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前    言

本标准代替YS/T 508-2006《钨钼合金化学分析方法 EDTA容量法测定钼量》。

本标准与YS/T 508-2006比较，主要有以下变动：

──在“4 试剂”中增加了过硫酸铵、硝酸、铬黑T及其配制方法、溴甲酚绿乙醇溶液的配制方法和要求；

──将“4.16 硝酸铋标准溶液”中硝酸加入量由50ml增加至100ml，即将溶液中硝酸介质的浓度由约0.2mol/L提高至约0.3mol/L；
──考虑样品溶解时间，将“5.1”中“过100目”改为“过120目”。；

──如果将溶解样品放置到冷却，溶液将全部结晶，不利于试验操作，故将“6.3.2”中“冷却”改为“稍冷”；
──将“6.3.2”中“边搅拌边滴加10～15ml氢氧化铵（4.4）”改为“边搅拌边滴加10～15ml氢氧化铵（4.4）至溶液清亮”；

──将（6.3.7）中“稍冷”改为“冷却”；

──增加了前言，并对标准格式进行了编辑修改。。
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钨钼合金化学分析方法 EDTA容量法测定钼量
1　 范围

本标准规定了钨钼合金中钼含量的测定方法。

本标准适用于钨钼合金中钼含量的测定。测定范围：20～80%。

2　 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

3　 方法原理
    试样用硫酸－硫酸铵溶解，在微酸性溶液中加盐酸羟铵还原钼为五价，准确加入过量的EDTA标准溶液，五价钼与EDTA生成1：1稳定络合物（pK=28），再以硝酸铋标准溶液回滴过量的EDTA，钨不干扰测定。
4　 试剂

4.1　 硫酸铵。

4.2　 硫酸（ρ1.84g/ml）。

4.3　 硫酸（1＋1）。

4.4　 氢氧化铵（ρ0.90g/ml）。

4.5　 氢氧化铵（1＋1）。

4.6　 氯化羟胺溶液（100g/L）。

4.7　 硫酸铵溶液（250g/L）。

4.8　 过硫酸铵溶液（10g/L），用时现配。

4.9　 硝酸（1＋1）。

4.10　 铬黑T溶液（5g/L）：
称取0.5g铬黑和2g氯化羟铵，溶于乙醇（95%），用乙醇（95%）稀释至100ml，用时现配。

4.11　 溴甲酚绿乙醇溶液（2g/L）：
称取0.2g溴甲酚绿，溶于乙醇（95%），用乙醇（95%）稀释至100ml。

4.12　 二甲酚橙溶液（1g/L）。

4.13　 氯化铵-氢氧化铵缓冲溶液（pH=10）：
称取67g氯化铵，溶于200ml水中，加入570ml氢氧化铵（2.4），用水稀释至1000ml,混匀。

4.14　 锌标准溶液：
称取1.0000g 金属锌（≥99.9%），置于200ml烧杯中，加入10ml盐酸（1＋1），待完全溶解后，加热煮沸数分钟，冷却，移入1000ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1ml含1.0mg锌。

4.15　 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准溶液：
称取37.23g二水合乙二胺四乙酸二钠置于400ml烧杯中，加入200ml水，加热溶解，移入2000ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

标定：移取25.00ml锌标准溶液（4.14），置于250ml锥形瓶中，用氢氧化铵（4.5）调至弱碱性后，加入10ml氯化铵-氢氧化铵缓冲溶液（4.13），用水稀释至约为80ml，加入5滴铬黑T溶液(4.10),用EDTA标准溶液滴定至溶液由紫红到亮蓝色即为终点。

按公式（1）计算EDTA标准溶液浓度：
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式中：C1 —— EDTA标准溶液浓度，mol/l；

m1 —— 移取锌标准溶液所含锌量，g；

V1 —— 标定时消耗EDTA标准溶液体积，ml。

4.16　 硝酸铋标准溶液：
称取19.40g硝酸铋[Bi(NO3)3·5H2O]，置于250ml烧杯中，加入100ml硝酸（1＋1）（4.9），加热溶解后，移入2000ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

标定：移取10.00mlEDTA标准溶液（4.15），置于250ml锥形瓶中，加入10ml硫酸铵溶液（4.7），加水至约为80ml，加入8滴二甲酚橙溶液（4.12），用硝酸铋标准溶液（4.16）滴定至溶液由黄色到橙红色即为终点。

按公式（2）计算硝酸铋标准溶液浓度：
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式中：C2 —— 标定后硝酸铋标准溶液浓度，mol/l；

C1 —— EDTA标准溶液浓度，mol/l；
V2 —— 移取EDTA标准溶液体积，ml；
V3 —— 标定时消耗硝酸铋标准溶液体积，ml。

5　 试样

5.1　 钨钼合金粉及粉碎后的丝、条通过120目筛网。

5.2　 试样预先在105～110℃烘1h，置于干燥器中，冷至室温。

6　 分析步骤

6.1　 测定数量：分析时应称取二份试样进行测定，测定值应在允许差之内，取其平均值。

6.2　 试样量：按表1称取试样。

	钼 含 量（%）
	试 样 量（g）

	20.00～25.00
	1.000 0

	＞25.00～50.00
	0.500 0

	＞50.00～80.00
	0.300 0


6.3　 测定
6.3.1　 将试样量（6.2）置于100ml干燥的烧杯中，加入2g硫酸铵（4.1）、3ml硫酸（4.2）（如试样量为1.000 0g时，试剂量需增加一倍），盖上表面皿，在电炉上加热溶解至透明。

6.3.2　 稍冷，用少量水吹洗表面皿及杯壁，边搅拌边滴加10～15ml氢氧化铵（4.4）至溶液清亮。

6.3.3　 加热使沉淀完全溶解并除去过量氨（如溶液出现蓝色，加入1～2滴过硫酸铵溶液(4.8)氧化，加热煮沸破坏过量的过硫酸铵）。

6.3.4　 冷却，移入100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

6.3.5　 移取10.00ml试液（6.3.4），置于250ml锥形瓶中，加入15mlEDTA标准溶液（4.15）、10ml氯化羟胺（盐酸羟氨）溶液（4.6）。

6.3.6　 加入1滴溴甲酚绿乙醇溶液（4.11）,用氢氧化铵（4.5）调至蓝色，再用硫酸（4.3）调至黄色并过量1～3滴，加水至约为100ml 。

6.3.7　 在低温电炉上加热煮沸10～15min，取下冷却，加入10ml硫酸铵溶液（4.7），用水冲洗瓶壁，使体积约为80ml。

6.3.8　 加入8滴二甲酚橙溶液（4.12），用硝酸铋标准溶液（4.16）滴定过量的EDTA至溶液由黄色到橙红色即为终点。

7　 分析结果的计算

按公式（3）计算钼的百分含量:
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式中：C1 —— EDTA标准溶液浓度，mol/l；
V4 —— 测定时加入EDTA标准溶液体积，ml；
C2 —— 硝酸铋标准溶液浓度，mol/l；
V5 —— 滴定时消耗硝酸铋标准溶液体积，ml；
m —— 试样量，g。

8　 允许差

分析结果的差值应不大于表2所列允许差。
表1　                                       ％  
	钼 含 量
	允 许 差

	20.00～25.00
	0.60

	＞25.00～50.00
	0.70

	＞50.00～80.00
	0.80
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