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	سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي تعيين سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد 


	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 تعيين سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد« نخستين بار در سال 1355 تهيه شد. اين استاندارد بر اساس پيشنهادهاي رسيده، بررسي و با تائيد كميسيونهاي مربوط براي اولين بار مورد تجديدنظر قرار گرفت و در هفتادمين جلسه كميته ملي استاندارد ساختمان و مصالح و فراوردهاي ساختماني مورخ 26/3/1381 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 1695 : سال 1355 تجزيه شيميايي سيمان ـ تعيين اكسيد سديم وپتاسيم 

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


        سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميائي – تعيين سديم اكسيد      و پتاسيم اكسيد

1 هدف 

هدف از تدوين اين استاندارد تعيين روشهاي  اندازه‏گيري سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد در سيمانهاي هيدروليكي است.

2
دامنة كاربرد

اين استاندارد شامل روشهايي براي اندازه‏گيري قليائيهاي محلول در آب، در سيمانهاي هيدروليكي است.

3
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 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 :

ا3-1
 استاندارد ملي ايران 389 : سال 1378 ويژگيهاي سيمان پرتلند
3-2
استاندارد ملي ايران 3432 : سال 1380 سيمان پرتلند پوزولاني ـ ويژگيها
3-3
استاندارد ملي ايران 1728 : سال 1381 آب مورد مصرف در آزمايشگاه تجزيه ـ ويژگيها و روشهاي آزمون
3-4
استاندارد ملي ايران 1692 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ  اندازه گيري عناصر اصلي 

3-5
استاندارد ملي ايران 1742 : سال ……...  ويژگيهاي كاغذ صافي جهت مصارف شيميائي

4 تعداد آزمونها و محدوده تغييرات مجاز

نتايج آزمونهاي دوتايي در روزهاي مختلف بايد با محدودة تغييرات مجاز داده شده در جدول يك مطابقت داشته باشد. در غير اينصورت آزمون بايد تا زماني كه دو يا 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. زماني كه يك استاندارد دقيق پذيرفته شده براي مواد تشكيل دهنده وجود داشته باشد (نمونه مرجع استاندارد شيميايي سيمان پرتلند ) 1، آزمون بر روي اين مواد نيز مطابق آنچه در بالا گفته شد صورت مي‏گيرد. ميانگين نتايج بدست آمده براي هر تركيب بايد مطابق ستون سوم از جدول يك باشد. 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 آزمون1

	ستون 3
	ستون2
	ستون 1

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

	05/0 
	03/0
	سديم اكسيد            O2 Na

	05/0 
	03/0
	پتاسيم اكسيد            O2K

	(6)
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	قليايي‏محلول در آب 5 ALKsol‏

	1 ـ در مواردي نظير شرح روشهاي آزمون سريع كه به هفت عدد سيمان استاندارد مرجع نياز است، كمينه شش نمونه از اين هفت نمونه بايد مطابق حدود داده شده باشند. هفتمين نمونه نيز نبايد با بيش از دو برابر مقدار حدود داده شده تفاوت داشته باشد. در مواردي كه بيش از هفت نمونه استاندارد مرجع استفاده مي‏شود. كمينه 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 سيمان مرجع لازم باشد، كليه مقادير بايد در محدوده‏هاي ذكر شده قرار گيرند.

2 ـ مي‏توان تصحيح‏هاي بين عنصري (روشهاي تصحيح زمينه براي عناصري كه  تداخل دارند) براي هر اكسيد بكار برد به شرطي كه تصحيح روي هر هفت نمونه سيمان استاندارد مرجع اعمال شود، صحت بيشتري مشاهده مي‏گردد.

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

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

5 ـw وزن نمونه استفاده شده برحسب گرم براي آزمون است.

6 ـ عبارت غيرقابل كاربرد، مقدار تائيد شده‏اي گزارش نشده است.


5
كليات

5-1
كليات روش آزمون
كليات روشهاي آزمون بايد مطابق بند 5 استاندارد ملي ايران 1692: سال 1382 باشد.

5-2
مواد لازم

5-2-1
دركليه موارد بايد از آب مقطر آزمايشگاهي كه ويژگيهاي آن مطابق استاندارد ملي ايران بند3-3 است و مواد شيميايي با درجه خلوص تجزيه‏اي
  استفاده كرد.

