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:مقدمه

صنعتي و تحقيقاتي هاي مهم و كاربردي شيمي است كه تقريباً در هر پروژهشيمي تجزيه يكي از شاخه

يك يا چند گونه شيميايي انجام 3و تعيين2، جداسازي1در اين علم تشخيص. شوداز آن استفاده مي

كه در آزمايشگاه شيمي داردنام4تجزيه كيفيشيمي اگر هدف فقط شناسايي مواد باشد . شودمي

5مواد باشد شيمي تجزيه كميمقدار دقيق گيريولي اگر هدف اندازه،ايدبا آن آشنا شدهIIعمومي 

.آزمايشگاه شيمي تجزيه با آن آشنا خواهيد شددر ويده مي شود نام

:روشهايي كه براي اندازه گيري كمي به كار مي روند عبارتند از 

(Gravimetric methods)روشهاي وزن سنجي     -1

روشهاي تجزيه الكتريكي–الف 

روشهاي رسوبي–ب 

روشهاي استخراج يا تبخير–ج 

روشهاي فيزيكي متفرقه–د 

(Volumetric methods)روشهاي حجم سنجي     - 2

تيتراسيونهاي خنثي شدني اسيد يا باز–الف 

تيتراسيونهاي اكسايش و كاهش–ب 

تيتراسيونهاي رسوبي–ج 

1 - Detection                              4 - Qualitative analysis
2  -Separation                            5 – Quantitative analysis
3 - Determination
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سنجي تيتراسيونهاي كمپلكس–د 

(Electrochemical methods)روشهاي الكتروشيميايي - 3

اندازه گيري شدت جريان–الف 

اندازه گيري تغييرات ولتاژ–ب 

الكتريكيرسانايياندازه گيري –ج 

اندازه گيري تغييرات مقاومت–ج 

Spectroscopic)روشهاي طيف سنجي-4 Methods)

طيف سنجي جذب مولكولي–الف 

طيف سنجي جذب اتمي–ب 

طيف سنجي نشري–ج 

ورسانس مولكوليئوطيف سنجي فل–د 

حث اين اخارج از مبده ووبروشهاي طيف سنجي بسيار گسترده تر از موارد ذكر شده ،ذكر استشايان 

.مي باشنددورة درسي 

با ساير ..حجم سنجي آشنا خواهيد شدو)رسوبي(، با روشهاي وزن سنجي 1در آزمايشگاه شيمي تجزيه 

.و آناليز دستگاهي آشنا خواهيد شد2مايشگاههاي تجزيه روش ها درآز
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اصول كار در آزمايشگاه

در نظر گرفته يمشخصزمانبراي هر جلسه آزمايش .سر ساعت مقرر به آزمايشگاه وارد شويد - 1

.خود استفاده مفيد داشته باشيدزمان سعي كنيد از لذا شده است، 

.الزامي استدر آزمايشگاه عينكاستفاده از و دستكش ، آزمايشگاهيروپوش سفيدداشتن- 2

تسلط بر اصول كارتجزيه شيميايي موضوع هر جلسه و استفاده صحيح از ابزار آزمايشگاهي - 3

ئه شده از سوي آزمايشگاه در ابتداي ترم دانشجويان با توجه به برنامه كاري ارا.ضروري است

.يابندبايستي با آمادگي كامل در آزمايشگاه حضور 

پايان ترم را گردد كه بخشي از نمرهبرگزار مي)كوئيز(در ابتداي هر جلسه يك امتحان كتبي- 4

. تشكيل مي دهد

ضمن ثبت شماره شد كهبه شما داده خواهددر ظروف شماره دار در هرجلسه يك يا دو مجهول - 5

پايان، مقدار دقيق و در شده آزمايش و اندازه گيري با يكي از روش هاي موجود در دستور كار 

نتايج ثبت شده وتحويلي در .مي گرددمخصوص گزارش به مربي تحويل نمونة مجهول در دفترچه

.هر جلسه به نمره بخش عملي آزمايشگاه اختصاص دارد

آزمايشگاه در ميان گذاشته و هرگز بدون سئولانتمام مسائل و اشكالات مربوط به كار خود را با م- 6

.آزمايشگاه خارج نشويدايشان از ياجازه

شده را ستفاده ز مواد شيميايي به اندازه مورد احتياج برداريد و هيچگاه  باقيماندة مواد شيميايي اا- 7

.اصلي باز نگردانيدظرفبه

پس از اتمام وسايل و مواد رالذا . در آزمايشگاه در حين كار الزامي استو مقررات رعايت نظافت - 8

.مايشگاه ميز خود را كاملاً تميز كنيدآزو در موقع ترك اده سرجاي خود قرار دكار 
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، كوئيزها، چگونگي رفتار در هاپايان ترم، آزمايشات امتحان اي از نمرنمره كل آزمايشگاه مجموعه-9

.استآزمايشگاه

در سينك آزمايشگاه ريخته )اعم از محصول آزمايش يا مواد مازاد(در آزمايشگاه هيچ پسماندي - 10

و ظرفي با برچسب مربوط به هر آزمايش تعيين پسماندي در هر جلسه نمي شود بلكه براي هر 

به .شودتخليه هر ماده بايستي در آن پسماندشده است كه قرار گرفته در محل مناسبي 

.ته استپسماندهاي جامد شامل شيشه آلات شكسته شده و دستكش ها نيز ظروفي اختصاص ياف

.هر گونه خوردن و آشاميدن در آزماشگاه ممنوع است-11

آزمايشگاهدر ايمني مقررات 

از .داردبستگي آزمايشگاه در در تمام طول مدت آزمايش سلامتي شما به طرز كار و رعايت نكات ايمني 

تا از بروز حوادث و خطرات نماييدو به نكات ايمني توجه كنيدخودداري اكيداً انجام كارهاي غير مجاز 

.دشواحتمالي جلوگيري 

.استالزامي استفاده از عينك دستكش و،پوشيدن روپوش- 1

ز تماس مستقيم با پوست و از تنفس بخار مواد اهر مادة شيميايي بايد سمي تلقي شود،- 2

.شيميايي و چشيدن آنها خودداري كنيد

.را به دقت بخوانيدقبل از استفاده از مواد شيميايي، برچسب روي آنها - 3

چون گرمايي  كه از . جهت رقيق كردن اسيدهاي غليظ، هيچگاه آب به داخل اسيد نريزيد- 4

شود، باعث بيرون پاشيدن اسيد به اطراف و شكستن ظرف مخلوط آب و اسيد ايجاد مي

براي رقيق كردن اسيدها هميشه اسيد را به آرامي روي آب سرد اضافه كرده  و محلول . شودمي

.به آرامي هم بزنيدرا

با جدول مشخصات و خطرات مواد شيميايي كه در آزمايشگاه نصب گرديده آشنا شده و در - 5

.مواقع لزوم از آن استفاده نماييد
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محلول ها به گونه اي عمل نماييد كه پاشش ناگهاني در صورت در هنگام حرارت دادن - 6

ظروف به گونه اي ...). استفاده از همزن،سنگ جوش و(جوشيدن يا حرارت موضعي اتفاق نيافتد

.قرار گيرند كه پاشش احتمالي به سمت شخص آزمايشگر يا سايرين نباشد

يص دهيد از تنفس مستقيم بخارات خودداري كنيد، بلكه خخواهيد بوي محلول را تشهرگاه مي- 7

شمام كنيدبا فاصله مناسب بخارات را با دست به طرف خود هدايت كرده و سپس است

..اطلاع دهيدفوراً به مسئول آزمايشگاهرا)حتي اگر جزئي باشد(افتدكليه حوادثي كه اتفاق مي- 8

با حوادث احتماليمقابله 

ترين كپسول آتش نشاني و جعبه كمكهاي اوليه آزمايشگاه را به خاطر داشته مكان نزديك- 1

.ديباش

نكنيد، بلكه با استفاده از كپسول مخصوص براي خاموش كردن آتش، هيچگاه از آب استفاده - 2

.و كاربرد آن توجه شودكپسول به نوع كپسولقبل از استفاده از.نشاني آنرا خاموش كنيدآتش

د، نبايد بدويد، چون رسيدن هواي بيشتر بهشچنانچه لباس شما در اثر تماس با چراغ مشتعل - 3

ضـد  در چنين مواقعي، با پيچيـدن پتـوي مخصـوص    . شودور شدن بيشتر ميسبب شعلهآتش

رسيدن هوا به شعله و ادامه آتش سـوزي جلـوگيري   يا روپوش به دور خود ازحريق آزمايشگاه 

.كنيد

استفاده در آزمايشگاه وجه با آب نشويد بلكه از پمادهاي سوختگي موجودسوختگيها را به هيچ- 4

.كنيد

از مواد شوينده توصيه شده در جدول با مواد شيميايي صورت آغشته شدن پوستدر - 5

به عنوان مثال موضع .مشخصات و خطرات مواد شيميايي موجود در آزمايشگاه استفاده كنيد

موضع وبا اسيد را ابتدا با آب زياد و سپس با محلول سديم بي كربنات رقيقآغشته شده 
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وسپس با محلول يك درصد استيك اسيد  مواد قليايي را ابتدا با آب زياد و آغشته شده با

،ورا با گليسرين بپوشانيد تا برم جذب گليسرين شود(Br2)برم موضع آغشته شده بدن با

.كنيدسازي پاكموضع را 

، سپس اگر ماده اسيدي باشد از هداشد ابتدا با آب سرد شستشو دشمااي داخل چشماگر ماده- 6

اسيد يك درصد بوريكسديم بي كربنات يك درصد و اگر ماده قليايي باشد از محلولمحلول

.استفاده كنيدچشمي براي شستشو

بتادين،(اگر دست و يا صورت شما خراشي برداشت يا بريده شد، ابتدا موضع را ضد عفوني كنيد- 7

.نماييدرا پانسمان و سپس با باند استريل آن. .  . ) الكل و 

ر تمام موارد فوق بايستي با مسئول آزمايشگاه تماس بگيريد تا ضمن انجام اقدامات اوليه،د- 8

