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1、 工作简况
1.1 项目的必要性简述

镁合金轻量化效果好，资源丰富，是国际公认最具潜力的结构轻量化材料之一，其扩大应用对全球节能减排和缓解矿业资源危机有重要战略意义。镁合金密度约1.8 g/cm3，是钢的1/4、铝的2/3。因其比强度高、减振性能好、能屏蔽电磁辐射和环境友好，在交通工具上使用时节能减排效益极其显著，在解决关键装备和重大工程的轻量化问题方面具有举足轻重的作用。镁在地球上储量极其丰富，陆地、海洋和盐湖中的镁用之不竭，镁的大规模应用可缓解铁、铝等金属矿产资源日趋短缺的问题。因此，发展高性能镁合金，扩大镁产品应用，对全球范围内的能源、环境和资源危机的缓解具有重要的意义。

已有的研究表明，镁合金熔体的纯净度对镁合金的微观组织、力学性能、疲劳性能、铸造流动性、耐蚀性和可加工性能均有重要影响。镁合金熔体的纯净度主要有熔体中的夹杂物含量决定，而镁合金熔体中的夹杂物主要有两种：

（1） 非金属夹杂物：这类夹杂物主要包括镁的氧化物和氮化物；氯化钠、氯化镁、氯化钾；碳化铝、碳化钙；硫化镁、氟化镁、硫酸镁等，其中以氧化物夹杂的数量最多。

（2） 金属夹杂物：这类夹杂物主要包括富铁金属间化合物相。

早在1948年，Nelson发现Fe的含量从0.02%减少到0.001%时，AZ91和AZ31晶粒尺寸明显细化，吴国华等研究发现Fe可与作为有效形核质点的Mg-Al-C-O化合物粒子结合，削弱AZ91合金的晶粒细化效果。刘增会研究发现，AZ91镁合金中Fe含量偏高时，熔体过热处理后合金枝晶不能得到细化且出现大量纤维缩孔，降低合金力学性能和铸件质量。力学性能方面，近年已有少量关于AZ91铸造镁合金及纯镁的室温力学性能与杂质元素关系的报道，Fe等杂质含量的降低可在一定程度上提高材料的强度和塑性。吴国华等人发现Fe含量由0.024%降至0.0009%，可使AZ91镁合金抗拉强度从170MPa大幅度提升至220MPa。Horstemeyer等 对AZ91E合金进行了研究，发现如果合金中夹杂物的尺寸由毫米级改变为微米级，则合金材料的高周疲劳寿命可以提高两个数量级。铸造流动性方面，Bakke等的研究表明，含有夹杂物的AM50合金的流动性要降低10－20%。耐蚀性能方面，由于镁的平衡电位和稳定电位非常低，绝大多数的杂质都会降低镁合金的耐蚀性，Fe元素降低镁合金的耐蚀性最为强烈。2003年，德国的K.U. Kainer等研究表明普通AZ91合金盐雾腐蚀速率为高纯度AZ91合金的19倍。可加工性方面，Haerle等的研究表明，含有大量夹杂物的AZ91合金增加对刀具的磨损，且切削力也进一步增加，可加工性降低。因此，通过提高镁及镁合金熔体纯净度，减少镁合金中的杂质元素和夹杂物数量对提高镁合金的性能，扩大其应用，意义重大。
目前，在镁工业中可应用的检测镁及镁合金熔体纯净度的方法主要有：

一、金相方法

采用常规的金相技术可以准确的检测出镁及镁合金铸锭切片中的夹杂物的数量、尺寸、形状和分布等。如果再应用SEM+EDS技术，则夹杂物的种类可以得到确认，并可分析出其来源。但是金相方法的缺点是制样过程工序较多，试样的尺寸较小，不具有一批铸锭的代表性。如果采用SEM+EDS技术，则成分较高，一般工厂不具备条件。

二、湿度腐蚀试验方法

湿度腐蚀试验主要用于检测镁及镁合金铸锭、铸件或零件中的熔剂夹杂，具体的检验方法见HB 7738《镁合金铸锭、铸件和零件的熔剂夹杂检验》。其检测时间较长，不适用于工厂的大批量生产。

三、真空过滤取样方法（HMIAM）

原理是通过过滤片， 靠真空抽取一定体积的熔融镁及镁合金金属液和分离的夹杂物获取分析用的试样，如图 1所示，该装置包括 1个过滤器 ，1 个过滤器帽， 1个锥形插头和 1 个真空容器 。工作过程为：将过滤器浸入镁液一定深度，拔出锥形插头，真空容器将熔融金属液抽取，金属液经过滤器过滤，待抽取一定量金属液后，将试样取出液面，并使过滤器与管接头处迅速凝固。过滤器上部有夹杂物残留，除掉过滤器帽，切开试样，称取过滤金属液的质量，对夹杂物作定量分析。最后算出单位质量金属液中所含夹杂物体积分数。此种方法的优点是可以直接从镁及镁合金熔体中取样，缺点是耗时较长。
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图1　真空过滤取样方法示意图

四、压力过滤方法（PoDFA 和 Prefil）

PoDFA和Prefil方法的原理均为使一定量的镁及镁合金熔体在压力作用下穿过过滤器。PoDFA方法，如图2所示，在过滤器中或其上的夹杂物通过金相法来确定其尺寸和形貌。Prefil方法是测量流过过滤器的镁熔体的流速，干净熔体流速快。这两种方法主要用于铝合金，在镁及镁合金中应用极少。

[image: image2.png]Inclusion





图2 压力过滤方法示意图

五、超声波检验方法

超声波检验方法的原理是基于声脉冲能量为夹杂物所耗散。该装置如图3所示。压电晶体产生的超声波信号经过发射器发射到液态金属中，当遇到夹杂物时，由于夹杂物吸收部分能量使返回的信号能量降低。返回信号由接收器接收，根据示波器上所显示的信号强度可以计算夹杂物的数量及大小。超声波检测法可以测量非金属夹杂物和金属夹杂物，为了使测量区域达最大，发射器和接收器间的夹角α及距离应调整适当。超声波检验方法只能检测尺寸100μm以上的夹杂物。
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图3　超声波检验方法示意图

