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  نام خدابه

  آشنايي با مؤسسة استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران

قانون اصلاح قوانين و مقـررات مؤسسـة    3مؤسسة استانداردوتحقيقات صنعتي ايران به موجب بند يك مادة 

وظيفه تعيـين،   تنها مرجع رسمي كشوراست كه 1371ماه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران، مصوب بهمن

  .عهده دارد به  ايران را) رسمي(تدوين ونشراستانداردهاي ملي

نظـران  صـاحب  *هاي فني مركب از كارشناسان مؤسسـه  هاي مختلف در كميسيونتدوين استاندارد در حوزه

شـود وكوششـي همگـام بـا     جـام مـي  مراكز و مؤسسات علمي، پژوهشي، توليدي و اقتصادي آگاه و مرتبط ان

مصالح ملي و با توجه به شرايط توليدي، فناوري و تجاري است كه از مشاركت آگاهانه و منصـفانة صـاحبان   

كنندگان، مراكز علمـي و تخصصـي،   كنندگان، صادركنندگان و واردحق و نفع، شامل توليدكنندگان، مصرف

نـويس اسـتانداردهاي ملـي ايـران  بـراي       پـيش . شـود يدولتـي حاصـل م ـ  هاي دولتي و غيرنهادها، سازمان

شود و پس از دريافـت نظرهـا و    هاي فني مربوط ارسال مي نفع و اعضاي كميسيوننظرخواهي به مراجع ذي

) رسـمي (پيشنهادها در كميتة ملي مرتبط با آن رشته طرح و در صورت تصويب به عنـوان اسـتاندارد ملـي    

  .شود ايران چاپ و منتشر مي

صلاح نيز با رعايت ضوابط تعيين شده مند و ذيهاي علاقهنويس استانداردهايي كه مؤسسات و سازمان پيش

عنوان استاندارد ملي ايران چاپ و منتشـر  كنند دركميتة ملي طرح و بررسي و درصورت تصويب، بهتهيه مي

شده در استاندارد ملي ايران  تهشود كه بر اساس مفاد نوش ترتيب، استانداردهايي ملي تلقي ميبدين. شودمي

دهد به تصويب رسـيده  تدوين و در كميتة ملي استاندارد مربوط كه مؤسسه استاندارد  تشكيل مي 5شمارة 

  .باشد

،كميسيون  1(ISO)المللي استاندارد مؤسسة استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران از اعضاي اصلي سازمان بين

عنـوان  است و بـه  3 (OIML)شناسي قانونيالمللي اندازهو سازمان بين IEC) (2المللي  الكتروتكنيك بين

در تدوين استانداردهاي ملي ايران . كنددر كشور فعاليت مي 5(CAC)كميسيون كدكس غذايي 4تنها رابط

هـاي علمـي، فنـي و صـنعتي     هاي خاص كشور، از آخرين پيشـرفت ضمن تـوجه به شرايط كلي و نيازمندي

  .شودگيري ميالمللي  بهرهدهاي بينجهان و استاندار

بيني شده در قانون، براي حمايت تواند با رعايت موازين پيشمؤسسة استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران مي

كنندگان، حفـظ سـلامت و ايمنـي فـردي و عمـومي، حصـول اطمينـان از كيفيـت محصـولات و          از مصرف

استانداردهاي ملي ايران را بـراي محصـولات توليـدي     محيطي و اقتصادي، اجراي بعضي ازملاحظات زيست

مؤسسه مي تواند به منظـور  . عالي استاندارد، اجباري نمايديا اقلام وارداتي، با تصويب شوراي/ داخل كشور و

بنـدي آن را  حفظ بازارهاي بين المللي براي محصولات كشور، اجراي استاندارد كالاهـاي صـادراتي و درجـه   

ها و مؤسسات فعـال  كنندگان از خدمات سازمانچنين براي اطمينان بخشيدن به استفادههم. اجباري نمايد

-در زمينة مشاوره، آموزش، بازرسي، مميزي و صدورگواهي سيستم هاي مديريت كيفيت و مديريت زيسـت 

ها انگونه سازموسايل سنجش ، مؤسسة استاندارد اين) واسنجي(ها و مراكز كاليبراسيون محيطي، آزمايشگاه

كنـد و در صـورت احـراز شـرايط لازم،     و مؤسسات را بر اساس ضوابط نظام تأييد صلاحيت ايران ارزيابي مي

ترويج دستگاه بين المللـي يكاهـا،   . ها اعطا و بر عملكرد آنها نظارت مي كندگواهينامة تأييد صلاحيت به آن

و انجام تحقيقات كاربردي بـراي ارتقـاي    وسايل سنجش، تعيين عيار فلزات گرانبها) واسنجي(كاليبراسيون 

  ران از ديگر وظايف اين مؤسسه استسطح استانداردهاي ملي اي
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  پيش گفتار

كه پيش نـويس آن دركميسـيون هـاي     "روش هاي آزمون  -ن سولفونات هاآلفا اولفي  " استاندارد

چهارصـد و نـود و   تهيه وتدوين شده ودر) موسسه استانداردوتحقيقات صنعتي ايران (مربوط توسط 

مورد تصويب قرار گرفته   14/12/86 اجلاس كميته ملي استاندارد شيميايي وپليمر مورخهشتمين 

قيقات وسسـه اسـتانداردوتح  مقانون اصـلاح قـوانين ومقـررات     3اده به استناد بند يك م است،اينك

                                                                                            .شودمنتشر ميايرانبه عنوان استانداردملي1371صنعتي ايران مصوب بهمن ماه

 وپيشرفت هاي ملي وجهـاني در زمينـه صـنايع  علـوم و    براي حفظ همگامي وهماهنگي با تحولات 

خدمات استانداردهاي ملي ايران در مواقع لزوم تجديد نظر خواهنـد شـدوهر پيشـنهادي كـه بـراي      

اصلاح وتكميل اين استانداردها ارائه شود هنگام تجديد نظر دركميسـيون فنـي مربـوط موردتوجـه     

  .ن تجديد نظر استاندارهاي ملي استفاده كردبنابراين بايد همواره از آخري.قرارخواهدگرفت 

  :ي كه براي تهيه اين استاندارد مورداستفاده قرارگرفته به شرح زير استذبع ومĤ خمن

  

ASTM D3673: 2003, Standard test methods for chemical analysis of 

alpha olefin sulfonates 

 

  



 

  

  آزمون هاي روش _آلفا اولفين سولفونات ها 

   

  دف و دامنه كاربرده 1

  .تعيين روش هاي آزمون آلفا اولفين سولفونات است استاندارد هدف از تدوين اين 

  مراجع الزامي 2

هـا ارجـاع داده شـده     بـه آن  اسـتاندارد مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين 

  .دملي ايران محسوب مي شو استانداردبدين ترتيب آن مقررات جزئي از اين . است

ذكــر تــاريخ انتشــار ارجــاع داده شــده باشــد، اصــلاحيه هــا و  در صــورتي كــه بــه مــدركي بــا

در مورد مداركي كـه بـدون   . ملي ايران نيست استانداردتجديدنظرهاي بعدي آن مورد نظر اين 

ذكر تاريخ انتشار به آنها ارجاع داده شده است، همواره آخـرين تجديـد نظـر و اصـلاحيه هـاي      

  .د نظر استها مور بعدي آن

  .استفاده از مراجع زير براي اين استاندارد الزامي است

 _، آب مـورد مصـرف در آزمايشـگاه تجزيـه     1380: 1728ملي ايران شماره  استاندارد 1- 2

 .ويژگيها و روش ها

_ ، اتيلن گليكول جهـت مصـارف صـنعتي     1382:  1784استاندارد ملي ايران شماره  2- 2

 .و�����
 و روش 	ز��ن

تعيين مقدار ماده فعال آنيوني در مواد ،  1374:   3178-3لي ايران شماره م استاندارد 3- 2

 ).   تيتراسيون به روش دو لايه اي(پاك كننده 

  روش  _، روش هاي آزمون زداينده هـا   1372:  3178-18ملي ايران شماره  استاندارد 4- 2

  . روش پتانسيومتري _محلول آبي  pHاندازه گيري 



 

  روش هاي آزمون 3

زمونها بايد از مواد شيميايي با خلوص آزمايشگاهي استفاده شـود، مگـر در موارديكـه    در تمام آ

خلوص شناساگر بايد در حدي انتخاب شـود كـه   . درجه هاي خلوص خاص مشخص شده باشد

در انجـام آزمـون از آب مقطـر آزمايشـگاهي طبـق      .مانع از كاهش صحت انـدازه گيـري گـردد   

