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	سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ اندازه گيري گوگرد به صورت سولفيد


	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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پيشگفتار

استاندارد» سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميائي ـ اندازه‏گيري گوگرد بصورت سولفيد«  نخستين بار در سال 1355 تهيه شد. اين استاندارد بر اساس پيشنهادهاي رسيده، بررسي و با تائيد كميسيونهاي مربوطه 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 اين استاندارد به استناد بند يك‌ ماده‌ 3 قانون‌ اصلاح‌ قوانين‌ و مقررات‌ مؤسسه‌ استاندارد و تحقيقات‌ صنعتي‌ ايران‌ مصوب‌ بهمن‌ ماه‌ 1371 به‌ عنوان‌ استاندارد ملي‌ ايران‌ منتشر مي‌شود.

براي‌ حفظ‌ همگامي و هماهنگي  با تحولات‌ و پيشرفتهاي‌ ملي‌ و جهاني‌ در زمينه‌ صنايع‌ و علوم‌ و خدمات‌، استانداردهاي‌ ملي‌ ايران‌ در مواقع‌ لزوم‌ تجديدنظر خواهد شد و هرگونه‌ پيشنهادي‌ كه‌ براي‌ اصلاح‌ و تكميل‌ اين‌ استاندارد 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 استاندارد سعي‌ شده‌ است‌ كه‌ ضمن‌ توجه‌ به‌ شرايط‌ موجود و نيازهاي‌ جامعه‌ در حد امكان‌ بين‌ اين‌ استاندارد و استانداردهاي‌ بين‌المللي‌ و استاندارد ملي‌ كشورهاي‌ صنعتي‌ و پيشرفته‌ هماهنگي  ايجاد شود.

منابع‌ و مآخذي‌ كه‌ براي‌ تهيه‌ اين‌ استاندارد به‌ كار رفته‌ به‌ شرح‌ زير است‌ :
1- استاندارد ملي ايران 1694 : سال 1355 تجزيه شيميايي سيمان ـ اندازه گيري گوگرد به صورت سولفور 

2-ASTM C114-2000 Standard Test Methods for Chemical Analysis of Hydraulic Cement

3- JIS R5202 – 1989 – Method for Chemical Analysis of Portland Cement

سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميائي ـ اندازه‏گيري گوگرد بصورت سولفيد

1 هدف و دامنه كاربرد

هدف از تدوين اين استاندارد تعيين روش اندازه‏گيري گوگرد موجود در سيمانهاي هيدروليكي به صورت سولفيد است.

2
مراجع 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 استاندارد محسوب‌ مي‌شود. در مورد مراجع‌ داراي‌ تاريخ‌ چاپ‌ و/ يا تجديدنظر، اصلاحيه‌ها و تجديدنظرهاي‌ بعدي‌ اين‌ مدارك‌ مورد نظر نيست‌. معهذا بهتر است‌ كاربران‌ ذينفع‌ اين‌ استاندارد امكان‌ كاربرد آخرين‌ اصلاحيه‌ها و تجديدنظرهاي‌ مدارك‌ الزامي‌ زير را مورد بررسي‌ قرار دهند. در مورد مراجع‌ بدون‌ تاريخ‌ چاپ‌ و/ يا تجديدنظر، آخرين‌ چاپ‌ و/ يا تجديدنظر آن‌ مدارك‌ الزامي‌ ارجاع‌ داده‌ شده‌ مورد نظر است‌.