. دانجام شورسانيدن شما به درمانگاه يا پزشك قدماتم
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مدرج كردن وسايل حجمي

اكثر اوقات لازم است كه ظروف شيشه اي حجمي را كه با آن سروكار ايتجزيهدان براي يك شيمي

اين عمل با وزن كردن آب خارج شده از ظرف و يا آب موجود به سادگي انجام پذير . دارد تصحيح نمايد

است و همچنين ظرف تصحيح شده براي تصحيح ظروف حجمي ديگر ميتواند مورد استفاده قرار گيرد 

قبل از شروع عمل تصحيح، . ن كردن مستقيم آب حاوي اين ظروف داشته باشيمبدون آنكه نياز به وز

به علت اختلاف . ظرف بايستي كاملاً تميز باشد و تمام شيرهاي آن به خوبي چرب و روان شده باشد

برخي از خواص فيزيكي بين آب و حلال هاي ديگر، چنانچه ظرفي را براي محلول هاي آبي تصحيح 

مين ظرف بخواهيم براي محلول هاي ديگر كه حلالشان به جز آب است استفاده كرده باشيم و از ه

.  كنيم، بايد با حلال هاي مزبور دوباره عمل تصحيح را انجام دهيم

مدرج كردن پيپت حبابدار) الف

ميلي ليتري كه جدار خارجي آن كاملاً خشك است را وزن150يا 50يك ارلن ماير - 1

.كنيد

به طوري كه ) ميلي ليتر25يا 10پيپت (ه از آب مقطر پر كنيد پيپت را تا خط نشان- 2

.ي پيپت شودقسمت مقعر سطح آب كاملاً منطبق با خط نشانه

دقت نماييد كه هيچگونه . آب درون پيپت را وارد ارلن كرده و ارلن را مجدداً وزن كنيد- 3

در ضمن اين قطره آبي در قسمت خارجي پيپت قبل از شروع به خارج كردن آب آن و يا 

ثانيه را قرار دهيد تا در اين مدت پيپت خالي 30زماني حدود . عمل باقي نمانده باشد

.شود

.درجه حرارت درون ارلن را به كمك ترمومتر اندازه گيري كنيد- 4

.تكرار كنيدر فرآيند فوق را سه با- 5
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درجه 20درجه حرارت با توجه به جدول داده شده در دستور كار حجم حقيقي را در دماي آزمايشگاه و

. سانتيگراد بدست آوريد و درصد خطاي آنرا محاسبه كنيد

مدرج كردن بورت) ب

.ميلي ليتري كه جدار خارجي آن كاملاً خشك است را وزن كنيد150يك ارلن ماير - 1

ي صفر از آب پر كنيد به طوري كه حبابي در آن ديده نشود و سطح مقعر بورت را تا نقطه- 2

ي اضافي نوك نوك بورت را به لبه بشر بچسبانيد تا قطره. صفر تنظيم شودآب روي درجه 

. آن گرفته شود

3 -mL10از آب مقطر درون بورت را وارد ارلن كرده و مجدداً وزن كنيد) .mL10 را در

).فاصله يك دقيقه وارد ارلن كنيد

.درجه حرارت محلول را توسط ترمومتر بدست آوريد- 4

:لي كردن آب بورت بين فاصله هايآزمايش فوق را با خا- 5

.ميلي ليتر تكرار نماييد50تا 0و 40تا 0، 30تا 0، 20تا 0

حجم حقيقي آب خارج شده از بورت با ضرب كردن وزن آب در هر آزمايش در حجمي كه يك گرم آب 

ت تصحيح حجمي از اختلاف بين حجم حقيقي بدس.  در درجه حرارت مورد نظر دارد، حاصل مي شود

با توجه به جدول داده شده در دستور كار حجم .. آمده و حجم خوانده شده از بورت بدست مي آيد

درجه سانتيگراد بدست آوريد و درصد خطاي آنرا 20حقيقي را در دماي آزمايشگاه و درجه حرارت 

. منحني تصحيح را بوسيله نتايج بدست آمده در بازه هاي حجمي مختلف رسم كنيد. محاسبه كنيد
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:هاي وزن سنجيروش-1

:تقسيم مي شوندمهم استوارند و به دو دسته جرم اين روشها بر مبناي اندازه گيري 

روشهاي رسوبي- 1

)گرمايي(روشهاي تبخيري - 1

:هاي رسوبيروش1-1

جسم (آناليترسوبي يرروشهاد.هستند1كمي ماكروتجزيهازدقيقترين روشهاياين روشها يكي

با شستشووپس از صاف كردن و شده كم محلول تبديل رسوبي به صورت انتخابي به )مورد تجزيه

پايدار و محصولي و در كوره به شده ناخالصي ها ، خشك يا سوزانده براي خارج كردن حلال مناسب 

از . دشوين ميتوزين شده و مقدار آن تعينمونه ،هخشكاندن در كرپس از سرد وشود ثابت تبديل مي

معايب زياد اززمان ين روش مي توان به دقت بالاي اندازه گيري اشاره كرد اما نياز به صرف مزاياي ا

.دشوروش محسوب مي

1-Macro
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اندازه گيري آهنآزمايش 1-1-1

)(اكسيد(III)اندازه گيري آهن به صورت آهن :هدف  Fe2O3

اساس آزمايش

به مقدار بسيار (II)چون آهن . در آيد(III)آهن موجود در نمونه بايد به طور كامل به صورت آهن 

به آهن (II)اسيد و حرارت آهن نيتريكپس با افزودن كمي. كندجزيي درمحيط قليايي رسوب مي

(III)شود و با افزودن محلول آمونياك آهن به صورت تبديل ميFe2O3.X H2Oرسوب مي نمايد.

Fe+3 + 3NH3 + 3H2O  Fe(OH)3 +3NH+
4

پس در صورتي كه دماي محلول بالا نگه داشته . يك رسوب كلوئيدي است(III)اكسيد هيدراته آهن 

پس رسوبگيري در نزديكي نقطه . اين رسوب كلوئيدي كمك خواهد شد1شدنلخته شود به عمل 

شود تا نيترات شسته ميآمونيمتشكيل صاف و با محلولرسوب پس از . گيردجوش محلول صورت مي

رسوب همراه كاغذ صافي به -C1شود و پس از اطمينان از عدم حضور يون جلوگيري رسوب از والختي 

C°850شود و سپس به كوره با دماي دماي كم سوزانده ميشعله بابوته چيني منتقل شده و در 

.تبديل شودFe2O3ماند تا بهميشود و يك ساعت در اين دما منتقل مي

O3HOeF(OH)2Fe 2323
C850 + →
o

موجود در نمونه Feو با داشتن وزن رسوب و بوته مقدار شده دن توزين كررسوب حاصل پس از سرد 

.شودميآهن گزارش mgبه صورت 

1 Coagulation
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اي، گيره، ، قيف شيشهmL0/25پي پت حبابدار –، ميله همزنmL400بشر :وسايل مورد نياز 

..مثلث چيني، بوته چيني، كاغذ صافي بدون خاكستر

م وآموني، محلول M4اسيد غليظ، محلول آمونياك نيتريك ، Fe(III)محلول مجهول :مواد مورد نياز

M01/0نيترات نقره ، محلول 2%نيترات 

:روش كار 

به محتوي بشر .كنيدmL400را وارد بشر از آنmL0/25نمونه مجهول را به حجم برسانيد و مقدار 

در غير اين نيازي به افزودن اسيد نيست اگر محلول اسيدي بود ،آب مقطر اضافه كنيدmL80حدود 

 +Fe3به  +Fe2غليظ اضافه كرده و محلول را به آرامي حرارت دهيد تا تمام اسيد نيتريك mL1صورت

سپس محلول داغ را به زير هود . جوشدنمواظب باشيد محلول .)شودرنگ محلول زرد مي(تبديل شود، 

در اين .اضافه كنيد تا رسوبگيري كامل شودM4برده و همراه با همزدن قطره قطره محلول آمونياك 

محلول .شودمي اي تشكيل نآمونياك رسوب تازهبا افزايش و است 9-10حدود محلولpHحالت 

تا صبر كنيد دقيقه 10حدود ل كرده و قهوه اي رنگ حاصل را روي توري نسوز و چراغ بونزن منتق

ومحلول شفاف و بي رنگ كاملاً ته نشين شود وشده هيدروكسيد آهن ژله اي مجتمع رسوب ذرات 

بعد . امتحان كنيدبه ظرف واكنش چند قطره آمونياك ايش  رسوب را با افزدر اين مرحله تشكيل .شود

صافي بدون خاكستر و قيف معمولي صاف از اطمينان از كامل شدن رسوبگيري، رسوب را با كاغذ 

-Clشستشو دهيد تا از عدم وجود يونهاي 2NH4NO3%رسوب را چندين مرتبه با محلول داغ  . كنيد

در صورت .رقيق آزمايش كنيدAgNO3توانيد محلول زير صافي را با مي.اطمينان حاصل كنيد

بوته . اين صورت شستشو را ادامه دهيدشود، در ميتشكيلرنگ رسوب ابري سفيديدكلريونوجود

پس از . در كوره حرارت داده شده و به وزن ثابت رسيده باشدبايستي پيشاپيش چيني مورد استفاده

توزين يك بوته چيني رسوب را به همراه كاغذ صافي در بوته قرار دهيد و با استفاده از مثلث نسوز و 
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دقت كنيد كاغذ . ،ودابتدا خشك شده و سپس سوزانده ششعله بوته را به آرامي حرارت دهيد تا رسوب 

بوته را بگذاريد ب براي اين منظور از حرارت كم استفاده كرده و در صورت لزوم در.گيردنصافي آتش

قرار ºC900پس از تمام شدن كاغذ، بوته را به كوره منتقل و يك ساعت در دماي . تا شعله ور نشود

