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Polskie Normy

Cement portlandzki. PN
Analiza chemiczna. BL20R

1. Analiza chemiczna ma okresli¢: strate podczas wyzarzania, pozostalo$¢ nierozpuszczalna,
zawarto$é SiO,, Al, O, 4 Fe, O;, CaO, MgO i SO, oraz zawartosé Fe, O4 i Al, O,.

Strate podczas wyzarzania oznacza sie wedlug p. 2.

Pozostalo$¢ nierozpuszczalng oznacza sie wedlug p. 4a.

Zawartoéé¢ SiO, oblicza sie z réznicy miedzy znaleziona suma krzemionki i pozostalosci nie-
rozpuszczalnej (p. 3a) oraz pozostalo$cig nierozpuszczalna (p. 4a).

Zawartoé¢ Aly, O, + Fe, O; oznacza si¢ wedtug p. 3.

Zawarto$¢ CaO oznacza sie wedlug p. 3c.

Zawarto$§¢ MgO oznacza si¢ wedlug p. 3d.

Zawartosé SO, oznacza sie wedtug p. 4b.

Zawartosé Fe, O, oznacza sie wedlug p. 4c.

Zawartos¢ Al, Oy oblicza si¢ z réznicy oznaczonych zawartosci Al, O; - Fe, O,iFe; O;.

2. Strata wskutek wyzarzania. Odwazy¢ 2 g sproszkowanego cementu w tyglu platy-
nowym o pojemnosci 20 <+ 25 ¢cm?, przykry¢ szczelnie pokrywka, wstawié¢ w otwor plytki azbestowej
do wysokosci ¥/; tygla i ogrzewac kilka minut matym plomieniem palnika Bunsena, a nastepnie prazy¢
przez 15 minut w pochytym plomieniu dmuchawki. Po zwazeniu wyzarzy¢ ponownie i nastepnie znowu
zwazy¢. Jezeli dwa wazenia daja wyniki rézniace sie wiecej niz o 0,1, prazenia nalezy powtérzyc.

Réznica ciezaréw, podzielona przez pierwotny cigzar cementu i pomnozona przez 100, da
procentowg strate wskutek wyzarzania.

3. Oznaczenie sumy krzemionki(Si0,)i pozostatosci nierozpuszczalnej,
sumy tlenkéw zelaza i glinu(Fe,0;4+ AL O,), tlenku wapnia (CaO)oraz tlenku
magnezu (Mg O).

@) Suma krzemionkiipozostalo$ci nierozpuszczalnej:1 g sproszkowanego
cementu rozrobié w parowniczce porcelanowej mniej wiecej z 40 cm? zimnej wody, rozpuscié go naste-
pnie, dolewajac podczas ciagltego mieszania okolo 15 ¢/n® kwasu solnego o ciez. wlasc.1,19; nastepnie
odparowaé do sucha, poczem ogrzewac jeszcze przez godzing na tazni wodnej. Po ostygnieciu, pozo-
stalos¢ zwilzyé 5 em® HCl o c. wh 1,19, pozostawi¢ na 10 minut, “poczem rozciericzyc 10 ¢cm® wrza-
cej wody i ogrzewac kilka minut na tazni wodnej az do calkowitego rozpuszczenia zwiazkéw glinu
i zelaza. Nastepnie dola¢ okolo 75 cm® wrzacej wody i po opadnieciu osadu zdekantowaé. Do
pozostalosci doda¢ kilka kropel stezonego HCI, natychmiast zala¢ wrzaca woda i zdekantowad.
Czynnosci te nalezy powtarzac¢ 3 do 4 razy, az przestanie wystepowa¢ zo6lte zabarwienie w chwili
dodawania HCl. Osad przenie$é na saczek i przemywaé goraca woda, az do znikniecia reakcji na
chlor. Resztki osadu przylegajacego do parowniczki zebra¢ zapomoca malych kawaltkéw saczka,
nie dajacego po spaleniu popiotu. Przesacz odparowac do sucha na tazni wodnej, wysuszy¢ w su-
szarce w ciagu 1 + 2 godzin w temperaturze 110% po ostygnieciu zwilzy¢ 5 cm? stez. HCI (c. wit. 1,19)
i postepowaé dalej jak wyzej, by wydzieli¢ resztki krzemionki. Otrzymany w ten sposéb osad Si0O,
przesaczy¢ przez odpowiednio maly saczek i przemyé. Oba saczki, zwiniete, wlozy¢ do tygla pla-
tynowego ustawionego pochylo, przykrytego nawpét pokrywka. Palnik z malym plomykiem sta-
wia sie poczatkowo pod pokrywka, a po wyschnieciu saczkéw przesuwa si¢ pod dno tygla.

