行业标准《造粒钼粉》的编制说明

一、工作简况

（一）立项目的和意义

造粒钼粉广泛应用于航空航天和汽车发动机的高速耐磨件的等离子表面喷涂焊接、电子元件精密成形、高性能靶材和3D打印等领域。它是以传统粉末冶金方法生产的钼粉为原料，制备的一大类高附加值和高技术含量的特殊钼粉产品，其质量直接决定着其三大后续应用领域的工艺稳定和产品性能。属于新材料产业“十三五”发展规划中的“稀有金属材料”高技术含量深加工材料。它具有大粒度、高松装密度、高流动性、形貌圆整等一系列显著的理化性能，在高端表面喷涂、先进靶材生产、3D打印领域具有不可替代性。
目前造粒钼粉钼含量为99.95%，粒度：15(m～150(m，松装密度：1.2g/cm3～3.5g/cm3。粉末霍尔流速：25s/50g～80s/50g。造粒钼粉折合原料钼粉用量在230吨/年～450吨/年，市值超亿元。

目前国内钼加工企业已经形成了成熟的造粒钼粉生产技术，处于批量化生产阶段，产品的未来发展趋势良好，但各自形成的企业标准不同，产品的型号、规格、性能等差异较大，导致使用效果各异。加之美国、日本、德国、奥地利等造粒钼粉主要生产及使用区域尚未形成较为规范的国际、国家或行业标准。
通过制定有色金属行业标准《造粒钼粉》，对规范国内造粒钼粉生产、使用、贮存和运输，引领钼金属加工业不断发展，在国内形成产业优势具有重要的指导意义。同时，对钼金属加工领域实施“中国制造”或“中国创造”的飞速发展，促进我国钼金属产品在国内外市场上的竞争和产品出口，具有极大的政治意义、社会效益和经济效益。

本标准的制定既符合《国家中长期科学和技术发展规划纲要（2006-2020年）》中，包括难熔金属在内的基础原材料相关材料及其关键技术的发展需求，而且为钼及钼合金的增材制造和重大装备的表面处理提供稳定的原材料前驱体质量规范，对引领钼金属加工业及其相关产业的发展，具有重要的指导意义。

（二）任务来源及计划要求

根据2021年02月08日，工业和信息化部办公厅《工业和信息化部办公厅关于印发2021年第一批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函〔2021〕25号）的要求，行业标准《造粒钼粉》编制项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划编号：2021-0398T-YS，项目周期为24个月，完成年限为2023年01月，由由金堆城钼业股份有限公司、西安金钼众创科技有限责任公司、有色金属技术经济研究院有限责任公司等进行编制。
（三）主要参加单位和工作组成员及其所作的工作
3.1起草单位情况

金堆城钼业股份有限公司创建于1958年，是我国钼行业科技开发与生产等综合实力较为突出的骨干企业，是从事钼的采、选、冶、加、科、工贸一体化联合企业，公司拥有技术先进、安全环保的生产设备，生产钼炉料产品、钼化学化工制品、钼金属深加工制品等三大系列、几十种品质一流的产品。公司已形成完善的全球一体化的营销网络系统，下设销售分公司及驻港、美、欧、日等商务代表处，产品远销欧、美、东南亚、南非、澳大利亚等地区和国家。出口量占世界钼市场份额的10%左右，为陕西省重点出口创汇企业之一。金堆城钼的三大类产品畅销国内外市场，其中钼炉料产品有焙烧钼精矿、高溶氧化钼、氧化钼压块、钼铁等；钼化工产品有钼酸铵、二硫化钼等七大类、二十余种；钼金属制品有钼棒材、钼板材、钼异型件等制品。其中，2007年焙烧钼精矿荣获“中国名牌产品”称号，2005年公司钼系列产品喜获国家质检总局“产品质量国家免检”称号，此次钼系列产品涵盖了公司钼炉料产品、钼金属产品和钼化工产品，并多次被评为陕西省名牌产品。本公司主要原料来源于驰名中外的金堆城钼业股份有限公司生产的钼精矿。本公司具有雄厚的科技力量、先进的工艺技术、精良的生产设备、精密的监测手段，2000年底通过并实施了ISO9001-2000质量管理体系认证，奠定了“JDC”品牌系列的国内国际领先地位。金堆城钼业股份有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集相关资料，负责项目的总体实施，带领编制组成员单位认真细致修改标准文本，征求多家企业意见，编制实测数据统计表，带领编制组完成标准的编制工作。
西安金钼众创科技有限责任公司为本标准提供生产过程中具体参数、国内外客户意见反馈，为标准制定提供基础数据。
西安欧中材料科技有限公司为本标准提供造粒钼粉产品使用意见反馈，为标准制定提供第一手客户资料。

