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 مقدمه

در  خداوند سبحان را شاکرم که توفیقی حاصل شد تا بتوانم مجموعه ای از تجارب آزمایشگاهی خود را

 -ئوریت، ارائه می نمایم. ضرورت وجود دستورکاری که بتواند مباحث Iقالب دستورکار آزمایشگاه شیمی تجزیه 

ب های مصومجموعه طبق سرفصلعملی و انجام محاسبات را برگیرد، مدتی ذهنم را مشغول کرده بود. در این 

 .است شدهها تدوین برای دانشجویان رشته شیمی، عناوین آزمایش

لان التحصیشود که فارغدلیل تلفیق دروس نظری و عملی باعث میهایی است که بهشیمی از جمله رشته

 .اشتغال یابندهای صنعتی و آموزشی آن با کوله باری از تجربه آزمایشگاهی قادر باشند در بیشتر واحد

ائر کنند و دهای شیمیایی کوچك التحصیلان این رشته قادرند کارگاه و یا کارخانهچنین بسیاری از فارغهم

 ها را تولید کنند.ها، مواد معدنی و رزینانواع مواد آلی، دارویی، رنگ

 تحقیقاتی بسیارهای مهم و کاربردی شیمی است که در پروژه های صنعتی شیمی تجزیه یکی از شاخه

د. شیمی کاربرد دارد. در شیمی تجزیه هدف، تشخیص، جداسازی  و تعیین مقدار یك یا چند گونه شیمیایی می باش

های روش ، شما باIگردد. در آزمایشگاه شیمی تجزیه تجزیه به دو بخش اصلی تجزیه کیفی و تجزیه کمی تقسیم می

 تعیین مقدار به طریق کلاسیك آشنا می شوید.

ر دکمك به جهت  خانم مهشید گلستانه دانشجوی دکتری شیمی تجزیه دانشگاه کاشاندر پایان از زحمات 

 .کمال تشکر و سپاس را دارم و پذیرای پیشنهادات و انتقادات شما هستمتایپ این مجموعه و ویراستاری 
 

 علی غلامی

 88بهار 
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 مقررات آزمایشگاه

ا که در ورود به آزمایشگاه، مطالب تئوری مرتبط با عنوان آزمایش را مطالعه کنید، چرقبل از  -1

ت در به عبارتی غیب ،ابتدای هر جلسه آزمون گرفته می شود. عدم شرکت در این امتحان کوتاه

 به منزله نمره صفر می باشد. و جلسه آزمایشگاه

اعت غیر آزمایشگاهی در پشت )از تجمع در س راس ساعت مقرر به آزمایشگاه وارد شوید -2

 درب آزمایشگاه خودداری نمایید.(

ر پوشیدن روپوش سفید و رعایت نکات ایمنی با توجه به آزمایش مورد نظر الزامی است. )د -3

 گردد.(صورت عدم رعایت نکات ایمنی اشاره شده توسط مسئول آزمایشگاه نمره کسر می

ی . از ریختن محلول و سایر اشیاء بر رورعایت نظافت در آزمایشگاه حین کار الزامی است -4

میز زمین و میزهای آزمایشگاه خودداری نموده و در موقع ترک آزمایشگاه میز کار خود را ت

 نموده و وسایل شیشه ای را در کمد خود قرار دهید.

شگاه کمد گروه خود، چنانچه وسیله ای کم بود به مسئول آزمای بدر بدو ورود و باز کردن در -5

 هید.اطلاع د

با  به محض ورود به آزمایشگاه گوشی همراه خود را خاموش کرده و به هیچ عنوان در آزمایشگاه -6

 گوشی صحبت نکنید.

خود با  گروهیدر تمام مدت آزمایش از هر نوع شوخی جدا خودداری گردد و غیر از هم -7

 های دیگر صحبت نکنید.گروه

 ر اتلاف ببه دوستان خود بسپارید که وقتی مشغول آزمایش هستید، سراغ شما نیایند، زیرا علاوه  -8



2 

 شود.وقت شما، نظم آزمایشگاه نیز مختل می

 هرگز بدون اجازه مسئول آزمایشگاه از آزمایشگاه خارج نشوید. -9

دهید.  گزارش کار خود را از قبل آماده کرده و ابتدای جلسه، تحویل مسئول آزمایشگاه -10

 باشد.آزمایشگاه محل نگارش و تکمیل گزارش کار نمی

 هر گروه یك گزارش کار تحویل دهید. )گزارش کارهای ناقص تحویل گرفته نمی شود.( -11

ه بر روی میز از مواد شیمیایی به اندازه مورد نیاز بردارید، هیچگاه باقی مانده مواد شیمیایی ک -12

 مواد باز نگردانید. شود را به ظرف اصلیآزمایشگاه ریخته می

رف به نظم و ترتیب کمدهای مواد شیمیایی توجه کنید. پس از توزین مواد شیمیایی، درب ظ -13

 را بسته و آن را در محل درست خود قرار دهید.

ن از شیشه ساعت جهت توزی به ضوابط توزین توجه ویژه داشته باشید. خصوصا اینکه حتماً -14

 مواد شیمیایی استفاده کنید.

جه باعث حذف آن جلسه آزمایشگاه و غیبت غیر موجه باعث کسب نمره صفر آن غیبت مو -15

 جلسه خواهد بود.

 نمره آزمایشگاه ترکیبی از درصدهای مختلف ذیل می باشد: -16

 درصد عنوان ردیف

 15 نمره آزمون داخل آزمایشگاه الف

 5 ایمنیطرز کار کردن با وسایل و چگونگی رفتار در آزمایشگاه، نظم و رعایت نکات  ب

 30 گزارش کار ج

 50 امتحان کتبی آخر ترم د

 100 جمع کل
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 نحوه تدوین گزارش كار

 گزارش کار باید بدین روش تدوین گردد:

 عنوان آزمایش -1

 هدف از انجام آزمایش در یك خط بیان گردد. -2

 تاریخ انجام آزمایش -3

 نام و نام خانوادگی نویسنده گزارش کار  -4

 نام همکاران -5

م خط، بایستی چکیده ای از مطالب مه 10آزمایش)نیم صفحه بیان شود، حداقلتئوری انجام  -6

 مرتبط با آزمایش باشد.(

 ته شود.(روش کار)در این بخش بایستی دقیقا به مراحل انجام کار توجه شده و مرحله به مرحله نوش -7

 هاحلول سازی: نوشتن روابط استوکیومتری و چگونگی تهیه محلولم -مرحله اول 

 روش انجام آزمایش -دوم مرحله 

وش استوکیومتری و نهایتاً گزارش نمودارها، جداول و بیان رمحاسبات به  -مرحله سوم 

 مولار و ...(. -یلی لیتر م -مقدار مجهول با واحد مورد نظر)گرم 

ز روی امقادیر به دست آمده در آزمایش بایستی در دفتر ویژه آزمایشگاه ثبت شده باشد. که 

 در گزارش کار منعکس گردد.(آن محاسبات 

 در پایان هر گزارش کار بایستی جدولی به صورت زیر آورده شود.

 نمره درصد خطا اختلاف مقدار واقعی مقدار به دست آمده شماره مجهول
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 با استفاده از جدول و کاتالوگ مرک 1(R&Sنوشتن موارد احتیاط و ایمنی کار با مواد شیمیایی ) -8

 مراجع مورد استفاده ارائه منابع و -9

د. دانشجویان عزیز در ابتدای هر جلسه، بایستی گزارش کار جلسه قبل خود را تحویل دهی

ای هر های حجمی به ازگیری شما دارد. در سنجشنمره عملی بسته به میزان درصد خطا در اندازه

 شود.نمره کسر می 1درصد خطا  3

  

                                                           
1Risk & Safety 
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 رعایت نكات ایمنی آزمایشگاه

 ونکات ایمنی، شما از بروز حوادث و خطرات احتمالی جلوگیری کرده. سلامتی با رعایت 

ی و یا های بهداشت ایمنکنید. امیدوارم دانشجویان با شرکت در کارگاهآرامش خود را تضمین می

 گذراندن واحد ایمنی در آزمایشگاه، خود را بیمه کنند.

 ضروری: هایتوصیه

 روپوش سفید را به تن داشته باشید.جهت حفاظت از لباس خود همیشه  -1

 از دستکش برای محافظ از پوست دستتان در حین آزمایش استفاده نمایید. -2

 هایی که احتمال خطر هست، حتما از عینك ویژه استفاده کنید.در آزمایش -3

)هر  یدن آنها خودداری کنید.شاز تماس مستقیم با پوست و از تنفس بخار مواد شیمیایی و چ -4

 باشد.(که معلوم شود سمی نمیشیمیایی را سمی تلقی کنید، مگر اینماده 

احتیاط  چسب روی آن ها را به دقت بخوانید و به علایمقبل از استفاده از ماده شیمیایی، بر  -5

 ایمنی توجه کنید.

در هنگام حرارت دادن محلول ها، ظرف را به طرف همکارتان نگیرید. چون ممکن است در  -6

 توی محلول به بیرون پرتاب شود و خطراتی به بار بیاورد.حین گرم کردن مح

برای تشخیص بوی محلول از تنفس مستقیم  بخارات خودداری کنید، بلکه در فاصله معین  -7

 بخارات را با دست به طرف خود هدایت کرده و سپس استشمام کنید.

ارتی که از مخلوط برای رقیق کردن اسیدهای غلیظ، هیچگاه آب به داخل اسید نریزید، زیرا حر -8

گردد. شود. باعث شکستن ظرف و یا پاشیدن اسید به خارج میکردن آب و اسید ایجاد می
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)برای رقیق کردن اسیدها همیشه اسید را قطره قطره روی آب سرد اضافه کنید و مرتب محلول 

 را بهم بزنید.(

 زا دوری نمایید.از روشن کردن شعله در مجاور مواد آتش -9

زهای تا گا ددر زیر هود انجام شو که تولید مواد و بخار سمی می نماید حتماًهایی آزمایش -10

 سمی در محیط آزمایشگاه پخش نگردد.

 از خوردن و آشامیدن در محیط آزمایشگاه خودداری نمایید. -11

 در آزمایشگاه استفاده کنید. ویژه دانشجویانفقط از هود های  -12

 زیر هود بیرون نیاورید.ظرف های حاوی اسید غلیظ را به هیچ عنوان از  -13

 وز استفاده نمایید.ساز دستکش ن هنگام کارکردن با کوره الکتریکی، حتماً -14

این  کیف و لباس و وسایل شخصی را روی  میز آزمایشگاه قرار ندهید و فقط از کمد ویژه به -15

 منظور استفاده کنید.

 از تردد های بی دلیل در محیط آزمایشگاه خودداری نمایید. -16
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 مقابله با حوادث احتمالیچگونگی 

وادث های مقابله با حهای بهداشت و ایمنی در آزمایشگاه با روشحتما با حضور در کارگاه -1

ار با شیمیایی چه در آزمایشگاه و چه در صنایع شیمیایی آشنا شوید. )به عنوان مثال طرز ک

 نشانی(کپسول آتش

 اشید.اولیه آزمایشگاه را به خاطر داشته بهای مکان نزدیکترین کپسول آتش نشانی و جعبه کمك -2

 نید.در هنگام بروز حوادث، کاملا بر خود مسلط باشید و با کمال خونسردی و هوشیارانه عمل ک -3

-كها را به هیچ وجه با آب نشویید. بلکه با پمادهای سوختگی موجود در جعبه کمسوختگی -4

 های اولیه استفاده کنید.

 بشویید. به سرعت موضع تماس را با آب یا ماده شستشو دهنده مناسب در مورد تماس با مواد شیمیایی -5

حلول سدیم مدر اثر تماس بدن با اسید، آن موضع را ابتدا با دستمال خشك تمیز کنید و بلافاصله با  -6

 کربنات اشباع بشویید و در انتها با آب سرد زیاد شستشوی نهایی را انجام دهید.بی

رصد قلیایی، ابتدا موضع را با آب زیاد و سپس با محلول یك ددر صورت تماس بدن با مواد  -7

 استیك اسید بشویید.

 در صورت تماس با برم آن موضع را با گلیسیرین بپوشانید تا برم جذب گلیسیرین شده و -8

 سپس آن را پاک کنید.

شد از ای درون چشمتان شد، ابتدا با آب سرد شستشو دهید، سپس)اگر ماده اسیدی بااگر ماده -9

صد کربنات یك درصد و اگر ماده قلیایی باشد از محلول بوریك اسید یك درمحلول سدیم بی

 برای شستشوی چشمان استفاده کنید.(
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ص برای خاموش کردن آتش هیچگاه از آب استفاده نکنید، بلکه با استفاده از کپسول مخصو -10

 آتش نشانی )انیدرید کربنیك( آن را خاموش کنید.

ر حال زیرا رسیدن هوا د ،اثر تماس با شعله، مشتعل گردید نباید بدویدچنانچه لباستان در  -11

وپوش را ردویدن منجر به اشتعال بیشتر آتش می شود. در چنین مواقعی باید با پیچاندن پتو یا 

 بر اطراف آن بپوشانید تا شعله در اثر عدم رسیدن هوا خاموش گردد.

شد، ابتدا با کمی اتانول روی آن را اگر دست و یا صورت شما خراش برداشت یا بریده  -12

رای بشستشو دهید و سپس با باند آن را پانسمان کنید. قرار دادن کاغذ صافی تمیز روی آن 

 دقایقی از خونریزی آن جلوگیری می کند.

نماید.  در تمام موارد فوق بایستی مسئول آزمایشگاه را اطلاع دهید تا از حوادث احتمالی جلوگیری -13

 ساند.ردیدگی شما را به درمانگاه و یا پزشك دانشگاه میت وجود جراحت و یا آسیبهمچنین در صور

 آشنایی با وسایل شیشه ای و كاربرد آن در آزمایشگاه

 ترازو و توزین

توزین یکی از کارهای اصولی شیمی تجزیه بوده و دقت یك تجزیه بستگی به دقت توزین 

ان، طرز لازم است دانشجویان اطلاعاتی در مورد ساختممواد موجودر در آن تجزیه دارد. بنابراین 

 ده و مراقبت از ترازوی تجزیه داشته باشند.ااستف

 Sartoriusالف( ترازوی یك كفه ای الكترونیكی 

 مزیتباشد. دانستن اجزا اصلی ترازو لزومی ندارد. می T-120ترازوی آزمایشگاه از نوع 

مشهود این ترازو، حساسیت ثابت آن است که مستقل از وزن روی کفه است زیرا بار روی شاهین 
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همیشه یکسان است. در این نوع ترازو از خطاهای مربوط به نابرابری طول بازوهای ترازو احتراز 

به باشد. اما کیلو گرم می 2بوده و حداکثر توزین این ترازو  gr 0.01شده است. دقت این ترازو 

ازو برای کارهای رکیلو نباید توزین کرد. این ت 1دلیل جلوگیری از سائیده شدن کاردها بیش از 

عمومی تجزیه ای مناسب می باشد. بیشتر قسمت های عمل کننده آن در یك اتاق سر بسته قرار 

 گیرد ودارند و دستگاه به شکل مسطح و فشرده مکانیکی است. تحت تاثیرات فشار هوا قرار نمی

 شود.در برابر تغییرات دما محافظت می

 Sartoriusطرز كار با ترازوی 

ا قرار جلوی آن، ترازو را صفر می کنیم. می توان ب  Tترازو را روشن کرده و با لمس صفحه  – 1

داگانه جدادن ظرف توزین روی ترازو ، دوباره آن را صفر کرده و یا اینکه وزن ظرف توزین را 

 از مجموع وزن ظرف و ماده وزن شده کم کرد و وزن ماده را به دست آورد.

 ریان هوا قرار نگیرد.در مقابل ج بایستی توجه کرد هنگام توزین ترازو مستقیماً – 2

را  دقت کنید هنگام توزین به محلی که ترازو روی آن قرار گرفته تکیه ندهید و یا جسمی – 3

 جابجا نکنید.

 برای توزین حتما از شیشه ساعت استفاده کنید. – 4

 شود.ز این ترازو برای توزین استانداردهای ثانویه استفاده میا -5

 Sartorius  Research یكالب( ترازوی آنالیت

باشد و ماکزیمم می gr 0.00001تا  gr 0.0001باشد. دقت این ترازو می R 160 Pاین ترازو مدل 

 مکانیکی است. –گرم است. این ترازو الکترونیکی  100توان توزین کرد مقداری که با آن می
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 قبل از شروع کار توزین باید به نکات زیر توجه کرد:

محسوب  های ترازو نیزکه پایه Aهای تراز ترازو باید کاملا تراز باشد این کار توسط پیچ – 1

در  پیچیم که حباب داخل محلول درستها را به قدری میگیرد. این پیچشوند انجام میمی

 مرکز محلول قرار گیرد.

 گردد.روی ترازو صفر می Tترازو باید صفر باشد که با لمس صفحه  – 2

 شود.نهنگام قرائت عدد توزین درب ترازو باز و بسته  – 3

 )پنجره روبروی ترازو بسته باشد(در مقابل جریان هوا قرار نگیرد. قیماً هنگام توزین ترازو مست - 4

 زین به میز ترازو تکیه ندهید.حین تو -5

 ستفاده گردد.اجهت انجام توزین  و سرد از شیشه ساعت خشك -6

 رای توزین استانداردهای اولیه حتماً از این ترازو استفاده گردد. ب -7

 مواد شیمیایی 

 شود:زمایشگاه به چند دسته تقسیم میآمواد مورد استفاده در 

رد (: این مواد اغلب در صنایع استفاده می شوند و کاربTG( )Technical Gradنوع تجاری ) – 1

 . بسیار محدودی در آزمایشگاه های شیمی تجزیه دارند. مواد تجاری قیمت بالایی ندارند

رزش ای فاقد ااین مواد از نظر تجزیه : Chemically Pure( CPمواد خالص از لحاظ شیمیایی ) – 2

باشند و مواد فاقد درصد خلوص کاربرد میلازم هستند چون دارای درصد خلوص مشخص ن

 شود.ها در محاسبات وارد نمیهایی که غلظت آنکمی دارند مگر برای ساختن محلول



11 

 (: اینAG)  Analytical  Grad( ویا RG)    Reagent Gradمواد شیمیایی با درجه تجزیه ای  – 3

 لوص، چگالی )مایعات( ومواد مناسب کار های تجزیه ای می باشند چرا که دارای درجه خ

 شوند. میزان ناخالصی ها می باشند و بعضی از آن ها به عنوان استاندارد اولیه استفاده می

واد سمی مثل بعضی از مواد فقط درجه تغذیه ای آنها مهم است. مثلا در مورد داروها باید م -4

 ( FGگویند. )  Food Gradجیوه، باکتری آنها مشخص باشد که به آن 

ا به حداقل هبعضی از مواد ویژه سنتز کردن می باشند. با عمل کریستالیزاسیون ناخالصی آن  -5

 روی آن درج گردیده است. اما ناخالصی آنها مشخص نیست.  for synthesisرسیده است و

م که برای اندازه نیز داری  Supra pureیعنی فوق العاده خالص و Extra pureموادی با عنوان  و نهایتاً -6

ردیده مشخص گ ppmگیری با دقت خیلی بالا از این مواد استفاده می گردد. ناخالصی آنها به شکل 

 گیرد.یماست. این مواد بسیار گران قیمت بوده و فقط برای کارهای تحقیقاتی مورد استفاده قرار 

 کنیم.استفاده  RGبرای ساخت محلول های استاندارد باید از مواد 

اسیدها و باز های معدنی مختلف در آزمایشگاه، به صورت غلیظ با درجه خلوص مشخص وجود 

ز محلول دارند که از آنها برای تهیه محلول های رقیق تر استفاده می شود. بدین منظور حجم مشخصی ا

 غلیظ را روی مقداری آب ریخته و سپس توسط آب مقطر به حجم مورد نظر رسانده می شود.

 دیكاتورها ان

ای بر معمولاًاز نظر کلی همه شناساگرها، اسیدها یا بازهای آلی خیلی ضعیفی هستند که 

ورد مبه کار برده می شوند. از این نظر بر حسب  pHتشخیص یك کاتیون ویا یك آنیون یا تعیین 

 :داریمنوع اندیکاتور  10توان در نظر گرفت. در شیمیاستفاده، انواع اندیکاتور ها را می
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 یا اندیکاتور های رنگین pHاندیکاتور های اصلی  – 1

 pHاندیکاتور های فرعی  – 2

 اندیکاتور های اونیورسال  – 3

 اندیکاتور های غلظت یونی – 4

 اندیکاتور های اکسید و احیایی – 5

 اندیکاتور های کمپلکسومتری – 6

 اندیکاتور های جذبی – 7

 اندیکاتور های فلورسانس – 8

 اندیکاتور های نفلومتری – 9

 اندیکاتور های مختلط – 10

وضیح تشود که در هر مورد از چند نوع اندیکاتور استفاده می 1در آزمایشگاه شیمی تجزیه 

 دانیم.مختصری را لازم می

 pHاندیكاتور های اصلی  الف(

 اند از:ترین این شناساگرها عبارتمهم

   آبی متیل   – 5     قرمز متیل  – 4       تیمول فتالئین – 3    فنل فتالئین    – 2     تورنسل   – 1

 )متیل اورانژ( نارنجی متیل – 8آبی برومو فنل      – 7سبز بروموکروزول       – 6

باز  –این دسته از شناساگرها را به عنوان شناساگرهای  خنثی شدنی یا شناساگرهای اسید 

شناسیم که بر حسب غلظت یون هیدروژن محلول، رنگ های مختلفی دارند. مهمترین خصلت نیز می
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بارز شناساگرهای مذکور این است که تغییر رنگ آنها از حالت اسیدی به حالت قلیایی، غالباً 

در حدود  معمولاًگیرد. )انجام می pHناگهانی و سریع نیست. بلکه این تغییر در فاصله کوچکی از 

 ( که آن را فاصله تغییر رنگ شناساگر می نامند.pHدو واحد 

ال اولین نظریه مفید در مورد عمل شناساگرها توسط استوالد پیشنهاد شد. استوالد در س

رق ( با رنگ یون آنها فInOH( یا باز )HInفکیك نشده اسید)تمتوجه شد که رنگ شناساگر  1891

 محلول آبی می توان به صورت زیر نوشت: می کند. تعادل را برای آنها در

++  In  -InOH   ↔ OH                                   -+  In  +HIn  ↔  H 
 یك شناساگر اسیدی را در نظر می گیریم:

به دلیل اثر یون مشترک، یونش کم  H+ در محلول اسیدی، یعنی در حضور مقدار اضافی یون

ا به رخیلی کوچك خواهد بود. بنابراین رنگ محلول، رنگ فرم مولکولی شناساگر  In- شود و غلظتمی

( nI-باعث یونش بیشتر شناساگر می شود، ) H+ گیرد. اگر محیط قلیایی باشد، کم شدن غلظتخود می

 اشت:زیاد شده و رنگ شناساگر یونی شده ظاهر می شود. با به کار بردن قانون اثر جرم، خواهیم د
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نگ بوده و به عنوان رنج اندیکاتور می شناسیم. تغییرات راین فاصله تغییر رنگ شناساگر 

اکنون  شناساگر مربوط به تغییرات ساختمانی است که شامل تولید اشکال کینوئیدی و رزونانسی است.

