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前言

本文件按照GB/T I . 1- 2020 （标准化工作导则 第1部分： 标准化文件的结构和1起草规则》和1
GB汀 20001牛－2015 《标准编写规则 第4部分： 试验方法标准》的规定起草。

本文件是DZIT 0452-2023 《串串土矿石化学分析方法》 的第2部分。 DZ汀 0452 已经发布了以下

部分：

一一统l部分． 二氧化磁、 三氧化二俗、 三氧化二铁、 氧化钙、 氟化钱、 氧化仰、 氧化销、 二氧化徽、 氧化

铭、 五氧化二确、德平a~贝含量的测定俯溯酸键熔融一咆感秘合等离子体原子发射光说法．

一一第2部分· 铝、 铁、 钙、 镇、仰、刷、铁、 饭、 西哥及15个稀土元素含量的测定说合酸分解一电感稍

合等离子体原子发射光诺i法：

一一如部分： 银、饿、 锐、馆、筒、 侠、 钢、僻、 练、铀1、 饶、假、制、饱、 钮、鸽、 tt、饰、 锐、锐、 饱及151、稀

土元素含量的测定说合酸分解一电感粮合等离子体质谱法。

本文件由中华人民共J阳国自然资源部提出。

本文件由全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会（SAC/TC 93）归υ．

本文件起草单位： 国主草地质实验测试中心。

本文：.f11巳主要起草人：朱云、张欣、 fi］也宾、 正密、 马生凤、 事例4、 许俊玉、说翩。、 安子怡、 屈文俊。

Ill 
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引盲

稀土是不可冉生的重棠，战略资源，是改造传统产业、 发展新兴产业及国｜防科技不可或缺的关键元索。

在稀土探矿、 开来、 选矿、 ：！Jn工以及贸易过程中 ， 各元素含量的测定贯穿其中．同时， 简单快速的分析方法

为稀土矿石类矿床综合评价以及稀土矿石的综合利用奠定了基础。本文件以现代分析仪怒为依托， 建立

了能够实现多元素同时测定的ozrr 0452-2023 《稀土矿石化学分析方法》．

ozrr 0452-2023 由三个部分构成．

一一；在l部分： 二氧化破、 三氧化二倒、 三氧化二铁、 氧化钙、 氧化锐、 氧化仰、 氧化例、二氧化铁、氧化

饶、五氧化二麟、 t'!l ;f{I坝含鼓的测定偏棚酸领；1$融一也感梢合等离子体原子发射光谱法。目

的在于确立偏阴iJi主银然融－也感梢合等离子体l桌子发射光谱法j~~定稀土矿石中二氧化硅、 三氧

化二铝、 三氧化二铁、 氧化钙、 氧化饺、 氧化仰、 氧化纳、 二氧化敏、 氧化铭、 五氧化二串串、 惚和领含

量的分析方法．

一－m2部分： 铝、铁、钙、镇、仰、 制、 敏、 饶、磷及15个稀土元素含量的测定混合般分解一电感锅

合等离子体原子发射光i普法．目的在于确立混合自费分解一电感鹅合等离子体原子发射光附法

测定稀士矿荷中铝、铁、 t巧、侠、 仰、 例、 铁、 饶、 国号及 1 5个稀士元’素含鼓的分析方法。

一一如割l分· 镇、 饭、 锐、饶、 钻、 保、 钢、 僻、稼、 啦队锐、 $日、 钢、饱、 姐、 钧、伦、 铅、俗、 敏、 俐及15个稀

土元索含量的测定混合自主分解一电感糯合等离子体质讲法。目的在于确立混合西安分解一电

感销合等离子体：@1谱法制定健、 敏、 锐、锐、 岳飞、锐、 钢、 僻、 饭、 佛1、 电尼、 铺、 倒、 绝、 健、钧、 ~t、饰、 销、

$十、铀.＆ 15个稀土元:iK含量的分析方法．

目前， 稀才，矿石的标准分析方法中， 主f在元素以经典的化学分析方法为主体， 没有应用电感销合等离

子体发射光谱仪同时测定稀土矿石中多元素的国家t,i;狱方法或者行业标准方法， 没有体现出近年来分析

技术的进步， 本文件的建立完善了稀土矿石的分析方法。本文件计对稀土矿石中的主最元素， 明确了样

品分解和测定条件， 确定了分析方法的检出f:f!、测定范固和精密度， 和现有标准方法相比缩短了样品分解

流程， 为提高分析效率、 保说数据质~、 促进称土矿产资源勘查与开发利用提供技术支撑。

IV 
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稀土矿石化学分析方法
第嘟分z 铝、铁、钙、镇、饵、锅、敏、锺、确及15个稀土元素

