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Streszczenie

Niniejsza rozprawa doktorska jest gltownie poswigcona analizie zwiazkéw parametrow
wyznaczonych na podstawie badan nieniszczacych i niszczacych. Stale do zastosowan w
podwyzszonych temperaturach poddano poczatkowo petzaniu lub deformacji plastyczne;.
Kazdy z tych procesoéw byt przerywany dla réznych etapéw zaawansowania w celu otrzymania
materialdw o roznym stopniu wyeksploatowania. Nastgpnie, dla wstepnie odksztatconych
probek wykonano badania zmian obwiedni szumu Barkhausena, emisji magnetoakustycznej, a
takze badania petli histerezy magnetycznej. Zmiany te wyrazono za pomoca wybranych
parametrow. Przeprowadzono rowniez ultradzwigkowe badania, ktore wykorzystano do
okreslenia wspotczynnika dwdjtomnosci akustycznej oraz wspotczynnika elastoakustycznego.
Wymienione powyzej parametry stosowano do oceny rozwoju uszkodzenia. Ponadto
uszkodzenie materiatu identyfikowano za pomoca parametréw wyznaczonych na podstawie
wynikow ze statycznej proby rozciagania oraz udziatu pustek w stali. Przeprowadzono badania
struktury krystalicznej i domenowej materialow w zakresie skaningowej, transmisyjnej
elektronowej mikroskopii S/TEM. Efektem koncowym pracy bylo opracowanie wzajemnych
zwigzkdw pomigdzy parametrami wyznaczonymi za pomoca niszczacych i nieniszczacych

metod badawczych.

Abstract

This dissertation is mainly devoted to the analysis of the relationships determined by means of
non-destructive and destructive methods. The steels for usage at elevated temperatures were
firstly subjected to prior creep or plastic deformation. Each of these processes was interrupted
for a range of the selected periods in order to achieve materials with varying degrees of
exploitation. Then, on the pre-deformed specimens the changes of the Barkhausen noise and
magnetoacoustic emission envelopes, as well as magnetic hysteresis loop variations were
investigated. The changes were expressed by means of the selected parameters. Ultrasonic
investigations were also carried out in order to determine the acoustic birefringence coefficient
and elastoacoustic coefficient. Both of them were applied in assessments of damage
development. Furthermore, a damage of the materials was identified using the basic parameters
of static tensile test and voids content variation due to loading in the tested steel. The crystalline
and domain structures of the materials in the range of scanning, transmission electron
microscopy S/TEM were analysed. Finally, the relationships between the parameters

determined from non-destructive and destructive testing methods were examined.
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Wprowadzenie

Wspolczesnie znanych jest wiele metod badan niszczacych i nieniszczacych, ktorych
wyniki okreslaja stan uszkodzenia réznych elementdw czy urzadzen. Do badan
niszczacych naleza na przyklad testy wytrzymatosciowe i1 mikroskopia $wietlna,
natomiast do metod nieniszczacych mozna =zaliczy¢ badania ultradzwigkowe,
radiograficzne, magnetyczne, metode pradow wirowych i wiele innych. Wspo6lna cecha
duzej cze$ci badan nieniszczacych jest fakt, ze w oparciu o nie okresla si¢ zwykle
ostatnie stadium procesu uszkodzenia materiatu. Dlatego tez prowadzi si¢ ciagle prace
nad metodami, ktére pozwolityby na okreslanie degradacji materialu, z ktorego
zbudowany jest dany element, juz we wczesnym etapie procesu jego niszczenia.
Metody te oparte sa migdzy innymi na pomiarze anizotropii akustycznej w technice
ultradzwigkowej oraz na badaniach szumoéw Barkhausena i1 emisji magnetoakustycznej
w technice magnetycznej.

W niniejszej pracy zaproponowano nowe podejscie do oceny stanu degradacji
materiatu, ze szczegdlnym uwzglednieniem poczatkowego etapu uszkodzenia stali,
polegajace na opracowaniu zwiazkow miedzy  odksztalceniem  trwatym,
napr¢zeniowymi  parametrami  mechanicznymi, parametrami strukturalnymi a
wybranymi parametrami otrzymanymi w wyniku stosowania metod nieniszczacych.

Badane zagadnienie jest bardzo wazne z punktu widzenia bezpieczenstwa
eksploatacji roznego typu urzadzen lub instalacji. Opracowane zwiazki pomigdzy
odksztalceniem trwatym/wlasciwosciami mechanicznymi a parametrami pochodzacymi
z badan nieniszczacych moga przyczyni¢ si¢ do wczesniejszego wykrywania uszkodzen
materiatu, wystepujacych pod wplywem obciazen eksploatacyjnych oraz
prognozowania dalszych zmian w materiale. Dodatkowo, w przysztosci, po
przeprowadzeniu dalszych gruntownych badan, zwiazki te moga pozwoli¢ na
ograniczanie postojow inspekcyjnych urzadzen wykorzystywanych w roznych gatg¢ziach
przemystu, np. w energetyce.

W pracy skoncentrowano si¢ na strukturalnej degradacji stali petrochemicznych i
energetycznych, wywotanej procesem petzania lub deformacja plastyczna. Przy doborze
materiatu badawczego 1 prob petzania jako procesu degradacji materiatu kierowano si¢

istnieniem aktualnych problemow eksploatacyjnych wystepujacych w warunkach



obciazen mechanicznych. Praca zatem wychodzi naprzeciw zainteresowaniom
specjalistow zajmujacych si¢ problemami eksploatacji, a $cislej materiatami (i ich
charakterystykami uzytkowymi), ktére sa stosowane w przemysle petrochemicznym
badz energetycznym. Podjeto rowniez decyzj¢ o wprowadzeniu do programu badan
mechanicznych deformacji plastycznej w celu porownania otrzymanych charakterystyk
materialowych z punktu widzenia ré6znych mechanizméw deformacji, wystepujacych

podczas tych dwoch réznych rodzajéw obciazenia mechanicznego materiatow.
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1. Analiza rozwoju uszkodzenia materialow poddawanych
wybranym rodzajom obciazenia — stan zagadnienia

1.1. Problem rozwoju uszkodzenia materialow w uje¢ciu metod
niszczacych

Problem degradacji mikrostruktury i1 wtasciwosci mechanicznych materiatow
poddanych obciazeniom eksploatacyjnym stanowi bardzo istotne zagadnienie z punktu
widzenia bezpieczenstwa uzytkowania konstrukcji inzynierskich. Wsréd tych obciazen
mozna wyrdzni¢ statyczne, wywotujace proces pelzania zachodzacy gléwnie przy
statym naprezeniu i zwykle w podwyzszonej temperaturze, oraz na obciazenia
cyklicznie zmienne, prowadzace do rozwoju procesu zmegczenia. Niniejsza praca
dotyczy oceny rozwoju uszkodzenia wywotanego procesem petzania.

Pelzanie ma istotny wptyw na zachowanie czystych metali w temperaturze powyzej
0,3T},, a dla stopéw w temperaturach przekraczajacych 0,4T,,, gdzie Ty, jest temperatura
topnienia wyrazona w stopniach Kelvina [Kowalewski, 2005, (1)]. Przebieg procesu
mozna podzieli¢ na trzy wyrazne etapy. W pierwszym predkos¢ odksztatcania
stopniowo maleje, w drugim przyjmuje ona warto$¢ ustalona, natomiast w trzecim
etapie predkos¢ odksztatcenia zwigksza si¢, prowadzac do utraty spojnosci materialu i w
konsekwencji do jego zniszczenia/zerwania [Ashby, Dyson, 1984]. Istnieja dwa
podejécia teoretyczne dotyczace opisu procesu pelzania: fenomenologiczne
(mechaniczne) oraz fizyczne (mikrostrukturalne).

Pierwsze fenomenologiczne podejscie do opisu uszkodzenia przy petzaniu zaktadato
skalarng miar¢ uszkodzenia przy procesie prowadzonym dla warto$ci naprezenia
wyraznie nizszym od granicy plastycznosci, [Kachanov, 1952]. Parametr ten stanowi
iloraz efektywnego pola przekroju, uwzgledniajacego zmniejszenie poczatkowego pola

przekroju o powierzchnig pustek oraz poczatkowego pola przekroju badanej probki.

A 12620 (1)

gdzie:
A¢s — efektywne pole przekroju,

Ay — poczatkowe pole przekroju.

Parametr ten przyjmuje warto$¢ od 1 dla materialu bez defektow, przed
obciazeniem, do 0 przy zniszczeniu materiatu [Kowalewski, 2005, (1)]. Mozna go

wyznaczy¢ jedynie na podstawie badan metalograficznych. Ze wzgledu na niszczacy
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charakter tej metody, wykonanie takiej analizy jest bardzo pracochionne [Dietrich,
2003] z uwagi na preparatyke zgtadow.

Rabotnov zmodyfikowat parametr uszkodzenia Kachanova wprowadzajac
dopehienie, ktore nadaje mu fizyczna interpretacje. Oznacza powierzchnig¢ zajmowana
w danej chwili przez defekty, ktora jest odniesiona do pola przekroju poczatkowego bez

uszkodzen [Kowalewski, 2005, (1)].

09 g<w<l )

Rabotnov nie tylko zmodyfikowat parametr Kachanova, lecz réwniez zaproponowat

prawo ewolucji uszkodzenia w postaci:

W 1 o)
o (e)

gdzie:

v, n, &, 0,,0,— state materiatowe

Propozycje Kachanova i Rabotnova uznano za poczatek kontynualnej mechaniki
uszkodzen. Ich modele pelzania oraz ich nastgpne modyfikacje [Hayhurst, 1983],
[Dunne et al., 1990], [Dunne, Hayhurst, 1991] dotyczyly jednak jednoosiowego stanu
napr¢zenia, podczas gdy wigkszo$¢ elementow konstrukcji narazonych na pelzanie
pracuje przy wieloosiowych obciazeniach. Stad tez wielu badaczy w swoich
rozwazaniach dotyczacych pelzania uwzglednia ztozone stany naprg¢zenia [Hayhurst,
1972], [Findley et al., 1976], [Murakami, Sanomura, 1985], [Lin et al, 1993],
[Kowalewski et al., 1994].

Drugie bardzo czgsto stosowane podejscie do opisu uszkodzenia wskutek petzania
ma charakter fizyczny i zaklada wyjasnienie zjawiska na drodze zmian mikrostruktury
materiatdéw, uwzgledniajac rozmaite rzeczywiste mechanizmy w nich zachodzace, jak
na przyktad procesy zarodkowania i wzrostu pustek. Jedna z bardziej znanych
koncepcji fizycznych stanowi model zaproponowany przez Greenwooda [Greenwood,
1973], opracowany na podstawie jednoosiowych prob petzania miedzi w temperaturze
500°C. Model ten uogoélnili na ztoZzone stany napr¢zenia Hayhurst i Leckie [Leckie,
Hayhurst, 1977]. Drugim bardziej znanym modelem opierajacym si¢ na fizyce zjawisk
podczas pelzania jest model Dysona-McLeana [Dyson, McLean, 1977]. Jego autorzy

zrealizowali proby pelzania dla stopu Nimonic 80A, w temperaturze 750°C, w
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warunkach jednoosiowego rozciagania i czystego skrecania. Wymienione modele staly
si¢ podstawa do budowy bardziej zaawansowanych modeli uszkodzenia, do ktérych
wprowadzano wigcej niz jedna zmienna uszkodzenia. Jest to zgodne z obserwacjami
mikrostruktury materiatow, poniewaz uszkodzenie zwykle rozwija si¢ wskutek
dziatania co najmniej kilku mechanizmow [Kowalewski, 2005, (1)].

