国家标准《稀土长余辉荧光粉》（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。目前使用的国家标准GB/T 24980-2010《稀土长余辉荧光粉》是2010年制定的。该标准涉及了相对亮度、中心粒径、发射主峰、发光颜色和色品坐标这五个指标。
随着稀土长余辉发光材料产业的发展，以及其应用范围的不断扩大，稀土长余辉

荧光粉的应用领域有了新的拓展，尤其是近年来在发光纤维、发光油墨、发光陶瓷等方面的需求越来越广。另外，随着稀土长余辉发光制品应用技术的改进，对现有的稀土长余辉荧光粉的粒度和亮度指标均有了新的要求。尤其是，原标准经过几年的使用，发现相对亮度这个指标没有实际意义，原国家标准GB/T 24980-2010中相对亮度的测定，需要测试待测样品的余辉亮度和国家标准样品的余辉亮度，待测样品的余辉亮度除以国家标准样品的余辉亮度，得到待测试样的相对亮度，测试程序复杂。生产企业与国内外应用客户在实际交易中均采用余辉亮度这个指标，他们下订单时均考察10min和60min的余辉亮度值，合同里也会详细注明10min、60min对应的余辉亮度值与中心粒度值。由此可见，2010年制定的《稀土长余辉荧光粉》的产品标准已经与市场要求严重脱节，为了使新修订的产品标准能真实地反应市场的需求，更好地服务于客户，使生产企业的产品和客户的需求紧密联系在一起，编制组进行了大量的调研，收集汇总了目前生产企业：浙江明辉发光科技有限公司、杭州夜明科技开发有限公司、大连路明集团、济南陆美斯发光材料有限公司、佛山钜亮光学材料有限公司、江苏博睿光电公司等，高校及科研院所：兰州大学、厦门大学、包头稀土研究院、北京大学以及应用客户的意见。建议在国家标准中增加1~10µm长余辉荧光粉的性能指标，根据应用领域的要求细化中心粒径范围。结合生产企业和客户的使用意见，本次标准的修订是在原有标准的基础上对级别，中心粒径范围和牌号做了适当的调整；将相对亮度更改为余辉亮度，明确了稀土长余辉荧光粉各牌号10min 和60min的余辉亮度值，确保新修订的标准更好地服务于企业、客户，引导行业健康发展。
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》国家标准的编制任务，计划号20173848-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、包头稀土研究院、江苏博睿光电有限公司、厦门大学、兰州大学、中国科学院长春应用化学研究所。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-50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》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 确定产品主要技术内容；

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 根据测试数据及市场要求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）标准征求意见稿：2018年6月完成；
3）草案广泛征求意见：2019年4月；

4）意见汇总形成预审稿：2019年5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、依据和标准的主要内容
2.1 编制原则和依据
标准负责起草单位在任务落实会议上广泛地征求了与会专家和代表的意见，确定了制定的方案；确定了标准起草原则、主要内容框架和依据：
依据国家相关的法律、法规；
查询相关标准和收集国内外客户的相关技术要求，积极向相关国际标准的技
术要求靠拢，做到标准的先进性；
根据目前国内稀土长余辉荧光粉产品生产企业的具体情况及技术水平，结合
用户的要求及稀土长余辉荧光粉产品应用技术的发展趋势，确定技术指标，力争做到标准的合理性、实用性；
根据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》和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的规定编写。

2.2 标准主要修订内容
1、本标准规定了稀土长余辉荧光粉的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存。本标准适用于经高温固相反应制得的铝酸盐体系、硅酸盐体系、硫氧化物体系的稀土长余辉荧光粉，主要用于消防、交通、建筑、日用品等领域的弱光指示和照明。

