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粗钪
[bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc97195091][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Hlk130741911][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771]1  范围
本文件规定了粗钪的产品分类、技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、随行文件及订货单内容。
本文件适用于红土镍矿酸浸液、粗制镍盐、钛锆母液、钛白废酸、白云鄂博稀土矿等含钪原料生产的粗钪产品，主要作为生产氧化钪及其他含钪产品的原料。
2  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 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB 11713  高纯锗γ能谱分析通用方法
GB/T 12690.2  稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第2部分：稀土氧化物中灼减量的测定 重量法
GB/T 12690.3  稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第3部分：稀土氧化物中水分量的测定 重量法
GB/T 13219-2018  氧化钪
GB 20664-2006  有色金属矿产品的天然放射性限值
GB 39176  稀土产品的包装、标志、运输和贮存
GB T 43535  高纯锗γ谱仪
JJF 1850  锗γ射线谱仪校准规范
3  术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1
粗钪  Crude scandium
以红土镍矿酸浸液、粗制镍盐、钛锆母液、钛白废酸、白云鄂博稀土矿等为原料，经萃取、沉淀等工序处理后，得到的含钪产品，主要分为粗氢氧化钪、粗氧化钪、粗碳酸钪、粗草酸钪、粗亚硫酸钪。
4  产品分类
[bookmark: _Hlk197887672][bookmark: _Hlk197887684]本产品按阴离子不同分为粗氢氧化钪（Ⅰ类）、粗氧化钪（Ⅱ类）、粗碳酸钪（Ⅲ类）、粗草酸钪（Ⅳ类）、粗亚硫酸钪（V类）等五类，各类产品均按照化学成分含量分为一级品、二级品和三级品。
5  技术要求
5.1  化学成分
5.1.1  粗氢氧化钪（Ⅰ类）产品的化学成分应符合表1的规定。若需方对产品有其他要求，可由供需双方协商确定。
5.1.2  粗氧化钪（Ⅱ类）产品的化学成分应符合表2的规定。若需方对产品有其他要求，可由供需双方协商确定。
5.1.3  粗碳酸钪（Ⅲ类）产品的化学成分应符合表3的规定。若需方对产品有其他要求，可由供需双方协商确定。
5.1.4  粗草酸钪（Ⅳ类）产品的化学成分应符合表4的规定。若需方对产品有其他要求，可由供需双方协商确定。
5.1.5  粗亚硫酸钪（V类）产品的化学成分应符合表5的规定。若需方对产品有其他要求，可由供需双方协商确定。
表1 粗氢氧化钪（Ⅰ类）产品的化学成分a
	品级
	一级品
	二级品
	三级品

	化学成分（质量分数）%
	主元素，不小于
	Sc2O3
	45.00
	35.00
	25.00

	
	杂质元素，不大于
	稀土杂质合量/REO
	0.20
	1.00
	2.00

	
	
	NiO
	1.00
	2.50
	4.00

	
	
	Co3O4
	0.05
	0.15
	0.50

	
	
	TiO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	ZrO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	CuO
	1.00
	2.50
	3.50

	
	
	Fe2O3
	1.00
	1.50
	2.50

	
	
	ZnO
	0.20
	0.50
	1.00

	
	
	PbO
	0.01

	
	
	As2O3
	0.01

	
	
	CdO
	0.005

	
	
	Cr2O3
	0.20

	
	
	ThO2
	0.029

	
	水分，不大于
	70.0

	a其中主元素和杂质元素以干基计。

	注：“稀土杂质合量/REO”中“稀土杂质合量”指除去主稀土元素Sc以及Pm以外的稀土元素总量；“REO”指Sc2O3及稀土杂质合量的总称。



表2 粗氧化钪（Ⅱ类）产品的化学成分b
	品级
	一级品
	二级品
	三级品

	化学成分（质量分数）%
	主元素，不小于
	Sc2O3
	96.00
	88.00
	80.00

	
	杂质含量，不大于
	稀土杂质合量/REO
	0.20
	1.00
	2.00

	
	
