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编制说明

1、任务来源

钇铁合金是近几年开发的一种新型稀土铁合金产品，现已形成规模化工业生产。根据我们对稀土市场和相关企业的调研，国内生产能力约为5000吨/年，单赣州市生产能力约为1000多吨/年，其占全国产量的20%，其中我公司生产能力为500多吨/年，赣州嘉通公司生产能力为300多吨/年。钇铁合金近几年的用途也越来越广，它广范应用于钕铁硼永磁体、超磁致伸缩材料、光记录材料、核燃料稀释剂中。它还有一个主要用途是用于钢铁生产中，可作为钢铁的添加剂、可作为球墨铸铁的球化剂、蠕墨铸铁的蠕化剂、合金铸铁的添加剂。在钢铁企业中会大量使用钇基稀土硅铁合金，使用量每年近万吨，随着环境保护法贯彻执行力度加大，节能减排、清洁生产的推广，目前用电弧炉熔炼工艺生产的钇基稀土硅铁合金不管在环保、能耗、质量、无害化处理成本等方面都将面临巨大压力，其产量是必定受到影响，而钇铁合金就是它的最好替代品。加上钇铁合金在其它材料中的应用不断扩大，因此它的用途会越来越广，用量会越来越大。但目前国内外没相应的分析方法来统一检测产品质量，本单位在作了充分市场调研后于2015年初向稀标委秘书处提出分析方法立项申请。2015年12月在厦门稀土年会上向大会作了立项论证汇报，经参会专家代表讨论后，同意该项目立项申请并报送稀标委，稀土标委会秘书处将标准计划上报至工业和信息化部。2016年4月，根据“工业和信息化部办公厅关于印发2016年第一批行业标准制修订计划的通知（[2016]58号）”，《钇铁合金化学分析方法》（共两个部分）标准计划正式下达，计划号为“2016-0337T-XB”。由江西南方稀土高技术股份有限公司负责起草任务，完成时间为2017年底。
2、起草单位简介

江西南方稀土高技术股份有限公司是由赣州有色冶金研究所为主发起人，联合湖南稀土金属材料研究所，赣州南方稀土矿冶有限责任公司，北京中科三环高技术股份有限公司，中国有色金属工业技术开发交流中心，中国稀土开发公司和中国有色金属进出口江西公司共同发起设立的股份有限公司，是国家重点高技术企业。公司拥有稀土原料开采、稀土分离、稀土金属冶炼、稀土金属材料加工应用的完整生产体系。单位首先发现并命名了南方离子吸附型稀土矿，发明了南方离子型矿的开采工艺；公司所承担的多个稀土科研课题列入了国家“八五”公关项目，其中《离子型稀土原地浸矿新工艺研究》被评为国家重大科技成果和十大国际领先重大科技成果。是国内最早研发稀土金属冶炼万安级电解炉的单位，是国内目前唯一一家实现了2.5万安级电解槽工业化生产的单位，为国家节能减排做出了贡献。

3、任务落实情况

2016年8月在邯郸第四次稀土标准工作会议上进行了任务落实，任务落实情况见表1。

表1

	计划编号
	项目名称
	起草单位
	共同起草单位

	
	
	
	一验单位
	二验单位

	2016-0337T-XB
	钇铁合金化学分析方法

第2部分：钙、镁、铝、锰量的测定——电感耦合等离子体原子发射光谱法
	江西南方稀土高技术股份有限公司
	包头稀土研究院、

江阴加华新材料资源有限公司


	虔东稀土集团有限公司

有研稀土新材料股份有限公司

湖南稀土金属材料研究院

中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司


4、编制原则

4.1  根据目前钇铁合金生产、应用及贸易需求，确定了分析方法的方案和测定范围。

4.2  根据任务落实会议记要，确定了方法检测各个要求。

4.3  根据方法测定元素的不同，确定了方法各测定元素的允许差。
5、编制过程

5.1  在申请立项前，我们已作了广范调研，在任务落实会后，又进一步征求了相关单位和专家对该项目的意见，并于2016年9月邀请部分专家到我单位座谈，请他们对试验方案、思路和试验过程中可能遇到的问题提出意见并确定了试验方案。

5.2  2016年10月完成国内外相关标准技术资料的收集，研制了三个统一样的制备，及前期摸索性试验。

5.3  2017年1月完成了方法试验报告和方法征求意见草案稿的编制工作，并于2017年1月底将相关材料发送稀标委秘书处，同时将相关材料和三个统一样发送、邮寄至各验证单位，进行验证及征求各单位的意见。

