
 

 
 
 
 

 استاندارد ملي ايران

 
 

 

 جمهوري اسلامي ايران
Islamic Republic of Iran 

INSO 

 2546 ايران ملياستاندارد  سازمان 6452

 Iranian National Standardization Organization 1st. Revision اول تجديدنظر

2936  

 
 

هاي  عدد صابوني شدن فرآوردهگیري  اندازه

 روش آزمون -نفتي
 
 

 

 

Saponification number of petroleum 

products- Test method 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

ICS:75.080 

2013 



 

 ب 
 

 خدا نامبه

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسکتاندارد  مؤسسکۀ  مقکررات  و قکوانی   اصکح   قکانون  3مکاد   یک   بند موجب به ایران صنعتی تحقیقات و استاندارد مؤسسۀ

اسکتاندارداا    نشکر  و تدوی  تعیی ، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهم  مصوب ان،ایر صنعتی تحقیقات

  .دارد عهده به را ملی )رسمی( ایران

بکه   92/6/29دومی  جلسه شورا  عالی ادار  مکور    و موسسه استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران به موجب یکصد و پنجاه نام

  جهت  اجرا ابحغ شده است . 92/3/29مور   33333/996ان تغییر و طی نامه شماره سازمان ملی استاندارد ایر

مؤسسکات   و مراکز نظران صاحب سازمان ،کارشناسان  از مرکب فنی اا  کمیسیون در مختلف اا  حوزه در استاندارد تدوی 

تولیکد ،   به شرایط توجه با و ملی الحمص با امگام وکوششی شود می انجام مرتبط و آگاه اقتصاد  و تولید  پژواشی، علمی،

کننکدگان،  مصکر   تولیدکننکدگان،  شکام   نفکع،  و حک   صکاحبان  منصکفانۀ  و آگااانکه  مشکارکت  از ککه  اسکت  تجار  و فناور 

نویس  پیش  .شود می حاص  دولتی غیر و دولتی اا  سازمان نهاداا، تخصصی، و علمی مراکز کنندگان، وارد و صادرکنندگان

از  پکس  و شکود مکی  ارسکا   مربکو   فنکی  اا  کمیسیون اعضا  و نفع ذ  مراجع به نظرخواای برا  ایران ملی استاندارداا 

ایکران   رسمی() ملی استاندارد عنوان به تصویب صورت در و طر  رشته آن با مرتبط ملی کمیتۀ در پیشنهاداا و نظراا دریافت

 .شود می منتشر و چاپ

کننکد   می تهیه شده تعیی  ضوابط رعایت با نیز صح  ذ  و مند عحقه اا  سازمان و مؤسسات که استاندارداایی نویس پیش

بکدی  ترتیکب،     .شکود  مکی  منتشکر  و چکاپ  ایکران  ملکی  استاندارد عنوان به ، تصویب درصورت و بررسی و طر  ملی درکمیتۀ

ملکی   کمیتکۀ  در و تکدوی   3 شکمار   ایکران  ملی استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر که دنشو می تلقی ملی استاندارداایی

 .باشد رسیده تصویب به دادمی تشکی سازمان ملی استاندارد ایران  که مربو  استاندارد

(ISO)اسکتاندارد   المللکی  بکی   سکازمان  اصلی اعضا  از ایران سازمان ملی استاندارد
المللکی الکتروتکنیک     بکی   کمیسکیون ، 1

9
(IEC) 3 قکانونی  یشناس اندازه المللی بی  سازمان و

(OIML)  2رابکط  تنهکا  بکه عنکوان   و اسکت
 ککدکس غکیایی    کمیسکیون  

3
(CAC) خکا   اکا   نیازمنکد   و کلی شرایط به توجه ضم  ایران ملی استاندارداا  تدوی  در . کند می فعالیت کشور در 

  .شودمی گیر بهره المللی بی  استاندارداا  و جهان صنعتی و فنی ، علمی اا  پیشرفت آخری  از ، کشور

 ، حفک   کننکدگان  مصکر   از حمایکت  برا  ، قانون در شده بینی پیش موازی  رعایت با تواند میایران  سازمان ملی استاندارد

 اجرا  بعضی ، اقتصاد  و محیطی زیست مححظات و محصولات کیفیت از اطمینان حصو  ، عمومی و فرد  ایمنی و سحمت

 استاندارد، اجبار  عالی شورا  تصویب اب وارداتی، اقحم یا /و کشور داخ  تولید  ولاتمحص برا  را ایران ملی استاندارداا  از

و  صکادراتی  کالااکا   اسکتاندارد  اجکرا   ، کشکور  محصولات برا  المللی بی  بازاراا  حف  منظور به تواند می سازمان نماید. 

 فعا  مؤسسات و اا سازمان خدمات از کنندگان فادهاست به بخشیدن اطمینان برا  امچنی  . نماید اجبار  را آن بند درجه

 ، محیطکی زیسکت  مکدیریت  و کیفیکت  مکدیریت  اکا   سیسکت   گکواای  صدور و ممیز  ، بازرسی ، آموزش ، مشاوره در زمینۀ

 را مؤسسات و اا سازمان گونه ای  سازمان ملی استاندارد ایران ، سنجش وسای  ( واسنجی کالیبراسیون ) و مراکز اا آزمایشگاه

 اا آن به صححیت تأیید گوااینامۀ ، لازم شرایط احراز صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صححیت نظام ضوابط اساس بر

 تعیکی   ، سنجش وسای  ( واسنجی کالیبراسیون ) ، یکااا المللی بی  دستگاه ترویج . کند نظارت می اا آن عملکرد بر و اعطا

 . است سازمان ای  وظایف دیگر از ایران ملی استاندارداا  سطح ارتقا  برا  تحقیقات کاربرد  انجام و گرانبها فلزات عیار
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 پیش گفتار

  1362 نخستی  بار در سا  "روش آزمون -اا  نفتیگیر  عدد صابونی شدن فرآوردهاندازه" استاندارد 

تایید  وشرکت زرگستر روبینا  رد براساس پیشنهاداا  رسیده و بررسی توسطتدوی  شد. ای  استاندا

  استاندارد ملی کمیتۀ اجحس سومی  بار مورد تجدیدنظر قرار گرفت و در  اولی  اا  مربو  برا کمیسیون

 و قوانی  اصح  قانون 3 ماد  ی  بند استناد به این  شد. تصویب 13/3/1329مور   اا  نفتیفرآورده

  شود.منتشر می ایران ملی استاندارد عنوان به ،1331 ماه بهم  مصوب ایران، ملی استاندارد سازمانقررات م

خدمات،  و علوم صنایع، زمینۀ در جهانی و ملی اا  پیشرفت و تحولات با اماانگی و امگامی حف  برا 

ای   تکمی  و اصح  برا  که د پیشنها ار و شد خوااد نظر تجدید لزوم مواقع در ایران ملی استاندارداا 

بنابرای ،  گرفت. خوااد قرار توجه مورد مربو  فنی کمیسیون در نظر تجدید انگام شود، ارائه استاندارداا

 کرد. استفاده ملی استاندارداا  تجدیدنظر آخری  از امواره باید

 

 است. 1362 : سا 9326  ای  استاندارد جایگزی  استاندارد ملی ایران شماره
 

 :است زیر شر  به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد ای  تهیۀ برا  که  منبع و ماخی

 
ASTM D 94:2012, Standard Test Methods for Saponification Number of Petroleum Products. 
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 مقدمه 

اا  فلز  تشکی   صابون ،نش با مواد قلیاییتوانند حاو  مواد افزودنی باشند که در واک اا  نفتی می فرآورده

، به مستعم موتوراا    اایی از چنی  مواد افزودنی استند. امچنی ، برخی از روغ  اا نمونه داند. چربی می

توانند حاو  مواد شیمیایی باشند که به طور مشابه با  می توربی  یا موتوراا  احتراق داخلی،خصو  روغ  

    واکنش از نمونه g 1که با  است مقدار باز  کنندهبیان شدن اند. عدد صابونید مواد قلیایی واکنش می

تقریبی از مقدار اسید موجود  ،شدن . بنابرای  عدد صابونیباشد  گرم شده معی ا   به شیوه ، چنانچهدادمی

مایش به در استراا( که در فرآیند گر ترکیبی )به عنوان مثا  و نمونه، شام  انواع اسیداا  آزاد در

 کند. را برآورد می اند ی  شدهاا  فلز  تبد صابون
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 روش آزمون -هاي نفتي گیري عدد صابوني شدن فرآورده اندازه
 

کنند، بهتر است با روش کارهاي معمول آزمايشگاهي آشنا باشند. افرادي که از اين استاندارد استفاده مي -هشدار

کند. در صورت وجود چنین مواردي، مسئولیت ا کاربرد آن اشاره نمياين استاندارد به تمام موارد ايمني مرتبط ب

 باشد.برقراري ايمني، سلامتي و تعیین قوانین حدود کاربردي قبل از استفاده به عهده کاربر مي

 و دامنه کاربرد هدف       2

مواد اا،  کننده نترکیباتی مانند روا مقدار گیر روشی برا  اندازه تعیی  ،اد  از تدوی  ای  استاندارد

 شوند. صابونی می ،آزمونشرایط اا  نفتی است که تحت  در فرآوردهو سیالات انتقا    افزودنی

 .کاربرد دارنداا و مواد افزودنی  کننده شدن در تنظی  مشخصات محصو  برا  روان اعداد صابونی

 شود می استفاده معدنی منشاء با الکتریکی ی عا اا  روغ انگامی که برا   و اامیت آن آزمونروش  ای  تعریف - يادآوري

  D 94 ASTM استاندارد، رترانسفورم اا برا  روغ  کهاست تجربه نشان داده .آورده شده است ASTM D 117 استاندارد در

تر  مناسب، یدایدروکلری  اس از mol/l 1/9 و محلو  ایدروکسید پتاسی از  mol/l 1/9 کارگیر  محلو هب با استفاده از شده اصح 

 است.

