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سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي  ـ تعيين مقدار كلريد ، مواد آلي قابل حل در كلروفرم و كربن دي 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 شيميايي ـ تعيين كلريد، مواد آلي قابل حل در كلروفرم و كربن دي‏اكسيد» كه توسط كميسيون‏هاي فني مربوط تهيه و تدوين شده و در هفتادمين  جلسة كميتة ملي استاندارد ساختمان و مصالح و فرآوردهاي ساختماني مورخ 26/3/1381 مورد تائيد قرار گرفته است، اينك 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 هنگام تجديدنظر در كميسيون فني مربوطه مورد توجه‌ قرار خواهد گرفت. 

بنابراين‌ براي‌ مراجعه‌ به‌ استانداردهاي ايران‌ بايد همواره‌ از آخرين‌ تجديدنظر آنها استفاده‌ كرد.
در تهيه‌ و تدوين 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- DIN  EN 196  Part 21 – 1990      Methods of Testing cement 

Determination of the chloride, carbon dioxide and alkali content of cement 

2- ASTM  C114  - 2000 Standard Test Methods for chemical Analysis of Hydraulic cement


سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ تعيين كلريد، مواد آلي قابل حل در كلروفرم و كربن دي اكسيد

1
هدف و دامنة كاربرد

هدف از تدوين اين استاندارد تعيين روش اندازه گيري كلريد، مواد آلي قابل حل در كلروفرم و كربن دي اكسيد در سيمانهاي هيدروليكي 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 تجديد نظر، 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 2931 : سال 1368 ويژگيها و روشهاي آزمون سيمان پرتلند سفيد

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

2-3   استاندارد ملي 3516 : سال 1373  ويژگيهاي  سيمان بنايي

2-4
استاندارد ملي ايران 3517 : سال 1373 استاندارد ويژگيهاي سيمانهاي سرباره‏اي
2-5   استاندارد ملي 4220 : سال 1375  ويژگيهاي  سيمان پرتلند آهكي «پ آ»
2-6
 استاندارد ملي ايران 389 : سال 1378 ويژگيهاي سيمان پرتلند
2-7
استاندارد ملي ايران 3432 : سال 1380 سيمان پرتلند پوزولاني ـ ويژگيها
2-8
استاندارد ملي ايران 1728 : سال 1381 آب مورد مصرف در آزمايشگاه تجزيه ـ ويژگيها و روشهاي آزمون
2-9
استاندارد ملي ايران 1692 : سال 1382 سيمانهاي هيدروليكي ـ روشهاي آزمون شيميايي ـ  اندازه گيري عناصر اصلي 

3
تعداد آزمونها و محدودة تغييرات مجاز 

نتايج آزمونهاي دوتايي در روزهاي مختلف بايد با محدودة تغييرات مجاز داده شده درجدول 1 مطابقت داشته باشد. در غير اين صورت 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. زماني كه يك استاندارد دقيق پذيرفته شده براي مواد تشكيل دهنده وجود داشته باشد (نمونة مرجع استاندارد شيميايي سيمان پرتلند)
 آزمون بر روي اين مواد نيز مطابق آنچه در بالا گفته شد، انجام مي‏شود. ميانگين نتايج بدست آمده براي هر تركيب بايد مطابق ستون سوم از جدول 1 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
	ستون 2
	ستون 1

	بيشينه تفاوت ميانگين نتايج دوتايي از مقادير استاندارد مرجع تأييد شده4و2و3
	بيشينه تفاوت بين نتايج دوتايي
	تركيب

	(5)
	02/0
	كلريد                                         Cl-

	(6) و (5)
	12/0
	كربن دي اكسيد                         2CO

	(5)
	004/0
	مواد آلي قابل حل در كلروفرم   Chlsol

	1ـ در مواردي مانند  شرح روشهاي آزمون سريع  كه به هفت عدد 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. در مواردي كه بيش از هفت نمونة استاندارد مرجع استفاده مي‏شود. حداقل 77 درصد نتايج بايد در محدودة‌ 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. تمام مقادير بايد در محدوده هاي ذكر شده قرار گيرند. 

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

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

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

5ـ عبارت غير قابل كاربرد، مقدار تأييد شده‏اي گزارش نشده است.

6ـ شرح آزمون به صورت دوتايي براي يك نمونه سيمان پرتلند :

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

استاندارد A بايد سيمان پرتلند انتخاب شود.                                                              

   سيمان پرتلند = A
استاندارد B بايد استاندارد A باشد كه شامل دو درصد كلسيم كربنات گواهي شده است.

2 درصد كلسيم كربنات گواهي شده + A 98/0 =B 

استاندارد C بايد استاندارد A باشد كه شامل 5 درصد كربنات كلسيم گواهي شده است.
 5 درصد كلسيم كربنات گواهي شده + A95/0 =C
براي هر استاندارد دو آزمونه مجزا وزن و آماده كنيد. ميانگين دو مقدار را به شرطي كه با حدود لازم در ستون دوم مطابقت داشته باشد، به عنوان مقدار كربن دي اكسيد استاندارد A حساب كنيد. مقادير كربن دي اكسيد استاندارد B و C را مطابق زير تعيين كنيد:



	ادامه جدول 1

	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 كنيد. (كه 98/0 و 95/0 به ترتيب براي استاندارد B و C هستند) و دو مقدار را به ترتيب براي استاندارد A و B اضافه كنيد و اين مقادير را B  و C بناميد.

مثال:

02/0 + 98/0 = 

05/0 + 95/0 = C

كه براي كلسيم كربنات گواهي شده اگر  9/39 %=  باشد. 

جرمي  80/0% + A 95/0 = B
جرمي  2 %+ A 95/0 = C
بيشينه تفاوت بين مقادير دوتايي كربن دي اكسيد براي استانداردهايB  و C به ترتيب بايد 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.


4 كليات

4-1
كليات روشهاي آزمون بايد مطابق بند 5 استاندارد ملي  ايران 1692 : سال 1382  باشد.

در كليه موارد بايد از آب مقطر آزمايشگاهي ( رجوع شود به بند2-8) و مواد شيميايي با درجة خلوص تـجزيه‎اي
 استفاده شود. 

4-2
اين استاندارد متضمن تمام نكات ايمني نمي‏باشد. استفاده كننده از اين استاندارد مسئوليت رعايت نكات ايمني و تعيين محدوديتهاي اجرايي را قبل از استفاده بعهده دارد.

