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前  言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规则起草。本文件是GB/T 12690《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法》的第1部分。GB/T 12690 共已经发布了以下部分：
――第1部分：碳、硫量的测定  高频-红外吸收法；

――第2部分：稀土氧化物中灼减量的测定  重量法；

――第3部分：稀土氧化物中水分量的测定  重量法；

――第4部分：氧、氮量的测定  脉冲-红外吸收法和脉冲-热导法；

――第5部分：钴、锰、铅、镍、铜、锌、铝、铬、镁、镉、钒、铁量的测定；
――第6部分：铁量的测定  硫氰酸钾、1，10-二氮杂菲分光光度法；

――第7部分：硅量的测定  

――第8部分：钠量的测定  火焰原子吸收光谱法；

――第9部分：氯量的测定  硝酸银比浊法；

――第10部分：磷量的测定  钼蓝分光光度法；

――第11部分：镁量的测定  火焰原子吸收光谱法；

――第12部分：钍量的测定；

――第13部分：钼、钨量的测定；

――第14部分：钛量的测定；

――第15部分：钙量的测定；

――第16部分：氟量的测定  离子选择性电极法；

――第17部分：稀土金属中铌、钽量的测定；

――第18部分：锆量的测定；

――第19部分：砷、汞量的测定。

本部分代替GB/T 12690.1-2015《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第一部分：碳、硫量的测定高频-红外吸收法》。本部分与GB/T 12690.1-2015 相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

a）更改了碳、硫的测定范围：从0.0050%~1.00%调整为0.0020%~1.00%（见第一章，2015版第1章）；

b）增加了规范性引用文件（见第2章）；

c）增加了术语和定义（见第3章）；

d）调整了碳硫专用坩埚的灼烧时间：由“1200℃灼烧2h”变更为“1200℃灼烧8-12h” （见5.4，2015版3.4）；

e）调整了标样数量：由“选择5个合适的标样”变更为“选择 3个合适的标样” （见5.5，2015版3.5）；

f）增加了条款“丙酮（分析纯）”（见第5.7章）；

g）修改“试料”为“样品”（见第7章、7.1、7.2、7.3，2015版第5章、5.1、5.2、5.3）；

h）增加了条款“一旦样品被污染，用丙酮（5.7）清洗并风干”（见7.3，2015版5.3）；

i）修改了试料的称样量：由原标准的“0.30 g稀土金属或0.20 g稀土氧化物”调整为“稀土金属或氧化物0.15~0.25g” （见8.1，2015版6.1）；

j）修改了助熔剂的加入量及顺序：由“加入1.3 g钨助熔剂、0.1g锡助熔剂、0.3g纯铁助熔剂、试料”调整为“依次加入0.2g锡助熔剂、试料，1.3 g钨助熔剂、0.3g纯铁助熔剂” （见8.3.3，2015版6.3.3）；

k）将“加入1.3 g钨助熔剂（3.1）、0.1g 锡助熔剂（3.2）和0.3g 纯铁助熔剂（3.3），约0.30 g适当含量的标准样品（3.5），”更改为“加入0.2g 锡助熔剂、称取约0.30 g适当含量的标准样品（5.5），覆盖1.3 g钨助熔剂、0.3g 纯铁助熔剂”（见8.4，2015版6.4）

l）将“在坩埚（3.4）中加入1.3 g 钨助熔剂（3.1）、0.1g 锡助熔剂（3.2）和 0.3g 纯铁助熔剂（3.3），加入试料（6.1）”更改为“更改为“在坩埚（5.4）中0.2g 锡助熔剂、试料( 8.1 )，覆盖1.3g 钨助熔剂、0.3g 纯铁助熔剂”。（见8.5，2015版6.5）

m）“允许差”更改为“再现性”（见10.2，2015版的8.2）

n）删除了质量保证和控制（见2015年版的第9章）；

o）增加了试验报告条款（见第11章）；

p）增加了精密度试验原始数据（见附录A）

本部分由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。

本部分起草单位：
本部分主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

本部分主要验证人：XXX、XXX、XXX、XXX。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——1990年首次发布，2002年第一次修订，2015年第二次修订；
——本次为第三次修订。
稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法               第1部分：碳、硫量的测定