六、中子活化分析方法


中子活化分析方法的原理是用14.8兆电子伏特的中子激发样品，通过测量反应产物16N来测量样品中的氧含量，具体检测见ASTM E385《使用14兆电子伏特的中子活化和直接计数技术测定含氧量的试验方法》。其检出限为0.1-10ppm，但是成本极高。不适用于大批量生产。

七、X射线照相方法


X射线照相方法是采用X射线穿透镁及镁合金铸锭或铸件，在底片上显示出夹杂物的类别、形状、大小和分布。但是X射线照相方法对镁及镁合金铸锭或铸件的氧化皮夹杂的检测精度较低。通常X射线照相术用来判断铸件的内部质量，而不用来检测镁及镁合金铸锭的纯净度。

八、K模方法


K模方法实际上是 1 种对事件的统计方法，如图4所示。模的上平面有4个三角形槽，据称这种设计有助捕获夹杂物。金属液浇入 1组试模后，立刻敲断，检测断口上有无夹杂物，有夹杂物的断裂面作为 1 个事件，当 1 个断口的两面同时存在夹杂物时，也只算作 1 个事件。计算 K 值：K =有夹杂物的事件数/被检测的试样数。 K 值越小，金属液中夹杂物越少。K模法的优点是：快速的发现夹杂物、可操作性强、成本低。目前，这种方法在铝合金的纯净度检测中使用较为广泛，镁合金锭生产厂也在使用此方法，但由于没有相应的验收标准，只能由供需双方在协议中规定。
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图4　 K模方法示意图

九、断口亮度检验方法

该法是针对镁合金中夹杂物的特点，专门开发用于检测镁合金中氧化物数量的专利技术。镁合金中的夹杂物主要是MgO，MgO与基体金属对光的反射作用明显不同。当光照射在MgO上时，由于 MgO 吸收可见光，从试样表面反射的光通量减少。因此，反射光的亮度与氧化夹杂物之间呈对应关系，通过测定反射光的光亮度可以估算氧化物夹杂的数量，如图 5 所示。入射光以 45°角度照射在试样表面，在 0°角收集反射光，反射光的亮度由测光光电管测量， 该仪器的有效波长为 45 .7±0 .5 mm，故可测蓝光反射，试样表面散射蓝光的反射度定义为“光亮度” 。一般而言， 试样表面越白， 蓝光反射度(光亮度)越高，反之，试样表面越暗(在有MgO 存在时)，蓝光反射度越低。为了获得较大的试样受检面，物镜孔径选为12 .7 mm 。

该法的特点是可以准确测定镁合金中氧化物夹杂物的分布、数量，有利于实现测量过程的自动化。但利用该法不能测量不吸收可见光的夹杂物。该法已由美国 Dow 化学公司成功应用于对镁合金铸锭氧化夹杂物的检测，并且此方法成为检测镁及镁合金铸锭纯净度的标准，见ISO 16374《Evaluation method for cleanliness of magnesium and magnesium alloy ingots》。
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图5　断口亮度检验方法示意图

国内尚无镁及镁合金铸锭纯净度的检验方法和评定标准，只能通过厂家与用户的约定来各自评价，不能满足整个镁行业的良性发展。本项标准的研究属于通用标准的范畴，且为采标国际标准。
1.2 适用范围
本项标准主要适用于镁及镁合金铸锭，也适应于镁及镁合金锭加工过程中的熔体质量测试评价，主要通过测试断口表面亮度来表示镁及镁合金纯净度，实现对镁及镁合金锭洁净度质量的定量评价，方便生产现场质量控制。
1.3 可行性及拟解决的问题
目前，镁及镁合金在汽车、3C、航空航天、高铁等行业的应用越来越广泛。2018年中国的原镁产量为86万吨，由于镁属于化学性质活泼的金属元素，而且目前高强度的镁合金中均含有稀土元素，稀土元素本身也具有活泼的化学性质，使得镁及镁合金在制造过程中容易发生氧化而产生氧化物夹杂。镁及镁合金铸锭在制造过程中不可避免的要使用熔剂进行除渣，由于镁及镁合金的密度与熔剂相差不大，而使得镁及镁合金铸锭在制造过程中易产生熔剂夹杂。因此，使得镁及镁合金在制造成锭的过程中容易出现熔剂夹杂和氧化物夹杂，这些夹杂的存在降低了镁及镁合金铸锭的纯净度，从而导致镁及镁合金的力学性能、耐腐蚀性能等性能的严重下降，阻碍了镁及镁合金的应用推广。目前，镁合金在汽车、电子等领域的应用增长迅速，生产厂家和用户都希望控制镁及镁合金的纯净度来保证镁合金的各项性能指标，然而目前国内尚无镁及镁合金铸锭纯净度的测试方法和控制标准，只能通过厂家与用户的约定来各自评价。鉴于以上原因，亟待制定一项镁及镁合金铸锭纯净度的评价方法和标准，方便生产品质控制和生产销售。
1.4  任务来源

《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》国家标准是根据全国有色金属标准化技术委员会《关于召开2017年度全国有色金属标准化技术委员会及各分技术委员会年会的通知》（有色标委[2017]32号）文件的要求，由上海交通大学负责制订《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》国家标准，项目计划编号：国标委综合[2017]128号 20173476-T-610，完成时间：2019年。参与本标准制定的协作单位有：有色金属技术经济研究院、山东银光钰源轻金属精密成型有限公司、西安海镁特镁业有限公司、青海海镁特镁业有限公司、山西银光华盛镁业股份有限公司、河南宇航金属材料有限公司、淄博德源金属材料有限公司、国家镁及镁合金产品质量监督检验中心、国合通用测试评价认证股份公司、有研工程技术研究院有限公司、南京云海特种金属股份有限公司、东莞市顾卓精密组件有限公司、重庆大学、上海轻合金精密成型国家工程研究中心有限公司、重庆博奥镁铝金属制造有限公司、万丰镁瑞丁新材料科技有限公司、郑州大学。
1.5 起草单位、起草人及其所作工作
1.5.1 负责起草单位简介：

