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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。
[bookmark: OLE_LINK3]本文件起草单位：有研工程技术研究院有限公司、有研稀土新材料股份有限公司、包头稀土研究院、中山智隆新材料科技有限公司、厦门稀土材料研究所。
[bookmark: _Hlk172884203][bookmark: _Hlk172884204]XB/T ×××-202×
本文件主要起草人：                                      
8

I

锆钴稀土合金靶材

1  范围
本文件规定了锆钴稀土合金靶材的技术要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存及随行文件。
本文件适用于微真空系统、真空MEMS及其它领域真空溅射锆钴稀土吸气剂薄膜用锆钴稀土合金靶材。
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。
[bookmark: _Hlk164262891]GB/T 1423 贵金属及其合金密度的测试方法
GB/T 6394 金属平均晶粒度测定方法
[bookmark: OLE_LINK2]GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
[bookmark: OLE_LINK4]GB/T 13747.16 锆及锆合金化学分析方法 第16部分:氯量的测定 氯化银浊度法和离子选择性电极法
GB/T 13747.21 锆及锆合金化学分析方法 第21部分：氢量的测定 惰气熔融红外吸收法∕热导法
GB/T 13747.22 锆及锆合金化学分析方法 第22部分：氧量和氮量的测定 惰气熔融红外吸收法/热导法
GB/T 13747.24 锆及锆合金化学分析方法 第24部分：碳量的测定 高频燃烧红外吸收法
GB/T 13747.26 锆及锆合金化学分析方法 第26部分：合金及杂质元素的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法
GB/T 13747.27 锆及锆合金化学分析方法 第27部分：痕量杂质元素的测定 电感耦合等离子体质谱法
GB/T 38762.1 产品几何技术规范(GPS) 尺寸公差 第1部分：线性尺寸
GB 39176 稀土产品的包装、标志、运输和贮存
ISO 1101 产品几何技术规范(GPS) 几何公差形状、方向、位置及偏离公差 (Geometrical product specifications (GPS) — Geometrical tolerancing — Tolerances of form, orientation, location and run-out‌)
‌YS/T 837 溅射靶材—背板结合质量超声波试验方法
JJF 1099 表面粗糙度比较样块校准规范
JJG 768 发射光谱仪检定规程
3  术语和定义
下列界定的术语和定义适用于本文件。
术语“锆钴稀土合金靶材致密度 （density of zirconium-cobalt rare earth alloy targets）”定义为实测密度除以计算的理论密度。
4  技术要求
4.1 产品结构
产品按外形分为圆形、矩形和异形等。靶材的背板为铜及铜合金或铝及铝合金。
4.2 产品成分
产品主要成分为锆、钴和稀土，其中稀土为单一镧、铈、镨、钕或其混合物。需方如对产品的化学成分有特殊要求时，可由供需双方商定。产品牌号为：HT-ZrCoRE-3N，其中锆钴稀土合金靶材牌号共分为三个层次：第一层次表示高纯靶材，用高纯的英文-High首字母“H”和靶材的英文-Target首字母“T”表示；第二层次表示锆钴稀土合金，用“ZrCoRE”表示；第三层次表示纯度，用“XN”来表示。其中，“X”表示质量分数中“9”的个数。
产品的化学成分应符合表1的规定。
表 1  锆钴稀土合金靶材化学成分  
                                                                 %（质量分数）
	产品牌号
	HT-ZrCoRE-3N

	Zr+Co+RE含量，不小于
	99.9

	锆 
	75~85

	钴 
	11~17

	稀土 
	4~8

	非气体杂质含量，不大于

	[bookmark: _Hlk224285428]Al
	B
	Ca
	Cl
	Cr
	Cu
	Fe
	K
	Li

	0.02
	0.01
	0.01
	0.03
	0.01
	0.01
	0.05
	0.003
	0.003

	Mg
	Mn
	Mo
	Na
	Ni
	Pb
	Sb
	Si
	Sn

	0.01
	0.005
	0.08
	0.003
	0.005
	0.005
	0.05
	0.01
	0.01

	Zn
	
	
	
	
	
	
	
	

	0.005
	
	
	
	
	
	
	
	

	气体杂质含量，不大于

	C
	H
	O
	N
	S
	
	
	
	

	0.02
	0.01
	0.08
	0.01
	0.005
	
	
	
	

	注1.客户对元素有要求的，由供需双方协商。
[bookmark: _Hlk162040527]注2.Zr+Co+RE的质量分数为100%减去表中19种非气体杂质含量总和的余量。



