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تعالي سمٍات

                                                          
 

َاي اجرايي، مُىسسان مشاير ي پيماوكاران ترشىامٍ تٍ زستگاٌ
شماره:                           95/2476

11/01/1395 تاريد:

يفرآير َاي آزمايشگاٌ زر سياويس ي سًلفيس  ک،يآرسى سازي ذىثي ي كىترل  زستًرالعملمًضًع: 

َاي  وامٍ استاوسارزَاي اجرايي طرح ( آييه7( ي )6( قاوًن تروامٍ ي تًزجٍ ي مًاز )23تٍ استىاز مازٌ )

وامٍ شمارٌ  ع تصًيةي زر چارچًب وظام فىي ي اجرايي كشًر )مًضً 1352مصًب سال  -عمراوي

امًر وظام فىي 651َيأت محترم يزيران(، تٍ پيًست ضاتطٍ شمارٌ  20/4/1385َـ مًرخ 33497/ت42339

‌هاي‌آزمايشگاه‌در‌سیانید‌و‌سولفید‌‌ک،یآرسن‌سازي‌خنثي‌و‌كنترل‌‌دستورالعمل»، تا عىًان اجراييي 

شًز. اتلاغ مي گروه سوماز وًع « يآوررف

السامي است. 01/07/1395رعايت مفاز ايه ضاتطٍ زر صًرت وساشته ضًاتط تُتر، از تاريد 

ايه كىىسٌ وظرات ي پيشىُازَاي اصلاحي زر مًرز مفاز  زريافت سازمانايه اجرايي ي امًر وظام فىي 

  .كرزاعلام ذًاَس  را تًزٌ ي اصلاحات لازم ضاتطٍ

ريزي كشور سازمان مديريت و برنامه
رياست جمهوري 

رييس سازمان





اصلاح مدارك فنی 

 خواننده گرامی:

، با استفاده از نظر کارشناسـان برجسـته   ریزي کشور اجرایی سازمان مدیریت و برنامه و نظام فنی امور

مبادرت به تهیه این نشریه نموده و آن را براي استفاده به جامعه مهندسی کشور عرضه نمـوده اسـت.   

هـاي مفهـومی، فنـی، ابهـام، ایهـام و      دهایی نظیـر غلـط  با وجود تلاش فراوان، این اثر مصون از ایرا

 اشکالات موضوعی نیست.

ی    رو از این ـ فن ـکال  ش د و ا را ـ ی ه ا رگون ده ه شاه ت م رد در صور دا ضا  قا ت ه  رامی صمیمان ده گ خوانن شما  ز  ، ا

ه را ب ب  ت را د: م یی ا رم ش ف ر زا ر گ زی ت   صور

د. -1 ص کنی شخ را م ر  د و صفحه موضوع مورد نظ ره بن  شما

ر -2 د مورد نظ را ی د. ا ری دا ن  ا ت خلاصه بی ه صور  را ب

د. -3 یی سال نما ر ی ا زین جایگ راي  را ب ده  ش ح  صلا ن ا ن مت ت امکا  در صور

د. -4 یی ا رم ر ف ی ذک حتمال س ا تما راي  را ب خود  ی  شان  ن

 نظرهاي دریافتی را به دقت مطالعه نموده و اقدام مقتضی را معمول خواهند داشت. امورکارشناسان این 

 شود. پیشاپیش از همکاري و دقت نظر جنابعالی قدردانی می

ه :   تب راي مکا ی ب شان ، ریزي کشور سازمان مدیریت و برنامهخیابان صفی علیشاه، ، میدان بهارستانتهران، ن
       33271مرکز تلفن  ،و اجرایی نظام فنی امور

Email:info@nezamfanni.ir nezamfanni.ir 
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  سمه تعالیاب
  

  

  پیشگفتار
  

هیـات وزیـران) بـه کـارگیري معیارهـا،       20/4/1385، مـورخ  ه 33497/ ت 42339نظام فنی و اجرایی کشور (مصوبه شماره
بـرداري در قیمـت تمـام    هاي نگهداري و بهرهاستانداردها و ضوابط فنی در مراحل تهیه و اجراي طرح و نیز توجه لازم به هزینه

اجرایـی کشـور    و قانون برنامه و بودجه و نظام فنی 23به استناد ماده  امورد تاکید جدي قرار داده است و این ها را مورشده طرح
 اي کشور را به عهده دارد.توسعه وظیفه تهیه و تدوین ضوابط و معیارهاي فنی طرحهاي

 در موجـود  ارزش بـا  مـواد  آوردن دسـت  به براي که شیمیایی و فیزیکی مختلف فرآیندهاي و هابا توجه به تنوع بسیار زیاد کانی
 کنتـرل  و سازي خنثی. است شیمیایی مواد کنندگانمصرف بزرگترین از یکی معدنی مواد فرآوري صنعت رود،می کار به کانسنگ

مهم این صنعت است. بیشتر پسـماندهاي شـیمیایی تولیـد شـده شـامل اسـیدها، بازهـا،         مسایل از فرآوري عملیات پسماندهاي
 در هـا آن صـحیح  دفـع  کـه  هسـتند  کننـده اسـتخراج  آلی هايحلال و سازهاکف  ها،کنندهاي محلول، کلکتورها، بازداشته نمک

  زیست است.   محیط حفظ در پسماندها مدیریت مهم اصول از یکی معدنی مواد فرآوري هايآزمایشگاه

 آب منـابع  شـدن  آلـوده  صـورت  در و اسـت  سـمی  ايههاي صنعتی سیانید است. سیانید ماد هاي موجود در پساب یکی از آلاینده
 صـنعتی  هايپساب در موجود سیانید. شودمی منطقه اکوسیستم متوجه زیادي خطرات  آلاینده، این به خاك و زیرزمینی سطحی،

گـوگردي در  ترکیبات  .باشد مجاز حد در سیانیدي هايباید میزان مجاز آلودگی پساب و شودمی تلقی سمی کنندهآلوده عنوان به
 ها،آن بالاي بودن سمی درجه دلیل به و شوند می ظاهر هاسولفات و هاسولفیت صنعت فرآوري مواد معدنی به صورت سولفیدها، 

لفیدي به ویژه پیریت و کالکوپیریت منبع تولید زهـاب سو هاي کانی. هستند هاپساب و آب در گیرياندازه مهم معیارهاي از یکی
 هـاي یکی دیگـر از آلاینـده   .دارد بستگی هیدروژن سولفید آزادسازي میزان به  سولفیدها، بودن سمی درجه .هستند اسیدي هاي
 هـاي یکـان  فـرآوري  و اسـتخراجی  هـاي فعالیـت  از ناشـی  آرسـنیک  آلودگی. است آرسنیک  صنعتی، هايپساب در موجود سمی

 صـورت  بـه  نقـره  و طـلا  اورانـیم،  منگنـز،   آهـن،   روي، مـس،   آنتیموان، قلع، سرب، با همراه بیشتر عنصر این. است دار آرسنیک
از آن نـام بـرده شـده بایـد داراي اسـتاندارد       ضـابطه تمام مواد شیمیایی مورد استفاده که در ایـن   .شودمی یافت معدنی ترکیبات

است. کلیه ظـروف آزمایشـگاهی مـورد     آزمایشگاهی باشند و هر جا از آب نام برده شده، منظور آب مقطر یا آب دوبار تقطیر شده
  باشند. Aاستفاده نیز باید از کلاس 

هـاي   سـولفید و سـیانید در آزمایشـگاه     ک،یسازي آرسن کنترل و خنثی  دستورالعمل"حاضر تحت عنوان  ضابطه
  .است شده یهته محیطیدر چارچوب برنامه تهیه ضوابط و معیارهاي معدن و به منظور رعایت موارد و مسایل زیست "يفرآور





 ب

 ضـابطه شاءا... کاربرد عملی و در سطح وسیع این هایی در متن موجود است که إني تلاش انجام شده قطعا هنوز کاستیبا همه
و جـدیت جنـاب آقـاي     هـا  در پایان، از تـلاش  ها را فراهم خواهد نمود.مودن آنتوسط مهندسان موجبات شناسایی و برطرف ن

مجـري   جعفـر سـرقینی   دکترهمچنین جناب آقاي  و اجرایی کارشناسان امور نظام فنی مهندس غلامحسین حمزه مصطفوي و
بـرداري  محترم طرح تهیه ضوابط و معیارهاي فنی بخش معدن کشور در وزارت صنایع و معادن، کارشناسان دفتر نظارت و بهره

نمایـد. امیـد اسـت شـاهد توفیـق       مـی ، تشـکر و قـدردانی   ضـابطه معادن و متخصصان همکار در امر تهیه و نهایی نمودن این 
  ردم شریف ایران اسلامی باشیم.ي این بزرگواران در خدمت به مروزافزون همه

    غلامرضا شافعی   
 معاون فنی و توسعه امور زیربنایی 

 فروردین 1395 
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 مجري طرح

 وزارت صنایع و معادن -معاون امور معادن و صنایع معدنی  جعفر سرقینیآقاي 

اعضاي شوراي عالی به ترتیب حروف الفبا
 کارشناس ارشد مهندسی صنایع کشور يزیر و برنامه تیریسازمان مد  فرزانه آقا رمضانعلی

 مهندسی صنایعکارشناس ارشد   وزارت صنعت، معدن و تجارت  سیف ا... امیري
  مهندسی معدنکارشناس  شناسی و اکتشافات معدنی کشورسازمان زمین   بهروز برنا
 کارشناس ارشد مهندسی معدن ریزي کشور سازمان مدیریت و برنامه  زاديیمحمد پر

شناسیکارشناس ارشد زمین کشور يزیر و برنامه تیریسازمان مد عبدالعلی حقیقی 
 دکتري مهندسی فرآوري مواد معدنی ارت صنعت، معدن و تجارتوز جعفر سرقینی

 شناسی اقتصاديکارشناس ارشد زمین  وزارت صنعت، معدن و تجارت  علیرضا غیاثوند
  کارشناس ارشد مهندسی معدن دانشگاه صنعتی امیرکبیر   حسن مدنی

 به ترتیب حروف الفبا فرآورياعضاي کارگروه 

 کارشناس ارشد مهندسی فرآوري مواد معدنی  شناسی و اکتشافات معدنی کشور ن زمینسازما احمد اميني

  شناسی کارشناس ارشد زمینکشور يزیر و برنامه تیریسازمان مد عبدالعلي حقيقي

 دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنیدانشگاه صنعتی امیرکبیر    بهرام رضايي

 دکتراي مهندسی متالورژي دانشگاه تهران فرشته رشچي

 ارشد مهندسی معدن  کارشناسپور علي عمران عبداالله

 به ترتیب حروف الفبا عضاي کارگروه تنظیم و تدوینا 

  دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی   دانشگاه صنعتی امیرکبیر  نژادآقاي مهدي ایران

 دکتراي مهندسی فرآوري مواد معدنی  ردانشگاه صنعتی امیرکبی  بهرام رضایی

 شناسی اقتصاديکارشناس ارشد زمین وزارت صنعت، معدن و تجارت  علیرضا غیاثوند

  کارشناس ارشد مهندسی معدن  دانشگاه صنعتی امیرکبیر  حسن مدنی

  شناسی اقتصاديدکتراي زمین  دانشگاه خوارزمی   بهزاد مهرابی

 اعضاي گروه هدایت و راهبري پروژه
 و اجرایی رئیس گروه امور نظام فنی خانم فرزانه آقارمضانعلی

 ضوابط و معیارهاي معاونت امور معادن و صنایع معدنی رئیس گروه آقاي علیرضا غیاثوند
 و اجرایی کارشناس معدن امور نظام فنی آقاي اسحق صفرزاده

شده و پس از بررسی و  هیته بیرق ندس عبدا... سمیعیآقاي مهو  يخانم مهندس زهرا مصحفی شبسترگزارش توسط  نیا سینو شیپ
 است. دهیبرنامه رس یعال يشورا بیبه تصو ،يتایید توسط کارگروه فرآور
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 آشنایی -1-1

 آرسنیکهاي اصلی  آرسنوپیریت از کانی ارپیمنت و رالگار،کانی است.  نوع 200دهنده بیش از  آرسنیک، یکی از عناصر تشکیل
با توجه . شود یافت می نظایر آنروي و فلزاتی مانند مس، کبالت، سرب،  همراه باهستند. آرسنیک طبیعی معمولا در ترکیب با گوگرد 

هاي تنفسی و  در سیستم ، قرار گرفتن در معرض آن موجب ایجاد عوارض مختلفاستکه آرسنیک و بیشتر ترکیبات آن سمی  به این
ید تولکاهش  ي وها، فشار خون، آسیب مغز کاهش مقاومت در برابر ویروس ،DNAآسیب به  نازایی و سقط جنین در زنان، گوارشی،

  .شود میهاي قرمز و سفید خون  سلول
محیط زیست و  به دلیل حفظهاي سیانیدي  لزوم مدیریت باطله وري طلاآمصرف قابل توجه جهانی سیانید در صنعت فربه علت 

، آهن، . سیانید علاوه بر ترکیب با طلا و نقره با فلزات دیگري مانند جیوه، روي، مساستضروري ها در صنایع معدنی  سلامت انسان
 فرآوريها نه تنها موجب مصرف بیش از حد سیانید در مدار  دهد. تشکیل این کمپلکس نیکل و کادمیم نیز کمپلکس تشکیل می

 .کند می تر پیچیدهپساب تولید شده را نیز  تجزیهشود، بلکه بهسازي و  می
شوند. ظاهر میا هها و سولفات، سولفیتمانند سولفیدها ترکیباتیترکیبات گوگردي در صنعت فرآوري مواد معدنی به صورت 

هاي مهم  شاخصها، یکی از بالاي آن سمیتبه دلیل و  ها وجود دارندر گسترده در پسابهایی هستند که به طوآنیون  سولفیدها،
با توجه به  ،ینبنابرا ها هستند. درجه سمی بودن سولفیدها، به دلیل آزادسازي سولفید هیدروژن  است.آب و پسابدر گیري اندازه
 ها حایز اهمیت است.یدفسولو  سیانیددفع صحیح پسماندهاي حاوي آرسنیک،  یاد شدهموارد 

 و مفاهیم تعاریف -1-2

 : رفته استدر این دستورالعمل تعاریف و مفاهیم زیر به کار 

 شود. که موجب آلودگی آب، هوا و یا خاك می هر عنصر یا ترکیب معدنی یا آلی :1یندهآلا

 . شود میآبی استفاده  هاي حیطو براي حذف آرسنیک از م داردبار الکتریکی خنثی  ی کهآهن :2)صفر ظرفیتیخنثی (آهن 

غلظت  .کند سیل الکتریکی تبدیل میحسگري که فعالیت یک یون خاص را در محلول حل شده به پتان :3گزین الکترود یون

 د. شو میگیري  متر اندازهpHمتر یا  ولت یون با

 شیمیایی هاي واکنش در کنندهشرکت مواد مقدار بین کمی ارتباط نیز و ها ترکیب در عنصرها مقدار نسبت :4استوکیومتري

 کمی ارتباط محصول و دهندهواکنش مواد مقدار بین یومترياستوک روابط از استفاده با. کند را بیان می) ها ها و فرآورده دهندهواکنش(

  .دشو می برقرار
گیري مجدد آن  محلول سیانور به منظور به کار بازیابی. مانند استو استفاده مجدد از آن  بازیابی باطله و پسابفرآیند  :1بازیافت

 در فرآیند سیانوراسیون 

1- Pollutant 
2- Zero valent iron 
3- Selective ion electrode (SIE) 
4- Stoichiometry 
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ماند. معمولا پسماندهاي  ارزش بر جاي می هاي با نامطلوب، که پس از جدایش کانیهر ماده یا ترکیب شیمیایی  :2پسماند

کننده محیط زیست هستند که در صورت عدم کنترل یا مدیریت ممکن است منجر به بروز  واحدهاي فرآوري داراي ترکیبات آلوده
  .شودمرگ  حتیو  معلولیت ،بیماري

بازیافت، دفن بهداشتی، تصفیه حرارتی،  نظیر ي فرآورياشی از پسماندهاهاي دفن یا کاهش خطرات ن روش :3پسماند دفع

 .شود بیولوژیکی دفع پسماند نامیده می و تصفیه فیزیکی، شیمیایی

شود  مشخص اضافه می : روشی است که در آن محلول استاندارد با غلظت مشخص به محلول مجهول با غلظت نا4تیتراسیون

 ها کامل شود. تا واکنش بین آن

 د.کن گیري می اندازه ابزار آزمایشگاهی که غلظت عناصر را بر اساس میزان جذب یا عبور نور از محلول: 5سنج نوري طیف

 خنثیفرآیندي که در آن از فلزاتی مانند آهن، پلاتین و یا سایر فلزات  :6فرآیند احیا با فلزات داراي بار الکتریکی خنثی

 د. نشو آب می  تصفیه و باعثاکسید  یآب هاي محیطشود. این فلزات در  وده استفاده میبراي تصفیه محیط آبی آل )ظرفیت صفر(

آن گیرد و بر اساس  می  ها را اندازه محلول يکدرمقدار  )ذرات معلق باانعکاس نور (ي نوردستگاهی که به روش  :7سنج تروکد

