1 将各试剂瓶（1.5L标准液 A，1.5L标准液 B，1.5L10%柠檬酸清洗液，10L的 NaOH

反应试剂）与相应的连接管路连接上，进水黑管连接在进水口上。 

○2 按回车键进入标题为：Parameters，NH4-N Modul 1的测试模块菜单。 

○3 按上下键选择“Service”项，按回车进入。 

○4 按上下键选择“Fill system”项，按回车，屏幕提示如图 7所示： 

 

图 7 测试模块菜单 

○5 确认将所有试剂瓶都放置好后，并且连接完毕后，按回车键进行确认。 

○6 系统启动填充程序，蠕动泵转动，屏幕显示倒计时，如图 8所示。 
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图 8 倒计时显示 

○7 待蠕动泵转动停止时，屏幕显示“Service finished”，按返回键退到“Stop”状态

下，完成此项操作，如图 9所示。 

 

图 9 动作完成界面 

注：填充系统时，所有管路液体都会通过蠕动泵的提升，进入仪器测试模块，正

常现象是透明管路内液体液面有明显提升过程，若液体提升不正常，则检查各连接管

路是否有漏气。 

2.3 自动清洗 

○1 按回车键进入标题为：Parameters，NH4-N Modul 1的测试模块菜单。 

○2 按上下键选择“Service”项，按回车进入。 

○3 按上下键选择“Start AutoClean”项，按回车，蠕动泵转动，完成此项操作。 

2.4 排空系统 

○1 将各试剂瓶接口从相应的连接管路上旋下，进水黑管从进水口连接处上取下，并

将各个接口放入小烧杯中。 

○2 按回车键进入标题为：Parameters，NH4-N Modul 1的测试模块菜单。 

○3 按上下键选择“Service”项，按回车进入。 
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○4 按上下键选择“Drain off system”项，按回车，屏幕提示一检查表，如图 10所示。 

 
图 10 检查表界面 

○5 屏幕的每项提示检查后，按回车键，蠕动泵转动，屏幕显示倒计时，如图 11所

示。 

 

图 11 倒计时 

○6 待蠕动泵转动停止时，屏幕显示“Service finished”，按返回键退到“Stop”状态

下，完成此项操作。 

2.5 查看电极校正记录 

○7 按回车键进入标题为：Parameters，NH4-N Modul 1的测试模块菜单，如图 13所

示。 

 
图 13 测试模块菜单 

○8 按上下键选择“Display calibration”项，按回车进入，即可查看到电极校正记录，

如图 14所示。 



 

38 

 

图 14 电极校正记录 

2.6 查看历史数据 

○1 双手同时按退出键 + M键，进入标题为：“General Parameters”的主机参数菜单。 

○2 按上下键选择“Data  storage”项，按回车进入，选择“View”项，按回车进入，

通过按上下键，查看数据，如图 15所示。 

 

图 15 历史数据浏览界面 

2.7 设置 RS485通讯 

○1 在测量模式下 同时按下退出键和 M键，激活总参数菜单。 

○2 用上下键选择“Interfaces”菜单，并按回车键确认，屏幕上将显示 “查看/更改”

（view / change）提示。 

○3 用上下键选择更改（change），并按回车键确认。 

○4 用上下键输入 PIN 密码（1000）后，用左右键移位，按回车键确认，屏幕上将

显示 RS232 接口参数目录。按回车键进入选择模式，用上下键选择选择 RS485 接口，

如图 16所示。 

 

图 16 总菜单激活 



 

39 

○5 按回车键进入操作模式，用上下键选择选择从动“slave”，按回车键确认光标移

至下行，如图 17所示。 

 

图 17 操作模式 

○6 用上下键选择需要改变的参数，按回车键进入输入模式。 

○7 用上下键输入所需设定的值，用左右键移位。 

○8 按回车键确认，如需更改其他参数重复步骤 6 和 7。 

○9 按退出键离开，屏幕上提示是否 Store（存储）的提示框。 

○10用上下键选择 YES 或 NO 并按回车键确认。 

2.8 设置 4—20MA模拟电流输出 

○1 在测量模式下，同时按下退出键和 M键，激活总参数菜单。 

○2 用上下键选择“Recorder function”功能目录并按回车键确认，屏幕上将显示 “查

看/更改”（view / change）提示。 

○3 用上下键选择更改（change），并按回车键确认。 

○4 用上下键输入 PIN 密码（1000）后，用左右键移位，按回车键确认，屏幕上将

显示： 

 
○5 按回车键进入输入模式，用上下键选择输出对应模拟电流记录器。 

○6 按回车键确认，光标跳到选择的分析模块行。 
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○7 按回车键进入输入模式。 

○8 用上下键选择要分配给记录器的模块。 

○9 按退出键离开或者对其他记录器的参数进行设置。 

 
○10修改完后，按退出键离开，屏幕上提示是否 Store（存储）的提示框，用上下键

选择 YES 或 NO 并按回车键确认。 

2.9 打开/关闭 AUTOFLOW 

○1 按回车键进入标题为：Parameters，NH4-N Modul 1的测试模块菜单。 

○2 按上下键选择“Service”项，按回车进入。 

○3 按上下键选择“AutoFlow”项，并按回车键确认，屏幕上将显示 “查看/更改”

（view / change）提示。 

○4 用上下键选择更改（change），并按回车键确认。 

○5 用上下键输入 PIN 密码（1000）后，用左右键移位，按回车键确认，屏幕上将

显示： 
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○6 用上下键选择需要更改的参数项，按回车键进入输入状态。 

○7 用上下键输入要求的数值用左右键移位。 

○8 按回车键确认输入，如需要更改其他参数项重复步骤 5 到 6。 

○9 按退出键离开，屏幕上提示是否 Store（存储）的提示框，用上下键选择 YES 或

NO 并按回车键确认。 

3．试剂配制 

3.1 配制反应试剂 

药品清单：NaOH颗粒；Na2EDTA粉未；去离子水。 

使用容器：10升药桶。 

使用器具：天平、5升量筒、药匙和抹刀、漏斗（粉末）、玻璃棒。所有器具都要先

用 1M热盐酸溶液（60℃）清洗，再用去离子水漂洗。 

参照表 2-3-15用托盘天平量取定量的化学药品 

注：Na2EDTA 的量取量与待测水样（污水、地表水、废水等）的硬度有关，请参

见表 1选择合适的量。 

表 1 试剂定量参考 

药    品 质    量 水样硬度（德国标准 ºDH） 水样硬度（国标 CaO mg/L） 
NaOH 400 g±4 g — — 

390 g±5 g 98 980 
780 g±5 g 196 1960 
1170 g±5 g 294 2940 

Na2EDTA 

1560 g±5 g 392 3920 
 
（1）往 10L容器中加 5L蒸馏水。 

（2）往容器中小心地添加经称量的 NaOH。 

（3）旋紧容器，小心摇晃容器或用玻璃棒搅拌，以加速 NaOH溶解。 

注：在这过程中，要不时地轻晃容器，以避免局部过热。 

（4）再往容器中小心添加经称量的 Na2EDTA。 

（5）往容器中再添加 5L蒸馏水。 

（6）旋紧容器，小心摇晃容器或用玻璃棒搅拌，以加速 Na2EDTA溶解。 

注：在这过程中，要不时地轻晃容器，以避免局部过热。 

（7）让容器冷却到室温，贴上标签，此为反应试剂（R/A111）。 
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注：在暗处、冷藏条件下可保存 6个月。 

3.2 配制标准试剂 

注：标准液 A、B为一组两种浓度的 NH4-N标准液，根据待测水样 NH4-N的浓度

选择相对应的一组。 

分别为  组 1 . 标准液 A：1.0 mg/L、标准液 B：10 mg/L。 

组 2 . 标准液 A：5.0 mg/L、标准液 B：50 mg/L。 

例如：测试江河、河流、湖泊等氨氮含量较低的地表水可选用配置组 1标液，测试

生活污水、工业废水等氨氮含量较高的废水可选择配置组 2标液。 

药品清单：NH4Cl（氯化氨：53.4913）（分析纯）；蒸馏水（建议使用无氨水）。 

使用容器：1500 ml塑料广口瓶。 

使用器具：干燥箱（至少 120 ℃）；称量瓶；分析天平（±0.0001 g）；托盘天平（±0.1 

g）；2、10、20、100 ml移液管；500 ml、1000 ml容量瓶。 

（1）制备 500 mg/l NH4-N母液  

注：在暗处、冷藏条件下可保存 12个月。 

用称量瓶称取 5g NH4Cl，在 120 ℃的干燥箱中干燥 2小时，再取出来放到干燥器

中冷却到室温。 

用分析天平准确量取 1.9095 g NH4Cl。 

用蒸馏水（建议使用无氨水）充分溶解后，倒入 1000ml容量瓶中，再用蒸馏水（建

议使用无氨水）稀释至 1000ml刻度，摇匀后，贴上标签，此为 500 mg/L NH4-N母液。 

（2）稀释母液，制备所需浓度的 NH4-N标准液 

注：在暗处、冷藏条件下可保存 3个月。 

组 1：标准液 A：1.0 mg/L、标准液 B：10 mg/L。 

用 2ml移液管量取 2ml的 NH4-N母液，倒入 1000ml容量瓶中，用蒸馏水（建议使

用无氨水）稀释至 1000ml刻度，摇匀后倒入塑料广口瓶中，贴上标签，此为标准液 A：

1.0 mg/L NH4-N标液。 

用 20ml移液管量取 20ml的 NH4-N母液，倒入 1000ml容量瓶中，用蒸馏水（建议

使用无氨水）稀释至 1000ml 刻度，摇匀后倒入塑料广口瓶中，贴上标签，此为标准液

B：10.0 mg/L NH4-N标液。 
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组 2：标准液 A：5.0 mg/L、标准液 B：50 mg/L。 

用 10ml移液管量取 10ml的 NH4-N母液，倒入 1000ml容量瓶中，用蒸馏水（建议

使用无氨水）稀释至 1000ml 刻度，摇匀后倒入塑料广口瓶中，贴上标签，此为标准液

A：5.0 mg/L NH4-N标液。 

用 100ml的移液管量取 100ml的 NH4-N母液，倒入 1000ml容量瓶中，用蒸馏水（建

议使用无氨水）稀释至 1000ml 刻度，摇匀后倒入塑料广口瓶中，贴上标签，此为标准

液 B：50.0 mg/L NH4-N标液。 

3.3 配制清洗试剂 

药品清单：柠檬酸（化学纯）；蒸馏水（建议使用无氨水）。 

使用容器：1500 ml塑料广口瓶。 

使用器具：托盘天平（精确度为±0.1 g）；玻璃棒；1000ml容量瓶；500ml烧杯。 

（1）用托盘天平称取 106 g柠檬酸放入 500ml烧杯中，加入少量蒸馏水（建议使用

无氨水）溶解。 

（2）将溶解完的溶液倒入 1000ml 容量瓶中，用蒸馏水（建议使用无氨水）稀释至

1000ml刻度。 

（3）摇匀后倒入塑料广口瓶中，贴上标签，此为清洗液（C/A111）。 

注：在暗处、冷藏条件下可保存 6个月。 

4．维护保养 

序号 维护周期 检查维护内容 
仪器供电是否正常 
模块过程温度是否正常 
仪器工作时序是否正常 
仪器管路有无漏液 
仪器管路里是否有气泡 
蠕动泵是否工作正常 
仪器运行情况及试剂使用情况 
检查仪器测试数值稳定性 

1 每 1月 1次 

移位泵管，填充电极电解液 
2 每季度 1次 更换电极电解液 
3 每半年 1次 更换氨氮气敏电极膜头、蠕动泵管、T型件等 
4 每年 1次 更换氨氮气敏电极 
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5．故障排除 

如果系统发生错误，屏幕上将给出简短的信息提示，并且分析模块会自动切换至停

机模式。用户可以依据提示信息的不同，采取相应的措施以排除系统错误。见表 2。 

                 表 2  故障处理方法 

现象 原因 解决措施 

试剂阻塞 
无法传送试剂，在连接导管内

呈反向压力 
首先检查导管是否有被扭绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

试剂耗尽 瓶子中已没有试剂了 
请换一个满的试剂瓶，然后运行“补充试剂”

的维护保养操作 

标准液 A阻塞 
无法传送标准液 A，在连接导
管内呈反向压力 

首先检查导管是否有被扭绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

标准液 A耗尽 瓶子中已没有标准液 A了 
请换一个满的标准液 A 瓶，然后运行“补充
标准液 A”的维护保养操作 

标准液 B阻塞 
无法传送标准液 B，在连接导
管内呈反向压力 

首先检查导管是否有被扭绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

标准液 B用光了 瓶子中已没有标准液 B了 
请换一个满的标准液 B 瓶，然后运行“补充
标准液 A”的维护保养操作 

清洗液阻塞 
无法传送清洗液，在连接导管

内呈反向压力 
首先检查导管是否有被纽绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

清洗液耗尽 瓶子中已没有清洗液了 
请换一个满的清洗液瓶，然后运行“补充清洗

液”的维护保养操作 

进样阻塞 
无法传送清洗液，在连接导管

内呈反向压力 
首先检查导管是否有被扭绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

无法找到样品 没有进样，TresCon吸入空气 
请检查进样是否泄露。检查前端连接的过滤器

以及稀释设备 

排放阻塞 
蠕动泵无法将系统中的样品及

化学品抽出，排放口处压力过

大 

首先检查导管是否有被扭绞或被其他物体压

住；如果这样还不行，请更换连接导管 

无法得到稳定的测试值 
（无法满足 AutoRead规范） 

更换薄膜或者补充电解液 

标准液 A 的电位大于标准液 B
的电位值 

请检查瓶子是否连接正确（颜色配套）。 
连接其他的标准液试试。 

电极上的电压值超出量程 更换电极/薄膜  
电极斜率超出其许可范围 更换电极/薄膜  

校正失败 

参考电极电压值 Uo超出量程 更换电极/薄膜  
加热失败 保温块无法到达需要的温度 请与WTW的客户服务部门联系 

系统 LED指示灯 
显示红色 

软件或者硬件内错误 请与WTW的客户服务部门联系 
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附件 5： 

COD-203A 操作规程 

1．仪器原理 

1.1 工作原理 

COD-203 的测量方法就是实验室中的高锰酸钾法，其主要过程是：样品中加

入已知量的高锰酸钾和硫酸，在沸水浴中加热 30min，高锰酸钾将样品中的某些有

机物和无机还原性物质氧化，反应后加入过量的草酸钠还原剩余的高锰酸钾，再用

高锰酸钾标准溶液回滴过量的草酸纳。通过计算得到样品中高锰酸盐指数。 

1.2 仪器结构 

1.2.1 整体结构 

COD-203 主要由以下几个部分组成：操作单元、分析单元以及试剂贮藏单元。

仪器相关构成详见下图： 

 
 
试样/稀释水 

计量器 2（选配） 电源开关 
分流器 

控制单元试样/稀释水 
计量器 1 

储水罐 
空气泵 

试剂计量 

废液槽 
反应槽 

滴定泵 进水槽 

加热槽 
夹阀 活性炭 

过滤器 

 

图 1  主要部件名称 

1.2.2 分析单元关键部件结构 

A.分析单元结构 

分析单元主要由试样计量器、试剂计量器、反应槽、油浴加热槽、滴定泵、空
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气泵、管路及管夹阀组成。由计量器控制水样和试剂的进液量。仪器控制气泵和电

磁阀等的启动和停止，从而实现提取试剂，将其送入反应池，然后控制加热温度及

时间，使氧化还原反应充分进行。再控制滴定泵进行高锰酸钾的反滴定，由反应槽

中的 ORP 电极监控反应的平衡电位。最后通过计算得出 COD数据。 

B.加热槽 

向加热槽内注入硅油至上下两条油位线之间。采用油浴加热控制反应槽的温度在

100℃，保证加热均匀及保持恒温。外围设有防护罩，防止与加热槽直接接触，以免烫

伤。 

C.反应槽 

反应盖分别与试样、各试剂管路、ORP 铂电极、以及连通参比电极的连接管相

连，中心为搅拌叶片，促使反应完全。 

 

 

 

图 2 反应槽构造正面示图 

整个反应槽结构如下图所示：主要由搅拌器、铂电极、反应槽、反应槽盖、加热

槽、加热槽盖、基座等部分组成。 
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图 3  反应槽及加热槽结构图 

 

异步电动机 

电动机安装板 

齿轮头 

 

搅拌杆 

橡胶管 

搅拌叶片轴承 
反应槽轴 

铂电极 
搅拌叶片轴承 

反应槽盖 电极固定口 

电极密封圈 

O型圈 

加热槽盖 
O型圈 

O型圈 
连接管 

搅拌叶 

反应槽 

加热槽 

密封 

反应槽基座 
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2．仪器操作 

2.1 界面介绍 

2.1.1 操作主界面 

 

S1R1 水样测量 

操作 数据 曲线 警报 管理 

08/07/21 15:25 

[工序表示] 校对     警报   自动   保养 

小组 

编号 

容量计洗涤 
工序名

1 准备 
剩余时间（秒） 

45 

 

图 4 操作柱界面 

表 1 显示界面各键盘的功能 

操作键盘 功能 

操作键盘 
（OPERATION） 点击就显示操作画面。 

数据键盘 
（ ） 点击就显示测定值显示画面。 

警报键盘 
（ALARM） 点击就显示警报显示画面。 

管理键盘 
（MAINTENANCE） 点击就显示管理画面。 

曲线键盘 
（CURVE） 点击就显示曲线画面。 
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2.1.2 操作界面 

 

图 5 操作界面 

水样自动测量开始 

○1 按“操作”键进入操作界面。 

○2 按保养信号“开键”，状态显示的「保养」激活，按“关”键，状态显示的「保

养」熄灭。 

○3 按自动测定的“开始”键状态显示的自动激活，自动测定开始。按自动测定的

“停止”键，状态显示的自动测定结束，如果此时仍在测量，自动测量会本次测量完

成后停止，如果“停止”键两次，则当前的测定立即停止，这时要使用“洗涤”功

能。 

必须保养状态关闭的状态下才能激活自动测定，同样，必须在自动测定关闭的情况

下才能激活保养状态。 

开始 开 

停止 关 

主页 

08/07/21
 15

[操作] 校对   警报  自动  保养 

自动测量 保养信号 
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2.1.3 数据显示界面 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  数据显示界面 

表 2 数据显示界面键盘功能 

操作键盘 功能 

初始化键 
（OPERATTON） 

连续 2次点击就消去保存的全数据。 

打印键 
（PRINT） 

打印被显示的 12个小时的数据。 

图表键 
（ALL INIT） 

图表显示画面。接近 24数据用图表显示。 

返回 
（GRAPH） 

点击返回到工程显示界面。 

测定値显示 显示 12个小时的测定时刻和测量值（单位：mg/L）。 

显示转换键盘 点击测定价格显示转换。 

（7） 显示现在显示的画面的 1日以前的数据 

（8） 显示现在显示的画面的 12个小时以前数据 

（3） 显示现在显示的画面的 12个小时以后数据 

（4） 显示现在显示的画面的 1日以后的数据 

 
 

