国标《稀土热障涂层材料－锆酸钆镱粉末》（预审稿）

编制说明
一、工作简况
1.1立项目的及意义
两机动力装备是一个国家科技、工业、经济和国防实力的重要标志，被誉为现代工业“皇冠上的明珠”。然而，航空发动机的“心脏病问题”却长期困扰着中国航空工业。推重比是衡量航空发动机工作能力的重要指标，提高涡轮前温度则是实现航空发动机高推重比的主要途径。涡轮前温度的提高不可避免的使涡轮部件热负荷增加、热应力增大，从而对材料提出了更苛刻的服役性能要求。于是寻求一种新型的耐更高温度的结构材料已成为开发高推重比航空发动机的迫切需求。

目前，稀土基热障涂层材料是新材料产业技术中的核心关键技术，是高端装备发展的基础，也是航空航天等国家重器“卡脖子”的核心关键技术之一。随着科技进步和社会发展，材料的服役环境变得极端苛刻，特别是在一些国家重大高端装备中，材料在高温、高速、高压、盐雾等耦合的恶劣环境下服役，传统的材料已经难以满足要求，已逐渐成为制约材料应用和高端装备发展的瓶颈。高性能涂层技术应运而生，它通过在材料表面上涂镀各种不同的功能涂层以提高材料抵御环境的能力（如耐磨耐蚀、抗高温氧化等），赋予材料表面新的或更高的机械、物理、化学等功能及其他特殊功能，使其成为综合性能良好的涂层材料和部件，从而满足各种恶劣工况的应用需求。

燃气轮机涡轮叶片热障涂层存在可靠性差、寿命短、耐温低等缺点，尤其是随着军用航空发动机服役温度不断提高，传统的YSZ热障涂层已经无法满足服役要求，必须开发超高温环境障涂层材料及其制备技术，目前西方发达国家对于稀土基超高温热障涂层材料及制备技术对我国严格封锁以及严格限制热障涂层材料销售。

 目前，稀土热障涂层材料—锆酸钆镱粉末尚没有标准可依，该标准的申请立项及制定出台将解决该类产品急需的标准缺失问题，有利于推动我国稀土基超高温环境障涂层材料研制，规范产品技术标准，有利于提升我国高端装备的产品性能，突破民用以及军用航天器“卡脖子”的核心关键技术。
1.2任务来源
根据稀土标委 [2022 ]35 号关于关于召开 2022 年第七次稀土标准工作会议的通知， 《稀土热障涂层材料—锆酸钆镱粉末》国家标准制定计划正式下达，项目编号为20220747-T-469，完成周期为22个月，预计2024年7月份完成。本标准制定任务由广东省科学院新材料研究所牵头起草，参与起草单位有广东省科学院资源利用与稀土开发研究所、包头稀土研究院、瑞科稀土冶金及功能材料国家工程中心有限公司、赣州湛海新材料科技有限公司、有研稀土高技术有限公司、北京航空航天大学、西安交通大学、中国南方稀土集团有限公司、广东粤科欣发新材料有限公司、国营川西机器厂、有研资源环境技术研究院(北京)有限公司。
1.3起草单位

广东省科学院新材料研究所隶属广东省科学院，为其骨干科研院所，公益二类事业单位。研究所承担现代材料表面工程技术国家工程实验室、国家钛及稀有金属粉末冶金工程技术研究中心、广东省现代表面工程技术重点实验室、广东省金属强韧化技术与应用重点实验室等创新平台的建设，开展新材料领域基础性和关键共性技术研究，承担新材料研究开发及工程化验证、新材料领域科技创新平台建设，提供新材料领域的分析测试、产品试制、技术咨询、科技培训、学术交流、人才培养、科学传播等服务。
研究所现有职工255人，其中中国工程院院士2人（周克崧院士、潘复生院士），长江学者1人，973首席科学家1人，国家高层次人才特殊支持计划（“万人计划”）2人，享受政府津贴6人，广东省杰出青年2人，广东省特支计划科技创新青年拔尖人才1人，教授级高工和高级工程师73人，具有博士学历65人，中级职称以上科技人员占61%。此外，研究所与中南大学、华南理工大学、深圳大学、广东工业大学、昆明理工大学、沈阳工业大学等高校共建研究生分院和研究生基地，现有在读研究生近130余人，并已联合培养硕博士310余人，为全国输送了一批优秀的专业科技人才。

研究所主要围绕广东省战略新兴产业、重点传统产业和高端装备制造业及国家重大工程对产品开发及装备性能不断提升的需求，面向航空航天、海洋工程、先进装备制造、新能源汽车、机械、电力、矿山、轨道交通、医疗器械等领域，开展热（冷）喷涂技术、铝镁轻金属材料、真空镀膜技术、金属基复合材料、激光制造技术、高性能粉末冶金和表面分析检测技术的研究与应用。先后承担了500多项国家973、863、国家支撑、国际合作、国家重点研发计划、国家自然科学基金以及省市重大、重点科技攻关等项目，开发出多种涂层产品并实现工程化应用，在国内外形成了相当的影响力，为国家、广东省科学技术进步和经济发展作出了突出贡献。迄今，累计取得各类科研成果95项，其中获国家科学技术进步二等奖3项），省级奖励25项（一等奖5项，二等奖12项，科技合作奖1项，专利金奖2项），部级奖励2项（一等奖和三等奖各1项）,社会力量奖励56项（一等奖16项，二等奖21项），取得授权专利420多件；累计发表期刊论文1400多篇，出版论著13部；牵头（参与）制修订标准90余项，其中国家标准23项，行业标准11余项，团体标准13项，企业标准60余项。