 : شودمی داده شر دو روش آزمون در ای  استاندارد 

 (ببینیدرا  13تا  6 اا بند) یرنگ شناساگربا تیتراسیون  -روش الف

 (.ببینیدرا  93تا  12 اا بندتیتراسیون پتانسیومتر  ) -روش ب

اا  نفتی  اای اوقات به فرآوردهگکه اا و برخی از عناصر دیگر  ترکیبات گوگرد، فسفر، االوژنکه ای به علت 

، ی شدنعحوه بر مواد قاب  صابون ،دست آمدهبهنتایج کنند،  اسیداا و بازاا را مصر  می نیزو شوند  می اضافه

، شده اشاره مواد شام بر رو  محصولات دست آمده هبد. نتایج ندانشان میرا  اثر ای  مواد غیر اصلی

توربی  باید با  برا  شده استفادهاا   روغ و موتوراا  احتراق داخلی لنگ می   شده برا  استفاده اا   روغ 

 احتیا  تفسیر شوند.
اسیداا  معدنی یا آلی  شام د، نشو در نظر گرفته نمی شدن یمواد اشاره شده در بالا، که معمولاً ماده قاب  صابون -6يادآوري 

قاب   چرب  موادبالاتر از  به شدن را صابونی عدد  مواد چنی ر حضو د.نباشمی غیرهو  قلیاییغیراا   مشخص، بیشتر صابون

سولفید در نزدیکی پایان ایدروژن داد. بو   در نظر گرفته شده است، افزایش می اا برا  آنکه ای  روش آزمون  شدن یصابون

در نمونه  واکنش پییر از ترکیبات گوگرد خاصیدانده ای  است که انواع  نشان شدن صابونیدر آزمون  گشتیربتیتراسیون 

در  ا  ساده  کننده، ایچ نشانه مداخلهفسفر و سایر مواد  ، کلر وواکنش پییر ترکیبات دارا  گوگرددر مورد دیگر  .وجود دارند

مقدار واقعی اسیداا  چرب قاب  اعتمادتری  روش برا  ای  قبی   سنجیتعیی  وزناحتمالاً طو  آزمون داده نشده است. 

مورد  سنجیوزن به صورت تواند برا  تعیی  اسیداا  چرب می IP 284/86یا  D 128 ASTM استاندارد ترکیبات است.

  استفاده قرار گیرد.

 مراجع الزامي      6

 ع داده شده است.به آنها ارجا ایران مت  ای  استاندارد ملی مدارك الزامی زیر حاو  مقرراتی است که در
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 شود.   استاندارد ملی ایران محسوب میی از ایئبدی  ترتیب آن مقررات جز

اا  بعد  آن  نظراا و تجدیددر صورتی که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع داده شده باشد، اصححیه

اا ارجاع داده شده  نیست. درمورد مدارکی که بدون ذکر تاریخ انتشار به آن ایران مورد نظر ای  استاندارد ملی

 اا مورد نظراست. اا  بعد  آن یدنظر و اصححیهاست، امواره آخری  تجد

 جع زیر برا  کاربرد ای  استاندارد الزامی است:ااستفاده از مر 

اا  و ویژگی -مورد مصر  در آزمایشگاه تجزیه -آب ،1331سا   :1393استاندارد ملی ایران شماره     6-2

 اا  آزمونروش

2-2   ASTM D 117, Guide for Sampling, Test Methods, and Specifications for Electrical 

Insulating Oils of Petroleum Origin 

2-3     ASTM D 128, Test Methods for Analysis of Lubricating Grease 

2-4     ASTM D 4057, Practice for Manual Sampling of Petroleum and Petroleum Products 

2-5     ASTM D 4177, Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products 

2-6   ASTM D 6299, Practice for Applying Statistical Quality Assurance and Control 

Charting Techniques to Evaluate Analytical Measurement System Performance 

2-7   ASTM D 6792, Practice for Quality System in Petroleum Products and Lubricants 

Testing Laboratories 

2-8      IP 136, Method of Test for Saponification Number of Petroleum Products 

2-9      IP 284, Method of Test for Fatty Acids 

 و  تعاريف اصطلاحات    9

9-2  

 2(SAP) شدن يصابون عدد

 شود. از نمونه مصر  می g 1 وسیلهبهگرم که در شرایط آزمون  میلی بر حسبایدروکسید پتاسی   مقدار

بیان شده است، ( 1)بند  9طور که در یادآور   امانتواند  میشدن  مقدار عدد صابونیدر ای  روش آزمون  -يادآوري

 ، قرارگیرد.دیگر قلیایی پییرواکنشاا   حضور گونه تحت تاثیر

9-6   

 شدن يبونصا

 باشد.ی  اسید چرب می از الک  و نم  برا  تشکی ایدرولیز چربی با قلیا فرآیند 

                                                 
1- Saponification 
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 آزمون اصول     5

 1استودارد  حح یا  اا ون(، زایل مانند بوتانون )متی  اتی  کت اسباز نمونه در ی  حح  منجرم معینی 

شود و با مقدار  ح  می اا رکیبی از آن، یا تگیر که بویی شبیه به نفت سفید دارد(رنگ و آتش)حح  بی

شود. باز اضافی با اسید استاندارد تیتر و عدد  الکلی حرارت داده می (KOH)ایدروکسید  پتاسی  مشخصی از

 شود. شدن محاسبه می صابونی

 توانند باعث ها مي العاده قابل اشتعال هستند. بخاررد استفاده در اين روش آزمون فوقهاي موحلال -هشدار

 دنسوزي ناگهاني شو آتش

 .یا پتانسیومتر  )روش ب( شناسایی کرد سنجی )روش الف( می توان با رنگ نقطه پایانی تیتراسیون را

 تیتراسیون با شناساگر رنگي -روش الف

 وسايل     4

را  یادآور قلیا ) مقاب ، مقاوم در ml 399 یا ml 939 ی  ارل  با ظرفیت ،متراکم کنندهو   ارلن   4-2

نوع مستقی  با  متراک  کنندهمتص  است.  9نوع مستقی  یا قارچی برگشتی متراک  کنندهی  که به  ببینید(

 قرار گیرد تا  آزادانه نوع قارچی باید متراک  کننده .شود مینصب  ارل  رو ا   سنبادها   شیشه  ی  اتصا 

اوا مورد استفاده  متراک  کنندهد به جا  توان میآب نیز برگشت  متراک  کنندهبداد.  را از ارل اجازه تخلیه 

 قرار گیرد.

 داد. ظرو  اا واکنش می استفاده نکنید زیرا پتاسی  ایدروکسید با آن شده حکاکیخراشیده یا  اا  ارل   از  -يادآوري

به عنوان د )تمیز شون کرومی  اسید شو محلو  شست با ظرو شود که  باید از لحاظ شیمیایی تمیز باشند. توصیه می ا  شیشه

محصولات مشابه  یا )آمونیوم پرسولفات ح  شده در سولفوری  اسید( محلو  شستشو  غیر کرومی توان از  میجایگزی  

 (کرداستفاده 

در تماس با  باشد.جاذب رطوبت ميکننده قوي و  ، اکسیدزا سرطان شود. هاي شديد مي باعث سوختگي -ارهشد

 گردد.سوزي  تواند باعث آتش گر ميمواد دي

 شود.  برق یا بخار گرم می بامناسب که  داغصفحه  ،صفحة داغ  4-6

 اجتناب شود. زخمي ر، از تماس با پوست، علاوه بر اقدامات احتیاطي ديگوجود دارد خطر حرارتي -هشدار

 مواد و/ يا واکنشگرها    2

موارد ذکر شده،  به جز د.استفاده شو خلو  واکنشگرمواد شیمیایی با درجه  از باید ااتمامی آزموندر 

واکنشگر به اندازه کافی  که ابتدا مشخص شودای مورد استفاده قرار گیرد، به شر   توانندمیدیگر  اا  درجه

 گیر  کااش یابد.که درستی اندازهخلو  بالایی برا  مجاز به استفاده شدن دارد، بدون ای 

                                                 
1- Stoddard solvent 

2- Straight-type condenser 
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 اا ژگی ویکه با مجاز است به شر  ای  یآزمایشگاا ساز آماده  جاواکنشگراا  تجار  موجود بهاز استفاده  -يادآوري

 تعیی  شده تطاب  داشته باشند.