含量的测定 混合酸分解－电感藕舍等离子体原子发射光谱法

警示－一使用本文件的人员应有正规实撞鑫工作的实践经撞． 应’自知所述及的化学处理镰作和仪’
镰作安全． 本文件并未指出所有可能的安全伺题． 使用者有责任采取适当的安全和，．．措施，并保证符

合国.有关法规规定的.件．

1 范围

本文件规定了混合酸分解一电感锅台等离子体原子发射光谱(ICP-ABS) 法测定税土矿石中铝、 铁、

钙、 钱、 仰、制、 敏、 错、磷及15个稀土元素含量的方法。

本文｛的运用于稀土矿石中铝、 铁、钙、 筷、 仰、 纳、徽、 镜、 磷及l、『个稀土元素（铭、 f闷、 饰、 铺、敏、 电豆、销、

锐、饿、 销、 欲、 偶、 馁、 德、 销）含量的混合自主分解一电感锅台等离子体原子发射光讲法测定。

方法检出~~和测定范阁见表I • 

褒 1 方法撞出限制测定范围

元素
分听汲t是 （λ ） 方法怆出限

测定范围
，、”

μ在／g

Al 396. 153 65 0 022%～20辄

Pe 239. 562 30 0. 010%~ 15% 

Ca 317. 933 120 0 O•I辑～15唱

Mg 285. 213 120 0 O•I唱～ JO艳

K 766. 490 21 0. 007艳～5 0% 

Na 589. 592 40 0. 013".~ 10% 

Ti 33•1. 940 5. 5 o. 002略～2 5% 

Mn 259. 372 3. 0 0 OO L辄～2 0% 

213. 618 175 0. 058r.～1辄

Ln 379. 478 13 43 川／g～25000 " g/g 

Cc 413. 380 17 55 µ且／旷25000 µ g/g 

p, 414. 311 8. 5 28 ”的～25000 µ g/g 

Nd 406. 109 4. 5 15 µ g/g'250。。”g/g

5”’ 442. 434 9. 5 31 µ g/g~ 25000 ,, g/g 

Eu 381. 967 3. 6 12 ,, g/ g~ 25000 " g/g 

Gd 335. 047 16 51 μ在lg～ 1 0000 µ g/g 
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’量 1 方法往出限和测定范圄（罐）

分析波l是（λ ） 方法怆出限
元索

”也／g
ij)J)i!范围

m 

Tb 350. 917 8.0 27 阳／g～l以削 ” g/g 

Dy 353. 170 4. I 14 ” g/g~10000 p g(g 

Ho 339. 898 4.0 13 叫／g～10（削 pg/g

Er 3•19. 910 9.0 30 " g/g～10000 ”事Jg

Tm 346. 220 I I 35 pg/g～ t创削 "g/g 

Yb 328. 937 o. 3 I. 0 " g/g-10.唰”的

Lu 261. 542 I. 5 5. 0 u g/g～ 1 0.删 Pg/g

y 360. 073 0. 3 L。”g/g～25000 ” g/g

注 方法检出限足用带掉你的标准溶液10拙：棚’＂＂纺织的3倍标准｛自籍乘以稀辛辛因数it第1拉衔，测定\'ii困是用带在E

体的标准溶液LO次测定结果的JO倍标准偏差乘以秘释囚数计算求得．均为在附录Mi列仪苦苦参考工作条例，

下测定．

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。 其中，刘二日期的号I J'll 文

件， 仅该日期对应的版本运用于本文件： 不按时期的号｜用文件，其最新版本（包铅所有的修改单）适用于本

文件。

GB/ T 6379. 2 测最方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分： 确定标准测最方法重复蚀

与再现蚀的基本方法

GB/T 63 79 .4 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第4部分· 确定标准测应方法正确度

的基本方法

GB.凡、 6682 分析实验京用J)＜规格和试验方法

GB!f 1 4505 岩石和l矿石化学分析方法 总则及一般规定

。Z厅。130 （所有部分）地质矿产实验室测试质最管理规范

3 术语和定义

本文件没有需安界定的术语和定义。

4 原理

稀土矿石样品经盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸和硫酸加热分解，， 样品中的被测元素被i窑解i茸入试液中，