	NiO
	0.05
	0.10
	2.00

	
	
	Co3O4
	0.015
	0.10
	0.50

	
	
	TiO2
	0.05
	0.10
	0.50

	
	
	ZrO2
	0.05
	0.10
	0.50

	
	
	CuO
	0.01
	0.10
	1.00

	
	
	Fe2O3
	0.01
	0.10
	0.50

	
	
	SiO2
	0.02
	0.10
	0.50

	
	
	CaO
	0.05
	0.20
	1.00

	
	
	Al2O3
	0.01
	0.05
	0.50

	
	
	MgO
	0.01
	0.05
	0.10

	
	
	PbO
	0.01

	
	
	As2O3
	0.01

	
	
	CdO
	0.01

	
	
	Cr2O3
	0.01

	
	
	ThO2
	0.029

	
	灼减和水分，不大于
	1.0

	b其中主元素和杂质元素以干基计。

	注：“稀土杂质合量/REO”中“稀土杂质合量”指除去主稀土元素Sc以及Pm以外的稀土元素总量；“REO”指Sc2O3及稀土杂质合量的总称。



表3 粗碳酸钪（Ⅲ类）产品的化学成分c
	品级
	一级品
	二级品
	三级品

	化学成分（质量分数）%
	主元素，不小于
	Sc2O3
	45.00
	35.00
	25.00

	
	杂质元素，不大于
	稀土杂质合量/REO
	0.20
	1.00
	2.00

	
	
	NiO
	1.00
	2.50
	4.00

	
	
	Co3O4
	0.05
	0.15
	0.50

	
	
	TiO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	ZrO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	Fe2O3
	1.00
	1.50
	2.50

	
	
	PbO
	0.01

	
	
	As2O3
	0.01

	
	
	CdO
	0.01

	
	
	Cr2O3
	0.01

	
	
	ThO2
	0.029

	
	水分，不大于
	70.0

	c其中主元素和杂质元素以干基计。

	注：“稀土杂质合量/REO”中“稀土杂质合量”指除去主稀土元素Sc以及Pm以外的稀土元素总量；“REO”指Sc2O3及稀土杂质合量的总称。



表4 粗草酸钪（Ⅳ类）产品的化学成分d
	品级
	一级品
	二级品
	三级品

	化学成分（质量分数）%
	主元素，不小于
	Sc2O3
	30.00
	25.00
	20.00

	
	杂质含量，不大于
	稀土杂质合量/REO
	0.20
	1.00
	2.00

	
	
	NiO
	1.00
	2.50
	4.00

	
	
	Co3O4
	0.05
	0.10
	0.50

	
	
	TiO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	ZrO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	Fe2O3
	1.00
	1.50
	2.50

	
	
	PbO
	0.01

	
	
	As2O3
	0.01

	
	
	CdO
	0.01

	
	
	Cr2O3
	0.01

	
	
	ThO2
	0.029

	
	水分，不大于
	70.0

	d其中主元素和杂质元素以干基计。

	注：“稀土杂质合量/REO”中“稀土杂质合量”指除去主稀土元素Sc以及Pm以外的稀土元素总量；“REO”指Sc2O3及稀土杂质合量的总称。



表5 粗亚硫酸钪（V类）产品的化学成分e
	品级
	一级品
	二级品
	三级品

	化学成分（质量分数）%
	主元素，不小于
	Sc2O3
	30.00
	25.00
	20.00

	
	杂质含量，不大于
	稀土杂质合量/REO
	0.20
	1.00
	2.00

	
	
	NiO
	1.00
	2.50
	4.00

	
	
	Co3O4
	0.10
	0.50
	1.00

	
	
	TiO2
	0.01
	0.10
	0.50

	
	
	ZrO2
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	CuO
	0.10
	0.30
	0.50

	
	
	Fe2O3
	0.01
	0.10
	0.50

	
	
	ZnO
	0.20
	0.50
	1.00

	
	
	Al2O3
	1.00
	2.50
	3.50

	
	
