行业标准«硫化钐»

产品标准编制说明-预审稿

一、工作简况

（一）任务来源
1、计划批复
2022年4月，包头市宏博特科技有限责任公司（以下简称宏博特公司）申报立项《硫化钐》产品标准。全国稀土标准化技术委员会于2023年6月14日至16日在贵州省贵阳市召开了全国稀土标准化技术委员会2023年度第四次会议，在该次会上，宏博特公司申报的《硫化钐》行业标准，进行任务落实（任务号是2023-0086T-XB），《硫化钐》行业标准计划完成时间为2024年8月。

项目编制组单位及变化情况

《硫化钐》产品标准起草单位、参与起草单位及联系人见表1。

表1起草单位、参与起草单位及联系人

	序号
	单位名称
	起草/参与起草
	联系人
	联系方式
	单位性质

	1
	包头市宏博特科技有限责任公司
	起草
	张  成
	15847255817
	生产企业

	2
	中国科学院海西研究院厦门稀土材料研究所
	参与起草
	宋立军
	18060944800
	科研院所

	3
	包头稀土研究院
	参与起草
	蔺恩成
	15647202896
	科研院所

	4
	中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司
	参与起草
	李婷婷
	18647208088


	生产企业

	5
	广东省科学院资源利用与稀土开发研究所
	参与起草
	倪海勇
	13560359415

	科研院所

	6
	中国科学院包头稀土研发中心
	参与起草
	李本龙
	15354975630
	科研院所

	7
	赣州稀土矿业有限公司
	参与起草
	吴玉春
	13970768002
	生产企业


（二）主要参加单位和工作成员及其所做的工作

1、主要参加单位情况

包头市宏博特科技有限责任公司（以下简称公司）成立于2008年，入住包头市稀土高新区产业应用园区，目前注册资金为3157万元。公司主要以研发、生产绿色环保高性能稀土硫化物系列产品为主。2016年通过竞标收购法国索尔维公司硫化稀土生产线，成为全球唯一产业化生产稀土硫化物并拥有自主知识产权的企业。

公司自主研发并引进国外先进技术，具备固-固法与气-固法两种合成工艺路线。目前可生产3个规格7种产品，PR-001（橙色）、PR-002（红色）、PR-001X（橙色）、PR-002X（红色）、PR-003X（波尔多红色）、PO-002（浅橙色）、PY-001X（黄色），年产量达150吨。该系列产品通过瑞士SGS认证、REACH认证、欧盟EN71玩具检测认证、美国FDA食品认证；公司获得ISO质量体系认证。

宏博特公司拥有国内唯一一个“内蒙古稀土硫化物研发中心及中试生产基地”，正在建设纯硫化铈、硫化钐橡胶助剂、硫化钐单晶助剂中试生产线，并具有与之匹配的分析检测中心。本产品是有毒有害铅红与镉红的替代品，是绿色环保产品，其发展前景不可估量。

截至目前已销往全球硫化稀土产品50多吨。这些都用于传统的工程塑料领域；公司正在将该产品推向涂料行业，进入更广阔的应用空间，如汽车修补漆、高档木质漆、铝合金喷涂料等。由于涂料中稀土环保颜料用量较大，这就为稀土硫化物颜料高质量、高速发展奠定了基础。

中国科学院海西研究院厦门稀土材料研究所、包头稀土研究院、中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司、广东省科学院资源利用与稀土开发研究所、中国科学院包头稀土研发中心、赣州稀土矿业有限公司对产品的化学指标、物理指标及应用性能指标进行梳理并与客户对接，进行意见征集及反馈。

主要工作单位及所负责的工作情况

表2 各起草单位分工
	序号
	单位名称
	起草/参与起草
	分工

	1
	包头市宏博特科技有限责任公司
	负责起草
	全面负责产品各项指标的提出及标准制定

	2
	中国科学院海西研究院厦门稀土材料研究所
	参与起草
	全面负责产品应用性能指标的确定，完善化学成分及物理性能指标

	3
	包头稀土研究院
	参与起草
	产品化学成分、物理性能指标的完善，附录检测标准完善

	4
	中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司
	参与起草
	产品化学成分、物理性能指标的完善

