
稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 
第12 部分：钍、铀含量的测定 
电感耦合等离子体质谱法
编制说明

一、工作简况

1 任务来源

1.1 计划批复
 根据国家标准化管理委员会<关于下达2022年推荐性国家标准计划(修订)的通知>的要求，国家标准《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第12 部分：钍、铀含量的测定 电感耦合等离子体质谱法》修订项目由全国稀土标准化技术委员会归口,计划编号: 20220749-T-469,项目周期16个月,完成年限2024年,标准起草单位为: 江西省钨与稀土产品质量监督检验中心、湖南稀土金属材料研究院有限责任公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、包头稀土研究院、定南大华新材料资源有限公司、虔东稀土集团股份有限公司、赣州晨光稀土新材料有限公司，
1.2 项目编制组单位变化情况

全南县新资源稀土有限责任公司为赣州晨光稀土新材料有限公司的控股下属公司，实际参与验证为全南县新资源稀土有限责任公司
最终参与标准起草单位为：江西省钨与稀土产品质量监督检验中心、湖南稀土金属材料研究院有限责任公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、包头稀土研究院、定南大华新材料资源有限公司、虔东稀土集团股份有限公司，全南县新资源稀土有限责任公司。
2 主要参加单位和工作成员及其所作的工作

2.1 主要参加单位情况

国家钨与稀土产品质量检验检测中心是本项目负责起草单位，于2007年6月经国家质检总局批准筹建，2008年建成，2009年投入运行，2010年10月正式通过国家质检总局和国家认监委验收，是全国唯一的钨与稀土产品质量监督国家级法定技术机构，直属于江西省市场监督管理局，是独立公正的第三方检测机构。其主要职能是开展钨与稀土等有色金属矿产品检验、地质实验测试、环境监测与检验、检测技术培训和有色金属领域内科学技术研究、开发与推广，以及标准研究与制定等工作。近年来，中心参与了我国首批1个稀土国际标准的立项申请工作，以及2个稀土国家标准外文版翻译校核工作；主导制定国家标准3项、行业标准5项、省地方标准7项；参与制定国家和行业标准18项。

湖南稀土金属材料研究院有限责任公司是本项目的一验单位。该单位创建于1958年，一直从事稀土科研和军用稀土新材料研制工作，是我国最早从事稀土材料应用研究开发的科研单位，同时也是有色军工稀土新材料研制开发的定点单位。该院现有在职职工260人，其中：教授级高级工程师7人、高级工程师48人、工程师等技术骨干77人、享受政府津贴的专家7人，技术力量雄厚，在氧化钪与金属钪、铝钪中间合金，高纯中重稀土氧化物、稀土超细微粉、高纯稀土金属和合金型材(棒、片、粉、粒、丝、管、箔)、稀土储氢材料、六硼化镧阴极材料、稀土激光晶体材料、稀土磁致伸缩材料等方面研究处于国内领先水平。作为长期从事稀土材料开发应用单位，先后主持及参与了《六硼化镧化学分析方法》、《金属钪》、《氧化钪》、《六硼化镧》、《金属钇》、《铝钪中间合金》、《钕镁合金》、《氧化镨》、《钕镁合金化学分析方法》、《钇铝合金》、《独居石精矿》、《金属钇》、《镧铜合金》《稀土产品包装标志运输和贮存》等31项稀土标准的修制订工作。拥有γ辐射剂量率，水中总α总β放射性检测，铀、钍、镭放射性核素等电离辐射参数检测CMA资质。在标准起草期间，该单位按照实验报告提供的方法对统一样品进行了分析，完成了验证提供验证报告及意见，同时提供了精密度数据。

福建省长汀金龙稀土有限公司是本项目的一验单位。该公司是厦门钨业股份有限公司的全资子公司，主要从事稀土分离、稀土精深加工和稀土功能材料的研发与应用。公司拥有从稀土矿开采→稀土分离→稀土金属＋深加工（荧光粉、磁性材料）等较为完整的产业链。该公司检测中心于2015年通过了中国合格评定国家认可委员会（CNAS）认可，拥有雄厚的分析检测技术力量和一系列国内外先进的精密分析仪器，固定资产总值超过2000万元，包括超高矫顽力永磁高温测量仪（PFM）、X射线荧光光谱仪(XRF)、X射线衍射仪(XRD)、电感耦合等离子体质谱仪(ICP-MS)、扫描电子显微镜(SEM)、脉冲式BH退磁曲线测试设备（PBH）、电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-OES)、清洁度检测设备等共70多台套，充分保障了检测结果的可靠性。多年来主导和参与了30项国家、行业标准的起草，拥有丰富的标准制定经验。在标准起草期间，该单位按照实验报告提供的方法对统一样品进行了分析，完成了验证提供验证报告及意见，同时提供了精密度数据。

