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摘

本文应用库仑原理
,

采用光电法控制反应终点
,

设计了一台能快速测定沉积物中碳酸盐

含量的自动分析仪
。

该仪器具有分析速度快
、

精度高
、

电子控制与微机处理一体化等多项优

点
,

广泛适用于石油
、

沉积
、

矿床
、

第四纪研究等领域
。

关键词 库仑法
,

碳酸盐
,

白动分析

前 言

众所周知
,

沉积物中碳酸盐含量
、

种类是判别沉积相 的重要指标
,

常规的化学分析方法

在定量分析沉积物中碳酸盐含量及种类时既繁琐又费时 [l]
,

远不能满足石油
、

沉积等领域大批

量样品的测试 (如石油勘探中一个钻孔 的样品分析量就可达上万个) ; 采用定容测压法测定碳

酸盐含量时
,

由于压力传感器精度所限
,

因而分析精度不高
。

为此本文设计了分析速度快
、

精度高的碳酸盐含量 自动分析仪
。

二
、

仪器原理

本文设计的碳酸盐含量自动分析仪采用库仑原理[z3
,

刃
,

用光电法控制反应终点
,

测定样品

中的碳酸盐含量
。

具体过程如图 1 所示 :
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仪器原理示意图

Fig
.
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图 1 中吸收电解池的电解液组份为 :

阴极 (Pt) 溶液 : (二践沁N Br (四 乙基嗅化钱 ) + (C HJ
Z

so (二 甲基亚矾 ) + 玫N G 氏C践O H

(乙醇胺) + 百里酚酞 + 玖0

阳极 (弋)溶液 :
n (碘化钾 ) + (CH i远so (二甲基亚矾 ) + 城O

各组份功能为 : 四乙基嗅化钱为支持电解质 ; 二 甲基亚飒为溶剂 ; 乙醇胺为 (玖 吸收剂 ; 百

里酚酞为显色剂
,

变色范围为 p H ~ 9. 4 一 ro
.

6
。

样品测试前
,

阴极溶液呈无色
,

光源发 出的红光透过阴极电解液为探测器接收
。

探测器

将接收到的光信号反馈到电子控制系统
,

使电极放电
,

电解过程如下 :

阳极 (A g)
: ZAg (s) ~ 2材

十 + 2e

阴极 (R ) : 2践O + 2e
一 , ZO H

一 + 玫 个

阴极电解产生 的以 1 一使阴极溶液的 p H 值升高
,

当 pH值达到百里酚酞显色范围 (P H > 9. 4)

时
,

阴极溶液转化为兰色
,

此时光源发出的红光与兰色溶液互补
,

探测器接收到的光信号为

零
,

电极停止放电
。

样品测试时
,

将一定量样品装人化学反应器
,

并注人酸液
,

使样品中碳酸盐在短 时间内

反应完毕
,

生成的 〔玖气体在携带气体的携带下进人吸收电解池阴极溶液
。

阴极溶液中乙醇

胺快速吸收 (玖
,

产生如下化学反应 :

(及十 H )O 君 H
+ + H 以灭

H
+ + o fl

- 一 玖O

此时阴极溶液的 p H 值降至小于 9. 4
,

溶液颜色 由兰色变成无色
。

探测器 开始接收到光信

号
,

并将其反馈到电子控制系统
,

使电极电解
。

阴极电解产生的 O H
一

使阴极溶液 pH 值又超

过 9. 4
,

溶液颜色由无色转化为兰色
。

当探测器接收到的光信号为零时
,

电极停止电解
。

计

算机将电解所消耗的电量 q 、一

介
* ) 转换成。 的量 进一步换算出碳酸盐的量

,

并通“

输人样品重量
,

最后打印出样品中碳酸盐的百分含量
。

阴极溶液中乙醇胺吸收 (p
Z

的量比关系为

玫N O 氏C氏O H + (玖 ~ H )N C H)C H)(义飞
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根据测试条件实验
,

阴极溶液中乙醇胺采用 3 m L
,

其 (I飞的最大吸收量为 2
.

16 9
,

折合成纯

碳酸钙为 4. 91 9
。

仪器测试精度为 lmg 碳酸盐
,

最大误差范围为 士 2%
。

三
、

仪器各组成部分及其功能

1
.

化学反应部分 : 由化学反应器和吸收 电解池组成
。

化学反应器是一可封闭型反应罐

(图 2)
,

其功能是完成沉积物样品和稀酸的反应
,

并将生成的 (玖 气体携带进人吸 收 电解

池 ; 吸收电解池由正负电极和 电解液组成
,

外带一搅拌装置 (图 3)
,

其功能是快速吸 收化学

反应器内生成的 〔D
,

气体
,

并使电解液由兰色转变 为无色
。

稀酸及挽带气体人口
搅拌器

C O ,

出 口

阳电极 阴电极

样品及稀酸
隔膜

图 2

Fig
.

2

化学反应器

C hC n li联王1 1七朗to r

图 3 吸收电解池

F ig
.

3 A bso 甲tive e lec tro ly tie cel l

2
.

电子控制系统 : 包括光源
、

光

信号探测器
、

A D 转换和电解电极控制

等
。

其功能是根据电解液颜色变化对透

过光的影响
,

控制电极电解
。

3
.

计算机处理系 统 : 包括单片

机和打印机
,

其功能是将电解所消耗

的电量 (中转换成碳酸盐的量
,

并通

过输人样品重量
,

最后打印出样品 中

碳酸盐的百分含量
。

4
.

携带气体装置
:
包括气体发

生器
、

(p
Z
过滤器 (图 4)

,

其功能是产

生一定压力的不含 以飞的气流
,

携带

反应生成的 联飞气体进 人 吸 收 电解

池
。

‘携带气
。

一体出口

K O H 溶液

图 4

Fi g
.

4

携带气体装置示意图
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四
、

仪器的特点

该仪器在设计和使用方面具有如下特点 :

1
.

分析速度快
。

使用强碱性乙醇胺快速吸收 (玖
,

并采用衰减电流 电解
,

大大提高了

分析速度 (每个样品分析时间为 3 一4 分钟)
,

因而对需要进行大量样品测试的石油
、

沉积
、

地质和第四纪研究等领域十分适合
。

2
.

分析精度高
。

应用库仑原理
,

采用光电法控制反应终点
,

使分析精度远超过采用定

容测压法的同类型仪器
。

3
.

携带气体装置
。

它不仅缩短 了分析时间
,

而且消除了空气中(玖 的干扰
,

提高了

测试精度
。

4
.

电子控制系统与微机处理一体化
。

使仪器体积大大减小
,

整个操作过程实现了 自动

化
。

5
.

自动分析仪的计算程序中增设了误差自动消除程序
。

从而 可防止仪器长期使用过程

中产生的系统误差
。

6
.

该仪器具有多功能特点
。

改变反应液和吸收电解液成分后
,

可适 用于其它元素或矿

物的测定
。

目前这一仪器功能的扩展工作正在进行之中
。
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