NORMA BIRANZOWA BN-76/0604-03
HUTNICTWO
ZELAZA I STALI IRHIBITORY Zemlasts
PN-53/H-04620

Badanie jakodci i przydetnodol do kwasowego e
wytrawiania stali Gr.kat. III 09

1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Prsedmiotem normy jest badanie jekosei i przydatnosci inhibitoréw

do wyirawlania stalowych wyrobéw hutniczych w wodnych roztworach kwasu siarkowego lub sol-
nego.

1.2. Zakres normy. Norma obowigzuje w zakresie pordwnawczych badai inhibitordéw, w prébach

odbiorczych lub kontrolnych orez w zakresie préb prakiycznych w warunkach produkcyjnych.

1.3, Cel badard. Celem badad inhibitordéw jJest okresSleniet

a/ Stopnia hamowania reakc]i kwasu ze stalg, jJak 1 przydatnosci do danych warunkéw wytra-
wiania.

b/ WpZzywu dzialanisa nalprzeGZuzenie procesu wytrawienia zgorzeliny w roztworach kwasdw,
z uwzglednieniem roztwordéw zawlerajgcych produkty trawlenia,

¢/ StabilnofSci skutecznego dziatania w roztworach kwaséw,

d/ Stopnia hamowania przenikania wodoru w giab stalli towarzyszgcemu reakceji kwasu ze

stalg.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Wytyczne ogblne

2.1.1. Odczynnikl 1 roztwory

- kwas siarkowy ch.cz. /1,83/ 1 roztwory /1+48/,

- kwas solny ch.cz. /1,18/ i roztwory /2+13/,

-~ badany inhibitor,

- benzen 1 aceton do odtiussozania,

~ alkochol etylowy,

- chlorek sodowy NaCl i1 roztwér nasvcony /do pnziomowania biurety/.

2.1.2, Wynik, Za wynik prsyjaé Aredni§> erytmetyozma“co najunle} dwéch réwnolegiych ozna-~

osa, ktéryoch roabiegnosoi nie prsexraczajs dopussczalnyoch wartoéci.

Instytut Metalurgil Zelasa
Ustanowiona prszes Dyrektora Zjednoosenia Butniotw# ?elasza 1 Stall marsagdsenlem nr 1/76
% dnia 14.01.76 jeko norma obowigsujgoa w sakresie czynnosei okredlonych normg od dnia
1.7.1976 r.

DRUK 2D 51+76.n4300+16 Cena '° 3z
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2.2. Metoda objetodciows

2.2.1. Zagade metody, %asada metedy polegs na oznaczanie w biurccie objetodel sodoia ny~

dalelonego na sgkutsk reakeii prdbkd stalowed 2z wodnym roztworom kwasu.

20242, DokZadnosd oznaczanlea, Portar objetodcel wodoru naledy wykonad w hiurecic kalibro-

wanej co 0,5 oms.

2,2+3s Aparatura i przyrzady. Zalecany aparat do pomlaru objetosei wodoru poisnd na rye.t.
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W sktad aparatu wchodzg:
1 -~ naczynle ezklane pojemnodci 300 cm3, o wysokosSci umozliwiajgce] zanurzenie pilonowo
ustawlonych prébek,
2 - termostat do regulacji temperatury roztworu kwasu 2z doktundnosciy i?OC lub Zagnia wodna
w naczyniu ezklanym,
3 ~ stojak szklany do umieszczenla prébek stalowych,
~ korek ze szlifen,
~ chiodnicae zwrotna,

~ zawér szklany tréjdrozny,

4

5

6

7 - piaszoz wodny biurety,

8 -~ biureta gazowa pojemnodei 250 cm3 %z podziatkg co 0,5 cmB,

9 - paczynle do pozlomowania biurety pojemmnosci co najmniej 300 cmE,

0 «~ termomeir 2z natozZonym korkiem,

11 ~ korek.

Oprécz pruedstawions) aparatury niezbedne jest nastepujgoe wypountenies

3

- naczynie pojemnoscil 1,1 dm” do przygotowanla roztworn kwaen,

~ naczynle pojemnosol 0,55 dm3 do przygotowania roztworu kwasu z inhibltorenm,

- naczynie nzklane wymienne w mlejsce naczynis 1, ze szlifem dostosowanym do korka ze
szlifem 4 aparatu. Wymlary naczynia powlnny byé przystosowane do prébek o‘powierzchni CE YT
nej 50 cmz, wycletych z wyrobéw réinych keztaltéw 1 wymiardw, pokrylych zgorzeling,

~ zlewka o pojemncsci 300 0m3,

~ gtatywy 1 uchwyty leboratoryjne do zestawiania apavatury,

~ papler sSclerny korundewy o granmulacji 10 dla przygotowanis powisrzohnil prébek poréwnaw-
czych bez zgorzeiiny,

- szegypee 1 preelkl szklane do umieszezania prébek w naczyniu 1,

- stoper do pomiaru czasu trwania préby.

