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前  言 

本标准按照GB/T 1.1—2009给出的规则起草。 
本标准以相关的金属及合金电化学测试国家标准为基础，并根据核电厂用金属材料在高温高压水中

电化学测试的特殊要求而补充提出了相应要求。本标准参考GB/T 24196中有关电化学测试相关标准的要

求，并结合核电厂用金属材料高温高压水中电化学试验经验进行制订。 
本标准由中国核学会提出。 
本标准由核工业标准化研究所归口。 
本标准起草单位：中国科学院金属研究所、核工业标准化研究所、上海核工程研究设计院有限公司、

中国核动力研究设计院。 
本标准主要起草人：韩恩厚、王俭秋、郦晓慧、王家贞、李毅丰、张志明、张宏伟、孟凡江、姜峨。 
本标准于2018年首次发布。 
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核电厂金属材料高温高压水中 

划伤再钝化试验方法 

1 范围 

本标准规定了以快速划伤试验评价核电厂用金属材料在高温高压水中再钝化特性的方法和相应

的技术要求。 

本标准适用于核电厂用金属材料在350 ℃以下水介质中进行的划伤再钝化测试。 

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 150.4—2011  压力容器  第4部分：制造、检验和验收 
GB/T 10123—2001  金属和合金的腐蚀  基本术语和定义 
GB/T 15970.1—1995  金属和合金的腐蚀  应力腐蚀试验  第1部分：试验方法总则 
GB/T 24196—2009  金属和合金的腐蚀  电化学试验方法  恒电位和动电位极化测量导则 
YB/T 5344—2006  铁-铬-镍合金在高温高压水中应力腐蚀试验方法 

3 术语和定义 

GB/T 10123—2001、GB/T 15970.1—1995、GB/T 24196—2009及YB/T 5344—2006界定的以及下列

术语和定义适用于本文件。 

3.1  

划伤  scratching 
金属表面氧化膜被划破而裸露新鲜基体的现象。 

3.2  

再钝化  repassivation 
金属表面氧化膜划伤后，裸露新鲜基体在环境中发生氧化膜再生的现象。 

4 试验仪器和设备 

4.1 高压釜 

4.1.1 高压釜釜体、釜盖应采用不锈钢或镍基合金等耐蚀合金制造。釜体一般为整体结构，特殊情况

下也可为焊接结构，但应进行无损检测。 
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4.1.2 釜体与釜盖之间及釜上引出的各测试孔均需具有良好的密封性能，在试验过程中不准许有泄漏

现象。 
4.1.3 高压釜应设有安全保护装置，并定期检查安全保护装置的可靠性。 
4.1.4 釜体、釜盖等高温承压构件应参照 GB 150.4—2011 进行无损检测，经检测合格后方可使用。 
4.1.5 釜内导管及试样支架推荐采用耐高温耐腐蚀材料加工制作，如采用不锈钢、镍基合金等合金制

成。试样固定在试样架上，应保证试样与试样架、试样与釜体之间均处于绝缘状态。 
4.1.6 高压釜应配备有相应的冷却水循环系统，以保护外部参比电极及其它不耐高温试验部件。 
4.1.7 推荐的高温高压水循环系统、高压釜及划伤单元结构参见附录 A。 

4.2 加热及控温装置 

4.2.1 推荐采用电加热方式。 

4.2.2 加热装置及控温仪器应具有满足试验要求的升温速度，在试验温度下能长期保温，并且稳定、

可靠、操作方便。尽量保持高压釜内温度均匀，并确保高压釜内热电偶在试样附近，以便实时检测试样

试验温度。 
4.2.3 控温精度：±1℃。 

4.3 电化学工作站 

4.3.1 电化学工作站应满足动电位极化和恒电位极化等电化学测试要求。 

4.3.2 电化学工作站的推荐参数参见附录 B。 

4.4 电极系统 

4.4.1 电化学试验一般采用三电极体系，包括工作电极、辅助电极和参比电极。 
4.4.2 高温高压水中电化学试验所用参比电极推荐采用外置式压力平衡 Ag/AgCl 电极，也可采用

