稀土国家标准《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验方法》编制说明

一、工作简况
（一）任务来源

1. 计划批复

2021年5月26日，国家标准化管理委员会正式下达2021年第一批推荐性国家标准计划（见国标委发〔2020〕12号通知），规定《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验》国家标准制定项目（编号为20210961-T-469）完成周期为24个月。

2. 任务落实和进度概况

全国稀土标准化技术委员会于2021年6月8日～6月11日在浙江省杭州市召开了《2021 年第二次稀土标准工作会议》，会议上确定了《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验》国家标准项目由宁波科宁达工业有限公司和北京中科三环高技术股份有限公司联合牵头起草，成立了标准起草小组，参与标准起草的单位有：宁波招宝磁业有限公司、杭州美磁科技有限公司、宁波永久磁业有限公司、宁波韵升股份有限公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、中国科学院宁波材料技术与工程研究所、包头天和磁材科技股份有限公司、安徽大地熊新材料股份有限公司、北京工业大学、有研稀土（荣成）有限公司、国合通用测试评价认证股份公司、杭州科德磁业有限公司、赣州富尔特电子股份有限公司、宁波松科磁材有限公司和天津三环乐喜新材料有限公司。会后牵头起草单位分析了标准研制过程中要完成的各项任务及工作量，依据各项任务完成的可能时间节点，编制了任务落实计划，并报送稀标委秘书处。具体进度计划如下：① 2022年3月15日前完成标准征求意见稿的编制，②2022年8月15日前完成预审稿。③ 2023年1月15日前完成送审稿。⑤ 2023年4月25日前召开审定会。

（二）主要参加单位和工作成员及其所做的工作

1. 主要参与单位
宁波科宁达工业有限公司和北京中科三环高技术股份有限公司两家单位共同负责牵头，并按计划进度要求推动本标准项目研制的各项任务的完成。标准起草期间建立了工作微信群，并通过微信、电话、邮件和会议等形式，广泛征求行业内相关专家意见。

宁波科宁达工业有限公司（以下简称科宁达公司）最早成立于1986年，是北京中科三环高技术股份有限公司（以下简称中科三环：股票代码000970）在国内成立的第一家专业从事烧结钕铁硼磁钢研发、生产和销售的全资子公司，也是目前国内最大的烧结钕铁硼磁钢供应商之一。自成立以来，科宁达公司的产量、利润、创汇等在全国同行100多家企业中处于靠前位置，近几年销售收入均在10亿以上。科宁达公司建立起IS09001、IATF16949质量保证体系，并且通过了质量体系认证中心的认证，是国内首家通过QS认证的钕铁硼生产厂家。科宁达公司的产品90%以上出口海外，被广泛应用于汽车、计算机、能源、通讯、家电和医疗等领域。公司是国际VCM产品第二大供应商，在海外拥有较高的知名度，产品远销欧洲、东南亚及北美市场。科宁达公司在资金、技术和海外销售专利许可等资源方面始终得到总公司中科三环的大力支持。

中科三环创始人、董事长王震西院士早年曾工作于法国国家磁学实验室，师从诺贝尔物理学奖获得者、世界著名科学家奈尔教授，回到物理所后一直致力于稀土磁性材料的研究，并在国内率先实现第三代稀土永磁材料钕铁硼的研究开发和产业化，从而开创了中国第三代稀土永磁产业。中科三环现有员工5117人，其中技术人员938人。中科三环拥有一支高素质的研发队伍，针对未来稀土永磁行业重大科技问题及低碳经济产业重大需求，与下属子公司进行联合攻关，继续围绕新能源汽车、先进轨道交通装备、节能家电、高档数控机床和机器人等关键应用领域，不断研究具有核心自主知识产权的稀土永磁新材料、新工艺、新产品和新装备，开发适用于低碳经济、高新技术、国家安全等领域的高性能磁性材料。中科三环也是国家磁性材料工程中心承办单位。中科三环拥有日立金属钕铁硼专利许可。中科三环信赖性实验室是国内钕铁硼行业首家通过CNAS认可的实验室，在钕铁硼可靠性测试、磁性能检测及检测方法完善方面积累了丰富的经验，近年来一直致力于将这些企业内部经验通过标准的形式在行业内推广，提高行业内检测活动规范化水平及数据的可比性。

