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Н а сто я щ и й  с т а н д а р т  у с т а н а в л и в а е т  ти тр и м е тр и ч е ск и й  (при 
м а сс о в о й  д о л е  от ОД д о  1 2 ,0 % )  и а т о м н о -а б со р б ц и о н н ы й  (при м а с ­
со в о й  д о л е  о т  ОД д о  1 2 ,0 % )  м е т о д ы  о п р е д ел ен и я  х р о м а .

1.1. О б щ и е т р е б о в а н и я  к  м е т о д а м  а н а л и з а  —  по Г О С Т  2 5 0 8 6  с  
д о п о л н ен и ем .

1 .1 .1 . З а  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  п р и н и м аю т ср е д н е е  а р и ф м е т и ч е ­
с к о е  р е з у л ь т а т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р ед ел ен и й .

2. ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ХРОМА

2 .1 . С у щ н о с т ь  м е т о д а
М е т о д  о с н о в а н  н а  р а с т в о р е н и и  п р обы  в см еси  сер н о й  и б о р о ф т о ­

ристо во д о р о д н о й  к и сл о т , о ки сл ен и и  хр о м а  д о  ш е с т и в а л е н т н э г о  
н а д с е р н э к и с л ы м  ам м о н и ем  в п р и су тств и и  к а т а л и з а т о р а  —  а з о т н о ­
к и с л о го  с е р е б р а  и ти т р о в а н и и  хр о м о в о й  к и с л о т ы  р а с т в о р о м  д в о й ­
ной се р н о к и сл о й  со л и  з а к и с и  ж е л е з а  и ам м о н и я  (со л и  М о р а ) с ф е ­
нил а н тр а н  и л овой  к и сл о то й  в к а ч е с т в е  и н д и к а т о р а .

2 .2 . А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Ш к а ф  су ш и л ьн ы й  с  т е р м о р е гу л я т о р о м .
К и с л о т а  с е р н а я  по Г О С Т  4 2 0 4  п л о т н о ст ь ю  1 ,84  г /с м 3, р а с т в о ­

р ы  1 : 1 и 1 : 5.
К и с л о т а  а з о т н а я  по Г О С Т  4 4 6 1  п л о т н о ст ь ю  1 ,3 5 — 1 ,4 0  г /с м 3, 

р а с т в о р  1 : 1 .
К и с л о т а  ф т о р и ст о в о д о р о д н а я  по Г О С Т  1 0 4 8 4 .
К и с л о т а  б о р н а я  по Г О С Т  9 6 5 6 .

Издание официальное
Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
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Кислота борофтористоводородная: к 280  см 3 ф тористоводород­
ной кислоты при тем пературе ( 1 0 + 2 ) ° С  добавляю т порциями 130 г 
борной кислоты  и перемеш иваю т. Р еакти в гото вят и хр ан ят в по­
лиэтиленовой посуде.

Аммоний надсернокислы й по ГО С Т  20478 , раствор 2 50  г/дм 3.
Серебро азотнокислое по ГО С Т  1277, раствор 1 г/дм 3.
М арганец  ( I I )  сернокислый 5-водны й по ГО С Т  435.
Н атрий хлористый по Г О С Т  4233, раствор 100 г/дм 3
Н атрий углекислы й по ГО С Т  83.
К ислота N -ф енилантраниловая по Т У  6— 0 9 — 3501, раствор 

2 г/дм 3: 0 ,2 г углеки слого натрия растворяю т при нагревании в 
50 см 3 воды , добавл яю т 0 ,2  г  фенилантраниловой кислоты  и д о ­
ливаю т водой до 100 см3.

Калий двухром овокислы й по Г О С Т  4220, растворы  0,1 и 
0 ,02  м оль/дм 3: 29 ,42  г  или 5 ,88  г перекристаллизованного д ву хр о ­
м овокислого калия помещ аю т в мерную колбу вм естим остью  
1000 см3, растворяю т в воде, доли ваю т водой до метки и перем е­
ш иваю т.

Д л я перекристаллизации 100 г  двухром овоки слого калия по­
меш аю т в стакан  вм естим остью  400  см3, приливают 150 см3 воды  
и растворяю т при нагревании. Р аство р  при энергичном перемеш и­
вании вы ливаю т тонкой струей в фарфоровую  чаш ку, которая о х ­
л аж д ается  ледяной водой. Вы п авш и е кри сталлы  отф ильтровы ваю т 
путем отсасы вани я на воронке с пористой стеклянной пластинкой, 
вы суш иваю т 2— 3 ч при тем пературе ( 1 0 2 + 2 ) °С , изм ельчаю т и 
окончательно вы суш иваю т при тем пературе ( 2 0 0 + 5 ) °С  в течение 
10— 12 ч.