Po powolnem zwegleniu saczka, zwieksza sie¢ stopniowo plomien dla catkowitego spalenia
wegla, a nastepnie prazy sie na palniku i 30 minut na dmuchawce.

Wynik: Suma krzemionki i pozostalosci nierozpuszczalnej w 1 g cementu.

b) Suma tlenkow zelaza i glinu. Przesacz, pozostaly po oddzieleniu krzemionki od-
parowag, jezeli okaze sig potrzeba, do objetosci okolo 150 ¢cm3, doda¢ 3 <+ 4 krople kwasu azoto-
wego (c. wh. 1,40) i w parowniczce lub zlewce ze szkla jenajskiego ogrzaé¢ do wrzenia. Usunaé
nastepnie palnik i straci¢ osad, dolewajac kroplami mozliwie maly nadmiar amoniaku 21/,% i po
opadnigciu osadu natychmiast przesaczy¢.

Osad przemywaé wrzaca woda z dodatkiem amoniaku i azotanu amonowego (na 1 litr wody
kilka kropel stezonego amoniaku i 5 ¢ NH,; NO;). Po sze$ciokrotnem mniej wiecej przemyciu, osad
Fe (OH), i Al (OH), sptékaé¢ do parowniczki lub zlewki, pozostalo§é na saczku rozpusci¢ w kwasie
solnym (jedna czes¢ HCI c. wl. 1,19 na jedna cze$¢ wody) i w tym przesaczu z kolei rozpusci¢ osad,
otrzymany roztwoér rozcieficzy¢ do objetosci okoto 150 c¢m? i straci¢ ponownie amoniakiem w wa-
runkach podanych wyzej. Przesaczy¢, osad przemywa¢ az do znikniecia reakcji na chlor. Saczek
wraz z wilgotnym osadem wlozy¢ do odwazonego tygla, wysuszyé nad malym plomieniem, spali¢
i w koncu silnie wyzarzy¢ w dostepie powietrza.

Wynik. Suma tlenkéw zelaza i glinu w 1 ¢ cementu.

¢) Tlenek w,apnia. Przesacze, otrzymane po straceniu zelaza i glinu, polaczy¢
i odparowa¢ do objetosci okolo 150 cm?®; zakwasi¢ bardzo stabo kwasem solnym 2n
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ogrza¢ prawie do wrzenia i doda¢ 50 cm® goracego, nasyconego roztworu szczawianu
amonowego, a nastepnie amoniaku po kropli tak, aby byl jego pewien nadmiar. Nastepnie
ogrzewa¢ nad malym plomieniem tak dlugo, az osad osiadzie calkowicie. Po 12-tu godzinach
przesaczy¢, osad przemy¢ dokladnie goraca woda, zawierajaca szczawian amonowy. Saczek wraz
z wilgotnym osadem wysuszy¢ i spali¢ w tyglu platynowym w sposéb podany wyzej w p. 2, wy-
prazy¢ na palniku Bunsena; w koricu, w ciagu 20-tu minut prazy¢ na dmuchawce. Kilkakrotne
prazenie jest niezbedne dla kontroli stalosci ciezaru.

Wynik. Zawartos¢ tlenku wapnia (CaO) w 1 g cementu.

d) Tlenek magnezu. Po odsaczeniu szczawianu wapnia, przesacz odparowaé do obje-
tosci okolo 120 cm?, stabo zakwasi¢ kwasem solnym, doda¢ kilka kropli fenolpftaleiny, zadaé 8 cm?
10 %-go roztworu fosforanu sodowo-amonowego lub amonowego i ogrza& do wrzenia. Goracy roz-
twor zobojetni¢ stezonym roztworem amonjaku, dodajac go po kropli az do stabo-rézowego zabar-
wienia cieczy i sklécajac bez przerwy bagietka. Nastepnie, po ostygnieciu, dodaé !/, objetosci stez.
amonjaku (c. wk 0,91). Po uplywie 24 godzin przesaczy¢ przez maly saczek, przemyé 2'/,%-ym
amoniakiem az do znikniecia w przesaczu reakcji na chlor, Wilgotny saczek z osadem wlozy¢ do
tygla i bardzo powoli powiekszajac plomien spali¢, a nastepnie wyzarzyé az do wypalenia wegla.
Qsad szary, lecz nie zawierajacy juz wigkszych ilosci wegla wyprazyé na dmuchawce do statego
ciezaru.

