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 بنام خدا

 سازمان ملی استاندارد ايران با آشنايی

 و تحقیقات استاندارد مؤسسۀ مقررات و ینقوان اصلاح قانون 3مادۀ یک بند موجب به ایران صنعتی تحقیقات و استاندارد مؤسسۀ

استانداردهای ملی )رسمی(  نشر و تدوین تعیین، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهمن مصوب ایران، صنعتی

  .دارد عهده به را ایران

به  92/6/29اداری مورخ  موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران به موجب یکصد و پنجاه و دومین جلسه شورای عالی نام

 جهت  اجرا ابلاغ شده است .  92/3/29مورخ  33333/996سازمان ملی استاندارد ایران تغییر و طی نامه شماره 

مؤسسات  و مراکز نظران صاحب کارشناسان سازمان ، از مرکب فنی های کمیسیون در مختلف های حوزه در استاندارد تدوین

تولیدی،  به شرایط توجه با و ملی مصالح با همگام وکوششی شود می انجام مرتبط و آگاه دیاقتصا و تولیدی پژوهشی، علمی،

کنندگان، مصرف تولیدکنندگان، شامل نفع، و حق صاحبان منصفانۀ و آگاهانه مشارکت از که است تجاری و فناوری

نویس  پیش  .شود می حاصل دولتی غیر و دولتی های سازمان نهادها، تخصصی، و علمی مراکز کنندگان، وارد و صادرکنندگان

 از دریافت پس و شودمی ارسال مربوط فنی های کمیسیون اعضای و نفع ذی مراجع به نظرخواهی برای ایران ملی استانداردهای

 و ایران چاپ ملی )رسمی( استاندارد عنوان به تصویب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملی کمیتۀ در پیشنهادها و نظرها

 .شود می نتشرم

کنند  می تهیه شده تعیین ضوابط رعایت با نیز صلاح ذی و مند علاقه های سازمان و مؤسسات که استانداردهایی نویس پیش

بدین ترتیب ،   .شود می منتشر و چاپ ایران ملی استاندارد عنوان به تصویب ، درصورت و بررسی و طرح ملی درکمیتۀ

ملی  کمیتۀ در و تدوین 3 شمارۀ ایران ملی استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر که شوند می تلقی ملی استانداردهایی

 .باشد رسیده تصویب به دهدمی سازمان ملی استاندارد ایران تشکیل مربوط که استاندارد

(ISO)استاندارد  المللی بین سازمان اصلی اعضای از ایران سازمان ملی استاندارد
9کتروتکنیک المللی ال بین ،کمیسیون 1

(IEC) 

3 قانونی شناسی اندازه المللی بین سازمان و
(OIML) 2رابط تنها به عنوان و است

 کدکس غذایی  کمیسیون 
3
(CAC)کشور در 

 آخرین از کشور ، خاص های نیازمندی و کلی شرایط به توجه ضمن ایران ملی استانداردهای تدوین در .کند  می فعالیت

  .شودمی گیریبهره المللی بین استانداردهای و جهان عتیصن و فنی علمی ، پیشرفت های

 کنندگان ، حفظ مصرف از حمایت برای قانون ، در شده بینی پیش موازین رعایت با تواند سازمان ملی استاندارد ایران می

 از جرای بعضیا اقتصادی ، و محیطی زیست ملاحظات و محصولات کیفیت از اطمینان حصول عمومی ، و فردی ایمنی و سلامت

 استاندارد، اجباری عالی شورای تصویب اب وارداتی، اقلام یا /و کشور داخل تولیدی محصولات برای را ایران ملی استانداردهای

-و درجه صادراتی کالاهای استاندارد اجرای کشور ، محصولات برای المللی بین بازارهای حفظ منظور به تواند می سازمان نماید. 

در  فعال مؤسسات و سازمان ها خدمات از کنندگان استفاده به بخشیدن اطمینان برای همچنین نماید . جباریا را آن بندی

 ها آزمایشگاه محیطی ،زیست مدیریت و کیفیت مدیریت های سیستم صدور گواهی و ممیزی بازرسی ، آموزش ، مشاوره ، زمینۀ

 اساس بر را مؤسسات و ها سازمان گونه این ملی استاندارد ایرانسازمان  سنجش ، وسایل کالیبراسیون ) واسنجی ( و مراکز

 بر و اعطا ها آن به صلاحیت تأیید گواهینامۀ لازم ، شرایط احراز صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صلاحیت نظام ضوابط

 فلزات عیار تعیین سنجش ، وسایل (کالیبراسیون ) واسنجی  یکاها ، المللی بین دستگاه ترویج .کند  نظارت می آن ها عملکرد

 .است  سازمان این وظایف دیگر از ایران ملی استانداردهای سطح ارتقای برای دیآزمون گرتحقیقات  انجام و گرانبها
 

 

                                                 
1- International Organization for Standardization 

2 - International Electrotechnical Commission 

3-  International Organization of  Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legale)  

4 - Contact point 

5 - Codex Alimentarius Commission 



 ج 

 

 کمیسیون فنی تدوين استاندارد

 «هاي کارل فیشرروش -گیري مقدار آباندازه -هاکنندهمواد فعال سطحی و پاک» 
 (اول تجديد نظر)

 

 سمت و/ يا نمايندگی ريیس: 

 حسن زاده، ندا

 )دکترای شیمی(
 

 هیأت علمی دانشگاه آزاد 

  دبیر:

 قمی، متینه

 )فوق لیسانس شیمی(

 کارشناس شرکت زرگستر روبینا
 

 )اسامی به ترتیب حروف الفبا(اعضاء: 
 آتشی، مژگان

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 بوستانی، صغری

 )لیسانس شیمی(

 

 یمپرهیزگار، مر

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 فر، علیخزاعی

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 دایی، مینا

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 طحان حسین، اعظم

 )لیسانس شیمی(

 

 عباس اصل حیزانی، آسیه

 )لیسانس شیمی(

 

 کریمی، چشمه علی

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 
 کارشناس شرکت زرگستر روبینا

