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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на титаномагнетитовые 
руды, железованадиевые концентраты, агломераты и окатыши и ус­
танавливает фотометрический метод определения хрома при мас­
совой доле от 0,02 до 0,5% и титриметрический метод — при мас­
совой доле от 0,5 до 1%.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 18262.0.

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

Метод основан на окислении дифенилкарбазида шестивалент­
ным хромом в кислой среде с образованием соединения красно­
фиолетового цвета. Отделение хрома от сопутствующих компо­
нентов проводят сплавлением навески пробы со смесью перекиси 
натрия и углекислого натрия с последующим выщелачиванием 
плава в воде.

2.1. А п п а р а т у р а  и р е а к т и в ы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпера­

туру нагрева не менее 700 СС.
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр (абсорбцио­

метр) .
Тигли никелевые или стеклоуглеродные.
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Натрия перекись.

Издание официальное Перепечатка воспрещена
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С. 2 ГОСТ 18262.10—88
Кислота серная по ГОСТ 4204, раствор с молярной концентра­

цией эквивалента 6 моль/дм3, приготовленный следующим обра­
зом: к 700 см3 воды приливают 165 смэ серной кислоты, охлажда­
ют, прибавляют по каплям раствор марганцовокислого калия до 
появления бледно-розовой окраски, разбавляют водой до 1 дм3 и 
перемешивают.

Кислота уксусная по ГОСТ 61 и разбавленная 1:8.
Аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478, раствор массовок 

концентрации 100 г/дм3.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490, раствор массовой 

концентрации 25 г/дм3.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, раствор массовой концент­

рации 10 г/дм3.
8-оксихинолин, раствор массовой концентрации 25 г/дм3, при­

готовленный следующим образом: 2,5 г 8-оксихииолина растворя­
ют в 10 см3 уксусной кислоты, разбавленной 1:8, и разбавляют 
этим же раствором кислоты до 100 см3.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 
18300.

Хлороформ медицинский.
1 ,5-дифенилкарбазид по нормативно-технической документа­

ции, раствор массовой концентрации 1 г/дм3, приготовленный сле­
дующим образом: 0,1 г дифенилкарбазида растворяют в 10 см3 ук­
сусной кислоты, приливают 90 см3 этилового спирта и перемеши­
вают.

Перекись водорода по ГОСТ 10929.
Калий двухромовокислый но ГОСТ 4220. Если реактив имеет 

квалификацию «ч. д. а.» или «х. ч.», его необходимо перекристал- 
лизовать следующим образом: 100 г двухромовокислого калия 
растворяют в 150 см3 воды при нагревании до кипения. Энергич­
но размешивая, раствор выливают тонкой струей в фарфоровую 
чашку для получения мелких кристаллов. Охлаждают чашку с 
раствором холодной водой и выпавшие кристаллы отфильтровы­
вают с отсасыванием на воронке с пористой стеклянной пластин­
кой, сушат 2—3 ч при 100— 05°С, растирают в порошок и оконча­
тельно высушивают при 180—200 °С в течение 10—12 ч. Пере­
кристаллизацию реактива квалификации «ч. д. а.» повторяют.

Стандартные растворы хоома, приготовленные следующим об­
разом:

Раствор Л. 0,2829 г двухромовокислого калия, перекристалли- 
зованпого (при необходимости) и высушенного при 180—200°С 
до постоянной массы, растворяют в 200 см3 воды. Раствор перели­
вают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают. 1 с\ 3 сгандартного раствора А соответст­
вует 0,0001 г хрома.

Расхвор Б. 5 см3 стандартного раствора А помещают в мерную 
колбу вместимостью 100 см[, доливают водой до метки и переме-
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ГОСТ 18262.1« —86

шивают. 1 см3 стандартного раствора Б соответствует 0,000005 г 
хрома.

Метиловый оранжевый [4- (диметиламино)-азобензол-4'-с дь- 
фокислоты натриевая соль], индикатор, водный раствор массовой 
концентрации 1 г/дм3.

2.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.2.1. Масса навески и аликвота анализируемого ргетвооа в 

зависимости ог содержания хрома указаны в табл. 1.

