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钛铁矿化学成分标准物质研制
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! 刘耀华%!)

"
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! 赵>伟%!)

! 王>卿%!)

! 张英明%!)

(%!山东省地质科学实验研究院# 山东 济南 ):**%7)

)!山东省金属矿产成矿地质过程与资源利用重点实验室# 山东 济南 ):**%7)

摘要! 当前我国没有钛铁矿化学成分标准物质!只有与其相似的钒钛磁铁矿石标准物质!国外钛铁矿标准样

品主要是钛铁矿精矿!不能有效地进行分析质量控制!因此迫切急需研制钛铁矿化学成分标准物质" 本文研

制了 : 个钛铁矿化学成分标准物质" 样品采自山东省莒县棋山钛铁矿矿区#山东省沂水常庄钛铁矿矿区和

河北省承德黑山钛铁矿矿区!采用流化床对撞式气流粉碎磨将样品细碎至粒度小于 :*

$

C!混合均匀后进行

均匀性和稳定性检验!代表性元素的电感耦合等离子体发射光谱和电感耦合等离子体质谱分析结果表明方

差检验的D值小于临界值!样品均匀性良好$所检验的元素经 %& 个月 N 次分析!均未发现统计学意义的明显

变化!样品的短期和长期稳定性良好$烘样温度%)* VN*n&对亚铁%h,$&的稳定性并无影响!亚铁不会发生

氧化" 选择 %% 家具有资质的实验室!采取经典分析方法与现代仪器分析技术相结合的方式!选用两种以上

不同原理的准确度高的可靠方法对该标准物质联合定值!依照 cch%787')*%) 和一级标准物质技术规范!

: 个钛铁矿化学成分标准物质给出了 8N 项组分%包括主量#痕量和全部稀土元素&的认定值和不确定度!

?1$

)

的含量范围为 )!(OT V%(!ONT!?h,的含量范围为 %&!&&T V:%!7*T!基本涵盖了我国钛铁矿成矿类

型!能够满足钛铁矿勘查#评价和开发的需求"

关键词! 钛铁矿$ 标准物质$ 均匀性$ 稳定性$ 定值$ 不确定度

中图分类号! :̀O&!88$ ?e8)%!7% 文献标识码! S

钛铁矿是一种重要的矿产资源#是提取钛和二

氧化钛及制取金属钛"钛合金"人造金红石"钛白粉

等的主要矿物#也是钛工业的主要原料! 钛白是重

要的化工原料#钛铁合金和含钛钢已发展成为仅次

于锰钢的第二大钢系! 中国的钛资源现居世界之

首#储量约占世界钛储量的 8&T

$%%

! 钛铁矿占我国

钛资源总储量的 (&T#钛铁矿矿床按其产状可分为

原生矿床和次生矿床两类#在钛铁矿型钛资源中#原

生矿占 (OT#砂矿占 7T,目前主要工业类型分为岩

浆矿床"砂矿床和变质矿床! 我国钛铁矿分布于 )*

个省区#主要产地为四川"河北"山东"海南"湖北"广

东"广西"山西"陕西"河南等省$)%

!

地质标准物质在各地质物料分析测试中起着量

值溯源"分析质量控制等作用,在现代仪器分析中#

地质标准物质用来校准仪器和评价分析方法的准确

度$7%

! 目前#我国还没有钛铁矿化学成分标准物

质#只有与其相似的钒钛磁铁矿石标准物质 aSd

*O))8 VaSd *O))O

$8%

#由攀枝花钢铁研究院研制#

对钛资源开发起到了重要作用#但已不能满足今天

的需要#国外钛铁矿标准样品主要是钛铁矿精矿!

随着地学科学的发展#对钛铁矿矿床评价和开发利

用要求分析的元素越来越多#不仅只分析主量元素#

而且需要分析多种微量和痕量元素! 因此#钛铁矿

化学成分标准物质的研制#不仅可为钛铁矿资源的

勘查"评价和开发中得到的品位数据提供可靠的质

量保证#也将填补我国钛铁矿标准物质的空白!

