
OBTAINMENT OF MOULDED MIXTURE ON THE BASIS OF 
CALCIUM SULFATE SEMIHYDRATE OF «-MODIFICATION 

IN THE PRESENCE OF BRFAKED AND FOAMED PERLITE 
AND CITRIC ACID

L. H. GJULAMIRIAN

Moulded mixture of sem'hyJrate gypsum obtained in the presence 
of breaked and foamed perlite (its fullfilled weight Is 18՜) kg m3) and 
citric acid has been studied.

It has been established that when breaked and foamed perlite 
and sitric acid arc used as additions the moulded mixture of gypsum 
aquires required properties.

It has been shown that moulding has a regulatory Influence on 
linking time, on increasing in adsorbed water amount, on shortening of 
drying time, as well as on decreasing of energy consumption.
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Изучено взаимодействие железа (III) с основным красителем оксазинового ряда 
нильским синим «А». Установлены оптимальные условия образования и экстракции 
ионного ассоциата хлорферрата нильского синего: кислотность водной фазы, кон
центрация красителя, подчяняемость закону Бера и т. д. В качестве экстрагента 
применяется дихлорэтан.

Разработанная методика применена для определения железа в каолине՝ и՝ ни
келевых сплавах.

Рис. 2, табл. 1, библ, ссылок 7.
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Для определения микрограммовых количеств железа ранее нами, 
были применены красители трифенилметанового [1, 2], тиазинового՛ 
[3], родаминового [4] и диазинового [5] рядов.

Настоящая работа посвящена изучению возможности применения 
красителя оксазинового ряда—нильского синего «А» (НСА).

Экспериментальная часть

Стандартный раствор железа (III) готовили растворением на
вески препарата РеСЬ-бНгО в 6М НС1. Титр раствора устанавливали, 
меркуроредуктометрически [6]. Раствор красителя готовили растворе
нием в воде навески препарата марки «индикатор ч.д.а.». Оптиче
скую плотность (ОП) экстрактов измеряли на спектрофотометре 
«СФ-16».

Ряс. I. Зав (снмость оптической 
плотности экстракт» хлорфер- 
рата НСА от кислотности водной 
фазы: I—.хол*; 2—ИА; [Ре(П1)]=

=3,57 10՜5 М; Х = 6,0 нм.

Рис. 2. Спред’«ние мо .ьно о отношения 
хлорферрата железа (((I) н кати >на краси
теля в ионасм ассоциа е: а — методом пря
мой линии Асмуса; б —методом изэмолярных 
серий. Общая мольная концентра :ия: 1 — 

0.02-10 “‘М; 2-3,01 10՜ 4 М.

Для определении оптимальных условий экстракции железа (III) 
была изучена зависимость ОП экстрактов от основных факторов. Так, 
установлено, что НСА с՜ хлоридным анионным комплексом желе
за (III) образует ионный ассоциат, который экстрагируется дихлор
этаном. Другие растворители, такие, как бензол, толуол, хлороформ, 
четыреххлористый углерод, а также сложные эфиры, не экстрагируют 
ни ионный ассоциат, ни простую соль красителя (ОП=0). Максимум 
светопоглощения дихлорэтанового экстракта наблюдается при длине 
волны "к = 645—655 нм. Далее измерения проводили при Х=650 нм. 
Ионный ассоциат хлорферрата с НСА практически полностью извле
кается из 6—8 М растворов НС1 (гис. 1). Дальнейшие исследования 
проводили в растворе 7 М НС1. Постоянное и максимальное значе
ния ОП экстрактов ионного ассоциата достигаются при концентра
ции 9,7-IO՜5—1,7-10՜4 М красителя НСА. Дальнейшее увеличение 
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•концентрации красителя приводит к повышению ОП «холостого 
опыта» и понижению ОП ионного ассоциата. Экстракционное равно
весие создается в течение 1 мин. Методом повторной экстракции был 
определен фактор извлечения (К=0,96). Окрашенный экстракт устой
чив в течение 5 ч. Подчиняемость основному закону фотометрии соб
людается в интервале концентрации железа 0,2—5,0 мкг/мл. Среднее 
значение кажущегося мольного коэффициента светопоглощения е= 
'84000 ±600. Чувствительность метода, рассчитанная по Зз-крптерпю, 
составляет 0,66 мкг Ре/мл. Мольное отношение железа (III) к ка
тиону красителя НСА в ионном ассоциате, определенное методами 
прямой линии Асмуса (рис. 2, а) и изомолярной серии (рис. 2,6), 
оказалось равным 1:1.