	PbO
	0.01

	
	
	As2O3
	0.01

	
	
	CdO
	0.01

	
	
	Cr2O3
	0.01

	
	
	ThO2
	0.029

	
	水分，不大于
	70.0

	e其中主元素和杂质元素以干基计。

	注：“稀土杂质合量/REO”中“稀土杂质合量”指除去主稀土元素Sc以及Pm以外的稀土元素总量；“REO”指Sc2O3及稀土杂质合量的总称。



5.2  放射性
5.2.1  筛选水平
在距粗钪产品包装表面0.1 m处测量的条件下，规定粗钪产品γ辐射剂量率（包括环境γ本底剂量率）的现场检测筛选率水平为400 nGy/h。
5.2.2  天然放射性核素活度浓度
粗钪产品天然放射性核素238U、226Ra、232Th、40K的活度浓度限制值为：
238U、226Ra、232Th衰变系中的任一核素≤1 Bq/g；
40K≤10 Bq/g。
5.2.3  检验程序
粗钪产品γ辐射剂量率不超过400 nGy/h阈值时，表明该粗钪产品的放射性活度浓度不超标，不需要进行详细的核素分析。粗钪产品γ辐射剂量率超过400 nGy/h阈值时，则需要进行详细的核素分析。
5.3  外观质量
[bookmark: _GoBack]5.3.1  Ⅰ类产品为白色、黄色或土棕色粉末状或块状固体，Ⅱ类产品为白色、黄色或土棕色粉末状固体，Ⅲ类产品为淡黄色的块状固体，Ⅳ类产品为白色或淡绿色粉末状固体，V类产品为白色或奶黄色粉末状固体。同一批产品色泽、均匀度应保持一致。
5.3.2  产品无目视可见夹杂物。
6  试验方法
6.1  化学成分测定
6.1.1  产品中钪含量按照附录A的规定或供需双方协商的方法进行测定。
6.1.2  产品中非稀土杂质含量按照附录B的规定进行或供需双方协商的方法进行测定。
6.1.3  产品中稀土杂质含量按照GB/T 13219-2018附录B的规定进行测定，或按照供需双方协商的方法进行测定。
6.1.4  产品中灼减量按照GB/T 12690.2的规定进行测定。
6.1.5  产品中水分按照GB/T 12690.3的规定进行测定。
6.2  放射性检验
6.2.1  产品γ辐射剂量率的现场检测筛选方法按照附录C的规定进行。
6.2.2  样品的核素分析按照GB 11713的规定进行。
6.3  外观质量
自然散射光下，目视法检查。
7  检验规则
7.1  检查和验收
7.1.1  产品应由供方或第三方进行检验，产品质量应符合本文件及订货单的规定，并填写产品质量证明书。
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或订货单的规定不符时，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，可委托双方认可的单位进行，并在需方共同取样。
7.2  组批
产品应成批提交检验，每批应由同一类型、同一品级的产品组成。
7.3  检验项目
每批产品应进行化学成分和外观质量的检验。
表5 检验项目
	序号
	检验项目
	技术要求的章条号
	试验方法的章条号