本文研制了 : 个钛铁矿化学成分标准物质#采

用流化床对撞式气流粉碎磨将样品细碎至粒度小于

:*

$

C#混合均匀后进行均匀性和稳定性检验#选择

%% 家具有资质的实验室#采取经典分析方法与现代

+ON+



仪器分析技术相结合的方式对该标准物质联合定

值#依照cch%787+)*%) 和一级标准物质技术规范#

给出了 8N 项组分(包括主量"痕量和全部稀土元

素)的认定值和不确定度#以满足钛铁矿勘查"评价

和开发的需求!

%#样品采集与制备
%!%#样品采集

根据我国钛铁矿资源的分布和主要成矿类

型$) '8%

#同时坚持采集的样品应满足适用性"代表

性"容易复制以及量值分布梯度应满足使用要求等

原则! 选择在已做过详查地质工作的山东省莒县棋

山钛铁矿矿区$:%采集原矿 % 件(??k'%)"钛铁精矿

) 件(??k'8"??k':)#在山东省沂水常庄钛铁矿

矿区$N%采集原矿 % 件(??k'))#在河北省承德黑山

钛铁矿矿区$O%采集原矿 % 件(??k'7)! 共采集

: 个候选样品#基本涵盖我国钛铁矿成矿类型!

候选物?h,和?1$

)

的含量见表 %!

表 %>采集的钛铁矿候选物基本特征
?-@2,%>S-31QQ+-G-Q0,G1301Q3FEQF22,Q0,M 12C,I10,Q-IM1M-0,3

样品编号 样品类型
*ZT

?1$

)

?h,

样品质量

CZUK

??k'% 原矿 &!(N %(!)7 %)*

??k') 原矿 )!(O %&!&& %)*

??k'7 原矿 %)!(* :%!7* %)*

??k'8 钛铁精矿 %(!ON 7O!&% %)*

??k': 钛铁精矿 %N!*( )O!%* %)*

%!!#样品制备
首先将采集的矿样进行手选#用水冲洗干净后

晒干#然后用颚式破碎机粗碎#对辊破碎机中碎#人

工堆锥混匀过 )* 目筛#最后采用先进的流化床对撞

式气流磨细碎#装入犁刀式混匀机混合均匀! 采用

该技术制备的样品粒度均匀#主要分布在 ) V):

$

C#且粒度均小于 :*

$

C! 粒度分布曲线见图 %!

加工后的样品存于聚乙烯塑料桶内密封保存#

每桶的样品质量约 ): UK! 分装样品的最小单元#全

部采用国际上推荐的中高密度的 %** C[聚乙烯瓶#

包装单位为 &* KZ瓶! 分装时采用充氩保护#防止了

氧化亚铁(h,$)的变化!

!#均匀性和稳定性检验
!!%#均匀性检验

样品的均匀性是研制标准物质的基础#是标准

图 %>粒度分布曲线
h1K!%>aG-1I M130G1@H01FI QHG.,3

物质必须具备的特性#也是衡量标准物质加工质量

的非常重要的因素! 检验方法为*从分装的最小包

装单元中随机抽取 7: 个子样#每个样品进行双份测

试! 采用高精度的电感耦合等离子体质谱仪("<̀

'Y#)"电感耦合等离子体光谱仪("<̀ 'LA#)对

?1$

)

"?h,

)

$

7

"L2

)

$

7

"<-$"YK$"YI$"f"<F"\I"#G"

\G"S-"?+"[-"<,等 %: 个不同含量和不同性质的代

表性元素进行测试! 根据测试值的相对标准偏差

(4#=)和瓶间与瓶内方差检验的 D值结果#判定样

品的均匀性!

从表 ) 检验结果可以看出#所有成分的 4#=均

小于 :T#大部分成分的4#=小于 )T#方差检验的

D值小于临界值 D

(*!*:#78#7:)

6%!ON#符合-一级标准

物质技术规范.

$&%对均匀性的有关要求#证明制备

的样品均匀性良好!

本次均匀度检验取样量为 %** CK#用 "<̀ '

Y#""<̀ 'LA#法测量 %: 项#经方差检验的 D实测

值均小于临界值#均匀性检验合格#说明 %** CK取

样量可满足多种成分分析的要求#因此本次研制的

标准物质最小取样量推荐为 %** CK!

!!!#稳定性检验
按照-一级标准物质技术规范. (cca%**N+

%((8)和-标准物质定值的通用原则及统计学原理.

