《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰
和色品坐标的测定》（送审稿）编制说明
工作简况 

立项的目的和意义
稀土长余辉荧光粉由于其可以利用日光或灯光储光在夜晚或黑暗处发光，因而广

泛应用在夜间应急指示，光电子器件或元件、仪表显示，弱光照明，建筑装饰，工艺美术及国防军事(如夜行地图)等诸多方面。目前稀土长余辉荧光粉国家标准共有3项。其中1项国家标准GB/T 24981.1-2010《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》是2010年制定的。该标准是方法标准，采用的测试原理是使用氙灯作为激发光源，以规定的照度直接照射试样，关闭氙灯后测试可见光波段内（380nm~780nm）的相对光谱功率分布，获得试样的发射主峰值；根据CIE色度学公式计算余辉荧光的色品坐标。该标准发布以来真正使用该标准测试的很少，目前行业内及客户均认可的是激发状态下测试的发射主峰及色品坐标，而不需要余辉荧光的发射主峰及色品坐标。为此，我们进行了该项目的立项，对原有国家标准《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》进行修订。

1.2任务来源
全国稀土标准化委员会于2018年1月14日至15日在浙江省桐乡市召开了全国稀土标准化技术委员会2018年第一次会议。根据国家标准化管理委员会“关于转发2017年稀土国家、行业标准制修订计划通知”（稀土标委[2018]1号文件）要求，正式下达了《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》国家标准的编制任务，计划号20173576-T-469，由广东省稀有金属研究所负责起草，参

与单位有：有研稀土新材料股份有限公司、江苏博睿光电有限公司、厦门大学、天津东方科捷科技有限公司、北京大学、兰州大学，任务完成时间为2019年12月。

1.3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。2015年6月28日，经广东省编委批准以具有四十多年历史的广州有色金属研究院稀有金属研究所为基础组建了广东省稀有金属研究所，公益二类事业单位。

依托本研究所建设了国家钛及稀有金属粉末冶金工程技术研究中心、稀有金属分离与综合利用国家重点实验室、广东省金属材料公共实验室、广东省稀土开发及应用重点实验室。研究所建有六个研究中心，其中的发光材料研发中心主要从事稀土发光材料、稀土功能材料的研发、生产、销售及相关技术服务。课题组近5年来承担了10多项国家、省、市课题，具有年产200吨的稀土三基色荧光粉、100吨稀土长余辉荧光粉中试生产线和年产10吨的LED用荧光粉中试生产线。公司产品行销国内外，部分产品出口到美洲、欧洲、中东等地。研究所现拥有CY-1000B长余辉荧光粉光学性能测试系统、YT-ACM全自动色度仪、 F-7000荧光光谱仪、激光粒度仪、 PMS-80紫外-可见-近红外光谱分析仪、YF1000光色电综合分析系统、ST-86LA亮度测试仪、热释光谱测试仪等检测设备。曾参与稀土长余辉荧光粉国家标准的制定，参与灯用稀土三基色荧光粉国家标准的制定，参与白光LED用黄色荧光粉国家标准的制定，等等，是全国稀土标准化技术委员会的会员单位。
1.4主要工作过程和工作内容
根据任务落实会议精神，我公司组建了标准编制组，主要由技术中心、品管部、工艺组、销售部等多名人员组成。主要工作如下：

1.4.1 确立《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》国家标准起草遵循的基本原则；

1.4.2 对生产、使用厂家进行调研、收集材料；

1.4.3查阅相关标准；

1.4.4 确定试验方法；

1.4.5 确定建立仲裁分析方法；

1.4.6对样品进行分析测试；

1.4.7 根据测试数据确定技术指标取值范围；

1.4.8 编写征求意见稿草案。
1.5 工作进度安排
1）标准编制前的查询、调研、论证：2018年1月~4月；
2）完成试验报告，将验证报告及统一样发给其他起草单位及验证单位：2018年8月31日前； 

