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М етод определения о кси да хр ом а ( Ш )
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Настоящ ий стан дар т распространяется на хром овы е руды и 
концентраты и у стан авл и вает титриметрический серебряно-пср- 
сульф атны й метод определения м ассовой доли оксида хром а ( I I I )  
(от 10 до 65 % ).

М етод определения оксида хрома по м еж дународном у ст а н ­
дарту И СО  6 3 3 1 — 84 у к а за н  в приложении.

М етод основан на окислении тр ехвалентного хрома в серно­
кислой среде надсернокислы м  аммонием в присутствии к а та л и за ­
т о р а — азотнокислого серебра или смеси сернокислого к о б ал ьта  
и сернокислого никеля.

Ш естивалентны й хром во сстан авл и ваю т раствором соли М ора 
и избыток его огти тровы ваю т раствором  м арганцовокислого к а ­
лия. При массовой доле ванади я в анализируемом образце до 
0,05 % доп ускается ш естивалентный хром титровать непосредст­
венно раствором соли М ора в присутствии индикатора ф енилан- 
траниловой кислоты. Конечную  точку титрования можно у с т а ­
навл и вать потенциометрически.

Н авеску  руды или концентрата сп лавляю т с пероксидом н а т ­
рия или р азл агаю т в смеси серной и фосфорной кислот.

Общие требования к методу определения оксида хрома —  по

1. О Б Щ И Е  Т Р Е Б О В А Н И Я

ГО С Т  15848.0.

И здан и е оф ициальное

реконструкция сооружений
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Г О С Т  1 5 8 4 8 Л -— 9 0  С . 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

П ечь м уф ельная с терм орегулятором , обеспечиваю щ ая темпе­
ратуру н агр ева  не ниже 800 °С.

У стан о вка потенциометрическая с парами электродов: плати- 
на-хлорид-серебряны й, платина-вольф рам  или другими электро­
дами, обеспечиваю щ ими четкое ф иксирование конечной точки 
титрования (к. т. т .) .

Тигли ж елезны е.
Кислота азотная по ГО С Т  4461 или ГО С Т  11125.
Кислота ортофосфорная по ГО С Т  6552.
Кислота серная по Г О С Т  4204  или Г О С Т  14262 и р азб авл ен ­

ная 1 :1 ,  1 :4 ,  1 : 100.
М арганец  ( I I )  сернокислый 5-водный по ГО С Т  4 35  (сул ьф ат 

м арганца ( I I ) ,  раствор с массовой концентрацией 1 г/д м 3.
Серебро азотнокислое по ГО С Т  1277 (нитрат серебра ( I ) ,  р а­

створ с массовой концентрацией 1 г/д м 3. Д л я  больш ей устойчи­
вости раствора азотнокислого серебра приливают 0 ,5  см 3 азотной 
кислоты на каж ды й 1 дм 3 раствора. Р аствор  хр ан ят в склян ке 
из темного стекл а.

К обальт ( I I )  сернокислый 7-водный по ГО С Т  4462  (сул ьф ат 
кобальта (II).,

Н икель ( I I )  сернокислый 7-водны й по ГО С Т  4 465  (сул ьф ат
никеля и в ) .

К обальто-никелевы й катализатор, раствор: 15 г сернокислого 
кобальта и 15 г сернокислого никеля помещают в стакан  вм ести­
мостью 7 0 0 — 800 см 3, приливают 500 см 3 воды и перемеш иваю т до 
растворения солей.

Аммоний надсернокислый по Г О С Т  20478  (пероксодисульф ат 
аммонии), раствор с м ассовой концентрацией 250 г/дм 3. Р аство р  
ю д ен  к применению в течение 7 — 10 сут.

Натрий углекислый по Г О С Т  83 (карбонат н атр и я), раствор 
с массовой концентрацией 2 г /д м 3.

Натрий хлористый по ГО С Т  4233 (хлорид н атр и я), раствор с 
м ассовой концентрацией 50 г /д м 3.

