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ТС -4    УП 01.01.
Лабораторная  работа № 11.
                 Тема: «Определения содержания окиси калия».
Окись калия и окись натрия определяют отдельно в том случае, если содержание суммы щелочных окислов превышает 2%. Причем находят содержание того соединения из окиси металлов, которого больше в испытуемом веществе.
Содержание окиси калия можно определить осаждением кобальтнитритом натрия  Na3СО (NО2)6

2 КС1 + Na3Co (NO2)2 = K2NaCo (NO2)6 + 2 NaCl

Осадок K2NaCo (NO2)6 окисляют перманганатом калия до образования Мп02. Последний восстанавливают  0,1 н. раствором Н2С2О4 в присутствии Н2SО4. Избыток щавелевой кислоты оттитровывают раствором КМnО4.

Оборудование и материалы: аналитические весы с разновесом; сушильный шкаф: платиновый тигель; химические стаканы; стеклянные воронки, фильтры; тигель-фильтр стеклянный; бюретки; мерные пипетки; эксикатор; кислоты соляная (р=1,19), серная (р = 1,833) и уксусная; кобальтнитрит натрия; 0,1 н. раствор щавелевой кислоты; 0,1 н. раствор перманганата калия.
Ход работы. 
Хлориды калия и натрия (после определения щелочных окислов) растворяют в 15 мл горячей дистиллированной воды. После охлаждения к раствору прибавляют по каплям 10 мл 25%-ного раствора C0SO4 • 7Н20,  12 мл 50%-ного раствора NaN02 и 2 мл 80%-ного раствора уксусной кислоты или готовый 20%-ный раствор соли — Na3Co (N02)6 . Раствор с осадком кобальтнитрита калия нагревают на водяной бане в течение 1 ч и выпаривают до получения 10—15 мл. Затем охлаждают, разбавляют 60 мл воды и фильтруют через стеклянный тигель-фильтр. Осадок на фильтре промывают 6 раз холодной водой и переносят в стакан, в который предварительно наливают 70 мл 0,1 н. раствора КМnО4. Тигель-фильтр смывают 10 мл 0,1 н. раствора КМnО4 и присоединяют к раствору в стакане. Раствор разбавляют 450 мл воды и кипятят до растворения осадка K2NaCo(N02)6. При этом выпадает осадок Мn02. Далее к раствору добавляют 25 мл   H2SO4  (1:6), нагревают до кипения и вливают 60 мл 0,1 н. раствора Н2С2О4.  В дальнейшем нагревание ведут до полного растворения Мn02. Избыток щавелевой кислоты оттитровывают 0,1 н. раствором КМnО4. Количество КС1 находят по формуле
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 Количество К2О определяют по формуле
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где k — поправка на нормальность КМn04; 0,000856— коэффициент пересчета от 0,1 н. КМn04 на  К2О;  g — навеска абсолютно сухого вещества, г; V — количество 0,1 н. раствора КМn04, израсходованного на окисление, мл,
V = k1(V1+V2)~k2V3,
где k1 — поправка к 0,1. н. раствору КМn04; V1—количество 0,1 н. раствора КМn04, влитых в колбу, мл; V2 — количество 0,1 н. раствора КМn04, израсходованных на титрование избытка Н2С2О4, мл; k2—-поправка к 0,1 н. раствору Н2С2О4;  V3— количество 0,1 н. раствора Н2С2О4, мл.
По разности между суммой хлоридов щелочных металлов и хлоридов калия определяют количество хлорида натрия, а затем рассчитывают содержание окиси натрия.	












Лабораторная  работа № 12.
                 Тема: «Определения содержания окиси натрия».

