《包壳管激光标记深度与热影响区测定方法》
标准（草案稿）编制说明
工作简况
任务来源及计划要求
根据工信部《工业和信息化部办公厅关于印发2020年第二批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科函〔2020〕181号）的文件精神，由西部新锆核材料科技有限公司负责起草《包壳管激光标记深度与热影响区测定方法》有色行业标准。计划编号：2020-0714T-YS，项目完成年限为2022年。

立项的目的和意义
国家大力发展核电产业，核电“走出去”是国家“一带一路”战略构架中非常重要的一个板块。推进我国自主知识产权的“华龙一号”核电技术，是践行核电“走出去”战略的实施，也是开启中国核电“一带一路”战略的布局。由于我国缺乏燃料组建用锆合金包壳管等堆内材料激光标记深度与热影响区测定方法标准，制约了我国核材料的推广与发展，在核用包壳管激光标记的可靠性评价上也缺乏仲裁机制。
锆合金由于其优良的核性能已被广泛地应用在反应堆中作为包壳材料和结构材料，激光标记是包壳管的可追溯性唯一编码，每支包壳管在生产制备过程中将最终拥有一个唯一的标记码，成为这支包壳管的“身份证号”，一旦这只包壳管在核反应堆内出现异常，将可精确追溯至它的整个生产过程。包壳管激光标记是为了实现包壳管在核反应堆内的精确可追溯性，因此包壳管激光标记的可靠性是衡量锆合金包壳管安全性的重要指标，也是锆合金管材设计开发、鉴定、验收的重要技术指标。
目前我国包壳管科研单位、生产企业、检测机构、用户与设计方等相关单位主要通过金相法以及腐蚀法来测定包壳管激光标记的深度与热影响区，但各单位的方法细节不统一，常出现测定结果与评判尺度不一致的情况，本标准规范了国内包壳管激光标记深度与热影响区测定方法，同时也可有力地促进核材料行业的安全、质量发展，特别对核工业的安全与发展具有重要的意义。
项目所涉及的方法简况
包壳管激光标记深度与热影响区测定方法目前尚无国际、国家、行业标准，目前锆合金的科研单位、生产企业、检测机构、用户与设计方均采用企业标准开展该工作，需及时建立标准，以体现我国包壳管激光标记深度与热影响区测定方法的实际水平。
本标准将带有激光标记的包壳管进行金相磨抛制样后，使用具有深度测量功能的显微镜，对其表面激光标记深度与热影响区进行金相法测定，随后使用水蒸气腐蚀方法对激光标记的可靠性进一步进行验证，最终确定包壳管的激光标记深度与热影响区是否安全可靠。标准中包含方法原理、所用试剂、仪器设备、试验步骤、数据处理等。
起草单位情况
西部新锆核材料科技有限公司（以下简称西部新锆）成立于2013年4月，是中国核工业集团有限公司与西北有色金属研究院共同出资，以发改委、工信部、财政部三部委批准的“自主化先进压水堆燃料组件用锆合金结构材料产业化”项目为推动成立的独立法人公司。公司的首要目标是建设核用锆、铪材自主化科研生产基地，搭建世界一流的国家级核用特种金属材料研发、评价、性能分析、检测、中试和工业化生产为一体的创新平台，整合核用材料优势资源，推进重大科技成果的产业化和产业聚集发展。公司具有雄厚的锆及锆合金研发实力，曾获得过国家科学技术进步奖等国家级奖项3项，省部级奖项9项，主持或参与制、修订国家标准、行业标准几十余项，公司在国内外锆、铪等稀有难熔金属及其合金的研发方面拥有较高的知名度。目前拥有各项发明专利16项，拥有自主知识产权的合金牌号如N36、N18、C7等，并掌握其全部金属压力加工技术，所研制、生产的合金性能优异，达到了国外M5、Zirlo锆合金水平，产品广泛应用于国防、核工业和民用领域。