 ی کنیم:ممورد مصرف قرار می گیرد، بررسی  1چند اندیکاتور از این نوع را که در آزمایشگاه تجزیه 

 فنل فتالئین: – 1

که در محیط اسیدی بی رنگ و در  10 – 8.3جامدی است سفید رنگ با دامنه تغییر رنگ 

 (inPK=9.6محیط قلیایی ارغوانی رنگ می باشد . )

 ساختمان فنل فتالئین چنین است:

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شود و ( ایجاد می2شود و محصول)( باز می1های رقیق حلقه لاکتونی)در حضور قلیایی

 شود.( تبدیل می3( در اثر از دست دادن آب به یون رزونانسی قرمز)2ساختمان تری متیل کربینول)
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 سوال:

غوانی آن قلیایی غلیظ قرار بگیرد، رنگ ار اگر فنل فتالئین تحت تاثیر مقدار اضافی از ماده

 رود. علت چیست؟از بین می

 مورد استفاده و كاربرد آن در آزمایشگاه شیمی تجزیه شیشه ای وسایل 

 پیپت –بطری شستشو  – 1

ای شکل بوده و از آن جهت آب کشی وسایل پس از شستشو بطری شستشو ظرفی استوانه

ارای گیرد. پلی اتیلن دها مورد استفاده قرار میمحلول با آب شهر و همچنین به حجم رساندن

. گیردثیر آب قرار نمیأتحت ت مقاومت شیمیایی خیلی خوبی در دمای آزمایشگاه است و عملاً

ظ، غلیظ، فسفریك اسید غلیظ، هیدروفلوئوریك اسید غلیاسید مواد قلیایی غلیظ، هیدروکلریك 

 اثرند.و بسیاری از مواد شیمیایی دیگر برآن بیسولفوریك اسید رقیق، نیتریك اسید رقیق 

تا حد  وهای آلی مثل کربن دی سولفید گیرد و حلالوسیله پرکلریك اسید مورد حمله قرار میه ب

 شوند.ها و مشتقات آن باعث نرم شدن، ورم کردن و گاهی شکنندگی آن میکمتری هیدروکربن

ن نکته استون و اتر مناسب نیست. توجه به ایهای آلی فرار مثل ظروف پلی اتیلن برای حلال

ید روی بسیار مهم است که در هنگام پرکردن این بطری پلاستیکی از آب مقطر، درب پیچ آن را نبا

 کند.میز آزمایشگاه قرار داد زیرا آلوده شده و آب مقطر درون بطری را آلوده می

 ارلن مایر  – 2

 دارد.  میلی لیتر در تیتراسیون کاربرد زیادی 500الی  200این ظرف مخروطی شیشه ای با ظرفیت 
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ریختن  شود. دهانه مخروطی ارلن مایر مانع ازچون در هنگام تیتراسیون محلول به اطراف پاشیده می

 نیم.کنمیشود و به همین دلیل به هیچ عنوان در تیتراسیون از بشر استفاده محلول به  بیرون می

 قیف – 3

هایی هستند های کمی آنها برای تجزیهترین اندازهدرجه باشند. مناسب 60ها باید داری زاویه قیف

بیشتر باشد  15و طول آن نباید از  4سانتی متر هستند و ساقه آن باید دارای قطر 9و  7.  5/5که دارای 

 مفید است. ساده کوتاه و گردن پهن ها، انتقال جامدات به ظروف مدرج، قیفبرای پرکردن بورت

 وسایل چینی – 4

ت زیادی شوند که در آنها مایعات داغ باید مدبرای کارهایی استفاده می معمولاًظروف چینی 

ی های قلیایها، بخصوص محلولدر مقابل محلول معمولاً در تماس با ظرف باشند. وسایل چینی 

 ترند.ازشیشه مقاوم

 بوته ها یا كروزه های چینی – 5

ماهای درود. قدرت تحمل ها و حرارت دادن مقادیر کم جامدات به کار میاغلب برای انتقال رسوب

ر ذوب با سدیم ها نظیها بوجود بیایید، دارند. بعضی از واکنشبالا را بدون اینکه تغییر قابل توجهی در آن

نی انجام داد های چیتوان در بوتههیدروفلوئوریك اسید را نمیکربنات یا سایر مواد قلیایی، همچنین تبخیر 

 شود.ستفاده میگیرند. در آزمایشگاه از کروزه چینی در آزمایش گراویمتری ازیرا مورد حمله قلیایی قرار می

 بوته های نیكلی – 6

 لبرای ذوب مواد قلیایی و ذوب با سدیم پروکسید بکار می روند. در ذوب پروکسید کمی نیک
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ذاب مقاوم قابل ایراد نیست. هیچ فلزی کاملا در مقابل عمل سدیم پروکسید م معمولاً وارد می شود ولی 

مل وزن نیست. نیکل در هوا اکسید می شود از این رو وسایل نیکلی را نمی توان برای کارهایی که شا

 کردن است بکار برد. 

 بوته های آهنی – 7

ین های نیکلی برای ذوب سدیم پروکسید شوند. ابوتهتوانند جانشین های آهنی نمیبوته

 ها زیاد بادوام نیستند ولی خیلی ارزانتر هستند.بوته

 میله های همزن – 8

اند. شوند، ساخته شدههای مناسب بریده میمیلی متر که به اندازه 5-3ها از شیشه به قطر این میله

ه کوچك رود. یك قطعکه همزن برای آن به کار میطول همزن باید متناسب با اندازه و شکل ظرفی باشد 

ه برای جدا شود. از این وسیلاز لوله لاستیکی به یك انتهای میله همزن با اندازه مناسب محکم نصب می

 رودشود بکار میکردن ذرات رسوبی که جداره ظرف چسبیده و با جریان آب بطری شستشو جدا نمی

 شود.و حل کردن مواد در بشرها از آن استفاده می هاطور کلی برای هم زدن محلولو به

 خشكانه –دسیكاتور  – 9 

رود. ای سر پوشیده است که برای نگهداری مواد در اتمسفر خشك به کار مییك ظرف شیشه

ل آلومین فعال یا ژبی آب، سیلیکا 2lCaC با یك عامل خشك کننده مثل کلسیم کلرید  معمولاً

توان های وزنی میها در تجزیهشود. برای خنك کردن بوتهبدون آب پر می 4SOaCکلسیم سولفات 

شود، گیرد و درب آن بسته میها استفاده کرد. وقتی ظرف گرم داخل دسیکاتور قرار میاز خشکانه
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شود که برداشتن درب دسیکاتور را مشکل پس از سرد شدن یك خلا نسبی در دسیکاتور ایجاد می

کردن درب دسیکاتور باید آن را به صورت افقی روی بدنه دسیکاتور جابجا و کند. برای جدا می

 سپس آن را جدا کرد.

 شیشه ساعت – 10

تشو داده شود که حتماً بایستی قبل از توزین شساز این وسیله فقط برای توزین مواد استفاده می

 آن استفاده کرد. گشده و خشك گردد و به تناسب مقدار توزین بایستی از ابعاد کوچك یا بزر

 وسایل حجم سنجی و موارد استفاده آنها 

 بالن – 1

 بالن حجم سنجی ظرف ته صاف است با گردن بلند و باریك، خط باریکی که در گردن بالن حك

 د. شوشده است دال بر حجم دقیقی از محلول می باشد که در درجه حرارت معینی در آن گنجانده می

علامت گذاری شده باشد که تحت شرایط بخصوصی حجم معینی یك بالن ممکن است طوری 

د، وقتی علامت حك شده روی بالن دور تا دور آن ادامه دار  از محلول را بتوان از آن تحویل گرفت.

ید تا این علامت در ظرف محلول ریخته شود برای جلوگیری از اشتباه ناشی از خطای دید چشم با

می که خط نشانه مماس بر انحنای محلول باشد. گردن بالن حج طوری در امتداد مربوط نگه داریم

ای ظهشود و بدین ترتیب تغییر کوچکی درحجم محلول سبب اختلاف قابل ملاحنسبتا باریك ساخته می

د تا پس از به شود. فاصله بین خط نشانه از دهانه بالن باید نسبتاً زیاد باشدر ارتفاع قسمت انحنا می

 فضای کافی برای به هم زدن محلول وجود داشته باشد.حجم رساندن محلول 
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از  شود. باید وزن معینیه برای ساختن یك محلول با غلظت معین استفاده میژوژاز بالن 

ك جسم خالص را در وزن معینی از حلال حل نماییم. برای این منظور جسم توزین شده را در ی

رده سپس محلول حاصل را به بالن منتقل ک کنیم.بشر ریخته آن را در حجم کمی از حلال حل می

اشته و آن را کنیم تا ابتدای گردن بالن بالا بیاید. سپس در بالن را گذو آنقدر به آن آب اضافه می

جم دهیم تا خوب یکنواخت شود. اگر محلول را بدون به هم زدن تا علامت نشانه به حتکان می

لول، سطح مکان دارد بر اثر انقباض و یا انبساط محبرسانیم و سپس آن را تکان دهیم گاهی اوقات ا

ین اتفاق محلول در برابر علامت نشانه قرار نگیرد. به هم زدن محلول قبل از به حجم رساندن از ا

فه کرد کند. در مرحله نهایی باید به کمك پیپت یا قطره چکان آب را قطره قطره اضاجلوگیری می

ایین بیاید. برسد باید صبر کرد تا آب چسبیده به دیواره ظرف پ و قبل از آنکه محلول دقیقاً به حجم

ی سطح در صورتی که بخواهیم محلول را در دمای آزمایشگاه به حجم برسانیم، قبل از تنظیم نهای

ر محلول باید برای مدتی آن را در ظرف باقی گذاشت تا تبادل حرارتی صورت بگیرد. ولی بهت

اشد خشك ب یقا به حجم رسانده و درب بالن را که باید کاملاًاست بدون صبر کردن محلول را دق

چرخانیم و پس از به دقت روی ظرف گذاشت و محلول را بطور عمودی و دورانی تمام می

 خوانیم. تمیز را در آن وارد کرده و درجه حرارت را میدماسنج یکنواخت شدن محلول یك 

در بالن و یا سایر ظروف ولومتری گذاشت به عنوان یك قانون کلی محلول را نباید همچنان 

بلکه پس از مخلوط شدن باید آن را به یك بطری تمیز و خشك انتقال داد. اگر بطری خشك نباشد 

باید سه مرتبه با مقادیر کمی از محلول به حجم رسیده آن را شستشو داده و پس از هر بار باید 

بطری خشك باشد بهتر است قبلاً یکبار آن  صبر شود تا محلول کاملا از آن خارج گردد. حتی اگر
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را با محلول شستشو داده و پس از انتقال محلول به داخل بطری یك بر چسب بر روی بطری 

چسبانده و مشخصات محلول را بر روی آن بنویسیم. قبل از استفاده از محلول باید بطری را خوب 

 ل مخلوط شود.تکان داد تا آب متراکم شده در بالای ظرف کاملا با محلو

 بورت – 2

بورت لوله مدرج طویل و یکنواختی است که در انتهای آن یك شیر جهت کنترل خروج محلول 

از آن نصب شده است. چون بورت برای برداشتن مقادیر مختلفی از مایعات مخصوص تیتراسیون مورد 

تیتراسیون های معمولی از بندی شده است و در های کوچك درجهگیرد لذا به قسمتاستفاده قرار می

ها در میلی لیتر است استفاده می شود. از آنجا که تیتراسیون 1/0لیتری که دقت آن میلی 50بورت 

شود. شیر استفاده می 01/0میلی لیتر با دقت  25های آزمایشگاه تجزیه به دقت بالا نیاز دارد لذا از بورت

چرب نمود  تا به راحتی بچرخد. اضافه روغن را برای  بورت را باید خیلی کم با گریس یا روغن وازلین

جلوگیری از مسدود شدن سوراخ شیر بورت باید پاک کرد. قبل از استفاده از بورت باید آن را دو یا  سه 

میلی لیتر از محلول شستشو داد و هر بار صبر نمود تا محلول کاملا از آن خارج شود.  5مرتبه و هر بار با 

کنیم. بعد یك بشر زیر آن قرار داده و شیر ن را تا بالاتر از علامت صفر محلول پر میسپس به آهستگی آ

کنیم تا هوای محبوس در نوک ظرف خارج شود و سطح محلول تا آنجایی که امکان دارد را کمی باز می

اهیم تیتر خودقیقاً در مقابل اولین درجه بورت پایین نیاید. حال ظرف محتوی محلول)ارلن مایر( را که می

کنیم. در حین تیتراسیون محلول تیتر کننده کنیم زیر بورت گذاشته و معرف را قطره قطره وارد آن می

نباید به سرعت از بورت خارج شود زیرا علاوه بر آنکه امکان دارد از نقطه پایانی بگذریم خطای خواندن 

میلی لیتر در دقیقه  10ل از بورت بیش از نباید سرعت خروج محلو معمولاًشود. نقطه انتهایی نیز بیشتر می
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باشد و محلول نباید به صورت قطرات سریع خارج شود. برای تیتراسیون یك محلول آن را در ارلن مایر 

)با حرکت دادن ارلن مایر(. به این دلیل  هیمریخته و در تمام مدت تیتراسیون آن را خوب تکان می

خیلی  ارلن در تمام نقاط آن پخش شود. نوک بورت نباید از محلول را باید به هم زد که قطرات کاملاً 

هایی که حتی فاصله داشته باشد. به طوری که پس از افتادن هر قطره به اطراف پخش شود. در تیتراسیون

)در  مقدار تقریبی معرف که برای تیتراسیون محلول لازم است مشخص نباشد، بهتر است مقدار کمی

محلول تیتر شونده را بدون دقت زیاد تا نقطه انتهایی تیتر کنیم و به طور تقریبی حدود چند درصد( از 

مقدار لازم از معرف را که باید برای تیتراسیون محلول مصرف شود تخمین بزنیم. نزدیك خاتمه عمل 

ن باید شیر بورت را به طور آهسته و آن اندازه باز نمود که فقط حجم کمتر از یك قطره از محلول بیرو

آمده و چسبیده به نوک بورت باقی بماند. این حجم کم را با میله همزن و یا چسباندن جداره ارلن به آن 

می توان دریافت نمود. دور دیواره ظرف را پس از دریافت چند قطره باید با آب مقطر شستشو داد به 

یتراسیون مشخص نشد طوری که هیچ مقدار از معرف به جداره ظرف نچسبیده باشد. اگر نقطه پایان ت

کنیم و می بینیم آیا تغییر محسوسی در باید بورت را خوانده و سپس یك قطره دیگر از معرف اضافه می

 محلول داده یا نه. 

 پیپت  – 3

ای شکل است که دو انتهای آن به شکل دو لوله باریك کشیده شده پیپت معمولی استوانه

حلقه حك شده است. از این وسیله برای انتقال است. در قسمت بالای پیپت خطی به صورت 

پیپت را با کشیدن  معمولاً شود. حجم معینی از یك محلول از ظرفی به ظرف دیگر استفاده می

کنند. سپس سانتی متر بالا تر از خط نشانه پر می 2محلول در لوله پیپت به سمت بالا و تا حدود 
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چرخاندن پیپت با انگشتان دیگر و سست کردن با قرار دادن انگشت نشانه روی دهانه پیپت و 

گیرد. سپس با انتقال پیپت به ظرف مورد نظر انگشت نشانه، محلول به آرامی رو خط نشانه قرار می

گردد و با چسباندن نوک پیپت به دیواره ظرف و سست کردن انگشت محلول به آرامی تخلیه می

ن پیپت برای خارج کردن محلول نیست. جهت محلول کاملا خارج شده و نیازی به دمیدن هوا درو

های سمی وخطرناک به درون پیپت و انتقال آنها از حباب لاستیکی)پوآر( استفاده کشیدن محلول

 می شود.

 شود:ها بر حسب مورد استفاده و شکل آن به دو دسته تقسیم میپیپت

پت از این نوع پیپیپت حباب دار: این نوع پیپت دارای یك مخزن در وسط می باشد و  – 1

اشتن فقط برای برد 5برای برداشتن حجم مشخصی از محلول استفاده می شود. مثلا پیپت حبابدار 

 میلی لیتر از محلول کالیبره شده است. 5

ا آنجا که برای استفاده از پیپت بایستی آنرا تمیز شسته و با آب مقطر آب بکشید و بگذارید ت

پت وارد کردن پیپت به درون محلول باید قطره آب نوک پی ممکن است آب آن خارج شود. قبل از

 از آن خارج شود.

 (A: Analytical    B:Bubbleتقسیم می شوند. )  Bو   Aهای حبابدار به دو دسته پیپت

 آخرین قطره نبایستی از پیپت خارج شود.   Aدر پیپت نوع 

 آخرین قطره باید از پیپت خارج شود. Bدر پیپت نوع 

سمت قکار بایستی انگشت سبابه را در قسمت بالای پیپت گذاشته و بعد با دست دیگر  برای این

  خارج شود.تواند از بالاحبابدار را بگیریم تا گرم شود و قطره خارج گردد. زیرا در این حالت هوا نمی
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با  است که 2COشود ای که وارد میهیچ گاه نباید داخل پیپت فوت کنید زیرا حداقل ماده

و تا دکند. قبل از استفاده از پیپت باید آن را دهد و محیط را اسیدی میمی  3CO2Hتشکیل آب 

املا کسه بار هر بار با مقدار کمی از محلول مورد نظر شست شو داد به طوری که هر بار محلول 

 و بردهبا تمام سطح داخلی پیپت تماس پیدا کند. ساقه پیپت نباید بیش از حد لزوم در محلول فر

شود و باید دقت نمود که نوک آن از سطح محلول بیرون نزند زیرا در این صورت ممکن است 

 مقداری از محلول وارد دهان شود و به صورت سمی یا سوزان بودن باعث بروز ناراحتی شود.

تشخیص  وآب مقطر پر کرده  زرا ا ها آنلازم است دانشجویان قبل از استفاده از هرکدام از پیپت

ده میلی لیتر آب خارج شده از پیپت چند قطره است و از این مطلب در محاسبات استفا 1دهند 

 قطره است. 17میلی لیتر دارای 10کنند. مثلا پیپت 

 .میلی لیتر را شامل می شوند 50و  25،  10، 5،  4،  3،  2،  1پیپت حبابدار ابعاد 

ه ای بوده و مخزن ندارد و برای برداشتن حجم معین و متغیر پیپت استوانپیپت مدرج: این نوع  - 2

میلی  1و  1/0ت میلی لیتر با دق 5و  02/0میلی لیتر با دقت  2/0استفاده می شود. این نوع پیپت ها هم از 

 ی شود.مرا شامل  50و  20و  10و  5های تا پیپت 001/0میلی لیتر با دقت  1/0و  01/0لیتر با دقت 

 میز كردن ظروف شیشه ای ت

ها در تمیز کردن ظروف حجم سنجی و عاری ساختن جدار آنها  از چربی و سایر آلودگی

کارهای حجم سنجی نهایت اهمیت را دارد. اگر دیواره ظرف به چربی آلوده باشد آب سطح آن 

گردد  کند. وقتی این ظرف از آب یا محلول دیگری پر و خالیرا به طور یکنواخت مرطوب نمی

چسبند به علاوه حتی اگر مقدار چربی که به ظرف چسبیده خیلی قطرات آب به دیواره آن می
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توان حجم دقیقی از محلول را در جزئی باشد انحنا سطح محلول در آن ظرف درست نبوده و نمی

تحان گیری نمود. بنابراین قبل از انجام هر آزمایشی ابتدا باید ظرف را از نظر چربی امآن اندازه

های نمود و در صورتی که آب جدار آنها را بطور یکنواخت مرطوب نسازد باید آنها را با محلول

گیرد های تمیز کننده که اغلب مورد استفاده قرار میتمیز کننده شست شو داد. یکی از محلول

از  باشد. ظرف مورد نظر را بایدمحلول سدیم و پتاسیم بیکرومات در اسید سولفوریك غلیظ می

محلول فوق پر کرده و برای چند لحظه و در صورت زیاد بودن چربی در حدود چند ساعت و یا 

های بزرگ مقدار کمی از محلول را در مدت زمان بیشتری گذاشت تا بماند. برای پاک کردن بالن

شود. آن بریزید. در مورد تمیز کردن پیپت باید احتیاط فراوانی به عمل آورد تا محلول وارد دهان ن

 شود.ها از آنها استفاده نمیدر دو دهه اخیر به دلیل سمی بودن این محلول

ت باشد. سرعمحلول هیدروکسید پتاسیم در الکل نیز ماده خوبی برای تمیز کردن ظروف می

لول شود که محتمیز کردن این محلول از اسید سولفوریك بیشتر و در مواردی از آن استفاده می

 نباشد. ثر ؤسولفوکرومیك م

یرا به ای باقی بماند زهای قلیایی را نباید بگذاریم برای مدت زیادی در ظرف شیشهمحلول

 گذارد.مرور روی شیشه اثر می

سپس  وا باید آنرا با دقت با آب معمولی دپس از تمیز کردن ظرف با محلول تمیز کننده ابت

 لازم نیست ظروف حجم سنجی قبل از استفاده خشك شوند. معمولاًبا آب مقطر شستشو داد. 

در پایان ذکر این نکته لازم است که تیتراسیون باید در نور خوب و مناسبی انجام گیرد. نور 

باشد. نور مستقیم خورشید مصنوعی اغلب خوب نبوده و مشاهده تغییر رنگ در مقابل آن مشکل می
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کند اوقات در ترکیب محلول تغییر شیمیایی ایجاد میمرتب درخشش زیاد و بعلت اینکه گاهی 

 باشد.های یدومتری( مناسب نمیدر تیتراسیون نقره و یا برخی از تیتراسیون )مثلاً

ه های فلورسنت می باشد. ظروف محتوی محلول را کبهترین نور، نور مستقیم روز و لامپ

اغذ زیر ککاشی سفید بزرگ و یا یك ورق  باید یك زمینه سفید مثلاً معمولاً خواهیم تیتر کنیم می

 وضوح قابل تشخیص باشد.ه آن قرار دهیم تا تغییر رنگ خاتمه عمل ب
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 های تجزیه ای و كاربردهای آن تكنیك

. های شگرفی داشته استای و کاربردهای آن در چند دهه اخیر پیشرفتهای تجزیهتکنیك

اند وانستهکه شاخص علم بشر در قرن بیستم هستند تهایی به عنوان نمونه کامپیوتر، لیزر و دستگاه

 به خدمت این شاخه از علم شیمی در آیند. 

