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54) METODA RAPIDA DE DETERMINARE A SO, CU
SCHIMBATOR DE IONI - PRIN CONTACT DIRECT

(57) Rezumat:

Inventia se referd la o metodd de determinare a
continutului de SO, dintr-o probd de ciment. Metoda
conform inventiei constd din dispersarea probei de
ciment in apd fierbinte la care, sub agitare, se adauga
o rasind schimbdtoare de cationi activatd, dupd 3 min,
suspensia se filtreaza, filtrul se spald cu apa fierbinte,
filtratul se trateazd din nou cu aceeasi rasind schim-

batoare de cationi, spaland filtrul cu apa fierbinte, dupa
care filtratele colectate se reunesc si se titreaza
fierbinte cu NaOH 0,1 N, Tn prezentd de rosu de metil,
pand la virarea culorii de la roz la galben, continutul de
SO, fiind calculat in mod uzual.
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Metoda rapida de determinare a SO; cu schimbatori de ioni — prin contact

direct
Principiu

Metoda se bazeaza pe procesele de schimb ionic si anume pe reactiile de dublu
schimb ce au loc in sisteme eterogene solid - lichid (schimbator de ioni-solutie de
electrolit). Se foloseste un schimbator de ioni de tip cationit HR puternic acid la care
se inlocuieste ionul de schimb (H") cu ioni (Ca*") din solutia de CaSQ, 2H.0 .

Prin contactul direct intre schimbatorul de ioni si cimentul de analizat, schimbul ionic

se realizeaza concomitent cu disocierea CaS042H,0 in apa, prin agitare.

Aparatura

- Balanta analitica cu precizia de 0,0001 g;

- Biureta gradata de 50 ml de clasa A;

- Biureta de regenerare;

- Bec de gaz Tecly;

- Bagheta de sticla;

- Fiola de cantarire;

- Pahare cilindrice de 150 ml, 250 ml, 600 ml;

- Palnie de filtrare cantitativa.
Reactivi gsi materiale

- Apadistilata;

- Indicator rogu de metil 0,01 g in 100 ml C;H5s0H (etanol) absolut;

- Hartie de filtru de porozitate medie (banda alba), ¢=12,5 mm;

- Hartie indicatoare de pH;

- Rasina schimbatoare de ioni cationit HR activata’ (vezi ANEXA 1) pentru lucru;
rasina este regenerabiléz) (vezi ANEXA 1) si reutilizabila;

- Solutie NaOH Titrisol 0,1 n Merck;

- Solutie NaOH 2 %);

- Solutie HCI 2n si 4n.
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Mod de lucru

Se cantareste o proba de 0,5 g ciment pregatita conform SR EN 196-2 cap. 6 si se
introduce intr-un pahar cilindric de 150 ml. Se adauga cca 10 g rasina si 100 ml apa
fierbinte. Se agita continutul paharului cu o bagheta de sticla timp de 3 minute. Se
filtreaza cantitativ pe hartie de filtru banda alba si se spala paharul si filtru de 3 ori cu
cate 50 ml apa fierbinte. In filtratul prins intr-un pahar de 250 ml se adauga cca 10 g

rasgina si se agita continutul paharului cu bagheta de sticla timp de 3 minute.

Se filtreaza din nou pe hartie de filtru banda alba si filtratul se prinde intr-un pahar de
600 ml. Se spala paharul si filtru cu cate 50 ml apa fierbinte. Se adauga in filtrat 3-4
picaturi de indicator rosu de metil si se titreaza fierbinte cu solutie NaOH 0,1 n pana

la virarea culorii din roz in gaiben.

Calcul

Continutul in sulfat exprimat in SOj; este calculat cu formula:

S0, = —O'OO‘:‘V” x 100 [%]

unde:

0.004 - cantitatea de SO; corespunzatoare la 1 ml solutie NaOH 0,1 n;
V - volumul de solutie de NaOH 0,1 n utilizat la titrare (ml);

f - factorul solutiei de NaOH 0,1 n (f=1 pentru Fixanal);

m - masa probei de ciment (g).




Repetabilitate si reproductibilitate

Conditia de repetabilitate este de maxim + 0,07 %.

Conditia de reproductibilitate este de maxim + 0,08%.
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ANEXA 1

Nota 1) Activare rasina

Se spala 100 g rasina de cateva ori cu apa prin decantare pentru a se inlatura
pulberile fine (praf, particule sparte, etc.), se mentine in apa timp de 2-3 zile pentru
umflare, se schimba apa cu 300 ml solutie de acid clorhidric HCI 2n pentru

dizolvarea impuritatilor si se mentine timp de 1 zi.

Se spala cu apa distilata prin decantare pana la pH=6. Rasina in stare activata se

pastreaza acoperita de o peliculd de apa, pentru protejare.

Nota 2) Regenerare rasina

Cantitatea de rasina utilizata la cele doua filtrari se regenereaza separat pentru
reutilizare. Imediat dupa filtrare, pentru a fi protejata, rasina este colectata cu ajutorul
unui jet de apa intr-un pahar de laborator de 400 ml, avand grija ca aceasta sa fie in

permanenta acoperita cu apa.

a) Regenerare rasina de la prima filtrare

Rasina de la prima filtrare (cea care vine in contact direct cu cimentul) se
regenereaza astfel: se adauga peste rasina din pahar o solutie calda (=40°C) de
NaOH 2 %, se agitd 1-2 min. cu o bagheta de sticla si se lasa pana a doua zi in
pahar. Se scurge solutia de deasupra rasinii, se spald de mai multe ori cu apa pana
cand se ajunge la pH 6.

Rasina se transfera intr-o biureta de capacitate mare, (x~ 1000 ml), in care se adauga
solutie HCIl 4 n si se lasa sa se scurga in picaturad in asa fel incat tot timpul rasgina sa
fie acoperita de lichid. Se spala cu apa si apoi cu solutie HCI 2n. Dupé ce se scurge

si aceasta se spala de mai multe ori cu apa rece, pana la pH 6.
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b) Regenerare rasina de la a doua filtrare

Rasina de la a doua filtrare se adauga direct in biureta de regenerare fara a mai fi
necesara spalarea cu solutie NaOH 2 %, avand grija ca aceasta sa fie in
permanenta protejata de o pelicula de apa.

Dupa terminarea spalarii rasina din biuretd este transferata intr-un pahar de
laborator acoperit si poate fi reutilizata.

Rasina regenerata se pastreaza acoperita de o pelicula de apa.
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FI'A REFORMULATA 13 -03- 2012

REVENDICARE

Metoda rapida de determinare a SO; cu schimbatori de ioni — prin contact
direct este 0 metoda caracterizata prin aceea ca se bazeaza pe procesele de
schimb ionic si anume pe reactiile de dublu schimb ce au loc in sisteme eterogene
solid - lichid (schimbator de ioni-solutie de electrolit) folosindu-se un schimbator de
ioni de tip cationit HR puternic acid la care se inlocuieste ionul de schimb (H") cu ioni
(Ca?*) din solutia de CaS0O,4 2H,0O .Prin contactul direct intre schimbatorul de ioni i
cimentul de analizat, schimbul ionic se realizeaza concomitent cu disocierea
CaS0,2H,0 in apa, prin agitare.

De asemenea metoda este conditionata de pregatirea rasinii pentru lucru si pe
recuperarea acesteia dupa folosirea ei.

Aplicarea acestei metode reduce timpul de lucru de la 16 ore la 20 de minute.
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