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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ２０９７５《铝及铝合金化学分析方法》分为３７个部分：

———第１部分：汞含量的测定；

———第２部分：砷含量的测定；

———第３部分：铜含量的测定；

———第４部分：铁含量的测定；

———第５部分：硅含量的测定；

———第６部分：镉含量的测定；

———第７部分：锰含量的测定；

———第８部分：锌含量的测定；

———第９部分：锂含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第１０部分：锡含量的测定；

———第１１部分：铅含量的测定；

———第１２部分：钛含量的测定；

———第１３部分：钒含量的测定；

———第１４部分：镍含量的测定；

———第１５部分：硼含量的测定；

———第１６部分：镁含量的测定；

———第１７部分：锶含量的测定；

———第１８部分：铬含量的测定；

———第１９部分：锆含量的测定；

———第２０部分：镓含量的测定　丁基罗丹明Ｂ分光光度法；

———第２１部分：钙含量的测定；

———第２２部分：铍含量的测定；

———第２３部分：锑含量的测定；

———第２４部分：稀土总含量的测定；

———第２５部分：元素含量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法；

———第２６部分：碳含量的测定　红外吸收法；

———第２７部分：铈、镧、钪含量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法；

———第２８部分：钴含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第２９部分：钼含量的测定　硫氰酸盐分光光度法；

———第３０部分：氢含量的测定　加热提取热导法；

———第３１部分：磷含量的测定　钼蓝分光光度法；

———第３２部分：铋含量的测定；

———第３３部分：钾含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第３４部分：钠含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第３５部分：钨含量的测定　硫氰酸盐分光光度法；

———第３６部分：银含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第３７部分：铌含量的测定。
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本部分为ＧＢ／Ｔ２０９７５的第１８部分。

本部分按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本部分代替ＧＢ／Ｔ２０９７５．１８—２００８《铝及铝合金化学分析方法　第１８部分：铬含量的测定》。与

ＧＢ／Ｔ２０９７５．１８—２００８相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

———增加了标准使用安全警示；

———增加了“规范性引用文件”（见第２章）；

———增加了“术语和定义”（见第３章）；

———增加了分析使用试剂和水的要求（见４．２、５．２、６．２、７．２）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的试剂，删除贮存于冰箱中（见４．２．６和４．２．７，

２００８年版的３．６和３．７）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的试剂，“４甲基戊酮２”修改为“４甲基２戊

酮”，删除了提纯和冷却使用（见４．２．８，２００８年版的３．１０）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的试剂，“二苯基碳酰二肼丙酮溶液”修改为

“二苯基碳酰二肼乙醇溶液”（见４．２．１２，２００８年版的３．１１）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的试剂，删除铝基体溶液（见２００８年版的

３．１３）；

——— 修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的试剂，删除配制铬标准贮存溶液时的提纯

过程（见４．２．１３，２００８年版的３．１４）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”的测定，由“并先用流水冷却，然后放在冰浴

中，至温度为５℃～１０℃”修改为“冷却至室温”，删除注中相应内容（见４．６．２，２００８年版的

６．４．２）；

———修改了“萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法”和“火焰原子吸收光谱法”的精密度，由“允许

差”修改为“再现性”（见４．９．２和５．９．２，２００８年版的８．２和１７．２）；

———增加了过硫酸铵氧化硫酸亚铁铵滴定法（见第６章）；

———增加了水浸取二苯基碳酰二肼分光光度法测定铝及铝合金中六价铬（见第７章）；

———删除了“质量保证与控制”（见２０１８年版第９章和第１８章）；

———增加了“试验报告”（见第８章）。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２４３）归口。

本部分起草单位：广东省工业分析检测中心、中铝郑州有色金属研究院有限公司、有色金属技术经

济研究院、东北轻合金有限责任公司、长沙矿冶研究院有限责任公司、贵州省分析测试研究院、昆明冶金

研究院、北矿检测技术有限公司、河北四通新型金属材料股份有限公司、山东兖矿轻合金有限公司、国家

再生有色金属橡塑材料质量监督检验中心、中铝矿业有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、北京有

色金属与稀土应用研究所。

本部分主要起草人：张永进、谢辉、张元克、徐思婷、席欢、熊晓燕、石磊、周兵、王芳、张天姣、马艳红、

许彬、龙安禄、刘维理、易嘉、罗海霞、薛宁、韦艳琴、韩正乾、刘贝贝、郝跃鹏、张娟、刘飞、张金娥、王雪。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ６９８７．１８—１９８６、ＧＢ／Ｔ６９８７．１８—２００１；