های وشرما نیز در این دستور کار سعی داریم با طرح آزمایشات محدودی در ابتدا شیمی تجزیه و 

 ینه حاصل نماییم.هایتان نتایج مثبتی را در این زماولیه آن را به شما بشناسانیم تا با به کارگیری آموزه

 تقسیم بندی روش های تجزیه شیمیایی

 باشد که در آن کیفیت و کمیت یك ترکیب شیمیایی تعیینای از شیمی میشیمی تجزیه شاخه

( qualitative analysisشود. تعیین و شناسایی اجزا تشکیل دهنده ترکیب شیمیایی را تجزیه کیفی )می

ظت اجزا تعیین غلظت اجزا تشکیل دهنده وجود ندارد. اگر مقادیر غلگویند. در این تجزیه روشی برای 

ور ط( گویند. به quantitave analysisتشکیل دهنده یك ترکیب شیمیایی تعیین شود آن را تجزیه کمی )

( و wetهای شیمیایی کلاسیك )رود به دو دسته روشهایی که در تجزیه شیمیایی به کار میکلی روش

 های دستگاهی ازهای شیمیایی کلاسیك بر خلاف روششوند. در روشتقسیم می های دستگاهیروش

 شود.گونه دستگاه مکانیکی یا الکترونیکی بجز ترازو استفاده نمیهیچ

گیری جرم محصول واکنش بتوان تجزیه کمی را انجام داد به آن تجزیه وزنی اگر با اندازه

(gravimetric analysisمی )روش دقت آزمایش به حلالیت پایین جسم مورد نظر  گویند که در این

(  تجزیه یك جسم منجر به volometrie titrimetricبستگی دارد. در تجزیه حجمی یا تیتریمتریك)

شود و غلظت معین گیری دقیق حجم یك ترکیب شیمیایی دیگر که در حین عمل اضافه میاندازه
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ای از تجزیه وزنی هستند که در طول این ترم گردد. تجزیه وزنی وحجمی هر دو شاخهدارد، می

 ایم.از آن را برای شما انتخاب کرده یهاینمونه

 هایشوند که در این تجزیه معرفهای کلاسیك در تجزیه کیفی نیز به کار برده میروش

شیمیایی مخصوص برای ترکیبات خاصی انتخاب و سپس شناسایی اجزا یك ترکیب را ممکن 

یا  و ترکیب مورد نظر رسوب ءشوند با یك جزهای شیمیایی که انتخاب میمعرف سازد. غالباًمی

شود. این روش را به طور مفصل در نمایند و سبب شناسایی آن میرنگ خاصی را حاصل می

 اید.گذرانده 2عملیات شیمی عمومی

تگاهی دسهای تجزیه با استفاده از روش معمولاًهای شیمی تجزیه مدرن، در اغلب آزمایشگاه

در  باشد که ممکن استهای متنوعی میگیرد. تجزیه دستگاهی منوط به کاربرد دستگاهصورت می

ا بر نوع تجزیه دستگاهی بن هایدر تمام طول آزمایش از آنها استفاده شود. روش حین عمل یا کلاً

 های( و روشelctro  analytical(، تجزیه الکتریکی )optical  methodsعمل به روش تجزیه نوری)

 شوند.( تقسیم میseparation methodsجدا سازی)

گیری شود بر اساس اندازهتکنیك نوری که در تجزیه کیفی و کمی جسم به کار برده می

باشد و تحت عنوان اسپکتروسکپی جذبی تشعشع الکترومگنتیك جذب یا نشر شده توسط جسم می

(absorption spectroscopy و اسپکتروسکپی )(نشریemission spectroscopy.شناخته شده است ) 

ب شود و بر حسهای تجزیه الکتریکی نیز در تجزیه کیفی و کمی جسم به کار برده میروش

روگرافی و متری، ولتامتری، پلاوهای پتانسیومتری، آمپرنوع کاربرد پتانسیل یا جریان عمل به روش

 شوند.یم میکنداکتومتری، کولومتری و الکتروگراویمتری تقس
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، شوند شامل: تقطیرهای جداسازی که مستقیماً در تجزیه شیمیایی به کار برده میروش

در  باشد. البته روش الکتروگراویمتریگیری انتخابی، صاف کردن، اسمز  و  استخراج میرسوب

 های کروماتوگرافی را درروش معمولاً شود. بندی میهر دو روش جداسازی و دستگاهی طبقه

 باشد.می GCو HPLCهای نمایند که شامل روشبندی میهای جداسازی دستگاهی طبقهروش

 دسته بندی واكنش های تجزیه حجمی

 د:شونشوند به دو دسته اصلی تقسیم میهایی که در تجزیه حجمی به کار گرفته میواکنش

 ا(هجابجایی یونهای هایی که در آنها تغییر والانس وجود ندارد. )واکنشواکنش –الف 

 باشد.های اکسید و کاهش که همراه با انتقال الکترون میواکنش –ب 

 شوند:دسته اصلی تقسیم می 4این دو نوع واکنش به 

 لکالیمتریآ های خنثی شدن یا اسیدیمتری وواکنش – 1

 های رسوبیواکنش – 2

 های کمپلکسومتریواکنش – 3

 ری، یدومتری(های اکسید و کاهش)منگانومتواکنش – 4

ز نوع ادهیم. در هر واکنش ها را انجام میدر طول این ترم در هر جلسه یکی از این واکنش

یه. غلظت شود، یکی محلول استاندارد اولیه و دیگری محلول استاندارد ثانوفوق دو محلول تهیه می

 آید.می محلول استاندارد ثانویه با تیتراسیون به کمك محلول استاندارد اولیه به دست
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 های تیتراسیوناصول كلی روش

طه هم گیری حجم مصرفی تیتر کننده برای رسیدن به نقاصطلاح تیتراسیون به فرآیند اندازه

ح شد ولی بعدها اصطلاها از اصطلاح تجزیه حجم سنجی استفاده میشود. سالارزی اتلاق می

اساس واکنش کلی مانند: ای بر یح داده شد. یك روش تیتراسیون تجزیهجتیتراسیون تر

ز امولکول  tبا  Aمورد نظر آنالیت  ءمولکول از جز aشود. که در آن بیان می  <=aA+tTمحصول

صورت  شود. بهکه تیتر کننده نامیده می Tکند. معرف به طور کامل واکنش می Tمعرف استاندارد 

یط واکنش اضافه های کوچك و مشخص توسط یك بورت به محمحلول با غلظت معین در مقیاس

 گردد.می

 محلول تیتر کننده یك محلول استاندارد است و غلظت آن توسط فرآیند استاندارد کردن

 شود.تعیین می

الیت( یابد که از لحاظ شیمیایی با جسم مورد نظر)آنتا جایی ادامه می Tاضافه کردن معرف

هم برابری  با Tو Aهایتعداد میلی مولگویند. در این نقطه ارزی میهم ارز شود، که به آن نقطه هم

، از به محیط محتوی آنالیت متوقف شود Tکند. برای دانستن اینکه، چه موقع افزودن محلول می

ارزی با بعد از نقطه هم شود که با تغییر رنگ خود، دقیقاًاندیکاتور یا معرف رنگی استفاده می

 اکی این نقطه که بعد از نقطه هم ارزی یاحضور اضافی تیتر کننده در محیط واکنش نشان دهد. 

ست که نقطه ابهتر  .باشددهد نقطه پایان تیتراسیون میگیرد و تغییر رنگ را نشان میوالان قرار می

نطبق باشد. مآل این دو نقطه بر هم حالت ایده در ارزی نزدیك باشد وپایان تا حدامکان به نقطه هم

 باشد.میمهم در روش تیتراسیون  این مطلب
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 های تیتراسیون حجمی چیست؟های واکنشویژگی

گیرد بواکنش بین تیتر کننده و تیتر شونده باید طبق یك واکنش معلوم و شناخته شده انجام  (1

 گونه واکنش جانبی اتفاق نیفتد.و هیچ

درست در نقطه هم ارزی تغییر  بزرگ باشد Kثابت تعادل واکنش بسیار بزرگ باشد. اگر  (2

 توان با تغییر رنگ معرف ثبت نمود.دهد که میغلظت آنالیت رخ میشدیدی در 

 والان وجود داشته باشد.باید یك معرف مناسب و یا روش دستگاهی برای تشخیص نقطه اکی (3

 و کامل شود. واکنش بین تیتر کننده و تیتر شونده سریع باشد که تیتراسیون در فاصله چند دقیقه انجام (4

 های جانبی نشود.واکنشمحلول استاندارد درگیر  (5

 قلیاسنجی یا آلکالیمتری می نامند. ،تیترکردن اسید با قلیای استاندارد

. برای باشدسدیم هیدروکسید میتیتراسیون های اسید و باز، مورد استفاده در متداول  یقلیا

 تعیین مقدار مجهول هیدروکلریك اسید بایستی مولاریته دقیق سدیم هیدروکسید مشخص باشد.

 لیه چیست؟تواند به عنوان استاندارد اولیه باشد؟ استاندارد اوآیا سدیم هیدروکسید میحال  

ی معلوم باشد و استاندارد کردن عمل محلول استاندارد محلولی است که غلظت آن دقیقاً

است که طی آن غلظت دقیق محلول استاندارد مشخص می شود. در بسیاری موارد نیاز به عمل 

 ن نیست و این به خاطر وجود موادی بنام استاندارد اولیه می باشد.استاندارد کرد

 یك ترکیب استاندارد اولیه بایستی ویژگی های زیر را دارا باشند:

 جامد باشد (1

 پودر باشد (2

 نباشد تجاذب رطوب (3
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 درصد خلوص بالا داشته باشد (4

 جرم مولکولی بالا داشته باشد (5

دن ودر بوجرم مولکولی پایین همچنین عدم پ رطوبه بودن وال سدیم هیدروکسید به دلیل جاذب

آن تعیین گردد.  ه باشد. بایستی توسط یك ترکیب استاندارد اولیه مولاریته دقیقتواند استاندارد اولینمی

ندارد اولیه گردد. علاوه بر پنج ویژگی ذکر شده، استاسدیم هیدروکسید استاندارد ثانویه اطلاق میبه 

 دارد کردن واکنش شیمیایی سریع و استوکیومتری داشته باشد.باید با محلول مورد استان

 - سیدثابت تعادل واکنش استاندارد کردن باید مناسب باشد به عنوان مثال در تیتراسیون ا

ط آزمایشگاه باز قوی باشد. همچنین بایستی در محییا باز، استاندارد اولیه تا حد امکان باید اسید 

 محیط آب یا کربن دی اکسید جذب ننماید. العاده پایدار بوده و ازفوق

ه برای استاندارد کردن یك محلول باید مقدار معین و مشخصی از یك استاندارد اولیه ک

هتر است وزنی ب معمولاً بتواند با تیتر کننده واکنش کامل بدهد را با ترازو و به طور دقیق وزن کرد. 

ای که هدف به دست میلی لیتر از محلول تیتر کننده 15-10از استاندارد اولیه برداشته شود که حجم

 آوردن غلظت دقیق آن است، مصرف شود.

ازها می پتاسیم هیدروژن فتالات یکی از بهترین استانداردهای اولیه برای استاندارد کردن ب

و  ید آلی محلول در آب بوده و جاذب رطوبت هم نمیباشدباشد. پتاسیم هیدروژن فتالات یك اس

ز به حالت خیلی خالص یافت می شود چون یك اسید ضعیف می باشد. باید برای تیتراسیون آن ا

 تغییر رنگ آن در ناحیه قلیایی باشد استفاده نمود. pHمعرفی که 
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 شکل ساختار مشخصات

 گرم بر مول  23/204 جرم مولکولی

 

 4KO5H8C فرمول مولکولی
 گراددرجه سانتی 295 نقطه ذوب

 گرم بر لیتر 80 حلالیت در آب

 گرم بر لیتر 64/1 دانسیته

 

ستاندارد تواند ادریافتید که سود نمی حتماً، های آنپس از معرفی استاندارد اولیه و ویژگی

 اولیه باشد.
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 اسید قوی با باز قوی اول: تیتراسیونآزمایش 

 (HCl)اسیدكلریدریك  گیری اندازه

 

تفکیك  ثابت تفکیك هیدروکلریك اسید خیلی بزرگ است. بنابراین در محیط آبی کاملاً

 شده است.

 
برابری کند. نقطه اکی والان یا نقطه هم  −OHبا  H+های نقطه ای که در آن مقدار میلی مول

 گوییم.ارزی می

ن پی اگر ترکیبی اضافه کنیم که در این نقطه تغییر رنگ دهد، آنگاه ما به نقطه اکی والا

را در  گوییم)شناساکر یا اندیکاتور(. زمانی که تغییر رنگبریم. به این ترکیب هم معرف میمی

 ایم.نقطه پایانی رسیدهبینیم به محلول آزمایش می

  نقطه پایانی:

ی است ای در تیتراسیون که در آن یك تغییر فیزیکی که ناشی از شرایط هم ارز شیمیاینقطه

 دهد.رخ می

-درصد وزنی 1/0باشد که از محلول معرف مورد استفاده در این آزمایش فنل فتالین می

 شود.حجمی آن در اتانول استفاده می

 روش كار: 

 قیق آنالیتیك(دمولار )توزین با ترازوی  1/0لیتر محلول پتاسیم هیدروژن فتالات دقیقا میلی 100تهیه  (1

 ای(مولار )توزین با ترازوی کفه 1/0لیتر محلول سدیم هیدروکسید حدودا میلی 500تهیه  (2
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 ستاندارد کردن سدیم هیدروکسید )تیترانت(ا -الف

مواد  فتالات را با توجه به مشخصاتی که روی ظرفابتدا مقدار مورد نیاز پتاسیم هیدروژن 

رو  1 شیمیایی نوشته شده است، با استفاده از روابط استوکیومتری محاسبه کنید. )محلول شماره

 میلی لیتر سدیم هیدروکسید را در داخل بشر تهیه نمایید. 500تهیه نمایید.( و سپس 

ت را لیتر از پتاسیم هیدروژن فتالا میلی 10اکنون سدیم هیدروکسید را داخل بورت ریخته، 

لیه ضوابط کریزید. )توجه داشته باشید که میلی لیتر برداشته داخل ارلن می 10توسط پیپت حبابدار 

 (کار با بورت و به حجم رساندن بالن ژوژه و انتقال محلول به ارلن مایر را رعایت کنید.

یم فتالئین اضافه نموده و با سدمیلی لیتر( فنل  05/0به محلول داخل ارلن، دو قطره )

ه پایانی( هیدروکسید بورت تیتر نمایید. تیتراسیون را تا ایجاد رنگ صورتی کم رنگ )رسیدن به نقط

د ادامه دهید. حجم سدیم هیدروکسید مصرفی را یادداشت نمایید. از روی حجم سدیم هیدروکسی

 ون مولاریته دقیق سود را بامصرفی و مولاریته و حجم مشخص پتاسیم هیدروژن فتالات، اکن

 استفاده از روابط استوکیومتری محاسبه نمایید.

 عیین گرم درصد مجهول هیدروکلریك اسیدت -ب

را خوب شسته و بدون درب با زدن شماره گروه روی بالن ژوژه  میلی لیتری 100بالن ژوژه 

 10یتر برسانید، سپس میلی ل 100به مسئول آزمایشگاه تحویل دهید. مجهول دریافتی را به حجم 

قطره  2میلی لیتر برداشته و به ارلن مایر انتقال دهید.  10میلی لیتر از آن را توسط پیپت حبابدار 

میلی لیتر( فنل فتالئین اضافه کرده و توسط سدیم هیدروکسید که مولاریته آن را تعیین  05/0)
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گرم درصد هیدروکلریك اسید اید، تیتر نمایید. از روی حجم سدیم هیدروکسید مصرفی، نموده

 ید.یمجهول را تعیین و گزارش نما

 سوالات آزمایش اول

حلول ماگر هنگام وزن کردن پتاسیم هیدروژن فتالات، این جسم مقداری رطوبت داشته باشد. غلظت  (1

 سدیم هیدروکسید درون بورت دارای چه نوع خطایی )مثبت یا منفی( خواهد شد؟ چرا؟

 ندارد کرد؟شده سدیم هیدروکسید را باید هر روز قبل از استفاده مجدداً استاچرا محلول استاندارد  (2

 کند؟یر میهای دیگر تغیچرا غلظت محلول های قلیایی در هوا و اتمسفر آزمایشگاه سریعتر از محلول (3

 های استاندارد اولیه ترجیحا باید دارای وزن مولکولی بالا داشته باشند؟چرا نمك (4
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 راسیون اسید ضعیف با بازقویتیتآزمایش دوم: 

 (COOH3CHاندازه گیری اسیداستیك )

قدرت یك اسید یا یك باز بستگی به درجه تفکیك آن دارد. اسیدهای معدنی قوی مانند 

 HCl 3وHNO در محلول آبی کاملا تفکیك می گردند. به عنوان مثال در واکنش روبرو:   

HCl + H2O  ↔  H3O
+  + Cl-                              (صد در صد تفکیك پذیر) 

ا محاسبه توان نوشت و یداری برای آن نمیباشد و هیچ ثابت تعادل معنییونیزاسیون کامل می

ادل آنها را نمود، اما بیشتر اسیدها به طور غیر کامل و یا ناقص تفکیك می شوند. بنابراین ثابت تع

 باشد. مثال مشخص این دسته، اسید استیك میتوان اندازه گیری نمود. می

HA → H+ + A- 

CH3COOH   ↔  H+ + CH3COO- 

 اسید استیك یك اسید نسبتا ضعیف بوده و واکنش آن با سود چنین است:

CH3COOH + NaOH   ↔  CH3COONa + H2O 
 :شودشود. یون استات طبق معادله زیر هیرولیز میتشکیل می COONa3CHدر نقطه اکی والان، 

CH3COO-  + H2O  ↔  CH3COOH + OH- 

   H      +Na     -OAC     -OH  +های نقطه اکی والان: گونه

1- Na+   +  H2O  ↔  NaOH + H+                    Ka = 0 

2- OAC-  + H2O  ↔  HOAC + OH-                      Kb = 6.3 × 10-10 

3-  H2O + H2O ↔ H3O
+  + OH-                         Kw = 1.1 × 14-10 

 (1از آنجا که یون استات آنیون یك اسید ضعیف است، هیدرولیز شده و باز قوی)واکنش 

 شود:( بصورت زیر محاسبه می2)واکنش  bKدهد. ( می2و اسید ضعیف)
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Kb= Kw  /  Ka = 1×14-10 /1.75×10 -5 = 6.3 ×10-10   

د نقش مرتبه بزرگتر باش 1000که  Kتعیین کننده نقطه اکی والان هستند. هر wKو bK بنابراین

 نقطه pHمی باشد و بنابراین  bK، نقش اصلی با w> Kb Kتعیین کننده دارد. پس در اینجا چون 

 محاسبه می گردد.  9/8اکی والان اسید ضعیف با باز قوی در حدود 

 باشد. ین میبهترین معرف برای این تیتراسیون فنل فتالئ های اسید و بازاز روی گستره تغییر رنگ معرف

(MO)  زرد  → نارنجی →  قرمز    4.4  - 3.1 =  متیل اورانژ 

(BCG) آبی → سبز → زرد    5.4  -  3.8 = سبز بروموکروزول 

(ph - ph)  ارغوانی  → بی رنگ  10  -  3 .8  =  فنول فتالئین    

 

pH 

  

 

 ph - ph 

 

 

 BCG   

 

 MO 

 ml  NaCl                             تغيير رنگ نقطه اكي والان                                                      

ه کشود. باید به خاطر داشت درجه سانتیگراد نامیده می 25حاصلضرب یونی آب در  wKنکته: 
 باشد.یم 1×10-13درجه 60و در 1×10-15 کند. در صفر درجهمقدار آن با درجه حرارت تغییر می
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 روش كار:

 پسمولار و س 1/0 محلول سود حدوداً  cc 500استاندارد کردن محلول سود: ابتدا  –الف 

cc  100 KHP   ا به ارلن لیتر از آن رمیلی 10مولار تهیه کنید. سپس توسط پیپت حبابدار  1/0دقیقا

 .نماییدمنتقل نموده و در حضور معرف فنل فتالئین آن را با سود تیتر 

رداشته و بمیلی لیتر از آن را  10را به حجم برسانید.  cc  100نمونه داده شده در بالن ژوژه –ب 

 .نماییدتوسط سودی که مولاریته آن مشخص گردیده تیتر 

ص طور تقریبی انجام دهید تا حدود حجم سود مصرفی مشخ یك بار تیتراسیون را سریع و به

ایان، گردد. سپس بار دیگر تیتراسیون را با دقت انجام داده، بدین ترتیب که حوالی نقطه پ

 –محلول سود را قطره قطره اضافه کنید. با استفاده از نتایج به دست آمده درصد)وزنی 

 .یدنمایاستیك اسید در نمونه مجهول را مشخص  حجمی(

کنید و  جای فنل فتالئین استفادهه اورانژ و بروموکروزول سبز بمتیل  هایدر پایان از معرف –ج 

 ت؟گیری چقدر اساختلاف حجم مصرفی سود را با قسمت)ب( مقایسه کنید. میزان خطای اندازه

 سوالات 

به نظر شما اگر حجم مصرفی تیتر کننده کم باشد خطای آزمایش بیشتر است یا اگر حجم  – 1

 مصرفی تیتر کننده زیاد باشد. چرا؟

و  شود؟ تقدممشاهده میpH در تیتراسیون یك اسید قوی و باز قوی نقطه اکی والان در چه  – 2

 تاخر نقطه اکی والان و پایانی را مقایسه کنید.
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د تیتر کنیم کدامیك سو NaOHقوی و ضعیف با غلظت یکسان داشته باشیم و با  چنانچه اسید – 3

 کند؟ چرا؟بیشتری مصرف می

رغوانی ی اباشد، در لحظهدر تیتراسیون اسید قوی توسط باز قوی که معرف آن فنل فتالئین می – 4

ك یختن یرنگ شده و با رشود. پس از چند دقیقه محلول بیشدن محلول تیتراسیون متوقف می

 شود. علت چیست؟قطره محلول باز دوباره محلول ارغوانی رنگ می
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 با باز قوی )جامد(تیتراسیون اسید خیلی ضعیفآزمایش سوم: 

 (3BO3Hاندازه گیری بوریك اسید )

اً توان آن را مستقیمیك اسید خیلی ضعیف می باشد و نمی (aq)بوریك اسید در محیط آبی

عامل  برای اندازه گیری بوریك اسید، باید عامل اسیدی آن را با یكبا یك باز قوی تیتر کرد. 

 الکلی تقویت کرد.

حتی با بعضی از ترکیبات پلی الکل مانند سوربیتول، مانیتول، گلوکز و اتیلن گلیکول به را

حتی کند که به راهای اسیدی یك ظرفیتی خیلی قوی تولید میبوریك اسید ترکیب شده و کمپلکس

 آنها را تیتر نمود.توان می

 واکنش دهد. OHبوریك اسید به راحتی آزاد شده و با  H+شوند که این ترکیبات موجب می

H3BO3  +  H2O  ↔ H3O
+  +  H2BO3

-                       Ka = 5.8 × 10-10            )1( 

توان نمی با تیتراسیون مستقیم معمولاًکوچکتر باشد،  10-9به طور کلی؛ اگر ثابت اسیدی از 

 تیتر نمود. جهت اندازه گیری اسیدهای ضعیف از دو روش استفاده می شود: 

 یتراسیون در حلال های غیر آبیت -2     روش تیتراسیون برگشتی  -1

دین به هر صورت برای اندازه گیری اسید بوریك باید خاصیت اسیدی آن را افزایش دهیم. ب

ال یا  اتان دی 2و 1ساده ترین پلی ال،  .کل چند عاملی استفاده خواهیم کردمنظور ما از یك ال

ی است پروپان تری ال هم الکل قابل استفاده دیگر 3و2و1گلیسیرین یا  .مونو اتیلن گلیکول است

 باشد.که در دسترس می
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دهد که ثابت می  H complexاسیدبوریك در حضور این الکل های چندعاملی تشکیل یك

 تفکیك اسیدی آن بسیار بزرگتر از اسیدبوریك اولیه است.   

H complex  +  H2O  ↔  H3O
+  +  complex-                       Ka = 1 × 5-10 )2( 

aK کنونی درحد  aK مود.توان از معرف فنل فتالئین استفاده ناسید استیك می باشد. پس می 

 استفادهویژگی های الكل های مورد 

 حداقل بایستی دی ال باشد. یعنی دو عامل الکلی داشته باشد. – 1

                 توان استفاده کرد(نمی 4و1دی ال باشد. ) 3و1حداکثر  – 2

رخش ها بتوانند چکربن آزاد  باشد تا ال –در الکل مورد استفاده چرخش حول محور کربن  – 3

 داشته باشند.

حور اگر پیوند دوگانه کربن داریم بایستی سیس دی ال باشد. اگر ترانس باشد چرخش حول م – 4

 آزاد نیست.

ایستی ببسیار کوچك  aK( قبلا ارائه گردید و گفته شد به دلیل 1واکنش اسید بوریك با آب )

 پردازیم.گیری اسید بوریك و کاربردهای آن میتقویت گردد. حال به اهمیت اندازه

 و كاربرد های آن  Bمعرفی بور 

یداسیون باشد. ساختمان اسید بوریك دارای هیبربور عنصری از گروه سوم جدول تناوبی می – 1

3sp .و تری گونال است 

B
OHOH

OH 
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 اکسید بور نقطه ذوب پایین داشته ، بنابراین گداز آور خوبی می باشد . – 2

      (q)O 2H3(s)   +    3O2B→  (s)   3BO3H 

وچکی کشود که ضریب انبساط خطی در اثر حرارت دادن اسید بوریك، اکسید بور حاصل می -3

-ه میهای نشکن از اکسید بور استفادلذا در شیشه کند.دارد و در مقابل حرارت مقاومت می

ه از بوراکس استفاد  c°1710 ، 2SiOگردد و همچنین به دلیل بزرگ بودن نقطه ذوب سیلیس 

 شود تا نقطه ذوب سیلیس را کاهش دهند. می

 د.شوشو و بافر از اسید بوریك استفاده می و های شستدر چشم پزشکی، جهت تهیه محلول – 4

 به عنوان ضد عفونی کننده در پزشکی کاربرد دارد. – 5

 گیرد. به عنوان باز دارنده خوردگی در صنعت مورد استفاده قرار می – 7

 شود. از بوراکس در لعاب دادن و مینا کاری ظروف چینی استفاده می – 8

 گردد.در داروهای ویژه درد مفاصل بوراکس استفاده می – 9

 روش كار

  استاندارد كردن محلول سود الف (

 ( اندازه گیری اسید بوریك ب

را خنثی  باید آن قبل از شروع کار باشند،ها دارای خاصیت اسیدی میاز آنجا که الکل

میلی لیتر گلیسیرین را در یك ارلن مایر تمیز ریخته و به آن  60نماییم. در این قسمت حدود

میلی لیتر آب مقطر اضافه کرده و در حضور چند قطره فنل فتالئین با سود تیتر کنید. تا  70حدود

ایجاد رنگ صورتی، ایجاد رنگ صورتی این تیتر را ادامه دهید. برای کسب نتیجه بهتر، پس از 
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به آن اضافه کرده تا رنگ صورتی از بین رفته   M  1/0 HCl بوسیله قطره چکان قطره قطره محلول

بوسیله سود و با دقت آن را خنثی کنید. این عمل به این دلیل است که محلول گلیسیرین  و مجدداً

 خنثی شده، دارای اسید یا باز اضافی نباشد. 

