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前    言

XB/TXXXXX-201X《钐钴合金化学分析方法》共分4个部分：
第1部分：XB/TXXXXX.1-200X  钐、钴、铜、铁、锆、钆、镨量的测定—X射线荧光光谱法
第2部分：XB/TXXXXX.2-200X  钐、钴、铜、铁、锆、钆、镨量的测定—电感耦合等离子体原子发射光谱法
第3部分：XB/TXXXXX.3-200X  钙、铁量的测定—原子吸收光谱法
第4部分：XB/TXXXXX.4-200X  氧量的测定-脉冲加热红外吸收法
本部分为第1部分。

本部分为XB/T 610.1-2007 钐钴1：5型永磁合金粉化学分析方法钐、钴量的测定 X-射线荧光光谱法的修订。主要增加了对钐钴2：17型永磁合金中铜、铁、锆、钆、镨量的测定。
本部分由全国稀土标准化技术委员会提出。

本部分由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）归口并负责解释。
本部分由包头稀土研究院起草。
本部分由赣州艾科锐化工金属材料检测有限公司、北京钢研纳克分析仪器有限公司、北京有色金属研究总院参加起草。
本部分主要起草人：吴文琪、杜梅、蒋天怡。

本部分参加起草人：温斌、姚南红、刘竹英。
钐钴合金化学分析方法
钐、钴、铜、铁、锆、钆、镨量的测定

—X射线荧光光谱法

1 范围

本部分规定了钐钴合金中钐、钴、铜、铁、锆、钆、镨量的X射线荧光光谱分析方法。
本部分适用于1：5型及2：17型钐钴合金中钐、钴、铜、铁、锆、钆、镨量的X射线荧光光谱测定。各元素的测定范围见表1。

表1 各元素的测定范围

	成分
	测定范围（质量分数）/%

	Sm
	       20.00-50.00

	Co
	       40.00-80.00

	Cu
	0.10-10.00

	Fe
	0.10-18.00

	Zr
	0.10-5.00

	Gd
	0.10-10.00

	Pr
	0.10-10.00


2 方法原理

试样用硝酸分解，加入硫酸加热冒烟至近干，加稀盐酸提取，制成滤纸片薄样，选择相应的数学模型，用X-射线荧光光谱法测定。
3 试剂和材料

3.1稀土氧化物： Pr6O11、Sm2O3、Gd2O3，要求稀土纯度＞99.99%，稀土总量＞99.5%。
3.2三氧化二钴，光谱纯。

3.3氧化铜(CuO)，99.99%。

3.4三氧化二铁，99.99%。

3.5金属锆，光谱纯。

3.6五氧化二钒，光谱纯。

3.7过氧化氢（30%）。

3.8盐酸（1+1）。

3.9硝酸（1+1）。

3.10硫酸（98%）。 

3.11 钴标准贮存溶液：称取7.035g三氧化二钴(Co2O3)，置于250mL 烧杯中，多次加入20mL盐酸（3.8），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含50mg钴。

3.12钐标准贮存溶液:称取5.7978g经950℃灼烧1h的氧化钐（3.1），置于250mL烧杯中，加20mL盐酸（3.8），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50mg钐。
3.13镨标准贮存溶液:称取1.2082g经950℃灼烧2h的氧化镨（3.1），置于250mL烧杯中，加20mL盐酸（3.8），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10mg镨。
3.14 钆标准溶液：称取1.1525g经950℃灼烧2h的氧化钆（3.1）置于250mL 烧杯中，加20mL盐酸（3.8），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含10mg钆。
3.15铜标准贮存溶液：称取1.2518g氧化铜(3.3)，置于250mL 烧杯中，加20mL硝酸（3.9），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含10mg铜。

3.16铁标准贮存溶液：称取1.4297g三氧化二铁（3.4），置于250mL烧杯中，加20mL盐酸（3.8），滴加过氧化氢（3.7），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含10mg铁。