	1
	化学成分
	5.1
	6.1

	2
	放射性
	5.2
	6.2

	3
	外观质量
	5.3
	6.3



7.4  取样与制样
7.4.1  产品按照包装单元全数取样，用插管在每件（袋）中心及周围等距离处取三点，Ⅱ类产品所取样品缩分至不少于200 g，Ⅰ类、Ⅲ类、Ⅳ类产品所取样品缩分至不少于2 kg。先进行水分测定，再经过破碎、缩分至四份，每份不少于20g，作为成分试样。
7.4.2  核素分析的取制样方法按照GB 20664-2006 附录B的规定进行。
7.4.3  制备样品份数也可由供需双方按要求进行分配。一份交需方，一份交供方，一份双方现场签字确认留做仲裁，一份备用。仲裁样品由第三方检测机构保存，备用样品由需方保存至双方贸易结算完成。
7.5  检验结果判定
7.5.1  检验结果的数值按GB/T 8170的规定进行修约，并采用修约值比较法判定。
7.5.2  化学成分、放射性不符合本文件规定时，则判该批产品不合格。
7.5.3  外观质量不符合本文件规定时，判该袋产品不合格。
8  标志、包装、运输、贮存及随行文件
产品的标志、包装、运输、贮存应符合GB 39176的规定。如需方对包装有特殊要求，可由供需双方协商确定。粗氧化钪按照每袋净重5Kg、10Kg、25Kg、50Kg包装，其余类型粗钪按照每袋净重0.5~2吨包装。每批产品应附有随行文件，其中应包括质量证明书，质量证明书应符合GB 39176的规定。此外还宜包括：
a) 产品合格证；
b) 产品质量控制过程中的检验报告及成品检验报告；
c) 产品使用说明书；
d) 其他。
9  订货单内容
需方可根据自身的需要，在订购本文件所列产品的订货单内，列出如下内容：
a) 产品名称；
b) 产品类型和品级；
c) 化学成分等的特殊要求；
d) 数量；
e) 本文件编号；
f) 其他。


[bookmark: _Toc7947]附  录  A
（规范性）
粗钪中钪含量的测定  EDTA滴定法

A.1  试剂或材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上纯度的试剂和符合GB/T 6682规定的三级水及以上。
A.1.1  抗坏血酸。
A.1.2  过氧化氢（ρ=1.46 g/mL）。
A.1.3  盐酸（ρ=1.19 g/mL）。
A.1.4  硝酸（ρ=1.42 g/mL）。
A.1.5  氨水（ρ=0.90 g/mL）。
A.1.6  氨水溶液（1+1）。
A.1.7  盐酸溶液（20 %）。
A.1.8  氨水溶液（10 %）。
A.1.9  铬黑T指示液（5g/L）。
A.1.10  氯化铵。
A.1.11  氯化铵-氨水洗液：100 mL水中加入2 g氯化铵（A.1.10）和2 mL氨水（A.1.5）。  
A.1.12  氨水-氯化铵缓冲溶液（pH≈10）：称取54g氯化铵（A.1.10），溶于水，加350mL氨水（A.1.5），稀释至1000mL。
A.1.13  氧化锌(基准)。
A.1.14  EDTA标准滴定溶液[c（EDTA）≈0.02 mol/L]，按以下配制和标定。
a) 配制：称取8 gEDTA至烧杯中，加水微热溶解，冷至室温，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，放置3d后标定。
b) 标定：0.15 g于800℃±20℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氧化锌（A.1.13）至锥形瓶中，精确至0.0001 g。用少量水湿润，加入2 mL盐酸溶液（A.1.7）加热溶解，加入100 mL水，用氨水溶液（A.1.8）中和至pH=7～8，加入10 mL氯化铵-氨水缓冲溶液（A.1.12）及5滴铬黑T指示液（A.1.9），用配制好的EDTA标准滴定溶液滴定至溶液由紫色变为纯蓝色。
EDTA标准滴定溶液的浓度以c计，数值以摩尔每升（mol/L）表示，按公式（A.1）计算：

.........（A.1）
式中：
m——称取基准氧化锌的质量，单位为克（g）；
M——氧化锌的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）（M=81.39）；
V1——滴定氧化锌消耗EDTA标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V2——空白试验消耗EDTA标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）。
平行标定四份，所得结果保留四位有效数字，其极差值不大于8×10-5mol/L时，取其平均值。否则，重新标定。
A.1.15  二甲酚橙指示剂（1 g/L）。
A.1.16  精密pH试纸。
[bookmark: _Toc30660]A.2  样品
A.2.1 粗氢氧化钪、粗氧化钪、粗碳酸钪、粗亚硫酸钪试样于105℃烘干至恒重，置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。
A.2.2 粗草酸钪试样于650℃灼烧2h，置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。
注：试样中含有机物时，按照A.2.2进行灼烧处理。
A.3  试验步骤
A.3.1  试料
按表A.1称取样品，精确至0.0001g。
表 A.1 试料称样量
	试样
	钪的质量分数
	称样量
	备注

