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 前 言 

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》和GB/T 

20001.4—2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的规定起草。 

本文件为DZ/T XXXX-202X《稀土矿石化学分析方法》的第1部分。DZ/T XXXX-202X已经发布了以下

部分。 

——第1部分：二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、

氧化锰、五氧化二磷、锶和钡含量的测定 偏硼酸锂熔融—电感耦合等离子体原子发射光谱法。 

——第2部分：铝、铁、钙、镁、钾、钠、钛、锰、磷及15个稀土元素含量的测定 混合酸分解―电

感耦合等离子体原子发射光谱法。 

——第3部分：锂、铍、钪、锰、钴、镍、铜、锌、镓、铷、铌、钼、铟、铯、钽、钨、铊、铅、铋、

钍、铀及15个稀土元素含量的测定  混合酸分解―电感耦合等离子体质谱法。 

本文件由中华人民共和国自然资源部提出。 

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)归口。 

本文件起草单位：国家地质实验测试中心。 

本文件主要起草人：孙红宾、郭琳、张欣、王蕾、马生凤、于汀汀、许俊玉、温宏利、安子怡、屈

文俊 
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 引 言 

稀土是不可再生重要的战略资源，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素。

在稀土探矿、开采、选矿、加工以及贸易过程中，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器为依托，

建立了能够实现多元素同时测定的DZ/T XXXX-202X《稀土矿石化学分析方法》。 

DZ/T XXXX-202X拟由三个部分构成。 

——第1部分：二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、

氧化锰、五氧化二磷、锶和钡含量的测定 偏硼酸锂熔融—电感耦合等离子体原子发射光谱法。

目的在于确立偏硼酸锂熔融-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定稀土矿石中二氧化硅、三

氧化二铝、三氧化铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五氧化二磷、

锶和钡含量的分析方法。 

——第2部分：铝、铁、钙、镁、钾、钠、钛、锰、磷及15个稀土元素含量的测定 混合酸分解―电

感耦合等离子体原子发射光谱法。目的在于确立混合酸分解-电感耦合等离子体发射光谱法测

定稀土矿石中铝、铁、钙、镁、钾、钠、钛、锰、磷及15个稀土元素含量的分析方法。 

——第3部分：锂、铍、钪、锰、钴、镍、铜、锌、镓、铷、铌、钼、铟、铯、钽、钨、铊、铅、铋、

钍、铀及15个稀土元素含量的测定 混合酸分解―电感耦合等离子体质谱法。目的在于确立混合

酸分解―电感耦合等离子体质谱法测定锂、铍、钪、锰、钴、镍、铜、锌、镓、铷、铌、钼、

铟、铯、钽、钨、铊、铅、铋、钍、铀及15个稀土元素含量的分析方法。 

目前，稀土矿石的标准分析方法中，主量元素以经典的化学分析方法为主体，没有应用电感耦合等

离子体发射光谱仪同时测定稀土矿石中多元素的国家标准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。本文件针对稀土矿石中的主量元素，明确

了样品分解和测定条件，确定了分析方法的检出限、测定范围和精密度，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、保证数据质量、促进稀土矿产资源勘查与开发利用提供技术支撑。
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稀土矿石化学分析方法               

  第 1部分：二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化
镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五氧化二磷、锶和钡含

