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XB/T XXX-201X《稀土铝中间合金化学分析方法》共分2个部分：

——第1部分：稀土元素量的测定 方法1：电感耦合等离子体原子发射光谱法；方法2：X荧光法。          

——第2部分：稀土总量的测定 方法1：草酸盐重量法；方法2：EDTA滴定法。           

本部分为XB/T XXX-201X的第1部分。

本标准按照GB/T 1.1-2009 给出的规则起草。

本标准由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。

本部分负责起草单位：包头稀土研究院。

本部分参加起草单位：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、江西理工大学、钢研纳克检测技术股份有限公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、虔东稀土集团股份有限公司、天津包钢稀土研究院有限责任公司、国家钨与稀土产品质量监督检验中心、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司。

本部分主要起草人：赵静、吴文琪、蒋天怡、王振江、任旭东、张立锋、刘荣丽、易师、崔益新、温斌、吴伟明、黄智敏、刘和连、吴菡、王春水、孙晓飞、周伟、王金凤、陈文、曾庆平、王芳、蒋威、王安丽、荣文娜、王金凤、周存款。

稀土铝中间合金化学分析方法                                  第1部分：稀土元素量的测定                              方法1电感耦合等离子体原子发射光谱法
范围

本部分规定了稀土铝中间合金中稀土元素量的测定方法。

本部分适用于稀土铝中间合金中稀土元素量的测定。测定范围：1.00%~15.00%。

方法原理
试样经稀盐酸溶解，在稀盐酸介质中，直接以电感耦合等离子体光源激发，进行光谱测定。

试剂和材料

除非另有说明，本方法试剂均为符合国家标准或行业标准的分析纯试剂，所用水均为二级水。

硝酸（1+1）。
盐酸（1+1）。

过氧化氢（30%）。

镧标准贮存溶液：称取1.1728g经900℃灼烧1h的氧化镧[w (REO) ≥99.5%, w (La2O3/REO) ≥99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镧。

铈标准贮存溶液:称取1.2284g经900℃灼烧1h的氧化铈[w (REO)>99.5%, w (CeO2/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL硝酸（3.1），低温加热，并滴加过氧化氢（3.3）至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铈。

镨标准贮存溶液：称取1.2082g经900℃灼烧1h的氧化镨[w (REO)>99.5%, w (Pr6O11/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镨。

钕标准贮存溶液：称取1.1663g经900℃灼烧1h的氧化钕[w (REO)>99.5%, w (Nd2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钕。

钐标准贮存溶液：称取1.1596g经900℃灼烧1h的氧化钐[w (REO)>99.5%，w (Sm2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钐。

铕标准贮存溶液：称取1.1579g经900℃灼烧1h的氧化铕[w (REO)>99.5%, w (Eu2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铕。

钆标准贮存溶液：称取1.1525g经900℃灼烧1h的氧化钆[w (REO)>99.5%，w (Gd2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钆。

铽标准贮存溶液：称取1.1762g经900℃灼烧1h的氧化铽[w (REO)>99.5%, w (Tb4O7/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铽。

镝标准贮存溶液：称取1.1477g经900℃灼烧1h的氧化镝[w (REO)>99.5%, w (Dy2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镝。

钬标准贮存溶液：称取1.1455g经900℃灼烧1h的氧化钬[w (REO)>99.5%, w (Ho2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钬。

铒标准贮存溶液：称取1.1435g经900℃灼烧1h的氧化铒[w (REO)>99.5%, w (Er2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铒。

铥标准贮存溶液：称取1.1421g经900℃灼烧1h的氧化铥[w (REO)>99.5%, w (Tm2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铥。

镱标准贮存溶液：称取1.1387g经900℃灼烧1h的氧化镱[w (REO)>99.5%, w (Yb2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镱。

镥标准贮存溶液：称取1.1371g经900℃灼烧1h的氧化镥[w (REO)>99.5%, w (Lu2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镥。