3.2主要工作成员所负责的工作情况

本标准主要起草人及工作职责见表1。

主要起草人及工作职责
	起草人
	工作职责

	XXX
	负责标准的工作指导、标准的编写、试验方案确定及组织协调

	XXX
	负责标准中相关技术要求内容的审验

	XXX
	负责提供企业的现场调研及配合标准编写开展现场试验验证及数据积累

	XXX
	提供理论支撑，并对国内外造粒钼粉相关标准对比提供支持

	XXX
	标准编写材料的收集

	XXX
	提供第三方的检测服务，指导企业现场检验的规范化并编写标准试验验证数据的对比分析

	XXX
	提供技术指导


（四）工作过程

1.预研阶段

2019年08月至2020年03月，由金堆城钼业股份有限公司对国内造粒钼粉的生产现状和市场应用情况进行了调研。具体内容是：了解国内造粒钼粉的制备工装水平、工艺技术水平、检测仪器及市场应用情况，与企业技术人员深入讨论技术标准的具体技术要求，参观企业现场生产情况。根据调研情况，整理并编制形成了《造粒钼粉》行业标准项目建议书、标准草案及标准立项说明等材料。

2.立项阶段

2020年04月，金堆城钼业股份有限公司提交了《造粒钼粉》的标准项目建议书、标准草案及标准立项说明等材料，全体委员会议论证结论为同意行业标准立项。由秘书处组织委员网上投票，投票通过后转报工信部，并挂网向社会公开征求意见。

2021年02月08日，工信部下达了制定行业标准《造粒钼粉》的任务，计划编号为计划编号：2021-0398T-YS，项目周期为24个月，完成年限为2023年01月技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。

3.起草阶段

本标准为新制定标准，在起草阶段进行了大量的数据收集，同时兼顾全国造粒钼粉生产厂家的生产现状以及造粒钼粉客户的使用要求。

二、标准编制原则

1.1原则性
本着与时俱进、切合实际、合理利用资源、促进科技进步、促进产业升级与产品结构调整、满足市场需要和供需双方公平受益、获取最大社会综合效益的基本原则。标准的制定格式严格按照GB/T 1.1《标准化工作导则第一部分：标准的结构与编写规则》的规定进行。

本标准在制定时主要遵守四大原则：

（1）积极采用国际标准和国外先进标准；

（2）有利于促进技术进步,提高产品质量；

（3）有利于合理利用资源；

（4）符合用户要求,保护消费者利益,促进对外贸易。

1.2适应性 

当前国内外造粒钼粉的生产单位有金堆城钼业股份有限公司、西北有色金属研究院、法国圣可班、无锡新科表面工程材料有限公司等公司。国内外造粒钼粉生产厂家基本上均采用喷雾干燥法制备造粒钼粉。目前国内不同生产厂家的区别在于喷雾干燥法的设备有差异、采用的具体工艺参数和路径相应的也有不同，因此生产的造粒钼粉的性能略有差异。在对生产厂家和适用领域的充分调研的基础上，制定的本标准充分反映了当前国内钼行业各生产企业的技术水平，便于生产、贸易，宜以应用。
1.3先进性
通过本标准的制定，促使国内生产企业和相关行业的技术进步以及钼资源的充分利用起到积极作用。 

标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
（一）明确产品参数
1、普通钼粉粒度在2.0μm ～7.5μm之间，而造粒钼粉由于是二次成型颗粒，粒度范围通常为15(m～150(m。对于高品质靶材常采用大于45(m的造粒钼粉为原料；3D打印受制于打印设备功率通常采用小于45(m的造粒钼粉作为原料。
2、造粒钼粉松比、霍尔流速两个指标在喷涂、精密成型领域对产品影响较大。直接决定了喷涂效率、精密成型模具填充性。因此，我们根据造粒钼粉的不同用途，规定了造粒钼粉松装密度、粉末流动性指标。

（二）标准内容确定的依据
1.产品化学成分的确定

根据造粒钼粉的具体用途和要求,确定本标准的产品牌号和化学成分。

1.1产品牌号

根据化学成分的不同，根据GB/T 3461-2016《钼粉》，产品划分为FMo-1、FMo-2两个牌号。FMo-1钼粉用于制备精密成型钼制品，FMo-2钼粉用于喷涂及精密成型钼制品。

1.2化学成分
关于最低钼含量的确定：就目前用途而言，造粒钼粉一般采用纯钼为原料，根据GB/T 3461-2016《钼粉》，结合国内钼金属加工装备水平，经过广泛调研后确定产品为Mo≥99.95%。

