《增材制造用钽及钽合金粉》

编制说明（征求意见稿）

一、工作简况
任务来源

根据《国家标准管理委员会关于下达2018年第三批国家标准制修订计划的通知》（国标委发[2018]60号）的要求，由西安赛隆金属材料有限责任公司、西北有色金属研究院负责起草《增材制造用钽及钽合金粉》国家标准。项目计划编号：20182015-T-610，按计划要求，本标准应在2019年完成。
产品概况

钽及钽合金属于难熔金属，它具有特殊的介电性质，低的塑脆转变温度，异常优异的耐蚀性能，同时还是公认的生物相容性最佳的金属材料。钽及钽合金在电子技术领域、航空航天、高温超导领域，原子能工业领域应用广泛，且国外由钽金属制作的高端生物植入体已在医疗植入领域广泛应用。高品质的钽及钽合金粉末是增材制造钽及钽合金的重要原料，采用增材制造技术可开展小批量、复杂形状的钽及钽合金零件的开发与制备，采用钽及钽合金粉末以增材制造工艺制备的目标钽金属零件，其晶粒细小，组织成分均匀，可有效解决传统铸造钽及钽合金材料结晶组织粗大，内部易形成疏松和成分偏析的弊端。此外增材制造工艺可快速制备出预研或设计目标零件，从而大幅降低新品开发速度和响应时间，促进钽及钽合金在各个领域广泛应用。此外，采用钽粉末原料，可以增材制造技术进行高生物相容性骨植入体的定制与生产，满足未来医疗骨植入个性化需求，其在人体骨科修复领域具有巨大的发展前景。
目前国内外市场上，尚无增材制造用钽及钽合金粉末的国际标准、国家标准或行业标准可依，没有相应统一的标准要求和检验验收规范，对粉末的化学成分、形貌、流动性等物理化学性能通常根据生产单位和用户的要求进行，产品的使用工况不清晰，用户无选型和检验依据，各企业性能参数不在同一基准上，阻碍了钽及钽合金增材制造技术的发展和产业化进程，也进一步限制了增材制造钽植入体的临床上的推广应用。

起草单位简况

西安赛隆金属材料有限责任公司（后简称“公司”）成立于2013年，是由西北有色金属研究院（后简称“研究院”）发起并控股，依托金属多孔材料国家重点实验室创新平台，以重点实验室在高品质金属粉末和电子束选区熔化成形增材制造相关领域十余年的研发成果为基础成立的科技型企业。公司专业从事商业化粉末床电子束3D打印（SEBM）技术与装备、等离子旋转电极雾化制粉（PREP）技术与装备的研发、生产、销售和技术服务。

公司成立以来，在国内首次推出了满足科研的S型和满足医疗产品制造的Y型国产商业化粉床电子束3D打印设备；研制并销售了多套商业化等离子旋转电极雾化制粉设备，最高转速可达到20000r/min；在高品质球形粉末的生产制备方面，钛及钛合金、高温合金、难熔金属等不同体系的20余种特殊牌号的粉末材料以满足增材制造技术应用。目前公司已经具备年产100吨金属粉末、20台套设备、上万件3D打印件的生产能力。公司依托金属多孔材料国家重点实验室的平台优势，建立了金属3D打印联合创新中心，是中国增材制造产业联盟理事单位、全国增材制造标准化技术委员会委员单位和中国机械工程学会增材制造分会委员单位。

西北有色金属研究院是我国从事稀有金属材料研究与生产的骨干单位，钛及钛合金的研制与开发是其主要研究领域之一，具有从事钛粉及钛粉末冶金制品科研生产的经验，从上世纪70年代始就对钛、锆、铪等金属粉末的制备进行了系统的研究与开发，掌握了独特的生产加工技术，拥有自主开发的知识产权。为了获得高质量的钛及钛合金粉末，先后开发了高质量氢化脱氢技术、等离子旋转电极制粉技术、气雾化制粉技术和设备，起草了钛及钛合金粉末的相关产品及测试国家和行业标准，生产的钛粉在成分和性能上居国内领先水平。近年来，先后承担国家863、973、科技支撑、自然基金面上、国际合作、国家重点研发计划等项目的研究工作，在钛及钛合金粉末及其制品的制备、应用研究与开发以及测试表征等方面取得多项研究成果，在高品质钛及钛合金粉末的研发、生产以及测试表征等方面处于国内领先水平。许多成果获得国家奖励，包括1项全国科技大会奖，2项国家技术进步二等奖和十余项省部级一、二等奖，拥有一百多项专利，发表论文400余篇，制定了相关材料标准和检测标准十余项，先后出版了5部材料专著，在我国乃至国际粉末冶金领域具有举足轻重的地位。
主要工作过程

