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	 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي
اندازه گيري عناصر اصلي


	چاپ اول



آشنايي با مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران

مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب قانون، تنها مرجع رسمي كشور است كه عهده دار وظيفه تعيين، تدوين و نشر استانداردهاي ملي (رسمي) ميباشد.

تدوين استاندارد در رشته هاي مختلف توسط كميسيون هاي فني مركب از كارشناسان مؤسسه، صاحبنظران مراكز و مؤسسات علمي، پژوهشي، توليدي واقتصادي آگاه ومرتبط با موضوع صورت ميگيرد. سعي بر اين است كه استانداردهاي ملي، در جهت مطلوبيت ها و مصالح ملي وبا توجه به شرايط توليدي، فني و فن آوري حاصل از مشاركت آگاهانه و منصفانه صاحبان حق و نفع شامل: توليدكنندگان ،مصرف كنندگان، بازرگانان، مراكز علمي و تخصصي و نهادها و سازمانهاي دولتي باشد.پيش نويس استانداردهاي ملي جهت نظرخواهي براي مراجع ذينفع واعضاي كميسيون هاي فني مربـوط ارسال ميشود و پس از دريـافت نظـرات وپيشنهادهـا در كـميته ملـي مرتبـط بـا آن رشته طرح ودر صورت تصويب به عنوان استاندارد ملي (رسمي) چاپ و منتشر مي شود.

پيش نويس استانداردهايي كه توسط مؤسسات و سازمانهاي علاقمند و ذيصلاح و با رعايت ضوابط تعيين شده تهيه مي شود نيز پس از طرح و بـررسي در كميته ملي مربوط و در صورت تصويب، به عنوان استاندارد ملي چاپ ومنتشرمي گردد. بدين ترتيب استانداردهايي ملي تلقي مي شود كه بر اساس مفاد مندرج در استاندارد ملي شماره ((5)) تدوين و در كميته ملي مربوط كه توسط مؤسسه تشكيل ميگردد به تصويب رسيده باشد.

مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران از اعضاي اصلي سازمان بين المللي استاندارد ميباشد كه در تدوين استانداردهاي ملي ضمن تـوجه به شرايط كلي ونيازمنديهاي خاص كشور، از آخرين پيشرفتهاي علمي، فني و صنعتي جهان و استانداردهـاي بين المـللي استفـاده مي نمايد.

مؤسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران مي تواند با رعايت موازين پيش بيني شده در قانون به منظور حمايت از مصرف كنندگان، حفظ سلامت و ايمني فردي وعمومي، حصول اطمينان از كيفيت محصولات و ملاحظات زيست محيطي و اقتصادي، اجراي بعضي از استانداردها را با تصويب شوراي عالي استاندارد اجباري نمايد. مؤسسه مي تواند به منظور حفظ بازارهاي بين المللي براي محصولات كشور، اجراي استاندارد كالاهاي صادراتي و درجه بندي آنرا اجباري نمايد.

همچـنين بمنظـور اطـمينان بخـشيدن به استفاده كنندگـان از خـدمات سازمانها و مؤسسات فعال در زمينه مشاوره، آموزش، بازرسي، مميزي و گواهي كنندكان سيستم هاي مديريت كيفيت ومديريت زيست محيطي، آزمايشگاهها و كاليبره كنندگان وسايل سنجش، مؤسسه استاندارد اينگونه سازمانها و مؤسسات را بر اساس ضوابط نظام تأييد صلاحيت ايران مورد ارزيابي قرار داده و در صورت احراز شرايط لازم، گواهينامه تأييد صلاحيت به آنها اعطا نموده و بر عملكرد آنها نظارت مي نمايد. ترويج سيستم بين المللي يكاها ، كاليبراسيون وسايل سنجش تعيين عيار فلزات گرانبها و انجام تحقيقات كاربردي براي ارتقاي سطح استانداردهاي ملي از ديگر وظايف اين مؤسسه مي باشد.
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پبشگفتار 
استاندارد " سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ اندازه گيري عناصر اصلي " نخستين بار در سال 1355 تهيه شد. اين استاندارد بر اساس پيشنهادهاي رسيده و بررسي و تائيد كميسيون‏هاي مربوط  براي اولين بار مورد تجديدنظر قرار گرفت و در هفتادمين جلسه كميته ملي استاندارد ساختمان و مصالح و    فرآورده هاي ساختماني مورخ 26/3/81  تصويب شد، اينك به استناد بند 1 ماده 3 قانون اصلاح قوانين و مقررات موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران مصوب بهمن ماه 1371 به عنوان استاندارد ملي ايران منتشر مي شود.

براي حفظ همگامي و هماهنگي با تحولات و پيشرفتهاي ملي و جهاني در زمينه صنايع، علوم و خدمات استانداردهاي ملي ايران در مواقع لزوم تجديدنظر خواهد شد و هرگونه پيشنهادي كه براي  اصلاح يا تكميل اين استانداردها  ارائه ‌شود، در تجديدنظر بعدي مورد توجه قرار خواهد گرفت . بنابراين براي مراجعه به استانداردهاي ملي ايران بايد همواره از آخرين تجديدنظر آنها استفاده كرد.

در تهيه و تجديدنظر اين استانداد سعي شده است كه ضمن توجه به شرايط موجود و نيازهاي جامعه، در حدامكان بين اين استاندارد و استانداردهاي بين المللي و استاندارد ملي كشورهاي صنعتي و پيشرفته هماهنگي ايجاد شود.
منابع و ماخذي كه براي تهيه اين استاندارد به كار رفته به شرح زير است:
1-  استاندارد ملي ايران 1692: سال 1355 تجزيه شيميائي سيمان- اندازه گيري عناصر اصلي سيمان پرتلند
2-ISO 680:1990  Cement Test Methods- Chemical analysis 

3-DIN  EN 196-2 1995  Methods of testing cement 

4- ASTM C 114-2000  Standard Test Methods For Chemical Analysis of             Hydraulic cement 
سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميائي ـ اندازه گيري عناصر اصلي

1هدف 

هدف از تدوين اين استاندارد تعيين روشهاي آزمون شيميائي سيمانهاي پرتلند و نيز سايرسيمانهاي هيدروليكي است كه ، به طور كامل با اسيد تجزيه مي شوند.

2دامنه كاربرد 

اين استاندارد شامل روشهايي براي اندازه گيري باقي مانده نامحلول، سيليسيم دي اكسيد، گروه آمونيم هيدروكسيد، آهن(III) اكسيد، آلومينيم اكسيد، كلسيم اكسيد، منيزيم اكسيد، سولفورتري اكسيد و افت وزني در اثر حرارت، در سيمان‏هاي پرتلند وسايرسيمانهاي هيدروليكي است كه به طور كامل در اسيد حل مي شوند.

3مراجع الزامي

مدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين استاندارد به آنها ارجاع داده شده است. به اين ترتيب آن مقررات جزئي از اين استاندراد محسوب مي شود. در مورد مراجع داراي تاريخ چاپ و / يا تجديد نظر، اصلاحيه ها و تجديدنظرهاي بعدي اين مدارك مورد نظر نيست. معهذا بهتر است كاربران ذينفع اين استاندارد امكان كاربرد آخرين اصلاحيه‏ها و تجديد نظرهاي مدارك الزامي زير را مورد بررسي قرار دهند. در مورد مراجع بدون تاريخ چاپ و / يا تجديد نظر، آخرين چاپ و يا تجديد نظر آن مدارك الزامي ارجاع داده شده مورد نظر است.

استفاده از مراجع زير براي كاربرد اين استاندارد الزامي است:

3-1استاندارد ملي ايران 389 : سال 1378 ويژگيهاي سيمان پرتلند

3-2استاندارد ملي ايران 1728: سال 1381  آب مورد مصرف در آزمايشگاه تجزيه ـ ويژگيها و روشهاي آزمون 

3-3استاندارد ملي ايران 1742: سال 1355  ويژگيهاي كاغذ صافي جهت مصارف شيميايي

3-4استاندارد ملي ايران 1- 1693 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ قسمت اول ـ تعيين عناصر فرعي 

3-5استاندارد ملي ايران 2- 1693 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ قسمت دوم ـ تعيين مقداركلسيم اكسيد آزاد 

3-6استاندارد ملي ايران 1694 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ اندازه گيري گوگرد به صورت سولفيد 

3-7استانداردملي ايران 1695 :سال 1382  سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ تعيين مقدار سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد

3-8استاندارد ملي ايران 6443 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ تعيين مقدار كلريد ، مواد آلي قابل حل در كلروفرم و كربن دي اكسيد 

4 تعداد آزمونها و حدود مجاز 

4-1      زماني كه روشهاي آزمون مرجع براي هماهنگي با ويژگيهاي الزامي شيميايي انجام مي شود،‍ سيمان در صورتي مي تواند به علت عدم هماهنگي با ويژگيهاي شيميايي مردود گردد كه آزمون به صورت دوتايي در روزهاي مختلف انجام شود. اگر دو نتيجه بدست آمده با محدوده تغييرات مجاز داده شده در جدول يك مطابقت نداشته باشد. آزمون بايد تا زماني كه دو تا سه نتيجه با محدوده تغييرات مجاز داده شده در جدول يك مطابقت داشته باشد، تكرار شود و ميانگين اعداد بدست آمده به عنوان مقدارصحيح پذيرفته شود. به منظور مقايسه آزمونها و محاسبه متوسط نتايج قابل قبول، درصدها بايد با تقريب1 0/0 محاسبه شوند. و در صورت نياز به شاهد، براي هر يك از آزمونهاي دوتايي بايد يك شاهد در همان روز تهيه شود.
زماني كه يك استاندارد دقيق پذيرفته شده براي مواد تشكيل دهنده وجودداشته باشد (نمونه مرجع استاندارد شيميايي سيمان پرتلند)
 آزمون بر روي اين نمونه ها نيز مطابق آنچه در بالا گفته شد صورت مي گيرد و ميانگين نتايج بدست آمده براي هر تركيب بايد مطابق ستون سوم از جدول يك باشد.

4-2     روشهاي آزمون بايد هر دو سال يكبار بازنگري شوند و بازنگري روش آزمون بايد مبتني بر مدارك معتبري باشد كه نشان دهد نتايج بدست آمده منطبق با جدول يك نمي باشد. اين بازنگري صرفا به روشهايي محدود مي شودكه خطاي آنها مشخص گرديده باشد. لذا قبل از استفاده بيشتر از آن روش، بازنگري بايد صورت پذيرد.

جدول 1- بيشينه تغييرات مجاز در نتايج بدست آمده از آزمون 1

	ستون 3
	ستون 2
	ستون 1

	بيشينه تفاوت ميانگين نتايج دوتايي از مقادير استاندارد مرجع گواهي شده 4، 3، 2
	بيشينه تفاوت بين نتايج دوتايي
	تركيبات

	2/0(
	16/0
	سيليسيم دي اكسيد     2SiO

	2/0(
	20/0
	آلومينيم اكسيد          3O2Al

	10/0(
	10/0
	آهن(III) اكسيد        3O2Fe

	3/0(
	20/0
	كلسيم اكسيدCaO            

	2/0(
	16/0
	منيزيم اكسيدMgO              

	1/0(
	10/0
	سولفورتري اكسيد      3SO

	10/0(
	10/0
	افت وزني در اثر حرارت
L.O.I                            

	05/0(
	03/0
	سديم اكسيدO              2Na

	05/0(
	03/0
	پتاسيم اكسيدO             2K

	03/0(
	02/0
	تيتانيم دي اكسيد        2TiO 

	03/0(
	03/0
	فسفر پنتوكسيد          5O2P

	03/0(
	03/0
	روي اكسيدZnO                 

	03/0(
	03/0
	منگنز(III)  اكسيد     3O2Mn

	(6)
	01/0
	سولفيد                     2-S

	(6)
	02/0
	كلريد                      -Cl 

	(6)
	10/0
	باقي مانده نامحلولIR        

	(6)
	20/0
	كلسيم اكسيدآزاد Cx(CaOf) 

	(7) و (6)
	12/0
	كربن دي اكسيد          2CO

	(6)
	w/75/0
	قليايي قابل حل در آب 

5Alk sol

	(6)
	004/0
	مواد آلي قابل حل در كلروفرم          Chlsol           

	1ـ در مواردي نظير شرح روشهاي آزمون سريع كه به هفت نمونه سيمان استاندارد مرجع نياز است. حداقل شش نمونه از اين هفت نمونه بايد مطابق حدود داده شده باشند و هفتمين نمونه نيز نبايد با بيش از دو برابر مقدار حدود داده شده تفاوت داشته باشد و در مواردي كه بيش از هفت نمونه استاندارد مرجع استفاده مي شود. حداقل 77 درصد نتايج بايد در محدوده داده شده باشند و بقيه نتايج نبايد با بيش از دو برابر مقادير داده شده تفاوت داشته باشند. زماني كه تعداد كمتري


ادامه زيرنويس جدول 1

از نمونه سيمان استاندارد مرجع لازم باشد تمام مقادير بايد در محدوده‏هاي ذكر شده قرار گيرند.

