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前      言
本文件是按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件是YS/ T424-202X 《二硼化钛粉末化学分析方法》的第2部分。YS/ T424-202X已经发布了以下部分：

-----第1部分：钛含量的测定 硫酸铁铵滴定法
-----第2部分：总硼含量的测定 中和滴定法
-----第3部分：铁含量的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法
-----第4部分：碳含量的测定 高频燃烧红外吸收法
-----第5部分：氧含量的测定 脉冲加热惰气熔融-红外吸收法
本文件代替YS/ T424.2-2000《二硼化钛粉末化学分析方法 总硼量的测定》,除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
----增加了方法名称“酸碱中和滴定法”；

------更改了灼烧温度（960-1000℃修改为950-1000℃）； 

-------更改了灼烧时间（3-4h修改为5-6h）；
------更改了测量次数（三次修改为两次）；
----增加了试验报告条款。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。
本文件起草单位：中南大学粉末冶金研究院、xxxx
本文件主要起草人：xxxxxx
本文件及所代替或废止的文件的历次版本发布情况为：

——2000年首次发布为YS/T 424.2-2000
——本次为第一次修订。
引  言
1.二硼化钛陶瓷粉体是一种灰黑色粉末，粉末颗粒具有完整的六方晶体结构。其化学分子式为TiB2，分子重量69.52，密度4.52 g/cm3，熔点2980℃，显微硬度34Gpa，热导率25J/m.s.k，热膨胀系数8.1×10-6m/m.k，电 阻 率14.4μΩ.cm。二硼化钛粉具有高熔点、高硬度、耐磨损、抗酸碱、导电性能优良，导热性强，具有极好的化学稳定性和抗热振性能，抗氧化温度高，能抗1100℃以下的氧化，其制品具有较高的强度和韧性，与铝等熔融金属不侵蚀。
2、二硼化钛粉的主要用途：
2.1导电陶瓷材料。是真空镀膜导电蒸发舟的主要原料之一。
2.2陶瓷切削刀具及模具。可制造精加工刀具、拉丝模、挤压模、喷砂嘴、密封元件等。
2.3复合陶瓷材料。可作为多元复合材料的重要组元，二硼化钛可与TiC、TiN、SiC等材料组成切削工具的复合材料，还可作为一种组分制作装甲防护材料，是各种耐高温件、功能器件的最好材料；
2.4铝电解槽阴极涂层材料。由于TiB2与金属铝液良好的润湿性，用TiB2作为铝电解槽阴极涂层材料，可以使铝电解槽的耗电量降低，延长电解槽寿命。
2.5制作成PTC 发热陶瓷材料和柔性PTC 材料，是A1 、Fe 、Cu 等金属材料很好的强化剂，具有安全、省电、可靠、易加工成型等特点，是各类电热材料的一种更新换代的高科技产品。
2.6可作为金属基表面耐高温、抗腐蚀涂层材料。
二硼化钛及其复合材料已引起广泛关注并被公认的极具有推广价值和应用前景的高新技术材料。
YS/ T422-202X 诣在原标准YS/T424-2000的基础上修改并完善二硼化钛粉末化学分析方法，拟由五部分组成。

-----第1部分：钛含量的测定 硫酸铁铵滴定法
-----第2部分：总硼含量的测定 中和滴定法
-----第3部分：铁含量的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法
-----第4部分：碳含量的测定 高频燃烧红外吸收法
-----第5部分：氧含量的测定 脉冲加热惰气熔融-红外吸收法
本文件完善了二硼化钛粉末的产业链，有利于生产企业和使用加工企业采用统一的分析方法开展质量检验工作，有利于市场公平交易环境的形成，具有较大的社会效益 。

二硼化钛粉末化学分析方法

    第2部分 总硼含量的测定 中和滴定法
1  范围

本文件规定了二硼化钛粉末中总硼含量的测定方法。

本文件适用于二硼化钛粉末中总硼含量的测定。测定范围：20%~40%。

 2  规范性引用文件
    下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件：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/T6682 分析实验室用水和试验方法

GB/T8170 数值修约规则与极限值的表示和判定

3  术语和定义
    本文件没有需要界定的术语和定义。
4   原理
试料与碳酸钙混合后在980℃烧结分解，以水浸取，加盐酸中和至弱酸性，再加碳酸钙中和并加碳酸钡煮沸沉淀部分共存元素，过滤后取滤液以酸碱滴定法测定硼含量。

5  试剂和材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合GB/T6682规定的二级及以上纯度的水。

5.1  盐酸 (ρ=1.19 g/mL) 。

5.2  盐酸 (2+1)。
5.3 丙三醇（4+1）。

5.4  碳酸钙（粉末）。

5.5 碳酸钡（粉末）。

5.6  对硝基酚(1 g/L)：用乙醇(4+1)配制。

5.7  酚酞(5 g/L)：称取0.25 g酚酞溶于30 mL乙醇中，用水稀释至50 mL，混匀。

5.8  硼标准溶液：称取8.573 7g高纯硼酸溶于煮沸过的水中，移入500 mL容量瓶中，用煮沸并冷却过的水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含3.0 mg硼。

