Модуль. Б Лабораторный химический анализ(спектрофотометрия)
Фотометрический метод определения хрома (VI) в любых водах
1 Сущность метода
Метод определения хрома (VI) основан на измерении светопоглощения в диапазоне длин волн от 540 до 550 нм окрашенного (красно-фиолетового) комплексного соединения, образующегося в результате реакции 1,5-дифенилкарбазида с бихромат- ионами пробы анализируемой воды в кислой среде и определении хрома (VI) по значению оптической плотности раствора.
Диапазон измеряемой массовой концентрации хрома (VI) составляет от 0,05 до 
3,0 мг/дм3.
2 Средства измерений вспомогательное оборудование, реактивы
2.1 Спектрофотометр.
2.2 Набор кювет.
2.3 Весы лабораторные, погрешность 0,0001г.
2.4 Пипетки с одной меткой.
2.5Пипетки градуированные.
2.6 Колбы мерные.
2.7 Цилиндры мерные.
2.8 Раствор ионов хрома (VI)с массовой концентрацией 100 мг/дм3, приготовленный из ГСО состава раствора ионов хрома (VI) с аттестованным значением массовой концентрации 1 мг/см3 и погрешностью аттестованного значения не более 2% при доверительной вероятности 95%.
2.9 1,5-дифенилкарбазид, ч.д.а.
2.10 Кислота ортофосфорная, х.ч.
2.11 Ацетон, х.ч.
3 Подготовка к проведению измерений
3.1 Подготовка посуды
Всю стеклянную посуду моют водой с применением моющих средств, затем промывают раствором азотной кислоты, разбавленной водой в соотношении объёмов 1:1, водопроводной водой, несколько раз ополаскивают дистиллированной водой и сушат. Для мытья посуды не допускается использование смесей, содержащих соединения хрома.
Посуда подготовлена заранее.
3.2 Приготовление раствора ортофосфорной кислоты (раствор Б) (ГОТОВ)
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 наливают 100 –150 см3 дистиллированной воды, затем вносят 700 см3 ортофосфорной кислоты и доводят до метки дистиллированной водой.
Раствор приготовлен заранее.
3.3 Приготовление раствора 1,5-дифенилкарбазида массовой концентрацией 10 г/дм3  в ацетоне(ГОТОВ)
Растворяют 1г 1,5-дифенилкарбазида в 100 см3 ацетона, добавляют одну каплю «ледяной» уксусной кислоты.
Раствор приготовлен заранее.
3.4 Приготовление раствора хрома (VI) массовой концентрации 5 мг/дм3 
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 5 см3 раствора хрома (VI) с массовой концентрацией 100 мг/дм3, доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. Раствор используют свежеприготовленным.
3.5 Порядок проведения измерений
Готовят две параллельные серии растворов.
В 3 мерные колбы вместимостью 100 см3 приливают по 50 см3 анализируемой пробы с массовой концентрацией ионов хрома предположительно 0,2 мг/дм3. Затем в первую из трёх колб вносят 100 %-ную добавку ионов хрома (VI), во вторую колбу вносят 150 %-ную добавку. Концентрации добавок рассчитывают с учётом разбавления пробы в мерной колбе. В третью колбу добавку не вносят. В качестве добавки используют рассчитанные аликвоты раствора хрома (VI) с массовой концентрацией 5 мг/дм3. Затем во все 3 колбы последовательно добавляют по 2 см3 раствора Б и по 2 см3 раствора 
1,5-дифенилкарбазида, доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают.
Растворы сравнения готовят следующим образом. В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 50 см3 дистиллированной воды, 2 см3 раствора Б и 2 см3 раствора 
1,5-дифенилкарбазида, доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают.
Выдерживают растворы не менее 15 минут, после чего измеряют оптические плотности растворов относительно раствора сравнения не менее двух раз для каждого раствора при длине волны 540 нм и толщине светопоглощающего слоя 30 мм.
По полученным значениям в программе MS Excel строят графики зависимостей оптической плотности растворов от значений массовой концентрации ионов хрома (VI), соответствующей введённой добавке.
График является приемлемым, если значение коэффициента корреляции составляет не менее 0,99.
Модуль значения абсциссы в точке пересечения графика с осью ОХ соответствует массовой концентрации ионов хрома (VI) в анализируемом растворе пробы Xs (в объёме мерной колбы).
Массовую концентрацию ионов хрома (VI) в пробе (ХСr(VI), мг/дм3) рассчитывают, учитывая разведение исходной пробы.

4 Приемлемость результатов измерений 
За результат измерений массовой концентрации хрома (VI) принимают среднеарифметическое значение Х, мг/дм3, результатов двух параллельных определений Х1 и Х2 при выполнении условия
,
где r - значение предела повторяемости, мг/дм3. r вычисляют по формуле
r = 0,005 + 0,325·X,
где X - среднеарифметическое значение массовой концентрации хрома (VI), мг/дм3.
Предел точности (границы допускаемой абсолютной погрешности при доверительной вероятности Р =0,95) вычисляют по формуле
±∆ = 0,008 + 0,2 X,
где X - среднеарифметическое значение массовой концентрации хрома (VI), мг/дм3.
5 Оформление результатов измерений
Результат измерения представить в виде
(X ± ∆), мг/дм3 при доверительной вероятности Р=0,95, n=2.
Если предполагаемый результат (0,2 мг/дм3) не входит в полученный диапазон, то измерения следует повторить, выбрав в качестве опорного значения массовую концентрацию хрома (VI)внутри диапазона X ± ∆, которая является удобной для введения добавок.

