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آب با استفاده از دستگاه کارل فیشر به روش    غلظت   گیری اندازه   دستورالعمل 

  ASTME203مطابق با استاندارد   ولومتریک

 

 

 

 مقدمه -1

ه و تحلیل  ی تجزبا استفاده از دستگاه کارل فیشر به روش ولومتریک بر مبنای    آب غلظت  ی  ریگاندازه ی  طورکلبه 

از الکترود دوبل پلاتین،   بنیان نهاده شده است. در این روش، با استفاده  در صنایع مختلف  مواد  میزان آبمستقیم  

  تیتراسیون حجمی شود. روش انجام آنالیز بر مبنای  ی میریگاندازه واحد درصد   برحسبمقدار دقیق غلظت آب  

حلال آنالیز را خشک کرده و سپس    ، دستگاه با تزریقاستوار است. انجام این روش به این صورت است که در ابتدا  

مورد  mg/mL 5 با غلظت    KFتیترانت  و سپس با محلول  شود   نمونه توسط کاربر به داخل سل آنالیز منتقل می

ها انواع نمونه   ی قابل استفاده برای،  وند یآب آزاد و پ  یریگ اندازه از جمله ویژگی های دستگاه  سنجش قرار می گیرد.  

 توان نام برد.  را می عی و سر  حیقابل تکرار، صح  جینتا، (یریجامد، خم ع،ی)ما

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

دستگاه کارل فیشر مقدار آب  این آزمون را با صحت و دقت بسیار مناسب انجام دهد.    تواند ی مابتکار تجهیز آزما،  

دقیقه اندازه گیری می    د ای معدنی و ... را در چنها، نمک ه موجود در مواد جامد، حلال ها، اسیدهای آلی، الکل

کند و در صنایع غذایی و پتروشیمی و دارویی و آرایشی بهداشتی و ... کاربرد بسیاری دارد. از این دستگاه برای  

در محلول متانولی ، واکنش بین ید و    درصد استفاده می شود.   100تا    0.001اندازه گیری مقدار آب در محدوده  

 انجام می شود.  1:1آب با نسبت استوکیومتری  

توسط این دستگاه، اعم    آبی غلظت  ریگاندازه ، سعی شده است که تمامی موارد مهم در  شدهارائه در متن آموزشی  

  یم شده و انجام تیتراسیون ی دستگاه، پارامترهای تنظساز آماده ،  هامحلول ی  سازآماده ،  ازیموردناز مواد و وسایل  

به تفصیل توضیح داده شود. همچنین با توجه به اهمیت موضوع استاندارد سازی تیترانت، نیاز است عنوان    حجمی

رقم    4شود که این دستگاه می تواند آزمون مهم استاندارد سازی تیترانت را انجام دهد و غلظت این ماده را تا  

 سیار بزرگی را در صحت و دقت نتایج آنالیز خواهد داشت. اعشار بدست آورد. این مورد نقش ب
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نوشته شده است. این قسمت در صورتی    "سوالات متداول " لازم به ذکر است که در این متن، قسمتی به عنوان  

که کاربر نتواند به هر دلیلی نتیجه مربوطه را دریافت نکند بسیار اهمیت خواهد داشت. بنابراین با توجه به اولویت  

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

 ربوطه آورده شده است و کاربر می تواند طی مراحلی، اشکال ایجاد شده در آنالیز را رفع کند.  باشد در قسمت م

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

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

ASTME203 – 16  شده است.  ارائه 

 مواد مورد نیاز   -2

 (خشک حلال کارل فیشر) متانول  .1

 kf 5mg/mlتیترانت  .2

 آب مقطر جهت استانداردسازی یا آب استاندارد .3

 مولکولار سیو  .4

 سدیم تارتارات .5

 نکات مهم در مورد مواد مورد نیاز 

حلال مورد استفاده قرار می گیرد باید متانول خشک باشد. زیرا در صورتی که میزان  متانولی که به عنوان   .1

  خشک کردن آن استفاده می   مرحله پیش تیتراسیون و   آب بالایی داشته باشد مقدار تیترانت زیادی جهت

 شود.  شود و آنالیز به همین علت طولانی می 

تیترانت را  نیز باید از درجه خلوص خوبی برخوردار باشد و حتما قبل از آنالیز نمونه  تیترانت مورد استفاده  .2

  شتریب  نید یریکنندگان مختلف در دسترس هستند و پ  نیاز تام  یتجار  یمعرف ها  امروزه  استاندارد کنید.

است    دازول یمیگوگرد و ا  د یاکس  ی د  د، ی  ی حاو  های یک جزیی  ترانتیت  .شده است  نیگزیجا  دازولیمیبا ا

به مدت دو سال    باًیتقر  توانی معرف را م   نیاند. حلال متانول است. االکل مناسب حل شده  کیکه در  

  ی بطر  کیدر سال در    تر یلی لیدر م  گرم ی لیم  0.5  باًیکاهش غلظت، تقر  یعن ی  تر، یکرد. افت ت   ینگهدار

 ت:  در سه غلظت مختلف موجود اس  شر یمعرف کارل ف طبیعی است. دربسته 

o 5 درصد  100ام تا   ی پ یپ 1000آب  ی با محتوا یی نمونه ها یبرا  تر یل ی لیگرم در م ی لیم 

o 2 ام،  یپ ی پ 1000آب کمتر از   ی با محتوا یی نمونه ها یبرا  تر یل ی لیگرم در م ی لیم 
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o 1  ام.  ی پ یپ 200آب کمتر از   ی با محتوا یی نمونه ها یبرا  تریل  یل یگرم در م  یلیم 

 مولکولار سیو  .3

درجه سانتیگراد خشک کرد و دوباره استفاده نمود. میانگین استفاده مولکولار    300-200وان آن را در دمای  تمی  

 هفته است.  6-4سیو 

در    ی ترمطلوب بافر    دازولی میا  رایز   ،کند ی م  ریپذ را امکان   ی ترق یو دق  ترع ی سر  ونیتراس یت   ، دازولیمیاباز    نیهمچن

گوگرد و    د یاکس  یددر تیترانت های حاوی ایمیدازول تیترانت حاوی ید،    .است  نید یرینسبت به پ   pHمحدوده  

در    دازولیمیا که  ها  کیاست  نمونه  است.  متانول  معمولا  است. حلال  شده  مناسب حل    ت یکه حلال  ییالکل 

  ترانت یکه ت  ییدر حلال حل شوند. از آنجا  ره یو غ  د یتوانند با افزودن کلروفرم، فرمام  ی در متانول دارند م   یمحدود 

 روزانه انجام شود.  د یغلظت با نییتع ستند،ین داریپس از باز شدن پا یتر  یطولان  یزمان  یدر بازه ها KF یها

متانول، استال ها و    یاستاندارد حاو  یشدن با معرف ها تری( در صورت تR-CO-R( و کتونها )R-CHO)  دهایآلدئ 

آب    یشود که منجر به محتوا  یم   تر یو به طور همزمان ت  د یتول  یآب اضاف  جه، ی دهند. در نت  یم  لیکتال ها را تشک

همچن  شتریب ت  ی طولان  نیو  زمان  معرف   یم  ونیتراس یشدن  مانند    KF  ی جزئ   تک  یهاشود.  متانول  بدون 

HYDRANAL®  (Composite 5K    وWorking Medium K  از ،Sigma-Aldrich  و )Apura®  (CombiTitrant 5 Keto 

with CombiSolvent Keto  از ،VWR/MERCKی ریمشکل جلوگ  نیدر دسترس هستند تا از ا  ی( به صورت تجار  

 مناسب هستند.  زیها ن  ن یدهند مانند آم ی که با متانول واکنش م ی مواد یبرا  ژه یو  یمعرف ها نیا کنند.