	5
	广东省科学院资源利用与稀土开发研究所
	参与起草
	产品应用性能指标的完善 

	6
	中国科学院包头稀土研发中心
	参与起草
	产品物理性能指标的完善 

	7
	赣州稀土矿业有限公司
	参与起草
	产品化学成分指标的完善


主要工作过程
起草阶段

1.1 2022年4月8日宏博特公司向全国稀土标准化技术委员会提出立项说明，进行申报答辩。

1.2 国家工信部工信厅科〔2023〕18号文下达了《2023年第一批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》，任务号为2023-0086-XT。
1.3  2023年6月15 日~16 日，全国稀土标准化技术委员会于贵州召开本年度第四次稀土标准制修订会议。在此次会议上，进行了任务落实会，确定《硫化钐》标准的牵头单位为包头市宏博特科技有限责任公司，参加起草单位为中国科学院海西研究院厦门稀土材料研究所、包头稀土研究院、中国北方稀土（集团）高科技股份有限公司、广东省科学院资源利用与稀土开发研究所、中国科学院包头稀土研发中心、赣州稀土矿业有限公司。

1.4 2023年7月8日，宏博特公司成立《硫化钐》稀土标准工作技术组。
1.5 2023年7月18日，《硫化钐》稀土标准微信工作群建立。
1.6 2023年8月18日，宏博特公司技术组根据公司生产及市场需求情况，收集相关国内外标准及技术资料，查阅相关标准，确定了硫化钐产品的化学指标及物理指标，并将《硫化钐》预审稿发布在微信工作群中，充分征集参与单位的意见及建议。

1.7 2023年9月6日，参与起草单位陆续将《硫化钐》产品标准草案稿的意见及建议返回牵头起草单位，具体如表3。

1.8  2023年9月13日，所有参与起草单位线上召开了《硫化钐》产品标准预审稿的讨论会，再次确定具体指标。
1.9  2023年9月25日，根据参与起草单位的意见及建议进行修改，再次将《硫化钐》产品标准在微信工作群中发布。
表3 参与起草单位的意见及建议表
	序号
	标准章

条编号
	意见内容
	提出单位
	处理

意见
	备注

	1
	2 规范性引用文件
	“不住日期的引用文件”错别字，修改为“不注日期的引用文件”
	厦门稀土材料研究所厦门稀土材料研究所
	采纳
	

	2
	表1 产品化学成分
	化学成分表中稀土钐元素加硫元素总和为79.27%，再加碱金属元素，元素总和也远小于100%，是需要再添加其他辅料吗？，如果需要添加是否需要再成分表中注明？
	厦门稀土材料研究所厦门稀土材料研究所
	讨论
	

	3
	4.1.2 牌号表示方法
	3N：硫化钐产品相对纯度99.9%

3N：硫化钐产品相对纯度[Sm2O3/REO≥99.9%］
	厦门稀土材料研究所厦门稀土材料研究所
	采纳
	

	4
	4
	将4.1.1和4.1.2更换为4.1和4.2。编号4后应为4.1和4.2，
	包头稀土研究院
	采纳
	

	5
	5
	建议分成5.1化学成分；5.2理化性能
	中国北方稀土
	采纳
	

	6
	5
	4部分说明产品有“PY208-Sm2S3-3N-Na和PY208-Sm2S3-3N-Li” 两个牌号，但5.1表格中是“PY-Sm2S3-3N-Na和PY-Sm2S3-3N-Li”建议统一并修改硫化钐数字下角标格式。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	7
	5.1
	硫化钐硫（S）理论含量为24.19%，本标准硫（S）含量是否需要调整。
	包头稀土研究院
	讨论
	

	8
	5.2
	条目文字加粗格式错误。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	9
	6
	各条排序建议按照5.1表格中顺序排序，将钠、锂含量测定放于6.1.3硫含量测定之后。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	10
	6.1.2
	稀土相对纯度应使用GB/T 18115.5测定。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	11
	6.1.3
	“附录 A ”A前后空格建议删除。
	包头稀土研究院
	未采纳
	微信转发后格式发生变化

	12
	6.1.4
	化学式字体大小为小五应修改，“GB/T 12690.5”前后空格应删除。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	13
	6.2.1 6.2.8 6.2.9
	删除“GB/T 1864”、“GB/T 5211.20”、“GB/T 5211.19”、“GB/T 5211.20”前后空格。
	包头稀土研究院
	采纳 
	

