Komisja Metrologii

Na posiedzeniu w dniu 19 czerwca 2009 r. wygłoszono następujący referat:

dr inż. Andrzej Kozyra, dr inż. Alicja Wiora, dr inż. Józef Wiora (Politechnika Śląska, Wydział Automatyki, Elektroniki i Informatyki, Instytut Automatyki, Zakład Pomiarów i Systemów Sterowania,) Jonometr umożliwiający wykonywanie pomiarów wieloskładnikowych

Wprowadzenie

Pomiary wieloskładnikowe z użyciem elektrod jonoselektywnych polegają na jednoczesnym wyznaczaniu aktywności jonów w roztworze za pomocą pomiaru potencjałów matrycy elektrod jonoselektywnych. Elektroda jonoselektywna nie reaguje tylko na jeden jon. Klasyczny pomiar przy użyciu elektrody jonoselektywnej polega na odpowiednim przygotowaniu badanej próbki, tak by wyeliminowany został wpływ innych jonów, na które również reaguje dana elektroda (tzw. jony zakłócające). W pomiarach wieloparametrowych stosowana jest matryca wielu elektrod, czułych w różnym stopniu na jony w roztworze. Obecnie produkowane są elektrody jonoselektywne umożliwiające oznaczenie przeszło sześćdziesięciu kationów i anionów. Największą liczbę zastosowań elektrody jonoselektywne znalazły w medycynie. Rocznie wykonywane są miliardy pomiarów jonoselektywnych w szpitalach i laboratoriach na całym świecie. Wielki sukces technik pomiarowych wykorzystujący elektrody jonoselektywne w medycynie wynika przede wszystkim z tego, że udało się znacznie obniżyć koszt pojedynczego pomiaru tak, że stał się on niższy niż w przypadku tradycyjnego laboratorium analitycznego. Celem prowadzonych badań jest zbudowanie przyrządu pomiarowego umożliwiającego wykonywanie tanich pomiarów wieloskładnikowych. Pomiary takie mogą znaleźć zastosowanie w wielu dziedzinach: jako pomiary wstępne, w ochronie środowiska, w przemyśle itp.

Pomiar wieloskładnikowy

Jako model elektrody jonoselektywnej stosowany w badaniach wybrano model Nikolskiego-Eisenmana uzupełniony o parametr, jakim jest granica wykrywalności jonu: 
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gdzie: 

S - współczynnik Nernsta S = ln(10) 
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E0 - napięcie odniesienia elektrody; 

Kpoti,j - współczynniki selektywności elektrody selektywnej na jon i na jon j; 

Ld  -granica wykrywalności; 

ai, aj - aktywność jonu głównego i i zakłócającego j; 

zi, zj - ładunek jonu głównego i i zakłócającego j.

Dla zapewnienia odpowiedniej dokładności pomiarów konieczne jest eksperymentalne wyznaczanie parametrów elektrody jonoselektywnej w danym układzie pomiarowym.

Pomiar wieloskładnikowy sprowadza się zatem do rozwiązania układu równań:
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W układzie równań każde równanie odpowiada modelowi jednej elektrody matrycy. Rozwiązanie równania polega na znalezieniu aktywności jonów ai spełniających równanie lub, gdy to niemożliwe, optymalnych wartości aktywności.

Projekt jonometru

Przedstawiono koncepcję jonometru umożliwiającego wykonywanie pomiarów wieloskładnikowych. Jonometr składa się z trzech bloków: układu kondycjonującego, konwertera RS232–USB oraz modułu mikrokontrolera.

W układzie kondycjonującym zastosowano programowane wzmacniacze pomiarowe AD8231 zapewniające odpowiednie wzmocnienie mocy sygnałów z czujników o wysokiej rezystancji wejściowej. Wzmacniacze zapewniają również przesunięcie mierzonego napięcia o połowę napięcia zasilania. Dzięki temu potencjał elektrod jonoselektywnych, który może przyjmować wartości ujemne i dodatnie względem potencjału odniesienia jest przesuwany tak, że mierzone przez przetwornik AC napięcia maja tylko wartości dodatnie względem masy układu. Dzięki temu można było zastosować pojedyncze napięcie zasilania +5V i wewnętrzny przetwornik AC mikrokontrolera.

Jonometr wymaga przesłania danych o parametrach elektrod jonoselektywnych. W tym celu został wyposażony w moduł konwertera RS232–USB z izolacją galwaniczną. Izolacja galwaniczna zabezpiecza urządzenie przed przepięciami oraz powoduje zmniejszenie wpływu zakłóceń generowanych przez komputer na pomiar potencjałów. Umożliwia podłączenia urządzenia do komputera nie posiadającego wyjścia RS232.

Moduł mikrokontrolera. Wybrano procesor Analog Devices ADuC854. Posiada on wbudowane trzy rodzaje pamięci: 62kB pamięci programu, 4kB pamięci EEPROM umożliwiającej m.in. przechowywanie danych o parametrach elektrod jonoselektywnych oraz 2kB pamięci RAM. Budowa procesora jest zgodna z budową procesorów rodziny 8051. Mikrokontroler posiada dwa 24-bitowe niezależne przetworniki analogowo-cyfrowe. Błędy nieliniowości, offset przetwornika są rzędu kilkunastu mikrowoltów. Wadą zastosowanego układu jest niska rezystancja wejściowa: w zależności od stosowanej częstotliwości próbkowania wynosi ona około 50-100kΩ oraz niska częstotliwość z jaką mogą być wykonywane pomiary. Dlatego układ pomiarowy musiał być wyposażony w dodatkowe układy wzmacniające o odpowiednio wysokiej rezystancji wejściowej

Oprogramowanie mikrokontrolera umożliwia wczytanie przesłanych z komputera danych o parametrach elektrod, pomiar potencjałów elektrod jonoselektywnych oraz analizę pomiaru aktywności jonów.

Podsumowanie

Zbudowano prototyp jonometru umożliwiający wykonywanie pomiarów wieloskładnikowych. Zastosowana procedura pomiaru umożliwia obliczenie aktywności jonów.

Zastosowanie mikrokontrolera z wbudowanymi dokładnymi przetwornikami AC pozwoliło zredukowanie elementów elektronicznych potrzebnych do zbudowania przyrządu do układu mikrokontrolera, układu kondycjonującego sygnały oraz wyświetlacza i konwertera USB-RS232.
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