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При определении следов примесей порядка 10 ~ 8— 10 _1° весовых 
процента методом амальгамной полярографии с накоплением резко воз
растает маскирующее действие нелинейной составляющей остаточного 
тока полярографического датчика-ячейки на ток окисления определя
емой примеси, информирующий нас о его качестве и количестве.

Нелинейная составляющая остаточного тока полярографического 
датчика может быть функцией только от величины и скорости разверты
вающего электролизирующего напряжения, поэтому в дальнейшем для 
краткости изложения будем называть ее стационарной помехой ячейки.

К стационарным помехам ячейки, которые невозможно скомпенси
ровать с помощью существующих постоянно- и переменнотоковых по- 
лярографов относятся помехи, обусловленные окислением примесей, 
загрязняющих используемые реактивы, растворы и посуду.

Таким образом, тщательнай многократная очистка используемых 
реактивов и посуды является в настоящее время единственным спосо
бом уменьшения стационарной помехи, чем и определяются в основном 
чувствительность, трудоемкость и продолжительность анализа.

Ниже описана установка, состоящая из полярографа постоянного 
тока и электронного компенсатора, позволяющая компенсировать ста
ционарную помеху как емкостного, так и фарадеевского характера.

Принцип работы установки заключается в том, что предварительно 
регистрируется стационарная помеха ячейки в виде графического изо
бражения, которое в дальнейшем, при снятии вольт/амперных характе
ристик ячейки преобразуется в постоянный ток компенсации и вводится 
в измерительную цепь полярографа встречно току ячейки.

Таким образом, необходимым условием эффективного использова
ния предлагаемого устройства является высокая степень воспроизводи
мости стационарной помехи от электролизирующего напряжения и син
хронизации этого напряжения с током компенсации.

Устройство и принцип работы установки легко уяснить из рассмот
рения блок-схемы, приведенной на рис. 1.

В качестве измерительного блока использовался венгерский поля- 
рограф ОН-101, включающий в себя эталонные сопротивления R k, 
входные цепи, усилитель постоянного тока, регистрирующий прибор и 
генератор напряжений, в котором однооборотный задающий потенцио
метр заменен на многооборотный.



Компенсация стационарной помехи производится с помощью элек
тронного компенсатора, содержащего измерительный мост постоянного 
тока, линейный реахорд R d, тумблер Tb— «запись» — «компенсация», 
модулятор на транзисторе МП ЮЗА [2], усилитель переменного тока,
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Рис. 1. Блок-схем а полярографической установки с компенсацией нелинейной
составляю щ ей остаточного тока

состоящий из предусилителя на лампе 6Н2П и усилителя мощности на 
лампе 6П14П [3], исполнительный реверсивный двигатель Д ь следя
щий мост на фотосопротивлени'ях СФЗ-1, универсальную каретку и лен
топротяжный механизм.

Универсальная каретка выполнена в виде легкой жесткой рамки 1 
(рис. 2) из листового алюминия с внутренними размерами 20X330, через 
которую протягивается лента 2 шириной 160 мм, нарезанная из кальки. 
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Рамка крепится нижней стороной, по центру, на кронштейн 3, свободно 
перемещающийся на шести роликах по направляющей оси 4, располо
женной перпендикулярно движению ленты. Здесь ж е крепятся ролик 5 
движка реохорда RpHa контактной пружине 6 и два фотосопротивления 
СФЗ-1. Светочувствительные поверхности фотосопротивлений располо
жены на оси, перпендикулярной движению ленты и в одной с ней пло
скости на расстоянии 0,5 мм друг от друга. На верхней стороне рамки 
также по центру крепится осветитель, выполненный в виде алюмини
евого тубуса 7, расположенного вертикально, в верхнем основании ко
торого крепится лампа накаливания 8 и 12 вольт 21 свечей и съемное 
конусное перо 9 с толщиной записи 0,8— 1 мм. Запись ведется черными 
чернилами.

