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Polskie Normy

Cement portlandzki. : eyl RN
Analiza chemiczna. m

1. Analiza chemiczna ma okresli¢: strat¢ podczas wyzarzania, pozostalo$¢ nierozpuszczalna,
zawarto$¢ SiO,, Al, Oz + Fe 05, CaO, MgO i SO, oraz zawarto$¢ Fe,O, i Al,O,.

Strat¢ podczas wyzarzania oznacza si¢ wedlug p. 2.

Pozostato$¢ nierozpuszczalng oznacza si¢ wedlug p. 4a.

Zawarto$¢ SiO, oblicza si¢ z réznicy miedzy znaleziong suma krzemionki i pozostaloéci nie-
rozpuszczalnej (p. 3a) oraz pozostalo$cig nierozpuszczalng (p. 4a).

Zawarto$¢ AlL,O,; + Fe,O, oznacza si¢ wedlug p. 3b.

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

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

Zawarto$¢ SO, oznacza si¢ wedlug p. 4b.

Zawarto$¢ Fe,O, oznacza si¢ wedtug p. 4c.

Zawarto$¢ Al,O, oblicza si¢ z réznicy oznaczonych zawartoéci Al,O, + Fe,O; i Fe,0,.

2. Stratawskutek wyzarzania. Odwazy¢ 2 g sproszkowanego cementu w tyglu
platynowym o pojemnosci 20 - 25 cm?, przykry¢ szczelnie pokrywka, wstawi¢ w otwor plytki azbe-
stowej do wysokosci ?/; tygla i ogrzewa¢ kilka minut malym plomieniem palnika Bunsena, a naste-
pnie prazy¢ przez 15 minut w pochylym pltomieniu dmuchawki. Po zwazeniu wyzarzy¢é pono-
wnie 1 nastgpnie znowu zwazy¢ Jezeli dwa wazenia daja wyniki rdznigce sie wiecej niz o 0,19,
prazenia nalezy powtorzyc.

Réznica cigzaréw, podzielona przez pierwotny cigzar cementu i pomnozona przez 100, da
procentowa strate¢ wskutek wyzarzania.

3. Oznaczenie sumy krzemionki (SiO,) i pozostalo$ci nierozpuszczalnej,
sumy tlenkéw zZelaza i glinu (Fe,O; + Al,O,), tlenku wapnia (CaO) oraz tlenku ma-
gnezu (MgO).

a) Suma krzemionki i pozostalo$ci nierozpuszczalnej: 1 g sproszkowanego ce-
mentu rozrobi¢ w parowniczce porcelanowej mniej wigcej z 40 c¢m® zimnej wody, rozpu$cié go
nastgpnie, dolewajgc podczas cigglego mieszania okolo 15 cm® kwasu solnego o cigz. wilasé. 1,19;
nastgpnie odparowa¢ do sucha, poczem ogrzewal jeszcze przez godzing na lazni wodnej. Po osty-
gnigciu, pozostato$¢ zwilzy¢ 5 cm® HCl o c. wi. 1,19, pozostawi¢ na 10 minut, poczem rozciefi-
czy¢ 10 cm® wrzacej wody i ogrzewa¢ kilka minut na lazni wodnej az do catkowitego rozpuszcze-
nia zwigzkéw glinu i zelaza. Nastgpnie dola¢ okolo 75 c¢m® wrzacej wody i po opadnigciu osadu
zdekantowa¢. Do pozostalosci dodac kilka kropel stezonego HCI, natychmiast zalaé wrzaca woda
1 zdekantowac. Czynnodci te nalezy powtarza¢ 3 do 4 razy, az przestanie wystgpowaé zétte zabar-
wienie w chwili dodawania HCI. Osad przenie$¢ na sgczek i przemywaé gorgca woda, az do zni-
knigcia reakcji na chlor. Resztki osadu przylegajacego do parowniczki zebra¢ zapomocg matych
kawalkow s3aczka, nie dajacego po spaleniu popiolu. Przesacz odparowaé¢ do sucha na lazni wo-
dnej, wysuszy¢ w suszarce w ciggu 1 = 2 godzin w temperaturze 110° po ostygnigciu zwilzyé
5 cm?® stgz. HCI (c. wh 1,19) i postgpowaé dalej jak wyzej, by wydzieli¢ resztki krzemionki. Otrzy-
many w ten sposéb osad SiO, przesaczy¢ przez odpowiednio maly sgczek i przemy¢. Oba sg-
czki, zwinigte, wlozy¢ do tygla platynowego ustawionego pochylo, przykrytego nawpét pokrywka.
Palnik z malym plomykiem stawia si¢ poczatkowo pod pokrywka, a po wyschnigciu sgczkéw
przesuwa si¢ pod dno tygla.

