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KZDL-3M自动测硫仪
(2005版)

使用手册
请在安装和使用本仪器前详细阅读本手册
并按要求操作

    不断的改进是我公司的权利和义务，若操作或性能有所变动，请注意随机文件资料的提示，恕不另行通知。
１．用途及主要特征
KZDL-3M自动测硫仪是我公司开发研制的高新技术产品。主要用于煤、焦炭、石油、钢铁和矿产等物质中全硫含量的测定，符合 GB/T 214-1996《煤中全硫的测定方法》库仑滴定法的要求，全部过程由计算机系统自动控制。每个样品的测试时间约５分钟，快速、准确、操作方便。在性能、结构等方面达到了国内先进水平。
1.1  本仪器由计算机系统及测硫仪主机组成，其中计算机系统（含打印机）既可供自动测硫时使用，也可单独使用，做为办公自动化，打印文件或其它数据处理等。测硫仪主机采用分体组合式结构，集电脑控制器、高温裂解系统、气体净化吸收装置、磁力搅拌器及自动送样装置于一体，设计科学造型美观。 

1.2  高可靠性设计：本仪器在设计时重点考虑了简单实用和高可靠性。因此在简化线路和气路及仪器结构上做了大量工作，使仪器的故障率明显降低，可靠性有较大提高，达到国内先进水平。
1.3  采用高可靠的直线电机传输机构，使送样稳定可靠。
1.4  全国独创的电磁搅拌器的自稳提速设计，只需人工调节速度一次，再次开机即能实现自动同步搅拌。
1.5  全国独特的快捷更换净化试剂设计，不用拆卸净化管，在２分钟内即可将三只净化剂更换完毕。
1.6  全国唯一的试样助燃设计,能确保试样充分燃烧分解,减少测试误差,避免电解池玻璃熔板污染变黑。
1.7  测定误差可通过实验进行修正。
1.8  具有开机软启动功能，有利于延长仪器寿命，还具有管式炉加热过电流保护功能。
1.9  全新电解池专利设计（专利号：00235353.9），电解液决不倒流，并可方便更换玻璃熔板。
1.10  多种保护功能，避免可能的过失造成危害。  
２.原理及参数
2.1  测定原理(库仑滴定法)

    试样在催化剂作用下，于空气流中燃烧分解，试样中硫生成二氧化硫并被碘化钾溶液吸收，以电解碘化钾溶液所产生的碘进行滴定，根据电解所消耗的电量计算试样中全硫的含量。
2.2  主要参数
2.2.1 电源：220V 、50Hz、 5KVA
2.2.2 测量范围：0～99.99%

2.2.3 测量分辨率：0.01%

2.2.4 精密度：符合GB/T 214-1996要求
2.2.5 功率：最大4Kw

2.2.6 分析时间：约５分钟
2.2.7 计算机配置：不低于400MHz、64MB 、20G 硬盘、40速光驱　　　　  　  

３．安全使用要点　　
3.1  安装和使用本仪器前必须详细阅读本手册，并保证正确安装和使用。
3.2  为防止触电，必须确保本仪器可靠接地。
3.3  硅碳管质脆易碎，在安装和使用应特别注意。
3.4  在取放样品时，要特别注意，防止烫伤。刚取出的瓷舟应放在专用耐温材料上，以免烫伤人员、物品或引起火灾。
3.5  氢氧化钠具有较强腐蚀性，在取放或更换时要特别注意，废弃物要妥善处理。
3.6  不要使用盗版或来路不明的软件,以免病毒侵入，影响仪器正常工作，或造成仪器埙坏。
3.7  电解液具有腐蚀性,在取放或更换时要特别注意，废弃物要妥善处理。

