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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》的规定起草。

请注意本文件的有些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件代替XB/T 221-2008《硝酸铈铵》，与XB/T 221-2008相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

增加范围中的使用规范和应用范围（见1）；

b）增加了规范性引用文件（见2）；

c）增加了术语和定义（见3）；

d）增加了产品分类（见4）；

e）更改了产品牌号表示方法（见4，2008版3.1）；

f）增加了系列牌号（见4）；

g）增加了产品Al、Zn、Ti、Ba、Cd、Mn、Mg的指标要求（见5.1）；

h）更改了产品稀土杂质、S、Si、Ca、Na、Fe、K、Pb、Cu、Co、Ni、Cr的含量范围（见5.1，2008版3.1）；

i）增加了产品浊度、氧化率、酸度比浓度的指标要求（见5.2）；

j）增加了产品检测项目中氯离子、硫、钛、钾、钡、镉、浊度、氧化率、酸度比浓度的检验方法（见6.1.4-6.1.9）；

k）增加了产品检验中取样抽样的说明（见7.1.2）；

l）增加了产品检验中组批的说明（见7.2）；

m）增加了产品中氧化率、酸度比浓度的检测项目（见7.3）；

n）更改了产品取样件数的要求（见7.4.1，2008版5.4）；

o）增加了产品的浊度、氧化率、酸度比浓度不合格时取样的要求（见7.5.2）；

p）更改了相应的产品标志、包装、运输、贮存要求（见8.1-8.2，2008版6）；

q）增加了产品的随行文件（见8.3）。

本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。

本文件起草单位：淄博包钢灵芝稀土高科技股份有限公司、中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司、有研稀土新材料股份有限公司、内蒙古希捷环保科技有限责任公司、包头稀土研究院。
本文件主要起草人：李炳伟、崔云霞、闫娟、李婷婷、孙广杰、侯睿恩、于晶雪、周广贺、徐旸、姜玲玲、孟凡玲。

本文件及所代替或废止的文件的历次版本发布情况为：

    2008年首次发布为XB/T 221-2008；  

    本次为第1次修订。

硝酸铈铵

警告：硝酸铈铵产品属低毒氧化剂。

范围

本文件规定了硝酸铈铵的分类、技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存及随行文件。

本文件适用于以碳酸铈或硝酸铈、双氧水、硝酸、氨水、硝酸铵为主要原料，经化学合成、浓缩结晶制得的硝酸铈铵。主要用作汽车尾气处理用催化剂和催化剂载体、有机挥发性气体处理用催化剂、有机合成的氧化剂和催化剂、电子技术领域的蚀刻剂、高端抛光粉等产品。

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）适用于本标准。

GB 190 危险货物包装标志

GB/T 6678 化工产品采样总则

GB/T 6679 固体化工产品采样通则

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判断

GB/T 12690 稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法

GB/T 14635-2020 稀土金属及其化合物化学分析方法  稀土总量的测定 
GB 15258 化学品安全标签编写规定

GB/T 15603 危险化学品储存通则

GB/T 18115.2 稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法  铈中镧、镨、钕、钐、铕、钆、铽、镝、钬、铒、铥、镱、镥和钇量的测定

GB 30000.15 化学品分类和标签规范  第15部分：氧化性固体
GB 39176稀土产品的包装、标志、运输和贮存
术语和定义

下列术语和定义适用于本文件

酸度比浓度  speciflc acidity concentration

产品水溶液中酸度与浓度的比值。通常用[H+]/[M]表示。
氧化率  oxidation rate

产品溶液中四价铈占总铈的比率。通常用Ce4+/∑Ce表示。
浊度  turbidity

固定质量的产品溶解于固定质量的水，形成的溶液，该溶液中的细小悬浮物导致液体透明

度降低的程度。通常用浊度单位NTU表示。

分类
产品按化学成分分为CAN-4NA、CAN-4NB、CAN-3N5、CAN-3N四个牌号，产品牌号表示方法参考单一稀土化合物产品牌号的表示方法。共分三个层次，第一层次表示该产品的产品名称（硝酸铈铵的缩略写法），第二层次表示该产品的纯度级别，第三层次表示稀土纯度相同、个别指标不同的产品分类。

