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核电厂金属材料高温高压水中缝隙腐蚀试验方法 

1 范围 

本标准规定了核电厂金属材料在高温高压水中浸泡及电化学试验的缝隙腐蚀试验方法。 

本标准适用于核电厂金属材料在360℃与20 MPa及以下水介质中缝隙腐蚀浸泡试验或250℃以下水

介质中缝隙腐蚀电化学实验。 

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/T 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 

3 术语和定义 

GB/T 10123—2001界定的以及下列术语和定义适用于本文件。 

3.1  

电极分离  electrode separation 

人为的将阳极和阴极分离并监测阳极与阴极间电流密度的原位缝隙腐蚀测量技术。 

4 试验仪器和设备 

4.1 高温高压水循环设备 

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

况下也允许施焊，但必须对施焊部位进行无损检测。 

4.1.2 釜体与釜盖之间及釜上引出的各测试孔均应具有良好的密封性能，在试验过程中不允许有泄漏

现象。 

4.1.3 可以模拟典型轻水堆核电站服役循环水环境，可在 360℃、20 MPa 以下环境中长期稳定运行。 

4.1.4 高压釜必须设有安全保护装置，并定期检查安全保护装置的可靠性。包括减压阀是否能正常工

作、过滤器是否畅通以及保护罩是否安全等。 

4.1.5 参照标准 GB/T 150.4—2011，对釜体、釜盖等高温承压构件进行无损检测，非依据          

GB/T 150.4—2011 制造的高压釜及釜盖，应按此标准要求进行评估，经验收合格后方可使用。 

4.1.6 试样架推荐采用氧化铝及氧化锆等耐高温耐腐蚀绝缘材料制造。如采用奥氏体不锈钢、镍基合

金等耐蚀合金制成，应注意与样品绝缘。试样固定在试样架上，应保证试样与试样架、试样与釜体、试

样与试样之间均处于绝缘状态。 

4.1.7 推荐高压釜应配备有相应的外部冷却水循环系统，以保护密封圈及其它不耐高温试验部件。 
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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必须具有满足试验要求的升温速率，在试验温度下能长期保温，并且稳定、

可靠、操作方便。保持高压釜内试样区温度均匀，并确保高压釜内热电偶位于试样附近，以便实时监测

试样试验温度。 

4.2.3 控温精度：试验温度±1℃。 

4.3 电化学仪器 

4.3.1 电化学仪器应满足高温高压水环境中开路电位和动电位极化曲线等电化学参数测试要求。 

4.3.2 电化学仪器推荐参数见表 1。 

表1 电化学仪器推荐参数 

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 

4.4 电极系统 

4.4.1 电化学试验一般采用三电极体系，包括参比电极、辅助电极和工作电极。 

4.4.2 高温高压水中电化学测试推荐采用外置式压力平衡银/氯化银参比电极，也可采用 Cu/Cu2O 或

Fe/Fe3O4 等耐高温固体参比电极。对于外置式压力平衡银/氯化银参比电极，氯化钾电解液推荐浓度   

0.1 mol/L（25℃时该浓度的银/氯化银电极系统相对标准氢电极的电位为 0.2900 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℃。推荐参

比电极电解液更换周期为 2 周，并在更换电解液时校准电极电位。 

4.4.3 辅助电极推荐选用金属铂片，推荐尺寸 20 mm（长）×20 mm（宽）×0.5 mm（厚），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。辅助电极与工作电极之间的距离应保持恒定，

推荐间距 10 mm～20 mm。 

4.4.4 由于试验环境为高温高压水，难于对工作电极进行封装，因此采用裸金属工作电极，采用引线

点焊后（引线应选用工作电极同种材料），用聚四氟乙烯热缩管包覆后引出高压釜。 

4.4.5 推荐按照公式（1）将测得的电极电位转换为标准氢电极电位（SHE）： 

 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； 

Tr——室温（25℃）； 

Eobs——实测电极电位； 

ESHE——标准氢电极电位。 
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4.5 人工缝隙浸泡试验组件 