 

 

 مسئول فنی شرکت صنایع بهداشتی ایران

 

 

 کارشناس آزمایشگاه پتروشیمی رازی

 

 

 کارشناس آزمایشگاه پتروشیمی رازی

 

 

 کارشناس شرکت پرشیا پژوهش شریف

 

 

 مسئول فنی شرکت زرافشان شیمی

 

 

 لیان اروندفنی شرکت پارس مدیر

 

 

 لیان اروندمدیر فنی شرکت پارس

 



 د 

 

 مکوندی، علی

 )لیسانس شیمی(

 

 منجم زاده، مرجان

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 تینا نقدی،

 )فوق لیسانس شیمی(

 

 الهنوبخت، ولی

 )دکتری شیمی(

 
 

 کارشناس

 

 

 کارشناس شرکت زرگستر روبینا

 

 

 کارشناس شرکت زرگستر روبینا

 

 

 هیأت علمی دانشگاه شهید چمران اهواز
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 ه 

 

 فهرست مندرجات

 عنوان
 

 صفحه

 ب آشنایی با سازمان ملی استاندارد

 ج استاندارد تدوین فنی یسیونکم

 و پیش گفتار

 1 هدف و دامنه کاربرد 1

 1 مراجع الزامی 9

 1 اصطلاحات و تعاریف 3

 1 اصول آزمون 2

 9 های آزمونروش 3

 19  دقت 6

 11 گزارش آزمون 3

 19           پیوست الف )اطلاعاتی( تهیه معرف کارل فیشر حاوی پیریدین          

 12           آزمایشگاهی بینتایج آزمون ن)اطلاعاتی(  پیوست ب

 16           نامهپیوست پ )اطلاعاتی( کتاب

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 و 

 

 

 پیش گفتار

نخستین بار در  "های کارل فیشرروش -گیری مقدار آباندازه -هاکنندهمواد فعال سطحی و پاک "استاندارد 

و  شرکت زرگستر روبیناتوسط  های رسیده و بررسیر اساس پیشنهادتدوین شد. این استاندارد ب 1333سال 

اجلاس هزار و شصت و نهمین در گرفت و نظر قراربار مورد تجدید اولینهای مربوط برای تأیید کمیسیون

اینک این استاندارد به استناد بند یک  تصویب شد.16/19/1321مورخ  صنایع شیمیایی و پلیمر کمیته ملی

 به ،1331 ماه بهمن مصوب ایران، تحقیقات صنعتی و ون اصلاح قوانین و مقررات سازمان استانداردقان 3ماده 

 .شودمنتشر می ایران ملی استاندارد عنوان
خدمات،  و علوم صنایع، زمینۀ در جهانی و ملی های پیشرفت و تحولات با هماهنگی و همگامی حفظ برای

این  تکمیل و اصلاح برای که پیشنهادی هر و شد خواهد نظر تجدید لزوم مواقع در ایران ملی استانداردهای

 بنابراین، باید .گرفت خواهد قرار توجه مورد مربوط فنی کمیسیون در نظر تجدید هنگام شود، ارائه استانداردها

  .کرد استفاده ملی استانداردهای تجدیدنظر آخرین از همواره

 

 است.، 1333 سال: 3233ران شماره این استاندارد جایگزین استاندارد ملی ای

 

 :است زیر شرح به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد این تهیۀ برای که بع و ماخذیمن
 

ISO 4317 : 2011, Surface-active agents and detergents - Determination of water content - Karl 
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 هاي کارل فیشرروش -گیري مقدار آباندازه -هاکنندهسطحی و پاک مواد فعال

 هدف و دامنه کاربرد    1

د در مواد فعال سطحی و     آب موجوگیری مقدار اندازه برای روشی هدف از تدوین این استاندارد تعیین

 کارل فیشر است.با استفاده از معرف  ،(سنجیش تیتراسیون )حجم سنجی و کولندو روبه ها کنندهپاک

 و محلول کاربرد دارد.  هایی به شکل پودر، خمیراین روش برای فرآورده

های حاوی نمونه در مورد استاندارداین دهند، واکنش می های قلیایی با معرف کارل فیشرترکیبکه وقتی

د. دهیی را نشان میادیر بسیار بالامق ،های فلزهای قلیایی، هیدروکسیدها یا بوراتها، کربناتهاسیلیکات

 گیری مقدار آب تجزیههای فلزات قلیایی قبل از اندازهها در حضور چنین نمکبنابراین لازم است که نمونه

 شوند. 

  .دهر فرآورده مشخص باش اربرد دارند که در استاندارد ویژگیتنها زمانی ک استاندارداین 

 مراجع الزامی    2

است. ها ارجاع داده شدهست که در متن این استاندارد ملی ایران به آنمدارک الزامی زیر حاوی مقرراتی ا

 شود.بدین ترتیب آن مقررات جزیی از این استاندارد ملی ایران محسوب می

ها و تجدیدنظرهای بعدی آن مورد که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع داده شده باشد، اصلاحیهدرصورتی

ها ارجاع داده شده ران نیست. در مورد مدارکی که بدون ذکر تاریخ انتشار به آننظر این استاندارد ملی ای

 ها مورد نظر است. های بعدی آناست، همواره آخرین تجدیدنظر واصلاحیه

 استفاده از مراجع زیر برای این استاندارد الزامی است:

 تقسیم بندی نمونه هایروش -حیسطها و مواد فعال پاک کننده، 3923استاندارد ملی ایران شماره   2-1

2-2   ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods. 

