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  : مقدمه 

  :روشهاي تجزیه کمی 

تجزیه کمی قسمتی از شیمی آنالیتیک است که در علم و صنعت داراي اهمیت زیادي است و 

 از آن براي پیداکردن مقدار هر جسم در یک مخلوط و همچنین براي بدست آوردن فرمول ترکیبات

براي انجام تجزیه کمی لازم است قبلاً . جدید و براي خلوص یک ترکیب شیمیایی استفاده می شود 

  .به وسیله آزمایش کیفی به ماهیت جسم مورد آزمایش پی ببریم 

  : به طور کلی طرق مختلفی براي تجزیه کمی وجود دارد 

یا به روش هاي دیگر  جسم مورد آزمایش را به طریقه رسوب دادن با تقطیر و: طریقه وزنی  .1

 .از سایر ترکیباتش جدا ساخته وزن می نماییم 

جسم مورد آزمایش را به کمک جریان برق بر روي یکی از قطب هاي : طریقه الکتریکی  .2

 . مثبت یا منفی به نحوي که قابل توزین باشد ، رسوب می دهیم 

غلظت معلوم اضافه به محلول مورد آزمایش آنقدر از یک محلول دیگر یا : طریقه حجمی  .3

خاتمه فعل و انفعال معمولاً بوسیله تغییر رنگ . می نماییم تا فعل و انفعال به آخر برسد 

طریقه حجمی از نظر سادگی کار و دقیق بودن آن در . یک معرف شیمیایی بدست می آید 

 . اغلب اوقات بکار برده می شود 

م دیگر گازي ایجاد می شود که به در بعضی موارد در اثر ترکیب جسم مورد آزمایش با جس

این روش را گازلومتري . وسیله تعیین حجم آن مقدار جسم مورد نظر را می توان تعیین نمود 

 )Gasvolumetri  ( می نامند. 

. در صنعت براي کنترل مواد اغلب از طریق فیزیکی استفاده می نمایند : طریقه فیزیکی  .4

از چگالی سنج معلق  اسید کلریدریک در محلول HClمثلاً براي تعیین مقدار 

)Araometri ( استفاده می شود. 
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کلریمتري (مثل رنگ . همچنین از سایر خواص فیزیکی اجسام که قابل اندازه گیري هستند 

Kolorimetri ( و شکست نور)Refraktometer ( و یا تغییر جهت نور)Polarimeter ( براي

  . تعیین مقدار جسم مورد آزمایش استفاده می نمایند 

  .در این آزمایشگاه هدف کسب تجربه در زمینه استفاده از روش هاي کلاسیک است 
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  روش صحیح انجام کارهاي عمومی در آزمایشگاه

  
  : استفاده صحیح از پیپت 

 .لاستیکی به نام پیپت پرکن استفاده کنید  براي پر کردن پیپت از ماده مورد نظر از وسیله -1

 .به کمک انگشت سبابه تا خط میزان سطح محلول را تنظیم کنید  -2

 . جدار خارجی آن را به کمک دستمال تمیز خشک کنید  -3

 .منتقل کنید ) ظرف مورد استفاده( محلول درونی آن را به بشر  -4
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  : مقررات آزمایشگاه 

ساعت مقرر باید به آزمایشگاه وارد شوید، تا پنج دقیقه تأخیر مجاز است و از ورود افرادي که  .1

 . بیش از این مدت تأخیر داشته باشند ، جلوگیري خواهد شد 

براي هر جلسه آزمایش وقت لازم در نظرگرفته شده و بایستی سعی شود که در رأس ساعت  .2

 . آزمایش تمام شود 

براي هر جلسه پوشیدن روپوش سفید براي تمام لحظات که در آزمایشگاه هستید و زدن  .3

 . عینک در موقع سوزاندن رسوب و کار با کوره اجباري است 

 .در هر هفته ابتداي جلسه آزمایشگاه پانزده دقیقه اول یک امتحان کتبی به عمل خواهد آمد .4

 .است هر جلسه غیبت به منزله نمره صفر براي آن جلسه  .5

 .در تمام مدت آزمایش از حرف زدن بی مورد با همکاران خودداري شود  .6

 .خروج از آزمایشگاه بدون اجازه مسئول آزمایشگاه اکیداً ممنوع است  .7

دانشجو بایستی بسیار تمیز کار کند و از ریختن کاغذ پاره و سایر اشیاء بر روي میز و زمین  .8

باید میز خود را تمیز کرده و شیشه هاي محتوي خودداري نماید و در موقع ترك آزمایشگاه 

 . مواد را سرجاي خود بگذارد 

دستپاچه ... ) آتش سوزي ، تماس بدن با مواد سوزاننده و سمی و غیره و ( هنگام بروز سوانح  .9

 . نشوید و مطابق دستورالعمل هایی که در صفحات بعد مشاهده خواهید کرد ،   عمل کنید 

فرادي کار می کند و گزارش کار هر هفته را اول هفته بعد بایستی هر دانشجو به صورت ان .10

 . تحویل دهد 
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  مقابله با حوادث و نکات ایمنی در آزمایشگاه 

در صورت بروز حادثه فوراً مسئول آزمایشگاه را مطلع نمایید و مطالب زیر را در نظر داشته 

  . باشید 

مکان نزدیک ترین پمپ آتش نشانی و جعبه کمک هاي اولیه آزمایشگاهی را به خاطر داشته  .1

 . باشید 

 .هیچ گاه دستپاچه نشوید و با کمال خونسردي با حوادث مواجه شوید  .2

براي خاموش کردن آتش هیچ گاه از آب استفاده نکنید ، بلکه با استفاده از سیلندر  .3

 .  انیدریدکربنیک آن را خاموش کنید

اگر لباستان آتش گرفت به هیچ وجه با دویدن و جست و خیز به آتش دامن نزنید بلکه با  .4

 .قراردادن پارچه و با استفاده از پمپ انیدریدکربنیک آن را خاموش کنید 

در مورد تماس با مواد شیمیایی خطرناك به سرعت موضع تماس را با مقدار زیاد آب یا هر  .5

 .بشویید ماده شستشو دهنده مناسب 

      در صورت تماس بدن با اسیدها، آن موضع را ابتدا با آب زیاد بشویید و سپس با محلول  .6

 . بی کربنات سدیم رقیق آن را شستشو دهید 

درصورت تماس بدن با مواد قلیایی ابتدا با آب زیاد و سپس با محلول یک درصد اسید استیک  .7

 . آن موضع را شستشو دهید 

چشمتان رفت ، ابتدا با آب سرد شستشو دهید سپس اگر جسم اسید باشد ،  اگر ماده اي داخل .8

 .اسید بوریک به کار برید%  1محلول رقیق بی کربنات و اگر جسم قلیا باشد ، محلول 
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  وسایل مورد استفاده در شیمی تجزیه کمی 

  :وسایل 

ه طور کلی آشنایی در تجزیه کمی لازم است در وحله اول با خواص و جنس لوازم مورد نیاز ب

  .داشته باشیم تا از هرگونه اشتباهی جلوگیري به عمل آید 

  : شیشه 

شیشه معمولی که از املاح سیلیکات هاي سدیم و کلسیم می باشد در آب و اسیدها مخصوصاً 

در حالی که شیشه هاي با نمک قلیایی کمتر در مقابل آب و اسید کمتر . در گرما قدري محلول است 

. عمولی محلول بوده و با تغییر درجه حرارت هم مقاومت بیشتري از خود نشان می دهد از شیشه م

ضمناً بایستی این نکته را همیشه مورد نظر داشت که محلول بازها بر روي کلیه ظروف شیشه اي اثر 

  . خورندگی دارند 

  . شیشه معمولی در مقابل هواي مرطوب قدري از رطوبت هوا را به خود جذب می نماید 

)mg/100Cm21-1 ( که در موقع توزین باید آن را به حساب آورد .  

  : چینی 

بر روي چینی اثر کم ولی محلول بازها تأثیر ) به استثناي اسید فسفریک ( آب و اسیدها 

  . بیشتري دارند 

  :شیشه کوارتز 

هم قابل استفاده هستند ، در مقابل محلول هاي اسیدي  C ۫1100شیشه هاي کوارتز که تا 

  . می شوند د فسفریک و اسید بوریک حل مقاومت خوبی دارند ، ولی در حرارت هاي بالا به وسیله اسی
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  : بالن ژوژه 

براي تهیه محلول هایی با غلظت معین به کار می رود قیاس گیري بالن ژوژه به طریقی انجام 

ن آشده است که حجم مشخصی را در بر می گیرد ولی براي برداشتن حجم معینی نمی توان از 

استفاده کرد ، زیرا به اندازه محلولی که به جدار بالن باقی مانده است از حجم تعیین شده توسط آن 

  . م می شود ک

بالن حجم سنجی ظرف ته صافی است با گردن بلند و باریک خط باریکی که دور گردن بالن 

حک شده است دال بر حجم دقیقی از محلول می باشد که در درجه حرارت معینی در آن گنجانده 

ربوط براي جلوگیري از اشتباه ناشی از خطاي دید چشم را باید طوري در امتداد علامت م. می شوند 

گردن بالن حجم سنجی نسبتاً باریک . نگه داریم که خط نشانه مماس بر بعد انحناي محلول باشد 

ساخته می شود و به این ترتیب تغییر کوچکی در حجم محلول سبب اختلاف قابل    ملاحظه اي در 

تا پس از به  ارتفاع قسمت انحناء می شود فاصله بین خط نشانه از دهانه بالن باید نسبتاً زیاد باشد

از بالن هاي حجم سنجی . حجم رساندن محلول فضاي کافی براي به هم زدن محلول داشته باشد 

به این ترتیب که مقدار لازم از جسم . معمولاً براي تهیه محلول هایی با غلظت معین استفاده می شود 

انه به حجم می رسانیم را توزین و داخل بالن می ریزیم سپس آن را با آب یا محلول دیگر تا خط نش

براي این منظور می توان جسم توزین شده را  در یک بشر ریخته آن را در حجم کمی از حلال حل 

کرده سپس محلول را به ارلن منتقل کرده حال آنقدر آب به بالن اضافه می کنیم تا ابتداي گردن بالن 

اگر محلول را بدون . مخلوط شود  بالا بیاید سپس محلول داخل بالن را طوري می چرخانیم که کاملاً

به هم زدن تا علامت نشانه به حجم برسانیم و سپس آن را تکان دهیم گاهی اوقات امکان دارد بر اثر 

به هم زدن محلول . انقباض و یا انبساط محلول سطح محلول درست برابر علامت نشانه قرار نگیرد 

در مرحله نهایی باید به کمک یک پیپت . ی کند از این اتفاق جلوگیري مقبل از به حجم رساندن آن 

آب را قطره قطره وارد بالن نمود و قبل از آنکه محلول دقیقاً به حجم برسد باید صبر کرد تا آب 

در صورتی که بخواهیم محلول را در درجه حرارت اطاق به حجم . چسبیده به دیواره ظرف پایین بیاید
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ل باید براي مدتی آن را در ظرف باقی گذاشت تا تبادل برسانیم قبل از تنظیم نهایی سطح محلو

حرارتی صورت گیرد و سپس به حجم نهایی رساند بعد در بالن را که باید کاملاً خشک باشد ، به دقت 

روي ظرف گذاشته و براي مدتی محلول را هم می زنیم پس از یکنواخت شدن محلول یک ترمومتر 

رت را می خوانیم به عنوان یک قانون کلی محلول را نباید تمیز را در آن وارد کرده و درجه حرا

همچنان در بالن و یا سایر ظروف حجم سنجی نگه داشت بلکه باید آن را به یک بطري تمیز و خشک 

  . حتی اگر بطري خشک باشد ، بهتر است یک بار آن را با محلول شستشو دهیم . انتقال داد 

  : پی پت 

  . حباب دار و مدرج : پی پت بر دو نوع است 

پی پت حبابدار استوانه اي است که دو انتهاي آن به شکل دو لوله باریک کشیده شده است در 