 وسایل و تجهیزات مورد نیاز  .4

 رقم اعشار(  4ترازوی دیجیتال آزمایشگاهی )با   (1

 (  Double platin electrode) دوبل پلاتین الکترود    (2

 جهت تزریق آب مقطر برای استانداردسازیمیکرولیتری کارل فیشر  50سرنگ مخصوص  (3

  ه ی افزودن و تخل  ند ی، فرآاست به این خاطر  پمپ حلال به همراه دستگاه   دستگاه کارل فیشر دارای :   1نکته شماره  

  " Solvent Pumps" از بخش    د یتوانی افزودن حلال، م  یقابل انجام است. برا   ی به سادگ  ز ی ز سل آنالیا اسل    حلال به 

امکان به   ن ی. اد یینماخود پمپ استفاده  ی شده بر رو هیتعب  " Solvent" د یاز کل ایافزار دستگاه در سمت راست نرم 

  ه یبه منظور تخل  ز، ی. پس از اتمام آنالد یوارد کن  زیحلال را به دقت به سل آنال  از یتا حجم مورد ن  دهد یشما اجازه م

مورد استفاده    یهاکاربر با حلال   م یکار از تماس مستق  نی. اد یاستفاده کن  " Waste"  د یمحلول از سل، از کل  منیا

  ق یبه صورت دق  زیآنال  ند یروش، هم فرآ   نی. با استفاده از اکند ی م  نیکاربر را تضم  یمنیاکرده و    یر یجلوگ  زیدر آنال

 . گرددی و هم از سلامت کاربر محافظت م شودی شده انجام م و کنترل 
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 :شود ی چهار مرحله انجام م   طی   شر ی با دستگاه کارل ف   ز ی آنال به طور کلی  

 لپر کردن ظرف واکنش با حلا . 1

 ( ون یتراس یظرف ت ط یشرا رش ی)پذ  ونیتراس یت ش یپ . 2

 آب استاندارد ا یافزودن نمونه . 3

 KFبا معرف  ون یتراس یت . 4

 : سه نوع آنالیز را با دستگاه کارل فیشر می توان انجام داد 

 دریفت  -1

 استانداردسازی تیترانت -2

 نمونه تعیین آب  -3

 استانداردسازی معرف تیترانت  .5

برای بدست آوردن مقدار رطوبت ورودی به سل    قبل از انجام آزمون استانداردسازی ابتدا باید آزمون دریفت را

 انجام داد.   ر حین زمان آنالیز د  ،آنالیز

  (Standby drift)دریفت 

  سل آنالیز رطوبت پس زمینه ای که تیتراتور آن را تشخیص می دهد. این رطوبتی است که تیتراتور در داخل  

شود و کمتر از   مقدار آبی است که از محیط به درون سل وارد می تشخیص می دهد که از نمونه شما نمی آید.

 میکرولیتر  بر دقیقه قابل قبول است. 20



5 
 

روی پمپ تا قرار گرفتن کامل دو عدد پین پلاتینی   solventابتدا حلال متانول را با فشردن کلید برای این منظور 

   playاز روی صفحه نرم افزار و انتخاب  851تیتراسیونآیدی    انتخابسپس با    .الکترود درون متانول اضافه می کنیم

   . (1)شکل دریفت را شروع می کنیم  آنالیز   ،از بالای صفحه

 تنظیمات مربوط به نرم افزار آنالیز دریفت در زیر آورده شده است:

 ( Titration control)   ون ی تراس ی کنترل ت   مات ی تنظ  .1

آن پارامترها    رییبه تغ   یازی شده است و ن  می افزار، تنظشده در نرمارائه   ل یبه شکل در فاقسمت باتوجه   نیا  یپارامترها

آن    stirrerفقط در صورتی که کاربر بخواهد دور همزن را افزایش دهد، می تواند از قسمت    .ستیاز جانب کاربر ن

 .  (2)شکل  را افزایش بدهد 

 

 

 

 1شکل 
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 ( Titrant data)   ترانت ی اطلاعات ت  .2

وردن غلظت دقیق تیترانت، غلظت در  آدر این قسمت نیاز به تغییری وجود ندارد. بعد از استانداردسازی و بدست 

در صورتی که از یک تیترازول با غلظت    است که  د یلازم به تأک  این قسمت به صورت خودکار قرار می گیرد.  

نباشد در هر    ازین   نکهی وارد کرد تا ا  settingدر قسمت    ستیبای را م  ترانتیالزاماً غلظت ت  مشخص استفاده می کنید 

شده است که در هنگام باز کردن صفحه، دائماً    م یتنظ  یاگونه افزار دستگاه به غلظت را دوباره وارد کرد. نرم   زیآنال

 . (3)شکلمحاسبات قرار دهد  ی را خوانده و مبنا ترانتیمقدار غلظت ت   settingقسمت   غلظت از

 

 ( Electrode informationاطلاعات الکترود )  .3

ا صورت  به   هالیقسمت در فا  نیا  ماتی. تنظشودیانتخاب م  گنالیس   یریگقسمت، الکترود و واحد اندازه  نیدر 

   (.4)شکل ستیآن از طرف کاربر ن ر ییقرار گرفته است و لازم به تغ فرض شیپ

 3شکل 

 4شکل 

 2شکل 
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قبل از انالیز حتما از اتصال سوکت الکترود به پشت دستگاه اطمینان حاصل کنید. در صورتی که اتصال برقرار  

 . (5)شکلنباشد شکل گراف آنالیز به صورت زیر خواهد شد 

 

 Titrant addition  ترانت ی ت   ق ی تزر  .4

توسط دستگاه متفاوت    ترانتیت  قیروش تزر  ز، یو غلظت نمونه تحت آنال  ونیتراس یت  ط یبه شراروش باتوجه   ن یدر ا

قسمت    نی. ادهد ی نشان م  انتخاب شده   continuousبا روش  افزار،  نرم   ی از منوبند   یر ی، تصو6خواهد بود. شکل  