４．安装
4.1 当您购买了KZDL-3M自动测硫仪后，请您准备好220V、50Hz、25A带良好接地线的电源插座及化学试剂、干燥剂、样品等，如需要上门安装，请在到货后及时通知我公司，我公司将派人现场安装调试，培训操作人员。以下内容仅供仪器搬移或维修、维护时参考。
4.2 电路连接
    将管式炉一端的散热罩拆下，小心将硅碳管插入炉体内，将引线牢固接好，装好散热罩及端盖，将引线紧固到接线柱上。
    正面摆放示意图
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   背面连接示意图






将热电偶插入炉体背面的电偶孔中，插到底，让电偶顶端轻触硅碳管，再回拔约2mm，以防止热涨冷缩可能造成的损坏，然后再用螺丝将电偶适当固定，将电偶线接至热电偶的接线柱上，红色接“＋”，黑色接“－”。
    将电解池置于气体净化吸收装置的有机板上，再将电极插头插入电解池上的插座内。
　　连接控制器与计算机的25芯接口线和打印电缆。分别连接控制器，计算机及打印机电源线。
4.3  气路连接
4.3.1  先将三支净化管内从左至右依次分别放入变色胶、变色硅胶、化学纯片（粒）状氢氧化钠，然后在用橡皮塞将净化管口塞紧。            　　　
4.3.2  依据图示，连接气路。燃烧管、活塞气阀及电解池之间应用尽量短的硅橡胶管密封连接。
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５．使用前准备
5.1  电解液配制
    称取碘化钾（GB/T1272）、溴化钾（GB/T649）各５克，冰乙酸10ml，溶于250-300ml的蒸馏水中。
    电解液可以重复使用，但每次使用前都要进行终点电位调整试验。电解液的ＰＨ值一般为1-3，当ＰＨ值小于１时，应废弃，重新配制。
5.2  气密性检查
    打开活塞气阀，单击“气泵”键打开气泵，将抽气流量调节到1000ml/min，然后关闭活塞气阀，如抽气流量下降到100ml/min以下，证明仪器各部件接口气密性良好，否则需检查各部件及其接口。
5.3  准备煤样及催化剂
    试验前请准备好三氧化钨（HG10-1129），以便试验时做催化剂使用。准备好粒度小于0.2mm的空气干燥待测煤样，并在试验前充分混合均匀。
６．使用

6.1  首先打开测硫仪主机电源,再打开计算机及打印机电源,装好打印纸。
6.2  在Windows画面下，用鼠标双击KZDL图标，启动测硫程序。进入测硫程序主界面（图1），高温炉开始加热，至炉温达到1050±10℃时，可以进行试验。



图1

6.3  界面及功能说明：

6.3.1 温度显示：指示实际的炉温（注：炉体由计算机控制升温并恒温至1050 ℃,由于本仪器的热电偶是装在硅碳管外部的，因此，当所指示温度为1050℃时， 其内部燃烧管的温度已达1150℃）；

