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S t a n d a rd  M e t h o d  o f T e s t  fo r 

C h e m i c a l  An a l ys i s  o f  H yd ra u l i c  C e m e n t  

AA S H T O  D e s i g n a t i o n :  T  1 0 5 - 2 2 1  

T e c h n i c a l l y  R e v i s e d :  2 0 2 2  

T e c h n i c a l  S u b c o m m i t t e e :  3 a ,  C e m e n t ,  L i m e ,  a n d  C o n c re t e  M a t e ri a l s  

AS T M  D e s i g n a t i o n :  C 1 1 4 - 1 8  

1 .  S C O P E  

1 . 1 .  T h e s e  te s t me t h o d s  c o v e r th e  c h e mi c al  an al y s e s  o f h y dra u l i c  c e me n ts .  A ny  te s t me th o ds  o f 

de mo n s tra te d ac c e p tab l e  p re c i s i o n a nd  b i a s  m a y  b e  u s e d  fo r an al y s i s  o f h ydrau l i c  c e me n t s ,  

i n c l u di n g  an a l y s e s  fo r re fe re e  a nd  c e rti fi c ati o n  p u rp o s e s ,  as  e x p l ai n e d  i n  S e c ti o n  4 .  S p e c i fi c  

c h e mi c a l  te s t me th o d s  are  p ro v i d e d fo r e as e  o f re fe re n c e  fo r th o s e  d e s i ri n g  to  us e  th e m.  T h e y  are  

g ro u p e d  a s  Re fe re n c e  T e s t M e th o ds  and  A l te rn ate  T e s t M e th o d s .  T h e  re fe re n c e  te s t me th o d s  are  

l o n g  ac c e p te d c l a s s i c al  c h e mi c a l  te s t me th o ds ,  w h i c h  p ro v i d e  a re as o n ab l y  w e l l - i n te g ra te d  b as i c  

s c h e me  o f an a l y s i s  fo r h y drau l i c  c e me n ts .  T h e  al te rn ati v e  te s t me th o d s  g e ne ral l y  p ro v i d e  

i n d i v i d u al  d e te rmi n ati o n  o f s p e c i fi c  a n a l y te s  an d may  b e  u s e d  a l o n e  o r as  a l te rn a te s  an d 

de te rmi n a ti o n s  w i th i n th e  b a s i c  s c h e me  at th e  o p ti o n  o f th e  an al y s t an d as  i n di c ate d i n th e  

i n d i v i d u al  me th o d .  T h e  i n di v i du a l  an al y s t mu s t de mo n s tra te  a c h i e v e me n t  o f a c c e p tab l e  p re c i s i o n  

an d b i a s ,  as  e x p l ai n e d i n  S e c ti o n  4 ,  w h e n  th e s e  me th o d s  are  u s e d.  

1 . 2 .  Contents:  

S e c t i o n    S u b j e c t  

2  Re fe re n c e d D o c u me n ts  

3  T e rmi n o l o g y  

4  D e s c ri p ti o n o f Re fe re e  A n al y s e s  

4 . 1  Re fe re e  A n al y s e s  

5  Q u al i fi c ati o n  fo r D i ffe re n t A n al y s e s  

5 . 1  C e rti fi e d  Re fe re n c e  M ate ri a l s  

5 . 2  Re qu i re me n ts  fo r Q u al i fi c ati o n  T e s ti n g  

5 . 3  A l te rn ati v e  A n al y s e s  

5 . 4  P e rfo rman c e  Re q u i re me n ts  fo r Rap i d T e s t M e th o ds  

6  G e n e ra l  

6 . 1  I n te rfe re n c e s  an d L i mi ta ti o n s  

6 . 2  A p p ara tu s  and  M ate ri a l s  

6 . 3  Re a g e n ts  

6 . 4  S a mp l e  P re p ara ti o n  

6 . 5  G e n e ra l  P ro c e du re s  

6 . 6  Re c o mm e n d e d O rde r fo r Re p o rti ng  A n al y s e s  

   

S e c t i o n   Re fe r e n c e  T e s t  M e t h o d s  

7  I n s o l ub l e  Re s i du e  

©  2 0 2 2  b y  t h e  A m e ri c a n  A s s o c i a t i o n  o f S t a te  H i g h w a y  a n d T ra n s p o rt a ti o n  O ffi c i a l s .  

A l l  ri g h ts  re s e rv e d.  D u p l i c a ti o n  i s  a  v i o l a t i o n  o f a p p l i c a b l e  l a w .  
Full document details: AASHTO T 105-22

http://www.avadocuments.com/doc/aashto-t-105-22
http://www.avadocuments.com/doc/aashto-t-105-22


T S - 3 a  T  1 0 5 - 2  AAS H T O  

8  S i l i c o n  D i o x i de  

8 . 1  S e l e c ti o n  o f T e s t M e th o d 

8 . 2  S i l i c o n  D i o x i de  i n  P o rtl a n d C e me n ts  a nd  C e m e n ts  w i th  L o w  I n s o l ub l e  Re s i du e   

8 . 3  S i l i c o n  D i o x i de  i n  C e me n ts  w i th  I n s o l u b l e  Re s i d u e  G re ate r T h an  1  P e rc e n t  

9  A mmo n i u m H y d ro x i de  G ro u p  

1 0  F e rri c  O x i d e  

1 1  P h o s p h o ru s  P e n to x i d e  

1 2  T i ta n i u m D i o x i d e  

1 3  Z i n c  O x i d e  

1 4  A l u mi n u m O x i d e  

1 5  C a l c i u m O x i d e  

1 6  M a g n e s i u m O x i d e  

1 7  S u l fu r 

1 7 . 1  S u l fu r T ri o x i de  

1 7 . 2  S u l fi d e  

1 8  L o s s  o n  I g n i ti o n  

1 8 . 1  P o rtl an d C e me n t 

1 8 . 2  P o rtl an d B l a s t- F u rn ac e  S l ag  C e me n t a n d S l a g  C e me n t 

1 9  S o di u m a n d  P o tas s i u m O x i d e s  

1 9 . 1  T o tal  A l kal i s  

1 9 . 2  W a te r - S o l u b l e  A l ka l i s  

2 0  M a n g an i c  O x i de  

2 1  C h l o ri d e  

2 2  C h l o ro fo rm- S o l u b l e  O rg an i c  S ub s tan c e s  

  A l t e r n a t iv e  T e s t  M e t h o d s  

2 3  C a l c i u m O x i d e  

2 4  C a rb o n D i o x i de   

2 5  M a g n e s i u m O x i de  

2 6  L o s s  o n  I g n i ti o n 

2 6 . 1  P o rtl an d B l as t - F u rn a c e  S l a g  C e me n t an d S l ag  C e me n t 

2 7  T i ta n i u m D i o x i d e  

2 8  P h o s p h o ru s  P e n to x i d e  

2 9  M a n g an i c  O x i d e  

3 0  F re e  C a l c i u m O x i de  

 

  A p p e n d i x e s  

A p p e n di x  X 1  E x amp l e  o f D e te rm i n a ti o n  o f E qu i v a l e n c e  P o i n t fo r th e  C h l o ri d e  D e te rmi n a ti o n  

A p p e n di x  X 2  C O 2  D e te rmi n a ti o n s  i n  H y dra u l i c  C e me n ts  

1 . 3 .  T h e  v a l u e s  s tate d  i n S I  u n i ts  are  to  b e  re g a rde d  a s  th e  s tan da rd.   

1 . 4 .  Th i s  s ta n da rd do e s  n o t p u rp o rt to  a ddre s s  a ll o f th e  s a fe ty  c o n c e rn s ,  i f a n y,  a s s o c ia te d w ith  i ts  u s e .  

It i s  th e  re s p o n s i b i li ty  o f th e  u s e r o f th i s  s ta n da rd to  c o n s u lt a n d e s ta b li s h  a p p ro p ri a te  s a fe ty  a n d 

h e a lth  p ra c ti c e s  a n d de te rm i n e  th e  a p p li c a b ili ty  o f re gu la to ry  li m i ta ti o n s  p ri o r to  u s e .  S e e  

S e c ti o n s  8 . 3 . 2 . 1  an d 1 6 . 4 . 1  fo r s p e c i fi c  c au ti o n s ta te me n ts .  
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1 . 5 .  Th e  q u a li ty  o f th e  re s u lts  p ro du c e d b y th i s  s ta n da rd a re  de p e n de n t o n  th e  c o m p e te n c e  o f th e  

p e rs o n n e l p e rfo rm in g th e  p ro c e du re  a n d th e  c a p a b i li ty ,  c a li b ra ti o n ,  a n d m a in te n a n c e  o f th e  

e q u ip m e n t u s e d.  A ge n c i e s  th a t m e e t th e  c ri te ri a  o f R  1 8  a re  ge n e ra lly  c o n s ide re d c a p a b le  o f 

c o m p e te n t a n d o b j e c ti v e  te s ti n g/s a m p lin g/i n s p e c ti o n /e tc .  Us e rs  o f th i s  s ta n da rd a re  c a u ti o n e d th a t 

c o m p li a n c e  w i th  R  1 8  a lo n e  do e s  n o t c o m p le te ly  a s s u re  re li a b le  re s u lts .  R e li a b le  re s u lts  de p e n d 

o n  m a n y  fa c to rs ;  fo llo w in g th e  s u gge s ti o n s  o f R  1 8  o r s o m e  s i m i la r a c c e p ta b le  gu i de li n e  p ro v i de s  

a  m e a n s  o f e va lu a ti n g a n d c o n tro lli n g s o m e  o f th o s e  fa c to rs .  

2 .  R E F E R E N C E D  D O C U M E N T S  

2 . 1 .  A A SHTO  Sta n da rd:  

  M  3 3 9 M /M  3 3 9 ,  T h e rmo me t e rs  U s e d i n  th e  T e s t i n g  o f C o n s t ru c ti o n  M a te ri a l s  

  R 1 8 ,  E s ta b l i s h i n g  a nd  I mp l e m e n ti n g  a Q u al i ty  M an a g e me n t S y s t e m fo r C o n s tru c t i o n  

M a te ri al s  T e s ti n g  L a b o rat o ri e s  

2 . 2 .  A STM Sta n da rds :  

  C 2 5 ,  S ta n d ard T e s t M e t h o d s  fo r C h e mi c a l  A n al y s i s  o f L i m e s to n e ,  Q u i c kl i m e ,  a n d H y drat e d 

L i me  

  E 1 ,  S ta n dard S p e c i fi c a ti o n  fo r A S T M  L i qu i d‐ i n ‐ G l a s s  T h e rmo m e t e rs  

  E 2 9 ,  S t a n dard P rac t i c e  fo r U s i n g  S i g n i fi c a n t D i g i t s  i n  T e s t  D a ta to  D e te rm i n e  C o nfo rm a n c e  

w i th  S p e c i fi c a ti o n s   

  E 2 3 0 /E 2 3 0 M ,  S ta n d ard  S p e c i fi c a ti o n  fo r T e mp e ra t u re ‐ E l e c t ro mo ti v e  F o rc e  ( e mf)  T ab l e s  fo r 

S t an dardi z e d T h e rmo c o u p l e s   

  E 2 7 5 ,  S t an dard P ra c ti c e  fo r D e s c ri b i n g  an d M e a s u ri n g  P e rfo rma n c e  o f U l t rav i o l e t  a n d V i s i b l e  

S p e c tro p h o to me t e rs   

  E 3 5 0 ,  S tan dard T e s t M e th o ds  fo r C h e mi c a l  A n a l y s i s  o f C a rb o n  S t e e l ,  L o w - A l l o y  S t e e l ,  

S i l i c o n  E l e c tri c a l  S te e l ,  I n g o t I ro n ,  a nd  W ro u g h t  I ro n  

  E 6 1 7 ,  S tan dard S p e c i fi c a ti o n fo r L a b o ra to ry W e i g h ts  an d P re c i s i o n M as s  S ta n d ards   

  E 8 3 2 ,  S ta n d ard  S p e c i fi c a ti o n fo r L a b o ra to ry F i l t e r P a p e rs   

  E 8 7 9 ,  S tan d ard  S p e c i fi c a ti o n  fo r T h e rmi s to r S e n s o r s  fo r G e n e ra l  P urp o s e  a nd  L ab o ra to ry  

T e mp e ra t u re  M e a s u re me n t s   

  E 2 8 7 7 ,  S ta nd ard G u i d e  fo r D i g i ta l  C o n ta c t T h e rmo me te rs  

2 . 3 .  In te rn a ti o n a l Ele c tro te c h n i c a l Co m m i s s i o n  Sta n da rd:  

  I E C  6 0 5 8 4 ‐ 1 : 2 0 1 3  T h e rmo c o u p l e s  ‐  P a rt 1 :  E M F  S p e c i fi c ati o n s  an d T o l e ra n c e s   

3 .  T E R M I N O L O G Y 

3 . 1 .  D e fi n i ti o n :  

3 . 1 . 1 .  a n a ly te ,  n —A  s u b s t an c e  o f i nt e re s t w h e n p e rfo rmi n g  a  qu an ti tat i v e  an al y s i s .  

3 . 1 . 1 . 1 .  D i s c u s s io n —F o r th e  p u rp o s e s  o f th i s  te s t me t h o d ,  an al y te s  a re  c o n s i d e re d t o  b e  th o s e  i te ms  l i s t e d 

i n  C o l u mn  1  o f T a b l e  1 .   

3 . 1 . 2 .  re a ge n t wa te r,  n —w ate r p u ri fi e d  b y  th e  p ro c e s s  o f d i s ti l l a ti o n,  d e i o n i z at i o n ,  re v e rs e  o s mo s i s ,  o r 

an y  c o mb i n a ti o n o f th e  th re e  p ro c e s s e s .  

3 . 1 . 2 . 1 .  di s ti lla ti o n ,  n —th e  p ro c e s s  o f p u ri fi c a t i o n  b y  th e  e v ap o rati o n  an d v ap o ri z a ti o n  o f w a t e r a nd i ts  

s u b s e qu e n t  c o n de n s at i o n  an d c o l l e c t i o n .  
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3 . 1 . 2 . 2 .  de i o n i za ti o n ,  n —th e  p ro c e s s  o f p u ri fi c a ti o n  u s i ng  th e  tw o - s te p  p ro c e s s  o f c o nv e rti n g  s o l u b l e  s a l ts  

i n to  a c i ds  b y  p a s s i n g  th e m th ro ug h  a h y dro g e n  e x c h an g e r ,  a fte r w h i c h  th e y  a re  re mo v e d  b y  an  

ac i d  ab s o rb e n t o r s y n th e ti c  re s i n .  

3 . 1 . 2 . 3 .  re v e rs e  o s m o s is ,  n —w a te r p uri fi c ati o n te c h n o l o g y  th a t u s e s  a s e mi p e r me a b l e  me mb ra n e  to  

re mo v e  i o n s ,  mo l e c u l e s ,  an d l arg e r p arti c l e s  fro m d ri nki ng  w ate r.  

3 . 1 . 3 .  w a te r (p o ta b le ) ,  n —w a te r th at i s  s u i tab l e  fo r dri n ki n g .    

4 .  D E S C R I P T I O N  O F  R E F E R E E  AN A L YS E S  

4 . 1 .  R e fe re e  A n a ly s e s —W h e n  c o nfo rman c e  to  c h e mi c a l  s p e c i fi c a ti o n  re qu i re me n ts  i s  q u e s ti o n e d,  

p e rfo rm re fe re e  a n a l y s e s  as  de s c ri b e d i n  S e c ti o n  4 . 1 . 1 .  T h e  re fe re n c e  te s t me th o ds  th at fo l l o w  i n  

S e c ti o n s  7  th ro u g h  2 2 ,  o r o th e r te s t me th o ds  q u a l i fi e d  a c c o rd i ng  to  S e c ti o n 5 . 4 ,  P e rfo rma n c e  

Re qu i re me n ts  fo r Ra p i d T e s t M e th o ds ,  are  re qu i re d fo r re fe re e  an al y s i s .  A  c e me n t s h al l  no t b e  

re j e c te d  fo r fa i l u re  to  c o nfo rm to  c h e mi c al  re qu i re me n ts  u n l e s s  al l  d e te rmi n ati o n s  o f c o n s ti tu e n ts  

i n v o l v e d an d al l  n e c e s s ary  s e p ara ti o n s  p ri o r to  th e  d e te rmi n a ti o n  o f a n y  o ne  c o n s ti tu e n t are  ma d e  

e n ti re l y  b y  th e s e  me th o d s .  W h e n re p o rti ng  th e  re s u l ts  o f re fe re e  an a l y s e s ,  s p e c i fy  w h i c h  te s t 

me th o d s  w e re  u s e d .  

