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П Р Е Д И С Л О В И Е

В  н а с т о я щ и х  Р е к о м е н д а ц и я х  р а с с м о т р е н ы  м е т о д  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а 

н и я  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  в ж и д к о й  ф а з е  г и д р а т и р у ю щ е г о с я  ц е м е н т а  и  

ц е м е н т н о й  с у с п е н з и и »  а  т а к ж е  м е т о д  о ц е н к и  в е л и ч и н ы  а д с о р б ц и и  д о б а в 

к и . Р е к о м е н д а ц и и  д о п о л н я ю т  с у щ е с т в у ю щ и е  с т а н д а р т н ы е  м е т о д ы  и с п ы т а н и й  

д е й с т в и я  с у п е р п д а с т и ф и к а т о р о в  н а  ц е м е н т н ы е  с и с т е м ы .

Р е к о м е н д а ц и и  р а з р а б о т а н ы  л а б о р а т о р и е й  ф и з и к о - х и м и ч е с к и х  и с с л е д о 

в а н и й  б е т о н а в  ( к а в д . х и м . н а у к  И . И . К у р б а т о в а ,  и н ж .  Т . А . С и г а ч е в а ) » Ц е н т 
р а л ь н о й  л а б о р а т о р и е й  к о р р о з и и  ( х а н д . х и м . н а у к  В . Р . Ф а л и к м а н ,  и н ж е н е р ы

Н . А . О р л о в а ,  Т . Е . Т ю р и н а )  Н И И Е Ш  Г о с с т р о я  С С С Р  п р и  у ч а с т и и  Н И О П и К  М и н -  

х и м п р о м а  С С С Р  ( к а н д . т е х н . н а у к  Е . И . Д о с о в и ц к и й  , и н ж . А . А . М а к а р о в а ) ,

З а м е ч а н и я  и  п р е д л о ж е н и я  п о  с о д е р ж а н и ю  Р е к о м е н д а ц и й  п р о с и м  н а 

п р а в л я т ь  в Н И И Ж Б  Г о с с т р о я  С С С Р  п о  а д р е с у :  1 0 9 3 8 9 ,  М о с к в а ,  2 - я  И н с т и 

т у т с к а я  у д . , д . б .

Д и р е к ц и я  Н И И Ж Б

3



I. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  С О Д Е Р Ж А Н И Я  С У П Е Р П Л А С Т И Ф И К А Т О Р А  С - 3  3  Ж И Д К О Й  Ф А З Е  

Г И Д Р А Т И Р У Ю Щ Е Г О С Я  Ц Е М Е Н Т А  И  Ц Е М Е Н Т Н О Й  С У С П Е Н З И И *

О б щ и е  п о л о ж е н и я

1 Л .  С у п е р п л а с т и ф и к а т о р  С - 3  в с и л у  с в о е г о  с т р о е н и я :  н а л и ч и я  в 

о с н о в н о й  ц е п и  д в у х  а р о м а т и ч е с к и х  к о л е ц  в с т р у к т у р н о й  е д и н и ц е  м а к р о  -  

м о л е к у л ы  и  п р и с у т с т в и я  а к т и в н о й  п о л я р н о й  к а т и о н э а м е щ е н н о й  с у л ь ф о г р у п -  

п ы  у  а р о м а т и ч е с к о г о  к о л ь ц а  я в л я е т с я  о д н о й  и з  э ф ф е к т и в н ы х  п л а с т и ф и ц и 

р у ю щ и х  д о б а в о к .  П л а с т и ф и ц и р у ю щ и е  п о в е р х н о с т н о - а к т и в н ы е  д о б а в к и ,  в в о 

д и м ы е  в м а л ы х  к о н ц е н т р а ц и я х  ( д о  1% ) ,  с у щ е с т в е н н о  и з м е н я ю т  с в о й с т в а  

б е т о н а ,  х о т я  с а м и  н е п о с р е д с т в е н н о  н е  у ч а с т в у ю т  в ф о р м и р о в а н и и  с т р у к 

т у р ы  т в е р д е н и я .  В  п р о ц е с с е  г и д р а т а ц и и  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р  С - 3  у х о д и т  

и з  ж и д к о й  ф а з ы ,  а д с о р б и р у я с ь  н а  п о в е р х н о с т и  т в е р д о й  ф а з ы .

