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1. Friifhilfsmittel
1."1. Priifgerdte
Autoklavy 1000 ml Iphalt mit automatischer Temperaturregelung

durch Kontaktthermometer und Relais; Ausfilhrung beliebl
Temperaturbereich 1: 20 - 160 90, Maximaldruck 7 kp/em

Temperaturbereich 2: 20 - 250 °¢, Maximaldruck 50 kpfcmg
Glaseingatszs filir Autoklsven wirmefestes Glas Inhalt 1000 ml
Feinwsage Hochstlast 200 g, Skalenwsrt 1 mg TEL 37-67

Korrosionstestkirper sus Stahl (8tahlgiite P110) poliert
Mafe 20 x 20 % 10 mm

Versprodungstasthkdrper aus Stahl (Rollenlagerkérper, lokal
deformiert) Wafle: Zylinder, Linge 20,3 mm, Duruﬁmeaﬂﬂr 11,1 min

Abdempfechale 40 TGL 21636/03
Haltevorrlichtung fiir Abdsmpfschale aus Stahldraht; Ausfibhrung
beliebig
Schwefelwasserstoff-Priifréhrchen H 8 0,01 TGL 20191
Gasprobenrohr B 1000 L 40=360
Standsylinder 4000 ml husfihrung beliebig
Becher 49 = 25 L 25179
Exsikkator 150, 200 oder 250 TGI 8204
Trockenofen konstante Temperatur 120 “c
Tiegelzange

Reagenzglagbiirste, weich

Forteetzung Seite 2 bis 7

Verantwortlich: VVB Erdil-Erdges, Gommern
Besitigt: =0, 12,7973 Stoatssakratarial Ior Gesoloagie, Bedin
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Mikroskop VergrdBerung mindestens 500 : 4
mit Auflagetisch, durch Feintrieb in mm - Skala vertllkal
verstellbar, Betrachtung und Iichteinfall von unten

1.2, Reagenzien

Schwefelsbure (10%lge) mit Zusatz vopn 1 % Formalin . L.

Sperrflilssigkeit gesfttigte Natriumchloridldsung hergestell®
aus: 360 g NaCl DAB 7 + 1000 ml destilliertes Wasser

2. Probenahme

Dia Probensahme erfolt nach TGL 23033/04 Punkt 2.2.

3, Durchfihrung

1000 ml Spiilung wird in den Glaseinsatz gefiillt. In eine Ab-
dempfechale wird ein polierter und suf 0,1 mg gendu gawogenelr
FKorrosionstestkirper gelegt, dle Bchale in der Haltevorrich-
tuns befestigt und dlese so sm Rand des Glaseinsatzes ginge-
hingt, dak die fdbdampfschale mit dem Korrosionstestkorper wil—
lig von Spilung bedeckt ist. In einer zweiten Abdempfachale
wird der Versproédungstestkérper sbenfalls mit elner Haltevor-
richtung eus Stahldraht suf die gleiche Weise in dle Splilung
gehéngt. Der Gleseingatz wird in den Autoklaven gestellt, die
apiilung auf dis geforderte Temperatur erhitzt und nach Zrrei-
chen der notwendlsen Erhitzungsdauer auf Reumtemperstur abge-
kithlt {(TGL 23033/18).

4ls Erhitrungstemperatur wird ein Wert gewdhlt, der der wahr-
scheinlichen sus Bohrlochmessungsen extrapollerten Gebirgetem—
peratur entepricht.

4ls Erhitzungsdauer werden 8 Stunden elngehalten. Hierwvon ab-
weichende Erhitzungsszelten sowie die Hihe der Temperatur sind
snzugeben. :

3.1. Bildung korroslver Gage

Die Ablafvorrichtung am Autoklaven wird mlt sinem Gummischlauch
von 30 - 40 eom I#nge hermetisch mit der mit weiBer Farbpe gekenn-—
zelchneten Gaseintrittsseite eines Schwefelwasserstoff-Prifrihr-
chene verbunden. Die Gassustritbsselte (grin) wird mic einem