قسمت بالاي پی پت خطی به صورت حلقه حک شده است به طوري که اگر پی پت تحت شرایط 

  . از محلول می رسد نوشته شده روي آن تا این علامت از محلول شود به حجم ثابتی 

پی پت مدرج لوله باریکی است که براي اندازه گیري مقادیر مختلفی از مایع به درجات زیادي 

  . تقسیم بندي شده است ولی براي کارهاي دقیق استفاده نمی شود 

  

  طرز کار با پی پت 

پی پت را ابتدا با آب و صابون و محلول سولفوکرمیک و آب معمولی شستشو می دهیم سپس 

با آب مقطر آن را کر می دهیم آبی را که در نوك آن باقی مانده باید به بیرون فوت کرد و نوك آن را 

یا باید با یک دستمال تمیز خشک نماییم تا محلولی که داخل پی پت کشیده می شود ، رقیق نشود و 

  . اینکه کلاً پی پت را توسط پمپ مکنده خشک می نماییم 
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    قبل از استفاده پی پت را یکی دو بار و هر بار با مقدار کمی از محلول مورد نظر شستشو  

در موقع برداشتن محلول ساقه پی پت که حتماً باید خشک باشد ، نباید بیش از حد لزوم . می دهیم 

از برداشتن حجم دلخواه از محلول مجدداً ساقه پی پت را خشک کرده  پس. در محلول فرو برده شود 

    می دهیم و اجازه کج گرفته می شود ، تماس  و پی پت را به طور عمودي با جدار ظرف دوم که 

 قطره اي را که در انتها در نوك پی پت . می دهیم تا محلول به طور یکنواخت وارد ظرف دوم شود 

     پس از اتمام کار مجدداً پی پت را شسته و آب مقطر می زنیم و در جا . کردمی ماند نباید خارج 

براي اینکه گرد و غبار وارد پی پت نشود می توان یک لوله آزمایش را وارونه . پی پت قرار می دهیم 

  . روي آن قرار داد و یا با پنبه آن را مسدود کرد 

  : بورت 

بورت لوله مدرج طویل و یکنواختی است که در انتهاي آن معمولاً یک شیر جهت کنترل خروج 

چون بورت براي برداشتن مقادیر مختلفی از مایعات در تیتراسیون مورد . از آن نصب شده است 

  . استفاده قرار می گیرد ، لذا به قسمت هاي کوچکی درجه بندي شده است 

  :ین ترتیب است خلاصه کار کردن با بورت بد

 .تمیزکردن بورت با آب و صابون یا محلول سولفوکرومیک و غیره  .1

 آب کشیدن با آب معمولی و سپس با کمی آب مقطر  .2

 .چرب کردن شیر بورت با کمی گریس مخصوص به طوري که سوراخ آن مسدود نشود .3

 5ر با حدود دو تا سه بار و هر با( کر دادن با محلولی که می خواهیم در بورت ریخته شود  .4

 ) .میلی لیتر از محلول

 پرکردن بورت توسط قیف  .5

 .تنظیم روي صفر و توجه به اینکه لوله باریک زیر شیر پر از مایع باشد  .6

 .گذاشتن ارلن زیر بورت و گذاشتن یک صفحه کاغذ سفید زیر ارلن  .7
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 . گرفتن شیر بورت با دست چپ و به هم زدن ارلن با دست راست  .8

 cc10زیاد تند نریختن مایع از بورت معمولاً سرعت خروج محلول از بورت نباید بیشتر از  .9

 .در دقیقه باشد 

 .ثانیه پس از بستن شیر  30خواندن بورت حداقل  .10

 . میلی لیتر  10به کار نبردن حجم مایع بیش از حجم بورت و نیز کمتر از  .11

 .قرائت درجه بورت به روش صحیح  .12

 .بازکردن قطعات آن از هم شستن کامل بورت و  .13

بستن بورت به گیره به طور وارونه و بستن سر بورت با یک بشر کوچک براي جلوگیري از  .14

 .ورود گرد و غبار 

تیتراسیون باید در نور خوب و مناسب انجام گیرد نور مصنوعی اغلب خوب نبوده و مشاهده 

به علت درخشش زیاد و از طرفی به نور مستقیم خورشید . تغییر رنگ در مقابل آن مشکل می باشد 

مثلاً در نقره سنجی و یا ( علت اینکه گاهی اوقات در ترکیب محلول تغییر شیمیایی ایجاد می کند 

بهترین نور ، نور مستقیم خورشید و نور . مناسب نمی باشد ) برخی از تیتراسیون هاي یدومتري 

  . لامپ هاي فلوئورسنت است 

محلول شاهد . تراسیون می توان از محلول شاهد استفاده کرد براي تشخیص بهتر پایان تی

  . شامل همان حجم و همان ترکیب محلول تیتر شده در پایان تیتراسیون است 
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  عمومی  کار  دستور

اجسامی که در موقع آزمایش به : خرد کردن و صاف نمودن مواد مورد آزمایش  -1

) کاغذ نخ دار(سختی حل می شوند ، بایستی قبل از آزمایش آنها را در کاغذ مخصوص 

پیچانده و با چکش خرد کرده و تکه هاي کوچکتر را در هاون فولادي ریزتر نموده و پورد 

الک باقی  حاصله را از الکی عبور می دهیم و این کار را آنقدر ادامه می دهیم تا چیزي در

 . نماند 

علت اصلی این عمل این است که اطمینان حاصل کنیم در پودر حاصله کلیه مواد مورد 

 . آزمایش به طور یکنواخت تقسیم شده و با ازدیاد سطح جسم انحلال آن آسانتر گردد 

اگر پورد مورد آزمایش احتیاج به خرد کردن داشته باشد، : خشک کردن و نگهداري  -2

که قبلاً وزن شده است ، به طور یکنواخت و به ) شیشه ساعت(بایستی آن را در ظرفی 

در اتو حرارت داد و سپس آن را وزن نموده  110ضخامت کم پخش کرده و درجه حرارت 

راي اینکه مواد خشک شده و ب. و این عمل را تکرار می کنیم تا جسم به وزن ثابت برسد 

شیشه و بوته هاي وزن شده را از گرد و غبار و رطوبت هوا حفاظت نماییم ، آن را در 

   ظرفی موسوم به دسیکاتور که در قسمت پایین آن کلرور کلسیم ریخته ایم نگهداري 

می توان     P2O5و  CaSo4ضمناً از مواد جاذب رطوبت دیگري نیز مانند . می کنیم 

 . استفاده کرد 

در دسیکاتور بایستی صفحه چینی مشبکی قرار داد که بوته ها و سایر لوازمی که بایستی 

  . خشک شوند روي آن گذاشته می شوند 

براي سرعت عمل خشک کردن در یک دسیکاتور باید هواي داخل آن را از طریق شیري که در 

در صورتی که . ه توسط یک پمپ انجام می گیردعمل تخلی. کنار آن نصب شده است تخلیه نمود 
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براي تخلیه هواي دسیکاتور از یک خرطوم استفاده شود ، بایستی بین خرطوم و دسیکاتور یک ارلن 

در غیر این صورت با کم شدن فشار آب لوله آب . نصب شود ) Manometer(خلاء و یک فشارسنج 

        اندازه کافی انجام گرفت شیر دسیکاتور را  به مجرد اینکه تخلیه به. وارد دسیکاتور می گردد 

       اگر موادي که در دسیکاتور خشک. می بندیم که از نفوذ رطوبت به داخل آن جلوگیري نماید 

باشند بایستی یا آنها را در هواي  Pyridinمی شوند داراي مواد فرار مثل آب تبلور یا پیریدین 

دسیکاتور محلول نمک ها را ریخت که فشار جزئی آب را در معمولی خشک کرد یا در قسمت پایین 

  .نامند  Hygrostatenاین مواد را . آن ثابت نگه دارد

براي ایجاد رسوب کاملی از یک محلول باید روي آن از محلول معرف به : رسوب گیري  -3

بعد از ته نشین شدن رسوب براي اطمینان کامل چند قطره دیگر از . مقدار اضافی بریزیم 

این عمل بعد از صاف کردن هم . محلول معرف به آن اضافه می کنیم تا آنکه رسوبی نیفتد 

لاً در ظروف شیشه اي در حالی که محلول را به عمل رسوب گیري معمو. تکرار می شود 

اضافه نمودن محلول به وسیله یک پی پت و اگر بخواهیم . هم می زنیم صورت می گیرد 

اگر در موقع به هم . که محلول را قطره قطره در ظرف بریزیم از بورت استفاده می کنیم 

ن خراشیدگی نشست زدن محلول جدار ظرف قدري خراشیدگی پیدا کند ، رسوب ها در ای

در چنین موقعی بهتر است رسوب را دو مرتبه حل کرد . کرده ، به جدار ظرف می چسبد 

 . و از نو آن را در ظرف دیگري به صورت رسوب در آورد 

مثلاً رسوب گوگرد کاملاً از . رسوب ها داراي اندازه و انواع مختلف بوده و با هم فرق دارند 

به صورت ذرات ریز شناور در می آید و براي جداکردن آن از محلول محلول جدا نشده و در محلول 

   . بهتر است به آن قدري از تکه هاي کوچک کاغذ صافی اضافه نماییم و حرارت و صاف نماییم 

       رسوب ها به وسیله کاغذ صافی جمع شده و در نتیجه وزن آنها سنگین می شود و در ظرف ته نشین 

  . می شوند 
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حرارت  c ۫80 – 70که رسوبی خوب صاف شود ، بهتر است آن را تا درجه حرارت براي این

  .دهیم و در موقع حرارت دادن آن را خوب به هم بزنیم 

معمولاً از صافی کاغذ یا صافی چینی بوته  براي جدا کردن رسوب ها از محلول :صافی  -4

نحوه به کار بردن البته انتخاب نوع صافی بستگی به رسوب و . شکل استفاده می کنند 

 .بعدي آن دارد 

صافی هاي کاغذ که در تجزیه کمی مورد استفاده قرار می گیرند ، معمولاً داراي قطري به 

ضمناً از وزن خاکستر این کاغذ صافی ها باید صرف . سانتی متر می باشند  11و  9و  7اندازه هاي 

     HFیا  HClوسیله حل کردن آنها در  زیرا املاح معدنی این نوع کاغذ صافی ها را به. نظر نمود 

  . می توان از بین برد 

، ب کرد نه از روي محلول حاوي رسوباندازه صافی را بایستی از روي حدس مقدار رسوب انتخا

  . مقدار رسوب در صافی نباید بیش از نصف صافی را پر کند 

  : طرز قراردادن کاغذ صافی در قیف به ترتیب زیر است 

   فی را چهارگوش تا کرده و از قسمت بالا آن را باز کرده و سپس در قیف قرار اول کاغذ صا

می دهیم و با کمی آب مقطر آن را کاملاً خیس می نماییم تا هواي بین قیف و کاغذ صافی خارج 

  . شود و صافی به جدار قیف بچسبد 

ده براي ریختن رسوب از ظرفی که در آن تشکیل ش :صاف کردن و شستن رسوب ها  -5

می ریزیم و نار یک میله شیشه اي در قیف بر روي صافی اول محلول روي سرب را از ک

   می کنیم تا رسوب و کنار ظرف را شسته و صبر سپس با مقدار کمی از محلول شستش

 2ته نشین شود و بعد محلول روي سرب را دوباره در صافی می ریزیم و با این عمل که 

 .تمام رسوب از ظرف خارج می شود مرتبه تکرار می شود ،  3الی 
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براي اینکه رسوب را از جدار ظرف کاملاً تمیز کنیم ، کافی است آن را با یک میله شیشه اي 

