氨水中重铬酸钾含量测定

1 主题内容和适用范围
本规程规定了氨水中重铬酸钾含量的测定方法，本规程可用于浓度超过10mg/L的重铬酸钾的测定。

2 方法原理

重铬酸钾在强酸条件下与硫酸亚铁铵存在以下反应Cr2O72- + 6Fe2+ + 14H+→2Cr3+ + 6Fe3+ + 7H2O 在指示剂二苯胺的作用下，由紫色变成绿色指示终点。
3 试剂

3.1 硫酸亚铁铵标液：C﹝(NH4)2Fe(SO4)2﹞= 0.1mol/L
3.2 磷酸：分析纯。

3.3 硫酸溶液：1：4（V/V）

3.4 1%的二苯胺指示剂：1g二苯胺（精确到0.1g）溶解于96.2ml，密度为1.84的浓硫酸和3.8ml蒸馏水中。

4 仪器

4.1 锥形瓶：250ml。

4.2 酸式滴定管：50ml。

4.3 烧杯：250ml。 

4.4 短颈玻璃漏斗

4.5 量筒：250ml，10ml。

4.6 电炉子：1000W。

5 测定过程

5.1 浓缩：取100ml试样加入烧杯中，放在电炉上加热浓缩至30ml左右，冷却。

5.2 过滤：采用倾泻法过滤，滤液承接在锥形瓶内，冲洗烧杯和附有沉淀的滤纸与滤液一并接入锥形瓶内。
5.3 滴定：向锥形瓶内加入10ml（3.2）磷酸和50ml（3.3）硫酸溶液后，混匀，冷却至室温，加入3滴二苯胺（3.4）指示剂，用硫酸亚铁铵（3.1）标准溶液滴定至绿色时为终点，记录消耗标液量。
6、结果计算
氨水中重铬酸钾含量（mg/L）按下式计算：

V1×C×49.2×1000
G= —————————— 
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式中：G:重铬酸钾含量：mg/L；

      V1:标准溶液用量：ml；

      V:试样量，ml：

      C:标液实际浓度，mol/L。

换算成百分含量：


G
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ρt×106
式中： G`:重铬酸钾的百分含量；
       ρt：试样的室密度。

