稀土行业标准《超细氧化钇粉》编制说明
（第二次预审稿）
一、工作简况
1
任务背景
超细粉体技术是二十世纪七、八十年代发展起来的新兴学科，超细粉体几乎应用于国民经济的所有行业，它是促进油漆涂料、信息记录介质、精细陶瓷、电子技术、新材料和生物技术等战略新兴产业的基础，是现代高新技术的起点。近些年随着电子技术和新材料等许多新兴产业的迅猛发展，超细粉产品如雨后春笋般涌现，且不断发展壮大，超细粉产业已经成为了二十一世纪的重点发展产业，与之相对应的超细粉产品的国标、行标也慢慢的建立了起来，如：超细钨粉、超细钴粉等；超细氧化钇粉是二十一世纪初逐步发展并壮大起来的一种新产品，超细氧化钇粉广泛应用到多层陶瓷电容器（MLCC）用高端电子陶瓷材料、白光LED用荧光材料、纳米PDP用荧光粉、生物医药、新能源等新兴产业市场，并随着这些产业市场的快速发展而成长，与此同时也涌现出了一批生产厂家，国内的生产厂家主要有广东省稀有金属研究所、江苏卓群纳米稀土股份有限公司、上海福纳稀土新材料有限公司、上海高纳粉体技术有限公司、广东惠州瑞尔化学科技有限公司等，同时美国、日本和韩国等在内的一些国家都有了一定数量的固定的生产厂家，目前在世界范围内超细氧化钇粉的年需求量约在几百吨，国内约几十吨，随着电子技术和新材料等相关领域不断向高、精、尖方向的发展，超细氧化钇粉的市场需求将越来越大，现缺乏相关标准的规范与指导，导致国内外厂家的混乱无序，为指导和规范超细氧化钇粉的研制、生产和销售，加快超细氧化钇粉产业的发展，为供需双方提供准确、可靠的参考和评判依据，拟申请制定超细氧化钇粉产品推荐性行业标准。
2
任务来源

《超细氧化钇粉》稀土行业标准是由广东省稀有金属研究所牵头在2016年申请立项的。根据稀土标委[2016]26号文件“关于2016年度全国稀土标准化技术委员会年会暨《烧结钕铁硼永磁材料》等16项稀土标准工作会议的通知”，稀土标准化技术委员会审议了该行业标准的立项事宜。根据稀土标委[2018]03号文件“关于发送2018年第一次全国稀土标准工作会议纪要的通知”，稀土标委会转发了工信厅科[2017]106号文件“工业和信息化部办公厅关于印发2017年第三批行业标准制修订计划的通知”，并对本行业标准[计划编号：2017-1359T-XB]进行了审定，确定了广东省稀有金属研究所为牵头起草单位，行业内诸多企事业单位拟参与该行标的起草。稀土标委会还下达了任务落实和安排工作。本项目的计划完成时间为2019年。
3
起草单位情况