Cu/Cu2O/陶瓷或 Fe/Fe3O4/陶瓷等耐高温固体参比电极。对于外置式压力平衡 Ag/AgCl 参比电极，电解

质 KCl 溶液推荐浓度 0.1mol/L（25 ℃时该浓度的 Ag/AgCl 电极相对标准氢电极的电位=0.2866 V）。 
4.4.3 为了保证参比电极电位稳定，应配备电极冷却循环水系统，确保参比电极芯部温度相对恒定，

且不超过 50 ℃。试验前后检测并校正参比电极电位，及时更换电解液，保证试验期间电极电位稳定。 
4.4.4 辅助电极推荐选用金属铂片，推荐尺寸 20 mm×20 mm，辅助电极采用铂丝点焊，并用聚四氟乙

烯热缩管包覆后引出高压釜。各电极之间的距离应保持恒定。 
当采用 0.1 mol/L KCl 作电解液的 Ag/AgCl 参比电极时，推荐按照下述公式将测得的电极电位转换为标

准氢电极电位： 

 7 2 9 3
SHE obs 0.2866 0.001 ( ) 1.745 10 ( ) 3.03 10 ( )r r rE E T T T T T T− −= + − × − + × × − − × × −  ................... (1) 

式中： 
T——试验温度，单位摄氏度（℃）； 
Tr——25 ℃； 
Eobs——实测工作电极相对于参比电极电位，单位伏特（V）； 
ESHE——相对于标准氢电极的电位，单位伏特（V）。 

4.5 陶瓷锥形头 

4.5.1 陶瓷锥形头推荐形状及尺寸参见附录 A。 
4.5.2 陶瓷锥形头为一次性使用耗材，需保证在划伤过程中与样品绝缘。推荐选用纯度超过 99.9%的

稳定化氧化铝材料，并确保其在高温高压水中的稳定性。 
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4.5.3 陶瓷锥形头与划伤样品表面的距离由压缩弹簧和紧固螺栓旋进量确定，保证每次试验划伤深度

尽可能一致。 

4.6 快速划伤系统 

4.6.1 快速划伤系统推荐结构参见附录 A。 
4.6.2 划伤系统推荐由高压气体配合气缸和阀门驱动，通过调节气动装置进口处气压改变划伤速度。 
4.6.3 快速划伤系统中与高温高压水接触的构件应由耐蚀合金制成，推荐选用不锈钢或镍基合金。 
4.6.4 该系统中涉及滑动密封部位，应对此部位外置循环水冷却以保证密封效果。 
4.6.5 划伤速度应尽量大，确保划伤过程用时尽量短，推荐划伤速度不小于 4 m/s。 
4.6.6 划伤时间应精确测量，推荐采用霍尔传感器和精密计时器进行测量。 
4.6.7 划伤再钝化试样与夹具之间应放置绝缘垫片，保证划伤过程中试样与夹具绝缘且不发生相对滑

动。 

5 试样制备和要求 

5.1 试样数量及尺寸 

5.1.1 每次试验需要 2 个相同的标准试样，其中一个试样用作电化学测量试样，用以确定再钝化电位，

另一个试样为划伤试样。 
5.1.2 推荐标准试样尺寸：10 mm×10 mm×1 mm。 

5.2 试样制备 

试样的加工应采用对材质影响小的方法。推荐用水砂纸将试样表面依次磨到2000号，或根据试验要

求处理样品表面，确保最终去除样品表面加工影响层，然后用分析纯级丙酮或酒精洗净。 

5.3 试样连接 

5.3.1 高温电化学试样一般不进行试样封装，因此需严格控制样品尺寸及表面状态。 
5.3.2 试样引线推荐采用与试样化学成分相同或近似的金属丝，引线表面包覆聚四氟乙烯热缩管，聚

