
《硬质合金制品的涂层金相检测方法》国家标准
（审定稿）编制说明

一、工作简况
1.1 任务来源
根据国家标准委《关于下达2015年第一批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合〔2015〕30号）要求，确定了国家标准《硬质合金涂层制品的金相检测方法》由株洲硬质合金集团有限公司、株洲钻石切削刀具股份有限公司负责制订，计划编号为20150557-T-610，要求2017年度完成“三稿三审”程序，提交报批稿。
1.2 方法简介
硬质合金是由粉末冶金方法生产的、由难熔金属化合物和粘结金属组成的一种复合材料。它具有硬度高、耐磨、强度和韧性较好、耐热、耐腐蚀等一系列优良性能，特别是它的高硬度和耐磨性，即使在500℃的温度下也基本保持不变，在1000℃时仍有很高的硬度和耐磨性，很高的抗压强度，较低的热膨胀系数，良好的化学稳定性。涂层硬质合金就是在已经烧结好的硬质合金制品表面涂覆一层或几层耐磨性高的难熔化合物。这种涂层制品将基体的强度与表层的高耐磨性巧妙地结合起来，从而成倍地提高了硬质合金制品的使用寿命。涂层作为一个化学屏障和热屏障，减少了制品与工作间的扩散和化学反应，从而减少了月牙槽磨损。涂层硬质合金制品具有表面硬度更高、耐磨性更好、化学性更稳定、更加耐热耐氧化、摩擦因素更小和热导率更低等特性，使用时比未涂层制品提高制品寿命3~5倍以上，提高切削速度20%~70%，提高加工精度0.5~1级，降低制品消耗费用20%~50%。尽管涂层硬质合金制品的研制和生产历史不长，但发展迅速，目前世界各国的涂层合金牌号已经有近1000种，质量不断提高，使用范围越来越广，使用效果也越来越好。涂层的制备主要是通过物理气相沉积PVD、及化学气相沉积CVD方法制备的。涂层材料种类主要有TiN、TiCN、Al2O3、TiAlN、TiAlSiN、AlCrN、CrN、TiB2、DLC等；涂层材料是相对于基体材料而言，主要是在基体材料表面沉积或制备一层性质与基体材料本身完全不同的物质层。涂层方式由单一涂层发展到复合涂层。涂层硬质合金制品问世以来，在机械加工刀具方面得到了广泛的应用，目前约有70%的硬质合金刀具经过表面涂层处理。

本标准规定了硬质合金制品上涂层的检验，包括涂层、涂层与基体界面、基体表层的检验，具体有涂层厚度、η相、孔隙、白相、外延生长、夹杂、剥落的金相检测。
本标准适用于硬质合金PVD和CVD涂层的金相检测。

对涂层进行金相测试，能够进一步表征涂层的性能，这种定性和定量的金相评定检测方法是涂层性能技术评判十分重要的指标。国家和行业出台了通用金相检验标准，只能给出涂层的厚度，没有给出硬质合金涂层其他金相组织和缺陷的检测方法，不能给硬质合金涂层以完整数据，使之受局限。
1.3   承担单位情况及主要工作过程
1.3.1   承担单位情况 

     株洲钻石切削刀具股份有限公司（以下简称公司）位于湖南省株洲市国家级高新开发区钻石工业园内。公司拥有当今世界先进的生产工艺技术，拥有一支强大的科研开发队伍，科研人员占员工总数的20%以上。具有世界一流的可转位数控刀片生产线及配套刀具生产线、整体硬质合金刀具生产线、机夹焊接刀片生产线，并成立了集科研、应用研究为一体的研发中心。 针对加工中出现的各种问题成立项目组，并拨专项资金以解决生产中的各类质量问题。

公司成系列地为客户提供各种标准和非标准的物理、化学涂层、金属陶瓷和超硬材料等牌号的高精度车削、铣削、镗削、钻削、切断、切槽和螺纹加工的可转位数控刀片及配套的高精度刀具，同时提供各种高质量焊接机夹刀片，整体硬质合金刀具及工具系统。并配有适合各种加工材料的精加工、半精加工和粗加工的相应断屑槽型。公司不断推出适合于模具制造业、汽车工业、航空工业的先进切削刀具，能根据客户的不同需求来图来样生产各类切削工具，为机械加工制造提供成套的解决方案。

