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范围
本标准规定了烧结钕铁硼永磁体在高温高压水蒸汽环境条件下的失重试验方法。
本标准适合评定烧结钕铁硼永磁体在高温高压水蒸汽环境中的耐蚀性。适用于表面无任何防护层的烧结钕铁硼永磁体基材样品。
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 626  化学试剂 硝酸
GB/T 678  化学试剂 乙醇(无水乙醇)
GB/T 2423.40-2013  环境试验 第2部分:试验方法 试验Cx: 未饱和高压蒸汽恒定湿热（idt IEC60068-2-66:1994，IDT）
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 13560  烧结钕铁硼永磁材料
术语和定义
3.1
永磁体 permanent magnet
本标准中提到的永磁体，指具有一定几何形状的烧结钕铁硼永磁材料，包括毛坯、半成品及成品。
3.2
基材 substrate
本标准中提到的基材，指由大块烧结钕铁硼永磁材料加工而成，表面无任何防护层的永磁体。烧结钕铁硼永磁材料可参考标准 GB/T 13560。
3.3
磁取向面 magnetic orientation surface
本标准中提到的磁取向，指永磁体制备过程中，压制成型时，需要用外磁场对磁粉进行磁化，让磁粉按规定方向排列取向；永磁体成型时的磁化取向方向即为样品的易磁化方向，与易磁化方向垂直的样品表面即为磁取向面。
3.4
失重 weight loss 
本标准中提到的失重，指烧结钕铁硼永磁体基材样品暴露在高温高压水蒸汽环境条件下因腐蚀导致每单位磁取向表面积对应的质量损失，以 WL 表示，单位为 mg/cm2 。
 注：烧结钕铁硼永磁体在高温高压水蒸汽环境条件下的腐蚀主要来自样品磁取向表面，腐蚀沿易磁化方向向样品内部推进。但某些特殊情况下(如制样过程不合理、试验时样品摆放方向不合理、样品框不合适或样品微观组织结构比较特殊等)，试验后样品非磁取向面也可见明显腐蚀，当估计非磁取向面腐蚀对失重的贡献超过磁取向面腐蚀对失重的贡献的10%以上时，建议用样品暴露在试验环境中的总表面积来计算失重。
试验方法
将经过准确质量称量和尺寸测量的烧结钕铁硼磁体样品放入高压容器中，样品在高温高压水蒸汽的作用下持续试验一定时间后，表层晶粒与水蒸汽产生电化学反应，导致晶粒剥落，表层腐蚀粉化；试验完毕后，取出样品，将表面疏松腐蚀物清除后再称量，依据试验前后样品质量变化计算单位磁取向表面积对应的质量损失(即失重)。
试验装置
5.1 常用高温高压蒸汽试验装置结构示意图如图1 (参见GB/T 2423.40-2013 资料性附录D.5中a)型)。


其中： 
PV ─压力容器（试验箱和蒸汽发生器的）；
DO ─试验箱门；
WS ─工作空间；
WA ─加湿用水；
PG ─压力表；
SV ─ 安全阀；
AV ─排气阀；
S1 ─湿气的温度传感器；
S2 ─加湿用水的温度传感器；
F ─风扇；                    
HM ─湿汽加热器；
HW ─加湿用水的加热器。
图1：常用高温高压蒸汽试验装置结构示意图

5.2 试验装置应能产生表1给出的温度和与饱和模式相对应的湿度环境，以及维持与温湿度相对应水蒸汽压力值；试验持续时间应能满足表1的规定。
5.3 试验空间中所有零部件以及样品框不应引起试验样品腐蚀，或使试验用水的水质劣化。
5.4 样品框在试验条件下不应产生肉眼可见腐蚀；推荐采用实验室用高硼高硅耐高温玻璃棒支架或培养皿作为样品框。
6   试验所需试剂
6.1 试验用水：应使用蒸馏水或去离子水作为试验用水。室温条件下，试验用水的电阻率不应低于0.5 MΩ•cm， pH值应在6.0～7.2之间。
6.2 硝酸：建议采用分析纯硝酸试剂，参考标准GB/T 626。
6.3 酒精：建议采用分析纯无水乙醇试剂，参考标准GB/T 678。
7   样品
7.1 样品的加工
7.1.1 推荐采用切片的方式将烧结钕铁硼永磁体毛坯料加工成方块样品，对不便加工成方块的毛坯料，可采用线切割等方式加工成圆柱样品。
7.1.2 如果客户提供的样品含有防护层，则应通过打磨或按7.1.1规定方式加工，去除防护层。
7.2 样品的尺寸


