行业标准《钽粉》YS/T 573-xxxx（预审稿）编制说明
1. 工作简况

1.1 任务来源

根据工信部《关于印发2013年第二批行业标准制修订计划的通知《工信厅科【2013】102号文件》的要求，宁夏东方钽业股份有限公司负责修订行业标准《钽粉》。计划号为 2013-0368T -YS,计划完成年限2014年。

1.2 产品概况
产品按制造工艺、电性能、物理性能和使用要求划分为FTA（钠还原钽粉）、FTB（机械制取钽粉）和FTC（电子轰击钽粉）30个系列。

牌号示例：

重量比容10万及其以上：

                     FTA ××× K
                                             表示乘以1000

                                             表示重量比容除以1000的值

                                             表示钽粉系列        

重量比容10万以下：


              FTA/ FTB /FTC ×× ～ ×××
                                             表示重量比容除以100的值

                                                      表示钽粉系列

FTA（钠还原钽粉）：通过采用K2TaF7液液搅拌钠还原技术工艺制取的钽粉，还原反应方程式：K2TaF7+5Na= 2KF+5NaF+Ta ，FTA系列钠还原钽粉是一种原生粒子为珊瑚状的钽粉。这种钽粉费氏粒径小、比表面积大、粒形复杂，具有比容高，可靠性高的特点，特别适合制作25V以下高可靠性的固体钽电解电容器。
FTB（机械制取钽粉）：通过将钠还原钽粉球磨破碎后经热处理后制取的钽粉。FTB系列钽粉是一种原生粒子为片状的钽粉。这种钽粉相对于钠还原钽粉，其费氏粒径较大、比表面积较小、粒形较简单。具有耐烧结性好，可靠性高，耐电压性好的特点，特别适合制作25V～63V具有高可靠性要求的中、高压固体钽电解电容器。
FTC（电子轰击钽粉）：通过将钠还原钽粉压制成型、电子束精炼、破碎后经热处理后制取的钽粉。特点：这类钽粉结构简单、比表面积小，具有化学纯度高、耐烧结性好、耐压性好、击穿电压高的特点，适合制作63V以上规格的高压固体钽电解电容器。

图1  三种钽粉电镜照片
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1.3 起草单位

宁夏东方钽业股份有限公司是集科研、生产与技术开发为一体的国有大型稀有金属企业，是国内最大的钽、铌产品生产基地，科技先导型钽、铌研究中心；是国家重点高新技术企业、国家首批创新型企业、国家863成果产业化基地、全国专利工作试点企业和国家级企业技术中心；是国际钽铌研究中心（TIC）执委单位；是世界钽工业三强之一。
宁夏东方钽业股份有限公司多年来面向国际、国内两个市场，坚持狠抓经营管理和科技进步，通过开展科学研究、技术改造、对外合作与交流、先进技术设备的引进以及按ISO9001-2008、ISO14001、ISO10012：2003和OHSMS18001等标准开展质量、环境、计量和职业安全与健康等体系管理活动，有效地强化了公司核心竞争能力，促进了国际国内两个市场的开拓，促进了公司的快速发展。目前所生产的高性能钽粉、钽丝国内市场占有率80%以上，钽粉、钽丝销售量分别占世界总量的31.67%和60.34%，目前钽粉的供货能力和研发水平与GAM、STARK等国际供应商处于同一水平。

宁夏东方钽业股份有限公司具有自主的知识产权，已申请发明专利10项，其中授权9项（2项国际专利，在美、英、德等5国获授权），出版专著1部，起草国家标准7份，国家军用标准2份，行业标准1份，产品被AVX、KEMET、VISHAY、SANYO、NEC、振华新云等国内外著名企业大量使用。

宁夏东方钽业股份有限公司以钽为主导产品，产品质量处于国内外领先水平， 公司和国内外知名的电容器生产商KEMET、AVX、SANYO、VISHAY、三星、中国振华（集团）新云电子元器件有限责任公司、星日电子有限公司签定了相关的钽粉技术协议，公司向北京七一八友谊电子有限责任公司、深圳顺络电子股份有限公司、长春维鸿东光电子器材有限公司供货使用目前的行业标准。

