




                                    


前    言

本标准按照GB/T 1.1－2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)提出并归口。

本标准负责起草单位：株洲冶炼集团股份有限公司。

本标准参加起草单位：广东先导稀材股份有限公司、深圳清华大学研究院。

本标准主要起草人：谭仪文、林文军、廖贻鹏、刘一宁  XXX  XXX XXX  XXX
铋    黄

1范围

本标准规定了铋黄的要求、试验方法、检验规则及包装、标志、运输与贮存、质量证明书及订货单（或合同）内容等。

本标准适用于以铋化合物、钒化合物、钼化合物为原料，经溶解、合成、浆化和煅烧等方法制成的铋黄产品。铋黄主要应用于各项性能要求很高的场合或单色体系的高档制品。如黄色汽车面漆、黄色涂料以及橡胶制品、塑料制品、印刷油墨的着色。
2  规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件，鼓励根据本标准达成协议的各方研究可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 191  包装储运图示标志

GB 250  纺织品 色牢度试验 评定变色用灰色样卡
GB/T 1710  同类着色颜料耐光性比较
GB/T 5211.3  颜料在105℃挥发物的测定
GB/T 5211.5  颜料耐性测定法
GB/T 5211.15  颜料和体质颜料通用试验方法 第15部分:吸油量的测定
GBT 5314-2011   粉末冶金用粉末 取样方法
GB/T 6890   锌粉

GB/T 8170  数字修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 8704.5  钒铁 钒含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和电位滴定法
GB/T 13451.2  着色颜料相对着色力和白色颜料相对散射力的测定 光度计法
GB/T 14352.2  钨矿石、钼矿石化学分析方法 第2部分：钼量测定
GB/T 19587  气体吸附BET法测定固态物质比表面积 
GB/T 21782.13  粉末涂料 第13部分 激光衍射法分析粒度
GB/T 23994-2009  与人体接触的消费产品用涂料中特定有害元素限量
HG/T 3851   颜料遮盖力测定法
HG/T 3853   颜料干粉耐热性测定法
3  要求

3.1  产品分类

产品按化学成分分为钒酸铋、钒钼酸铋两种型号。
3.2  化学成分

产品化学成分应符合表1、表2的规定。

表1  铋黄化学成分   %

	型号
	主要成分  ≥

	
	Bi
	V
	Mo

	钒酸铋
	BiVO4
	63.87
	15.57
	-

	钒钼酸铋
	BiVO4•nBi2MoO6
	64.96
	3.30
	4.30


表2  铋黄化学成分
	项目
	限量值

	
	A类
	B类

	可溶性元素（mg/kg）≤
	铅（Pb）
	90
	90

	
	镉（Cd）
	75
	75

	
	铬（Cr）
	60
	60

	
	汞（Hg）
	60
	60

	
	锑（Sb）
	60
	-

	
	砷（As）
	25
	-

	
	钡（Ba）
	1000
	-

	
	硒（Se）
	500
	-

	铁（Fe）（mg/kg）≤
	2500
	2500

	铅含量（mg/kg）≤
	600
	-

	A类：直接与食品接触的消费产品用颜料。B类：其他能与人体直接接触的消费产品用颜料。


3.3  理化性能

产品的理化性能应符合表3的规定。

表3 铋黄理化性能要求
	检验项目
	钒酸铋
	钒钼酸铋

	着色力   （%）
	90～110

	105℃挥发物   （%）
	≤2

	耐光力(1～8级)    ≥
	6

	耐候性(1～5级)    ≥
	4

	耐溶剂性(1～5级)  
	对水、乙醇、羟乙基乙醇、甲基乙基酮、溶剂汽油、乙酸乙酯、二甲苯及其混合溶剂可达4级

	耐酸(1～5级)     
	在2%HCl、10%HNO3、10%H2SO4中可达4级

	耐碱(1～5级)     
	在10%NaOH中可达4级

	遮盖力(g/cm2)
	45

	耐热（℃）      ＞
	280

	颜料装填体积和表观密度
	1.63
	1.60

	吸油量(g/100g)
	17～25
	25～30


3.4  外观质量

产品的外观为黄色粉末，分为红相黄、绿相黄两种。

3.5  物理规格

粒度要求：平均粒径0.5μm～0.8μm。
比表面积：比表面积范围要求控制在3～25m2/g之间。
3.6  其他

需方如对产品的化学成分、理化性能、粒度和比表面积等有其他要求时，可由供需双方另行商定。

4  试验方法

4.1  铋的测定方法按照附录A的规定进行。

4.2  钒的测定方法按照GB/T8704.5的规定进行。
4.3  钼的测定方法按照GB/T14352.2的规定进行。

4.4  杂质元素铅、镉、铬、汞、锑、砷、钡、硒量的测定方法按照GB/T 23994的规定进行。
4.5  杂质元素铁量的测定方法照GB/T 6890—2012的规定进行。
4.6  着色力的测定方法按照GB/T13451.2的规定进行。