广东省稀有金属研究所隶属于广东省科学院，以原广州有色金属研究院稀有金属研究所、稀有公司和精细化工研究所为基础组建而成。广东省稀有金属研究所主要围绕稀有金属资源与环境、材料与化工等研究领域，从事前瞻性基础研究、关键与共性技术创新、行业服务创新科技服务业务，为国家稀有金属重大资源的开发利用、社会经济发展、国防军工技术进步做出了重要贡献。
广东省稀有金属研究所是我国稀散金属研究与学术活动的领头单位，是我国稀有金属冶金工艺研究的重要基地，是广东省最全面的稀土功能材料工程化研究开发单位。近五年来，依托国家稀有金属分离和综合利用国家重点实验室和广东省稀土开发与应用研究重点实验室，承担稀土资源高效利用和绿色分离的科学基础、复杂铂钯共生矿分离提取关键技术研究-短流程加工与深度利用技术研究、千瓦级安全氢源燃料电池应急电源集成系统等8项国家“973”、“863”科研课题；承担了华南花岗岩地区稀有稀土难选共伴生资源硫酸焙烧分解富集过程基础研究、混合动力汽车用高性能储氢合金粉生产技术改造、高效固态绿色照明用稀土发光材料关键技术及产业化、电解还原法制备高纯氧化铕的关键技术与示范等25项省级科研课题；承担蓝光LED激发的新型高性能稀土发光材料及规模化制备关键技术、新能源汽车镍氢动力电池用低成本储氢材料关键技术研究、电容器用超细钽粉短流程制备技术研究等15项市级重大科研课题；获得国家、省市及行业奖励18项，其中超大型低品位贵金属共伴生矿综合回收关键技术研究及产业化、南方离子型稀土绿色高效分离关键技术、高性能稀土发光材料研制与应用分别获得中国有色金属工业协会一等奖、广东省科技进步二等奖。依托这些成果，广东省稀有金属研究所建立了多条稀土功能材料的中试生产线，产品有：各种高纯纳米稀土氧化物、节能灯用稀土三基色荧光粉、白光LED用荧光粉、各种长余辉发光材料、各种涂层钛电极材料、贮氢合金等，部分产品远销到美国、英国、日本等二十多个国家和地区。
4
本标准编制计划
本标准于2017年10月21日正式获得计划项目编号[2017-1359T-XB]，并于2017年11月06日由工业和信息化部办公厅公布。在2018年1月14日由稀土标准委员会秘书处下达了落实任务书的通知。根据相关会议精神，我单位在2018年3月初组建了标准制订小组，主要有生产部门、研发部门组成，同时间或邀请参与单位相关人员参加，有序地完成了超细氧化钇粉的生产、使用厂家的调研收集资料等相关工作，并完成了一系列的产品测试工作，并汇总测试数据确定了技术指标取值范围。在2018年4月完成了《超细氧化钇粉》的行业标准征求意见稿，并及时向行业内各单位广泛征求意见，于2018年6月中旬基本完成意见收集。在2018年6月-7月间，本单位标准制订小组召开多次专题讨论会，就收集的有效意见逐一进行讨论分析，并将意见处理情况汇总，最终形成《超细氧化钇粉》（预审稿）及其编制说明。
本单位计划在此阶段完成的主要工作如下：

2018年7月，完成意见汇总、形成预审稿和对应的编制说明，并将标准预审稿及编制说明、征求意见稿意见汇总处理表（均为电子版）发送至稀土标准委员会秘书处，并由稀土标准委员会秘书处挂网公开。

2018年8月，稀土标准委员会秘书处组织召开标准预审会；
2018年8-10月，在预审会讨论的基础上，对预审稿、编制说明、意见汇总处理表进行修改，并邀请相关的企业专家召开专题讨论会，最终汇总各位专家意见形成第二次预审稿及其第二次预审稿编制说明，并发送至稀土标准委员会秘书处，由稀土标准委员会秘书处挂网公开；
2018年10月底-11月初，稀土标准委员会秘书处将在南京召开标准审定会。
二、标准编制原则和标准主要内容

1
标准编制原则

（1）随着科学技术的发展，在高端电子陶瓷等应用领域，为了使氧化钇产品质量得到进一步的规范，特制定该产品标准；

（2）本标准根据GB/T 1.1-2009《标准化工作导则》的规定编写；

（3）本次制定，既要考虑到资源的合理利用，又要考虑到符合客户的需要。
（4）遵循科学性、先进性、统一性的原则。

2
标准的主要内容及工作过程

为了使超细氧化钇粉生产企业或使用单位的产品质量得到保证和更大提升，本标准在制定初期时，走访了相关生产企业，并征求了用户的意见，做了大量的前期调研工作，既要考虑到生产技术的先进性，生产企业的广泛性，又要考虑到标准的实用性及可操作性的原则，以保证本标准具有技术先进性的要求。

2.1
产品分类及论据

根据目前主要生产厂家和用户对产品的要求以及对现有超细粉标准的分析，在产品的分类上采取平均粒径来分类。根据我们调查收集的国内外产品测试情况，市场产品的平均粒径基本上处于25-150 nm，所以我们按产品的平均粒径的大小范围将超细氧化钇粉产品分为三个牌号，分别对应平均粒径在A（＜50 nm）、B（50-100 nm）和C（>100-150 nm）三个范围内。这种分类有利于技术创新、降低生产成本与提高产品质量。
2.2
技术指标的确定与论据

