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前 言
前 言
本文件按照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》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国稀土标准化技术委员会(SAC/TC 229)提出并归口。
本文件起草单位：xx
本文件主要起草人：xx……
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为： 
——本次为首次发布。 
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XB/T XXX-202X

稀土永磁材料晶界扩散用氢化铽、氢化镝
警示——按照GB 12268-2012第6章的规定，本品属于第4类-易燃固体、易于燃烧的物质、遇水放出易燃气体的物质，操作时应小心谨慎！使用易燃品时，严禁使用明火加热。


1  范围
[bookmark: _Hlk130478885]本文件规定了稀土永磁材料晶界扩散用氢化铽、氢化镝的牌号、技术要求、试验方法、检验规则、包装、运输、标志、贮存及随行文件。
本文件适用于氢处理工艺制备的氢化铽、氢化镝粉末，用于生产晶界扩散稀土永磁材料。
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 5314 粉末冶金用粉末 取样方法
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB 12268-2012 危险货物品名表
GB 12463 危险货物运输包装通用技术条件
GB/T 12690（所有部分）稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法
GB/T 14635 稀土金属及其化合物化学分析方法  稀土总量的测定
GB/T 15071 金属镝
GB 17914 易燃易爆性商品储存养护技术条件
GB/T 18115.8  稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法  铽中镧、铈、镨、钕、钐、铕、钆、镝、钬、铒、铥、镱、镥和钇量的测定
GB/T 18115.9  稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法  镝中镧、铈、镨、钕、钐、铕、钆、铽、钬、铒、铥、镱、镥和钇量的测定
[bookmark: _Hlk213060432]GB/T20170.1 稀土金属及其化合物物理性能测定方法 稀土化合物粒度分布的测定
GB/T 20893 金属铽
[bookmark: _Hlk201234625]GB/T 34494-2017 氢碎钕铁硼永磁粉
GB 39176  稀土产品的包装、标志、运输和贮存
GB/T 42160-2022 晶界扩散钕铁硼永磁材料
XB/T 617.8 钕铁硼合金化学分析方法 氢量的测定 惰性气体熔融-热导法或红外吸收法
3  术语和定义
[bookmark: _Toc62128571][bookmark: _Toc62117443][bookmark: _Hlk130853137]GB∕T 34494、GB/T 42160和XB/T 701界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1 
氢化铽、氢化镝粉 Terbium hydride and dysprosium powder
重稀土金属铽、金属镝在一定压力、温度下通过吸氢脱氢反应且破碎形成的粉末。
[来源：GB∕T 34494-2017,3.1 有修改]
3.2
[bookmark: _Hlk130567107]稀土永磁体晶界扩散  grain boundary diffusion technology for rare-earth magnets
将重稀土金属、合金或含重稀土元素的化合物附着在磁体表面，通过热处理使重稀土原子沿晶界扩散进入磁体内部以提高永磁体矫顽力的方法。
[来源：GB/T 42160-2022, 3.1 有修改]
4  牌号
4.1 牌号
[bookmark: _Hlk144920487][bookmark: _Hlk131667739][bookmark: _Hlk132115305][bookmark: _Hlk131668078]产品按粒度分为6个牌号，分别为G-TbH-HD、G-TbH-2、G-TbH-5和G-DyH-HD、G-DyH-2、G-DyH-5。
4.2 牌号表示方法
产品牌号共分三个层次。其中第一层次表示产品用途，采用晶界扩散的英文首字母“G”表示；第二层次表示产品类别，采用TbH或DyH分别表示氢化铽和氢化镝，第三层次表示产品的粒径，X为HD、2或5。当X值为HD时，表示产品为氢处理HD粗粉。当X值为数字时，表示产品为细粉，且该数字表示产品中值粒径D50的范围。X为2时，表示细粉产品D50值为 (1≤X≤3）μm，X为5时，表示细粉产品D50值为（3＜X≤7）μm。
具体表示方法如下： 

G—XX—X
             第三层次   表示产品的粒径
第二层次   表示产品的名称
                  第一层次   表示产品的用途
5  技术要求
[bookmark: _Hlk130562638]5.1  化学成分
[bookmark: _Hlk132037385][bookmark: _Hlk213059146]氢化铽、氢化镝产品的制造工艺参见附录A，送检制样方法参见附录B。产品的化学成分应分别符合表1和表2的规定。需方如有特殊要求，供需双方可另行协商。