4 . 1 . 1 .  Re fe re e  an al y s e s  s h a l l  b e  ma d e  i n  d up l i c a te  an d o n  d i ffe re n t d ay s .  I f th e  tw o  re s u l ts  do  n o t ag re e  

w i th i n  th e  p e rm i s s i b l e  v a ri ati o n g i v e n  i n  T ab l e  1 ,  th e  d e te rmi n ati o n  s h a l l  b e  re p e ate d u n ti l  tw o  o r 

th re e  re s u l ts  ag re e  w i th i n  th e  p e rmi s s i b l e  v a ri ati o n .  W h e n tw o  o r th re e  re s u l ts  do  ag re e  w i th i n  th e  

p e rmi s s i b l e  v a ri a ti o n ,  th e i r av e ra g e  s h a l l  b e  a c c e p te d a s  th e  c o rre c t v a l u e .  W h e n  an  av e rag e  o f 

e i th e r tw o  o r th re e  re s u l ts  c an  b e  c a l c u l ate d,  th e  c al c u l a ti o n  s h a l l  b e  b a s e d o n th e  th re e  re s u l ts .  F o r 

th e  p urp o s e  o f c o mp a ri n g  an al y s e s  a n d c al c ul a ti n g  th e  a v e rag e  o f a c c e p tab l e  re s u l ts ,  th e  

p e rc e n tag e s  s h a l l  b e  c a l c u l a te d  to  th e  n e are s t 0 . 0 1  ( o r 0 . 0 0 1  i n  th e  c as e  o f c h l o ro fo rm - s o l u b l e  

o rg an i c  s ub s tan c e s ) ,  al th o u g h  s o me  o f th e  av e ra g e  v al u e s  are  re p o rte d  to  0 . 1  a s  i nd i c ate d i n  th e  

te s t me th o ds .  W h e n  a b l an k de te rmi n a ti o n  ( s e e  N o te  1 )  i s  s p e c i fi e d,  o n e  s h al l  b e  ma de  w i th  e ac h  

i n di v i du al  a n al y s i s  o r w i th  e ac h  g ro u p  o f tw o  o r mo re  s am p l e s  an al y z e d  o n  th e  s ame  d a y  fo r a  

g i v e n  an a l y te .   

N o t e  1 —A  b l a n k d e te rmi n at i o n  i s  a p ro c e du re  th at fo l l o w s  a l l  s te p s  o f an a l y s i s ,  b u t i n  th e  

a b s e n c e  o f a s amp l e .  I t i s  u s e d fo r de te c ti o n  an d c o mp e n s ati o n o f s y s te mati c  b i a s .  
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T a b l e  1 —M ax i mu m P e r mi s s i b l e  V ari ati o n i n  Re s u l ts a  

( C o l u mn  1 )  

A n a l y te  

( C o l u mn  2 )  

M a x i mu m D i ffe re n c e  

b e tw e e n D u p l i c ate s b  

( C o l u mn  3 )  

M a x i mu m  D i ffe re n c e  

o f t h e  A v e ra g e  o f 

D u p l i c at e s  fro m C RM  

C e rti fi c ate  V a l ue s b  , c  , d 

S i O 2  ( s i l i c o n  di o x i d e )  0 . 1 6  ±0 . 2 0  

A l 2 O 3  ( a l u mi n u m o x i d e )  0 . 2 0  ±0 . 2 0  

F e 2 O 3  ( fe rri c  o x i d e )  0 . 1 0  ±0 . 1 0  

C a O  ( c a l c i u m o x i d e )  0 . 2 0  ±0 . 3 0  

M g O  ( ma g n e s i u m o x i de )  0 . 1 6  ±0 . 2 0  

S O 3  ( s u l fu r tri o x i d e )  0 . 1 0  ±0 . 1 0  

L O I  ( l o s s  o n  i g n i ti o n )  0 . 1 0  ±0 . 1 0  

N a2 O  ( s o d i u m o x i d e )  0 . 0 3  ±0 . 0 5  

K2 O  ( p o ta s s i u m o x i d e )  0 . 0 3  ±0 . 0 5  

T i O 2  ( ti ta n i u m di o x i d e )  0 . 0 2  ±0 . 0 3  

P 2 O 5  ( p h o s p h o ru s  p e n to x i de )  0 . 0 3  ±0 . 0 3  

Z n O  ( z i n c  o x i d e )  0 . 0 3  ±0 . 0 3  

M n 2 O 3  ( ma n g a n i c  o x i de )  0 . 0 3  ±0 . 0 3  

S  ( s u l fi de  s u l fu r)  0 . 0 1  e  

C l  ( c h l o ri de )  0 . 0 0 3  ±0 . 0 05 e 

I R ( i n s o l u b l e  re s i d u e )  0 . 1 0  e  

C x  ( fre e  c a l c i u m o x i de )  0 . 2 0  e  

C O 2  ( c a rb o n  d i o x i de )  0 . 1 2  e ,  f 

A l ks o l  ( w a t e r- s o l u b l e  al k a l i ) g 0 . 7 5 / w  g e  

C h l s o l  ( c h l o ro fo rm- s o l u b l e  o rg a n i c  s u b s ta n c e s )  0 . 0 0 4  e  

a  Wh e n  a l l  s e v e n  C e rti fi e d  Re fe re n c e  M a te ri a l  ( C RM )  c e me n ts  a re  re qu i re d ,  as  fo r d e mo n s t ra ti n g  p e rfo rma n c e  o f rap i d te s t  me th o d s ,   

a t l e a s t  s i x  o f th e  s e v e n  s h al l  b e  w i th i n  th e  p re s c ri b e d  l i mi t s ,  an d th e  s e v e n th  s h a l l  di ffe r b y n o  mo re  th an  tw i c e  th at v al u e .  Wh e n  mo re   

th an  s e v e n  C RM s  are  u s e d ,  a s  fo r d e mo n s tra ti ng  th e  p e rfo rma n c e  o f rap i d  te s t me th o ds ,  a t  l e as t 7 7  p e rc e n t s h al l  b e  wi th i n  th e   

p re s c ri b e d  l i mi t s ,  an d t h e  re ma i n de r n o  mo re  th a n  tw i c e  th e  v a l ue .  Wh e n  a  l e s s e r n u mb e r o f C RM  c e me n ts  a re  re qui re d ,  a l l  o f the   

v a l u e s  s h al l  b e  w i th i n t h e  p re s c ri b e d l i mi ts .  
b  Wh e re  n o  v al ue  a p p e a rs  i n  C o l u mn  3 ,  C RM  c e rti fi c at e  v a l u e s  do  no t e x i s t.  I n  s u c h  c as e s ,  o n l y t h e  re qu i re me n t  fo r di ffe re n c e s   

b e t w e e n  du p l i c a te s  s h a l l  ap p l y.  
c  I n te re l e me n t c o rre c ti o n s  ma y b e  u s e d  fo r an y o x i de  s t and a rd i z a ti o n  p ro v i de d  i mp ro v e d a c c u ra c y c a n  b e  d e mo n s trate d  w h e n   

c o rre c ti o n  i s  ap p l i e d to  a l l  s e v e n  C RM  c e me n ts .  

d Wh e re  a  C RM  c e rti fi c a te  v al u e  i n c l u de s  a  s ub s c ri p t  nu mb e r,  th at s u b s c ri p t n u mb e r s h a l l  b e  t re ate d  a s  a  v al i d  s i g n i fi c a nt fi g u re .  
e  N o t ap p l i c ab l e .  N o  c e rti fi c a te  v al ue  g i v e n .  
f D e mo n s trat e  p e rfo rma n c e  b y a n a l ys i s ,  i n  du p l i c at e ,  o f at  l e a s t o n e  p o rt l a n d c e me n t.  P re p a re  th re e  s ta nd a rds ,  e a c h  i n  d up l i c a te :   

S t an d ard A  s h a l l  b e  s e l e c te d  p o rt l an d c e me n t,  S t an d ard B  s ha l l  b e  S tan da rd  A  c o n tai ni n g  2 . 0 0  p e rc e nt  C e rti fi e d  C a C O 3   

( e . g . ,  N I S T  9 1 5 a ) ,  S ta n da rd  C  s h al l  b e  S tan da rd  A  c o nt ai ni n g  5 . 0 0  p e rc e n t C e rti fi e d C a C O 3 .  We i g h  a nd  p re p a re  tw o  s e p a rat e   

s p e c i me n s  o f e a c h  s t an da rd.  A s s i g n  th e  C O 2  c o n te n t o f S t and a rd A  a s  th e  a v e rag e  o f th e  tw o  v a l u e s  de te rmi n e d,  p ro v i d e d th e y a g re e   

w i th i n  th e  re qu i re d l i mi t o f C o l u mn  2 .  A s s i g n  C O 2  v al u e s  to  S t an da rds  B  an d  C  as  fo l l o ws :  M ul ti p l y t h e  C e rt i fi e d  C a C O 3  v al u e  ( Y)   

fo r C O 2  ( fro m th e  c e rti fi c ate  v a l u e )  b y t h e  ma s s  fra c t i o n  o f C e rti fi e d  C a C O 3  a dd e d  to  th a t s ta nd a rd ( p e rc e nta g e  adde d  di v i de d b y  1 0 0 ) ;   

mu l t i p l y t h e  v a l u e  d e te rmi n e d  fo r S tan da rd  A  b y th e  ma s s  fra c ti o n  o f S tan dard  A  i n  e ac h  o f th e  o th e r s tan dards  ( i . e . ,  0 . 9 8  and  0 . 9 5   

fo r S ta n da rds  B  a nd  C ,  re s p e c t i v e l y) ;  a d d th e  t w o  v al ue s  fo r S tan da rd s  A  a nd B ,  re s p e c ti v e l y;  c a l l  th e s e  v al u e s  B  a n d C.  

 E x a mp l e :  

 B  =  0 . 9 8 A  +  0 . 0 2 Y.  

 C =  0 . 9 5 A  +  0 . 0 5 Y.  

 w h e re  fo r C e rti fi e d  C a C O 3 ,  i f Y=  3 9 . 9  p e rc e n t 

 B  =  0 . 9 8 A  +  0 . 8 0  p e rc e nt b y ma s s .  

 C =  0 . 9 5 A  +  2 . 0 0  p e rc e nt  b y ma s s .  

 M a x i mu m d i ffe re n c e  b e t w e e n  t he  du p l i c a te  C O 2  v al u e s  fo r S ta nda rds  B  a nd  C ,  re s p e c ti v e l y,  s h a l l  b e  0 . 1 7  an d  0 . 2 4  p e rc e n t b y ma s s .   

A v e rag e s  o f th e  du p l i c a t e  v al u e s  fo r S ta n da rds  B  a n d C  s h a l l  di ffe r fro m th e i r a s s i g n e d v a l u e s  ( B  an d C)  b y n o  mo re  th a n  1 0  p e rc e n t   

o f th o s e  re s p e c ti v e  as s i g n e d  v al u e s .  
g w  =  ma s s ,  i n  g ra ms ,  o f s a mp l e s  u s e d  fo r th e  t e s t.  
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5 .  Q U AL I F I C A T I O N  F O R  D I F F E R E N T  A N AL YS E S  

5 . 1 .  Ce rti fi e d R e fe re n c e  Ma te ri a ls —A  C e rti fi e d  Re fe re n c e  M ate ri al  ( C RM )  mu s t b e  u s e d i n  th e  

qu a l i fi c a ti o n  o f te s t me th o d s  an d a n a l y s ts .  A c c e p ta b l e  re fe re n c e  c e me n ts  a re  N a ti o n al  I n s ti tu te  o f 

S ta n d ard s  an d T e c h n o l o g y  ( N I S T )  C RM s  o r o th e r re fe re n c e  c e me n ts  tra c e a b l e  to  th e  N I S T  C RM s .  

T h e  re fe re nc e  c e me n t mu s t h av e  an  a s s i g n e d v a l u e  fo r th e  a n al y te  b e i ng  de te rm i n e d.  T rac e a b i l i ty  

c o ns i s ts  o f d o c u me n ta ry  e v i de n c e  th a t th e  a s s i g n e d  v a l u e s  o f th e  re fe re nc e  c e me n t a re  c o mp ati b l e  

w i th  th e  c e rti fi e d  v al u e s  o f N I S T  C RM s .  T o  d e mo n s trate  trac e ab i l i ty  fo r a g i v e n  an a l y te ,  p e rfo rm 

a re fe re e  an a l y s i s  ( as  d e fi n e d  i n  S e c ti o n  4 . 1 )  o n th e  p ro p o s e d re fe re n c e  c e me n t,  u s i n g  a n N I S T  

C RM  fo r de mo n s tra ti o n  o f p re c i s i o n  an d a c c u rac y .  T h e  re fe re n c e  c e me n t i s  a c c e p tab l e  i f i ts  

as s i g n e d v al u e  a g re e s  w i th  th e  a v e rag e  re fe re e  v a l u e  w i th i n  th e  l i mi ts  g i v e n  i n  C o l u mn  3  o f 

T a b l e  1 .  I f th e  re fe re n c e  c e me n t,  as  s up p l i e d,  h a s  no  do c u me n te d  g u aran te e  o f h o mo g e n e i ty ,  

e s ta b l i s h  i ts  h o mo g e n e i ty  b y  an al y z i n g  at l e a s t s i x  ra ndo ml y  s e l e c te d  s am p l e s .  N o  re s u l t s h al l  

de v i ate  fro m th e  a s s i g n e d v a l u e  b y  mo re  th an  th e  l i mi ts  g i v e n  i n  C o l u mn  2  o f T a b l e  1 .  A n  

ac c e p tab l e  re fe re n c e  c e me n t mu s t b e  a c c o m p a n i e d  b y  a do c u me n t s h o w i ng  th e  d ata  p ro du c e d i n  

de mo n s tra ti ng  trac e ab i l i ty  a n d h o mo g e n e i ty .  

5 . 2 .  R e q u i re m e n ts  fo r Q u a li fi c a ti o n  Te s tin g—Q u al i fi e d  te s t me t h o d s  are  re q u i re d  w h e n e v e r te s ti n g  i s  

p e rfo rme d  fo r th e  fo l l o w i n g  re as o n s :  ( 1 )  Re fe re e  an al y s e s ,  ( 2 )  an a l y s e s  i n te n d e d  fo r u s e  as  a  b as i s  

fo r ac c e p ta n c e  o r re j e c ti o n  o f a c e me n t,  o r ( 3 )  man u fac ture r’ s  c e rti fi c a ti o n .  W h e n  Re fe re nc e  

m e th o d s  are  u s e d,  qu al i fi c ati o n  te s ti n g  o f th e  a n a l y s t i s  re qui re d  as  d e s c ri b e d i n  S e c ti o n  5 . 2 . 1 .  

W h e n  Rap i d me th o d s  are  u s e d,  qu al i fi c ati o n te s ti n g  o f b o th  th e  an al y s t an d th e  te s t me th o d a re  

re qu i re d  as  d e s c ri b e d i n  S e c ti o n s  5 . 2 . 1  an d 5 . 4 .  S u c h  de mo n s tra ti o n  ma y  b e  ma de  c o n c urre n tl y  

w i th  an al y s i s  o f th e  c e me n t b e i n g  te s te d.  T h e  re q u i re me n ts  fo r qu al i fi c a ti o n  o f a  te s t me th o d an d 

a n a l y s t a re  s u mma ri z e d  i n  T ab l e  2 .  

 

T a b l e  2 —M i ni mu m N u mb e r o f C RM s  Re qu i re d  fo r Q u al i fi c a ti o n  o f C h e m i c a l  T e s ti n g  

E qu i p me n t Q u a l i fi c a ti o n  

O p e ra to r Q u a l i fi c a ti o n c  

M e t h o d T y p e  

Re fe re nc e a  O th e rb  

N o n e  7  

1  1  

a  Re fe re n c e  me t h o ds  a re  t ho s e  o ut l i ne d  i n  S e c ti o n s  7  th ro u g h  2 2 .  
b  T h e s e  ma y b e  a n y t e s t me t h o d  a s  de s c ri b e d i n  S e c ti o n  5 . 3 ,  A l te rn a ti v e  A n al ys e s ,  o r an y i n s t ru me n t al  o r rap i d  te s t me th o d ,   

w h i c h  mu s t b e  qu al i fi e d i n  a c c o rd an c e  w i th  S e c ti o n  5 . 4 ,  P e rfo rma n c e  Re qu i re me n t s  fo r Ra p i d  T e s t M e th o ds .  
c  E a c h  an a l ys t p e rfo rmi ng  a c c e p t an c e  o r re fe re n c e  a na l ys e s  mu s t  b e  qu al i fi e d  i n  a c c o rda n c e  wi th  S e c t i o n  5 . 2 . 1 ,  P e rfo rma n c e   

Re qu i re me n t s  fo r Rap i d  T e s t M e t ho ds ,  at a  fre qu e n c y o f 2  ye a rs .  I f qu al i fi c at i o n  o f th e  i ns t ru me n t  i s  c o mp l e t e d b y a   

s i ng l e  an al ys t ,  th e  ana l ys t  h as  de mo n s tra te d i n di v i du a l  qu a l i fi c at i o n s  p e r S e c ti o n  5 . 2 . 1 .  