(cch%787+)*%))

$(%对标准物质稳定性的有关要

求#对样品进行短期稳定性和长期稳定性检验! 短

期稳定性是指定运输条件下不同温度对特性值的影

响#长期稳定性是指在规定贮存条件下特性值随贮

存时间变化的趋势!

!!!!%#短期稳定性检验

在'%&n和 N*n条件下#将样品放置 *"O")*"

8* 天#测量其稳定性! 采用"<̀ 'Y#和"<̀ 'LA##

+&N+
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表 )>均匀性检验结果
?-@2,)>?+,-I-2/01Q-2G,3H203FE+FCFK,I,10/0,30

样品

编号
项目

*ZT

L2

)

$

7

<-$ YK$ YI$ ?h,

?1$

)

*Z(

$

K/K

'%

)

S- <, <F [- #G ?+ f \I \G

??k'%

平均值 :!)) %7!ON &!OO *!7) %(!)% &!(8 N8!% NO!N (%!% )O!O 777 )!%% N&O )N) )O*

4#=ZT *!& %!% %!* *!& *!N %!% %!& %!( 7!8 %!O *!( )!% %!% *!( 7!*

D %!7N *!&N %!)* %!:8 %!%7 %!7% %!8O *!&* *!(( *!(* %!N7 *!O7 %!7: %!N7 %!*(

??k')

平均值 8!)) 7!&N %(!)( *!)& %(!*7 )!(8 %:!% %8!% %*& 7!&) N*!N )!:% 7*O 7(% %7(

4#=ZT %!* %!8 *!( %!* *!O %!% )!: 7!% %!& )!: %!* )!: %!) %!) 8!7

D %!*) *!&) %!N) *!(% %!)O %!8% *!(% %!*% *!O( *!O: *!(* %!%* %!%N *!&& *!((

??k'7

平均值 N!NN *!(: 7!** *!)8 :%!7& %7!*% 7O!O 7!:N )7: %!8* 8O!% *!*N 7)8% :*O %:!(

4#=ZT %!) %!: %!) %!7 *!N %!) 7!( 8!) )!* 7!8 %!7 8!: %!7 %!% 7!&

D *!&* %!%( %!*% %!:: *!ON %!*O *!&7 %!)8 *!(: *!O) %!%N %!%* %!7N %!7( *!&%

??k'8

平均值 )!)% N!O: )!&N *!N% 7O!() %(!(& :&!7 &N!N :N!& 7%!& 7%N )!8) %77* %N: )8&

4#=ZT %!& *!O %!% %!* *!8 *!N )!N )!N )!: )!* %!* )!7 %!) )!) 8!*

D *!&7 %!:( %!8* %!8* %!%& %!%8 %!8& %!%( %!7& %!8& %!78 %!7* *!(% %!7% %!**

??k':

平均值 7!N) %*!7O :!O& *!:) )O!%* %N!%8 :(!: &N!) O%!* 7:!* 7:8 )!)% ()8 )*N ):O

4#=ZT %!8 %!: %!: %!8 *!O %!8 8!: )!* )!% %!( %!: )!7 %!7 )!N )!8

D %!*O *!O: %!*: *!(* *!:& *!O( %!:N %!7% %!N* %!*8 %!*O %!:* *!(% *!&: %!*&

对?1$

)

"?h,"h,$"L2

)

$

7

"<-$"YK$"YI$"f"<F"#G"

[-"<,等成分进行测定#计算 N 次不同时间的平均

值"相对标准偏差及斜率! 结果表明*平均值均在正

常分析的误差和推荐值的不确定度范围内#并且各

组分的斜率0

!

%

!

_E

(*!(:#0 '))

/#(

!

%

)#检验结果无

方向性变化和统计学上的明显差异#证明样品的短

期稳定性符合要求!

!!!!!#长期稳定性检验

在 )*%* 年 %) 月至 )*%) 年 N 月的 %& 个月时间

内#采用"<̀ 'Y#和"<̀ 'LA##对钛铁矿中易变化

的和代表性的 %8 个成分 (?1$

)

"?h,"h,$"L2

)

$

7

"

<-$"YK$"YI$"f"<F"\I"#G"S-"[-"<,)#分别在

*"%"7"N"%)"%& 个月时进行测定#每次进行 8 次重

复测定! 计算 8 次不同时间的平均值"相对标准偏

差及斜率! 结果表明*平均值均在正常分析的误差

和推荐值的不确定度范围内#并且各组分的斜率

0

!