《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验》国家标准编制工作微信群是由宁波科宁达工业有限公司、北京中科三环高技术股份有限公司、天津三环乐喜新材料有限公司、宁波韵升股份有限公司、福建省长汀金龙稀土有限公司、宁波招宝磁业有限公司、杭州美磁科技有限公司、宁波永久磁业有限公司、国合通用测试评价认证股份公司、中国科学院宁波材料技术与工程研究所、包头天和磁材科技股份有限公司、安徽大地熊新材料股份有限公司、北京工业大学、有研稀土（荣成）有限公司、杭州科德磁业有限公司、赣州富尔特电子股份有限公司、宁波松科磁材有限公司等单位相关专家组成。各起草单位意见处理汇总统计以及数据征集情况见下表1。

表1 起草小组内单位意见处理汇总统计以及数据征集情况
	单位
	2022年8月预审会前
	2023年X月审定会前
	参加一验
	参加二验

	
	采纳
	部分采纳
	不采纳
	采纳
	部分采纳
	不采纳
	
	

	宁波科宁达工业有限公司
	起草、讨论和征集意见
	√
	

	北京中科三环高技术股份有限公司
	
	√
	√

	宁波招宝磁业有限公司
	0
	0
	0
	
	
	
	√
	

	杭州美磁科技有限公司
	8
	1
	7
	
	
	
	√
	

	宁波永久磁业有限公司
	0
	0
	0
	
	
	
	√
	

	宁波韵升股份有限公司
	2
	2
	2
	
	
	
	√
	

	天津三环乐喜新材料有限公司
	1
	0
	1
	
	
	
	√
	

	中国科学院宁波材料技术与工程研究所
	23
	2
	7
	
	
	
	√
	

	福建省长汀金龙稀土有限公司
	3
	0
	5
	
	
	
	√
	

	包头天和磁材科技股份有限公司
	0
	0
	0
	
	
	
	√
	

	安徽大地熊新材料股份有限公司
	10
	1
	5
	
	
	
	√
	

	北京工业大学
	0
	1
	1
	
	
	
	√
	

	有研稀土（荣成）有限公司
	2
	0
	0
	
	
	
	√
	

	国合通用测试评价认证股份公司
	0
	0
	0
	
	
	
	√
	√

	杭州科德磁业有限公司
	4
	1
	2
	
	
	
	√
	

	赣州富尔特电子股份有限公司
	5
	0
	4
	
	
	
	√
	

	宁波松科磁材有限公司
	0
	0
	0
	
	
	
	√
	


2. 主要工作成员所负责的工作情况

本标准主要起草人及工作职责见表2。

表2 主要起草人及工作职责

	起草人
	工作职责

	金国顺、曹朔豪
	牵头单位内部讨论，参与稀土标委会的讨论会、预审会和审定会；负责制订计划、起草文本、组织验证试验、数据统计、意见收集和处理、修改等工作。

	姚丽红、薛慧力、左季敏、刘伍利、姜兵、姜建军、程俊峰、林建强、英瑞莲、贾生礼、邵海琴、李建忠、沈国迪、李玲玲、王金凤、张久磊、董义、黄秀莲、陈静武、刘卫强、岳明、闫文龙、林笑、赵秀红、丁杰、张保国、戚植奇、王亮亮、吴聪祥、倪浩瀚
	对意见稿、预审稿和审定稿等阶段文本提出修改意见，并参与验证试验以及稀标委组织的讨论会、预审会和审定会。


（三）主要工作过程

1. 起草阶段

（1） 2021年6月9日全国稀土标准化技术委员会在浙江省杭州市召开的2021 年第二次稀土标准工作会议，会上对《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验》国家标准项目的任务进度、具体的时间节点安排及参与单位等具体问题进行了落实，并成立了标准起草小组。

（2） 2021年7月2日北京中科三环信赖性实验室向各起草单位发送《恒定湿热标准项目调查表》调查各单位设备情况及试验情况，2021年7月15日收到所有单位的反馈结果并完成了统计。依据统计结果挑选了10家起草单位提供了6类样品寄到实验室统一进行试验，并依据试验结果在12月完成了试验报告，初步确定了标准中的试验条件的大致范围。

（3） 2021年12月9日全国稀土标准化委员会在浙江省湖州市召开了2021 年度全国稀土标准化技术委员会年会，组织各参与起草单位讨论了试验报告内容，初步确定了验证试验条件。

（4） 2022年1月10日牵头起草单位编制验证试验的作业指导书，通过微信向各起草单位征求意见并完善后组织实施验证试验方案。科宁达等单位向参与验证活动的非磁材生产单位提供了验证试验样品。牵头起草单位还邀请三家起草小组外的钕铁硼材料生产企业参与了验证试验活动。
（5） 2022年2月7日牵头起草单位完成征求意见稿并在起草小组内部征集意见，到2022年3月30日为止，有6家回复了共61条意见，不采纳率为34.4%，详情见下表3。