2.2.4. Wykonanie oznaczanie, Do naczynis /1/ wlaé roztwdr nbicicdal 250 cmj, Zestawld

aparature wg rys. 1. Umiesoidé i zamocowaé naczynle /1/ w termostacle /2/, wyrdwnaé poziom
wypeinienia naczynla roztworem z poziomem cleozy w termoetescie. Chlodnice zwrotng /5/ pod-
tgezyé do przeprywu wody chiodzgoe]). Napeinié piaszoz biurety /7/ wodg natomiast w otwér

do napeinianie wetawldé termometr z naXozonym nan korkiem /dla sprawdzenia staZosci iempera-
tury w czasie préby/. Ngczynie /9/ napelnié nasyconym rozitworem NaCl 1 wypoziomowaé bilure-
te /8/ przez napeinlenie je] zawartodcla z naczynia /9/.

Nastawld termostat na wymagang temperature 1 odczekad ok. 15 min. dle wyréwnanle sle tem-
peratury. 0digezyé pozostaig czes$é aparatury od naczynia /1/ i sprawdzié zgodnosé tempers-
tury roztworu z temperaturs ustalong dla préby, w przypadku niezgodnosci skorygoweé nasta-
wlenie termostatu, nastepnie odczekad dalsze ok. 15 min 1 ponownie sprawdzié temperaturg.

Po ustaleniu temperatury do naczynia /1/ wiozyé prébki stali tak,aby opleraty sig o dno.

Ponownie poigczydé szczelnle aparature Z naczyniem /1/ 1 na krétki moment zaworem /6/ wy-

réwnaé clsnienie z otoczeniem.
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Rozpoczgé pomiar przez nastawienie zaworu /6/ na odizclowanle aparatury od otoozenia i
réwnoczesnie uruchomid stoper mierzgcy czas trwania préby. Po upiywie ozasu wyznscsonego
dla prébvy zamxngé zaworem /6/ czgsé pomiarows aparatury i odcgytad z podziarki biurety ob-

jetodé wydzielonego wodoru., Odigezyé aparaturg od naczynia /1/, wyoiggngé pincetg prébki

stalowe,

2.3. Metoda wagowa

2.3.1. Zasada metody. Zasada metody polega na oznaczaniu za pomocg wagl analitysznej nbyt-
ka masy w wyniku wytrawiasnia prébki stalowej w wodnym rostworze kweasu.

2.3.2. Doktadnos$é oznaczania masy prébki stalowe] powinna wynosié (0,001 g x/

2.3.3. Wyposatenie, Do przeprowadzenia préby nilezbgdne Jest nastgpujgce wyposazenies
3

i = naczynie pojemnodoi 300 oem”, o wysokodci umozliwiajgoe] zamurzenie plonowo uetawio-
nych prébek /rys. 1/,

2 - termostat do regulacji temperatury roztworu kwasu z dokzadnoscig # 1°C /rys. 1/,

3 - stojak szklany do umieszozenia prébek stalowych /rys. 1/,

4 = gtoper do pomiaru ozasu,

5 = waga analityczna o doktadnoéel oznaczania 0,001 g,

6 = naczynie pojemnosrt 1.1 dn” do praygotowanis roziworu,

7 - naczynie pojemnosci 0,55 dm3 do przygotoﬁania roztworu 2 inhibitorem,

8 = sksykator,

9 = tryskawka.

