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1 Лабораторная работа №1

Построение кривой полной дегидратации глин

Цель работы: изучить гидросиликаты алюминия – основные глинистые минералы

Глинистые горные породы – механическая смесь различных глинообра-зующих минералов и сопутствующих примесей. Мономинеральные глины в природе встречаются редко. Поэтому минеральный тип глин обычно характе-ризуют преобладающим в рассматриваемой породе глинообразующим мине-ралом.
· настоящему времени выявлено свыше десяти глинистых минералов, составляющих глинистые породы: минералы монтмориллонита, гидрослюд или иллита, каолинита, хлорита, вермукулита.
Глинистые минералы представляют собой гидросиликаты алюминия сетчатой или слоистой структуры.
По характеру присоединения и силе связи молекул воды кристаллогид-раты можно подразделить на соединения, в которых:

1) вода находится в виде ОН-ионов ( кристаллизационная, конституци-онная вода);

2) вода связана с составляющими решётки в виде молекул (координаци-онно связанная вода);
3) молекулы воды химически не связаны с кристаллической решёткой,
· заполняют в ней лишь пустоты ( межпакетная, цеолитовая вода). Для определения количества различных видов воды, входящей в состав
гидросиликатов, строят кривые дегидратации на основе определения измене-ния их массы при нагревании.
Каждая разновидность гидросиликатов в зависимости от структуры со-держит различный вид воды и различное её количество, поэтому кривые де-гидратации и максимальные температуры у них будут неодинаковые.
Имея эталоны кривых дегидратаций различных гидросиликатов, можно определить к какой группе относится испытуемая глина.

Методика проведения работы

Материалы и оборудование: глины различных месторождений, печь с диапазоном температур до 900 оС и регу-лируемым режимом обжига, аналитиче-ские весы с разновесами, фарфоровые тиг-ли, сушильный шкаф, эксикатор.

Навеску исследуемой глины (20 – 30 г) растирают в ступке и высушива-ют до постоянной массы в сушильном шкафу при температуре 105 – 110 оС. Охлаждённую глину хранят в эксикаторе. На аналитических весах в фарфоро-вых тиглях готовят шесть навесок сухой глины (по 1 – 3 г) и помещают до об-жига в эксикатор.
Полученные пробы прокаливают в течение 0,5 часа при температурах: 300, 400, 500, 600, 700, 800 оС. После охлаждения и хранения в эксикаторе взвешивают. Устанавливают также визуально цвет навесок. Результаты зано-сят в таблицу 1.1

Таблица 1.1 – Определение содержания кристаллогидратной воды в глине_____________________месторождения.
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На основании полученных результатов строят кривую дегидратации: по оси ординат откладывают количество воды в процентах, по оси абсцисс – тем-пературу. Делают выводы о минералогическом составе глины, используя спра-вочные данные [1 с. 29 – 39, 2 с. 722 – 740, 3 с. 177, 4 с. 185 – 191, 5 с. 41 – 43].

Контрольные вопросы.

1. Назовите основные группы глинистых минералов, их химический со-
став.
2.При каких температурах наблюдается процесс дегидратации глинистых минералов.
3. Назовите мономинеральные глины.
4. Опишите физико-химический метод исследования дегидратации глини-стых минералов.

2 Лабораторная работа №2

Зависимость текучести шлама от добавки разжижителей

Цель работы: изучить влияние вида и количества разжижителей на те-кучесть цементного сырьевого шлама.

Сырьевой цементный шлам представляет собой водную суспензию сме-си карбонатных и алюмосиликатных твёрдых частиц с концентрацией твёр-дой фазы 50 – 70 %.
Так как для последующих технологических переделов вода является не просто балластом, а компонентом, требующим для своего удаления тепловых затрат, стремятся получить сырьевой шлам с минимальной влажностью. Ве-личина минимума влажности определяется необходимой текучестью шлама, при которой можно применять гидротранспорт.
Для снижения влажности шлама при сохранении необходимой текуче-сти используются разжижители, в качестве которых применяют ПАВ (СДБ, технические лигносульфонаты, соапсток, мылонафт и др.) и электролиты (жидкое стекло, соду, триполифосфат натрия и др.). Вид и дозировка разжи-жителя в каждом конкретном случае устанавливается на основании специаль-ных испытаний.
Способность химических реагентов эффективно воздействовать на структурно-механические свойства шламов основана на явлении ионного об-мена. Частицы минералов благодаря наличию на их поверхности электриче-ских зарядов сорбируют из окружающей среды катионы и анионы, которые недостаточно прочно удерживаются на поверхности частиц и при определён-ных условиях обмениваются на другие ионы. Наибольшая склонность к ион-ному обмену характерна для минералов глин.
При необходимости регулирования технологических характеристик вы-сокоподвижных керамических масс (шликеров, шламов) широко использует-ся прием, заключающийся в изменении состава сорбированного комплекса глинистых частиц.
Глинистые частицы в воде приобретают отрицательный заряд, который
· природе компенсируется адсорбированными катионами, всегда содержащи-мися в природных водах. Наиболее типичные – Са2+ (Н+).
Путем замены ионов кальция в сорбированном комплексе однозарядны-ми ионами можно получить шликер с минимальной влажностью.
При введении в глинистую суспензию электролита, содержащего одно-зарядные ионы (чаще Na2SiO3), происходит его диссоциация:

Na2SiO3 2Na+ + SiO32-

Энергия адсорбции Na+ больше, чем Са2+, поэтому он будет вытеснять ионы Са2+ из диффузного слоя. В месте замещения возникает некомпенсиро-ванный отрицательный заряд – частицы будут отталкиваться.

