《钕铁硼废料化学分析方法 电感耦合等离子体发射光谱法测定 硼、钴、铝、铜、铬、镍、锰、钛、钙、镁含量》行业标准编制说明
1、 工作简况
1. 任务来源
    我国的稀土产业经过几十年的发展，产业链不断延伸，永磁材料是当代高科技产业的重要基础材料，广泛应用于计算机、电子器件、通讯、汽车和航空航天业等各个领域，其中钕铁硼是一种性能优越的永磁材料，广泛应用于电子、通讯等领域。而基于钕铁硼行业的特点：在生产或加工钕铁硼永磁体的过程中会不可避免地产生相当于钕铁硼合金总产量的20%～50%的钕铁硼磁体废料。很显然，钕铁硼废料是极其宝贵的再生资源，如果不加以回收利用，这些废料不仅造成污染，还导致了大量宝贵资源的浪费。对废弃的钕铁硼材料进行回收利用，不仅能减少工业垃圾、保护环境，还有利于节约资源消耗、保护宝贵的稀土资源，并满足国内外对稀土材料日益增长的需求，产生显著的社会效益和经济效益。随着钕铁硼永磁材料产量的不断增加，对其产品质量的规范也提上了日程，亟待建立统一的分析方法，减少贸易争议。
现行《钕铁硼废料》GB/T23588-2009标准已于2009年4月23日发布，2010年2月1日起实施。相应配套的检测方法《钕铁硼废料化学分析方法第1部份稀土氧化物总量的测定 重量法》XB/T612.1-2009、《钕铁硼废料化学分析方法第2部份电感耦合等离子体发射光谱法测定十五个稀土元素氧化物的配分量》XB/T612.2-2009于2009年12月4日发布，2010年6月1日起实施。针对钕铁硼废料中硼、钴、铝、铜、铬、镍、锰、钛、钙、镁这些主要的非稀土元素的测定目前还没有相应的标准方法，而在钕铁硼废料中钴、硼等元素的含量较高，存在很大的回收利用价值，有必要建立配套的分析方法标准。2011年5月，根据工业和信息化部“关于印发2011年第一批行业标准制修订计划的通知”（工信厅科[2011]75号），《钕铁硼废料化学分析方法— 钴、硼、铝、铜、钙、镁、铬、镍、锰、钛量的测定— 电感耦合等离子体发射光谱法》行业标准计划正式下达，计划完成年限为2011年。稀土标委会于2011年6月承德会议上完成了该项标准计划的任务落实工作，确定了分析方法范围，并确定包头稀土研究院为第一验证单位，北京纳克分析仪器有限公司、国家钨与稀土产品质量监督检验中心、江西金世纪新材料股份有限公司为二验单位，后因江西金世纪新材料股份有限公司不具备检测条件不参与验证。因为该项行业标准计划下达时间已经是2011年5月，为保证标准质量，经稀土标委会与工信部汇报协商，计划完成时间延迟至2012年6月。
2.  起草单位情况
赣州虔东稀土集团股份有限公司是我国稀土冶炼及加工的骨干企业，其产业链覆盖了稀土矿产品开采、稀土萃取分离、稀土金属及其合金的冶炼、稀土永磁材料的生产、稀土荧光材料的生产等。公司在发展的道路上积极贯彻国家有关资源循环综合利用的发展政策，先后成功开发一系列有关稀土资源循环综合利用的项目。如“稀土分离酸溶后渣的回收循环利用项目”、“稀土金属熔盐电解废渣的回收循环利用项目”、“稀土金属钙热还原钙渣的回收循环利用项目”、“稀土金属镧热还原镧渣的回收循环利用项目”等。2005年成功开发并申报立项，建成了一条高价值元素回收率高、产品质量好、生产成本低、综合利用好，而且绿色环保的 “年处理8000吨钕铁硼永磁材料边磨料或边角料项目”的生产线，取得了很好的社会和经济效益。
根据全国稀土标准化技术委员会计划下达及任务落实会议精神，我公司组建了标准起草小组，主要由技术部、质检部、艾科锐化工金属材料检测有限公司、废料回收生产线负责人、销售部人员组成。
1） 主要进行了如下工作： 
2） 2010年查阅相关钕铁硼废料检测国标、国内相关资料为补充钕铁硼废料中非稀土杂质元素的测定做好准备；
3） 2010年10月提出《钕铁硼废料化学分析方法 电感耦合等离子体发射光谱法测定硼、钴、铝、铜、铬、镍、锰、钛、钙、镁量》行业标准项目建议书；
4） 2011年6月根据计划下达及任务落实会议精神组织成立项目起草小组，分配起草任务；
5） 查阅国内、国际相关资料；
6） 2011年7月确定分析主要技术指标及取值范围；
7） 确定分析方法过程，制备统一样品；
8） 2011年8月编写征求意见稿草案并发送；
9） 2011年11月根据各验证单位实验结论，整理标准内容；
10） 根据预审会议意见修改标准文本，完成送审。
公司多年来针对钕铁硼废料建立了一套完善的检验方法，投入多套检测设备，对20多个国内外产家的钕铁硼废料进行了分析测试，积累了上万个数据为此次行业标准的起草奠定了可靠的基础。
2、 标准的制定原则与标准的主要内容   
1. 本标准在制定时主要遵循以下原则
1) 根据钕铁硼废料中主要非稀土杂质含量的实际范围；
2) 根据任务落实会议纪要，及项目建议书确定检测各要素；
3) 根据方法起草及验证情况确定方法允许差；
4) 满足GB/T1.1-2000标准的结构和编写规则的要求。
2. 分析方法的主要内容及主要技术指标
 方法中试样经王水分解，在王水介质中。直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定。方法制定过程中对干扰元素及仪器设备测定参数进行了试验。最终确定如下试验条件：
等离子体光源：入射功率1.0KW；反射功率小于2KW。
氩气流量：冷却气流量度12L/min，载气流量0.4 L/min,护套气流量0.3 L/min.
观察高度：感应线圈上方约15mm。
狭缝：入射狭缝20μm，出射狭缝15μm。
推荐分析线表：
	元素
	分析线/nm
	元素
	分析线/nm

	B
	249.773
	Cr
	267.716

	
	208.959
	Ni
	231.604

	Co
	228.616
	Mn
	257.610

	
	237.862
	Ti
	338.376

	Cu
	224.700
	Ca
	393.366

	Al
	237.312
	Mg
	279.553

	
	308.215
	
	


3、 标准水平分析

本标准的制定查阅了大量的国内外文献资料，结合钕铁硼废料实际情况进行了分析参数的确定，目前国内外尚无相应标准，标准水平为国内先进。
4、 预期效果  
本标准的建立将为生产、使用、贸易提供基本的技术依据。解决了废料的估价问题使废料中所含稀土这一战略性资源得以充分利用，为资源的循环利用提供了有效的数据保证。
5、 对标准所征求意见的处理
在形成最终预审稿之前，给相关多家单位发送了征求意见稿，所有收集到的意见和建议及处理办法均汇总于意见汇总处理表中。
6、 标准推广建议
 本标准是根据钕铁硼废料的实际情况而制定的。建议作为推荐性行业标准发布实施。
7、 致谢
本标准在起草过程中得到了全国稀土标准化技术委员会秘书处的指导与帮助，同时对提供过数据、信息和建议的所有单位表示感谢！
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
二○一一年十一月一日