2- مي توان تصحيح‏هاي  بين عنصري (روشهاي تصحيح زمينه براي عناصري كه تداخل دارند) جهت استاندارد كردن هر اكسيدي بكار برد به شرطي كه تصحيح  روي هر هفت نمونه سيمان استاندارد مرجع اعمال شود ، صحت بيشتري احاصل مي شود.  

3- زماني كه مقدار گواهي شده استاندارد مرجع داراي يك عدد زيرنويس باشد. آن عدد بايد به عنوان يك شاخص معتبر مطرح شود.

4- زماني كه در ستون سوم مقاديري براي استاندارد مرجع ذكر نشده باشد. در چنين مواردي فقط ويژگيهاي ستون دوم بايد بكار رود. 

5- w وزن آزمونه مورد استفاده بر حسب گرم است.

6- عبارت غير قابل كاربرد، مقدار گواهي شده‏اي گزارش نشده است. 

7- شرح نحوه اجراي آزمون به صورت دوتايي كمينه براي يك نمونه سيمان پرتلند 

هر يك از سه استاندارد زير را به صورت دوتايي آماده نمائيد. 

استاندارد A بايد سيمان پرتلند انتخاب شود. سيمان پرتلندِِ=Aاستاندارد B بايد استاندارد A باشد كه حاوي 00/2 درصد كلسيم كربنات)3 (CaCO گواهي شده است. 
00/2 درصد كلسيم كربنات گواهي شده + A98/0B= 
 استاندارد C بايد استاندارد A با 00/5 درصد كلسيم كربنات گواهي شده باشد.

 00/5 درصد كلسيم كربنات گواهي شده +A 95/0C=  

براي هر استاندارد دو آ‌زمونه مجزا وزن و آماده نمائيد. مقدار 2CO استاندارد A را به عنوان ميانگين دو مقدار تعيين شده حساب كنيد. به شرطي كه با حدود لازم در ستون دوم مطابقت داشته باشند. مقدار 2CO استاندارد C و B را مطابق زير تعيين كنيد: 

مقدار كلسيم كربنات گواهي شده (Y) براي كربن دي اكسيد (از مقدار گواهي شده) را در نسبت جرمي كلسيم كربنات گواهي شده كه به آن استاندارد اضافه شده، ضرب كنيد (درصد اضافه شده تقسيم بر 100) و مقدار تعيين شده براي استاندارد A را در نسبت جرمي استاندارد A در هر يك از استانداردهاي ديگر ضرب نمائيد. (كه 98/0 و 95/0 به ترتيب براي استاندارد B و C  هستند)، دو مقدار را به ترتيب براي استاندارد B و C اضافه كنيد، اين مقادير را B و C بناميد. 

مثال:      Y02/0+A98/0 B=

Y05/0+A95/0 C=
كه براي  كلسيم كربنات گواهي شده، در صورتي كه 9/39%Y= باشد:

جرمي80/0%+A98/0B= 
جرمي00/2%+A95/0 C=
بيشينه تفاوت بين مقادير دوتايي كربن دي اكسيد)2CO  (براي استانداردهاي B و C بايد به ترتيب 17/0 و 24/0 جرمي باشد. ميانگين مقادير نتايج دوتايي براي استاندارد B و C نبايد متفاوت از بيش از 10 درصد مقادير تعيين شده مربوطه (براي B و C) باشد.

5كليات

5-1موانع و محدوديتها 

5-1-1         روشهاي آزمون ذكر شده در اين استاندارد اساسا براي آزمون سيمان پرتلند در نظر گرفته شده، علاوه بر اين به جز محدوديتهايي كه در برخي از روشهاي آزمون ذكر شده است، روشهاي آزمون مرجع براي آزمون سيمانهاي هيدروليكي كه به طور كامل با هيدروكلريك اسيد تجزيه مي شوند و يا در مواردي كه براي اطمينان بيشتر به انحلال كامل نمونه، ذوب قليايي اوليه با سديم كربنات روي آن انجام مي‍شود نيز بكار مي‍رود.

5-2مواد لازم 
         در كليه موارد بايد از آب مقطر آزمايشگاهي كه ويژگيهاي آن مطابق استاندارد بند 3ـ2 است ، استفاده شود.
       كليه مواد شيميايي مورد مصرف در آزمون بايد با درجه خلوص تجزيه‏اي1 باشند.

5-2- 3       اسيدهاي غليظ و آمونيم هيدروكسيد: 

مواد غليظ با وزن مخصوص (چگالي نسبي) يا غلظتهاي زير مورد نظر هستند.

استيك اسيد            )  2O3H2HC)5/99%
هيدروكلريك اسيد      (HCl)          با وزن مخصوص 19/1

هيدروفلوئوريك اسيد  (HF)         48%

نيتريك اسيد   )           3(HNO
         با وزن مخصوص 42/1

فسفريك اسيد )           4PO3(H                            85%

سولفوريك اسيد )        4SO2H)         با وزن مخصوص 84/1

آمونيم هيدرواكسيد      OH)4NH)           با وزن مخصوص 90/0

5-2-4         اسيد و آمونيم هيدروكسيد رقيق شده 

غلظت اسيدها و آمونيم هيدروكسيد رقيق شده به جز موارد استاندارد شده به صورت نسبتي نشان داده مي شود كه تعداد حجم ماده غليظ اضافه شده به حجم مشخصي آب را مشخص مي كند. مانند HCl (99+1) كه به معني يك حجم هيدروكلريك اسيد با وزن مخصوص 19/1 كه به 99 حجم آب اضافه شده، مي‏باشد.
5-2-5         محلولهاي استاندارد
غلظت محلولهاي استاندارد بايد به صورت نرماليته (N) يا بر حسب اكي والان گرم در ميلي ليتر بيان شوند. 
مانند: محلول 1/0 نرمال سديم تيوسولفات (3O2S2Na) يا محلول پتاسيم دي كرومات 05/0 نرمال             ) 7O2Cr2K ( كه يك ميلي ليتر محلول پتاسيم دي كرومات معادل 004/0 گرم آهن(III) اكسيد است. 

5-2-6           غلظت محلولهاي استاندارد كه از حل وزن مشخصي از ماده جامد در يك حلال تهيه مي شود بايد بر حسب گرم در ليتر مشخص شده و آب به عنوان حلال در نظر گرفته شود. مگر اينكه چيز ديگري به عنوان حلال در نظر گرفته شده باشد. براي مثال: محلول 10 گرم در ليتر سديم هيدروكسيد (NaOH) به معني حل 10 گرم سديم هيدروكسيد در آب و رقيق كردن آن تا حجم يك ليتر مي باشد.
5-2-7         محلولهاي شناساگر

5-2-7-1          متيل رد :

 بااستفاده از اتيل الكل 95 درصد محلول دو گرم در ليتر متيل رد تهيه كنيد.

5-2-7-2فنل فتالئين:

با استفاده از اتيل الكل 95درصد محلول يك گرم در ليتر فنل فتالئين تهيه كنيد.

5-3     وسايل لازم

5-3-1        ترازو
ترازوي تجزيه اي كه در آزمايشگاه استفاده مي شود. نبايد ظرفيتي بيش از 200 گرم داشته باشد. وبايد توانايي تكرار پذيري تا 0002/0 گرم با دقت 0002/0 ( گرم را داشته باشد. و حساسيت ترازوهايي كه مستقيما اعداد را نشان مي دهند1 (ديجيتالي) نبايد بيش از 1/0 ميلي گرم باشد.
يادآوري ـ حساسيت ترازوي ديجيتالي، وزن لازم براي يك درجه تغيير مي باشد.

5-3-2      ظروف شيشه‍اي و آزمايشگاهي 
بالونها، بورتها و پيپت هاي مورد استفاده بايد از درجه دقت بالايي برخوردار باشند و كليه ظروف شيشه اي، شيرها و اتصالات شيشه‏اي استاندارد باشند و در مواردي كه ظروف شيشه‏اي مخصوص نظير شيشه هاي رنگي براي حفاظت محلول در مقابل نور، شيشه هاي مقاوم در برابر قليا و شيشه‏هاي با سيليس بالا كه مقاومت بالايي در مقابل شوك حرارتي دارند. لازم باشد بايد از اين گونه ظروف استفاده شود. براي كليه محلولهاي آبي، قليائي و يا محلولهاي استاندارد كه  احتمال ورود سيليس يا قليا از شيشه به محلول مي‏باشد، استفاده از ظروف پلي اتيلن سفارش مي‏شود. اين گونه ظروف بايد از پلي اتيلن با چگالي بالا با حداقل ضخامت يك ميلي‏مترساخته شوند.
دسيكاتورها

دسيكاتورها بايد داراي يك جاذب الرطوبه مناسب نظير منيزيم پركلرات، آلوميناي فعال و يا كلسيم سولفات
بي آب حاوي يك شناساگر باشد كه زمان بي اثر شدن را با تغيير رنگ نشان دهد. لازم به ذكر است كه كلسيم كلريد در اين گونه آزمونها جاذب الرطوبه مناسبي نمي باشد.

        كاغذ صافي 

كاغذ صافي بايد بدون خاكستر بوده و سه نوع مي باشد.

نوع اول: كاغذ صافي بافت ريز كه داراي منافذ ريزي (قطر متوسط حدود دو ميكرومتر) است.

نوع دوم: كاغذ صافي بافت متوسط كه داراي منافذ متوسطي (قطر متوسط = هفت ميكرومتر) است.

نوع سوم: كاغذ صافي بافت درشت كه داراي منافذ درشتي (قطر متوسط حدود 20 ميكرومتر ) است.
يادآوري: ويژگيهاي كاغذ صافي مورد استفاده بايد مطابق استاندارد ملي 1742: سال ...... ويژگيهاي كاغذ صافي جهت مصارف شيميائي، باشد.

       بوته ها 

بوته‏هاي پلاتيني كه براي تجزيه‏هاي شيميائي معمولي استفاده مي‏شود، ترجيحا از پلاتين غير آلياژي خالص بايد ساخته شده باشند و داراي ظرفيت 15 تا 30 ميلي‏ليتر باشند. زماني كه براي  استحكام بيشتر يا دادن ضخامت لازم به بوته و درپوش آن، از پلاتين آلياژي استفاده مي‏شود، پلاتين آلياژي وقتي كه در دماي 1200 درجه سلسيوس به مدت  يك ساعت گرم مي شود نبايد بيش از20/0 ميلي گرم كاهش وزن داشته باشد.

        كوره آزمايشگاهي 1
كوره بايد قابليت كار در دماهاي مورد نياز را داشته باشد و داراي پيرومتري براي نشان دادن دما با دقت 25 ( درجه سلسيوس باشد.

      آماده سازي  نمونه 

5-4- 1     پيش از آزمون، قسمتهاي نماينده از هر نمونه را بايد از الك نمره 20 (850 ميكرومتر) يا هر الك ديگر كه حدودا داراي 20 روزنه در يك اينچ(4/25ميلي متر) است عبور داده و براي مخلوط نمودن نمونه، كلوخه ها را بايد شكست ومواد خارجي و كلوخه هاي سخت كه بر روي الك شكسته نمي شوند را خارج كرد.

5-4-2
            با استفاده ار روش چهار قسمتي ، تقسيم نمونه را آنقدر ادامه داده تا يك  نمونه آزمايشگاهي به وزن حداقل 50 گرم بدست آيد. و در مواردي كه تعيين فاكتورهاي ديگري نظير قلياهاي محلول در آب، كلريد، آزمايشهاي دوتايي (مضاعف ) و غيره لازم باشد بايد حداقل يك نمونه 100 گرمي تهيه شود.
5-4- 3         نمونه آزمايشگاهي را بايد از الك نمره 100 (150 ميكرومتر) عبور داده و آسياب‍كردن را آنقدر ادامه داده تا باقي مانده هاي روي الك نيز از آن عبور كنند سپس آنرا يكنواخت نمائيد.
5-4-4           نمونه را به يك ظرف شيشه اي، خشك و تميز با يك در محكم منتقل و آنرا مخلوط نمائيد.
5-4- 5          مراحل فوق را بايد تسريع نمود تا تماس نمونه با هواي محيط به حداقل برسد.

5-5           دستورالعملهاي عمومي 

 توزين 

محاسبات انجام شده در هر يك از روشهاي آزمون بر مبناي وزن دقيقي است كه در آن آزمون، معين شده است. ممكن است نمونه هاي توزين شدة كاملا دقيقي كه تقريبا معادل وزن معين شده در آزمون هستند نيز استفاده شود. مشروط بر اينكه در محاسبات،اصلاحات مقتضي اعمال شود. وزن كليه نمونه ها و باقيمانده بايد با تقريب 0001 / 0گرم گزارش شود، مگر اينكه به گونه اي ديگر بيان شود.