     包头稀土研究院是本项目的二验单位。该单位成立于1963年，直属原冶金工业部。1992年进入包钢（集团）公司，是全国最大的综合性稀土科技研发机构。包头稀土研究院是以稀土资源的综合开发、利用为宗旨，以稀土冶金、环境保护、新型稀土功能材料及在高新技术领域的应用、稀土提升传统产业的技术水平、稀土分析检测、稀土情报信息为研究重点的多专业、多学科的综合性研发机构。包头稀土研究院理化检测中心多年来承担参与60%以上国家稀土产品标准、国家稀土分析方法标准的起草及国家稀土标准样品的研制工作。理化检测中心拥有一支高水平的检测技术团队和一批先进的检测设备，是行业内知名的稀土检测机构。中心拥有电感耦合等离子质谱仪、电感耦合等离子光谱仪、辉光放电质谱仪、原子吸收光谱仪、X荧光光谱仪、原子荧光光谱仪、透射电子显微镜、场发射扫描电子显微镜、粒度仪等大型设备，检测范围覆盖材料、物理、化学等领域。在标准起草期间，该单位提供了大量的统一样品，并提供了精密度数据及对标准草稿和研究报告提出很多意见和建议。
定南大华新材料资源有限公司是本项目的二验单位。该公司是五矿稀土集团有限公司下属直管企业,成立于2004年，位于江西省赣州市定南县，占地面积158亩，拥有各类高素质的管理、技术和生产人员230多人。公司年分离产能4400吨南方离子型稀土矿，主要生产14种高纯单一稀土化合物及2种共沉产品，10种产品的纯度大于99.99%，其中高纯氧化镧、高纯氧化钇（纯度≥99.999%）为公司的“拳头”产品，主要出口美国、日本、韩国、欧盟等发达国家和地区。产品质量在同行业中居于前位，相关产品在高纯光学材料市场中占有率较高。定南大华检测中心全面贯彻“准确、及时、科学、公正”的质量方针，坚持“以客户为关注焦点”，拥有一批熟悉相关检测标准规范、有较丰富工作经验的技术人员，检测中心于2022年2月18日取得国家实验室认可（CNAS）的资格。在标准起草期间，该单位提供了大量的统一样品，并提供了精密度数据及对标准草稿和研究报告提出很多意见和建议。
虔东稀土集团股份有限公司（赣州艾科锐检测技术有限公司）是本项目的二验单位。该公司是一家专业从事稀土各类产品生产经营的民营企业。经过30年的快速发展，虔东集团由最初的金属冶炼企业发展成为一家集稀土基础材料、稀土功能材料、稀土应用产品开发和稀土加工装备制造为一体的稀土开发综合性企业集团，旗下拥有赣州科力稀土新材料有限公司、东利高技术、科瑞精密磁材、力赛科等10多家子公司和控股公司。公司已初步建立了完整的科研、试验、生产、检测体系和具有国内先进水平的稀土分离、稀土金属、稀土磁性材料、稀土结构陶瓷、稀土资源回收、稀土加工设备制造等生产线。主要生产稀土化合物、稀土金属、稀土合金、磁性材料、钇锆结构陶瓷和稀土深加工设备等60余种产品。公司自1988年创办以来，紧紧依靠科技进步，先后组织实施了国家“863计划”项目、国家“星火计划”项目、国家“火炬计划”项目、国家“重点新产品”项目、国家“创新基金计划”项目等70多个国家、省、市级新产品的研制和开发。虔东集团自2002年来一直致力于标准化工作研究，至今主持制修订了多项国、行标准：《钕铁硼废料》、《稀土复合钇锆粉》、《金属铈》、《镨钕氧化物》、《金属钐》、《钕铁硼废料化学分析方法》、《钕铁硼合金化学分析方法》、《稀土废渣废水化学分析方法》等等，参与了多项标准的起草及验证工作，在稀土标准的制修订方面，累积了丰富的经验。在标准起草期间，该单位提供了精密度数据及对标准草稿和研究报告提出很多意见和建议。
   全南县新资源稀土有限责任公司成立于1999年12月，公司前身是全南县稀土冶炼厂，是一家从事稀土冶炼、分离及深加工为一体的民营股份制企业。企业原址在江西全南县城梅子山景观区北侧，根据江西全南县城市规划，于2007年实施“退城进郊”技术改造项目。2008年8月公司进行了股权重组，赣州晨光稀土新材料有限公司为控股方，该公司是稀土金属冶炼的龙头企业，与晨光公司的合作，形成上下游的产业链，提高了公司的核心竟争能力。年稀土分离能力达3000吨。成为江西赣南地区最大的稀土分离企业之一。公司现有员工210余人，研发人员23名(其中高级职称人员2人，中级职称人员10人)，取得专利43件。主要生产品有氧化铽、氧化镝、氧化镨钕、氧化钇等。在标准起草期间，该单位提供了精密度数据及对标准草稿和研究报告提出很多意见和建议。
     湖南益阳鸿源稀土有限责任公司给我们标准编制组提供了大量的统一样产品样。
2.2 主要工作成员所负责的工作情况