ملی ایران  استاندارد مطاب  با 3یا  9، 1واکنشگر درجه ز آب با خلو  به جز موارد ذکر شده ا  ،آب   2-2

 کنید.استفاده  1393شماره 

اضافه  متانو  حجمیدرصد  19که به آن  23 % یا اتانو  د(را ببینی 1یادآور  ) 23 % اتانو  ،الکل    2-6

 یا الک  مطل را ببینید(  9و 1یادآور  شده باشد )

 تواند به صورت غیرسمي تهیه شود.نمي قابل اشتعال و تقلیبي است، -هشدار

اتانو   ی جایگزی ضایت بخشتواند با نتایج کامحً ر می ،22 % (الک  پروپانو  )ایزوپروپی -9مشخص شده است که  -2يادآوري 

 مجاز نیست. مرجعاا   شود. با ای  حا  ای  جایگزینی در آزمون شده خالص

)مقررات  دار  ایالات متحده آمریکا در دسترس است تقلیبی ویژه وزارت خزانه 39ای  ترکیب تحت نام فرمو   -6يادآوري 

 .متانو  ی  معاد  است 3 % به عحوه 3A(. فرمو  1233-3شماره 

تیتراسیون با محلو   وسیلهبهای  محلو  را (، mol/l 4/0 محلول آبي استاندارد هیدروکلريک اسید )  2-9

استاندارد کنید )بند  9993/9برا  تشخیص تغییرات مولاریته با دقت  الکلی ایدروکسید پتاسی  استاندارد

 (.یادآور  را ببینیدو  6-3

از  mol/l 1/9 جایگزینی محلو  وسیلهبه، مورد انتظار استی   مقدار متر ازشدن ک صابونی اعدادکه  انگامی -يادآوري

دست به  دقت بهتر 13، و 16، 2، 3، 6اا   در بند mol/l  3/9واکنشگراا   به جا اسید  و ایدروکلری  ایدروکسید پتاسی 

 آید. می

را  2بند دار  شود )ا  نگه اا  تیره یا قهوه در بطر  صنعتی،درجه بوتانون )متیل اتیل کتون(،   2-5

 .(ببینید

 IPحح  نفتی باید با استاندارد  اا( یا اگزان 39/69  9) یا حح  نفتیASTM  1نشینیتهدرجه نفتا،  2-4

 مطابقت داشته باشد. 136

توانند باعث  ها مي مضر است. بخار اده قابل اشتعال است. در صورت استنشاق،الع نفتا فوق -2 شداره

 اي ناگهاني شوند.ه سوزي آتش

 ها مضر است. پذيرند و بخار آن ها احتراقو هگزان 00/20حلال نفتي  -6 هشدار

 شده خنثی فتالئین، محلول فنل   2-2
g (1/9 ± 9/1فن )  فتالئی  را در ml 199   ایدروکسید  با محلو  رقی  ببینید( ورا  9-6 بند) کردهالک  ح

 .کنیدرنگ خنثی  به رنگ صورتی ک ( تا رسیدن mol/l 1/9الکلی ) پتاسی 

                                                 
1- Precipitation grade 

2-Petroleum spirit 
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را  mol/l 3/9تقریبا با غلظت  محلو  ی  ،(mol/l 4/0محلول استاندارد پتاسیم هیدروکسید الکلي)  2-7

کنید. اجازه داید محلو  در ی  مکان تاری   تهیه (9-6 بند)الک   درایدروکسید پتاسی   انحح  وسیلهبه

 بماند. ساک ساعت  92ه داید قب  از استفاده به مدت کنید و اجاز صا باقی بماند. محلو  را 

-را به mol/l 1/9 یا mol/l 3/9 با غلظت الکلی ایدروکسید پتاسی  محلو ی  به عنوان جایگزی    2-7-2

با . تهیه کنید 23 % الک  وکربنات است(  فاقد )که تجار  ایدروکسید پتاسی  آمپو مخلو  کردن  وسیله

را  یادآور ) شود. میایجاد ننقا  شکست چندگانه آید و  دست میهب  شااد پایدار استفاده از ای  محلو  

 (.ببینید

لو  استاندارد پروپانو  )ایزوپروپی  الک (، مح -9مایعات آلی مانند  حجمیبزرگ انبسا   ضریب نسبتاً دلی به  -يادآوري

 اا استاندارد شود. مونهاا در تیتراسیون ن نزدی  به دما  کاربرد آن الکلی باید در دمااا 

تیتراسیون با محلو  استاندارد پتاسی  ایدروژن  وسیلهبهایدروکسید باید  اا  پتاسی  محلو   2-7-6

 (.ببینیدرا  یادآور  و 3-6 بندد )نفتالات استاندارد شو

  mol/l  2/0 محلول استاندارد، (C8H5KO4) پتاسیم هیدروژن فتالات   2-0

g (9999/9 ± 9299/9 )دما  که در را پتاسی  ایدروژن فتالات  C˚ (3 ± 119)  وزن ثابت در رسیدن به تا

ممک  است ح  کنید. ( 1-6)بند  ر آبدسپس آن کنید.  وزن،  خش  شده ml 199 یسنج ی  بال  حج 

حج   تا نیزهوید آب با آب مقطر یامحلو  را پس از سرد شدن  لازم باشد.مقدار  حرارت برا  انحح  جامد 

ml 199 .رقی  کنید 

 درجه صنعتی ،حلال استودارد   2-3

 مضر است. در صورت استنشاق، است و فوق العاده قابل اشتعال  -هشدار

 را ببینید( 2-6)اشدار بند  درجه خلو  تجزیه ا زايلن،    2-20

 شاهدهاي گیري اندازه    7

به صورت زیر نیز شااد را گیر   ی  اندازه ،اا مجموعه از نمونهی  یا بیشتر ار با  زمانبه صورت ا    7-2

 ml (1 ±93) الکلی و ایدروکسید پتاسی  محلو  ml (93/9 ± 93)ببینید(. را  1یادآور  انجام داید )

 9سنجی )بند  پت حج بورت یا پی با استفاده ازاا  جایگزی  را  یا یکی از حح  بوتانون )متی  اتی  کتون(

زمانی برابر  مدتو  کنید را به ارل  متص  متراک  کنندهگیر  کنید.  رل  اندازهدرون ا به درستی( ببینیدرا 

 حرارت داید. 1برگشتی تقطیربعد از آغاز نمونه شده برا   زمان استفاده

جريان برگشتي بايد به خوبي بسته شود تا از افتادن روي صفحه داغ و احتمالاً شکستگي  متراکم کننده -هشدار

 را ببینید. 9یري شود. همچنین يادآوري اي جلوگ ظروف شیشه

 

                                                 
1- Refluxing 
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با احتیا  نفتا را درون  .(ببینیدرا  3 یادآور  و 2یادآور  اضافه کنید )( 3-6)بند از نفتا  ml 39 بحفاصله

و شااد را در حالی که  را قطع کنید( متراک  کنندهشود  استفاده می یبریزید )اگر از نوع قارچ متراک  کننده

 شاخص فنبا استفاده از سه قطره محلو   mol/l 3/9 مایش مجدد، با اسید ایدروکلری گرم است، بدون گر

 تیتر کنید.  شده خنثیفتالئی  

 اا  دقتداده انجام داید. دو بارگیر  بر رو  شااد را  دارند، اندازه درستی حداکثرنیاز به  اایی که برا  نمونه -2 يادآوري

 کافی است. یبرا  کار معمول باشد. ی  شاادمیشااد  گیر  تکرار اندازهبار  دو مبنی بر

ثانیه بعد  39شود، میالکلی استفاده  ایدروکسید پتاسی  گیر  محلو  ی برا  اندازهسنج پت حج ی  پیاز اگر  -6يادآوري 

 .شود تخلیهکام  داید تا صبر کنید و اجازه  انتقا از 

شوند و  ی میاا به آسانی صابون برخی از چربی دارد اما یبرگشت تقطیرقیقه د 39نیاز به  ،اگر چه روش استاندارد -9يادآوري 

زمان ساعت  9بیش از  شوند، می  یصابون   که به سختیشود. از طر  دیگر، مواد دقیقه انجام می 19کام  حدود  شدن یصابون

به جز در موارد  که مورد تواف  متقاب  بی  نشود استفاده  یا بلنداا  کوتاه  از زمان  کدام از ایچ شودتوصیه مینیاز دارند. 