موجود در نمونهmgرا برحسب  +Fe3و مقدار. كنيدوزن خشكانه آن راازخشك كردن در پس .دهيد

.مجهول گزارش كنيد
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(II)اندازه گيري يون نيكل آزمايش 1- 1- 2

دي متيل گلي شناساگرسنجي و با استفاده از اندازه گيري نيكل در محلول با روش وزن: هدف 

1(DMG)اكسيم

اساس آزمايش

موجود در محلول با محلول دي متيل گلي اكسيم در محلول (II)واكنش نيكلاساس اين اندازه گيري

دي شناساگر . استآمونياكي ضعيف و تشكيل رسوب قرمز رنگ متبلور نيكل دي متيل گلي اكسيمات 

براي تشخيص ميلادي1907و در سال شدميلادي كشف1905در سال (DMG)متيل گلي اكسيم

:صورت زير استه واكنش ب. استفاده شدنيكل در فولاد 

Ni
2+ CH3 C

CCH3

N OH

N OH
H

+ CH3 C

CCH3

N

N
Ni

O

O

H O

CH3C

C CH3

N

N

OH

+ 2 2 +

را در محيط خنثي يا اسيدهاي قوي رسوب اگر آن.در اسيدهاي قوي حل مي شودNi(DMG)2رسوب 

پس رسوب گيري در محيط . دهند، كاملاً رسوب نمي كند و مقداري از رسوب ايجاد شده حل مي شود

به طور Ni(DMG)2اگر آمونياك زياد به محلول اضافه شود بازهم رسوب . آمونياكي انجام مي شود

. زيادي آمونياك خارج شودكامل تشكيل نمي شود و بايستي محلول را حرارت داد تا

را در صاف مي كنند و سپس آن2با استفاده از ارلن خلاء و بوته ي گوچرا پس از تشكيل رسوب، آن

. خشك كرده و توزين مي كنند C°120-110دماي 

1 -Dimethyl glyoxime
2 -Gooch Crucible 
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، ميله همزن، ارلن خلاء، بوته گوچ، پمپ mL400بشر ، mL0/25پي پت حبابدار : وسايل مورد نياز 

خلاء

، محلول دي متيل گلي M6اسيد ،محلول هيدرو كلريك (II)محلول مجهول نيكل : مواد مورد نياز 

اسيد تارتاريك ، پودر M01/0نيترات نقره ن ، محلول و، محلول استM6اكسيم، محلول آمونياك 

روش كار

وارد كرده و mL400را در يك بشر از آنmL0/25نمونه داده شده را به حجم برسانيد و مقدار دقيق

چنانچه لازم باشد . آب مقطر اضافه كنيدmL40و حدود M6هيدرو كلريك اسيد mL1به آن حدود 

آنمحلول دي متيل گلي اكسيم بهmL10سپس حدود . اضافه نماييداسيدگرم تارتاريك5تا2به آن 

حرارت دهيد و در حاليكه محلول داغ است، به آن قطره قطره محلول ºC90 -80افزوده و تا دماي

بعد از ايجاد اولين رسوب .اضافه كرده و محلول را مرتباً با همزن شيشه اي هم بزنيدM6آمونياك

رسوب را . ادامه دهيدpH= 9دقيقه محلول را همزده و افزودن آمونياك را تا رسيدن به 2قرمز رنگ 

بوته گوچ يك بوته ( 4يا 3شماره رسوب را با بوته گوچ . دقيقه روي حمام بخار حرارت دهيد30ت مد

و با استفاده از .) عنوان صافي شيشه اي يا سراميكي كار برد دارده سراميكي با كف سوراخ دار است كه ب

شدن رسوب نگهداري محلول زير صافي را دور نريخته و آنرا جداگانه براي تست كامل. خلاء صاف كنيد

سپس رسوب را با حدود. شستشو دهيدكامل يون كلريد رسوب را با آب مقطر سرد تا حذف . كنيد

mL10ن شستشو دهيدواست .تو با دمايصافي شيشه اي را در اºC120-110 ساعت 1–5/1مدت

رسوب كاملاً خشك شده براي اينكه مطمئن باشيد . قرار دهيد و پس از سرد شدن آن را توزين نماييد

در .تو بگذاريد و دوباره پس از سرد شدن آن را وزن كنيددقيقه ديگر در ا15است بوته گوچ را مدت 

ولي ،صورتيكه وزن بوته در هر دو مورد يكسان باشد بيانگر آن است كه رسوب كاملاً خشك شده است

.ر متوالي بوته گوچ يكسان باشداگر يكسان نبود اين كار را آنقدر تكرار كنيد تا وزن دو با
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اگر محلول حاوي نيكل . چك كنيدگيري محلول زير صافي را كه نگهداشته ايد براي كامل شدن رسوب

را به رسوب حاصل باشد بايستي مجدداً مراحل آزمايش را برروي محلول مذكور تكرار كنيد و رسوب 

.در نمونه داده شده گزارش كنيدmgرت موجود در نمونه را به صو +Ni2مقدار . قبلي اضافه كنيد

يك عدد بوته ي گوچ را برداشته ،در مدتي زماني كه رسوب را روي حمام بخار حرارت مي دهيد: توجه 

سپس . به وسيله ي خلاء آبي شستشو دهيدM2هيدرو كلريك اسيد و در صورت كثيف بودن آن را با 

را با ترازوي نآ، خشكانهمنتقل كرده و پس از تثبيت وزن آن در ºC120-110اتو با دماي ِه آنرا ب

.كنيددقيق توزين 
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2اسيونيا تيتر1روشهاي حجم سنجي2

كه كاربرد گسترده اي در شيمي تجزيه كمي اند روشهاي تيتراسيون از جمله روشهاي سريع و دقيق 

واكنشگري باغلظت معلوم كه آناليت مصرفاساس اندازه گيري مقدار برروش هاي حجمي .دارند 

.مي شودانجام مي كند

عبارت است از يك واكنشگر با غلظت معلوم كه براي انجام ) تيتركننده استاندارد(محلول استاندارد 

.يك تجزيه حجمي به كار مي رود 

كامل شدن تيتراسيون افزايش تدريجي يك محلول استاندارد از يك بورت به محلولي از آناليت تا

، حجم موردنياز براي كامل شدن تيتراسيون از تفاضل بين حجم ابتدايي وانتهايي بورت استواكنش 

شده در تيتراسيون هنگامي فرا مي رسد كه مقدار تيتركننده افزوده3نقطه هم ارزي.تعيين مي شود

.  در نمونه  شودارز مقدارآناليتبه طور شيميايي هم

نمي توان نظري است و به طريق تجربين يك نقطهوا هم ارزي در يك تيتراسينقطه اكي والان ي

فيزيكي كه در موقعيت هم ارز ايجاد مي شود بعضي تغييرات اما مي توان با مشاهده . آن راتعيين كرد 

.دهد تيتراسيون رخ مي4اين تغيير فيزيكي در نقطه پايان. نقطه هم ارزي را پيش بيني كرد 

.مي نامند خطاي تيتراسيون راي پايان و نقطههم ارزي حجم محلول تيتر كننده بين نقطة تفاوت 

Et = Vep- Veq

نقطه ي پايان تيتراسيون با ظهور  تغييرات شديد يك :تيتراسيون روش هاي تعيين نقطه پايان

برخي از روش هاي تعيين اين .تعيين مي گرددشود،خاصيت فيزيكي كه در طي تيتراسيون دنبال مي

:ند از انقطه عبارت

استفاده از شناساگرهاي رنگي•

1 - Volumetric                   2- Titration
3-Equivalance  point’ 4-End  point
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بررسي تغييرات پتانسيل •

بررسي تغييرات شدت جريان •

رساناييبررسي تغييرات •

و گرماي واكنش دما بررسي تغييرات •

بررسي تغييرات جذب نور در يك طول موج نوري •

بررسي تغييرات ضريب شكست محلول •

نقطه هم ارزي،اغلب يك شناساگر به در ) نقطه پايان(براي ايجاد يك تغيير فيزيكي قابل مشاهده 

غيير تغلظت موجب تتغييراحدود نقطه هم ارزي ونقطه پاياني در.اضافه مي شودآناليت محلول 

يتراسيون تدر. تيتراسيونهاي مختلف ، تعاريف متفاوتي دارد رشناساگرد.ظاهري شناساگرمي شود

) آنيوني وكاتيوني (رنگ فرم اسيدي وبازي .باز ، شناساگر خود يك اسيد يا باز ضعيف است - اسيد

.مي شود ياين مشخصه موجب تشخيص نقطه پايان.شناساگر متفاوت است 

HIn → H+ + In-

آناليت هنگام تيتراسيون يك يا دو قطره از شناساگر محلول يا چند ميلي گرم از شناساگر جامد به

) ينقطه پايان(شود وبا افزايش تيترانت از بورت به آناليت موجوددر ارلن ماير تا ظهور رنگ اضافه مي

.انجام مي شودتيتراسيون 

رزي نيست و انقطه همpHرنقطه ي پايان منطبق بردنگ شناساگر رتغييرpHاغلب :1آزمايش شاهد

مياستفاده 1شاهداز يك محلول ي گاه. مي آيد بنابراين خطايي به نام خطاي شناساگر به وجود 

محلولي كه از نظر مجموعه گونه هاي موجود در آن شبيه با محلول نمونه همراه با شناساگر است ،شود

رد آزمايش ها با توجه به مكانيسم عملكرد شناساگر انجام ودر م. است ) تيترشونده(ت ي، ولي بدون آنال

.آزمايش شاهد ضروري است 

1 Blank
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:براي اينكه واكنشي براي تيتراسيون حجمي مناسب باشد بايستي داراي حداقل شرايط زير باشد

آناليت وتيترانت واكنش داراي استوكيومتري ثابت و پايدار باشد، يعني در واكنش نسبت ثابتي بين - 1

.برقرار باشد

رعت و دقت مناسب كه بتوان تيتراسيون را به سطوري. سرعت واكنش تيتراسيون سريع باشد- 2