 اصطلاحات و تعاريف    5

 کار می رود.بهریف زیر این استاندارد اصطلاح و تع در

5–1    

 مقدار آب

معرف کارل فیشر  که از مقدار است ه دام افتادهیا آب ب، آب جذب شده آب آزاد، آب تبلورکسر جرمی 

  شود.مطابق این استاندارد ملی محاسبه میمصرفی 

 شود.مقدار آب بر حسب درصد جرمی بیان می -يادآوري

 اصول آزمون   3

 شود.براساس واکنش آب با معرف کارل فیشر تعیین می ،یک آزمونهمقدار آب 
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 آزمونانجام  هايروش    3

 اتکلی    3-1

سنجی : یک روش تیتراسیون حجمرف کارل فیشر توضیح داده شده استروش تیتراسیون با استفاده از مع دو

 سنجی.و یک روش تیتراسیون کولن

سنجی کولن تر و روش تیتراسیونیا بیش 9 هایی با مقدار آب %سنجی باید برای نمونهروش تیتراسیون حجم

تر استفاده شود. هر دو روش ممکن است برای مقادیر آب یا کم 1/9 % هایی با مقدار آبباید بر اساس نمونه

 استفاده شود. 9تا %  1/9 در گستره %

 سنجیروش تیتراسیون حجم    3-2

 اصول آزمون    3-2-1

وسیله تیتراسیون با جرم دقیقاً معلومی از آب استاندارد شده که قبلاً بهزمونه هرگونه آب موجود در یک آ

. دهدمیواکنش )معرف کارل فیشر(  یاکسید در یک مخلوط مناسب لولی از ید و گوگرد دیبا محاست، 

 شود.مقدار آب بر حسب درصد جرمی حاصل از مقدار معرف استفاده شده محاسبه می

 يا واکنشگرهاو/ مواد     3-2-2

 کنید.ادهاستف 9و از آب مقطر درجه ای مشخص ، فقط از مواد با درجه خلوص تجزیهتجزیه در طی

 9برای آب درجه  ISO 3696یا آبی با حداقل خلوص معادل، مطابق الزامات استاندارد  آب مقطر،  3-2-2-1

 تهیه شود. طور تجاری ترجیحاً بهمعرف کارل فیشر،   3-2-2-2

استفاده  مطابق پیوست الف برای اهداف مطالعاتی تواند در صورت مناسب بودنیک معرف حاوی پیریدین می

 صورت، باید در گزارش آزمون ذکر شود.در این د.شو

طور متوکسی اتانول به -9یک معرف بدون پیریدین مناسب حاوی ید، گوگرد دی اکسید و یک آمین حل شده در  -يادآوري

 تجاری در دسترس هستند.

ولیه برای معرف عنوان استاندارد اهیدرات، بهدی اسید اگزالیکهیدرات یا تارتارات دی سدیمدی  3-2-2-5

 شود.( استفاده می1-9-9-3آب )بند کارل فیشر یا 

 ال یا متانول -1-متوکسی اتانول، پروپان -9برای مثال  حلال،  3-2-2-3

ها( گیری آب در آلدهیدها یا کتونگیری )یعنی برای اندازهدر اندازه هااگر مشخص شود که این حلال

صورت باید در گزارش تواند استفاده شود، در اینمیمتان کلرویا دیمتان کلروکنند، تریمزاحمت ایجاد می

 آزمون ذکر شود.

متان در صورت تنفس يا بلعیدن مضر بوده و درصورت تماس مداوم باعث بروز کلرومتان يا ديکلروتري -هشدار

 شود.ناپذير و آسیب شديد به سلامتی میتحريک پوستی با احتمال تاثیرات جبران

 وسايل    3-2-5

 وسایل زیر استفاده کنید. همراهاز وسایل معمول آزمایشگاهی به
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 تمام خودکار یا نیمه خودکار، شامل: فیشر، دستگاه کارل   3-2-5-1

 یک تیترکننده با الکترود پلاتین دوتایی -

  ml99 یک بورت پیستونی با حجم -

 پرکلرات  ژل فعال شده، کلسیم کلرید یا منیزیمهای خشک حاوی سیلیکالوله -

 یک ظرف تیتراسیون -

 زن مغناطیسییک وسیله هم -

 lµ 199 ظرفیتبا  سرنگ میکرومتر،    3-2-5-2

 ml 99 ظرفیتبا  پت مدرج،پی   3-2-5-5

 تا mm 9، دارای قطر داخلی ml 19 اسمی حدود ظرفیتای با شامل یک لوله شیشه سرنگ،   3-2-5-3

mm 2با یک سوزن متحرک متصل به سرنگ ، 

 mg 1/9 درستی با  ،ترازو   3-2-5-3

 بردارينمونه    3-2-3

ایه شده در کننده باید تهیه شود و مطابق با دستورکارهای ارزمایشگاهی مواد فعال سطحی یا پاکنمونه آ

 داری شوند. نگه 3923شماره استاندارد ملی ایران 

 روش انجام آزمون    3-2-3

 کلیات    3-2-3-1

منبع مزاحمت در تیتراسیون کارل فیشر است. در خشک کردن کامل وسیله مورد  ترینرطوبت جوی بزرگ

فیشر، دستورکارهای  دستگاه کارلها دقت کنید. برای استفاده از ها و حلالجایی سریع آزمونهاستفاده و جابه

 سازنده را دنبال کنید.

  (2-2-2-3گیري آب معادل با معرف کارل فیشر )بند اندازه    3-2-3-2

        بار تکرار کنید.ای یکگیری کرده و حداقل هفتهآب معادل با معرف را در هر ظرف جدید معرف اندازه

لازم است که تیتر معرف کارل فیشر را است،  های استاندارد در معرض تغییرجایی که تیتر محلولاز آن

های تیتر را کرار این قبیل بررسیای مورد نظر، تتجزیه درستیو بررسی کنید. نوع وسیله مورد استفاده 

 کند.کنترل می

قرار ( 1-3-9-3)بند فیشر  دستگاه کارلها درون ظرف تیتراسیون زن مغناطیسی را با استفاده از گیرههم

درون ظرف تیتراسیون گیری را به( مورد استفاده برای اندازه2-9-9-3بند )های از یکی از حلال ml 19داده، 

 ( تیتر کنید.9-9-9-3کارل فیشر )بند  معرفا انتقال داده و ب

-3)بند کلرومتان دی ها از کلروفرم یاگیری آب در آلدهیدها و کتوناندازه درمثال  برای ،ضروری در صورت