Кислота ф енилантраниловая, раствор, содерж ащ ий 2 г кисло­
ты в 100 см 3 раствора углеки слого натрия.

Натрия перекись (натрия пероксид).
Калий двухром овокислы й по Г О С Т  4220  (дихром ат ка л и я ), р а ­

створ с молярной концентрацией экви валента ^(У бК гС ггО т) =  
=  0 1 м оль/дм 3; 4 ,903? г дв\vopm obo^ c k - v h h . дваж ды  пере- 
кристаллизованного и вы суш енного в течение 2— 3 ч при 150—  
1 7 0 °С, растворяю т в 500 —600 см 3 воды  в мерной колбе вм естим о­
стью  1000 см 3, доливаю т водой до метки и перемеш иваю т, 1 см 3 
раствора со о тветствует 0 ,002533  г оксида хром а ( I I I ) .

Соль закиси ж елеза и аммония двой ная сернокислая (соль
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С . 3  Г О С Т  1 5 8 4 8 . 1 - 9 0

М ора) по ГО С Т  4208, раствор с молярной концентрацией э к ви ва ­
лента c (N H 4) 2 S 0 4 * F e S 0 4 -6 H 20 )  = 0 , 1  м оль/дм 3: 39 ,5  г  соли М о­
ра растворяю т в 250 см 3 серной кислоты ( 1 : 4 ) ,  раствор ф ильт­
руют в мерную колбу вм естим остью  1000 см 3, доли ваю т водой 
до метки и перемеш ивают.

Д л я установления массовой концентрации раствор а соли М ора 
25 см 3 р аствора двухром овоки слого калия с молярной концент­
рацией экви валента с ( 1/бК2 С г20 7) =  0,1 м оль/дм 3 помещ аю т в ко ­
ническую  колбу вм естим остью  500  см 3, приливаю т 200  см 3 воды , 
4 0  см 3 серной кислоты ( 1 : 1 ) ,  раствор перемеш иваю т и о хл а ж д а ­
ют. Затем  приливают 5— 6 капель раствор а ф енилантраниловой 
кислоты, снова перемеш ивают и медленно титрую т раствором  со ­
ли М ора до перехода виш невой окраски р аствор а в зеленую .

М ассовую  концентрацию раствор а соли М ора (С ) по оксиду 
хрома ( I I I )  в гр ам м ах на кубический сантим етр вы числяю т по 
формуле

0 ,0 0 2 5 3 3  2 5  
с  ух

гд е 0 ,002533  —  м асса оксида хрома ( I I I ) ,  со ответствую щ ая 1 см 3 
раствора двухром овоки слого калия, г;

25 —  объем раствора двухром овоки слого калия, взяты й 
для титрования, см 3;

V i— объем раствора соли М ора, израсходованны й на 
титрование с учетом значения контрольного опыта,
см 3.

М ассовую  концентрацию раствора соли М ора доп ускается  у с ­
тан авл и вать по стандартном у образцу, близкому по со ставу  к ан а ­
лизируемым пробам. С тандартны й образец проводят через ход 
анализа, как  указан о  в пп. 3.1 и 3.2.

М ассовую  концентрацию ( С )  р аствор а соли М ора по оксиду 
хрома ( I I I )  в грам м ах на кубический сантим етр вы числяю т по 
формуле

А т1
1 —  V% 100 1

где А —  аттестованное значение м ассовой доли оксида хром а ( ш )  
в стандартном  образце, % ;

Ш\ —  м асса навески  вы суш енного стандар тного образца, г ;
V2 —  объем раствора соли М ора, израсходованны й на ти тр ова­

ние, с учетом значения контрольного опыта, см 3.
Натрий щ авелевокислы й по ГО С Т  5839, перекристаллизован- 

ный и высуш енный при 105— 110°С  до постоянной м ассы
Калий м арганцовокислы й по Г О С Т  2 0 4 9 0 , р аст вор  с  м ол я р н ой  

концентрацией экви валента с ( У 5К М п 0 4) =  0 J  м ол ь /д м 3: 3 2  г  
м арганцовокислого калия р астворяю т в 1000 см 3 воды , перелива-
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ГОСТ 15848.1—90 С. 4

ют в буты ль из темного стекл а вм естим остью  10 дм 3, приливают 
9  дм 3 воды , перемеш иваю т и оставл я ю т на 7 — 10 сут. Р аствор  пе­
реливаю т, пользуясь сифоном, не доходящ им  до д н а бутыли на 
15 мм, в другую  буты ль из темного стекл а. В м есто  сифонирования 
можно применять фильтрование через прокаленный асбест.