TGL 23033/19 Belte 3

welteren Gummischlauch von etwa 20 cm Lénge mit einem Gaspro-
bernrohr verbunden, das mit Sperrflisasigkeit gefiillt ist. Unter
daz andere Ende des Gasprobenrohrs wird ein Standszylinder ge-
stellt,

Die Hihne des Gasprobenrochrs werden gedffnet und damach vor-
gichtig die Ablﬂﬂvnvrlchtung dea Autoklaven, um Gase, die sich
bei der Erhitzung der Spillung mebildet haben, abzulassen. Zeigt
das Macometer des Autoklaven moch Druck an, ist der Ablathahn
our sowait zuw Offnen, dal keine unzullssigen Druckbelasztungen
suf Gummischlauch und Glasgerédten liegen., Die Sperrfliissigleit,
die von dem entwelchenden Gag wverdréngt wird, wird im Standzy-
linder aufgefangen. Beim Ablasgen des Gases wird dss Bchwefel-
wassarstoff -Priifrihrchen beobachtet. Bei Anwesenheit von HEE
im Gas tritt eipe Verférbung der Rohrchenfiillung ein. Das Ab-
lagsen des Gases wird beendet, wenn die Verfirbung des Priif-
réhrehens die Marke 12 erreicht hat und das Volumen der ver-
dréngten Sperrflissigkeit im Stapdzylinder abgemessen., Erreicht
dle Gohwarszféirbung nicht die Marke 12, wird insgesamt 1 Iditer
Gae abgelasgen. Bel Beendipgung des Ablaf@vorganges wird der Ab-
lafhahn des Autoklaven geschlogsen und dapach die HEhne des
Gasprobenrohrs,. Das Ablasszen des Goses hat so zu erfolgen, dal
keine Fremdluft in des Gasprobenrohr gelangt. Deher wird beim
Auffangen von 1 1 Gas der Vorgang abgebrochen, bever dis letz-
Ter 10 ml Sperrfliselgkeit aus dem Gasprobenrohr herausgedrielkt
werden.

Iet die abgezebene Gasmenge klelner &ls 100 ml, wird dae Ablas-
sen des Gases abgebrochen und der Autoklav suf hichstens &0 °
erhitzt. Ist dia Splilupng erwirmt, wird die Messung weiterge-
fibrt,

Die prozentuale Zusammensetzung der in dem Gasprobenrohr auf-
gefangenen Gusphase dber der thermisch behandelten Bpiilung
wird mittels Gaschromatographie nach TGL 167=50000 bastilund.
Dabel werden folgende Gase gquantitativ pestimnt: Ogy Way CO,,
co, HE* CH, und Summe hiherer Kohlenwasserstoffe.

Der HEE-Gehalt wird mit Bild 1 aus verdréngter Sperrilissig-
reitsmenge (= Gesamtgasvolumen) vnd Anzeige am Schwefelwasser-
stoff-Priifréirchen bestimnt und in pp m anseseben.
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Hat die Verfdrbung des Schwefelwasserstoff-Priifrihrchens die
Marke 12 errelcht, wird der HEE-Gehalt aus Bild 1 ermittelt,
ipdem von dem Gesamtgasvolumen auf der Abzisse eine senkrechte
Gerade auf die Kurve fiir 12 Skalenteile gelegt und susgehend
vom Schoittpunkt eine waagerechte Gerade zur Ordinate gezogen
wird, Hier wird der H.S-Gehalt abgelesen, Wird die Marke -2
nicht erreicht, wird ebenfalls von dem erhaltenen Gesamtgas-
volumen eine Gerade auf die FKurve des am Schwefelwasserstoff-
Prifrihrchens angezeigten Skalenteils gelegt und auf der Ordi-
nate der HEE-GEhalt abgelesen, '

