
 行业标准《高纯铌锭》

编制说明（征求意见稿）
一、工作简况
1.1  任务来源
根据《工业和信息化部办公厅关于印发2020年第一批行业标准制修订项目计划的通知》（工信厅科函[2020]114号）的要求，确定了由株洲硬质合金集团有限公司负责制定行业标准《高纯铌锭》，项目计划编号为2020-0050T-YS，项目完成年限为2021年。

1.2  起草单位情况
株洲硬质合金集团有限公司（以下简称“株硬集团”）是国家“一五”期间建设的重点工程之一，现为中国五矿旗下国有独资公司，是目前国内最大的硬质合金生产、科研、经营和出口基地，是中国钨业及硬质合金行业的龙头企业，是世界上规模最大的硬质合金企业。公司注册资本21.23亿元，总资产56.48亿元，负债率48.8%，近6年利润合计61248万元，银行信用等级A-，职工人数6500余人，研发人员765人，目前下设5家控股子公司、7个产品专业事业部、2个生产厂。拥有硬质合金国家重点实验室、国家级技术中心、分析测试中心、博士后科研工作站等国家级创新平台。被国家经贸委列入300家扶优扶强企业和520家国家重点企业，被湖南省认定为“十大标志性工程”企业。株硬集团是高新技术企业，在国家技术创新示范企业中全国排名第一，满分通过复核。2017年11月被国家工信部公示为“硬质合金产品制造业单项冠军示范企业”。

株硬集团通过了ISO9001:2000质量认证和GB/T24001-ISO14001环境体系认证。拥有一批专业的质量检验与管理人员。同时，公司拥有较强的技术创新能力。拥有国家级技术中心、分析测试中心和具有国际先进水平的研发中心，同时组织实施了钨钼、钽铌和硬质合金老系统等10多项技术改造，多项生产技术达到或接近当代世界先进水平。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。

株硬集团拥有健全的营销网络。前移营销平台，着力构建以点带面、点面结合、多层次、多渠道的立体营销网络,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”商标相继在英国、丹麦、韩国、澳大利亚、以色列、加拿大等47个国家与地区注册。

“十三五”期间，株硬集团作为五矿集团实现“世界钨工业领导者”产业链中的重要一环，始终坚持以“振兴中国钨业”为己任，打造完整产业链，形成硬质合金原料粉末、异型合金、棒型材合金、大型制品、切削工具、难熔金属、钻掘工具、进出口贸易和研发等业务板块，进一步稳固公司在国内行业的龙头地位，提升公司的国际影响力，跻身全球行业四强，打造中国第一、世界一流企业，成为世界硬质合金产业的创新者，成为我国硬质合金产业升级领导者。 
1.3 参编单位及主要起草人工作情况
株洲硬质合金集团有限公司针对《高纯铌锭》标准的编写，组织成立了标准编制专项小组，标准主要起草人以及分工见表1。
表1  标准主要起草人及分工
	姓名
	单位
	分工

	贺文亮
	株洲硬质合金集团有限公司
	负责标准起草，负责相关资料收集工作

	梁鸿
	株洲硬质合金集团有限公司
	负责标准起草、预审、审定报批工作

	李石林
	株洲硬质合金集团有限公司
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证

	卢正清
	株洲硬质合金集团有限公司
	参与标准起草，资料收集，提供相关验证


1.4  主要工作过程

1.4.1 起草阶段

株洲硬质合金集团有限公司接到《高纯铌锭》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。通过对高纯铌锭的市场需求进行了大量调研，广泛地征求了用户对高纯铌锭的技术性能要求意见，专项小组结合国内其它生产商的生产情况，对国内相关制造和质量水平进行了充分论证，于2021年1月形成了行业标准《高纯铌锭》（讨论稿）。

1.4.2 征求意见阶段

2021年3月26日至2021年5月28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。
2021年5月26日至2021年5月28日，由全国有色金属标准化技术委员会在浙江省杭州市组织召开有色金属标准工作会。来自株洲硬质合金集团有限公司、九江有色金属冶炼有限公司、宁夏东方钽业股份有限公司、广东广晟稀有金属光电新材料有限公司，稀美资源（广东）有限公司等35家单位的50位专家代表参加了会议。会上与会专家和代表对本标准（征求意见稿）进行了认真、细致的讨论。

2021年8月，编制组单位对收集到的意见进行整理，共收到了6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。