 . شود غلظت عنصر یا ترکیب موجود در محلول تعیین می

 گیري جرم یک ماده استوار است.که بر اساس اندازه اي در شیمی تر تجزیهروش  :8یسنج وزن

که در آن یک کمیت بندي استوار است  درجهاي بر اساس منحنی  هاي تجزیه اکثر روش :9)کالیبراسیونواسنجی (منحنی 

گیري کمی  و مبناي اندازه شود از یک سري استاندارد رسم می شخص به دست آمدهگیري شده به صورت تابعی از غلظت م اندازه
 . اي است هاي تجزیه غلظت در برخی از روش

واسنجی (کالیبراسیون) استفاده تهیه منحنی از این محلول براي  محلولی که غلظت آن شناخته شده است: 10محلول استاندارد

  .شود می

سازي، حمل و نقل،  آوري، ذخیره ، جمععملیات اجرایی مربوط به تولید ،ریزي، ساماندهی، مراقبت برنامه :11مدیریت پسماند

 رسانی در زمینه پسماندها است. و اطلاعدفع و همچنین آموزش  ،بازیافت
 

1- Recycling 
2- Waste 
3- Waste disposal 
4- Titration 
5- Spectrophotometer 
6- Zero-valent metal reduction 
7- Turbidimeter 
8- Gravimetry 
9- Calibration curve 
10- Standard solution 
11- Waste management 
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از ترکیبات حاوي  برداري نمونه

 آرسنیک، سولفید و سیانید
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 آشنایی -2-1

باشد. زمانی که  برداري نمونهب منطقه مورد مطالعه در زمان شده معرف آ برداشتنمونه  بایدهاي آب براي تجزیه، در تهیه نمونه
ن گزدن آب و هممل پر نشود و فضاي خالی براي همشود که ظرف محتوي آب کاتوصیه می  د،گیري مواد فرار نباشاندازه ،هدف

شود که یک نمونه مجزا مورد استفاده زمانی که ترکیب آب مورد مطالعه در طی زمان تغییر نکند، توصیه می کردن نمونه باقی بماند.
در  نمونه ترکیبی تهیه شود. باید، در شرایط خاص باشد ا ترکیبمتوسط عنصر یغلظت  گیري اندازه ،هدف از تجزیه اگرقرار گیرد. 
بروز برداري باعث ، دقت زیادي لازم است، زیرا که آلودگی در حین نمونهباشدفلزات سنگین گیري غلظت  هدف اندازهه صورتی ک
. د تا از آلودگی بعدي جلوگیري به عمل آیداتیلنی استفاده شو اي یا پلی برداري باید از ظروف استاندارد شیشه براي نمونهشود. خطا می

 به نحوي دبای برداري وسایل نمونه شوند. شستهرقیق و سپس با آب مقطر کلریدریک اسید  باهاي مورد استفاده باید ها و قیفبطري
دستکش و ی نظیر لازم است از وسایل حفاظت یهاي سم در برداشت نمونه نشود.ایجاد در آب مورد آزمایش  آلودگیانتخاب شود که 

در صورت نیاز به شناخت تغییر در ترکیبات پساب صنعتی در حین دوره مشخص مثلا زمانی که  .شود استفادههاي محافظ  یا لباس
قرار  تجزیهو سپس مورد  ودشهاي متناسب و کوتاه انجام برداري باید در تناوب رسد، نمونهتخلیه پساب به حداکثر مقدار خود می

برداري بستگی به تغییرات در ماهیت پساب و حجم جریان دارد و در چنین مواردي باید دقت شود که نمونه نمونهگیرد. تناوب 
 برداشت شده معرف حقیقی پساب باشد.

 برداري نمونه محل -2-2

کارخانه  ، داخلکارخانه خروجیب از اپستخلیه  نظیر مخصوص محل و نقطهب یک واحد صنعتی باید در یک اي از پسبردار نمونه
  .انجام شودیک آزمایش ز ي فاضلاب و یا پساب حاصل اها خانه هیتصفصنعتی، داخل خط 

 يبردار یل نمونهاوسابزار و  -2-3

د. نآب مورد آزمایش نشونمونه باعث ایجاد ترکیب و تغییر شیمیایی در  برداري باید از موادي اتنخاب شوند که وسایل نمونه
  .اتیلنی است اي و پلی هاي شیشه شامل سطل، ملاقه یا بطري ها ري از پساببردا نمونه وسایلترین  ساده

 نگهداري نمونه هاي فظر -2-4

 ظروفدهنده و زمان تماس نمونه با نگهدارنده در انتخاب  آب، مواد تشکیل pHعدم جذب و یا بخار شدن سطحی، عواملی نظیر 
تا سه لیتر براي نگهداري  یکبا دهانه گشاد به حجم  اتیلن پلی اي یا از جنسدار شیشههاي درببطري. ندا برداري بسیار مهم نمونه
 یو سپس با آب مقطر آبکش هاي نگهداري نمونه باید ابتدا با اسید شستشو بطريهاي آبی حاوي فلزات سنگین مناسب هستند. نمونه

و برچسب استاندارد  مشخصات يو دارا یالملل نیب يدهامطابق با استاندار، بدون نشت ،مناسب، مقاوممورد استفاده باید ظروف  .دنشو
 باشند.
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 نمونه نگهداري -2-5

  آرسنیکحاوي  هاينگهداري نمونه -2-5-1

گذشت کرد، زیرا غلظت پایین فلزات سنگین، بر اثر  تجزیهآوري  پس از جمع باید در حداقل زمان ممکننمونه برداشته شده را 
هاي غلیظ و  آلودگی مانند محلولپتانسیل از هرگونه  بایدها را  نباشد، نمونهسریع  تجزیه امکانکه . زمانی ممکن است تغییر کندزمان 

یا اسید نیتریک  افزودن چند قطره بانباشد،  پذیر تجزیه شیمیایی در حداقل زمان امکانکه  زمانی .یا اتمسفرهاي آلوده دور نگه داشت
هاي فلزي  هاي فلزي یا جذب یون از رسوب هیدروکسید تا شود رسانده  2کمتر از ل به محلو pH ها، به نمونه مولار 6اسید کلریدریک 

رسانده شود تا  گراد انتیدرجه س 4به  دیها با نمونه دمايهاي میکروبی  در بررسی. به عمل آیدها جلوگیري  بر روي دیواره بطري
  .ها بهتر حفظ شوند تا نمونه شود باعث میها در یخچال  . نگهداري نمونهها کاهش یابد فعالیت میکروب

 سولفیدحاوي  هاينگهداري نمونه -2-5-2

هاي  باید در ظرفها  نمونهدر غیر این صورت،  ،دشوانجام  به سرعتها  نمونه تجزیه در حد امکانبرداري، باید  پس از نمونه
اي با جدار  در داخل جعبهها  نمونه ،از آزمایشساعت قبل  4تا  3 ،براي حفظ ترکیبات موجود ،در صورت نیاز. شوندنگهداري  مناسب

و در  اشدمناسب ب یطراح يداراباید  ییایمیشمواد و پسماندهاي  يمحل نگهدار .شودنگهداري ، محتوي یخ وبندي شده  عایق
سرد نگه  و ، افزایش مواد شیمیاییpHکنترل شود. استفاده  ییایمیو نشت مواد ش یها از مصالح مقاوم در مقابل خوردگ ساخت آن

دماي  دار سولفات يها گیري نمونه . براي اندازههستند ها ري نمونهداهاي شناخته شده و مورد قبول نگه روش ،داشتن یا انجماد
 .شود انجام می نور و فوريبدون  ،، تعیین مقدار در محلگیري سولفید در اندازه روز است. 28و به مدت  گراد سانتیدرجه  4نگهداري 

 سیانیدحاوي هاي داري نمونهنگه -2-5-3

یخ  حاوي وبندي شده  اي با جدار عایق در داخل جعبهاز آزمایش ساعت قبل  4تا  3 ،براي حفظ ترکیبات موجود بایدها  نمونه
. شوداستفاده  یخوردگ برابرها از مصالح مقاوم در  و در ساخت آن اشدمناسب ب یطراح يدارا ها نیز آن يمحل نگهدار د.شوننگهداري 

با  باشد. 11بیش از  pHآوري شده باید داراي  محلول جمع ،هیدروژنسیانید به منظور جلوگیري از تبخیر و از بین رفتن مولکول 
درجه  4دماي محیطی با ر روز و د 14ها  زمان نگهداري نمونهحداکثر . شود میسدیم این عمل به آسانی انجام هیدروکسید افزایش 

 است.و دور از نور  گراد انتیس

 بردار مشخصات نمونه -2-6

و از  به حداقل برسد، تا خطاي انسانی گذرانده باشدبرداري  تخصصی لازم را براي نمونه شیآموزهاي  دورهبردار، باید  نمونه -
 ند از:ا بردار عبارت وظایف نمونه. ها را رعایت کند و آنمسایل ایمنی فردي نیز آگاهی داشته 

 گذاري نمونه  گذاري و علامت ي، برچسببند بستهبرداري،  نمونه -

 برداري  دهنده بر روي نمونه، وسایل حمل و نقل پسماند و محوطه نمونه علایم هشدار نصب -

  مقابله با حوادث نحوهبا کارخانه یا آزمایشگاه پرسنل بردار،  نمونه آشنایی -
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سازي یا انبار کردن و نگهداري هر نوع پسماندي،  باید از ماهیت این مواد آگاهی داشته و نیز در مورد تخریب، خنثیبردار  نمونه -
 باشد.  راها و مهارت لازم را دا آموزشبا حفظ ایمنی و بهداشت، 

و دستکش نسوز  یمنیاکلاه  ،، لباسلترداریف يها ماسکاز وسایل ایمنی مانند عینک،  ،برداري و تخریب در هنگام نمونه -
 استفاده کند.

 برداري نمونهروش  -2-7

گیري  مقدار حقیقی این گونه مواد در زمان نمونه معرفباید نمونه برداشت شده  داردبی که مواد جامد معلق اي از پسبردار در نمونه
 يها مونه باید به آرامی و بدون ایجاد حبابن د.شوب و یا با خراشیدن رسوبات کف کانال انجام اپس ناري نباید از کبردار نمونه باشد.

مقدار نمونه  .شود میاز کف کانال پر مناسب فاصله  ااي ب ب در نقطهاجریان پس پس از ورود بهي بردار وسیله نمونه هوا برداشته شود.
شستشو  قبلا باید برداري نمونه يبطر .شود برداشت میمرکب  هاي نمونه سازي همگنپس از اختلاط و  ایشآزم انجام مورد نیاز براي

 .نسبت به دما نشکندنمونه  انبساطتا در اثر  خالی بماند کوچکی فضايکه در بالاي آن  شود ي طوري پر بردار وسیله نمونه اب و سپس
اید از که ب در صورتیشود.  بسته و درب بطري  شده هاضافبر آن  ،کننده ترکیبات نمونهمقدار لازم از مواد محافظت ،در صورت نیاز

کننده فقط به آن قسمت از نمونه که لازم است مقدار تعیین شده محافظت شود،استفاده  تجزیهی در روش یهاي شیمیا کنندهمحافظت
گذاري و  هر بطري نمونه باید برچسب و بقیه نمونه دست نخورده باقی بماند. شود در نظر گرفته شده است اضافه تجزیهبراي آن 

 :نوشته شودآن اطلاعات زیر بر روي 
 ، دما و فشار آنبرداري محل نمونه -
 ي به روز و ساعتبردار زمان نمونه -
 کننده افزوده شدهی محافظتیمواد شیمیاو مقدار نام  -
 نمونه در حین برداشتدماي  -
- pH  وEH در حین برداشت 
 بردار نمونه نام -
و  دشومانده باید در صورت نیاز در محل انجام امحلول و کلر باقیسولفیدهاي ن ،رنگ و بو پساب و هوا، تعیین دماي يها آزمون

 شود. نتیجه آن بر روي برچسب قید 

 حاوي سیانید هاي مواد مزاحم در محلول یشجداهاي  روش -2-8

 مواد اکسیدکننده یشجدا -2-8-1

مواد اکسیدکننده موجود در  جداسازي برايکنند.  سازي تخریب می سیانید را در زمان ذخیره ی ازبزرگ بخشعوامل اکسیدکننده 
 : استپساب انجام مراحل زیر ضروري 

جداگانه مواد جامد به دست آمده  شده وخارج  خلاو یا فیلتراسیون تحت  نشینی به روش تهگونه مواد جامد موجود  هر -الف
 شود. میافزایش داده  12تا  pHو در صورت لزوم با اضافه کردن هیدروکسید سدیم  شود مینگهداري 
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 . شود زده هم   و به اضافهبه نمونه رسنات سدیم آگرم در لیتر  1/0حدود  -ب
کنترل شود. نحوه عمل به این صورت است که یک نوار کاغذي  دنشاسته بای پتاسیم/یدید  به وسیلهحضور مواد اکسیدکننده  -پ
دهنده حضور مواد   آبی نشان رنگ نگ کاغذ معرف به. تغییر رشود مییک قطره از نمونه مرطوب  به وسیلهپتاسیم/نشاسته یدید 

مواد اکسیدکننده قبل از حمل  يشود. این عمل سبب احیا اکسیدکننده در حد مواد مزاحم است. در این صورت مرحله (ب) تکرار می
 شود.  نمونه به آزمایشگاه می

 هاسولفید یشجدا -2-8-2

شوند. حضور  روند بلکه همراه با سیانید تقطیر می عمل تقطیر از بین نمی وسیلهبه هاي حاوي سیانید  نمونه تجزیهسولفیدها هنگام 
سولفیدها  یشجدا براي و تیتراسیون دارد.نوري سنجی  طیف، گزین یونالکترود  مانند تجزیه يها ثیر نامطلوبی در روشاسولفیدها ت

 : استانجام مراحل زیر ضروري 
در صورت لزوم با اضافه کردن هیدروکسید . شوند میجدا و نگهداري  خلاتراسیون تحت و یا فیل نشینی تهجامدات موجود با  -الف
  شود. افزایش داده می 12تا  pHسدیم 
 .شود زده میبه نمونه اضافه و هم کربنات سرب گرم در لیتر  1/0 حدود  -ب
  شود. میاین صورت مرحله (ب) تکرار در  وکاغذ آغشته به استات سرب و تغییر رنگ آن به سیاه مشخص  باحضور سولفیدها  -پ

 عوامل مزاحم دیگر یشجدا -2-8-3

در  . این اسیدهاثیر نامطلوبی دارنداهاي تعیین مقدار سیانید ت شوند، در روش اسیدهاي چرب که همراه سیانید تقطیر می -الف
قابل تشخیص باشد. اسیدهاي چرب با  انی غیرشوند نقطه پای سبب می با تولید کفو در نتیجه  شرایط تیتراسیون قلیایی تولید صابون

عمل  .برسد 7و یا  6به  pHتا کنند  اسیدي می) v/v 1:9با اسید استیک ( را که نمونه صورتاین ه ، بشود می جداروش استخراج 
یک مرحله  . معمولادرصد حجم نمونه باشد 20 دحجم حلال بای .شود استخراج با استفاده از ایزواکتان، هگزان و یا کلروفرم انجام می

اي با زمان تماس طولانی با  کافی است. از استخراج چند مرحله  استخراج براي کاهش غلظت اسیدهاي چرب تا زیر حد مزاحمت
pH بلافاصله  تمام شدبرسد. وقتی عمل استخراج  حداقلهیدروژن به سیانید د تا کاهش کر دوريهاي کم بایدpH  با استفاده از

 شود. اده میافزایش د 11ه بالاتر از هیدروکسید سدیم ب
و ایجاد کف فراوان در زمان افزودن اسید، پیش از آغاز  کربن اکسید دي ها سبب خروج شدید گاز  ت غلظت بالاي کربنا -ب

هیدروکسید براي این منظور شود.  در محلول جاذب می pHشود و همچنین موجب کاهش  عملیات تقطیر (تعیین سیانید کل) می
 .برسد 5/12تا  12به  pHشود تا  با هم زدن اضافه میهمراه به آرامی  کلسیم
تیتراسیون  از د. در این مواقعکن کنند که در شرایط تقطیر تولید نیتریل می آلدئیدها، سیانید را به سیانوهیدرین تبدیل می -پ

مزاحمت فرمالدئید در  شوند. گیري می دازهکمپلکس ان در این مرحله فقط سیانیدهاي غیر .شود مستقیم بدون تقطیر استفاده می
شوند در  نمونه می کدر شدنگرم در لیتر قابل ملاحظه است. سایر مواد مزاحم که سبب تغییر رنگ و یا  میلی 5/0هاي بالاتر از  غلظت

 .روند بیشتر موارد در هنگام تقطیر از بین می
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 آرسنیک سازي خنثی

 

 

 
 



1 عمل 2 ستورال خنثی  د رل و  د سازي کنت انی سی د و  فی سول سنیک،  شگاه در آر زمای رآوري هاي آ  ف

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



م سو ش -فصل  زه رو دا ري هاي ان سنیک سازي خنثیو  گی 1 آر 3 

 

 آشنایی -3-1
هاي  ي مختلف با حد حساسیتها روشگیرد، از  میزان آرسنیک در محیط آبی یا جامد انجام می گیري اندازهبا توجه به این که 

