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钨钼合金化学分析方法 EDTA容量法测定钼量
1、 任务来源及计划要求

    根据全国有色金属标准化技术委员会的有关要求，由宝钛集团有限公司负责起草有色行业标准《钨钼合金化学分析方法 EDTA容量法测定钼量》。按计划要求，2007年4月完成了标准草案稿，2007年7月进行了预审。
2、 编制过程（包括编制原则、工作分工、征求意见单位、各阶段工作过程等）

1、 编制原则
在国家标准清理整顿中，原国家标准GB/T 3825－1983《钨钼合金化学分析方法  EDTA容量法测定钼量》转为有色行业标准YS/T 508－2006。
本标准制定至今已20多年，根据实际操作情况，宝钛集团有限公司和相关检验分析单位拟对其进行改进，但通过大量的实验证实，EDTA容量法测定钼量的分析方法稳定、可靠，无原则性修订的必要。本次修订主要对部分试剂用量、试样粒度、个别文字描述和标准格式等进行了调整和编辑性修改。

2、 工作分工
本标准由宝钛集团有限公司负责起草，西北有色金属研究院和栾川钼业股份有限公司参加并进行验证实验。
3、 各阶段的工作安排
编制组广泛调查、了解了国内使用EDTA容量法测定钼量的基本状况，收集了相关的材料，查阅了国外相关分析方法，并对该方法进行了改进性实验。各阶段的工作如下：
2006年6月～2007年3月    进行调研、实验工作，提出标准草案；

2007年4月～2007年5月    完成标准征求意见稿；

2007年6月～2007年7月    完成标准讨论稿并进行预审讨论；修改完成送审稿；

2007年8月～2007年9月    根据预审会意见进行修改，其他生产单位进一步落实各自实际情况并进一步提出新的修改意见和建议；
2007年10月    完成标准送审稿。
三、主要技术内容的说明

通过宝钛集团有限公司和西北有色金属研究院共同对该标准进行实验分析，最终对原标准进行如下修改。
1. 在‘4试剂’中增加了硝酸、过硫酸铵、铬黑T及其配制方法、溴甲酚绿乙醇溶液的配制方法。

2. 实验中发现硝酸铋标准溶液放置一段时间后有白色沉淀产生，经分析为铋的盐基性盐，说明配制过程中硝酸的加入量不够。经过查阅文献和试验将‘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。

3. 考虑样品溶解时间，将‘5.1’中‘过100目’改为‘过120目’。

4. 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’。

5. 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’。

6. 将（6.3.7）中‘稍冷’改为‘冷却’。
四、与国外同类标准水平的对比分析

ISO标准和ASTM标准中，尚无相关的测定标准。

五、与其他标准和法规的关系
本标准符合相关法规的规定。

六、其他

1、 西部金属材料股份有限公司在对本标准所规定的方法进行验证时，对W-Mo50、W-Mo80试样各分析了5组，通过对5组数据进行对比分析，同时与验证单位对他们分析结果进行充分讨论，最后确定将W-Mo50分析结果中50.40%和W-Mo80分析结果中79.54%舍去。西部金属材料股份有限公司和洛阳栾川铝业集团股份有限公司的验证结果见附页。
2、 西部金属材料股份有限公司对本标准中第4.16条（硝酸加入量由50ml增加至130ml，即将溶液中硝酸介质由0.2mol/L提高到0.5mol/L）提出如下意见：通过实验对比，YS/T508-2006中硝酸铋溶液中硝酸加入量为50ml时，硝酸铋溶液第二天就有析出物，且随着放置时间越长，析出物越多，硝酸铋标定的浓度也会下降越多，但在此酸度下，滴定终点突变明显，终点易于判断。标准修改后将硝酸铋溶液中硝酸加入量变为130ml，硝酸铋不易析出，随着放置时间越长，硝酸铋的标定浓度也会降低，虽然降的不多，但对结果有影响。而且在此硝酸酸度下，滴定终点突变不明显，终点难以判断。
接到意见后，再次进行实验，综合所提意见和试验结果，最后将硝酸铋溶液中硝酸浓度定为约0.3mol/L，即硝酸加入量由50ml增加至100ml。通过调整后，不仅硝酸铋溶液没有白色盐基性铋盐析出，并且滴定终点突变明显，终点易于判断。
七、参考技术文件
GB/T 3825-1983
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