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编制说明

一、工作简况
1.1  项目背景
贵金属材料作为功能结构件在长期高温环境和压向作用力下将产生压向蠕变，其蠕变性能对结构体或功能材料的安全性、使用寿命均具有重要影响，严重时影响系统正常运行，甚至造成重大安全事故。目前，对于压向蠕变的分析检测尚无统一规范，一般参照轴向拉伸蠕变试验方法，由于拉、压向蠕变测试技术的不同，依照此方法并不能准确测试贵金属材料的压向蠕变性能，从设计、生产、安全等角度考虑，急需制定贵金属金属材料压向蠕变试验方法。
承压部件均为结构体的关键部分，决定系统的安全性与可靠性，如核反应堆银合金控制棒材料，测压用铂铑合金材料，在实际使用中均产生不同程度的压向蠕变现象，对系统安全运行产生重要影响。通过本标准的制定，能够规范贵金属材料压向蠕变试验方法，解决压向蠕变测试中变形测量、蠕变速率测试、样品制作及安装等技术问题，为准确测定产品性能提供统一标准支持。从安全的角度考虑，制定贵金属材料压缩蠕变试验方法标准，可以准确评估金属材料的压向蠕变性能，为设计部门评估产品性能，避免事故发生提供重要参考依据。
本方法适用于贵金属材料压向蠕变性能的测定，主要测定规定时间内蠕变压缩率和残余压缩率，压缩蠕变速率等。
1.2  任务来源
根据《工业和信息化部办公厅关于印发2018年第二批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科〔2018〕31号）精神，由西安汉唐分析检测有限公司负责起草《贵金属材料压缩蠕变试验方法》行业标准，宝钛集团有限公司、西部新锆核材料科技有限公司、西安诺博尔稀贵金属材料有限公司。项目计划编号为2018-2055T-YS，项目完成年限2020年。
1.3  标准项目编制组情况
西安汉唐分析检测有限公司是西北有色金属研究院（集团）下属的第三方检测机构。1965年成立至今，公司已在西安宝鸡两地三区建成标准化实验室，检测面积10000余平方米，设备200余台（套），设备资产上亿元。现有员工124名，其中技术人员70余名（教授8名，高级工程师32名，注册计量师10名）。公司是国内最大的钛合金检测机构、国内最全面的金属复合材料检测机构、国内唯一核电堆芯材料的检测机构、金属材料全领域检测机构。
公司是中国有色金属工业西北质量监督检验中心、陕西省有色金属产品质量监督检验站、陕西省有色金属材料分析检测与评价中心、陕西省核工业用金属材料检测与评价服务平台、稀有金属检测信息化管理及共享平台、稀有金属材料安全评估与失效分析中心、工业（稀有金属）产品质量控制和技术评价实验室的主体单位，同时被国家质量监督检验检疫总局确定为钛及钛合金加工产品、铜及铜合金管材生产许可证检验机构实施单位，先后通过国家认证认可监督委员会（CMA）、中国合格评定国家认可委员会（CNAS）和国防科技工业实验室认可委员会（DILAC）认证，是由政府部门授权、具有法定第三方公正地位的产品质量检验机构。
本部分起草单位：西安汉唐分析检测有限公司、宝钛集团有限公司、西部新锆核材料科技有限公司、西安诺博尔稀贵金属材料有限公司，广东省工业分析检测中心。
本部分主要起草人： 
1.4主要工作过程
西安汉唐分析检测有限公司在接到标准制订任务后，成立了标准编制组，并召开了标准项目编制启动会议，对标准编写工作进行了部署和分工，主要工作过程经历了以下几个阶段。
1.4.1  起草阶段
（1）2019年4月，接到《工业和信息化部办公厅关于印发2018年第二批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科〔2018〕31号）。
（2）2019年4月，在浙江桐乡有色金属标准工作会议上，形成《贵金属材料压缩蠕变试验方法》标准任务落实会会议纪要，确定了由西安诺博尔稀贵金属材料有限公司为第一验证单位，西部新锆、宝钛集团为第二验证单位。
（3）2019年6月组建《贵金属材料压缩蠕变试验方法》起草小组：撰写开题报告，落实课题组长及课题成员的任务，确定标准编审原则。
（4）2020年5月，完成相应分析方法样品的收集和相关研究工作，形成讨论稿、研究报告、征求意见表等，交XXX，并连同验证样品一起分别寄往各验证单位。
（5）2020年07月，陆续收到各验证单位的研究报告及反馈意见，对参与验证单位的意见和建议进行汇总处理，对讨论稿进行修改，完善实验报告，撰写编制说明。
二、标准编制原则
2.1符合性：该标准按照GB/T 1.1—2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》、GB/T 20001.4—2015《标准编写规则第4部分：试验方法标准》、GB/T 6379.2—2004《测量方法与结果的准确度》的要求进行了编写。
2.2合理性：反映当前国内各生产企业的技术水平，宜于应用，经济上合理，兼顾现有资源的合理配置。
2.3先进性：本标准涉及的内容，技术水平不低于当前国内先进水平。