公司设有质量控制部，负责公司的质量管理体系策划、实施、保持和改进，负责质量方针、目标的宣贯及质量管理体系内部审核及管理评审的组织，负责公司产品质量的控制，并坚持以研发带动技术提升，持续改进产品质量。公司配有进口和国产各类专业的检测设备50余台，其中检测材质的有：维氏硬度计、刻痕仪、密度计、抗弯强度计、金相显微镜、投影仪、矫顽磁力计、各类金相磨床、镶样机、扫描电镜、X射线衍射议、能谱仪、显微硬度计等；检测产品尺寸的有：ZOLLER测量仪、WATER测量仪、PG100刀具测量仪、BMT200动平衡仪、MICTOOL测量仪和万能工具显微镜等。
营销及服务网络遍布全国，产品质量受到广大用户的一致好评。其中20%产品销往国外。包括在欧洲和美国的常设销售公司在内的海外销售网覆盖全球七十多个国家。公司形成了较为完整的企业文化，秉承“世界工具，财富利器”的经营理念，持守“精诚创造价值”的核心价值观，坚持“以心为本”的管理理念，遵从“精以敬业，诚以待人”的行为基准，大力弘扬“追求过硬，进取无限”的企业精神，始终把“重科技，严管理，质量第一，钻石牌产品全力满足顾客需求”作为质量方针，以“打造成世界级工具综合供应商”为追求目标。不断发展和丰富的企业文化，形成了推动企业前进的强大合力。
1.3.2 主要工作过程
在硬质合金涂层具有很多优异性能以及在很多领域有着广泛应用或潜在的应用前景下，国家125规划将高精密可转位切削工具列为重大专项，而目前硬质合金涂层检测尚处于空白状态，因此，制定《硬质合金制品的涂层金相检测方法》迫在眉睫。
2011年6月，由株洲硬质合金集团有限公司提出、株洲钻石切削刀具股份有限公司根据生产实际及当前市场情况组织公司生产、质控、研发等部门骨干、技术人员对此标准进行了起草制定，在标准编制过程中收集了大量典型的样品，并进行拍照、归档及整理，于2016年年底完成了标准草案的编制。
2017年9月7日，全国有色金属标准化技术委员会组织相关人员在湖南省株洲市召开标准会议，来自株洲钻石切削刀具股份有限公司、株洲硬质合金集团公司、自贡硬质合金有限责任公司、南昌硬质合金有限责任公司、广东省工业分析检测中心等5家单位的专家代表参加了会议。会上与会专家和代表对本标准（讨论稿）进行了认真细致的讨论，提出了修改意见和建议。标准制定工作组根据讨论的意见，形成了标准意见汇总处理表和标准预审稿。
2017年9月26日-27日，由全国有色金属标准化技术委员会主持，在四川省成都市组织召开了本标准会议的预审会。来自全国有色标准化技术委员会、西北工业大学、西安瑞福莱钨钼有限公司、安泰天龙钨钼科技有限公司、株洲硬质合金集团有限公司、成都易态科技有限公司、西部宝德科技股份有限公司、飞尔康快速制造科技有限责任公司、北京矿业研究总院、自贡硬质合金有限责任公司、深圳注成科技股份有限公司、金川集团股份有限公司等12家单位的22位专家代表参加了会议。与会代表对本标准（预审稿）进行了认真、细致的审查，提出了修改意见及建议、标准制定工作组根据意见，形成标准送审稿。具体修改意见如下：
1） 编制说明中，增加“试验方法验证”章节；
2） 标准2中，增加规范性引用文件ISO 4499-4-2016；

