教育行业标准《物性测量系统直流磁性测量方法通则》

（征求意见稿）编制说明

受国家计量认证高校评审组、高校分析测试中心研究会委托，本标准修订编写建议稿由北京科技大学作为主持修订单位，上海交通大学作为辅助修订单位一起完成。在修订稿编写的过程中，参与修订的各位老师查阅了大量的资料，进行了充分的调查研究和讨论，并严格按照GB/T1.1《标准化工作导则 第一部分：标准的结构和编写规则》和其它有关规定执行。在标准修订过程中，还得到了美国PPMS公司的技术专家的支持。
1  采用或参考国外标准情况
标准建议稿中没有参考国外标准。
2  参考国内标准情况
本标准为新制定的标准，术语与定义采用了国内相关标准，标准的制定参考了国内磁性测量相关的标准，主要标准如下：
1）采用标准：
[1] GB/T 2900.60-2002  电工术语  电磁学
[2]GB/T 9637-2001  电工术语  磁学材料与元件
2）参考标准：

[1]GB/T 13012-2008  软磁材料直流磁性能的测量方法
[2]GB/T 13888-2009  在开磁路中测量磁性材料矫顽力的方法
[3]GB/Z 26082-2010  纳米材料直流磁化率（磁矩）测量方法
3  主要制定过程

2015年5月26日，接到修订任务后成立标准修订组。编制组成员单位有：北京科技大学、上海交通大学2家单位，组长乔祎，副组长邹志强、 王立锦、王建国，组员赵亚陇、刘刚、李文道。 
2015年6月24日，由全国教学仪器标准化技术委员会主持在江苏省扬州市进行了标准编写培训，修订组主要成员参加了标准制订和修订规范化培训。会后工作组召开第一次会议，根据培训内容对标准修订中面临的问题进行讨论，制定了初步标准编制计划方案，进行了组内成员分工，共同开始修订工作。
2015年6月28日由北京科技大学主持进行了第二次工作会议，会议以电话沟通会的形式对编制计划和方案初稿进行了修改。
2015年7月1日由组长汇总修改意见，完成了编制计划和方案的制订。

2015年7月1日-7月10日，编制单位各小组按编制计划和方案任务要求，提前完成《物理测量系统直流磁性测量方法通则》初稿。
2015年7月10日-8月5日，编制单位对《物理测量系统直流磁性测量方法通则》初稿进行了三次讨论与修改，完成了初稿第一稿。

2015年8月6日-8月30日，工作组以电话、邮件和微信交流等通讯方式对《物理测量系统直流磁性测量方法通则》初稿进行了修改，完成《物理测量系统直流磁性测量方法通则》初稿第二稿。
2015年8月31日，由北京科技大学主持进行了第三次工作会议，对《物理测量系统直流磁性测量方法通则》征求意见稿、编制说明和函评专家名单终稿进行了认真讨论与定稿，会议邀请了美国PPMS公司专家参加。
2015年9月1日-9月10日，由组长汇总修改意见，按照标准编写格式完成《物理测量系统直流磁性测量方法通则》征求意见稿和编制说明。确定函评审专家为：朱洁、蒋成堡、贺建、苏少奎、陆伟。
4  确定标准名称及主要技术内容的依据
本通则为新编制的通则。
物性测量系统是美国Quantum Design公司开发的一款对材料的各种物理性质进行基础研究的仪器，可以用于材料的磁学测量、电输运测量以及热学测量，已被广泛应用于材料科学、物理、化学等众多研究领域。目前物性测量系统在全国已超过120台，遍布许多高校与研究院所，该系统包括直流磁性测量系统、交流磁性测量系统、比热测量系统、交流电输运性质测量系统、热输运性质测量系统等。目前针对该系统的测量还没有一套全面的国家标准或行业标准，本通则的编写将对物性测量系统的规范使用有着重要的指导意义。
为了真实反映当前物性测量系统领域的技术现状，本次制订的通则的内容只包括该系统的基本配置直流磁性测量系统——振动样品磁强计（VSM），本标准未涉及到的交流磁性测量系统、比热测量系统、交流电输运性质测量系统、热输运性质测量系统等将在以后进行编写。
5  与现行的法令、法规和国家标准及其他行业标准的关系
本次修订的标准所使用的术语等描述均符合现有的国家标准《GB/T 2900.60-2002  电工术语  电磁学》、《GB/T 9637-2001  电工术语  磁学材料与元件》的要求，与现有标准不冲突。
6  主要修订内容
本标准为新编制的标准，本次主要编制内容如下：
——规定了与本通则相关的术语和定义；
——规定了物性测量系统直流磁性测量方法原理；
——规定了仪器类型与仪器组成；
——规定了样品要求；
——规定了样品分析的技术步骤；
——规定了分析结果的表述；