 .  استطرفی  ذینفع 

شود بلکه  می متراک  کننده  شونه تنها باعث شست شدن یدر پایان صابون متراک  کننده درنفتا  ml 39 ریخت  -5يادآوري 

 کند. مخلو  واکنش را سرد می

 ضرور  نیست. ینفتحح  یا  ASTM ینینشتهبا درجه  نفتا  افزودن، عای  اا  روغ در مورد  -4يادآوري 

اضافه کنید.  قطره  شناساگر بیشتر  را به صورت قطره، محلو  تغییر کرد شناساگرکه رنگ پس از ای    7-6

، در صورت لزوم باعث بازگرداندن رنگ شد، تیتراسیون را ادامه داید. شناساگرافزایش در صورتی که ای  

نقطه (. یادآور دست آید )هاضافه کنید، تا نقطه پایان ب قطره  ورت قطرهشناساگر را به صبیشتر  از مقدار 

به  شناساگراضافه کردن محلو   باو  تغییر کندبه طور کام   شناساگرکه رنگ  آیدمیدست زمانی به پایان

 .کنید یادداشت (1-19 بند) 1Vبه عنوان نشود. نتیجه را  ظااردوباره  فورا قطره  قطره صورت

با چرخش شدید ارل  از تماس فاز   در نزدیکی نقطه پایان ، امادرنیاورید  امولسیونرا به شک   مخلو  تیتراسیون -يادآوري

 حاص  کنید.اطمینان 

 نمونه    0

 بردار  )نمونه D 4177 ASTM استاندارددستی( یا  بردار   )نمونه ASTM D 4057 استاندارداز   0-2

مطمئ  شوید که  نماینده استفاده کنید و دست آوردن ی  نمونهه عنوان ی  راانما برا  بهخودکار( ب

شااد  39%  تا 29 % از برگشتی انتخاب کنید که حج  تیتراسیونطور  نمونه را  مقدار .باشدامگ  آزمونه 

 (.یادآور  را ببینید)بیشتر نشود  g 99 وزن نمونه از اما باشد

 شود: پیشنهاد می 1جدو  ه به صورت اندازه نمون -يادآوري
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 براساس عدد صابوني شدن ،اندازه نمونه -2جدول

 نمونه اندازه شدن يعدد صابون
 g 

 1 299تا  131

 9 139تا  111

 3 119تا  31

 3 39تا  31

 19 39تا  16

 99 13تا  9

 آزمون انجام روش      3

، از ی  تفاضلی توزی  به صورتکنید(،  یادداشت 1-19 بنددر  W)به عنوان g 91/9تقریب  بانمونه را    3-2

را  2 بند) اا  جایگزی  بوتانون یا یکی از حح  ml (1 ± 93) .کنید وزن مایرارل درون  به بشر کوچ 

به که ( را ببینیدرا  9-6 بندالکلی ) ایدروکسید پتاسی  محلو  ml (93/9± 93) به دنبا  آنو ( ببینید

 .اضافه کنید شد، گیر  اندازه (ببینیدرا  3-6یادآور  بند ی )سنج پت حج یا پیی  بورت با  درستی

قب  از افزودن بوتانون )بند  را اا و مواد افزودنی، ، مانند روان کنندهشوند ح  می ی که سختاای نمونه   3-6

( ببینیدرا  11-6 یا زایل  )بند ببینید(را  19-6)بند  ارددحح  استو ml 93 تا ml 13 در ابتدا( ببینیدرا  2

 ح  کنید.

حرارت داید  تقطیر برگشتیدقیقه پس از شروع  39متص  کنید و به مدت  بال را به  متراک  کننده   3-9

 متراک  کنندهبه داخ   با احتیا  را( 3-6)بند  نفتااز  ml 39 (. بحفاصلهرا ببینید 1-3 بند 3یادآور  )

متراک  نوع قارچی بود قب  از اضافه کردن نفتا از  متراک  کننده( )اگر را ببینید 1-3بند  2آور  یاد) بریزید

 کنید(. جدارا  کننده
 را ببینید( 4-2در حالي که بالن بر روي صفحه داغ است نفتا را نريزيد )بند  -هشدار

 و mol/l 3/9 کلری  اسیدایدرو مجدد( با محلو  که داغ است )بدون گرما کردن محلو  را زمانی  3-5

که ( تیتر کنید. پس از ای ببینیدرا  3-3 شده )بند فتالئی  خنثی  شناساگر فنسه قطره محلو   اضافه کردن

در صورتی که ای   اضافه کنید. قطره  شناساگر بیشتر  را به صورت قطرهتغییر کرد، محلو   شناساگررنگ 

مقدار بیشتر  از  تراسیون را ادامه داید. در صورت لزوم،باعث بازگرداندن رنگ شد، تی شناساگرافزایش 

زمانی (. نقطه پایان 9-3یادآور  بند دست آید )هب قطره اضافه کنید تا نقطه پایان  شناساگر را به صورت قطره

  کردن محلو  شناساگر به صورت قطره و با اضافه کندبه طور کام  تغییر  شناساگرکه رنگ  آیددست میبه

ممک  است انگام  .کنید( یادداشت 1-19در بند  2Vبه عنوان نتیجه را ) ه ظاار نشوددوبارورا ف قطره

 گرم شود. مجدداً محلو  در طی تیتراسیون ،جلوگیر  از انجماد نمونه منظوربه اا، لازم باشدمومآزمایش 
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 محاسبات    20

 دست آورید.به 1از رابطه  را با استفاده، A، شدن یعدد صابون  20-2

(1)                                                                                                               WVVMA )(1.56 21                                                          

 :در آن که

M      ؛دمولاریته ایدروکلری  اسی  

1V      ؛لیتر میلیبرحسب  تیتراسیون شااد، مورد استفاده در اسید حج 

2V      ،؛لیتر میلیبر حسب حج  اسید مورد استفاده در تیتراسیون نمونه 

W       ،؛گرمبر حسب وزن نمونه 

 .باشدمی وزن مولکولی پتاسی  ایدروکسید    1/36

 آزمون گزارش        22

گرم پتاسی   میلی 3/9 را با تقریبشدن عدد صابونی ، 39کمتر از  شدن یاا  صابون برا  عدد   22-2

 د.ایدروکسید بر گرم نمونه گزارش کنی

گرم پتاسی   میلی 1 عدد صابونی شدن را با تقریبیا بیشتر،  39شدن  اا  صابونی عددبرا     22-6

 گزارش کنید. ایدروکسید بر گرم نمونه

گرم پتاسی   میلی 1/9 با تقریبرا عدد صابونی شدن  مقادیر ،الکتریکیاا  عای   برا  روغ   22-9

 ایدروکسید بر گرم نمونه گزارش کنید.

 استاندارد گزارش کنید. ای  دست آمده ازرا به عنوان اعداد به شدن صابونی اعداد   22-5

 انحرافدقت و        26

 دقت     26-2

      نشان داده شده است باید برا  قضاوت در مورد قاب  قبو  بودن نتایج )احتما  1که در شک   ییاا ادهد

 (. ببینیدرا  یادآور )استفاده شود ( 23 %

 پررنگاا   در مورد روغ  ،تواند در تشخیص نقطه پایانی تیتراسیون مزاحمت ایجاد کنند که رنگ میبا توجه به ای  -يادآوري

توان ایچ  کنند، نمی اا  رنگی تیره ایجاد می شدن محلو  اایی که در انگام صابونی شده، یا برا  روغ  یا استفاده ه نشدهاستفاد

 د.ند استفاده شونتوان اا  پتانسیومتر  )روش ب( می دقتی ارائه داد. در چنی  موارد ، تیتراسیون
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 ي دقتهاداده -2شکل 

تحت شرایط  یکسانیکسان با وسای   گرآزمونتوسط که  تفاوت بی  دو نتیجه آزمون ،پذيريتکرار  26-2-2

دست هصحیح ای  روش آزمون بمعمولی و  فرآیند، در مدت طولانیعملیاتی ثابت رو  مواد آزمون یکسان در 

 کند. تجاوز می 1شک   تنها در ی  مورد از بیست مورد از مقادیر ،آمده باشد

مختلف در  گراا آزمونتوسط که و مستق   منفردتفاوت بی  دو نتیجه  ،پذيريجديدت  26-2-6

در فرآیند معمولی و صحیح ای  روش ، مدت طولانیمواد آزمون یکسان، در  رو اا  مختلف  آزمایشگاه

 کند. وز میتجا 1دست آمده باشد تنها در ی  مورد از بیست مورد از مقادیر شک  هآزمون ب
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 انحراف    26-6

را  انحرا از ای  رو،  د.نمقایسه وجود ندار برا   روش آزمون تجربی است و مواد مرجع پییرفته شدهی  ای   

 توان تعیی  کرد. نمی

  پتانسیومتريتیتراسیون  -روش ب

 وسايل      29

از  9یادآور  قاوم در برابر قلیا )، مml 399 یا ml 939ی  ارل ، با ظرفیت  ،متراکم کنندهارلن  و    29-2

نوع  متراک  کنندهبرگشتی نوع مستقی  یا قارچی متص  است.  متراک  کننده( که به ی  ببینیدرا  1بند 

نوع قارچی باید آزادانه قرار  متراک  کنندهشود،  ا  رو  ارل  نصب می ا  سنباده شیشه  مستقی  با ی  اتصا 

اوا مورد  متراک  کنندهتواند به جا   برگشت آب نیز می متراک  کنندهبداد.  ار گیرد تا  اجازه تخلیه از ارل 

 استفاده قرار گیرد.