5
تعيين كلريد به روش پتانسيومتري (روش آزمون مرجع)

5-1
اساس روش

در اين روش مقدار كل كلريد سيمان پرتلند به روش پتانسيومتري با نيترات نقره تعيين مي‏شود. اين روش براي بتن هاي سخت شده،‌ كلينكر و مخلوط خام سيمان پرتلند نيز قابل استفاده است. تحت شرايطي كه آزمون انجام مي‏شود هيچ يك از اجزايي كه بطور معمول در اين مواد موجود هستند مزاحمتي ايجاد نمي‏كنند.

يادآوري-گونه‏هايي كه نمكهاي نامحلول نقره يا كمپلكسهاي پايدار نقره در محلول اسيدي تشكيل مي‏دهند، در اندازه‏گيريهاي پتانسيومتري مزاحمت ايجاد مي‏كنند. بنابراين برميدها و يديدها در غياب فلوئوريد‏ها مزاحم هستند. سولفيدها با غلظتهاي معمول در اين مواد، مزاحمتي ايجاد نمي‏كنند زيرا با اسيد تجزيه مي‏شوند.
5-2
مواد لازم

5-2-1
استاندارد اوليه سديم كلريد (NaCl)
5-2-2
نقره نيترات(3AgNO)
5-2-3
پتاسيم كلريد (KCl) كه فقط براي الكترود نقره لازم است.

از اين ماده بايد محلول اشباع تهيه شود. 

5-3
تهيه محلولهاي لازم

5-3-1
محلول استاندارد سديم كلريد 05/0 نرمال ـ سديم كلريد را در 105 تا 110 درجة سلسيوس تا رسيدن به وزن ثابت خشك كنيد. 9222/2 گرم ماده خشك را در آب حل كرده، در يك بالون ژوژة يك ليتري به حجم برسانيد و كاملا هم بزنيد. اين محلول استاندارد است و ديگر نياز به استاندارد كردن ندارد.

5-3-2
محلول استاندارد نقره نيترات (05/0 نرمال) ـ 4938/8 گرم نقره نيترات را در آب حل كرده در يك بالون ژوژة يك ليتري به حجم برسانيد و كاملا هم بزنيد. آنرا طبق بند 5-4-4 با استفاده از پنج ميلي ليتر محلول استاندارد سديم كلريد 05/0 نرمال كه تا 150 ميلي ليتر با آب رقيق شده استاندارد كنيد. نرماليته دقيق بايد از ميانگين سه اندازه‏گيري مطابق زير تعيين شود. 
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كه در آن :

N = نرماليته محلول نقره نيترات

25/0 = ميلي اكي والانهاي سديم كلريد (05/0  نرمال × 0/5 ميلي ليتر)

V = حجم محلول نقره نيترات بر حسب ميلي ليتر

محلول هاي استاندارد تجاري نيز مي‏تواند استفاده شود، مشروط به اينكه نرماليتة آنها طبق روشهاي استاندارد كنترل شود. 

5-3-3
شناساگر متيل اورانژ- محلول دو گرم در ليتر متيل اورانژ را با استفاده از اتيل الكل 95 درصد تهيه كنيد.

5-4
وسايل لازم

5-4-1
الكترود يون انتخابي (يون گزين)كلريد، نقره/ سولفيد يا يك الكترود خالص نقره كه با نقره كلريد پوشش داده شده است(رجوع شود به يادآوري)، همراه با يك الكترود مرجع مناسب

يادآوري- الكترودهاي مناسب، در دسترس مي‏باشد. طبق دستور كارخانه سازنده عمل كنيد، به الكترودها، محلولهاي پركننده اضافه كنيد. الكترودهاي خالص نقره بايد بطور الكتروليتي با لايه هموار نازكي از نقره كلريد پوشيده شوند. به اين منظور الكترود خالص و تميز نقره را بايد در محلول اشباع پتاسيم كلريد در آب (حدود 40 گرم در ليتر ) گذاشت و از الكترود توسط باطري خشك 
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 1 تا 6 ولت جريان الكتريكي گذراند بطوري كه الكترود خالص نقره به قطب مثبت وصل باشد. براي تكميل چرخة الكتريكي، يك ميله كربن از يك سلول تمام خشك يا الكترود مناسب ديگر به قطب منفي باطري وصل شده و در محلول فرو برده مي‏شود. زماني كه پوشش نقره كلريد  از بين مي‏رود لازم است كه الكترود با تكرار روش بالا، بازسازي شود. ابتدا نقره كلريد قديمي بايد از ميله نقره
 به وسيله كاغذ سنبادة نرم به آرامي جدا شود. سپس ميله با آب شسته شود. 
5-4-2
پتانسيومتر، با مقياس ميلي ولت كه بتواند يك ميلي ولت يا كمتر را نشان دهد. نوع ديجيتالي بهتر مي‏باشد اما ضروري نيست.

5-4-3
بورت، با ظرفيت 10 ميلي ليتر و تقسيمات 05/0 ميلي ليتري كه بورتهاي مخصوص پتانسيومتري كه داراي نوك مخصوص براي تخليه هستند، بهتر است اما ضروري نيست.

5-5
روش اجراي آزمون

5-5-1
پنج گرم سيمان يا 10 گرم بتن را در يك بشر 250 ميلي ليتري (رجوع شود به يادآوري 1) بريزيد. نمونه را با 75 ميلي ليتر آب پخش كنيد. بي درنگ و بـه آرامـي 25 ميلي ليتر نيتريك اسيد رقيق (1+1) اضافه كنيد. كلوخه‏ها را با ميلة شيشه‎اي بشكنيد. در صورتي كه بوي هيدروژن سولفيد در اين مرحله شديدا استشمام شود، سه ميلي ليتر محلول 30 درصد هيدروژن پراكسيد اضافه كنيد (رجوع شود به يادآوري 2). سپس سه قطره شناساگر متيل اورانژ اضافه كنيد و آنرا هم بزنيد. در بشر را با يك شيشه ساعت بپوشانيد و بگذاريد يك تا دو دقيقه در همين حالت بماند. در صورتي كه در سطح بالاي جامد ته نشين شده، رنگ زرد تا زرد نارنجي ظاهر شود. محلول به اندازة‌ كافي اسيدي نيست. ضمن همزدن به آن قطره قطره مقدار بيشتري نيتريك اسيد رقيق (1+1) اضافه كنيد تا رنگ صورتي كم رنگ يا قرمز ايجاد شود. سپس 10 قطره ديگر نيز اضافه كنيد. بشر سرپوشيده را به سرعت گرم كنيد تا بجوشد. نگذاريد كه بيش از چند ثانيه بجوشد. سپس از روي اجاق برقي برداريد (رجوع شود به يادآوري 3).

