行业标准《离子型稀土原矿化学分析方法》编制说明
1、 任务来源 

全国稀土标准化技术委员会于2012年7月16日至19日在哈尔滨召开了2012年第二次稀土标准工作会议暨《LED用氮化物红色荧光粉》等42项稀土标准工作会议，会议确定由赣州有色冶金研究所负责起草《离子型稀土原矿化学分析方法 离子相稀土量的测定 》（共3部分）行业标准，项目计划编号：2012-0628T-XB，计划完成时间为2013年。
表 1行业标准《离子型稀土原矿化学分析方法》任务落实情况
	序号
	项目计划编号
	项目计划名称
	项目报批名称
	起草单位
	第一验证单位
	第二验证单位


2012-0628T-XB

	
	离子型稀土原矿化学分析方法 离子相稀土量的测定 电感耦合等离子质谱法（方法1）  电感耦合等离职光谱法（方法2） 容量法（方法3）
	离子型稀土原矿化学分析方法 离子相稀土量的测定 电感耦合等离子质谱法（方法1）  电感耦合等离职光谱法（方法2） 容量法（方法3）
	赣州有色冶金研究所
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司（方法1） 

赣州虔东稀土集团股份有限公司（方法2）
福建省长汀金龙稀土有限公司（方法3）
	包头稀土研究院、国家钨与稀土产品质量监督检验中心（方法1） 

赣州晨光稀土新材料股份有限公司、广西地润矿业投资有限公司（方法2）

江西南方稀土高技术股份有限公司、广西冶金质检站（方法3）
	


2、 编制原则与依据 

2.1 本标准选择三个方法的原则主要是考虑方法的适用性、准确性和一定的先进性，根据常规化学法和先进仪器的不同特点，建立相应的分析方法，满足不同设备条件实验室对离子相稀土检测的需求。容量法具有操作简便特点适宜矿山现场检测优点，仪器法具备灵敏快速准确、劳动强度小的特点。
2.2根据离子型稀土原矿的组成和地质勘探部门对稀土矿勘探边界品位的规定，确定各分析方法检测的元素及测定范围。
2.3根据不同方法的特点以及测定元素的不同，最终确定每一方法的允许差。
2.4 离子型稀土原矿测定的必要性及测定依据
离子型稀土矿是我国特有的矿种，上世纪70年代赣州有色冶金研究所发现并命名该新型矿种，随后相继研发了1代、2代、3代离子型稀土开采洗提工艺，获得了国家发明奖，技术水平达国际先进水平，极大地促进了我国南方稀土产业的发展，与此同时也研究制定了离子型稀土矿相关检测方法企业标准，满足了离子型稀土矿开采工艺的需求。其中离子相稀土量的测定是独具特色的方法之一，但由于种种原因该方法未上升为国家或行业标准。目前国内测定矿物中稀土含量的方法有硅酸盐化学分析方法GB/T 14506.29-2010、GB/T 14506.30-2010和铝土矿化学分析方法YS/T 575.14-2007，但上述分析方法均是测定全相稀土量（包括矿物相和离子相）而不是测定离子相稀土。在离子型稀土矿山开采设计方案中，需要根据待开采矿块离子相稀土总储量和分布，来设计配套设施、原材料消耗、开采工艺以及后续的开采收率考核，因此上述方法对于南方离子型稀土矿的勘探开发开采的技术支撑作用不大。随着我国离子型稀土矿分布区域的扩大和国家对离子型稀土矿的地质勘探、矿产储量计算和离子型稀土开采要求的日益规范，亟需建立制定统一规范的标准分析方法。

本标准项目兼顾方法的适用性、准确性和先进性，依据化学计量学，采用多种检测手段建立我国独有的离子型稀土矿分析方法，用于测定矿物中0.01%～0.50%含量的离子相稀土总量。 
3、 编制过程