 عنوان حلال استفاده کنید.را ببینید( به 9-9-2

mg 999  تاmg 939  توزین  ظرف( را در یک 3-9-9-3اسید دو آبه )بند  اگزالیکسدیم تارتارات دو آبه یا

توزین را  ظرفاسید را به ظرف تیتراسیون منتقل کرده و  اگزالیکوزن کنید. تارتارات یا  mg 1/9با تقریب 

 اسید را با هم زدن آهسته در حلال حل کنید.  اگزالیکدوباره وزن کنید. تارتارات یا 
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 یا 

قبل و بعد از وارد کردن آب به درون ظرف ( را از یک قطره چکان که 1-9-9-3آب )بند  mg 29ریباً تق

 شود، اضافه کنید.تیتراسیون وزن می

 در آن فرو رود. mm 3تا  mm 9ای باشد که الکترود مقدار حلال مورد استفاده باید به اندازه

مقدار  معرف کارل فیشر را تا رسیدن به نقطه پایانی الکترومتری اضافه کنید. نقطه پایان زمانی است که

 ماند.ثانیه ثابت باقی ب 39مدت پس از افزودن قطره قطره معرف کارل فیشر، به هده شدهمشا

آب معادل، 
OH 2

 آید.دست میبه (9( و )1)لیتر معرف از یکی از روابط گرم آب در هر میلیبرحسب میلی ،

1

1

100

2

2 V

wm OH

OH


                                                                       (1)  

 یا

1

2

2 V

m

OH
                                                                                      (9)  

 که در آن :

m1    ؛گرم( مورد استفاده، بر حسب میلی3-9-9-3اسید دو آبه )بند  اگزالیکسدیم تارتارات دو آبه یا  جرم 

m2      گرم؛( مورد استفاده، برحسب میلی1-9-9-3جرم آب )بند 

OHw
2

برای  66/13یعنی برحسب درصد جرمی، ( مورد استفاده، 3-9-9-3مقدار آب استاندارد اولیه )بند  

 اسید دو آبه؛ اگزالیکبرای  33/93سدیم تارتارات دو آبه یا 

V1    لیتر.( مورد استفاده در تیتراسیون، بر حسب میلی9-9-9-3حجم معرف کارل فیشر )بند 

 گیري مقدار آباندازه    3-2-3-5

 کلیات    3-2-3-5-1

 :ی از دو روش زیر باید انتخاب شودهای نمونه آزمایشگاهی، یکبسته به ویژگی

 (3-3-3-9-3( یا روش انحلال )بند 9-3-3-9-3روش کلی )بند 

 شوند.هستند و به آسانی درون ظرف تیتراسیون توزیع می همگنب است که هایی مناسروش کلی برای نمونه

هایی که یا برای نمونه /ها مشکوک باشد وهایی استفاده شود که همگنی آنروش انحلال باید برای نمونه

 است. مشکلها درون ظرف تیتراسیون توزیع آن

 روش کلی    3-2-3-5-2

 گیرياندازه    3-2-3-5-2-1

ml 99 دستگاهها( را در ظرف تیتراسیون ( و همزن مغناطیسی )با استفاده از گیره2-9-9-3لال )بند ح 

اضافه را ( 9-9-9-3زنید، معرف کارل فیشر )بند که هم می( قرار دهید. درحالی1-3-9-3کارل فیشر )بند 

 یادداشت نکنید. صورت مشخص شده در قرایت برسد. مقدار معرف استفاده شده راکنید تا نقطه پایان به

بررسی کنید. مقداری برای  mg 1/9، را با تقریب m0ها، آزمونه را اضافه کنید. مقدار حاصل از تفاضل جرم

د. هم بورت پیستونی انتخاب کنی ظرفیت 39معرف کارل فیشر متناظر با بیش از % مصرف یک حجم از 

، را یادداشت V2کارل فیشر استفاده شده،  پایان تیتر کنید. حجم معرف بزنید تا حل شده و تا همان نقطه

 کنید.
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 ای دیگر و تکرار تیتراسیون انجام دهید.گیری را با افزودن آزمونههدومین انداز

 بیان نتايج    3-2-3-5-2-2

 آید.دست میبه (3)، برحسب درصد جرمی از رابطه  wS مقدار آب نمونه،

100
0

22 



m

V
w

OH

S


                                                                    (3)  

 که در آن:

V2    گیری؛استفاده برای اندازهمورد ( 9-9-9-3حجم معرف کارل فیشر )بند 

m0   گرم؛جرم آزمونه برحسب میلی 

OH 2
   9-3-9-3مطابق بند. 

 روش انحلال    3-2-3-5-5

 گیرياندازه    3-2-3-5-5-1

نوع حلال  ، را درون یک بالن خشک وزن کنید. مقدار مناسبی از هرm1قدار مناسبی از نمونه آزمایشگاهی، م

کند، اضافه کنید. مقادیر نمونه و ( مزاحمتی ایجاد نمی9-9-9-3فیشر )بند معرف کارل  ، را که با m2آلی، 

ترین نسبت حلال ممکن استفاده شوند، مترین مقدار نمونه و کبیش باای انتخاب شوند که گونهحلال باید به

 g 991/9. جرم را با تقریب نکند تغییرنمونه  بودننماینده  دست آید وبه شدهکنترل با نسبتتا یک مخلوط 

 دست آید.یادداشت کنید. درپوش بالا را گذاشته و تکان دهید تا یک مخلوط همگن به

 :چون  ،اقی بمانند روش باید کنار گذاشته شودهای نامحلول در ته بالن باگر در این مرحله، نمک

 صورت آب تبلور حذف شود.های نامحلول بهوسیله نمکممکن است بهی از آب بخش -الف

 های نامحلول باشد.گیری صحیح جرم نمکاندازه شاملباید  گیرانهیک روش کار سخت -ب

 تعیین کنید. 9-3-3-9-3کار ارایه شده در بند روش پس از، را wb، و مخلوط، w2مقدار آب هر دو حلال ،