استفاده‌ از مراجع‌ زير براي‌ كاربرد اين‌ استاندارد الزامي‌ است‌ :
2-1
استاندارد ملي ايران 3517 : سال 1373 استاندارد ويژگيهاي سيمانهاي سرباره‏اي
2-2 استاندارد ملي ايران 389 : سال 1378 ويژگيهاي سيمان پرتلند
2-3
استاندارد ملي ايران 3432 : سال 1380  سيمان پرتلند پوزولاني ـ ويژگيها

2-4
استاندارد ملي ايران 1728 : سال 1381  آب مورد مصرف در آزمايشگاه تجزيه ـ ويژگيها و روشهاي آزمون
2-5
استاندارد ملي ايران 1692 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ  اندازه گيري عناصر اصلي 

2-6
استاندارد ملي ايران 1742 : سال ……. ويژگيهاي كاغذ صافي جهت مصارف شيميائي

3
تعداد آزمونها و محدودة تغييرات مجاز

نتايج آزمونهاي دوتايي در روزهاي مختلف بايد با محدودة تغييرات مجاز داده شده در جدول 1 مطابقت داشته باشد. در غير اينصورت آزمون بايد تا زماني كه دو يا سه نتيجه با محدودة تغييرات مجاز داده شده در جدول 1 مطابقت داشته باشد، تكرار شود و ميانگين اعداد بدست آمده به عنوان مقدار صحيح پذيرفته شود. 
براي كسب اطلاعات بيشتر به بند 4 استاندارد ملي ايران 1692 : سال 1382 رجوع شود.

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

	ستون 2
	ستون 1

	بيشينه تفاوت بين نتايج دوتايي
	تركيب 

	01/0
	 سولفيد                           2-S         


4 كليات

كليات روش آزمون بايد مطابق بند 5 استاندارد ملي ايران 1692 : سال 1382 باشد.

در كليه موارد بايد از آب مقطر آزمايشگاهي بند 2ـ4 و مواد شيميائي با درجه خلوص تجزيه‏اي استفاده شود. 
5
سولفيد (روش آزمون مرجع)

5-1
اساس روش

در اين روش سولفيد موجود در نمونة سيمان به وسيله يك اسيد قوي و يك كاهنده، تجزيه و تبديل به هيدروژن سولفيدS)2(H مي شود. هيدروژن سولفيد تشكيل شده به وسيله جريان هوا وارد محلول آمونياكي روي سولفات) 4(ZnSO يا كادميوم كلريد) 2(CdCl گرديده، توليد رسوب روي يا كادميم سولفيد مي‏نمايد‏.آنگاه با محلول استاندارد پتاسيم يدات) 3 (KIO سنجيده مي‏شود. فرض شده است كه سولفيتها، تيوسولفاتها و ساير تركيبات حد واسط بين سولفيدها و سولفاتها موجود نباشند. اگر چنين تركيباتي حضور داشته باشند، باعث اشتباه در اندازه‏گيري مي‏شوند.

5-2
مواد لازم

5-2-1-1
محلول كادميم كلريد آمونياكي ـ  15 گرم كادميم كلريدO) 2H 2. 2(CdCl را در 150 ميلي ليتر آب مقطر و 350 ميلي ليتر آمونيوم هيدروكسيدOH)4(NH با چگالي نسبي 9/0 گرم بر سانتيمتر مكعب حل كنيد. بگذاريد محلول، حداقل به مدت 24 ساعت بماند. سپس آنرا صاف كنيد.

5-2-2
محلول روي سولفات آمونياكي ـ 50 گرم روي سولفاتO) 2 H 7. 4(ZnSO را در 150 ميلي ليتر آب و 350 ميلي ليتر آمونيوم هيدروكسيد حل كنيد. محلول را بگذاريد حداقل به مدت 24 ساعت بماند. سپس آنرا صاف كنيد.

5-2-3
محلول استاندارد 03/0 نرمال 
[image: image5.wmf])
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 پتاسيم يدات – محلولي از پتاسيم يدات     )3(KIO و پتاسيم يديد (KI) را مطابق زير تهيه كنيد:

پتاسيم يدات را در دماي 180 درجه سلسيوس تا رسيدن به وزن ثابت خشك كنيد. 0701/1 گرم پتاسيم يدات و حدود 12 گرم پتاسيم يديد را وزن كنيد. پس از انحلال كامل آنها در مقدار كمي آب، آنرا در يك بالون ژوژه يك ليتري به حجم برسانيد. اين محلول، استاندارد اوليه است و نياز به استاندارد كردن ندارد (رجوع شود به يادآوري). يك ميلي ليتر از اين محلول معادل 4809/0 ميلي گرم گوگرد است.

