行业标准《高纯镝》(送审稿)编制说明
1 工作简况
1.1  任务背景
高纯金属镝主要用于磁致伸缩和高功率镝灯，随着应用的迅速发展和性能的高要求，国内外市场对Dy的质量要求越来越高。镝灯的市场需求量约为2000万支/年，要求Dy/TRE在99.99%以上（高性能镝灯要求在99.999%以上），总稀土量(TRE)要求99.5%以上并且越高越好，对非稀土Fe、Mg、K、Na、Li、Co、Pb、Ca、Al、Ag、Mn、Cu、Ga、O、P、S、F元素杂质很敏感。制备大磁致伸缩合金铽镝铁（Terfenol-D）合金，用户对Dy要求为TRE不低于99.5%，Dy/TRE不低于99.99% ，要求非稀土杂质含量很低尤其对Al、Si、Ca、Mg杂质，对气体杂质含量要求则更严，特别是O含量不大于100ppm。

国标最高牌号的金属镝纯度无法达到制备高功率镝灯、高性能铽镝铁所需高纯金属镝的要求，部分非稀土杂质含量偏高，且杂质元素分析不全面。目前上市的高纯镝各家没有统一标准，均按客户要求专门生产，为指导和规范国内高纯金属镝产品的研制和生产，急需制定高纯金属镝的行业标准。制定高纯金属镝标准有利于高纯金属镝的大量生产和销售，使市场处于有序、合理竞争的状态，进而促进稀土产业的发展。

1.2 任务来源

根据工业和信息化部《关于印发2011年第二批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科[2011] 134号），稀土标委[2011] 17号文转发了《高纯镝》行业标准计划下达情况，计划编号为：2011-0989T-XB，计划开始年限为2011年，完成年限为2012年，由有研稀土新材料股份有限公司作为主要起草单位承担《高纯镝》行业标准的制订任务。

1.3起草单位情况

有研稀土新材料股份有限公司及其前身稀土冶金及材料研究所是我国最早从事稀土研究开发的单位之一，50多年来共取得300多项稀土科技成果，获得省部级以上科技奖励120多项，申请专利206项（其中国内发明专利167项，国际专利11项），向国内外转让了70余项（150余次）先进的冶炼分离工艺及稀土材料制备技术，研究成果50%以上应用于工业生产，为我国稀土工业体系的建立和发展作出了重大的贡献。
 有研稀土新材料股份有限公司始终处在钆铁合金研制、生产的前列，现已建立了钆铁合金完整的生产工艺技术条件，同时为钆铁合金产品建立了较完善的工艺操作制度和分析检测制度。
1.4主要工作过程和工作内容

根据任务落实会议精神，我公司组建了高纯镝行标起草小组，主要由高纯镝生产部门、质管办、市场部技术人员组成。2011~2012年主要进行了如下工作。

1） 确立《高纯镝》行标起草遵循的基本原则； 
2） 对生产、使用厂家进行调研取样、收集资料；

3） 查阅相关标准；

4） 确定产品主要技术内容；

5） 确定建立仲裁方法；

6） 对产品进行分析测试；

7） 根据测试数据确定技术指标取值范围；

8） 编写征求意见稿草案。

以邮件和电话方式咨询测试机构，认真听取了关于高纯镝杂质检测方面的意见，汇总后编写征求意见稿。

2 标准的制定原则与标准的主要内容

2.1本标准编写原则和依据
（1） 本标准根据GB/T1.1-2000和GB/T1.2-2002《标准化工作导则》的规定编写；
（2） 充分满足市场要求的原则；

（3） 划繁就简的原则；
（4） 有利于创新发展的原则。

2.2标准的主要内容与论据

2.2.1产品分类及论据

本标准产品分类主要按产品稀土总量绝对纯度为依据规定分为六个牌号，分别适用于不同性能大磁致伸缩材料和高功率镝灯的使用范围。这种分类是应调研时生产厂家和用户要求划分的。本标准的分类旨在为生产、使用方提出最佳建议。拟达到效率最大化。这种分类有利技术创新以便使用中发现不同牌号产品的其他有益功能。

