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前  言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本标准负责起草单位：国核宝钛锆业股份公司、国核锆铪理化检测有限公司、XX。
本标准主要起草人：XX。
核级锆及锆合金氢化物取向因子测量方法 
1　 范围

本标准规定了核级锆及锆合金管材氢化物取向因子测量方法，用于计算氢化物取向因子。
本标准适用于高压釜、气体渗氢方法的氢化物取向因子测量。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 13298 金属显微组织检验方法
3　 术语及定义
氢化物取向因子 hydride orientation factor
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对锆合金包壳管某一确定的检查断面，氢化物取向在某一参考角度(θ)范围内的条数与该断面总条数之比。
径向氢化物 radial hydride
对锆合金包壳管某一确定的检查断面，氢化物取向在某一参考角度(θ)范围内的氢化物。
氢化物的计数 hydride count
N
在测量断面区内，实际长度大于等于15μm的氢化物数量计数。简称氢化物数。

4　 试剂

4.1　 氢氧化锂，(LiOH)，ρ=1.46g/cm3，分析纯。
4.2　 硝酸，(HNO3)，ρ=1.40g/ml，分析纯。
4.3　 氢氟酸，(HF)，ρ=1.12g/ml，分析纯。
4.4　 过氧化氢，(H2O2)，ρ=1.13g/ml，分析纯。

4.5　 乳酸，(C3H6O3)，ρ=1.20g/ml，分析纯。
4.6　 无水乙醇，(C2H6O)，ρ=0.789g/ml，分析纯。
4.7　 A级水，25℃时，pH值为5.0至8.0且电阻率不小于1.0MΩ·cm的纯水。
5　 仪器设备

5.1　 高压釜应具有温度、压力测量及控制功能。温度仪表、热电偶等检定（校准）合格，且在有效期内。
5.2　 气体渗氢设备具有温度测量、控制功能。控温仪表、测温热电偶、温度显示仪表要求检定（校准）合格，且在有效期内。
5.3　 测定试样用显微镜及图像采集系统、金相分析软件应定期使用测微尺进行标定，测微尺按计量要求检定（校准）合格，且在有效期内。
6　 试样
6.1　 取样部位与数量按产品标准或技术条件规定。推荐试样长度尺寸为30 mm（高压釜渗氢），13 mm（气体渗氢）。
6.2　 切取试样应避开因剪切、加热影响的区域。不能使用有改变应力状态的方法切取试样。
7　 试验步骤

7.1　 渗氢前试样制备

7.1.1　 高压釜渗氢前试样制备
a) 试样清洗：使用无水乙醇（4.6）浸泡擦洗试样，擦洗干净后用自来水冲洗，时间为2min～3min。再用A级水冲洗3次。
b) 试样酸洗：使用体积配比为：氢氟酸（4.3）:硝酸（4.2）:A级水=1: 4.5: 4.5的酸洗液进行酸洗，酸洗后的试样迅速转移到流动自来水冲洗，冲洗时间为15min，接着用A级水漂洗3次，最后在A级水中煮，时间为15min。
7.1.2　 气体渗氢前试样制备

a)  试样清洗：使用无水乙醇（4.6）浸泡擦洗试样，擦洗干净后用自来水冲洗，时间为1min。
b)  试样酸洗：使用体积配比为：氢氟酸（4.3）:硝酸（4.2）:A级水=35: 90: 484的酸洗液进行

酸洗，酸洗后将试样迅速转移到流动自来水冲洗，反复酸洗、冲洗4次，每次酸洗时间为20 s，冲洗时间为1 min。
c)  冲洗后的试样在50 ℃中性清洗溶液中超声清洗，时间为10 min，接着用A级水漂洗，时间为
1 min，最后在无水乙醇（4.6）浸泡后，冷风吹干。
7.2　 渗氢过程
7.2.1　 高压釜渗氢：用氢氧化锂配置浓度为1 mol/L的氢氧化锂水溶液，在温度为360 ℃±6 ℃，压力为18.6 MPa±1.4 MPa条件下进行渗氢。
7.2.2　 气体渗氢：通有氢氩混合气（氢气体积分数：1.8 %～2.2 %，其余为氩气）的气体渗氢设备中，在温度为400 ℃±14 ℃条件下进行渗氢。如果经客户一致同意，试样可以在惰性气体中进行400 ℃±14 ℃保温5 h±1 h的热处理，如果使用真空热处理，为防止脱氢，压力不应小于1.33 MPa。
7.2.3　 渗氢时间：以测量区域内，100倍条件下氢化物数量等于或大于100片所需的渗氢时间，做为高压釜、气体渗氢的时间。

7.3　 金相制备
7.3.1　 渗氢后的试样禁止去除外表面，按GB/T 13298规定的方法制备金相试样，但不能加热和加压。依次采用粗粒到细粒砂纸（240#、500#、800#、1000#）按序进行试样检查断面磨光，采用适当抛光。
7.3.2　 任意选用下列腐蚀剂之一，采用浸蚀方式进行试样断面的腐蚀，时间为10s～40s。
a)   H 2O2: HNO3：HF=70: 40: 2(体积比)
b)   C3H6O3: HNO3：HF=45: 45: 8(体积比)
c)   H 2O2: HNO3：HF=45: 45: 1(体积比)
7.4　 氢化物取向因子测量

7.4.1　 测量断面区域选择：应是整个管材试样断面中典型氢化物形貌的区域。建议采用放大倍率为：100倍。
7.4.2　 使用金相分析软件，选定待测氢化物形貌照片中管材外壁，确定径向位置，再沿管材壁厚方向等分三层（外层、中层、内层）后开始测量，分别计数外、中、内三层径向氢化物数、氢化物数，进而测定外、中、内三层的氢化物取向因子。

7.4.3　 如果所测量氢化物为S形，则按一条计算，较长氢化物，可计数为2或3。
7.4.4　 如果所测量氢化物弯曲并出现折点，则从折点处划分为2段，可计数为2。
7.4.5　 如果所测量氢化物缠结严重，则根据其形貌，可计数为2或3。
8　 试验数据处理

采用测量法按照公式（1）分别计算外层、中层、内层氢化物取向因子，结果为实测值（或客户要求）。   
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           ………………………（1）
式中：
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--氢化物取向因子

N径—径向氢化物数

N—氢化物数
9　 报告
试验报告应至少包括下列内容：

—— 产品牌号、批号、产品状态；
—— 本标准编号；
—— 金相显微镜型号；

—— 试验结果；

_________________________________
—— 试验人员及试验日期。