	
	%
	g
	

	粗氢氧化钪、粗氧化钪、粗碳酸钪、粗草酸钪、粗亚硫酸钪
	＜25
	1.0
	如样品进行灼烧，按照灼烧后钪含量计算称样量

	
	≥25~50
	0.5
	

	
	＞50
	0.3
	



A.3.2  平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
A.3.3  空白试验
随同试料做空白试验。
A.3.4  测定
A.3.4.1  将试料（A.3.1）置于250 mL烧杯中，加入20 mL水、10 mL盐酸（A.1.3）和5 mL硝酸（A.1.4）低温加热至溶解完全，继续蒸发至5 mL左右。加水至约100 mL，继续加热溶解盐类至近沸，滴加氨水溶液（A.1.6）至刚出现沉淀，加入0.1 mL过氧化氢（A.1.2）、30 mL氨水溶液（A.1.6），继续煮沸。取下，用中速定量滤纸过滤，用氯化铵-氨水洗液（A.1.11）洗涤烧杯 5次~10 次，洗涤沉淀 5次~10 次，将连同沉淀的滤纸转移至原烧杯中，加入20 mL水、10 mL盐酸（A.1.3），盖上表面皿，加热至溶解完全，冷却至室温，全部转移至200 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。干过滤，待测。
注：试样溶解不完全时，可补加5mL高氯酸溶解。
A.3.4.2  移取试液（A.3.4.1）25.00mL于250 mL锥形瓶中，加水至80 mL左右，加入0.1 g抗坏血酸（A.1.1），用氨水溶液（A.1.6）调节pH，再用精密pH试纸（A.1.16）验证溶液是否在1.5～1.8之间，加入4滴二甲酚橙指示剂（A.1.15），用EDTA标准滴定溶液（A.1.14	）滴定至溶液由紫红色变为亮黄色即为终点。
A.3.5  试验数据处理
[bookmark: _Toc29850]钪含量以氧化钪的质量分数w计，按公式（A.2）计算：

   .........（A.2）
式中：
c——EDTA标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V——滴定试液消耗EDTA标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0——滴定空白消耗EDTA标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
M——氧化钪的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）（M=137.92）；
V4——定容体积，单位为毫升（mL）；
m——称样量，单位为克（g）；
V3——分取试液的体积，单位为毫升（mL）；
k——试样灼烧后与灼烧前重量的比值（如样品未灼烧，k=1）。