依托研究所建立了国家和省部级科技创新及基础条件平台15个、国际合作平台6个、产学研合作平台20多个，代表性的有：“国家钛及稀有金属粉末冶金工程技术研究中心”“现代材料表面工程技术国家工程实验室”“广东省现代表面工程技术重点实验室”“广东省金属强韧化技术与应用重点实验室”“广东省钢铁基复合材料工程实验室”“有色行业表面工程技术重点实验室”“中法表面工程联合实验室”“中英先进材料与增材制造联合示范基地”“高端动力装备先进涂层制备与验证联合实验室”“航空发动机先进涂层技术联合实验室”等。研究所硬件设施先进完善，拥有国内最齐全、最先进的表面工程技术设备，以及国内金属材料覆盖最广、技术路径最全的金属粉末研制装备，价值30万元以上仪器设备总计115台套，总价值近2亿元。

研究所建立了ISO9001质量体系，通过了GB/T 33250-2016科研机构知识产权管理体系认证、国家CMA检验检测机构资质认证。现有控股、参股公司9个，开发了300多种新技术产品，目前已形成规模化的科技产业群，部分新技术、新产品出口美国、日本、加拿大、瑞典等多个国家和地区。

表1  起草并参与制定的标准清单
	性质
	标准名称
	编号

	国家标准
	热喷涂低压等离子喷涂镍-钴-铬-铝-钇-钽合金涂层
	GB/T 18681-2002

	行业标准
	热喷涂用NiCoCrAlYTa合金粉末
	YS/T 1128-2016

	国家标准
	铸造碳化钨粉
	GB/T 2967-2017

	国家标准
	金属粉末有效密度的测定液体浸透法
	GB/T 5161-2014

	行业标准
	铝包镍复合粉
	YS/T 528-2013

	
	
	


1.4工作进度安排
根据任务落实会议精神，我公司组建了稀土环境障涂层材料—硅酸镱粉末国标制定小组，主要由生产部门、研发部、品管部、市场部等相关人员组成。具体时间安排如下：

（1）征求意见稿： 2022年09月22 日

（2）预  审  稿： 2023年03月28日

（3）送  审  稿： XXXX年XX 月XX 日

（4）审定会时间： XXXX年XX月XX日

二、编制原则和依据及标准主要内容

2.1 编制原则和依据

标准负责起草单位在任务落实会上广泛地征求了与会专家和代表的意见，确定了制定方案；确定了标准起草原则、主要内容框架和依据：
· 依据国家相关的法律、法规；

· 查询相关标准和收集国内外客户的相关技术要求，积极向相关国际标准、世界领头企业的技术标准要求靠拢，做到标准的先进性；

· 根据目前国内环境障涂层材料生产企业的具体情况及技术水平，结合用户的要求及应用技术的发展趋势，力求做到标准的合理性、实用性，与时俱进；

· 按照GB/T 1.1，稀土标准和国家标准编写示例的要求进行格式和结构编写。

2.2标准主要内容

   本文件规定了锆酸钆镱粉末的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存及质量证明书。

本文件适用于以氧化镱、氧化钆、硝酸锆等为原料，采用化学法制得的，供航空发动机叶片高温热障涂层等领域用的锆酸钆镱粉末。

三、主要技术内容说明
1、主要技术指标确定的依据
根据目前我国市场流通热障涂层材料产品实际情况制定了 《稀土热障涂层材料－锆酸钆镱粉末》标准，其主要内容说明如下：
——定义了粒度分布系数（Particle size distribution coefficient）用来衡量产品粒度分布情况的参数按公式
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进行计算，其中。q为分布系数；D90为粒径的体积累积分布中对应于90%的粉体的粒径，单位为微米（μm）；D50为粒径的体积累积分布中对应于50%的粉体的粒径，单位为微米（μm）；D10为粒径的体积累积分布中对应于10%的粉体的粒径，单位为微米（μm）.
——规定了稀土热障涂层材料－锆酸钆镱粉末产品的化学成分以及主相、稀土杂质、非稀土杂质、灼减、水分含量。
表1 化学成分

	产品牌号
	(Gd，Yb)2Zr2O7-5Yb
	(Gd，Yb)2Zr2O7-8Yb
	(Gd，Yb)2Zr2O7-10Yb

	        化
学
成
分
/ %
	Gd2O3 
	57.9 ± 0.2
	57.0 ± 0.2
	56.4 ± 0.2

	
	Yb2O3 
	1.6 ± 0.1
	2.9 ± 0.1
	3.2 ± 0.1

	
	ZrO2(HfO2)
	余量
	余量
	余量

	
	杂质

含量

，

不大

于
	稀土杂质
	 0.10

	
	