 گردد.ها تهیه میفوق جهت استفاده کلیه گروهمحلول گلیسیرین  تذكر:

لیتر از یلیم 10به حجم برسانید و مقدار  را دقیقاً 100اکنون نمونه مجهول داده شده در بالن 

 3ن فوق و میلی لیتر از محلول گلیسیری 8آن را توسط پیپت حبابدار به ارلن وارد نمایید و به آن 

د داشت قطره فنل فتالئین اضافه نموده و با سود تیتر کنید. حجم مصرفی سود را در این قسمت یا

 نمایید. از روی حجم مصرفی سود، مقدار گرم درصد اسید بوریك را گزارش کنید. 

 سوالات

 شود؟اضافه کردن گلیسیرین به محلول بوریك اسید به چه منظوری انجام می – 1

 آیا انجام تیتراسیون شاهد در این آزمایش ضروری است؟ – 2

 شود و دلیل تیتراسیون گلیسیرین با سود چیست؟چرا گلیسیرین با آب مخلوط می – 3
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OH- شامل اندازه گیری قلیاییت آزمایش چهارم: 
2- و  

3CO  و-
3HCO 

2- و  OH-  هایقلیاییت آب شامل یون
3CO  اشد باست. هر ترکیبی که خاصیت قلیایی داشته

 کند. مثال:تولید می  OH- و وارد آب شود، هیدرولیز شده و

-+  2OH  3SiO2O  ↔   H2+  2H  -2
3SiO 

-S  +  2OH2O  ↔  H2+  2H  2-S 

-+  OH  3BiO3O  ↔  H2BiO  +  H2H 

-شود ابتدا گازی وقتی از هوا وارد آب می 2COاز سوی دیگر 
3HCO   2-و در ادامه

3CO د.کنتولید می 

CO2(g)  +  OH-  →  HCO3
-                                      (1) 

HCO3
-  +  OH-  →  H2O  +  CO3

2-                                  (2) 

2-و  OH-بنابراین 
3CO  د های دیگر هم وارد شونعامل قلیاییت آب هستند. چنانچه گونه

2-( بین 2کنند. طبق رابطه )همین دوگونه را تولید می نهایتاً
3CO 3- وHCO  برقرار  نیز یك تعادل

 های زیر است.است، از این رو قلیاییت آب ناشی از گونه

CO3
HCO3      و    -OH     و       -2

- 

 قلیاییت آب خواهیم داشت:حالت برای  6پس 

1) OH-  2) CO3
2-   3) HCO3

-  4) OH- و   CO3
2- 5) CO3

HCO3   و -2
-        

6) OH- و   HCO3
- 

-از آنجا که
3HCO ( در حضور باز قوی 2یك بافر است، طبق رابطه )-2

3CO  کند. تولید می

2-اضافی داشته باشیم در ادامه  OH-دهد و اگر می  3HCO- هوا در محلول قلیایی ابتدا  2COیعنی 
3CO  

-یا  OH-( تا اتمام یکی از دو ماده اولیه یعنی2را خواهد داد. واکنش )
3HCO رود. در پیش می

حالت بالا را خواهیم  6حالت از  5دهند، در این صورت نتیجه چون این دو گونه با هم واکنش می

 ( وجود ندارد.6داشت و امکان حالت )
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ث کربنات در صنعت حائز اهمیت است. این دو یون باعمقادیر کربنات و بیگیری اندازه

 هایکربنات در لولهدهد. وجود بیهای صنعتی را در معرض خطر قرار میسختی آب شده و آب

ها لهدر جداره داخلی لو 3CaCOباشد. چرا که ساز میمشکل  3CaCOانتقال حرارت و تبدیل آن به 

و  ها افزایش یافتهشود. در این صورت دمای لولهحرارت دچار مشکل میرسوب کرده و انتقال 

2-های گیری یونشود. پس اندازهها از استیل به چدن میحتی باعث تغییر جنس لوله
3CO   و-

3HCO  

 ( از نظر عملی اهمیت زیادی دارد.HClبا محلول هیدروکلریك اسید )

2O  +  CO2+  H  3(S)CaCO  
∆
→ 2)3Ca(HCO 

-2های های هیدرولیز یونواکنش
3CO   و-

3HCO  باشد:بدین قرار می 

CO3
2-  +  H2O  ↔  HCO3

-   +  OH-                                 Kb1 = 10-3.68 = 2.13 × 10-4      (3)  

HCO3
-    +  H2O  ↔  H2CO3  + OH-                                              Kb2 = 10-7.63 =2.25 × 10-8     (4) 

 ای، داشتن اختلاف بیش ازهای دو مرحلههای مستقل در اینگونه واکنششرط دیدن جهش

نبایستی خیلی بزرگ و یا خیلی کوچك باشد. چون  Kباشد و همچنین واکنش می  Kدر 1000

ل پله مستق است پس انتظار دیدن دو 1000( بیش از 4و  3های )واکنش  2bK و  1bKاختلاف بین 

قطه اکی نهای تیتراسیون داریم که نقطه اکی والان اول در حضور معرف فنل فتالئین و را در گراف

 گردد.والان دوم در حضور معرف سبز برموکروزول یا متیل اورانژ مشخص می

                         3.8  -  5.4                        8 -  9.5 

قليایي  →  اسيدي                                                     قليایي →  اسيدي                                

→  زرد   آبي       →  بيرنگ                            ارغواني           

 به قرار ذیل می باشد: واکنش های اتفاق افتاده در این تیتراسیون

 CO3
2-  +  H+  ↔  HCO3

-                                                          (5) 

HCO3
-  +  H+  ↔  H2CO3     

∆
→       H2O  +  CO2(g)   

ph-ph (فنول فتالئين) BCG (سبز برموكروزول) 
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Na2CO3  +   HCl  ↔  NaHCO3  +  NaCl         (6) 

NaHCO3 +  HCl  ↔  H2CO3  +  NaCl                                                     

 روش كار:

 HClالف( استاندارد كردن محلول 

مولار تهیه گردد.  HCl  ،1/0لیتر محلولمیلی 500ها ابتدا بایستی توسط یکی از گروه

 )استاندارد ثانویه( 

 مولار تهیه شود. )استاندارد اولیه( 1/0 لیتر محلول کربنات سدیم دقیقاً میلی 100سپس 

لیتر از محلول کربنات سدیم به ارلن منتقل شده و در میلی 10حال توسط پیپت حبابدار 

 حضور فنل فتالئین با اسید داخل بورت تیتر شود.

شود و در کربنات تبدیل میدهد که اول سدیم کربنات به سدیم بینشان می 6و  5معادلات 

دانیم که سدیم کربنات در کنار فنل فتالئین کند. میتغییر می 31/8به  6/11محلول از  pHاین تبدیل 

رنگ شود. این کند و انتظار داریم که در نقطه پایانی محلول بیرنگ ارغوانی در محلول ایجاد می

ه افتد. حال اگر در این لحظه چند قطره معرف متیل اورانژ به محلول اضافاتفاق می =8pHعمل در 

استاندارد،   HClشود. با تیتراسیون این محلول توسطشود، چون محیط اسیدی است رنگ آن زرد می

شود. در کربنات به کربنیك اسید آزاد تبدیل شده و در نقطه پایان رنگ محلول قرمز میسدیم بی

است. اما چنانچه محلول سدیم کربنات از ابتدا در حضور معرف  4 محلول تقریباً  pHاین لحظه 

 مصرف می گردد.  3CO2Naبه ازای یك مول  HClمتیل اورانژ تیتر شود، مطابق معادله زیر دو مول 

Na2CO3  +  2HCl  ↔  H2CO3  + 2NaCl                           (7) 
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مصرف شده نصف مقدار قبلی خواهد بود  HCl ولی در حضور معرف فنل فتالئین مقدار

 (5شود. )واکنش استاندارد مصرف می HCl، یك مول  3CO2Naیعنی به ازای یك مول 

در  گردد.توان گفت که در حضور فنل فتالئین فقط نصف سدیم کربنات تیتر میبنابراین می

 اساس روش تعینشود. این موضوع حالی که در حضور متیل اورانژ همه سدیم کربنات تیتر می

در  HClباشد. از روی حجم مصرفی سدیم هیدروکسید و سدیم کربنات در حضور یکدیگر می

 توان مولاریته دقیق آن را محاسبه نمود.حضور معرف فنل فتالئین، می

یز را تم cc100های پنجگانه ذکر شده باشد. بالن ژوژه مجهول شما ممکن است هر یك از حالت

تر لیمیلی 10جهت دریافت مجهول تحویل بدهید. سپس مجهول را به حجم رسانده، شسته و بدون درب 

 استاندارد شده داخل بورت تیتر نمایید.   HClاز آن را به ارلن منتقل کرده و توسط

 شرح حالات مختلف:

 OH-: مجهول  1حالت 

)حدود  یك باز قوی است و تغییرات نقطه اکی والان شارپ است OH-با توجه به این که 

حجم  توان از هر دو معرف استفاده کرد و قطعاً (، پس محدوده تغییر رنگ گسترده است و می11-3

 در حضور هر دو معرف یکسان است.  HClمصرفی

 OH-مجهول 
BCG=VPh -PhV  
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2-: مجهول  2حالت 
3CO 

است. مانند  1000آن بیش از  2bKو   1bKکربنات یك باز دو ظرفیتی است و چون اختلاف 

 شود.اسیدهای دو ظرفیتی در دو مرحله تیتر می

 

 

 

 

 

4-10×=2.1 b1K                                                             -
3HCOph       -ph     +H+    -2

3CO 

HCO3
-   +  H+       BCG     H2CO3     حرارت      H2O  +  CO2(g )               Kb2=2.3 × 10-8 

و  3CO2H( اما به دلیل ناپایداری bpk =7.63کربنات باز کاملا ضعیفی است )اگر چه بی

گردد. بنابراین در تر میو خارج شدن قسمتی از آن، نقطه اکی والان نیز واضح 2COتجزیه آن به 

آن خارج گردد و طبق اصل لوشاتلیه واکنش به طرف   2COاین مرحله محلول را کمی جوشانده تا 

 گردد. سپس تیتراسیون را ادامه دهید.تر میراست رفته و تعادل مطلوب

CO3
-2  HCO3

-   (8.5 – 9.5)  ph-ph 

HCO3
-  CO2     (3.5 – 4.5)  BCG 

ml (HCl) 

pH 

ph-ph 

BCG 

pH 

ml HCl 

 

ph-ph 

BCG 

pH 

ml HCl 
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شود و نقطه اکی والان دوم توسط اول توسط فنل فتالئین مشاهده مینقطه اکی والان 

دو برابر حجم مصرفی در حضور  BCGبروموکروزول سبز، بنابراین اگر حجم مصرفی در حضور 

ph-ph 2-  باشد، مجهول
3CO .خواهد بود 

2-  مجهول 
3CO                                

BCGV 1/2=Ph -PhV   

-: مجهول بی كربنات   3حالت 
3HCO 

-  2O  +  CO2↔ H  -+  OH بی کربنات یك بافر است و رفتار دوگانه دارد:
3HCO 

2O  +  CO2→ H 3CO2↔ H  ++  H  -3HCO 

 

 

 

 

دهد که ماند و صورتی نشد نشان میرنگ بزنید. اگر بی ph-ph به مجهول داده شده ابتدا 

2-و    OH-محیط قلیایی نیست یعنی 
3CO  را نداریم. پس ممکن است-

3HCO  باشد. اکنون محلول

اضافه کنید.  BCGمیلی لیتر دیگر از مجهول را برداشته و به آن  10 داخل ارلن را ریخته و مجدداً

-زرد شد یعنی  اگر مستقیماً
3HCO ر حضور هم نداریم. اما اگر دBCG  آبی شد آن را تا رسیدن به

 کنیم.نقطه اکی والان تیتر می

-    مجهول
3HCO                                 0 <   BCG,    V     0= Ph -PhV  

ml (HCl) 

 

HCO3
-  CO2(g)  + H2O     (3.5 – 4.5)  BCG 

pH 
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2-و  OH- : مجهول مخلوط  4حالت 
3CO 

2-و OH-شود. در این مرحله انجام می ph-phتیتراسیون اول: در حضور  – 1
3CO  شوند یمبا هم تیتر

 زیرا هر دو قوی هستند.

 OH-  +  H+  →  H2O   تیتراسیون اول

   CO3
2-  +  H+  → HCO3

- 

لیتر میلی 10شود. محلول اول را دور ریخته و دوباره انجام می BCGتیتراسیون دوم: در حضور  – 2

2-و  OH-کنیم. برداشته و تیتر می
3CO شود. همان حجم دیده نمی شوند. اما تغییر رنگتیتر می

ph-phV دهیم. بعد از نقطه اکی والان اول فقط شود. تیتراسیون را ادامه میمصرف می-
3HCO  

تبدیل شده و  3CO2H نقطه اکی والان اول را داریم که با ادامه تیتراسیون به تولید شده در

شود حجمی که بعد از نقطه اکی والان اول مصرف می شود. بنابراین مسلماً تجزیه می نهایتاً

 است.  ph-phVکمتر از 

 OH-   +  H+  →  H2O تیتراسیون دوم

 CO3
2-   +  H+  →  HCO3

  ب   -
 HCO3

-  +  H+  →  H2CO3  →  CO2  +  H2O 

 

 

 

 

 

 

   
                                                                    BCGV  1/2ph  > -V ph                                              

  )ph-phV -BCG >  (Vph  -phV                               

or مجهول  -OH  2-و
3CO 

pH 

OH- , CO3
2- 

HCO3
- 

ml HCl 
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2-مجهول مخلوط  : 5حالت 
3CO    و-

3HCO 

ph-ph -3→ HCO  +H+    -2تیتراسیون اول در حضور  – 1
3CO 

   BCG تیتراسیون دوم در حضور  – 2

-
3→ HCO  +H+    -2

3CO 

O2+  H  2→ CO  3CO2→ H  ++  H  -
3HCO 

-در این قسمت دو بخش 
3HCO    :داریم 

 A  :-
3HCO   2-حاصل از تفکیك

3CO   موجود در محلول 

 B  :-
3HCO  .مستقل که از ابتدا در محلول وجود داشته است 

 

 

 

 

 

 

BCGV  < 1/2ph  -V ph                              

)ph-phV -BCG (V  <ph -phV                               

 ب( تعیین گرم درصد مجهول 

میلی لیتر از آن به ارلن، چند قطره  10پس بعد از دریافت مجهول و به حجم رساندن آن و انتقال 

میلی لیتر از مجهول را به  10فنل فتالئین اضافه کرده و تیتر نمایید. در مرحله بعد به طور جداگانه دوباره 

به آن اضافه کرده و تیتر نمایید. از روی حجم مصرفی  ارلن منتقل کرده و چند قطره بروموکروزول سبز

 نوع مجهول را تشخیص داده و گرم درصد آن را گزارش نمایید. 2و مرحله  1اسید در مرحله 

2-  مجهول
3CO  2-و

3COH
  

                                                             
or 

CO3
2- 

(A,B)
 -

3HCO 

ml HCL 

pH 
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1. 10 cc  قطره فنل فتالئین  2 +  مجهول ارغوانی    →   رنگتا بی تیتر →    

2.  10 cc  قطره بروموکروزول 2 +  مجهول (بازیآبی ) →    تا زرد )اسیدی( تیتر →   

خارج شده و طبق اصل  2COشود زمانی که در حضور یون بی کربنات محلول جوشانده می

 گردد.رود. پس نقطه پایانی تیزتر میلوشاتلیه واکنش پیش می

 

 

 

 

 ج( تعیین قلیاییت آب شهر

پیپت و یا استوانه مدرج برداشته و داخل ارلن میلی لیتر آب شهر را توسط  50بدین منظور

نماییم. چنانچه در حضور فنل با اسید تیتر می  BCGو   ph-phریزیم و در حضور هر دو معرفمی

2- و  OH-رنگ شد یعنی فتالئین بی
3CO   ندارد. سپس در حضورBCG  چنانچه رنگ آبی ایجاد

 نماییم.شد تا تبدیل به رنگ زرد تیتر می

  

 پس از جوشاندن

 آبي

 BCG زرد
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 تیتراسیون های رسوبی

که نتیتراسیون معرفی کرد. مشروط بر ای این نوع توان به عنوان اساستشکیل رسوب را می

جهول وجود پس از افزایش میزان استوکیومتری از ماده تیتر کننده، راهی مناسب برای تعیین مقدار م

ت تعادل به حال سیستم سریعاًداشته باشد. همچنین لازم است که پس از هر افزایش از تیتر کننده، 

 های کم محلولهای رسوبی که با تشکیل نمكهای رسوبی بر اساس واکنشبرسد. پس تیتراسیون

وب )واکنشگر( تشکیل رس  R)آنالیت( با Aهای رسوبی اند. در تیتراسیونهمراه است بنا شده

 گیرد.دهد و چون محلول رسوب است عنوان رسوبی میمی

↓ (S)ble AR A + R  ↔ Insolu 

ها ن روشای که در ایها زیاد نیست و به همین جهت مهمترین تیتر کنندهالبته تعداد این واکنش

هایی که در ونرود. تیتراسیبرای تعیین هالیدها به کار می معمولاًشود نیترات نقره است که استفاده می

 شوند.ه میهای آرژانتیمتری نامیدروششود، ها از نیترات نقره به عنوان تیتر کننده استفاده میآن

 شرایط تیتراسیون های رسوبی 

 رسوب بایستی به اندازه کافی نامحلول باشد. – 1

کی است که نامحلول بودن را با یك پارامتر ترمودینامی R-و  A+در تعادل با  AR(S)رسوب 

ست. تر ارسوب نامحلولتر باشد یعنی حلالیت کمتر و کوچك SPKدهیم. هرچه نشان می SPKبه نام 

باشد آن   SPK<10-8رود. چنانچه بزرگ باشد، در عملیات شستشو بخشی از آن هدر می SPKاگر 

 گیریم.محلول در نظر می رسوب را تقریباً
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نات با شود اما کلسیم کربگیری نمیاندازه  SPK  =1×10-6به عنوان مثال کلسیم سولفات با 

9-10×1=  SPK باشد.می گیریقابل اندازه 

وان تها مدت زمان زیادی لازم دارند که نمیرسوب بایستی سریع تشکیل شود بعضی از رسوب – 2

 گیری نمود.در تیتراسیون رسوبی اندازه

↓ 4 (S)PO4↔  ZnNH  -3
4+  PO  +

4+  NH  2+Zn 

 شود بنابراین مناسب نیست.ساعت تشکیل می 24رسوب فوق بسیار کند است و بعد از

های کلاسیك روش مناسبی برای تشخیص نقطه اکی والان موجود باشد. معضل همه تیتراسیون – 3

 تشخیص نقطه پایانی است که بایستی از معرف مناسبی برای این نقطه استفاده گردد.

 کند.یگیری مهای ذیل را به خوبی اندازهدر روش آرژانتیمتری)نقره سنجی( یون نقره آنیون

↓  } → Agx -2
4, Cro -2, S -, SCN  -,  I  -, Br  -:{Cl -+  x  +Ag 

 تیتراسیون های آرژانتیمتری روش های مختلف

 Mohrروش مور  –روش مستقیم  – 1

ومات در این روش محلول کلرید، مستقیما با نیترات نقره استاندارد تیتر می شود و از کر

 به عنوان معرف استفاده می گردد. 4CrO2Kپتاسیم 

 Volhardروش ولهارد  –روش تیتراسیون برگشتی  – 2

در این روش مقدار اضافی ولی مشخص نیترات نقره استاندارد به محلول کلرید افزوده 

نات تشکیل گردد و سپس نیترات نقره اضافی با محلول استاندارد تیوسیا AgClشود تا رسوب می

 است. 3Fe+گیری می شود. شناساگر مورد استفاده در این روش اندازه
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 Fajanceروش فاجانز  – 3

 ها اجسامی هستند کهشود. این معرفدر این روش از شناساگر های جذب سطحی استفاده می

کنند. به عبارت دیگر واکنش نقطه پایانی در سطح رسوب رنگ مشخصی در سطح رسوب ایجاد می

نقره بوده  ساده، تشکیل رسوب هالیدشود. واکنش استوکیومتری تیتراسیون به طور هالید نقره انجام می

 د.شوو واکنش نقطه پایانی بین نقره و آنیون رنگی شناساگر مانند کلرو فلوئورسئین انجام می

 آزمایش پنجم: روش مور

 روش كار 

 NaClالف( استاندارد كردن محلول نیترات نقره توسط 

لص آن ه شیمیایی خیلی خامحلول استاندارد نیترات نقره را می توان با وزن کردن دقیق ماد

ی کند و براتهیه کرد. ولی وقتی این محلول برای مدتی نگهداری می شود، غلظت آن تغییر می

اندارد بسیار خالص است NaClتوسط محلول  های نقره سنجی باید مجدداًاستفاده آن در تیتراسیون

یا  وگردد. از طرف دیگر ممکن است نیترات نقره بسیار خالص در آزمایشگاه وجود نداشته باشد 

اندارد به علت گران بودن نیترات نقره خیلی خالص، بخواهیم از نیترات نقره معمولی، محلول است

یم. سپس این کنرات نقره تهیه میتهیه کنیم. برای این کار، ابتدا محلول با نرمالیته تقریبی از نیت

 گردد.معلوم استاندارد می با غلظت دقیقاً NaCl محلول با استفاده از محلول 

A  میلی لیتر  100: تهیهNaCl  0.1دقیقا   M 

B  3میلی لیتر  250: تهیهAgNO  حدوداM   0.1 

3AgNO  میلی لیتر از  10به عنوان استاندارد ثانویه داخل بورت ریخته شده وNaCl را داخل ارلن 
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روی   3AgNOکنیم. به محض ریختن )زرد رنگ( اضافه می قطره معرف کرومات پتاسیم 3ریخته و به آن 

NaCl شود:رسوب زیر تشکیل می 

 AgCl   -+  Cl  +Ag →(s)   سفید             

اسیون پوشاند. در حین تیتروجود دارد رنگ زرد آن، رنگ سفید این رسوب را میاما چون معرف 

در ارلن   Cl-ها در سطح رسوب جلوگیری شود. تا زمانی که ارلن را مدام بچرخانید تا از جذب یون

یل با آنیون کرومات تشک  Ag+اولین قطره اضافی  Cl-خواهد شد. به محض اتمام  Cl-صرف  Ag+باشد، 

 دهد که نقطه پایان واکنش خواهد بود.ای میقهوه –کرومات نقره آجری رنگ یا قرمز 

4CrO2→ Ag   ++  2Ag  -2 (s)  ↓    قرمز –قهوه ای 
4CrO 

باشد رسوب نقره می 4CrO2Agکمتر از حلالیت رسوب   AgClاز آنجا که حلالیت رسوب  

تا  4CrO2Ag شود و از آنجایی که رسوببا یون نقره تشکیل نمی Cl-کرومات تا خاتمه واکنش 

شود ها از حاصل ضرب حلالیت آن بیشتر باشد، تشکیل نمیزمانی که حاصل ضرب غلظت یون

ام باشد. اگر غلظت کرومات کم باشد، نقطه پایان دیر هنگلذا کنترل غلظت کرومات ضروری می

 خواهد بود.و اگر غلظت آن زیاد باشد زود هنگام 

د. ضعیف انجام شو در روش مور، عمل تیتراسیون باید در محیط خنثی و یا قلیایی نسبتاً

رت محیط و در درجه حرا pH=8در  و ترجیحاً 10 -5های بین  pHبهترین حالت تیتراسیون در 

و  واکنش داده OH-بجای واکنش با کرومات با  Ag+پذیرد. چنانچه محیط قلیایی باشد، انجام می

 اکسید شده و واکنش زیر انجام خواهد شد و خطای مثبت خواهیم داشت. O2Agبه 

      O2O ↓ + H2→ Ag(OH) →  Ag  -+  OH  +Ag 
 سياه رنگ
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شود. در این صورت هم رسوب قرمز کرومات میدر محیط اسیدی، یون کرومات تبدیل به بی

کند پس ایجاد رسوب در نقطه شارپ آن فرق می SPK شود. اما چونتشکیل می 7O2Cr2Agآجری 

7O2Cr2Ag↔    ++Ag  -2 ↓        افتد.گراف تیتراسیون نمی
7O2Cr↔   -OH2+    -2

4CrO2 

نات درصد بیکرب 1بافر کنیم، بایستی از محلول   =8pHبه جهت اینکه محلول را در اطراف 

 )بوراکس( استفاده کنیم. O2H.107O4B2Naو یا   3CO2Na و یا 3NaHCOسدیم 

حلول مکربنات استفاده شود باید قبل از تیتراسیون چنانچه از سدیم کربنات و یا سدیم بی

لیایی جوشانده شود تا عاری از کربن دی اکسید گردد، سپس تا دمای محیط سرد گردد. اگر محیط ق

سیدی اکند. برای محیط میکنیم. چون یون کلرید وارد استفاده نمی HClبود برای اسیدی کردن از 

 کنیم.( استفاده میOH3SO2NHکردن از اسیدسولفوریك رقیق یا اسید سولفامیك )

گیری  ندازهرود. برای اگیری کلریدها و برومیدها به کار میبرا اندازه معمولاًروش مور  نكته:

 باشد.ها به دلیل پدیده جذب مفید نمییدیدها و تیوسیانات

 .اییدنم، مولاریته دقیق آن را تعیین  3AgNOپس از رسیدن به نقطه پایانی، از روی حجم مصرفی 

 NaClب ( اندازه گیری مجهول 

یلی لیتر م 10لیتر حاوی مجهول، آن را به حجم برسانید. میلی 100پس از تحویل گرفتن بالن ژوژه 

ور سه قطره استاندارد شده در حض  3AgNOلیتر منتقل کرده و با میلی 250را توسط پیپت حبابدار به ارلن 

 را گزارش کنید. NaClتیتر کنید. از روی حجم مصرفی مقدار گرم درصد   4CrO2Kمعرف 

جهت تغییر رنگ معرف را از حجم  3AgNOتوجه داشته باشید که بایستی حجم مصرفی 

 آزمایش شاهد را انجام بدهید.برای مجهول کم کنید. به همین دلیل  3AgNOمصرفی 
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 (Blankآزمایش شاهد )

ه قطر 3میلی لیتر آب مقطر داخل ارلن ریخته و دقیقا همان  10جهت انجام آزمایش شاهد، 

جهت تشکیل رسوب آجری را  3AgNO کنیم. حجم مصرفیمعرف کرومات پتاسیم را اضافه می

 کنیم. یك مثال برای مجهول کم می 3AgNO نماییم و این حجم را از حجم مصرفییادداشت می

  cc 0.2=   حجم مصرفی+Ag تست شاهد 

   cc 9.8=   حجم مصرفی+Ag تا نقطه پایانی 

cc 9.6cc =  0.2 -cc  9.8=  اقعی مصرفی حجم و +Agبرای -cl  مجهول 

 و این حجم در محاسبات وارد می شود.