يادآوري1- براي سيمان از پنج گرم نمونه و براي بتن و ساير موادي كه مقدار كلريد مورد انتظار آنها كمتر از 15/0 درصد است، از 10 گرم نمونه استفاده كنيد. براي موادي كه غلظت كلريد آنها بيشتر است، از نمونه‏هاي با وزن نسبتاً كمتر استفاده كنيد. سيمان و ساير مواد پودري را بدون آسياب كردن، استفاده كنيد نمونه‏هاي درشت بايد آسياب شود به طوري كه از الك 20 مش عبور كند. اگر نمونه‏اي خيلي نرم باشد هنگام هضم (انحلال) با نيتريك اسيد ممكن است ژل سيليس اضافي تشكيل شود. بدين جهت صاف كردن بعدي به كندي انجام مي شود.

يادآوري 2-
سرباره و سيمانهاي سرباره‏اي با غلظتي از سولفيد كه بتواند مانع اندازه گيري شود.

يادآوري 3-
ضمن گرم كردن و هضم (انحلال) بسيار مهم است كه در بشر، بسته باشد زيرا از كاهش كلريد در نتيجه تبخير جلوگيري مي‏كند. از اسيد به مقدار زياد نبايد استفاده شود زيرا باعث جدا شدن زود هنگام پوشش نقره كلريد از الكترود نقره مي شود. فقط مقداري كه آنرا اندكي اسيدي كند، كافي است.

5-5-2
كاغذ صافي بافت درشت 9 سانتي‏متري را چهار مرتبه با مقادير 25 ميلي‏ليتري آب، با استفاده از مكش، قيف و ارلن بوخنر 250 يا 500 ميلي‏ليتري بشوئيد. آب شستشو را دور بريزيد و يكبار ارلن را با آب بشوئيد. دستگاه مكش را دوباره سوار كنيد و محلول نمونه را صاف كنيد. بشر و كاغذ صافي را دوبار با مقادير كمي آب بشوئيد. محلول زير صافي را از ارلن به يك بشر 250 ميلي‏ليتر منتقل كنيد و ارلن را يكبار با آب بشوئيد. مي‏توان از بشر اوليه استفاده نمود. (رجوع شود به يادآوري). محلول زير صافي را تا دماي محيط خنك كنيد. حجم محلول از 175 ميلي‏ليتر نبايد تجاوز كند.

يادآوري- لازم نيست كه حتماً تمام بشر تميز شود و هيچ چيز در آن باقي نماند. همچنين لازم نيست كه كاغذ صافي تمام ذرات را جدا كند، چون سنجش مي تواند در حضور مقدار كمي از مادة جامد نيز انجام شود. 

5-5-3
براي وسايلي كه مجهز به صفحة قرائت ديجيتالي هستند، لازم است كه يك نــقطة اكـي والان (هم ارز) تقريبي با غوطه وري الكترودها در بشر آب و تنظيم دستگاه به طوري كه 20 ميلي ‏ولت كمتر از درجة‌ وسط دستگاه را نشان دهد، بدست آورد. عدد خوانده شده توسط ولت سنج را ثبت كنيد. بشر را كنار بگذاريد و الكترودها را با كاغذ جاذب خشك كنيد.

5-5-4
به بشر حاوي نمونه خنك شده (رجوع شود به يادآوري 1) بند 5-5-2 به دقت 00/2 ميلي‏ليتر محلول استاندارد 05/0 نرمال سديم كلريد اضافه كنيد. بشر را روي همزن مغناطيسي بگذاريد و به آن يك مگنت
 TFE با پوشش فلوئوروكربن اضافه كنيد. الكترودها را وارد محلول كنيد. دقت كنيد كه مگنت با الكترود برخورد نكند. به آرامي همزدن را شروع كنيد. سپس بورت را با محلول استاندارد شدة 05/0 نرمال نقره نيترات پر كنيد و آنرا در داخل (ترجيحاً) يا در بالاي محلول قرار دهيد (رجوع شود به يادآوري 2).

يادآوري1- دما را ضمن اندازه‏گيري بايد ثابت نگه داشت زيرا در غلظتهاي پايين نسبت انحلال نمك نقره كلريد با دما تغيير مي‏كند.

يادآوري2- درصورتي كه نوك بورت خارج از محلول باشد، هر قطره چسبيده شده بايد با چند ميلي‏ليتر آب بدنبال هر بار افزايش، به داخل بشر شستشو شود.

5-5-5
ضمن تيتراسيون تدريجي، مقدار محلول نقره نيترات 05/0 نرمال كه براي رساندن ميلي‏ولت سنج به 0/60- ميلي‏ولت نسبت به نقطه اكي والان تعيين شده در آب لازم است، را ثبت كنيد. 

5-5-6
سنجش (تيتراسيون)‌ را با افزايش  مقادير 20/0 ميلي‏ليتري ادامه دهيد. مقدار قرائت شده از بورت و مقدار قرائت شدة معادل آن از ميلي ‏ولت سنج را در ستونهاي اول و دوم يك جدول چهار ستونه مانند آنچه در پيوست الف 1 نشان داده شده است، ثبت كنيد. بعد از هر افزايش به اندازه كافي به الكترود فرصت دهيد تا با محلول نمونه به تعادل برسد. تجربه نشان داده است كه  قرائت هاي قابل قبول زماني بدست مي‏آيد كه كمينه قرائت مقياس در مدت پنج ثانيه تغيير نكند (معمولاً در مدت دو دقيقه)

5-5-7
هنگامي كه نقطة اكي والان نزديك مي شود. افزايش همان مقدار نقره نيترات باعث تغييرات قابل توجهي در قرائتهاي ميلي ‏ولت سنج مي شود. بعد از نقطه اكي والان دوباره ميزان تغيير در هر افزايش كم مي شود. به سنجش ادامه دهيد و سه قرائت بعد از نقطه اكي والان تقريبي را ثبت كنيد.

5-5-8
تفاوت بين ميلي‏ولت‏هاي متوالي قرائت شده را محاسبه و در ستون سوم جدول وارد كنيد. تفاوت بين مقادير متوالي ستون سوم را محاسبه و در ستون چهارم جدول وارد كنيد. بيشينه تفاوت (mv) در ستون سوم نشان دهندة نقطه‌ اكي والان تيتراسيون مي‏باشد. دقت نقطه اكي والان مي‏تواند با اطلاعات وارد شده در ستون چهارم همانند آنچه در پيوست الف1 نشان داده شده درون يابي شود.

