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  . مقدمه1

در نمونه های غیر آبی  با استفاده از  (TBN) بازی ی عددریگاندازه هایی یکی از مهمترین روش طورکلبه

بنیان نهاده شده ، ISO 3771مطابق با استاندارد استفاده از تکنیک پتانسیومتری روش تیتراسیون بر مبنای 

 واحد برحسب بازی ی، مقدار دقیق عددرآبیغمحیط  pHاز الکترود کمباین  است. در این روش، با استفاده

mg KOH/g نقطه هم ارزی در تیتراسیون،  داکردنیپشود. روش انجام تیتراسیون بر مبنای ی میریگاندازه

استوار است. انجام این روش به این صورت است که در ابتدا نمونه، در حلال مناسب حل شده و سپس با 

 . مورد سنجش قرار می گیردمول بر لیتر  0.1با غلظت استاندارد   پرکلریک اسید در استیک اسیدمحلول 

ساخته شده در شرکت دانش دستگاه تیتراتور با توجه به طراحی سخت افزاری و نرم افزاری انجام شده، 

منحصر طراحی این با صحت و دقت بسیار مناسب انجام دهد.  آزمون رااین  تواندیم، بنیان ابتکار تجهیز آزما

به ازای یک نمونه انجام تیتراسیون های متوالی تمایل کاربر  در صورتی بوده که، اگونهبهدستگاه به فرد 

همچنین، در صورتی که تعداد آزمون های تیتراسیون متوالی بیش از  .توسط دستگاه انجام پذیر استخاص 

)مانند میانگین، انحراف استاندارد و انحراف استاندارد  ی آماری مربوط به آن آنالیزهادادهعدد باشد  2

با توجه به اینکه یکی از اهداف بسیار مهم در یک آزمایشگاه بهبود . گرددیم ارائهصفحه آنالیز در ، نسبی(

صحت و دقت در نتایج ارایه شده می باشد، بنابراین با استفاده از دستگاه تیتراتور ارایه شده و قابلیت های 

تراسیون های متوالی بر روی یک با انجام تیفراوانی که دارد و همچنین مزایایی  که نسبت به رقبا دارد، 

 . ابدییمبهبود به صورت قابل توجهی نمونه، صحت و دقت آن آنالیز 

توسط این  بازیعدد ی غلظت ریگاندازه، سعی شده است که تمامی موارد مهم در شدهارائهدر متن آموزشی 

 و دستگاه، پارامترهای تنظیم شدهی سازآماده، هامحلولی سازآماده، ازیموردندستگاه، اعم از مواد و وسایل 

همچنین با توجه به اهمیت انجام  به تفصیل توضیح داده شود.، انجام تیتراسیون توضیحات در مورد مراحل

، در این دستگاه یک برنامه مجزا پرکلریک اسیدآزمون استاندارد سازی تیترانت و بدست آوردن غلظت دقیق 

است که کاربر می تواند آن را به راحتی اجرا کند. با استفاده از این  برای انجام این آزمون، تدارک دیده شده

 

دستگاه  های نفتی با استفاده ازدر فرآورده (TBN)بازیعدد  گیریاندازه دستورالعمل

 ISO-3771مطابق با استاندارد  تیتراتور به روش پتانسیومتری
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رقم اعشار بدست می  4( تا پرکلریک اسید در استیک اسیدآزمون طراحی شده، غلظت تیترانت مورد نظر )

آید. با توجه به مورد اخیر، وجود این آزمون نقش بسیار بزرگی را در بهبود صحت و دقت نتایج آزمون خواهد 

 اشت. د

نوشته شده است. با توجه به اولویت  "سوالات متداول"لازم به ذکر است که در این متن، قسمتی به عنوان 

قرار دادن نیاز مشتری سعی شده است که کلیه موارد و مشکلاتی که یک کاربر احتمال دارد با آن برخورد 

ی، اشکال ایجاد شده در آنالیز را مرتفع داشته باشد در قسمت مربوطه آورده شود و کاربر می تواند طی مراحل

 کند. 

و همچنین  pdfبا تمامی جزییات، با فرمت  شدهانجامهای از تیتراسیون در پایان هر آنالیز نیز، گزارش کاملی

 خواهد شد. لازم به ذکر است که این آنالیز بر مبنای استاندارد ارائه)در صورت تمایل کاربر(،  گزارش مختصر

ISO 3771 شده است. ائهار 

 : یازموردن. مواد 2

   (یا ایزوپروپیل الکل )ایزوپروپانول پروپانول -2 (1

 استیک اسید گلاسیال (2

 استون (3

 در استیک اسید )الزاما به صورت محلول تجاری( پرکلریک اسید (4

 )ترجیحا با کمترین میزان ناخالصی( تولوئن (5

 دو بار تقطیر آب مقطر (6

 مولار 0.1( با غلظت HCl) هیدروکلریک اسید (7

 )به صورت پودر جامد( لیتیم کلراید (8

 درصد  99یا  70اتانول  (9

 (Soda limeسودا لایم ) (10

 کاربردهبهبا بالاترین درجه خلوص  ذکرشدهیحاً تمامی مواد ترج کهلازم به ذکر است  :1شماره  نکته

عدد بازی لازم به ذکر است که در صورت استفاده از مواد نامرغوب، صحت آزمون اندازه گیری شوند. 

 تغییر می یابد و همچنین نمودارهای آنالیز انجام شده دارای نویزهای بسیاری خواهد بود.

 نمونه های روغن بازیدر آزمون عدد  در مورد مواد مورد نیازنکات مهم 
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نمونه های  بازیدر بعضی موارد دیده شده است که به علت وجود ناخالصی در تولوئن آنالیز عدد  .1

روغن از صحت لازم برخوردار نبوده است. این مورد زمانی بسیار مشهود می شود که، تولوئن مورد 

گزارش شده، وابستگی  بازیاستفاده حاوی مقداری مواد اسیدی یا قلیایی باشد. در این صورت، عدد 

 زیادی به نوع ناخالصی خواهد داشت.

( به منظور پرکننده الکترود مورد استفاده قرار می گیرد، LiClبا توجه به اینکه لیتیوم کلرید اشباع ) .2

بنابراین با توجه به حساسیت بالای الکترود نیاز است که بالاترین درجه خلوصی که در بازار موجود 

 است و مرغوب ترین کیفیت مورد استفاده قرار گیرد. 

ده دستگاه، می تواند برند خاصی لازم به ذکر است که صرفا در صورت تمایل کاربر، شرکت ارایه کنن .3

 را که از جهت خلوص مورد تایید باشد معرفی کند.

نیاز است که بالاترین درجه خلوص )ترجیحا خلوص  بازیایزوپروپانول به کار رفته در آزمون  .4

آزمایشگاهی( را داشته باشد. متاسفانه در بعضی از موارد، در بازار این ماده به شکل نامرغوب به 

رسد که به علت آلودگی موجود در این ماده نویزهای زیادی در آزمون ایجاد می شود. فروش می 

بنابراین تاکید می شود که، سعی شود که این ماده خلوص قابل قبول را داشته باشد و از مشتریان 

گرامی تقاضا داریم که از خرید نمونه صنعتی این ماده اجتناب کنند. در بعضی از نمونه های موجود 

بازار این ماده به صورت رنگی  به فروش میرسد که محتوی مقدار زیادی یون )یون های آهن و  در

 کروم( در آن می باشد که برای این آنالیز مناسب نمی باشد.

 یاز موردنوسایل و تجهیزات .3

 رقم اعشار( 3ترازوی دیجیتال آزمایشگاهی )حداقل با   (1

 (Combined glass pH electrode in non-aqueous media) محیط غیرآبی pHالکترود کمباین  (2

 )یک عدد( پیست حاوی حلال (3

 )یک عدد( پیست حاوی آب مقطر (4

 )یک عدد( پیست حاوی ایزوپروپانول (5

 )یک عدد( ی مدرجتریلیلیم 25پیپت  (6

 )یک عدد( تریلیلیم 1000بالن ژوژه به حجم  (7

 )دو عدد( تریلیلیم 500بالن ژوژه به حجم  (8

 )یک عدد( تریلیلیم 100بشر  (9

 استانداردسازیآزمون در  THAMجهت برداشتن  تریلیلیم 10دارحبابپیپت  (10
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 در آماده سازی حلال میلی لیتری جهت برداشتن آب مقطر 5 دارحبابپیپت  (11

 پیست حاوی اتانول )یک عدد( (12

 میلی لیتر )یک عدد( 10استوانه مدرج  (13

 

و کلیدی را در نتایج  (مهمترین نقش: با توجه به اینکه شستشوی الکترود نقش بسیار مهم )به عبارتی نکته

عدد پیست و سایر وسایل  4آنالیز عدد بازی خواهد داشت بنابراین تقاضا داریم که کاربران محترم در تهیه 

 لازم جهت شستشوی الکترود، اهتمام لازم را داشته باشند.

به منظور تهیه حلال  500جلوگیری از ایجاد آلودگی خواهشمند است که، الزاما دو عدد بالن  به منظور نکته:

 مطابق با متن تهیه شود. این مورد به منظور جلوگیری از مشکلات بعدی الزامی است. 

به  زیحلال به/از سل آنال هیافزودن و تخل ندیبه همراه دستگاه، فرآ واحد شستشو هیدر صورت ته  نکته:

افزار دستگاه در نرم "Solvent Pumps"از بخش  دیتوانیافزودن حلال، م یقابل انجام است. برا یادگس

(module control )دیاز کل ای "Solvent" وجود واحد . دییاستفاده نما واحد شستشو یشده بر رو هیتعب

. پس از اتمام دیوارد کن زیحلال را به دقت به سل آنال ازیتا حجم مورد ن دهدیبه شما اجازه م شستشو،

کار از تماس  نی. ادیاستفاده کن "Waste" دی، از کلظرف واکنشمحلول از  منیا هیبه منظور تخل ز،یآنال

 . بهبود می بخشدکاربر را  یمنیکرده و ا یریجلوگ زیمورد استفاده در آنال یهاکاربر با حلال میمستق

 از سلامت کاربر ،شدهو کنترل قیبه صورت دق افزودن حلال ندیفرآ علاوه بر کنترلروش،  نیبا استفاده از ا

 .گرددیمحافظت م نیز 

 

 

  یازموردن یهامحلولطریقه ساخت .4

 ترانت،یت یاستانداردساز یآزمون ها ندیدر انجام  فرآ ازیمورد ن یهامحلول یمنظور از محلول ها، تمامنکته: 

 باشد. ینمونه روغن م( TBN) بازیعدد  نییانجام آزمون بلانک و تع

مول  1/0با غلظت  in Acetic Acid  HCLO4پرکلریک اسید در استیک اسیدتهیه محلول استاندارد . 4.1

 بر لیتر
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، به سادگی امکان پذیر نیست و پرکلریک اسید در استیک اسیدمحلول با توجه به اینکه ساخت : نکته

همچنین احتمال ایجاد رسوب در درون دستگاه وجود دارد، موکدا توصیه می گردد که این محلول به صورت 

تهیه شود و از ساخت این محلول در آزمایشگاه خودداری شود. همچنین لازم به ذکر است که در  تجاری

با معمولا محلول های ایجاد شده در آزمایشگاه ظت غلول در آزمایشگاه ساخته شود، لصورتی که این مح

مولار( تفاوت دارند. بنابراین باز هم تاکید می کنیم این  0.1غلظت استاندارد مورد نیاز در این تیتراسیون )

مورد استفاده قرار گیرد. لازم به ذکر است که صرفا در صورت خریداری شده و محلول به صورت تجاری 

قبلا مورد و عملکرد رایه کننده دستگاه، می تواند برند خاصی را که از جهت خلوص تمایل کاربر، شرکت ا

  .نمایدمعرفی به کاربر تایید قرار گرفته است 

 

 (ISO 3771تهیه حلال )مطابق با استاندارد  .4.2

سپس  میلی لیتری منتقل می کنیم. 1000میلی لیتر استون را به یک بالن  100 بشر به وسیله یک ابتدا

و محتویات  کنیم می اضافهمیلی لیتری  1000سی سی استیک اسید را به وسیله بشر به همان بالن  300

بالن و همگن شدن  نپس از تکان داد. سی سی تولوئن تا خط نشانه پر می کنیم 600داخل بالن را با 

  .منتقل کنید )در صورت وجود( محتویات آن، این محلول را به بطری حلال متصل به واحد شستشو

به دستی، صورتبهحلال وجود نداشته باشد نیاز است  واحد، این شدهارائه دستگاه  در ورژن کهیدرصورت

انتقال حلال نیاز است ابتدا ظرف واکنش از محل نصب آن در دستگاه بیرون  برایاضافه شود.  ظرف واکنش

به  تواندیم، واحد شستشواضافه شود. خروج مواد زائد هم در صورت وجود آورده شود و سپس به آن حلال 

خروج حلال به صورت دستی نیز بعد از آنالیز و بعد از جدا کردن ظرف واکنش از انجام گیرد.  خودکارشیوه 

 دستگاه توسط کاربر انجام گیرد. 

به عنوان استاندار اولیه به منظور انجام  (THAM)آمینومتان )هیدروکسی متیل(تریس  تهیه محلول  .4.3

 :و تعیین غلظت آن پرکلریک اسید در استیک اسیدآزمون استاندارد سازی 

آزمون استاندارد سازی تیترانت  ،بسیار حائز اهمیت است TBN یکی از موارد بسیار مهمی که در آزمون

NBT مولار( می باشد. این آزمون در صحت نتایج ارایه شده  0.1با غلظت  )پرکلریک اسید در استیک اسید

 است. در بسیاری از موارد به علت عدم انجام این آزمون، صحت آنالیز تغییر می کند. بسیار مهم

 100 یحاًترج)تمیز ابتدا یک عدد بشر کوچک (، THAMاین آزمون ) sampleبه منظور تهیه محلول 

با  THAMگرم از  0.5. سپس مقدار حدود کنیمیمترازو قرار داده و ترازو را صفر ( را بر روی یتریلیلیم

مقدار وزن شده متفاوت  یعتاًطبدرصد نباشد،  100درصد خلوص این ماده  کهیدرصورت) %100درجه خلوص
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تا خط لیتری انتقال دهید. سپس محتویات بالن را میلی 100خواهد بود.( را وزن کرده و آن را به یک بالن 

 به حجم برسانید.  ،استیک اسیدبا  نشانه

 قداری ازمالن، بلازم به ذکر است که به منظور دقیق بودن محلول سازی، نیاز است قبل از به حجم رساندن 

ود شال داده انتق استیک اسید در بشری که با آن توزین کرده اید کر داده شود )چندین بار( و سپس به بالن

)تا ادن بالن پس از تکان داز بشر به درون بالن منتقل شده است.  THAMکه تمامی  تا اطمینان حاصل شود

  .تاسانت ی تیتراستانداردسازو همگن شدن محتویات آن، این محلول مناسب آزمون حل شدن کامل جامد( 

واکنش  را به درون ظرف THAMمیلی لیتر، از محلول  10جهت انجام آنالیز به وسیله پیپت حبابدار 

داردسازی را میلی لیتر استیک اسید اضافه کنید و سپس آنالیز استان 100دستگاه منتقل کرده و به آن 

ر قسمت افزار د ر نرمشروع کنید. به منظور انجام این آنالیز نیاز است که پارامترهای محلول ساخته شده را د

sample data وزن شده در  با توجه به شکل، در این تصویر مقدار ماده(. 1)شکل  طبق شکل زیر وارد کنید

 گرم وزن شده است.  0.8میلی لیتر از این محلول مقدار  100زمان ساخت 

جم دار حهمان طور که در تصویر قابل مشاهده است، مقدار جرم وزن شده به منظور ساخت محلول و مق

وارد شده " amount in 100 mL"لیتر( در قسمت میلی  100انتقال داده شده به بالن مورد نظر )در اینجا 

 است. 

لیتر )وارد شده در  میلی 10میلی لیتر، مقدار   100همچنین با توجه به اینکه، بعد از ساخت محلول در بالن 

رت ( از این محلول را درون ظرف واکنش می ریزیم، بنابراین دستگاه به صوsample volumeقسمت 

لظت غسبات منتقل شده به ظرف واکنش را محاسبه کرده و آن را مبنای محا اتوماتیک مقدار دقیق ماده

 . ماییدقرار می دهد. به منظور کسب اطلاعات بیشتر در این زمینه، به کاتالوگ محصول مراجعه فر
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منظور ساخت ماده پر کننده اشباع به  مول بر لیتر 2با غلظت  (LiCl) لیتیم کلرید. تهیه محلول 4.4

 :الکترود

کنیم. سپس یمرا صفر آن ی( را بر روی ترازو قرار داده و تریلیلیم 100یحاً ترجابتدا یک عدد بشر کوچک )

را وزن کرده و آن را به یک بالن  %100با درجه خلوص  (LiCl) دیکلر میتیل گرم از 84.78ودمقدار حد

 درصد تا خط نشانه به حجم برسانید. 99محتویات بالن را با اتانول لیتری انتقال دهید. سپس میلی 1000

لازم به ذکر است که می توان به منظور صرفه جویی در مواد مورد استفاده مقدار کمتری از این محلول را 

ساخت. نیاز است در نظر گرفته شود با توجه به الکلی بودن این محلول، درب ظرف پس از ساخت محکم 

 ا از تبخیر شدن حلال جلوگیری شود.بسته شود ت

با توجه به اینکه، این محلول طبیعتا محلول اشباع می باشد بنابراین حاوی مواد جامد بسیار زیادی در  :نکته

کف بشر است. بنابراین تقاضا می شود که با استفاده از دکانته کردن، محلولی که بر روی جامد قرار دارد را، 

 گانه بریزید. برداشته و در یک ظرف جدا

 1شکل 
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خواهشمند است که با توجه گران بودن این ماده، بعد از دکانته کردن ماده جامد باقیمانده در کف بشر را 

دور نریزید، و به آن مجددا اتانول اضافه کرده و بعد از همزدن آن بشر را به حال خود رها کنید تا اینکه، 

را دکانته کنید. این کار را آنچنان ادامه دهید تا زمانی مجددا جامد ته نشین شده و محلول بالای مواد جامد 

که ماده جامد در کف ظرف به کمترین مقدار خود برسد. طبیعتا نیاز به یادآوری می باشد که چون محلول 

. بنابراین، کاربر تا جایی همیشه کمی ماده جامد در کف ظرف بماندساخته شده اشباع می باشد، نیاز است 

 در کف ظرف باشد.   LiClمل را تکرار کند که الزاما مقداری از  ماده جامد می تواند این ع

با توجه به اینکه، این محلول می بایست به طور دایمی در الکترود قرار گیرد، شیوه انتقال این ماده در  نکته:

 قسمت های بعد شرح داده خواهد شد.

