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硫化镧铈
范围
本标准规定了硫化镧铈的要求分类、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存及质量证明书。
本标准适用于以镧铈的氧化物、碳酸盐及其化合物，经化学方法制得的硫化镧铈，供做塑料、涂料、搪瓷、玻璃、橡胶、油墨、建筑等行业的颜料用。
规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 1717  颜料水悬浮液pH值的测定
GB/T 1864  颜料和体质颜料通用试验方法  颜料颜色的比较
GB/T 5211.3   颜料在105℃挥发物的测定
GB/T 5211.15  颜料和体质颜料通用试验方法  第15部分：吸油量的测定
GB/T 5211.19  着色颜料的相对着色力和冲淡色的测定  目视比较法
GB/T 5211.20  在本色体系中白色、黑色和着色颜料颜色的比较 色度法
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定  
GB/T 12690.5  稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 钴、锰、铅、镍、铜、锌、铝、铬、镁、镉、钒、铁量的测定 
GB/T 12690.19 稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 砷、汞量的测定
GB/T 14635  稀土金属及其化合物化学分析方法 稀土总量的测定
GB/T 17803  稀土产品牌号表示方法
GB/T 20170.1 稀土金属及其化合物物理性能测试方法  稀土化合物粒度分布的测定
HG/T 3852  颜料筛余物测定法
HG/T 3853  颜料干粉耐热性测定法
要求
产品分类
产品按化学成分分为（LaCe）2S3-65Ce、（LaCe）2S3-50Ce两个牌号。产品牌号表示方法应符合GB/T 17803的规定。（PO，依据《颜料索引》，颜料橘黄。）
外观
3.2.1 产品为橙色或浅橙色软质干燥粉末。
3.2.2 产品应洁净无目视可见夹杂物。
理化性能
产品的理化性能应符合表1的规定。如需方有特殊要求，可由供需双方协商确定。

	理化性能
	产品牌号

	
	（LaCe）2S3-65Ce（PO-001）
	（LaCe）2S3-50Ce（PO-002）

	化学成分
（质量分数）/%
	REO，不小于
	78
	78

	
	La2O3/REO
	35±2
	50±2

	
	CeO2/REO
	65±2
	50±2

	
	S，不小于
	18
	18

	杂质含量/%
	Cd，大不于
	0.0001
	0.0001

	
	Pb，不大于
	
	

	
	Hg，不大于
	
	

	
	Cr，不大于
	0.001
	0.001

	物理性能
	颜色
	橙色
	浅橙色

	
	筛余物，325目/%
	＜0.3

	
	中心粒径(D[V,50])/μm
	2-3μm

	
	吸油量/（g/100g）
	40-50

	
	pH值（水悬浮液）
	7～8

	
	挥发物（105℃）/%
	＜0.3

	
	耐热性，℃
	 300±20

	
	相对着色力
	95%-120%

	
	总色差△E
	≤3


试验方法
化学成分
稀土总量的分析方法参照GB/T 14635的规定进行。
氧化镧、氧化铈分量的分析方法按供需双方协商方法进行。
硫含量的分析方法按本标准中附录 A 的规定进行。
铅、铬、镉含量参照 GB/T 12690.5 中的规定进行。
汞含量参照 GB/T 12690.19 中的规定进行。
物理性能
颜色的测定采用目视法或仪器法进行测定，目视法参照 GB/T 1864 的规定进行，仪器法参照 GB/T 5211.20 的规定进行，如需方有特殊要求，供需双方可另行协商。
筛余物的测定按照HG/T 3852 中的规定进行。
中心粒径(D[V,50])的测定按照GB/T 20170.1中的规定进行。
吸油量的测定按照GB/T 5211.15中的规定进行。
水悬浮液pH值的测定按照GB/T 1717中的规定进行。
挥发物的测定按照GB/T 5211.3中的规定进行。
耐热性的测定按照HG/T 3853中的规定进行。
相对着色力的测定参照 GB/T 5211.19 中的规定进行。如需方有特殊要求，可由供需双方商定其他测试方法。

