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全自动电位滴定仪转向阀腐蚀问题探究
谭立香

中石化（天津）石化公司有限公司化验计量部化工化验站

摘　要：本文主要针对烷基化装置硫酸含量测定时电位滴定仪的转向阀出现结晶、腐蚀现象进行深入探讨，介

绍转向阀结构、功能，分析转向阀被腐蚀原因，从标准滴定溶液着手，用盐酸标准滴定溶液替代氢氧化钠标准滴定

溶液，这样就可以降低转向阀的腐蚀程度，经过大量数据收集，此更改标准滴定溶液满足分析方法的重复性和再现

性的要求，保证数据准确。与此同时对电位滴定仪的转向阀定期进行清洗和维护，可延长使用寿命，年节约分析成

本约2万余元。
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引言

化验计量部化工化验站采用电位滴定法分析项目很

多，站内全自动电位滴定仪共有12台，分别用来分析水

含量、溴指数、硫酸浓度、氢氧化钠浓度等多个项目，

每年完成数据报出10万余次，是化工化验站全自动分析

的领军者。水含量、溴指数以及氢氧化钠含量分析时，

由于所用标准滴定溶液和电解液不具有腐蚀性，在分

析过程中对电位滴定仪进行简单的维护和保养就可以。

但是，全自动电位滴定仪在烷基化装置在硫酸浓度测定

时，由于标准滴定溶液为氢氧化钠标准溶液，氢氧化钠

本身就是强碱，所以对电位滴定仪的转向阀腐蚀现象时

常发生，转向阀出现漏液结晶现象，直接对分析数据造

成影响，引起较大误差，硫酸为烷基化装置的催化剂，

其含量分析是烷基化装置关键分析项目，数据的准确性

直接影响装置的运行，分析数据必须无差错。针对转向

阀的腐蚀严重问题，从标准滴定溶液着手，用盐酸标准

滴定溶液替代氢氧化钠标准滴定溶液，这样就可以达到

降低转向阀的腐蚀程度的目的。经过大量数据收集，此

分析方法满足分析重复性和再现性的要求。与此同时对

电位滴定仪的转向阀定期进行清洗和维护，可延长使用

寿命，年节约分析成本2万余元。

一、电位滴定仪工作原理

电位滴定仪的工作原理，是通过测量电极电位变

化，来测量离子浓度。首先选用适当的指示电极和参比

电极，与被测溶液组成一个工作电池，然后加入滴定

剂。在滴定过程中，由于发生化学反应，被测离子的浓

度不断发生变化，因而指示电极的电位随之变化。在滴

定终点附近，被测离子的浓度发生突变，引起电极电位

的突跃，因此根据电极电位的突跃可确定滴定终点，并

给出测定结果。

二、电位滴定仪的结构及转向阀功能概述

（一）电位滴定仪的结构

梅特勒G10S电位滴定仪是利用电位滴定法在滴定过

程中测量待测溶液电位的变化，以确定滴定分析终点并

进行定量分析的仪器，主要由电极系统、电位测量系统

及滴定装置、搅拌系统、数据处理系统等部分组成，转

向阀就是滴定装置的一个部件，其余部件还包括：干燥

管；馈液管；小型搅拌器；滴定剂瓶；电极；滴定台；

滴定容器；电源按钮；指示灯；彩色触摸屏；滴定管制

动钮；滴定管；吸液管等。

（二）转向阀的功能概述

转向阀在自动电位滴定仪中发挥着关键的作用，确

保了滴定过程的准确性和稳定性它控制着滴液速度的快

慢，确保了滴定过程的准确性。其次，转向阀可以调节

滴定液的流动方向，使其在需要时进入反应体系。具体

来说，转向阀将滴定液储存在一个贮液瓶中，通过控制

阀门开关来控制液体的流动。当需要进行滴定时，转向

阀会打开阀门，滴定液就会从贮液瓶中被吸取到输液管

中，然后流向试样体系，直到达到滴定终点。

三、转向阀维护与保养中的问题

在全自动电位滴定仪进行滴定分析时，转向阀在长

期工作过程中由于标准滴定剂有腐蚀性，引起对转向阀

的腐蚀；由于吸入带有颗粒的溶液引起转向阀磨损、出

现划痕；由于长期转动过程中活塞松动引起密封不好等

因素造成转向阀漏液，均影响样品检测的准确度。因此

对转向阀定期维护和保养是保证分析仪器完好，分析数

据准确的必要前提。下面针对标准滴定溶液对转向阀腐

蚀现象进行探讨。

四、转向阀的腐蚀原因分析、解决方案以及实验数

据收集统计

（一）转向阀的腐蚀原因、解决方案

烷基化装置硫酸含量分析采用电位滴定法，以氢氧

化钠标准滴定溶液为滴定剂，测定硫酸含量。在分析过

程中，由于转向阀的转动出现磨损，造成氢氧化钠有外
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溢现象，使转向阀上面出现结晶，腐蚀转向阀。

