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1 新型永停滴定仪的研制

高国强 胡育筑 吉 宁 李 雅
,

(分析化学教研室 )

摘 要 新型水停滴定仪采用先进的集成电路
,

将稳压电源
、

偏 t 电压和终点检侧等功能单元

集于一体
。

仪器设立 7档常用的偏工电压 ;侧量灵敏度高达 l。一 ’ A ,具有对终点报誉的功能
,

在临近

终点时发出光声二重报替
.

仪器具有稳定
、

简便
、

终点敏锐清晰的优点
,

为旧式永停滴定仪的更新换

代产品
。

关 I 词 水停滴定 ; 分析仪器

永停滴定法是容 t 分析中用以确定终点

或选择核对指示剂变色域的方法
,

是重氮化

滴定及卡氏 ( K ar l F ihs er )水分测定确定终点

的法定方法
,

仅 《中华人 民共和国药典 》 ( 1 9 9 0

版 )上就有 3 0 多种药物及其不同荆型用本法

侧定
。

但自前应用的旧式仪器多采用几个分
离组件

,

操作不方便
,

抬示光斑漂移抖动
,

使

判断终点困难
,

可靠性较差
。

本仪器根据永停

滴定法的墓本原理
,

改变旧式仪器采用几个

分离组件的结构
,

采用先进的集成电路和最

新的设计
,

使永停滴定法灵敏度高的优点
,

通

过本仪器德定可靠
、

操作简便灵活
、

终点敏锐

清晰的特点而体现出来
。

本仪器设立 7 档常

用的偏置电压可供选择
;
电源电路采用具有

齐全保护功能的集成稳压电路
,

稳定性好
;
微

电流放大器采用优良性能的运算放大器
,

测

t 灵敏度高 ( 10一
’ A ) ;

设立四档衰减供选择

合适的灵敏度 ;电压比较电路具有对终点报

替的功能
,

在近终点时发出光声二重报誉以

提示操作者注意进免摘定过头
。 .

原 理

永停滴定法是把两支相同的铂电极 (可

用一支铂电导电极代替 )插入待测溶液
,

当在

两 电极 间外加一 小的偏置电压 ( 10 ~ 1 50

m v )时
,

若电极在榕液中极化
,

则在未到终点

前
,

仅有很小或无电流通过 ,但当到达终点

时
,

滴定略有过剩
,

使电极去极化
,

溶液中即

有恒定电流通过
,

电流计的指针夹然偏转
,

不

再回复
,反之

,

若电极由去极化变为极化
,

则

电流计从有偏转回到零点
,

也不再变动
.

由于

通常童…氮化滴定终点时产生的电流很小

( 1 0一
, A )

,

检测如此微小的电流即使借助灵

敏检流计也很不方便
,

因为
n A 级的检流计

机械稼定性很差
,

操作时稍许的外界干扰即

引起光斑偏转及不停的摆动
.

,

而且量程很窄
,

所以给捕捉终点信息带来极大困难
.

针对这

一缺陷
,

本仪器采用微电流放大器对电解电

流进行放大
,

然后用 卜A 级的电流计检侧
,

故

而其机械稳定性大大提高
,

加之在电路中应

用低通滤波等增加信噪比的措施
,

使仪器在

侧 t 过程中保持状态德定
,

御底捎除了邵移
,

抖动现象
。

由于在滴定近终点时
,

溶液中电流

会迅速大幅度增加
,

即类似突跃
,

故而操作者

容易滴定过头
.

为了提醒操作者注意这种变

化
,

仪器设立了终点报警电路
,

每当电流增荃

一定的阀值时
,

终点报警装置即发出光声二

重报替
,

以避免滴定过头
。
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2仪器构造

仪器电原理图见图 1
。

仪器主要由稳压

电路
、

偏置电压
、

徽电流放大和调零电路
、

检

测和终点报警部分组成
。

各部分的作用如下
:

德压电路 采用三端集成稳压器 781 2
、

+! 2、

甲甲 111

””
尽 f,

---

巨巨逛逛

F妞 1
.
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7 9 12 作为称压器件
,

提供放大器稳定的士 12

v 电源
,

并以 D , 、
D : 、

D :