 بیان نتايج    3-2-3-5-5-2

 آید.دست میبه (2)، بر حسب درصد جرمی از رابطه wp مقدار آب محصول،

1

2221 )(

m

wmmmw
w b

P


                                                               (2)  

 که در آن :

m1    ؛1-3-3-3-9-3شده در بند  جرم نمونه برداشته 

m2    ؛1-3-3-3-9-3در بند  شده جرم حلال استفاده 

wb     برحسب درصد )کسر جرمی(؛1-3-3-3-9-3مقدار آب در مخلوط مطابق بند ، 

w2    برحسب درصد )کسر جرمی(.1-3-3-3-9-3بند  مقدار آب در حلال مطابق ، 

 روش تیتراسیون کولن سنجی    3-5

 آزموناصول     3-5-1

و نمونه را در یک سل الکترولیز قرار داده و با جاری ساختن جریان الکترولیتی، الکترولیز  محلول الکترولیت

 و با استفاده از مقدار کمی دادهم بین ید تولید شده و آب انجا ،کنید. واکنش کارل فیشر را در محلول
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را       ، مقدار آب را پیدا کنید. نقطه پایان ونن به نقطه پایان در تیتراسیبرای رسید مورد نیازالکتریسیته 

 .کنیدبا کنترل جریان مشخص  1وسیله یک روش تشخیص بر اساس ولتاژبه

صورتی که نمونه حاوي آنیلین يا فنول موجب کار رود. براي مثال، درسنجی نبايد بهروش تیتراسیون کولن -هشدار

دلیل يک ناخالصی بتواند موجب انسداد ديافراگم ه نمونه بهيک واکنش الکترودي با خودش شود يا در صورتی ک

شود يا ويژه در مورد يک نمونه جامد، تايید کنید که آيا نمونه کاملاً حل می. بهان تاثیر بگذاردشده يا بر بازده جري

 خیر.

 مواد و / يا واکنشگرها    3-5-2

( 1-9-9-3)بند  9فقط از آب مقطر درجه و ای مشخص فقط از مواد با درجه خلوص تجزیه ،تجزیه در طی

 تواندکربنات خریداری شده میپروپیلن  -الکل یا محلول آب -آنولیت، کاتولیت و محلول آب کنید.استفاده

 استفاده شود.

آنولیت برای مثال باید مخلوطی از یون ید، گوگرد دی اکسید،  ،محلول الکترولیت آند )آنولیت(  3-5-2-1

 جایگزین و حلال آلی مانند متانول باشد. زباپیریدین یا یک 

ها که ممکن است با متانول واکنش دهند، از هایی حاوی ترکیباتی مانند آلدهیدها یا کتونبرای نمونه

 های مشابه متانول استفاده کنید.اتانول، پروپیلن کربنات یا حلال متوکسی -9کلروفرم، 

   های معدنی ووسیله مخلوط کردن نمکباید به اتولیتکمحلول الکترولیت کاتد )کاتولیت(،   3-5-2-2

های آلی مانند نمک آمونیوم چهارتایی یا آمین هیدروکلرید با یک حلال آلی مانند متانول یا مشابه آن نمک

 تهیه شود.

متوکسی اتانول یا به پروپیلن  -9آب را به  پروپیلن کربنات، -محلول آب یاآب  -محلول الکل  3-5-2-5

تواند برای آب باشد. این محلول می mg 2از محلول حاوی حدود  ml 1که طوریبه ،ت اضافه کنیدکربنا

 افزایش مقادیر کوچکی از آب استفاده شود.

 وسايل    3-5-5

 .وسایل زیر استفاده کنید ویژهبه ،آزمایشگاهی وسایل معمولاز 

 قسمتکنترل و یک  قسمتیک  تیتراسیون، قسمتشامل یک وسیله تیتراسیون خودکار،   3-5-5-1

 نشان داده شده است. 1ساختار در شکل  شناسایی و ثبت. مثالی از

آند  محفظهبوده و از یک  ml 999حدود  ظرفیتای با شامل یک مخزن شیشهسل الکترولیتی،    3-5-5-2

مثال دیافراگم وسیله یک دیافراگم جدا شده )برای کاتد مجهز به الکترود پلاتین خالص که به محفظهو یک 

 سرامیکی، غشای تبادل یون یا مشابه آن( تشکیل شده است.

شود، سوراخ پرکردن برای نمونه برداری استفاده میوسرنگ یا تزریق کننده برای نمونهوقتی که از یک میکر

ل . سبسته بندی باشدباید مجهز به یک درپوش از جنس فولاد زنگ نزن یا رزین تترا فلوئورو اتیلن با یک 

الکترولیتی باید مجهز به یک آشکارساز و لوله خشک کننده حاوی مواد خشک کننده مانند سیلیکاژل باشد. 

                                                 
1-Voltage-detecting  



3 

 

در  1شود هنگام انجام تیتراسیون، یک چرخندهنشان داده شده است. توصیه می 9یک مثال از سل در شکل 

 سل قرار داده شود.

و  mm 9تا  mm 1گیری ر خارجی سوزن اندازه، قطml 99تا  ml 1 ظرفیتبا تزريق کننده،     3-5-5-5

ثابت شود. بدین  سوزنیک درپوش لاستیکی باید برای درزبندی در انتهای  .mm  199تا  mm 39طول سوزن 

تواند استفاده می mm 3تا  mm 3و ضخامت  mm 13تا  mm 13منظور یک لاستیک سیلیکونی از نوع گرد، با قطر 

 شود.