钇标准贮存溶液：称取1.2700g经900℃灼烧1h的氧化钇[w (REO)>99.5%, w (Y2O3/REO)>99.99%]，置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.2），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钇。

 铝基体溶液的制备：称取1.0000g高纯铝（纯度≥99.99%）于100mL烧杯中，分次加入总量为40mL的盐酸（3.2），待剧烈反应停止后，缓慢加热溶解至清亮，然后加入1mL过氧化氢（3.3），煮沸数分钟，分解过量的过氧化氢，冷却，将溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含10mg铝。

镧标准使用溶液：分别移取镧标准贮存溶液（3.4）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含镧100μg。

铈标准溶液：分别移取铈标准贮存溶液（3.5）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铈100μg。

镨标准溶液：分别移取镨标准贮存溶液（3.6）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含镨100μg。

 钕标准溶液：分别移取钕标准贮存溶液（3.7）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钕100μg。

 钐标准溶液：分别移取钐标准贮存溶液（3.8）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钐100μg。

 铕标准溶液：分别移取铕标准贮存溶液（3.9）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铕100μg。

钆标准溶液：分别移取钆标准贮存溶液（3.10）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钆100μg。

 铽标准溶液：分别移取铽标准贮存溶液（3.11）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铽100μg。

镝标准溶液：分别移取镝标准贮存溶液（3.12）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含镝100μg。

钬标准溶液：分别移取钬标准贮存溶液（3.13）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钬100μg。

 铒标准溶液：分别移取铒标准贮存溶液（3.14）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铒100μg。

铥标准溶液：分别移取铥标准贮存溶液（3.15）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铥100μg。

 镱标准溶液：分别移取镱标准贮存溶液（3.16）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含镱100μg。

镥标准溶液：分别移取镥标准贮存溶液（3.17）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含镥100μg。

 钇标准溶液：分别移取钇标准贮存溶液（3.18）各5.00mL于50mL容量瓶中，加入5mL盐酸（3.2）以水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钇100μg。

氩气[w(Ar)>99.99%]。

仪器

电感耦合等离子体原子发射光谱仪。
光源：氩等离子体光源。
试样

试样为屑状固体；为防止试样氧化,取样后立即称量,称量后剩余试样密封保存。
分析步骤

6.1 试料

称取0.5g试样（5），精确至0.0001g。

6.2 测定数量

称取两份试料（6.1）进行平行测定，取其平均值。

6.3 空白试验

随同试料（6.1）做空白试验。

6.4 分析试液的制备

将试料（6.1）置于100ml烧杯中，分次加入总量为20mL盐酸（3.2），待剧烈反应停止后，缓慢加热至溶解完全，加入1 mL过氧化氢（30%）（优级纯）(3.3)煮沸至出现大气泡为止，取下，冷却至室温，将溶液移入100mL容量瓶中，准确稀释至刻度，混匀。准确移取2.00mL此溶液于50mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，待用。
6.5 系列标准溶液的配制

按表1配制系列标准溶液。
表 1 

	标液

标号
	各稀土浓度/ (μg/mL)

	
	La
	Ce
	Pr
	Nd
	Sm
	Eu
	Gd
	Tb

	1
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00

	2
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00

	3
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00

	4
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00

	5
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00

	6
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00

	7
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00

	标液

标号
	各稀土浓度/ (μg/mL)

	
	Dy
	Ho
	Er
	Tm
	Yb
	Lu
	Y
	-

	1
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00
	-

	2
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00
	-

	3
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	2.00
	-

	4
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00
	-

	5
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00
	-

	6
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	20.00
	-

	7
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	30.00
	-


6.6 测定

6.6.1 推荐分析线波长见表2。
表 2

	元素
	推荐谱线（nm）
	元素
	推荐谱线（nm）

	La
	333.749
	Dy
	353.170  364.540  

	Ce
	456.236
	Ho
	389.102

	Pr
	410.072
	Er
	337.271  326.478

	Nd
	406.109
	Tm
	313.126  342.508

	Sm
	442.434  
	Yb
	328.937  369.419

	Eu
	393.048  272.778
	Lu
	261.542  291.139

	Gd
	310.050
	Y
	361.105  

	Tb
	350.917  
	-
	-


6.6.2 将分析试液（6.4.2）、空白试液（6.3）与系列标准溶液（6.5）同时进行氩等离子体光谱测定。
分析结果的计算与表述

按公式（1）计算稀土元素量（RE），以质量分数（%）表示：
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式中：

