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The diphenylcarbazide photometric method for

    the determination of chromium content

主题内容与适用范围

本标准规定了二苯基碳酞二麟光度法测定铬量。

本标准适用于硅铁中铬量的测定。测定范围:0. 100%一。. 600%

2 方法提要

试样用硝酸、氢氟酸溶解，高氯酸冒烟，以碳酸钠分离铁、锰等干扰元素 在硫酸介质中铬与二苯基

碳酞二麟反应生成可溶性的紫红色络合物，于分光光度计波长550 n.处测量其吸光度。

试剂

3. 1 硝酸(p l. A2 g/mL)o

3. 2.氢氟酸(p1. 15 g/mL)。

3. 3 高氯酸伽I. 67 g/mL)。

3. 4 硫酸(1 f- 4 )。

3. 5 硝酸银溶液(5 mg/ml,)

3. 6 过硫酸钱溶液(0. 2 g/mL)

3. 7 碳酸钠溶液(0. 2 g/mL)

3. 8 硫酸锰溶液(10 mg/ml,)

3. 9 _苯基碳酞二脱乙醇溶液(2 mg/mL),称取0. 20 g二苯基碳酞二阱，置于15U mL烧杯中，加入

10 mL乙酸,90 mL无水乙酸，搅拌使其溶解.用时配制。

3. 10 酚酞乙醇溶液(1 mg/mL)。

3. 11 铁溶液:称取86. 34 g硫酸铁钱(NH,Fe(SO,),"12H207,置于300 mL烧杯中，用水溶解后，加入

50 mL硫酸(3.4)，移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含10 mg铁。

3. 12 锰溶液:称取2. 749 g硫酸锰，置于300 mL烧杯中，用水溶解后，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀

释至刻度，混匀 此溶液1 mL含1 mg锰

3. 13 铬标准溶液:称取0. 282 9 g已在150 C烘干并恒量的重铬酸钾基准试剂，置于150 mL烧杯中。用

水溶解后.移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀 此溶液1 mL含100 ug铬

试样

试样应通过0. 125 mm筛孔
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5 分析步骤

5.1 试样量

    称取。.200 0 g试样。

5.2 空白试验

    随同试样做空白试验。

5.弓 测定

5. 3门 将试样(5. i)置干铂皿中，加入5 mL硝酸(3.1)、滴加9-5 .L氢氟酸(3.2),至试样完全溶解

后，加入5 ml高氯酸〔3. 3 )，于电炉上加热蒸发至冒高氯酸烟约3 min取下稍冷，用水冲洗皿壁，继续加

热蒸发至冒高氯酸烟约1 mm。取一F稍冷，加约20 mL水，再加热使盐类溶解，移入200 mL烧杯中，用水调

整至体积约80 mL

5. 3. 2 加入3 mL硝酸银溶液(3.5),5 ML过硫酸铁溶液(3.6)，于电炉上加热煮沸 使铬充分氧化并使

过硫酸钱完全分解 取下稍冷，仔细加入碳酸钠溶液(3. 7)，使溶液约为pH 9(用pH试纸检验)，加热至

沸，取下冷却 滴加硫酸锰溶液((3. 8)至红色消失。移入200 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。千过

滤，弃去最初流出的5̂-10 mL溶液。移取20. 00 mL滤液(如含铬量大于0. 40% ,移取10. 00 mL滤液)，置

干100 mL容量瓶中，滴加l滴酚酞乙醇溶液((3. 10),用硫酸(3. 4)中和至红色消失并过量1-2滴 加入3

mL硫酸(3. 4),60 ML水、5 mL二苯基碳酞二脱乙醉溶液(3.9),混匀，用水稀释至刻度.混匀。

533 将部分溶液移入1 cm比色皿中，以随同试样所做空白溶液为参比，于分光光度计波长550 nm处

测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的铬量。

5. 4 工作曲线的绘制

5.4. 1 移取0, 1.00,3.00,5.00, 7.00, 9.00二、L铬标准溶液(3. 13)，分别置于一组200 mL烧杯中，加

入15 mL铁溶液((3. 1工)、工.5 mL锰溶液(3. 12),4 mL高氯酸((3. 3)，用水调整至体积约为80 mL，以下按

5.32进行

5. 4. 2 将部分溶液移人lc二比色皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长550 nm处测量其吸光

度。以铭量为横坐标，吸光度为纵坐标.绘制1作曲线

6 分析结果的计算

按下式计算铬的百分含量:

Ct(Y,卜m   L 飞。。

式中:。1一 从工作曲线上查得的铬量，9

      0-一 一试液总体积，mL;

      I,一一分取试液体积,mL;

      仍一一试样量,S

7 允许蝗

实验室之间分析结果的差值应不大于下表所列允许差
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