计算结果表示至小数点后两位。数值修约按GB/T 8170的规定进行。


附  录  B
（规范性）
粗钪中非稀土杂质铜、锌、镍、铁、钙、镁、铝、镉、铬、铅、硅、砷和钍含量的测定
电感耦合等离子体原子发射光谱法

[bookmark: _Toc941]B.1  试剂或材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上纯度的试剂和符合GB/T 6682规定的三级水及以上。
B.1.1  盐酸（ρ=1.19 g/mL），优级纯。
B.1.2  硝酸（ρ=1.42 g/mL），优级纯。
B.1.3  盐酸（1+1）。
B.1.4  硝酸（1+1）。
B.1.5  铜标准贮存溶液：称取0.1000g金属铜（wCu≥99.95%），置于400mL烧杯中，加入15mL硝酸（B.1.4），盖上表皿，低温加热溶解，蒸至小体积，取下稍冷，用水冲洗杯壁及表皿，加热煮沸驱除氮的氧化物，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg铜。
B.1.6  钙标准贮存溶液：称取0.2500g碳酸钙（基准，预先在105℃~110℃烘至恒重，置于干燥器中冷却至室温）于250mL烧杯中，加入20mL盐酸（B.1.3），盖上表皿，加热溶解，煮沸除去二氧化碳，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg钙。
B.1.7  镁标准贮存溶液：称取0.0829g氧化镁（wMgO≥99.95%，预先在800℃灼烧至恒重，置于干燥器中冷却至室温）于250mL烧杯中，加少量水润湿，加10mL盐酸（B.1.3）盖上表皿，低温溶解完全，冷却后移入500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg镁。
B.1.8  锌标准贮存溶液：称取0.1000g金属锌（wZn≥99.95％）置于400mL烧杯中，加入20mL硝酸（B.1.4）盖上表皿，加热至完全溶解，用水冲洗表皿及杯壁，加热煮沸驱逐氮的氧化物。取下，冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg锌。
B.1.9  铁标准贮存溶液：称取0.1430g三氧化二铁（基准），置于400mL烧杯中，加入15mL盐酸（B.1.3），盖上表皿，低温加热溶解完全，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg铁。
B.1.10  铝标准贮存溶液：称取 0.1000g金属铝（wAl≥99.95％），置于400mL烧杯中，加入50mL盐酸（B.1.3），盖上表皿，低温加热溶解完全，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg铝。
B.1.11  铅标准贮存溶液：称取0.1000g金属铅（wPb≥99.95%），置于400mL烧杯中，加入20mL硝酸（B.1.4），盖上表皿，低温溶解完全，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg铅。
B.1.12  砷标准贮存溶液：称取0.1320g三氧化二砷（基准，预先在100～105℃烘1h，置于干燥器冷至室温）于100mL烧杯中，加入5mL氢氧化钠溶液，盖上表皿，低温加热至完全溶解，加5mL水，2滴酚酞乙醇溶液，用盐酸（B.1.3）中和至红色刚消失后再过量2mL，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL中含0.1mg砷。
B.1.13  镉标准贮存溶液：称取0.1000g金属镉（wCd≥99.95%）置于500mL烧杯中，加入20mL硝酸（B.1.4），盖上表皿，低温溶解完全，冷却后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg镉。
B.1.14  镍标准贮存溶液：称取0.1273g 经110 ℃烘1 h的氧化镍（光谱纯）于200 mL 烧杯中，加50 mL盐酸（B.1.3）溶解，冷却至室温，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1 mg 镍。
B.1.15  钍标准贮存溶液：称取0.2380g 硝酸钍[Th（NO₃）₄·4H₂O]（光谱纯）于200 mL 烧杯中，加100 mL盐酸（B.1.3） 溶解，冷却至室温，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1 mg 钍。
B.1.16  铬标准贮存溶液：称取于105 ℃±2 ℃烘至恒重的基准铬酸钾0.3735g，置于250 mL烧杯中，溶于水，加热使其溶解，冷却后移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1mg铬。
B.1.17  钴标准贮存溶液：称取0.1000 g金属钴（w ≥ 99.98 %）（精确至0.0001 g）于250 mL烧杯中，缓缓加入20 mL硝酸（B.1.4），待激烈反应停止后，低温加热至完全溶解，微沸5 min~10 min驱除氮的氧化物，取下冷至室温，用水冲洗表皿及杯壁，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1mg钴。
B.1.18  钛标准贮存溶液：称取0.1668g经800℃灼烧1h的二氧化钛（光谱纯）于铂坩埚中，加5g焦硫酸钾，在650℃左右融熔至清亮，冷却，用5%硫酸浸取，加热溶解，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用5%硫酸稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg钛。
B.1.19  锆标准贮存溶液：称取0.3533g氧氯化锆（ZrOCl2·8H2O）（光谱纯）于200mL烧杯中，加5mL硝酸（1+1）及50mL水加热溶解后，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1mg锆。
B.1.20  硅标准贮存溶液：称取0.2139 g 预先经950 ℃灼烧2h并置于干燥器中冷却至室温的二氧化硅（光谱纯）,置于有5g 无水碳酸钠（优级纯）的铂坩埚中，混匀，于1000℃熔融20 min, 取出稍冷，用热水提取，定容至1000 mL。此溶液1 mL 含0.1mg 硅。
B.1.21  混合标准贮存溶液：此溶液1 mL含铜、钙、镁、锌、铁、铝、铅、砷、镉、镍、钍、铬、钴元素均为100 µg，购买有证标准溶液。
B.1.22  钛标准贮存溶液：此溶液1 mL含钛元素为100 µg，购买有证标准溶液。
B.1.23  锆标准贮存溶液：此溶液1 mL含锆元素为100 µg，购买有证标准溶液。
B.1.24  硅标准贮存溶液：此溶液1 mL含硅元素为100 µg，购买有证标准溶液。
B.1.25  氩气（体积分数≥99.99 %）。
[bookmark: _Toc23249]B.2  仪器设备
电感耦合等离子体原子发射光谱仪。
——在仪器的最佳工作条件下，用最低浓度的标准溶液（不是 “零”浓度标准溶液）测量11次，各元素光强度的相对标准偏差不超过2.5 %。
——各元素推荐的分析谱线见表B.1。
表B.1 各元素的推荐谱线
	元素
	谱线
nm
	元素
	谱线
nm