 شود. ( گرم میرا ببینید 9-3 بندبرق یا بخار ) وسیلهبه که ی  صفحه داغ مناسب ،صفحة داغ   29-6

به تشخیص بالا که قادر با دقت  کنندهتیتر  ،يا دستي کننده ، ثبتخودکارپتانسیومتري  کنندهتیتر   29-9

ایدروکلری   وسیلهبه ا خلو  تجزیهبا درجه  ایدروکسید پتاسی  خالص در تیتراسیون سودکربنات از 

 باشد. اسید

برا  عملکرد دار  الکتروداا و نگهتمیزکار   فیت بالا استفاده شود.الکتروداا  با کیبايد  ،الکترودها   29-5

 ت.اا، بسیار مه  اسبخش آنرضایت

کلرید  یا ی  الکترود شیشه مناسب و ی  الکترود مرجع مناسب، نقره ،الکترود شیشه ترکیبي  29-5-2

(AgClلیتی / )  کلرید (LiClالکلی اشباع )  کلرید با پتاسی  هنا  وارو یا الکترود کالوم  با غح  شیشه 

(KClاشباع  می ) .تواند مورد استفاده قرار گیرد 

و شود ناپییر ایجاد میدو فاز مایع امتزاج که در تیتراسیون، ییاز آنجا  ،زن مغناطیسي هم هايمیله   29-4

زدن بسیار شدید ضرور  است  و ا  زدن بسیار مه  شود، شرایط ا  ( رسوب داده میKCl) کلرید پتاسی 

 )یادآور  را ببینید(

در صورت و  است پییرامکانسرعت آاسته  فاده ازفقط است، مغناطیسی بزرگزن ا ی  میله در صورت استفاده از  -يادآوري

شود. مشخص  زدن ناکافی توده مایع می باعث ا  بالا اا  چرخشی ، سرعتمغناطیسی خیلی کوچ  زنا  ی  میله استفاده از

 یل رو اتئوپلی تترا فلوپوشش داده شده با  cm 3/9 در cm 3/9 صا ی  استوانه  بهینهزن مغناطیسی  شده است که میله ا 

(PTFE)1  .زن مغناطیسی نیست. به ا  ا  یا پارویی، نیاز پروانهزن  ی  ا  در صورت استفاده ازاست    

 

                                                 
1- polytetrafluoroethylene 
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 داانهیا بدون داانه با  ml 399 یا ml 939 حج با  1برزیلیوسا  بلند نوع  بشر شیشه ،بشر بلند   29-2

 (.ببنیدرا یادآور  )

    ای داانه کوچ  . پییر نیست امکانبرا  اض   مورد استفاده  مایرر ارل اا  پتانسیومتر  د تیتراسیونانجام  -يادآوري

 که ی  الکترود ترکیبی استفاده شود.، مگر ای را در خود جا  دادالکتروداا  تواندنمی مایرارل 

در نشان داده شده است.  9در شک   نوعیسلو   مجموعهی   ،زن، پايه بورت، ظرف تیتراسیون هم  29-7

 نیست. ا  یا پارویی پروانهزن  نیاز  به ا شود، میاستفاده زن مغناطیسی  ا ی   که صورتی

 

 
 سنجيپتانسیلسلول براي تیتراسیون  -6شکل 

                                                 
2- Berzelius 

 سی  اتصا  برا 

 الکترود مرجع 
 برا  دارروکش سی  اتصا 

 ا الکترود شیشه

 بشردرپوش 

 )از جنس مواد خنثی(

 Cا ، شیشهالکترود 

 )از داخ  پوشش داده شده(
 نوك بورت

 امزن( جلو )در 

  B الکترود مرجع،

 ا سر سنباده ا شیشه غح  با اتصا 

 A، بشر

 Dا ، امزن پروانه

 )در پشت نوك بورت(



19 

 

از  شده ساخته یی پارویا  ا  پروانهزن  ا اا  متغیر و با  مکانیکی یا الکتریکی، با سرعتزن،  هم    29-7-2

زمی  وص  باشد به طور   بهباید  ،شودمیزن الکتریکی استفاده  صورتی که ی  ا در اثر.  مواد شیمیایی بی

زن  تیتراسیون تولید نکند. ی  ا  زماندر طو   اعداد قرایتیا وص  برق موتور ی  تغییر دائمی در که قطع 

 استفاده شود. تواند می با شرایط فوق تمطابقبه شر  مغناطیسی  زنا  میلهمغناطیسی با 

یا  ml 99/9± درستیبا کالیبره شده  و ml 93/9اا  قسمت در مدرج، ml 99 یا ml 19بورت،   29-7-6

 مشابه درستیبا  خودکاری  بورت 

 امکانکه  چیدمانو بورت. ی   زن اا، ا  ار  بشر، الکتروددمناسب برا  نگهپايه تیتراسیون،   29-7-9

 (.یادآور  را ببینیداست ) مناسبایجاد کند، ن ز الکتروداا، بورت و ا  در بدون اخح  را حی  بشر

به  گرآزمونکه انگامی  باشند که ای  حساسیتاا به الکتریسیته ساک  حساس  برخی از دستگاهممک  است  -يادآوري

 ،ردموا ای در  شود. می مشخصگر نمایشیا  ثباتنامنظ  قل   حرکات باشود،  اا( نزدی  می مجموعه تیتراسیون )بشر و الکترود

 .احاطه کنید ،شده از تور  مسی که با زمی  اتصا  الکتریکی دارد را با ی  استوانه ساختهبشر 

 پتانسیومتريتیتراسیون با  -بروش 

 مواد و/ يا واکنشگرها      25

ذکر شده،  در موارد به جز استفاده شود. خلو  واکنشگرمواد شیمیایی با درجه  باید ااتمامی آزموندر 

واکنشگر به اندازه کافی  که ابتدا مشخص شودای مورد استفاده قرار گیرد، به شر   توانندمییگر د اا  درجه

 گیر  کااش یابد.که درستی اندازهخلو  بالایی برا  مجاز به استفاده شدن دارد، بدون ای 

با مشخصات تعیی  شده  کهتجار  در دسترس در آزمایشگاه مجاز است، به شر  ای  واکنشگراا استفاده از  -يادآوري

 تطاب  داشته باشند.

ملی  استاندارد مطاب  با یا سوم واکنشگر درجه او ، دومز آب با خلو  به جز موارد ذکر شده ا ،آب   25-2

 شود.استفاده  1393ایران شماره 

 را ببینید. 9-6بند  ،الکل   25-6

  محلو  را به صورت مکرر برا  تشخیص ای ،(mol/l 4/0آبي استاندارد هیدروکلريک اسید ) محلول  25-9

الکلی استاندارد کنید )بند  ایدروکسید پتاسی  در تیتراسیون با محلو  استاندارد 9993/9تغییرات مولاریته 

 (.ببینیدرا  3-6یادآور  بند  و 12-3

 را 2بند  دار  شود. )ا  نگه اا  تیره یا قهوه . در بطر صنعتیدرجه بوتانون )متیل اتیل کتون(،   25-5

 (.ببینید
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 IPباید با استاندارد  9حح  نفتی اا( یا اگزان 39/69) یا حح  نفتی ASTM  1نشینیتهدرجه نفتا،     25-4

 مطابقت داشته باشد. 136

توانند باعث  ها مي مضر است. بخار اده قابل اشتعال است. در صورت استنشاق،الع نفتا فوق -2 شداره

 شوند.هاي ناگهاني  سوزي آتش

 ها مضر است. پذيرند و بخار آن ها احتراقو هگزان 00/20حلال نفتي  -6 هشدار

را  mol/l 3/9تقریبا با غلظت  محلو  ی (، mol/l 4/0الکلي) هیدروکسید پتاسیممحلول استاندارد    25-2

ی  مکان تاری  کنید. اجازه داید محلو  در  تهیه (9-6بند )در الک   ایدروکسید پتاسی  انحح  وسیلهبه

 بماند. ساک ساعت  92کنید و اجازه داید قب  از استفاده به مدت  صا باقی بماند. محلو  را 