示例：

CAN-4N A


技术要求

5.1  化学成分
产品的化学成分应符合表1规定。若需方对产品有特殊要求，供需双方可另行协商确定。

表1  硝酸铈铵的化学成分

	产品牌号
	CAN-4NA
	CAN-4NB
	CAN-3N5
	CAN-3N

	化学成分（质量分数）/%
	REO,不小于
	31.00
	30.50
	30.00
	30.00

	
	CeO2/REO，不小于
	99.99
	99.99
	99.95
	99.90

	
	稀土杂质含量，不大于
	0.010
	0.010
	0.050
	0.10

	
	非稀土杂质含量，不大于
	Cl⁻
	0.0010

	
	
	S
	0.0020
	0.0020
	0.0030
	0.0050

	
	
	Si
	0.0010
	0.0010
	0.0020
	0.0030

	
	
	Ca
	0.00050
	0.00050
	0.0010
	0.010

	
	
	Fe
	
	
	
	0.0050

	
	
	Na
	
	
	
	0.010

	
	
	Al
	
	
	
	0.010

	
	
	Zn
	
	
	
	0.0050

	
	
	K
	
	
	
	

	
	
	Ti
	
	
	
	

	
	
	Mn
	
	
	
	

	
	
	Cu
	
	
	
	

	
	
	Ni
	
	
	
	

	
	
	Ba
	
	
	
	

	
	
	Cr
	
	
	
	

	
	
	Pb
	
	
	
	

	
	
	Cd
	
	
	
	

	
	
	Co
	
	
	
	

	
	
	Mg
	
	
	
	


5.2  浊度、氧化率、酸度比浓度指标
产品的浊度、氧化率、酸度比浓度应符合表2规定。若需方对产品有特殊要求，供需双方可另行协商确定。
表2  硝酸铈铵的浊度、氧化率、酸度比浓度指标

	产品牌号
	CAN-4NA
	CAN-4NB
	CAN-3N5
	CAN-3N

	浊度/NTU，不大于
	1
	2
	5
	7

	Ce4+/∑Ce（氧化率）/%，不小于
	99.00
	98.00
	97.00
	95.00

	[H+]/[M]（酸度比浓度）
	0.9-1.1


5.3  外观质量

5.3.1  产品外观为橘红（黄）色晶体。

5.3.2  产品应洁净，无目视可见夹杂物。

试验方法

化学成分和浊度、氧化率、酸度比浓度的检测方法

6.1.1  产品中稀土总量（REO）的分析方法按GB/T 14635的规定进行。

6.1.2  产品中稀土杂质含量的分析方法按GB/T 18115.2的规定进行。

6.1.3  产品中非稀土杂质含量的分析方法按GB/T 12690的规定进行。

6.1.4  产品中氯离子的检测方法按本文件中附录A的规定进行。

6.1.5  产品中硫、钛、钡、镉的检测方法按本文件中附录B的规定进行。

6.1.6  产品中钾的检测方法按本文件中附录C的规定进行。

6.1.7  产品中浊度（NTU）的检测方法按本文件中附录D的规定进行。

6.1.8  产品中氧化率（Ce⁴⁺/∑Ce）的检测方法按本文件中附录E的规定进行。

6.1.9  产品中酸度比浓度（[H+]/[M]）的检测方法按本文件中附录F的规定进行。

外观质量检验

    自然散色光下，目视检查。

数字修约

    按 GB/T 8170的规定进行。 

检验规则
检查与验收

7.1.1  产品由供方或第三方进行检验，保证产品质量符合本文件的规定。

7.1.2  需方应对收到的产品按本文件的规定进行检验，如检验结果与本文件的规定不符时，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。

组批

    产品应成批提交验收，每批应由同一牌号的产品组成。

检验项目

    每批产品均应进行外观质量、化学成分、浊度NTU、氧化率Ce⁴⁺/∑Ce和酸度比浓度[H+]/[M]的检验。

取样和制样

7.4.1  取样件数按表3的规定进行，只取不舍，取整数。

表3  仲裁取样量

	件（袋）数
	1-10
	11-49
	≥50

	取样件（袋）数
	件（袋）数的100%
	11件（袋）
	3×[image: image2.png]





7.4.2  每袋取样量不少于10 g，将样品混匀后，用四分法迅速缩分至试样所需数量，装入塑料样品袋或玻璃样品瓶中密封保存，贴上标签，注明产品名称、生产日期、批号、牌号、取样日期和取样人等，以供查验。需方与供方可协商在供方包装时附加样品。
检验结果判定