4.7  105℃挥发物的测定方法按照GB/T5211.3的规定进行。

4.8  耐光性的测定方法按照GB/T1710的规定进行。

4.9  耐候性的测定方法按照GB250的规定进行。

4.10  耐酸、耐碱、耐溶剂性的测定方法按照GB/T5211.5的规定进行。
4.11  遮盖力的测定方法按照HG/T3851的规定进行。
4.12  耐热的测定方法按照HG/T3853的规定进行。
4.13  吸油量的测定方法按照GB/T5211.15的规定进行。
4.14  粒度分布的检验方法按GB/T21782.13的规定进行。

4.15  比表面积的的测定方法按GB/T19587 的规定进行。

4.16  产品的外观质量用加入涂料或油墨中制成漆膜进行检测。

5  检测规则

5.1  检测与验收

5.1.1  产品应由有资质的质量检测机构进行检验，保证产品质量符合本标准或订货单（或合同）的规定，并填写质量证明书。

5.1.2  需方应对收到的产品按本标准的规定进行检验，如检验结果与本标准或(或订货单)的规定不符时，应在收到产品之日起30天内以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样在需方由供需双方共同进行。

5.2  组批

产品应成批提交检验，每批应由同一生产周期、同一型号、同一规格的产品组成。批重不予规定。

5.3  检验项目

5.3.1  每批产品应进行化学成分的检验。
5.3.2  理化性能、粒度、比表面积、外观质量进行型式检验。在正常生产情况下，至少每年进行一次型式检验。而有下列情况之一时，应随时进行型式检验：新产品最初定型时、异地生产时、生产配方、工艺、关键原材料来源及产品施工配比有较大改变时、停产三个月恢复生产时。所有项目的检验结果达到本标准的要求时，产品符合要求。
5.4  仲裁取样、制样

5.4.1  取样

5.4.1.1  仲裁取样的份样数按GB/T5314-2011的规定执行（见表4）。
表4  仲裁取样份样数

	一批中的装粉容器数目
	取样容器数目

	1～5
	全部

	6～11
	5

	12～20
	6

	21～35
	7

	36～60
	8

	61～99
	9

	100～149
	10

	150～199
	11

	200～299
	12

	300～399
	13

	注：以后每增加100个或不到100个装粉容器，应增加一个取样容器。


5.4.1.2  用不锈钢取样管垂直插入桶（袋）的3/4处，呈梅花状布点，每桶取样量不小于100g。

5.4.2  制样

5.4.2.1  将所取试样合并，以15r/min～30r/min的转速旋转10～15圈获得混合样，分成4份，每份试样量约100g，供需双方各一份，仲裁样两份。

5.4.2.2  每份样品必须立即装入干燥、密封容器中，贴上标签。

5.4.2.3  标签需注明生产单位、产品名称、样品编号、产品批号、数量、理化性能、取样日期、取样人等，并在样品容器的封口处粘贴封条，封条须供需双方签章认可待检。

5.5  检验结果的判定

5.5.1  产品检验结果的数值修约和修约后数值的判定分别按GB/T8170的规定进行。

5.5.2  产品的化学成分、理化性能、粒度、比表面积、外观质量的检验结果与本标准或合同(或订货单)的规定不符时，应从该批产品中再取双倍于5.4规定的试样量进行重复试验，检验结果均符合本标准或合同(或订货单)的规定，则判该批产品合格，否则则判该批产品不合格。
6  包装、标志、运输与贮存、质量证明书

6.1  包装

产品用塑料袋或塑料瓶密封包装，外用纸桶、塑料桶或塑料袋封装，每桶(袋)净重1kg±0.015kg、10kg±0.15kg和25kg±0.25kg、50kg±0.50kg。

