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前    言

本标准是对GB/T 12690.2-2002《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 重量法测定稀土氧化物中灼减量》进行修订。本标准与GB/T 12690.2-2002相比主要变化如下：

——测定范围由0.10％～20.00%变为0.10％～15.00%。
——增加了质量保证和控制；

——进行了文本修订。

本标准共分 个部分：
——第1部分： 

——第2部分：
——第3部分：
——第4部分：
——第5部分：
本部分为第2部分。
本部分由全国稀土标准化技术委员会(SAC/TC 229)归口。

本部分负责起草单位：赣州有色冶金研究所。
本部分起草单位：赣州有色冶金研究所。
本部分参加起草单位：。

本部分主要起草人：赖剑
稀土金属及其氧化物中非稀土杂质

化学分析方法

重量法测定稀土氧化物中灼减量

1   范围

本部分规定了稀土氧化物灼减量的测定方法。

本部分适用于稀土氧化物灼减量的测定。测定范围：0.10%～15.00%。
2　方法提要 

   试料经950℃灼烧60min，由灼烧前后质量的差值计算灼减量。

3　仪器与设备
3.1  分析天平：感量0.0001g。

3.2  高温炉：温度>1000℃。
4  试样

将试样研磨后，在干燥箱内于105℃～110℃烘1h，置于干燥器中冷却至室温，立即称量。

5　分析步骤
5.1试料
   称取1.50～2.00g试样（4），精确至0.0001g。

5.2　测定次数  

独立地进行两次测定，取其平均值。  

5.3  测定
5.3.1  将试料(5.1)置于已在950℃烧至恒重的15 mL瓷坩埚中，于950℃灼烧60min。取出，稍冷，置于干燥器中冷却至室温,称重。
5.3.2  重复5.3.1的操作，直至瓷坩埚及灼烧物的质量恒定。

6．分析结果的计算与表述

 按式（1）计算灼减量的质量分数，数值以％表示：

w(灼减量)
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…………………………（1）

式中：

m1——灼烧后坩埚及烧成物的质量，单位为克（g）；

m2——空坩埚的质量，单位为克（g）；

m0——试料的质量，单位为克（g）。

7　精密度

7.1　重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%。重复性限（r）按表1数据采用线性内插法求得：

表1

	灼减量质量分数/%
	重复性限（r）/%

	0.16
	0.06

	3.25
	0.14

	9.44
	0.23

	12.86
	0.13

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.　允许差

实验室之间分析结果的差值不应大于表2所列允许差。

表2
	灼减量质量分数/%
	允许差/%

	0.10～1.00
	0.10

	>1.00~3.00
	0.20

	>3.00~8.00
	0.25

	>8.00~15.00
	0.30


9  质量保证和控制

分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每月至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。
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