——规定了安全注意事项。
本次编制关键技术内容如下：
6.1术语和定义
下列术语和定义适用于本标准。
6.1.1磁偶极子  magnetic dipole

一个实体，它在距离充分大于本身几何尺寸的一切点处产生的磁通密度都和一个有向平面电流回路所产生的相同。
6.1.2基本磁偶极子  elementary  magnetic  dipole

有向平面电流回路具有原子或分子尺寸的磁偶极子 。
6.1.3磁矩   magnetic moment
m
矢量，对于某一区域内的物质，等于包含在该区域内所有基本磁偶极子磁矩的矢量和。
注：区域V内，物质的磁矩是磁化强度M对体积的积分 [image: image2.png]



6.1.4磁化强度 magnetization

M
矢量，在准无限小体积 V 区域内的给定点上，等于该区域内包含物质的磁矩 m 除以体积V：
[image: image3.png]-3




注：磁化强度 M满足关系式：
[image: image4.png]Hg(H + M)




式中 B 是磁通密度，H 是磁场强度，μ0是磁常数
6.1.5磁极化强度  magnetic  polarization

J

矢量，等于磁化强度 M 与磁常数μ0之乘积：
[image: image5.png]



6.1.6磁通密度 magetic flux density

磁感应强度 magnetic induction

B

矢量场量 B，其作用在具有速度 v 的带电粒子上的力 F等于矢量积 v ×B 与粒子电荷 Q 的 乘积：
[image: image6.png]QvxB




6.1.7磁场强度  magnetic field strength ;magnetizing  field strength

H

矢量，在给定点，等于磁通密度 B 除以磁常数μ0并减去磁化强度 M：
[image: image7.png]



6.1.8磁导率 permeability

μ
标量或张量，在介质中该量与磁场强度 H之积等于磁通密度 B：
[image: image8.png]



6.1.9磁化率  magnetic susceptibility

[image: image9.png]



标量或张量，该量与磁常数μ0和磁场强度 H 之积等于磁极化强度 J：
[image: image10.png]UoxH




6.1.10磁化曲线  magnetizing  curve

表示物质的磁通密度 、磁极化强度或磁化强度作为磁场强度的函数的曲线。
6.1.11磁饱和  magnetic  saturation

铁磁性物质或亚铁磁性物质处于磁极化强度或磁化强度不随磁场强度的增加而显著增大的状态。
6.1.12饱和磁化强度  saturation  magnetization

Ms

在没有自退磁场强度的情况下 ，外加磁场强度减小到零时，物质中剩余的磁化强度 。
6.1.13磁滞  magnetic hysteresis

在铁磁性或亚铁磁性物质中，磁通密度或磁化强度随磁场强度的变化而发生的且与其变化率无关的不完全可逆的变化。
6.1.14磁滞回线  (magnetic)  hysteresis  loop