在条件允许的情况下，推荐以下标准尺寸样品，方片： (12×12×) mm，或圆片：  (φ13.5×) mm，其中8 mm方向为样品易磁化方向。
7.3 样品试验前的表面清洗方法
7.3.1 用符合本标准第 6章规定的浓硝酸和试验用水，按( 1：24 )体积比配制体积分数为( 4.0±0.5 )% 的稀硝酸溶液。
7.3.2 机加工后的样品，需先将表面油污清除干净，然后按7.3.3条规定方式去除机加工过程在样品表面造成的缺陷层。
7.3.3 将样品置于尼龙滤网(或不锈钢滤网)中，放入稀硝酸溶液中进行漂洗约 35 秒，然后取出用试验用水冲洗约 3 秒，再立即用试验用水进行超声清洗约20 秒；上述过程需重复 3 次～5 次，累计用酸液漂洗时间建议不少于 105 秒；最后一次超声清洗所用的水必须是未使用过的试验用水，超声清洗完毕后，应立即将样品放入酒精中脱水；最后一遍酸洗后，将样品从酸洗槽中取出到放入酒精中开始脱水，操作过程持续时间必须控制在 25 秒之内；将样品在酒精中脱水约1 分钟后再取出用吹风机吹干，吹干温度低于 60 ℃为宜，持续时间不少于1 分钟。
7.3.4 用稀硝酸溶液清洗完毕的样品表面呈银灰色，色泽均匀，表面平整，外观上应无肉眼可见缺陷：如砂眼、裂纹、黑色氧化皮或变色发黄等。
7.4 样品质量称量及尺寸测量
7.4.1 样品表面清洗处理后，应在 2 小时内完成尺寸测量及质量称量。
7.4.2 用分度值 ≤ 0.02 mm 的卡尺或千分尺测量样品尺寸，同一尺寸应在被测样品上选取不少于3 处有代表性部位进行测量，然后取平均值。
7.4.3 用分度值 ≤ 0.1 mg 的电子天平进行样品质量称量。
7.4.4 所有测量操作过程中，样品不得与皮肤直接接触，避免手上油脂污染样品。
7.5 样品数量
同一批次样品数量应不少于 3 片，以 5 片为宜。
7.6 样品的放置要求
样品易磁化方向应沿水平方向，易磁化表面不应与试样框或支架接触。样品之间距离不小于10 mm。 
7.7 样品试验后表面腐蚀物清除方法
先用软毛刷清除样品表面疏松腐蚀产物，再放入符合本标准第 6 章规定的试验用水中超声清洗 1分钟左右，然后取出用吹风机吹干，吹干温度低于60 ℃为宜，持续时间不少于1 分钟；如果样品试验后腐蚀成几块，则只称量最大的一块即可。
8   试验条件
试验条件应按表1规定设置。表1中规定了三种持续时间，应结合样品耐蚀性和客户要求来选择。 
表 1 试验条件
	温度
 ℃a 
	相对湿度
 %
	绝对蒸汽压               ( MPa )
	持续时间b / h 

	
	
	
	A
	B
	C

	120.0
	100 ( 饱和模式c )
	0.2
	240
	168
	96

	a 试验装置中心试验区的温度允许偏差：± 2 ℃；
b 试验过程不允许中断，试验持续时间不包括升降温时间，持续时间只允许上偏差：
  0 h～+2 h(持续时间≤96 h)；0 h～+3 h(96 h＜持续时间≤240 h)；0 h～+5 h(持续时间＞240 h)；
C 饱和模式下相对湿度不用设定；HAST试验设备可将相对湿度设定为100%  RH，但箱内环境条件与饱和模式有本质区别，失重检测结果通常要比饱和模式小约一个数量级(特殊生产工艺有例外可能)。



9  试验步骤
9.1 试验前应用符合本标准第6.1条规定的试验用水清洗试验箱及样品框。
9.2 按相关规定要求对试验前样品进行目视外观检查，尺寸测量和称重，必要时应拍照并记录样品表面状态；为确保试验前后样品能一一对应，可绘制样品框中样品摆放位置图。
9.3 将盛放样品的样品框放入试验箱内，样品与箱内壁间距不应小于50 mm。
9.4 到达试验条件的升温时间不应超过2 小时，到达试验条件后再开始计时。
9.5 试验中因停电或补充加湿水等原因导致试验临时中断的，也不允许打开试验箱；累计中断时间应不超过3 小时(含降温及升温恢复时间)，而且应在试验报告中进行说明。中断时间大于3 小时的，原则应重新取样进行试验。
9.6 在规定的试验时间结束后，样品在试验箱内的降温及保存时间累计应小于2 小时。
9.7 从试验箱内取出样品时，应避免被热蒸汽烫伤；取出的样品应在室温大气环境下放置0.5 小时后进行外观检查、拍照及腐蚀物清除。外观检查、拍照、腐蚀物清除、干燥和质量称量全过程应在试验终止后5 小时内完成。
10  失重计算
按下式(1)计算烧结钕铁硼永磁体试验后的失重，失重计算结果按GB/T 8170进行数值修约，一般保留至小数点后一位即可。