公司设有企业技术中心、钽粉研究中心、分析检测中心和教育培训中心，拥有120多台套先进的进口科研生产设备、分析检测仪器和持续充足的科技投入，可为公司产品质量升级、新产品开发和持续发展提供有利的技术支持。
1.4 主要工作过程及其进度
2014年7月25日至7月28日，由全国有色金属标准化技术委员会组织在内蒙古呼和浩特市进行了全国有色金属标准化工作会议。有色金属技术经济研究院、西安宝德粉末冶金有限公司、深圳市天骄科技股份有限公司、钢铁研究总院、株洲硬质合金集团有限公司、国家钨材料工程技术中心、西北有色金属研究院、洛宁市无界科技有限公司、四川自贡硬质合金有限责任公司、湖南顶立科技有限公司、中信国安盟固立科技有限公司、广东邦普循环科技有限公司等14家单位的16位专家代表对本标准标准的讨论稿进行了讨论，并提出宝贵合理的意见。根据会议精神，标准编制组按照上述讨论会意见进行修改后形成本标准的预审稿、意见汇总处理表和编制说明。
2014年10月13日至16日，由全国有色金属标准化技术委员会组织在河南开封市进行了全国有色金属标准化工作会议。有色金属技术经济研究院、西安宝德粉末冶金有限公司、宝鸡钛业股份有限公司、有研亿金新材料有限公司、西安思维金属材料有限公司、钢铁研究总院、西北有色金属研究院、北京工业大学、株洲硬质合金集团有限公司、株洲凯特实业有限公司、国家钨材料工程技术中心、赣业有色冶金研究所、北京工业大学、四川自贡硬质合金有限责任公司、厦门金鹭特种有限公司、先进储能材料科技股份有限公司等16家单位的19位专家代表对本标准标准的预审稿进行了讨论，并提出宝贵合理的意见，专家代表提出的关于5.3产品检验项目中外观质量检验中的取样与制样方法由逐批检验改为随机抽取一代检验；删除5.4 仲裁取样和制样 ； 6.1.1内容删除合同号、客户名称的意见均被采纳。根据会议精神，标准编制组按照上述讨论会意见进行修改后形成本标准的审定稿。
2. 编制原则和标准修订主要内容的分析
2.1 本标准在修定时主要遵循四大原则

（一）遵循电容器级钽粉质量检验和控制的普遍规律。

（二）符合电容器级钽粉行业标准的一般规范。

（三）产品牌号合理，符合钽粉生产厂家的实际生产研发情况及国内电容器厂家的实际应用情况。根据近年来钽粉生产工艺及钽电容器制造工艺的发展，将原行标中从生产到应用已失去意义一些品级进行了删减，同时新增了已开始逐步使用的一些品级。

（四）技术指标宽严得当，既能适应实际生产，又能体现产品优势。

2.2 标准修订主要内容的分析

钽电解电容器具有易于小型化、低漏电流、低等效串联电阻(ESR)、长寿命、高可靠性和良好的恒高频特性以及对恶劣环境的强适应性等诸多优良性能,在尖端科学领域和国防工业有着其它电容器无法替代的作用。高性能钽粉是制备高可靠、超小型化钽电解电容器的关键材料，伴随着钽粉技术进步和超小型片式钽电容器、高分子聚合物电容器的开发，对制作电容器的钽粉提出了新的要求，因此钽粉的标准也需要做相应的修改。
2.2.1 标准修订的确定

本标准是对中华人民共和国有色金属行业标准YS/T 573-2007《钽粉》的修订。

2.2 主要内容与适用范围

本标准适用于钠还原、机械制取和电子束熔炼等方法制得的钽粉，供制作不同工作电压和电容的钽电解电容器用。

本标准规定了电容器用钽粉的产品牌号及表示方法、技术要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输和贮存等。
2.3 规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T 1479  金属粉末松装密度的测定  第1部分  漏斗法