2018年11月我国首次实现自主品牌N36锆合金工业化规模生产，西部新锆公司顺利交付20个组件的N36锆合金管材，这些锆管将应用于我国首座“华龙一号”核电站，意味着我国开始向核大国迈向核强国。2020年12月西部新锆公司顺利交付70个组件的N36锆合金管材，这些锆管将应用于巴基斯坦的首座“华龙一号”核电站，这也是我国“一代一路”走出去的首座“华龙一号”核电站；同年4月由西部新锆公司生产的Zr-4合金管坯顺利向加拿大出口，各项性能均达到国际先进水平，这是我国首次向发达国家出口核用锆合金产品，这些振奋人心的成绩标志着我国已经正式列入核强国。
本项目承担单位还包括中核建中核燃料元件有限公司、苏州热工研究院有限公司、西安汉唐分析检测有限公司、国核宝钛锆业股份公司、中国核动力设计研究院、西部超导材料科技股份有限公司、国家电投集团科学技术研究院，各单位均是锆合金科研、生产、检测、用户与设计方等领域的资深单位，在包壳管激光标记深度与热影响区测定中具有丰富的经验，在编制工作中能配合主要编制单位对相关数据、行业发展概况、技术参数进行收集、分析和改进，并作为验证单位承担本标准的验证工作，对编制工作以及编制水平的提高起到了积极的推动作用。
主要工作过程
起草阶段
2020年10月在接到标准制定任务后，成立了标准编制工作组，确定了各成员的工作职能和任务，制订了工作计划和进度安排，填写了“推荐性行业标准项目任务书”。
2020年11月在桐乡召开的有色金属标准工作会议（工作会第一次会议）对本标准任务落实，确定中核建中核燃料元件有限公司（责任人：范绍华）、苏州热工研究院有限公司（责任人：张晏玮）为第一验证单位，主要负责验证本试验方法的条件试验与结论；西安汉唐分析检测有限公司（责任人：王松茂）、国核宝钛锆业股份公司（责任人：张天广）、中国核动力设计研究院（责任人：李顺平）、西部超导材料科技股份有限公司（责任人：刘伟）、国家电投集团科学技术研究院（责任人：张华峰）为第二验证单位，主要负责验证本试验方法的结论。
2021年2月编制工作组完成相应方法的调研与研究，形成了行业标准《包壳管激光标记深度与热影响区测定方法》草案稿Ι，以及试验验证报告的草案稿Ι，并将连同验证样品一并寄往各验证单位。
2021年3月编制工作组陆续收到各编制单位的反馈意见与验证报告，对反馈的意见进行汇总处理，对草案稿Ι进行修改，并完善编制说明，形成草案稿Ⅱ。

标准编制原则
标准制定的原则
锆合金是关键的核反应堆用材料，包壳管是核反应堆的第一道安全屏障，包壳管激光标记的可靠性与安全性是评价包壳管安全性能的重要指标，因而使其检验标准化具有重要的意义。
充分考虑目前科研单位、生产企业的实际需要。
充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。
遵守标准
本标准遵守下列基础标准：
GB/T 1.1-2020  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 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定

标准主要内容的确定依据
概况
本标准由西部新锆核材料科技有限公司与中核建中核燃料元件有限公司共同研究，经过调研在锆合金包壳管研制的实际水平上进行制定确定的。
编制工作组分工：中核建中核燃料元件有限公司、苏州热工研究院有限公司为第一验证单位；西安汉唐分析检测有限公司、国核宝钛锆业股份公司、中国核动力设计研究院、西部超导材料科技股份有限公司、国家电投集团科学技术研究院为第二验证单位。

激光标记的微观形貌
激光标记是包壳管的可追溯性唯一编码，本标准研究阶段为尽可能清晰的显示出激光标记区域的形貌，选择了尽可能大的功率与频次进行激光标记，其灼烧深度远大于实际产品的激光标记深度。激光标记形貌见表1。
表1  无激光标记与有激光标记的微观对比

	方式
	无激光标记
	激光标记

	典型
照片
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（约1500X）
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（约1500X）


表1中左侧图为非激光打标样品的微观形貌，右侧图为激光打标样品的微观形貌，由对比可看出，激光将样品表面灼烧出显著的氧化色，并且导致被灼烧的区域出现了过烧现象，甚至出现熔融后晶体重新生长。这些过烧组织或重新生长的晶体组织，对包壳管的耐腐蚀性能将会有较严重的负面影响，则需精确测定激光标记深度与热影响区。

样品制备方式试验
因激光打标深度非常小，不良的制样方式将会显著影响结果的准确性，如线切割等电热加工的电弧灼烧等。试验分别采用线切割、铣床等两种机加工方式制备样品，研究样品的制备对激光打标深度观测的影响，对比结果见表2。
表2  样品制备方式试验结果

	序号
	加工方式与典型（干扰）照片

	线切割
剖面
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	轻微磨抛（500X）
	大去除量磨抛（500X）

	
	线切割剖开样品，经磨抛后，仍呈现电弧灼烧与灼烧的热影响区干扰。

	铣床
剖面
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	铣床剖开样品，经磨抛后，无干扰。


由表2试验结果可知，采用线切割加工包壳管激光标记的剖面，会在不同程度上造成干扰影响，其深度随电弧灼烧痕迹经磨抛制样而减轻，但不论经多少去除量的磨抛，均无法彻底消除，经大量磨抛后线切割的干扰影响约为（5~10）μm。而采用铣床加工包壳管激光标记的剖面，经砂纸磨抛后，不会造成观测干扰。