2.3.4., Wykonanie oznaczania, Naczynle /1/ do przoprowadzenia préb napednié roztworem

objetoscl 250 cm3 i umiescié w termostecie /2/ pod wycigziem. Termostat rastawif na okre-
46long temperature, odczekad ok, 15 min. dla wyréwnenia sig temperatury w roziworze i termo-
metrem sprawdzié jej zgodnoéé z ustalong dla préby, w razie niezgodnosci skorygowal nagia~
wienie termostatu. Prébki stali umieScié na okres 30 min, w eksykatorwe i po osuszeniu Bwu~
tyé na wadze analitycznej. Bezpoérednio po wazeniu umiescié je w nacayniu z roztworem do
préb. Naczynie nakryé szkiem zegarkowym dobranym do Jego wymiaréw. W chwili zanuraenie
prébek w roziworsze, wigozyé stoper do pomiaru czasu trwania préby. Po uptywle ustalonege
ogasu, prébke stali wyjgé sz roztworu, optukad bioz;ca woda nastepnie alkohbolem etylowym
pray utyciu tryskawki i wysuszydé soracym powletrzem., Suchg prébke umlesoid w ekaykutorze
1 po 30 min. zwazyé ponownie,

Oblicayé ubytek masy /A m/ w wyniku wyirawlania prébkis Am = m-m”’
gdziet

m - masa prébki przed wytrawianiem, g

‘- masa prébki wytrawionej, &

. 3
x/ Wytrawionej masie 0,001 g astall towarzyszy wydzielanie wodoru o objgtodci ok, 0,5 cm .
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3., PRZEPROWADZENIE BADAX

Je1. Wytyosne ogélne

Jeletls Przggptowanie roztworéw do badai. Roziwory powinny byé przygotowene w sposéb zbliso-

ny do warunkéw wyirawiania 1 o etgieniach najczedcie] stosowanych w prakiyce. Objetosé roz-
tworéw powinna byé dostatecsna do przeprowadzenie co najmniej dwich réwnolegiych osmnaczaif.
Dla oznaozad nalezy przygotowad:
Rogtwér A ~ o objetoéoi'1 dm3 w naczyniu pomocniczym stanowigcy wodny roztwér kwasu siarko-
wego lub solnego. Zawiera 18 % H,50, /gestodol 1,13/ lub tez 15 % HC1l /gestodoi 1,075/,
Roztwér B - o objetosdci 0,5 dm3 sporzgdsa silg z roztworu A po odlaniu poiowy sawartosdci do
innego naczynia i przez dodanie badanego inhibitora.x/ |

3e1.2. Przygotowanie prébek stalowych, Prébke do préb nalesy przygotowaé o gowierzchni ogyn-—
2

neJ wynosggce] ok. 50 cm“. Przy badaniach poréwnawczych prébke stanowi odcinek walcdéwki
# 5,5 mm o dtugosci ok. 290 mm. Prébke powinna posiadaé metalioznie ozystg powierzchnie bes
dladéw zgorzeliny. W zaleznosdci od przegneczenia inhibitora nalezy stosowaé odoinki walodw=
ki1 ze stali w gatunkus

- 10 wg PN-75/H-84019 w stanle normalizowanym, w przypadku wytrawiania stall weglowych,

- 40H wg PN-72/H-84030 w stanie zmiekczénym, w przypadku wytrawlanla stall weglowych 1
stopowych,

Dopuszoza sig z wyzej wymienionych stali, stosowanle takze odcinkéw drutu @ 3 mm diugosoei
ok, 500 mm., |

Odoinek walcéwki nalesy pocigé na 2 czescl natomiast drutu na 3 ozgdcl dla umozliwienia
umieszcsenia ich w naozyniu 1 /rys. 1/. Prébki do préb praktycznych powinny byé pokryte zgo-
regeling i mogs byé pobrane 2z rdéinych wyrobéw /np. tasm, blach, rur, prgtéw, walcéwki lub
.drutu i innych/ przezneczonych do wytrawlenla w warunkaoh przemysiowych.

3.1.3. Temperaturs roziworu 1 czaé trwania préby. Temperaturg roztworu i czas trwania préd

zalesnie od warunkéw wytrawlania stosowanych w praktyoce podano w tabl. 1.

Tablica 1

Parametry wytrawiania w rogtworach kwasu siarkowego i solnego

Typ stosowanych urzg+ Zakres stosowanych|Temperatura roz=- Sredni czas trwa—
Eodzaj dzgﬁ do wytrawlanie | temperatur w prak-|tworu w naczgniu nia frébyxxlw trae-
B w praktyce tyce, °C /1/ do préb,°C wiania w min.
do 50 50 45
otwarte 5 =
silarkowy 50 ¢ 70 e 7
zamkni ¢te pow. 70 90 15
otocgenia /tzw,
otwarte wytrawianie na 30 45
gimno/
solny
zamkni¢te pow. 30 60 15
xx/ Podany csas trwania préby odpowiada prsybliionemu czasowl stosowanemu w praktyce

