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ПОТЕНЦИОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИТРАТОВ
В ХИМИЧЕСКИХ ДОБАВКАХ ДЛЯ БЕТОНА

Согласно действующему стандарту СТБ 1544-2005 [1], к бетону от­
носят материал, получаемый путем смешивания вяжущего, крупного и 
мелкого заполнителей, воды и, при необходимости, различных химических 
и минеральных добавок, структура которого формируется вследствие гид­
ратации вяжущего. С точки зрения процесса производства, природы вя­
жущего, а также количества каждого из сырьевых компонентов выделяют 
огромное множество типов бетонов [2]. Однако с химической точки зрения 
процесс формирования искусственного камня остается неизменным и 
очень хорошо регулируется химическими добавками (модификаторами) 
для бетонов.

В качестве добавок для бетонов используются как отходы производ­
ства, так и специально синтезированные химические вещества [3]. Многие 
добавки содержат соединения азота: триэтаноламин, сульфированные ме- 
ламинформальдегидные смолы, аминоуксусная кислота, аминопропионо- 
вая кислота, карбамид (мочевина), амиды карбоновых кислот, нитрат ам­
мония, гидроксид аммония, хлористый аммоний, нитрат кальция, оксалат 
аммония, лигносульфонат аммония [4].

С целью определения общего содержания азота в аммонийной форме 
и в форме нитрат-ионов в водных растворах химических добавок (модифи­
каторов) было решено произвести потенциометрическое определение со­
держания нитрат-ионов. Следует отметить, что подобный анализ по опре­
делению содержания ионов аммония был произведен ранее [5]. Сущность 
определения заключается в измерении электродвижущей силы системы, 
состоящей из нитрат-селективного электрода и электрода сравнения (хлор- 
серебряного электрода).

Для проведения химического анализа использовался иономер ла­
бораторный И 160-МП (ТУ РБ 14694395.003-97) производства 
ОАО «Гомельский завод измерительных приборов». В состав электро­
химической ячейки входили: 1) электрод нитрат-селективный мем­
бранный «ЭМ-ЫОз-07» (ТУ 05796587.008-97), изготовитель ОАО «Го­
мельский завод измерительных приборов»; 2) электрод хлорсеребряный 
ЭВЛ-1М3.1 (ТУ 25-05.2181-77), изготовитель ОАО «Гомельский завод 
измерительных приборов».
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Перед выполнением измерений подготовили нитрат-селективный 
мембранный электрод. Для этого приготовили приэлектродный раствор, 
заполнили им предварительно промытую дистиллированной водой внут­
реннюю полость корпуса электрода, герметизировали электрод, вымочили 
собранный электрод в течении 24 ч в растворе КЫОз с концентрацией 
1 х Ю'1 моль/кг Н2О при комнатной температуре. Приэлектродный раствор 
состоял из 1 х 1СГ1 моль/кг Н2О по KNO3 и 1 х Ю“' моль/кг Н2О по КС1.

После сборки потенциометрической ячейки, но перед измерением 
активности ионов NO3” в растворах с неизвестной активностью электроды 
подлежали градуировке в контрольных растворах этих соединений с из­
вестной активностью контролируемого иона в соответствии с действую­
щими утвержденными методиками и эксплуатационным документом 
на прибор.

Градуировали электроды при температуре, при которой производили 
измерения неизвестной активности ионов NO3 в анализируемых раство­
рах, но в пределах от 5 до 50 °С.

Градуировку электродов производили измерением потенциалов 
электрода относительно электрода сравнения в контрольных растворах 
с диапазоном концентраций (KNO3, моль/кг Н20) от 2 х Ю~5 до 1,0, причем 
измерение производили при переходе от низших концентраций к высшим. 
Электрод сравнения помещали в раствор только на время измерения во из­
бежание попадания в раствор значительного количества хлористого калия.

На основании результатов измерений потенциалов электрода в рас­
творах с различной концентрацией и значений pNQi этих растворов по­
строили градуировочный график. Поскольку точки не лежат на одной пря­
мой, провели аппроксимирующую прямую. Допустимое отклонение точек 
от прямой, характеризующей нитратную функцию, ± 12 мВ. Величина до­
стоверности аппроксимации прямой составила 0,9988.

После градуировки электрода и графического построения градуиро­
вочной прямой при температуре 19,15 (±0,15) °С приступили к измерени­
ям неизвестной концентрации ионов Ж).Г в растворах добавок. Причем 
температура анализируемых проб и градуировочных растворов не разли­
чалась более чем на 0,6 °С.