试液经雾化后由我气引入筑等离子体炬焰中，待lJ!『元素的原子~离子被激发ilJ激发态， 回到低能态时发

岛l f且特征光诵。在一定质量浓度范图内 ， 其特1iH捋线强度与样品中待i赠元索的质量浓度JiltiE 比， 通过测

量特征附线强度计算样品中符测元索的含量。

2 
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5 试剂和材料

，，示－－氢氟鹏有霉，并有庸蚀位．操作时应m乳眩手套，防止与皮肤镰触：嚷’世具有强烈的鹰蚀性
和氧化性，’谨慎使用，而氯鹏为’爆晶，使用时小心l

说明z 除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上的化学试剂，所用水符合GB/T “82－级
水的要求．

5.1 t.h商量： p= l.19 8州L.

5.2 硝酸 ： 俨1.42 gfmL 

5.3 氮氟商量： p= !.1 6 gfmL。

5.4 高氯酸： 俨1.67 gfmL。

5.5 硫酸： p= l.84 gfmL. 

5. 6 硫酸浓浓（J+ I ） ： 用 1份硫酸（见5. 5）与 l份水混合。

5 .7 盐酸溶液（ l + 1 ）用 1份盐酸（见5. 1）与 l份l)＜混合。

5 .8 盐酸溶液（ l +9 ） 用 1份盐酸（见5. 1）与9份l)＜混合。

5 .9 盐酸溶液（5+95 ） 。 用5份盐酸（见5 . I ）与95份水混合．

5. 10 混合酸溶液： 用 1份硫酸（见5 5）与99份到i商量浴浓（ l +9) （见5 8）混合．

5 .1 1 单元素标准储备溶液： 用有证标准物质配制， 具体配制l方法委主见附录B，也可购买市售有证的单元

素储备溶液．

5.12 多元素混合饺准溶液： 直接用单元素标准储备浴液（见5. 11）配制多元蒙混合投准溶液．也可以用

市售（有证t,J;l作物质）多元素混合标准溶液稀释得到． 自己制的校Iii' r给液系列的元素组合、 质ID:i农~见农

2，校｝佳浓浓的介质为iii合自费溶液（见5. 10）。

褒 2 校准溶液系列的元，民组合和厦量浓度

单位失敝克每送升

校t非i曹液编也去 元素及元素组合 系州。 系列 系列2 系纠1]3 系纠1]4 系列5

A l 、 Fe 。 2.00 20.0 100 150 200 

校准溶液l Ilg、 Ca 。 2.00 10.0 50.0 100 150 

Na 、 K 。 2.00 10.0 20.0 30.0 50.0 

T1 、 Mn 。 5.00 10. 0 20.0 30. 0 50. 0 
校准If!浓2

p 。 5.00 10.0 20.0 15.0 20.0 

校准If!液3 La 、 Ce 、 Pr、 t:d、 Sm、 Eu、 Y 。 5. 00 10.0 20.0 30.0 50.0 

校准溶液4 Gd 、 Tb、 Dy、 Ho 、 Er、 Tb、 Yb 、 Lu 。 5.00 10. 0 20.0 15. 0 20. 0 

i主 较准浴液中元京!iii fil侬度可根德测定~€／液中（（.j元~）页!IU((J.i:在确定的战ill~范围内蛙t行调必．

5.13 氯气· 中（Ar泣99.996%。

6 仪·设备

6.1 咆感枫合等离子体原子发射光L捋仪： 光学分辨率小于0. 009 nm(200 nm处） 。

3 
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6.2 分析天平感簸。 I n鸣。

6.3 多孔技温电热板 最高温度210℃， 捡温精皮士s·c.

6.4 ~囚氟乙矫蝴塌： 容积30 rnL。

6.5 控混鼓风干燥箱： 殷商温度300℃， 按混精度± 2℃。

7 串串画

7.1 孩 R~GB厅 14505的相关规定，样品的加工较径应小于74 µ m。
7.2 样品在105 ℃企2℃；烘箱中锁干燥2 h~4 h，然后置于干燥添中冷却至室温．

7.3 利：取0. I g样品， 精确至0 . I mg. 