———ＧＢ／Ｔ６９８７．３０—２００１；

———ＧＢ／Ｔ２０９７５．１８—２００８。
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铝及铝合金化学分析方法

第１８部分：铬含量的测定

　　警示———使用本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家相关法规规定的条件。

１　范围

ＧＢ／Ｔ２０９７５的本部分规定了萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法、火焰原子吸收光谱法、过硫酸

铵氧化硫酸亚铁铵滴定法测定铝及铝合金中铬含量，水浸取二苯基碳酰二肼分光光度法测定铝及铝

合金中六价铬含量。

本部分适用于铝及铝合金中铬含量和铝及铝合金中六价铬含量的仲裁测定。萃取分离二苯基碳

酰二肼分光光度法测定铬测定范围：０．０００１％～０．６０％；火焰原子吸收光谱法测定铬测定范围：

０．０１０％～０．６０％；过硫酸铵氧化硫酸亚铁铵滴定法测定铬测定范围：２．００％～２３．００％；水浸取二苯基

碳酰二肼分光光度法测定六价铬测定范围：０．０００１％～０．１０％。

注：铬质量分数为０．０１０％～０．６０％时，采用萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法为仲裁方法。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ８００５．２　铝及铝合金术语　第２部分：化学分析

ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

３　术语和定义

ＧＢ／Ｔ８００５．２界定的术语和定义适用于本文件。

４　萃取分离二苯基碳酰二肼分光光度法测定铬

４．１　方法提要

试料用盐酸、硝酸和硫酸混合酸溶解，过滤回收残渣中铬。用硝酸铈铵将三价铬离子氧化成六价铬

离子，用４甲基２戊酮萃取六价铬离子，将其反萃到水相后使之与二苯基碳酰二肼形成有色络合物，于

分光光度计波长５４５ｎｍ处测量其吸光度，以此测定铬含量。

４．２　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水。

４．２．１　硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ）。

４．２．２　硫酸（ρ＝１．８４ｇ／ｍＬ）。

４．２．３　盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）。

１
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４．２．４　氢氟酸（ρ＝１．１４ｇ／ｍＬ）。

４．２．５　硫酸（２＋７）。

４．２．６　盐酸（１＋１）。

４．２．７　盐酸（１＋２４）。

４．２．８　４甲基２戊酮。

４．２．９　混合酸：将２００ｍＬ盐酸（４．２．３）和２００ｍＬ硝酸（４．２．１）及４００ｍＬ水置于适当容器中混合。在冷

却和不断搅拌下，小心地加入１２０ｍＬ硫酸（４．２．２）。冷却后以水稀释至１０００ｍＬ。贮存于深颜色的玻

璃容器内。

４．２．１０　硝酸铈铵溶液（２２ｇ／Ｌ）：称取２．２ｇ硝酸铈铵［（ＮＨ４）２Ｃｅ（ＮＯ３）６］溶解于少量水中，加入

２５ｍＬ硫酸（４．２．５），用水稀释至１００ｍＬ，混匀。

４．２．１１　氯化镍溶液（２００ｇ／Ｌ）：称取２０ｇ六水合氯化镍溶解于少量水中，加入６０ｍＬ盐酸（４．２．３），用

水稀释至１００ｍＬ，混匀。

４．２．１２　二苯基碳酰二肼乙醇溶液（１０ｇ／Ｌ）：称取０．５０ｇ二苯基碳酰二肼溶解于５０ｍＬ无水乙醇中。

用时现配。

４．２．１３　铬标准贮存溶液：称取０．５６５８ｇ预先在１４０℃下烘干２ｈ并于干燥器中冷却的重铬酸钾（基准

试剂），用适量水溶解并移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含２００μｇ铬。

４．２．１４　铬标准溶液Ａ：移取５０．００ｍＬ铬标准贮存溶液（４．２．１３）至５００ｍＬ容量瓶内，用水稀释至刻度，

混匀。此溶液１ｍＬ含２０μｇ铬。

４．２．１５　铬标准溶液Ｂ：移取５．００ｍＬ铬标准贮存溶液（４．２．１３）至１０００ｍＬ容量瓶内，用水稀释至刻

度，混匀。此溶液１ｍＬ含１μｇ铬。

４．３　仪器