Для подготовки проб добавок к анализу из аналитической пробы от­
бирали навеску массой (2,00 ± 0,01) г, которую переносили в химический 
стакан объемом не менее 100 мл. К навеске приливали 50 мл дистиллиро­
ванной воды и перемешивали стеклянной палочкой. При наличии нерас­
творимого осадка полученный раствор фильтровали через складчатый 
фильтр «синяя лента». Полученный раствор переливали в мерную колбу 
емкостью 200 мл и доводили дистиллированной водой до метки. Перед 
началом анализа подготовленный раствор выдерживали не менее 2 ч.
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Для выполнения измерений в химический стакан с помощью мерно­
го цилиндра вносили 50 мл анализируемого раствора пробы добавки и из­
меряли pH. Производили измерение температуры раствора, при необходи­
мости пробу термостатировали. Перед началом работы мембранный нит- 
рат-селективный электрод тщательно отмывали дистиллированной водой и 
исследуемым раствором и помещали в исследуемый раствор. Измерение 
потенциала производили при постоянном перемешивании раствора. Элек­
трод сравнения погружали только на время измерения. Измеряли значение
э.д.с. электродной системы с помощью иономера. Измерив (через 2-3 мин) 
потенциал электрода в растворе неизвестной концентрации и отложив его 
значение на градуировочной прямой, характеризующей нитратную функ­
цию, отпускали перпендикуляр до пересечения с осью концентрации и 
находили активную концентрацию нитратов.

Обработка результатов происходит следующим образом. Для каждо­
го результата измерений по градуировочному графику находят рС и рассчиты­
вают молярную концентрацию нитрат-ионов С, моль/дм3 по формуле (1):

С = 10-рс, ( 1)
За результат измерений принимается среднее арифметическое ре­

зультатов двух параллельных измерений, если выполняется условие при­
емлемости по формуле (5):

2-(С) - С 2)-Ю0 S r , (2)(С, +С 2)
где г -  значение предела повторяемости, %; для двух измерений при дове­
рительном интервале Р = 0,95, г = 8 %.

Массовую концентрацию нитрат-ионов (X) в анализируемой добав­
ке, мг/кг, определяют по формуле (3):

x _ C-M(NO~) -V-103 _ С-12,408-106 . . .
т ■ 10-1 от

где М (N(V) = 62,004 г/моль -  молярная масса нитрат-ионов; m -  масса 
навески, взятой для анализа добавки, г; V = 200 мл -  объем анализируе­
мой пробы.

Методика потенциометрического определения нитрат-ионов была 
апробирована на предприятиях строительной отрасли Брестской области: 
завод КПД КУП «Брестжилстрой», филиал «УПТК» ОАО «Строительный 
трест № 8», филиал «Брестский завод железобетонных конструкций и 
строительных деталей» ОАО «Дорстроймонтажтрест» и УП «Плиточник». 
Были отобраны восемь образцов добавок для бетона различных типов и 
разных производителей (таблица 1), которые и были проанализированы 
на содержание нитрат-ионов.

Результаты определения содержания нитрат-ионов в исследованных 
образцах приведены в таблице 2. Как видно, в ряде добавок вообще не зафик­
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сировано наличие нитрат-ионов. В остальных случаях ионы N 03 обнаружи­
ваются в достаточно широком диапазоне значений (2-7 масс. %).

Таблица 1 -  Характеристика образцов химических добавок

Добавка
Агрегат­

ное со­
стояние

Данны е о химическом  
составе

Вид добавки

Образец 1 Твердое

Соли полиметилен- 
нафталинсульфокислот раз­

личной молекулярной массы и 
неорганические соли натрия

Пластификатор I группы 
(суперпластификатор) 

Ускоритель набора прочности

Образец 2 Твердое
Нафталиноформальдегидный 
пластификатор и фосфатный 

компонент

Пластификатор I группы 
(суперпластификатор) 

Замедлитель схватывания

Образец 3 Твердое
Соли полиметилен- 

нафтапинсульфокислот раз­
личной молекулярной массы

Пластификатор I группы 
(суперпластификатор)

Образец 4 Твердое
Комплексная добавка на осно­
ве нафталинсульфоната и по­
верхностно-активных веществ

Пластификатор I группы 
(суперпластификатор) 

Ускоритель набора прочности

Образец 5 Твердое
Смесь лигносульфоната, неор­
ганических солей натрия и ин­

гибитора

Пластификатор 11 группы 
(сильнопластифицирующий) 

Ускоритель твердения

Образец 6 Жидкое Модифицированный
поликарбоксилат

Пластификатор I группы 
(суперпластификатор)

Образец 7 Жидкое Поликарбоксилаты Пластификатор I группы 
(суперпластификатор)

Образец 8 Жидкое

Водный раствор лаурил- 
сульфата натрия с добавле­

нием фталоцианинового кра­
сителя

Пластификатор ГУ группы 
(слабопластифицируюший) 
Сообщает скользящие свой­
ства и антиклеевой эффект

Таблица 2 -  Результаты определения содержания нитрат-ионов 
в образцах добавок

Добавка pH Т емпература,
°С

М ассовая концентрация нитрат-ионов  
(X), мг/кг

Образец 1 7,18 21,4 Не обнаружено
Образец 2 7,14 21,3 44 720
Образец 3 7,26 21,2 66 730
Образец 4 5,22 21,3 19 170
Образец 5 9,89 21,3 Не обнаружено
Образец 6 6,35 21,2 36,1
Образец 7 4,62 21,3 10 200
Образец 8 7,45 19,3 Не обнаружено
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Полученные результаты определения нитрат-ионов в водных рас­
творах химических добавок (модификаторов) позволяют более точно 
оценивать общее содержание азотсодержащих соединений в добавках как 
в сырьевых компонентах на стадии проектирования состава бетонной 
смеси и конечных свойств бетона с учетом гигиенических и экологиче­
ских требований.
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