5-5-2         بوته هاي با وزن ثابت 

بوته هاي خالي بايد تا رسيدن به وزن ثابت در دما و شرايطي كه نهايتا نمونه سوزانده مي شود حرارت داده شده و سپس در همان مدت زماني كه براي بوته هاي حاوي نمونه بكار مي رود در دسيكاتور خنك و توزين شوند.

5-5-3           تعيين وزن ثابت بوته هاي حاوي نمونه هاي سوزانده شده
براي تعيين قطعي وزن ثابت نمونه سوخته شده، بايد باقي مانده در دما و زمان خاصي سوزانده و سپس آنرا تا رسيدن به دماي محيط در دسيكاتور خنك و توزين نمود. آنگاه باقي مانده را مجددا به مدت 30 دقيقه حرارت داده و تا رسيدن به دماي محيط در دسيكاتور خنك و توزين نمود. در صورتي كه تفاوت دو وزن بدست آمده از 20/0 ميلي گرم بيشتر نباشد. به عنوان وزن ثابت در نظر گرفته مي شود. در غير اينصورت به مدت زمان بيشتري براي سوزاندن و رسيدن به وزن ثابت در محدوده فوق نياز مي باشد. مدت زمان هر نوبت حرارت دادن مجدد، پنج دقيقه است.

 فراريت پلاتين 

امكان فراريت پلاتين يا مواد آلياژي از بوته بايد در نظر گرفته شود. در صورتي كه بوته حاوي باقي مانده و بوته حاوي شاهد، در حرارت دادن مجدد همان وزن (20/0 ميلي گرم) را از دست بدهد. مي توان به عنوان وزن ثابت در نظر گرفت.

يادآوري- بايد از بوته هايي با تركيب و اندازه يكسان استفاده شود.

محاسبات 

در كليه عمليات نظير ضرب يا تقسيم روي مقادير بدست آمده، تا دو رقم بيشتر از رقمي كه مورد نظر است، در نظر بگيريد براي مثال چنانچه مقدار خوانده يا تعيين شده با تقريب 1/0 ميلي گرم بدست آيد، بايد در محاسبات اعداد را با تقريب 001/0 ميلي گرم بكار ببريد.

 سر راست كردن اعداد

بعداز انجام محاسبات، اعداد را تا رقم مشخصي كه براي گزارش لازم است،سر راست(گرد) كنيد.

يادآوري ـ براي سر راست كردن اعداد طبق روشي كه در بند 5-5-6 به آن اشاره شده است، در صورتي كه بعد از رقم مورد نظر رقمي كمتر از پنج باشد آن عدد بايد حذف شود و در صورتي كه بيش از پنج يا مساوي پنج باشد،و اعداد بعدي شامل رقمي غير از صفر باشد، به رقم باقي مانده آخر يك عدد اضافه مي شود.زماني كه

 رقم بعدي پنج بوده، و همه ارقام بعدي صفر باشد.آخرين رقم در صورتي كه زوج باشد بدون تغيير باقي مي ماند و در صورتي كه فرد باشد يك عدد به آن اضافه مي‍شود.

براي مثال: (50)  96/3 به صورت 96/3 و (50) 95/3 به صورت 96/3 سر راست مي‍شود.

ترتيب توصيه شده براي گزارش آزمونها :

ترتيب زير براي گزارش نتايج تجزيه شيميايي سيمان پرتلند توصيه مي شود:

تركيبات اصلي :                                          تركيبات فرعي:

سيليسيم دي اكسيد           ) 2SiO (
  سديم اكسيد                  ) O2 (Na
آلومينيم اكسيد                 )3O2(Al
         پتاسيم اكسيد              O)2K (  

آهن (III) اكسيد 
              )3O2(Fe
تيتانيم اكسيد                    )2 (TiO
كلسيم اكسيد
              (CaO)
فسفر پنتوكسيد                 )5O2 (P
منيزيم اكسيد                        (MgO)
روي اكسيد                     (ZnO)
سولفورتري اكسيد           )  3  (SO
          منگنز(III) اكسيد                )3O2 (Mn
افت وزني در اثر حرارت     (L.O.I)
                گوگرد به صورت سولفيد       )2- (S
اندازه گيريهاي مجزا:

باقي مانده نامحلول (IR)
كلسيم اكسيد آزاد(CaOf)
كربن دي اكسيد (2CO)
قلياهاي قابل حل در آب 

مواد آلي قابل حل در كلروفرم 

روشهاي آزمون مرجع:

6 باقي مانده نامحلول 

6-1           اساس روش 

در اين روش براي اندازه گيري باقي مانده نامحلول، ابتدا سيمان را در هيدروكلريك اسيد حل كرده، پس از صاف كردن براي انحلال بيشتر از سديم هيدروكسيد استفاده نموده و پس از صاف كردن مجدد، سوزاندن، ووزن نمودن ، مقدار باقي مانده نامحلول بدست مي آيد.

يادآوري ـ اين روش و هر روش ديگري كه براي تعيين مقدار باقي مانده نامحلول در هر نمونه‍اي از سيمان بكار مي‍رود. تجربي است، زيرا مقدار آن بستگي به شناساگرها، زمان و دماي انحلال دارد. در صورتي كه مقدار آن زياد باشد. ممكن است باعث اختلاف در آزمونهاي دوتايي (همزمان) گردد. لذا روش آزمون آنقدر بايد پي گيري شود تا اين تفاوت به حداقل مقدار ممكن برسد.

6-1-2  در صورتي كه از اين روش آزمون براي سيمانهاي مخلوط استفاده شود، زماني‍تجزيه در اسيد كامل در نظر گرفته مي‍شود. كه كلينكر سيمان پرتلند كاملا تجزيه شده باشد. براي جلوگيري از عبور ذرات‍ريز
نامحلول از كاغذ صافي، شستشوي نهايي را با محلول آمونيم نيترات انجام دهيد.

6-2   مواد لازم 

محلول آمونيم نيترات (20 گرم در ليتر ) 

محلول سديم هيدروكسيد (10 گرم در ليتر) 
روش اجراي آزمون 

6-3-1         به يك گرم نمونه (رجوع شود به يادآوري 1)، 25 ميلي ليتر آب مقطر سرد اضافه كنيد. نمونه را در آب پراكنده كرده و ضمن همزدن مخلوط، پنج ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه كنيد. محلول را به آرامي گرم نموده و مواد را براي اطمينان از تجزيه كامل سيمان با انتهاي ميلة شيشه‍اي خرد كنيد (رجوع شود به يادآوري 2) محلول را در آب مقطر گرم تا 50 ميلي ليتر رقيق كرده، درپوش آنرا گذاشته و آنرا به سرعت  تا نزديك نقطه جوش به كمك يك اجاق برقي1 با دماي بالا گرم كنيد و به مدت 15 دقيقه در حرارت زير نقطه جوش قرار دهيد (رجوع شود به يادآوري 3 ) مخلوط را به كمك كاغذ صافي بافت متوسط در يك بشر 400 ميلي ليتري صاف نموده  آنگاه بشر، كاغذ صافي و باقي مانده را به طور كامل با آب داغ بشوئيد و محلول زير صافي را براي تعيين انيدريد سولفوريك نگه داريد(رجوع شود به يادآوري 4). كاغذ صافي و رسوب را به بشر اوليه منتقل كنيد. 100 ميلي ليتر محلول سديم هيدروكسيد داغ (نزديك نقطه جوش) 10 گرم در ليتر به آن اضافه نموده و به مدت 15 دقيقه در زير دماي نقطه جوش قرار دهيد ضمن اين مدت مخلوط را گاهگاهي هم زده و كاغذ صافي را خيس كنيد. محلول را با هيدروكلريك اسيد در حضور شناساگر متيل رد اسيدي كرده و حدود چهار قطره هيدروكلريك اسيد اضافي نيز بدان بيفزايد.

رسوب را روي كاغذ صافي بافت متوسط صاف نموده و حداقل 14 بار با محلول داغ 20 گرم در ليتر آمونيم نيترات بشوئيد. تا اطمينان حاصل شود كه تمام كاغذ صافي و محتويات آن ضمن هر بار شستشو كاملا شسته شده باشد. باقي مانده را در يك بوته پلاتيني وزن شده سوزانده و آنرا در 900 تا 1000 درجه سلسيوس تا رسيدن به وزن ثابت حرارت داده و پس از خنك نمودن در دسيكاتور، توزين نمائيد.

يادآوري1ـ در صورتي كه اندازه‍گيري گوگرد تري اكسيد به روش كدري سنجي2  انجام شود بايد از نيم گرم نمونه استفاده كرد و محاسبه را براي يك گرم انجام داد. در صورتي كه نمونه از نظر باقي‍ماندة نامحلول مردود شود. بايد آزمون را براي يك گرم انجام داد و مردودي را زماني اعلام نمود كه از يك گرم نمونه استفاده شده باشد.

يادآوري2ـ در صورتي كه نمونة سيمان، داراي مقداري منگنز(III)  اكسيد باشد ممكن است تركيبات قهوه‍‍‍‍‍‍اي منگنز در هيدروكلريك اسيد سرد رقيق به آهستگي حل شوند اما در هيدروكلريك اسيد داغ با غلظت مشخص به سرعت حل‍ گردند. از اين رو در همه موارد بعد از انحلال كامل نمونه، محلول را رقيق نمائيد.

يادآوري3ـ به منظور نگه داشتن محلول نزديك نقطه جوش توصيه مي شود هنگام انحلال به جاي استفاده از حمام بخار از اجاق برقي استفاده شود.

يادآوري4 ـ براي تعيين مقدار سولفورتري اكسيد)3(SO حجم تقريبي محلول مورد نياز 200 تا 250 ميلي ليتر مي باشد. (در صورت لزوم با رقيق كردن) 

6-3-2
            نمونه شاهد 

نمونه شاهد را با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه، و نتايج بدست آمده را بر اساس آن تصحيح نمائيد.

6-4            محاسبه 

مقدار درصد وزني باقي مانده نامحلول را با تقريب 01/0 با ضرب كردن وزن باقي مانده بر حسب گرم (تصحيح مربوط به شاهد را اعمال نمائيد) در عدد صد محاسبه كنيد.

7       سيليسيم دي اكسيد

7-1             انتخاب روش آزمون 

براي سيمانهاي غيرپرتلند و سيمانهايي كه باقي مانده نامشخصي دارند، ابتدا مقدار باقي مانده نامحلول را طبق بند 6 تعيين كنيد. براي سيمانهاي پرتلند و ساير سيمانها با باقي‍مانده نامحلول كمتر از يك درصد، آزمون طبق بند 7-2 انجام مي گيرد، و براي سيمانهايي كه باقي مانده نامحلول بيش از يك درصد دارند، آزمون طبق بند  7-3 انجام مي شود.

7- 2         
سيليسيم دي اكسيد در سيمانهاي پرتلند و سيمانهايي با باقي مانده نامحلول كم
7-2- 1     اساس روش 

در اين روش سيليسيم دي اكسيد (2SiO) به روش وزني تعيين مي گردد. سيليكاتهاي محلول توسط هيدروكلريك اسيد و در حضور آمونيم كلريد ضمن حرات دادن (بدون آنكه محلول خشك شود) تجزيهمي‍شوند تا سيليس ژلاتيني به صورت سيليسيك اسيد رسوب نمايد. اين روش براي سيمانهاي هيدروليكي مي‍باشد كه به طور كامل با هيدروكلريك اسيد تجزيه مي‏شوند. و نبايد براي سيمانهاي هيدروليكي كه داراي مقادير زيادي باقي مانده نامحلول در اسيد هستند و نياز به يك ذوب اوليه با سديم كربنات دارند، بكار رود. براي اينگونه سيمانها در صورتي كه ويژگي‍هايي در استاندارد قيد شده باشد بايد از روش طولاني‏تر بند 7-3 استفاده نمود.

7-2-2    روش اجراي آزمون 

7-2-3-1  نيم گرم نمونه ر ا بادقت 1/0ميلي گرم توزين نموده، با حدود نيم گرم آمونيم كلريد در يك بشر 50 ميلي ليتري به طور كامل مخلوط كنيد.