8 试撞步．

8.1 空白试’童

随同样品i草行双份空白试验，所有试＊~取自同一试剂瓶，加入同等的量， 采用与样品分解相同的试验

步骤。

8.2 验证试’最

随同样品分析基体相同、 含量相近的有iJF.标准物质， ｛~I）备验iIE试验i窑浓．

8.3 样晶分解

8.3.1 4每样品（见7 . 3）置于~四氟乙烯崩塌（见6. 4）中。加入3 mL 盐酸（见5. I ） 、 2 mL 硝酸（见5. 2） 、

3 mL氮氟自主（见5. 3）、 l mL 高氯酸（见5. 4） 、 I mL 硫自主浴液 (I+ I) （见5. 6），盖上柑垠茧，将增1昂放在多

孔位温电热板（见6. 3）上，开启咆热板，饺l~I）温度为130 ℃分解样品2 h. 

8.3.2 洗净柑锅盖3夺取下 ， 也热板饺l~I）温度为150 ℃继续分解样品2 h，然后将电热板温度7'1- ¥. 1so·c 

蒸至高氯股浓烟囱尽。

8. 3.3 取下地梢，冷却至室温，用盐酸溶液(I+9) （见5. 8）冲洗地峭壁，再放在电热板上继续赶峻， 商至

浴液体积不再变化，重复跺！作此步骤两次。

8.3.4 取下柑坝，加入10 mL 盐自主浴液（！＋I ) （见5. 7），把增锅放置在电热板上游解盐类 15 min 后 ， 取

下增柄冷却至室温后，传移至50 mL 容最瓶中用水稀稳定容，摇匀备用。 此为电感梢合等离子体原子发

射）＇｛；谱仪测定i爷液。

8.4 测定

8.4.1 按照咆感销合等离子体发射光附仪操作说明书规定条件启动仪器， 仪器启动后至少稳定30 min. 

8.4.2 建立分析方法，~~幸元素和波长，设定测定参数（参见附录 A），编制样品分析表。

8.4.3 绘制校准陶线： 以多元素混合饺｝位jfi浓（见5 . 1 2）系列中待掘。元素的I.Vi景浓度为横坐标、待测元

索i普线强度为纵坐标建立校准幽线．校准山线每点数据至少采集3次，取平均值．

8.4.4 测it每批样品时，同时测Jt'!'T' 白溶液（见8 . I)和标准物质浴液（见8. 2）。

8.4.5 样品测it间隔用盐酸浴液（5+95) （见5 9）清、洗系统。
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9 试验数据处理

样!ff，溶液中备待测元素含量以质量分敏 、叫B）计， 数值以“ µ gig”表示时，核武(1）计算：

~..m口生铲雪笠 ω 
数值以 ＂%”表示时，核武（2）计算：

<, - ,.>x v 
"'''')"'-酣 ）（ 10 000 

式(1）和式（2）中·

p一一 样品测定浴液（见8. 3.1）中待测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（ µ g/ mL); 

p←－－空白i容液（见8. 1） 中待i如l元素的质量浓度， 单位为微克每毫升（ µ g/mL); 

v一一样品测定浴液（见8. 3.4）的体积，单位为毫升（mL);

n←一－称取样品（见7. 3）的质量，单位为克（纷。

(2) 

所得结5在表示为：× ×××艳、 X.X ×%、 0. XXX%、××．× LI g/g、×．×× LI g/g、 0 × × LI g/g、

0.0川µgig.

1 0 精密度

10. l j查 GB!T 6379.2规定的方法，确定混合酸分解一电感糊合等离子体原子发射光谱法测定稀土矿

石中铝、 铁、 钙、 镇、 僻、 制、 ＇＼＇；／（ 、 锤、 磷及15个稀土元素含蠢的重复性和再现性（ftp方法精密度），统·H结果

见表3.

10. 2 在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定俏， 在农3给出的水平范围内 ， 其绝刘差倘不超
过重复性限的 （置信概率95份 。 亟复性［lf'i(r) t查表3所列方程式计算。

10. 3 夜再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表3给出的水平范围内，其绝对室主值不超

过两现性限（R) （置信概率95%） . 再现性限（R） 按表3所功l方程式计算。

表37可法精密度

成分 水平范围 （m) 古拉．复｜生限（r) 再现性~R (R) 