00:00 
01:00 
02:00 
03:00 
04:00 
05:00 

8.61 
8.48 
7.88 
7.46 
7.16 
7.24 

完全初始化 图表 印刷 主页 

08/07/27 12:25 

[数据] 
08/07/27 

校对警报自动保养 

06:00 7.48 
07:00 7.73 
08:00 8.42 
09:00 8.54 
10:00 8.92 
11:00 9.45 
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2.1.4 滴定曲线界面 

 

图 7 滴定曲线界面 

 滴定曲线的显示画面随着试剂 4（高锰酸钾）滴加，反应槽中氧化还原电位的变化

曲线。 

2.2 机器的停止 

A. 在仪器待机状态下，直接关闭电源； 

B. 在仪器校准过程中，执行紧急停止，如果是长时间停机，请执行清洗程序，参

考“机器的长期停机”。 

C. 在仪器测量过程中，如果紧急停机，可直接关闭电源，如果非紧急停机的短期

停机，等待测量完成后直接关闭电源，如果是长期停机，等待测量完成后，参考“机器

的长期停机”进行清洗。 

2.3 仪表校准及测量 

2.3.1 仪表校准 

除了定期校准外，一般会在更换试剂后或数据比对前进行校正，在“执行试剂 4 

的吸引和注入”和“反应槽清洗”后，可以对仪器进行校准，在校准前首先要关闭自动

测量状态，进入维护状态，参考“操作界面”；其次，要在参数里选择校正次数和删除

的次数，参考“管理界面”的“D 参数设置界面”，一般默认是校正三次删除一次。 

警报 1 警报 2 警报 3 警报 4 警报 5 主页 

08/07/28
 15:

[曲线
] 

自动保养 

(mV) 

0
0 (mL) 1

2 

标准 
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2.3.1.1 零点手动校准 

A. 按              键就出现管理界面； 

B. 按           键就出现零校正界面； 

C．按 START键就开始进行零点校准。 

2.3.1.2 标样手动校准 

A. 按 键出现管理界面； 

B. 按 键出现最大值校正界面； 

C. 按  键就开始进行标样 1校准。 

2.3.2 仪表测量 

仪表一般有两种测量方式，一种是自动测量，一种外部触发式测量。自动测量请

参考“管理界面”中的“管理-参数设置界面之 H 项”，选择要测量的时间进行设

定，例如要每隔 4个小时测一次，则在 H 项中选择 0点、4点、8点、12点、16点

和 20 点事项为“1”，其余仍保持默认值“0”。然后激活自动测量状态，参考“操

作界面”。 

2.4 机器的短期停机和长期的停机 

2.4.1 机器的短期停机 

当仪器关机的时间小于 1周时，关闭自动测量（参考操作界面）然后关闭电源

即可。再开机之前，参考“开机”进行条件确认。 

2.4.2 机器的长期停机 

当仪器关机的时间大于 1周时，关闭自动测量，倒掉所有试剂，用纯水清洗试

剂桶，试剂桶装满纯水，断开样品管路，连接一个大桶，也装满纯水，激活自动

测量，测量 3～4 次，关闭自动测量，排出滴定泵中的水，关闭自来水阀和 BV1

阀，排掉活性炭过滤器里的水；关闭所有阀门，关闭电源，倒掉试剂桶里的纯

水。 

3．试剂配制与要求 

3.1 试剂的配制 

3.1.1 配制前的准备 

A. 试剂高锰酸钾，分析纯草酸钠，分析纯葡萄糖，分析纯硫酸，分析纯硫酸
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钾，分析纯硝酸银，分析纯（一般不使用）氢氧化钠，分析纯（碱性法时使用）。 

B. 试验器具 

烧杯 500ml，5L（用于配制高锰酸钾和 1+2硫酸），容量瓶 1000ml（2个，用

于配制葡萄糖标准溶液），2000ml（用于配制硫酸钾），5000ml（用于配制草酸钠）

量筒，25mL，100ml，（高锰酸钾滴定时使用）移液管，10ml（若干，用于配制葡

萄糖标液和高锰酸钾滴定）滴定管，洗瓶，电炉子，温度计，蒸馏水，漏斗和滤纸

（用于高锰酸钾过滤）。 

3.1.2 试剂配制： 

A．硫酸 

①准备 1.7 L 高纯度硫酸；②将 2或 3 L 纯水倒入塑料桶中；③加入硫酸。将

小量（约 0.3L）硫酸加入塑料桶，并不断搅拌。为防止溶液发热，每次仅加入少量

（约 0.3 L）硫酸，分 6～7 次加入，每次间隔为 10～20 分钟，并不断搅拌，最后

让溶液冷却；④逐滴加入高锰酸钾溶液溶液颜色轻微变紫，持续逐滴加入 5 

mmol/L 高锰酸钾，直到紫色能保持约 60 秒，然后让其冷却；⑤加入纯水定容到

5 L；⑥将配制好的溶液倒入试剂 2 桶（5 L），试剂 2 桶与 SV9 电磁阀连接。 

B．草酸钠 

12.5 mmol/L草酸钠试剂。①将高纯度的草酸钠在200 ℃下加热1小时，然后在干

燥器中将其冷却；②称量 8.375 g 高纯度草酸钠，加入纯水定容到 5 L；③将配制好的

溶液倒入试剂 3桶（5 L），试剂 3桶与 SV10和 SV5电磁阀连接，管路为蓝色。 

C. 高锰酸钾 

5 mmol/L 高锰酸钾溶液。①将 4.0 g 高纯度高锰酸钾溶解到约 5.5 L 纯水中；②

将溶液煮沸 1-2小时，注意控制温度，水蒸发到 5 L 就可以了；③将溶液静置过夜；

④取上清液，用玻璃过滤器 3G4 和普通滤纸过滤，然后倒入塑料桶中；（在过滤前和

过滤后均不要用水清洗玻璃过滤器 3G4！）⑤调节系数。先加入 50 mL 纯水、5 mL 

硫酸（1+2），然后加入 12.5 mmol/L 的草酸钠 10 ml，用已配制好的高锰酸钾滴定，

终点为微红色，一般第一次在 7-8ml左右，这时需要调整系数 K值到 0.95-0.98，换算

成毫升就是 10.2-10.5ml，这时根据具体的比例加入适当的纯水稀释高锰酸钾原液，稀

释后滴定，再次加入 10 ml的 12.5 mmol/L的草酸钠，这时溶液变为无色，用稀释后的
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高锰酸钾再次滴定到微红色，看消耗的高锰酸钾是否为 10.2-10.5ml。如此 2-3 次调系

数为 0.95-0.98，即滴定至高锰酸钾的消耗量为 10.2-10.5 ml。（如果不在这个范围，过

低或过高仪器都会出现报警）。注：滴定时要求在 70℃的水浴！⑥将溶液倒入试剂 4 

桶（10L），该桶与电磁阀 SV16连接，管路为红色。 

D. 葡萄糖 

参考《HJ/T 100—2003高锰酸盐指数水质自动分析仪技术要求》：称取 1.676g一

水合葡萄糖，用水溶解后，全量转入 1000ml 容量瓶中，加水至刻度标线。准确取

10ml 该溶液，全量转入 1000ml 容量瓶中，加水至刻度标线。该溶液的高锰酸盐指数

值为 10mg/L。国家环保部配制的高锰酸盐指数标准溶液一般都是用的葡萄糖，而很

多环监站在验收比对中都是用该标液作为质控样。 

E. 硝酸银（一般不使用） 

200g/L 的硝酸银试剂（在黑暗无光处保存硝酸银！！）。①将一定量的纯水倒入

塑料桶中；②加入 1000 g 高纯度的硝酸银到塑料桶中，搅拌直到硝酸银完全溶解；

③加入纯水定容到 5L；④将配好的试剂倒入试剂 1桶（5L），试剂 1桶与 SV8 电磁

阀连接，管路为黄色。 

F. 硫酸钾 

①称量 200 g 硫酸钾，并准备 2 L 蒸馏水；②将 200 g 硫酸钾加入 1L 蒸馏水

中，加热到约 50℃，并不断搅拌，得到饱和溶液；③取饱和溶液的上清液，装入瓶

中，然后用等量的蒸馏水稀释。 

注：配制的电极内部试剂在密封条件下保存可使用 1年。 

G. 氢氧化钠（碱性法） 

需要准备 40g/L 的氢氧化钠试剂。①将一定量的纯水倒入塑料桶中；②加入 200 

g 高纯度的氢氧化钠到塑料桶中，搅拌直到硝酸银完全溶解，然后让其冷却；③加入

纯水定容到 5L；④将配好的试剂倒入试剂 1桶（5L），试剂 1桶与 SV8 电磁阀连接，

管路为黄色。 

试剂中不含零点标样（纯水），建议在当地购买，推荐屈臣氏蒸馏水或娃哈哈的

纯净水，由于越纯的水越易被污染，所以一般纯净水开瓶使用后的保质期在三天左

右，超过三天，应更换新的蒸馏水。纯水只在校正时才会使用，注意在校正前更换。 
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3.2 试剂配制注意事项： 

（1）COD 203对试剂要求非常严格，所有试剂必须是分析纯。 

（2）所有试剂要严格按照说明书中的要求程序配置，否则会导致仪器报错。 

（3）高锰酸钾和草酸钠的当量必须非常精确，否则仪器会报错，高锰酸钾配置时

要加热搅拌，完成后要在避光条件下静置过夜，然后用滤纸过滤，最后用配置好的草

酸钠进行反标定；草酸钠溶液和高锰酸钾溶液必须同时更换，不能当其中一个试剂用

完时只单独配置更换一个，高锰酸钾的滴定必须使用同时配置好的草酸钠来滴定，不

必也不能另行配置； 

（4）硫酸配置时要注意安全，把硫酸分 6～7次加入水中，并不断搅拌； 

（5）更换试剂时不能将新试剂混入旧试剂，因为会导致浓度改变，要将旧试剂倒

净，必要时可少量倒入新配制的试剂，润洗试剂桶 2～3次； 

（6）试剂放置时间过长，浓度可能会发生变成，需重新标定或配置。 

3.3试剂配制的安全事宜 

（1）佩戴橡胶手套、防护服、防护眼镜防尘口罩等保护用具，再操作试剂。 

（2）不得使高锰酸钾与有机物接触，或加入硫酸，或与易燃性气体接触，因为可

能会自然着火，或发生爆炸。 

（3）硫酸的 pH值小于 2.0，碱性法中氢氧化钠试剂的 pH大于 12.5；氢氧化钠、

硫酸、草酸钠、高锰酸钾等都是有害物体。不要接触到眼或皮肤，不要吸入蒸汽。若

接触到眼或皮肤时，要立即用大量的水清洗干净，如有异常，请接受医生的治疗。 

（4）不要将试剂洒在涂装表面或地板上。 

4．仪器维护保养 

4.1 日常维护的项目与周期 

周期 
项目目目目 

两周 3月 6月 1年 
补充说明 

1 仪表警报的检查和确认 ■    及时发现问题并做相应处理 

2 试剂和电极液定期更换 ■    旧试剂和电极液必须全部倒掉 

3 零点和量程定期校准 ■    确保测量数据的准确性 

4 滴定泵丝杆润滑  ■   可减小滴定泵负荷以及噪音，建议使用

指定润滑油 
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周期 
项目目目目 

两周 3月 6月 1年 
补充说明 

5 滴定泵活塞润滑  ■   可减小泵的阻力和噪音 

6 注射器和活塞更换    ■ 超期使用会造成高锰酸钾滴漏 

7 活性炭更换   ■  
活性炭异常会带来严重后果，例如造成

与自来水相连的 SV4电磁阀无法关
断，自来水源源不断地流入仪表内部 

8 更换捏阀软管   ■  PV3、PV4（2流道 PV5、PV6） 
废液槽 PV1 反应槽 PV10 

9 气泵消音过滤器    ■  

 
4.2 药品的保存与更换 

4.2.1 试剂的保存 

A. COD203试剂密闭保存 30天（从配制之日起计算）。 

B. COD203 试剂开瓶使用后保存日期 15天（从配制之日起不超过 30天）。 

C. 高锰酸钾注意避光保存，由于高锰酸钾具有强氧化性，在放置一段时间后会

和空气中的还原性物质发生反应而改变其浓度，在使用超过 15 天后，如果没有及时

更换试剂，此时为了获得正确的测量结果，应重新校准仪器，以避免测量结果发生漂

移。 

注意：并不是只要重新校准后就可以继续使用过保存期的试剂，上述建议只是

在没有及时更换试剂时想要继续测量并获得正确结果必须采取的措施。 

注意：高锰酸钾在被还原后，会生成沉淀（二氧化锰），这些沉淀有时会随高

锰酸钾进入管路，造成管路或电磁阀的堵塞，影响仪器正常运行。 

4.2.2 试剂的用量 

A. 试剂的消耗量（当仪器每一小时测定一次连续运转时的 2周的消耗量） 

项目 名称 消耗量 
试剂 1 硝酸银或氢氧化钠溶液 1.85L 
试剂 2 硫酸溶液 3.7L 
试剂 3 草酸钠溶液 3.7L（未草酸清洗时） 
试剂 3 草酸钠溶液 5.5L（毎次、草酸清洗时） 
试剂 4 高锰酸钾溶液 5.55L 
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注意：1. 高锰酸钾溶液的消耗量是指在测定 50%FS浓度的试样时所需的高锰酸钾量。 

2. 硝酸银溶液只是在用酸性法测试时，用于消除水中一定量的氯离子干扰，

一般场合无需使用。 

3. 氢氧化钠溶液只是用于碱性法时使用. 

B. 单次分析的消耗量 

项目 名称 消耗量 
试剂 1 硝酸银或氢氧化钠溶液 5～5.5ml 
试剂 2 硫酸 10±0.5ml 
试剂 3 草酸钠 10.1～10.6ml 
试剂 4 高锰酸钾 根据样品浓度消耗量有所不同 

 
4.2.3 试剂的更换 

A.  注意更换试剂不是添加试剂，试剂过期后应倒掉过期试剂，用新试剂润

洗试剂桶三次，然后将新试剂倒入，将管路连接好。 

B.  更换试剂时，要使新更换的高锰酸钾充入滴定泵中，置换掉旧的高锰酸

钾，以免测试结果不算或仪器报错，首先激活保养状态，在“操作”中按“保

养”下面的“开”键，然后依次按键进入“管理—计量—试剂 4”，点“OK”，

此时滴定泵将泵内的高锰酸钾注入反应槽，再此执行试剂 4计量，滴定泵内吸入新

的高锰酸钾。 

C. COD 203 需要定期清洗反应槽，一般更换试剂时，在滴定泵置换高锰酸钾

后，反应槽内有旧的高锰酸钾试剂，也需要清洗反应槽，在主界面中，依次按键

进入“管理—洗涤—反应槽”，点 OK，开始清洗反应槽，此时反应槽后面会有星

号“★”显示，表示正清洗，星号消失后，表示清洗完毕，可按“主页”退出，

如果清洗过程中按“主页”，则清洗中断。仪器除定期更换试剂，也要观察还原

电极的参比液是否消耗。 

5．故障处理 

5.1 错误信息与注意事项 

5.1.1 常见错误信息及排除 

A. 零校对，SPAN校对异常 

试剂是否配制正常，特别是高锰酸钾和草酸钠试剂浓度是否正常，必要时重
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新滴定调整系数。 

零校对液即纯水是否合格必要时更换，活性碳过滤器是否需要进行保养。稀

释水是否加入检查相应的管路。 

B. 终点检知异常试剂是否加入，请检查相应的试剂管路是否有泄露或不密封

情况并排除。其中请重点检查硫酸有没有加入，如若没有请检查相应的气路管

路。铂金电极是否正常，必要时请拿出检查电极前端，如若有污物请用纸巾擦

除，必要时放入 5%稀 HCL 中浸泡以去除电极上的污物。 

参比电极液是否耗干，必要时请填充。反映池是否被污染，必要时请拆开清

洁。滴定是否运转正常，高锰酸钾是否滴入。检查管路是否通畅，必要时请拆下

管路更换。滴定泵机械传动部分加油润滑，活塞更换并加润滑油。 

C. 温度异常请检查加热器电压是否供正常，加热器电阻是否正常必要时排

除。反应池上的温度电极是否插入，电极如坏请更换。SSR 固态继电器是否正常

工作，各部分电压是否正常。 

D. 试剂 1，2，3，4，计量异常或断 

检查瓶内试剂是否用完。如若不行请检查相应的试剂管路及电磁阀的工作是

否常。 

5.1.2 其他注意事项 

A. 关于电源缆线的容量 

COD 仪在内部有加热器，电源的最大消费电力约为 550VA。在最大工作负

荷时，为不使电源电压下降，请选定电源缆线的粗细。 

B. 至自来水配管的滤网安装因自来水配管内阻塞的情况较多，故请在分析仪

前安置滤网（100目）。 

C. 关于自来水之压力 

自来水的压力为 0.1~0.5Mpa。国内部分地区有水压低的情况，可采用增压泵

来增加水压。 

 D. 关于自来水、水样管路的冲洗管路安装时有可能会在管内残留杂物，会使得

分析仪内部的电磁阀受到损伤，而发生不适的现象，故请充分冲洗。确认了水样管路

的承水槽内部无杂物后，请运转水样泵。卸下自来水管路的装置内部开关阀（BV1）
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管，请安装约 1M 左右别的特氟隆液管 

（4x6）作冲洗。 

E. 关于试剂调和用之纯水如试剂配制用纯水的纯度不良或含有还原性物质，

则会使得空白测试偏高，进而无法测量。在现场调试时，请尽量选用二次蒸馏的

纯水。 

F. 关于 COD 分析法之不同点 

中国国家标准的分析法与日本 JIS 的 COD 分析法相比，程序上几乎相同，但

试剂的浓度有所不同。和国标法手工分析数值比较起来，自动分析仪测量值有可能偏

高，故有必要调整斜率仪表使两种方式的测量结果相吻合。 

G. 关于试剂所调和的高锰酸钾之系数值国内有不少实验室配制试剂时，似乎不

大关注其试剂因素（系数值）。实际上应该按照说明书讲，如系数为 1.00 以上时，有

ORP 值发生异常的可能性。此时，可以将高锰酸钾弄稀，调和其试剂使系数值成 1.0 

以下。 

H. 配管时确认连接是否可靠请确认配管的接头是否松弛。特别是自来水管

路，因其有一定的压力，因此要特别注意。 

I. 电路连接时确认外部端子的松弛、电路板连接是否牢固请确认外部连接线

的紧固端子是否固定牢固，电路板的接头插接牢固。 

 J. 出厂时的参数设置的确认 

根据实际需要设置仪表相关参数。 

K. 外部启动继电器触点 

当选用外部启动方式时，控制继电器的触点不能与别的仪表共用。 
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附件 6： 

