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摘要
:
结合电子测量技术和计算机智能控制技术

,

设计了一种新型高性能智能化的离子色谱电导检测系统
。

系统采用两级分

布式控制方式
,

在有效抑制噪声的同时
,

能够精确并且智能化的完成离子色谱信号的放大
、

采集
、

处理
、

谱图显示等功能
。

文

章介绍 了该系统的硬件组成
、

软件设计以及系统工作的基本原理
,

并给出测量实例
。

实验结果表明系统运行 良好
,

结果可靠
,

完全可应用于实际的离子色谱检测
。
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1 引言

作为 7 0 年代发展起来的新型液相色谱分析技

术
。

离子色谱 ( I o n C h or m oat g r a p h y
,

IC ) 已经在化工
、

环境
、

地质
、

冶金
、

医疗
、

生命科学等领域得到 了广泛

应用
,

目前它已成为检测大多数无机离子 的常规手

段
。

离子色谱作为分离
、

检测阴阳离子 的强有力工

具
,

具 有 前 处 理 简 单
,

检 测 灵 敏 快 速 准 确等特

点 〔’
,
, 〕

,

可以弥补经典化学 方法和其他仪器分析手

段的许多不足
。

但是
,

传统离子色谱仪中
,

由于前端

电导池微弱信号往往叠加在强噪声背景下
,

噪声干

扰大一直是其存在的突出问题
,

并且现有的采集系

统为了扩大量程
,

适应相差 比很大的组分浓度
,

基本

上用手动换档
,

这增加 了操作的复杂性
。

虽然 目前

国内外 已经有许多离子色谱厂家
,

但是 国外的离子

色谱厂家比较昂贵
,

而 国内厂家普遍存在分辨率较

低
,

检测范围较窄
,

智能化程度不高等缺点
。

本文结

合电子测量和计算机技术
,

提出了一种新型智能化

离子色谱电导检测器的设计方案
,

按此方案研制 的

离子色谱仪有效抑制 电导池 的噪声的同时
,

克服 了

传统的离子色谱仪智能化程度低的特点
,

能对离子

色谱检测进行各种方便有效地控制
,

并且所 能测量

的溶液电导的范围广
、

灵敏度高
。

2 系统硬件组成及 工作原理

系统硬件 由模拟信号检测处理电路部分和数字

采集信号处理 电路部分组成
。

图 1 为 电路原理框

图
。

在单片机的控制下
,

前端电导池输出的信号经
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放大采样后
,

连同温度信号分时送往 A / D 进行模数

转换
,

以数字量的形式送人单片机
,

然后再进行数字

处理后送往 P C 机完成色谱图形显示
。

握一模拟信号检测处理电路
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则充分发挥通用计算机的软硬件优势
,

弥补下位机

人机交互功能的不足
。

下位机系统部分由 M c s sl 单片机 〔̀ 〕为核心
,

辅

以并 口扩展
,

定时器
,

看门狗等外围芯片
。

单垃机根

据采集到的溶液电导值进行判断
,

自动控制模拟电

路部分的放大电路选取合适 的增益
,

并对基线水平

进行智能控制
。

同时
,

单片机接收 P C 机传来的指

令和参数
,

按用户的要求控制外 围芯片对硬件系统

进行各种设置
。

图 1 系统硬件原理框图
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.
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本系统采用方波作为前端两电极交流电激励式

电导检测器的激励信号
,

同步触发采样
,

利用电导电

极在溶液中的等效 电路原理
,

求解其对脉冲响应的

数学方程
,

可得到溶液的电导值 〔 3」
。

采用交流方波

激励 电导池所获取的前端信号是叠加了较强干扰的

微弱电信号
,

为了有效抑制 噪声
,

在模拟 电路上我们

采取了一系列 的措施
。

采用高性能的仪表放大器作

为前置差分放大 电路的核心 〔̀ 〕
,

其差分输人端 v i。 十

和 v i。 _

直接来源于电导池的两端
,

有效抑制了电导

池引人的共模噪声干扰 ; 在 电路上我们专门设计了

截止频率 3 H z 的低通滤波器 ; 根据多级放大 电路增

益分配原则合理分配前后级增益 ; 数字 电路与模拟

电路之间用光藕隔离
,

防止强噪声的数字 电路部分

对灵敏的模拟电路部分产生干扰 ; 印刷电路板的合

理布线 5[j ; 选用 艺 一 △ 型串行 A / D一A D7 7巧 6[]
,

其

在模拟部分引入的噪声小
,

而且 内部自带的 1 3
.

