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Ćwiczenie 0: 

Oznaczenie zawartości wolnego tlenku wapnia (CaOw) w cemencie i popiołach 

lotnych 

 

 

Cel ćwiczenia: 

Celem ćwiczenia jest oznaczenie zawartości wolnego tlenku wapnia (oznaczanego zazwyczaj 

jako CaOw) w cemencie i popiołach lotnych z wykorzystaniem metod chemicznych. 

 

 

Program ćwiczenia: 

1. Omówienie przyczyn występowania wolnego CaO w cemencie i popiołach lotnych. 

2. Omówienie wpływu wolnego CaO na właściwości użytkowe cementów i popiołów lotnych. 

3. Omówienie metod oznaczania zawartości wolnego CaO. 

4. Oznaczenie zawartości wolnego CaO w cemencie oraz w popiele lotnym krzemionkowych 

z paleniska pyłowego i z kotła fluidalnego 

 

 

Wymagane podstawy teoretyczne: 

Technologia produkcji cementu. Skład chemiczny i fazowy klinkieru portlandzkiego. Proces 

powstawania popiołów lotnych oraz ich skład chemiczny i fazowy. Wymagania normowe 

odnośnie dopuszczalnej zawartości wolnego CaO w cemencie i popiołach lotnych. Przyczyny 

występowania wolnego CaO oraz wpływ obecności tego składnika na właściwości użytkowe 

obu materiałów. Metody oznaczania wolnego CaO. 

 

 

Warunki zaliczenia zajęć:  

Warunkiem zaliczenia jest pozytywna ocena z kolokwium odbywającego się na początku zajęć 

(forma pisemna lub ustna ) oraz wykonanie ćwiczenia i poprawne opracowanie sprawozdania 

wraz z interpretacją wyników. 

 

 

Uwaga!!! 

– po zakończeniu zajęć, osoby biorące udział w ćwiczeniach mają obowiązek posprzątania 

laboratorium oraz oddania sprzętu niezbędnego do wykonania ćwiczenia 

– na zajęciach laboratoryjnych obowiązuje odzież ochronna (fartuch + rękawiczki) 

– podczas przebywania w laboratorium obowiązuje Regulamin Pracowni i Regulamin BHP 

(wywieszone do wglądu przy wejściu do pracowni) 
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Instrukcja wykonawcza 

Oznaczenie wolnego tlenku wapna (CaOw) w cemencie metodą glikolową 

 

 

Stosowane odczynniki i materiały:   

− glikol etylenowy, 

− alkohol izopropylowy (2-propanol), 

− 0,1 M kwas chlorowodorowy, 

− błękit bromofenolowy, 

− wysuszony piasek kwarcowy. 

 

 

Stosowane urządzenia i naczynia laboratoryjne:   

− suszarka laboratoryjna, 

− kolba stożkowa o pojemności 300 ml ze szlifem wyposażona w korek, 

− lejek Büchnera do sączenia, 

− kolba stożkowa próżniowa o pojemności 250 ml, 

− sączki z mikrowłókna szklanego, 

− cylinder miarowy o pojemności 50 ml.  

  

 

Wykonanie oznaczenia: 

1. Odważyć na wadze analitycznej (10,05) g cementu. 

2. Próbkę cementu przenieść do kolby stożkowej o pojemności 300 ml ze szlifem, a następnie 

wsypać ok. 1-2 g piasku kwarcowego i wlać 50 ml glikolu etylenowego odmierzonego 

w cylindrze miarowym. Kolbę zatkać korkiem. Zawartość wymieszać. 

3. Po wymieszaniu kolbę ogrzewać w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 65-75C przez 

40 minut, potrząsając ostrożnie kolbą co 5-6 minut. 

4. Umieścić sączek z mikrowłókna szklanego na lejku Büchnera, a następnie zawartość kolby 

stożkowej sączyć do kolby próżniowej, używając pompki wodnej.  

5. Kolbę przemyć trzykrotnie niewielką ilością 2-propanolu, za każdym razem przenosząc 

zawartość kolby na sączek w lejku Büchnera. 

6. Osad na sączku Büchnera przemyć dwukrotnie 2-propanolem o łącznej objętości nie 

przekraczającej 50 ml.  
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7. Do przesączu dodać 3-5 kropli błękitu bromofenolowego i miareczkować 0,1 M kwasem 

chlorowodorowym do zmiany barwy z niebieskiej na żółtą. 

 

 

Zawartość CaOw w próbce cementu oblicza się ze wzoru: 

𝑿 =
𝟎, 𝟐𝟖𝟎𝟒  𝑽

𝒎
 

gdzie: 

X – zawartość CaOw w badanym materiale, %wag. 