3.17锆标准贮存溶液：称取0.5000g金属锆于黄金皿中，慢慢滴加约2mL氢氟酸至试料溶解完全，加入5mL 硫酸（3.10）加热冒硫酸烟至近干，取下冷却，缓慢加水提取，加入5mL 硫酸（3.10）溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含5mg锆。
3.18混合标准溶液：分别移取10.00mL镨、钆、铜、铁、锆标准贮存溶液（3.13～3.17），置于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镨、钆、铜、铁，0.5mg锆。
3.19五氧化二钒内标溶液：称取1.0000g五氧化二钒，置于250mL烧杯中，加入20mL盐酸（1+1），低温溶解，冷却后移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含10mg五氧化二钒。

3.20钐钴合金试料1#（2：17型）、2#、3#（1：5型）：去皮破碎后磨制成粉（<120μm）。

3.21滤纸片（φ40mm）:中速定量滤纸用模具冲压成。
3.22 铝环托：内径35mm，外径50mm，高12mm。

3.22 锡片（φ50mm）：铁、铜、钴质量分数小于0.01%。样品杯不含铁、铜、钴时不需要。

4 仪器

4.1 X射线荧光光谱仪：Rh靶端窗X光管（最大功率不小于3kW）。 
4.2 不锈钢样品杯。

4.3微量移液器：0.1mL—1.0mL可调。
4.3氩甲烷气：含90%的氩，10%的甲烷。
5    分析步骤
5.1仪器工作条件

激发电压：60KV, 激发电流：50mA,中准直器，LiF200晶体，无滤光片，真空光路，样品自旋，峰位及背景测量时间均为10s。其他条件见表2。

表2 元素测量条件
	元素
	谱线
	探测器
	 峰位/°
	背景偏角1 /°
	背景偏角2 /°
	PHD

	Sm
	Lα
	FC
	66.2524
	-0.7220
	
	33-68

	Co
	Kβ
	FC
	47.4892
	-0.6920
	
	37-67

	Cu
	Kα
	FC
	45.0174
	0.7830
	
	38-66

	Fe
	Kα
	FC
	57.5304
	-0.7316
	
	35-65

	Zr
	Kα
	SC
	22.5062
	-0.5914
	0.5702
	30-66

	Gd
	Lα
	FC
	61.1186
	0.8600
	
	33-68

	Pr
	Lα
	FC
	75.4544
	-0.6924
	
	33-68

	V
	Kα
	FC
	76.9408
	0.7148
	
	34-70


5.2试样片的制备

准确称取钐钴合金试样0.5000g（精确至0.0001g）于100mL烧杯中，加少许水湿润后，加入10mL硝酸（3.9），低温溶解到清亮，加入5mL 硫酸（3.10）低温加热，冒硫酸烟至小体积，取下冷却，加入2.5mL 盐酸（3.8）+10mL水提取。将溶液移入25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液溶质总量为20mg /mL。用微量移液器（4.3）吸取0.10mL均匀滴在平铺于铝环托（3.22）上的滤纸（3.21）上，放置10分钟，在红外线灯下烘干待测。每个样品制备2片样片。
5.3标准样片的制备
根据1：5型和2：17型钐钴合金中各元素的范围，拟定了系列标准（见表3）。
                表3 钐钴合金系列标准各元素的配分值           /%