I H z

数字低通滤波器又可实现 了对信号的二次滤波
。

在模拟部分
,

我们设计了基线调整电路
,

多档可

调增益的放大电路等专用 电路模块
,

由数字部分 的

单片机进行 自动控制
,

实现智能化
。

数字采集处理部分采用两级分布式测量控制方

式
。

采用 P C 机作为上位机系统
,

通过 R S一2犯 通

用串行通讯接 口 7[j 管 理和控制下 位机 系统工作
。

下位机采用单片机直接对 系统硬件部分进行控制
,

不仅速度快
,

而且硬件上不依赖 于上位机
。

上位机

3 系统软件介绍

下位机的程序采用 M C S 51 单片机汇编语 言编

写
。

根据离子色谱信号的特点
,

单片机的程序采用

模块化设计
,

把系统设计成实时性智能化的控制测

量系统 〔’ 〕 。

主要包含以下模块
:

( )l 自动增益控制模块

( 2 ) 智能基线调节模块

( 3 ) 激励方波频率和同步采样脉冲控制模块

( 4 ) 恒流源控制模块 (给抑制柱供电 )

( 5 ) 硬件 自检及 自校准模块

( 6) 通信模块 (负责单 片机与 P C 之间的指令

与数据传输 )

( 7 ) 数据处理模块

系统采用中断方式完成数据采集
: A / D 转换结

束 自动向单片机 申请中断
,

中断服务子程序完成对

电导和温度信号的采集处理
。

单片机主程序中循环

查询各个标志位
,

根据标志位的值调用 不同的子程

序完成不同的动作
。

P c 机软件则采用 错 6
.

护
’ 。 ,

川

编写
,

负责数据的接收
,

谱图显示
,

数据处理和保存

等
,

并提供友好的用户交互界面
。
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图 2 微机显示的用户界面
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为 了更好 的消除噪声干扰
,

在单片机中增加 了

对数据的处理
,

单片机把采集的数据经过粗大误差
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剔除和数字滤波处理后
,

再送往 P C 机
,

P C 机对这

些数据进行曲线拟合
,

最后将谱图显示 出来
。

图 2

为 P C 机显示的用户交互界面
。
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图 3 7 种常见无机 阴离子的离子色谱图
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4 检测结果

该检测系统与 L C 一 10 A T v P 平流泵
、

7 7 2 51 进

样 阀
、

Al sl Pe A n ion 阴离子分离柱
、

自制两 电极 电导

池
、

自制抑制柱一起组成离子色谱体系
,

在洗脱液为

0
.

g m m o l/ L 的 N a Z
C O

, + 0
.

8 5 m m o l / L 的 N a H C o
, 、

流

速 l m JI m in 、

抑制 电流 2 0 m A
、

进样量 10 0 林L 的色谱

条件下进行检测
。

实验结果显示
,

测定时基线平稳
,

基线噪音 < n3
s ,

30 分钟基线漂移 < 75
n s ;对 CI

一

检

测限可达 到 3 n
g/ m L ; 连续 11 次测 定 10 林g / m L 的

Cl
一

样品浓度
,

其相对标准偏差 为 1
.

23 % ; 对常见 7

种离子 F
一 ,

cl
一 ,

N o 牙
,

P O :
,

B丫
,

N o歹
,

S《
一

分析

灵敏准确
,

其线性相关系数 > 0
.

9 99
,

线性范围最高

可达 4 个数量级
,

图 3 为 7 种 常见 的无机阴离 子的

标准离子色谱图
。

除此之外
,

本系统还具有 自动调节系统增益
、

智

能基线扣零和 自动温度补偿等智能化功能
,

无需人

工手动进行
,

提高了仪器检测的 自动化程度
。

并且

还可以软件控制信号的采样模式和恒 流源设置等
。

有 L E D 对系统 自检进行全程监测
,

可以快速定位故

障位置
。

系统 的成本包括电源只有 5 0 00 元左右
,

大

大低于国内外同类产品
。

装机以来
,

运行 良好
,

结果

稳定可靠
,

取得了比较令人满意的结果
。
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