%

!

_E

(*!(:#0 '))

/#(

!

%

)#故斜率不明显#组分无方

向性变化和统计学上的明显差异#证明样品的长期

稳定性符合要求!

!!!!"#烘样温度对h,$稳定性的影响

由于钛铁矿中亚铁含量较高#在使用本标准物

质时#为避免亚铁氧化#进行了烘样温度对亚铁稳定

性的影响实验! 选取样品 ??k'7 和 ??k'8#在室

温"8*n"N*n"&*n和 %*:n烘 8 + 的条件下#测定

其中h,$稳定性! 表 7 结果表明*h,$的测量值在

不同烘样温度下没有变化#证明烘样温度对 h,$的

稳定性并无影响!

表 7>烘样温度对h,$稳定性的影响
?-@2,7>AEE,Q0FE@-U1IK0,CD,G-0HG,FI 0+,30-@1210/FEh,$

样品编号
*(h,$)ZT

室温 8*n N*n &*n %*:n

??k'7 7*!*: 7*!%8 7*!*O 7*!*7 7*!%&

??k'8 ):!*( ):!)% ):!%& ):!%N ):!%&

"#定值分析
本次钛铁矿化学成分标准物质定值测试#采用

多家实验室联合定值测试的方法#共邀请不同系统

的 %% 家实验室参与定值工作! 在定值方法的选择

上#采取经典分析方法与现代仪器分析方法相结合

的方式$%* '%:%

#力求每种成分采用两种以上不同原理

的准确度高的可靠方法进行定值! 8N 个定值成分

所采用的分析方法见表 8!

主量元素以经典分析方法为主#辅以 "<̀ '

LA#"火焰原子吸收光谱等方法#次量"痕量元素则

采用"<̀ 'Y#""<̀ 'LA#"中子活化分析"石墨炉原

子吸收光谱"原子荧光光谱等分析方法!

&#数据统计处理
以各实验室提供的各成分平均值数据为统计单

元#首先进行科克伦(<FQ+G-I)检验#判断测量数据是

否等精度#采用格拉布斯(aGH@@3)和狄克逊(=1BFI)两

种方法剔除离群数据$%N%

! 共收集 %%家实验室 )7(:组

平均值数据#科克伦(<FQ+G-I)检验共计剔除 O%个数据

组#占总数 )!(NT#离群值剔除 )* 组数据#占总数

*!&7T! 采用夏皮罗'威尔克检验法(#+-D1GF'd12U)

+(N+
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表 8>钛铁矿定值分析方法
?-@2,8>LI-2/01Q-2C,0+FM3FE,2,C,I031I 12C,I10,

定值

元素
分析方法

定值

元素
分析方法

#1$

)

a4#f$[ @̀ "<̀ 'Y##"<̀ 'LA#

L2

)

$

7

f$[#"<̀ 'LA##

<$[#o4h#]LL

f

<$[#f$[#"<̀ 'LA##

"<̀ 'Y##]LL

h,

)

$

7

f$[#"<̀ 'LA##]LL #G "<̀ 'Y##"<̀ 'LA##o4h

h,$ f$[#<$[ ?+ "<̀ 'Y##]LL

k

)

$

"<̀ 'LA##]LL#LL# b "<̀ 'Y##]LL

]-

)

$

"<̀ 'LA##]LL#LL# 4@ "<̀ 'Y#

<-$ f$[#"<̀ 'LA##LL# \I "<̀ 'Y##"<̀ 'LA##LL##]LL

YK$ f$[#"<̀ 'LA##LL# \G "<̀ 'Y#

`

)

$

:

<$[#"<̀ 'LA# l "<̀ 'Y#

YI$ "<̀ 'LA##]LL#LL##<$[ [- "<̀ 'Y##]LL

?1$

)