6.3.2 运行时间：指示自开始加热以来的时间；

6.3.3 电解电流：以面积图的形式直观显示电解电流的大小；

6.3.4 试验进度：以水平蓝条图显示试验进度；

6.3.5 加热电流：模拟电流表指示加热电流（不做计量用）；

6.3.6 煤炭/矿石选择：单击某一项则选中，选煤炭时，分解时间5分钟，选矿石时，分解时间10分钟；

6.3.7 样车位置：当模拟指示灯显绿色时，表示送样机构样车所在位置；

6.3.8 编号/名称输入：前半部分输入编号，如不输入系统自动按日期+序号生成，后半部分输入名称；

6.3.9 来样时间输入：输入样品的送样时间；

6.3.10 样品质量输入：输入样品的质量，单位毫克；

6.3.11 样品水分输入：输入样品的空气干燥基水分（Mad）；

6.3.12 操作员名称输入（选择）：可以输入也可选择；

6.3.13 含硫量显示：左边实时显示含硫量的百分数，右边显示含硫量的毫克数，如输入水分值不为零，最后结果将显示St，ad和St，d两种数据；

6.3.14 状态指示：显示当前仪器的工作状态。

6.4  功能按钮说明

6.4.1 加热、搅拌、电解、气泵：单击，按钮凹进，模拟指示灯变绿色，表示该功能打开，再单击，按钮弹起，指示灯变红，表示该功能关闭

6.4.2 开始实验：输入样品质量后，单击实验开始；

6.4.3 中止实验：单击确认后，当前实验作废，样车返回；

6.4.4 系统自检：单击打开自检窗口（图2）
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图2

单击“功能检测”栏下的项目，相应功能开启，表明正常，再单击该功能关闭，如相应功能无动作，表明该功能异常。

6.4.5 系统设置：单击打开设置窗口（图3）
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图3

6.4.5.1  温度校正：在某些温度段同标准温度有误差或更换热电偶后，需进行温度校正（在进行校正前，应先进行6.4.5.9  b.温度增益调整），原理是用标准热电偶和毫伏计，在和仪器自带的热电偶同样的环境下，同步进行升温实验，用标准热电偶的热电势值，查分度表对应的温度值来修正屏幕显示的温度值。方法：升温前打开“系统设置”，双击“温度校正”，使温度框的底色变白，将标准和显示相应的数据改为1：1，单击“确定”。将标准热电偶和仪器热电偶的感温端放在一起，同时升温，并记录好标准温度值和对应的显示温度值（一般以100℃的间隔记录）。升温结束后再打开“系统设置”，双击“温度校正”，使温度框的底色变白，将记录下的标准温度值和显示温度值一一对应输入相应的框内（将原数据删除），最后单击“确定”，将数据存盘，等冷却后，再升温检查一下，如显示值和标准值不超差，修正完成。

此项内容为仪器使用时的重要参数，供校正温度时用的，在仪器出厂时均已设置好，一般情况下不要改动，以免造成温度显示超差，一般更换热电偶后，实测毫伏值同温度显示值偏差较大时需要改变。

6.4.5.2  控温参数：出厂以设置好，一般不需调整。

6.4.5.3  实验温度：可根据需要调整，指实验时需要控制的温度，最高1250℃，以防止烧毁加热和测温元件；

6.4.5.4  报警温度：一般设定为1250℃，以保护热电偶和硅碳管，当实验时，炉温达到报警温度时，系统将报警声提示，同时关闭加热电源；

6.4.5.5  比例、积分、微分：适当选择参数，可以更好地控制炉温；更换的加热元件参数同原加热元件误差较大。控温波动较大，升温过快或者过慢，控温精度不够时，可适当调整。

调整参数时，一定要将原数据记录好，以免新的数据调整不当时，能够恢复到原来的数据。

6.4.5.6  数据存储：选择要存储数据的驱动器和输入存储数据的文件夹名，以后的实验数据将存储在您设置好的文件夹内，如不输入，系统自动按日期建立文件夹。

6.4.5.7  操作员维护：单击，弹出操作员维护窗口（图4）。

在输入姓名栏输入操作员的名字，单击“添加”，单击“确定”将数据存储，在操作员姓名显示框选中某一项再单击“删除”，单击“确定”，可将选择的名字删除，在单击确定以前如单击“取消”，则忽略此前的操作。


图4

6.4.5.8  含硫量线性修正：如只有某一个或几个标样的结果同标准值偏差大，可以通过此修正完成，首先确定此样的结果在那一段，如0.47的标样，就修正0—0.5段，2.23的标样就修正2—2.5段，一般只修正后一数据，若标准值为0.33，实验显示值为0.39，则在0.5的的位置对应的标准框输入0.33，在显示框输入0.39，其它类推。