برای اطمینان از سالم بودن الکترود  که شودیمتوصیه  داًیاک،  3771ISOبا توجه به استاندارد  :3 نکته شماره

میلی ولت اختلاف پتانسیل  162یک الکترود خوب حداقل  اندازه بگیرید. =7pHو  =4pHپتانسیل آن را در 

تمیز یا  با اتانول و دستمال مرطوب میلی ولت است الکترود را 162خواهد داشت. اگر اختلاف کمتر از 

 محلول درون آن را تعویض کنید. 

 

 

 

 

 

 

 

 ی دستگاه و الکترود مربوطه، جهت انجام آنالیز اندازه گیری عدد بازیسازآماده .5

 (Titrant buretی بورت تیترانت )سازآمادهنکات مهم در فرایند . 5.1

اسید و نیاز به محافظت همان طور که قبلا ذکر شد، با توجه به خورنده بودن پرکلریک اسید در استیک 

از بورت می بایست که این ماده در پایان روز کاری، تخلیه شود زیرا شیشه بورت تغییر شکل داده و دیگر 

قابل استفاده نخواهد بود. بنابراین با توجه به مورد مذکور، در شروع هر روز کاری درون بورت اندازه گیری 
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ه پرکلریک اسید در استیک اسید دوباره به داخل بورت و لوله عدد بازی، آب مقطر وجود دارد و نیاز است ک

 ها جهت شروع آنالیز بازگردد.

ها را و آن یابدانتقال  بارنیاول یطرفه و بورت دستگاه براسه یرها، شبه لوله یترانت،ت یعما ینکه،منظور ابه

 یسازآماده ینداست که فرا یازن یابد،انتقال  یرونها به بموجود در لوله یهاحباب ینآغشته کند و همچن

. این فرایند نیاز است که حداقل سه بار یردانجام گ Module controlsقسمت  از (Buret prepareبورت )

انجام گیرد تا اطمینان حاصل شود آب مقطر به طور کامل خارج شده است و پرکلریک اسید در استیک 

  .شودیم یکاربر( پر و خال یصبار )به تشخ ینچند یترانت،ت تبور ندیفرا ین. در ااسید جایگزین شده است

انجام شود، پرکلریک اسید در استیک اسید  buret prepareنکته: در صورتی که تعداد کمتری از عملیات 

 در بورت غلظت کمتر از مقدار واقعی را خواهد داشت و نتایج آنالیز دارای خطای مثبت خواهد بود. 

نیاز است مراحل انجام این قسمت با جزییات و به تفصیل مورد بررسی قرار  وع، با توجه به اهمیت موض

 گیرد. 

در ابتدا توضیح داده می شود که چه زمانی نیاز است که بورت پر و خالی شود. در ابتدا این سوال مطرح 

مورد نیاز  انجام گیرد. پاسخ این است که در سه buret prepareمی شود که در چه مواقعی نیاز است عمل 

 است این کار انجام گیرد:

. منظور زمانی است که یک تیترانت جدید خریداری شودیم یضتعو یترانتت یبطر که یزماندر مورد اول 

در بورت شود به  شده است و نیاز است که این تیترانت جدید به طور کامل جایگزین تیترانت قبلی آن

دستگاه نماند. این مورد به منظور بدست آوردن صحت بهتر صورتی که از محلول قبلی هیچ اثری در بورت 

 الزامی است.

از موارد دیگر که لازم است الزاما عمل پر و خالی کردن بورت انجام گیرد در زمانی است که حباب درون لوله 

الیز ها وجود داشته باشد. بنابراین به منظور حصول تکرارپذیری بهتر، نیاز است که همیشه قبل از انجام آن

انجام  buret prepareلوله های بورت به جهت وجود حباب مورد بررسی قرار گیرد و در صورت نیاز عمل 

 گیرد. 

از دیگر مواقعی که نیاز است فرایند آماده سازی بورت انجام گیرد، در پایان روز کاری کار با دستگاه است. 

نیاز است که در پایان  پرکلریک اسید در استیک اسیدهمان طور که قبلا اشاره شد، با توجه به خورنده بودن 

درون شیشه بطری خارج شده و با آب مقطر جایگزین شود. بنابراین در روز بعد  روز کاری، این ماده از

به منظور انجام آنالیز  بازینیازاست با استفاده از عمل شستشوی بورت، لوله ها مجددا با تیترانت آنالیز عدد 

 شود. بنابراین در این مورد نیز نیاز است فرایند آماده سازی انجام گیرد.جدید، کر داده 
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در درون بورت پرکلریک اسید در استیک اسید نکته مورد تاکید این است در صورتی که محلول  احتیاط: 

بماند، شیشه بورت خورده شده و بعد از مدتی از کار افتاده و نیاز به تعویض خواهد داشت. بنابراین تقاضا 

 .گیرددر پایان روز کاری در اولویت خود قرار  آب مقطرداریم که فرایند شستشوی بورت با 

 (Titrant buretی بورت تیترانت )سازآمادهمراحل انجام فرایند . 5.2

 می پردازیم.  (Buret prapareهم اکنون در این قسمت، به مراحل انجام فرایند آماده سازی بورت ) 

 

  :نیاز است که دستورالعمل زیر انجام شود بازیمنظور کر دادن با تیترانت عدد به 

به دستگاه اطمینان  افزارنرم. از اتصال دیکن بازرا  افزارنرمابتدا دستگاه را روشن کرده و سپس  (1

) سبزرنگبه دستگاه متصل شده باشد یک علامت چک مارک  افزارنرمکه یدرصورتحاصل فرمایید. 

تصویری از محیط  2در شکل شماره شود. یمپایین صفحه ظاهر  در (، در قسمت سمت راست،

 نرم افزار در حالی که، دستگاه به آن متصل است نشان داده شده است. 

 

 

 

 2شکل 
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وارد کرده و اطمینان حاصل کنید که این لوله به کف ظرف  تیترانترا به داخل بطری  بورتلوله  (2

، تصویری از بطری و لوله درونی آن نشان 3در شکل رسیده است و درب ظرف محکم بسته باشد. 

 .داده شده است

 

ورد که این م ردیگیمدر بعضی از موارد، لوله تیترانت بیشتر از حد مجاز در بطری تیترانت قرار  نکته

ز سطح مایع نوک لوله تیترانت اشکل قرار گرفته و در نتیجه  Uاین لوله حالت که  شودیمباعث 

وله ایع به لمولی  بالاتر قرار گیرد. در این حالت با وجود اینکه، مایع تیترانت در بطری وجود دارد

  اده شود.دبنابراین نیاز است که، لوله درون بطری مورد بررسی قرار . شودینمتیترانت وارد 

  

 3شکل 
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)در سمت راست برنامه( در بالاترین قسمت، تنظیمات بورت تیترانت  Module controlsدر قسمت  (3

(Titrant buret)  وجود دارد. این قسمت را انتخاب کرده و بر روی گزینهproperties  کلیک کنید

  .(4)شکل شماره 

 

 

بایست از یمشود. در این پنجره یم، یک پنجره در سمت چپ آن باز propertiesبا زدن کلید  (4

، این گزینه 5در شکل شماره را انتخاب کنید.  Prepare to the cellگزینه  ،گرانتخابقسمت 

 اب شده است.انتخ

 5شکل 

 4شکل 



13 

 

شود و در یم، تنظیمات مربوط به آن در وسط پنجره نمایان Prepare to the cellبا انتخاب گزینه  (5

ین معنی ااین مورد به . (5)شکل  را وارد کنید 3عدد  Prepare numberاین قسمت در جلو عبارت 

ه داخل بخل بورت مکش کرده و سپس مرتبه تیترانت از دا 3است که قرار است بورت به اندازه 

 ظرف واکنش وارد کند. 

 

ر شکل د( 5)کلید داخل کادر سبز رنگ در شکل  Prepare to the cell دیکل یقسمت بر رو نیدر ا (6

 . دیکن کیکل

تصویری  6. در شکل شماره شودیمپیامی در صفحه ظاهر  prepare to the cellبعد از زدن کلید   (7

 .پیام نمایش داده شده استاز این 

به کاربر هشدار لازم را بدهد که قرار است مواد تیترانت این پیام به این منظور ایجاد شده است که  

به داخل ظرف واکنش بریزد و در صورتی که کاربر تمایل به این مورد نداشته باشد فرصت این را 

ماده به ظرف واکنش  ش مانع از انتقالداشته باشد که با برداشتن نازل تزریق از داخل ظرف واکن

خارج کرده  اییشهششود که آیا نازل تزریق را از سل یمدر این پیام از کاربر پرسیده  بنابراین، شود.

در این مورد بهتر است کاربر نازل تزریق را از داخل سل خارج کند و یا اینکه، سل  است یا خیر.

در . در پیام ایجاد شده (7به جای آن قرار دهد )شکل و یک بشر را درپوش جدا کرده ای را از یشهش

 . را بزنید تا فرایند آماده سازی بورت آغاز شود  Yesکلید  ،6شکل 

اینکه مواد شیمیایی به درون سل ریخته  بهباتوجه، 7در صورت عدم رعایت مورد شماره : کتهن

ای دستگاه شسته شود تا اینکه محیطی یشهش، سل Prepareشود، نیاز است بعد از پایان فرایند یم

 7شکل 

6 شکل  
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در صورتی که این مورد به درستی انجام نشود به علت وجود مواد تمیز جهت انجام آنالیز مهیا شود. 

 شیمیایی درون ظرف واکنش، صحت آنالیز دستخوش تغییر می شود. 

نازل تزریق را شسته و نوک پروپانول،  2ی ابتدا به کمک پیست حاوی سازآمادهبعد از اتمام فرایند  (8

تصویری از یک ظرف واکنش دستگاه  8در شکل شماره . دیبازگردانسپس سل دستگاه را جای خود 

 که آماده برای انجام آنالیز است نشان داده شده است. 

 ی بورت تیترانت سازآمادهچگونگی حذف حباب در فرایند . 5.3

ها وجود ی متصل به بورتهالولهامکان حضور حباب در  خودکاراینکه، در تمامی تیتراتورهای  به باتوجه

حباب های موجود در لوله ها را خارج کند تا نتایج آنالیز از ، prepareحین عمل دارد، نیاز است که کاربر در 

با استفاده از نور صحت و دقت کافی برخوردار باشد. به منظور خارج کردن حباب نیاز است که کاربر در ابتدا، 

ر )د یک میله یا خودکاربا استفاده نگاه کند و در صورت وجود حباب با ایجاد ضربه به لوله  هالولهمناسب به 

 ، آن را خارج کند. محل حباب(

، تصویری از یک 9در این قسمت، در ابتدا لوله های متصل به یک بورت بررسی می شود. در شکل شماره 

بورت مربوط به دستگاه ارایه شده است. همان گونه که در تصویر مشاهده می شود در این بورت سه عدد 

 داده شده است.  لوله وجود دارد که در شکل با حروف انگلیسی نشان

 8شکل 
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تصل می کند. م(، بطری حاوی مواد تیترانت را به شیر سه کاناله Aمورد  9یک عدد لوله ) شکل شماره 

ن ه دروبهنگامی که پیستون سرنگ سمت پایین حرکت می کند، مواد از طریق این لوله از داخل بطری 

 بورت منتقل می شوند.

به  اناله راکشیر  ونظر طول کوچکترین لوله بورت می باشد،  لوله بعدی بین اجزای بورت است، این لوله از

است )به   (. زمانی که پیستون در حال حرکتBمورد  9بالای محفظه پیستون متصل می کند )شکل شماره 

 سمت بالا یا پایین( در درون این لوله، مایع در حال حرکت می باشد.

 9آخرین لوله بورت، لوله ای است که، شیر سه کاناله را به ظرف واکنش متصل می کند )شکل شماره 

(. با توجه به تنظیمات دستگاه، زمانی که پیستون در حال حرکت به سمت بالا می باشد مایع درون Cمورد 

 این لوله در حال حرکت است و تزریق به درون ظرف واکنش انجام می شود.  

( زمانی که پیستون در حال Buret prepareبه توضیحات مذکور، در عملیات آماده سازی بورت ) با توجه

حرکت به سمت پایین می باشد، نیاز است که با یک جنس میله ای به آرامی به مکان هایی که در لوله های 

حباب ها خارج (، ضربه وارد کرد تا B) ( و همچنین لوله متصل به بالای محفظه بورتAمتصل به بطری )

 .نشان داده شده است Bو  A، موارد 10شوند. این مورد در شکل شماره 

که به لوله   همچنین زمانی که بورت در حال تزریق است و بورت در حال بالا آمدن می باشد نیاز است

شود تا حباب ها به ( ضربه وارد C( و همچنین به لوله متصل به ظرف واکنش )Bمتصل به بالای پیستون )

 نشان داده شده است.  Cو  B، موارد 10طور کلی خارج شوند. این مورد در شکل شماره 

 

 

A 

  9شکل 

A 
B C 
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 (Sampling pumpی بورت نمونه )سازآماده. 5.4

ی بورت نمونه نیز سازآماده، رانتی تیتاستانداردسازآزمون  منظور به نمونه برداریکه به بورت  یدرصورت 

 لازم به ذکر است که این بورت در مدل های تمام اتوماتیک عرضه می گردد.  بایست انجام شود.یم

کرد و تمامی را انتخاب  Sampling buret، قسمت Module controlبایست در بخش یمانجام آن  منظوربه 

 ( انجام خواهد گرفت.   2.5در قسمت بورت تیترانت )قسمت  مراحل مشابه مراحل گفته شده

  10 شکل 

A B 
C 

A B 
C 

A B 
C 
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 (Waste pump( و پمپ تخلیه )Solvent pumpی پمپ حلال )سازآماده. 5.5

م سیست یکی از موارد بسیار مهمی که در طراحی دستگاه )تمام اتوماتیک( لحاظ شده است طراحی یک

واقع من در شستشو در کنار دستگاه است که قادر است حلال را به داخل ظرف واکنش وارد کرده و همچنی

ر ستفاده درد امو لزوم، مواد زائد را از ظرف واکنش خارج کند. با توجه به سمی بودن حلال و مواد زائد

 کرد.  ستفاده، می توان از این پمپ به منظور راحتی کاربر و دور بودن از حلال سمی ابازیآزمون عدد 

شود. لوله ورودی پمپ یمبطری حاوی حلال، در نظر گرفته  عنوانبهحجم آنالیز روزانه، یک بطری  بهباتوجه

، با مراجعه به هالولهی سازآغشته منظور به. و درب آن را محکم ببندید حلال را در این بطری قرار دهید

 Solvent pump(، بر روی کلید مربوط به 11)شکل شماره  pumpsو قسمت  Module controlsبخش 

 داریم. یم( و آن را نگه 11در شکل شماره  1کلیک کرده )عدد 

داریم تا اینکه یماین کلید را نگه  قدرآنکرده و با فشردن این کلید، حلال از بطری به سمت سل حرکت 

ی بطری تا سل هالولهین مسیر ؛ بنابراشود)یا هر مقدار دیگری به تشخیص کاربر( یباً پر تقرای یشهشسل 

 2)عدد  Waste pumpتخلیه این حلال، بر روی کلید  منظور بهشود. یمای توسط این حلال شسته یشهش

 کرده تا اینکه تمامی محتویات سل تخلیه گردد. ( کلیک11در شکل شماره 

با توجه به اینکه بر روی ماژول شستشو نیز کلید هایی تعبیه شده است به منظور راحتی کاربر، می توان 

بدون استفاده از کامپیوتر و با فشردن کلیدهای موجود بر روی پنل واحد شستشو کارهای انتقال مواد را از 

11شکل   

 12شکل 
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درون ظرف واکنش با استفاده  ، تصویری از ریختن حلال به12بطری، در کنترل خود داشت. در شکل شماره 

 از فشردن بر روی کلید موجود در پنل واحد شستشو، را نشان می دهد. 

 بازیغیر آبی به جهت انجام آنالیز عدد  pH. آماده سازی الکترود 5.6

محیط غیر آبی( مورد  pHروغن، الکترود ) بازییکی از موارد بسیار مهم در آنالیز های اندازه گیری عدد 

دستگاه است. این الکترود نیاز است دایما مورد  های قسمت حیاتی تریناستفاده است. این مورد یکی از 

 بازبینی قرار گیرد. در این جا به تفصیل در مورد آن توضیح داده می شود.

، تصویری از این الکترود نشان داده شده است. همان گونه که در تصویر مشاهده می 13در شکل شماره 

شود، این الکترود در قسمت پایین یک حباب شیشه ای را دارد. این حباب همان غشای حسگر می باشد 

ود دارد. با توجه (. تمیز بودن این غشا نقش بسیار مهمی در آنالیزها توسط این الکتر13در شکل  A)بخش 

به اینکه این الکترود، در یک محیط روغنی استفاده می شود بنابراین بعد از آنالیز نیاز است به خوبی مورد 

شستشو قرار گیرد. در صورت عدم شستشوی مناسب، این الکترود نویز پذیر بوده و در حین آنالیز حساسیت 

 لازم را نخواهد داشت. 

(، فضایی است که همیشه نیاز است قبل 13در شکل شماره  Bحفظه الکترود )در بالای حباب و در درون م

از انجام آنالیز مورد بررسی قرار گیرد. این محفظه وظیفه انتقال سیگنال الکترود با استفاده از پل نمکی را به 

خواهد  عهده دارد. در صورتی که در این قسمت روغن وجود داشته باشد نیاز به تمیز کردن داخل الکترود

 داشت. 