本标准主要起草人及工作职责如下：

徐娜：负责与企业、稀标委组织协调；负责方法的起草，各阶段标准文本审定，数据统计，组织联络验证单位；
孙娜:负责样品的收集和分发，完成了分析方法研究工作，撰写了研究报告；

曾庆平：协助完成方法起草，协助完成精密度实验数据；

XXXXXXXX作为一验，对标准方法条件实验进行了验证，并完成精密度实验；

XXXXXXXX作为二验，提供验证方法的精密度数据。

3 研制背景

3.1 项目的必要性简述

党的十八大提出了“美丽中国”战略，从国家层面整体推进生态文明建设，实现绿色、循环、低碳发展。加入WTO后，如何尽快与国际接轨，为我国稀土产品的出口贸易“保驾护航”显得十分紧迫。

我国稀土资源丰富，伴生矿种类繁多，特别是放射性核素钍、铀含量高的氟碳铈独居石混合稀土矿总储量居世界首位。稀土在冶炼与加工过程中，放射性物质被迁移、富集和重新分布。从稀土矿石到成品，天然放射性核素含量降低极大。由此可推断放射性核素在生产过程中转移到废水、废气、废渣中，另一部分留存在稀土产品中。稀土产品在石油、化工、冶金、纺织、陶瓷、玻璃等领域拥有广泛的应用。人们在初期并未引起足够重视，也没有对稀土产品中的铀元素进行检测和关注。近几年来，稀土在节能、环保领域的应用需求大幅增加，国内外用户对稀土产品的环保属性提出更高要求，对于出口稀土产品中钍、铀量的测定成为常见的检测要求，因此，建立准确、有效地钍铀含量测定标准显得尤为重要。

     目前稀土产品中钍量的测定主要按 GB/T 12690.12-2003标准的测定，但偶氮胂III分光光度法操作比较繁琐，且试剂有毒，采购不便利并且对环境危害很大，而稀土产品中铀量的测定暂无对应的检测方法。钨与稀土质检中心在大量反复实验的基础上，提出利用电感耦合等离子质谱仪测定稀土金属及其氧化物中的钍、铀含量，提出了对GB/T 12690.12-2003《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 钍量的测定 偶氮胂III分光光度法和电感耦合等离子体质谱法》修订的建议。

3.2 项目的可行性简述

 钍和铀都是放射性元素；放射性危害在于当人体收到放射性核素释放的射线照射时，射线可以通过电离和激发作用引起人体细胞组成分子的结构性质的改变。钍是一种放射性的四价金属元素，以化合物的形式存在于矿物内（例如独居石和钍石），通常与稀土金属连系在一起，是高毒性元素，铀既是放射性元素，也是一种有毒金属，能通过空气、水及食物进入人体内，它可以在胰腺、血液、肝脏、骨头、肺、肾脏及生殖系统中富集，使器官会受到不同程度的损伤具有生物毒性，生物实验显示，铀能导致肺癌、畸形儿以及免疫系统损伤，甚至会损伤神经系统进而导致脑部疾病。

目前，对于放射性的检测，大部分停留在用γ谱仪测定的阶段，如GB/T 34500.3和GB 11743等标准，但该方法不稳定，对于痕量放射性核素测定存在本底辐射高，必须采取严格的屏蔽措施等缺陷。电感耦合等离子质谱(Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry, ICP-MS)法是近年来发展最快的无机痕量分析技术之一。同γ谱仪相比，ICP-MS 以其所需样品少、检测限低、测量速度快、可进行多元素同时分析的优点，ICP-MS已被越来越多地应用于痕量核素分析中。目前应用于环境监测的国家标准已逐年颁布，如HJ 700-2014和GB/T 14506.30-2010测定水或土壤中的钍和铀。经过试验、验证，该方法能够同时测定稀土金属及其氧化物中的钍、铀元素的含量，具有良好的应用前景。
4 主要工作过程