که از راحتی استفاده شود. در صورتیتواند به. یک ترازوی الکتریکی می1/9 رستیدبا ترازو،     3-5-5-3

 به یک وسیله تیتراسیون خودکار متصل شود. رابط مناسبطریق یک 

 نمونه برداري    3-5-3

زمایشگاهی عامل فعال سطحی یا شوینده باید مطابق دستور کارهای ارایه شده در استاندارد ملی ایران نمونه آ

 داری شود.تهیه و نگه 3923اره شم

 
 سنجیمثالی از وسیله تیتراسیون کولن -1شکل 

                                                 
1- Rotor  

 کنندهلوله خشک
 قسمت تیتراسیون

 مغناطیسی مخزن

 سوراخ پرکردن نمونه

 آنولیت

 الکترود شناساگر

 چرخنده

زن مغناطیسیهم  

 قسمت کنترل

 ثبت

 تشخیص

منبع توان 

برای جریان 

 الکترولیتی

 قسمت

 آشکارسازی

 تولیتکا

 کاتد

 دیافراگم آند

محفظه 

 کاتد

سل 

 الکترولیتی

محفظه 

 آند
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 کاتد خارجی محفظهنوع   2-2شکل                                              کاتد داخلی محفظهنوع   1-2شکل

 راهنما:

 آند محفظهکننده برای لوله خشک  3                                        آند محفظه  1

 کاتد محفظهکننده برای لوله خشک  3                                      کاتد محفظه  9

 درپوش  2                                                کاتد  3

 سوراخ پرکردن نمونه  19                                                آند  2

 تخلیهشیر   11                                          دیافراگم  3

 آشکارساز  19                                          چرخنده  6

 مثالی از سل الکترولیتی -2شکل 

 روش انجام آزمون    3-5-3

 کالیبراسیون وسیله تیتراسیون    3-5-3-1

زدن آب کنید تا یک نقطه پایان در حین همسنجی بیوسیله تیتراسیون کولنل الکترولیتی را بهدرون یک س

درون آنولیت تزریق کرده آب را با استفاده از یک میکروسرنگ به µl 3دست آید. آنولیت در سل الکترولیتی به

کار را دست آید. این روشآب بهسنجی را انجام دهید تا یک نقطه پایان جهت یافتن مقدار و تیتراسیون کولن

µg (939±3999 )کرار کنید و تایید کنید که مقدار آب یافت شده با این روش، در گستره تر تبار یا بیش 9

که مقدار آب خارج از این گستره است، پس از تجدید کردن محلول الکترولیتی یا گیرد. در صورتیقرار می

 الیبراسیون انجام دهید.شستشوی یک الکترود یا دیافراگم، یک ک

 گیري مقدار آباندازه    3-5-3-2

کاتولیت در  ml 3آند از یک سل الکترولیتی قرار داده و حدود  محفظهآنولیت را درون  ml 199حدود 

را پس از تنظیم کردن بر روی وسیله الکترولیتی را درزبندی کرده و آنکاتد قرار دهید. به دقت سل  محفظه

 کنید. تیتراسیون سوار

دست آید و درون سنجی تیتر کنید تا نقطه پایان بهطور کولنزدن در سل الکترولیتی بهآنولیت را در حین هم

 سل را بی آب کنید. در این مورد حجم تیترکننده لازم نیست که خوانده شود.

د که به آب، محلول شوبراین ترجیح داده میشود. بناجریان الکترولیتی می وجود ید آزاد مانع از جاری شدن

 دست آید.به µg 3999تا  µg 9999پروپیلن کربنات اضافه شود تا اضافی آب از -الکل یا محلول آب-آب

1 

9 

3 

3 

2 

3 
6 

19 
2 

19 

1 

19 

11 
 

3 

3 3 

9 

 

 

2 

3 

 
 

6                   3   
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 داری کنید.( را قبل از استفاده شسته، خشک کرده و در یک دسیکاتور نگه3-3-3-3تزریق کننده )بند 

 به انتهای سوزن تزریق کننده متصل کنید.زریق کننده را از دسیکاتور خارج کرده و یک درپوش لاستیکی ت

 mg 3تا  mg 3/9داشته، سوزن تزریق کننده را تا عمق ممکن به درون نمونه )که ترجیحاً حاوی درپوش را بر

حجم  19/1آب است( موجود در ظرف نمونه فرو کنید. به آرامی درپوش را بیرون کشیده و نمونه را در حدود 

 تزریق کننده بردارید. 

ای که سوزن به سمت بالا گونهکننده را از ظرف نمونه خارج کنید. تزریق کننده را برعکس کنید به تزریق

رپوش لاستیکی را به نوک سوزن متصل کنید. به آرامی فشار اعمال کنید تا نمونه دباشد تا هوا خارج شود. 

 سطوح پایینی را مرطوب کند. سپس نمونه را خالی کنید.

 تزریق کننده با نمونه( را دو یا سه بار انجام دهید.این عملیات )شستشوی 

که تزریق کننده به حالیدرتدریج نمونه را به مقیاس تزریق کننده برسانید، نمونه اضافی را خالی کنید تا به

فوراً  داشته شده را خارج کنید.زمان هوای نگهطور هم، تنظیم شود و بهاست نمونه تا مقیاس طرف بالا

 وزن کنید. mg 1/9کننده با نمونه را با تقریب نوک سوزن متصل کنید. جرم تزریق  تیکی را بهدرپوش لاس

کننده را برداشته و نمونه را از طریق درپوش یا پس از باز کردن درپوش درپوش لاستیکی متصل به تزریق

به سوزن متصل  همان درپوش لاستیکی را ،درون آنولیت در سل الکترولیتی تزریق کنید. سپسسوراخ، به

 وزن کنید. mg 1/9را با تقریب کرده و جرم آن

سنجی تیتر کنید وسیله کولنزدن آنولیت، بهزنید تا نمونه حل شود. در حین همآنولیت را به اندازه کافی هم ب

 .دست آید و نشانه مقدار آب را بخوانیدهبتا نقطه پایان 

 بیان نتايج    3-5-3-5

 آید.دست میحسب درصد جرمی از رابطه زیر بهر، بwpمقدار آب محصول، 

610

100






S

in
P

m

m
w                                                                                (3)  

 که در آن:

min   مقدار مشخصی از مقدار آب بر حسب میکروگرم؛ 

mS   .جرم نمونه بر حسب گرم 

 دقت    6

 سنجیتیتراسیون حجمدقت روش     6-1

 پذيريتکرار    6-1-1

با استفاده از روش یکسان بر روی ماده آزمون یکسان ن دو نتیجه آزمون منفرد مستقل، که اختلاف مطلق بی