7.5.1  外观的检验结果不符合本文件的规定时，则直接判定该批产品不合格。

7.5.2  除外观质量外，产品仲裁分析结果与本文件不符时，应从该批产品中另取双倍试样进行重复试验，重复试验结果全部合格，则判整批产品合格。若重复试验仍有一项不合格，则判该批产品不合格。

标志、包装、运输、贮存及随行文件

标志

产品外包装上应使用清晰牢固的标志，符合GB 190中规定的标识“氧化剂”的标志，按GB 39176的规定填写，并符合GB 15258和GB 30000.15的要求。
产品应包装成袋（箱），每袋（箱）应注明：

生产厂名称、商标、地址；

产品名称和牌号；

生产日期；

批号；

净重；

包装上应有明显的“防潮”标志或字样；

符合GB 190中规定的标识“氧化剂”的标志。

包装、运输、贮存

包装

包装应按GB 39176的规定，共采用三层包装，内层采用双层塑料袋密封包装，外层采用塑料编织袋或纸箱，每袋（箱）净重25 kg或50 kg。按GB/T 6678、GB/T 6679的规定，取样前应准备好取样探子，在采样单元中，中心及周围等距离处取三点，每点垂直插入3/4处采样。

8.2.2  运输

运输应按GB 39176的规定，保证装运产品的车厢、船舱和集装箱应保持清洁、干燥、无污染，产品在运输过程中应防止雨淋、受潮，轻装轻卸，防止包装破损，严禁与还原剂、易燃或可燃物、活性金属粉末硫、磷等混运。产品发运时，应按承运部门的要求填写和悬挂货物标记，根据产品的性质，包装物上应有明显的运输包装标志。

8.2.3  贮存

贮存应符合GB/T 15603和GB 30000.15的规定，产品应有明显的GB 190中规定的标识“氧化剂”的标志，需存放在通风、防雨、防潮、防火、防高温处，避免阳光直射，远离火种，严禁与还原剂、易燃或可燃物、活性金属粉末硫、磷等混贮。操作时佩戴防护用品。

随行文件

每批产品应附随行文件，其中除应包括供方信息、产品信息、本文件编号、出厂日期或包装日期外，还应包括：

a）产品质量保证书：

产品的主要性能及技术参数；

产品特性（包括制造工艺及原料的特性）；

对产品质量所负的责任；

产品获得的质量认证及供方技术监督部门检印的各项分析检验结果。

b）产品合格证：
检验项目及其结果或检验结论；

批量或批号；

检验日期；

检验员签名或盖章。

c)产品质量控制过程中的检验报告及成品检验报告；

d)产品使用说明（见附录G）；

e)其他。

附录A

（规范性附录）

硝酸铈铵化学分析方法
氯离子的测定
硫氰酸汞比色法

A.1原理

试样以硝酸溶解，在酸性介质中，氯离子与硫氰酸汞反应，形成氯化汞并游离出硫氰酸根，硫氰酸根与三价铁离子络合生成红色的硫氰酸铁，进行比色测定。反应式如下：

Hg(SCN)2+2Cl- =HgCl2↓+2SCN-
Fe3++3SCN- =Fe(SCN)3
A.2  试剂或材料

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水或相同等级的纯净水。

A.2.1  硝酸：将优级纯浓硝酸放入一适当体积的烧杯中，盖好表面皿，缓缓加热使其在微沸状态下保持10min，冷却至室温后，保存。

A.2.2  过氧化氢：30%。

A.2.3  硝酸（1+3）：由A.2.1获得的硝酸进行配制。

A.2.4  硫氰酸汞乙醇溶液（3.5 g/L）：称取0.7 g硫氰酸汞，加200 mL无水乙醇溶液。密闭放置12小时以上，过滤到另一磨口棕色试剂瓶中。

A.2.5  硝酸铁（150 g/L）：称30 g硝酸铁，加68ml浓硝酸（A.2.1），加水溶解稀释至200 mL。摇匀后，过滤到另一磨口试剂瓶中。

A.2.6  氯离子标准贮存溶液（1 mg/mL）：称取1.6485g在400~450 ℃灼烧2小时的氯化钠于300 mL的烧杯中，加入200 mL水溶解，定容于1000 mL的容量瓶中，摇匀。此溶液氯离子的浓度为1 mg/mL。