6.4.5.9  系统增益：调整时，先双击“系统增益”，解除保护。

a.电解增益：如用标样实验，所有数据同标准数据比较均偏大或偏小，需要相应减小或增大此系数，系数确定：将线性修正的所有栏目调整为一一对应，把此系数改为1，确定。用一含硫量高的标准样品（标准值S1），连续实验5次，取平均值S2，则此系数为S2/S1，取小数点后四位的结果输入。

b.温度增益（K）：系统默认值为320，修改此值应在“6.4.5.1 温度校正”前进行。确定方法：先将此系数（K0）设为320，单击“确定”，将标准热电偶和仪器热电偶的感温端放在一起，同时升温到仪器恒温15分钟以上，记录标准温度（Tb）和显示温度（Tx），则（K=320×Tb÷Tx）将此K值代替原值即可。

6.4.5.10 加热电流开度：通过鼠标调整，如升温过慢，增大，反之减小，一般情况拉动到50%。

6.4.5.11 确定：所有改动的数据有效并存盘，关闭窗口；

6.4.5.12 取消或关闭：所有改动无效，不存储，关闭窗口。
6.4.6  数据查询：单击，打开查询窗口（图5）
6.4.6.1 路径选择：在这里可以选择存储实验数据的驱动器名和文件夹名（输入方法见“系统设置”）
单击驱动器选择右边的▼，从下拉列表中点击选择驱动器名，由文件夹列表框中选择曾存储数据的文件夹名双击，在文件列表框中将显示所有的数据文件（*.KZDL），可任意双击选择您想要的数据文件，“历史数据”栏显示出相应的数据。

图5

6.4.6.2 数据处理：单击“处理”钮，弹出数据处理窗口（图6）。

这里可以把在实验时没有输入的数据重新输入，如输入水分值（Mad），点击“确定”，可计算出干燥基硫含量（St,d）,并将新输入的数据全部存储，单击“打印”，将此编号的样品数据通过打印机输出。单击“返回”，关闭本窗口返回到数据查询窗口。
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图6

6.4.6.3 打印：单击此钮，将把历史数据栏内的全部数据打印出。

6.4.6.4 删除：单击选择文件列表框内的某文件，再单击“删除”钮，将把此文件删除。每次只能删除一个，重复以上步骤，可以将所有不需要的数据文件删除。

6.4.6.5 返回：以上操作结束后，单击“返回”钮，返回到主界面。

6.4.6.6 退出系统：全部工作结束，单击“退出系统”钮，样车回归，退出本系统，回到Windows98。

6.5 操作步骤

6.5.1 关闭活塞气阀，单击“气泵”打开气泵抽气，将电解液从电解池下面的胶管吸入电解池,用管夹夹紧,再打开活塞气阀。

6.5.2 单击“搅拌”，启动磁力搅拌器，搅拌电解液。

6.5.3 单击“电解”，打开电解开关。

6.5.4  输入编号（编号为数字或字母，最多10个）、样品名称、样品质量等必要数据。

6.5.5 将装有样品的瓷舟置于送样的石英托盘上。

6.5.6 用鼠标单击实验开始，实验开始进行5min后结束，显示结果。

6.5.7 全部实验做完后，单击弹起“加热”，关闭高温炉电源。

6.5.8 单击“数据查询”，显示和打印实验数据。

6.5.9 依次关闭电解、搅拌、气泵电源，拔开电解池胶塞，放出电解液。塞紧电解池胶塞，打开气泵电源吸入300ml蒸馏水，打开搅拌电源搅拌一会儿，清洗电极，再关闭搅拌、气泵电源，拔开电解池胶塞，放出蒸馏水。

