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Цель исследования - отработка методики определения содержания воды в природных и экс-
периментальных стеклах и минералах на высокотемпературной установке, использующей ку-
лонометрические сенсоры. Установка была разработана и создана ранее авторами и подробно 
описана в [1]. 

Сущность метода состоит в следующем. Вещество подвергается пиролитическому разложе-
нию в кварцевом реакторе в токе инертного газа (Ar). Выделившаяся вода с аргоном поступает 
в чувствительный элемент измерителя влажности, который представляет собой два металличе-
ских электрода, выполненных в виде геликоидальных несоприкасающихся спиралей, между 
которыми нанесена пленка P2O5. Газообразная вода, проходя через элемент, адсорбируется 
фосфорным ангидридом с образованием фосфорной кислоты. К электродам подключен источ-
ник постоянного тока, величина напряжения которого превышает потенциал разложения воды, 
так что одновременно с поглощением воды происходит ее электролиз, сопровождаемый пере-
носом заряда от одного электрода к другому. Сбор поступающей информации осуществляется 
платой сбора данных L-154 аналого-цифрового преобразователя (АЦП), установленной в ком-
пьютере. В процессе эксперимента выделяемая вода регистрируется в виде амперометрической 
кривой - функции тока от времени, которая может быть получена посредством АЦП. Пики на 
потенциометрической кривой соответствуют  выделению воды из образца. Программное обес-
печение (программа VAM) [2] позволяет производить интегрирование, т.е. определение площа-
ди пика над базовой линией, которая средствами программы VAM пересчитывается в количе-
ство воды в микрограммах в навеске образца.  

Существует проблема качественных стандартов, содержащих малые количества воды. По-
этому при отработке методики предварительно были использованы  пирофиллит (Al4[Si8O20] 
(OH)4) с известным стехиометрическим содержанием воды (5 вес.%) и риолит с содержанием 
воды около 0.19 вес.%, определенным методами ИК-спектроскопии и манометрии (образец 
предоставлен сотрудниками Калифорнийского химико-технологического института). Для гру-
бой оценки возможностей метода была использована дистиллированная вода: взвешенная в 
кварцевом контейнере капля воды помещалась в платиновую лодочку и анализировалась.  
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Рис.1. Амперометрическая кривая выделения воды из пирофиллита 
1 – пик выделения адсорбированной воды ( 200 оС); 2 – пик выделения химически 
связанной воды (700 оС); навеска пирофиллита = 3.8 мг, Н2Отеор.= 0.19мг 
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Методика проведения анализа образцов на содержание в них воды включает следующие ос-
новные моменты: прогрев установки; запуск инертного газа в систему; выход на стационарные 
значения остаточной влаги в потоке инертного газа; отжиг загрузочной кварцевой или плати-
новой лодочки в реакторе (холостой опыт); взвешивание образца и помещение его в лодочку; 
введение лодочки в зону реактора; регистрация выделенной влаги. Вначале лодочка с образцом 
вводится в зону реактора с  температурой 200 оС для удаления адсорбированной воды. При 
этом на диаграмме  регистрируется ее выделение (рис.1, пик 1). 

При выходе кривой на фоновое значение лодочка с образцом быстро передвигается в рабо-
чую безградиентную зону реактора с температурой, обеспечивающей полное выделение воды 
из образца. Для пирофиллита эта температура составляла 700 оС, максимальная температура 
нагрева риолита составляла 1200 оС. Опыты с дистиллированной водой проводились при 200 
оС. На рис. 1 пик 2 фиксирует выход химически связанной воды из пирофиллита. Получены 
предварительные результаты (рис. 2).  
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Рис.2. Результаты определения содержания воды в образцах 
1 – риолит; 2 – дистиллированная вода; 3 – пирофиллит 

 
По оси абсцисс отложены содержания воды в навеске анализируемого образца, рассчитан-

ные, исходя из стехиометрического состава (пирофиллит) или процентного содержания воды, 
определенного другими методами (риолит), по оси ординат - содержания воды, определенные 
авторами. Результаты показывают, что во всем исследованном интервале содержаний воды в 
навеске от 0.03 до 0,3 мг экспериментально определенные значения содержания воды ∼  на по-
рядок меньше теоретических для всех образцов. Это имеет место и в интервале содержаний 
воды < 0,1мг, хотя этот интервал (0,001 - 0,1мг) считается оптимальным для работы кулономет-
рической ячейки. Причины снижения чувствительности ячейки в измеренной области 
содержания воды пока не ясны. 

Таким образом, необходима дальнейшая отработка методики в зависимости от различных 
факторов (скорость потока газа, скорость нагрева образца, подбор более подходящих стандар-
тов с низкими содержаниями воды и т.д.).  
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