上海交通大学是教育部直属并与上海市共建的全国重点大学。经过123年的不懈努力，交大已经成为一所“综合性、研究型、国际化”的国内一流、国际知名大学，同时，通过GJB9001B质量认证，具有武器装备科研生产单位保密资格和武器装备科研生产许可证。截至2017年12月，学校共有29个学院/直属系，24个研究院，13家附属医院，2个附属医学研究所，12个直属单位，6个直属企业。全日制本科生（国内）16221人、研究生（国内）30895人（其中全日制硕士研究生14532人、全日制博士研究生7236人），学位留学生2722，其中研究生学位留学生1427人；有专任教师3014名，其中教授989名；中国科学院院士22名，中国工程院院士23名，中组部顶尖“千人计划”1名，中组部“千人计划”112名，“长江学者”特聘教授和讲座教授共139名，国家杰出青年基金获得者129名， “青年千人”173名，青年拔尖人才20名，长江青年学者29名，优秀青年科学基金获得者77名，国家重点基础研究发展计划（973计划）首席科学家35名（青年科学家2名），国家重大科学研究计划首席科学家14名，国家基金委创新研究群体15个，教育部创新团队21个。学校现有一级学科博士学位授权点38个，覆盖经济学、法学、文学、理学、工学、农学、医学、管理学等8个学科门类；一级学科硕士学位授权点56个，覆盖12个学科门类；博士专业学位授权点3个；硕士专业学位授权点23个；35个博士后流动站；1个国家实验室（筹），1个国家重大科技基础设施，8个国家重点（级）实验室，1个国家级科研机构，5个国家工程研究中心，2个国家工程实验室，1个国家级研发中心，3个“2011”协同创新中心，15个教育部重点实验室，1个教育部国际合作联合实验室，2个国际联合研究中心，1个科技部示范型国家国际科技合作基地，5个卫生部重点实验室，1个农业部重点实验室，34个上海市重点实验室，5个教育部工程研究中心，5个上海市工程技术研究中心，2个上海市功能型平台，1个国家社科基金决策咨询点，6个上海市哲学社会科学创新研究基地，3个上海市高校智库，4个上海市人民政府决策咨询研究基地（专家工作室），2个上海市软科学基地，1个教育部高等学校软科学研究基地，3个世界卫生组织合作中心，1个国家技术转移中心和1个国家大学科技园。

上海交通大学轻合金精密成型国家工程研究中心成立于2000年3月，由国家发批委和上海交通大学共同组建，目前已经成为我国重要的镁合金材料研发基地，同时也是世界范围内最大最先进的镁合金研究团队之一，是镁合金研究的教育部创新团队、科技部创新团队和国防科技创新团队，主要开展的研究包括高性能镁合金材料、镁合金液态成型技术、镁合金固态成型技术、镁合金净化技术、镁合金表面处理技术、镁基生物材料、镁基能源材料等七个主要研究领域，现任轻合金精密成型国家工程研究中心主任是中国工程院院士丁文江教授，现有科研人员30多名，其中教授7名，副教授和高工15名，讲师和助理研究员4名，博士后6名。先后承担了国家自然科学基金、教育部博士点基金、国家“八五”、“九五”、“十五”、“十一五”重点科技攻关计划、国家高技术研究发展计划（863计划）、科技部中小企业创新基金、上海市科技发展基金等国家和省部级科研项目60多项，发表论文500余篇，起草制定国际、国家和行业标准10多项，申请并取得国家发明专利权118项，获得国家科技奖励15项，已产业化成功的成果4项。
1.5.2 起草人及其所作工作

负责起草人王迎新，现在上海交通大学轻合金精密成型国家工程研究中心工作，副研究员，主要负责本标准的方案制定、资料收集、镁及镁合金锭纯净度评定标准的确定以及标准的编写等工作。
1.5.3 参与起草单位简介：
1）有色金属技术经济研究院：
有色金属技术经济研究院成立于1983年3月，是中央所属242家转制科研院所之一，于1999年7月由国家全额拨款科研事业单位转制为科技型企业。现隶属于中国有色金属工业协会，是北京市高新技术企业。有色金属技术经济研究院同时对外又称“中国有色金属工业信息中心”和“中国有色金属工业标准计量质量研究所”，是中国有色金属行业专职从事产业发展战略研究与规划、市场信息服务与咨询、标准质量研究与专利查新、行业期刊出版发行的综合性科技服务机构。有色金属技术经济研究院现有员工256人，其中，具有大学及以上学历205人，教授级高级工程师28人，高级以上职称占全院总人数的30 %。
2）山东银光钰源轻金属精密成型有限公司：
山东银光钰源轻金属精密成型有限公司注册成立于2011年3月，主要从事汽车零部件、轨道交通、航空航天产品的配套，以及牺牲阳极产品的研发生产等。是集镁铝合金压铸、挤压、熔铸及半固态触变成型等多种工艺于一体的高新技术企业。公司注册资本1.41亿元，总资产4亿元，现有员工600余人，其中工程技术人员252人。
    公司具备从镁铝合金材料熔炼、模具开发、成型工艺、精密加工到材料循环利用的完整产业链，和高效、节能、环保、安全和职业健康的先进生产工艺和装备。拥有280T到3500T压铸机，630T半固态触变成型机，600T-2000T挤压机以及配套的压铸模具设计加工、CNC加工中心等。公司拥有直读光谱仪、盐雾试验机、金相分析仪、X光无损探伤机、通道式X光机、三坐标检测机、硬度试验机、万能试验机等检测设备27台。
    公司先后通过“高新技术企业”、“山东省企业技术中心”、“山东省工程研究中心”认定。目前通过了ISO9001质量管理体系认证、ISO14001环境管理体系认证、OHSAS 18001职业健康安全管理体系认证，以及TS16949汽车行业质量体系认证、GJB质量体系认证、武器装备科研生产单位三级保密资格认证等。
    山东银光钰源轻金属精密成型有限公司工程技术中心筹建于2013年，与多所科研院校及多家企业建立了紧密合作关系。中心围绕轻合金产业化的发展，已承担省部级以上重大项目8项，申请镁合金专利46项（其中发明专利21项），已授权专利35项（发明专利8项）。获得山东省科技进步二等奖1项，参与起草1项国际标准、6项国家标准和2项行业标准。
3）西安海镁特镁业有限公司、青海海镁特镁业有限公司：
海镁特集团于1953年在德国创建，成立至今已有65年历史。2007年，海镁特从海德鲁Norsk Hydro分离出来，并在澳大利亚 证券交易所上市。海镁特是目前国际上最大的纯粹生产、研发镁合金、镁阳极及相关制品的上市公司。西安海镁特镁业有限公司是海镁特集团在中国投资建设的第一家镁合金和镁合金牺牲阳极公司，于2000年8月在西安经济技术开发区注册成立，投资总额为1500万美元，注册资本为600万美元。