سپس يك شيشه ساعت روي آن قرار داده و با احتياط پنج ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد به آن اضافه نمائيد و بگذاريد تا بخار اسيد از لبه بشر پوشيده شده پائين رود. بعد از كامل شدن واكنش شيميايي درپوش را برداشته به آن يك تا دو قطره نيتريك اسيد اضافه و به كمك يك ميله شيشه‏اي آنرا هم زده مجددا درپوش را گذاشته و بشر را به مدت 30 دقيقه روي يك حمام بخار قرار دهيد. (رجوع شود به يادآوري 1) ضمن انجام اين كار محتويات بشر را گاهگاهي هم زده و كلوخه هاي باقي مانده را خرد كرده تا تجزيه كامل سيمان تسهيل شود. كاغذ صافي بافت متوسط را درون قيف گذاشته و توده سيليسيك اسيد ژله‍اي را در صورت امكان بدون رقيق كردن به داخل قيف منتقل نمائيد. با يك همزن باقي مانده سيليس را از بشر جدا نموده و ميله شيشه اي و بشر را با هيدروكلريك اسيد رقيق داغ (99+1) بشوئيد.

رسوب را ابتدا دو تا سه مرتبه با هيدروكلريك اسيد رقيق داغ (99+1) و سپس 10 يا 12  مرتبه با مقادير كم آب داغ بشوئيد. بگذاريد محلول شستشو هر بار به طور كامل از قيف عبور نمايد. محلول زير صافي را براي تعيين گروه آمونيم هيدروكسيد نگه داربد (رجوع شود به يادآوري 2).

يادآوري1 ـ درصورتي كه حرارت به  اندازه كافي نباشد مي توان بجاي حمام بخار از اجاق برقي استفاده نمود. و در مكانهايي كه بالاتر از سطح دريا هستند چون آب در دماي پايين تري به جوش مي آيد ممكن است زمان 30 دقيقه‍اي كافي نباشد. در چنين مواردي در صورت لزوم براي بازيافت كامل سيليس مي‍توان اين زمان را به  60 دقيقه افزايش داد و در هيچ مواردي اين زمان نبايد بيش از  60 دقيقه باشد.  
يادآوري 2ـ گروه آمونيم هيدروكسيد را طبق روش بند  8-1  تا 8-3  تعيين كنيد. 
7-2-3-2      كاغذ صافي همراه با رسوب را به يك بوته پلاتيني وزن شده منتقل نمائيد. پس از خشك كردن، آنرا به آرامي ‍سوزانده تا كربن كاغذ بدون شعله ور شدن بسوزد. بوته را به مدت يك ساعت در دماي 1100  تا 1200 درجه سلسيوس قرار دهيد سپس آنرا دريك دسيكاتور، خنك و توزين كنيد. مجددا آنرا در كوره گذاشته تا به وزن ثابت برسد. سيليس حاصل را كه داراي كمي ناخالصي مي‍‍باشد، با يك يا دو ميلي ليتر آب مخلوط و به آن دو قطره سولفوريك اسيد  (1+1) و حدود 10 ميلي‍ليتر هيدروفلوئوريك اسيد اضافه كنيد. آنرا تا خشك شدن تبخير كرده سپس به مدت پنج دقيقه در دماي 1050 تا 1100 درجه سلسيوس قرار داده و در دسي‏كاتور خنك و توزين كنيد تفاوت بين وزن بدست آمده و وزن قبلي نشان دهنده مقدار سيليس مي‍باشد. وزن ماده باقي مانده بعد از تبخير سيليس را به عنوان تركيبي از اكسيدهاي آهن (III) و آلومينيم در نظر بگيريد و به نتيجة‍ بدست آمده‍در تعييين گروه آمونيم هيدروكسيد اضافه نمائيد.
 7-2-3-3     در صورتي كه باقي مانده هيدروفلوئوريك اسيد  (HF)  بيش از 20 00/0 گرم باشد. تعيين مقدار سيليس بايد تكرار شود. مراحلي براي اطمينان ازتجزيه كامل نمونه قبل از جدا سازي سيليس بايد انجام شود. و توازن تجزيه (گروه آمونيم هيدوركسيد ، كلسيم اكسيد و منيزيم اكسيد) روي محلول زير صافي جديد سيليس انجام مي‏شود به شرطي كه تعيين جديد سيليس، باقي مانده هيدروفلوئوريك اسيد آن0020/0 گرم يا كمتر باشد. به جز در مواردي كه در بند 7-2-3-4 و  7-2-3-5 بيان شده است.

7-2-3-4      اگر پس از دو يا سه بار تكرار تعيين مقدار باقي مانده هيدروفلوئورك اسيد، وزن باقي مانده بيش از  20 00/0 گرم در يك نمونه سيمان پرتلند باشد. اين امر نشانگر آلودگي در ضمن نمونه‍برداري، يا پخت ناقص سيمان مي‍باشد. در چنين‍ مواردي باقي‍مانده حاصل از اثر هيدروفلوئوريك اسيد را نبايد با  پيروسولفات براي افزودن به محلول زير صافي سيليس ذوب نمود. بلكه آنرا به عنوان مقدار باقي مانده حاصل از اثر هيدروفلوئوريك اسيد گزارش نمود. و گروه آمونيم هيدروكسيد را نبايد در بوته حاوي باقي مانده نامحلول‍ زياد غير عادي، سوزاند.

7-2-3-5    در تجزيه سيمانهاي غير از سيمان پرتلند، هميشه ممكن نيست باقي مانده حاصل از اثر هيدروفلوئوريك اسيد كمتر از 20 00/0 گرم بدست آورد. در چنين مواردي به بوته نيم گرم سديم يا پتاسيم پيرو سولفات) 7O2S2K با 7O2S2Na ( اضافه و آنرا تا زيرنقطه قرمز حرارت دهيد تا مقادير كم ناخالصي‍ها در ماده مذاب حل شوند.  (رجوع شود به يادآوري ) پس از خنك كردن و حل ماده مذاب در آب آنرا به محلول زير صافي و محلول شستشوي نگهداري شده براي تعييين گروه  آمونيم هيدروكسيد اضافه كنيد. 
يادآوري _ در صورتي كه پيرو سولفات كلوخه‍اي باشد بهتر است آنرا در بوته پلاتيني تا زير گرماي قرمز حرارت دهيد و پس از اتمام كف كردن و از هم پاشيدن آنرا خنك و خرد كنيد.
 7-2-3-6        نمونه شاهد 

نمونه شاهد را با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه وآزمايش كنيد. سپس نتايح بدست آمده را براساس آن تصحيح كنيد. 

7-2-4            محاسبه 

 وزن سيليس را برحسب گرم در 200 ضرب و تا يكدهم درصد محاسبه كنيد ( كه 200  از تقسيم جرم يا جرم معادل نمونه 5/0 گرمي استفاده شده بدست آمده است ).

7-3           سيليسيم دي اكسيد در سيمانهايي با باقي مانده نا محلول بيش از يك درصد 

7-3-1            اساس روش 

اين روش براساس ذوب با سديم كربنات و تبخير دو مرحله‍اي محلول هيدروكلريك اسيد حاصل از محصول ذوب تا تبديل سيليس به شكل نامحلول مي باشد. پس از صاف كردن محلول و سوزاندن باقي مانده سيليس نامحلول آنرا وزن كرده و نهايتا سيليس را به وسيلة هيدروفلوئوريك اسيد تبخير نموده و افت وزني را به عنوان مقدار درصد وزني سيليس گزارش نمائيد. 

7-3-2         روش اجراي آزمون 

7-3-2-1         مقداري از نمونة سوزانده شده كه معادل نيم گرم از نمونه دريافتي باشد به روش زير محاسبه و توزين نمائيد. 
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كه در آن : 

W= وزن ، نمونة سوزانده شده  بر حسب گرم 

I   = مقدار درصد وزني افت وزن، در اثر افروزش 

مي‏توان از ماده سوزانده شده در تعيين افت وزني در اثر حرارت استفاده نمود. نمونه را با  4 تا 6  گرم سديم كربنات خوب مخلوط و آسياب نموده، سپس يك لايه از سديم كربنات در ته بوتة پلاتيني 20 تا 30  ميلي ليتري ريخته، به آن مخلوط سيمان و سديم كربنات اضافه نماييد. آنرا با يك لايه نازك سديم كربنات بپوشانيد. بوته را همراه با درپوش روي شعله با حرارت كم قرار داده آنگاه به آرامي حرارت را  ( بيشينه تا 1100  درجه سلسيوس ) بالا برده و در اين دما حدود 45 دقيقه نگهداريد تا توده ساكن شود. آنگاه نمونه را از شعله دور نموده، در پوش را برداشته و بوته را به كمك يك گيره به آرامي بچرخانيد تا اينكه محتويات بوته روي بدنه به صورت يك لايه نازك جامد پخش گردد. بعد از خنك كردن بوته و شستشوي ديواره خارجي بوته آنرا در يك ظرف  300 ميلي ليتري كه حدود يك سوم آن آب است، قرار دهيد ظرف را گرم نموده آنرا بهم بزنيد تا مواد به آساني از بوته جدا شوند. به كمك يك همزن شيشه اي بوته را خارح و با آب بشوئيد سپس در پوش را با هيدروكلريك اسيد (3+1) شستشو داده و آب شستشو را به داخل ظرف بريزيد. به آرامي و با احتياط20 ميلي‍ليتر هيدروكلريك اسيد با وزن مخصوص 19/1 به ظرف سرپوشيده اضافه نمائيد. سپس درپوش را برداشته و با آب بشوئيد. در صورتي كه ذرات ريزي وجود داشته باشد ذوب ناقص است و آزمون با يك نمونه جديد بايد تكرار شود. 

يادآوري ـ مراحل بعدي آزمون بايد به دقت دنبال شود تا نتايح صحيحي بدست آيد. 
7-3-2-2        محلول را تا خشك شدن برروي يك حمام بخار بگذاريد سپس بدون آنكه حرارت بيشتري ببيند به آن 5  تا 10 ميلي ليتر هيدوركلريك اسيد غليظ اضافه و حداقل پس از دو دقيقه به آن همان مقدار آب اضافه نمائيد. در پوش ظرف را گذاشته و به مدت ده دقيقه بر‍‍ روي حمام بخار يا يك اجاق برقي حل كنيد. آنگاه آنرا با مقدار مساوي آب داغ رقيق و بلافاصله با كاغذ صافي بافت متوسط صاف نمائيد رسوب سيليس را با هيدروكلريك اسيد (99+1 ) داغ و سپس با آب داغ شستشو دهيد و محلول زير صافي را نگهداريد. 

7-3-2-3       دوباره محلول زير صافي را تا خشك شدن، تبخير نمائيد و باقي مانده را به مدت يك ساعت در دماي 105 تا 110 درجه سلسيوس در يك گرمخانه (آون)
 بگذاريد سپس آنرا خنك كرده به آن 10 تا 15 ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد (1+1) اضافه و به مدت 10 دقيقه روي يك اجاق برقي يا حمام بخار بگذاريد. آنرا با حجم معادل از آب رقيق و روي يك كاغذ صافي جديد صاف نمائيد. رسوب حاصل را مطابق آنچه در بند 7-3-2-2 گفته شد، بشوئيد. محلول زير صافي و آب شستشو راهم زده براي تعيين گروه آمونيوم هيدروكسيد مطابق بند 6-1 تا 6-3 نگهداريد.
7-3-2-4        تعيين مقدار سيليسيم دي اكسيد را بر اساس بند 7-2-3-2 ادامه دهيد.

8            گروه آمونيم هيدروكسيد 

8-1           اساس روش

در اين روش آلومينيم ، آهن، تيتانيم و فسفر را به وسيله آمونيم هيدروكسيد از محلول زير صافي سيليس رسوب داده (دقت شود در صورتي كه مقادير كمي منگنز موجود باشد آن نيز رسوب مي‍كند) پس از سوزاندن، به صورت اكسيدها وزن مي شوند. 

8-2           روش اجراي آزمون
8-2-1          به محلول زير صافي بند 7-2-3-1 (رجوع شود به يادآوري 1) كه بايد حجمي برابر 200 ميلي ليتر داشته باشد در صورت لزوم براي اطمينان 10 تا  15 ميلي‍ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه نمائيد. به آن چند قطره شناساگر متيل رد اضافه و تا نقطهجوشگرم نمائيد. سپس به آن قطره‍قطره آمونيم هيدروكسيد (1+1) اضافه كنيد (رجوع شود به ياد آوري 2) تا رنگ محلول كاملا زرد شود و براي اطمينان، يك قطره ديگر نيز به آن (رجوع شود به ياد آوري3 ) اضافه كنيد. محلول حاوي رسوب را گرم نموده، بگذاريد 50 تا 60  ثانيه بجوشد يا براي جلوگيري از پاشيدن محلول به بيرون مي توان آنرا به مدت10دقيقه بر روي حمام بخار يا اجاق برقي با دماي تقريبي حمام بخار گذاشت. بگذاريد رسوب ته‍نشين شود (حداكثر پنج دقيقه). آنگاه آنرا با كاغذ صافي بافت متوسط صاف كنيد (رجوع شود به ياد آوري4) و با آمونيم نيترات داغ  20 گرم در ليتر(رجوع شود به يادآوري5)، دوبار براي‍ رسوب ‍كم و حدود چهار مرتبه براي رسوب بيشتر بشوئيد.
ياد آوري 1ـ  در صورتي كه از يك ظر ف مخصوص تبخير پلاتيني براي آب زدايي 1 سيليس استفاده  شود. ممكن است بخشي از آهن احيا‌ء شود.در اين گونه موارد حدود سه ميلي ليتر آب برم اشباع به محلول زير صافي اضافه و محلول را تا خروج برومين اضافي قبل از افزودن شناساگر متيل رد بجوشانيد. براي جلوگيري از پاشيدن محلول هنگام جوشاندن مي توان به يكي از دو روش زير عمل نمود. 
الف ـ يك تكه كاغذ صافي اضافي به اندازه يك سانتيمتر مربع را به كمك يك همزن شيشه اي از لبه بشر پايين فرستاده و به كمك همزن آنرا نگهداريد. 