三、标准主要内容的确定依据
为使本标准具有相对普遍的指导意义，我们在标准的适用性、科学性及合理性方面做了大量的工作，起草小组人员收集和查询了目前国内外关于金属材料压缩蠕变试验的资料，结合国内金属材料压缩蠕变检测现状，并参考国内多家相关企业已建立的金属材料压缩蠕变试验企业标准及作业指导书，并通过实验分析，编写了本标准，希望本标准能满足国内生产企业和使用单位的需求。通过前期大量对比试验结果及国外相关材料检测数据文献对比发现结果比较满意，通过本标准规定测试方法获得结果重复再现性良好。
3.1压缩试样的确定（直径高度比值、试样直径要求）
根据金属材料压缩蠕变试验方法中的规定，建议使用试样参考长度为1.0~2.0倍直径的棒状试样，考虑到试样参考长度越长试验的结果更具有代表性，但是试样过长压缩实验过程中容易出现失稳和试样变形不均匀的情况。本方法在前期对比了长度直径比倍率分别为1.0,1.5和2.0的试样进行测试，通过测试结束后试样不同位置处直径的变化发现试样长度越小试样直径方向压缩后变形差越小，验证发现1.5倍时试验结束后直径方向变形差小于0.02，因此推荐使用长度直径比倍率为1.5倍试样。
3.2压缩蠕变试验变形测量装置要求
因为压向蠕变试样变形测量时需测量试样参考长度即高度方向的变形值，变形引伸杆很难直接安装在试样上，因此需要将引伸杆安装在上下压盘或者其他部位，但是应确定引伸杆安装到上下压盘未安装试样（或其他部位）时在试验条件下整体引伸装置变形量很小可以或略不计，因此设计是应考虑采用刚性好、耐高温的合金材料作为材料的上下压盘并设计连接引伸杆。如果条件允许可以直接使用视频引伸计对试样参考长度方向打标然后对其变形量进行直接测量。
3.3压缩试验过程试验温度监测
    压缩蠕变试验时试样小，在试样上捆绑热电偶的方式不太容易实现，而且在试验过程中可能因为受压导致热电偶测温出现各种问题，因此建议压向蠕变试验过程中采用间接测温的方式进行温度监测。一般要求试样位于高温炉的均温区的中心，经校准确认均温区的长度和温度偏差满足方法要求，同时建议可以在试样上安装监测热电偶同时采用间接测温的方式进行温度对比验证，验证过程中只进行升温保温不施加试验力，通过长时对比确认试样表面监测温度与间接测温方式温度一直，或者满足标准规定的温度偏差即可采用间接测温方式进行温度监测进行试验。
3.4试验机和试样的要求（同轴、精度等）
目前压向试验的同轴度计量校准仍存在很多的技术难题，一般情况下要求连接试验装置后进行同轴度的测试，但是目前国内尚无好的压向同轴度测试方法，因此本方法建议首先验证试验机同轴度应连接上下压盘后上下压盘平行，具体测试方法采用实验室自主设计压盘同轴度测试装置进行测试。试验机精度要求达到0.5级并要求试验力应包含在校准值范围内。
3.5试样加热保温要求
试样加热过程不宜太快，防止超温，最高温度不得超过设置温度2℃，达到设定温度后，开始温度保持，建议施加恒定初始载荷保证试样，初负荷为总试验力的2%左右，以保证试验加热过程中因为热膨胀导致受压变形，从而影响试验结果。保温时间应大于1小时，具体建议观察保温时变形基本不变时结束保温进行加载，因为压缩实验过程中热膨胀和压缩受力方向相反，如果保温时间过短材料热膨胀未结束受压力时会出现变形时间曲线异常的问题，本方法前期对于保温时间进行验证发现银合金棒保温过程可能需要超过3小时热膨胀才能完全释放，因此针对不同材料建议保温时间尽可能长，观察热膨胀结束保温阶段变形时间曲线平直无变化时再进行加载。
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    本次验证试验采用核电用银合金控制板作为原料，试样直径为8.6mm，按照标准推荐使用径高比为1.5试样，试样高度为12.9mm，偏差满足标准要求。试验前在原料两端取样进行金相测试确定试样组织均匀。
核电用银合金控制棒压向蠕变试验的主要测试项目为控制棒在一定温度和应力作用下达到稳态蠕变阶段时的蠕变速率，因此验证试验测定在不同温度和应力作用下的总压缩蠕变伸长率和稳态蠕变速率。验证试验温度分别选择300℃和500℃，选择3.5MPa、7MPa、14MPa、28MPa、35MPa五个应力水平验证试验结果的重复再现性，所有验证试验和实验室对比验证每个试验方案进行两组试验，结果取其平均值。
依据本方法试验要求和步骤测试获得300℃温度不同试验应力作用下压缩蠕变试验结果见表1。300℃时试验总时长均选择200h，从表1不同应力测试结果可以看出随着试验应力的增加，银合金控制棒的总蠕变伸长率逐渐增加，试样达到稳态蠕变阶段后通过软件测算得到的稳态蠕变速率也是随着试验应力的增大而增加。按照本方法测试时同组样品的测试结果相差不超过15%，相对于蠕变试验其结果稳定性和重复性较好。
表1  300℃不同应力下银合金控制棒压缩蠕变试验结果
	应力水平/MPa
	蠕变试验时间/h
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	3.5
	结果1
	200
	0.222
	6.10×10-6