در شکل شماره  Cاشباع وجود دارد ) LiClدر بالای الکترود، یک منفذ به منظور پر کردن الکترود از محلول 

مورد بازبینی قرار گیرد. زیرا این محلول  سطح مایع داخل الکترود(. به صورت دایم الکترود باید از نظر 13

تن مدار سیگنال، عملا نقش کاهش نویز الکترود را نیز به عهده دارد. بنابراین قبل از علاوه بر بسته نگه داش

  اینکه سطح مایع به نصف برسد نیاز است این محفظه از مایع پر شود.

A 

B 

C 

 13شکل
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صحت  یی کهتاکنون بخش های مختلف الکترود نامگذاری شد و هم اکنون به بررسی الکترود و پارامترها

 نند می پردازیم. عملکرد آن را تعیین می ک

می گیرد  اده قراراستف همان طور که قبلا ذکر شد، با توجه به اینکه، این الکترود در محیط با چربی بالا مورد

از ز شود نید تمینیاز است که مراحل تمیز کردن آن بسیار مورد بررسی قرار گیرد. به منظور اینکه الکترو

نی همیشه شود. یع تمیز و در نهایت با آب مقطر است که ابتدا با حلال، ایزوپروپانول، اتانول، دستمال اتانولی

( در ، اتانولب مقطر، ایزوپروپانول، آبازیدر انجام این آزمون نیاز است چندین پیست )پر شده از حلال عدد 

 کنار دستگاه وجود داشته باشد. 

ی از اوقات مورد بسیار مهمی که می توان در این قسمت بیان کرد این است که در بسیار نکته بسیار مهم:

این الکترود حتی با استفاده از محلول های مختلف تمیز نمی شود و نیاز است که کاربر یک دستمال کاغذی 

را برداشته بعد از آغشته سازی با اتانول به حباب الکترود بکشد. این مورد نقش بسیار مهمی را در سلامت 

  (41)شکل الکترود خواهد داشت. 

 

محیط واکنش درون سل و همچنین مایع درون الکترود هر دو به عنوان یک محیط غیر آبی  اینکهبا توجه به 

محسوب می شوند بنابراین امکان مخلوط شدن و عبور محلول واکنش از پل نمکی الکترود و ورود به درون 

الکترود از  الکترود وجود خواهد داشت. با توجه به مورد مذکور، نیاز است که به هر طریق ممکن جریان

در حین آنالیز منفذ محفظه  درون الکترود به بیرون آن به صورت یک طرفه باشد. در این زمینه نیاز است که

الکلی( وجود داشته باشد. این  LiClالکترود باز باشد تا اینکه فشار هوا از بالا بر روی مایع درون الکترود )

 14شکل 
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د خارج شود و هیچ ماده ای نتواند از محلول نمونه به درون فشار باعث می شود که مایع فقط بتواند از الکترو

 الکترود نفوذ کند. 

در صورت سلامت الکترود، نشت ماده از درون آن زیاد است و مایع درون این الکترود نیاز است به  نکته:

 صورت دایم شارژ گردد. 

الای الکترود را باز کرده و در پایان روز با توجه به موارد گفته شده، نیاز است که قبل از انجام آنالیز درپوش ب

کاری این درب بسته شود و مجددا تاکید می گردد که در صورتی که سطح این مایع درون الکترود از نصف 

به آن اضافه گردد. همچنین با توجه به الکلی بودن محلول  LiClکمتر شود نیاز است بلافاصله محلول 

تواند به راحتی تبخیر شود. بنابراین زمانی که در طول روز نیاز به استفاده پرکننده، این ماده فرار بوده و می 

 از این الکترود نباشد، می بایست منفذ بالای آن بسته شود. 

در صورتی که کاربر فراموش کند که درپوش بالای الکترود را در حین آنالیز باز کند، روغن موجود در  نکته:

داخل الکترود نفوذ کرده و علاوه بر ایجاد نویز، باعث اخلال در عملکرد محلول واکنش از طریق پل نمکی به 

صحیح الکترود می شود. در این حالت روغن در کف الکترود می ماند و الزاما نیاز است که الکترود شسته 

شده و مایع درون آن به سرعت تعویض شود. تعویض مایع درون الکترود و شستشوی آن در قسمت های بعد 

 اده خواهد شد.شرح د

 پارامترهای مورد بررسی در سلامت الکترود . 5.6.1

در قسمت قبل موارد مهم در تمیزی و سلامت الکترود مطرح شد. در این قسمت به پارامترهای نشان دهنده 

 سلامت الکترود می پردازیم. 

 

 . هیدراته شدن غشای شیشه ای و ثابت شدن پتانسیل آن5.6.1.1

متر می باشد بنابراین   pH، یک نوع بازیبا توجه به اینکه الکترود مورد استفاده در آنالیز اندازه گیری عدد 

نیاز است که غشای شیشه ای الکترود به منظور عملکرد صحیح همیشه هیدراته بماند. با توجه به اینکه 

باشد بنابراین، الکترود مربوطه دایما ، یک محیط غیر آبی می بازیحلال مورد استفاده در اندازه گیری عدد 

نیاز است که بعد از  ISO 3771در حال دهیدراته شدن می باشد. با توجه به مورد فوق، مطابق استاندارد 

( بماند. pH5.5دقیقه در یک بافر ) 5آنالیز و متعاقب آن شستشوی الکترود با حلال، الکترود مذکور به مدت 

ود. الکترود از حساسیت لازم در آنالیز برخوردار نخواهد بود و ممکن است در صورتی که این عمل انجام نش

 نقطه هم ارزی شناخته نشود. 
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در صورتی که از لحظه ای که الکترود را در بافر قرار می دهیم پتانسیل الکترود را نیز به صورت همزمان 

شان دهنده این است که، الکترود دنبال کنیم، بعد از مدتی پتانسیل الکترود ثابت خواهد شد. این حالت ن

کاملا هیدراته شده است. بنابراین ثابت ماندن پتانسیل الکترود در بافر )بعد از شستشوی با حلال و 

ایزوپروپانول( نشان دهنده، هیدراته شدن کامل و سلامت غشای الکترود و آمادگی برای آنالیز بعدی می 

 باشد. 

با توجه به موارد مذکور پیشنهاد می شود که پس از انجام آنالیز و انجام فرایند شستشو، الکترود را  نکته:

همزن را  module controlدرون بافر قرار داده و پتانسیل را دنبال کنیم. در این حالت با استفاده از قسمت 

کنیم تا به پتانسیل ثابت برسیم. در  روشن کرده و پتانسیل الکترود را در همان قسمت از نرم افزار، دنبال

از نرم افزار نشان داده شده است. به قسمت های نرم افزار به  module control، تصویری از قسمت 15شکل 

 جهت روشن کردن همزن مغناطیسی و قرائت پتانسیل دقت فرمایید. 

  

 میلی ولت مقدار صفر و نزدیکی پتانسیل الکترود به pH=7. خواندن سیگنال الکترود در 5.6.1.2

پتانسیل نزدیک صفر میلی ولت را بدهد، بنابراین،  pH=7با توجه به اینکه یک الکترود می بایست در بافر 

این مقدار پتانسیل یک علامت به منظور صحت عملکرد این الکترود و تمیز بودن آن محسوب می شود. در 

 15شکل
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سیل در این بافر از مقدار صفر میلی ولت فاصله می صورتی که سطح الکترود کاملا تمیز نباشد، مقدار پتان

 گیرد. 

 

 pH=4و  pH=7اختلاف پتانسیل مشاهده شده در سیگنال بافرهای  .5.6.1.3

و   pH=4یکی از پارامترهای بسیار مهم در تمیز بودن و صحت عمل الکترود، اختلاف پتانسیل بین بافرهای 

pH=7  میلی ولت بیشتر  155می باشد. مطابق با استاندارد  نیاز است که این مقدار اختلاف پتانسیل از از

باشد. البته در صورتی که مقدار کمتر باشد، حساسیت الکترود کمتر از مقدار عادی می باشد و ممکن است 

 که، نقطه هم ارزی مناسبی دریافت نشود. 

)در صورت اطمیان از صحت بافرها( الکترود را با  ،میلی ولت است 155 در صورتی که اختلاف کمتر از نکته:

تعویض محلول داخل الکترود اتانول و دستمال اتانولی کاملا تمیز کنید یا محلول درون آن را تعویض کنید. 

 در قسمتی دیگر شرح داده خواهد شد. 

در موارد زیادی مشاهده شده است که با وجود صحت و سلامت الکترود باز هم مقدار اختلاف پتانسیل  نکته:

 بین بافرها کمتر از مقدار ذکر شده است. در این حالت نیاز است که صحت بافرها مورد بررسی قرار گیرد. 

 . نویزهای مشاهده شده در آنالیز5.6.1.4

های زیادی در آنالیز مشاهده می شود. در این حالت یکی از عوامل موثر در ایجاد نویز در بعضی از موارد نویز

کثیف بودن داخل الکترود و همچنین حباب شیشه ای می باشد که نیاز است مورد بررسی دقیق قرار گیرند. 

مشاهده می  بازی، تصویری از محیط نرم افزار را در حین انجام آنالیز اندازه گیری عدد 16در شکل شماره 

کنید. همان طور که در شکل می توان به وضوح مشاهده کرد، میزان نویز به علت تمیز نبودن غشای شیشه 

 ای الکترود زیاد است و نمودار مناسب در این آنالیز ایجاد نشده است.

16شکل   
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 . مراحل تعویض مایع درون الکترود 5.7

 ج کرده ود خاریع در بالای الکترود را از جای خوابتدا درپوش ما به منظور تعویض مایع درون الکترود،

  .(17)شکل میریگیمدر دست  الکترود را به حالت وارونه

جود خلا، به علت و یول رد؛یگیممایع الکترود در کنار سوراخ تخلیه آن قرار  نکهیا وجود بادر این شرایط، 

، مایع طبی تمیز در همین حالت نیاز است با استفاده از یک سرنگ نی؛ بنابراشودینمتخلیه درون آن  عیما

رود برخورد نوک سرنگ به سیم داخل الکت که دقت شوده، خارج کنیم. نیاز است را از طریق مجرای تخلی

 .شودیمنکند. در غیر این صورت به الکترود آسیب وارد 

با اتانول الکترود را پر کرده و شستشو داده  بار دوسرنگ تمیز، یک بعد از تخلیه مایع الکترود، با استفاده از  

به درون سرنگ وارد را   اشباع LiClمحلول ساخته شده از و سپس آن را تخلیه می کنیم. در مرحله بعد، 

وارد را  LiClمحلول پر شود، الکترود نصف محفظه داخلی  کهیتاحد، بالای الکترودو از طریق مجرای  کرده

محفظه را  ،این مایعاطمینان پیدا کنیم که تا  میدهیمتکان آنقدر . در این مرحله الکترود را میکنیمرود الکت

  شستشو داده شده است.

یکی از موارد بسیار مهم در این قسمت این است که باید بسیار دقت کرد که به هیچ وجه روغن در  نکته: 

[1a]باشددرون الکترود نباید باقی مانده   . 

  17شکل 
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 مجدداً سرنگ به طریقی که گفته شد خارج کرده و مایع جدید را استفاده از در مرحله بعد این مایع را با 

و درب محفظه را دوباره در سر جای خود قرار  میکنیموارد الکترود  پر شود کاملاً یمحفظه داخل کهیتاحد

به  لاستیکی همچنین یک قطعه پلاستیکی در بالای الکترود قرار دارد که نیاز است این قطعه .میدهیم

 (18. )شکل محفظه قرار گیرداین در دور درب از سوراخ کنار الکترود، تخلیه مایع ممانعت از منظور 

 

است باز شود و در همچنین یاداوری می گردد که قبل از انجام آنالیز سوراخ محفظه نیاز  نکته بسیار مهم:

الکترود عملکرد در غیر این صورت مقداری روغن وارد محفظه درون الکترود شده و  .پایان آنالیزها بسته شود

  و نیاز به تمیز کاری مجدد محفظه داخل الکترود خواهد بود.مختل کرده را 

ن حاصل گردد. الزاما نیاز است نیاز است که، حتما از پر بودن محفظه اطمینا قبل از شروع انجام آنالیز نکته:

بر درصد این فضا همیشه پر باشد. علت این مورد هم این است که نقش ماده داخلی الکترود علاوه  80که 

 . نیز می باشدنویز  کاهشرسانایی الکتریکی، 

 

  

  18شکل 



25 

 

 . بررسی پارامترهای تنظیم شده دستگاه6

در قسمت زمانی که نرم افزار را اجرا می کنیم، کاربر می تواند هر یک از روش های از پیش تعریف شده را 

Default titration  های قسمت یرمجموعهزازLibrary  انتخاب کند. درشکل  (افزارنرم)واقع در سمت چپ

 را نشان می دهد.  بازیمنظور انجام اندازه گیری عدد  به ، تصویری از محیط نرم افزار،19شماره 

  محدوده پایین ( وHigh rangeمحدوده بالا ) بازیدر مقادیر اعداد  بازیبا توجه به شکل، آزمون های عدد 

(Low rangeنشان داده شده است ).  با پیش فرض  بازیدر این قسمت آنالیز عددETA-587 خص شده مش

 است. 

را با استفاده  بازیهمچنین در صورتی که که کاربر تمایل داشته باشد آزمون استاندارد سازی تیترانت عدد 

 را انتخاب کند.  ETA-585را انجام دهد می تواند آزمون  Tris(hydroxymethyl)aminomethaneاز 

 یکونافزار در کنار آنرمصفحه اصلی صورت مجزا در به tab یک، ی آنالیزهاروشاین از  یکبا انتخاب هر  

Home آنالیز  تمایل داشته باشدکه کاربر یدرصورت. شودیم یجاداTBN  را با فراخوانی تیتراسیون به شماره

ETA-587  یک  صورتبهیک برنامه جدید  کند. بعد از کلیک، انجام دهد، بر روی آن کلیکtab  مجزا باز

 بازی، تصویری از؛ صفحه پارامترهای نرم افزار در صورت انتخاب آنالیز عدد 20در شکل شماره  شود.یم

 نشان داده شده است.  

. در صورتی که شودیممشاهده سبز رنگ با نام های مختلف چندین مستطیل  tabدر این  با توجه به شکل،

ه آن مستطیل در سمت راست نمایش داده می پارامترهای مربوط ب کاربر بر روی هر کدام از آنها کلیک کند،

توضیحات  با توجه به اینکه را به طور کامل، کنترل کند. یتراسیونت تواند،یپارامترها م یمکاربر با تنظشود. 

ین قسمت به بررسی نکات بسیار ادر در کاتالوگ دستگاه داده شده است،  کامل در مورد این پارامترها

به ذکر است که، تمامی پارامترهای تنظیم شده، متناسب با آنالیز انواع نمونه ها لازم شود. یمضروری بسنده 

20 شکل   

  19شکل 
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همچنین در هر جا متناسب با نیاز خاص  طراحی شده است و معمولا نیاز به تغییر از جانب کاربر نیست.

 کاربر نیاز به تغییر دارد، در همان قسمت توضیحات بیشتری داده خواهد شد.

 (Titration controlتیتراسیون )تنظیمات کنترل  -6.1 

نها ت .در دسترس خواهد بود مربوطه ی( پارامترها21)شکل  Titration controlبا کلیک بر روی مستطیل 

انجام  یصورت متوالرا به ونیتراسیت کیاز  شیب نمونه، کی یازاداشته باشد، به لیکاربر تما کهیدرصورت

 Consecutive نهی، گزSingle analysis گزینه یجابه Analysis typeاست که در جلو عبارت  ازیدهد، ن

analysis .را انتخاب کند  

در اینجا . داده های آماری تیتراسیون های متوالی توسط نرم افزار ارایه می شودبا انتخاب این گزینه جدید،  

  انتخاب شده است. Single analysisفرض، گزینه یشپ صورتبه شدهارائههای یلفادر 

 (Auto samplingخودکار )  یبردارنمونه -6.2

ی به بردارنمونهی، سازفعالدر بالای قسمت تنظیمات، یک کلید وجود دارد که در صورت در این بخش، 

 22شکل

 21شکل 
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تیترانت  لازم به ذکر است که این قسمت در آنالیزهای استاندارد سازیفعال خواهد شد.  خودکارتمامشیوه 

 . (22فعال می باشد )شکل 

 خودکارتمامهای یوهشدر و  یرفعال شده استغ( این قسمت Automated) خودکاربه شیوه TBNدر آنالیز 

(Fully Automated این قسمت فعال )است . 

  (Auto rinse) خودکارشستشوی  -6.3

 است.  انجامقابلشستشوی ظرف تیتراسیون )سل( به سه شیوه  ،یطورکلبه

( خواهد بود، و پس از اتمام 23یرفعال )شکل شماره غکامل  صورتبه Auto rinse، قسمت در شیوه اول

  شود که شستشوی سل را انجام دهد.یمتیتراسیون، با ایجاد یک پیام از کاربر درخواست 

 23شکل 

 24شکل 
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دهد. یمدر این حالت کاربر، سل را بیرون آورده و با استفاده از حلال الکترود و نازل تزریق را شستشو 

 ( 24)شکل شماره 

 

 Only remove waste، کلید مربوط به برآنعلاوهفعال بوده و  Auto rinseقسمت  در شیوه دوم،

solution  تمامی صرفا ز اتمام هر تیتراسیون، (. در این حالت، بعد ا25است )شکل شماره  شدهزدههم

 شود. ینمشود ولی پیامی برای شستشوی سل به کاربر داده یمحلال از سل خارج 

ی خواهد بود که شستشو به شیوه اگونهبهفعال بوده و تنظیمات  Auto rinse، قسمت در شیوه سوم

(. بعد از اتمام هر تیتراسیون، با استفاده از پمپ، حلال به سل وارد 26انجام شود  )شکل  خودکارتمام

 شود.یمشده و پس از انجام شستشو از سل خارج خواهد شد و دستگاه برای آنالیز بعدی آماده 

ای تنظیم کند که حلال یوهشتواند این پارامتر را به یمیی بیشتر، کاربر جوصرفهانجام  منظوربهیعتاً طب

به متن  ،یات پارامترهاجزئاز  اطلاعیی گردد. به جهت جوصرفهبسیار کمی وارد شود و در مصرف حلال 

  کاتالوگ دستگاه مراجعه شود. 

