《核级锆及锆合金氢化物取向因子测量方法》
编制说明（征求意见稿）
1.工作简况
1.1项目来源
根据国标委综合【2017】128号《国家标准委关于下达2017年第四批国家标准制修订计划的通知》要求，由国核宝钛锆业股份公司起草《锆及锆合金氢化物取向因子测量方法》国家标准，项目计划编号为20173520-T-610，计划完成年限2019年。
1.2本标准所涉及的产品简况
锆及锆合金的热中子吸收截面低，用锆合金代替不锈钢作核反应堆的结构材料，可以节省铀燃料1／2左右，良好的经济性推动了锆合金的研发。同时，锆合金具有适中的力学性能，良好的加工性能、抗腐蚀性能和较好的抗中子辐照性能，因此锆合金被普遍用作核动力水冷反应堆的燃料包壳管、压力管、导向管、仪表管、端塞棒和定位格架等结构材料。
当前国内核工业用锆合金无缝管年需求量在1000t，随着国家能源产业调整，国家大力发展核能，锆合金无缝管产品需求量还在不断增加，随着近年来雾霾影响，改变我国以燃煤为主的能源结构，大力发展清洁能源，规模化核电建设，同时伴随“一路一带”战略实施，将核电推向国外市场，锆合金无缝管需求量也会增加。
1.3承担单位情况及主要工作过程
1.3.1 承担单位情况
国核宝钛锆业股份公司（简称“国核锆业”）由国家核电技术公司和宝钛集团有限公司于2007年11月共同出资组建。国核锆业是集研发与生产为一体的核级锆材专业化公司，被确定为引进美国西屋公司AP1000全套核级锆材技术的唯一指定用户。
国核锆业产品体系涵盖核级海绵锆生产，锆合金熔炼、坯料制备及返回料加工，管、棒、板、带材成品制造等完整的核级锆材产业链。国核锆业生产线设计产能为：年产核级海绵锆2000吨、锆合金铸锭2000吨、板带材80吨、管棒材1000吨可以满足100台百万级核电机组用锆材的需要，生产规模与能力位居世界前列。
依托国核锆业而设立的“国家能源核级锆材研发中心” （简称“中心”），于2009年11月被国家能源局正式批准授牌，因此国核锆业成为集生产制造平台、科技研发平台和理化检测平台为一身的高科技技术领军企业。中心已成为核级锆材基础技术研究、应用性能研发与检测机构。
通过核级锆材技术的引进、吸收和在创新，国核锆业正在成为具备拥有各种堆型核级锆材生产技术、门类齐全、能够满足市场各类需求的综合性供应厂商。

1.3.2 主要工作过程
2018年年初，成立了项目组。2018年4月完成标准初稿，编制说明。编制组在总结了国内外锆合金氢化物取向因子测量方法现状以及ASTM B811附录A2相关锆合金氢化物取向因子测量标准内容的基础上，结合国内锆合金氢化物取向因子测量应用情况和经验，在此基础上编写征求意见稿。
2. 标准编制原则和确认标准主要内容的论据
2.1标准编制原则
本标准的编写原则是依据GB/T 1.1-2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》要求，参考ASTM B811 附录A2，从内容到文字进行编写，总结了锆及锆合金氢化物取向因子测量相关技术，在现行测量技术和设备水平的基础上，结合日常应用情况和经验而成本标准。力图使该标准与我国金属材料检验基本规则相一致。
2.2确定标准主要内容的论据
2.2.1渗氢的基本方法：高压釜渗氢、氢气渗氢。
   ASTM B811 附录A2中提到使用诸如蒸汽或氢氧化锂水溶液的高温热压、电解沉降、氢气吸附等方法把氢气渗入试样内。主要为以上三种，国内现阶段工业化生产检测用渗氢方法主要为氢氧化锂水溶液的高压釜渗氢、氢气渗氢两种。国核锆业上述两种方法都具备。
2.2.1.1 高压釜渗氢
    常见国内文献调研和检测现状：在装有用氢氧化锂配置浓度为1 mol/L氢氧化锂水溶液的高压釜中，温度为360 ℃±6 ℃，压力为18.6±1.4 MPa条件下渗氢。
2.2.1.2 气体渗氢
国外文献调研和检测现状：通有氢氩混合气的气体渗氢设备中，在温度为400±14 ℃条件下渗氢。
[bookmark: SectionMark5]气体渗氢中氢气含量的选择问题上，国核锆业进行了大量的试验，并与气体供应商进行多次技术、安全等问题的沟通、交流。氢含量浓度低渗氢时间过长不利于日常检测，浓度过高存在安全隐患。同时若混合气中氢气范围较宽不利于渗氢试验稳定性控制，综合供应商气体制备技术、渗氢时间以及安全性要求，确定氢气体积分数：1.8 %～2.2 %，其余为氩气。
2.2.1.3 渗氢时间依据多年经验，并与国外专家讨论，提出氢化物片数大于等于100片的要求。
2.2.3 金相制备
试样制备过程遵循GB/T13298规定进行研磨、抛光、腐蚀。腐蚀剂依据ASM手册中的规定：过氧化氢：硝酸：氢氟酸= 70 ml： 40 ml：2 ml,浸蚀10 s ～40 s；乳酸：硝酸：氢氟酸=45 ml：45 ml：8 ml，浸蚀10 s ～40 s；华昌资料中腐蚀剂：过氧化氢：硝酸：氢氟酸= 45ml： 45 ml：1 ml,浸蚀10 s ～40 s任选其一进行腐蚀。
2.2.4 氢化物取向因子测量
锆合金管材氢化物取向因子检测方法：测量法。
2.2.4.1 放大倍数及区域选择
金相观察采用明场，容易区分氢化物和基体。ASTM B811 A2中提到观察放大倍数100×至500×。观察按照一般金相观察原则，先整体观察后局部、重点观察。ASTM B811 A2中提到测量区域应是在整个试样横截面中典型的氢化物显微结构。本标准结合国内成品管材尺寸，推荐放大倍数为100倍。选取试样横截面最能体现径向氢化物分布的形貌进行图像采集。
2.2.4.2 测量法
测量法是使用图形处理软件，在氢化物形貌照片上，计数径向氢化物数，总氢化物数，然后计算氢化物取向因子。
图形处理软件，可以识别氢化物与径向夹角（即Q角），长度，并可以完成统计计算。
    ASTM B811 A2中规定：根据每一层的显微组织，计算在放大倍率1×下的长度大于等于0.000625 in.（0.015 mm）的氢化物薄层数（或在放大倍率100×下长度大于等于1/16 in.，即1.5 mm）。同时，对于放大倍率1×下在次生方向上长度大于0.000625 in.（0.015 mm）的氢化物片应作为独立的一个氢化物片作为独立的一个氢化物片来计数。结合实际测量经验将次生方向分成S型、拐点、缠结等情况加以规定，使测量具有可操作性。
3. 标准水平分析
与国外标准水平基本相当。
5 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
无
6 专利及涉及知识产权
无
7 分歧意见的处理经过和依据
无
8 标准用为强制性或推荐性国家标准的建议
无
9 贯彻标准的要求和措施建议
无
10 废止现行有关标准的建议
无
11 其它应予以说明的事项
无
12 预期效果
明确核级锆及锆合金氢化物取向因子测量方法，统一测量方法。
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