当磁场强度周期性变化时，表示铁磁性物质或亚铁磁性物质磁滞现象的闭合磁化曲线。
6.1.15矫顽磁场强度 coercive  field strength

使一磁性物质的磁通密度或磁极化强度和磁化强度降为零所需施加的磁场强度 。
6.1.16矫顽力  coercivity

通过单调降低外加磁场强度，物质的磁通密度或磁极化强度和磁化强度从磁饱和状态值降为零时，物质中的矫顽磁场强度。

注：应当说明降为零的参数，并使用相应的符号：HCB、HCJ 和HCM与磁通密度、磁极化强度和磁化强度对应的矫顽力。这里，HCJ = HCM

6.1.17居里温度  Curie temperature

Tc
磁状态转变的一个温度，低于此温度，物质表现出铁磁性或亚铁磁性  ，而高于此温度，则表 现出顺磁性 。
6.1.18奈尔温度  Neel  temperature

TN

磁状态转变的一个温度，低于此温度，物质表现出反铁磁性，而高于此温度，则表现出顺磁性
6.1.19自退磁场强度  self  demagnetization  field strength

磁体中与磁化强度反向的无旋磁场强度。
6.1.20退磁因子 demagnetization  factor

对于均匀磁化的物体 ，自退磁场强度与磁化强度之比 。
6.1.21剩余磁化强度  remanent  magnetization

Mr
在没有自退磁场强度的情况下 ，外加磁场强度减小到零时，物质中剩余的磁化强度。
6.2方法原理
6.2.1物性测量系统直流磁性测量原理
物性测量系统（Physical Property Measurementn System，简称PPMS）直流磁性能测量主要依赖于系统中的振动样品磁强计（Vibrating Sample Magnetometer，简称VSM）组件，振动样品磁强计是开路测量材料磁性能的测量设备，它通过准确测量样品的磁矩m，用比较法求得材料的饱和磁化强度Ms、剩余磁化强度Mr、矫顽力Hc、居里温度Tc、奈尔温度TN等磁性参数。
尺寸较小的样品在均匀磁场中被磁化后可近似为一个磁矩为m的磁偶极子，当样品垂直与磁场作固定频率的小振幅振动时，依照法拉第电磁感应规律，样品外的探测线圈因此产生相同频率的电压信号。通过锁相技术，锁相放大器将其它频率（包括直流）滤掉，而只将该频率信号放大并检测出来。此交流信号的振幅，对应于样品的磁矩大小。通过与标准样品比较，从而可以得到样品的磁矩数值。
6.2.2基本功能
通过准确测量样品的磁矩m，用比较法求得材料的Ms、Mr、Hc、Tc、TN等磁性参数。
6.3仪器
6.3.1仪器类型
物性测量系统PPMS按测量功能可分为直流磁性测量系统、交流磁性测量系统、比热测量系统、交流电输运性质测量系统、热输运性质测量系统等，本通则适用的是直流磁性测量系统。
6.3.2仪器组成
物性测量系统PPMS直流磁性测量系统按功能可以分为以下几个部分：温度磁场控制系统、磁场控制系统和VSM测量系统。
温度控制系统
物性测量系统PPMS能够通过精确连续控制液氦流量,和线绕加热器来实现快速精准的温度控制。系统样品仓内有多个温度测量计，用以监控样品仓内的温度梯度分布，同时控制控制液氦流量，夹层真空度和线绕加热器，使得系统能够快速精确的控制样品所在区域内的温度变化，并能实现样品温度无限长时间的稳定。
磁场控制系统
物性测量系统PPMS系统的磁场是通过对侵泡在液氦里的超导磁体励磁获得的，磁场大小由超导磁体的电流乘以磁体常数计算获得。
VSM测量系统
振动样品磁强计VSM是开路测量材料磁性能的测量设备，它通过准确测量样品的磁矩m，用比较法求得材料的Ms、Mr、Hc、Tc、Tn等磁性参数。
尺寸较小的样品在均匀磁场中被磁化后可近似为一个磁矩为m的磁偶极子，当样品垂直与磁场作小振幅振动时，用一组相对外加磁场不动的反向串接的探测线圈（线圈轴平行于振动方向）感应这磁偶极子场的变化，得到感应电动势ε。
[image: image11.png]3/(4m)uONFKwAVmcoswt