L 2 .  Н а с т о я щ и е  Р е к о м е н д а ц и и  р а с п р о с т р а н я ю т с я  н а  м е т о д  о п р е д е л е  -  

н и я  с о д е р ж а н и я  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  в  ж и д к о й  ф а з е  г и д р а т и р у ю щ е г о 

с я  ц е м е н т а  и  ц е м е н т н о й  с у с п е н з и и  с ц е л ь ю  к о н т р о л я .

П р и н ц и п  м е т о д а

1 . 3. И з л о ж е н н ы й  в Р е к о м е н д а ц и я х  м е т о д  о с н о в а н  н а  с р а в н е н и и  о к р а 

с к и  р а с т в о р о в  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  р а з л и ч н о й  к о н ц е н т р а ц и и  п у т е м  

и з м е р е н и я  и х  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и .  Р а с т в о р ы  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3 ,  

в о д н ы е  и щ е л о ч н ы е ,  и м е ю т  ж е л т о - к о р и ч н е в у ю  о к р а с к у ,  и н т е н с и в н о с т ь  к о 

т о р о й  з а к о н о м е р н о  и з м е н я е т с я  с у в е л и ч е н и е м  е г о  к о н ц е н т р а ц и и  в р а с т  - 

в о р е .

1.4, В о с п р о и з в о д и м о с т ь  м е т о д а  х о р о ш а я ,  к о э ф ф и ц и е н т  в а р и а ц и и ,  

р а с с ч и т а н н ы й  д л я  р я д а  с и с т е м  н а  о с н о в а н и и  э к с п е р и м е н т а л ь н ы х  д а н н ы х ,  

н е  п р е в ы п а е т  Ж,

П р и м е н я е м а я  а п п а р а т у р а

1 . 5 .  Ф о т о к о л о р и м е т р  Ф Э К - М  ( м о ж н о  и с п о л ь з о в а т ь  ф о т о к о л о р и м е т р ы  и  

д р у г и х  м а р о к ) .

В о р о н к а  Ш о т т а  с ф и л ь т р о м  №  2.

В о д о с т р у й н ы й  н а с о с .

*  М е т о д  разработан Н И И Ж Б  Госстроя С С С Р  (канд.хим.наук й . И .  К у с б а т о в а ,  
ина. Т.А.Сигачева ).
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О т б о р  и  п о д г о т о в к а  п р о б ы

1 . 6 ,  П р о б у  ж и д к о й  ф а з ы  ц е м е н т н о г о  т е с т а  о т д е л я ю т  о д н и м  и з  и з 

в е с т н ы х  м е т о д о в * .  П р и  э т о м  т щ а т е л ь н о  и з б е г а ю т  к а р б о н и з а ц и и , т а к  к а к  

в ы п а в ш и е  к а р б о н а т ы  к а л ь ц и я ,  д а ж е  в к о л и ч е с т в а х ,  н е з а м е т н ы х  в и з у а л ь н о ,  

с и л ь н о  и з м е н я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а .

П р о в е д е н и е  а н а л и з а  и  р а с ч е т

1 . 7 ,  П р о б у  ж и д к о й  ф а з ы  ( 1 0  м л )  б е з  п р е д в а р и т е л ь н о й  о б р а б о т к и  п о 

м е щ а ю т  в к ю в е т у  т о л щ и н о й  1 0  м м  и  ф о т о м е т р и р у ю т  с з е л е н ы м  с в е т о ф и л ь т 

р о м  н а  ф о т о к о л о р и м е т р е .  Р а с т в о р  д о л ж е н  б ы т ь  с о в е р ш е н н о  п р о з р а ч н ы м .  

Н е о б х о д и м о  у б е д и т ь с я  в о т с у т с т в и и  в р а с т в о р е  п у з ы р ь к о в  в о з д у х а ,  к о 

т о р ы е  м о г у т  и н о г д а  с о б и р а т ь с я  н а  в н у т р е н н и х  с т е н к а х  к ю в е т ы .

П р и  ф о т о м е т р и р о в а н и и  ж и д к и х  ф а з  с л е д у е т  у ч и т ы в а т ь ,  ч т о  ж и д к а я  

ф а з а  г и д р а т и р у ю щ и х с я  ц е м е н т о в  и м е е т  з а м е т н у ю  с о б с т в е н н у ю  о к р а с к у  и з -  

з а  п р и с у т с т в и я  в н е й  р а с т в о р е н н ы х  о р г а н и ч е с к и х  с о е д и н е н и й .  Д л я  р а з 

л и ч н ы х  ц е м е н т о в  о н а  м е н я е т с я  о т  с о л о м е н н о - ж е л т о й  д о  с в е т л о - с а л а т о в о й .  

