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前    言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。
本标准起草单位：中国科学院宁波材料技术与工程研究所、杭州永磁集团有限公司、宁波韵升股份有限公司、北京中科三环高技术股份有限公司、安徽大地熊新材料股份有限公司、京磁材料科技股份有限公司、钢铁研究总院、包头稀土研究院、赣州富尔特电子股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、国合通用测试评价认证股份公司、包头希迪瑞科技有限公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、宁波招宝磁业有限公司。
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[bookmark: OLE_LINK2][bookmark: OLE_LINK1]新能源汽车驱动电机用稀土永磁材料表面涂镀层结合力的测定 
1　 范围
本标准规定了新能源汽车驱动电机用稀土永磁材料表面涂镀层结合力的测定方法。
本标准适用于新能源汽车驱动电机用稀土永磁材料表面的单层或多层涂镀层结合力的测定，涂镀层包括采用电镀、电泳、喷涂、物理气相沉积、化学镀等技术的涂镀层（带有涂镀层的稀土永磁材料以下简称涂镀层产品）。共包含四种方法，方法1拉开法，方法2剪切法，方法3划格法，方法4热震法，均为破坏性试验。其中拉开法和剪切法适用于拥有平整表面的涂镀层产品，划格法和热震法适用于任意尺寸的涂镀层产品。仲裁方法为方法1拉开法。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 2423.22 环境试验 第2部分:试验方法 试验N:温度变化
GB/T 3138 金属及其他无机覆盖层 表面处理 术语
GB/T 5270 金属基体上的金属覆盖层 电沉积和化学沉积层 附着强度试验方法评述
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 9286 色漆和清漆 漆膜的划格试验
GB/T 12609 电沉积金属覆盖层和有关精饰 计数检验抽样程序
GB/T 16825.1 静力单轴试验机的检验 第1部分：拉力和(或)压力试验机 测力系统的检验与校准
3　 术语和定义
GB/T 3138界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1　 
基体 substrate
指需要表面处理的稀土永磁材料工件。
3.2　 
结合力 adhesion
使单位表面积的涂镀层的不同膜层分离所需的力，或使单位表面积的涂镀层和基体分离所需的力。
4　 方法1:拉开法
4.1　 方法原理
将试柱用胶黏剂固定在涂镀层上，利用拉力试验机在涂镀层的法线方向上连续地施加载荷，当该载荷大于涂镀层的结合力时，涂镀层即从基体上分离或涂镀层的不同膜层分离。用破坏涂镀层/基体界面间附着所施加的拉力与粘接面积的比值或破坏涂镀层/基体界面间附着所施加的拉力来表示涂镀层的结合力。
4.2　 试验设备与试验装置
4.2.1　 高低温冲击试验箱
用于涂镀层产品的高低温交变处理。可使用两个独立的温度试验箱或一个快速温度变化的试验箱。试验箱应能使高低温转换在3 min内完成。可采用人工或自动转换方法。
4.2.2　 拉力试验机 