5-2-2
كلسيم كربنات ) 3(CaCOـ كلسيم كربناتي كه براي تهيه محلول مادر
 كلسيم كلريد استفاده مي‏شود(رجوع شود به بند 5-3-1) قليايهاي كل آن بصورت سولفات نبايد بيش از020/0 درصد باشد.

5-2-3
پتاسيم كلريد (KCl)
5-2-4
سديم كلريد (NaCl)
5-2-5
از محلولهاي استاندارد تجاري مي‏توان بجاي محلولهاي بند 5-3 استفاده كرد.

5-3
تهيه محلولها

5-3-1
محلول مادر كلسيم كلريد  – 5/112 گرم كلسيم كربنات را وزن نموده در بشر 1500 ميلي ليتري ريخته، 300 ميلي ليتر آب مقطر به آن اضافه كنيد.در حاليكه محلول را بهم مي‏زنيد به آرامي 500 ميلي ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه كنيد.محلول حاصل را تا دماي محيط خنك كنيد و در يك بالون ژوژه يك ليتري صاف و به حجم يك ليتر برسانيد آنرا كاملا بهم بزنيد تا محلول يكنواخت شود .اين محلول معادل ppm 63000(30/6 درصد) كلسيم اكسيد (CaO) است.
5-3-2
محلول مادر سديم و پتاسيم كلريد 

8858/1 گرم سديم كلريد (NaCl) و 5830/1 گرم پتاسيم كلريد (هر دو نمك را قبل از توزين چند ساعت در گرمخانه در حرارت 105 تا 110 درجه سلسيوس خشك كنيد) را در آب حل كنيد. سپس در يك بالون ژوژه يك ليتري به حجم رسانده خوب هم بزنيد تا محلول كاملا يكنواخت شود. اين محلول داراي ppm 1000 از هر كدام از اكسيدهاي سديم و پتاسيم مي‏باشد.محلولهاي مجزاي سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد مي‏تواند استفاده شود، مشروط بر اينكه، غلظتي كه براي برسنجي هنگام تجزيه سيمان استفاده مي‏شود همان غلظتي باشد كه براي برسنجي طبـق بند 5-4-3 هنگام تنظيم دستگاه استفاده مي‏شود. 

5-3-3
محلولهاي استاندارد

محلولهاي استاندارد را مطابق روشي كه براي دستگاه در نظرگرفته شده است، تهيه كنيد. حجم مورد‏نظر از محلول مادر سديم كلريد و پتاسيم كلريد را با پي پت يا بورت كاليبره شده برداشته و در بالون ژوژه‏ها بريزيد. محلول مادر كلسيم كلريد را نيز مي‏توانيد با استوانه مدرج مناسب، در صورت نياز برداشته در بالون ژوژه‏ها بريزيد. در صورت استفاده از روش استاندارد داخلي، محلول استاندارد داخلي (رجوع شود به يادآوري) را با پي پت ژوژه يا بورت برداشته به بالونها اضافه كنيد. سپس هر يك از بالون ژوژه‏ها را به حجم رسانده، كاملاً هم بزنيد تا محلول يكنواخت شود. 

يادآوري- محلولهاي استاندارد داخلي، محلولهايي هستند كه با غلظت ثابت و بالا به هر يك از نمونه‏هاي مجهول و محلولهاي استاندارد اضافه مي‏شود سپس شدت نسبي نشر يكي از خطوط استاندارد داخلي براي هر نمونه يا محلول استاندارد همزمان با شدت نسبي نشر عناصر مورد نظر تعيين شده آنگاه نسبت شدتهاي نشر براي تعيين غلظت بكار گرفته مي‏شود1.

5-3-4
اگر محلولهاي رقيق‏تري براي اين روش لازم باشد، مقدار لازم را در يك بالون ژوژة با اندازه مناسب بريزيد و در صورت لزوم به آن استاندارد داخلي اضافه كنيد. سپس تا خط نشانه به حجم رسانده، كاملا هم بزنيد.
5-4
وسايل لازم

5-4-1
دستگاه – از هر نوع دستگاه فتومتري شعله‏اي1 كه بتواند درجه دقت و صحت لازم طبق بند 5-4-3 را فراهم كند مي‏توان استفاده نمود.

يادآوري1- بعد از ايجاد چنين صحتي براي يك دستگاه خاص، به آزمونهاي بيشتر براي صحت دستگاه نياز نيست. مگر زماني كه با يك سري آزمونها با استفاده از نمونه‏هاي استاندارد مشخص بايد اثبات شود كه دستگاه نتايجي در محدوده، درجة صحت توصيف شده را مي‏دهد.

