镧镁合金化学分析方法

——编制说明
1、 任务来源 

根据全国稀土标准化技术委员会稀土标委[2010]32号文件的要求，包头稀土研究院承担了《镧镁合金化学分析方法》国家标准的起草任务，《镧镁合金化学分析方法》共包括5个方法：《镧镁合金化学分析方法 稀土总量的测定》、《镧镁合金化学分析方法 镁量的测定》、《镧镁合金化学分析方法 碳量的测定》、《镧镁合金化学分析方法 稀土杂质量的测定》、镧镁合金化学分析方法 非稀土杂质量的测定》，按照时间要求，完成了相应方法的研究报告、一验报告、编制说明以及意见征求稿。行业标准计划编号、起草单位、验证单位见表1。
表1

	序号
	行业标准计划编号
	标准项目名称
	起草单位
	第一验证单位
	第二验证单位

	1 
	20100367-T-469
	镧镁合金化学分析方法 稀土总量的测定 重量法
	包头稀土研究院国家稀土产品质量监督检测中心
	湖南稀土金属材料研究院
	国家钨与稀土产品质量监督检验中心北京有色金属研究总院

	2 
	20100367-T-469
	镧镁合金化学分析方法 镁量的测定    容量法
	包头稀土研究院
国家稀土产品质量监督检测中心
	包头出入境检验检疫局
	湖南稀土金属材料研究院
北京有色金属研究总院


	3 
	20100367-T-469
	镧镁合金化学分析方法 碳量的测定

	包头稀土研究院
国家稀土产品质量监督检测中心
	北京纳克分析仪器有限公司
	天瑞仪器股份有限公司

包头出入境检验检疫局

	4 
	20100367-T-469
	镧镁合金化学分析方法 稀土杂质量的测定
等离子发射光谱法（1）

等离子质谱法（2）
	赣州有色冶金研究所（1）

包头稀土研究院（2）
	包头稀土研究院（1）

北京有色金属研究总院（2）
	北京纳克分析仪器有限公司（1）

赣州有色冶金研究所（2）＊

	5 
	20100367-T-469
	钆镁合金化学分析方法 非稀土杂质的测定
	北京有色金属研究总院
	包头稀土研究院
	湖南稀土金属材料研究院
天瑞仪器股份有限公司


2、 编制原则与依据 

2.1根据目前镧镁合金的生产、应用和贸易要求确定分析方法及测定范围。
2.2根据任务落实会议纪要，确定每一方法检测的各要素。
2.3根据不同方法以及测定元素的不同，最终确定每一方法的允许差。
3、 编制过程
《镧镁合金化学分析方法》的制定是随着《镧镁合金》国家标准的制定而制定的。在任务落实会上，广泛地征求了与会专家和代表的意见，在会议结束后包头稀土研究院又组织了有关专家，对方法起草过程中可能遇到的问题以及对任务落实会议上，征求的与会专家和代表的意见进行了讨论，确定了试验方案。
3.1国内外标准的收集
目前尚未发现国内外与本标准一致的检测标准，包头稀土研究院在编制过程中收集了大量相关资料与标准，主要参考了《稀土金属及其氧化物化学分析方法——稀土杂质的测定》、《稀土金属及其氧化物化学分析方法——非稀土杂质的测定》、《稀土金属及其氧化物化学分析方法——稀土总量的测定》等，为该系列标准的编制做了必要的准备工作。
3.2标准制订过程

3.2.1 2011年2月，填写标准草案；
3.2.2 2011年11月，召开任务落实会。

3.2.3 2011年1月至3月，收集国内外相关标准及技术资料，准备样品，进行探索性试验。

3.2.4 2011年4月15日之前，完成方法试验报告和第一次草案稿的编写工作。
3.2.5 2011年6月15日之前，进行方法的验证试验和草案稿征求意见工作。
3.2.6 2011年8月15日之前，将初审稿、研究报告、验证报告及意见汇总稿上交稀标委同时再次发送到各参加单位。

3.2.7 2011年10月15日之前，起草单位将形成的意见汇总完成补充验证报告，将初审稿、研究报告、验证报告上交稀标委，准备召开预审会。

3.2.8 2011年11月~2012年5底前，在试验报告及验证报告的基础上，提出标准预审稿、标准编制说明等，并将试验报告、验证报告、标准预审稿、标准编制说明等（电子版）发送至稀土标委会秘书处。

3.2.9 2010年6中下旬， 参加全国稀土标准化技术委员会有关《镧镁合金化学分析方法》的初审会
3.3方法的条件实验与标准编制
按照测定元素的不同，采用不同的溶样方法，考察共存元素之间的相互干扰情况以及镧、镁比例发生变化时方法的适用性，通过不同方法的比对实验，完成精密度与准确度数据统计，最终确定测定方法，
3.4验证实验与数据分析
按照镧镁合金各元素测定方法的不同，分析每一方法第一验证单位及第二验证单位与起草单位的数据，将数据汇总到数据汇总表中（具体数据见数据汇总表）。通过数据分析，表明每一方法都是准确可靠的
3.5反馈意见分析
在本标准起草和编制过程中，起草单位同国内多家稀土生产、应用企业进行了紧密的合作，在验证单位的大力配合下对方法进行了验证，将存在问题及时沟通并改进，顺利完成了方法的试验报告，形成了预审稿。

