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[bookmark: _Toc120627442][bookmark: _Toc9974197][bookmark: _Toc75253093][bookmark: _Toc481092167][bookmark: _Toc120627844][bookmark: _Toc120628029][bookmark: _Toc9974454][bookmark: _Toc47210141][bookmark: _Toc127897420][bookmark: _Toc227084915][bookmark: BKQY]前  言
[bookmark: _Toc417322194][bookmark: _Toc380851282][bookmark: _Toc417322157][bookmark: _Toc332962912][bookmark: _Toc443406678]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》的规则起草。
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（TC229）提出并归口。
本文件起草单位： 
GB/T XXXX-XXXX  
本文件主要起草人： 
II
[bookmark: _Toc80093013][bookmark: _Toc120626628][bookmark: _Toc120627443][bookmark: _Toc120627845][bookmark: _Toc120628184][bookmark: _Toc120628030]稀土金属靶材显微组织检验方法
[bookmark: _Toc120627846][bookmark: _Toc227084916][bookmark: _Toc120628031][bookmark: _Toc120627444][bookmark: OLE_LINK14]范围
[bookmark: _Hlk151155700]本文件描述了稀土金属靶材显微组织的检验方法，包括金相试样制备、组织显示、组织检验及晶粒尺寸的测定和试验报告等内容。
本文件适用于稀土金属靶材的显微组织检验。其他以稀土金属为基体的材料的组织检验可参照执行。
[bookmark: _Toc120627445][bookmark: _Toc120628032][bookmark: _Toc120627847][bookmark: _Toc227084917]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/T6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 13298  金属显微组织检验方法
GB/T 6394   金属平均晶粒度测定方法
GB/T 30067 金相学术语
[bookmark: _Toc120627848][bookmark: _Toc120628033][bookmark: _Toc227084918][bookmark: _Toc120627446]术语和定义
GB/T 6394 和GB/T 30067界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
1.1　 [bookmark: _Toc120627849][bookmark: _Toc120628034][bookmark: _Toc120627447][bookmark: _Toc332962917]
稀土金属靶材  Rare earth Metal Targets
在溅射、离子镀等沉积技术中含有稀土金属元素的阴极部分，在带正电荷的阳离子撞击下以分子、原子或离子的形式脱离阴极而在阳极表面沉积。稀土金属靶材包括金属镧靶材、金属铈靶材、金属钇靶材、金属铽靶材、金属镝靶材、金属镱靶材以及其他所用阴极材料为单一稀土金属的靶材。
[bookmark: _Toc227084919]方法概述
稀土金属靶材化学活性高、质地偏软，金相试样制备过程中易产生形变层及氧化假象。针对镧、铈等极易氧化的靶材，采用“镶嵌-磨制-化学抛光/蚀刻”短流程制备技术及低温化学蚀刻方法显现微观组织，并利用光学显微镜进行分析与鉴别；针对铒、镱、钇等较易氧化的靶材，除上述方法外，亦可采用油基或酒精基润滑剂及抛光剂磨抛后，以特定配比的金相浸蚀剂显示组织，再通过显微镜进行观察评定。
[bookmark: _Toc80093019][bookmark: _Toc80093017][bookmark: _Toc80093018][bookmark: _Toc227084920][bookmark: _Toc120628035][bookmark: _Toc120627448][bookmark: _Toc120627850]试剂或材料
警示———分析中使用的无机酸对人体有腐蚀作用，试验人员需配戴个人防护装备，以降低直接接触所带来的危险。
1.2　 [bookmark: _Toc227084921]砂纸：Pl20号砂纸，材质为碳化硅，粒径为106μm。
1.3　 [bookmark: _Toc227084922]砂纸：P180~ P240号砂纸，材质为碳化硅，粒径为58~75μm。
1.4　 [bookmark: _Toc227084923]砂纸：P360~ P500号砂纸，材质为碳化硅，粒径为30~40μm。
1.5　 [bookmark: _Toc227084924]砂纸：P800~ P1200号砂纸，材质为碳化硅，粒径为15~22μm。
1.6　 [bookmark: _Toc227084925]砂纸：P2400号砂纸，材质为碳化硅，粒径为10μm。
1.7　 [bookmark: _Toc227084926]砂纸：P4000号砂纸，材质为碳化硅，粒径为5μm。
1.8　 [bookmark: _Toc227084927]磨抛润滑剂：无水乙醇基/油基润滑剂，生成薄的润滑膜，材料磨削率高。
1.9　 [bookmark: _Toc227084928]抛光剂：无水乙醇基/油基金刚石悬浮液，粒径为3μm。
1.10　 [bookmark: _Toc227084929]抛光剂：无水乙醇基/油基金刚石悬浮液，粒径为1μm。
1.11　 [bookmark: _Toc227084930]抛光剂：无水乙醇基/油基金刚石悬浮液，粒径为0.25μm。
1.12　 [bookmark: _Toc227084931]无水乙醇。
1.13　 [bookmark: _Toc227084932]水，GB/T 6682，三级。
1.14　 [bookmark: _Toc227084933]浸蚀剂：浸蚀剂及配制方法见表1。
表1　 浸蚀剂及配制方法
	方法编号
	浸蚀剂成分
	配制方法

