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前  言

本标准为首次制定。

本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本标准由金堆城钼业集团有限公司、洛阳栾川钼业股份有限公司负责起草。
本标准主要起草人： 

焙 烧 钼 精 矿

1  范围
    本标准规定了焙烧钼精矿的要求、试验方法、检验规则、包装、标志、贮运及订货单（或合同内容）内容等。
    本标准适用于焙烧法生产的用于炼钢、钼化工、陶瓷等领域的焙烧钼精矿。

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。

GB/T 3249  难熔金属及化合物粉末粒度的测定方法

YS/T 555   钼精矿化学分析方法

3  要求

3.1分类

    产品分为三个品种：焙烧钼精矿、高溶性焙烧钼精矿、焙烧钼精矿（球）。

3.2牌号

    产品根据Mo含量的不同，分为YMo62、YMo60、YMo57、YMo55、YMo53五个牌号。

3.3化学成分
产品化学成分应符合表1规定。


表1  焙烧钼精矿化学成分表
质量分数/%
	品

种
	牌

号
	化学指标

	
	
	Mo
	钼的碱
溶解度
	Bi
	S
	Cu
	P
	C
	Sn
	Sb
	WO3
	Pb

	
	
	不   小   于
	不       大       于

	焙烧钼精矿
	YMo62
	62.00
60.00
57.00
55.00
60.00
55.00
60.00
	—
	—
	0.10
	0.15
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.10

	
	YMo60
	60.00
	—
	—
	0.10
	0.20
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.10

	
	YMo57
	57.00
	—
	—
	0.10
	0.22
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.10

	
	YMo55
	55.00
	—
	—
	0.10
	0.25
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.10

	焙烧钼精矿（高溶）
	YMo60
	60.00
	98.50
	0.10
	0.30
	0.18
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	0.05
	0.10

	
	YMo53
	53.00
	98.00
	0.10
	0.30
	0.22
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	0.05
	0.10

	焙烧钼精矿
（球）
	YMo60
	60.00
	—
	—
	0.10
	0.20
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.15

	
	YMo55
	55.00
	—
	—
	0.10
	0.22
	0.05
	0.10
	0.05
	0.04
	—
	0.15


3.4物理状态

3.4.1粒度

产品粒度≤5mm。
焙烧钼精矿（球）规格为：35×25×15（mm）椭球。

3.4.2抗压强度

焙烧钼精矿（球）抗压强度δ≥45MN/m2
3.5其他
    用户如有其它要求，供需双方协商解决。
4  试验方法

4.1化学成分

4.1.1 钼含量的测定

4.1.1.1方法提要

试样经硝酸－氯酸钾饱和液、盐酸溶解，分离铁及其它离子的干扰，在醋酸－醋酸铵缓冲条件下（PH5～7）,钼与醋酸铅生成钼酸铅晶形沉淀，在550℃～600℃灼烧，以钼酸铅形式称重，并计算钼的含量。

4.1.1.2 试剂

4.1.1.2.1 硝酸－氯酸钾溶液：取浓硝酸加固体氯酸钾，使之在硝酸中饱和。

4.1.1.2.2 盐酸。
4.1.1.2.3 氨水。

4.1.1.2.4 25%醋酸－醋酸铵缓冲溶液：取250g醋酸铵溶于水中，加入150mL冰乙酸，过滤后用水稀释至1000mL。
4.1.1.2.5 1.8%醋酸铅溶液：称取18g醋酸铅，加入15mL冰乙酸和80mL水溶解，过滤后用水稀释至1000mL。
4.1.1.2.6 氯化铵－氨水溶液：每100mL水中加入2g氯化铵和2mL氨水。

