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同济大学
污染控制与资源化研究国家重点实验室
2020.09.14修订
ICP-OES-5110操作规程
· 仪器型号：Agilent-5110-OES
· 自动进样器型号：Agilent SPS 4 自动进样器
· 仪器厂商：美国Agilent

· 启用日期：2019年10月同济环境学院安装启用主机，2020年6月启用自动进样器
1.
仪器控制开关
1.1 仪器组成

Agilent ICP-5110 OES主机各部件名称如下（编号对应封面图）：
[image: image2.png]1. #H#RO 8 IEERHFH

2 ESANOLERE 9. BUE

3004, REAGIEEIERE 10 B

WA GRER

4. WAED 1. 3R

5. AR E 12. TRRF AFRHEER
6. 46 13. iR

7. BURSERANE R TEIE 14, LED (GERANERLT
3

15 [EEEFH
16. 73410

17. @AHA AR
fus’is 4

18. 5RO
19, L &




除主机外，在运行时还需要通风、循环冷却水、废液排放桶、电脑、操作软件等配套部件。
1.2 主机开关

仪器左侧面板（图编号12）：为仪器主电源开关，平时为常开状态（日常关机时该按钮无需关闭）。
仪器前面板左下角开关（图编号13），为仪器开关按钮，平时为常开状态（日常关机时该按钮无需关闭），在电源开关开启状态下开机称之为热启动。
1.3 自动进样器
ICP-OES 5110配备SPS 4 自动进样器，外型见下图。使用前需自行开启电源开关按钮（进样器顶板左后侧），开启后仪器会耗费30s自检并重置位置。样品测试结束后需关闭开关。SPS4 自动进样器配备的样品架支持15mL进样管（样品及标准样品均可），50mL进样管（仅限标准样品）。
分析人员需自备洗针液进行更换（2% HNO3溶液），测试前须确保各个样品架位置准确，进样针垂直无异常，测试过程中保持进样管敞开，不得使用封口膜等封闭进样管。
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2.
ICP Expert控制软件

2.1 软件页面

打开电源开关后，仪器前方指示灯会闪烁，待黄灯闪烁时，双击桌面软件ICP Expert(ICP Expert demo为脱机操作版本)。此工作页面为ICP仪器的主页面，包括：

文件命令：在该窗口中可新建工作表文件，设置方法，开始分析或查看数据。

源/联网： 联网功能及仪器各类帮助文件，通常不会用到此功能。

退出：退出 ICP Expert软件。
2.2 窗口工具栏

等离子体：点燃等离子体/熄灭等离子体；
泵：（手动）关闭和开启蠕动泵，泵速分标准和快速两档；
仪器：查看仪器状态，配置仪器的具体各项参数，通常为默认参数，无需更改；

自动进样器：可进行手动清洗，进样针复位，进样架配置等相关操作。

3.
Ar气路

本仪器的工作气体为高纯氩气，采用集中供气的方式，集中钢瓶气路统一为1台ICP-MS（224房间）和2台ICP（ICP 5110和ICP 720ES）提供工作气体，因此在开关气路的过程中请查看其他仪器的使用状态。
开气步骤：

3.1 打开气路控制面板的气阀（仅限阀1和阀2，阀上有标签，切勿开错）。气路控制面板位于224房间进门左侧的墙上，阀1和阀2上贴有标签，阀下贴有提示信息。阀1阀2处于竖直位置时为关闭，逆时针转90°阀变为水平，阀1大头在左为开，阀2大头在右为开。
3.2 开启本机的气体控制阀（阀4）。本机的气体控制阀位于仪器左侧的墙面上。阀4上贴有便签，右侧贴有提示信息。阀处于水平位置时为关闭，逆时针转90°阀变为水平，阀大头在上为开。阀4开启后，阀下表头读数在60-70kg。