[bookmark: _Hlk15952285]拉力试验机的测力系统应按照GB/T 16825.1进行校准，其精确度应为1级或优于1级。拉力试验机横梁应能保持空载速度在0.5 mm/min以内恒速运行，加卸力应平稳、无振动、无冲击。
4.2.3　 试验组合 
4.2.3.1 试验装置
适宜的拉开法试验装置如图1所示。
[bookmark: _Hlk15955928]装置A适用于上下表面平行的涂镀层产品。对厚度小于5 mm的涂镀层产品，为避免拉伸过程中因涂镀层产品强度不够而导致断裂，建议在涂镀层产品的另一面粘接一块厚度为5 mm的钢片，使下夹具的力作用在钢片上。对于厚度大于5 mm的涂镀层产品，可不粘接钢片。
装置B适用于被测面为平面及瓦形的涂镀层产品，采用该装置应确保上下试柱同轴。
[image: ]
图1 适宜的拉开法试验装置示例 
1——试柱；
2——胶黏剂；
3——基体表面涂镀层；
4——基体；
5——钢片；
6——下夹具。
4.2.3.2 试柱
试柱由不锈钢圆柱组成。试柱一端连接拉力试验机，另一端利用胶黏剂与涂镀层粘结，试柱粘接面应与试柱的轴线相垂直（90°±0.5°），且边缘保持直角不得倒角。表面需进行磨光处理，磨光面粗糙度Ra值0.4 μm ~12.5 μm，可根据胶黏剂性能作适当调整。试柱粘接面的直径为10 mm ~20 mm，试柱的长度不低于其直径，粘接面积越大，测得的结合力越接近涂镀层的真实结合力。
如涂镀层产品为瓦形等非平面规格，应根据涂镀层产品的尺寸将试柱粘接面加工出对应弧度，以确保试柱的粘接面能与涂镀层粘接面贴合紧密。非平面规格产品测得的数值包含了剪切分量，需注明磁体外形的几何信息。
4.2.3.3 钢片
	钢片的厚度为5 mm，粘接面的面积应大于涂镀层产品测试面的面积，确保下夹具的力能作用在钢片上。上下表面应平整，粗糙度Ra值0.4 μm ~12.5 μm。
4.2.4　 胶黏剂
用于粘接涂镀层和试柱。选用合适的胶黏剂，胶黏剂的粘接强度应大于被测涂镀层与基体的结合力，且不能与涂镀层发生反应。胶黏剂的使用和固化应按其制造厂商的技术要求进行。由于加热可能会改变涂镀层的结合力,建议固化温度不高于100 ℃，加热时间不长于30 min。
应当注意，采用不同的胶黏剂可能会使测量结果产生差异，为增强数据可比性，应采用同一种胶黏剂在相同的试验条件下粘接，且胶黏剂应尽可能的薄，以减少胶黏剂本身对测量结果的影响。例如可采用聚氨酯甲基丙烯酸酯类或环氧树脂类等胶黏剂。若不同胶黏剂的测量结果有差异，应采信数值较低的测量结果。
4.3　 取样
    按GB/T 12609规定的抽样方案抽样，每一批次产品随机抽取5件及以上。
4.4　 试样
涂镀层产品测试面应规整，不应有挠曲、歪斜等变形，且面积应大于选取的试柱面积。因稀土永磁材料的特殊性，试样不得由标准样板或其他规格的产品代替。
4.5　 试验环境温度
试验应在温度20 ℃±10 ℃，相对湿度30%-70%范围内进行。
4.6　 试验步骤
4.6.1　 试样前处理
参照GB/T 2423.22规定的温度变化试验Na对涂镀层产品进行高低温交变处理。将涂镀层产品暴露于（- 40±10）℃低温下，保持30 min后将涂镀层产品转换到（120±10）℃高温下，继续保持30 min，转换时间不宜超过3 min。经多次循环后肉眼观察涂镀层有无鼓泡、剥离。除非相关规范另有规定，优先采用的试验循环数为5。
4.6.2　 试验样品制备
[bookmark: _Hlk15946731]用无水乙醇将涂镀层产品、试柱或钢片表面的油污擦拭干净。将胶黏剂尽可能均匀地、薄薄地涂覆在表面洁净的涂镀层产品表面、试柱或钢片上，要求能在涂镀层产品和试柱及钢片之间能产生牢固、连续的胶结面。在胶黏剂的固化期内把涂有胶黏剂的涂镀层面近中心处与试柱或钢片相连，并及时清理粘接过程中压出来的溢胶。胶黏剂完全固化后，若试柱还周围残留胶黏剂，应用刀片去除。