. ارایه شده است 1-3 جدولي تعیین مقدار آرسنیک با توجه به حد تشخیص در ها روش شود متفاوت براي تعیین مقدار آن استفاده می
  شود. سنجی نوري ارایه می در این دستورالعمل روش تقطیر و تیتراسیون، تولید هیدرید و طیف

 تشخیصبا توجه به حد  کیمقدار آرسن نییهاي تع روش -1-3 جدول

 محیط سنجش حد حساسیت روش

 مایع تر از یک درصدبیش تقطیر و تیتراسیون

 مایع ر لیتردگرم  میلی 38/0 سنجی جذب اتمی) اي (طیف شعله

 مایع گرم پیکو 5/6 سنجی جذب اتمی) کوره گرافیتی (طیف

 مایع ر لیتردگرم  میلی 32/0 سنجی جذب اتمی) تولید هیدرید (طیف

 مایع در لیتر گرم میلی 1/0تا  001/0 سنج نوري (اسپکتروفتومتري) طیف

 مایع-جامد ر لیتردگرم  میلی 60  ایکساشعه لورسانس ف

 مایع ر لیتردگرم  میکرو 1/0 (ASV)آنودیک استیرپینگ ولتمتري 

 مایع ر لیتردگرم  میلی 2ر لیتر تا دمیکروگرم  25/0 الکتروفورز

 حد مجاز آرسنیک -3-2

آب با عنوان  1388سال  و تحقیقات صنعتی ایران استاندارد سازمان 1053شماره  مجاز آرسنیک در آب آشامیدنی مطابق با حد
، سطحیي ها تخلیه به آبدر آرسنیک حداکثر میزان مجاز  ت.ر لیتر اسدگرم  میلی 01/0 ،ییایمیو ش یکیزیف يها یژگیو-یدنیآشام

 است. گرم در لیتر میلی 1/0 زیرزمینی يها تخلیه به آبو  کشاورزي و آبیاري مصارف

 با روش تقطیر و تیتراسیون آرسنیک غلظتتعیین  -3-3

 :ستفاده در این روش به شرح زیر استگرهاي مورد ا واکنش
 ـ اسید نیتریک غلیظ 

 )v/v 1:1ـ اسید سولفوریک (
 هیدرازین سولفات گرم  25پتاسیم، برمید گرم  2/0سدیم، کلرید گرم  50کننده شامل ـ مخلوط ماده احیا

 ) v/v 1:1ـ اسید هیدروکلریک (
 اتیلیک الکل ئین یک درصد در فتال ـ فنل

 سدیم کربنات  بیـ 
پتاسیم با یک گرم ید خالص در آب مقطر حل و به حجم یک لیتر یدید گرم  2زول و یا انرمال تیتر 1/0محلول ید  :پتاسیمیدید ـ 

 شود.  رسانیده 
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شود قبل از  الیسیلیک اضافه میگرم اسید س 5/0 شده ولیتر آب مقطر جوش حل  میلی 200یک گرم نشاسته در  :ـ چسب نشاسته
 استفاده باید سرد شود.

 انجام آزمایش -3-3-1

 راحل انجام آزمون به شرح زیر است:م
 شود.  لیتر وزن  میلی 150گرم از نمونه در بشر  یک تا 5/0ـ 
 شود.  شود و درب بشر با شیشه ساعت پوشانیده و حرارت داده  لیتر اسید نیتریک غلیظ اضافه  میلی 15ـ 

 یابد.  تا خشک شدن ادامه  حرارت ـ شیشه ساعت برداشته شده و
 ) اضافه شود. v/v 1:1سولفوریک (اسید لیتر  میلی 10ـ 

 یابد تا بخار اسید سولفوریک خارج شود.  ـ حرارت دادن ادامه 
 شود.  ـ محتویات بشر وارد بالن تقطیر 

 شود.  ـ چند قطره اسید سولفوریک به بالن اضافه 
 شود.  کننده اضافه رم مخلوط ماده احیاگ 15ـ 

 شود.  غلیظ انجام  کلریدریکلیتر اسید  میلی 25ـ عمل تقطیر دو بار و هر بار با 
 شود.  آوري  جمع ،یخ است در کریستالیزور حاويمواد حاصل از تقطیر در ارلن محتوي آب مقطري که   ـ

تنظیم  برايمجهز به ترموستات  1حرارت دادن بالن تقطیر از منتل رايباست. ( گراد انتیدرجه س 107 تا 103تقطیر بین  دمايـ 
 شود) دما استفاده 

 ،شود به نحوي که رنگ محلول درصد خنثی  25فتالئین با محلول سود  ـ پس از اتمام تقطیر، محلول داخل ارلن در مجاورت فنل
 رنگ شود.  شود تا محلول قرمز، بی ه ) اضافv/v 4:1( کلریدریکلیتر اسید  میلی یکسپس  .قرمز ارغوانی شود

 کربنات سدیم خشک اضافه شود.  گرم بی 2ـ به محتویات ارلن 
 جوشش آن از بین برود.  که یزمانتا  شود ـ محلول جوشانده 

 شود.  نرمال  1/0ـ محلول در حضور معرف چسب نشاسته تا پیدایش رنگ آبی با محلول ید 

 محاسبات -3-3-2

 :شود استفاده می 2-3و  1-3 روابطو تعیین مقدار آرسنیک از  براي انجام محاسبه
)3-1(

 
 دهم نرمال لیتر ید یک  یک میلی ≅g003747.0آرسنیک

)3-2(
 M

VAs 100003747.0% ××
=  

 که در آن:

M  گرم(وزن نمونه( 
V  لیتر میلی(نرمال مصرفی  1/0حجم ید( 

1- Mantel 
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 جذب اتمیسنجی  في طیها روشآرسنیک با  غلظتتعیین  -3-4

شامل  تجزیه يها . روشاست 1سنجی جذب اتمی روش طیفمحلول  يها غلظت فلزات در نمونههاي تعیین  یکی از روش
مخصوص دیگري مانند بخار سرد (براي تعیین جیوه) و تولید  يها هاي جذب و نشر اتمی، شعله، کوره گرافیتی و یا روش روش

 .آرسنیک و سلنیم استبراي هیدرید 

 آرسنیک با روش تولید هیدرید  غلظتتعیین  -3-4-1

روش تولید با  .متر است نانو 200ها کمتر از  خطوط جذبی اصلی آنطول موج عناصري نظیر آرسنیک که  غلظتگیري  اندازه
شود. هیدرید  وارد واکنش میسدیم  هیدرید با بوردارد که محیطی اسیدي محلول حاوي نمونه  تجزیهدر این  شود. هیدرید انجام می

 شود. هدایت می 2اثر به طرف اتمایزر یک گاز بی به وسیلهتولید شده 

 گرها واکنش -3-4-2

 :استفاده در این روش به شرح زیر استگرهاي مورد  واکنش
 پودر)به صورت  As2O3(ـ اکسید آرسینو 

 لیتر ر میلیدگرم  84/1درصد با چگالی  98ـ اسید سولفوریک 
 )v/vسولفوریک ( اسیددرصد  20ـ محلول 

 سدیم (جامد)هیدروکسید ـ 
 )v/wسدیم (هیدروکسید درصد  20ـ محلول

 )محلول الکلی یک درصد(فتالئین  ـ معرف فنل
 پایدار شود) ) w/v(درصد  1/0سدیم هیدروکسید بور هیدرید سدیم با  )w/v(درصد  10-5/0( (NaBH4)سدیم بور هیدرید ـ 

 انجام آزمایش -3-4-3

 ونیداسیاکس طیتنها در شرا دیدریه رایکرد ز لیتبد سه ظرفیتی کیآن را به فرم آرسن دیبا ک،یمحاسبه آرسن يرابدر این روش 
درجه  100تا  80 يدر دما رمولا 4 کلریدریک دیاسحرارت دادن محلول با  به وسیله ظرفیتی پنج کی. آرسنشود یم لیتشک نییپا
 . شود می لیتبد سه ظرفیتی کی) به آرسنw/wدرصد ( 5/2 میپتاس دیدیمحلول  بان آن کرد ایبا اح ایو  قهیدق 20به مدت  گراد انتیس

 با توان ها را می مزاحمت نی. ااستو آهن  میپالاد ن،یپلات کل،یاز وجود عناصر طلا، مس، ن یناش ،یاصل هاي تداخلدر این روش 
 هاي کمپلکس لی) هم با تشکرمولا 7تا  5( کلریدریک دیاس يلابا هاي غلظتکاهش داد.  4نیفنانترول 10و 1با  ایو  3دیکارباز یسمویت
 . شود میتداخل  هشکلر سبب کا داریپا

 

1- Atomic absorption spectrometry (AAS) 
2- Atomizer 
3- Thiosemicarbazide 
4- 1,10 Phenanthroline 
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لیتر  میلی 25در  As2O3گرم اکسید آرسینو  320/1 :)الفر لیتر آرسنیک (محلول دگرم  میلی 1000هاي استاندارد  تهیه محلول -الف
قطره  2درصد حجمی با اضافه کردن  20اسید سولفوریک  بامحلول شود و  ) حل میv/wسدیم (هیدروکسید درصد  20محلول 

شود. سپس محلول نهایی با استفاده از محلول اسید سولفوریک یک درصد حجمی به حجم یک لیتر رسانده  فتالئین خنثی می فنل
 شود.  می

 20لیتر محلول  میلی 25در  As2O3سینو گرم اکسید آر 665/0 :)ب(محلول  ر لیتر آرسنیکدگرم  میلی 50استاندارد تهیه محلول  -ب
محیط  ،فتالئین قطره فنل 2درصد با اضافه کردن  20شود و با استفاده از محلول اسید سولفوریک  سدیم حل میهیدروکسید درصد 

 پنج گونه یون آرسنیک هر يبراي احیا شود. شود. سپس محلول با اسید سولفوریک یک درصد به حجم یک لیتر رسانده می خنثی می
 شود.  به محلول یدید پتاسیم اضافه می ،موجود ظرفیتی

هاي مختلف از  براي شروع آزمایش، ابتدا باید غلظت :ر لیتر آرسنیکدگرم  میکرو 1000ي استاندارد حد واسط ها محلولتهیه  -پ
همراه با یدید پتاسیم  باستاندارد  بدون یدید پتاسیم و محلول الفتهیه کرد. محلول استاندارد  بو  الفهاي استاندارد اصلی  محلول

و با آب مقطر به حجم  منتقللیتري  میلی 500) در بالن بلیتر (محلول  ردگرم  میلی 50محلول لیتر  میلی 10کننده) است. (ماده احیا
 شود.  رسانده می

و   منتقللیتري  میلی 100در بالن ر لیتر دگرم  میکرو 1000لیتر محلول  میلی 10 :ر لیتر آرسنیکدگرم  میکرو 100تهیه محلول  -ت
گرم  میکرو 100تا  5استفاده از استانداردهاي آرسنیک در محدوده  با جذب اتمیدستگاه شود.  ا آب مقطر به حجم رسانده میسپس ب

تر نانوم 7/193شود. مقدار جذب نمونه در طول موج  نسبت به غلظت آرسنیک رسم می ،و منحنی استاندارد جذب واسنجیر لیتر د
براي رسم منحنی  آید. به دست میمجهول آرسنیک موجود در نمونه  غلظت ،شود. با استفاده از منحنی استاندارد گیري می اندازه

 شود. استاندارد استفاده می 5و به طور معمول از  3واسنجی حداقل 

 روش آبی مولیبدن–ينور سنج فیطبا روش  آرسنیکغلظت  تعیین -3-5

 گرها واکنش -3-5-1

 ستفاده در این روش به شرح زیر است:گرهاي مورد ا اکنشو
 . شود آب حل  تریل یلیم 100در  استاندارد آزمایشگاهیگرم از یدید پتاسیم با  15 :یدید پتاسیمـ محلول 

 . دشو غلیظ حل  کلریدریکاسید  تریل یلیم 100دار در  آب دو ظرفیتیگرم از کلرید قلع  40 :دو ظرفیتیمحلول کلرید قلع  ـ
 . شود برده میکار   عدد عاري از آرسنیک به 30تا  20اي  دانه روي: )Zn(روي  ـ
 . شود ه رساند تریل یلیم 100گرم یدید پتاسیم حل و به حجم  4/0گرم ید در مقدار کمی آب حاوي  25/0 :یدید پتاسیم محلول ـ
. محلول شود آب حل  تریل یلیم 100سدیم در  تیلفسو يگر جامد د گرم از واکنش Na2S2O5( :5/0(سدیم  تیسولف يمحلول د ـ
 . شود روزانه تهیه باید 
 . شود میآب حل  تریل یلیم 100کربنات سدیم در  بیگرم  2/4 :کربنات سدیم بیمحلول  ـ
 محلول به شرح زیر باید تهیه شوند:، براي این منظور دو هیدرازینیم سولفات-گر آمونیم مولیبدات واکنش ـ
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افزوده مولار به آن  3اسید سولفوریک  تریل یلیم 90و  شود میآب حل  تریل یلیم 10گرم آمونیم مولیبدات در  یک: (الف) محلول
 شود. می

 .شود آب حل  تریل یلیم 100گرم سولفات هیدرازینیم خالص در  15/0(ب):  محلول
 . شود مخلوط از محلول (ب) قبل از کاربرد  تریل یلیم 10از محلول (الف) و  تریل یلیم 10 -
 )محلول عاري از آرسین( ککلریدریاسید  ـ

  انجام آزمایش -3-5-2

شود، مولیبدیوآرسنات تولید شده با هیدرازین  آرسنات، با محلول آمونیم مولیبدات وارد واکنش می به صورتهنگامی که آرسنیک، 
تر  شود که مولیبدن در حالت اکسایش پایین شکیل مییک کمپلکس آبی مولیبدن ت .شود می احیا ظرفیتی دوقلع کلرید سولفات یا با 

دهد.  اي نشان نمی ساعت تغییر قابل ملاحظه 24نانومتر دارد و در طی  840یک ماکزیمم جذب در حدود   دارد. رنگ آبی پایدار، قرار
در محلول اطمینان حاصل شود. فسفات  نبوددهد. بنابراین باید از  در این شرایط فسفات مانند آرسنات با حساسیت یکسان واکنش می

اي در جریانی از  در دستگاه تمام شیشه دریکاز محلول اسید کلری سه ظرفیتیآرسنیک کلرید تقطیر  باتوان  را می آرسنیک  مقادیر
به  ظرفیتی پنجشود تا آرسنیک  کار گرفته می  هیدرازینیم، بهسولفات مانند  کنندهاحیایا نیتروژن جدا کرد. یک عامل  کربن اکسید دي

 به صورتتبخیر آرسنیک  ،یشروش دیگر جدا آوري کرد. توان در آب سرد جمع محصول تقطیر را می .شود احیا سه ظرفیتیآرسنیک 
مانند مس،  از فلزات عضیمقادیر قابل توجه ب .سولفوریک استاسید یا  دریککلریاسید وارد کردن فلز روي در محلول  با ،آرسین

شوند نیز همین عملکرد را دارند. حضور  روي رسوب داده می باکنند. مقادیر زیاد فلزاتی که  را کند می  نیکل و کبالت، آزاد شدن آرسین
 10تا  5(براي میزان خطا گرم از مس، درصد  میلی 50کند. در حضور  را کاملا متوقف می  مس بیشتر از مقادیر جزیی، جوشش آرسین

. دستگاه جذب باید طوري شود میسدیم یددار جذب کربنات  بیشده، در محلول  رسد. آرسین آزاد  می 20گرم آرسنیک) به میکرو
 ظرفیتی دوقلع کلرید پتاسیم و یدید  باآرسنات  احیايد. روش دیگر عبارت است از کن طور کامل جذب   طراحی شود که آرسین را به

لیتر از  میلی یکمولار باشد.  5/0تا  2/0لیتر، نباید بیش از  میلی 100 تابعد از رقیق کردن که در این دو روش غلظت اسید محلول 
غلیظ اضافه و مخلوط تا  دریکدرصد در اسید کلری 40 ظرفیتی دوقلع کلرید لیتر از محلول  میلی یکدرصد و  50پتاسیم یدید محلول 

 شود. داده می حرارتنقطه جوش 

 ندارد محلول آرسنیک استا -3-5-3

 یکسدیم هیدروکسید مقدار محلول  حداقلدر  سه ظرفیتیآرسنیک اکسید گرم  320/1براي تهیه محلول آرسنیک استاندارد 
لیتر از  میلی یک شود. ه میلیتر رساند یکسنجی به  ریک رقیق اسیدي و در بالن حجمکلریدبا محلول اسید  شود. سپس می مولار حل

 رسنیک است. گرم آ یلیم کیاین محلول حاوي 

  انجام آزمایش -3-5-4

لیتر منتقل  میلی 50گرم آرسنیک است به یک ظرف جوشش پیرکس  میکرو 20که حاوي بیش از محلول آرسنات لیتر  میلی 25
 .)1-3(شکل شود  
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 لیتر برسد.  میلی 6تا  5شود تا حجم کلی آن در محلول به  کافی افزوده به مقدار غلیظ  کلریدریکاسید 
دقیقه در دماي  30تا  20پس براي سشود.  اضافه  دو ظرفیتیقلع  کلرید لیتر محلول میلی 5/0پتاسیم و یدید لیتر محلول  میلی 2
 د. گیرکامل آرسنات انجام  احیايماند تا باتاق 
 