Ч т о б ы  и с к л ю ч и т ь  в л и я н и е  с о б с т в е н н о й  о к р а с к и  ж и д к о й  ф а з ы ,  н е о б х о д и м о  

в к а ч е с т в е  р а с т в о р а  с р а в н е н и я  и с п о л ь з о в а т ь  ж и д к у ю  ф а з у  г и д р а т и р у ю щ е 

г о с я  ц е м е н т а ,  п р и г о т о в л е н н у ю  н а  т о м  ж е  ц е м е н т е  и  с  т е м  ж е  В / Ц ,  ч т о  и  

а н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р .

1 . 8, К о н ц е н т р а ц и ю  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  о п р е д е л я ю т  п о  к а л и б р о 

в о ч н о м у  г р а ф и к у .  Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  г о т о в я т  н а  

и с с л е д у е м о м  ц е м е н т е  с у с п е н з и ю  с  В / Ц =  I , к о т о р у ю  н е п р е р ы в н о  в с т р я х и 

в а ю т  е  т е ч е н и е  I ч ,  ч т о б ы  с к р а ш и в а ю щ и е  ж и д к у ю  ф а з у  к о м п о н е н т ы  п е р е 

ш л и  в р а с т в о р .  З а т е м  с у с п е н з и ю  о т ф и л ь т р о в ы в а ю т  ч е р е з  в о р о н к у  Г е т т а  

с  ф и л ь т р о м  №  2  н а  в о д о с т р у й н о м  н а с о с е ,  т щ а т е л ь н о  и з б е г а я  к а р б о н и з а  -  

ц и и .

Г о т о в я т  6 - 8  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  р а з л и ч н о й  к о н ц е н т р а ц и и  в 

н и х  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  ( о т  0  д о  к о н ц е н т р а ц и и  С - 3  в р а с т в о р е  

з а т в о р е н и я ) .  Р а с с ч и т а н н ы е  к о л и ч е с т в а  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  о т м е р я 

ю т  п и п е т к о й ,  п е р е н о с я т  в м е р н ы е  к о л б ы  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  м л  и  д о в о д я т  

д о  м е т к и  о т ф и л ь т р о в а н н о й  ж и д к о й  ф а з о й  с у с п е н з и и .  З а т е м  р а с т в о р ы  т щ а 

т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  и ф о т о м е т р и р у ю т  н а  ф о т о к о л о р и м е т р е  с з е л е н ы м  

с в е т о ф и л ь т р о м  в к ю в е т а х  т о л щ и н о й  1 0  м м .  Б  к а ч е с т в е  р а с т в о р а  с р а в н е -

* См.: I ,  Й,И.Курбатова. Химия гидратации портландцемента. М., 1977. 
2. Методические рекомендации по определение фактического во

доцементного отношения в свежеприготовленной бетонной сме
си К., I960 (НШ*Б Госстроя СССР) .
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н и я  и с п о л ь з у ю т  ж и д к у ю  ф а з у  с у с п е н з и и  б е з  д о б а в к и  С - 3 ,  П о  п о л у ч е н н ы м  

д а н н ы м  с т р о я т  к а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к  D  *  f ( C q ^ ) »  г д е  D -  

о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а ,  C q ^  -  к о н ц е н т р а ц и я  с у п е р п л а с т и ф и к а 

т о р а  С - 3  в  р а с т в о р е  ( с м . р и с у н о к ) .

З а в и с и м о с т ь  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  о т  к о н ц е н т р а ц и и  с у п е р -  

п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  в  р а с т в о р е

П р и м е р  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  

С - 3  в ж и д к о й  ф а з е  ц е м е н т н о г о  т е с т а

Н е о б х о д и м о  о п р е д е л и т ь  с о д е р ж а н и е  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  в  ж и д  -  

к о й  ф а з е  г и д р а т и р у ю щ е г о с я  б е л г о р о д с к о г о  ц е м е н т а  с  д о б а в к о й  С - 3  в к о 

л и ч е с т в е  0,7% м а с с ы  ц е м е н т а  ч е р е з  2 , 8  и  2 4  ч  п о с л е  з а т в о р е н и я ,  В / Ц  

ц е м е н т н о г о  т е с т а  с о с т а в л я е т  0 , 4 .  С у п е р п л а с т и ф и к а т о р  п р е д с т а в л е н  в 

в и д е  4 0 ^ - н о г о  в о д н о г о  р а с т в о р а ,  п л о т н о с т ь  к о т о р о г о  п р и  2 0 ° С  р а в н а  

1 , 2  г / с м 3 . В  I  м л  э т о г о  р а с т в о р а  с о д е р ж и т с я  0 , 4 8  г  с у п е р п л а с т и ф и к а  -  

т о р а  С - 3 .