، دست آمدهبه فاصله زمانی کوتاهگر با استفاده از تجهیزات یکسان در وسیله یک آزمونزمایشگاه، بهآدر یک 

 ، تجاوز نخواهد کرد. rپذیری ، د از حد تکرارموار 3از %  تردر بیش

 صورت زیر باشد.، باید بهrپذیری، ارایه شده در پیوست ب ، حد تکرار 1مطابق نتایج آزمون حلقه

                                                 
1- Ring test  
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 سنجیپذيري براي روش تیتراسیون حجمحد تکرار -1جدول 

 حد تکرارپذيري
 مقدار آب

 )%( کسر جرمی

 g 199 /g 913/9 92/9حداکثر 

 g 199 /g 32/1 3/93 حداکثر 

 پذيريفاصله تجديد    6-1-2

با استفاده از روش یکسان بر روی ماده آزمون یکسان که  اختلاف مطلق بین دو نتیجه آزمون منفرد مستقل، 

در  دست آمده،به گرهای مختلف با استفاده از تجهیزات مختلفوسیله آزمونهای مختلف، بهدر آزمایشگاه

 ، تجاوز نخواهد کرد.Rپذیری، رد از حد تجدیدموا 3از %  تربیش

 صورت زیر باشد.، باید بهRپذیری، مطابق نتایج آزمون حلقه ارایه شده در پیوست ب، حد تجدید

 سنجیپذيري براي روش تیتراسیون حجمتجديدحد  -2جدول 

 پذيريتجديدحد 
 مقدار آب

 )%( کسر جرمی

 g 199 /g 996/9 92/9حداکثر 

 g 199 /g 32/3 3/93 حداکثر 

 

 

 سنجیدقت روش تیتراسیون کولن    6-2

 تکرارپذيري    6-2-1

با استفاده از روش یکسان بر روی ماده آزمون یکسان  کهاختلاف مطلق بین دو نتیجه آزمون منفرد مستقل، 

، دست آمدهبه گر با استفاده از تجهیزات یکسان در فاصله زمانی کوتاهوسیله یک آزموندر یک آزمایشگاه، به

 ، تجاوز نخواهد کرد.rپذیری، موارد از حد تکرار 3از %  تردر بیش

 صورت زیر باشد.، باید بهrپذیری، مطابق نتایج آزمون حلقه ارایه شده در پیوست ب، حد تکرار

 سنجیروش تیتراسیون کولنپذيري براي حد تکرار -5جدول 

 حد تکرارپذيري
 مقدار آب

 )%( کسر جرمی

 g 199 /g 993/9 92/9کثر حدا

 g 199 /g 916/9 93/9 حداکثر 

 پذيريتجديد    6-2-2

با استفاده از روش یکسان بر روی ماده آزمون یکسان که اختلاف مطلق بین دو نتیجه آزمون منفرد مستقل، 

در  آمده،دست به گرهای مختلف با استفاده از تجهیزات مختلفوسیله آزمونهای مختلف، بهدر آزمایشگاه

 ، تجاوز نخواهد کرد.Rپذیری، موارد از حد تجدید 3از %  تربیش
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 صورت زیر باشد.، باید بهRپذیری، مطابق نتایج آزمون حلقه ارایه شده در پیوست ب، حد تجدید

 سنجیکولنپذيري براي روش تیتراسیون تجديدحد  -3جدول 

 حد تجديدپذيري
 مقدار آب

 )%( کسر جرمی

 g 199 /g 916/9 92/9حداکثر 

 g 199 /g 933/9 93/9 حداکثر 

 گزارش آزمون    7

 گزارش آزمون باید شامل اطلاعات زیر باشد:

و نوع حلال و واکنشگرهای کارل فیشر مورد  393ایران شماره  استاندارد ملیروش آزمون مطابق   7-1

  استفاده؛

 ؛نمونهکامل اطلاعات لازم برای شناسایی تمامی   7-2

 ؛هابیان آن آمده و روشدست نتایج به   7-5

 ؛شرایط آزمون    7-3

نشده ملیاتی که در این استاندارد مشخص گیری و هر نوع عشده در طی اندازهه مورد مشاهده هر گون   7-3

 تواند روی نتایج تأثیر بگذارد. و می

 تاریخ آزمون؛   7-6

 گر.نام ونام خانوادگی آزمون   7-7
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 لفپیوست ا

 )اطلاعاتی(

 تهیه معرف کارل فیشر حاوي پیريدين

ای رنگ خشک ای قهوه( را در یک بالن شیشه2-9-9-3متوکسی اتانول )بند  -9متانول یا  ml 639  1-الف

 قرار دهید. l 1 ظرفیتای و ای سنبادهبا درپوش شیشه

تا ید کاملاً حل شود. ا تکان دهید رید اضافه کنید. درپوش بالن را گذاشته و گهگاهی آن g 33حدود   2-الف

هر کیلوگرم اضافه کنید. مجدداً درپوش  به ازایآب  mg 399پیریدین حاوی حداکثر  ml 939سپس حدود 

ور کردن وسیله غوطهدلیل گرماده بودن واکنش، بالن را برای مثال بهبالن را گذاشته و کاملاً مخلوط کنید. به

 g 63داری کنید. با استفاده از روش شرح داده شده در زیر، نگه C° 9 آن در یک حمام یخ، در دمای حدود

 فراتر نرود. C° 99در این محلول حل کرده و اطمینان حاصل کنید که دمای مایع از  را گوگرد دی اکسید

وسیله یک اتصالی برای ورود گوگرد دی اکسید ) شامل یک چوب ای را بهای سنبادهدرپوش شیشه  5-الف

تا  که کند، دماسنج و لوله ورودیای ورودی که از میان آن عبور میا یک دماسنج و یک لوله شیشهپنبه ب

 رسد( و یک لوله مویین کوچک برای ارتباط با اتمسفر جایگزین کنید.ته بالن می mm 19حدود 

سپس  وزن کنید. g 1بر روی ترازو قرار داده و با تقریب  کنندهخنکتمام مجموعه را همراه با حمام   3-الف

لوله خشک پرشده با مواد جاذب رطوبت به یک سیلندر پذیر و یک وسیله یک رابط انعطافلوله ورودی را به

 آرامی باز کنید.را به گوگرد دی اکسید متصل کنید و شیر سیلندر

ر لوله ای تنظیم کنید که همه گاز جذب شود ولی مایع دگونهنرخ جریان گوگرد دی اکسید را به  3-الف

 ورودی بالا نرود.