يادآوري ـ اين محلول بسيار پايدار است اما ممكن است به مرور زمان نرماليته آن تغيير كند. هرگاه از زمان تهيه اين محلول بيش از يك سال گذشته باشد بايد آنرا بيرون ريخته و يا اينكه نرماليته آنرا با استاندارد كردن (توسط سديم تيوسولفات استاندارد1/0 نرمال ) كنترل نمود.


5-2-4
محلول قلع (II) كلريد ـ 10 گرم قلع II  كلريدO) 2H 2.2(SnCl را در يك بالون كوچك بريزيد. به آن حدود 7 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد (1+1) اضافه كنيد. محلول را به آرامي گرم كنيد تا نمك حل شود. محلول را خنك كرده به آن 95 ميلي‏ليتر آب اضافه كنيد. محلول بايد به علت تمايل نمك به هيدروليز شدن به هنگام مصرف، تهيه شود.

5-2-5
محلول نشاسته ـ  سوسپانسيون خنك يك گرم نشاسته محلول در 5 ميلي‏ليتر آب را به 100 ميلي‏ليتر آب جوش اضافه كنيد. سپس آنرا خنك كنيد. به آن محلول خنك يك گرم سديم هيدروكسيد (NaOH) در 10 ميلي‏ليتر آب اضافه كنيد، سپس حدود سه گرم پتاسيم يديد (KI) اضافه و كاملا مخلوط نماييد.   

5-3 وسايل لازم 

5-3-1      بالون مخصوص توليد گاز ـ يك بالون 500 ميلي‏ليتري خشك را به وسيله يك درپوش لاستيكي دو سوراخه به يك قيف جدا كننده با دنبالة بلند و يك حباب ارتباطي
 كوچك مطابق قسمت 4 از شكل 1 وصل كنيد. دنبالة قيف جدا كننده را كج كنيد به طوري كه با حباب ارتباطي برخورد نكند. دنبالة‌ قيف را طوري تنظيم كنيد كه انتهاي آن نزديك به ته بالون قرار گيرد. قسمت بيروني قيف را به منبع هواي فشرده وصل كنيد. حباب را به يك لولة شيشه‏اي L شكل و لولة شيشه‏اي مستقيم كه طول آن حدود 200 ميلي‏متر است، وصل كنيد (رجوع شود به شكل 1). لولة شيشه‏اي مستقيم را به حالت ايستاده در بشر 400 ميلي‏ليتري قرار دهيد. يك بطري سه دهانه با يك لوله شيشه‏اي بلند نصب شده در دهانة وسط كه بين منبع هواي فشرده و قيف جدا كننده قرار       مي گيرد، وسيله مناسبي براي تنظيم جريان هوا است. درپوش لاستيكي كه در دستگاه استفاده       مي شود بايد از مواد اوليه خالص و گوگرد آن ناچيز باشد (پلي وينيل كلريد يا سيليكون) و نيز بايد با هيدروكلريك اسيد گرم تميز شود. 
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1ـ بطري شستشوي هوا 

4- حباب ارتباطي



2ـ قيف جدا كننده 

5- بشر بلند 500 ميلي متري

3ـ بالون 500 ميلي‏ليتري براي توليد گاز

6- اجاق برقي
شكل 1 – دستگاه مورد استفاده در اندازه گيري سولفيدها
5-4 روش اجراي آزمون