海镁特的主要客户遍布世界各地。镁合金行业的客户主要来自于汽车行业以及为车企配套的一级零部件供应商。镁阳极客户来自于热水器行业。全球大部分储水式热水器的水箱都装有镁阳极产品。海镁特的竞争优势显著，是唯一全球化布局的镁合金和牺牲阳极生产企业，生产基地位于中国（陕西西安、山西运城、青海格尔木）、德国及罗马尼亚，并在日本和北美设有销售机构。一直以来，海镁特在研发上都有较大投入，研发项目卓有成效。

海镁特集团于2013年在格尔木投资建设海镁特青海工厂。通过与青海盐湖工业集团股份有限公司合作，海镁特青海工厂直接利用盐湖镁业的绿色液态电解镁，通过行业首创的高度自动化生产线，每年生产近6万吨的高品质镁合金，是世界上最先进最绿色环保的镁合金生产基地。

4）山西银光华盛镁业股份有限公司：
  
山西闻喜银光镁业集团始建于1988年，是一家集矿山开采、原镁冶炼、镁合金深加工为一体的民营股份制企业，是中国有色金属工业协会镁业分会连续多届的副会长单位、国家级镁及镁合金产业基地、国家高新技术企业、山西省百强潜力发展企业。2008年以集团优势资产注册成立了山西银光华盛镁业股份有限公司。公司下辖11个分公司，占地2000余亩，职工3000余人，总资产12亿元，拥有年产原镁10万吨、镁合金3万吨、镁深加工产品2万吨的产能，企业综合实力连年居全国同行业首位。 
 
近年来，公司按照“科技引领，创新创造，精细管理、打造品牌”的发展思路，以银光科技工业园为依托，以高铁、汽车、电子信息、军工航空航天扩大应用为目标，致力于镁合金深加工产品的研发与生产，实现银光集团的转型跨越发展。目前，代表中国镁产业发展方向的七条深加工生产线已全部实现产业化生产（包括压铸、挤压、锻压、轧板、铸造等全产业链），形成门类齐全、技术完整的镁深加工体系，成为全国镁行业规模最大、品种最全的深加工企业，为全市、全省乃至全国镁产业的转型升级起到了示范带动作用。同时企业还通过了各种国际标准、国军标、保密等认证，形成了较为完善的质量管理体系。 
 
银光集团目前拥有两个国家级的技术创新平台，一个是中国镁行业唯一的国家级企业技术中心，一个是镁合金关键工艺技术国家地方联合工程研究中心。为加大企业的技术创新力度，推进企业创新创造步伐，公司与中科院金属所、清华大学、重庆大学、东北大学、中南大学、中北大学等20余家院校建立了长期合作关系。通过产学研用合作，相继承担了国家“863”、“973”和科技支撑、国防军工计划项目20余项，获批专利30余项，产品涉及国防军工、航空航天、汽车、高铁、电子信息等领域，为国家的国防建设和重大工程建设做出了积极的贡献。 
5）河南宇航金属材料有限公司：
河南宇航金属材料有限公司，成立于2009年，位于新乡高新技术创业园，专业生产高纯度金属镁、优质镁合金板，是能够工业化生产Mg≥99.99%镁锭的工厂。已通过ISO9001：2008质量管理体系认证。是《镁及镁合金 原生镁锭化学成分》国际标准（ISO8287-2011）和《原生镁锭》国内标准（GB/T3499-2011）的起草单位，并荣获2012年度有色金属工业科学技术奖。
主要产品有：

①高纯度金属镁锭，如：Mg≥99.99%、Mg≥99.98%、Mg≥99.95%镁锭，以及对杂质元素有特殊要求的纯镁。产品主要应用于核电所需的高纯材料的还原、航空航天用镁合金铸造、高性能高清洁度镁合金的配制等，是多家军工企业的配套单位。

②优质镁合金板。对原材料的无比考究，铸造和轧制工艺精益求精，使得产品成分均匀，组织结构细腻，无夹杂和裂纹等缺陷，平整光洁，性能优越，成品率高，广泛应用于军工产品、电子产品与印刷行业。

③半连续铸造镁合金圆棒、镁合金方坯。有效控制沙眼、裂纹和夹杂缺陷，可大量提高了产品的性能和利用率，主要应用于挤压、锻造和直接切割成型的产品。

6）淄博德源金属材料有限公司：
淄博德源金属材料有限公司成立于2014年4月注册资本1000万元，占地26600平方米，厂房面积5600平方米。高新技术企业、自营进出口企业、入选山东省瞪羚企业。公司是在中国科学院海洋研究所、湖南大学、山东省科学院材料所、美国普渡大学、山东理工大学和哈工大为技术依托。公司依阴极保护和新材料为主的集研发、设计、生产、施工为主的综合性企业。公司在美国、英国设有办事处，在北京、宁波、广州设有分公司。
防腐材料系列产品年生产3000吨，主要用于石油管道、天然气管道、桥梁、码头、港口、船舶、海底管线和钻井平台等的阴极保护，是中海油、中石油、中交集团的供应商。电热水器防腐阳极，国内龙头企业，占市场30％份额，主要供海尔、美的、格力等、出口四十余个国家和地区。
轻合金材料及深加工产品生产3000吨，主要镁铝合金、镁稀土合金、高强铝、铝基复合材料、管棒、型材、板材、特殊焊丝等，广泛用于汽车、动车、军工和航空航天等领域。
公司先后通过9000质量体系认证、14000环境管理体系认证、18000职业健康安全管理体系认证。
公司现在员工106人，其中院士1人、博士7人、高级工程师3人，淄博市首席技师1人，淄博工匠1人，沂源工匠2人，公司技术力量雄厚，检测手段齐全，公司设有院士工作站、省一企一技术研发中心、山东省轻质高强金属重点实验室、市级工程技术中心和企业技术中心，现已具备较强的技术创新能力。公司拥有2项发明专利，8项实用新型专利，有11项发明专利进入实申阶段，公司起草国家标准一项，参与国际标准一项，参与行业标准一项，获山东省科技进步二等奖一项，淄博市优秀职工技术创新成果奖一项，参加18年山东省中小企业创新创业大赛代表山东省参加国赛，是山东省中小企业隐形冠军入库培育企业、中国腐蚀与防护学会会员、中国有色金属标委会会员、山东省稀土协会会员，被认定为技术先进企业。
7）国家镁及镁合金产品质量监督检验中心：
国家镁及镁合金产品质量监督检验中心（以下简称“中心”）于2011年3月经国家质检总局批复建设，由河南省人民政府、鹤壁市人民政府、鹤壁市质监局三方出资建设，2013年6月中心获得中国合格评定国家认可委员会“三合一”资质认定证书并投入使用，是全国目前镁及镁合金领域唯一的国家级质检中心。