在2012年7月任务落实会上，标准负责起草单位赣州有色冶金研究所介绍了本单位有关离子相稀土检测方法已有的基础工作情况，广泛地征求了与会专家和代表的意见，在会议结束后又组织了有关专家，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，确定了具体的试验方案和各方法的试验要点，落实了试验人员。
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，起草单位在编制过程中收集了相关资料与标准，主要参考了GB/T 18882《离子型稀土矿混合稀土氧化物化学分析方法》、GB/T 18115《稀土金属及其氧化物中稀土杂质的化学分析方法》、GB/T 14635《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  2012年3月，编写标准草案。
3.2.2  2012年6月，全国稀土标准化技术委员会召开任务落实会，确定由赣州有色冶金研究所负责起草本标准，中国有色桂林矿产地质研究院、赣州虔东稀土集团股份有限公司、福建省长汀金龙稀土有限公司等9家单位参与起草验证。
3.2.3  2012年7月至9月，收集国内外相关标准及技术资料。准备不同区域不同离子相稀土含量的实验样品，进行探索性试验。样品来源区域有江西、福建和广西。
3.2.4  2012年10月至12月，负责起草单位开始分小组根据试验方案进行不同的方法试验，完成各方法试验报告和方法标准草案稿的编写工作。

3.2.5  2013年1月至5月，将试验样品和试验报告及草案稿寄发给有关验证单位，进行方法的验证试验和草案稿征求意见工作。
3.2.6  2013年6月各相关验证单位完成一验和二验，返回验证报告和意见。完成精密度试验工作和数据统计工作。根据征求意见，修改征求意见稿并形成预审稿。

3.2.7  2013年7月通过全国稀土标准化技术委员会组织的有关《离子型稀土原矿化学分析方法》的预审会的预审。
3.2.8  2013年7月至10月，根据预审会议意见进行补充试验，修改预审稿并形成标准文本（审定稿），送全国稀土标准化技术委员会组织审定。
3.2.9  2013年11月，根据审定会议意见，修改标准文本（审定稿）报全国稀土标准化技术委员会。

3.3方法的条件实验与标准编制

本标准3个分析方法采用相同的样品前处理方式，将样品中的离子相稀土转入溶液中，然后根据三种分析方法的特点，试验了共存离子的干扰及消除方法，进行了仪器参数的优化选择，考察了方法对不同地域样品的适应性，完成了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

共9家单位参与了本方法的验证工作，返回了验证报告和相关数据。按照稀土离子相测定方法的不同进行数据汇总（具体数据见数据汇总表1～3），统计分析了每一方法起草单位与一验单位及二验单位的数据。通过数据分析表明：本标准中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
经调研，目前国内一些检测机构和厂矿多采用EDTA容量法来测定矿物中的离子相稀土含量，为了发挥仪器分析准确快速的优势，提高方法的先进性，在本标准制定时，特地增加了ICP-OES和ICP-MS法，扩大了标准的适用范围，这是本标准制定的创新点。主要技术内容如下：
4.1电感耦合等离子体质谱法
4.1.1测定范围

采用电感耦合等离子体质谱法测定离子相稀土总量，适用于离子型稀土原矿中离子相稀土总量的测定。测定范围为：0.010～0.50%。

4.1.2测定原理

试样经硫酸铵溶液浸取，在稀硝酸介质中，以氩等离子体为离子化源，以内标校正法用质谱仪测定十五个稀土分量，将各个分量加和即为离子相稀土总量。
4.2电感耦合等离子体发射光谱法
4.2.1测定范围

采用电感耦合等离子体发射光谱法测定离子相稀土总量，适用于离子型稀土原矿中离子相稀土总量的测定。测定范围为：0.020～0.50%。

4.2.2测定原理
试样经硫酸铵溶液浸取，在硫酸铵介质中，直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定。测定十五个稀土分量，将各个分量加和即为离子相稀土总量。
4.3 EDTA容量法
4.3.1测定范围