中核建中核燃料元件有限公司与苏州热工研究院分别验证该结论：线切割加工会对样品外表面整体造成电弧灼烧，经磨抛后无法完全消除该干扰影响。
测定方式试验
方法一采用视频显微镜对激光打标区域直接进行激光打标深度测定，方法二采用金相显微镜对经磨抛的纵向抛面进行激光打标深度测定，对比结果见表3。
表3  测定方式试验结果

	方式
	视频显微镜测定
	金相显微镜测定

	典型

照片
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	结果
	热影响区22μm
	热影响区21μm

	典型

照片
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（约600X）
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（约600X）

	结果
	激光标记深度3.3μm
	激光标记深度3.4μm


由表3试验结果可知，采用视频显微镜直接观测样品激光标记的深度，与采用金相显微镜观测样品激光标记的纵向剖面，其结果一致。

中核建中核燃料元件有限公司与苏州热工研究院分别验证该结论：视频显微镜的景深测量法与金相显微镜的剖面测量法在测定激光标记深度中结果一致。

蒸气腐蚀试验
包壳管激光标记理论上会灼烧一定深度的管材外表面，若激光灼烧的深度过大或激光灼烧的热影响区深度过大，将会影响包壳管的耐腐蚀性能，按照YS/T 1308-2019中7.3.1“400℃均匀蒸气腐蚀条件”进行腐蚀试验，且不进行“样品酸洗”，不合格的激光打标与合格的激光打标腐蚀后样品外观对比见表4。
表4  蒸气腐蚀试验结果

	方式
	不合格的激光打标腐蚀后外观
	合格的激光打标腐蚀后外观

	结果
	激光标记区域腐蚀后出现白色腐蚀产物
	激光标记区域腐蚀后黑光亮

	西部
新锆
典型
照片
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	中核
建中
典型
照片
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中核建中核燃料元件有限公司验证该结论：不良的激光打标腐蚀试验后外观呈现白色腐蚀产物，良好的激光打标腐蚀试验后外观呈现黑光亮。

主要试验与验证
起草单位与验证单位的锆合金试验结果统计见表5、表6。
表5  锆合金包壳管激光打标深度试验结果对比
	试验单位
	激光打标深度

（μm）
	平均值

（μm）
	标准

偏差
	RSD

	西部新锆核材料

科技有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	中核建中核燃料

元件有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	苏州热工研究院

有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	国核宝钛锆业

股份公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	西安汉唐分析

检测有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	中国核动力

研究设计院
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	西部超导材料科

技股份有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	国家电投集团科学

技术研究院
	
	
	
	
	
	
	
	
	


表6  锆合金包壳管激光打标深度试验结果对比
	试验单位
	热影响区深度

（μm）
	平均值

（μm）
	标准

偏差
	RSD

	西部新锆核材料

科技有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	中核建中核燃料

元件有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	苏州热工研究院

有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	国核宝钛锆业

股份公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	西安汉唐分析

检测有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	中国核动力

研究设计院
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	西部超导材料科

技股份有限公司
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	国家电投集团科学

技术研究院
	
	
	
	
	
	
	
	
	


标准水平分析
本标准根据我国包壳管激光标记深度与热影响区测定行业情况首次制定，填补了我国核工业用包壳管激光标记可靠性的试验方法的一项空白。本标准在起草过程中结合我国核用锆合金包壳管激光标记深度与热影响区测定多年的经验，在编制过程中进行了大量的试验与验证工作，同时兼顾了我国核用材料科研单位、生产企业、检测机构、用户与设计方的经验与现状。
经查询，本标准为首次提出，未查询到ASTM、ASME等具有同类型相关标准，分析认为本标准为国内领先水平。
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
本标准的制定与现行标准没有冲突，且符合我国目前法律、法规的规定。
标准中如涉及专利，应有明确的知识产权说明
本标准无涉及专利情况。
重大分歧意见的处理经过和依据
无。
标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议该标准为推荐性行业标准。
贯彻标准的要求和措施建议，包括：
无。
废止现行有关标准的建议
无。
其他应予说明的事项
无。
预期效果
本标准充分考虑了我国锆合金材料科研单位、生产企业、检测机构、用户与设计方的工艺技术水平。本标准颁布执行后，有利于采用统一的方法开展包壳管激光标记深度与热影响区测定工作，有利于进一步加强我国自主化核反应堆用材料的核安全评价手段，有利于丰富我国自主化核反应堆设计的可靠性数据库，提高我国自主化核反应堆设计安全与设计能力。可促进我国自主化核电与核反应堆技术的良好发展，间接为我国自主化核电与核反应堆技术的走出去提供可靠性基础研究保障，具有较大的社会效益。因此在本标准实施后，可积极向锆合金的科研单位、生产企业、检测机构、用户与设计方等相关单位，以及国内外用户推荐采用本标准。
包壳管激光标记深度与热影响区测定方法编制工作组
2021年3月
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