GB/T 1480  金属粉末粒度组成的测定  干筛分法

GB/T 1482  金属粉末流动性的测定  标准漏斗法（霍尔流速计）

GB/T 3137  钽粉电性能试验方法

GB/T 3249  难熔金属及化合物粉末粒度的测定方法—费氏法

GB/T 5314  粉末冶金用粉末的取样方法

GB/T 15076  钽铌化学分析方法

2.4 技术要求

2.4.1 牌号和增加及删减：

本次修订是根据2007年以后钽粉生产厂家的实际生产研发情况及国内外电容器厂家的实际应用情况而进行的，牌号为 FTA42的钽粉品级已被FTA60取代，目前已没有用户再使用FTA42这个牌号的产品，因而将其从标准中删除；另一方面，随着钽粉生产厂家的科技进步和国内电容器厂家的需求，开发出了FTA150K、FTA170K、FTA200K、FTB85、FTB400这些牌号，并得到了用户的认可，并签订了企业内控标准，因而为体现国内钽粉的发展趋势，在本次修订中将以上牌号增加到了标准中。由此本标准由原行标的26个牌号调整到了目前的30个牌号。

2.4.2 修订内容：相对于YS/T573-2007进行了如下修订。
2.4.2.1 化学成分的修订
钽粉的化学杂质是电容器级钽粉的重要参数，化学杂质含量高，电容器的漏电流增大，击穿电压降低，严重影响钽电容器的可靠性和使用寿命。
金属杂质：铁、镍、铬等金属化学杂质，一般以合金状态存在于钽粉中，如果这些杂质处在钽粉颗粒表面，在赋能时使氧化膜发生晶化，使无定形氧化膜破坏形成瑕疵，导致电容器的漏电流增大，击穿电压降低，严重影响钽电容器的可靠性和使用寿命。图1表明了金属杂质的影响：样品A含有铁、镍、铬总含量大约50ppm。样品B为改进的高纯样品，其铁、镍、铬的总含量不超过30ppm。该图表明提高钽粉纯度能够减小漏电流。在低烧结温度下，降低钽粉杂质含量对改善漏流显得尤为重要。

碳：钽粉中的碳和金属钽生成碳化钽，当赋能时，生成的氧化膜介电质厚度小于碳化钽的粒径时，造成氧化膜缺隙，因此，在缺陷部位，电流集中，导致漏电流增大。从图1杂质碳含量与钽阳极漏电流的对应关系图中可以看出，钽粉中的碳是有害的杂质。

氢：氢是钽粉中的一个重要杂质，低温下氢气极易被钽粉吸附，但吸气率比较缓慢，但当温度达到500℃时，吸收氢的速率最大，钽粉与氢发生吸附溶解作用，生成相应的氢化物（TaHx）。同时钽同氢的反应是可逆反应，在真空烧结中加热到600℃～800℃时，钽粉中吸附的气体（主要是氢气）猛烈逸出，使真空度下降，在1200℃左右氢气可大部分释出，真空度很快回升。因此，高的氢含量影响钽粉的烧结时间和钽粉的电性能。

图1  杂质含量对漏电流的影响
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本着化学杂质含量（除氧、氮含量外）越低越好的原则，结合目前钽粉制造的实际控制水平，进行了如下修订：

--将FTA100K、FTA120K等部分牌号的主要化学杂质碳、铁、镍以及铬含量进行了适当的降低；

--FTC系列产品增加了氢含量要求。
氧：一方面钽粉表面需要形成不定型的致密氧化膜，防止钽粉吸氧自燃着火，另一方面当钽粉中总氧含量大于氧在钽中固溶度时，烧结阳极无定形氧化膜上会形成晶型氧化物沉积相，使无定形氧化膜破裂，从而造成电容器的漏电流恶化，同时氧含量过高，在烧结过程中氧会向钽丝引线扩散，致使引线晶粒变大而发脆。然而氧含量过低会造成比容偏低。