	[bookmark: _Hlk227088434]1号
	15mL硝酸+35mL乙二醇
	将35mL乙二醇（ρ=1.113 g / mL）与15mL硝酸（ρ=1.40 g / mL）混合均匀

	2号
	30mL硝酸+25mL丙三醇
	将25mL丙三醇（ρ=1.26 g/ mL）与30mL硝酸（ρ=1.40 g / mL）混合均匀

	3号
	15mL硝酸+10mL冰醋酸+5mL磷酸+20mL乳酸+1mL硫酸+100mL N,N-二甲基甲酰胺
	将10mL冰醋酸（ρ=1.05 g/mL）、5mL磷酸（ρ=1.69 g/mL）、20mL乳酸（ρ≈1.20 g/mL）、1mL硫酸（ρ=1.84 g/mL）依次与15mL硝酸（ρ=1.40 g/mL）混合，再加入100mL N,N-二甲基甲酰胺（ρ≈0.95 g/mL），搅拌均匀。

	4号
	15mL硝酸+10mL冰醋酸+5mL磷酸+20mL乳酸+1mL硫酸
	将10mL冰醋酸（ρ=1.05 g/mL）、5mL磷酸（ρ=1.69 g/mL）、20mL乳酸（ρ≈1.20 g/mL）、1mL硫酸（ρ=1.84 g/mL）依次与15mL硝酸（ρ=1.40 g/mL）混合，搅拌均匀

	5号
	20mL冰醋酸+20mL硝酸+20mL磷酸
	将20mL冰醋酸（ρ=1.05 g/mL）与20mL硝酸（ρ=1.40 g/mL）、20mL磷酸（ρ=1.69 g/mL）混合均匀。

	6号
	30mL冰醋酸+20mL硝酸
	将30mL冰醋酸（ρ=1.05 g/mL）与20mL硝酸（ρ=1.40 g/mL）混合均匀。

	7号
	2%氟化氢铵水溶液
	称取2g氟化氢铵，溶于98mL水中，混匀。（水密度ρ=1.00 g/mL）

	8号
	0.5mL 氢氟酸+15.5mL 硝酸+84 mL水+3g 氧化铬
	将0.5mL氢氟酸（ρ=1.15 g/mL）、15.5mL硝酸（ρ=1.40 g/mL）依次加入84mL水（ρ=1.00 g/mL）中，混匀后加入3g氧化铬，搅拌使其分散均匀。

