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	海绵钛、钛及钛合金化学分析方法
	第10部分：铬含量的测定
	硫酸亚铁铵滴定法
	一、工作简况
	（一）任务来源
	（二）修订背景
	近几年，全球及中国钛合金产业在航空航天、医疗等高端需求的强劲拉动下，整体呈现出蓬勃发展的态势。中国作
	现行海绵钛、钛及钛合金测定铬含量的方法标准为GB/T 4698.10—2020《海绵钛、钛及钛合金化
	（三）主要参加单位和工作成员及其所作的工作
	西安汉唐分析检测有限公司作为标准主编单位，在工作前期，对海绵钛、钛及钛合金中铬含量的检测需求和现阶段
	（四）主要工作过程

	二、标准化文件编制原则
	三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况
	（一）技术内容的变化
	（二）测定范围
	（三）氧化剂用量的选择

	四价钒、三价铬在硝酸银作催化剂的情况下都可被过硫酸铵氧化。当加热煮沸至过硫酸铵分解完全（溶液冒大气泡
	分别移取17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和28.00 mL钒标准溶液（1 mg/mL）置
	表1 过硫酸铵用量
	（钒+铬）量/mg
	过硫酸铵溶液(250g/L)加入量/mL
	计算得铬量/mg
	28+17
	5
	16.89
	28+17
	10
	17.02
	28+17
	15
	17.02
	28+17
	20
	17.02
	28+17
	25
	17.02
	28+17
	30
	17.02
	试验结果表明：过硫酸铵溶液加入量大于等于10 mL，可保证钒和铬都被氧化完全。所以本法选择加入10 
	过硫酸铵氧化V（Ⅳ）和Cr（Ⅲ）至V（Ⅴ）和Cr（Ⅵ）的反应过程中需要加入硝酸银溶液作为催化剂，故扩
	分别移取17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和28.00 mL钒标准溶液（1 mg/mL），
	表2 硝酸银用量选择
	（钒+铬）量/mg
	加入硝酸银溶液(10 g/L)体积
	/mL
	计算得铬量/mg
	28+17
	3
	16.90
	28+17
	5
	17.00
	28+17
	7
	17.00
	28+17
	9
	17.00
	28+17
	11
	17.00
	按照试验方法操作，分别加入3、5、7、9、11mL硝酸银溶液(10 g/L)。结果表明，加入3 mL
	反应过程中需加入高锰酸钾溶液以判断钒和铬是否被完全氧化，为了消除共存的锰酸根的影响，选用氯化钠溶液作
	分别移取17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和28.00 mL钒标准溶液（1 mg/mL），
	表3 氯化钠用量
	（钒+铬）量/mg
	氯化钠溶液(100 g/L)加入量/mL
	计算得铬量/mg
	28+17
	3
	16.90
	28+17
	5
	17.01
	28+17
	7
	17.01
	28+17
	9
	17.01
	28+17
	11
	17.01
	实验表明，氯化钠溶液(100 g/L)大于3 mL，即可完全还原加入的锰和沉淀定量加入的Ag+，故本
	过硫酸铵氧化钒和铬的反应需在一定的酸度条件下进行，一般认为c（H+）=2~2.5 mol/L或每10
	分别移取17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和28.00mL钒标准溶液（1 mg/mL），通
	表4 硫酸用量选择
	（钒+铬）量/mg
	硫酸溶液(1+1)加入量/mL
	计算得铬量/mg
	28+17
	5
	16.95
	28+17
	10
	17.02
	28+17
	15
	17.02
	28+17
	20
	17.02
	28+17
	25
	17.02
	试验表明，硫酸(1+1)用量大于5 mL且小于等于25 mL时，对钒和铬的测定无影响，本方法选择加入
	（七）精密度实验

	采用格拉布斯检验方法，对表6数据进行异常值情况分析，结果见表7。
	表7 不同铬含量水平样品分析结果异常值分析
	根据格拉布斯检验方法，查表得：n=11，a=0.05时，舍弃界限值为2.234。由表7数据可知不同铬
	四、标准中涉及专利的情况
	五、预期达到的社会效益等情况
	六、采用国际标准和国外先进标准的情况
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