4.1.1.2.7 醋酸铵溶液：每100mL水中加入25%醋酸－醋酸铵缓冲溶液5mL。

4.1.1.2.8 0.1%甲基橙溶液：取0.1g甲基橙溶于100mL水中。

4.1.1.2.9 过氧化钠。

4.1.1.2.10 0.1%硫酸－硫酸铜混合液：在1＋1的硫酸溶液中将硫酸铜配成0.1%。

4.1.1.2.11 50%硫氰酸钾溶液。

4.1.1.2.12 8%硫脲溶液。

4.1.1.3 分析步骤

4.1.1.3.1 称取试样0.2g，放入400mL烧杯中加入硝酸－氯酸钾饱和液溶液30mL，盖上表面皿。在电热板上溶解，蒸至近干，取下再补加25mL饱和溶液，继续加热溶解，蒸至近干，取下稍冷，加入浓盐酸30mL，继续加热蒸至近干，取下，加入浓盐酸10mL，用热水冲洗杯壁及表面皿，稀释溶液体积至约50mL，煮沸5min取下，趁热用快速滤纸过滤于500mL烧杯中，用热的氯化铵－氨水溶液洗涤沉淀5次。用盐酸（1＋1）溶解沉淀于原烧杯中，再用热水洗净滤纸至无黄色，用洗液洗涤一次。加入氨水25mL，煮沸5min取下。用原过滤纸过滤于第一次滤液中。用上述洗液洗涤沉淀5次。（保留沉淀作钼的比色补正）。
4.1.1.3.2 将滤液取下，加两滴0.1%甲基橙溶液，用盐酸（1＋1）中和呈酸性后过量10滴～12滴。加入醋酸－醋酸铵缓冲液50mL，加热至出现气泡取下，加入少量纸浆在不断搅拌下，用滴定管加入1.8%醋酸铅溶液33mL～35mL，放在电热板低温处，静置25min，取下用定量滤纸过滤，用热的醋酸－醋酸铵缓冲液洗涤沉淀12次，将沉淀放入瓷坩锅中（已恒重），在600℃马弗炉中灼烧，烧至沉淀无明火，取下放入干燥器中，冷至室温重复操作至恒重。
4.1.1.3.3 钼的残渣补正：将两次除过铁的沉淀，移入30mL铁坩锅中，在马弗炉中灰化，取出稍冷后加入2g～3g过氧化钠在650℃的马弗炉中熔融。取出铁坩锅稍冷，在300mL的烧杯中用水浸取至体积100mL，在将此溶液干过滤于100mL烧杯中。吸取滤液10mL于50mL容量瓶中，加入10mL硫酸－硫酸铜混合液，摇匀，再加入5mL硫氰酸钾溶液，用水稀释至刻度摇匀。放置15min显色，用分光光度计在波长465nm处测定，消光值A.
4.1.1.3.4 结果计算

钼的含量（质量百分数）计算公式：

     0.2613W+A*K

MO%=                 ×100


G
             式中：W—钼酸铅沉淀质量。
                   0.2613—钼酸铅与钼的质量换算系数。

                   G—试样质量。

                   A—消光值。

                   K—消光值与钼的质量换算常数。

4.1.2 碳、硫元素的含量测定

4.1.2.1 方法提要
将一定质量的样品加助溶剂在高频炉中高温加热燃烧，使试样中的碳、硫与氧气反应生成二氧化碳和二氧化硫气体，在载气的带动下经过气路处理系统进入二氧化碳和二氧化硫检测室，利用二氧化碳和二氧化硫分别在7260nm及7400nm处具有很强的特征吸收这一特性，通过测量气体吸收光强度来分析二氧化碳和二氧化硫的含量，从而得到样品中碳和硫成分的质量百分数。

4.1.2.2 仪器与试剂

4.1.2.2.1 HCS-140红外碳硫分析仪技术要求：
——示值误差（测定平均值与标准值之差）应符合表2的要求。

表2

	碳、硫/％
	示值误差/％

	0.0010～0.010
	±0.0005

	0.010～0.100
	±0.005

	0.100～0.300
	±0.010


——重复性（相对标准偏差）：碳不大于1.0％，硫不大于4.0％。
——分析时间：不大于1min.