考虑到造粒钼粉主要用作高端表面喷涂、高端靶材、精密成型、3D打印领域，其杂质含量直接决定着产品的使用寿命，通过客户的不同需求和长期的生产实践，确定产品的主要杂质元素含量见表1的规定。 

  表1               （质量分数，％）

	元素
	FMo-1
	FMo-2

	Mo，≥
	99.95
	99.00

	杂质元素含量，≤
	Pb
	0.0005
	0.0005

	
	Bi
	0.0005
	0.0005

	
	Sn
	0.0005
	0.0005

	
	Sb
	0.0010
	0.0010

	
	Cd
	0.0010
	0.0010

	
	Ti
	0.0010
	0.0010

	
	Mn
	0.0005
	0.0005

	
	As
	0.0010
	0.0010

	
	Cr
	0.0030
	0.0030

	
	Fe
	0.0050
	0.0050

	
	Ni
	0.0020
	0.0020

	
	Cu
	0.0010
	0.0010

	
	K※
	-
	-

	
	Al
	0.0015
	0.0015

	
	Ca
	0.0015
	0.0015

	
	Mg
	0.0020
	0.0020

	
	W
	0.020
	0.020

	
	Si
	0.0020
	0.0020

	
	P
	0.0010
	0.0010

	
	C
	0.0080
	1.0000

	
	O
	0.0800
	0.3000

	注：K含量根据用户要求确定。


2 产品外观
钼粉常态下呈现深灰色，造粒钼粉与常规钼粉的外观颜色相似，也呈现出深灰色。造粒钼粉由于是单个造粒状态，呈现松散状态，因此具有良好的流动性；同时，造粒钼粉都是经过筛分分级后筛下的产成品，不应含有其它肉眼可见杂质，因此确定造粒钼粉的外观质量为：产品呈深灰色粉末，松散无结块，无肉眼可见的机械杂质。
3 物理性能

造粒钼粉较常规钼粉在流动性、松装比重由大幅提高和改善，从而替代了常规钼粉，广泛应用于高端表面喷涂、高端靶材、精密成型、3D打印等领域，也有效提高了钼材料的使用率和上述应用产品的品质。根据造粒钼粉使用领域对物理性能的要求，确定本标准的物理性能。

粒度范围：15(m～150(m

松装密度：1.2g/cm3～3.5g/cm3
霍尔流速：25s/50g～80s/50g
3.1关于粒度的确定

就目前使用领域而言，在喷涂领域要求钼粉原料在送粉装置作用下能够均匀平稳进料，单位时间内进料量大，喷涂效率高，所需造粒钼粉的粒度范围是45(m～150(m。而在高端靶材烧结过程中粒度偏小易于烧结致密，造粒钼粉粒度范围在15(m～45(m更为适宜。因此经过广泛调研后确定造粒钼粉粒度为：15(m～150(m。

3.2关于松装密度的确定

松装密度是粉末在单位体积容器内自然松装时的质量，松装密度随颗粒尺寸的减小、颗粒非球状系数的增大以及表面粗糙度的增加而减小，可以反映出粉末的颗粒形状、颗粒密度和表面状态、粉末的粒度及粒度分布等。因而在精密成型领域考虑到模具装填性，松装密度太小压型出的工件收缩大易变性，为了确保粉末热等静压工艺及增材制造工艺能够制备出致密的钼材料，目前客户倾向于接受造粒钼粉的松装密度：1.2g/cm3～3.5g/cm3。
3.3关于粉末流动性的确定

流动性是指以一定量粉末流过规定孔径的标准漏斗所需要的时间，通常采用的单位为s/50g，其数值愈小说明该粉末的流动性愈好，它是粉末的一种工艺性能，主要指粉末流动的难易程度。通常造粒颗粒的粉末流动性最好，而颗粒形状不规则、尺寸小、表面粗糙的粉末流动性差。另外，粉末流动性受颗粒间粘附作用的影响，颗粒表面如果吸附水分、气体会降低粉末的流动性。流动性会直接影响粉末填充热等静压金属包套内粉末坯的均匀性和密实性，影响粉末床增材制造过程中粉末铺展的均匀性，流动性差的粉末可能导致增材制造过程无法完成。因此，粉末流动性是造粒钼粉致密化工艺中必须明确的重要性能，尤其在喷涂领域及3D打印领域，粉末流动性直接影响生产工艺稳定性及生产效率，良好的流动性即能提高生产效率又能提高产品品质，经过广泛调研造粒钼粉流动性为：25s/50g～80s/50g。
（三）主要试验（或验证）情况分析