  .استفاده شود 1380:1728ايران شماره  ملي استاندارد

  رطوبت به روش تقطير تعيين 3-1

  يا واكنشگرها/ مواد و 3-1-1

  زايلن 3-1-1-1

ماده تقطيـر شـده را   . زايلن را همراه با تكان دادن با مقدار كمي آب اشباع و سپس تقطير كنيد

  .براي اندازه گيري رطوبت استفاده كنيد

  وسايل 3-1-2

كه با ابزار مناسبي گـرم مـي    :)G(د يا بالن ته صافيك ليتري ته گر بالن شيشه اي 3-1-2-1

اتصالات . شود مجهز به يك مبرد برگردان تخليه شونده به طرف تله و متصل شده به بالن است

تله به منظور جمع كردن و اندازه گيري آب متراكم . بين تله، مبرد و بالن بايد سمباده اي باشد

وسايل مورد اسـتفاده در  ) مناسب(ر گرفتن صحيح نحوه قرا. شده و برگشت حلال به بالن است

  .نشان داده شده است 1شكل 

يـا يـك   ) براي مثال استئاريك اسـيد يـا مـوم پـارافين    (حمام روغن : منبع حرارتي 3-1-2-2

  .گرمكن الكتريكي با قابليت تنظيم دما



 

  



 

بـه   يك مبرد برگردان شيشه اي كه با آب خنك مـي شـود و داراي پوششـي    :مبرد 3-1-2-3

و حـداقل   mm 7/12تـا   mm 5/9 با يك لوله داخلي به قطر خارجي mm 400طول تقريبي 

درجـه   30انتهاي مبرد كه در تله فرو مي رود بايد با يـك زاويـه   . باشد mm 35/6قطر داخلي 

بـالاتر از   mm 7به هنگام تقطير، انتهاي مبـرد حـدود   . نسبت به محور عمودي برش داده شود

يك نوع مبرد آب بندي شده متداول را نشـان   1شكل . در تله قرار مي گيردسطح مايع موجود 

  مي دهد امـا هـر مبـرد ديگـري كـه جزئيـات شـرح داده شـده در ايـن بنـد را داشـته باشـد،             

  .مي تواند استفاده گردد

ميزان رطوبـت،   درصدآوردن بهترين صحت بايد با توجه به  به دستبراي  : E)(تله  3-1-2-4

  ).1جدول (ا اندازه هاي مختلف در دسترس باشد چندين تله ب

ــاي      ــده و در دمـ ــاخته شـ ــده سـ ــاري شـ ــه تابكـ ــنس شيشـ ــا از جـ ــه هـ   داراي  Cº20تلـ

  .حجم هاي مشخص شده هستند و بايد در اين دما استفاده شوند

  

  حجم تله بر حسب رطوبت مورد انتظار -1جدول 

  رطوبت مورد انتظار

%  

  اندازه تله 

ml 

  5تا  0

  17ا ت 5بيش از 

  85تا  17بيش از 

5  

10  

25  

  

روي آن نشانه  ميلي ليتر، كه هر يك  ml 1/0با تقسيمات  ml 5، به حجم تله 3-1-2-1-4-1

  .باشد ml 05/0از  در هر حجم تعيين شده نبايد بيش خطا .)در بالا 5عدد (گذاري شده است 



 

   تـا  ml1 و از  ml 1/0با درجه بندي  ml 1تا  ml0، از  ml 10، به حجم تله 3-1-2-4-1-2

ml 10  با درجه بنديml2/0.  

تـا   ml1و از  ml 1/0با درجه بنـدي   ml 1 تا ml 0، از ml 25، به حجم تله 3-1-2-4-1-3

ml 25  با درجه بندي ،ml 2/0 .  

  روش انجام آزمون 3-1-3

     لنبـه يـك بـا    2 رطوبت مورد انتظار، طبـق جـدول   درصدمعيني  از نمونه را با توجه به  مقدار

ml  1000  منتقل كنيد، فـوراً   )4-1-2-1-3(مجهز به تله با اندازه مشخص طبق بندml250 

به منظور كنترل جوش يك ورقه نازك كوچـك از   .اضافه كنيد به آن)  1-1-1-3( از زايلن بند

پشم شيشه الياف بلند، مقاوم در برابر مواد شيميايي را روي سطح زايلن قرار دهيد و يـا سـنگ   

قـرار   ،ش كه قبلا در گرمخانه كاملا خشك و قبل از استفاده در دسيكاتور نگهداري مي شودجو

  .دهيد

  رطوبت مورد انتظار درصدنمونه بر حسب  جرم-  2جدول 

  رطوبت مورد انتظار 

%  

  جرم نمونه بر حسب

gr 

  5تا  0

  17تا  5بيش از 

  30تا  17بيش از 

  70تا  30بيش از 

  85تا  70بيش از 

5±50   

5±50  

4±40  

3±30  

2±25  

  

را به مبرد وصل كنيد و مقدار كافي زايلن را به داخل لولـه مبـرد   ) D(بالن وقسمت جمع آوري

بالن و لوله منتهي به تله را با . بريزيد به طوري كه تله را پر نموده و از لوله كناري سرريز نمايد



 

حمام روغن را با يـك   . ودپشم شيشه بپوشانيد تا عمل تقطير برگشتي با كنترل بهتري انجام ش

منبع گرمايي مناسب گرم كنيد يا اينكه بالن را به طور مستقيم با شوف بالن گـرم كـرده و بـه    

وقتـي بخـش   . قطـره در دقيقـه باشـد    100سرعت تقطير در شروع بايستي . آرامي تقطير كنيد

جم آب جمع قطره در دقيقه افزايش دهيد تا ح 200بيشتر آب تقطير شد ، سرعت تقطير را تا 

از زايلن، هـر گونـه رطوبـت جمـع      ml 5 در طول مدت تقطير با مقادير. آوري شده ثابت بماند

آب با بالا و پايين بـردن مـارپيچ  مسـي در    . آوري شده روي ديواره هاي مبرد را شستشو دهيد

 h2تقطير برگشتي را حداقل. مبرد از زايلن جدا شده و در ته قسمت جمع آوري جمع مي شود

  .امه داده و حرارت را در پايان اين مدت قطع كنيداد

تا  ml 10پيش مي آيد، ) بالا آمدن در مبرد(در مواقعي كه مشكل كف كردن محلول : يادآوري

ml15  مبرد را با . اسيد اولئيك قبل از شروع تقطير اضافه كنيدml 10  دمـاي  . زايلن بشـوييد

  .وانيدتنظيم كنيد و حجم آب را بخ C º 20تقطير را در

  بيان نتايج 3-1-5

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز را رطوبت درصد جرمي

٩٩٨/٠[(×١٠٠×V[( = A 

            w                                                                             : كه در آن

     v در  جمع آوري شده حجم آبCº20  ؛ميلي متربر حسب  

    w گرمبر حسب  برداشتي جرم نمونه.  

  دقت وانحراف   6 -3-1

  )يك آزمايشگر(تكرارپذيري   1 -3-1-6

توسـط يـك آزمايشـگر در    ) هر ميانگين آزمون هاي تكراري( به دست آمده نتايج معيار انحراف

در صـورتيكه دو  . مقدار مطلق تخمين زده مي شود  16/0 % درجه آزادي، 9روزهاي مختلف با 

  



 

مقدار مطلق با يكـديگر تفـاوت    5/0 % بيش از) 95% با سطح اطمينان(ده آم به دستميانگين 

  .داشته باشند، بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  )بين آزمايشگاهي(تجديدپذيري  3-1-6-2

توسـط يـك آزمايشـگر در    ) هر ميانگين آزمون هاي تكراري(آمده  به دستنتايج  معيارانحراف 

در صـورتيكه دو  . مقدار مطلق تخمين زده مي شود  47/0% جه آزادي، در 8روزهاي مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفـاوت    5/1 % بيش از) 95%  با سطح اطمينان(آمده  به دستميانگين 

  .داشته باشند، بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  بررسي محدوديت هاي آزمايشهاي تكراري 3-1-6-3

آزمايش هاي تكراري كه اختلاف نتـايج  . گزارش دهيد  01/0 % ونه را با تقريبمقدار رطوبت نم

     با سطح اطمينان (باشند، نيز براي ميانگين گيري قابل قبول هستند   3/1% با يكديگر كمتر از 

%95(  

  سديم سولفاتتعيين  3-2

  مواد 3-2-1

  نو است 3-2-1-1

  g/ml 19/1هيدروكلريك اسيد غليظ با چگالي  3-2-1-2

   mol/l1 0/0 =]2)Ba(ClO4[c محلول باريم پركلرات  3-2-1-3

g 4/3  حجـم   كنيد و سپس محلول را با آب مقطر بـه از باريم پركلرات بدون آب را در آب حل

  .يك ليتر برسانيد

  )7(%تيوسود و اوره هيدروكلريد  -2بنزيل  -2محلول  3-2-1-4

 g 7  از ماده را درml 100 محلول بايد تازه تهيه شوداين .آب حل كنيد.  