2、删除“3.2标准荧光粉”。因为原标准GB/T 24980-2010中采用了“相对亮度”这个指标，这个指标的测定是待测试样的余辉亮度除以标准样品的余辉亮度得到的。而实际上目前国内企业及国内外客户均是通过余辉亮度这个指标来衡量长余辉荧光粉的发光性能，因此，修订内容将不再引用标准荧光粉。
3、增加了“3.2 饱和激发 延长激发时间荧光粉的余辉亮度变化在5%以内。”
4、修改“3.4相对亮度”为余辉亮度，并进行了定义，即停止激发后荧光粉待测样品在规定的余辉测试时间点的发光亮度。
5、将“3.3 发光颜色 在停止激发后发出的余辉荧光颜色，用色品坐标表征。”修改为“在紫外光或可见光激发时发出的荧光颜色，用色品坐标表征”。
6、修改了“4.1产品分类及牌号”的分类依据。
删除了碱土铝酸盐的常规三级，对碱土铝酸盐的常规一级和常规二级的牌号进行了重新编排。这是因为随着稀土长余辉荧光粉应用厂家技术的进步及下游应用客户的工艺改进，常规三级已经不被市场所接受。

    产品按化学成分组成分为碱土铝酸盐、硅酸盐及硫氧化物三大体系。碱土铝酸盐体系根据产品的余辉亮度、颗粒度、发光特性又分为4个类别，常规一级、常规二级、颗粒型和弱光型。再根据应用领域的不同要求，对每个类别进行了细化。碱土铝酸盐常规一级包括207001A、207001B、207001C、207001D、207001E、207001F、207001G、207001H、207001K九个牌号；碱土铝酸盐常规二级包括207002A、207002B、207002C、207002D、207002E、207002F、207002G、207002H八个牌号；颗粒型碱土铝酸盐包括207003A、207003B、207003C三个牌号；弱光型有207004A、207004B两个牌号。硅酸盐体系依据粒度不同，划分为207101A、207101B。硫氧化物只有一个牌号207201。这些牌号的设定是结合调研时生产厂家、用户要求以及相关专家的意见划分的，旨在为生产、使用方法提出最佳建议，使标准具有可操作性和适应性。

7、调整了表1各牌号的粒度范围。
在207001、207002系列中增加了1~10µm的牌号，并根据目前稀土长余辉荧光粉应用市场的需求对各牌号的粒度范围进行了调整。
8、对表1各牌号的色品坐标x ,y值和发射主峰数值进行了调整。

9、将“4.2外观”的内容进行了修改，增加了长余辉粉体外观颜色的描述。碱土铝酸盐产品为黄绿色粉末或颗粒，硅酸盐产品为黄绿色粉末，硫氧化物产品为橙红色粉末，应洁净，无目视可见的夹杂物。

10、删除了“表1、 注1、注2、注3”，增加了“4.3 化学组成”。
碱土铝酸盐体系化学参考组成为：MO· nAl2O3:Eu、Ln (M=Ca、Mg、Sr、Ba；Ln=Dy、Nd、Ho、Sm、Er、Tm、Pr；1 ≤n≤2)；

硅酸盐体系化学参考组成为：(Sr1-xCax)MgSi2O7:Eu,Dy；0 ≤x≤1；

硫氧化物化学参考组成为：Y2O2S:Eu、Ln（Ln=Mg、Ti、Sm、Ho、Pr）。

11、修改了6.1.2供需双方对产品质量的质疑时间，将三个月修改为一个月。因为稀土长余辉荧光粉很容易吸潮，结团。

三、主要技术内容说明
1、任务落实会上专家意见情况：
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》国家标准的任务落实。与会代表对稀土长余辉荧光粉标准修订的方案进行了认真的讨论，确定了制订的进度。               

2、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》的草案稿，再次确定了标准修订进度，讨论了产品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，各专家的具体意见如下：
（1）、4要求：

