
DOI: 10.3969/j.issn.1000-6826.2024.12.1901

核级锆合金管材真空退火
均匀性研究

Study on the Vacuum Annealing Uniformity of Nuclear-grade
Zirconium Alloy Tubes
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锆合金被称为核电站的“金属盔甲”，广泛用于核燃料包壳等关键部件。它的性能直接影响核反

应堆的安全与寿命。在锆合金管材的制备过程中，退火能够调整其内部结构，从而提升耐腐蚀性和

力学性能。然而，在大型真空退火炉中进行批量处理时，炉内温度是否均匀，一直是影响产品质量

一致性的重要难题。本研究针对外径 38 mm 的 Zr-4 合金管材，在工业级真空退火炉中模拟实际生产

条件，通过在不同区域布置温度传感器，实时监测退火过程中的温度变化。实验后，对管材的气体

元素、微观组织、耐腐蚀性能和硬度进行了系统检测。结果显示，即使炉内不同区域在升温和降温

阶段存在一定温差（不超过 37 ℃），在退火温度（580±8）℃、保温时间 180 min 下，管材的各项

性能仍能保持高度一致，完全符合核级技术标准。

 

锆合金因具有优异的耐腐蚀性能、适中的力学

性能及良好的加工性能，被广泛应用于核动力水冷

反应堆的核燃料包壳管和结构材料，涵盖压力管、

容器管、孔道管、导向管、定位格架、端塞及其他

结构件等，已成为核电站的重要应用材料[1−2]。影响

锆合金管材显微组织、耐腐蚀性能、力学性能的因

素众多，退火作为冶金和加工过程中的内在因素，

其影响尤为关键[3−8]。在锆合金管材的每一道轧制工

序后，均需通过退火处理恢复金属塑性、实现材料

软化，以获得持续加工能力；同时，成品管材在投

入使用前，均需经过成品退火处理，以获得最终的

显微组织、力学性能和耐腐蚀性能，从而保障核电

站的安全性与可靠性[9]。此外，锆合金管材对气体元

素含量有着严格的控制要求，因此其退火过程须在

真空环境下进行。

在使用真空退火炉对管材进行退火时，一方面

不同型号退火炉的温度控制精度存在差异，另一方

面锆合金管材退火过程中传热缓慢，这两个因素导

致工业化生产中难以保证所有管材同步达到目标温

度[10−11]。因此，对不同类型的锆合金管材进行批量
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化成品退火前，需选用特定型号的退火炉开展退火

实验，以确保退火后最终产品的各项性能满足核用

技术要求且质量稳定。鉴于此，本文以外径 38 mm
的 Zr-4 合金管材为研究对象，开展真空退火实验，

在退火炉膛不同区域布置控温热电偶（以下简称控

温偶），实时记录退火过程中各区域的温度变化；

退火完成后，对管材试样进行气体元素检测，并进

行金相组织、力学性能、耐腐蚀性能检测与对比分

析，以确定所选设备、工艺及过程控制的可靠性，

为同类型锆合金管材的退火设备选型、工艺制定及

过程控制提供参考依据。

 实验材料

实验所用 Zr-4 合金管材规格为外径 ϕ38 mm×
5.0 mm×4000 mm，该管材由海绵锆及添加原料经真

空自耗电弧熔炼、锻造、β 相均匀淬火、热挤压、中

间道次冷轧与退火、成品轧制、内外表面处理等工

艺制成，具体化学成分见表 1。
 
 

表 1　Zr-4合金化学成分（质量分数） %
 

Sn Fe Cr Fe+Cr O N H Zr

1.2~1.5 0.18~0.24 0.07~0.13 0.28~0.37 0.09~0.16 ≤0.0080 ≤0.0025 余量

 