量的测定 偏硼酸锂熔融-电感耦合等离子体原子发射光谱法 

警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验，应熟知下述化学处理操作和仪器操

作安全。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施。并保证符合

国家有关法规的条件。 

1 范围 

本文件规定了偏硼酸锂熔融-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定稀土矿石中二氧化硅、三氧化

二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五氧化二磷、锶和钡含量

的方法。 

本文件适用于稀土矿石中的二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化

钠、二氧化钛、氧化锰、五氧化二磷、锶和钡含量的偏硼酸锂熔融-电感耦合等离子体原子发射光谱法

测定。 

方法检出限和测定范围见表1。 

表1 方法检出限及测定范围 

成分 方法检出限 
% 

测定范围 
% 

SiO2 0.05 0.2~80 

Al2O3 0.01 0.04~30 

TFe2O3 0.01 0.04~40 

CaO 0.015 0.05~25 

MgO 0.01 0.05~25 

K2O 0.015 0.05~10 

Na2O 0.015 0.05~10 

TiO2 0.005 0.02~10 

MnO 0.005 0.02~5 

P2O5 0.01 0.04~5 

Sr 
a
 5 20~20000 

Ba 
a
 5 20~20000 

a 该元素单位为μg/g 

 

2 规范性引用文件 
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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 6379.4 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第4部分：确定标准测量方法正确度的

基本方法 

GB/T 14505 岩石和矿石化学分析方法 总则及一般规定 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

DZ/T 0130 地质矿产实验室测试质量管理规范 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 原理 

在高温下，稀土矿石样品被偏硼酸锂分解，用王水溶液通过超声波振荡溶解熔盐，样品中的被测元

素被溶解进入试液中，试液经雾化后由载气引入氩等离子体炬焰中，待测元素的原子或离子被激发到激

发态，回到低能态时发射出特征光谱。在一定浓度范围内，其特征光谱的强度与样品中待测元素的浓度

成正比，通过测量特征谱线的信号强度来计算样品中待测元素的含量。 

5 试剂和材料 

本文件除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上化学试剂，所用水符合GB/T 6682一级

水要求。 

无水偏硼酸锂：取含水偏硼酸锂（LiBO2·8H2O），在铂金皿中于 700 ℃脱水 7 min ～ 10 min，待

水分烤干后，磨碎装瓶备用。或用市售无水偏硼酸锂。 
盐酸：ρ =1.19 g/mL。  

硝酸：ρ =1.42 g/mL。 

王水：用 3份盐酸（5.2）与 1份硝酸（5.3）混合。 

王水溶液（5+95）：用 5份王水（5.4）与 95份水混合（现用现配）。 

单元素标准储备溶液：用有证标准物质配制，具体配制见附录 A；也可购买市售有证的单元素标

准储备溶液。 
多元素混合校准溶液：用单元素标准储备溶液（5.6）配制多元素混合校准溶液，也可用市售（有

证标准物质）混合标准储备溶液用王水溶液（5.5）稀释得到。配制的校准溶液系列的元素组合、质量

浓度、内标和介质见表 2，校准溶液的介质为 5 g/L的偏硼酸锂和王水溶液（5.5），保存期限为 1个月。 

表2 校准溶液系列的元素组合和质量浓度  

单位为微克每毫升 

校准溶液编号 元素组合 系列 0 系列 1 系列 2 系列 3 系列 4 系列 5 
内标元素 Cd

质量浓度 

校准溶液1 

Si 0 50.0 100 200 300 500 

10 
Al、Fe 0 20.0 50.0 100 200 300 

Mg、Ca 0 10.0 25.0 50.0 100 200 

Na、K 0 5.00 10.0 25.0 50.0 100 

校准溶液2 Ti、Mn 0 5.00 10.0 20.0 30.0 50.0 10 
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表2 校准溶液系列的元素组合和质量浓度 （续） 

校准溶液编号 元素组合 系列 0 系列 1 系列 2 系列 3 系列 4 系列 5 内标元素 Cd

质量浓度 

 
P、Ba 0 0.20 1.00 5.00 10.0 20.0 

 

Sr 0 0.10 0.20 0.40 0.80 1.00 

 

 镉内标溶液（250 µg/mL）：分取镉标准储备溶液 5.0 mg/ml（5.6）50.00 mL，放在 1 000 mL容

量瓶中，用王水溶液（5.5）定容至刻度。 
校准空白溶液：称取 0.25 g无水偏硼酸锂（5.1）于 100 mL烧杯中，用 30 mL 王水溶液（5.5）

溶解，转移至 50 mL容量瓶中，准确加入 2.0 mL镉内标溶液（5.8）后，用王水溶液（5.5）定容至刻

度，摇匀备用。 
氩气：φ(Ar) ≥ 99.996％。 

 