Othman, Hayhurst i Dyson [Othman et al., 1993] zaproponowali model z dwiema
zmiennymi uszkodzenia. Ma on zastosowanie do superstopow niklu, ktore jako materiat
na topatki silnikow lotniczych sa szczegoélnie narazone na petzanie. Model ten, w
ktorym zatozono, ze multiplikacja i ruch dyslokacji jest glownym mechanizmem

sterujacym proces pelzania, mozna opisa¢ za pomoca rownania:

do, _c. de @)
dt dt
przy czym:
o, =1—% 5)
gdzie:

p; — poczatkowa gestos¢ dyslokacji,
p — biezaca gestos¢ dyslokacji,
C — parametr odzwierciedlajacy sklonno$¢ materiatu do przechodzenia w trzecie

stadium pelzania,

& — odksztalcenie.

Nalezy zwréci¢ uwage na fakt, ze wymieniony mechanizm opisuje zjawisko
ostabienia materiatu, ktére prowadzi do wzrostu predkosci pelzania, natomiast nie
charakteryzuje rodzaju jego zniszczenia [Kowalewski, 2005, (1)].

Drugim mechanizmem odpowiedzialnym za oslabienie tych stopow jest
migdzykrystaliczne zarodkowanie 1 wzrost pustek na granicach ziaren [Othman et al.,

1993]. W tym przypadku ewolucj¢ zmiennej uszkodzenia mozna zapisa¢ w postaci:

do, :(ﬂjv_g ©)

dt o,) 3¢

u

gdzie:
£ — warto$¢ odksztalcenia przy zniszczeniu podczas jednoosiowego

rozciagania,
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o, ’ .. . .
— | — parametr uwzgledniajacy rodzaj stanu naprgzenia.
o

e

W modelu tym proces zarodkowania pustek jest sterowany przez predkos¢
zarodkowania. Predkos¢ ta jest zalezna liniowo od predkosci odksztatcenia. Réwniez

zmienna uszkodzenia jest proporcjonalna do parametru okreslajacego typ stanu
naprezenia (o, /c,) . Nalezy jednak zwrocié uwage na to, ze w literaturze brakuje
danych umozliwiajacych wiarygodna oceng¢ wplywu stanu naprgzenia na proces
zarodkowania pustek [Kowalewski, 2005, (1)].

Li wraz ze wspotpracownikami [Li et al., 1994] scharakteryzowali miarg

uszkodzenia, ktora uwzglednia rozrost utworzonych pustek:

o, =[1/1-w,)" -(1-w)]-&, (7)
przy czym:
w, =1 /I (8)
gdzie:
@, — predkos¢ rozwoju pustek,

& ~— minimalna predkos¢ petzania,

m

r, — promien pustki,

n

[ — glebokos¢ rozprzestrzeniania si¢ pustek.

Przytoczone literaturowe modele petzania uwzgledniaja uszkodzenie materiatu za
pomoca zmiennych o charakterze skalarnym. Opisuja one degradacj¢ materiatow w
przypadku obciazen proporcjonalnych. Jednak wiele badan dowiodto, ze w materiale
poddanym petzaniu rozwijaja si¢ ukierunkowane mikropegknigcia [Hayhurst, 1972],
[Dyson et al., 1976], [Dyson, McLean, 1977], [Hayhurst, 1972]. Anizotropowy
charakter uszkodzenia potwierdzily jednoznacznie proby pelzania miedzi pod
obcigzeniem nieproporcjonalnym [Hayhurst et al., 1980], [Trampczynski, 1985].
Cienkoscienne probki miedziane poddano dziataniu statej sity osiowej, a takze
zmiennemu momentami skr¢cajacemu. Stwierdzono, ze w kazdym z analizowanych
stanOw naprezenia uszkodzenie rozwijalo si¢ w réznych plaszczyznach, ktoére
odpowiadaty maksymalnym naprezeniom rozciagajacym. Ponadto zaobserwowano, ze
czas do zniszczenia przy takim samym obciazeniu byt prawie dwukrotnie dtuzszy niz w

standardowej probie jednoczesnego rozciagania i skrecania.
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Kierunkowo rozwijajace si¢ w materiale mikropgknigcia powoduja anizotropowos¢
jego makroskopowych wilasciwosci mechanicznych. Stad tez zaproponowano zmienne
uszkodzenia o charakterze wektorowym oraz tensorowym. Ze wzgledu na S$cisle
powiazanie uktadu mikropgknie¢ z tensorem naprgzenia opisujacym stan materiatu
[Hayhurst et al., 1980], [Trampczynski, 1985] do opisu uszkodzenia wydaje si¢ by¢
szczegllnie przydatna zmienna tensorowa, ktora zaproponowali w swojej pracy
Vakulenko i1 Kaczanov [Vakulenko, Kachanov, 1979]. Zmienna tensorowa zostala
rozwinigta przez autoroOw nastepujacych prac: [Murakami, Ohno, 1980], [Leckie F.A.,
Onat, 1981], [Betten, 1983]. W potaczeniu z teoria funkcji tensorowych jest ona
obiecujacym narzedziem przy opisie uszkodzenia materiatéw poddanych pelzaniu w
warunkach wieloosiowych standw naprezenia. Jednak przy sformulowaniu roéwnan
konstytutywnych moze si¢ okazaé, ze zmienna ta bgdzie zawiera¢ zbyt duza liczbg
statych materiatowych, ktorych weryfikacja doswiadczalna bedzie utrudniona.

W odpowiedzi na trudnosci w wyznaczeniu wigkszej reprezentacji statych
materiatowych, Litewka [Litewka, 1989], [Litewka, Hult, 1989] zaproponowal nowy
model uszkodzenia wskutek pelzania, wykorzystujacy réwniez zmienna tensorowa.
Zupelie nowe podejscie do opisu degradacji materialu polega na tym, ze trzeci etap
pelzania jest traktowany jako wynik obnizenia sztywno$ci oraz wytrzymato$ci materiatu
na skutek degradacji jego struktury. Nalezy podkresli¢, ze model Litewki zawiera tylko
dwie state materialowe okreslajace wlasciwosci materiatu, tj. wytrzymatos¢ na
rozcigganie 1 wspotczynnik Poissona oraz tylko jedna stata, okres$lajaca rozwdj
uszkodzenia w czasie. Wada tego modelu jest to, ze odnosi si¢ do materialéw idealnie
sprezysto-plastycznych, oraz ze charakteryzuje si¢ brakiem S$cistego powiazania z
fizycznymi mechanizmami ostabienia, ktore steruja deformacja wskutek petzania.

Przytoczone modele opisu zjawiska petzania wskazuja na jego duza zlozonos¢,
wymuszajaca prowadzenie zaawansowanych badan dos$wiadczalnych réwnolegle z
rozwojem modeli teoretycznych. Dlatego tez w badaniach o charakterze
do$wiadczalnym podejmowano rézne proby oceny degradacji materiatow po petzaniu
za pomoca roznych technik niszczacych. Jako pierwsza z nich mozna wymieni¢ metodg
badawcza polegajaca na analizie ewolucji powierzchni plastycznosci. Powierzchnia
plastycznosci jest zbiorem punktéw usytuowanych w przestrzeni naprgzenia, ktore
reprezentuja warto$ci naprgzenia odpowiadajace jednakowej wartosci odksztatcenia

[Kowalewski, 2005, (1)]. Przewaznie, powierzchnie plastycznosci, ze wzgledu na koszt
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oraz trudnos$ci wykonania badan w przestrzennym stanie naprgzenia, okresla sig
doswiadczalnie dla ptaskich stanow naprgzenia [Kowalewski, 2005, (1)].

Istnieje wiele sposobéw wyznaczania powierzchni plastycznosci [Ikegami, 1975],
[Hecker, 1976], [Trampczynski, 1992]. Najczesciej stosowane sa dwie metody. W
pierwszej wykorzystuje si¢ wiele probek. W tym przypadku kazdy punkt powierzchni
reprezentujacy okreslony dany stan naprgzenia jest wyznaczany na osobnej probce.
Natomiast w drugiej metodzie obciaza si¢ tylko jedna probke, w celu uzyskania
zadanego odksztalcenia trwatego (tzw. offsetu) dla kolejnych kierunkéw okreslonych w
dwuwymiarowej przestrzeni naprezenia (o, t) zgodnie, badz przeciwnie do ruchu
wskazowek zegara. Lepsze wyniki jakosciowe daje jednak zastosowanie pierwszej
wymienionej metody, poniewaz wymiary i ksztalt powierzchni plastyczno$ci nie sa

zaktocone przez historig kolejnych kombinacji obciazenia [Kowalewski, 2005, (1)].

600 —------f--------—-= -
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(®)

Rys. 1. Porownanie krzywych rozciagania (a) oraz petzania (b) dla stali 13HMF
w stanie wyjsciowym (niebieskie krzywe) oraz po 144000h eksploatacji
w warunkach pelzania (czerwone krzywe)
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Do oceny uszkodzenia stanu uszkodzenia materiatow mozna wykorzystywaé
oczywiscie prostsze, standardowe badania mechaniczne. Mozna zaliczy¢ do nich
statyczne proby rozciagania w temperaturze pokojowej i podwyzszonej, proby petzania
oraz badania twardosci. Dzigki wspolpracy z jednostkami przemystowymi udato si¢
pozyska¢ stal 13HMF, eksploatowana wskutek petzania przez 144 000h. Na rysunku 1
zilustrowano wyniki statycznej proby rozciagania w temperaturze pokojowej (rys. la)
oraz proby pelzania (rys. 1b) materiatu po eksploatacji, i odniesiono je do wynikow stali
13HMF w stanie wyjsciowym.

Wyraznie wida¢, ze ksztalt zarowno krzywych rozciagania, jak i pelzania, ulega
znacznej zmianie. W przypadku statycznej proby rozciagania mozna tatwo zauwazyc,
ze granica plastycznosci oraz granica wytrzymatosci stali po eksploatacji obniza si¢ w
porownaniu do stali w stanie wyjsciowym (rys. 1b). Znacznie bardziej wyrazne zmiany
zaobserwowano w przypadku krzywych pelzania. Stal 13HMF wskutek eksploatacji
istotnie miala obnizona wytrzymalo$¢ na pelzanie, mierzona okoto 30-krotnym
zmniejszeniem si¢ czasu do zniszczenia w stosunku do materialu w stanie wyjsciowym.

Bardzo pomocne w ocenie rozwoju uszkodzenia materiatow wskutek petzania sa
rowniez badania mikroskopowe oraz badania rentgenowskiej analizy fazowej w
réoznych etapach zaawansowania procesu. Badania te umozliwiaja identyfikacje
mechanizméw deformacji 1 uszkodzenia materiatow. Wigcej informacji o tych

technikach badawczych zamieszczono w nastgpnym punkcie pracy.

1.2. Wybrane aspekty degradacji mikrostrukturalnej w warunkach
obciagzen mechanicznych

Okreslenie degradacji materiatu zwigzane jest zwykle z ustaleniem zaréwno zmian
jego mikrostruktury, jak 1 pogorszenia charakterystyk uzytkowych w wyniku
oddzialywania obciazen mechanicznych (na przyktad wywotujacym proces petzania).