	14
	6.2.5
	水悬浮液pH值，GB/T 1717已废止，现行标准为GB/T 5211.6-2020
	中国北方稀土 
	采纳
	

	15
	7.4.1 7.4.2
	条编号和正文间空格缺失。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	16
	附录A A.2.7
	逗号为英文。
	包头稀土研究院
	采纳
	

	17
	6.1
	6.1.4 铅（PbO）、铬（Cr2O3）、镉（CdO）含量的测定按照 GB/T 12690.5 中的规定进行。6.1.5汞（HgO）含量的分析方法按照 GB/T 12690.19 中的规定进行，去掉“中”，注意6.1.7格式问题
	中国北方稀土 
	采纳
	

	18
	7.1.1
	产品由供方质量检验部门或第三方进行检验，保证产品质量符合本文件及订货单的规定。增加“质量检验部门”
	中国北方稀土
	采纳
	

	19
	8
	每箱（桶、袋）外注明：

a)供方名称；

b)产品名称和牌号；

c)批号；

d)净重、毛重；

e)出厂日期及“防潮”标志或字样。（保质期2年）

增加“b)需注明原料矿产品生产企业名称或简称”
	中国北方稀土
	未采纳
	硫化稀土没有采用强标


2、征集意见阶段
2023年9月27日，将预审稿发出征集意见，征集意见单位见表4，具体意见见意见汇总表。

表4征集意见单位表

	序号
	征求意见单位名称
	单位属性
	是否有回函
	备注

	1
	湖南金属材料研究院
	稀土研究单位
	有回函有建议 
	

	2
	天津包钢稀土研究院有限公司
	稀土研究单位
	有回函有建议 
	

	3
	赣州冶金研究所
	稀土研究单位
	有回函有建议 
	

	4
	国合通用测试评价认证股份公司
	第三方检测公司
	有回函有建议
	测试评价主中心

	5
	赣州国检
	第三方检测公司
	有回函有建议
	

	6
	包头国检
	第三方检测公司
	有回函有建议
	

	7
	江西理工大学
	大学，稀土测试研究
	有回函有建议 
	

	8
	兰州大学
	大学，硫化稀土应用研究
	有回函没有意见
	

	9
	内蒙古科技大学
	大学，硫化稀土合成及应用研究
	有回函没有意见
	

	10
	中国计量大学
	大学，硫化稀土应用研究
	有回函没有意见
	

	11
	四川乐山锐丰冶金

有限公司
	稀土生产单位
	有回函有建议 
	

	12
	江阴加华
	稀土生产单位
	有回函有建议
	

	13
	包头京瑞新材料有限公司
	稀土生产单位
	有回函没有意见
	

	14
	赣州虔东稀土集团股份有限公司
	稀土生产单位
	没有回函
	

	15
	淄博加华
	稀土生产单位
	有回函有建议
	

	16
	中山市华山高新陶瓷材料有限公司
	硫化稀土应用单位
	有回函没有意见
	颜料应用

	17
	湖北劲乘新材料有限公司
	硫化稀土应用单位
	有回函没有意见
	颜料应用

	18
	上海田锐贸易有限公司
	硫化稀土应用单位
	有回函没有意见
	颜料应用

	19
	内蒙古子金稀土应用研发有限公司
	稀土新材料应用单位
	有回函没有意见
	主要应用PVC方面


3、预审阶段

2024年1月中旬，预审。
4、审定阶段
标准编制原则

本标准起草过程中遵循以下原则：

（一）规范性原则：本标准是根据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》和GB/T 20001.10-2015《标准编写规则 第10部分：产品标准》的要求进行编写的；

（二）先进性：《硫化钐》产品标准充分体现了产品无毒无害环保性，以及色泽鲜艳，遮盖力强，热稳定性好的优良性，对国内稀土生产企业及相关行业的技术进步产生积极的促进作用。

（三）适用性：《硫化钐》产品开拓了我国稀土大量钐化合物的一个新的应用领域，是一种新的稀土功能材料，能够满足相关生产企业、贸易公司的需求。

（四）本产品标准充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

标准主要内容、主要技术指标及确定依据分析 
《硫化钐》产品标准完全满足现行国家法规的要求，可适用于以钐的氧化物、碳酸盐及其他化合物，经高温合成方法制得的粉末状硫化钐。硫化钐经后处理主要应用于塑料、涂料、玻璃、橡胶、油墨、建筑等工业领域，其化学性能及物理性能完全符合硫化铈的技术要求。标准文本内容表述合理，格式规范，与现行法律、法规完全相符。目前，国际及国内无此产品标准。