6 仪器和设备 

电感耦合等离子体原子发射光谱仪，光学分辨率：<0.009 nm（200 nm处）。 
马弗炉：最高温度 1 000 ℃以上，控温精度±10 ℃。 
超声波清洗器：温度为室温。 
石墨坩埚：具体尺寸见附录 B；也可使用市售类似产品。 
分析天平：感量 0.1 mg。 
瓷坩埚：30 mL。 
控温鼓风烘箱：最高温度 300 ℃，控温精度±2 ℃。 

 

7 样品 

按照 GB/T 14505的相关规定，稀土矿石样品的加工粒径小于 74 μm。样品在 105 ℃±2 ℃烘箱

中预干燥 2 h～4 h置于干燥器中，冷却至室温。 
称取 0.1 g样品，精确至 0.1 mg。 

 

8 试验步骤 

空白试验 

随同样品进行双份空白试验，所有试剂取自同一瓶，加入同等的量，采用与样品分解相同的试验步

骤。 

验证试验 

随同样品分析基体相似、含量相近的有证标准物质，制备验证试验溶液。 

样品分解 

8.3.1 称取 0.5 g（精确至 0.01 g）无水偏硼酸锂（5.1）置于石墨坩埚（6.4）中。将样品（7.2）置

于石墨坩埚（6.4）的无水偏硼酸锂之上，并与之充分混匀。  

8.3.2 将石墨坩埚放入 30 mL瓷坩埚（6.6）中，并将其放置在已升温至 1 000 ℃的马弗炉（6.2）中，
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在 1 000 ℃条件下熔融 15 min。  

8.3.3 在 100 mL烧杯中倒入约 25 mL王水溶液（5.5）。从马弗炉中取出瓷坩埚，将石墨坩埚中的熔

融物立即倒入已备有王水溶液的烧杯中。 

8.3.4 将烧杯放入超声波清洗器（6.3）中，在超声波清洗器水浴中溶解熔盐 15 min～20 min。待熔

盐完全溶解后，将溶液转移至 100 mL容量瓶中，准确加入 4.0 mL 镉内标溶液（5.8），用王水溶液（5.5）

稀释至刻度，摇匀，待测。 

测定 

8.4.1 按照电感耦合等离子体原子发射光谱仪操作说明书规定条件启动仪器，并调节至最佳工作状态

（参见附录 C）,仪器稳定至少 30 min。 

8.4.2 建立分析方法，选择元素和波长（参见附录 D），编制样品分析表。 

8.4.3 校准曲线绘制：以多元素混合校准溶液系列（5.7）待测元素的质量浓度值为横坐标，待测元素

谱线强度值为纵坐标，建立校准曲线。校准曲线每点数据采集至少 3次，取平均值。 

8.4.4 每批样品测定时，同时测定实验室空白溶液（8.1），标准物质溶液（8.2）。 

8.4.5 样品测定中间用王水溶液（5.5）清洗系统。 

9 试验数据处理 

样品中待测成分的含量以质量分数ω (B) 计，数值以“μg/g”表示时，按式（1）计算： 

 

 ω(B) = (𝜌𝜌𝑡𝑡𝑡𝑡−𝜌𝜌0) 𝑉𝑉
𝑚𝑚

 ······································································· (1) 

 
数值以“%”表示时，按式（2）计算： 

 

 ω(B) = (𝜌𝜌𝑡𝑡𝑡𝑡−𝜌𝜌0) 𝑉𝑉
𝑚𝑚×10000

× 𝐾𝐾𝑏𝑏 ·································································· (2) 

式中： 
𝜌𝜌𝑡𝑡𝑡𝑡  —— 样品测定溶液（见8.3.4）中待测成分的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）； 