 

I n i ti a l  qu a l i fi c a ti o n  o f th e  an a l y s t s h a l l  b e  d e mo n s tra te d b y  a n al y s i s  o f e ac h  c o n s ti tu e n t o f c o n c e rn 

i n  a t l e as t o n e  C RM  c e me n t  i n  d up l i c ate ,  n o  ma tte r  w h at te s t me th o d i s  us e d  ( N o te  2 ) .  D u p l i c ate  

s a mp l e s  s h al l  b e  ru n  o n  di ffe re n t d ay s .  T h e  s a me  te s t me th o d s  to  b e  u s e d fo r an al y s i s  o f c e me n t 

b e i ng  te s te d s h al l  b e  us e d fo r an al y s i s  o f th e  C RM  c e me n t.  I f th e  d up l i c a te  re s u l ts  do  no t ag re e  

w i th i n  th e  p e rmi s s i b l e  v ari a ti o n g i v e n i n  T ab l e  1 ,  th e  d e te rm i n a ti o n s  s h a l l  b e  re p e a te d ,  fo l l o w i n g  

i d e n ti fi c a ti o n  an d c o rre c ti o n  o f p ro b l e ms  o r e rro rs ,  u n ti l  a  s e t o f dup l i c a te  re s u l ts  do  ag re e  w i th i n 

th e  p e rmi s s i b l e  v ari a ti o n .  Re qu al i fi c ati o n  o f th e  a n al y s t i s  re qu i re d e v e ry  tw o  y e ars .   

N o t e  2 —W h e n  q u a l i fy i n g  a rap i d me th o d w i th  s e v e n  C RM s  i n  a c c o rd an c e  w i th  S e c ti o n  5 . 4 . 2 ,  th e  

an al y s t p e rfo rmi n g  th e  qu a l i fi c a ti o n  o f th e  te s t me th o d ma y  s i mu l ta n e o u s l y  qu al i fy  fo r th e  

re qu i re me n t o f S e c ti o n  5 . 2 . 1 .   

5 . 2 . 1 .  T h e  av e rag e  o f th e  re s u l ts  o f ac c e p tab l e  du p l i c a te  de te rmi n a t i o n s  fo r e a c h  c o n s ti tu e n t ma y  di ffe r 

fro m th e  C RM  a s s i g n e d  v a l u e  b y  n o  mo re  th an  th e  v a l u e  s h o w n i n  C o l u mn  3  o f T a b l e  1  afte r 

n e c e s s ary  c o rre c ti o n s  fo r mi n o r a n a l y te s  a re  ma d e .   

5 . 2 . 2 .  Q u a l i fi c ati o n  data  d e mo n s trati n g  th a t th e  s am e  o p e ra to r o r an al y s t ma ki n g  th e  ac c e p tan c e  

de te rmi n a ti o n  o b ta i n e d  p re c i s e  an d a c c u rate  re s u l ts  w i th  C RM  c e me n ts  a s  p e r S e c ti o n  5 . 4  s h a l l  b e  
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ma de  a v a i l ab l e  o n  re qu e s t to  al l  p arti e s  c o n c e rn e d  w h e n th e re  i s  a  q u e s ti o n  o f a c c e p tan c e  o f a  

c e me n t.  I f th e  C RM  u s e d i s  no t a n N I S T  c e me n t,  th e  tra c e ab i l i ty  d o c u me n ta ti o n  o f th e  C RM  u s e d 

s h a l l  al s o  b e  ma d e  av a i l a b l e  o n  re qu e s t.  

5 . 3 .  A lte rn a ti v e  A n a ly s e s —T h e  al te rn a ti v e  te s t me th o d s  p ro v i de ,  i n  s o me  c as e s ,  p ro c e du re s  th at are  

s h o rte r o r mo re  c o n v e n i e n t to  u s e  fo r ro u ti n e  de te rmi n a ti o n  o f c e rtai n  c o n s ti tu e n ts  th an  are  th e  

re fe re n c e  te s t m e th o ds  ( s e e  N o te  3 ) .  L o n g e r,  mo re  c o mp l e x  p ro c e d ure s ,  i n  s o me  i n s ta n c e s ,  h a v e  

b e e n  re tai n e d  as  a l te rn a ti v e  te s t me th o ds  to  p e rmi t c o mp a ri s o n  o f re s u l ts  b y  d i ffe re n t p ro c e du re s  o r 

fo r u s e  w h e n un u s u a l  ma te ri al s  a re  b e i ng  e x am i n e d ,  w h e re  u nu s u a l  i n te rfe re n c e s  may  b e  

s u s p e c te d ,  o r w h e n  un u s u al  p re p a rati o n  fo r an al y s i s  i s  re qu i re d .  T e s t re s u l ts  fro m al te rn a ti v e  te s t 

me th o ds  ma y  b e  u s e d as  a  b a s i s  fo r a c c e p ta nc e  o r re j e c ti o n  w h e n  i t i s  c l e ar th a t a c e me n t d o e s  o r 

do e s  n o t me e t t h e  s p e c i fi c ati o n  re qu i re me n t.  A n y  c h an g e  i n  te s t me th o d p ro c e dure s  fro m th o s e  

p ro c e du re s  l i s te d i n  S e c ti o n s  7  th ro u g h  3 0  re q u i re s  me th o d q u al i fi c ati o n  i n a c c o rd an c e  w i th  

S e c ti o n  5 . 4 ,  P e rfo rman c e  Re qu i re me n ts  fo r Rap i d  T e s t M e th o d s .  

N o t e  3 —I t i s  n o t i n te nd e d  th a t th e  us e  o f re fe re n c e  te s t me th o d s  b e  c o n fi n e d to  re fe re e  an a l y s i s .  

A  re fe re n c e  te s t me th o d may  b e  u s e d  i n p re fe re n c e  to  an  a l te rn ati v e  te s t m e th o d  w h e n  s o  de s i re d .  

A  re fe re n c e  te s t me th o d  mu s t b e  u s e d  w h e re  an  a l te rn ati v e  te s t me th o d i s  no t p ro v i d e d.  

5 . 3 . 1 .  D up l i c a te  an a l y s e s  a nd  b l a nk d e te rmi n ati o n s  a re  n o t re q u i re d  w h e n  u s i n g  th e  a l te rn ati v e  te s t 

me th o d s .  I f,  h o w e v e r,  a  b l an k d e te rmi n ati o n  i s  de s i re d fo r a n a l te rn a ti v e  te s t  me th o d,  o n e  ma y  b e  

u s e d,  an d i t n e e d  n o t h av e  b e e n  o b tai n e d  c o n c u rre n tl y  w i th  th e  an a l y s i s .  T h e  fi n al  re s u l ts ,  w h e n  

c o rre c te d fo r b l a n k v al u e s ,  s h o u l d ,  i n  e i th e r c a s e ,  b e  s o  d e s i g n a te d.   

5 . 4 .  Pe rfo rm a n c e  R e q u i re m e n ts  fo r R a p i d Te s t Me th o ds 2 ,  3 :  

5 . 4 . 1 .  D e fi n i ti o n  a n d Sc o p e —W h e n  an a l y ti c al  d a ta o b tai n e d  i n  ac c o rdan c e  w i th  th i s  te s t me th o d are  

re qu i re d ,  an y  te s t me th o d ma y  b e  u s e d th a t me e ts  th e  re q u i re me n ts  o f S e c ti o n  5 . 4 . 2 ,  Q u al i fi c ati o n  

o f a T e s t M e th o d.  A  te s t me th o d i s  c o n s i d e re d to  c o n s i s t o f th e  s p e c i fi c  p ro c e dure s ,  re ag e n ts ,  

s u p p l i e s ,  e qu i p me n t,  i n s tru me n t,  an d s o  fo rth ,  s e l e c te d and  u s e d i n a  c o n s i s te n t man n e r b y  a  

s p e c i fi c  l ab o rato ry .  S e e  N o te  4  fo r e x amp l e s  o f p ro c e dure s .  

N o t e  4 —E x amp l e s  o f te s t me th o ds  u s e d s u c c e s s fu l l y  b y  th e i r au th o rs  fo r an a l y s i s  o f h yd rau l i c  

c e me n t a re  g i v e n  i n th e  l i s t o f re fe re n c e s .  I n c l u de d are  te s t m e th o d s  u s i n g  a to m i c  a b s o rp ti o n  X - ray  

s p e c tro me try  a n d s p e c tro p h o to me try - E D T A .  

5 . 4 . 1 . 1 .  I f mo re  th a n o n e  i n s tru me n t,  e v e n  th o ug h  s u b s ta n ti a l l y i de nti c al ,  i s  u s e d i n  a  s p e c i fi c  l a b o rato ry  

fo r th e  s a me  a n a l y s e s ,  u s e  o f e ac h  i ns tru me n t s h al l  c o n s ti tu te  a  s e p ara te  te s t me th o d  and  e a c h  mu s t 

b e  q u a l i fi e d  s e p ara te l y .  

5 . 4 . 2 .  Q u a li fi c a ti o n  o f a  Te s t Me th o d—P ri o r to  u s e  fo r an al y s i s  o f h y drau l i c  c e me n t,  e a c h  te s t m e th o d 

( s e e  S e c ti o n  5 . 4 . 1 )  mu s t b e  qu al i fi e d i n d i v i du a l l y  fo r s u c h  a n a l y s i s .  Q u al i fi c a ti o n  da ta ,  o r i f 

ap p l i c a b l e ,  re qu al i fi c ati o n  da ta,  s h a l l  b e  mad e  av ai l a b l e  p u rs u an t to  th e  M an ufa c ture r’ s  

C e rti fi c a ti o n  s e c ti o n  o f th e  ap p ro p ri ate  h yd rau l i c  c e me n t s p e c i fi c ati o n .   

5 . 4 . 2 . 1 .  U s i n g  th e  te s t me th o d  c h o s e n,  make  s i n g l e  de te rmi n a ti o n s  fo r e ac h  a n al y te  u n d e r c o n s i de rati o n o n  

at l e a s t s e v e n  C RM  s a mp l e s .  Re qu i re me n ts  fo r a  C RM  are  l i s te d  i n  S e c ti o n  5 . 1 ,  C e rti fi e d 

Re fe re n c e  M a te ri a l s .  C o mp l e te  tw o  ro u nd s  o f te s ts  o n  d i ffe re n t d ay s  re p e ati n g  al l  s te p s  o f s a mp l e  

p re p a ra ti o n s .  C a l c u l a te  th e  di ffe re n c e s  b e tw e e n  v al u e s  a nd  av e rag e s  o f th e  v al u e s  fro m th e  tw o  

ro u n d s  o f te s ts .  

5 . 4 . 2 . 2 .  W h e n  s e v e n  C RM s  are  u s e d i n  th e  qu a l i fi c ati o n  p ro c e du re ,  a t l e as t s i x  o f th e  s e v e n  d i ffe re n c e s  

b e tw e e n  du p l i c ate s  o b t ai n e d o f an y  s i n g l e  a na l y te  s h a l l  n o t e x c e e d th e  l i mi ts  s h o w n  i n  C o l u mn  2  

o f T ab l e  1  and  th e  re mai n i n g  d i ffe re n c e s  b y  n o  mo re  th an  tw i c e  th at v al u e .  W h e n  mo re  th an  s e v e n  

C RM s  a re  u s e d ,  th e  v al u e s  fo r at l e a s t 7 7  p e rc e n t o f th e  s amp l e s  s h a l l  b e  w i th i n  th e  p re s c ri b e d  

l i mi ts ,  w h i l e  th e  v al u e s  fo r th e  re mai n d e r s h al l  d i ffe r b y  n o  mo re  th an  tw i c e  th at v a l u e .  
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5 . 4 . 2 . 3 .  F o r e a c h  an a l y te  an d e a c h  C RM ,  th e  av e rag e  o b ta i n e d s h al l  b e  c o mp are d  to  th e  c e rti fi e d  

c o n c e n tra ti o n s .  W h e re  a  c e rti fi c ate  v al u e  i n c l u d e s  a  s ub s c ri p t n u mb e r ,  th a t s u b s c ri p t s h al l  b e  

as s u me d  to  b e  a s i g n i fi c a n t n u mb e r.  W h e n  s e v e n  C RM s  a re  u s e d  i n  th e  qu a l i fi c a ti o n  p ro c e d ure ,  a t 

l e a s t s i x  o f th e  s e v e n  av e rag e s  fo r e a c h  an a l yte  s h a l l  no t d i ffe r fro m th e  c e rti fi e d c o n c e n trati o n s  b y  

mo re  th an  th e  v al u e  s h o w n  i n C o l u mn  3  o f T ab l e  1 ,  and  th e  re ma i n i n g  av e ra g e  b y  mo re  th a n  tw i c e  

th a t v al u e .  W he n  mo re  th an  s e v e n  C RM s  a re  u s e d  i n  th e  qu al i fi c ati o n  p ro c e du re ,  at l e a s t 

7 7  p e rc e n t o f th e  av e rag e s  fo r e ac h  an al y te  s h al l  n o t di ffe r fro m th e  c e rti fi e d  c o n c e n tra ti o n s  b y  

mo re  t h a n  th e  v a l u e  s h o w n i n  C o l u mn  3  o f T a b l e  1 ,  an d th e  re mai n i n g  av e rag e ( s )  b y  mo re  th an  

tw i c e  th at v al u e .  

5 . 4 . 2 . 4 .  T h e  s tan d ardi z a ti o n ,  i f n e e de d,  u s e d  fo r qu al i fi c ati o n  an d an a l y s i s  o f e a c h  c o n s ti tu e n t s h a l l  b e  

de te rmi n e d b y  v a l i d  c u rv e - fi tti n g  p ro c e du re s .  A  p o i n t- to - p o i n t,  s aw to o th  c u rv e  th at i s  a rti fi c i a l l y  

m ad e  to  fi t a s e t o f d a ta p o i n ts  do e s  n o t c o n s ti tu te  a  v al i d c u rv e - fi tti n g  p ro c e du re .  A  c o mp l e x  

p o l y no mi a l  d raw n  th ro ug h  th e  p o i n ts  i s  s i mi l a rl y  n o t v a l i d.  F o r th e  s a me  re as o n ,  e mp i ri c a l  

i n te re l e me n t c o rre c ti o n s  ma y  b e  u s e d o n l y  i f ≤( N – 3 ) /2  i s  e mp l o y e d ,  w h e re  N i s  th e  n u mb e r o f 

d i ffe re n t s ta nda rd s  u s e d.  T h e  q u a l i fi c ati o n  te s ti n g  s h a l l  b e  c o n du c te d w i th  s p e c i me n s  n e w l y  

p re p are d fro m s c ra tc h ,  i n c l u d i n g  al l  th e  p re p a rati o n s ta g e s  ap p l i c a b l e  fo r a n a l y s i s  o f an  u n kn o w n  

s amp l e ,  a n d  e mp l o y i n g  th e  re ag e n ts  c u rre n tl y  i n  u s e  fo r u nkno w n a n a l y s e s .  

5 . 4 . 3 .  Pa rti a l R e s u lts —T e s t me th o ds  th a t p ro v i d e  ac c e p tab l e  re s u l ts  fo r s o me  a n a l y te s  b u t n o t fo r o th e rs  

ma y  b e  u s e d o n l y  fo r th o s e  an a l y te s  fo r w h i c h  ac c e p tab l e  re s u l ts  a re  o b ta i n e d.  

5 . 4 . 4 .  R e p o rt o f R e s u lts —W h e n  p e rfo rmi n g  c h e mi c al  an al y s i s  an d re p o rti ng  re s u l ts  fo r M a nu fac tu re r’ s  

C e rti fi c a ti o n ,  th e  ty p e  o f me t h o d  ( Re fe re n c e  o r Rap i d)  a nd  th e  te s t me th o d u s e d ,  a l o n g  w i th  an y  

s u p p o rti ng  qu al i fi c a ti o n  te s ti n g ,  s h a l l  b e  av a i l ab l e  o n  re qu e s t.   

5 . 4 . 5 .  R e je c ti o n  o f Ma te ri a l—S e e  S e c ti o n  4 . 1 ,  Re fe re e  A n al y s e s ,  an d S e c ti o n  5 . 3 ,  A l te rn ati v e  A n a l y s e s .  

5 . 4 . 6 .  R e q u a li fi c a ti o n  o f a  Te s t Me th o d:  

5 . 4 . 6 . 1 .  Re qu al i fi c a ti o n  o f a  te s t me t h o d s h al l  b e  re q u i re d u p o n re c e i p t o f s u b s tan ti al  e v i de n c e  th a t th e  te s t 

me th o d  ma y  n o t b e  p ro v i d i ng  da ta i n a c c o rdan c e  w i th  T ab l e  1  fo r o n e  o r mo re  c o n s ti tu e n ts .  S u c h  

re qu al i fi c ati o n m ay  b e  l i mi te d  to  th o s e  c o n s ti tu e n ts  i n d i c a te d  to  b e  i n  e rro r a nd  s h a l l  b e  c arri e d o u t 

p ri o r to  furth e r u s e  o f th e  me t h o d fo r an a l y s i s  o f th o s e  c o n s ti tu e n ts .   

