行业标准《钬铁合金》编制说明

1 工作简况

1.1  任务背景
钬铁合金目前主要应用于钕铁硼等高性能稀土永磁功能材料及稀土超磁致伸缩材料等方面。专家预测，钕铁硼永磁材料在未来的二三十年内将无新材料可以替代，市场前景广阔。近年来为了提高和改善钕铁硼的矫顽力等性能，如提高磁体的各向异性常数、热稳定性、抗蚀性和工作温度等，使其更满足实用要求，通常有效的办法就是添加镝元素，加入量一般为2%～4%。因镝含量在稀土矿中的含量较少，属稀缺元素，价格近年急剧攀升。钬元素与镝元素化学性质相似，实验表明，添加钬铁合金代替部分镝铁合金，同样可起到改善钕铁硼永磁体综合磁性能的作用，缓解市场对镝元素用量的压力，降低钕铁硼磁材的成本。同时由于钬元素现在尚未得到广泛应用，亦可起到平衡稀土各元素的应用配分，分摊成本，提高稀土元素利用率的效果。
近年来，钬铁合金全国产量保守估计近千吨。为适应稀土合金产业快速发展的需要，有必要制定钬铁合金行业标准，以促进我国钬铁合金生产、购销的规范化，扩大应用范围，提高产品质量，规范钬铁合金生产，提高我国稀土产品的国际竞争力与影响力，为我国的稀土行业的技术改造和产品的质量提高将具有重要意义。钬铁合金行业标准的制订势在必行。
1.2任务来源
根据国家标准化管理委员会“关于下达2012年第一批国家标准制修订计划的通知”（国标委综合[2012]50号）和工业和信息化部“关于印发2012年第二批行业标准制修订的通知”（工信厅科[2012]119号），稀土标委[2012] 17号文转发了《钬铁合金》行业标准计划下达情况，计划号：2012-0626T-XB。计划开始年限为2012年，完成年限为2013年，由赣州晨光稀土新材料股份有限公司作为主要起草单位承担《钬铁合金》行业标准的制订任务。
1.3起草单位情况
赣州晨光稀土新材料股份有限公司始建于1997年。自成立以来，通过企业跳跃式的发展，得到不断的壮大，先后荣获了“明星企业”、“纳税大户”等一系列荣誉称号。2000年通过了ISO9000质量管理体系认证；2002年获得自营进出口资格权，公司生产的金属钕、金属镨、金属铽、金属镝、镝铁合金、镨钕合金等系列产品被江西省科学技术厅认定为高新技术产品；2003年4月通过了ISO9001：2000版质量体系认证，2006年1月通过商务部稀土出口企业资质认证，同时被列为江西省百强出口重点企业,赣州市五十强企业，赣州市重点扶持的五十家重点企业之一； 2008年顺利通过了ISO9001：2008版质量体系认证，同年还获得得江西“全省外贸出口先进企业”、 “工业经济突出贡献奖”等荣誉。2012年通过了ISO14001:2004环境管理体系认证，同年镝铁合金荣获江西省名牌产品称号。公司拥有自主知识产权3项，6项省重点新产品项目。
赣州晨光稀土新材料股份有限公司现已成为稀土金属生产的专业性厂家，企业拥有一批具有生产、研发和学术能力专业技术人才。公司拥有钬铁合金生产的自有技术和装备，已建成了钬铁合金完整的生产线，年生产能力400吨，同时也建立健全了与钬铁合金产品相配套的完善的工艺操作制度和分析检测方法，钬铁合金产品产量、质量水平位居同行前列。
1.4主要工作过程和工作内容
组建钬铁合金行标起草小组，主要由钬铁合金技术部、生产部、质控部、营销部等相关人员组成，具体工作安排如下：
（1）2012.7～2012.8钬铁合金的相关资料和文献检索，以及相关标准查新。以确定世界范围内的钬铁合金的发展现状和标准的制定情况。
（2）2012.9～2013.1与国内外的行业专家（包括钬铁合金生产厂家及下游的应用厂家）进行技术交流和探讨，商议确定建立钬铁合金标准的必要性和可行性，根据钬铁合金应用情况及发展趋势进行推敲，力求保证标准的合理性与实用性。根据收集信息，分析整理并编写标准初稿。
（3）2013.1～2013.2组织相关人员对标准初稿进行讨论，并对标准初稿进行完善。
（4）2013.3～2013.4根据分析方法的更新情况，确定仲裁分析方法。
（5）2013.4～2013.5根据生产企业实物统计数据和抽查测试数据确定技术指标取值范围，以邮件和电话方式咨询各生产及使用单位，认真听取了关于钬铁合金各项质量指标检测方面的意见，汇总后形成预审稿。
（6）2013.5～2013.6将预审稿发送相关单位，及时收集处理意见，编写征求意见稿并形成上报的预审稿。
（7）2013.7～2013.11等待稀标委召集专家对送审稿进行审定。
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/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》的规定编写；
（2） 充分满足市场要求的原则，强调合理性、可行性、实用性、先进性；
