《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法  铁量的测定 硫氰酸钾、1,10-二氮杂菲分光光度法》（送审稿）编制说明

1  任务来源

根据全国稀土标准化技术委员会2013年苏州会议的工作安排，江阴加华新材料资源有限公司承担了国家标准《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法  铁量的测定 硫氰酸钾、1,10-二氮杂菲分光光度法》的修订任务。该方法为GB/T12690系列标准的第6部分，本部分替代GB/T12690.6-2003。

本部分由江阴加华新材料资源有限公司负责起草，第一验证单位为赣州虔东稀土集团股份有限公司，赣州晨光稀土新材料股份有限公司和包头稀土研究院为第二验证单位。
2、主要工作过程、标准主要起草人及其工作

2014年4月，苏州会议进行任务落实；
2014年5月，起草单位进行各项条件试验及精密度试验，在试验数据基础上形成《标准征求意见稿》及试验报告；
2014年7月，复验单位依据《标准征求意见稿》及试验报告进行认真复验，形成一验和二验报告；
2014年8~10月，起草单位根据复验单位提出的意见和建议，进一步加以完善，在此基础上形成《标准预审稿》、标准征求意见稿意见汇总处理表及编制说明。
2014年11月，召开预审会议，复验单位等对方法预审稿没有提出需进一步完善的建议 。
2014.12~2015.4在以上的基础上进一步整理，形成了《标准终审稿》。

2015年5月上旬，参加标准终审会议。
本部分主要起草人：姚京璧、朱红春、郑杏琴。
本部分起草主要参考原标准GB/T 12690.6 -2003。
3、标准编制原则、修订内容和实验主要内容的结论情况
3.1本标准的编制遵守“GB/T 20001.4标准编写规则 第4部分：化学分析方法”和“GB/T1.1标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则”。数据统计中采用格拉布斯统计法（GB/T 4883-85）进行异常值的检查。
3.2本标准与GB/T12690.6-2003相比主要变化为：
3.2.1试样由900℃预干燥1h变为试样在干燥箱内105℃烘1h。
3.2.2进行了文本修订。
3.3试验结论
3.3.1酸度影响试验：酸度小于2%时，由于酸度偏低，有机相有些模糊不清，导致信号值偏高。酸度在3%~7%时，灵敏度高，结果稳定。大于7%时信号值降低。

3.3.2震荡时间影响试验： 震荡时间在50秒以上吸光度趋于稳定，本实验选择震荡时间为60秒。

3.3.3络合物放置时间影响试验：萃取后络合物放置1分钟后，信号值无明显差异。

3.3.4硫氰酸钾加入量试验：硫氰酸钾的浓度增加，信号值无明显影响。本实验选择硫氰酸钾加入量2mL。

3.3.5 1,10-二氮杂菲乙醇溶液加入量试验：当1,10-二氮杂菲乙醇溶液大于5mL时，空白吸光值不稳定，有机相会慢慢变得模糊不清，当大于8mL时，萃取后有机相浑浊，难以分层。只有加大萃取剂体积才能分层，但有机相也有上述类似情况。本实验选择1,10-二氮杂菲乙醇溶液加入量2mL。

3.3.6甲基异丁基酮加入量试验： 甲基异丁基酮加入量从4mL开始增加，对测定结果无明显影响。甲基异丁基酮加入量4mL和8mL；5mL和10mL测出的吸光度基本呈倍数关系。本实验选择甲基异丁基酮加入量5mL。

3.3.7本试验对11个统一样品分别进行了独立测定。平均值与复验单位测得结果对照基本相符。

四、与有关标准的关系

本标准的测定范围满足相应产品标准的要求。
五、结束语

目前，《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法  铁量的测定 硫氰酸钾、1,10-二氮杂菲分光光度法》除原版标准外，尚未查到其他同类国家、国际标准。在电感耦合等离子体质谱法尚未建立的情况下，采用分光光度法测定微量铁具有较好的推广使用价值。
整个起草该期间，我们的工作得到了验证单位等相关单位的大力支持，在此表示衷心感谢，也向在本标准起草过程中，提出建议和意见及参与审定的各位专家、代表表示衷心感谢！
江阴加华新材料资源有限公司
2015-4-18
