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前    言
本标准代替GB/T24488-2009《镁合金牺牲阳极电化学性能测试方法》与GB/T24488-2009相比，主要变化如下：
——增加了电热水器用镁合金牺牲阳极的取样；

——增加了电热水器用镁合金牺牲阳极的制样；

——增加了镁合金牺牲阳极理论电容量的计算；

——进行了编辑性整理。

本标准的附录A为资料性附录。

本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本标准负责起草单位：淄博德源金属材料有限公司
本标准参加起草单位：XXX XXX XXX XXX XXX公司。

本标准主要起草人：XXX XXX XXX XXX。

本标准所代替版本的历次发布情况为：

------GB/T  24488—2009；
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镁合金牺牲阳极电化学性能测试方法
警示—— 本标准没有阐明所有与使用有关的安全事项，本标准的使用者有责任在使用前采取适当的安全和保护措施，并制定相应的规章制度。

1  范围
1.1  本标准规定了镁合金牺牲阳极试样在饱和硫酸钙和氢氧化镁介质中工作时的电化学性能测试方法。

1.2  本标准适用于以饱和硫酸钙和氢氧化镁试验电解液模拟长期处于石膏-膨润土-硫酸钠填充料【其典型成份为：石膏（CaSO4·2H2O，75%）+ 膨润土（20%）+ 硫酸钠（5%）】环境下镁合金牺牲阳极（以下简称埋地阳极）电化学性能的测试。淡水中使用的电热水器用镁合金牺牲阳极（以下简称热水器阳极）可以参照该测试方法。
1.3  本标准试图为镁合金牺牲阳极供需双方提供质量保障，然而长期现场性能表现可能不等同于用这种实验室的试验方法获得的性能特性。

2  方法原理
已知直流电流流经串联连接的试验电池。每个试验电池由一个已知质量并作为阳极的镁合金试样，一个作为阴极的钢制试验坩埚和一种已知的电解液组成。在14天试验期间以及试验结束断开电流1h后,多次测量试样的氧化电位，并测量流经电池总的安培小时（Ah）。试验结束后，清洗、称重每个试样，计算试样单位损失质量获得的安培小时。

3  装置
基本试验装置如下：

3.1  直流电源：至少可供电2mA及12V。

3.2  钢制阴极试验坩埚：构造示意图如图1所示。
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                                       孔直径12.7mm（参比电极）

                                   孔直径12.7mm（阳极）
                                 14#橡皮塞
                                  钎焊M8黄铜螺栓（配有螺母）

                             外径Φ76mm壁厚约3.5mm优质碳素钢管：内高约165mm、 
              最大容积约625mL                                 

                              底部浇铸约3mm环氧树脂

                                 钢管末端焊接底板
图1  试验用坩埚构造示意图
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3.3  铜库仑计：如图2所示，或电子库仑计。
3.4  饱和甘汞参比电极。

3.5  电位计：输入阻抗≥107Ω。
3.6  天平：最大称量100g，感量0.1mg。
3.7  烘箱：温度≥110℃。
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                 0.75mm2铜线，用接线端子连接
                        已知质量的阴极紫铜铜丝，直径0.51mm
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机加工过的M8黄铜螺栓和螺母
                    13#橡皮塞

                   300mL玻璃烧杯

                      2块1.5mm～6mm厚的紫铜板
                            电解液

图2  铜库仑计
4  试剂

警示— 使用库仑计溶液和清洗液时，要求对眼睛和皮肤进行保护，必须在通风实验柜中进行试样清洗；

清洗液的处理应符合相应的法律法规。

4.1  电解液（饱和硫酸钙一氢氧化镁溶液）：将5.0g试剂级硫酸钙CaSO4·2H2O、0.1g试剂级氢氧化镁Mg(OH)2加入1000mL的IV型或更高的试剂级水中。

4.2  库仑计溶液：将235g试剂级CuSO4·5H2O、27mL98%的H2SO4、50mL未改性乙醇加入900mL的IV型或更高级的试剂级水中。

4.3  阳极清洗液：将250g试剂级CrO3加入到1000mL的IV型或更高的试剂级水中。

5  取样、制样

警示— 切割和加工过程中产生的镁屑易引起燃烧，镁的加工处理步骤应该非常小心。
5.1  取样

5.1.1  从埋地阳极上取样及制样的典型示意图见图3。沿埋地阳极宽度方向离边缘约13mm处截取截面尺寸为16mm×16mm、长180mm的5支试棒，然后将其加工成直径为12.7mm粗糙度Ra≤3.2μm的试棒（建议加工参数为：加工速率800r/min、进刀速率0.5mm/r、切割深度≤1.9mm），再将试棒切割成长度为152mm的试样，试样任意一端为加工面(加盖标记)。

