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水泥游离氧化钙测定仪







  使 用 说 明 书
北京富瑞辰电子机械有限公司

操作说明

本仪器是集自动和手动操作于一体的控制器，操作面板如下图：
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图1

具体键功能操作如下：

1、[加热]键       按下此键，加热灯亮，调节电位器即可以加热，如不需加热，再次按下此键，加热灯灭，加热停止。
2、[搅拌]键       按下此键，搅拌灯亮，调节电位器使电机转动，搅拌子即可以搅拌，如不需搅拌，再次按下此键，搅拌灯灭，搅拌停止。

3、[冷却]键       按下此键，冷却灯亮，启动气泵，如不需冷却，再次按下此键，冷却灭，气泵停止工作。
4、[▲]键         每按下此键一次，十位数值加一（此键在运行状态下按下无效）。
5、[▲]键         每按下此键一次，个位数值加一（此键在运行状态下按下无效）。
6、[启动/停止]键  第一次按下此键，启动灯亮，同时启动搅拌、加热、冷却输出，其中[加热]键可以控制加热输出，[搅拌]键可以控制搅拌输出，[冷却]键可以控制冷却输出，时钟开始倒计时计时，计时为零，启动灯灭，所有输出都关闭，并不停报警，第二次按下此键，报警也停止。如在运行当中第二次按下此键，所有输出都关闭，计时停止， 停止工作。 
（一） 概述：

       此仪器是用乙二醇快速测定游离氧化钙的配套仪器，特点为升温快，搅拌均匀，数据稳定，自动定时关机，操作简便等优点。

（2） 技术指标

      电源：220V±10%  50Hz  

      电机：无级调速

      功率：450W
      时间：1~99分

      水泵：AC220V  50Hz  10/12W
      平均升温速率：60℃/分

（3） 仪器操作

       本仪器有自动和手动两种功能，且不需复杂安装，操作简单，使用方便，使用说明如下：

1、使用本仪器时需把本仪器放平。

        2、放置锥形瓶前，先用手向上推活动杆，再放置锥形瓶于炉盘上，然后手慢慢往下移，冷凝管应于锥形瓶相接。

        3、水桶内的水应达到四分之三约1500ml(水桶置于仪器内，给水桶加水，先用改锥拧开螺丝，打开仪器上半部后盖，给水桶加水，然后装好后盖)。

        4、接通电源后，如果要先预热、搅拌、冷却，可以直接按[加热]键、[搅拌]键、[冷却]键，如要转到自动，要先设定好运行时间，然后按[启动/停止]键。

（四） 使用注意事项

1：仪器使用时应有良好的接地装置。

※2：仪器不可长时间空载加热。

3：仪器长时间不用时应拔掉电源插头。

4：电机不可转速过高；此电机有死点，遇时用一尖长物转动电机一下即可。

单样测定本项技术与甘油法能耗对照

                                                                       









             甘油法              本项技术



       萃 取 时 间



     30~40                 4 ~ 5

               用  水（升）                   6 ~ 8                   0

               用  电（度）                   0.15                  0.025

              萃取剂脱水时间（小时）          2 ~ 3                   0  

              乙醇用量（毫升）                12                    5 ~ 6


         催化剂（Sr(NO3)2）



  用                    不用


乙二醇快速测定游离氧化钙分析方法及仪器使用说明


一：方法提要


   用乙二醇—乙醇(2+1)溶液，在温度100~110℃下，萃取样品中的游离氧化钙，能在2~3分钟萃取完全，不经过滤，以酚酞为指示剂，用苯甲酸无水乙醇标准溶液直接滴定溶液中的乙二醇钙。


二：方法原理
    游离氧化钙与乙二醇在无水乙醇溶液中，于温度100~110℃作用，反应生成乙二醇钙，使酚酞指示剂呈红色，然后用苯甲酸无水乙醇标准溶液滴定至呈红色消失。