表3 征求意见稿阶段意见处理汇总结果
	序号
	单位
	意见

条数
	不采纳条数
	不采

纳率
	采纳

条数
	部分采纳条数
	待确定

	1
	赣州富尔特电子股份有限公司
	9
	4
	44.4%
	5
	0
	0

	2
	中国科学院宁波材料技术与工程研究所
	32
	7
	21.9%
	23
	2
	0

	3
	北京工业大学
	2
	1
	50.0%
	0
	1
	0

	4
	杭州美磁科技有限公司
	8
	4
	50.0%
	3
	1
	0

	5
	安徽大地熊新材料股份有限公司
	5
	3
	60.0%
	2
	0
	0

	6
	宁波韵升股份有限公司
	5
	2
	40.0%
	2
	1
	0

	
	合计
	61
	21
	34.4%
	35
	5
	0


（6） 2022年5月5日17家参与验证活动单位提供了验证试验结果，牵头起草单位对试验结果进行了核验确认。根据需要，由宁波韵升提供样品，及时组织中科三环与国合通用测试两单位参与了第二次验证试验活动。2022年6月2日完成了验证试验报告。
（7） 2022年7月18日牵头起草单位依据验证试验结果及各单位对征求意见稿的意见，对标准稿进行了修改，在预审会前再次通过微信和邮件在行业内征集意见，到2022年8月15日为止，有10家回复了共59条意见，其中1家没有意见，不采纳率为44.3%，详情见下表4。

表4 预审前征求意见稿阶段意见处理汇总结果
	序号
	单位
	意见

条数
	不采纳条数
	不采

纳率
	采纳

条数
	部分采纳条数
	待确定

	1
	安徽大地熊新材料股份有限公司
	11
	2
	18.2%
	8
	1
	0

	2
	福建省长汀金龙稀土有限公司
	10
	3
	30.0%
	0
	5
	2

	3
	杭州科德磁业有限公司
	7
	4
	57.1%
	1
	2
	0

	4
	杭州美磁科技有限公司
	8
	5
	62.5%
	0
	3
	0

	5
	杭州象限科技有限公司
	6
	1
	16.7%
	1
	4
	0

	6
	宁波韵升股份有限公司
	2
	1
	50.0%
	1
	0
	0

	7
	有研稀土（荣成）有限公司
	2
	2
	100.0%
	0
	0
	0

	8
	有研稀土新材料股份有限公司
	13
	6
	46.2%
	1
	5
	1

	9
	天津三环乐喜新材料有限公司
	1
	1
	50.00%
	2
	0
	0

	10
	赣州富尔特电子股份有限公司
	0
	/
	/
	/
	/
	/

	
	合计
	61
	27
	44.3%
	12
	20
	3


2. 预审定阶段

（1）2022年8月24日~26日在武汉…….预审意见汇总….
（2）预审后的工作及意见征集说明
（3）征求了XX家单位意见，其中XX家没有意见，其他XX家回复了XX条，不采纳XX条，不采纳率为XX.X%。意见处理汇总表请见附件。

表5 审定前意见汇总统计
	序号
	单位
	意见条数
	不采纳条数
	不采纳率
	采纳条数
	部分采纳条数
	其他

	1
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	合计
	
	
	
	
	
	


3. 审定阶段
待定

4. 报批阶段

待定
二、标准编制原则

标准牵头起草单位通过与起草小组内的专家和代表的充分沟通，确定了标准起草原则、主要内容框架和依据，力求编制科学实用的标准：

（1）参考相关行业的国际标准和世界领先企业的技术要求来编制，提高标准的国际通用性和先进性；
（2）通过调查，了解目前国内钕铁硼永磁材料生产企业的恒定湿热试验现状，收集国内外钕铁硼永磁体客户的相关技术要求，提高标准对钕铁硼永磁体特点的针对性，力求覆盖行业内钕铁硼永磁体所有常规恒定湿热试验要求，并充分照顾行业内习惯以保证标准的可实施性；

（3） 通过试验数据来支持标准条款的编制，提高标准的科学合理性，在此前提下求力与行业内相关标准保持一致性。
（4） 依据GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定进行编制，提高标准的合规性。
三、标准主要内容、确定依据及主要试验和验证情况分析
（一）标准的主要内容、确定依据
本标准为制定标准，过程中主要对以下几个方面进行了确认：