Лентопротяжный механизм содержит реверсивный двигатель Д 2 
(рис. 2), понижающий редуктор Р, ведущий валик 11, прижимной ва

лик 12, катушки прямой 13 и обратной 14 перемотки с мягким фрикци
онным приводом от редуктора Р.

Для настройки установки (тумблер Tj в положении «запись») на 
выходе усилителя полярографа, с помощью компенсатора диффузион
ного тока, устанавливаются поочередно нулевое или максимальное зна
чения выходного напряжения, при этом нулевое и максимальное зна
чения каретки компенсатора регулируются потенциометрами R3 и R2 
соответственно. После чего, на выходе усилителя устанавливается мак
симальное значение напряжения, тумблер Ti переводится в положение 
«компенсация» и регулировкой потенциометра R5 уравновешивается 
следующий мост. Потенциометр R4 устанавливается таким образом, что
бы после установки каретки на нулевую отметку выходное напряжение 
усилителя оставалось максимальным. И, наконец, после установки ка
ретки компенсатора на отметку максимального отклонения, выходное 
напряжение усилителя с помощью потенциометра Ri устанавливается 
равным нулю и тумблер Ti переводится в положение «запись». Благо
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даря тому, что токи ячейки і я и компенсации ік проходят через одни 
и те же эталонные сопротивления Rk, настройка схемы не нарушится 
при подборе чувствительности П1.

Порядок работы на установке заключается в следующем: обычны
ми способами подбираются токи компенсации полярографа ( ік, і к с по
мощью компенсаторов диффузионного и емкостного токов) и чувстви
тельность полярографа (П1) так, чтобы нелинейная составляющая оста
точного тока ячейки — стационарная помеха в необходимом интервале 
электролизующего напряжения, регистрировалось с максимальным ис
пользованием шкалы компенсатора.

Для считывания тока компенсации тумблер Ti переводится в по
ложение «компенсация», универсальная каретка устанавливается так, 
чтобы начало графического изображения стационарной помехи оказа
лось над зазором между фотосопротивлениями, и включаются освети
тель 8 и двигатель Д 2. По мере движения ленты линия графического 
изображения вследствие своей кривизны начнет смещаться относитель
но зазора между фотосопротивлениями, изменяя их освещенность, что 
вызовет разбаланс следящего моста. Исполнительный двигатель Д ь на 
управляющие обмотки которого подается преобразованное в перемен
ное с частотой 50 гц и усиленнее напряжение небаланса следящего мо
ста, перемещает каретку в сторону уменьшения разбаланса. Таким об
разом, каретка и прикрепленный к ней ползунок реахорда R k по мере 
движения ленты будут следить за кривой графического изображения 
стационарной помехи.

Совмещение записывающего и считывающего устройств в одном 
блоке, при жесткой связи между ведущим валиком лентопротяжного 
механизма и движком задающего потенциометра генератора напряже
ния позволяет обеспечить высокую степень синхронизации подачи ком
пенсирующего тока с напряжением, подаваемым на ячейку.

На основании вышеизложенного можно оценить степень компен
сации стационарной помехи с помощью предлагаемой установки по 
формуле

P =  - Y = -Л* + 8,1 + — I____ . ( n
Ai R (Sn ±  SK) Sn -R Sk

где ß — число, показывающее во сколько раз уменьшается стационар
ная помеха.

in =  / ( # )  — ток помехи.
in = f  (u) — ток помехи, зарегистрированный компенсатором.

оп =  — L-— - — невоспроизводимость тока помехи от электролизи-
Іп

рующего напряжения.

К =  —'* ■ -п погрешность тока компенсации

M =  іп — ік (компенсирующий ток).
Лабораторные испытания установки дали положительные резуль

таты. При использовании в качестве ячейки циркуляционного электро
лизера [4], который позволяет получить высокую степень воспроиз
водимости (Sn =  0,006) для величины ß было получено значение 100.

В заключение авторы выражают благодарность профессору 
А. Г. Стромбергу за внимание к работе.
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