 سوالات

 دهد؟واکنش می Cl-ابتدا با  Ag+چرا  – 1

 قطره( در این آزمایش حائز اهمیت است؟ 3یا  2چرا مصرف معرف در یك محدوده مشخص) – 2

3 – pH محیط در روش مور چگونه باید باشد؟ چرا؟ 

 آیا می توان از دی کرومات به جای کرومات پتاسیم به عنوان معرف استفاده نمود؟ – 4

 چرا؟  آیا می توان محلول داغ را در تیتراسیون رسوبی تیتر کرد؟ – 5
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 آزمایش ششم: روش ولهارد

 تیتراسیون های اكسایش و كاهش

در این روش یون کلراید به طریق تیتراسیون برگشتی توسط یون تیوسیانات در حضور 

3اندیکاتور
Fe :و در محیط اسیدی مورد سنجش واقع می شود 

)Excess(AqCl


  ⇄ 



)Excess()S(

AqAqcl  

n      =  1نارنجی  n=  6قرمز خونی 
 SCNAq

)Excess(
⇄

)S(
AySCN  


 nSCNFe

3
⇄   n3

n
)SCN(Fe


   Red Complex, n = 1 – 6  

علت توجه به روش ولهارد، اشکالی است که در روش موهر وجود دارد. محیط در روش موهر 

یاری از ساز باشد و از طرفی دیگر بسهای حقیقی شاید مشکلآنالیز نمونهباید خنثی باشد که در 

2ها مثلکاتیون
Ba و2

pb دهند:با کرومات رسوب می 




22
4CroBa  ⇌ 4Bacro  

از طرف دیگر علاوه بر
Cl دیگری مثل آرسنات یا کربنات با، آنیون های

4A دهند: رسوب می 




3
4AsoAq  ⇌ 4AsoAy

3  

مجموعه این ایرادها سبب شده که اگر بتوانیم در محیط اسیدی
Cl کنیم، گیری میرا اندازه

گیریرود. اندازهها از بین میبسیاری از فرصت
Cl  در محیط اسیدی، سبب ایجاد روشی به نام

 ولهارد گردید. 

pH در روش ولهارد در چه محدوده ای باید باشد؟ 

3
Fe  اندیکاتور این روش است و این یون بهpH حساس است، زیرا اگرpH بالا رود3

Fe 

3کند نبایدرسوب می
Fe دهد. رسوب کند، زیرا دیگر به عنوان اندیکاتور کمپکس قرمز نمی 
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3پس باید بدانیم
)OH(Fe  در چهpH کند؟رسوب می 

M10برای پاسخ به این سؤال فرض کنیم که غلظت اندیکاتور بسیار کم و مثلاً 
6  .است

حال غلظت
OH 3چقدر باید باشد تا رسوب

)OH(Fe تشکیل شود؟ 

   3933
10OHFeKSP


  

  113
6

39

10
10

10
OH








   3pH11POH   

32pHکند وباشد، آهن رسوب می 3بالای pHپس چنانچه    .خوب است 

 AySCNو Aqclدر این روش دو رسوب در ظرف داریم: 

1) 
10

10KSPAqcl


  

2) 
12

10KSPAySCN


  

بیشتر  Aqclتوان فهمید که حلالیتمی KSPهستند، به راحتی با مقایسه  1:1چون هر دو 

است. ما
SCN کنیم تا بااضافه می

Aq واکنش ندهد، و فقط با
Cl  واکنش دهد. اما علاوه بر

آن،
Aq اضافه شده از حل شدنAqcl هم واکنش خواهد داد. در نتیجه طبق اصل لوشاتلیه مرتب

Aqcl رسیم.شود. یعنی به نقطه پایانی دیررس میتفکیك می 

 برای حل این مشکل دو روش وجود دارد:

  Aqclصاف کردن رسوب -1

 گیرد.را می Aqcl، این مواد غیر قطبی اطراف4CClافزودن تعدادی کلروفرم یا نیترونیزن یا -2

 Aqclزنیم تا اطرافکردن مواد اضافه کننده، یك دقیقه ارلن را به هم میپس از اضافه 

فیلمی از این مواد قرار بگیرد. در این صورت رنگ قرمز کمپکس مشخص خواهد شد، اما این 
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رنگ پایدار نیست چون
SCN کند که آن را از بین ببرد. امّا در مدت مرتب به پوشش حمله می

 ثانیه این رنگ را خواهیم دید.  30کوتاه 

 روش كار

 استاندارد کردن -الف

اگر  باشد. GRها حداقلاستاندارد اولیه هستند. البته اگر درجه آن NaSCNو  KSCNمعمولاً 

3استاندارد نبودند، با 
AqNO کنیم. استاندارد شده، استاندارد می 

3لیتر ازمیلی 10به این ترتیب که: 
AqNO ریزیم و در کنار استاندارد شده را داخل ارلن می

3معرف
Fe با

SCN  .تیتر می کنیم. نقطه پایانی مشاهده رنگ قرمز است 

 مجهولتعیین گرم درصد  -ب

از آن را توسط  cc10لیتری تحویل گرفته و به حجم برسانید. میلی 100مجهول را در بالن

3میلی لیتر 20لیر منتقل نموده و میلی 250پت حبابدار به ارلن مایر پی
AqNO  .به آن اضافه کنید

میلی لیتر 2این مخلوط را خوب هم بزنید تا واکنش انجام شود. سپس 
4

1CC  تتراکلرید کربن( و(

3مترمیلی 2
Fe را به این مخلوط اضافه کرده و با

SCN  تا دیدن رنگ نارنجی تا قرمز تیتر کنید

و از روی حجم مصرفی
SCN گرم درصد

Cl .را گزارش کنید 

توجه داشته باشید که غلظت
SCN در این آزمایش بسیار تأثیرگذار است. اگر

SCN 

گذرید و اگر کمتر از باشد. با یك قطره قرمز خونی شده و از نقطه پایانی میمولار  1/0تر از غلیظ

                                                           
   .نحوه درست محاسبه در روش برگشتی را به کار بگیرید 



62 

مولار باشد، غلظت 1/0
SCN برای3

Fe شود. یعنی نقطه کم است و اول صورتی و بعد قرمز می

 پایانی دیررس خواهیم داشت. 

OH12)4SO(4FeNHطرز تهیه معرف  -ج
22

 

 سازیم.یم% 5سازند، اما برای آن که رنگ قرمز خونی را ببینیم می% 1ها را معمولاً معرف

ارت دهیم. در حین حرلیتر آب ریخته و حرارت میمیلی 80گرم از نمك فوق را در حدود  5

3لیترمیلی 2-3لیتر اسید سولفوریك غلیظ و میلی 5-6
HNO و سپس بشر را  کنیم.غلیظ اضافه می

 رسانیم.لیتر میمیلی 100سرد کرده و نهایتاً به حجم 

3
HNO ز اهای اطراف آهن کنار رفته و آب جای آن را بگیرد. و بعد زنیم تا سولفاتمی

این که تیتراسیون با
SCN دهیم، انجام می

SCN جای آب را بگیرد. در حالی که
SCN نمی-

3ها را بگیرد و چونتوانست جای سولفات
HNO  برای اسیدی کردن محیط در روش ولهارد کافی

4SOHنیست 
2

 هم می ریزیم.  

 سؤالات

COOHCHو HClتوانیم ازبه چه دلیل برای اسیدی کردن محیط نمی -1
43و 3

POH استفاده کنیم؟ 

اصلاً   = 3pHآیا در  -2
OH 3وجود ندارد و

)OH(Fe کند؟رسوب نمی 

 رسیم؟در چه صورت، در این تیتراسیون به نقطه پایانی دیررس می -3

 چیست؟ های برطرف کردن مشکل دیررس شدن نقطه پایانیراه -4

 کنیم؟اسید را در کدام یك از مراحل آزمایش به محلول اضافه می -5

 
  



63 

 تیتراسیون های اكسایش و كاهش 

 منگانومتری آزمایش هفتم: 

ر روش منگانومتری بر اساس واکنش اکسید و احیای مواد احیا کننده با یون پرمنگنات د

یك اکسنده قوی است  )4KMnO(باشد. پرمنگنات پتاسیم های مختلف اسیدی و قلیایی میمحیط

اسب قرار کننده من ءرود. یون پرمنگنات هرگاه در مجاورت احیاکه به عنوان تیتر کننده به کار می

 شود.می )Mn  )2MnO+4و در محیط قلیایی تبدیل به   Mn+2گیرد در محیط اسیدی تبدیل به 

 باشد:تحت شرایط اسیدی نیم واکنش کاهش آن به صورت زیر می

O                    E = 1.51 V2+ 4H  +2+ 5e  →  Mn + +  8H  -
4MnO 

سرعت  باشد ولی اکسایش مواد توسط پرمنگنات بهپیچیده می غالباً   Mn+2اگرچه مکانیسم تشکیل 

 بالا دارد. نیز وجود دارد. مثل واکنش اگزالیك اسید که احتیاج به درجه حرارت شود. استثناًانجام می

کند یا قلیایی ضعیف پرمنگنات یك واکنش کاهش سه الکترونی را طی می در محیط خنثی

 گردد.تشکیل می 2MnOای و رسوب قهوه

                   -+ 4OH  2+ 3e  →  MnO  O2+  2H  -
4MnO 

 واکنش محیط اسیدی کاربرد بیشتری در منگانومتری دارد.

 كاربرد منگانومتری

هن در سنگ گیری مقدار آباشد. از آن در اندازهها میتیتر کنندهپرمنگنات یکی از پرکاربردترین 

 شود.یو اگزالیك اسید استفاده م  Br  ، -Cl   ،AS  ،Sb- معدن، تعیین مقدار کلسیم، آب اکسیژنه و

 استاندارد كردن محلول پرمنگنات 

 توان استفاده کرد چون از یك طرف پرمنگنات از پرمنگنات پتاسیم به عنوان یك استاندارد اولیه نمی



64 

اگر در  باشد و از طرفی در حین تهیه محلول آنو غیره می  2MnOها نظیر پتاسیم حاوی برخی ناخالصی

کند و  ءیاشود که یون پرمنگنات آنها را احای وجود داشته باشد باعث میکننده ءمحیط عمل ماده احیا

 آید.قطعا خطای مثبت بوجود می

مله این ج تعداد زیادی استاندارد اولیه برای استاندارد کردن پتاسیم پرمنگنات وجود دارد. از

 هن نام برد.توان سدیم اگزالات، اسید اگزالیك، اکسید آرسینك، پتاسیم فروسیانید و فلز آترکیبات می

ها کیبترباشد و هر دو این ترین این استانداردها سدیم اگزالات و اسید اگزالیك میمناسب

 طور بسیار خالص وجود دارند و فرمول شیمیایی آنها همیشه ثابت است. به

  واکنش پرمنگنات با سدیم اگزالات یا اسید اگزالیك:

     C2O4
-2 ↔ 2CO2 + 2e 

     MnO4
- + 5e + 8H+ ↔ Mn+2 + 4H2O 

2MnO4
- + 5C2O4

-2 + 16H+ ↔ 10CO2 + 2 Mn+2 + 8 H2O 
2 KMnO4 + 5Na2C2O4 + 8 H2SO4 ↔ 2MnSO4 + K2SO4 + 5 Na2SO4 + 10CO2 + 8 H2O 

 

توان جهت استاندارد کردن پرمنگنات از نمك مضاعف سولفات آمونیوم)نمك موهر( می

(O2H.64SO2)4(NH4FeSOاستفاده کرد. این نمك با درصد خلوص بالا موجود می ) باشد. اما در

به صورت اسید فسفریك( و مقداری  معمولاًفسفات)این سنجش بایستی به نمك فوق مقداری یون 

 باشد:اسید سولفوریك اضافه کرد. اضافه کردن اسید فسفریك به این دلایل می

شود ولی حضور اسید زرد رنگ ایجاد می  Fe+3الف( در جریان تیتراسیون فوق، یون 

شود که یون فریك با اسید فسفریك ترکیب شده و تولید کمپلکس بی رنگ فسفریك باعث می

4HFePO   3نماید و درنتیجه رنگ زرد+Fe  .نتواند مزاحمتی ایجاد کند 
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کاهش یافته و در   Fe 3+Fe /+2پتانسیل احیاء دستگاه  4HFePOب( بر اثر تشکیل کمپلکس 

به  شود و این در واقعیون آن تسریع میتری گشته و اکسیداسکننده قوی ءیك احیا  Fe+2نتیجه 

 باشد.منزله بالا رفتن سرعت فعل و انفعال در حین عمل تیتراسیون می

 پایداری محلول پر منگنات

 محلول پر منگنات کاملا پایدار نیست زیرا تمایل به اکسایش آب دارد :

-+ 4OH  2+ 3O  2O  →  4MnO2+  2H  -
44MnO 

د. شوکاتالیز می 2MnOو   Mn+2تجزیه پر منگنات بوسیله نور، گرما، اسیدها، بازها، یون 

 باشدگردد و چون این جسم محصول تجزیه آن نیز میتسریع می 2MnOتجزیه پرمنگنات در حضور 

یر کم اثر اتوکاتالیزوری روی واکنش دارد. بعبارت دیگر سینتیك واکنش فوق کند است. اما مقاد

2MnO 2 تواند باعث ایجادتواند واکنش را خود کاتالیز کند. مقادیر کم ناخالصی آلی میمیMnO 

کار محلول پرمنگنات ب شده و در نتیجه تجزیه آب شروع شود. به همین دلیل آبی که برای تهیه

محلول  توانهایی میغیر ممکن است. با روش رود باید عاری از مواد آلی باشد و این تقریباً می

 پرمنگنات پایداری تهیه نمود که یك روش آن در زیر آمده است:

* پس از توزین پرمنگنات برای حجم و مولاریته معین، آن را در یك بشر یك لیتری ریخته 

ای هم زده تا پرمنگنات با همزن شیشه کنیم. محلول را کاملاًو به آن آب مورد نیاز را اضافه می

جوشانیم. عت روی دهانه بشر گذاشته و به مدت نیم ساعت میپتاسیم حل شود. سپس یك شیشه سا

کنیم تا حجم محلول اولیه ثابت اگر در حین کار محلول تبخیر شد به تدریج به آن آب اضافه می

باقی بماند. حال بشر را از حرارت دور کرده و با درب بسته به مدت یك روز در محیط تاریك 
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ای پشم یف را با پشم شیشه تمیز پر کرده و با نوک میله شیشهدهیم. بعد از این مدت یك ققرار می

ای ایجاد شود. قیف را یکبار با اسید کلریدریك دهیم تا در مرکز قیف توده فشردهشیشه را فشار می

بار با آب مقطر سرد  5بار با آب مقطر نیمه گرم و 5حجم آب( و حداقل 5حجم اسید و2) 2:5

ای با درب را روی پشم شیشه شستشو داده و در یك شیشه قهوه دهیم. سپس پرمنگناتشستشو می

 کنیم. محکم صاف کرده و این محلول را استاندارد می کاملاً

 اندیكاتور در روش منگانومتری چیست؟

نقطه  های اکسایش و کاهش به پتانسیل حساس هستند. در واقع دراندیکاتورها در سیستم

 (رسدولت می 9/0ولت به  2/0از  کند. )مثلاًر مییاکی والان پتانسیل اندیکاتور تغی

یون  تعداد اندیکاتورهای حساس به پتانسیل زیاد نیست. از معرف فنیل آمین در تیتراسیون

+2Fe اده کرومات در محیط اسید سولفوریك و اسید فسفریك استفبا محلول استاندارد پتاسیم بی

دی فنیل  دا به دی فنیل بنزیدین  بیرنگ و سپس بهشود که طی این تیتراسیون دی فنیل آمین ابتمی

 شود که پیدا شدن این رنگ نشانه نقطه پایانی است.بنزیدین بنفش اکسید می

گیری باشد که برای اندازههای حساس به پتانسیل میفنانترولین یکی دیگر از معرفارتو -10و 1

+2Fe 2+رود. به کار میFe ه آبی بدهد و تغییر رنگ از قرمز خونی با ارتوفنانترولین کمپلکس می

 .باشدمعروف می Ferrioneهای آب به فریون این اندیکاتور در آزمایشگاه را دارد. 3Fe+رنگ 

+ e +3]3phen)o-↔  [Fe(1,10  +2]3ophen)-[Fe(1,10 

  خونی قرمز   آبی کمرنگ 
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ز منگانومتری. یکی اباشند مانند می self Indicatorهای اکسایش و کاهشاما بعضی سیستم

 تواند به عنوان شناساگرباشد که خودش میخواص مشخص پرمنگنات، رنگ شدید ارغوانی آن می

ایانی رنگ قابل تشخیص با چشم را در نقطه پ 02/0تا  01/0های باغلظت به کار رود. برای محلول

د و یا از سولفونیك اسی تر از معرف دی فنیل آمینهای رقیقتوان مشاهده نمود. اما برای محلولمی

شود. رنگ نقطه پایانی تیتراسیون پر منگنات دائمی نبوده لین استفاده میارتوفنانترو -10و 1کمپلکس 

کند شود. شدت رنگ محلول پرمنگنات استفاده از آن را در بورت مشکل میرنگ میو به تدریج بی

 .ها در نظر گرفتندن حجمکه بهتر است سطح بالای محلول را به جای ته قوس آن در خوا

 روش كار:

  الف ( استاندارد كردن محلول پرمنگنات پتاسیم

میلی لیتر  250مولار تهیه کنید. سپس 05/0میلی لیتر از محلول اسید اگزالیك دقیقا  100ابتدا 

مولار.  4 میلی لیتر اسید سولفوریك 100مولار تهیه شود و نیز تهیه  02/0پرمنگنات پتاسیم حدودا 

میلی  5ر و میلی لیتر آب مقط 10میلی لیتر از اگزالیك اسید را در ارلن ریخته و به آن حدود 10حال

رارت حدرجه سانتی گراد  80الی  60مولار اضافه کرده و تا درجه حرارت  4لیتر اسید سولفوریك 

ر د دهید)روی شعله(.  توجه داشته باشید که محلول نباید به جوش بیاید چون در حالت جوش و

 محیط اسیدی اسید اگزالیك طبق رابطه زیر تجزیه می شود و از مقدار آن کم می گردد:

O2↑  +  CO  +  H2→  CO  4O2C2H 

سپس در همین درجه حرارت محلول را به آهستگی با محلول پرمنگنات تیتر کنید. در این 

یابد. تا کنش ادامه میآید و نقش اتوکاتالیزوری خود را ایفا نموده و وابوجود می Mn+2شرایط 
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ایجاد رنگ صورتی کمرنگ تیتر را ادامه دهید. چنانچه قبل از حرارت دادن محلول یك قطره 

4MnO شود. چون واکنش بین پرمنگنات و اسید اگزالیك بریزید رنگ محلول کاملا صورتی می

صورتی  رود. رنگبوجود آمده و واکنش پیش می Mn+2پذیرد. اما با حرارت دادن صورت نمی

 ثانیه ثابت بماند. 30کمرنگ نقطه پایانی باید به مدت 

لات، با استفاده از حجم پتاسیم پر منگنات مصرف شده و حجم و مولاریته محلول سدیم اگزا

 مده است.آ قبلاًها و واکنش کامل مولاریته واقعی پرمنگنات پتاسیم را محاسبه کنید. نیمه واکنش

 ( Blank Testآزمایش شاهد )

طریق  توانید یك محلول بلانك تهیه کرده و آن را نیز بهبرای محاسبه خطای تیتراسیون می

مولار را  4میلی لیتر اسید سولفوریك  5میلی لیتر آب مقطر و  20فوق تیتر نمایید. برای این منظور

ات نگندرجه سانتی گراد گرم کنید. سپس به آهستگی با پرم 80الی  60در ارلن ریخته و تا حدود 

ده پتاسیم تیتر کنید تا رنگ محلول مشابه با رنگ محلول مورد تیتراسیون گردد. حجم مصرف ش

 برای بلانك را از حجم مصرف شده برای اسید اگزالیك کم کنید.

