[bookmark: _GoBack]
14.03.20.
Обратная связь: nata.markelycheva@yandex.гu

ТС -4    УП 01.01.
Лабораторная  работа № 3.
Тема: «Определение гигроскопической влаги силикатных материалов»
Цель: ознакомиться с данной темой.
	Оборудование и материалы: Сушильный шкаф; аналитические весы с разновесом; эксикатор; стеклянный бокс  и тигельные щипцы.
	Ход работы.
	1 г измельчённой воздушной сухой пробы выдерживают в лаборатории при комнатной температуре в течении 24 ч, помещают и прокаленный до постоянного веса при температуре 10000 С  фарфоровый или  платиновый  тигель. Взвешивают на аналитических весах с точностью до 0,0002 г. и помещают в сушильный шкаф при температуре 105-1100 С. Высушивание ведут 1-3 часа (стекла, песка – 1 час;  глины – 2 часа; цемент – 3 часа). После высушивания тигель с навеской охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Пробу в тигле высушивают до постоянного веса. В дальнейшем Эту навеску используют для определения потерь при прокаливании.
	Содержание гигроскопической влаги определяют пот формуле
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где g – масса пробы до сушки, г;
g0 – масса пробы после сушки, г.

Лабораторная  работа № 4.
                     Тема: «Определение потерь при прокаливании»
                     Цель: ознакомиться с данной темой
  Потерей при прокаливании (п.п.п.) называется убыль в массе прокаливаемой при 10000С навески материала, выраженная в процентах.
  Для определения 0,5 г воздушно-сухой измельченной пробы помещают в прокаленный и предварительно взвешенный фарфоровый тигель и взвешивают на аналитических весах. Тигель с навеской помещают в муфельную печь и прокаливают в течение 40-60 мин при температуре 950-10000С.
  В процессе прокаливания происходят следующие процессы: сначала при температуре 100-1100С удаляется гигроскопическая влага, при температуре свыше 2000С – кристаллизационная вода, входящая в состав минералов, а затем происходит окисление и выгорание органических веществ, после чего удаляется химически связанная вода. Алюмосиликаты теряют химически связанную воду в пределах от 450-600 (монтмориллонит) до 500-7000С (каолинит). Каолинит, отщепляя воду, переходит в метакаолинит:
Al2O3·2SiO2·2H2O→ Al2O3·2SiO2+2H2O
  При дальнейшим повышении температуры происходит разложение карбонатов. При температуре 8980С разлагается карбонат кальция с выделением углекислого газа СО2:
СаСО3→СаО+СО2
  Разложение сульфатов сопровождается с выделением оксида серы SO3:
CaSO4→CaO+SO3
  Окисление сульфидов в сульфаты также сопровождается выделением диоксида и триоксида серы. При прокаливании происходит и окисление соединений двухвалентного железа в соединения трехвалентного, что дает незначительное увеличение массы навески.
  После прокаливания тигель с навеской охлаждают в эксикаторе и взвешивают на аналитических весах, затем повторно прокаливают до постоянной массы.
  Расчет ведут по следующей формуле:
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где g – масса материала до сушки, г;
g1 – масса материала после сушки, г;
w – содержания влаги, %.
  Значительно быстрее определять потери при прокаливании не из отдельной навески, а из навески после определения влаги. В этом случае навеску помещают не в бюкс, а в прокаленный до постоянной массы при температуре 9500С фарфоровый тигель. Прокаленный тигель охлаждают в эксикаторе, взвешивают на аналитических весах, помещают в него навеску материала и высушивают до постоянной массы при температуре 105-1100С. Затем тигель помещают в муфельную печь и прокаливают при температуре 950-10000С. Потери при прокаливании в процентах в этом случае находят по формуле:
где g0 – абсолютно сухая навеска материала, г.
Контрольные вопросы
1. Получение вяжущих материалов.
2. Относительная и абсолютная влажность силикатного материала.
3. Что называется потерей при прокаливании.