4.1预研阶段

本项目计划为修订项目，钨与稀土质检中心在2019年4月15日-17日浙江嘉兴召开的2019年第二次稀土标准工作会议暨稀土标准计划项目论证会工作会议，专家和代表对《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第12 部分：钍、铀含量的测定 电感耦合等离子体质谱法》的项目论证报告进行了充分讨论和研究，会上专家和代表肯定了项目的必要性和可行性，但也提出一些需要注意的事项如下：
1、 建议增加镭检测项目；本中心查阅了相关文献和标准，目前镭226的检测停留在γ谱仪的测定，目前国内标准和文献均没有用ICP-MS测定镭226的报道，国外文献报道用ICP-MS测镭226的研究也不多，而且都需要富集。我们也咨询了核工业检测实验室，镭226在用ICP-MS检测的信号值比较低，不适合检测低含量镭226的检测。故本标准立项不建议增加镭的检测。
2、 了解放射性检测的对实验室防护要求；稀土金属及其氧化物是伴生放射性矿开发利用的产品，普遍钍铀含量都不高，大部分都小于1Bg/g，针对实验过程中，该放射性量可忽略不计。为了保证实验人员的人身安全，建议实验室配备一台表面沾污仪，针对粗筛放射量比较高的样品建议不接受样品委托检测。小于1Bg/g的样品可跟正常样品检测；含量大于1Bg/g的样品，实验室根据自己的防护条件视情况而定，样品建议统一收集统一处置。
随后起草单位组织了详细调研，广泛征集了用户企业与科研院所等单位意见，确定了修订方案，并通过初步试验形成了草案稿，同时完成了立项论证报告及项目建议书的编写，最终以《稀土金属及其氧化物中化学分析方法 钍铀的测定 电感耦合等离子体质谱法》的项目名称进行立项申报。
4.2立项阶段

    2021年8月向稀标委秘书处递交了本项目的《项目建议书》、《立项论证报告》、《草案稿》正式申请立项。稀土标委会对本项目立项进行了意见征集并组织了全体委员进行投票通过率92.31%，最终通过了本项目的立项请求，并报国标委批复。 2022年3月收到了关于《国家标准化管理委员会关于下达2022年第一批推荐性国家标准制订计划及相关标准外文版计划的通知》确定本项目已获批复计划号为：20220749-T-469；项目名称为：《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第12 部分：钍、铀含量的测定 电感耦合等离子体质谱法》；归口单位为：全国稀土标准化技术委员会；项目周期为16个月。

4.3起草阶段

国家稀土标准化技术委员会于 2022 年 9 月 27 日以网络会形式召开了“2022 年第七次稀土标准制修订工作会”，来自国内 36 家稀土生产企业、科研院所共 75 余名代表参加了会议。会议确定本标准负责起草单位为江西省钨与稀土产品质量监督检验中心；湖南稀土金属材料研究院有限责任公司、福建省长汀金龙稀土有限公司这2家单位为第一验证单位；包头稀土研究院、定南大华新材料资源有限公司、虔东稀土集团股份有限公司、赣州晨光稀土新材料有限公司这4家单位为第二验证单位。
国家钨与稀土产品质量检验检测中心接受任务后，立即成立《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第12 部分：钍、铀含量的测定 电感耦合等离子体质谱法》标准研制小组，并建立标准制定微信群，方便快速讨论标准制定工作中的技术问题。

2022年2月江西省钨与稀土产品质量监督检验中心收到湖南益阳鸿源有限公司的稀土统一样品。

2022年2月至2022年6月起草单位完成了样品溶样方式、测定的酸度、内标选择等实验条件，形成讨论稿、试验报告，并将统一样品和和方法研究报告邮寄至一验单位。

2022年7月，一验单位完成条件验证试验，并将验证报告返回至起草单位。随后起草单位将试验报告及统一样品发送至二验单位，进行精密度试验。
2022年7月，陆续收到各验证单位的研究报告及反馈意见，对参与验证单位的意见和建议进行汇总处理，对预审稿进行修改，完善实验报告，撰写编制说明。

除文字上的修改，在验证过程中各验证单位提出意见如下：
1.方法的测定范围是0.00005%~0.020%，缺乏检出限水平和测定上限水平的精密度数据，建议增加。（不采纳，目前我们的统一实际样品的Th最高到了0.014%,U最高为0.007%，能代表高含量的检测)
2.试验缺少方法的正确度试验，建议增加加标回收试验和方法对照试验。（采纳，后期补充加标回收试验）
3.建议增加在线内标测试，测试更方便。（不采纳，内标的加入各家实验室可根据实际情况安排）
4.试验报告5.6检出限和方法测定限：以流程空白溶液的测定结果计算标准偏差，测定11次，按其3倍标准偏差所对应的浓度计算的检出限；按3倍标准偏差所对应的浓度并结合进样浓度，计算钍（Th）的测定下限，铀（U）的测定下限。测定下限应该是10倍标准偏差所对应的浓度并结合进样浓度来计算的。（采纳，文本是按照测定下限10倍标准偏差所对应的浓度并结合进样浓度来计算的）
5.报告5.2的实验用酸部分建议采用表格形式，另仅做了氧化镧和氧化铈的溶解实验，但给出结论是其他溶解方式按氧化镧的溶解方式，建议增加其他一些稍难溶样品的溶解实验。（不采纳，12690系列的溶样方式比较规范和全面）
6.报告5.4内标选择实验中，氧化镧基体溶液的不同内标测试结果不同，没有其他方式确认为什么一定要选择Cs，建议增加回收率实验。另外，因为氧化镥的基体效应更强，建议增加氧化镥内标实验。