DIGS-300高锰酸盐指数操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测试原理 

在 100ml 的样品中加入已计量的高锰酸钾溶液（10ml）和硫酸溶液（10ml），混合

后放入 140℃的油浴池中加热 30分钟，高锰酸钾将样品中的有机污染物质氧化，然后加

入计量的草酸钠溶液（10ml）还原剩余的高锰酸钾，再用高锰酸钾溶液回滴过量的草酸

钠，通过氧化还原电位来判断滴定终点，最后仪器自动计算得出高锰酸盐指数值。 

1.2 仪器结构 

（1）仪器外部结构图 

  

图 1 中文版外观图 

1 机柜柜顶 5 电源 9 水箱 

2 显示触摸屏 6 通讯面板 10 柜门 

3 USB接口 7 控制单元 11 液体管路 

4 散热风扇 8 打印机   

 

（2）仪器内部结构图 
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图 2 仪器内部结构图 

1 液位传感器 5 计量阀 9 高锰酸钾泵 13 硫酸泵 

2 稀释水阀 6 反应加热模块 10 高锰酸钾计量阀 14 样品泵 

3 计量管 7 保护罩 11 草酸钠泵   

4 冷凝管 8 散热风扇温控器 12 高锰酸钾滴定阀   

（3）仪器管路图 

 

图 3 仪器管路图 
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1.3 测试流程 

 
图 4 高锰酸钾系数（K值）测试流程图 

 

图 5 样品测试流程图 



 

63 

2．仪器操作 

（1）主界面 

 

A：当前系统时间显示 

B：工作模式、测试项目、执行动作及运行时间显示区域 

工作模式分为：待机，自动，和维护 3种模式。 

C：测试结果显示区域：显示最后一次正常的 COD测试的 COD值和测试时间 

D：OPR电位，油温，反应池温度显示区域 

E：按键区域：操作菜单 

USB图标：U盘储存设备连接显示 

显示浅蓝色背景为 U盘储存设备已连接 

显示暗灰色背景为 U盘储存设备未连接或连接异常 

Mod图标：显示 RS485或 RS232通讯状态 

显示浅蓝色背景并闪烁为外部通讯连接正常 

显示暗灰色背景且不闪烁为外部通讯未连接或连接异常 
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（2）操作菜单 

 
恢复待机，等待命令 

 
按仪器设置自动定时运行 

 
停止当前仪器运行的状态 

 
查看测试历史记录 

 
进行单项测试和性能检测 

 
仪器运行参数与系统参数设置 

 
界面菜单隐藏 

* 在日常运行维护过程中，维护和设置为最常用菜单，在进入这两个菜单的时候，仪器必须在待机
运行的状态下进行，在自动运行的情况下无法进入。 

①维护菜单 
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名称 说明 

COD测试 启动样品单次测试 

自核查测试 进行仪器自动核查测试，验证仪器测试结果准确性 

校验测试 进行零标样和满标样测试 

试剂存量检查 更换试剂进行试剂在软件上进行置满操作和查看试剂存量 

组合动作检测 泵，阀等基本组合动作检测（如测试前清洗动作） 

输入检测 外部信号输入检测 

输出检测 信号输出检测 

退出 退出当前维护菜单 

在进行自核查测试的时候是抽取各 50ml 的零标样和满标样试剂进行 COD 值的测

试，比如零标样为蒸馏水，满标样为 10mg/L的试剂，理想状态下自核查测试值为 5mg/L。 

校验测试是分别进行零标样和满标样的 COD 测试，2 个测试完成后计算出仪器的

校准系数 A，B值，在设置菜单中矫正设置的结果自动设置功能开启的状态下将 A.B值

写入软件，在以后的正常测试中参与计算最终结果（如计算的 A，B值超出仪器设置范

围将无法写入）。 

试剂存量检查的试剂置满状态容量为固定值，KmnO4试剂为 2L，Na2C2O4试剂为

2L，H2SO4试剂为 1.5L，零标样和满标样均为 2L。每次更换试剂请根据上述容量配置，

更换完试剂后请进行置满操作。 

②设置菜单 
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名称 说明 

矫正设置 空白，K值，零满值等参数矫正测试与设置 

运行参数设置 运行常规测试参数设置 

自动校验设置 自动校验运行的相关参数设置 

工艺参数设置 加热温度，加热时间以及清洗参数设置 

系统参数设置 时间与通讯参数设置 

恢复出厂设置 恢复出厂时设置的各项参数默认值 

退出 退出当前菜单 

设置菜单中，除矫正设置的参数通过启动各项测试进行自动填写，其他值均默认使

用仪器出厂设置值，请勿随意修改。 

 

③ 矫正设置 

 
★ A系数，B系数通过维护菜单中校验测试零标样，满标样计算得出。出厂默认为

A=1，B=0。A值设置范围为 0.5-2.0，B值设置范围为-5.0—5.0。 

★ 通过点击 启动空白值标定测试并自动将测试结果填写进入系统。设

置范围为 0.0-5.0ml。 
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★ 点击 ，进行高锰酸盐系数测试并自动将测试结果填写进入系统，设

置范围为 0.95-1.05。 

★ 稀释水 COD为仪器所使用的稀释水 COD浓度，如果浓度过高会对仪器测试结果

产生影响，点击 ，进行稀释水 COD浓度测试，设置范围为 0.0-2.5。 

★ 结果自动设置选项用于设置以上测试的结果是否自动保存，如果设置“禁止”则

对测试结果不做保存，设置为“使能”则测试结果立即保存并生效，但测试结果超过设

置范围，也不能保存生效。 

3．试剂配制 

仪器使用的试剂均要求为国家标准分析纯试剂，水为蒸馏水，不得使用去离子水。 

3.1 高锰酸钾试剂  

称取 1.6g高锰酸钾，用蒸馏水充分溶解，转入 2000ml容量瓶并定容，另加 50～100ml

的蒸馏水（为调整测试 K值为 0.98左右为最佳状态），然后放置 1～2小时，上清液经

3G4型玻璃过滤器过滤后，转入棕色瓶中，放置在黑暗的地方保存。 

 每 4个小时测一次的情况下，消耗量约为 1000ml/周（请 2周更换一次）。 

3.2 硫酸试剂（1：2） 

将 500ml的浓硫酸在搅拌下缓缓加入 1000ml的水中，再滴加上面配置的高锰酸钾

溶液至硫酸溶液呈微红色，约 60秒不褪色为止。（注意：请严格按照实验室硫酸的配制

方法进行配制。）  

每 4个小时测一次的情况下，消耗量是 600ml/周（请 2周更换一次）。 

3.3 草酸钠试剂  

事先将草酸钠放在 150～200℃ 里加热 40～60分钟。在硫酸干燥器里冷却后，准

确地取 100%纯草酸钠 3.350g 溶解于 200ml 水里。向以上所得溶液里加入（1：2）硫

酸 3ml后，转入 2000㎖ 容量瓶定容。 

每 4个小时测一次的情况下，消耗量约为 1000ml/周（请 2周更换一次）。 

3.4 间苯二酚标准溶液 

间苯二酚储备液：准确称量 0.600g间苯二酚溶于蒸馏水中，并转入 1000ml的容量
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瓶定容，此溶液的 CODMn值为 1000mg/l。 

间苯二酚稀释液：正确取储备液 10 ㎖ 稀释至 1000ml 的容量瓶定容，此溶液的

CODMn值是 10㎎/L。以此类推，可以配制出其他浓度的试验液。 

3.5 葡萄糖标准溶液（备选） 

准确称量 D（+）葡萄糖 1.676g 溶解于蒸馏水中，并转入 1000ml 的容量瓶定容。

此溶液的 CODMn值是 1000mg/L。 

然后再正确地取此溶液 10㎖ 稀释至 1000ml的容量瓶定容。此溶液的 CODMn值

是 10㎎/L，以此类推，可以配制出其他浓度的试验液。 

3.6 系数调节实验（试剂检查） 

 仪器要求配制的草酸钠溶液浓度与高锰酸钾溶液浓度之间满足系数 K值，K值范围

满足 0.95～1.05，才能保证仪器的正常运行，如果不在这个范围，过低或过高仪器都会

出现报警。所以必须用以下实验对配制的试剂进行检查。 

先加入 100ml 纯水、10 ml 硫酸（1+2），然后加入 12.5 mmol/L 的草酸钠 10 mL，

水浴加热到 70℃的时候，用已配制好的高锰酸钾滴定，终点为微红色，记录下高锰酸钾

的用量（mL数）。根据高锰酸钾消耗量调整系数 K值到 0.95～1.05，换算成高锰酸钾使

用的毫升量应该是 10.5～9.5 ml。 

 注意：尽量调整 K 值在 0.95～1.0之间，原则上 K值在 0.95～1.05之间均可以使用，

但当 K值超过 1.0后测试空白值会出现空白为负数的情况。 

4．维护保养 

仪器在日常的运行维护过程中，必须进行常规的仪器维护和检查，这样的目的是为

了确保仪器的正常运行和数据的准确性。在日常维护的过程中，请注意以下几点： 

（1）保证仪器使用试剂与标样配置浓度的准确性。确保原固体试剂在保质期内，存

放符合试剂要求，使用 12 个小时内生产的非去离子蒸馏水进行配置。配置好的液体试

剂不可长期保存，使用时间不可超过 2星期。 

（2）保障外部清洗用水的正常稳定供应，无法正常提供市政自来水情况下，请使用

外部清洗水箱的自动抽取功能（英文版无），同时确保清洗水水质（要求本身的 CODMn

值，浊度等不可干扰正常的测试结果）。 

（3）不要随意拨动液位感应探针和电极，温度传感器等检测器件。 
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（4）仪器各个设定值手动更改后会影响测试结果，请不要随意更改。 

（5）确保仪器主界面上的与上位机通讯与 U盘数据存储功能提示常亮，确保所有测

试数据正常存储进入 U盘，不可随意删除 U盘内的文件数据，不要将 U盘作其他用途

使用。（英文版无） 

（6）根据仪器的日常维护检查周期对仪器进行日常的维护检查，发现问题及时进行

处理，确保仪器安全正常的运行。 

 

4.1 维护保养项目及时间 

维修检查项目 维修检查周期 

对

象 事项 
内容 开

启

时 

2
周 

1
个

月 

3
个

月 

6
个

月 

12
个

月 

检查方法 备注 

堵塞，漏水确认 ○ ○     肉眼检查 

正常流动确认 ○ ○    □ 根据需要定期更换 采样管

路检查 
管路色泽变化  ○     肉眼检查，分解清

理 

根据污染程度

设定周期 

堵塞，漏水确认 ○ ○     肉眼检查 

采
集
部 

采样泵 

检查 定期更换     □  更换蠕动泵管 

请使用指定的

泵管 

试剂补

充 规定残留的确认  ○     肉眼检查 补充正确浓度

的试剂 

堵塞，漏水确认 ○ ○     肉眼检查  
试剂管

路检查 正常流动确认 ○ ○  □   更换试剂管 请使用指定的

试剂管 

堵塞，漏水确认 ○ ○     肉眼检查  

试
剂
部 

试剂泵 

检查 定期更换       更换电机 标准更换周期

是 5年 

松动，脱落状态 ○ ○     肉眼检查  
空气管 

检查 定期更换 ○ ○     定期更换 请使用指定的

空气管 

排液状态 ○ ○     肉眼检查  

空
气
部 

空气泵 

检查 定期更换      □ 根据需要定期更换 标准更换周期

为 5年 
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维修检查项目 维修检查周期 

对

象 事项 
内容 开

启

时 

2
周 

1
个

月 

3
个

月 

6
个

月 

12
个

月 

检查方法 备注 

堵塞，漏水状态 ○ ○     肉眼检查  排
液
部 

排液管 

检查 正常流动状态 ○ ○   □  根据需要定期更换  

程序 

检查 
是否按所定程序

动作 
○ ○    ○ 根据动作流程确认

动作 
 

高锰酸

钾系数

标定 

高锰酸钾系数确

认 
  ○    参考说明书 手动/自动 

   ○   参考说明书 手动/自动 校正 

测试 
零满标样测试 

   ○   参考说明书 手动/自动 

导热 

硅油 
检查导热硅油液

面 
○     □ 肉眼检查 请使用指定的

导热硅油 

液位 

传感器 
检查液位传感器

有没有腐蚀，脱位 
○ ○     

肉眼检查 

根据需要定期更换 
 

铂金 

电极 
检查双铂金电极

有没有污染，清洗     ○  
用软布擦洗 

根据需要定期更换 
 

测
试
部 

热敏 

打印纸 
检查用量   ○    定期更换 请使用指定的

热敏打印纸 

注：○检查，更换；□根据需要更换。 

5．故障信息及处理 

故障信息 原因 解决办法 

稀释水注入错误 

（Check Dilution Line） 

1.稀释水开关关闭或无水注
入 

2.稀释水箱破漏 

3.计量探针没感应到稀释水 

4.稀释水管路堵塞 

1.开启稀释水外部阀门并确保有水 

2.更换或修复水箱 

3.加 1～2 滴浓硫酸进入稀释水箱，反之请更
换计量传感器 

4.更换稀释水管 

样品水注入错误 

（Check Sample Line） 

1.样品水管堵塞 

2.计量探针没感应到 

3.样品泵未动作 

4.进样阀未打开 

1.更换样品管 
2.加 1～2 滴浓硫酸进入样品水，反之请更换
计量传感器 

3.联系厂商 

4.联系厂商 



 

71 

故障信息 原因 解决办法 

高锰酸钾注入错误 

（Check KMnO4 Line） 

1.高锰酸钾缺少或管路堵塞 

2.计量探针未感应到 

1.添加正确试剂或更换管路 

2.更换计量传感器 

草酸钠注入错误 

（Check Oxalate Line） 

1.草酸钠试剂缺少或管路堵
塞 

2.计量探针未感应到 

1.添加正确试剂或更换管路 

2.加 1～2 滴浓硫酸进入草酸钠溶液，反之请
更换计量传感器 

温度错误 

（Bath Temp Error） 

1.加热器不良 

2.温度传感器不良 

3.导热油缺少或变质 

4.温度保险损坏 

1.更换加热器 

2.检查温度传感器线路是否连接异常，反之更
换 

3.添加或更换导热油 

4.更换温度保险 

电位错误 

（Potential Error） 

1.硫酸注入错误 

2.ORP电极不良 

3.反应池污染 

4.样品浓度超高 

5.K值超出范围 

1.检查硫酸溶液注入情况 

2.ORP电极污染或破损，清洗或更换 

3.清洗反应池 

4.手工测试样品浓度是否超量程 

5.启动高锰酸钾系数测试是否在范围 

滴定错误 

（Over Titrate!） 

1.试剂变质导致K值超出范
围 

2.反应池搅拌子不良 

3．ORP电极不良 

1.做高锰酸钾系数 K值测试，超出范围更换试
剂 

2.更换搅拌子和电机 

3.检查电极，更换或清理电极表面积垢 
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附件 7： 

SERES 2000高猛酸盐指数操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测定原理 

加入已知量的高锰酸钾和硫酸，在 97-98℃加热一定时间（与在沸水浴中加热 30min

相当），高锰酸钾将样品中的某些有机物和无机还原性物质氧化，反应后加入过量的草

酸钠还原剩余的高锰酸钾，再用高锰酸钾标准溶液回滴过量的草酸钠。通过计算得到样

品中高锰酸盐指数。 

1.2 组成结构 

（1）仪器分为液路和电路两个部分： 

 键盘操作、微处理器控制程序。 

 蠕动泵（专利技术）适合低速进样，具有很高的稳定性。 

 测量室（专利技术）具有自动清洗功能。 

 独特的冷却方式（风冷或乙二醇冷却）； 

仪器组成结构图见图 1。 

  

图 1 仪器组成结构图 

电路部分 

样品杯 

测量室 

键盘 

蠕动泵 

液路部分 

试剂架 
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（2）仪器内部结构图 

电路部分： 

 

图 2 仪器电路部分 

 

液路部分： 

 
图 3 液路部分 
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（3）仪器管路图 

 

图 4 仪器管路 

1.3 仪器流程图 

 

图 5 仪器流程 

 



 

75 

首先，进样泵（P5）吸取水样注入反应室进行清洗，而后反应室底部排放用电磁阀

（P4）打开将废液排出。 

进样泵重新启动，将待测水样连续不断地注入反应室，在进样的同时，硫酸泵（P3）

将硫酸注入反应室，在 10 分钟时间里，加热搅拌，使水样和硫酸充分混合，并将测量

室加热至 96℃-98℃，而后高锰酸钾泵（P2）开始工作，将固定量的高锰酸钾溶液注入

到反应室，加热 10 分钟，在酸介质中，高锰酸钾与水样充分反应，将水样中的有机物

和无机还原性物质氧化，高锰酸钾过量，而后，草酸钠试剂泵（P1）将草酸钠溶液注入

反应室，将剩余的高锰酸钾还原，草酸钠溶液过量。 

仪器内置的模拟测量元件与电子记时器同时自动归零，而后高锰酸钾泵（P2）开始

工作进行滴定，滴入的高锰酸钾与过量的草酸钠反应，直至出现稳定的颜色变化，达到

滴定终点，这时滴定泵停止工作，同时记时器停止记时，通过计算得出测定结果。 

排空测量室，完成一次测量循环。 

测量时序图： 

 

图 6 测量时序 
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2．仪器操作 

（1） 触摸键盘 

 

 

（2）参数、维护菜单 
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3．试剂配制 

试剂配制：（所用空白水及试剂配制用水应为蒸馏水，不得使用去离子水 

（1）草酸钠   Na2C2O 4    5m  mol/l 

溶解 670mg 草酸钠在蒸馏水中，用蒸馏水调至 1 升，避光保存。 

消耗：120ml/天（对于连续测定，即 33 分钟一个循环）。 

（2）高锰酸钾：KMnO4  2.5m mol/l 

溶解 395mg高锰酸钾在蒸馏水中，用蒸馏水调至 1升，避光保存。 

消耗：150ml/天（对于连续测定，即 33分钟一个循环）。 

（3）硫酸： H2SO4 2mol/l（4N）  

边搅拌边慢慢加入 95-97%的硫酸 110ml进入 890ml去矿化水中。 

消耗：100ml/天（对于连续测定，即 33 分钟一个循环）。 

（4）标准液：间苯二酚溶液 C6H6O 2 

配制满量程 75%浓度左右的溶液作为标液进行校准。 

当量程为 10mg/l时：标液浓度应配制为 7.5mg/l。 
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称取 0.60g间苯二酚溶于蒸馏水定溶到 1L 为 1000mg/L的母液。 