<$[#f$[#"<̀ 'LA##o4h#]LL <, "<̀ 'Y##]LL

<$

)

f$[ G̀ "<̀ 'Y#

# f$[ ]M "<̀ 'Y##]LL

L3 Lh##"<̀ 'Y##]LL #C "<̀ 'Y##]LL

S- "<̀ 'LA##"<̀ 'Y# AH "<̀ 'Y##]LL

<M "<̀ 'Y##aLL# aM "<̀ 'Y#

<F "<̀ 'Y##"<̀ 'LA##LL##]LL ?@ "<̀ 'Y##]LL

<G

"<̀ 'LA##<$[#"<̀ 'Y##

LL##]LL#o4h

=/ "<̀ 'Y#

<H "<̀ 'LA##"<̀ 'Y##LL# gF "<̀ 'Y#

a- "<̀ 'Y##]LL AG "<̀ 'Y#

[1 "<̀ 'Y# ?C "<̀ 'Y#

]@ "<̀ 'Y##o4h# l@ "<̀ 'Y##]LL

]1 "<̀ 'LA##"<̀ 'Y##LL##]LL [H "<̀ 'Y#

注* a4+重量法,f$[+容量法,"<̀ 'LA#+电感耦合等离子体发射光谱法,

<$[+比色法, o4h+o射线荧光光谱法,]LL+中子活化分析,LL#+

火焰原子吸收光谱法, Lh#+原子荧光光谱法,"<̀ 'Y#+电感耦合等离

子体质谱法,aLL#+石墨炉原子吸收光谱法!

进行正态性检验#结果表明#本次研制的 : 个钛铁矿

标准物质正态检验值 @均大于置信概率 (:T的列

表值#定值测试数据均呈正态分布!

'#认定值与不确定度计算
'!%#认定值确定

本次研制的 : 个钛铁矿标准物质的元素和成分

的数据成正态分布#按-一级标准物质技术规范.

(cca%**N+%((8)的要求#以算术平均值作为最佳

估计值#计算得到认定值和不确定度!

'!!#不确定度计算
化学成分测量不确定度来源较多$%O '%&%

#其不确

定度评定较为困难! 根据-标准物质定值的通用原

则及统计学原理.(cch%787+)*%))的要求#标准物

质的不确定度由样品均匀性引起的不确定度 =

@

"样

品稳定性引起的不确定度 =

3

和定值平均值的标准

不确定度 =

Q+-G

三部分组成*

=

@

6

)

)

%

')

)

)

槡 0

式中#)

%

")

)

"0分别为均匀度检验瓶间方差"瓶内方

差和瓶内测定次数!

=

3

6#(

!

%

) 9F

式中##(

!

%

)为稳定性检斜率
!

%

的标准偏差,F给定

的保存期限!

=

Q+-G

6

#

槡0

式中##为测定平均值的标准偏差,0 为参加定值的

实验室数!

标准物质的合成不确定度*

=

QGC

6 =

)

@

;=

)

3

;=

)

槡 Q+-G

扩展不确定度为*16G9=

QGC

(G6))! 每种

成分的认定值和不确定度计算见表 :!

G#标准物质的溯源性
在钛铁矿标准物质定值分析中#所使用的仪器

设备和计量器具按国家计量部门有关规定#经过有

资质的单位检定或校准#在多单位"多方法分析进行

定值测试中#都使用了国家一级标准物质量值监控#

随带成分相似的钒钛磁铁矿标准物质(aSd*O))8"

aSd*O))N"aSd *O%%)"aSd *O%*:)与样品一同

进行测试#以监控定值测试全过程的质量#及时发现

未能预见的误差源#确保测试结果的可靠性#并掌握

与监控标准物质量值之间的可比性!

已知标准物质 aSd *O))8"aSd *O))N"aSd

*O%%)"aSd *O%*: 的实测值与标准值分别见表 N

和表 O! 从实测值与标准值对比结果来看#aSd

*O))8"aSd *O))N 全部元素和 aSd *O%%)"aSd

*O%*: 主次量元素的实测平均值与标准值有相当好

的一致性#虽然部分痕量元素特别是aSd*O%%) 的

@̀"4@"b"AG"?C等含量很低#其测量结果与标准值

有些偏离#但也在不确定度范围之内#说明定值测试

的过程可靠#测试值具有可溯源性!