3） 标准3.2中，省略“外延生长”定义；
4） 标准3.3中，省略“夹杂”定义；
5） 标准3.4中，省略“η相”定义；
6） 标准4.1中，“1000倍以上”改为“1000倍及以上”；
7） 标准5.1中，“刀片由垂直前刀面通过产品中心切割，刀具由垂直刀杆通过刀尖切割”改为“由垂直硬质合金制品通过工作部位的涂层面切取”；
8） 标准5.2中，适当增加说明“采用硬度高的保边型镶嵌材料”及“金刚石抛光剂”，“粗、中、细”改为“120目、220目、500目”；
9） 正文中金相照片用圆圈标识明确缺陷位置；
10） 标准7 a） 去掉“国家”二字。

二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据
2.1  标准编制原则
1） 编制原则


a）保证标准的实用性、可操作性、配套和前瞻性；


b）有利于促进技术进步，提高产品质量；


c）有利于合理利用资源；


d）符合用户要求，保护消费者利益，促进对外贸易。
2） 符合性

本国家标准为首次制定，标准的格式严格按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写》撰写。
3） 适用性

本标准主要用于硬质合金制品的涂层金相检测方法的确定。
4） 先进性

本标准在编制时，参考了GB/T 3488.1《硬质合金 显微组织的金相测定 第1部分：金相照片和描述》；GB/T 3849《硬质合金  硬质合金洛氏硬度（A标尺）试验方法》；ISO 4499-4-2016 《硬质合金  显微结构的金相测定 第4部分 孔隙率、碳缺陷和η相》。本标准在编制时充分了解现有的当前国内各生产企业的生产、技术要求、检测等相关情况。在此基础上进行国家标准草案的编制。
2.2  标准的主要内容与论据
根据目前生产、技术、检测等需求，本标准的主要内容以及确定标准重要内容的依据如下：
2.2.1  厚度
在显微镜下放大1000倍，从基体开始从内到外按层次分别测量涂层厚度（微米）。
2.2.2 涂层缺陷
2.2.2.1 η相
试样按GB/T  3488.1腐蚀工艺1的腐蚀后测定η相，在显微镜下放大1000倍，取其最严重的部位，测量η相的最大厚度（微米）。

2.2.2 .2孔隙
孔隙按微孔的部位分为A类和B类，A类为涂层与基体之间的孔隙，B类为因涂层而引起的基体表层的孔隙，按照数量、密集程度各分为四级：A0～A3；B0～B3。
2.2.2.3  白相
  白相按数量、密集程度分为四级：0～3级。
2.2.2.4  外延生长
外延生长按照向外延伸的长度、密集程度分四级：0～3级。

2.2.2.5  夹杂
在显微镜下放大合适的倍率，数出整个试样磨面上的个数。
2.2.3 剥落

涂层试样上要有两个平行的平面，直接用洛氏硬度计在涂层的表面上打点，通过观察压痕周围及压痕内涂层的剥落情况来检测基体与涂层的结合程度。按照压痕周围和压痕内涂层剥落的层数、面积以及严重程度分为四级：0～3级。
三、试验方法验证

我国第一片硬质合金涂层制品就是由株洲钻石切削刀具有限公司生产的。公司在生产、研究、试验硬质合金涂层制品的三十多年中，借鉴国外同行的相关技术，开展科研试验及工艺改进工作；并从用户对涂层制品的使用需求中，不断验证、反复修改，最终确定了本标准的准确性。
公司建有用于产品应用研究的切削试验室，制定了《刀片材料切削实验用切削条件》、《数控刀片牌号用途及切削测试要点》、《切削试验操作步骤》等十多项切削实验规范，用以保证产品应用验证的稳定性和可靠性。对于产品出现的质量缺陷，公司技术人员根据缺陷种类及程度设计验证方案，进行了大量的耐磨实验和抗冲击实验，根据验证的结论，提出本标准。
    3.1 η相
η相是钴和钨的碳化物，是合金基体缺碳的情况下形成。涂层制品的合金基体大部分钴较低，合金出现η相的控碳区域范围要比高钴的窄，因此它的控制难度较大。如果涂层工艺不合适，合金基体表层缺碳就会形成η相。在涂层过程中出现这种相的合金硬度偏高而且脆性较大，经验证使合金抗弯强度明显下降，对整个涂层制品性能造成严重影响。
3.2 孔隙
    在涂层制品中这种缺陷一般出现在基体与涂层界面，将造成涂层与合金基体之间的结合力减弱，涂层易剥落。
3.3 白相
    基体与涂层界面出现的连续或断续的钴粘接相，是钴粘接相的不均匀分布，是涂层与基体非正常成分结构，表现出制品强度下降，严重影响其使用性能。轻微的白相对涂层制品的性能影响不大，但是严重的白相会使制品切削性能降低，很容易失效。
3.4 外延生长