  .که در انتهاي آن یک تکه لاستیکی نصب شده است ، خوب تمیز می کنیم 

چون که . اگر حلالیت رسوب کم باشد می توانیم از آب گرم نیز براي شستشو استفاده نماییم 

  . اولاً آب گرم رسوب را بهتر می شوید و ثانیاً محلول گرم از صافی سریعتر عبور می کند 

    بدین ترتیب که به وسیله  . شستشوي نهایی یک رسوب معمولاً در صافی انجام می گیرد 

البته در مورد رسوب هایی که خطر اکسیده شدن آن در مقابل . روي رسوب آب می پاشیم پی پت بر 

هوا زیاد است ، عمل صاف کردن را به سرعت انجام داده و باید همیشه محلول روي رسوب موجود 

 .باشد 

معمولاً رسوب ها را به اضافه کاغذ صافی در حالی که هنوز مرطوب  :خاکستر کردن  -6

در مواقعی که بخواهند رسوب را از کاغذ . تبدیل به خاکستر می نمایند هستند، سوزانده

اگر رسوب ژلاتینی شکل و محتوي آب . صافی جدا نمایند، آن را قبلاً خشک می کنند

براي این کار صافی حاوي رسوب . زیادي بود، قبلاً مقدار زیادي آب آن را از آن می گیرند

اغذ صافی خشکی قرار دارد گذاشته و تمام آن را آب دار را در یک قیف چینی که در آن ک

روي یک ارلن تخلیه قرار می دهیم و به وسیله خرطوم هواي ارلن را تخلیه کرده و آب 

 . رسوب را بوسیله کاغذ صافی خشک جذب می نماییم 

در موقع سوزاندن کاغذ صافی حاوي رسوب قبلاً بایستی آن را خوب تا کرد تا در صورت 

سپس صافی مزبور را در یک بوته چینی گذاشته و آن را در کوره . ز آن خارج نشودتراوش رسوب ا

اگر خاکستر کردن بوسیله چراغ گاز صورت . برقی می گذاریم و آهسته درجه حرارت را بالا می بریم

 کاغذ صافی تا موقعی. گیرد، باید بوته را روي یک سه پایه بالاتر از شعله قرار داده و حرارت می دهیم 

که گاز از آن خارج می شود حق ندارد شعله ور گردد چون در اثر شدت احتراق ذرات ریز رسوب به 

  .خارج پرتاب می شود 
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   پس از آنکه گازي از بوته خارج نشد بوسیله حرارت زیادتري بقیه کاغذ صافی را گداخته   

  مه بوته را با سرپوش آن در خات. ضمناً بوته را بایستی هرچند وقت یک مرتبه چرخاند . می کنیم 

سپس آن را خارج کرده و در هواي معمولی . می بندیم و نیم ساعت در کوره برقی قرار می دهیم

  .کمی سرد می کنیم و در دسیکاتور می گذاریم 

براي اثبات اینکه آیا تمام کاغذ صافی تبدیل به خاکستر شد یا خیر باید آن را مرتب وزن کرد 

 .یم تا وزن آن تغییري نکند سپس باز هم حرارت ده

بی کرومات ی و شیشه اي مخلوطی از براي تمیز کردن ظروف چین :تمیز کردن وسایل  -7

اسید سولفوریک غلیظ که در  cc500زیر هود روي و اسید سولفوریک درست می کنیم 

گرم بی کرمات سدیم یا پتاسیم را که به صورت  25یک ظرف با جدار ضخیم ریخته ایم 

آورده ایم ریخته و آن را به هم می زنیم و دهانه ظرف را محکم می بندیم که آب پودر در 

 .جذب نکند 

قبل از آن که وسایل شیشه اي یا چینی براي تمیز کردن در داخل مخلوط بالا گذاشته شوند 

  در غیر این صورت گاز کلر آزاد . باید بوسیله آب آنها را از اسید کلریدریک و کلرورها شستشو داد 

  .می گردد 

همچنین لاستیک و چربی و کاغذ صافی حق ندارند در مخلوط مزبور گذاشته شوند و شیرهاي 

ظروف را بایستی قبل از تمیز کردن با کمی پنبه آغشته به بنزن بدون چربی نمود و سپس در مخلوط 

  .اسید سولفوریک قرار داد  –بی کرومات 

در این صورت انفجار . الکل و یا سولفورد و کربن وارد مخلوط نشوند  –باید دقت شود که بنزن 

اسید سولفوریک بدون آب نه فقط روي سلولز بلکه روي  –مخلوط بی کرومات . تولید می شود 

اسیدهاي چرب پارافین ها اثر اکسید کنندگی دارد و به این ترتیب است که بعد از غوطه ور کردن 
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پس . می کند اهی آنها را حل کرده و تمیز ده به این مواد در مدت کوتظروف شیشه اي یا چینی آلو

  .از خارج کردن ظروف از این مخلوط باید فوري آنها را با آب شستشو داد و در یک اتو خشک کرد 

در بین وسایل لابراتوار بورت ها و پی پت ها را بایستی خوب تمیز کرد چون در موقع خواندن 

پیپت ها را می توان . بایستی قطرات محلول به جدار آنها بچسبد و باقی بماند مقدار محلول در آنها ن

  .به وسیله عبور هوا از آن خشک کرد 

براي شستشوي صافی هاي چینی بایستی آنها را وارونه روي یک لاستیک که بالاي یک ارلن 

  . تخلیه قرار دارد گذاشت و هواي داخل ارلن را تخلیه کرد 

از جوشاندن  Mg2P2O7از اسید سولفوریک گرم و غلیظ وبراي حل  BaSo4براي شستشوي 

موادي که در اسیدها غیرمحلولند مانند بعضی سولفورها . قیف در اسید کلریدریک استفاده می کنیم 

اگر لازم . ظرف پلاتینی را باید با آب و کربنات باریم تمیز کرد. و یا گوگرد را در برم حل می کنیم 

براي تمیز . مواد داخل آن را به صورت قابل حل درآورد) 1+3(یلۀ ذوب سود و بوراکس بود قبلاً به وس

  .کردن بوته هاي پلاتینی بایستی فقط از اسید نیتریک خالص استفاده شود 

سرعت . محلول پتاسیم هیدروکسید در الکل نیز ماده خوبی براي تمیز کردن ظروف می باشد 

وریک بیشتر و در مواردي از آن استفاده می شود که محلول تمیز کردن این محلول از اسید سولف

  . سولفوریک مؤثر نباشد 

محلول هاي قلیایی را نباید بگذاریم براي مدت زیادي در ظروف شیشه اي باقی بماند زیرا به 
  . مرور روي شیشه تأثیر می کند 

محلول هیدروکسید سدیم که محتوي مقداري پرمنگنات پتاسیم باشد نیز جهت تمیز کردن 

. دقیقه از این محلول پر نگه داشت  10 – 15از این نظر می توان ظرف را براي . ظرف مؤثر می باشد 

پس از تمیز کردن ظروف با محلول تمیز کننده ابتدا باید به دقت با آب معمولی و سپس با آب مقطر 

  .شستشو داد 
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  :گزارش کار  گارشنحوه ن

  :لطفاً در موقع نوشتن گزارش کار به نکات زیر توجه فرمایید 

وردگی و در برگه هاي جدا از هم مانند کاغذ گزارش کار را تمیز ، خوانا و بدون قلم خ .1

 .کلاسور و یا امثال آن بنویسید 

 : در صفحه اول فقط مطالب زیر را به ترتیب بنویسید  .2

 .نام آزمایش ، نام و نام خانوادگی همکار یا همکاران ، تاریخ انجام آزمایش و تاریخ ارائه گزارش 

 :ترتیب زیر بنویسید در صفحات بعد مطالب را با عناوین جداگانه به  .3

به طور (باید گویاي تمام کاري باشد که در آزمایشگاه براي آن انجام داده اید : هدف ) الف

  ) .مختصر و حداکثر دو سطر

به طور . که باید در ارتباط با آزمایش انجام گرفته و هدف آزمایش باشد: مقدمه و تئوري ) ب

آب اکسیژنه و بررسی خواص آن است در مورد مثال وقتی آزمایش انجام گرفته در مورد تهیه 

  . روش هاي مختلف تهیه آب اکسیژنه و خواص آن باشد 

  روش کار ) پ

نتایجی که در طی آزمایش بدون هیچ گونه محاسبه اي بدست می : نتایج خام بدست آمده ) ت

  .آید 

رامتر مطلوب با توجه به نتایج خام بدست آمده محاسبات براي تعیین ژا: محاسبات نتایج ) ث

  .انجام گیرد

  . در این قسمت به پرسش هایی که دردستور کار آمده پاسخ داده شود : پاسخ به پرسش ها ) ج 
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در این قسمت با توجه به نتایج حاصل از محاسبات و هدف آزمایش : بحث و نتیجه گیري ) چ

نتیجه گیري کرده و علت هاي رسیدن و نرسیدن به هدف و علت استفاده از مواد و شرایط در 

  . طی آزمایش توضیح داده شود 

  :اشد که باید به ترتیب داراي مشخصات زیر ب: منابع و مراجع مورد استفاده ) ح

نام نویسنده یا نویسندگان، نام کتاب، شماره چاپ، نام ناشر، سال نشر، شماره : در مورد کتاب

  . صفحه 

 ”L.M.Harwood and C.J.Moody “Experimental Organic Chemistry: مانند

 Blackwell  Scientific  Publications.                                                         

       

  . نام نویسنده، نام ژورنال، سال نشر، شماره مجله، شماره صفحه : در مورد ژورنال

 ,M.Kamali, N.A.Khan, M.S.Alam and M.llyas, phytochemistry:  مانند 

26,1171 (1987).   
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  :بخش اول 
 
 

                                                                       مدرج کردن وسایل حجمی -1
                                    

مدرج کردن پی پت -1-1  
 
.میلی لیتري که جدارخارجی آن کاملا خشک است را وزن کنید  150 یا 50یک  ارلن مایر  -1  

)сс 10 یا сс 25پی پت(  .ژوژه را تاخط نشانه از آب پرکنیدپی پت   -2  

  .آب درون پی پت  را وارد ارلن کرده و مجددا ارلن را وزن کنید   -3

.به کمک ترمومتر به دست آورید درجه حرارت محلول درون آن را  -4  

     
یشگاه و درجه حرارت آزما دماي با توجه به جدول داده شده در دستور کار حجم حقیقی پی پت را در

آزمایش فوق را سه بار تکرار . درجه سانتیگراد به دست آورید و درصد خطاي آنرا گزارش کنید  20

.و از میان جوابها میانگین بگیرید نموده  
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گرم آب در هوا نسبت به وزنه فولاد ضد زنگ 0/1حجم اشغال شده توسط   .1جدول   
   

     (ml)               حجم                                        ، دما  
˚C                  

٢٠ ºC تصحیح شده در t  در دماي،   

١/٠٠١٦ 
١/٠٠١٦ 
١/٠٠١٧ 
١/٠٠١٦ 
١/٠٠١٩ 
١/٠٠٢٠ 
١/٠٠٢٢ 
١/٠٠٢٣ 
١/٠٠٢٥ 
١/٠٠٢٦ 
١/٠٠٢٨ 
١/٠٠٣٠ 
١/٠٠٣٢ 
١/٠٠٣٤ 
١/٠٠٣٦ 
١/٠٠٣٧ 
١/٠٠٤١ 
١/٠٠٤٣ 
١/٠٠٤٦ 
١/٠٠٤٨ 
١/٠٠٥٢ 

 

١/٠٠١٣ 
١/٠٠١٤ 
١/٠٠١٥ 
١/٠٠١٦ 
١/٠٠١٨ 
١/٠٠١٩ 
١/٠٠٢١ 
١/٠٠٢٢ 
١/٠٠٢٤ 
١/٠٠٢٦ 
١/٠٠٢٨ 
١/٠٠٣٠ 
١/٠٠٣٣ 
١/٠٠٣٥ 
١/٠٠٣٧ 
١/٠٠٤٠ 
١/٠٠٤٣ 
١/٠٠٤٥ 
١/٠٠٤٨ 
١/٠٠٥١ 
١/٠٠٥٤ 