稳压管再次稳压后供

偏置电压
、

调零电路及电压比较器基准电压

用
。

偏呈电压 偏置电压是加到两支铂片电

极 (E
、

lE )上的小电压
,

要求稳定准确
。

本仪器

设立 1 0
、

1 5
、

3 0
、

4 5
、

6 0
、

9 0
、

12 0 m v 7 档常用

的偏里电压
,

由频道开关任意选择
。

L E D I 指

示偏 t 电压已加到工作电极上
。

徽电流放大和调零电路 采用高输入阻

杭的运算放大器作为放大环节
,

将电极上电

解产生的徽弱电流放大约 1 0 0 0倍
。

由于 R’ ,

的负反债作用
,

使 人 ,

接电极 E ,

的输入端的

电压续近地 (盆地 )
,

故 E
、

lE 间的电压与 E 对

绝的电压挂近一致
。

二极管 D ` 、
D 。
保护运算

放大器的输入端
,
电容 cf

l

与 A :

构成低通滤

波器 ; c 。
增加放大器的稳定性

,

防止振荡
.

通

过电位器 w :
可对溶液中微量杂质而产生的

残余电流进行补偿
,

即在滴定前进行调零
,

使

电流计指针指零
。

检浏及终
.

点报于部分 经 A ,

放大后的

电流通过徽电流计检测
。

为适合不同灵敏度

的要求
,

有四档衰减可供选择
,

衰减倍数 K

分别为 1
、

2
、

4
、

8( K = 1 时最灵敏 )
,

故若微电

流计读数为 I ,

则电极间实际 电流为 oI = KI /

1 0 0 0 ( 1 00 0 为放大倍数 )
。

在接近终点时
,

铂

电极间有较大的电流增加
,

为了提醒操作者

注惫这种变化
,

电路中设立了以运放 A
:

组成

的电压比较器
,

与墓准电压比较
,

每当电流计

指针偏转至一定角度时 A :

即有正的输出
,

驱



4 2 2中 国 药 科 大 学 学 报 4 2卷

动发光管 LE D Z闪烁
,

蜂鸣器发出
“

嘟
”
声

,

以

提示接近终点
。

调节仪器内部的微调电阻 w
。

可改变发出报警时电流计指针的偏转角度
。

一般调节至指针偏转一半时发出警报
,

通常

此时即达终点
。

3 仪器技术性能

环境温度
:
0~ 45 ℃

供电电源
: 2 20 窄士 10 肠

,

50 zH 士 Z ZH

外形尺寸
: 1

.

b
·

h
,

~
:

3 4 0 X 2 8 0 X 98

净 重
:
3 峪

电流洲 t 范围
: O~ 8 00

n A

偏 t 电压分档
: 10

、
1 5

、

30
、

4 5
、

6 0
、

90
、
1 20 m v

电流计衰减 ( K ) :
l

、

2
、

4
、

8

仪器的稳定性
:

连续工作 s h 稳定性为
:

稳压电

源波动
: (士 ) 12 v 士 0

.

0 1 v ;偏 t 电压波动 ( 90m v

处 ) :
90

.

0士 0
.

1 m V ,电流计波动 ( 5 0
n ^ 处 ) :

5 0
.

0士

0
.

0 n A

连续工作时间
:
> s h

使用电极
:

设立两个接擂口
,

可配一对铂片电极

或一支铂电导电极 :

4 讨 论

4
.

1 通过对 已生产的一批本仪器的使用和

考察
,

表明仪器稳定性良好
,

指示终点灵敏可

靠
,

且操作使用方便
。

4
.

2 新的电导电极使用前须用 H N O :
浸泡

活化
,

但从 H N O :
中取出后须在燕馏水中浸

泡约 l h 后使用
.

以后一般在使用完后用蒸

馏水浸泡即可
。

由于放大器输入阻抗很高
,

电

极的钝化现象不易发生
。

.4 3 在电极刚插入溶液时
,

指针会有较大偏

转并伴随蜂鸣器叫声
,

但能逐渐回至近零点
。

这是正常现象
,

是由于仪器灵敏度很高
,

电极

在刚插入溶液时瞬时充电电流造成的
,

充电

完毕指针会回至零点
。

指针稍许偏离零点是

由于溶液中残余电流的影响
,

可用调零补偿
。

4
.

4 在滴定过程中
,

随着滴定剂的加入
,

指

针状态稳定
,

但略有向正偏移趋向
.

这是由于

随着溶液的滴入
,

残余电流会略有增加
.

不必

重新用调零钮补偿
。

.4 5 在临近终点前数滴溶液时
,

可能由于电

极表面双电层平衡的影响
,

指针的稼定性会

被打破
,

此时每加入一滴溶液
,

指针会左右晃

动一次
。

这一现象是有益的
,

提醒操作者放慢

滴定速度
。

一旦到达终点
,

指针将大幅度正向

偏转
,

并发出光声二重报警
。
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