1. 标准的规定和适用范围

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。
2. 规范性引用文件及参考文献

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

3. 确定试验条件

本文件依据烧结钕铁硼永磁体生产厂家恒定湿热试验现状及需求的调查结果及验证试验结果确定了不同防护层产品的试验条件：
表6 不同防护层产品的标准试验条件汇总
	试验类型
	温度 (℃)
	相对湿度
(%RH)
	绝对蒸汽压(MPa)
	试验时间
(h)
	防护层类别

	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层

	
	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

	高压蒸气恒定湿热试验
	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


4. 建立试验后样品外观描述规范及评级方法

表 7 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。


5. 参考文献
[1] GB/T 2423.40 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
[2] GB/T 2423.50 环境试验 第2部分：试验方法 试验Cy：恒定湿热 主要用于元件的加速试验
[3] GB/T 11376 金属及其他无机覆盖层 金属的磷化膜
[4] JEDEC JESD22-A102E Accelerated Moisture Resistance. Unbiased Autoclave
[5] JEDEC JESD22-A110E Highly Accelerated Temperature And Humidity Stress test (HAST)
（二）调研及试验情况说明

1. 调研结果
在试验前中科三环信赖性实验室对包括起草小组单位在内的行业内21家单位进行了问卷调查，了解了烧结钕铁硼永磁体行业恒定湿热试验现状：包括各单位试验条件、设备型号及数量、是否通过CNAS认可、能否提供试验样品等方面的信息。对调查表反馈信息进行整理后，各单位不同涂镀层类别（以最外层的防护层种类进行划分）的试验需求如下：

表8 行业内试验需求调查结果
	涂镀层类别
	有试验需求的单位数量

	
	普通恒定湿热
	PCT
	HAST

	黑片
	1
	6
	6

	铜镍类
	11
	9
	6

	环氧类
	4
	3
	3

	锌类
	7
	/
	/

	铝类
	1
	/
	1

	锡类
	2
	1
	/

	转化膜类
	10
	1
	1

	总计
	36
	20
	17


各单位的恒定湿热试验条件统计情况如下：

表9 行业内试验条件调查结果
	试验温度

（℃）
	相对湿度（%RH）
	总计

	
	85
	90
	93
	95
	100
	饱和
	

	40
	0
	1
	1
	0
	
	
	2

	60
	0
	4
	0
	0
	
	
	4

	65
	0
	2
	0
	1
	
	
	3

	80
	0
	1
	0
	0
	
	
	1

	85
	13
	0
	1
	0
	
	
	14

	112
	0
	0
	0
	0
	0
	2
	2

	120
	1
	0
	0
	0
	5
	5
	11

	121
	0
	0
	0
	0
	0
	5
	5

	130
	1
	0
	0
	2
	2
	1
	6

	131
	0
	0
	0
	1
	0
	0
	1

	总计
	15
	8
	2
	4
	7
	13
	49

	计数项为不同的试验持续时间个数。


情况分析：
① 各单位客户不同，产品使用环境不同，要求试验条件不一样是可以理解的。但六大类防护层产品总计有49种不同试验条件，总体而言具体试验条件太多太杂，有必要精简规范。钕铁硼产业发展了近四十年，随着工艺的不断改进和认识的不断提高，行业内习惯进行的某些试验被反复研究后确认为是无意义的检测，如转化膜类产品高压蒸汽恒定湿热试验。另外120℃100%RH非饱和模式HAST试验，俗称“非饱和PCT试验”，国内相当多的单位用它来代替PCT试验；原因是PCT试验中样品表面有凝露导致试验后样品表面有水渍或色泽变化，客户看起来感觉不太好。相关国际标准中明确规定：PCT试验中样品上务必有凝露，而HAST试验中强调样品上不允许有凝露。本标准的制定及实施有助于提高行业整体在这方面的认知水平。
② 普通恒定湿热试验，85℃ 85%RH试验条件最多。铜镍类及环氧等涂镀层耐85℃ 85%RH湿热能力较好，可试验上千小时无实质变化；对这类防护层产品，在85℃ 85%RH试验条件下规定一个大家认可的试验持续时间即可。转化膜类样品因其自身特点，耐85℃ 85%RH能力弱，试验几小时就可见到基体锈蚀，故部分转化膜类样品在85℃ 85%RH试验条件下的耐湿热能力强弱难以评价，适当降低试验严酷度更合适，这需要通过试验比较来选择。
③ 关于黑片，可参考已制定的失重标准：GB/T40792-2021《烧结钕铁硼永磁体失重试验方法》。随着钕铁硼工艺的逐渐提高，多数钕铁硼基材在去除表面加工缺陷后，在HAST试验条件下试验240h表面也只会出现蓝色氧化膜，见不到锈迹。HAST试验评价黑片腐蚀失重效率比较低，缺乏时效性。
④ 调查信息统计表明在高压蒸汽恒定湿热试验中，接近半数的HAST试验条件湿度为100%，与PCT试验条件易混淆，产生误导。相对湿度90%RH以上环境条件下湿度的控制偏差通常在±5%RH，在相对湿度为95%RH以上的HAST试验环境中，样品尺寸稍大便很可能产生凝露，与国际上HAST试验常规要求的样品上不允许有凝露矛盾，因此HAST试验条件湿度选95%RH还是85%RH需要通过试验比较后讨论确定。