移取 7.5ml母液定溶到 1L 该溶液为 7.5mg/l的标液。 

其余浓度以此类推。 

（5）试剂核查 

取 8ml KMnO4，10ml Na2C2O4和几滴硫酸在小烧杯中，放入水浴加热，或用打火机

在小烧杯底部加热，一般 50秒左右，原紫红溶液变成无色，然后反滴 2、3滴（最多 14

滴）KMnO4后溶液又变成微红色，证明 KMnO4和 Na2C2O4试剂配制的没有问题。反之

KMnO4和 Na2C2O4试剂配置的就有问题了，可能是 KMnO4溶液浓度高了或 Na2C2O4溶

液浓度低了，都会找不到终点，测定值为零。为保证仪器的正常运行试剂就需要重新配

制。 

4．维护保养 

仪器在日常运行维护过程中，需要注意的几点： 

（1）更换试剂时，应注意将管路及泵内的原有的旧试剂用新的试剂赶出和清洗；特

别是更换高锰酸钾、草酸钠和蒸馏水时。 

（2）泵管更换时应注意泵管的长度；长度太短易脱落或折断连接的塑料管，太长则

泵管易折皱而阻塞或破裂。 

（3）重新标定时应用新鲜的蒸馏水，每次大约 15 L 的蒸馏水就够用约两个星期；

而这么长的时间也应该重新进行标定。 

（4）标定时应特别注意 V0 值及 V2 值是否在许可的范围内。 

（5）确定终点用的光电管和反应器出现划痕，而影响仪器对终点的确认。 

（6）在冬季和夏季使用空调时，应注意室内与室外的温差不要过大，以尽量避免各

种试剂的管路中出现气泡。 

表 1  维护保养项目及时间 

维修检查项目 内容 维修检查周期 检查方法 备注 

堵塞，漏水确认  肉眼检查 采样管路检

查 正常流动确认  根据需要定期清洗 

根据污染程度

设定周期 

堵塞，漏水确认 1个月 肉眼检查 

采
集
部 

采样泵检查 
泵管定期更换 3个月 更换蠕动泵管 

请使用指定的

泵管 
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维修检查项目 内容 维修检查周期 检查方法 备注 

试剂更换 残留的确认 1个月 肉眼检查 补充正确浓度

的试剂 

检查堵塞，漏水确认 1个月 肉眼检查  

试
剂
部 试剂管更换 

定期更换 12个月 管路经常出现气泡  

检查堵塞，漏水状态 1个月 肉眼检查  排
液
部 

排液管检查 
更换 6个月 根据需要定期更换  

加

热

模

块 

加热器 检查加热温度 3个月 定期检查加热温度  

 

5．故障信息及处理 

故 障 故障现象 原 因 诊 断 与 排 除 

1.空白失败                                                                                                                                                 

屏幕显示‘OUT  O F  
BLANC ’，即空白循环
不 正常，V0和 V2值
相等或非常接近 

（1）试剂未能正常进入和反应液未能正常排出测量室； 
（2）试剂配制有误； 
（3）泵管与蠕动泵型号不对应； 
（4）测量室不加热； 
（5）光路故障； 
（6）程序时序故障； 

（1）试剂未能
正 常进入和
反应液 未能
正常排出测 
量室 

进入使用者菜单‘ pump  
priming ’引动各泵（P1；
P2；P3；P5；P6和电
磁阀（P4） 

首先检查进液管是否插入到试剂瓶液面以下；取下蠕

动泵右侧胶管，观察是否有液体从接头中流出，如有

表示正常，如无则需拆开蠕动泵进行检查，必要时更

换泵管；排液电磁阀指示灯亮时，如有液体顺畅流出

表示正常，如无液体流出，则需检查电磁阀，必要时

更换电磁阀膜 

（2）试剂配制
有误 

试剂浓度是否正常可

通过目视和仪器检查

两种方法进行判断 

（1）可通过经验观察颜色判断高锰酸钾浓度是否准确； 
（2）可使用万用表测量并观察试剂注入过程中仪器电
路板测试点的电压变化，判断草酸钠和高锰酸钾浓度

是否准确  

（3）泵管与蠕
动 泵型号不
对应 

蠕动泵是定量泵，其定

量结 果与泵的型号和
泵管型号密切相关 

32号泵-- 32号泵管   0.80ml/转 
15号泵-- 15号泵管   0.25ml/转 
8号泵-- 8号泵管  0.07ml/转 
如匹配有误，必须拆开马上更换，否则影响测量准确

性，注意更换后在轴承和泵管上涂抹润滑油 

（4）测量室不
加热 

现象为反应过程中屏

幕始终显示室温 

（1）软件故障：循环过程中加热时序被删除，进入工
程师菜单‘ Prog h e a t e r o n / o f f ’进行检查； 
（2）硬件故障：检查加热电阻和感温元件 AD590，是
否有电源供应或烧毁迹象； 
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故 障 故障现象 原 因 诊 断 与 排 除 

（5）光路故障  

正常的现象应为将左

侧接收器取下，用手放

在接收器位置，应有圆

形绿光打在手心 

（1）发射器故障：发射器无绿光发射，检查其电源供
应，或更换发光管； 
（2）接收器故障：检查其电源供应； 
（3）光路阻塞： 
  A.测量室玻璃壁结构，需清洗； 
  B.胶布遮挡光路 

（6）程序时序 
故障  

程序混乱，有可能是外

干扰所致（雷击、电压

大幅 波动），也有可能
是使用人员误操作造成  

需要重新置入时间数据（参考光盘菜单内容），或更换

C1板部分硬件 

注意 空白循环如果正常，表示仪器各部件均处于正常状态 

2．校准失败 

据 屏 幕 提 示 使 用

2‘ + ’3‘ - ’修正校准结
果，但无法修正表示校

准失败 

（1）确认校准液是否准确配制； 
（2）确认空白结果是否正常 

注意 空白循环正常，是校准成功的前提 

3．测量不稳
定 

 
（1）检查搅拌器； 
（2）检查液路有无固体颗粒或气泡； 
（3）样品的混浊  

（1）搅拌不运
行 

使用改锥或其他工具

接触测量室基座，听是

否有搅 拌器与玻璃壁
碰撞的声音，如有在循

环进行的开始观 察测
量室底部注入的液体 
在发射光的照射下是

否有晃动，如有表示搅

拌器正常工作 

（1）如搅拌器不工作，则需查看测量室的底部磁力搅
拌棒是否有松动的迹象； 
（2）通过唤醒“ PC Boar d Tests “菜单检查所有继电
器。当 RL 继电器受到控制时，搅拌器的电机一定在
运转  

（2）固体颗粒
或气泡  

可通过肉眼观察  
取下管路进行清洗去除固体颗粒；通过引动泵赶出液

路中的气泡 

（3）样品色度 

由于仪器的设计原理

是通过 反应液颜色变
化判断终点进 行分析
的，因此样品的颜色 
有时会对测量产生干

扰 

通过对样品进行前处理来解决，如过滤沉降等方法 

4. 远程启动
失败 

如果从计算机上给出

触发启动信号，仪器不

启动工作 

（1）进入 ‘ Local / Remote  Control ’菜单，确认是否是
‘ Remo te ’设置； 
（2）检查终端板 B1上 6和 7端子是否连接准确 

5. 屏幕黑屏 
一般是由于遭受雷击

或电力系统出现问题

所致 

（1） 确认电力系统已恢复正常； 
（2） 确认仪器内部变压器右侧保险是否良好； 
（3） 有可能液晶显示器故障，需替换； 
（4） 有可能微处理器板（C1）损坏，需替换 
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附件 8： 

 TOC-4100 操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测定原理 

水中的碳由与氧或氢等结合构成有机化合物的碳（总有机碳 TOC）与作为二氧化碳、

碳酸根离子、碳酸氢根离子等构成无机化合物的碳（无机碳 IC）组成，它们合称为总碳

（TC），即成立 TC=TOC+IC 的关系。TOC 又分为，经通气处理从试样挥发失去的成分

（挥发性有机碳 POC）和不挥发的成分（不挥发性有机碳 NPOC）即 TOC=NPOC+POC。

一般水样中的挥发性有机碳（POC）和非挥发性有机碳（NPOC）相比，比例非常小，

可以忽略不计，因此可以得出 TOC=NPOC+POC≈NPOC。 

岛津 TOC-4100 仪器使得水样经过酸化曝气，去除水样中的无机碳后，在 680℃的

温度燃烧氧化，生成二氧化碳和水，水分分离排出，二氧化碳气体导入非分散红外检测

器（NDIR）中进行检测，再根据检测的二氧化碳浓度和校正曲线比较计算出 TOC的浓

度。

1.2 TOC-4100的流程图 
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TOC-4100仪器分析流程如下： 

                        CO2气体 

水分

图 1  TOC-4100的流程图 

1.3 样品采样单元 

多功能进样器

酸

标准溶液

在线样品

离线样品

稀释水

排气，测定IC或POC

TC 燃烧管

排水

吹扫气体

图 2  TOC-4100的进样单元 

2．试剂及其配制 

2.1 标准试剂的配制：准确称取基准试剂邻苯二甲酸氢钾 2.125 克溶解于蒸馏水

中，稀释至 1L容量瓶中。溶液的浓度为 1000mg/L碳（即 1000ppmC）。此溶液可作为

标准原液保存。使用时根据样品浓度的不同，再进行稀释配制。建议配制 50mg/L 碳的

标准溶液对仪器进行校准。

2.2 稀 HCl的准备：将分析纯的浓 HCl稀释 10倍，至 500ml。 

2.3 载气的准备：47L高纯氮气（99.99%以上）1瓶及相配的减压阀一个。 

NDIR 检

测CO2浓

度

计 算 出

TOC 浓

度

水样 加酸、曝气

去除无机碳

燃烧管，680
℃ 燃 烧 氧

化，生成水

分与 CO2 

水分排出
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3．仪器的操作 

3.1 仪器准备状态 

在『菜单』里的『监视器』画面图 3显示： 

 
图 3  仪器准备状态界面 

当五项指标都 OK后，绿色的 READY灯点亮，仪器进入测量状态。 

3.2 标准曲线的校准 

 
图 4  仪器主界面 

在图 5仪器主界面按 F4键进入『菜单』画面图 5： 

 

图 5  仪器采单界面 
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选择『标准曲线登记』进入图 6标准曲线登记画面： 

 
图 6  标准曲线登记 

输入相关项目后，按 F1『确定』键后，回到初始画面，再按 F3键『校正』后，进

入图 7标准曲线制作界面： 

 

图 7  标准曲线制作界面 

按 START键开始校正。 

 

3.3 在线测量 

同样在仪器主界面中按 F4键进入『菜单』画面，选择『测定条件登记』，进入测定

条件登记界面。 

测定条件登记图 8的（1）、（2）、（3）、（4）和（5）。 
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    图 8 测定条件登记条件（1）、（2）、（3）、（4）、（5） 

输入全部相关项目后，按 F1键『确定』后，回到初始画面。再按 F1键『在线』后，

进入 图 9在线测量。 

 

图 9 在线测量 

按 START键开始在线测量。 

3.4 离线测量 

在初始画面中按 F2键『离线』，进入图 10离线测量界面（1）、（2）、（3）： 
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选择『根据测定条件选择』进入： 

 

按 F1键『确定』后，进入： 

 

图 10  离线测量界面（1）、（2）、（3） 

按 F1键『确定』后，按 START键开始离线测量。 

3.5 保养 

在『菜单』中选择『保养』，进入图 11『保养』 

 

图 11 『保养』界面 

按项目依次检查仪器状况。 

3.6 服务 

在『菜单』中选择『服务』，进入图 12仪器服务界面： 
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图 12  仪器服务界面 

选择『试料注入状态检查』和『机械检查』，对仪器进行维护检查。 

4．维护保养与故障排除 

4.1 TOC-4100系列日常检查表（以下点检项目应 1次/周） 

相关项目 相关标准 维护方法 

载气气源供应是否正常 
载气瓶气压大于 2Mpa，二次
表为 0.3Mpa 

不足时应更换新气瓶 

试样水是不是能正常取

到 
保证试样水在检测时正常流

动 
否则检查管道是否堵塞、泵的工作是否

正常等 

检查周工作是否正常 历史记录全部记录 从趋势图里检查 

仪器工作状态 
仪器面板上的红色 Ready 灯
常亮 

不亮时通知相关办事处技术人员 

加湿器 
里边的蒸馏水应保持在上、

下标线之间 
若蒸馏水面低于下标线，须补充蒸馏水

至上标线 

B型卤素洗涤器 
内边的蒸馏水应保持在将进

气管底端浸入水中 

若蒸馏水水面低于进气管底端，须加入

蒸馏水到将进气管底端浸入水中同时水

面应低于出气管口 

卤素洗涤器 内部的吸收剂不能完全变黑 
若内部的吸收剂从入口发黑变色到出

口，则须更换新的 

冷凝水容器 
里边的蒸馏水应保持在溢流

管口的近处约 10mm以内 
若蒸馏水面较低时，须补充蒸馏水至溢

流管口位置 

试样水是不是能正常取到 
检查管道是否堵塞、泵抽水与取样是否

匹配等 

载气气源供应是否正常 
如是钢瓶供气，注意气体是否将要用完，

气体是否泄漏等 

需经常关注的项目 

自来水供应是否正常 注意自来水开关应保持在常开状态等。 
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4.2 TOC-4100仪器主要零配件更换周期及相关更换标准 

相关项目 相关标准 维护方法 
CO2吸收器 1 
（载气精制用） 

载气采用高纯氮气，约 1年更换
一次 

到期及时更换新的 

CO2吸收器 2 
（光学系清扫用） 

约 1年更换一次 到期及时更换新的 

白金催化剂 
约半年更换一次；保证催化剂不

能发白或破碎 
若催化剂发白或破碎，须清洗或更换 

燃烧管 
约 1年更换一次；保证燃烧管透
明、不漏气 

若只不透明，但不漏气，则清洗即可。

若漏气须更换 

注射器的柱塞头 
约半年更换一次；不能因磨损产

生裂缝而导致泄漏 

若吸入式样时在柱塞头附近产生气泡

或送出式样时从筒的下部泄漏式样

时，须更换 

滑动式式样注入部的 
垫圈 

约 3个月更换一次；不能漏气 
若漏气时，两个垫圈（一个白色的、

一个黑色的）同时更换 

4.3 日常检查中要注意： 

（1）三个水位：第一个是指加湿器中的水位要在瓶上两个刻度之中，第二个指 B型

卤素洗涤器中的水位要高过进气管底端，尤为重要的第三个指冷凝水容器中的水位要

接近溢流口，否则会有样气漏掉； 

（2）两个气体流量和一处气泡状态：气体流量是指载气和喷射气的流量一般设定为

150 和 50（ml/min），气泡状态是指仪器在工作状态时 B 型卤素洗涤器中的气泡是均匀

急促的，否则可能有漏气或堵塞； 

（3）检查峰的形状和面积：峰的形态应为正态分布，面积随样品浓度而定，如果峰

的形态不呈正态分布，则很有可能催化剂或载气有故障； 

（4）在更换完注射器和进样管之后一定要做“注射器的零点检测”和“进样量的零

校正”。 

（5）每次校正前，必须做“进样量的零校正”。 
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4.4 备件的安装和更换   

4.4.1 燃烧管的安装见图 13 

图 13  燃烧管 

如图所示催化剂变成白色，此时必须更换催化剂。  

2片鉑金网必须平放，以防止催化剂脱落。 

催化剂放置均匀 

5mm石英棉要保持均匀 

10mm陶瓷纤维要保持均匀（地表水监测可以不加陶瓷纤维） 

4.4.2 注射器的安装见图 14 

用蒸馏水将注射器活塞润滑。 

卸下 8P内注射器的连接，安装注射器（只能用手拧，不能使用工具），不要过分强

制紧固，否则会使 8P内树脂部变形，导致漏液。 

连接吹扫气配管时，注意螺母纹路，不要强拧，否则会造成漏气、漏液。 

如果发现柱塞头处有漏液、气泡现象，则必须更换柱塞头。 

图 14  注射器 

失效的 
催化剂 

铂网两块 

石 英

鉑催

陶瓷纤

维 

燃烧管 
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4.4.3 注入滑块的安装见图 15 

图 15 滑块 

将燃烧管的顶端垂直插入滑块的底座，让其内部的 O圈和燃烧管完全密封，以防止

漏气。 

滑块不能有上下方向的活动，否则会降低滑块与试样注入部垫圈的密封性。 

在开机调试时要检查滑块右边的风扇运行是否正常；滑块如果过热，滑块很容易受

热变形。 

4.4.4 CO2吸收剂的安装见图 16 

图 16  CO2吸收瓶 

CO2吸收剂使用周期一年，一年后需要更换。                                                                                                                                                                          

检查有无漏气 

气管和气口应对应连接，避免接错。 

 

用旧的注

射器 

柱塞固定

螺丝 

柱塞头 

柱塞 

吹 扫气

供气口 

管桶 
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4.5 常见故障及其排除 

TOC-4100常见故障及其排除 

相关项目 标准 维护方法 
载气为压宿空气，约 2个月更换一次 到期及时更换新的 CO2吸收器 1 

（载气精制用） 载气为氮气，约 1年更换一次  

CO2吸收器 2 

（光学系清扫用） 
约 1年更换一次 到期及时更换新的 

蒸馏水 标准桶（10L）约用 40天（与用量有关）剩水不多时，更换 

盐酸 标准桶（2L）约用一年（与用量有关） 剩下不多时，及时添加 

标准液 标准桶（500ml）约用 30天 超过 30天后，更换 

加湿器 蒸馏水应保持在上、下标线之间 
加入蒸馏水，使水面保持在上、下标

线之间 

B型卤素洗涤器 
里边的蒸馏水应保持在将进气管底端浸

入水中 

加入蒸馏水将进气管底端浸入水中，

同时水面应低于出气管口 

卤素洗涤器 内部的吸收剂不能完全变黑 
吸收剂从入口到出口完全变色发黑，

则须更换新的 

冷凝水容器 
里边的蒸馏水应保持在溢流管口的近处

约 10mm以内 

若蒸馏水面较低时，须补充蒸馏水至

溢流管口位置 

白金催化剂 不能发白或破碎 若催化剂发白或破碎，须清洗或更换

燃烧管 透明、不漏气 
若只不透明，但不漏气，则清洗即可。

若漏气须更换 

载气精制管（L型）不能破碎或有裂缝漏气 若破碎或有裂缝漏气须更换 

注射器的柱塞头 不能因磨损产生裂缝而导致泄漏 

若吸入式样时在柱塞头附近产生气

泡或送出式样时从筒的下部泄漏式

样时，须更换新的 

滑动式式样注入部

的垫圈 
不能漏气 

若漏气时，两个垫圈（一个白色的、

一个黑色的）一起更换 

式样水是不是能正常取到 
检查管道是否堵塞、泵抽水与取样是

否匹配等 

载气气源供应是否正常 
如是钢瓶供气，注意气体是否将要用

完，气体是否泄漏等 
需经常关注的项目 

自来水供应是否正常 
注意自来水开关应保持在常开状态

等 
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5．仪器检查 

5.1 准备工作 

5.1.1 仪器部件的检查 

（1）燃烧管的检查： 

A. 检查燃烧管填充时 2片铂金网是否放平；                   

B. 检查 5mm石英棉和催化剂是否放置均匀； 

C. 检查内部燃烧管是否完全密封，以防止漏气； 

D. 检查滑块与试样注入部垫圈的密封性； 

（2）注射器的检查： 

A. 注射器内壁是否结垢； 

B. 注射器内壁是否有漏液现象； 

C. 注射器内部顶部是否有气泡； 

（3）CO2吸收器的检查； 

A. 检查 CO2吸收剂是否过期； 

B. 检查 CO2吸收剂和连接件有无漏气。 

5.1.2 仪器内部试剂的准备 

A. 加湿器内部纯水的检查（液位在两线之间）； 

B. B型卤素洗涤器中纯水的检查（加满，保证有气泡；变色必须更换）； 

C. 冷凝器排液容器中纯水的检查（加满；防止排液管打折）； 

D. 纯水桶的检查（不缺水，水质新鲜）； 

E. 盐酸桶的检查（不缺盐酸）。 

5.1.3 校正曲线的制作 

A. 量程选择为实际水样浓度的二倍，普通地表水建议使用 TOC浓度 50mg/L的

标液校正（邻苯二甲酸氢钾配制）。 

B. 制定曲线的标准液需新鲜配置；TOC校正曲线的测量次数三次以上，CV值≤

2.0%。 

C. 校正前必须做“进样量的零校正”。 

注意：如果是新更换的燃烧管，由于燃烧管内部催化剂还不很稳定，因此第二天必
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须重新校正。 