5 . 4 . 6 . 2 .  S u b s ta n ti a l  e v i de n c e  th a t a te s t me th o d may  n o t b e  p ro v i di n g  d ata  i n  ac c o rda n c e  w i th  T ab l e  1  s h a l l  

b e  c o n s i de re d  to  h a v e  b e e n  re c e i v e d w h e n  a  l ab o ra to ry  i s  i nfo rme d  th at an al y s i s  o f th e  s ame  

ma te ri al  b y  Re fe re n c e  T e s t M e th o ds  run  i n  ac c o rdan c e  w i th  S e c ti o n  4 . 1 . 1 ,  th e  fi n a l  av e rag e  o f a 

C e me n t a n d C o n c re te  Re fe re n c e  L ab o ra to ry ( C C RL )  s a mp l e ,  a c e rti fi c a te  v a l u e  o f an  N I S T  C RM ,  

th e  a s s i g n e d  v al u e  o f an  al te rna te  C RM ,  o r an  a c c e p te d v al u e  o f a kno w n s e c o n d ary  s tan da rd 

d i ffe rs  fro m th e  v al u e  o b ta i n e d  b y  th e  te s t me th o d i n  qu e s ti o n b y  mo re  th an  tw i c e  th e  v al u e  s h o w n  

i n  C o l u mn  2  o f T a b l e  1  fo r o n e  o r mo re  c o n s ti tu e n ts .  W h e n  i n d i re c t te s t me th o ds  are  i n v o l v e d,  as  

w h e n  a v a l u e  i s  o b tai n e d  b y  di ffe re n c e ,  c o rre c ti o n s  s h a l l  b e  ma de  fo r mi n o r c o n s ti tu e n ts  to  p u t 

a n a l y s e s  o n  a c o mp a rab l e  b a s i s  p ri o r to  de te rm i n i n g  th e  di ffe re n c e s .  F o r an y  c o ns ti tu e n ts  a ffe c te d,  

a  te s t me th o d al s o  s h a l l  b e  re qu al i fi e d  afte r an y  s u b s tan ti a l  re p a i r o r re p l a c e me n t o f o n e  o r mo re  

c ri ti c a l  a n a l y te s  o f an  i ns tru me n t e s s e n ti a l  to  th e  te s t me th o d.   

5 . 4 . 6 . 3 .  I f an  i n s tru me n t o r p i e c e  o f e qu i p me n t i s  re p l a c e d ,  e v e n  i f b y  o n e  o f i de n ti c al  ma ke  o r mo de l ,  o r i s  

s i g n i fi c an tl y  m o d i fi e d ,  a  p re v i o u s l y  qu a l i fi e d te s t me th o d u s i n g  s u c h  n e w  o r mo di fi e d  i n s tru me n t 

o r e qu i p me n t s h a l l  b e  c o n s i d e re d a n e w  me th o d a nd  mu s t b e  qu al i fi e d  i n  a c c o rd an c e  w i th  

S e c ti o n  5 . 4 . 2 .  

5 . 4 . 7 .  Pre c i s i o n  a n d B i a s —D i ffe re n t a n al y ti c a l  te s t me th o ds  a re  s u b j e c t to  i n di v i du al  l i m i ts  o f p re c i s i o n  

a n d b i as .  I t i s  th e  re s p o n s i b i l i ty  o f th e  u s e r to  de mo n s tra te  th at th e  te s t me t h o ds  u s e d at l e as t me e t 

th e  l i mi ts  o f p re c i s i o n  and  b i as  s h o w n i n  T a b l e  1 .  
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6 .  G E N E R AL  

6 . 1 .  In te rfe re n c e s  a n d L i m i ta ti o n s :  

6 . 1 . 1 .  T h e s e  te s t me t h o d s  w e re  d e v e l o p e d p ri ma ri l y  fo r th e  a n al ys i s  o f p o rtl an d c e me n ts .  H o w e v e r,  

e x c e p t fo r l i mi ta ti o n s  n o te d  i n  th e  p ro c e du re  fo r s p e c i fi c  c o n s ti tu e n ts ,  th e  re fe re n c e  te s t m e t h o ds  

p ro v i d e  fo r a c c u ra te  an al y s e s  o f o th e r h y drau l i c  c e me n ts  th at a re  c o mp l e te l y  de c o mp o s e d b y  

h y dro c h l o ri c  ac i d ,  o r w h e re  a p re l i mi n ary  s o d i u m c a rb o n a te  fu s i o n  i s  ma de  to  e n s u re  c o mp l e te  

s o l u b i l i ty .  S o me  o f th e  a l te rn ati v e  te s t me th o d s  ma y  n o t al w ay s  p ro v i de  a c c u ra te  re s u l ts  b e c au s e  

o f i n te rfe re n c e s  fro m e l e me n t s  th a t a re  n o t re mo v e d du ri ng  th e  p ro c e du re .  

N o t e  5 —I n s tru me n ta l  a n a l y s e s  c a n u s u a l l y  de te c t o n l y  th e  e l e me n t s o u g h t.  T h e re fo re ,  to  av o i d  

c o n tro v e rs y ,  th e  ac tu a l  p ro c e du re  u s e d  fo r th e  e l e me n ta l  a na l y s e s  s h o u l d  b e  no te d  w h e n ac tu a l  

di ffe re n c e s  w i th  re fe re n c e  p ro c e du re s  c an  e x i s t.  F o r e x a mp l e ,  P 2 O 5  an d T i O 2  a re  i n c l ud e d  w i th  

A l 2 O 3  i n th e  u s u al  w e t te s t me th o d an d s u l fi de  s u l fu r i s  i n c l u de d i n  mo s t i n s tru me n ta l  p ro c e du re s  

w i th  S O 3 .   

6 . 1 . 2 .  W h e n  u s i n g  a te s t me th o d th a t d e te rmi n e s  to tal  s u l fu r,  s u c h  as  mo s t i n s tru me n ta l  te s t me t h o d s ,  

s u l fi de  s u l fur w i l l  b e  de te rmi n e d w i th  s u l fate  a nd  i n c l u de d as  s u c h .  I n  mo s t h y drau l i c  c e me n ts ,  th e  

d i ffe re n c e  re s ul ti n g  fro m s u c h  i n c l u s i o n w i l l  b e  i ns i g n i fi c a nt,  l e s s  th an  0 . 0 5  w e i g h t p e rc e n t.  I n 

s o me  c a s e s ,  no ta b l y  s l a g s  an d s l ag - c o n tai n i ng  c e me n ts  b u t s o me ti m e s  o th e r c e me n ts  as  w e l l ,  

s i g n i fi c an t l e v e l s  o f s u l fi d e  ma y  b e  p re s e n t.  I n  s u c h  c a s e s ,  e s p e c i a l l y  i f th e re  i s  a  qu e s ti o n o f 

me e ti n g  o r n o t me e ti n g  a  s p e c i fi c ati o n  l i mi t o r w h e n  th e  mo s t ac c u rate  re s u l ts  are  d e s i re d ,  

a n a l y ti c a l  te s t me th o ds  s h al l  b e  c h o s e n  s o  th at s u l fa te  and  s u l fi d e  c a n b e  re p o rte d s e p ara te l y .  

W h e re  de s i re d ,  w h e n u s i ng  i n s tru me n ta l  te s t me th o d s  fo r s ul fa te  d e te rmi n a ti o n ,  i f s u l fi d e  h a s  b e e n  

d e te rmi n e d  s e p ara te l y ,  c o rre c t th e  to tal  s u l fu r re s u l ts  ( e x p re s s e d  as  a n o x i d e )  i n a c c o rd an c e  w i th  

th e  fo l l o w i n g  c al c u l ati o n :   

S O 3  =  St o tal  – ( 2 . 5 S –)   (1 )  

w h e re :  

S O 3   =  s u l fu r tri o x i d e  e x c l u di n g  s u l fu r,  

St o tal   =  to ta l  s u l fu r i n  th e  s a mp l e ,  e x p re s s e d a s  th e  o x i d e ,  fro m i n s tru me n tal  re s u l ts ,   

2 . 5  =  mo l e c u l a r rati o  o f S O 3 /S– to  e x p re s s  s u l fur as  S O 3 ,  an d  

S –  =  s u l fi de  s u l fur p re s e n t.  

6 . 2 .  A p p a ra tu s  a n d Ma te ri a ls :  

6 . 2 . 1 .  B a la n c e —T h e  a n a l y ti c a l  b a l a n c e  u s e d  i n th e  c h e mi c a l  d e te rmi n a ti o n s  s h a l l  c o n fo rm to  th e  

fo l l o w i ng  re qui re me n ts :  

6 . 2 . 1 . 1 .  T h e  b a l an c e  s h a l l  b e  c ap ab l e  o f re p ro du c i n g  re s u l ts  w i th i n  0 . 0 0 0 2  g ,  w i th  an  a c c u ra c y  o f 

±0 . 0 0 0 2  g .  D i re c t- re ad i ng  b a l a n c e s  s h al l  h av e  a s e n s i ti v i ty  n o t e x c e e d i ng  0 . 0 0 0 1  g  ( s e e  N o te  6 ) .  

C o n v e n ti o n al  tw o - p a n b a l an c e s  s h a l l  h av e  a  ma x i mu m s e n s i b i l i ty  re c i p ro c a l  o f 0 . 0 0 0 3  g .  A n y  

rap i d w e i g h i ng  de v i c e  th a t ma y  b e  p ro v i d e d ,  s u c h  as  a c h a i n,  d a mp e d  mo ti o n ,  o r h e av y  ri d e rs ,  

s h al l  no t i n c re as e  th e  b as i c  i n ac c u ra c y  b y  mo re  th an  0 . 0 0 0 1  g  a t an y  re adi n g  an d w i th  an y l o ad 

w i th i n  th e  ra te d  c ap a c i ty  o f th e  b a l an c e .  

N o t e  6 —T h e  s e n s i ti v i ty  o f a  d i re c t- re ad i n g  b a l a n c e  i s  th e  w e i g h t re qu i re d  to  c h an g e  th e  re ad i ng  

o n e  g rad u ati o n.  T h e  s e n s i b i l i ty  re c i p ro c al  fo r a c o n v e n ti o na l  b al a n c e  i s  de fi n e d as  th e  c h a n g e  i n  

w e i g h t re qu i re d  o n  e i th e r p an to  c h a ng e  th e  p o s i ti o n  o f e qui l i b ri u m o n e  d i v i s i o n  o n th e  p o i n te r 

s c al e  at c a p a c i ty  o r at a n y  l e s s e r l o ad .  

6 . 2 . 2 .  We i gh ts —W e i g h ts  u s e d  fo r an al y s i s  s h al l  c o n fo rm to  T y p e s  I  o r I I ,  G rad e s  S  o r O ,  C l a s s e s  1 ,  2 ,  

o r 3 ,  a s  de s c ri b e d  i n A S T M  E 6 1 7 .  T h e y  s h al l  b e  c h e c ke d a t l e as t o n c e  a y e a r,  o r w h e n  q ue s ti o n e d ,  

an d a dj u s te d a t l e a s t to  w i th i n  al l o w ab l e  to l e ran c e s  fo r C l a s s  3  w e i g h ts  ( s e e  N o te  7 ) .  F o r th i s  

p urp o s e ,  e a c h  l ab o ra to ry  s h a l l  a l s o  mai n tai n ,  o r h av e  av a i l ab l e  fo r u s e ,  a  re fe re n c e  s e t o f s ta n d ard  
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w e i g h ts  fro m 5 0  g  to  1 0  mg ,  w h i c h  s h a l l  c o n fo rm a t l e a s t to  C l a s s  3  re qu i re me n t s  a n d b e  

c a l i b ra te d a t  i nt e rv a l s  n o t e x c e e di n g  5  y e a rs  b y  th e  N I S T .  A fte r i n i t i a l  c al i b ra t i o n ,  re c a l i b ra t i o n  b y  

th e  N I S T  ma y  b e  w a i v e d,  p ro v i d e d  i t c an  b e  s h o w n  b y  do c u m e n te d d a ta o b tai n e d w i t h i n  th e  ti me  

i n t e rv a l  s p e c i fi e d th a t  a w e i g h t  c o mp ari s o n  b e twe e n  s u mma ti o n s  o f s ma l l e r w e i g h ts  a n d a s i n g l e  

l arg e r w e i g h t n o mi n a l l y  e q u a l  to  th a t s u m ma ti o n  e s t ab l i s h e s  th at th e  al l o w ab l e  to l e ra n c e s  h a v e  no t 

b e e n  e x c e e de d.  A l l  n e w  s e t s  o f w e i g h ts  p urc h a s e d  s h a l l  h av e  th e  w e i g h ts  o f 1  g  an d l a rg e r ma de  o f 

s ta i n l e s s  s t e e l  o r o th e r c o rro s i o n - re s i s ti n g  al l o y  n o t re qu i ri n g  p ro te c ti v e  c o ati n g ,  an d s h al l  me e t t h e  

de n s i ty  re qu i re m e n t s  fo r G rade s  S  o r O .  

N o t e  7 —T h e  s c i e n ti fi c  s u p p l y  h o u s e s  do  n o t  p r e s e n tl y  l i s t  w e i g h ts  as  me e t i n g  A S T M  E 6 1 7 .  T h e y  

l i s t w e i g h ts  as  m e e ti n g  N I S T  o r I n te rn a ti o n al  O rg an i z a ti o n  o f L e g a l  M e t ro l o g y  ( O I M L )  s ta n dards .  

T h e  s i tu a ti o n w i th  re g ard to  w e i g h ts  i s  i n  a  s t ate  o f fl u x  b e c a u s e  o f th e  tre n d to w ard 

i n te rn a ti o n a l i z at i o n .  H o p e fu l l y ,  th i s  w i l l  s o o n  b e  re s o l v e d.  N I S T  C l as s e s  S  an d  S - 1  a nd  O I M L  

C l a s s  F 1  w e i g h t s  me e t th e  re qu i re me n ts  o f th i s  s tan d ard .  

6 . 2 . 3 .  G la s s wa re  a n d L a b o ra to ry  Co n ta i n e rs —S t an d ard v o l u me tr i c  fl a s ks ,  b u re ts ,  an d p i p e ts  s h o u l d b e  

o f p re c i s i o n  g ra d e  o r b e tte r.  S t a n dard- ta p e r,  i n te rc h a n g e ab l e ,  g ro u nd - g l a s s  j o i n ts  a re  re c o mm e n de d 

fo r a l l  v o l u me tri c  g l as s w a re  an d d i s ti l l i n g  ap p aratu s ,  w h e n  a v a i l ab l e .  W h e re v e r ap p l i c ab l e ,  t h e  u s e  

o f s p e c i al  ty p e s  o f g l a s s w are  ( e . g . ,  c o l o re d  g l a s s  fo r th e  p ro te c ti o n  o f s o l u ti o n s  a g a i n s t  l i g h t,  

a l ka l i - re s i s ta n t g l a s s ,  an d h i g h - s i l i c a  g l a s s  h av i ng  e x c e p t i o n al  re s i s ta n c e  to  th e rma l  s h o c k)  i s  

re c o m me n d e d.  P o l y e th y l e n e  c o n ta i n e rs  are  re c o mme n de d fo r a l l  a qu e o us  s o l u ti o n s  o f a l ka l i s  

an d fo r s ta nd ard  s o l u ti o n s  w h e re  t h e  p re s e n c e  o f di s s o l v e d s i l i c a  o r a l ka l i  fro m th e  g l a s s  w o u l d b e  

o b j e c ti o n ab l e .  S u c h  c o n t a i ne rs  s h a l l  b e  ma de  o f h i g h - d e ns i ty  p o l y e th y l e n e  h av i n g  a  w a l l  th i c kn e s s  

o f a t l e a s t  1  mm.  

6 . 2 . 4 .  D e s i c c a to rs —D e s i c c a to rs  s h a l l  b e  p ro v i de d w i t h  a g o o d de s i c c a n t s u c h  as  ma g n e s i u m p e rc h l o ra te ,  

a c t i v at e d a l u mi n a ,  o r s u l fu ri c  a c i d.  A n h y dro u s  c a l c i u m s u l fat e  ma y  a l s o  b e  u s e d,  p ro v i de d i t h as  

b e e n  tre at e d w i t h  a  c o l o r- c h an g e  i n di c a t o r t o  s ho w  w h e n  i t h as  l o s t i t s  e ffe c ti v e n e s s .  C a l c i u m 

c h l o ri de  i s  no t  a  s a t i s fa c t o ry  de s i c c an t  fo r t h i s  t y p e  o f an a l y s i s .  

