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I

		烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验
[bookmark: _Toc16127][bookmark: _Toc22671][bookmark: _Toc12267][bookmark: _Toc1275][bookmark: _Toc27285][bookmark: _Toc8682][bookmark: _Toc8805][bookmark: _Toc20395][bookmark: _Toc109033099]1  范围
本文件规定了烧结钕铁硼永磁体恒定湿热试验方法。依据试验时试验箱内气压高低，烧结钕铁硼永磁体恒定湿热试验分为高压蒸汽恒定湿热试验和普通恒定湿热试验，其中高压蒸汽恒定湿热试验又分为饱和高压蒸汽恒定湿热试验（以下简称 PCT 试验）和未饱和高压蒸汽恒定湿热试验（以下简称 HAST 试验）。
本文件适用于评价有防护层的烧结钕铁硼永磁体产品的耐湿热能力；防护层包括金属覆盖层、涂层、磷化和氧化等各类转化膜层、以及各类复合覆盖层。也可用于评价烧结钕铁硼永磁体产品恒定湿热试验后的磁通不可逆损失。
[bookmark: _Toc11326][bookmark: _Toc1602][bookmark: _Toc25823][bookmark: _Toc8033][bookmark: _Toc16770][bookmark: _Toc5256][bookmark: _Toc16691][bookmark: _Toc109033100][bookmark: _Toc15537]2  规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。 其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 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
GB/T 34491  烧结钕铁硼表面镀层
GB/T 38437  用抽拉或旋转方式测量铁磁材料样品磁偶极矩的方法
GB/T 40793  烧结钕铁硼表面涂层
[bookmark: _Toc26454][bookmark: _Toc29832][bookmark: _Toc23922][bookmark: _Toc24048][bookmark: _Toc11417][bookmark: _Toc21206][bookmark: _Toc109033101][bookmark: _Toc3535][bookmark: _Toc31804]3  试验设备
[bookmark: _Toc12998][bookmark: _Toc24744][bookmark: _Toc7632][bookmark: _Toc9583][bookmark: _Toc26851][bookmark: _Toc109033102][bookmark: _Toc21532][bookmark: _Toc29179][bookmark: _Toc31940]3.1 设备材料
[bookmark: _Toc25295][bookmark: _Toc7110][bookmark: _Toc109033103][bookmark: _Toc8369][bookmark: _Toc17002][bookmark: _Toc19642][bookmark: _Toc24041][bookmark: _Toc2006]试验空间中所有零部件材料不应引起试验样品腐蚀，或使试验用水的水质劣化。
[bookmark: _Toc29859]3.2 普通恒定湿热试验箱
