Instrukcja wykonawcza do ¢wiczen laboratoryjnych:
LABORATORIUM DYPLOMOWE
Studia stacjonarne — Chemia Budowlana — I stopien — IV Rok — semestr 7

Cwiczenie 0:

Oznaczenie zawartosci wolnego tlenku wapnia (CaOw) w cemencie i popiotach
lotnych

Cel ¢wiczenia:

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie zawarto$ci wolnego tlenku wapnia (0znaczanego zazwyczaj
jako CaOw) w cemencie i popiotach lotnych z wykorzystaniem metod chemicznych.

Program ¢wiczenia:

1. Omowienie przyczyn wystgpowania wolnego CaO w cemencie i popiotach lotnych.
Omowienie wptywu wolnego CaO na wiasciwosci uzytkowe cementdw i popiotow lotnych.
Omowienie metod oznaczania zawartosci wolnego CaO.

Oznaczenie zawartos$ci wolnego CaO w cemencie oraz w popiele lotnym krzemionkowych
z paleniska pylowego i z kotta fluidalnego

o

Wymagane podstawy teoretyczne:

Technologia produkcji cementu. Sktad chemiczny i fazowy klinkieru portlandzkiego. Proces
powstawania popiotow lotnych oraz ich sktad chemiczny i fazowy. Wymagania normowe
odnosnie dopuszczalnej zawartosci wolnego CaO w cemencie 1 popiotach lotnych. Przyczyny
wystepowania wolnego CaO oraz wplyw obecnosci tego sktadnika na wlasciwos$ci uzytkowe
obu materiatow. Metody oznaczania wolnego CaO.

Warunki zaliczenia zajeé:

Warunkiem zaliczenia jest pozytywna ocena z kolokwium odbywajacego si¢ na poczatku zajec
(forma pisemna lub ustna ) oraz wykonanie ¢wiczenia i poprawne opracowanie sprawozdania
wraz z interpretacja wynikow.

Uwagall!!

— po zakonczeniu zaj¢¢, osoby biorace udzial w ¢wiczeniach majga obowigzek posprzatania
laboratorium oraz oddania sprzetu niezbednego do wykonania ¢wiczenia

— na zajeciach laboratoryjnych obowiazuje odziez ochronna (fartuch + rgkawiczki)

— podczas przebywania w laboratorium obowigzuje Regulamin Pracowni i Regulamin BHP
(wywieszone do wgladu przy wejsciu do pracowni)
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Instrukcja wykonawcza

Oznaczenie wolnego tlenku wapna (CaOw) w cemencie metodg glikolowg

Stosowane odczynniki i materialy:

glikol etylenowy,

alkohol izopropylowy (2-propanol),
0,1 M kwas chlorowodorowy,
biekit bromofenolowy,

wysuszony piasek kwarcowy.

Stosowane urzgdzenia i naczynia laboratoryjne:

suszarka laboratoryjna,

kolba stozkowa o pojemnosci 300 ml ze szlifem wyposazona w korek,
lejek Biichnera do sgczenia,

kolba stozkowa prézniowa o pojemnos$ci 250 ml,

saczki z mikrowtokna szklanego,

cylinder miarowy o pojemnosci 50 ml.

Wykonanie oznaczenia:

. Odwazy¢ na wadze analitycznej (1+0,05) g cementu.

. Probke cementu przenie$¢ do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml ze szlifem, a nast¢pnie

wsypaé ok. 1-2 g piasku kwarcowego i wla¢ 50 ml glikolu etylenowego odmierzonego
w cylindrze miarowym. Kolbe zatka¢ korkiem. Zawarto$¢ wymieszac.

Po wymieszaniu kolbe ogrzewac¢ w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 65-75°C przez
40 minut, potrzasajac ostroznie kolbg co 5-6 minut.

Umiesci¢ saczek z mikrowldkna szklanego na lejku Biichnera, a nastepnie zawartos¢ kolby
stozkowej saczy¢ do kolby prozniowej, uzywajac pompki wodne;.

Kolbe przemy¢ trzykrotnie niewielka iloscig 2-propanolu, za kazdym razem przenoszac
zawartos$¢ kolby na saczek w lejku Biichnera.

Osad na sgczku Biichnera przemy¢ dwukrotnie 2-propanolem o tacznej objetosci nie
przekraczajacej 50 ml.
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7. Do przesaczu doda¢ 3-5 kropli bigkitu bromofenolowego i miareczkowa¢ 0,1 M kwasem
chlorowodorowym do zmiany barwy z niebieskiej na zo6tta.