١٠ 
١١ 
١٢ 
١٣ 
١٤ 
١٥ 
١٦ 
١٧ 
١٨ 
١٩ 
٢٠ 
٢١ 
٢٢ 
٢٣ 
٢٤ 
٢٥ 
٢٦ 
٢٧ 
٢٨ 
٢٩ 
٣٠ 

.تصحیحات حجم انجام شده است*   
25پس از کالیبراسیون در   ml   25حجم اب تحویل داده شده توسط یک پیپت  ،مثال 

.درجه را حساب کنید 20حجم تحویلی توسط این پیپت در این دما و در . بود  24/ 579  ml ˚، C 
:پاسخ  

V =24/579 × 1/0040 = 25/08    ٢٥˚C در 
 

V =24/579 × 1/0037 = 25/07   20˚C در     
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-2-                                رتمدرج کردن بو  1 
 

. ست وزن کنید میلی  لیتري را که جدار خارجی آن کاملا خشک ا 150یک ارلن مایر   -1  

 نوك بورت را به. در آن دیده نشودبورت را تا نقطه صفر از آب پر کنید به طوري که هیچ حبابی   -2

        .لبه بشر بچسبانید تا قطره اضافی آن گرفته شود

میلی لیتر را در        10. ( ید میلی لیتر از آب درون بورت را وارد ارلن کرده و مجددا وزن کن 10 -3

     ).یک دقیقه وارد ارلن نماییدفاصله  

.درجه حرارت محلول را توسط ترمومتر بدست آورید -4  

 
محاسبه کرده و درصد  C° 20آزمایشگاه و دمايبا توجه به جدول داده شده حجم حقیقی بورت را در 

. خطاي آن را گزارش نمایید  

.آزمایش فوق را سه بار تکرار کنید  
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:بخش دوم 

تجزیه به طریق وزن سنجی-٢

وزن سنجی عبارت است از اندازه گیري کمی یـک جسـم از طریـق رسـوب دادن آن و جـدا کـردن و       

به این صورت عمل می شود که وزن معینی از نمونـه شـامل جسـم مجهـول در     . رسوب حاصلتوزین

رسوب حاصل . فه می گرددسپس محلول رسوب دهنده به مقدار زیاد اضا. حلال مناسبی حل می شود

با توجه به وزن و ترکیب رسـوب  . پس از صاف کردن، شستن خشک کردن و افروزش توزین می گردد

حاصل مقدار یونهاي رسوب کرده و با در نظـر گـرفتن وزن نمونـه، درصـد جسـم مجهـول در نمونـه        

در حـدود  (روش وزن سنجی چون بر اساس توزین است داراي صحت و دقت زیاد. محاسبه می گردد

%/ (می باشد ولی عیب آن این است که وقت زیاد می گیرد.

)(تعیین مقدار سولفات -2-1 2
4
SOدر یک محلول

(سولفات باریم با داشتن ثابت انحلال خیلی کم   /SPK ( بهترین رسوب در تعیین مقدار

.علاوه این جسم در نتیجه حرارت زیاد، تغییري نکرده و ثابت باقی می ماندب. سولفات می باشد

 
4

2
4

2 BaSOSOBa

ذرات سولفات باریم تشکیل شده معمولا ریز بوده و ممکن است از جدار کاغذ صافی عبور نماید بـراي  

.جام دادحل این مشکل  بهتر است هنگام اضافه نمودن نمک باریم عمل را به آهستگی تمام ان

:محلولهاي مورد نیاز

مولار2اسید کلریدریکهیدرو-1

یمحج–یوزن% 3کلرید باریم -2

، نیترات نقره  جهت تست کلرمولار2اسید نیتریک -3

42242 22 SOHNaOHOHSONa 
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آزمایش

مجهول داده شده اگر به صورت جامد می باشد توسط قیف بـه بـالن ژوژه منتقـل و پـس از حـل      -1

ن با آب مقطر به حجم برسانید و اگر محلول می باشد مسـتقیما توسـط آب مقطـر بـه حجـم      کرد

.برسانید

)cc250بشر . (میلی لیتر از محلول   سولفات داده شده را در بشر بریزید25یک بشر برداشته و -2

)تا نزدیک جوش(به محلول افزوده سپس آنرا حرارت دهید مولارHCl2میلی لیتر 5تا3-3

به محلول اضافه  کرده و دائما بـا % 3توسط پیپت مدرج و یا بورت قطره قطره محلول کلرید باریم -4

) توجه داشته باشید که همزن به جدار و ته بشر سـائیده نشـود  (همزن شیشه  اي آنرا به هم بزنید 

را با کاغـذ  سپس درب ظرف . کلرید را ادامه دهید تا رسوب سولفات باریم کامل شودباریم افزایش 

.کامل شودگیريبسته و تا جلسه آینده صبر کنید تا عمل رسوب 

درجه سانتیگراد در کوره  قـرار  700-800یک کروزه  تمیز را به مدت یک  ربع ساعت در حرارت -5

.وزن  دقیق آنرا  تعیین  کنید. داده و سپس در دسیکاتور قرار دهید تا خنک شود

ابتدا بدون هم . نشین  شد  به کمک کاغذ صافی باند آبی  آنرا صاف کنیدبعد  از آنکه رسوب ها ته -6

آنقدر این  عمل را تکرار کنید  تا محلول زیـر  .  زدن محلول روئی بشر را از کاغذ صافی عبور دهید

.صافی شفاف باشد

د در یونهاي کلر موجویدبه  کمک شستشو با آب مقطر گرم که آن را داخل بشر ریخته و هم زده ا-7

.رسوب را از آن خارج کرده و در ضمن رسوب ها را  روي کاغذ صافی انتقال دهید

براي این کار حدود یک میلی لیتر . تست نیترات نقره  را انجام دهیدبراي اطمینان از نبودن کلر-8

و مـولار  1اسـید   نیتریـک از آخرین  محلول زیر صافی را  وارد  لوله  آزمایش کرده و  یک قطره  

در صورتی که کدر شد دلیل بـر وجـود کلـر در    .به  آن اضافه  کنید% 1چند قطره  نقره  نیترات 

.محلول زیر صافی است
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پس از خاتمه صاف کردن کاغذ صافی محتوي رسوب را  جمع کرده در کـروزه  کـه وزن آنـرا بـه     -9

ده تا ابتدا خشک و سپس دست آورده اید قرار دهید به کمک چراغ گاز با شعله  کم آنرا حرارت دا

درجـه  700-800کروزه محتـوي رسـوب را در کـوره    . با  زیاد کردن شعله بسوزد و خاکستر شود

دقیقه  قرار داده  پس از خاتمه زمان لازم  آنرا  در دسیکاتور گذاشته تـا  20سانتی گراد به  مدت 

.پس از سرد شدن وزن  کنید

والاتئس

.ه را  و نیز وزن سدیم سولفات اولیه را محاسبه کنیدمقدار سولفات موجود در نمون-1

اضـافه  اسـید کلریـدریک هیدروبه چه دلیل در رسوب گیري سولفات  به صورت سولفات باریم-2

؟کنید می 

کلرید گرم می کنید؟باریم چرا محلول سولفات را قبل از افزایش -3

نباید  میله شیشه  اي بـه جـدار بشـر برخـورد     کلرید را قطره قطره  اضافه  می کنید  و باریم چرا -4

نماید؟

با وجود یونهاي دیگر در محیط چرا  شستشو را تا خارج شدن کلر انجام می دهید؟-5

چـه اشـکالی ایجـاد   C1500مـثلا حـدود   باشـد اگر حرارت کوره  بالاتر از مقادیر ذکر شـده  -6

؟می شود

نیکلاندازه گیري-2-2

مقدار نیکل موجود در یک نمونه به  روش وزنی به کمک یک معرف آلی به نام دي متیل گلی اکسیم 

.شودتعیین  می می کنداتمانیکل دي متیل گلی اکسکه تولید رسوب

تعدادي از ترکیبات آلی به عنوان معرف در شیمی تجزیه مورد استفاده قرار می گیرند که علل استفاده 

:می توان مختصرا به شرح زیر بیان داشتاز آنها را
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.حلالیت این ترکیبات در آب خیلی کم است-1

.رسوب گیري به سرعت انجام می شود-2

سبت وزن عنصر به رسوبی که تشکیل می شود خیلی کوچک است  در نتیجه مقدار کمی از آن را ن-3

ئـدي کـه اسـتفاده از ایـن گونـه      فواعلیـرغم البته . می توان سنجید و درصد اشتباه کمتر می شود

:مشکلاتی نیز ایجاد می کنند از جملهمعرفها در بر دارند

اکثرا  در حلالهاي آلی حل می شوند در نتیجه ممکن است همیشه  مقداري معرف هنگام شستشو - 1

.همراه رسوب باشد که ایجاد خطا می کند

.اد چون  زود تجزیه  می شونددر مقابل حرارت حساس بوده نمی توان آنها را  زیاد حرارت د- 2

نیکل در محلولهاي آمونیاکی به وسیله  دي متیل گلی اکسیم  به  صورت نیکـل دي متیـل گلـی    

.اکسیم رسوب گیري  شده و به همین صورت هم توزین می گردد

رسوب تشکیل شده حالت لغزنده داشته بنابراین در حین  صاف کردن باید دقـت داشـت  کـه مقـدار     

.ز آنرا بر روي کاغذ صافی منتقل نمود زیرا  در غیر این  صورت از جدار کاغذ خارج می شودجزئی ا

:محلولهاي مورد نیاز

حجمی، دي متیل گلی اکسیم در آب خیلـی کـم   -یوزن% 1ی دي متیل گلی اکسیم لمحلول الک- 1

محلول است 

حجمی–یحجم% 10محلول آمونیاك - 2
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آزمایش

.تنظیم  کنیدC110رجه حرارت آنرا روي را روشن  کرده ودآون- 1

دو عدد کاغذ صافی باند سفید را به شکل قیـف درآورده و C110به آوندمايپس از رسیدن - 2

.سپس در دسیکاتور سرد کرده و وزن کنیدقرار دادهآوندقیقه  در10مدت 

3 -cc25یپت ژوژه در بشر بریزیداز نمونه مورد آزمایش را با پ.

4 -cc10به آن بیافزائید% 1ی دي متیل گلی اکسیم لمحلول الک.