普通恒定湿热试验箱应满足下列要求：
a） 能产生本文件表1所规定的普通恒定湿热试验条件，并保持试验期间不间断；
b） 试验箱在恒温恒湿状态下，应能提供受控的温湿度条件。为确保放置样品的试验区湿度偏差在±5%RH范围内，该试验区温度均匀度应小于 2 ℃，温度波动度应在 ±1 ℃范围内；
c） 试验箱内壁凝露不允许滴落在试验样品上；
d） 试验箱内湿度传感器上湿球纱布在试验时应始终处于充分湿润状态。
[bookmark: _Toc17145][bookmark: _Toc8600][bookmark: _Toc29383][bookmark: _Toc16016][bookmark: _Toc13276][bookmark: _Toc18039][bookmark: _Toc14221][bookmark: _Toc109033104][bookmark: _Toc26250]3.3 高压蒸汽恒定湿热试验箱
3.3.1 PCT 试验箱
PCT 试验箱应满足下列要求：
a） 能产生本文件表1所规定的 PCT 试验条件，并保持试验期间不间断；
b） 在升温及恒温阶段，试验箱样品区的温度始终与加湿水的温度保持一致，并确保试验中样品表面有凝露产生；
c） 试验箱内壁凝露不允许滴落在试验样品上；
3.3.2 HAST 试验箱
HAST 试验箱应满足下列要求：
a） 能产生本文件表 1 所规定的 HAST 试验条件，并保持试验期间不间断；
b） 试验箱在恒温恒湿状态下，为确保放置样品的试验区湿度偏差在 ±5 %RH 范围内，该试验区温度均匀度应小于 2 ℃，温度波动度应在 ±1 ℃范围内；
c） 在升温阶段，试验箱样品区的温度始终比加湿水的温度高，并确保试验中水蒸汽在样品表面不会形成凝露。
d） 试验箱内壁凝露不允许滴落在试验样品上；
e） 试验箱内湿度传感器上湿球纱布在试验时应始终处于充分湿润状态。
[bookmark: _Toc6392][bookmark: _Toc109033105][bookmark: _Toc23244][bookmark: _Toc10967][bookmark: _Toc17231][bookmark: _Toc16348][bookmark: _Toc3735][bookmark: _Toc9772][bookmark: _Toc3135]
4  试验用水
应使用蒸馏水或去离子水的一种作为试验用水。室温条件下，试验用水的pH 值应在 6.0 ~ 7.2 之间，普通恒定湿热和HAST试验的试验用水电阻率应不小于0.5 MΩ • cm ，PCT试验的试验用水电阻率应不小于1MΩ • cm。。
[bookmark: _Toc109033106][bookmark: _Toc12853][bookmark: _Toc6927][bookmark: _Toc2209][bookmark: _Toc10428][bookmark: _Toc8569][bookmark: _Toc24683]注：试验期间及试验后从试验箱排出的水不得循环使用。试验箱排出的水，其电阻率或pH值很难满足上述质量要求，还会影响湿球纱布吸湿性及寿命，会导致试验箱湿度显示值与真实值之间可能存在较大偏差。
[bookmark: _Toc19421][bookmark: _Toc7401]5  试验条件
烧结钕铁硼永磁体产品恒定湿热试验按表1规定试验条件进行，表1中试验持续时间适用于质量在0.3 g～100 g范围内常规防护层厚度的圆片或方片钕铁硼永磁体样品。异形或有特殊要求的产品，可参考相关规定，试验持续时间允许与表 1 中规定有一定偏离。
表 1 烧结钕铁硼永磁体恒定湿热试验条件
	试验类型
	温度a
(℃)
	相对湿度b
(%RH)
	绝对
蒸汽压(MPa)
	试验持
续时间c
(h)
	适用防护层