 .(6)شکلستیتوسط کاربر ن  رییبه تغ   ی ازیشده است و ن فیتعر زهایدر آنال فرض شیصورت پبه 

  Measurement  ی ر ی گ اندازه  .5

 6شکل 

 5شکل 
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مشخص   ق یهر تزر یازابه   یتعادل  ی ، پارامترهاMeasurement  لیمستط ماتیاز تنظ  Analysis conditionدر بخش 

پارامترهاشودی م به   نیا  ی.  ن   میتنظ   فرضش یصورت پقسمت  تغ   یازیشده است و  ن   رییبه  .  ستیاز جانب کاربر 

 (. 7)شکل 

 ( Recognition) صیاطلاعات تشخ .6

باشد. می  تیتراسیون  پایان  و  مختلف  های  پتانسیل  در  تیترانت  تزریق  کننده  تعیین  قسمت  این   پارامترهای 

 .(8)شکل  ستیاز جانب کاربر ن ر ییبه تغ یازیشده است و ن  م یتنظ فرضشیصورت پقسمت به  نیا یپارامترها

 ( Termination)   ون ی تراس ی ت   ان ی اطلاعات پا  .7

 maximumدر این آنالیز در قسمت    .گرددی قسمت مشخص م  یندر ا  یتراسیونکننده خاتمه تمشخص   یپارامترها 

time     دقیقه    5ثانیه وارد شده است. این به این معنی است که دریفت مشخص خواهد کرد در طول    300مقدار

حداکثر   حجم  تا  دریفت  شد.  خواهد  سل  وارد  محیط  از  رطوبت  می    40چقدر  پیدا  ادامه  تیترانت  سی  سی 

 . (9)شکلکند 

 7شکل 

 8شکل 

 9شکل 
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  از یمقدار موردن  ن یکه ا  ستی ن  ی است و به آن معن  ترانتیمصرف ت   ی احتمال برا   نیشتری به بپارامتر باتوجه   ن یالبته ا 

. درصورتی که سل آنالیز آب بند نباشد یا به درستی بسته نشده باشد و رطوبت زیاد در حال ورود به سل  است

نتیجه  شود. شکل زیر به علت عدم آب بند بودن سل به    رسد یا بسیار طولانی می   باشد دریفت به نتیجه نمی 

  .(10)شکلنرسیده است

 

8. Report 

( توسط کاربر مشخص  pdf)با فرمت    یی مورد نظر کاربر در گزارش نها  ات ی، محتوReport  ل یمستط  مات یدر تنظ

  ی خروج  لیدر فا  دائمی  صورتبه   ها  آناز  یاست که بعض   هارمجموعه یز  ی سر  کی  ی . هر گزارش محتوشودی م

انتخاب    ییدهایتوسط کل  Reportتوسط کاربر و در قسمت    گرید   یو بعض   ستند یانتخاب نهستند و توسط کاربر قابل 

 ( 11)شکل  شوند ی م

 10شکل 
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  ل، یصورت تماکه در  خواهد  یو از کاربر م  شودی افزار در صفحه ظاهر ماز طرف نرم  ی امیپ ز،یبعد از خاتمه هر آنال 

  ی م ره یذخ  یدر مکان انتخاب  لیدو عدد فا  OK نهی گز یبر رو  کیکند. با کل رهیذخ یرا با اسم و مکان انتخاب زیآنال

  . گردد

 

9. Instruction 

  تواند،ی مربوطه، در صورت لزوم کاربر م ز یآنال tabو بازشدن   libraryاز قسمت  ونیتراس یروش ت  کیبعد از انتخاب 

  ل ی فا  ات یانتخاب شده را، مشاهده کند. محتو  ونیتراس یت   یراهنما  لیکرده و فا  کیکل  Instruction  ل یمستط  ی بر رو 

قبل از    تواند ی کاربر م  نیاست؛ بنابرا  Analysis resultبه جز    ونیتراس یگزارش ت  یهاقسمت   ی راهنما، شامل تمام

ذکر و مهم در روش انجام  موارد قابل  ون، یتراس یروش انجام ت  ترانت، یاز روش ساخت نمونه و ت  ون یتراس یشروع ت

 مطلع شود.  یم یتنظ یپارامترها تیو در نها  ونیتراس یت

 

 11شکل 
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 نکاتی در مورد دریفت 

 . اضافه کرد  د یکرد و حلال جد   زیرا تم  ونیتراس یسل ت  د یتر از حد معمول بود با  نییپا  ایبالاتر    فت یاگر در .1

  یگنالیتر از حد معمول و س   رهی انجام شده است. رنگ زرد ت تر یاز حد ت شی ب ی عنیصفر باشد  فتی اگر در .2

 . یانیکمتر از نقطه پا

اگر دریفت پس از پیش تیتراسیون حلال تازه خیلی بالا رود: مولکولار سیو را تعویض کنید و از عدم ورود   .3

 . هوا به داخل سل اطمینان حاصل کنید 

اگر دریفت پس از تیتراسیون نمونه بالا باشد :یعنی نمونه به طور کامل حل نشده و در حال ازاد کردن   .4

 . ب است زمان مخلوط شدن نمونه را افزایش دهید یا حلالی استفاده کنید که نمونه را کامل حل کند آ

  .(12)شکل را در تصویر زیر مشاهده می کنید  standby driftنمونه ای از آنالیز  

 

 استانداردسازی تیترانت 

 . شود انجام می یا آب استاندارد سدیم تارتاراتدی آنالیز استانداردسازی با آب مقطر یا   ، بعد از آنالیز دریفت

 12شکل 
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و    230.08دی سدیم تارتارات دی هیدرات با جرم مولی    ، برای تعیین غلظت تیترانت  جامد   استاندارد  .1

 ید و شیری رنگ نباشد.آکه باید کاملا حل شود و محلول شفاف به دست   است، بآدرصد  15.66

 (Titration control)کنترل تیتراسیون   

  پارامترها و نیازی به تغییر آن    است، تنظیم شده  افزارنرمدر    شدهارائه   یل فاشکل در    بهباتوجه پارامترهای این قسمت  

که کاربر تمایل داشته باشد، می تواند سرعت همزن را با توجه به مقدار نمونه  ی درصورتاز جانب کاربر نیست. تنها  

 . (13)شکلتغییر دهد خود یا حلال بیشتری که در سل قرار دارد 

   (Drift control) دریفت 

انجامش شده توسط کاربر به صورت خودکار توسط نرم افزار    standby driftمقداردریفت با توجه به آخرین آنالیز  

 . (14)شکلدر این قسمت قرار می گیرد

 (Sample information)اطلاعات نمونه

  ین ا  سایر پارامترهایوارد کند.    sample amountدر قسمت    در اینجا کاربر باید اطلاعات مربوط به وزن نمونه را 