Niestabilno$¢ mikrostruktury stali poddanej procesowi pelzania mozna wyrazi¢
doktadniej przez okreslenie zmian ggsto$ci dyslokacji, okreslenie zaawansowania
procesOw zdrowienia i rekrystalizacji, a takze przez stwierdzenie, czy, ajesli tak, to
jakie wystapity przemiany weglikow 1 czy nastapito w stali wydzielenie si¢ faz
migdzymetalicznych, np. Lavesa. Istotna jest takze ocena stopnia rozpadu sktadnika
strukturalnego (np. martenzytu odpuszczonego, bainitu badz perlitu) oraz oszacowanie

zubozenia osnowy materiatu w pierwiastki stopowe, gtownie chrom (Cr), molibden
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(Mo) i wolfram (W) [Dobrzanski, 2011]. Eksploatacja stali, np. w warunkach petzania
[Kassner, 2008], [Frost et al., 1982], [Sket, 2010] powoduje niekorzystne zmiany w
obszarach faz i/lub sktadnikow strukturalnych, co prowadzi do powstania w materiale
pustek, mikropgknie¢ 1 ostatecznie do zniszczenia elementu konstrukcyjnego.
Konsekwencja wystapienia niekorzystnych zmian struktury jest z kolei pogorszenie
wlasciwosci mechanicznych, takich jak naprezeniowe i odksztalceniowe parametry
wytrzymatosciowe, twardos¢, czy udarnos¢ [Dobrzanski, 2011].

Jednym z dominujacych mechanizmow pekania w stali pracujacej w warunkach
pelzania jest migdzykrystaliczne pgkanie kawitacyjne. Pustki zarodkuja w materiale na
skutek poslizgu po granicach ziaren i generuja si¢ na granicach ziaren pod katem 90°
lub 45° do osi naprezenia rozciagajacego [ Dobrzanski, 2002].

Najbardziej znane sa opisane dalej mechanizmy zarodkowania mikropustek. Wedlug
pierwszego z nich (model Chena-Machlina) po$lizg wzdluz granicy ziaren wywotuje
na jej uskokach naprgzenia rozciagajace badz $ciskajace, w zalezno$ci od orientacji
uskoku wzgledem kierunku poslizgu [Wyrzykowski et al., 1999]. W przypadku, gdy w
miejscu uskoku naprezenie rozciagajace przekracza wytrzymato$¢ kohezyjna, ciaglos¢
materialu zostaje naruszona i powstaje pustka. Rozciaganie pustki zwigksza istniejace
pole naprg¢zenia rozciagajacego, ktoére powstaje na skutek relaksacji sktadowych
naprgzenia stycznego na powierzchni pustki. Podobny model Gifkinsa-McLeana
przedstawiony na przykitad w pracy [Wyrzykowski et al., 1999] uwzglednia dodatkowo
fakt utworzenia podczas petzania uskoku, w wyniku wyj$cia na powierzchni¢ granicy
dyslokacji z wewngtrznych obszardw ziarna, spowodowanego mechanizmem poslizgu.
Prawdopodobnie spigtrzenie dyslokacji powoduje wystapienie pola naprgzenia, ktore
kumuluje si¢ wraz z napr¢zeniem rozciagajacym na granicach, zwigkszajac rozwarcie
pustki na uskoku granicy [Wyrzykowski et al., 1999].

Kolejny, najbardziej rozpowszechniony mechanizm zarodkowania pustek opisany w
pracy [Wyrzykowski et al., 1999], polega na naruszeniu na granicach ziaren spdjnosci
powierzchni miedzyfazowych osnowa-czasteczka drugiej fazy, badz na pekaniu tych
czasteczek. Czasteczki drugiej fazy przeciwdziataja poslizgowi. W poblizu czasteczki
zwigksza si¢ koncentracja naprgzenia w wyniku wyjscia dyslokacji na powierzchnig
granicy, co intensyfikuje koncentracj¢ naprgzenia rozciagajacego, sprzyjajac tym

samym zarodkowaniu pustek na czasteczkach.
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Wyréznia si¢ dwa gléwne mechanizmy rozrostu pustek — dyfuzyjny i
odksztatceniowy [Wyrzykowski et al., 1999], oraz mechanizmy kombinowane
dyfuzyjno-odksztalceniowe [Dobrzanski, 2002].

Dyfuzyjny mechanizm rozrostu pustek polega na koalescencji wakanséw na
swobodnych powierzchniach pustek. Mozna go opisa¢ za pomoca modelu migracji
wakansOow z granic ziaren lub za pomoca modelu migracji wakansow z obszaru ziaren.
Pierwszy z nich zaktada, ze napre¢zenia rozciagajace wystgpujace na granicach ziaren
zwigkszaja w nich koncentracje wakansow. Naprezenie rozciagajace na swobodnej
powierzchni pustki jest znacznie mniejsze niz na odcinkach rozciaganej granicy
przylegajacych do pustki. Koncentracja wakansow na swobodnej powierzchni pustki
jest takze mniejsza. Powstaje wigc gradient koncentracji wakansow, ktéry powoduje ich
przeksztatcenie w pustke 1 zwigksza jej wymiary [Wyrzykowski et al., 1999].

Wedtug modelu migracji wakansoéw z obszaru ziaren, odksztatcenie petzania w tych
obszarach przyczynia si¢ do generacji wakansow, ktore moga tworzy¢ si¢ na skutek
wspinania dyslokacji, badz ruchu progéw dyslokacji krawedziowych, itd. W wyniku
dyfuzji objetosciowej wakansy te przechodza do pustek i powoduja ich rozrost
[Wyrzykowski et al., 1999].

Mechanizm odksztalceniowy zaktada natomiast, ze pustki rozrastaja si¢ na skutek
zwigkszonego poslizgu wzdluz granic ziaren. Poslizg wzdluz granic ziaren zachodzi
rownoczesnie z procesem dyfuzji. Intensywne odksztatcenie przygraniczne wytworzone
przez poslizg wzdluz granic ziaren generuje wakansy, ktore nastgpnie przechodza do
pustek i powoduja ich rozrost w kierunku poprzecznym [ Wyrzykowski et al., 1999].

Na skutek obnizenia temperatury i zwigkszania predkosci odksztalcenia zmienia sig
charakter pekania miedzykrystalicznego od pustkowego do szczelinowego. Pegkaniu
migdzykrystalicznemu  szczelinowemu sprzyja tez zwigkszona wytrzymato$¢
wewngtrznych obszaréw ziaren oraz zakotwiczenie granic ziaren przez wydzielenia i
atomy domieszek [Wyrzykowski et al., 1999]. Szczeliny klinowe powstaja w wyniku
poslizgu wzdluz granic ziaren, przewaznie w miejscach styku trzech ziaren i rozwijaja
si¢ wzdluz granic ziaren usytuowanych w przyblizeniu prostopadle do kierunku
dziatajacego napr¢zenia.

Rozrost szczelin klinowych mozna opisa¢ za pomoca kilku modeli. Najbardziej
znane to rozwdj szczeliny w wyniku poslizgu wzdhuz granic ziaren, rozwo6j szczeliny w
wyniku kondensacji wakansow w wierzchotku pgknigcia, a takze rozwoéj szczeliny

przez migracj¢ atomow od wierzchotka szczeliny do powierzchni pgknigcia, ktore

19



powstaje w wyniku aktywowanego cieplnie rozerwania wiazan migdzyatomowych.
Pozostale modele rozrostu szczelin klinowych polegaja na taczeniu pgknigcia z
pustkami przed szczelina oraz rozwojem peknigecia na skutek odksztalcenia
plastycznego w wierzchotku szczeliny [Wyrzykowski et al., 1999].

W  przypadku dominujacego migdzykrystalicznego pekania kawitacyjnego
przekroczenie krytycznych warto$ci naprezenia rozciagajacego powoduje spontaniczne
tworzenie si¢ nowych pustek, ich szybki wzrost 1 koalescencj¢ z uprzednio istniejacymi
pustkami. Tworza si¢ peknigcia miedzyziarnowe. Peknigcia te rozprzestrzeniaja si¢ na
cata dhugos¢ granic, a nastgpnie przechodza na inne granice. Po przekroczeniu przez
sumaryczng powierzchni¢ granic (zawierajacych pustki i pegknigcia) wartosci
krytycznej, nastgpuje etap pelzania lawinowego, ktore prowadzi do pekania
migdzykrystalicznego [Wyrzykowski et al., 1999].

Pekanie transkrystaliczne wystgpuje przy znacznych napr¢zeniach i przy wzglednie
duzych predkosciach odksztalcenia. Struktura materialtdw podatnych na pgkanie
transkrystaliczne charakteryzuje si¢ przewaznie czasteczkami drugiej fazy w osnowie
materialu oraz rozwinigta struktura dyslokacyjna, powstala w wyniku wczesniej
przeprowadzonej obrobki technologicznej. Submikropgknigcia generuja si¢ pod
wptywem koncentracji sktadowych naprezenia wokoét czasteczek z powodu dekohezji
powierzchni migdzyfazowych osnowy i czasteczki, badz na skutek pgkania czasteczek,
a nastgpnie rozwijaja si¢ 1 przyjmuja posta¢ pustek i1 dalej tacza si¢ w peknigcia
transkrystaliczne. Pcgkaniu transkrystalicznemu towarzyszy najczesciej pekanie
migdzykrystaliczne [Wyrzykowski et al., 1999].

Typy uszkodzen dla konkretnych materiatbw mozna zilustrowa¢ za pomoca map
mechanizméw zniszczenia. Obrazuja one obszary dominacji typdw zniszczenia
w zaleznos$ci od poziomu naprezenia i temperatury. Przyktadowo, w niniejszej pracy na
rys. 2 zamieszczono mapg dla stali $redniowgglowej o podwyzszonej zawartosci
chromu (Cr), molibdenu (Mo) i wanadu (V) [Shinya et al., 2006].

Na mapie zamieszczono polaczone linia punkty, prezentujace przy roznej
temperaturze 1 naprezeniu czas do zniszczenia danej stali na skutek petzania.
Zaznaczono na niej jednak przede wszystkim, jaki charakter posiada przetom
po zniszczeniu. Z mapy mozna na przyktad odczytaé, ze w warunkach od najnizszej
analizowanej temperatury 450°C do temperatury okoto 580°C oraz w warunkach
napre¢zenia od okoto 80MPa do okoto 200MPa powstaja w stali pustki, a zniszczenie ma

charakter migdzykrystaliczny. Ponadto, na wykresie naniesiono réwniez wyniki
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dotyczace wytrzymalos$ci na rozciaganie. Przyktadowo, warto$¢ tego parametru dla
analizowane] przez autoréw stali wynosi w temperaturze 600°C okoto 500MPa, a w

temperaturze 650°C okoto 400MPa.
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Rys. 2. Mapa mechanizmdw zniszczenia dla stali sSrednioweglowej do pracy
w podwyzszonej temperaturze o podwyzszonej zwartosci chromu,
molibdenu i wanadu [Shinya et al., 2006]

Dla oceny stopnia degradacji struktury obiektow przemyslowych mozna zastosowac
metode replik matrycowych [Dobrzanski, 2011] lub metode replik ekstrakcyjnych [Das,
1997], [Dobrzanski, 2011]. Pierwsza z technik dostarcza informacji o topografii
struktury, natomiast druga pozwala na identyfikacj¢ wystepujacych wydzielen oraz na
obserwacje ich cech morfologicznych (np. wielko$ci, ksztaltu czy rozmieszczenia)

[Marder, 1989], [Dobrzanski, 2011].
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W przypadku pierwszej metody, najpierw dokonuje si¢ za pomoca s$wietlnego
mikroskopu przenosnego kontroli jakosci wykonania zgtadu trawionego oraz pobranej
zniego repliki matrycowej, a nastgpnie po napyleniu repliki warstwa przewodzaca
dokonuje si¢ jej obserwacji za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego
[Dobrzanski, 2011].

W przypadku metody replik ekstrakcyjnych wykonuje si¢ na obiekcie zglad
trawiony inaktada na niego replike triafolowa. Nastgpnie za pomoca elektropolerki
z glowica polerujaco-trawiaca rozpuszcza si¢ osnowe¢ materiatu. Replik¢ z naniesionymi
na niag wydzieleniami napyla si¢ w prézni w celu obserwacji i analizy wydzielen na
elektronowym mikroskopie skaningowym lub napyla weglem w celu oceny wydzielen
na elektronowym mikroskopie transmisyjnym [Dobrzanski, 2011].