 范围

GB/T 12690的本部分规定了稀土金属及其氧化物中碳、硫含量的测定方法。

本部分适用于稀土金属及其氧化物中碳、硫量含量的测定。测定范围：0.0020%~1.00%。

 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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和判定

术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

方法原理
试料在助熔剂存在下，于高频感应炉内，氧气氛中高频燃烧，碳呈二氧化碳释出，硫呈二氧化硫释出，以红外线吸收法测定。

试剂和材料

 钨助熔剂：wC <0.0005%，wS <0.0005%。

 锡助熔剂：wC <0.0005%，wS <0.0005%。

 纯铁助熔剂：wC <0.0005%，wS <0.0005%。

 碳硫专用坩埚：经1 200 ℃ 灼烧 8~12h，自然冷却后置于干燥器中备用。

 标准样品：在含碳、硫量0.002%~1.00% 范围内选择 3 个合适的标样。

 氧气（ ≥99.5% ）。

 丙酮（分析纯） 

仪器
高频 - 红外碳硫仪。

检测器灵敏度: 0.01μg / g
样品

 稀土金属样品制成屑状或每块 0.1 g 以下小块，取样后应立即分析。

 稀土氧化物样品于105℃ 电热恒温干燥箱烘干后立即分析。

 加工、处理样品时，确保试样清洁，防止污染。一旦样品被污染，用丙酮（5.7）清洗并风干。

分析步骤

 试料

称取0.15g~0.25g试样（7），精确至0.0001g。

 测定数量
称取两份试料（8.1）进行平行测定，取其平均值。
 空白校正

8.3.1检查仪器使用的干燥剂、吸收剂、催化剂是否有效，失效时予以更换。

8.3.2按仪器说明书启动、预热仪器。

8.3.3在坩埚（5.4）中依次加入0.2 g锡助熔剂（5.2），1.3 g 钨助熔剂（5.1）和0.4 g纯铁助熔剂（5.3），于高频-红外碳硫仪进行测定，按仪器说明书校正空白。

  工作曲线校正
在坩埚（5.4）中加入依次0.2g锡助熔剂、约0.30 g适当含量的标准样品（5.5），覆盖1.3 g钨助熔剂、0.3g纯铁助熔剂，于高频 - 红外碳硫仪进行平行测定, 按仪器说明书校正工作曲线。

  测定

在坩埚（5.4）中依次加入0.2g锡助熔剂、试料( 8.1 )，覆盖1.3 g钨助熔剂、0.3g纯铁助熔剂，在高频- 红外碳硫仪上进行平行测定, 其测定值的相对误差不大于 5% 时，取其平均值。如仪器不能自动显示分析结果按式（1 ）进行结果计算。

分析结果的计算与表述

按式（1）计算样品中碳或硫的质量分数（%）：
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     式中：


[image: image2.wmf]1

w

——空白试验碳或硫含量，%；
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——测定后碳或硫含量，%；
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——助熔剂量与实际称样量的比值。

仪器自动扣除空白之后给出碳的百分含量（如仪器不能自动显示分析结果，按第9章进行结果计算）。

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2数据采用线性内插法求得。
表2 重复性限

	碳量
（质量分数）/ %
	重复性限（r）
	硫量
（质量分数）/ %
	重复性限（r）

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


再现性
在再现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再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%。再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得。
表3 重复性限

	碳量
（质量分数）/ %
	再现性限（R）
	硫量
（质量分数）/ %
	再现性限（R）

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	注：再现性限（R）为2.8×SR，SR为再现性标准差。