 
 ظرف جوشش پیرکس -1-3 شکل

 

هیدروژن و سولفید ود تا ش فشرده پر  غیر طور  آغشته شده است، بهسرب با پشم شیشه خالص که با استات  1-3شکل  Bلوله 
 .است متر میلی 4متر و قطر بیرونی  میلی 5/0قطر درونی به یک لوله مویین  Cلوله  .کند ذبجرا اسید  بخارات

سپس محلول با  وریخته  Dدر لوله جذب باریک سدیم کربنات  بیلیتر محلول  میلی 2/0 پتاسیم ویدید محلول لیتر  یک میلی
تا گازها  گذاشته شودو بلافاصله درپوش آن  اضافه Aگرم فلز روي باید به سرعت به ظرف  210شود.  به هم زده  Cوله ناقل انتهاي ل

از دستگاه  Cباید حاوي مقداري ید باشد. سپس لوله ناقل  Dدر پایان این زمان، محلول در لوله  دقیقه درون لوله بجوشند. 30براي 
سولفیت  ديهیدرازین و یک یا دو قطره محلول -گر آمونیم مولیبدات لیتر واکنش میلی 5/0ماند.  اقی میشود و در لوله جذب ب جدا می

بعد از آن محلول خنک  داده شود. حرارت گراد انتیدرجه س 100تا  95رنگ حاصل در حمام آب گرم در  شود. محلول بی سدیم افزوده 
دستگاه  باشود. سپس  ود و با آب مقطر دو بار تقطیر شده به حجم رسانده ش لیتر ریخته  میلی 10 سنجی شده و در یک بالن حجم

 اندازه گرفته ،نانومتر است 700نانومتر یا با صافی قرمزي که ماکزیمم عبور آن بالاي  840عبور محلول در  UV-Visاسپکتروفتومتر 
، به دست آمده است و مانند نمونه تحت تاثیر هیدروژن کربنات-یدید-شود. سلول شاهد با محلولی که از تکان دادن مخلوط ید 

 شود (عاري از نمونه).  پر ، است سولفیت قرار گرفته دي-مولیبدات هیدرازینیوم سولفات
لیتر) و افزودن  میلی 10آرسنیک (براي حجم کل گرم  میلی 10و  5/7، 0/5، 5/2با انتخاب مقادیري مانند صفر،  واسنجیمنحنی 
گراد  درجه سانتی 100تا  95سولفیت سدیم و گرم کردن در  دي-هیدرازینیوم سولفات-کربنات، مولیبدات هیدروژن-یدید-محلول ید

 آید. نمونه با غلظت مجهول، غلظت آرسنیک در نمونه مورد آزمون به دست مینوري مقدار عبور  و بر اساس شود رسم 

 (کالیبراسیون)واسنجی منحنی  -3-5-5

براي   گیري مانند محلول نمونه، سنجی نوري، مقادیر مناسبی از بخش مورد اندازه ا صافی یا طیفهاي متداول نورسنجی ب در روش
هاي به دست آمده یک منحنی  بر اساس داده .گیرد قرار می استفادهگیري عبور (یا جذب) در طول موج بهینه مورد  ظهور رنگ و اندازه

هاي  غلظت آرسنیک در نمونهگیري  براي اندازهتوان  را می. این منحنی شود غلظت رسم میمیزان عبور یا جذب و حسب  بر واسنجی

D 

C 
B 

A 
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ه براي رسم خط نیاز تنها به چند نقط  کار برد. هنگامی که جذب مستقیما متناسب با غلظت باشد،  ، در همان شرایط تجربی بهمجهول
بود. باید به این نکته توجه شود که هنگامی که  که این نسبت خطی نباشد معمولا به تعداد بیشتري نقطه نیاز خواهد است در صورتی

 کند.  شود، مشخصات صافی و منبع نور معمولا با گذشت زمان تغییر می از نورسنج با صافی استفاده می
) هاي شیمیایی تمامی معرف(محلول عاري از نمونه به علاوه  1محلول تهیلازم است که براي  ، واسنجیهنگام رسم منحنی 

و بدین لحاظ دماي د دارهاي رنگی، ضریب دماي قابل عبور اهمیت اساسی  ی از محلولعضدر ب .د در نظر گرفته شوددرص 100عبور 
 داشته باشد. واسنجیگیري نباید تفاوت چندانی با دماي تهیه منحنی  اندازه

 آرسنیک سازي خنثیهاي روش -3-6

هاي حذف آرسنیک مبتنی بر تعدادي  تکنولوژيگیرد.  می انجامهاي مختلف  با استفاده از روش ها پسابحذف آرسنیک از 
 :اند آورده شده در زیرطور خلاصه   فرآیندهاي شیمیایی اصلی هستند که به

  احیا و  ناکسیداسیو -3-6-1

 شوند. اکسیداسیون توسط سازي فرآیندها استفاده می بهینه برايکنند بلکه اغلب  ها آرسنیک را از محلول حذف نمی این واکنش
 شود.  هوا و مواد اکسیدان انجام می

 ترسیب  -3-6-2

نشینی و  ته باکه  شود ترسیب نامیده می ،تبدیل آرسنیک محلول به شکل ماده جامد معدنی با حلالیت کم مانند آرسنات کلسیم
شود گرچه ممکن  ی میده باعث رسوبد، شو تشکیل می لختهکننده افزوده و لختهکه مواد  د. زمانیشو میحذف آرسنیک فیلتراسیون 

و  لخته شدن به ویژهمایع -جامد یشبنابراین نیاز به فرآیندهاي جدا .جامدات تشکیل شده به صورت معلق باقی بمانند است
 است.درصد  90تا  80 این مکانیسم عملکرد بوده وفیلتراسیون 

  یذب سطحی و تبادل یونج -3-6-3

سطوح در آهن و آلومینیم، میل ترکیبی شدیدي با آرسنیک محلول دارند. آرسنیک هاي هیدروکسید  لختهمواد جامد مختلفی مانند 
اي از جذب در  عنوان شکل ویژه  به نیز یشود. روش تبادل یون ثري از محلول جدا میوطور م  این جامدات به شدت جذب شده و به

 یک یون محلول است.  باک سطح جامد پذیر یون جذب شده بر ی جایی برگشت هشامل جاب یشود. تبادل یون مینظر گرفته 

 تراوا به روش غشاي نیمهجداسازي  -3-6-4

 نی. اهستندنفوذ  قابل ریغ هیو نسبت به بق ریمحلول مشخص، نفوذپذ باتیترک يسر کینسبت به  تراوا نیمه يغشاهااز  یبعض
علاوه بر شوند.  میحلول و معلق استفاده م باتیترک ياریمحلول به همراه بس کیحذف آرسن براي یمولکول یصاف کیغشاها مانند 

 است.مایع نیز یکی از فرآیندهاي حذف -این جداسازي جامد

1- Blank 
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  یکیولوژیب سازي خنثی يندهایفرآ -3-6-5

 مورد استفاده قرار گرفته است. یبراي حذف مواد سم 1انباشتگر گیاهان بیشها یا  هاي اخیر استفاده از باکتري در سال

  ٢نیک از محیط آبی با فرآیند جذبیآرس سازي خنثی -3-6-6

دلیل سهولت   . در این میان فرآیند جذب بهاست ترسیب، فرآیندهاي غشایی و جذب شاملفرآیندهاي حذف آرسنیک از آب 
دو فرآیند جذبی  یعنوان یک روش امیدبخش در نظر گرفته شده است. آلومیناي فعال و تبادل یون  جاذب از محیط آبی به یشجدا

سطحی است که ویژگی -آلومیناي فعال یک فرآیند جذبیروش استفاده از . اند ثروه در حذف آرسنیک از محیط آبی مهستند ک
هاي آلاینده با هیدروکسیدهاي سطحی روي آلومینا مبادله  ن مناسبی براي حذف آرسنیک دارد. در استفاده از آلومیناي فعال، یو

طور   با استفاده از یک باز قوي (به این کار احیا شود که دبستر بای د،وومینا پر شهاي جذب روي سطح آل که محل شوند و زمانی می
 . شودمی انجام(اسید سولفوریک)  يکننده اسیدشاخص هیدروکسید سدیم) و خنثی

 .استر لیتر دگرم  میکرو یکدرصد و غلظت آرسنیک خروجی کمتر از  90حذف بیشتر از  عملکرد
هاي شیمیایی درگیر در آلومیناي فعال در حقیقت  یند فیزیکی/شیمیایی است. گرچه واکنشآیک فرآلومیناي فعال  باعمل جذب 
که ویژگی مناسبی براي حذف آرسنیک  شود یمجذب سطحی در نظر گرفته  عاملهستند اما آلومیناي فعال یک  ینوعی تبادل یون

 .دارد

 )تیصفر ظرفیخنثی (آرسنیک با استفاده از آهن  سازي خنثی -3-6-7

هاي بالاي حذف آرسنیک به عنوان یک گزینه مناسب  در دسترس با قابلیت و به عنوان یک ماده ارزان قیمت )ZVI( خنثیآهن 
 : باشدداراي خصوصیاتی به شرح زیر  که باید کاربرد داردي آلوده ها بپسابراي تصفیه 

 درصد آرسنیک  8/99حذف  عملکردـ 
 گرم آهن  به ازاي هر میلیگرم در لیتر  میلی 5/7ـ ظرفیت جذب 

 هاي طبیعی محیط آبی pHـ حذف آرسنیک در 
 ـ حذف هر دو نوع آرسنیک سه و پنج ظرفیتی 

 هاي تماس کوتاه حدود نیم تا سه ساعت  ـ حذف آرسنیک در زمان
 تصفیه آب در نقطه مصرف  قابلیتـ 

 بودندر دسترس  و ـ ارزان
 . شده استاستفاده  نیز حذف آرسنیکبراي  خنثیسایر فلزات با ظرفیت  فلزاتی مانند پلاتین یا علاوه بر آهن خنثی

 آرسنیک سازي خنثیفرآیندهاي راندمان مقایسه  -3-6-8

 به شرح زیر است:ي عمده حذف آرسنیک از محیط آبی به طور خلاصه ها روش یاد شدهبا توجه به موارد 

1- Hyperaccumulator 
2- Sorption 

 

                                                



م سو ش -فصل  زه رو دا ري هاي ان سنیک سازي خنثیو  گی 2 آر 1 

 

 ر لیتر) دگرم  میکرو 10لظت آرسنیک خروجی کمتر از درصد و غ 90تا  80حذف  عملکردفیلتراسیون (و  لخته شدن -
 ر لیتر)دگرم  میکرو 2(با غلظت آرسنیک خروجی کمتر از  یتبادل یون مورد استفاده براي هاي ـ رزین

 درصد) 90حذف بیشتر از  عملکردر لیتر، دگرم  میکرو یکآلومیناي فعال (با غلظت آرسنیک خروجی کمتر از استفاده از ـ 
درصد و غلظت آرسنیک خروجی  95و  90حذف اسمز معکوس و الکترودیالیز به ترتیب بیشتر از  عملکردغشایی ( هاي ـ روش

 ر لیتر)دگرم  میکرو 3و کمتر از  2به ترتیب کمتر از 
صد، در 80حذف بیش از  عملکردمنگنز با -هاي نوین از قبیل اکسیداسیون آهن توان از تکنولوژي ، مییاد شدههاي  علاوه بر روش

سازي در محل و تبادل یون و جذب با استفاده از مواد جاذب  جذب بر روي اکسیدهاي فلزي، جذب بر روي فلزات احیا شده، ساکن

 .ها/بیوفیلتراسیون نام برد گیاه و استفاده از باکتري باي بیولوژیکی تجزیه ها روشطبیعی و 
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 گیري و  هاي اندازه روش

  گوگردحاوي ترکیبات  سازي خنثی
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م ش -فصل چهار زه رو دا خنثی هاي ان ري و  ت گی رکیبا ت رد سازي  2  حاوي گوگ 5 

 

 

 حد مجاز ترکیبات گوگردي  -4-1

 1388 سال سازمان استاندارد و تحقیقات صنعتی ایران 1053شماره نشریه حداکثر مقدار مجاز سولفات در آب آشامیدنی مطابق با 
 است. 1-4مطابق جدول ب معدنی پسادر ترکیبات گوگردي حداکثر میزان مجاز  ر لیتر است.دگرم  لیمی 400تا  250از 

 

 ر لیتردگرم  بر حسب میلی ب معدنیپسادر ترکیبات گوگردي حداکثر میزان مجاز  -1-4جدول
 هاي زیرزمینی تخلیه به آب مصارف کشاورزي و آبیاري براي هاي سطحی تخلیه به آب آلاینده

 H2S ( 3 3 3( دسولفی
 1 1 1 (SO3) سولفیت
 400 500 400 (SO4)  سولفات

 بلو  روش فتومتري با متیلن بهتعیین مقدار سولفید  -4-2

بالاتر را  هاي است. غلظت تریر لد گرم یلیم 5/1تا  04/0از  یمحلول در محدوده غلظت جرم دیمقدار سولف نییتع يروش برا نیا
باید مواد معلق و سولفیدهاي با حلالیت کم  1نمونه آب به منظور جداسازي .گیري کرد سازي اندازه رقیقروش با استفاده از  توان یم

زیر  ،شود. جداسازي سولفیدها از محلول حفظ سولفیدهاي موجود در محلول صاف شده، محلول آسکوربات اضافه می برايصاف شود. 
کننده شود. در بالن حجمی دریافت کننده حاوي محلول آبی استات روي انجام میصافی با استفاده از نیتروژن و انتقال به بالن دریافت

 ،سه ظرفیتی هاي آهن دن یونکرو با اضافه  شود می بلو تشکیل آمین، لوکومتیلن دي فنیلن-P-متیل ن محلول اسیدي ديکردبا اضافه 
  .شود گیري می نانومتر اندازه 665موج شود. جذب این کمپلکس در طول  بلو انجام می عمل اکسیداسیون آن به متیلن

کربن با غلظت جرمی کمتر   سولفید ديو باشد  2-4ها مساوي یا کمتر از اعداد ذکر شده در جدول  جرمی آن  که غلظت یهای یون
  .کنند ر لیتر مزاحمتی ایجاد نمیدگرم  میلی یکمرکاپتان با غلظت جرمی کمتر از  ر لیتر و یا اتیلدگرم  میلی 10از 

 بلو گیري سولفید محلول به روش فتومتري با استفاده از متیلن هاي مزاحم در اندازه یونحداکثر غلظت قابل قبول  -2-4جدول 
 ر لیتر )دگرم  غلظت (میلی یون

 2 سیانید
 20 یدید

 900 تیوسولفات
 900 تیوسیانات

 700 سولفیت

 گرها واکنش -4-2-1

 . شود میو آب مقطر استفاده  آزمایشگاهیدرجه خلوص  گرهاي با فقط از واکنشدر این روش 
 لیتر  ر میلیدگرم  84/1سولفوریک با چگالی   ـ اسید

  مول در لیتر 10، غلظت محلول هیدروکسید سدیم تقریبا )w/wدرصد ( 32سدیم   ـ محلول هیدروکسید

1- Stripping 
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. شود رسانده حل و به حجم یک لیتر در آب  [Zn(CH3COO)2.2H2O]روي دو آبه   استاتگرم  20 :روي  ـ محلول استات
 . کند ایجاد نمیگیري  مزاحمتی در اندازه ولی باشد کدرممکن است محلول تهیه شده 

. شود لیتر آب مقطر حل  میلی 920در  (C8H5KO4)فتالات  هیدروژن دي  گرم پتاسیم 4pH= :80±1/0 فتالات با  ـ محلول بافر
pH  در صورت نیاز با افزودن محلول هیدروکسید سدیم رقیق . تنظیم شود 4یایی مناسب بر روي باید با استفاده از مواد شیممحلول)

 تنظیم شود) 4روي  pHبا غلظت یک مول در لیتر  کلریدریکبا غلظت یک مول در لیتر یا محلول اسید 
با اضافه  آن pHو لیتر آب حل  میلی 90در  (C6H8O6)اسکوربیک   گرم اسید 0/10pH= :10±1/0 محلول آسکوربات با -

قبل از استفاده  باید همیشه. این محلول شود سته در بطري ب اتنظیم و فور 10ر لیتر روي دمول  10سدیم   ن محلول هیدروکسیدکرد
 . شود به صورت تازه تهیه 
سنجی  لن حجمدر یک بارا  (C8H14C12N2)کلراید  آمونیوم دي فنیل -4و1متیل  دي-N,Nگرم  دو :ساز گر رنگ ـ محلول واکنش

به آن  84/1لیتر اسیدسولفوریک با چگالی  میلی 200با احتیاط . یدورلیتر آب به شکل سوسپانسیون درآ میلی 200لیتري با  میلی 1000
 افزوده، خنک کرده و با آب به حجم برسانید.