Лабораторная  работа № 5.
                     Тема: «Определение содержания двуокиси кремния»
                     Цель: ознакомиться с данной темой.
Если силикат, например, портландцемент, разлагается кислотами, то его обрабатывают хлористоводородной кислотой НСl. 
При этом получается осадок кремниевых кислот:
 mSiO2 · nH20: 3CaO· Si02 + 6HCl -> ЗСаС12 + H2Si03↓ + 2H20. 
Осадок кремниевых кислот переносят на фильтр, промывают, 
прокаливают и взвешивают. В процессе прокаливания при 1000-1100°С кремниевая кислота теряет воду и превращается в весовую форму - диоксид кремния Si02.  Если силикат не разлагается кислотами, то его сначала сплавляют с      Na2C03   или со смесью     Na2C03+K2C03     при температуре 950- 1000°С. 
Идет реакция: 
Si02 + Na2C03 -> Na2Si03 + C02↑ 
После этого силикаты легко разлагаются кислотой: 
Na2Si03 + 2HC1 → H2Si03↓+ 2NaCl. 
Реагенты: кислота соляная с плотностью р=1,19 г/см3; 
кислота соляная, раствор 5:95; свежеприготовленный нитрат серебра,  1%-й раствор; кислота серная с плотностью ρ = 1,84 г/см3; 
Ход анализа. Навеску 0,5 г цемента помещают в сухой стакан вместимостью 100 мл, накрывают часовым стеклом и осторожно добавляют 10-20 мл соляной кислоты. Стакан погружают в нагретую до 60-70°С 
водяную баню и выдерживают в течение 10 минут, перемешивая время от времени содержимое. Затем добавляют 10 мл раствора желатина, энергично перемешивают в течение 1 минуты, не вынимая стакана из водяной бани, и нагревают еще в течение 10 минут. Раствор охлаждают до 40-50°С и в 
теплом виде фильтруют через неплотный беззольный фильтр, затем 
тщательно удаляют приставшие к стенкам стакана частички кремнекислоты и присоединяют к осадку. Осадок на фильтре промывают 2-3 раза горячим раствором соляной кислоты (5:95), а затем 10-12 раз небольшими порциями горячей воды с температурой не выше 70°С, давая полностью стечь каждой порции (проверить на присутствие хлорионов раствором нитрата серебра). Фильтрат собирают в мерную колбу, доводят его объем до 250-350 см и сохраняют для определения других компонентов. Осадок вместе с фильтром переносят во взвешенный тигель, озоляют его без воспламенения, прокаливают в муфельной печи в течение 20-25 минут при температуре 1050-1100°С, охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Прокаливание  повторяют до получения постоянной массы осадка. 
Прокаливание осадка 
Применяют при получении либо слабостабильных в химическом 
отношении осадков таких веществ, как сульфаты, сульфиды, хлориды, либо образовании стабильных весовых форм, например, оксидов металлов и 
неметаллов. При прокаливании с осадком происходят химические 
превращения, в результате которых получается стабильная весовая форма. Например, при прокаливании оксалата кальция протекают следующие химические реакции: 
СаС2O4 ∙ Н2O → СаС2O4 + Н2O (130-140°С) 
2СаС2O4 + O2 → 2СаСO3 + 2СO2 (390-430°С) 
СаСОз → СаО + С02 (600-700°С). 
Температура прокаливания осадков не должна превышать 1100°С, так как дальнейшее повышение температуры может привести к разложении весовых форм вещества. Во взвешенный тигель осторожно помещают фильтр с осадком. Перенос фильтра с осадком из воронки в тигель выполняют над листом чистой бумаги и случайно выпавшие частицы осадка стряхивают с бумаги в тигель. Сжигают фильтр в тигле над пламенем горелки, стремясь, чтобы он медленно обугливался, но не горел, во избежание потерь осадка. Тигель с осадком помещают в муфельную печь и прокаливают при определенной температуре в течение 30-40 минут.