4.5.1 浸泡试验组件应保证缝隙尺寸精确、宜可调，组件组成可参见附录 A。 

4.5.2 推荐浸泡试验组件材料及要求见附录 A。 

4.5.3 该组件适用于高温高压水环境中缝隙腐蚀浸泡试验。高温试验温度范围为 80℃～360℃。 

4.6 人工缝隙电化学试验组件 

4.6.1 电化学试验组件应固定缝隙开口尺寸 D，垫片厚度 T 宜可调，具体组成可参见附录 B。 

4.6.2 推荐电化学试验组件材料及要求见附录 B。 

4.6.3 该组件适用于高温高压水环境下缝隙腐蚀电化学试验。高温试验温度范围为 80℃～250℃。 

5 试样制备和要求 

5.1 试样加工 

5.1.1 试样的加工推荐采用机加工方法。 

5.1.2 推荐试样尺寸见附录 A或附录 B。 

5.1.3 推荐用的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），然后用丙酮或

酒精中超声清洗 5 min。 

5.1.4 电化学试样引线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，

试样引线点焊在试样侧面，焊点长度不长于 3 mm。点焊后，应注意消除样品表面由焊接引起的其它损伤

部位，该部位表面粗糙度要求与样品最终粗糙度要求相同。 

5.1.5 电化学试样不进行试样封装，因此需严格控制样品尺寸及表面状态，并确保焊点附近导线裸露

面积尽量小。 

5.2 试样保存 

缝隙腐蚀试样需妥善保存，尤其是易氧化的低合金钢、碳钢等材料，需在干燥皿中密封保存，防止

试样氧化、受杂质污染。 

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 建议采用分析纯级试剂配制试验溶液。 

6.2 试验条件 

6.2.1 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。 

6.2.2 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 内至少更换 1 次。 

6.2.3 推荐升温速率不高于 100℃/h。 

6.3 试验步骤 

6.3.1 试验前确认测温、测压及安全保护装置均处于正常状态。 

6.3.2 将组装完成的人工缝隙组件固定于试样架上。 
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6.3.3 高压釜密封后，将试验溶液注入高压釜中，按试验要求调节压力、流量、溶解氧和溶解氢等。 

6.3.4 开始加压并达到压力设定值，确认无泄漏后开始加热升温，进行缝隙腐蚀试验。 

6.3.5 通过降温程序使高压釜温度缓慢下降，降温速率不宜超过 30℃/h，以避免在降温过程中发生泄

漏，待温度降至室温后，再进行卸压，防止循环回路中的溶液因压力降低发生汽化。 

6.3.6 打开高压釜取出组件，从组件中取出试样并妥善保存。 

7 试验结果评定 

7.1 对浸泡后腐蚀产物的表面形貌以及截面腐蚀深度进行观测；对浸泡后腐蚀产物的成分及结构进行

检测。 

7.2 电化学试验需绘出电流-时间等测试曲线。 

7.3 相同试验条件下，平行试样不小于 3 个。高温高压水缝隙腐蚀浸泡试验典型结果参见附录 A；高

温高压水缝隙腐蚀电化学试验典型结果参见附录 B。 

8 质量保证 

8.1 试验人员要求 

高温高压水缝隙腐蚀试验人员应经过培训且满足以下要求： 

a) 能熟练安装、卸装、调节缝隙腐蚀试样； 

b) 能熟练操作高压釜的升降，高压釜硬密封拧紧程序； 

c) 能熟练操作高温高压循环水系统，如溶解氧、电导率等水化学参数设置、高压釜内压力调节、

高压釜内温度调节等的控制。 

8.2 试验系统校准要求 

按照相关规定定期对人工缝隙装置、高压釜热电偶、预热器热电偶、溶解氧探头、压力传感器、pH

探头等进行计量标定，并在有效期内使用。 

9 试验报告 

本试验报告应包括但不限于以下内容： 

a) 本标准号； 

b) 材料名称或种类； 

c) 试样形式及尺寸（包含缝隙宽度及缝隙深度）； 

d) 试样数量； 

e) 试验温度及保温时间； 

f) 溶液名称及主要离子浓度； 

g) 溶解氧/溶解氢浓度、pH值、电导率； 

h) 腐蚀产物形貌、成分、结构及电化学等结果； 

i) 试验结论； 

j) 试验异常记录； 

k) 试验人员和日期。 
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附 录 A 

（资料性附录） 

高温高压水缝隙腐蚀浸泡试验典型试验组件及结果  

A.1 人工缝隙浸泡试验组件 

高温高压水环境缝隙腐蚀浸泡试验用人工缝隙组件如图A.1所示。该组件主要由陶瓷螺栓、螺母、

上部试样、下部试样及角度圆盘5部分组成。 

 