.انجام داد

براي صحت تجزيه، بايستي پس از افزايش مقدار استوكيومتري تيتر كننده، . واكنش بايد كمي باشد- 3

.واكنش كامل شده باشد9/99%دست كم

.روش مناسبي وجود داشته باشديبراي تشخيص نقطه پايان- 4

:ند ازاعبارتشوند كهبه چند دسته مهم تقسيم ميروشهاي تيتراسيون 

)باز-اسيد(تيتراسيونهاي خنثي شدني  - 1

تيتراسيونهاي رسوبي- 2

كاهش–تيتراسيونهاي اكسايش- 3

يسنجتيتراسيونهاي كمپلكس- 4
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باز–تيتراسيونهاي اسيد 1-2

و يك +Hاسيدها در آب به يون . افتد بين يك اسيد و يك باز اتفاق ميدر اين تيتراسيونها واكنش 

و يك كاتيون تفكيك -OHشوند ولي  بازها داراي هيدروكسيل بوده و در آب به يون آنيون تفكيك  مي

توان اسيدها و بازهاي قوي را مي. داردبستگي قدرت يك اسيد يا باز به درجه تفكيك آن . شوندمي

شوند و بايستي از ولي اسيدها و بازهاي ضعيف به طور ناقص تفكيك مي. پذير دانستصددرصد تفكيك

:داريم يمثلاً براي يك اسيد ضعيف تك پروتون. روابط تعادلي استفاده كرد

HA → H+ +A- Ka = [H+][A-] /  [HA]

خواص اسيدي يا بازي پايه اساس تيتراسيوني كه بر از طريق صدها تركيب معدني و آلي مي توانند 

) معينغلظت با (اسيدها توسط تيتراسيون با يك باز قوي استاندارد . ندشوگذاري شده اند، تعيين مقدار 

.شوندمانند سديم هيدروكسيد تعيين مقدار مي

چرا تيتراسيون هاي اسيد و باز ؟
اندازه گيري اسيديته در صنايع مختلفي از جمله مواد 

شوينده، آبكاري و غذايي، بهداشتي و آرايشي، دارويي،
در زمينه . شودفولاد جزء آزمايشهاي روزمره محسوب مي

فعاليت هاي حفاظت محيط زيست، تجزيه هاي خاك و آب، 
بررسيهاي باران اسيدي و ظرفيت بازي درياچه ها و درياها 

.نيز تيتراسيون اسيد و باز مورد استفاده قرار مي گيرد
رامتري به نـام عـدد   در صنايع نفت، روغن و چربي نيز از پا
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OH- + HA  →   A- +H2O

اسيد هيدرو كلريك مانند ) ور معين تبا فاك(توسط تيتر كردن با يك محلول اسيد قوي استاندارد بازها 

.شوندميتعيين مقدار

BH+→) تيتر شونده ، باز (B)  + ، تيتركنندهHCl  (H+

آلي در مورد اسيدها و بازهاي آلي نيز اساس كار همين است، فقط به جاي كار در محيط آبي، از محيط

.بايستي استفاده نمود

استاندارد نام براي استاندارد كردن محلول اسيدها و بازها از اجسامي به :آزمايش استاندارد كردن 

مثلاً براي استاندارد كردن محلول سود از پتاسيم هيدروژن فتالات كه يك اسيد . شوداستفاده مياوليه

اسيد از سديم كربنات و يا هيدروكلريك همچنين براي استاندارد كردن . شودضعيف است استفاده مي

.شودبه عنوان استاندارد اوليه استفاده مي1بوراكس

شيميايي براي اينكه بتواند به عنوان استاندارد اوليه عمل كند بايستي داراي شرايطي باشد كه يك ماده

:عبارتند از 

برخوردار ) 100(%بايستي داراي اجزاي معيني بوده و از خلوص بالا ماده شيميايي مورد استفاده- 1

.باشد

.بدون تغيير باقي بماند.   .   .   ماده ي مورد نظر بايستي پايدار بوده و در دماي محيط كار ، هوا و - 2

.جذب نكنددي اكسيدكربنوفاقد آب هيدراته بوده و از محيط آب - 3

.بالا باشد تا خطاي توزين به حداقل برسدداراي جرم مولي نسبتاً- 4

.باشدمعيني اين ماده بايد براي كار مورد نظر داراي واكنش شيميايي سريع و استوكيومتري - 5

.باز ، استاندارد اوليه تا حد امكان بايستي اسيد يا باز قوي باشد –مثلا در تيتراسيون اسيد 

1  -Na2B4O7, 10H2O
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.مناسب در اختيار باشدقيمت مورد نظر بايستي سهل الوصول بوده و با ماده- 6
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باز قويباتيتراسيونهاي اسيد قوي 1-2

اسيد هيدرو كلريك اندازه گيري آزمايش 1-1-2

هيدرو كلريك و استاندارد نمودن آن، تعيين مقدارM1/0) سود(تهيه محلول سديم هيدروكسيد :هدف 

اسيد مجهول

اساس آزمايش 

در NaOHمانند را با يك باز اسيد در محلول داده شده آنهيدرو كلريك براي اندازه گيري مقدار 

:واكنش انجام شده عبارتست از . كنندفتالئين تيتر ميل وفنشناساگرحضور 

NaOH + HCl   → H2O+ NaCl

عمل رنگ است پس خاتمهصورتي ل فتالئين در محيط اسيدي بي رنگ بوده و در محيط بازي وفن

.تيتراسيون ظهور اولين رنگ صورتي پايدار است

،mL100حجمي، بالن mL50، بورتmL25حبابدار، ارلن mL0/10پي پت :  وسايل مورد نياز

.mL400شيشه ساعت و بشر 

M1/0ل فتالئين، محلول سود وفنشناساگر–اسيد مجهول محلول هيدرو كلريك :مواد مورد نياز

:روش كار 

استاندارد اوليه نيست و NaOHدقت كنيد كه چون . بسازيدM1/0سود mL250ابتدا:قسمت اول 

سود در شيشه g1/0به اين صورت كه حدود ،خيلي سريع توزين كنيد،بسيار جاذب رطوبت است

حال . منتقل كنيدmL250ساعت توزين نموده آنرا به دقت به بشر منتقل و حل كرده و به بالن ژوژه

HClاز محلول mL0/10براي اين كار مقدار دقيق. بايستي سود ساخته شده را استاندارد كنيد

ل فتالئين اضافه كرده و بورت خود را ورا در ارلن ماير ريخته و به آن دو قطره فن) تيترازول(استاندارد 
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مرتبه تا ظهور رنگ صورتي تكرار حال تيتراسيون را دو تا سه. دادن با سود پر كنيدشستشو پس از 

.تا غلظت سود ساخته شده را به دست آوريد. كنيد

از آن را وارد ارلن mL0/10مجهول را به حجم برسانيد و با پي پت مقدار  HClنمونه :قسمت دوم 

كه غلظت آن (ل فتالئين اضافه كنيد و با سود موجود در بورت وفنشناساگركرده و به آن دو قطره 

.دو تا سه مرتبه تيتراسيون را تكرار كنيد.. تا به وجود آمدن رنگ صورتي تيتر كنيد) معين است

.مجهول گزارش كنيدنمونه در mgو )M(غلظت مولارموجود در نمونه داده شده بر حسبHClمقدار 
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اسيداندازه گيري مقدار فسفريكآزمايش2- 1- 2

مناسب براي تيتراسيون هاي آنشناساگرو انتخاب اسيدمقدار فسفريكاندازه گيري : هدف 

اساس آزمايش 

آن در هر مرحله از تيتراسيون فقط يك پروتون از جزء اسيدهاي چند عاملي است كه اسيدفسفريك

.جدا ميشود

ي است كه تغيير رنگ شناساگرمتيل نارنجي.استفاده مي شودشناساگربنابراين براي هر تعادل از يك 

شكست ي است كه تغيير رنگ آن در محدوده شناساگراول است و تيمول فتالئين شكست آن در ناحيه 

طور كه مشاهده همانزيرا،سوم به صورت تجربي امكان پذير نيستشكست معمولاً مشاهده . دوم است

.استكوچك مي كنيد ثابت تعادل سوم بسيار 

؟H3PO4چرا 
ارتو فسفريك اسيد يكي از مهمترين مواد شيميايي 

از اين اسيد در كودها، صابون . دنياستتوليد شده در 
ها و به عنوان افزودني در غذاها ونوشابه ها و همچنين 
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، mL100حجم سنجي، بالن mL50، بورتmL25حبابدار، ارلن mL0/10پي پت :  وسايل مورد نياز

mL400شيشه ساعت و بشر 

:روش كار 

ارلن ريخته و آنرا در حضور از آنرا در mL0/10نمونه داده شده را به حجم برسانيد و مقدار 

از mL0/10مقداربار ديگر. تيتر كنيدM1/0متيل تا ظهور رنگ نارنجي با سود نارنجي شناساگر

تيمول فتالئين اضافه شناساگرمجهول را در ارلن ماير ريخته و به آن دو قطره اسيدمحلول فسفريك

مقدار . اين كار را دو تا سه بار انجام دهيد. تا ظهور رنگ آبي كمرنگ تيتر كنيدM1/0كنيد و با سود 

نه داده شده با توجه به حجم مصرفي سود در مقابل هر دو در نموmgرا برحسب اسيد فسفريك

.گزارش كنيدشناساگر
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باز قويبا تيتراسيون اسيد ضعيف2- 2

اسيداندازه گيري استيكآزمايش 2- 1-2

صحيح براي تيتراسيون با سودشناساگرو انتخاب اسيداندازه گيري مقدار استيك:هدف 

اساس آزمايش 

Ka× 5-10يك اسيد نسبتاً ضعيف با استيك اسيد :آن به صورت زير است آبكافت. است1.8 =

OHCOOCHOHCOOHCH 3
-

323
+++

ولي،باز قوي استبااسيدتيتراسيونتيتراسيون اسيد ضعيف با باز قوي در قبل از نقطه هم ارزي مشابه