 . (15)شکلیستآن از طرف کاربر ن ییر شده است و لازم به تغ یمتنظ  فرض شیبه صورت پ هال یقسمت در فا

 14شکل 

 13شکل 
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  (Titrant data)اطلاعات تیترانت

استانداردسازی است که توسط نرم افزار در اینجا  قرار دارد همان غلظت حاصل آنالیز غلظت تیترانتی که در اینجا 

توان غلظت را به صورت دستی در اینجا وارد کرد یا تغییر داد و از آنجایی که غلظت    قرار میگیرد همچنین می

نرم افزار ذخیره می شود و غلظت تیترانت از آنجا    settingحاصل آنالیز استانداردسازی در قسمت تیترانت بخش  

 . (16)شکلردخوانده میشود باید در صورت وارد کردن غلظت به صورت دستی غلظت را در آنجا هم وارد ک 

 15شکل

 16شکل 
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  Electrode Informationاطلاعات الکترود 

  صورتبه ها  یلفاشود. تنظیمات این قسمت در  یمیری سیگنال انتخاب  گاندازهدر این قسمت، الکترود و واحد  

 . (17)شکل فرض قرار گرفته است و لازم به تغییر آن از طرف کاربر نیست یشپ

 

  Titrant dispens اطلاعات تزریق اولیه تیترانت 

(  disable)ی آن در حالت خاموش  سازفعال ین کلید  ؛ بنابراستیندر این آزمون احتیاج به تزریق اولیه تیترانت  

 .  (18)شکلاست

 

 Titrant additionتزریق تیترانت  

در این روش تزریق تیترانت به صورت    تیترانت توسط دستگاه را مشاهده می کنید.در این قسمت روش تزریق  

فرض در آنالیزها تعریف  یشپ  صورتبه پیوسته با سرعت های تعریف شده در طی آنالیز انجام می شود. این قسمت  

 (. 19)شکلشده است و نیازی به تغییر توسط کاربر نیست

 

 

 14شکل 

 15شکل 
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 ( Recognitionاطلاعات تشخیص )

. تنظیمات این قسمت  استکننده نقطه پایانی یا هم ارز در تیتراسیون یین تعپارامترهای وارد شده در این قسمت 

 . (20)شکلفرض قرار گرفته است و لازم به تغییر آن از طرف کاربر نیستیش پ صورتبه ها یل فادر 

 

  (Terminationاطلاعات پایان تیتراسیون ) 

ت مشخص پارامترهای   خاتمه  ا  یتراسیون کننده  م  ین در  مشخص  آنالیز .  گرددی قسمت  این  قسمت    در   Atدر 

maximum volume    بیشترین احتمال برای مصرف    بهباتوجه لیتر را وارد شده است. البته این پارامتر  یلی م  40مقدار

. نیاز است که مقدار وزن نمونه به صورتی تنظیم  استیاز  موردنتیترانت است و به آن معنی نیست که این مقدار  

 maximumتجاوز نکند. طبق زمان وارد شده در قسمت    تریلی ل یم  40شود که مقدار تیترانت مورد نیاز از مقدار  

time  آنالیز حداک ثانیه،  اساس  همه  بر  شود.  می  متوقف  آن  از  بعد  و  کند  می  پیدا  ادامه  شده  وارد  زمان  تا  ثر 

این قسمت  پارامترها قرار  یل فافرض در  یش پ  صورتبه ی  نیست.    اند گرفته ها  کاربر  از طرف  آن  تغییر  به  و لازم 

 (. 21)شکل

 

 19شکل 

 20شکل 
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 سدیم تارتارات دی هیدرات 

  .(22)شکلگرفتن پین های الکترود در حلال پر کنید سل را به وسیله پمپ تا قرار  

از بالای    playرا انتخاب کنید. آنالیز را با انتخاب    (ETA-853)ابتدا از صفحه نرم افزار فایل استاندارسازی .1

 صفحه آغاز کنید.

.  د یرا وزن کن  سدیم تارتاراتمناسب    مقدار  .د یکن   صفر و ترازو را    د یترازو قرار ده  ی را رو  مخصوص   کقاشق .2

به سرعت درپوش  بعد از آمدن پیام جهت وارد کردن ماده به درون سل آنالیز    .صفر کنید را    ترازو دوباره  

  اضافه کردن استاندارد   هنگام  .د یو درپوش را دوباره قرار ده  د یرا اضافه کن  سدیم تارتارات  د، یبرداررا  سپتوم  

  .نچسبد  ونیتراس یظرف ت واره ید  ایرود به الکت سدیم تارتاراتی  چ یکه ه د یمراقب باش  جامد 

 .د یترازو قرار ده  یرا دوباره رو مخصوص   کپس از اضافه شدن استاندارد، قاشق .3

 و تیتراسیون را ادمه دهید..  د یوزن نمونه را در نرم افزار وارد کن .4

گرم از    0.08تا    0.04الیز آن را پودر ریز کنید و بینآنبنابراین قبل از    ،شود  تارتارات به آرامی در متانول حل می 

سی    60بار با    3توان بیش از    نمی  .حل شودکاملا  دقیقه اجازه دهید به هم بخورد تا    3به مدت  و  آن را وزن کنید  

 21شکل 

 22شکل 
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هنگام وزن کردن آن در قاشک و اضافه کردن آن درون سل دقت کنید    تیتراسیون را انجام داد.   این  سی متانول 

 . که بر روی دیواره سل یا الکترود نریزد

  40اگر در تعیین غلظت با سدیم تارتارات مقدار افزایش یافت:دی سدیم تارتارات حلالیت محدودی دارد در  نکته:  

 . کنید شود . حلال را مرتبا تعویض  حل می  0.12سی سی متانول حداکثر 

 استاندارد کردن با آب مقطر 

   . د یصفحه آغاز کن یاز بالا playرا با انتخاب  زی . آنال (ETA-853)از انتخاب فایل استانداردسازی  پس .1

مشاهده می کنید.    23سرنگ را در شکل.  د یپر کنمقطر  آب    میکرولیتر   20را با    ی تریکرول یسرنگ م  کی .2

این منجر به نتایج غیر قابل تکرار    رایحباب هوا در سرنگ وجود ندارد، ز  چی که ه  د یحاصل کن  نانیاطم

بعد از پر کردن    در صورت وجود حباب چندین بار پر و خالی کردن را به آرامی انجام دهید.شود.   می

، کمی آن را به عقب بکشید تا قطره ای از سر نیدل سرنگ به بیرون ریخته نشود. و نیدل را با  سرنگ

  دستمال تمیز کنید.