4.3 主要技术参数及性能指标 
[bookmark: _Hlk160541381][bookmark: _Hlk149745440][bookmark: _Hlk149743770][bookmark: _Hlk149748330]4.3.1 化学成分
[bookmark: OLE_LINK7][bookmark: OLE_LINK10][bookmark: _Hlk162385537][bookmark: _Hlk162382180][bookmark: OLE_LINK5]产品化学成分为锆、钴和稀土，其中锆 75~85 wt.%，钴 11~17 wt.%，稀土 4~8 wt.%，稀土为单一镧、铈、镨、钕或其混合物。如需方对产品的化学成分要求不在上述范围之内，可由供需双方商定。对于需方要求的靶材成分，产品实测成分与设定值的成分绝对偏差1wt.%。 
[bookmark: _Hlk149743782]4.3.2 成分均匀性
[bookmark: OLE_LINK6][bookmark: OLE_LINK9][bookmark: OLE_LINK1]在靶坯边沿的2 个垂直方向上分别取至少 1 个试样，测试锆、钴和稀土含量，锆和钴元素含量与靶材成分设定值的相对偏差<2%，稀土元素含量与靶材成分设定值的相对偏差<5%。
[bookmark: _Hlk149743799][bookmark: _Hlk162439035]4.3.3 纯度
产品纯度≥ 99.9%，纯度为100%减去19种杂质实测总和所得的数值。氧含量<800 ppm，碳、氢、氮、硫的总量<300 ppm。
[bookmark: _Hlk149743813][bookmark: _Hlk162439068]4.3.4 致密度
产品致密度≥98%。
[bookmark: _Hlk149743828][bookmark: _Hlk162439101]4.3.5 平均晶粒尺寸
产品的晶粒平均直径≤80 μm。
[bookmark: _Hlk149743866]4.3.6 尺寸及平整度
[bookmark: _Hlk162035566][bookmark: _Hlk149743841]产品的尺寸、规格及结构方式与需方使用的溅射机台类型有关，一般根据需方要求（或需方提供图纸）确定，经供需双方协商确定并在合同（订货单）中注明后方可生产。如果需方图纸未提供允许偏差，则产品的尺寸允许偏差应由供需双方协商确定。
[bookmark: _Hlk162439139]4.3.7 表面粗糙度
产品表面粗糙度Ra<1.50 μm。
[bookmark: _Hlk149743884][bookmark: _Hlk149814968][bookmark: _Hlk162439156]4.3.8靶与背板的焊合率
靶与背板的焊合率≥97%。
4.3.9 外观质量
产品表面应清洁光滑、无指痕、油污和锈蚀，无颗粒附加物和其他沾污，无坑、划伤裂纹、凸起等缺陷。
5	试验方法
[bookmark: _Hlk160541426]5.1 化学成分
在靶坯边沿取至少 1 个试样分析。
5.1.1 锆含量
按附录A的规定进行。
5.1.2 钴和稀土含量
按附录B的规定进行。
锆、钴和稀土成分或按供需双方约定的方法进行测定。
5.2 成分均匀性
[bookmark: _Hlk160542470][bookmark: OLE_LINK8]靶坯边沿上在2 个垂直方向上分别取至少 1 个试样分析，主要元素锆的含量采用重量法测定；钴和稀土含量采用等离子体原子发射光谱法(ICP-AES)测定；或按供需双方约定的方法进行测定。以公式：来计算2个垂直方向锆、钴和稀土元素含量与靶材成分设定值的相对偏差。
[bookmark: _Hlk162040538]5.3 纯度
[bookmark: _Hlk172038851][bookmark: _Hlk162040202][bookmark: _Hlk164262724][bookmark: _Hlk163727478][bookmark: _Hlk163734767]铝、硼、钙、氯、铬、铜、铁、钾、锂、镁、锰、钼、钠、镍、铅、锑、硅、锡、锌等共19种杂质的含量采用氯化银浊度法、电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICP-AES)或电感耦合等离子体-质谱联用仪(ICP-MS)进行测定，可依据GB/T 13747.16 锆及锆合金化学分析方法 第16部分:氯量的测定 氯化银浊度法和离子选择性电极法、GB/T 13747.26 锆及锆合金化学分析方法 第26部分：合金及杂质元素的测定 电感合等离子体原子发射光谱法、GB/T 13747.27锆及锆合金化学分析方法 第27部分：痕量杂质元素的测定 电感合等离子体质谱法。
[bookmark: _Hlk164286603]H的测试标准：GB/T 13747.21 锆及锆合金化学分析方法 第21部分：氢量的测定 惰气熔融红外吸收法∕热导法。N和O的测试标准：GB/T 13747.22 锆及锆合金化学分析方法 第 22 部分：氧量和氮量的测定 惰气熔融红外吸收法/热导法。C和S 的测试标准：GB/T 13747.24 锆及锆合金化学分析方法 第24部分：碳量的测定 高频燃烧红外吸收法。或按供需双方约定的方法进行测定。
靶材纯度为100%减去19种非气体杂质(不含碳、氢、氧、氮、硫)实测质量分数总和所得的数值。
5.4 致密度
靶材致密度采用实测密度除以理论密度获得，密度的测试标准：GB/T 1423 贵金属及其合金密度的测试方法。对于锆钴稀土的理论密度，以实测成分来计算。
5.5 平均晶粒尺寸
[bookmark: _Hlk160786342]采用GB/T 6394 金属平均晶粒度测定方法测试靶材晶粒尺寸，得到晶粒平均直径。
[bookmark: _Hlk149748438]5.6 尺寸及平面度
[bookmark: _Hlk163545395][bookmark: _Hlk163547917][bookmark: _Hlk149747520]根据GB/T 38762.1 产品几何技术规范(GPS) 尺寸公差 第1部分：线性尺寸和ISO 1101产品几何技术规范(GPS) 几何公差形状、方向、位置及偏离公差。
5.7 表面粗糙度
根据JJF 1099 表面粗糙度比较样块校准规范进行测试。
[bookmark: _Hlk149747289]5.8 靶与背板的焊合率
根据YS/T 837 溅射靶材—背板结合质量超声波试验方法检测靶与背板的焊合率进行测试。
5.9 外观质量检验
产品外观质量用目视检查，必要时，用放大镜或显微镜进行鉴别。
6 检验规则
6.1检查和验收
6.1.1 产品应由供方检验部门进行检查，保证产品质量符合本文件（或订货合同）的规定，并填写合格证书或质量证明书。
6.1.2 需方应对收到的产品按本文件的规定进行复验。如复验结果与本文件（或订货合同）的规定不符时，应以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。属于表面质量及尺寸的异议，应在收到产品之日起一个月内提出，属于其他性能的异议，应在收到产品之日起三个月内提出。如需仲裁，仲裁取样应由供需双方共同进行。
6.2 组批
产品应成批提交验收。每批应由同一生产批、同一牌号和规格的产品组成。
6.3 检验项目及取样
6.3.1 产品的检验项目、取样位置和取样数量应符合表2规定。
	[bookmark: _Hlk160541362]检验项目
	取样位置
	取样数量
	要求的章条号
	检验的章条号