	9号
	2%-10%硝酸酒精溶液
	量取2mL～10mL硝酸（ρ=1.40 g/mL），用酒精（ρ≈0.79 g/mL）稀释至100mL，混匀。

	10号
	5mL浓盐酸+95mL水
	将5mL浓盐酸（ρ=1.18 g/mL）与95mL水（ρ=1.00 g/mL）混合均匀。


[bookmark: _Toc120086021][bookmark: _Toc120604205][bookmark: _Toc120627302][bookmark: _Toc120626634][bookmark: _Toc120627655][bookmark: _Toc120627127][bookmark: _Toc120626635][bookmark: _Toc120627228][bookmark: _Toc120627126][bookmark: _Toc120627851][bookmark: _Toc120627229][bookmark: _Toc120627353][bookmark: _Toc120627656][bookmark: _Toc120627852][bookmark: _Toc120628191][bookmark: _Toc120627354][bookmark: _Toc120628190][bookmark: _Toc120086022][bookmark: _Toc120626564][bookmark: _Toc120627450][bookmark: _Toc120628036][bookmark: _Toc120627701][bookmark: _Toc120627303][bookmark: _Toc120627449][bookmark: _Toc120627702][bookmark: _Toc120626563][bookmark: _Toc120628037][bookmark: _Toc120604206][bookmark: _Toc227084934]设备与仪器
1.15　 [bookmark: _Toc120604217][bookmark: _Toc120627138][bookmark: _Toc120627240][bookmark: _Toc120626646][bookmark: _Toc120626576][bookmark: _Toc120086033][bookmark: _Toc120627669][bookmark: _Toc120627242][bookmark: _Toc120604219][bookmark: _Toc120627667][bookmark: _Toc120626578][bookmark: _Toc120626648][bookmark: _Toc120627714][bookmark: _Toc120628202][bookmark: _Toc120626577][bookmark: _Toc120627314][bookmark: _Toc120626647][bookmark: _Toc120627139][bookmark: _Toc120086034][bookmark: _Toc120627462][bookmark: _Toc120628048][bookmark: _Toc120627863][bookmark: _Toc120604218][bookmark: _Toc120627668][bookmark: _Toc120627864][bookmark: _Toc120628203][bookmark: _Toc120627461][bookmark: _Toc120627315][bookmark: _Toc120627365][bookmark: _Toc120086035][bookmark: _Toc120627713][bookmark: _Toc120628049][bookmark: _Toc120627241][bookmark: _Toc120627366][bookmark: _Toc120627140][bookmark: _Toc120627316][bookmark: _Toc120627367][bookmark: _Toc120627463][bookmark: _Toc120627368][bookmark: _Toc120627716][bookmark: _Toc120627141][bookmark: _Toc120627715][bookmark: _Toc120628050][bookmark: _Toc120627317][bookmark: _Toc120628051][bookmark: _Toc120627464][bookmark: _Toc120626649][bookmark: _Toc120628204][bookmark: _Toc120627865][bookmark: _Toc120626579][bookmark: _Toc120628205][bookmark: _Toc120627866][bookmark: _Toc120627243][bookmark: _Toc120627670][bookmark: _Toc120086036][bookmark: _Toc120604220][bookmark: _Toc120627466][bookmark: _Toc120627868][bookmark: _Toc127897435][bookmark: _Toc120628053]光学(金相)显微镜:符合 JJF1914，应配置不低于 0. 1mm 目镜分刻度板(或与目镜一体)。放大倍数宜为 50 倍 ~500 倍，应具备明场和偏光场两种图像采集方式。
1.16　 金相磨抛机。
[bookmark: _Toc227084935]试样制备
1.17　  取样
[bookmark: OLE_LINK5]样品应根据产品技术要求或试验目的，从有代表性的部位切取试样，切取过程中应防止发生塑性变形及因受热引起的组织变化。
切取好的试样，应根据具体的试验目 的和要求来选取检验面。在通常情况下， 横向试样主要检查中心至表面的组织状态及变化、晶粒度级别等；纵向试样主要检查非金属夹杂物、变形后的各种组织、晶粒畸变程度、塑形变形程度。
推荐样品尺寸：受检面面积小于400mm2，高度15mm~20mm为宜。
1.18　 镶嵌
为保护试样的边缘，可对试样进行镶嵌。优先选用冷镶，不改变试样状态的条件下，也可对样品进行热镶嵌。
1.19　 磨制
镶嵌好的试样，可按表2或表3所示步骤进行磨制。稀土金属靶材质地软、易产生形变层，最终研磨建议使用P2400、P4000砂纸。磨制时，每道次砂纸需确保完全去除前道工序的划痕。全程需采用煤油、无水乙醇等不与试样反映的液体为冷却润滑介质。
1.20　 抛光
稀土靶材试样的抛光主要分为机械抛光、化学抛光两种方式。
对镧、铈等化学性质极为活泼的稀土金属靶材，为避免机械抛光过程中试样表面氧化，推荐磨制后，直接化学抛光并同步蚀刻出其金相组织，所用的化学抛光浸蚀剂如表4所示；
对于钇、钪、铒、镱等较为活泼的稀土金属靶材，既可直接化学抛光/浸蚀，也可采、采用酒精基或油基的抛光剂对试样进行抛光。每步抛光后需采用酒精彻底清洗试样表面，并迅速用压缩氮气或吹风机冷风快速吹干样品，使试样表面平整、洁净、无划痕及污物。
表2　 手动制样典型工艺
	磨抛工序
	磨料类型
	磨抛材料
	磨抛介质
	时间
s
	磨盘转速b
r/min