6 . 2 . 5 .  Fi lte r Pa p e r—F i l te r p ap e r s h a l l  c o n fo rm to  t h e  re qu i re me n t s  o f A S T M  E 8 3 2 ,  T yp e  I I ,  

Q u an ti tati v e .  W h e n  c o ars e - te x tu re d p ap e r i s  re q u i re d,  C l a s s  E  p ap e r s h al l  b e  u s e d ;  w h e n  me di u m-

te x tu re d p ap e r i s  re qu i re d,  C l a s s  F  p ap e r s h a l l  b e  u s e d ;  a nd  w h e n  re te n ti v e  p ap e r i s  re qu i re d,  

C l a s s  G  p ap e r s h a l l  b e  u s e d.   

6 . 2 . 6 .  Cru c i b le s :  

6 . 2 . 6 . 1 .  Pla ti n u m  Cru c i b le s —F o r o rdi n a ry  c h e mi c a l  a n a l y s i s ,  p l ati n u m c ru c i b l e s  s h o u l d p re fe ra b l y  b e  

m ad e  o f p ure  u n a l l o y e d p l a ti nu m a n d b e  o f 1 5  to  3 0  mL  c a p a c i ty .  W h e re  a l l o y e d  p l a ti n u m i s  u s e d 

fo r g re a te r s ti ffn e s s  o r to  o b v i at e  s t i c ki n g  o f c ru c i b l e  a nd  l i d ,  th e  a l l o y e d p l a ti n u m s h al l  n o t  

d e c re as e  i n  w e i g h t b y  mo re  t h a n  0 . 2  mg  w h e n  h e at e d  at 1 2 0 0 ° C  fo r 1  h .   

6 . 2 . 6 . 2 .  Po rc e la in  Cru c i b le s —S h o u l d b e  g l a z e d i n s i de  a n d o u t,  e x c e p t  fo r th e  o u ts i de  b o t t o m a n d ri m,  a n d 

b e  o f 5 –1 5  mL  c ap ac i ty .   

6 . 2 . 7 .  Mu ffle  Fu rn a c e (s ) —T h e  mu ffl e  fu rn ac e ( s )  s h a l l  b e  c a p ab l e  o f o p e ra ti o n a t th e  t e mp e ra tu re s  

re qu i re d,  b e t w e e n  8 0 0  and  1 2 0 0°C ,  and s h al l  h av e  an  i n di c ati n g  p y ro me te r  a c c u ra t e  w i th i n  ±2 5 ° C ,  

as  c o rre c t e d ,  i f n e c e s s ary ,  b y  c a l i b ra t i o n .  M o re  t h an  o n e  furn ac e  ma y  b e  u s e d ,  p ro v i d e d  e ac h  i s  

u s e d  w i th i n  i ts  p ro p e r o p e rati ng  te mp e ra tu re  ra n g e .  W h e n  me a s u ri n g  te mp e ra tu re  duri ng  us e ,  th e  

th e rmo me te r fo r me a s u ri n g  th e  t e mp e ra tu re  o f mat e ri a l s  s h a l l  me e t  t h e  re qu i re me n ts  o f  

M  3 3 9 M /M  3 3 9  w i th  a  te mp e rat u re  rang e  o f a t l e as t  8 0 0  to  1 2 0 0°C ,  a nd  an  a c c u ra c y  o f ± 1 2 . 5 ° C  

( s e e  N o te  8 ) .     

N o t e  8 —T h e rmo me t e r t y p e s  s u i t a b l e  fo r u s e  i n c l u de  A S T M  E 1  me rc u ry  th e rmo me te rs ;  I E C  

6 0 5 8 4  t h e rmo c o u p l e  th e rmo m e te r T y p e  K,  a n y  C l as s ;  o r A S T M  E 2 3 0 /E 2 3 0 M  th e rmo c o u p l e  

t h e rmo me te r ,  T y p e  K,  an y  C l a s s .  
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6 . 2 . 8 .  O v e n (s ) —T h e  o v e n s ( s )  s h a l l  b e  c ap a b l e  o f o p e ra ti o n  a t th e  te mp e ra tu re s  re q u i re d,  b e tw e e n  5 5  to  

2 0 0°C ,  w i t h i n  ±5 ° C ,  a s  c o rre c t e d,  i f n e c e s s ary ,  b y  c a l i b rati o n.  M o re  th a n  o n e  o v e n  ma y  b e  u s e d,  

p ro v i d e d  e ac h  i s  u s e d  w i th i n  i ts  p ro p e r o p e rati n g  t e mp e ra t u re  ran g e .  T h e  th e rmo me t e r fo r 

m e as u ri n g  th e  te mp e ra tu re  o f m at e ri al s  s h a l l  m e e t th e  re qu i re me n ts  o f M  3 3 9 M /M  3 3 9  w i th  a 

te mp e ra t u re  ran g e  o f a t l e a s t  5 5  t o  2 0 0°C ,  an d a n ac c ura c y o f ± 2 . 2 ° C  ( s e e  N o te  9 ) .    

N o t e  9 —T h e rmo me t e r t y p e s  s u i t a b l e  fo r u s e  i n c l u de  A S T M  E 1  me rc u ry  th e rmo me te rs ;  I E C  

6 0 5 8 4  th e r mo c o up l e  th e rmo me te r T y p e  K,  C l a s s  2 ;  o r A S T M  E 2 3 0 /E 2 3 0 M  th e rmo c o u p l e  

th e rmo me te r,  T y p e  K S tan dard.  

 

6 . 2 . 9 .  Ho t Pla te (s ) —H o t p l a te s  s h a l l  b e  u s e d to  h e a t,  b o i l ,  s te a m b a th ,  di g e s t,  o r dry  s a mp l e s  a t 

te mp e ra tu re s  b e tw e e n  5 0  t o  2 0 0°C ,  as  de fi n e d i n th i s  s tan dard.  U n l e s s  o th e rw i s e  s p e c i fi e d,  th e  

th e rmo me te r fo r me a s u ri n g  th e  te mp e rat u re  o f ma t e ri al s  s h a l l  me e t  t h e  re qu i re me n t s  o f  

M  3 3 9 M /M  3 3 9  w i th  a te mp e ratu re  ran g e  o f a t l e as t  5 5  t o  2 0 0°C ,  and an  ac c u ra c y  o f ± 2 . 2 ° C  ( s e e  

N o t e  1 0 ) .    

N o t e  1 0 —T h e rmo me te r ty p e s  s u i ta b l e  fo r u s e  i n c l ude  A S T M  E 1  me rc u ry  th e rmo me te rs ;  I E C  

6 0 5 8 4  th e r mo c o up l e  th e rmo me te r T y p e  K,  C l a s s  2 ;  o r A S T M  E 2 3 0 /E 2 3 0 M  th e rmo c o u p l e  

th e rmo me te r,  T y p e  K S tan dard.  

6 . 3 .  R e a ge n ts :  

6 . 3 . 1 .  Pu ri ty  o f R e a ge n ts —Re ag e n t g rad e  c h e mi c al s  s h a l l  b e  u s e d  i n  al l  te s ts .  U n l e s s  o th e rw i s e  

i n di c ate d,  i t i s  i n te n d e d  th a t a l l  re a g e n t s  s h a l l  c o nfo rm to  th e  s p e c i fi c a ti o n s  o f t h e  C o m m i t te e  o n  

A n a l y ti c al  Re a g e n t s  o f t h e  A m e ri c an  C h e mi c a l  S o c i e t y ,  w h e re  s u c h  s p e c i fi c at i o n s  are  av a i l a b l e . 4  

O th e r g rad e s  m ay  b e  u s e d ,  p ro v i de d i t i s  fi rs t a s c e r t ai n e d  th at  th e  re ag e n t i s  o f s u ffi c i e n t l y  h i g h  

p u ri t y  t o  p e rmi t  i ts  u s e  w i t h o u t  l e s s e n i n g  t h e  ac c u ra c y  o f th e  de te rmi n at i o n .   

6 . 3 . 2 .  U s e  re a g e n t w a te r as  d e fi n e d i n  S e c t i o n  3 . 1 . 2  fo r al l  t e s ts .  

6 . 3 . 3 .  Co n c e n tra ti o n  o f R e a ge n ts :  

6 . 3 . 3 . 1 .  Pre p a c ka ge d R e a ge n ts —C o m me rc i a l  p re p a c ka g e d s ta nda rd s o l u ti o n s  o r di l u te d p re p a c kag e d 

c o n c e n tra ti o n s  o f a  re ag e n t m ay  b e  u s e d  w h e n e v e r th a t re ag e n t  i s  c a l l e d fo r i n  th e  p ro c e du re s ,  

p ro v i de d th e  p u ri ty  an d c o n c e n trat i o n s  are  a s  s p e c i fi e d.  V e ri fy  p u ri ty  an d c o n c e n tra ti o n o f s u c h  

re ag e n ts  b y  s u i t ab l e  t e s t s .  

6 . 3 . 3 . 2 .  Co n c e n tra te d A c i ds  a n d A m m o n i u m  Hy dro x i de —W h e n  ac i ds  an d a m mo n i u m h y dro x i de  a re  

s p e c i fi e d b y  n am e  o r c h e mi c a l  fo rmu l a  o n l y ,  i t  s h al l  b e  un de rs to o d t h a t c o n c e n tr ate d re a g e n t s  o f 

th e  fo l l o w i n g  s p e c i fi c  g ra v i t i e s  o r c o n c e n tra ti o n s  b y  w e i g h t are  i n te n d e d :  

 

A c e ti c  a c i d ( H C 2 H 3 O 2 )   9 9 . 5  p e rc e n t 

H y dro c h l o ri c  a c i d ( H C l )  s p  g r 1 . 1 9  

H y dro fl u o ri c  a c i d  ( H F )   4 8  p e rc e n t 

N i tri c  a c i d ( H N O 3 )  s p  g r 1 . 4 2  

P h o s p h o ri c  a c i d ( H 3 P O 4 )  8 5  p e rc e n t  

S u l fu ri c  a c i d ( H 2 S O 4 )  s p  g r 1 . 8 4  

A mmo n i u m h yd ro x i de  ( N H 4 O H )   s p  g r 0 . 9 0  

 

6 . 3 . 3 . 3 .  T h e  de s i re d s p e c i fi c  g rav i ti e s  o r c o n c e n tra ti o n s  o f al l  o t h e r c o n c e n trate d  ac i d s  s h al l  b e  s ta te d 

w h e n e v e r th e y  are  s p e c i fi e d.  

6 . 3 . 4 .  D i lu te d A c i ds  a n d A m m o n iu m  Hy dro x ide —C o n c e n tra ti o n s  o f di l u te d a c i ds  an d a m m o n i u m 

h y dro x i de ,  e x c e p t w h e n  s tan dar di z e d ,  are  s p e c i fi e d as  a  ra ti o  s ta ti ng  th e  num b e r o f v o l u me s  o f th e  

c o n c e n tr a te d  re a g e n t to  b e  adde d to  a  g i v e n  nu mb e r o f v o l u me s  o f w a te r ( e . g . ,  H C l  ( 1 + 9 9 )  me a n s  

1  v o l u me  o f c o n c e n tra t e d H C l  ( s p  g r 1 . 1 9 )  a dde d to  9 9  v o l u me s  o f w a te r) .  
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6 . 3 . 5 .  Sta n da rd So lu ti o n s —C o n c e n tra ti o n s  o f s tan da rd s o l u ti o n s  s h a l l  b e  e x p re s s e d  a s  no rmal i t i e s  ( N)  o r 

a s  e qu i v al e n ts  i n  g ra ms  p e r mi l l i l i te r o f th e  an al y te  to  b e  de te rmi n e d  ( e . g . ,  0 . 1  N N a 2 S 2 O 3  s o l u ti o n  

o r K2 C r2 O 7  ( 1  mL  =  0 . 0 0 4  g  F e 2 O 3 ) ) .  T h e  av e rag e  o f at l e as t th re e  d e te rmi n a ti o n s  s h a l l  b e  u s e d fo r 

al l  s ta n da rdi z ati o n s .  W h e n  a ma te ri a l  i s  u s e d  a s  a  p ri mary  s tan d ard,  re fe re n c e  h a s  g e n e ral l y  b e e n  

ma de  to  th e  s tan d ard fu rn i s h e d  b y  N I S T .  H o w e v e r,  w h e n  p ri ma ry  s ta n da rd g rad e  mate ri a l s  are  

o th e rw i s e  av a i l a b l e ,  th e y  may  b e  u s e d ,  o r th e  p u ri ty  o f a s a l t ma y  b e  d e te rmi n e d  b y  s u i ta b l e  te s ts .   

6 . 3 . 6 .  No n s ta n da rdi ze d So lu ti o n s —C o n c e n trati o n s  o f n o n s ta nd ard i z e d s o l u ti o n s  p re p are d b y  d i s s o l v i n g  

a  g i v e n  w e i g h t o f th e  s o l i d re ag e n t i n  a  s o l v e n t s h a l l  b e  s p e c i fi e d  i n g ra ms  o f th e  re a g e n t p e r l i te r 

o f s o l u ti o n,  an d i t s h al l  b e  un de rs to o d  th at w a te r i s  th e  s o l v e n t un l e s s  o th e rw i s e  s p e c i fi e d ( e . g . ,  

N a O H  s o l u ti o n ( 1 0  g /L )  me a n s  1 0  g  o f N aO H  d i s s o l v e d i n  w a te r an d d i l u te d  w i th  w a te r to  1  L ) .  

O th e r n o n s ta ndard i z e d s o l u ti o n s  may  b e  s p e c i fi e d b y  n a me  o n l y ,  and  th e  c o n c e n trati o n  o f s u c h  

s o l u ti o n s  w i l l  b e  g o v e rn e d  b y  th e  i n s tru c ti o n s  fo r th e i r p re p ara ti o n .  

6 . 3 . 7 .  In di c a to r So lu ti o n s :  

6 . 3 . 7 . 1 .  Me th y l R e d—P re p are  th e  s o l uti o n  o n  th e  b as i s  o f 2  g  o f me th y l  re d/L  o f 9 5  p e rc e n t e th y l  al c o h o l .  

6 . 3 . 7 . 2 .  Ph e n o lp h th a le in —P re p are  th e  s o l u ti o n  o n  th e  b a s i s  o f 1  g  o f p h e no l p h th a l e i n /L  o f 9 5  p e rc e n t 

e th y l  al c o h o l .  

6 . 4 .  Sa m p le  Pre p a ra ti o n :  

6 . 4 . 1 .  B e fo re  te s ti n g ,  p a s s  re p re s e n tati v e  p o rti o n s  o f e ac h  s a mp l e  t h ro u g h  a N o .  2 0  ( 8 5 0  μ m)  s i e v e  o r an y  

o th e r s i e v e  h av i n g  ap p ro x i ma t e l y  2 0  o p e n i n g s  p e r 1  i n .  to  mi x  th e  s a mp l e ,  b re ak up  l u mp s ,  an d 

re mo v e  fo re i g n  ma te ri al s .  D i s c a rd th e  fo re i g n  ma te ri al s  a n d h ard e n e d  l u mp s  th at do  n o t b re ak up  

o n s i e v i n g  o r b ru s h i ng .  

6 . 4 . 2 .  B y  me a n s  o f a s a mp l e  s p l i tte r o r b y qu a rte ri n g ,  th e  re p re s e n ta ti v e  s a mp l e  s h a l l  b e  re d u c e d to  a  

l a b o ra to ry  s a mp l e  o f a t l e as t 5 0  g .  W h e re  l arg e r qu an ti t i e s  a re  re qu i re d  fo r a d di ti o n a l  

d e te rmi n a ti o n s  s u c h  a s  w ate r - s o l ub l e  al ka l i ,  c h l o ri de ,  a nd  du p l i c a te  te s ti n g ,  an d s o  fo rth ,  p re p a re  a  

s a mp l e  o f a t  l e a s t 1 0 0  g .  

6 . 4 . 3 .  P a s s  th e  l ab o rato ry  s amp l e  th ro ug h  a N o .  1 0 0  ( 1 5 0 - μ m)  s i e v e .  F u rth e r g ri n d th e  s i e v e  re s i d u e  s o  

th a t i t a l s o  p as s e s  th e  N o .  1 0 0  s i e v e .  H o mo g e n i z e  th e  e n ti re  s amp l e  b y  a g a i n  p a s s i n g  i t th ro ug h  th e  

s i e v e .  

6 . 4 . 4 .  T ran s fe r th e  s amp l e  to  a  c l e a n,  dry,  g l a s s  c o n tai n e r w i th  an  a i rti g h t l i d ,  a nd fu rth e r mi x  th e  s amp l e  

th o ro u g h l y .  

6 . 4 . 5 .  E x p e d i te  th e  ab o v e  p ro c e du re  s o  th a t th e  s amp l e  i s  e x p o s e d to  th e  a tmo s p h e re  fo r a  mi n i mu m 

ti me .  