	普通恒定湿热
试验
	60
	90
	/
	4
	磷化膜、锆化膜、氧化膜等各类转化膜层

	
	85
	85
	/
	48
	Zn类

	
	85
	85
	/
	168
	Al类、Sn类及最外表层为Al类或Sn类的复合层，
CuNi类、环氧类及最外表层为CuNi类或环氧类的复合层

	高压蒸汽恒定湿热试验
	PCT
试验
	120
	饱和
	0.20
	48
	Al类、Sn类及最外表层为Al类或Sn类的复合层

	
	
	120
	饱和
	0.20
	96
	CuNi类、环氧类及最外表层为CuNi类或环氧类的复合层

	
	HAST
试验
	130
	95
	0.26
	48
	环氧类及最外表层为环氧类的复合层

	a 试验装置中心试验区的温度允许偏差：± 2 ℃； 
b 试验装置中心试验区的湿度允许偏差：± 5 %RH；
c 试验期间不允许中断，试验时间不包括升降温时间，试验时间只允许上偏差：0 h～+ 1 h。


[bookmark: _Toc17306][bookmark: _Toc17988][bookmark: _Toc17117][bookmark: _Toc3162][bookmark: _Toc9749][bookmark: _Toc109033107][bookmark: _Toc24628][bookmark: _Toc10496][bookmark: _Toc9372]6  样品
6.1 样品基材应符合 GB/T 13560的规定，样品表面镀层应符合 GB/T 34491的规定，样品表面涂层应符合 GB/T 40793的规定。
[bookmark: _Toc4504][bookmark: _Toc15432][bookmark: _Toc20978][bookmark: _Toc1005][bookmark: _Toc10844]6.2 同一批次试验样品数量以 3 片～ 5 片为宜。
6.3 样品表面应洁净。必要时，非转化膜层样品可清洗干燥后再进行试验。
6.4 试验后只关注样品外观变化情况的，通常用不充磁的样品进行试验。
注：一方面充磁样品容易吸附在一起，增加了试验的难度；另一方面样品充磁后，不可避免存在吸附碰撞现象，对防护层造成潜在损伤，增加了试验结果的不确定性。
[bookmark: _Toc20997][bookmark: _Toc11981][bookmark: _Toc7343][bookmark: _Toc109033108][bookmark: _Toc22787][bookmark: _Toc2221][bookmark: _Toc9692][bookmark: _Toc31104][bookmark: _Toc21979]7  样品框
7.1 在试验条件下样品框不应产生肉眼可见的腐蚀，也不应引起试验样品腐蚀，推荐使用高硼高硅耐高温玻璃或 304 不锈钢等耐腐蚀材质的容器或支架放置样品。
7.2 如果样品已充磁，又不便退磁，试验后仅观察外观变化，建议在样品框下面放一块镀镍钝铁板，然后再将样品放在样品框内，尽可能防止样品因相互吸附而移动；也可将样品直接吸附在镀 镍 铁板上进行试验。
7.3 如果不关注试验后外观变化，只是测量开路状态下恒定湿热试验后的磁通不可逆损失，建议将样品放置于高硼高硅耐高温玻璃培养皿内进行试验。
[bookmark: _Toc18762][bookmark: _Toc28911][bookmark: _Toc1242][bookmark: _Toc25540][bookmark: _Toc22559][bookmark: _Toc8249][bookmark: _Toc17367][bookmark: _Toc109033109][bookmark: _Toc29210]8  试验前检测
8.1 试验前应在光线明亮条件下用肉眼仔细观察每个样品的所有表面，要求表面光滑平整，色泽均匀，防护层连续；不应有砂眼、起泡、裂纹等基体或防护层缺陷，允许有防护工艺不可避免的少量挂具痕迹。磷化、锆化等各类转化膜层样品表面应无黄色锈迹，也不允许有深色条纹或小黑点等可疑痕迹，必要时可借助不低于 30倍的放大镜观察确认。可参照 GB/T 34491、 GB/T 40793或有关规定要求对样品进行试验前外观质量检查。
8.2 如果要测试恒定湿热试验后磁通不可逆损失，试验前还需测量磁通或磁偶极矩，测量方法参照 GB/T 38437。
8.3 试验前所有操作过程中，样品不得与皮肤直接接触，可使用手套或镊子拿取样品，避免皮肤上油脂、汗液等污染样品。