به  [NH4Fe(SO4)2.12H2O] آبه 12 سه ظرفیتیآهن   آمونیم  گرم سولفات 50: سه ظرفیتی آهن  آمونیم  ـ محلول سولفات
و با احتیاط با  شده ر لیتر افزودهدگرم  84/1سولفوریک با چگالی   لیتر اسید میلی 10. شود  ریختهلیتر  میلی 500سنجی  یک بالن حجم

 . شود رسانده آب به حجم 
به  گوگردگرم  5/0معادل با  اتقریب [Na2S.xH2O (X=7-9)]دار  سدیم آب  مقدار کافی سولفید :سدیم  ـ محلول ذخیره سولفید

لیتري منتقل و با آب مقطر به حجم  میلی 1000سنجی  یک بالن حجم دردرصد  5/0صورت سولفید با مقدار تیوسولفات کمتر از 
 .  شود میروز پایدار است. قبل از استفاده غلظت دقیق آن به روش یدومتري تعیین  3تا  2. این محلول به مدت شود رسانده 

 1000سنجی  مبالن حج درسدیم به وسیله پیپت   لیتر از محلول ذخیره سولفید میلی 10 :سدیم  استاندارد سولفیدـ محلول 
. استمیکروگرم سولفید  5حاوي  الیتر از این محلول استاندارد تقریب . یک میلیشود رسانده لیتري منتقل و با آب مقطر به حجم  میلی

 این محلول قبل از استفاده به صورت تازه تهیه شود. .شود میتعیین  غلظت دقیق این محلول به روش یدومتري

 برداري و آزمایشنمونه وسایل -4-2-2

 45/0یک طرفه با اندازه منفذ  صافیلیتر، به انضمام یک  میلی 50اي با ظرفیت  پالایش، مانند سرنگ پیستون سه حلقه ایلـ وس
 ). 1-4 میکرومتر (شکل

میکرومتر)  45/0توان از یک پالایش فشاري با فیلتر غشایی (اندازه منفذ  ها مشکل است، می یش آنهایی که پالا بپسابراي  -
 ).  2-4 د (شکلکراستفاده 

اي  لیتر، با یک اتصال شیشه میلی 250این وسیله شامل یک بالن واکنش به ظرفیت  :براي جداسازي سولفید اي تجزیهوسایل ـ 
که لوله ورودي گاز در انتهاي قیف تعبیه شده و  استلیتر  میلی 100با ظرفیت  1اي یک قیف قطرهاي جانبی براي اتصال به  سمباده

بر روي بالن واکنش  قائما یک لوله آبپاش و یک لوله جذب نیز به شکل یکننده یک خنک .رسد این لوله به انتهاي بالن واکنش می
 وسایل مورد نیاز عبارتند از:). 3-4نصب شده است (شکل 

1- Drop funel 

 

                                                



م ش -فصل چهار زه رو دا خنثی هاي ان ري و  ت گی رکیبا ت رد سازي  2  حاوي گوگ 7 

 

 

 لیتر  میلی 25استوانه مدرج با ظرفیت ـ 
 لیتر  میلی 1000و  500، 100، 50سنجی با ظرفیت  ـ بالن حجم

 لیتر  میلی 10هاي مدرج با ظرفیت یک و  ـ پیپت
 لیتر  میلی 100و  50، 20، 10، 5، 2، 1ـ پیپت تک نشانه با ظرفیت 

  1کننده ـ پخش
 هاي میکرولیتري  ـ سرنگ

 )w/w( درصد 996/99ا خلوص ـ منبع گاز نیتروژن، ب
 ر ساعت دلیتر  40گیري جریان گاز، مناسب براي جریان حجمی گاز  ـ ابزار اندازه

 متر مجهز به الکترود مناسب pHـ 
 نانومتر  665گیري در  سنج یا نورسنج فیلتردار، مناسب براي اندازه ـ طیف

 متر  یک سانتی(قطر) با طول مسیر  ولـ سل
 

 
 اي  یستون سه حلقهسرنگ پ -1-4شکل 

 

1- Dispenser 
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 سیله فیلتراسیون غشاییو -2-4 شکل

 
 براي تعیین سولفید محلول  اي وسیله تجزیهنماي  -3-4شکل 

  حلسازي در م برداري و آماده نمونه -4-2-3

 23/14رابط اتصال 

 32/29رابط اتصال 

 32/29رابط اتصال 

 32/29 بند اتصال میانی
 23/14بند اتصال جانبی 

 بالون حجمی واکنش

 19/10ل بند اتصا

 23/14بند اتصال 

 23/14رابط اتصال 

اي با قطر  حباب شیشه
 5/0و منفذ با قطر  16

 



م ش -فصل چهار زه رو دا خنثی هاي ان ري و  ت گی رکیبا ت رد سازي  2  حاوي گوگ 9 

 

نظور تعیین مقادیر به م. گیرد قرار مینباشد در محدوده کاربرد این روش  اطلاعاتی در دسترسغلظت سولفید نمونه در مورد  راگ
در  و به سرعتهاي صاف شده باید  . نمونهشود می، صاف و نگهداري مطابق با روش الف و ب چندین نمونه جداگانه ،کمتر سولفید

 شوند. گیري اندازهبرداري  ساعت از زمان نمونه 24کمتر از 
 :با قابلیت صاف شدن آسان  بپسا هاي  نمونه -الف

 . شود لیتري منتقل  میلی 50سنجی  سکوربات به وسیله پیپت به بالن حجملیتر از محلول ا میلی 5 -
 . شود کشیده لیتر  میلی 50اي با ظرفیت  ب به درون سرنگ پیستون سه حلقهپسانمونه  -
سنجی تا رسیدن به  ب همراه با صاف کردن آن به درون بالن حجمپساه و نمونه شدمبدل پالایش یک طرفه به سرنگ متصل  -
 . شودشانه منتقل خط ن

 :ها مشکل است ی که صاف کردن آنهای بپسابرداري  نمونه -ب
 . شود لیتري منتقل  میلی 50سنجی  ت به بالن حجمپلیتر از محلول اسکوربات به وسیله پی میلی 5ـ 

نمونه کاملا با ظرف نگهداري . شود دقیقه با نیتروژن شستشو  10سنجی و وسیله پالایش فشاري تقریبا به مدت  ـ بالن حجم
لیتري صاف شود و این عمل تا  میلی 50سنجی  ) در بالن حجمbar 2نمونه پساب مورد آزمون پر شود و با نیتروژن با فشار دو بار (

 رسیدن به خط نشانه ادامه یابد.
 قل برسد. اي طراحی شود که ورود هوا به حدا سنجی باید به گونه ـ اتصالات میان وسیله پالایش فشاري و بالن حجم

   .دقیقه باشد 5ـ زمان پالایش نباید بیشتر از 

 ایشانجام آزم -الف

  .)3-4 (شکل شود ریخته درون بالن واکنش  درفتالات،   لیتر از محلول بافر میلی 25 -
 . شود ریخته روي درون لوله جذب   استات لیتر محلول میلی 20 -
 . شود داده دقیقه از محلول عبور  2ر ساعت و به مدت دلیتر  40 نشدت جریاده و گاز نیتروژن با شدستگاه آماده  -
اي به ظرف واکنش  به وسیله قیف قطرهبرداري  نمونه حلدر م ،سازي نمونه برداري و آماده محلول صاف شده از مراحل نمونه -

 . شود منتقل 
اده دقیقه از محلول عبور د 30ساعت به مدت  ردلیتر  40 شدت جریاناي با مقدار کمی آب شستشو و نیتروژن با  قیف قطره -
 . شود

لیتر  یک میلی سپسو  ساز گر رنگ لیتر محلول واکنش میلی 10اي،  اي سمباده ده و از طریق اتصالات شیشهشـ لوله جذب جدا 
 . شود اضافه  سه ظرفیتیآهن   آمونیم  محلول سولفات

 . در نظر گرفته شوددقیقه  10 توقف. مدت شود ه ادآن بسته و تکان د بـ لوله جذب کاملا با آب پر و در
لیتري منتقل و لوله جذب با مقدار کمی آب کاملا شستشو و محلول حاصل به بالن  میلی 100سنجی  ـ محلول به بالن حجم

 . شود لیتري اضافه  میلی 100سنجی  حجم
نانومتر در مقابل آب  665در طول موج  میزان جذب آن .رسانده شودلیتري با آب به حجم  میلی 100سنجی  ـ بالن حجم

 . شودگیري  اندازه
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گیري باید تکرار شود و از مقدار کمتري آب صاف شده و  اندازه ،ر لیتر بیشتر باشددگرم  میلی 5/1از سولفید اگر غلظت جرمی 
 شود. نگهداري شده استفاده 

 گیري محلول شاهد  اندازه -ب

شاهد نباید از مقدار محلول به دست آمده براي  نتیجه. شود ده از حجم یکسان آب انجام با روش مشابه یک آزمون شاهد با استفا
 .داري انحراف داشته باشد محاسبه شده جذب نمونه به طور معنی

  واسنجی منحنی -پ

. براي تیسکاملا خطی ن متري، در سراسر محدوده غلظت یک سانتی ولها با سل گیري دست آمده از اندازهبه  واسنجیمنحنی  -
 . شوداستفاده واسنجی منحنی قسمت خطی  از ارزیابی، باید

در  ایشبه طوري که غلظت سولفید نمونه آب مورد آزم شود، میسدیم تهیه   از محلول استاندارد سولفید واسنجیهاي  محلول -
 باشد.  واسنجیهاي  محدوده غلظت محلول

 حدوده مورد انتظار قرار داشته باشد.باید در م واسنجیهاي  غلظت جرمی سولفید در محلول -
 :شودگرم سولفید)، به شرح زیر عمل  میلی 03/0تا  01/0ر لیتر (دگرم  میلی 7/0تا  2/0به عنوان مثال براي محدوده غلظتی 

 . اضافه شودروي   لیتر محلول استات میلی 20 یکلیتري، به هر  میلی 100سنجی  در هفت بالن حجم -
. شود سنجی منتقل  هاي حجم از بالن یک محلول استاندارد سولفید سدیم به هراز لیتر  میلی 14و  12، 10، 8، 6، 4 ادیرمق -

 . استشاهد محلول سنجی متعلق به  هفتمین بالن حجم
به محلول هر بالن  سه ظرفیتیآهن   آمونیم  لیتر محلول سولفات میلی یکو  ساز گر رنگ لیتر محلول واکنش میلی 10 -
 . شود لیتر آب رقیق  میلی 40اضافه و با حدود سنجی  حجم
 . شود رسانده و با آب دو بار تقطیر شده به حجم  شود اده تکان د شده و سنجی بسته هاي حجم درب بالن -
 . شود  گیري مرجع اندازه ولنانومتر در مقابل آب در سل 665طول موج در یک  جذب هر ،دقیقه 20تا  10بعد از  -
 ر لیتردگرم  میلی 7/0، 6/0، 5/0، 4/0، 3/0 ،2/0 صفر (شاهد)، تقریبا برابر با واسنجیهاي  لفیدهاي محلولغلظت جرمی سو -
 . است

 .شود سولفید به روش یدومتري تعیین  واسنجیهاي  غلظت دقیق محلول -
در  هاي مربوطه ذبها و مقادیر ج در محور طول واسنجیهاي  غلظت جرمی سولفید محلول که شود رسم به نحوي نمودار  -

 . گیرد قرار ها  محور عرض
 . برازش شودگیري شده  اندازه هاي به دادهخط رگرسیون مناسب  -

و مقادیر  واسنجیهاي  تحلیل رگرسیون آماري و با استفاده از غلظت جرمی محلول روشبه  واسنجیتوان یک تابع  همچنین می
 جذب مربوطه به دست آورد. 

 . استلیتر  ردگرم  میلیحسب  بر شیب خط مقدار حساسیت -
 . استمیزان جذب نمونه بدون افزودن محلول استاندارد سولفید  ،عرض از مبدا -
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یک  دار بررسی شود. به ویژه زمانی که هر به علاوه شیب تابع تحلیلی باید در فواصل منظم براي انحرافات معنی عرض از مبدا -
 . کند بیشتري پیدا می، این عامل اهمیت جدید باشند استفادهگرهاي مورد  از واکنش

 نیاز دارد.  را یا تابع متعلق خود واسنجیمنحنی  به ، به ترتیبولسنج و هر سل هر طیف

 محاسبات -ت
 شود:  محاسبه می 1-4 رابطهگرم در لیتر) با استفاده از  غلظت جرمی سولفید محلول در آب (میلی

)4-1( 
bV

AAfm oll )( .−
=  

 : که در آن
m گرم در لیتر) غلظت جرمی سولفید (میلی 

lA میزان جذب نمونه آب مقطر 

olA  شاهد محلول میزان جذب محاسبه شده  .
l کننده طول سلول مشخص 
f در اینجا (تبدیل،  فاکتورf  لیتر میلی 100مساوي( 
b  لیترر دگرم  میلیمیزان حساسیت بر حسب 
V  ،لیتر میلی 45برابر است با  در اینجا (حجم مایع صاف شده مورد استفاده براي آزمون(  

 .دشوسازي باید در محاسبات منظور  مرحله رقیق در زمان محاسبه نتایج، هر
دار (به عنوان مثال:  بیشتر از دو رقم معنی و گرم گرد شود میلی 01/0ب باید با تقریب پساغلظت جرمی سولفید محلول در نمونه 

 .ر لیتر) گزارش نشوددگرم  میلی 55/0سولفید محلول 

 تعیین مقدار سولفات  -4-3

 ر لیتر دگرم  میلی 30تا  1سنجی) با حد حساسیت  ترو(کدروش توربیدیمتري  -4-3-1

 ونی. جذب سوسپانسکند یمسوسپانسیون  میبار  سولفات دیتول میبار  دیبا کلر کیدریکلر دیاس طیسولفات در مح ونیدر این روش 
 يدیاس طیتحت شرا اتاق يدر دماکه  است یونیسولفات تنها  ونی .شود یم يرگی اندازه يبه روش اسپکتروفتومتر میبار  سولفات

. ابدی یکاهش م تریر لد گرم یلیم 30از  شیب هاي غلظت ي. صحت روش براکند یم یمعمول يها نامحلول در آب باتیترک دیتول ،يقو
 .است يبه محدوده غلظت مناسب ضرور دنیرس يشده برا ریکردن با آب دو بار تقط قیرق ،نیبنابرا

  روش عبارتند از:ي مورد استفاده در این گرها واکنش
 ریآب دو بار تقط ترلی یلیم 300 ظ،یغل کیدریکلر  دیاس ترلی یلیم 30از  یبا محلول سرولیگل ترلی یلیم 50: 1معرف حالت دهنده -
 . شود مخلوط  میسد  دیگرم کلر 75و  لیزوپروپیا  الکل ایدرصد و  95  یکلیاتالکل  ترلی یلیم 100شده، 
 . شود استفاده میکرون  850تا  500با اندازه  میبار دیکلر ياز بلورها :میبار دیکلر -

1- Conditioning reagent 
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 تریل کیشده حل و به حجم  ریتقط در آب دو بار )Na2SO4آب ( دونب  میسد  گرم سولفات 479/1: سولفات رهیمحلول ذخ -
 .سولفات) ونیگرم  کرویم 1000برابر  تریل یلیم یک( رسانده شود

   تریر لدگرم  یلیم 30تا  یکمحدوده غلظت -واسنجی -الف

 ).شود هیروزانه ته ها حد واسط استاندارد (محلول هاي محلول هیته ـ
 شود.  هیته 3-4مطابق با جدول از استانداردها  تریل یلیم 100 -

 سولفات استاندارد هاي محلول -3-4جدول 

 ) لیتر حجم محلول ذخیره سولفات رقیق شده (میلی ر لیتر)دگرم  غلظت نهایی سولفات (میلی

10 1:100 
20 2:100 

30 3:100 
 

قرار  ایشمانند نمونه، مورد آزم  شاهدهاي  محلول. استانداردها و شودلیتر آب دو بار تقطیر شده تهیه  میلی 100یک نمونه شاهد از 
 . دنگیر می

 ایشانجام آزم -ب

 . دشو ریخته لیتر  میلی 250لیتر در یک ارلن مایر  میلی 100نمونه رقیق شده تا  -
 . شود اضافه به آن لیتر از معرف حالت دهنده  میلی 50دقیقا  -
و از میله همزن با شکل و اندازه ثابت . همزن مغناطیسی با سرعت شود به هم زده با استفاده از همزن مغناطیسی، محلول  -

 . شود مشابه استفاده 
) اضافه و فورا با BaCl2(  باریم  گرم از بلور کلرید 3/0تا  2/0یک پیمانه کوچک  شود، زده میکه محلول هم  در ضمن این -

 . شود شروع  زمانگیري  اندازه سنج زمان استفاده از
 . شود زده یک دقیقه هم به مدت  با سرعت ثابت -
نانومتر درست  420طول موج  و مقدار جذب در شدهریخته متر  سانتی 5با طول مسیر  ولدر پایان هم زدن، نمونه در یک سل -

 . شود خوانده دقیقه  4پس از 
تا از پایدار  )3-4 (جدول شود آزمایش ر لیتر سولفات دگرم  میلی 20استاندارد نمونه مجهول، یک نمونه  12تا  10پس از هر  -

 د. شوبودن شرایط آزمایش اطمینان حاصل 
شاهد براي نمونه مورد نظر استفاده حلول محالت دهنده به عنوان  علاوهاز جذب نمونه به  ،اگر هر گونه کدورتی موجود باشد -

 شود. 