  ، )گرم در ليتر 10(محلول شناساگر فنل فتالئين  3-2-1-5



 

  .حل كنيد 95%اتانل  ml 100گرم از فنل فتالئين را در  1

   c [Na2SO4]= 0.01 mol/l  محلول سديم سولفات 3-2-1-6

          حـدود . خشـك كنيـد   C º 105در دمـاي  hr 4 نمك سديم سـولفات بـدون آب را بـه مـدت     

g 355/0 از نمك خشك شده را در يك بشر ml100 وزن را بـا دقـت   . وزن كنيدmg1/0  ±  

  .يادداشت كنيد

انتقال دهيد و آن را تـا خـط    ml250نمك را در آب حل كنيد و به طور كمي به بالن حجمي 

  .به حجم برسانيد مقطر نشانه با آب

  .كنيده با استفاده از رابطه زير محاسب را محلول غلظت مولي

×W 02816/0 = M  

  :كه در آن

M غلظت مولي محلول سديم سولفات  

W     بر حسب گرم برداشتي جرم سديم سولفات.  

   ١(III)محلول شناساگر سولفونازو  3-2-1-7

g 1/0 از سولفونازو(III)  را درml 100 اگر رنگ محلول در برابر تابش لامـپ  . حل كنيد مقطر آب

  .از ستون مبادله كننده كاتيوني عبور دهيدتنگستن آبي بود محلول را 

 c[HCl]= 1 mol/lهيدروكلريك اسيد  3-2-1-8

ml83  تا حجم يك ليتر با آب مقطر رقيق كنيدرا ) 2-1-2-3( بند  هيدروكلريك اسيد غليظاز.  

    c[HCl]= 0.1 mol/lهيدروكلريك اسيد  3-2-1-9

ml 3/8  ا تا حجم يك ليتر با آب مقطر رقيق كنيدر )  2-1-2-3(اسيد غليظ بند  هيدروكلريكاز.  

  .كاغذ صافي ،با درجه تخلخل متوسط و بدون خاكستر 3-2-1-10

                                                
1- 

[3,6 _ bis _ (O _ Sulfophenylazo) _ 4 , 5 _ dihydroxy _ 2 , 7 _ 

naphthalenedisulfonic acid]  



 

  استاندارد كردن محلول باريم پركلرات 2-1-11- 3

ا با پيپـت                 ر )6-1-2-3بند (از محلول سديم سولفات ml 5 به طور جداگانه، ml 50 در دو بشر     

قطـره   5تـا   4و  ) 8-1-2-3بنـد  ( قطره هيدروكلريك اسـيد  2، )1-1-2-3(نوستا ml 20. بريزيد

محلول را در حاليكه بـا اسـتفاده از   . به بشرها اضافه كنيد) 7-1-2-3بند (  IIIشناساگر سولفونازو 

بـراي   يتـر كنيـد و  ت)  3-1-2-3بنـد  (بـاريم پركلـرات   محلـول  با  مگنت مغناطيسي هم مي خورد

 كـه   مـي گيـرد  قـرار   طـوري  يك لامپ كوچك تنگستن كه در كناره بشـر  از محلول تشخيص رنگ

بنفش به آبي ادامه  -تيتراسيون را تا تغييررنگ ازصورتي .باشد استفاده كنيدافقي  نور بصورت تابش

مورد نياز است تا رنگ بنفش اوليه ظاهر  ) 3-1-2-3(بند باريم پركلرات محلول ml 3/0حدود.دهيد

  .شود

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را ول باريم پركلراتمحل مولي غلظت

 =M1                                                                           :كه در آن

M1 ؛محلول باريم پركلرات مولي غلظت  

 M  محلول سديم سولفات؛ مولي غلظت  

V   حجم محلول باريم پركلرات مورد نياز براي هرml 5    ميلـي   محلول سديم سـولفات بـر حسـب

  .ليتر

  روش انجام آزمون 3-2-2

g  2 با دقت از نمونه را mg 1  در يك بشرml 100   يا يـك بـالن ml 50  وزن كنيـد.     ml 25 

، چنـد قطـره    مقطر به آن بيافزاييد و توسط همزن مغناطيسي محلول را هم بزنيد تا حل شـود  آب

-3بنـد  ( با افزايش هيدروكلريك اسيد و كنيداضافه به آن   )5-1-2-3(بند  شناساگر فنل فتالئين

ظرف محتوي مواد بـالا را در  . از افزودن اسيد اضافي اجتناب كنيد .محلول را اسيدي كنيد) 2-1-8

درحاليكه محلول به شـدت  . روي يك همزن مغناطيسي قرار دهيد) C º 20كمتراز(حمام آب سرد 

M*5  
V   



 

 توسطرا  ) 4-1-2-3بند ( تيوسودواوره هيدروكلرايد- 2نزيل ب -ml10  2به سرعت  هم مي خورد، 

دقيقه ديگـر در حمـام سـرد     15محلول را براي . بورت اضافه كنيد و اجازه ندهيد كه مايع كف كند

محلول را با عبور . هم بزنيد و پس از خارج كردن از حمام براي چند دقيقه در دماي اتاق نگه داريد

از بشـوييد و  كاغذ آغشته به ماده را بـا آب  . صاف كنيد ml 50حجمي  از كاغذ صافي در يك بالن 

در يـك بشـر   وق رامحلول ف ـاز ml 5. آب هاي شستشو براي به حجم رساندن محلول استفاده كنيد

ml50 بريزيد .ml20 5تا  4و )  8-1-2-3بند ( قطره هيدروكلريك اسيد 2، ) 1-1-2-3بند(استن 

در حاليكه روي همـزن   رامحلول . اضافه كنيد) 7-1-2-3بند ( IIIسولفونازو قطره محلول شناساگر

تيتر كنيد و بـراي  )   3-1-2-3بند  (باريم پركلرات محلول  به آرامي بامغناطيسي به هم مي خورد 

تشخيص رنگ محلول از يك لامپ كوچك تنگستن كه در كناره بشر طوري قرار ميگيرد كه تـابش  

بنفش تـا آبـي كـه     -تيتراسيون را تا تغيير رنگ از صورتي . كنيد نور به صورت افقي باشد، استفاده

  .براي يك دقيقه ثابت بماند، ادامه دهيد

اگر حجـم مصـرفي   . باشد  ml5و ml1بين  بايدپركلرات باريم مصرفي براي نمونه  محلول استاندارد حجم: يادآوري

. برسـد  ml 5اضافه كنيد تا حجم كلـي آن بـه    باشد، حجم كمتري از نمونه استفاده كنيد و به آن آب ml 5بيش از 

ريختـه و بـه    ml 100از نمونه را در يك بشر ml 10بود، ml 1 پركلرات باريم كمتر از  محلول اما اگر حجم مصرفي

بنـد  (  IIIقطره محلول شناساگر سولفونازو  10تا  8و )8-1-2-3بند  (قطره هيدروكلريك اسيد  4استن،  ml 40آن 

  .زاييدبياف)  3-2-1-7

  بيان نتايج 3-2-3

  :سديم سولفات با استفاده از رابطه زير محاسبه مي شود درصد جرمي

                                                        =A  

  :كه در آن

A  درصد جرمي سديم سولفات  

1  Mمحلول پركلرات باريم ؛ غلظت مولي  

710×M1×V  

V1×m 



 

V  ؛يترميلي لحجم محلول پركلرات باريم بر حسب  

V1  ؛بر حسب ميلي ليتر  حجم نمونه برداشتي  

m  بر حسب گرم برداشتي نمونه جرم.  