В н а ч а л е  с т р о я т  к а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к .  Д л я  э т о г о  з а т в о р я ю т  I к г  

б е л г о р о д с к о г о  ц е м е н т а  I л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  н е п р е р ы в н о  в с т р я х и 

в а ю т  п о л у ч е н н у ю  с у с п е н з и ю  в т е ч е н и е  I ч. З а т е м  о т ф и л ь т р о в ы в а ю т  ж и д  -  

к у ю  ф а з у  о т  т в е р д о й  ч е р е з  в о р о н к у  Ш о т т а  с  ф и л ь т р о м  Ш 2. О т ф и д ь т р о  -  

в а н н у ю  ж и д к у ю  ф а з у  и с п о л ь з у ю т  д л я  п р и г о т о в л е н и я  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в
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В данном случае максимально возможная концентрация суперпласти
фикатора С-3 в жидкой фазе соответствует концентрации его в раство
ре затворения и равна 17,5 г/л, так как на I кг цемента приходится 
400 мл воды и 7 г суперпластификатора С-3.

Готовят ряд стандартных растворов с концентрацией суперпластифи
катора С-3 от 0 до 17,5 г/л: 0; 0,5; 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5; 15 ;
17,5 г/л. Для этого отбирают пипеткой: 0,104; 0,52; 1,04; 1,56;
2,08; 2,6; 3,12; 3,64 мл раствора суперпластификатора, переносят в 
мерные колбы вместимостью 100 мл и доводят до метки отфильтрованной 
жидкой фазой суспензии. Полученные растворы колориметрируют на фото- 
колориметре с зеленым светофильтром в кюветах толщиной 10 мм. В ка
честве раствора сравнения используют жидкую фазу суспензии без до
бавки. По полученным данньи строят график.

Затем затворяют 500 г белгородского цемента 200 г вода и через 
I ч отделяют жидкую фазу от твердой методом фильтрации под давлением. 
Полученный фильтрат используют в качестве раствора сравнения при фо- 
тометриронании исследуемых жидких фаз. Фотометрирование проводят 
так же, как и при построении калибровочного графика.

При фотометрированин жидких фаз, отделенных от цементных паст 
через 2, 8 и 24 ч после затворення, устанавливают соответственно сле
дующие их оптические плотности: 0,07; 0,04 и 0,013. По калибровочно
му графику определяют, что этим оптическим плотностям соответствуют 
концентрации суперпластификатора С-3 в жидких фазах, равные 4,4; 2,2 
и 0,2 г/л.

2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРКШН АКТИВНОГО ВЕЩЕСТВА СШЕРШЕАСШИКАТОРА 
С-3 В ЖВДКИХ ФАЗАХ ГВДРАТЙРУЩИХСЯ ЦЕМЕНТОВ И ВЕЛИЧИНЫ АДСОРБ
ЦИИ П0ЛИМЕ1ШШШАФТАШВСУЛМ0НАТ0В НА ЦЕМЕНТАХ РАЗЛИЧНОГО 
ВЕЩЕСТВЕННОГО И МИНЕРАЛОГИЧЕСКОГО СОСТАВА11

Общие положения
2,1. Суперпластификатор С-3 представляет собой комплексную до - 

бавку на основе продуктов подикоцценсации нафталинсульфокнслот с 
формальдегидом (активное вещество). Механизм действия суперпластифи-
* Метод разработан НИИЖБ Госстроя СССР (каад.хим.наук В.Р.Фаликман , инженеры Н.А.Орлова, Т.Е.Тюрина) при участии НИОПиК Минхимпрома (канд.техн.наук Е.И.ДосовицкиЙ, инж. А.А.Макарова).