Rozw¢j procesow wydzieleniowych mozna takze zbada¢ metoda rentgenowskiej
analizy fazowej, ktora oprécz identyfikacji poszczegdlnych rodzajow weglikow
umozliwia okreslenie ich udziatlow. Na osuszony osad weglikow, wyizolowany
elektrolitycznie bezposrednio na obiekcie, naklada si¢ replike triafolowa. Osad
weglikow na folii adhezyjnej jest poddawany analizie rentgenowskiej w laboratorium
[Dobrzanski, 2011].

Wymienione badania sa jednak wysoce pracochtonne i kosztowne [Govindaraju et
al., 1997], natomiast badania ultradzwigkowe, radiograficzne czy magneto-proszkowe
[Lewinska-Romicka, 2001] umozliwiaja  wykrywanie wad  materialowych
pojawiajacych si¢ w ostatnim etapie eksploatacji materiatu, np. petzania. Przyktadowo,
badania ultradzwigkowe, umozliwiaja wykrycie nieciaglo$ci o wymiarach: gltebokosci
od okoto 0,lmm w przypadku nieciaglo$ci powierzchniowych, oraz nieciagtosci o
szerokosci od okoto 0,001mm i dlugosci badz $rednicy od okoto 0,7mm w przypadku
nieciagltosci objetosciowych [Lewinska-Romicka, 2001].

Z kolei testy wytrzymalo$ciowe oraz badania strukturalne, stanowiace o ocenie
stanu technicznego obiektu, sa stosunkowo kosztowne, a pobranie probek wiaze sig z
ostabieniem danej konstrukcji.

Z powodu wad opisanych technik badawczych, w dalszym ciagu obserwuje si¢ duze
zainteresowanie nowoczesnymi technikami oraz kryteriami charakteryzowania
degradacji struktury i zmian wlasciwosci eksploatacyjnych materiatow.

W niniejszej pracy podjgto probe okreslenia degradacji strukturalnej, odksztatcenia
trwalego oraz podstawowych wiasciwosci mechanicznych stali konstrukcyjnej poddane;j

laboratoryjnym probom petzania i deformacji plastycznej za pomoca nowoczesnych
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technik nieniszczacych opierajacych si¢ na pomiarach dwoéjlomnos$ci akustycznej
1 wspotczynnika elastoakustycznego (badania ultradzwigkowe) oraz efektu Barkhausena
1 emisji magnetoakustycznej (badania magnetyczne).

Mozliwo$¢ zastapienia kosztownych badan niszczacych badaniami nieniszczacymi
postanowiono zweryfikowa¢ w oparciu o opracowane zalezno$ci w relacji degradacja
mikrostrukturalna oceniana metodami metalografii iloSciowej — parametry wynikajace

z badan nieniszczacych — parametry wynikajace z badan mechanicznych.

1.3. Badania ultradzwi¢kowe

Badania ultradzwigkowe sa powszechnie wykorzystywane do oceny stanu
technicznego urzadzen i konstrukeji [Sliwinski, 1993]. Techniki te umozliwiaja jednak
wykrywanie potencjalnych uszkodzen dopiero w ostatnich fazach procesu eksploatacji,
np. pelzania [Kowalewski, 2005, (2)].

Badania ultradzwigkowe oparte na pomiarach wspotczynnika ttumienia i predkosci
fal ultradzwickowych charakteryzuja pewne ograniczenia. Wzrost wartosci
wspotczynnika thumienia moze by¢ zwiazany nie tylko z degradacja materiatu, ale takze
z niejednorodnosciami struktury, np. niejednorodna wielko$cia ziaren, oraz obecnoscia
drobnych wad materiatlowych powstatych podczas produkeji [Mackiewicz, 2005].
Ponadto, w warunkach przemystowych doktadno$¢ pomiarow tlumienia fal
ultradzwigkowych jest niska. Wynika to z trudnosci wyeliminowania wplywu na
pomiary stanu powierzchni badanego materialu, nieptaskorownoleglych §cianek oraz
zakrzywionej powierzchni badanego obiektu [Mackiewicz, 2005]. Najskuteczniejszym
zatem sposobem wykorzystania wspdlczynnika thumienia jest przeprowadzenie badan w
tych samych punktach pomiarowych i obliczanie ich zmian [Mackiewicz, 2005].

W przypadku pomiarow predkosci fal ultradzwigkowych na eksploatowanych
urzadzeniach przemystowych trudnosci stwarza dokladny pomiar grubosci badanego
materiatu, ktory jest konieczny do obliczenia predkosci fali ultradzwigkowej, a takze
pomiar czasu przej$cia fali. Podobnie jak w przypadku pomiaru wspotczynnika
thumienia, trudnos$ci przysparza wyeliminowanie wptywu niejednorodnosci struktury i
geometrii konstrukeji [Mackiewicz, 2005].

Powodem podjecia prob wykorzystania technik ultradzwickowych do oceny
degradacji materiatow we wczesniejszych etapach eksploatacji materialow jest szybkos¢

pomiardéw, niska cena i tatwos¢ ich do zastosowania w warunkach przemystowych.
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Dwojtomnos$¢ akustyczna stanowi wzgledna rdéznice predkosci dwoch fal
poprzecznych rozchodzacych si¢ w tym samym kierunku, ale o ré6znych wzajemnie
prostopadtych polaryzacjach [Mackiewicz, 2005]. Parametr ten jest miara anizotropii
sprezystej materiatu [Kowalewski et al., 2009] 1 jest wyrazany wzorem (9) [Szelazek et

al., 2009]:

B, =2V Il )
Vi, vV tr, +ip
gdzie:
V1, — predkos¢ fali poprzecznej spolaryzowanej prostopadle do kierunku
warto$ci maksymalnego naprgzenia rozciagajacego,
V1. — predkos¢ fali poprzecznej spolaryzowanej rownolegle do kierunku
wartosci maksymalnego napr¢zenia rozciagajacego,
trr  — czas przejsScia przez grubos$¢ materiatu fali poprzecznej spolaryzowanej
rownolegle do kierunku maksymalnego naprezenia rozciagajacego,
ttp, — czas przejScia przez grubo$¢ materiatu fali poprzecznej spolaryzowane;j

prostopadle do kierunku maksymalnego naprezenia rozciagajacego.

Zmiany wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej (anizotropii akustycznej) sa
spowodowane obrotem ziaren materiatu, ktore obracaja si¢, dazac do ustawienia sig
kierunkami tatwego poslizgu réwnolegle do kierunku naprgzenia wymuszajacego
odksztalcenie [Mackiewicz et al., 2005]. Oprécz ukierunkowanej orientacji ziaren,
czyli tekstury krystalograficznej, powstatej np. podczas procesu produkcyjnego,
przyczyna anizotropii akustycznej materialu moze by¢ obecno$¢ mikrodefektow,
charakteryzujacych si¢ ukierunkowana orientacja lub/i geometria [Mackiewicz, 2006].
Wykorzystanie metody badawczej, opartej na pomiarze wspotczynnika dwojtomnosci
akustycznej do oceny stopnia degradacji materialdw, bazuje na zalozeniu, ze powstata
degradacja ma charakter ukieunkowany [Mackiewicz, 2006].

Pomiary anizotropii akustycznej moga stanowi¢ przydatna technik¢ badawcza
do oceny degradacji materiatow, w tym pelzania, z uwagi na fakt, ze wiele rodzajow
obciazenia eksploatacyjnego, ma charakter kierunkowy, ktéry moze prowadzi¢ do
powstania w materiale reorientacji ziaren oraz ukierunkowanych mikrodefektéw
[Mackiewicz, 2003].

Stosowanie wspotczynnika dwdjlomnosci akustycznej do oceny degradacji
materiatu wynika z wielu jego zalet. Podstawowa korzystna cecha wspotczynnika

dwojtomnosci akustycznej jest brak potrzeby pomiaru grubosci materiatu przy jego
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wyznaczaniu — parametr ten okre$la si¢ tylko na podstawie czaséw przejscia fal
ultradzwigkowych. Wyniki pomiardw nie sa obarczone btedami wynikajacymi z
nierownolegtosci powierzchni oraz niejednorodnosci materiatu badanego obiektu,
poniewaz pomiary czasOw przejscia wykonuje si¢ w tym samym punkcie pomiarowym,
ta sama glowica, obrécona o 90° w stosunku do jej pierwotnego polozenia. W tej
sytuacji wiazka ultradzwigkowa przechodzi przez t¢ sama objgtos¢ materiatu oraz
odbija si¢ od tego samego obszaru przeciwlegtej powierzchni. Réznice pomigdzy
warunkami pomiaru obu czaséw przejscia fali stanowi jedynie kierunek jej polaryzacji
[Mackiewicz, 2005].

Niewiele natomiast mozna spotka¢ publikacji poswigconych pelzaniu materialow
okreslanemu parametrem dwodjtomnosci akustycznej [Sposito et al., 2010]. W Polsce
prace nad dwodjlomnoscia akustyczna prowadzone sa glownie w Instytucie
Podstawowych Problemoéw Techniki PAN w Warszawie i1 oprocz zastosowania
dwdjtomnosci akustycznej do oceny degradacji materiatu, dotycza one w duzej mierze
pomiarow sktadowych napr¢zenia w materiatlach konstrukcyjnych. Problemy
charakteryzowania procesu pelzania za pomoca dwojtomnosci akustycznej zostaty
zaprezentowane na przyktad w pracach [Kowalewski et al. 2009], [Szelazek et al.,
2009].

Drugim parametrem ultradzwigkowym, mogacym mie¢ zastosowanie do oceny
degradacji strukturalnej i1 zmian wlasciwosci mechanicznych, jest wspdiczynnik
elastoakustyczny.

Wspotczynniki elastoakustyczne stanowia wielko$ci odzwierciedlajace stopien
proporcjonalno$ci pomig¢dzy naprezeniem 1 wzglednymi zmianami predkosci fal

[Deputat, 1987], [Szelazek, 2001], [Mackiewicz, 2003].

V.-V, t,—t

7 - =00 (10)
gdzie:
Vs — predkos¢ przejscia fali ultradzwickowej w materiale poddanym
obciazeniu,
Vo — predkos¢ przejscia fali ultradzwigkowej w materiale bez obciazenia,
ty — czas przejscia przez ustalony odcinek drogi w materiale bez obciazenia,
ts — czas przejScia przez ustalony odcinek drogi w materiale poddanym
obciazeniu,
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B — wspotczynnik elastoakustyczny,
6 — naprezenie.

Zatem:

p=—r—t="t—c (11)

W zwiazku ze stwierdzonym faktem, Ze najwigksze zmiany predkosci przy
ustalonym przyroscie naprezenia wystepuja w przypadku fal podtuznych rozchodzacych
si¢ w kierunku dziatania naprezenia [Egle et al., 1976], [Egle et al., 1979], parametry
przejscia wihasnie tych fal przez material moga by¢ stosowane do oceny degradacji
materiatowej. Z drugiej strony, najmniej czule na naprezenia sa fale poprzeczne
rozchodzace si¢ w kierunku prostopadtym do kierunku dziatania napr¢zenia
1 spolaryzowane prostopadle do kierunku dziatania napr¢zenia [Egle et al., 1976], [Egle
et al., 1979].