国家镁质检中心检测大楼占地74亩，总投资5328万元，建筑规模14129㎡，实验室面积3000㎡。中心拥有一支高学历和高技术职称的专业技术人才队伍，现有博士2名，硕士研究生5名；其中高级工程师2名，工程师10名，外聘3名国内镁行业知名专家作为中心的技术顾问，形成结构合理、专业互补、技术精湛的检验、研发人才团队。中心配备大型检验仪器设备53台，仪器设备总值1400万元。国家镁质检中心具备开展42种产品、121个认证参数、153个检验方法的检验能力，所检测的产品覆盖了镁及镁合金产业的整个链条。出具的检测报告得到国际上不同国家的54个实验室认可机构的承认。

中心先后与重庆大学国家镁合金材料工程技术研究中心共建了国家镁工程中心鹤壁研发中心，与郑州大学研究生学院共建了研究生创新实践基地和河南省先进镁合金重点实验室，筹建了河南省镁及镁合金标准化技术委员会，并搭建了河南省镁产业技术创新平台，通过检验检测、科技攻关、标准制定、人员培训等服务方式为金属镁企业提供多元化技术服务，为我镁产业转型升级提供技术支撑。

8）国标（北京）检验认证有限公司：
国标（北京）检验认证有限公司前身是北京有色金属研究总院分析测试技术研究所，是国家有色金属行业最知名的第三方检验机构。国标（北京）检验认证有限公司运营管理着国家有色金属及电子材料分析测试中心和国家有色金属质量监督检验中心，拥有一支基础理论扎实、实践经验丰富的研究和服务队伍，自2004年至今共承担了国家科技支撑计划、国家863计划、国家自然科学基金、军工配套等省部级科技项目40余项；曾获国家科技进步奖6项，国家发明奖3项，省部级科技进步一等奖10项，二、三等奖107项；近5年获得国家发明专利20余项；负责和参加起草制订分析方法国家标准、行业标准300余项；国家标准物质/标准样品120个，在国内外科技期刊上发表论文800余篇，撰写论著22部。
9）有研工程技术研究院有限公司：


有研科技集团有限公司（简称有研集团），前身是北京有色金属研究总院，创建于1952年11月，2017年12月经国务院国资委批准完成公司制改制成为国有独资公司，是我国有色金属行业规模最大的综合性研究开发机构，现为国务院国资委管理的中央企业和国家首批百家创新型企业、国家双创示范基地，拥有首个国家级制造业创新中心。在半导体材料、有色金属复合材料、稀土材料、生物冶金、有色金属新能源材料与制品等领域拥有16个国家级研究中心和实验室，目前承担了一批国家重大科技专项研究课题和国家战略性新兴产业开发项目。

    有研集团成立以来，共获得国家级和省部级科技成果奖励1100余项，授权专利和制订国家及行业标准1800余项。先后为“两弹一星”、“神舟飞船”、“载人航天”、“探月工程”等国家重点工程和有色金属行业提供了一大批新材料、新工艺、新技术和新设备，为我国有色金属工业和国防军工建设提供了强有力的科技支撑。在微电子材料、光电子材料、稀土材料、有色金属粉末、特种有色金属加工材料、新能源材料、高端冶金装备、分析测试等方面形成了产业集群。

    有研集团现有员工4100余人，其中两院院士5人，国家有突出贡献的中青年专家、国家百千万人才和政府特殊津贴专家等各类高级技术人才共120余名。在“材料科学与工程”和“冶金工程”等学科具有博士、硕士授予权，并设有博士后科研流动站。

有研工程技术研究院有限公司（简称有研工研院）是有研集团以研发类全部资产出资设立的全资子公司，于2018年1月11日取得营业执照，注册资本为10亿元人民币，原北京有色金属研究总院研发类、生产类业务由有研工研院承继。
10）南京云海特种金属股份有限公司：


南京云海特种金属股份有限公司前身为南京云海金属公司，最早成立于1993年11月，1997年8月改制为有限公司，于2006年8月由南京云海特种金属有限公司整体变更设立的股份有限公司，2007年11月于深圳证券交易所上市。

公司主营产品为原镁、镁合金、金属锶、铝合金、中间合金、铝合金微通道扁管、压铸件等。目前公司已经形成了“白云石开采-原镁冶炼-镁合金熔炼-镁合金加工-镁合金回收”的完整镁产业链。金属锶和镁合金产销量居市场前列。

公司先后被认定为省级高新技术企业、国家火炬计划重点高新技术企业和江苏省企业技术中心、批准成立江苏省镁合金材料工程技术研究中心、江苏省先进金属材料重点实验室、江苏省企业技术中心。目前公司累计申报专利187项，其中发明专利60项。授权131项，其中发明专利授权20项。镁合金主要用于：汽车零部件类（如方向盘、发动机缸体、缸盖、罩壳、支架等）；3C产品（如手机、电脑、平板等）；航空航天、国防装备等。 
11）东莞市顾卓精密组件有限公司：
东莞市顾卓精密组件有限公司成立于2005年3月，主要业务为铝镁轻合金精密组件的生产与销售。公司引进大批量的日本进口成型设备与CNC数控车床, 产品主要应用于汽车制造、通讯设备、医疗器械、精密电子、钟表、LED工程等领域，为国内外100多家客户单位提供精密定制生产服务。
公司一直秉承“高标准才有高质量”的产品质量方针，凡是顾卓精密出品的组件公差精度都能确保在0.005mm-0.01mm。公司始终坚持以“品质为本，创新为先”的经营理念，在谋求企业长期可持续发展的同时，尤为注重加强卓越绩效管理、及上下游资源整合，以优质的产品质量和技术服务赢得广大客户的青睐。
12）重庆大学：
重庆大学是国家“211”工程、“985”工程重点建设、“双一流”建设的全国重点大学，有很好的学科基础，在材料、机械等均有一级学科博士点和博士后流动站，均是国家重点学科，具有高水平的科研队伍。拥有国家镁合金材料工程技术研究中心，拥有实力雄厚的研发队伍，包括工程院院士、长江学者、杰青、国家万人计划人才等。在副高级职称以上人员中，留学回国人员占到了60％以上。是中国材料研究学会镁合金分会依托单位、国际标准化组织镁及镁合金委员会主席单位。近五年来，重庆大学在镁合金领域承担和参与国家和省部级重要项目70多项。获准镁合金领域发明专利150多项，发表SCI论文700余篇，起草制定国际、国家和行业标准10多项，获得国家和省部级科研奖励10多项。在镁合金材料设计、加工技术及装备等方面已取得一批有自主知识产权的研究成果，是世界上最具实力的镁合金研发单位之一。
13）上海轻合金精密成型国家工程研究中心有限公司：