5-5-9
شاهد

شاهدي با استفاده از 75 ميلي‏ليتر آب به جاي نمونه درست كنيد. با همان روش از جمله دوم بند      5-5-1 (بي درنگ)، آزمون را انجام دهيد. نتايج بدست آمده بر اساس آن (رجوع شود به يادآوري) را، با كسر شاهد تصحيح كنيد.

يادآوري- براي تجزيه در روشهاي غير مرجع، آزمون شاهد مي‏تواند حذف شود. 

5-6
محاسبه

درصد كلريد را با تقريب 001/0 درصد مطابق زير محاسبه كنيد.
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 =درصد كلريد

 كه در آن:

1V = حجم محلول نقره نيترات 05/0 نرمال مصرفي براي سنجش نمونه (نقطة اكي والان) بر حسب ميلي‏ليتر

2V= حجم محلول نقره نيترات استاندارد شده (05/0 نرمال) مصرفي برا ي سنجش شاهد(نقطة اكي‏والان بر حسب ميلي‏ليتر)

N = نرماليته دقيق محلول استاندارد شده نقره نيترات (05/0 نرمال)

10/0 = سديم كلريد اضافه شده (05/0 نرمال × 0/2 ميلي ليتر)بر حسب اكي‏والان 

W = وزن نمونه بر حسب گرم

6
تعيين كلريد به روش ولهارد
 (روش اختياري)

6-1
اساس روش

بــا ايـن روش كـل يونـهاي هــالوژن موجود به غير از فلوئوريد، بدست مي‏آيد و نتيجه آزمون به صورت كلريد 
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 بيان مي شود. نمونه سيمان با نيتريك اسيد رقيق جوشان تجزيه مي شود. در حين اين عمل سولفيدها به سولفاتها اكسيد مي‏شوند و مزاحمتي ايجاد نمي‏كنند. كلريد محلول با استفاده از حجم مشخصي از محلول استاندارد نقره نيترات رسوب داده مي شود. بعد از جوشاندن، رسوب با نيتريك اسيد رقيق شستشو شده، دور ريخته مي شود. محلول زير صافي را تا زير 25 درجة سلسيوس خنك نموده و نقره نيترات باقي مانده با محلول استاندارد آمونيم تيوسيانات در حضور شناساگر نمك آهن (III) سنجش مي شود.

6-2
مواد لازم

6-2-1
نيتريك اسيد غليظ (3HNO)

6-2-2
نيتريك اسيد رقيق (2+1)

6-2-3
نيتريك اسيد رقيق (100+1)

6-2-4
نقره نيترات (3AgNO) خشك شده در 150 درجة سلسيوس

6-2-5
محلول استاندارد شده 05/0 مول در ليتر نقره نيترات (رجوع شود به بند 5-3-2)

محلول را در ظرف شيشه‏اي قهوه‏اي و دور از نور نگه داريد.

6-2-6
آمونيم تيوسيانات SCN4NH
6-2-7
آمونيم تيوسيانات حدود 05/0 مول در ليتر

8/3 گرم آمونيم تيوسيانات را در آب حل و به حجم 1000 ميلي‏ليتر برسانيد.

6-2-8
آهن (III) آمونيم سولفات O2H12. 2(4SO)4Fe NH
6-2-9
محلول شناساگر

10 ميلي‏ليتر نيتريك اسيد رقيق (2+1) را به 100 ميلي‏ليتر محلول اشباع سرد آهن(III) آمونيم سولفات در آب، اضافه كنيد.

6-3
وسايل لازم

6-3-1
ترازو

ترازو بايد توانايي وزن كردن با دقت 0001/0 گرم را داشته باشد.

6-3-2
بورت 10 ميلي‏ليتري با فواصل 1/0 ميلي‏ليتر

6-3-3
دسيكاتور حاوي منيزيم پركلرات بي‏آب ]2(4ClO) [Mg
6-3-4
كاغذ صافي بافت درشت (با روزنه‏هايي به قطر حدود 20 ميكرومتر)

6-3-5
پيپت ژوژة پنج ميلي‏ليتري

6-4
روش اجراي آزمون

05/05 گرم سيمان را توزين و در يك بشر 250 ميلي‏ليتري قرار دهيد. به آن 50 ميلي‏ليتر آب اضافه كنيد. ضمن همزدن با ميله شيشه‏اي، 50 ميلي‏ليتر نيتريك اسيد رقيق (2+1) بند 6-2-2 اضافه كنيد. محلول را به جوش آوريد، گاهگاهي آنرا هم بزنيد و به مدت يك دقيقه بجوشانيد. با پيپت بند        6-3-5، پنج ميلي‏ليتر محلول نقره نيترات بند 6-2-5 به محلول در حال جوش اضافه كنيد. سپس حداكثر به مدت يك دقيقه بجوشانيد و با استفاده از كاغذ صافي بند 6-3-4 كه قبلاً با نيتريك اسيد رقيق(100+1) بند 6-2-3 شسته شده، در داخل يك ارلن 500 ميلي‏ليتري صاف كنيد. بشر، ميله شيشه‏اي و كاغذ صافي را با نيتريك اسيد رقيق (100+1) تا رسيدن حجم محلول زير صافي به 200 ميلي‏ليتر، شستشو دهيد. محلول زير صافي را تا دماي زير 25 درجة سلسيوس خنك كنيد. پنج ميلي‏ليتر محلول شناساگر بند 6-2-9 اضافه كنيد و ضمن همزدن مداوم، با محلول آمونيم تيوسيانات بند 6-2-7 سنجش (تيتر) كنيد. تا اينكه يك قطره از اين محلول رنگ قرمز مايل به قهوه‏اي كمرنگ ايجاد كند كه ديگر با همزدن از بين نمي‏رود. حجم مصرفي 1V را يادداشت كنيد. 

در صورتي كه مقدار كلريد سيمان بيش از 17/0 درصد باشد. لازم است كه آزمون با مقدار كمتري سيمان تكرار شود.

همان روش آزمون را بدون نمونه سيمان (سنجش شاهد) انجام دهيد و حجم محلول آمونيم تيوسيانات مصرفي (2V) را ثبت كنيد.

6-5
بيان نتايج

مقدار كلريد را به صورت درصد از رابطه زير محاسبه كنيد:
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كه در آن:

1m = جرم آزمونه سيمان

1V = حجم محلول آمونيم تيوسيانات مصرفي براي سنجش محلول آزمون

2V = حجم محلول آمونيم تيوسيانات مصرفي براي سنجش محلول شاهد

ميانگين دو نتيجه را با تقريب 01/0 درصد محاسبه كنيد.