Trudno$¢ w pomiarach stalych elastoakustycznych polega na precyzyjnym pomiarze
predkosci fali ultradzwigkowej w funkcji kontrolowanego naprgzenia materiatu.
Badania takie sa tatwiejsze do wykonania np. podczas préb cisnieniowych rurociagdw

lub zbiornikow [Mackiewicz, 2003].

1.4. Badania magnetyczne

Zjawisko Barkhausena 1 towarzyszaca mu emisja magnetoakustyczna sa szeroko
opisywane w literaturze [Jiles, 1998], [Augustyniak, 2003], [Byeon et. al., 2005],
[Buttle et al., 2006], [Blachnio, 2009], [Wilson et al., 2009], [Neyra Astudillo et al.,
2012], [Dubec et al., 2012], [Yadav et al., 2013], [Blaow et al., 2013]. Zdaniem autorki
rozprawy celowe jest przedstawienie w sposob syntetyczny podstawowych zagadnien
dotyczacych teorii ferromagnetykow, efektu Barkhausena 1 emisji magnetoakustycznej,
w zakresie wynikajacym z potrzeb pracy.

W dalszej jej cze$ci scharakteryzowano wpltyw mikrostruktury materiatu
1 wystgpujacego w nim stanu naprgzenia na sygnaty napigciowe emisji Barkhausena
oraz emisji magnetoakustycznej. Celem tych prac jest podanie interpretacji zmian
wymienionych sygnaléw mierzonych na prébkach stalowych poddanych degradacji.
Podano przyklady wykorzystania zjawiska Barkhausena i emisji magnetoakustycznej
do oceny uszkodzenia materiatu na skutek deformacji wywotanej pelzaniem lub

plastycznym ptynigciem.
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1.4.1. Struktura domenowa materialow ferromagnetycznych

Ferromagnetykami okre$la si¢ substancje, w ktorych wystepuje spontaniczne,
rownolegte uporzadkowanie dipoli magnetycznych, nazywane zjawiskiem polaryzacji
spontanicznej [Piech, 1998]. Ferromagnetyzm powstaje w wyniku oddzialywania
wymiennego elektrondéw z niezapelionych powlok i ma ono chrakter kwantowy
[Encyklopedia fizyki wspotczesnej, 1983]. Ferromagnetyki zbudowane sa z domen
magnetycznych — obszaréw spontanicznego namagnesowania, majacych wymiary od
kilku do kilkunastu mikrometrow [Piech, 1998].

Ferromagnetyki nie poddane dzialaniu zewngtrznego pola magnetycznego
charakteryzuja si¢ zerowa polaryzacja, poniewaz domeny magnetyczne ustawiaja si¢ w
ten sposob, ze tworza zamknigte obwody magnetyczne. Wektory momentow
magnetycznych zespotow domen charakteryzuja si¢ wtedy chaotyczna orientacja
przestrzenna, co powoduje, ze wypadkowy moment magnetyczny ferromagnetyka jest
réwny zeru [Kleszczewski, 1997]. Przylozenie do ferromagnetykdw zewngtrznego pola
magnetycznego orientuje wektory magnetyczne domen. Zwigkszenie nat¢zenia pola
magnetycznego do pewnej wartosci powoduje catkowite uporzadkowanie obszardéw
spontanicznego namagnesowania (domen) 1 nastgpuje nasycenie magnetyczne,
charakteryzowane przez indukcj¢ nasycenia — wystepuje woOwczas maksymalna
polaryzacja magnetyczna. Po wusunigciu pola magnetycznego, po uprzednim
namagnesowaniu, ferromagnetyki zachowuja pewien wypadkowy moment
magnetyczny, tzw. pozostalo§¢ magnetyczna.

Domeny magnetyczne stanowia mikroobszary, w ktérych namagnesowanie jest
jednorodne, zarowno ze wzgledu na wielko$¢ amplitudy, jak i kierunek. ,,Struktura
domenowa powstaje w wyniku dazenia uktadu do stanu o minimalnej energii
wewngtrznej” — podziat ferromagnetyka na domeny powoduje znaczne zmniejszenie
energii pola rozmagnesowujacego [Encyklopedia fizyki wspoélczesnej, 1983].
Uprzywilejowanie powstawania struktury domenowej zamiast stanu jednorodnego
namagnesowania wynika z tego, ze silniejsze oddzialywania wymienne maja charakter
krétkozasiggowy (ograniczone sa zwykle do najblizszych sasiadéw), natomiast stabsze
oddziatywania dipolowe — dlugozasiggowy, 1 wolno maleja wraz z odlegtoscia. Dlatego
tez w ferromagnetyku mozliwe jest istnienie struktury domenowej oraz jednorodnego

lub prawie jednorodnego namagnesowania w mikroobszarach domen.
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Zjawisko ferromagnetyzmu jest uwarunkowane spinowymi (a nie orbitalnymi)
momentami magnetycznymi i jest ono mozliwe tylko w krysztalach zawierajacych
atomy pierwiastkéw przejsciowych, czyli atomy o niezapeinionej wewnetrznej powtoce
elektronowej. Naleza do nich metale przejsciowe grupy zelaza, posiadajace
niezapelniona powtoke 3d (zelazo, nikiel, kobalt) oraz pierwiastki ziem rzadkich
(gadolin oraz w bardzo niskich temperaturach: erb, dysproz, tul, holm, terb)
charakteryzujace si¢ niezapelniona powloka 4f. Przykladowo, atom zelaza
charakteryzuje si¢ szescioma elektronami na powtoce 3d, przy czym pig¢ z nich posiada
rownolegle ustawione spiny, a jeden przeciwnie, tak jak na rys. 3. Jest tak dlatego,
poniewaz elektrony na niezapetlnionych podpowlokach ustawiaja si¢ tak, by wartos¢
momentu spinowego (spinowej liczby kwantowej) byta maksymalna, co daje uktadowi

minimum energii.
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Rys. 3. Konfiguracja elektronow w atomie zelaza [Kleszczewski, 1997]

Wilasciwosci magnetyczne krysztalu zaleza od odleglosci miedzy jego atomami Ry
oraz od promieni zewngtrznych powlok ri4 jego atomow. W krysztale zbudowanym z
atoméw o niezerowych spinowych momentach magnetycznych odleglosci
migdzyatomowe sa duze i1 powloki jego atomow nie nakladaja si¢ wzajemnie, nie
wystgpuje oddzialywanie wymienne i tym samym nie wystgpuje sprzgzenie pomigdzy
momentami magnetycznymi atoméw — material jest wtedy paramagnetykiem. Gdy
odlegto$¢ pomiedzy atomami w krysztale jest mala i spetniona jest zalezno$¢ —*-<1,5,

T34
wtedy powloki elektronowe atoméw (funkcje falowe) naktadaja si¢ na siebie.

Korzystniejsze energetycznie jest w tej sytuacji antyrownolegle ustawienie momentow
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magnetycznych 1 krysztal jest wtedy takze paramagnetykiem. Gdy sie¢ krystaliczna

zbudowana jest z tych samych atomoéw, ich momenty magnetyczne kompensuja si¢, a

materiat staje si¢ diamagnetykiem. Natomiast, jezeli zachodzi relacja: L >1,5,
T3

wowczas spinowe momenty magnetyczne atomow ustawiaja si¢ rownolegle na skutek
dziatania energii wymiany i materiat wykazuje wtasnosci ferromagnetyczne.

Liczba, wielkos¢ i1 ksztalt domen magnetycznych oraz kierunki ich namagnesowania
wzgledem osi krystalograficznych zaleza od energii wewnetrznej ferromagnetyka, ktora
jest suma gtownie pigciu sktadnikdéw: energii wymiany E, energii magnetostatycznej
Es, energii anizotropii magnetokrystalicznej E,, energii magnetospr¢zystej Ep
oraz energii granic domenowej E4 [Piech, 1998].

Energia wymiany E,, jest odpowiedzialna za powstawanie w ferromagnetykach
spontanicznego namagnesowania i jest okreslona zalezno$cia [Encyklopedia fizyki
wspotczesnej, 1983]:

N —_ =
E,==2J) >SS, (12)
i=1 j

1

J — calka wymiany, bedaca réznica pomigdzy energia dla réwnoleglej i

antyrownolegtej konfiguracji spinow,

N - calkowita liczba spinéw w krysztale,
1,j — numeracja weztéw sieci krystalicznej,
z — tzw. przyblizenie najblizszych sasiadow; oznacza, ze wzor (12) uwzglednia

oddziatywanie kazdego spinu tylko z najblizszymi sasiadami w liczbie ‘z’,

czyli sumowanie we wzorze (12) obejmuje kazda pare spinéw tylko raz,

S 1 S ; — wektory reprezentujace spiny atomow w i-tym i j-tym wezle sieci.
Dla jednej pary spinow gl. oraz S , powyzszy wzOr mozna zapisa¢ nastgpujaco:

E, =-2JSS, cosp (13)

gdzie:
@ — kat pomigdzy wektorami §l. i S ;e

Uporzadkowanie ferromagnetyczne istnieje wtedy, gdy J>0 (spiny §l. i S’j sa

skierowane rownolegle), co odpowiada katowi ¢ = 0° oraz najnizszej wartosci energii
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Ey. Natomiast, jesli J<0, najnizsza warto$¢ energii odpowiada katowi ¢ = 180° i spiny

S; 1§, sa skierowane antyrownolegle, to wtedy wystepuje uporzadkowanie

antyferromagnetyczne oraz ferrimagnetyczne. % uporzadkowaniu

antyferromagnetycznym ze wzgledu na takie same wartosci bezwzgledne spindw §l. i

S, wypadkowy spin jest rowny zeru. Natomiast dla uporzadkowania

antyferromagnetycznego warto$ci bezwzgledne spinow S, i S, sa rozne i spin

wypadkowy jest rozny od zera.
Energia magnetostatyczna E; zwiazana jest z polem rozmagnesowujacym probke

1 wyraza si¢ zalezno$cia, ktéra w zapisie skalarnym przyjmuje posta¢ [Cullity, 2009]:

Es=0,5-Hg¢M (14)
natomiast w opisie wektorowym:
E =-05-H,-M (15)
gdzie:
H, - natgzenie pola odmagnesowujacego,
M - wektor magnetyzacji.

Zaleznos¢ ta wynika ze wzoru na pole trojkata wpisanego w petle histerezy

magnetycznej (rys. 4).

7 D
e

LY

H

Rys. 4. Sposéb wyznaczania energii magnetostatycznej [Cullity, 2009]
Podstawiajac rownanie [ Leonowicz et al., 2006]:
H,=N,-M (16)
gdzie:
N, — wspdiczynnik rozmagnesowania zalezny od ksztaltu namagnesowanego

obszaru
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mozna otrzyma¢ zwiazki na energi¢ magnetostatyczna, ktore w zapisie skalarnym moga

przyjac postac:
E; = 0,5-NgM? [erg/em’] (CGS) (17)
lub
E, = 0,519 Ng-M? [J/m’] (SI) (18)

Przy zalozeniu, ze probka ma ksztalt elipsoidy (rys. 5), M? mozna zastapié¢ przez a* + b’
przy czym b = a.
Wtedy:

E,=0,5 - [(M-cos8)* N, + (M-sin6)*N,] (19)

Rys. 5. Schemat probki o ksztalcie elipsoidy z zaznaczonym punktem przytozenia wektora
magnetyzacji [Cullity, 2009]

Korzystajac ze zwiazku trygonometrycznego cos’0 = 1 — sin’ otrzymujemy:

Es = 0,5-M*N, + K¢sin’0 (20)
gdzie:
K, = 0,5-(N,-No)-M? [erg/em’] (CGS) 21)
lub
K, = 0,5-po"(Na-No)-M? [I/m’] (S]) (22)
co mozna zapisaé
K =0,5-AN-M? [erg/cm’] (CGS) (23)
Iub
Ks=0,5'no ‘AN -M? [J/m’] (SI) (24)

K — stata anizotropii ksztattu.