 سرنگ را روی ترازو قرار دهید و ترازو را صفر کنید. .3

به داخل  را    آب مقطر سپتوم   از طریق به سرعت  بعد از آمدن پیام جهت وارد کردن آب مقطر به درون سل آنالیز،  

  واره ید  ا یالکترود  بر روی    آب مقطر که    د یراقب باش آب مقطر م اضافه کردن    هنگام   نید.ک  ق یتزر  ون یتراس یظرف ت

بعد از تزریق آب پیستون سرنگ را کمی به سمت بیرون بکشید تا اگر قطره  حتما    ن ریخته نشود.و یتراس یظرف ت

 23شکل 
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در پیام زیر مقدار وزن شده را وارد کنید و اوکی را    در نیدل است به سمت داخل کشیده شود و به سپتوم نچسبد.

 . (24)شکلانتخاب کنید 

است. حتما دقت شود که نمونه    یآب مقطر به درون سل جهت استانداردساز  قیاز تزر  ی نمونه ا  ر یشکل ز .4

سرنگ    د یمراقب باش  قیهوا بعد از تزر  دنیهنگام کش  نینشود. همچن  خته یالکترود ر   ا یظرف    وارهید  ی رو

 . (25)وارد نشده باشد  ع یدرون ما

 24شکل 

 25شکل 
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با آب مقطر را مشاهده می کنید. با چند بار پر و خالی  میکرولیتر(  20) نحوه پر کردن سرنگ    14در شکل   .5

کردن سرنگ اطمینان حاصل کنید که حباب هوایی به داخل کشیده نمی شود. همان طور که در شکل  

ورده و پیستون را اندکی به  آ  بیرون   ، سرنگرا از آب مقطر مشاهده می کنید بعد از پر کردن سرنگ   26

ود و در جریان تزریق به داخل سل قطره ای از نوک نیدل به بیرون  وارد ش به داخل  عقب بکشید تا هوا  

از طریق سپتوم، قبل از بیرون آوردن از سل،    ( 25شکل)  بعد از تزریق به داخل سل   . (27)شکل  نریزد 

 (. 28پیستون را کمی به عقب بکشید تا آب مقطری در نوک نیدل باقی نماند که به سپتوم بچسبد)شکل

  

 27شکل  26شکل 

 28شکل 
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  OKآنالیز را با انتخاب  .د یحجم نمونه اضافه شده را در نرم افزار وارد کنسرنگ را روی ترازو قرار دهید.   .6

  .در ابتدای تیتراسیون پتانسیل زیاد است و با کاهش مقدار آب پتانسیل کاهش می یابد ادامه دهید.  

 . (29د)شکلنمونه ای از آنالیز استانداردسازی را در تصویر زیر مشاهده می کنی

 آب استاندارد 

در تصویر زیر آب استاندارد   استاندارد استانداردسازی را انجام دهید.مانند روش استانداردکردن با آب مقطر با اب 

 (.30)شکلرا مشاهده می کنید 

 29شکل 

 30شکل 
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نید . در نظر داشته باشید که به محض  کند باز ک  ی م  ه یاستاندارد را همانطور که سازنده توص  ی آمپول حاو .1

 تغییر می کند.  باز کردن آمپول سریعا باید مراحل را انجام دهید. زیرا درصد آب آن به سرعت

 .بکشید از استاندارد را داخل سرنگ  تر یل ی لیم 1  باًیتقر .2

تا با    د ی. سرنگ را تکان دهد یرا تا حداکثر حجم به عقب بکش  ستون یخارج کرده و پ  ع ینوک سوزن را از ما .3

 . د یزیبر سرنگ را دور شود. سپس استاندارد داخل  شستهاستاندارد 

 . پیستون را کمی به عقب بکشید.د یبکش سرنگآمپول را داخل   ماندهیباق اتیمحتو .4

 تمیز کنید.   یرا با دستمال کاغذ  ی اطراف نیدل اضاف عیما .5

 . د یکن صفر و ترازو را  د یترازو قرار ده ی سوزن را رو .6

 . (31)شکلمقدار وزن شده را در پیام زیر وارد کنید  .7

 همان طور که برای آب مقطر گفته شد انجام دهید.   را بقیه مراحلسپس  .8

در انتهای آنالیز استانداردسازی پیامی ظاهر می شود و از کاربر پرسیده می شود که آیا تمایل دارد غلظت بدست  

در صورت انتخاب گزینه ذخیره کردن غلظت در قسمت   . (32)شکل  آمده تیترانت در نرم افزار ذخیره شود یا خیر

setting  با این تیترانت جهت محاسبه مورد    نرم افزار ذخیره می شود و در آنالیزهای اندازه گیری غلظت نمونه 

 استفاده قرار می گیرد. 

 31شکل 
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 : اندازه گیری مقدار آب نمونه آنالیز  

با نمونه آن را بشویید و   ،کنید. پیستون را بیرون کشیده و با تکان دادن سرنگ سرنگ را تا یک چهارم از نمونه پر  

 دو یا سه بار  شستشو را تکرار کنید.  سرنگ را خالی کنید.

سرنگ را با نمونه پر کنید و سوزن را با دستمال کاغذی پاک کنید. سرنگ را روی ترازو قرار دهید و وزن را صفر   

خشک کردن حلال و آمدن پیام اضافه کردن نمونه  مرحله پیش تیتراسیون و  د و بعد از  کنید. انالیز را استارت کنی

، نمونه را از طریق درپوش سپتوم سل تیتراسیون تزریق کنید. در همان حالت پیستون را عقب بکشید تا قطره  

 چسبد.  سپتوم میدر غیر این صورت با برداشتن سرنگ، قطره به   نوک سوزن دوباره به داخل سوزن کشیده شود.

وزن را در پیام آمده وارد کنید و اوکی را  رقم اعشار بخوانید.    4سرنگ را دوباره روی ترازو قرار دهید و وزن را تا  

 انتخاب کنید. 

باید با سرعت وزن  برای این گونه نمونه ها  نمونه های جامد را می توان مستقیما به ظرف تیتراسیون منتقل کرد.  

 و اضافه شود تا قرار گرفتن در معرض هوا به حداقل برسد.  ود کردن نمونه انجام ش 

 32شکل 
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درصد آب توصیه می شود از حداقل    100پی پی ام تا    25برای اندازه گیری با دقت وتکرارپذیری در محدوده   

مقدار نمونه بر حسب گرم را به ازای محتوای آب نمونه مورد انتظار در    اندازه نمونه در جدول زیر استفاده کنید.

 جدول زیر مشاهده می کنید.