               CH2OH         CH2O


  CaO  +               =               Ca +  H2O

CH2OH         CH2O

  滴定反应：



           CH2O                               CH2OH


  2C6H5COOH    +               Ca = (C6H5COO)2Ca    +






    CH2O                               CH2OH

  根据滴定乙二醇钙时，消耗的苯甲酸无水乙醇标准溶液的体积及对氧化钙的滴定度，求得样品中游离氧化钙的百分含量。

三：试剂
1． 乙二醇：分析纯（不需要脱水）

2． 无水乙醇：GR，含量不低于99.5%；

3． 碳酸钙：高纯试剂或基准试剂；

4． 0.1N氢氧化钠无水乙醇溶液：将0.2克（约2粒）氢氧化钠溶解于50毫升无水乙醇中，切勿长
时间高温加热，可用平头玻璃棒边加热边压碎。

5． 乙二醇—乙醇（2+1）溶液：将1000毫升乙二醇与500毫升无水乙醇混合，再加入0.06克酚酞,
摇匀,用0.1N氢氧化钠无水乙醇溶液中和呈微红色，贮存于干燥的玻璃瓶中，现用现配，并有防潮措施。

6． 0.1N苯甲酸无水乙醇标准溶液：称12.2克苯甲酸（事先在硅胶干燥器中干燥24小时以后）溶

于少量无水乙醇中，然后转移到1000毫升容量瓶中，用无水乙醇冲至刻度，摇匀。

标定方法：准确称取0.04克氧化钙（将0.09碳酸钙在950℃~1000℃下灼烧至恒重）
置于干燥的250毫升锥型瓶中,加入15~20毫升乙二醇—乙醇（2+1）溶液，放入一枚搅拌子，置于游离氧化钙测定仪上，开启仪器电源开关，调整仪器定时设定键（+10。+01）预置到3分钟显示（03），以较低的转速搅拌溶液，同时升温将电压表调整在150~220V左右的位置上，当冷凝下的乙醇开始滴下时，按启动键，此时数显表右下秒点闪烁，降温，电压表指示在150V左右，稍增大转速当听到音响报时时萃取完毕，取下锥型瓶，用苯甲酸无水乙醇标准溶液滴至红色消失，记下体积，重新加热，煮沸，3分钟，滴定，至红色不再出现为止，记下体积，关闭仪器总电源开关。


苯甲酸无水乙醇标准溶液对氧化钙的滴定度按下式计算：
G×1000




    TCaO  =    








   V
式中：TCaO—每毫升苯甲酸标准溶液相当于氧化钙的毫克数（mg/ml）


            G—氧化钙的重量（g）
        V—二次滴定消耗苯甲酸标准溶液的总体积（ml）


四：分析步骤


  准确称取试样0.4克（视游离氧化钙含量而定），置于干燥的250毫升的锥型瓶中，加入15~20毫升乙二醇—乙醇溶液，轻摇锥型瓶使试样分散开，放入一枚搅拌子，放在测定仪上，开启电源开关，调整工作时间到3分钟，以较低的转速搅拌溶液，同时升温，电压表指针调到150~220V左右的位置上，当冷凝下的乙醇开始滴下时，按启动键，开始计时，稍降温度电压表到150V左右，稍增大转速，定时结束后，萃取完毕，取下锥型瓶，用苯甲酸无水乙醇标准溶液滴定至红色消失，记下体积，按启动/停止键,关闭仪器总电源开关。


  百分含量按下式计算：









TCaO×V×100






  fCaO%=       










G×1000
式中：TCaO—每毫升苯甲酸无水乙醇标准溶液相当于氧化钙的毫克数(mg/ml)

V—滴定消耗的苯甲酸无水乙醇标准溶液的体积(ml)       
G—试样的重量(g)

装  箱  单
1：250毫升锥型瓶           2个       

      2：磁 力 搅 拌 子           2个

      3：游 离 钙 主 机           1台 

      4：电    源   线            1条

      5：3A保  险  管            2个

      6:
 冷 凝 管                 1只                   
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