𝜌𝜌0 —— 空白试验溶液（见 8.1）中待测成分质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）； 

𝑉𝑉 —— 样品溶液（见 8.3.4）总体积，单位为毫升（mL）； 
𝑚𝑚 ——试样用样品（见 7.2）的质量，单位为克（g）； 
𝐾𝐾𝑏𝑏 —— 待测元素的氧化物转化系数。 

测定结果按GB/T 14505表示为：XX.XX %、X.XX %、0.XXX %、XXX µg/g、XX.X µg/g、X.XX µg/g、

0.XX µg/g。计算结果除锶和钡外，其它元素以氧化物形式报出，元素的氧化物转化系数见附录E。 

10 精密度 

按 GB/T 6379.2规定的方法，得到偏硼酸锂熔融-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定稀土矿

石中二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五

氧化二磷、锶和钡含量的重复性和再现性即方法精密度数据统计结果见表 3。 
在重复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，其绝对差值超过

重复性限(r)的情况不超过 5%，重复性限(r)按表 3所列方程式计算。 
在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，其绝对差值超过

再现性限(R)的情况不超过 5%，再现性限(R)按表 3所列方程式计算。 
 

表3 精密度统计结果  
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                                                                       单位为百分数 

成  分 
水平范围 

m 
重复性限 

r 
再现性限 

 R 

SiO2 20.86～70.92 r = 0.22+0.007 m R = 0.70+0.023 m 

Al2O3 2.31～19.00 r = 0.029+0.036 m R = 0.25+0.050 m 

TFe2O3 0.71～20.77 r = 0.032 m R = 0.061+0.11 m 

CaO 0.029～21.35 r = 0.007+0.038 m R = 0.31 m 0.65
 

MgO 0.231～3.04 r = 0.008+0.034 m R = 0.015+0.27 m 

K2O 0.93～5.52 r = 0.010+0.047 m R = 0.19+0.054 m 

Na2O 0.064～2.14  r = 0.019+0.078 m R = 0.031+0.30 m 

TiO2 0.018～1.08 r = 0.001+0.057 m R = 0.003+0.20 m 

MnO 0.052～0.72 r = 0.002+0.047 m R = 0.003+0.14 m 

P2O5 0.0073～2.18 r = 0.003+0.031 m R = 0.004+0.15 m 

Sr 
a
 6.92～875 r = 1.88+0.047 m R = 2.11 m 0.67 

Ba 
a
 15.8～18637 r = 5.64+0.034 m R = 0.42 m 

注1：精密度数据是依据GB/T 6379.2，由12家实验室对5个含量水平样品，分别在重复性条件下测定4次，对数据统

计剔除离群值后计算得到 

注2：a 该元素单位为μg/g  

 

11 正确度 

按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标准物质，在12个实验室

间进行了方法正确度试验，得到的方法正确度数据参见附录F。 

 

12 质量保证和控制 

制备校准标准溶液应该补加和样品同量的偏硼酸锂，保持样品和标准溶液的基体尽量相近。 
校准曲线的相关系数γ ≥ 0.999。 
如石墨坩埚中的熔融体不能全部倒出，发生沾埚底的现象，可以适当减少样品或增加熔剂称样量    

以增加熔剂和样品重量比。 
每批样品分析，应同时进行空白试验、重复试样、标准物质分析，符合 DZ/T 0130规范要求。 
制备校准溶液时注意元素间的相容性和稳定性，并对单元素标准储备溶液进行核查，以避免杂质

影响标准的准确度。新配好的校准标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。 
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A  
A  

附 录 A  

（资料性） 

元素标准储备溶液的配制 

警示——每个实验室都有责任维护有关法则中关于本方法所提及的化学物质安全处理规定。参与化学

分析的所有人员都应有化学实验室安全常识。 

A.1 硅标准溶液（10.00 mg/mL） 

准确称取经1 000 ℃灼烧1 h的光谱纯（SiO2 ）10.696 0 g，置于铂坩埚中，加5 g无水碳酸钠，

混匀，再覆盖少许Na2CO3于1 000℃加热熔融5 min～10 min，冷却，于聚四氟杯加热煮沸水提取，溶解

于水后。将溶液移入500 mL塑料容量瓶中，稀释至刻度冷却室温，摇匀。 

A.2 铝标准溶液（10.00 mg/mL) 