Probka materialu magnesuje si¢ zawsze tatwiej wzdluz jego dluzszej osi (0$ c) niz
wzdtuz krotszej (o$ a) [Cullity, 2009]. Gdy wymiary probki ‘a’ i ‘c’ sa jednakowe N, =

N, to K¢ = 0 1 anizotropia ksztalttu zanika. Energia magnetostatyczna przyjmuje warto$¢
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nizsza dla probek materialow o malych wymiarach poprzecznych w poréwnaniu z
réwnoleglym do kierunku magnesowania wymiarem podtuznym [Piech, 1998]. Energia
ta przyjmuje warto$¢ minimalna, gdy dodatkowo wektory A g1 M w réwnaniu (15) sa
rownolegte [Piech, 1998].

Energia magnetokrystaliczna E, jest energia wymagana do obrocenia systemow
spinéw domen od kierunku tatwej magnetyzacji. Zrodto energii magnetokrystalicznej
zwiazane jest zruchem spinu i ruchem orbitalnym elektronu. Pole zewngtrzne
reorientuje spin elektronu, co powoduje, ze orbita elektronu takze probuje si¢
reorientowac. Jest ona jednak silnie zwiazana z siecia i dlatego jest odporna na obrét osi
spinu [Cullity, 2009]. Energia magnetokrystaliczna jest zalezna od kierunku potozenia
wektora magnetyzacji nasycenia wzglgdem kierunku osi tatwej magnetyzacji tego
krysztatu [Cullity, 2009]. Dla ferromagnetykéw jednoosiowych o jednej osi tatwego
magnesowania wzOor na gestos¢ energii anizotropii magnetokrystalicznej mozna zapisacé

nastepujaco [Piech, 1998]:

E. = K;-sin0 + Kysin®0 + ..., (25)

gdzie:
K, K, - stale anizotropii magnetokrystalicznej;
0 — kat pomigdzy wektorem namagnesowania i wyrdzniong osia.

Dla zelaza stale anizotropii magnetokrystalicznej wynosza odpowiednio K; = 4,5-10* i
K = 1,510" [J/m’] [Galt et al., 1956], natomiast energia anizotropii
magnetokrystalicznej E, osiaga minimum, gdy wektor namagnesowania jest rownoleglty
do kierunku <100> (kierunek tatwego namagnesowania), natomiast maksimum, gdy
wektor namagnesowania jest réwnolegty do kierunku <111> (kierunek latwego

namagnesowania). Mozna wigc zapisac:
Fe: Ea<io0> < Ea<i10> < Ea<i11> [Cullity, 2009] (26)

Dla niklu stata anizotropii magnetokrystalicznej K; jest ujemna, a kierunkami tatwego 1

trudnego namagnesowania sa odpowiednio <I111>1<100>.

Ni: Ea<i11> < Ea<i10> < Ea<igo- [Cullity, 2009] (27)

Energia  magnetosprezysta E, powstaje w napr¢zonym  materiale
ferromagnetycznym w wyniku magnetosprezystego odksztatcenia

magnetostrykcyjnego. Zjawisko magnetostrykcji polega na zmianie wymiarow
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ferromagnetyka przy jego namagnesowaniu — nastgpuje zmiana odleglosci

migdzyatomowych w krysztale wzgledem osi krystalograficznych w zalezno$ci od
kierunku spontanicznego namagnesowania js. W  sytuacji, gdy na materiat

ferromagnetyczny o strukturze szesciennej dziala jednorodne napr¢zenie, energig

magnetosprezysta mozna obliczy¢ z zaleznosci:

E, = _1>5/1100‘7'[(05171)2 + (05272)2 + (05373)2]+

(28)
=340 (a,0,0,7, +a, 0,7, 75 +a,057,75)
gdzie:
a, 1 y; — cosinusy kierunkowe wektora lokalnego namagnesowania js i
napr¢zenia ¢ wzgledem kierunkow krystalograficznych,
Aoo 1 4y, — state  magnetostrykeji  dla  kierunkow  krystalograficznych,

odpowiednio <100>1 <111>.
Poniewaz dla materiatdbw o magnetostrykcji izotropowej zachodzi A, =4,,, =41,,

wyrazenie (29) to mozna uprosci¢ do postaci:

E =-15-1 -0-cos’(4) (29)
gdzie:
¢ — kat pomiedzy kierunkiem wektora namagnesowania lokalnego js i

kierunkiem dziatania napr¢zenia & .
Z podanego wzoru wynika, ze energia magnetosprezysta osiaga minimum dla ¢ = 0°,

gdy iloczyn A -o jestdodatniidla ¢ =90° gdyiloczyn A -o jest ujemny.

Energia granic domenowych E4 zwiazana jest z obecnos$cia granic domenowych
w materiale. Energi¢ $ciany domenowej dla materialu o sieci sze$ciennej mozna

wyznaczy¢ z zalezno$ci [Cullity, 2009]:

E =4.[4-K, dlasciany domenowej typu 180° (30)
E'=2-,JA-K, dlasciany domenowej typu 90° (31)
przy czym:
A= %*Sz (32)
gdzie:
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Ky

wspotczynnik wymiany (ang. exchange coefficient)

stata anizotropii magnetokrystaliczne;j

liczba atomow na jednostke komorki elementarnej (ang. number of
atoms per unit cell)

warto$¢ spinu elektronu

stata wymiany (ang. exchange constant)

J~03-k-T. (33)

stata Boltzmana,
temperatura Curie,

parametr sieciowy.

1.4.2. Procesy magnesowania ferromagnetykow

Ksztalt petli histerezy magnetycznej zalezy gtownie od dwodch mechanizmow:

procesu przemieszczania granic domenowych oraz od rotacji wektora namagnesowania

w domenach [Piech, 1998] (rys. 6).
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- ";l’
}..-."\‘ H h

Rys. 6. Zmiany ksztaltu domen magnetycznych podczas magnesowania materiatu

ferromagnetycznego [Fix, 2010]

Nienamagnesowany zewnetrznym polem magnetycznym ferromagnetyk (H =0),

na ktory nie dziata zewngtrzne naprezenie (¢ = 0), charakteryzuje si¢ domenami

magnetycznymi o wypadkowych momentach magnetycznych skierowanych wzdhuz osi

namagnesowania w ten sposob, aby material mial najnizsza warto$¢ energii anizotropii
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magnetokrystalicznej. Pochodzace od poszczegélnych domen namagnesowanie

wypadkowe kompensuje sig¢, poniewaz sa one chaotycznie zorientowane wzgledem
siebie. Dzialanie zewnetrznego pola magnetycznego H na ferromagnetyk powoduje

stopniowa reorientacje jego struktury domenowej. Wraz ze wzrostem H ro$nie warto$¢

energii magnetostatycznej E;. W obszarze dolnego zakrzywienia petli histerezy, w
zakresie mniejszych natezen pola H, domeny magnetyczne o kierunkach momentow

dipolowych zblizonych do kierunku dzialania natg¢zenia pola H powickszaja si¢
kosztem domen magnetycznych o kierunkach momentéw dipolowych zasadniczo
roznych od kierunku pola zewngtrznego, co powoduje przesuwanie sig¢ granic
domenowych (jest to pierwszy mechanizm procesu magnesowania), (rys. 6). W tym
zakresie nat¢zenia pola magnetycznego ruch $cian domenowych jest odwracalny.
Domeny zamykajace praktycznie nie zanikaja.

W obszarze w przyblizeniu liniowej zalezno$ci B(H) nastgpuje dalszy wzrost
jednych domen kosztem drugich (dalsze przesuwanie si¢ $cian domenowych) az
do catkowitego zaniku domen o kierunkach momentéw dipolowych innych niz kierunek
zewngtrznego pola magnetycznego. Jest to proces nieodwracalny, ktéry powoduje
powstawanie strat histerezowych — czg$¢ energii pobranej z zewngtrznego pola
magnetycznego H zamienia sie na ciepto powodujac nagrzewanie ferromagnetyka.

W obszarze gornego zakrzywienia charakterystyki B(H) ferromagnetyk wchodzi
w stan nasycenia — wektory namagnesowania domen obracaja si¢ od kierunku osi
latwego namagnesowania do kierunku dzialania zewngtrznego pola magnetycznego
(drugi mechanizm procesu magnesowania) [Piech, 1998], co jest procesem
odwracalnym, przy czym domeny nie zmieniaja swojej objgtosci. Jest to proces
korzystny energetycznie pomimo wystgpowania energii anizotropii magnetycznej. Im
kat pomigdzy wektorem namagnesowania domeny a kierunkiem dziatania zewnetrznego
pola magnetycznego jest mniejszy, tym energia anizotropii magnetycznej hamujaca
rotacj¢ domen jest wyzsza. Domeny zamykajace zanikaja na skutek procesu rotacji

wektora namagnesowania domen. Po przekroczeniu pewnej warto$ci nat¢zenia pola
magnetycznego Ii (natgzenie pola nasycenia), material magnesuje si¢ tylko

nieznacznie, poniewaz nastapito nasycenie magnetyczne materiatu, czyli catkowite
uporzadkowanie obszaréw spontanicznego namagnesowania (zakonczyty si¢ procesy

przemieszczania $cian domenowych i obroty wektoréw namagnesowania).

35



Ponadto, w silnych polach magnetycznych nastgpuje nieznaczny przyrost

namagnesowania spowodowany ustawianiem si¢ spinowych momentow magnetycznych

w kierunku zewngtrznego pola magnetycznego H (trzeci mechanizm procesu
magnesowania).
W celu rozmagnesowania probki wytwarza si¢ pole magnetyczne o nat¢zeniu

rownym —H, (skierowane przeciwnie niz pole magnesujace) [Jaworski et al., 1960].

1.4.3. Zjawisko Barkhausena i emisja magnetoakustyczna

Zjawisko Barkhausena polega na skokowym przebiegu zmiany namagnesowania
ferromagnetyka pod wptywem zmieniajacych si¢ warunkéw zewngtrznych [Stownik
fizyczny, 1984]. W przypadku, gdy zmiana namagnesowania ferromagnetyka wystepuje
pod wplywem natezenia pola magnetycznego, méowi si¢ o polowym (klasycznym)
efekcie Barkhausena. Gdy namagnesowanie ferromagnetyka ulega zmianie pod
wplywem zmian napr¢zenia, zjawisko to nazywa si¢ mechanicznym efektem
Barkhausena.

Polowy (klasyczny) efekt Barkhausena polega glownie na wymuszeniu przez
zmian¢ natg¢zenia pola magnetycznego skokowych ruchéw granic domenowych
[Schroeder et al., 1979]. Sciany domenowe [Hubert et al., 1982] sa chwilowo
hamowane przez bariery mikrostrukturalne, takie jak: granice ziaren, wydzielenia,
dyslokacje czy pustki, a nastgpnie uwalniane pod wptywem zmian pola magnetycznego
(rys. 7).

Skokowe ruchy granic domenowych (tzw. skoki Barkhausena) generuja fale
elektromagnetyczne, ktore powoduja indukcje¢ magnetyczna impulsu napigcia emisji
Barkhausena do zblizonego materialu cewki detekcyjnej [Buttle et al., 1986], [Jiles,
2000].