1.针对造粒钼粉，按照本标准规定的方法，对主要技术指标化学成分进行了验证，验证数据见表2。

表2造粒钼粉化学成分验证试验        （质量分数，％）

	牌号
	FMo-1
	FMo-2

	元素
	标准值
	批次
	标准值
	批次

	
	
	ZLF-

0528
	ZLF-

0311
	ZLF-

1152
	
	ZLF-

0217
	ZLF-

0705
	ZLF-

1018

	
	
	72
	20
	150
	
	30
	50
	118

	检测方法
	GB/T  4325-2013

	Mo，≥
	99.95
	99.95
	99.95
	99.95
	99.00
	99.00
	99.00
	99.00

	杂质元素含量，≤
	Pb
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0003
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0005

	
	Bi
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005

	
	Sn
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0004

	
	Sb
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010

	
	Cd
	0.0010
	0.0010
	0.0008
	0.0009
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010

	
	Ti
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010

	
	Mn
	0.0005
	0.0004
	0.0005
	0.0003
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005

	
	As
	0.0010
	0.0009
	0.0009
	0.0009
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010

	
	Cr
	0.0030
	0.0020
	0.0018
	0.0030
	0.0030
	0.0030
	0.0025
	0.0021

	
	Fe
	0.0050
	0.0050
	0.0035
	0.0028
	0.0050
	0.0041
	0.0050
	0.0038

	
	Ni
	0.0020
	0.0009
	0.0015
	0.0020
	0.0020
	0.0011
	0.0014
	0.0020

	
	Cu
	0.0010
	0.0005
	0.0006
	0.0008
	0.0010
	0.0007
	0.0005
	0.0010

	
	K※
	-
	0.0028
	0.0035
	0.0050
	-
	0.0040
	0.0045
	0.0048

	
	Al
	0.0015
	0.0015
	0.0008
	0.0009
	0.0015
	0.0012
	0.0014
	0.0015

	
	Ca
	0.0015
	0.0012
	0.0015
	0.0015
	0.0015
	0.0015
	0.0015
	0.0014

	
	Mg
	0.0020
	0.0018
	0.0020
	0.0008
	0.0020
	0.0018
	0.0009
	0.0015

	
	W
	0.0200
	0.0153
	0.0184
	0.0162
	0.0200
	0.0178
	0.0155
	0.0122

	
	Si
	0.0020
	0.0008
	0.0009
	0.0012
	0.0020
	0.0014
	0.0013
	0.0015

	
	P
	0.0010
	0.0008
	0.0005
	0.0009
	0.0010
	0.0007
	0.0009
	0.0008

	
	C
	0.0080
	0.0068
	0.0055
	0.0064
	1.0000
	0.0985
	0.0788
	0.0854

	
	O
	0.0800
	0.0550
	0.0525
	0.0480
	0.3000
	0.2850
	0.2544
	0.2975

	注：K含量根据用户要求确定。


2.针对造粒钼粉，按照本标准规定的方法，对产品外观进行了验证，验证结果见表3。

表3 造粒钼粉外观颜色验证试验
	牌号
	物料批次
	筛分

（筛网目数）
	颜色
	有无结块
	有无杂质

	FMo-1
	ZLF-0528
	-325
	深灰色
	松散、无结块
	无

	
	ZLF-0311
	-200
	深灰色
	松散、无结块
	无

	
	ZLF-1152
	-100
	深灰色
	松散、无结块
	无

	FMo-2
	ZLF-0217
	-325
	深灰色
	松散、无结块
	无

	
	ZLF-0705
	-200
	深灰色
	松散、无结块
	无

	
	ZLF-1018
	-100
	深灰色
	松散、无结块
	无

	标准值 
	
	深灰色
	松散、无结块
	无肉眼可见的机械杂质

	检测标准
	目测


3.针对造粒钼粉，按照本标准规定的方法，对产品粒度范围、松装密度、霍尔流速物理性能进行验证，结果见表4。

表4 造粒钼粉物理性能验证试验
	牌号
	物料批次
	粒度范围

(m
	松装密度

g/cm3
	霍尔流速

s/50g

	FMo-1
	ZLF-0528
	72
	2.40
	48

	
	ZLF-0311
	15
	1.20
	80

	
	ZLF-1152
	150
	3.50
	25

	FMo-2
	ZLF-0217
	15
	1.21
	75

	
	ZLF-0705
	50
	1.82
	60

	
	ZLF-1018
	118
	3.15
	30

	标准值 （不小于）
	15～150
	1.2～3.5
	25～80

	检测标准
	Q/CMo 0701(0715
	GB/T 1479
	GB/T 1482


四、标准水平分析

本标准根据我国情况首次制定，填补了国内钼金属加工行业的一项空白，其技术指标符合用户要求，先进合理。本标准在编制过程中进行了大量的数据收集和试验测试工作，同时兼顾了国内大部分造粒钼粉生产厂家的现状。