上海轻合金精密成型国家工程研究中心有限公司，是由国家发改委于2001年批准并组建的国家级工程研究中心的法人单位。研究涉及镁、铝合金材料、镁、铝合金液态成型技术、镁、铝合金固态成型技术、镁合金净化技术、镁合金表面技术、镁基生物材料、镁基能源材料等七个主要研究领域。近年来，公司与上海交通大学、科研机构及国内外知名企业合作，在高性能稀土镁、铝合金材料及其先进制造技术方面取得了很大成就，曾多次承担和参与国家和地方科研项目包括部分国防军工项目研发和试制任务，包括国家重点科技攻关、国家高技术研究发展计划（863计划）、国防预研究项目、民口军工配套项目、国家自然科学基金、上海市科技发展基金等，形成发明专利40项（授权30项），近60%科技成果得到了转化，开发新产品50个，其中一部分已实现批量化、规模化生产，为市场提供了一批高新技术产品。
14）重庆博奥镁铝金属制造有限公司
重庆博奥镁铝金属制造有限公司（以下简称“博奥镁铝”）成立于2006年，现有员工400余人，厂房占地面积达23000m2，是专业从事开发、研制、生产、销售镁合金、铝合金压铸产品的高新技术企业。目前，博奥镁铝具有8000吨镁铝合金压铸生产能力，拥有400吨-3200吨共计23套压铸单元，并拥有加工中心和各类机械加工设备共50余台，是国内西部地区规模最大、产业链最为完善的镁铝合金压铸企业。

博奥镁铝主要产品包括座椅骨架总成、CCB骨架、中控骨架、减震塔、方向盘骨架等系列产品。在镁合金汽车零部件研发方面，博奥镁铝已具备汽车内饰结构件的设计能力，采用一体压铸的结构设计理念使产品集成化程度高、装配简便、质量稳定，能做到结构件减重30%—50%左右，满足国内外客户轻量化目标。目前，博奥镁铝已通过德国莱茵公司 IATF16949 质量管理体系及 ISO14001 环境体系认证，公司已具备与国际领先水平同步的研发和生产能力，其镁产品深加工研发水平已达到世界先进水平。博奥镁铝先后为Volvo、保时捷、长安、延锋、北汽、蔚来、江淮、前途、领跑等客户提供镁铝合金压铸产品，生产的多种镁合金零部件远销瑞典、比利时、德国、波兰、美国、匈牙利、斯洛伐克等国家，产品质量处于国内领先水平，受到国外客户的好评，销量逐年增加。