	1
	粗磨
	砂纸（5.1）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	200~400

	2
	
	砂纸（5.2）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	200~400

	3
	
	砂纸（5.3）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	200~400

	4
	细磨
	砂纸（5.4）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	100~150

	5
	
	砂纸（5.5）
	润滑剂（5.7）
	60~180
	100~150

	6
	
	砂纸（5.6）
	润滑剂（5.7）
	60~180
	100~150

	7
	粗抛
	编织布
	抛光剂（5.8）
	60-120
	100~150

	9
	精抛
	橡胶布
	抛光剂（5.10）
	120~300
	100~150


表3　 自动制样典型工艺
	磨抛工序
	磨料类型
	磨抛材料
	磨抛介质
	时间
s
	加载压力a
N
	磨盘转速b
r/min
	磨盘转向c

	1
	粗磨
	砂纸（5.1）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	20~30
	200~400
	同向

	2
	
	砂纸（5.2）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	20~30
	200~400
	同向

	3
	
	砂纸（5.3）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	10~20
	200~400
	同向

	4
	细磨
	砂纸（5.4）
	润滑剂（5.7）
	30~120
	10~20
	200~400
	同向

	5
	
	砂纸（5.5）
	润滑剂（5.7）
	60~180
	10~20
	200~400
	同向

	6
	
	砂纸（5.6）
	润滑剂（5.7）
	60~180
	10~20
	200~400
	同向

	7
	粗抛
	编织布
	抛光剂（5.8）
	180~300
	10~20
	100~150
	同向

	8
	细抛
	丝绒布
	抛光剂（5.9）
	120~300
	5~15
	100~150
	同向

	9
	精抛
	橡胶布
	抛光剂（5.10）
	60~120
	5~15
	100~150
	反向

	  a 压力指以直径30mm的镶嵌试样为基准，单个试样所承受的压力值。
  b 磨盘转速指底盘的转速，样品盘转速一般为25-150 r/min。
  c 磨盘转向指样品盘和底盘的相对旋转方向。


[bookmark: _Toc227084936]试样浸蚀
参照表4选择适宜的试样浸蚀剂
选择适宜的浸蚀方法浸蚀试样，应保证显微组织清晰显现，浸蚀方式及时间应根据浸蚀剂的特点和适用范围及材料性质决定组织显示方法。
试样浸蚀后，应立即用无水乙醇冲洗表面，并迅速吹干。
表4　 浸蚀剂及适用条件
	浸蚀方法
	时间
	适用条件
	操作要求