X/ Dostawca inhibitoréw powinien w instrukcji lub w saswiadozeniu gakoéci /atedcie/ podaéds
sakres stosowania 1 sajlecane stgtenie inhibitora w zalesnodol od rodzaju kwasu i tempera-~
tury wytrawlania,
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Dopuszcua sig¢ skrécenie czasn trwania préb metoda objetoscliows do wystarczajgcego na wyped-
niepie biurety, gdy objgtesd wydzlelonege wodoru przy wytrawisniu prébek pordwnawczych w roz-
iworach boes inhibltora przekracza objetosd blurety. Dopuszcza sle tez w przypadkach wytrawie-
nia prébek pokrytych zgorzeling przediuzenie czasu trwanlas préb dla caikowlitego usunigeis
zgorzeliny, w roztworach zmawierajgcych anhibitor i produkiy trawlenla.

3,2. Sprewdzenie skutecznofci dziatsnia 1 praydateosci inhibitora do danego procesu wyiras-

wiania.
S AR

3.,2.1. Zdolnosé hamowania reakcii kwasu ze stals. Slkutecznoéé dzialenie inhibitora wyrata
sig¢ zdolnoscis hamowania reakcji /Hr/ kwasu ze ptala 1 oblicza slet

4/ przy metodzle objgtosScliows]

¥y, - V,
H, = g, 100 %

|8

gdzie:

L objetoddé wydznielonego wodoru pruy badaniu w rozuworsze A /bez inhiovitora/, cmj°

a s N “?
VE « objgtedd wydaielonego wodoru prezy bodaniu w romtworze B /z inhibitcorew/, om”

-

b/ przy metoduele wogowe] 4 Ay —uﬁ'mB
dr w . 100 %
A,
gdzles
o= ubytek musy probki wybrawianed w rvoztworzae A, o

Uy - ubytek masy prdébki wytrawianej w roztworze B, E.

3.2.2. Dkreslenie skutecznodcl daialanin inhibitora prazy wytrawlaniu prébek nordwnawcsych

praeprowadze sle Jedns z matod ozmnaczanla wg 2. Dla okreslenia zdolno$ci hamowania reakoji
xwaou ze staslsg 1 prazydetnogei do danych warunkdw wytrawlenia naleszy wykonaé ¢znaczanla w roz-
tworze A 1 B wg 3.1.1., praestrzegajas w obu roztworach identycznych warurkdéw wytrawianiai
temperatury i ozasu trwania préb wg 3.1.3. wybér metody oznaczenie zalezy migdzy innymi od
zachowanis sie inhibitora w roztworze wasu przy wytrawlaniu stali. Niektére inhibltory wy--
yazuja skiomnoscl pianctwéreze co przy metedzie objetodcliowe] moie spowodowaé przejdcie pla-
ny do ozgdcl pomlarowe] i uniemo%liwié pomisr, w tych przypadkach nelezy stosowad do badan
metode waLOWs.

3,2.3. Okredlenie skuteczuodoi dalalonia inhibitora przy wytrawiasniu probek pokrytych Zgo-

rzeling, Zdolnodé hamowania za pomocg inhibitorae dziaiania niepozgdane] reakcjl kwasu ze
stalg przy wytrawianiu zgorzeliny =z powierzchni prébki, ez do Jej caXiowitogo usunigcila
okresla sig metods objgtosclows wg 2.2. Oznaczania nalesy wykonaé w roztworach A i B wg
3.1.1., stosujgc pray wytrawianiu tg¢ samg temperatur¢ w obu roztworach wg 3.1.3. Zamiast
termostatu nalesy stosowaé tafnie¢ wodng w szklanym naczyniu, aby byia widoczna wytrawiana
powlerzchnia prébki.

3.3, Okreslenie wpdywu dzintenia inbhibitora na pruediufeniec procesu wytrawianias zgorzeliny.

Dla ustalenia wpiywu dziatania inhibitora na przediuzenie procesu wytrawisnis, nalezy wyko-
naé pomiar czasu tywania préby przeprowadzanej wg 3.2.3. w roziworze B w odnlesieniu do roz-

fworu A, az do catkowitego usunigcia zgorzeliny. Po przeprowadzeniu préb nalezy ocenis jJakosé
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powierzchnl prébek po wytrawianiu w obu roztworach okreélajge réznice w wystepowaniu plam,
ogaddéw lub miejec nadmiernie wytrawionych. :

3.4, Sprawdzenie stabilnodci skutecznego dziaslaniae inhibitora polega na powtdérzeniu préby

wg 3.2.3. po wygrzaniu uzytego w tej préble roziworu B w ldentycznle dobranej temperaturze

w ciggu 24 godz.