3）一验单位提出验证报告，并返回至起草单位：2018年10月15日前；
4）意见汇总形成预审稿：2019年4月
5）预审时间：2019年5月

6）审定时间：2019年9月
二 标准编制原则和标准的主要内容
2.1本标准在制定时主要遵循五大原则
满足GB/T 1.1-2009《标准化工作原则》、GB/T 1.3-20001.4-2001

  《标准编写规则》及其他标准化工作导则和指南要求；

 （二）充分满足市场要求的原则；

 （三）经济合理的原则；

 （四）有利于创新发展的原则；

 （五）通用性原则，即同时具备科学性、实用性和可操作性。

2.2 标准主要内容的确定

2.2.1依据

目前国内有十多家稀土长余辉荧光粉生产企业，但由于各家性能指标与测试仪器不同导致产品质量不一，与下游应用企业无法协调一致，影响了整个行业的良性快速发展。本标准是结合国内稀土长余辉荧光粉企业生产水平的差异及下游客户的要求编制出来的。若企业还有特殊需求，应在合同中注明，本标准不一定包含全部特殊使用要求。

2.2.2 标准的主要内容

本标准的主要内容涵盖了适用于稀土长余辉荧光粉的发射主峰、色品坐标性能指标，以及稀土长余辉荧光粉的发射主峰、色品坐标的测试方法。

2.3 本标准主要技术内容的说明

   本标准与原标准GB/T24981.1-2010相比，做了以下修订：

1、修改了方法原理。

   将“使用氙灯作为激发光源，以规定的照度直接照射试样，在规定的时间激发后关闭氙灯，测量试样在整个可见光波段内（380nm~800nm）所发出的余辉荧光的相对光谱功率分布，获得试样的发射主峰峰值波长；根据CIE色度学公式，由所测得的相对光谱功率分布计算出试样所发出的余辉荧光的色品坐标以表征发光颜色。”修改为“试样在365nm紫外线激发下发射出的可见光，经光谱辐射测试仪分光与光电转换，把单色光信号转成电信号，再经标准灯校正，获得与光强对应的电信号值；按一定的波长间隔测得整个可见光波段，获得该试样在整个可见光波段相对发射光谱功率分布，再根据CIE 1931计算出试样所发出光的色品坐标及发射主峰。”也就是，原标准测试的是关闭激发光源后稀土长余辉荧光粉余辉荧光的色品坐标和发射主峰，而修订后的标准测试的是激发状态下的色品坐标和发射主峰。
2、调整了仪器与装置。

 原标准GB/T24981.1-2010是采用照度测试装置，5500K~6500K的石英玻壳氙灯为

激发光源，修订后的标准采用的是激发装置，以365nm紫外灯作为激发光源来测试。

3、调整了5.2仪器校正。

   将“开启氙灯，根据仪器要求稳定10min~30min。参照仪器使用说明书进行仪器的校正。”修改为“根据仪器要求稳定10min~30min。参照仪器使用说明书进行仪器的校正。”

4、修改了5.3测试步骤。

将“5.3.2将样品盘置于样品室中待激发处，使试样受氙灯激发，试样表面

的激发照度满足4.1.3的要求”修改为“将样品盘置于样品室中待激发处，使试样受紫外灯激发”。

将“5.3.3试样受激发10min后，关闭氙灯，使用发射主峰和色品坐标测试

装置测量试样余辉荧光的相对光谱功率分布和发射主峰峰值波长。”修改为“选择合适的仪器带宽，带宽一般为≤1nm。”

“将5.3.4根据测得的相对光谱功率分布，按照CIE1931计算色品坐标（x，
y）。”修改为“将试样在紫外灯下照射1分钟以上，从380nm~800nm波长范围进行扫描测出样品的相对光谱功率分布。”

5、调整了表1中的试样牌号及发射主峰的数值。

   根据修订的《稀土长余辉荧光粉》产品标准，试样牌号由207001A、207001D、207004A、207005A调整为207001A、207001F、207003A、207004A，其对应的发射主峰数值及重复性限的数值均进行了调整。