 实验方法及过程

 实验方法

本实验在型号为 ZRT-300-9W4 的工业级内热卧

式真空退火炉内进行，该退火炉由兰州真空设备有

限责任公司生产，包括炉体、真空系统、强冷系

统、加热电源系统、电气控制系统、冷却水系统、

工件台架等。炉膛尺寸（长×宽×高）为 5000 mm×
500 mm×500 mm，总功率约为 420 kW，工作温度

为 500~850 ℃，空炉冷态极限真空度≤5×10−4 Pa，
空炉热态工作真空度为≤2.67×10−3 Pa。炉体内置加

热带沿炉膛 360°全覆盖，且左、右炉门增设补偿加

热体，确保各区域加热功率均衡，进而保证炉温的

均匀性。退火炉内设置 3 层式料架及 K 型 I 级精度

控温偶，控温偶布置于炉腔顶部，沿炉体长度方向

均匀分布于 4 个区域，见图 1。为确保实验结果能真

实反映批量化退火过程，本次实验采用插样法，将

3 支成品退火实验管材分别布置于退火料架的上、

中、下 3 层，并选用同牌号、同规格残料配重，确

保每层装载量达到约 200 kg，总装载量约为 600 kg；

所有退火管材均与 4 支控温偶对应区域居中对齐，

退火过程严格执行拟定退火制度（退火温度（580±
8）℃、保温时间 180 min），并以每次 0.5 h 的频次

实时记录各控温偶的温度数据。

 实验过程

实验流程如下：待退火料和配重料全部装载完

毕后开始抽真空，炉膛真空度达到 5.0×10−3 Pa 进行

升温操作；当最后一支控温偶达到 578 ℃ 后，进入

保温阶段并保持 180 min；保温结束后启动降温程

序，当所有控温偶监测温度≤230 ℃ 时，通入氩气

进行冷却；待所有控温偶监测温度≤100 ℃ 时，放

气并出炉。整个退火过程不同区域的实时温度变化

情况见表 2，其中 T0 为起始时间。

结果表明，在整个退火过程中，不同区域的 4
个控温偶时间–温度曲线整体趋势一致；仅在加热初

期及降温过程中存在较明显的温度差异，其余时间

段各区域温度基本一致。其中，加热初期即低温加

热阶段，位于最左端靠近左炉门的 1 号控温偶监测

温度明显低于其他 3 支（最大温差 11 ℃），这与炉

门附近加热体相对较少、热传递较慢有关；加热 1 h
后，炉膛各区域温度趋于均匀。降温初期的降温速

率最快（约 3.0 ℃/min），这样可以有效控制管材的

微观结构与性能。随着时间的延长，降温速率逐渐

减缓，且位于左右炉门处的 1 号和 4 号控温偶监测

温度下降速度明显快于中间区域的 2 号和 3 号控温

偶（最大温差 37 ℃），即边部散热速率快于芯部，

 

控温偶1 控温偶2 控温偶3 控温偶4
上层

中层

下层

图 1　退火炉料架结构及控温偶分布示意
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这与锆合金管材退火过程中管材间传热缓慢有关。

 取样方案与检测方法

本次退火实验完成后，选取典型位置取样，并

进行气体元素、金相组织、耐腐蚀性能及力学性能

检测，取样方案与检测方法见表 3。样品编号如下：

上层左端 S-1，上层中间 S-2，上层右端 S-3，中层

左端 Z-1，中层中间 Z-2，中层右端 Z-3，下层左端

X-1，下层中间 X-2，下层右端 X-3。

 结果分析与讨论

 气体元素分析

气体元素 O、N、H 的检测结果见表 4。O 元素

的质量分数控制在 0.142%~0.149%，满足核用技术

要求（O 质量分数为 0.09%~0.16%），且不同位置

的 O 元素检测数据高度统一，极差值（最大值与最

小值之差）仅为 0.007%，说明 O 元素分布均匀性良

好。O 作为间隙固溶元素，其扩散速率直接受退火

温度影响，可见不同位置的退火温度一致性符合

O 元素的控制要求。在不同位置处，杂质元素 N 的

质量分数＜0.0020%，杂质元素 H 的质量分数≤

0.0006%，均完全满足核用技术要求（N 质量分数≤

0.0080%，H 质量分数≤0.0025%），可见所选退火

炉真空度环境可靠，具备生产气体元素指标完全满

足核用技术要求的锆合金管材的能力。

 金相组织分析

管材纵截面金相组织见图 2，晶粒度检测结果见

表 5。所有试样均呈现再结晶组织，且晶粒细小、弥

散分布，晶粒度等级为 11 级，满足核用技术要求

（≥7 级），同时表现出优异的性能一致性。可见不

同退火位置管材低温加热阶段温差控制在 11 ℃ 以

内、开始降温阶段以约 3 ℃/min 的速率快速降温、

低温降温阶段温差控制在 37 ℃ 以内，对组织结构无

明显影响。进一步分析可知，出现上述现象的原因

如下：低温加热及低温降温阶段的温度远低于再结

晶温度，难以影响组织；开始降温阶段的快速降

温，避免了管材在再结晶温度区间长时间停留，从

而有效控制了管材的微观结构。

 耐腐蚀性能分析

管材均匀腐蚀实验结果显示，所有试样腐蚀后

 