博奥镁铝十分重视知识产权，先后申请专利126件，其中发明专利14件，实用新型专利95件，外观设计专利17件。

博奥镁铝荣誉
2015年博奥镁铝成为国家镁中心研究协会理事单位；

2016年博奥镁铝获评高新技术企业、重庆市企业技术中心；博奥镁铝自主立项的项目“汽车车身结构轻量化技术研究与轻质材料集成应用”获重庆市科技进步二等奖；

公司开发的产品曾荣获上海汽车铸件展暨首届精密压铸展组委会评选的“优质铸件奖”；
2017年公司自主研发的产品“高强度轻质抗震镁合金汽车座椅骨架”获得重庆市职工优秀技术创新成果优秀奖及重庆新材料重点产品称号；
2018年博奥镁铝获得重庆新材料研发制造先进企业、重庆市专精特新示范企业称号、重庆市创新创业示范团队称号，并荣获沃尔沃“最佳国产化支持”奖；
公司主持编制标准GB26488-2011《镁合金压铸安全生产规范》，参与编制《镁合金加工产品包装、标志、运输、贮存》标准，标志着公司的技术、管理规范处在行业领先地位，有示范带动作用。
15）万丰镁瑞丁新材料科技有限公司：
万丰镁瑞丁新材料科技有限公司成立于2016年5月，是由万丰镁瑞丁英国公司投资成立的国内大型镁合金压铸件研发设计与生产企业，公司位于新昌大市聚的万丰航空特色小镇，占地 59,600²m，投资规模为3.4亿元人民币，设计产能为：年产70万件仪表盘骨架和1000万件转向管柱。万丰镁瑞丁新材料有限公司依托镁瑞丁集团强大、先进的技术和丰富的经验，以及万丰奥特控股集团雄厚的实力和广阔的市场，为国内外客户开发、生产与交付杰出的汽车用镁合金压铸产品及服务，立志于打造世界一流的镁合金压铸企业，现已成为“镁及镁合金国际标准研制试点企业”。
万丰镁瑞丁集团是世界镁合金行业的全球领导者，拥有行业尖端核心技术，生产基地分布在美国、加拿大、英国、墨西哥、中国等国家，在加拿大设有全球领先的镁合金技术研发中心2017年5月，在新加坡召开的第74届世界镁业大会上，国际镁协揭晓并颁发了2017年度国际镁协优秀奖。经过评审，万丰镁瑞丁申报的“GM侧门板整体设计压铸项目”被国际镁协评奖委员会授予“ 2017 国际镁协汽车类铸造产品优秀奖”，这是万丰镁瑞丁继凭借FCA 的RU 掀背门设计获得2016年的镁协汽车类铸造产品优秀奖后，2017 年再次蝉联此殊荣。作为真正掌握着市场话语权的细分行业领头羊，万丰镁瑞丁专注于大交通领域，市场占有率在北美达65%以上，客户囊括保时捷、特斯拉、奥迪、奔驰、宝马、沃尔沃、路虎、丰田、本田、福特、通用、菲亚特、克莱斯勒等世界最高端品牌以及上海汽车集团股份有限公司、东风汽车公司、浙江吉利控股集团有限公司、上海大众、上海通用、东风日产、悦达起亚、奇瑞轿车、东南汽车及广汽集团等国内知名汽车品牌。产品包含：汽车内饰件、车身结构件和驱动系产品三大系列，如仪表板骨架，变速箱壳体、壳盖，转向柱支架，座椅骨架，踏板支架，散热器支架及汽车音响外壳等产品。
16）郑州大学：
郑州大学由河南省人民政府兴办，法定住所地为河南省郑州市科学大道100号。学校总占地面积5700余亩，现有四个校区：主校区（郑州市科学大道100号）、南校区（郑州市大学北路75号）、北校区（郑州市文化路97号）和东校区（郑州市大学北路40号）。学校面向全国招生，现有全日制普通本科生5.4万余人、各类在校研究生（含非全日制）1.9万余人，以及来自91个国家和地区的留学生近2000人。
郑州大学设有哲学、经济学、法学、教育学、文学、历史学、理学、工学、农学、医学、管理学、艺术学12大学科门类，各学科门类均衡发展；现有46个院系，114个本科专业。学校现有国家级教学团队4个，国家级教学名师6人，国家级专业综合改革试点专业6个，国家级特色专业14个，通过国际工程教育认证专业11个，国家级实验教学示范中心5个，国家级虚拟仿真实验中心1个，国家级工程实践教育中心7个，国家级精品课程14门，国家级精品视频公开课4门，国家级精品资源共享课14门，国家级双语教学示范课程2门，国家精品在线开放课程2门，国家级人才培养模式创新实验区2个，国家理科基础科学研究和教学人才培养基地1个、国家大学生文化素质教育基地1个、国家级大学生校外实践教育基地２个，获国家级教学成果奖9项。学校先后被列入国家级卓越工程师、卓越法律人才、卓越医生教育培养高校。学校被评选为“2012—2014年度国家级大学生创新创业训练计划实施工作先进单位”，是国家首批深化创新创业教育改革示范学校。

1.6  主要工作过程和内容
1.6.1 调研与试验工作简介
2018年接到标准制定任务后，上海交通大学轻合金精密成型国家工程研究中心成立了《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》标准制订工作小组，组织成立了起草工作组。起草工作组首先对国内外在镁工业中可应用的检测镁及镁合金铸锭纯净度的方法进行了总结，目前可用的镁及镁合金铸锭的纯净度检测的方法其实不少，包括金相方法、湿度腐蚀试验方法、真空过滤取样方法（HMIAM）、压力过滤方法（PoDFA 和 Prefil）、超声波检验方法、中子活化分析方法、X射线照相方法、K模方法和断口亮度检验方法等，但是目前对于镁及镁合金铸锭纯净度的方法，供需双方并未形成统一的标准。然后对ISO 16374:2016进行了充分的研究，并且对采用亮度测试仪检测镁及镁合金铸锭的断口的美国 Dow 化学公司的Andrew G. Haerle教授的论文进行了详细的研究，其中包括试验仪器设备、试验步骤、结果分析等，对采用亮度测试仪检验镁及镁合金铸锭纯净度的方法有了充分的了解。编制组对国内现有的镁及镁合金铸锭的生产企业（西安海镁特镁业有限公司、南京云海特种金属股份有限公司和山西银光华盛镁业股份有限公司）进行了调研，发现生产企业目前与需方对于镁及镁合金铸锭纯净度的检验主要还是采用与铝合金相似的K模法或者直接将镁及镁合金铸锭打断以观察断口中夹渣物的形态和数量。但由于没有相应的标准支撑，只能由供需双方在协议中规定。
上海交通大学轻合金精密成型国家工程研究中心标准编制组调研了国内亮度测试仪的生产厂商，并参考ISO 16374:2016和Andrew G. Haerle教授的研究论文，根据铸造过程模拟分析结果，制备了镁及镁合金铸锭纯净度检验用取样模具和试样形状及尺寸以及设计制造了断口工装，并采购了亮度测试仪用于检验镁及镁合金铸锭的断口亮度。前期先由镁及镁合金铸锭生产企业（山东银光钰源轻金属精密成型有限公司、西安海镁特镁业有限公司、山西银光华盛镁业股份有限公司、河南宇航金属材料有限公司、淄博德源金属材料有限公司、南京云海特种金属股份有限公司、东莞顾卓精密组件有限公司、上海轻合金精密成型国家工程研究中心有限公司）以及上海交通大学根据自有的镁及镁合金铸锭由上海交通大学进行断口亮度检测，主要目的是采用国内设备和铸锭来验证ISO 16374:2016中的亮度数据，看是否可以达到ISO给出的标准数据，并且增加ISO 16374:2016中没有的合金牌号。上海交通大学的试验结果表明，采用国内设备和铸锭检测出的断口数据与ISO 16374:2016给出的数据一致，这表明采用亮度测试仪可以用来检测镁及镁合金铸锭的纯净度。上海交通大学给出了试验报告以供其余单位进行验证试验参考。
山东银光钰源轻金属精密成型有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、国家镁及镁合金产品质量监督检验中心三家单位依据上海交通大学提供的试验方法进行了自有镁及镁合金铸锭的断口亮度检测，检测结果与上海交通大学的检测结果基本一致。详见试验验证报告，为本标准的制定提供了技术支撑。
1.6.2  召开工作会议

2018年10月31日，《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》第一次工作会议在全国有色金属标准化技术委员会主持下于安徽合肥市召开，来自全国38个单位的55名代表参加了会议，形成了《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》征求意见稿I。2019年4月19日，《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》第二次工作会议在全国有色金属标准化技术委员会主持下于浙江桐乡市召开，来自全国27个单位的43名代表参加了会议，形成了《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》征求意见稿II。  
二、 标准编制原则

（1）本标准中主要技术指标和试验方法参考ISO 16374-2016《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》等标准进行，并根据国内使用的亮度测试仪的技术参数对试样进行了调整。