	
	结果2
	200
	0.217
	6.70×10-6

	
	平均值
	200
	0.219
	6.40×10-6

	7
	结果1
	200
	0.276
	3.80×10-5

	
	结果2
	200
	0.254
	3.46×10-5

	
	平均值
	200
	0.265
	3.63×10-5

	14
	结果1
	200
	1.732
	4.16×10-5

	
	结果2
	200
	1.596
	4.02×10-5

	
	平均值
	200
	1.664
	4.09×10-5

	28
	结果1
	200
	4.365
	1.11×10-4

	
	结果2
	200
	4.219
	1.03×10-4

	
	平均值
	200
	4.292
	1.07×10-4

	35
	结果1
	200
	7.917
	1.93×10-4

	
	结果2
	200
	7.768
	1.88×10-4

	
	平均值
	200
	7.842
	1.90×10-4


依据本方法试验要求和步骤测试获得500℃温度不同试验应力作用下压缩蠕变试验结果见表2。500℃时试验总时长均选择200h，测试时发现压缩应力为35MPa时，试验时间达到150h时，试样变形量基本达到蠕变引伸计测量最大计量量程，因此35MPa应力测试时间为150h。从表2不同应力测试结果可以看出按照本方法测试时同组样品的测试结果相差不超过15%，相对于蠕变试验其结果稳定性和重复性较好。500℃时不同应力水平下的总蠕变伸长率随着应力的增大逐渐增大，但是趋势与300℃时变化趋势有所不同，在低应力水平时银合金控制棒总压缩蠕变伸长率随应力增加急剧增大，当应力超过14MP时随着应力的增加总蠕变伸长率增加变缓，造成这种现象的原因是随着银合金控制棒高度方向变形量急剧增大，试样压缩时直径方向尺寸逐渐增加，试样受压时施加恒定载荷不变的情况下相当于试样受压表面压应力变小，所以材料变形趋势变缓。稳态蠕变速率随着施加应力的增大呈现先增大后减小的趋势，其原因也是因为压缩时随着径向尺寸变大材料受压应力减小，只是稳态蠕变速率在7~14MPa之间出现转折点。
表2  500℃不同应力下银合金控制棒压缩蠕变试验结果
	应力水平/MPa
	蠕变试验时间/h
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	3.5
	结果1
	200
	1.452
	1.78×10-5

	
	结果2
	200
	1.394
	1.53×10-5

	
	平均值
	200
	1.423
	1.65×10-5

	7
	结果1
	200
	20.13
	6.19×10-4

	
	结果2
	200
	20.91
	6.77×10-4

	
	平均值
	200
	20.54
	6.48×10-4

	14
	结果1
	200
	60.66
	5.74×10-4

	
	结果2
	200
	59.82
	5.42×10-4

	
	平均值
	200
	60.24
	5.63×10-4

	28
	结果1
	200
	76.71
	3.48×10-4

	
	结果2
	200
	75.34
	3.39×10-4

	
	平均值
	200
	76.02
	3.44×10-4

	35
	结果1
	150
	76.36
	3.00×10-4

	
	结果2
	150
	77.61
	3.14×10-4

	
	平均值
	150
	76.98
	3.07×10-4


四、主要实验（或验证）的分析、综述报告
验证单位分别为西安诺博尔稀贵金属材料有限公司（西诺）、西部新锆核材料科技有限公司（西部新锆）、宝钛集团有限公司（宝钛集团）、广东省工业分析检测中心（广东工业），采用设备均符合本方法要求并在检定有效期内。试验人员均有五年以上力学检测经验，能熟练掌握蠕变试验机使用并处理试验数据。不同实验室按照本方法规定， 测试条件见表3.
表3  实验室验证试验方案
	验证单位
	蠕变验证试验方案
	样品数量