Al 1.30~10. 1 r=0. 040+0. 023m R=O. II +O. 065m 

re• 0.50~1•1. 8 I叫）. 002+0. 033m R=O. 014+0. Um 

Ca 0. 021~14.9 t= O. 003+0. 032m R=O. 018+0. 12m 

Mg 0. 060~I. SO r=0.004 +0.028m R=0.007+0. 2lm 

K 0.67~4. 58 r=O. OJ5+0. 023m R=O. 16+0. 038m 

Na 。. 047 - 1 50 t= O. 004+0. 035m R=O. 009+0. l 9m 

Ti. 0. 009~0.59 r=0.0009+0. 046m R=0.005咱， 1 9m

Mn* 0 043~0 57 r=0. 0005+0. 038m R=O. 19m 

p• 0. 003~0.92 r =0. 0004+0. 032m R=0.002+0. 18m 

La 1963~12732 r =0.034m ll=O. llm 

5 
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’量 3 方法精密度｛ 罐）

J，且分 水平范闺（m) mu性限（r) 再现1生限（R)

Ce 180~26737 r=2. 49+0. 040m R=O. 231” 
Pr '1'16~2'11 I 1~0. 047m R=1. 3,1+0. 16m 

Nd 1595~8631 r=0. 065”。. 9 R=30. 6+0 09 Im 

Sm 285~1683 1、＝0. 3ln0. 72 R=0. 25m0. 9 

Eu 8. 51~132 t气＝O. 47+0. 052m R= I. 33+0. 23m 

Gdb 64. 2~2200 1、＝8. 4+0. 030m R=3. 8相10. 49 

Tb' 26. 7~470 r=2. 42+0. 0421” R= JI. 8+0. 094m 

Dy 35. 3~3200 r=2. 91 +O. 033m ll=28. O+O. 036m 

Hob 3. 90~560 1 =0. 53m0. 58 R=5. 22+0. Mm 

Er 15. 0~ 1700 1=0. !Om R=24. 9+0 07 Im 

Tmb 0. 63~270 r=O. 15+0. 061m n=0.95+0. J9m 

Yb' 4. 70~ 1800 r=O. 47+0. 033m ll=3. 27+0. 093m 

Lu’ I. 54~260 t气＝O. 46+0. 039m R=3. 90+0 054m 

Yb 78. 2~17000 r=2.82+0. 031m R=27.5+0.078m 

注 精密度数据是依据GB/T 6379. 2， 自 12家实！）含氧对5个含量水平的样，日，，分别在!lt复性条件下测定4次， 对数

its剔除离群值后计算得到．

质量分数以“ν 表示．

质量分数以 “ μ 草／g”表市．

11 iE确度

核GB/T 6379.4规定的方法， 选择3个不同含量范围的稀土矿石国家有证杯准物质，在12家实验

空间进行方法正确度试验， 得到的方法正确度相关数据参见附录c.

12 .量保证和撞倒

12. I 串lj备校准溶液应该补加和样品同f量的硫酸，保持样品和校准j.'fi浓的基体尽最榈i丘．

12. 2 和l备多元素混合校浓浓浓时注意元素间的相容性和稳定性， 并对单元素标准储备i在液进行核查 ，

以避免杂质影响校？在溶液的准确度．新配和l好的校准溶液转移至干净的聚丙烯瓶中保存， 并定期核查其

稳定性。

12.3 校准曲线的相关系数大于wt等于0.999.

12.4 分析每批样1'ii1时，应同时J!J:行交向试验、 f在复试样、 标准物质分析， 且符合DZ厅 。130 的要求。

• 
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（资料性）

仪．．考工作黛佯

DZ/T 0452.2--2023 

以某电感稍合等离子体原子发射光谱仪为例，仪然参考工作条件见表 A. l ， 谷分析元素选用的i昔线

波长和主主主干扰元素till涂见表 人2.

