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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。
请注意本文件的某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。
本文件由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。
本文件起草单位：包头稀土研究院、有研稀土新材料股份有限公司、赣州晨光稀土新材料有限公司、赣州湛海新材料有限公司、虔东稀土集团股份有限公司、湖南稀土金属材料研究院有限责任公司。
本文件主要起草人：

氟化钬
1  范围 
本文件规定了氟化钬的分类与牌号、技术要求、试验方法、检验规则与标志、包装、运输、贮存及随行文件。
本文件适用于化学法制得的氟化钬，主要应用于生产金属钬及其合金、光学镀膜、光纤掺杂、激光晶体、单晶原料、激光放大器、催化助剂等。
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 8170    数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 12690（所有部分）  稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法
GB/T 14635   稀土金属及其化合物化学分析方法 稀土总量的测定
GB/T 17803   稀土产品牌号表示方法
GB/T 18115.10 稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法 钬中镧、铈、镨、钕、钐、铕、钆、铽、镝、铒、铥、镱、镥和钇量的测定
GB 39176     稀土产品的包装、标志、运输和贮存
XB/T 615     氟化稀土化学分析方法 氟量的测定 水蒸气蒸馏-EDTA滴定法
3  术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4  分类与牌号
4.1 分类
产品按化学成分分为HoF3-4N、HoF3-3N5、HoF3-3N、HoF3-2N5四个牌号，产品牌号表示方法应符合GB/T 17803的规定。
4.2牌号表示方法
氟化钬共分两个层次，其中第一层次表示产品的化学式“HoF3”表示；第二层次表示产品的级别（规格），具体表示方法如下：
     HoF3-XNZ
                                        第二层次  表示该产品的级别（规格），
X、Z为阿拉伯数字
                                        第一层次  表示该产品名称
   示例：HoF3-3N5表示相对纯度（质量分数）为99.95%~99.98%的HoF3。
5  技术要求
5.1 化学成分
产品的化学成分应符合表1的规定。如需方对产品有特殊要求，可由供需双方协商确定。
	产品牌号
	HoF3-4N
	HoF3-3N5
	HoF3-3N
	HoF3-2N5

	化学成分（质量分数）
%

	REO
	85±1
	85±1
	85±1
	85±1

	
	Ho2O3/REO，不小于
	99.99
	99.95
	99.9
	99.5

	
	F
	25±1
	25±1
	25±1
	25±1

	
	杂质含量，不大于

	稀土杂质/REO
	Tb4O7
	0.001
	合量0.05
	合量0.1
	合量0.5

	
	
	
	Dy2O3
	0.002
	
	
	

	
	
	
	Er2O3
	0.003
	
	
	

	
	
	
	Tm2O3
	0.001
	
	
	

	
	
	
	Y2O3
	0.002
	
	
	

	
	
	
	其他稀土
杂质a（合量）
	0.001
	
	
	

	
	
	非稀土杂质
	Fe2O3
	0.01
	0.03
	0.03
	0.05

	
	
	
	SiO2
	0.01
	0.03
	0.03
	0.05

	
	
	
	CaO
	0.005
	0.02
	0.02
	0.05

	
	
	
	Al2O3
	0.02
	0.02
	0.03
	0.05

	
	
	
	NiO
	0.02
	0.03
	0.03
	0.05

	
	
	
	O
	0.08
	0.1
	0.1
	0.15

	a其他稀土杂质合量是指除了表中所列出稀土元素及Pm，Sc以外的稀土元素的氧化物。


表1产品化学成分
5.2 水分
    产品水分应不大于0.50%。
5.3 外观质量
5.3.1产品为黄色粉末。
5.3.2产品应洁净，无目视可见的夹杂物。
6 试验方法
6.1化学成分
6.1.1 稀土总量（REO）的测定按GB/T 14635的规定进行。
6.1.2 氟（F）含量的测定按XB/T 615的规定进行。
6.1.3 稀土杂质含量的分析方法样品前处理及分析试液的制备部分按附录A的规定进行，其余部分按GB/T 18115.10的规定进行。
6.1.4 硅（SiO2）含量的测定按GB/T 12690.7-2021中方法1中全硅的测定的规定进行。
6.1.5 铁（Fe2O3）、铝（Al2O3）、镍（NiO）含量的分析方法样品前处理及分析试液的制备部分按附录B的规定进行，其余部分按GB/T 12690.5-2017中方法1的规定进行。
6.1.6 钙（CaO）含量的分析方法样品前处理及分析试液的制备按附录B的规定进行，其余部分按GB/T 12690.15-2018中方法1的规定进行
6.1.7 氧(O)含量的分析方法按附录C的规定进行。
6.2 水分量 
水分量的分析方法按GB/T 12690.3的规定进行，烘干温度为250℃~255℃。
6.3 外观质量
自然散射光下，目视检查。
7 检验规则
7.1 检查与验收
7.1.1 产品由供方质量检验部门或第三方检测机构进行检验，保证产品质量符合本文件规定，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，每批应由同一牌号的产品组成。
7.3 检验项目
每批产品应进行化学成分、水分量和外观质量的检验。
7.4 取样与制样
7.4.1取样件数按表2的规定进行。
表2产品的取样件数
	产品件（袋）数量
	1~5
	6~50
	51~100
	＞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 只进不舍取整数