图A.1 高温高压水环境下缝隙腐蚀浸泡实验组件示意图 

该人工缝隙组件中，陶瓷螺栓应选用高温高压水及酸碱等条件下耐腐蚀能力强，在常温及高温下电

绝缘性能好，并且在高温下机械强度损失小的材料，推荐使用氧化锆或氧化铝。为防止上部试样晃动使

缝隙宽度发生变化，应在上部试样背面加一螺母（或弹簧）进行固定。螺母（或弹簧）应选用与被测样

品相同材料，防止发生电偶腐蚀。 

A.2 人工缝隙浸泡试验试样推荐尺寸 

标准试样推荐尺寸见图A.2。 

上部试样：Ф14 mm×5 mm（高）×M6（内螺纹）。 

下部试样：Ф22 mm×15 mm（高）×M6（内螺纹）×5 mm（深）。 
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图A.2 人工缝隙浸泡试验标准试样尺寸 

如进行不同缝隙深度或不同阴阳极面积比的其他浸泡试验，可根据试验要求改变试样尺寸，并在试

验报告中注明。 

A.3 人工缝隙浸泡试验组件组装步骤 

组装人工缝隙组件时，可按以下步骤进行 

a) 将陶瓷螺栓清洗烘干，将螺母（或弹簧）旋至陶瓷螺栓上半部分，将上部试样旋至陶瓷螺栓中

间部分，将下部试样旋至螺栓底部直至固定，使上部试样与下部试样通过陶瓷螺栓同轴相连接，

将角度圆盘由下至上套入下部试样。 

b) 将上部试样下旋至与下部试样完全紧贴，此时缝隙宽度为 0。在上部试样上进行标记，标记点

与角度圆盘的 0 刻度线对齐。 

c) 固定陶瓷螺栓及下部试样，旋转上部试样至一定角度，旋转角度通过下部试样外侧的角度圆盘

控制，旋进距离根据陶瓷螺栓螺距进行计算。缝隙宽度 d（mm）与旋转角度（°）及螺距 M

（mm）之间满足下式： 

/ 360d M  ……………………………………（A.1） 

d) 待上述步骤完成后，将螺母（或弹簧）下旋紧压上部试样，此过程中应将上部试样固定，防止

螺母（或弹簧）向下旋转过程中带动其旋转而影响缝隙宽度数值。 

e) 将组装好的人工缝隙组件固定在试样架上，将试样架放入高压釜内，进行高温高压水缝隙腐蚀

浸泡试验。 

A.4 人工缝隙浸泡试验典型结果 

根据上述标准对304不锈钢进行了高温水缝隙腐蚀浸泡试验。调整缝隙宽度为125 μm在290℃、DO

为3 ppm的高温高压水中浸泡150 h后缝隙内外氧化膜的SEM形貌如图A.3所示。 
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图A.3 304 不锈钢缝隙腐蚀试样在 290
o
C、DO 为 3 ppm 的高温高压水中浸泡 150 h 后的 SEM 形貌（缝

隙外、缝隙口、缝隙内、缝隙深处） 

根据缝隙内外氧化膜形貌SEM、氧化膜成分XRD（图A.4）、Raman（图A.5）结果，结合缝隙腐蚀E-pH

图（图A.6）热力学分析认为：缝隙腐蚀过程中，缝隙内外不同位置氧化膜的差异主要是由于缝隙内DO

浓度的下降导致缝隙内电位的下降，使缝隙外到缝隙内出现电位梯度，影响缝隙内不同位置氧化膜的生

长及演变过程。缝隙深处形成的规则的尖晶石状氧化物主要为Fe3O4，缝隙口附近形成的片状氧化物主

要为FeCr2O4。缝隙腐蚀孕育阶段，Ni和Fe首先从基体上溶解出来并且赤铁矿结构氧化物形核。缝隙内

电位降导致赤铁矿氧化物的溶解，多余的Fe
2+
和Ni

2+
会向缝隙口处聚集并通过沉积方式生成大尺寸颗粒氧

化物。大尺寸氧化物加剧了缝隙的“闭塞效应”，最终缝隙内更剧烈的电位降导致Fe3O4尖晶石氧化物在

缝隙深处形成。 

 