⑤ 本标准起草小组希望通过试验，在科学合理的基础上，每种防护层选择（1～2）个试验条件，作为标准中试验条件规范，为材料厂销售人员同客户沟通提供便利，也为材料厂检测部门安排试验提供便利，避免无意义试验。同时希望通过试验及验证活动，发现试验过程中存在的问题，进一步规范试验方法，提高试验的有效性及试验结果的可比性。

2. 确定试验条件的试验

本次试验样品由10家参与起草单位提供，共约4000片，基本涵盖了烧结钕铁硼永磁行业内的防护层种类。依据调查表汇总信息设计试验，内部试验及结果如下表10所示：

表10 中科三环内部试验条件及结果
	涂镀层类别
	试验条件及试验结果评级

	
	普通恒定湿热
	PCT
	HAST

	铜镍类
	85℃85%RH240h A
	120℃饱和240h A
	130℃95%RH96h A

	环氧类
	85℃85%RH240h 
	120℃饱和168h 
	130℃85%RH192h

130℃95%RH168h

	锌类
	85℃85%RH 240h B
	120℃饱和 240h B
	/

	铝类
	85℃85%RH 240h A
	120℃饱和240h C
	130℃95%RH240h A

	锡类
	85℃85%RH 240h A
	120℃饱和240h B
	/

	转化膜类
	85℃85%RH

70℃85%RH

60℃90%RH

60℃85%RH

50℃96%RH

50℃85%RH
	/
	/

	试验结果总结：

1.铜镍类、铝类和锡类样品耐湿热试验能力较GB/T 34491-2017镀层标准中规定的试验条件85℃85%RH 168h和HAST 48h要好得多。铜镍层耐温性好，做130℃HAST试验意义不大，选择电子元器件行业更通用的PCT试验较好。

2.环氧类样品耐湿热试验能力较GB/T40793-2021 涂层标准中规定的试验条件85℃ 85%RH 168h和HAST 24h要好得多。部分单位环氧防护层耐130℃能力相对弱一些。

3.锌类只保留普通恒定湿热试验，条件为85℃85%RH 48h。

4.转化膜类膜只用于提高样品表面附着力时，膜层较薄，运输及存储主要依靠防锈包装。如果运输存储环境较友好，装配使用又及时，客户对磷化品耐湿热要求就不会太高；相反如果是海运环境，或装配条件为潮湿自然环境，或装配前存储时间较长，或者客户对品质控制较严，则可能对磷化品耐湿热要求较高。因此磷化品的湿热试验条件需要各单位用大批量正式订单品进行验证试验后再确定。


依据试验结果推荐的试验条件如下：

	表11 不同防护层烧结NdFeB永磁体样品恒定湿热试验推荐试验条件

	试验

类型
	温度a
(℃)
	相对湿度b
(%RH)
	绝对蒸汽压(MPa)
	试验时间c
(h)
	适用防护层

	普通恒定湿热试验
	60
	90
	/
	4
	磷化类

	
	85
	85
	/
	48
	Zn类

	
	85
	85
	/
	168
	CuNi类、环氧类、 Al类、Sn类及最外表层为这四类之一的复合层

	 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
	96
	环氧类及最外表层为环氧类的复合层


3. 试验过程控制方法试验---凝露试验

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，也不允许试验箱内壁上的冷凝水滴落到样品上。但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。

中科三环信赖性实验室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。

试验发现质量小于100g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。若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的风险。按表12中升降温方式进行试验，质量为1440g的试验样品，整个试验过程中也未见凝露现象。