يادآوري2- در آزمونهاي معمول آزمايشگاه سفارش مي شود، كه صحت دستگاه بطور منظم با يك نمونه سيمان استاندارد يا سيمان با مقدار قليايي مشخص كنترل شود.

5-4-2
دستگاه حداقل بايد شامل يك اتم كننده2 شعله‏اي، فشار سنج و وسايل تنظيم فشار3 مناسب براي سوخت و گاز اكسيد كننده4 (هوا)، يك سيستم نوري مجهز به فيلتر براي جلوگيري از تداخل اضافي طول موجهاي نور به غير از طول موجي كه اندازه‏گيري مي شود و يك آشكار ساز نوري باشد.

5-4-3
آماده سازي دستگاه 

براي آماده سازي دستگاه به طوري كه بتواند درجه صحت و دقت مطلوب را بدهد آنرا طبق بند 4 تنظيم كنيد.

5-4-4
ظرف آزمايشگاهي

تمام ظروف شيشه‏اي مورد مصرف بايد از نوع بوروسيليكات و تمام ظروف پلي‏اتيلني بايد ويژگيهاي مطابق بند 5-3-2 استاندارد ملي ايران 1692 :  سال 1382  ( رجوع شود به بند 3-4 ) داشته باشند.

5-5
برسنجي دستگاه

5-5-1
در اين بند هيچ تلاشي براي جزئيات مراحل راه اندازي دستگاه نشده است زيرا اين مراحل به طور قابل ملاحظه‏اي در دستگاه‏هاي مختلف تغيير مي‏كند. دستورالعمل سازنده دستگاه براي روشهاي ويژه با احتياطهاي مقرر شده براي راه اندازي، نگهداري يا تميز كردن دستگاه بايد بكار گرفته شود.

5-5-2
دستگاه را روشن كنيد. مطابق دستور كارخانه سازنده بگذاريد گرم شود. زمان لازم براي گرم شدن اغلب دستگاهها حداقل 30 دقيقه مي‏باشد. فشار سوخت و گاز اكسيد كننده را مطابق روشي كه براي دستگاه مورد نظر لازم است، تنظيم كنيد. شعله را روشن و براي كار در حالت بهينه تنظيم كنيد. هر گونه تنظيم ديگري كه لازم است، انجام دهيد تا اينكه شرايط كاري مناسب براي دستگاه ايجاد شود.
6
اكسيدهاي سديم و پتاسيم (روشهاي آزمون مرجع)

6-1
قليايي‏هاي كل

6-1-1
اساس روش 

در اين روش مقدار سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد به وسيله فتومتر شعله‏اي تعيين مي شود.

يادآوري- اين روش براي سيمانهاي هيدروليكي كه بطور كامل به وسيله هيدروكلريك اسيد تجزيه     مي شوند مناسب است و نبايد براي قليايي‏هاي كل در سيمانهاي هيدروليكي كه داراي مقدار زيادي باقي مانده نامحلول هستند مانند سيمانهاي پوزولاني استفاده شوند. اين روش را مي‏توان براي تعيين قليايي‏هاي محلول در اسيد اين نوع سيمانها استفاده كرد.

6-1-2
روش اجراي آزمون

6-1-2-1
محلول سيمان

محلول سيمان را طبق روش مشخص شده توسط سازنده دستگاه تهيه نمائيد، در صورتي كه روش مشخــص نشـده باشد، يا در صـورت نيـاز طبق روش مشخص شده در بند 6-1-2-1-1 يا در بند  6-1-2-1-2 عمل نمائيد(رجوع شود به يادآوري). 

يادآوري- سيليس موجود در محلول روي صحت پاره‏اي از دستگاههاي فتومتر شعله‏اي اثر مي‏گذارد. در مواردي كه دستگاه نتايجي با درجه صحت مشخص شده در بند 4 را نمي‏دهد، بايد محلولي براي اندازه‏گيري سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد تهيه شود كه سيليس آن خارج شده باشد. براي اين منظور طبق روش بند 6-1-2-1-2 عمل نمائيد.