H#结语
本次钛铁矿标准物质的研制过程符合-一级

标准物质技术规范.(cca%**N+%((8)和-标准物质

定植的通用原则及统计学原理. (cch%787+)*%))

的有关要求! 研制的 : 个钛铁矿标准物质#其 ?1$

)

的含量范围为)!(OT V%(!ONT#?h,的含量范围为

+*O+
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>岩>矿>测>试>

+00D*

#

RRR!/UQ3!-Q!QI

)*%8 年



表 :>钛铁矿标准物质认定值与不确定度
?-@2,:>#0-IM-GM .-2H,-IM HIQ,G0-1I0/FE12C,I10,30-IM-GM

C-0,G1-23

元素
*ZT

??k'% ??k') ??k'7 ??k'8 ??k':

L2

)

$

7

:!%( P*!)) 8!)7 P*!*& N!O7 P*!%N )!)% P*!*& 7!N& P*!%8

<-$%7!&N P*!*!N& 7!&N P*!)& *!(& P*!%& N!N( P*!8) %*!7) P*!N*

<$

)

*!:* P*!*8 *!%: P*!*8 %!)8 P*!%* *!%: P*!*) *!7) P*!*8

h,$ %:!N* P*!O) %%!%O P*!8) )(!N: P*!8) )8!&& P*!)) )*!:7 P*!88

k

)

$

*!)7 P*!*) *!*)% P*!**) *!*7* P*!**) *!%O P*!*) *!)% P*!*)

YK$ &!O( P*!N* %(!8* P%!%8 7!*: P*!%8 )!&& P*!%) :!O& P*!)&

YI$ *!7) P*!*% *!)& P*!*% *!)8 P*!*% *!N) P*!*) *!:7 P*!*%

]-

)

$

*!:8 P*!*) *!%) P*!*) *!*N7 P*!**N *!7( P*!*) *!8( P*!*)

` *!)) P*!*) *!*&( P*!**) *!*87 P*!**8 *!): P*!*) *!)N P*!*)

# *!): P*!*) *!*%) P*!**) *!)& P*!*) *!*:7 P*!**) *!%: P*!*)

#1$

)

77!8N P*!%N 7O!&: P*!)) )!:O P*!%* %8!)) P*!*N )8!*) P*!%8

?h, %(!)7 P*!:* %&!&& P*!8& :%!7N P*!(8 7O!&O P%!%) )O!%* P%!8)

?1$

)

&!(N P*!%N )!(: P*!)) %)!(% P*!8) %(!&7 P*$&& %N!%7 P*!8N

元素
*Z(

$

K/K

'%

)

??k'% ??k') ??k'7 ??k'8 ??k':

L3 *!N% P*!*& )!%N P*!%) %!(* P*!%8 *!:) P*!*N *!:8 P*!*8

S- O%!* P7!) %:!* P%!* 7&!: P)!) :&!% P)!8 N7!7 P7!)

<M *!*O) P*!**N *!77 P*!*) *!*:* P*!*%% *!*N7 P*!**N *!*O: P*!**N

<F &8!8 PN!8 %*8 P%8 )7N P7& ::!: P(!* N&!% P%*!N

<G 8O!8 P)!N (%N P)* 8%(( P%7) &)!% PN!* :&!) P7!8

<H O*!% P7!* )%) P%* %O* P& 8*!: P)!8 8(!N P7!N

a- 7*!7 P*!& %O!( P%!* ::!8 P%!& 7%!& P%!) )(!* P%!*

[1 %)!O P*!& %!N& P*!%8 *!(: P*!%* 8!&( P*!78 &!N* P*!8*

]@ 7*!* P%!& %8!: P%!) 8!): P*!8N 8(!% P)!8 88!) P%!&

]1 (%!) P:!* O** P)N N%% P)8 :)!N P)!8 N&!( P7!*

@̀ N!&: P*!8* 7O% P%N O!:& P*!N* N!O* P*!&N N!O) P*!7&

4@ O!)& P*!8& *!N: P*!%) *!7: P*!*8 8!() P*!)& N!7& P*!N*

#G 778 P88 :7!: P(!N 8O!* P&!N 7*& P7N 78* P8)