ب ـ استفاده از بشرهاي  400 ميلي ليتري كه از داخل به كمك درهاي آلومينيمي حفاظت مي شوند.
 يادآوري 2ـ  آمونيوم هيدرو كسيدي كه براي رسوب دادن هيدروكسيدها استفاده مي شود. بايد عاري از آلودگي كربن دي اكسيد باشد. 

يادآوري 3ـ معمولا به وسيله يك قطره آمونيم هيدرو كسيد (1+1) رنگ محلول از قرمز به نارنجي و با يك قطرة ديگررنگ از نارنجي به زرد تغيير مي‏نمايد. در صورت تمايل، مي‏توان افزودن شناساگر را به تاخير انداخت تا آهن(III) هيدروكسيد ]3[Fe(OH) قبل از رسوب كامل آلومينيم هيدروكسيد ]3 [Al(OH)رسوب نمايد. دراين گونه موارد تغيير رنگ بهتر مشاهده مي‍گردد. چنانچه حجم فريك اكسيد زياد باشد، بگذاريد اندكي رسوب ته‍نشين، تا رنگ مايع قابل تشخيص شود. در صورتي كه رنگ محلول در ضمن رسوب دادن از بين برود بايد شناساگر بيشتري اضافه نمود. مشاهده تغيير رنگ حاصل از افزايش يك قطره شناساگر به كنترل اسيديته كمك مي كند . مدت زمان جوشاندن نبايد آنقدر طولاني شود كه رنگ محلول برگردد و صاف شدن رسوب به سختي انجام شود. محلول به هنگام صاف نمودن، بايد كاملا زرد باشد. در غير اينصورت رنگ زرد بايد با افزودن مقدار بيشتري‍از آمونيم‍هيدروكسيد (1+1) و تكرار رسوب‏گيري ايجاد شود.
يادآوري 4ـ  براي جلوگيري از خشك شدن رسوب (بدليل آهسته يا كند صاف شدن) بايد همواره محلول داخل قيف را (مقداري پايين تر از لبه كاغذ صافي و بالاتر از سطح رسوب)  پر نگه داشت و بدون درنگ شستشو را انجام داد.

يادآوري5ـ دو قطره شناساگر متيل رد بايد به محلول آمونيوم نيترات موجود در ظرف شستشو اضافه شود و بدنبال آن قطره قطره آمونيوم هيدروكسيد (1+1) اضافه تا رنگ محلول كاملا زرد شود و هر زمان كه در نتيجه گرم نمودن رنگ محلول به قرمز برگردد بايد به آن يك قطره آمونيم هيدروكسيد اضافه تا رنگ آن زرد شود.

8-2-2       محلول زير صافي را كنار گذاشته و كاغذ صافي محتوي رسوب را به بشر اوليه برگردانيد. رسوب را با هيدروكلريك اسيد (2+1) داغ حل و آنرا هم بزنيد تا كاغذ صافي كاملا خيس شود. سپس آنرا تا 100 ميلي‏ليتر رقيق نمائيد. مجددا هيدروكسيدها را مطابق بند 8-2-1 رسوب داده و در صورت احتمال پاشيدن محلول اسيدي هنگام جوشاندن به بيرون مي توان اين مشكل را با افزودن 100 ميلي ليتر آب جوش به محلول داغ 2+1 اكسيدهاي مخلوط ، برطرف نمود و ديگر نياز به جوشاندن آن نيست. محلول را صاف كرده و رسوب را با حدود چهار قسمت ده ميلي ليتري محلول نيترات آمونيم داغ 20 گرم در ليتر (رجوع شود به يادآوري 5 بند  8-2-1) بشوئيد. محلول زير صافي و شستشو را با محلول زير صافي قبلي مخلوط نموده و براي تعيين كلسيم اكسيد طبق بند 12 كنار بگذاريد.

8-2-3         رسوب را در يك بوته پلاتيني وزن شده قرار داده به آرامي گرم كنيد تا كاغذ سياه شود. سپس آنرا تا رسيدن به وزن ثابت در دماي 1050 تا 1100 درجه سلسيوس بسوزانيد.

(مراقب باشيد تا از احياء جلوگيري شود) و به عنوان گروه آمونيم هيدروكسيد وزن نمائيد.
8-2-4        نمونه شاهد
شاهدي را با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود، و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه و آزمايش كنيد و نتايج بدست آمده را بر اساس آن تصحيح كنيد.

محاسبه 

مقدار درصد وزني گروه آمونيم هيدروكسيد را با تقريب 01/0 با ضرب كردن وزن گروه آمونيم هيدروكسيد بر حسب گرم در 200 محاسبه كنيد.

 آهن (III) اكسيد

9-1            اساس روش 

در اين روش آهن(III) اكسيد)3O2 (Feسيمان را به وسيله قلع(II) كلريد (2SnCl) به فرواكسيد احياء(كاهش) و سپس با محلول استاندارد پتاسيم دي كرومات سنجيده مي‍شود. در اين روش وجود تيتانيم و واناديم تاثيري بر روي سنجش آهن نمي‍گذارد.

9-2           مواد لازم 

 محلول شناساگر باريم دي فنيل آمين سولفونات 
3/0 گرم باريم دي فنيل آمين سولفونات را در 100 ميلي ليتر آب حل كنيد.

9-2-2          محلول استاندارد پتاسيم دي كرومات]يك ميلي ليتر معادل004/0 گرم آهن(III) اكسيد[ 
مقداري پتاسيم دي كرومات نرم شده را در 180 تا 200 درجه سلسيوس تا رسيدن به وزن ثابت خشك نموده آنگاه مقدار4570/2 گرم آنرا توزين و در آب حل نمائيد و به حجم يك ليتر برسانيد.

يادآوري ـ در مواردي كه به مقادير زيادي از محلول استاندارد در آزمايشگاه نياز باشد بهتر است از محلولهاي تجارتي پتاسيم دي كرومات استفاده شود. با محلولهاي استاندارد شده، تعيين فاكتور و كنترل گردد.

9-2-3           محلولهاي استاندارد كلريد
پنج گرم قلع (II)كلريد دو آبه را  (O2H 2 , 2(SnCl در 10 ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد حل نموده آنرا تا 100 ميلي ليتر رقيق نمائيد. به آن چند حبه قلع1 كه فاقد آهن است اضافه و آنرا بجوشانيد تا شفاف شود. محلول حاصل را در يك شيشه قطره چكاني حاوي مقداري قلع فلزي نگهداري كنيد.

   محلول اشباع جيوه(II) كلريد

9-3          روش اجراي آزمون

براي سيمانهايي غير از سيمانهاي پرتلند و سيمانهايي كه داراي باقي مانده نامحلول مشخص نيستند، ابتدا باقي مانده نامحلول را طبق بندهاي مناسبي كه در روشهاي آزمون بيان شده، تعيين كنيد. سپس طبق يكي از بندهاي 9-3-1 يا 9-3-2 كه براي آزمون سيمان مناسب است عمل نمائيد.

9-3-1         براي سيمانهاي پرتلند و سيمانهايي كه باقي مانده نامحلول كمتر از يك درصددارند. يك گرم نمونه را درون يك ارلن 500 ميلي ليتري بريزيد. به آن 40 ميلي ليتر آب خنك اضافه و ضمن همزدن مخلوط، به آن 10 ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد اضافه نمائيد. در صورت لزوم براي اطمينان از انحلال كامل سيمان محلول را گرم نمائيد و با انتهاي ميله شيشه‍اي سيمان را خرد كنيد. و آزمون را طبق بند 9-3-3 ادامه دهيد.
9-3- 2       براي سيمانهايي كه بيش از يك درصد باقي مانده نا محلول دارند نيم گرم نمونه را توزين و با يك گرم ليتيم متا بورات ( 2LiBO ) در يك هاون، مخلوط و نرم كنيد. سپس آنرا به يك بوتة كربني هشت ميلي ليتري كه قبلا گرم شده و داراي يكدهم گرم ليتيم متا بورات مي‍باشد منتقل كنيد (رجوع شود به يادآوري1). سپس آنرا با يكدهم گرم ديگر ليتيم متا بورات كه براي شستشوي شيميايي هاون ودسته آن استفاده شده، بپوشانيد (رجوع شود به يادآوري 2) بوته بدون درپوش را به مدت 15 دقيقه در دماي 1100 درجه سلسيوس، در كوره بگذاريد. و از كامل بودن ذوب اطمينان حاصل نمائيد (رجوع شود به يادآوري 3) در صورتي كه ذوب كامل نباشد. آنرا مجددا به مدت 30 دقيقه در كوره بگذاريد. در صورتي كه ذوب كامل نشود، نمونه را بيرون بريزيد. عمل ذوب كردن را بر روي 25/0 گرم يا مقدار كمتري از نمونه با همان مقدار ليتيم متا بورات تكرار نمائيد. زماني كه ذوب كامل شد. به آرامي آنرا به يك بشر 150 ميلي ليتري حاوي 10 ميلي‍ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ و 50 ميلي ليتر آب، منتقل نمائيد. آنرا به طور مداوم هم بزنيد تا مواد مذاب حل شوند كه معمولا اين عمل كمتر از ده دقيقه انجام مي‏شود. (رجوع شود به يادآوري 4). درصورتي كه براي همزدن از يك همزن شيشه‍اي استفاده نموده باشيد بايد آنرا برداشته و بشوئيد. سپس آزمون را طبق بند
9-3-3  ادامه دهيد.

يادآوري1ـ گرم كردن باعث آزاد شدن كربن سطحي و كاهش چسبيدن مواد مذاب به بوته مي‏شود.

يادآوري 2ـ شستشوي شيميايي در واقع تميز كردن خشك وسايل استفاده شده براي آسياب نمونه مي باشد تا ذرات نمونه كه به ظرف چسبيده اند جدا و به بوته منتقل شوند.

يادآوري 3ـ  زماني كه ذره‍اي در بالاي بستر باشد. نشان از ذوب ناقص است و در صورتي كه در هنگام خروج از كوره به صورت تودة كروي همواري باشد ذوب كامل است.

يادآوري4ـ معمولا مقداري از ذرات كربن معلق و حل نشده در محلول وجود دارد كه مانع كامل شدن آزمون نمي شود.

9-3- 3         محلول را بجوشانيد و ضمن همزدن و جوشاندن به آن قطره قطره قلع(II) كلريد اضافه، تا محلول بي رنگ شود. يك قطره استانوكلريد اضافي، افزوده و آنرا در يك ظرف آب خنك، تا رسيدن به دماي محيط خنك كنيد. سپس بلافاصله جدار داخلي ظرف را با آب شسته، به آن 10 ميلي ليتر محلول جيوه(II) كلريد اشباع خنك اضافه نمائيد. يك دقيقه به طور مداوم آنرا هم بزنيد و سپس 10 ميلي ليتر فسفريك اسيد   (1+1) و دو قطره شناساگر باريم دي فنيل آمين سولفونات به آن اضافه نمائيد. به اندازة كافي آب اضافه، تا بعد از خاتمه سنجش حجم بين 75 تا 100 ميلي ليتر شود. سپس آنرا با محلول پتاسيم دي كرومات استاندارد سنجش نمائيد. نقطه نهايي سنجش نقطه اي است كه با افزودن يك قطره پتاسيم دي كرومات رنگ محلول بنفش تيره شود و بعد از افزودن بيشتر پتاسيم دي كرومات ديگر رنگ آن تعيير نكند.
9-3-4          شاهد

شاهدي با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود وبه همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه و آزمايش كنيد و نتايج بدست آمده را بر اساس آن تصحيح نمائيد.