6 . 5 .  G e n e ra l Pro c e du re s :  

6 . 5 . 1 .  We i gh in g—T h e  c a l c u l a ti o n s  i n c l ude d i n  th e  i n di v i du a l  te s t m e th o d s  as s u m e  th a t th e  e x a c t w e i g h t 

s p e c i fi e d h as  b e e n  u s e d.  A c c ura te l y  w e i g h e d s amp l e s ,  th at a re  ap p ro x i ma t e l y  b u t n o t e x ac tl y  e q u a l  

to  th e  w e i g h t s p e c i fi e d,  ma y  b e  u s e d  p ro v i de d ap p ro p ri ate  c o rre c ti o ns  a re  ma de  i n  th e  c al c u l ati o n s .  

U n l e s s  o th e rw i s e  s tate d ,  w e i g h ts  o f a l l  s amp l e s  an d re s i du e s  s h o u l d  b e  re c o rde d to  th e  n e are s t 

0 . 0 0 0 1  g .  

6 . 5 . 2 .  Ta re d o r We i gh e d Cru c ib le s —T h e  tare  w e i g h t o f c ru c i b l e s  s h a l l  b e  d e te rmi n e d  b y  p re h e a ti n g  th e  

e mp ty  c ru c i b l e  to  c o n s tan t w e i g h t at th e  s a me  te mp e ra ture  a n d un de r th e  s a me  c o nd i ti o n s  as  s h al l  

b e  u s e d  fo r th e  fi n a l  i g n i ti o n  o f a  re s i du e  an d c o o l i n g  i n  a d e s i c c ato r fo r th e  s a me  p e ri o d o f ti me  

u s e d  fo r th e  c ru c i b l e  c o n ta i n i n g  th e  re s i du e .  
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6 . 5 . 3 .  Co n s ta n c y  o f We i gh t o f Ign i te d R e s idu e s —T o  de fi n i te l y  e s ta b l i s h  th e  c o n s ta n c y  o f w e i g h t o f an  

i g n i te d re s i d u e  fo r re fe re e  p u rp o s e s ,  th e  re s i du e  s h a l l  b e  i g n i te d  at th e  s p e c i fi e d te mp e ratu re  a nd  

fo r th e  s p e c i fi e d  ti me ,  c o o l e d to  ro o m te mp e ratu re  i n  a de s i c c ato r,  a nd  w e i g h e d.  T h e  re s i d u e  s h a l l  

th e n  b e  re h e a te d fo r at l e a s t 3 0  mi n ,  c o o l e d to  ro o m te mp e ra tu re  i n  a d e s i c c a to r,  an d re w e i g h e d .  I f 

th e  tw o  w e i g h ts  do  n o t d i ffe r b y  mo re  th an  0 . 2  mg ,  c o n s ta n t w e i g h t i s  c o n s i d e re d to  h av e  b e e n  

atta i n e d .  I f th e  d i ffe re n c e  i n w e i g h ts  i s  g re ate r th an  0 . 2  mg ,  a dd i ti o n al  i g n i ti o n  p e ri o d s  are  re q u i re d 

u n ti l  tw o  c o ns e c u ti v e  w e i g h ts  a g re e  w i th i n  th e  s p e c i fi e d l i m i ts .  F o r i g n i ti o n  l o s s ,  e a c h  re h e ati n g  

p e ri o d s h a l l  b e  5  mi n .  

6 . 5 . 4 .  Vo la ti li za ti o n  o f Pla ti n u m —T h e  p o s s i b i l i ty  o f v o l ati l i z a ti o n  o f p l a ti nu m o r al l o y i n g  c o n s ti tu e n ts  

fro m th e  c ru c i b l e s  mu s t b e  c o n s i d e re d .  O n  re h e ati n g ,  i f th e  c ru c i b l e  an d re s i du e  l o s e  th e  s ame  

w e i g h t ( w i th i n 0 . 2  mg )  as  th e  c ru c i b l e  c o n ta i n i n g  th e  b l ank,  c o n s ta n t w e i g h t c an  b e  a s s um e d .  

C ru c i b l e s  o f th e  s ame  s i z e ,  c o mp o s i ti o n ,  an d h i s to ry  s h al l  b e  u s e d fo r b o th  th e  s a mp l e  an d th e  

b l an k.  

6 . 5 . 5 .  Ca lc u la ti o n —I n  a l l  o p e ra ti o ns  o n  a s e t o f o b s e rv e d  v a l u e s  s u c h  as  ma n u a l  mu l ti p l i c a ti o n  o r 

d i v i s i o n ,  re ta i n th e  e q u i v al e n t o f a t l e a s t tw o  mo re  p l ac e s  o f fi g u re s  th an  i n th e  s i ng l e  o b s e rv e d 

v al u e s .  F o r e x amp l e ,  i f o b s e rv e d  v al u e s  a re  re ad  o r de te rmi n e d to  th e  n e a re s t 0 . 1  mg ,  c arry  

n u mb e rs  to  th e  n e are s t 0 . 0 0 1  mg  i n  c a l c u l a ti o n .  W h e n  u s i ng  e l e c tro n i c  c a l c u l a to rs  o r c o mp u te rs  

fo r c a l c u l a ti o n s ,  p e rfo rm n o  ro un di n g ,  e x c e p t i n  th e  fi n a l  re p o rte d v al u e .  

6 . 5 . 6 .  R o u n di n g Figu re s —Ro un di ng  o f fi g ure s  to  th e  nu mb e r o f s i g n i fi c an t p l a c e s  re q u i re d i n  th e  re p o rt 

s h o u l d  b e  d o n e  aft e r c a l c u l ati o n s  a re  c o mp l e te d  to  ke e p  th e  fi n al  re s u l ts  s ub s tan ti al l y  fre e  o f 

c a l c u l ati o n  e rro rs .  T h e  ro u n d i n g  p ro c e du re  s h o u l d fo l l o w  th e  p ri n c i p l e  o utl i n e d  i n  A S T M  E 2 9 . 5  I n  

as s e s s i ng  an a l y s t a nd  me th o d  qu a l i fi c a ti o n  i n ac c o rdan c e  w i th  S e c ti o n  5 ,  th e  i n di v i du al  d up l i c a te  

re s u l ts ,  th e  di ffe re n c e  b e tw e e n  th e m,  th e  av e ra g e  o f d up l i c ate s  o n  C RM s ,  a n d th e  d i ffe re n c e  o f th i s  

av e rag e  fro m t h e  c e rti fi c a te  v al u e  s h a l l  b e  l e ft un ro u nd e d  fo r c o mp a ri s o n  w i th  th e  re qu i re d  l i m i ts .  

( S e e  N o te  1 1 . )  Ro und  re s u l ts  fo r re p o rti ng  as  s h o w n  i n  T ab l e  3 .  

N o t e  1 1 —T h e  ro u nd i ng  p ro c e du re  re fe rre d to  i n  S e c ti o n  6 . 5 . 6 ,  i n  e ffe c t,  d ro p s  al l  d i g i ts  b e y o n d 

th e  nu mb e r o f p l ac e s  to  b e  re tai n e d i f th e  n e x t fi g ure  i s  l e s s  th an  5 .  I f i t i s  mo re  th a n  5  o r e q u a l  to  5  

an d s u b s e qu e n t p l a c e s  c o n tai n  a di g i t o th e r th an  0 ,  th e n th e  l a s t re ta i n e d d i g i t i s  i n c re a s e d  b y  o n e .  

W h e n  th e  n e x t d i g i t i s  e q u a l  to  5  an d al l  o th e r s u b s e qu e n t d i g i ts  are  0 ,  th e  l as t d i g i t to  b e  re ta i n e d 

i s  un c h an g e d w h e n  i t i s  e v e n  a nd  i n c re a s e d  b y  o n e  w h e n  i t  i s  o dd.  F o r e x a mp l e ,  3 . 9 6  ( 5 0 )  re ma i n s  

3 . 9 6 ,  b u t 3 . 9 5  ( 5 0 )  b e c o me s  3 . 9 6 .  

6 . 6 .  R e c o m m e n de d O rde r fo r R e p o rti n g A n a ly s e s —T h e  fo l l o w i n g  o rde r i s  re c o mme n de d fo r re p o rti ng  

th e  re s u l ts  o f c h e mi c al  an al y s i s  o f h yd rau l i c  c e me n t:  

  S i O 2  ( s i l i c o n  d i o x i de )  

  A l 2 O 3  ( a l u mi n u m  o x i d e )  

  F e 2 O 3  ( fe rri c  o x i d e )  

  C a O  ( c al c i u m o x i d e )  

  M g O  ( ma g n e s i u m o x i d e )  

  S O 3  ( s u l fu r tri o x i d e )  

  N a2 O  ( s o d i u m o x i de )  

  K2 O  ( p o ta s s i um o x i de )  

  T i O 2  ( ti ta n i u m di o x i d e )  

  P 2 O 5  ( p h o s p h o ru s  p e n to x i de )  

  Z n O  ( z i n c  o x i de )  

  M n 2 O 3  ( ma n g an i c  o x i de )  

  I n s o l u b l e  re s i du e  

  F re e  c al c i u m o x i d e  

©  2 0 2 2  b y  t h e  A m e ri c a n  A s s o c i a t i o n  o f S t a te  H i g h w a y  a n d T ra n s p o rt a ti o n  O ffi c i a l s .  

A l l  ri g h ts  re s e rv e d.  D u p l i c a ti o n  i s  a  v i o l a t i o n  o f a p p l i c a b l e  l a w .  
Full document details: AASHTO T 105-22

http://www.avadocuments.com/doc/aashto-t-105-22
http://www.avadocuments.com/doc/aashto-t-105-22


T S - 3 a  T  1 0 5 - 1 4  AAS H T O  

  C O 2  ( c a rb o n di o x i d e )  

  W a te r- s o l u b l e  a l ka l i  

  C h l o ro fo rm- s o l u b l e  o rg an i c  s u b s tan c e s  

 

T a b l e  3 —Ro un di n g  o f Re p o rte d  Re s u l ts  

A n a l y t e  D e c i ma l  P l a c e s  

S i O 2  ( s i l i c o n  d i o x i de )   1  

A l 2 O 3  ( a l u mi n u m o x i de )   1  

F e 2 O 3  ( fe rri c  o x i de )   2  

C a O  ( c a l c i u m o x i de )   1  

M g O  ( ma g n e s i u m o x i d e )   1  

S O 3  ( s u l fu r t ri o x i de )   2  

L O I  ( l o s s  o n  i g n i ti o n )   1  

N a2 O  ( s o d i u m o x i de )   2  

K2 O  ( p o ta s s i u m o x i de )   2  

S rO  ( s tro n ti u m o x i d e )   2  

T i O 2  ( ti ta n i u m d i o x i de )   2  

P 2 O 5  ( p h o s p ho ro u s  p e n to x i d e )   2  

Z n O  ( z i n c  o x i d e )   2  

M n 2 O 3  ( ma n g a n i c  o x i de )   3  

S  ( s u l fi de  s u l fu r)   2  

C l  ( c h l o ri de )   3  

I R ( i n s o l u b l e  re s i du e )   2  

C x  ( fre e  c a l c i u m o x i de )   1  

C O 2  ( c a rb o n  di o x i d e )   1  

A l ks o l  ( w a t e r- s o l u b l e  a l k a l i )   2  

C h l s o l  ( c h l o ro fo rm- s o l u b l e  o rg a n i c  s ub s ta n c e s )  3  

 

R E F E R E N C E  T E S T  M E T H O D S  

7 .  I N S O L U B L E  R E S I D U E  ( R E F E R E N C E  T E S T  M E T H O D )  

7 . 1 .  Su m m a ry  o f Te s t Me th o d:  

7 . 1 . 1 .  I n  th i s  te s t  me t h o d,  i n s o l u b l e  re s i du e  o f a c e m e n t i s  de te rmi n e d b y  d i g e s ti o n  o f th e  s amp l e  i n  

h y dro c h l o ri c  ac i d  fo l l o w e d,  afte r fi l tra ti o n ,  b y  fu rth e r di g e s ti o n  i n  s o di u m h y dro x i de .  T h e  

re s u l ti ng  re s i du e  i s  i g n i te d a nd  w e i g h e d ( s e e  N o te  1 2 ) .  

N o t e  1 2 —T h i s  te s t me th o d,  o r a n y  o th e r te s t me th o d d e s i g n e d fo r th e  e s ti ma ti o n  o f an  a c i d-

i n s o l u b l e  s u b s tan c e  i n  a n y  typ e  o f c e me n t,  i s  e mp i ri c a l  b e c au s e  th e  a mo u n t o b ta i n e d de p e n d s  o n  

th e  re ag e n ts  and th e  t i me  a n d t e mp e rat u re  o f di g e s ti o n .  I f t h e  amo un t  i s  l a rg e ,  th e re  ma y  b e  a  l i t t l e  

v a ri a ti o n  i n  dup l i c at e  d e te rmi n ati o n s .  T h e  p ro c e du re  s h o u l d b e  fo l l o w e d  c l o s e l y  to  re du c e  th e  

v a ri a ti o n  to  a  mi n i mu m.   

7 . 1 . 2 .  W h e n  th i s  t e s t  me t h o d i s  u s e d o n  b l e n de d c e me n t ,  t h e  de c o mp o s i t i o n  i n  ac i d i s  c o n s i d e re d to  b e  

c o mp l e t e  w h e n th e  p o rt l a nd  c e me n t c l i n ke r i s  d e c o mp o s e d c o mp l e te l y .  A n  am mo n i u m n i trate  

s o l u ti o n  i s  u s e d i n th e  fi n a l  w a s h i n g  to  p re v e n t  fi n e l y  g ro u n d  i n s o l u b l e  ma te ri a l  fro m p a s s i n g  

th ro u g h  t h e  fi l t e r p ap e r.  

7 . 2 .  R e a ge n ts :  

7 . 2 . 1 .  A m mo n i u m N i tra te  S o l u ti o n ( 2 0  g  N H 4 N O 3 /L ) .  
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7 . 2 . 2 .  S o d i u m H y d ro x i d e  S o l u ti o n  ( 1 0  g  N aO H /L ) .  

7 . 3 .  Pro c e du re :  

7 . 3 . 1 .  T o  1  g  o f th e  s a mp l e  ( s e e  N o te  1 3 ) ,  add 2 5  mL  o f c o l d w a te r.  D i s p e rs e  th e  c e me n t i n  th e  w a t e r a n d 

w h i l e  s w i rl i n g  th e  mi x tu re ,  q ui c kl y  ad d 5  mL  o f H C l .  I f n e c e s s ary ,  w a rm th e  s o l u ti o n  g e n tl y  an d 

g ri n d th e  ma te ri a l  w i th  th e  fl a tte n e d  e n d  o f a g l a s s  ro d fo r a fe w  mi n u te s  un ti l  i t  i s  e v i d e n t th at 

de c o mp o s i ti o n  o f th e  c e me n t i s  c o mp l e te  ( s e e  N o t e  1 4 ) .  D i l u t e  t h e  s o l u ti o n  t o  5 0  mL  w i th  h o t 

w at e r ( n e arl y  b o i l i n g )  an d h e a t th e  c o v e re d m i x tu re  ra p i d l y  to  n e a r b o i l i n g  b y  me an s  o f a  h i g h -

te mp e rat u re  h o t  p l a te .  T h e n  di g e s t  t h e  c o v e re d mi x tu re  fo r 1 5  mi n  a t a te m p e ra tu re  j u s t  b e l o w  

b o i l i n g  ( s e e  N o te  1 5 ) .  F i l t e r th e  s o l u t i o n  th ro ug h  a  me di um- te x t u re d p ap e r i n to  a  4 0 0 mL  b e a ke r;  

w as h  th e  b e ake r,  p ap e r,  a n d re s i d u e  th o ro u g h l y  w i th  h o t  w a te r;  an d  re s e rv e  th e  fi l t ra te  fo r th e  

s u l fu r tri o x i d e  de te rmi n a ti o n ,  i f de s i re d ( s e e  N o te  1 6 ) .  T ra n s fe r th e  fi l te r p a p e r an d c o n te n ts  to  t h e  

o ri g i n a l  b e ake r,  add  a s ma l l  p o rti o n  fro m a  to ta l  o f 1 0 0  mL  o f h o t ( n e ar b o i l i n g )  N aO H  s o l u ti o n  

( 1 0  g /L ) .  M ac e ra te  th e  fi l te r p ap e r u s i n g  a  g l as s  ro d.  A ft e r c o mp l e te  ma c e r a t i o n ,  add re m a i n i n g  

N aO H  s o l u ti o n  a nd  p ro c e e d  to  d i g e s t  c o v e re d m i x tu re  a t a  te mp e ra tu re  j u s t  b e l o w  b o i l i n g  fo r 

1 5  mi n.  D u ri n g  t h e  di g e s t i o n ,  o c c a s i o na l l y  s ti r th e  mi x t u re .  A c i d i fy  th e  s o l u t i o n  w i t h  H C l  u s i n g  

m e th y l  re d  as  th e  i nd i c a to r an d  ad d an  e x c e s s  o f 4  o r 5  dro p s  o f H C l .  F i l te r th ro u g h  me d i um-

te x tu re d p ap e r a n d w as h  th e  re s i du e  a t l e a s t  1 4  ti me s  w i th  h o t  N H 4 N O 3  s o l u ti o n  ( 2 0  g /L ) ,  ma ki n g  

s u re  to  w a s h  th e  e n ti re  fi l te r p ap e r a n d c o n te n t s  d uri ng  e ac h  w a s h i n g .  I g n i te  th e  re s i du e  i n  a 

w e i g h e d p l a ti n u m o r p o rc e l a i n  c ru c i b l e  a t 9 0 0  to  1 0 0 0 ° C ,  c o o l  i n  a  de s i c c a to r,  a n d w e i g h .  