Po powolnem zwegleniu sgczka, zwigksza si¢ stopniowo plomien dla catkowitego spalenia
wegla, a nastgpnie prazy si¢ na palniku i 30 minut na dmuchawce.

Wynik: Suma krzemionki i pozostalo$ci nierozpuszczalnej w 1 g cementu.

b) Sumatlenkdw zelazaiglinu. Przesacz, pozostaty po oddzieleniu krzemion-
ki odparowac, jezeli okaze si¢ potrzeba, do objgtosci okolo 150 cm®, doda¢ 3 = 4 krople kwasu
azotowego (c. wi 1,40) i w parowniczce lub zlewce ze szkla jenajskiego ogrza¢ do wrzenia. Usu-
n3¢ nastgpnie palnik i strgci¢ osad, dolewajgc kroplami mozliwie maly nadmiar amoniaku 2!/,%,
i po opadnigciu osadu natychmiast przesgczyc.

Osad przemywac wrzaca woda z dodatkiem amoniaku i azotanu amonowego (na 1 litr wody
kilka kropel stgzonego amoniaku i 5 ¢ NH,NO,). Po szeiciokrotnem mniej wigcej przemyciu,
osad Fe (OH); i Al (OH),; sptoka¢ do parowniczki lub zlewki, pozostalo$¢ na sgczku rozpuscié
w kwasie solnym (jedna cze$¢ HCI c. wh 1,19 na jedng czgé¢ wody) i w tym przesaczu z kolei
rozpudci¢ osad, otrzymany roztwdr rozcienczy¢ do objgtosci okolo 150 cm?® i straci¢ ponownie amo-
niakiem w warunkach podanych wyzej. Przesaczy¢, osad przemywaé az do zniknigcia reakcji na
chlor. Saczek wraz z wilgotnym osadem wlozy¢ do odwazonego tygla, wysuszy¢ nad matym plo-
mieniem, spali¢ i w koncu silnie wyzarzy¢ w dostgpie powietrza.

Wynik: Suma tlenkéw zelaza i glinu w 1 g cementu.

Pazdziernik 1926 Ciag dalszy na str. nast.




c) Tlenek wapnia. Przesgcze, otrzymane po strgceniu zelaza i glinu, potaczy¢ i od-

parowac¢ do objetosci okoto 3. zakwasi¢ bardzo slabo kwasem solnym 2n ogrza¢ prawie do
wrzenia i doda¢ 50 c¢m?® gorgce WOru szczawianu amonowego, a nastgpnie amoniaku po kro-
pli tak, aby byl jego pewien naimifr. Nastgpnie ogrzewa¢ nad malym plomieniem tak dlugo, az

osad osigdzie calkowicie. Po 12-tu godzinach przesgczy¢, osad przemy¢ dokladnie gorgcg wodg,

zawierajgcg szczawian amonowy. Saczek wraz z wilgotnym osadem wysuszy¢ i spali¢ w tyglu pla-

tynowym w sposob podany wyzej w p. 2, wyprazy¢ na palniku Bunsena; w koricu, w ciggu 20-tu

minut prazy¢ na dmuchawce. Kilkakrotne prazenie jest niezbedne dla kontroli stalosci cigzaru.
Wynik: Zawarto$¢ tlenku wapnia (CaO) w 1 g cementu.

d) Tlenek magnezu. Po odsgczeniu szczawianu wapnia, przesacz odparowaé do obje —

tosci okolo 120 cm?®, slabo zakwasi¢ kwasem solnym, doda¢ kilka kropli fenoloftaleiny, zada¢ 8
cm® 109%;-go roztworu fosforanu sodowo-amonowego lub amonowego i ogrza¢ do wrzenia. Go-
racy roztwor zobojetni¢ stgZonym roztworem amonjaku, dodajac go po kropli az do slabo-rézo-
wego zabarwienia cieczy i skidcajac bez przerwy bagietka. Nastgpnie, po ostygnigciu, dodaé !/,
objetodci stez. amonjaku (c. wi 0,91). Po uplywie 24 godzin przesaczy¢ przez maly sgczek, prze-
my¢ 2!/, 9,-ym amoniakiem az do zniknigcia w przesgczu reakcji na chlor. Wilgorny saczek z osa-
dem wilozy¢ do tygla i bardzo powoli powigkszajac plomient spali¢, a nastgpnie wyzarzy¢ az do wy-
palenia wegla. Osad szary, lecz nie zawierajacy juz wigkszych iloéci wegla wyprazy¢ na dmucha-
wce do stalego cigzaru.