试验报告

试验报告应包括以下内容：

——试验对象；

——所使用的标准（包括发布或出版年号）；

——所使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

——分析结果及其表示；

——观测到的异常现象；

——试验日期。

附件A：精密度数据统计
1、各实验室实验数据
表A.1
 各实验室碳原始测定数据（%）

	实验室
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	国合通测1
	0.0021
	0.0112
	0.0310
	0.141
	0.382
	0.893

	
	0.0023
	0.0113
	0.0311
	0.131
	0.394
	0.912

	
	0.0022
	0.0114
	0.0322
	0.133
	0.385
	0.903

	
	0.0024
	0.0113
	0.0316
	0.132
	0.373
	0.893

	
	0.0019
	0.0114
	0.0323
	0.131
	0.381
	0.923

	
	0.0021
	0.0106
	0.0313
	0.132
	0.382
	0.894

	
	0.0023
	0.0108
	0.0321
	0.136
	0.390
	0.892

	
	0.0019
	0.0109
	0.0324
	0.141
	0.382
	0.906

	
	0.0018
	0.0105
	0.0314
	0.135
	0.384
	0.913

	
	0.0022
	0.0106
	0.0323
	0.137
	0.373
	0.911

	
	0.0021
	0.0107
	0.0324
	0.132
	0.383
	0.896

	包头稀土2


	--
	0.0131
	0.0328
	0.103
	--
	--

	
	--
	0.0123
	0.0336
	0.104
	--
	--

	
	--
	0.0132
	0.0346
	0.105
	--
	--

	
	--
	0.0124
	0.0346
	0.104
	--
	--

	
	--
	0.0125
	0.0328
	0.107
	--
	--

	
	--
	0.0131
	0.0332
	0.105
	--
	--

	
	--
	0.0131
	0.0337
	0.104
	--
	--

	
	--
	0.014
	0.0332
	0.102
	--
	--

	
	--
	0.013
	0.0335
	0.106
	--
	--

	
	--
	0.0121
	0.0346
	0.104
	--
	--

	
	--
	0.0118
	0.0335
	0.104
	--
	--

	国标检验3
	0.0023
	0.0112
	0.0326
	--
	0.388
	0.893

	
	0.0018
	0.0105
	0.0314
	--
	0.378
	0.922

	
	0.0022
	0.0106
	0.0306
	--
	0.370
	0.911

	
	0.0021
	0.0117
	0.0314
	--
	0.381
	0.896

	
	0.0022
	0.0112
	0.0328
	--
	0.379
	0.912

	
	0.0022
	0.0134
	0.0316
	--
	0.384
	0.902

	
	0.0021
	0.0106
	0.0323
	--
	0.383
	0.895

	
	0.0021
	0.0112
	0.0315
	--
	0.376
	0.892

	
	0.0019
	0.0114
	0.0311
	--
	0.381
	0.922

	
	0.0022
	0.0108
	0.0321
	--
	0.374
	0.892

	
	0.0019
	0.0109
	0.0315
	--
	0.387
	0.906

	赣州有色4
	0.0027
	0.0152
	--
	--
	0.380
	0.883

	
	0.0023
	0.0152
	--
	--
	0.385
	0.882

	
	0.0024
	0.0144
	--
	--
	0.388
	0.88

	
	0.0023
	0.0136
	--
	--
	0.390
	0.889

	
	0.0019