N o t e  1 3 —I f s u l fu r tri o x i de  i s  t o  b e  de te rmi n e d b y  tu rb i d i m e t ry ,  i t i s  p e rm i s s i b l e  to  de te rmi n e  th e  

i n s o l u b l e  re s i du e  o n  a  0 . 5 - g  s a mp l e .  I n  th i s  e v e n t,  th e  p e rc e n ta g e  o f i n s o l u b l e  re s i du e  s h o u l d b e  

c a l c u l a te d to  th e  n e are s t 0 . 0 1  b y  mu l ti p l y i n g  th e  w e i g h t o f re s i d u e  o b ta i n e d b y  2 0 0 .  H o w e v e r,  th e  

c e me n t s h o u l d n o t b e  re j e c te d fo r fa i l u re  to  me e t th e  i n s o l u b l e  re s i du e  re q u i re me n t u n l e s s  a  1 - g  

s a mp l e  h a s  b e e n  u s e d.  

N o t e  1 4 —I f a s a mp l e  o f p o rtl a n d c e me n t c o n t a i n s  an  ap p re c i a b l e  a mo u n t o f man g a n i c  o x i de ,  

th e re  ma y  b e  b ro w n c o mp o und s  o f ma n g a n e s e  th a t di s s o l v e  s l o w l y  i n  c o l d di l u te d H C l  b u t rap i d l y  

i n  h o t H C l  i n  th e  s p e c i fi e d s tre n g th .  I n  a l l  c as e s ,  d i l u te  th e  s o l u ti o n  as  s o o n a s  d e c o mp o s i ti o n  i s  

c o mp l e t e .  

N o t e  1 5 —T o  ke e p  th e  s o l u t i o n s  c l o s e r to  th e  b o i l i n g  t e mp e rat u re ,  i t  i s  re c o m m e n de d t h at  t h e s e  

di g e s ti o n s  b e  c a rri e d o u t o n  an  e l e c tri c  h o t p l at e  rat h e r t h an  i n  a  s te a m b a t h .  

N o t e  1 6 —C o n ti n u e  w i th  t h e  s u l fur tri o x i d e  de te rmi n a ti o n  ( s e e  S e c ti o n s  1 7 . 1 . 2 . 1  th ro u g h  1 7 . 1 . 3 )  

b y  di l u ti ng  to  2 5 0  mL  o r 2 0 0  mL ,  a s  re qu i re d b y  th e  ap p ro p ri a t e  s e c ti o n.  

7 . 3 . 2 .  B la n k—M a ke  a  b l a n k de te rmi n a ti o n ,  fo l l o w i n g  th e  s a me  p ro c e dure  an d u s i n g  th e  s a me  a mo u n ts  

o f re a g e n ts ,  a nd  c o rre c t t h e  re s u l ts  o b ta i n e d i n  th e  an al y s i s  ac c o rd i n g l y .  

7 . 4 .  Ca lc u la ti o n —C a l c u l ate  th e  p e rc e n tag e  o f t h e  i n s o l u b l e  re s i du e  to  th e  n e are s t 0 . 0 1  b y  mu l ti p l y i n g  

th e  w e i g h t i n  g ra ms  o f t h e  re s i du e  ( c o rre c te d fo r th e  b l a n k)  b y  1 0 0 .  

8 .  S I L I C O N  D I O X I D E  ( RE F E R E N C E  T E S T  M E T H O D )  

8 . 1 .  Se le c ti o n  o f Te s t Me th o d—F o r c e me n ts  o th e r t h a n  p o rtl a nd  an d fo r w h i c h  th e  i n s o l u b l e  re s i d u e  i s  

u n kn o w n ,  de t e rmi n e  th e  i n s o l u b l e  re s i du e  i n  a c c o rdan c e  w i t h  S e c t i o n  7  o f th e s e  t e s t me t h o ds .  F o r 

p o rt l an d c e me n ts  an d o th e r c e me n ts  h av i n g  a n  i n s o l u b l e  re s i du e  l e s s  th an  1  p e rc e n t,  p ro c e e d i n  

ac c o rdan c e  w i th  S e c t i o n  8 . 2 .  F o r c e me n ts  h av i n g  an  i n s o l u b l e  re s i du e  g re a te r t h an  1  p e rc e n t ,  

p ro c e e d i n a c c o rd an c e  w i th  S e c ti o n  8 . 3 .  

8 . 2 .  Si li c o n  D i o x i de  i n  Po rtla n d Ce m e n ts  a n d Ce m e n ts  w i th  L o w  In s o lu b le  R e s i du e :  

8 . 2 . 1 .  Su m m a ry  o f Te s t Me th o d—I n  th i s  t e s t  me t h o d,  s i l i c o n  di o x i d e  ( S i O 2 )  i s  d e t e rmi n e d  

g rav i me t ri c a l l y .  A m mo n i u m c h l o ri d e  i s  adde d,  an d th e  s o l u ti o n  i s  no t e v a p o ra te d to  dry n e s s .  T h i s  

t e s t  me th o d w as  de v e l o p e d p ri m a ri l y  fo r h y dra u l i c  c e me n t s  t h a t a re  al mo s t c o mp l e te l y  
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de c o mp o s e d b y  h y dro c h l o ri c  a c i d,  an d s h o u l d  n o t b e  u s e d fo r h ydrau l i c  c e me n ts  th a t c o n ta i n  l a rg e  

a mo u n ts  o f a c i d- i n s o l u b l e  ma te ri a l  a n d re qu i r e  a  p re l i mi n a ry  s o di u m c a rb o n a te  fu s i o n .  F o r s u c h  

c e me n ts ,  o r i f p re s c ri b e d i n  th e  s tan dard s p e c i fi c at i o n  fo r th e  c e me n t  b e i n g  an a l y z e d,  th e  mo re  

l e n g th y  p ro c e du re  i n  S e c ti o n 8 . 3  s h a l l  b e  u s e d .  

8 . 2 . 2 .  Reagent—A m mo n i u m c h l o ri de  ( N H 4 C l ) .  

8 . 2 . 3 .  Procedure:  

8 . 2 . 3 . 1 .  M i x  th o ro u g h l y  0 . 5  g  o f th e  s a mp l e  an d ab o u t 0 . 5  g  o f N H 4 C l  i n  a 5 0 mL  b e a ke r,  c o v e r th e  b e ake r 

w i t h  a w a tc h  g l a s s ,  a n d a dd c au ti o u s l y  5  mL  o f H C l ,  a l l o w i n g  t h e  a c i d  to  ru n  do w n  th e  l i p  o f th e  

c o v e re d  b e a ke r.  A ft e r th e  c h e mi c a l  a c ti o n  h as  s ub s i d e d,  l i ft th e  c o v e r,  add  1  o r 2  dr o p s  o f H N O 3 ,  

s ti r t h e  mi x t u re  w i t h  a g l a s s  ro d,  re p l a c e  t h e  c o v e r,  a n d s e t th e  b e ake r o n  a s te a m b at h  fo r 3 0  mi n 

( s e e  N o te  1 7 ) .  D u ri n g  th i s  t i m e  o f di g e s ti o n ,  s ti r th e  c o n te n ts  o c c a s i o n a l l y  a n d b re ak u p  an y  

re ma i n i n g  l u m p s  to  fa c i l i t at e  t h e  c o mp l e te  de c o mp o s i t i o n  o f t h e  c e me n t.  F i t  a  me d i u m- t e x tu re d 

fi l te r p ap e r to  a fu n n e l ,  tra n s fe r th e  j e l l y l i ke  m a s s  o f s i l i c i c  ac i d  to  th e  fi l t e r as  c o mp l e te l y  as  

p o s s i b l e  w i th o u t d i l u ti o n,  a n d al l o w  th e  s o l u ti o n  to  d rai n  th ro ug h .  S c ru b  th e  b e ake r w i th  a 

p o l i c e man ,  an d ri n s e  t h e  b e ake r an d p o l i c e m an  w i th  h o t H C l  ( 1 + 9 9 ) .  W as h  th e  fi l t e r t w o  o r th re e  

ti me s  w i th  h o t H C l  ( 1 + 9 9 )  an d t h e n  w i th  1 0  o r 1 2  s mal l  p o rti o n s  o f h o t w a te r,  a l l o w i n g  e a c h  

p o rti o n  to  dra i n  t h ro u g h  c o m p l e te l y .  Re s e rv e  t h e  fi l trat e  an d  w as h i ng s  fo r th e  de te rmi n at i o n  o f th e  

a m mo n i u m h y d ro x i de  g ro u p  ( s e e  N o te  1 8 ) .  

N o t e  1 7 —A  h o t p l at e  ma y  b e  u s e d  i n s t e a d o f a s t e am b a th  i f th e  h e a t i s  s o  re g u l ate d  as  to  

a p p ro x i ma te  th a t o f a  s te a m b a th .  U n de r c o ndi ti o n s  w h e re  w a t e r b o i l s  a t a l o w e r t e mp e ratu re  th an  

a t s e a  l e v e l ,  s u c h  a s  a t  h i g h e r e l e v a ti o n s ,  3 0  m i n  ma y  n o t b e  s u ffi c i e n t to  re c o v e r a l l  o f th e  s i l i c a .  

I n  s uc h  c as e s ,  i n c re a s e  t h e  t i m e  o f di g e s t i o n as  n e c e s s a ry  to  g e t c o mp l e te  re c o v e ry  o f th e  s i l i c a .  I n  

n o  c a s e  s h o u l d t h i s  t i me  e x c e e d 6 0  mi n .   

N o t e  1 8 —D e te rmi n e  t h e  a m mo n i u m h y dro x i de  g ro u p  i n ac c o rdan c e  w i th  th e  p ro c e du re  de s c ri b e d 

i n  S e c ti o n s  9 . 1  th ro u g h  9 . 3 .  

8 . 2 . 3 . 2 .  T ra ns fe r  th e  fi l te r p ap e r a nd  re s i du e  to  a w e i g h e d p l a ti nu m c ru c i b l e ,  d ry ,  an d i g n i te ,  a t fi rs t s l o w l y  

u n ti l  t h e  c a rb o n  o f t h e  p ap e r i s  c o mp l e t e l y  c o n s u me d  w i th o u t i n fl a m i n g ,  a n d fi n a l l y  a t 1 1 0 0  to  

1 2 0 0 ° C  fo r 1  h .  C o o l  i n  a de s i c c a t o r and w e i g h .  Re i g ni te  t o  c o n s t a nt  w e i g h t .  T re a t t h e  S i O 2  t h u s  

o b t ai n e d,  w h i c h  w i l l  c o n t a i n  s m a l l  a mo u n t s  o f i mp u ri t i e s ,  i n  th e  c ru c i b l e  w i t h  1  o r 2  mL  o f w at e r,  

2  dro p s  o f H 2 S O 4  ( 1 + 1 ) ,  and  ab o u t 1 0  mL  o f H F ,  a nd e v ap o r a te  c a u ti o u s l y  to  dry n e s s .  F i na l l y ,  h e a t 

t h e  s mal l  re s i du e  at  1 0 5 0  to  1 1 0 0 ° C  fo r 5  mi n ,  c o o l  i n  a d e s i c c a to r,  and w e i g h .  T h e  di ffe re n c e  

b e tw e e n  th i s  w e i g h t an d t h e  w e i g h t p re v i o u s l y  o b t a i n e d re p re s e n ts  th e  w e i g h t o f S i O 2 .  C o n s i d e r 

th e  w e i g h e d re s i du e  re mai n i n g  afte r th e  v o l ati l i z at i o n  o f S i O 2  a s  c o mb i n e d a l u mi n u m a n d fe rri c  

o x i de s ,  a nd add  i t to  th e  re s u l t o b ta i n e d  i n  th e  de te rmi n a ti o n  o f th e  a mmo n i u m h y dro x i de  g ro u p .  

8 . 2 . 3 . 3 .  I f th e  H F  re s i due  e x c e e ds  0 . 0 0 2 0  g ,  th e  s i l i c a  de te rmi n a t i o n  s h al l  b e  re p e a te d,  s t e p s  s h o u l d b e  

t ake n  to  e n s u re  c o mp l e te  d e c o mp o s i ti o n  o f th e  s amp l e  b e fo re  a  s i l i c a  s e p arati o n  i s  a tte mp te d a n d 

th e  b a l an c e  o f th e  an a l y s i s  ( am mo n i u m h y dro x i d e  g ro u p ,  C aO ,  an d M g O )  de t e rmi n e d  o n  th e  n e w  

s i l i c a  fi l trat e ,  p ro v i de d th e  n e w  s i l i c a  d e t e rm i n ati o n  h as  an  H F  re s i du e  o f 0 . 0 0 2 0  g  o r l e s s ,  e x c e p t 

a s  p ro v i d e d  i n  S e c ti o n s  8 . 2 . 3 . 4  an d 8 . 2 . 3 . 5 .  

8 . 2 . 3 . 4 .  I f tw o  o r th re e  re p e a te d de te rm i n at i o n s  o f a s a mp l e  o f p o rt l a n d c e me n t c o n s i s t e n tl y  s h o w  H F  

re s i du e s  h i g h e r th an  0 . 0 0 2 0  g ,  th i s  i s  e v i de n c e  t ha t  c o n t ami n a ti o n  h as  o c c u rre d i n  s a mp l i n g  o r th e  

c e me n t h a s  no t b e e n  b urn e d p ro p e rl y  du ri ng  m an u fa c tu re .  I n  s u c h  a  c a s e ,  do  n o t fu s e  t h e  l a rg e  H F  

re s i du e  w i t h  p y ro s u l fa te  fo r s u b s e qu e n t a ddi t i o n  t o  th e  fi l trat e  fro m t h e  s i l i c a s e p arat i o n.  I n s te a d,  

re p o rt th e  v al ue  o b t ai n e d fo r th e  H F  re s i du e .  D o  n o t i g n i te  th e  am mo n i u m h y dro x i d e  g ro u p  i n  th e  

c ru c i b l e  c o n t a i n i n g  th i s  ab n o rm a l l y  l a rg e  H F  re s i due .  

8 . 2 . 3 . 5 .  I n  th e  an al y s i s  o f c e me n ts  o t h e r t h a n  p o rtl an d,  i t may  n o t al w ay s  b e  p o s s i b l e  to  o b t ai n  H F  re s i du e s  

u nd e r 0 . 0 0 2 0  g .  I n  s u c h  c a s e s ,  a dd  0 . 5  g  o f s o d i u m o r p o ta s s i u m p y ro s u l fat e  ( N a 2 S 2 O 7  o r K2 S 2 O 7 )  

to  th e  c ru c i b l e  a n d h e at b e l o w  re d  h e a t u n t i l  t h e  s mal l  re s i d u e  o f i mp u ri ti e s  i s  d i s s o l v e d i n th e  me l t  
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( s e e  N o te  1 9 ) .  C o o l ,  d i s s o l v e  th e  fu s e d mas s  i n  w a te r,  a nd  a dd i t to  th e  fi l tra te  an d w as h i ng s  

re s e rv e d fo r th e  de te rmi n a ti o n  o f th e  a m mo n i u m h y d ro x i de  g r o up .  

N o t e  1 9 —A  s u p p l y  o f no n s p a tte ri n g  p y ro s ul fa te  ma y  b e  p re p a re d  b y  h e a ti n g  s o me  p y ro s u l fa te  i n 

a p l a ti n u m v e s s e l  b e l o w  re d h e a t u n ti l  th e  fo a mi n g  a n d s p a tte ri n g  c e a s e ,  c o o l i n g ,  a n d c ru s h i n g  th e  

fu s e d mas s .  

8 . 2 . 3 . 6 .  B la n k—M a ke  a  b l a n k de te rmi n a ti o n ,  fo l l o w i n g  th e  s a me  p ro c e dure  an d u s i n g  th e  s a me  a mo u n ts  

o f re ag e n ts ,  a nd  c o rre c t th e  re s u l ts  o b ta i n e d i n  th e  an al y s i s  ac c o rd i n g l y .  