当其它条件都固定时，利用标准样品进行标定后，就可以利用比较法，通过直接测量感应电动势的大小得出被测样品的磁矩：
[image: image12.png]



6.4样品

各种形状的固体、液体、薄膜、粉末等。
6.5技术步骤
6.5.1样品的制备
液体、粉末态样品
当样品状态为液体和粉末时，应用无磁材料包裹样品并使样品尺寸小于2mm×2mm×2mm，样品形状接近球形。
薄膜态样品
当样品状态为薄膜时，样品尺寸小于4mm×4mm，将不多于4片的薄膜平行叠加，用无磁材料包裹。
块体样品
根据测量目的不同可加工为尺寸小于2mm×2mm×2mm不规则块状固体，φ3mm×3mm柱状固体，3mm×3mm×3mm立方体状固体，厚度小于0.5mm的薄片状固体。
片状样品
当样品状态为薄片时，加工为尺寸小于4mm×4mm，厚度小于0.5mm的薄片状固体。
样品的形状
磁性参数的测量受样品形状的影响，当形状因子不能忽略时，测试结果应注明样品形状和是否经过退磁因子修正，如经退磁因子修正，应注明修正参数。
样品的质量
样品质量测量的准确性直接影响磁性参数测量的结果，样品应用分辨率0.1mg或更精密天平称量。
定标
磁性参数的测量受定标Ni样样品形状的影响。
Ni球定标
当样品状态为液体、薄膜、粉末、尺寸小于2mm×2mm×2mm不规则块状固体、厚度小于0.5mm的薄片状固体时，采用Ni球定标。
Ni柱定标
当样品状态为φ3mm×3mm柱状固体时，采用φ3mm×3mm Ni柱定标。
  Ni立方体定标
当样品状态为3mm×3mm×3mm立方体状固体时，采用3mm×3mm×3mmNi立方体状定标。
6.5.2操作过程
（1）将样品放入样品杆，对准中心位置。 

（2） 检查系统状态，取放样品时，系统温度必须在295-305K之间系统内气压必须在700Torr左右。 

（3） 安置VSM系统，首先退激活原来状态；然后放置VSM线圈，压紧；放引导杆，安装马达；连接连线：包括VSM探测线，马达驱动接线，打开VSM控制器，无其他连接，检查线路确定线路正确；从主菜单激活VSM。
（4） 放置样品杆，将样品杆轻轻垂直放入样品腔，盖好顶盖。 

（5） 设置样品参数，选择保存文件夹和文件名，根据样品特性输入样品质量或体积参数。 

（6） 探测样品中心，改变磁场寻找样品中心即调节鞍点，谨记找到中心后降磁场到零。
（7） 冲洗样品室，关闭样品腔，系统自动探底并冲洗样品室3次。
（8） 改变样品腔气压，样品腔气压降到净化（Purged）状态，测量此时的气压，气压值应在4-7Torr之间。
（9） 设置测量程序，选择想测试的项目，包括磁滞回线、磁化曲线、直流退磁曲线等；选择测试外场，设置磁场加载速度，加载模式，结束模式，数据点间隔，重复测量次数。当实验结束，可设置程序结束时自动关机（shutdown），使仪器自动保持平衡温度；运行程序，并保存程序。
（10）设置数据结果表达，在数据选择（Data Selection）中，选择X、Y轴坐标。
（11）测试，运行程序，系统自动测试
（12）测试结束，测试结束时，保存结果，此时的气压，气压值应仍在4-7Torr之间。将系统状态恢复至换样状态，即系统温度在295-305K之间系统内气压必须在700Torr左右。
6.6分析结果表述
测试结果以测试曲线和测试数据形式提供。
7  废除有关标准的建议
本通则为新编制的标准，无废除相关标准的建议。
8  参考资料目录
[1] GB/T 13012-2008  软磁材料直流磁性能的测量方法
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