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前    言

GB/T XXXXX-201X《镨钕镝合金化学分析方法》共分7个部分：
第1部分：GB/TXXXXX.1-200X  镨钕镝合金化学分析方法 稀土总量的测定
第2部分：GB/T XXXXX.2-201X  镨钕镝合金化学分析方法 氯量的测定
第3部分：GB/T XXXXX.3-201X  镨钕镝合金化学分析方法 碳量的测定
第4部分：GB/T XXXXX.4-201X  镨钕镝合金化学分析方法 稀土杂质量的测定
第5部分：GB/T XXXXX.5-201X  镨钕镝合金化学分析方法 非稀土杂质量的测定
第6部分：GB/T XXXXX.6-201X  镨钕镝合金化学分析方法 氧量的测定
第7部分：GB/T XXXXX.7-201X  镨钕镝合金化学分析方法配分量的测定
本部分为第4部分。本部分是首次制定。
本部分由全国稀土标准化委员会提出并归口。

本部分由包头稀土研究院、国家稀土产品质量监督检测中心负责起草。
本部分由包头稀土研究院起草。 
    本部分由赣州虔东稀土集团股份有限公司/赣州艾科锐化工金属材料检测有限公司、北京纳克分析仪器有限公司参加起草。
本部分主要起草人：杜梅、于勇海、王东杰。 

本部分参加起草人：姚南红、温斌、刘钧洲、谢小华、宋晓春、王义惠。

镨钕镝化学分析方法

第4部分：镧、铈、钐、铕、钆、铽、钬、铒、铥、镥和钇量的测定

电感耦合等离子体光谱法

1 范围

本部分规定了镨钕镝中镧、铈、钐、铕、钆、铽、钬、铒、铥、镥和钇含量的测定方法。

本部分适用于镨钕镝中镧、铈、钐、铕、钆、铽、钬、铒、铥、镥和钇含量的测定。测定范围：0.050%～0.20%。

2 方法原理

试料以硝酸溶解，在稀硝酸介质中，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。

3 试剂和材料

3.1 硝酸（1+1）。
3.2 过氧化氢（30％）。

3.3 镨基体溶液：称取0.4833g经950℃灼烧1h的氧化镨(>99.999%)于250mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温,移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含4mg镨。
3.4 钕基体溶液：称取1.2861g经950℃灼烧1h的氧化钕(>99.999%)于250mL烧杯中，加30mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温,移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含15mg钕。
3.5 镝基体溶液：称取0.1148g经950℃灼烧1h的氧化镝(>99.999%)于250mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温,移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镝。
3.6镧标准贮存溶液：称取0.1173g经950℃灼烧1h的氧化镧(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镧。再将此溶液稀释成1mL含50μg镧的标准溶液。
3.7铈标准贮存溶液:称取0.1228g经900℃灼烧1h的氧化铈(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)， 低温加热，并滴加过氧化氢(3.2) 至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铈。再将此溶液稀释成1mL含50μg铈的标准溶液。
3.8钐标准贮存溶液:称取0.1160g经950℃灼烧1h的氧化钐(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钐。再将此溶液稀释成1mL含50μg钐的标准溶液。
3.9铕标准贮存溶液:称取0.1158g经950℃灼烧1h的氧化铕(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铕。再将此溶液稀释成1mL含50μg铕的标准溶液。
3.10钆标准贮存溶液:称取0.1153g经950℃灼烧1h的氧化钆(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钆。再将此溶液稀释成1mL含50μg钆的标准溶液。
3.11铽标准贮存溶液:称取0.1176g经950℃灼烧1h的氧化铽(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铽。再将此溶液稀释成1mL含50μg铽的标准溶液。
3.12钬标准贮存溶液:称取0.1145g经950℃灼烧1h的氧化钬(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钬。再将此溶液稀释成1mL含50μg钬的标准溶液。
3.13铒标准贮存溶液:称取0.1144g经950℃灼烧1h的氧化铒(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铒。再将此溶液稀释成1mL含50μg铒的标准溶液。
3.14铥标准贮存溶液:称取0.1142g经950℃灼烧1h的氧化铥(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铥。再将此溶液稀释成1mL含50μg铥的标准溶液。
3.15镱标准贮存溶液:称取0.1141g经950℃灼烧1h的氧化镱(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镱。再将此溶液稀释成1mL含50μg镱的标准溶液。
3.16镥标准贮存溶液:称取0.1137g经950℃灼烧1h的氧化镥(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镥。再将此溶液稀释成1mL含50μg镥的标准溶液。
3.17钇标准贮存溶液:称取0.1270g经950℃灼烧1h的氧化钇(>99.99%)于100mL烧杯中，加10mL硝酸(3.1)，低温加热至溶解完全，冷却至室温。移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg钇。再将此溶液稀释成1mL含50μg钇的标准溶液。
3.18  氩气 (>99.99%) 。
4 仪器