分光光度计。

４．４　试样

将样品加工成厚度不大于１ｍｍ的碎屑。

４．５　分析步骤

４．５．１　试料

按表１称取质量（犿０）的试样（４．４），精确至０．０００１ｇ。

表１

铬质量分数狑Ｃｒ／％ 试料质量犿０／ｇ 移取试液体积犞１／ｍＬ

０．０００１～０．０５０ １．００ ２０．００

＞０．０５０～０．１０ ０．４０ １０．００

＞０．１０～０．６０ ０．１０ １０．００

４．５．２　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

４．５．３　空白试验

随同试料做空白试验。

２
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４．６　测定

４．６．１　将试料（４．５．１）置于２５０ｍＬ烧杯中，盖上表皿，分次加入总量为５０ｍＬ的混合酸（４．２．９），若试料

为纯铝（狑Ａｌ≥９９．９９％）时，则加入混合酸（４．２．９）前先滴加数滴氯化镍溶液（４．２．１１），待试样溶解完全

后，用少量水洗涤杯壁和表皿，加热试液至冒浓白烟，取下冷却，用水吹洗杯壁，用４０ｍＬ～６０ｍＬ水溶

解并加热溶液至盐类溶解完全。移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。若有硅析出，用慢速

滤纸过滤，以温热水洗涤残渣，将滤液和洗涤液收集于１００ｍＬ容量瓶中。将残渣连同滤纸置于铂坩埚

中，小心烘干，灰化，然后在１０００℃下灼烧２０ｍｉｎ。冷却后，加入２滴硫酸（４．２．２）、１ｍＬ硝酸（４．２．１）和

数毫升氢氟酸（４．２．４）于坩埚中并小心加热至冒浓白烟，继续加热至坩埚白烟冒尽，冷却，用少量水使残

渣溶解完全（必要时可加热），将此溶液合并于主滤液中。冷却后用水稀释至刻度，混匀。

４．６．２　按表１移取试液于标有刻度的５０ｍＬ比色管中，加入２．０ｍＬ硝酸铈铵溶液（４．２．１０），用水稀释

至３０ｍＬ，混匀。将比色管浸于沸水浴中２５ｍｉｎ，移出比色管，冷却至室温。

４．６．３　将溶液移入标有刻度的１００ｍＬ分液漏斗Ａ中。用少量水洗涤比色管，洗液并入分液漏斗中，

控制体积为４５ｍＬ。加入４．５ｍＬ盐酸（４．２．６），混匀。加入２５ｍＬ４甲基２戊酮（４．２．８），振荡１ｍｉｎ。

静置分层，移出水相并置于另一个同样的分液漏斗Ｂ中。再往分液漏斗Ｂ中加入２５ｍＬ４甲基２戊酮

（４．２．８）并振荡１ｍｉｎ。静置分层，弃去水相，将有机相合并到分液漏斗Ａ中，静置澄清溶液，弃去水相。

往有机相中加入２５ｍＬ盐酸（４．２．７），振荡５ｓ，静置分层，弃去水相。

４．６．４　根据试料中铬质量分数分别按下述处理：

ａ）　铬质量分数为０．０００１％～０．００５０％时，将有机相用１０ｍＬ水反萃取一次，第二、三次分别加

入５ｍＬ水反萃取，每次振荡３０ｓ，放出的水相收集于２５ｍＬ容量瓶中。加入０．６ｍＬ硫酸

（４．２．５）于２５ｍＬ容量瓶中，混匀，加入０．５ｍＬ二苯基碳酰二肼乙醇溶液（４．２．１２），用水稀释至

刻度，混匀。

ｂ） 铬质量分数为＞０．００５０％～０．６０％时，将有机相用水连续三次反萃取，每次用水２５ｍＬ并振

荡３０ｓ，放出的水相收集于１００ｍＬ容量瓶中。加入２．５ｍＬ硫酸（４．２．５）于１００ｍＬ容量瓶中，

混匀，加入２．０ｍＬ二苯基碳酰二肼乙醇溶液（４．２．１２），用水稀释至刻度，混匀。

４．６．５　放置１０ｍｉｎ后，弃去少许上层溶液，移取部分试液于相应的吸收池中，于分光光度计波长

５４５ｎｍ处，以水作参比，测量其吸光度，减去空白试验溶液的吸光度，从工作曲线上查得相应的铬量

（犿１）。

４．７　工作曲线的绘制

４．７．１　根据铬质量分数，工作曲线绘制分为以下两种：

ａ）　铬质量分数为０．０００１％～０．００５０％ 时：在６个带刻度的５０ｍＬ比色管中，分别移入０ｍＬ、

０．５０ｍＬ、１．００ｍＬ、２．５０ｍＬ、５．００ｍＬ、１０．００ｍＬ铬标准溶液Ｂ（４．２．１５），加入２．０ｍＬ硝酸铈

铵溶液（４．２．１０），用水洗管壁并稀释至３０ｍＬ，混匀。以下按４．６．２～４．６．５进行。

ｂ） 铬质量分数为＞０．００５０％～０．６０％ 时：在７个带刻度的５０ｍＬ比色管中，分别移入０ｍＬ、

４．００ｍＬ、１０．００ｍＬ、２０．００ｍＬ铬标准溶液Ｂ（４．２．１５）和２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、６．００ｍＬ铬标准溶

