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ТС -4    УП 01.01.
Лабораторная  работа № 15.
Тема: «Определения содержания окиси железа (химический анализ цемента)».

       Остаток прокаленных полуторных окислов сплавляют с KHS04 и затем растворяют в HCl.   Fe определяют трилоном Б или иодометрическим методом.

Оборудование и материалы: платиновый тигель; муфельная печь; химические стаканы; стеклянная воронка; коническая колба; соляная кислота (р=1, 19); йодистый калий; 25%-ный аммиак; бисульфат калия; 0,05 н. раствор тиосульфата; крахмал и сода.

Ход работы. 
Прокаленный осадок полуторных окислов сплавляют в платиновом тигле с 14-кратным количеством KHSO4, заканчивая процесс сплавления при появлении густых паров S03.
Охлажденный сплав, подкисленный 2—3 мл концентрированной соляной кислотой, выщелачивают 100 мл воды, прибавляют 3—5 капель азотной кислоты и полуторные окислы осаждают аммиаком. Осадок гидроокисей алюминия и железа фильтруют и промывают горячей водой. Осадок гидроокисей растворяют  на фильтре горячим раствором НС1 (1:1). Фильтрат собирают в коническую колбу емкостью 250 мл и нейтрализуют аммиаком до появления слабой  мути,  которую растворяют несколькими каплями соляной кислоты. После этого добавляют еще 1 мл НС1 и охлаждают. К охлажденному раствору добавляют 2 г KI, взбалтывают для его растворения, накрывают стакан часовым стеклом и ставят на 5 мин в темное место во избежание разложения KI на свету и титруют 0,01 н. раствором тиосульфата. 
      Содержание Fe203 находят по формуле
[image: 2020-04-15_001]
Лабораторная  работа № 16.
Тема: «Определения содержания свободной окиси кальция (химический анализ цемента)».

При обжиге смесей (содержащих избыточное количество окиси кальция) для производства портландцемента последняя не полностью вступает в реакцию в процессе обжига и остается в свободном состоянии. Свободная окись кальция может содержаться в цементном клинкере в результате неполного обжига и грубого помола сырья. Количество свободной СаО в портландцементе не должно превышать 1—2%. В противном случае она частично уменьшает прочность цемента. При определении свободной СаО нельзя пользоваться водными растворами, так как за счет гидролиза силикатов кальция образуется дополнительно свободная СаО.
Наиболее распространенным методом является метод определения свободной СаО при помощи смеси безводного глицерина со спиртом. Окись кальция при взаимодействии с глицерином образует глицерат кальция
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Образующийся глицерат кальция титруется титрованным раствором бензойной кислоты в абсолютном (безводном) спирте
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Оборудование и материалы: аналитические весы с разновесом; стеклянный бюкс; бюретка; пипетки; конические колбы; спирто- глицериновый растворитель; 0,1 н. раствор бензойной кислоты; чистый спирт и безводный глицерин.

Спирто-глицериновый растворитель готовят из абсолютного спирта и безводного глицерина.  В коническую колбу емкостью 1 л наливают 100 мл безводного глицерина, нагревают до температуры 125° С и прибавляют 7 г безводного хлористого бария (или 5 г азотнокислого стронция) в качестве катализатора. К охлажденному глицерину приливают 500 мл абсолютного спирта и 3 мл растворенного фенолфталеина в абсолютном спирте. Если спирто-глицериновый раствор дает щелочную реакцию, то его нейтрализуют 0,1 н. раствором бензойной кислоты в абсолютном спирте, а затем добавляют 2—3 капли  0,01 н. спиртового раствора NaOН до появления заметного розового окрашивания. Если же раствор имеет кислую реакцию, то добавляют по каплям 0,01 н. спиртового раствора NaOH до тех пор, пока появится слабо-розовое окрашивание. Раствор хранят в стеклянной банке с резиновой пробкой.
Для приготовления титрованного спиртового раствора бензойной кислоты чистую бензойную кислоту в течение 24 ч сушат в эксикаторе с серной кислотой. Навеску бензойной кислоты (0,15 г) растворяют в 500 мл абсолютного спирта, а затем устанавливают ее титр по окиси кальция. Для этого в коническую колбу наливают 30 мл спирто-глицериновой смеси, прибавляют 0,04—0,05 г окиси кальция и нагревают на песочной бане с обратным холодильником. Раствор титруют 0,1 н. спиртовым раствором бензойной кислоты до исчезновения розового окрашивания. Если навеска СаО при этом растворилась не полностью, то продолжают нагревание (с обратным холодильником) до появления розовой окраски и снова титруют раствор. Титрование и нагревание прекращают, как только навеска полностью растворится.
Титр раствора бензойной кислоты вычисляют по формуле
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где g — навеска окиси кальция, г; V — количество раствора бензойной, кислоты, пошедшее на титрование, мл.
Ход работы. 
1 г измельченной пробы цемента взвешивают на технических весах и переносят в стеклянный бюкс, после чего точно взвешивают на аналитических весах и высыпают ее в коническую колбу  емкостью 200 мл. Пустой бюкс взвешивают и по разности определяют вес пробы цемента. В. колбу прибавляют 30 мл спирто-глицеринового растворителя,  взбалтывают с навеской цемента и кипятят с обратным холодильником в течение 10 мин до появления розового окрашивания. Затем титруют 0,1 н. спиртовым раствором бензойной кислоты, снова нагревают до появления розового окрашивания и титруют до полного исчезновения розовой окраски. Окраска не должна появляться при нагревании в течение 20 мин.
Содержание свободной окиси кальция находят по формуле
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где V — объем 0,1 н. раствора бензойной кислоты, израсходованной на титрование, мл; ТCaO — титр бензойной кислоты по СаО; g — абсолютно сухая навеска цемента, г.




17.04.20.  Составление  отчета  и оформление его в папку.

 Фото отчета  высылаем на почту.
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