	[bookmark: _Hlk224202848]化学成分
	[bookmark: _Hlk160542322]靶坯边料
	每批任选1件
	4.3.1
	5.1

	成分均匀性
	靶坯边料(取样位置参考图1）
	每批任选1件，取2个
	4.3.2
	5.2

	纯度
	靶坯边料
	每批任选1件
	4.3.3
	5.3

	致密度
	靶坯边料
	1个/批
	4.3.4
	5.4

	尺寸
	成品
	逐件
	4.3.6
	5.6

	表面粗糙度
	成品
	逐件
	4.3.7
	5.7

	焊合率
	成品
	逐件
	4.3.8
	5.8

	外观质量
	成品
	逐件
	4.3.9
	5.9


表 2  检验项目、取样位置及数量
6.3.2 化学成分均匀性检验在靶坯的边缘位置进行取样，样品在垂直方向的两个边缘中间位置分别取样，如图1所示，取样大小可根据实际测试需要选取。
[image: ]   [image: ]
图1  取样位置示意图

6.4检验结果的判定
6.4.1 化学成分分析结果与本文件规定不符时，从该批产品中取双倍样对该不合格项目进行重复试验，若该项目仍有一项不合格，判该批产品不合格。
6.4.2 成分均匀性、致密度抽检不合格时，从同批产品中取双倍数量的试样进行重复试验。重复实验结果全部合格，则判该批产品合格。若重复试验结果中仍有试样不合格，则判该批产品不合格。
6.4.3 产品尺寸、表面粗糙度、焊合率、外观质量检验不合格时，判该件产品不合格。
[bookmark: _Hlk167352831][bookmark: _Hlk167352867]7	包装、标识、运输、贮存及随行文件
[bookmark: _Hlk149747863]7. 1 包装、标识、运输、贮存
[bookmark: _Hlk167353702]锆钴稀土合金靶材的包装、标识、运输和贮存应符合GB 39176的规定。
锆钴稀土合金靶材的清洗、干燥及内包装应在洁净间内进行。每块靶材单独抽真空包装，包装袋标明产品的编号、批次、成分、尺寸。外包装采用中空盒或木箱包装。包装盒内应有防碰撞措施，靶各个方向均有缓冲物质包覆。将质量证明书用塑封袋装好后粘贴于包装盒内侧。如需方对包装有特殊要求，可由供需双方协商确定。
产品在运输过程中，不许碰撞、挤压、受热，严防受潮。锆钴稀土合金靶材保质期1年，应以原包装形式贮存于氮气柜中；开封后在真空度优于50 Pa的真空贮存柜内存放。
7. 2 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。
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[bookmark: _Hlk163372832][bookmark: _Toc168043260][bookmark: _Hlk172882744]附 录A
（资料性）
锆钴稀土合金靶材中锆含量的测定
苦杏仁酸重量法

