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XB/T XXX《废弃稀土荧光粉化学分析方法》共分3个部分：

第1部分：稀土氧化物总量的测定  重量法；

第2部分：铅镉汞含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；

第3部分：氧化钇、氧化铕、氧化铈、氧化铽、氧化镧、氧化镝、氧化钆量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法。

本部分为第3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：北京工业大学、赣州虔东稀土集团股份有限公司、北京钢研纳克检测技术有限

公司、赣州晨光稀土新材料股份有限公司、国家钨与稀土产品质量监督检验中心
本部分主要起草人：XXXXXXX
废弃稀土荧光粉化学分析方法

第3部分：氧化钇、氧化铕、氧化铈、

氧化铽、氧化镧、氧化镝、氧化钆量的测定  
电感耦合等离子体原子发射光谱法
1  范围：

本部分规定了废弃稀土荧光粉中氧化钇、氧化铕、氧化铈、氧化铽、氧化镧、氧化镝、氧化钆量的测定方法。

本部分适用于废弃稀土荧光粉中氧化钇、氧化铕、氧化铈、氧化铽、氧化镧、氧化镝、氧化钆量的测定，测定范围见表1。
表1

	稀土氧化物
	质量分数/%

	氧化钇
	5.00 ～ 45.00

	氧化铕
	0.10 ～ 6.00

	氧化铈、氧化铽
	0.05 ～ 10.00

	氧化镧
	0.05 ～ 20.00

	氧化镝、氧化钆
	0.05 ～ 0.50


2  方法原理

试样经碱熔、水浸，碱分离，盐酸酸化。在稀酸介质中，直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定。

3  试剂与材料
3.1  过氧化钠（优级纯）。

3.2  氢氧化钠洗液（20 g/L）。
3.3  盐酸（优级纯，ρ1.19 g/mL）。
3.4  盐酸（8+92）。

3.5  硝酸（1+1）。
3.6  高氯酸（ρ1.67 g/mL）。

3.7  过氧化氢（30%）。
3.8  中速滤纸。

3.9  钇标准贮存溶液：称取0.1270 g经950 ℃灼烧1 h的氧化钇[ω（REO）>99.5%，ω（Y2O3/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg钇。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含200 µg钇、1 mL含100 µg钇和1 mL含10 µg钇的标准溶液。
3.10 铕标准贮存溶液：称取0.1158 g经950 ℃灼烧1 h的氧化铕[ω（REO）>99.5%，ω(Eµ2O3/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg铕。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含200 µg铕、1 mL含100 µg铕和1 mL含10 µg铕的标准溶液。
3.11  铈标准贮存溶液：称取0.1228 g经950 ℃灼烧1 h的氧化铈[ω（REO）>99.5%，ω（CeO2/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL硝酸（3.5），加入10 mL过氧化氢（3.7），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg铈。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含200 µg铈、1 mL含100 µg铈和1 mL含10 µg铈的标准溶液。
3.12 铽标准贮存溶液：称取0.1176 g经950 ℃灼烧1 h的氧化铽[ω（REO）>99.5%，ω（Tb4O7/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg铽。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含200 µg铽、1 mL含100 µg铽和1 mL含10 µg铽的标准溶液。
3.13 镧标准贮存溶液：称取0.1173 g经950 ℃灼烧1 h的氧化镧[ω（REO）>99.5%，ω（La2O3/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg铽。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含200 µg镧、1 mL含100 µg镧和1 mL含10 µg镧的标准溶液。
3.14 镝标准贮存溶液：称取0.1148 g经950 ℃灼烧1 h的氧化镝[ω（REO）>99.5%，ω(Dy2O3/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg镝。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含100 µg镝和1 mL含10 µg镝的标准溶液。
3.15钆标准贮存溶液：称取0.1153 g经950 ℃灼烧1 h的氧化钆[ω（REO）>99.5%，ω(（Gd2O3/REO）>99.99%]，置于100 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（3.3），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg钆。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含100 µg钆和1 mL含10 µg钆的标准溶液。
4  标准系列溶液的配制

4.1  标准系列溶液1：将钇、铕、铈、铽、镧、镝、钆标准溶液（3.9~3.15）按表2分别移入5个100 mL容量瓶中，用盐酸（3.4）稀释至刻度，制得标准系列溶液1，标准系列溶液质量浓度见表2。

表2
	标液编号
	各稀土浓度/（μg/mL）

	
	钇
	铕
	铈
	铽
	镧
	镝
	钆

	1
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	2
	0.2
	0.2
	0.2
	0.2
	0.2
	0.2
	0.2

	3
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	4
	2.0
	2.0
	2.0
	2.0
	2.0
	1.0
	1.0

	5
	6.0
	6.0
	6.0
	6.0
	6.0
	3.0
	3.0


4.2  标准系列溶液2：将钇、铕、铈、铽、镧、镝、钆标准溶液（3.9~3.15）按表3分别移入6个100 mL容量瓶中，用盐酸（3.4）稀释至刻度，制得标准系列溶液2，标准系列溶液质量浓度见表3。