	Cu
	219.958
	Ca
	396.847

	Co
	238.892
	Mg
	280.270

	Zn
	206.200
	Al
	396.125

	Ni
	221.647
	Cd
	214.438

	Fe
	259.940
	Cr
	283.563

	Pb
	168.215
	As
	189.042

	Si
	185.067
	Th
	318.019

	Ti
	338.376
	Zr
	343.823



[bookmark: _Toc29580]B.3  样品
B.3.1 粗氢氧化钪、粗氧化钪、粗碳酸钪、粗亚硫酸钪试样于105℃烘干至恒重，置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。
B.3.2 粗草酸钪试样于650℃灼烧2h，置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。
注：试样中含有机物时，按照B.3.2进行灼烧处理。
B.4  试验步骤
B.4.1  试料
称取0.20 g样品，精确至0.0001 g。
B.4.2  空白试验
随同试料做空白试验。
B.4.3  测定
B.4.3.1  将试料（B.4.1）置于250 mL石英烧杯中，加入20 mL水、10 mL盐酸（B.1.1）和5 mL硝酸（B.1.2），低温加热至溶解完全，加热蒸发至5 mL左右。加入20 mL水，加热溶解盐类至沸，取下冷却。全部转移至100 mL容量瓶中，加入2 mL盐酸（B.1.3），用水稀释至刻度，混匀。
注：试样溶解不完全时，可补加5mL高氯酸溶解。
B.4.3.2  各元素含量＞0.1%时，按表B.2移取试液（B.4.3.1）于50.00 mL容量瓶中，加入1mL盐酸（B.1.3）,用水稀释至刻度，混匀。
表B.2 移取溶液体积
	各元素的质量分数/%
	移取溶液量/mL

	0.10%≤w＜1.0%
	5.00

	 w≥1.0 %
	1.00



B.4.3.3  在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，于选定的分析谱线处，测量试液（B.4.3.1）或（B.4.3.2）及随同试料空白溶液（B.4.2）中各待测元素的发射强度，从工作曲线上查得各被测元素的质量浓度。
B.4.4  工作曲线的绘制
B.4.4.1  标准曲线1按表B.3规定，于一组6个100 mL容量瓶中，分别移取0 mL、0.10 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL标准贮存溶液（B.1.5~B.1.17或B.1.21）于100mL容量瓶中，加入2mL盐酸（B.1.3），用水稀释至刻度，混匀。
B.4.4.2  标准曲线2按表B.4规定，于一组6个100 mL容量瓶中，分别移取0 mL、0.10 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL标准贮存溶液（B.1.18~B.1.19或B.1.22~B.1.23）于100mL容量瓶中，加入2mL盐酸（B.1.3），用水稀释至刻度，混匀。
B.4.4.3  标准曲线3按表B.5规定，于一组6个100 mL容量瓶中，分别移取0 mL、0.10 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL硅标准贮存溶液（B.1.20或B.1.24）于100mL容量瓶中，加入2mL盐酸（B.1.3），用水稀释至刻度，混匀。
B.4.4.4  在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，于选定的分析谱线处，测量标准系列溶液的铜、锌、镍、铁、钙、镁、铝、镉、铬、铅、硅、砷、钴、钛、锆、钍的发射强度。分别以被测元素的质量浓度为横坐标，发射强度为纵坐标，绘制工作曲线。
表B.3  标准系列溶液的质量浓度
	元素
	质量浓度
µg/mL