  دقت وانحراف 3-2-3-1

  )يك آزمايشگر(تكرارپذيري  3-2-3-1-1

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهـاي   به دستنتايج هر ميانگين آزمون هاي تكراري  معيارانحراف 

بـه  طلق تخمين زده مي شود، در صـورتيكه دو ميـانگين   مقدار م  01/0%درجه آزادي  8مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفاوت داشـته باشـند،     03/0 % بيش از) 95%با سطح اطمينان (آمده  دست

  .بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  )چند آزمايشگاه(تجديدپذيري  3-2-3-1-2

ي بـه دسـت آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در       نتايج هر ميانگين آزمون هـاي تكـرار   معيارانحراف 

در صورتيكه دو . مقدار مطلق تخمين زده مي شود  06/0%  درجه آزادي 7آزمايشگاههاي مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفاوت داشته  2/0 % بيش از) 95%با سطح اطمينان (آمده  به دستميانگين 

  .باشند، بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  بررسي محدوديت هاي آزمايشهاي تكراري 3-2-3-1-3

هـاي تكـراري كـه اخـتلاف      آزمايش. گزارش دهيد 01/0% مقدار سديم سولفات نمونه را با تقريب 

با سطح (باشد، نيز براي ميانگين گيري قابل قبول هستند  درصد 1/0 % نتايج آنها با يكديگر كمتر از

  )95 %اطمينان

  روغن آزادتعيين  3-3

  يا واكنشگرها/ مواد و  3-3-1

  يا بالاتر   95% اتانل با خلوص 3-3-1-1



 

  خنثي شده در برابر فنل فتالئين 

   پتروليوم اتر 3-3-1-2

               تــا Cº33يــا پنتــان نرمــال بــا محــدوده تقطيــر بــين  Cº60تــا  Cº30  بــا محــدوده تقطيــر بــين 

Cº41   

  ) 1+1(آب  _محلول اتانل  3-3-1-3

  .انل را با يك حجم آب مقطر مخلوط كنيديك حجم ات

  محلول شناساگر فنل فتالئين 3-3-1-4

 c[NaOH]=0.1mol/lمحلول سديم هيدروكسيد  3-3-1-5

 gr 4 حجـم يـك ليتـر     با آب مقطـر بـه   و محلول را كنيدحل  مقطر سديم هيدروكسيد را در آب

  .برسانيد

  سديم سولفات بلورين بدون آب 3-3-1-6

  آزمون روش انجام 3-3-2

يك  بهوزن كنيد و  gr 01/0 گرم ماده فعال باشد با تقريب 8تا  گرم 6مقداري ازنمونه را كه شامل 

ــاير  ــن مــ ــد ml 250 ارلــ ــل    . بريزيــ ــوط اتانــ ــم آن از مخلــ ــادل حجــ ــد  _معــ   آب بنــ

  .اضافه كنيد) 3-3-1-3(

رنگ ماند، نمونه رنگ محلول نمونه بي ) 4-1-3-3( بند قطره شناساگر فنل فتالئين 2اگر با افزايش 

محلول خنثي شده را بـه  . تا ظاهر شدن رنگ صورتي خنثي كنيد) 5-1-3-3(بند را با محلول سود 

  آب و سـپس بـا    ml 10ارلن مـاير را ابتـدا بـا    . منتقل كنيد ml250 طور كمي به قيف جدا كننده

ml 10   اتانل و بعد از آن بـاml100    حاصـل هـر    .بشـوييد  )3-1-3-3(بنـد  آب  _مخلـوط اتانـل

پتروليوم اتر شسـته و از    ml30  در انتها ارلن ماير را با. شستشو را به قيف جدا كننده اضافه كنيد

براي رسيدن به استخراج . آن براي استخراج محلول الكلي موجود در قيف جدا كننده استفاده كنيد



 

  م گـاز آن را  موثر، قيف جدا كننـده را بمـدت يـك دقيقـه بـه شـدت تكـان داده و در صـورت لـزو         

  .خارج كنيد

با استفاده  .منتقل كنيددوم  ml 250 قيف جدا كننده به محلول الكلي را و شودبگذاريد فازها جدا 

از پتروليـوم اتـر،    ml30بار با مقـادير   5از قيف دوم و سوم و جابجايي محلول الكلي بين آنها، طي 

هر يك از دو قيـف  . در اولين قيف جمع كنيدتمام پتروليوم اترها را . محلول الكلي را استخراج كنيد

و آن را به محلول جمع آوري شده در قيف اول اضـافه   بشوييدپتروليوم اتر  ml 10دوم و سوم را با 

      و سـپس بـا   )3-1-3-3(بنـد  آب  _اتانـل   ml 50پتروليوم اتر جمع آوري شده در ابتـدا بـا   . كنيد

ml  50 د گرم سديم سولفات بدون آب امولسيون تشكيل شـده  با استفاده از چن. مقطر بشوييد آب

 gr 5 پتروليـوم اتـر را بـا اضـافه كـردن     . لايه هاي الكلي آب را خارج كرده و دور بريزيد. را بشكنيد

محلول هاي پتروليـوم   .سديم سولفات بدون آب همراه با تكان دادن قيف جدا كننده آبگيري نماييد

اضـافي   gr 5 بدون خاكستر با درجه تخلخل متوسـط حـاوي   از ميان يك صافي را آبگيري شده اتر

پتروليـوم اتـر    .صـاف كنيـد   مشـخص  وزن بـا   ml 250سديم سولفات بدون آب، به داخل يك بشر

استخراج شده را روي حمام بخار همراه با جريان آرام نيتروژن با احتياط لازم حرارت دهيـد تـا بـه    

در ابتدا بدون حرارت دادن، تحـت جريـان نيتـروژن و    حلال باقيمانده را . تغليظ شود  ml  5حدود

و دمـاي   mm Hg50 (6/7 kPa) در  min 15 سپس با قرار دادن در دسيكاتور خـلاء بـه مـدت   

تحت خلاء را تـا زمانيكـه دو وزن متـوالي بـيش از     )يا حذف حلال(عمل تبخير . محيط تبخير كنيد

mg2 تفاوت نداشته باشند تكرار كنيد.  

  يجبيان نتا 3-3-3

  :كنيدرابطه زير محاسبه را از روغن آزاد درصد جرمي

                                      =A  

  :كه در آن

١m ×١٠٠  
m 



 

A ؛درصدجرمي روغن آزاد   

1 m ؛باقيمانده بر حسب گرم جرم  

m  بر حسب گرم برداشتي نمونه جرم.  

  دقت وانحراف 3-3-4

  )يك آزمايشگر(تكرارپذيري  3-3-4-1

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهاي  به دست) هر ميانگين آزمون هاي تكراري(يج نتامعيارانحراف 

به در صورتي كه دو ميانگين . مقدار مطلق تخمين زده مي شود 01/0 % درجه آزادي 11مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفـاوت داشـته باشـند،     03/0% بيش از ) 95 %با سطح اطمينان(آمده  دست

  .و بررسي بيشتر قرار گيرند بايد مورد ترديد

  )چند آزمايشگاه(تجديدپذيري  3-3-4-2

آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در      بـه دسـت  ) هر ميانگين آزمون هاي تكراري(نتايج  معيارانحراف 

در صـورتيكه  . مقدار مطلق تخمين زده مي شود 04/0 % درجه آزادي 10آزمايشگاههاي مختلف با 

مقدار مطلـق بـا يكـديگر تفـاوت      1/0 % بيش از) 95 %با سطح اطمينان(آمده  به دستدو ميانگين 

  .بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند ،داشته باشند

  بررسي محدوديتهاي آزمايشهاي تكراري 3-3-4-3

گزارش دهيد، آزمايشهاي تكراري كه اخـتلاف نتـايج آنهـا بـا      01/0 % روغن آزاد نمونه را با تقريب

  .)95 % با سطح اطمينان. (باشند، براي ميانگين گيري قابل قبول هستند 06/0 % گر كمتر ازيكدي

   تعيين كلريدها 3-4

  مواد 3-4-1

  نواست 3-4-1-1

  اتانل تازه جوشيده  3-4-1-2



 

  محلول شناساگر متيل اورانژ 3-4-1-3

g 04/0  متيل اورانژرا درآب مقطر حل كرده و به حجمml 100 برسانيد.  