液Ａ（４．２．１４），加入２．０ｍＬ硝酸铈铵溶液（４．２．１０），用水洗管壁并稀释至３０ｍＬ，混匀。以下

按４．６．２～４．６．５进行。

４．７．２　放置１０ｍｉｎ后，弃去少许上层溶液，移取部分系列标准溶液于相应的吸收池中，于分光光度计波

长５４５ｎｍ处，以水作参比，测量其吸光度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸光度，以铬量为横坐

标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

４．８　试验数据处理

铬含量以铬质量分数狑Ｃｒ计，按式（１）计算：
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狑Ｃｒ＝
犿１犞０×１０

－６

犿０犞１
×１００％ …………………………（１）

　　式中：

犿１———从工作曲线上查得的铬量，单位为微克（μｇ）；

犞０———试液总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试料的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———移取的试液体积，单位为毫升（ｍＬ）。

铬质量分数≥０．００１０％时，计算结果保留两位有效数字；铬质量分数＜０．００１０％时，计算结果保留

一位有效数字。数值修约执行ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中３．２、３．３。

４．９　精密度

４．９．１　重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限狉，超过重复性限狉的情况不超过５％，重复性限狉按表２数据采用线性内

插法或外延法求得。

表２

狑Ｃｒ／％ ０．０００３ ０．００４４ ０．０８１ ０．３７ ０．５７

狉／％ ０．０００１ ０．０００５ ０．００６ ０．０２ ０．０３

４．９．２　再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过再现性限犚，超过再现性限犚 的情况不超过５％，再现性限犚 按表３数据采用线性