6.2  标志

每桶铋黄产品上应贴上醒目且不易脱落的标签，其上注明产品名称、商标、本标准的编号、批号或生产日期、等级、净重、厂名和厂址及GB/T191的防雨标志。

6.3  运输

产品在运输过程中应防潮、防水、防火、防酸碱，应避免撞击和跌落。

6.4  贮存

产品应存放于清洁、干燥、防雨淋、通风、避免光照射及无酸碱的环境中贮存。

6.5  其他

需方如对产品的标志、包装、运输、贮存等有特殊要求时，由供需双方商定。

6.6  质量证明书

每批铋黄产品应附有产品质量证明书(合格证)，其上注明：

a)生产厂家名称和商标、地址、电话、传真；

b)产品名称、等级和型号；

c)批号；

d)净重和件数；

e)各项分析检验结果和质量检测机构印记；

f)本标准编号；

g)出厂日期。

7  订货单（或合同）内容
本标准所列材料的合同(或订货单)内应包括下列内容：

a)产品名称；

b)产品型号；

c)理化性能、比表面积、物理规格、外观质量等特殊要求；

d)重量；

e)本标准编号；

f)包装形式；

g)其他。

附录A

规范性附录

铋黄中铋量的测定  Na2EDTA容量法
A.1  范围

本部分规定了Na2EDTA容量法测定铋黄中铋含量。

本部分适用铋黄中铋含量的测定。测定范围为20%～70%。

A.2  方法提要
用盐酸（1+1）溶解铋黄样品，用镉置换溶液中的铋。在pH1.5～1.7的硝酸介质中，以二甲酚橙为指示剂，用Na2EDTA标准溶液滴定铋。

A.3  试剂
A.3.1  酒石酸(AR)。 
A.3.2  抗坏血酸(AR)。
A.3.3  硫脲(AR)。
A.3.4  硝酸(AR)。
A.3.5  盐酸（1+1）。

A.3.6  硫脲饱和溶液。

A.3.7  乙酸钠饱和溶液。

A.3.8  二甲酚橙溶液（1g/L）。

A.3.9  乙二胺四乙酸（Na2EDTA）二钠标准溶液（0.02mol/L）。称取7.5g乙二胺四乙酸二钠，用水溶解，定容于1000mL容量瓶中。Na2EDTA的标定：称取1.0g（准确到0.0001g，记做W））99.999%的铋至250mL三角烧杯中，加入5mL硝酸低温溶解，溶液冷却后用少量水冲洗定量转移到200mL容量瓶中，再用10mL硝酸洗涤溶解样品的三角烧杯，洗液并入到200mL容量瓶中，以水定容，摇匀。移取20.0mL铋标液置于500mL三角烧杯中，加水30mL，加0.5g抗坏血酸，摇匀溶解,加0.6g硫脲,加0.5g酒石酸，摇匀溶解。用乙酸钠调pH至1.7，加入2滴二甲酚橙指示剂，用0.02mol/L Na2EDTA溶液滴定至溶液由紫红色变为亮黄色终点。记录消耗Na2EDTA的体积为V，同时做试剂空白实验,记录消耗的Na2EDTA体积为V1。 
Na2EDTA溶液的实际摩尔浓度 ：
CNa2EDTA= W×99.999%×1000/[208.98×k×(V-V1)]

式中   CNa2EDTA——标定后的Na2EDTA准确浓度（mol/L），保留四位有效数字。
W———配制铋标准溶液称取的铋质量(g)
      208.98—铋的相对原子量。
      k———试液分取比
      V———滴定铋针消耗的Na2EDTA溶液体积(mL)。
         V1———滴定空白消耗的Na2EDTA溶液体积(mL)。
A.4  分析步骤
A.4.1  准确称取0.20g（精确到0.0001g，记录W1）样品于250mL锥形瓶中，加20mL盐酸（1+1），盖上
表面皿，低温加热溶解样品，待样品溶解后取下锥形瓶，冷却5min左右，加少量水，加0.5g的镉碎片，
待反应10min左右后再加入0.5g镉碎片，置于电热板上低温加热，待可见的镉碎片溶解后取下锥形瓶，
趁热过滤（注意滤纸要用小张的滤纸），用10%的盐酸溶液洗涤锥形瓶和沉淀各3次，再用去离子水冲洗两
次沉淀，滤液用100mL容量瓶承接。
A.4.2  完成过滤后取下滤纸和沉淀物撕成几大块置于原锥形瓶中，加5mL硝酸和10ml水，盖上表面皿，
待沉淀溶解完全后取下锥形瓶，冷却。 
A.4. 3  加入0.6g硫脲，0.5g抗坏血酸，摇匀溶解。加3滴二甲酚橙，用乙酸钠调溶液成酒红色，使pH
在1.7左右，用0.02mol/L的Na2EDTA溶液滴定至酒红色褪去，加水使溶液成粉红色，并且继续用Na2EDTA
滴定使溶液成亮黄色为终点。记录消耗的Na2EDTA标准溶液的体积（V2），同时做空白试验，记录消耗的
体积（V3）。

A.4.4  将100mL容量瓶中的滤液用水定容，用火焰原子吸收法检测滤液中的铋含量C。
A.4.5  分析结果的计算与表述
按式A.1计算铋黄溶液中铋的质量百分数：
              Bi(%)=(V2- V3)×CEDTA×208.98×100/(1000×W1)+100*C/W1………（A.1）
式中：V2——Na2EDTA滴定样品消耗的体积(mL) ；
V3——滴定空白消耗的EDTA溶液体积(mL)；
W1——待测样品称取质量(g)；
CEDTA——Na2EDTA的浓度（mol/L）；
C—火焰原子吸收法检测滤液中Bi的浓度（g/mL）。
A.5  允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表1所列允许差。

表1                             ％
	铋含量
	允许差

	5.00～10.00
	0.40

	＞10.00～25.00
	0.50

	＞25.00～50.00
	0.60

	＞50.00～80.00
	0.70
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