  نيتريت 3/0% و  g/ml 42/1نيتريك اسيد غليظ با چگالي  3-4-1-4

  )1+1(محلول نيتريك اسيد  3-4-1-5

  .مخلوط كنيد مقطر را با يك حجم آب )4-1-4-3(بنديك حجم از نيتريك اسيد  

  )4+1(نيتريك اسيد  3-4-1-6

  .مخلوط كنيد مقطر حجم آب 4را با  )4-1-4-3(بند يك حجم از نيتريك اسيد  

   mol/l 3 c[AgNO 0.2 =[محلول استاندارد  نقره نيترات 7 -3-4-1

محلول  .حل كنيد  مقطر آب مقداري در و سپسگرم وزن  001/0گرم نقره نيترات را با تقريب  17 

  .برسانيد ml 500حجم به  با آب مقطر را

  استاندارد كردن محلول نقره نيترات 3-4-1-7-1

از سـديم   g2حدود . تا رسيدن به وزن ثابت خشك كنيد C º110از سديم كلريد را در g10حدود 

 درصـد  40آب و  درصـد  60وزن كرده و در حلال حـاوي   g 001/0 كلريد خشك شده را با تقريب

    .و با حلال تـا خـط نشـانه رقيـق كنيـد      كنيد منتقل ml100آن را به بالن حجمي. الكل حل كنيد

ml  10 1-4-3(بند  و با محلول نقره نيترات تقل كردهمنيك بشر  بهيد را با پي پت از سديم كلر-

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را محلول نقره نيترات غلظت.تيتر كنيد )7

C=  

  :كه در آن

C  محلول نقره نيترات؛ غلظت  

m سديم كلريد استفاده شده بر حسب گرم؛ جرم  

B  يلي ليترمحجم محلول نقره نيترات مصرفي براي تيتراسيون سديم كلريد بر حسب.  

١٠٠ × m 

��/�٨ × B     



 

  وسايل  3-4-2

  دستگاه همزن مغناطيسي 3-4-2-1

  پتانسيومتر 3-4-2-2

  الكترود مرجع كالومل، اشباع شده 3-4-2-3

   mm 120و طول  mm 1الكترود سيم نقره، با قطر  3-4-2-4

  روش انجام آزمون 3-4-3

در الكل اندازه گيري  يا در ماده محلول ،قسمت نامحلول در الكلدر نمونه اصلي  را مي توانكلريدها 

كلريد تام محاسبه شده بر حسب سـديم كلريـد بـراي    . آنها گزارش شوند بر اساس بهتر استو  كرد

  .مي شوداصلي گزارش  نمونه  آزمون

  سـديم كلريـد مـورد انتظـار      درصـد  a(مقداري از نمونه را كه به طور تقريبي معـادل          گـرم   

 ml 250نمونـه را در  . باشـد  g 10 از وزن نمونه نبايد بيش. وزن كنيد g001/0±با تقريب  ،)است

و محـيط را بـا افـزودن     اضافه كـرده قطره محلول شناساگر متيل اورانژ  2داغ حل كنيد،  مقطر آب

براي دستيابي به بيشترين حلاليت . ،اسيدي كنيدقرمز تا ظهور رنگ  )6-1-4-3بند ( نيتريك اسيد

الكترود نقـره را در نيتريـك   . ن اضافه كنيدواست ml 50يد و سپس آنرا به همراه گرم كردن هم بزن

متصـل بـه   (سل تيتراسيون را با الكترود نقره . تميز كنيد حاوي سديم نيتريت )5-1-4-3بند(اسيد 

ر را بر حسب ميلي مت pH. تشكيل دهيد) متصل به پايانه پاييني(و سل كالومل اشباع ) پايانه بالايي

 ml 5/0. و محلـول را بـه روش پتانسـيومتري تيتـر كنيـد      ن را روشن كنيدهمز ولت تنظيم كنيد،

اگـر مقـدار   . را انـدازه بگيريـد  نيروي محركه الكتريكي  و  كنيداضافه  استاندارد محلول نقره نيترات

. ميلـي ولـت باشـد    100نيروي محركه الكتريكي در محـدوده   بهتر است كلريد قابل ملاحظه باشد،

نيروي محركه  و تا رسيدن ml 3 تا ml2را به آرامي در مقادير  )7-1-4-3(ندب محلول نقره نيترات

را )7-1-4-3(بند محلول نقره نيترات . ميلي ولت اضافه كنيد و به خوبي هم بزنيد 200به  الكتريكي

30  
a  



 

       اضافه كنيد و بعد از هر افزايش براي رسيدن محلـول بـه تعـادل، زمـاني كـافي      ml 1/0در مقادير 

)s 60 تاs  80 (را در حاليكه همزن خاموش است، بعد از  نيروي محركه الكتريكي. را در نظر بگيريد

نقطـه  . محاسـبه نماييـد   1نقطه پاياني را به روش نرخ تغييـر . اندازه گيري كنيد ml 1/0افزايش هر 

رفته و يك شاهد نيز در نظر گ .لي ولت قرارداردمي 270تا  ميلي ولت 260پاياني معمولاً در محدوده 

  .آمده را از مقدار محاسبه شده كسر كنيد به دستمقدار 

  :به شرح زير مي باشد 1تغيير نرخمثال روش اندازه گيري بيشترين : يادآوري 

  

  

    2/21    210  

            10  

    3/21    220        10  

            20  

  ٭17        240    4/21    

            37  

    5/21    277        12  

            25  

    6/21    302  

  نقطه پاياني برحسب ميلي ليتر    21.46=(0.1×[(17+12)/17])+ 21.4  =  

  تغيير نرخحداكثر   ٭    

  بيان نتايج 3-4-4

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را كلريدهاي موجود بر حسب سديم كلريد درصد جرمي

                                                
Rate of change 1- 

E°  ∆ E ∆ آ� ا������
 ��وي �

 

ml 



 

                                                                       ]  85/5 ×C × )2V  - 1 V  (  [  

A =  
              m        

 

  :كه در آن

A يد؛درصدجرمي سديم كلر  

V1 ؛ميلي ليترنقره نيترات مصرفي براي تيتراسيون نمونه بر حسب  حجم محلول  

C  محلول نقره نيترات؛ غلظت  

m   ؛گرممقدار نمونه استفاده شده بر حسب  

V2  ميلي ليترسيون شاهد بر حسب نقره نيترات مصرفي براي تيترا حجم.  

  دقت وانحراف 3-4-5

  )يك آزمايشگر(تكرار پذيري  3-4-5-1

آمـده توسـط يـك آزمايشـگر در      بـه دسـت  ) هر ميانگين آزمون هاي تكـراري (نتايج  معيارانحراف 

در صـورتيكه دو  . مقـدار مطلـق تخمـين زده مـي شـود      01/0 % درجـه آزادي  8روزهاي مختلف با 

مقدار مطلـق بـا يكـديگر تفـاوت       03/0% بيش از ) 95 % با سطح اطمينان(مده آ به دستميانگين 

  .داشته باشند بايد مورد ترديد و بررسي قرار گيرند

  )چند آزمايشگاه(تجديد پذيري  3-4-5-2

آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در      به دسـت ) هر ميانگين آزمون هاي تكراري( نتايج  معيارانحراف 

در صورتيكه دو . مقدار مطلق تخمين زده مي شود 06/0 % درجه آزادي، 7 آزمايشگاههاي مختلف با

مقـدار مطلـق بـا يكـديگر تفـاوت       02/0 % بيش از) 95 %با سطح اطمينان(آمده  به دستميانگين 

  .داشته باشند ، مي بايست مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  بررسي محدوديت هاي آزمايش هاي تكراري 3-4-5-3



 

باشـد، نيـز بـراي ميـانگين      06/0 % ش هاي تكراري كه اختلاف نتايج آنها با يكديگر كمتـر از آزماي

 01/0% بر حسب سديم كلريد را با تقريب  كلريد) 95% با سطح اطمينان (گيري قابل قبول هستند 

  .گزارش دهيد

  ئيت قليا تعيين  3-5

  يا واكنشگرها/ مواد و  3-5-1

 c[HCl]=0.1 mol/lوكلريك اسيد محلول استاندارد هيدر 3-5-1-1

 c[NaOH]=0.1 mol/lمحلول استاندارد سديم هيدروكسيد  2 -3-5-1

  محلول شناساگر فنل فتالئين 3-5-1-3

gr 1/0  از فنل فتالئين را درml 25  آب مقطر حل كرده و با اتانول به حجمml 100 برسانيد.  

  محلول شناساگر متيل اورانژ 3-5-1-4

gr 1 انژ را در از متيل اورml 25   اتانول حل كرده و با آب مقطر به حجمml100 برسانيد.  