  准确称取5.000 0 g金属铝(Al，纯度99.95%），置于烧杯中，盖上表皿，沿杯壁加入100 mL盐酸(1+1)，
及少量硝酸微热溶解。将溶液移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.3 铁标准溶液（10.00 mg/mL） 

  准确称5.000 0g高纯铁丝（Fe,纯度99.95%），置于烧杯中，加入100 mL盐酸（1+1），低温加热溶解。

冷却后将溶液移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.4 钙标准溶液（5.000 mg/mL） 

  准确称取经105 ℃～110 ℃干燥1 h的高纯碳酸钙（CaCO3 ）6.243 0 g，置于烧杯中，加入100 mL水，

再加入100 mL盐酸(1+1)至溶解。将溶液移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.5 镁标准溶液（5.000 mg/mL） 

准确称取800 ℃灼烧1 h的光谱纯氧化镁（MgO）4.145 7 g，置于烧杯中，盖上表皿，沿杯壁加入

100 mL盐酸(1+1)微热溶解。将溶液移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.6 钾标准溶液（2.000 mg/mL） 

准确称取经500 ℃灼烧0.5 h的光谱纯氯化钾（KCl ）1.906 6 g，置于烧杯中，溶于少量水后，加

入100 mL盐酸(1+1)，移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.7 钠标准溶液（2.000 mg/mL） 

准确称取500 ℃灼烧1 h的光谱纯氯化钠（NaCl ）2.542 1 g，置于烧杯中，溶于少量水后，加入

100 mL盐酸(1+1)，移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.8 钛标准溶液 （1.000 mg/mL） 

  准确称取0.500 00 g 海绵钛(Ti），置于烧杯中，加入250 mL盐酸(1+1)，低温加热至溶解。冷却后

移入500 mL 容量瓶中，用盐酸(1+1)稀释至刻度，摇匀。 

A.9 锰标准溶液 （1.000 mg/mL） 

 准确称取经105 ℃烘2 h的光谱纯四氧化三锰（Mn3O4） 0.694 2g，置于烧杯中，加入50 mL浓盐

酸，加热至溶解。冷却后移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.10 磷标准溶液（1.000 mg/mL） 

  准确称取105 ℃干燥1 h的高纯磷酸二氢钾(KH2PO4)  2.196 6g，加水溶解后，加入100 mL盐酸(1+1)，

移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.11 镉标准溶液（5.000 mg/mL） 
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  准确称取2.855 0 g高纯氧化镉(CdO），置于烧杯中，加入100 mL硝酸(1+1)，加热至溶解。冷却后移

入500 mL 容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 

A.12 钡标准溶液（1.000 mg/mL） 

  准确称取0.718 50g 经105 ℃干燥2 h的高纯碳酸钡（BaCO3），置于烧杯中，加入水及100 mL硝酸

(1+1),加热至溶解。冷却后移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.13 锶标准溶液（1.000 mg /mL） 

  准确称取1.207 7 g 经70 ℃干燥2 h的高纯硝酸锶[Sr(NO3)2]，置于烧杯中，用水润湿。加入100 mL

硝酸(1+1)，低温加热至溶解。冷却后移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
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B  

B  

附 录 B  

（资料性） 

石墨坩埚 

B.1 石墨坩埚的制作   

石墨坩埚由低密度高纯石墨棒车制而成。 

B.2 石墨坩埚的尺寸 

根据方法的要求设计的坩埚，具体尺寸见图A.1： 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a）石墨坩埚横截面图                           b）石墨坩埚纵剖面图 

 

l1 l2 

35 26 

 