6-1-2-1-1
001/0 000/1 گرم سيمان را در يك بشر 150 ميلي‏ليتري بريزيد. به آن 20 ميلي‏ليتر آب اضافه كنيد و با حركت دوراني بشر، سيمان را پراكنده نمائيد. ضمن چرخاندن بشر يك مرتبه به آن پنج ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه كنيد. فورا آنرا تا 50 ميلي‏ليتر با آب رقيق كنيد. هر كلوخه سيماني كه بدون پراكنده شدن باقي مانده است با انتهاي ميله شيشه‏اي خرد كنيد. آنرا به مدت 15 دقيقه روي يك صفحه گرم كننده (محلول نبايد بجوشد) يا  حمام بخار قراردهيد.

سپس آنرا به كمك كاغذ صافي بافت متوسط در يك بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري صاف كنيد. بشر و كاغذ صافي را كاملا با آب داغ بشوئيد و محتويات بالون را تا دماي محيط خنك كنيد و به  حجم 100 ميلي‏ليتر برسانيد. آنرا كاملا هم زده مطابق بند 6-1-2-2 ادامه دهيد.

6-1-2-1-2   001/0  000/1 گرم سيمان را با دقت وزن نموده در يك ظرف پلاتيني قرار داده، 10 ميلي‏ليتر آب مقطر افزوده و با حركت دوراني ظرف، ذرات سيمان را پراكنده و از هم جدا سازيد. ضمن چرخاندن ظرف يكمرتبه پنج ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه كنيد و با ميله شيشه‏اي تمام  ذرات جدا نشده سيمان را جدا سازيد. بعد ظرف را روي حمام بخار آب تا خشك شدن كامل تبخير نمائيد تا توده ژلاتيني بدست آيد. روي باقي مانده 5/2 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ و حدود 20 ميلي‏ليتر آب مقطر اضافه كنيد. مدت پنج تا 10 دقيقه روي حمام بخار قرار داده فورا روي كاغذ صافي بافت متوسط داخل بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري صاف كنيد. كاغذ صافي و بشر را چندين مرتبه با آب داغ بشوئيد تا حجم محلول بالون ژوژه به حدود 80 تا 95 ميلي‏ليتر برسد. تا دماي محيط آنرا خنك نموده، به حجم رسانده كاملا هم بزنيد تا محلول يكنواخت شود.
چنانچه تاثير جدا كردن سيليس براي بدست آوردن صحت لازم ذكر شده در بند 4 براي يك فتومتر شعله‏اي مشخص اثبات گردد، همواره سيليس را بايد خارج نمود. هنگامي كه مقدار اكسيدهاي قليايي، مشخصات اصلي سيمان باشند و اين مقادير پايه و اساس براي اعلام مردودي سيمان به علت عدم تطابق با ويژگيهاي مورد نظر باشد. يا در مواردي كه در اين تطابق اختلاف نظر باشد بايد جدا كردن و خارج كردن سيليس را قبل از تعيين مقدار و اندازه‏گيري اكسيدهاي قليايي مورد توجه قرار داد. اگر رعايت حدود اكسيدهاي قليايي در سيمان لازم و ضروري نباشد، مي‏توان بدون جدا كردن سيليس به شرطي كه انحراف بدست آمده از مقادير گواهي شده از آزمون مطابق بند 4 بيش از دو برابر حدود مشخص شده نباشد، اندازه‏گيري قليايي‏ها را انجام داد.

6-1-2-2
در صورتي كه در روش آزمون مورد استفاده، به محلولهاي رقيق‏تر، محلول استاندارد داخلي يا هر دو نياز باشد. طبق روش بند 5-3-4 رقيق كنيد. محلولهاي نمونه و استاندارد كه براي آزمون استفاده مي شود بايد به همان روش و به همان رقت، محلولهاي استاندارد سيمان كه براي تنظيم دستگاه استفاده مي شود، تهيه شوند.

6-1-2-3
روش اجراي آزمون براي اندازه‏گيري سديم اكسيدO) 2(Na  ]جوع شود به يادآوري بند 6-2[ ـ دسـتگاه را روشـن نـموده و بگذاريد گرم شود. آنرا براي اندازه‏گيري سديم اكسيد طبق بند   5-5-2 تنظيم كنيد. فورا پس از تنظيم دستگاه و بدون تغيير آن، محلول تهيه و آماده شده از سيمان مورد آزمون را توسط دستگاه اتمي كرده، و عدد قرائت شده از روي دستگاه را يادداشت نمائيد (رجوع شود به يادآوري). محلولهاي استانداردي انتخاب كنيد كه مقدار سديم اكسيد سيمان مورد آزمون بين اعداد استاندارد قرار گيرد. اعداد بدست آمده از خواندن استانداردها بايد با اعداد قرائت شدة قبلي كه ضمن كاليبراسيون دستگاه بدست آمده مطابقت داشته باشند. در غير اينصورت بايد دستگاه را مجددا كاليبره كرد. نهايتا از محلول آزمونه و محلولهاي استاندارد ديگري استفاده نمائيد. به طوري كه تفاوت آنها بيش از يك واحد تقسيمات گالوانومتر روي دستگاه نباشد يا براي دستگاههايي با قرائت ديجيتالي تفاوت آنها بيش از 01/0 درصد وزني نباشد.