 ب ( اندازه گیری آهن موجود در نمونه 

ایش سمیلی لیتر را تحویل بگیرید. هدف اک 100به عنوان مجهول در بالن ژوژه  IIنمك آهن 

2+Fe  باشد.توسط پرمنگنات می 

   0.44-E =                 + e+3 Fe  → +2Fe      5 

1.5E = +  O2+  4 H+2  + 5e  ↔ Mn ++ 8H -4MnO      2 

 O       ΔE > 02+ 4H+3  + 5Fe +2  ↔  Mn  ++ 8H+2  +  5Fe  -
4MnO 

 پس از نظر ترمودینامیکی مطلوب و خودبخودی است.
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لیتر میلی 5لیتر آب مقطر به همراه میلی 10لیتر از مجهول را به ارلن منتقل کرده و میلی 10

ت استاندارد مولار و یك میلی لیتر اسید فسفریك به ارلن اضافه کنید و با پرمنگنا 4اسید سولفوریك 

 شده داخل بورت تیتر کنید. از روی حجم مصرفی پرمنگنات و مولاریته تعین شده مقدار نمك

 گزارش کنید. gr/100( را بر حسب II)نمك موهر II آهن

 سوالات

 شود؟توسط پرمنگنات چرا از معرف رنگی استفاده نمی IIدر تیتراسیون تعیین غلظت آهن  – 1

 کنیم؟چرا برای اسیدی کردن محیط از اسید کلریدریك استفاده نمی – 2

 تواند استاندارد اولیه باشد؟چرا پرمنگنات پتاسیم نمی – 3

 شود؟از چه ترکیباتی برای استاندارد کردن پرمنگنات استفاده می – 4

 باشد؟های آبی پرمنگنات استاندارد نمیچرا محلول – 5

 چرا نباید محلول تیتر کننده خیلی غلیظ باشد؟ توضیح دهید. – 6

 داد؟گراد حرارت درجه سانتی 60به چه دلیل محلول حاوی یون اگزالات را باید تا حدود  – 7

 توسط پرمنگنات چیست؟ IIگیری آهن دلیل اضافه کردن اسید فسفریك در اندازه – 8

 واکنش بین پرمنگنات و نمك موهر را نوشته و نسبت مولی بین آنها را تعین نمایید. – 9

 درجه برسد؟100به چه دلیل درتیتراسیون پرمنگنات با اسید اگزالیك نبایستی اسید اگزالیك به دمای – 10

 شود؟آزمایش شاهد به چه دلیل انجام می – 11

 واکنش پرمنگنات در محیط اسید و قلیایی را بنویسید. – 12

 توان از اسیدهای آلی برای اسیدی کردن واکنش منگانومتری استفاده نمود؟آیا می – 13
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 یدومتری آزمایش هشتم:

 است. ید آزاد شبیه دیگرهای حجمی آمادگی ید برای مبادله یون، مبنای یك سلسله سنجش

الکترون بگیرد  کنند)معرف های احیا کننده(تواند از اجسامی که به راحتی الکترون آزاد میها میهالوژن

دارند  به اجسامی که قابلیت گرفتن الکترون I-و بنابراین خودش اکسید کننده باشد و همچنین یون 

 کند.عنوان گروه احیا کننده عمل می دهد و خودش بههای اکسید کننده( الکترون می)معرف

که شامل تبدیل  ءهای حجمی روش یدومتری را فرایند اکسیداسیون و احیامبنای سنجش

 دهد. باشد، تشکیل میعنصر ید به یون یدید می

I2 + 2e  ↔ 2I-    E = +0.54v              

2I- ↔  I2 + 2e   E = - 0.54v 
/2Iپتانسیل اکسیداسیون استاندارد سیستم 

-I ًهای اکسید نپایین است. لذا ید در مقابل یو نسبتا

 به عنوان یك معرف I-بر عکس یون  .ضعیفی است اکسید کننده نسبتاً   4KMnOیا 7O2Cr2Kکننده 

/2Iچون سیستم  شود.در نظر گرفته می Mn+2و  Cr+3تری نسبت به کننده قوی ءاحیا
-I های در میانه

 نده عمل کند. کن ءتواند به عنوان اکسید کننده یا احیاقرار دارد، می ءجدول پتانسیل استاندارد احیا

 معرفی ید و شرایط سنجش های یدومتری

باشد. در فشار اتمسفر بدون ذوب شدن ی میزید جامدی سیاه رنگ بوده و دارای جلای فل

( 2I) باشد. چون به شکل مولکولی( میg/lit0.33آب کم )شود و قابلیت حل شدن آن در تصعید می

اضافه   I- آید. برای حلالیت بیشتر آن در آب، بایستی در می  2I(aq)شود و به صورت در آب حل می

-کرد. حلالیت  
3I .در آب خیلی بیشتر است 

-  )قهوه ای( 
3↔  I  -+  I  2I 

3↔  KI   +  KI2  I 
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 معمولاً  I-و اسید، سرعت واکنش بین اکسید کننده و یون  KIبا وجود استفاده از مقدار زیادی 

زاد شود آدهند تا ید کم است. بنابراین بعد از اضافه کردن اکسید کننده محلول را قدری استراحت می

هداری تیره نگشود. محلول آماده شده قبل از تیتراسیون باید در ظرف و سپس ید آزاد شده تیتر می

دیگر،  تبدیل شود. از طرف 2I به  I-شود که شود و یا در داخل کمد گذاشته شود زیرا نور باعث می

 از آنجا که ید میل به تصعیدشدن دارد، لذا تیتراسیون باید در دمای پایین انجام شود. 

 OH-ن های قلیایی، ید با یوهای خنثی نگهداری نمود. در محیطمحلول ید را باید در محیط

    شود.دهد و سپس به یدات تبدیل میواکنش داده و هیپویدیت ناپایدار را تشکیل می

O2+  H  -+  I   -→ IO -+ 2OH 2I 
ه چون اکسید کنند .کند( بوجود آمده تیوسولفات را به سولفات تبدیل میIO-هیپویدید )

 باشد.می 2Iتری نسبت به قوی

O2+  H  2-
4+  2SO  -→  4I  -+  2OH  -

4+  4IO  2-
3O2S 

 دهد:های زیر رخ میدر محیط اسیدی نیز واکنش

O2 + 4e + 4 H+ →  2 H2O   E = 1.23 

2I-  ↔   I2 +  2e   E = - 0.54 

کند. بنابراین محلول آماده را کاتالیز می خوشبختانه سینتیك این واکنش کند است اما نور آن

 در ظرف تیره نگهداری شود و یا در داخل کمد گذاشته شود.شده را باید 
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 انواع تیتراسیون های ید

 شود:های با حضور ید به دو دسته تقسیم میتیتراسیون

  )غیر مستقیم(  iodometryتیتراسیون های یدومتری – 1

ستفاده ید بیشتر بوده ا –ها از زوج ید هایی که پتانسیل آندر این روش، از اکسید کننده

ات تیتر کنیم. یدید را به ید اکسید کرده و سپس ید آزاد شده توسط محلول استاندارد تیوسولفمی

ه از اهمیت هایی هستند ک(، تیتراسیونIIگیری کلر، برم، یدات، هیپوکلریت و مس)گردد. اندازهمی

 و کاربرد بیشتری برخوردار هستند. 

  )مستقیم( iodimetryیدیمتریتیتراسیون  – 2

تر مبرای تعیین مقدار موادی که پتانسیل اکسایش ک 2I در این روش، از محلول استاندارد

-اندازه یتر کرد.تها را بوسیله محلول استاندارد ید آن توان مستقیماً شود. یعنی میدارند، استفاده می

 شود.گیری ارسنیت، سولفیت و تیوسولفات با این روش انجام می

  معرفی تیو سولفات

توان به صورت خالص تهیه کرد. ولی چون ( را میO2H.53O2S2Naسدیم تیوسولفات بلورین )

ن را تهیه آتوان محلول استاندارد دهد، با وزن کردن دقیق نمیآب تبلور خود را به تدریج از دست می

ا با استفاده رکرد، سپس این محلول کرد. بنابراین باید ابتدا یك محلول با غلظت مورد نظر تقریبی تهیه 

امد، پتاسیم های استاندارد اولیه، استاندارد نمود. جهت استاندارد کردن تیوسولفات از: یدجاز محلول

 شود.یدات، پتاسیم فرو سیانید، پتاسیم برومات و پتاسیم دی کرومات استفاده می

 باشد. صورت زیر می رود و واکنش آن بهتیوسولفات برای تیتر کردن ید به کار می
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I2 + 2e  ↔   2I-                  
2 S2O3

-2  ↔  S4O6
-2 +  2e 

I2 + 2 S2O3
-2  ↔ 2I-  + S4O6

-2   
I2 + 2Na2S2O3  ↔  2NaI   +  Na2S4O6 

شود، سدیم تترا تیونات نام دارد. تبدیل که در واکنش فوق حاصل می 6O4S2Naترکیب 

ها نظیر است چون سایر اکسیدکنندهبوسیله ید یك واکنش بی کامل تیوسولفات به تترا تیونات

 دهند.واکنش را به طور کامل انجام نمی

 پایداری محلول تیوسولفات 

 گیرد:ثیر چند عامل قرار میأپایداری محلول تیوسولفات تحت ت

  محیط pHتاثیر  – 1

 پذیرد:( واکنش زیر صورت میpH< 5های اسیدی ) در محیط

S2O3
2- +  H+  →  HS2O3

- → HSO3
- +  S(s) 

های اسیدی غلیظ طی چند افزایش یافته و در محلول H+ سرعت واکنش با افزایش غلظت

گیرد. بنابراین این محلول نبایستی در تماس با اسید قرار گیرد. ولی اگر ثانیه گوگرد تشکیل می

شود. شواهد ایجاد نمیمحلول تیوسولفات به آهستگی به محلول اسیدی ید اضافه شود، خطایی 

 دهد.را نشان می   pH=9-10تجربی حداکثر پایداری محلول تیوسولفات در

 تاثیر اسید كربنیك محلول در آب  – 2

Na2S2O3  +  H2CO3  →  NaHCO3   +  NaHSO3  +  S(s) 

 نماید.در آب تجزیه شده و گوگرد آزاد می 3CO2Hکنید در حضور طور که ملاحظه میهمان
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 تاثیر اكسیژن هوا  – 3

2Na2S2O3  +  O2  →   2 Na2SO4  +  S(s) 
 نماید.توسط اکسیژن اکسید شده و گوگرد آزاد می

 تاثیر میكرو ارگانیسم ها – 4

کند. ها باعث تجزیه تیوسولفات شده وآن را به سولفیت، سولفات و گوگرد تبدیل میباکتری

ه آن ها بسیانید برای جلوگیری از این تجزیه لذا مقداری کلروفرم، مرکوریك یدید یا مرکوریك

 شود.اضافه می

 معرف در این روش چیست ؟

ا های بسیار کم، رنگ زرد پیدای بوده و در غلظترنگ محلول ید در پتاسیم یدید قهوه

 باشد. یعنی درمولار نسبت به ید توسط چشم قابل تشخیص می  5×10-5کند که در محلول می

نگ زرد و توان خاتمه عمل را توسط همین رها بدون استفاده از شناساگر میتیتراسیونای از پاره

وبی های رنگی یا هنگامی که رسیا از بین رفتن آن در محیط اسیدی تشخیص داد. ولی در محلول

 شود، یا اگر بخواهیم دقت بیشتری در تشخیص خاتمه عمل داشته باشیم ازدر محیط ظاهر می

 است. Starchمحلول نشاسته  ،شود. این شناساگر ویژهیدومتری استفاده می شناساگر مخصوص

شود و کمی چسبنده است. به همین که در آب حل می n)6O10H6(Cنشاسته یك پلیمر است. 

آمیلوز تشکیل  αآمیلوز و آلفا  βشود. نشاسته از دو ترکیب بتا دلیل چسب نشاسته هم گفته می

3شده که 
-I  فقط باβ دهد و دومی با یك ترکیب قرمز رنگ که به آسانی آمیلوز کمپلکس آبی می

ها مقاوم آمیلوز خیلی در برابر باکتری βکند. قابل برگشت نیست در تیتراسیون مزاحمت ایجاد می
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شود. پس باید تازه تهیه شود و از نمك جیوه برای مقابله با نیست و تبدیل به آمیلو پکتین می

 ها در آن استفاده گردد. باکتری

 مولکول نشاسته از نظر فضایی به شکل حلقه های مارپیچ است. 

 

2I باشد پیوند وقتی آزاد میI…..I ای کند و فرکانس ارتعاش به گونهبه راحتی ارتعاش می

های دهد وارد حلقهمی *شود. اما وقتی با نشاسته تشکیل کمپلکسای دیده میاست که قرمز قهوه

شود. البته باید گفت در مورد بوجود آمدن رنگ آبی فنری شده و ارتعاشات آن کم و آبی دیده می

ای دیگر دانند و عدهای آن را به علت تشکیل کمپلکس ید و نشاسته میدو نظر وجود دارد، عده

ه های بزرگ نشاستهای ید بر روی مولکولوجود این رنگ را تنها به علت جذب سطحی مولکول

  *I]H4I)20O40H24[(C(شود. دانند که تحلیل بالا این بخش را شامل میمی

 تهیه محلول نشاسته

 5میلی گرم یدید جیوه در یك بشر کوچك ریخته و به آن  10گرم پودر نشاسته را با  2 

شود تا خمیری حاصل گردد. در ای بهم زده میلیتر آب مقطر اضافه کرده و توسط میله شیشهمیلی

شود. خمیر نشاسته به لیتری ریخته و حرارت داده می 1میلی لیتر آب در یك بشر  250همین حال 

یابد گردد. عمل جوشاندن ادامه میآهستگی و با به هم زدن مداوم به آب در حال جوش اضافه می

ای ریخته شده و بر چسب تا محلول کاملا شفاف شود. محلول پس از سرد شدن در یك شیشه قهوه

 خورد.یم
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 معرف چه زمانی به محلول تیتر شونده اضافه گردد؟

یتراسیون تمحلول نشاسته نباید از اول تیتراسیون به محلول اضافه شود، بلکه باید ابتدا عمل 

اسیون را شروع کرد تا رنگ زرد کمرنگ ایجاد شود، سپس محلول نشاسته به آن افزوده شود و تیتر

 تا از بین رفتن رنگ زرد و یا ایجاد رنگ آبی ادامه یابد. 

 دلایل انجام این كار

رفی باشد. از طزیاد است و قدرت اکسندگی آن هم زیاد می 2Iدر ابتدای تیتراسیون غلظت  – 1

ا تواند توسط یك اکسنده هر چند ملایم به آلدئید، کتن و ینشاسته یك الکل است و می

 2I کربوکسیلیك اسید تبدیل شود و تجزیه گردد. اما در نزدیکی نقطه اکی والان که غلظت

 ست.اافتد. چراکه طبق رابطه نرنست پتانسیل به غلظت وابسته فاق نمیشود، این اتکم می

E = E – 0.0591/2 log([I-]2  /  [I2]) 

 های مولکول آن باقیچون مولکول نشاسته بزرگ است ممکن است مقادیری از ید در فضا – 2

براین بماند و به عبارتی در تونل زنجیری نشاسته محبوس گردد و به راحتی خارج نشود. بنا

 خواهد شد. مثبتآزمایش دچار خطای 

 اندازه گیری مس به روش یدومتری 

باشد. یمگیری مس در آلیاژها، سنگ معدن و... ترین کاربردهای یدومتری، اندازهیکی از مهم

 های زیر است:گیری بر اساس واکنشازهاین اند

++ e ↔ Cu 2+Cu 

+ 2e 2+ I -2I 

2+  I +↔  2Cu  -+  2I  2+2Cu 

6O4S2↔  2NaI  +  Na  3O2S2+  2Na  2I                  2  +  I (s)  ↔  2CuI  -+  4I  2+2Cu 
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ه با تولید شدکند. ید ( باید ید ترکیب شده و ید تولید میIIدر محلول اسیدی رقیق، مس )

 شود. تیوسولفات سنجیده می

 روش كار

 3KIOالف( استاندارد كردن محلول تیو سولفات سدیم و تعیین مقدار 

 مولار  01/0میلی لیتر تیوسولفات  250هیه ت -1

ن آن از مولار تیوسولفات تهیه کنید و برای استاندارد کرد 01/0میلی لیتر محلول 250ابتدا 

 استفاده کنید.  2Iمحلول 

 مولار  2I ،01/0حلول ممیلی لیتر  100تهیه  -2

O2+  3H  2COOH) +  3I3COOH  →  6(KCH3+  5 KI  + 6CH  3KIO 
قادیر متهیه کنید.  2Iمولار  01/0لیتر محلول میلی 100های مولی رابطه فوق از روی نسبت

لبه دلیل عدم انحلااز روی روابط استوکیومتری محاسبه گردد. 
2

I  در محلول آبی، بایستی ید در

چنین نماییم. هممیرا ده برابر  KIحل شود. به همین دلیل مقدار محاسبه شده  KIمقدار اضافی 

را  OACHو   KI  ،3KIOمقادیر محاسبه شده دهیم. مقدار اسید را نیز به همین میزان افزایش می

 لیتر به حجم برسانید.میلی 100در یك بشر مخلوط کرده و در بالن 

ن مایر میلی لیتر از محلول استاندارد ید را در ارل 10سپس تیوسولفات را در بورت ریخته و

ه داده و ریخته و تیتراسیون را انجام دهید. تیتر را تا وقتی رنگ محلول ید، زرد روشن شود ادام

ا با لیتر چسب نشاسته اضافه کنید سپس تیتراسیون محلول آبی رنگ رمیلی 2سپس در این مرحله 

 تیوسولفات تا از بین رفتن رنگ آبی ادامه دهید.
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 ب ( تعیین گرم درصد مجهول 

به ارلن  لیتر آن رامیلی 10به حجم برسانید و مقدار  100نمونه مجهول داده شده را در بالن 

 ه کنید.اضاف KI،  %15لیتر میلی 15یتر اسید استیك غلیظ و لمیلی 2مایر منتقل کنید. به ارلن 

دت مباشد، شیشه ساعت را روی ارلن مایر قرار داده و به چون سینتیك این واکنش کند می

اکنش با وتبدیل نشود و فقط در  2Iتوسط نور به  I-دقیقه ارلن را در محیط تاریك قرار دهید تا  5

Cu  2تولید گردد. حالI  .آزاد شده را توسط تیوسولفات استاندارد شده تیتر کنید 

 سوالات

 شرایط تیتراسیون یدومتری چیست؟ – 1

 استاندارد اولیه نیست؟  3O2S2Naچرا  – 2

 شود؟چرا مولاریته محلول استاندارد ید به مرور زمان زیاد می – 3

 معایب و مزایای تیتراسیون یدومتری چیست؟ – 4

 ید در طبیعت به چه شکل یافت می شود؟ – 5

 کنیم؟استفاده نمی HClگیری مس از چرا برای اسیدی کردن محیط در اندازه – 6

 شود؟استفاده نمی 2Iچرا از ید جامد برای ساخت  – 7

 باید کنترل گردد. دلیل این کار چیست؟ pHدر روش یدومتری  – 8

 ها را بنویسید.آید؟ واکنشاسیدی و قلیایی چه خطایی بوجود می pHدر  – 9

ر دبه نظر شما اگر معرف نشاسته در ابتدای تیتراسیون به محیط اضافه شود چه خطایی  – 10

 آید؟ی آزمایش بوجود مینتیجه
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 توان به روش یدومتری اندازه گرفت؟چگونه کلر موجود در وایتکس را می – 11

نتیجه  گیری کلر وایتکس مقداری آب مقطر به ظرف حاوی آنالیت اضافه شود،اگر در اندازه – 12

 آزمایش دارای خطا خواهد شد یا خیر؟ چرا؟

 گیری مس، محیط باید اسیدی باشد؟چرا در واکنش یدومتری اندازه – 13
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 تیتراسون های كمپلكسومتری

قرار دارند، به مدت حداقل یك قرن  های تیتر سنجی که بر مبنای تشکیل کمپلکسروش

اً در ای عمدتاست که مورد استفاده قرار گرفته اند. لکن رشد واقعی آنها در کاربردهای تجزیه

با  ها یك ترکیب شیمایی یك یا چند زوج الکترونهای اخیر بوده است. در بعضی از واکنشسال

باز  وهای اسید ها در واکنشع واکنشترکیب شیمیایی دیگر به اشتراک می گذارد. اگر چه این نو

حصول د و مانهای تشکیل کمپلکس معروفبه عنوان واکنش معمولاًلوییس طبقه بندی شده است اما 

 . واکنش کمپلکس نام دارد

یگند معروف دهند به عنوان کمپلکس کننده یا لها را در اختیار قرار میهایی که الکترونگروه

های یون شود.کند یون مرکزی یا اتم مرکزی نامیده میهنده را قبول میهستند. یونی که الکترون د

آب،  تواند به صورت مولکول های خنثی نظیرکاتیون های فلزی هستند. لیگند می معمولاًمرکزی 

ست اآمونیاک، یا به صورت یون نظیر کلرید، سیانید و یا هیدروکسید باشد. بار کمپلکس ممکن 

 باشد. یا منفی  خنثی، مثبت و

شوند. بندی میهایی که به اشتراک می گذارند تقسیملیگندها بر اساس تعداد زوج الکترون

به لیگندی که یك زوج الکترون به اشتراک گذاشته باشد لیگند یك دندانه و به لیگندی که بیش از 

دندانه که گویند. لیگندهای چند یك زوج الکترون به اشتراک گذاشته باشد لیگند چند دندانه می

ای، گذارند به ترتیب لیگندهای دو دندانهدو، سه، چهار، پنج و یا شش زوج الکترون به اشتراک می

شود. یون فلز مرکزی با لیگند چند دندانه در بیش از ای گفته میسه دندانه ای، ... ، شش دندانه

تشکیل حلقه منجر  معمولاً یك محل اتصال برقرار نموده و تشکیل یك ساختمان حلقوی می دهد. 
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گویند. یك کمپلکس  «اثر کی لیت»به افزایش پایداری کمپلکس شود. این مطلب را به طور کلی 

ای حاوی یك یون تواند حاوی یك یا بیش از یك یون فلز مرکزی باشد. کمپلکس یك هستهمی

 فلزی می باشد. شیمی تجزیه بیشتر با این کمپلکس سر و کار دارد.

یل های تیتراسیون شرایط لازم را در تشکتی مانند سایر انواع واکنشکمپلکسومتری بایس

 کمپلکس داشته باشد. 

 نجام داد.اپایداری فعل و انفعالات بر اصل استوکیومتری استوار باشد تا بتوان محاسبات لازم را  – 1

 کمپلکس حاصل به قدر کافی پایدار باشد و بی نهایت جزئی یونیزه شود. – 2

 سرعت فعل و انفعالات زیاد باشد. – 3

 با اندیکاتور(. معمولاًخاتمه عمل به سادگی و روشنی تشخیص داده شود) – 4

ظر نفعل و انفعال تشکیل شده از کمپلکس حتی الامکان دارای مراحل کمتر باشد. از نقطه  – 5

که با دهد بر واکنشگری لیت میتجزیه حجمی، مزیت عمده یك واکنشگر که تشکیل یك کی

د کند در آن است که تشکیل کی لیت اصولا یك فراینیون فلزی تولید یك کمپلکس ساده می

های هتواند با تولید یك یا بیشتر از گونای است، در حالی که تشکیل کمپلکس مییك مرحله

 واسطه همراه باشد. هرچه مراحل تشکیل یك کمپلکس کمتر باشد، کمپلکس پایدارتر است.

ی ضمن ایجاد ترکیب یك کمپلکس هیچ گونه رسوبی بوجود نیاید تا پدیده هایی نظیر جذب سطح – 6

فلز  و غیره در ضمن تیتراسیون ایجاد مزاحمت نکند. فاکتورهای دیگر نظیر طبیعت لیگند و یون

 مرکزی ، طبییعت شیمیایی و ساختمان هندسی کمپلکس بر پایداری کمپلکس اثر دارد.
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. اثر محلول آمونیاک 3NHگفته شد عوامل کمپلکس کننده می توانند یك دندانه باشند مثل 

 نوشت:روبرو  توان به صورتبر نیکل را می

 

 (:enویا اینکه دو دندانه مانند اتیلن دی امین با علامت اختصاری )

H2N – CH2 - CH2 – NH2 

 (:denآمین با علامت)و یا اینکه سه دندانه مانند دی اتیلن تری 

NH2 (CH2)2NH (CH2)2NH 

 (tnenو یا چهار دندانه مانند تری اتیلن تترا آمین با علامت)

NH2 [(CH2)2NH2]2(CH2)2NH 

 EDTAلیگند 

رود، های فلزی به کار میاز عوامل کمپلکس کننده متعددی که در تیتراسیون مستقیم یون

باشد که نامحلول در دیگر آن اتیلن دی نیتروتترا استات میآمین تترا استیك اسید و یا نام اتیلن دی

در میان پلی آمینو کربوکسیلیك  EDTAشود. نمایش داده می EDTAآب بوده و با علامت اختصاری

 آن: اسیدها دارای بیشترین کاربرد است. اسید ضعیفی است که در

10.26=  4PK             6.16=  3PK            2.67=  2PK 2.0=  1PK 
شود. دهد که دو پروتون اول خیلی آسانتر از دو پروتون دیگر رها میاین مقادیر نشان می

علاوه بر چهار هیدروژن اسیدی، هر اتم نیتروژن دارای یك زوج الکترون غیر مشترک است. لذا 

لیگاند توان آن را یك مولکول دارای شش زوج آزاد برای ایجاد پیوند با یون فلزی است و می

   شش دندانه در نظر گرفت.