Д л я  установления массовой концентрации м арганцовокислого 
калия 0,2 г щ авелевокислого натрия помещ ают в  коническую  
колбу вм естим остью  250 см 3 и растворяю т при слабом  н а гр е ва ­
нии в 75 см 3 воды , затем  приливают 15 см3 серной кислоты  ( 1 : 1 ) ,  
нагр еваю т до 70— 80 °С и титрую т раствором  м арганцовокислого 
калия до появления розовой окраски, устойчивой в  течение 1— 2 
мин.

М ассовую  концентрацию раствора м арганцовокислого калия 
( С )  по оксиду хрома ( I I I )  в  гр ам м ах на кубический сантиметр 
вы числяю т по формуле

п _  /» а 0 ,3 7 8 1  

V» ’

гд е  т 2 >— м асса навески  щ авелевоки слого натрия, г ;
0 ,3 7 8 1 — коэффициент пересчета щ авелевокислого натрия на о к ­

сид хром а ( I I I ) ;
Уз —  объем р аствор а м арганцовокислого калия, и зрасходо­

ванный на титрование, с  учетом значения контрольного 
опыта, см 3.

Д л я  установления соотнош ения меж ду растворам и м арганцо­
вокислого калия и соли М ора в коническую  колбу вм естим остью  
250 см 3 приливаю т 20 см 3 р аствора соли М ора с молярной кон­
центрацией экви валента 0,1 моль/дм3, 50— 60 см 3 воды  и титру­
ют раствором  м арганцовокислого калия с молярной концентра­
цией экви валента 0,1 м оль/дм 3 до появления слабо-розовой о к р а­
ски, устойчивой в течение 1— 2 мин.

Коэффициент, определяющ ий соотнош ение м еж ду объемом р а­
створ а м арганцовокислого калия, израсходованного на ти тр ова­
ние, и объемом р аствора соли М ора, взятого  на титрование (К ) ,  
вы числяю т по формуле

где У 4 —  объем раствора м арганцовокислого калия с молярной 
концентрацией экви валента 0,1 м оль/дм 3 израсходованны й 
на титрование, с учетом значения контрольного опыта,
см 3;

V$ —  объем р аствор а соли М ора, взяты й для титрования, см 3.

11



С 5 ГО СТ 15848.1— SO

3. П Р О В Е Д Е Н И Е  АН АЛИЗА

3 1 Обратное титрование избытка соли Мора раствором мар­
ганцовокислого калия

311 Р а з л о ж е н и е  н а в е с к и  в с м е с и  с е р н о й  и 
ф о с ф о р н о й  к и с л о т

0,2 г хромовой р>ды или концентрата помещают в колбу вме­
стимостью 500 см , смачивают водой, приливают 10 см* фосфор­
ной кислоты, перемешивают, приливают 20 см3 серной кислоты, 
вновь перемешивают и нагревают до разложения навески, перио­
дически перемешивая содержимое колбы Затем раствор охлаж­
дают, приливают 300—500 см3 воды и перемешивают. К получен­
ному раствору приливают 5 см3 раствора сернокислого марганца, 
10 см5 раствора азотнокислого серебра или 10 см3 раствора ко­
бальто-никелевого катализатора, 50 см* раствора надсернокислого 
аммония и нагревают до появления малиновой окраски, что ука­
зывает на полное окисление хрома. Раствор кипятят до прекра­
щения выделения пузырьков кислорода, приливают 10 см3 ра­
створа хлористого натрия и снова кипятят до исчезновения мали­
новой окраски.