避免使用过多的胶黏剂，过多的胶黏剂或胶黏剂未涂均匀，容易导致施加的拉力不能垂直于涂镀层表面。
4.6.3　 测试
将试验装置固定在拉力试验机的上下夹具中，施加拉力使之均匀地作用于试验面上，胶结面和试柱之间不应有任何扭转、滑移。在涂镀层产品测试面法线方向上施加拉力，拉力试验机的横梁移动速度应控制在0.1 mm/min~0.5 mm/min范围内的某个恒定值，直至涂镀层产品与试柱之间分离。记录涂镀层产品与试柱分离的最大拉力F。
4.7　 试验结果
4.7.1　 稀土永磁材料涂镀层的结合力σ用下式（1）来计算，以MPa计：
      ............................（1）
式中：
σ ——稀土永磁材料涂镀层的结合力，单位为兆帕（MPa）；
F ——稀土永磁材料涂镀层产品与试柱分离的最大力值，单位为牛顿（N）；
A ——稀土永磁材料涂镀层产品与试柱的粘接面积，单位为平方毫米（mm2）。
注：如涂镀层产品为瓦形等非平面规格，用最大力值F来代替结合力σ指标，同时标注粘接面尺寸信息。
4.7.2　 结合力计算结果按GB/T 8170进行修约，精确到个位，同批次样品的试验结果以结合力的算术平均值、最高值、最低值来表示。
4.7.3　 试样破坏性质按表1所示标记和破坏类型来确定。对附着破坏，估计破坏面积的百分数，精确至10%。
破坏性质
	标记
	破坏类型

	A
	附着破坏：涂镀层与基体或涂镀层界面间的破坏

	B
	粘胶失败：胶黏剂与被测涂镀层完全脱开，且涂镀层与基体或涂镀层界面间未破坏

	C
	基体内聚破坏：粘接强度大于基体自身强度


4.8　 精密度
    重复性和允许差要求不适用于本标准。稀土永磁材料多为粉末冶金制品，组织的一致性以及耐蚀性能较差，材料表面在机加工及表面处理过程中不可避免地会受到不同程度的损伤，使得涂镀层结合力难以保持一致，因此同批次的稀土永磁材料表面涂镀层结合力的真实值本身存在一定的离散；此外，涂镀层力学性能测试为破坏性试验，无法做重复性验证。
5　 方法2: 剪切法
5.1　 方法原理
将试柱用胶黏剂固定在涂镀层上，利用压力试验机在平行于涂镀层的方向上连续地施加载荷，当该载荷大于其结合力时，涂镀层即从基体上分离或涂镀层的不同膜层分离。用破坏涂镀层/基体界面间的压缩力力与粘接面积的比值或破坏涂镀层/基体界面间的压缩力来表示涂镀层的结合力。
5.2　 试验设备与试验装置
5.2.1　 高低温冲击试验箱
高低温冲击试验箱的要求同4.2.1。
5.2.2　 压力试验机
    压力试验机的要求同4.2.2。因压力试验机压头施力于涂镀层产品的厚度方向，为避免稀土永磁材料在试验过程中因局部压力过大而碎裂，压力试验机压头部分的面积应大于与其接触的涂镀层产品部分的面积。
5.2.3　 试验组合
5.2.3.1 试验装置
    适宜的试验装置如图2所示。
[image: ]
图2 适宜的剪切法试验装置示例
1——基体；
2——胶粘剂；
3——基体表面涂镀层；
4——试柱；
5——夹具底座；
6——粘接区域。
5.2.3.2 试柱
试柱由不锈钢组成。试柱的粘接面应与底座部分保持垂直（90°±0.5°），且边缘保持直角不得倒角，粘接面需进行磨光处理，磨光面粗糙度Ra值0.4 μm ~12.5 μm，可根据胶黏剂性能作适当调整。试柱粘接面的尺寸为10 mm×10 mm。
5.2.4　 胶黏剂
胶黏剂的要求同4.2.5。
5.2.5　 安全防护罩
用于防止试样断裂碎片飞出伤害试验人员。