任务下达后，《超细氧化钇粉》行业标准编制小组按照标准的编制程序，查阅了国内外与超细氧化钇粉相关的各类标准和技术资料，在认真分析研究的基础上，根据近年来国内外生产厂家和用户的实际生产、销售和应用的情况，编制了《超细氧化钇粉》行业标准征求意见稿，经过征集厂家及用户的意见，形成了《超细氧化钇粉》的第一次预审稿及其编制说明。
根据2018年8月9日全国稀土标准工作会议上相关专家提出产品成分、产品理化性能指标等问题，并形成了该次预审会议纪要。在此预审会议纪要的基础上，编制小组对《超细氧化钇粉》的预审稿进行逐条地讨论及修改，具体的修改内容详见附件A的内容。
2.2.1
产品成分

超细氧化钇粉属稀土产品，其化学成分分析已经有成熟的国家标准，故其所有的化学成分的含量检测方法参考或参照相关国家标准分析方法进行。
2.2.2
产品物理性能指标的确定与论据

产品的平均粒径和颗粒形貌是按预审稿附录Ａ中的方法测定的，比表面积和松装密度是按国家标准中相关要求进行。
2.3
主要技术内容说明

2.3.1
产品分类
超细氧化钇粉按照粉体材料的平均粒径范围进行分类，如表1所示。
表1　产品分类

	平均粒径/ nm
	牌号

	<50
	Y2O3-4NA

	50~100
	Y2O3-4NB

	>100~150
	Y2O3-4NC


2.3.2
产品主要化学成分
超细氧化钇粉的主要化学成分应符合表2的规定。
表2　超细氧化钇粉产品的化学成分

	化学成分
	含量 （质量分数）/%

	REO，不小于
	97

	Y2O3/REO，不小于
	99.99

	稀土杂质，不大于
	0.01

	Fe2O3，不大于
	0.002

	CaO，不大于
	0.002

	SiO２，不大于
	0.01

	灼减和水分，不大于
	3.0

	注：表内所有化学成分检测均为去除水分后灼减前测定。


2.3.3
物理性能指标
超细氧化钇粉的物理性能指标应符合表3的要求。
表3　产品的物理性能指标

	物理性能
	牌号Y2O3-4NA
	牌号Y2O3-4NB
	牌号Y2O3-4NC

	平均粒径/ nm
	＜50
	50~100
	＞100~150

	比表面积/（m2/g）
	＞25
	15~25
	5~15

	松装密度/(g/cm3）
	0.2~0.5
	0.25~1.0
	0.3~1.5

	颗粒形貌
	球形或近球形（应提供SEM或TEM图片）

	注：平均粒径为SEM或TEM粒径，颗粒形貌由SEM或TEM检测提供，均按附录Ａ的方法测定。


三、国内外主要标准、企业标准牌号综述分析
经查新、检索，国家标准《氧化钇》GB/T 3503-2015是与本行业标准相关的标准，以下从产品的生产方法、应用范围、产品成分、产品理化指标等方面综述分析。
（1） 产品的生产方法

本行标中定义的湿化学法生产的类球形超细氧化钇粉是用普通氧化钇为原料，加酸溶解后经过沉淀、表面处理、干燥、煅烧等一系列的超细化处理后制得的产品。
（2） 产品应用范围

现行的国家标准《氧化钇》适用于制作荧光材料、铁氧体、单晶材料、光学玻璃、人造宝石、陶瓷和制备金属钇等领域，拟制订的《超细氧化钇粉》行业标准适用范围是高端电子陶瓷、纳米PDP用荧光粉、生物医药、新能源等领域。
（3） 产品化学成分