	　
	Sm
	Co
	Cu
	Fe
	Zr
	Pr
	Gd

	标01
	50.00 
	42.00 
	　
	　
	　
	8.00 
	　

	标02
	20.00 
	75.00 
	　
	　
	　
	5.00 
	　

	标03
	40.00 
	57.00 
	　
	　
	　
	3.00 
	　

	标04
	35.00 
	64.00 
	　
	　
	　
	1.00 
	　

	标05
	45.00 
	45.00 
	1.00 
	　
	　
	　
	9.00 

	标06
	25.00 
	50.00 
	5.00 
	15.00 
	5.00 
	　
	　

	标07
	22.00 
	52.00 
	8.00 
	10.00 
	3.00 
	　
	5.00 

	标08
	30.00 
	40.00 
	10.00 
	17.00 
	2.00 
	　
	1.00 

	标09
	27.00 
	54.00 
	2.00 
	13.00 
	1.00 
	　
	3.00 

	标10
	28.00 
	70.00 
	0.40 
	0.40 
	0.40 
	0.40 
	0.40 

	标11
	39.00 
	60.00 
	0.20 
	0.20 
	0.20 
	0.20 
	0.20 


表4 钐钴合金系列标准各元素贮液加入量

	　元素
	Sm
	Co
	Cu
	Fe
	Zr
	Pr
	Gd

	贮液（mg/mL）
	50
	50
	10
	10
	5
	10
	10

	贮液加入量

/mL 


	标01
	5.0 
	4.2 
	0.0 
	0.0 
	0.0 
	4.0 
	0.0 

	
	标02
	2.0 
	7.5 
	0.0 
	0.0 
	0.0 
	2.5 
	0.0 

	
	标03
	4.0 
	5.7 
	0.0 
	0.0 
	0.0 
	1.5 
	0.0 

	
	标04
	3.5 
	6.4 
	0.0 
	0.0 
	0.0 
	0.5 
	0.0 

	
	标05
	4.5 
	4.5 
	0.5 
	0.0 
	0.0 
	0.0 
	4.5 

	
	标06
	2.5 
	5.0 
	2.5 
	7.5 
	5.0 
	0.0 
	0.0 

	
	标07
	2.2 
	5.2 
	4.0 
	5.0 
	3.0 
	0.0 
	2.5 

	
	标08
	3.0 
	4.0 
	5.0 
	8.5 
	2.0 
	0.0 
	0.5 

	
	标09
	2.7 
	5.4 
	1.0 
	6.5 
	1.0 
	0.0 
	1.5 

	
	标10
	2.8 
	7.0 
	0.2 
	0.2 
	0.4 
	0.2 
	0.2 

	
	标11
	3.9 
	6.0 
	0.1 
	0.1 
	0.2 
	0.1 
	0.1 


制备方法：按表4标01所示量分别加入各元素贮液于100 mL烧杯中，加入4mL硫酸(3.10)，低温蒸至20mL以下，冷却后移入25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。用微量移液器（4.3）吸取0.10mL均匀滴在平铺于铝环托（3.22）上的滤纸（3.21）上，放置10min，在红外线灯下烘干待测。
标02到标11样片的制备同上。
注：由于试样需冒硫酸烟才能充分溶解试样中的锆，不同硫酸量对滤纸片影响较大，加入硫酸是为了使标准溶液硫酸量与试样一致。硫酸量可以通过测量样片的硫确定。

5.4工作曲线的确定

将按5.3制备的标准样片放入样品杯（4.2）中间，上压铝环托（3.22）固定，再覆锡片（3.23），按仪器工作条件（5.1）测量，选定数学模型进行回归分析，确定工作曲线。
5.5 试样片测定

    将按5.2制备的试样片放入样品杯（4.2）中间，上压铝环托（3.22）固定，再覆锡片（3.23），按仪器工作条件（5.1）进行测定。

6    分析结果的计算与表述

根据将测定结果归一化处理，按式（1）计算各元素质量分数。
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式中：

Ni—归一化后元素i的质量分数；

Wi—测定的元素i的质量分数；

∑Wi—测定的各元素的质量分数之和；
7     精密度

7.1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5数据采用线性内插法求得；超过表5中含量的测定值，其重复性限（r）用外推法计算求得。
表5
	质量分数/ %
	重复性限（r）

	0.20
	0.054

	3.00
	0.20

	5.60
	0.24

	25.00
	0.60

	64.40
	0.70

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


7.2再现性
在再现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再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表6数据采用线性内插法求得；超过表6中含量的测定值，其再现性限（R）用外推法计算求得。
表6
	质量分数/ %
	再现性限（R）

	0.20
	0.057

	3.00
	0.20

	5.60
	0.25

	25.00
	0.78

	64.40
	1.20

	注：再现性限（R）为2.8×SR，SR为再现性标准差。


7.3允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表7所列允许差。

表7
	质量分数/%
	允许差/%

	0.20～0.60
	0.06

	>0.60～2.00
	0.20

	>2.00～5.00
	0.25

	>5.00～20.00
	0.50

	>20.00～60.00
	0.80

	>60.00
	1.20


8    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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钐钴合金化学分析方法
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Chemical analysis method for samarium cobalt alloy 


Part 1：Determination of samarium ,cobalt,copper,iron,zirconium,gadolinium and praseodymium content——X-ray fluorescence spectrometric method
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