ρ—自工作曲线上查得稀土元素的质量浓度，单位为微克每毫升，µg/mL；

ρ0—-自工作曲线上查得空白中稀土元素的质量浓度，单位为微克每毫升，µg/mL；

V1—待测溶液体积，单位为毫升，mL；

V2—试液总体积，单位为毫升，mL；

V3—移取试液的体积，单位为毫升，mL；

m—试料的质量，单位为克，g。

精密度

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3数据采用线性内插法求得；超过表3中含量的测定值，其重复性限（r）用外推法计算求得。

表 3
	元素
	质量分数/%
	重复性限(r)/%

	LaCeAl合金
	La
	1.715
	0.075

	
	
	5.190
	0.23

	
	
	6.755
	0.24

	
	Ce
	3.549
	0.17

	
	
	10.150
	0.42

	
	
	13.922
	0.52

	LaAl合金
	0.987
	0.087

	
	7.002
	0.24

	
	15.098
	0.48

	SmAl合金
	1.020
	0.062

	
	7.031
	0.16

	
	15.189
	0.31

	YAl合金中
	1.165
	0.067

	
	8.060
	0.59

	
	16.215
	0.64

	注：重复性限(r)为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表4所列允许差。
表4 

	质量分数/%
	允许差/%

	1.00~7.00
	0.30

	7.00~15.00
	0.40


质量保证和控制

每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）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。
方法2  X射线荧光光谱法
10 范围
本部分规定了稀土铝中间合金中稀土元素镧、铈、钐、钇量的X射线荧光光谱测定方法。

本部分适用于稀土铝中间合金中稀土元素镧、铈、钐、钇量的测定。各元素测定范围：1.00%-15.00%。
11 方法原理

试样经稀盐酸溶解，转移至铂黄坩埚中蒸至近干，加入无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂，以溴化铵为脱模剂，在熔样机内于1050℃熔融，制成玻璃样片，选择适当的数学模型校正元素间基体效应，用X射线荧光光谱法测定。

12 试剂和材料

除非另有说明，本方法试剂均为符合国家标准或行业标准的分析纯试剂，所用水均为二级水。

12.1 氧化铈[CeO2/REO>99.99%]：950℃灼烧2h，稍冷，干燥器中保存。
12.2 无水四硼酸锂：105℃烘2h，稍冷，干燥器中保存。

12.3 偏硼酸锂：105℃烘2h，稍冷，干燥器中保存。

12.4 无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂：无水四硼酸锂(12.2)与偏硼酸锂(12.3)以重量比2:1混匀。

12.5 盐酸（ρ 1.19 g/ mL），优级纯。
12.6 过氧化氢（30%）。
12.7 盐酸（1+1）。
12.8 溴化铵溶液：称取4.00g经105℃烘2h的溴化铵，置于250mL 烧杯中，加水溶解，溶液移入200mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含20mg溴化铵。