6-6
تكرار پذيري و تجديد پذيري

انحراف استاندارد تكرار پذيري 005/0 درصد و انحراف استاندارد تجديد پذيري 010/0 درصد است.

7
مواد آلي قابل حل در كلروفرم (روش آزمون مرجع)

7-1
اساس روش

اين روش آزمون به طور ويژه براي تعيين رزين وينسول
 و تالو
 در سيمان پرتلند طرح شده است. اما، در صورتي كه روغن معدني، رزين معمولي
، كلسيم استئارات و ساير تركيبات اسيد چرب‏ و احتمالاً برخي مواد ديگر موجود باشد، آنها نيز مشمول اندازه‏گيري خواهند شد. در تمام مراحل احتياج به دقت زيادي مي‏باشد. روش آزمون مي‏تواند براي انواع سيمان به غير از سيمان پرتلند نيز بكار رود، اگر چه در صورتي كه سيمان حاوي مقدار زيادي ماده نامحلول در اسيد باشد، امولسيون ممكن است به آرامي جدا شود و همزدن كمتر، كلروفرم بيشتر و شستشوي بيشتر لازم باشد. 

7-2
مواد لازم

7-2-1
كلروفرم

در صورتي كه مقدار تعيين شده در نمونه شاهد كه در بند 7-3-5 بيان شده، بيش از 0015/0 گرم باشد، كلروفرم قبل از استفاده بايد تقطير شود. كلروفرم بازيافت شده در اين روش ممكن است كمي اسيدي باشد كه در اين صورت مي‏توان دوباره براي قسمتهايي كه با محلولهاي اسيدي نمونه در قيف يك ليتري هم زده مي شود، استفاده گردد. كلروفرمي كه براي شستشوي صافي و انتقال مواد استخراج شده استفاده مي شود، بايد تازه يا تقطير شده از كلروفرم تازه باشد.
7-2-2 استانوكلريد (2SnCl)
7-3
روش اجراي آزمون

7-3-1
40 گرم سيمان را در قيف جدا كننده اسكويب
 (دكانتور) يك ليتري (رجوع شود به يادآوري1) قرار داده، آنرا با 520 ميلي‏ليتر آب كه در دو قسمت تقريباً مساوي اضافه مي شود، مخلوط كنيد. بعد از افزودن اولين قسمت براي كمك به تفرق كامل سيمان بلافاصله بشدت‌ آنرا تكان دهيد. سپس قسمت دوم را بيفزاييد و دوباره تكان دهيد. در ابتدا به سرعت 185 ميلي‏ليتر هيدروكلريك اسيد كه در آن 10 گرم استانوكلريد (رجوع شود به يادآوري2) حل شده است، بيفزاييد و به سرعت در قيف را بگذاريد. آنرا برگردانيد و با يك حركت چرخشي چند ثانيه آنرا تكان دهيد تا ذرات سيمان از هم جدا و پراكنده شوند. مراقب باشيد كه از تكان دادن شديد غير ضروري كه منجر به افزايش فشار داخلي مي شود، اجتناب شود. فشار داخل قيف جدا كننده، را با باز و بسته كردن در چوب پنبه‏اي خارج كنيد. تكان دادن و خارج كردن فشار را تا تجزيه كامل سيمان تكرار كنيد. در صورت لزوم كلوخه‏هاي موجود را با ميلة شيشه‏اي بلند خرد كنيد. آنرا به سرعت تا دماي محيط با استفاده از آب شير خنك كنيد.

يادآوري1- از گريس براي نرم كردن دهانه و در قيف جدا كننده نبايد استفاده شود. تر كردن در قيف با آب قبل از استفاده، كمك خواهد كرد تا از آن به راحتي استفاده نمود. 

يادآوري2- براي جلوگيري از اكسيداسيون سولفيد به گوگرد عنصري كه قابل حل در كلروفرم است، از استانوكلريد استفاده مي شود.

7-3-2
75 ميلي‏ليتر كلروفرم به محلول اضافه كرده، درقيف را ببنديد. آنرا به مدت پنج دقيقه به شدت تكان داده، بگذاريد كلروفرم و آب به مدت 15 دقيقه بماند تا جدا شوند.

لايه پاييني (كلروفرم) را به يك قيف جدا كننده اسكويب 125 ميلي‏ليتري منتقل كنيد كه شامل رويه
 (حدواسط) (رجوع شود به يادآوري 1) و چند ميلي‏ليتر لايه آبي است. اطمينان حاصل كنيد كه تمام رويه (حدواسط) منتقل شده باشد. مقدار لاية آبي منتقل شده را در حد كمينه نگه داريد، زيرا مقدار آب اضافي در قيف 125 ميلي‏ليتري مي‏تواند منجر به استخراج ناقص رويه شده و باعث امولسيوني شود كه به راحتي جدا نمي‏شود. براي اطمينان از استخراج كامل رويه قيف را بشدت تكان دهيد. بگذاريد تا كلروفرم جدا شود و آنرا به داخل قيف جدا كننده 250 ميلي‏ليتري منتقل كنيد. كه اين قيف شامل 50 ميلي‏ليتر آب و چند قطره هيدروكلريك اسيد است. اطمينان حاصل كنيد كه رويه در پشت شير قيف 125 ميلي‏ليتري نگه داشته شود. قيف 250 ميلي‏ليتري را تكان دهيد. كلروفرم را به داخل يك قيف 250 ميلي‏ليتري ديگر كه حاوي 50 ميلي‏ليتر آب و چند قطره هيدروكلريك اسيد است، منتقل كنيد. اين قيف نيز مانند قيف 250 ميلي‏ليتري اوليه تكان دهيد. كلروفرم جدا شده را به داخل يك ارلن ته صاف شيردار استاندارد، منتقل كنيد (رجوع شود به يادآوري2). مراقب باشد كه آبي، وارد ارلن نشود.

يادآوري1- معمولاً يك رويه رنگي تيره در سطح مياني مايع وجود داردكه مي‏تواند بعد از همزدن، در قيف در جايي كه نسبت آب به كلروفرم زياد است، حاوي ماده آلي قابل حل در كلروفرم باشد كه مي‏تواند تغليظ شود و تا حجم كمي با چرخاندن آرام قيف بعد از اينكه رويه به قسمت باريكتر قيف كشيده شد، ثابت نگه داشته شود.