—
$ciana domenowa L-.
- — ] —
L i -
— —

-

Rys. 7. Schemat kotwicznia granicy domenowej na wydzieleniu

wydzielenie
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Typ granicy domenowej jest okreslony wzglednymi kierunkami namagnesowania
sasiednich domen [Piech, 1998]. Materiat o sieci szesciennej, charakteryzujacy sig, tak
jak zelazo, dodatnim wspodlczynnikiem anizotropii magnetokrystalicznej K, posiada
granice domenowe typu 180° oraz typu nie-180° o kacie miedzy kierunkami

namagnesowania sasiednich domen 90° (w pierwszym przypadku sasiednie domeny

maja wektory namagnesowania J; ustawione wzgledem siebie antyrownolegle,

natomiast w drugim przypadku sasiednie domeny maja wektory namagnesowania J;
ustawione wzgledem siebie prostopadle), natomiast material charakteryzujacy sig
ujemnym wspotczynnikiem anizotropii magnetokrystalicznej K, np. nikiel, posiada
granice domenowe typu 180° oraz dwa typy granic nie-180° o katach pomiedzy
kierunkami namagnesowania sasiednich domen 71° i 109° [Jiles, 1998]. Technika
badawcza oparta na pomiarze emisji Barkhausena jest technika powierzchniowa. Fale
elektromagnetyczne sa tlumione przez prady wirowe. Glebokos¢ impulsow

Barkhausena jest okreslona zaleznos$cia (34) [Dudziewicz, 1972]:

1
hy~g =T p, 4,0, f)? (34)
gdzie:
h, — glebokos¢ detekcji impulsow Barkhausena,
g, — glebokos¢ ekranowania fali elektromagnetyczne;,
M, — przenikalno$¢ magnetyczna prozni,
. —wzgledna przenikalno$¢ magnetyczna osrodka,

o, — przewodnictwo wlasciwe materiatu,

e

[ —czgstotliwos¢ fali elektromagnetyczne;.

Ze wzoru (34) wynika, ze impulsy Barkhausena docieraja do cewki detekcyjnej z
warstwy przypowierzchniowej na odlegtos¢ rzedu utamka milimetra [Jiles et al., 1987].

Efekt Barkhausena moze by¢ przyktadowo wykorzystywany w badaniach
sktadowych naprgzenia resztkowego [Lindgren et al., 2003], do okreslania liczby cykli
procesu zmegczenia oraz zmgczenia w podwyzszonych temperaturach [Mészaros et al.,
2007], odpornosci na pgkanie [Kim et al., 2003].

Z uwagi na to, ze technika oparta na pomiarze szumow Barkhausena jest
powierzchniowa metoda badawcza, wykorzystuje si¢ ja rowniez do oceny jakosci

warstw powierzchniowych, np. nawgglanych i hartowanych [de Campos et al., 2011],
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[Monlevade et al., 2012], hartowanych indukcyjnie [Lo et al., 2006] lub laserowo
[Lomaev et al., 2000] czy po kulowaniu [Zagar et al., 2009], [Giir et al., 2011].

Ksztatt obwiedni sygnatu Barkhausena zalezy od ksztattu magnesujacego elementu
urzadzenia pomiarowego (elektromagnes, solenoid) [Bhattacharya et al., 1997]. Przy
badaniach szumu Barkhausena bardzo istotny jest dobor parametrow pomiarowych,
m.in. cz¢stotliwosci pradu magnesujacego oraz pasma przepustowego zastosowanego
filtru (filtr dolnoprzepustowy, gornoprzepustowy o okre§lonej czestotliwosci
granicznej) [Pal’a et al., 2008]. Na podstawie badan stali niskowgglowej Pal’a i1
wspotpracownicy stwierdzili, ze napigcie szumu Barkhausena wzrasta wraz ze
wzrostem czgstotliwosci pradu magnesujacego oraz ze wzrostem czgstotliwosci filtra
dolnoprzepustowego.

Zaleta nieniszczacych badan magnetycznych, opierajacych si¢ na pomiarze emisji
Barkhausena, jest krotki czas wykonywania pomiaréw [Korbiel, 2006].

Mechaniczny efekt Barkhausena polega na wymuszeniu skokowych ruchéow granic
domenowych przez napr¢zenia zewngtrzne. W ferromagnetyku zachodzi zjawisko
magnetosprezyste — naprgzenia 1 zwiazane z nimi  odksztalcenia zmieniaja
oddziatywania sit wymiany pomigdzy sasiednimi atomami, prowadzac do zmiany
rozktadu spindw w domenach, co powoduje zmiang wlasciwosci magnetycznych
[Piech, 1998]. Struktura domenowa ulega modyfikacji pod wplywem naprezenia
gléwnie na skutek przesuwania Scian domenowych typu nie-180° [Augustyniak et al.,
1995], [Augustyniak et al., 2004]. Zmiana potozenia granicy domenowej pod wptywem
napr¢zenia zalezy od jej typu [Degauques, 1991]. Wynika to z rownania (35).

AE, =-15-1 -0 -[cos’ ¢ —cos’ ¢,] (35)
gdzie:
, — Zmiana energii magnetosprezystej jednostki objgtosci ferromagnetyka,
A, — stala magnetostrykc;ji,
O — naprgzenia zewngtrzne,
¢  — kat pomigdzy kierunkiem dzialania napr¢zenia ¢ a kierunkiem wektora

namagnesowania lokalnego J. .

Naprezenia zewngtrzne zmieniaja skokowo polozenie napotykajacych zaburzenia
sieci krystalicznej granic typu ,,nie-180°”, generujac impulsy Barkhausena. Naprezenie

zewnetrzne nie powoduje natomiast zmiany potozenia granic typu ,,180°” (powoduje
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tylko zmiang ich szerokos$ci), poniewaz nie ulega zmianie energia magnetosprezysta.

Wynika to ze zwiazkéw (36) i (37).

@, =180°+ ¢, (36)

COS(Q, =—COS @, (37)

Polowy efekt Barkhausena jest wielokrotnie silniejszy od mechanicznego efektu
Barkhausena [Augustyniak, 1995] ze wzgledu na procentowo wigksza liczbe i1
powierzchnig granic domenowych odpowiedzialnych za powstawanie polowego efektu
Barkhausena (dwie populacje granic domenowych, typu ,,180°” i ,nie-180°’) niz
mechanicznego efektu Barkhausena (gldwnie granice domenowe typu ,,nie-180°7)
[Augustyniak et al., 1995].

Emisja magnetoakustyczna stanowi sygnal akustyczny generowany przez ruch $cian
domenowych materiatu nie-180° (w stalach 90°) w wyniku zmiany objeto$ci materiatu o
niezerowej magnetostrykcji. Sciany domenowe typu 180° nie powoduja lokalnych
zmian odksztatcenia [Sablik et al., 2000], [Augustyniak et al., 2008]. Uwaza si¢
réwniez, ze obecno$¢ maksiméw emisji magnetoakustycznej jest zwigzana z
powstawaniem i anihilacja §cian domenowych [Augustyniak et al., 2003].

Podobnie jak emisja Barkhausena, emisja magnetoakustyczna zalezy od wielu
czynnikow. Wyniki pomiardw emisji magnetoakustycznej zaleza mig¢dzy innymi od
ksztattu badanej probki. Fakt ten opisano na przyktad w pracy [Dhar et al., 1991], w
ktérej stwierdzono, ze wraz ze wzrostem grubosci probek wycigtych z rury i
zwigkszona ich dlugoscia zmniejsza si¢ napigcie skuteczne emisji magnetoakustycznej
(wymiary probek: 25/50/180/1900mmx>200mmx10mm). Autorzy [Augustyniak et al.,
2008] badajac wplyw grubosci probek stali 13HMF na emisj¢ magnetoakustyczna
(wymiary probek: 130mmx20mmx3+10mm) stwierdzili natomiast, ze wraz ze
wzrostem  grubo$ci  probek  zwigksza si¢ amplituda obwiedni  emisji
magnetoakustycznej. Ponadto, zwigkszeniu ulega odlegltos¢ pomigdzy dwoma
maksimami probki o grubosci 10mm wyraznie si¢ zwigkszyta (rys. 8a). W tej same;j
pracy analizowano takze wplyw czgstotliwosci na ksztatt obwiedni emisji
magnetoakustycznej probki o grubosci 10mm. Stwierdzono, ze dla wyzszej
czestotliwos$ci maksima zanikty (rys. 8b). Dla tej samej probki stwierdzono dodatkowo,
ze wraz ze wzrostem czestotliwosci zwigksza si¢ warto$¢ catki (odniesionej do objetosci

probki) wyznaczonej z obwiedni emisji magnetoakustycznej (rys. 8c).
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Rys. 8a. Obwiednie MAE dla probek stali 13HMF o roznej grubosci [Augustyniak et al., 2008]
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Rys. 8b. Obwiednie MAE dla probki stali 13HMF uzyskane przy wybranych warto$ciach
czestotliwos$ci sygnatu [ Augustyniak et al., 2008]
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Technika opierajaca si¢ na badaniach emisji magnetoakustycznej, z powodu
silnego tta akustycznego (ang. acoustic background) oraz czulo$ci na szumy elektryczne
(ang. electric noises) nie znalazta zastosowania w przemysle [Dobmann et al., 2008],
[Skalsky et al., 2011]. Sygnat magnetoakustyczny wymaga wigkszych wzmocnien niz
sygnat Barkhausena [Bhattacharya, 1999].

Z mechanicznym efektem Barkhausena stowarzyszona jest emisja mechano-
magnetoakustyczna. Podobnie jak w przypadku polowego efektu Barkahusena i emisji
magnetoakustycznej, skokowe ruchy granic domenowych typu nie-180° podczas
mechanicznej emisji Barkhausena powoduja emisje fal akustycznych — emisje
mechano-magnetoakustyczna [ Augustyniak, 1994], [Augustyniak, 2003].

Wszystkie  wymienione cztery zjawiska: emisja  Barkhausena, emisja
magnetoakustyczna, mechaniczna emisja Barkhausena oraz mechaniczna emisja

magnetoakustyczna opisano szerzej w pracy [Augustyniak, 1999].

1.4.4. Przemieszczanie si¢ granicy domenowej

Przemieszczenie granicy domenowej mozna opisa¢ za pomoca cisnienia p, jakie

wywiera pole magnetyczne H na $ciane domenowa oraz za pomoca funkcji gestosci
energii powierzchniowej E4(x) $ciany domenowej. Warto$¢ energii powierzchniowe;j
sciany domenowej E4(x) wynika z potozenia $cianki wzgledem osi krystalograficznych,
wtracen niemetalicznych, defektow struktury krystalograficznej. Zalezy ona takze
od naprezen wewnetrznych [Piech, 1998]. Zewnetrzne pole magnetyczne H wywoluje
zmiang¢ energii magnetostatycznej E; w sasiadujacych domenach, co powoduje, ze
na granic¢ domenowa wywierane jest ci§nienie p [Piech, 1998].

Pole magnetyczne o natezeniu H, wywierajace ci$nienie p na $ciang domenowa

(kazdego typu 180°/nie-180°), opisuje sig zaleznoscia (38) [Piech, 1998]:

p=H -(M,-M,)=a-H-M cos(y) (38)
gdzie:
p  — ci$nienie wywierane na §cian¢ domenowa,
H — wektor natezenia pola magnetycznego,
M , — wektor magnetyzacji jednej domeny,
M, — wektor magnetyzacji drugiej domeny,
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a — wspotczynnik zalezny od typu granicy: dla granicy typu ,,180°” o =2,
a dla granicy typu ,,90°” o = V2,

w — kat pomiedzy wektorem H i réznica wektoréw magnetyzacji M .

Cisnienie przemieszcza granice domenowa do potozenia o wartosci x na osi odcigtych,

w ktorym cisnienie p i pochodna funkcji E4(x) przyjmuja jednakowe wartosci

OE ,(x)
p)=—F (39)
Na rysunku 9 przedstawiono ogdlny schemat ruchu granicy domenowej kazdego

typu (180°nie-180°) [Augustyniak, 1995].