 26 شکل 

 25شکل 
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  (Sample informationنمونه ) طلاعاتا  -6.4

، (sample name) آنالیز، در این قسمت کاربر می تواند نام نمونه مورد 27با توجه به شکل شماره 

( را وارد Blank volume، و میزان حجم تیترانت در آنالیز بلانک )(sample amount) مقدار وزن آن

کند. همچنین زمان و تاریخ آنالیز به شیوه اتوماتیک ذخیره شده و در فایل خروجی آن آنالیز ظاهر 

 ین کند. البته کاربر می تواند، زمان و تاریخ را نیز تعیخواهد شد. 

از  تریلیلیمی برداشته شود که حداقل یک ااندازهبه ستیبایملازم به ذکر است که مقدار نمونه نکته: 

در  ISO3771با توجه به مورد مذکور نیاز است مطابق با جدول استاندارد  تیترانت در آنالیز مصرف شود.

در قسمت سوالات متداول این  برداشته شود. نمونهمقدار بسیار بیشتری از  پایین، بازیونه های با عدد نم

 مورد بررسی بیشتری خواهد شد. 

با توجه به اینکه خلوص حلال مورد استفاده در مصرف تیترانت تا رسیدن به نقطه پایانی و صحت  نکته:

از  بعضیآنالیز بسیار حائز اهمیت است بنابراین پیشنهاد می شود که، حتما آنالیز بلانک انجام شود. زیرا در 

نمونه روغن، ناچیز نمی  الیزدر آنن مصرف تیترانت در آنالیز بلانک نسبت به مصرف این ماده اموارد، میز

 باشد و در صحت آنالیز موثر است.  

 

 (Titrant data) تیترانتاطلاعات   -6.5

، تصویری از پارمترهای اطلاعات تیترانت را نشان می دهد. با توجه به شکل، کاربر نام 28شکل شماره 

 را انتخاب کرده است. بازی تیترانت اندازه گیری عدد 

 27شکل

 28شکل
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 Settingشود، همان غلظتی است که در قسمت یم ارائهبه کاربر  concentrationقسمت غلظتی که در  

 غلظتتغییرین برای ؛ بنابراجا قبلا وارد شده است و به ازای تیترانت انتخاب شده در آن ، وجود داردافزارنرم

مراجعه کرده و غلظت  setting، نیاز است کاربر به قسمت titrant dataنوشته شده در تنظیمات قسمت 

، تصویری از تنظیمات قسمت 29. در شکل شماره در قسمت مربوطه وارد کند را  ساخته شدهتیترانت 

setting  .آورده شده است 

پرکلریک اسید در با توجه به شکل، آخرین باری که آزمون استاندارد سازی انجام گرفته است غلظت تیترانت 

قبلا  settingدر قسمت  determibed concبوده است که این عدد در ستون  0.0984برابر با  استیک اسید

، این تیترانت انتخاب می شود این عدد نمایش titrant dataوارد شده است. زمانی که در تنظیمات قسمت 

 داده می شود و در محاسبات مورد استفاده قرار می گیرد. 

)ستون قسمت معرفی شده در  determined concentrationر قسمت یادآوری می شود که، عددی که د

setting چاپ می شود می تواند توسط کاربر تغییر کند. همچنین زمانی که آنالیز استاندارد سازی انجام می )

ظت چاپ شده لگیرد، نتیجه آن آنالیز )در صورت تایید کاربر و ذخیره آن( در این قسمت چاپ می شود. غ

 titirant dataت به عنوان یک مبنا تلقی می شود و در صورتی که کاربر یک تیترانت خاص را در در این قسم

در آنجا قرار می گیرد و در صورتی که کاربر نیاز به  settingانتخاب می کند عدد منتسب به آن تیترانت در 

 تغییر دهد.   settingتغییر دارد بهتر است مقدار این عدد را در 

 Usingکه کاربر تمایل داشته باشد که از یک تیترازول استفاده کند، با زدن کلید مربوط به یصورت رد

titrisol در قسمت ، نام تیترانت انتخاب شده، غلظت تعریف شده درconcentration   قرار خواهد گرفت

   (.30شکل )

 

 30شکل 

 29شکل 
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 (Electrode information) الکتروداطلاعات   -6.6

، الکترود بازیدر آنالیز اندازه گیری عدد شود. یمیری سیگنال انتخاب گاندازهدر این قسمت، الکترود و واحد 

 mVبرابر با  Measurement unitمحیط غیر آبی و واحد مورد استفاده نیز در قسمت   pHمورد استفاده،

  (.31)شکل خواهد بود. 

 (Titrant dispenseیق اولیه تیترانت )اطلاعات تزر -6.7

در صورتی که کاربر تمایل داشته باشد که قبل از شروع تیتراسیون مقدار مشخص از تیترانت را در ظرف 

را فعال کرده و حجم مشخصی را وارد کند.  Titrant dispenseواکنش تزریق کند، می تواند کلید قسمت 

این شیوه تزریق زمانی امکان پذیر خواهد بود که، کاربر قبل از شروع تیتراسیون اطلاع دارد که حجم مورد 

است.  Titrant dispenseنیاز برای رسیدن به نقطه هم ارزی بسیار بیشتر از مقدار تنظیم شده در قسمت 

احتیاج به که نمونه ها مجهول هستند و حجم نقطه هم ارزی مشخص نیست، به طور معمول با توجه به این

32 شکل   

 31شکل 
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 قرار دارد( disable)در حالت خاموش معمولا ی آن سازفعالین کلید ؛ بنابراستینتزریق اولیه تیترانت 

 . (32)شکل 

 (Titrant predispenseاطلاعات پیش تزریق تیترانت ) -6.8

شود و حدود نقطه یمانجام  دائم صورتبهی باشد که انمونهکه هدف از انجام تیتراسیون، آنالیز یک یدرصورت

شده مقدار بینییشپدرصد مقدار  60توان پیش تزریق را فعال کرد و حدود یمهم ارزی مشخص باشد، 

هدف از انجام این کار،  سریع )در سه تزریق( به سل وارد کرد. صورتبهحجم تزریق شده تا نقطه هم ارزی، 

 Titrantلازم به ذکر است که این شیوه تزریق به مانند قسمت قبل )تسریع در انجام تیتراسیون است. 

dispenseانجام تیتراسیون مقدار حجم وارد شده به طور کامل در یک  ( می باشد ولی در آن قسمت قبل از

(، حجم وارد شده در سه مرحله به ظرف Titrant predispenseمرحله تزریق می شود ولی در این قسمت )

 . (33)شکل واکنش تزریق می شود 

 .است( disable)فرض در حالت خاموش یشپ صورتبهی این عملکرد سازفعالدر حال حاضر 

 Titrant additionتزریق تیترانت   -6.9

شرایط تیتراسیون و غلظت نمونه تحت آنالیز، روش تزریق تیترانت توسط دستگاه  بهباتوجهدر این روش 

 متفاوت خواهد بود. 

 به طور کلی سه نوع آزمون در این دستگاه می تواند انجام شود. 

 . آزمون استاندارد سازی1

 . آزمون بلانک2

 روغن بازی. آزمون اندازه گیری عدد 3

 موارد فوق به صورت مجزا مورد بررسی قرار می گیرد. با توجه به اهمیت موضوع، هر یک از

 

 پرکلریک اسید در استیک اسیدتنظیمات تزریق تیترانت در آزمون استاندارد سازی تیترانت . 6.9.1

33 شکل   
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( استفاده شده برای اندازه THAMدر آزمون استاندارد سازی با توجه به اینکه مقدار ماده استاندارد اولیه )

، از قبل مشخص و معلوم است بنابراین پارامتر های مشخصی را پرکلریک اسید در استیک اسیدگیری غلظت 

به منظور  Titrant additionدر تنظیمات   Dynamicبرای آن انتخاب می کنیم. در این آزمون از روش تزریق

یر حجمی تزریق در هر لحظه می تواند متفاوت از لحظه انجام آن استفاده می کنیم. در این روش،  مقاد

، تصویری از تنظیمات تزریق تیترانت در آزمون استاندارد سازی، را نشان می 34دیگر باشد. در شکل شماره 

 دهد. 

 

  بازی. تنظیمات تزریق تیترانت در آزمون بلانک اندازه گیری عدد 6.9.2

توجه به اینکه مقدار حجم نقطه هم ارزی بسیار ناچیز است دیگر  زمانی که آزمون بلانک انجام می گیرد، با

با حداقل  Incrementalاستفاده کرد. بنابراین در این قسمت نیاز است از روش   dynamicنمی توان از روش

را مشاهده  Incremental، تصویری از پارامترهای روش 35مقدار حجم مراحل تزریق استفاده شود. در شکل 

  میلی لیتر تزریق شده تا به نقطه هم ارزی برسیم.0.01در این آزمون در هر مرحله می کنید. 

 بازیتنظیمات تزریق تیترانت در آزمون اندازه گیری عدد  .6.9.3

از موارد بسیار مهمی که نیاز است در اینجا به تفصیل مورد بحث قرار گیرد این است که به منظور اندازه 

 گیری عدد بازی روغن نیاز است چه روش تزریقی را مورد استفاده قرار دهیم. 

م است و متفاوتی دارند در بعضی از موارد این مقدار فقط برابر با چند صد بازینمونه های روغن مقدار عدد 

روغنی را مورد مطالعه  بازیدر بعضی از موارد مقادیر خیلی بالاتر هم وجود دارد. زمانی که نیاز است عدد 

استفاده  Titrant additionآن فوق العاده کم هست در اینجا باید پارامتری در  بازیقرار دهیم که مقدار عدد 

 34شکل 
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نک است )با مقادیر نقطه هم ارزی بسیار کم(، که کنیم که، آن پارامتر مانند روش اندازه گیری آزمون بلا

انجام می شود. به همین  incrementalقبلا توضیح داده شد. بنابراین در این  شرایط تزریق تیترانت به روش 

 بازیخاطر و به دلیل راحت بودن کاربر در نرم افزار، یک آزمون مجزا به منظور آنالیز روغن هایی با عدد 

 ( قرار داده شده است.low rangeبسیار کم )

سیار بنمودار  ت شیبلازم به ذکر است که در این آنالیز با توجه به اینکه غلظت بسیار کم هست مقدار تغییرا

زریق تزای این به ا بالا هست. بنابراین با وجود اینکه مقدار تزریق در هر مرحله بسیار کم هست ولی باز هم

ی از این آنالیز ، تصویر36در شکل ل محلول را به درستی نشان می دهد. بسیار کم، الکترود تغییرات پتانسی

م و کسیار را مشاهده می کنید. همان گونه که در تصویر کاملا مشخص هست مقدار حجم نقطه هم ارزی ب

  مقدار شیب نمودار در نقطه هم ارزی در حد قابل قبول است.

 

 

 

 

در  Incrementalنمونه بالا باشد در آن صورت دیگر نمی توان از روش  بازیدر صورتی که مقدار عدد 

استفاده شود، زمان آنالیز بسیار  incrementalتنظیمات استفاده کرد. در صورتی که به اشتباه از روش 

 36شکل 
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طولانی می شود. همچنین در این شرایط نمودار پر از نویز می شود چون مقادیر تزریقات در هر مرحله به 

م می باشد که تغییرات سیگنال در محدوده نویز می باشد. به بیان دیگر، با توجه به مقادیر بسیار کم حدی ک

بسیار کم سیگنال به نویز تزریقات، مقدار تغییرات پتانسیل بسیار ناچیز و در حد نویز است. بنابراین مقدار 

د موکد می شود که از این روش تزریق شده و نویزها در این آنالیز خود را نشان می دهند. بنابراین پیشنها

(Incremental.برای نمونه های با عدد بازی بالا استفاده نشود ) 

 در شکل با پارامتر های نشان داده شده  dynamicبه منظور جلوگیری از ایجاد مشکلات مذکور، روش 

 استفاده شود. 37شماره 

 

 

 0.15میلی لیتر و حداکثر مقدار آن  0.06در مراحل مختلفبا توجه به شکل، حداقل مقدار حجم تزریق 

 میلی لیتر می باشد. البته این پارامترها در صورت تمایل کاربر قابل تغییر می باشد.

 37شکل 
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، تصویری از آزمون انجام شده با استفاده از روش تزریق دینامیک، مشاهده می 38در شکل های شماره 

اشکالات ایجاد شده در نتیجه انتخاب ناصحیح روش تزریق در آنالیز عدد بازی،  کنید. لازم به ذکر است که

  .در قسمت های بعد، توضیح داده خواهد شد

 Measurementیری گاندازه  -6.10

 یقهر تزر یازابه یتعادل ی، پارامترهاMeasurement یلمستط یماتاز تنظ Analysis conditionدر بخش 

  (.39. )شکل شودیمشخص م

 38شکل 
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 (Recognitionاطلاعات تشخیص ) -6.11

به عبارتی  .استکننده نقطه پایانی یا هم ارزی در تیتراسیون یینتعپارامترهای وارد شده در این قسمت 

دیگر، کاربر می تواند با تنظیم پارامترها مشخص کند که چه نوع سیگنالی به عنوان نقطه هم ارزی شناخته 

 Recognition، تصویری از تنظیمات قسمت 40شده و کدامیک به این عنوان شناخته نشود. در شکل شماره 

مقادیری به منظور  Rangeدر قسمت  نشان داده شده است. همان طور که در تصویر نشان داده شده است،

محدود سازی مشخص کردن نقطه هم ارزی وجود دارد. این محدودیت به این منظور است که نقطه هم 

ارزی در مقادیر پتانسیل صحیح خود شناخته شود و از انتخاب نقاط غیر صحیح به عنوان نقطه هم ارزی 

 اجتناب شود.

نکته: همان طور که در استاندارد نیز مشخص شده است در بعضی از موارد در ابتدای تیتراسیون یک پیک  

ظاهر می شود که این پیک به عنوان پیک اصلی نبوده و در محدوده پتانسیلی صحیح نیز قرار ندارد. به 

 ه است. انتخاب شد 300تا 900فعال شده است و محدوده پتانسیلی   Rangeهمین خاطر قسمت 

حداقل مقدار شیبی که دستگاه بتواند یک پیک در نمودار مشتق را  Threshold slopeهمچنین در قسمت 

به عنوان نقطه هم ارزی شناسایی کند آورده شده است. این مقدار می تواند در صورت نیاز و عدم تشخیص 

 39شکل 

 40شکل 
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ی ارایه شده در هایلفاقسمت در تنظیمات این  پیک، توسط کاربر تغییراتی داشته باشد. ولی به طور کلی،

 . ف کاربر نیستآن از طردایمی فرض قرار گرفته است و لازم به تغییر یشپ صورتبه نرم افزار 

در بعضی از موارد، با وجود اینکه در صفحه نرم افزار پیک مشاهده شده است ولی با وجود اینکه در  نکته:

محدوده مناسب پتانسیلی نیز می باشد ولی باز هم به عنوان نقطه هم ارزی در نظر گرفته نشده است )شکل 

، 41یم. با توجه به شکل شماره را پایین تر بیاور  Threshold slope(. در این شرایط، نیاز است که مقدار 41

  400در قسمت تنظیمات،   Thresholdمی باشد و با توجه به اینکه مقدار  166سیگنال پیک مربوطه دارای 

بوده است بنابراین، در حین آنالیز این پیک به عنوان نقطه هم ارزی شناخته نشده است. بنابراین، نیاز است 

 بیاوریم تا در آزمون های بعدی این پیک شناخته شود. 166را کمتر از  thresholdکه مقدار 

  (Terminationاطلاعات پایان تیتراسیون ) -6.12

ون، منظور از خاتمه تیتراسی .گرددیقسمت مشخص م یندر ا یتراسیونکننده خاتمه تمشخص یپارامترها

ه و تحت چ مانیاسیون چه زاین است که صرف نظر از اینکه نقطه هم ارزی شناخته شده باشد یا نباشد، تیتر

 ، تصویری از تنظیمات این قسمت آورده شده است.42شرایطی متوقف می شود. در شکل شماره 

41شکل  
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لیتر وارد شده است. البته این پارامتر یلیم 10مقدار  At maximum volumeدر قسمت  در این آنالیز 

. استیاز موردن ،بیشترین احتمال برای مصرف تیترانت است و به آن معنی نیست که این مقدار بهباتوجه

بنابراین، در صورتی که کاربر صلاح بداند، با توجه به مقدار حداکثر حجم تیترانت که در نمونه های خود 

احتمال می دهد می تواند این مقدار را افزایش دهد. لازم به ذکر است که در صورتی که کاربر آنالیز را 

خواهد رفت و سپس متوقف پیش  Terminationمتوقف نکند، این آنالیز تا حجم وارد شده در قسمت 

 خواهد شد.