’E A.I 电路”台等离子体原子发射先谕仪，考工作条件

参数 设定也

ICPJ)J率
1300 

w 

冷却气流量

L/min 
15.0 

辅助气流量
0. 20 

L/mi n 

罢手化气流兹

L/mi n 
0.60 

样品提取量1

011/rnin 
I. 5 

！！.＼＼＼测高度
15 

OllO 

泊： 1第化穗~稍为高就被硝同心9'?化部．

湾2:;\!4\测方式为垂商．

褒A.2 备分析元囊选用的满线波长和主要干扰元，E拥除

序号 元素
饺＊

干扰元2附日除

"" 
Al 396. 153 

2 Mn 259. 372 

3 p 213. 618 Fe 

4 Ti 334. 940 

5 Na 589. 592 

6 re 239. 562 

7 K 766. '190 

8 Ca 317. 933 

9 Mg 285. 213 
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’ ll A.2 各分析元’E选用的精线波长和主要干扰元’E扣除（镇）

F字号 元素
i皮t是

=r扰元素拥除
nm 

10 y 360.073 

l l La 379. '178 Ce 

12 Cc 1 13.380 Fe 

13 Pr 414. 311 Ti 、 La

14 Nd 406. 109 La、 Ce

15 Sm 442.434 Ce 

16 Eu 381. 967 Ti 

17 Gd 335.047 Ce 

18 Tb 350. 917 Pr 

19 Dy 353. 170 Mn 、 Cc

20 Ho 339. 898 Ce 

21 Er 3'19. 910 Ce 

22 Tm 346. 220 

23 Yb 328.937 

24 Lu 261. 542 

8 
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警示－＊文件并未完全掏出方法所用试剂的毒性、 B:籍性和放’营性． 每个实’量重·有资任维吉户有
关法则中关于本方法所锺及的化学销员安全处理规定．，与化学分析的所有人员·应有化学实’世童安
全精识．

8.1 U;：标准JI溃［p(Ti)=l.则鸣／llL]

准确称取0 . 5000g 海绵钦（Ti），置于统；杯中，加入200 mL 盐酸浴液(I+ l ）， 加热至前~ 11睬。冷仰后

移入500 mL 容敖瓶中， 用放商量浴液（ l + l）稀栋至刻度， 摇匀．

B. 2 键标准到’溃［p恼。＝l. 000 mg/llL] 

准确称职0 . 6942 g 光谱纯归氧化三镇仙{n3 o , ), i虫子烧抑、中，加入50 mL 浓t.1'酸， 加热至浴解
。冷

却后移入500 mL 容量瓶中， ff17j(稀释至要1）度 ， 摇匀．

B.3 ’在标准湾溃［p(Fe)=lO. 000 mg/皿］

准确称取5. 0000g 高纯金脱铁（Fe），虫子烧杯中， 加入 100 mL Ii/;酸溶液（ l +I ） ， 加热至溶解．冷

却后将i窑液移入500 mL 容量瓶中， 用水稀将至刻度，：击匀。

B. 4 锦标准到自液［p (Ca)= 10. 000 mg/1此］

准确称取12. 4900 g 商纯碳酸钙（Caco. ），置于烧杯ιI·＇ ，加入JOO mL 水，再加入100 mL 盐股浓

浓 (1+ l)至溶解。将溶液移入500 mL 容量瓶中，用水稀将至刻度， l5l匀。

B.5 ’量标准溶液［p (Ilg) = 1 o. 000 町／llL]

准确称取8.2915g 氧化续（Mg0,800.C f.J烧l h），置于烧杯中， 盖上表丽Jiil ， 治杯昌在加入 100 mL 
盐酸浴扭扭（l+ l）微热溶解。将溶液移入500 mL 容量瓶中，用71<稀释豆豆豆1）度，摇匀。

B.6 锦标准溶液［p(Al)=lO. 000 mg/ml] 

准确称职5 . 0000g 金脱铝（Al，纯度99. 95%），虫子烧柿、中， 践上表团皿， 泊杯盘童加入 I 00 mL ［，／；酸

浓浓 (1+ J ） 及少量硝般’傲热溶解。 将浓浓移入500 mL 容量瓶中 ， 用水稀1降至刻度， t击匀。

B. 7 ”标准溶液［p00 =5. 000 吨／llL]

准确称取4 . 7670 g 氯化仰（KCI，预先在＜l 00℃～500℃灼烧至恒杰， 无爆裂芦， 冷却至2剖面后佼

用＞， r咎于少量水后 ， 加入100 mL 盐酸溶液（J+ l）.将溶液移入500 mL 容量瓶中，用水稀释至刻度，

摇匀．

B.8 ’肉标准溶液［p (Na) =5. 000 mg/llL] 

准确称取5. 76275 g 无71<碳自主纳（Na2 CO, ), 溶于少量水后， 加入JOO mL 盐酸溶液(1+ I），移入500

mL 容量瓶中， 用＊稀释至主1）度 ， 摇匀。

9 
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B. 9 锦标准溶滩［p(La)=l.删 略地］

准确称取0 . 5865g 经sso·c灼烧过的高纯三氧化二锵（Laz Q3 ），置于烧4年中，用水洞撮，加入 100

rnL 盐阪浴液（l+ J ） ，低刷日热至浴解。 冷却后移入500 rnL 容量瓶中， 用水稀至刻度， mi匀。

B.10 锦标准.浪［p(Ce)=l.删 吨／此］

准确称取0 . 6140g 经sso·c灼烧过的高纯二氧化饰（Ceo, ），置于烧杯中，加入 100 mL 硝酸浴液

(1 + l) ， 并加入10 rnL 过氧化氢， f成混血日热至溶解。 冷却后移入500 mL 容量瓶中， 用水稀1降至刻度， t击

匀．

B.11 铺标准湾液［p(Pr)=l. 000 mg/Ill.] 