6.5.10 用鼠标单击退出系统，退出实验系统。关闭控制器电源,再关闭计算机,关闭打印机电源。

6.6  终点电位调整试验
    为保证测定的准确性，每次使用前，必须进行至少１次的终点电位调整试验。
在瓷舟中放入少量（50-60mg）非测定用的煤样，放入送样石英托盘内，任意输入样品编号和质量后，单击实验开始，仪器自动进入试验程序，将样品送入燃烧管内分解，约５分钟试验完成，仪器给出试验结果，若试验结果为0，应再次进行终点电位调整试验，直至显示结果不为0。 　　　
6.7  煤中全硫的测定
    在瓷舟中称取粒度小于0.2mm的空气干燥的煤样50mg（称准到0.2mg），在煤样上覆盖一薄层三氧化钨，将瓷舟置于送样的石英托盘上。
输入编号、质量等数据，单击实验开始，启动测试程序，仪器自动将样品送入燃烧管中，进行预分解和分解，并同时进行库仑滴定，５分钟测试完毕，仪器自动拉回瓷舟，显示并存储试验结果，本次试验结束 。
     其它非煤试样，在主界面选择“矿石”项，再参照上述步骤实验。如果实验结束样品尚未分解完全，此实验作废，请适当减少试样量重新实验。
７．使用常识　　　　　　　　　　　　
7.1 开关仪器
为保证仪器能够安全正确使用，请按下述步骤操作。    

7.1.1 开机
    接通控制器开关→开计算机开关→打开打印机。
7.1.2 关机
退出本系统→退出Windows98，切断计算机电源→关断主机电源→关断电源闸刀或空气开关。
7.2  仪器的电源开关，仅能切断控制电路的电源，由于加热回路电流比较大而没有设置开关，因此，仪器不使用时应将仪器的供电闸刀断开。
7.3  过电解现象及处理
在没有启动搅拌器或搅拌失控的情况下，打开电解开关,此时，电解液处于静止状态，指示电极不能正确指示电解液的电解状态，造成电解失控，电解液迅速变红，电解出的碘和溴覆盖在电解电极的表面,至使测定不能正常进行,这便是过电解现象。
指示电极断路或电极表面污染都可能发生过电解现象。此时,请立即关闭电解及搅拌开关钮,打开电解池，取出电极，用软布擦净；若电极污染严重，可用牙膏或去污粉擦拭，再用蒸馏水冲净，然后更换电解液，重新装好即可。
7.4  指示电极的污染会导至过电解，而电解电极的污染则会造成不电解或者电解迟缓，致使测定结果不稳定。此时，也要按前述方法清洗电极。
7.5  在搅拌未打开的情况下，电解钮无效，在搅拌打开十秒后，电解钮才变为有效，如果关闭搅拌同时自动关闭电解。这是为防止过电解现象发生而设计的，属正常现象。
7.6  仪器使用时，气泵抽气量不应小于 1000ml／min，若流量调节不到或流量不稳，可能是由下述原因引起的，应查找原因并解决。
    a．气路漏气
    b．变色硅胶阻塞气路
c．气泵皮碗破裂或气泵胶片穿孔

d．气泵老化
7.7  测定结果偏低或不稳定时，可能是下列原因   

    a．气路系统气密性不好。
　  b．气流量不够或不稳定。
    c．气路堵塞。
　  d．燃烧管断裂。
e．样品没有送到高温分解区。

f．电解液失效。

g．电极污染。

h. 电极连接线路接触不良或短路。
7.8  在使用过程中，应经常用标准样品校验仪器，以检查仪器工作是否正常（若炉内燃烧管破裂或气路漏气均可提早发现）。
7.9  应保持仪器清洁，防止灰尘进入。
7.10 清洁仪器时，应切断供电电源，用棉布轻轻擦拭，不可用汽油、酒精等有机溶剂擦洗仪器。
7.11 炉温失控或程序中断，可能是仪器受干扰或病毒所至，应重新启动微机或重新安装软件。若重新安装仍不正常工作，应请专业维修人员修理。　　　

８．售后服务
8.1  按本使用手册指导的方法使用操作，且不是由于人为造成的任何机械、电气损坏，可以在售后12个内保修。
8.2 本公司随时为用户培训专业维修人员,并长期提供配件。
8.3 本公司随时为用户提供使用、维护咨询。若有问题请拨打本公司电话0392-2643677或函至鹤壁市春雷路17号，鹤壁市华通分析仪器有限公司技术部，以获得满意解答。
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