  درصد يا بالاتر  95اتانل تازه جوشيده خنثي شده در برابر فنل فتالئين با خلوص  3-5-1-5

  وسايل 3-5-2

  بورت 3-5-2-1

   ml 500ارلن با حجم  3-5-2-2

  روش انجام آزمون 3-5-3

 ml 150تا  ml 100نمونه را در  .وزن كنيد  ml500ارلن در  mg  1/0گرم از نمونه را با تقريب 5

براي جلوگيري از كـف كـردن    )5-1-5-3(بند  اتانول ml 50و  حل كنيد) Cº 35حدود( آب گرم 

قطره محلول شناساگر  2و  )3-1-5-3(بند قطره محلول شناساگر فنل فتالئين 2سپس . اضافه كنيد

ي بود تـا رسـيدن بـه    ياگر محلول در برابر فنل فتالئين قليا. يدكناضافه  )4-1-5-3(بند متيل اورانژ

مقدار اضافي مشخصـي از   )1v(تيتر كنيد )1-1-5-3(بند اسيد  هيدروكلريك نقطه پاياني با محلول



 

محلـول را  . )2v(را اضـافه كنيـد  ) برابر حجم مصرفي اوليـه  5تقريباً ( ،)1-1-5-3(بند  محلول اسيد

اسيد . دقيقه، دي اكسيد كربن موجود را خارج كنيد 15نيتروژن به مدت  بجوشانيد يا با وارد كردن

-5-3(بندفتالئين بامحلول سديم هيدروكسيد  فنل در حضور باقيمانده را تا رسيدن به نقطه پاياني

اگر محلول نسبت به فنل فتالئين اسيدي و نسـبت بـه متيـل    . )3v(كنيد تيتراسيون برگشتي )1-2

-5-3(بند اسيد  هيدروكلريك متيل اورانژ بادر حضور  تا رسيدن به نقطه پايانياورانژ قليايي باشد، 

-5-3(بند  اسيد هيدروكلريك مقدار اضافي مشخصي از محلول. v)4(تيتراسيون را ادامه دهيد )1-1

محلـول را بجوشـانيد يـا بـا وارد كـردن       .)5v(را اضـافه كنيـد  ) تقريباً دو برابرحجم مصرفي( ،)1-1

اسيد باقيمانده را تا رسيدن بـه  . دقيقه، دي اكسيد كربن موجود را خارج كنيد 15مدت نيتروژن به 

 تيتراسيون برگشتي ) 2-1-5-3(بند فنل فتالئين با محلول سديم هيدروكسيد در برابر نقطه پاياني

  .v)6( كنيد

  بيان نتايج 3-5-4

  :كنيدزير محاسبه  معادلهبا استفاده از  را قليائيت

نسبت به فنل فتالئين اسيدي و نسبت به متيل اورانژ قليائي بود، قليائيـت بـر    ر نمونهاگ 3-5-4-1

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را NaHCO3حسب سديم بي كربنات 

           

  :كه در آن

 A بي كربنات سديم درصد جرمي  

4V متيـل اورانـژ بـر     اسيد مورد نياز براي تيتراسيون تا رسيدن به نقطه پايـاني  هيدروكلريك حجم

   ؛ميلي ليترحسب 

5V ؛ميلي ليترهيدروكلريك اسيد اضافي افزوده شده بر حسب  حجم  

1N ؛هيدروكلريك اسيد غلظت محلول  

                 ٢      × �٠/٨N �V - ١N )�V+�V =        (A   
                                                  m   



 

6  Vسديم هيدروكسيد مورد نياز براي تيتراسيون تا رسـيدن بـه نقطـه پايـاني فنـل       حجم محلول

   ؛ميلي ليترفتالئين بر حسب 

2 N ؛دروكسيدمحلول سديم هي نرماليته  

m  ؛بر حسب گرم برداشتي نمونه جرم  

اگر نمونه نسبت به فنل فتالئين قليايي بـود، قليائيـت بـر حسـب سـديم هيدروكسـيد،        3-5-4-2

  :كنيدزير محاسبه  معادلهسديم كربنات يا سديم بي كربنات از 

  بزرگتراز صفرباشد ) V ١-٢V( ١N+٣V×٢Nاگر 

0/ & × ]٢N٣V+١N )٢V-١ V  = [ (B   

                          m 

  

                                   59/10 × ] )2N 3V - 1N2V  ([  =C   

                                                                                               m   
  كمتريامساوي صفرباشد  V )١-٢V(١N+٣V×٢Nاگر 

59 /10× 1N 1V   =C   

                      m                                                                           
               

  &٢  × ٠/٨N ٣V - ١N )١V-٢V =   (D    
m                                                                                        

 :كه در آن

B ؛يدرمي سديم هيدروكسدرصد ج  

C ؛درصد جرمي سديم كربنات  

D ؛درصد جرمي سديم بي كربنات  

1V  تـالئين بـر   فهيدروكلريك اسيدمورد نياز براي تيتراسيون تا رسيدن به نقطه پاياني فنـل  حجم

   ؛ميلي ليترحسب 

1 N؛هيدروكلريك اسيد غلظت  



 

2 V   ؛ترميلي ليهيدروكلريك اسيد اضافي افزوده شده بر حسب حجم  

3  V  سديم هيدروكسيد مورد نياز براي تيتراسيون تا رسيدن به نقطه پاياني فنل فتالئين بر حسـب

   ؛ميلي ليتر

2 N ؛محلول سديم هيدروكسيد غلظت  

m بر حسب گرم برداشتينمونه  جرم.  

  انحرافدقت و 3-5-5

  )يك آزمايشگر(تكرارپذيري  3-5-5-1

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهـاي   به دست) تكراري هر ميانگين آزمونهاي(نتايج  معيارانحراف 

بـه  ين در صورتيكه دو ميـانگ . مقدار مطلق تخمين زده مي شود03/0 % درجه آزادي  11مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفـاوت داشـته باشـند      01/0 % بيش از) 95%با سطح اطمينان (آمده  دست

  .ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند بايد مورد

  )چند آزمايشگاه(تجديد پذيري  3-5-5-2

آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در      بـه دسـت  ) هر ميانگين آزمونهـاي تكـراري  (نتايج  معيارانحراف 

مقدار مطلق تخمين زده مي شود در صورتيكه دو   01/0 %درجه آزادي 10آزمايشگاههاي مختلف با

مقدار مطلـق بـا يكـديگر تفـاوت     03/0 % بيش از ) 95% با سطح اطمينان (آمده  به دستميانگين 

  .داشته باشند بايدمورد ترديد و بررسي بيشتر قرارگيرند

  بررسي محدوديتهاي آزمايشگاههاي تكراري 3-5-5-3

بـا   آنهـا  آزمايشهاي تكراري كه اختلاف نتـايج . گزارش دهيد  01/0% قليائي آزاد نمونه را با تقريب 

  .)95 %با سطح اطمينان(يانگين گيري قابل قبول هستند باشند نيز براي م  03/0 %يكديگر كمتر از

  pH تعيين 3-6

  آزمون انجام روش 3-6-1



 

pH  10اندازه گيـري را  . اندازه گيري نماييد 1373 :3178 -18شماره ايران ملياستاندارد را طبق 

بـالن   هب ـوزن نمـوده و     g  001/0±ازنمونه را با دقـت  g10. انجام دهيد آزمونه تهيهدقيقه بعد از 

  .و با آب مقطر آن را به حجم برسانيد منتقل كنيدحجمي يك ليتري 

  انحرافدقت و 3-6-2

  )يك آزمايشگر(تكرار پذيري  3-6-2-1

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهـاي   به دست) هر ميانگين آزمونهاي تكراري(نتايج  معيارانحراف 

بـه  در صورتيكه دو ميـانگين  . مي شود مقدار مطلق تخمين زده  04/0 %درجه آزادي 10مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفاوت داشته باشند بايد   1/0 %بيش از ) 95 %با سطح اطمينان(آمده  دست

  .مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  )چند آزمايشگاه(تجديد پذيري  3-6-2-2

وسـط چنـد آزمايشـگر در    آمـده ت  بـه دسـت  ) هر ميانگين آزمونهـاي تكـراري  (نتايج  معيارانحراف 

در صورتيكه دو . مقدارمطلق تخمين زده مي شود  28/0%درجه آزادي،  9آزمايشگاههاي مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفاوت داشته   9/0 %بيش از) 95%با سطح اطمينان (آمده  به دستميانگين 

  .باشند بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  دوديت هاي آزمايشهاي تكراريبررسي مح 3-6-2-3

pH بـا يكـديگر    ايشهاي تكراري كه اختلاف نتايج آنهـا آزم. گزارش دهيد  01/0 %نمونه را باتقريب

  .)95%با سطح اطمينان . (باشد، نيز براي ميانگين قابل قبول هستند  1/0%كمتر از 

  رنگ تعيين 3-7

 رنگ سنج التبك _اده از مقياس پلاتينيوم با استف اين روش اندازه گيري رنگ آلفا اولفين سولفونات

رنـگ   اسـتاندارد قـت هـاي   ردستگاه كالريمتر بايد روزانـه بـا   . شامل مي شود را 1سامرسون _كلت 

                                                
1. Keltt – Summerson Photoelectric Colorimeter 



 