Otrzymany ciezar Mg, P, O, pomnozyé przez 0,36207 (log 0,55879 — 1).

Wynik. Zawartosé tlenku magnezu (MgO) w 1 g cementu,

4. Oznaczenie pozostatosci nierozpuszczalnej tlenkéw zelaza i siarczandw.

a) Pozostalo§¢é nierozpuszczalna.2,5¢ sproszkowanego cementu rozrobi¢ w zlewce
ze 100 ¢m* zimnej wody i ciagle mieszajac dola¢ 15 ¢cm?® kwasu solnego (c. wi. 1,19), Dla zupelnego roz-
kladu cementu ogrzewac przez xrétki czas, az roztwor nabierze barwy jasno-zéttej, natychmiast prze-
saczy¢ przez maly saczekiprzemy¢ osad goraca woda. Saczek z osadem wrzuci¢ do 50 ¢.*5Y roz-
tworu weglanu sodu w niewielkiej pétkulistej parowniczce porcelanowej i ogrzewaé w ciagu 15 minut
na lazni wodnej, aby przeprowadzi¢ do roztworu znajdujaca sie w osadzie krzemionke, Przesaczyé
ponow. nie i przemy¢ poczatkowo roztworem sody, pozniej goraca woda. (Gdyby przesacz zaczatl
przechodzi¢ metny, doda¢ do wody alkcholu). Po przemyciu woda, przemy¢ goracym 2n kwasem
solnym, wreszcie znowu goraca woda, do znikniecia reakcji na chlor. Osad spali¢ wraz z saczkiem
i wyprazy¢ na palniku Bunsena, a nastepnie na dmuchawce.

Wynik. Pozostalo$é¢ nierozpuszczalna w 2,5 g cementu.

b) Siarczany w przeliczeniu na SO,;. Kwasny przesacz wraz z woda uzyta do prze-
mywania odparowaé w parowniczce porcelanowej i oddzieli¢ krzemionke jednokrotnie wedlug
wskazéwek p. 3 @. Przesacz pozostaly po tej czynnoéci wla¢ do kolby miarowej na 250 ¢m?® i do-
pelni¢ ja do kreski. Odmierzy¢ pipeta do zlewki 100 cm?® roztworu, zobejetnié amonjakiem (c. wi. 0,91)
i doda¢ jeszcze 5 cm® tego amonjaku; roztwér ogrzewaé w ciggu 10 < 15 minut do 60° — 70°C,
ale nie do wrzenia, przyczem zapach amonjaku powinien byé zupelnie wyrazny. Osad wodoro-
tlenkéw glinu i zelaza odsaczyé przez szybko saczacy saczek i przemyé wrzaca woda. Przesacz,
ktoérego objetos¢ powinna wynosi¢ okoto 300 cm?, zobojetnié¢ kwasem solnym wobec metyloranzu,
dodaé 1 cm® stezonego kwasu solnego (c. wt. 1,19) ogrza¢ do wrzenia i straci¢ siarczany, wlewajac
odrazu 10 c¢m? 10%-go roztworu chlorku baru, ogrzanego przedtem do wrzenia. Zlewke ogrzewaé
nad malym plomieniem w ciagu 2 <+ 3 godzin, az osad catkowicie opadnie. Osad przesaczyé i prze-
my¢ goraca woda, az do zniknigcia reakcji na chlor. Saczek z osadem spali¢ w tyglu i wyzarzyé na
palniku Bunsena. Otrzymany cigzar BaSO, pomnozy¢ przez 0,34293 (log. 0,53520 — 1).

Osad wodorotlenku zelaza i glinu moze zawiera¢ bardzo nieznaczne iloéci siarczanéw ; nalezy
go rozpuéci¢ w kwasie solnym, rozciericzy¢ woda, ogrzaé do wrzenia, dodaé roztworu chlorku
baru, ogrzewaé¢ w ciagu paru godzin i pozostawi¢ do nastepnego dnia.