1.4.3审查阶段

无

1.4.4 报批阶段

无

二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据
2.1  编制原则
a）标准的格式严格按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》的规定进行；
b）制定的标准应充分反映当前国内各生产企业的技术水平，便于生产，宜于应用。

c）制定的标准综合考虑了适用性和先进性原则，对于各种牌号的化学成分，在综合考虑其他相关标准的基础上，根据我司及本行业的最新发展水平，对部分成分在合理范围内做了更严格的要求，使本标准在适用性的基础上体现先进性。
2.2标准制定的主要内容与论据
本标准的主要内容包括：标准适用范围、高纯铌锭化学成分和牌号汇总表、取样规则、取样部位、化学成分分析方法等内容。
本标准提出了三种不同纯度的高纯铌锭，使用熔炼铌或高纯铌条经过不少于2次真空电子束熔炼制得。熔炼铌采用铝热还原氧化铌后经水平电子束熔炼制得，高纯铌条通过碳还原氧化铌制得。包含高纯铌锭的气体杂质含量（C、O、N、H）及金属杂质含量（Fe、Ni、Cr、Ti、Ta、Cu、W、Mo、Mn、Si、Al、Zr）等指标的制定。
表2 不同杂质含量的铌条
	名称
	A1
	B1
	C1

	杂质元素质量分数（×10-4）%

≤
	O
	1500
	1200
	1000

	
	C
	200
	150
	80

	
	N
	320
	280
	190

	
	Fe
	300
	280
	290

	
	Ti
	30
	28
	25

	
	Ta
	250
	60
	10

	
	W
	42
	20
	3

	
	Mo
	20
	10
	3

	
	Si
	20
	10
	5


采用600KW电子束轰击炉将铌条进行电子束熔炼，得到一次熔炼铌锭A2、B2、C2，化学成分见表3，通过电子束熔炼，Fe等低熔点杂质含量明显降低，气体杂质含量明显降低。
表3 一次熔炼铌锭化学成分
	名称
	A2
	B2
	C2

	杂质元素质量分数（×10-4）%

≤
	O
	300
	180
	100

	
	C
	70
	50
	33

	
	N
	110
	82
	50

	
	H
	20
	10
	5

	
	Fe
	20
	10
	5

	
	Ni
	10
	5
	1

	
	Cr
	10
	5
	1

	
	Ti
	10
	5
	1

	
	Ta
	272
	68
	12

	
	Cu
	10
	5
	1

	
	W
	45
	26
	5

	
	Mo
	20
	10
	5

	
	Mn
	10
	5
	1

	
	Si
	20
	10
	5

	
	Al
	20
	1
	1

	
	Zr
	20
	10
	5


采用600KW电子束轰击炉将一次铌锭进行第二次电子束熔炼，得到二次熔炼铌锭A3、B3、C3，化学成分见表4。二次熔炼后的铌锭，气体杂质含量进一步降低，难熔金属杂质含量变化不大。
表4 二次熔炼铌锭化学成分
	名称
	A3
	B3
	C3

	杂质元素质量分数（×10-4）%

≤
	O
	120
	80
	60

	
	C
	33
	25
	12

	
	N
	60
	32
	19

	
	H
	10
	5
	5

	
	Fe
	20
	5
	1

	
	Ni
	10
	5
	1

	
	Cr
	10
	5
	1

	
	Ti
	10
	5
	1

	
	Ta
	280
	75
	18

	
	Cu
	10
	5
	1

	
	W
	55
	28
	7

	
	Mo
	20
	12
	6

	
	Mn
	10
	5
	1

	
	Si
	20
	10
	5

	
	Al
	20
	1
	1

	
	Zr
	10
	5
	1


采用600KW电子束轰击炉将二次铌锭进行第三次电子束熔炼，得到三次熔炼高纯铌锭A4、B4、C4，三次熔炼铌锭化学成分见表5。三次熔炼后的铌锭，C、N含量非常低，O含量进一步降低，低熔点杂质含量变化不明显，难熔金属杂质含量变化不大。
表5 三次熔炼铌锭化学成分
	名称
	A4
	B4
	C4

	杂质元素质量分数（×10-4）%

≤
	O
	68
	45
	32

	
	C
	15
	12
	5

	
	N
	28
	15
	10

	
	H
	8
	5
	3

	
	Fe
	18
	4
	1

	
	Ni
	10
	5
	1

	
	Cr
	10
	5
	1

	
	Ti
	10
	5
	1

	
	Ta
	285
	76
	22

	
	Cu
	10
	4
	1

	
	W
	58
	30
	8

	
	Mo
	20
	12
	6

	
	Mn
	10
	5
	1

	
	Si
	20
	10
	4

	
	Al
	20
	1
	1

	
	Zr
	10
	5
	1


通过防止高纯铌条生产过程中的物料脏化及调整合适的轰击工艺参数，结合参与单位的Al热还原工艺，我们分别制定了三种不同纯度的高纯铌锭：3N5（99.95%）、4N（99.99%）、4N5（99.995%），结合多批次的实验结果跟踪，确定高纯铌锭的化学成分如下：
表6 高纯铌锭化学成分
	牌号
	GND-1
	GND-2
	GND-3