يادآوري ـ  حجم محلول پتاسيم دي كرومات لازم براي پايداري نقطه پاياني مطابق آنچه در بند9-3-3 گفته شد يادداشت كنيد. از آنجايي كه براي بدست آوردن نقطه پاياني معمول، مقداري آهن لازم است، در صورتي كه بعد از افزودن چهار قطره محلول پتاسيم بي كرومات استاندارد رنگ بنفش مشخص بدست نيايد. شاهد را صفر در نظر بگيريد.

9-4          محاسبه 

9-4-1          مقدار درصد وزني فريك اكسيد را تا يكصدم (كه بادقت يكدهم گزارش مي‍شود).مطابق زير محاسبه نمائيد.

/W100 ×E(V-B)= مقدار درصد وزني آهن (III) اكسيد

كه در آن :

E= مقدار آهن (III) اكسيد معادل يك ميلي ليتر محلول پتاسيم دي كرومات بر حسب گرم كه در اينجا برابر004/0 گرم است. 

V= حجم محلول پتاسيم دي كرومات مصرف شده براي يك گرم از نمونه سيمان بر حسب ميلي ليتر

B= حجم محلول پتاسيم دي كرومات مصرف شده براي شاهد برحسب ميلي ليتر 

W= جرم آزمونه با دقت يكدهم ميلي گرم 

10            آلومينيم اكسيد 

در روش آزمون مرجع مقدار درصد وزني آلومينيم اكسيد، پس از كاهش مقدار درصد وزني اكسيدهاي
3O2Fe ، 2TiO و 5O2P كه به طور مجزا تعيين مي شوند، از كل درصد وزني رسوب هيدروكسيد، بدست مي‍آيد. در اغلب روشهاي دستگاهي در صورتي كه به خوبي برسنجيده
 و استاندارد شده باشند، مي توان مقدار آلومينيم اكسيد (3O2(Al را به طور مجزا اندازه‏گيري نمود. 
در‍ تعيين مقدار درصد وزني آلومينيم اكسيد كه پس از كم كردن اكسيدهاي 3O2Fe ، 2TiO و5O2P از درصد گروه آمونيم هيدروكسيدهاي كل، بدست مي آيد. تمام آزمونها بايد طبق روشهاي آزمون مرجع بوده و با تقريب 01/0 درصد محاسبه شوند. براي آزمونهاي غير مرجع، مقدار درصد وزني آلومينيم اكسيد تا يكدهم درصد محاسبه شده و درصد ساير اكسيدها را مي‏توان به هر روشي كه دقت كافي داشته باشد، انجام داد.
11               تعيين آهن (III) اكسيد و آلومينيم اكسيد به روش كمپلكسومتري با E.D.T.A         
      مواد لازم 
 محلولي  از يك حجم هيدروكلريك اسيد غليظ و يك حجم آب  مقطر (1+1) 
آمينو استيك اسيد(C OOH 2 CH2NH )    
شناساگر سولفو ساليسيليك اسيد(سولفوـ5ـ ساليسيليك اسيد دو آبه)
 محلولي از يك حجم آمونيم هيدروكسيد و يك حجم آب مقطر (1+1) 

 محلولي از يك حجم آمونيم هيدروكسيد با چگالي 91/0 – 88/0 گرم بر سانتي‍متر مكعب و 
10 حجم آب مقطر (10+1)

محلول چهار مول در ليتر سديم هيدروكسيد

160 گرم سديم هيدروكسيد را در آب حل و به حجم 1000ميلي ليتر برسانيد.محلول را در يك بالون پلي اتيلني نگه داريد.  

محلول دو مول در ليتر سديم هيدروكسيد
80 گرم سديم هيدروكسيد را در آب حل و به حجم 1000ميلي ليتر برسانيد.محلول را در يك بالون پلي اتيلني نگه داريد.  

شناساگر كالكن (سديم2- هيدروكسي-4-2- هيدروكسي-1-نفتيل آزو) نفتالين -1- سولفونات 
نيم گرم كالكن كربنيك اسيد1  را با دقت يكدهم ميلي گرم توزين و در 100 ميلي ليتر مخلوط شامل سه حجم تري اتانول آمين و يك حجم متانول حل نمائيد و دريك شيشه قطره چكاني  100 ميلي ليتري تيره رنگ بريزيد. يا اينكه يك گرم شناساگر فوق را با 100 گرم سديم سولفات بي آب، آسياب كنيد. 

11-1-9             يون كلسيم ، محلول استاندارد حدود  01/0 مول در ليتر 

11-1-9-1          كلسيم كربنات  (3CaCO) ، با خلوص بيش از 90/99 درصد كه در 200 درجه سلسيوس خشك شده باشد. 

11-1-9-2              حدود يك گرم كلسيم كربنات را توزين و در يك بشر 400 ميلي ليتري حاوي 100 ميلي‍ليتر آب مقطر بريزيد. بشر را با يك شيشه ساعت بپوشانيد و با دقت 10ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد (2+1) اضافه نمائيد. بعد از اينكه واكنش كامل شد. آنرا جوشانده تا كربن دي اكسيدحل نشده، خارج شود. سپس آنرا خنك نموده و در يك بالون ژوژه يك ليتري به حجم برسانيد.
 11-1- 10          محلول تقريبا 03/0 مول در ليتر نمك دي سديم دو آبه اتيلن دي نيتريلوتترا استيك اسيد (EDTA) :

11-1-10-1          آماده سازي 

17/11 گرم EDTA ر ا در آب حل  و آنرا  به حجم يك ليتر برسانيد ودر يك شيشه پلي اتيلني نگهداري كنيد. 
11-1-10-2      استاندارد كردن 

50 ميلي ليتر محلول استاندارد يون كلسيم (بند 11-1-9) را برداريد و در داخل ارلن ماير 500 ميلي ليتري بريزيد. آنرا با آب مقطر رقيق نموده، به كمك يك pH متر، pH محلول را با استفاده از محلول سديم هيدروكسيديا محلولهاي بندهاي11-1-6و11-1-7، روي 50/12 تنظيم كنيد. سپس پنج تا شش قطره( يا حدود 1/0گرم ) شناساگر كالكن بند 11-1-8 اضافه، با محلول 03/0 مول در ليتر EDTA تا تغيير رنگ از صورتي به آبي پاك سنجش نمائيد فاكتور EDTA مصرفي را مطابق فرمول زير تعيين كنيد.
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كه در آن: 

m= وزن كلسيم كربنات استفاده شده براي تهيه محلول استاندارد يون كلسيم با دقت0001/0 گرم .

V= حجم محلول 2Na- EDTA مصرفي براي سنجش 

11-1-11            استيك اسيد COOH)3(CH
11-1-12             محلول استات آمونيم )4COONH3CH)
250 گرم آمونيم استات را در آب حل كنيد و به حجم يك ليتر برسانيد. 
11-1-13شناساگر موركسيد 

يك گرم موركسيد (آمونيم پرپيورات)1  را با 100 گرم سديم كلريد آسياب كنيد.

11-1- 14            محلول مس(II)  سولفات 
45/0 گرم مس (II) سولفات پنج آبه را در آب حل كنيد، و در يك بالون ژوژه 50 ميلي‍ليتري به حجم برسانيد. 

11-1-15              محلول كمپلكسونات مس 

25 ميلي ليتر محلول مس(II) سولفات بند11-1-14 را در بشر 400 ميلي ليتري بريزيد به آن حجم لازم از EDTA  03/0 مولار كه از طريق زير بدست مي آيد اضافه كنيد.

10 ميلي‍ليتر از محلول مس سولفات را به يك بشر 600 ميلي ليتري منتقل، و تا 200 ميلي‍ليتر رقيق نمائيد.10 ميلي‍ليتر آمونيم هيدروكسيد غليظ و10/0 گرم شناساگر موركسيد به آن افزوده با EDTA  ، 03/0 مولار تا تغيير رنگ از صورتي به بنفش سنجش نمائيد. 

اگر 1V  حجم EDTA مصرفي باشد. 2V (كه عبارت است از حجم لازم براي  افزودن به 25 ميلي ليتر محلول مس سولفات براي تهيه محلول كمپلكسونات مس) از طريق زير محاسبه مي‍شود:
   1V50/2 = 2V
11-1-16        شناساگرپان 2 ]1- (2- آزو پيريديل) – 2- نفتل 
10/0 گرم معرف پان را در 100 ميلي ليتر اتانول OH)5H2 (Cبا چگالي 79/0 گرم بر سانتي متر مكعب در 20 درجه سلسيوس حل كنيد.

11-2          روش اجراي آزمون

11-2-1          تعيين مقدار آهن (III) اكسيد
محلول زير صافي سيليس (بند 5-2-3-1) را به حجم 500 ميلي ليتر برسانيد. 100 ميلي ليتر از محلول را به وسيله پي پت ژوژه برداشته به ارلن 250 ميلي ليتر منتقل كنيد. حال بدان نيم گرم آمينو استيك اسيد و 30/0 تا 40/0 گرم شناساگرسولفوساليسيليك اسيد اضافه كنيد. به وسيله pH متر، pH محلول را با استفاده از آمونيم هيدروكسيد (1+1) بند 11-1-4 و آمونيم هيدروكسيد (10+1) بند 11-1-5 روي 1/0 (5/1 تنظيم نمائيد. حال محلول را تا دماي 5/2 ( 5/47 درجه سلسيوس گرم نمائيد و با محلول 03/0 مولار EDTA تا تغيير رنگ از قرمز پوست پيازي به بي رنگ سنجش نمائيد. )1 (V در طول سنجش دماي محلول نبايد از 50 درجه سلسيوس تجاوز كند . (رجوع شود به يادآوري 1) اين محلول را براي اندازه گيري آلومينيم اكسيد طبق بند 11-2-2 نگهداري كنيد.

تيتانيم دي اكسيد (2TiO) در حضور پراكسيد ايجاد مزاحمت در سنجش آهن (III) اكسيد مي نمايد كه بايد كاملا از بين برود (رجوع شود به يادآوري2) 

يادآوري 1ـ توصيه مي‍شود درصورت امكان بشر داراي محلول را در دستگاه مخصوص اندازه‏گيري دانسيتة نوري بگذاريد و روي طول موج 520 نانومتر تنظيم كنيد. در حين هم زدن محلول، با هم زن مغناطيسي آنرا با محلول 03/0 مول در ليتر EDTA  سنجش نمائيد. در نزديكي تغيير رنگ شناساگر، نموداري از مقادير دانسيته نوري به صورت تابعي از حجم EDTA اضافه شده رسم نمائيد. وحجم EDTA  مصرفي را جهت سنجش از تقاطع خط بيشترين شيب در ناحيه تغيير رنگ و خط تقريبا ثابت دانسيته نوري بعد از تغيير رنگ تعيين نمائيد . 
يادآوري2ـ وجود تيتانيم بر روي سرعت‏سنجش آهن توسط EDTA اثر مي گذارد. كه اين خطا را  مي‍توان با آهسته  كار كردن براي مثال با بورت اتوماتيك، بر طرف نمود و يا مي‏توان به وسيله پوشاندن1 تيتانيم با دو ميلي سولفوريك اسيد (1+1) كه قبل از سنجش به محلول اضافه مي شود، اين مزاحمت را از بين برد. 

محاسبه

مقدار درصد وزني آهن (III) اكسيد را مطابق فرمول زير محاسبه كنيد.
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كه در آن:

1V = حجم محلول 03/0 مولار EDTA   مصرفي براي سنجش آهن 

  f = فاكتور محلول 03/0 مولار EDTA مصرفي 

 m= جرم آزمونه بر حسب گرم 
تعيين مقدار آلومينيم اكسيد

محلول سنجش شده بند 11-2-1 را خنك نمائيد. به آن پنج ميلي ليتر استيك اسيد بيفزائيد سپس قطره قطره محلول آمونيم استات اضافه و pH محلول را به كمك pH متر روي 05/0 ( 05/3 تنظيم كنيد.