	0.0143
	--
	--
	0.391
	0.89

	
	0.0019
	0.0139
	--
	--
	0.389
	0.891

	
	0.0018
	0.0148
	--
	--
	0.387
	0.882

	
	0.0019
	0.0152
	--
	--
	0.393
	0.881

	
	0.0020
	0.0136
	--
	--
	0.390
	0.893

	
	0.0022
	0.0141
	--
	--
	0.382
	0.892

	
	0.0027
	0.0152
	--
	--
	0.380
	0.883

	乐山锐丰5


	0.0038
	0.0129
	--
	0.131
	0.384
	0.844

	
	0.0042
	0.0149
	--
	0.132
	0.382
	0.85

	
	0.0045
	0.0123
	--
	0.132
	0.390
	0.845

	
	0.0039
	0.0141
	--
	0.13
	0.381
	0.839

	
	0.0037
	0.015
	--
	0.132
	0.387
	0.845

	
	0.0038
	0.0125
	--
	0.129
	0.387
	0.863

	
	0.0043
	0.0143
	--
	0.132
	0.394
	0.847

	
	0.0041
	0.0138
	--
	0.133
	0.385
	0.863

	
	0.0042
	0.0144
	--
	0.132
	0.381
	0.875

	
	0.0043
	0.0146
	--
	0.132
	0.390
	0.843

	
	0.004
	0.0134
	--
	0.132
	0.387
	0.874

	南方稀土6
	0.0028
	0.0128
	0.0323
	0.129
	0.382
	0.873

	
	0.0030
	0.0129
	0.0315
	0.130
	0.382
	0.882

	
	0.0028
	0.0128
	0.0331
	0.126
	0.372
	0.871

	
	0.0026
	0.0127
	0.033
	0.130
	0.381
	0.876

	
	0.0028
	0.0129
	0.0327
	0.130
	0.382
	0.875

	
	0.0030
	0.0128
	0.0318
	0.131
	0.384
	0.877

	
	0.0029
	0.0138
	0.0323
	0.132
	0.372
	0.879

	
	0.0029
	0.0127
	0.0329
	0.129
	0.376
	0.881

	
	0.0031
	0.0129
	0.0319
	0.131
	0.374
	0.879

	
	0.0031
	0.0138
	0.0317
	0.135
	0.375
	0.873

	
	0.0027
	0.0127
	0.0321
	0.135
	0.374
	0.887

	有研稀土7
	--
	0.0114
	--
	0.1232
	0.3686
	0.8624

	
	--
	0.0114
	--
	0.1288
	0.3713
	0.889

	
	--
	0.0133
	--
	0.1258
	0.3705
	0.8678

	
	--
	0.0126
	--
	0.1196
	0.3612
	0.8711

	
	--
	0.0134
	--
	0.1306
	0.3621
	0.8604

	
	--
	0.0125
	--
	0.1233
	0.3563
	0.8962

	
	--
	0.0125
	--
	0.1257
	0.3639
	0.885

	
	--
	0.0116
	--
	0.1272
	0.3635
	0.8864

	
	--
	0.0114
	--
	0.1214
	0.3587
	0.886

	
	--
	0.0106
	--
	0.1265
	0.365
	0.8701

	
	--
	0.0132
	--
	0.1285
	0.3667
	0.8887


表B.1
 各实验室硫原始测定数据（%）

	实验室
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	国合通测1
	0.0026
	0.0128
	0.0171
	0.205