表3
	标液编号
	各稀土浓度/（μg/mL）

	
	钇
	铕
	铈
	铽
	镧
	镝
	钆

	1
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	2
	2.5
	1.0
	1.0
	1.0
	2.0
	0.2
	0.2

	3
	5.0
	2.5
	2.5
	2.5
	5.0
	0.5
	0.5

	4
	15
	5.0
	5.0
	5.0
	10
	1.0
	1.0

	5
	25
	10
	15
	15
	15
	2.0
	2.0

	6
	40
	15
	25
	25
	25
	3.0
	3.0


5  仪器

5.1  电感耦合等离子体原子发射光谱仪：倒数线色散率不大于0.26 nm/mm（一级光谱）。
5.2  光源：氩等离子体光源。

6  试样

试样在105 ℃下烘干至恒重，过筛200目（孔径为74 µm），球磨混匀，置于干燥器中冷却至室温，取样后立即称量。

7  分析步骤

7.1  试料

称取0.5 g试样（6），精确至0.0001 g。
7.2  测定次数
称取两份试料（7.1），进行平行测定，取其平均值。

7.3  空白试验

随同试料（7.1）做空白试验。

7.4  分析试液的制备
7.4.1  将试料（7.1）置于预先盛有2g过氧化钠（3.1）的50 mL镍坩埚中，混合均匀后加盖一层过氧化钠（3.1），加盖，置于650 ℃马弗炉中熔融30 min，取出，冷却。将坩埚置于300 mL烧杯中，加150 mL热水浸取，待剧烈作用停止后，洗出坩埚和盖。用中速滤纸（3.8）过滤，用氢氧化钠洗液（3.2）洗烧杯2~3次，洗沉淀5~6次。
7.4.2  将沉淀连同滤纸放入原烧杯中，加入20 mL硝酸（3.5）和5 mL高氯酸（3.6），盖上表面皿，低温加热破坏滤纸，冒烟至近干，加5 mL盐酸（3.3）溶解，冷却后移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

7.4.3  根据稀土元素测定范围，按表4分取上清液（7.4.2）于相应容量瓶中，用盐酸（3.4）稀释至刻度，摇匀，待测。

表4
	测定范围/%
	分取体积/mL
	定容体积/mL

	0.05 ～ 1.00
	10
	100

	≥1.00 ～ 10.00
	5
	100

	≥10.00～ 45.00
	5
	250


7.5  测定

7.5.1  推荐的分析线见表5。
表5
	分析元素
	Y
	Eu
	Ce
	Tb

	谱线波长/nm
	371.029
	377.433
	420.504
	381.967
	272.778
	418.659
	446.021
	350.914
	367.636

	分析元素
	La
	Dy
	Gd 
	

	谱线波长/nm
	408.671
	333.749
	353.170
	335.863
	335.047
	


7.5.2  将分析试液（7.4.3）与标准系列溶液（4）在仪器最佳条件下同时进行氩等离子体光谱测定。
8  分析结果的计算 
按式（1）计算各待测稀土元素的质量分数（%）：
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式中：
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---计算机输出的分析试液中各待测稀土元素的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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---计算机输出的空白溶液中各待测稀土元素的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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---试液总体积，单位为毫升（mL）；
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---试料的质量，单位为克（g）。
9  精密度
9.1  重复性限
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，这两次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6数据采用线性插法求得。
表6 
	稀土氧化物
	质量分数/%
	重复性限（r）

	Y2O3、Eu2O3、CeO2、Tb4O7、La2O3、Dy2O3、Gd2O3
	0.11
	0.01

	
	0.16
	0.01

	
	0.31
	0.01

	
	0.34
	0.03

	
	1.03
	0.02

	
	1.76
	0.05

	
	2.09
	0.06

	
	2.12
	0.04

	
	2.51
	0.07

	
	2.59
	0.05

	
	2.60
	0.06

	
	2.72
	0.05

	
	3.06
	0.06

	
	4.47
	0.08

	
	5.71
	0.10

	
	6.35
	0.10

	
	8.78
	0.17

	
	9.92
	0.17

	
	12.59
	0.24

	
	14.26
	0.21

	
	27.26
	0.33

	
	29.04
	0.33

	
	29.20
	0.51

	
	38.32
	0.88

	
	42.74
	0.90

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.2 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表7所列允许差。
表7 
	稀土氧化物
	质量分数/%
	允许差/%

	Y2O3、Eu2O3、CeO2、Tb4O7、La2O3、Dy2O3、Gd2O3
	>0.05~1.00
	0.20

	
	>1.00~3.00
	0.60

	
	>3.00~10.00
	1.10

	
	>10.00~20.00
	1.90

	
	>20.00~30.00
	2.80

	
	>30.00~45.00
	3.70


9 质量保证和控制

每周用自制的控制标样校核一次本标准分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
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