Соль заки си ж елеза и аммония двой ная сернокислая (соль М о­
ра) по Г О С Т  4208 , растворы  0,1 и 0 ,02  м оль/дм 3: 39 ,5  г или 7,9 г  
соли М ора помещ аю т в стакан  вм естим остью  800  см3 и р аствор я­
ют в 500  см 3 воды , приливаю т 100 см 3 раствора серной кислоты  
1 : \  о хл аж даю т, переливаю т в мерную колбу вм естим остью  
1000 см 3, доли ваю т водой до метки и перемеш иваю т.

М ассовую  концентрацию р аствор а соли М ора (п р акти ческую ), 
вы раж енную  в г/см 3 хром а ( Г ) ,  вы числяю т по формуле

7 = 0 ,0 0 1 7 3 3  AT, (1)

где 0 ,0 0 1 7 3 3 — м ассовая концентрация раствора соли М ора (тео ­
р ети ческая ), вы р аж енная в г/см 3 хром а;

К — соотнош ение м еж ду растворам и двухром овоки сло­
го калия и соли М ора.

У стан авл и ваю т соотнош ение К  м еж ду растворам и двухр ом ово­
кислого калия и соли М ора: в три конические колбы  вм естим остью  
по 250  см3 переносят пипеткой по 10 см3 раствора двухр ом овоки с­
лого калия 0,1 или 0 ,02  м оль/дм 3, р азб авл яю т до 100 см 3 водой, 
приливаю т 20 см 3 р аствор а серной кислоты 1 :5 ,  перемеш иваю т,
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добавляют 5—6 капель фенилантраниловой кислоты и титруют со­
ответствующим раствором соли Мора до перехода сине-фиолето­
вой окраски раствора в зеленую.

* = - £ - •  (2 )

где V\ —  объем р аствора двухром овоки слого калия, используемый 
для титрования, см 3;

V2 —  объем р аствор а соли М ора, израсходованны й на титро­
вание, см 3.

М ассовую  концентрацию р аствор а соли М ора устан авл и ваю т 
перед его применением.

2 3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а

2 3.1. Н авеску пробы массой в соответствии с табл. 1 помещ а­
ют в коническую  колбу вм естим остью  2 50  см 3, приливают 60 см3 
р аствора серной кислоты  1 : 5, 2 см 3 борофтористоводородной ки с­
лоты  и нагр еваю т до полного растворения.

Т а б л и ц а  1

М ассовая доля хрома, % Масса навески пробы, г

От 0,1 до 2,0 включ. 1
Св. 2,0 » 5,0 » 0,5
» 5,0 » 12,0 » 0,25

В  раствор добавл яю т по каплям раствор азотной кислоты  до  
исчезновения фиолетовой окраски и нагр еваю т до кипения в тече­
ние 3 мин. Затем  осторож но приливают 100 см3 воды , 3— 4 капли 
раствора сернокислого м арганца ( I I ) ,  10 см3 р аствор а азотнокис­
лого серебра и 30 см 3 раствора надсерноки слого аммония, н агр е­
ваю т содерж имое колбы до кипения и кипятят до появления м али­
нового окраш ивания, указы ваю щ его  на полноту окисления хром а. 
Р аствор  продолж аю т кипятить до прекращ ения вы деления мелких 
пузырьков. Затем  добавл яю т 5 см3 раствора хлористого натрия и 
нагр еваю т раствор до исчезновения малиновой окраски.

Р аство р  охл аж даю т до комнатной тем пературы  и титрую т р а с­
твором соли М ора 0,02 м оль/дм 3 (при м ассовой доле хром а менее 
0 ,5 % ) или 0,1 м оль/дм 3 (при м ассовой доле хрома более 0 ,5 % ) с 
5 — 6 каплями индикатора —  фенилантраниловой кислоты  до из­
менения окраски раствор а из малиновой в зеленую .
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2 .4 . О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2 .4 .1 . М а ссо ву ю  долю  хр ом а (X )  в  проц ентах вы чи сл яю т по 

ф орм уле

Х =  I^ -.lO O , (3)
т

гд е  Т —  у ста н о вл ен н а я  м а ссо ва я  концентрация р аство р а  соли 
М ора, вы р а ж ен н а я  в г /см 3 хр о м а;

К3 — объем  р аство р а  соли М ор а, и зр асходован н ы й  на ти тр о­
вани е хр о м а, см 3; 

пг —  м асса  пробы, г.
2 .4 .2 . Р а схо ж д е н и я  р езу л ьта то в  не д о л ж н ы  п р евы ш ать зн а ч е ­

ний, у к а з а н н ы х  в таб л . 2.