3.5. Préba kontrolna dziatania inhibitoréw w warunkach produkcyjnych. Prébe przeprowadza

sl¢ jedng z metod oznaczanim wg 2. na prébkach wg 3.1.2. 1 pray okredlonych warunkach wytra-
wianla wg 3.7.3. w roztworach zawlerajgoych produkty trawienia, pobranych bezpoéredniq Z wa-
nien trawiscych w warunkach przemysowych po eksploatacji ok. 50 %. Wynikl oznaczanis naleizy
poréwnaé z wynikaml sprawdzenia skutecznofei dzialaenia i przydatnofci inhibitora w roztworze
nle zewisrajgcym produktéw trawienia wg 3.2.2. przy usyciu prébek poréwnawczych lub wg 3.2.3.
przy 2astosowaniu prébek pokiytych zgorzeling.

3.6, Rozbiesnofé wynikéw, co najmniej dwéch réwnolegiych oznaczad wykonanych zgodnie z

30243 32343 3e4. lub 3.5, w odniesieniu do obliczonych wartosci srednich w danej prébie nie
powinna przekraczad 10 %.

3.7. Ocena wynikéw polega na sprawdzeniu zgodnosci wynikéw z wymaganiami stawianyml bada-

nym inhibitorom.

3.8. Sprawdzenie hamowania przenikania wodoru w giab stali. Uzupeinienlem przeprowadzonych

bader moze byé wykonanle préby przeginaenia wg PN-67/M-80002 na prébkach uzytych do powyze]
opisanych préb. Skutecznoédé hamowania przenikania wodoru w gigb stall /Hp/ oblicza sie wg
wzorut

n
H
j SR

» 100 /%/
o
gdzies

n, = liczbe przegieé, as do ziawanla prébki nie poddawane] dziataniu kweasu,

1 = liczba przeglgé prébki wytrawlanej w roztworach kwasu bez lub z irnhibitorem.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-76/0604-03

1. Instytucja opracowujgca projekt normy - Instytut Metalurgii Zelaza - Gliwice,
ul. K.Miarki 12/14

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-53/H-04620

o/ Zmieniono tytuk, uktad i oalkowicle przeredagowanc tresé normy.

b/ Wprowadzono metodg wagows 1gcznie ze sposobem obliczania wynikéw zdolnosécl hamowanla
reakcji kwasu ze stals oznaczanych tg§ metods.

o/ Wprowadzono dwa rodzaje prébek dla préb poréwnawozych 1 préb praktycznych uwzglednlajge
lokalne warunki wytrawiania. Dla prébek pordéwnawczych ujednoliconos $érednice, diugosé, ga-

tunek stali weglowe] i stopowe] oraz stan obrébkl cleplnej.
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d/ Ustalonc dla préb parametrys temperaturg roztworu I czas trwania préby w zaleznosci od
warunkdéw wytrawlania w praktyce.

e/ Wprowadzono brakujgcy wykaz wyposasenia do przeprowadzenila préb.

£/ Poprawiono rysunek aparatu, pray metodzie objetodcliowe], podajgc elementy wchodzace w
jego skxad o wielkosciach przystosowanych do wielkosci prébek i warunkéw préby.

g/ Wprowadzono prébe dla oceny wypiywa dziatania inhibitore na przediuzenle procesu wyitra-
wiania zgorzeliny.

h/ Usdcidlono sposéb sprawdzania gtabilnodeci dziatapla inhibitora.

i/ Wprowadzono prébg kontrolns sprawdzania skutecznodci dziakania inhibitoréw w warunkach
produkcyjnych dla roztwordw zawierajgcych produkty trawlenia.

j/ Zamimst okreslenia hamowania dyfuzji wodoru w stall wprowadzono okroélenie "hamowanie

przenikania wodoru w gXab atalif.

3. Normy zwiszane

PN=75/H~84019 ~ Stal konstrukeyjuna weglowa. Gatunki,
PN~T72/H=-84030 - Stal konstrukeyjna stopowa. Gatunki.
PN-(7/H~80002 ~ Préba przeginania drutu i wolcdwki.

4, Autorzy projektu normy - mgr inZz., J.Madejeki, mgr inz. A.Wocaawskl
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