  

NiN :
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HOOC – CH2                                             CH2– COOH 

N – 2CH – 2CH –N  

HOOC – CH2    CH2– COOH 

 

 EDTAاغلب در هنگام ارجاع به   4Y-و  3HY-و  2Y2H-و Y3H- و Y4Hهای اختصاری علامت

به دلیل محلول  O2H2Y.2H2Naشود. از نمك دی سدیك دو آبه های آن به کار برده میو یون

 توان استفاده کرد. بودن در آب برای تهیه مستقیم یك محلول استاندارد می

های فلزی صرف نظر از به عنوان تیتر کننده این است که با یون EDTAیك خاصیت ویژه 

ها را به این توان این واکنشمیشود. در محلول اسیدی ضعیف ترکیب می 1:1بار کاتیون به نسبت 

  صورت نوشت:

M2+ + H2Y
2- ↔  MY2- + 2H+ 

M3+ + H2Y
2-   ↔    MY- + 2H+ 

M4+ + H2Y
2-   ↔     MY + 2H+ 

 EDTAها حداقل تا حدودی با پایداری زیاد داشته و کلیه کاتیون EDTAترکیبات افزایشی فلزی  

کمپلکس های حاصل پایداری کافی جهت استفاده در دهند. بجز در مورد فلزات قلیایی. واکنش می

های حجمی را دارند. بدون شك این پایداری زیاد ناشی از وجود چند گروه کمپلکس کننده در تجزیه

 کند.شود که به طور موثری کاتیون را احاطه و منزوی میهایی میمولکول است که منجر به ساختمان
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ه درجه یونیزاسیون)باتوج pHحائز اهمیت است. زیرا  EDTAدر مورد تیتراسیون  pHکنترل 

یین کند. به عبارتی درجه یونیزاسیون عامل مهم تعرا تعیین می EDTAهای اسیدی ( گروهpKبه 

محلول  pHمحلول بستگی دارد. هرچقدر  pHها به مقدار کمپلکس است. پایداری اکثر کمپلکس

 یابد.یماسیدی ترکیبات کمپلکس کننده نیز افزایش زیادتر شود درجه یونیزاسیون گروه های عوامل 

دهد. اما گاهی با تمام فلزات بطور غیر اختصاصی واکنش می EDTAهمانطور که گفته شد 

ر تیتراسیون دتوان تنها یك یون فلزی مورد نظر را انتخاب نموده و آن را محلول می pHاوقات با تنظیم 

ی نسبتا هایهایی از قبیل کلسیم و منیزیم که کمپلکسکاتیونشرکت داد. به عنوان مثال برای تعیین 

ی هایی که کمپلکس هاکنند، به یك محیط قلیایی نیاز است و در مقابل کاتیونضعیف ایجاد می

 د.توان در یك محیط اسیدی ملایم تیتر کرکنند مانند روی و نیکل را میپایدارتری ایجاد می

 توان از عاملهای فلزی در تیتراسیون یون دیگر میبه منظور جلوگیری از مزاحمت یون

 لکسومتریکه در واکنش کمپ دهدهای مزاحم محصولی میپوشاننده نیز استفاده نمود. این عامل با یون

یون  توان بعد از پایان تیتراسیون با یك عامل دیگرکنند. البته در صورت لزوم میشرکت نمی

را   2Ca+ محلول همراه است. به عنوان مثال pHمزاحم را به حالت اول در آورد. این عمل با تغییر 

با افزایش سیانور جهت کمپلکس کردن با آنها بصورت   2Cu+ , 2Zn +2Ni+توان در مجاورت می

-2]4Ni(CN)[   2-و]4Zn(CN)[   2-و]2Cu(CN)[  ای هسنجش نمود. یون سیانور با عده زیادی از یون

ه های کمیابی است که با عدیکی از کاتیون 2Hg+کمپلکس می دهد.  Ni +2, Hg +Ag ,2+فلزی مانند 

توان در یکند از این رو متولید کمپلکس می  Cl -, Br -, I -, CN -SCN ,- ها مانند زیادی از آنیون

 استفاده نمود.  2Hg +های فوق از تیتراسیون یون
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 1/0معرف بایستی کمتر از  –ثابت تشکیل کمپلکس یون فلزی  EDTAبرای تیتراسیون با 

 باشد تا یك تیتراسیون موفق داشته باشیم. به عبارت دیگر EDTA –ثابت تشکیل کمپلکس فلز 

 اگر این نسبت کوچك باشد تاخیر در نقطه پایان صورت می گیرد.

(MEDTA) f0.1 K <(MIn)  fK 

 تعیین نقطه پایانی در تیتراسیون های كمپلكسومتری 

توان از اسپکترومتری و سایر اگر در طول تیتراسیون یك کمپلکس رنگی تشکیل شود می

ین نقطه های شیمیایی نیز برای تعیهای دستگاهی برای تعیین نقطه پایان استفاده کرد. معرفروش

کسومتری توان به عنوان معرف در کمپلروند. بعضی از لیگندها را میپایان تیتراسیون به کار می 

 –لز دهد. البته کمپلکس یون فبکار برد. لیگند معرف با یون فلزی تشکیل یك کمپلکس رنگی می

ت معرف نباید پایدارتر از کمپلکس بین یون فلزی و عامل کمپلکس کننده که به صورت تیتران

ی ف با یون فلزی محلول در ظرف تیتراسیون بصورت کمپلکس رنگرود باشد. لیگند معربکار می

 آید. در صورتی که یون فلزی در تیترانت وجود نداشته باشد کمپلکس یون فلزی معرفدر می

 شود.رنگی تشکیل نمی

نماید معرف دهد که در تیتراسیون شرکت میمعرفی که با یون فلزی تشکیل کمپلکسی را می

ای های فلزی در ناحیههای آلی هستند که با یوناین شناساگرها مولکول عموماًمتالوکرومیك گویند. 

نیز وارد واکنش  H+های های فلزی با یونها علاوه بر یونتغییر رنگ می دهند. این معرف  pHاز 

باشند که در  pHای از دهند. از این نظر بایستی در محدودهشوند و همان تغییر رنگ را میمی

 EDTAهای های کاربردی در تیتراسیونترین معرفنباشند. از متداول  H+هایرقابت با یون
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شود های فلزی قرمزرنگ میباشد. این معرف با اکثر یونمی  Eriochrome Black T (EBT)معرف

نمایید هده میرا در زیر مشا EBTتصویر لیگند  دهد.ها کمپلکس پایدار میولی فقط با بعضی از آن

 باشد.که یك لیگند چهار دندانه می

SO
3

N

O
2
N

OH

N

OH

M

 

باشد. محدودیت این معرف اینست که از قرمز به آبی بنفش می EBTتغییر رنگ معرف 

زاد آزوج الکترون  4شود. این معرف دارای های آن در اثر ماندن پس از مدتی تجزیه میمحلول

ثابت  و دو زوج از دو اتم اکسیژن( و دو عامل فنلی آن دارای دوبوده )دو زوج از دو اتم ازت 

 باشد. یونیزاسیون مختلف می

cd +2, Co +2, Pb +3, Al +2, Fe +2Zn ,2 + ,هایی نظیرو کاتیون EBTهای تشکیل شده بین کمپلکس

+2Mg  +2Cu  +2Mn اری دهند و گاهی این پایدبه سبب اثر کی لیت پایداری زیادی از خودشان نشان می

 (. Fe , Alشود)مانند شکسته نمی EDTAبقدری زیاد است که کمپلکس رنگی بوسیله 

 یك اندیکاتور در کمپلکسومتری باید این مشخصات را داشته باشد: 

لزی با های فتغییر رنگ به نحوی باشد که قبل از نقطه خاتمه زمانیکه تقریبا تمام یون – 1

EDTA اند شدت رنگ محلول زیاد باشد.ایجاد کمپلکس کرده 
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 اختلاف رنگ اندیکاتوردر حالت آزاد و کمپلکس شده به اندازه کافی زیاد باشد.  – 2

اندازه کافی پایدار باشد. در غیر این صورت تغییر  فلز باید به -کمپلکس اندیکاتور – 3

فلز  -ورال باید پایداری کمپلکس اندیکاتولی در هر حرنگ در نقطه اکی والان واضح نخواهد بود. 

لکس بتواند یون فلز را از کمپ EDTAفلز باشد تا در نقطه پایان EDTAکمتر از پایداری کمپلکس

فلز خارج سازد و پایان تیتراسیون مشخص گردد. تغییر در تعادل بین کمپلکس  –اندیکاتور

 فلز باید سریع و به یکباره صورت گیرد. EDTAفلز و –اندیکاتور

زدیکتر الامکان نهای فلزی بسیار حساس باشد تا تغییر رنگ حتیاندیکاتور نسبت به یون – 4

 به نقطه اکی والان صورت گیرد. 

 در تیتراسیون  EDTAروش های كاربرد 

 تیتراسیون مستقیم  -الف

بطور مستقیم در مجاورت معرف فتالوکلریك سنجید.  EDTAتوان با یون فلزی را می 25

طه شود که راهی برای تعیین نقهایی محدود میروش تیتراسیون مستقیم به آن دسته از واکنش

 دهند.می سریعا واکنش EDTAهای فلزی که با پایانی آنها وجود دارد و همچنین به آن گروه از یون

 تیتراسیون برگشتی  –ب 

کمپلکس پایدار  EDTAرود که با های فلزی به کار میی سنجش یونروشی است که برا

می دهند. ولی معرف مناسبی برای نقطه پایان ندارند. در این حالت مقدار معین و مازاد بر احتیاج  

EDTA گردد. باقیمانده به یون فلزی اضافه میEDTA  2 +معمولاًرا با یك یون فلزی دیگرMg  که
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 EDTAمی سنجند. در این روش بایستی کمپلکس فلز   EBTغلظت مشخص دارد در مجاورت 

کند. باشد. در غیر این صورت تیتراسیون برگشتی یون فلز را جابجا می Mg- EDTAپایدار تر از 

از تشکیل  EDTA برای فلزاتی که در حضور بعضی از آنیون ها رسوب ایجاد می کنند و در حضور

 توان از این روش استفاده نمود.شود مییری میرسوب جلوگ

 تیتراسیون جابجایی –ج 

ن توان با افزودبدهد، میMg- EDTAکمپلکسی پایدار تر از  EDTAدر صورتی که یون فلزی با 

را آزاد نموده و سپس به  2Mg +به یون فلزی طبق واکنش زیر  Mg-EDTAمقدار اضافی از کمپلکس 

 باشد، اندازه گرفت.آزاد شده را که متناسب با یون فلزی می 2Mg+استاندارد مقدار  EDTAکمك 

+2+ Mg -2↔   MY 2++ M -2MgY 

 تیتراسیون قلیا سنجی –د 

آزاد شده را  H+شود و یون به محلول خنثی یون فلزی اضافه می Y2H2Naمحلول کافی از 

 کنند. گیری میبا محلول استاندارد باز اندازه

 آزمایش نهم: تیتراسیون به روش مستقیم

 اندازه گیری نیترات منیزیم و نیترات كلسیم

 O2H.62)3Mg(NO توسط نیترات منیزیم شش آبه   EDTA استاندارد كردن –الف 

قدار محاسبه مولار تهیه کنید. به این ترتیب که م 01/0میلی لیتر از نیترات منیزیم  100ابتدا 

 انید.میلی لیتر به حجم برس 100توزین کرده و دقیقا در بالن ژوژه  شده را با ترازوی آنالیت
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یلی م 10را به طور دقیق محاسبه کنید. بدین صورت که EDTAحال توسط نیترات منیزیم مولاریته

اضافه کرده  10افربمیلی لیتر از  5لیتر از نیترات منیزیم را توسط پیپت برداشته و در ارلن بریزید و به آن 

باشد. با تیتر کنید. نقطه پایان تغییر رنگ از قرمز به آبی می EDTAاضافه نموده و با EBTقطره 4–3و 

 عیین کنید.تمصرفی مولاریته دقیق آن را پس از انجام تیتراسیون و گرفتن میانگین  EDTAاستفاده از حجم

رده و با کلوط گرم کلرید آمونیوم مخ 7لیتر آمونیاک غلیظ را با میلی 57:  10طرز تهیه بافر 

 لیتر برسانید. این محلول بایستی در زیر هود تهیه شود.میلی 100آب مقطر به حجم 

 O2H.42)3Ca(NO تعیین گرم درصد كلسیم نیترات به روش مستقیم :  –ب 

مجهول به صورت جامد در اختیار شما گذاشته می شود. پس از حل کردن به بالن ژوژه 

میلی لیتر  5، میلی لیتر از آن را با پیپت برداشته 10میلی لیتر برسانید.  100منتقل کنید و به حجم 

سنجیده شده تا تغیر رنگ  EDTAا همان باضافه نموده و  EBTقطره معرف  4-3و  pH = 10بافر 

میانگین   EDTAبه آبی تیتر نمایید. تیتراسیون را سه مرتبه انجام دهید و بین مقادیر مصرفی  قرمز

 گرفته و مقدار مجهول را گزارش کنید.

 تعیین سختی آب شهر آزمایش دهم:

ها از آنجا دارند. در آب <1n شود کهدر آب گفته می nM+های سختی به غلظت تمام یون

کنند بجز رسوب می nM(OH)حضور دارد، تمام فلزات بصورت   OH-است و <7pH  معمولاًکه 

2Mg(OH)  2وCa(OH)  چون خیلی محلولند. بنابراین غلظتMg وCa  در آب خیلی بیشتر است و

شود. برای های کلسیم و منیزیم در یك لیتر آب گفته میگرمدر واقع سختی آب به مجموع میلی

 سختی کل -3سختی موقت   – 2م سختی دائ -1نوع سختی وجود دارد :  3آب 
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شاندن سختی موقت مربوط به مقدار ترکیبات بیکربنات کلسیم و منیزیم می باشد و در اثر جو

کنند. سختی دائم مربوط به سولفات، کلرید و های نامحلول رسوب میآب به صورت کربنات

. سختی ماندمحلول باقی مینیترات منیزیم و کلسیم بوده که در اثر جوشاندن آب باز هم به صورت 

 کل مجموع سختی دائم و سختی موقت است.

 تعیین سختی كلسیم و منیزیم

تیتراسیون انجام گیرد، هر  =10pHوجود دارند اگر در   2Ca+و  2Mg+های چون در آب یون

  <11pHدر صورتی که  .آیدکنند و سختی کل به دست میها در واکنش شرکت میدو این یون

در واکنش کمپلکسومتری   2Ca+به صورت هیدروکسید رسوب کرده و فقط یون   2Mg+باشد، یون 

 بدست آورد.  2Ca+و  2Mg+توان سختی آب را جداگانه برحسبکند و به این ترتیب میشرکت می

 5س بریزید. سپ250دقیقا یك نمونه آب شهر را برداشته و در ارلن مایر  50به کمك پیپت 

ص تیتر استاندارد تا تشکیل رنگ آبی خال EDTAاضافه نمایید و با  EBTقطره  4میلی لیتر بافر و 

 (Vباشد )می 2Ca+و  2Mg+هایبرای کل یون EDTAنمایید. حجم 

 2 در محلول سود 10د با این تفاوت که به جای بافربار دیگر آزمایش فوق را تکرار کنی

به آبی  مولار و به جای معرف قبل، از معرف موراکساید استفاده نمایید و تغییر رنگ را از قرمز

 ( 1Vمی باشد ) 2Ca+مصرفی برای  EDTAبنفش مشاهده کنید. حجم 

 2Mg 2= V 1V-V+مصرفی برای   EDTAلیترمیلی

و بار دیگر  ppmسختی را بر مبنای کلسیم کربنات بر حسب  EDTAاز روی حجم مصرفی 

بر حسب منیزیم کربنات گزارش کنید. حال می توان سختی دائم و سختی موقت را بدون تفکیك 

 به دست آورد. 2Ca+و  2Mg+یون های 
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 تعیین سختی دائم و موقت

تا  گذاریمشعله میمیلی لیتر ریخته و روی  100میلی لیتر آب شهر را داخل بشر 50ابتدا 

ز اباشد ها میها رسوب کنند)در اثر جوشیدن سختی موقت آب که مربوط به بیکربناتبیکربنات

ر کنیم تا محلول سرد شود. سپس ددقیقه جوشیدن شعله را خاموش می 15رود.( پس از بین می

 کنیم. نقطهمولار تیتر می EDTA 01/0توسط  EBTو معرف  pH = 10لیتر بافر با میلی 5حضور 

ختی سکنیم. از این جا را یاد داشت می EDTAپایانی از صورتی به آبی خواهد بود. حجم مصرفی 

شرایط  داخل ارلن ریخته و تحت میلی لیتر آب شهر را مستقیماً 50شود. حال دائم آب محاسبه می

گزارش کلسیم کربنات  ppmسختی کل بر حسب  EDTAکنیم. از روی حجم مصرفی فوق تیتر می

 نمایید. سختی موقت نیز بدین ترتیب محاسبه می شود.

 سختی کل –سختی موقت = سختی دائم 

 الات:ؤس

 آیا نتیجه آزمایش دچار خطا خواهد شد؟ چرا؟ pHدر صورت تنظیم نکردن  – 1

در محلول مزاحمت ایجاد  2Ca+حضور EDTAتوسط محلول استاندارد  2Mg+یا در تیتراسیون آ – 2

 چرا؟ کند؟می

 دهد؟درجه سختی آب را چه املاحی تشکیل می – 3

 توضیح دهید. چند نوع سختی آب داریم؟ – 4

 کنید؟در آب چه راهی پیشنهاد می EDTAها و تیتر آنها با برای جداسازی کاتیون – 5

 را توضیح دهید. pH = 10طرز تهیه بافر  – 6
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 تواند استاندارد اولیه باشد؟نمی EDTAچرا  – 7

 های کی لیت را تعریف کنید؟کمپلکس – 8

 های کمپلکسومتری کاربرد دارند نام ببرید.هایی را که در تیتراسیونروش – 9

 تعیین مقدار کرد؟ EDTAتوان به کمك چه فلزاتی را می – 10
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 روش های تجزیه وزنی

 گراویمتری

یك عنصر  وزن سنجی یکی از شاخه های تجزیه کمی است که در آن جسم مورد سنجش به

یا یك جسم خالص معلوم تبدیل می شود و سپس با وزن کردن جسم حاصل مقدارهای مورد نظر 

 گردد.مشخص می

مهمترین روش گراویمتری روش رسوب . شودهای مختلف انجام میتجزیه وزنی به روش

 هباشد. در این روش توسط اضافه کردن یك معرف، جزء مورد نظر را از بقیه اجزا بگیری می

صورت رسوبی که ترکیب شیمیایی آن معلوم است، جدا کرده و سپس رسوب را صاف کرده، 

موده ( در یك بوته چینی، وزن نCalcinationکنند. بعد از انجام تکلیس )شستشو داده و خشك می

ردن کمهمترین کار فراهم  این روشدر  کنند.و نهایتا درصد وزنی جزء مورد نظر را محاسبه می

 سب برای انجام عمل رسوب گیری می باشد.شرایط منا

توانند بر روی میزان حلالیت یك رسوب اثر محیط می pHعواملی نظیر قدرت یونی و 

 شود. چون دربگذارند. هرچه قدرت یونی یك محلول بیشتر شود حلالیت رسوب در آن بیشتر می

 دا می کند.این حالت ضریب فعالیت از یك کمتر شده و در نتیجه حلالیت افزایش پی

Ksp(AB) = aA.aB [A][B].fA.fB              S = [A] = [B] = √
Ksp(AB)

fAfB
 

تواند بر روی حلالیت رسوب هیدروکسیدهای فلزی نظیر عامل دیگری که به شدت می

3Fe(OH)  3وAl(OH) های کم محلول های کم محلول حاصل از اسیدهای ضعیف)نظیر نمكو نمك

2-های آنیونها با حاصل از کاتیون
3CO ،-2

4O2C ،-2S  3-وPO اثر بگذارد )pH د. باشمحیط می 
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 ود.شگیری کاملتر)حلالیت کمتر( میمحیط افزایش پیدا کند رسوب pHدر این گونه موارد هرچه 

در رسوب گیری شرایط عمل باید طوری باشد که از یك طرف حلالیت رسوب تشکیل شده 

طرف دیگر تا آنجا که ممکن است رسوب های تشکیل شده به کمترین مقدار ممکن برسد و از 

 هاییتر و ناخالصیتر باشند صاف کردن آنها راحتدرشت باشند. چون هرچه ذرات رسوب درشت

  گردد.موجود در رسوب کمتر می

دهد که اندازه ذرات جامد تشکیل شده در یك فرآیند رسوب گیری بالا تجربه نشان می

ن حلالیت در حین رسوب گیری، کم بودن غلظت واکنشگرها و اضافه نمودبودن دما، زیاد بودن 

آهسته عامل رسوب دهنده توام با خوب بهم زدن عواملی هستند که باعث درشت شد رسوب 

ابطه فوق مشاهده نمود. طبق ر «فوق اشباع نسبی»توان در رابطه تاثیر این عوامل را می شوند.می

  Qشوند. بعبارت دیگر هرچهتر میها بلوریشود، رسوب کوچکتر R.S.Sاشباع نسبی، هرچه 

 گیرند.ها بلوری شده و از حالت لجنی فاصله میبیشتر شود، رسوب Sکوچکتر و 

R.S.S = (Q-S) / S 
Q  غلظت لحظه ای عامل رسوب دهنده در محلول و S باشد. غلظت ماده حل شونده می

جه بزرگ و در نتیS را کوچك و حرارت و هم زدن مداوم را  Qافزودن آرام عامل رسوب دهنده، 

 کنند.تر میها را بلوری و درشترسوب

هرچه حلالیت یك رسوب کمتر باشد، ذرات جامد حاصل از آن بیشتر حالت کلوییدی به 

گیرند. )در حالت کلوییدی ذرات جامد انقدر کوچك هستند که با چشم غیر مسلح رویت خود می

شود. در این حالت احتمال هم رسوبی آنیونی و کاتیونی برای رسوب خیلی زیاد میشوند( و نمی

از طرفی ذرات جامد در حالت . شود()چون سطح موثر رسوب در این حالت خیلی زیاد می
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در این گونه موارد  دهند.گونه تمایلی به ته نشینی )راسب شدن( از خود نشان نمیکلوییدی هیچ

ا به طریقی با لخته کردن)انعقاد( به صورت یك توده صاف شدنی غیر بایستی ذرات کلویید ر

در مواردی  مثلاًبلورین که به راحتی در محلول ته نشین شود درآورد و سپس آن را صاف نمود. 

و سولفید اکثر ( III(، آلومینیوم و کروم )IIIدار آهن )باهیم ترکیباتی نظیر هیدروکسیدهای آوکه بخ

 سنگین را به صورت وزن سنجی مورد سنجش قرار دهیم، چون حلالیت این ترکیباتهای فلزات یون

بسیار کم است و رسوب آنها کلوئیدی است، باید از پارامترهای تجربی نظیر گرم کردن، بهم زدن، 

 و افزایش یك الکترولیت مناسب به محیط جهت لخته کردن ذرات جامد کلوئید استفاه کرد.