总色差的测定参照 GB/T 5211.20 中的规定进行，得到L、a、b色差即△L、△a、△b，总色差
外观质量
用目视检查。
数值修约
按照GB/T 8170的规定进行。
检验规则
检查与验收
5.1.1检查
产品由供方质量检验部门进行检验，保证产品质量符合本标准规定，并填写产品质量证明书。
5.1.2验收
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规定不符，应在收到产品之日起1个月内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，可委托双方认可的有资质的机构进行，并双方约定取样。
组批
产品应成批提交检验，每批应由同一牌号的产品组成。
检验项目
每批产品应进行外观及理化性能检测。
取样与制样
产品的取样数量按表2规定进行。每袋取样量不少于 10g。将取得的试样经充分混匀后，以四分法缩分至试样的所需量，装入清洁干燥的塑料样品袋中封口，待测。
表2
	每批件（袋）数
	1～5
	6～49
	50～100
	＞100

	取样件（袋）数
	件（袋）数的100%
	取5
	件（袋）数的10%取整数
	件（袋）数的平方根取正整数



检验结果判断 
5.5.1　化学成分、物理性能仲裁分析结果与本标准规定不符时，则从该批产品中取双倍试样，对不合格项目进行重复试验；如仍有一项结果不合格，则判该批产品为不合格。
5.5.2　外观检验结果与本标准规定不符合时，则直接判定该批产品不合格。
标志、包装、运输与贮存及质量证明书
标志
每箱（桶、袋）外注明：
a)供方名称；
b)产品名称和牌号；
c)批号；
d)净重、毛重；
e)出厂日期；
f)“防潮”标志或字样。
包装
产品装于双层塑料袋中密封，每袋净重分别为10kg、25kg；外包装为塑料桶、纸箱或铁桶。如需方有特殊要求，由供需双方协商确定。
运输与贮存
产品应于通风、干燥、避光、清洁处保存，不得露天堆放；运输装卸时要求轻装轻卸，防止碰撞和破裂，严防雨淋受潮；严禁与酸、碱物品接触。
质量证明书
每批产品应附有质量说明书，注明：
a)供方名称、地址、电话、传真；
b)产品名称；
c)牌号、批号；
d)生产日期；
e)数量（净重和件数）；
f)分析检验结果和供方质量检验部门印记；
g)产品标准编号或合同。





附录A
（规范性附录）
硫化稀土化学分析方法
硫量的测定
间接碘量法
A.1 范围
本附录规定了硫化镧铈中硫含量的测定方法。
本附录适用于硫化镧铈中硫含量的测定。测定范围 5.00% ～ 40.00% 。
A.2 原理
试样与盐酸反应生成的硫化氢与过量的碘标准溶液反应，用硫代硫酸钠标准溶液滴定剩余碘量，从而间接计算出稀土硫化物中硫含量。
A.3 试剂
A.3.1 硫代硫酸钠。
A.3.2 碳酸钠。
A.3.3 基准重铬酸钾。
A.3.4 碘化钾。
A.3.5 碘。
A.3.6 淀粉。
A.3.7 硫酸（1+4）。
A.3.8 盐酸（1+1）。
A.3.9 硫代硫酸钠标准溶液（c≈0.1mol/L）。
A.3.9.1 配制
称取 25 g 硫代硫酸钠(A.3.1)，溶于 1000 mL水中，加入 0.2 g 碳酸钠(A.3.2)，缓慢煮沸 10 min，冷却。将配置好的溶液置于棕色瓶中，放置两周，再用基准物标定。
A.3.9.2 标定
称取 0.15 g 于140℃-150℃烘至质量恒定的基准重铬酸钾(A.3.3)(精确至 0.000 1 g)，置于碘量瓶中，溶于 25 mL 水中，加 2 g 碘化钾(A.3.4)及 20 mL 硫酸(A.3.7)，摇匀，于暗处放置 10 min。加 150 mL 水，用配制好的硫代硫酸钠标准溶液滴定。近终点时加 3 mL 淀粉溶液(A.3.11)，再滴定至溶液由蓝色变为亮绿色为终点。平行标定3份，所消耗的硫代硫酸钠标准溶液(A.3.9)体积的极差值不应超过 0.10 mL，取其平均值。同时作空白试验。
硫代硫酸钠标准溶液质量浓度按公式(A.1)计算：