石墨坩埚尺寸：内径18 mm，外径25 mm，壁厚3.5 mm，内部深26 mm，外部高35 mm。 

 

图B.1 石墨坩埚尺寸图 

B.3 石墨坩埚清洁 

取用过的石墨坩埚一个，选择与坩埚内径一致的麻花钢钻头一支，把钻头放入坩埚内，稍微用力旋

转钻头，把坩埚内壁的附着物和石墨粉刮掉并倒出，使内壁干净光洁。 

 

 

18 

l  

l  

φ
25
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C  
C  

附 录 C  

（资料性） 

仪器参考工作条件 

以某电感耦合等离子体原子发射光谱仪为例,仪器参考工作条件见表C.1 

表C.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪参考工作条件 

参  数 设定值 

ICP 功率    （W） 1 300 

冷却气流量 /（L/min） 15.0 

辅助气流量 /（L/min） 0.20 

雾化气流量 /（L/min） 0.60 

雾化器类型 高盐玻璃同心雾化器 

样品提取量 /（mL/min） 1.5 

观测方式 垂直 

观测高度  / （mm） 15 
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D  
D  

附 录 D  

（资料性） 

分析元素波长 

本文件中各元素选用的波长见D.1 

表D.1 各元素的分析波长 

元素 
波长 

nm 

Si 212.412 

Al 396.153 

Fe 238.863 

Ca 317.933 

Mg 285.213 

K 766.490 

Na 589.592 

Ti 334.940 

Mn 259.372 

P 213.617 

Sr 407.771 

Ba 455.403 

Cd 228.802 
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E  
E  

附 录 E  

（资料性） 

分析元素与氧化物转换系数表 

本文件中分析元素与氧化物转换系数见表E.1 

表E.1 元素、氧化物转换系数 

元素 氧化物 转换系数 

Si SiO2 2.139 3 

Al Al2O3 1.889 5 

Fe Fe2O3 1.429 7 

Ca CaO 1.399 2 

Mg MgO 1.658 3 

K K2O 1.204 6 

Na Na2O 1.348 0 

Ti TiO2 1.668 0 

Mn MnO 1.291 2 

P P2O5 2.291 4 

 

 



DZ/T XXXXX—202X 

12 

F  

附 录 F  

（资料性） 

实验室间准确度协作试验数据统计结果 

通过准确度协作试验得到的方法与结果的准确度（正确度和精密度）统计参数结果见表F.1～表F.12 

表F.1 稀土矿石中二氧化硅含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 10 10 10 10 10 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 66.51 70.61 66.53  56.34  20.60  

真值或接受参照值(µ)/% 66.72 70.92 66.90 - - 

相对误差(RE)/% -0.32 -0.43 -0.54 - - 

重复性标准差(sr)/% 0.262 0.313  0.212  0.190 0.136 

再现性标准差(sR)/% 0.581  0.919 0.949 0.711 0.427 

重复性限(r)/% 0.734 0.877 0.593 0.533 0.382 

再现性限(R)/% 1.628 2.574 2.657 1.991 1.195 

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% -0.212 -0.308 -0.363 - - 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.543 -0.852 -0.940 - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.120  0.236 0.214 - - 

 

表F.2 稀土矿石中三氧化二铝含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 12 12 11 10 12 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 18.96  16.60  14.06  8.26  2.48  

真值或接受参照值(µ)/% 19.00 16.59 14.26 - - 

相对误差(RE)/% -0.20  0.03  -1.38  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.262  0.213  0.212  0.109  0.043  

再现性标准差(sR)/% 0.323  0.443  0.501  0.127  0.149  

重复性限(r)/% 0.734  0.597  0.595  0.305  0.122  

再现性限(R)/% 0.906  1.241  1.404  0.356  0.418  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% -0.037  0.005  -0.197  - - 
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表F.2  稀土矿石中三氧化二铝含量的协作试验结果统计表（续） 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.168  -0.222  -0.473  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.093  0.233  0.078  - - 