 

 

 

 

 

 

 

 

یری  گاندازه های موجود، فایل  یل فاو از بین    بازکرده،  desktopرا با کلیک بر روی آیکون برنامه در صفحه    افزارنرم 

 .ید کن ( را انتخاب کرده و آن را اجرا ETA-855)  خودکارمحتوای آب نمونه به شیوه 

 ( Titration controlتنظیمات کنترل تیتراسیون ) 

و نیازی به تغییر آن    است، تنظیم شده  افزارنرم در    شدهارائههای  یل فاشکل در    به  باتوجهپارامترهای این قسمت  

 .  (33)شکلاز جانب کاربر نیست پارامترها

 مقدار نمونه)گرم(  محتوای آب نمونه 

%100 0.02-0.05g 

50% 0.05-0.25g 

10% 0.25-0.5g 

5% 0.5-2.5g 

1% 2.5-5.0g 

0.5% 5.0-7.5g 

0.1% 7.5-10.0g 

100ppm 10.0-15g 

25ppm >20.0g 

 33شکل 
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   (Drift control) دریفت 

انجامش شده توسط کاربر به صورت خودکار توسط نرم افزار    standby driftمقداردریفت با توجه به آخرین آنالیز  

 . (34)شکلدر این قسمت قرار می گیرد

 

 ( Sample dataاطلاعات نمونه ) 

شما خواسته    و از  شود   خشک کردن حلال توسط دستگاه پیامی نشان داده میپیش تیتراسیون و  بعد از مرحله  

   .(35)شکلوارد کنید مقدار گرم نمونه وزن شده را شود تا   می

 

 34شکل 

 35شکل 
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 ( Titrant dataاطلاعات تیترانت ) 

؛  ، وجود دارد افزارنرم   Settingشود، همان غلظتی است که در قسمت  ی م   ارائهغلظتی که در این قسمت به کاربر  

مراجعه کرده و غلظت تیترانت    settingغلظت و تغییر آن، نیاز است کاربر به قسمت    شدنمشخص ین برای  بنابرا

ساخته شده )بعد از ساخت محلول بر روی بطری نوشته است( را در قسمت مربوطه وارد کند و یا اینکه آزمون  

د در همین قسمت  توانی م( را انجام دهد. لازم به ذکر است که در صورت تمایل کاربر  ETA-853ی )استانداردساز

یعتاً غلظت وارد شده در این  طب دستی غلظت تیترانت را تغییر دهد.    صورتبه )تنظیمات اطلاعات تیترانت( نیز،  

که نیاز به تعیین غلظت دقیق محلول تیترانت باشد نیاز است  ی درصورتقسمت مبنای محاسبه غلظت خواهد بود.  

، انجام گیرد و غلظت  است  ETA-853ی این محلول که در این برنامه با شماره  استانداردسازآزمایش    بارک که ی

لازم  شود. ی م  ظاهر   Setting در قسمت    خودکار   صورتبه که در این صورت غلظت   یری شودگاندازه دقیق تیترانت  

از نباشد در هر  وارد کرد تا اینکه نی   settingبایست در قسمت  ی م غلظت یک تیترانت را    الزاماً ید است که  تأک به  

  دائماً ی تنظیم شده است که در هنگام باز کردن صفحه، ا گونه به دستگاه    افزار نرم آنالیز غلظت را دوباره وارد کرد.  

 مقدار غلظت تیترانت را خوانده و مبنای محاسبات قرار دهد.    settingغلظت از قسمت  

، غلظت  Using titrisolکه کاربر تمایل داشته باشد که از یک تیترازول استفاده کند، با زدن کلید مربوط به  ی درصورت

 ( 36ل شکقرار خواهد گرفت ) Concentrationتیترانت، در قسمت  گرانتخاب تعریف شده در 

  Electrode Informationد اطلاعات الکترو 

  صورتبه ها  یلفاشود. تنظیمات این قسمت در  یمیری سیگنال انتخاب  گاندازهدر این قسمت، الکترود و واحد  

 ( 37)شکل  فرض قرار گرفته است و لازم به تغییر آن از طرف کاربر نیست.  یشپ

  Titrant dispens اطلاعات تزریق اولیه تیترانت 

 36شکل 

 37شکل 
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(  disable)ی آن در حالت خاموش  سازفعال ین کلید  ؛ بنابراستیندر این آزمون احتیاج به تزریق اولیه تیترانت  

 .  (38)شکل است

 Titrant additionتزریق تیترانت  

در این روش تزریق تیترانت به صورت    در این قسمت روش تزریق تیترانت توسط دستگاه را مشاهده می کنید.

فرض در آنالیزها تعریف  یشپ  صورتبه این قسمت  پیوسته با سرعت های تعریف شده در طی آنالیز انجام می شود.  

 (. 39ت)شکلشده است و نیازی به تغییر توسط کاربر نیس

 

 

 

 ( Recognitionاطلاعات تشخیص )

. تنظیمات این قسمت  استکننده نقطه پایانی یا هم ارز در تیتراسیون یین تعپارامترهای وارد شده در این قسمت 

 . (40)شکلفرض قرار گرفته است و لازم به تغییر آن از طرف کاربر نیستیش پ صورتبه ها یل فادر 

 38شکل 

 39شکل 

 40شکل 
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  (Terminationاطلاعات پایان تیتراسیون ) 

ت مشخص پارامترهای   خاتمه  ا  یتراسیون کننده  م  ین در  مشخص  آنالیز .  گرددی قسمت  این  قسمت    در   Atدر 

maximum volume    بیشترین احتمال برای مصرف    بهباتوجه لیتر را وارد شده است. البته این پارامتر  یلی م  40مقدار

وزن نمونه به صورتی تنظیم    . نیاز است که مقداراستیاز  موردنتیترانت است و به آن معنی نیست که این مقدار  

 maximumطبق زمان وارد شده در قسمت  تجاوز نکند.    تریلی ل یم  40شود که مقدار تیترانت مورد نیاز از مقدار  

time    .شود می  متوقف  آن  از  بعد  و  کند  می  پیدا  ادامه  شده  وارد  زمان  تا  آنالیز حداکثر  ثانیه،  اساس  همه  بر 

این قسمت  پارامترها قرار  یل فافرض در  یش پ  صورتبه ی  نیست.    اند گرفته ها  کاربر  از طرف  آن  تغییر  به  و لازم 

 (. 41)شکل

 

 ( Presentationاطلاعات نمایش ) 

واحد غلظت آنالیت جهت گزارش و همچنین نوع و تعداد نمودارهای آنلاین    Presentationدر تنظیمات مستطیل  

 . (42)شکلشودمشخص می 

Report  

 41شکل 

 42شکل 
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( توسط کاربر مشخص  pdfکاربر در گزارش نهایی )با فرمت    مورد نظر ، محتویات  Reportدر تنظیمات مستطیل  

ی در فایل خروجی  دائم  صورتبه ها  که بعضی از آن  است  هارمجموعه یزشود. هر گزارش محتوی یک سری  ی م

یدهایی انتخاب  کلتوسط    Reportنیستند و بعضی دیگر توسط کاربر و در قسمت    انتخابقابل هستند و توسط کاربر  

 (. 43شوند )شکلی م

 

 

و   شسته  رو  آنالیز  سل  که  شود  می  خواسته  شما  از  و  شود  می  ظاهر  پیامی  آنالیز  پایان  انتخاب    okدر  را 

