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过硫酸按氧化容里法测定铬垦
Gs/T 223.11一91

Methods for chemical analysis of iron, steel and alloy

    The ammonium persulfate oxidation volumetric

  method for the determination of chromium content

代替GB 223.11-82

1 主题内容与适用范围

    本标准规定了用过硫酸按氧化容量法测定铬量。

    本标准适用于生铁、碳素钢、合金钢、高温合金和精密合金中铬量的测定。测定范围:0.100%一

30.00肠。

2 方法提要

    试样用酸溶解后，在硫酸、礴酸介质中，以硝酸银为催化剂，用过硫酸按将铬氧化成六价、用硫酸亚

铁按滴定溶液滴定。

    含钒试样，以亚铁一邻菲rip琳溶液为指示剂，加过量的硫酸亚铁钱滴定溶液，以高锰酸钾溶液回滴。

    试液中存在2 mg以下饰不干扰测定。

3 试荆

3.1 无水乙酸钠.

3.2 盐酸(p 1. 19 g/mL),

3.3 盐酸(1+3),

3.4硝酸(p 1. 42 g/mL),
3.5磷酸(p 1. 67 g/mL),

3-6 硫酸(1+1),

3.7 硫酸(5+95),

3-8氢氟酸(p 1. 15 g/mL),
3.9硫酸一磷酸混合酸:于600 mL水中加入320 mL硫酸((3-6)及80 mL磷酸(3-5)混匀。

3.10 硝酸银溶液(1.0%):称取1. 0 g硝酸银溶于100 mL水中，滴加数滴硝酸((3.4),贮于棕色瓶中。

3.11 过硫酸按溶液(30%)，使用时配制。

3.12 氯化钠溶液(5%),

3.13 硫酸锰溶液((4%)a

3.14 苯代邻氨基苯甲酸溶液(0.200):称取0. 2 g试剂置于300 mL烧杯中，加。.2g无水碳酸钠，加

20 mL水加热溶解，用水稀释至100 mL,混匀。

I巧 亚铁一邻菲哆琳溶液:称取1. 49 g邻菲Ay琳,0.98 g硫酸亚铁按置于300 mL烧杯中，加50 mL

水，加热溶解，冷却，用水稀释至100 mL,混匀。
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3.16 铬标准溶液

3.16.1 称取5. 6578 g预先经150'C烘1h后，置于干燥器中冷却至室温的重铬酸钾(基准)，r于烧杯

中，用水溶解，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含2. 00 mg铬。

3.16.2 移取50. 00 mL铬标准溶液(3.16.1)置于100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液
1 mL含1. 00 mg铬。

3.16.3 移取25. 00 mL铬标准溶液((3.16.1)置于100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

1 mL含0. 50 mg铬。

3.17 硫酸亚铁按滴定溶液

3.17.1 配制:称取6 g,12 g,24 g硫酸亚铁钱C (NH, ),Fe (SO, ),·6H,OD，分别溶解于硫酸(3-7)中，并

用硫酸(3-7)稀释至1 000 mL,混匀。

3.17.2 标定及指示剂的校正:

    于3个500 mL锥形瓶中，各加50 mL硫酸一磷酸混合酸(3-9)，加热蒸发至冒硫酸烟，稍冷，加水50

mL，冷却至室温，分别加人铬标准溶液(其量应与试样中含铬量相近)，用水稀释至200 mL，用硫酸亚铁
按滴定溶液(3-17.1)滴定至溶液呈淡黄色，加3滴苯代邻氨基苯甲酸溶液((3.14)，继续滴定至由玫瑰红

色变为亮绿色为终点。读取所消耗硫酸亚铁按滴定溶液的毫升数。再加相同量的铬标准溶液，再用硫酸

亚铁按滴定溶液((3.17.1)滴定至由玫瑰红色变为亮绿色为终点。两者消耗硫酸亚铁按滴定溶液体积的

差值，即为3滴苯代邻氨基苯甲酸溶液的校正值。将此值加入硫酸亚铁馁滴定溶液的消耗的毫升数中，

再行计算。三份铬标准溶液所消耗硫酸亚铁按滴定溶液毫升数的极差值，不超过。.05 mL，取其平均值。

    按下式计算硫酸亚铁钱滴定溶液对铬的滴定度:
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式中:T— 硫酸亚铁按滴定溶液对铬的滴定度，g/mL;

      V— 移取铭标准溶液的体积，mL;

    V,— 滴定所消耗硫酸亚铁按滴定溶液体积(包括指示剂校正值)的平均值，mL;

      ‘— 铬标准溶液的浓度，g/mL,
3.18 高锰酸钾溶液的配制及标定

3.18.， 配制:称取0. 48 g,0. 95 g或1.9g高锰酸钾，分别置于1 000 mL烧杯中，用水溶解后加5̂ 10

mL磷酸(3.5)，用水稀释至1 000 mL,贮于棕色瓶中，在阴凉处放置6-10 d，使用前用增锅式过滤器过

滤后使用。

3.18.2 标定:移取25. 00 mL硫酸亚铁按滴定溶液((3.17.1)三份，分别置于250 mL锥形瓶中，以相应

浓度的高锰酸钾溶液滴定至溶液呈粉红色，在1-2 min内不消失为终点，三份硫酸亚铁按滴定溶液所

消耗高锰酸钾毫升数的极差值，不超过。.05 mL，取其平均值。

    按下式计算高锰酸钾溶液相当于硫酸亚铁按滴定溶液的体积比:

K =
25.00

....................................，二。.。: (2)

h中:K— 高锰酸钾溶液相当于硫酸亚铁按滴定溶液的体积比

  V— 滴定所消耗高锰酸钾溶液的体积,mL;

25.00— 移取硫酸亚铁按滴定溶液的体积,mL.