表1 晶界扩散用氢化铽的化学成分
	产品牌号
	G-TbH-HD
	G-TbH-2
	G-TbH-5

	化学成分
（质量分数）/%
	RE不小于
	97
	97
	97

	
	Tb/RE 不小于
	99.90
	99.90
	99.90

	
	H
	1.4±0.2
	1.4±0.2
	1.4±0.2

	
	杂质含量不大于
	稀土杂质合量/RE
	0.1
	0.1
	0.1

	
	
	非稀土杂质
	O
	0.15
	0.55
	0.45

	
	
	
	C
	0.03
	0.05
	0.05

	
	
	
	N
	0.05
	0.07
	0.06

	
	
	
	Fe
	0.1
	0.1
	0.1

	
	
	
	其它杂质
	0.15
	0.15
	0.15

	注：细粉（G-TbH-2/ G-TbH-3）应提供相应粗粉（G-TbH-HD）报告



表2 晶界扩散用氢化镝的化学成分
	[bookmark: _Hlk213077500]产品牌号
	G-DyH-HD
	G-DyH-2
	G-DyH-5

	[bookmark: _Hlk213077408]化学成分
（质量分数）/%
	RE不小于
	97
	97
	97

	
	Tb/RE 不小于
	99.90
	99.90
	99.90

	
	H
	1.4±0.2
	1.4±0.2
	1.4±0.2

	
	杂质含量不大于
	稀土杂质合量/RE
	0.1
	0.1
	0.1

	
	
	非稀土杂质
	O
	0.15
	0.55
	0.45

	
	
	
	C
	0.03
	0.05
	0.05

	
	
	
	N
	0.05
	0.07
	0.06

	
	
	
	Fe
	0.1
	0.1
	0.1

	
	
	
	其它杂质
	0.15
	0.15
	0.15

	注：细粉（G-TbH-2/ G-TbH-3）应提供相应粗粉（G-TbH-HD）报告


5.2  粒度
产品的粒度应符合表3的规定。如需方有特殊要求，供需双方可另行协商。
表 3  产品粒度
	产品牌号
	G-TbH-HD
	G-DyH-HD
	G-TbH-2
	G-DyH-2
	G-TH-5
	G-DH-5

	粒度分布
μm
	D50
	~
	1 ~3
	3~7

	
	D90
	≤800
	≤8
	≤15


5.3 外观
5.3.1产品为黑色粉末。
5.3.2产品应洁净，无目视可见的红色或黄色锈斑及夹杂物。
6  试验方法
6.1  化学成分
[bookmark: _Hlk131684487]6.1.1 氢含量的测定按照XB/T 617.8的规定进行。
6.1.2 氧、碳含量的测定按GB/T 12690系列的规定进行。
[bookmark: _Hlk132181085]6.1.3 氢化铽、氢化镝中铽、镝含量的测试方法和稀土杂质含量的测定分别按GB/T 18115.8、GB/T 18115.9的规定进行，非稀土杂质按照GB/T 12690的规定进行。化学成分分析样品测试前处理按附录B执行。
6.2  粒度 
粒度分析方法按GB/T20170.1 的规定进行。粒度分析样品前处理按照附录B执行。
6.3  外观质量
自然散射光下，目视检查。
6.4  数值修约
按GB/T 8170的规定进行。
7  检验规则
7.1  检查与验收
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规定，并填写产品质量证明书。
7.1.2  需方应对收到的产品按本文件的规定进行检验。如检验结果与本文件及订货单规定不符时，应在收到产品之日起15个工作日内向供方提出，由供需双方协商解决。如果超过15个工作日未提出质量异议的，视同验收合格。如需仲裁，可委托双方认可的单位进行，并在需方共同取样。
7.2  组批
产品应成批检验，每批应由同一牌号的产品组成。
7.3  检验项目
每批产品应进行化学成分、粒度和外观质量的检验。
7.4  取样与制样
7.4.1  产品的取样数量应按表4的规定进行。
表4  取样数量
	每批重量
kg
	≤80
	＞80

	取样重量
kg
	0.02
	0.05


7.4.2  化学成分和粒度分析样品的取样方法按附录A.2进行，制样方法按附录B进行。
7.5  检验结果判定
7.5.1  产品化学成分和粒度测试结果与本标准规定不符时，则从该批产品中取双倍试样对不合格项目进行重复检验，如仍有不合格项，则判定该批产品为不合格。
7.5.2  产品外观质量检验结果与本文件不符时，判该批产品不合格。
8 包装、 标志、运输、贮存及随行文件
8.1  包装
产品密封储存于钢瓶中，内充惰性气体保护。每瓶净重不大于80kg，如需方对包装有特殊要求，可由供需双方协商确定。
[bookmark: _Hlk130851385]8.2  标志、运输、贮存
[bookmark: _Hlk213071379][bookmark: _Hlk138082061]产品的标志、运输、贮存应分别符合GB 39176、GB 12463和GB 17914的规定。
8.3  随行文件
每批产品应附有随行文件，其中应包括质量证明书，质量证明书应符合GB 39176的规定。此外还宜包括：
a) 产品合格证；
b) 产品质量控制过程中的检验报告及成品检验报告；
c) 产品使用说明书；
d）其他。