I  a f л и \\ л 1

М а ссо в ая  доля хром а,  % М а и а  навески,  i
Алик во и  a sa jt уемо> о 

р а с т в о р а  см3

От 0,02 до 0,05 0,5 25
Св. 0,05 » 0,1 0,2 25
» 0,1 » 0,25 0,2 10
» 0,25 » 0.5 0,2 5

2.2.2. В никелевый или стеклоуглеродный тигель, содержа­
щий 1 г углекислого натрия, помещают навеску, прибавляют I г 
перекиси натрия и перемешивают сухим стальным шпателем.

Нагревают тигель до расплавления смеси и сплавляют в тече­
ние 3 мин в никелевом тигле при 650—700 °С или в стекло}гле- 
родном тигле при 600—650 °С.

Тигель с плавом охлаждают, помещают в стакан вместимостью 
250 см3, выщелачивают плав в 80—100 см3 воды и кипятят раст­
вор для разрушения перекиси водорода. Вынимают тигель из ста­
кана и обмывают его водой. Если раствор имеет фиолетовую или 
зеленую окраску, добавляют несколько капель перекиси водорота 
и снова кипятят.

Раствор охлаждают и вместе с осадком переливают в мерную 
колбу вместимостью 250 см3, доливают водой до метки, переме­
шивают и фильтруют через сухой фильтр в сухую коническую 
колбу, отбрасывая первые порции фильтрата.

2.2.3. Аликвоту анализируемого раствора (в соответствии с 
табл. 1) помещают в стакан вместимостью 100 см3, приливают 
раствор контрольного опыта до объема 25 см3 и нейтрализуют 
раствором серной кислоты с молярной концентрацией эквивалента 
6 моль/дм3 в присутствии метилового оранжевого.

2.2.4. Если отношение ванадия к хрому более чем 10 1, алик­
воту анализируемого раствора после нейтрализации помещают в 
делительную воронку вместимостью 150 см3, устанавливают pH 
3,5—4, приливают ОД см3 раствора 8-оксихинолина, 3 см3 хлоро­
форма и раствор интенсивно встряхивают 1 мин. Органический 
слой отделяют, снова добавляют ОД см3 раствора 8-оксихинолнна 
и экстракцию хлороформом повторяют до получения бесцветного
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\ло( тформного экстракта. Водный раствор фильтруют через 
фи/^тр средней плотности для удаления остатков хлороформа и 
промывают фильтр 3—4 раза водой.

- 2.5 К раствору, полученному по п. 2.2.3 или 2.2.4, приливают 
2 сiv раствора серной кислоты с молярной концентрацией экви­
валента 6 моль/дм3, нагревают до кипения, приливают 1 см3 раст- 
ворг азотнокислого серебра и 10 см3 раствора надсернокислого 
аммзния Раствор кипятят 15—20 мин, охлаждают, переливают в 
мерн\ю колбу вместимостью 100 см3, приливают 5 см3 раствора 
дифснилкарбазида, доливают водой и перемешивают Измеряют 
оптинеск\ю плотность раствора сразу или, если присутствует ва- 
иад' й в анализируемом пробе, через 10 мин на спектрофотометре 
прг длине волны 540 нм или фотоэлектроколориметре в интерва­
ле л лнн волн от 520 до 540 нм.

Ь качестве раствора сравнения используют воду.
2.6 Для внесения поправки на содержание хрома в реакти­

вах через все стадии анализа проводят контрольный опыт.
По найденному значению оптической плотности анализируемого 

раслзора за вычетом значения оптической плотности раствора 
коьтзольного опыта находят содержание хрома по градуировоч­
ном графику

^2  7 Для построения градуировочного графика в шесть из 
семи стаканов вместимостью 100 см3, содержащих по 25 см3 раст- 
вор^ контрольного опыта, помещают 1, 2, 3, 4, 5 и 6 см3 стан­
дартного раствора хрома Б, что соответствует 0,000005, 0,000010, 
0,000015, 0,000020, 0,000025 и 0,000030 г хрома, нейтрализуют
раствором серной кислоты с молярной концентрацией эквивалента 
6 мсль/дм3 по метиловому оранжевому и дают 2 см3 в избыток. 
Растворы перемешивают, нагревают до кипения, приливают по 
1 см3 раствора азотнокислого серебра и по 10 см3 раствора над­
сернокислого аммония Растворы кипятят 10— 15 мин, охлаждают, 
переливают в мерные колбы вместимостью 100 см3, приливают по 
о ci>'3 раствора дифенилкарбазида, доливают водой до метки и пе­
ремешивают Оптическчю плотность измеряют, как указано в 
п 1 2 5

Раствор седьмой колбы, не содержащий стандартного раствора 
хрома, сл\жит раствором контрольного опыта для градуировочно­
го графика

По найденным значениям оптической плотности растворов для 
грам ировочного графика за вычетом значения оптической плот­
ности раствора контрольного опыта и соответствующим концент­
рациям хрома строят градуировочный график.