通过这一现象，我们不难发现即使及时清理掉结晶

体，也会由于氢氧化钠的泄漏造成参与滴定分析的氢氧

化钠体积减少，实际消耗的氢氧化钠标准滴定溶液与电

位滴定仪记录的滴定液体积不一致，直接影响到分析

数据的准确性。为了解决这一难题，提出用盐酸标准滴

定溶液替代氢氧化钠标准滴定溶液，也就说在硫酸样品

中，先加入过量的氢氧化钠标准滴定溶液，把样品中的

硫酸完全中和掉，之后用盐酸标准滴定溶液滴定剩余的

氢氧化钠标准溶液，最终通过反应方程式进行硫酸样品

含量的计算。

（二）实验数据收集统计

1、分析仪器和试剂

G10S梅特勒电位滴定仪；电子天平（万分之一精

度）；玻璃仪器为常规分析用品；0.5mol/L氢氧化钠标

准滴定溶液；0.5mol/L盐酸标准滴定溶液；酚酞指示剂

（10g/L）。

2、实验步骤：

（1）准备工作：

1）检查标准滴定液的量以及有效期，及时更换。

检查电极电解液（3mol/LKCl）是否充满，及时填充，

填充时不能溢出。

2）打开G10S仪器电源，点击“确定”，点击“修

改”，在滴定度的位置输入相应的滴定度数值。滴定度

计算如下：标准滴定液浓度/0.5，保留小数点后三位，

输入此数值为滴定度。

3）检查进样通道是否存在气泡，如果有点击主页

面“CX”快捷键按钮进行冲洗排气，直到气泡排出后就

按“停止”，也就是手动停止。

4）如果是新换的标准滴定液，按“CX”快捷键按

钮进行冲洗管路，直到仪器冲洗自动停止。

（2）盐酸标准滴定液滴定样品分析步骤：

1）在分析所用的样品杯中，加入40mL蒸馏水，保

持样品杯外表面干燥，放在万分之一天平上，根据所

分析样品硫酸浓度的不同来准确称取相应浓度硫酸（硫

酸浓度10%左右，称取4g；硫酸浓度30%，称取样品2g左

右；硫酸浓度50%，称取样品2g左右；硫酸浓度98%，称

取样品0.3g左右）样品，向样品杯中加入过量的氢氧化

钠标准溶液（0.5mol/L），大约10mL-25mL左右，记录

为VNaOHmL，摇匀，记录好数据待用。

2）在电位滴定仪上选择好分析方法之后，在“样

品大小”更改所称硫酸样品质量，保留到小数点后三

位。点“开始”，滴定瓶中的盐酸标准溶液开始进行滴

定，每个样品准确称量两次，分别作平行分析。样品测

量结束后，记录数据，单位%（质量分数）。分析结束

后用蒸馏水冲洗电极，盖好电极帽，并放入电解液中浸

泡。

3）计算公式：

硫酸浓度（wt %）=（V Na O H* C N a O H- C H C L* V H C L）

×49/1000*m*100%

式中：

VNaOH--NaOH标准滴定溶液的加入体积  mL

CNaOH--NaOH标准滴定溶液浓度  mol/L；

CHCL--HCL标准滴定溶液浓度   mol/L

VHCL--HCL标准滴定溶液消耗体积  mL

m--样品的重量（g）

（3）氢氧化钠标准滴定液滴定样品分析步骤：

1）在分析所用的样品杯中，加入40mL蒸馏水，保

持样品杯外表面干燥，放在万分之一天平上，根据所

分析样品硫酸浓度的不同来准确称取相应浓度硫酸（硫

酸浓度10%左右，称取4g；硫酸浓度30%，称取样品2g左

右；硫酸浓度50%，称取样品2g左右；硫酸浓度98%，称

取样品0.5g左右）样品，记录好数据待用。

2）检查和冲洗排气泡完好后，打开电极帽。点击

主页面相应的方法的快捷键。

3）选择好分析方法之后，在“样品大小”更改所

称硫酸样品质量，保留到小数点后三位。点“开始”