،داراي خاصيت بازي استونقطه هم ارزي تمام اسيد به آنيون آن كه باز مزدوج اسيد ضعيف است در 

.شودميتبديل 

5-101.8

14-10
]-COO3CH[

]-[OHCOOH][CH

aK
wK

bK

OHCOOH3CHO2H-COO3CH

3

×
===

−++

:را با سود در نظر بگيريم به اين صورت است اگر واكنش تيتراسيون آن

OHCOONaCHNaOHCOOHCH 233 +→+

چرا استيك اسيد ؟
سركه يا استيك اسيد در سس مايونز، سس كچاب، صنايع 

وينيل استات، تكپارتوليد استات سلولوز و (شيميايي 
، توليد ) استرهاي استيك اسيد و كلرواستيك اسيد

.پلاستيك، رنگها و حشره كش ها كاربرد دارد
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:اتفاق مي افتد CH3COONaنمك آبكافتدر نقطه هم ارزي يا اكي والان نيز 

CH3COONa  +  H2O              CH3COOH   +  NaOH 

بـاز  -اسـيد  تيتراسـيون  در صورتي كـه در  ،است7بالاتر از ارزيهممحلول در نقطه pHبه اين ترتيب 

بنابراين در اين . مناسب در تيتراسيون بسيار مهم استشناساگرانتخاب . بود7نقطه هم ارزي pHقوي 

ول فن ـشناسـاگر و بـار ديگـر در حضـور    متيـل نارنجيشناساگرآزمايش يكبار تيتراسيون را در حضور 

.گزارش كنيدشناساگرصحيح را با توجه به انتخاب استيك اسيدفتالئين انجام دهيد و مقدار 

.، شيشه ساعتmL50، بورت mL0/25، ارلن ماير mL0/10پي پت حبابدار :وسايل مورد نياز 

ل وفنشناساگرمتيل وشناساگر نارنجي، M01/0مجهول ، سود استيك اسيد:مواد مورد نياز 

فتالئين

:روش كار 

HClM01/0استانداردمحلول بسازيد و آنرا در حضور M01/0سود mL250ابتدا :قسمت اول 

.استاندارد كنيد

ر داز آنرا mL0/10مجهول داده شده را به حجم برسانيد و مقدار دقيقاستيك اسيدنمونه :قسمت دوم

تالئين فل وفنشناساگرمتيل اورانژ و بار ديگر در حضور شناساگرارلن مايرريخته و آنرا يكبار در حضور 

استيك مقدار . بار تكراركنيد2مناسبترشناساگرتيتر كنيد و تيتراسيون را در حضور M01/0با سود 

.در نمونه داده شده گزارش كنيداستيك اسيدmgبرحسب شناساگررا با توجه به انتخاب درست اسيد
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اسيداندازه گيري بوريكآزمايش 2-2- 2

اسيد اندازه گيري مقدار بوريك:هدف 

اساس آزمايش 

106.4Kيك اسيد ضعيف تك پروتوني با بوريك اسيد -10
a را مستقيماً است كه نمي توان آن=×

ز، سوربيتول يا گليسرول عامل و، گلوكمانيتولولي با افزودن تركيبات آلي مثل،با يك باز قوي تيتر كرد

پس در . به راحتي آزاد شده و با باز قوي تيتر مي شودبوريك اسيدپروتون اسيدي آن تقويت شده و 

. و تعيين مقدار مي شودانجام استفاده از گليسرين با سود تيتراسيون بوريك اسيد با اين آزمايش 

:واكنش آن به صورت زير است 

B O

HOH

O H

CH

CH2

C
H2

OH

OH

OH

CH

CH2

C
H2

OH

OH

O
B

OH

CH

CH2

C
H2

O

OH

OOH

OH
B H

+
O O

H
+ +

mL50، بورت mL250، ارلن ماير mL0/10پي پت حبابدار :وسايل مورد نياز 

چرا بوريك اسيد ؟
اين اسيد در ساخت شيشه هاي مقاوم نسبت به گرما 

هاي شيشه اي، چيني ، متالوژي و به الياف،  )بوروسيليكات(
عنوان ضدحريق در عايقهاي سلولوزي و محصولات كتاني 

همچنين بوريك اسيد براي كنترل قارچ در . كاربرد دارد
.مركبات، پمادها و محلولهاي شستشوي چشم به كار مي رود
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ل فتالئين، گليسرين ، وفنشناساگر، M01/0مجهول، محلول سود بوريك اسيد:مواد مورد نياز 

M01/0هيدرو كلريك اسيد 

: روش كار 

از شروع پيش. استاندارد كرده ايد استفاده كنيداستيك اسيددر اين آزمايش از سودي كه در آزمايش 

.شودآزمايش چون گليسرين خود يك اسيد ضعيف است، بايد ابتدا خنثي 

آب مقطر و دو mL20گليسرين در يك ارلن ماير تميز وارد كرده و به آن حدود mL20پس حدود 

اضافه كنيد تا رنگ صورتي M01/0ل فتالئين اضافه كنيد و از بورت به آن قطره قطره سود وقطره فن

اضافه HClM01/0براي دقت بيشتر پس از ايجاد رنگ صورتي بوسيله قطره چكان آنقدر . ظاهر شود

. را خنثي كنيدكنيد تا رنگ صورتي از بين برود و مجدداً بوسيله سود با دقت آن

را وارد ارلن تميزي كرده از آنmL0/10را به حجم برسانيد و با پي پت مقدار دقيق بوريك اسيدنمونه 

را با ل فتالئين آنوفنشناساگرگليسرين خنثي شده اضافه كنيد و در حضور mL10و به آن حدود 

mgرا برحسب بوريك اسيدتيتر كرده و تيتراسيون را دو تا سه بار تكرار كنيد و مقدارM01/0سود 

.در نمونه گزارش كنيد
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كاهش–تيتراسيون اكسايش 2- 3

و كاهيده اگر يك يون، اتم يا مولكول الكترون دريافت كند . اين روشها بر مبناي انتقال الكترون هستند

كاهش از دو نيمه واكنش تشكيل -هر واكنش اكسايش. دشواگر الكترون از دست بدهد اكسيد مي

گرفتن همراه با نيم واكنش اكسايش همراه با از دست دادن الكترون و نيم واكنش كاهش. شده است

.الكترون است

oxidation neOx Red
Reduction RedneOx 

-

-

→+	��در

 →+ 
�در��

براي نيم واكنشهاي اكسايش (Eo)كاهش، هر چقدر تفاوت پتانسيل استاندارد - اكسايشش در يك واكن

.و كاهش بيشتر باشد، واكنش كاملتر است و اين نوع واكنش ها در تيتراسيونها اهميت بيشتري دارند

EReaction =  ECathode - EAnode =  ERed - EOx

تقريباً تمام عناصر و . هستند1برگشت پذيرها كاهش به كار رفته در تيتراسيون- واكنشهاي اكسايش

:تعداد زيادي از اجسام آلي را مي توان با اين روشها اندازه گيري كرد 

KMnO4براساس اكسايش با : ي سنجمنگانو- 1

هاي يدومتري آزاد و در واكنشI2هاي يديمتري براساس اكسايش با در واكنش: يد سنجي - 2

Iتوسط يونهاي كاهش  .صورت مي گيرد–

Cr2O7براساس اكسايش با : ي سنجكروماتو- 3
2-

BrO3براساس اكسايش با : ي سنجبروماتو- 4
-

روشهاي يد سنجي2- 1-3

1 - Reversible
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مانند (آن نسبت به بسياري از اكسيد كننده ها اكسايش يد اكسيد كننده نسبتاً ضعيفي است، پتانسيل 

.كه در شيمي تجزيه به كار مي روند پايينتر است) كروماتدي پتاسيم پرمنگنات و پتاسيم 

در دسته اول، موادي كه داراي . تيتراسيونهاي يد سنجي به طور كلي به دو دسته تقسيم مي شوند

I2سامانهپايينتر از اكسايشپتانسيل  / I-ازيعني پتانسيل استاندارد آنها كمتر،هستندv54/0است،

اين مواد را مي توان بوسيله تيتراسيون با محلول استاندارد يد . به سادگي توسط يد اكسيد مي گردند

مي نامند كه براي اندازه گيري عوامل 1سنجيي يداين روشها را روش مستقيم يا . اندازه گيري كرد

در دسته دوم، . ي گيرندمورد استفاده قرار م(II)سولفيتها، تيوسولفاتها، آرسنيتها و قلعكاهنده مانند

I2موادي كه پتانسيل اكسايش آنها بيشتر از پتانسيل سيستم  / I-يعني،استvEº > 0.54 است و مي

براي اندازه گيري اين مواد، به آنها مقداري از يك نمك يديد . تبديل كنندI2توانند يون يديد را به 

اضافه مي شود و مقدار يد آزاد شده را با محلول سديم سولفات استاندارد تيتر ) يديدپتاسيم معمولاً (

مي نامند و براي اندازه گيري مقدار اكسيد 2سنجييداين روشها را روش غير مستقيم يا . مي كنند

.روندبه كار مي... و سرب و (II)و آهن (II)كلر، برم، يدات، مسمانندكننده هايي

1 Iodimetry
2 Iodometry

 v0.54E2I2eI --
2 =+ o
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سنجياندازه گيري مس با روش يدمايشآز2- 1-3

سنجيبا روش يدCuاندازه گيري مقدار :  هدف 

اساس آزمايش

براي . است... ، اندازه گيري مس در آلياژها، سنگ معدن و سنجييديكي از مهمترين كاربردهاي روش 

اضافه مي شود و در (-I)در محيط اسيدي به آن مقدار اضافي يون يديد ) II(اندازه گيري يون مس

مقدار يد آزاد شده معادل مقدار . تشكيل مي شوندI2و محلول )(CuIيديدنتيجه واكنش، رسوب  مس