	
	0.0026
	0.0136
	0.0164
	0.204

	
	0.0027
	0.0133
	0.0172
	0.199

	
	0.0024
	0.0135
	0.0161
	0.205

	
	0.0025
	0.0128
	0.0162
	0.206

	
	0.0027
	0.0128
	0.0164
	0.196

	
	0.0026
	0.0137
	0.0162
	0.198

	
	0.0024
	0.0131
	0.0164
	0.209

	
	0.0025
	0.0138
	0.0169
	0.205

	
	0.0027
	0.0135
	0.0165
	0.198

	
	0.0026
	0.0131
	0.0173
	0.197

	包头稀土2
 
	--
	0.00842
	--
	

	
	--
	0.00756
	--
	

	
	--
	0.00917
	--
	

	
	--
	0.00767
	--
	

	
	--
	0.00782
	--
	

	
	--
	0.0078
	--
	

	
	--
	0.00777
	--
	

	
	--
	0.00635
	--
	

	
	--
	0.00754
	--
	

	
	--
	0.00695
	--
	

	
	--
	0.00591
	--
	

	国标检验3
	0.0025
	0.0138
	0.0162
	--

	
	0.0023
	0.0129
	0.0164
	--

	
	0.0026
	0.0128
	0.0171
	--

	
	0.0026
	0.0136
	0.0154
	--

	
	0.0023
	0.0133
	0.0172
	--

	
	0.0024
	0.0125
	0.0161
	--

	
	0.0026
	0.0137
	0.0162
	--

	
	0.0024
	0.0131
	0.0154
	--

	
	0.0025
	0.0138
	0.0169
	--

	
	0.0027
	0.0145
	0.0165
	--

	
	0.0022
	0.0131
	0.0174
	--

	赣州有色4
	0.0026
	0.0115
	0.0165
	/

	
	0.0028
	0.0105
	0.0167
	/

	
	0.0025
	0.0118
	0.0177
	/

	
	0.0024
	0.0109
	0.0179
	/

	
	0.0022
	0.011
	0.0176
	/

	
	0.0028
	0.0118
	0.0165
	/

	
	0.0026
	0.0112
	0.0178
	/

	
	0.0025
	0.0107
	0.018
	/

	
	0.0029
	0.0112
	0.0166
	/

	
	0.0024
	0.0109
	0.0168
	/

	
	0.0025
	0.0113
	0.0179
	/

	乐山锐丰5


	0.0022
	0.0108
	0.0198
	0.199

	
	0.0022
	0.0104
	0.0201
	0.200

	
	0.0024
	0.0108
	0.02
	0.203

	
	0.0022
	0.0106
	0.0199
	0.198

	
	0.0024
	0.0105
	0.0199
	0.204

	
	0.0023
	0.0105
	0.0201
	0.209

	
	0.0021
	0.0105
	0.02
	0.204

	
	0.0024
	0.0105
	0.0203
	0.208

	
	0.0023
	0.0106
	0.02
	0.202

	
	0.0023
	0.0104
	0.0202
	0.206

	
	0.0023
	0.0104
	0.0201
	0.203

	南方稀土6
	0.0032
	0.0109
	0.0201
	/

	
	0.0029
	0.0113
	0.0211
	/

	
	0.0025
	0.0112
	0.0198
	/

	
	0.003
	0.0113
	0.0209
	/

	
	0.0026
	0.0112
	0.0203
	/

	
	0.0028
	0.0117
	0.0207
	/

	
	0.003
	0.0114
	0.0208
	/

	
	0.0031
	0.0108
	0.0206
	/

	
	0.0026
	0.0108
	0.0211
	/

	
	0.0027
	0.0113
	0.0197
	/

	
	0.0030
	0.0109
	0.0207
	0.0454

	有研稀土7
	--
	0.0146
	0.0184
	0.1891

	
	--
	0.0153
	0.0176
	0.1854

	
	--
	0.0145
	0.0162
	0.1901

	
	--
	0.0138
	0.0156
	0.1951

	
	--
	0.0133
	0.0164
	0.1891

	
	--
	0.0157
	0.0168
	0.1803

	
	--
	0.0152
	0.0165
	0.1924

	
	--
	0.0144
	0.0169
	0.1975

	
	--
	0.0135
	0.0177
	0.1863

	
	--
	0.0131
	0.0173
	0.1872

	
	--
	0.0132
	0.0178
	0.1835
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稀土金属及其氧化物中非稀土杂质


化学分析方法


第1部分：碳、硫量的测定


高频-红外吸收法





Chemical analysis methods for non-rare earth impurity of 


rare earth metals and their oxides-


Part 1：Determination of carbon and sulfur contents-


High frequency-infrared absorption method　





（预审稿）





（预审稿）





GB/T 12690.1-202X


代替GB/T 12690.1-2015





中华人民共和国国家标准





ICS 77.120.99


H 14











2


_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567893.unknown

_1234567890.unknown