 10ر ز مقدامقدار وزن نمونه به صورتی تنظیم شود که مقدار تیترانت مورد نیاز اتوصیه می شود که، 

تمام ابعد از  دهرچن. یا به بیان دیگر با یک بار پر شدن بورت، آنالیز به اتمام برسد تجاوز نکند تریلیلیم

 کندیمدامه پیدا و تیتراسیون ا شودیماین بورت از تیترانت پر  دداً مجمیلی لیتر،  10محلول داخل بورت 

 .شودینمهیچ عنوان توصیه در سیستم اندازه گیری به  driftعلت ایجاد ولی این مورد به 

هدر رفت  . این مورد به دلیل جلوگیری ازقرار داده شده است  750مقدار  signalهمچنین، در قسمت  

حدوده ا که در مررزی  ده است. با استفاده از این گزینه هنگامی که انالیز سیگنال هم اتیترانت، قرار داده ش

 تیتراسیون را تمام می کند.  رسید، 750اتفاق می افتد رد کرد و به سیگنال 575

 (Presentationاطلاعات نمایش ) -6.13

دارهای واحد غلظت آنالیت جهت گزارش و همچنین نوع و تعداد نمو Presentationدر تنظیمات مستطیل 

ه بآنالیز که های تمامی روش شود.مشخص میدر صفحه اصلی نرم افزار در هنگام اجرای آنالیز، آنلاین 

 مطابق بابه اینکه المللی است. باتوجهبر اساس استانداردهای بین ،دستگاهنرم افزار در  ،تعریفصورت پیش 

زه گیری اندای برابنابراین،  ، وجود داردهر تیتراسیون، یک واحد غلظتی خاص مربوط به آندارد در استان

  (.43 شکل)انتخاب شده است برای آزمون عدد بازی  mg(KOH)/g واحد unitsدر قسمت مقدار عدد بازی 

 

42 شکل   
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6.14- Report 

( توسط کاربر pdfکاربر در گزارش نهایی )با فرمت  نظر مورد، محتویات Reportدر تنظیمات مستطیل 

ی در دائم صورتبهها که بعضی از آن است هارمجموعهیزشود. هر گزارش محتوی یک سری یممشخص 

توسط  Reportنیستند و بعضی دیگر توسط کاربر و در قسمت  حذففایل خروجی هستند و توسط کاربر 

 (. 44شوند )شکل یمیدهایی انتخاب کل

خواهد که در صورت شود و از کاربر مییمدر صفحه ظاهر  افزارنرمبعد از خاتمه هر آنالیز، پیامی از طرف 

دو عدد فایل در مکان  OKتمایل، آنالیز را با اسم و مکان انتخابی ذخیره کند. با کلیک بر روی گزینه 

 گردد. انتخابی ذخیره می

44 شکل   

43 شکل   
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6.15- Instruction 

آنالیز مربوطه، در صورت لزوم کاربر  tab بازشدنو  libraryبعد از انتخاب یک روش تیتراسیون از قسمت 

کلیک کرده و فایل راهنمای تیتراسیون انتخاب شده را، مشاهده  Instructionتواند، بر روی مستطیل یم

 کند.

ین است؛ بنابرا Analysis resultی گزارش تیتراسیون به جز هاقسمتمحتویات فایل راهنما، شامل تمامی  

تواند قبل از شروع تیتراسیون از روش ساخت نمونه و تیترانت، روش انجام تیتراسیون، موارد یمکاربر 

 و مهم در روش انجام تیتراسیون و در نهایت پارامترهای تنظیمی مطلع شود. ذکرقابل

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 مختلفی هانمونهدر  TBNگیری . نکات مهم قبل از انجام تیتراسیون اندازه7

ی به موارد( نیاز است که، قبل از انجام آنالیز، TBN) بازیبا توجه به حساس بودن آنالیز اندازه گیری عدد 

دقت شود. در اینجا، موارد را از جهت بررسی الکترود، دستگاه و همچنین از جهت نرم افزاری مورد بررسی 
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ن موارد مطرح شود و در ادامه هر کدام به تفصیل توضیح داده می شود. ابتدا نیاز است ای قرار می دهیم. در

 این عناوین عبارتند از:

 بررسی سالم بودن الکترود از جهت نداشتن شکستگی - 

 بررسی موجود بودن لیتیوم کلرید اشباع در داخل الکترود -

 بررسی تمیز بودن غشای شیشه ای با استفاده از هیدروکلریک اسید -

 pH7و  pH4ی پتانسیل الکترود در محلول های با  بررس -

 pH5.5احیا کردن الکترود با استفاده از محلول بافر  -

 در قبل از شروع آنالیز باز بودن منفذ بالای الکترود به جهت اطمینان از جریان داشتن محلول -

 شستشوی سل  -

 بررسی بطری تیترانت به جهت موجود بودن ماده -

 در صورت نیاز prepareانجام عمل  -

 بررسی وجود حباب در لوله های بورت -

 وارد کردن صحیح غلظت تیترانت در نرم افزار -

 وارد کردن عدد صحیح مقدار حجم بلانک -

 به کامپیوتر USBاطمینان از متصل بودن کابل  -

 

 . بررسی سالم بودن الکترود از جهت نداشتن شکستگی7.1

، الکترود به کار رفته بازیهمان طور که قبلا بیان شد مهمترین عامل، در بین عوامل مهم در آنالیز عدد 

است. این الکترود، نیاز است قبل از شروع آنالیز در ابتدا به درستی بررسی شود که از لحاظ ظاهری دارای 

اشد. با توجه به اینکه حباب مشکل نباشد. حباب شیشه ای در الکترود مهمترین بخش از الکترود می ب

شیشه ای در این الکترود ها دارای محافظ نمی تواند باشد، بنابراین امکان شکستگی در اثر برخورد با اجسام 

سخت در آن وجود دارد. با توجه به مورد مذکور، نیاز است که قبل از شروع آنالیز، از سالم بودن حباب 

گی، محلول داخل الکترود، کاملا از آن خارج می شود. شیشه ای مطمئن شد. در صورت ایجاد شکست

همچنین در صورتی که بوسیله چشم غیر مسلح وجود شکستگی تشخیص داده نشود، در مرحله بعدی، با 

 خواندن پتانسیل الکترود، می توان به عدم کارکرد صحیح آن پی برد. 
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 . بررسی موجود بودن لیتیوم کلرید اشباع در داخل الکترود7.2

 رسانایی وه برهمانطور که قبلا بیان شد وجود محلول لیتیوم کلرید اشباع در اتانول، در الکترود، علا

ارج می ت عادی خز حالالکتریکی، نویز آنالیز را کاهش خواهد داد. این محلول به دو علت از الکترود سریعتر ا

الیز ر حین آنند، دمقدار زیادی نشت ک شود. در درجه اول به علت اینکه این محلول نیاز است از پل نمکی به

الیز هم تی که آنر حالاز پایین الکترود خارج می شود. بعلاوه، به علت الکلی بودن و فرار بودن این محلول، د

ح ست که سطامهم  انجام نشود سطح این محلول در الکترود کاهش می یابد. لذا با توجه به مورد فوق، بسیار

 ود.ز مورد بررسی قرار گرفته و در صورت نیاز محفظه الکترود پر شمایع قبل از انجام آنالی

 . بررسی تمیز بودن غشای شیشه ای با استفاده از هیدروکلریک اسید7.3

 ،الکترودهاکردن  تمیزبرای بیان شد نیاز است که قبل از انجام آنالیز،  22صفحهبا توجه به مواردی که در 

طر آب مق و تاکید( )مورد دستمال آغشته به اتانولایزوپروپانول، اتانول، سپس  ،با حلالنیاز است که آن را 

که به  واردیشسته شود. این مورد در صحت عملکرد بسیار حیاتی است و نقش بسیار مهمی دارد. یکی از م

لار مو 0.1لظت غبا  HClجهت اطمینان از تمیز بودن الکترود می توان انجام داد، ریختن مقداری از محلول 

نوز هبلی، بر روی حباب شیشه ای می باشد. در صورت کدر شدن سطح شیشه، با وجود مراحل انجام شده ق

ف بودن د کثیسطح کثیف می باشد و نیاز است مراحل شستشو دوباره تکرار شود. لازم به یاداوری می باش

ی می م ارزهتشخیص نقطه سطح الکترود باعث ایجاد نویز، حساسیت پایین و در بعضی از مواقع باعث عدم 

نشان می  از یک الکترودی که غشای آن به طور کامل تمیز نشده است ، تصویری45شود. در شکل شماره 

اعث بدهد. همان طور که در شکل به وضوح مشاهده می شود، غشای شیشه ای شفاف نیست. این مورد 

   ایجاد اشکالاتی در آنالیز خواهد شد.
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 pH7و  pH4. بررسی پتانسیل الکترود در محلول های با  7.4

  ISOهمان طور که قبلا گفته شد، مطابق با استاندارد 

بررسی شود. همان طور که در کاتالوگ دستگاه  7و  4نیاز است پتانسیل الکترود در دو عدد بافر  3771

 signalدر زیر مجموعه module controlآورده شده به منظور خواندن پتانسیل نیاز است در قسمت 

measurement  .کلید مربوطه را به منظور قرائت پتانسیل الکترود فعال کرد 

قرار دهید. در صورتی که پتانسیل به  pH7به منظور تست الکترود، در ابتدا به مدت یک دقیقه آن را در بافر 

رهای عملکرد صحیح را دارد و می مقدار صفر نزدیک بود، می توان نتیجه گرفت که، الکترود یکی از پارامت

توان تست بعدی را انجام داد. لازم به ذکر است که هر چه پتانسیل الکترود در این بافر به مقدار صفر نزدیک 

 تر باشد، نشان دهنده تمیز بودن بیشتر الکترود است. 

، قرائت می شود )به pH=4قرار گرفتن در دقیقه  5 متر محیط غیر آبی بعد از pHالکترود همچنین پتانسیل 

منظور احیا کردن یا هیدارته کردن غشای شیشه ای(. نیاز است که بعد از قرائت و یادداشت سیگنال، مقدار 

میلی ولت  155کمتر از پتانسیل، اختلاف مقایسه شود. در صورتی که  pH7آن با مقدار پتانسیل الکترود در 

 یر می تواند عامل ایجاد این اشکال باشند. می تواند اشکالی وجود داشته باشد و عوامل ز بود

 

 . ممکن است در حباب الکترود شکستگی وجود داشته باشد.1

 45شکل 
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وری می باشد که آدر صورتی که شکستگی وجود داشته باشد، نیاز است که الکترود تعویض شود. لازم به یاد

محلول از زیر حباب به  در این صورت، محلول داخل الکترود پس از مدت زمان کمی خالی شده و همچنین

 صورت قطره قطره خارج می شود. 

  

 . ممکن است آلودگی روغن در روی غشای شیشه ای وجود داشته باشد. 2

مولار قرار گرفت سطح الکترود  0.1با غلظت  HClدر صورتی که الکترود پس از اینکه در معرض، محلول 

تیره باشد نشان دهنده قطعی آلودگی می باشد. در این حالت نیاز است که در مرحله اول، غشای الکترود 

ابتدا با دستمال اتانولی تمیز شود. در صورتی که با این عمل، باز هم مشکل وجود داشت، نیاز است که در 

 15را قرار داده و الکترود را در آن غوطه ور کنیم. این محلول به مدت  0.1با غلظت  HClیک بشر محلول 

دقیقه با استفاده از همزن مغناطیسی تحت چرخش قرار می گیرد. در این صورت سطح غشا کاملا تمیز می 

، تصویری از غشای شیشه ای الکترود، نشان داده 46شود و مشکل این مورد حل می شود. در شکل شماره 

ت. همان طور که در تصویر دیده می شود، غشا کاملا شفاف است و هیچ گونه لکه ای بر روی آن شده اس

 مشاهده نمی شود. 

 

 46شکل 
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 . ممکن است در درون الکترود، ماده روغنی نفوذ کرده باشد.3

 در بعضی از موارد، به علت اینکه کاربر منفذ الکترود را در حین اجرای آنالیز باز نکرده است، از طریق پل

نمکی، روغن به داخل الکترود نفوذ کرده است. در این حالت در داخل الکترود و در بالای پل نمکی، یک لایه 

ای از روغن دیده می شود. در این حالت جریان حرکت محلول پرکننده به بیرون الکترود تا حدی مسدود 

نمی گیرد. در صورت وجود  شده و اتصال الکتریکی بین سیم الکترود مرجع و پل نمکی به درستی انجام

شرایط مذکور، در این حالت نیاز است که لیتیوم کلرید موجود در داخل محفظه الکترود کاملا تخلیه شده و 

سپس شستشو انجام شود. بعد از انجام آخرین مرحله شستشو، در صورت اطمینان از عدم وجود روغن در 

 تقل می کنیم. درون الکترود، محلول پرکننده را به درون محفظه من

 

 . خشک بودن سطح غشای شیشه ای4

همان طور که قبلا بیان شد، محلول لیتیوم کلرید الکلی، به علت فرار بودن الکل، دایما نیاز به شارژ کردن 

مجدد دارد. در این حالت غشای شیشه ای به درستی نقش خود را ایفا نمی کند. در بسیاری از موارد دیده 

جود در محفظه لوله پلاستیکی، که غشای شیشه ای در آن قرار می گیرد، تبخیر شده است که محلول مو

شده است و غشای شیشه ای مدت زیادی را در مجاورت هوا گذرانده و سطح آن خشک شده است. در این 

 4حالت غشای شیشه ای الکترود نیاز به احیا کردن دارد. در این شرایط نیاز است که این الکترود به مدت 

 قرار گیرد تا سطح غشا هیدراته شود.  pH5.5ت در بافر با ساع

 . ممکن است در محلول بافر مشکلی وجود داشته باشد.5

در بعضی از موارد با توجه به اینکه هیچ مشکلی در دستگاه و الکترود وجود نداشته و همچنین تمامی 

ف پتانسیل بین محلول های بافر از پروتکل های مربوط به نگهداری الکترود انجام شده است، باز هم اختلا

مقدار مشخص شده کمتر است. در این حالت، احتمال اینکه محلول بافر مورد استفاده نیاز به تعویض داشته 

باشد زیاد است. در بسیاری از موارد مشخص شده است که بافرها، به درستی تهیه نشده اند و یا تاریخ 

 ها گذشته است. انقضای آن

 عینشان ندهد الکترود را با ما یرا به درست 7و 4یبافرها لیپتانس نیاختلاف ب همچنان الکتروداگر : نکته

 .دیسپس آن را با اب مقطر شستشو ده دیمناسب شستشو ده ییدستشو
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 pH5.5. احیا کردن الکترود با استفاده از محلول بافر 7.5

زم ارایی لاکترود در بعضی از موارد غشای شیشه ای الکترود به علت اینکه به خوبی هیدراته نشده است، الک

 .تمیز می شود را ندارد. این مورد خصوصا زمانی مطرح می شود که غشای شیشه ای با یک مایع پاک کننده،

 بافر با ود درچند ساعت الکتر در این حالت نیاز است به علت وارد آمدن شوک به غشای شیشه ای، به مدت

pH5.5 ا نیز رترود در حالی که محلول در حال هم خوردن است بماند. در این حالت می توان پتانسیل الک

اخل دد را از لکترودنبال کرد و هر گاه به یک مقدار تخمین زده شده، رسید و مقدار آن ثابت شد، می توان ا

ی غشای مناسب ترین محلول به جهت احیا pH5.5دارد محلول این محلول بیرون آورد. مطابق با استان

تکل مامی پروجام تشیشه ای می باشد. این مورد در صورتی که واقعا نیاز به احیا داشته باشد و با وجود ان

 های گفته شده، الکترود سیگنال مناسب را ندهد مورد استفاده خواهد بود.

 اطمینان از جریان داشتن محلول. باز بودن منفذ بالای الکترود به جهت 7.6

ور که قبلا توضیح داده شد، جریان حرکت محلول لیتیوم کلرید الکلی از طریق پل نمکی )از درون طهمان 

الکترود به بیرون آن( یکی از موارد حیاتی در صحت عملکرد الکترود است. بوسیله باز نگهداشتن منفذ بالای 

یابد. بنابراین نیاز است که قبل از اجرای آنالیز، در ابتدا این منفذ  الکترود، این جریان حرکت مایع تحقق می

، تصویری از 47باز شود و بعد از اتمام آنالیز ها در پایان روز کاری، این منفذ بسته شود. در شکل شماره 

 الکترود با منفذ باز را نشان می دهد. 

 

 47شکل 
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 (cell.  شستشوی صحیح ظرف واکنش )7.7

، تمیز بودن ظرف واکنش است. در بعضی از مواقع، نمونه بازییکی از عوامل مهم در تکرار پذیری آنالیز عدد 

های روغن در کف ظرف واکنش، می مانند و با شستشوی معمول با حلال، از بین نمی روند. این مقدار روغن 

ظر صحت تغییر دهد. بنابراین توصیه می می تواند در آنالیز بعدی در حلال حل شده و نتیجه آن آنالیز را از ن

 شود، که قبل از انجام آنالیز، ظرف واکنش به دقت شسته، تمیز و خشک شود. 

 

 .  بررسی بطری تیترانت به جهت موجود بودن ماده7.8

در بعضی از موارد مشاهده می شود که، بعد از شروع آنالیز، پتانسیل الکترود تقریبا بدون تغییر قابل توجهی 

بت می ماند. یکی از عوامل این مشکل این است که به علت خالی بودن بطری تیترانت هیچ گونه تزریقی ثا

در ظرف واکنش انجام نمی شود. بنابراین نیاز است که قبل از شروع آنالیز از وجود تیترانت در بطری 

 اطمینان پیدا کرد. 

 

 ( در صورت نیازprepare. انجام عمل آماده سازی بورت )7.9

دهید یا از محلول تیترانت جدید استفاده یمبطری تیترانت را در دستگاه قرار  بار نیاولکه برای یدرصورت

و  هالولهی سازآغشته منظوربه( Buret prepareی بورت تیترانت )سازآمادهعملیات  الزاماًکنید، یم

در حین عملیات  کهبار( را انجام دهید. همچنین لازم به ذکر است  4الی  3 )به تعداد های بورتسیلندر

قبلا در مورد خارج نمایید.  هالولهبه  زدنضربهرا با  هالولهی موجود در هاحبابی بورت نیاز است سازآماده

  توضیح داده شد. 5.3ها در بخش خارج کردن حباب 

 

 

 . چک کردن وجود حباب در لوله ها7.10

ی بورت تیترانت و نمونه هالولهاز عدم وجود حباب در  قوهچراغنور  از شروع تیتراسیون، با استفادهقبل از  

انجام  5.2و  5.1ی بورت را مطابق قسمت سازآمادهاطمینان حاصل نمایید. در صورت وجود حباب عملیات 

. همچنین ایجاد مشکل در ودیرگذار خواهد بتأثبر صحت آنالیز در لوله ها، در درجه اول دهید. وجود حباب 

تکرار پذیری یکی دیگر از نتایج وجود حباب در لوله ها می باشد. لازم به ذکر است که در صورت وجود 

 حباب در لوله ها، معمولا غلظت بدست آمده در آنالیز، بالاتر از مقدار واقعی خواهد بود. 