-را به mol/l 1/9 یا mol/l 3/9با غلظت  الکلی ایدروکسید پتاسی  محلو ی  به عنوان جایگزی    25-2-2

با تهیه کنید.  23 % ست( و الک فاقد کربنات ا )که تجار  ایدروکسید پتاسی  آمپو مخلو  کردن  وسیله

را  یادآور شود. ) میایجاد نآید و نقا  شکست چندگانه  دست میهب  استفاده از ای  محلو   شااد پایدار

 (.ببینید

پروپانو  )ایزوپروپی  الک (، محلو  استاندارد  -9مایعات آلی مانند  ضریب نسبتاً بزرگ انبسا  حجمی دلی به  -يادآوري

 اا استاندارد شود. اا در تیتراسیون نمونه در دمااا  نزدی  به دما  کاربرد آنالکلی باید 

تیتراسیون با محلو  استاندارد پتاسی  ایدروژن  وسیلهباید به ایدروکسید پتاسی  اا  محلو   25-2-6

 (.ببینیدرا  یادآور و  3-6د )بند نفتالات استاندارد شو

 C˚ (3  ( پتاسی  ایدروژن فتالات را که در دما 9999/9  ±9299/9)g، پتاسیم هیدروژن فتالات   25-7

، وزن کنید. سپس آن در آب  خش  شده ml 199سنجی  ( تا رسیدن به وزن ثابت در ی  بال  حج 119 ±

( ح  کنید. ممک  است برا  انحح  جامد مقدار  حرارت لازم باشد. محلو  را پس از سرد شدن 1-6)بند 

 رقی  کنید. ml 199ونیزه تا حج  با آب مقطر یا آب دی

 .را ببینید( 2-6)بند  صنعتی درجهحلال استوارد،    25-0

آب مقطر یا  l 9/1 را در از درجه واکنشگر یدکلرپتاسی   g 9/993، (mol/l0/9کلريد، آبي )پتاسیم    25-3

 آب دیونیزه ح  کنید.

 را ببینید.12ببینید( بند  را 19-6بند  -اشدار) ،ا درجه خلو  تجزیهزايلن،     25-20

 .ببینیدرا  12 بند ،ا درجه خلو  تجزیهکلروبنزن،     25-22

 

                                                 
1- Precipitation grade 

2-Petroleum spirit 
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 الکترودسیستم  دارينگه و آزمون، سازي آماده        24

 الکترودها سازي آماده     24-2

 دکنیتخلیه را غیرآبی به آبی تغییر کند، محلو  غیرآبی  نمکی الکترود کالوم  از پ  صورتی که در    24-2-2

پتاسی  آبی  محلو  الکترولیترا چند بار با ( ی)پ  نمکخارجی  پوششسپس  .بشویید با آب و متانو  و

    کلرید پتاسی  الکترولیتآبی با محلو   راخارجی  پوشش. در نهایت، شو دایدشست mol/l 9/3کلرید 

mol/l 9/3  پر کنید. روزنهتا پر شدن 

ار دو و  را با احتیا  بردارید ا سنبادهسر ا   غح  شیشه، غحفیکترود نوع انگام استفاده از ال   24-2-6

اجازه داید چند قطره از  .در جا  خود قرار دایدرا آزادانه غح  . کنید پاكرا کامحً  ا  سطح سنباده

با به طور کام   آن  وشود و سط شسته ا  سنباده ا شیشه و از ای  طری  اتصا  شود الکترولیت تخلیه

محلو  آبی  بامجدداً خارجی را  پوششمحک  در جا  خود قرار داید، غح  را شود.  ترالکترولیت 

 .و الکترود را با کلروبنزن بشویید پر کنید mol/l 9/3 یدالکترولیتی پتاسی  کلر

ن استفاده، باید بالاتر از مایع در بشر تیتراسیو سطح الکترولیت در الکترود کالوم  در حا   24-2-9

د، شو استفاده نمیالکترود کالوم  جلوگیر  شود. انگامی که  یاا به پ  نمک شود تا از ورود آلایندهشته دا نگه

و  ه قرار دایددنکنپرروزنه را رو  پوش  پر کنید، در mol/l 9/3کلرید پتاسی   یالکترولیتآبی را با محلو  آن 

 .بماندکترولیت بالاتر از آب مقطر ور کنید تا سطح ال ار دو الکترود را در آب مقطر غوطه

 وسیلهبهبار  ی ماه ار  ،و پس از آنانگام نصب الکتروداا  جدید را در  ،الکترودها آزمودن   24-6

 .کنید آزموندوباره  mol/l 3/9 آبی HClبا  mol/l 3/9 الکلیایدروکسید پتاسی   از ml 19 کردن استاندارد

 داري الکترودهانگه        24-9

ی  بار در طو  استفاده مداوم با فروبردن در محلو   ا را حداق  افته ا الکتروداا  شیشه  24-9-2

 تمیز کنید. Nochromix( یا محلو  ببینیدرا  3-3-13کرومی  اسید سرد )بند 

 mol/l 9/3 بار خالی کنید و با الکترولیت پتاسی  کلرید آبی ی  ا الکترود کالوم  را حداق  افته   24-9-6

ص  کنید. امیشه سطح کلرید بلور  اطمینان حا پر کنید. از حضور پتاسی  مجددا سورا  پرکننده تا

 دارید.  تیتراسیون نگه بشر مایع دربالاتر از سطح  الکترولیت در الکترود کالوم  را

 که ندایداجازه ور کنید.  در آب غوطه شوند انگامی که استفاده نمینیمه پایینی الکتروداا را    24-9-9

ور بمانند. اگرچه  در حح  تیتراسیون غوطهطولانی زمان مدت اا برا   الکتروداا در خح  تیتراسیون

 جا کنید.  اا را با احتیا  جابه الکتروداا زیاد شکننده نیستند، امیشه آن

لکترودها براي اي از وجود مواد خارجي و بررسي منظم ا شستشوي کامل الکترودها، حفظ اتصالات سنباده -هشدار

هاي مشکوک و نامنظمي را در  توانند پتانسیل ها مي هاي تکرارپذير مهم هستند. زيرا آلودگي دستیابي به پتانسیل

 تماس مايعات ايجاد کنند و به نتايج غیر تکرارپذير منجر شوند.   
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الکترود   ،KClبلوراا  نازك از  لایهی   ،متوالیاا  اسیونتیترشااد و بی  در پایان تیتراسیون   24-9-5

برا  بطر  پحستیکی فشار   وسیلهبهاز ی  جت آب ایجاد شده  .پوشاند تیترانت را می دانده انتقا و نوك 

کشی چند ثانیه آب به مدتحی  ای  لایه استفاده کنید. سپس الکترود را با فروبردن در ی  بشر پر از آب 

 نید. الکترود را مالش نداید.کاغی  خش  ک دستما ی   با. الکترود را کنید

و نمونه، الکترود  قسمتی از  و KCl بلوراا  نمونه، مخلوطی از در انتها  ی  مجموعه تیتراسیون  24-9-4

 mlشام   که فروبردن الکترود در ی  بشر تیتراسیون اب را پوشاند. شستشوتیترانت را می داندهنوك انتقا 

 .دایدانجام  است، از آب مقطر ml 33روپانو  و پ-9از  ml 93از حح  استودارد،  39

دقیقه ا  بزنید تا پوشش ح  شود. اثر  1محلو  را برا  مدت به اندازه کافی طولانی، معمولا کمتر از 

بزدایید. سپس الکترود را  از الکترود فشار  پاشش آب از ی  بطر  پحستیکی وسیلهمحلو  شستشو را به

را  ید. الکترودند ثانیه بیشتر شستشو داچبه مدت  خوردنپر از آب در حا  ا  وسیله فروبردن در ی  بشربه

 وسیله پاك کردن با ی  دستما  کاغی  خش  کنید. الکترود را مالش نداید.به

داشته شود به طور  که وقتی مایع به شدت ثابت نگه ،دارندهر محک  در ی  نگهطوالکترود باید به   24-9-2

گیر  نقطه پایان کند که در اندازهاا  الکترود نویزاا  الکتریکی تولید مین نخورد. تکانخورد، تکاا  می

 شود.می منجر غیرتکرارپییر نتایج کند و بهمزاحمت ایجاد می

 شاهدهاي گیري اندازه     22

ه صورت زیر انجام شااد را باا  گیر  ، اندازهاا مجموعه از نمونهیکی یا بیشتر زمان با ار ا  طوربه    22-2

 ± ml (1 الکلی و ایدروکسید پتاسی  محلو  ml (93/9± 93) مقدارببینید(: را  3-6بند یادآور  داید )

 9یادآور  سنجی ) پت حج اا  جایگزی  را از بورت یا پی یا یکی از حح  بوتانون )متی  اتی  کتون( (93

 39به مدت و کنید. متراک  کننده را به ارل  متص   گیر  اندازه مایردرون ارل  به درستی( را ببینید 1-3بند 

از نفتا  ml 39 (. بحفاصلهببینیدرا  3 یادآور و  1-3برگشتی حرارت داید )بند  دقیقه پس از شروع تقطیر

( با احتیا  را ببینید 1-3از بند  3و  2ببینید( ) امچنی  یادآور  را  3-6را اضافه کنید )بند  (3-12)بند 

و شااد را را قطع کنید(  متراک  کننده ،از نوع قارچی در صورت استفادهبریزید ) متراک  کنندهدرون  نفتا را

ایدروکلری   mol/l 3/9 در حالی که گرم است ، به صورت پتانسیومتر  با محلو و بدون گرمایش مجدد 

 اسید تیتر کنید.

