INZYNIERIA MATERIALOWA: wybrane metody i procesy

Spektrofotometryczne oznaczanie zawartosci montmorillonitu
w bentonitach metodg kompleksu Cu(Il)-trietylenotetraminy

Aparatura

Szklo i sprzet laboratoryjny

Odczynniki

wiréwka laboratoryjna DAN LAB
MPW-350;

spektrofotometr firmy Hach,
typ DR 2500 Odyssey (szero-
ko$¢ pasma < 4 nm =1 nm dla
456,07 nm; doktadnos¢ dtugo-
Sci fali: £1 nm w zakresie 400-
700 nm; rozdzielczo$¢ dtugosci
fali: 0,5 nm;

myjka ultradZwiekowa;

waga laboratoryjna z doktadno-
$cig do 0,001 g.

cylinder miarowy 50 ml;

pipeta miarowa 10 ml;

4 x kolba miarowa 50 cm?®z kor-
kiem PP;

4 x zakrecany pojemnik PP do-
pasowany do gniazda wiréwki,
pompka pipetowa 10 ml;
pipety Pesteura PP 2-3 ml,
tyzko-szpatutka metalowa;

2 x kuweta pomiarowa (10 mm
szkto optyczne 45x12,5x12,5 mm,
pojemnos¢ 3,5 ml);

wacik bezpytowy do przeciera-
nia powierzchni kuwety.

probka bentonitu lub obiego-
wej masy formierskiej wigzanej
bentonitem;

roztwér Cu(ll)-trietylenotetraminy;
woda destylowana.
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1. Zapoznac sie z budowa
aparatury i akcesoriow do
wykonania ¢wiczenia.
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5. Zamkna¢ szczelnie
kolbki, a nastepnie mie-
szac energicznie (gora-dot),
do momentu oderwania
sie przylegajacego do dna
bentonitu.

2. Przygotowac spektro-
fotometr do pomiaru.
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6. Umiescié kolbki w urza-
dzeniu ultradzdwiekowym
i dyspergowac ich zawar-
tos¢ ultradzwiekami przez
5 minut.

3. Odwazy¢ na wadze labo-
ratoryjnej w Kazdej z czte-
rech ponumerowanych Kol-
bek miarowych o pojemno-
$ci 50 ml po 200 mg prébki
bentonitu.
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7. Po zdyspergowaniu wy-
jac kolbki i dopemi¢ kazda
z nich woda destylowanag
do objetosci 50 ml.

4.. Odmierzy¢ w cylindrze
miarowym 35 ml wody de-
stylowanej. Kolejno dodac
do kazdej kolbki z odwazo-
nga porcja bentonitu odmie-
rzona objetos$¢ wody.
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8. Przenies¢ calg zawar-
tos¢ kolbek do przygotowa-
nych czterech, zakrecanych
i ponumerowanych naczyn
o pojemnosci 100 ml.

~N




(" Cu-TET
1 0 ml

\ J

0. Odmierzy¢ pipeta mia-
rowa 10 ml roztworu
Cu(ID)-trietylenotetraminy.

13. Po odwirowaniu wy-
jac ostroznie naczynia (bez
wstrzasania nimi).
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1"7. Po pomiarze wyjac
kuwete z prébg zerowa.
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1.0. Do naczyn z przygo-
towang suspensjg wpro-
wadzi¢ odmierzong obje-
to$¢ roztworu Cu(Il)-trie-
tylenotetraminy, zamkna¢
szczelnie naczynia i mie-
sza¢ 3 minuty (ruchem
gora-dot).

14.. Odwirowany skla-
rowany roztwor poddac
badaniom spektrofoto-
metrycznym, w tym celu
najpierw odnalez¢ odpo-
wiedni program w spektro-
fotometrze o zadanych pa-
rametrach pomiarowych
(dtugos¢ fali 620 nm).

18. Do kuwety ,P” wpro-
wadzi¢ prébe z badanym
roztworem (préba bada-
na), wytrze¢ zewnetrzng po-
wierzchnie kuwety, wpro-
wadzi¢ do gniazda pomia-
rowego, zamkng¢ pokrywe
spektrofotometru i ozna-
czy¢ absorbancje oraz trans-
mitancje odwirowanego roz-
tworu w spektrofotometrze.

1 1. Zamkniete szczelnie
naczynia umiescic w wi-
rowce laboratoryjne;j.
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15. Przygotowa¢ dwie ku-
wety pomiarowe (kuwete
1,0 cm). Jedng oznaczy¢ ,,0”
- proba zerowa, a drugg ,,P”’
- préba badana.
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19. Po pomiarze wyjac
prébe badana.
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5000 obr/min
12 min

\. J

1 2. Nastawi¢ odpowiedni
program wirowania, proces
wirowania prowadzi¢ przy
obrotach 5000 obr/min
przez 12 minut.

1.6. Do kuwety ,0” wpro-
wadzi¢ wode destylowang
(préba zerowa), wytrzec
zewnetrzng  powierzch-
nie kuwety, wprowadzic do
gniazda pomiarowego, za-
mKkna¢ pokrywe spektrofo-
tometru i oznaczy¢ absor-
bancje oraz transmitancje
dla proby zerowej wiacza-
jac przycisk ,zero”.
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20. Czynnosci  powto-
rzy¢ dla wszystkich czte-
rech przygotowanych na-
czyn z roztworami bada-
nymi - najpierw prdéba
Zerowa, a nastepnie préba
badana. Kuwety z préba ba-
dana ptuka¢ kolejnym roz-
tworem badanym, a nie wo-
da destylowana.
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21. Zanotowac otrzyma- 22, Po skonczonych po- 23, Obliczy¢ zawarto$¢  24. Sporzadzi¢ raport we-
ne wyniki. miarach wylaczy¢ apara- montmorillonitu (M%) dlug polecen Prowadzacego.
ture i umy¢ szkto laborato-  wzgledem wzorca.
ryjne. Przeptuka¢ kuwety
woda destylowang i pozo-
stawi¢ do wyschniecia.
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Obliczenia zawarto$ci montmorillonitu w bentonitach dla metody kompleksu miedzi (II)- trietylenotetraminy

Wyznaczy¢ zawarto$¢ wskaznika CEC tj. zdolnos$ci do wymiany kationowej (ang. cation exchange capacity) korzystajac ze wzoru:

X100

Abs_-Abs
CEC=%

SO
gdzie:

Abs - absorbancja roztworu Cu-TET bez prébki bentonitu (préba $lepa);
Abs, - absorbancja roztworu Cu-TET z udzialem probki bentonitu.

Zawarto$¢ montmorillonitu dla poszczegoélnych probek bentonitéw oblicza¢ wzgledem wzorca bentonitu o znanej zawarto$ci montmorillonitu
i wyznaczonej dla niego warto$ci wskaznika CEC (utozy¢ proporcje).
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