 

表F.3 稀土矿石中三氧化二铁含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12 12 12 12 12 

有效实验室数(p) 10 11 11 11 9 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 3.49  0.75  2.365 10.08  2077 

真值或接受参照值(µ)/% 3.46 0.71 2.24 - - 

相对误差(RE)/% 0.77 5.10  4.70  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.036 0.008  0.030  0.120 0.226  

再现性标准差(sR)/% 0.090 0.053  0.129  0.444  0.932 

重复性限(r)/% 0.101 0.023  0.085 0.337 0.633  

再现性限(R)/% 0.251 0.149 0.362  1.244 2.609  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.027 0.036 0.105 - - 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.025 0.005  0.031  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.079  0.067  0.18  - - 

 

表F.4 稀土矿石中氧化钙含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 9 10 12 11 9 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.032  0.13  0.32  8.13  21.13  

标准推荐值(µ)/% 0.029 0.11 0.29 - - 

相对误差(RE)/% 11.59  18.86  10.63  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.001  0.005  0.013  0.102  0.158  

再现性标准差(sR)/% 0.007  0.028  0.105  1.482  0.224  

重复性限(r)/% 0.004  0.015  0.035  0.286  0.442  

再现性限(R)/% 0.019  0.078  0.293  4.150  0.626  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.003 0.021  0.031  - - 
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表F.4  稀土矿石中氧化钙含量的协作试验结果统计表（续） 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.001  0.004  -0.028  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.008  0.038  0.090  - - 

 

表F.5 稀土矿石中氧化镁含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 12 12 12 11 11 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.24  0.12  0.10  2.24  3.09  

真值或接受参照值(µ)/% 0.23 0.13 0.11 - - 

相对误差(RE)/% 3.26  -3.94  -12.01  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.007  0.004  0.004  0.027  0.043  

再现性标准差(sR)/% 0.023  0.012  0.020  0.223  0.364  

重复性限(r)/% 0.020  0.012  0.010  0.075  0.119  

再现性限(R)/% 0.065  0.034  0.057  0.625  1.019  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.007  -0.005 -0.013 - - 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.006 -0.012  -0.024  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.019 0.001  -0.002  - - 

 

表F.6 稀土矿石中氧化钾含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p)    12 12 12 12 11 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 2.13  4.08  5.53  1.83  0.83  

真值或接受参照值(µ)/% 2.11 4.03 5.52 - - 

相对误差(RE)/% 0.92  1.20  0.21  - - 

   重复性标准差(sr)/% 0.041  0.062  0.107  0.034  0.017  

   再现性标准差(sR)/% 0.079  0.146  0.178  0.134  0.080  

重复性限(r)/% 0.113  0.174  0.300  0.096  0.049  

再现性限(R)/% 0.222  0.407  0.498  0.376  0.224  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.019  0.048  0.011  - - 
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表F.6  稀土矿石中氧化钾含量的协作试验结果统计表（续） 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.021  -0.028  -0.074  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.060  0.125  0.097  - - 

 

表F.7 稀土矿石中氧化钠含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-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 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.065  0.11  0.62  2.01  1.93  

真值或接受参照值(µ)/% 0.064 0.13 0.66 - - 

相对误差(RE)/% 1.85  -13.14  -6.67  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.005  0.013  0.040  0.049  0.041  

再现性标准差(sR)/% 0.019  0.024  0.060  0.254  0.235  

重复性限(r)/% 0.014  0.037  0.113  0.138  0.116  

再现性限(R)/% 0.052  0.067  0.169  0.710  0.659  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.001  -0.017 -0.044 - - 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.010  -0.029  -0.072  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.012  -0.005  -0.016  - - 

 

表F.8 稀土矿石中二氧化钛含量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 11 9 12 12 11 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.52  0.015  0.17  0.58  1.04  