A.1 方法提要	Comment by 刘鹏宇: 增加氨水分离部分
试样经酸溶解，经氨水分离，在 2.4 mol/L~3 mol/L的热盐酸溶液中，加入杏仁酸使之生成难溶性的苦杏仁酸锆白色絮状沉淀，陈化后转变为结晶型沉淀。沉淀于 900 ℃灼烧，以氧化物形式称量。
A.2试剂
A.2.1 硫酸(=1.84 g/mL)，优级纯。
A.2.2 氢氟酸(=1.15 g/mL )，优级纯。
A.2.3 盐酸(=1.19 g/mL )，优级纯。
A.2.4 氨水(=0. 90 g/mL )，优级纯。
A.2.5 酚酞溶液(10 g/L)
A.2.6 苦杏仁酸(160 g/L)，过滤后使用。
A.2.7 洗涤液：25 g苦杏仁酸溶解于 500 mL 水中，并加入10 mL盐酸(A.2.3)。
A.3仪器	Comment by 刘鹏宇: 增加天平、高压罐
天平、箱式高温炉和高压溶样装置。
A.4 分析步骤
A.4.1 试料
称取试样 0.20 g，精确至0.0001 g。
A.4.2 测定次数
独立进行两次测定，取其平均值。
A.4.3 测定
A.4.3.1 将试料(A.4.1)置于高压溶样装置的聚四氟乙烯坩埚中，加人1.2 mL氢氟酸(A.2.2)，盖上坩埚，旋紧高压套，在 140 ℃保温 50 min，至试料完全溶解。冷却后，将坩埚中的试料溶液用水移人 100 mL铂皿中，加入2 mL 硫酸(A.2.1)，在电炉上加热，蒸发至冒浓厚白烟，取下冷却，用水吹洗铂皿壁，继续加热至冒尽白烟，取下冷却。
A.4.3.2 加人 10 mL 盐酸(A.2.3)于铂皿中，加热，使铂皿中干涸物溶解后，用水移入250 mL烧杯中，并稀释至 100 mL。加人3滴酚酞溶液(A.2.5)，滴加氨水(A.2.4)至溶液变红色，过量数滴，加热至沸，取下。
A.4.3.3 趁热用中速定量滤纸过滤，并用pH 8的微氨性热水洗涤烧杯。再洗涤沉淀7次。将沉淀连同滤纸放回原烧杯中，加入 25 mL 盐酸(A.2.3)，加热溶解沉淀并捣碎滤纸，用水稀释至 100 mL，加热至沸，取下。加入50 mL苦杏仁酸溶液(A.2.6)，继续加热至沸，移置沸水浴上，保温2 h(若不在沸水浴上保温，则要放置过夜)。以中速定量滤纸过滤，用洗涤液（A.2.7）洗涤沉淀和滤纸6~8次。将沉淀连同滤纸放在已灼烧至恒量的瓷坩埚中，烘干，灰化，在 900℃高温炉中灼烧至恒量。	Comment by 刘鹏宇: 在试剂部分应有配制
A.4.4 分析结果的计算
分析得到锆的质量分数w按公式（1）计算：
                                          （1）
式中：
0.7403—锆在氧化锆中的质量分数；
m1—沉淀与坩埚的质量，单位为克（g）；
m2—空坩埚的质量，单位为克（g）；
m0—试料的质量，单位为克（g）。
计算结果表示至小数点后两位。数值修约按GB/T 8170的规定执行。
A.5 精密度
A.5.1 重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%。
表A.1
	质量分数/%
	重复性限/%

	90~99
	0.51

	75~90
	0.59




A.5.2 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表A.2所列允许差。
表A.2
	质量分数/%
	允许差/%