[bookmark: _Hlk130544703]
[bookmark: _Hlk138061894]












附  录  A
（资料性附录）
[bookmark: _Hlk139292044]氢化铽（氢化镝）的制备工艺及取样方法
[bookmark: _Hlk130546832][bookmark: _Hlk213070668]A.1 氢化铽（氢化镝）的制备工艺
[bookmark: _Hlk201310208]将纯铽（镝）金属（一般为小块状或屑状）装入不锈钢容器，抽真空，充入高纯氢气以后，铽（镝）金属吸氢而使合金爆裂。然后排出氢气，充入氩气，继续抽真空脱除氢气，最后充入氩气冷却出炉。出炉后得到氢化物粗粉（HD粉），粗粉最后经制粉设备破碎制备成粒度细小稀土永磁晶界扩散用氢化铽（氢化镝）。稀土永磁晶界扩散用氢化铽（氢化镝）的制造工艺见图A.1。

准备
装炉
抽真空
吸氢
置换
脱除氢气
冷却出炉
粗粉
细破碎
细粉








图 A.1 稀土永磁晶界扩散用氢化铽（氢化镝）的制造工艺

A.2 氢化铽（氢化镝）的取样方法
取样时：利用惰性气体将取样袋内的空气排除并直接与取样口对接，打开取样阀，样品接入取样袋，当样品量达到检测所需量后，迅速关闭取样阀，然后向取样袋中充入惰性气体并扎口密封。球磨试样可直接从带有保护介质（如酒精）的料仓中获取。取样亦可在充有惰性保护气体的手套箱中进行。








附  录  B
（规范性附录）
氢化铽（氢化镝）测试样品的制备
B.1 制样
B.1.1 制样设备及工具
[bookmark: _Hlk212644562]B.1.1.1 电子天平。
[bookmark: _Hlk212642971]B.1.1.2 真空封装机。
B.1.1.3 粉末样品混合器。
[bookmark: _Hlk212644180]B.1.1.4 真空袋、取样勺、毛刷。
B.1.2 制样要求
B.1.2.1 制样前应认真检查样品是否有外来夹杂物。
B.1.2.2 制样设备及工具应保持清洁、干净，制样过程应防止样品污染。
B.1.2.3 每个操作过程，样品应混合均匀。
[bookmark: _Hlk212710999]B.1.3 制样程序
B.1.3.1 预钝化
向取样后的（充有惰性保护的）试样袋内多次缓慢通入空气，3~5min内完成样品的预钝化，直至样品不再发热。
B.1.3.2 钝化
将钝化后的试样袋（B 1.3.1）口敞开，将样品在常温空气中放置1 h。
B.1.3.3 混合和分样
[bookmark: _Hlk212708624]利用粉末样品混合器将钝化后的多份样品（B 1.3.2）混合均匀，并分至需要的样品量。
B.1.3.4 封装
将分好的试样（B 1.3.3）装入真空袋中并用真空封装机抽真空密封。
B.1.3.5 贴标
将分好的试样（B 1.3.4）贴上标签待测。

[bookmark: _Hlk212714304]B.1.4 样品保存要求
[bookmark: _Hlk212711044]B.1.3.1 粒度分布分析试样
粒度分析试样应至少保留3份，可敞口在空气中放置。粒度分析试样应在制样（B.1.3）完成后的24 h内完成测试。
B.1.4.2 成分分析试样
[bookmark: _Hlk212713820]成分分析试样应至少保留3份，且抽真空密封保存。H、O、C、N成分分析试样应在制样（B.1.3）完成后的1 h内完成测试，其他成分分析试样应在制样（B.1.3）完成后的24h内完成测试。

B.1.5 样品标识
样品标签上应标明
B.1.5.1 生产厂商
B.1.5.2 品名
B.1.5.3 编号
[bookmark: _Hlk212716148]B.1.5.4 分析项目
[bookmark: _Hlk212716236]B.1.5.5 制样人姓名
B.1.5.6 制样时间