采用EDTA容量法测定离子相稀土总量，适用于离子型稀土原矿中离子相稀土总量的测定。测定范围为：0.020～0.50%。

4.3.2测定原理
试样经硫酸铵溶液浸取，在pH5.5条件下，以二甲酚橙为指示剂，用乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准溶液滴定，计算离子相稀土总量。
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，国内虽然有地方标准和一些企业标准，主要为EDTA容量法，本标准增加了电感耦合等离子体发射光谱法和电感耦合等离子体质法，填补了国内空白，作为行业标准为首次制定，该标准分析方法具有分析速度快、结果准确可靠、操作简单易掌握、适用范围广等特点。标准的建立补充完善了离子型稀土矿相关标准体系，为促进南方离子型稀土矿的勘探、开发、开采起到重要的技术支撑作用。
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，可适用于离子型稀土原矿中离子相稀土总量的测定。其测定范围合理，准确度和精密度完全满足检测要求，具有快速、准确的特点。标准文本内容表述合理，格式规范。
                                              赣州有色冶金研究院

                                               二O一三年六月

汇总表1: 电感耦合等离子体质谱法数据汇总（4家单位）
	试验单位
	样品1
	样品2
	样品3
	样品4
	样品5

	赣研所

（起草）
	0.042
	0.026
	0.13
	0.074
	0.035

	
	0.042
	0.026
	0.132
	0.076
	0.035

	
	0.044
	0.027
	0.134
	0.077
	0.036

	
	0.044
	0.027
	0.135
	0.078
	0.036

	
	0.044
	0.028
	0.135
	0.078
	0.036

	
	0.044
	0.028
	0.136
	0.078
	0.037

	
	0.044
	0.028
	0.136
	0.078
	0.037

	
	0.045
	0.028
	0.137
	0.079
	0.037

	
	0.045
	0.028
	0.138
	0.079
	0.037

	
	0.046
	0.029
	0.138
	0.08
	0.037

	
	0.046
	0.03
	0.14
	0.081
	0.038

	桂林地勘

（一验）
	0.044
	0.03
	0.145
	0.084
	0.038

	
	0.046
	0.032
	0.142
	0.086
	0.04

	
	0.043
	0.028
	0.137
	0.085
	0.039

	
	0.044
	0.029
	0.147
	0.078
	0.043

	
	0.043
	0.029
	0.137
	0.083
	0.041

	
	0.046
	0.029
	0.145
	0.087
	0.042

	
	0.045
	0.03
	0.147
	0.091
	0.043

	
	0.044
	0.028
	0.138
	0.085
	0.039

	
	0.047
	0.029
	0.145
	0.083
	0.038

	
	0.046
	0.03
	0.142
	0.084
	0.038

	
	0.044
	0.029
	0.136
	0.087
	0.042

	包头院

（二验）
	0.0464
	0.0244
	0.123
	0.0844
	0.036

	
	0.0458
	0.0237
	0.13
	0.0783
	0.0357

	
	0.0443
	0.0269
	0.129
	0.0756
	0.04

	
	0.0437
	0.0238
	0.128
	0.0762
	0.0382

	
	0.0445
	0.0241
	0.135
	0.0803
	0.0363

	
	0.0441
	0.0257
	0.125
	0.0813
	0.0378

	
	0.0449
	0.0256
	0.138
	0.0825
	0.0354

	
	0.0454
	0.0262
	0.13
	0.0781
	0.0339

	
	0.0452
	0.0264
	0.137
	0.0769
	0.0361

	
	0.0473
	0.0253
	0.135
	0.08
	0.0342

	
	0.0486
	0.0266
	0.136
	0.0842
	0.0378

	国检中心

（二验）
	0.046
	0.029
	0.137
	0.079
	0.039

	
	0.045
	0.028
	0.138
	0.081
	0.042

	
	0.048
	0.03
	0.137
	0.08
	0.039

	
	0.044
	0.029
	0.137
	0.079
	0.038

	
	0.046
	0.028
	0.137
	0.078