根据任务落实会议精神，西安赛隆金属材料有限责任公司和西北有色金属研究院接到项目下达的任务后，立即组织成立了标准编制工作组，对目标任务进行了分解，明确了成员的任务要求，制定了工作计划和进度安排。项目运行以来，工作组对公司内部生产、检测分析报告、用户使用状况等进行了相关资料的收集整理；对国内部分从事钽及钽合金粉材料制造研发以及生产单位进行了调研，了解其工艺、产能、规格及质量控制水平等基本情况，对相关结果进行汇总、分析。结合调研情况和公司近年来在钽及钽合金粉的制造生产经验，以公司现有相关质量文件和钽及钽合金粉企业标准为基础，于2019年2月编制并形成了标准草稿，经过多次内部讨论分析，对草稿进行了修改和完善，于2019年3月形成标准讨论稿。
二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据
标准编制原则

本标准是按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》的规定进行编写的。
本标准在编制过程中，主要以国内增材制造用钽及钽合金粉的生产和应用研究为基础，遵循满足市场需求、技术内容合理、检测方法可行的原则，既能够反映国内各生产企业的技术水平，便于生产，又提高可操作性，便于应用。

确定标准主要内容的论据

化学成分

在YS/T 751规定的钽及钽合金牌号中,目前稳定批量化生产增材制造用钽及钽合金牌号的牌号有Ta1、Ta2、TaNb3共3个钽及钽合金牌号。在三种增材制造工艺过程中，钽及钽合金的主要化学成分不会发生明显变化，只有氧、氮、氢等气体元素会发生轻微波动，尤其是氧。采用惰性Ar气作为增材制造气氛的激光增材制造工艺，其0含量增幅通常不大于0.003%，氮含量的增幅一般不大于0.002%；采用真空作为增材制造气氛的电子束熔化工艺，其作为氧、氮含量的增幅均不大于0.002%。为了确保增材制造目标零件的综合性能达到产品的设计要求，本标准规定增材制造用钽及钽合金粉的化学成分见表1。 

表1 产品化学成分要求
	牌号
	化学成分（质量分数）/%

	
	主要成分
	杂质元素，不大于

	
	Ta
	Nb
	W
	O
	C
	N
	H
	Nb
	Fe
	Ti
	W
	Mo
	Si
	Ni

	Ta
	余量
	—
	—
	0.10
	0.010
	0.01
	0.0020
	0.050
	0.010
	0.005
	0.010
	0.010
	0.005
	0.010

	TaNb3
	余量
	1.5~3.5
	—
	0.050
	0.020
	0.025
	0.0050
	—
	0.030
	0.005
	0.040
	0.030
	0.030
	0.005

	注：产品的化学成分可根据用户的特殊要求进行调整。


物理性能和工艺性能
钽及钽合金粉可以通过增材制造工艺实现致密化成形，不同的增材制造工艺对粉末的粒度有不同的要求，而且粉末的松装密度、振实密度、流动性等工艺参数会不仅影响增材制造工艺过程，并且也会对最终成形坯体的显微组织、力学性能、尺寸精度、表面质量等产生影响。因此，本标准规定了判定钽及钽合金粉的关键物理性能和工艺性能参数要求：粒度、松装密度、振实密度、流动性等。
粒度    

钽及钽合金粉主要采用等离子旋转电极法、等离子雾化法、等离子球化法、氢化脱氢法等工艺制备，不同工艺所制备的钽及钽合金粉的粒度区间有差别，但可通过筛分进行粒度级配。根据增材制造技术领域不同工艺技术要求，钽及钽合金粉粒度可分为三类：第Ⅰ类，适用于选区激光熔融增材制造领域的，粒度范围为0～63μm，粒度组成：＞63μm不大于5%，D50为25μm～45μm；第Ⅱ类，适用于电子束熔化增材制造领域的，粒度范围为45μm～150μm，粒度组成：≤45μm不大于5%，＞150μm不大于5%，D50为63～105μm；第Ⅲ类，适用于定向能量沉积增材制造领域，粒度范围为45μm～180μm，粒度组成：＞180μm不大于5%，D50为63～150μm。
松装密度