5.1.4 质控样检查 

校正完成后，应使用已知浓度标液（应小于校正用标液浓度）作离线测量（最少测

量 3次），检查仪器测量准确性。 

  每周核查可用已知浓度标液（应小于校正用标液浓度）作离线测量，测量相对误差

≤10%。如果误差较大，应进行仪器校准或查找其他原因。 

5.2  TOC/COD相关系数的确定 

5.2.1 水样的采集 

（1）TOC-COD 相关系数的统计，数据越多越好。但考虑到实际测定的工作量，采

取 20个试样进行 TOC值和 COD值的测定。 

需考虑季节、丰、枯水等情况，经常进行相关系数的修正。并及时修改仪器上的

a、b值，保证 COD输出值正常。 

（2）需用相同水样分别进行 TOC和 COD的测试：将采到的试样分为两份前，必须

要充分搅拌均匀后再分开。一份水样在 TOC-4100 进行离线测定；一份在实验室进行

COD测定。 

（3）试样经长时间放置，由于微生物的作用，COD和 TOC的浓度容易产生变化。

采完的试样最好及时进行 COD和 TOC测定。若要短时间保存时，容器内不要留有空间，

装满后，须加硫酸保存样品，密闭放置在冷暗处（冰箱内）保存。 

（4）试样体积：至少 500ml。 

5.2.2 样品 TOC的测定 

（1）在测定水样的 TOC 值前，要保证 TOC-4100 测量准确性，必须对仪器进行校

正，校正测量次数 3次以上。 

（2）对同一试样，须多次反复测量（5～6次）取平均值。 

注意事项： 

1. 对水样要采取充分振荡混合。每次 TOC-4100内注射泵即将采水之前，先手工摇

匀水样，离线测量 3次以上。 

2. 曝气时间的检查：在加酸过量的情况下，将喷射气气体量调整为 80ml/min，变

换通气时间（例：通气时间为：2分、3分、4分）离线测定，直到试样的 TOC（NPOC）
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无变化为止。 

3. 加酸量的检查测量 TOC时，去除 IC用的酸的添加都是过量的（确认方法是：将

通气处理后，8P阀的 8号转换器中排出的液体用 pH试纸进行 pH值测试，并确认为 pH

在 2以下）。 
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附件 9： 

KS2900型叶绿素在线监测仪操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测试原理 

测量基本原理是基于被检测物质发射出的荧光光谱。 

1.2 仪器结构 

 

2．仪器操作 

2.1 主界面 

 

图标按钮功能： 

显示：自动测量时，显示实时数据的界面。 

仪器：用于设置仪器的固有参数。如仪器时间，密码、通道设置等。 

检查：用于检查仪器个部件功能，用户不需要操作。 

记录：用于查阅测试数据的历史纪录。 

关系：用于仪器调校时，输入调校数据。并可以观察调校曲线。 

零点校准：用于设置零点校准和自动清洗的开关、周期等参数。 
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测量参数：用于设置测量模式、周期、取样等参数。 

输出设置：用于设置 RS232串行口，4-20mA电流输出，报警等参数。 

操作方法：点击相应的图标，即可进入相应的界面。在任何下级界面点击“ “，

都将会回到主界面。 

操作方法：点击相应的图标，即可进入相应的界面。 

2.2 密码确认界面 

当访问或修改一些重要参数时，须通过密码验证，才可以进行。此时在界面上弹出

密码验证输入框，输入密码后，按“Enter”键，进入第二级界面。 

2.3 显示界面   

 
在自动测量时，显示界面用来显示实时数据、最近一段时间的数据变化趋势曲线。 

2.4 仪器界面    

 

此界面下，用于设置仪器固有的一些参数 

（1）软件信息：显示当前软件版本。不能人为设置。 
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（2）访问密码：设置仪器访问密码。可保护仪器参数不会被随意更改。可在 0-9999

之间任意设置四位（详见 5.4.6.1）。 

（3）存储设置：对仪器存储器进行相关操作。 

（4）时钟：用于设置仪器时钟。 

（5）1通道设置：用于配置 1通道所测参数。 

（6）2通道设置：用于配置 2通道所测参数。 

2.4.1 访问密码设置界面 

 

先点击密码数据输入框，输入框变为空时，通过数字键输入 0-9999之内的任意密

码值，按“Enter”键及确认输入后，就完成了密码的设置。按“返回”回到上一级菜

单。 

2.4.2 存储设置界面 

 

 按功能按钮，将完成相应的操作，用户请慎用！按“返回”回到上一级菜单。 
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2.5 检查界面 

 
 

此界面下的操作，用于检查测试仪器各部件工作情况。 

（1）取样：启动进样泵。 

（2）清洗：启动电磁阀和清洗泵。 

（3）氙灯测试：打开氙灯光源，同时检测输出信号，检测结果在氙灯测试界面显示。 

（4）零点校准：进行零点校准。零点校准结果在零点校准状态栏显示。 

（5）测量：进行手动测量。 

（6）停止：停止取样或者清洗。 

操作方法： 

功能按钮和选择按钮为蓝色，当选择或点击时变为红色，并且会在左边窗体里显示

对应的测试状态。“取样检查”和“清洗检查”需要点击“停止”才能停止电机。 

2.5.1 氙灯测试结果界面 

 

氙灯测试完成后，显示出在检测器上所检测到的信号平均值，并计算出对应的测

试偏差，此功能界面很好的体现出了仪器的稳定性。 

2.5.2 零点校准结果界面 
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   零点校准时，光电检测器上的测量信号值。 

2.5.3 手动测量结果显示界面 

 

2.6 记录界面 

此界面用于查看测量数据的历史记录。每页显示 20条历史记录。 

 

操作方法： 

点击测量参数名称按钮，更换显示下一参数测量记录。 

点击上翻页和下翻页，可向前或向后查看记录。 

按时间搜索记录时，在开始日期栏分别输入年、月、日、时、分、秒，点击“查询”

按钮。 

2.7 线性关系界面  
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进入该界面后，通过选择“设置通道几线性关系”，进入相应通道线性关系设置界

面； 

 
有两个线性关系，可供选择参与测量运算；蓝色为选定状态，此时仪器测量时按照

该线性关系参与运算；可以通过按钮“按线性关系几计算”选定不同的线性关系。注：

只有当“线性关系几计算”为选定状态时，才能进入相应的线性关系数据或者线性关系

曲线界面。 

点击“线性关系几数据”可以进入线性关系数据的输入设定，点击“线性关系几曲

线”可以进入查看当前参与运算的线性数据所绘制的曲线图。 

     
进入“线性关系几数据”输入设置界面后，可以输入线性相关拟合数据，从而校正

仪器。 

在“线性关系几数据”添加数据框中，实际值表示标准值，即实验室测试数据。
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测量值为按照 1：1关系时，仪器测量值。 

添加线性关系数据时，T0和 M0不能更改，并且总是 0。T1-T9，M1-M9，依次填

入数据，并且按照从小到大的次序添加。用不到的数据必须添 0。 

当线性关系为 1：1时，T1、M1输入 1，T2、M2输入 2；单点校正时，T1输入标

准值的 1/2、M1输入测量值的 1/2，T2、M2分别输入标准值和测量值。 

操作方法： 

点击数据框内的数据，数据输入框为白色，通过数字键输入数据后，点击“Enter”

键，即可添加数据。 

点击“返回”按钮，回到上一级界面，然后点击对应“线性关系几曲线”可以看到

数据相关性曲线，可以查看分析相关性。 

2.8 零点校准界面 

 

“通道几零点调校”功能按钮：选择进入，查看对应通道上一次调零值状态或者进

行一次自动调零。 

“通道几调零参数设置”功能按钮：选择进入，可以设置仪器对应通道自动调零的

相关参数。 

2.8.1 “通道几零点调校”界面 

在该界面可以查看仪器上一次的调零记录，通过选择“零点调校”功能按钮，仪器

立即进行一次自动调零；选择“返回”回到上一级界面。 
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2.8.2 “通道几调零参数设置”界面 

 

此界面用于设置自动校准或清洗的开关和周期等参数。 

（1）自动清洗状态：分为开和关两个状态。 

（2）零点自动校准：分为开和关两个状态。 

（3）零点校准周期：每次校准或清洗的时间间隔。单位：小时。 

（4）清洗时间：清洗泵运行时间。单位：秒。 

（5）静止时间：清洗完毕后，或零点校准前静止时间。单位：秒。 

（6）恢复时间：清洗完毕后，或零点校准后进样泵运行时间。单位：秒。 

（7）手动校准：按照清洗时间，静止时间，恢复时间的设定值，立刻进行校准。 

操作方法： 

功能按钮为灰色，当选择或点击时变为蓝色。更改调零参数时，选择对应参数输入

框，输入数字，点击“Enter”键确认。 

选择“返回”回到上一级界面。 
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2.9 测量参数界面  

 

     此界面用于进入相应通道进行测量模式的设定；点击按钮及进入相应设置窗口界

面。 

    

  

此界面用于设置自动测量参数。根据实际情况，可现场设置测量参数。 

（1）测量模式：分为连周期模式、停止模式，外部模式。 

周期模式为按照预先设定的周期进行测量的模式。 

停止模式为仪器停止测量功能的模式。 

外部模式为用于仪器外部控制。 

（2）测量周期：设定每次测量的时间间隔。单位：分。 

（3）自吸泵运行时间：设定外部自吸泵运行时间。单位：秒。 

（4）取样泵运行时间：设定取样泵进水样时间。单位：秒。 

（5）测量前静止时间：进样泵停止后，测量前的静止时间，以等待气泡消失。单位：

秒。 
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操作方法： 

功能按钮和选择按钮为灰色，当选择或点击时变为蓝色。当选择某个选项输入数字

时，输入框为白色，输入数字后，点击“Enter”键确认。 

按返回回到上一界面。 

当“周期模式”、“停止模式”呈蓝色时为当前选定的模式。 

3．试剂配制 

3.1 准备材料、仪器和试剂 

（1）材料：绿色植物叶片，本实验中选用绿色菠菜叶为试材。 

（2）仪器：（a）WTW-6100便携式分光光度计；（b）天平；（c）研钵；（d）滤纸；

（e）漏斗；（f）5ml刻度移液管；（g）胶头滴管；（h）剪刀；（i）25ml宗色容量瓶、50ml

宗色容量瓶、100 ml宗色容量瓶；（j）比色皿（1cm，2个）；（q）擦镜纸。 

（3）试剂：（a）碱式碳酸镁；（b）二氧化硅；（c）95%乙醇。 

3.2 配置步骤 

（1）将新鲜菠菜叶用清水洗净晾干。 

（2）取菠菜叶片中无根无茎部分，剪碎后，称取 2g，放入研钵中。 

（3）称取碱式碳酸镁 0.2g，二氧化硅 0.5g，分别倒入研钵中。加入 3～5ml 95%乙

醇，研磨成匀浆，直至被研磨样品组织变白，静止 3~5min后，用一层干滤纸过滤到 25ml

容量瓶中，用胶头滴管吸取 95%乙醇将研钵洗净，清洗液也要过滤到容量瓶中，并用

95%乙醇沿滤纸的周围进行洗脱，待滤纸和残渣全部变白后，用 95%乙醇定容至刻度。

摇匀后，作为母液，避光冷藏保存。 

（4）对分光光度计进行调零后，用 95%乙醇溶液作为空白，测试波长 663nm、645nm、

630nm、750nm处的吸光度值。 

（5）取母液 5ml稀释至 100ml，取稀释后的样品放入 10mm比色皿中，注意不要用

手接触比色皿的光面，先用待测样品润洗 2-3次，所取样品高度约为比色皿高度的 4/5，

用擦镜纸擦干净后，放入分光光度计分别测试波长 663nm、645nm、630nm、750nm 处

的吸光度值记下显示浓度和各个波长的吸光度，根据下述公式计算出相应浓度，此时浓

度约为 4～7mg/L，663nm 波长吸光度约在 0.4-0.7。注：务必保证此时测试样品 663nm

波长的吸光度在 0.2～1.0之间。 
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C（mg/l）=（11.64*（A663-A750）-2.16*（A645-A750）+0.1*（A630-A750））*10mm 

（6）分别取上述（5）中样品 2、5、10、15、20ml稀释到 1L，按照稀释比列推算各

个样品浓度范围约在 8～140μg/L。各地叶绿素仪器量程范围可参考当地水质范围设定。 

4．维护保养 

仪器在日常运行维护过程中，需要注意的几点： 

（1）根据所设定的零点校准和清洗频率，定期检查清洗液，当清洗液不足时，应及

时添加。排出的硫酸废液收集后与碱（食用碳酸钠，石灰等）中和至 PH7-9后才可排入

污水管道。 

（2）日常检查包括泵、管、接头是否有渗漏现象；水样预处理系统是否堵塞导致仪

器取样异常； 

（3）仪器清洗使用 5%稀硫酸，稀硫酸添加时需配带防酸手套和眼镜，避免受伤。 

5．故障处理 

故障现象 原因和解决方法分开描述 

氙灯检查时，电压太低 
氙灯不亮，检查线路接头是否接触良好 
接收器线路接触不良 

氙灯检查时，电压不稳定 保护接地线连接不良 

测定值太低 

流通池中无水，取样水路堵塞、破裂漏气、蠕动泵故障 
样品池中有水泡，检查水路是否漏气 
自动调零出错，清洁液被污染，清洗管路漏气，或者没有清

洗液 
调校有误，按照实验室测定的标准溶液值重新调校 

测定值太高 调校有误，按照实验室测定的标准溶液值重新调校 

测定值不稳定 

流通池中有水泡，取样水路漏气 
流通池内有沉淀 
移动光学部分（移开后进行手动检查） 
调校有误，按照标准检查 
保护接地线连接不良 
水样浊度太高 
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附件 10： 

INFICON CMS5000 VOCs自动监测仪操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测试原理 

水样分析开始前，待分析样品水被注入底部的采样水杯中，多余的水从溢流口流走，

上样结束后，开始运行自动内标校准方法，若内标校准正常则开始运行样品水的 VOCs

分析方法：此时，气泡状的氩气通过吹气管进入水中，当气泡上升时，一部分 VOCs被

氩气吹脱将从水相变为气相，在采样管顶部被内部采样泵引入 CMS5000内，并被

CMS5000内置浓缩阱吸附浓缩，这种采样方式称为“吹扫捕集”。然后由加热浓缩器和

逆向载气流将 VOCs解析后进入气相色谱仪的色谱柱进行分离，然后利用MAID检测器

检测，通过建立好的标准曲线对每种 VOC进行定性定量分析，并自动生成检测报告。 

1.2 仪器结构 

（1）仪器外部结构图 

 

图 1 外观图 

（2）仪器内部结构图 
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图 2 仪器内部结构图 

（3）仪器管路图 

 

图 3仪器管路图 
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1.3 测试流程 

1.3.1 采样系统 

CMS 5000与现有水站采样系统进行整合后，整个采样流程可以通过工控机控制，

水样在样品分析之前不仅可以及时采集到采样杯中、分析结束后通过电动球阀将水样及

时排走，还在待机过程中增加了使用自来水对水杯进行冲刷达到自清洗的功能，以避免

水样泥沙含量较大时在杯底残留泥污，大大减少了人工清洗的频次。 

整个采样过程及采样后的清洗过程可分为以下几步： 

第一步  采样水杯上水样： 

水站采样系统将河水通过水管引入安装在 CMS5000 底部的采样杯中，多余的水通

过溢流口排出，图 4： 

 

图 4 采样水杯上水样管线布局图 

第二步  清洗净化 VOCs样品采集管线： 

上样过程结束后，工控机触发仪器运行方法后，仪器先运行自动内标校准方法

“XXXXX CMS5000 Ck Std”，此时不采集水中的 VOCs。内标校准完成后接着运行水中
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VOCs分析方法“XXXXX CMS5000 Water Purge”，此时，CMS5000程序自动运行两个

程序，作用分别是制造顶空，把 Tube 管上部顶空里的空气排除，以及把水中的 VOCs

吹扫出来，用吹扫出来的样品气体清洗净化管线，为样品采集作准备，见图 5和图 6。 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5 样品采样装置（吹扫捕集） 

 

图 6 采样水杯和样品采集管 

第三步  水杯中 VOCs的吹扫捕集： 

通过样品采集管，仪器内置采样泵会把吹扫出来的置于样品采集管顶部的 VOCs富

吹扫管 

水温探测器 

样品采集管 
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集到仪器的浓缩管里，然后经过高温解析进入 GC进行分离分析。 

第四步  排空与自清洗过程： 

分析完样品后，通过控制电动球阀将水杯中水排走，同时还可在分析间隔中用自来

水对水杯进行冲刷自清洗，有效减少采样杯底的污泥的沉积。 

1.3.2  分离系统 

CMS5000采用 HP-1（30m，0.32mm，4.0µm）色谱柱，通过程序升温对所有 VOCs

进行分离。 

1.3.3  检测系统 

CMS5000采用微氩离子（MAID）检测器，该检测器灵敏度高，检测物质范围广，

无需提供其他危险性气体，适合长期全自动无人值守分析。 

1.3.4  数据分析系统 

CMS5000内置配制了先进的固态存取硬盘的586微型电脑，并安装好CMS IQ软件，

能将采集的数据进行自动分析，自动生成报告，自动存储，并可将原始图谱和报告通过

Ftp自动上传至指定服务器。 

2．仪器操作 

2.1 仪器的连接 

电脑与 CMS5000 联机可以在现场通过无线网卡联机或有线局域网联机操作，或通

过 VPN网远程操作。 

（1）安装好程序后，在桌面上会有 CMS IQ快捷方式。也可通过找到 CMS IQ软件

所对应的文件夹，双击 bin文件夹，找到 CMS IQ.exe，双击即可打开软件. 

