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××××-××-××发布
[bookmark: _Hlk102116384]草酸稀土化学分析方法 
灼减量的测定  重量法
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[bookmark: SectionMark2][bookmark: SectionMark4]前　　言
[bookmark: OLE_LINK21][bookmark: OLE_LINK22]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》的规定起草。
本文件替代XB/T 611-2009《草酸稀土化学分析方法灼减量的测定 重量法》，与XB/T 611-2009相比，除结构调整和编辑型改动外，主要技术变化如下：
a) 更改了草酸稀土灼减量的测定范围（见第1章，2009年版的第1章）；
b) 增加了规范性引用章节（见第2章）；
c) 增加了术语与定义章节（见第3章）；
d) 增加了仪器设备电子天平和干燥箱（见5.1、5.3）；
e) 更改了仪器设备，将“铂金皿”更改为“坩埚：铂金坩埚或瓷坩埚”（见5.4，2009年版的3.2）；
f) 更改了试验步骤，以水分50%为界限，不同水分的试样进行不同的操作（见7.3，2009年版的5.3）
g) 更改了灼减量的计算公式（见第8章，2009年版的第6章）；
h) 更改了精密度,将“允许差”更改为“再现性”（见第9章，2009年版的第7章）；
i) 删除了质量保证和控制章节（见2009年版的第8章）。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利，本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。
本文件起草单位：
本文件主要起草人：
本文件于2009年首次发布，本次为第1次修订。
XB/T 611-202X
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草酸稀土化学分析方法 
灼减量的测定  重量法
1 范围
本文件描述了草酸稀土灼减量的测定方法。
[bookmark: _Hlk102724751][bookmark: _Hlk100840076]本文件适用于草酸稀土灼减量的测定。测定范围（质量分数）：35.00 %~75.00 %。
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，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4 方法提要
试样经950 ℃灼烧至质量恒定，用灼烧前后质量的差值计算灼减量。
5 仪器设备
5.1 电子天平：分度值0.1 mg。
5.2 高温炉：温度>1000 ℃。
5.3 干燥箱: 温度>110 ℃。
5.4 坩埚：铂金坩埚或瓷坩埚。
6 试样
试样应密封封装，试样开封前应混匀，开启后立即称量。
7 试验步骤
7.1 试料
称取20 g试样（6），精确至0.0001 g。
7.2 平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
7.3 测定
7.3.1 水分小于50%试样的测定：
将试料（7.1）置于已在950℃灼烧至恒重的带盖坩埚（5.4）中，于950℃的高温炉（5.2）中灼烧1 h，取出，稍冷，置于干燥器中，冷却至室温，立即称灼烧后的氧化稀土与坩埚的总质量。重复950℃灼烧操作，直至坩埚连同烧成物质量恒定。
7.3.2 水分大于50%试样的测定：
将试料（7.1）置于已在950℃烧至恒重的带盖坩埚（5.4）中，于干燥箱（5.3）中105℃烘1 h，取出，转置于400℃高温炉（5.2）中升温至950℃灼烧，并保持950℃灼烧1 h。取出，稍冷，置于干燥器中，冷却至室温，立即称灼烧后的氧化稀土与坩埚的总质量。重复950℃灼烧操作，直至坩埚连同烧成物质量恒定。
8 试验数据处理
实物样品的灼减量以质量分数计，按公式（1）计算：
………………………………………………………（1）
[bookmark: _Hlk100850195]样品的干基灼减量质量分数按公式2计算：
………………………………………………（2）
式中：—试样灼减量的质量分数，%；
      m0—试样的质量，单位为克（g）；
      m1—坩埚的质量，单位为克（g）；
      m2—坩埚及烧成物的质量，单位为克（g）；
      A水分—试样于105 ℃烘干的水分的质量分数，%。
两次平行测定结果的绝对差值不大于表1中相应重复性限时，取其平均值为测定结果，所得结果保留至小数点后两位，数值修约按GB/T 8170的规定执行。
9 [bookmark: _Hlk102724055]精密度
9.1 精密度原始数据及统计
精密度数据是在2024年，由11家实验室对草酸稀土灼减量的4个不同水平样品进行协同试验确定的。每个实验室对草酸稀土灼减量的每个水平在重复性条件下独立测定11次。试验数据按GB/T 6379.2进行统计分析。
9.2 重复性
[bookmark: _Hlk104209390]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1数据采用线性内插法或外延法求得：

表1 重复性限
	灼减量（质量分数）/%
	重复性限（r）/%

	38.08
	0.16

	48.88
	0.21

	56.06
	0.28

	68.80
	0.29


9.3 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，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2数据采用线性内插法或外延法求得：
表2 再现性限
	灼减量（质量分数）/%
	再现性限（R）/%

	38.08
	0.27

	48.88
	0.30

	56.06
	0.31

	68.80
	0.34