به محلول داخل بشـر ضـمن بـه هـم زدن آن     % 10آمونیاك ) حتما(به کمک پیپت قطره قطره  - 5

.افزوده تا بوي آمونیاك به مشام برسد

از حمام خارج کرده سپس آنرا . ساعت در حمام آب گرم بگذارید5/0بشر محتوي رسوب را مدت - 6

.و صبر کنید تا محتویات بشر به درجه حرارت محیط برسد

سـپس بـه   . رسوبات را بر روي کاغذ صافی وزن  شده صاف کنید  و با  آب مقطر شستشو دهیـد - 7

سپس وزن  دقیق آنرا به دسـت   . قرار دهید تا خشک شودC110˚ونآساعت آنرا در5/0مدت 

.آورید

والاتئس

.آبه  اولیه را  محاسبه کنید6وجود در نمونه را  و نیز وزن  نیترات نیکل وزن نیکل م-1

چرا رسوبگیري نیکل توسط دي متیل گلی اکسـیم را در محـیط اسـیدي یـا قلیـائی قـوي انجـام        -2

نمی دهید؟

میلـی لیتـر باشـد چـه اشـکالی ایجـاد      10ازاگر مقدار معرف دي متیل گلی اکسیم خیلی بیشـتر -3

می شود؟

اگر خشک  کردن رسوب در حرارتهاي بالا انجام گیرد چه اشکالی ایجاد می شود؟-4

علت استفاده از آمونیاك چیست؟-5

.عوامل موثر بر اندازه ذرات رسوب را به طور کامل توضیح دهید-6
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:بخش سوم 

)تیتراسیونها(سنجشهاي حجمی -٣

باشد در این روش محلول مورد سنجش معمولاً در ارلن یگیري کمی، تیتراسیونها مروش دوم در اندازه

قرار میگیرد و محلول تیتر کننده در بورت ریخته میشود و پایان تیتراسیون عموماً با تغییر رنگ همراه 

.باشدمی

:سنجشهاي حجمی به چهار دسته تقسیم میشوند

تیتراسیون اسید و باز-1

تیتراسیون رسوبی-2

سیون و احیاءتیتراسیون اکسیدا-3

لکسومتريپتیتراسیون کم- 3

هاي حجمیمشخص کردن نقطه پایان واکنش در سنجش

:گیردهاي حجمی آزمایشگاه به دو صورت انجام میتشخیص نقطه پایان در سنجش

ضمن انجام واکنش هیچکدام از محلولهاي مورد استفاده تغییر رنگی ایجاد نکند و یا شدت تغییـر  -١

در اینصورت مقـدار خیلـی کـم از یـک     )انند دي کرومات در کروماتومتريم. (رنگ کافی نباشد

گیري اضـافه کـرده تـا نقطـه پایـان را      به محلول مورد اندازه) Indicatorیاشناساگر(جسم کمکی 

.بوسیله تغییر رنگ و یا با ایجاد رسوب مشخص نمایند

تغییر رنگ دهد در این صورت کافی در حالیکه یکی از محلولهاي مورد استفاده در انتهاي واکنش -2
تغییر رنـگ پرمنگنـات در   . (است دقیقاً در لحظه تغییر رنگ مقدار حجم مصرفی را یادداشت نمود

).تیتراسیون منگانیمتري
تغییـر رنـگ و   pHهاي اسید و باز همراه بـا  در جدول صفحه بعد نام تعدادي از شناساگرهاي سنجش

.مده استهمچنین طرز تهیه محلولهاي آنها آ
تغییر رنگ آنها در رابطه با نوع اسید و بـاز مربوطـه صـورت    pHانتخاب هر یک از آنها باید با توجه به 

.گیرد
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شناساگرهاي تیتراسیون اسید و باز

pHنام تجارتینام شیمیایی

تغییررنگ
طرز تهیهتغییر رنگ

لول آبیمح%04/0قرمز–زرد 2/1-8/2تیمول بلوتیمول سولفونفتالین١

محلول آبی%04/0زرد–آبی 3-6/4برموفنل آبیسولفونفتالین٢

-بنزن-دي متیل آمینو آزو٣

سولفونات

محلول آبی%1/0قرمز-نارنجی1/3-4/4متیل اورانژ

- کرزول-متا-تترابرمو٤

سولفونفتالین

محلول آبی%1/0زرد–آبی 8/3-4/5برموکرزول سبز

ورتو دي متیل آمینو آزو ا٥

کربوسیلیک اسید

الکل%60در %1/0قرمز–زرد 2/4-3/6متیل قرمز

محلول آبی%05/0زرد–آبی 2/6-6/7برموتیمول آبینفتالین-دي برموتیمول سولفو٦

محلول آبی%05/0زرد–قرمز8/6-4/8فنل قرمزفنل سولفونفتالین٧

محلول آبی%05/0زرد–قرمز 2/7-8/8کروزل قرمزنفتالین–اورتوکروزل سولفو ٨

محلول آبی%04/0زرد–آبی 8-6/9تیمول آبیتیمول سولفونفتالین٩

دي فنیل –دي اکسی - پارا- دي١٠

فتالیز

الکل%50در%05/0بیرنگ-صورتی3/8-10فنل فتالئین

الکل%50در%04/0بیرنگ-آبی3/9-5/10تیمول فتالئینتالیدفدي تیمول ١١

سالیلیک -وبنزن آزونیتر- متا١٢

اسید

الکل% 1/0بیرنگ–زرد 10-12آلیزارین زرد

محلول آبی%01/0بیرنگ-نارنجی8/10-13نیترامینمتیل تیترامین١٣
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باز-تیتراسیون اسید -١-٣

باز قويتوسط قوي سنجش اسید-3-1-1

شوند کـه  هاي قوي محسوب میهر دو از اسید و باز)سود(هیدروکسیدسدیمواسیدکلریدریکهیدرو

میتوان با انجام تیتراسیون در صورت معلوم بودن غلظت سود در مجـاورت شناسـاگر مناسـب غلظـت     

اي است که با افزودن یک قطره از محلول تیتـر کننـده   ، نقطهپایانینقطه. محلول اسید را تعیین نمود

کننده سود با مولاریته مشخص و تیتر در این آزمایش ماده تیتر. محلول تیتر شونده تغییر رنگ بدهد

اسید میباشد، البته محلول تهیه شده سود را ابتدا کلریدریکهیدروشونده محلول با غلظت مجهول از

.باید توسط محلول پتاسیم هیدروژن فتالات، استاندارد نمود

غیــر و وزن مولکــولی زیــاد، ترکیبــی KHC8H4O4پتاســیم هیــدروژن فتــالات بــا فرمــول شــیمیایی 

.براي تهیه محلولهاي استاندارد میباشداستاندارداولیهگیر بوده و داراي کیفیترطوبت

M=204/2 gr/mol

:محلولهاي مورد نیاز

مدت به فتالات را نهیدروژپتاسیم مقداري (مولار 1/0هیدروژن فتالات پتاسیممیلی لیتر1-100

).اده و سپس سرد کنیددرجه سیلیسیوس قرار د110در حرارت تیک یا دو ساع

.مولار1/0میلی لیتر سود 2-250

با توجه به جـدول  (متیل اورانژ ومیلی لیتر از هر یک از شناساگرهاي فنل فتالئین، متیل رد100-٣

)تهیه شناساگرها

کسید وهیدرسدیم استاندارد کردن -الف

.)ا نداشته باشددقت کنید داخل بورت حباب هو. (بورت را از محلول سود پر کنید-١

میلی لیتـري  250هیدروژن فتالات را توسط پی پت ژوژه به ارلن پتاسیممیلی لیتر از محلول2-10

.منتقل نمائید
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آب توسـط  . (قطره شناساگر فنل فتالئین به آن اضافه کیند1-2میلی لیتر آب مقطر و 10حدود -3

).مزور اضافه گردد

.دهید تا تغییر رنگ بهتر مشخص شودیک کاغذ سفید در زیر ارلن قرار-4

دهید از محلول داخـل بـورت بـه محلـول ارلـن      در حالیکه ارلن را براي بهم زدن محلول تکان می-5

.بیافزائید

رنگ به صورتی کمرنگ تغییر دهد و با بهم زدن از بین نرود اي که رنگ محلول را از بیاولین قطره-6

.یادداشت کنیدنقطه خاتمه تیتراسیون است، حجم را

.عمل تیتراسیون را حداقل سه بار تکرار کنید-7

:محاسبه

M1V1با استفاده از رابطه = M2V2مولاریته دقیق سود را محاسبه  کنید.

مجهولاسیدیککلرهیدرواندازه گیري غلظت -ب

وق آنرا توسط میلی لیتري به حجم رسانده و مطابق آزمایش ف250نمونه مجهول خود را در بالن ژوژه 

میلـی لیتـر از نمونـه    25میلـی لیتـر   10به جاي (سود در مجاورت شناساگر فنل فتالئین تیتر کنید 

).قطره  از معرف با سود تیتر کنید3مجهول را برداشته در مجاورت 

:محاسبه

.را  محاسبه کنیدکلریک اسیدهیدرومولاریته-١

د را  در مجاورت شناسـاگر متیـل اورانـژ تکـرار     توسط سواسیدکلریدریکهیدروآزمایش تیتراسیون

. کنید

به این ترتیب که حجمـی از  .از محلول شاهد استفاده کردیمی توان براي تشخیص نقطه  پایان: تذکر

آب مقطر معادل حجم اسید  و سود و آب به ارلن منتقل کرده و همان تعداد قطرات شناسـاگر بـه آن   
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ي ارلن اضافه  کرد، رنگ حاصل از آن را می توان بعنوان رنگ اتوافزوده و سپس یک قطره  سود به مح

.شاهد در نظر گرفت

:والاتئس

1 -pH آزمایش خود را قبل از تیتراسیون محاسبه کنیدموردمحلول اسید .

2 -pH محلول اسید را  یک  قطره  قبل از نقطه  اکی والان یک قطره   بعد از نقطه  اکی والان و در

ه کرده و با توجه به  نتایج آن و آزمایشات انجام شده نتیجه گیري کنید، کدام نقطه خنثی محاسب

مناسب می باشد؟کلریک اسیدهیدروشناساگر براي تیتراسیون

سنجش اسید ضعیف توسط باز قوي-1-2-٣

اسیدهاي  ضعیف، اسیدهایی هستند که در آب کاملا تقکیک نشده و مقداري از آن به صورت ملکولی 

اسید را در نظر گرفت که معادله تفکیـک آن بـه صـورت    استیک به طور مثال می توان . ی ماندباقی م

.زیر است

CH3COOH + H2O ↔ CH3COO- + H3O
+

هیدروکسید که یک باز قوي است  در مجاورت شناسـاگر مناسـب   سدیماسید فوق را می توان توسط

ي ارلـن در  ادن یک قطره  از محلول سود محتوآزمایش زمانی است  که با افزوپایانینقطه. تیتر نمود

کـه  تولید می شـود استاتسدیمیعنی خنثی، نمکدر این نقطه  . شناساگر تغییر رنگ دهدمجاورت

.در نتیجه هیدرولیز آن محیط قلیایی می شود

CH3COO- + H2O ↔ CH3COOH + OH-

:محلولهاي مورد نیاز
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رمولا1/0هیدروکسید سدیم میلی لیتر 250- 1

مولار1/0میلی لیتر پتاسیم هیدروژن فتالات 100- 2

متیل اورانژوشناساگرهاي فنل فتالئین، متیل رد- 3

سود تهیه شده را ابتدا توسط پتاسیم هیـدروژن فتـالات طبـق روش ذکـر شـده در انـدازه گیـري        *

)الف-1-3بند (. نمائیداستانداردیک اسیدکلرهیدرو

آزمایش

.یله آب مقطر به حجم برسانیدنمونه مجهول خود را به وس- 1

).دقت کنید که حباب هوا نداشته باشد(سود تهیه شده را به بورت منتقل کنید - 2

میلی لیتر آب مقطر 25میلی لیتري منتقل کرده و حدود 250میلی لیتر از نمونه را  به ارلن 25- 3

.به محلول اضافه  کنید

اضافه  کرده و آنرا در حـال بـه  هـم زدن بـا      قطره از  شناساگر فنل فتالئین به  محتویات ارلن3- 4

آزمایش فوق را تکرار کنید در حالیکه از شناساگرهاي متیـل رد و متیـل   . محلول سود تیتر کنید

.اورانژ استفاده می کنید

:سبهمحا

.اسید را  در مجاورت شناساگر فنل فتالئین محاسبه کنیداستیک غلظت 

:سئوالات

1 -pH د را  که تیتر کرده اید محاسبه کنیداسیاستیک محلول نمونه.