5.1.2 热水器阳极产品从同一炉次的同一加工批次连续取5支试棒，并截取180mm长，挤压热水器阳极典型示意图见图4，铸造热水器阳极典型示意图见图5（不含铁芯一端为加工面），然后将其按照6.1.1进行加工。

5.1.3  建议使用具有以下特性的带锯和电动弓形锯加工镁阳极试样：

锯片的齿距（齿/cm）—带锯=1.6～2.4，电动弓形锯=0.8～2.4。

锯齿外钮倾角（cm）—带锯=0.05～0.13，电动弓形锯=0.038～0.076。

端面突出角—带锯=100～120。

间隙角—带锯、电动弓形锯=200～300。
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5.2  称重

用水和丙酮清洗每个试样，然后在烘箱中于105℃干燥30min，冷却，称重，精确至0.1mg。

注意：用丙酮清洗后，为避免试样污染，必须戴手套拿试样。

5.3  制样

5.3.1  埋地镁阳极试样：用胶带缠绕试样距加工端面100mm处开始到距未加工端面13mm的部分，然后将其浸入电解液，暴露在电解液中的区域是加工端面及其以始长度100mm的试样侧面，浸入面积为41.2cm2，通过试验电路的电流为1.60mA，阳极电流密度为0.039mA/cm2。
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典型的7.7kg铸造镁阳极
锯切后截面图

                                                      锯切块，约16mm×16mm×180mm

机加工样品：Φ12.7mm×152mm
（注：直径为12.7±0.2mm，一端为加工平面）
图3  从埋地铸造阳极上取样制样示意图
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典型的φ21mm挤压热水器阳极
                                                            锯切块，约φ21mm×180mm
机加工样品：φ12.7mm×152mm
（注：直径为12.7±0.2mm，一端为加工平面）                                                  
图4  从挤压热水器阳极上取样制样示意图


                                                         典型的φ20mm铸造热水器阳极
锯切块，约φ20mm×180mm
机加工样品：φ12.7mm×152mm
                                                   （注：直径为12.7±0.2mm，一端为加工平面）
图5  从铸造热水器阳极上取样制样示意图
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5.3.2  挤压热水器镁阳极试样：用胶带缠绕试样距加工端面113.2mm处开始到距未加工端面10mm的部分，用绝缘材料密封加工端面与距其10mm的部分，然后将其浸入电解液，暴露在电解液中的区域是长度103.2mm的试样侧面，浸入面积为41.2cm2（不计加工端面的面积），通过试验电路的电流为1.60mA，阳极电流密度为0.039mA/cm2。
5.3.3  铸造热水器镁阳极试样：按照 6.3.1埋地镁阳极试样方法进行制样。
5.4  试样准备

5.4.1  用软塑料刷洗试验坩埚，若试验坩埚表面完全被一种高电阻涂层所覆盖（这种涂层将导致无法得到所需电流），必须用喷砂、金属丝刷或刮削等方法去除表面的硬质粘结沉积。

5.4.2  若用铜库仑计（如图2所示）代替电子库仑计，则用细磨料（00#或更细）研磨库仑计阴极铜丝，然后在烘箱中于105℃干燥15min后冷却，在装入库仑计之前称重，浸入库仑计溶液的铜丝长度为10mm～50mm，将阳极铜片装入库仑计溶液之前必须进行清洗，铜丝和铜片的纯度应≥99.9%。

5.4.3  完整的试验电路示意图见图4，回路使用0.75mm2绝缘绞合铜线，每根导线的各端接有锷鱼夹子或接线端子，只有在测量氧化电位时，才使用甘汞电极，回路中各连接接触电阻应小于0.01Ω。

6  操作步骤

6.1  将电解液加入阴极试验坩埚，溶液距顶端约15mm。

6.2  将试样插入14#橡胶塞中，然后装入阴极试验坩埚。

6.3  试验电路如图6所示。

                                               接电位计

P：直流电源；C：Cu-CuSO4库仑计或电子库仑计；E：甘汞电极

图 6  试验电路示意图

6.4  打开电源，调节电流至1.60±0.1mA，定期检查以保证电流为恒定值。

6.5  用一饱和甘汞电极和一电位计，在第1天、第7天、第14天测得试样的闭路电位，每个试样电位测定电路如图6所示，进行测量时，甘汞参比电极的尖端应距试样表面10mm内。