	主含量（质量分数）

不小于
	Nb
	99.95
	99.99
	99.995

	杂质元素（质量分数）
不大于
	O
	0.0080
	0.0050
	0.0040

	
	C
	0.0020
	0.0015
	0.0010

	
	N
	0.0030
	0.0025
	0.0020

	
	H
	0.0010
	0.0005
	0.0003

	
	Fe
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	Ni
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	Cr
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	Ti
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	Ta
	0.030
	0.0060
	0.0030

	
	Cu
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	W
	0.0080
	0.0030
	0.0010

	
	Mo
	0.0020
	0.0015
	0.0010

	
	Mn
	0.0010
	0.0005
	0.0001

	
	Si
	0.0020
	0.0010
	0.0005

	
	Al
	0.0020
	0.0010
	0.0001

	
	Zr
	0.0010
	0.0005
	0.0003

	
	总杂质含量
	0.050
	0.010
	0.0050

	注：铌锭的主含量为100%减去表中杂质元素（不包括C、H、O、N）实测值总和的余量。


2.3外观质量

电子束熔炼后的铌锭，表面存在一定的缺陷和氧化层，考虑到后续加工的需要，需要对铌锭表面进行车加工处理。因此本文件规定了钽锭的外观质量，即表面不得有氧化、沾污，应洁净，无目视可见的夹杂物。允许采用机加工等方法处理表面缺陷，加工处平滑，无台坎和棱角。

2.4其他内容
本文件规定了高纯铌锭的试验方法、检验规则、标识、包装、运输和贮存、随行文件和订货单等内容。

本文件中规定了高纯铌锭的化学成分的分析按照GB/T 15076或YS/T 897规定的方法进行。

本文件规定了详细的检验规则，包括组批、检验项目、取样规定以及检验结果的判定，以便于文件的可操作性。

本文件规定了详细的产品包装、运输和贮存内容和随行文件等内容。
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
没有查询到国际和国外有同类标准。
3.2  国际和国外同类标准水平的对比分析     

现有标准YS/T 884-2013铌锭及YS/T 656-2015铌及铌合金加工产品牌号和化学成分中铌的纯度最高只有99.9%，已经无法满足新材料的发展对铌锭的纯度要求，有必要制定高纯铌锭的新的行业标准。新制定的标准中，对高纯铌锭的纯度进行了分类，对每种纯度铌锭的杂质元素进行了规定，对比现有标准YS/T 884-2013铌锭及YS/T 656-2015铌及铌合金加工产品牌号和化学成分，大大拓宽了铌锭的纯度范围，为高纯铌锭的应用提供了新的行业标准。
3.3  与现有标准及制定中的标准协调配套情况
经查，本标准没有涉及国内外专利。
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
建议作为推荐性行业标准。
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
本标准充分考虑了我国目前高纯铌锭制备方法和工艺技术水平状况，以及相关行业对该产品当前及发展的要求。标准发布实施后，对国内生产高纯铌锭的厂家提供了基本的技术规范和依据，可作为国内高纯铌锭生产企业和相关行业的指导性文件，同时，对提高高纯铌锭生产水平、发展技术经济、规范市场竞争有重大意义，可促进企业的有序竞争和发展。

十、其他应予说明的事项
 无

株洲硬质合金集团有限公司
《高纯铌锭》行业标准编制小组
二〇二一年七月
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	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理

意见
	备注

	1
	3.2 化学成分
	GND-1，Fe标准，0.0020→0.0010
	宁夏东方钽业股份有限公司
	采纳
	GND-1中Fe改为0.0010

	2
	3.2  化学成分
	表1 修改为表1 化学成分
	宁夏东方钽业股份有限公司
	采纳
	

	3
	3.2

化学成分 
	表1中“GND-3中的Ta：0.004%建议为Ta：0.003%”；“GND-2中的Ta：0.008%建议为Ta：0.005%”


	广东广晟稀有金属光电新材料有限公司
	采纳
	GDN-3中Ta改为0.0030，GDN-2中Ta改为0.0060。

	4
	
	-
	稀美资源（广东）有限公司
	
	

	5
	
	-
	九江有色金属冶炼有限公司
	
	

	6
	
	-
	株洲和昌稀有金属有限公司
	
	

	7
	
	
	
	
	

	8
	
	
	
	
	

	9
	
	
	
	
	

	10
	
	
	
	
	

	11
	
	
	
	
	

	12
	
	
	
	
	

	13
	
	
	
	
	

	14
	
	
	
	
	

	15
	
	
	
	
	

	16
	
	
	
	
	

	17
	
	
	
	
	

	18
	
	
	
	
	

	19
	
	
	
	
	

	20
	
	
	
	
	

	21
	
	
	
	
	

	22
	
	
	
	
	

	23
	
	
	
	
	

	24
	
	
	
	
	

	25
	
	
	
	
	


说明：发送“征求意见稿”的单位数：5个。




收到“征求意见稿”后，回函的单位数：5个。




收到“征求意见稿”后，回函并有建议或意见的单位数：2个。


　没有回函的单位数：0 个。
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