 



49 

 

 .  وارد کردن صحیح غلظت تیترانت در نرم افزار7.11

 رقم اعشار 4 غلظت دقیق آن را تا الزاماً استانداردسازی کرده ایدیداً جدکه محلول تیترانت را یدرصورت

در  settingدر قسمت  الزاما( اطلاعاتی که در مورد غلظت استاندارد شده تیترات در اختیار دارید بهباتوجه)

همچنین مول بر لیتر( وارد کنید.  0.1 پرکلریک اسید در استیک اسیدنام تیترانت مربوطه )محلول  یجلو

لازم به ذکر است که بیان شود در صورتی که آنالیز استاندارد سازی را قبلا انجام داده اید و همچنین آن را 

ذخیره شده است. موکدا  setting( کرده اید، غلظت دقیق آن به صورت اتوماتیک در قسمت saveذخیره )

های تجاری استفاده کرده و آن را استاندارد کنید. در صورتی که  توصیه می شود که همیشه از محلول

 وارد نشود، غلظت محاسبه شده اشتباه خواهد بود.   settingغلظت تیترانت در 

( در قسمت 0.0984غلظت تیترانت را )را نشان می دهد که کاربر،   settingقسمت  48در شکل شماره 

  وارد می شود. Titrant dataر اتوماتیک در تنظیمات مستطیل وارد کرده است. این غلظت به طو ربوطه م

 

 Sample dataدر تنظیمات مستطیل  . وارد کردن عدد صحیح مقدار حجم بلانک7.12

انجام آنالیز بلانک است. در این آزمون مقدار حجم مصرفی  TBNیکی از موارد بسیار مهم در صحت آنالیز 

 49 شکل 

 48شکل 
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تیترانت، به منظور تغییر رنگ شناساگر یا تغییر پتانسیل الکترود مصرف می شود بدست می آید. معمولا 

میلی لیتر( می باشد. در بسیاری از آزمون ها، از حجم  0.5حجم مصرفی تیترانت بسیار حجم کمی )کمتر از 

بلانک، نسبت به حجم مصرفی تیترانت در آزمون اصلی صرف نظر می شود چون از لحاظ  مصرفی در آزمون

با توجه به اینکه، مقدار حجم مصرفی تیترانت معمولا  بازیمقداری بسیار متفاوت هستند ولی در آزمون عدد 

جهت بدست  زیاد نیست، بنابراین نمی توان از حجم آزمون بلانک صرف نظر کرد. بنابراین نیاز است که به

 Sample dataآوردن صحت بهتر الزاما این آزمون انجام شود و حجم مربوط به بلانک در تنظیمات قسمت 

 ، تصویری از تنظیمات مذکور نشان داده شده است. 49وارد شود. در شکل شماره 

 به کامپیوتر USB.  اطمینان از متصل بودن کابل 7.13

عملکرد دستگاه، نیاز است که قبل از انجام آنالیز اتصالات دستگاه خصوصا  به منظور اطمینان از صحت

، اتصالات پشت دستگاه را نشان می دهد. لازم به 50اتصال کابل از دستگاه به کامپیوتر تست شود. در شکل 

ده ذکر است که در این تصویر، دو عدد کابل مربوط به اتصال منبع تغذیه و کامپیوتر، به دستگاه متصل ش

 است.

 

 

 

 50شکل 
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 ی نفتیهانمونهدر  TBNیری گاندازه. 8

به طور مفصل و به صورت  (،ETA-587به شیوه خودکار ) بازیدر این قسمت آنالیز اندازه گیری عدد 

 مرحله به مرحله توضیح داده می شود. 

 . اجرا کردن نرم افزار برنامه دستگاه8.1

 حاصل کنید. طمینانا از متصل بودن کابل دستگاه به کامپیوترابتدا دستگاه  کردنروشن. پس از 1

در  های موجودیلفاو از بین  بازکرده، desktopرا با کلیک بر روی آیکون برنامه در صفحه  افزارنرم

 ( را انتخاب کرده و آن را اجراETA-587) خودکاربه شیوه  TBNیری گاندازهفایل  صفحه اصلی برنامه، 

و  high rangeخواهشمند است که در این مورد با توجه به اینکه دو روش به نام های  .(51ل د )شکیکن

low range  .در روش ها وجود دارد، در انتخاب روش دقت فرمایید 

  51شکل
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 اعمال تغییرات و . بررسی پارامترهای نرم افزار 8.2

ا رت باشد آن که نیاز به تغییرایدرصورتپس از باز شدن روش، پارامترهای تیتراسیون را بازبینی کنید و 

 لازم به ذکر است که در اکثر موارد نیاز به هیچ تغییری وجود ندارد. اعمال کنید. 

. انتقال نمونه به 8.3 ظرف واکنش

دانید، مقدار نمونه مورد  همان طور که می  

با جدول مندرج در  نیاز جهت آنالیز، مطابق 

ر جدول خواهد بود. د  ISO3771استاندارد 

جدول نشان داده شده  ، تصویری از این 1شماره 

 است. 

 

 

 

 

آنالیز را روی ترازو قرار داد و بعد ترازو را صفر ابتدا باید سل به منظور انتقال نمونه روغن به ظرف واکنش، 

کرد و سپس مقدار نمونه را طبق جدول اضافه کرد. مقدار دقیق وزن شده را یادداشت کنید. سل را روی 

 سپس حلال را اضافه کرده و آنالیز را شروع کنید. دستگاه قرار دهید

)  غلظت مورد انتظار

mg KOH/g ) 

یاز از موردنمقدار جرم 

 mL60برای  (grنمونه )

15 - 3.0 .0 ± 0.0012 

30 - 15> 1.0 ± 0.001 
45 - <30 0.25 ± 0.0001 
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 روش فوق، می پردازیم. بیشتر در این قسمت به معرفی 

 . انتقال نمونه به ظرف واکنش 8.3.1

در این روش ابتدا ظرف واکنش را بر روی ترازو قرار می دهیم. البته لازم به ذکر است که با توجه به 

محدود بودن مقدار وزنی که می تواند بر روی یک ترازو قرار گیرد و همچنین فرار نبودن نمونه روغن، 

انجام گیرد که حاوی حلال نباشد زیرا ممکن است وزن ایجاد شده  بهتر است وزن کردن نمونه در ظرفی

از مقدار وزن قابل تحمل توسط ترازو بیشتر شود. بعد از اینکه ظرف واکنش بر روی ترازو قرار گرفت با 

، تصویری از ظرف 52استفاده از کلید های کنترل بر روی ترازو، آن را صفر می کنیم در شکل شماره 

 بر روی ترازو بعد از صفر کردن آن نشان داده شده است. واکنش دستگاه، 

در مرحله بعد نیاز است که نمونه را به ظرف واکنش انتقال دهیم. در این حالت، درب ظرف نمونه را باز 

کرده و به طور مستقیم، از بالای سل نمونه را به آن در حالتی که این ظرف بر روی ترازو قرار دارد 

 ه می کنید. ، تصویری از انتقال نمونه به ظرف واکنش را مشاهد53منتقل می کنیم. در شکل 

  52شکل
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بعد از اتمام انتقال نمونه به ظرف واکنش، وزن نشان داده شده بر روی ترازو، به عنوان وزن مقدار نمونه، 

 وارد می شود. sample dataدر نرم افزار در قسمت 

 استفاده از سرنگ ا. انتقال نمونه به ظرف واکنش ب8.3.2 

 10مقدار وزن نمونه مورد نیاز کمتر از  بیشتر باشد، mgKOH/g1 شده، ازبینییشپکه غلظت یدرصورت

 میتوانیمگرم خواهد بود. در این حالت به منظور حصول صحت و دقت بهتر در فرایند نمونه برداری، 

پر کنید به مقدار مورد نیاز به این منظور ابتدا سرنگ را از نمونه  .سرنگ برداریماستفاده از نمونه را با 

  .(54)شکل 

  53شکل 

 54شکل 
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زمانی که روغن با استفاده از سرنگ برداشته می شود، معمولا در قسمت پایین آن کمی از روغن )در 

حدود یک قطره( می ماند و این روغن در حین جابجایی از ترازو تا ظرف واکنش ممکن است از نوک 

در حالی که به سمت بالا نگاه داشته از است سرنگ جدا شود. به منظور جلوگیری از مورد ذکر شده، نی

تا این قطره به داخل سرنگ منتقل شده و همچنین  کشیدهکمی پیستون سرنگ را به عقب  شده است

مورد گفته شده در صحت وزن  (.55نمونه از سوزن سرنگ به بیرون ریخته نشود )شکلبه طور کلی، 

 برداشته شده بسیار حائز اهمیت است. 

 

 55شکل 
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در مرحله بعد، سرنگ حاوی نمونه را بر روی ترازو قرار داده و ترازو را صفر می کنیم. بنابراین مجموع 

وزن سرنگ و روغن درون آن مقدار صفر در نظر گرفته شده و به عنوان یک مبنا خواهد بود. در شکل 

 کنید.  ، تصویری از سرنگ در حالی که بر روی ترازو قرار دارد را مشاهده می56شماره 

را به ظرف واکنش انتقال می دهیم. مقدار لازم از نمونه پس از قرار دادن سرنگ حاوی نمونه بر روی ترازو، 

 قبل از انجام این عمل نیاز است در سل حلال وجود داشته باشد. 

 ترتخلیه به ، تصویری از انتقال نمونه به ظرف واکنش را مشاهده می کنید. به منظور57در شکل شماره 

ه نمونه شود ک خالی کنیم تا اطمینان حاصل نمونه بهتر است که، چندین بار در همین حالت سرنگ را پر و

ا بباید به مقداری که کاربر تشخیص داده است به ظرف واکنش منتقل شده است. همچنین، نوک سرنگ ن

 حلال در تماس باشد.

 

  56 شکل  56شکل 
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زمانی که توسط سرنگ نمونه به سل، انتقال داده می شود، نیاز است که همزن دستگاه در حال  نکته مهم:

چرخش باشد. این مورد به این دلیل است که در بعضی از موارد نمونه به کف ظرف می چسبد و با چرخش 

 مگنت دستگاه، به راحتی از کف ظرف کنده نمی شود. 

سرنگ و انتقال نمونه، نیاز است ابتدا، کمی پیستون سرنگ را به  لازم به ذکر است پس از فشردن پیستون 

عقب کشیده و سپس، سرنگ را از ظرف واکنش خارج کنیم. در این حالت اگر مقداری از نمونه در نوک 

سرنگ وجود داشته باشد که داخل سرنگ کشیده خواهد شد و  مقدار دقیق تری از نمونه به ظرف واکنش 

 منتقل خواهد شد. 

ا رار منفی ه، مقدبرگردانیم. در این حالت وزن نشان داده شد ترازورین مرحله نیاز است که سرنگ را به آخ

 (. 58نشان می دهد )شکل 

 

 

 

 

 57شکل 
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در  sample dataاین مقدار، وزنی است که باید در نرم افزار به عنوان وزن نمونه یادداشت شده و در قسمت 

 ، تصویری از این قسمت از نرم افزار نشان داده شده است. 59نرم افزار وارد شود. در شکل شماره 

 

  

 . انتقال حلال به ظرف واکنش8.4

ابتدا باید ظرف واکنش به صورت کاملا خشک، بر روی ترازو قرار داده شده و بعد از انتقال نمونه روغن به 

 و، حلال ریخته شود. زاردرون ت این ظرف و خارج ساختن ظرف واکنش از

 58شکل 

 59شکل 
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 طه در ظرف واکنشبوجایگزاری الکترود مر . 8.5

اینکه پل نمکی  به توجه بادهید. خود قرار درون ظرف واکنش را در  متر محیط غیر آبی pHالکترود 

در محلول قرار گیرد، بنابراین بعد از  الزاماًبایست یم)موجود در قسمت پایین الکترود(  TBNالکترود 

که آیا این بخش از الکترود حتما درون محلول قرار گرفته  بررسی شودریختن حلال و نمونه نیاز است 

که این یدرصورت. ، تصویری از الکترود را درون ظرف واکنش نشان می دهد60باشد. در شکل شماره 

  .د شدشود سیگنال الکترود ثابت نخواهمحقق نشرایط 

 

 . روشن کردن همزن مغناطیسی 8.6

 . (61)شکل  ، همزن دستگاه را روشن کنیدModule contolموجود در  Stirrerبا استفاده از قسمت 

  60شکل 
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این مورد کمک زیادی به حل شدن روغن در سل شیشه ای می کند. نیاز است قبل از زدن کلید استارت 

(Start مقدار سرعت چرخش همزن در حدی بالا نباشد که باعث شود محلول به سمت دیواره ظرف واکنش )

 پرتاب شود. 

  بازی. اجرای نرم افزار اندازه گیری عدد 8.7

بعد از زدن این کلید، یک صفحه جدید در قسمت صفحه اجرای کنید. کلیک  افزارنرمرا در  playدکمه  

آنالیز نرم افزار ایجاد شده و از کاربر می خواهد که مشخصات نمونه مورد آنالیز را وارد کند. در صورتی که 

وارد کرده باشید، تمامی آن مشخصات در این صفحه   sample dataقبلا مشخصات کلی نمونه را، در قسمت 

رج می شود. در این قسمت به کاربر اجازه داده می شود که مشخصات نمونه )نام، شماره، وزن ایجاد شده د

در این صفحه زده شد، آنالیز  OK(. بعد از اینکه کلید 62نمونه، تاریخ و ساعت آنالیز( را ویرایش کند )شکل 

 شروع می شود. 

  62شکل

  61شکل 
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پارامترهای وارد شده، آنالیز انجام می شود. در شکل  در این صورت دستگاه شروع به کار کرده و با توجه به

، تصویری از آنالیز یک نمونه روغن را نشان می دهد. همان گونه که در شکل نشان داده شده 63شماره 

های آنلاین در قسمت پایین نرم افزار نشان داده می شود. در نمودار فعال در وسط نرم راست، انواع نمودا

  نیز با رنگ سبز نمایش داده شده است. EQPبا نقطه قرمز رنگ مشخص شده است و  افزار، نقطه هم ارزی

ی مقدار حجم به ازامربوطه ) عدد بازیکه در حین آنالیز، نقطه هم ارزی پیدا شود، بلافاصله مقدار یدرصورت

نشان  mg(KOH)/grبر حسب محاسبه شده و  Analysis result(، در قسمت آمدهدستبهنقطه هم ارزی 

تواند در هر لحظه، آنالیز را متوقف کرده و نتایج را ذخیره کند. یمشود. لازم به ذکر است که کاربر یمداده 

 خواهد بود.   pdfو همچنین یک فایل با پسوند  ETAذخیره نتایج در قالب یک فایل با پسوند 

سی سی از تیترانت  10از تزریق در صورتی که مقدار نمونه بیشتر از حدود غلظت برداشته شود بعد نکته: 

آنالیز به نقطه هم ارزی نمی رسد در این مواقع که حدود غلظت برای شما مشخص نیست در قسمت 

Termination  سی سی جلوی بیشترین حجم تزریق را به مقدار بیشتری افزایش دهید یا ابتدا  10باید

 مقدار نمونه خیلی کمی بردارید و تست کنید.

 

 

 TBNالکترود  . شستشوی8.8

 63شکل 
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همان طورکه قبلا گفته شد مهمترین قسمت از آنالیز همیشه شستشوی الکترود خواهد بود. بنابراین، مطابق 

تزریق از پیست حاوی حلال،  و نازلیزکردن الکترود تمنیاز است که جهت  5.6با موارد گفته شده در بخش 

ایزوپروپانول و اتانول، استفاده کرده و در قسمت بعد حتما با استفاده از دستمال آغشته به اتانول سطح تمیز 

تصویری از یک الکترود با  64شود. در مرحله آخر با آب مقطر الکترود کاملا تمیز شود. در شکل شماره 

 ه است. حباب شیشه ای کاملا تمیز نشان داده شد

 

 

 

 

 

 

 (FAQ)   سوالات متداول
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 بهترین پیشنهاد برای مراقبت از این بورت چیست؟ TBNبا توجه به حساس بودن بورت مربوط به آنالیز . 1

نیاز است بسیار محافظت شود. مواردی که باید در مراقبت از این بورت به  TBNبه طور کلی، بورت دستگاه 

 صورت دایما مورد بررسی قرار گیرد، به شرح زیر است.

  پرکلریک اسید در استیک اسیدوجود مواد جامد در بطری حاوی . بررسی 1.1

شود. این مواد در بعضی  در بعضی از موارد مشاهده شده است که، درون بطری تیترانت مواد جامد ایجاد می

از مواقع به خاطر نامرغوب بودن ماده خریداری شده و در بعضی دیگر به خاطر این است که تغییر دما در 

محیط اتفاق افتاده و مواد جامد ایجاد شده است. همچنین در صورتی که این تیترانت به صورت دست ساز 

د به همین دلیل هم هست که تاکید شده است این در آزمایشگاه ساخته شود نیز این مشکل ایجاد می شو

 ماده به صورت تجاری تهیه شود.