	0.039

	
	0.044
	0.03
	0.138
	0.081
	0.039

	
	0.046
	0.031
	0.136
	0.081
	0.04

	
	0.045
	0.029
	0.137
	0.079
	0.041

	
	0.047
	0.031
	0.137
	0.08
	0.038

	
	0.046
	0.029
	0.138
	0.08
	0.039

	
	0.047
	0.03
	0.139
	0.08
	0.038

	平均值
	0.045 
	0.028 
	0.137 
	0.081 
	0.038 

	RSD
	3.23 
	7.18 
	3.77 
	4.35 
	5.98 


汇总表2: 电感耦合等离子体质谱法数据汇总（4家单位）
	试验单位
	样品1
	样品2
	样品3
	样品4
	样品5

	赣研所

（起草）
	0.045 
	0.028 
	0.138 
	0.077 
	0.037 

	
	0.044 
	0.028 
	0.136 
	0.078 
	0.037 

	
	0.045 
	0.026 
	0.133 
	0.081 
	0.037 

	
	0.046 
	0.025 
	0.133 
	0.079 
	0.036 

	
	0.044 
	0.028 
	0.138 
	0.077 
	0.035 

	
	0.041 
	0.028 
	0.136 
	0.079 
	0.036 

	
	0.044 
	0.028 
	0.137 
	0.080 
	0.038 

	
	0.044 
	0.030 
	0.134 
	0.078 
	0.036 

	
	0.043 
	0.026 
	0.135 
	0.078 
	0.034 

	
	0.044 
	0.029 
	0.137 
	0.078 
	0.038 

	
	0.045 
	0.027 
	0.135 
	0.077 
	0.037 

	虔东稀土
（一验）
	0.045 
	0.030 
	0.143 
	0.082 
	0.039 

	
	0.044 
	0.031 
	0.141 
	0.078 
	0.040 

	
	0.046 
	0.029 
	0.141 
	0.078 
	0.040 

	
	0.042 
	0.030 
	0.141 
	0.082 
	0.040 

	
	0.045 
	0.029 
	0.138 
	0.081 
	0.039 

	
	0.045 
	0.029 
	0.142 
	0.080 
	0.037 

	
	0.044 
	0.030 
	0.140 
	0.080 
	0.038 

	
	0.045 
	0.032 
	0.139 
	0.082 
	0.039 

	
	0.046 
	0.030 
	0.136 
	0.081 
	0.040 

	
	0.046 
	0.029 
	0.140 
	0.082 
	0.037 

	
	0.045 
	0.030 
	0.140 
	0.079 
	0.040 

	广西地润

（二验）
	0.036 
	0.026 
	0.135 
	0.082 
	0.039 

	
	0.038 
	0.027 
	0.138 
	0.075 
	0.036 

	
	0.039 
	0.025 
	0.143 
	0.079 
	0.035 

	
	0.038 
	0.028 
	0.146 
	0.075 
	0.037 

	
	0.039 
	0.025 
	0.145 
	0.076 
	0.038 

	
	0.039 
	0.025 
	0.146 
	0.079 
	0.035 

	
	0.038 
	0.025 
	0.139 
	0.074 
	0.035 

	
	0.038 
	0.026 
	0.142 
	0.078 
	0.035 

	
	0.039 
	0.025 
	0.140 
	0.080 
	0.034 

	
	0.039 
	0.028 
	0.136 
	0.077 
	0.038 

	
	0.039 
	0.026 
	0.144 
	0.084 
	0.037 

	晨光稀土

（二验）
	0.050 
	0.030 
	0.163 
	0.090 
	0.046 

	
	0.049 
	0.030 
	0.170 
	0.092 
	0.049 

	
	0.050 
	0.030 
	0.167 
	0.098 
	0.050 

	
	0.050 
	0.030 
	0.165 
	0.096 
	0.046 

	
	0.048 
	0.031 
	0.169 
	0.092 
	0.042 

	
	0.050 
	0.029 
	0.167 
	0.097 
	0.044 

	
	0.049 
	0.030 
	0.164 
	0.090 
	0.043 

	
	0.047 
	0.029 
	0.162 
	0.097 
	0.047 

	
	0.048 
	0.030 
	0.161 
