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前  言
本标准是按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草的。

本标准由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）归口。

本标准主要起草单位：湖南稀土金属材料研究院、中国工程物理研究院化工材料研究所     、      、     。

本标准主要起草人：刘荣丽、王志坚、夏楚平、王贵超 、易师 、蔡华强、张衍、居佳 。
本标准为首次制定。
钪稳定铈锆复合粉
1  范围

本标准规定了钪稳定铈锆复合粉的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存及质量证明书。
本标准适用于以氧化钪、氧化铈、硝酸锆等为原料，采用高温焙烧法、共沉淀法、溶胶凝胶法、微乳液法、共沉淀-喷雾干燥法等方法制得的，供固体氧化物燃料电池电解质材料等领域用的钪稳定铈锆复合粉。

2  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 8170 数值修约规则与极限数值的表示与判定

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GB/T 20170.2稀土金属及其化合物物理性能测试方法 稀土化合物比表面积的测定
GB/T 31057.1 颗粒材料 物理性能测试 第1部分 松装密度的测量
3  要求

3.1产品牌号

产品按化学成分分为(ScCeZr)xOy-13Sc、(ScCeZr)xOy-11Sc、(ScCeZr)xOy-10Sc三个牌号，产品牌号表示方法应符合GB/T 17803的规定。

3.2  化学成份及物理性质

产品牌号、化学成分及物理性质应符合表1的规定。如需方对产品有特殊要求，供需双方可另行协商确定。
表1 
	产品牌号
	(ScCeZr)xOy-13Sc
	(ScCeZr)xOy-11Sc
	(ScCeZr)xOy-10Sc

	        化学成分/ %
	Sc2O3 
	13±0.20
	11±0.20
	10±0.20

	
	CeO2 
	1.3±0.1
	1.3±0.1
	1.3±0.1

	
	ZrO2(HfO2)
	余量
	余量
	余量

	
	杂质
含量
，
不大
于
	稀土杂质
	 0.10

	
	
	SiO2
	 0.020

	
	
	Fe2O3
	 0.010

	
	
	Al2O3
	 0.010 


 表1（续）
	产品牌号
	(ScCeZr)xOy-13Sc
	(ScCeZr)xOy-11Sc
	(ScCeZr)xOy-10Sc

	化学成分/ %
	 杂质含量，
不大于
	TiO2
	 0.0050

	
	
	CuO
	 0.0050

	
	灼减和水分（质量分数）/%，不大于
	1.0

	物理性能
	中心粒径D（V，50）/µm，
不大于
	1.0

	
	比表面积（BET）/(m2/g）
不小于
	10

	
	松装密度（pac）/(g/cm3)
	1≤pac≤1.5

	注1：所有化学成分检测均去除水分后测定。;
注2：稀土杂质为除去主稀土元素Sc、Ce以及Pm以外的稀土元素。


3.3  外观
3.3.1  产品为白色粉末状。
3.3.2  产品应洁净，无目视可见夹杂物。
4  试验方法
4.1化学成分

4.1.1 氧化钪（Sc2O3）、氧化铈（CeO2）含量的分析方法参照附录分析方法进行。
4.1.2 稀土杂质含量的分析方法按供需双方商定的方法进行。
4.1.3 非稀土杂质含的分析方法按供需双方商定的方法进行。
4.1.4 灼减量和水分的分析方法按GB/T 12690的规定进行。
4.1.5 ZrO2(HfO2)量为余量，即［100%-（Sc2O3量+ CeO2量+Σ稀土杂质量+Σ非稀土杂质量）］，也可按供需双方商定的方法进行。
4.2物理性能
4.2.1中心粒径的分析方法按GB/T 20170.1的规定进行。
4.2.2比表面积的分析方法按GB/T 20170.2的规定进行。
4.2.3松装密度的分析方法参照GB/T 31057.1的规定进行。
4.3 数值修约