氮：钽粉中的氮一般以TaxNy的形式存在，如果这些杂质处在钽粉颗粒表面，在赋能时将会引起氧化膜裂缝，使漏电流增大、闪火电压降低。但是如果对钽粉进行均匀掺氮，得到氮含量分布均匀的钽粉，由于含氮层具有阻止热处理过程中颗粒间过度烧结的作用，增加了阳极孔隙率、降低收缩率、提高阴极质量和电容器质量、降低了等效串联电阻。另一方面氮化后颗粒表面被钝化而起到抑制氧化的作用，并可降低纳米（亚微米）粉末氧化着火的危险性。但同时氮含量过高将增加钽粉的颗粒硬度，易造成制作阳极块过程中不好成型，同时加重钽粉对电容器成型机的磨损等不良影响。

由于不同电容器生产厂家的生产工艺不同，对氧、氮含量的上限要求也不同，同时考虑到比容和漏电流指标，氧、氮含量需要控制在合理范围。

-- 根据行标及用户使用情况对FTC40的氧含量进行适当上调。

2.4.2.2 物理性能：

费氏平均粒径： 钽粉的平均粒径影响到钽阳极块的密度和孔隙度。当平均粒径发生变化时，由其决定的比表面积也发生变化，钽阳极的电容量及其它电性参数也将引起变化。
松装密度：是指粉末在规定条件下自然充满容器时，单位体积内的粉末质量，单位为g/cm3。检测方法，按GB/T 1479《金属粉末松装密度的测定》第1部分漏斗法执行。在单位压制压力相同的条件下，松装密度高的粉末，钽阳极压块密度高于松装密度低的。所以一般情况下，当需要压制高密度的钽阳极压块时，应选用松装密度高的金属粉末。松装密度根据各个钽电容器生产厂商的工艺而有不同要求。
流动性：流动性是在钽阳极块成形工艺过程中是影响自动装粉和压块密度均匀性的一个重要参数。粉末流动性的检测是以一种专门检测粉末流速的仪器—霍尔流速计进行检测的，通常是以50g粉末从标准的流速漏斗流出所需的时间，单位为S/50g。流动性好的粉末填充模腔的能力与效果要比流动性差的粉末好，可以保证压坯密度均匀，流动性好的粉末对于自动成型来讲非常有利，因此，钽阳极块生产实践中，在产品的自动压制成型时，必须选用流速较好的粉末，以保证压坯的质量稳定性。流动性指标根据各个钽电容器生产厂商的工艺而有不同要求。

本次修订参考了钽粉生产厂商与钽电容器生产厂商签订的技术协议，结合目前用户的使用要求和当前国内电容器级钽粉的生产水平，进行了以下修订，以充分体现目前钽粉的质量水平： 
--将部分品级的费氏平均粒径范围进行了适当调整；

--将牌号FTC25的松装密度进行了适当调整；

-- FTC10、FTC15、FTC20、FTC25、FTC28、FTC35系列产品增加了流动性要求。
2.4.2.3 电气性能：
钽粉的电气性能是制作钽电容器直接相关的参数，其中重量比容、漏电流、击穿电压这三个指标是主要参数。

重量比容：比容是反应钽粉储存电荷量的能力，是表征钽粉制作电容器产品的一个重要参数。重量比容即单位重量钽粉的钽阳极的电容量和形成电压的乘积，其单位为微法伏/克（μFV/g）。根据制作电容器的应用需求，不同规格、不同壳号电容器对其使用的钽粉电容量有一定的范围要求。

漏电流：电容器在使用过程中，漏电流太大，电容器易发热损坏。氧化膜介质虽然是耐电场强度很高的绝缘物，但它绝不是一层完美无缺的超薄型薄膜，表面上或多或少地存在着各种极微小的疵点、空洞、以及隙缝之类的缺陷。产品的漏电流就是由通过这些缺陷的杂质离子电流和电子电流所组成。电容器在工作电路中，疵点部位的电应力集中，电流密度大，会促使疵点周围的局部氧化膜先闪火，然后出现生成结晶型氧化膜并有顶破无定形膜的危险。因此，漏电流是表征电解电容器的介质绝缘质量的关键参数。

击穿电压：击穿电压是使电介质击穿的电压。电介质在足够的电场作用下将失去其介质性能成导体，称为电介质击穿，所对应的电压称为击穿电压。击穿电压决定了产品额定电压的高低。