3.3 注意，所有的阀只能90°转，转动时先确认原始状态，再判断是否要转动，转动限90°，不要多转，也不要转过。
4.
开机准备

热开机 （注意：请务必遵循以下步骤开机，如不按顺序会导致仪器检测器损坏）。
4.1 准备样品、标样等溶液：使用仪器分析前，请事先准备好标准空白、系列标准溶液、2%的硝酸洗针液及待测试样品溶液（样品溶液不含颗粒物、不含有机物、不含纳米颗粒、不含HF酸、盐分含量低于1%，溶液pH＜2）。
4.2 仪器分析环境条件：相对湿度<60%（非常重要），室温保持在20度左右。因此，每天进实验室首先检查温度及相对湿度，如有必要打开空调、抽湿机和新风系统，待环境条件满足仪器要求时才可开机分析。
4.3 打开实验室排风系统（本机对应5110通风开关，测样结束后必须关闭），确认湿度保持在60%以下，再进行后续操作。
4.4 打开氩气（详见“3关于气路”中的说明）。
4.5 开计算机、显示器，开启自动进样器。点击ICP Expert进入操作系统，打开“仪器”面板，在状态界面右侧确认“多色器吹扫”已经勾选，“喷嘴吹扫”建议勾选（如未勾选，不影响后续操作）。确保氩气自动吹扫15min以上再进行后续操作。
4.6 氩气吹扫期间，可安装好蠕动泵进样管路、雾化室排废液管路，检查自动进样器洗针液泵管（黄色）以及废液管路连接正常，注意废液桶中废液不应高于标记液面，否则应先更换废液桶。
5.
点燃等离子体
（注意：请务必遵循以下步骤，如不按顺序会导致仪器检测器损坏）
5.1 待Ar气体吹扫15min之后（章节4.5），打开循环冷却水开关（按下开启，无需设置参数），peltier（检测器）开始降温。ICP Expert软件 “仪器”状态界面可以看到实时的多色器温度和peltier温度。请等待多色器温度达到35℃，peltier温度达到-40℃，稳定后才能进行后续操作。

5.2选择“等离子体”下拉菜单中“点燃等离子体“。点火成功后，正常的等离子体颜色为“冷白色”或偏“淡淡蓝色”。点击“自动进样器”界面中“清洗”按钮，洗针液开始沿进样管泵入雾化室，观察进样管路进样是否连续通畅，废液排放是否正常（废液排放时为不连续状态），检查雾化效果是否正常。若蠕动泵没有开启，点击工具栏“泵”，选择标准速度。若进样或废液流路异常，检查泵管是否老化松弛。
5.3 点火成功后预热至少15min以上等待仪器稳定。再次确认仪器状态界面中多色器温度为35℃，检测器Peltier温度为-40℃，各状态灯（已开启的）为绿色后，标准系列溶液及样品进样管敞口，才可以测样分析。 
5.4 若点火失败，需要等待仪器吹扫5min后再次尝试点火；若再次失败，则需要延长稳定时间10min以上；失败2次仍然点火失败，需要联系仪器负责老师检查。

5.4 紧急情况：如果出现突发事件无法处理，需立刻熄灭等离子体，关闭蠕动泵，并联系实验室老师。
6.
样品分析
6.1 初次使用需在D盘data文件夹下本年度文件夹中创建个人文件夹，以后每次分析的数据表格都必须保存在此目录下。

6.2 点击ICP Expert 主界面中的“新建”，新建工作表格。选择合适的路径，输入名称并保存（建议以日期为标识保存在各自的文件夹中）。根据工作表格左侧项目栏依次设置分析方法参数。
6.3 “配置”界面：勾选“自动进样器”状态。