3.2. Abtragende Korrosion und LochfrafBtendenz

Dar Horrosionstestkirper wird mit Halterung und Abdampfschale
aus dem Glaseinsatez herausgenommen und durch Absplilung von
Splilresten befreit. Durch 2 - 3maliges Eintauchen wvon je 5 s
des Korrosionstestkdrpers in ein Becher mit 60 - 70 °C warmer
formalin=-lnhibierter Behwefelsiure und vorsichiige Behandlung
mit einer welchen Blirete unter flieBendem Wasser wird der Kor-
rosicosbelag entfernt. Der Korrosiomstestkirper wird dabei mit
einer Tlegalzange vorsichtig festgehalten. Ist der Belag ent-
Ternt, wird der Korrosionstestkirper im Trockenschrank -10 min
bed 430 Fo getrockmet, im Exsiklkstor auf Raumtemperatur abge-
kkihit und auf Q,1 mg genau zuriickgewogen.

Dar Gawlchtsverlust dG des Eorroslonstestkirpers ino mg wizd
nach der Formel berechnet:

dlx o= By o= mE

In der Formel bedeuten:

i, = Maspe des Korrosicnstestkirperse wvor der
dutoklavenbehandlung
My = Mssse des Forroslonstestkirpers nach Autoklavenbe-—

handlung und Entfernung des Korrosicnsbelages
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Die Korrosionsgeschwlindigkeit Vi in mgfcme « Jahr wird nach
der Pormel berechnet:

_ 4G . 8760
Yk = g T
In der Formel beédeuten:
ds = Gewlchtsverlust des Korrosionstestkirpers in mg
0 <= Oberfléche des Korrosionstestikbrpers in om®

h = Erhitzungsdsuer in 5td.

Die Schutzrate SR in % wird angegeben, wenn mindestens 2 apa-
lysen won Opiilungen verschiedener Korrosionstendenz veorliegen.
Eine Schutzrate won 100 % liegt vor, wenn der Korrosionstest-
kdrper keinen Gewichtsverlust erleidet. Innmerhalb einer Mef-
reihe wird fiir die Spiilung eine Schutzrate von 0 % festgelegh,
die die grifite Korrosionsgeschwindlgkelit bewirk® oder eine
Grundrezeptur dearstellt, die durch korresionshemmende Zusitze
verbessert wird.

Die Schutzrate S8R ip % wird pach der Formel berechnet:

Vi, - Vi

5 B8
% A T, J 100
In der Formel bedeuten':
Vi, = KEorrosionsgeschwindigkeit der Splilung mit
Sehutsrate C % in mgfcm? + Jahr
Vit = EKorroslonsgeschwindigkeit der untersuchten

Spiilung in mg/eme:+ Jahr

Der Forrosionstestkérper wird auf den ObJekttisch des Mikro-
skops gelegt und der Feintrieb des Tisches auf O eingestellt.
Dae Objekt wlrd scharf suf die Oberfliche des Metalls einge-
stallt und mit dem Féintrieb der Horrosionstestkirper angeho-
ben, big sich ein scharfes Bild des Bodens eine Horroicngloches
ergibt. 4Am geeichtem Feintrieb wird dle Strecke in mm abgelesan,
um die der Objekttlseh angeheben wurde, sie entepricht der Tiefe
des Imchfrafes. Die Bestimmung wird sn mindestens 10 Lichern
durchgefiihrt. Angegeben wird (in mm): dle durchschonittllche
Tiefe des Iochfralfes LFd und die groflte ILochfraftiefe Lim.
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3.3. Versprodung

Ler Versprddungstestkirper wird mit Halterung und Abdampfachale
sus demr Glaselnsatz herausgenommen und durch Abspililung ven Spli-
lungsresten befreit. Bs wird durch Betrachtung festgestellt, ob
der Verspridungstestkirper Risse aufweist, villig mebrochen iet
oder unversehrt die Behandlung iiberstanden hat.

Dae Auftreten von Bissen oder Briichen im Metallkirper deutet
auf elne erbebliche Korrosivitét der Bpiilung und Welgung =zur
Verspridung hochlegierter Stihle.

Weiterhin werden Verfirbungen der Metalloberfliche und quali-
tativ der Umfang der Bildung wvon Eorrosionsbelag festgestellt
und verbal ‘beschreibend angegeben.

518 Prifergebnis wird angegeben: Verspridung: ja oder nein.