❶应在4.2 外观中增加粉体外观颜色的描述；
❷稀土长余辉荧光粉的组成不应该放在表1的注中，要单独列出组成；
（2）、5 试验方法 
应删除5.3颗粒型粒度分布的测定，增加附录A 颗粒型粒度分布的测定。
3、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、江门科恒实业股份分有限公司八家单位。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，各专家的具体意见如下：
（1）、用不同的光源来激发，需要给出不同光源饱和激发的时间范围，日光灯、LED灯、氙灯的饱和激发时间。
（2）、表1中的207201给出的是1min和10min的余辉亮度，需要像其他牌号一样增加表头。
针对专家的意见，回复如下：
日光灯，激发时间确定为25分钟；LED灯，激发时间确定为10分钟；氙灯，激发时间确定为5分钟。
增加了1min和10min余辉亮度的表头。
4、预审会

2019年5月29日~31日在新疆乌鲁木齐召开了《稀土长余辉荧光粉》国家标准预审会，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、包头稀土研究院、厦门大学、江苏博睿光电有限公司、江门科恒实业股份有限公司六家单位。预审会上，分组组长及与会专家认真研读了标准编制说明及预审稿，逐一讨论了技术内容，会后形成了会议纪要。
四、标准水平分析
制定后的标准不但为稀土长余辉荧光粉产品的指标控制提供指导意义，而且还将为生产、使用、贸易三方提供最基本的技术依据；在本标准的基础上促进生产方正确使用原材料，完善检测手段，为用户生产出更满意的产品，让使用方合理、高效率低消耗使用本产品。它将会带来技术进步、品种增多、性能提高的竞争局面，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。本标准处于国际领先水平。
五、项目的技术难点、创新点
  1）对衡量稀土长余辉荧光粉的亮度指标重新引入了定义，采用更直观、更便捷的余辉亮度作为衡量指标；
     2010年制定的《稀土长余辉荧光粉》国家标准中的技术指标之一“相对亮度”是沿用三基色荧光粉国家标准中的相对亮度，其相对亮度是通过分别测试出待测样品和国家标准样品的余辉亮度值，再用待测样品的余辉亮度除以国家标准样品的余辉亮度，得到待测试样的相对亮度，测试程序复杂，测试一个样至少要2个半小时。由于相对亮度测试程序复杂，且没有实际意义，稀土长余辉荧光粉生产企业和应用客户均采用的是余辉亮度这一更直接的指标，测试程序简单、实用，更有利于推广使用。

2）重新规范《稀土长余辉荧光粉》产品标准的中心粒径范围，开发出多品种稀土长余辉荧光粉，拓宽了产品应用领域；
新修订的国家标准按照稀土长余辉荧光粉不同应用领域的要求来设置中心粒径范围，这样应用客户在寻找长余辉荧光粉时不会盲目，可以根据他们的应用需求找到合适牌号的长余辉荧光粉，从而提高沟通效率，找到最佳粒度范围的产品，生产出高质量的产品，提高产品的竞争力。
3)引入“饱和激发”这一术语，解决了不同厂家因余辉亮度测试仪器所用光源不同而造成数据偏差较大的技术难题。
   2010年的国家标准是采用氙灯作为激发光源，但实际使用中由于稀土长余辉荧光粉测试需要经常开关氙灯，造成氙灯的使用寿命很短，需要经常更换氙灯，而氙灯价格昂贵，造成测试成本高的问题。为此，仪器生产厂家也对亮度测试仪进行了升级换代，将长余辉亮度测试仪的光源由氙灯更换为三基色荧光灯和LED灯，因此，目前各生产企业所购的仪器光源各不相同。而不同光源的谱线是不同的，造成不同光源（氙灯、日光灯、LED等）激发稀土长余辉荧光粉的效率也不同。通过与仪器生厂家、研发人员的多次探讨，最终决定引入“饱和激发”这一概念，从而解决了因测试光源不同出现余辉亮度不同的技术难题。
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》国家标准非常适应市场的需求，因此，建议本标

准作为推荐性国家标准发布实施。

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、贸易三方提供最基本的技术依据，以本标准为基础，促使生产方和使用方更加正确评价稀土长余辉荧光粉的性能，完善检测手段，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日
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