A.2.7  氯离子标准溶液（5 μg/mL）：移取5.00 mL氯离子标准贮存溶液（A.2.6），稀释至1000 mL的容量瓶中定容摇匀。

A.3  仪器设备

A.3.1  电子天平，分度值0.1 mg。

A.3.2  分光光度计。

A.4  样品
    打开样品包装后立即称量。

A.5 试验步骤

A.5.1  试料
    称取10.0 g样品（A.4），精确至0.0001 g。
A.5.2  平行试验

平行做两份试验。

A.5.3  空白试验
    随同试料（A.5.1）做空白试验。

A.5.4测定

A.5.4.1  将试料（A.5.1）置于100 mL的玻璃烧杯中，加入20 mL水，10 mL硝酸（A.2.3），3 mL过氧化氢（A.2.2），盖上表面皿，低温加热，溶解清亮后冷却至室温。将溶液转移到50 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

A.5.4.2  准确移取10 mL试液（A.5.4.1）于25 mL比色管中，同步做空白试液，补加2 mL硝酸（A.2.3）于比色管内，加入2 mL硫氰酸汞溶液（A.2.4），2 mL硝酸铁溶液（A.2.5），混匀。以水稀释至刻度，摇匀，放置15 min。

A.5.4.3  将部分试液（A.5.4.2）移入3 cm的比色皿中，以同步空白试液作参比，于分光光度计波长460 nm处测定其吸光度。在曲线上查出溶液（A.5.4.1）的氯量。

A.5.5  标准曲线的绘制

    移取0 mL、0.5mL、1.00 mL、2.00 mL、3.00mL、4.00 mL氯离子标准溶液（A.2.7）于6个25 mL比色管中，分别加入2 mL硝酸（A.2.3），以下按A.5.4.2~A.5.4.3进行。以氯浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。在曲线上查出溶液（A.5.4.1）的氯量。

A.6  试验数据处理
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——氯离子的质量分数，单位为百分含量（%）；
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——标准曲线上查得的溶液（A.5.4.1）的氯量，单位为微克（μg）；
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V

——试液的总体积，单位为毫升（mL）；
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——试料的质量，单位为克（g）；
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V

——移取试液的体积，单位为毫升（mL）。

附录B

（规范性附录）

硝酸铈铵化学分析方法
硫、钛、钡、镉的测定
 电感耦合等离子体光谱法

B.1  原理

在稀硝酸介质中，以标准加入法，直接以氩等离子光源激发，进行发射光谱测定。

B.2  试剂与材料

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水或相同等级的纯净水。

B.2.1  硝酸（优级纯）：1+1。

B.2.2  钛标准溶液：100 μg/mL。
B.2.3  硫标准溶液：100 μg/mL。
B.2.4  钡标准溶液：100 μg/mL。

B.2.5  镉标准溶液：100 μg/mL。

B.3  仪器设备

B.3.1  电子天平，分度值0.1 mg。

B.3.2  电感耦合等离子体发射光谱仪。
B.4  样品

    打开样品包装后立即称量。

B.5  试验步骤

B.5.1  试料

准确称取4.0 g样品（B.4），精确至0.0001 g。

B.5.2  平行试验

平行做两份试验。

B.5.3  空白试验

    系列标准溶液中的0为空白。

B.5.4  分析试液的制备

将试料（B.5.1）置于100 mL的玻璃烧杯中，加10mL硝酸（B.2.1），溶解至清亮，将溶液转移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

B.5.5  系列标准溶液的制备

B.5.5.1  准确称取20 g样品（B.4），精确至0.0001 g，加50 mL硝酸（B.2.1），溶解至清亮，将溶液转移到100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

B.5.5.2  分别移取20.00 mL试液（B.5.5.1）于4个100 mL容量瓶内，分别加入0 mL、1.00 mL、5.00 mL、10.00 mL的硫、钛、钡、镉标准溶液（B.2.2-B.2.5），稀释至刻度，摇匀。系列标准溶液的浓度如表B.1。