V – objętość 0,1 M kwasu chlorowodorowego użytego do miareczkowania, ml 

m – masa próbki, g 

 

 

Zawartość wolnego CaO w badanej próbce stanowi wartość średnią z dwóch oznaczeń, podaną 

z dokładnością do dwóch miejsc po przecinku. 
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Wyniki oznaczeń wolnego CaO w cemencie metodą glikolową: 

 

1. Próbka nr 1 cementu: 

rodzaj cementu: ______________ 

masa: m = ______________ g 

objętość 0,1 M HCl użytego do miareczkowania: V = ___________ ml 

Zawartość wolnego CaO w próbce nr 1:  

𝑋 =
0,2804  𝑉

𝑚
= ⋯ 

 

2. Próbka nr 2 cementu: 

rodzaj cementu: ______________ 

masa: m = ______________ g 

objętość 0,1 M HCl użytego do miareczkowania: V = ___________ ml 

Zawartość wolnego CaO w próbce nr 2:  

𝑋 =
0,2804  𝑉

𝑚
= ⋯ 
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Instrukcja wykonawcza 

Oznaczenie wolnego tlenku wapna (CaOw) w popiele lotnym metodą 

etyloacetylooctanową (metodą Frankego) 

 

 

Stosowane odczynniki i materiały:   

− odczynnik Frankego1, 

− alkohol izopropylowy (2-propanol), 

− 0,1 M kwas chlorowodorowy, 

− błękit bromofenolowy. 

 

 

Stosowane urządzenia i naczynia laboratoryjne:   

− laboratoryjna chłodnica zwrotna zaopatrzona w rurkę absorpcyjną wypełnioną 

wodorotlenkiem sodu (zabezpieczenie przed atmosferycznym CO2), 

− kolba stożkowa o pojemności 300 ml ze szlifem, 

− lejek Büchnera do sączenia, 

− kolba stożkowa próżniowa o pojemności 250 ml, 

− sączki z mikrowłókna szklanego, 

− cylinder miarowy o pojemności 100 ml.  

  

 

Wykonanie oznaczenia: 

1. Odważyć na wadze analitycznej (10,05) g popiołu lotnego. 

2. Próbkę popiołu przenieść do kolby stożkowej o pojemności 300 ml ze szlifem i wlać do niej 

100 ml odczynnika Frankego1. Całość dokładnie wymieszać. 

3. Po wymieszaniu kolbę ogrzewać pod chłodnicą zwrotną zaopatrzoną w rurkę absorpcyjną 

wypełnioną wodorotlenkiem sodu (zabezpieczenie przed atmosferycznym CO2) na łaźni 

promiennikowej przez 1 godzinę od momentu wrzenia. 

4. Umieścić sączek z mikrowłókna szklanego na lejku Büchnera, a następnie zawartość kolby 

sączyć, używając pompki wodnej.  

5. Kolbę przemyć trzykrotnie 2-propanolem, przenosząc zawartość kolby na sączek. 

6. Osad na sączku przemyć dwukrotnie 2-propanolem o łącznej objętości nie przekraczającej 

50 ml. 

 
1 mieszanina estru etylowego kwasu acetylooctowego i alkoholu izobutylowego w proporcji objętościowej 3:20 
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7. Do przesączu dodać 3-5 kropli błękitu bromofenolowego i miareczkować  kwasem 

chlorowodorowym do zmiany barwy z niebieskiej na żółtą.  

 

 

Zawartość CaOw w próbce popiołu lotnego oblicza się ze wzoru: 

𝑿 =
𝟐𝟖, 𝟎𝟒  𝑪  𝑽

𝒎  𝟏𝟎
 

gdzie: 

X – zawartość CaOw w badanym materiale, %wag. 

C – stężenie roztworu kwasu HCl, mol/dm3 

V – objętość 0,1 M HCl użytego do miareczkowania, ml 

m – masa próbki, g 

 

 

Zawartość wolnego CaO w badanej próbce stanowi wartość średnią z dwóch oznaczeń, podaną 

z dokładnością do dwóch miejsc po przecinku. 
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Wyniki oznaczeń wolnego CaO w popiele lotnym metodą etyacetylooctanową 

(metodą Frankego): 

 

1. Próbka nr 1 popiołu lotnego: 

rodzaj popiołu lotnego: ______________ 

masa: m = ______________ g 

stężenie roztworu kwasu HCl: ______________ mol/dm3 

objętość 0,1 M HCl użytego do miareczkowania: V = _______________ ml 

Zawartość wolnego CaO w próbce nr 1:  

𝑋 =
28,04  𝐶  𝑉

𝑚  10
= ⋯ 

 

2. Próbka nr 2 popiołu lotnego: 

rodzaj popiołu lotnego: ______________ 

masa: m = ______________ g 

objętość 0,1 M HCl użytego do miareczkowania: V = _______________ ml 

Zawartość wolnego CaO w próbce nr 2:  

𝑋 =
28,04  𝐶  𝑉

𝑚  10
= ⋯ 