 . (44)شکلکنید 

 

 

 43شکل 
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  .(45)شکلدر نمونه آب مقطر را در زیر مشاهده می کنید  ، نمونه ای از آنالیز اندازه گیری مقدار آب

 44 شکل

 45شکل 
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 : نکات مربوط به آنالیز 

 . نتایج پشت سر هم به طور مداوم کاهش می یابد: ظرفیت انحلال حلال تمام شده آن را تعویض کنید اگر   .1

ماده سازی و افزودن  آ  اگر تکرار پذیری نتایج پایین بود: مقدار نمونه خیلی کم است یا نمونه همگن نیست. .2

 . دقیق نمونه مهم است

زاد کردن  آونه به طور کامل حل نشده و در حال  یعنی نم  اگر دریفت پس از تیتراسیون نمونه بالا باشد : .3

 . زمان مخلوط شدن نمونه را افزایش دهید یا حلالی استفاده کنید که نمونه را کامل حل کند  .ب استآ

دی سدیم تارتارات حلالیت محدودی دارد در    اگر در تعیین غلظت با سدیم تارتارات مقدار افزایش یافت:  .4

 . شود . حلال را مرتبا تعویض کنید  ل می ح 0.12سی سی متانول حداکثر   40

 اگر تکرار پذیری پایین باشد:   .5

o را چند بار    بورتprepare   .موضوع را به طور مکرر در طول    ن یبروند. ا  نیهوا از ب   ی تا تمام حباب هاکنید

  ی د   ی محلول معرف حاو  ن ی. اد یکن  ی استفاده م  ی جزئ  ک ی  KFبه خصوص اگر از معرف    د، یکن  ی روز بررس 

حباب    لیشکمنجر به ت  نیشود. ا  ر یدما تبخ  راتییگوگرد محلول است که ممکن است در اثر تغ  د یاکس

 شود.  ی گاز در لوله ها م

o نمونه باید قبل از آنالیز همگن شود.   

o .مولکولار سیو موجود در لوله خشک کن را تعویض کنید 

o   :را ی ز  د،یکن  ضینمونه تعو  4تا    3  شیحلال را پس از آزمااستفاده بیش از حد از حلال در سل تیتراسیون  

  ج ی منجر به نتا نیشود و ا ی آب به طور کامل از نمونه خارج نم گر یانحلال حلال تمام شود، د ت یاگر ظرف

 نادرست خواهد شد.

o  نباشد.ظرف تیتراسیون به طور کامل آب بند ممکن است 

o های پلاتینی  پین  گذارد.   کثیف بودن پین های الکترود دوبل پلاتین:این امر بر پتانسیل نقطه پایانی اثر می

به مدت   HNO3 50% حسگر را با دستمال کاغذی تمیز کنید یا در صورت لزوم، حسگر را با خیساندن در

دقیقه تمیز کنید، سپس کاملاً با آب دیونیزه آبکشی کنید تا تمام آثار اسید از بین برود و سپس با    ۱۰

 .محلول ظرف یا متانول خشک آبکشی کنید 

o   افزایش مقدار نمونه: مقدار نمونه را افزایش دهید تا در صورت توزیع ناهمگن آب در نمونه نتایج بهتری

 بدست آورید.
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o   و برداری سریع  به  نمونه  باید  بنابراین  بسیار کم رطوبت گیر هستند،  با محتوای آب  دقیق:نمونه های 

 سرعت وزن و اضافه شوند. 

و کتون ها استفاده    دهایآلدئ  ی برا  د یبدون فرمالدئ KF توان از معرف  ی و کتون م  د یآلده  ینمونه ها  یبرا .6

 .با متانول داشته باشند مناسب است یجانب  یکه ممکن است واکنش ها یی نمونه ها ی کرد که برا

نمونه های با محتوای پایین آب باید در شیشه های حاوی سپتوم باشند. زیرا جذب رطوبت هوا در طول   .7

 نمونه برداری و افزودن نمونه اهمیت کمتری پیدا می کند. 

ن و ... نمونه را در  برای نمونه های با محتوای کم آب مثل متانول، روغن های خوراکی، هگزان، تولوِئن، بنز .8

میلی    10یک سرنگ    یک بطری با درپوش سپتوم نگهداری کنید تا از جذب رطوبت هوا جلوگیری شود.

با نمونه    3-2لیتری را   تزریق کنید. در مورد نمونه های    .پر و خالی کنید بار  با سرنگ  سپس نمونه را 

 ویسکوزیته میتوانید از سرنگ بدون سوزن استفاده کنید. 

باشد و از    اد یز  یلی خ  ی حل نشود، ممکن است اندازه نمونه انتخاب  سل   ط ینه به طور کامل در محاگر نمو .9

 کار فراتر رود.  ط یانحلال مح تیظرف

 :شود  ضی تعو د یمعرف با ر، یدر موارد ز .10

o از حد پر است شیب  ونیتراس یکه ظرف ت یهنگام. 

o است  دهیرس  انیمعرف به پا ت یکه ظرف یهنگام. 

o  شود ل یتشک ون یتراس یدر ظرف ت  یاگر مخلوط دو فاز. 

o در حلال حل نشود. گریاگر نمونه د 

توان به صورت    یرا م   الکتروداگر الکترود کثیف یا آلوده شد می توان با متانول و دستمال آن را تمیز کرد و   .11

 کرد.   ینگهدار شریغوطه ور در معرف کارل ف ونیتراس یدر سلول ت   ماًیمستق ایخشک 

تا نارنجی پر رنگ بسته به میزان ید موجود در تیترانت  از بی رنگ رنگ محلول متانول در سل تیتراسیون  .12

تغییر می کند و در آنالیز بعدی با ورود نمونه حاوی آب کم رنگ یا بی رنگ می شود. اگر رنگ آن از  

تعوض کنید. توجه داشته باشید نارنجی فراتر رفت و پررنگ تر شد حتما جهت آنالیز بعد حلال آنالیز را  

که بعد از عمل کالیبره بورت ممکن است مقداری تیترانت وارد سل آنالیز شود که باید به وسیله پمپ آن  

 را خارج کرده و حلال متانول جدید وارد سل کنید.

بدست   مورد انتظار بود حتما برای اطمینان از غلظت اگر غلظت تیترانت بدست آمده پایین تر از محدوده   .13

میکرولیتر( که استانداردسازی را انجام داده   20آمده، آنالیز مقدار آب نمونه را با استفاده از همان مقداری ) 
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درصد بدست آورید. در این صورت می توانید    100اید انجام دهید. در این آنالیز باید درصد آب را حدود  

 شته اید.مطمین شوید که مقدار آب را جهت استانداردسازی درست بردا

آنالیزی شروع نمی شود زیرا دستگاه بر اساس سیگنال  :صورتی که محلول داخل سل تیره شده باشد در    .14

این  .  (46)شکلشروع تشخیص می دهد که هیچ آبی در سل وجود ندارد و ظرفیت حلال تمام شده است

حالت بیشتر در حالتی که بورت کالیبره شده است و  محلول درون سل به رنگ تیترانت کارل فیشر درآمده  

عمل    عد از سل آنالیز را ب  47شکل  پیام نشان داده شده حاکی از همین امر است.  اتفاق می افتد.    ،باشد 

 حلال داخل سل را تعویض کنید کالیبراسیون بورت نشان می دهد. 