（2）本标准采用亮度标准来衡量镁及镁合金铸锭纯净度。

（3）本标准参照ISO 16374-2016《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》技术指标做出相应规定，并制定相应的取样及试验方法，其结果可以用来确定镁及镁合金铸锭纯净度评定标准。

（4）本标准着重考虑镁及镁合金铸锭取样及纯净度检验方法，也包括外观检查，化学成分。
三、 标准主要内容的确定依据
3.1 规范性引用文件
由于本标准是采标ISO 16473:2016的国家标准，因此，规范性引用文件除了引用ISO的文件外，还增加了中国的国家标准，其中包括GB/T 3499 原生镁锭、GB/T 5153 变形镁及镁合金牌号和化学成分、GB/T 8170 数值修约规则、GB 8490.1 纸和纸板白度测定法 45/0定向反射法和GB/T 19078 铸造镁合金锭。
3.2 外观检查
外观检查均是采用目视的方法进行，ISO 16473:2016中提出采用目视方法检查铸锭表面是否存在收缩或杂质。由于一些镁合金锭的凝固区间较宽，浇注的合金锭表面会存在较为明显的缩洞，但这不能说明此种合金锭不合格。因此，将此条修改为采用目视方法检查铸锭表面是否杂质或表面污染。最后铸锭的验收标准由供需双方在协议中规定。
3.3 化学成分
此条内容与ISO 16473:2016保持一致，只是删除了ISO 3116，主要是因为ISO 3116中的牌号表示方法与GB/T 5153不同，因此，只使用了GB/T 5153。
3.4 纯净度检测
3.4.1 纯净度检测原理
ISO 16473:2016中只是提出了亮度的检测原理，并未对纯净度的检测原理进行描述。其实纯净度的检验方法主要是基于亮度检测，因此，本标准中增加了部分描述，以确定纯净度检测的原理。本标准增加了“同种材料在标准实验条件下制备的样品断口，采用亮度测试仪所测量的亮度和该断口上的缺陷成反比，因此可以通过检测的断口亮度值评定材料的纯净度。”。
3.4.2仪器设备

1）本标准中根据国内方法标准的编写规则增加了试样加工用设备，包括车床或铣床。
2）与ISO 16473:2016相比，本标准详细的描述了取样模具的制备材料、制备要求、制备尺寸等。这样使得本标准的使用单位可以更为方便的进行取样模具的制造。颈部区域的尺寸与ISO 16473:2016中不同，主要是因为目前国内的亮度测试仪的测量孔的标准直径为30mm，其余尺寸均为非标尺寸，因此，将断口颈部区域的直径尺寸设置为29.50+0.3mm。
3）本标准的断口工具与ISO 16473:2016相似，只是试样的断口颈部尺寸增大。

4）ISO 16473:2016未对亮度测试仪进行描述，根据国内方法标准的编写规则，增加了亮度测试仪的说明。
3.4.3  试样

根据国内方法标准的编写规则，本标准对试样的尺寸、制备和数量进行了详细的规定，一是使本标准更为规范，二是使得本标准的使用单位可以更为方便的进行试样的制备。
3.4.4 试验步骤
本标准的试验步骤与ISO 16473:2016相同。只是ISO 16473:2016规定了断口的测量次数可以用两种，3次和8次。而本标准中只规定了一种，8次。这是因为从本标准的试验验证过程中发现，如果断口的平整度较好的话，对于一个断口来讲，3次和8次测量的平均值基本一致。但是如果断口的平整度较差的话，对于一个断口来讲，3次和8次测量的平均值相差较大。为了更为准确的测量断口的亮度，测量的次数越多，得到了值越准确。因此，本标准中只规定了一个断口进行8次测量。可能的话，随着本标准的使用推广和专用断口亮度设备的开发，可能一个断口的测量次数为36次或360次。
3.4.5 试验数据处理

本标准中的试验数据处理与ISO 16473:2016相似，只是规定的更为详细，规定了断口亮度值是所有检测试样的断口亮度值的平均值。
3.4.6 其它

本标准中其它部分的规定与ISO 16473:2016相同，只是规定的断口试样的颈部尺寸为29.50+0.3mm。
3.5 检验报告

本标准检验报告包含的内容与ISO 16473:2016一致。
3.6 纯净度评定


由于本标准为检验方法标准，因此，对镁及镁合金铸锭的纯净度评定标准不做规定，只作为资料性附录。由于在本标准的验证试验过程中，验证试验的合金牌号多于ISO 16473:2016规定的牌号，因此，在附录C中增加了部分牌号的纯净度评定标准。
四、 标准水平分析

本标准是根据我国实际生产和使用情况，修改采用ISO 16374:2016《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》标准，即MOD，建议作为推荐性国家标准发布实施。标准中所采用的技术指标与ISO 16374:2016中相关指标相当，且对试样、模具、取样、试验步骤等进行了更为详细的描述，还增加了部分合金牌号纯净度的评定标准。综上所述，本标准达到国际先进水平。
五、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

本标准给出了镁及镁合金铸锭纯净度检验方法，国家、省市各部门没有现行的相关法律、法规、规章及相关标准，也没有本行业的强制标准。
六、专利及涉及知识产权


本标准主要采标ISO 16374:2016，不涉及知识产权的问题。

七、重大分歧意见的处理经过和依据

无。

八、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议


本标准给出了镁及镁合金铸锭纯净度检验方法，由于国内外供需双方对镁及镁合金铸锭的纯净度检验方法有不同的技术要求，因此，建议本标准作为推荐性国家标准发布实施。

九、贯彻标准的要求和措施建议


本标准给出了镁及镁合金铸锭纯净度检验方法，是所有生产镁及镁合金铸锭企业使用的标准之一，起到规范镁合金行业和与国际镁合金行业发展接轨的作用。本标准发布执行后，建议标准主管单位在相关企业进行推广，相关单位组织宣贯执行。
十、废止现行有关标准的建议


无。

十一、其它应予说明的事项


随着航空航天、汽车、3C等行业对镁合金的大量需求。制定的《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》国家标准，可以满足相关生产企业的急需，对提高我国镁及镁合金产品质量的稳定性具有十分重要的现实意义，具有良好的应用前景。
《镁及镁合金铸锭纯净度检验方法》编制组
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