内插法或外延法求得。

表３

狑Ｃｒ／％ ０．０００３ ０．００４４ ０．０８１ ０．３７ ０．５７

犚／％ ０．０００１ ０．０００７ ０．００８ ０．０３ ０．０４

５　火焰原子吸收光谱法测定铬

５．１　方法提要

试料用盐酸和过氧化氢溶解，于原子吸收光谱仪波长３５７．９ｎｍ处，以空气乙炔（或一氧化二氮乙

炔）富燃性火焰测量铬的吸光度，以此测定铬含量。

５．２　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水。

５．２．１　纯铝（狑Ａｌ≥９９．９９％，狑Ｃｒ＜０．０００５％）。

５．２．２　硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ）。

５．２．３　氢氟酸（ρ＝１．１４ｇ／ｍＬ）。

４
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５．２．４　过氧化氢（ρ＝１．１０ｇ／ｍＬ）。

５．２．５　盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）。

５．２．６　盐酸（１＋１）。

５．２．７　硫酸（１＋１）。

５．２．８　铝基体溶液（２０ｇ／Ｌ）：称取２０．００ｇ纯铝（５．２．１），置于１０００ｍＬ烧杯中，盖上表皿。分次加入总

量为６００ｍＬ的盐酸（５．２．６），待剧烈反应停止后，缓慢加热至完全溶解，然后加入数滴过氧化氢（５．２．４），

煮沸数分钟，分解过量的过氧化氢，冷却。将溶液移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

５．２．９　氯化镧溶液（１００ｇ／Ｌ）：称取１００ｇ氧化镧，置于５００ｍＬ烧杯中，加入２００ｍＬ盐酸（５．２．５）溶解。

移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

５．２．１０　铬（Ⅲ）标准贮存溶液：称取１．４１４ｇ预先在１４０℃下烘干２ｈ并于干燥器中冷却的基准重铬酸

钾，置于４００ｍＬ烧杯中，盖上表皿。用２０ｍＬ水和１０ｍＬ盐酸（５．２．６）溶解。滴加１０ｍＬ过氧化氢

（５．２．４），放置１２ｈ～２４ｈ至溶液黄色完全消失，温热（不要煮沸）分解过量的过氧化氢，冷却。将溶液移

入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含５００μｇ铬。

５．２．１１　铬（Ⅲ）标准溶液：移取２５．００ｍＬ铬（Ⅲ）标准贮存溶液（５．２．１０）于５００ｍＬ容量瓶中，以水稀释

至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含２５μｇ铬。

５．３　仪器

原子吸收光谱仪，附铬空心阴极灯。仪器应满足下列条件：

———特征浓度：在与测量试料溶液基体一致的溶液中，铬的特征浓度应不大于０．１μｇ／ｍＬ。

———精密度：用最高浓度的标准溶液测量吸光度１０次，其标准偏差应不超过吸光度平均值的

１．０％，用最低浓度的标准溶液（不是“零”浓度溶液）测量１０次吸光度，其标准偏差应不超过最

高浓度标准溶液平均吸光度的０．５％。

———工作曲线线性：将工作曲线按浓度等分为五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之

比应不小于０．７０。

５．４　试样

将样品加工成厚度不大于１ｍｍ的碎屑。

５．５　分析步骤

５．５．１　试料

称取质量（犿２）为１．００ｇ的试样（５．４），精确至０．０００１ｇ。

５．５．２　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

５．５．３　空白试验

称取１．００ｇ纯铝（５．２．１）代替试料（５．５．１），随同试料做空白试验。

５．６　测定

５．６．１　将试料（５．５．１）置于２５０ｍＬ烧杯中，盖上表皿，加入３０ｍＬ～４０ｍＬ水，分次加入总量为３０ｍＬ

的盐酸（５．２．６），待剧烈反应停止后，缓慢加热至试料溶解，滴加适量的过氧化氢（５．２．４），煮沸数分钟以

分解过量的过氧化氢，冷却。

５
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５．６．２　如有不溶物，过滤、洗涤。将残渣连同滤纸置于铂坩埚中，灰化，在约５５０℃灼烧，冷却。加入

２ｍＬ硫酸（５．２．７）和５ｍＬ氢氟酸（５．２．３），并滴加硝酸（５．２．２）至溶液清亮。加热蒸发至干，在７００℃灼

烧数分钟，冷却。用尽量少的盐酸（５．２．６）溶解残渣。将此试液合并于原滤液中。

５．６．３　根据试料中铬质量分数分别按下述处理：

ａ）　铬质量分数为０．０１０％～０．２０％ 时，将试液（５．６．１）或处理不溶物后合并的试液移入１００ｍＬ容

量瓶（犞２）中［若用空气乙炔火焰测定并认为必需时，加入５ｍＬ氯化镧溶液（５．２．９）］，以水稀

释至刻度，混匀。

ｂ） 铬质量分数为＞０．２０％～０．６０％ 时，将试液（５．６．１）或处理不溶物后合并的试液移入１００ｍＬ

容量瓶（犞２）中，以水稀释至刻度，混匀。移取１０．００ｍＬ（犞３）此试液于１００ｍＬ容量瓶（犞４）中，

加入４５．００ｍＬ铝基体溶液（５．２．８）［若用空气乙炔火焰测定并认为必需时，加入５ｍＬ氯化镧

溶液（５．２．９）］，以水稀释至刻度，混匀。

５．６．４　将随同试料所做的空白试验（５．５．３）溶液及根据试料中铬质量分数而制备的试液（５．６．３）于原子

吸收光谱仪波长３５７．９ｎｍ处，用空气乙炔（或一氧化二氮乙炔）富燃性火焰，以水调零，测量铬的吸光

度。所测吸光度减去空白试验（５．５．３）溶液的吸光度，从工作曲线上查出相应的铬的质量浓度（ρ）。

５．７　工作曲线的绘制

５．７．１　移取０ｍＬ、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、８．００ｍＬ、２０．００ｍＬ铬（Ⅲ）标准溶液（５．２．１１）和

２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、４．００ｍＬ铬（Ⅲ）标准贮存溶液（５．２．１０），分别置于９个１００ｍＬ容量瓶中，加入

５０．００ｍＬ铝基体溶液（５．２．８）［若用空气乙炔火焰测定并认为必需时，加入５ｍＬ氯化镧溶液（５．２．９）］。以

水稀释至刻度，混匀。

５．７．２　在与试液测定相同条件下测量系列标准溶液的吸光度。以铬的质量浓度为横坐标，吸光度（减

去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸光度）为纵坐标，绘制工作曲线。

５．８　试验数据处理

铬含量以铬质量分数狑Ｃｒ计，按式（２）计算：

狑Ｃｒ＝
ρ犞２犞４×１０

－６

犿２犞３
×１００％ …………………………（２）

　　式中：

ρ ———从工作曲线上查得的铬质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞２———试料溶液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞４———移取试液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿２———试料的质量，单位为克（ｇ）；