Лабораторная  работа № 6.
Тема: «Определение содержания суммы полуторных окислов и  двуокиси титана»
 Цель: ознакомиться с данной темой.
Принцип метода. К полуторным оксидам относят оксиды железа и алюминия. Для определения Fe2O3 и Al2O3 используют фильтрат после отделения кремневой кислоты.
К солянокислому анализируемому раствору (фильтрату, полученному после отделения диоксида кремния) приливают азотную кислоту для перевода железа (II) в железо (III), после этого ионы Fe3+ и Al3+ осаждают раствором аммиака из горячего раствора в присутствии коагулирующего электролита NH4NO3 в виде гидроксидов железа, алюминия и титана, которые впоследствии прокаливают и весовую форму Fe2O3, Al2O3 и TiO2 взвешивают на аналитических весах. 
После осаждения гидроксидов, в целях лучшей коагуляции, сразу приливают 100 мл горячей воды и оставляют на несколько минут на водяной бане. Раствор над осадком становится прозрачным и его отделяют от осадка фильтрованием, промывают горячей жидкостью, содержащей 2%-ный раствор NH4NO3 для предотвращения пептизации аморфного осадка.
 
Методика определения смеси полуторных оксидов
Обычно выполняют два параллельных определения: из мерной колбы берут две пробы по 50 мл, переносят в стаканы вместимостью 500мл и приливают в каждый из этих стаканов по несколько капель концентрированной азотной кислоты, нагревают до кипения. При этом двухвалентное железо окисляется в трехвалентное.
К горячим растворам с анализируемыми соединениями железа, алюминия и титана добавляют 2-3 капли спиртового 2%-ного раствора индикатора метилового красного, 0.3 г сухого хлорида аммония и осаждают гидроксиды железа, алюминия и титана 10%-ным раствором аммиака по каплям, при постоянном перемешивании, до появления слабого запаха аммиака. В этом случае ионы щелочноземельных металлов остаются в растворе в виде их хлоридов и не мешают определению интересующих нас соединений.
Для эффективной коагуляции растворы с осадками нагревают до 5 мин на водяной бане, при этом обычно раствор над осадком становится прозрачным.
После этого осадки отфильтровывают через беззольные фильтры (“красная лента”), собирая фильтрат и промывные воды в мерные колбы вместимостью 250 мл. Осадок на фильтре промывают, как отмечалось выше, 2%-ным раствором нитрата аммония.
Одну из воронок с фильтром и полученным осадком подсушивают в сушильном шкафу, затем прокаливают, как обычно, до постоянной массы, взвешивают и вычисляют содержание суммы полуторных оксидов железа и алюминия и TiO2 в %% по формуле:
                            x(Kt2O3+ TiO2) = gA·100·100·5/a·(100-W),
где gA- масса прокаленного осадка (сумма полуторных оксидов и диоксида титана), г;
5 - коэффициент разбавления (из колбы на 250 мл для определения полуторных оксидов и диоксида титана взято 50 мл);
a - исходная навеска для анализа, г; 
W - гигроскопическая влага, %.
Воронку с другим осадком устанавливают над колбой вместимостью 250 мл и осадок на фильтре растворяют в 50 мл 2 н. раствора серной кислоты и объем колбы доводят до метки дистиллированной водой. Осадок на фильтре промывают водой. Аликвотные объемы раствора (VA, мл) из мерной колбы используют для определения железа и титана перманганатометрическим методом .
Определение титана аналогично определению железа (III) перманганатометрическим методом.

Процентное содержание Fe2O3 и TiO2 вычисляют по формулам:

ω(Fe2O3) = T (KMnO4/Fe2O3)·V(KMnO4)·100·100·Vк/a·(100-W)·VA;

ω(TiO2) = T (KMnO4/TiO2)·V(KMnO4)·100·100·Vк/a·(100-W)·VA.
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