حد pH بايد كاملا  رعايت شود و تحت هيچ شرايطي pH محلول از 10/3 بالاتر نرود. بگذاريد محلول به جوش آيد. حال به آن سه قطره محلول كمپلكسونات مس و 10 قطره شناساگر پان اضافه كنيد. ضمن سنجش با محلول 03/0 مولار EDTA محلول بايد به آرامي بجوشد. و سنجش را تا تغيير رنگ از بنفش مايل به صورتي تا زرد كم رنگ به طوري كه رنگ زرد حداقل براي يك دقيقه پايدار بماند ادامه دهيد (2V)

11-2-3محاسبه 

مقدار درصد وزني آلومينيم اكسيد را طبق فرمول زير محاسبه كنيد.
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كه در آن: 

2V= حجم محلول 03/0 مولار EDTA مصرفي براي سنجش 

  f = فاكتور محلول 03/0 مولار ETAD كه طبق بند 11-1-8 تعيين شده 

 m= جرم آزمونه بر حسب گرم

12            كلسيم اكسيد 

12-1           اساس روش 

12-1-1در اين روش منگنز را از محلول زير صافي آمونيم هيدروكسيد جدا نموده سپس كلسيم را به      صورت اگزالات  رسوب داده پس از صاف نمودن ، مجددا رسوب را حل نموده و با پتاسيم  پرمنگنات

) 4KMnO ( سنجش مي نمايند. 
ياد آوري ـ  براي آزمونهاي مرجع يا آزمونهاي با صحت زياد، بايد منگنز را طبق روش بند 12-3-2 جدا نمود. و زماني كه اندازه‍گيري با صحت كمتري لاز م باشد و يا زماني كه مقادير ناچيزي  از اكسيدهاي منگنز وجود داشته باشد روش12-3-2 حذف مي‍شود.
12-1-2         معمولا در سيمانهاي پرتلند، استرانسيم به عنوان يك جزء فرعي با كلسيم به صورت اگزالات رسوب مي‍كند. و متعاقبا سنجش و به صورت كلسيم اكسيد (CaO) محاسبه مي‍شود. در صورتي كه استرانسيم اكسيد (SrO) موجود، شناخته شود. در مواردي نظيركارهاي تحقيقاتي يا جهت مقايسه نتايج بدست آمده با مقادير تعيين شده براي ماده مرجع بايد تصحيح  كلسيم اكسيد در مورد استرانسيم اكسيد انجام شود. اما در مورد سيمان با ويژگيهاي خاص اين تصحيح لازم نمي‍باشد.

 12-2          مواد لازم 

محلول 50 گرم در ليتر آمونيم اگزالات 

محلول استاندارد پتاسيم پرمنگنات (18/0 نرمال)
محلولي از 69/5 گرم در ليتر پتاسيم پرمنگنات تهيه كنيد. حداقل به مدت يك هفته بگذاريد محلول در دماي محيط بماند يا اينكه آنرا جوشانده سپس تا دماي محيط خنك كنيد. محلول شفاف را با لوله زانوداري بدون اينكه رسوب ته ظرف به هم بخورد خارج كنيد. سپس آنرا به وسيله  يك قيف كه حاوي بستري از پشم شيشه است، صاف نمائيد. بايد توجه داشت كه از بستر حاوي تركيبات آلي براي صاف كردن استفاده نشود. محلول را پس از صاف نمودن در يك شيشه قهوه‍يي تيره (ترجيحا شيشه‍اي كه از بيرون سياه شده باشد) نگه‍داري كنيد. محلول را با000 7/0 تا000 8/0 گرم استاندارد اوليه سديم اگزالات (با درصد خلوص معين ) طبق روشي كه همراه سديم اگزالات است ، استاندارد نمائيد.و دمايي كه استاندارد كردن در آن انجام شده را ياداشت كنيد. (رجوع شود به يادآوري)

يادآوري ـ  به علت ناپايداري محلول پتاسيم پرمنگنات توصيه مي‍شود آنرا صاف و هر دو ماه يكبار آنرا استاندارد كنيد.
12-2-2-1        مقدار كلسيم اكسيد معادل يك ميلي‍ليتر محلول پتاسيم پرمنگنات را برحسب گرم مطابق زير محاسبه كنيد:
يك ميلي ليتر پتاسيم پرمنگنات معادل 06701/0 گرم سديم اگزالات خالص است.  
درصد خلوص آن × وزن سديم اگزالات  
KMnO4 نرماليته  =
                               KMnO4  06701/0  × ميلي ليتر محلول 

يك ميلي ليتر پتاسيم پرمنگنات يك نرمال معادل  02804/0  گرم كلسيم اكسيد است . 

  100× 2804 0/0 × نرماليته محلول پرمنگنات پتاسيم 
F =

5/0        

F =  مقدار درصد كلسيم اكسيد معادل ميلي ليتر محلول پتاسيم پرمنگنات براساس نيم‍گرم نمونه سيمان
 12-3        روش اجراي آزمون 

محلول زيرصافي رسوب‍گيري گروه آمونيم هيدرو كسيد (بند 8-2-2) را با هيدروكلريك اسيد
 غليظ تا نقطه پاياني متيل رد خنثي، سپس آنرا اسيدي و شش قطره ديگر هيدروكلريك اسيد اضافه كنيد. 
12-3-2       جدا كردن منگنز  
محلول را تا حجم 100 ميلي‍ليتر تبخير نموده به محلول داغ 40 ميلي‍ليتر آب برم اشباع اضافه كنيد و بلافاصله با آمونيم هيدروكسيد قليائي نمائيد. (معمولا افزودن10 ميلي‍ليتر آمونيم هيدروكسيد غليظ كافي است).  يك تكه كاغذ صافي به اندازه يك سانتي‍متر مربع را به كمك ميله شيشه‍اي از لبه بشر به پايين بفرستيد تا از پاشيدن محلول به بيرون و ته‍نشيني اوليه اكسيدهاي منگنز هيدارته  (MnO) جلوگيري شود. محلول را بيش از پنج دقيقه بجوشانيد و در تمام مراحل از قليايي بودن آن اطيمنان حاصل كنيد. بگذاريد رسوب ته‍نشين شود. سپس آنرا با كاغذ صافي بافت متوسط صاف و با آب داغ شستشو دهيد. در صورتيكه رسوب بلافاصله ظاهر نشود بگذاريد يك ساعت بماند سپس آنرا صاف نموده و در صورت رسوب، منگنز دي اكسيد، آنرا بيرون بريزيد. محلول زير صافي را با هيدروكلريك اسيد با استفاده از كاغذ ليتموس به عنوان شناساگر، اسيدي كنيد. سپس آنرا جوشانده تا برم كاملا خارج شود. 

يادآوري ـ  مي‍توان از كاغذ نشاسته‍اي يديد پتاسيم براي نشان دادن تبخير كامل برم استفاده نمود. نوار كاغذي را در معرض بخار محلول جوش قرار داده، كاغذ بايد بي رنگ بماند. در صورتي كه آبي شود نشان دهنده حضور برم است.
12-3-3    پنج ميلي‍ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه و آنرا تا 200 ميلي‍ليتر رقيق نمائيد. سپس به آن چند قطره شناساگر متيل‍رد و 30 ميلي‍ليتر محلول گرم آمونيم اگزالات 50 گرم در ليتر اضافه (رجوع شود يه يادآوري 1 ) و آنرا تا 80- 70 درجه سلسيوس گرم كنيد. يه آن قطره قطره آمونيم هيدرو كسيد (1+1) اضافه و گهگاه هم بزنيد تا رنگ از قرمز به زرد تغيير نمايد. (رجوع شود به ياد آوري 2) سپس بدون آنكه محلول ر ا گرم كنيد بگذاريد حداكثر  5(60 دقيقه بماند و آنرا در 30 دقيقه اول گاهگاهي هم بزنيد. 

ياد آوري 1ـ در صورتي كه محلول آمونيم اگزالات شفاف نباشد بايد قبل از استفاده صاف شود. 

يادآوري 2ـ خنثي نمودن بايد به آرامي صورت گيرد زيرا ممكن است رسوب كلسيم اگزالات از كاغذ صافي عبور كند. زماني كه تعدادي اندازه گيري با هم انجام مي شود. روش زير مي‍تواند به آهسته خنثي شدن كمك كند. ضمن همزدن دو يا سه قطره آمونيم هيدروكسيد به بشر اوليه سپس به بشر دوم و ساير بشرها اضافه نمائيد. مجددا به بشر اوليه برگشته و به ترتيب دو يا سه قطره ديگر اضافه  تا اينكه رنگ شناساگر در هر يك از بشرها تعيير نمايد. 
12-3-4    رسوب را با كاغذ صافي ريز صاف كنيد و  8 تا 10 مرتبه با آب داغ بشوئيد. كل آبي كه براي شستشوي بشر استفاده مي شود. نبايد بيش  از 75  ميلي‍ليتر باشد. ضمن شستشو آب بايد به آرامي توسط آب‍فشان به دور تا دور كاغذ صافي ريخته تا رسوب به پايين شسته شود. سپس آب را به آرامي به اطراف مركز صافي ريخته تا رسوب كاملا هم زده و شسته شود. محلول زير صافي را براي تعيين منيزيم اكسيد، با هيدروكلريك اسيد، اسيدي كنيد. 

12-3-5      بشر اوليه را زير قيف محتوي رسوب گذاشته ، مركز كاغذ صافي را با ميله همزن سوراخ و همزن را درون بشر بگذاريد. رسوب را با استفاده از آب داغ به داخل بشر منتقل، و حدود 10 قطره سولفوريك اسيد (1+1) اطراف لبه بالايي كاغذ صافي بريزيد. سپس كاغذ صافي را بيش از پنج بار با آب داغ بشوئيد. تا حجم200 ميلي‍ليتر رقيق كنيد آنگاه 10 ميلي‍ليتر سولفوريك اسيد (1+1) اضافه و تا زير نقطه جوش گرم كنيد. بلافاصله آنرا با محلول پرمنگنات  18/0 نرمال (رجوع شود به يادآوري) سنجش نمائيد. سنجش را به آرامي انجام دهيد تا رنگ صورتي حداقل 10 ثانيه پايدار بماند. كاغذ صافي محتوي رسوب اوليه را داخل بشر بياندازيد و آنرا خيس كنيد در صورتي كه رنگ صورتي از بين برود به سنجش ادامه دهيد تا رنگ صورتي حداقل 10 ثانيه پايدار بماند. 
يادآوري ـ  دماي محلول پرمنگنات 18/0 نرمال هنگام استفاده نبايد بيش از 5/5  درجة سلسيوس نسبت به دماي استاندارد كردن آن تغيير كند. تفاوت بيشتر منجر به خطاي جدي در تعيين مقدار درصد وزني كلسيم اكسيد ميشود. 

12-3-6     نمونه شاهد 

شاهدي را با استفاده از همه مواد (رجوع شود به ياد آوري) و به همان مقدار كه به نمونه اصلي 
اضافه ميشود و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي، تهيه و آزمايش كنيد. نتايج بدست آمده را بر اساس آن تصحيح كنيد. 

ياد آوري ـ  در صورتي كه مقدار كلسيم اگزالات خيلي كم باشد. شروع اكسايش آن با پرمنگنات به آهستگي صورت مي‍گيرد. لذا  قبل از  سنجش به منظور تسريع واكنش مقدار كمي منگنز(II) سولفات (4(MnSO به محلول اضافه كنيد. 

12-4         محاسبه 

12-4-1      مقدار درصد وزني كلسيم اكسيد را با تقريب 1/0با استفاده از رابطة زير محاسبه كنيد.
E(V-B) = مقدار درصد وزني كلسيم اكسيد

كه در آن : 

  E = مقدار درصد كلسيم اكسيد معادل ميلي‍ليتر محلول پتاسيم پرمنگنات براساس نيم گرم نمونه 
 V  = حجم محلول پتاسيم پرمنگنات مصرف شده براي نمونه برحسب ميلي ليتر 

 B  = حجم محلول پتاسيم پرمنگنات مصرف شده براي شاهد برحسب ميلي ليتر 

12-4-2         در صورت لزوم مقدار درصد وزني كلسيم اكسيد به استرانسيم اكسيد به صورت زير تصحيح شود. 
مقدار درصد وزني SrO  54/0 - مقدار درصد وزني CaOi= مقدار درصد وزنيCaOc  
  كه در آن : 
CaOc  = كلسيم اكسيد تصحييح شده نسبت به استرانسيم اكسيد ( SrO) 
CaOi = مقدار كلسيم اكسيد اوليه كه طبق بند 12-4-1 تعيين شده است. 
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13           منيزيم  اكسيد 
13-1          اساس روش 
در اين روش منيزيم به صورت منيزيم آمونيم فسفات از محلول زير صافي بعد از جدا كردن كلسيم رسوب مي‍نمايد. سپس رسوب را سوزانده و به صورت منيزيم پيرو فسفات )7O2P2Mg) در آورده توزين نموده و سپس منيزيم اكسيد معادل محاسبه مي شود. 
13-2         مواد لازم 
دي آمونيم هيدروژن فسفات100 گرم در ليتر  ]4HPO2(4[(NH
13-3        روش اجراي آزمون 

محلول زير صافي بدست آمده از تعيين كلسيم اكسيد (بند 12-3-4) را با هيدروكلريك اسيد، اسيدي و تا حجم  250 ميلي‍ليتر بجوشانيد. محلول را تا دماي محيط خنك كنيد.10 ميلي‍ليتر آمونيم فسفات دي بازيك(100 گرم در ليتر) و 30 ميلي‍ليتر محلول آمونيم هيدروكسيد اضافه كنيد. در طي افزودن محلول آمونيم هيدروكسيد و10  تا  15 دقيقه بعد از آن، محلول را بشدت هم بزنيد. بگذاريد حداقل 8  ساعت در دماي محيط بماند وسپس صاف كنيد. رسوب را پنج تا شش بار با آمونيم هيدروكسيد (20+1) بشوئيد. بعد آنرا در يك بوته پلاتيني يا چيني وزن شده ابتدابه آرامي بسوزانيد تا كاغذ صافي سياه شود. سپس آنرا (رجوع شود به يادآوري) به مدت 30 تا 45 دقيقه  در كوره در دماي 1100 درجة سلسيوس گذاشته ، به صورت رسوب منيزيم پيروفسفات)7O2P2(Mg  توزين كنيد.
يادآوري ـ براي جلوگيري از احياء رسوب فسفات توسط كربن در دماي بالا،  بايد سوزاندن روي شعله را با احتياط انجام داد. اگر رسوب به سرعت سوزانده شود امكان نسوختن كامل كاغذ صافي وجود دارد.
13-3-2       نمونه شاهد 

شاهدي را با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه، و آزمايش كنيد. نتايج بدست آمده را براساس آن تصحيح كنيد. 

