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1  主题内容与适用范围 

1.1  本标准规定了测定固体废物浸出液中六价铬的硫酸亚铁铵滴定法。 

1.2  本标准适用于固体废物浸出液中六价铬的测定。方法也可用于测定水和废水中的六价

铬。 

1.2.1  方法的定量下限；1mg／L。 

1.2.2  干扰 

     钒对测定有干扰，除钒渣浸出液外一般浸出液中钒的含量不会影响测定。三价铁干扰

测定，当三价铁的浓度(mg/L)为六价铬的 175 倍时，可引入 2.8％的相对误差。 

 

2  原理 

在硫酸和磷酸介质中消除三价铁的干扰，以 N 一苯基代邻氨基苯甲酸为指示剂，用硫

酸亚铁铵滴定，使六价铬还原成三价格；过量的硫酸亚铁铵与指示剂反应，溶液呈黄绿色为

终点。根据硫酸亚铁铵标准溶液的用量计算出固体废物浸出液中的六价铬含量。反应方程式

如下： 

2Na2CrO4+ 7H2SO4+6FeSO4(NH4)2SO4          Cr2(SO4)3 +2Na2SO4+6(NH4)2SO4+ 3Fe2(SO4)3+8H2O 

 

3  试剂 

    除非另有说明，均使用符合国家标准或专业标准的试剂，去离子水或同等纯度的水。 

3.1  硫酸 1 十 3。 

3.2  硫酸 1 十 9。 

3.3  磷酸 1 十 1。 

3.4  N 一苯基代邻氨基苯甲酸指示剂(简称铬指示剂 C13H11NO2)0.2%：称取铬指示剂 0.2 g，

溶于 100 ml 0.2％碳酸钠溶液中，摇匀，贮于棕色瓶中，在低温下保存。 

3.5  六价铬标准溶液(0.4mg/ml):称取于120℃干燥2h的重铬酸钾K2Cr2O7， 优级)1.1316g，

用蒸馏水溶解后转移到 1000 ml 容量瓶中；用蒸馏水稀释至标线；摇匀。 

3.6  硫酸亚铁铵标准溶液：称取分析纯硫酸亚铁铵[Fe(NH4)2(SO4)2.6 H2O]25 g 溶于 1000 ml

硫酸(3.2)溶液中，过滤，用下述方法进行标定。 

吸取 10.00 ml 六价铬的标准溶液(3.5)，置于 150 ml 三角瓶中，加入 50 ml 水，加入

硫酸溶液(3.1)5ml 及 5 滴 N 一苯基代邻氨基苯甲酸(3.4)，用硫酸亚铁铵溶液(3.6)滴定至

溶液由紫红色变为黄绿色即为终点。硫酸亚铁铵溶液对六价铬的滴定度计算如下： 
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式中： T ——1.00 毫升硫酸亚铁铵溶液相当于六价铬的毫克数； 

       V ——硫酸亚铁铵溶液的消耗量，ml； 



     0.40——每毫升重铬酸钾溶液(3.5)含六价铬的毫克数。 

    注：硫酸亚铁铵溶液不稳定，使用前需要重新进行标定。 

 

4  仪器 

4.1  移液管：5 ml，10 ml。 

4.2  三角瓶：15O ml，250 ml。 

4.3  滴定管(分刻度 O.1 ml)：25 ml。 

 

5  样品的保存 

    浸出液应置于内表面光洁的聚乙烯或者硬质玻璃瓶中，加入氢氧化钠调节 pH7～9，并

尽快分析。如果样品在 24 h 内不能进行分析，就应取等份样品，并加入已知量的 Cr(VI)，

均在 4℃下贮存。并在分析浸出液的同时，也要分析曾加入已知量的 Cr(VI)浸出液样品，

以便确定样品在贮存期间 Cr(VI)是否有变化。如果其浓度没有变化，贮存的浸出液才可以

用于分析 Cr(VI)的含量。 

 

6 测定 

6.1 取适量浸出液于 150 ml 三角版中，用稀的硫酸或者碱调至中性，加水至 50 ml。 

6.2 另取 1 支 150 ml 三角瓶，加入 50 ml 水供空白试验用。 

6.3 向上述三角瓶中各加入硫酸(3.1)5 ml，磷酸(3.3) l ml 及 5 滴 N 一苯基代邻氨基苯

甲酸指示剂(3.4)，用硫酸亚铁铵标准溶液(3.6)滴定至溶液由紫红色变为黄绿色即为终点。

记录下标准溶液的用量。并从试液的标准滴定溶液的用量中扣除空白试验的用量。 

 

7 结果的表示 

   浸出液中六价铬浓度 C 按下式计算： 
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  式中：T —— 硫酸亚铁铵的滴定度,mg/Ml; 

        V1 —— 滴定消耗的硫酸亚铁铰标准溶液的量,ml 

        V —— 试验吸取的浸出液体积,ml。 

 

8 精密度和准确度 

室内对六价铬浓度为 185.6 mg／L 的铬渣浸出液，6 次平行测定的相对标准偏差为 0.3

％；铬的含量为 1855.7μg 的浸出液样品，加入 1000μg 铬，6 次加标的回收率为 99.0％一

100.8％。 

 

 

附  录  A 

注  意  事  项 

(参考件) 

 

A1 不能用含 Cr2O7
2-
的溶液洗涤器皿。 

A2 铬指示剂具有还原性不宜多加，宜配成较稀的溶液使用，并在大部分六价铬被滴定后(溶

液变为淡黄色)再加，而且每份的用量大致一样。 



A3 钒干扰测定，当样品含钒，则测定结果为铬钒总量。换算系数 1％钒相当于 0.34％铬，

应从测定结果中扣除钒的含量。 

    注：浸出液的制备方法，参见 GB／T15555．1 一 1995《固体废物   总汞的测定   冷原子吸收分光光

度法》中的附录 B。 

 

    附加说明： 

    本标准由国家环保局科技标准司提出。 

    本标准由中国环境监测总站负责起草。 

    本标准主要起草人王素芳、芮葵生、苏华青、邢书才。 

本标准委托中国环境监测总站负责解释。 


