
DO307 手動乾燥爐

5 操作

5.1 載送氣流

閥門在open位置，氣流吹送樣品管的常溫區”cold zone”。
閥門在closed位置，氣流吹送樣品管的高溫區”hot zone” 以傳輸水份。

5.2 烘乾樣品管與玻璃船

· 將設備連接電源

· 啟動設備：溫度設定”off”, 閥門”open”

· 在流量計處設定氣體流速( 200-250 mL/min)

· 通氣吹送樣品管的常溫區”cold zone”5分鐘，同時準備庫倫儀DL32/DL39以便測定背景值”drift”

· 烘乾樣品管與玻璃船
●  關閉閥門，以便吹送樣品管的高溫區”hot zone”
●  將玻璃船推送至樣品管底部，並將溫度設為300℃，樣品管中的水份傳
    送至滴定杯中
●  等待至drift降到小於50μg/min
系統已不含水份可進行樣品分析。

注意事項：

1. 若DO307電源關閉了一段長時間，則作樣品分析前須再烘乾樣品管與玻璃船。

2. 若DO307每天使用，則不作分析時只要降低氣體流速至60 mL/min，不要關
閉氣體。
3. 在停止氣流、關掉設備或降低溫度前，先打開閥門，以免滴定液逆流倒而吸入熱乾燥爐內。

5.3 加熱樣品至乾燥

5.3.1 以傳送裝置導入樣品

· 依樣品選擇爐體溫度。開啟閥門，以便在加熱時能吹送樣品管的常溫區”cold zone”
· 達到設定溫度後，關閉閥門，使氣體吹送經高溫區”hot zone”進入所連接之滴定儀之滴定杯中。等待至背景值”drift”讀值穩定。

· 將鋁箔襯墊放入玻璃船中，並稱量樣品重。

· 開啟閥門以吹送樣品管的常溫區”cold zone”後打開螺旋蓋。

· 以傳輸裝置將樣品送入樣品管，關閉螺紋蓋後再吹送樣品管的常溫區”cold zone”2-3分鐘。

· 關閉閥門以便將水份自高溫區吹送至滴定杯中。

· 在drift讀值穩定後，自滴定儀啟動滴定，並將樣品玻璃船推送入樣品管底。水份會被傳送至滴定杯中。

· 完成滴定後開起閥門，將樣品玻璃船拉回、冷卻後再開啟螺紋蓋。

· 取出傳輸裝製並關閉樣品管。保持閥門開啟open。
5.3.2 自微縮接頭輸入樣品

依下述步驟可自微縮接頭處輸入樣品：

· 開啟閥門以吹送樣品管的常溫區”cold zone” 。

· 以注射筒或秤量船稱取樣品，再將針頭刺穿矽橡膠塞子注入樣品至樣品玻璃船，或拔開蓋子將樣品加到開口下方之樣品玻璃船。

· 關閉閥門，以便將水份自高溫區吹送至滴定杯中。

· 在drift讀值穩定後，自滴定儀啟動滴定，並將樣品玻璃船推送入樣品管底。水份會被傳送至滴定杯中。

· 完成滴定後開起閥門，將樣品玻璃船拉回、冷卻後再開啟螺紋蓋。

· 取出傳輸裝製並關閉樣品管。保持閥門開啟open。

注意事項：

1. 如果殘餘樣品對後續分析無不良影響，則鋁箔襯墊可重複使用於多個樣品之加熱。

2. 爐體溫度要愈高愈好，以便快速釋放樣品中之水份，但須避免樣品分解、揮發或昇華之情形發生。

5.4 水份測定之注意事項

1. 將自樣品中釋放水份所須之時間在滴定儀設定為stirring time，以避免滴定儀（容積法DL31/DL38）提早停止滴定。

2. 氣體流速不得大於250mL/min，否則水蒸氣可能無法完全被試劑補獲，而以氣體的形態逃逸。

3. 通氣管浸入試劑液面下至少要有4mm！熱氣導入滴定杯會使試劑中揮發性成份蒸發散失。庫倫法滴定要經常補充陽極液，容積法滴定則須補充溶劑。

4. DL32/DL39庫倫儀之陰極乾燥管要換成彎區曲狀的，以免冷凝的溶劑掉回滴定杯中。
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