 46شکل 

 47شکل 
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یابد و نمودار پتانسیل به زمان صعودی    پتانسیل افزایشآنالیز به جای کاهش پتانسیل حین آنالیز ،  در     .15

است    :شود رسیده  پایان  به  حلال  ظرفیت  حلال (  48)شکل  یعنی  باید  شده  و  تعویض    اشباع   را 

 . (49)شکلکرد

اگر مقدار آب موجود در نمونه زیاد بود و نمونه زیاد برداشته شود: آنالیز به نتیجه نمی رسد باید مقدار    .16

  گنالیرسد و س   ینم  جه یبه نت  ز یبا تمام شدن زمان آنال  زیآنالاین صورت  که    یدر صورت  نمونه را کاهش داد.

 :رسد یولت نم ی لیم  100  ر یبه ز

 .  (50)شکلاست ده ینرس  جهینمونه به نت اد یبا مقدار ز ریز ر یتصو

 48شکل 

 49شکل 
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 . (51)شکلشوید  در صورتی که الکترود به پشت دستگاه متصل نباشد با تصویر زیر روبرو می   .17

 

 50شکل 

 51شکل 
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 گرفته شود.  د یکه با یآب در نمونه ناهمگن تر باشد، نمونه بزرگتر   عی هرچه توز  .18

حمل و نقل و    نی آب نمونه در ح  ی زمان ممکن انجام شود و محتوا  نیتر  ع ی در سر  د یبا  برداری   نمونه  .19

 نکند.  رییتغ ینگهدار

 کند: ر ییتغ ر یز لیممکن است به دلا ترانت یغلظت ت  .20

o ستین داریپا یی ایمیاز نظر ش  نتترایت. 

o آب موجود    یممکن است رطوبت را از اتمسفر جذب کند و غلظت آن را کاهش دهد )متانول ب   ترانتیت

 .است( جاذب آب اریبس ترانتیدر ت 

o ظرفیتش پر شده باشد "  ترانتیت  یبطر  یاگر ماده خشک کننده رو". 

o  محکم بسته نشده باشد.  ترانتیت  یاگر بطر 

 شود؟  نییتع د ی غلظت با کباریهر چند وقت 

 . د یکن ن ییرا روزانه تع ترانتیغلظت ت می کن ی م ه یتوص

سطح    یبر رو   هیلا  ک یاول،    ون یتراس یکردن ندارد. پس از چند ت  زیبه تم  ی ازیالکترود ن   ، یبه طور کل   .21

کردن جدا    زیبا تم  د یرا نبا  ه یلا  ن یشود. بنابرا  یمنجر به پرش بالقوه بالاتر م   ن یشود. ا  یم   لیتشک  نیپلات

 در صورتی که نمونه ای روی الکترود رسوب کرد پین الکترود را با دستمال کاغذی تمیز کنید.   کرد.

 و کتون ها دهایآلدئ یبرا  ژهیو ی معرف ها  .22

دهند.    ی م  ل یاستاندارد، استال ها و کتال ها را تشک  ونیتراس یدر صورت ت  (R-CO-R) و کتونها (R-CHO) دهایآلدئ

می    آب بالاتر   ی محتوانشان دادن  منجر به  که     می کنند،  د یتول  ی آب اضاف  جه، یمتانول در نت  ی حاو  ی معرف ها

- 2  ی که حلال حاو   یاتانول است، در حال  ی متوکس  2گوگرد و    د یاکس  ی د  دازول،ی میا  د، ی  ی حاو  ترانت یت شود.

  د یکشد. توجه داشته باش   ی طول م  KFاز معرف استاندارد    شتریب  یکم  ونیتراس یکلرومتان است. ت  یلرواتانول و ترک

معرف   نیداده شود. ا قیمعرف ها تطب نیبا ا ونیتراس یدر روش ت  یانیکه ممکن است لازم باشد که مقدار نقطه پا

 مناسب است.  زیها ن نی دهند مانند آم  یکه با متانول واکنش م   یمواد  ی برا ژه یو

 :عبارتند از رند یگ  یمورد استفاده قرار م  شتریکه ب  یآل یحلال ها   .23

 نامحلول  یجامدات آل  یمتانول برا  •

 ( یخوراک ی کره، چرب  ری)کره، ش  ی محصولات چرب و لبن ی دکانول / اکتانول برا •

شکر )کل آب(، شکر و   یبرا آب، محصولات کم    ی( برای)بادام، فلفل، کار  یع یمواد طب ی برا د یفرمام •

 ی محصولات نشاسته ا
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 (یشکر )آب سطح  یبراکلروفرم  •

 

 اگر دریفت بالاتر یا پایین تر از حد معمول بود باید سل تیتراسیون را تمیز کرد و حلال جدید اضافه کرد. 

 چه مدت میتوان الکترود را در محلول کارل فیشر در سل نگه داشت؟ 

اثری بر الکترود ندارد و   الکترود کارل فیشر از شیشه و پلاتین ساخته شده است. بنابراین محلول کارل فیشر هیچ

 میتوان برای مدت طولانی در محلول نگهداری کرد. 

 مهم است؟   KFدر تیتراسیون    pHآیا 

شود. در مقادیر  انجام می   7.5تا    5آل  ایده   pHواکنش کارل فیشر به سرعت و به صورت استوکیومتری در محدوده  

pH   تر، ثابت واکنش واکنش  کند. در شرایط اسیدی قویدهد که ید را مصرف می بالاتر، یک واکنش جانبی رخ می

KF   یابد. حتی خود واکنش  کاهش میKF  کارل فیشرهای  کند که باید خنثی شوند. معرف اسیدهایی تولید می  

یدها را خنثی کرده و سیستم تیتراسیون  حاوی مقادیر اضافی از مشتقات ایمیدازول به عنوان باز هستند تا این اس 

تیتراسیون ممکن است توسط    pHشود. تعادل  تثبیت می   6- 5آل  در حدود مقدار ایده   pHرا بافر کنند. بنابراین  

شوند، آسیب ببیند. این مواد باید با افزودن یک  مقادیر زیادی از اسیدها یا بازهای قوی که به عنوان نمونه وارد می 

 عیف مناسب )ایمیدازول، اسید سالیسیلیک، اسید بنزوئیک( یا محلول بافر به محیط کار خنثی شوند. باز یا اسید ض

 