Раствор охлаждают, приливают раствор соли Мора до перехо­
да окраски из желтой в зеленую и в избыток 5—6 см3. Избыток 
соли Мора оттитровывают раствором марганцовокислого калия 
до появления розовой окраски устойчивой в течение 1—2 мин.

3.1.2. Р а з л о ж е н и е  н а в е с к и  с п л а в л е н и е м  с пе­
р о к с и д о м  н а т р и я

0,2 г хромовой руды или концентрата помещают в железный 
тигель и насыпают 3—4 г пероксида натрия Содержимое тигля 
перемешивают, насыпают еще 1—2 г пероксида натрия и сплав­
ляют при 700—750°С до получения однородного плава Тигель 
охлаждают, помещают в стакан вместимостью 600 см3 и выщела­
чивают плав 100—150 см" воды; тигель вынимают и обмывают 
водой К содержимому стакана приливают серную кислоту (1:1) 
до растворения осадка гидроксидов. При наличии на дне стакана 
окалины раствор фильтруют через вату в колбу вместимостью 
500 см3. Вату промывают 5—6 раз серной кислотой (1 • 100). 
К раствору приливают 30 см3 серной кислоты (1:1),  5 см3 фос­
форной кислоты и кипятят 20—25 мин для разрушения основной 
массы пероксида водорода. Раствор охлаждают, приливают 5 см3 
раствора сернокислого марганца и анализ ведут, как указано в 
п. 3.1 1.

3 2 Прямое титрование шестивалентного хрома раствором со­
ли Мора (для руд и концентратов, содержащих менее 0,05 % ва­
надия)
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Г О С Т  1 5 8 4 8 .1 — 9 0  С . 6

3 .2 .1 . При разлож ении навески  пробы в смеси серной и ф ос­
форной кислот анализ проводят, как  указан о  в п. 3 .1 .1 . П осле 
этого раствор охлаж даю т, приливают 25 см 3 серной кислоты 
(1 : 1), перемеш ивают и вновь охлаж даю т, приливают 5— 6 капель 
фенилантраниловой кислоты и титрую т раствором  соли М ора до 
перехода вишневой окраски раствора в зеленую .

При потенциометрической индикации конечной точки ти тр ова­
ния (к. т. т .) после приливания 25 см 3 серной кислоты ( 1 : 1 )  р а ­
створ перемеш ивают и охл аж даю т. В  колбу опускаю т со о тветст­
вующ ую пару электродов и титрую т раствором  соли М ора до м ак­
симального ск ачка  потенциалов при перемешивании анализируе­
мого раствора на магнитной меш алке,

3.2.2. При сплавлении навески с пероксидом натрия анализ 
проводят, как указано  в п. 3 .1 .2 . П осле чего раствор охлаж даю т, 
приливают 25 см 3 серной кислоты  ( 1 : 1 ) ,  перемеш иваю т и вно вь 
охлаж даю т, приливают 5— 6 капель фенилантраниловой кислоты 
и титрую т раствором соли М ора до перехода виш невой окраски 
раствора в зеленую .

Д оп ускается  потенциометрическая индикация конечной точки 
титрования (к . т. т .) ,  к а к  указан о  в п. 3. 2. L

4 . О Б Р А Б О Т К А  Р Е З У Л Ь Т А Т О В

4.1. М ассовую  долю  оксида хрома ( I I I )  (Х Сг2о, 
т а х  в рудах и концентратах вы числяю т по формуле

(У-К —Ve)'G -100
т

в процен-

тд е  V  —  объем раствора соли М ора, взяты й для анализа, см 3;
К  —  соотнош ение м еж ду объемам и растворов м арганцовокис­

лого калия и соли М ора;
1/6 — объем р аствора м арганцовокислого калия, и зрасходо­

ванны й на титрование избы тка р аствора соли М ора, см 3; 
С — м ассовая концентрация р аствор а м арганцовокислого к а ­

лия по оксиду хрома ( Ш ) ,  г /см 3; 
т  —  м асса навески высуш енной руды или концентрата, г .