现行的国家标准《氧化钇》的产品牌号是根据产品化学成分的不同而区分的，共有Y2O3-5N5，Y2O3-5N，Y2O3-4N5，Y2O3-4N，Y2O3-3NA，Y2O3-3NB，Y2O3-3NC七种不同牌号。拟制订的《超细氧化钇粉》行业标准由于是依据产品的平均粒径来对产品进行分类的，在产品成分上仅对主要成分Y2O3要求为99.99%，其余稀土杂质与原料中原有的含量保持一致，而非稀土杂质的含量根据生产的情况略有上升。
（4） 物理性能指标

现行的国家标准对其四个牌号的产品《氧化钇》的粒度有指标要求，即：“牌号Y2O3-5N5，Y2O3-5N，Y2O3-4N5，Y2O3-4N的产品粒度D[V，50]为0.5μm～50μm”。拟制订的《超细氧化钇粉》行业标准着重强调了产品粒度的指标，并以产品的平均粒径值将产品划分为三个牌号，牌号和产品的平均粒径值的对应关系见表4。

表4　
	牌号
	平均粒径/ nm

	Y2O3-4NA
	<50

	Y2O3-4NB
	50-100

	Y2O3-4NC
	>100-150


拟制订的《超细氧化钇粉》除了对平均粒径这一理化指标有规定外，还对产品的比表面积和松装密度这两项指标有要求。比表面积表征的是材料单位质量或体积的表面积，对于粉体材料，颗粒越细，单位质量暴露的表面积就越大，该项指标与一次粒子及其聚集状态密切相关，是纳米颗粒及堆积状态的宏观上的重要表征，可以与粉体材料粒度的表征起到相互补充的作用；另外也对粉末的松装密度进行了规定。我们提出超细氧化钇粉产品的平均粒径和比表面积、松装密度的对应关系，如表5所示。

表5　
	平均粒径/ nm
	比表面积/（ m2/g）
	松装密度/（ g/cm3）

	<50
	＞25
	0.2-0.5

	50-100
	15-25
	0.25-1.0

	>100-150
	5-15
	0.3-1.5


综上所述，拟制订的《超细氧化钇粉》和现行的国家标准《氧化钇》在产品的生产方法、应用范围、产品的化学成分以及理化指标方面都是有着明显的区别的。超细氧化钇粉的研发及生产有效利用了廉价中重稀土原料Ｙ，使过剩的稀土产品附加值大幅提高，将资源优势转化为产品优势，属于国家鼓励的稀土新材料、高科技产品。超细氧化钇粉是对现行的国标氧化钇产品的二次加工产品，两者可以认为是上下游的产品关系。因此，将超细氧化钇粉作为稀土行业标准是不会与现行的国家标准《氧化钇》冲突，符合相关的规定。
四、标准中如涉及专利、应有明确的知识产权说明
截至目前，尚未发现与本标准内容相关的知识产权的问题。

五、国家标准作为强制性或推荐性国家标准的建议

此次编制的《超细氧化钇粉》行业标准建议为推荐性行业标准。

六、参考的相关标准和资料

（1）GB/T 19619 纳米材料术语

（2）GB/T 15676 稀土术语
（3）GB/T 3503-2015 氧化钇

（4）GB/T 19590-2011 纳米碳酸钙
（5）GB/T 26285-2010 超细钴粉
（6）GB/T 26725-2011 超细碳化钨粉
（7）GB/T 1774-2009 超细银粉
（8）HG/T 2549-2003 还原橄榄绿5G细粉

（9）YS/T 673-2013 还原钴粉

（10）GB/T17803-2008稀土产品牌号表示方法
（11）GB/T 14635 稀土金属及其化合物化学分析方法 稀土总量的测定
（12）GB/T 18115 稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法
（13）GB/T 12690 稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法
（14）GB/T 20170 稀土金属及其化合物物理性能测试方法
（15）GB/T 15445 粒度分析结果的表述

（16）GB/T 21649 粒度分析 图像分析法

（17）GB/T 31057 颗粒材料 物理性能测试
（18）GB/T 19587 气体吸附BET法测定固态物质比表面积

七、致谢

本标准起草过程中得到了全国稀土标准化技术委员会秘书处的指导和帮助，同时也得到了众多企业和院所的支持和关心，在此一并表示感谢！

广东省稀有金属研究所
2018年10月19日
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