Otrzymany cigzar Mg,P,0, pomnozy¢ przez 0,36207 (log 0,55879 — 1).

Wynik: Zawarto$¢ tlenku magnezu (Mg\O) w 1 g cementu.

4. Oznaczenie pozostalo$ci nierozpuszczalnej tlenkéw zelaza i siarczandw.

a) Pozostatosé¢ nierozpuszczalna. 2,5 g sproszkowanego cementu rozro-
bi¢ w zlewce ze 100 cm® zimrkej wody i ciagle migszajac dola¢ 15 cm® kwasu solnego (c. wi. 1,19).
Dla zupelnego rozkladu cementu ogrzewaé przez krotki czas, az roztwdr nabierze barwy jasno-
zoltej, natychmiast przesgczy¢ przez maly saczek i przemy¢ osad goragca wodg. Saczek z osadem
wrzuci¢ do 50 cm?® 5%, roztworu weglanu sodu w niewielkiej pdtkulistej parowniczce porcelano-
wej 1 ogrzewa¢ w ciggu 15 minut na lazni wodnej, aby przeprowadzi¢ do roztworu znajdujacego-o!
si¢ w osadzie krzemionke¢. Przesgczy¢ ponownie 1 przemy¢ poczatkowo roztworem sody, pozniej
gorgca wodg. (Gdyby przesacz zaczgl przechodzi¢ metny, doda¢ do wody alkoholu). Po prze-
myciu woda, przemy¢ goragcym 2n kwasem solnym, wreszcie znowu gorgcg wods, do zniknigcia
reakcji na chlor. Osad spali¢ wraz z sgczkiem 1 wyprazy¢ na palniku Bunsena, a nast¢pnie na
dmuchawce.

Wynik: Pozostalo§¢ nierozpuszczalna w 2,56 g cementu.

b) Siarczany wprzeliczeniu na SO;. Kwasny przesgcz wraz z wodg uzytg do
przemywania odparowa¢ w parowniczce porcelanowej i oddzieli¢ krzemionke jednokrotnie wedlug
wskazowek p. 3a. Przesacz pozostaly po tej czynnosci wla¢ do kolby miarowej na 250 c¢m?® i do-
pelni¢ ja do kreski. Odmierzy¢ pipeta do zlewki 100 cm® roztworu, zobojgtni¢ amonjakiem (c. wi.
0,91) i doda¢ jeszcze 5 c¢m® tego amonjaku; roztwor ogrzewa¢ w ciggu 10 - 15 minut do 60° -
70°C, ale nie do wrzenia, przyczem zapach amonjaku powinien by¢ zupelnie wyrazny. Osad wo-
doro-tlenkéw glinu i Zelaza odsgczy¢ przez szybko saczacy saczek i przemy¢ wrzaca woda. Prze-
sacz, ktorego objetos¢ powinna wynosi¢ okoto 300 cm?, zobojgtnic’ kwasem solnym wobec mety-
loranzu, doda¢ 1 c¢m?® stgzonego kwasu solnego (c. wi. 1,19) ogrza¢ do wrzenia i strgci¢ siarczany,
wlewajac odrazu 10 ¢m® 109,-go roztworu chlorku baru, ogrzanego przedtem do wrzenia. Zlewke
ogrzewa¢ nad malym plomieniem w ciggu 2 = 3 godzin, az osad calkowicie opadnie. Osad prze-
saczy¢ 1 przemy¢ goracg woda, az do zniknigcia reakcji na chlor. Sgczek z osadem spali¢ w ty-
glu 1 wyzarzy¢ na palniku Bunsena. Otrzymany cigzar BaSO, pomnozy¢ przez 0,34293 (log.
0,53520 — 1).

Osad wodorotlenku zelaza i glinu moze zawiera¢ bardzo nieznaczne ilo§ci siarczanow; na-
lezy go rozpusci¢ w kwasie solnym, rozciericzy¢ woda, ogrza¢ do wrzenia, doda¢ roztworu chlorku
baru, ogrzewa¢ w ciggu paru godzin i pozostawi¢ do nast¢pnego dnia.