犞３———移取试液体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果保留两位有效数字。数值修约执行ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中３．２、３．３。

５．９　精密度

５．９．１　重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限狉，超过重复性限狉的情况不超过５％，重复性限狉按表４数据采用线性内

插法或外延法求得。

６
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表４　

狑Ｃｒ／％ ０．０８０ ０．１９ ０．３８

狉／％ ０．００４ ０．０２ ０．０４

５．９．２　再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不大于再现性限犚，超过再现性限犚 的情况不超过５％，再现性限犚 按表５数据采用线性

内插法或外延法求得。

表５　

狑Ｃｒ／％ ０．０８０ ０．１９ ０．３８

犚／％ ０．００６ ０．０３ ０．０５

６　过硫酸铵氧化硫酸亚铁铵滴定法测定铬

６．１　方法提要

试料用氢氧化钠和过氧化氢溶解，用硝酸酸化。在硫酸磷酸介质中，以硝酸银为催化剂，用过硫酸

铵将铬（Ⅲ）氧化为铬（Ⅵ），以盐酸还原同时被氧化的锰（Ⅶ），以邻苯氨基苯甲酸为指示剂，用硫酸亚铁

铵标准滴定溶液滴定，以此测定铬含量。

６．２　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水。

６．２．１　过氧化氢（ρ＝１．１０ｇ／ｍＬ）。

６．２．２　硝酸（１＋１）。

６．２．３　氢氧化钠溶液（２００ｇ／Ｌ），贮于聚乙烯瓶中。

６．２．４　硫酸磷酸混合酸：于３００ｍＬ水中，在不断搅拌下缓慢加入１００ｍＬ磷酸（ρ＝１．６９ｇ／ｍＬ）和

２００ｍＬ硫酸（ρ＝１．８４ｇ／ｍＬ），混匀。

６．２．５　硝酸银溶液（１０ｇ／Ｌ），贮于棕色瓶。

６．２．６　硫酸锰溶液（１０ｇ／Ｌ）。

６．２．７　过硫酸铵溶液（２００ｇ／Ｌ），用时现配。

６．２．８　盐酸（１＋３）。

６．２．９　氯化钠溶液（１００ｇ／Ｌ）。

６．２．１０　重铬酸钾标准溶液［犮（１／６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）＝０．１０ｍｏｌ／Ｌ］：称取４．９０３１ｇ基准重铬酸钾（预先在

１４０℃烘干２ｈ，并在干燥器中冷却至室温），置于３００ｍＬ烧杯中，用水溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，

以水稀释至刻度，摇匀。

６．２．１１　硫酸亚铁铵标准滴定溶液（犮≈０．１０ｍｏｌ／Ｌ）：

———配制：称取４０ｇ硫酸亚铁铵［（ＮＨ４）２Ｆｅ（ＳＯ４）２·６Ｈ２Ｏ］于５００ｍＬ烧杯中，加入２００ｍＬ水，

在搅拌下缓慢加入５０ｍＬ硫酸（ρ＝１．８４ｇ／ｍＬ），使其溶解完全，冷却至室温，移入１０００ｍＬ容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，用时标定（在溶液中加入纯铝丝或纯铝屑，可使溶液浓度相对稳
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定）。

———标定：移取２５．００ｍＬ（犞５）重铬酸钾标准溶液（６．２．１０），置于５００ｍＬ锥形瓶中，各加入２０ｍＬ

硫酸磷酸混合酸（６．２．４），８０ｍＬ水，用硫酸亚铁铵标准滴定溶液（６．２．１１）滴定溶液呈黄绿色，

加３滴邻苯氨基苯甲酸溶液（６．２．１２），继续滴定至溶液由紫红色变为亮绿色为终点。平行滴

定３份，重铬酸钾标准溶液所消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液（６．２．１１）体积的极差不超过

０．０５ｍＬ，取其平均值（犞６）。

———计算：按式（３）计算硫酸亚铁铵标准滴定溶液的浓度：

犮＝
犮（１／６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）犞５

犞６
…………………………（３）

式中：

犮（１／６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）———重铬酸钾标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞５ ———移取重铬酸钾标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞６ ———滴定所消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果保留四位有效数字。数值修约执行ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中３．２、３．３。