6、调整了表2中的试样牌号及色品坐标的数值。

   根据《稀土长余辉荧光粉》产品标准，试样牌号由207001A、207001D、207004A、207005A、207101A、207201调整为207001A、207001F、207003A、207004A、207101A、207201，其对应的色品坐标x、y数值及重复性限的数值均进行了调整。

2.4对原有技术指标或试验方法进行修改的依据

该标准的修订对测试原理进行了调整。原标准GB/T24981.1-2010测试的是不同时刻点的余辉荧光的发射主峰和色品坐标。但长余辉荧光粉在实际生产和交易中均强调的是该物质的发光颜色和色品坐标，并不需要不同时刻点的余辉荧光的指标。修订的标准是参照 GB/T 30454-2013 《LED用稀土硅酸盐荧光粉试验方法 第3部分色品坐标的测定》和GB/T 14634.2-2010《灯用三基色荧光粉第2部分：发射主峰和色度性能的测定》，具有操作简单、通用性强的特点。
三、主要技术内容说明
1、第一次会议

全国稀土标准化技术委员（以下简称稀标委）会于2018年1月14日~15日在桐乡召开了第一次稀土标准工作会议，会议上进行了《稀土长余辉荧光粉 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》国家标准的任务落实。与会代表对该标准修订的方案进行了认真的讨论，确定了制订的进度。               

2、第二次会议
稀标委于2018年4月21日~23日在汉中召开了第三次稀土标准工作会议，参加会议的单位有研稀土新材料股份有限公司、包头稀土研究院、江苏博睿光电有限公司、厦门大学、北京大学、天津东方科捷科技有限公司。与会代表认真讨论了《稀土长余辉荧光粉 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》的草案稿，再次确定了标准修订进度，讨论了该标准涉及的一些技术问题，对不足之处提出了具体修改意见。

（1）编制说明要注明技术的变化；
（2）第2点 规范性引用文件CIE 15-2004、CIE 1931、CIE 1976要找到原文，也可以直接引用ISO文件；

 （3）表1中的发射主峰波长范围±5是否合适，待发送样品反馈结果后确认。

处理情况：

编制说明中已加入技术的变化相关内容；

通过与杭州远方仪器厂家及相关专家的沟通，目前色品坐标的测试仍采用
CIE 1931来计算，因此，仍保留引用文件CIE 1931；
3、第3次会议
稀标委于2018年12月3日~5日在福州召开了第六次稀土标准工作会议，参会
单位有广东省稀有金属研究所、有研稀土新材料股份有限公司、厦门大学、江苏博睿光电有限公司、北京大学、天津东方科捷科技有限公司、包头稀土研究院、江门科恒八家单位。与会代表认真讨论了《稀土长余辉荧光粉》的征求意见稿，对标准的技术内容进行了讨论，提出了具体修改意见。

第3点 方法原理，将激发光源换成了253.7nm紫外灯，与会专家认为长余辉

荧光粉的最佳激发范围是在360nm左右，应该补充360nm左右激发下的色品坐标和发射主峰值。如测试数据与254nm的结果差别不大，方可使用253.7nm的紫外灯作为光源。有研稀土刘老师指出采用光栅仪器测试对装样的要求、操作人员要求较高，不同的操作人员造成数据的偏差较大，而激发装置这类仪器对操作人员的要求没那么高，不同操作人员测试的数据接近，数据再现性好。另，专家也建议与杭州远方仪器厂家沟通，采用什么样的仪器来测试长余辉荧光粉的发射主峰和色品坐标值。
（2）测试步骤5.3应该详细说明如何装样、制样，测试步骤尽可能细化。
处理情况：

对比了253.7nm和365nm紫外灯作为激发光源测试的色品坐标，采纳专家的建议，修改为365nm紫外灯作为激发光源；

已规定制样要装满样品盘，压实并使表面平整；
 第4次会议-预审会
稀标委于2019年5月30日~31日在新疆召开了2019年度第3次稀土标准制修订会议，进行了稀土长余辉荧光粉标准的预审。参加单位有广东省稀有金属研究所、有研稀土新材料股份有限公司、厦门大学、江苏博睿光电有限公司、包头稀土研究院、江门科恒六家单位。与会代表及专家认真讨论了《稀土长余辉荧光粉试方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》的预审稿，对标准的技术内容进行了讨论，提出了具体修改意见，形成了预审会会议纪要。