بنا بر اين  با تيتراسيون  محلول يد حاصل در حضور چسب نشاسته مي توان مقدار مس . يون مس است

.را تعيين نمود

3222
2

6423222

2
2

2

2

OS2NaI2Cu:mmolofNo

OSNa2NaIOS2NaI

I2CuI4I2Cu

e2II2

 v0.85ECuI2I22Cu
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+

=+

+

−+

−−

−+

↓

↓
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، شيشه ساعت، بالن ژوژه mL50، بورت mL250، ارلن mL0/10پي پت حبابدار :وسايل مورد نياز

mL250

، معرف چسب نشاسته،پودر يا M2استيك اسيد، محلول )KI %20( پتاسيم يديد : مواد مورد نياز

محلول سديم تيوسولفات



٣٨

روش كار

بسازيد و آن را به روش زير M01/0محلول سديم تيوسولفات mL0/10مقدار : قسمت اول 

محلول را در ارلن ريخته و با) I2M005/0( محلول استاندارد يد mL10مقدار . استاندارد كنيد

به اين صورت كه افزايش سديم تيوسولفات را تا ظهور رنگ زرد .سديم تيوسولفات تهيه شده تيتر كنيد

چسب نشاسته افزوده، رنگ شناساگركمرنگ محلول يد در ارلن ادامه داده و سپس به آن چند قطره از 

چرا در اينجا . تا از بين رفتن رنگ آبي ادامه دهيدمحلول آبي رنگ مي شود، حال تيتراسيون را

از ابتداي عمل تيتراسيون اضافه نمي شود؟شناساگر

را در ارلن ريخته و از آنmL0/10نمونه محلول مجهول مس را به حجم رسانده و مقدار : قسمت دوم 

افزوده و با شيشه ) KI %20( محلول پتاسيم يديد mL10و مقدار )M2(استيك اسيدmL1به آن 

5زمان قرار داده و بعد از) داخل كمد(دقيقه در تاريكي 5ارلن را پوشانده و مدت ربساعت روي د

سپس به .تيتر كرده تا به رنگ زرد كاهي برسيدM01/0دقيقه با محلول سديم تيوسولفات استاندارد 

. چسب نشاسته افزوده و تيتراسيون را تا ظهور رنگ شيري ادامه دهيدشناساگرmL1آن مقدار 

را در نمونه مجهول داده شده بر Cu(II)بار تكرار كرده و مقدار 3تا 2تيتراسيون را به همين ترتيب 

.گزارش كنيدmgحسب 
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يسنجونبا روش منگاFe(III)اندازه گيري يون 3-2- 2

يسنجبا روش منگانو(III)مقدار يون آهناندازه گيري آزمايش  :هدف 

اساس آزمايش

بسياري از مواد كاهنده  در محيط اسيدي يا قليايي مي توانند با پتاسيم پرمنگنات تركيب شده و يون 

خاتمه عمل بدون به كار بردن هيچ . تبديل كنند)IIو IIIو IVو VI( پرمنگنات را به يون منگنز 

چون رنگ تند و بنفش پرمنگنات در محلولهاي بي رنگ به خوبي ديده ،شناساگري قابل تشخيص است

.مي شود

MnO4است ولي يون  +Fe3پايدارترين گونه آهن در محلول آبي 
واكنش نمي دهد پس بايد  +Fe3با -

.استفاده مي شودSnCl2اننداي مكاهنده براي اين كار از .تبديل نمود(II)را به آهن (III)آهن

++++ ++ 4223 Sn2FeSn2Fe

دست ه تبديل شده و با ب(III)حاصل توسط يون پرمنگنات به آهن(II)سپس درمحلول اسيدي آهن

.اندازه گيري مي شود(III)آوردن مقدار پرمنگنات لازم ، مقدار آهن

O4HMn5FeH8MnO5Fe 2
23-

4
2 ++++ ++++

، mL50، شيشه ساعت، بورت mL250حجمي، بالن mL0/10پي پت حبابدار : وسايل مورد نياز 

mL250، شعله چراغ ، ميله همزن ، ارلن ماير mL600بشر 

اسيدمحلول استاندارد اگزاليك،KMnO4پودر يا محلول،(III)مجهول آهنمحلول: مواد مورد نياز

)M05/0(،اسيدسولفوريك)M6 ( ، هيدرو كلريك اسيد)M6 (لريد كقلع، محلولM25/0محلول ،

HgCl2 -Zimermann)محلول،)5%( Reihardt) Z.R

:روش كار 

.ساخته و با روش زير استاندارد كنيدM01/0KMnO4محلول mL250: قسمت اول 
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mL0/10اسيدمحلول اگزاليك)M05/0 ( را وارد ارلن كرده و به آن مقدارmL4-3 اسيدسولفوريك

M6 اضافه كرده و به آرامي تاC°60-50 حرارت دهيد، مواظب باشيد محلول نجوشد، در صورتي كه

.مطابق فرمول تجزيه شده و مقدار آن كم مي شوداسيدمحلول بجوشد، درمحيط اسيدي اگزاليك

پايان تيتراسيون ظهور رنگ صورتي . محلول داغ را با محلول پتاسيم پرمنگنات تهيه شده تيتر كنيد

. بماندثابت ثانيه 30اين رنگ بايستي براي . كمرنگ ناشي از اولين قطرات اضافي پرمنگنات است

يا رسوبي تشيكل شد محلول را دور ريخته و مجدداً هنگام حرارت دادن اگر رنگ محلول كدر شد (

.)را با دقت بيشتري انجام دهيدآزمايش 

mL600بشر بهرا از آنmL0/10را به حجم رسانده و مقدار (III )نمونه مجهول آهن: قسمت دوم 

،حرارت دهيدC°90 -70دماي به آن بيفزاييد و تا M6هيدرو كلريك اسيد mL10كنيد،منتقل 

توأم SnCl2ولي مواظب باشيد نجوشد، سپس نمونه گرم را به زير هود برده و به آن قطره قطره محلول 

صبر كنيد و سپس قطره بعدي را اضافه چند ثانيه بعد از افزودن هر قطره . اضافه كنيد،زدنبا هم

مي توانيد محلول (را آرامتر كرد SnCl2افزايشنتر شد بايستي وقتي رنگ محلول زرد روش.نماييد

SnCl2افزايش .) به محلول اضافه كنيدرده ورا با حجم مساوي از آب مقطر رقيق كSnCl2 را تا جايي

براي . از آن رنگ زرد محلول به طور كامل ناپديد شودديگريك قطرهافزايش ادامه دهيد كه با

دقت كنيد مقدار . (وارد بشر كنيدSnCl2ه يك تا دو قطر +Fe2به  +Fe3اطمينان از كاهش كامل 

SnCl2 به محلول حاصل مقدار )نبايستي به محلول اضافه شودزيادي ،mL100 آب مقطر سرد اضافه

2اضافه كرده و تكان دهيد و HgCl2محلول mL20به آن يك مرتبه كنيد تا محلول سرد شود و 

اگر رسوب تشكيل نشد يا سياه شد (،شودتشكيلHg2Cl2دقيقه صبر كنيد تا رسوب سفيد لاكي 

بدون صاف كردن (به محلول حاصل .)را ازابتدا با دقت بيشتر تكرار كنيدآزمايش محلول را دور ريخته و

و محلول حاصل را با فزودهاشباع ا(Z. R)محلولmL8-6آب مقطر سرد و mL200حدود ) رسوب

OHCOCOOCH 22422 ++→
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پايان تيتراسيون ظهور رنگ صورتي كمرنگ در محلول . تيتر كنيد،محلول پرمنگنات استاندارد شده

.در نمونه داده شده گزارش كنيدmgرا برحسب  +Fe3مقدار . است



٤٢

)  Cويتامين (اندازه گيري مقدار آسكوربيك اسيد 3-2- 3

را توليد كند، بنابراين از ويتامينهاي محلول در آب بوده كه بدن انسان قادر نيست آن Cويتامين

بسيار قوي پاد اكسنده اين ويتامين يك . ها ضرورت دارددريافت آن از طريق رژيم غذايي و يا مكمل

بوده كه در حفاظت از بدن در محيط هاي آبي بدن مانند ريه و قرنيه در مقابل راديكالهاي آزاد نقش 

كلاژن جهت استحكام بخشيدن به پوست، نقش اصلي اين ويتامين شركت در توليد. مهمي ايفا مي كند

ايمني ضروري بوده و سامانهبراي عملكرد بهينه  Cويتامين. استاستخوان، دندانها و ساير بافتهاي بدن 

در توليد بسياري از ناقلين عصبي نقش دارد، اين ويتامين براي جذب و عملكرد ساير مواد معدني از 

و ممانعت از رسوب  LDLايشهمچنين در جلوگيري از اكس. مورد نياز است Eجمله آهن و ويتامين

عنوان يك مكمل رژيمي ه اين ماده ب. چربيها در عروق موثر بوده به سلامت قلب و عروق كمك مي كند

توصيه مي ... ايمني، جلوگيري از سرماخوردگي و سامانهبراي كمك به سلامتي قلب و عروق، تقويت 

.شود

سنجيآسكوربيك اسيد موجود در قرص ها و مكمل هاي غذايي با روش يداندازه گيري مقدار: هدف

:اساس آزمايش

با) سنجييد(كاهشاكسايش و تيتراسيونتوسطدر يك محلولCويتامينغلظتتعييناين روش 

صورت يد ه در اين تيتراسيون يون يدات طبق واكنش زير ب. استپتاسيم يديد حضورپتاسيم يدات در

:شودكاهيده مي
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IO3− + 6 H+ + 5 e− → ½ I2 + 3 H2O

:يد اكسيد شده استشكلدر حالي كه يون يديد به 

2 I− → I2 + 2 e−

:اين گونه استيديدويداتبينواكنشنشان مي دهد كهمعادلاتاين نيمهتركيب 

2 IO3
− + 10 I− + 12 H+ → 6 I2 + 6 H2O

را به باز مزدوج آن تبديل مي كند و يد به يون يديد يد تشكيل شده در اين واكنش آسكوربيك اسيد

