国家标准《碳化钨粉末微观组织及缺陷检测方法》
编制说明(征求意见稿)
1 工作简况

1.1  任务来源

      根据国家标准化管理委员会《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，确定了国家标准《碳化钨粉末微观组织及缺陷检测方法》由株洲硬质合金集团有限公司负责制定，项目计划编号为20182018-T-610，项目完成年限为2020年。

1.2  方法简介
硬质合金广泛应用于国民生产各领域中，随着生产工艺质量控制日益重要，对硬质合金的生产原料碳化钨粉末提出更高的要求。碳化钨粉末是硬质合金生产重要的生产原料，碳化钨粉末质量影响硬质合金性能。

碳化钨粉末成分决定了硬质合金性能，因此在碳化钨生产质量控制中需要严格控制碳化钨粉末中的杂质元素。常规的成分分析采用容量法、比色法、原子吸收光谱法、电导法、直读光谱法等化学分析方法，但无法表征碳化钨粉末中杂质元素的分布形态、尺寸以及数量。

碳化钨粉末由于在制备、分离处理及存放过程中相互连接，多个颗粒形成较大的颗粒团簇形成团聚现象。碳化钨粉末的团聚分为硬团聚和软团聚，软团聚是碳化钨粉末表面分子或原子之间的范德华力和静电引力导致的，在粉末球磨处理可以消除。而碳化钨粉末除了颗粒之间的范德华力和静电引力外，还存在化学键的作用，其结构不易破坏，易造成压制压力大和烧结夹粗，显著影响碳化钨粉末的加工性能和产品性能。碳化钨粉末团聚体特别是硬团聚的分析和表征越来越受到碳化钨粉体行业人员重视和关注。

碳化钨粉末微观组织为碳化钨晶粒均匀性及表面结晶情况，缺陷主要有细粉团聚、团聚、夹粗、杂质以及晶粒抑制剂聚集等。扫描电子显微镜和X射线能谱仪是微观组织及成分分析重要的分析测试设备。利用扫描电镜及X射线能谱仪对碳化钨粉末微观组织及缺陷表征，对缺陷类型进行规范定义，建立相关的分析测试标准对碳化钨粉末生产质量控制和科研研发有较强的指导意义。

1.3   承担单位情况

株洲硬质合金集团有限公司是国家“一五”期间建设的156 项重点工程之一。主要生产金属切削工具、矿山及油田钻探采掘工具、硬质材料、钨钼制品、钽铌制品、稀有金属粉末制品等六大系列产品。公司目前下设7 个产品专业事业部、2 个生产厂、5 家控股子公司，是国内最大的硬质合金生产、科研、经营和出口基地，被湖南省认定为“十大标志性工程”企业，产品国内市场占有率30%左右，并销往世界70 多个国家和地区。“钻石牌”硬质合金于2007 年被国家技术监督局评为“中国名牌”产品。公司拥有较强的技术创新能力。拥有国家级技术中心、分析测试中心、硬质合金国家重点实验室和具有国际先进水平的研发中心。技术创新投入达到销售收入的4%，新产品对销售收入的贡献率达到25%以上。承担了多项国家重大专项，如精密工具创新能力平台建设（I、II）-原材料研究与粉末评价、WC-Co-Ni3Al 基硬质合金轧辊产品产业化以及超细晶硬质合金棒材产品产业化等。
株硬集团分测中心作为硬质合金国家重点实验室重要组成部分，拥有业内一流的成分分析、合金制品性能测试以及使用性能测试的分析测试设备以及行业内具体较高声誉的测试及科研团队。先后引进国外先进的原子吸收分光光度仪、电感耦合等离子质谱仪、直流电弧全谱直读光谱仪、高频红外碳硫仪、氧氮氢分析仪、高碳分析仪等元素分析仪器，以及激光粒度分布仪、比表面测试仪、平均粒度测试仪、全自动费氏粒度分析仪、矫顽磁力计、磁饱和测试仪、洛氏硬度计、维氏硬度计、金相显微镜、扫描电子显微镜、电子背散射衍射仪（EBSD）、X射线能谱仪、X射线衍射仪、差热分析仪、静态机械热分析仪、导热系数以及弹性模量等性能测试及研究仪器。
中心1997年通过国家检验检疫局的实验室认可，2004年正式通过了中国合格评定国家认可委员会的实验室认可。挂靠的“中国有色金属工业硬质合金质检站”于1989年通过国家质量技术监督局组织的计量认证。挂靠的“湖南省有色加工材质量监督检验授权站”于1987年通过了湖南省技术监督局的计量认证和审查认可。2010年成为国家科技部“硬质合金国家重点实验室”的分析检测平台。2012年12月26日正式被国家工业和信息化部                                                                                           批准为“工业（硬质合金及钨制品）产品质量控制及技术评价实验室”。承担了大量的基础性研究如硬质合金粘结相Co相微观组织结构研究、碳化钨粉末质量评价等研究，并取得研究成果，在行业内属于首创，对建立粉末微观组织及缺陷分析检测相关国家标准，提升行业质量控制和研发水平能提供技术支撑。

1.4 参编单位及主要起草人工作情况
整个标准起草过程中各参编单位给予了大力的支持帮助。XX、XX、XX提供了相关产品的测试数据。XX、XX提供了技术支持及实验数据的验证等工作。
标准主要起草人以及分工见下表。
标准主要起草人及分工
	姓名
	单位
	分工

	
	
	负责调研、验证、标准起草

	
	