	西安诺博尔稀贵金属材料有限公司
	300℃，3.5MPa，200h 
	500℃，3.5MPa，200h
	2个/试验条件

	
	300℃，14MPa，200h
	500℃，14MPa，200h
	

	
	300℃，35MPa，200h
	500℃，35MPa，150h
	

	西部新锆核材料科技有限公司
	300℃，3.5MPa，200h
	2个/试验条件

	
	500℃，3.5MPa，200h
	

	宝钛集团有限公司
	300℃，14MPa，200h
	2个/试验条件

	
	500℃，14MPa，200h
	

	广东工业分析检测中心
	300℃，35MPa，200h
	2个/试验条件

	
	500℃，35MPa，150h
	


不同实验室按照验证方案测试获得的试验结果分别见表4~表9.
表4  300℃，3.5MPa，200h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	0.219
	6.40×10-6

	西诺
	0.188
	6.00×10-6

	新锆
	0.198
	6.04×10-6

	平均值
	0.202
	0.000

	标准偏差
	0.015
	0.000

	相对标准偏差
	0.078
	0.036


表5  300℃，14MPa，200h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	1.664
	4.10×10-5

	西诺
	1.542
	3.84×10-5

	中航
	1.724
	4.18×10-5

	平均值
	1.643
	0.000

	标准偏差
	0.092
	0.000

	相对标准偏差
	0.056
	0.044


表6  300℃，35MPa，200h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	7.842
	1.90×10-4

	西诺
	7.664
	1.76×10-4

	
	
	

	平均值
	7.690
	0.000

	标准偏差
	0.141
	0.000

	相对标准偏差
	0.018
	0.057









表7   500℃，3.5MPa，200h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	1.423
	1.65×10-5

	西诺
	1.361
	1.49×10-5

	新锆
	1.269
	1.38×10-5

	平均值
	1.351
	0.000

	标准偏差
	0.078
	0.000

	相对标准偏差
	0.057
	0.090


表8  500℃，14MPa，200h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	60.24
	5.63×10-4

	西诺
	60.01
	5.47×10-4

	中航
	60.31
	5.92×10-4

	平均值
	60.19
	0.001

	标准偏差
	0.157
	0.000

	相对标准偏差
	0.003
	0.040


表9 500℃，35MPa，150h压缩蠕变性能
	验证单位
	总蠕变伸长率/%
	稳态蠕变速率/ mm/mm/h

	汉唐检测
	76.98
	3.07×10-4

	西诺
	72.64
	2.96×10-4

	
	
	

	平均值
	73.75
	0.000

	标准偏差
	2.839
	0.000

	相对标准偏差
	0.038
	0.029



对比四家实验室压向蠕变测试结果可以发现结果偏差不大，测试结果总蠕变伸长率和稳态蠕变速率的相对标准偏差结果不超过10%，因为拉伸蠕变测试结果本身试验结果偏差比较大，所以不超过10%的相对标准偏差结果对于压缩蠕变试验结果可以接受。因此可以得出结论经过大量对比验证试验证明，使用该方法，可以获得稳定可靠的检测结果。
五、标准水平分析
经查，本标准对比国标蠕变测试分析方法板材蠕变测试部分对样品、设备及试验步骤要求明确细致，不同实验室间对比测试结果一致性更好，其技术内容达到国内先进水平。
六、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况
本标准与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
本标准与现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。
七、标准中的专利及涉及知识产权
本标准起草过程中，没有检索到专利和知识产权问题。
八、重大分歧意见的处理经过和依据
编制组严格按既定编制原则进行编写，本标准起草过程中未发生重大的分歧意见。
九、标准作为强制性或推荐性标准的建议
建议该标准为行业标准，供相关组织参考采用。
十、贯彻标准的要求和措施建议
本标准属于钛合金产品重要的理化检测方法之一，为使标准在行业内更好地发挥作用，建议针对本标准制定切实可行的贯彻措施，做好宣传培训工作，让其在行业内得以广泛推广。同时，对标准的执行情况进行跟踪调查，及时发现标准执行过程中的问题，不断完善，提升标准水平，提高标准的科学性、合理性、协调性和可操作性。
十一、废止现行有关标准的建议
本标准为新制定标准，无废止其它标准的建议。
十二、标准实施的预期作用
本标准充分考虑了我国钛合金生产企业和使用加工企业的生产工艺水平。本标准颁布执行后，可以规范航空用钛合金薄板高温拉伸蠕变的检测工作，满足钛合金生产市场的需求，有利于市场公平交易，有较大的社会效益。
十三、其他应予说明的事项
无。
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