按GB/T 8170的规定进行。

4.4 外观质量
自然散色光下，目视检查外观质量。
5  检验规则
5.1  检查与验收

5.1.1  产品由供方质量检验部门进行检验，保证产品符合本标准规定，并填写产品质量证明书。
5.1.2  需方应对收到的产品进行检验，如检验结果与本标准规定不符，应在收到产品之日起2个月内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁,可委托双方认可的单位进行，并在需方共同取样。
5.2  组批
产品应成批提交检验，每批应由同一牌号的产品组成。
5.3  检验项目
每批产品应进行化学成分、物理性能及外观检验。
5.4  取样与制样
5.4.1 化学成分及物理性能分析取样件数
按表2的规定进行。
表2

	件（袋）数
	1～5
	6～49
	50～100
	＞100

	取样件（袋）数
	件（袋）数的100%
	5
	件（袋）数的10%

只进不舍取整数
	件（袋）数的平方根

只进不舍取正整数


5.4.2 化学成分及物理性能分析的取样方法
每件（袋）取样量不少于10g，将试样充分混匀后，以四分法迅速缩分至试样所需量，并立即密封保存。

5.5  检验结果的判定
5.5.1化学成分仲裁分析结果与本标准规定不符合时，则从该批产品中取双倍试样进行重复检验,如仍有不合格项,则判该批产品为不合格。

5.4.2产品的物理性能：中心粒径、比表面积、松装密度及外观质量检验结果与本标准规定不符合时，则直接判该件产品为不合格。
6  标志、包装、运输、贮存及质量证明书

6.1  标志、包装
6.1.1  包装物外应有不褪色并有一定防潮性的明显标志，至少应注明：
每桶（箱、袋）外注明：

a) 供方名称；
b) 原料矿产品生产企业名称；
c) 产品生产企业名称；
d) 产品名称和牌号；
e) 批号；
f) 毛重、净重；
g) 包装日期；
h) “防潮”标志或字样。
6.1.2  产品分装于双层塑料袋或塑料瓶中,每袋(瓶)净重0.1kg、0.25kg、0.5kg、1kg。再将袋(瓶)置于铁桶(木箱,纸箱或塑料箱)内，每铁桶(木箱,纸箱或塑料箱)净重0.5kg、1kg、5kg、10kg。
6.2  运输、贮存
产品运输时严防淋雨吸潮，需存放于干燥处，不得露天堆放。
6.3 质量证明书
6.3.1每批产品应附有质量证明书，其上注明：

a) 产品名称；

b) 供方名称、地址、电话、传真；

c) 原料矿产品生产企业名称、地址、电话、传真；
d) 产品生产企业名称、地址、电话、传真；

e) 牌号、批号；

f) 数量（净重和件数）；

g) 各项分析检验结果和供方质量检验部门印记；

h) 签发日期；

i) 本标准编号或合同号；

j) 生产日期（注明年、月、日，批号中已体现，则生产日期可忽略）；

k) 出厂日期。

6.3.2 质量证明书原件应采取有效措施封装，以防损坏，及时发给需方。

附录
（资料性附录）

钪稳定铈锆复合粉化学分析方法   钪、铈的测定

电感耦合等离子体光谱法
1 范围
本附录规定了钪稳定铈锆复合粉中氧化钪、氧化铈量的测定方法。

本附录适用于钪稳定铈锆复合粉中氧化钪、氧化铈量的测定。
2方法原理
试样以硫酸、氢氟酸溶解，在稀盐酸介质中，直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定，以基体匹配法校正基体对测定的影响。
3   试剂            