12.9 铝标准贮存溶液：金属铝（>99.99%）经盐酸（12.7）浸泡1分钟后，用水洗净、晾干。称取10.0000g于300mL烧杯中，加10mL盐酸（12.7），上覆表面皿，待反应停止后，将液体倒入另一个300mL烧杯中。残留固体物中再加10mL盐酸（12.7），重复以上操作，直至固体物全部溶解。所有液体转移至同一烧杯，低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入200mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含50mg铝。
12.10 镧标准贮存溶液：称取0.5864g经950℃灼烧2h的氧化镧（>99.99%），置于50mL烧杯中，加5mL盐酸（12.7），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含20mg镧。
12.11 钐标准贮存溶液：称取0.5798g经950℃灼烧2h的氧化钐（>99.99%），置于50mL烧杯中，加5mL盐酸（12.7），低温加热至溶解完全 冷却至室温，移入25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含20mg钐。
12.12 钇标准贮存溶液：称取0.6350g经950℃灼烧2h的氧化钇（>99.99%），置于50mL烧杯中，加5mL盐酸（12.7），低温加热至溶解完全 冷却至室温，移入25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含20mg钇。
12.13 镧钐钇混合液：分别移取镧标准贮存溶液（12.10）、钐标准贮存溶液（12.11）、钇标准贮存溶液（12.12）各5.0mL于25mL容量瓶中，混匀。此溶液1mL含镧、钐、钇各6.667mg。
13 仪器
13.1 X射线荧光光谱仪：Rh靶端窗X光管（最大功率不小于3kW）。 
13.2 熔样机：自动电热熔样机或高频电感熔样机或自动火焰熔样机。
13.3 分析天平：感量0.1mg。
13.4 铂黄坩埚（95%Pt+5%Au）：要求坩埚底面及内壁平整光滑。
13.5 氩甲烷气：含90%的氩，10%的甲烷。
14 试样
将试料去掉表面氧化层，取样后立即称量。

15 分析步骤
15.1 试料
     称取 0.2 g试样(14)，精确至0.0001g。

15.2 测定次数
     称取两份试料进行平行测定,取其平均值。

15.3 仪器工作条件
样品杯自旋，真空光路；钇用细准直器、中滤光片，其他元素用中准直器、无滤光片；峰位及背景测量时间均为6s。其他条件见表5（推荐）。
表5

	元素
	谱线
	探测器
	衍射晶体
	管压/kV
	管流/mA
	峰位/°

	Rh
	Kα-C
	Scint.
	LiF 200
	60
	50
	18.441

	La
	Lα
	Flow
	LiF 200
	60
	50
	82.937

	Ce
	Lα
	Flow
	LiF 200
	60
	50
	79.040

	Sm
	Lβ1
	Flow
	LiF 200
	60
	50
	59.540

	Y
	Kα
	Scint.
	LiF 200
	60
	20
	23.760

	Al
	Kα
	Flow
	PE 002
	30
	50
	144.91

	元素
	谱线
	背景偏角1
	背景偏角2
	LL
	UL
	-

	Rh
	Kα-C
	
	
	25
	75
	-

	La
	Lα
	0.936
	
	35
	65
	-

	Ce
	Lα
	0.937
	
	35
	65
	-

	Sm
	Lβ1
	0.750
	
	35
	65
	-

	Y
	Kα
	-0.564
	0.613
	25
	75
	-

	Al
	Kα
	2.104
	
	30
	70
	-


15.4 试样片的制备
准确称取稀土铝中间合金试样0.2000g（精确至0.0001g）于100mL烧杯中，加入5mL盐酸（12.7），上覆表面皿，低温加热至溶解完全，转移至铂黄坩埚中，在低温电热板上蒸至近干(注：在蒸至近干的过程中易出现喷溅，电热板温度应在110℃左右)。取下冷却，加入6.0000g无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂（12.4）和4mL溴化铵溶液（12.8）。将坩埚放进预加热到1050℃的熔样机内熔融20分钟，取出坩埚，置于水平耐火材料板上冷却至室温，将已成型玻璃样片与坩埚剥离、编号待测。每个样品制备2片样片。熔样机在熔样过程中自动摇摆、转动坩埚，将气泡赶尽，使样片均匀。

15.5 标准样片的制备
根据稀土铝中间合金中各元素的范围，按表6拟定系列标准。
表 6        
	
	Al /%
	La /Ce /Sm /Y /%

	铝镧（或铈或钐或钇）标01
	99.50
	0.50

	铝镧（或铈或钐或钇）标02
	99.00
	1.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标03
	98.00
	2.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标04
	96.00
	4.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标05
	93.00
	7.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标06
	90.00
	10.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标07
	85.00
	15.00