表 2　退火过程温度变化情况
 

时间/h
温度/℃

备注
控温偶1 控温偶2 控温偶3 控温偶4

T0 56 62 67 67

开始升温

T0+0.5 110 113 115 117

T0+1.0 170 174 175 174

T0+1.5 236 236 237 237

T0+2.0 293 298 296 298

T0+2.5 373 374 374 373

T0+3.0 448 449 448 448

T0+3.5 524 526 524 525

T0+4.0 578 579 580 578

结束升温开始保温

T0+4.5 580 580 580 580

T0+5.0 580 580 580 580

T0+5.5 580 580 580 580

T0+6.0 580 580 580 580

T0+6.5 580 580 580 580

T0+7.0 580 580 580 580

结束保温开始降温

T0+7.5 473 501 496 464

T0+8.0 386 411 406 376

T0+8.5 328 351 347 319

T0+9.0 288 309 304 278

T0+9.5 256 276 271 247

T0+10.0 230 224 226 221 充氩冷却

T0+10.5 99 93 98 97 放气出炉

 

表 3　取样方案与检测方法
 

检测项目 取样方案 检测方法

气体元素
3支实验管材头、中、尾处各取1个块状样
品，每个样品长2~3 mm，共计9个样品

根据GB/T 13747.22—2017[12]，使用氧氮分析仪检测管材样品中的O、N元
素；依据GB/T 13747.21—2017[13]，使用氢分析仪检测管材样品中的H元素

金相组织
3支实验管材头、中、尾处各取1个纵截面样
品，每个样品长15~18 mm，共计9个样品

根据GB/T 6394—2017[14]，使用光学金相显微镜观察管材金相样品的纵截面
金相，并对晶粒度进行评级

耐腐蚀性能
3支实验管材头、中、尾处各取1个管状样
品，每个样品长3~8 mm，共计9个样品

根据YS/T 1308—2019[15]，使用静态腐蚀高压釜在（400±3）℃、（10±1）
MPa的水蒸气中进行管材样品3、14、42、72、105、130 d耐均匀腐蚀实验

力学性能
3支实验管材头、中、尾处各取1个管状样
品，每个样品长18~20 mm，共计9个样品

根据GB/T 230.1—2018[16]，使用洛氏硬度计在管材样品横截面的壁厚中心
位置测量洛氏硬度
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的外观均呈黑光亮状态（典型位置样品 130 d 腐蚀后

的外观照片见图 3），满足核用锆合金管材“黑光亮”

的外观要求。所有试样的腐蚀增重曲线趋势一致

（见图 4），均呈现两个不同的腐蚀阶段，即转折前

腐蚀与转折后腐蚀。在转折前腐蚀阶段，管材表面

存在起保护作用的致密氧化膜，此时腐蚀增重曲线

遵循抛物线规律，腐蚀增重速率较低；随后，Zr 向

ZrO2 转变，该过程中 ZrO2 以亚稳态四方氧化锆和立

方氧化锆的形式存在，导致体积膨胀，进而使氧化

膜内应力增加；应力的集聚和累积最终引发氧化膜

 

表 4　气体元素检测结果（质量分数） %
 

编号 O N H

S-1 0.149 ＜0.0020 0.0006

S-2 0.146 ＜0.0020 0.0005

S-3 0.148 ＜0.0020 ＜0.0005

Z-1 0.142 ＜0.0020 0.0005

Z-2 0.143 ＜0.0020 ＜0.0005

Z-3 0.144 ＜0.0020 ＜0.0005

X-1 0.145 ＜0.0020 0.0005

X-2 0.147 ＜0.0020 ＜0.0005

X-3 0.146 ＜0.0020 ＜0.0005

极差值 0.007 — —

 

(a) (b) (c)

(d)

50 μm 50 μm 50 μm

50 μm 50 μm 50 μm

50 μm 50 μm 50 μm

(e) (f)

(g) (h) (i)

图 2　退火后管材不同试样典型金相图：(a) S-1；(b) S-2；(c) S-3；(d) Z-1；(e) Z-2；(f) Z-3；(g) X-1；(h) X-2；(i) X-3

 

表 5　晶粒度检测结果
 

编号 晶粒度等级

S-1 11

S-2 11

S-3 11

Z-1 11

Z-2 11

Z-3 11

X-1 11

X-2 11

X-3 11
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破裂，当裂纹产生时，腐蚀过程出现转折；在转折