 

（2）如果是第一次安装，或重新安装系统后安装 CMS IQ软件，会弹出下面对话框。

见图 7。 
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图 7添加 CMS主机名 

（4）设置电脑的 IP地址 

 

图 8  CMS5000主面板查找 IP地址 

（4a）按 CMS前面板 STAT按钮。 

（4b）利用方向键查看网络，得到 IP地址；见图 2-3。 

（4c）在电脑里输入 IP地址（如果选择无线连接则输入无线网卡 IP地址，如果是普

通本地连接网卡，则输入本地连接网卡 IP地址），IP地址前三位同仪器前三位，只把第
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4个 IP地址稍作改动（大于 5），不要和主机一样。见图 9。 

 

图 9  CMS5000与电脑联机时电脑 IP设置 

（5）这样 CMS5000即实现了与仪器联机操作。 

2.2 仪器面板操作 

参见 CMS5000操作手册。 

3．试剂配制与校准 

3.1 试剂 

（1）标样 

18VOCs 标样，2000PPM（2000000PPB），溶于甲醇中。每次打开标样安剖瓶小瓶

后请立即分装，并用封口膜封好，保存在冰箱中备用，一般保存时间为 3个月。 

（2）超纯水和二次蒸馏水 

要求各 VOCs含量<0.5ppb，同实验室 VOCs分析空白水要求，用量 20L。 

各标样的中英文对照和出峰保留时间见下表 1。 

表 1  VOCs中英文对照及保留时间 

中文名称 CAS# 英文名称 保留时间 

二氯甲烷 75-09-2 Methylene chloride 3：31 

反式 1，2-二氯乙烯 156-60-5  Trans-1，2-Dichloroethene   4：13 

顺式 1，2-二氯乙烯 156-59-2 cis-1，2-Dichloroethene  5：05 
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中文名称 CAS# 英文名称 保留时间 

三氯甲烷 67-66-3 Trichloromethane 5：20 

1，2-二氯乙烷 107-06-2 1，2-Dichloroethane 6：05 

苯 71-43-2  Benzene 6：53 

1，2-二氯丙烷 78-87-5 1，2-dichloropropane 7：50 

三氯乙烯 79-01-6 Trichloroethylene 8：07 

甲苯 108-88-3 Toluene 10：46 

四氯乙烯 127-18-4  Tetrachloroethylene  12：34 

氯苯 108-90-7  Chlorobenzene  13：43 

乙苯 100-41-4 Ethylbenzene 14：21 

对间二甲苯 108-38-3，106-42-3，  M-Xylene，P-Xylene 14：42 

苯乙烯 100-42-5  Styrene 15：21 

邻二甲苯 95-47-6 O-Xylene 15：35 

异丙苯 98-82-8  Isopropylbenzene 16：40 

1，4-二氯苯 106-46-7 1，4-dichlorobenzene 18：51 

1，2-二氯苯 95-50-1 1，2-dichlorobenzene  19：21 

 
3.2 设备 

（1）容量瓶 2000ml与 100ml各一个。 

（2）移液管 1ml，2ml，5ml，10ml，20ml各一个。 

（3）移液器 100µl一个。 

（4）洗瓶和洗耳球各一个。 

3.3 实验过程 

3.3.1 标样母液的制备 

用 100μl移液器移取 100µl 18VOCs标样置于 100ml容量瓶中，用超纯水定容后摇匀得

到 2000ppb 18种 VOCs母液。 

3.3.2 标准曲线溶液的配置 

按照下表分别用移液管或移液器准确移取 1，2，5，10，20ml母液置于 2000ml容
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量瓶中，用超纯水定容到 2L后分别得到 1，2，5，10，20ppb的标准溶液，见表 2。 

 

表 2  5种标准溶液浓度列表 

序号 18VOCs标样母液体积/ml 所加入超纯水体积/ml 标准曲线溶液浓度/ppb 

空白 0 2000 0 

Std 1 1 1999 1 

Std 2 2 1998 2 

Std 3 5 1995 5 

Std 4 10 1990 10 

Std 5 20 1980 20 

 

3.3.3 方法空白样 

取 2L超纯水作为空白水样。 

3.3.4 质控样 

移取 5ml 2000ppb 18种 VOCs母液置于 2000ml容量瓶里，用超纯水溶解定容后作

为加标样品。 

3.4 仪器分析 

3.4.1 仪器参数见表 3。 

表 3  CMS5000仪器参数 

仪器型号 INFICON CMS5000 

制造顶空时间 5S 

吹扫时间 30S 

采样时间 60S 

炉温 50℃ 

内标温度 50℃ 

检测器温度 80℃ 

内置减压阀温度 55℃ 
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3.4.2 气相色谱参数 

色谱柱 HP-1 30m，0.32mm，4.0µm。 

程序升温起始温度 60℃，保留 1min，4℃/min 升温到 90℃，然后 6℃/min 升温到

135℃，最后 20℃/分钟升温到 200℃，保留 45s，升温过程共 20min。 

3.4.3 分析 

将制备好的空白样品、标准曲线样品和加标样品先后依次倒入采样杯里，选择

XXXX CMS5000 Water Purge方法运行。见图 10。 

 

图 10  5ppb 18VOCs参考色谱图 

3.5 建立标准曲线 

利用 3.4.3分析得到的标准曲线的数据建立标准曲线。 

（1）单击 CMS IQ软件校准按钮，见图 11。 

 
图 11  CMS5000校准按钮 
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（2）选择运行标样的 XXXX CMS5000 Water Purge方法，见图 12。 

 

图 12  选择方法 

（3）单击 Browser 选择空白样品数据。按照下图把浓度 Con.ref 栏下 Global 改为

Analyte，把 Conc/Factor栏下改为 0，并打钩选中该数据。见图 13及 14。 

 

图 13 选择空白样数据 

 

图 14  空白样数据设置 

（4）按照 3.5.3的方法依次选中 1、2、5、10、20ppb浓度标准溶液的色谱图，然后

Con.ref栏下 Global改为 Analyte，在对应的 Conc/Factor栏下改为 1、2、5、10、20，并
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打钩选中该数据。见图 15。 

 
图 15  标准样数据及其设置 

（5）在 Reset Library前打钩，单击 Start按钮，建立标准曲线，见图 16。 

 

图 16  建立标准曲线 

（6）单击 save library和 save按钮，保存标准曲线。见图 17。 

 
图 17  标准曲线的保存 

3.6 结果计算与表达 

在蒸馏水中配置需要的标准溶液（1ppb、2ppb、5ppb、10ppb 和 20ppb）： 

标准溶液母液：2000µg/L 或 ng/ml 或 ppb。 
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根据需要，取相应标准溶液母液（1ml，2ml，5ml，10ml，20ml）置于 2000ml 容

量瓶中，用超纯水定容到 2L后分别得到 1ppb，2ppb，5ppb，10ppb和 20ppb的标准溶

液。 

浓度为： 

( ) 1 L2000 g/L 1.0 ml   
1000 ml   1.0 g/L  1.0 ppb

2.0 L

µ
µ

× ×
= =  

( ) 1 L2000 g/L  2.0 ml   
1000 ml   2.0 g/L  2.0 ppb

2.0 L

µ
µ

× ×
= =  

( ) 1 L2000 g/L  5.0 ml   
1000 ml   5.0 g/L  5.0 ppb

2.0 L

µ
µ

× ×
= =  

( ) 1 L2000 g/L  10.0 ml   
1000 ml   8.0 g/L  10.0 ppb

2.0 L

µ
µ

× ×
= =  

( ) 1 L2000 g/L  20.0 ml   
1000 ml   10.0 g/L  20.0 ppb

2.0 L

µ
µ

× ×
= =  

3.7 校准曲线质量控制标准 

曲线建立好以后，配制 5ppb 18VOCs 标准溶液，运行建立好标准曲线后的 XXXX 

CMS5000 Water Purge方法，然后利用分析结果，计算每种组分的分析准确度，误差在

30%范围以内则为合格。 

3.8 CMS5000自动内标校准 

3.8.1 自动内标校准原理 

仪器内部集成了甲苯的渗透管，用作为校验标准，确保较为准确的系统校准。渗透

管的使用寿命约为 8 年。 

利用渗透原理，在恒温条件下，如果以一定的载气流速经过渗透膜外壁，则可以得

到一定浓度的甲苯标气样品。但需要注意的是，甲苯内标渗透需要足够长时间才能达到

稳定，也就是说只能完全达到稳写了，甲苯标气浓度才是稳定的。一般说来，第一次调

试需要至少 24 小时才能完全稳定，如果只是短时间停电或关机，换气等，则可在几个

小时内即可达到平衡，当然，停电或换气所耗时间越长，平衡所需时间越长。 

将平衡后一定体积的甲苯内标气作为分析气体样品注入浓缩管吸附，完全解析出来
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用 GC分析，得到的甲苯的保留时间和峰面积为参考值，以后每次分析水样时，CMS5000

会先分析内标样品，运行 XXXX CMS5000 CkStd.mth方法，再将分析结果同开始设定的

参考值相比，保留时间偏差在不在积分参数内，峰面积在不在偏差中，同时对峰面积进

行校正，如果误差大于 30%，则需要检查仪器，并重新建立标准曲线。 

3.8.2 如何查看自动内标校准结果 

通过软件，打开 Data数据文件夹下的 XXXX CMS5000 Ck Std 文件夹，再打开如

XXXX CMS5000 Ck Std_20091121_142330.hps数据文件，即可查看图谱。 

同时也可打开 Data\XXXX CMS5000 Ck Std\Reports 下的  XXXX CMS5000 Ck 

Std_20091121_142330.rqt文件，直接查看结果。见图 18。 

这两个文件已上传至 Ftp服务器，同时也保存在 CMS5000本机硬盘上。 

 

图 18 内标数据查看 

3.8.3 如何判断自动内标校准是否正常 

正常的内标自动校准结果应满足以下两点： 

（1）有比较完整的峰，见图 19。 

 

图 19 内标色谱峰 
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（2）保留时间偏差在允许范围内（可被积分参数识别为内标），同时未调整前浓度

在 70～130 之间（中括号[ ]内显示的浓度，允许偏差在 70%～130%之间），调整后为

100。 

 

图 20  内标定量报告 

3.8.4 内标校准异常处理方法 

内标异常可能为以下两种情况： 

（1）如果色谱图中没有一个正常高斯分布的甲苯内标峰，则通知 INFICON 公司进

行检查。 

（2）如果色谱图中存在一个正常高斯分布的甲苯内标峰，同时定量报告中也被识别

为甲苯，只是校准前浓度值误差超过允许偏差范围 70%～130%，需要检查内标是否稳

定，可根据接下来的连续两次分析结果检查，如果在范围内，则无需重新建立标准曲线；

如果都不在，则需要重新建立标准曲线，并重新建立内标校准曲线。 

3.8.5 重新建立内标校准曲线 

仪器每次自动运行的默认方法都会运行内标校准，以校准温度等对分析结果的影

响。仪器长时间使用，内标可能会出现偏移，如果出现偏移，请运行内标校准。仪器默

认的内标定量应该为 100PPM，如果内标方法得到的定量结果和 100PPM 的误差超过

30%就需要进行校准。校准方法如下。 

（1）单击校准按钮，选择校准方法“XXXXX CMS5000 Ck Std”，见图 21。 
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图 21  选择内标方法 

（2）单击 Browser选择最近三次内标样品数据。按照下图把浓度 Con.ref栏下 Global

改为 Analyte，把 Conc/Factor栏下改为 100，把浓度单位改为 PPM，并打钩选中这些数

据。见图 22。 

 

图 22 选择内标数据及其设置 

（3）选中 Reset Library后，单击 Start。见图 23。 
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图 23 内标校准 

（4）单击 Save Library和 Save保存曲线，重新校准完毕。见图 24。 

 

图 24  内标方法保存 

4．维护保养 

 4.1 日常维护 

4.1.1 检查仪器运行情况与数据上传情况。 

每天需要检查分析数据有没有正常获得，可以通过远程连接上仪器或通过查看 Ftp

服务器检查，查看 CMS5000上的硬盘中的数据是否完整，Ftp服务器上数据是否完整，

CMS5000硬盘上 Ftp Log日志文件中上传文件是否正常。 

4.1.2 检查内标校准运行情况 

查看内标运行的图谱和报告，查看色谱图是否正常，保留时间偏差是否在允许范围

内（可被积分参数自动识别为内标），同时未调整值是否在 70～100之间，（未校准前浓

度在 70～130之间），调整后值为 100。 
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4.1.3 检查水样采集是否正常 

例行水站检查时，检查 CMS5000 水样采集系统是否正常，有无漏水断水现象，查

看上样后水位是否超过了采样水杯中样品采集管上方的两个圆孔。见图 25。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 25 水样采集检查 

4.1.4 清洗水杯步聚 

CMS 5000与现有水站采样系统进行整合后，整个采样流程可以通过工控机控制，

水样在样品分析之前不仅可以及时采集到采样杯中、分析结束后通过电动球阀将水样及

时排走，还在待机过程中增加了使用自来水对水杯进行冲刷达到自清洗的功能，以避免

水样泥沙含量较大时在杯底残留泥污，大大减少了人工清洗的频次，如需清洗水杯，可

按下述步聚进行，见图 26。 
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图 26 水杯清洗示意图 

（1）松开电磁阀上的水管接头。 

（2）松开采样水杯底部底座。 

（3）将刷子由采样水杯底伸入内壁清洗. 

（4）旋紧采样水杯底部底座（最好裹几层生胶带以防止漏水）。 

（5）旋紧电磁阀上的水管接头。 

4.1.5 氩气供应与更换流程 

一般说来，一瓶 40L 充满到 10Mpa 的氩气瓶，在保证不漏气的情况下可以正常使

用 3个月的时间。 

如需更换，流程如下： 
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4.2 维护保养项目及时间 

 

表 4  VOCs全自动分析仪日常维护要求 

维护周期 

维护对象 
每周 1次 每 2周 1次 每 3月 1次 每年 1次 

仪器运行 检查    

数据 ftp上传 检查    

氩气瓶压力   检查/更换  

采样水杯水位  检查   

采样水杯清洁   清洗  

内标自检自校结果 检查    

停机维护 
短时间停机（连续停机时间小于 24小时）：1～3小时内即可达到稳定状态 

长时间停机（连续停机时间超过 24小时）：停机时间越长，所需稳定时间

越长，但最长不超过 24小时 

 

5．故障排除 

针对 CMS5000在长期连续运行中可能出现的问题，以及其解决方法，简列如下： 

 

表 5  VOCs全自动分析仪常见故障信息与处理方法 

现象 原因 解决方法 

数据无法通过 Ftp上传 

①VPN网络故障 

②CMS5000 Ftp 相关参数

设置错误 

③Ftp服务器故障 

①检查 VPN 网是否正常，检查 Ftp_Log

文件记录信息，确认错误原因 

②检查 ftp 相关参数设置，检查 Ftp_Log

文件记录信息，确认错误原因 

③检查 Ftp 服务器，查看其他站点是否上

传正常 

无法远程控制 

①VPN网络故障 

②仪器无反应 

③参数设置错误 

①Ping 仪器 IP地址是否通畅 

②重启 

③检查网线是否连接好，网线 IP地址是否

设置正确，软件配置中仪器 IP地址是否正

确，Ping 仪器 IP地址是否通畅 
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现象 原因 解决方法 

现场无法联机操作 
①无线模式无法联机 

②网线模式无法联机 

①检查笔记本无线网卡功能是否打开，无

线信号是否选择正确，无线 IP地址是否设

置正确，软件配置中仪器 IP 地址是否正

确，Ping 仪器 IP地址是否通畅 

②检查网线是否连接好，网线 IP地址是否

设置正确，软件配置中仪器 IP地址是否正

确，Ping 仪器 IP地址是否通畅 

仪器无法运行方法 
①工控机没有触发 

②找不到方法文件 

①手运控制面板运行是否正常，工控机控

制信号线连接是否正常 

②与 INFICON公司联系，重新设置 

某一时段的数据丢失 
①工控机没有触发 

②仪器没有运行 

①手运控制面板运行是否正常，工控机控

制信号线连接是否正常 

②重启 

采样水杯水位不正常 

①采样水杯水位太低，没有

达到要求水位 

②采样水杯水位太高，已经

中顶部冒出 

①调大进水阀门 

②调小进水阀门 

自动内标校准结果异

常 

①没有完整的内标峰 

②保留时间偏差超过 10S 

③内标自检误差偏差超过

30% 

①与 INFICON公司联系维修 

②更新内标曲线，重新建立 18VOCs标曲 

③处理方法同上 
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附件 11： 

iTOXcontrol在线生物毒性检测仪器操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测试原理 

费舍尔弧菌（这个品种正式名称为 Photobacterium phosphoreum）发光作用是其呼

吸作用的附带产物。其发光强度取决于外部水体中的多个因素，包括：温度，PH，盐度

和水中毒物的浓度。水体中的毒物影响发光菌的生物学作用，影响菌体细胞中酶的作用，

能量的流动等，最终导致的结果就是抑制菌的发光强度，而且发光强度的减弱和水中毒

物的浓度是成正比的。 

 

图 1  装在小瓶中的发光菌，毒性越强，发光越弱 

1.2 仪器结构 

仪器内部结构图 

 
测试部分包括： 

A.外壳 
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B.菌种模块 

C.混合模块 

D.控制液存放模块 

E.PMT测光暗室 

F.测试与参比水样供给模块 

G.取样臂 

H.盐水供给装置 

1.3 测试流程 

测试过程包括以下步骤：1） 准备阶段；2）温度调节&T0测定；3）混合和等待；

4）T1测试；5）判定修正系数&抑制作用。以 15分钟的反应时间计算，整个测试流程

大概耗时 25分钟左右。测试流程及时间见表 1。 

表 1 测试流程及时间 

制备菌种悬浮液、参比水

样与待测水样 

适应调节

&T0测定 

抽取测试水样加入到测

试悬浮液中 

接触反应&T1 

测试 
自动清洗 

2~5分钟 5分钟 1分钟 15或 30分钟 2~5分钟 

 

（1）准备阶段 

根据 ISO 11348 标准，测试所用到的费歇尔弧菌（Vibrio fischeri）测试液必须是含

有 2%的盐溶液：所以菌种悬浮液含 2% NaCl的空白液和菌种悬浮液；参比水样悬浮液

含 2% NaCl的空白液（= 负控）；水样含 2% NaCl的水样。 

（2）温度调节& T0测定 

所有悬浮液必须在 15ºC±0.5ºC 使用。“适应时间”的温度要求将细菌悬浮液从 4ºC 

提升并稳定在 15ºC。默认适应时间是 5分钟。当温度稳定后，细菌悬浮液初始发光度”

LRT0”由光电倍增管读取。这是适合调节阶段的最后一次测量。LRT0、LST0是零时

刻检测的参比读数。 

（3）混合和等待 

随后，相同的测试发光菌悬浮液均等加入到参比水样和水样。 

发光菌悬浮液 + 参比水样 = 参比测试样=LRT  
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发光菌悬浮液 + 待测水样 = 原水测试样=LST 

水样中可能存在污染物，与发光菌悬浮液接触后，混合期间会影响发光菌。接触的

时间叫混合时间，混合时间默认是 15 分钟。 

（4）T1测试 

混合时间到后，两个最终的发光量将被测定。 

“LRT1” = Reference / blank参比水样 

“LST1” = Sample实际水样 

（5）判定修正系数和抑制作用 

LRT0的测量和 LRT1确定发光强度的自然变化。发光强度的自然变化对于参比水

样和水样（相当于空白和水样）是同等的。修正系数是用来修正发光强度的自然漂移。

因此参比水样发光强度发生变化时，修正系数（CF）是自动计算的。 

修正系数：CFRT1=LRT1/LRT0 

发光强度修正：LCT1=LST0*CFRT1  

光强的抑制率算法如下：抑制率：LT1=（（LCT1-LST1）/LCT1）*100 

LT1=毒性百分数 

2．iTOXcontrol仪器操作 

2.1 硬件启动 

在仪器的正面板的红色按钮是系统的总开关，打开后：菌种模块的搅拌器会启动；

仪器会执行一次初始化程序。 

 
2.2 软件 TOXengine启动 

iTOXcontrol engine 软件控制仪器的所有硬件操作任务，如阀门或泵开启和关闭和

存储 TOXview软件中的测试结果的导入。TOXengine软件在 PC启动后会自动启动并开
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始测量。（TOXview数据处理软件在后台运行） 

（1）打开 TOXengine后必须先启动 engine. 