?+ )!*N P*!%& )!:* P*!%8 *!%* P*!*) )!7* P*!%N )!)O P*!%N

b *!N% P*!*& *!NO P*!*& *!*)( P*!**N *!N7 P*!*N *!N8 P*!*N

f N&% PN) 7*7 P7* 77)N P)%* %7)N PO8 (*) PO*

\I )NO P( 7() PN 8(7 P& %N) P& )%) P(

\G )O8 P%8 %8O P& %N!& P%!& )8* PN )NN PN

l )%!: P*!N %)!7 P*!8 %!:) P*!%N ))!& P*!N )7!7 P*!N

[- )&!) P7!* 7!O% P*!8& %!7N P*!)) 7)!N P)!8 7)!& P7!*

<, O)!% PO!N %)!( P%!8 7!7( P*!N8 &O!& P&!) &:!) P&!*

G̀ %%!% P*!N )!N* P*!%) *!8N P*!*) %7!O P*!& %7!7 P*!N

]M :8!N P%!& %8!& P*!& )!)N P*!%) NN!7 P7!* N8!7 P)!N

#C %)!: P*!N 8!:% P*!)& *!88 P*!*8 %8!8 P*!& %8!8 P%!*

AH 7!N: P*!%) %!*% P*!*& *!%O P*!*) 8!%8 P*!)N 8!%* P*!7*

aM (!(% P*!() 7!O: P*!:%) *!8) P*!*8 %%!) P%!) %%!8 P%!*

?@ %!87 P*!%* *!N) P*!*N *!*:N P*!**N %!:N P*!*N %!N) P*!*&

=/ N!8( P*!%N 7!)N P*!%* *!)& P*!*) O!*: P*!%& O!%8 P*!%)

gF *!(O P*!*8 *!:7 P*!*8 *!*:% P*!**8 %!*8 P*!*8 %!*O P*!*8

AG )!%& P*!%* %!)) P*!*N *!%8 P*!*) )!)& P*!%) )!7) P*!*&

?C *!)8 P*!*) *!%N P*!*) *!*)) P*!**8 *!)N P*!*) *!)& P*!*8

l@ %!)& P*!%* *!&: P*!*& *!%) P*!*) %!7) P*!%* %!7O P*!%*

[H *!%N P*!*) *!%% P*!*) *!*%( P*!**8 *!%N P*!*) *!%O P*!*)

表 N>已知钒钛磁铁矿标准物质 aSd*O))8 和 aSd*O))N

的比对结果
?-@2,N><FCD-G13FI FE-I-2/01Q-2G,3H203FEUIFRI .-I-M1HCJ

010-I1HCC-KI,010,30-IM-GM C-0,G1-23aSd*O))8 -IM

aSd*O))N

元素

aSd*O))8

测定值

(T)

标准值

(T)

标准偏差

#

aSd*O))N

测定值

(T)

标准值

(T)

标准偏差

#

L2

)

$

7

&!)8 &!)N *!*7 :!%7 :!%% *!*)

<-$ N!7O N!7& *!% %!:) %!8& *!*(

YK$ N!)( N!)N *!*& 7!8% 7!8( *!*(

YI$ *!)( *!)( *!**8 *!77 *!78 *!**8

` *!*% *!*% *!***N ' ' '

# *!N( *!N( *!**& *!:O *!:O *!**O

#1$

)

)*!)O )*!77 *!%7 :!:N :!:: *!*8

?h, 7)!(O 7)!(O *!%% :*!N( :*!&% *!%:

?1$

)

%*!NN %*!N7 *!*& %)!7N %)!78 *!*&

元素

aSd*O))8

测定值

(

$

KZK)

标准值

(

$

KZK)

标准偏差

#

aSd*O))N

测定值

(

$

KZK)

标准值

(

$

KZK)

标准偏差

#

<F %&% %&* %* )*7 )** %*

<G N& NO 8 )8( )8* %*

<H %(O )** %* )*8 )%* )*

a- 77!8 7) 7 88 8) 7

]1 (*!& (8 7 %7) %8* %*

f %O:( %O:7 :* 7%77 7%)N :*

%&!&&T V:%!7*T#具有梯度性#形成了一个完整的

系列!

研制过程中#采用气流粉碎机超细粉碎#样品粒

度均匀呈正态分布! 样品的均匀性 D检验值小于

临界值#说明样品具有良好的均匀性#样品稳定性检

验增加了短期稳定性检验#并采用拟合直线斜率趋

势分析判断样品的稳定性#组分无方向性变化和统

计学上的明显差异#证明样品的长期稳定性符合

要求!