四氟乙烯管热缩后与导线之间不应存在缝隙，试样引线点焊在试样侧面，并确保焊点附近导线裸露面积

尽量小，焊点长度不宜超过 3 mm。 
5.3.3 点焊后，应注意打磨样品表面由焊接引起的其它损伤部位，该部位表面粗糙度与样品最终粗糙

度要求相同。当试验温度超过 300℃时，推荐在导线聚四氟乙烯热缩管外面包套氧化锆陶瓷管，以提高

导线绝缘特性。 

6 试验条件和步骤 

6.1 溶液配制 

6.1.1 采用电导率小于 1 μS/cm的去离子水或蒸馏水配制试验溶液。 
6.1.2 根据试验要求配制试验溶液，宜采用分析纯试剂。 

6.2 试验条件 

6.2.1 按照试验要求确定试验温度。 
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6.2.2 对于动态循环高压釜，溶液应充满高压釜腔，压力高于该溶液饱和蒸气压，调节高压泵选择合

适的溶液流量，确保高压釜内溶液在 1 h 内至少彻底更换 1 次。 
6.2.3 推荐升温速率为 70℃/h～100℃/h。 
6.2.4 推荐溶液体积与试样表面积的比值宜大于 100mL/cm2。 
6.2.5 达到试验温度后，推荐保温时间不少于 48 h，可根据试验需要对试验保温时间进行调整。 
6.2.6 相同条件下，平行试验不少于 3 次。 
6.2.7 推荐开路电位测量时间不小于 600 s，动电位极化曲线扫描速率为 0. 5mV/s，其它电化学测量参

数参照 GB/T 24196—2009 标准执行。 

6.3 试验步骤 

6.3.1 试验前精确测量每个试样的尺寸，测量精度取决于试验目的，推荐使用游标卡尺测量，并计算

其表面积。 
6.3.2 试验前应调节试验溶液水化学参数，根据试验条件调节溶解氧、溶解氢含量，并在试验报告中

注明。 
6.3.3 首先安装好试样，包括一个电化学极化曲线测量试样和一个同种材料的划伤再钝化试样，并保

持极化曲线测量试样测试面正对辅助电极。调整好锥形头与划伤样品距离和锥形头高度，引出导线，拧

紧固定螺栓，确保高压釜密闭，再向高压釜内充入高纯氮气，排出釜腔内的空气，然后注入试验溶液排

出高纯氮气。 
6.3.4 确保测温、测压及安全保护装置均处于正常状态后，开始加压并确保压力达到设定值，确认无

泄漏后开始加热升温。 
6.3.5 系统稳定后根据试验要求规定的时间进行电化学测试。 
6.3.6 首先对极化曲线试样进行阳极动电位极化曲线测试，确定划伤再钝化样品的极化电位和极化时

间。 
6.3.7 在选定极化电位条件下使待划伤电极钝化，直至钝化电流稳定后开始进行测试。 
6.3.8 在极化电位条件下进行划伤再钝化测试，调节驱动气缸压力，保证样品划伤时间小于 0.01 s，
并在划伤过程中通过电化学工作站对暂态电流进行实时监测，推荐数据采集频率不小于 500 Hz。 
6.3.9 试验完成后，首先对高压釜停止加热，等降温至室温时，方可降压打开高压釜，防止循环回路

中的溶液因压力降低发生汽化。 
6.3.10 取出划伤试样，测量划痕面积以便换算再钝化电流密度，推荐利用激光共聚焦显微镜或具有相

似效果的方法进行测量。 
6.3.11 为保证试验结果可靠性，推荐对相同条件下的试验至少重复 3 次。 

7 试验结果观察及评定 

根据动电位极化及划伤再钝化测试源文件进行数据处理并绘制动电位极化、划伤再钝化暂态电流等

测试曲线。 

8 质量保证 

8.1 试验人员要求 

本标准所规定的试验涉及高温高压特殊工况，试验人员应具备相关高温高压水循环水系统基本操作

技能及电化学专业背景知识，以提高试验可操作性及结果可信度。 
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8.2 试验系统校准要求 

定期对高温高压水循环系统中的压力容器及温度、压力、水化学参数等测试用传感器或探头进行检

测或计量标定，定期更换探头电解液等耗材，保证相关试验参数和结果的可信度。 

8.3 其它要求 

当采用静态釜进行试验时，需注明装置参数及条件。 

9 试验报告 

试验报告应包括但不限于以下内容： 
a) 本标准编号； 
b) 材料名称、热处理状态； 
c) 试样形状尺寸、表面状态、取样位置、取样方向； 
d) 试验参数，如：溶液成分、溶解氧/溶解氢浓度、pH 值、电导率、试验温度及保温时间及压力