5-4-1
15 ميلي‏ليتر محلول روي سولفات يا كادميم كلريد آمونياكي (رجوع شود به يادآوري 1) و 285 ميلي‏ليتر آب را در يك بشر بريزيد. پنج گرم نمونه (رجوع شود به يادآوري 2) و 10 ميلي‏ليتر آب را در بالون ريخته و آنرا به آرامي تكان دهيد تا سيمان به طور كامل مرطوب و پخش شود. بالون را به قيف و حباب وصل كنيد. به وسيله قيف 25 ميلي‏ليتر محلول قلع(II )كلريد افزوده و بالون را تكان دهيد. افزودن آب و قلع(II) كلريد بايد به سرعت انجام شود تا مانع سفت شدن سيمان شود. سپس 100 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد (3+1) با قيف اضافه و بالون را، تكان دهيد. ضمن هم زدن در قيف را بسته نگهداريد. لوله خروجي را در محلول كادميم كلريد يا روي سولفات آمونياكي قرار دهيد. قيف را به منبع هواي فشرده وصل كنيد. شير قيف را باز كنيد و بگذاريد جريان آرامي برقرار شود. بالون و محتوياتش را به آرامي گرم كنيد تا به جوش آيد. بگذاريد به مدت پنج يا شش دقيقه به آرامي بجوشد. حرارت را قطع كنيد و عبور هوا را به مدت سه يا چهار دقيقه ديگر ادامه دهيد. لولة خروجي (قسمت 200 ميلي‏متري) را جدا كنيد و بگذاريد در محلول به عنوان يك همزن بماند. محلول را تا 20الي30 درجة سلسيوس خنك كنيد(رجوع شود به يادآوري 3). به آن 2 ميلي‏ليتر محلول نشاسته و 40 ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد (1+1) اضافه كنيد و آنرا فوراً با محلول 03/0 نرمال پتاسيم يدات تا ظهور رنگ آبي پايدار سنجش نماييد.( رجوع شود به يادآوري 4)
يادآوري 1-
معمولاً محلول روي سولفات نسبت به محلول كادميم كلريد ترجيح داده مي شود زيرا روي سولفات نسبت به كادميم كلريد در هيدروكسيل آمين(NH2OH) محلول تر است. محلول كادميم كلريد مي‏تواند زماني استفاده شود كه احتمال حضور مقادير ناچيزي از سولفيد باشد، به طوري كه كادميم سولفيد زرد رنگ (CdS) تعيين آن مقادير ناچيز را تسهيل مي‏كند.

يادآوري 2-
اگر مقدار گوگرد بيش از 20/0 درصد يا 25/0 درصد باشد. بايد مقداركمتري از نمونه برداشته شود به طوري كه  مقدار پتاسيم يدات مصرفي هنگام سنجش بيش از 25 ميلي‏ليتر نشود. 

يادآوري 3- از آنجايي كه نقطه پاياني در محلول گرم مشخص نيست خنك كردن مهم است. 

يادآوري 4- در صورتي كه مقدار گوگرد قابل توجه باشد. ولي حدود آن از قبل مشخص نباشد. ممكن است در نتيجه از دست دادن بخشي از سولفيد هيدروژن ضمن سنجش آرام، مقدار بدست آمده كمتر از مقدار واقعي باشد. در چنين مواردي تعيين مقدار آن بايد با انجام سنجش سريعتر تكرار شود.  
5-4-2 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 آزمون كنيد. حجم محلول پتاسيم يدات لازم براي پايداري نقطه پاياني را مانند آنچه در بند 5-4-1 بيان شده يادداشت كنيد.

5-5 محاسبه

درصد سولفيد( رجوع شود به بند 5-1 ) را مطابق زير محاسبه كنيد:

20×(V-B)‏E=% سولفيد

 كه در آن :  

E = مقدار سولفيد معادل محلول پتاسيم يدات بر حسب گرم بر ميلي‏ليتر 

V = مقدار محلول پتاسيم  يدات مصرفي براي نمونه بر حسب ميلي‏ليتر

B = مقدار محلول پتاسيم يدات مصرفي توسط شاهد بر حسب ميلي‏ليتر

20 = عدد 100 تقسيم بر وزن نمونه مصرف شده (پنج گرم) 
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