[bookmark: _Toc16892][bookmark: _Toc109033110][bookmark: _Toc23886][bookmark: _Toc22699][bookmark: _Toc30817][bookmark: _Toc4117][bookmark: _Toc6702][bookmark: _Toc1268][bookmark: _Toc14256]9  试验过程要求
9.1 试验前应用满足本文件第 4 章规定条件的试验用水清洗试验箱内部。
9.2 将样品放在符合本文件第 7 章规定的样品框中。非充磁样品，其间距不小于 10 mm。样品框多层放置时，应避免上层样品的腐蚀产物对下层样品造成污染。充磁样品，样品间距应确保样品不会因磁相互作用而移动。
9.3 在室温环境条件下，将样品放入初始温度为室温的试验箱中心试验区内，必要时绘制样品框中样品摆放位置图，确保试验前后样品能一一对应。样品与试验箱内壁间距不小于 50 mm。
9.4 HAST试验中不允许样品上形成凝露。HAST试验时，如果样品质量＞100 g，可将样品和样品框一起先用高温箱加热至试验温度，然后再放入HAST试验箱内，这样可降低样品上形成凝露的风险。
[bookmark: _GoBack]9.5 普通恒定湿热试验中不允许样品上形成凝露。如温湿度上升过快，试验样品可能会产生凝露（详见资料性附录A），凝露与否会显著影响磷化等转化膜层样品的试验结果。升温速率通常不大于1 ℃/min。
示例：以60℃ 90%RH 试验条件为例说明到达试验条件前的温湿设定程序如下：先 30 ℃ 35 %RH 恒定5 min，再以      1 ℃/min 速率升至60 ℃ 35 %RH，然后在60 ℃ 35% RH 恒定 30 min，再将湿度由 35 %RH 提高至 90 %RH，达到最终试验条件。
9.6 试验箱内温湿度达到设定值并稳定后，开始试验持续时间计时。在试验持续时间内，温度和相对湿度应维持在本文件表 1 规定的容差范围内。
[bookmark: _Toc21244][bookmark: _Toc7081][bookmark: _Toc22942][bookmark: _Toc20175][bookmark: _Toc4530]9.7 试验期间，不允许打开试验箱箱，更不允许将试验样品移出试验箱进行检测。
9.8 在规定的试验时间结束后，降温阶段应通过自然冷却或程序设定自动实现，降温时间不应超过 1 h。高压蒸汽恒定湿热试验时，不允许通过放水、放气的方法快速降温。 
9.9 普通恒定湿热试验时，当试验箱内温度降至 50 ℃以下后即可打开试验箱门。高压蒸汽恒定湿热试验时，试验箱内压力降至一个标准大气压后即可打开试验箱门。从试验箱内取出样品在实验室标准大气条件下恢复，恢复时间为 1 h。
9.10 整个试验过程中，包括降温阶段，样品温度和湿度值上限不得超过试验条件上限值。
[bookmark: _Toc8461][bookmark: _Toc16120][bookmark: _Toc17516][bookmark: _Toc18171][bookmark: _Toc25713][bookmark: _Toc13788][bookmark: _Toc24741][bookmark: _Toc29292][bookmark: _Toc109033111]10  试验后检测
10.1 试验恢复后，应在光线明亮条件下用肉眼仔细观察样品外观。应以样品上表面及上边沿观察结果为主，样品与样品框不接触的侧面观察结果为辅，样品与样品框接触面无需观察。
10.2 同一批样品中，以腐蚀最严重的一片样品的评级作为同批样品最终试验评级。试验后样品外观评级可用“试验时间”+“评级”表示，评级方法见本文件 10.5 条规定。
示例：如 3 片磷化样品在 60 ℃ 90 %RH条件下试验 4 h 后，可见 1 片基体有轻微锈蚀，另 2 片未见基体有锈蚀，试验结果可以记为“4 h/C”。
[bookmark: _Toc6534][bookmark: _Toc12213][bookmark: _Toc17280][bookmark: _Toc7338][bookmark: _Toc18008]10.3 客户需要时，试验前后应拍照记录样品表面状态。
10.4 如果要测试试验后磁通不可逆损失，试验后样品应在测量环境中放置不小于 2 h以达到温度平衡，然后测量磁通。试验前后磁通测量环境温度差应小于 1.0 ℃，否则应对磁通测量值按该材料室温附近剩磁温度系数参考值进行修正。恒定湿热试验后的磁通不可逆损失百分比以 δ (T) 表示，按以下公式（1）计算，结果按 GB/T 8170规定进行数值修约，通常保留至小数点后一位即可。
	