Zawartos¢ CaOw w probce cementu oblicza si¢ ze wzoru:

0,2804 -V
X=""——

m
gdzie:

X — zawarto$¢ CaOw W badanym materiale, %wag.
V — objetosé 0,1 M kwasu chlorowodorowego uzytego do miareczkowania, ml

m — masa probki, g

Zawarto$¢ wolnego CaO w badanej probce stanowi warto$¢ $rednig z dwoch oznaczen, podang
z doktadnos$cig do dwoch miejsc po przecinku.
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Wyniki oznaczen wolnego CaO w cemencie metoda glikolowa:

Probka nr 1 cementu:

rodzaj cementu:

masa: m = g

objetos¢ 0,1 M HCI uzytego do miareczkowania: V = ml

Zawarto$¢ wolnego CaO w prébcee nr 1:

0,2804 -V
X = —_— T e
m
Probka nr 2 cementu:
rodzaj cementu:
masa: m = g
objeto$¢ 0,1 M HCI uzytego do miareczkowania: V = ml

Zawartos¢ wolnego CaO w probcee nr 2:

0,2804 -V
X —_——_— . e
m
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Instrukcja wykonawcza

Oznaczenie wolnego tlenku wapna (CaOw) w popiele lotnym metodq
etyloacetylooctanowq (metodgq Frankego)

Stosowane odczynniki i materialy:

odczynnik Frankego?,

alkohol izopropylowy (2-propanol),
— 0,1 M kwas chlorowodorowy,

btekit bromofenolowy.

Stosowane urzadzenia i naczynia laboratoryjne:

— laboratoryjna chlodnica zwrotna zaopatrzona w rurke absorpcyjna wypelniona
wodorotlenkiem sodu (zabezpieczenie przed atmosferycznym CO,),

— kolba stozkowa o pojemnosci 300 ml ze szlifem,
— lejek Biichnera do saczenia,

— kolba stozkowa prézniowa o pojemnosci 250 ml,
— saczki z mikrowtokna szklanego,

— cylinder miarowy o pojemnosci 100 ml.

Wykonanie oznaczenia:

1. Odwazy¢ na wadze analitycznej (1+0,05) g popiotu lotnego.

2. Probke popiotu przenies¢ do kolby stozkowej o pojemnosci 300 ml ze szlifem i wla¢ do niej
100 ml odczynnika Frankego!. Catos¢ doktadnie wymieszaé.

3. Po wymieszaniu kolbg ogrzewac pod chtodnicg zwrotng zaopatrzong w rurke absorpcyjna
wypetiong wodorotlenkiem sodu (zabezpieczenie przed atmosferycznym CO2) na tazni
promiennikowej przez 1 godzing od momentu wrzenia.

4. Umiesci¢ saczek z mikrowldkna szklanego na lejku Biichnera, a nastepnie zawarto$¢ kolby
saczy¢, uzywajac pompki wodne;.

5. Kolbg przemy¢ trzykrotnie 2-propanolem, przenoszac zawartos¢ kolby na saczek.

6. Osad na saczku przemy¢ dwukrotnie 2-propanolem o tacznej objetosci nie przekraczajacej
50 ml.

! mieszanina estru etylowego kwasu acetylooctowego i alkoholu izobutylowego w proporcji objetosciowej 3:20
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7. Do przesaczu doda¢ 3-5 kropli bigkitu bromofenolowego i miareczkowa¢ kwasem
chlorowodorowym do zmiany barwy z niebieskiej na zo6tta.

Zawarto$¢ CaOw w probce popiolu lotnego oblicza sie¢ ze wzoru:

_28,04-C-V
 m-10

gdzie:

X — zawarto$¢ CaOw W badanym materiale, %wag.

C — stezenie roztworu kwasu HCI, mol/dm?

V — objetosé 0,1 M HCl uzytego do miareczkowania, ml

m — masa probki, g

Zawarto$¢ wolnego CaO w badanej probce stanowi warto$¢ $rednig z dwoch oznaczen, podang
z doktadnos$cig do dwoch miejsc po przecinku.
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Wyniki oznaczen wolnego CaO w popiele lothnym metoda etyacetylooctanowg
(metoda Frankego):

Prébka nr 1 popiotu lotnego:

rodzaj popiotu lotnego:

masa: m = g
stezenie roztworu kwasu HCI: mol/dm?
objetos¢ 0,1 M HCI uzytego do miareczkowania: V = ml

Zawartos¢ wolnego CaO w probcee nr 1:

2804-C-V _
T om-10

Probka nr 2 popiotu lotnego:

rodzaj popiotu lotnego:

masa: m = g

objetos¢ 0,1 M HCI uzytego do miareczkowania: V = ml

Zawartos¢ wolnego CaO w probcee nr 2:

2804-C-V _
T m-10
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