（1）4.1.2中的色品坐标准确度应修改为±0.0003；
（2）5.3.3中的带宽为1nm，应该修改为≤1nm。这是因为不同仪器的带宽可以调整，不应该限制为1nm。
（3）5.3.4应该增加试样测试前的照射时间，保证每个试样的测试条件都是一致的，修改为“将试样在紫外灯下照射1分钟以上……”。
（4）6.1中的表1和表2，重复性限应该是取多组测试数据的最大值，而不是平均值。因此，表1和表2中的重复性限数值进行了修改，修改为如下数据。
表1
	试样牌号
	发射主峰(λ)/ nm
	重复性限（r）/nm

	207001A
	520
	2

	207001F
	495
	3

	207003A
	520
	3

	207004A
	520
	3

	207101A
	469
	3

	207201
	627
	1

	注：重复性限(r)为2.8ⅹSr，Sr为重复性标准差。


表2
	试样牌号
	色品坐标x
	色品坐标x的重复性限（r）
	色品坐标y
	色品坐标y的重复性限（r)

	207001A
	0.2668
	0.002
	0.5579
	0.003

	207001F
	0.1749
	0.003
	0.4182
	0.003

	207003A
	0.2704
	0.003
	0.5642
	0.003

	207004A
	0.2761
	0.001
	0.5731
	0.001

	207101A
	0.1361
	0.001
	0.1635
	0.001

	207201
	0.6477
	0.001
	0.3370
	0.001

	注：重复性限(r)为2.8ⅹSr，Sr为重复性标准差。


四、 主要试验（或验证）的分析

4.1方法的条件实验与标准编制
采用365nm紫外光源，在激发的状态下测试试样的色品坐标和发射主峰，进行多次测样的对比数据分析，完成精密度与准确度数据统计，最终确定测定方法。

4.2 验证实验与数据分析

分析第一验证单位及第二验证单位与起草单位的数据，将数据汇总到试验报告中（具体数据见试验报告）。通过数据分析，表明方法是准确可靠的。
4.3反馈意见分析

在本标准起草和编制过程中，起草单位同国内多家稀土长余辉荧光粉生产、应用企业进行了紧密的合作，在验证单位的大力配合下对方法进行了验证，将存在问题及时沟通并改进，顺利完成了方法的试验报告，形成了审定稿。
五、标准水平分析
本标准首次提出采用365nm光源作为激发光源测试稀土长余辉荧光粉的色品坐标，为国内生产企业提供了新的检测方法，为生产、使用、贸易三方提供最基本的技术依据，对国内生产企业及相关行业的技术进步将产生积极的推动作用，为稀土长余辉荧光粉产品的指标控制提供指导意义。本标准处于国内领先水平。
六、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况

  本标准与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准无冲突。
七、标准中如涉及专利、应有明确的知识产权说明

  本标准未涉及专利知识产权的问题。
八、重大分歧意见的处理依据和结果

在本标准起草和编制过程中，征求了生产、技术、检测、应用客户等相关单位意见，同意该标准确定的相关技术内容。

九、标准作为强制性或推荐性国家标准的建议

 修订后的《稀土长余辉荧光粉试验方法 第1部分：发射主峰和色品坐标的测定》

标准非常适应市场的需求，建议为推荐性国家标准。

十、贯彻标准的要求和措施建议
   修订后的标准颁布实施后，需要国家有关部门组织大力宣传和贯彻，使各企业及相关贸易单位掌握标准的各项技术内容，使标准的应用真正落到实处。

十一、其他予以说明的事项
   无。

十二、预期效果

  本标准的建立将为生产、应用、贸易三方提供最规范的检测方法，以本标准为基础，促使生产方和使用方按照统一的国家标准来测试，为用户提供更加公正、合理的评价标准。                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                           

                                            广东省稀有金属研究所
    二零一九年八月二十八日
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