	
	STD 1
	STD 2
	STD 3
	STD 4
	STD 5

	镍
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	钴
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	铜
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	铁
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	钙
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	铝
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	镁
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	铅
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	砷
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	镉
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	铬
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	锌
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	钍
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00


表B.4  标准系列溶液的质量浓度
	元素
	质量浓度
µg/mL

	
	STD 1
	STD 2
	STD 3
	STD 4
	STD 5

	钛
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00

	锆
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00


表B.5  标准系列溶液的质量浓度
	元素
	质量浓度
µg/mL

	
	STD 1
	STD 2
	STD 3
	STD 4
	STD 5

	硅
	0
	0.10
	0.50
	1.00
	2.00



B.5  试验数据处理
待测元素的含量以RxOy表示，以质量分数ω计，按公式（B.1）计算：


........................（B.1）
式中：
k——各元素单质与其氧化物的换算系数（计算金属含量时，k＝1），见表B.6；
ρx——试液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
ρ0——空白溶液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
V——测定试液的体积，单位为毫升（mL）；
m——试料的质量，单位为克（g）；
E——试样灼烧后与灼烧前重量的比值（如样品未灼烧处理，E=1）。
表B.6  各元素单质与其氧化物的换算系数
	元素
	k
	元素
	k

	Ni（NiO）
	1.272 
	Al（Al2O3）
	1.889 

	Co（Co3O4）
	1.362 
	Mg（MgO）
	1.658 

	Ti（TiO2）
	1.668 
	Pb（PbO）
	1.077 

	Zr（ZrO2）
	1.351 
	As（As2O3）
	1.320 

	Cu（CuO）
	1.250 
	Cd（CdO）
	1.142 

	Fe（Fe2O3）
	1.430 
	Cr（Cr2O3）
	1.462 

	Si（SiO2）
	2.139 
	Th（ThO2）
	1.138 

	Ca（CaO）
	1.399 
	Zn（ZnO）
	1.245 




当被测元素质量分数不小于0.10%时，计算结果表示至小数点后两位；当被测元素质量分数小于0.10 %时，计算结果表示至小数点后三位；当被测元素质量分数小于0.010 %时，计算结果表示至小数点后四位。数值修约按GB/T 8170的规定进行。

附  录  C
（规范性）
产品γ辐射剂量率的现场检测筛选方法
C.1  方法原理
在特地环境条件下，粗钪中天然放射性核素所产生的γ辐射剂量率与其放射性比活度成正比，通过γ辐射剂量率筛选检测，可以初步确定粗钪产品中放射性核素的活动浓度的上限。
C.2  仪器要求
C.2.1  性能要求
现场检测用的γ辐射剂量率的技术性能和功能应满足GB T 43535。
C.2.2  检定要求
应按JJF 1850对现场检测用的γ辐射剂量率仪定期进行检定。
C.3  现场检测操作程序
C.3.1  仪器启动
打开电源，进行仪器自检，确认仪器对检验源和环境本地的指示正常。根据粗钪产品放射性控制要求，设定剂量率仪的预警值，进入待测状态。
C.3.2  现场γ辐射剂量率的检测
将计量率仪探头置于距离货物上方0.1m处寻找γ辐射剂量率最高点，在最高处重复测量5次（间隔10s），取其5次测量的最大值作为检测值。
C.3.3  结果判断
当检测结果低于设定的预警值时，仪器不会发出警报；当检测结果高于设定的预警值时，仪器自动报警。检测人员可根据仪器显示的γ辐射剂量率，对粗钪产品的放射性水平进行判断。
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