６．２．１２　邻苯氨基苯甲酸溶液（２ｇ／Ｌ）：称取０．２ｇ邻苯氨基苯甲酸（犖苯代邻氨基苯甲酸、苯基邻氨基

苯甲酸）于３００ｍＬ烧杯中，加入０．２ｇ无水碳酸钠，加入２０ｍＬ水，微热溶解，冷却，用水稀释至１００ｍＬ，混

匀。贮于滴瓶中。

６．３　试样

将样品加工成厚度不大于１ｍｍ的碎屑。

６．４　分析步骤

６．４．１　试料

按表６称取质量（犿３）的试样（６．３），精确至０．０００１ｇ。

表６

铬质量分数狑Ｃｒ／％ 试料质量犿３／ｇ 加入硝酸体积／ｍＬ

２．００～７．００ １．００ ３３

＞７．００～１５．００ ０．５０ ２５

＞１５．００～２３．００ ０．３０ ２２

６．４．２　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

６．４．３　测定

６．４．３．１　将试料（６．４．１）置于５００ｍＬ锥形瓶中，加入２０ｍＬ氢氧化钠溶液（６．２．３），待剧烈反应停止后

缓慢加热至完全溶解，滴加约１ｍＬ过氧化氢（６．２．１），用少量水冲洗锥形瓶内壁，按表１加入硝酸（６．２．２），

加入２０ｍＬ硫酸磷酸混合酸（６．２．４），加热至盐类溶解完全。

６．４．３．２　加水至２００ｍＬ，加入５ｍＬ硝酸银溶液（６．２．５）、０．５ｍＬ硫酸锰溶液（６．２．６）、２０ｍＬ过硫酸铵

溶液（６．２．７），摇匀。加热煮沸至溶液出现稳定的紫红色后，继续煮沸５ｍｉｎ，取下稍冷。加入５ｍＬ盐酸

（６．２．８），煮沸至紫红色消失后，继续煮沸８ｍｉｎ～１０ｍｉｎ，流水冷却至室温。

８

犌犅／犜２０９７５．１８—２０２０



６．４．３．３　用硫酸亚铁铵标准滴定溶液（６．２．１１）滴定至溶液呈淡黄绿色，加入３滴邻苯氨基苯甲酸溶液

（６．２．１２），继续滴定至溶液由紫红色变为亮绿色为终点，记录消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积

（犞７）。

６．５　试验数据处理

铬含量以铬质量分数狑Ｃｒ计，按式（４）计算：

狑Ｃｒ＝
犮犞７×１７．３３×１０

－３

犿３

×１００％ …………………………（４）

　　式中：

犮　　 ———硫酸亚铁铵标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞７ ———消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

１７．３３———１ｍｏｌ硫酸亚铁铵相当铬的质量，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）；

犿３ ———试料的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果表保留至小数点后两位。数值修约执行ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中３．２、３．３。

６．６　精密度

６．６．１　重复性

在重复性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限狉，超过重复性限狉的情况不超过５％，重复性限狉按表７数据采用线性内

插法或外延法求得。

表７

狑Ｃｒ／％ １．７２ ５．３６ １０．２３ １７．４７

狉／％ ０．０９ ０．１８ ０．３３ ０．６８

６．６．２　再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过再现性限犚，超过再现性限犚 的情况不超过５％，再现性限犚 按表８数据采用线性

内插法或者外延法求得。

表８

狑Ｃｒ／％ １．７２ ５．３６ １０．２３ １７．４７

犚／％ ０．１１ ０．３８ ０．５５ ０．９６

７　水浸取二苯基碳酰二肼分光光度法测定六价铬

７．１　方法提要

试料用水浸取后，浸取液在硫酸介质中与二苯基碳酰二肼形成有色络合物。于分光光度计波长

５４５ｎｍ处测量其吸光度，以此测定六价铬含量。
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７．２　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水。