表B.1  系列标准溶液浓度

单位为微克每毫升

	标准溶液编号
	硫
	钛 
	钡
	镉 

	0
	0.00
	0.00
	0.00
	0.00

	1
	1.00
	1.00
	1.00
	1.00

	2
	5.00
	5.00
	5.00
	5.00

	3
	10.00
	10.00
	10.00
	10.00


B.5.6  测定

B.5.6.1  分析波长

推荐分析波长见表B.2。

表B.2  各元素分析波长

单位为纳米

	分析元素
	分析波长

	钛
	208.804

	硫
	180.669

	钡
	233.500

	镉
	226.502


B.5.6.2  系列标准溶液工作曲线绘制
电感耦合等离子体发射光谱仪运行稳定后，在选定的仪器工作条件下，测定系列标准溶液（B.5.5.2）中待测元素，进行标准工作曲线校准，各元素工作曲线相关系数在0.999以上，否则需重新进行校准。
B.5.6.3  分析试液的测定
于电感耦合等离子体发射光谱仪上同时测定分析试液（B.5.4）中待测元素，仪器根据校准工作曲线，自动进行数据处理，计算并输出各元素含量。

B.6  试验数据处理

根据计算机输出的分析溶液中硫、钛、钡、镉的浓度，按公式（B.1）计算钛和硫的含量：
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式中：
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——样品中硫、钛、钡、镉的质量分数，单位为百分含量（%）；

C——计算机输出的分析溶液中硫、钛、钡、镉的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

100——试液总体积，单位为毫升（mL）；

m——试料的质量，单位为克（g）。

附录C

（规范性附录）

硝酸铈铵化学分析方法
钾的测定
火焰原子吸收光谱法

C.1  方法原理

在稀盐酸介质中，以标准加入法，使用空气-乙炔火焰，直接在原子吸收光谱仪波长766.5 nm处测量钾的吸光度。

C.2  试剂与材料

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水或相同等级的纯净水。

C.2.1  盐酸（优级纯）：1+3。

C.2.2  钾标准溶液：100 μg/mL。

C.3  仪器设备

C.3.1  电子天平，分度值0.1 mg。

C.3.2  原子吸收光谱仪，附钾空心阴极灯。

C.4  样品

    打开样品包装后立即称量。

C.5  试验步骤

C.5.1  试料

准确称取4.0 g样品（C.4），精确至0.0001 g。

C.5.2  平行实验

平行做两份试验。

C.5.3  空白实验
    随同试料（C.5.1）做空白试验。

C.5.4  分析试液的制备

将试料（C.5.1）置于100 mL玻璃烧杯内，加10 mL硝酸（C.2.1），溶解至清亮，将溶液转移到100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

C.5.5  测试溶液配制
C.5.5.1系列标准溶液制备

准确称取20 g样品（C.4），精确至0.0001 g，加50 mL硝酸（C.2.1），溶解至清亮，将溶液转移到100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

C.5.5.2 分析试液制备
分别移取20.00 mL试液（C.5.5.1）于4个100 mL容量瓶内，分别加入0 mL、1.00 mL、5.00 mL、10.00 mL的钾标准溶液（C.2.2），稀释至刻度，摇匀。系列标准溶液的浓度如表C.1。
表C.1  系列标准溶液浓度
单位为微克每毫升
	标准溶液编号
	钾

	0
	0.00

	1
	1.00

	2
	5.00

	3
	10.00


C.5.6  测定

C.5.6.1  工作曲线绘制
于原子吸收光谱仪波长766.5 nm处将系列标准溶液（C.5.5.2），以钾浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准加入曲线，工作曲线系数在0.999以上，否则需重新进行校准。

C.5.6.2  分析试液测定
于原子吸收光谱仪波长766.5 nm处测试分析试液（C.5.4），仪器根据校准曲线，自动进行数据处理，计算并输出钾的含量。

C.6  试验数据处理
根据计算机输出的分析溶液中钾的浓度，按公式（C.1）计算钾的含量：
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式中：
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——所测元素钾的质量分数，单位为百分含量（%）；


[image: image13.wmf]r

——仪器检测的钾的含量，单位为微克每毫升（µg/mL）；
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r

——仪器检测的空白的含量，单位为微克每毫升（µg/mL）；

100——试液总体积，单位为毫升（mL）；

m——试料的重量，单位为克（g）。

附录D

(规范性附录)