   ………………………………………（1）
式中：
WL      样品单位磁取向表面积对应质量损失，即失重，单位为毫克每平方厘米( mg/cm2 )；
M0      试验前样品质量，单位为克( g )；
M1      试验后样品表面腐蚀物被清除后的质量，单位为克( g )；
S       试验前样品所有磁取向表面的面积之和，单位为平方厘米( cm2 )。
注1：对常规磁取向样品，磁取向面与非磁取向面很易区分。但对其它非常规磁取向样品(如径向磁取向、辐射磁取向和倾斜磁取向等)，严格计算其磁取向面积比较困难，而且也无必要；这类样品的失重与其形状相关性比较大，仅适合同形状样品间横向比较，建议采用样品暴露总表面积计算失重。
注2：样品表面轻微锈蚀时，有时锈蚀产物不易彻底清除，导致试验后样品质量有轻微增加，建议失重统一按零表示。
11  精密度
11.1 重复性及允许差要求不适用于本标准。失重试验属破坏性试验，原则上不可重复，因烧结钕铁硼永磁体是由粉末冶金工艺制备，不同样品之间微观组织结构存在一定的个体差异，样品表层缺陷分布也存在较大的不确定性，导致腐蚀行为发生的偶然性比较大，因此一次试验的平行样品的失重可能存在较大差异，建议用平行样品失重中位值作为最终试验结果。
11.2 失重试验时，烧结钕铁硼永磁体样品表面一旦有腐蚀坑形成，随着腐蚀坑的扩展，达到一定临界点后，样品表面晶粒剥落导致的腐蚀失重随试验时间的增加几乎呈直线上升。失重临界点大约在5 mg/cm2左右。
11.3 进行失重比对试验时，所选择的试验持续时间对应的失重中位值控制在临界点附近比较适宜。烧结钕铁硼永磁体基材耐蚀性比较，建议以其失重值到达临界点附近所用试验时间长短为依据进行划分。
12  试验报告
试验报告原则上应包括下列内容:
a. 样品来源、样品种类、标识；
b. 试验设备型号、样品框材质种类；
c. 试验条件及持续时间；
d. 样品尺寸、磁取向方向及试验时样品摆放方向、试验前后样品的质量；
e. 计算失重时所使用的磁取向表面积(如果不采用磁取向表面积计算失重，须具体说明)； 
f. 每个样品的失重、多个平行样品失重的中位值；
f. 试验前后样品外观描述(必要时提供照片)；
g. 试验过程的描述：包括试验前后样品表面处理方式，影响试验结果的中间试验过程说明。


















附  录  A
(资料性附录)
烧结钕铁硼永磁体基材耐蚀性等级

烧结钕铁硼永磁体基材本身的耐蚀性由生产工艺对应的成份和微观组织结构决定，是影响失重试验结果的最根本因素，是内因；其它影响失重试验结果的因素包括：样品机加工方式、试验前样品的表面加工缺陷清理方式、试验中间过程控制以及试验后样品表面腐蚀物清理方式，均为外因。
永磁体生产厂家会根据不同用户对磁体耐蚀性的不同要求，调整工艺及配方，在确保满足客户使用要求的前提下，尽可能降低成本。原则上说相同磁性能的磁体，耐蚀性越高，制造成本也越高。
为了便于广大烧结钕铁硼永磁体用户对目前钕铁硼永磁体基材耐蚀性水平有个基本了解，有必要制定烧结钕铁硼耐蚀性等级参考指导表。下表A.1是基于目前生产工艺所制定的烧结钕铁硼永磁体耐蚀性等级参考表，随着烧结钕铁硼永磁材料制造工艺的不断改进和完善，永磁体的耐蚀性还会不断提高，因此表A.1仅具有一定时效的指导意义。

表A.1 烧结钕铁硼永磁体基材耐蚀性等级参考表
	等级
	A
	B
	C

	试验持续时间
	240 h
	168 h
	96 h

	单位磁取向面积对应失重(中位值) ( mg/cm2 )
	2.0～9.0

	试验方法
	本标准规定标准尺寸样品及标准方法。

	注1：当失重在0.1 mg/cm2～1.9 mg/cm2范围时，腐蚀处孕育期，失重值随试验持续时间增加非常缓慢，基本可以判定永磁体耐蚀性处于下一个更高等级，用2.0mg/cm2作为失重下限指标可减少等级误判风险。当失重值超过9.0 mg/cm2后，腐蚀进入加速期，失重随试验持续时间变化非常快，平行样品之间失重绝对偏差也会增大。
注2：耐蚀性等级是一个粗略定性划分，失重检测离散性比较大，当失重值处于判定区间上下限值附近时，要严格区分其属于哪个等级是比较困难的，可以判定为处于上下两个等级之间即可。
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