7



к а т о р а  в о  м н о г о м  о б у с л о в л е н  а д с о р б ц и е й  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  н а  м е ж ф а з *  

н о й  п о в е р х н о с т и  г и д р а т и р у ю щ и х с я  ц е м е н т н ы х  ч а с т и ц ,

2 . 2 .  К о л и ч е с т в е н н о  а д с о р б ц и ю  С - 3  н а  п о в е р х н о с т и  ц е м е н т н ы х  ч а с 

т и ц ,  к л и н к е р н ы х  м и н е р а л а х  и  д р у г и х  а д с о р б е н т а х  у д о б н о  в ы р а ж а т ь  в е л и 

ч и н о й ,  п р е д с т а в л я ю щ е й  с о б о й  к о л и ч е с т в о  а д с о р б и р о в а н н о г о  в е ш е с т в а , п р и 

х о д я щ е е с я  н а  е д и н и ц у  м а с с ы  а д с о р б е н т а  ( н а п р и м е р ,  в г р а м м а х  а к т и в н о г о  

в е щ е с т в а  н а  I г  а д с о р б е н т а ) .  П о с л е д н я я  м о ж е т  б ы т ь  о п р е д е л е н а  п о  р а з 

н о с т и  к о н ц е н т р а ц и й  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  в р а с т в о р е  д о б а в к и  д о  и п о с л е  

е г о  к о н т а к т а  с ц е м е н т о м .

2 . 3 .  Н а с т о я щ и е  Р е к о м е н д а ц и и  р а с п р о с т р а н я ю т с я  н а  о п р е д е л е н и е  с о 

д е р ж а н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  в ж и д к и х  ф а з а х  

г и д р а т и р у ю щ и х с я  ц е м е н т о в  с  ц е л ь ю  о ц е н к и  в е л и ч и н ы  а д с о р б ц и и .

П р и н ц и п  м е т о д а

2 . 4 .  В  о с н о в у  м е т о д и к и  о п р е д е л е н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  п о л о ж е н о  

о б р а з о в а н и е  н е р а с т в о р и м о г о  с о е д и н е н и я  п р и  в з а и м о д е й с т в и и  к р а с и т е л я  -  

с о л я н о к и с л о г о  х р и з о и д и н а  с  а к т и в н ы м  в е щ е с т в о м  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а .

2 . 5 .  К о л и ч е с т в о  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  р а с с ч и т ы в а е т с я  п о  р а з н о с т и  

к о н ц е н т р а ц и й  с о л я н о к и с л о г о  х р и з о в д и н а  д о  и  п о с л е  в з а и м о д е й с т в и я ,  о п 

р е д е л я е м ы х  к о л о р и м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м .

2 . 6 .  И с п о л ь з о в а н и е  х р и э о и д и н о в о г о  м е т о д а  п о з в о л я е т  з н а ч и т е л ь н о  

п о в ы с и т ь  т о ч н о с т ь  о п р е д е л е н и я  п о  с р а в н е н и ю  с  д р у г и м и  к о л о р и м е т р и ч е  -  

с к и м и  м е т о д а м и ,  п о с к о л ь к у  к о э ф ф и ц и е н т  м о л я р н о г о  п о г л о щ е н и я  х р и з о и д и 

н а  с о с т а в л я е т  в е л и ч и н у  2 , 7 *  1 0  , Т о ч н о с т ь  о п р е д е л е н и я  с о с т а в л я е т  0 , 5 $ .

Р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы ,  п о с у д а ,  приборы

К и с л о т а  с о л я н а я  п о  Г О С Т  3 1 1 8 - 7 7 ,  х . ч . ,  О Д  н р а с т в о р .

Х р и з о а д и н  п о  Т У  6 - 0 9 - 7 1 6 - 7 6 ,  ч . д . а .

В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я  п о  Г О С Т  6 7 0 2 - 7 2 .

К о л б ы  м е р н ы е  п о  Г О С Т  1 7 7 0 - 7 5 ,  в м е с т и м о с т ь ю  2 0 0 0  , 2 5 0 ,  1 0 0  , 5 0  мл .

П и п е т к и  м е р н ы е  п о  Г О С Т  2 0 2 9 2 - 7 4 ,  в м е с т и м о с т ь ю  2 5 ,  5 ,  2, I м л .

Т и г е л ь  ф и л ь т р у ю щ и й  п о  Г О С Т  9 7 7 5 - 6 9 ,  т и п  №  П О Р  4 0 .