标准主要内容及技术指标

本标准为新制订标准，因此在标准的制订过程中主要对以下几个方面进行了确认：

适用范围

《硫化钐》产品标准提出制订时，充分考虑了目前国际、国内企业的生产情况，产品的应用情况，最终确定适用于以钐的氧化物、碳酸盐及其他化合物为原料，经化学法合成，并经颜料化工艺制得的硫化钐，供塑料、涂料、搪瓷、玻璃、橡胶、油墨、建筑等行业作为颜料使用。

产品牌号的确定

《硫化钐》产品标准的牌号不仅依据了GB/T 17803  稀土产品牌号表示方法，同时也进一步考虑了产品应用，颜料对应的国际颜料索引号的表示方法，经起草单位专家的一致同意，确定产品牌号表示如下：

××-×× - ×× -××
         第四层次    表示该产品掺杂的元素

第三层次
表示该产品稀土主元素的相对纯度
              第二层次
表示该产品的主成分

                     第一层次
表示颜料颜色及国际颜料索引号 
PY208-Sm2S3-3N-Na，PY208：Pigment Yellow，黄色颜料，208：国际颜料索引号；Sm2S3：主成分为硫化钐；3N：硫化钐产品稀土主元素的相对纯度99.9%；Na：硫化钐掺杂钠元素。
技术指标
3.1 因硫化钐产品属稀土产品，其化学成分分析已经有成熟的国家或行业标准，故其稀土总量、钐相对纯度、铅、镉、汞及六价铬含量检测方法参考或参照相关国家、行业标准分析方法进行，具体指标见预审稿。

3.2 硫化钐产品中有害物质的要求完全符合欧盟立法指定的RoHS指令限制，甚至更加严格，具体指标见预审稿。

3.3 硫化钐产品经后处理后主要作为颜料应用。在颜料应用中，最重要的技术指标是颜色色差及着色力。国内目前颜料应用性能的相关标准并不成熟（且涉及领域较复杂并多元化），多是以目测比较等方法进行颜色色差的确定。经过多方查实资料，了解客户的要求，国际上通常采用仪器检测及色差比较的方法更准确。因此，在本标准的研究中，充分参考了国际标准，以色差△E为结果表述产品与标准样品的色差，具体指标见预审稿。

3.4 硫化钐产品的其它应用性能均按国家标准中相关要求进行测定。

3.5 硫化钐产品标准附录涉及检测方法研究

3.5.1附录A，硫化钐化学分析方法 硫量的测定，依据产品标准《硫化镧铈》、《硫化铈》中硫量测定进行，未进行深入研究。

3.5.2附录B，硫化钐化学分析方法 氧化锂含量的测定 火焰原子吸收光谱法

主要研究了以下内容：

3.5.2.1原子吸收光谱仪测试条件的优化实验，选择燃烧头高度分别为7.0mm，燃气比为1.0：15.0；

3.5.2.2 样品溶解条件选择，采用盐酸溶解，再加少量硝酸助溶；

3.5.2.3 进行测定酸度的影响实验，选择测定酸度为5%（V/V）硝酸介质。

3.5.2.4 基体浓度影响试验， <0.2mg/mL氧化钐的基体浓度对氧化锂的测定无影响。

3.5.2.5 研究方法检测下限，氧化锂检测下限为0.10%。

3.5.2.6 精密度试验，对不同氧化锂含量的实际样品及标加样品进行精密度实验，RSD﹤1.75%。

3.5.2.7 准确度试验，对不同氧化锂含量的实际样品及标加样品经与等离子光谱法对照实验，结果吻合较好。

结论：硫化钐经盐酸及硝酸溶解，在5%的硝酸介质中，于原子吸收光谱仪上用空气-乙炔火焰，采用标准曲线法测定锂量。

标准主要内容及技术指标确定依据

《硫化钐》产品标准的主要技术内容及技术指标是依据硫化铈生产全过程确定的，同时也参考了目前国内国际生产厂家、科研院所的生产指标及研究成果，并征集行业内的生产单位、科研院所及应用单位的意见及建议，经专家斟酌、讨论确定的。
标准中涉及专利情况