:كاهيده مي شود

با توجه به اين واكنش تا زماني كه همه آسكوربيك اسيد اكسيد شود يد تشكيل شده بلافاصله به يديد 

دهد و كمپلكس آبي سياه چسب نشاسته واكنش ميشناساگرپس از آن يد اضافي با . كاهيده مي شود

.وجود مي آيد كه نمايانگر نقطه پاياني تيتراسيون استه بيد و نشاسته

و ميوهوبسته بندي شدهتازه ياآب ميوه هاي،Cويتامينقرص هاياستفاده بابراياين روش 

.جامد مناسب استسبزيجات

: وسايل مورد نياز

استوانه مدرج،  mL 100و mL 250حجم سنجي، بالن  mL 250، ارلن mL 50بورت 

10 mL  100و mL 100، بشر mL  ،چراغ بونزن و سه پايه فلزي، ترازو، همزن شيشه اي ،

5mLپيپت 
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: مواد مورد نياز

، M 0.002، محلول پتاسيم يدات 1M،نشاسته، اسيد كلريدريك  %20محلول پتاسيم يديد

قرص ويتامين ث 

:وش كارر

محلول سازي:اول قسمت 

آب مقطر حل كنيدو mL10-7نشاسته را توزين كرده ودر g 1.0مقدار :معرف چسب نشاسته-1

و حرارت آب در حال جوش بريزيدmL100را دروندست آمد آنه كه محلول شفاف بپس ازآن

.قبل از استفاده از چسب نشاسته اجازه دهيد تا محلول سرد شود.دشوشفاف دهيد تا 

100دريك شبياچند ساعتيدات را برايپتاسيم1gدر صورت امكان، : محلول پتاسيم يدات-2

مقدار مورد نياز را توزين كرده و در ،با دقتوشود تا خنكدهيداجازه. خشك كنيددرجه سانتي گراد

250سپس در بالن حجمي. مقداري آب مقطر حل كنيد mLحجم برسانيدبه.

در آب مقطر حل mL100سنجيبالن حجمرا توزين كرده و درون Cقرص ويتامين : نمونهتهيه -٣

با اكسيژن اتمسفري در طول زمان حساس يشدر اكسااسيدسكوربيكV.نموده و به حجم برسانيد

گردد، اگر از چند ساعت قبل نمونه به همين دليل، نمونه بايد بلافاصله قبل از تيتراسيون آماده .است

اگزاليك اسيد نيز توليد و در اكسيداسيون شركت آماده شود، ممكن است علاوه بر آسكوربيك اسيد، 

.كند
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محلول سازي mL100سنجيبراي بقيه محلول ها جرم مورد نياز را وزن نموده و در بالن حجم-4

.را انجام دهيد

سنجييدتيتراسيون: دوم قسمت

mLطر، آب مقmL100آسكوربيك اسيد را درون ارلن ريخته و به آن محلول حاوي mL10مقدار 

. چسب نشاسته اضافه نماييدشناساگرmL1و )KI %20( پتاسيم يديدml10كلريدريك اسيد، 5

مشكي تيره به دليل ايجاد كمپلكس -تا ايجاد رنگ آبيM 0.002حال اين محلول را با پتاسيم يدات 

مصرفي را KIO3بار به همين صورت انجام داده و مقدار  2تيتراسيون را . نشاسته تيتر كنيد-يد

.يادداشت كنيد

:خواسته ها

محاسبه كنيد در هر تيتراسيون چند مول يون يدات در واكنش تشكيل يد مصرف شده است؟-1

تعيين كنيد در هر تيتراسيون چند مول يد تشكيل شده است؟-2

سپس ميلي مولاريته آسكوربيك اسيد موجود در نمونه را محاسبه و مقدار آن را بر حسب مول و -3

.گرم موجود در واحد گزارش كنيد
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سنجي كمپلكسهاي تيتراسيون 4-2

ورديناسيون يا ئوبسياري از يونهاي فلزي با گروههايي كه داراي زوج الكترون هستند تركيبات ك

گروهي را كه الكترون خود را به طور يك جانبه در اختيار يون فلز قرار مي.كمپلكس به وجود مي آورند

به ليگاندهاي يك ،وردينانس شونده دارندئوبسته به اينكه چند اتم كهاليگاند. دهد ليگاند مي گويند

هاي مهمترين ليگاند مورد استفاده در تيتراسيون. دشوندندانه، دو دندانه و چند دندانه تقسيم مي 

است كه EDTAن دي آمين تترا استيك اسيد ياليك ليگاند شش دندانه به نام اتيسنجي كمپلكس

.مي شودآن استفاده م معمولاً نمك دي سدي

EDTA يعني يك مول . مي كند1: 1با همه كاتيونهاي فلزي توليد كمپلكسهايEDTA با يك مول از

.كاتيون فلزي واكنش داده و يك مول كمپلكس توليد مي كند

بافري نموده و با انتخاب شناساگر مناسبpHمحلول مورد نظر را در سنجي لكسپبراي تيتراسيون كم

تغيير رنگ محسوس نشان دهنده . تيتر مي شودEDTAيون فلزي توسط محلول استاندارد ،مناسب

.نقطه پايان است
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اندازه گيري سختي آبآزمايش 2- 1-4

سنجي اندازه گيري مقدار سختي كل آب با روش تيتراسيون كمپلكس: هدف 

اساس آزمايش

ه هاي موجود در آب كه جانشين سديم و پتاسيم صابون شدبه مجموع كاتيونآب 1گذشته، سختيدر 

ولي امروزه سختي آب به غلظتي از كلسيم كربنات كه معادل تمام . شدگفته مي،و رسوب مي كردند

كلسيم و نمكهايسختي عبارتست از مجموع . شوداطلاق مي،كاتيونهاي چند ظرفيتي در آب است

كلسيم كربنات نشان داده ppmزيم موجود در آب و درجه سختي آب برحسب ميلي گرم برليتر يا مني

.مي شود

.براي سختي آب معمولاً از دو اصطلاح سختي ثابت و موقت استفاده مي شود

سولفات، هايي مانند آنيون همراه كلسيم و منيزيم كه نمك هاي دارايآب هايي كه در:سختي ثابت

.ندبا جوشاندن نرم نمي شووندهست، نيترات و سيليكات يدكلر

كلسيم و منيزيم موجود در آب وكربناتبي كربناتنمك هايت از مجموع اسعبارت:سختي موقت

كربنات و منيزيم كلسيم خود را از دست داده و به صورت CO2كه در اثر حرارت و جوشاندن نيمي از 

.مي شوندرسوب نموده و از آب جدا كربنات 

OHCOMgCO)Mg(HCO

OHCOCaCO)Ca(HCO

223
C100

23

223
C100

23

++ →

++ →

↑↓

↑↓

o

o

.مجموع سختي ثابت و موقت، سختي كل ناميده مي شود

در حضور شناساگر اريو كروم بلاك تي EDTAبا براي تعيين سختي آب از تيتراسيون مستقيم 

(EBT)10در =pHاستفاده مي شود.

1 - Hardness
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mL400، بشر mL50، بورت mL250ارلن ،mL0/100پي پت حبابدار : وسايل مورد نياز

Na2ترااستيك اسيد م تنمك دي سدي: مواد مورد نياز  EDTA يا محلول استاندارد به صورت جامد

EDTAM01/010، نمونه آب، بافر =pHاريوكروم بلاك، شناساگرT(EBT)امد،به صورت ج

.اساگر موركسيد به صورت پودرنش-آمونياك غليظ،/Ni2+M01تيترازول

روش كار

.تهيه كرده و به روش زير استاندارد كنيدM01/0EDTAمحلولmL500: قسمت اول 

M01/0Niاز محلول استاندارد  mL0/10مقدار دقيق  mL2-1را وارد ارلن كرده و به آن +2

ند ميلي چسپس به محلول به اندازه .)رنگ محلول آبي كمرنگ مي شود(آمونياك غليظ اضافه كنيد 

با ورنگ قرمز مايل به قهوه اي ايجاد مي شود. موركسيد اضافه كنيدشناساگر)اسپاتولنوك (گرم 

چند قطره رنگ از افزايش تهيه شده تا رسيدن به رنگ زرشكي تيتر كنيد و پس EDTAمحلول 

دو تا سه مرتبه . ظهور رنگ بنفش پايان تيتراسيون است. شودميتبديلرنگ بنفش به زرشكي

.رار كنيدتيتراسيون را تك

را از نمونه  آب mL0/100بشر را از نمونه  آب پر كنيد و با پي پت حبابدار مقدار دقيق : قسمت دوم 

و نـوك اسـپاتول شناسـاگر اريـوكروم     pH= 10بافرmL4-3وارد ارلن كرده و به آن با پي پت حبابدار 

تهيه شده تا رسيدن به EDTAبا محلول وافزوده، رنگ محلول قرمز بنفش مي شود(EBT)تي بلاك

مقـدار سـختي كـل را برحسـب    . دو تـا سـه مرتبـه تيتراسـيون را تكـرار كنيـد      . رنگ آبي تيتـر كنيـد  

CaCO3mg/Lگزارش كنيد.
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اندازه گيري سختي كلسيمآزمايش 4-2- 2

اندازه گيري سختي كلسيم و سختي موقت: هدف

اساس آزمايش

MgEDTAنسبت به Ca EDTAاساس اندازه گيري كلسيم در حضور منيزيم پايدارتر بودن كمپلكس 

هاي pHدر  +Mg2اما .كمپلكس تشكيل مي دهد  +Mg2سپس با و +Ca2ابتدا با EDTAپس . است

پس . مي دهد و رسوب كرده و نمي تواند مزاحمتي ايجاد كندMg(OH)2تشكيل 10از بالاتر

.دشوانجام مي pH= 12-14درتيتراسيون 

روش كار

محلول mL4 -3از نمونه ي آب را وارد ارلن كرده و به آن mL0/100با پي پت حبابدار مقدار دقيق 