Gdyby wytracit si¢ osad siarczanu baru, nalezy go przesgczy¢ przez maly sgczek, prze-
my¢ 1 spali¢ razem z osadem glownym.

Wynik: Zawarto$¢ siarczanow w przeliczeniu na SO; w 1 g cementu.

c) Tlenek zelaza. Drugie 100 cm® przesaczu (patrz 4b) odparowaé do objegtosci okoto
30 cm?, zada¢ 10 cm?® stg¢zonego HCI (c. wi 1,19), ogrza¢ do wrzenia 1 zredukowaé zelazo przez
dodawanie roztworu chlorku cynawego.

Roztwor chlorku cynawego przygotowuje si¢ w nastgpujgcy sposob: 12 g chemicznie czy-
stej cyny rozpuszcza si¢, ogrzewajac na lazni wodnej w 50 cm® kwasu solnego (c. wi. 1,19), roz-
ciericza si¢ nastgpnie wodg do 100 cm®, przesgcza przez saczek z azbestu (wytrawionego uprze-
dnio na goraco — stgzonym HCI do catkowitego usunigcia zelaza) i przesacz wlewa si¢ do mie-
szaniny 100 c¢m® kwasu solnego (c. wi. 1,19) i 200 ¢m® wody.

Roztwdr chlorku cynawego dodaje si¢ po kropli az do odbarwienia plynu, poczem dodaje
si¢ jeszcze parg kropli nadmiaru. Po ostudzeniu plynu rozcienczy¢ go do objetosci okoto 100 cm?
1 doda¢ 10 c¢m® nasyconego roztworu chlorku rtgciowego, przyczem powinien powstaé¢ tylko nie-
wielki osad Hgfll,. (W razie powstania obfitego, a tembardziej zabarwionego na szaro osadu,
nalezy probe odrzuci¢). Nastgpnie plyn rozcienczy¢ do 500 — 600 c¢m® woda, zabarwiong uprze-
dnio do barwy stabo-rézowej 1 — 2 kroplami KMnO,. Doda¢ 30 c¢m® roztworu, zawierajgcego

Dokonczenie na str. nast.
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siarczan manganu i kwas fosforowy i miareczkowaé roztworem 0,1n KMnO, do stabo rézowego
zabarwienia, utrzymujgcego si¢ w ciggu kilku sekund.

Roztwér siarczanu manganu i kwasu fosforowego przygotowuje si¢ rozpuszczajac 67 g
MnSO, 4H,0 w 500 — 600 cm® wody, nastgpnie dodajac 138 cm® kwasu fosforowego o c. wi
1,7 i 130 c¢m? stezonego kwasu siarkowego (c. wi. 1,84).

Po zmieszaniu doprowadza si¢ obj¢to$¢ roztworu do jednego litra.

Do nastawiania miana KMnO, stuzy tlenek zelazowy, przyrzadzony podlug L. Brandta.
Preparat ten zawiera nieco wilgoci, ktérg nalezy oznmaczy¢ w osobnej prébce przez ostrozne wy-
zarzenie. Odwazong ilo§¢ tlenku zelazowego rozpuszcza si¢ w 15 cm?® stezonego HCI (c. wh. 1,19)
i miareczkuje wyzej podanym sposobem. '

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

Wynik. Zawarto$¢ tlenku zelaza (Fe,O;) w 1 g cementu.

5. Obliczenie spoélczynnika hydraulicznego.

Spélczynnikiem hydraulicznym nazywamy stosunek zawartosci CaO do sumy zawartosci
Si0,, ALO, i Fe,O,. Oznaczenie wymienionych czynnikéw skiadowych jest podane w p. 3 i 4.

6. Normy cementu portlandzkiego.

Ustala si¢, ze dla cementu portlandzkiego:
a) strata cigzaru wskutek wyzarzenia nie powinna przekracza¢ 39%,.
b) pozostalo$¢ nierozpuszczalna nie powinna przekracza¢ 1,59,
¢) zawartos¢ SO, nie powinna przekracza¢ 2,6%,,
d) zawarto$¢ MgO nie powinna przekracza¢ 39,
o e) spolczynnik hydrauliczny powinien by¢ zawarty w granicach 1,70—2,20 (patrz P. N. B-
1).
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