Определению 2 мкг железа не мешают: 2,4- 105-кратные количе
ства ЬИ, 3,5- 104-кратные Са, М§; 7,4՛ 103-кратные Ое, Сб; 1,4՛ КР-крат- 
ные А1, 2п, Мп, Со. Мешают Аи, Оа, Т1, Бп.

Разработанная нами на основании полученных данных методика 
была применена для определения железа (III) в каолине и никеле
вых сплавах.

Определение железа в каолине
Пробу каолина (0,2 г) сплавляют с 2,5 г смеси (4:1) KNaCO3 и 

NajBjOy в платиновом тигле при 800—1000°. Плав растворяют в 40— 
50 мл разбавленной (1:1) НС1, приливают 1 мл конц. HNO3, кипятят 
5 мин. Раствор переносят в мерную колбу емкостью 200 мл, доли
вают до метки воды. К алкивотной части раствора (1 мл) в дели
тельной воронке добавляют 3,5 мл 8М НС1, приливают 0,5 мл 0,05% 
раствора НСА, 5 мл дихлорэтана, после минутного встряхивания 
разделяют фазы и измеряют ОП экстракта на спектрофотометре 
«СФ-16» при длине волны Х=650 нм, в=0,3 см (табл.).

Определение железа в каолине и никелевых сплавах (/’--=0,95; л=6)
Таблица

Объект
Железо, %

Сх. мкг SrlO՜’
— }/п

мкг
взято найдено

Никелевый сплав 0,3250 0,3230 12.89 2,08 0,27
0,1910 0,1902 7,61 1.10 0,12

Каолин 1,3141 1,3180 13,18 2,50 0,37

Определение железа в никелевых сплавах [7].
Навеску пробы (0,1 г) помещают в коническую колбу, прили

вают 5—7 мл царской водки, нагревают на слабом огне до прекра
щения бурной реакции, затем до полного разложения пробы. Прили
вают 3—5 мл H2SO4 (1:2), выпаривают до прекращения выделения 
паров SO3. Сухой остаток растворяют в 7 М НС1 и в мерной колбе 
емкостью 25 мл, доливают до метки. 7 М НС1. Далее в аликвотной 

30



части раствора (1 мл) определяют железо по вышеописанной мето
дике. Результаты приведены в таблице.

Разработанный нами метод определения железа отличается изби
рательностью, что позволяет проводить определение железа без еп> 
предварительного отделения.

ԵՐԿԱԹԻ ԷՔՍՏՐԱԿՑԻՈՆ-ՖՈՏՈՄԵՏՐԻԿ ՈՐՈՏՈԻՄԸ ՆԵՂՈՍՅԱՆ ԿԱՊՈՒՅՏ «Ա»-ՈՎ ՍԻԼԻԿԱՏՆԵՐՈՒՄ ԵՎ ՆԻԿԵԼԻ ՀԱՄԱՁՈՒԼՎԱԾՔՆԵՐՈՒՄ
ժ. 1Г. ԱՌԱՏԱՄՅԱՆ

Ուսումնասիրված է երկաթի քլոր իգային անիոնային կոմպլե քսի փո~ 
խազդեցությունը' օքսազինային ջարքի ներկանյութ նեղոսյան կապույտ 
օԱօ-ով աղաթթվային միջավայրումլ Հաստատված են երկաթի (III) լոլ- 
ծահանման և իոն ական ասոցիատի առաջացման օպտիմալ պայմանները' 
ջրային ֆազի թթվությունը, ներկանյութի կոնցենտրացիան, լուսակլանման 
հիմնական օրենքին ենթարկվելու սահմանները, իոն ական ասոցիատի բա
ղադրությունը և այլն, Լուծիչի դերում կիրառվել է դիքլորէթան, Մջակված 
մեթոդը կիրառվել է կաոլինում և նիկելի համաձուլվածքներում երկաթն 
որոշելու համար.

EXTRACTION-PHOTOMETRIC DETERMINATION OF IRON BY 
NILE BLUE .A* IN SILICATES AND NICAEL ALLOYS

Zh. M. ARSTAMIAN

The basic dye of oxazine series—Nile Blue .A* for determination 
of microgram amounts of Iron (UI) has been used.

The optimum conditions of the ionic associate formation and of the 
extraction of Iron (III) e. g. acidity of aqueous phase, the concentration 
of the dye, the limits when the prlrvipal law of photo absorption Is 
valid, the composition of Ionic associate have been determined.

As solvent dlchloroethane has been used.
The worked out method has been used for determination of Iron (III) 

in nikel alloys and kaolin.
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