（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产品分类及各项技术指标的综述
2.2.1.1产品分类，牌号设置
本标准产品分类主要按产品稀土总量为依据规定分为二个牌号，这个划分主要是根据生产厂家的电解工艺来决定的，因为目前钬铁合金主要是做为镝铁合金的部分替代品而用于钕铁硼行业及稀土超磁致伸缩材料等方面，在电解过程中，基于钬的特性，钬铁合金稀土总量最佳含量是80%-81%，此时最经济也最稳定，由于偏析原因，实际生产中会有上下波动，尤其是上波动概率大，目前如用熔配技术成本增加很多，不经济不适用，所以按产品稀土总量为依据规定分为二个牌号。电解后钬铁合金会经过真空精炼方式使电解时偏析的稀土总量、铁、碳等均匀化、一致化，同时金属中夹杂的电解融盐渣也能被蒸馏出一大部分，提高金属质量，因而波动定为±1%。
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。
2.2.1.2产品基本规格按稀土配分中主要特征元素分类，目前，钬铁合金中钬的纯度要求一般≥99.5%即可，考虑到钕铁硼市场产品配料的波动性及目前稀土分离工艺特点，稀土杂质对钆、铽、镝、铒、钇做了单项要求，对其它稀土杂质做了合量要求。
2.2.1.3非稀土杂质规定了Ca、Mg、Al、Si、Mn、Ni、Ti、C、O、Cl-的最大允许值的考核指标。按各钬铁合金生产厂家习惯与用户使用要求化繁就简，主要考虑到生产环节中会引入的及对用户有影响的主要关键指标，同时也考虑到目前很多单位实际的检测设备及检测能力，对一些非关键指标进行删减，以追求经济合理性和可操作性。比如钙，生产环节不引入，并且钙杂质不会进入电解产品中；而镁、铝、硅杂质则容易由稀土氧化物原料、铁原料、坩埚、阳极或环境带进产品中；锰杂质由铁原料引入；镍、钛杂质由不锈钢勺子、钳子之类会微量引入；碳杂质则是电解生产工艺中引入；氧杂质则是精炼过程中容易引入；氯离子杂质则是由稀土氧化物原料中带入并且对后续产品有较大影响但在电解环节中不带入产品中。至于其它非稀土杂质一般不会由原料、工艺、设备、工具、环境中引入，故不作要求。
2.2.1.4产品分析方法
产品中稀土总量（RE）的分析方法参照GB/T 26416.1《镝铁合金化学分析方法 第1部分：稀土总量的测定 重量法》的规定进行；产品中铁含量的分析方法可参照GB/T 26416.4 《镝铁合金化学分析方法 第4部分：铁量的测定 重铬酸钾容量法》的规定进行；产品中稀土纯度含量的分析方法参照GB/T 18115.10《稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法 钬中镧、铈、镨、钕、钐、铕、钆、铽、镝、铒、铥、镱、镥和钇量的测定 电感耦合等离子体光谱法（方法1）》的规定进行；产品中除铁之外的非稀土杂质含量的分析方法参照GB/T 12690《稀土金属及其氧化物中非稀土杂质化学分析方法》的规定进行。
2.3检验规则
钬铁合金钻取时容易发热氧化，一般需要在惰性气体保护装置里进行取样或者采用低钻速取样，否则因在空气中钻取容易造成钻取面发热氧化，造成钻取样稀土总量偏低现象。
3与国外产品对比情况
目前，国际及国内没有钬铁合金的相关标准。
4 预期效果  
本标准是我国第一部较完整的钬铁合金行业标准。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，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贯彻国家标准的要求和措施建议
本标准在制定过程中遵循了“先进性”、“合理性”与“可行性”的原则，是在大量调查研究的基础上编制出来的，主要技术指标、要求已兼顾到多数企业的一般性要求和部份特殊要求。本标准不一定包含全部特殊使用要求，若企业还有更多的特殊要求，应在合同中协商规定。
7 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 17803  稀土产品牌号表示方法
4）GB/T 18115.10稀土金属及其氧化物中稀土杂质化学分析方法 钬中镧、铈、镨、钕、钐、铕、钆、铽、镝、铒、铥、镱、镥和钇量的测定 电感耦合等离子体光谱法（方法1）
5）GB/T 26416.1 镝铁合金化学分析方法镝铁合金化学分析方法 第1部分：稀土总量的测定 重量法的规定进行。
6）GB/T 26416.4 镝铁合金化学分析方法 第4部分：铁量的测定 重铬酸钾容量法
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