يادآوري2- مايع بعداً تقطير مي شود. در اين مرحله در لاستيكي يا چوب پنبه‏اي نبايد استفاده شود. يك ارلن 250 يا 300 ميلي‏ليتري مخصوص تجزيه خاك كه به وسيله يك رابط مناسب به لوله مبرد وصل است، مناسب مي‏باشد. لوله مي‏تواند نزديك گردن ارلن نصب شود و قسمت باقي مانده به يك پوشش خنك‏كن آبي وصل شود. بنابراين كلروفرم بازيافت شده مي‏تواند همانطور كه در بند 7-2-1 بيان شده، دوباره استفاده شود. 

7-3-3
25 ميلي‏ليتر كلروفرم به محلول موجود در قيف جدا كننده يك ليتري اوليه اضافه كنيد و عمليات بيان شده در بند 7-3-2 را انجام دهيد، آب شستشو اوليه در قيف‏هاي 250 ميلي‏ليتري نگه داشته مي شود. عمليات را با استفاده از 25 ميلي‎‏ليتر ديگر از كلروفرم ، تكرار كنيد.

7-3-4
كلروفرم‏هاي استخراج شده را در يك بالون، تقطير كنيد تا اينكه حجم آنها به 10 تا 15 ميلي‏ليتر كاهش يابد. مايع باقي مانده را در داخل يك بشر 100 ميلي‏ليتري توزين شده، يا ظرف پلاتيني (رجوع شود به يادآوري 1) با استفاده از كاغذ صافي بافت متوسط كوچك كه با كلروفرم تازه شسته شده صاف كنيد. بالون را با آب بشوئيد و كاغذ صافي را چندين بار با مقادير كم كلروفرم تازه بشوئيد. مواد استخراجي را در دماي پايين (كمتر از 63 درجه سلسيوس) تا خشك شدن تبخير كنيد (رجوع شود به يادآوري 2) و آنرا در يك گرمخانه در دماي 57 تا 63 درجة‌ سلسيوس به مدت سه دقيقه گرم كنيد (حرارت دهيد). به مدت 15 ثانيه هواي خشك از داخل ظرف عبور داده، خنك و توزين كنيد. حرارت دادن و توزين كردن را تكرار كنيد. تا دو توزين متوالي كه  بيش از 0010/0 گرم تفاوت نكند، بدست آيد. دو توزين آخري كه مقدار بيشتري را نشان مي‏دهد بايد به عنوان وزن واقعي در نظر گرفته شود.

يادآوري1- از آنجايي كه ظرف پلاتيني به سرعت به دماي ترازو (محيط) مي‏رسد، لذا ترجيح داده       مي شود. در صورتي كه بشر شيشه‏اي استفاده شود، بايد حداقل به مدت 20 دقيقه بگذاريد در محفظة ترازو قبل از توزين بماند.

يادآوري2- در خشك كردن مواد استخراجي بايد دقت شود. چرا كه بسياري از مواد آلي قابل حل در كلروفرم زماني كه مدت زيادي حرارت داده شوند حتي در دماي ملايم، تا اندازه‏اي فرار هستند. براي حفاظت از جمع شدن گرد و غبار، محلول بايد در دماي محيط در طول شب تبخير شود. هنگامي كه تبخير سريع مناسب باشد، محلول مي‏تواند روي صفحة گرم كننده( اجاق برقي ) در حرارت پايين تحت جريان هواي خشك از طريق يك لولة شيشه‏اي (با قطر داخلي حدود 10 ميلي‏ليتر)، تا عمق 3 ميلي‏متر تبخير شود. 

سپس ظرف را از روي صفحة گرم كننده برداريد و به عبور آرام جريان هواي خشك ادامه دهيد تا اينكه باقي مانده خشك شود. قبل از اينكه ظرف در گرمخانه در دماي 57 تا 63 درجة سلسيوس گذاشته شود، به عبور سريعتر جريان هواي خشك به مدت پنج دقيقه در دماي محيط ادامه دهيد. بعد از هر دورة سه دقيقه‏اي حرارت دادن در گرمخانه، قبل از توزين حدوداً به مدت 15 ثانيه از داخل ظرف هواي خشك عبور دهيد. مي‏توان هوا را با عبور از يك جاذب‏الرطوبه ارزان همانند كلسيم كلريد يا سولفوريك اسيد كه به دنبال آن يك جاذب‏الرطوبه با كارايي بالا نظير منيزيم پركلرات يا كلسيم سولفات بي‏آب قرار دارد، خشك نمود، بايد دقت شود كه گرد و غبار با هوا از جاذب‏الرطوبه عبور نكند. به جاي استفاده از هواي فشرده كه اغلب با روغن، كثيفي و رطوبت آلوده مي شود. مي‏توان محلول كلروفرم را زير يك ظرف كاسه‏اي
 قرار داد و به وسيله مكنده يا پمپ خلاء جرياني از هوا كه از جاذب‏الرطوبه عبور مي كند، وارد نمود.
زماني كه رزين و ينسول تنها مادة موجود باشد، باقي مانده پايدارتر است و مي‏توان آنرا در 100 تا 105 درجة سلسيوس به جاي 57 تا 63 درجة سلسيوس حرارت داد تا اينكه تمام مقادير ناچيز كلروفرم خارج شود.

7-3-5
تهيه نمونه شاهد

40 گرم نمونه سيمان را در 950 تا 1000 درجة سلسيوس به مدت يك ساعت (رجوع شود به يادآوري) بسوزانيد و دوباره آسياب كنيد. نمونه سوزانده شده را با همان روش و با استفاده از همان واكنشگرها كه در تجزيه استفاده شده آزمايش كنيد و نتايج را بر طبق آن تصحيح كنيد. 

يادآوري- بايد دقت شود كه مواد آلي به طور كامل سوخته شوند، يك ظرف پلاتيني دهان گشاد 100 ميلي‏ليتري كه نمونه در آن به خوبي پخش مي شود و يك كوره موفل براي اين منظور مناسب است. در صورتي كه چنين كوره‏اي در دسترس نباشد، يك مشعل با دماي بالا از نوع Meker
 مي‏تواند استفاده شود. موقعي كه از اين مشعل استفاده مي شود، نمونه را به طور مداوم هر پنج دقيقه كاملا هم بزنيد.
7-3-6
محاسبه

درصد مواد آلي قابل حل در كلروفرم را با تقريب 001/0 با ضرب وزن باقي مانده (رجوع شود به يادآوري) بر حسب گرم در 5/2 (100 كه به وزن نمونه مصرفي يعني 40 گرم تقسيم شده)، محاسبه كنيد.