 

Engine On 

（2）Procedure程序. 

 
选择一个进程后，按 Start启动程序。 

常用进程如列表所示： 

Rinsing the instrument 执行清洗 

Start Bacteria culture（2x25ml） 
执行菌种培养（ iTOXcontrol 的菌种直接在模块上培养，

TOXcontrol的菌种是独立的菌种培养 仪，因此没有此项进程） 
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Nomal Toxicity Measurement 
执行正常毒性测试（会按照事先设定的频次，自动进

行正控与负控的检测） 

Positive Control Measurement 执行正控测试 

Negative Control Measurement 执行负控测试 

Maintenance：Replacing syringes 执行注射器更换维护 

（3）File菜单 

 
Logon as manager：管理者权限的登陆密码为 tox。当登陆为管理者权限可进行变量

与设置的修改，用户级别权限则不能进行此操作。 

Language：可设置软件的语言（有英语、法语、德语、汉语等） 

（4）显示界面的切换 

软件底部有 5个页面可供选择，以显示相应的界面信息。 

 

Screen selection 

STATUS SCREEN状态界面 

选择 status页进入状态界面，此界面主要显示设备的状态信息，如毒性值、报警、

温度读数、试剂体积和进程等。 

 

3．试剂配制 

NaCl盐溶液（20%）：产品号：02TCB3180050（5 L）或自配。用量：± 700 ml /

周（每次测试 2 ml）。 
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参比水规格：山泉水如农夫山泉。 

控制液规格：硫酸锌：1.117 mg ZnSO4*7H2O溶入 100 ml 去离子水中，产品编号：

02TCB00308，用量：每次控制测试 40 μl。 

发光菌；冻干状态，产品编号：02TCB00305 包括：10小支菌（保存温度为-20 C°）

10 瓶培养液（保存温度为+4 C°）用量：每周 1支菌和 1瓶培养液。 

4．维护保养 

iTOXcontrol系统的维护按维护周期可以分为周维护、月维护、季度维护（每三个

月）。进行仪器维护前，须停止当前的测试进程周维护： 

4.1 清洗所有模块 

用 75%的酒精清洗所用模块和模块中的内槽并用干净的布擦干。 

用纯水再次冲洗，以清除残余的酒精。 

4.2 更换进样器（注射器） 

更换进样器必须打开测光盒盖。但打开盒盖之前有一点必须注意：关闭光电倍增管

的电源。如果仪器一直处在测试状态，进样器的使用寿命一般不小于一个星期。由于存

在着磨损，所以如果长时间不进行更换，则进样器会产生漏液的情况。所以建议一星期

更换一次。 

1 

 
更换进样器步骤 1 

1、 选择进程：“维护：更换注射器” 

2、 关闭光电倍增管的电源！！！ 

3、 把黑盖上的 6个螺丝拧下 
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2 

 

更换进样器步骤 2 

1、把暗室的黑盖取下 

3 

 

更换进样器步骤 3 

1、把固定进样器的小铁板取下，用手指扣着往

外拉 

4 

 

更换进样器步骤 4 

1、取出旧的进样器 

5 

 

更换进样器步骤 5 

1、用湿布清洁暗室内部，然后擦干净 
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6 

 

更换进样器步骤 6 

1、如图，用 75%的酒精冲洗取样软管与取样头 

7 

 

更换进样器步骤 7 

1、用手拧搓软管以清洗其内部 

8 

 
更换进样器步骤 8 

1、然后再用纯水冲洗干净 

9 

 

1、重新装入新的进样器，并用手按紧接口以防

止漏水 
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更换进样器步骤 9 

10 

 

更换进样器步骤 10 

1、 把固定小铁板重新卡入 

2、 开始一个清洗进程，以观察进样器是否工作

正常 

11 

 

更换进样器步骤 11 

1、一切正常后再把暗室黑盖盖上，拧上 6 个螺

丝 

12 
 

更换进样器步骤 12 

1、把光电倍增管的开关打开 

 

更换进样器及清洗软管。 

4.3 添加菌液 

每两个星期往菌种培养模块中添加一次菌种悬浮液。存放槽 1第一个星期使用，槽

2是第二星期使用。 
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1 

 

步骤 1 

所需物品： 

1、 编号 02TCB00305 培养液和菌种冻干粉 

2、 编号 04TCB451432灭菌移液管（10ml） 

2 

 

步骤 2 

1、打开盖子，打开时注意瓶盖是不是密封未开

启过 

3 

 

步骤 3 

1、用移液管取 5ml培养液加到菌种瓶中 

4 

 

步骤 4 

1、 轻轻混合 5-10秒钟 

2、 将混合好的菌液全部倒入培养液瓶中 

3、 重复步骤 3 & 4 
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5 

 

步骤 5 

把混合好的菌种悬浮液放入菌种培养模块中 

1、取下盖子 

6 

 

步骤 6 

1、 用进样器移除残留下的旧菌液 

2、 用 75%的酒精清洗存放槽 

3、 用纯水清洗存放槽 

4、 用干净的纸巾或毛巾擦干 

7 

 

步骤 7 

1、 向槽中加入新的菌液 

2、 检查槽中的转子是否处在槽的中心位置并保

持转动 

3、 再把盖子盖上 

8 

 

步骤 8 

1、把盖子盖上后，检查位置对不对 



 

144 

9 

 

步骤 9 

1、 标记“维护：更换菌种” 

2、 开始进程“开始菌种培养（2x25ml）” 

4.4 添加盐水 

盐溶液的配制：用去离子水溶解 200gNaCl，最后定容到 1L。（20%的盐溶液）。 

1 

 
步骤 1 

1、小心的把整个盐水供给模块取出来（先拔掉

溢流管） 

2 

 

步骤 2 

1、 把瓶子从模块上拧下来 

2、 把盐水瓶上面的盐结晶用纯水清洗干净 

3、 把模块洗干净 

4、 再加满 20%的盐水 

3 

 

步骤 3 

1、 再把模块拧上 

2、 拧紧模块后，再把盐水瓶倒转过来 

3、 现在可以把整个模块放入仪器中，每次测试

消耗的盐水的量是 2ml，整个瓶子的容量是

1L 

4、 将状况页面中“盐水的体积”改为 1L 
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4.5 添加控制液 

控制液是仪器在测量中，加入正控测试所需的标准参考毒性试剂。 

控制液配置：将 1117mg ZnSO4*7H2O溶于 100ml去离子水中。溶液中 Zn浓度即

为 2500mg/L每次做控制测试时，使用控制液的量为 40μl。 

往前面的小瓶中添加 6.5ml的控制液，后面的小瓶可以加入参比水样，使两吸液管

吸入相同体积的液体。 

 
控制液瓶 

4.6 取出和清理所有模块 

将模块从仪器中取出，清洗所有模块内的容器，并用纸巾擦干。清洁所有模块的外

表面。 

警告：取出菌种模块与反应模块前必须关闭电源。 

注意：使用酒精清洗后，用清水把酒精冲洗干净。 

4.7 清理仪器内部 

用湿布清洁仪器内部，然后擦干净。 

4.8 清洁并给取样臂的定向杆上油 
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润滑油用纸巾清洁定向杆，然后在不同方位滴 3滴油。 

4.9 清洁并给进样器马达轴上油 

 
用纸巾清洁所有的螺纹，然后滴上 2滴润滑专用油。 

每三个月维护（季度维护）。 

4.10 更换取样软管 

06TCBSK001维护包（包括：取样软管、吸液头和密封圈） 

1 

 
连接在测光暗室上的软管 

1、 取下旧的软管 

2、 将新的软管连接到测试暗室的底板上 

3、 左边为参比水样通道 

4、 右边为待测水样通道 

2 

 
连接在吸液头上软管 

1、 将软管连接到吸液头上 

2、 后面连接参比水样管 

3、 前面连接待测水样管 

4、 检查吸液头的高度（可阅读“更换吸液头”） 
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4.11 更换吸液头 

1 

 
卡紧螺丝 

1、 松开旋钮，把加紧吸液头的夹片去下 

2、 取出吸液头，断开与软管的连接 

3、 插入新的吸液头，并使其与软管正确连接 

2 

 

调节高度 

1、 开始程序“校正吸液头的高度” 

2、 检查吸液头是否在反应槽的正确位置 

3、 吸液头应该非常接近但不接触反应槽右侧圆

孔的底部 

 

4.12 更换密封圈 

1 

 

取下底板 

1、使用 2.5毫米的六角螺丝刀，打开底板 

2 

 

取出旧的密封圈 

1、使用六角螺丝刀取出密封圈 
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注意：不要重新使用旧的密封圈，因为密封圈可能在取出的过程中被损坏 

3 

 

放入新的密封圈 

1、 清洁底板和嵌入孔 

2、 装入新的密封圈 

3、 用手将密封圈推入孔内 

4 

 

重新固定底板 

1、 装上底板并连接好软管 

2、 开始进程“更换注射器” 

3、 开始进程“清洗仪器”，检查两个管道是否

有气泡 

4、 如果有气泡，检查密封圈和注射器 

 

4.13 更换参比和待测水样管 

取下参比水样和待测水样的进水管，并更换新的管子。 

4.14 检查散热风扇 

检查风扇是否平稳转动。 

检查风扇和风扇罩上是否有盐粒和水滴。 

如有，则清洁风扇和风扇罩。 

4.15 空调的维护 

清理空调内所有的过滤网。 

4.16 维护保养项目及时间 

日常维护明细表 

序号 周期 维护事项 备注 

清洁各个模块 擦洗 

清洁黑色胶管和吸头 手揉搓黑管，注射器冲洗吸头。 1 每周 

添加参比水   
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更换注射器   

添加盐溶液   

添加毒性控制液   
  

清洗水路管道 揉搓 

2 每两周 添加发光菌   

将所有模块取下清洁 请勿冲洗 

清洁检测器内部 擦洗 

清洁滑动杆并滴加润滑液 擦掉油污 

清洁 PMT内传动杆并滴加润滑液 同上 

3 每月 

清洁空调滤网 取下滤网轻轻拍打 

更换黑色胶管和吸头 半年更换一次维护包即可 

更换 PMT内密封垫圈 同上 

更换样品水管路 以管路老化时间为准 
4 每三个月 

检查风扇   

 

5．故障排除 

5.1 故障信息及处理 

序

号 
常见问题 异常描述 处理方法 备注 

1 参比水使用纯水 CF值比较低 更换参比水 

可根据各地实际情况来使用参

比水，更换之后让仪器执行参

比水、毒性两项测试 

2 POS和NEG数值 数值偏大或偏小 
清洗水路，更换样水或

控制液 

该数值反应的是样水的水质情

况，以及菌种对毒性物质的适

应性 

3 菌种模块冷凝水 
菌室内液体体积

增加 

更换为夏天模式的菌盒

（17cm） 

冷凝水等于稀释了菌种浓度，

对结果无影响 

4 
工控触发仪器失

败 

工控机不能触发

仪器 

将仪器程序调节到“正

常毒性测试”项 

触发只针对“正常毒性测试”

一项，进行完其他操作后必须

调回到该选项 
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序

号 
常见问题 异常描述 处理方法 备注 

5 TOX为负值 
毒性数值为负，

且数值较大 

查看菌种发光量，检查

参比水供应。 
  

6 CF值 偏大和偏小 
检查菌种活性及参比

水、样水、盐水供应 

CF 值的最终结果满足 ISO 

11348相关要求 

7 空调不能升温 CF值偏小 保证室内温度 该情况一般出现在冬季 

 

TOXcontrol同时满足下列要求时，得出的数据视为正常： 

1、修正系数在 0.6～1.8之间（根据 ISO 11348，测试才是有效的）。 

2、细菌的发光量必须大于 50000（当发光量低于此值时，误差会变大）。 

3、控制样的毒性测试大于等于 60%。 

4、参考水样的毒性在-5%～5%。 

5.2 故障处理 

a.查看收据时，发现其中一个通道显示出一个较低的抑制数： 

在测试用力挤压软管，管中很可能有污染物。 

b.不在正确位置上，会上下移动：    

检查模块的线路连接，可能某跟线松动（或联系供应商）。 

c.注射器泄露： 

检查注射器是否正确安装，否则更换注射器。 

d.注射器上部有水： 

如注射器使用超过一星期，则可能已经磨损，更换它们。 

e.菌种储存室和混合反应槽温度温度偏高： 

1.关闭仪器的前门，使空调处于开启状态。 

2.检查模块连接线是否连接好。 

3.检查作坊的散热风扇是否工作。 

4.查看空调是否有报警，如有，清洁空调的过滤网棉。 

f.菌发光量较低 

解决方法： 



 

151 

1.检查发光菌、参比水、盐水是否充足。 

2.更换参比水样进行测试。 

3.检查菌种储存室显示温度是否正常。 

4.培养发光菌前注意培养液是否过期或者是否有沉淀。 

5.菌种储存室必须洗干净而且最好经过消毒。 

6.更换发光菌。 

g.参比通道有较高的抑制数或超出范围 

解决方法： 

1.检查发光量和修正系数（CF值）是否正常。 

2.正确更换注射器，清洗进水槽、软管和吸液头（管内壁很可能有污染物附着）。 

3.更换参比水样。 

4.更换发光菌。 

h.标准控制样测试结果偏低： 

更换新的标准控制样，查看取液头是否取到控制液。 

i.盐水有溢出： 

保证盐水瓶中的盐水在 300ml以上（如果瓶中盐水较少，由于瓶内外气压的原因，

可能使盐水溢出）。 
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附件 12： 

JMS-CLM II型大肠菌群在线自动监测仪操作规程 

1．仪器原理 

1.1 测试原理 

酶-底物法。酶-底物法检测大肠菌群的依据是大肠菌群的定义。耐热（粪）大肠菌

群和总大肠菌群分别在 44.5盒 36.5可以利用乳糖发酵产酸产气，并产生β-D-半乳糖苷

酶（E.C.3.2.1.23）。β-D-半乳糖苷酶可水解不同的底物生成有色物质，从而完成对大肠

菌群的快速检测。本系统采用的 JM-E coli 001培养基能够与该酶生成黄色化合物，于一

定波长处进行连续的分光光度测定，依据特定算法即可得出大肠菌群浓度。 

参考《HJ-T 347-2007 水质粪大肠菌群的测定》。 

实验室方法有多管发酵法和滤膜法。 

1.2. 仪器结构 

仪器内部结构图 

 

图 1 大肠菌群在线自动检测仪内部结构（正面） 



 

153 

 
图 2 大肠菌群在线自动检测仪内部结构（反面） 

1 触摸屏 4 旋转盘 7 计量管 

2 前面挡板 5 消毒液水桶 8 蠕动泵 

3 六连阀 6 无菌水水桶 9 排液泵 

 

（3）仪器管路图 

 
图 3 管路连接示意图 
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1.3 测试流程 

判断时间是否到达定时时间->判断周期采样时间是否已经到达->管路采样->自检校

零->状态更新->管路清洗->判断清洗是否完成->判断样品测量是否完成->计算浓度->检

测池清洗->判断检测池是否清洗完成。 

2．仪器操作 

2.1 界面介绍 

2.1.1 登录界面 

登录权限分为：用户、技服、管理员。用户密码为“123”。 

 
图 4 登录界面 

  2.1.2 初始化界面 

 

图 5 初始化界面 
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2.1.3 系统菜单界面 

系统菜单界面（如图 6）主要包括“正常测试”、“数据管理”、“系统设置”、“系统维

护”、“报警信息”、“帮助”等功能键，同时将显示当前各测试指标的最新测试结果信息。 

 

图 6 系统菜单界面 

2.1.4 测试界面 

测试界面主要监控系统运行状态，包括测试结果、测试进度、测量模式、测量周期

以及温度等信息。 

 

图 7 测试界面 

2.1.5 数据管理界面 

数据管理界面主要包括“浏览数据”、“实时曲线”、“历史曲线”、“删除数据”、“导

出数据”、“打印数据”、“上传数据”等功能。 
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图 8 数据管理界面 

2.1.6系统设置界面 

系统设置界面主要包括设置仪器运行参数，主要包括检测指标、测量模式、参数表、

单位以及试剂量等功能。 

 

图 9 系统设置界面 
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2.1.7系统维护界面 

 系统维护界面主要包括“开关量”、“电机”、“组合动作”、“通道信号”、“系统参数”、

“时间校准”、“系统状态”等功能。 

 

图 10 系统维护界面 

2.1.8浏览数据界面 

 

图 11 浏览数据界面 
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2.1.9实时曲线界面 

 

图 12 实时曲线界面 

2.1.10历史曲线界面 

 

图 13  历史曲线界面 

2.2功能操作方法 

2.2.1进入仪器主界面 

仪器上电进入初始化界面，初始化完成自动进入到仪器系统菜单界面。 
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2.2.2开始测试 