7.内标选择实验是否有考虑过209Bi，该元素和待测元素质量数更接近。
8. 4.4.3和4.5中“以硝酸定容至刻度，混匀，待测”建议改为“以硝酸（3.4）定容至刻度，混匀，待测”。（采纳）
10. 建议2#氧化镥样品处理时加入适量的过氧化氢助溶。
综合起草单位意见，形成了《《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 第12 部分：钍、铀含量的测定 电感耦合等离子体质谱法》》的《征求意见稿Ⅰ》与《征求意见稿Ⅰ编制说明》并通过邮件及微信方式征询意见。共发送单位30家，其中回函18家，回函有建议及意见5家。具体内容如下：

1.

2.

根据征求意见汇总意见表，起草单位根据采纳的意见对标准讨论稿进行修改完善，并形成预审稿。

4.4  征求意见阶段

2023年7月26日～28日，由全国稀土标准化技术委员会主持，在包头召开标准预审会。会上包头稀土院、虔东稀土、江西理工大学等单位的三十余位专家代表，对本标准预审稿与预审稿编制说明、试验报告进行详细的审阅和细致的讨论，并提出了许多宝贵的意见和建议，具体内容如下：

1.

2.

4.5  审定阶段

4.6  报批阶段

二、标准编制原则、主要内容及其确定依据。

1、编制原则：

（一）规范性原则：本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4—2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》、GB/T 6379.2—2004《测量方法与结果的准确度》的要求进行了编写。

（二）先进性：ICP-MS 以其所需样品少、检测限低、测量速度快、可进行多元素同时分析的优点，ICP-MS已被越来越多地应用于痕量核素分析中。
（三）适用性：本标准根据了结合实际运用情况对测定范围等各分析条件的确定，进行了深度考量。本标准除考虑了与产品兼容外，修订中还考虑了各种能力实验室的运用，着重于准确、简单、快速、成本低的特点，能更好的满足客户及操作人员的要求；
    （四）充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

2、主要技术内容及其确定的依据：
标准将采用电感耦合等离子体质谱法测定稀土金属及其氧化物中钍铀量，测定范围拟为：0.00005% ～ 0.020%。主要技术内容包括：(1)方法原理，(2)试剂和材料，(3)分析方法步骤，（4）精密度。

    标准将代替GB/T12690.12-2003《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法 钍量的测定  偶氮胂III分光光度法和电感耦合等离子体质谱法》。与原标准相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：——应用范围由钍量调整为钍铀量；

3、 试验验证的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果

本文件是2003版的修订，是在充分调研了相关企业的实际生产水平及需求后完成的。增加检测项目，完善了稀土金属及其氧化物的分析方法。

（一）实验验证分析
1、 基体效应

取不同体积氧化钇基体溶液（3.12）于100 mL容量瓶中，配制基体浓度为0 mg/mL、0.20 mg/mL、0.50 mg/mL、1.00 mg/mL、2.00 mg/mL、3.00 mg/mL的氧化钇溶液，加入1 mL钍、铀标准混合标准溶液（3.8），加入1 mL铯内标溶液（3.9），以硝酸（3.4）定容至刻度线，混匀，待测。其中，被测元素（钍、铀）浓度为10 ng/mL，铯内标浓度为100 ng/mL。

称取0.25 g（精确至0.000 1 g）统一样1#氧化镧置于100 mL烧杯中，吹少量水，加入10 mL 硝酸（3.3），低温加热溶清后冷却至室温，溶液移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。分别取4 mL、10 mL、20 mL及40 mL该氧化镧溶液于50 mL容量瓶中，加入0.5 mL铯内标溶液（3.9）后用硝酸（3.4）定容至刻度线，混匀，待测。

经试验表明，在基体浓度超过0.5 g/L时，内标回收率低于70%，各内标元素强度明显下降，表明基体效应和仪器的波动对测定结果的干扰不可忽略。
结论:起草单位根验证单位数据一致，选择进样的基体浓度为0.5 g/L.
5.2 实验用酸
准确称取五份0.25g（精确至0.000 1 g）统一样1#氧化镧，置于100 mL烧杯中，吹少量水，分别加入2、5、10、15、20 mL 硝酸（3.3），加热溶解，冷却。观察溶样情况。经试验发现，统一样1#氧化镧中加入2~20 mL硝酸（3.3）均能溶解透亮，但加入2 mL硝酸（3.3）时，所需加热溶样时间较长。