Ц е н т р и ф у г а  л а б о р а т о р н а я  т и п а  Ц Д К - I  и д и  д р у г о й  м а р к и  с  ч и с л о м  

о б о р о т о в  в м и н у т у  н е  м е н е е  3 0 0 0 ,

Ф о т о к о л о р и м е т р  Ф Э К - М  и л и  д р у г о й  м а р к и .
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П о р я д о к  п р о в е д е н и я  и с п ы т а н и й  и  р а с ч е т

2 . 7 .  О п р е д е л е н и е  в е л и ч и н ы  а д с о р б ц и и  н а  ц е м е н т а х  о с у щ е с т в л я ю т  в 

с л е д у ю щ е й  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и :

о п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  х р и з о и д и н а ;

п о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  з а в и с и м о с т и  о п т и ч е с к о й  п л о т  - 

н о с т и  р а с т в о р а  с о л я н о к и с л о г о  х р и з о и д и н а  о т  е г о  к о н ц е н т р а ц и и ;

о п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  в  р а б о ч е м  р а с т в о р е  

С - 3 ,  и с п о л ь з у е м о м  д л я  и с с л е д о в а н и й ;

о п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  в  ж и д к о й  ф а з е  п о с л е  

к о н т а к т а  р а с т в о р а  С - 3  с  г и д р а т и р у ю щ и м с я  ц е м е н т о м ;

р а с ч е т  ч и с л е н н о г о  з н а ч е н и я  в е л и ч и н ы  а д с о р б ц и и .

2  8 .  О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  х р и з о и д и н а  п р о и з в о д я т  с л е д у ю щ и м  о б 

р а з о м .

С о д е р ж а н и е  х р и з о и д и н а  о п р е д е л я ю т  п у т е м  в ы ч и т а н и я  и з  T O J £  с у м м ы  

п р о ц е н т н о г о  с о д е р ж а н и я  в о д ы  и  н е р а с т в о р и м ы х  в 0 , 1  н  р а с т в о р е  с о л я н о й  

к и с л о т ы  в е щ е с т в

С о д е р ж а н и е  в о д ы  в х р и з о и д и н е  о п р е д е л я ю т  в ы с у ш и в а н и е м  б  т е р м о с т а 

т е  с о г л а с н о  Г О С Т  1 4 8 7 0 - 7 7 .  М а с с а  н а в е с к и  х р и з о и д и н а ,  в з в е ш е н н а я  с  

п о г р е ш н о с т ь ю  н е  б о л е е  0 , 0 1  г ,  с о с т а в л я е т  I г .  Т е м п е р а т у р а  с у ш к и  

1 0 5 - П 0 ° С .

Д л я  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  н е р а с т в о р и м ы х  в 0 , 1  н  р а с т в о р е  с о л я  -  

н о й  к и с л о т ы  в е щ е с т в  о к о л о  I г  х р и з о и д и н а ,  в з в е ш е н н о г о  с  п о г р е ш н о с т ь ю  

н е  б о л е е  0 , 0 1  г ,  р а с т в о р я ю т  в 1 0 0  м л  г о р я ч е г о  ( 7 0 - 8 0 ° С )  р а с т в о р а  с о 

л я н о й  к и с л о т ы  и  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  ф и л ь т р у ю щ и й  т и г е л ь .  О с а д о к  н а  ф и л ь т 

р е  п р о м ы в а ю т  г о р я ч и м  р а с т в о р о м  с о л я н о й  к и с л о т ы  д о  п о я в л е н и я  б е с ц в е т 

н о г о  ф и л ь т р а т а  и  в ы с у ш и в а ю т  в с у ш и л ь н о м  ш к а ф у  п р и  т е м п е р а т у р е "

I 0 0 - I 0 5 ' VC  д о  п о с т о я н н о й  м а с с ы .

С о д е р ж а н и е  н е р а с т в о р и м ы х  в  0 , 1  н  р а с т в о р е  с о л я н о й  к и с л о т ы  в е 

щ е с т в  в п р о ц е н т а х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е т
х  а  А * 1 0 0  

м

г д е  А  -  м а с с а  н е р а с т в о р и м о г о  о с т а т к а ,  г ;

м  -  м а с с а  н а в е с к и  х р и з о и д и н а ,  г .