يادآوري- در صورتي كه مادة آلي موجود در سيمان تالو باشد، باقي مانده اسيدهاي چرب حاصل از هيدروليز تالو در محلول اسيد داغ مي‏باشد كه وزن آن بايد در 05/1 ضرب شود تا وزن گليسريد منشاء در تالو بدست آيد. در صورتي كه ماده منشاء كلسيم استئارت باشد. باقي مانده استئاريك اسيد است و وزن آن در 07/1 ضرب مي شود تا وزن كلسيم استئارات بدست آيد.

8
تعيين مقدار كربن دي اكسيد (روش مرجع)

8-1
اساس روش

نمونه سيمان تحت اثر فسفريك اسيد قرار داده مي شود تا كربنات موجود تجزيه شود. دو لوله جاذب اوليه، هيدروژن سولفيد و آب را جدا نموده و سپس لوله‏هاي جاذب بعدي كربن دي اكسيد را جذب مي‏كنند. دو لوله جاذب كه يكي حاوي جاذب گرانولي (براي جذب كربن دي اكسيد) و ديگري منيزيم پركلرات بي‏آب (براي نگه داشتن آبي كه در ضمن واكنش جذب تشكيل شده) مي‏باشد، براي تعيين جرم كربن دي ‏اكسيد آزاد شده وزن مي‏شوند.
8-2
مواد لازم

8-2-1
مس (II) سولفات متبلور (O2H5. 4CuSO)

8-2-2
محلول مس (II) سولفات اشباع شده

8-2-3
جاذب هيدروژن سولفيد

مقدار مشخصي (وزن شده‏اي) از سنگ پاميس خشك شده با اندازة ذراتي (دانه بندي) بين 2/1 و 4/2 ميلي‏متر در يك ظرف مسطح قرار دهيد و با حجمي از محلول مس (II) سولفات اشباع شده بپوشانيد. به طوري كه جرم محلول مس (II) سولفات تقريباً نصف جرم سنگ پاميس شود. مخلوط را تا خشك شدن تبخير كنيد، در حالي كه به طور مداوم با ميله شيشه‏اي هم زده مي‏شود. محتويات ظرف را حداقل به مدت پنج ساعت در گرمخانه در دماي 5155 درجة سلسيوس خشك كنيد. صبر كنيد مخلوط جامد در دسيكاتور خنك شود و در يك ظرف كاملاً محكم و در بسته
 (غير قابل نفوذ نسبت به هوا) نگهداريد.

8-2-4
جاذب آب 

منيزيم پركلرات بي‏آب 2(4ClO)Mg با اندازة ذراتي (دانه‏بندي) بين 6/0 و 2/1 ميلي‏متر 

8-2-5
جاذب كربن دي اكسيد

سيليكات سنتزي با اندازة ذراتي بين 6/0 تا 2/1 ميلي‏متر كه به سديم هيدروكسيد (NaOH) آغشته شده است.

8-2-6 فسفريك اسيد غليظ (4PO3H)

8-2-7
سولفوريك اسيد غليظ (4SO 2H)

8-3
وسايل لازم

8-3-1
دستگاه براي تعيين مقدار كربن دي اكسيد

شكل 1 نمونه‏اي از دستگاه را نشان مي‏دهد كه مي‏تواند يا به يك ظرف فشار سيلندري، يك كمپرسور الكتريكي كوچك يا يك پمپ مكش مناسب براي اطمينان از جريان يكنواخت گاز يا هوا وصل شود.

گازي (هوا يا نيتروژن) كه وارد دستگاه مي شود بايد قبلاً كربن دي اكسيد آن ابتدا با عبور از درون جاذب بند 8-2-5 گرفته شود. دستگاه شامل يك بالون 100 ميلي‎‏ليتري (1) است كه به يك قطعه (تبديل) سه راهي
 وصل است. دهانة (2) به قيف شيردار(15) وصل مي شود، دهانة (3) به لوله رابط و دهانه (4) به مبرد آب سرد وصل مي شود. قيف بالاي دهانة (2) و لولة رابط بالاي (3) به وسيله يك قطعه Y شكل (16) به هم متصل مي‏شوند. تا اينكه هواي فاقد كربن دي اكسيد بتواند از لولة رابط يا قيف، جريان يابد كه مي‏توان آنرا با يك گيره مور
 (14) كنترل نمود. بعد از مبرد (13)، گاز از سولفوريك اسيد غليظ (5)، از لوله‏هاي جاذب حاوي جاذب هيدروژن سولفيد(6) بند 8-2-3 و جاذب آب (7) بند 8-2-4 و بالاخره از دو لولة جاذب (8 و9) عبور مي‏كند كه دو لولة اخير   مي‏توانند توزين شوند و 75 درصد با جاذب كربن دي‏اكسيد بند 8-2-5 و تا 25 درصد با جاذب آب بند 8-2-4 پر شده‏اند).

جاذب كـربن دي اكسيد بند 8-2-5 با توجه به جريان گاز، در بالاي لايه جاذب آب بـنـد 8-2-4 قرار داده مي‏شود.

بعد از لولة جاذب (9) لوله جاذب قوي‏تر(10) قرار دارد كه آن نيز حاوي جاذب كربن دي اكسيد و آب است. كه براي جلوگيري از ورود كربن دي اكسيد و آب هوا به لولة جاذب 9 بكار مي‏رود.

لوله‏هاي جاذب 8 و9 كه بايد توزين شوند براي مثال مي‏توانند اندازه‏هاي زير را داشته باشند. 
فاصله بيروني بين شاخه‏ها:   45 ميلي‏متر

قطر داخلي: 20 ميلي‏متر

فاصله بين قسمت پاييني لوله و قسمت بخش مسطح
 بالايي: 75 ميلي‏متر

ضخامت ديواره لوله: 5/1 ميلي‏ليتر
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1- بالون تقطير 100 ميلي‏ليتري
12- در سه بازويي ثابت(تبديل) 

2- وسيله اتصال قيف شيردار
13- مبرد 

3- وسيله اتصال لوله رابط
14- گيره مور

4- وسيله اتصال مبرد
15- قيف شيردار

5- بطري شستشوي حاوي سولفوريك اسيد غليظ بند 8-2-7
16- قطعة Y شكل

6- لوله جاذب حاوي جاذب هيدروژن سولفيد بند 8-2-3


7- لوله جاذب حاوي منيزيم پركلرات براي جذب آب بند 8-2-4


8،9 و10- لوله‏هاي جاذب كربن دي اكسيد بند (8-2-5 )و جاذب آب (بند 8-2-4)

11- برج جاذب حاوي جاذب‏ كربن دي‏اكسيدبند8-2-5

شكل 1- دستگاه تعيين مقدار كربن دي اكسيد (روش مرجع)
8-3-2
ترازو كه قادر به توزين با دقت0001/0 گرم باشد.