选择 %% 家国内不同行业具有资质的实验室多

方法进行联合定值#采取经典分析方法与现代仪器

分析方法相结合的方式#选用两种以上不同原理的

准确度高的可靠方法进行定值#定值数据客观"

准确"可靠! 定值组分 8N 项#包括了主量"痕量和全

部稀土元素#使本标准物质的应用范围更为广泛!

研制的这批标准物质#不仅为钛铁矿资源的勘查"

评价和开发提供了可靠的质量保证#同时也填补了

我国钛铁矿标准物质的空白!

+%O+
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表 O>已知钒钛磁铁矿标准物质 aSd*O%*: 和 aSd*O%%)

的比对结果
?-@2,O><FCD-G13FI FE-I-2/01Q-2G,3H203FEUIFRI .-I-M1HCJ

010-I1HCC-KI,010,30-IM-GM C-0,G1-23aSd*O%*: -IM

aSd*O%%)

元素

aSd*O%*:

测定值

(T)

标准值

(T)

标准偏差

#

aSd*O%%)

测定值

(T)

标准值

(T)

标准偏差

#

L2

)

$

7

%7!&O %7!&7 *!%7 %8!%( %8!%8 *!7

<-$ &!&* &!&% &!&% (!&( (!&N *!))

<$

)

*!%N *!%( ' *!%% *!%) *!*&

h,$ O!:N O!N *!%7 %7!7& %7!7N *!:7

k

)

$

)!78 )!7) *!*N *!%: *!%: *!*)

YK$ O!ON O!OO *!%O :!)( :!): *!%7

YI$ *!%O *!%O *!*N *!%( *!%( *!*%8

]-

)

$

7!7O 7!7& *!*: )!%N )!%% *!*:

` *!8) *!8% *!*%) *!*% *!*% *!**8

?h, (!7N (!7O *!%( %O!7* %O!7% *!N7

?1$

)

)!7O )!7N *!8 O!&% O!N( *!)

元素

aSd*O%*:

测定值

(

$

KZK)

标准值

(

$

KZK)

标准偏差

#

aSd*O%%)

测定值

(

$

KZK)

标准值

(

$

KZK)

标准偏差

#

L3 *!N& *!O ' *!)% *!)% *!%(

S- :7) :)N )N &)!N &N!) (!)

<M *!*NN *!*NO *!*%N *!*(: *!*( *!*8

<F 8N!O 8N!: 7!8 ()!7 (7 :!)

<G %78 %78 %% %8!: %8!: 8!O

<H 8N!N 8&!N 7 7%!& )&!7 )

a- ):!% )8!& *!( )7!: )7!O 7!N

[1 %* (!: *!( %!N( %!(8 *!8:

]@ O%!( N& & (!)8 (!7 8!7

]1 %7* %8* O O%!& N( %*

@̀ N!88 O ' 7!7% :!%N '

4@ 7&!) 7O 8 7!88 8!O *!):

#G %%)) %%** 7: N)) N%) N%

?+ :!(O N *!& *!)8 *!)& '

b %!8: %!8 *!7 *!%% *!*( '

f %O% %NO %% O:: ON& 8)

\I %:N %:* %* %)O %%& %%

\G )&% )OO )* ):!: )( %N

l )%!% )) 8 8!(O 8!( %!7

[- :8!O :N : %!O) %!O% *!7:

<, %*: %*: & 8!7& 8!) %!%

G̀ %7 %7!) %!7 *!& *!&8 *!):

]M :8 :8 8 8!)) 8!% *!O(

#C %*!8 %*!) *!: %!7) %!)) *!%%

AH 7!77 7!) *!) *!O( *!O8 *!*O

aM &!:8 &!: *!N %!78 %!7% *!:&

?@ %!)% %!) *!) *!)) *!) *!*O

=/ :!O7 :!N *!7 %!)8 %!%% *!7)

gF *!( *!&& *!*8 *!)) *!) *!*)

AG )!*( ) *!) *!:8 *!8O *!*N

?C *!)& *!)& *!*8 *!*ON *!*( *!*8

l@ %!7N %!: *!8 *!8% *!7N *!*&

[H *!%O *!%( *!*: *!*:O *!*N *!*8
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