 منحنــيالــت نمونــه از بك _مقــدار پلاتينيــوم . كــاليبره شــود 500APHA الــتبك _پلاتينيــوم 

  .راسيون دستگاه كلت، تعيين مي شودكاليب

  واكنشگرها يا/ و  مواد 3-7-1

  500APHAكبالت شماره  _پلاتينيوم  رنگ استاندارد 3-7-1-1

  وسايل 3-7-2

  900_3سامرسون، مدل صنعتي كلت  _وتوالكتريك كلت فدستگاه رنگ سنج  3-7-2-1

  آبي 42صافي كلت، شماره  3-7-2-2

   mm 40جفت سل با مشخصات كاملاً يكسان به ارتفاع  يك3-7-2-3

  روش انجام آزمون 3-7-3

  را بـا اسـتفاده از حجـم هـاي     200و  150،  100الت به شماره هاي بك _پلاتينيوم  استاندارد هاي

ml  20  وml 30  وml 40  را كـه در بـالن هـاي     500كبالـت شـماره    _پلاتينيـوم   اسـتاندارد از

  .تا خط نشانه با آب مقطر رقيق شده اند، تهيه كنيد ml 100حجمي

  .كبالت اسيدي است-نيومپلاتي استانداردمحلول : توجه

  .تهيه كنيد آلفا اولفين سولفونات را نمونه از ماده فعالدرصد 5محلول 

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را مقدار نمونه لازم

  گرمنمونه بر حسب مقدار =                         

  

ه اتانـل مـي توانـد    چند قطـر . كنيد رقيقآب مقطر  با ml 100بالن درمقدار نمونه محاسبه شده را 

در صورت نياز، . بعد از رقيق سازي محلول را به خوبي هم بزنيد. براي از بين بردن كف استفاده شود

قبل از روشـن  . آوردن يك محلول شفاف براي خواندن رنگ ها، محلول را صاف كنيد به دستبراي 

نشـانگر را  . رار دهيدكلت را درمحل بين لامپ و دستگاه ق 42كردن لامپ رنگ سنج، صافي شماره 

١٠٠*
  
��د� ���ل ���� او���  در��
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وقتـي كـه لامـپ خـاموش     (طوري تنظيم كنيد كه دقيقاً با خط مقياس نشانگر شاهد منطبق شود 

  ).است

اين تنظيم با كمك يك پيچ كوچك كه دقيقاً بالاي نشانگر قرار دارد و فقط در حاليكه لامپ رنـگ  

 محفظه. ستگاه قرار دهيددر د و سل شيشه اي را با آب پر كرده. انجام مي شود ،سنج خاموش است

لامـپ رنـگ سـنج را    . سل را با پوشش فلزي بپوشانيد و مقياس را تا خواندن عدد صـفر بچرخانيـد  

نشانگر را بـا اسـتفاده از   . روشن كرده و براي رسيدن دستگاه به حالت تعادل چند دقيقه صبر كنيد

ر با خـط روي مقيـاس   سل تنظيم كنيد تا يكبار ديگ محفظهپيچ تنظيم صفر موجود در سمت چپ 

كبالـت شـماره    _پلاتينيـوم   استانداردد، هسل را برداريد و به جاي محلول شا. نشانگر منطبق شود

قيق نشانگر به محل تنظيم صفر بچرخانيد چ مقياس را تا برگشتن دپي. تهيه شده را قرار دهيد 100

قرائتهـاي متـوالي رنـگ بـا     به تنظـيم صـفر    ينياز. و عدد كلت را مستقيماً از روي مقياس بخوانيد

و شـماره   150كبالـت شـماره    _استفاده از همان صافي نمي باشد، همين عمل را براي پلاتينيـوم  

پلاتينيوم  استاندارد بر حسب شماره )محور عمودي(اعداد خوانده شده كلت را . نيز تكرار كنيد 200

بـه هنگـام   . ن نقـاط بكشـيد  از ميـا  بهترين خط راست ممكـن را . رسم كنيد )محور افقي (كبالت _

 آلفااولفين سولفونات را  5 %سپس رنگ كلت محلول. تعيين رنگ، عمل كاليبره كردن را انجام دهيد

  .اندازه گيري نماييد استانداردهمانند نمونه هاي 

  بيان نتايج 3-7-4

فـين  آلفـا اول  مـاده فعـال    5 %با استفاده از منحني كاليبراسيون و كلت قرائت شـده بـراي محلـول   

  .سولفونات، شماره پلاتينيوم كبالت براي آلفا اولفين سولفانات را به دست آورده و گزارش دهيد

  انحرافدقت و 3-7-5

  )يك آزمايشگر(تكرار پذيري  3-7-5-1



 

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهـاي   به دست) هر ميانگين آزمونهاي تكراري(نتايج  معيارانحراف 

  .كبالت تخمين زده مي شود _ينيوم واحد مطلق پلات 62/1مختلف 

                واحـد مطلـق   41/5بـيش از  ) 95 %بـا سـطح اطمينـان   (آمـده   بـه دسـت  در صورتيكه دو ميانگين 

  .كبالت با يكديگر تفاوت داشته باشند، بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند _پلاتينيوم 

  )چند آزمايشگاه( تجديد پذيري  3-7-5-2

آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در      بـه دسـت  » هر ميانگين آزمونهاي تكـراري «نتايج  معيار انحراف

  كبالـت تخمـين زده    _واحـد مطلـق پلاتينيـوم     79/5درجـه آزادي،   7آزمايشگاههاي مختلـف بـا   

واحد مطلق  3/19بيش از ) 95 %با سطح اطمينان(آمده  به دستدر صورتيكه دو ميانگين . مي شود

  .ت با يكديگر تفاوت داشته باشند، بايد مورد ترديد و بررسي قرار گيرندكبال _پلاتينيوم 

  بررسي محدوديت هاي آزمايش هاي تكراري 3-7-5-3

آزمايش هاي تكـراري كـه مطـابق بـا     . كبالت نمونه را به طور كامل گزارش دهيد _رنگ پلاتينيوم 

با سطح اطمينان (ل قبول هستند باشند، نيز براي ميانگين گيري قاب 65/6كبالت  _واحد پلاتينيوم 

 %95.(  

  ماده فعال با استفاده از تيتراسيون دو لايه اي با شناساگر متيلن بلو تعيين 3-8

  يا واكنشگرها/و  مواد 3-8-1

  كلروفرم 3-8-1-1

لـذا بكـارگيري روش هـاي ايمنـي و تهويـه      . در اين روش از كلروفرم استفاده مي شود: نكات ايمني

  .رم الزامي استمناسب براي كلروف

   95% اتانول با خلوص 3-8-1-2

   Cº50تا  Cº30پتروليوم اتر با محدوده جوش  3-8-1-3

  آبيحجمي / جرمي 1%  محلول شناساگر فنل فتالئين 3-8-1-4



 

 NaOH[c[= ١/٠ mol/lسديم هيدروكسيد  استانداردمحلول  3-8-1-5

 NaOH[c[= ١ mol/lسديم هيدروكسيد  استانداردمحلول  3-8-1-6

  % 50سديم هيدروكسيد،  استانداردمحلول  3-8-1-7

  =c[H2SO4] ١/٠ mol/l سولفوريك اسيد  استانداردمحلول 8 -3-8-1

  =c[H2SO4] ١ mol/lسولفوريك اسيد، استاندارد محلول  3-8-1-9

  =c[H2SO4] ٠/�  mol/lسولفوريك اسيد استاندارد محلول 10 -3-8-1

  ون آببد (Na2SO4)سديم سولفات  3-8-1-11

    mol/l 008/0 سديم لوريل سولفاتاستاندارد  محلول  3-8-1-12

آب مقطر  ml 200سولفات را به دقت وزن كرده و آنرا در  گرم از سديم لوريل 32/2و  28/2 مابين 

بـه حجـم    مقطر و تا خط نشانه با آب كنيد يك ليتري منتقل حجميآنرا به بالن  سپس .حل كنيد

  .برسانيد

  :كنيدزير محاسبه  معادلهاز  را حلولم غلظت مولي

  غلظت مولي   =

  :كه در آن

2 W  ؛سديم لوريل سولفات بر حسب گرم جرم  

P  خلوص سديم لوريل سولفات درصد.  