2 . 9 .  Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  н а в е с к у  х р и з о и д и н а  

( 2  г ,  в  п е р е с ч е т е  н а  1 0 J o - н ы й  п р о д у к т ) ,  в з в е ш е н н у ю  с  п о г р е ш н о с т ь ю  н е  

б о л е е  0 , 0 0 0 2  г ,  п е р е н о с я т  в м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 0 0 0  м л  г о р я 

ч и м  ( 7 0 - 8 0 ° С )  р а с т в о р о м  с о л я н о й  к и с л о т ы ,  р а с т в о р я ю т ,  о х л а ж д а ю т  в о д о й .
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Объем раствора в колбе доводят до метки раствором соляной кислоты и 
тщательно перемешивают. Полученный раствор фильтруют через фильтрую
щий тигель, отбрасывая двадды порции фильтрата.

Фльтрат помещают в сухую закрытую склянку. Полученный стандарт - 
ный раствор содержит 1*10“̂  г хризоидина в I мл, устойчив в течение 
2 мес.

Далее 25 мл стандартного раствора хризоидина переносят пипеткой 
в мерную колбу вместимостью 250 мл, доводят объем раствора в колбе 
до метки, тщательно перемешивают. Затем 0; I; 1,5; 2; 2,5; 3; 3,5;
4; 4,5 мл приготовленного раствора переносят пипеткой в мерные колбы 
вместимостью 50 мл, доводят объем раствора водой до метки, перемеши
вают и измеряют величину оптической плотности полученных растворов 
по отношению к воде на фотоэдектроколоркметре в кюветах с толщиной 
поглощающего свет слоя 5 мм при длине волны 440 нм.

По полученным данным строят калибровочный график, откладывая на 
оси абсцисс количество хризоидина в граммах (0; I; 1,5; 2; 2,5; 3; 
3,5; 4; 4,5) *10"̂  в измеряемом объеме, на оси ординат - соответству
ющие значения оптических плотностей раствора.

2.10. Определение содержания активного вещества в рабочем раст - 
воре суперпластификатора С-3 осуществляют в следующем порядке.

Готовят 2 л рабочего раствора суперпластификатора С-3 с таким 
расчетом, чтобы дозировка добавки после затворения цемента раствором 
составляла 1% массы цемента, что соответствует 0,5̂ -ному водному 
раствору С-3 при В/Ц=2. Затем 4 мл приготовленного раствора перено - 
сят пипеткой в мерную колбу вместимостью 100 мл, добавляют пипеткой 
25 мл стандартного раствора солянокислого хризоидина доводят объем 
раствора в колбе до метки и тщательно перемешивают. Полученную сус
пензию наливают в пробирки для центрифугирования, предварительно опо
лоснув их дважды суспензией, и центрифугируют на лабораторной цент - 
рифуге в течение 15 мин. Затем 2 мл полученного фильтрата сухой пи
петкой переносят в мерную колбу вместимостью 50 мл, доводят объем 
раствора до метки, перемешивают и измеряют величину оптической плот
ности раствора по отношению к воде на фотоэлектроколориметре. П о 
градуировочному графику зависимости оптической плотности от количе - 
ства хризоидина определяют его количество в измеряемом объеме. Содер
жание активного вещества (в г) вычисляют по формул?

^ в-<5ч>)-Ю-80 
•4'2*104 (I)

1 0



г д е  М &  в  -  м о л е к у л я р н ы й  в е с  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а ,  р а в н ы й  4 7 2 , 4 ;

с * -  к о н ц е н т р а ц и я  х р и з о и д и н а , ,  о п р е д е л е н н а я  п о  к а л и б р о в о ч н о м у

г р а ф и к у ,  г / м л :

М^. -  м о л е к у л я р н ы й  в е с  х р и з о и д и н а ,  р а в н ы й  2 4 8 , 7 1 ;

4  -  о б ъ е м  р а с т в о р а  С - 3  д л я  а н а л и з а ,  м л ;

2  -  о б ъ е м  ц е н т р и ф у г а т а ,  м л ;

5* К Г * -  к о л и ч е с т в о  х р и з о и д и н а  в и з м е р я е м о м  о б ъ е м е ,  д о б а в л е н н о е  

д л я  о с а ж д е н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а ,  м л ;

2 . 1 1 .  О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а  в ц е н т р и ф у г а т е  

п о с л е  в з а и м о д е й с т в и я  р а с т в о р а  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  с т в е р д о й  ф а з о й  

п р о и з в о д я т  в с л е д у ю щ е й  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и .