Т а б л и ц а  2

М ассовая доля  хрома, %

Абсолютное допускаемое расхождение, %

результатов параллельных 
иределений

результатов
анализа

От 0ДС до 0,20 включ. 0,01 0в01
Св. 0,30 »  0,75 > 0,02 0,03

»  0,75 » 1,Е0 » 0,05 0,06
>  1,о 0 »  3,00 > 0,08 о д о
> 3,С0 > 6,00 > ОД 5 0,20
»  6,00 »  12,СО % 0,25 0,30

3. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ХРОМА

3.1 . С у щ н о с т ь  м е т о д а
М ето д  основан  на растворении пробы в  соляной и бороф тори­

стоводор одной  ки сл о тах  и измерении атомной абсорбции хром а при 
дли не вол ны  3 5 7 ,9  нм в  пламени ацетилен —  зак и сь  азо та .

3.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
С пектроф отом етр атом но-абсорбци онны й с источником и зл уче­

ния д л я хром а.
А цетилен по Г О С Т  5 4 57 .
К и сл ота со л я н ая  по Г О С Т  3 1 1 8  плотностью  1,19 г/см 3, р а ст в о ­

ры 2 : 1 и 1 : 1.
К и сл ота а зо тн ая  по Г О С Т  4461 плотностью  1,35— 1,40 г/см 3.
К и сл ота ф тор и стоводор одная по Г О С Т  10484.
К и слота борная по Г О С Т  9 6 5 6 .
К и слота бор оф тористоводороц ная: к 2 8 0  см 3 ф тори стоводород­

ной ки слоты  при тем п ер атур е ( 1 0 ± 2 ) ° С  д о б а вл я ю т порциями 1 3 0 г  
борной ки сло ты  и п ерем еш и ваю т. Р а ст в о р  го то вят и хр ан ят в по­
лиэтиленовой посуде.

Аммоний хлори сты й по Г О С Т  3773 , р аство р  100 г /д м 3.
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Титан губчатый по ГОСТ 17746 марки ТГ-100.
Раствор титана 10 г/дм3: 1 г титана помещают в коническую 

колбу вместимостью 250 см3, добавляют 80 см3 раствора соляной 
кислоты 2 : 1, 4 см3 борофтористоводородной кислоты и распзоря- 
ют при умеренном нагревании. После растворения навески добав­
ляют двадцать капель азотной кислоты и кипятят раствор в тече­
ние 1 мин. Раствор охлаждают до комнатной температуры, пере­
носят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают.

Хром по ГОСТ 5905 марки Х00.
Стандартные растворы хрома
Раствор А: 1 г металлического хрома растворяют в 50 см3 со­

ляной кислоты. Раствор охлаждают до комнатной температуры, пе­
реводят в мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают водой 
до метки и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,002 г хрома.
Раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмес­

тимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.
1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,0002 г хрома.
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску пробы массой согласно табл. 3 помещают в ко­

ническую колбу вместимостью 100 см3, приливают 20 см3 раствора 
соляной кислоты 2: 1 ,  1 см3 борофтористоводородной кислоты и 
растворяют при умеренном нагревании.

Т а б л и ц а  3

Массовая доля хрома, %
Масса

навески 
пробы, г

Вместимость 
мерной 

колбы, см3

Объем до 
раство

соляной 
кислоты 1 : 1

бавляемого 
ра, см3

хлористого
аммония

От 0,1 до 1,0 включ. 0,2 1С0 2 10
Св. 1,0 »  5,0 » ол 250 5 25
> 5,0 » 12,0 » 0,25 250 — —

После растворения пробы добавляют 3—5 капель азотной кис­
лоты и кипятят раствор в течение 1 мин. Раствор охлаждают до 
комнатной температуры, переносят в мерную колбу вместимостью 
согласно табл. 3, добавляют раствор соляной кислоты 1 : 1 и рас­
твор хлористого аммония в соответствии с табл. 3, доливают во­
дой до метки и перемешивают.

3.3.2. При массовой доле хрома от 5,0 до 12,0% аликвотную 
часть раствора, равную 20 см3, отбирают в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3, добавляют 2 см3 раствора соляной кислоты 1 : 1, 
10 см3 раствора хлористого аммония, доливают водой до метки и 
перемешивают.
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3 3 3 Р аствор  контрольного опыта готовят по пп 3 3 1 и 3 3 2 
3 3 4 Построение градуировочного графика 
3 3 4 1 При м ассовой доле хрома от 0,1 до 1,0%
В ш есть мерных колб вм естим остью  по 100 см 3 приливаю т по 

2 0  см 3 раствора титана, в пять из них отмеряю т 1,0, 2 ,5 , 5 ,0 , 7,5 ,
10.0 см 3 стандартного раствора Б , что соответствует 0 ,0002 , 0 ,0005 , 
0 ,0010 , 0 ,0015 , 0 ,002 г хрома