 ، در بورت دستگاهپرکلریک اسید در استیک اسیدباقی ماندن تیترانت . جلوگیری از 2.1

، تاکید شده است که این ماده در پایان روز کاری از پرکلریک اسید در استیک اسیدبا توجه به خورنده بودن 

در صفحه توضیح داده شده است(  (Buret prepareت بیرون آورده شود. این کار با استفاده از عمل داخل بور

  جایگزین این تیترانت می شود. آب مقطرانجام می شود. در این فرایند 

روز( در بورت  10مدت زیادی )بیش از  پرکلریک اسید در استیک اسیدلازم به ذکر است در صورتی که، 

ه بماند، سیلیس درون شیشه به روی سطح آمده و یک برجستگی را ایجاد می کند. با شیشه ای دستگا

برخورد این برجستگی با پیستون بورت، این قسمت از بورت دچار صدمه شده و نیاز است بورت دستگاه 

با  تعویض گردد. بنابراین تاکید می گردد که، در پایان روز کاری، قبل از خاموش شدن دستگاه این بورت را

 شستشو داد.آب مقطر 

 

 ا استفاده از آب مقطرب. شستشوی نوک نازل بورت 3.1

در بعضی از موارد نمک جامد در نوک نازل تزریق به علت تبخیر حلال، تجمع می کند. این نمک ها به نوک 

این نازل چسبیده و مانع از خروج مایع می شوند. در شروع کار با بورت تحت این شرایط نیاز است ابتدا 

نمک ها بوسیله آب مقطر از انتهای نازل شسته شده و سپس کار با این بورت آغاز شود. لازم به ذکر است در 

صورتی که این کار انجام نشود، در هنگام بالا آمدن پیستون به علت مسدود بودن نازل تزریق، مایع از شیر 

 سمت های مختلف بورت می شود. سه کاناله و پیچ های بورت خارج می گردد که منجر به آسیب به ق
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 آیا راه. با توجه به لزوم فرایند شستشو به علت محافظت از بورت و هدر رفت تیترانت در این فرایند، 2

از هدر رفت  در نهایتوجود دارد که نیاز به انجام فرایند شستشو نباشد و بورت نیز سالم بماند و  دیگری

 ؟شودتیترانت جلوگیری 

با توجه به طراحی بورت دستگاه، می توان در پایان روز کاری، با استفاده از آچار این دستگاه پیستون بورت 

به طور کامل خالی شود. در  پرکلریک اسید در استیک اسیدرا به صورت دستی به بالا برد تا اینکه، محلول 

فاق نمی افتد. در شروع مجدد کار با این حالت با توجه به عدم وجود این ماده در بورت، خوردگی شیشه ات

 دوباره بورت را از این ماده پر کرد.  prepareاین بورت می توان با عمل 

 

 . آیا می توان، در حین تیتراسیون سرعت همزن را تغییر داد؟3

ه در بعضی از موارد کاربر دقت لازم را در تنظیم سرعت همزن مغناطیسی نداشته است و بعد از شروع آنالیز ب

معمولا زمانی تغییر سرعت همزن مورد نیاز می شود که با سرعت فعلی روغن حل این مورد پی می برد. 

نمی شود و نیاز است سرعت چرخش بیشتر شود و یا اینکه سرعت چرخش در حین آنالیز این قدر بالاست 

افزار به کاربر اجازه در این شرایط با توجه به طراحی نرم که محلول به سقف ظرف واکنش برخورد می کند. 

 سرعت همزن را تغییر دهد.  module controlقسمت  هداده می شود که با مراجعه ب

 

 . هر از چه مدت نیاز است که مایع درون الکترود شارژ شود؟4

همان طور که قبلا گفته شده است، محلول داخل الکترود، علاوه بر ایجاد رسانایی الکتریکی، به عنوان عامل 

کاهش نویز عمل می کند. بنابراین، نیاز است که سطح مایع درون الکترود دایما مورد بررسی قرار گیرد. با 

ه در هر آنالیز در صورتی که سطح مایع توجه به نشت زیاد مایع از درون الکترود به سمت بیرون نیاز است ک

پایین آمده باشد، شارژ شود. البته این مورد زمانی بسیار حیاتی به نظر می آید که سطح مایع به نصف برسد. 

 در این شرایط است که نویز آنالیز  قابل توجه می شود. 

 

 . آیا امکان دارد الکترود های برند های دیگر را به دستگاه متصل کرد؟5

ا توجه به طراحی خاص مدار دستگاه، این امکان بوجود آمده است که الکترودهای برندهای مختلف، با ب

استفاده از کابل های رابط، به دستگاه متصل شود. طبیعتا در صورتی که از الکترود دیگری استفاده شود، نیاز 

 است بعضی از پارامترهای آنالیز متناظر با الکترود، تغییر کند. 
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 ، چند نوع روش تزریق داریم؟ بازیه طور کلی در آنالیز اندازه گیری عدد . ب6

 ه شد، درح دادبا توجه به نوع آنالیز، نیاز است روش های تزریق متفاوت باشد. همان طور که قبلا توضی

اط قن تزریق در آن تمامی آنالیز ها نیاز است، با توجه به شدت تغییر پتانسیل در قسمت های مختلف آنالیز،

ز است نک( نیایز بلاتنظیم شود. زمانی که تغییرات پتانسیل زیاد است )در نزدیک نقطه هم ارزی و یا در آنال

هد بود لاتر خوایق باکه، تزریقات بسیار کم باشد. ولی زمانی که تغییرات پتانسیل بسیار کم هست، مقادیر تزر

 نشود. تا اینکه زمان آنالیز کاهش یابد و هم اینکه نویز ایجاد 

نظور هد. به مدغییر تبا توجه به موارد مذکور نیاز است که کاربر خودش روش های تزریق را قبل از هر آنالیز 

ه جای به کاربر اینک راحتی کاربر، سه نوع آنالیز با روش های تزریق متفاوت در نرم افزار تعریف شده است تا

  .تغییر در روش های آنالیز، نوع آنالیز را انتخاب کند

 سه نوع آنالیز در نرم افزار تعریف شده است. بازیبه طور کلی در آنالیز عدد 

 . آنالیز بلانک1

 (low rangeغلظت های بسیار کم )محدوده با  بازی. آنالیز تعیین عدد 2

 (high rangeبا محدوده غلظت های بالا ) بازی. آنالیز تعیین عدد 3

 

 

 

 

 

 

 روش تزریق در انجام آنالیز بلانک .6.1
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در این آنالیز با توجه به تغییرات شدید پتانسیل در دقت مورد نیاز در تزریق ها، میزان حجم تزریق در هر 

، تصویری از این آنالیز نشان داده شده است. با 65مرحله بسیار کم در نظر گرفته شده است. در شکل شماره 

(، تزریق می شود. همان incrementalمیلی لیتر )به شیوه  0.01هر مرحله از تزریق مقدار  توجه به تصویر، در

 طور که می بینید، میزان تغییرات پتانسیل به ازای حجم های تزریق شده ناچیز، بسیار زیاد است. 

 

 (low rangeبا محدوده غلظت های بسیار کم ) بازی. روش تزریق در آنالیز تعیین عدد 6.2

آن بسیار کم می باشد را نشان می دهد. در  بازی، تصویری از آنالیز یک نمونه روغن که عدد 65در شکل 

یا تزریقات یکسان، انتخاب می شود. مقادیر تزریق در  incrementalاین روش آنالیز، مقادیر تزریق به شیوه 

  ه است.میلی لیتر( تنظیم شد 0.01هر مرحله نیز، به مقدار بسیار کم )

 65شکل 

 65شکل 
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 (High rangeمعمول و بالا ) بازیبا محدوده عدد  بازی. روش تزریق در آنالیز تعیین عدد 6.3

آنالیز نمونه روغن،  ، تصویری از66در این آنالیز، نمونه های با غلظت معمول آنالیز می شود. در شکل شماره 

ن روش تزریق، به منظور تزریق استفاده شده است. در ای dynamicرا نشان می دهد. در این آنالیز از روش 

ه هم ه به نقطهر چ وزمانی که فاصله از نقطه هم ارزی زیاد است، تزریقات با حجم های بالاتر انجام می شود 

 ارزی نزدیک تر باشیم، تزریقات کمتر می شود. 

 

 

 

 

 

  

 66شکل 
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و یا بورت دستگاه چه  پرکلریک اسید در استیک اسید. در صورت وجود مواد جامد در بطری حاوی 7

 مشکلی ایجاد می شود؟

در صورتی که مواد جامد در بورت و لوله های دستگاه وجود داشته باشد، این مواد به شیر سه کاناله وارد 

 شده و باعث می شود که، قطعات موجود در آن دچار ساییدگی شده و ماده از کنار آن ها به بیرون نشت می

 کند. در صورتی که این مورد چندین بار تکرار شود، نیاز است که بورت دستگاه تعویض شود. 

 

 ؟یجاد کند چه کاری باید انجام داددر حین چرخیدن صدا امگنت درون ظرف واکنش، . در صورتی که 8

ه دیواره در این گونه موارد بهتر است مکان، ظرف واکنش، کمی تغییر کند تا مگنت درون ظرف واکنش، ب

 ظرف و یا به نازل ها، برخورد نکند.

 

 

 

 چیست؟  بازیبخش در آنالیز تعیین عدد . مهمترین 9

به طور کلی، حساس ترین مرحله به منظور حصول نتیجه صحیح در آنالیز، مرحله تمیز کردن الکترود است. 

می شود. بنابراین نیاز است در این در این مرحله انواع چربی ها از غشا جدا شده و الکترود آماده فرایند احیا 

فرایند نهایت تلاش انجام گردد. در فرایند تمیز کردن مهمترین مرحله استفاده از دستمال اتانولی می باشد. 

 زیرا این فرایند در چربی زدایی از غشای شیشه ای بسیار موثر است. 

 

 . مهمترین عملکرد در نگه داری بورت دستگاه چیست؟ 10

در درون آن  پرکلریک اسید در استیک اسیدمهمترین مرحله از نگهداری بورت جلوگیری از باقی ماندن 

است. زیرا این ماده باعث خراب شدن سیلندر شیشه ای دستگاه می شود. بنابراین در پایان روز کاری، نیاز 

 بورت و لوله ها خارج شود.از پرکلریک اسید در استیک اسید شستشو شود تا  آب مقطراست که این بورت با 

 

 اطمینان حاصل کرد؟ بازی. با استفاده از چه آزمایشی می توان از صحت عملکرد الکترود تعیین عدد 11
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تست   pH7و  pH4بهترین تست برای اینکه الکترود آماده آزمایش می باشد، این است که الکترود را با بافر 

یلی ولت برسد نشان دهنده این است که غشا تمیز شده و م 162کنیم. در صورتی که اختلاف پتانسیل به 

 الکترود سالم است. 

میلی  50در صورتی که در غشای شیشه ای این الکترود شکستگی وجود داشته باشد، اختلاف پتانسیل از 

 ولت نیز بیشتر نمی شود و نیاز است تعویض شود. 

بسیار کمتر می  162همچنین در صورتی که داخل الکترود روغن نفوذ کرده باشد نیز اختلاف پتانسیل از 

، محلول لیتیوم کلرید در داخل 6.5شود. در این حالت نیاز است مطابق با پروتکل نوشته شده در قسمت 

 الکترود تعویض شود. 

 که غشای شیشه ای کاملا تمیز شده است؟ ل کردص.با استفاده از چه آزمایشی می توان اطمینان حا12

از مقدار صفر فاصله دارد و با تمیز  pH7بافر با در صورتی که غشای شیشه ای کثیف باشد، مقدار پتانسیل 

 کردن آن، مقدار پتانسیل به مقدار صفر نزدیک می شود. 

مولار غوطه ور کنیم، سطح غشای شیشه ای  0.1با غلظت  HClهمچنین، در صورتی که الکترود در محلول 

کمی کدر خواهد شد. بنابراین در صورتی که این کدر بودن حاصل نشود به معنی تمیز بودن الکترود خواهد 

 بود. 

  ؟. علت نفوذ روغن به درون الکترود چیست13

ند بنابراین، این دو ماده می توانند با توجه به اینکه محلول و ماده داخل الکترود هر دو محیط غیر آبی هست

با یکدیگر اختلاط داشته باشند. بنابراین در صورتی که شرایط مساعد باشد، محلول حاوی روغن می تواند به 

 داخل الکترود نفوذ کند و باعث ایجاد اشکال شود. 

ر حین آنالیز نویز همچنین تحت این شرایط، رسانایی الکتریکی الکترود دچار اشکال شده و علاوه بر آن د

در  pH7و   pH4زیادی را شاهد خواهیم بود. علاوه بر موارد فوق، اختلاف پتانسیل مشاهده شده الکترود بین، 

 میلی ولت کمتر می شود.  162این شرایط الکترود، از مقدار 

ه در حین به منظور جلوگیری از اختلاط دو محلول، روال این است که طراحی الکترود به گونه ای باشد ک

آنالیز جریان حرکت محلول )با شدت بیشتر از حالت معمول( از درون الکترود به سمت بیرون باشد. در این 

 شرایط محلول نمونه اجازه این را پیدا نمی کند که به درون محلول نفوذ کند.

 

 اد؟ در صورتی که روغن در قسمت پایین الکترود دیده شود، می بایست چه کاری را انجام د .14
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با توجه به اشکالاتی که در مورد قبل گفته شد در صورت مشاهده روغن در قسمت پایین الکترود، نیاز است 

، تعویض شود و بعد از آن تست اختلاف پتانسیل 6.5توضیحات بخش که، محلول داخل الکترود مطابق با 

 را بگیریم.  pH7و  pH4بین دو بافر 

 

 تاثیر گذار باشند ؟ بازی. آیا مرغوبیت مواد به کار رفته می تواند، در صحت آنالیز عدد 15

طبیعتا علاوه بر پارامتر های دیگر یکی از موارد بسیار مهمی که در صحت آنالیز تاثیر گذار است کیفیت مواد 

استفاده شده است که  استفاده شده است. مشاهده شده است که گاها مواد صنعتی به جای مواد آزمایشگاهی

باعث نویز بسیار در آنالیز شده و صحت آن را نیز تحت تاثیر قرار می دهد. دیده شده است که خلوص مواد و 

میزان درصد میزان آب مواد تشکیل دهنده حلال، در میزان صحت آنالیز بسیار موثر بوده و باعث شده است 

بنابراین خلوص و کیفیت مواد عامل مهمی در صحت  چندین برابر، تخمین زده شود. بازیکه میزان عدد 

 می باشد. بازیاندازه گیری عدد 

 نقش دارند؟ بازی. چه عواملی در صحت آنالیز تعیین عدد 16

 چندین عوامل در تعیین صحت آنالیز تاثیر دارند که عبارتند از:

A بازی: کیفیت مواد شیمیایی به کار رفته در انجام آنالیز عدد 

B صحیح توسط دستگاه: تزریق 

Cانجام آزمون استاندارد سازی تیترانت و تعیین دقیق غلظت تیترانت : 

Dانجام آزمون بلانک و بدست آوردن حجم مصرفی در آزمون بلانک : 

Eوجود حباب در لوله های دستگاه : 

Fوجود آلودگی در لوله های دستگاه : 

Gتمیز بودن ظرف واکنش : 

 چه نقشی در صحت آنالیز می تواند داشته باشد؟ . کیفیت مواد مورد استفاده17

ترکیبات تشکیل دهنده حلال، تولوئن، ایزوپروپیل الکل و مقدار ناچیزی آب هستند. در صورتی که در آن دو 

 وجود داشته باشد علاوه بر ایجاد نویز، می تواند در صحت آنالیز تاثیر گذار باشد.  بازیماده ناخالصی 

 

 دستگاه چه تاثیری بر روی صحت آنالیز می تواند داشته باشد؟ . تزریق صحیح توسط18



71 

 

مهمترین عامل تعیین کننده صحت آنالیز، صحت تزریق دستگاه می باشد. در مواقعی که صحت آنالیز به 

 درستی حاصل نشود در اولین قدم نیاز است با استفاده از ابزار آلات شیشه ای، صحت تزریق را بررسی کرد.

 

 توان از صحت میزان تزریق دستگاه اطمینان حاصل کرد؟ . چگونه می19

به منظور تست صحت دستگاه می توان، از یک استوانه مدرج یا یک پیپت الزاما حباب دار شیشه ای، 

استفاده کرد. به این منظور، نیاز است که استوانه مدرج را در زیر نازل تزریق قرار داده و سپس با استفاده از 

میلی لیتر را به درون استوانه مدرج،  10مقدار  LCDدر نرم افزار یا با استفاده از  Module controlقسمت 

تزریق کرد. همچنین این تست را می توان با استفاده از یک پیپت و یک بشر کوچک نیز انجام داد. در 

امل می باشد. میلی لیتر بود، بنابراین تزریق دستگاه دارای صحت ک 10صورتی که مقدار تزریق به اندازه 

لازم به ذکر است که با توجه به طراحی های صورت گرفته، بسیار نادر می باشد که در صورت عملکرد 

 صحیح کاربر، تزریق دستگاه دارای صحت لازم نباشد. 

 زان تزریق توسط بورت دستگاه اطمینان حاصل کرد؟چگونه می توان از تکرار پذیری می. 20

رپذیری تزریق دستگاه می توان، قسمت قبل را با استفاده از یک استوانه مدرج به منظور انجام آزمایش تکرا

چندین بار تکرار کرد. در صورتی که، مقدار حجم های بدست آمده، تقریبا یکسان باشد، می توان نتیجه 

بود  گرفت که، در تزریق دستگاه تکرار پذیری وجود دارد. معمولا در تست های انجام شده، بسیار نادر خواهد

 که مشکل تکرار پذیری از طرف دستگاه باشد. 