图A.4 304 不锈钢在 290
o
C、DO 为 3 ppm 的高温高压水中浸泡 150 h 后缝隙内外氧化膜 XRD 结果 
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图A.5 304 不锈钢在 290
o
C、DO 为 3 ppm 的高温高压水中浸泡 150 h 后缝隙内外氧化膜 Raman 结果 

 

图A.6 290
o
C 条件下 Fe-Cr-Ni-H2O 多元体系的 E-pH 图 
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附 录 B 

（资料性附录） 

高温高压水缝隙腐蚀电极分离试验典型试验组件及结果  

B.1 人工缝隙电化学试验组件 

高温高压水环境缝隙腐蚀电化学试验用人工缝隙组件如图B.1所示。依据缝隙腐蚀的相关机理，缝

隙腐蚀发生时，缝隙内小面积尺寸的金属作为阳极而失去电子。因为金属本身是导体，所以失去的电子

通过金属自身而流向作为阴极的缝隙外大面积尺寸金属。如此形成小阳极-大阴极而导致缝隙腐蚀发生。

根据上述机理可以人为的将阳极和阴极分离开来对缝隙腐蚀进行研究。 

 

 

图 B.1  高温高压水环境下缝隙腐蚀电化学实验组件尺寸及示意图 

人工缝隙组件宜选用聚四氟乙烯材料（PTFE，熔点327℃），依照尺寸加工出放置阳极的小容器。

其中小容器分为上下两部分，下部分容器开一个深度为5 mm的方形凹槽，并在两侧开孔便于导线的引出。

下部容器四角分别加工M3的标准内螺纹，上部顶盖对应位置加工通孔。通过在顶盖与下部容器间加入开

口宽度为D厚度为T且与容器形状一致的“凹”字形聚四氟片，来控制缝隙宽度。 

B.2 人工缝隙电化学试验试样推荐尺寸 

小阳极：10 mm（长）×10 mm（宽）×1 mm（厚）。 
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大阴极：30 mm（长）×30 mm（宽）×1 mm（厚）。 

如进行不同阴阳极面积比的其他电化学试验，可根据试验要求改变试样尺寸，并在试验报告中注明。 

B.3 人工缝隙电化学试验组件组装步骤 

人工缝隙电化学试验组件组装步骤如下： 

a) 首先将阳极小样品与热缩管密封的金属导线焊接到一起，将小样品置入下部容器凹槽内并将导

线从圆孔中引出。 

b) 将导线另一端与阴极大样品焊接到一起，将聚四氟垫片及顶盖盖好后用螺栓将整个装置拧紧。 

c) 将引出导线一侧的圆孔用硅胶密封，待硅胶固化后，从对侧圆孔注入试验溶液，直至充满整个

容器，最后将该侧圆孔用聚四氟螺栓密封。 

d) 将组装好的人工缝隙组件固定在试样架上，将试样架放入高压釜内，将组件用导线与零电阻电

流计（ZRA）或带有 ZRA 功能的电化学工作站相连，进行高温高压水缝隙腐蚀电化学试验。 

B.4 人工缝隙电化学试验典型结果 

将组装好的人工缝隙组件置入200℃、3 ppm溶解氧的高温高压水中。试样选用304不锈钢，构造的

缝隙宽度为100 μm。如图B.2所示，其中W1为小尺寸阳极试样装入缝隙容器内；W2为大尺寸阴极试样置

入高压釜中；W1、W2均选用304不锈钢并作为工作电极。通过ZRA模块监测W1与W2间的电流密度随时间的

变化。另外为了对比，在相同环境及测试条件下也监测了无缝隙时W1与W2间电流密度随时间的变化，具

体试验结果如图B.3所示。 

 

图 B.2  高温高压水缝隙腐蚀电化学试验示意图 
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图 B.3  缝隙腐蚀过程中阳极与阴极间电流密度随时间的变化曲线 

从图B.3的实验结果可以看出，当没有缝隙存在时，工作电极W1与W2之间电流密度很小，并且随浸

泡时间的延长整体趋势没有发生改变；当有缝隙存在时，工作电极W1与W2之间电流密度最初较小，此时

认为并没有发生明显的缝隙腐蚀。而随着浸泡时间的延长，电流密度开始出现明显的升高，此时缝隙腐

蚀开始发生。两工作电极间电流密度随浸泡时间的延长整体呈上升趋势，说明整个过程发生了明显的缝

隙腐蚀。 

 

 

  

_________________________________ 