گردد که دارای حلالیت خیلی پایینی تشکیل می 3Fe(OH)ن، رسوبدر سنجش گراویمتری آه

ل های لازم بعمگیری از آن اگر دقت( و به همین جهت در هنگام رسوبspK =3.8×10-38باشد)می

ند شوگیری اغلب ذرات جامد کلوئیدی حاصل میشود. چون در این رسوبنیاید خطای کار زیاد می

یونی و های ناشی از هم رسوبی آنها )نظیر ناخالصیاز ناخالصی توانند با برخیکه به راحتی می

 های مزاحم وجودکاتیونی( آلوده شده و باعث خطای سنجش شوند. در سنجش یون فریك اگر یون

وبی گیری در محیط اسیدی با هم رسوبی آنیونی و در محیط قلیایی با هم رسداشته باشند، رسوب

ل املاح قلیایی برای جلوگیری از هم رسوبی کاتیونی به محیط عم گردد. در محیطکاتیونی همراه می

شدن یا انعقاد  شود. املاح آمونیاکی علاوه بر اینکه باعث لختهآمونیاکی )نظیر کلروآمونیوم( اضافه می

 کند.شود، از هم رسوبی کاتیونی هم جلوگیری میذرات جامد کلوئیدی می

+های یون
4NH شوند در مرحله های دیگر جذب رسوب میکه در این حالت بجای کاتیون

گیری هم رسوبی آنیونی شود. برای اینکه در حین رسوبتکلیس به صورت بخار از رسوب جدا می
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که زیادی انجام داد. چون در صورتی انجام نشود، بایستی اضافه کردن آمونیاک را با سرعت نسبتاً

طولانی اسیدی باقی  آهستگی انجام شود. محلول برای یك مدت نسبتاً اضافه کردن آمونیاک به

 پذیرد.ماند و در نتیجه هم رسوبی شدیدی از آنیون صورت میمی

 

 

 

 

 

 

 

 

 

گیری انجام شد، برای شستشوی رسوب صاف شده بایستی از یك محلول پس از آنکه رسوب

های جذب شود که ناخالصیرقیق الکترولیت فرار مناسب استفاده نمود. عمل شستشو باعث می

ترین محلول برای شسشتوی رسوب هیدروکسید شده بر روی رسوب از آن زدوده شوند. مناسب

 باشد.فریك، محلول رقیق نیترات آمونیوم می

 كرد؟چرا بایستی از الكترولیت های فرار برای شستن رسوب استفاده 

شود. در این ( استفاده میCl4NHدر بعضی مواقع جهت شستشوی رسوب از کلرید آمونیم )

شود که قسمتی از آهن به شکل کلرورفریك از داخل بوته تصعید حالت کلرید آمونیوم باعث می

OH-                                                 OH- 

Fe3+    OH-   + (B+ + OH-)                Fe3+ OH-        B+ 

OH-                                                OH- 

OH- 

 

رسوبسطح اوليه   

 )فرآیند جذب اوليه(

 سطح ثانویه رسوب

 )فرآیند جذب ثانویه(

هم رسوبي كاتيوني در 

 محيط قليایي:

OH-                                          OH- 

 Fe3+  OH-   + (A-+ H+)                Fe3+   OH-A- 

OH-                                           OH- 

 

 

 سطح ثانویه رسوب

 )فرآیند جذب ثانویه(

 سطح اوليه رسوب

 )فرآیند جذب اوليه(

هم رسوبي آنيوني در 

 محيط اسيدی:

H+ 
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ولی اگر مقدار کلرور آمونیوم در رسوب کم باشد، مقدار  شود و باعث کم شدن وزن رسوب گردد.

شود، در صورت تواند خطای چندانی را ایجاد کند. به همین جهت ترجیح داده میده نمیتصعید ش

استفاده از کلرید آمونیوم جهت شستشو، کاغذ صافی شسته شده با کلرید آمونیوم بدون شستشوی 

خشك و سوزانده شود. چون آب باعث والختگی کلوئید لخته شده  بعدی با آب خالص، مستقیماً 

آمده و از کاغذ صافی عبور کرده ین حالت رسوب دوباره به حالت کلوئیدی در میمی شود و در ا

 شود. و در نتیجه خطای کار چند برابر می

کنیم. این محلول، مشکل خطای استفاده می 3NO4NHاز  Cl4NHبرای راحتی کار بجای 

خارج  3NHو  2NOکلرید آمونیوم را ندارد و در حین عمل تکلیس بطور کامل بصورت گازهای 

 کند.شده و هیچ وزنی به وزن رسوب اضافه نمی

 یون های مزاحم در سنجش گراویمتری آهن چیست؟

ظیر: کنند، نتر از هیدروکسید فریك میتولید ترکیبات کم محلول 3Fe+هایی که با کلیه یون -1

-2
4O2C ،-F ،Sc ،V 

 As(V)کنند، نظیر: هایی که توسط آمونیاک بصورت هیدروکسید رسوب میکلیه یون -2

 آزمایش یازدهم: اندازه گیری آهن به روش گراویمتری

 روش كار

    %20حلول آمونیاک م -3       غلیظ HCl  1:1        2- 3HNO -1های مورد نیاز: محلول

 %2محلول نیترات آمونیوم  - 4
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لیتر میلی 20سپس  تحویل بگیرید. cc250باشد در بشر می 3Fe+مجهول را که حاوی نمك 

حلول به مبه آن اضافه کنید و آن را حرارت دهید تا  1:1لیتر اسید کلریدریك میلی 10آب مقطر و 

لیتر اسید نیتریك غلیظ را قطره قطره به محلول میلی 2-5/2جوش آید. در حالت جوش با احتیاط 

وجود  در نمونه 2Fe+شود تا چنانچه مقداری هماضافه کنید و مرتبا بهم بزنید. این عمل باعث می

  اکسید گردد. 3Fe+داشته باشد، طبق واکنش زیر توسط اسید نیتریك به 

3 Fe2+ + NO3
- + 4H+   

∆
→  NO + 3Fe3+ +2H2O 

رج عمل جوشان را ادامه دهید تا هرگونه گاز اکسید نیتروژن موجود در محلول از آن خا 

  .دقیقه جوشاندن کافی است( 3-5شده و محلول رنگ زرد روشنی پیدا کند)حدود 

ید. میلی لیتر آب داغ به محتویات بشر اضافه کرده و آن را حرارت دهید تا جوش آ 100سپس 

را از حرارت دور کرده و به کمك یك بورت یا قطره چکان به پس از جوش آمدن محلول بشر 

ی آمونیاک اضافه کنید. تا اینکه مقدار کم ٪20آهستگی و ضمن به هم زدن مداوم به آن محلول آمونیاک 

د. تا رسوب های بهم زده شو دائماً در محیط باقی بماند. در این مرحله اولا باید محلول گرم باشد. ثانیاً

 تشکیل شده از حالت کلوئیدی خارج و به صورت لخته شده در آیند. قهوه ای رنگ 

توانید با دست بخارات متصاعد شده از بشر را به برای تشخیص آمونیاک اضافه در محلول می

گیری طرف بینی خود هدایت کنید در صورتی که بوی آمونیاک استشمام کردید دلیل بر کامل شدن رسوب

ها ته نشین شوند. سپس بر روی دقیقه محلول راکد بماند و رسوب 5اجازه دهید می باشد. در روش دیگر 

محلول زلال بالای رسوب یك قطره آمونیاک بریزید. اگر آن قطره در محلول رسوبی تشکیل داد دلیل بر 

( Digestionدقیقه راکد ماندن محلول عمل هضم ) 5آن است که مقدار بیشتری آمونیاک لازم است. در زمان



99 

های محبوس از آنها ها مرتب حل شده و دوباره تشکیل شده و ناخالصیگیرد. یعنی رسوبم انجام میه

 دهند.تر را تشکیل میگردد. ضمنا ذرات ریز به هم چسبیده و ذرات درشتخارج می

( دکانته Ash lessسپس مایع روی رسوب را بر روی کاغذ صافی از نوع بدون خاکستر) 

رسوب  داغ شستشو دهید و تمام ٪2چند دفعه با استفاده از نیترات آمونیوم کنید. بعد رسوب را 

را روی کاغذ صافی منتقل کنید. پس از شستشوی رسوب آن را همراه کاغذ صافی در داخل یك 

با  های کاغذ صافی را روی هم تا کرده و سپسکروزه که به وزن ثابت رسیده قرار دهید و لبه

 تا کاغذ صافی سوخته و از بین برود.ملایمت به آن حرارت دهید 

ه و درج 900دهید تا در دمای بالاتر از در این مرحله کروزه در یك کوره برقی قرار می

کلیس تدرجه سانتیگراد( تا رسیدن به وزن ثابت  1000درجه سانتیگراد )مثلا  1200پایین تر از 

توسط ترازوی آنالیت بوته را دقیقه( و پس از خشك کردن آن در دسیکاتور  30-40شود. )حدود 

ن آموجود در محلول اولیه را محاسبه کرده و از روی  3O2Feتوزین کنید. از توزین مقدار کل 

 مقدار یون فریك را گزارش کنید.

 سوالات

 تشکیل شده است.  3Fe(OH)رسوبی از  – 1

A  در یك محلول که حاوی :NaOH .اضافی است 

B  3: در یك محلول که حاویFeCl ضافی است.ا 

 فرایندهای جذب اولیه و ثانویه را در هر حالت توضیح دهید.

 شود؟گیری کنترل میفوق اشباع نسبی چیست و چگونه در رسوب – 2
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 شود؟ توسط کربن حاصل از کاغذ صافی احیا می 3O2Feآیا در دمای شعله  – 3

 افتد؟گراد بالاتر رود چه اتفاقی میدرجه سانتی 1200اگر دما از  – 4

لظت غگیری و کم بودن و  زیاد بودن حلالیت در حین رسوبهر یك از عوامل بالا بودن دما  – 5

ث واکنشگرها و اضافه نمودن آهسته عامل رسوب دهنده توام با خوب به هم زدن چگونه باع

 گردند؟درشت شدن رسوب می

 ؟گرددهای فرار برای شستشوی رسوب استفاده میچرا از الکترولیت – 6

 گیری مناسب برای تجزیه وزنی چیست؟شرایط یك رسوب – 7

 توان کروزه و محتویات آن را در حالی که گرم است وزن نمود؟آیا می – 8

 ( اضافه شود؟IIIچرا محلول آمونیاک باید آهسته آهسته به محیط تشکیل رسوب اکسید آهن) – 9
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 ایمضم

 استوكیومتری

-نشمطالعه مول و ارتباط جرمی در واک Metryو  Stoikheinonاستوکیومتری از کلمه یونانی 

سیر کند ای را تفخواهد شیمی تجزیه کار کند یا نتایج تجزیهباشد. هرکسی که میهای شیمیایی می

ر درک واضحی از استوکیومتری نیاز دارد، چرا که محاسبه مقادیر تولید شده یا مصرف شده د

ه نشود یمی تجزیه کمی است. اگر استوکیومتری از ابتدا فهمیدهای شیمیایی پایه و اساس شواکنش

برند ر میکاباشد. همه شیمیدانان معادلات موازنه شده را بهمطالعه بیشتر در شیمی اتلاف وقت می

 ها را به فرم کلی زیر نشان داد.توان آنکه می

𝑎𝐴 + 𝑏𝐵 → 𝑐𝐶 + 𝑑𝐷 

حروف بزرگ نماینده واکنشگرها و حروف کوچك نشان دهنده ضرایب استوکیومتری و 

 Aه ماده کاند. استوکیومتری تمیز از نقطه نظر شیمی تجزیه بسیار مهم بوده و آن حالتی است محصولات

 شد.بیش از یك واکنش داشته با Bبا  Aواکنش دهد. لاکن ممکن است  a/bدقیقا به نسبت  Bبا ماده 

𝑥𝐴 + 𝑦𝐵 → 𝑒𝐸 + 𝑓𝐹 

، ، اسیدیتهBبه  Aبه مقادیر نسبی که بستگی به دما، سرعت افزایش  C،D،E،Fدر مخلوط واکنش

میز بودن تشوند. بنابراین استوکیومتری به جای حضور یا عدم حضور کاتالیزگر و غیره دارد، تشکیل می

 C متغیر خواهد بود. چنین رفتاری در شیمی آلی سنتزی مهم نبوده چرا که مثلا هدف تهیه محصول

 کند.می رصد پایینی از آن برای بعضی از مقاصد مثل تعیین ساختمان کریستالی کفایتباشد و حتی دمی

هایی نیاز دارد و از واکنش %100در مقابل، شیمی تجزیه معمولاً استوکیومتری تمیز با بازده 

ها شود. جستجو برای واکنشای از این حالت فاصله دارند؛ اجتناب میکه به طور قابل ملاحظه
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اتالیزگرها و غیره که استوکیومتری مناسب فراهم کند، یکی از موضوعات جالب تحقیق شرایط، ک

 در شیمی تجزیه است.

 روابط اساسی در استوكیومتری

 محاسابات در تجزیه کمی عمدتا با مفاهیم زیر و تلفیق آنها سرو کار دارد:

به سهولت از ها( واکنشگرها و محصولات دخیل در یك تغییر شیمیایی مقادیر نسبی)مول -1

 نویسیم:بتوانیم آیند. مثلا برای واکنش زیر میمعادله شیمیایی موازنه شده واکنش به دست می

𝑎𝐴 + 𝑏𝐵 → 𝑐𝐶 
𝑎(𝑚𝑜𝑙)𝐴 ≡ 𝑏(𝑚𝑜𝑙)𝐵 ≡ 𝑐(𝑚𝑜𝑙)𝐶 

( Fwلی )مقدار مطلق)مولها( ماده مستقیما متناسب با جرم ماده است. این ارتباط را وزن فرمو -2

 کند:مشخص می

(𝐴 هامول ) 𝑛𝐴 =
𝑤𝐴

𝐹𝑤𝐴
 𝑜𝑟                    𝑤𝐴 = 𝑛𝐴 × 𝐹𝑤𝐴 

 است. مقدار مطلق)مولها( ماده حل شده در محلول مستقیما با غلظت)مولاریته( محلول و حجم آن -3

𝑛𝑆𝑜𝑙. = 𝑉(𝐿) × 𝑀 (
𝑚𝑜𝑙

𝐿
) 𝑛𝑆𝑜𝑙. = 𝑉(𝐿) × 𝑀 (

𝑚𝑚𝑜𝑙

𝐿
) 

 شد.باکولمب می 96487 یك مول الکترون مشهور به یك فارادی معادل با بارالکتریکی به میزان -4

 این ارتباط به صورت زیر است:

 برای جریان ثابت:

𝑄 (کولمب) = 𝑖 (آمپر) × 𝑡  (ثانيه)

𝑛الکترون =
𝑄

96487⁄  
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𝐶1توان از رابطه ها غلظت جدید را میبه هنگام رقیق کردن محلول -5 × 𝑉1 = 𝐶2 × 𝑉2  محاسبه

 بستگی به غلظت بکار رفته شده دارد. Cکرده که از واحد 

 محلول سازی

.. برحسب ها را به صورت مختلف از قبیل مولاریته، نرمالیته، مولالیته، درصد و.محلول غلظت

نکه کار با آرود. علیرغم کار میکنند. در شیمی تجزیه اغلب مولاریته و نرمالیته بهنیاز بیان می

ن است مکمرسد ولی به دلیل اینکه یك محلول نرمالیته از نظر محاسبه در بدو امر ساده به نظر می

داری های مختلف)بسته به واکنش( باشد از پرداختن به آن خوددر موارد مختلف دارای نرمالیته

ز قبل اشود که محلول نرمالی که پردازیم. ضمناً اشکال مذکور باعث میکرده و به مولاریته می

تون مد. تهیه شده و روی ظرف آن اطلاعاتی از واکنش آن وجود ندارد، بعداً قابل استفاده نباش

ولاریته نیز در متن اصلی خود از م Harrisو  Skoogهای مؤلفینی مثل جدید شیمی تجزیه نظیر کتاب

 اند.استفاده و نرمالیته را در بخش ضمیمه کتاب آورده

ظی است های غلیکنیم از مواد جامد یا محلولهایی که معمولاً در آزمایشگاه تهیه میمحلول

شته بندی این مواد نورسد. با توجه به مشخصاتی که روی بستهمی که به صورت تجاری به فروش

 های مورد نظر را تهیه کرد.توان با محاسبات لازم و عمل رقیق کردن محلولشده است، می

 نمونه از برچسب مواد آزمایشگاهی جامد و محلول در صفحه بعد آورده شده است. 2

ه و ها آوردهای غلیظ را در قالب مثالولسازی از جامد یا محلمحاسبات لازم جهت محلول

 دهیم.مراحل آن را توضیح می
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 %98را از نمکی با درجه خلوص  NaClمولار از  1/0لیتر محلول میلی 100روش تهیه  مثال:

 بنویسید؟ g/mol5/59و وزن فرمولی 

بدیلات برای حل این نوع مسائل همیشه از قسمت معلوم شروع کرده و سپس با استفاده از ت پاسخ:

است  ای که موجود است و در واقع جواب مسائل است. مسأله فوق حالتیرسیم به حالت مادهلازم می

 یم:خواهیم تهیه کنیم. پس باید نهایتا به وزن آن ماده برسکه محلولی را از یك ماده جامد می

(100𝑚𝑙 𝑁𝑎𝐶𝑙 × 0.1𝑀)𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝐶𝑙 ×
59.5𝑚𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙

1𝑚𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝐶𝑙
×

1.0𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙

1000𝑚𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙
×

100.0𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙

98.0𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙

= 0.6071𝑔 𝑁𝑎𝐶𝑙  

 .لیتر رساندمیلی 100گرم از نمك موجود را حل کرده و به حجم  6071/0بنابراین باید 

سیون شوند و فقط دیمانی فوق حذف میها در رابطهکه تمام دیمانسیونتوجه داشته باشید 

نی بیش ماند. در صورتیکه دیمانسیونتیجه مورد نظر یعنی وزن نمك موجود در آزمایشگاه باقی می

 ت.ایم و این خود راهنمای چك کردن محاسبات اساز آنچه گفته شد باقی بماند، اشتباه کرده

را از نمکی با درجه خلوص  NaOHمولار از  5/0ی لیتر محلول میل 250روش تهیهتمرین: 

 بنویسید؟ g/mol40و وزن فرمولی  99%

م بر گر 18/1را از اسیدی با دانیسته  HClمولار  1میلی لیتر محلول  250روش تهیه  مثال:

 گرم بر مول بنویسید؟ 461/36درصد وزنی و وزن فرمولی 37میلی لیتر و 

واهیم خجه باید دارای دیمانسیون حجم باشد. چون از محلول غلیظ میدر این حالت نتی پاسخ:

 کنیم.سازی میمحلول

(250ml HCl × 1M)mmol HCl ×
1 mol HCl

1000mmol HCl
×

36.461 g HCl

1mol HCl
×

100.0g HCl

37.0g HCl

×
1 ml HCl Stock

1.18g HCl
= 20.9 ml HCl Stock 
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رد تا کلیتر رقیق میلی 250غلیظ را به حجم  HClلیتر از محلول میلی 9/20بنابراین باید  

حله توان به صورت مرمولار تهیه شود. ضمنا این محاسبات را در صورت تمایل می HCl 1محلول 

 های استوکیومتری توجه کرد.به مرحله هم انجام داد و تنها باید به دیمانسیون

 آورید:ارزش حجمی محلول آب اکسیژنه با مشخصات زیر را به دست  مثال:

 Kg/Lit.11/1، دانسیته  g/mol01/34، وزن مولکولی  %30درصد وزنی 

آوریم، مشخص شود چه برای حل این مثال، ابتدا تعریف ارزش حجمی را می پاسخ:

 اطلاعاتی برای محاسبه آن نیاز است

 ازای یك حجم محلول آب اكسیژنه.ارزش حجمی: حجم اكسیژن آزاد شده به

ه موجود در هر حجم از محلول آب اکسیژن 2O2Hبا توجه به تعریف فوق ابتدا باید مقدار 

د شوبه اکسیژن، میزان اکسیژنی که آزاد می 2O2Hی مشخص شده، سپس با توجه به واکنش تجزیه

 را محاسبه کرد.

𝐻2𝑂2 → 𝐻2𝑂 + 1
2⁄ 𝑂2 

1𝑚𝑙 𝐻2𝑂2𝑆𝑜𝑙.×
1.11𝑔 𝐻2𝑂2𝑆𝑜𝑙.

1𝑚𝑙 𝐻2𝑂2𝑆𝑜𝑙.
×

30𝑔 𝐻2𝑂2𝑆𝑜𝑙.

100𝑔 𝐻2𝑂2𝑆𝑜𝑙.
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝐻2𝑂2

34.01𝑔 𝐻2𝑂2
×

0.5 𝑚𝑜𝑙 𝑂2

1𝑚𝑜𝑙 𝐻2𝑂2

×
22400 𝑚𝑙  𝑂2

1 𝑚𝑜𝑙  𝑂2
= 109 𝑚𝑙 𝑂2 

ن لیتر آباشد. یعنی هر میلیمی 109بنابراین ارزش حجمی آب اکسیژنه با مشخصات فوق  

 کند. لیتر اکسیژن تولیدمیلی 109تواند می

 را به دست آورید. g/ml67/1درصد با دانسیته  4HClO 5/70مولاریته محلول غلیظ  مثال:

های اسید پرکلریك موجود در یك لیتر محلول طبق تعریف مولاریته باید تعداد مول پاسخ:

 مشخص شود.



106 

1670 𝑔 𝑆𝑜𝑙.

1 𝐿𝑖𝑡.
×

70.5 𝑔 𝐻𝐶𝑙𝑂4

100𝑔 𝑆𝑜𝑙.
×

1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙𝑂4

100.47𝑔 𝐻𝐶𝑙𝑂4
= 11.7 𝑀 𝐻𝐶𝑙𝑂4 

 در جدول زیر مشخصات چند محلول غلیظ آزمایشگاه آورده شده است.

 هاهای معدنی مورد نیاز در آزمایشگاهای از اسید و بازخلاصه 1جدول

 مولاریته درصد وزنی (g/mlدانسیته) (g/molوزن مولکولی) فرمول نام ترکیب

 HCl 46/36 19/1 2/37 2/12 هیدرکلریدریكاسید 

 3HNO 01/63 42/1 4/70 9/15 اسید نیتریك

 HF 00/20 18/1 0/49 9/28 اسید هیدرو فلوئوریك

 4HClO 47/100 67/1 5/70 7/11 اسید پرکلریك

 COOH3CH 05/60 05/1 8/99 4/17 اسید استیك

 HCOOH 03/46 20/1 5/90 6/23 اسید فرمیك

 4SO2H 08/98 84/1 0/96 0/18 سولفوریكاسید 

 4PO3H 10/98 70/1 5/85 8/14 اسید فسفریك

 3NH 03/17 90/1 0/28 5/14 آمونیاک

 NaOH 00/40 54/1 5/50 4/19 سدیم هیدرکسید

 KOH 11/56 46/1 0/45 7/11 پتاسیم هیدروکسید

 

 آورید.عنوان تمرین مولاریته چند محلول فوق را خودتان به دست به

های لای را نیز در قالب مثاهای تجزیهگیریسازی محاسبات لازم در اندازهپس از محلول

 آورده توضیح دهید.



107 

 

  



108 

 منابع

 مبانی شیمی تجزیه، اسکوگ و وست، ترجمه هوشنگ خلیلی، جلد اول، مرکز نشر دانشگاهی. .1

 خراسانی، کاظم امینی وشیمی تجزیه کیفی، فریتس و شنگ، ترجمه محمد علی صادقی، جعفر  .2

 صادق کلاکر، جلد اول، انتشارات دانشگاه اصفهان.

 ، تألیف محمود پایه قدر، انتشارات دانشگاه پیام نور.1آزمایشگاه شیمی تجزیه .3

چمران  شیمی تجزیه آزمایشگاهی، تألیف دکتر ناهید پوررضا، دکتر هوشنگ پرهام، دانشگاه شهید .4

 .1389اهواز، 

اشمی، ه، گردآوری، دکتر محمد مظلوم اردکانی، دکتر زارع، مریم 1ه تجزیهدستور کار آزمایشگا .5

 .1369دانشگاه کاشان، 

اه ، گردآوری دکتر محمد مظلوم اردکانی، مریم هاشمی، دانشگIدستور کار آزمایشگاه تجزیه  .6

 .1374کاشان، 

 .1385، گردآوری دکتر علی غلامی، دانشگاه کاشان، Iدستور کار آزمایشگاه تجزیه  .7

 