  بلو نمحلول شناساگر متيل 3-8-1-13

 دوو آنـرا بـه يـك بـالن حجمـي       كنيـد  آب مقطر حل ml 500يد را در بلوكلر نگرم از متيل 06/0

گرم سديم سولفات به آن افزوده و  100سولفوريك اسيد و ) ml 13(گرم  24. ل نماييدليتري منتق

  .تا خط نشانه با آب مقطر رقيق كنيد

   mol/l004/0هايامين  3-8-1-14

 )P × ٢ W (  
�/١٠٠×٢٨٨  



 

  .تهيه كنيد 1374: 3178-3 شماره ايران ملي استانداردمحلول هايامين را مطابق 

  كردن هاياميناستاندارد  3-8-1-14-1

ml10 در  بـا  يـك اسـتوانه مـدرج    بهرا با پي پت  )12-1-8-3(بندحلول سديم لوريل سولفات از م

 ml 15و  )13-1-8-3(بنـد  وشناسـاگر متـيلن بل ـ   ml 25اتانـل،   ml 5. منتقل كنيـد  سمباده اي

اضـافه  را به اسـتوانه   )14-1-8-3(بند هايامين ml 20  حدود.اضافه كنيد )1-1-8-3(بند كلروفرم

سـيون و ظـاهر   لتا شكستن امو. ثانيه به شدت تكان دهيد 30ظرف را براي  در، پس از بستنو كنيد

لايه پاييني در ابتدا تيره و لايه بـالايي آبـي روشـن    . شدن دو فاز، ظرف را در حال سكون نگه داريد

اضافه شده و استوانه بعد از هر  ميلي ليتري 1/0از اين نقطه به بعد محلول هايامين در مقادير . است

. ثانيه تكان داده مي شود، تا رنگ آبي لايه  بالايي تقريباً به همان رنگ لايه پاييني شود 30ايش، افز

        تيتراسيون را با افزايش قطره قطره تيتر كننده و تكان دادن اسـتوانه تـا رسـيدن بـه نقطـه پايـاني      

از  را لـول هايـامين  مح مولاريته. حجم مصرفي را يادداشت كنيد.ادامه دهيد) يك رنگ شدن فازها(

   :كنيدزير محاسبه  معادله

  مولاريته محلول هايامين=                                                                           

                                                                                     :كه در آن

N؛م لوريل سولفاتمحلول سدي غلظت مولي  

V   ميلي ليترحجم هايامين مصرفي بر حسب.  

  اوليه استاندارد  3-8-1-14-1-1

خلـوص   بـراي  آزمايشات. اين روش سديم لوريل سولفات مي باشد در اوليه مورد استفاده استاندارد

 3178-3 ق استاندارد ملي ايران شـماره طباوليه  استاندارداسيدي آزاد اين  ياالكل ها و قليايي آزاد 

  .انجام مي شود 1374سال :

 وسايل 3-8-2

(N×10) 

V 



 

درون اين جعبه سفيد رنگ بوده و شامل يك لامپ روشـن   :شده  روشن مشاهده جعبه 3-8-2-1

  وات يا يك لامپ فلورسنتي آفتابي لوله اي و يـك صـفحه چينـي سـفيد      75، آبي روشن يالكتريك

ح تر رنگ از محلـولي كـه در حـال    صفحه چيني به عنوان زمينه اي براي تشخيص صحي. مي باشد

در يـك  جعبه طوري قرار داده مي شود كه آزمايش كننده و منبـع نـور   . است، مي باشد نتيتر شد

  . راستا واقع نشوند

   mm 30با قطر خارجي  ml 100استوانه در سمباده اي  3-8-2-2

   ml 25بورت  3-8-2-3

   ml25و  ml 15و ml 10 پي پت هاي 3-8-2-4

   ml 2000و ml 250 ،ml1000 لن هاي حجميبا 3-8-2-5

  روش انجام آزمون 3- 8- 3

  .ميلي اكي والان ماده فعال آنيوني است به دقت وزن كنيد 8مقداري از نمونه را كه شامل تقريبا 

محاسـبه  زيـر   معادلـه از ،هايامين  ml 20مقدار نمونه مورد نياز براي تيتراسيون تقريبا  :يادآوري 

  :كنيد

 =3 m  

  :ر آنكه د

3 m ؛جرم نمونه بر حسب گرم  

  ؛محلول هايامين ميلي ليتر  20

  N؛محلول هايامين غلظت مولي  

EW  ؛اكي والان گرم فعال آنيوني   

D = ؛ميلي ليترحجم بالن رقيق سازي بر حسب   

  ؛ماده فعال مورد انتظار درصد% = 

٢٠×  ١٠٠ N × EW × D ×  
 

 %× A × ١٠٠٠ 



 

A = ترميلي ليبر حسب برداشتي براي تيتراسيون دولايه اي  حجم نمونه.  

چند قطره فنل فتالئين اضافه كرده و با محلول سديم هيدروكسيد . نمونه را در آب مقطر حل كنيد

تا رسيدن به صورتي كمرنگ خنثي  ) 9-1-8-3(بندسولفوريك اسيد  محلول و يا) 6-1-8-3( بند 

. اييـد نم و با آب مقطر تا خط نشانه رقيق كنيدمحلول را به طور كمي به بالن حجمي منتقل . كنيد

از  ml 10. با افزايش يك يا دو قطره الكل قبل از رسيدن به خط نشانه مي توان كف را از بـين بـرد  

 ml 25، )1-1-8-3(بنـد  كلروفـرم  ml 15ريختـه و   ml 100 محلول را در استوانه در سمباده اي

 يـك ز مقـدار كمتـر ا  . اضافه كنيـد  )2-1-8-3(بند الكل ml 5و  )13-1-8-3(بند شناگر متيلن بلو

ثانيـه بـه    30را اضافه كنيد اسـتوانه را بـراي مـدت    ) 14-1-8-3(بنداكي والان از محلول هايامين 

. تا شكستن امولسيون و ظاهر شدن دو فاز، ظرف را در حالت سـكون نگهداريـد  . شدت تكان دهيد 

بنـد          ل هاياميناز اين نقطه به بعد محلو. لايه پاييني در ابتدا آبي تيره و لايه بالايي آبي روشن است

ثانيـه تكـان داده مـي     30اضافه شده و استوانه بعد از هر افزايش   ml1/0در مقادير  )3-8-1-14(

تيتراسـيون را بـا افـزايش قطـره     . شود تا رنگ آبي لايه بالايي تقريباً به همان رنگ لايه پاييني شود

. ادامه دهيد) يك رنگ شدن فازها( ني قطره تيتركننده و تكان دادن استوانه تا رسيدن به نقطه پايا

  .حجم مصرفي را يادداشت كنيد

  بيان نتايج 4- 8- 3

  :ماده فعال نمونه را از معادله زير محاسبه كنيد

   =B  

  :كه در آن

B ؛درصد ماده فعال  

V  ؛ميلي ليترحجم محلول هايامين بر حسب  

 N؛محلول هايامين غلظت مولي  

١٠٠ V× N×EW×D× 

٣ A ×m × ١٠٠٠ 



 

EW  ؛اكي والان گرم فعال آنيوني  

D   ؛ميلي ليترحجم بالن رقيق سازي بر حسب  

A   ؛ميلي ليترقيق شده مورد استفاده بر حسب رحجم نمونه  

3 m  بر حسب گرم برداشتي جرم نمونه.  

بايد توجه داشت كه نقطه پاياني در نظر گرفته شده براي نمونه دقيقاً مشابه نقطه پاياني  :يادآوري

  .ستاكردن محلول هايامين  استانداردبراي 

  انحرافدقت و 5- 8- 3

  )يك آزمايشگر(تكرار پذيري  5-1- 8- 3

آمده توسط يك آزمايشگر در روزهاي  به دست) هر ميانگين آزمونهاي تكراري ( نتايج  معيارانحراف 

به در صورتي كه دو ميانگين . مقدار مطلق تخمين زده مي شود  15/0%درجه آزادي،  12مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تقاوت داشته باشند بايد   4/0 %بيش از) 95% با سطح اطمينان( آمده  دست

  .مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند

  )چند آزمايشگاه( تجديد پذيري  2- 4- 8- 3

آمـده توسـط چنـد آزمايشـگر در      بـه دسـت  ) هر ميانگين آزمونهاي تكـراري  ( نتايج  معيارانحراف 

در صـورتيكه دو  . مقدار مطلق تخمين زده مـي شـود  3/0  % درجه آزادي، 11آزمايشهاي مختلف با 

مقدار مطلق با يكديگر تفاوت داشته   9/0 %بيش از) 95 %با سطح اطمينان( آمده  به دستميانگين 

 .باشند بايد مورد ترديد و بررسي بيشتر قرار گيرند



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ICS: 71.080 

  31:  صفحه  

 

 

 

 

 

 

 

  