                              …………………………（A.1）
式中：
c—硫代硫酸钠标准溶液浓度，单位为摩尔每升（mol/L）
m—重铬酸钾的质量，单位为克（g）；
V—硫代硫酸钠用量，单位为毫升（mL）；
V0—空白试验硫代硫酸钠标准溶液用量，单位为毫升（mL）；
M（1/6K2Cr2O7)—以（1/6K2Cr2O7)为基本单元的摩尔质量（49.03 g/mol），单位为克每摩尔（g/mol）。
A.3.10 碘标准溶液
A.3.10.1 配制
称取 35 g 碘化钾(A.3.4)，加 100 mL 水溶解，再加 13 g 碘(A.3.5)溶解后用水稀释至 1 000 mL ，摇匀，保存于棕色具塞瓶中。
A.3.10.2 标定
用滴定管准确量取 10 mL 碘标准溶液(A.3.10)置于已装有 150 mL 水的碘量瓶中，后用硫代硫酸钠标准溶液(A.3.9)滴定，滴至淡黄色后加 3 mL 淀粉溶液(A.3.11)，继续滴定至蓝色消失为终点。平行标定３份，所消耗的硫代硫酸钠标准溶液(A.3.9)体积的极差值不应超过 0.10 mL，取其平均值。
碘标准溶液浓度按公式(A.2)计算：

                                              ………………………………………（A.2）
式中：
c1—碘标准溶液浓度，单位为摩尔每升(mol/L)；
V1—碘标液取用量，单位为毫升（mL）。
[bookmark: _GoBack]c—硫代硫酸钠摩尔浓度，单位为摩尔每升(mol/L)；
V—硫代硫酸钠用量，单位为毫升（mL）；
A.3.11 淀粉溶液( 10 g/L )
取 1 g 淀粉(A.3.6)用 10 mL 冷水调匀，搅拌加入 90 mL 煮沸过的水，继续煮沸 5 min,冷却备用。
A.4 分析步骤  
A.4.1 试料
称取 0.3 g 试样(精确至 0.000 1 g)。
A.4.2 测定次数
称取两份试料进行平行测定，取其平均值。
A.4.3 空白试验
    随同试料进行空白试验。

A.4.4 测定
称取试料(A.4.1)于 300 mL 碘量瓶中，用滴定管准确滴加 35 mL 碘标准溶液(A.3.10)，缓慢滴加 5 mL 盐酸(A.3.8)（边滴加边摇动碘量瓶），盖上瓶塞，剧烈摇动 2 min，静止并打开瓶塞，用水吹洗瓶塞，用硫代硫酸钠标准溶液(A.3.9)滴定至淡黄色后，加 5 mL 淀粉溶液(A.3.11)，继续滴定至蓝色消失，即为终点。
A.4.5 分析结果的计算与表述
按公式(A.3)计算样品中硫的质量分数：

                               …………………………（A.3）
式中：
c1—碘标准溶液物质的量浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V1—碘标准溶液之用量，单位为毫升（mL）；
c—硫代硫酸钠标准溶液物质的量浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V—滴定消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
M(1/2S)—以（1/2S）为基本单元之摩尔质量（ 16.03 g/mol），单位为克每摩尔（g/mol）；
m—样品的质量，单位为克（g）。
A.4.6 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表A.1中所列允许差。
表A.1　 允许差
	硫的质量分数，%
	允许差，%

	＞5.00～10.00
	0.30

	＞10.00～20.00
	0.40

	＞20.00～30.00
	0.50

	＞30.00～40.00
	0.60
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