	0.088 
	0.048 

	
	0.049 
	0.030 
	0.162 
	0.091 
	0.047 

	
	0.048 
	0.030 
	0.163 
	0.088 
	0.047 

	平均值
	0.044 
	0.028 
	0.145 
	0.082 
	0.039 

	RSD
	8.93 
	7.07 
	8.12 
	7.98 
	11.16 


汇总表3: EDTA容量法数据汇总（4家单位）
	试验单位
	样品1
	样品2
	样品3
	样品4
	样品5

	赣研所

（起草）
	0.042 
	0.026 
	0.140 
	0.077 
	0.034 

	
	0.044 
	0.026 
	0.150 
	0.078 
	0.032 

	
	0.043 
	0.027 
	0.130 
	0.079 
	0.032 

	
	0.041 
	0.026 
	0.140 
	0.077 
	0.033 

	
	0.041 
	0.025 
	0.140 
	0.076 
	0.034 

	
	0.042 
	0.028 
	0.140 
	0.075 
	0.034 

	
	0.042 
	0.027 
	0.150 
	0.077 
	0.035 

	
	0.043 
	0.026 
	0.130 
	0.077 
	0.035 

	
	0.042 
	0.026 
	0.140 
	0.076 
	0.036 

	
	0.044 
	0.025 
	0.140 
	0.077 
	0.034 

	
	0.042 
	0.027 
	0.140 
	0.077 
	0.033 

	广西冶金

（二验）
	0.041 
	0.025 
	0.137 
	0.074 
	0.032 

	
	0.042 
	0.026 
	0.142 
	0.075 
	0.032 

	
	0.042 
	0.026 
	0.138 
	0.076 
	0.032 

	
	0.042 
	0.027 
	0.138 
	0.075 
	0.030 

	
	0.041 
	0.026 
	0.137 
	0.076 
	0.031 

	
	0.042 
	0.026 
	0.139 
	0.075 
	0.032 

	
	0.041 
	0.027 
	0.141 
	0.072 
	0.031 

	
	0.042 
	0.026 
	0.140 
	0.074 
	0.036 

	
	0.041 
	0.026 
	0.139 
	0.079 
	0.034 

	
	0.042 
	0.027 
	0.140 
	0.080 
	0.036 

	
	0.038 
	0.027 
	0.140 
	0.079 
	0.035 

	南方稀土

（二验）
	0.040 
	0.026 
	0.140 
	0.080 
	0.037 

	
	0.038 
	0.028 
	0.130 
	0.081 
	0.036 

	
	0.038 
	0.027 
	0.140 
	0.079 
	0.038 

	
	0.038 
	0.026 
	0.130 
	0.078 
	0.036 

	
	0.039 
	0.026 
	0.140 
	0.079 
	0.037 

	
	0.037 
	0.027 
	0.140 
	0.078 
	0.037 

	
	0.038 
	0.028 
	0.130 
	0.080 
	0.037 

	
	0.040 
	0.025 
	0.130 
	0.081 
	0.034 

	
	0.039 
	0.024 
	0.140 
	0.074 
	0.034 

	
	0.040 
	0.025 
	0.140 
	0.076 
	0.032 

	
	0.040 
	0.025 
	0.130 
	0.078 
	0.033 

	福建长汀

（一验）
	0.040 
	0.026 
	0.130 
	0.078 
	0.035 

	
	0.038 
	0.026 
	0.130 
	0.078 
	0.033 

	
	0.039 
	0.025 
	0.130 
	0.074 
	0.033 

	
	0.040 
	0.025 
	0.130 
	0.075 
	0.034 

	
	0.039 
	0.025 
	0.140 
	0.075 
	0.034 

	
	0.039 
	0.026 
	0.140 
	0.076 
	0.034 

	
	0.039 
	0.026 
	0.140 
	0.076 
	0.035 

	
	0.040 
	0.027 
	0.140 
	0.076 
	

	
	0.041 
	
	0.140 
	
	

	
	0.040 
	
	0.140 
	
	

	
	
	
	0.140 
	
	

	平均值
	0.041 
	0.026 
	0.138 
	0.077 
	0.034 

	RSD
	4.33 
	3.55 
	3.69 
	2.75 
	5.71 


