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数据集摘要
  本数据集源于高纯稀土有机化合物试剂结构表征与纯度分析方法研究研究工作，针对高纯稀土有机化合物试剂结构表征与纯度分析检测需求，主要采用NMR、红外光谱、XRD、GC-MS、LC-MS/MS等技术，开发高纯有机稀土试剂的定性分析方法，实现合成产物分子结构的准确鉴定。采用定量NMR、质量平衡法、热分析法、HPLC等技术，开发一系列高纯有机稀土试剂纯度及手性有机试剂光学纯度的定量分析方法；采用单因素方差分析法（F检验）和平均值一致性检验法（t检验）考察不同定量分析方法之间的差异性，为开展高纯有机稀土化合物和手性稀土有机配合物试剂的日常检验和质量控制提供了关键技术支撑。
数据源描述
  本数据集针对高纯有机化合物试剂结构表征与纯度分析方法检测需求，开展相关研究，形成本数据集“高纯稀土有机化合物试剂结构表征与纯度分析方法研究及标准数据集”，为相关检验和质量控制提供技术支撑。以9类16种高纯稀土有机化合物和8类20种手性稀土有机配合物试剂为研究对象，采用多种仪器设备和分析方法开展分析检测，具体如下：a）结构鉴定方法研究：围绕高纯有机稀土试剂的结构和性质特点，采用NMR、红外、GC-MS、LC-MS/MS、XRD等技术，开展9类16种高纯稀土有机化合物和8类20种手性稀土有机配合物试剂结构鉴定和纯度分析方法试剂的定性分析方法研究，实现试剂分子结构的准确表征和解析。   b）纯度分析方法研究：①定量NMR法：选择合适的内标物、氘代试剂等，优化弛豫时间、激发脉冲宽度、谱图窗口、采集时间等测试参数，建立试剂特征官能团原子核与NMR信号峰面积之间定量关系；②质量平衡法：基于GC、HPLC、卡尔-费休法、ICP-OES、ICP-MS等手段，分别开展试剂中有机物杂质、水分和金属杂质含量的定量分析方法研究，用100%扣除上述杂质的总和得到试剂纯度；③热分析法：基于差示扫描量热法（DSC）开展试剂熔点的测试方法研究，利用Van’t Hoff模型建立试剂熔点与杂质含量的定量关系；④采用重量法、滴定法、ICP-OES、ICP-MS/MS等方法开展试剂中稀土成分含量的分析方法研究；⑤采用手性HPLC法开展手性稀土有机试剂光学纯度的分析方法研究，通过考察手性柱类型、流动相配比，优化进样量、液相流速、柱温等参数，实现手性稀土试剂外消旋体的有效分离和准确分析。⑥采用F检验和t检验考察上述分析方法间的一致性，消除系统误差，实现不同分析方法的相互支撑。
数据加工方法
  本数据集加工方法依据JJF 1855-2020《纯度标准物质定值计量技术规范 有机物纯度标准物质》的相关要求，结合高纯稀土有机配合物独特的分子结构与理化特性，研究系统性地采用了多种先进分析技术。基于核磁共振波谱技术，采用Bruker AV Neo 600型液态超导核磁共振谱仪，在合适的氘代试剂中对待测化合物进行1H、13C或19F谱的测试，采用MestReNova进行数据处理，根据波谱峰的化学位移判断化学结构；基于定量核磁共振波谱技（qNMR）术，采用Bruker AV Neo 600型液态超导核磁共振谱仪在合适的氘代试剂中对待测化合物进行测试，采用已知纯度的有证标准物质为内标物，计算待测化合物的试剂纯度，确保量值溯源性。基于元素分析仪法，采用德国Elementar Vario EL Cube元素分析仪对其样品进行锻烧，测定待测化合物中碳、氢、氮的含量，采用已知碳、氢、氮含量的5种化合物有证标准物质校正检测结果，确保分析结果的准确性和量值溯源性，汇总整理为PDF格式的分析方法及标准文件。基于系统的方法开发与验证工作，成功建立了一系列适用于该类高纯稀土配合物主成分的结构表征与纯度分析方法配套数据集。采用单因素方差分析法（F检验）和平均值一致性检验法（t检验）考察不同定量分析方法之间的差异性，为开展高纯有机稀土化合物和手性稀土有机配合物试剂的日常检验和质量控制提供了关键技术支撑。
数据质量描述
  本资源来源于高纯稀土有机化合物和手性稀土有机配合物试剂结构鉴定和纯度分析方法的研究过程。基于核磁共振波谱技术，采用Bruker AV Neo 600型液态超导核磁共振谱仪，在合适的氘代试剂中对待测化合物进行1H、13C或19F谱的测试，采用MestReNova进行数据处理，根据波谱峰的化学位移判断化学结构；基于定量核磁共振波谱技（qNMR）术，采用Bruker AV Neo 600型液态超导核磁共振谱仪在合适的氘代试剂中对待测化合物进行测试，采用已知纯度的有证标准物质为内标物，计算待测化合物的试剂纯度，确保量值溯源性。基于元素分析仪法，采用德国Elementar Vario EL Cube元素分析仪对其样品进行锻烧，测定待测化合物中碳、氢、氮的含量，采用已知碳、氢、氮含量的5种化合物有证标准物质校正检测结果，确保分析结果的准确性和量值溯源性。
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中文发表的成果中参考以下规范注明： 数据来源于国家冰川冻土沙漠科学数据中心(https://www.ncdc.ac.cn)。
英文发表的成果中参考以下规范注明： The dataset is provided by National Cryosphere Desert Data Center(https://www.ncdc.ac.cn).
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