等； 
e) 试验结果，包括划伤时间、划痕面积和再钝化曲线等； 
f) 试验异常记录； 
g) 试验人员和日期。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

划伤再钝化高温高压水循环回路系统与高压釜及划伤单元结构 

A.1 高温高压水循环系统、高压釜及划伤单元结构 

推荐的高温高压水循环系统、高压釜及划伤单元结构分别如图A.1、A.2和A.3所示。 

 

图A.1 高温高压水循环回路系统 
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图A.2 划伤及再钝化试验动态循环水高压釜结构示意图 

 

图A.3 划伤单元结构示意图及陶瓷锥形头尺寸 
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B  B  

附 录 B 

（资料性附录） 

电化学工作站推荐参数 

B.1 电化学工作站推荐参数 

推荐的电化学工作站参数见表B.1。 

表B.1 电化学工作站推荐参数 

参  数 范  围 

输出槽压 ±22 V 

恒电位扫描电压范围 ±11 V 

电压最小分辨率 1 μV 

电流量程 600 fA～600 mA 

电流最小分辨率 20 aA 

输入阻抗 100 TΩ，电容小于 0.2 pF 

数据采集频率 0 Hz～1000 Hz 
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	控温精度：±1℃。

	电化学工作站
	电化学工作站应满足动电位极化和恒电位极化等电化学测试要求。
	电化学工作站的推荐参数参见附录B。

	电极系统
	电化学试验一般采用三电极体系，包括工作电极、辅助电极和参比电极。
	高温高压水中电化学试验所用参比电极推荐采用外置式压力平衡Ag/AgCl电极，也可采用Cu/Cu2O/陶瓷或Fe/Fe3O4/陶瓷等耐高温固体参比电极。对于外置式压力平衡Ag/AgCl参比电极，电解质KCl溶液推荐浓度0.1mol/L（25 ℃时该浓度的Ag/AgCl电极相对标准氢电极的电位=0.2866 V）。
	为了保证参比电极电位稳定，应配备电极冷却循环水系统，确保参比电极芯部温度相对恒定，且不超过50 ℃。试验前后检测并校正参比电极电位，及时更换电解液，保证试验期间电极电位稳定。
	辅助电极推荐选用金属铂片，推荐尺寸20 mm×20 mm，辅助电极采用铂丝点焊，并用聚四氟乙烯热缩管包覆后引出高压釜。各电极之间的距离应保持恒定。
	当采用0.1 mol/L KCl 作电解液的Ag/AgCl参比电极时，推荐按照下述公式将测得的电极电位转换为标准氢电极电位：
	式中：
	T——试验温度，单位摄氏度（℃）；
	Tr——25 ℃；
	Eobs——实测工作电极相对于参比电极电位，单位伏特（V）；
	ESHE——相对于标准氢电极的电位，单位伏特（V）。

	陶瓷锥形头
	陶瓷锥形头推荐形状及尺寸参见附录A。
	陶瓷锥形头为一次性使用耗材，需保证在划伤过程中与样品绝缘。推荐选用纯度超过99.9%的稳定化氧化铝材料，并确保其在高温高压水中的稳定性。

	陶瓷锥形头与划伤样品表面的距离由压缩弹簧和紧固螺栓旋进量确定，保证每次试验划伤深度尽可能一致。
	快速划伤系统
	快速划伤系统推荐结构参见附录A。
	划伤系统推荐由高压气体配合气缸和阀门驱动，通过调节气动装置进口处气压改变划伤速度。
	快速划伤系统中与高温高压水接触的构件应由耐蚀合金制成，推荐选用不锈钢或镍基合金。
	该系统中涉及滑动密封部位，应对此部位外置循环水冷却以保证密封效果。
	划伤速度应尽量大，确保划伤过程用时尽量短，推荐划伤速度不小于4 m/s。
	划伤时间应精确测量，推荐采用霍尔传感器和精密计时器进行测量。
	划伤再钝化试样与夹具之间应放置绝缘垫片，保证划伤过程中试样与夹具绝缘且不发生相对滑动。