وشو  بال  را با دو  و با احتیا  شستانتقا  داید  ml 999محلو  را به ی  بشر بوروسیلیکات    22-6

 را ببینید(. 3-12از نفتا انجام داید )بند  ml 19قسمت 
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زن مغناطیسی قرار  زن مغناطیسی رو  ی  صفحه ا  محلو  تیتراسیون را امراه با ی  میله ا   22-9

زن را  ید. سرعت ا مغناطیسی فرو برزن  ا جا که ممک  است بدون تماس با میله  آنتا داید. الکتروداا را 

 تنظی  کنید. ،محلو  پاشیدنبیش از حد یا  حبابدر حالت حداکثر ممک  بدون ایجاد 

آبی ایدروکلری   mol/l  3/9 پتانسیومتر  با محلو  ی  تیترکننده محلو  شااد را با استفاده از  22-5

رود.  معاد  مربوطه انتظار میشود، تیتر کنید. دو نقطه عطف با نقا   اضافه می ml/min 9 اسید که با نر 

کنید( و دومی مربو  به مقدار  یادداشت 1-99در بند  VBآزاد )به عنوان  ایدروکسید پتاسی  اولی مربو  به

در پتاسی  ایدروکسید تجار  موجود است )شک   معمو ( است که به طور K2CO3کربنات )پتاسی   جزیی

 (.بینیدرا  3

 شود. می انجامزمان تیتراسیون  کااشبه منظور نت به شااد تیترای  افزایش از قب      22-4

 نمونه     27

طور  انتخاب کنید که حج  تیتراسیون برگشتی  . مقدار نمونه را  شوید که نمونه امگ  باشدمطمئ  27-2

 (.ببینیدرا  1-3یادآور  بند تجاوز نکند ) g 99 ولی وزن نمونه از شااد باشد 39 % تا 29 % از

 آزمون انجام وشر     20

، از ی  توزی  تفاضلیوسیله یادداشت کنید(، به 1-99در بند  W)به عنوان  g 91/9نمونه را با تقریب    20-2

را  2اا  جایگزی  )بند  کی از حح ( بوتانون یا ی1± 93) mlمایر وزن کنید. درون ارل  به بشر کوچ 

به  که را ببینید( را 9-6الکلی )بند  سید پتاسی ایدروک ( محلو 93/9± 93) mlببینید( و به دنبا  آن 

 اضافه کنید. شده، گیر  را ببینید( اندازه 3-6سنجی )یادآور  بند  پت حج درستی از ی  بورت یا پی

قب  از افزودن بوتانون )بند  اا و مواد افزودنی، را شوند، مانند روان کننده اایی که سخت ح  می نمونه   20-6

( ح  ببینیدرا  3-6یا زایل  )بند  ببینید(را  2-6حح  استودارد )بند  ml 93 تا ml 13 تدا در( ابببینیدرا  2

 کنید.

حرارت داید  دقیقه پس از شروع جریان برگشتی 39را به ارل  متص  کنید و به مدت  متراک  کننده   20-9

 به داخ  را با احتیا  (ببینیدا ر 3-6)بند  از نفتا   ml 39 (. بحفاصلهببینیدرا  3یادآور  و  1-3)بند 

قب   استاز نوع قارچی  متراک  کننده در صورتی که) را ببینید( 1-3بند  2یادآور  . )بریزید متراک  کننده

 را جدا کنید(. متراک  کنندهاز اضافه کردن نفتا 

 .در حالي که بالن بر روي صفحه داغ است نفتا را نريزيد -هشدار

ایدروکلری  اسید تیتر  mol/l 3/9 ه داغ است )بدون گرمایش مجدد( با محلو محلو  را زمانی ک  20-5

( با استفاده از تیترکننده را ببینید 16 )بند برا  نمونه شااد را  استفاده مورد کنید. فرآیند تیتراسیون

وت داد. تفا نشان می را ی  منحنی تیتراسیون کام  برا  ی  نمونه 3پتانسیومتر  دنبا  کنید.  شک  
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شود و شرایط تیتراسیون  افزایش تیترانتی انجام نمی  تیتراسیون نمونه با شااد ای  است که در آن ایچ پیش

 کمتر بحرانی است.

 

 
 منحني تیتراسیون کامل براي يک نمونه -9شکل 

. نقطه است -mV 399 تیترانتار اضافه کردن قب  از قرایت پتانسی  نسبتاً ثابت است.  قرایت  20-5-2

 افتد. نقطه عطف دوم بسیار تیز است و در حدود اتفاق می -mV 399 عطف او  نسبتاً تیز است و در حدود

mV 39 افتد. اتفاق می 

  بررسي کنترل کیفیت     23

 ، که در صورت امکان1(QC) عملکرد ای  روش آزمون را با تجزیه و تحلی  ی  نمونه کنتر  کیفیت   23-2

 ، تایید کنید.تجزیه شدها  معمولی ا نمونه  نماینده

 کنتر اا   و محدودیت گیر ، کاربر ای  روش نیاز دارد که مقدار میانگی  فرآیند اندازه پایشقب  از    23-6

 (.ببینیدرا   ASTM MNL 7استانداردکنتر  کیفیت را تعیی  کند ) نمونه
 

                                                 
1- Quality Control 

  =Aنمونه

 =Bشاهد

 شام  کربنات

  (KOHپتاسی  ایدروژن الکلی )

m
V

 
m

V
 

ml HCl  

ml HCl  

  =Cنمونه

 =D دشاه

 بدون کربنات

  (KOHپتاسی  ایدروژن الکلی )
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و تجزیه  دیگر یا تکنی  آمار  معاد ا  کنترلی نمودارا با استفاده ازو کنید  یادداشترا  QCنتایج   23-9

 .(ببینیدرا   ASTM MNL 7استاندارد) شودمشخص  آزمونوضعیت کنتر  آمار  ک  فرآیند کنید تا  تحلی 

ممک  است نتایج حاص  از ای  شود.  ا  هریشبررسی عل   محرکی برا خارج از کنتر  باید  دادهار گونه 

 .منجر شودفرآیند  یبراسیون مجددبه کال ،، اما نه لزوماًتحقی 

و  اثبات شده فرآیند آزمون پایدار گیر ،  اندازهدر حا  کیفیت  به بحرانی بودن QCتکرار آزمون    23-5

اگر . مورد بررسی قرار گیرد QCی  نمونه  باید در ار روز آزمون. به طور کلی، استوابسته نیاز مشتر  

 ارگاهحا ،  به ار. یابد باید افزایش QCتکرار  ،شوند زیه و تحلی  میبه طور معمو  تج  تعداد زیاد   نمونه

اطمینان  منظوربه است. مجاز QCآزمون  تکرارکااش نشان داده شود که آزمایش تحت کنتر  آمار  است، 

ای  روش  انحرا دقت و  بندبرابر دقت ذکر شده در  ا  در به صورت دوره QCدقت باید  ،اا از کیفیت داده

 .ببینیدرا  ASTM D 6792 استاندارد ای  زمینهدر ی شود. برا  بحث بیشتر بررس

گیرد  که به طور منظ  مورد آزمایش قرار میQC نوع نمونه  در صورت امکان شود که توصیه می  23-4

ی  ذخیره شود توصیه میگیرند.  که به طور معمو  مورد تجزیه و تحلی  قرار می ی باشداای نماینده نمونه

بینی  ساز  پیش و باید تحت شرایط ذخیره در دسترس باشد مورد نظر برا  دوره استفاده QC وان از نمونهفرا

 شده امگ  و پایدار باشد.