4、 标准的主要技术内容说明

4.1《镧镁合金化学分析方法 稀土总量的测定》
4.1.1测定范围

采用重量法测定，本标准适用于质量分数为：15.00%~30.00%的镧镁合金中稀土总量的测定。
4.1.2测定原理

试样经盐酸分解，在氯化铵存在下，氨水沉淀稀土，分离钙、镁等。以盐酸溶解稀土，在pH1.5~2.0的条件下用草酸沉淀稀土，以分离铁、铝、镍等。于950℃灼烧，称其质量，计算稀土总量。
4.1.3  条件实验。
4.1.3.1溶解样品的选择。
4.1.3.2氨水分离pH值的选择。
4.1.3.3 氨水分离次数及洗涤次数的选择。
4.1.3.4 干扰元素的实验。
4.1.3.5 草酸沉淀pH选择。
4.1.3.6 灼烧温度与灼烧时间选择。
4.1.3.7精密度试验。
4.1.3.8标准回收实验。
4.2《镧镁合金化学分析方法 镁量的测定》
4.2.1测定范围

采用EDTA滴定法测定镧镁合金中镁量，测定范围：70.00%~85.00%。

4.2.2测定原理

试样以盐酸溶解，经氨水分离，以铬黑T为指示剂，在pH=10时，以EDTA标准溶液滴定镁量。

4.2.3条件实验

4.2.3.1样品均匀性检验。

4.2.3.2酸不溶物中镁量的测定。
4.2.3.3共存元素干扰实验。
4.2.3.4掩蔽剂的选用。
4.3《镧镁合金化学分析方法 碳量的测定》
4.3.1测定范围
采用高频-红外碳硫仪测定钆镁合金中碳量。测定范围：0.010%-0.30%。

4.3.2测定原理

试料在助熔剂存在下，于高频感应炉内，氧气氛中熔融燃烧，碳呈二氧化碳释出，以红外线吸收器测定。
4.3.3 条件实验
4.3.3.1 助熔剂的选择。
4.3.3.1.2 助熔剂量的选择。
4.3.3.2 称样量的选择。
4.3.3.2 称样量的选择。
4.4《镧镁合金化学分析方法 稀土杂质量的测定》-等离子发射光谱法
4.4.1.1测定范围
采用电感耦合等离子发射光谱法测定镧镁合金中稀土杂质。测定范围：0.01-0.25%。
4.4.1.2测定原理

试样以盐酸溶解，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。
4.4.1.3测定仪器

电感耦合等离子发射光谱仪。
4.4.1.4  条件实验

4.4.1.4.1分析波长的选择。

4.4.1.4.2 基体干扰和标准系列溶液配置方式的选择。

4.4.1.4.3非稀土元素干扰试验。

4.4.1.4.4基体浓度对测定结果的影响。

4.4.1.4.5功率的选择。

4.4.1.4.6测定范围。

4.4.1.4.7准确性试验。

4.4.1.4.8精密度试验。
4.4.2《镧镁合金化学分析方法 稀土杂质量的测定》-等离子质谱法
4.4.2.1测定范围
采用电感耦合等离子质谱法测定镧镁合金中镧、铈、镨、钕、钐、铕、铽、镝、钬、铒、铥、镱、镥、钇含量的测定。测定范围见表1。
表1
	元素
	质量分数 / %
	元素
	质量分数 / %

	镧
	0.0010~0.50
	铽
	0.0010~0.50

	铈
	0.0010~0.50
	钬
	0.0010~0.50

	镨
	0.0010~0.50
	铒
	0.0010~0.50

	钕
	0.0010~0.50
	铥
	0.0010~0.50

	钐
	0.0010~0.50
	镱
	0.0010~0.50

	铕
	0.0010~0.50
	镥
	0.0010~0.50

	钆
	0.0010~0.50
	钇
	0.0010~0.50


4.4.2.2测定原理

试样以硝酸溶解，过氧化氢助溶，以铯为内标在等离子质谱仪上测定。
4.4.2.3测定仪器

电感耦合等离子质谱仪。
4.4.2.4   条件实验

4.4.2. 4.1 试剂的选择
4.4.2. 4.2 仪器的工作参数的选择
4.4.2. 4.3 测量同位素的选择
4.4.2. 4.4 消除干扰方法的选择

4.4.2. 4.5 测定时酸度的选择
4.4.2. 4.6 内标的选择：Rh、In、Cs、Tl.

4.4.2. 4.7 基体效应的影响     

4.4.2. 4.8 检出限和测定下限
4.4.2. 4.9 回收率实验

4.4.2. 4.10精密度实验
4.5《镧镁合金化学分析方法 非稀土杂质量的测定》-等离子光谱法

4.5.1 测定范围

采用电感耦合等离子质谱法测定镧镁合金中非稀土杂质量，测定范围见表1。
表1
	元素
	测定范围/%
	元素
	测定范围/%

	Al
	0.0050～0.50
	Fe
	0.0050～0.50

	Ca
	0.0050～0.50
	Ni
	0.0050～0.50

	Cu
	0.0050～0.50
	Si
	0.0050～0.50


4.5.2 测定原理

试料用硝酸溶解后，进行氩等离子光谱法测定；采用准基体匹配法校正基体影响。
4.5.3测定仪器

电感耦合等离子发射光谱仪。
4.5.4 条件实验

4.5.4.1基体影响的校正。

4.5.4.2 谱线的选择。

4.5.4.3酸度影响。
4.5.4.4回收率。

4.5.4.5 与其它方法比对。
五、国内外相关标准的对比分析及评价

本标准由起草单位对国际、国内标准进行了广泛的查阅和调研，目前，国内外尚未见到有关镧镁合金中各元素检测的标准分析方法，本标准填补了国内空白，并且是首次制定，该标准分析方法具有分析速度快、操作简单、方法容易掌握等特点。

六、与现行法规、标准的关系
本标准完全满足现行国家法规的要求，可适用于《钆镁合金》产品中元素的测定，其测定围合理，准确度和精密度完全满足《镧镁合金》国家标准技术要求，具有快速、准确的特点。标准文本内容表述合理，格式规范。