*3 О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
13.1 Массовую долю хрома (Л Ч г )  в процентах вычисляют по 

формуле
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Хсг=^-Ю 0,

где '« 1  — масса хрома в объеме раствора, используемого для изме­
рения, найденная по градуировочному графику, г;

'п — масса навески в объеме раствора, используемого для из­
мерения, г.

2 3.2. Абсолютное допускаемое расхождение между результа­
тами двух определений для доверительной вероятности Р = 0,95 нс 
должно превышать величины, указанной в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

Массовая доля хрома, % Абсопотное допускаемо», 
расхождение. %

От 0,02 до 0,05 включ, 0,008
Св 0,05 ъ 0,1 » 0,0!

» 0,1 » 0,2 » 0,32
" 0,2 » 0,5 » 0,03

3. ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

Метод основан на окислении трехвалентного хрома до шести* 
валентного надсернокислым аммонием в сернокислой среде в при­
сутствии азотнокислого серебра в качестве катализатора. Шести­
валентный хром восстанавливают раствором двойной сернокислой 
соли закиси железа-аммония, избыток который титруют раствором 
марганцовокислого калия. Ванадий не мешает определению хрома.

31. А п п а р а т у р а м  р е а к т и в ы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе­

ратуру нагрева не менее 700 °С.
Чашки и тигли платиновые по ГОСТ 6563
Тигли никелевые или стеклоуглеродные
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Натрия перекись.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172.
Натрий щавелевокислый по ГОСТ 5839* высушенный при 

105—110 °С в течение 1—1,5 ч.
Кислота азотная по ГОСТ 4461.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552.
Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:1, 1:9, 1:20,

1 : 1 0 0 .

Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
Аммоний надсернокислый по ГОСТ 20478, раствор 200 г/дм3.
Марганец (II) сернокислый 5-водный по ГОСТ 435, раствор 

1 г/дм3.
- До 01.01.90
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Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, раствор 2,5 г/дм3.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233, раствор 50 г/дм3.
Водорода перекись по ГОСТ 10929.
Соль закиси железа и аммония двойная сернокислая (соль Мо­

ра) по ГОСТ 4208, раствор 12 г/дм3: 12 г соли Мора растворяю г  
в 300 см3 серной кислоты, разбавленной 1:20. Разбавляют згой 
<ке кислотой до 1 дм3 и перемешивают.

Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490, раствор с молярной 
концентрацией эквивалента 0,03 моль/дм3: 0,948 г соли растворяют 
в 1 дм3 воды, тщательно перемешивают и фильтруют через волок­
нистый асбест или стеклянную вату в склянку из темного стекла 
ч выдерживают 6—8 сут. После этого раствор сифонируют и хра­
нят в склянке из темного стекла.

Массовую концентрацию (С) раствора марганцовокислого ка­
лия по щавелевокислому натрию устанавливают следующим обра­
зом: 0,05—0,08 г щавелевокислого натрия помещают в коническую 
%олбу вместимостью 250 см3, приливают 100 см3 серной кислоты, 
разбавленной 1:9, нагревают до 70—80 °С и титруют раствором 
марганцовокислого калия до появления устойчивой розовой окрас- 
чн раствора

Массовую концентрацию раствора марганцовокислого калия 
(С) в граммах хрома на кубический сантиметр вычисляют по фор­
муле

/л* 0,2588
у 5

де т — масса навески щавелевокислого натрия, г;
0,2588 — коэффициент пересчета количества щавелевокислого нат­

рия на эквивалентное количество хрома;
V — объем раствора марганцовокислого калия, израсходован­

ный на титрование, см3.
3 2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3 2.1. Кислотное разложение
3.2.1.1. Навеску массой 1 г помещают в платиновую чашку, при­