 محاسبات  -پ

 ر لیتر، یادگرم  میلی 30تا  1با محدوده غلظت  واسنجیغلظت سولفات در یک نمونه با استفاده از رگرسیون خطی استانداردهاي 
از منحنی خطی  امونه مستقیمدر مقابل غلظت رسم و غلظت ن واسنجیتغییرات جذب استانداردهاي  ،واسنجیمنحنی  با استفاده از

 شود. محاسبه  واسنجی
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گرم  میلی 300حد حساسیت بیشتر از با مانده  با خشک کردن باقیسنجی)  (وزنروش گراویمتري  -4-3-2

 ر لیترد

 شود. تبدیل می )BaSO4(باریم   کلریدریک به رسوب سولفات  سولفات در محیط اسید ،باریم  با اضافه کردن کلریداین روش  در
. این روش در معرض بسیاري از مواد شود می ه و وزنشدد. سپس خشک باشتا عاري از کلرید  شود میباریم شسته   رسوب سولفات

باریم، نیترات، نیتریت، سولفیت   شود شامل مواد معلق، سیلیس، کلرید می تر از مقدار واقعیمزاحم است. عواملی که منجر به نتایج زیاد
شود. از این روش فقط  مینسبت به مقدار واقعی . حضور سولفات فلزات قلیایی باعث کاهش نتایج استو ذرات آب محبوس شده 

ر لیتر) و مواد مزاحم اهمیت زیادي نداشته دگرم  میلی 300که غلظت سولفات بسیار زیاد باشد (بیشتر از  شود میهنگامی استفاده 
 استفادهتوان  ر لیتر باشد، نمیدگرم  میلی 300ها کمتر از  لظت یون سولفات آنهایی که غ گیري نمونه اندازه براي این روشاز باشند. 

 گرهاي مورد استفاده در این روش عبارتند از:  واکنش .کرد
 .شود رسانده لیتر  میلی 100رد در آب دو بار تقطیر شده حل و به حجم  متیل  سدیم  گرم نمک میلی 100: 1رد شناساگر متیل -
لیتر آب دو بار تقطیر شده  میلی 500کلریدریک غلیظ به   لیتر اسید میلی 500، به دقت دهودر زیر : نرمال 6ک کلریدری  اسید -
 . شود  و به حجم یک لیتر رسانده سپس خنک واضافه 
م یک به حج ،حل در آب دو بار تقطیر شده )BaCl2.2H2O( باریم  گرم از کلرید 100 :دوآبه باریم  محلول رسوب دهنده کلرید -
داده گرم سولفات رسوب  میلی 40 لیتر از این محلول تقریبا . یک میلیشود اده عبور د 3یا صافی غشایی 2GF/C رسانده و ازلیتر 
 . شود می

 و لیتر اسید نیتریک غلیظ اضافه میلی 5/0 ،در آب دو بار تقطیر شده حل AgNO3گرم  5/8: اسید نیتریک-معرف نیترات نقره -
 . شود رسانده لیتر  میلی 500قطیر شده به حجم با آب دو بار ت

گراد در آون به مدت یک ساعت خشک شود.  درجه سانتی 103آب در بی Na2SO4مقدار کمی از  :استاندارد سولفات سدیم -
 شود. سپس در دسیکاتور خنک 

 مورد نیاز وسایل -الف
 باشد.  4حرارتی-همچنین چندو  گراد انتیدرجه س 90تا  80ده قادر به حفظ دما در محدو داتوکلاو بای :اتوکلاو یا حمام بخار -
میکرومتر) و قابلیت قرار گرفتن بر روي ظرف صافی  5اي ریز (با منافذ به بزرگی حداکثر  صافی باید داراي شبکه شیشه: صافی -

 خلا را داشته باشد. 
 اه صافی مورد نیاز است. (یا مشابه آن) براي قرار دادن روي دستگ GF/Cکاغذ صافی : کاغذ صافی -
 یا بالاتر باشد.  گراد انتیدرجه س 105دماي آن باید در حدود : کنندهآون خشک -
 گرم را داشته باشد.  میلی 1/0ترازو باید قابلیت وزن کردن تا  :ترازوي آنالیتیک -
 باشد. اشته را دلیتر  میلی 500شیشه ساعت باید اندازه مناسب براي پوشاندن در بشر : شیشه ساعت -

1- Methyle red 
2  - Glass fiber filter: whatman GF.C  
3- Membrane filter: millipor HA (0.45 µm)  
4- Multi-thermal 
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- pHمتر 

 واسنجی -ب
نیست. با این وجود، انجام آزمایش بر روي یک استاندارد براي اطمینان از قابل اعتماد بودن  واسنجیدر این روش احتیاج به 

وزن و در  اخشک و خنک شده دقیق Na2SO4گرم از  میلی 60. دو نمونه شود توصیه میعملیات هضم، صاف کردن و خشک کردن 
 100در حدود  Na2SO4. این وزن از شودگرم یادداشت  میلی 1/0دقت . مقادیر وزن شده تا شود ریخته گرم  میلی 500دو بشر 

(در این مرحله حجم  شود و حل  آب دو بار تقطیر شده به آن اضافهلیتر  میلی 250کند. حدود  تولید می BaSO4گرم رسوب  میلی
هم مانند   شاهدهاي  محلولبا ( شود. لیتر از آب دو بار تقطیر شده تهیه  میلی 250 شاهدمحلول ندارد). دو نمونه  یاهمیت چندان

 )شود ها عمل  نمونه

  ایشروش آزم -پ

ها به علت اکسایش به سولفات ایجاد  ها در معرض هواي اضافی قرار گیرد، سولفیدها و سولفیت اگر پیش از تجزیه، نمونه -
ها و  گرم در لیتر اکسیژن) آنیون میلی 30اي با شاخص پرمنگنات بیشتر از  دیر قابل توجه (نمونهکنند. ترکیبات آلی در مقا مزاحمت می

، 100، 10هاي معدنی مانند کرومات، فسفات، نیترات، سیلیکات و کلسیم در صورتی که بیش از حدود قابل تحمل به ترتیب  کاتیون
واهند کرد. اگر مقادیر این ترکیبات بیش از حد ذکر شده باشد قبل از گرم در لیتر نباشند ایجاد مزاحمت نخ میلی 50و  100، 5/2

 هاي مزاحم از محیط خارج شوند. ها و کاتیون هاي جداسازي آنیون گیري باریم به صورت سولفات باریم باید بر اساس روش رسوب
. حجم نمونه شود ریخته لیتر  لیمی 500به دقت در یک بشر  استگرم یون سولفات  میلی 50حجمی از نمونه که حاوي حدود  -
 . باشدلیتر  میلی 150از بیشتر نباید 
 لیتر برسد.  میلی 250آب دو بار تقطیر شده حجم محلول به حدود  با -
 . شود تنظیم  5تا  5/4 در حدود pH ،نرمال 6 کلریدریکبا اسید  -
 . شود نرمال اضافه  6 کلریدریکلیتر دیگر از اسید  میلی 2 -

  BaSO4، رسوب5تا  pH 5/4براي جلوگیري از رسوب کربنات باریم و فسفات باریم است. در  قسمت در این pHکاهش 
 . استیونیزه و ثابت نگه داشتن غلظت اسید، مهم   BaSO4. بنابراین محدود کردن غلظتداردحلالیت کم 

گرم به آن اضافه  BaCl2از محلول رسوب دهنده لیتر  میلی 5 .تا به جوش آید شود زده اي هم  با میله شیشه به آرامیمحلول  -
 کند.  رسوب چندانی ایجاد نمی BaCl2لیتر اضافی  میلی 2 افزودن . در این حالت رسوب باید کامل باشد وشود

 . شستشو شوداي همزن با مقدار کمی آب دو بار تقطیر شده در بشر  میله شیشه -
 . شود پوشانده وي بشر قرار دارد) آزاد بر ر اسر بشرها با شیشه ساعت (که تقریب -
 سپس در و رها شدهدو ساعت به حال خود به مدت حداقل  گراد انتیدرجه س 90تا  80محلول در اتوکلاو و یا حمام بخار در  -
 . شود خنک  اتاقدماي 
و به خوبی در دستگاه  باشند ها اندازه شود که صافی اطمینان حاصل. شود اده بر روي سیستم صافی قرار د GF/Cهاي  صافی -

 . شود شسته صافی قرار گیرند. سیستم صافی به منبع خلا وصل و با آب دو بار تقطیر شده 
 . شود یا بالاتر خشک  گراد سانتیدرجه  105صافی تا وزن ثابت در آون  -
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 . شود وزن سپس در دسیکاتور خنک و  -
. از آب دو بار تقطیر شده براي شستن تمام رسوب بشر اده شودعبور داز سیستم صافی از پیش وزن شده  اتاقها در دماي  نمونه -

 . شود استفاده 
قرار دارد با اضافه  . محلول شستشو که در ظرف صافی خلاشود شسته رسوب با آب دو بار تقطیر با دماي ملایم در صافی  -

 کلرید موجود باشد رنگ محلول شستشو شیري. اگر گیرد مورد آزمایش قرار  ،براي حضور کلرید AgNO3-HNO3کردن چند قطره 
تا آن که  یابدو عمل شستشوي رسوب با آب دو بار تقطیر شده با دماي ملایم ادامه  شود ریخته . این محلول دور شود می کدریا  و

 محلول شستشو عاري از کلرید شود. 
 . نجام گیردباید با دقت ا. روش آماده کردن صافی شودصافی و رسوب تا وزن ثابت، خشک  -
 شود. و نتیجه یادداشت  شدهدو بار وزن  ،صافی در دسیکاتور خنک -

 محاسبات -ث

 . شود گرم) به دست آمده یادداشت  (بر حسب میلی BaSO4ـ براي هر نمونه، استاندارد و یا شاهد، وزن 
 BaSO4  م)= وزنگر وزن صافی بر حسب میلی گرم+ (وزن رسوب بر حسب میلی -گرم) (وزن صافی بر حسب میلی 

. این نتایج تصحیح شده در محاسبات زیر به شود ها کم  از استانداردها و نمونه یک هر BaSO4شاهد از مقدار  BaSO4ـ مقدار 
 . رود میکار 

 : شود میمحاسبه  2-4 از رابطهاستاندارد  بیـ درصد بازیا
)4-2( 100

64.1
×=

B
AR  

 که در آن:
R بیدرصد بازیا 
A BaSO4  گرم) (میلیبه دست آمده از استاندارد 
B Na2SO4  گرم) (میلیوزن شده 

≥≥ %100بی اگر درصد بازیا R 90 %آید کننده لازم براي یافتن علت پایین بودن نتایج به عمل اقدامات تصحیح ،است . 
 : شود میمحاسبه  3-4رابطه  ازایج نت ،درصد است 100تا  90استاندارد  بیاگر درصد بازیا -

)4-3( 
D

Cm 6.411
=  

 که در آن:
m گرم در لیتر) غلظت یون سولفات (میلی 
C  رسوبBaSO4  گرم) (میلیتشکیل شده 
D  لیتر میلی(حجم نمونه( 
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آب محبوس شده باشد به این معنی که آب یا  مکن است ناشی از، علت این امر مباشدبالا  هااستاندارد گیري اندازهاگر نتایج 
ادامه پیدا کند از روش سوزاندن  1به دام افتاده است. اگر مشکل محبوس شدنBaSO4 محلول مادر به طور فیزیکی در رسوب 

 شود. سوزاندهگراد  درجه سانتی 800ا دماي استفاده شود. باقیمانده به جاي خشک کردن در آون، در کوره ب

 تعیین مقدار سولفیت  -4-4

یدات پتاسیم -کننده استاندارد یدیدنمونه اسیدي با تیتردر این روش براي تعیین مقدار سولفیت از روش تیتراسیون استفاده شود. 
شود. وقتی تمام سولفیت مصرف شد، مازاد  واکنش می کند که با سولفیت موجود در نمونه وارد می (I2)کننده تولید ید شود. تیتر تیتر 
 گیرد. سولفیت انجام گیري غلظت  اندازهآوري نمونه، آزمایش  کند. به محض جمع میتولید رنگ آبی  ،با شناساگر (I2)ید 

 گرهاي مورد استفاده در این روش عبارتند از:  واکنش
همراه با هم آرام متر آب دو بار تقطیر  میلی 500 اسید سولفوریک غلیظ بمتر ا میلی 500د، هودر زیر  :درصد 50اسید سولفوریک  -

 . شود سپس خنک  وزدن اضافه 
 به مدت ،گراد انتیدرجه س 120در  KIO3مقدار کمی از استاندارد اولیه : نرمال 0125/0یدات پتاسیم -کننده استاندارد یدیدتیتر -

 )KI(گرم یدید پتاسیم  میلی 35/4و آب  بی )KIO3( یدات پتاسیم گرم میلی 8/445 سپس شود ساعت خشک و در دسیکاتور خنک  4

لیتر از این محلول  یک میلی. شود رسانده در آب دو بار تقطیر حل و به حجم یک لیتر  )NaHCO3( کربنات سدیم گرم بی میلی 310و 
آزاد است  (I2). رنگ زرد مربوط به وجود ید )شدنبا زرد رنگ( اشدتیترکننده باید شفاف ب میکروگرم یون سولفیت است. 500معادل 

. اکسیداسیون با هوا هنگامی ایجاد شودبا هوا  KI) و یا اکسیداسیون <7یا  8بالاي آب دو بار تقطیر ( pHکه ممکن است در اثر 
 بطري تیره رنگ نگهداري نشده باشد.  ونباشد و یا در  گذشته KIشود که تاریخ مصرف معرف  انجام می

. این محلول در هنگام شود لیتر آب دو بار تقطیر حل  میلی 100در  EDTAسدیم  گرم نمک دي EDTA :5/2ول محل -
 اثر مواد اکسیدکننده را کاهش دهد.  ،کنندهعنوان تثبیت  شود تا به آوري نمونه اضافه  جمع

 شناساگر نشاسته  -
  شود. میاستفاده  NH2SO3Hاز بلورهاي : اسید سولفامیک -

 واسنجی -الف

شاهد مطابق روش زیر باید همراه با محلول لیتر  میلی 100یا  50نیست. با این حال، دو نمونه  نیاز به واسنجیدر این روش، 
 .شودنمونه استفاده 

  ایشانجام آزم -ب

 و وقات اجتناب شودها با هوا در تمام ا از تماس آن شده وتهیه  گراد انتیدرجه س 50ها باید تازه و در دماي کمتر از  نمونه -
 . دگیرانجام ا آزمایش رفو ولیتر از نمونه اضافه  میلی 100به ازاي  EDTAلیتر محلول  . یک میلیشوندصاف نهیچگاه 

 . شود لیتر اضافه  میلی 250درصد به یک بالن  50لیتر از محلول اسید سولفوریک  یک میلی -
 . شود ور اسید سولفامیک اضافه گرم بل 1/0 ،براي حذف مزاحمت ناشی از یون نیتریت -

1- Occulusion 
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  )د.گیرنوك پیپت زیر سطح مایع قرار (د. شوبا هوا اجتناب آن از تماس  وریخته لیتر از نمونه در بالن  میلی 100تا  50 -
 . شود لیتر از شناساگر نشاسته اضافه  یک میلی -
 . شود در حال هم زدن تیتر  KI-KIO3به سرعت با محلول استاندارد  -
 . استتی رنگ آبی کم رنگ ظاهر شد و ثابت ماند، نقطه پایان تیتراسیون وق -
 شود.کننده مصرف شده یادداشت حجم تیتر -

 محاسبه -پ

 : شود میمحاسبه  4-4 رابطهبا استفاده از نمونه  رمقدار سولفید د
)4-4( 

D
BANm )(40000 −

=  

 که در آن: 
m گرم در لیتر) ت (میلیغلظت یون سولفی 
A  لیتر میلی(حجم تیترکننده مورد نیاز نمونه( 
B  لیتر میلی(حجم تیترکننده مورد نیاز شاهد( 
N  نرمالیتهKI-KIO3 )است 0125/0 این نرمالیته معمولا(. 