之后“确定”，每个样品准确称量两次，分别作平行分

析。

4）样品测量结束后，记录数据，单位%。用蒸馏水

冲洗电极，盖好电极帽，放入电解液中浸泡。

5）计算公式：

硫酸浓度（wt%）=（VNaOH*CNaOH）×49/1000*m*100%

式中：

VNaOH--NaOH标准滴定溶液消耗体积  mL

CNaOH--NaOH标准滴定溶液浓度  mol/L；

m--样品的重量（g）

3、实验数据收集

（1）按照上述（2）实验步骤，用盐酸标准滴定溶

液对硫酸优级纯样品和烷基化装置的废酸、一吸循环酸

以及干燥循环酸进行分析，取三次测定平均值，测定结

果见表一。

（2）按照上述（3）实验步骤，用氢氧化钠标准滴

定溶液对硫酸优级纯样品和烷基化装置的废酸、一吸循

环酸以及干燥循环酸进行分析，取三次分析结果平均

值，测定结果见表二。

表一和表二的大量数据证明，通过更改标准滴定溶

液，对不同样品硫酸含量进行测定时，数值稳定，重复
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性好，验证更改盐酸标准滴定溶液作为滴定剂进行硫酸

含量测定，数据准确性高，满足生产需要。

五、转向阀日常维护保养措施

（1）分析开始时进行冲洗操作，排出管线内气

泡，冲洗转向阀。

（2）滴定前先用滴定剂将转向阀和橡胶管一起冲

洗至少三次。

（3）查看滴定回路上是否存在漏气的问题。然后

查看吸液管、输液管和转向阀之间的连接螺母是否牢。

（4）保证标准滴定溶液无颗粒，滴定管不要插入

试剂瓶底部，避免转向阀划痕。

结语

浓硫酸是年加工量30万吨的烷基化装置工艺生产的

催化剂，硫酸浓度分析是烷基化分析的重点项目，而且

加样频繁，通过上面的大量实验数据证实用盐酸标准滴

定溶液替代氢氧化钠标准滴定溶液，分析数据稳定，

准确度和精密度都很高，分析结果符合方法要求。更改

后，盐酸标准滴定溶液对转向阀无腐蚀无结晶现象，延

长转向阀的使用寿命。与此同时，每一个单独购买转向

阀大概价位2万元，年消耗2个，更改标准滴定溶液后可

以实现年节省转向阀2万元，降低分析成本的同时，减

少仪器维护的工作强度，保证分析数据准确。
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表一 用盐酸标准滴定溶液对不同硫酸样品的测定

样品名称
样品加入
量（g）

氢氧化钠加
入量（mL）

氢氧化钠标准溶液
浓度（mol/L）

盐酸标准滴定液消耗
体积（mL）

盐酸标准滴定液
浓度（mol/L）

硫酸含量（质
量分数）%

平均值（质量
分数）%

98%（优级纯）1 0.3201 25.00 0.5009 12.02 0.5010 97.88

97.8798%（优级纯）2 0.3302 25.00 0.5009 11.83 0.5010 97.87

98%（优级纯）3 0.3232 25.00 0.5009 12.11 0.5010 97.87

废酸1 0.3106 25.00 0.5009 12..82 0.5010 96.23

96.23废酸2 0.3096 25.00 0.5009 12.86 0.5010 96.22

废酸3 03088 25.00 0.5009 12.89 0.5010 96.23

一吸循环酸1 0.3133 25.00 0.5009 12.45 0.5010 98.30

98.29一吸循环酸2 0.3201 25.00 0.5009 12.18 0.5010 98.28

一吸循环酸3 0.3301 25.00 0.5009 11.78 0.5010 98.28

干燥循环酸1 0.3101 25.00 0.5009 12.71 0.5010 97.25

97.25干燥循环酸2 0.3179 25.00 0.5009 12.40 0.5010 97.26

干燥循环酸3 0.3207 25.00 0.5009 12.29 0.5010 97.26

表二 用氢氧化钠标准滴定溶液对不同硫酸样品的测定

样品名称
样品加入量

（g）
氢氧化钠消耗体积

（mL）
氢氧化钠标准滴定溶液浓度

（mol/L）
硫酸含量（质量分数）% 平均值（质量分数）%

98%（优级纯）1 0.3345 13.34 0.5009 97.88

97.8798%（优级纯）2 0.3290 13.12 0.5009 97.87

98%（优级纯）3 0.3398 13.55 0.5009 97.87

废酸1 0.3020 11.84 0.5009 96.23

96.23废酸2 0.3206 12.57 0.5009 96.23

废酸3 0.3109 12.19 0.5009 96.23

一吸循环酸1 0.3276 13.12 0.5009 98.30

98.29一吸循环酸2 0.3209 12.85 0.5009 98.28

一吸循环酸3 0.3256 13.04 0.5009 98.30

干燥循环酸1 0.3147 12.47 0.5009 97.26

97.26干燥循环酸2 0.3162 12.53 0.5009 97.26

干燥循环酸3 0.3195 12.66 0.5009 97.25