——称量稳定性：不大于0.002g。

4.1.2.2.2 试剂

4.1.2.2.2.1 氧气（纯度不小于99.5%）。

4.1.2.2.2.2 助溶剂：铁粉（碳、硫小于0.002％），钨粒（碳、硫小于0.0005％），锡粒（碳、硫小于0.001％）。

4.1.2.2.2.3 焙烧钼精矿标样（其中碳、硫含量应与样品含量相当）。

4.1.2.2.2.4 坩锅（25mm×25mm）:预先在1000℃～1100℃马弗炉灼烧4h，取出放在干燥器中冷却备用。
4.1.2.3 分析步骤

    开启总电源，然后开启1＃机电源开关预热30min，再开启2＃机电源开关继续预热30min后，开启氧气阀使输出压力达到0.25MPa～0.3MPa,吹氧15s以上以清洁管路并恒定气室，按下F2键进行系统诊断正常后即可按仪器使用操作步骤进行分析，每次分析时间应控制在30s～40s之间，超过60s应强行终止分析。在分析被测样品之前应用标准样品进行碳、硫含量的校正，然后进行样品分析，如果样品量较多，可在样品测试过程中视具体情况进行稳定性试验或校正性试验。样品全部测试完后即可按顺序关闭氧气阀、2＃机电源开关、1＃机电源开关、总电源。
4.1.3 其他杂质元素参照YS/T 555《钼精矿化学分析方法》相应的规定进行或能得出相同结果的另一方法进行。

4.2 粒度

    产品粒度的测定按GB/T 3249的规定进行。

5  检验规则

5.1 检查和验收

5.1.1产品应由供方质量检验部门进行检验，产品应符合本标准（或订货合同）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（或订货合同）的规定不符时，应在收到产品之日起，45天内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁物料应不少于该批产品的60%，仲裁取样在货物存放地由供需双方共同进行，仲裁机构由供需双方共同商定。
5.2组批

焙烧钼精矿应成批交货，每批由同一牌号组成，重量不小于10t。

5.3 检验项目

每批产品均应进行化学成分、粒度的检验。
5.4 取样

5.4.1焙烧钼精矿的取样

桶装或袋装取样时，随机抽取30%的物件，在所抽取的物件中均匀布点，用探管取样，将所取的试样合并成一个单样加工。其它规格包装取样参照执行。

5.4.2焙烧钼精矿(球)取样

吨装袋焙烧钼精矿(球)取样时，将每一物件均匀分三层，每层布三点，每点取二球，共取十八个球合并成一个单样加工；桶装焙烧钼精矿(球)取样时，将每一桶所抽取的物件分二层，每层布两点，每点取一球，共取四个球合并成一个单样加工。其它规格包装取样参照执行。

5.4.3制样

    将所取试样破碎至2.00mm,用翻滚法和移堆法进行混匀，用方格法进行缩分至1kg。缩分后的试样再磨并通过0.090mm的筛子，筛分后再次用翻滚法和移锥法进行混匀，用四分法进行缩分至分析试样所要求的重量。

5.5 检验结果判定 

5.5.1 化学成分检验结果不符合本标准规定时，允许加倍取样重复试验，重复试验仍有一个结果不合格时，判该批不合格。

5.5.2粒度不符合本标准规定时，允许加倍取样重复试验，重复试验仍有一个结果不合格时，判该批不合格。

6  包装、标志、贮存和运输
6.1包装

产品用铁桶包装时，每桶净重250Kg,铁桶内放置纸制标签，封盖后使用铅封，达到开盖铅封必毁坏；如用袋子包装时，每袋净重1t。

6.2标志

     每桶或每袋产品应有标签或产品合格证，并标明：

a) 产品名称及商标；

b) 牌号；

c) 毛重；

d) 净重；

e) 生产批号或产品批号；

f) 生产日期；

g) 出厂检验号编码及检验部门印记；

h) 本标准编号及生产厂（公司）名称。

6.3贮存和运输

250Kg桶装焙烧钼精矿运输时，4桶配一木制托盘，铁桶放置在托盘上并用钢带固定，产品运输时，不应有污染，防止潮湿，不得剧烈碰撞。

7  订货单（或合同）内容

合同（或订货单）应包括下列内容：

a)  产品名称；

b)  产品牌号；

c)  技术要求；

d)  产品净重；

e)  本标准编号；
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