后腐蚀阶段，腐蚀增重曲线几乎遵循线性规律，腐

蚀增重速率相对较大，氧化膜结构疏松，亚稳态氧

化锆向单斜氧化锆转变[1]，这与绝大多数锆合金的腐

蚀规律一致。9 个试样在不同腐蚀周期的腐蚀增重值

及增重极差值见表 6。其中，常规 3 和 14 d 的质量

增加分别为 13.63~14.49、23.57~24.73 mg/dm2，均满

足核用技术要求（3 d 质量增加≤22 mg/dm2，14 d
质量增加≤38 mg/dm2）。随着腐蚀时间延长，所有

试样的腐蚀增重极差值具有逐渐增大的趋势，在腐

蚀“转折点”（72 d）时，由于管材内部结构处于波动、

非稳态状态，不同试样的瞬时腐蚀增重差异显著，

质量增加极差值达到最大值 2.39 mg/dm2；之后随着

腐蚀时间继续延长，管材内部结构趋于稳态，腐蚀

增重差异逐渐缩小，增重极差值随之减小。可见不

同退火位置的管材在短期与长期耐腐蚀性能上均具

有良好的一致性，即不同退火位置在低温加热阶段与

低温降温阶段的温差以及开始降温阶段的快速降温速

率，对管材耐腐蚀性能无明显影响，这进一步证明

不同退火位置管材的显微组织具有较好的一致性。

 
 

(a) (b) (c)

图 3　130 d均匀腐蚀后试样外观形貌：(a) S-1；(b) Z-2；(c) X-3
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图 4　不同试样均匀腐蚀增重曲线
 

管材横截面壁厚中心位置的洛氏硬度检测结果

见图 5。所有样品的洛氏硬度最大值控制在 HRBW
84.6~86.0，平均值控制在 HRBW 84.07~85.90，均满

足核用技术要求（平均值≤HRBW 90，最大值≤

HRBW 91），其中编号为 S-1、S-3 和 X-1 的 3 个样

品检测结果相对偏小。深入分析后发现，这 3 个样

品在退火过程中分别位于上料架靠近左炉门处、上

料架靠近右炉门处、下料架靠近左炉门处；退火低

温加热阶段，左炉门处 1 号控温偶监测温度偏低；

低温降温阶段，左右炉门处 1 号、4 号控温偶监测温

度下降速度较快。可见退火过程中低温加热阶段慢

 

表 6　均匀腐蚀实验结果 mg/dm2
 

编号
腐蚀质量增加

3 d 14 d 42 d 72 d 105 d 130 d

S-1 14.48 24.73 36.19 45.84 61.52 71.17

S-2 14.17 24.20 36.01 44.87 60.22 70.25

S-3 14.26 24.30 35.91 44.97 60.92 70.28

Z-1 14.49 24.15 35.96 43.47 61.18 70.31

Z-2 14.44 24.07 35.94 44.75 61.09 70.29

Z-3 14.24 23.93 35.89 44.44 60.96 70.08

X-1 14.14 23.57 35.94 44.78 61.28 71.29

X-2 13.70 23.81 35.95 44.99 61.31 71.27

X-3 13.63 24.17 35.95 45.86 61.36 71.27

极差值 0.85 1.16 0.30 2.39 1.30 1.21
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图 5　硬度检测结果
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速升温、低温降温阶段快速降温，有利于获取硬度

性能优良的锆合金管材，即不同退火位置在低温加

热阶段与低温降温阶段的温差对管材硬度性能无不

利影响。此外，由于硬度值由起始塑性变形抗力和

继续塑性变形抗力共同决定，因此通过检测不同退

火位置管材的硬度值可得知，该批管材具有良好且

均匀的强度及塑性变形抗力水平。

 结束语

（1）选用型号为 ZRT-300-9W4 的工业级内热

卧式真空退火炉，按照退火温度（580±8）℃、保温

时间 180 min 的成品退火制度，可批量化生产出满足

核用技术要求且性能一致性良好的外径 38 mm 的

Zr-4 管材。

（2）真空退火过程中，不同退火位置的管材低

温加热阶段温差控制在 11 ℃ 以内、开始降温阶段以

约 3 ℃/min 的速度快速降温、低温降温阶段温差控

制在 37 ℃ 以内，对批量化锆合金管材组织结构、耐

腐蚀性能、力学性能的一致性影响较小。

（3）本次研究表明，在工业化生产过程中，锆

合金管材产品退火设备可选用型号为 ZRT-300-9W4
的工业级内热卧式真空退火炉，其炉膛内上、中、

下，头、中、尾不同位置管材经退火后，性能一致

性良好，可为同类型产品大规模退火生产提供参考

依据。
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