系统上电，等待 30 分钟左右仪器温度稳定。进入系统设置界面设置检测指标、测

试模式、单位、参数表以及放入的试剂量。进入测试主界面点击“开始”启动运行或者

等待外部触发启动命令即可开始仪器测试。 

2.2.3停止检测 

在测试主界面点击“停止”按钮，将弹出确认停止仪器提示框，点击“是”按钮即

可停止仪器测试，也可以通过外部触发停止命令来停止仪器检测。 

2.3.4查看实时浓度数据 

仪器测试完成当前水样，在系统菜单界面和测试主界面将显示实时浓度。 

2.3.5查看历史浓度数据 

直接进入历史数据界面选择浓度数据即可查看测量的历史浓度数据通过向上、向下

等功能按钮进行翻看，也可通过设置显示时间区间来查看特定时间段的历史浓度数据。 

2.2.6查看历史温度数据 

直接进入历史数据界面选择温度数据即可查看测量的历史浓度数据通过向上、向下

等功能按钮进行翻看，也可通过设置显示时间区间来查看特定时间段的历史浓度数据。 

2.2.7清除历史浓度数据 

在历史数据界面有清除历史数据按钮，点击该按钮将弹出确认清除提示框，点击“是”

按钮后历史数据将被清除。 

2.2.8.历史数据导出 

在历史数据界面点击“导出”功能，将弹出时间区间选择对话框，在对话框内输入

您想导出的时间区间历史数据。点击确认后系统将把指定的时间区间的历史数据保存到

U盘中。 

2.2.9.设置时间 

进入系统维护界面，选择时间校准功能按钮便可进行当前时间的设置，设置好以后

点击确认按钮生效，否则设置失败。 

2.3注意事项 

准确度校准：当同一样品的仪器结果与国家标准方法结果作比对时，结果不在行业

标准中最可能数（MPN）表中 95%置信区间的上下限范围之间时或仪器长时间不运行再
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次运行时需要做准确度校准实验。 

具体操作如下：等待仪器温度稳定以后，用我司配套集菌设备，待测水样浓缩 100

倍，取浓缩后液样作为母液，用一次性器皿，取无菌水作溶液，按 10 倍梯度稀释取原

倍、10倍、100倍、1000倍、10000倍分别每个梯度作为一个样品进行测量，得出的检

测因子（时间）结果作为 x轴，同时将所选梯度的样品采用国标方法（如多管法、纸片

法等）进行测定，标准方法得到的结果作为 y 轴，两者结合得出 y=A*x+B 方程，在仪

器的“系统设置界面”选择“参数表”输入参数 A、B，这样就完成了对仪器校准操作。 

3．试剂配置 

3.1大肠菌群测试用试剂 

由厂家提供。 

3.2消毒液 

消毒液采用 0.5%有效氯的次氯酸钠水溶液。 

3.3无菌水 

无菌水采用经过杀菌的去离子水或者正规厂家生产的纯净水。 

4．维护保养与故障排除 

仪器在日常的运行维护过程中，必须进行常规的仪器维护和检查，这样的目的是为

了确保仪器的正常运行和数据的准确性。在日常维护的过程中，请注意以下几点： 

4.1定期对本仪器进行清洁处理，保持表面洁净。 

4.2防止仪器内的电器元件受潮，影响使用寿命。 

4.3 请按照要求定期更换新的培养基并及时清空废液桶，收集后的培养基空瓶请集

中回收处理。 

4.4注意仪器室内温度最好保持在 25℃左右，以确保仪器以最佳状态运行。 

4.5所有的日常维护周期以附录表格为准。 
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附录：

JMS-CLM-Ⅱ大肠菌群在线监测仪日常维护要求 

维护周期

维护对象
每周 1次 每 3月 1次 每 6月 1次 每年 1次 

试剂储存量 检查/更换 

针头消毒 酒精擦拭

蠕动泵管 检查/更换 

定量管 检查/清洗 

六联阀 检查

管路 检查

紫外灯 检查

停机维护
长时间停机后，应启动仪器的组合清洗动作对仪器全面清洗后，方可进行检

测。
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附件 13： 

TNP-4110 操作规程 

1．仪器测定原理和组成结构 

1.1测定原理 

A. TN 测定原理 

样品通过 2个八通阀、注射器泵抽取到注射器中，添加 NaOH和过硫酸钾混合均匀

后，送到消解池，在 UV光照射＋70℃加热消解 15min，生成 NO3－离子，然后抽取试剂

回到注射器，并添加 HCl 去除水中的 CO2和 CO3
2－，最后送到检测池在 220nm 处测试

样品的吸光度，并与满量程 TN标准液及蒸馏水（零点）的吸光度计算后得出样品的 TN

浓度。

采样＋稀释 

过硫酸钾 

硫酸

95℃,UV,氧化反应 20min 

计量、混合 

880nmAbs.检测 
换算浓度显示、输出

氢氧化钠

钼酸铵

抗坏血酸

B.TP 测定原理 

样品通过 2个八通阀、注射器泵抽取到注射器中，添加 H2SO4和过硫酸钾混合均匀
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后，送到消解池，在 UV 光照射＋90℃加热消解 20min，生成 PO4
3－离子，然后抽取试

剂回到注射器，先添加氢氧化钠中和，并添加钼酸氨＋酒石酸锑钾混合溶液和抗坏血酸

进行钼青还原反应显色（满量程 TP 标液加入钼酸氨和抗坏血酸还原显色后的颜色在日

光下呈淡蓝色），最后送到检测池在 880nm 处测试样品的吸光度，并与满量程 TP 标准

液及蒸馏水（零点）的吸光度计算后得出样品的 TP浓度。 

1.2 TNP-4110的流程图 

 

 

图 1  TNP-4110的流程图 

2．仪器的操作 

2.1仪器通电 

首先将各试剂放置在仪器内的试剂托架上，并将各管路插至瓶底，然后确认供电电

压是否为～110V（注意：如果电源是 202V，必须加装 220V变 110V稳压电源），确认

后即可上电，此时仪器开始初始化动作，检验各机械、传感器是否正常。 

2.2菜单设置 

2.2.1初始化 

仪器开机后开始初始化自检，自检完成后仪器进入“最初画面”，进行仪器设置。 
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仪器初始化结束后，在“最初画面”上按 F4键进入『菜单』画面。 

按方向键移动光标键选择“维修”然后按 Enter键（确认）进入，选择“初始作业”

后确认：仪器将进行试剂的预吸入，反应器的清洗和检测池清洗。数分钟后结束回到“维

修”画面。设定结束后，返回“最初画面”。 

2.2.2监视器 

在『菜单』画面把光标移到（监视器）项目上，按 ENTAR键进入画面，如上图： 

反应池温度：TN：70～82℃。 

TP：90～97℃。 

测量池温度：45～52℃。 

Xe 灯的强度：Xe 灯关闭时：TN：4000左右     TP：4000左右 

Xe 灯打开时：TN：30000左右    TP：30000左右 

符合上述条件 READY灯亮，仪器才能正常运行。 

2.2.3测定条件的登记 

在初始画面下先按“F4”进入“菜单”画面，使用方向键移动光标选择“测定条件

登记”后确认，按顺序设定各项参数：  

2.2.4 校正 

测定条件登记结束后，必须进行校正，确认 READY灯亮，在初始画面的功能键上

显示 F1（在线）、F2（离线），F4（菜单），TN/TP：离线 OK，这时可以开始校正。 

选择“校正测定”，设定好校正次数，按下 START键开始校正； 

校正后的参考数据：    Zero Abs             Span Abs 

TN：  0.0050~0.1000         0.1500~0.2500 

TP：  0.0000~0.0050         0.2500~0.3500     

2.2.5 在线测量 

在初始画面下按 F1（在线）键，显示在线开始画面。 

备注栏内容说明（RMK）：H：超出测定量程。 

F：光强超过满刻度。 

R：开始测量时准备不当。 

    结束在线测定：在测定中画面下按下 START/STOP键，功能键显示为： 
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    按下 F1键（立即停止），测定中止，显示『请稍等』，仪器开始清洗内部，几分钟

后显示『测试结束』。 

2.2.6离线测量 

在初始画面中按 F2键『离线』进入，选择『离线测定』，并设定需要测试的次数，

按 START开始离线样品测定，结束方法同在线停止一样。 

3．试剂及其配制 

3.1 TNP-4110仪器试剂的准备 

本装置上为了方便，将各试剂简称如下： 

A. 1.5%过二硫酸钾水溶液（过硫酸钾）。 

B. 5M氢氧化钠水溶液（氢氧化钠）。 

C.（1＋16）盐酸溶液（盐酸）。 

D.（1＋3）硫酸溶液（硫酸）。 

E. 2.4% L（+）-抗坏血酸水溶液（抗坏血酸）。 

F. 1.2%七鉬酸六铵四水化合物/0.048%双{（+）-酒石酸}二锑（III）酸二钾三水化合

物水溶液（鉬酸）。 

标记：鉬酸使用的上述两种试剂有如下惯用称呼。 

以下说明惯用称呼的使用： 

  （1）七鉬酸六铵四水化合物：鉬酸铵。 

 （2）双{（+）-酒石酸}二锑（III）酸二钾三水化合物水溶液：酒石酸锑钾。 

试剂的调制量，按 1小时周期，TN、TP连续测定时的一个月（31天）的使用量。

根据试剂更换周期调制，不要造成浪费。 

标记： 

试剂中过二硫酸钾请使用『氮、磷测定用』的，氢氧化钠使用『氮测定用』的，其

他试剂使用『特级试剂』。 

稀释、溶解、清洗用的纯水，请使用与稀释水相同品质的水。 

调制使用的容器，溶具等，务必用纯水清洗后使用。 
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A．过硫酸钾（试剂容器 1000mL，调剂后的试剂量：1000 mL）  

调制顺序： 

1.称取过二硫酸钾 15g。 

2.用纯水 1000 ml 完成溶解。 

注意：过硫酸钾是氧化性物质，请避免接触可燃物 

B．氢氧化钠（250 ml，调制后的剂量：200 ml） 

调制顺序： 

1.称取氢氧化钠 40g。 

2.用纯水约 200 ml 溶解。 

注意： 

①氢氧化钠是剧烈物质，调制时请戴防护眼镜、防护手套。 

②氢氧化钠对皮肤、粘膜有腐蚀性。特别是进入眼睛时会导致失明。 

③溶解时产生二氧化碳，请在换气条件好的场所操作。 

④溶解时伴随发热，必要时容器用水冷却。 

C．盐酸（试剂容器 500ml，调制后的试剂剂量：255 ml） 

调制过程： 

1.称取盐酸 15 ml。 

2.边搅拌，边将 1一点点的加入纯水 240 ml 中。 

注意： 

①盐酸是剧烈物质，调制时请戴上防护眼镜。防护手套，操作时小心谨慎。 

②盐酸会产生挥发性气体，请在换气条件好的场所操作。 

③盐酸加水时发热，必要时容器用水冷却。 

D．硫酸（试剂容器：500ml，调制后的试剂：280 ml） 

调制顺序 

1.称取硫酸 70 ml。 

2.边搅拌，边一点一点地将硫酸加入纯水 200 ml中。 

注意： 

①硫酸是剧烈物质，调制时请戴上防护眼镜\防护手套。 
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②硫酸溶解时发热，必要时容器用水冷却。 

③水加入硫酸中，或向水中一次加入大量硫酸时，有时会因发热而硫酸外溅，非常

危险。 

必须按上述顺序，硫酸少量地一点一点加入水中。 

E．钼酸（试剂容器：100ml，调制后的试剂：96ml） 

调制顺序： 

1.称取钼酸铵 1.2g。 

2.称取酒石酸锑钾 0.048g。 

3.将 1和 2溶解于纯水 80ml中。 

4.称取 16ml浓硫酸，一点一点地加入 3中。. 

注意：酒石酸是剧烈物质，操作时不要粉末外扬。 

F．抗坏血酸（试剂容器：100ml，调制后的试剂量：80ml） 

调制顺序 

1.称取 L（+）-抗坏血酸 1.92g。 

2.将抗坏血酸溶解于纯水 80ml。 

3.2量程液的准备 

TN、TP的量程液，分别使用硝酸钾、磷酸二氢钾的水溶液，使用测定量程浓度地

量程液。TN、TP双方测定时可使用它们的混合液。 

这里介绍调制的 TP、TN的各自原液，根据测定的量程，稀释使用的方法。测定量

程确定后，根据 TN、TP的浓度比，调制原液，使用时也可稀释。 

量程校正液原液，存放在阴冷处（冷藏库等），并尽快使用。 

3.2.1 TN 量程校正原液的调制 

调制 1000 mg N/L 的量程校正液原液 1000 ml，调制过程： 

1.硝酸钾在 105℃～110℃下加热约 3小时，在保干器内放冷却后，准确称取 7.220g。 

2.将 1溶解于纯水约 800ml中。 

3.将 2全量移入量瓶中，加纯水准确地调制 1000ml。 

3.2.2 TP量程校正原液的调制 

调制 1000 ml P/L 的量程的校正液原液 1000 ml，调制顺序： 
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1.磷酸二氢钾在 105℃～110℃下加热约 3 小时，在保干器内放冷却后，准确称取

4.394g。 

2. 1溶解于纯水约 800ml中。 

3. 将 2全量移入量瓶中，加纯水准确地调制 1000ml. 

3.2.3 量程校正液的调制 

例如，调制 50mg N/L、10mg P/L的量程校正液（混合溶液）1000ml时的顺序，记

载如下。 

1.称取 1000mg N/L的 TN量程校正液原液 50ml，全移入容量为 1000ml的量瓶中。 

2.称取 1000mg P/L的 TP 量程校正液原液 10ml，全量移入 1的容量瓶中。 

3. 1、2中准确地加水调至 1000ml。 

4．日常维护与保养 

TNP-4110系列日常检查表（以下点检项目应 1次/周） 

 相关项目 相关注释 

1 仪器面板上的红色 Ready灯常亮 不亮时通知岛津公司 

2 保证试样水在检测时正常流动 检查管道是否堵塞、泵的工作是否正常等 

3 检查预处理装置的清洁度 清洁滤网和预处理器 

4 检查清洗水的供应情况 保证清洗水开关常开，水量供应正常 

5 检查蒸馏水的水位 剩下不多时，及时加入 

6 检查注射器的工作情况 注射器完好无漏液，运转无异常 

7 检查注射器柱塞情况 
取样时注射器内应无大的气泡，否则清洁注射器

或更换柱塞头 

8 检查整机的工作情况 应清洁、无漏液、无破损 

9 标准液校正 应各做两次零点和量程液的校正（需 4小时） 

  TNP-4110每周检查由用户自行完成，所用时间约 5小时。 
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TNP-4110仪器主要设备检查、维护表 

 相关项目 相关注释 

1 检查反应管 6个月清洁一次 

2 检查 Xe灯的工作情况 6个月检查一次 

3 检查监测器有无漏液 6个月检查一次 

TNP-4110仪器主要零配件更换周期及相关更换标准 

 TNP-4110分析仪 注释 

1 更换全部试剂 1个月更换一次 

2 更换 8通阀的转子 6个月更换一次 

3 更换泵头 6个月更换一次 

4 更换柱塞头 6个月更换一次 

6 更换 UV灯 1年更换一次 

7 更换反应管 1年更换一次 

 TNP-4110的定期检查可由用户独立完成或委托技术人员完成 

 

5．常见故障及排除 

故障情况 直接原因 引起故障的原因 对策 外因 

外部采样泵坏或采样管路堵塞、

前置调整槽内被 SS污染物堵塞 

更换采样泵，疏通采样

管路，清洁前置调整槽 
○ 

预处理装置的电磁阀故障，样品

不能保存在前置调整槽内 
修理或更换电磁阀  

采不到水样 

 

2＃在线取样管路堵塞 
用细铁丝和棉花疏通 2

＃取样管 
○ 

长时间运转后注射器松动漏气 重新旋紧注射器 ○ 

TN、TP测试值

都为零 

注射器采样

不充分 注射器尖端磨损漏气 更换注射器活塞尖端  

TP值测试为 0 
试剂吸收不

充分 

试剂软管浮出，没有吸收抗坏血

酸或者钼酸 
适当调整试剂软管 ○ 
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故障情况 直接原因 引起故障的原因 对策 外因 

校正时 Zero值

反复漂移 

试剂吸收不

充分 
试剂软管弯曲，无法汲取试剂 适当调整试剂软管 ○ 

与手工相比，测

定值极低接近

于零 

样品中混入

清洗水 

清洗水阀故障，导致清洗水一直

流淌 
修理或更换清洗水阀  

测定值超量程 校正不良 
试剂用完、满量程标液用完，实

施校正，结果没有被采用 

设定警报范围，校正结

果异常时防止覆盖 
○ 

TN测定值与手

工值相比较低 

TN零点校正

值高 

试剂问题； 

UV灯过期； 

校正问题 

更换试剂； 

更换 UV灯； 

重新校正 

○ 

○ 

○ 

消解不充分 UV灯光强衰弱，能量下降 更换 UV灯  

试剂还有氮 更换试剂  
试剂问题 

纯水质量 采用质量好的纯水 ○ 

试剂注入量不够 检查八通阀、注射器 ○ 

试剂管路漏气、堵塞 检查试剂管路 ○ 

TN校正 Zero的

Abs偏高 

液路故障 
CELL、注射器、仪器内管路被

污染 
清洗污染部件 ○ 

重现性差 
测试值不稳

定 

UV灯污染，表面脏污，能量减

弱 

更换 UV灯，清洗反应

管 
○ 

八通阀错误报

警 

光电传感器

信号检测不

到 

传感器表面脏污，挡住光路 吹扫光电传感器的表面 ○ 
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6．仪器检查维护 

6.1准备工作 

6.1.1仪器部件的检查 

（1）八通阀的检查： 

A.检查八通阀 A、八通阀 B的转子是否安装正确。 

B.检查八通阀是否完全密封，以防止漏气。 

C.检查八通阀所有管路是否连接紧密。 

（2）注射器的检查： 

A.注射器内壁是否结垢。 

B.注射器内壁是否有漏液现象。 

C.注射器内部顶部是否有气泡。 

（3）UV灯和反应管的检查； 

A.检查 UV灯是否过期。 

B.检查反应管是否有残留污染物。 

C.检查反应管各个连接管路是否完好连接。 

6.1.2仪器内部试剂的准备 

A.建议采用试剂采用优级纯试剂配置。 

B.建议纯水采用高质量纯水（可以采用娃哈哈品牌纯净水）。 

C.检查试剂桶内部管路是否正常（防止试剂管打折）。 

D.检查试剂采样管路无堵塞、无泄漏、无气泡。 

E.检查废液桶（及时处理废液）。 

6.1.3质控样检查 

校正完成后，应使用已知浓度标液（应小于校正用标液浓度）作离线测量（最少测

量 3次），检查仪器测量准确性。 

每周核查可用已知浓度标液（应小于校正用标液浓度）作离线测量，测量相对误差

≤10%。如果误差较大，应进行仪器校准或查找其它原因。 
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