准确称取五份0.25g（精确至0.000 1 g）统一样3#氧化铈置于100 mL烧杯中，吹少量水，分别加入2、5、10、15、20 mL 硝酸（3.3），加热溶解，冷却。观察溶样情况。经试验发现，氧化铈加入2~20 mL硝酸（3.3）均不能溶解透亮。
准确称取0.25g（精确至0.000 1 g）氧化铈置于100 mL烧杯中，吹少量水，分别加入2、5、10、15、20 mL 硝酸（3.3），再加入0.5 mL过氧化氢（3.1），加热溶解，冷却。观察溶样情况。经试验发现，加入2mL硝酸（3.3）& 0.5 mL过氧化氢（3.1）或者5 mL 硝酸（3.3）& 0.5 mL过氧化氢（3.1） ，氧化铈加热较长时间也不能溶解清亮，加入10 mL硝酸（3.3）& 0.5 mL过氧化氢（3.1）、15 mL硝酸（3.3）& 0.5 mL过氧化氢（3.1）或者20 mL硝酸（3.3）& 0.5 mL过氧化氢（3.1），氧化铈均能溶解透亮。
结论: 起草单位跟验证单位数据一致，二氧化铈采用10 mL硝酸& 0.5 mL过氧化氢，其余稀土氧化物采用10 mL硝酸溶样。
5.3 酸度的影响

移取2.5 mL氧化钇基体溶液（3.12）、1 mL钍、铀标准混合标准溶液（3.8）、1 mL铯内标溶液（3.9）于6个100 mL容量瓶中，分别加入1 mL、2 mL、4 mL、6 mL、8 mL及10 mL硝酸（3.3），以水定容至刻度线，混匀，待测。6份待测溶液中被测元素（钍、铀）浓度为10 ng/mL，铯内标浓度为100 ng/mL，基体浓度为0.5 g/L，酸度分别为0.5%、1%、2%、3%、4%、5%。

   称取0.25g（精确至0.000 1 g）统一样1#氧化镧置于100 mL烧杯中，吹少量水，加入10 mL 硝酸（3.3），低温加热溶清后冷却至室温，溶液移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。取10 mL该氧化镧溶液于6个50 mL容量瓶中，加入0.5 mL铯内标溶液（3.9）后，分别用0.5%、1%、2%、3%、4%、5%硝酸定容至刻度线，混匀，待测。

经试验表明，在此酸度范围内，酸度对各元素的强度影响不大。试样溶解清亮后，稀释定容不需额外补加硝酸。
结论：起草单位跟验证单位数据一致，分析试液可用2%硝酸介质进入质谱仪中测试。
5.4 内标选择实验
为了补偿基体效应及仪器的信号漂移，测量时需要用内标校正。分别移取氧化钇基体溶液（3.12）、1 mL钍、铀标准混合标准溶液（3.8）于3个100 mL容量瓶中，分别加入 1mL铯内标溶液（3.9）、1mL铟内标溶液（3.10）、1mL铑内标溶液（3.11）后，用硝酸（3.4）定容至刻度线，混匀，待测。3份待测溶液中被测元素（钍、铀）浓度为10 ng/mL，铯、铟、铑内标浓度为100 ng/mL，基体浓度为0.5 g/L，酸度为2%。
称取0.25g（精确至0.000 1 g）统一样1#氧化镧置于100 mL烧杯中，吹少量水，加入10 mL 硝酸（3.2），低温加热溶清后冷却至室温，溶液移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。取10 mL该氧化镧溶液于3个50 mL容量瓶中，分别加入0.5 mL铯内标溶液（3.9）、0.5 mL铟内标溶液（3.10）、0.5 mL铑内标溶液（3.11）后，用硝酸（3.4）定容至刻度线。
经试验表明，实验中可选用铟或者铯作为内标，以消除基体干扰。按内标元素质量数应与被测元素质量数相近的原则，选择质量数最大的133Cs作为内标。
结论：起草单位跟验证单位数据一致，选择133Cs作为内标。
5.5 同位素的选择

钍元素主要以232Th存在，其丰度值大于99%；铀元素主要以238U存在，其丰度值大于99%。所以，在该方法利用电感耦合等离子体质谱仪检测时，选择232Th和238U进行钍、铀含量的分析。

5.6 检出限及方法测定限

以流程空白溶液的测定结果计算标准偏差，测定11次，按其3倍标准偏差所对应的浓度计算的检出限；按3倍标准偏差所对应的浓度并结合进样浓度，计算钍（Th）的测定下限为0.0073 mg/kg，铀（U）的测定下限为0.0054 mg/kg。根据验证单位的数据，钍铀的测定下限为0.00005% 。
5.6精密度数据