准确称取0 . 6040g 高纯氧化锵（Pre 0) 于烧杯中，加入150 mL 王水溶液(l + 1），低温加热至溶解

。 冷却后移入500 rnL 容量瓶中，用水稀将至刻度， mi匀。

B.12 徽标准溶液［p(Nd)=1.000 mg/ml] 

准确利：取0.5830g 高纯三氧化二铁（Nd2 03 ), 聋子烧杯中 ， 加入200 mL 盐股浓浓（I+ l），低施

加热至溶解。 冷仰后移入500 mL 容量瓶中， 用水稀辛辛2豆豆rj度，摇匀。

B. 13 修标准.液［p（句）＝1. 000 盹／ml.]

准确称取0 . 5800 g 高纯三氧化二够（Sm, Q3 ) , 置于烧柿、中，加入 1 50 mL 王水浴液 （ I+ I ），低

温加热至1窑解．冷却后移入500 ml 容量瓶中， m水稀释至刻l度， 描匀。

B.14 锦标准湾液［p(Eu)=l. 000 昭／ml.]

准确称取0 . 5790且经850 ℃灼烧过的光i督纯三氧化二销（Eu, O, ), 置于烧杯ιI·＇ ，加入 150 mL 

王 l)＜ 溶液(l+l)，低混加热至溶解。 冷却后移入500 mL 容量瓶中，用水稀将至刻度， :f1li匀 。

B. 15 锐标准溶液［p(Gd)=l.删 吨／mL]

准确称取0. 5765g 经850℃灼烧过的光谱纯三氧化二锐（Gd, O, ), 置于烧柿、中，加入 1 50 mL 

王水溶液(l+I），低温加热至溶解．冷却后移入500 mL 司辈革瓶中， 用水稀至刻度， 摇匀．

B.16 低标准.液（p(Tb)=l.000 mglmL) 

准确称驭。。 5880g 绞850℃灼饶过的高纯氧化做（Tb, Q , ), 莲子烧杯中，加入150 mL 主7)<

溶液（l+ 1），低温加热至i窑解。冷却j击移入500 ml 容量瓶中，用水稀将至刻度，据匀。

B.17 铺标准溶液［p伽）＝1.删 吨／此］

准确称取0 . 5740g 经sso ·c灼烧过的光谱纯三氧化二惰（Dy, Q, ) , 虫子烧柿、中，加入 1 50 ml 

王水浴液(l+ l），低温加热至浴血牢。冷却后移入500 ml 容量瓶中，用水f.t ~巨衷rj度 ， 撼匀。

B.18 徽标准浪漫［p(Ho)=l.删 鸣叫

准确称取0. 5730g 经850℃灼烧过的两纯三氧化二钦（Ho2 O, ), 置于饶杯中 ， 加入 1 50 ml ;F. 

7)<溶液(I+ I） ， 低温加热至浴血牢。冷却后移入500 ml 容量瓶中， 用7)<手插手手豆豆rj度 ， ；需匀。

10 
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B. 19 饵标准溶液［p（险）＝1. 000 町／llL]

准确称取o . 5720g 经850℃灼烧过的高纯三氧化二销（Er2 03 ), 置于烧杯中， 加入200 rnL 盐

般浴液（J + l），低温加热至溶解。冷却后移入500 n比 容量瓶中 ， 闷水稀将至刻度， l5l匀。

B.20 惩标准溶液[p（时＝l. 000 晦／ml..]

准确称取0.57l0g 经850 ℃灼烧过的光谱纯三氧化二馁（Tm2 O, ), 置于烧杯中，加入150 mL 
王水浓浓（l+ 1) ，低温加热至溶解。冷却j击移入500 mL 容量瓶中，用水稀将至刻度，：击匀。

虱 21 ．标准滚滚［p（而）＝l. 000 略／皿L]