	[image: ]
	……………………（1）


式中：
	δ (T)
	——
	恒定湿热试验后的磁通不可逆损失百分比；

	Φ (T)
	——
	永磁体恒定湿热试验（恒温温度为 T）后恢复到常温T0温度下的磁通值，单位为韦伯（Wb）；

	Φ (T0)
	——
	永磁体恒定湿热试验前在常温T0温度下的磁通值，单位为韦伯（Wb）。


[bookmark: _Toc7867][bookmark: _Toc5475][bookmark: _Toc32617][bookmark: _Toc19104][bookmark: _Toc26455]10.5 试验后样品外观描述及评级方法对照表：
表 2 试验后样品外观描述规范用语及评级方法
	防护层类别
	评级
	试验后外观描述用语
	试验后样品表面观察到的现象

	磷化膜、锆化膜、氧化膜等各类转化膜
	A 级
	未见基体有锈蚀
	样品颜色无变化或有轻微变化但不发黄，无深色小黑点或深色条纹等可疑现象。

	
	B 级
	基体锈蚀不明显
	用肉眼观察，样品表面可见深色小黑点或深色条纹等可疑现象时，再用不低于30倍放大镜观察，可疑处不存在明显黄褐色锈迹，但可见磷化膜腐蚀破坏，如深灰色或灰白色腐蚀斑痕。

	
	C 级
	可见基体有轻微锈蚀
	用肉眼观察，样品表面未见黄褐色锈迹，但可见深色小黑点或深色条纹等可疑现象时，再用不低于30倍放大镜观察，可疑处存在明显黄褐色锈迹（不是均匀彩色斑点）。

	
	D 级
	可见基体有明显锈蚀
	用肉眼或不低于30倍放大镜观察可见黄褐色锈迹。

	CuNi类、
环氧类、
Al类、Sn类及最外表层为这四类之一的复合层
	A 级
	未见表面防护层有实质变化
	样品表面无变化或可见色泽变化。

	
	B 级
	可见表面防护层有破损
	样品表面可见防护层鼓泡、开裂，未见基体锈蚀痕迹。

	
	C 级
	可见基体有锈蚀
	样品表面可见基体腐蚀产生的黄褐色锈迹或钕铁硼粉末。

	Zn层
	A 级
	未见Zn层有实质变化
	样品表面无变化。

	
	B 级
	可见Zn层有腐蚀
	样品表面可见白色腐蚀物或深灰色腐蚀斑，未见基体锈蚀痕迹。

	
	C 级
	可见基体有锈蚀	
	样品表面可见基体腐蚀产生的黄褐色锈迹或钕铁硼粉末。
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试验报告原则上应包括但不限于下列内容：
a）样品来源、样品种类、样品尺寸及标识；
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）试验前后样品外观描述及试验后的外观结果评级（必要时提供照片）；
e）测试试验后磁通不可逆损失时，应标明磁取向方向，并提供试验前后磁通或磁偶极矩及磁通不可逆损失；
f）必要时还应包括试验过程的相关说明（如升降温方式、样品放置方式、样品外观观察方式、试验前后进行磁通测量时的温度及试验过程其它异常情况的说明等）。 
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（资料性）
普通恒定湿热试验过程中如何升温可避免样品上产生凝露
[bookmark: _Toc8122][bookmark: _Toc13370][bookmark: _Toc24053][bookmark: _Toc26832][bookmark: _Toc3683][bookmark: _Toc109033114][bookmark: _Toc7798][bookmark: _Toc72]A.1 恒定湿热相关标准中对样品上是否产生凝露的不同要求
A.1.1 普通恒定湿热试验和HAST试验相关国际标准中，要求试验期间任何时间段内都不允许样品上有凝露出现，而且也不允许试验箱内壁上的凝露滴落到样品上。
A.1.2  PCT试验相关国际标准中，要求试验中样品上一定要有凝露，确保试验严酷等级。
[bookmark: _Toc2850][bookmark: _Toc109033115][bookmark: _Toc30259][bookmark: _Toc27961][bookmark: _Toc23565][bookmark: _Toc31780][bookmark: _Toc8387][bookmark: _Toc11355]A.2 普通恒定湿热试验标准对升降温控制方式的有关规定
对升降温方式未进行具体规定，仅规定要求 3 h内达到试验条件，且要求整个试验过程（包括升降温）中试验箱内温湿度均不得超过试验条件温湿度上限值。
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A.3.1 试验箱中环境温度升高时，样品与周围空气通过热交换而升温，样品内部温度会比表面温度低，样品表面温度会比周围空气中稍低。恒温恒湿状态下，试验箱内每个区域温度一定，该区域空气中所能空气遇冷导致温度下降，降温以后该温度对应的饱和水蒸汽含量值低于当前空气中的水蒸汽含量时，多余的水蒸汽便不能以气态继续存在而变成液态。在试验箱温湿度均匀上升的过程中，空气中水蒸汽处于未饱和状态；随着温度的升高，样品表面温度与周围空气温差不断增加，空气中湿度上升到一定程度，可能导致试验箱内水汽含量高于样品表面温度对应的空气中饱和水蒸汽的含量时，那么就会在样品上产生凝露。
A.3.2 样品质量越大，表面积与质量比值越小，热交换会越慢，导致样品与周围空气温差越大，越易产生凝露；升温越快，也会导致样品与周围空气温差越大；另外湿度越高，空气中水蒸汽越重，自然越易产生凝露。
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用两种规格的样品通过不同的叠加组合出八种不同质量的试验样品进行普通恒定湿热试验和HAST试验，通过调整普通恒定湿热试验中升温速率和降低到达试验温度前的湿度，观察不同质量样品在不同升温控制方式下是否会产生凝露。凝露确认方式为通过普通恒定湿热试验箱观察窗观察到达试验条件过程中样品上何时产生凝露，以及HAST试验后样品表面是否有水渍残留痕迹。试验结果见下表 A.1。
	表A.1 八种不同质量的烧结钕铁硼永磁体在不同升温方式的恒定湿热试验中出现凝露的情况统计