ливают 5 см3 азотной кислоты, 15—20 см3 фтористоводородной 
числоты и 20—25 см3 серной кислоты, разбавленной 1:1. Раствор 
выпаривают до выделения обильных паров серного ангидрида. Ос­
таток охлаждают, стенки чашки обмывают водой и раствор снова 
выпаривают до выделения обильных паров серного ангидрида. Со­
держимое чашки охлаждают, приливают 50 см3 воды и нагревают 
до растворения растворимых солей. Нерастворимый остаток от­
фильтровывают на фильтр средней плотности, уплотненный фильт­
робумажной массой. Фильтрат собирают в коническую колбу вмес­
тимостью 500 см3. Промывают чашку и фильтр с остатком 2—3 ра­
за серной кислотой, разбавленной 1:100, и 4—6 раз горячей во­
дой. Фильтрат сохраняют в качестве основного раствора.
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3 2.1.2. Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель, озо- 
ляют, прокаливают при 500—600°С и охлаждают. К остатку при­
бавляют 3 г пиросернокислого калия и сплавляют при 650—700СС. 
Плав выщелачивают в 40—50 см3 горячей воды, тигель извлекаю*1 
из стакана и обмывают его водой. Полученный раствор присоеди­
няет к основному раствору.

>.2.2. Щелочное сплавление
Помещают 5 г углекислого натрия в стеклоуглеродный или 

никелевый тигель, прибавляют навеску массой 1 г и 5 г переки­
си натрия и перемешивают сухим стальным шпателем.

Нагревают тигель до расплавления смеси и сплавляют в тече- 
HHt 3 мин при 650—700°С. Плав охлаждают и выщелачивают б 
20*j см° воды, тигель вынимают, обмывают его водой. Раствор 
нейтрализуют серной кислотой, разбавленной 1:1, и приливают еще 
25 см3 этой же кислоты. Затем прибавляют несколько капель пе- 
реь иси водорода для растворения осадка, прозрачный раствор ки­
ля" пт для разрушения избытка перекиси водорода.

>2.3. К раствору, полученному по п. 3.2.1 или 3.2.2, объем ко­
торого должен быть 250—300 см3, приливают 10 см3 ортофосфор- 
ной кислоты и 10 см3 раствора азотнокислого серебра. Раствор 
нагревают до кипения, приливают 15—20 см3 раствора надсерно- 
киелого аммония и кипятят до появления слабо-розовой окраски 
(3—5 мин). Если в процессе кипячения раствор не окрашивается, 
прибавляют 3—4 капли раствора сернокислого марганца и снова 
кипятят до появления окраски. К горячему раствору приливают 
10 :м3 раствора хлористого натрия, затем раствор кипятят до 
исчезновения розовой окраски и разрушения избытка надсернокис- 
лого аммония и охлаждают. К раствору приливают из бюретки 
раствор соли Мора до перехода желтой окраски раствора в зеле­
новато-голубую и в избыток 5—7 см3. Избыток раствора соли 
Мора титруют раствором Mapi анцовокислого калия до появления 
слабо-розовой окраски раствора, сохраняющейся в течение 1 мин

Одновременно устанавливают соотношение между растворамь 
соли Мора и марганцовокислого калия следующим образом: в ко­
ническую колбу вместимостью 500 сма приливают из бюретки 
10 см3 раствора соли Мора, приливают 100 см3 серной кислоты, 
разбавленной 1:20, и титруют раствором марганцовокислого калит 
до -лабо-розовой окраски, сохраняющейся в течение 1 мин.

Соотношение (К) между объемами растворов соли Мора и 
марганцовокислого калия вычисляют по формуле

где Г | — объем раствора марганцовокислого калия, израсходован­
ный на титрование соли Мора, см3;

V2 — объем раствора соли Мора, см3.
85
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3.3. Обра ботка  р е з у л ь т а т о в
3.3.1. Массовую долю хрома (Хсг) в процентах вычисляет по 

формуле
V С( К- У 3 - У<)  Л Сг = ------ --------- • 1 0 0 ,

где С — массовая концентрация раствора марганцовокислого ка­
лия но хрому, г/см3;

К — соотношение между растворами соли Мора и марганцо­
вокислого калия;

Уз — объем раствора соли Мора, см3;
V4— объем раствора марганцовокислого калия, израсходован­

ный на титрование избытка соли Мора, см3;
т 0—масса навески высушенной пробы, г.

3.3.2. Абсолютное допускаемое расхождение между результа­
тами двух определений при доверительной вероятности Р = 0,9.3 не 
должно превышать величины, указанной в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Массовая доля хрома. % Абсолютное допускаемое 
расхождение, %

От 0,5 до 1,0 включ. 0,05

$6
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