6.4 “元素”界面：在周期表上选择待测元素，会出现分析谱线选择页面，选择待测元素的分析谱线，点击添加。

6.5 “条件”界面： 样品重复测定次数默认为3次，观察方式选“径向”。其他参数保持默认设置。

6.6 “标样”界面：相关系数限值设置为0.90，设置标准曲线的梯度个数，以及各个梯度对应的浓度及单位。校正拟合表格中的“校正误差”设置为100%，其他参数保持默认设置。标样位于自动进样器的位置将在6.7中设置，此处不用理会。
6.7 “序列”界面：设置测试样品的数量，在右边表格中完善样品的具体信息。每个样品在自动进样器中对应的位置可以点击序列表每行最左边的“锁型”按钮解锁，然后进行变更；同理，点击序列表最上方的“+校正标样”展开标准曲线样品，进而可以变更标样的位置。其他参数如无需要，保持不变。
6.8“自动进样器”界面：可以看到标准曲线样品以及测试样品对应的位置，用不同颜色表示。鼠标悬停进样位3-4s将会显示对应的具体编号。
6.9 保存设置好的工作表格。进入“分析”界面，点击软件上方的“运行”，样品测试开始。
6.10 “分析”界面：查看标准曲线的信息、拟合的标准曲线方程以及样品中待测元素的分析结果。
6.11 分析结束后，保存分析完成的工作表格。
6.12 数据需拍照带走，严禁包括U盘、移动硬盘等在内的任何形式的直接拷贝。

7.
关机

7.1 分析结束后，确保管路冲洗5min以上（自动进样器自动），选择“熄灭等离子体”。

7.2 等离子体熄灭5min后关循环冷却水，确保检测器peltier温度恢复至室温后，关闭ICP Expert软件，关闭自动进样器，关闭电脑，松开蠕动泵上的进样管、废液管，松开自动进样器泵管。
7.3 两分钟后关Ar气（注意操作顺序，不能弄错）。
关闭气路步骤：

7.4 关闭本机的气体控制阀（阀4）。本机的气体控制阀位于仪器左侧的墙面上。阀4上贴有便签，右侧贴有提示信息。阀处于竖直位置时为开启，顺时针转90°阀变为水平，阀大头在右为关。

7.5 当所有使用氩气的仪器都已停止工作时（2台ICP和1台ICP-MS），关闭气路控制面板的气阀（仅限阀1和阀2，阀上有标签，切勿关错）。气路控制面板位于224房间进门左侧的墙上，阀1和阀2上贴有标签，阀下贴有提示信息。阀1阀2处于水平位置时为开启，顺时针转90°阀变为水平，阀1大头在上为关，阀2大头在下为关。

注意，所有的阀只能90°转，转动时先确认原始状态，再判断是否要转动，转动限90°，不要多转，也不要转过。
7.6 根据需要关闭空调、通风（注意不要关错，一定要确保通风关闭，重要）、抽湿机、实验室新风系统、电灯等设备。

7.7 在仪器使用记录本及样品测试登记本上记录实验内容及异常情况，并做好实验室卫生。

7.8 带走所有带来的物品，包括实验期间产生的废弃物以及剩余的样品。

8.
标样说明
8.1 实验室提供含有24中元素的混标储备液，如有需要，请携带测试卡到负责老师处领用。使用时请根据需要自行稀释，建议稀释在稀酸体系中。
8.2 混标包括以下元素：As、Al、Ba、Be、Bi、B、Cd、Ca、Cr、Co、Cu、Fe、Pb、Li、Mg、Mn、Ni、P、K、Se、Na、Sr、V、Zn。

8.3 如需要测量这24中元素以外的其它元素，请自行准备标准，但需提前和负责老师沟通洗针液及废液处理等事宜。
8.4 如果测试汞（Hg）元素，每次测试样品之前都需要告知负责老师；测试中需要单独自备洗针瓶和废液收集瓶，且测试结束后用2倍以上的冲洗时间冲洗管路。
9.
其他
9.1 样品测试过程中，操作人员需值守仪器旁边，不得长时间离开仪器。
9.2 只允许申请人员本人操作仪器，严禁测试与科研无关的样品。[image: image4.png]
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