ميانگين دو عدد قرائت شده آخري را براي محلول آزمونه مورد آزمون، يادداشت كنيد.

يادآوري- ترتيب تقدم و تأخر اندازه‏گيري سديم اكسيد يا پتاسيم اكسيد اختياري مي‏باشد. مع‏الوصف اندازه‏گيري آنها بايد بلافاصله بعد از تنظيم دستگاه صورت گيرد.

6-1-2-4
اگر مقدار قليايي آزمونه به اندازه‏اي باشد كه اعداد قرائت شده خارج از حداكثر مـقياس دستگاه باشد.50 ميلي‏ليتر از محلول تهيه شده در بند 6-1-2-1 را در بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري بريزيد آنرا به حجم رسانده و اندازه‏گيري را با محلول دو بار رقيق شده انجام دهيد. يا مي‏توانيد بجاي يك گرم سيمان 5/0 گرم را وزن نموده و بجاي پنج ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ 5/2 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد اضافه كنيد. در مواردي كه بايد سيليس از نيم گرم آزمونه سيمان جدا شود، مي‏توان به آن 25/1 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ و حدود 20 ميلي‏ليتر آب اضافه كرد و تا حل شدن نمكهاي محلول حرارت داده، بعد صاف نموده وشستشو دهيد در هر مورد پنج ميلي‏ليتر محلول مادر كلسيم كلريد (رجوع شود به بند 5-3-1) قبل از به حجم رساندن بالون ژوژه اضافه نمائيد. سپس آنرا به حجم برسانيد. در صورتي كه به محلولهاي رقيق‏تر نياز باشد طبق بند 5-3-4 عمل كنيد.

قليايي اين محلول را مطابق آنچه در بند 6-1-2-3 گفته شده تعيين كنيد و درصد اكسيدهاي بدست آمده را در دو ضرب كنيد.

6-1-2-5
روش اجراي آزمون براي اندازه‏گيري پتاسيم اكسيد) O2 (Kـ همان روش بيان شده براي سديم اكسيد (رجوع شود به بند 6-1-2-3) را تكرار كنيد. توجه داشته باشيد كه دستگاه را براي اندازه‏گيري پتاسيم اكسيد نيز، بايد تنظيم كنيد. در دستگاههايي كه پتاسيم اكسيد و سديم اكسيد را بطور همزمان اندازه‏گيري مي‏كنند. سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد را هر دو همزمان تعيين كنيد.

6-1-3
محاسبه و گزارش آزمون

از روي ميانگين اعداد قرائت شده براي سديم اكسيد و پتاسيم اكسيد محلول آزمونه، هر يك از اكسيدهاي قليايي را با تقريب 01/0 درصد گزارش كنيد.

6-2
قليايي‏هاي محلول در آب

يادآوري- اندازه‏گيري قليايي محلول در آب نبايد مانند اندازه‏گيري قليايي كل طبق بند 5-2-1 تا 6-1-3 در نظر گرفته شود. هم چنين نبايد تصور شود كه طبق اين روش، تمام قليائيهاي محلول در آب سيمان حل خواهد شد و در مواقعي كه مقدار قليايي محلول در آب سيمان بايد مقدار محدود و معيني باشد يا هنگامي كه مقايسه نمونه‏هاي مختلف سيمان از لحاظ مقدار درصد قليايي محلول در آب مطرح باشد رعايت دقيق نكات و دستورات مشروحه در روش كار ضروري است.