5.4  2017年2月下旬，接到江阴加华公司通知，因故暂无法承担一验任务，经和稀标委及有关单位沟通，由虔东稀土集团承担一验任务。

5.5  2017年3月18日～3月31日收齐各验证单位的验证报告和建议。

5.6  2017年4月12日根据各单位验证报告进行数据汇总，根据各单位的建议进行汇总，形成意见汇总处理表、统一样精密度汇总表和形成预审稿，并发回各单位再次征求意见。

5.7  2017年4月26～28日在江苏扬州市召开“《钇铁合金》等8项稀土标准工作会暨2017年度第一次稀土标准工作会议”上对本方法进行了预审。

5.8  2017年5月3日根据预审会上各专家、代表提出的意见和修改建议形成会议纪要并发送稀标委和各验证单位。

5.9  2017年7月6日根据预审会各专家、代表讨论的意见和预审会后有关单位提出的建议形成《送审稿》并发送稀标委和各验证单位征求意见。

5.10 2017年7月20日（1）根据会议纪要和预审会后收集的意见形成新的意见汇总处理表；（2）形成新的编制说明；（3）形成最终《送审稿》 ；（4）在预审会上因原精密度汇总时，数据不全，现根据齐全的各单位精密度数据形成新的精密度汇总表；并将上述有关材料发送稀标委和各验证单位。

6、标准主要内容

6.1  测定范围

    根据同步制定《钇铁合金》产品标准的技术指标，Ca、Mg、Al、Mn测定范围各为0.005%～0.10%（已留有余地）。

6.2  测定原理

    试样经盐酸分解后，在5%的盐酸介质中直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定，用近似基体匹配法进行校正。

6.3  仪器与设备

电感耦合等离子体光谱仪，分辨率<0.006%nm（200nm处），氩等离子体光源。

7、国内外相关标准情况

经查阅有关文献和调研，目前国内外尚未发现有钇铁合金中钙、镁、铝、锰量的测定方法。本标准制定属首次，本标准具有准确性、快速简单的优点。能满足钇铁合金的生产企业，用户企业和国内外贸易需求，填补了国内外对该产品检测的空白。

8、与现行法规、标准的关系

因国内外尚无这方面的相关标准，因此与其它标准无冲突，能满足现行国家有关法规的要求。

9、本标准制定过程中遇到的难题和解决方案

9.1  统一样的制备

制定一个分析方法，在试验过程中需要用到统一样，其被测元素含量最好能覆盖测定范围的高、中、低端，但要达到这个目的实际上很难，我们经反复挑选不同含量的钇铁合金，进行组合重熔，或与金属钇、金属铁组合重熔，得到三个基本能满意的统一样，但对镁，无法找到有一定含量的合金，其他单位也无法提供类似的样品。对钙的含量，组合重熔前，已配好了高、中、低三种含量，由于重熔量少，只有在真空中频炉中进行，但由于钙的沸点低，在熔炼过程中大部分损失了，原先搭配好的钙只剩下很低含量了。对Ca、Mg的精密度试验是通过另配一套低含量系列标准溶液来测定解决。另外统一样的钻取很困难，因需较多的量，而钇铁合金钻取极易过热燃烧氧化，我们经反复试验，最后解决了该问题。

9.2  统一样的均匀性

    钇铁合金在出炉过程中，因各个部位的温度冷却速度不一致，会导致某些元素的偏析，钻取的粒度又不可能一致，在同一块合金上钻取的样品也无法达到像其它稀土氧化物那样好的均匀性，也无法通过磨匀、搅匀等手段来解决，则本试验采用称大样的方式来解决样品均匀性不够的问题。

9.3  所用基体（Y2O3、Fe或Fe2O3）、试剂中含非稀土杂质问题

目前市场上较难购到质量好的基准（高纯）物质和酸等试剂，特别Fe基准试剂，不管是高纯铁丝或三氧化二铁，其含Mn较高，后经多方采购、检验才购到基本符合要求的各物质、试剂。部分元素含量接近测定下限时，我们采取求增量方法解决。
10致谢

本标准在立项、起草等过程中，得到稀标委秘书处的大力指导和帮助，也得到其他单位许多帮助和许多好建议指导，在此一并表示感谢！
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 如有疑问或好的建议，请共同起草单位及时反馈和沟通！

江西南方稀土高技术股份有限公司

                                                    2017年7月