2 -pHرا  یک قطره قبل از نقطه اکی والان و یک قطره بعد از نقطه اکی والان، اسیدمحلول استیک

محاسبه  کنید و با توجه به  نتایج  آن و آزمایشات انجام شده نتیجه گیري کنید که آیا  می توان 

؟اسید استفاده نموداستیکاسیون از شناساگرهاي متیل رد و متیل اورانژ در تیتر
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اسید یک کلرهیدروکربنات توسط سدیم سنجش -3-1-3

بـه  دسـت مـی آیـد و     NaOHو یک قلیاي قـوي  H2CO3کربنات از ترکیب یک اسید ضعیف سدیم 

محلولهاي آن خاصیت قلیائی ضعیف دارد، به طوریکه می تـوان آنـرا توسـط اسـید در مجـاورت یـک       

.نمودشناساگر مناسب تیتر 

CO3
2- + 2HCl ↔ CO2 + H2O + 2Cl-

سـدیم  می باشد که ابتدا باید محلـول تهیـه شـده آنـرا توسـط      یک اسیدکلرهیدرومحلول تیتر کننده

.کربنات استاندارد، تیتر کرده و مولاریته دقیق آنرا به دست آورد

:محلولهاي مورد نیاز

.مولار02/0کلریک اسیدهیدرومیلی لیتر250- 1

سـاعت در حـرارت   2کربنـات رامـدت   سدیم (کربنات سدیم مولار 02/0لیتر محلول میلی 100- 2

.)درجه سانتی گراد خشک کرده و سپس در داخل دسیکاتور سرد کنید110

شناساگر متیل رد-٣

یک اسیدکلرهیدرواستاندارد کردن -الف

.اسید را  به بورت  منتقل کنیدکلریک هیدرومحلول تهیه شده- 1

میلـی لیتـري منتقـل    250کربنات استاندارد را توسط پی پت ژوژه به  ارلن سدیم میلی لیتر 10- 2

.کنید

.یک  تا دو قطره  از شناساگر متیل رد به محلول ارلن  اضافه کنید- 3

.تیتر کرده تا رنگ صورتی ظاهر گرددکلریک اسیدهیدرومحلول داخل ارلن را با - 4

:محاسبه

.درا محاسبه  کنیمجهولمولاریته اسید 
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اندازه  گیري غلظت  سدیم کربنات-ب 

یککلرهیدرونمونه مجهول داده شده را  به حجم رسانده و به طریق ذکر شده در آزمایش فوق توسط 

.در مجاورت شناساگر متیل رد تیتر کنیداسید

:محاسبه

.کربنات  را محاسبه کنیدسدیم غلظت 

سئوالات

1 -pH را محاسبه کنیدکربنات مورد آزمایش خود سدیم محلول.

2 -pH و با توجه به آن نتیجـه گیـري کنیـد    نموده کربنات را در نقطه خنثی محاسبه سدیم محلول

.چه شناساگرهایی می توانند در این تیتراسیون مورد استفاده قرار گیرند

کربنات و بی کربنات در یک مخلوطسدیم اندازه گیري غلظت -3-1-4

pHات و بی کربنات باشد و بخواهیم با استفاده از شناسـاگرهاي  کربنسدیم هر گاه یک محلول شامل 

می توان از معرف فنـل فتـالنین اسـتفاده نمـوده کربنـات را تبـدیل بـه        یتر کنیمتانرا توسط اسید

بی کربنات کرده و سپس در مجاورت معرف متیل رد بی کربنات را تبدیل به اسید کربنیک کـرده بـا   

.فی در دو مرحله غلظت هر یک را محاسبه کنیمداشتن حجم اسید مصر

در نقطه اکی والان بی کربنات تغییر رنگ سریع نداشته و pHاستفاده از این روش به علت جهش کم 

:زیر استفاده نمودمراحلمی توان از .یا بیشتر خواهیم داشت% 1خطایی حدود 

ستفاده کرد به این ترتیب که بـا افـزایش   کربنات می توان در این تیتراسیون اباریم از حلالیت کم -1

بی کربنات را به کربنات تبدیل مقدار مشخص و بیش از حد لزوم سود استاندارد به محلول مخلوط

کلرید رسوب داد و زیادي سود را در مجاورت شناسـاگر  باریم کربنات را با افزایش سدیم کرده سپس 
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کربنات جامـد در تشـخیص   باریم حضور . تیتر نموداستاندارد اسیدیککلرهیدروفنل فتالئین توسط 

.نمی تواند مزاحمتی داشته باشدینقطه پایان

NaCO3H + NaOH ↔ Na2CO3 + H2O

Na2CO3 + BaCl2 ↔ BaCO3 + 2NaCl

کلریـد و شناسـاگر فنـل    باریم در آزمایش بعدي همان حجم سود را به ارلن منتقل کرده و همراه -2

1(اختلاف حجم اسیدهاي مصرفی در ایـن دو آزمـایش  . تیتر می گرددسیدایککلرهیدروفتالئین با

.بی کربنات می باشدسدیمبرابر با حجم اسید مصرفی براي)2و

اسـتاندارد در  اسـید یـک کلرهیدرودر یک آزمایش دیگر حجم معینی از محلول مخلوط را توسط -3

سبز باشـد تیتـر نمـود کـه در آن کـل      کرزولکه می تواند متیل رد یا برمواسبمجاورت شناساگر من

.کربنات و بی کربنات تیتر می شوند

:محلولهاي مورد نیاز

مولار02/0اسیدیککلرهیدرومیلی لیتر250- 1

مولارNaOH02/0میلی لیتر 250- 2

حجمی–یوزن% 10کلرید باریم میلی لیتر 50- 3

الئین و متیل ردتشناساگرهاي فنل ف- 4

کربنـات  سـدیم تهیه شده استاندارد نباشد  ابتدا بایـد  آنـرا توسـط   یداسیککلرهیدرودر صورتیکه

کربنات تیتر نمود و مولاریته دقیق آنرا به دست سدیم استاندارد طبق روش ذکر  شده در اندازه گیري 

.آورد

1آزمایش 

.به حجم برسانیدCO2محلول مجهول داده شده را با آب مقطر عاري از- 1

.مولار پر کنید02/0اسیدکیکلرهیدروبورت را از - 2

.منتقل کنیديمیلی لیتر250میلی لیتر از نمونه داده شده را  به ارلن 25- 3
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.مولار توسط پی پت ژوژه به ارلن بیفزائید02/0میلی لیتر سود 25- 4

.قطره شناساگر فنل فتالئین نیز به آن اضافه  کنید2و% 10کلرید باریم میلی لیتر 10بلافاصله - 5

مـولار  02/0اسـید یـک کلرهیدروتکان دادن کامل محتویات داخل ارلن، سود اضافی را با بعد از- 6

.تیتر کنید

2آزمایش

25کلرید و باریم % 10میلی لیتر محلول 10میلی لیتر آب مقطر و 25محلولی تهیه  کنید که شامل 

یـک کلرهیـدرو ا توسط قطره شناساگر فنل فنالئین باشد و آنر2-3مولار و  NaOH02/0میلی لیتر 

برابر حجم اسید 1آزمایش  و آزمایش ایناختلاف حجم اسید مصرفی در. مولار تیتر کنید02/0اسید

.مصرفی براي بی کربنات می باشد

3آزمایش 

منتقـل کـرده و   يمیلـی لیتـر  250میلی لیتر از محلول نمونه را توسط پی پت ژوژه به یک ارلن 25

مـولار در  02/0اسـید یـک کلرهیدروکربنات ، آنرا توسط سدیم ازه گیري طبق روش ذکر شده در اند

.قطره  معرف متیل رد تیتر کنید3تا2مجاورت 

:محاسبه

کربنات و سدیم که برابر با حجم اسید لازم براي کل 3با توجه به حجم اسیدهاي مصرفی در آزمایش 

بـی کربنـات   سـدیم که مربوط به2و1بی کربنات می باشد و اختلاف حجم اسید مصرفی در آزمایش 

.بر حسب میلی گرم در لیتر محاسبه کنیدراکربنات و بی کربنات در مخلوطسدیم می باشد غلظت 

:والئس
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فتالئین و متیل رد بی کربنات را توسط شناساگرهاي فنلسدیم کربنات و سدیم اگر بخواهیم مخلوط 

.تیتر کنیم حجم هاي مصرفی اسید در مقابل هر شناساگر چگونه خواهد بود

تیتراسیونهاي رسوبی-2-٣

روشهاي حجمی که بر مبناي تشـکیل نمکهـاي کـم محلـول قـرار دارنـد را  تیتراسـیونهاي  رسـوبی        

، یـد ، برمیداندازه گیري یونهاي کلراین روشها به  طور معمول جهت تجزیه نقره و همچنین . می نامند

.تیوسیانات مورد استفاده قرار می گیرندید وید

.بر مبناي استفاده از محلول استاندارد نیترات نقره قرار دارنداکثر کاربردهاي این  روش

و ) تشـکیل رسـوب ثـانوي   (از مهمترین  تیتراسیونهاي رسوبی می توان اندازه گیري کلر به روش مور 

.را نام برد) تشکیل یک کمپلکس رنگین(هارد روش ول

اندازه گیري کلر به روش مور-١-٢-٣

روش مور از محلول استاندارد نیترات  نقره استفاده میگـردد و تشـکیل رسـوب    ه در اندازه گیري کلر ب

یون کرومات نقش معـرف را  . تتیراسیون  در این روش استپایانثانوي با رنگ مشخص اساس تعیین 

رسـوب  . مشـخص مـی شـود   Ag2CrO4و نقطه پایان با ظهور رسوب قرمز آجري کرومات نقره داشته

.رنگ سفید  چرك نمایان میگردده کرومات نقره در حضور رسوب کلرید نقره  ب

Cl- + Ag+ ↔ AgCl

CrO4
2- + 2Ag+ ↔ Ag2CrO4

ش مـور تـا زمـانی کـه     قابلیت انحلال کلرید نقره خیلی کمتر از کرومات نقره  می باشـد  و لـذا در رو  

.تمامی یونهاي کلر رسوب نکرده اند، رسوب کرومات نقره  تشکیل نمی شود

:تهیه و استاندارد  کردن نیترات نقره
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سـدیم  نیترات نقره کمتر به صورت کاملا خالص وجود دارد، لذا محلول تهیه شده آنـرا بـا اسـتفاده از    

.روش مور تیتر می کننده کلرید استاندارد  ب

ول نیترات نقره به دلیل اینکه در مقابل نور تجزیه می گردد، باید  دور از روشنایی نگهداري شود و محل

.اگر در شرایط  مناسب نگاه داشته شود، پایدار می ماند

:محلولهاي مورد نیاز

درجـه سـانتی گـراد بـه مـدت      110درونآکلرید را در شیشه ساعت ریخته و درسدیم مقداري - 1

.اده تا  رطوبت خود را از دست بدهد سپس در دسیکاتور سرد کنیدیکساعت قرار د

مـولار وزن کـرده و پـس از    02/0میلی لیتـر محلـول   500مقدار لازم نیترات نقره را براي تهیه  - 2

.انحلال کامل آن در آب به حجم برسانید

دقیقـا وزن   رامـولار 02/0میلی لیتر محلول 250کلرید سرد شده براي تهیه سدیم مقدار لازم - 3

.به حجم برسانیدپس از انحلال کامل آن در آبکرده و

حجمی–یوزن% 15کرومات پتاسیم - 4

آزمایش

.بورت را از محلول نیترات نقره تهیه  شده پر کنید- 1

.کلرید را به داخل ارلن منتقل کنیدسدیم میلی لیتر از محلول 10- 2

.به آن بیافزایید% 10کرومات پتاسیم میلی لیتر 2/0- 3

محلول داخل ارلن را توسط نیترات نقره آهسته تیتر کرده تا رنگ سـفید چـرك بـه علـت وجـود      - 4

.رسوب کرومات نقره ایجاد شود

.مولاریته  دقیق نیترات نقره را محاسبه  کنید
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محلول مجهول داده شده را ابتدا به حجم برسانید، سپس طبق روش فوق آنرا توسط نیترات نقره تیتر 

.گزارش کنیدppmیون کلر و کلرید سدیم داده شده را بر حسب کنید و غلظت  

سئوالات

در داخل اسیون راکرومات که به محلول ارلن اضافه  شده قبل از شروع تیترپتاسیم غلظت  مولی - 1