7.4.2 化学成分分析的取样与制样方法：
用插管在每件（袋）中心及周围等距离处取3点，等量取样，每件（袋）取样量不少于20g，将试样混匀后，用四分法迅速缩分至试样所需数量，装入清洁的塑料袋（瓶）中并封口。
7.5 检验结果的判定
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、水分量分析结果与本文件规定不符合时，直接判该批产品为不合格。
7.5.3 外观质量的检验结果与本文件规定不符合时，直接判该批产品为不合格。
8   标志、包装、运输、贮存及随行文件
8.1 标志、包装、运输、贮存
产品的标志、包装、运输、贮存应符合GB 39176的规定。如需方对产品包装有特殊要求，可由供需双方协商确定。
8.2 随行文件
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。

附  录  A
（资料性）
氟化钬中稀土杂质含量测定
样品的前处理及分析试液的制备
A.1 电感耦合等离子体光谱法
A.1.1 试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上试剂和符合GB/T 6682规定的二级水。优先使用有证标准溶液。
A.1.1.1 高氯酸（ρ=1.67g/mL）。
A.1.1.2 硝酸（1+1）。
A.1.1.3 盐酸（1+1）。
A.1.2 样品
将试样研磨均匀后，立即称量。
[bookmark: _Hlk16773043]A.1.3 试验步骤
A.1.3.1 试料
称取0.587 g样品（A.1.2），精确至0.0001g。
A.1.3.2 平行试验
平行做两份试验。
A.1.3.3 空白试验
随同试料做空白试验。
A.1.3.4 分析试液的制备
将试料（A.1.3.1）置于100mL的聚四氟乙烯烧杯中，加10 mL硝酸（A.1.1.2），5 mL高氯酸（A.1.1.1），低温加热溶解至冒高氯酸白烟。稍冷，用水洗器壁。加2 mL高氯酸（A.1.1.1），低温加热溶解至冒高氯酸白烟，待试料溶解完全，蒸至1mL左右，冷却，加10 mL盐酸（A.1.1.3），用水洗杯壁，低温溶解盐类，冷却至室温，将溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，待测。
A.2 电感耦合等离子体质谱法
A.2.1 试剂
A.2.1.1 氯化铯，优级纯。
A.2.1.2 高氯酸（ρ=1.67g/mL）。
A.2.1.3 硝酸（1+1）。
A.2.1.4 硝酸（1+95）。
A.2.1.5 铯内标溶液：称取0.1270 g氯化铯（A.2.1.1），加10 mL水，溶解完全，加10 mL硝酸（A.2.1.3）,移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL含1 mg铯。再将此溶液用硝酸（A.2.1.4）逐级稀释成1 mL含1 μg铯的内标溶液。
A.2.2 样品
将试样研磨均匀后，立即称量。
A.2.3 试验步骤
A.2.3.1 试料
按表A.1称取试样（A.2.2），精确至0.0001g。



表A.1 称取试料的量
	稀土杂质相对含量（质量分数）
%
	试样质量
g
	溶液总体积
mL
	折合稀土氧化物的量
g

	0.0001～0.010
	0.30
	50
	0.25

	＞0.010～0.10
	0.12
	100
	0.10


[bookmark: _Hlk54163327]A.2.3.2 平行试验
平行做两份试验。
A.2.3.3 空白试验
随同试料做空白试验。
A.2.3.4 分析试液的制备
将试料（A.2.3.1）置于100mL的聚四氟乙烯烧杯中，加入10 mL硝酸（A.2.1.3），5 mL高氯酸（A.2.1.2），低温加热溶解至冒高氯酸白烟。稍冷，用水洗器壁。加2 mL高氯酸（A.2.1.2），低温加热溶解至冒高氯酸白烟，待试料溶解完全，蒸至1 mL左右，立即取下，冷却，用水洗杯壁，加5 mL硝酸（A.2.1.3）溶解盐类，按表A.1移入相应容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，从中分取1.00 mL溶液于10 mL比色管中，加入0.50 mL铯内标溶液（A.2.1.5），用水稀释至刻度，混匀，待测。






