D  لیتر میلی(حجم نمونه( 

 سولفید سازي خنثیهاي تخریب ترکیبات گوگردي و روش -4-5

. بویایی هستند  آور شوند. اکثر ترکیبات گوگرددار، فرار و تهوع ه عنوان منابع تولید سولفید هیدروژن استفاده میسولفیدهاي قلیایی ب
در  که گازها است ترین ر لیتر دارد. سولفید هیدروژن یکی از سمیدگرم  میلی 05/0را در غلظت بالاتر از  این بو اسحساانسان توانایی 

 1000. غلظت بالاتر از قابل تشخیص نیست بنابراین بسیار خطرناك استانسان  توسط بر لیترگرم  میلی 01/0غلظت کمتر از 
از نظر میزان مواد  پساب) استاندارد خروجی 1-4شود. جدول ( سولفید هیدروژن، در چند ثانیه موجب مرگ می ر لیتردگرم  میلی

ها از سولفید هیدروژن کمتر است  ل توجهی هستند، اما خطر آنهاي قاب کنندهمسموم ،هاي سبک مرکاپتان دهد. سولفیدي را نشان می
ها،  مرکاپتانمانند و به طور کلی مشتقات آلی گوگرددار   K2S،Na2Sمانند سولفیدهاي قلیایی  .شوند تهوع می و درد موجب سرتنها و 

و  ها، تیواترها مرکاپتانمانند گوگردي  شوند. مشتقات آلی سولفیدها به روش اکسایش با هیپوکلریت سدیم تخریب می دي و تیواترها
حاوي کلسیم سبب اکسایش ترکیبات سدیم و در مکان ویژه، تخریب کرد. هیپوکلریت  به روش حرارتیتوان  سولفید کربن را می دي

نجام داد. درصد نیز ا 5توان با محلول پرمنگنات پتاسیم  شوند. عمل اکسایش را می تشکیل مشتقات محلول در آب می سپسو   گوگرد
واکنش شدیدا گرمازا است و ممکن است مشتعل و یا  ازیر ،گاه نباید هیپوکلریت کلسیم جامد را روي یک مشتق گوگرددار ریخت هیچ

   .منفجر شود

 اوره  تخریب مرکاپتان و تیو -4-5-1
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انجام تخریب به شکل  يراباست.  درصد (آب ژاول تجارتی) 10هیپوکلریت سدیم شامل  گرهاي مورد نیاز در این روش واکنش
 شود: زیر عمل 

  شود. ریخته درصد  10لیتر هیپوکلریت سدیم  میلی 2500 ،در بالنی مجهز به همزن و قیف جداکننده و دماسنج -
 . شود گوگرد مورد نظر به تدریج اضافه حاوي ترکیب  از مول 5/0در دماي معمولی و در حال هم زدن  -
 رود.  شود و دما بالا می ش، ترکیب گوگرددار حل میبه مرور و با پیشرفت اکسای -
 بماند.  ثابت گراد انتیدرجه س 60تا  50که دما بین  شودماده گوگرددار طوري اضافه  -
 . شود براي دستیابی به این هدف مقدار مورد نظر طی یک ساعت اضافه  -
 . شوددر صورت لزوم از سردکننده استفاده  -
 تا به دماي معمولی برسد.  شود  زدههم  به قدريمخلوط  -
با افزایش مجدد هیپوکلریت سدیم،  ،غیر این صورت شود. در میایجاد محلول شفاف و بدون بو  ،وقتی مرکاپتان کامل تخریب شود -

 . شود اکسایش کامل 
 کنند.  رسوب می ،شوند که به علت حلالیت کم در این شرایط تیواترها به سولفون تبدیل می -
 .انتقال یابدها  صاف و رسوب جدا و به همراه پسماندهاي جامد، به محل مخصوص آن محلول -

 )  S[NH4]2(تخریب سولفید آمونیم  -4-5-2

 NaOCl( 25/5(محلول هیپوکلریت سدیم و  درصد 10محلول هیدروکسید سدیم شامل  گرهاي مورد نیاز در این روش واکنش
 شود: مل میانجام تخریب به شکل زیر ع يبرااست.  درصد
 مقدار هیدروکسید سدیم باید به حدي باشد. شود درصد هیدروکسید سدیم، محلول حاوي سولفید آمونیم اضافه  10به محلول  -

  شود. قلیایی محیطکه 
 . شود میدرصد اضافه  25/5لیتر هیپوکلریت سدیم  میلی 200 -
  درصد اضافه بر مقدار مورد نیاز است. 25که  یم استلیتر محلول حاوي سولفید آمون میلی 10هر  ياین مقدار به ازا -
 .شود شته مخلوط به مدت یک شب زیر هود نگه دا -
تا  شود . در صورتی که بوي سولفید هیدروژن مشخص باشد، هیپوکلریت سدیم اضافه بدهدمحلول نباید بوي سولفید هیدروژن  -

 اکسایش کامل نشود. 
 .تخلیه کردب فاضلادر سیستم توان  را میمحلول حاصل  -

 ) Na2S(تخریب سولفید سدیم  -4-5-3

انجام  يبرااست.  درصد 25/5هیپوکلریت سدیم  و درصد 10هیدروکسید سدیم شامل  گرهاي مورد نیاز در این روش واکنش
 شود: تخریب به شکل زیر عمل 

 . شود درصد اضافه  10لیتر محلول هیدروکسید سدیم  میلی 100لیتر سولفید سدیم،  میلی 10هر  يـ به ازا
 . شود اضافه لیتر هیپوکلریت سدیم  میلی 175ـ 
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 ماند. بـ یک شب زیر هود 
 .تخلیه کرددر سیستم فاضلاب توان  محلول حاصل را میـ 

 دفع سولفات  -4-5-4

ن روش براي خارج تری حاوي مقادیر زیادي سولفات است. متداول ،و فرآوري استخراجصنایع مرتبط با  ویژههاي صنعتی، به  پساب
. این روش مقدار سولفات را به شود میرسوب سولفات کلسیم  تشکیل است که سبب Ca(OH)2افزایش  ،کردن مقادیر زیاد سولفات

یکی از د. این روش نکن هاي فلزي نیز همراه با سولفات رسوب می در این روش یون .دهد گرم در لیتر کاهش می میلی 100کمتر از 
 . ه صرفه تخریب سولفات استهاي مقرون ب روش

 شود. انجام باید زیر مراحل منظور بدین .است سدیم آلومینات افزایش و ییون تبادل ومعکوس تر از اسمز  روش ارزان این
  شود. داده افزایش  5/11به  Ca(OH)2محیط با افزایش  pHـ 

 است. 1/1گر به محلول حاوي سولفات  ـ نسبت افزایش واکنش
 .دقیقه است 40تا  30کردن زمان مخلوط  -

 





  

 

 

 

 

 5صل ف
 

 و  سیانید گیري هاي اندازه روش

  سیانور سازي خنثی
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 آشنایی -5-1

 شوند:  گیري می در سه مرحله اندازه و وجود دارندبه دو صورت کمپلکس و آزاد  ها بپساسیانیدها در 

 شود.  به یون سیانید تجزیه می به سرعت اي ایط معمول تجزیهتحت شرسیانید پتاسیم که  و مانند سیانید سدیم سیانید آزاد:  -

  هاي سیانید به گیري سیانیدهاي فلزي ساده و بسیاري از کمپلکس ه این سیانیدها از طریق اندازمیزان  :شونده سیانیدهاي اکسید -

 شوند.  استثناي سیانید آهن تعیین می

 . دشو اضافه سیانید آهن تعیین می  ا بهگیري تمام سیانیده از طریق اندازه  سیانید کل: -

مواد مزاحم و جداسازي تخریب و  براي راغلظت سیانید کل  شود، هر فرآیندي که در آن از سیانیدها استفاده میبعد از انجام 
  .)1-5 (شکل دکنن تقطیر تعیین می

 سازي نمونه آماده -5-2

شود که  آزاد می )HCN(مواد مزاحم و تقطیر، اسید سیانیدریک  ازيجداس برايدر اثر اسیدي کردن محیط پساب در حین عملیات 
سنجی نوري و  هاي تیتراسیون، طیف یکی از روشبا شود. غلظت سیانید جذب شده  با عبور از محلول هیدروکسید سدیم جذب آن می

 .شود تعیین می گزین یونیا الکترود 
 گرها  واکنش -الف

 )PbCO3(ـ پودر کربنات سرب 
 )NH2SO3H(سولفامیک ـ اسید 

  شود. میلیتر آب مقطر حل  کیدر  میسد دیدروکسیگرم ه NaOH( :40( میسد دیدروکسیـ محلول ه
 .شود میگرم کلرید منیزیم در یک لیتر آب مقطر حل  MgCl2.6H2O(: 510(کلرید منیزیم  ـ
 )H2SO4( 1:1اسید سولفوریک  ـ

  ایشاساس آزم -ب

است (در صورت لزوم نمونه با آب مقطر رقیق شود)، در یون سیانید  ر لیتردگرم  میلی 10متر از لیتر نمونه که حاوي ک میلی 500
اگر لازم باشد ارتفاع مایع در لوله  . شود لیتر محلول هیدروکسید سدیم به محفظه شستشوي گاز وارد  میلی 10 شود. ریخته بالن تقطیر 

گرم و یا بیشتر از پودر کربنات سرب به  میلی 50سولفید در نمونه، یون د . در صورت احتمال وجوبرسدبا آب مقطر به حد کافی 
ثانیه یک حباب هوا وارد بالن تقطیر  هر در اکه تقریب کردباید طوري تنظیم را تا سولفید رسوب کند. مکش هوا  شود محلول اضافه 

به ورودي هوا  HCNاز جریان معکوس  و کند کننده هدایت میرا از بالن تقطیر به سمت جذب HCNشود. این مقدار هوا، گاز 
گرم اسید سولفامیک از میان لوله ورودي  2شود.  اده افزایش دحباب در ثانیه  2به کند. اگر لازم باشد، میزان جریان هوا  جلوگیري می

ا وارد و ارتفاع مایع در لوله با ) از میان لوله ورودي هو1:1لیتر محلول اسید سولفوریک ( میلی 50. شود هوا وارد و با آب مقطر شستشو 
لیتر کلرید منیزیم از میان لوله هوا  میلی 20 دقیقه مخلوط شود. 3هوا با محتویات بالن تقطیر به مدت  به نحوي که رود آب مقطر بالا 

اجازه بالا رفتن  ولی دادهبالن حرارت به شود.  دوباره در اثر حرارت حل می شده. رسوب تشکیل شود اضافه و با آب مقطر شستشو 
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قطره در دقیقه به مدت بیش از یک ساعت  50تا  40به نسبت  1. بازروانیداده نشودمسیر  یمی ازکننده تا بیش از نبخارات در خنک
 250شود. محلول جذبی به یک بالن ژوژه  دستگاه خنک  ودقیقه جریان هوا وارد  15و به مدت  شده د. حرارت قطعگیر میانجام 

هاي تیتراسیون،  با یکی از روشتوان  می. غلظت سیانید را در محلول جذبی شود رسانده به حجم  منتقل و با آب مقطر يلیتر میلی 
کند.  هاي آهن را تخریب می . عملیات تقطیر، بعضی از سیانیدها مثل کمپلکسکردگزین تعیین  سنجی نوري و یا الکترود یون طیف

کامل وجود نداشته  بیشود. اگر امکان بازیا بنفش استفاده از اشعه ماورااز عملیات تقطیر  براي تخریب کامل سیانیدهاي کبالت، قبل
 شود.طور کامل بازیابی   د تا سیانید بهگیرباشد، تقطیر باید دوباره انجام 

 

 
 دستگاه تقطیر سیانید -1-5شکل 

 حد مجاز سیانید  -5-3

 ر لیتردگرم  میلی 07/0از آشامیدنی و براي آب  ر لیتردمیکروگرم  5 ازشتر بیهاي آبی نباید  براي اکوسیستم غلظت سیانید آزاد
  است. 1-5مطابق جدول ب معدنی پسادر  سیانورحداکثر میزان مجاز  .باشد

 ر لیتردگرم  بر حسب میلی ب معدنیپسادر  سیانورحداکثر میزان مجاز  -1-5جدول 

 هاي زیرزمینی تخلیه به آب و آبیاري مصارف کشاورزي براي هاي سطحی تخلیه به آب آلاینده

 1/0 1/0 5/0 سیانور

 

1- Reflex 
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 شده گیري سیانید در محلول تقطیر هاي اندازه روش -5-4

هاي تیتراسیون،  یکی از روش بابا توجه به دقت مورد نیاز و میزان سیانید موجود در پساب، محلول حاصل از عملیات تقطیر 
 ).2-5جدول ( شود می گیري اندازه گزین یونلکترود سنجی نوري (اسپکتروفتومتري) و یا ا طیف

 

 گیري سیانید هاي اندازه میزان حساسیت براي روش -2-5جدول 

 گیري سیانید هاي اندازه روشدر  حساسیت گیري روش اندازه

 تریر لد رمگ یلیم 5 تیتراسیون
 لیتر ردگرم  میکرو 5ـ20 پیریدین-با استفاده از اسید باربیتوریک سنجی نوري طیف
 تریر لد رمگ  میکرو 04/0ـ24/0 با استفاده از نین هیدرین سنجی نوري طیف

 تریر لد رمگ یلیم 1/0 با استفاده از اسید پیکریک و کربنات سنجی نوري طیف

 تریر لد رمگ یلیم 05/0ـ10 گزین الکترود یون

 با نیترات نقره سیانید  روش تیتراسیون -5-4-1

هاي  شود. تمام یون می عیینتقطیر، سیانید موجود در محلول جاذب با نیترات نقره استاندارد ت اتیعمل پس از انجامدر این روش 
دهند. نقره اضافی موجود در محلول در حضور معرف  واکنش داده و کمپلکس محلول تشکیل مییون نقره سیانید با 

 5هاي سیانید بالاتر از  این روش براي غلظت شود. زي میپیا وستردانین سبب تغییر رنگ محیط از زرد به پ آمینوبنزال متیل دي
گیري به  اندازه دبای هدگرم در لیتر نشان د میلی 5غلظت سیانید را کمتر از  ،در صورتی که تیتراسیون گرم در لیتر مناسب است. میلی

 :وش به شرح زیر استستفاده در این ري مورد اگرها واکنش انجام شود. گزین یونسنجی نوري یا الکترود  روش طیف
  )شود ن تهیه ولیتر است میلی 100ردانین در  آمینو بنزال متیل گرم دي میلی 20انحلال از (ـ محلول معرف ردانین 
  )شود استاندارد   گرم نیترات نقره در یک لیتر آب حل و در مقابل محلول استاندارد کلرید سدیم، 27/3( ـ نیترات نقره استاندارد

 حل شود. دروکسید سدیم در یک لیتر آبگرم هی 6/1ـ 

 ایشآزم انجام -الف

. شود لیتر رقیق  میلی 100و با محلول هیدروکسید سدیم تا حجم  از محلول جاذب حاصل از تقطیر برداشته یحجم مشخص -
 .را نباید رقیق کرد سیانید گرم در لیتر میلی 5هاي با غلظت کمتر از  نمونه
  شود. ردانین اضافه  لیتر محلول معرف میلی 5/0 -
 که رنگ محلول از زرد روشن به پوست پیازي تغییر کرد واکنش یتیتراسیون با محلول استاندارد نیترات نقره انجام شود. هنگام -

 است.  تمام شده
نید سیا بدونتیتراسیون براي محلول شاهد که حاوي همان مقدار محلول هیدروکسید سدیم و معرف ردانین و آب مقطر اما  -
 شود.  انجام  ،است

 اتمحاسب -ب

 :شود محاسبه می 1-5 رابطهمیزان سیانید بر اساس 
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 که در آن: 
 گرم در لیتر) غلظت یون سیانید (میلی 
A  لیتر میلی(حجم نیترات نقره مصرفی براي نمونه( 
B  لیتر میلی(حجم نیترات نقره مصرفی براي شاهد( 

V  لیتر میلی(حجم محلول نمونه اصلی( 

0V  لیتر میلی(حجم محلول مورد استفاده نمونه( 

 تیتراسیون با سولفات نیکلروش  -5-4-2

  :ي مورد استفاده در این روش عبارتند ازگرها واکنش
ریخته آب مقطر است  لیتر یمیل 500در بالن ژوژه یک لیتري که حاوي  بلورین گرم سولفات نیکل 8/10: سولفات نیکل محلول  -

  ه شود.به حجم یک لیتر رساندبا هم زدن همراه حل شود. محلول با آب مقطر  تا سولفات نیکل کاملا زدهو به شدت هم 
م است. به جاي قرص گرم کلرید سدی 2/0و  )C8H8N6O6(گرم مورکسید  هر قرص معرف حاوي یکی میلی: قرص معرف -

 استفاده کرد.  نیز صورت پودر  توان از هر دو ماده به می

پسماندهاي  تخریب به دست آمده که برايشود. محلول  حل آب گرم سولفات آهن در یک لیتر  100 :محلول سولفات آهن -
 . ، کدر استرود کار می  حاوي سیانید به

 ایشآزم ساسا -الف

منظور   . بهشود محلول صاف  ،در صورت مشاهده رسوب وقلیایی شده، کربنات سدیم اضافه  هاي پساب لیتر از نمونه میلی 50 به
و پس از افزایش معرف، تیتراسیون با سولفات نیکل تا  شود  مشاهده رنگ مناسب در نقطه پایان چند قطره آمونیاك به محیط افزوده

 یابد.تغییر رنگ محلول از بنفش به نارنجی ادامه 

 اتاسبمح -ب

 % سیانید سدیم است.75یون سیانید و یا گرم  004/0لیتر یون سولفات نیکل آبدار معادل  یک میلی

 سنجی نوري  گیري سیانید با روش طیف اندازه -5-4-3

 :شرح زیر استي مورد استفاده در این روش به گرها واکنش
 درصد  96سیانید سدیم با خلوص   -
 اهی کربنات سدیم با خلوص آزمایشگ  -
 )w/w( محلول اسید پیکریک یک درصد -
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 روش انجام آزمون  -الف