	1号浸蚀剂
	5-60s
	化学抛光并显示镧靶材的一般组织
	加入少量液氮或干冰，用脱脂棉蘸取溶液，垂直划痕方向擦拭样品

	2号浸蚀剂
	30-120s
	化学抛光并显示铈靶材的一般组织
	加入少量液氮或干冰，用脱脂棉蘸取低温溶液，垂直划痕方向擦拭样品

	3号浸蚀剂
	30-120s
	化学抛光并显示镧、铈靶材的一般组织
	加入少量液氮或干冰，用脱脂棉蘸取低温溶液，垂直划痕方向擦拭样品

	4号浸蚀剂
	15-120s
	化学抛光并显示钇、钪、钆、铽、镝、铒、镱等靶材的一般组织
	加入少量液氮或干冰，用脱脂棉蘸取低温溶液，垂直划痕方向擦拭样品

	5号浸蚀剂
	5-30s
	化学抛光并显示钇、钪、钆、铽、镝、铒、镱等靶材的一般组织
	加入少量液氮或干冰，用脱脂棉蘸取低温溶液，垂直划痕方向擦拭样品

	6号浸蚀剂
	60-180s
	显示镱靶材的一般组织
	常温下，将抛光好的样品浸泡在溶液中，并轻微搅拌溶液

	7号浸蚀剂
	5-30s
	显示钪靶材的一般组织
	常温下，将抛光好的样品浸泡在溶液中，并轻微搅拌溶液

	8号浸蚀剂
	15-120s
	显示钇、钪、钆、铽、镝、铒、镱等靶材的一般组织
	常温下，将抛光好的样品浸泡在溶液中，并轻微搅拌溶液

	9号浸蚀剂
	15-180s
	显示钇、钪、钆、铽、镝、铒、镱等靶材的一般组织
	常温下，将抛光好的样品浸泡在溶液中，并轻微搅拌溶液

	10号浸蚀剂
	5-30s
	显示钇靶材的一般组织
	常温下，将抛光好的样品浸泡在溶液中，并轻微搅拌溶液

	11号组织显示方法
	1-10min
	显示靶材的一般组织
	常温下，用抛光剂（5.10）持续抛光样品表面，至试样组织清晰可见为止


[bookmark: _Toc227084937]显微组织检验
磨抛、腐蚀后的试样，宜立即进行显微组织检验。试样表面应洁净干燥，组织显示清晰、真实，无明显划痕及形变模糊层、过蚀孔洞等。
依据产品技术要求或样品组织特点，选择合适的放大倍率，在显微镜下观察稀土金属靶材试样显微组织，如存在分层、疏松、夹杂和气孔等缺陷，需单独拍照记录。
[bookmark: _Toc227084938]晶粒尺寸的测定
采用比较法(9.1)或平面晶粒计算法(9.2)或截距法(9.3)测定晶粒尺寸，应在试样截面上随机选取三个或三个以上的代表性视场测定晶粒尺寸。所谓“代表性”即意味着试样所有的部分对结果都有贡献，而不是带有推测地挑选平均晶粒度的视场。
1.21　 [bookmark: _Toc227084939]比较法
通过与GB/T 6394 金属平均晶粒度的标准评级图对比，来评定靶材的平均晶粒度，适合于等轴的完全再结晶稀土金属靶材。在晶粒度图谱中，最粗的一端每视场中只有少量晶粒，即级别数为00，在最细的一端晶粒尺寸非常小，很难准确比较评级。当试样的晶粒尺寸落在图谱的两端时，可以变换大倍数使晶粒尺寸落在靠近图谱中间的位置，这样的比较更有意义。若采用其他放大倍数M进行比较评定，将放大倍数M的待测晶粒图像与基准放大倍数Mb (75倍或100倍)的系列评级图片比较，评出的晶粒度级别数G’，则其实际显微晶粒度级别数G为:
G= G’+Q                                         (1)
式中：，保留0.5单位。
1.22　 [bookmark: _Toc227084940]面积法
面积法是通过计数给定面积网格内的晶粒数N来测定晶粒度。将已知面积A(通常使用5000mm2)的圆形或矩形测量网格置于晶粒图像上，选择在视场中至少可得50个晶粒的放大倍率，计数完全落在测量网格内的晶粒数N内和被网格所切割的晶粒数N交，该面积内的晶粒数N按式(2)或式(3)计算:
对于圆形测量网格：
N=N内+0.5N交                                (2)
对于矩形测量网格：
N=N内+0.5N交+1                               (3)
通过测量网格内晶粒数N和观察用的放大倍数M,可按式(4)计算试样的晶粒度级别数G：
                      (4)
1.23　 [bookmark: _Toc227084941]截点法
截点法是通过计数给定长度的测量线段(或网格)与晶粒边界相交截数来测定晶粒度。建议使用手动计数器,以避免计数时常规的错误和消除出现高于或者低于预期计数时可能产生的偏差。对于非等轴晶粒度，截点法既可用于分别测定三个相互垂直方向的晶粒度,也可计算总体平均晶粒度。