5.9  盐酸标准滴定溶液 (0.1 moL/L)。

5.9.1  配制：取8.3 mL盐酸(ρ=1.19 g/mL)置于1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

5.9.2  标定：移取25.00 mL盐酸标准滴定溶液(5.9.1)于250 mL锥形瓶中，加20 mL水，4滴酚酞溶液(5.7)，用氢氧化钠标准溶液(5.10.1)滴定至溶液呈红色为终点。

按式(1)计算氢氧化钠标准溶液对盐酸标准滴定溶液体积的比值：
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式中： VL——滴定时消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0——移取盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）。
5.10  氢氧化钠标准溶液（0.1 moL/L）。

5.10.1  配制：称取4 g氢氧化钠溶于400 mL水中，加2 mL氯化钡溶液(100 g/L)，煮沸2～3min，稍冷，移入1000 mL容量瓶中，稀释至刻度，混匀。静置，待碳酸钡下沉后将上层清液虹吸到另一塑料瓶中，标定后使用。

5.10.2  标定：移取10. 00 mL硼标准溶液(5.8)（V2）三份，分别置于250 mL锥形瓶中，加适量水，加30 mL丙三醇(5.3)，充分摇动，加5~10滴酚酞溶液(5.7)，用氢氧化钠标准溶液(5.10.1)滴定至呈现红色并过量0.5mL，记下所消耗的体积（V3），再以盐酸标准滴定溶液(5.9.1)返滴至溶液呈无色，记下所消耗的体积（V4）。三份溶液所消耗氢氧化钠标准溶液体积的极差值不超过0.05 mL，取其平均值。

按式(2)计算氢氧化钠标准溶液对硼的滴定度：
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式中： T——氢氧化钠标准溶液对硼的滴定度，单位为克每毫升（g/mL）；

V2——移取硼标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
C——硼标准溶液的浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；

V3——滴定所消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V4——滴定所消耗盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
K——氢氧化钠标准溶液对盐酸标准滴定溶液体积的比值。

5.11瓷坩埚（30 mL或50 mL）
6   样品

样品为粉末状，粒度应不大于0.104 mm。

7  试验步骤

7.1  试料

称取0. 10 g试样，精确至0.000 1g。

7.2  平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

7.3  空白试验

随同试料做空白试验。

7.4  测定
7.4.1  在瓷坩埚(5.12)中加入1~2g碳酸钙(5.4)，并做成窝状。

7.4.2  将试料(7.1)与2～3 g碳酸钙(5.4)混匀，置于瓷坩埚(7.4.1)中，面上再覆盖约1g碳酸钙(5.4)，于950~1000℃中灼烧5-6 h。取出，稍冷，用约50 mL热水洗出，置于250 mL烧杯中。

5.3.3  加盐酸(5.2)中和至恰成酸性并过量2 mL，搅拌并加热至刚煮沸，取下稍冷后加入碳酸钙(5.4)中和至无二氧化碳气泡冒出为止，再加入1～2 g碳酸钡(5.5)，煮沸5~10 min，稍静置，用双层中速滤纸过滤，用煮沸过的热水洗涤沉淀和滤纸6~8次。滤液用500 mL锥形瓶接收。

5.3.4  滤液煮沸至冒大气泡，取下，用流水冷却至室温。加2滴对硝基酚(5.6)，用盐酸标准滴定溶液(5.9)滴至溶液无色（不计量）。加30 mL丙三醇(5.3)，充分摇动，加5~10滴酚酞(5.7)，用氢氧化钠标准溶液(5.10)滴定至呈红色并过量0.5 mL，记下所消耗的体积（V5），再以盐酸标准滴定溶液(5.9)滴定至溶液呈黄色（红色消失）为终点，记下所耗的体积（V6）。

8   试验数据处理

硼含量以硼的质量分数 wB计,按公式（3）计算：
              wB=
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式中： V5——滴定试液所消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

V6——滴定过量氢氧化钠标准溶液所消耗盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

T——氢氧化钠标准溶液对硼的滴定度，单位为克每毫升（g/mL）；
V7——滴定空白所消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V8——滴定空白所消耗盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

K——氢氧化钠标准溶液对盐酸标准滴定溶液的体积比值；

m0——试料的质量，g。

按照GB/T8170的规则进行数值修约，计算结果表示到小数点后两位。。

9  允许差

实验室间的分析结果差值应不大于0. 40%
10  试验报告

试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

——试验对象；

——使用的标准（包括发布或出版年号）；
——使用的方法（如果标准中包括几个方法）；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；

——观察到的异常现象；
——试验日期。
--------------------------------------------------------
中华人民共和国工业和信息化部 �
发布�
�






202×-××-××实施





202×-××-××发布








二硼化钛粉末化学分析方法


第2部分：总硼含量的测定


中和滴定法


Methods for chemicaL anaLysis oftitanium diboride powder-


Part 2: Determination of totaL boron content-


The neutralization titration method








（送 审 稿）








YS/T 424.2－XXXX











中华人民共和国有色金属行业标准








ICS 77.160


H 71








代替YS/T 424.2-2000












































PAGE  
II

_1446723805.unknown

_1446724626.unknown

_1446723426.unknown