دارید و اطمینان حاصل کنید که وسیله افزایش تدریجی وزن ظرف در تعادل نگهسپس ترازو را به  6-الف

 رسید، ببندید. g 63که افزایش جرم به را به محض این نرود. شیر سیلندربالاتر  C° 99دمای مایع از 

توصیه  وزن کنید. مجدداً ن را همراه با حمام یخ و لوله ورودیپذیر را برداشته و بالفوراً رابط انعطاف  7-الف

باشد. اگر مقدار گوگرد دی اکسید کمی  g39)حداقل( و  g69 شده بین گوگرد دی اکسید حلشود جرم می

 تر شود، مهم نیست.بیش

ز استفاده ساعت قبل ا 92مدت درپوش بالن را گذاشته، محلول را مخلوط کرده و بگذارید حداقل به  8-الف

  افتند، در ابتدا طور ناقص در معرف تازه اتفاق میهایی که بهواکنشدلیل آب معادل با معرف، بهآن بماند )

 یابد(.تر کاهش میسرعت و سپس آهستهبه

باشد. در صورت استفاده از متانول، آب معادل  mg/ml 3/2و  mg/ml 3/3این آب معادل باید بین   3-الف

متوکسی اتانول، ممکن است به دفعات      -9گیری شود. ولی در صورت استفاده از وزانه اندازهطور رباید به

 گیری شود.تری اندازهکم

با متانول خشک مطابق متن بالا تهیه معرف کارل فیشر که دارای با رقیق سازی محلول تهیه شده   11-الف

 پذیر است.تری است، امکانمقدار آب کم
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شود معرف ترجیحاً در در تاریکی نگه داشته و از رطوبت اتمسفر محافظت کنید. توصیه می معرف را  11-الف

 داری شود.( نگه1-3-9-3کارل فیشر )بند  دستگاهبطری معرف 
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 پیوست ب

 )اطلاعاتی(

 آزمايشگاهی بیننتايج آزمون 

 کلیات  1-ب

 Analysis" JISC/TC 91 WG" وسیله آزمون حلقه بابه 2-تا ب 1-بهای ماری موجود در جدولآهای داده

 دست آمده است.به 9919در سال 

 .ه استانجام شد ISO 5725-2مطابق استاندارد ارزیابی 

 سنجیروش تیتراسیون حجم  2-ب

 هاي استفاده شدهنمونه و روش -1-جدول ب

 روش استفاده شده توصیف نمونه
A (9-3-3-9-3کلیات )بند  متیل آمونیوم کلریدسی اتیل( هیدروک -9بیس ) یلئاول 

  B ( 2سدیم پلی اکسی اتیلنEOلوریل اتر سولفات )  (3-3-3-9-3انحلال )بند 

 هاي دقتداده -2-جدول ب

 Bنمونه  Aنمونه  گذاريشناسه

 2 2 کنندههای شرکتتعداد آزمایشگاه
 2 2 دهنش های حذفتعداد آزمایشگاه

 23 23 هامنفرد همه آزمایشگاه تعداد مقادیر
 92/9 3/93 (/g199gمقدار میانگین )

 Sr (g199g/) 993/9 69/9انحراف استاندارد تکرار پذیری، 
)r :)100/)(8.2حد تکرارپذیری،  ggSr r 913/9 32/1 

 Vr 2/1 9/9تکرارپذیری ضریب تغییرات، )%( 
 SR (g199g/) 992/9 33/1انحراف استاندارد تجدید پذیری، 

)R :)100/)(8.2حد تجدید پذیری،  ggSR R 996/9 32/3 
 VR 3/3 3/2پذیری ضریب تغییرات، )%( تجدید 

 سنجیروش تیتراسیون کولن  5-ب

 هاي استفاده شدهنمونه و روش-5-جدول ب

 توصیف نمونه
C ( 2پلی اکسی اتیلنEOلوریل اتر ) 
D آمونیوم کلرید هیدروکسی اتیل( متیل -9بیس ) یلئاول 
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 هاي دقتداده -3-جدول ب

 Dنمونه  Cنمونه  گذاريشناسه

 19 19 کنندههای شرکتتعداد آزمایشگاه
 19 19 های حذف نشدهتعداد آزمایشگاه

 39 39 هاتعداد مقادیر منفرد همه آزمایشگاه
 921/9 93/9 (/g199gمقدار میانگین )

 Sr (g199g/) 9996/9 996/9انحراف استاندارد تکرار پذیری، 
)r :)100/)(8.2حد تکرارپذیری،  ggSr r 9933/9 916/9 

 Vr 3/6 3/9تکرارپذیری ضریب تغییرات، )%( 
 SR (g199g/) 9933/9 991/9انحراف استاندارد تجدید پذیری، 

)R :)100/)(8.2پذیری، جدیدحد ت ggSR R 9163/9 933/9 
 VR 9/12 1/2%( پذیری ضریب تغییرات، )تجدید
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 پپیوست 

 )اطلاعاتی(

 نامهکتاب

1) JIS K 0068, Test methods for water content of chemical products  

2) ISO 760, Determination of water - Karl Fischer method (General method)  

3) ISO 5725-2:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and 

results -Part 2:Basic method for the determination of repeatability and reproducibility 

of a standard measurement method  

4) EN 13267:2001, Surface active agents - Determination of water content - Karl Fischer 

method  

 