Ca2+ + SiO32-  CaSiO3

При дальнейшем возрастании количества катионов Na+ происходит нейтра-лизация избыточных отрицательных зарядов на поверхности глинистых частиц
· благодаря действию сил межмолекулярного взаимодействия частицы глины начинают слипаться. Причем второй ион Са2+ начинает гидратировать, умень-шая содержание «свободной» воды. Суспензия загустевает.
Так как каждая глина содержит различное количество сорбированных ка-тионов, то для них существует оптимальная концентрация электролита, обеспе-чивающая наилучшие условия пептизации – разжижения.
Адсорбция растворенных в воде ПАВ на гидрофильных адсорбентах – ча-стицах гидратирующегося цемента, глины, сопровождается закреплением функ-циональных сульфогрупп (полярной группы) на поверхности частиц, а непо-лярный радикал (углеводородная цепь) располагается в направлении от частиц, формируя адсорбционный слой в одну или несколько молекул. Сформировав-шийся адсорбционный слой изменяет ξ - потенциал двойного электрического слоя частиц, развивая силы их взаимного отталкивания. Высвобождение моле-кул воды, адсорбированных на частицах, увеличивает общий объем диспер-сионной среды, снижает вязкость, вызывает разжижение дисперсной системы.
Введением в цементные сырьевые шламы ПАВ (0,1 – 1 %) можно снизить влажность шлама на 3 – 13 %, сохранив при этом необходимую текучесть. Сни-жение влажности на 3 – 8 % наблюдается при введении электролитов в количе-стве 0,1 – 0,5 % [6, с. 273 – 287].
Текучесть шлама – способность растекаться под действием собственного веса – определяют на текучестемере МХТИ ТН – 2 по расплыву шлама из стан-дартного конуса. При нормальной текучести расплыв (по радиусу) составляет (452) мм [7, с. 134 – 136].

Методика проведения работы.

Материалы и оборудование: текучестемер МХТИ ТН – 2, цементный сырьевой шлам, разжижители, мерная по-суда, весы с разновесами, фарфоровые чашки.

Вначале подготавливается текучестемер. На горизонтальную поверх-ность укладывают белую бумагу, на которую нанесена круговая шкала. Свер-ху её накрывают стеклом. Коническое кольцо устанавливают на стекло расширенной частью вниз точно по центру круговой шкалы, при этом внеш-ний контур кольца должен быть совмещён с окружностью шкалы диаметром 50 мм.
Затем определяется влажность шлама, обеспечивающая нормальную те-кучесть. Для этого в стаканчик наливают определённое количество воды (30-50 % от массы готового шлама) и всыпают 50 г сухого шлама. (Расчет произ-водят, принимая за х массу воды или готового шлама). Шлам тщательно пере-мешивают с водой в течение 3 мин и проводят испытание. Для определения текучести готовый шлам наливают в коническое кольцо до краёв, ножом вы-равнивают поверхность шлама, затем быстро без рывков поднимают кольцо в вертикальном направлении. По радиусу расплыва конуса шлама определяют его текучесть с точностью до 1 мм. Для этого производят четыре отсчёта по-казаний по круговой шкале, соответствующих точкам наибольшего и наи-меньшего диаметра расплыва конуса. Среднее арифметическое из этих четырёх показаний характеризует текучесть испытуемой пробы шлама. Перед заполнением конического кольца шламом внутренняя поверхность кольца и стекло текучестемера должны быть сухие и чистые.
Подбор количества воды проводят до тех пор, пока расплыв не будет (452) мм. После двух результатов эксперимента целесообразно применить метод экстраполяции. Результаты заносят в таблицу 2.1

Таблица 2.1 – Определение влажности шлама нормальной текучести.
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После этого приступают к изучению влияния разжижителя на текучесть шлама. В стаканчик наливают объём воды, соответствующий влажности шла-ма нормальной текучести, добавляют заданное количество добавки, тщатель-но перемешивают и всыпают 50 г сухого шлама, вновь перемешивают 3 мин и определяют текучесть. Все результаты заносят в таблицу 2.2

Таблица 2.2 – Влияние разжижителей на текучесть шлама.
[image: ]
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По полученным данным строят графики влияния добавок на текучесть шлама, откладывая по оси ординат текучесть шлама, а по оси абсцисс – количе-ство добавки.
Изучение влияния разжижителя на свойства сырьевого цементного шлама можно проводить по другому плану эксперимента: вводя добавку и одновремен-но снижая расход воды для получения нормальной текучести шлама.
Результаты заносятся в таблицу 2.3

Таблица 2.3 – Влияние разжижителей на влажность шлама нормальной текучести.
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Делают вывод об эффективности разжижителей и механизме их дей-ствия [5, с. 16-27; 6, с. 273-277].

Контрольные вопросы.

1. Суть мокрого способа производства портландцемента.
2. В чем необходимость снижения влажности цементного сырьевого шлама.
3. Виды разжижителей шлама.
4. Механизм действия электролитов и ПАВ в цементных сырьевых шламах.
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