4.1  电感耦合等离子体光谱仪，倒数线色散率不大于0.26nm/mm（一级光谱）。
4.2  氩等离子体光源。

5 试样

将试样去掉表面氧化层，制成屑状后立即称量。
6 分析步骤

6.1  试料

称取2.0g试样（5），精确至0.0001g。
6.2  测定数量

     称取两份试料（6.1）进行平行测定，取其平均值。
6.3 分析试液的制备

将试料(6.1)置于300mL烧杯中，加20mL硝酸（3.1），低温加热至溶解完全，冷却至室温，移入100mL容量瓶中用水稀释至刻度，混匀。再将此溶液稀释10倍。待用。
6.4 标准系列溶液的配制

6.4.1 标准系列溶液的配制

将镨基体溶液（3.3）、钕基体溶液（3.4）、镝基体溶液（3.5）和各稀土标准溶液（3.6～3.17）按表1分别移入4个100mL容量瓶中，并加5mL硝酸（3.1），以水稀释至刻度，混匀，制得标准系列溶液，待用。
表1

	标液

标号
	各稀土质量浓度 / （μg/mL）

	
	镨
	钕
	镝
	镧
	铈
	钐
	铕
	钆

	1

2

3

4
	400

400

400

400
	1500

1500

1500

1500
	100

100

100

100
	0.00

1.00

2.00

10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00
1.00

2.00
10.00

	标液

标号
	各稀土质量浓度 / （μg/mL）

	
	铽
	钬
	铒
	铥
	镱
	镥
	钇
	/

	1

2

3

4
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00
1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	0.00

1.00

2.00
10.00
	/

/

/

/


6.5 测定
6.5.1  推荐分析线见表2。
表2

	元素
	分析线 / nm
	元素
	分析线 / nm

	La

Ce

Sm

Eu

Gd

Tb
	333.749
413.380,446.021
442.434
272.778,412.970
310.051
350.917,332.440
	Ho

Er

Tm

Yb

Lu

Y
	341.646
337.275,369.265
313.126,384.802
328.937,369.420
261.542
371.029


6.5.2  将分析试液（6.3）与标准系列溶液（6.4）同时进行氩等离子体光谱测定。
7 分析结果的计算与表述

按式（1）计算被测稀土元素的质量分数（％）:
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式中：
ρ ——自工作曲线上查得被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
V0  ——试液总体积，单位为毫升（mL）；
10  ——试液的稀释倍数；
m0  ——试料的质量，单位为克（g）；
8 精密度

8.1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3数据采用线性内插法求得。
表3
	测定元素
	质量分数 / ％
	重复性限（r）％
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	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.2再现性

表4

	测定元素
	质量分数 / ％
	再现性限（r）％
	测定元素
	质量分数 / ％
	再现性限（r）％
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	注：再现性限（R）为2.8×SR，SR为重复性标准差。


8.3允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表5所列允许差。
表5

	测定元素
	质量分数 / %
	允许差/%
	测定元素
	质量分数 / %
	允许差/%

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


9 质量保证和控制

每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）校核一次本标准分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
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镨钕镝化学分析方法


 第4部分：镧、铈、钐、铕、钆、铽、钬、铒、铥、镥和钇量的测定


电感耦合等离子体原子发射光谱法





Chemical Analysis Methods of praseodymium neodymium dysprosium alloy


Part 4 :Determination of lanthanum, cerium, samarium, europium, gadolinium, terbium, holmium, erbium, thulium, lutetium and yttrium contents


Inductively coupled plasma atomic emission spectrometry
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