    指涂层晶粒凸出于涂层层面向外生长的波峰部位，是气相形核或异物导致涂层晶粒异常生长的现象造成的。因晶粒朝外层生长过度，造成外涂层不平整，从而涂层结合力不强，易剥落，严重影响制品外观和使用性能。

3.5 夹杂
    指涂层中的杂质，是涂层前残留基体表面的杂质引起的异常缺陷，它严重影响涂层的附着力，界面易产生裂纹，严重影响制品外观和产品尺寸精度。
四、标准水平分析
4.1  采用国际标准和国外先进标准的程度

目前没有检索到相应的国际标准和国外先进标准，本标准主要依据硬质合金行业内分析测试方法要求确定。
4.2  国际和国外同类标准水平的对比分析     

由于没有检索到相应的国际标准和国外先进标准，暂时无法对比分析。
4.3  与现有标准及制订中的标准协调配套情况

本标准与现有制订中的标准无交叉重复。
4.4 涉及国内外专利及处置情况

经查，本标准没有涉及国内外专利。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
暂无。
七、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议继续作为推荐性国家标准。
八、贯彻标准的要求和措施建议
暂无贯彻标准的要求和措施建议。
九、废止现行有关标准的建议
暂无废止现行有关标准的建议。
十、预期效果
本标准充分考虑了我国硬质合金涂层制品生产企业生产体系状况以及发展的要求。标准发布执行后，将填补一项硬质合金涂层性能测试方法的空白。对开展涂层质量控制和产品检测起重要作用，同时引导硬质合金涂层制品行业的规范发展，能够促进硬质合金涂层制品生产品质的提升，对行业的发展有着重要的指导作用，使标准更加满足生产和用户需求，将生产、使用、贸易三方提供最基本的技术依据，在该标准的基础之上促使生产方为用户生产出更满意的产品，让用户方合理、高效、低耗地使用硬质合金涂层制品。它将给技术进步、品种增多、性能提高带来有益的竞争局面。在本标准实施后，可以积极向生产厂家及国内外用户推荐采用本标准。
十一、其他应予说明的事项
暂无其他应予说明的事项。
《硬质合金制品的涂层金相检测方法》国家标准编制小组
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	外延生长的定义中“突出部位或晶须部位”改为“波峰部位”
	浙江新华机械制造有限公司
	采纳
	无

	5
	术语和定义
	术语“降落物”改为“夹杂”
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	无

	6
	仪器和设备
	增加“1000倍以上”
	广东省工业分析检测中
	采纳
	无

	7
	5剥落
	排版排到最后
	全国有色金属标准化技术委员会
	采纳
	无

	8
	5剥落
	增加分级的语言描述的表格
	全国有色金属标准化技术委员会
	采纳
	无

	9
	正文
	“×”改为“倍”
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	无

	10
	正文
	省略“检测要求”项内容
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	无

	11
	6试样制备
	简化试样制备的描述
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	无

	12
	检验报告
	删除“d”和“e”项内容
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	无

	13
	-
	无
	南昌硬质合金有限责任公司
	无
	无

	14
	-
	无
	自贡硬质合金有限责任公司
	无
	无


说明：发送“征求意见稿”的单位数：个。




收到“征求意见稿”后，回函的单位数：个。




收到“征求意见稿”后，回函并有建议或意见的单位数：个。


　没有回函的单位数：个。
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