	凝露与温湿度关系说明
	凝露/水渍     样品质
      有无       量
升温设置
	升温速率（℃/min）
	960g
	480g
	234g
	171g
	128g
	106g
	75g
	53g

	升温越快，
越易产生凝露
	30℃85%RH→
85℃85%RH：2.7h
	0.35
	有
	有
	无
	无
	无
	无
	无
	无

	
	30℃85%RH→
85℃85%RH：1.8h
	0.5
	有
	有
	有
	有
	无
	无
	无
	无

	
	30℃85%RH→
85℃85%RH：1.2h
	0.8
	有
	有
	有
	有
	有
	有
	无
	无

	
	30℃85%RH→
85℃85%RH：1h
	1.0
	有
	有
	有
	有
	有
	有
	有
	无

	温度上升过程中，湿度越高，越易产生凝露。
	30℃60%RH→
85℃85%RH：1h
（湿度斜率控制）
	1.0
	有
	有
	有
	有
	有
	无
	无
	无

	
	30℃60%RH→
85℃60%RH→
85℃85%RH：1.3h
	1.0
	有
	有
	有
	有
	无
	无
	无
	无

	
	30℃OFF→
85℃OFF→
85℃85%RH：1.5h
	1.0
	有
	有
	无
	无
	无
	无
	无
	无

	HAST试验 (130℃95%RH) 1h
	＜5
	有
	有
	有
	有
	无
	无
	无
	无

	HAST试验 (130℃85%RH) 1h
	＜5
	有
	有
	有
	有
	无
	无
	无
	无

	凝露与样品质量关系说明
	质量越大，越易产生凝露。                                                       （尺寸为48mm×24mm×12mm的NdFeB磁体质量约104g，通常绝大部分钕铁硼试验样品质量小于100g）

	以上试验温度设置为斜率控制，湿度除特别标注外均为非斜率控制。
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	阶段
	预设阶段
	斜率升温阶段
	热平衡阶段
	非斜率加湿阶段
	恒定湿热阶段
	斜率降温阶段

	温度设定
	30℃
	85℃
	85℃
	85℃
	85℃
	40℃

	湿度设定
	35%RH
	35%RH
	35%RH
	85%RH
	85%RH
	60%RH

	时间
	5min
	55min
	30min
	20min
	1h
	45min

	所有步骤均为非曝露控制。到达试验条件所需时间约 1.8 h，符合相关标准规定的 3 h以内。


表 A.1 数据表明：质量小于100 g的样品，HAST试验过程中产生凝露风险很小；但普通恒定湿热试验中，如果不对升温过程控制，产生凝露风险还是很高的。按表 A.2 中升降温方式进行普通恒定湿热试验，质量为 1440g 的试验样品，整个试验过程中也未见凝露现象。
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    降低升温过程中的湿度，到达试验温度后，再增加样品达到热平衡的时间，然后将湿度升到试验条件，确保样品处在高湿度试验条件环境前达到热平衡，可有效避免试验中样品上产生凝露风险。
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