اا   و تکنی QC را برا  راانمایی بیشتر رو   ASTM D 6299و  ASTM MNL 7 استاندارداا   23-2

 .ببینیدنموداربند  کنترلی 

 محاسبات    60

 دست آورید.به 9را با استفاده از رابطه ،  A،شدن یصابونعدد     60-2

 (2 )                                                                               
W

VVM
A SB )(1.56 
 

 در آن: که

 ؛وزن مولکولی پتاسی  ایدروکسید      1/36

M         ؛مولاریته ایدروکلری  اسید  

VB        ،؛لیتر میلی بر حسب حج  اسید مورد استفاده در تیتراسیون شااد 

VS         ،لیتر؛ بر حسب میلیحج  اسید مورد استفاده در تیتراسیون نمونه 

W         ،باشد.بر حسب گرم میوزن نمونه 
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 اگررود.  میکار در تیتراسیون بهاولی  نقطه عطف به علت ایدروکسید و به عنوان نقطه پایانی     60-6

نقطه عطف دوم وجود داشته باشد ممک  است د، باششام  آلودگی کربنات  شدهافزوده ایدروکسید پتاسی 

( و BVنقطه عطف او  به عنوان نقطه پایان تیتراسیون برا  شااد )از ، در چنی  موارد (. ببینیدرا  3)شک  

 د.کنیتفاده ( اسSVنمونه )

 آزمون گزارش     62

گرم پتاسی  ایدروکسید بر  میلی 3/9 عدد صابونی را با تقریب، 39شدن کمتر از  اا  صابونی برا  عدد  62-2

 گرم نمونه گزارش کنید.

گرم پتاسی  ایدروکسید بر  میلی 1 عدد صابونی را با تقریبیا بیشتر،  39شدن  اا  صابونی برا  عدد   62-6

 گزارش کنید.نه گرم نمو

گرم پتاسی  ایدروکسید بر  میلی 1/9 اا  عای  الکتریکی، مقادیر عدد صابونی را با تقریب  برا  روغ  62-9

 .گرم نمونه گزارش کنید

 ، روش ب، گزارش کنید.رداستاندا ای  شدن را به عنوان اعداد به دست آمده از اا  صابونی عدد  62-5

 انحراف دقت و     66

 16خودکار و و مایعات انتقا  کننده  روانبا استفاده از افت مواد افزودنی روغ  آورد دقت بر   66-2

 آمد.دست به به صورت زیر اا  مشارکتیآزمونبراساس   آزمایشگاه

یکسان با وسای  یکسان تحت شرایط  گرآزمونکه توسط ، تفاوت بی  دو نتیجه آزمون تکرارپذيري  66-2-2

دست ه، در فرآیند معمولی و صحیح ای  روش آزمون بطولانی اد آزمون یکسان در مدتعملیاتی ثابت رو  مو

 کند. تجاوز میگرم پتاسی  ایدروکسید بر گرم نمونه  میلی 36/9 مورد از 99تنها در ی  مورد از  استآمده 

اا   یشگاهمختلف در آزما گرآزمونتفاوت بی  دو نتیجه منفرد و مستق  که توسط  ،پذيريجديدت   66-2-6

دست آمده ه، در فرآیند معمولی و صحیح ای  روش آزمون بطولانی مختلف رو  مواد آزمون یکسان، در مدت

 کند. تجاوز میگرم پتاسی  ایدروکسید بر گرم نمونه  میلی 2/19 مورد از 99تنها در ی  مورد از  است

 انحراف    66-6

را  انحرا برا  مقایسه وجود ندارد، از ای  رو،   ه شدهای  ی  روش آزمون تجربی است و مواد مرجع پییرفت 

 توان تعیی  کرد. نمی
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 الف یوستپ

 )اطلاعاتي(

  روش آزمون اين براي انجام ايتجزيهنکات 

 

ای  . ه شده استاستاندارد ارایای  انجام  تحلیلی برا  اا  از راانمایی  مفید لیست در زیر 2-الف

 .شود نمی استانداردای   مت  کام  زی جایگ به ایچ وجهاا راانمایی

 اا آن با که پتاسی  ایدروکسیدای احتما  زیرا  استفاده نکنید شده حکاکی یااا  خراشیده  از ارل  2-2-الف

 غیر کرومی شوینده اا  برخی محلو  یا اسید کرومی  با اابال شود توصیه می. شود، بیشتر میواکنش داد

 تمیز شوند. با قدرت اکسیدکنندگی بالا

 تغییراتاستاندارد کنید تا قادر به تشخیص  الکلی ایدروکسیدپتاسی   با آبی را ایدروکلری  اسید  6-2-الف

 باشد. 9993/9تا  مولاریته

 استاندارد کنید. فتالاتد پتاسی  ایدروژن استاندار الکلی را با محلو  ایدروکسید پتاسی  محلو   9-2-الف

در چنی   و شود میرنگ  بی طولانی مدت ساز  ذخیره طو در  الکلی ایدروکسید پتاسی  محلو    5-2-الف

 .دور ریخته شود باید موارد 

تجار  قاب   ایدروکسید پتاسی  آمپو از  پتاسی  ایدروکسید محلو  ساز  برا  آمادهبهتر است    4-2-الف

 حاو ای  محلو   که ییجا ز آنا. کند ایجاد می  پایدار اا شااد ،دسترس استفاده شود. ای  نوع محلو 

 .شودایجاد نمی چندتایی نقا  عطف، نیست کربنات

توان با استفاده  دقت بهتر را می ،است مورد انتظار ی  مقدار زیر شدن صابونی عدد کهانگامی   2-2-2-الف

 ود.تعیی  نم mol/l 3/9 اا  محلو  جا  به mol/l 1/9 اسید از پتاسی  ایدروکسید و ایدروکلریدری 

 کنید. آزمون اا نمونه تمام با تکرار درشااداا را    7-2-الف

تجاوز  g 99 حد نمونه از، اما استفاده کنید 1-3بند  یادآور  پیشنهاد شده در نمونه اا  جرم از  0-2-الف

 نکند.

. اشندنیاز داشته ب ،پیشنهاد شدهدقیقه  39 تر از طولانی اض به  اا نمونه ازبرخی  ممک  است   3-2-الف

 .بررسی شود نیاز مورد بهینهمدت  باید، مجهو  اا  نمونه برا 

 به به دلی  توانایی آن در تشخیص نقطه پایان،تانسیومتر  اا  تیره رنگ، روش پ برا  نمونه  20-2-الف

 شود. ترجیح داده می سنجی روش رنگ
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کند،  کلرید رسوب میپتاسی  شود و  یم پدیدار ناپییرامتزاجه در تیتراسیون، دو فاز جا ک از آن  22-2-الف

شده  داده پوشش cm 3/9× cm 3/9 زنزدن شدید ضرور  است. از میله ا است و ا  مه شرایط تکان دادن 

 ( استفاده کنید.PTFEاتیل  ) تترافلور پلی با

اد  نشان اا  نامنظ  و بی  حرکت گرآزموندانده دستگاه تیتراسیون با نزدی  شدن  اگر نشان   26-2-الف

 داد ممک  است نیاز به اتصا  به زمی  داشته باشد.

 ندمواد خارجی و آزمواز دسترس  ا  سنباده ا  تمیزکردن کام  الکتروداا، حف  اتصالات شیشه   29-2-الف

 دست آوردن پتانسی  تکرارپییر بسیار مه  است.به الکتروداا به طور منظ  برا 

 ، ممک  است ی  فیل  نازك از بلوراا متوالی اا  د و بی  تیتراسیوندر پایان تیتراسیون شاا  25-2-الف

دانده تیترانت پوشانده شود. برا  حی  ای  لایه از ی  جت آب  کلرید بر رو  الکترود و نوك انتقا  پتاسی 

 .بشوییداستفاده کنید و آن را با آب مقطر 

 الکتروداا را مالش نداید. د.کنی ی  حوله کاغی  خش  وسیلهبهرا   الکتروداا   24-2-الف

مانده نمونه را  با آب  ه و باقیکرد رسوب کلرید در پایان ی  مجموعه تیتراسیون، بلوراا  پتاسی    22-2-الف

      به امراه قسمت میانی مایع حاص  از تقطیر ml 39 در ی  بشر شام را تمیز کنید و سپس الکتروداا 

ml 33 ایزوپروپانو  به اضافه ml 33  الکتروداا  را با آب مقطر بیشتر تمیز بشوییددقیقه  1آب به مدت .

 کاغی  خش  کنید. دستما کنید و با 

دارید.  دارنده ثابت در طو  تیتراسیون نگه را به صورت پایدار و محک  در ی  نگه الکتروداا  27-2-الف

 کنند. میایجاد  ناپییر تکرارنویز الکتریکی نتایج الکتروداا  لرزان با تولید 

اگر محلو  پتاسی  ایدروکسید  آید.دست منحنی تیتراسیون دو نقطه عطف بهممک  است در    20-2-الف

ایدروکسید و نقطه دوم ناشی از پتاسی  نقطه عطف او  ناشی از  ،کربنات آلوده شودپتاسی  با مقدار کمی از 

 کربنات است.پتاسی  

د. بیشتر اوقات ای  نمحاسبه شو 1(TAN) عدد اسید ک  دادشدن نباید از تع عدداا  صابونی   23-2-الف

محاسبات، با توجه به حضور اسید آزاد از طری  ایدرولیز محصولات، منجر به نتایج بالاتر از مقدار واقعی عدد 

 شود. شدن می صابونی

 

 

 

 

                                                 
1- Total acid number 