截点法有直线截点法和圆截点法。圆截点法可不必过多的附加视场数,便能自动补偿偏离等轴晶而引起的误差,克服了试验线段端部截点法不明显的毛病。圆截点法作为质量检测评估晶粒度的方法是比较合适的。推荐使用500mm测量网格，尺寸见图1。
[image: ]
说明：
直线总长500mm；周长总和：250+166.7+83.3=500.0mm。
三个圆的直径分别为：79.58mm、53.05mm、26.53mm。
图1  截点法用的500mm测量网格
对于每个视场的计数，按式(5)和式(6)计算单位长度上的截线数NL，或截点数PL:
                                          (5)
                                           (6)
式中：M为所用放大倍数，Ni为在已知长度L试验线上的截线计数，Pi为晶界与试验线的交点数。
对每个视场，按式(7)计算平均截距长度：
                                    (7)
用的n个测定值的平均数值按式（8）来确定平均晶粒度G:
                       (8)
[bookmark: _Toc114835473][bookmark: _Toc114838412][bookmark: _Toc227084942]试验报告
试验报告应包括下列内容：
1. 试样名称、加工状态、锭号、炉批号和规格;
本标准编号；
检验结果；
设备型号/编号；
试验者和审核者；
报告日期。
	





附  录  A
(资料性)
稀土金属靶材典型显微组织图谱
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图A.1 镧靶材铸态显微组织（3号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: ]
图A.2 镧靶材轧制态显微组织（1号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: ]
图A.3 镧靶材退火态显微组织（3号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: ]
图A.4 铈靶材退火态显微组织（2号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: 23_6_16-溶液A化学抛光+腐蚀-偏光--01]
图A.5 钐靶材铸态显微组织（4号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）
[image: ]
图A.6 钇靶材铸态显微组织（4号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）
[image: ]
图A.7 钇靶材轧制态显微组织（4号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: ]
图A.8 钇靶材退火态显微组织（5号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）
[image: ]
图A.9 钆靶材铸态显微组织（5号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）

[image: ]
图A.10 钆靶材轧制态项链状不均匀组织（5号溶液化学抛光、浸蚀，明场）
[image: ]
图A.11 铽靶材铸态显微组织（4号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）
[image: ]
图A.12 镝靶材铸态显微组织（4号溶液化学抛光、浸蚀，偏光）
[image: ]
图A.13 钪靶材铸态显微组织（7号溶液腐蚀、浸蚀，明场）
[image: Sc-100X--01]
图A.14 钪靶材铸态显微组织（10号方法，明场）
[image: Er-3N-12.5X]
图A.15 铒靶材铸态显微组织（9号溶液浸蚀，明场）
[image: ]
图A.16 镱靶材铸态显微组织（6号溶液浸蚀，明场）
[image: ]
图A.17 镱靶材轧制态显微组织（8号溶液浸蚀，明场）


附  录  B
(资料性)
稀土金属靶材典型缺陷组织图谱
[image: ]
图B.1 钇靶材热裂纹

[image: ]
图B.2 钪靶材气孔
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