 

. انجام آزمون استاندارد سازی تیترانت و تعیین دقیق غلظت تیترانت، چه تاثیری بر نتایج انجام شده 21

 خواهد داشت؟

، مشخص بودن غلظت دقیق تیترانت است. بازییکی از موارد بسیار موثر در صحت آزمون اندازه گیری عدد 

، تاثیر مستقیمی بر نتیجه آزمون پرکلریک اسید در استیک اسید علت مورد مذکور این است که غلظت 

خواهد داشت. لازم به ذکر است که در بسیاری از موارد تیترانت ها به صورت دست ساز در  بازیتعیین عدد 

پرکلریک به مشکلات ایجاد شده در فرایند ساخت، معمولا غلظت  داخل آزمایشگاه تهیه می شوند و با توجه

مولار نخواهد بود. بنابراین آزمون استاندارد سازی یکی از الزامات مهم در حاصل  0.1 اسید در استیک اسید

 می باشد. . بازیشدن صحت بالا در نتایج تعیین عدد 

 

 دارد؟ بازیعدد  ن. انجام آزمون بلانک چه تاثیری بر صحت آنالیز تعیی22
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، یا حداقل برای یک بار در هفته این آزمون را انجام داد و مقدار بازینیاز است که قبل از انجام آزمون عدد 

وارد کرد. طبیعتا نرم افزار به صورت اتوماتیک، این حجم  sample dataبدست آمده را، در تنظیمات مستطیل 

 نرم افزار ارایه خواهد شد. را در محاسبات، تاثیر خواهد داد و نتیجه توسط

 

 . وجود حباب در لوله های دستگاه چه تاثیری بر روی صحت آنالیز خواهد داشت؟23

می باشد. در صورتی که در حین  بازیحباب یکی از اجزای تاثیرپذیر بر روی صحت و دقت آنالیزهای عدد 

کنش وارد شده ولی دستگاه این مورد انجام این آنالیز، حباب وجود داشته باشد، این حباب به درون ظرف وا

را به عنوان حجم تزریق شده محاسبه خواهد کرد. با توجه به مورد مذکور، نیاز است که دستگاه مقدار 

بیشتری از تیترانت را )به صورت ظاهری( به ظرف واکنش، وارد کند. این مورد باعث می شود که مقدار 

خطای مثبت خواهیم داشت. لازم به تاکید است که وجود حباب غلظت بالاتر از مقدار واقعی محاسبه شود و 

علاوه بر اینکه بر روی صحت تاثیر گذار است بر روی تکرار پذیری نیز موثر خواهد بود. لذا توصیه می شود 

که قبل از انجام آنالیز، ابتدا بوسیله یک چراغ قوه، لوله های دستگاه مورد بازبینی قرار گیرد و در صورت 

 حباب ها را خارج کرد.  buret prepareباب با انجام عمل وجود ح

 

 . تمیز بودن ظرف واکنش چه تاثیری بر صحت و یا تکرار پذیری واکنش خواهد داشت؟24

بعضی از نمونه های روغن، بعد از فرایند نمونه برداری، به کف ظرف واکنش چسبیده و با سرعت انتخاب 

شده همزن مغناطیسی، از کف ظرف جدا نمی شوند. این روغن ها به سرعت حل نمی شوند. این نمونه 

ری دستخوش ممکن است در آزمون بعدی حل شده و با وجود رعایت تمامی پروتکل ها، صحت و تکرار پذی

تغییر می شود. بنابراین نیاز است که قبل از انجام نمونه برداری از تمیز بودن ظرف واکنش اطمینان حاصل 

 کرد. الزما نیاز است در صورت امکان با مایع ظرف شویی، ظرف واکنش بعد از هر آزمون شستشو شود. 

 

  ده می شود؟نمونه از حد انتظار بالاتر نشان دا TBNبه چه دلیل مقدار  -25

 پردازیم: این اتفاق به چند دلیل می تواند رخ دهد که در زیر به بررسی آن ها می 

مشکل استاندارد نبودن تیترانت: با وجود اینکه اکثر تیترانت های آنالیز به صورت تجاری و با غلظت های  -1

ا، رطوبت و... قرار گرفته و مشخص به فروش می رسند اما غالبا تحت تاثیر شرایط محیطی از جمله نور، گرم

این موارد باعث تغییر در غلظت تیترانت می شود. به همین دلیل همواره سعی کنید تا استاندارد سازی 

 تیترانت را قبل از شروع آنالیز و به صورت دوره ای انجام دهید.
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ترانت مصرفی همواره تست بلانک: به دلیل استفاده از حلال های شیمیایی درون سل آنالیز مقداری از تی -2

با حلال اگرچه به مقدار کم اما واکنش می دهد به همین دلیل قبل از شروع آنالیز تست بلانک را انجام داده 

قبل از شروع  sample dataتا از مقدار جذب شده توسط حلال آنالیز اطلاع یابید و مقدار بلانک را در قسمت 

 تست نمونه انجام دهید.

لوله های بورت: وجود هوا درون لوله نه تنها باعث نویزی شدن نمودار و حتی شناخت وجود حباب درون  -3

مقدار بیشتر غلظت در نمونه می شود. برای رفع این  نچند نقطه هم ارزی می شود، بلکه باعث نشان داد

نور چراغ  کرده و به کمک prepare آب مقطربار با  10مشکل حتما قبل از شروع آنالیز بورت را تقریبا حدود 

از عدم وجود حباب درون لوله ها مطمئن شوید. در صورت وجود حباب درون لوله، به محل ایجاد حباب 

 درون لوله حین گذشتن محلول از درون آن لوله، ضربه زده تا باعث شکستن حباب و خروج آن از لوله شود.

در بعضی از موارد ناخالصی مواد استفاده شده در ساخت حلال عامل ایجاد مشکل صحت هستند.  -4

 انجام گیرد.   بازیبنابراین نیاز است که با مواد دیگری نیز تست عدد 

 

 162با وجود رعایت تمامی پروتکل های الکترود باز هم میزان اختلاف پتانسیل بافرها از در صورتی که . 26

 د باید چکار کرد؟ کمتر بو

تا در صورتی که  مولار شستشو دهید 0.1دیاس کیدروکلریه با پیست حاویالکترود را  ونیتراسیقبل از ت 

سپس ابتدا  زیو قبل از استفاده جهت آنالسطح حباب الکترود هنوز آلودگی داشته باشد خودش را نشان دهد 

. اگر دییو دستمال آغشته به اتانول بشو ونیتراسیو سپس حلال ت زوپروپانولیآن را با آب مقطر و سپس ا

 ییدستشو عیالکترود را با ما هدنشان ند یرا به درست 7و 4 یبافرها لیپتانس نیاختلاف ب همچنان الکترود

 .دیسپس آن را با اب مقطر شستشو ده دیمناسب شستشو ده

مشاهده نمی شود.  162نکته: در بعضی از موارد با وجود رعایت پروتکل های گفته شده هنوز هم پتانسیل 

در این گونه موارد نیاز است که بافر استفاده شده با استفاده از یک الکترود و دستگاه دیگری تست شود تا از 

افرها نیز می تواند عاملی برای صحت عملکرد و دقیق بودن بافرها اطمینان حاصل شود. زیرا مشکل در ب

 میلی ولت باشد.  162نرسیدن به اختلاف 

 . به چه صورتی می توان حساسیت الکترود را تست کرد؟27

می  pH7و  pH4بهترین وسیله برای تست حساسیت الکترود، قرائت اختلاف پتانسیل الکترود بین بافرهای با 

باشد، پیک ایجاد شده در حین آنالیز تیز تر و مشخص تر می باشد. هر چه این مقدار اختلاف پتانسیل بیشتر 
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باشد. در صورت تمیز نبودن الکترود حساسیت آن کمتر خواهد بود. در بعضی از موارد الکترود پیک خوبی را 

 در حین آنالیز نمی دهد و نقطه هم ارزی به درستی تشخیص داده نمی شود.

تی که ر صوردتست کرد )اولویت دوم(، آزمون بلانک است.  آزمون دومی که می توان، حساسیت الکترود را

 کاملا الکترود، دارای حساسیت کافی باشد، شیب منحنی مشتق بالا خواهد بود و منحنی دارای پیک

 مشخص باشد.

 

 نویز دارد و صاف نیست؟ الیزآننمودار  آنالیز،چرا با وجود شستن الکترود حین  -28

 ن به سطحن روغبا توجه به ماهیت آنالیز که در محیط غیر آبی و روغنی انجام می پذیرد، احتمال چسبید 

رمول فا مطابق رترود الکترود، پل نمکی و غشای الکترود بسیار بالاست. بنابراین قبل از شروع هر آزمایش الک

 زیر شستشو دهید:

د بعد پاک کنی سته وال پاک کنید، سپس با ایزوپروپانول شابتدا الکترود را با حلال مربوطه شسته و با دستم

روع شقبل از  حتماً. به اتانول تمیز کنید و در نهایت با آب مقطر شسته و تمیز کنید آغشتهاز آن با دستمال 

 7بافر  خوردنهمبهدر محلول در حال  قهیدقآزمایش جهت هیدراته شدن غشای الکترود، آن را به مدت یک 

محلول در  دقیقه درون 3-4سپس بیرون آورده و با آب مقطر و دستمال تمیز کرده و به مدت گذاشته و 

 قرار دهید و بعد با آب مقطر و دستمال تمیز کنید. 4حال گردش  بافر 

ورت وجود صمولار شستشو دهید. در  HCl 0.1اگر با انجام عمل فوق مشکل بر طرف نشد الکترود را با 

ه وسیله بد که ه محض برخورد با هیدروکلریک اسید ایجاد لکه های سیاه رنگ میکنچربی بر روی الکترود ب

ی ع ظرفشویا مایدستمال پاک می شود. اگر بعد از انجام این عمل مشکل برطرف نشد در نهایت الکترود را ب

 شستشو دهید.

 تفاده کنید.رسیده است اس 5/4-5/5آن به  pHاز آبی که  توانیمی استفاده از بافر جابهنکته: 

 شدنخشک باعث رایز د؛ینکننکته: تحت هیچ عنوان از سولفوریک اسید برای شستشوی الکترود استفاده 

 .شودیمغشای الکترود 

ی شسته ود به خوب، یک آزمون عدد بازی ارایه شده است که در قبل از انجام آزمون، الکتر67در شکل شماره 

رم وسط نته شکل مشاهده می شود که منحنی های ارایه شده نشده است را مشاهده می کنید. با توجه ب

  افزار، دارای نویز های زیادی می باشد.
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، 68 کل شمارهش در آزمون این نمونه روغن مجددا با استفاده از الکترود، تمیز انجام شد. نتیجه این آزمون

 ست. آورده شده است. همان گونه که در شکل به وضوح مشخص می باشد، نویز بسیار کاهش یافته ا

 

 

 

 67شکل 
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چگونه بوده و آیا می تواند این موارد  بازی. پتانسیل نقطه شروع و هم ارزی در تیتراسیون تعیین عدد 28

 ردن خطا باشد؟مبنای پیدا ک

یک نمونه روغن را مشاهده می کنید. همان طور که از شکل  بازی، تصویری از آنالیز عدد 68در شکل شماره 

میلی ولت است.  400، در حدود بازیمشخص است، پتانسیل اولیه، محلول روغن حل شده در حلال عدد 

لازم به ذکر است که، همیشه پتانسیل شروع نیاز است مقادیر مثبت داشته باشد. در صورتی که مقادیر اولیه 

 منفی باشد نشان دهنده اشکالی در ماده یا الکترود می باشد که نیاز است مورد بررسی قرار گیرد. 

اشد. پتانسیل نقطه هم ارزی نقش بسیار می ب 600با توجه به شکل، پتانسیل نقطه هم ارزی، در حدود 

در بسیاری از موارد با می باشد.  500بالاتر از مهمی در آنالیز دارد و مقدار پتانسیل نقطه هم ارزی معمولا 

دنبال کردن پتانسیل های اولیه و هم ارزی، می توان پی برد که آیا مقدار نمونه به مقدار متناسب با 

 د در قسمت های بعد توضیح داده خواهد شد. واریا خیر. این ماستاندارد برداشته شده است 

 

نقطه هم ارزی در نظر  عنوانبه پیک با وجود پیک در نمودار ایجاد شده در نرم افزار در حین آنالیز،چرا  -29

 ؟نشده است. گرفته 

 نمودار آنالیز بعد از شستشو مناسب- 68شکل 
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ده در شتوجه فرمایید. همان گونه که در شکل مشاهده می شود، در نمودار حاصل  68به شکل شماره 

فته ظر گرنصفحه نرم افزار دو عدد مشاهده می شود ولی فقط یک عدد پیک به عنوان نقطه هم ارزی در 

 شده است. 

وجود داشته باشد  900تا  300همان طور که قبلا توضیح داده شد، در صورتی که پیک در محدوده پتانسیل 

به دلیل اینکه، اولین پیک در  67این پیک به عنوان نقطه هم ارزی شناسایی می شود. بنابراین در شکل 

پتانسیل مثبت ایجاد شده است به عنوان نقطه هم ارزی در نظر گرفته نشده است. این پیک مطابق با 

ودیت در تشخیص نقطه پایانی در نرم افزار، استاندارد به عنوان پیک اصلی در نظر گرفته نمی شود. این محد

، تنظیمات این 69در نظر گرفته شده است. در شکل شماره  Recognitionدر بخش تنظیمات مستطیل 

 قسمت، نشان داده شده است. 

  

ده فته شدر مواردی مشاهده می شود با وجود اینکه، پیک مشاهده شده در محدوده ولتاژی در نظر گر

ین گونه است. در ا ( نیز می باشد ولی باز هم به عنوان نقطه هم ارزی در نظر گرفته نشده300از  مثبت تر )

مقدار  تر ازاین پیک، کم شیب موارد می بایست ابتدا منحنی مشتق اول بررسی شود. در صورتی که مقدار

رزی در نظر ام ( وارد شده باشد، این پیک به عنوان نقطه ه69)شکل  Threshold slopeوارد شده در تنظیم 

مت ده در قسارد شگرفته نمی شود. در این مورد نیاز است که، این آنالیز را دوباره اجرا کرده و مقدار و

Threshold slope مونه از نیک . ودرا مقدار کمتری قرار داد تا این پیک به عنوان نقطه هم ارزی شناسایی ش

 مشاهده می شود.  70این آنالیزدر شکل 

 69شکل 
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در این شکل، با وجود اینکه پیک در محدوده پتانسیلی صحیح قرار دارد ولی باز هم نقطه هم ارزی به 

میلی ولت بوده و مقدار 180درستی تشخیص داده نشده است. در این آزمون شیب منحنی مشتق اول 

threshold slope  مقدار شیب از میلی ولت بوده است و به دلیل پایین تر بودن  200تنظیم شده برابر با

  نقطه هم ارزی تشخیص داده نشده است. threshold slopeمقدار وارد شده در 

لازم به ذکر است که مقدار شیب پایین در نمودار زمانی مشاهده می شود که حساسیت الکترود به هر  

ار گیرد. در دلیلی پایین آمده باشد. در این گونه موارد نیاز است که تمیز بودن الکترود مورد بررسی قر

در پارامترهای نرم افزار و انجام تست مجدد، می توان نقطه هم ارزی را بدست  صورت تمیز بودن با تغییر

آورد. البته روش دیگری هم وجود دارد که با استفاده از آنالیز انجام شده نقطه هم ارزی را بدست آورد که در 

 قسمت های بعد توضیح داده خواهد شد. 

 

به عنوان نقطه را که در آنالیز دو عدد پیک به عنوان نقطه هم ارزی شناسایی شد، کدام پیک  . در صورتی30

  هم ارزی اصلی در نظر می گیریم.

هم ارزی مشاهده شود، پیک دوم یا نقطه هم  دونقطه افزارنرممطابق با استاندارد در صورتی که در نمودار 

 نقطه هم ارزی اصلی در نظر گرفته می شود.  عنوانبهارزی دوم 

 

 70شکل 
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 اده نشدهخیص د. در صورتی که، در نمودار مشتق، پیک ایجاد شده باشد ولی به عنوان نقطه هم ارزی تش31

ا ت سبه کردیق محارا به صورت دق بازیباشد، چگونه می توان، با استفاده از نمودار داده شده، مقدار عدد 

 ؟ون مجدد نباشداینکه نیاز به انجام آزم

نالیز ریزالت کلیک کنید تا صفحه ویرایش باز شود سپس با استفاده از قسمت مشخص شده در آدر قسمت 

نرم افزار مقدار تیترانت مصرفی در بالاترین نقطه از نمودار مشتق دوم را مشخص کنید و با انتخاب مثبت 

 re-calculateوارد کنید و سپس با کلیک بر روی  سبز رنگ در سمت راست صفحه ویرایش حجم مصرفی را

 (.71غلظت نشان داده می شود)شکل

. در صورتی که کاربر وزن نمونه یا مقدار غلظت تیترانت را اشتباه وارد کرده باشد چگونه می توان نتیجه 32

 آنالیز انجام شده را تصحیح کرد تا اینکه نیاز به انجام آزمون مجدد نباشد.

 

حیح صوزن amuont  sampleسپس در قسمت انالیز ریزالت کلیک کنید تا صفحه ویرایش باز شوددر قسمت 

 شود. غلظت نشان داده می re-calculateو سپس با کلیک بر روی  را وارد کنید

ق با یاز مطابورد ن. در صورتی که مقدار وزن برداشته شده از نمونه جهت انجام آنالیز، کمتر از مقدار م33

 باشد نمودار به چه شکل خواهد بود. ISO3771رد استاندا

 71شکل 
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خواهد  72در صورتی که مقدار نمونه خیلی کمتر از مقدار استاندارد در آنالیز استفاده شود گراف طبق شکل 

  .می باشد 600باشد و پتانسیل هم ارزی در حدود  400حدود باید  است که 507شد. پتانسیل اولیه

 

ق با یاز مطابورد نم. در صورتی که مقدار وزن برداشته شده از نمونه جهت انجام آنالیز، بیشتر از مقدار 34

 باشد نمودار به چه شکل خواهد بود. ISO3771استاندارد 

که در  واهد شدخ 73مطابق شکل  نمودارشود،  برداشتهنمونه بیش تر از مقدار استاندارد  مقداردر صورتی 

ود و شدر ان نویزهای زیادی دیده می  مشاهده نمی شود و شیب انالیز همچنان صفر است. پیکی آن

 است. 300پتانسیل اولیه زیر 

 

 

 72شکل 

 73شکل 
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ابتدا یک آزمایش را یک نمونه را به طور تخمینی نمیدانیم به چه صورت عمل کنیم؟  TBNاگر مقدار  -35

ای عمل کنید گرم نمونه انجام دهید تا مقدار تقریبی آن دستتان آید سپس در آنالیزهای بعدی به گونه 1با 

میلی لیتر باشد. روش دیگر با استفاده از پتانسیل اولیه می باشد. با توجه به  1که حداقل تیترانت مصرفی 

است،  نیز مثبتتانسیل پایانی و مقدار پتانسیل اولیه مثبت و پ صعودی TBNاینکه شیب نمودار در تست 

باشد یعنی مقدار نمونه  350پایین تر ازاگر با برداشتن مقدار نمونه و همگن شدن درون حلال پتانسیل اولیه 

مثبت از اید و نیاز است تا مقدار کمتری نمونه بردارید. حال اگر مقدار پتانسیل اولیه بسیار را زیاد برداشته

 را کم برداشته و نیاز است مقدار بیشتری نمونه بردارید.باشد یعنی مقدار نمونه  450

 

 

 

 

 

 73شکل 