Gdyby wytracil sie osad siarczanu baru, nalezy go przesaczy¢ przez maly saczek, przemyé
i spali¢ razem z osadem glownym.

Wynik. Zawarto$¢ siarczanéw w przeliczeniu na SOy w 1 ¢ cementu.

¢) Tlenek zelaza. Drugie100cm?® przesaczu (patrz 4 b) odparowaé do objetosci okoto
30 ¢cm?, zada¢ 10 cm® stezonego HCI (c. wk. 1,19), ogrza¢ do wrzenia i zredukowaé zelazo przez do-
dawanie roztworu chlorku cynawego.

Roztwér chlorku cynawego przygotowuje si¢ w nastepujacy sposéb: 12 g chemicznie czystej
cyny rozpuszcza sie, ogrzewajac na lazni wodnej w 50 ¢m® kwasu solnego (c. wi. 1,19), rozciericza
sie nastepnie woda do 100 ¢cm?®, przesacza przez saczek z azbestu (wytrawionego uprzednio na go-
raco — stezonym HCI do catkowitego usunigcia zelaza) i przesacz wlewa sie do mieszaniny 100 cm?
kwasu solnego (c. wh 1.19) i 200 cm?® wody.

Roztwor chlorku cynawego dodaje si¢ po kropli az do odbarwienia plynu, poczem dodaje sie
jeszcze pare kropli nadmiaru. Po ostudzeniu plynu rozciericzyé go do objetosci okolo 100 e¢m?® i do-
da¢ 10 cm® nasyconego roztworu chlorku rteciowego, przyczem powinien powstaé tylko niewielki
osad Hg, Cl;. (W razie powstania obfitego, a tembardziej zabarwionego na szaro osadu, nalezy
probe odrzuci¢). Nastepnie plyn rozcieficzyé do 500 — 600 cm® woda, zabarwiona uprzednio
do barwy bardzo stabo-rézowej 1— 2 kroplami KMnO,. Doda¢ 30 ¢m?® roztworu, zawierajacego siar-
czan manganu i kwas fosforowy i miareczkowa¢ roztworem 0,1n KMnO, do stabo rézowego zabar-
wienia, utrzymujacego si¢ w ciagu kilku sekund.

Dokonczenie na str. nast.
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Roztwér siarczanu manganu i kwasu fosforowego przygotowuje sig rozpuszczajac 67 ¢ MnSO,
4H,0 w 500 — 600 ¢m? wody, nastepnie dodajac 138 cm?® kwasu fosforowego o c. wh. 1,71 130 cm?
stezonego kwasu siarkowego (c. wi. 1,84).

Po zmieszaniu doprowadza sie objeto$é roztworu do jednego litra.

Do nastawiania miana KMnO), stuzy tlenek zelazowy, przyrzadzony podlug L. Brandta. Pre-
parat ten zawiera nieco wilgoci, ktéra nalezy oznaczyé w osobnej probce przez ostrozne wy-
zarzenie. Odwazong ilo$é tlenku zelazowego rozpuszcza sie w 15 (m® stezonego HCI (c. wi. 1,19)
i miareczkuje wyzej podanym sposobem.

Liczbe centymetréw zuzytego do miareczkowania 1/10n KMnO, pomnozyé przez
0,007984 (log. 0,90222 — 3).

Wynik. Zawartosé tlenku zelaza (Fe, O;) w 1 g cementu.

5. Obliczenie spoétczynnika hydraulicznego.

Spolczynnikiem hydraulicznym nazywamy stosunek zawartosci CaO do sumy zawartosci
Si0,, Al,O4i Fe, O;. Oznaczenie wymienionych czynnikéw sktadowych jest podane w p. 3 i 4.

6. Normy cementu portlandzkiego.

Ustala sie, ze dla cementu portlandzkiego :

a) strata cigzaru wskutek wyzarzenia nie powinna przekraczaé¢ 39,

b) pozostalo$é nierozpuszczalna nie powinna przekraczaé 1,5%,

¢) zawart§¢ SO, nie powinna przekraczaé 2:5Y,

d) zawarto$é MgO nie powinna przekraczaé¢ 3°/,,

e) spélczynnik hydrauliczny powinien by¢ zawarty w granicach 1,70—2,20 (patrz P. N. B-201).
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