表12普通恒定湿热试验升降温程序设定实例
	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。


4. 验证试验

共有20家单位参与了本次烧结钕铁硼恒定湿热标准项目的验证试验比对，其中三家为标准起草小组以外磁材生产企业，二家为科研院所，一家为经CNAS认可的专业检测机构，其余为本行业主流烧结钕铁硼材料生产企业。每一单位至少选二款产品参与验证试验，非钕铁硼材料生产单位由中科三环信赖性实验室提供试验样品。参与验证单位种类及数量表明本次验证活动结果具有广泛代表性。

所有单位试验项目均先由中科三环信赖性实验室进行统筹安排，再与各单位确认落实，确保每种防护层相同条件的试验至少有二家单位参与。本次验证活动覆盖了恒定湿热标准中涉及的所有防护层及试验条件，其中由于转化膜类产品湿热试验条件不确定性最大，试验后外观观察结果不确定性也最大，是本标准项目中要重点规范的内容之一，因此要求所有单位都参与转化膜类产品验证。

	表13 各类防护层样品在不同试验条件下的合格率

	防护层

类别
	试验

温度
(℃)
	试验相

对湿度(%RH)
	累计试

验时间
(h)
	试验后样品外观评级结果统计
	合格率

	
	
	
	
	A
	B
	C
	D
	

	转化膜类
	50
	85
	24
	21
	9
	1
	4
	85.71%

	
	
	
	48
	17
	6
	6
	5
	67.65%

	
	
	
	72
	11
	6
	3
	14
	50.00%

	
	60
	85
	4
	23
	8
	0
	5
	86.11%

	
	
	
	24
	13
	7
	3
	12
	57.14%

	
	
	
	48
	7
	4
	5
	19
	31.43%

	
	85
	85
	4
	15
	10
	2
	12
	64.10%

	
	
	
	24
	4
	1
	8
	25
	13.16%

	锌类
	85
	85
	48
	6
	1
	0
	/
	100.00%

	
	
	
	96
	4
	3
	0
	/
	100.00%

	铜镍类
	85
	85
	168
	5
	0
	0
	/
	100.00%

	
	
	
	240
	4
	0
	0
	/
	100.00%

	
	120
	饱和
	96
	3
	0
	0
	/
	100.00%

	
	
	
	192
	3
	0
	0
	/
	100.00%

	环氧类
	85
	85
	168
	4
	0
	0
	/
	100.00%

	
	
	
	240
	3
	2
	0
	/
	60.00%

	
	120
	饱和
	96
	1
	1
	0
	/
	50.00%

	
	
	
	192
	1
	1
	0
	/
	50.00%

	
	130
	85
	96
	2
	1
	0
	/
	66.67%

	
	
	
	192
	1
	2
	0
	/
	33.33%

	
	
	95
	96
	1
	1
	1
	/
	33.33%

	
	
	
	192
	0
	2
	1
	/
	0.00%

	铝类
	85
	85
	168
	4
	0
	0
	/
	100.00%

	
	
	
	240
	3
	0
	1
	/
	75.00%

	
	120
	饱和
	48
	3
	0
	1
	/
	75.00%

	
	
	
	96
	3
	0
	1
	/
	75.00%

	锡类
	85
	85
	168
	4
	1
	0
	/
	80.00%

	
	
	
	240
	4
	1
	0
	/
	80.00%

	
	120
	饱和
	48
	3
	0
	1
	/
	75.00%

	
	
	
	96
	3
	0
	1
	/
	75.00%

	总计
	176
	68
	35
	96
	375


验证试验总结
① 转化膜类产品试验后外观观察结果还是存在较多人为因素，部分单位只有A、D二个评级，A、B、C、D四级评价方法还需要通过更多实践或宣贯培训，才能提高试验结果的可比性。同时实验室会再进一步摸索不同观察方法，借助一定工具，提高操作便捷性，降低人为因素对观察结果的影响。 

② 部分单位试验样品一致性较差、或样品缺乏代表性、或未严格按验证试验作业指导书要求控制升温速率，导致试验结果不理想。实验室事后通过不同方式复核确认，排除了约10%无效试验结果，让统计结果更真实反映行业目前产品耐湿热能力现状，使得试验条件的制定更有针对性。

③ 锡类和铝类防护层，能提供该类防护层产品的厂家较少，历史数据也较少，内部试验及比对试验结果总体代表性有限，有机会的话应进行更广泛的试验，目前建议适当缩短PCT试验时间较为稳妥。
④ 综合各方面因素考虑，建议不同防护层产品标准试验条件如下：