硝酸铈铵化学分析方法

浊度的测定

比浊法

D.1  方法原理

相同条件下用标准混悬液散射光强度和样品溶液散射光强度对比，散射光强度越大，浊度越高。

D.2  试剂或材料

标准混悬液<0.1 NTU、3 NTU、6 NTU、18 NTU、30 NTU。

D.3  仪器设备

D.3.1  电子天平，分度值0.1g。

D.3.2  浊度仪。

D.4  样品

    打开样品包装后立即称量。

D.5  试验步骤

D.5.1  试料

准确称取16.1 g样品（D.4），精确至0.1g。

D.5.2  平行式验

    平行做两份试验。

D.5.3  分析试液的制备

将试料（D.5.1）置于100 mL玻璃烧杯内，加水至100 g，溶解至清亮，混匀。

D.5.4  浊度仪校准

打开仪器预热30 min，调零，点击校准，按提示依次放入标准混悬液（D.2）（放入前充分摇匀，放入时三角标记要对着指示方向）校准，校准通过后，进入验证界面。

D.5.5  验证

放入3 NTU的标准混悬液进行验证，验证合格后进入测量界面。

D.5.6  测定

将分析试液（D.5.1）倒入浊度瓶内，擦拭干净浊度瓶外壁，保证外壁光滑无水渍、无划痕、无手印等，摇匀放入浊度仪中检测（放入时三角标记要对着指示方向），记录数据。
附录E

（规范性附录）

硝酸铈铵化学分析方法

氧化率Ce⁴⁺/∑Ce的测定

硫酸亚铁铵滴定法

E.1  方法原理

在稀硫酸介质中，尿素存在下，以苯代邻氨基苯甲酸为指示剂，用硫酸亚铁铵标准滴定溶液进行滴定，测定四价铈含量；在磷酸介质中，高氯酸冒烟将三价铈氧化为四价铈，在稀硫酸介质中，尿素存在下，以苯代邻氨基苯甲酸为指示剂，用硫酸亚铁铵标准滴定溶液进行滴定，测定总铈含量。
E.2  试剂或材料

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水或相同等级的纯净水。

E.2.1  高氯酸：（1.67 g/ mL）。

E.2.2  磷酸：（1.69 g/ mL）。

E.2.3  硫酸：2+98。

E.2.4  尿素溶液：200 g/L。

E.2.5  硫酸亚铁铵滴定溶液c【(NH4)2•Fe（SO4）2•6H2O】≈0.01 mol/L：

称取硫酸亚铁铵约5.5 g于500 mL烧杯中，加150 mL硫酸（E.2.3）溶解，用硫酸（E.2.3）稀释至刻度，混匀。

E.2.6  苯代邻氨基苯甲酸指示剂：称取0.2 g苯代邻氨基苯甲酸，0.2 g无水碳酸钠，溶于100 mL水中。

E.3  样品

    打开样品包装后立即称量。

E.4  试验步骤

E.4.1  试料

    称取2.0 g左右样品（E.3），精确至0.1g。

E.4.2  分析试液的制备

将试料（E.4.1）置于100 mL的玻璃烧杯内，用水溶解至清亮，将溶液转移至100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
E.4.3  四价铈测定

准确移取5.00 mL分析试液（E.4.2）于250 mL三角瓶中，加入80 mL硫酸（E.2.3），5 mL尿素溶液（E.2.4），加苯代邻氨基苯甲酸指示剂（E.2.6）3滴，用硫酸亚铁铵滴定溶液（E.2.5）滴定至黄绿色，即为终点。消耗体积V1 mL。

E.4.4  总铈的测定

准确移取5.00 mL分析试液（E.4.2）于250 mL三角瓶中，加10 mL磷酸（E.2.2），3 mL高氯酸（E.2.1），于电炉上加热，冒浓烈的高氯酸烟，且剧烈反应，溶液中出现致密小泡，当液面趋于平静后，取下，稍冷，加入80 mL硫酸（E.2.3），再用流水冷却至室温，然后加入5 mL尿素溶液（E.2.4），加苯代邻氨基苯甲酸指示剂3滴（E.2.6），用硫酸亚铁铵滴定溶液（E.2.5）滴定至黄绿色。消耗体积V2 mL。

E.5  试验数据处理

根据滴定体积，按公式（E.1）计算氧化率：
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式中：
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V

——测定四价铈所消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
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V

——测定总铈所消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）。

附录F

（规范性附录）

硝酸铈铵化学分析方法

酸度比浓度的测定

F.1  原理

采用EDTA滴定法检测样品的浓度；根据浓度加入EDTA钙溶液络合Ce3+，用氢氧化钠标准溶液检测样品的酸度，然后计算酸度与浓度的比值。

F.2  试剂

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和实验室二级水或相同等级的纯净水。

F.2.1  抗坏血酸。

F.2.2  氢氧化钠：100 g/L。

F.2.3  盐酸：1+1。

F.2.4  磺基水杨酸：100 g/L。

F.2.5  六次甲基四胺缓冲溶液：200 g/L。

F.2.6  乙二胺四乙酸二钠钙（EDTA钙）溶液[c（EDTA钙）≈0.2 mol/L]：称取8.2062 g EDTA钙溶于水，定容至100 ml，摇匀，加指示剂（F.2.10），用盐酸（F.2.3）和氢氧化钠标准滴定溶液（F.2.7）调节PH值至溶液刚变绿色。