4.2. М ассовую  долю  оксида хрома ( I I I )  (Х Сто, ) в процентах 
ъ  рудах и концентратах, содерж ащ их до 0 ,05  % ванади я, вы чи с­
ляю т по формуле

У  _ _  У 7 Сг 1 0 0

згде V 7 —  объем раствора соли М ора, израсходованны й на титро­
вание, с учетом величины контрольного опыта, см 3;

Ci —  м ассовая концентрация раствора соли М ора по оксиду 
хрома ( I I I ) ,  г/см 3.

1 3



С 7 ГО С Т 15845.1- 90

4.3 Нормы точности и нормативы контроля точности опреде* 
ления массовой доли оксида хрома (III) в процентах приведены 
в табл 1.

Т а б л и ц а  1

М а с с о в а я  доля о к с и д а  
хр ом а (I II )  % д ч d 2 d я 6

От 10 до 20 0,3 0,3 0,3 0,4 0,2
Св 20 » 50 0,4 0,5 0.4 0,5 0,3

» 50 » 65 0,5 0,6 0,5 0,6 0,3
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П Р И Л О Ж Е Н И Е

Р У Д Ы  Х РО М О В Ы Е И КО Н Ц ЕН ТРАТЫ  

Определение содержания хрома. Титриметрический метод (ИСО 6331— 8 3 )

1. Область применения

Настоящий международный стандарт вклю чает титриметрический метод оп­
ределения хрома в хромовых рудах и концентратах, содержащ их более 7% 
(гп/ш) хрома.

Настоящий стандарт следует применять вместе с ГО С Т 15348.0 (ИСО 6 6 2 9 ).

2. Ссылка

ГО С Т 15848.0 (ИСО 6 6 2 9 ). Хромовые руды и концентраты. М етоды химиче­
ского анализа. Обшие требования

3. Сущность метода

Сплавление навески материала с пероксидам натрия. Выщ елачивание пла­
ва водой, подкисление серной кислотой и удаление избытка пероксида водэрода 
кипячением.

Окисление ионов хрома ( I I I )  до хромат-ионов пероксидисульфатом аммо­
ния в присутствии нитрата серебра в  качестве катализатора.

Титрование храма (V I) раствором сульф ата железа ( I I )  аммония, конеч­
ную точку находят чли визуально, добавлением избытка сульф ата железа ( I I )  
аммония и обратным титрованием, или прямым потенциометрическим титро­
ванием

4. Реактивы

4.1. Пероксид натрия.
4.2 Серная кислота* q =  1,84 г/ом3.
4 3 Серная кислота, разбазленная 1 : 1 .
4.4. Серная кислота, разбавленная 1 : 4
4.5 Ортофосфорная кислота, q =  170 г/см 3.
4.6 Сульф ат марганца ( I I ) ,  раствор 109 г/дм 3
Растворяю т 103 г сернокислого марганца (M n S 0 4 - 7 H 2 0 )  в 1 дм3 воды.
4.7. Сульфат марганца ( I I ) ,  раствор 1 г/дм 3 Смешивают 10 см3 раствора 

сульфата марганца (п. 4 6) с 1 дм 3 воды,
4 8 Нитрат серебра, раствор 1 г/дм 3.

Д л я  обеспечения большей стабильности раствора нитрата серебра д о б ав­
ляют по 0,5 см3 азотной кислоты на каждый 1 дм3 раствора.

Хранят раствор в сексуде из темного стекла.
4.9. Пер оксид \ сульф ат аммония, раствор 200 г/дм3. Г о тсвя т  раствор непос­

редственно перед употреблением.
4.19. Хлористый натрий, р а:твор  53 г/дм3. Растворяю т 50 г хлористого нат­

рия (N aCl) в 1 дм3 воды.
4.11 П ерм анганат калия, стандартный титрованный раствор (1/5 К М п 0 4) ~  

«  0,1 моль/дм3.
4 1 1 1  П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а
Растворяю т 32 г  перманганата калия в 1000 см3 воды, переносят раствор 