	负责调研、验证、标准起草

	
	
	负责调研、验证、标准起草

	
	
	负责全过程的标准编制、协调工作

	
	
	负责标准审核、协调工作

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，组织标准编制

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	
	
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证


1.5  主要工作过程

1.5.1 起草阶段
株洲硬质合金集团有限公司接到《碳化钨粉末微观组织及缺陷检测方法》的制定任务后，立即组织相关技术人员成立了标准编制组，进行了相关资料的查询与收集工作，制订了工作计划和进度安排。编制组通过收集、分析、研究了国内外相关技术资料，并结合长期的供货情况，于2020年2月形成了标准的征求意见稿和编制说明。（可补充）
1.5.2 征求意见阶段
2020年3月10日至2020年5月9日，全国有色金属标准化技术委员会将征求意见资料在国家标准化管理委员会的“公共信息服务平台”上挂网，向社会公开征求意见。同时，全国有色金属标准化技术委员会通过工作群、邮件向委员单位征求意见，并将征求意见资料在www.cnsmq.com网站上挂网。征求意见的单位包括主要生产、经销、使用、科研、检验等单位及大专院校，征求意见单位广泛且具有代表性，征求意见时间大于2个月。
2020年6月16日～18日，全国有色金属标准化技术委员会组织在浙江省杭州市召开本标准的讨论会，来自XX家单位对标准的征求意见稿和编制说明进行了充分、细致地讨论。

2020年7月，编制组单位对收集到的意见进行整理，共收到了XX条意见，形成了标准征求意见稿意见汇总处理表。标准制定工作组对征求意见稿进行修改，形成标准送审稿。

1.5.3审查阶段

2020年X月X日～X月X日，由全国有色金属标准化技术委员会在XX组织召开有色金属标准工作会。来自XX等XX家单位的XX位专家代表参加了会议，见《有色金属审定会参加单位及代表签名》。会议对株洲硬质合金集团有限公司负责制定的国家标准《碳化钨粉末微观组织及缺陷检测方法》（送审稿）进行了认真细致的审定并提出修改意见，见《有色金属标准审定会会议纪要》。标准编制组采纳了审定会意见，对标准送审稿进行了修改完善。

1.5.4 报批阶段

标准编制组对标准文本和编制说明进行修改完善，形成标准报批稿报送至全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243），现上报至国家标准化管理委员会审批、发布。
委员投票情况：2020年XX月XX日至2020年XX月XX日，由全国有色金属标准化技术委员会粉末冶金分标委会组织，在“全国专业标准化技术委员会工作平台”进行了委员投票，本SC全体委员人数共有27人，参与投票XX人，投票同意本标准通过审查XX人，其中，起草人员X人。

二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据
2.1标准编制原则

1）符合性
标准制（修）订的程序和格式严格按GB/T 1.1、GB/T 1.2、GB/T 20001.4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》的要求进行。
2）适用性
本次制订的标准适用于碳化钨粉末微观组织及缺陷检测。其它的金属粉末微观组织及缺陷也可以进行参考此标准。有利于粉末生产及应用相关企业基于同一粉末样品分散基础进行结果比对。
3）先进性
本方法利用扫描电镜以及X射线能谱仪能直观地定性和定量分析和表征碳化钨粉末中微观组织形貌、团聚及夹粗以及杂质元素，操作性强。利用扫描电子显微镜浏览至少20个视场，确保测试结果具有较好的稳定性。

2.2标准制定的主要内容与论据

本标准为新制定标准，扫描电镜的操作采用相关设备操作规程，对碳化钨粉末缺陷分析分析参照《GB/T 16594-2008 微米级长度的扫描电镜的测量方法通则》和《GB/T 2518-2010 微束分析 扫描电镜能谱仪定了分析参数的测定方法》。标准编写严格按照  《GB/T1.1-2009标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》进行。
2.2.1  本标准规定了碳化钨分析微观组织及缺陷分析方法，包含样品制备、细粉团聚、夹粗、团聚体、晶粒抑制剂和杂质的分析与表征等。本标准建立的分析方法用于评价碳化钨粉末的质量。其它的金属粉末（如金属、碳化物、氮化物）也可以参照执行。

2.2.2  规定了标准的用途。

2.2.3  规定了使用的设备、技术参数。
2.2.4  规范了实验步骤。（编制说明没内容，应该对试验条件的确定，试验步骤的验证与优化，试验数据的可行性等进行详细论述与分析）
三、标准水平分析
3.1  采用国际标准和国外先进标准的程度
无
3.2  与现有标准及制订中的标准协调配套情况

本标准与现有制订中的标准无交叉重复。

3.3  涉及国内外专利及处置情况

经查，本标准没有涉及国内外专利。
四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。

五、重大分歧意见的处理经过和依据
无。

六、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议作为推荐性国家标准。
七、贯彻标准的要求和措施建议
无。
八、废止现行有关标准的建议

无
九、预期效果
本标准规定了碳化钨分析微观组织及缺陷分析方法，包含样品制备、细粉团聚、夹粗、团聚体、晶粒抑制剂和杂质的分析与表征等。利用扫描电镜及X射线能谱仪对碳化钨粉末微观组织及缺陷表征，对缺陷类型进行规范定义，本标准建立的分析方法用于评价碳化钨粉末的质量。对碳化钨 粉末生产质量控制和科研研发有较强的指导意义。

十、其他应予说明的事项
 无
《碳化物粉末微观组织及缺陷检测方法》标准编制组
2020年2月28日
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