. محلول محاسبه کنید

با توجه به  غلظت یون کلر و کرومات با محاسبه نشان دهید چرا با وجود یونهاي کلـر و کرومـات  - 2

.ابتدا کلرید نقره رسوب می کند+Agدر محیط، بعد از افزایش یون 

.آیا می توان تیتراسیون فوق را در محیط اسیدي انجام داد- 3

اندازه گیري کلر به روش ولهارد-3-2-2

یون کلر . در تعیین مقدار یون کلر به روش ولهارد از محلول استاندارد تیوسیانات استفاده می گردد-1

لذا براي اندازه گیري کلر روش تیتراسیون برگشـتی بـه   . با تیوسیانات وارد واکنش نمی شودمستقیما

بـه  رابه این صورت که با افزایش مقدار بیش از حد لزوم نیترات نقره تمامی کلر موجـود . کار می رود

.صورت کلرید نقره رسوب داده وسپس اضافی نیترات نقره با محلول تیوسیانات تیتر می شود

Ag+ + Cl- ↔ AgCl

Ag+ + SCN- ↔ AgSCN

حلالیت کلرید نقره از تیوسیانات نقره بیشتر است لذا در موقع افزودن محلول تیوسیانات واکنش زیـر  

:صورت می گیرد

SCN- + AgCl ↔ AgSCN + Cl-

براي جلوگیري از آن میتوان رسوب کلریـد نقـره را بـا   .این امر باعث محو شدن نقطه پایانی می گردد

صاف کردن از محیط عمل خارج نموده ویا از نیترو بنزن که رسوب کلرید نقره را پوشـانده واز تمـاس   

.استفاده کردجلوگیري می کند-SCNآن با 
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نقـش شناسـاگر را   +Fe3ختم تیتراسیون توسط تشکیل یک کمپلکس رنگین مشخص می شود یـون  

تشخیص است کـه در محـیط بـه علـت وجـود      داشته  ونقطه پایان با ظهور کمپلکس قرمز رنگ قابل 

.رسوب سفید، به رنگ صورتی در می آید

Fe3+ + 6 SCN- ↔ [Fe (SCN) 6]3-

تیوسیانات آمونیوم استاندارد کردن 

بندرت خالص می باشند لـذا بایـد   ) Hygroscopic(نمکهاي تیوسانات به علت خاصیت جذب رطوبت 

.ستاندارد تیتر شوندانقره بعد از تهیه محلول آنها، با نیترات 

:مورد نیازمحلولهاي 

آن وزن کرده وبعد از M02/0میلی لیتر محلول  100مقدار لازم آمونیم تیوسیانات را براي تهیه - 1

.حل کردن در آب مقطر به حجم برسانید

) M02/0.(میلی لیتر محلول نیترات نقره استاندارد آماده کنید250- 2

Feمحلــول شناســاگر یــون -3 III) نمــک ســولفات مضــاعف آمونیــوم فریــک %10محلــولی شــامل

NH4[Fe(SO4)2],H2O مولار تازه جوشیده شده6در اسید نیتیریک .(

آزمایش 

.میلی لیتري منتقل کنید250میلی لیتر از محلول نیترات نقره استاندارد را به یک ارلن 1-10

.بورت را از محلول تیوسیانات پر کنید-2

میلی لیتر شناساگر سولفات مضـاعف آمونیـوم فریـک بـه آن     2و M6یتر اسید نیتریک میلی ل3-2

.اضافه نمایید

.محلول محتوي ارلن را با تیوسیانات تیتر کرده تا رنگ قرمز ظاهر شود-4
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.مولاریته دقیق تیوسیانات را محاسبه کنید-5

میلـی  250لیتر آن را به یک ارلن میلی 10محلول مجهول داده شده را ابتدا به حجم رسانده وسپس 

میلی لیتر 1میلی لیتر نیترات نقره به آن اضافه نموده وکاملا بهم بزنید سپس 25.لیتري منتقل کنید

میلی لیتر شناساگر یون فریک به آن اضـافه کـرده   3مولار و6میلی لیتر اسید نیتریک 5نیترو بنزن و

در نزدیکـی نقطـه اکـی والان محلـول را بـه      . دیر نمایوطبق روش ذکر شده آنرا توسط تیوسیانات تیت

. پایـان تیتراسـیون اسـت   گردقیقه ثابت بماند نشـان 1رنگ صورتی چرکی که حداقل .شدت هم بزنید

.محاسبه کنیدppmرا برحسب NaClغلظت یون کلر و 

سئوالات 

علت به هم زدن شدید محلول در نزدیکی نقطه اکی والان چیست؟ -1

لهارد چیست؟ وندازه گیري کلر به روش محاسن ا-2

اسیدي می کنید؟3HNOچرا محیط را با -3

کمپلکسومتريتیتراسیون -٣-٣

روش کمپلکسومتري می باشد که پایه واساس آن بر تولید کمپلکس غیر دستگاهیروشهايیکی از 

ین کـاربرد ایـن روش،   در رابطه با مواد غذایی مهمتـر .استوار استبین فلزات وعوامل کمپلکس کننده 

.می باشد) تعیین مقدار منیزیم وکلسیم موجود در آب آشامیدنی(سختی آب آشامیدنی 

اصولا هر کمپلکس تشکیل شده است از یک اتم یا یون فلزي که در مرکز کمپلکس قرار گرفته اسـت  

لکولها یا یونها را ون مای. ي بدون بار قرار گرفته اندهالکولوودر اطراف آن یونهایی با بارهاي مخالف یا م

.ندناملیگاند می 

پیوند بین فلز واین لیگاندها از نوع کوئوردیناسیون می باشد وفلز به صورت گیرنـده زوج الکتـرون آزاد   

اسیدهاي آمینه از ترکیبات آلی هستند که به عنوان کمـپلکس کننـده اسـتفاده    . لیگاند عمل می کند
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اتیلن دي آمین تترااستیک اسید مـی باشـد کـه بـراي سـهولت      معروفترین این ترکیبات. فراوان دارند

EDTAفرمول شیمیایی این ترکیب به صورت زیر است .خوانده می شود .

EDTAتوسط چهارگروه کربوکیسیلات ودو اتـم نیتـروژن یـک    یسناز طریق تشکیل پیوند کوئوردینا

نشانگر اتمهاي هیروژن Hدهند کهن مینشاH4Yالیگاند شش دندانه می باشد وبراي سهولت آن را ب

در آب براي تهیه NaH3Yمنو سدیم آن ونمکH4Yاسید آزاد. دبقیه مولکول می باشYاسیدي و  

EDTAمفی محلول نبوده، لیکن نمک دي سدییک تیتر کننده بقدر کا YHNa  در آب محلول

ترکیـب  EDTAتقریبا تمام فلزات باستثناء فلزات قلیـایی بـا  . بوده ومی تواند مورد استفاده قرار گیرد

تـاثیر  pHالبتـه  ،دن ـشده وطی یک واکنش یک مرحله اي تولید کمـپلکس نسـبتا پایـداري مـی کن    

در حـین تیتراسـیون یونهـاي فلـزي توسـط دي      . مستقیم در پیشرفت واکنش تشکیل کمپلکس دارد

:عنوان مثال، یونهاي هیدروژن آزاد می گردد به EDTAسدیم

  HMgYYHMg 




  HYAYHA  




محلول در حین تیتراسیون، بافر pHهیدروژن، براي جلوگیري از تغییر زیاد يبه علت آزاد شدن یونها

تیتر شوند، در حالتی که منظور تیتـر  EDTAد توسطنتعداد بسیاري ار فلزات می توان،اضافه میگردد

وجود سایر فلزات ایجاد مزاحمت می کنـد کـه مـی تـوان بـا اسـتفاده از       ،اص باشدنمودن یک فلز خ

.وعوامل پوشاننده  از مزاحمت سایر فلزات جلوگیري نمودpHنظیر یعوامل
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براي تعیین نقطه پایان تیتراسیون معمولا از ترکیبات آلی استفاده می کنند که با فلز تولید کمپلکسی 

مکانیسـم عمـل   .گ متفاوت از رنگ خود شناساگر می کنند وآنها را شناساگر هاي رنگی مینامندبا رن

:شناساگرهاي رنگی به صورت زیر است

 InEDTAMEDATMIn .

InMالبته این واکنش در صـورتی انجـام مـی گیـرد کـه پایـداري کمـپلکس            کمتـر از پایـداري

EDTAM     باشد طوري که براي اجراي درسـت یـک تیتراسـیون بـاEDTA    لازم اسـت کـه ثابـت

در غیـر  . باشـد EDTA-شناساگر کمتر از یک دهم ثابت تشکیل کمپلکس فلز-تشکیل کمپلکس فلز

بت خیلی کوچک گـردد  اگر این نساز طرف دیگر. این صورت یک نقطه پایانی دیررس خواهیم داشت

را می EDTAباقابلیت کاربرد یک شناسانگر در تیتراسیون.نقطه پایانی زودرس مشاهده خواهد شد

 ـ،در حدود نقطه اکی والان تعیین نمودpHتوان بر اساس تغییرات  آنکـه ثابـت تشـکیل    رمشروط ب

.معلوم باشدشناسانگر -براي کمپلکس فلز

به عنوان شناساگر استفاده می شود Tکرم بلاك وکه از اریEDTAبا(II)در روش تیتراسیون منیزیم 

در .شناساگر در حالت عادي آبی رنگ بوده، لکن کمپلکس منیـزیم آن در محلـول قرمـز رنـگ اسـت     

) II(ن کلسـیم  بـراي تیتیراسـیو  یشناسـانگر رضایتبخش ـ Tاریـوکرم بـلاك  ،)II(غیاب کامل منیزیم 

مـی  Tاریـوکرم بـلاك   -علت این امر بسیار ضعیف بودن کمپلکس کلسیم.نمی باشدEDTAتوسط

.یر نشان داده شده استززودرس می باشد این موضوع در شکل در نتیجه نقطه پایانی تدریجی و.باشد
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Tبـلاك ریـوکرم  ا-)II(میـانی دامنـه تغییـرات منیـزیم     همانطور که در شکل می بینید در نقطه 

pMg 25/5محاسبه شده است که به خوبی با مقدار نقطـه اکـی والان   4/5برابرpMg  توافـق

بوده که با 8/3برابر T،pCaاریوکرم بلاك -)II(لیکن در نقطه میانی دامنه تغییرات کلسیم .دارد

.توافق خوبی ندارد25/6pCaشده در نقطه اکی والان مقدار محاسبه 

یونهاي کلسیم و منیـزیم آزاد بـا   ،هم در یک نمونه وجود داشته باشندبا )II(ومنیزیم ) II(اگر کلسیم 

Tاریوکرم بلاك -)II(و کمپلکس منیزیم EDTAنقطه اکی والان بیندرواکنش.هم تیتر می شوند

Tاگر تعیین  مقدار کلسیم به تنهایی با شناساگر اریوکرم بـلاك  . استقطه پایانی واضح می باشد  و ن

به آن اضافه  می گردد که این عمـل باعـث تشـکیل سیسـتم     ) II(مورد نظر باشد مقدار کمی منیزیم 

معـادل بـا مقـدار    EDTAمقدار .گردیده و نقطه پایانی خوبی ایجاد می نماید) II(منیزیم -شناساگر

(II)و یا می توان مقداري کمپلکس منیـزیم  . به کار رفته کسر می گرددEDTAنیزیم از مقدار کل م

–EDTAقبل از تیتراسیون به محلول اضافه  کرد که در این صورت  تفریق لازم نمی باشد.