损耗：在交流电路中，实际电容器必定要消耗掉一小部分有用的讯号功率，在规定频率的正弦电压下，所消耗的有功功率与无功功率的比值称为损耗角正切（tgδ=P有/P无）。损耗越大，电容器在工作过程中因发热而消耗的能量越多，会降低电容器的使用寿命及电容器在电路中的使用效果。
收缩率：将钽粉压制成坯块后进行烧结，坯块会有一定的体积收缩。合适的体积收缩是使钽粉粒子之间及钽粉与钽丝之间产生冶金结合所必须的。坯块体积收缩小，钽粉颗粒与颗粒间结合，以及钽粉颗粒与钽丝之间结合强度差，会造成钽丝脱落，烧结体开裂，电容器电气性能不稳定。收缩大，会造成烧结体孔隙开孔减小，开孔数减少，孔隙率降低，烧结体比表面损失大，钽粉比容降低。同时由于烧结体孔隙开孔减小，会造成阳极块被膜困难，降低电容器电气性能。

本次修订时，根据近几年电容器级钽粉质量的提升情况和用户使用情况，进行了以下修订：

--- 适当降低了部分产品的漏电流；

--- 将牌号FTA700和FTA800的漏电流和损耗进行了适当的降低；

--- 根据用户使用情况和企标，对FTC40和FTC35的烧结收缩率进行了适当提高，以更好地满足了电容器生产厂家的需求。

2.4.3 容量偏差 

容量与误差：实际电容量和标称电容量允许的最大偏差范围。常用的制作电容器用钽粉一般分为3级：I级±5%，II级±10%，III级±20%。根据用户要求，比容偏差选用了I级和II级相结合的方式。产品的重量比容允许偏差除FTB400、FTB300、FTB200为公称比容值的±10%外，其余牌号均为公称比容值的-5%～10%。
2.4.4 外观质量 
团聚的钽粉颗粒必须是均匀一致的不得有大的结块。取内部的钽粉观察或从一个容器倒入另一个容器时，不能有明显的变化。钽粉外观呈深灰色或黑色，无目视可见的夹杂物。
3. 标准水平分析

由于日、美、欧洲电容器制造技术领先国内，相对国内钽粉行业标准，国外电容器生产商对钽粉的技术要求具有及时性和超前性，在修订行标的过程中，参考了东方钽业股份有限公司与国际知名的电容器生产商KEMET、AVX、SANYO、三星、VISHAY等签定的相关钽粉技术协议指标，结合中国国内电容器厂商的实际技术水平进行修订的，修订后的内容符合目前钽粉主流产品的采购标准。

4. 与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

本标准的修订符合国家相关法律法规的规定。
5. 专利及涉及知识产权

宁夏东方钽业股份有限公司具有自主的知识产权，已申请发明专利10项，其中授权9项（2项国际专利，在美、英、德等5国获授权），出版专著1部，起草国家标准7份，国家军用标准2份，行业标准1份，产品被AVX、KEMET、VISHAY、SANYO、NEC、振华新云等国内外著名企业大量使用，未发现知识产权问题。
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	中国
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	钽粉末的制造方法
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	ZL 98115687.8

	高比表面积钽粉和/或铌粉的制备方法
	发明专利
	中国
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	发明专利
	美国
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	ZL 02108392.4

	球化造粒凝聚金属粉末的方法，用该方法制造的金属粉末及用该粉末制造的电解电容器阳极
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	美国
	7666247
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	发明专利
	中国
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6. 分歧意见的处理经过

标准起草过程中未发生重大分歧意见。

7. 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

建议本标准为推荐性行业标准。
8. 贯彻标准的要求和措施建议

由于本标准是在YS/T 573-2007《钽粉》标准基础上进行了合理修订，因此可积极向生产厂家和用户推荐采用本标准。
9. 废止现行有关标准的建议
本标准颁布实施后，YS/T 573-2007《钽粉》标准即可废止。
10. 其它应予说明的事

无。
11. 推广应用的预期效果

本标准的修订，是根据2007年以来国内外钽粉的技术进步、生产水平和用户使用要求的变化而进行的，通过修订，将使标准更能体现目前国内钽粉的生产水平，将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，让使用方更加合理、高效率低消耗地使用本产品。
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