	试样制备和要求
	试样数量及尺寸
	每次试验需要2个相同的标准试样，其中一个试样用作电化学测量试样，用以确定再钝化电位，另一个试样为划伤试样。
	推荐标准试样尺寸：10 mm×10 mm×1 mm。

	试样制备
	试样连接
	高温电化学试样一般不进行试样封装，因此需严格控制样品尺寸及表面状态。
	试样引线推荐采用与试样化学成分相同或近似的金属丝，引线表面包覆聚四氟乙烯热缩管，聚四氟乙烯管热缩后与导线之间不应存在缝隙，试样引线点焊在试样侧面，并确保焊点附近导线裸露面积尽量小，焊点长度不宜超过3 mm。
	点焊后，应注意打磨样品表面由焊接引起的其它损伤部位，该部位表面粗糙度与样品最终粗糙度要求相同。当试验温度超过300℃时，推荐在导线聚四氟乙烯热缩管外面包套氧化锆陶瓷管，以提高导线绝缘特性。


	试验条件和步骤
	溶液配制
	采用电导率小于1 μS/cm的去离子水或蒸馏水配制试验溶液。
	根据试验要求配制试验溶液，宜采用分析纯试剂。

	试验条件
	按照试验要求确定试验温度。


	对于动态循环高压釜，溶液应充满高压釜腔，压力高于该溶液饱和蒸气压，调节高压泵选择合适的溶液流量，确保高压釜内溶液在1 h内至少彻底更换1次。
	推荐升温速率为70℃/h～100℃/h。
	推荐溶液体积与试样表面积的比值宜大于100mL/cm2。
	达到试验温度后，推荐保温时间不少于48 h，可根据试验需要对试验保温时间进行调整。
	相同条件下，平行试验不少于3次。
	推荐开路电位测量时间不小于600 s，动电位极化曲线扫描速率为0. 5mV/s，其它电化学测量参数参照GB/T 24196—2009标准执行。
	试验步骤
	试验前精确测量每个试样的尺寸，测量精度取决于试验目的，推荐使用游标卡尺测量，并计算其表面积。
	试验前应调节试验溶液水化学参数，根据试验条件调节溶解氧、溶解氢含量，并在试验报告中注明。
	首先安装好试样，包括一个电化学极化曲线测量试样和一个同种材料的划伤再钝化试样，并保持极化曲线测量试样测试面正对辅助电极。调整好锥形头与划伤样品距离和锥形头高度，引出导线，拧紧固定螺栓，确保高压釜密闭，再向高压釜内充入高纯氮气，排出釜腔内的空气，然后注入试验溶液排出高纯氮气。
	确保测温、测压及安全保护装置均处于正常状态后，开始加压并确保压力达到设定值，确认无泄漏后开始加热升温。
	系统稳定后根据试验要求规定的时间进行电化学测试。
	首先对极化曲线试样进行阳极动电位极化曲线测试，确定划伤再钝化样品的极化电位和极化时间。
	在选定极化电位条件下使待划伤电极钝化，直至钝化电流稳定后开始进行测试。
	在极化电位条件下进行划伤再钝化测试，调节驱动气缸压力，保证样品划伤时间小于0.01 s，并在划伤过程中通过电化学工作站对暂态电流进行实时监测，推荐数据采集频率不小于500 Hz。
	试验完成后，首先对高压釜停止加热，等降温至室温时，方可降压打开高压釜，防止循环回路中的溶液因压力降低发生汽化。
	取出划伤试样，测量划痕面积以便换算再钝化电流密度，推荐利用激光共聚焦显微镜或具有相似效果的方法进行测量。
	为保证试验结果可靠性，推荐对相同条件下的试验至少重复3次。

	试验结果观察及评定
	根据动电位极化及划伤再钝化测试源文件进行数据处理并绘制动电位极化、划伤再钝化暂态电流等测试曲线。

	质量保证
	试验人员要求

	试验系统校准要求
	其它要求
	试验报告
	（资料性附录） 划伤再钝化高温高压水循环回路系统与高压釜及划伤单元结构
	高温高压水循环系统、高压釜及划伤单元结构
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