松装密度是粉末自然松装时填充单位容积的质量,可以反映出粉末的密度、颗粒形状、颗粒密度和表面状态、粉末的粒度及粒度分布等。粉末颗粒形状越规则、颗粒表面越光滑、颗粒越致密，粉末的松装密度会越大。通常情况，松装密度随颗粒尺寸的减小、颗粒非球状系数的增大以及表面粗糙度的增加而减小。
不利于增材制造工艺钽及钽合金粉的松装密度一般小于8.0g/cm3，可进行增材制造工艺的粉末的松装密度一般要求大于8.0g/cm3。因此，本标准为了确保钽及钽合金粉能够进行稳定的增材制造快速成型，根据有关厂家批次产品松装密度指标统计，见表2。本标准规定钽及钽合金粉的松装密度应不小于8.0g/cm3。
表2 粉末松装密度统计结果

	分类
	粒度范围/μm
	牌号
	松装密度/g/cm3

	
	
	
	西安赛隆（三批次粉末平均值）
	广东材料与加工研究所

	Ⅰ类
	0～63
	Ta
	9.79
	9.75

	
	
	TaNb3
	9.74
	

	Ⅱ类
	45～150
	Ta
	9.86
	9.67

	
	
	TaNb3
	9.85
	

	Ⅲ类
	45～180
	Ta
	9.92
	/

	
	
	TaNb3
	9.90
	


振实密度
振实密度是粉末在容器中经过机械振动达到较理想排列状态的粉末集体密度，振实密度相对于松装密度主要是粉末多种物理性能和工艺性能的综合体现，如：粉末粒度及其分布、颗粒形状及其表面粗糙度、比表面积等，振实密度越大，说明粉末的相对流动性越好。结合实际增材制造工艺要求，根据有关厂家批次产品振实密度指标统计，见表3。本标准规定钽及钽合金粉的振实密度应不小于9.0g/cm3。
表3 粉末振实密度统计结果

	分类
	粒度范围/μm
	牌号
	振实密度/g/cm3

	
	
	
	赛隆公司（三批次粉末平均值）
	广东材料与加工研究所

	Ⅰ类
	0～63
	Ta
	10.35
	10.80

	
	
	TaNb3
	10.29
	

	Ⅱ类
	45～150
	Ta
	10.49
	10.56

	
	
	TaNb3
	10.34
	

	Ⅲ类
	45～180
	Ta
	10.62
	

	
	
	TaNb3
	10.52
	


流动性

流动性标征粉末通过一个限定孔的性能，通常用50g粉末通过一个限定孔所用的时间来表示，主要指粉末流动的难易程度。反映了粉末颗粒尺寸、形状、粗糙度、干湿度等。通常球形颗粒的粉末流动性最好，而颗粒形状不规则、尺寸小、表面粗糙的粉末，其流动性差。另外，粉末流动性受颗粒间粘附作用的影响，颗粒表面如果吸附水分、气体会降低粉末的流动性，粉末流动性直接影响粉末送料混合的均匀性。流动性太差，在送料混合时容易粘附、团聚无法将其混合均匀，但是流动性太好，也不易混合均匀。粉末的流动性太好后容易与其他粉末分离，即使混合均匀，在铺送料过程中，容易导致分层、出现偏析。因此，粉末的流动性是增材制造工艺中比较重要的性能指标。本标准结合实际生产工艺需求，并根据有关厂家批次产品松装密度指标统计，见表4。此外考虑到激光选区熔化增材制造工艺的一些设备的铺送粉方式为上送粉，其对粉末（I类）的流动性要求不高，而电子束熔化工艺和定向能量熔化工艺要求粉末必须具有较好的流动性，所以本标准规定钽及钽合金粉的流动性应符合表5的规定。
表4 粉末流动性统计结果

	分类
	粒度范围/μm
	牌号
	流动性/ s/50g

	
	