в бутыль из темного стекла вместимостью 10 дм3, добавляю т 9  дм3 воды, пере­
мешивают и оставляю т стоять 7 — 10 дней.
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П ользуясь сифоном, переливают раствор в другую  буты ль из темного ст е к ­
ла (тр>оку сифона вставл яю т в буты ль так, чтобы конец трубки находи лся на 
расстоянии 15 см от дна буты ли)

4 .11 .2 . У с т а н о в к а  т и т р а  р а с т в о р а
П омещ аю т 0,2  г  безводного оксал ата  натрия, предварительно вы суш енного 

при 105— 110 °С, в коническую  колбу вм естим остью  250 см 3, д о бавл яю т 7 5  см 3 
воды и р астворяю т при нагревании Д о б авл я ю т 15 см3 раствор а серной кислоты 
(п 4 3) и нагр еваю т до 7 0 — 8 0 °С. Титрую т раствором  перм анганата калия 
(п 4 И 1) до розовой окраски, не исчезающ ей в  течение 1— 2 мин.

Титр ( Т )  раствора перм анганата калия, вы раж енны й в  грам м ах ж елеза* 
р ассчи ты ваю т по формуле

т - 0,2587

где п г —  м асса навески оксалата натрия, г ;
V ~  объем раствора перм анганата калия, и зрасходованны й на титрование,

см 3;
0,215137 —  фактор пересчета о к са л а та  натрия на хром.

4.12 С ульф ат ж елеза ( I I )  аммония, стандартны й титрованный раствор 
c (N H 4) 2 F e ( S 0 4) 2 • 6Н 2О ^ О Д  моль/дм\

4.12.1 . П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а
Р аствор яю т 39 ,5  г сул ьф ата ж елеза ( I I )  аммония в 200  см 3 раствор а сер ­

кой кислоты (п 4 4 ) ,  отф ильтровы ваю т раствор в  мерную колбу вм ести­
мостью 1000 см3, доли ваю т водой до м^тки и перемешивают.

4 1 2  2. У с т а н о в к а  т и т р а
П омещ аю т 0„2 г  бихром ата калия, перекри ста л лизо ванного и вы суш енного 

при 1 8 Э— 2 0 0 °С до постоянной м ассы , в стакан  вм естим остью  6 0 0  ом3, р аство ­
ряют в 200 см3 воды , добавл яю т 50 см } раствора серной кислоты (п. 4 .4 ) , пере­
меш иваю т и о хл аж даю т П ом ещ аю т электроды (п 5 1 1 )  в стакан  и титрую т р а­
створом сульф ата ж елеза (И ) аммония (п 4 12 1) до м аксим ального отклоне­
ния стрелки милливольтметра (п 5 1  3 ) .

Титр (Т\) раствор а сульф ата ж елеза (И ) аммония в  г/см 3 р ассчи ты ваю т
по формуле

гп - 3535
у  ,

где m —  м асса бихром ата калия, г ,
F  — объем раствора сульф ата ж елеза ( I I )  аммония, израсходованны й на 

титре ва н не;, ом3;
0 ,3 5 3 5  —  ф актор пересчета бихром ата калия на хром.

Титр раствора сульф ата ж елеза ( I I )  аммония изменяется и долж ен конт­
ролироваться в каж дой серии определений.

4 1 2 3  Р а с ч е т  с о о т н о ш е н и я  м е ж д у  р а с т в о р а м и  с у л ь ­
ф а т а  ж е л е з а  ( I I )  а м м о н и я  и п е р м а н г а н а т а  к а л и я

О тбираю т пипеткой или с помощью бюретки 2 9  см3 р аствора су л ьф ата ж е­
леза ( I I )  аммония в  раствор контрольного опы та, предварительно отти тр ован­
ного раствором перм анганата калия (п 4 11 )) Затем  до б авл яю т 50— 60 см 3 во ­
ды и титрую т снова раствором  перм анганата калия (п. 4 .11 ) до появления ро­
зовой окраски, не исчезающей в течение 1 — 2 мин