附  录  B
（资料性）
氟化钬中铁（Fe2O3）、铝（Al2O3）、镍（NiO）含量测定
样品的前处理及分析试液的制备

B.1 试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上试剂和符合GB/T 6682规定的二级水。优先使用有证标准溶液。
B.1.1 高氯酸（ρ=1.67g/mL）。
B.1.2 硝酸（1+1）。
B.2 样品
将试样研磨均匀后，立即称量。
B.3 试验步骤
B.3.1 试料
称取0.587 g样品（B.2），精确至0.0001g。
B.3.2 平行试验
平行做两份试验。
B.3.3 空白试验
随同试料做空白试验。
B.3.4 分析试液的制备
B.3.4.1 将试料（B.3.1）置于100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入10 mL硝酸（B.1.2），5 mL高氯酸（B.1.1），低温加热溶解至冒高氯酸白烟。稍冷，用水洗器壁，加2mL高氯酸（B.1.1），低温加热溶解至冒高氯酸白烟，待试料溶解完全，蒸至1 mL左右，冷却，加5 mL硝酸（B.1.2），用水洗器壁，低温溶解盐类，冷却至室温，将溶液移入50 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，待用。
B.3.4.2 铁（Fe2O3）、铝（Al2O3）、镍（NiO）的测定按表B.1分取试液（B.3.4.1）于容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，待测。氧化钙（CaO）的测定按表B.2分取试液（B.3.4.1）于容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，待测。
表B.1 Fe2O3、AlO2、NiO测定的分取定容
	Fe2O3、AlO2、NiO质量分数
 %
	分取试液体积
mL
	被测试液体积
mL

	≤0.0040
	-
	50

	＞0.0040
	10.00
	100


表B.2 CaO测定的分取定容
	CaO质量分数
 %
	分取试液体积
mL
	被测试液体积
mL

	0.0002~0.0040
	-
	50

	>0.0040～0.040
	10.00
	25

	＞0.040～0.25
	10.00
	50


附  录  C
（资料性）
氟化钬中氧(O)含量的测定
脉冲-红外吸收法
 
C.1 方法提要
    在惰性气氛下，加热熔融石墨坩埚中的试样，试样中的氧以一氧化碳和少量二氧化碳的形式析出，经过热氧化铜将生成的一氧化碳全部氧化成二氧化碳，进入红外检测器中进行测定。
C.2 试剂和材料
C.2.1 镍囊[w(Ni)≥99%，w(O)≤0.00050%]。
C.2.2 石墨坩埚。
C.2.3 标准样品：在氧含量(质量分数）0.0050%~0.30%范围内选择三个合适的有证标准样品。
[bookmark: _Hlk128510795][bookmark: _Hlk128510852]C.2.4 氦气（体积分数≥99.99%）或氩气（体积分数≥99.99%）。
C.3 仪器设备
[bookmark: _Hlk128510922]脉冲红外热导氧氮仪。
—脉冲炉：温度大于2000℃；
—检测器灵敏度：不低于0.1 ug/g；
—配备卤素捕捉剂。
C.4 样品
将试样研磨均匀后，立即称量。
C.5 试验步骤
C.5.1 试料
[bookmark: _Hlk128511139]称取样品（C.4）0.10 g ~0.15g，精确至0.0001 g。置于带盖镍囊（C.2.1）中，并排出空气。
C.5.2 平行试验
平行做两份试验。
C.5.3 空白试验
打开脉冲炉，将石墨坩埚（C.2.2）置于下电极，将带盖镍囊（C.2.1）置于装样器内。下电极上升，石墨坩埚（C.2.2）脱气，在氦气或氩气（C.2.4）的保护下加热熔融，记录脉冲-氧氮仪显示的空白值。重复测定3次~5次镍囊，其氧的平均空白值不大于0.00050%时，方可进行下一步测定。
C.5.4 工作曲线的绘制和校正
C.5.4.1 绘制：称取三个适当含量的标准样品（C.2.3）于带盖镍囊（C.2.1）内，按C.5.3的操作方法绘制工作曲线。
C.5.4.2 校正：根据C.5.4.1绘制的工作曲线进行校正。校正后重复测定一次，测定结果的波动应在标准值的允许波动范围内。
C.5.5 测定
将试料（C.5.1）投入装样器中，打开脉冲炉，将石墨坩埚（C.2.2）置于下电极。闭合下电极，石墨坩埚脱气后，在氦气或氩气（C.2.4）的保护下加热熔融，气体释放，得出测定值。
C.6 试验数据处理
氧含量以氧的质量分数w计，按公式（C.1）计算：
                                   -…………………………………………（C.1）

式中：—带盖镍囊和试料中氧含量的质量分数，%；
—空白试验氧含量的质量分数，%。

参考文献：GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
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