分别称取0.25g（精确至0.000 1 g）统一样1#氧化镧、统一样2#氧化镥、统一样3#氧化铈、统一样4#氧化镧铈及统一样5#氧化钕置于100 mL烧杯中，吹少量水，加入10 mL 硝酸（3.3）（统一样3#氧化铈、统一样4#氧化镧铈加入0.5 mL双氧水（3.1）），低温加热溶清后冷却至室温，溶液移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。取10 mL该澄清溶液于5个50 mL容量瓶中，加入0.5 mL铯内标溶液（3.9）、后，用硝酸（3.4）定容至刻度线，混匀待测。所制备的5个统一样品，经测试7次计算其精密度均小于10%，此方法稳定可靠。

	统一样1#氧化镧   Th测定值（%）

	　
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.00045
	0.00047
	0.00043
	0.00045
	0.00044
	0.00047
	0.00048

	2
	0.00047
	0.00047
	0.00044
	0.00047
	0.00046
	0.00045
	0.00047

	3
	0.00046
	0.00046
	0.00042
	0.00045
	0.00046
	0.00043
	0.00045

	4
	0.00045
	0.00047
	0.00045
	0.00044
	0.00044
	0.00043
	0.00047

	5
	0.00047
	0.00048
	0.00043
	0.00045
	0.00045
	0.00046
	0.00045

	6
	0.00047
	0.00047
	0.00044
	0.00047
	0.00046
	0.00046
	0.00046

	7
	0.00046
	0.00047
	0.00043
	0.00045
	0.00046
	0.00047
	0.00047


	统一样2#氧化镥   Th测定值（%）

	序号
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.0013
	0.0012
	0.0012
	0.0013
	0.0012
	0.00119
	0.0014

	2
	0.0013
	0.0012
	0.0012
	0.0013
	0.0012
	0.00115
	0.0014

	3
	0.0013
	0.0013
	0.0013
	0.0012
	0.0012
	0.00116
	0.0014

	4
	0.0013
	0.0012
	0.0012
	0.0014
	0.0012
	0.00117
	0.0013

	5
	0.0014
	0.0013
	0.0013
	0.0013
	0.0013
	0.00114
	0.0014

	6
	0.0014
	0.0013
	0.0012
	0.0013
	0.0012
	0.00114
	0.0014

	7
	0.0014
	0.0013
	0.0012
	0.0014
	0.0013
	0.00116
	0.0014


	统一样3#  氧化铈 Th测定值（%）

	　
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.0042
	0.004
	0.0043
	0.0043
	0.0038
	0.00418
	0.0042

	2
	0.0043
	0.0043
	0.0043
	0.0042
	0.0038
	0.00401
	0.0042

	3
	0.0041
	0.0042
	0.0041
	0.0041
	0.0039
	0.00398
	0.0042

	4
	0.004
	0.0045
	0.0042
	0.004
	0.004
	0.00396
	0.004

	5
	0.004
	0.0043
	0.004
	0.0041
	0.0038
	0.00416
	0.0041

	6
	0.0041
	0.0044
	0.0042
	0.0042
	0.0039
	0.00391
	0.0041

	7
	0.0042
	0.0044
	0.0042
	0.0043
	0.0039
	0.00418
	0.0041


	统一样4#氧化镧铈   Th测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.0061
	0.0062
	0.0057
	0.0061
	0.006
	0.00555
	0.0058

	2
	0.0058
	0.0061
	0.0058
	0.006
	0.0061
	0.00554
	0.0059

	3
	0.0059
	0.0059
	0.0055
	0.0059
	0.0061
	0.00568
	0.0059

	4
	0.0059
	0.0058
	0.0059
	0.006
	0.0059
	0.00576
	0.0059

	5
	0.0059
	0.0058
	0.0059
	0.0059
	0.0061
	0.00569
	0.0057

	6
	0.0058
	0.0057
	0.0058
	0.0061
	0.006
	0.0058
	0.0057

	7
	0.006
	0.0057
	0.0056
	0.006
	0.0061
	0.00554
	0.0057


	统一样5#氧化钕 Th测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.013
	0.012
	0.012
	0.011
	0.012
	0.011
	0.012

	2
	0.012
	0.011
	0.012
	0.011
	0.012
	0.0112
	0.012

	3
	0.012
	0.011
	0.011
	0.012
	0.012
	0.0102
	0.012

	4
	0.012
	0.011
	0.012
	0.012
	0.013
	0.0113
	0.012

	5
	0.012
	0.011
	0.011
	0.012
	0.012
	0.0105
	0.011

	6
	0.011
	0.012
	0.011
	0.013
	0.012
	0.011
	0.011

	7
	0.011
	0.011
	0.011
	0.013
	0.013
	0.0116
	0.011


	统一样1#氧化镧   U测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.00035
	0.00039
	0.00033
	0.00036
	0.00035
	0.00030
	0.00037