منظور ابتدا  نیا ي. براشود هیته سیانیدگرم در لیتر  میلی 1000محلول  دیبا واسنجی یرسم منحن يبرا واسنجی:رسم منحنی  -
. براي رسم منحنی زده شودو هم  انده شدهرسحجم   به يترلی یلیم 1000توزین و در بالن ژوژه  اگرم از سیانید سدیم دقیق 9635/1

 . شود گرم در لیتر نسبت به یون سیانید آماده  میلی 50تا  یکهاي  هایی از سیانید سدیم با غلظت ، محلولواسنجی
  شود. منتقل لیتري  میلی 100ها در بالن ژوژه  لیتر از این محلول میلی 10 -
 . شود تر از محلول اسید پیکریک یک درصد اضافه لی میلی 5سدیم و کربنات گرم  5/0 یک به هر -
 100با آب مقطر به حجم  و سپس گیرد قرار  گراد انتیدرجه س 60تا  50دقیقه در حمام بخار  10مدت هاي تهیه شده  محلول -
 . شود رسانده لیتر  میلی

متري  یک سانتی ولدر سل UV-Vis دستگاه اسپکتروفتومتر بانانومتر  520هاي قرمز رنگ حاصل در طول موج  جذب محلول -
  شود. گیري  اندازه
 شود. استاندارد رسم  ریمقاد به منحنی جذب نسبت ،ها با استفاده از این داده -

 گیري مقدار سیانید در نمونه پساب  اندازه -ب

  .افزایش یابد 12 بهآن  pH ،و با افزایش هیدروکسید سدیم انتخابحجم مشخصی از نمونه  -
 10هاي کمتر از  و با استفاده از روش تقطیر و با توجه به محدوده غلظت سیانید، براي غلظت جداسازي ترکیبات مزاحمپس از  -

  شود. سنجی نوري استفاده  روش طیف از تریبر ل گرم یلیم
  شود. لیتري  میلی 100ز محلول جاذب برداشته و وارد بالن ژوژه ا) ترلی یلیم 10حجم معینی ( -
 است.  واسنجیاحل مانند مراحل ذکر شده براي رسم منحنی بقیه مر -
متري  یک سانتی ولدر سل UV-Visدستگاه اسپکتروفتومتر  با نانومتر 520دست آمده در طول موج   محلول به جذب -
  شود. گیري  اندازه
 شود. گیري  اندازه ایشغلظت یون سیانید در نمونه مورد آزم واسنجیبا استفاده از منحنی  -

 گزین  گیري مقدار سیانید با روش الکترود یون اندازه -5-4-4

با استفاده از یک الکترود یون سیانید تعیین ده را هاي سیانید موجود در نمونه تصفیه و تقطیر ش یونتوان مقدار  در این روش می
 شود.  ر لیتر استفاده مید گرم لیمی 10تا  05/0محدوده گیري غلظت سیانید در  گزین براي اندازه . از روش الکترود یونکرد
 گرها  واکنش -الف

) KOH( میپتاس دیدروکسیگرم ه 2و  )KCN( میپتاس دیانیگرم س 51/2 :)تریدر ل گرم یلیم 1000(مادر  استاندارد دیانیـ محلول س

 . شود  قیرق تریل کیحل و تا حجم  ریدر آب مقطر دو بار تقط
 کیو  میپتاس دیانیگرم س 0327/0، (AgCN) نقره دیانیگرم س 0673/0 :گزین یونترود روش الک يبرا یـ محلول استاندارد داخل

 .شود رسانده می حل و به حجم ریدر آب دو بار تقط میپتاس هیدروکسیدگرم 
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به  ها محلول که نیقبل از ا ،داشته باشند ییایحالت قل دیانیس هاي که تمام محلول نیا يبرا :رقیق شده استاندارد يها محلول -
نرمال به  6 سدیم هیدروکسید ترلی یلیم 5 ایو  تریل یلیم 100نرمال به حجم  6 هیدروکسید سدیم ترلی یلیم 5/0رسانده شوند حجم 
 شود. اضافه  تریل یکحجم 
لیتر  لیمی 100ر لیتر سیانید تا حجم دگرم  میلی 1000لیتر از محلول  میلی CN-(: 10(ر لیتر یون سیانید دگرم  میلی 100محلول  -

 شود. رسانده با آب دو بار تقطیر به حجم 
ر لیتر سیانید تا حجم یک لیتر با آب دگرم  میلی 1000لیتر از محلول  میلی CN-(: 10( ر لیتر یون سیانیددگرم  میلی 10محلول  -

 شود. رسانده دو بار تقطیر به حجم 
لیتر با  میلی 100ر لیتر سیانید تا حجم دگرم  میلی 10از محلول  لیتر میلی CN-(: 10( گرم بر لیتر یون سیانید محلول یک میلی -

 شود. رسانده میآب دو بار تقطیر به حجم 
لیتر با  میلی 100ر لیتر سیانید تا حجم دگرم  میلی 10لیتر از محلول  یک میلی :)-CN(گرم بر لیتر یون سیانید  میلی 1/0محلول  -

 شود. رسانده میآب دو بار تقطیر به حجم 
لیتر با  میلی 1000ر لیتر سیانید تا حجم دگرم  میلی 10لیتر از محلول  میلی CN-(: 5(گرم بر لیتر یون سیانید  میلی 05/0محلول  -

 شود. رسانده میآب دو بار تقطیر به حجم 
  ایشانجام آزم -ب

  شود. هاي مربوطه پر  در قسمت ها دو بار از محلول ،اتصالی الکترود مقایسه دو -
مقیاس دستگاه بر روي  ومتر وصل  ولت میلیبا دقت رقومی  متر pHلکترود سیانید و الکترود مقایسه دو اتصالی به یک ا -
 شود.  تنظیمولت  میلی

لیتر  میلی 50به هر  AgK(CN)2لیتر از محلول استاندارد داخلی  . یک میلیشود لیتر از هر استاندارد و یا نمونه استفاده  میلی 50 -
  شود. ه یا استاندارد اضافه از نمون
باید شرایط ها و استانداردها،  . براي تمام نمونهگیرند در حال هم زدن قرار  ،گرم در لیتر میلی 1/0دقیقه در محلول  10الکترودها  -

  .یکسان سرعت هم زدن و دما در نظر گرفته شود
متر فرو  سانتی 5/2گرم در لیتر تا عمق  میلی 05/0استاندارد الکترودها در محلول  شود. شسته الکترودها در آب دو بار تقطیر  -

  .شودو میزان آن ثبت تا عقربه ثابت  ماندبدقیقه  10و زده بار دیگر، با سرعت ثابت هم  شود. ده بر
حسب  دقیقه فرصت و ثابت ماندن عقربه مقادیر بر 5ها و استانداردها پس از  براي قرائت میزان تبادل یونی تمامی نمونه -
  ولت ثبت شود. میلی

  .میزان آن ثبت شود و قرائتگرم در لیتر  میلی 100تا  یکاستانداردهاي  -
 محاسبات -پ

 دیانیغلظت س .)لگاریتمیمحور  يرو CN-( شود رسم  یتمیلگار مهیکاغذ ن يدر رو دیانیس هاي در مقابل غلظت ها ولت یلیم
 آید. میدست به  یمنحن نیاده از ابا استف ي مجهولها نمونه

 به موارد زیر دقت شود:باید ها  گیري در اندازه
   داده شود.خشک و دوباره در جعبه مخصوص قرار سپس  شسته شود.ی خوببه الکترود سیانید با آب دو بار تقطیر  -

 



پنجم ش -فصل  زه رو دا خنث هاي ان د و  انی سی ري  انور یگی سی 4 سازي  9 

 

 

   شود. داري و در آب دو بار تقطیر نگه شستهالکترود مقایسه  -
 .شود اضافه  ،جودبراي ردیابی سیانید مو AgK(CN)2ـ محلول 

 یون سیانیدشیمیایی  تخریبهاي روش-5-5

به کار  یمختلف يها روش یمواد معدن يورآکارخانجات استحصال و فر مانند یصنعت هاي در پساب دیانیکاهش س ای تخریب يبرا
 ،ییایقل طیازن در مح و یا دروژنیه دیپراکس با ونیداسیاکس ،ییایقل طیدر مح ونیناسیها به چهار دسته مهم کلر روش نی. ارود می
و  سازي آرسنیک، سولفید دستورالعمل کنترل و خنثی" شود. در نشریه بندي می طبقه INCO1د نیو فرآ یستیفتوکاتال ونیداسیاکس

 .شود ه مییارا دروژنیه دیبا استفاده از پراکس ونیداسیو اکس ییایقل طیدر مح ونیناسیدو روش کلر "هاي فرآوري سیانید در آزمایشگاه

 اکسیداسیون با پراکسید هیدروژن  -5-5-1

پراکسید هیدروژن است.  ، باهاي فلزي ضعیف آن هاي موثر در اکسیداسیون سیانید آزاد و کمپلکس یکی از روشاین روش 
 :ستفاده در این روش به شرح زیر استي مورد اگرها واکنشد. گیر اکسیداسیون در محیط قلیایی انجام می

 درصد 9/99 آزمایشگاهی ا درجه خلوصسیانید سدیم ب -
 درصد 35تجارتی با خلوص ـ پراکسید هیدروژن 
  )شود. درصد تهیه  35از پراکسید هیدروژن ( درصد 4ـ پراکسید هیدروژن 
 مول در لیتر  04/0ـ هیدروکسید سدیم 

 مولکول آب  5ـ سولفات مس با 
 گرم در لیتر  8/10ـ سولفات نیکل 

 خلوص آزمایشگاهی  ـ کربنات سدیم با درجه
 ـ معرف مورکسید

 ـ محلول اسید پیکریک یک درصد 
  (UV-Vis)سنج در ناحیه  ـ طیف

 :به شرح زیر است ایشروش آزم
پس  و شودتعیین  2-5مندرج در جدول هاي  یکی از روش با ،لیتر از نمونه پساب سیانور پس از تعیین مقدار سیانور آن میلی 50 -

  شود. ریخته ها در ارلن  سولفیدي و اکسیدکننده حمترکیبات مزا جداسازياز 
  شود. رسانده  11مول در لیتر به حدود  04/0با استفاده از هیدروکسید سدیم  pHـ 
 . باشد گراد انتیدرجه س 25 ایشدماي آزمباید ـ 

1- International Nickel Co 
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ر لیتر پس دگرم  میلی 20لظت و استفاده از کاتالیزور سولفات مس با غ 1به  9معادل  (-H2O2/CN)با استفاده از نسبت مولی  -
ر لیتر یون دگرم  میلی 100یابد. این شرایط براي پساب حاوي  ر لیتر کاهش دگرم  میلی 5دقیقه مقدار سیانید پساب به کمتر از  30از 

 . شوداعمال نیز سیانید 
و در صورت کم بودن مقدار آن  شود انجام  2-5 دولدر ج مندرجهاي  اساس روش شده بر تخریبگیري سیانید در پساب  اندازه -

  در سیستم فاضلاب تخلیه شود. ،از حد مجاز

 کلریناسیون در محیط قلیایی  -5-5-2

هاي حاوي سیانید است. منظور از کلریناسیون، اکسیداسیون سیانید با استفاده از  ترین روش تصفیه پساب کلریناسیون قلیایی رایج
گاز کلر،  تر از گاز کلر است. استفاده از شود که کاربرد آن ساده یا کلسیم استفاده می دیمدر صنعت از هیپوکلریت س کلر است. معمولا

 شود. کاربرد آن به کارخانجات بزرگ اتوماتیک و با جریان پیوسته محدود می دارد و معمولااي در بر خطرات بالقوه
  ایشاساس آزم -الف

سیانید نیاز به ر لیتر دگرم  میلی 100نظر استیوکیومتري براي تجزیه کامل اساس واکنش سیانید سدیم با هپیوکلریت کلسیم، از  بر
اکسیدهاي نیتروژن   دیتولبه دلیل کلر آزاد است. در عمل  ر لیتردگرم  میلی 136/54هپیوکلریت کلسیم و یا  ر لیتردگرم  میلی 274/8

 :ستفاده در این روش به شرح زیر استي مورد اگرها شواکن .است مورد نیاز مقادیر بیشتري کلر ،شود که سبب مصرف کلر آزاد می
سپس  واده چند بار تکان د ،لیتر آب مقطر حل میلی 500گرم هیپوکلریت کلسیم در  5 :گرم در لیتر 5ـ محلول هیپوکلریت کلسیم 

 تا فاز شفافی در بالاي آن تشکیل شود.  شود  حال خود گذاشته  مدتی به
 شود. زن و در یک لیتر آب حل ا وگرم تیوسولفات سدیم دقیق 8/24 :رمالن 1/0ـ محلول تیوسولفات سدیم 

 (جامد)ـ یدید پتاسیم 
 لیتر آب مقطر همراه با حرارت حل و قبل از استفاده باید سرد شود) میلی 200(یک گرم نشاسته در  معرف چسب نشاسته  ـ
 گلاسیالاستیک  اسید -

 محلول هیپوکلریت کلسیم تعیین درجه خلوص  -ب

 : شود میگیري  مقدار کلر آزاد موجود در هیپوکلریت کلسیم به صورت زیر اندازه
  شود. ریخته در یک ارلن مایر و لیتر از فاز شفاف بالایی محلول پرکلرین برداشته  میلی 50ـ 
 . شود لیتر آب مقطر به ارلن اضافه  میلی 25ـ 
 . شود لن اضافه لیتر اسید استیک به ار میلی 10گرم یدید پتاسیم و  2ـ 
 د. درآیمحلول به رنگ قرمز تیره  شود تاشته دقیقه در تاریکی نگه دا 10ـ 

 . شود از چسب نشاسته براي تشخیص بهتر نقطه پایانی استفاده  انجام گیرد و شدن رنگ تا بینرمال  1/0ـ محلول با تیوسولفات 
 . شود حجم تیوسولفات مصرفی یادداشت  ـ 

 . شود میمحلول پرکلرین تهیه  بدونها و  ام معرفـ محلول شاهد با تم
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 اتمحاسب -پ

مقدار کلر موجود گرم کلر است.  میلی 546/3گرم یون کلر و یا  0035/0نرمال معادل  1/0 پنج آبه ت سدیمالیتر تیوسولف یک میلی
 : شود محاسبه می 2-5از رابطه  محلول تریل کیدر 

)5-2( )(92.70 BAm −=  

m گرم در لیتر) ظت یون کلر (میلیغل 
A  تریل یلیم(حجم تیوسولفات مصرفی براي محلول( 
B  تریل یلیم(حجم تیوسولفات مصرفی براي محلول شاهد( 

 .شود اساس درجه خلوص پرکلرین (تعیین کلر آزاد) مقدار کلر مصرف شده و باقیمانده تعیین می بر در پایان،
  ایشانجام آزم -ت

در ارلن مایر  گزین یونو الکترود  یسنج رنگ ون،یتراسیهاي ت یکی از روش که غلظت آن بهز نمونه پساب سیانور لیتر ا میلی 50 -
 . شود رسانده  11هیدروکسید سدیم به حدود  باآن  pHو  ریختهتعیین شده 

 شود.  بتخریطور کامل   به قهیدق 30در مدت  48:1با استفاده از نسبت مولی پرکلرین به سیانید معادل  -
یکی از  بهپس از عملیات کلریناسیون مقدار سیانید محلول را  توان براي کنترل سیانید باقیمانده در محلول سیانورزدایی شده می -
توان در  را میاین محلول  باشد،المللی  د. اگر مقدار آن در حد مجاز استانداردهاي بینرگیري ک سنجی نوري اندازه هاي طیف روش

 .برسدمجاز کمتر از تا زمانی که مقدار سیانید به حد  ،دادافزایش را مقدار پرکلرین باید صورت  این. در غیر کرد فاضلاب تخلیه
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 گرامی خواننده

 و تحقیقـاتی  فعالیـت  سال چهل از بیش گذشت با ،ریزي کشور اجرایی سازمان مدیریت و برنامه و نظام فنی امور

 دسـتورالعمل،  معیـار،  نامـه، آیـین  قالـب  در فنـی،  -تخصصـی ضـابطه   عنـوان  ششصـد  بر افزون خود، مطالعاتی

 در حاضـر  ضـابطه . اسـت  کرده ابلاغ و تهیه ترجمه، و لیفات صورت به مقاله، و نشریه ،عمومی فنی مشخصات

 عمرانی هاي فعالیت بهبود و کشور در علوم گسترش و توسعه به نیل راه در تا شده، تهیه شده یاد موارد راستاي

  د.باشمی دستیابی قابل nezamfanni.ir رسانی پایگاه اطلاع در شده منتشر ضوابط فهرست. شود برده کار به

 
 اجراییو نظام فنی  امور                  

http://tec.mporg.ir/
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 این نشریه 

در  سولفید و سیانید  آرسنیک، سازي کنترل و خنثیدستورالعمل 

در را و اطلاعات لازم  کند عرفی میم رافرآوري ي ها آزمایشگاه

 ،برداري، نگهداري، تعیین مقدار گام نمونه  به  ي گامها روشمورد 

 سولفید و سیانید  آرسنیک،پسماندهاي حاوي  سازي کنترل و خنثی

 کند.  ارایه می
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