	SiO2
	 0.020

	
	
	Fe2O3
	 0.010

	
	
	Al2O3
	 0.010 

	
	
	TiO2
	 0.0050

	
	
	CuO
	 0.0050

	
	
	Na2O
	0.010

	
	
	MgO
	0.010

	
	
	CaO
	0.010

	
	
	Cl-
	0.005

	
	灼减（质量分数）/%，不大于
	0.40

	
	水分（质量分数）/%，不大于
	0.50

	注1：所有化学成分检测均去除水分后测定。

注2：稀土杂质为除去主稀土元素Gd、Yb以外的稀土元素。
注3：在ZrO2(HfO2)中，HfO2质量百分数不大于3%。


——一次粉末中心粒径D（V，50）不大于300 nm，喷雾造粒后粉末中心粒径D（V，50）=10～50 µm

——或一次粉末中心粒径D（V，50）=1~5μm，喷雾造粒后粉末中心粒径D（V，50）=40～95 µm

—— 明确了喷雾造粒后粉末的松装密度（ρa）应符合0.9 g/cm3≤ ρa ≤ 2.8 g/cm3 的规定。
—— 明确了喷雾造粒后粉末的松装密度（ρt）应符合1.5 g/cm3 ≤ ρt ≤ 3 g/cm3 的规定。
—— 明确了流动性喷雾造粒后的粉末应具有良好的流动性，其流动性用粒度分布系数、振实密度和松装密度的比值来反映，应符合粒度分布系数（q）≤2.5、ρt/ρa≤1.35的规定。
—— 起草了附录A，规定了氧化镱（Yb2O3）、氧化钆（Gd2O3) 含量的分析方法；

—— 起草了附录B，规定了稀土杂质含量的分析方法；

—— 起草了附录C，规定了非稀土杂质含量的分析方法；

—— 规定了灼减量的分析方法。

—— 规定了水分的分析方法。
—— 规定了氧化锆ZrO2(HfO2)量为余量。

2 、标准讨论会、预审会和审定会
全国稀土标准化技术委员会于2022年9月27日采用腾讯会议的方式在线上召开了2022年第七次稀土标准工作会，会上讨论了12 项国家标准计划项目和审定、预审 5 项行业标准和国家标准外文版项目，其中国标 《稀土热障涂层材料－锆酸轧镱粉末》制定任务正式下达，计划号20220747-T-469。广东省科学院新材料研究所接到任务后，通过广泛调研、深入了解目前市售和在用稀土热障涂层材料－锆酸轧镱粉末产品情况。调研了土热障涂层材料－锆酸轧镱粉末主要研制和生产的科研院所和大型企业，根据目前市场流通锆酸轧镱粉末产品实际现状，起草了《稀土热障涂层材料－锆酸轧镱粉末》(草案)，2022年10月形成了标准征求意见稿，2023年2月新材料研究所向相关企业单位和科研院所广泛征求意见，根据意见回函做了相应修改形成预审稿。
.......... 
四、标准水平分析
本标准制定将会带来技术进步的竞争局面，对国内生产企业及相关行业的技术进步将产生积极的推动作用；为稀土热障涂层材料产品贸易提供仲裁的依据；为稀土热障涂层材料产品的指标控制提供指导意义；有利于提升我国高端装备的产品性能。到目前为止，尚未检索到国际上的关于《稀土热障涂层材料—锆酸钆镱粉末》的标准可以参照。

五、与现行相关法律、法规、规章及相关标准的协调性
本标准制定可以充分反映当前国内稀土热障涂层材料生产企业的硅酸镱技术水平，便于生产，宜于应用。另外，本标准也可为稀土热障涂层材料-锆酸轧镱粉末产品贸易提供仲裁的依据。 
六、是否涉及专利及知识产权的说明
本文件制定过程中没有检索到专利和知识产权问题。
七、重大分歧意见的处理过程
在本标准起草和编制过程中，编制组根据编写前确定的编制原则进行标准编制，在标准制定稿征求意见过程中未发生重大分歧意见。
八、作为强制性、推荐性国家标准的建议
建议本标准作为推荐性国家标准发布实施。
九、贯彻标准的要求和措施建议
修制定后的标准颁布实施后，需要国家有关部门组织大力宣传和贯彻，主办各种形式的培训班，使各企业及相关贸易单位掌握标准的各项技术内容，使标准的应用真正落到实处。
十、废止现行有关标准的建议
本标准为我国第一项关于稀土热障涂层材料的标准，无废止其他标准建议。 

十一、其他应予以说明的事项
无其他应予以说明的事项。
十二、推广应用的预期效果
本标准明确了稀土热障涂层材料标准，有助于指导和规范我国锆酸轧镱粉末产品的生产和销售，推动我国稀土基超高温热障涂层材料研制，规范产品技术标准，有利于提升我国高端装备的产品性能，突破民用以及军用航天器“卡脖子”的核心关键技术，推动建设制造强国、质量强国。
广东省科学院新材料研究所

                                                  二〇二三年三月十五日
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