７．２．１　硫酸（ρ＝１．８４ｇ／ｍＬ）。

７．２．２　盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）。

７．２．３　盐酸（１＋１）。

７．２．４　盐酸（１＋２４）。

７．２．５　硫酸（１＋８）。

７．２．６　４甲基２戊酮。

７．２．７　二苯基碳酰二肼乙醇溶液（１０ｇ／Ｌ）：称取０．５０ｇ二苯基碳酰二肼溶于５０ｍＬ无水乙醇中。用时

现配。

７．２．８　六价铬标准贮存溶液：称取０．５６５８ｇ预先在１４０℃下烘干２ｈ并于干燥器中冷却的重铬酸钾

（基准试剂），用适量水溶解并移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含２００μｇ

六价铬。

７．２．９　六价铬标准溶液Ａ：移取５０．００ｍＬ六价铬标准贮存溶液（７．２．８）至５００ｍＬ容量瓶内，用水稀释

至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含２０μｇ六价铬。

７．２．１０　六价铬标准溶液Ｂ：移取５．００ｍＬ六价铬标准贮存溶液（７．２．８）至１０００ｍＬ容量瓶内，用水稀

释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１μｇ六价铬。

７．３　仪器

分光光度计。

７．４　试样

将样品加工成厚度不大于１ｍｍ的碎屑。

７．５　分析步骤

７．５．１　试料

按表９称取质量（犿４）的试样（７．４），精确至０．０００１ｇ。

表９

六价铬质量分数狑Ｃｒ６＋／％ 试料质量犿４／ｇ

０．０００１～０．００５０ ５．００

＞０．００５０～０．１０ ０．２５

７．５．２　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

７．５．３　空白试验

随同试料做空白试验。

７．６　测定

７．６．１　将试料（７．５．１）置于２００ｍＬ烧杯中，加入６０ｍＬ水，盖上表皿，置于４０℃±２℃水浴中，待试液
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升温至设定温度后保持３０ｍｉｎ±０．５ｍｉｎ，每５ｍｉｎ用玻棒搅拌３０ｓ。取出，冷却。用快速定量滤纸过

滤试液于１００ｍＬ容量瓶中，并用少量水洗涤烧杯２次，洗涤滤纸和不溶物３次，保持滤液体积约

８０ｍＬ。

注：铝具有强还原性，试料浸取过程中温度需严格控制。

７．６．２　滤液中准确加入５．０ｍＬ硫酸（７．２．５），摇匀，加入２．０ｍＬ二苯基碳酰二肼乙醇溶液（７．２．７），用水

稀释至刻度，混匀。

７．６．３　放置１０ｍｉｎ后，移取部分试液于相应的吸收池中，于分光光度计波长５４５ｎｍ处，以水做参比，

测量其吸光度，减去空白试验溶液的吸光度，从工作曲线上查得相应的六价铬量（犿５）。

７．７　工作曲线的绘制

７．７．１　分别移取０ｍＬ、５．００ｍＬ、１０．００ｍＬ、２０．００ｍＬ六价铬标准溶液Ｂ（７．２．１０）和２．００ｍＬ、５．００ｍＬ、

１０．００ｍＬ、１３．００ｍＬ六价铬标准溶液Ａ（７．２．９）于８个１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至约８０ｍＬ，准确加

入５．０ｍＬ硫酸（７．２．５），混匀，加入２．０ｍＬ二苯基碳酰二肼乙醇溶液（７．２．７），用水稀释至刻度，混匀。

７．７．２　放置１０ｍｉｎ后，移取部分系列标准溶液于相应的吸收池中，于分光光度计波长５４５ｎｍ处，以水

做参比，测量其吸光度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸光度，以六价铬量为横坐标，吸光度为纵

坐标，绘制工作曲线。

７．８　试验数据处理

六价铬含量以六价铬质量分数狑Ｃｒ
６＋计，按式（５）计算：

狑Ｃｒ
６＋ ＝

犿５×１０
－６

犿４

×１００％ …………………………（５）

　　式中：

犿５———从工作曲线上查得的六价铬量，单位为微克（μｇ）；

犿４———试料的质量，单位为克（ｇ）。

六价铬质量分数≥０．００１０％时，计算结果保留两位有效数字；六价铬质量分数＜０．００１０％时，计算

结果保留一位有效数字。数值修约执行ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中３．２、３．３。

７．９　精密度

７．９．１　重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限狉，超过重复性限狉的情况不超过５％，重复性限狉按表１０数据采用线性内

插法或外延法求得。

表１０

狑Ｃｒ６＋／％ ０．０００２ ０．００５０ ０．０４０ ０．１０

狉／％ ０．０００１ ０．０００４ ０．００２ ０．００４

７．９．２　再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过再现性限犚，超过再现性限犚 的情况不超过５％，再现性限犚 按表１１数据采用线性

内插法或外延法求得。
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表１１

狑Ｃｒ
６＋／％ ０．０００２ ０．００５０ ０．０４０ ０．１０

犚／％ ０．０００１ ０．０００６ ０．００３ ０．００６

８　试验报告

试验报告应包括下列内容：

ａ）　本部分编号、名称及所用的方法；

ｂ） 关于识别样品、实验室、分析日期、报告日期等所有的必要的信息；

ｃ） 以适当的形式表达试验结果；

ｄ） 试验过程中出现的异常现象；

ｅ） 审核、批准等人员的签名。

０
２
０
２—

８
１

５
７
９
０
２
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