پايان . تيتر كنيدEDTAM01/0موركسيد افزوده و با محلول شناساگرو نوك اسپاتول M2سود

تيتراسيون را دو تا سه بار تكرار كنيد و مقدار سختي .تغيير رنگ صورتي به بنفش استتيتراسيون 

.گزارش كنيدCaCO3mg/Lكلسيم را برحسب

CaCO3mg/LبرحسبMgسختي =  سختي كل   - سختي كلسيم  

.گزارش كنيدCaCO3mg/Lو سختي كلسيم را جداگانه بر حسب منيزيمسختي ،مقادير سختي كل
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1هاي تشكيل رسوبتيتراسيون2- 5

رسوبي محلول تيتراسيون در .ي است رسوبهاي رسوبي تيتراسيون يكي از كاربردهاي واكنش

افزوده ) رسوب كننده (آناليت بهاست را كه داراي غلظت استاندارد ) رسوب دهنده (تيتركننده 

مي كنند تارسمبرحسب حجم افزوده شده از تيتركننده وتغييرات يك خاصيت فيزيكي محلول را

با استفاده از حجم .تيتراسيون مشاهده شوديان اهنگامي كه رسوب به طور كامل تشكيل ونقطه پ

براي اندازه گيري يك نمونه با . تيتركننده  مصرف شده وغلظت آن مي توان غلظت آناليت را تعيين كرد

:زير برقرارباشد ط ايشرروش تيتراسيون رسوبي بايد 

اين شرط بياني از كامل بودن يابه عبارتي ثابت تعادل .شده بسيار كم باشد حلاليت رسوب تشكيل- 1

.استبسيار بالاي واكنش تيتراسيون 

ه طوري كه ناخالصي موجب تغيير نسبت استوكيومتري آناليت و ب.رسوب ايجاد شده خالص باشد - 2

.تيتركننده نشود 

نشين شود تا رنگ شناساگر در محلول سوب تشكيل شده داراي ذرات درشت باشد تا به خوبي تهر- 3

.قابل تشخيص باشد 

.سريع تشكيل شود رسوبواكنش تشكيل - 4

. موجود باشدتيتراسيون نقطه  پايان انجام كامل واكنش يا تشخيص  براي تشخيص روشي - 5

-I)مهمترين كاربرد تيتراسيونهاي رسوبي اندازه گيري يونهاي هاليدي  , Br- , Cl-)،CNS- است... و .

با . نيز معروفند1انجام مي شود اين روشها به روشهاي نقره سنجي(+Ag)يون نقره باچون تيتراسيون 

AgBrنيترات به عنوان محلول تيتر كننده رسوبهاي مثل نقرهافزايش , AgCl تشكيل مي شود... و.

1 -Precipitation titration
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----

-

CNS,I,Br,ClX

AgXXAg

=

+ ↓+

2روش مورهاندازه گيري يون كلريد بآزمايش 2- 1-5

روش مورهاندازه گيري يون كلريد ب: هدف 

اساس آزمايش

. دشواستفاده مي(-Br)و برميد (-Cl)كلريداين روش بيشتر از صد سال است كه براي اندازه گيري يون

استاندارد شده توسـط  (AgNO3)نيترات نقرهازاست كه يك تيتراسيون رسوبي مستقيم در اين روش 

براي تعيين نقطه پايان از شناساگركرومات .استفاده مي شود ) به عنوان استاندارد اوليه (لريد كسديم 

تا تشكيل رسوب آجـري  ) pH= 7(درمحيط خنثي استفاده مي شود و تيتراسيون (K2CrO4)پتاسيم 

.مي شودانجام (Ag2CrO4)رنگ 

(s)AgCrOCrO2Ag

(s)AgClClAg

4
-2
4

-

+

↓+

+

+

، شيشه mL400، بشرmL250، ارلن mL0/100حبابدار ، پي پتmL50بورت : وسايل مورد نياز 

.ساعت

شـده،  اسـتاندارد ) AgNO3M01/0(نيتـرات نقـره  كلريد مجهول، محلول محلول يون:مواد مورد نياز

.به عنوان شناساگر(K2CrO4)محلول كرومات پتاسيم 

1 -Argentometry
2 -Mohr

واكنش تيتراسيون

واكنش نقطه ي  پاياني
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روش كار

مقدار . را تهيه كرده و استاندارد كنيد) AgNO3M01/0(نيترات نقره محلول mL250: قسمت اول 

mL0/10 محلول استاندارد)NaClM01/0 ( را وارد ارلن ماير كرده و به آن يك تا دو قطره محلول

وجود آمدن رنگ ه تهيه شده تا ب(AgNO3)نيترات نقره و با محلول كردهاضافه كنيدK2CrO4شناساگر

.تيتراسيون را دو تا سه مرتبه تكرار كنيد. تيتر كنيدآجري زرد 

را با پي پت وارد ارلن كرده و از آنmL0/10نمونه داده شده را به حجم رسانده و مقدار : قسمت دوم

دو تا . تهيه شده با غلظت معين تيتر كنيد(AgNO3)نيترات نقره با محلول K2CrO4در حضور معرف 

.در نمونه داده شده گزارش كنيدmgرا برحسب -Clمقدار .سه مرتبه تيتراسيون را تكرار كنيد

و يا از ريختن آن به روي AgNO3هنگام كار سعي كنيد از آغشته شدن دستهاي خود به محلول: توجه 

.چون دست يا ميز قرمز رنگ مي شود كه قابل شستشو نيست. ميز كار جلوگيري كنيد

1اندازه گيري يون كلريد با روش ولهاردآزمايش 5-2- 2

آشنايي با تيتراسيون برگشتي و اندازه گيري يون كلريد با روش ولهارد: هدف 

اساس آزمايش

در تيتراسيون برگشتي مقدار اضافي از محلول تيتر كننده به محلول اضافه مي شود و مقدار اضافي 

با روش ولهارد طريقه اي براي تيتراسيون يون نقره. تيتركننده با محلول استاندارد ديگري تيتر مي شود

1 -Volhard



٥٣

با اين روش به طور غير مستقيم مي توان مقدار هاليدها يا هر آنيون . پتاسيم تيوسيانات استاندارد است

.تعيين نمودرادهدمي نيترات رسوب نقره ديگري كه به طور كمي با 

شناساگرمقدار هاليد به وسيله تيتراسيون برگشتي در محيط اسيدي توسط تيوسيانات و با استفاده از 

NH4Fe(SO4)2نياز به يك محيط به شدت اسيدي گوياي ارجحيت بارز روش . اندازه گيري مي شود

الات در محيط خنثي گزاوي نظير كربناتيزيرا يونها،ولهارد نسبت به ساير روشهاي تجزيه هاليدهاست

.توليد نمك هاي نقره كم محلول مي كنند ولي درمحيط اسيدي مزاحمتي نخواهند داشت

افزوده مي شود و هنگامي كه تمامي يون هاليد با يون نقره رسوب AgNO3يش مقدار اضافي براي آزما

سفيد رنگ مي دهد و (AgSCN)با تيوسيانات تشكيل رسوب نقره تيوسيانات +Agكرد اضافه يون 

واكنش داده و كمپلكس  +Fe3با شناساگر (-SCN)اولين مقدار اضافه يون تيتر كننده يعني تيوسيانات 

.شودرنگ تشكيل ميخوني لول قرمز مح

Fe(SCN)3CNSFe

AgSCNSCN(excess)Ag

(excess)AgAgCl(excess)AgCl

3
-3

-

-

+

+

++

+

+

++

↓

↓

ولي نقره كلريد از نقره تيوسيانات محلولتر است، در نتيجه در اندازه گيري يون كلريد با روش ولهارد، در 

.زير پيشرفت مي كندواكنش ،اضافي يون نقرهبرگشتي تيتراسيوننزديكي انتهاي 

ClAgSCN(s)SCNAgCl(s) -- ++

حاصل اين پديده عبارت از مصرف . واكنش بالا موجب محو نقطه  پاياني در تجزيه ي يون كلريد ميشود

براي اجتناب از اين امر، . زياد يون تيوسيانات است كه به نتايج پايينتر براي يون كلريد منجر مي شود

.شوديا صاف شده و يا به طريقي پوشانده مي،برگشتيش از تيتراسيونپينقره كلريد 
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، محلول استاندارد AgNO3M01/0محلول مجهول يون كلريد ، محلول استاندارد : مواد مورد نياز 

NaSCNM01/0 ،شناساگرNH4Fe(SO4)2 .

روش كار

مقدار. ا تهيه و استاندارد كنيدر) KSCNM01/0(محلول تيوسيانات mL250: قسمت اول 

mL0/10 از محلول)AgNO3M01/0 (ن آبا فاكتور معلوم را وارد ارلن كرده و بهmL50 آب مقطر

كه و محلول حاصل را در حاليردهاضافه كNH4Fe(SO4)2شناساگرmL1عاري از يون كلريد و حدود 

. وجود آمدن رنگ قرمز كمرنگ پايدار تيتر كنيدبه تهيه شده تا KSCNبه خوبي هم مي زنيد با محلول 

.ه تيتراسيون را تكرار كنيددو تا سه مرتب

را با پي پت وارد ارلن ماير از آنmL0/10نمونه داده شده را به حجم رسانده و مقدار : قسمت دوم 

و ) كلروفرم يا بنزن(محلول نيترو بنزن mL1، غلظت معين با AgNO3محلول mL0/20كرده و به آن 

KSCNزدن شديد با محلول اضافه كنيد و همراه با همNH4Fe(SO4)2معرف mL1سپس حدود 

دو تا سه مرتبه تيتراسيون را تكرار . تا ايجاد رنگ قرمز كمرنگ تيتر كنيدغلظت معين تهيه شده و با 

.در نمونه داده شده گزارش كنيدmgرا برحسب -Clمقدار . كنيد
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