Окись натрия определяют в том случае, если содержание ее значительно превышает содержание окиси калия. Последнее характерно для натриевых стекол. В этом случае содержание окиси натрия определяется магнийуранилацетатом или цинкуранилацетатом.
При действии магнийуранилацетата в присутствии уксусной кислоты образуется осадок, который взвешивают
Mg (UO2)3 (СН3СОО)8 + СН3СООН + NaCl + 8 H2О =
= ↓ NaMg (UO2)3 (CH3COO)9 • 8 H2О + HC1
Более точные результаты можно получить, если пользоваться цинкуранилацетатом. Он дает возможность определить содержание Na20 при концентрации его до 0,004%. При добавлении к раствору спирта чувствительность реакции увеличивается до 0,001%. Наличие солей К2О не мешает определению окиси натрия. Лишь при большом содержании К20 осаждение магнийуранилацетатом не дает точных результатов. Магнийуранилацетат дает возможность определять Na20 при содержании его не менее 0,08%.  Наличие NН4', Mg", Са", Fe" и  АL" не мешает определению окиси натрия в обоих случаях.
Оборудование и материалы: аналитические весы с разновесом; сушильный шкаф: водоструйный насос; колба Бунзена; химические стаканы; стеклянная палочка; тигель-фильтр; 96%-ный спирт; раствор магнийуранилацетата или цинкуранилацетата.
Ход работы. 
Остаток сульфатов калия и натрия переносят из тигля в стакан, в котором находится небольшое количество воды, и смешивают при охлаждении с 10— 15 мл раствора магнийуранилацетата. Осадку дают отстояться в течение 1,5 ч и фильтруют через высушенный и предварительно взвешенный стеклянный фильтр № 4 под вакуумом (в колбе, присоединенной к водоструйному насосу). Далее осадок промывают 3—4 раза раствором магнийуранилацетата, а затем 5—6 раз — 96%-ным спиртом. Промытый осадок сушат отсасыванием влаги в течение 10 мин, а затем в течение 15 мин при температуре   
100° С в сушильном шкафу до постоянного веса. 
Содержание окиси натрия определяют по формуле
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где g1 — вес осадка, г; 0,0201 —коэффициент пересчета на Na20;   
g — абсолютно сухая навеска  силиката, г.

Лабораторная  работа № 13.
Тема: «Определения содержания нерастворимого осадка (химический анализ цемента)».

Оборудование и материалы: муфельная печь; аналитические весы; химические стаканы; часовое стекло; стеклянная воронка; фарфоровый тигель; соляная кислота (р=1,19) и сода.

Ход работы. 
В стакан емкостью 150—200 мл помещают 1 г цемента и смачивают 25 мл воды. Далее добавляют 5 мл раствора НС1. Смесь перемешивают стеклянной палочкой и добавляют еще 20 мл воды. Затем стакан со смесью закрывают часовым стеклом и помещают на кипящую водяную баню. После нагревания в течение 15 мин смесь фильтруют, и осадок промывают водой до полного удаления ионов хлора (солянокислый фильтрат; проба AgN03 в HN03). Осадок вместе с фильтром переносят в стакан, куда приливают при помешивании 30 мл горячего 5%-ного раствора соды, чтобы перевести нерастворимый в кислоте кремнезем в растворимую форму. После этого стакан закрывают часовым стеклом и нагревают на водяной бане в течение 15 мин, одновременно разрывая фильтр на кусочки стеклянной палочкой (содовый фильтрат). После нагревания осадок с кусочками фильтрата фильтруют и промывают горячей водой, а затем смачивают 1 мл раствора НС1 (1:9) и снова промывают водой до полного удаления ионов хлора. Фильтр с осадком подсушивают в фарфоровом тигле и прокаливают в муфельной печи до постоянного веса.
Содержание нерастворимого осадка Н.О. вычисляют по формуле
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где g1—вес осадка после прокаливания, г; g — вес абсолютно сухой пробы цемента, г.



Лабораторная  работа № 14.
Тема: «Определения содержания окиси кремния (химический анализ цемента)».

Солянокислый фильтрат и промывные воды, оставшиеся после определения нерастворимого осадка, смешивают с содовым фильтратом, выпаривают в фарфоровой чашке досуха, после чего 10 мл  НС1 (р = 1,19) снова выпаривают досуха и добавляют 10 мл НС1 (р = 1,19). 
После охлаждения остаток смачивают 3—4 мл НС1 (р = 1,19), накрывают фарфоровую чашку стеклом и оставляют стоять в течение 5 мин. Далее добавляют 30 мл горячей воды и нагревают на водяной бане 15 мин. Раствор над осадком SiO2 фильтруют. Осадок промывают декантацией, после чего переносят на фильтр и промывают горячей водой до удаления ионов хлора. Фильтрат выпаривают досуха и до полного удаления запаха НС1, обрабатывают НО и снова осаждают. 
Оба осадка с фильтратами помещают в прокаленным и взвешенный платиновый тигель, высушивают и осторожно обугливают, после чего при температуре 1050—1100° С прокаливают в течение 30 мин. 
Прокаливание ведут до получения постоянного веса.
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