5.3　 取样
    按GB/T 12609规定的抽样方案抽样，每一批次产品随机抽取5件及以上。
5.4　 试样
涂镀层产品测试面为平面，不应有挠曲、歪斜等变形，且面积应大于选取的试柱面积。因稀土永磁材料的特殊性，待测试样不得由标准样板或其他规格的产品代替。
5.5　 试验环境条件
试验应在温度20 ℃±10 ℃，相对湿度30%-70%范围内进行。
5.6　 试验步骤
5.6.1　 试样前处理
试样前处理方法按4.6.1进行。
5.6.2　 试验样品制备
用无水乙醇将涂镀层产品及试验装置粘接面上的油污擦拭干净。将胶黏剂尽可能均匀地、薄薄地涂覆在表面洁净的涂镀层产品及试验装置粘接面上，要求能在粘接面上产生牢固、连续的胶结面。在胶黏剂的固化期内把涂有胶黏剂的涂镀层面近中心处与试验装置粘接面相连，并及时清理粘接过程中压出来的溢胶。在胶黏剂固化前使试样与压力试验机压头接触端保持水平。胶黏剂完全固化后，若试柱周围还残留胶黏剂，应用刀片去除。
避免使用过多的胶黏剂，过多的胶黏剂或胶黏剂未涂均匀，容易导致施加的压缩力不能平行于涂镀层表面。
5.6.3　 测试
将试验装置固定在压力试验机中，采用合适的安全防护罩进行防护。在与涂镀层产品被测平面平行的方向上施加压缩力，压力试验机的横梁移动速度应控制在0.1 mm/min ~0.5 mm/min范围内某个恒定值，直至涂镀层产品与试柱之间分离。记录涂镀层产品与试柱分离的最大压缩力F。
5.7　 试验结果
5.7.1　 稀土永磁材料涂镀层的结合力τ用下式（2）来计算，以MPa计：
      ............................（2）
式中：
τ ——稀土永磁材料涂镀层的结合力，单位为兆帕（MPa）；
F ——稀土永磁材料涂镀层产品与试柱分离的最大力值，单位为牛顿（N）；
A ——稀土永磁材料涂镀层产品与试柱的粘接面积，单位为平方毫米（mm2）。
5.7.2　 结合力计算结果按GB/T 8170进行修约，精确到个位，同批次样品的试验结果以结合力的算术平均值、最高值、最低值来表示。
5.7.3　 试样破坏性质按表1所示标记和破坏类型来确定。对附着破坏，估计破坏面积的百分数，精确至10%。
5.8　 精密度
同4.8。
6　 方法3: 划格法
参照GB/T 9286规定执行，用30°锐角刀在涂层表面刻痕成6×6条间距1 mm的正交切割线，然后用透明压敏胶带（宽25 mm，粘着力10 N/25 mm或供需双方商定）粘合到试验表面上，用手指压紧按平，小心地排除空气约10s后，在样品表面的垂直方向上迅速拉起胶带，在放大4倍或8倍的照明观察系统下，检查镀层有无起泡、脱离现象。经剥离后，观察涂镀层有无起泡、脱离现象。
7　 方法4: 热震法
参照GB/T 5270规定的热震试验法执行。将涂镀层产品加温至表2所列的温度，此温度应保持在±10 ℃误差范围内，保温1 h后，放入不高于25 ℃的水中骤冷，观察涂镀层有无起泡、脱离现象。
表2 热震试验温度
	涂镀层类别
	镍，铜，金，银
	锡，锌
	铝 
	环氧，锌铝涂层

	试验温度 
	250 ℃
	150 ℃
	200 ℃
	200 ℃


8　 试验报告
试验报告至少应包括以下信息：
a)  测试方法；
b)  试样尺寸和数量；
c)  涂镀层的类别；
d)  试验条件（所选用的胶黏剂型号及固化的温度和时间或划格方法中选用的胶带类型；环境温度、粘接试柱的尺寸和面积、试验机横梁移动速度）；
e)  设备规格型号；
f)  试验结果；
g)  其他必要的说明。
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