通过文献检索，网上查询，国内没有关于造粒钼粉的相关国家标准。目前造粒钼粉生产技术相对成熟，且国内及国外已得到大规模普及，因此迫切需要制定该产品国家标准，对造粒钼粉供应作出规范。

本标准起草过程中主要参考了国内外客户的贸易要求，同时结合国内企业生产技术水平。标准国内外水平对比见表5。

                     表5 造粒钼粉国内外采购标准和要求                质量分数%
	标准分类

指标
	本标准
	欧、美企业采购需求
	国内某企业（1）
	国内某企业（2）

	Mo，≥
	99.95
	99.00
	99.95
	余量
	余量

	Pb
	0.0005
	0.0005
	--
	≤0.0010
	--

	Bi
	0.0005
	0.0005
	0.0008
	0.0005
	0.0005

	Sn
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005

	Sb
	0.0010
	0.0010
	--
	0.0010
	0.0010

	Cd
	0.0010
	0.0010
	--
	--
	--

	Ti
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010
	0.0010

	Mn
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005
	0.0005

	As
	0.0010
	0.0010
	--
	--
	--

	Cr
	0.0030
	0.0030
	＜0.0030
	0.0030
	0.0030

	Fe
	0.0050
	0.0050
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	Ni
	0.0020
	0.0020
	＜0.0020
	0.0020
	0.0020

	Cu
	0.0010
	0.0010
	--
	0.0010
	0.0010

	Al
	0.0015
	0.0015
	--
	0.0020
	0.0025

	Ca
	0.0015
	0.0015
	--
	0.0015
	0.0015

	Mg
	0.0020
	0.0020
	--
	0.0020
	0.0020

	W
	0.0200
	0.0200
	0.0300
	0.0300
	0.0200

	Si
	0.0020
	0.0020
	0.0020
	0.0020
	0.0020

	P
	0.0010
	0.0010
	＜0.0010
	0.0010
	0.0010

	C
	0.0080
	1.0000
	≤1.000
	1.0000
	＜0.0080

	O
	0.0800
	0.3000
	≤0.3000
	0.3500
	＜0.0800

	粒度范围，(m
	15～150
	20～150
	30～150
	30～140

	松装密度，g/cm3
	1.2～3.5
	1.3～3.4
	1.3～3.5
	1.4～3.2

	霍尔流速，s/50g
	25～80
	25～80
	28～80
	23～85


综上所述，本标准的主要技术指标均达到国外先进造粒钼粉生产企业质量水平，其综合水平达到国际先进水平。

五、与现行法律、法规、强制性国家标准相关标准协调配套情况

本标准符合我国目前法律法规的规定，同时与其他相关标准没有矛盾之处。

六、重大问题的处理经过和依据

无。

七、标准作为强制性或推荐性行业标准的建议

建议该标准作为推荐性国家标准推广使用。

八、贯彻标准的要求和措施的建议

可以向生产厂家和客户推荐采用本标准。

九、废止现行有关标准的建议

无。

十、预期效果

本标准的制定，填补了国内钼金属加工行业的一项空白，将规范国内造粒钼粉的生产和使用，有利于推动钼行业的正常有序发展。按照本标准生产出的造粒钼粉能够满足用户的使用要求，从技术经济角度看，提高了成品率和生产效率。从整体预期效果来看，本标准在技术指标上是先进的，应用合理。

十一、其它应注意的事项

本标准是我国钼金属制品系列标准之一，不仅规范了国内造粒钼粉的生产和使用，完善了钼金属制品标准体系，而且符合原国家质检总局、工信部、发改委、科技部、国防科工局、中科院、中国工程院、国家认监委和国家标准委等九部委联合印发的《新材料标准领航行动计划（2018～2020）》（国质检标联[2018]77号）中的“稀有金属材料”高技术含量深加工材料为基础，体现客户利益。标准制定时充分考虑了国内外相关生产企业实际质量水平，具有充分的先进性、科学性、普遍性、广泛性和适用性，其综合水平达到国际先进水平，完全满足国内外用户、市场及我国产品进出口的需求，更有利于提高我国造粒钼粉产品的国际竞争力。

通过推广采用该标准，对钼金属加工领域实施“中国制造”或“中国创造”的飞速发展，提升产品质量，促进产业发展，具有极大的政治意义、社会效益和经济效益。

编制组

                                        2022年03月10日