مـورد اسـتفاده قـرار مـی گیرنـد      EDTAشناساگرهائی که د رتیتراسیون کمپلکسومتري به وسـیله  

:د ازعبارتن

Tاریوکرم بلاك-1

مورکسید -2

.فرمول شیمیایی آن به صورت زیر است. Tاریوکرم بلاك- 1

SNaONHC 731220

ده وتولیـد  رنگ آبـی اسـت وبـا بسـیاري از فلـزات ترکیـب ش ـ      ه خود شناساگر ب11تا7بین pHودر 

.دکمپلکس قرمز رنگ می کن
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:پوریک می باشد وفرمول آن به شکل زیر استرورف نمک آمونیم اسید پعاین م: مورکسید-2

 ONHC

.مـورد اسـتفاده قـرار دارد   pHدر EDTAاین شناساگر را میتوان براي تیتراسیون کلسیم بـا  

با فلـزات  تغییر رنگ در نقطه پایانی تیتراسیون از قرمز به آبی مایل به بنفش می باشد البته مورکسید

.دیگر مانند مس ونیکل وکبالت هم تولید کمپلکس می کند

EDTAتهیه واستاندارد کردن محلول -3-3-1

غالبا توسط استاندارد اولیه کربنات کلسیم استاندارد می گردنـد، بـویژه اگـر بـراي     EDTAمحلولهاي 

.تیتراسیون کلسیم ومنیزیم مورد استفاده قرار گیرند

:ازمحلولهاي مورد نی

گـرم نمـک دي سـدیک   EDTA:93/0مولار نمک دي سـدیک 01/0میلی لیتر محلول 250- 1

EDTA برسانیدمیلی لیتر250را در آب مقطر حل و به حجم.

را در یـک  نمـک  ایـن مقداري از:مولار01/0کربنات کلسیم استانداردمیلی لیتر محلول250-٢

درجه سانتیگراد قرار داده تـا  110رارت در حآونشیشه ساعت ریخته وبراي مدت دو ساعت در

زن کـرده در  میلی گرم آنرا و250سپس آنرا در دسیکاتور سرد کرده ودقیقا . کاملا خشک شود

شـه سـاعت   میلی لیتر آب مقطراضافه کرده ودر آنرا با یـک شی 10آن هداخل یک بشر ریخته وب

ده به آن افزو)M6یا(1:1اسید یککلرهیدروکناره بشر قطره قطرهزببندید وسپس با احتیاط ا

آن 2COتـا (حداقل مقدار اسید حل شود، سپس محلول را گرم کردهدرتا تمام کربنات کلسیم 

هاي بشر وشیشه ساعت را شسته ومحلول را به یک بـالن  ه وپس از بهم زدن، دیوار)خارج شود



D
r.D

alali

49

د در هر میلـی لیتـر   این محلول استاندار.میلی لیتري منتقل کرده وبه حجم برسانید250ژوژه 

.)ml)/1mgCaCO3ات کلسیم استخود داراي یک میلی گرم کربن

وکسید درهیسدیم مولار 2محلول - 3

حل کـرده  غلیظ میلی لیتر آمونیاك 143آمونیوم کلرید را در گرم pH:9/16=10محلول بافر-4

.میلی لیتر برسانید250به حجم با آب مقطر 

:به طور همزمان-EDTAمنیزیمکسراه دیگر تهیه بافر و کمپل*

ml100آبه را به بـالن  7به همراه یک گرم سولفات منیزیم EDTAاز نمک دي سدیک گرم722/3

2/57گرم آمونیوم کلریـد و  76/6به این محلول . آب مقطر منتقل نموده و حل کنیدml50محتوي 

این محلول هم .(ر به حجم برسانیدمیلی لیتر آمونیاك غلیظ افزوده سپس محلول را به کمک آب مقط

EDTAمنیزیممحتوي کمپلکس ).pH=10است وهم داراي –

کلریـد در  سـدیم  از شناسـاگر و 200بـه  1نسبت بهومورکسید راTشناساگرهاي اریوکرم بلاك -5

براي جلـوگیري از فاسـد شـدن معـرف     NaClاستفاده از (.هاون سائیده در شیشه مخصوص بریزید

.)خراب می شودهواثر رطوبتاست ولی در ا

:EDTA-مولار کمپلکس منیزیم1/0میلی لیتر محلول 6-100

میلـی  100آب مقطر در یک بـالن ژوژه  لیتر میلی50را در EDTAگرم از نمک دي سدیک 3/٧٢٢

آبه به آن اضافه کنیـد محلـول را بـه هـم بزنیـد تـا تمـام        7گرم سولفات منیزیم 1لیتري حل کرده 

.ک ها حل شوندنم

در حضور فنل فتالئین آنقدر (مولار سود محلول را قلیایی کنید 2محلول از با اضافه کردن مقدار کافی

NaOHمیلـی لیتـر   100سـپس حجـم کـل محلـول را بـه      ) د تا محلول صورتی رنگ شودیاضافه کن

یاMgبراي اطمینان بیشتر که .برسانید
YH    در محلول وجود ندارد آزمـایش زیـر را انجـام

5/0اضافه کنید اگر حـدود  pH=10یک میلی لیتر محلول بافر فوقمیلی لیتر از محلول 10به . دهید

ایـن اگـر یـک    علاوه بر. اضافه شود رنگ محلول باید بنفش تیره گرددTگرم شناساگر اریوکرم بلاك
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در حالیکه . اضافه شودمحلول آبی رنگ می شودEDTAدي سدیکنمک مولار01/0قطره از محلول 

بـه جـاي محلـول نمـک دي سـدیک      ) II(مولار منیزیم 01/0با اضافه کردن مقدار مساوي از محلول 

EDTAبه هر حال با اضافه کردن منیـزیم  .رنگ محلول قرمز می شود)II (  یـاYHNa   بایسـتی

.که آزمایشات بالا جواب دهندشرایطی را برقرار کنیم

EDTAاستاندارد کردن آزمایش

.را در بورت بریزیدEDTAمحلول دي سدیک 

.میلی لیتري بریزید250را درارلن از محلول کربنات کلسیم استانداردمیلی لیتر 10- 1

.به آن اضافه کنیدpH=10فر امیلی لیتر از محلول ب٢- 2

.د یبه آن بیافزایEDTA-میلی لیتر کمپلکس منیزیم3-4/0

.به آن اضافه کنیدTگرم از شناساگر اریوکرم بلاك 05/0حدود -٤

.آنرا تیتر کرده تا تغیر رنگ از قرمز به آبی مشاهده شودEDTAبه وسیله محلول -5

.راEDTAمولاریته دقیق : محاسبه کنید

سختی آب 

وباعث بالا بردن سنگینی یـا سـختی آن   سختی آبها مربوط به املاح خاصی است که در آب حل شده 

می گردد این املاح به طور خلاصه شامل کاتیونهایی از قبیل کلسیم، منیزیم، استرانسیم، آهـن، روي،  

به . آلومینیوم ومنگنز است که همراه با آنیونهاي کربنات، سولفات، کلرور، سیلیکات در آب وجود دارند

اطلاق می شود وبرحسـب کربنـات کلسـیم محاسـبه مـی      طور معمول سختی آبها به کلسیم ومنیزیم 

سختی -2) یا موقت ( سختی کربناتی -1: معمولا سختی آب را به دو دسته تقسیم می نماییم.گردد

سختی موقت یا کربناتی ناشی از بی کربنات کلسیم و منیزیم است که عمـدتا بـه   ).مئدا(غیر کربناتی 

.، کاهش می یابدHpکمک حرارت یا افزایش
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:استاندارد آب آشامیدنی نسبت به سختی کل به قرار زیر استجدول 

)(PPmکربنات کلسیم در لیترگرم سختی کل برحسب میلی

0-5556-100101-200201-500

کمی سختسبکسختمتوسط

دقت این.اندازه گیري است قابلEDTAسختی آب از طریق تیتراسیون کلسیم و منیزیم آن بوسیله 

میلی گرم در لیتر ، سختی آب را می توان بـا ایـن روش   2500میلی گرم در لیتر بوده و تا 2روش تا 

مصـرف  EDTAاگر مقدار بعضی از کاتیونهاي دیگر در آب زیاد باشد چون مقداري . اندازه گیري نمود

دن تـري اتـانول   می توان آنها را یا به صورت کمپلکس در آورد و یا با افـزو . می کنند باید حذف شوند

را بـا افـزودن سـیانید بـه صـورت      )II(و مس )II(مثلا می توان نیکل . آمین و یا کربنات رسوب داد 

را با افزودن تري اتانول آمین رسوب داده و )II(ومنگنز )III(و آلومینیوم) II(و آهن کمپلکس درآورده

.نمودل خارج از محیط عم

1آزمایش 

اندازه گیري سختی کل آب 

.را در بورت بریزید EDTAمحلول دي سدیک- 1

.میلی لیتري بریزید 250مورد آزمایش را در ارلن ) یا آب ( میلی لیتر از نمونه مجهول 25- 2

10PHمیلی لیتر از محلول بافر 5- 3 .به آن اضافه کنید =

.به آن اضافه کنید Tاز شناساگر اریوکرم بلک گرم5/0حدود - 4

البتـه  (ن را تیتر کرده تا تغییر رنـگ از قرمـز بـه آبـی مشـاهده شـود       آEDTAبه وسیله محلول- 5

).نیاز نداردEDTA-کمپلکس منیزیم
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: محاسبه 

.سختی کل آب بر حسب میلی گرم کربنات کلسیم در لیتر 

2آزمایش

اندازه گیري کلسیم و منیزیم در نمونه مجهول

سـپس طبـق   . نیـزیم را بدسـت آوریـد   مصرفی براي کل کلسیم و مEDTAمطابق آزمایش فوق ابتدا 

در دو آزمایش مقدار منیـزیم را  EDTAآزمایش زیر کلسیم را به تنهایی تیتر کرده و از اختلاف حجم 

.محاسبه کنید

3آزمایش 

اندازه گیري کلسیم 

گـرم  5/0و حـدود  مـولار 2میلی لیتـر سـود   5میلی لیتر از محلول مجهول در یک ارلن مایر 25به 

سپس محلول .تشکیل گرددMg(OH)2دقیقه صبر کنید تا5تا 3وروکسید اضافه کرده و شناساگر م

.تا تغییر رنگ از قرمز به بنفش تیتر کنیدEDTAرا با اضافه کردن محلول استاندارد 

4آزمایش 

مئاندازه گیري سختی دا

سـرد شـدن آن را بـه    پـس از  . میلی لیتر از نمونه آب را بجوشانید تا حجم آن تقریبا نصف شـود  25

سـختی آنـرا   1میلی لیتر آب مقطر افزوده سپس بـه روش آزمـایش   25داخل یک ارلن صاف کرده ، 

)کلسیم کربنات mg/l(.تعیین کنید
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ایـن  .با توجه به نتایج دو آزمایش مقدار کلسیم و منیزیم را بر حسب میلی گرم در لیتر محاسبه کنیـد 

بـراي  497/2براي اینکار می توانید از ضـریب  . دهیدهئربنات اراکنتایج را بر حسب میلی گرم بر لیتر

Ca براي116/4وMgاستفاده کنید.

.، سختی موقت را محاسبه کنید4تا 1با توجه به آزمایشهاي 

سوالات

.بنویسیدیدرا با سیان)II(و مس)II(فرمولهاي مربوط به واکنش نیکل- 1

را بـا تـري اتـانول آمـین     )II(و منگنـز )III(لومینیـوم و آ)II(فرمولهاي مربوط به واکـنش آهـن  - 2

.بنویسید

.کربنات کلسیم را بنویسیدمیلی گرم بر لیترنحوه محاسبه سختی کل بر حسب - 3

.کربنات کلسیم را بنویسیدمیلی گرم بر لیترنحوه محاسبه سختی موقت بر حسب - 4

چگونه بدست آمده است؟116/4و 497/2ضرایب - 5

: منابع 

1) A. Vogel , Vogel’s  Text  book  of  Quantitative  Inorganic  Analysis ,

4th ed.

2) Skoog , Holler , Nieman ;  Fundamentals  of  Analytical  Chemistry ,

6th ed.
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