13-4           محاسبه 

مقدار درصد وزني منيزيم اكسيد را با تقريب يكدهم مطابق رابطه زير محاسبه كنيد. 

40/72 ×  W= درصد وزني منيزيم اكسيد (MgO)
كه در آن:
 W=  مقدار منيزيم پيرو فسفات بر حسب گرم   

40/72 = نسبت جرم مولكولي، دو مولكول منيزيم اكسيد MgO)2( به يك مولكول منيزيم پيروفسفات (7O2P2(Mg كه برابر362/0است ، سپس تقسيم اين عدد به وزن نمونه استفاده شده  (نيم گرم آزمونه) و ضرب نتيجه حاصل درصد 
14   تعيين كلسيم اكسيد و منيزيم اكسيد به روش كمپلكسو متري با EDTA
14-1          مواد لازم 

    محلول پتاسيم هيدروكسيد 100 گرم در ليتر 
   محلول 03/0 مولار EDTA (طبق بند 11-1-10) 

 محلول تامپون آمونيم كلريد 
هفت گرم آمونيم كلريد را در 570 ميلي‍ليتر آمونياك غليظ حل و به حجم يك ليتر برسانيد. 

    شناساگر كالكن (رجوع شود به بند 11-1-8 ) 
 شناساگر اريو كرم بلاكT1
مقدار يك گرم از اريوكرم بلاك T را با 100 گرم سديم كلريد مخلوط كرده و خوب بسائيد و در شيشة در سمباده‍اي تيره رنگ بريزيد.
 14-2          روش اجراي آزمون 

14-2-1        تعيين مقدار كلسيم اكسيد 

محلول زير صافي حاصل از بند 8-2-2 را در بالون ژوژه 500 ميلي‍ليتري جمع‍آوري كنيد. پس از خنك شدن محتوي بالون ژوژه را با آب مقطر به حجم برسانيد آنگاه به وسيله پي‍پت ژوژه 50 ميلي‍ليتر از اين محلول را برداريد و داخل ارلن ماير  250ميلي‍ليتري بريزيد . سپس محلول را با آب مقطر، تقريبا تا 100 ميلي‍ليتر رقيق كنيد و به آن 5 تا 6  قطره شناساگر كالكن بيفزاييد. كم‍كم از محلول پتاسيم هيدروكسيد به آن اضافه كنيد تا رنگ محلو ل صورتي شود حدود 5  ميلي‍ليتر ديگر اضافه كنيد تا pH محلول حداقل برابر 12 شود. در حالي كه محلول را مرتب به هم بزنيد با EDTA  آنرا سنجش نمائيد تا رنگ محلول از قرمز به آبي پاك تغيير يابد. حجم محلول EDTA  مصرفي را 1V فرض كنيد. 

14-2-2            تعيين مقدار  منيزيم اكسيد 

به وسيله پي‍پت ژوژه 50 ميلي‍ليتر از محلول داخل بالون ژوژه را برداريد. و در يك ارلن 250 ميلي‍ليتري بريزيد،  سپس آنر ا با آب مقطر تا حجم تقريبي 100 ميلي‍ليتر رقيق كنيد. اكنون با نوك اسپاتول اندكي شناساگر اريوكرم بلاك T  به آن اضافه و حدود پنج ميلي ليتر تامپون آمونياكي نيز بيفزاييد تا pH محلول برابر 10 شود. سپس در حاليكه محلول را به طور مرتب به هم مي زنيد با EDTA سنجش تا رنگ محلول از قرمز به آبي پاك تغييير يابد. حجم محلول EDTA مصرفي را 1V  فرض كنيد.
14-3        محاسبه 

مقدار درصد ورني اكسيدهاي كلسيم و منيزيم را مطابق رابطه زير محاسبه كنيد.
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كه در آن : 
F =  فاكتور محلول  EDTA مصرفي 

1V= حجم محلول EDTA مصرفي براي اندازه گيري كلسيم بر حسب ميلي ليتر 

2V = حجم محلول EDTA مصرفي براي اندازه گيري مجموع كلسيم و منيزيم بر حسب ميلي ليتر

 W= جرم آزمونه بر جسب گرم 

15          گوگود تري اكسيد 

15-1          اساس روش 

در اين روش سولفات از محلول اسيدي سيمان توسط باريم كلريد به صورت باريم سولفات رسوب داده مي شود. رسوب حاصل سوزانده، پس از رسيدن به وزن ثابت توزين و گوگرد تري اكسيد معادل محاسبه مي شود. 

15-2         روش اجراي آزمون 

15-2-1            به يك گرم نمونه 25 ميلي‍ليتر آب خنك اضافه و ضمن اينكه محلول خوب هم زده ميشود 5  ميلي‍ليتر هيدروكلريك اسيد (رجوع شود به يادآوري 1) به آن اضافه كنيد. براي اطمينان از انحلال كامل سيمان مي‍توان در صورت لزوم محلول را گرم كرده ومواد را با انتهاي ميله شيشه‍اي  خرد كرد. ( رجوع شود به ياد آوري 2) محلول را تا 50 ميلي‍ليتر رقيق كنيد و مدت 15 دقيقه روي حمام زير نقطه جوش قرار دهيد. سپس آنرا با كاغذ صافي بافت متوسط صاف و رسوب را كاملا با آب داغ شستشو دهيد. محلول زير صافي را تا 250 ميلي‍ليتر رقيق و تا نقطه جوش گرم كنيد. به آرامي و قطره قطره 10 ميلي‍ليتر باريم كلريد داغ 100 گرم در ليتر به آن اضافه و به جوشاندن ادامه دهيد تا رسوب به خوبي تشكيل شود. سپس محلول را به مدت 12 تا  24  ساعت در دماي زير نقطة جوش (رجوع شود به ياد آوري 3) قرار دهيد. حجم محلول را بين 225 تا 260 ميلي‍ليتر نگه داريد و در صورت لزوم براي اين منظور آب اضافه كنيد. سپس رسوب را با كاغذ صافي بافت ريز صاف و كاملا با آب داغ شستشو دهيد. كاغذ صافي محتوي رسوب را به يك بوته پلاتيني وزن شده منتقل و به آرامي بدون آنكه كاغذ شعله ور شود آنرا بسوزانيد. آنرا در دماي 800 تا 900 درجه سلسيوس سوزانده سپس در دسيكاتور خنك و توزين كنيد.
ياد آوري1 ـ  مي‍توان از محلول اسيدي حاصل از تعيين باقي ماندة نامحلول بند 6-3-1  براي تعيين گوگرد تري اكسيد به جاي نمونة مجزا استفاده نمود.

يادآوري 2ـ  ممكن است باقي مانده قهوه‍اي رنگ حاصل از تركيبات منگنز در نظر گرفته نشود.
ياد آوري 3 ـ در صورتي كه آزمون سريع مورد نظر باشد. زمان 12  تا  24  ساعت، ممكن است به سه ساعت تقليل يابد. با وجود اين سيمان فقط زماني در رابطه با ويژگيهاي الزامي مردود مي‍شود كه  نتايج براساس زمان 12  تا 24 ساعت بدست آمده باشند. 

15-2-2          نمونه شاهد 

شاهدي را با استفاده از همه مواد و به همان مقدار كه به نمونه اصلي اضافه مي شود. و به همان روش بدون اضافه كردن نمونه اصلي تهيه و آزمايش كنيد و نتايج بدست آمده را براساس آن تصحيح كنيد . 

15-2-3        محاسبه 

درصد وزني گوگرد تري اكسيد را تا يكصدم تقريب مطابق رابطه زير محاسبه كنيد: 
32/34 × W = مقدار درصد وزني گوگرد تري اكسيد )3(SO
كه در آن: 

W =  مقدار باريم سولفات بر حسب گرم 

32/34 = نسبت وزن مولكولي گوگرد تري اكسيد به باريم سولفات  (3432/0) ضربدر صد 
16           افت وزني در اثر حرارت 

16-1          سيمان پرتلند 

16-1-1          اساس روش 

در اين روش نمونه سيمان در كوره‍اي با دماي مشخص حرارت داده مي‍شود. افت وزني بدست آمده، بيانگر كل رطوبت و كربن دي اكسيد موجود در سيمان مي باشد. اين روش براي تعيين افت وزني سيمانهاي پرتلند سرباره‍اي1 و سيمانهاي سرباره‍اي2 مناسب نمي‍باشد. براي چنين سيمانهايي بايد طبق بند 16-2-1 الي 16-2-3  عمل نمود. 
16-1-2         روش اجراي آزمون 

يك گرم نمونه را در يك بوتة پلاتيني ريخته در پوش آنرا گذاشته و ابتدا حداقل به مدت 15 و سپس حداقل به مدت پنج دقيقه ديگر در درون كوره با دماي 25 ( 975 درجه سلسيوس بگذاريد تا به وزن ثابت برسد. 
محاسبه 

مقدار درصد وزني، افت وزني را با تقريب يكدهم با ضرب كردن افت وزني بر حسب گرم در 100 محاسبه كنيد.

16-2          سيمان پرتلند سرباره‍اي و سيمان سرباره‍اي

16-2-1         اساس روش 

از آنجايي كه افت وزني را بيانگر رطوبت و كربن دي اكسيد موجود در نمونه مي‍دانند در اين روش تصحيحي براي وزن بدست آمده در نتيجه اكسايش سولفيدها كه معمولا در سيمانهاي سرباره‍اي و پرتلند سرباره‍اي وجود دارند آمده است كه اين تصحيح از طريق تعيين مقدار افزايش گوگرد تري اكسيد موجود با حرارت دادن و رساندن به وزن ثابت انجام مي شود.

روش اجراي آزمون 

16- 2-2- 1        يك گرم سيمان را در يك بوته پلاتيني بريزيد و به مدت 15 دقيقه در كوره در دماي          25 ( 975 درجة سلسيوس بگذاريد. سپس بدون آنكه از نظر ثابت شدن آنرا كنترل نمايد. در يك دسيكاتور خنك كرده، توزين كنيد. به دقت آنرا به بشر 400 ميلي‍ليتري منتقل و كلوخه‍هاي سيمان را با ميله شيشه‍اي خرد نمائيد.

16-2-2-2      مقدار گوگرد تري‍اكسيد )3(SO را طبق روش داده شده در بند 15-1-1 تا 15-1-3 (رجوع شود به يادآوري) تعيين كنيد و يكبار هم مقدار گوگرد تري اكسيد همان مقدار سيمان كه حرارت 

نديده باشد را طبق اين روش تعيين كنيد.

يادآوري ـ  مقدار اسيدي كه براي حل نمونه استفاده مي‍شود را مي‍توان ابتدا در بوته پلاتيني گرم  نمود تا مواد چسبيده را حل نمايد.

محاسبه 

درصد افت وزني كه ضمن حرارت دادن بدست آمده را محاسبه كنيد و 8/0 برابر تفاوت بين درصد گوگرد تري اكسيد در نمونه حرارت داده شده و سيمان اوليه ( رجوع شود به يادآوري) را اضافه كنيد، درصد تصحيح شده را به عنوان افت وزني در اثر سرخ شدن گزارش نمائيد.

يادآوري ـ  اگر افزايش وزن ضمن حرارت دادن حاصل شود اين مقدار بايد از تصحيح براي گوگرد تري اكسيد كم شود.
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1- S.R.M


1- analytical grade


1-Direct - reading balances 


1- Muffle


1- Hot plate


2-Turbidimetry


1- Oven


1- dehydration


1- granulated tin


1-Calibrated 


1- C2H14‌N2O7S.3H2O


1- C8H8‌N6O6


2- PAN (C15H11N30)


1- mask


1- C2OH12N3NaO7S 


1- Portland Blast - Furnace Slag Cement


2- Slag cement  
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