гд е V  — объем раствора перм анганата калия, израсходованны й на титрование, 
см3;

V\ —  объем раствора сульф ата ж елеза ( I I )  аммония, взяты й для ти тр ова­
ния, см3,
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5. Аппаратура для потенциометрического титрования

5 1. Пара электродоз. индикаторный платиновый электрод и электрод срав 
нения каломельный или вольфрамовый

5 2 Магнитная мешалка.
5.3. Милливольтметр электронного типа с высоким полным сопротивлением 

для измерения pH, пригодный для записи отклонений потенциала в точке эк­
вивалентности при титровании по выбранной схеме индикатор/электрод срав­
нения (п. 5.1).

6. Проведение анализа

6.1. Навеска материала. Для анализа берут 0,с г материала.
6 2 Разложение навески. Помещают навеску материала (п 6 2) в корун­

довый, никелевый или железный тигель и добавляют 3—4 г пироксида натрия 
(п. 4 1). Перемешивают содержимое тигля стеклянной палочкой, покрывают 
слоем пероксида натрия (1.—2 г) и осторожно нагревают при 400— 5С0 °С, за­
тем при 8О0-850°С, перемешивая содержимое тигля и поддерживая темпера­
туру постоянной до тех пор, пока не будет достигнута гомогенная масса рас­
плава (5—7 мин). Затем тигель охлаждают, помещают в стакан вместимостью 
600 см3 и выщелачивают плав 10 0̂—150 см3 горячей воды Тигель обмывают 
водой Если частицы плава пристали к стенкам тигля, добавляют 7—3 капель 
раствора серной кислоты (п. 4 3) и 2—3 см3 воды. После полного растворения 
частиц плава соединяют полученный таким образом раствор с основным раство­
ром и снова обмывают тигель водой.

Добавляют раствор серной кислоты (п. 4.3) до полного растворения осадка 
гидроксидов, разбавляют раствор водой до С00 —353 см3, добавляют 10 см3 сер­
ной кислоты (п. 4 2), 5 см3 ортофосфорной кислоты (п. 4 5) и кипятят в тече­
ние 20 —25 мин для разложения основной массы пероксида водорода.

Фильтруют раствор для отделения нерастворимого осадка через неплотный 
фильтр или лавсановую вату, собирая фильтрат в стакан вместимостью 800 см3. 
Промывают фильтр с осадком 6 —8 раз горячей водой и отбрасывают его.

Дсбавляют 10 см3 раствора титрата серебра (п 4 8) и 1 см3 раствора суль­
фата марганца (И) (п. 4.7) в том случае, если руда содержит менее 0,1 % по 
массе марганца. Добавляют 25 ом3 раствора пероксид?сульфата аммония (п. 4.9) 
и нагревают раствор до появления малиновой окраски, что указывает на полноту 
окисления хрома Кипятят раствор в течение 12—15 мин для разрушения перик- 
сидисульфата аммония, добавляют 10 см3 раствора хлористого натрия (п 4.10) 
и снова кипятят 8— 10 мин для разрушения марганцевой кислоты и коагуляции 
осадка хлористого серебра. Добавляют 2 см3 раствора сернокислого марганца 
(п 4 7) и кипятят только 3 мин

Если розовая окраска появляется, продолжают анализ, как указано выше 
начиная со слов: «Кинятят раствор в течение 12 — 15 миш>

6 3. О п р е д е л е н и е
6 3 1 Титрование с визуальным фиксированием точек эквивалентности
Добавляют раствор сульфата железа (II) аммония (п 4 12) из бюретки в 

стакан, содержащий испытуемый раствор, до тех пор, пока цвет раствора не пе­
рейдет из желтого в зеленый (хром (VI) и ванадий (V) восстанавливаются до 
хрома (III) и ванадия (IV) Добавляют из бюретки еще 5—10 см3 раствора 
сульфата железа (II) аммония в избыток Титруют раствором перманганата ка­
лия (п 4.11) до розэвой окраски не исчезающей в течение 1—2 мин

Пр име ч а н и е .  Одновременно перманганатом калия титруется ванадий 
(IV). Поэтому объем раствора сульфата железа (II) аммония соответствует толь­
ко содержанию хрома.