准确称取0 . 5695g 经850℃f.J饶过的高纯三氧化工缝（Yb2 Oa ), 莲子烧杯中， 加入 100 mL 盐

酸it! 浓（ I + I），低混加热至溶解。 冷却后移入500 mL 容最瓶中，用7!＜稀将至tli~度， 摇匀．

B.22 锦标准湾液[p (Lu)= 1. 000 町／ι］

准确称取o . 5785g 经850℃灼烧过的高纯三氧化二W(Lu2 O, ). 盖子烧杯中 ， 加入150 mL 王

水浴液（1÷ l），低温:IJn热至i在解．冷盘11后移入500 mL 容量瓶中 ， ffl 7］＜稀释至刻度 ， f吕匀．

且 23 缸标准滚滚［p(Y)=l. 000 mg/llL] 

准确称取0.6350 g 经850℃灼烧过的高纯三氧化二忆（Y 2 0 3 ), 置于烧杯中 ， 加入LOO mL 硝股

浓浓（l+ 1），低iWl.Jm热至溶解。 冷却后移入500 mL 容量瓶中，用水稀将至刻度， l1Jj匀。

B.24 ．标准溶液（p(P)=l.000 mg/mL) 

1吉、取2. 1968 g 预先经1os·c干燃的高纯磷酸二部申（KH2 PO, ), 置于 150 mL 烧杯中，加水it!解后，

移入500 mL 容量瓶中，用水桥释至主1）度，撼匀。

II 
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附’E c 
（资料锥）

实验窟嗣准确度协作试’由统计结果

通过准确度协作试验得到J IY-J方法与结果的准确度｛正确度和精密度）统计约果见袋C.l 至表C.24 .

褒 c. l 稀土矿石样晶中铝合量的协作斌’量统计结果

水平

统计苦苦敛

GB\1'07161 GB\!07 187 GB~＇07 188 BS'f-1 尾砂

参加实验室数（p) 12 12 12 12 12 

有效实验室数（p) 11 12 12 12 12 

总平均值（y)
10. 10 8. 78 7. 46 4. 43 l. 30 

辄

标准值（ ” ）
10.06 8. 78 7.55 

" 
相对误差 （RE)

0. '16 0. 05 一l. 11 
’6 

重复性标准差（s. ) 
0. 078 0. 117 0.076 0. （ν•13 0.026 

" 
再现性标准差（sn)

0. 242 0. 277 0. 231 o. 129 0. 071 
辄

ill复性~IHr)
0. 216 0. 32•1 0.210 0. 118 0.073 

" 
再现性~Ii! (R) 

0. 670 o. 767 0. 640 0. 359 o. 197 

" 
测量方法｛自俏的估计值（8)

0. 046 。 004 - 0 086 
喃

-A · sg 
- 0.091 - 0 14 1 - 0 212 

" 
6 (·A · sg 

。 183 。 150 0. 039 

" 
A • sr为测量方法偏向的95也应信区间， A为汁$在估计伯的不确定Jj£系数． 下同．

12 
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褒 C.2 事疆土矿石样品中’民含量的协作试撞统计结果

水平
统计参数

GBW07161 GB\1'07 187 GBW07188 BST- 1 尾砂

参加实驳~数（p) 12 12 12 12 12 

有效实验室数（p) 12 12 11 12 12 

总平均fl (y) 
2. '12 0.522 I. 59 6. 9,1 14. 78 

’6 

标准值｛ μ ）
2. 42 0. 50 I. 57 

喃

相对谈7.< (Rf) 
－叫。 ” 5. 05 2. 3 1 

" 
m复他标准差怡，｝

0. 032 0.007 0.021 0.061 0. 203 
辄

再现性标准龙 （sp)

辄
o. 068 0. 029 0. 047 o. 178 o. 974 

E且复他限（r)
0.090 0.018 0.059 0. 168 0.563 

辄

再现性限（R)
o. 187 0. 08 1 o. 130 0.494 2. 701 

咀

测量方法偏倚的估计值（8)
-o 回8

咀
0.025 0.021 

。－A · sR -o 0395 o. 0088 一。 0056
辄

8 +A • SP 
0.0302 0. 0'113 0. ()'179 

辄

’ I C.3 输土矿石串串晶中钙含量的协作试险统计籍果

水平
统计委主敬

GBW0716 1 GB\1'07 18 7 GB\1'07188 BST-1 尾随~

参加实验室数（p) 12 12 12 12 12 

有效实9盘空敬（p) 11 11 10 l l 11 

总平均1l'I. (y) 

0. 02 0. 09 0.21 5. 74 H.92 

’6 

标准值｛ μ ）
0.021 0.079 0.21 

’6 

相对误差（Rf)
8.62 6.67 3. 19 

’6 

Jl 
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