F.2.7  氢氧化钠（NaOH）标准滴定溶液:[c（NaOH）≈0.2 mol/L]。

F.2.8  乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液:[c（EDTA）≈0.01 mol/L]。

F.2.9  二甲酚橙指示剂：2 g/L。

F.2.10  混合指示剂：1 g/L的甲基红乙醇溶液2份和1 g/L的次甲基蓝乙醇溶液1份，混合在一起并摇匀。

F.3  样品

    打开样品包装后立即称量。

F.4  试验步骤

F.4.1  试料

称取5.0 g样品（F.3），精确至0.0001g。

F.4.2  测定

F.4.2.1  分析试液的制备

将试料（F.4.1）置于100 mL的玻璃烧杯内，加水溶解至清亮，将溶液转移到100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
F.4.2.2  浓度的测定

准确移取2.00 mL分析试液（F.4.2），于250 mL三角瓶中，加50 mL水，0.2g抗坏血酸(F.2.1)，2 mL磺基水杨酸(F.2.4)，1滴二甲酚橙指示剂（F.2.9），用氢氧化钠（F.2.2）和盐酸(H.2.3)调节PH值为5~5.5，加5 mL六次甲基四胺缓冲溶液（F.2.5），用EDTA标准滴定溶液（F.2.8）滴定至溶液由紫红色变为黄色为终点，消耗体积V2 mL。

F.4.2.3  酸度的测定

先取约0.2g抗坏血酸于三角瓶中，加水溶解，加3滴混合指示剂（F.2.10），用NaOH标准滴定溶液（F.2.7）滴定至绿色，再准确移取20.00 mL分析试液（F.4.2）于此三角瓶中，按（F.4.2.2）得到的浓度计算加入EDTA钙溶液，并过量1-2 mL，加入指示剂（F.2.10），用NaOH标准滴定溶液（F.2.7）滴定至绿色为终点，消耗体积V1 mL。
F.5  试验数据处理

根据取样体积和滴定体积，按公式（F.1）计算酸度比浓度：
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式中：
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c

——氢氧化钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
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V

——消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

20——酸度测定时移取的样品体积，单位为毫升（mL）；
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c

——EDTA标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
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V

——消耗EDTA标准溶液的体积，单位为毫升（mL）。

2——浓度测定时移取的样品体积，单位为毫升（mL）；

附录G

（规范性附录）

产品使用说明

硝酸铈铵是氧化剂，遇可燃物着火时可助长火势；与还原剂、有机物、易燃物如硫、磷或者金属粉末等混合物，可形成爆炸性混合物，高温时分解，释放出氮氧化物气体；吸入、食入对人体有害，对环境有害。因此硝酸铈铵在使用时应防火、防高温、防雨、防潮，切不可与还原剂、有机物、易燃物如硫、磷或者金属粉末等混放。操作时应密闭操作、全面通风，操作人员必须经过专门的培训，严格遵守操作规程，戴好防护用品（自吸过滤式防尘口罩、防护眼罩、防护手套、防酸碱工作服），使用场所远离火种、热源，工作场所严禁吸烟。


XB





   


中华人民共和国工业和信息化部  发 布








××××-××-××实施





××××-××-××发布





硝酸铈铵


Cerium(Ⅳ) Ammonium Nitrate 


(送审稿)








XB/T 221-202X


代替XB/T 221-2008                                        





中华人民共和国稀土行业标准





ICS. 77.120.99


CCS H 65





该产品的纯度级别





产品名称





稀土纯度相同的不同产品分类








22
23

_1234567897.unknown

_1234567901.unknown

_1234567905.unknown

_1234567907.unknown

_1234567908.unknown

_1234567909.unknown

_1234567906.unknown

_1234567903.unknown

_1234567904.unknown

_1234567902.unknown

_1234567899.unknown

_1234567900.unknown

_1234567898.unknown

_1234567893.unknown

_1234567895.unknown

_1234567896.unknown

_1234567894.unknown

_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567890.unknown