1 ?
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8 3 2 П отенциом етрическое титрование
Добавляю т к испытуемому раствору 63 ом3 раствора серной кислоты (п 4 4 ), 

в  стакгн  помещают два электрода (п 5 3 1 ), включают магнитную мешалку 
[п 5 1 2) и титруют раствором сульф ата железа ( I I )  аммония до максимального 

о !к  гонении стреаки милливольтамперметра к концу титрования —  медленно
П р и м е ч а н и е  Объем израсходованного на титрование раствора соответ 

ствует общему содержанию храма и ванадия
Д обавляю т по каплям раствор перманганата калия (п 4 11) до появления 

розовой окраски не исчезающей в течение 2 мин для окисления ванадия В о с­
станавливаю т избыток раствора перманганата калия, добавляя по каплям раст­
вор нитрата калия (п 4 13) до исчезновения розовой окраски Немедленно до­
бавляю т 1 — 1 5 г мочевины (п 4 14) для удаления избытка нитрата калия Тит­
руют ванадий раствором сульф ата ж елеза ( I I )  аммсния до максимального отк­
лонения стрелки милливольтметра

Разница в об ъ ем ах  раствора сульф ата железа ( I I )  аммония, израсходован­
ны х на титрование соответствует содержанию хрома

7. Обработка результатов

7 1  Р а с ч е т  с о д е р ж а н и я  х р о м а  п р и  т и т р о в а н и и  с в и ­
з у а л ь н о й  ф и к с а ц и е й  т о ч к и  э к в и в а л е н т н о с т и

Содержание хрома (Сг) в процентах (m /m )  вычисляю т по формуле

.  [(V, r - y , ) - ( V 4  f -V , ) i  Т  гСг_  _ Л,

гд е V0 — объем раствора сульф ата ж елеза ( I I )  аммония, изр а сх оде ванный на про­
ведение анализа, см3,

V !—-объем раствора перманганата калия, израсходованный на титрование 
избытка раствора сульф ата ж елеза ( I I )  аммония* ом3,

V2 - “ объем раствора сульф ата железа ( I I )  аммония, добавленный к раствору 
контрольного опыта, ом3,

V3 — объем раствора перманганата калия, израсходованный на титрование 
избытка раствора сульф ата железа ( I I )  аммония в контрольном опы­
те, см3,

/  —  соотношение между растворами сульф ата ж елеза ( I I )  аммония и пер­
м анганата калия,

Т —  титр раствора перманганата калия, выраженный в г/см 3 хрома;
m  —  масса навески материала г
К  — фактор пересчета содержания хрома на cvxoe вещ ество

7 2  Р а с ч е т  с о д е р ж а н и я  х р о м а  п р и  п о т е н ц и о м е т р и ­
ч е с к о м  т и т р о в а н и и

Содержание хрома (Сг) в  процентах (m /m )  вычисляют по формуле

о  & - ' • >  Г '  110 К .

где Vj — объем раствора сульфата железа ( I I )  аммония, израсходованный на тит­
рование хрома и ванадия, см3,

V2 —  объем раствора сульф ата железа ( I I )  аммония израсходованный на 
титрование ванадия, см3

Л  — титр раствора сульф ата железа ( I I )  аммония, выраженный в г/см 3 
хрома

тп — масса навески материала* г;
К  — фактор пересчета содержания хрома на сухое вещ ество,

7 Э  П е р е с ч е т  с о д е р ж а н и я  х р о м а  н а  о к и с ь  х р о м а

Сг20 3 [% (m/m)] =  1,4615Cr[%(m/m)]
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7.4. Допускаемые расхождения между результатами д вух параллельных ана­
лизов не должны превышать указанных в  таблице.

Содержание хрома, 
%, (mjm)

Допускагчые расхождения, 
°о ( т / т )

От 7 до 15 
Св. 15 » 30 

30

0,2
0,3
0
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