6-2-1
روش اجراي آزمون

6-2-1-1
مقدار 0/25 گرم نمونه سيمان را توزين نموده در يك ارلن ماير500 ميلي‏ليتري بريزيد. مقدار 250 ميلي‏ليتر آب به آن اضافه كرده، در ارلن را با يك درپوش لاستيكي ببنديد. آنگاه آنرا به مدت ده دقيقه در دماي محيط، خوب هم بزنيد. سپس اين محلول را به وسيله قيف بوخنر و كاغذ صافي خشك بافت ريز كه كاملا به قيف چسبيده باشد، با استفاده از جريان خلاء ضعيف در يك بالون ژوژة 500 ميلي‏ليتري صاف كنيد. آنرا نشوئيد.  

6-2-1-2
مقدار 50 ميلي‏ليتر (رجوع شود به يادآوري) از محلول زير صافي را در يك بالون ژوژة‌ 100 ميلي‏ليتري بريزيد. با نيم ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ با چگالي 19/1 گرم بر سانتي‏متر مكعب اسيدي نمائيد. 0/9 ميلي‏ليتر محلول مادر كلسيم كلريد (معادل 63000 ميلي‏گرم در ليتر كلسيم اكسيد) بند 5-3-1 به آن افزوده، با آب مقطر به حجم 100 ميلي‏ليتر برسانيد. آنرا هم بزنيد تا كاملا يكنواخت شود. اگر در اين روش آزمون نياز به استفاده از محلولهاي رقيق‏تر، استاندارد داخلي يا هر دو باشد. به همان روش كه در بند 5-3-4 ذكر شده رقيق كردن را انجام دهيد. اكسيدهـاي سديـم و پـتـاسيم اين محـلـول را مطابق آنچه در بند 6-1-2-3 و 6-1-2-5 گفته شده تعيين كنيد. مقدار هر يك از قليايي‏ها را در محلول بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري بر حسب ppm بدست آوريد.

يادآوري- مقدار محلولي كه  براي آزمون از محلول زير صافي برداشته مي شود، بايد متناسب با مقدار اكسيدهاي قليايي محلول در آب موجود در سيمان باشد. اگر مقدار هر يك از اكسيدهاي پتاسيم يا سديم بيش از 08/0 درصد وزني سيمان باشد يا مقدار قليايي محلول در آب نامشخص باشد. همانطور كه در بند 6-2-1-2 بيان شده، بايد براي درست كردن محلول اوليه آزمون مقدار 50 ميلي‏ليتر استفاده شود. اگر هر يك از سديم اكسيد يا پتاسيم اكسيد بيش از 16/0 درصد باشد. مقدار 50 ميلي‏ليتر از محلول بند      6-2-1-2 را در يك بالون ژوژة ‌100 ميلي‏ليتري بريزيد. پنج ميلي‏ليتر محلول مادر كلسيم كلريد به آن اضافه كرده و به حجم برسانيد. چنانچه مقدار درصد هر يك از اكسيدهاي قليايي به تنهايي از 08/0 درصد كمتر باشد به ‏جاي برداشتن 50 ميلي‏ليتر از محلول صاف شده اوليه (بدست آمده طبق بند          6-2-1-1)، مقدار 100 ميلي‏ليتر از آنرا برداشته در يك بشر 250 ميلي‏ليتري بريزيد. به آن يك ميلي‏‏ليتر هيدروكلريك اسيد غليظ اضافه كرده بشر را روي اجاق برقي قرار داده محلول را تبخير كنيد تا حجم آن حدود 70 ميلي‏ليتر شود. سپس به آن 8 ميلي‏ليتر محلول مادر كلسيم كلريد اضافه نموده، محلول حاصل را به يك بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري منتقل كنيد. بشر را با مقدار كمي آب شستشو دهيد. تا دماي محيط آنرا خنك كنيد، سپس به حجم برسانيد.

6-2-2
محاسبه

مقدار قليايي محلول در آب را بر حسب سديم اكسيد تا 01/0 درصد بصورت زير محاسبه كنيد:

A+E = كل قليايي محلول در آب به صورت سديم اكسيد
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كه در آن :

A = مقدار درصد سديم اكسيد محلول در آب 

V = مقدار محلول زير صافي اوليه در بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري بر حسب ميلي‏ليتر

B = مقدار سديم اكسيد در بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري بر حسب ppm
C = مقدار درصد پتاسيم اكسيد محلول در آب 

D = مقدار پتاسيم اكسيد در بالون ژوژة 100 ميلي‏ليتري بر حسب ppm
E = مقدار سديم اكسيد معادل پتاسيم اكسيد تعيين شده، بر حسب درصد

658/0 = نسبت وزن مولكولي سديم اكسيد به پتاسيم اكسيد 
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