2.2.2技术指标的确定与论据

本标准技术指标按各高纯镝生产厂习惯与用户使用要求化繁就简，抓主要关键指标，以追求经济合理性和可操作性。
2. 3本标准的预审稿与征求意见稿相比做了以下修改
（1） 引用标准删除了对“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”的引用。因为按照GB/T 14635的方法，产品中稀土总量最多只能做到99.5%；总量大于99.5%以上的高纯稀土金属只能用用差减法反算而得，即用100%减去各非稀土杂质的含量后所得。同时修改了“4.1”稀土总量的检测方法，由“按GB/T 14635的规定进行”改为“采用差减法计算获得”。
（2） 删除了征求意见稿中“H104040”牌号。因为原“H104040”牌号中稀土总量为99.99%，而现有的分析方法中所有非稀土杂质元素的检测下限加在一起超过了0.01%，用差减法无法检测出纯度超过99.99%高纯稀土金属。
（3） 稀土杂质含量由各个稀土杂质元素分别控制改为稀土杂质合量控制。

2.4预审会上提出的意见

（1） 有代表对高纯稀土金属牌号表示方法提出质疑，建议采用“GB/T 17803-1999稀土产品牌号表示方法”标准规定的方法表示产品牌号，送审稿中没有采纳这个建议。因为对于高纯稀土金属而言，产品的绝对纯度非常重要，而GB/T 17803-1999标准中只有相对纯度的表示方法，不符合生产实际需要。在送审稿中我们重新制定了高纯金属牌号的表示方法，并做出说明。
（2） 有代表提出，原预审稿中3.1.2条款，“用于镝灯的产品：K<0.0005%，Na<0.001%，Li<0.0005%，F<0.001%，P<0.001%”应改为表1的注释部分或删除不要，送审稿中采纳了这个建议。处理方式是直接删除该条款。因为在原3.1.1条款中有对产品特殊要求的说明：“如需方如对产品有特殊要求，供需双方可另行协商” 。没必要对镝灯的要求单独列一个条款。
2. 5本标准的送审稿与预审稿相比做了以下修改

1、 新增一个参与起草单位：赣州晨光稀土新材料股份有限公司。

2、 表1中，将分别在两相邻表格单元的“RE”和“不小于”修改为“RE，不小于”并放置于合并后的同一表格单元。同样，将分别在两相邻表格单元的“Dy/RE”和“不小于”修改为“Dy/RE，不小于”并放置于合并后的同一表格单元。

3、 表1中，“Ta（或Nb，Ti，Mo，W）”应指这些元素的和量，修改为“Ta，Nb，Ti，Mo，和W”。

4、 删除预审稿中3.1.2 “用于镝灯的产品：K<0.0005%，Na<0.001%，Li<0.0005%，F<0.001%，P<0.001%”条款。

5、 将4.1中，“产品中稀土总量采用差减法计算获得，既用100%减去所有杂质含量合量”修改为“产品中稀土总量采用差减法计算获得，即用100%减去所有表1非稀土杂质含量合量”。
6、 将5.4.2中，“……分析氧含量，用锯在金属锭中间截面位置上锯切试样……”修改为“……分析氧含量，在金属锭中间截面位置上锯切试样……”。

7、 将5.5中，“……如仍有一项结果不合格，则判该批产品为不合格……”修改为“……如仍有不合格项，则判该批产品为不合格……”。

8、 将6.1.2中，“产品装入包装袋内或铁桶中……”修改为“产品装入包装袋内铁桶中……”。

9、 增加3.1.1产品牌号表示方法的说明，原3.1.1条款变更为3.1.2条款。
3与国外产品对比情况

目前，国外还没有生产高纯镝的报道，也无国外国家标准。

4 预期效果  
本标准是我国第一部较完整的高纯稀土金属标准。它将为生产、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，完善检测手段更细致地划分本企业的产品牌号，为用户生产出更满意的产品来，让使用方合理、高效率、长寿命地使用本产品。它将会带来技术进步、品种增多、性能提高的竞争局面。

5 本标准作为强制或推荐行行业标准的建议
本标准是根据我国实际生产使用情况制定的，其整体内容达到国际先进水平。建议作为推荐性行业标准发布实施。

6 参考的相关标准和资料 

1) GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定

2) GB/T 12690  稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法

3) 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
有研稀土新材料股份有限公司
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