表14 不同防护层产品的标准试验条件汇总
	试验类型
	温度 (℃)
	相对湿度
(%RH)
	绝对蒸汽压(MPa)
	试验时间
(h)
	防护层类别

	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

	
	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

	高压蒸气恒定湿热试验
	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


5. 不同工具观察外观的试验

普通恒定湿热试验样品外观变化通常很小，特别是磷化品表面出现的轻微锈蚀时易误判。验证试验后，为增加标准中外观观察的可操作性，也为了能让标准中外观评级能更好的实施，实验室购买了几种常见倍数的光学放大镜等工具进行外观观察，以下是几种常见的观察工具比较。 

表15 不同观察工具比较
	观察工具
	光学放大镜
	WIFI手机放大镜
	专业电子显微镜

	放大倍数
	5倍~60倍
	1倍~100倍可调
	100倍~1000倍可调

	便捷程度
	便捷
	较便捷
	不便捷

	清晰度
	20倍较清晰
	30倍清晰
	200倍清晰

	光源
	部分有
	有
	有

	观察方式
	肉眼直接观察
	手机显示
	显示器显示

	拍照难易
	困难（整体变形）
	简单（局部）
	复杂（局部）

	价格
	20~200
	150~500
	＞10000


·通常放大倍数越高视野越窄，光学放大镜放大倍数过大时通常成像还会发生畸变，不应盲目追求高倍数，从实用性考虑，30倍～60倍的放大镜较为合理，标准稿中规定为不小于30倍的放大镜。

·电子放大镜或者显微镜倍数越高不一定越清晰，市面上所售相关工具放大倍数计算方式为实际尺寸与显示尺寸的比值，故在电脑上显示和在手机上显示放大倍数可能相差几倍，但是清晰度并无明显变化。
五、预期达到的社会效益
（一）项目的必要性简述

工信部2017年发布的《重点新材料首批次应用示范指导目录（2017年版）》（工信部原[2017]168号）、工信部《稀土行业发展规划（2016-2020年）》、《新材料产业发展指南》，高性能烧结钕铁硼永磁体均被列为重点新材料产品。近些年，新能源汽车相关产业在政策鼓励支持下获得迅速发展，因此新能源汽车电机用烧结钕铁硼永磁材料也越来越被重视。随着中美贸易战的不断激化和习近平总书记对金力永磁的调研，稀土永磁产业的发展被提到了一个前所未有的政治高度。
烧结钕铁硼永磁体与传统铁氧体、铝镍钴和钐钴永磁体相比，其耐蚀性相对较差，通常都要对其表面进行防护处理。目前主要防护层种类有：NiCuNi、Zn、Al等金属防护层、环氧电泳等非金属防护层、金属和非金属复合防护层以及表面简单处理的磷化类防护层。不同防护层可满足不同使用环境需要。
为评价防护层防护效果，常用的高加速环境试验种类有：高压水蒸汽恒定湿热试验、85℃85%RH恒定湿热试验以及快速温度变化试验。目前进行这类试验引用的是下列通用环境试验标准：
 GB/T2423.40-2013 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
 GB/T2423.50-2012 环境试验  第2部分：试验方法 试验Cy：恒定湿热 主要用于元件的加速试验
 GB/T2423.22-2012 环境试验  第2部分：试验方法 试验N：温度变化 
烧结钕铁硼永磁体与传统铁氧体、铝镍钴和钐钴永磁体相比，其耐蚀性相对较差，通常都要对其表面进行防护处理。目前主要防护层种类有四大类，分别是CuNi类、Zn类、Al类、Sn类等金属防护层，环氧电泳类等非金属涂层，金属和非金属复合类防护层以及表面简单处理的转化膜类防护层。不同防护层可满足不同使用环境需要，恒定湿热试验作为一种检验带防护层烧结钕铁硼永磁体产品耐湿热能力的试验方法在行业内被广泛使用。

目前国内没有针对钕铁硼永磁体的恒定湿热试验标准，从调查表反馈的信息看，不同防护层产品各单位试验条件差别很大。对烧结钕铁硼永磁体产品，什么防护层适用哪类环境试验，试验条件包括试验持续时间如何选择和试验后如何评价，这些问题均需要通过标准加以规范，使供需双方有据可依，才能促进行业更好地发展。