3.1硫酸(1+1)，分析纯。
3.2氢氟酸（48%），分析纯
3.3  盐酸（1+1），优级纯。
3.4  盐酸（1+19），优级纯。
3.5  硝酸（1+1），优级纯。
3.6  过氧化氢（30 %），优级纯
3.7氧化锆标准贮存溶液：称取0.1000 g经900 ℃灼烧1h的氧化锆[ω（Zr）≥99.99%]，置于200 mL聚四氟乙烯烧杯中，加5毫升水，慢慢加入10mL硫酸(3.1）和10mL氢氟酸(3.2）；低温加热至样品慢慢溶解，直至冒浓白烟，加热至浓白烟冒尽后，取下烧杯冷却到室温，加入20mL盐酸（3.3）至烧杯中，用塑料棒搅拌直至晶体全部溶解，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氧化锆。
3.8  氧化钪标准贮存溶液：称取0.1000 g经900 ℃灼烧1h的氧化钪[ω（Sc2O3/∑REO）≥99.9995%，ω（∑REO）≥99.5%]，置于100 mL烧杯中，加10 mL盐酸(3.3)，低温加热至溶解完全，蒸发至10 mL左右，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氧化钪。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含100 μg氧化钪的标准溶液。
3.9  氧化铈标准贮存溶液:称取0.1000 g经900 ℃灼烧1 h的氧化铈[ω（CeO2/∑REO）≥99.999%，ω（∑REO）≥99.5%]，置于100 mL烧杯中，加10 mL硝酸(3.5)， 低温加热，并滴加过氧化氢(3.6) 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氧化铈。再将此溶液用盐酸（3.4）稀释成1 mL含100 μg和1 mL含10 μg氧化铈的标准溶液。
3.10 氩气[φ（Ar）≥99.99％]。

4 仪器
4.1电感耦合等离子体光谱仪，分辨率〈0.006 nm（200 nm处）〉。

4.2光源：氩等离子体光源。

5试样

氧化物试样于105 ℃烘干2h，置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。

6 分析步骤
6.1 试料

称取0.100 g试样（5），精确至0.0001 g。

6.2 测定次数
称取二份试料，进行平行测定，取其平均值。

6.3  空白实验
随同试料做空白实验

6.4 分析试液的配制

将试料(6.1)置于100 mL烧杯中，加5毫升水，慢慢加入10mL硫酸(3.1）和10mL氢氟酸(3.2）；低温加热至样品慢慢溶解，直至冒浓白烟，加热至浓白烟冒尽后，取下烧杯冷却到室温，加入20mL盐酸（3.3）至烧杯中，用塑料棒搅拌，直至晶体全部溶解，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。分取10mL此溶液移入100 mL容量瓶中，用盐酸(3.4）稀释至刻度，混匀。待用。
6.5 标准系列溶液的配制
将氧化锆标准溶液（3.7）、氧化钪及氧化铈标准溶液（3.8~3.9）按表1分别移入7个50 mL容量瓶中，加入5 mL盐酸（3.3），以水稀释至刻度，混匀，制得标准系列溶液。

	标液标号
	各元素（以氧化物计）质量浓度 / （μg/mL）

	
	氧化锆
	氧化钪
	氧化铈

	1
	100 
	0
	0

	2
	100
	1.00
	0.10

	3
	100
	2.00
	0.20

	4
	100
	5.00
	0.50

	5
	100
	10.00
	1.00

	6
	100
	15.00
	2.00

	7
	100
	20.00
	5.00


表.1

6.6  测定

6.6.1  推荐分析线见表2。

表2
	元素
	分析线 / nm
	元素
	分析线 / nm

	Sc

	361.383，335.372 

	Ce
	413.380,418.659,446.021


6.6.2  将分析试液（6.4）与标准系列溶液（6.5）同时进行氩等离子体光谱测定。
7  分析结果的计算与表述 
按式（1）计算待测各元素（以氧化物计）的质量分数w(RxOy)（%）：
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式中：
k——分析试液（6.4）稀释倍数；

[image: image2.wmf]r

——自工作曲线上查得分析试液（6.4）中待测氧化钪及氧化铈的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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——自工作曲线上查得空白溶液（6.3）中待测氧化钪及氧化铈的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
V0 ——试液总体积，单位为毫升（mL）；
m0 ——试料的质量，单位为克（g）。
8 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
	氧化物
	质量分数 / %
	允许差 / %

	氧化钪、氧化铈

	0.30～0.50
	0.05

	
	>0.50～1.00
	0.15

	
	>1.00～3.00 
	0.20

	
	>3.00～5.00
	0.25

	
	>5.00～10.00
	0.35

	
	>10.00～20.00
	0.40


9 质量保证与控制
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。   
中华人民共和国工业和信息化部  发布
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钪稳定铈锆复合粉


 Scandium stable cerium zirconium composite powder
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