8-3-3 گرمخانه برقي قابل تنظيم در دماي 5105 درجه سلسيوس و نيز در دماي 5155 درجة سلسيوس
8-3-4
دسيكاتور حاوي منيزيم پركلرات بي‏آب 2(4ClO)Mg 

8-4
روش اجراي آزمون

05/01 گرم سيمان را توزين و در يك بالون تقطير100 ميلي‏ليتري خشك قرار دهيد. بالون را مطابق شكل 1 (رجوع شود به بند 7-3-1) اما بدون لوله‎‏هاي جاذب 8 و9، به دستگاه وصل كنيد. جرياني از گاز فاقد كربن دي اكسيد به مدت 15 دقيقه با سرعت تقريباً سه حباب در ثانيه (شمارشگر حباب) از طريق لولة رابط 3 (با گيره مور در شاخه به (2) بسته شده است) از دستگاه عبور دهيد. گيره مور را باز كنيد و مخزن گاز را از قيف (15) جدا كنيد 30 ميلي‏ليتر فسفريك اسيد غليظ به قيف اضافه كنيد و دوباره مخزن گاز را وصل كنيد تا قيف پر شود. لوله‏هاي جاذب بسته شده 8 و9 را به مدت 15 دقيقه در محفظه ترازو قرار دهيد تا به تعادل دمايي برسد. سپس هر يك از لوله‏ها را به طور مجزا توزين كنيد. جريان گاز را ببنديد و لوله‏ها را همانطور كه در شكل 1 نشان داده شده است، به دستگاه وصل كنيد. 

هنگام انجام اين عمليات دستكش بپوشيد. سپس بگذاريد گاز وارد شود. بعد از 10 دقيقه لوله‏هاي جاذب 8 و9 را ببنديد. آنها را جدا نموده و در محفظة ترازو به مدت 15 دقيقه قرار داده، سپس بطور مجزا آنها را وزن كنيد. اين عمليات را (اجازه ورود گاز، برداشتن و توزين لوله‏هاي جاذب 8 و9) هر چند مرتبه كه لازم است، تكرار كنيد تا نتايج دو توزين متوالي لوله بيش از 0005/0 گرم تغيير نكند.

لوله‏هاي جاذب توزين شده 8 و9 را مطابق شكل 1 به دستگاه وصل كنيد. شير قيف را باز كنيد و بگذاريد فسفريك اسيد به داخل بالون تقطير(1) بچكد. بعد از متوقف شدن واكنش، محتويات بالون را تا جوشش حرارت دهيد و به آرامي به مدت پنج دقيقه بجوشانيد. عبور جريان گاز از دستگاه را حفظ كنيد تا اينكه بالون تا دماي محيط خنك شود. لوله‏هاي جاذب 8 و9 را ببنديد آنها را برداشته و در محفظه ترازو به مدت 15 دقيقه قرار دهيد. سپس به طور مجزا آنها را وزن كنيد. افزايش جرم هر لوله براي محاسبه مقدار كربن دي اكسيد استفاده مي شود (رجوع شود به بند 8-5). كربن دي اكسيد تقريباً (عملاً) بطور كامل جذب لوله 8 مي شود. در صورتي كه افزايش جرم لوله 9 بيش از 0005/0 گرم باشد. جاذب موجود در لوله 9 را عوض كنيد و آزمون را دوباره تكراركنيد.

8-5
بيان نتايج

مقدار كربن دي اكسيد را بر حسب درصد از رابطه زير محاسبه كنيد:
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كه در آن :

2m = جرم آزمونه سيمان

3m = افزايش جرم لوله 8 بعد از جذب

4m = افزايش جرم لوله 9 بعد از جذب

ميانگين دو نتيجه را با تقريب 01/0 درصد محاسبه كنيد.

در صورتي كه مقدار كربن دي اكسيد محاسبه شده از رابطة بالا كمتر از 5/0 درصد باشد، آزمون را با نمونه ديگري از سيمان به وزن دو گرم تكرار كنيد.

8-6
تكرار پذيري و تجديد پذيري

انحراف استاندارد تكرار پذيري 07/0 درصد و انحراف استاندارد تجديد پذيري 10/0 درصد است.

پيوست الف

(اطلاعاتي)

الف1- مثالي از تعيين نقطه اكي والان در اندازه‏گيري كلريد

	ستون 1

نقره نيترات برحسب ميلي‏ليتر
	ستون2

پتانسيل بر حسب ميلي‏ليتر
	ستون 3

(1)mV
	ستون 4

(2)mV2

	60/1
	3/125
	8/5

2/7

5/8

8/9

2/9

9/6

1/6

8/4
	4/1

3/1

3/1

6/0

3/2

8/0

3/1

	80/1
	5/119
	
	

	00/2
	3/112
	
	

	20/2
	8/103
	
	

	40/2
	0/94
	
	

	60/2
	8/84
	
	

	80/2
	9/77
	
	

	00/3
	8/71
	
	

	20/3
	0/67
	
	

	نقطه اكي والان در فاصله mV (ستون سوم) بيشينه است و بنابراين بين 20/2 و 40/2 ميلي‏ليتراست. نقطة اكي والان دقيق در اين مقدار تفاوت يعني 20/0 از داده mV2 (ستون چهارم) مطابق رابطة زير محاسبه       مي شود.
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	1- تفاوت بين قرائتهاي متوالي در ستون دوم 

2- تفاوت بين قرائتهاي متوالي در ستون سوم «دومين تفاوتها»
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1- SRM


1- Pro analysi


� - در صورت لزوم مي‏توان حدود 9222/2 گرم سديم كلريد با خلوص مشخص را با دقت 1/0 ميلي گرم توزين سپس با آب به حجم رسانده و نرماليته آن را تعيين نمود.


1- Silver billet


1 - Stirring Bar


1- Volhard


1-Vinsol


2- tallow


3- Common rosin


1-Squibbاين قيف حالت كشيده دارد.                                                                                                


�


1- Scum


1- bell glass


�- اين نوع مشعل مجهز به شعله پخش كن مي‏باشد.


1- airtight


1- three-neck adaptor


2- Mohr


3- ground section
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