3 3 4 2 При м ассовой доле хрома от 1,0 до 5 ,0%
В  ш есть мерных колб вм естим остью  по 100 см 3 приливают по 

10 см 3 раствора титана, в пять из них отмеряю т 2,0 , 4 ,0, 6 ,0, 8,0 ,
10.0 см 3 стандартного раствора Б , что со ответствует 0 ,0004, 0 ,0008 , 
0 ,0012, 0 ,0016, 0,002 г хрома

3 3 4 3 При м ассовой доле хрома от 5 ,0  до 10,0%
В  пять мерных колб вм естим остью  по 100 см3 приливают по 

2 см 3 раствора титана, в четыре из них отмеряю т 5,0, 7,5, 10,0, 
12,5 см 3 стандартного раствора Б , что соответствует 0 ,001, 0 ,0015 , 
0 ,002, 0 ,0025  I хрома

3 3 4  4 К растворам  в колбах, приготовленным по пп 3 3 4  1, 
3 3 4 2  и 3 3 4  3, добавл яю т по 2 см 3 р аствор а соляной кислоты 1 1, 
по 10 см 3 раствора хлористого аммония, доли ваю т водой до м ет­
ки и перемеш ивают

3 3 5  Р аство р  пробы, раствор контрольного опыта и растворы  
д л я  построения градуировочного граф ика распыляю т в пламя аце­
тилен —  заки сь азота (стехиом етрическое) и измеряют атомную  
абсорбцию  хрома при длине волны  357,9 нм

По полученным значениям  атом ны х абсорбций и со ответствую ­
щим им м ассовы м  концентрациям хрома строят градуировочный 
график в коор ди натах «Значение атом ного поглощения —  М а ссо ­
вая концентрация хром а, г/см 3»

М ассовую  концентрацию хрома в р астворе пробы и в р аство ­
ре контрольного опыта определяю т по градуировочном у граф ику

3 4  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3 4  1 М ассовую  долю хрома (2fi) в процентах вычисляю т по

формуле

Xi =  (О-Сг) У_ . 100) (4)
пг

где Ci —  м ассовая концентрация хрома в растворе пробы, най ден­
ная по градуировочном у граф ику, г/см 3,

С г — м ассовая концентрация хрома в растворе контрольного 
опыта, найденная по градуировочном у граф ику, г/см 3,

V '—  объем раствора пробы, см3,
м —  м асса навески в растворе пробы или в соответствую щ ей 

аликвотной части раствора пробы, г
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3.4.2. Расхождения результатов не должны превышать значе­
ний, указанных в табл. 4.

Т а б л и ц а  4

М а с с о в а я  д о л я  х р о м а , %

А б со л ю тн о е  д о п у с к а е м о е  р а с х о ж д е н и е , %

р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  
о п р ед ел ен и й

р е з у л ь т а т о в
а н а л и з а

От ОД00 до 0,25 0 включ. 0,015 0,020
Св. 0,250 »  0,500 » 0,025 0,030

» 0,50 » 1,00 » 0,05 0,07
» 1,00 » 2, СО » 0,10 ОД 5
»  2,00 »  4,00 » 0,15 0,20
»  4,00 >  8,00 » 0,20 0,25
ъ 8,00 >  12,00 » 0,25 0,30
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Г. И. Фридман, канд. техн. наук; Л. А. Тенякова; М. Н. Гор­
лова, канд. хим. наук; А. И. Королева; О. Л. Скорская, канд. 
хим. наук

2. УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Постановлением 
Государственного комитета СССР по управлению качеством 
продукции и стандартам от 5.05.91 № 626

3. ВЗАМЕН ГОСТ 19863.12—80
4. Периодичность проверки — 5 лет
5. ССЫЛОЧНЫЕ НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ ДОКУМЕН­

ТЫ

Обозначение НТД, 
на который дана ссылка Номер пункта

ГОСТ 83 -79 2.2
ГОСТ 435—77 2.2
ГОСТ 1277—75 2.2
ГОСТ 3118-77 3.2
ГОСТ 3773—72 3.2
ГОСТ 4204—77 2.2
ГОСТ 4208—72 2.2
ГОСТ 4220—75 2.2
ГОСТ 4233—77 22
ГОСТ 4461—77 2.2; 3.2
ГОСТ 5457—75 32
ГОСТ 5905—79 3.2
ГОСТ 95Е6—75 2.2; 3.2
ГОСТ 10484—78 2.2; 3.2
ГОСТ 17746—79 3.2
ГОСТ 20478 -7 5 22
ГОСТ 25083—87 1.1
ТУ 6-09-3502—76 2.2
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https://meganorm.ru/Data2/1/4294844/4294844954.htm