	2
	0.00036
	0.00039
	0.00032
	0.00037
	0.00036
	0.00031
	0.00036

	3
	0.00036
	0.00036
	0.00033
	0.00036
	0.00037
	0.00031
	0.00034

	4
	0.00034
	0.00038
	0.00033
	0.00034
	0.00036
	0.00032
	0.00037

	5
	0.00036
	0.00039
	0.00033
	0.00034
	0.00037
	0.00031
	0.00035

	6
	0.00035
	0.00038
	0.00032
	0.00036
	0.00037
	0.00029
	0.00036

	7
	0.00035
	0.00038
	0.00034
	0.00037
	0.00036
	0.00028
	0.00036


	统一样2#氧化镥  U测定值（%）

	序号
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.00055
	0.00054
	0.00055
	0.00062
	0.00059
	0.0005
	0.0006

	2
	0.00057
	0.00053
	0.00053
	0.00059
	0.00058
	0.00052
	0.00059

	3
	0.0006
	0.00056
	0.00055
	0.00058
	0.0006
	0.00047
	0.00059

	4
	0.0006
	0.00057
	0.00057
	0.00056
	0.0006
	0.00055
	0.0006

	5
	0.00059
	0.00058
	0.00059
	0.00062
	0.00061
	0.00053
	0.00063

	6
	0.00062
	0.00059
	0.00057
	0.0006
	0.00062
	0.00047
	0.00063

	7
	0.00061
	0.00059
	0.00057
	0.00059
	0.00061
	0.0005
	0.00063


	统一样3#  氧化铈    U测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.00058
	0.00068
	0.00055
	0.00057
	0.00056
	0.00057
	0.00061

	2
	0.00058
	0.00068
	0.00052
	0.00055
	0.00057
	0.00058
	0.00061

	3
	0.00056
	0.00068
	0.00056
	0.00054
	0.00056
	0.00053
	0.0006

	4
	0.00055
	0.00067
	0.00055
	0.00057
	0.00056
	0.00054
	0.00059

	5
	0.00054
	0.00067
	0.00052
	0.00057
	0.00057
	0.00059
	0.00061

	6
	0.00058
	0.00067
	0.00054
	0.00058
	0.00056
	0.00054
	0.00061

	7
	0.0006
	0.00067
	0.00054
	0.00061
	0.00057
	0.00059
	0.00061


	统一样4#氧化镧铈   U测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.0046
	0.0047
	0.0041
	0.0047
	0.004
	0.00394
	0.0043

	2
	0.0043
	0.0047
	0.0043
	0.0045
	0.004
	0.00372
	0.0044

	3
	0.0043
	0.0047
	0.0041
	0.0044
	0.0041
	0.00375
	0.0044

	4
	0.0041
	0.0045
	0.0041
	0.0043
	0.0042
	0.00383
	0.0046

	5
	0.0043
	0.0044
	0.004
	0.0042
	0.0041
	0.00404
	0.0044

	6
	0.0043
	0.0045
	0.0041
	0.0043
	0.004
	0.00386
	0.0044

	7
	0.0044
	0.0044
	0.0042
	0.0043
	0.0042
	0.00398
	0.0044


	统一样5#氧化钕     U测定值（%）

	
	国检
	长汀
	湖南院
	大华
	虔东
	包院
	晨光

	1
	0.0068
	0.0065
	0.0064
	0.0062
	0.0063
	0.00585
	0.0068

	2
	0.0066
	0.0061
	0.0063
	0.0062
	0.0064
	0.00579
	0.0068

	3
	0.0066
	0.0063
	0.0062
	0.0063
	0.0065
	0.0058
	0.0068

	4
	0.0062
	0.0062
	0.0062
	0.0064
	0.0064
	0.00586
	0.0065

	5
	0.0064
	0.0062
	0.0061
	0.0065
	0.0063
	0.00615
	0.0062

	6
	0.0062
	0.0063
	0.0062
	0.0062
	0.0065
	0.00578
	0.0062

	7
	0.0062
	0.0062
	0.0062
	0.0065
	0.0062
	0.00603
	0.0062


6、数据统计分析

4、 与国际、国外同类标准技术内容的对比

经查，国内外无相同类型的标准。
5、 采标情况，以及是否合规引用或采用国际国外标准

   经查，国外无相同类型的标准。本标准未采用（包括等同采用、修改采用及非等效采用）国际标准或国外先进标准。
6、 与有关法律、法规的关系
本文件与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
本文件与现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。

7、 重大分歧意见的处理和依据

编制组严格按既定编制原则进行编写，本文件起草过程中未发生重大的分歧意见。

8、 标准中涉及专利的情况

本文件不涉及专利问题。

9、 贯彻国家标准的要求，以及组织措施、技术措施、过渡期和实施日期的建议等措施建议
10、 其他应当说明的事项

    无