	铝镧（或铈或钐或钇）标08
	80.00
	20.00


表 7
	
	铝贮液 /mL
	镧贮液 /mL

	铝镧标01
	3.98
	0.05

	铝镧标02
	3.96
	0.10

	铝镧标03
	3.92
	0.20

	铝镧标04
	3.84
	0.40

	铝镧标05
	3.72
	0.70

	铝镧标06
	3.60
	1.00

	铝镧标07
	3.40
	1.50

	铝镧标08
	3.20
	2.00


表 8

	
	铝贮液 /mL
	CeO2  /g

	铝铈标01
	3.98
	0.0012

	铝铈标02
	3.96
	0.0025

	铝铈标03
	3.92
	0.0049

	铝铈标04
	3.84
	0.0098

	铝铈标05
	3.72
	0.0172

	铝铈标06
	3.60
	0.0246

	铝铈标07
	3.40
	0.0369

	铝铈标08
	3.20
	0.0491


铝镧标样01样片制备方法：按表7标01所示量分别加入铝标准贮存溶液（12.9）和镧标准贮存溶液（12.10）于铂黄坩埚中，在低温电热板上蒸至近干。取下冷却，加入6.0000g无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂（12.4）和4mL溴化铵溶液（12.8）。将坩埚放进预加热到1050℃的熔样机内熔融20分钟，取出坩埚，置于水平耐火材料板上冷却至室温，将已成型玻璃样片与坩埚剥离、编号待测。

铝镧标样02到08样片的制备同上。

铝钐标样、铝钇标样样片制备方法与铝镧标样样片制备方法同上，只需将镧标准贮存溶液（12.10）替换为钐标准贮存溶液（12.11）、钇标准贮存溶液（12.12）即可。

铝铈标样01样片制备方法：按表8标01所示量分别加入铝标准贮存溶液（12.9）和氧化铈（12.1）于铂黄坩埚，在低温电热板上蒸至近干。取下冷却，加入6.0000g无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂（12.4）和4mL溴化铵溶液（12.8）。将坩埚放进预加热到1050℃的熔样机内熔融20分钟，取出坩埚，置于水平耐火材料板上冷却至室温，将已成型玻璃样片与坩埚剥离、编号待测。

铝铈标样02到08样片的制备同上。

15.6 工作曲线的确定
将标准样片放入样品杯，按仪器工作条件（15.3）测量，选定数学模型进行回归分析，确定工作曲线。
15.7 试样片测定
将试样片放入样品杯，按仪器工作条件（15.3）进行测定。
16 分析结果的计算与表述
按公式（2）计算稀土元素量（RE），以质量分数（%）表示：
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式中：
w (RE)——稀土元素i的质量分数，单位为质量百分比（%）；
       IRE——稀土元素RE的X射线荧光强度，单位为千计数每秒（kcps）；
Ic——Rh靶康普顿散射的X射线荧光强度，单位为千计数每秒（kcps）；
a——工作曲线的截距；
b——工作曲线的斜率。

17 精密度
17.1 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9数据采用线性内插法求得；超过表9中含量的测定值，其重复性限（r）用外推法计算求得。

 表 9 

	元素
	质量分数/%
	重复性限(r)/%

	LaCeAl合金
	La
	1.70
	0.30

	
	
	5.20
	0.22

	
	
	6.95
	0.36

	
	Ce
	3.36
	0.29

	
	
	10.12
	0.44

	
	
	13.95
	0.75

	LaAl合金
	1.02
	0.13

	
	6.98
	0.31

	
	15.33
	0.50

	SmAl合金
	1.06
	0.061

	
	7.21
	0.39

	
	15.44
	0.56

	YAl合金中
	1.11
	0.18

	
	7.91
	0.59

	
	16.06
	0.97

	注：重复性限(r)为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


17.2 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表10所列允许差。

表 10
	质量分数/%
	允许差/%

	1.00~7.00
	0.40

	7.00~15.00
	0.60


18 质量保证和控制
每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）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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