本标准不涉及专利和知识产权问题。

预期达到的社会效益
（一）项目的必要性简述
工业中使用的黄色颜料主要包括无机颜料和有机颜料两大类，无机类颜料具有耐晒、耐腐蚀和耐高温等优点，但目前市场上的高档无机颜料多数含有铬、镉、铅等重金属。近年来随着环境形势的日趋严峻，各国对含有铬、镉等重金属颜料的使用限制越来越严重，市场急需一种性能优良的环保产品替代含有铬、镉等重金属的红色颜料，而硫化稀土被认为是首先材料。

目前，在国家政策的支持下，硫化稀土已经逐步成为被市场认可的、性能卓越、应用广泛的颜料产品，在塑料、尼龙市场需求量巨大，发展趋势不可估量。且经核实国内外均没有硫化钐相关产品标准。因此建立和规范其产品标准十分必要。环保黄色颜料用硫化钐产品标准的制定，填补了国家及稀土行业在硫化稀土黄色颜料产品标准上的空白，能够促进行业标准的资源优化配置，引导行业健康快速的发展。

（二）项目的可行性简述
目前，丰度颇高的廉价轻稀土元素La、Ce以及中重稀土元素Sm、Y产量过剩，急需转型开发并进行综合利用。稀土硫化物颜料研发及生产将资源优势转化为产品优势，属于国家鼓励的稀土新材料、高科技绿色环保产品，廉价轻稀土原料的有效利用，使过剩的稀土产品附加值大幅提高。

黄色无机颜料除重金属黄色颜料外还有氧化铁黄、铋黄，钛黄，镨黄，氧化铁黄为Fe2O3·nH2O含有结晶水，在150℃环境下脱水后开始变色。铋黄在200℃出现色变，钛黄耐温性较好，但色浅，着色能力差，只有铋黄的25%，且分散性较差。镨黄耐温性较好，一般在高温下显色，多用于陶瓷釉料，称为陶瓷颜料。

本项目中的稀土硫化物-硫化钐是一种高科技、高附加值的稀土产品，是三基色之一的黄色。硫化钐以稀土钐为原料，具备稀土元素对紫外线的吸收和对近红外线的吸收的性能，增强稀土颜料在户外的耐候性能。作为新型耐高温环保黄色无机颜料，以其色泽鲜艳，遮盖力强，热稳定性好，特别是无毒无害能够取代镉基、铬基和铅基颜料。着色能力为钛黄的200%，耐温可以接近300℃，填补了黄色无机颜料在200~300℃的市场空白，可作为塑料添加剂、各种聚合物着色剂、色母粒显色、高档漆添加剂等使用，其中在塑料市场上，需求量巨大，发展趋势不可估量。
（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
本产品是是市场急需一种性能优良的环保颜料，以其色泽鲜艳，遮盖力强，热稳定性好，特别是无毒无害能够完全取代铅基和镉基颜料。同时使用了过剩的钐化合物，可带来可观的经济效益和社会效益。制定后的标准不但为硫化钐产品的指标控制提供指导意义，而且还将为生产、使用、贸易三方提供最基本的技术依据；在本标准的基础之上促使生产方正确采用原材料，合理调整生产工艺，完善检测手段；为用户生产出更满意的产品，让使用方合理、高效率低消耗地使用本产品。
该产品标准的制定将会带来技术进步、品种增多、性能提高的竞争局面，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；为硫化铈产品贸易提供仲裁的依据；为硫化铈产品的指标控制提供指导意义。
采用国际标准和国外先进标准的情况

国外无相同类型的标准。本标准未采用（包括等同采用、修改采用及非等效采用）国际标准或国外先进标准。
与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准的关系
随着硫化稀土环保颜料的高质量发展，硫化稀土的应用前景将越来越广泛。制定后的硫化钐产品标准将充分反映当前国内生产企业的技术水平，便于生产，宜于应用。制定后的标准可为硫化铈产品贸易提供仲裁的依据；为硫化铈产品的指标控制提供指导意义。
制定的硫化钐产品标准符合现有国家产业政策，对于解决稀土产品贸易纠纷发挥一定的作用。
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