（二）项目的可行性简述
1、牵头起草单位标准研制技术能力

宁波科宁达工业有限公司参与2项国家标准的起草，详见下表16。

表16 科宁达参与标准情况

	序号
	标准号
	标准中文名称
	主持/参与

	1
	GB/T 40792-2021
	烧结钕铁硼永磁体失重试验方法
	参与

	2
	GB/T 40794-2021
	稀土永磁材料高温磁通不可逆损失
	参与


中科三环高技术股份有限公司主持过2项国家标准的制定，参与了另外14项国家标准的起草，详见下表17。

表17 中科三环参与标准情况

	序号
	标准号
	标准中文名称
	主持/参与

	1
	GB/T 40790-2021
	烧结铈及富铈永磁材料
	参与

	2
	GB/T 40792-2021
	烧结钕铁硼永磁体失重试验方法
	主持

	3
	GB/T 40793-2021
	烧结钕铁硼表面涂层
	参与

	4
	GB/T 40794-2021
	稀土永磁材料高温磁通不可逆损失检测方法
	参与

	5
	GB/T 39494-2020
	新能源汽车驱动电机用稀土永磁材料表面涂镀层结合力的测定
	参与

	6
	GB/T 13560-2017
	烧结钕铁硼永磁材料
	参与

	7
	GB/T 34490-2017
	再生烧结钕铁硼永磁材料
	参与

	8
	GB/T 34491-2017
	烧结钕铁硼表面镀层
	参与

	9
	GB/T 34494-2017
	氢碎钕铁硼永磁粉
	参与

	10
	GB/T 34495-2017
	热压钕铁硼永磁材料
	参与

	11
	GB/T 20168-2017
	快淬钕铁硼永磁粉
	主持

	12
	GB/T 31967.1-2015
	稀土永磁材料物理性能测试方法 第1部分：磁通温度特性的测定
	参与

	13
	GB/T 29655-2013
	钕铁硼速凝薄片合金
	参与

	14
	GB/T 18880-2012
	粘结钕铁硼永磁材料
	参与

	15
	20202885-T-469
	晶界扩散钕铁硼永磁材料（已审定）
	参与

	16
	20201663-T-469
	各向异性钕铁硼永磁粉（已审定）
	参与


2、研制内容科学性

恒定湿热试验作为一种检验带防护层烧结钕铁硼永磁体产品耐湿热能力的试验方法在行业内被广泛使用，并为客户所认可。只是各单位试验条件不统一，具体试验过程控制缺乏统一规范，这些都需要通过大量试验及比对来提高共识，作为牵头单位之一的中科三环信赖性实验室在这方面已积累了丰富的经验，可确保标准的科学性。

（三）标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益

标准为针对烧结钕铁硼永磁体特点制定的第一个恒定湿热标准，不仅包括所有主要防护层样品种类，还包括了行业内所有主要恒定湿热试验方法，而且还包括了恒定湿热不可逆磁通损失测量。做到一个标准全覆盖，对客户选择什么样防护产品具有很好的参考价值。国际上还没有这样类似的标准，本标准起草小组认为本试验方法具备国际先进性和创新性。
标准可促进永磁材料生产厂统一湿热试验条件及试验方法，有助于提高数据可比性，对生产工艺的改进和提高也会有帮助，能促进行业整体水平再上台阶。同时也会改善磁体用户对烧结钕铁硼永磁体耐湿热能力的认知，有助于烧结钕铁硼永磁体进一步拓展新的应用领域，强化并扩大我国在稀土永磁领域的竞争优势。
六、采用国际标准和国外先进标准的情况

本标准在起草过程中，参考了以下国外相关标准
 JEDEC JESD22-A102E Accelerated Moisture Resistance. Unbiased Autoclave
 JEDEC JESD22-A110E Highly Accelerated Temperature And Humidity Stress test (HAST)

七、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准的关系

可作为 《GB/T 40793-2021  烧结钕铁硼表面涂层 》和《GB/T 34491-2017  烧结钕铁硼表面镀层 》标准的配套标准，将来在修订这两个标准时，可引用本标准。
八、重大分歧意见的处理和依据

对转化膜防护类产品试验条件分歧，依据验证试验结果和目前行业内产品防护性能质量来确定。

九、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议该标准为推荐性国家标准。
十、贯彻标准的要求和措施建议
本标准为烧结钕铁硼永磁体恒定湿热试验标准，包含三种常规的恒定湿热试验方法及对应条件的试验对象，可向企业和科研院校（所）推荐，通过组织检测单位学习或参加相关比对试验活动等方式来宣贯本标准。

十一、废止现行有关标准的建议
无。
十二、其它应予说明的事项
无。
                                     《烧结钕铁硼永磁体 恒定湿热试验方法》标准起草小组
                                          2022年8月18日