	90~99
	1.0

	75~90
	1.5







附 录B
（资料性）
锆钴稀土合金靶材成分中钴和稀土元素含量的测定
电感耦合等离子体原子发射光谱法

B.1 方法提要
样品用盐酸、硝酸、氢氟酸溶解，高氯酸冒烟。在酸性介质中，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上测定待测元素发射强度，按标准工作曲线法计算各元素的质量分数。
B.2 试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合GB/T 6682要求的实验室二级水及以上纯度的水。
B.2.1 盐酸（=1.19 g/mL）。
B.2.2 硝酸（=1.42 g/mL）。
B.2.3 高氯酸（GR）。
B.2.4 氢氟酸（=1.16 g/mL）。
B.2.5 钴标准溶液：购买有证标准溶液（1000 μg/mL）。
B.2.6 稀土（镧、铈、镨、钕）标准贮存溶液：购买有证标准溶液（1000 μg/mL）。
B.2.7 氩气（体积分数≥99.99%）。
B.3 仪器
B.3.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪
在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：
——符合JJG 768中检定规程和技术指标。
B.4 样品
样品为粉末状。
B.5 试验步骤
B.5.1  试料
称取0.10 g样品，精确至0.0001 g。
B.5.2  平行试验
平行做两份试验。
B.5.3  空白试验
随同试料（B.5.1）做空白试验。
B.5.4  测定
B.5.4.1 将试料（B.5.1）置于150 mL聚乙烯烧杯中，加入10 mL盐酸（B.2.1）、3mL硝酸（B.2.2）、3mL氢氟酸（B.2.4），缓慢加热至试料完全溶解，加入3 mL高氯酸（B.2.3），加热至冒浓白烟，体积剩余约1mL时拿下冷却，吹水、加入2mL盐酸（B.2.1），煮沸至盐类溶解，拿下冷却至室温，将溶液移入250mL玻璃容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
B.5.4.2 在选定的仪器工作条件下，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上推荐的分析谱线处测定试液中待测元素的发射强度，从工作曲线上查得待测元素的质量浓度。
B.5.5  工作曲线的绘制
B.5.5.1 分别移取0 mL、1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL、6.00 mL、8.00 mL钴标准溶液（B.2.5）于一系列100mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（B.2.1），3mL硝酸（B.2.2），稀释至刻度，混匀。分别移取0 mL、0.50mL、1.00 mL、2.00 mL、3.00 mL、4.00 mL稀土标准溶液（B.2.6）于一系列100mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（B.2.1），3mL硝酸（B.2.2），稀释至刻度，混匀。	Comment by 刘鹏宇: 钴含量11~17%，在溶液中的浓度落在这个区间内，因此浓度点应在此加密	Comment by 刘鹏宇: 稀土含量4~8%，在溶液中的浓度落在这个区间内，因此浓度点应在此加密，0.2mL就没有必要了
B.5.5.2 将系列标准溶液引入电感耦合等离子体原子发射光谱仪中，选择仪器合适的分析条件，在待测元素选定的波长处，测量系列标准溶液中各元素的强度，以浓度为横坐标，发射强度为纵坐标，绘制工作曲线。工作曲线的线性相关系数应不小于0.9995。
B.6  试验数据处理
待测元素含量以质量分数wx计，按公式（1）计算：
                 ……………………………（1）
式中： 
ρx—自校准曲线上查得样品溶液中待测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
ρ0—自校准曲线上查得空白试液中待测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
V2—定容体积，单位为毫升（mL）；
m—试料的质量，单位为克（g）；
V1—分取体积，单位为毫升（mL）。
计算结果表示至小数点后两位。数值修约按GB/T 8170的规定执行。
B.7 精密度
B.7.1 重复性
    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%。重复性限(r)按表B.2数据采用线性内插法求得。
表B.1
	质量分数/%
	0.003 0
	0.010
	0.050
	0.100
	1.00

	重复性限/%
	0.000 5
	0.002
	0.006
	0.014
	0.04

	注：重复性限(r)为2.8Sr，Sr为重复性标准差。



B.7.2 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表B.2所列允许差。
表B.2
	质量分数/%
	相对允许差/%

	0.003~0.01
	20

	>0.01~0.1
	10

	>0.1~1
	5
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     XB               锆钴稀土 合金 靶 材   Zirconium - cobalt rare earth alloy   target   （ 预审 稿）  

ICS   77.1 5 0. 99   CCS   H 6 3  

中华人民共和国 稀土 行业标准    

202 × - ×× - ××发布   202 × - ×× - ××实施  

中华人民共和国工业和信息化部    发布    

XB/T    － 202   