8 . 2 . 4 .  Ca lc u la ti o n —C a l c u l at e  th e  p e rc e n tag e  o f S i O 2  b y  mu l ti p l y i n g  th e  ma s s  i n  g r ams  o f S i O 2  b y  2 0 0  

( 1 0 0  di v i de d  b y  th e  ma s s  ( s e e  S e c ti o n 8 . 2 . 3 . 1 )  o r e qu i v a l e nt ma s s  ( s e e  S e c ti o n  8 . 3 . 2 . 1 )  o f th e  

s a mp l e  u s e d  ( 0 . 5  g ) ) .  Ro un d i n  a c c o rd an c e  w i th  T ab l e  3 .  

8 . 3 .  Si li c o n  D i o x i de  i n  Ce m e n ts  wi th  In s o lu b le  R e s i du e  Gre a te r Th a n  1  Pe rc e n t:  

8 . 3 . 1 .  Su m m a ry  o f Te s t Me th o d—T h i s  te s t me th o d i s  b a s e d o n  th e  s o di u m c a rb o n at e  fu s i o n  fo l l o w e d b y  

do u b l e  e v ap o rati o n  to  dry n e s s  o f t h e  h y dr o c h l o ri c  a c i d s o l u ti o n o f th e  fu s i o n  p ro du c t to  c o n v e rt 

s i l i c o n  d i o x i de  ( S i O 2 )  to  th e  i n s o l ub l e  fo rm.  T h e  s o l u t i o n  i s  fi l te re d,  an d th e  i n s o l ub l e  s i l i c e o u s  

re s i du e  i s  i g n i te d  an d w e i g h e d.  S i l i c o n  d i o x i de  i s  v o l ati l i z e d b y  h yd ro fl u o ri c  ac i d ,  an d  th e  l o s s  o f 

w e i g h t i s  re p o rt e d  a s  p u re  S i O 2 .  

8 . 3 . 2 .  Pro c e du re :  

8 . 3 . 2 . 1 .  W e i g h  a  qu a n ti t y  o f th e  i g n i te d s a mp l e  e qu i v al e n t to  0 . 5  g  o f t h e  a s - re c e i v e d s a mp l e  c a l c u l a te d a s  

fo l l o w s :  

W =  [ ( 0 . 5 ( 1 0 0 . 0 0  – I ) ] /1 0 0  (2 )  

w h e re :  

W =  w e i g h t o f i g n i te d s a mp l e ,  g ,  an d 

I =  l o s s  o f i g n i ti o n ,  p e rc e n t.  

 

T h e  i g n i t e d ma te ri a l  fro m th e  l o s s  o n  i g n i ti o n  de te rmi n a ti o n  ma y  b e  u s e d  fo r t h e  s amp l e .  

T h o ro ug h l y  mi x  th e  s a mp l e  w i th  4  to  6  g  o f N a 2 C O 3  b y  g ri n di n g  i n  an  ag at e  mo rt a r.  P l a c e  a  t h i n  

l ay e r o f N a2 C O 3  o n  th e  b o tto m o f a  p l at i n um c ru c i b l e  o f 2 0 -  to  3 0 - mL  c ap ac i ty ,  add  th e  c e me n t-

N a2 C O 3  mi x t u re ,  a n d c o v e r th e  m i x tu re  w i th  a  th i n  l a y e r o f N a 2 C O 3 .  P l a c e  t h e  c o v e re d c ru c i b l e  

o v e r a mo de ra te l y  l o w  fl a me ,  i n c re as e  th e  fl a m e  g rad u a l l y  to  a  ma x i mu m ( a p p ro x i ma te l y  1 1 0 0 ° C ) ,  

a n d mai n t ai n  t h i s  t e mp e rat u re  u n t i l  t h e  ma s s  i s  qu i e s c e n t ( a b o u t 4 5  mi n ) .  Re mo v e  th e  b u rn e r,  l ay  

a s i d e  th e  c o v e r o f th e  c ru c i b l e ,  g ras p  th e  c ru c i b l e  w i t h  to n g s ,  an d  s l o w l y  ro ta te  th e  c ru c i b l e  s o  th at  

th e  mo l te n  c o nt e n t s  s p re ad  o v e r t h e  s i d e s  a nd  s o l i di fy  as  a  th i n  s h e l l  o n  th e  i n te ri o r.  S e t  th e  

c ruc i b l e  a n d c o v e r a s i de  to  c o o l .  Ri n s e  o ff t h e  o ut s i de  o f t h e  c ruc i b l e  an d p l a c e  th e  c ru c i b l e  o n  i ts  

s i d e  i n  a  3 0 0 - mL  c as s e ro l e  ab o u t  o n e - th i rd  fu l l  o f w a te r.  W arm th e  c a s s e ro l e  an d s t i r un ti l  t h e  c a ke  

i n  t h e  c ru c i b l e  di s i n te g ra te s  a n d c an  b e  re mo v e d e as i l y .  B y  m e a n s  o f a  g l a s s  ro d,  l i ft th e  c ru c i b l e  

o u t  o f th e  l i q u i d,  ri n s i n g  i t th o ro u g h l y  w i th  w at e r.  Ri n s e  th e  c o v e r an d c ru c i b l e  w i th  H C l  ( 1 + 3 ) ,  

a n d th e n  ad d th e  ri n s e  to  th e  c a s s e ro l e .  V e ry  s l o w l y  a n d c a ut i o u s l y  add 2 0  mL  o f H C l  ( s p  g r 1 . 1 9 )  

t o  t h e  c o v e re d c as s e ro l e .  Re m o v e  t h e  c o v e r an d ri n s e .  I f a n y  g ri t ty  p a rt i c l e s  a re  p re s e n t ,  th e  fu s i o n  

i s  i n c o mp l e te  an d th e  te s t mu s t b e  re p e a te d,  u s i n g  a n e w  s am p l e .  

Warning—S u b s e qu e n t  s te p s  o f t h e  t e s t  me t h o d mu s t b e  fo l l o w e d e x a c tl y  fo r a c c u rat e  re s u l ts .  

8 . 3 . 2 . 2 .  E v ap o rat e  t h e  s o l u ti o n  to  d ryn e s s  o n  a  s t e am b at h  ( un ti l  i t  n o  l o n g e r ap p e ars  g e l ati n o u s ) .  W i th o u t 

h e a ti n g  th e  re s i du e  a n y  fu rt h e r,  tre a t i t  w i t h  5  to  1 0  mL  o f H C l ,  w a i t at  l e as t 2  mi n ,  an d th e n  a dd 

a n  e q u a l  a mo u n t o f w a te r.  C o v e r t h e  d i s h  a nd d i g e s t fo r 1 0  m i n  o n  th e  s te a m b a th  o r a  h o t p l a te .  

D i l u t e  t h e  s o l uti o n  w i th  a n  e qu a l  v o l u me  o f h o t w a te r,  i m m e d i at e l y  fi l t e r th ro u g h  me d i um-

te x tu re d  p ap e r a n d w as h  th e  s e p a ra te d  S i O 2  th o ro ug h l y  w i th  h o t  H C l  ( 1 + 9 9 ) ,  th e n  w i th  h o t w at e r.  

Re s e rv e  t h e  re s i d u e .  
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8 . 3 . 2 . 3 .  A g a i n  e v ap o ra te  th e  fi l tra te  to  d ryn e s s ,  an d  b ake  th e  re s i d ue  i n  an  o v e n  fo r 1  h  at 1 0 5  to  1 1 0 ° C .  

C o o l ,  a dd 1 0  to  1 5  mL  o f H C l  ( 1 + 1 ) ,  an d di g e s t o n th e  s te am b a th  o r h o t p l a t e  fo r 1 0  mi n .  D i l u te  

w i th  a n  e q u a l  v o l u me  o f w a te r,  fi l te r i m me di a te l y  o n  a fre s h  fi l t e r p ap e r,  a n d w a s h  th e  s ma l l  S i O 2  

re s i du e  th o ro u g h l y  as  de s c ri b e d i n  S e c ti o n  8 . 3 . 2 . 2 .  S ti r th e  fi l tra te  an d  w as h i ng s ,  an d re s e rv e  fo r 

th e  de te rmi n a ti o n  o f th e  a mm o n i u m h y d ro x i d e  g ro u p  i n  a c c o rdan c e  w i th  S e c ti o n s  9 . 1  th ro ug h  9 . 3 .  

8 . 3 . 2 . 4 .  C o n ti nu e  th e  de te rm i n a ti o n  o f s i l i c o n  d i o x i de  i n  a c c o rd an c e  w i t h  S e c t i o n  8 . 2 . 3 . 2 .  

9 .  A M M O N I U M  H YD R O X I D E  G R O U P  ( R E F E R E N C E  T E S T  M E T H O D )  

9 . 1 .  Su m m a ry  o f Te s t Me th o d—I n  t h i s  t e s t  me t h o d,  a l u mi n u m,  i ro n ,  ti ta n i u m,  a n d p h o s p h o ru s  a re  

p re c i p i t at e d fro m th e  fi l trat e ,  a ft e r S i O 2  re mo v a l ,  b y  me a n s  o f a m mo n i u m h y dro x i d e .  W i th  c are ,  

l i tt l e  i f a n y  ma n g an e s e  w i l l  b e  p re c i p i ta te d.  T h e  p re c i p i tate  i s  i g n i t e d  an d w e i g h e d as  th e  o x i d e s .  

9 . 2 .  Pro c e du re :  

9 . 2 . 1 .  T o  th e  fi l t ra te  re s e rv e d  i n  ac c o rdan c e  w i t h  S e c t i o n  8 . 2 . 3 . 1  ( s e e  N o te  2 0 ) ,  w h i c h  s h o u l d h a v e  a 

v o l u me  o f ab o u t 2 0 0  mL ,  a dd H C l  i f n e c e s s a ry  to  e n s u re  a to ta l  o f 1 0  t o  1 5  mL  o f th e  a c i d.  A dd  a  

fe w  dro p s  o f m e t h y l  re d i n d i c a to r a nd  h e a t t o  b o i l i ng .  T h e n  t re a t w i th  N H 4 O H  ( 1 + 1 )  ( s e e  N o t e  2 1 )  

d ro p w i s e  u n ti l  t h e  c o l o r o f th e  s o l u ti o n  b e c o m e s  di s ti n c t l y  y e l l o w ,  an d add o n e  dro p  i n  e x c e s s  ( s e e  

N o te  2 2 ) .  H e at th e  s o l u ti o n  c o n ta i n i ng  th e  p re c i p i tate  to  b o i l i n g  a n d b o i l  fo r 5 0  to  6 0  s .  I n  th e  

e v e n t  di ffi c u l t y  fro m b u mp i n g  i s  e x p e ri e n c e d w h i l e  b o i l i ng  t h e  a m mo n i a c al  s o l u t i o n ,  a di g e s ti o n  

p e ri o d o f 1 0  mi n  o n  a s te a m b a th ,  o r o n  a h o t p l a te  h av i n g  t h e  ap p ro x i mat e  te mp e ra tu re  o f a  s te a m 

b a th ,  ma y  b e  s u b s ti t u t e d  fo r th e  5 0 -  to  6 0 - s  b o i l i n g  p e ri o d.  A l l o w  th e  p re c i p i tat e  to  s e tt l e  ( n o t mo re  

t h a n  5  mi n )  an d fi l te r u s i n g  m e d i u m- te x t u re d p ap e r ( s e e  N o te  2 3 ) .  W a s h ,  w i th  h o t  am mo n i u m 

n i trat e  ( N H 4 N O 3 ,  2 0  g /L )  ( s e e  N o te  2 4 ) ,  tw i c e  fo r a  s mal l  p re c i p i tat e  to  ab o u t fo u r ti me s  fo r a 

l arg e  o ne .  

N o t e  2 0 —I f a p l a ti n u m e v ap o ra ti n g  d i s h  h as  b e e n  u s e d  fo r th e  de h y dra ti o n  o f S i O 2 ,  i ro n  m ay  

h a v e  b e e n  p arti al l y  re d u c e d .  A t t h i s  s ta g e ,  add  a b o u t 3  mL  o f s a tura te d b ro m i n e  w a te r to  th e  

fi l tra te  an d  b o i l  t h e  fi l tra te  to  e l i m i n a te  th e  e x c e s s  b ro mi n e  b e fo re  a ddi n g  th e  me th y l  re d i n d i c a to r.  

I f di ffi c u l ty  fro m b u mp i n g  i s  e x p e ri e n c e d  du ri n g  t h e  b o i l i ng ,  th e  fo l l o w i n g  a l te rn ate  te c h n i qu e s  

m a y  b e  h e l p fu l :  ( 1 )  a  p i e c e  o f fi l t e r p ap e r,  ap p ro x i ma te l y  1  c m2  i n  a re a ,  p o s i t i o n e d w h e re  t h e  

b o tto m a n d s i de  o f th e  b e ake r me rg e  a nd  h e l d  d o w n  b y  th e  e n d o f a  s ti rri n g  ro d  may  s o l v e  t h e  

di ffi c u l ty ,  a n d ( 2 )  u s e  o f 4 0 0 - mL  b e a ke rs  s up p o rte d  i n s i d e  a  c a s t a l u mi n u m c u p  h a s  a l s o  b e e n  

fo u n d e ffe c t i v e .  

N o t e  2 1 —T h e  N H 4 O H  u s e d to  p re c i p i ta te  th e  h y dro x i de s  mu s t  b e  fre e  o f c o n ta m i n at i o n  w i th  

c arb o n  di o x i d e  ( C O 2 ) .  

N o t e  2 2 —I t us u a l l y take s  1  dro p  o f N H 4 O H  ( 1 + 1 )  to  c h a n g e  th e  c o l o r o f th e  s o l u ti o n fro m re d to  

o ran g e  a n d a n o t h e r d ro p  to  c h an g e  th e  c o l o r fro m o r an g e  to  y e l l o w .  I f de s i re d,  th e  addi ti o n  o f t h e  

i n di c a to r may  b e  de l a y e d  u n t i l  fe rri c  h ydro x i de  ( F e ( O H ) 3 )  i s  p re c i p i tat e d  w i th o u t  al u mi n u m 

h y dro x i d e  ( A l ( O H ) 3 )  b e i n g  c o mp l e t e l y  p re c i p i ta te d.  I n  s u c h  a  c as e ,  th e  c o l o r c h ang e s  ma y  b e  

b e tte r o b s e rv e d.  H o w e v e r,  i f th e  c o n te n t  o f F e 2 O 3  i s  u n u s u a l l y  g re a t,  i t ma y  b e  n e c e s s ary  to  

o c c as i o n a l l y  l e t th e  p re c i p i t at e  s e tt l e  s l i g h tl y  s o  th a t  th e  c o l o r o f th e  s u p e rn a t an t  l i qu i d c an  b e  

o b s e rv e d.  I f th e  c o l o r fa d e s  du ri n g  th e  p re c i p i ta ti o n ,  a dd  mo re  o f th e  i nd i c a to r.  O b s e rv a ti o n o f th e  

c o l o r w h e re  a  dro p  o f th e  i n di c at o r s tri ke s  th e  s o l uti o n  ma y  b e  a n  ai d i n th e  c o n tro l  o f th e  ac i di ty .  

T h e  b o i l i n g  s h o u l d n o t b e  p ro l o n g e d a s  th e  c o l o r ma y  re v e rs e  a nd  th e  p re c i p i t ate  ma y  b e  di ffi c u l t 

t o  re ta i n o n  th e  fi l te r.  T h e  s o l u ti o n  s h o u l d b e  d i s ti nc tl y  y e l l o w  w h e n  i t  i s  re ad y  to  fi l te r.  I f i t  i s  n o t ,  

re s to re  th e  y e l l o w  c o l o r w i th  mo re  N H 4 O H  ( 1 + 1 )  o r re p e a t t h e  p re c i p i ta ti o n .   

N o t e  2 3 —T o  a v o i d d ry i n g  o f t h e  p re c i p i ta te  w i th  re s u l t an t s l o w  fi l tra ti o n ,  c h an n e l i ng ,  o r p o o r 

w a s h i ng ,  th e  fi l te r p ap e r s h o ul d b e  ke p t n e arl y  fu l l  du ri n g  th e  fi l trat i o n  a n d s h o u l d b e  w as h e d  

w i th o u t d e l a y .  

9 . 2 . 2 .  S e t  a s i de  th e  fi l t ra te ,  an d  tran s fe r t h e  p re c i p i ta te  an d  fi l te r p ap e r to  th e  s a me  b e ake r i n  w h i c h  th e  

fi rs t  p re c i p i t at i o n  w a s  e ffe c t e d .  D i s s o l v e  th e  p re c i p i t ate  w i th  h o t H C l  ( 1 + 2 ) .  S ti r to  th o ro u g h l y  
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