6.6  试验期间，电解液的温度应保持在22±5℃范围内。

6.7  试验14天后，关闭电源。1h后测量试样的开路电位，测量方法等同于7.5闭路电位的测量方法。

6.8  试验完毕后，先拆除试样上的导线，然后将试样从电解液中取出，并拔去橡皮塞，最后将试样上的胶带去掉。
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6.9  将一支未试验试样放入预加热至60℃～80℃的清洗液中，并放置10min(或放入室温清洗液中30min)，然后用自来水清洗，最后在105℃烘箱中干燥30min，如果该试样质量损失大于5mg，则倒掉清洗液；如果该试样质量损失小于5mg，则把试验过的试样和未试验的试样一同放置在60℃～80℃的清洗液中10min(或放入室温清洗液中30min)，然后用自来水清洗，并在105℃烘箱中干燥3h，如果未试验试样的质量损失大于5mg,则重复试验。

6.10  如果用铜库仑计，则取下库仑计上的阴极铜丝，然后用自来水清洗，最后在烘箱中105℃放置30min。

6.11  将试样、未试验的试样以及铜库仑计阴极铜丝从烘箱中取出，冷却到室温，精确称量至0.1mg。

注意:为了避免污染试样和库仑计导线，在称重过程中应该戴手套。

7  计算及报告
7.1  计算并报告在14天试验期间流经试验电池的电量Q1（Ah）。

7.1.1  若用铜库仑计，按公式（1）计算Q1：

Q1 =0.8433（m2-m1）……………………………………………（1）

式中：

0.8433——铜的理论电容量， Ah/g；
m2——铜库仑计阴极线的最后质量， g；

m1——铜库仑计阴极线的初始质量， g。

7.1.2  若用电子库仑计，按公式（2）计算电量Q1：

Q1=（从库仑计上测得的电量值）/3600……………………………（2）

7.2  计算并报告每支试样损失单位质量得到的Qg（Ah/g）和5支的算术平均值，实际电容量按公式（3）计算：

Qg = Q1/（mMg1 - mMg2）………………………………………………（3）

式中：

mMg1——镁阳极试样的初始质量， g；

mMg2——镁阳极试样的最后质量， g。

7.3  计算并报告每支试样的电流效率η(%)和5支的算术平均值。
7.3.1电流效率按公式（4）计算：

 η=（Qg/Q  ）×100……………………………………………………（4）

式中：

Q ——镁合金牺牲阳极理论电容量, Ah/g。

7.3.2镁合金牺牲阳极理论电容量按公式（5）计算：

Q =A×X + B×Y + C×Z+… ………………………………………………（5）

式中：

A、B、C——合金成分质量百分比，%。

X、Y、Z——合金成分理论电容量，Ah/g，（Mg 2.206Ah/g、Al 2.980Ah/g、Zn 0.820Ah/g）。
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7.4  报告每支试样的闭路电位（第14天）、开路电位以及5支的算术平均值,精确到小数点后三位数。

8  精密度
下列准则用来在95%的置信度水平上判定结果的接受性。

8.1  重复性

A·h/g值：          ≤0.06A·h/g。

最后闭路电位：       ≤0.01V。

开路电位：           ≤0.02V。

8.2  再现性

A·h/g值：          ≤0.15A·h/g。

    最后闭路电位：       ≤0.05V。

开路电位：           ≤0.08V。
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附录A

（资料性附录）

本标准章条编号与ASTM G 97-1997（R2013）章条编号对照表

A.1  本标准章条编号与ASTM G 97-1997（R2013）章条编号对照见表A.1。

表A.1

	本标准章条编号
	对应的ASTM G 97-1997（2013）章条编号

	前言
	——

	1.1、1.2
	1.1

	1.3
	1.2

	1.4
	1.3

	——
	2

	2
	3

	——
	4

	3
	5

	4
	6

	——
	7

	5.1
	8.1

	5.2
	8.2

	5.3
	8.3

	5.4
	8.4、8.5、8.6

	6
	9

	7
	10

	8
	11

	——
	12
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