真值或接受参照值(µ)/% 0.53 0.018 0.17 - - 

相对误差(RE)/% -1.89  -17.44  -1.35  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.011  0.001  0.005  0.010  0.021  

再现性标准差(sR)/% 0.020  0.002  0.014  0.057  0.090  

重复性限(r)/% 0.030  0.002  0.014  0.027  0.059  

再现性限(R)/% 0.056  0.006  0.039  0.159  0.252  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% -0.010 -0.003 -0.002 - - 
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表F.8  稀土矿石中二氧化钛含量的协作试验结果统计表（续） 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

𝛿̂𝛿-A·sR /% -0.020  -0.004  -0.010  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.000  -0.002  0.005  - - 

 

表F.9 稀土矿石中氧化锰量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 10 11 10 11 11 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.071  0.11  0.055  0.46  0.73  

真值或接受参照值(µ)/% 0.069 0.1 0.052 - - 

相对误差(RE)/% 2.28  7.84  5.87  - - 

重复性标准差(sr)/% 0.001  0.004  0.002  0.008  0.013  

再现性标准差(sR)/% 0.002  0.012  0.004  0.023  0.034  

重复性限(r)/% 0.003  0.010  0.006  0.023  0.036  

再现性限(R)/% 0.007  0.033  0.012  0.064  0.094  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.002  0.008  0.003  - - 

𝛿̂𝛿-A·sR /% 0.000  0.001  0.001  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.003  0.014  0.005  - - 

 

表F.10 稀土矿石中五氧化二磷量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 9 9 8 9 9 

测量结果的总平均值(𝑦𝑦�)/% 0.030  0.008  0.019 0.744  2.181  

真值或接受参照值(µ)/% 0.029 0.0073 0.020 - - 

相对误差(RE)/% 4.44 4.44 -6.26 - - 

重复性标准差(sr)/% 0.002  0.001  0.001  0.008  0.027  

再现性标准差(sR)/% 0.004  0.002  0.002  0.052  0.083  

重复性限(r)/% 0.006  0.002  0.002  0.021  0.075  

再现性限(R)/% 0.010  0.005  0.006  0.143  0.231  

测量方法偏倚的估计值（𝛿̂𝛿）/% 0.030  0.008  0.019  - - 
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表F.10  稀土矿石中五氧化二磷量的协作试验结果统计表（续） 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

𝛿̂𝛿-A·sR /% 0.028  0.007  0.017  - - 

𝛿̂𝛿+A·sR /% 0.032  0.009  0.020  - - 

 

表F.11 稀土矿石中锶量的协作试验结果统计表 

统计参数 
水平 

GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

有效实验室数(p) 9 8 10 10 11 

 测量结果的总平均值 (𝑦𝑦�)/μg/g 28  10.0  34  415  885  

真值或接受参照值(µ)μg/g - - - - - 

重复性标准差(sr)/(µg/g) 0.648  0.413  2.87  5.857  13.793  

再现性标准差(sR)/(µg/g) 6.667  3.38 9.66 47.1 68.9  

重复性限(r)/(µg/g) 1.815  1.157  8.047  16.4  38.6 

再现性限(R)/(µg/g) 18.67  9.46  27.0  131 192  

 

表F.12 稀土矿石中钡量的协作试验结果统计表 

统计参数 水平 

 GBW07161 GBW07187 GBW07188 BST-1 尾砂 

参加实验室数(p) 12  12  12  12  12  

测量结果的总平均值(p) 12 8 10 11 9 

 测量结果的总平均值 (𝑦𝑦�)/μg/g 393  15.8  295  6980  19637  

真值或接受参照值(µ)μg/g - - - - - 

重复性标准差(sr)/(µg/g) 7.61  2.248 4.93  78.3 258 

再现性标准差(sR)/(µg/g) 77.6  2.24  49.8 830 2528  

重复性限(r)/(µg/g)% 21.3  6.29  13.8 219 723 

再现性限(R)/(µg/g) 217  6.29  139 2325 7080 
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