	
	赛隆公司（三批次粉末平均值）
	广东材料与加工研究所

	Ⅰ类
	0～63
	Ta
	6.50
	5.80

	
	
	TaNb3
	6.50
	

	Ⅱ类
	45～150
	Ta
	6.30
	5.40

	
	
	TaNb3
	6.40
	

	Ⅲ类
	45～180
	Ta
	6.00
	

	
	
	TaNb3
	6.20
	


表5 

	物理性能
	Ⅰ类
	Ⅱ类
	Ⅲ类

	流动性/ s/50g
	/
	≤10
	≤10


外观质量
钽及钽合金粉的外观质量可以直观反映出粉末品质，以及是否因保存不当导致受潮或其他杂物的污染。本标准规定钽及钽合金粉产品呈均匀银灰色，无目视可见夹杂物。
包装、标志、运输和贮存
钽及钽合金合金粉在包装、运输和贮存过程中，尤其是小于63μm的细粉末会因碰撞、挤压等原因发生起火、爆炸，且容易吸附空气中的氧、氮、氢等气体元素石粉末性能变差，发生反应。此外钽及钽合金粉也且易吸附水汽而受潮使粉末品质变差。因此本标准规定：

标志

在产品的包装袋/桶上应做如下标志（或贴标签）：

供方名称；

产品名称；

牌号；

生产批号；

粒度范围；

净重、毛重；

包装日期；

本标准编号；

“易燃”、“防火”、“防潮”、“向上”、“禁止翻滚”等标识。

包装

产品应以洁净的金属瓶、塑料瓶等为容器单元，采取充惰性气体保护封装或者真空包装，或采用厚塑料袋抽真空塑封，包装过程中应严格控制环境避免污染。产品包装重量分为1kg、2kg、5kg、10kg四种规格，也可以根据需方需要进行包装。包装容器应保证其在运输过程中的完整性，且不易破损、受潮或者使产品接触到外来污染物质。
运输

产品应在有遮盖物的环境下进行运输，运输过程应防止雨淋受潮、严禁剧烈碰撞和机械挤压，搬运过程应轻装轻卸、切勿倒置，严禁接近火种及火源。

贮存

产品应贮存在通风、干燥、阴凉、无腐蚀性侵蚀的环境中，严禁与氧化剂、酸类、碱类一起存放，并避免阳光直晒。

三、标准水平分析

采用国际标准的程度

    在对国外增材制造用钽及钽合金粉的调研分析过程中，没有查询到相关产品标准。本标准为国内外首次起草的增材制造用钽及钽合金粉的国家标准。
国家同类标准水平的对比分析

本标准是国内首次起草的增材制造用钽及钽合金粉专用国家标准，本标准对产品化学成分、松装密度、振实密度、流动性以及外观质量的要求均依据实际工业生产水平，参考了已成熟稳定实施的企业标准和技术协议，标志着我国的增材制造用钽及钽合金粉在产品质量上完全可以达到国外甚至超过国外先进的产品质量，可以完全满足我国增材制造用钽及钽合金粉的产品需求。
通过上述综合分析，本标准的制定达到了国际先进水平。
四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
    该标准的制定符合现行法律、法规的要求，本标准与其他强制性国家标准无矛盾与不协调之处。
五、重大分歧意见的处理经过和依据
    无。
六、标准作为强制性或推荐性标准的建议
    鉴于国内目前没有关于增材制造用钽及钽合金粉的专用国家标准，因此建议该标准作为推荐性国家标准。
七、贯彻标准的要求和措施建议，包括：组织措施、技术措施、过渡办法
    无。
八、废止现行有关标准的建议
    无。
九、其他应予说明的事项
    无。
十、预期效果
本标准实施后，对我国增材制造工业领域所需钽及钽合金粉的要求更加合理规范，这有利于提升增材制造钽及钽合金材料的各项性能指标，使我国钽及钽合金材料的增材制备技术和整体性能达到国际先进水平，满足航空航天、国防军工、生物医疗等领域关键原材料需求，并对推进高性能钽及钽合金材料的发展和应用起到积极的促进作用。

可以积极向生产厂家及国内外用户推荐本标准。

西安赛隆金属材料有限责任公司

《增材制造用钽及钽合金粉》标准编制组

                                            2019年3月25日
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