В  с т а к а н  е м к о с т ь ю  0 , 4  л  п о м е щ а ю т  2 5  г  ц е м е н т а ,  з а т в о р я ю т  е г о  

5 0  м л  0 , 5 % - н о г о  р а с т в о р а  с у п е р п л а с т и ф и к а т о р а  С - 3  с  и з в е с т н ы м  с о д е р  -  

ж а н и е м  а к т и в н о г о  в е щ е с т в а ,  р а с с ч и т а н н ы м  п о  ф о р м у л е  ( I ) ,  и  п е р е м е ш и  -  

в а ю т  в т е ч е н и е  3 0  м и н  п р и  п о м о щ и  м а г н и т н о й  м е ш а л к и .  С у с п е н з и ю  ц е н т  -  

р и ф у г и р у ю т  и  о п р е д е л я ю т  в ц е н т р и ф у г а т е  о с т а т о ч н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  С - 3  

п о  п . 2 . 1 0  н а с т о я щ и х  Р е к о м е н д а ц и й .

П е р е д  и с п ы т а н и е м  п р о в о д я т  " х о л о с т о й "  о п ы т  с ц е л ь ю  о ц е н к и  в о з м о ж 

н о г о  и з м е н е н и я  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  р а с т в о р а  п р и  в з а и м о д е й с т в и и  т в е р 

д о й  ф а з ы  с  в о д о й .  П р и  н е о б х о д и м о с т и  в  д а л ь н е й ш и х  р а с ч е т а х  и с п о л ь з у  -  

ю т  э ф ф е к т и в н о е  з н а ч е н и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и ,  у ч и т ы в а ю щ е е  р е з у л ь т а т ы  

" х о л о с т о г о "  о п ы т а .

2 . 1 2 .  В е л и ч и н у  а д с о р б ц и и  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

г д е  А В °  

А В

“ ц

(АВ°— AB1-..I-0Q = г/100 г цемента, (2)

- содержание активного вещества в растворе С-3 до контакта 
с цементом, г;

- содержание активного вещества в центрифугате после контак
та с цементом, г;

- масса цемента, г.
Пример определения величины адсорбции полиметиленнафта- 

линсульфонатов на цементах
Навеску белгородского цемента (25 г) с удельной поверхностью 

3100 см /г и содержанием гипса 3% помещают в стакан вместимостью 
0,4 л, затворяют 50 me 0,5%-ного раствора суперпластификатора С-3 и 
переманивают на магнитной мешалке в течение 30 мин. Затем центрифуги
руют на лабораторной центрифуге. Из центрифугата отбирают пипеткой

II



4 мл, помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл, добавляют пипет

кой 25 ил стандартного раствора солянокислого хризоидина, объем в 

колбе доводят дистиллированной водой до метки и тщательно перемеши

вают.
Полученную суспензию наливают в пробирку для центрифугирования, 

предварительно ополоснув ее дважды суспензией, и центрифугируют. Об

щее время центрифугирования - около 15 мин. Полученный центрифугат 

(2 мл) сухой пипеткой переносят в мерную колбу вместимостью 50 мл, 

объем в колбе доводят до метки, перемешивают и определяют величину 

оптической плотности раствора по отношению к воде на фотоэлектроко

лориметре в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя 5 мм при дли
не волны 440 нм. Величина оптической плотности для трех измерений 

составила соответственно: 0,441; 0,441; 0,442. Данному значению оп

тической плотности на калибровочном г р а ф и к е  соответствует 
3,9*10"^ г солянокислого хризоидина. Найденное значение подставляют 

в формулу (I) и рассчитывают количество активного вещества супер - 

пластификатора С-3 (в г), содержащееся в 50 мл центрифугата

472.4*(5-3,9)*IQ-4 *50*50 . 0 065 р 
248,71*4*2

Численное значение величины адсорбции суперпластификатора С-3 в 

граммах на 100 г цемента рассчитывают по формуле (2)

(0^126-0,^6 5 ) 1100 = 0>24 г/ 100 г цемента>
25

где 0,126 - количество суперпластификатора С-3 (в г), содержащееся 

в 50 мл 0,556-ного рабочего раствора, определенное по 
п * 2 . Ю  настоящих Рекомендаций.

Приведенная методика может использоваться для оценки адсорбции 
суперпластификатора С-3 в случае цементного теста нормальной густо

ты. Отделение жидкой фазы от твердой можно осуществлять методом 
фильтрации под давлением (С м.: И.И.Курбатова. Химия гидратации порт

ландцемента. М., 1977).
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