水热反应釜的使用方法

通用型水热反应釜使用PTFE作为内胆容器材料，水热反应釜具有良好的化学惰性，并使用无磁性不锈钢作为外筒支撑结构。水热反应釜广泛应用于纳米材料的溶剂热合成、小剂量的简易带压合成反应和原子吸收光谱及等离子发射光谱等分析中的溶样预处理。
水热反应釜又称水热反应釜、高压水热反应釜、高压釜、闷罐等。外罐为不锈钢，内衬选用的聚四氟乙烯原料加工而成。使用于纳米材料、化合物合成、材料制备、晶体生长等方面。
工作原理：水热反应釜是在一定温度、压力条件下选用水溶液作为反应系统，使用高温高压的水溶液使那些在大气条件下不溶或难溶的物质溶解，或反应生成该物质的溶解产品，经过控制溶液的温度差使发生对流以形成过饱和状态而分出成长晶体。水热反应釜可用于纳米材料的制备、化合物合成、晶体生长等方面，也能够用于小剂量的组成反应，是高校极常用的小型反应釜。
参数及优点：
耐温：建议200℃及以下使用，可使用烘箱、油浴锅、马弗炉加热
耐压：3MPa
安全系数高：充分考虑了安全性，由被迫控温转为自动控压
密封性能好：釜体选用圆形榫槽密封规划，手动螺旋紧固，密封性能好
使用方便：内衬选用特别规划，易于清洗，精细设备加工，内壁光滑，不挂水，内衬材料质量稳定，无黑点、黄点、细小裂缝等缺点，选用的原料、设计、生产工艺也能影响试验成果。
构成：不锈钢的钢套、釜盖、聚四氟乙烯内衬（内衬）、钢棒、不锈钢垫片（两片）。
规范操作：
1. 使用前：四氟内衬需用酸液（因试验要求）浸泡一段时刻，可将四氟内衬外表的附着物清洗洁净；检查
2. 使用中：将溶剂和样品加到四氟内衬中，并确保加料系数小于0.8。盖好压紧（即便压紧，四氟盖子和四氟杯体接口处仍有约1毫米的起密封效果的缝隙），再把四氟内衬放到不锈钢钢套中（钢套里面的钢垫是小面朝下），两片钢垫合作盖好，拧紧釜盖，再用钢棒助力拧紧；将装好反应物并拧紧的水热反应釜放到烘箱中加热，当温度到达100℃时，坚持一小时，再升温到所需温度，坚持两小时。加热温度最高不能超越230℃；依据不同的样品的技术指标，确定不同的加热温度及加热方法。
3. 使用后：反应完毕后，不能当即把水热反应釜拧开，要确认釜内温度低于反应物系种溶剂沸点后，先用钢棒把釜盖旋扭松开，然后将釜盖翻开。冷却后外罐能够很轻松翻开，如果打不开，用钢棒助力翻开。试验完毕要及时将其清洗洁净，以免锈蚀。釜体、釜盖线密封处要分外留意清洗洁净，并谨防将其碰伤损坏。
水热反应釜使用特别注意：
1）使用时，其使用温度不要超过最高使用温度230℃。
2）切记不可放入能分解产生气体的化学试剂，如HNO3、H2O2、过氧化物、硝酸铵等无机铵盐、高氯酸等。
3)  整个使用过程避免手直接接触反应釜，转移或者开盖过程应借助铁夹和台钳等工具。
4）开盖时务必要降至室温，且盖和釜体避免正对身体。
5）定期检查，腐蚀变形的反应釜应立即报废。
6）试剂加入量不超过内衬容量的2/3。
7）使用带泄压功能水热反应釜，不带泄压功能水热反应釜禁止使用。
注意事项及防护办法：
多数样品在80到140℃之间能够反应、消解，尽管消解罐耐温可达230℃，但仍不建议用户使用温度到达或超越200℃，一些难溶物质只需反应时刻长些也可反应，温度过高，四氟内衬简单变形而泄漏样品，并影响使用寿命，不建议温度过高使用。如果温度超过200度，建议使用PPL内衬。
反应用溶剂参加量依据不同试验而定，一般为内衬容量的1/3到1/5。如果反应物的产气量很大，建议冷硝化，使用高氯酸、双氧水、硝酸等特别要留意，尽量避免使用这些易产生气体溶剂。
烘箱质量要好，烘箱内部实际控温要到达±2℃，要考虑到一些旧式烘箱温度会有20℃的过冲，高温时更显著。
烘箱开始升温时房间内不得有任何人员，以防爆破伤人！降温到室温后方可进入，取罐时需有必要的安全防护办法，比方：面部防护、手部防护、呼吸防护等。
误操作，操作人员由于疏忽将各部件装置错误（如小垫片装置），可能会导致内衬变形、损坏等状况呈现，但不会出现爆炸等现象。

使用寿命及作废建议：
由于每一个实验的试验进程、条件、要求的不同，比方反应物、反应物的量、反应时刻、温度、升温速率等，所以现在消解罐没有严厉意义上的使用寿命。

报废建议：
1. 腐蚀；如果使用多次发现钢罐内壁或许外壁大部分发黑发黄、螺纹口锈蚀、拧紧发涩等状况时应当作废，并仔细查看同一批次一切的罐子。
2. 注意：长期不用，保存不妥都有可能发生上述现象，应当报废。
3. 金属疲劳；金属的盖子或垫片有变形、翘边、细小的裂纹，水热反应釜此刻应当立即作废该罐，并仔细查看同一批次的罐子。
4. 其他任何使用人员有理由认为应该报废的。
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