Rys. 9. Schemat ruchu granicy domenowej typu 180°/nie-180° pod wptywem pola
magnetycznego. E4(x) — ggstosci energii powierzchniowej $ciany domenowej,
p(x) — gradient energii E4(x) [Augustyniak, 1995]

Jezeli na granice domenowa nie dziata pole magnetyczne (H = 0), to znajduje sie
ona w potozeniu rownowagi (np. granica domenowa typu 180° przecina wtracenie w
stopie), czyli w punkcie a = 4 na osi odcigtych (rys. 9). Oznacza to, ze w tym punkcie

OE,(x)

funkcja Eq4(x) przyjmuje warto$¢ lokalnie minimalna, tzn. =(. Zastosowanie

pola magnetycznego o natezeniu H przesuwa odwracalnie granice domenowa do

OE,(x)

, PO czym
dx j1’1’1&){ p y

punktu b, gdzie ci$nienie osiaga wartos¢ maksymalna p:(

nastgpuje skok Barkhausena granicy domenowej do punktu ¢, gdzie cisnienie jest
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ponownie zréwnowazane z gradientem energii E,(x): M= p(x)=0. Gdy
X

natezenie pola magnetycznego dalej wzrasta, granica domenowa przesuwa si¢ dalej w
prawo, natomiast gdy nat¢zenie pola magnetycznego maleje, granica domenowa

przesuwa si¢ do punktu d, w ktorym funkcja E,(x) przyjmuje znowu warto$¢ lokalnie
minimalna, czyli % =0 (rys. 9) [Augustyniak, 1995].

Jesli umie$cimy material w polu magnetycznym o przeciwnym natezeniu (H < 0),
granica domenowa ulegnie przesunigciu do punktu e, a gdy ujemne pole magnetyczne

ponownie wzro$nie, wowczas granica domenowa wykona kolejny skok Barkhausena do

punktu f. Jesli natezenie pola magnetycznego zostanie zredukowane H =0, to granica

domenowa powroci do punktu a [Augustyniak, 1995].

1.4.5. Przeszkody w przemieszczaniu si¢ Scian domenowych

Domeny magnetyczne przemieszczajace si¢ w krysztale w trakcie cyklu
magnetyzacji napotykaja na swojej drodze dwa rodzaje przeszkod: wtracenia
1 mikronaprezenia szczatkowe [Cullity, 2009]. ,,Z magnetycznego punktu widzenia
wtracenie w domenie jest obszarem, ktory posiada inne spontaniczne namagnesowanie
od otaczajacego go materiatu lub nie jest namagnesowany wcale” [Cullity, 2009].

Wtracenia w materiale/krysztale stanowia na przyktad wydzielenia drugiej fazy w
stopie: tlenki, siarczki, pustki, peknigcia. Néel (1944), w teorii pola
rozproszonego/teorii pola zmiennego (ang. disperse field theory/variable field theory),

wytlumaczyl przyczyng chwilowego hamowania $cian domenowych na wtraceniach.

Rys. 10. Interakcja domeny magnetycznej z wtraceniem [Néel, 1944]
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Wtracenie w ksztalcie sfery w domenie magnetycznej (rys. 10), o pewnym

rozmieszczeniu wokot niego wolnych biegundéw magnetycznych (ang. free magnetic

ZﬂuOM o

poles), charakteryzuje si¢ energia magnetostatyczna Eg o wartosci . Gdy

$ciana domenowa przecina wtracenie, nast¢puje zmiana rozmieszczenia wokot niego

wolnych biegunéw magnetycznych, przez co dwukrotnie zmniejsza si¢ energia

2.3
M v

magnetostatyczna Eg przyjmujac warto$¢ [Néel, 1944]. Poprzednie prace na

temat tego zjawiska nie uwzglednialy rozmieszczenia wokot defektu wolnych biegunow
magnetycznych [Kersten, Leipzig, 1943], [Kersten, 1943]. Néel takze stwierdzit, ze
energia magnetostatyczna Eg wtracenia w domenie magnetycznej moze by¢ zmniejszona
przez utworzenie na nim/wokél niego domen o spiczastym ksztalcie (ang. spike
domains) (rys. 11a), lub moze by¢ nawet zredukowana do zera, w przypadku gdy Sciana
domenowa przecina wtracenie i gdy przy wtraceniu utworza si¢ domeny domykajace

(rys. 11b) [Cullity, 2009].

N BB )

(a) (b)

Rys. 11. Domeny spiczaste (a) i domykajace (b) na wtraceniu [Néel, 1994]

1.4.6. Magnetyczne badania struktury
Przykladowe zaleznos$ci pomig¢dzy struktura materialow a wybranymi
parametrami pochodzacymi z badan magnetycznych
Wartos$¢ sygnatu Barkhausena zalezy od wielkos$ci ziarna materiatu. Potwierdzit to
Ng [Ng et al., 2003] dla stali niskoweglowej (~0,13%C), wyzarzane] w zakresie
temperatur 300-800°C. Wyniki jego pracy zamieszczono w tabeli 1.
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Tabela 1. Wielko$¢ ziarna, twardo$¢ i parametry wyznaczone z obwiedni sygnatu Barkhausena
dla probek stali o zawartosci 0,13%C, nie wyzarzonej i wyzarzonej, w stanie nie
odksztatconym i odksztatconym [Ng et al., 2003]

Toyz VB0 IMSgark (0 VBEp(Re R VBEP®RM 0
pep | dlwmd VAN Gl | RefMPal SR T Py G | e (%]
0 10 143 33 264 267 44 369 67 10,6
300 15 144 29 227 269 51 355 73 12,0
400 12 141 26 222 236 52 340 74 12,9
500 21 137 32 232 250 59 343 73 13,0
600 27 124 30 222 229 46 316 73 15,7
700 25 118 14 134 216 20 318 32 15,2
800 75 104 14 117 193 27 306 38 16,3
Ty [°C] — temperatura wyzarzania
d [um] — wielkos¢ ziarna
Viep) [-W.] — maksymalna warto$¢ obwiedni sygnatu Barkhausena probki przed odksztalceniem
IMSpyk) [J-W.]  — warto$¢ skuteczna wyznaczona z obwiedni sygnatu Barkhausena probki przed odksztatceniem
Viep®Re) [1-W-] — maksymalna warto$¢ obwiedni sygnalu Barkhausena probki odksztalconej przez dziatanie
napr¢zenia odpowiadajacego granicy plastycznosci
Viep®m) [J-W-] — maksymalna warto$¢ obwiedni sygnalu Barkhausena probki odksztalconej przez dziatanie
napr¢zenia odpowiadajacego wytrzymato$ci na rozciaganie
gg [%0] — odksztalcenie przy zerwaniu (ang. strain-at-break)

Ng et al. otrzymat dla stali niskoweglowej empiryczng zaleznos¢:

Vggp ~d % (40)
gdzie:
Veer — maksymalna warto§¢ obwiedni sygnatu Barkhausena w jednostkach
wymiernych (j.w.),
d — rozmiar ziarna,
a takze otrzymat zaleznos$¢:
rms ~ d 0 @1)

gdzie:
rms (root mean square) — warto$¢ skuteczna w jednostkach wymiernych (j.w.),

wyznaczona z obwiedni sygnatu Barkhausena.

Ponadto, materialy odksztalcone do osiagnigcia granicy plastycznosci lub
wytrzymato$ci na rozciaganie charakteryzuja si¢ odpowiednio wyzszymi parametrami
wyznaczonymi z obwiedni sygnalu Barkhausena (Vser 1 rms) w pordéwnaniu do
materiatow przed odksztalceniem [Ng et al., 2003].

Yamuara et al. [Yamuara et al., 2001] otrzymali relacj¢ Halla-Peacha pomigdzy
rozmiarem ziarna a sygnalem Barkhausena dla czystego zelaza. Zgodnie z modelem

Sakamoto [Sakamoto at al., 1987] zalezno$¢ ta wynosi:

MBN = C,x d (42)
gdzie:
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C, — stala.

Sygnatl Barkhauena maleje wraz ze wzrostem wielko$ci ziarna, poniewaz wtedy
zmniejsza si¢ udzial granic ziaren w materiale (rys. 12a) [Yamuara et al., 2001].
Granice ziaren stanowia uprzywilejowane miejsca nukleacji domen magnetycznych, a
takze stanowia przeszkody dla ich przemieszczania, co rzutuje na wielko$¢ sygnatlu
Barkhausena [ Yamuara et al., 2001].

Ponadto, w celu oceny sygnatu Barkhausena na granicy ziaren w stopie zelazo-

krzem (Fe-3%S1), zaproponowano parametr:

Rin = (Pge-Pavg)/Pave [Yamuara et al., 2001] (43)
gdzie:
Rin — relatywna intensywno$¢ sygnalu Barkhausena na granicy ziaren,
Pgg — sygnatl Barkhausena zmierzony na granicy migdzy ziarnami,

Pavg — $rednia z dwoch sygnatow Barkhausena P, i1 Pg zmierzonych w

dwoch ziarnach materiatu oddzielonych od siebie granica.

d [pm]
00 1
250 2¢ 00 50 04
=
E. 2,25
= -
m
=
2 200 o
E
[
14'?5 * : D 1 1 1
0,05 0,10 0,15 0 5 10 15 20
-0,5 -0,5 . o
d ™ [pm ™ kat dezorientaciji [7]
Rys. 12a. Sygnat Barkhausena w funkcji Rys. 12b. Relatywna intensywno$¢ sygnatu
wielkosci ziarna d [Yamuara et al., 2001] Barkhausena na granicy ziaren w funkcji kata

dezorientacji granicy [ Yamuara et al., 2001]

Stwierdzono [Yamuara et al., 2001], ze sygnal Barkhausena zmierzony na granicy
dwoch ziaren wzrasta ze wzrostem kata dezorientacji granicy ziarna (rys.12b). Z tabeli 2
[Yamuara et al., 2001] wynika, ze interakcja pomigdzy S$cianami domenowymi
a niskokatowymi granicami ziaren jest niewielka. Wyniki te sugeruja, ze w materiale
o wigkszym udziale granic niskokatowych §ciany domenowe begda przemieszczaé si¢

fatwiej niz w materiale o bardziej zroznicowanych typach granic.

46



Tabela 2. Kat dezorientacji granicy ziarna oraz sygnat Barkhausena w stali Fe-3%Si

[Yamuara et al., 2001]
Sygnat Barkhausena
dezori . Kt PR o Py Py Pave | Pae | Pee—Pava
ezorientacji granicy ziarna [°] (mV] | [mV] | [mV] | (mv] [mV] Rin
0,38 13,22 | 18,85 | 16,04 | 16,37 0,33 0,021
0,73 20,57 | 20,69 | 20,63 | 20,86 0,23 0,011
3,15 10,26 | 11,36 | 10,81 | 11,93 1,12 0,104
5,08 16,84 | 17,52 | 17,18 | 18,41 1,23 0,072
5,26 19,81 | 24,06 | 21,94 | 24,64 2,70 0,123
7,72 24,36 | 24,76 | 24,56 | 26,66 2,10 0,086
18,78 10,56 | 10,84 | 10,70 | 13,34 2,64 0,247

Koo et al. [Koo et al., 2003] przeprowadzili pomiary emisji Barkhausena na
probkach stalowych o zawarto$ciach wegla wynoszacych 0,08, 0,16, 0,35, 0,53,
(rys. 13a); 0,85, 1,08, 1,16%C (rys.13b). Obrébka cieplna zapewnita podobny rozmiar
ziaren perlitu 1 podobna grubo$¢ ptytek cementytu. Badane materialy austenityzowano
w temperaturze 1000°C, a nastgpnie schtodzono: stale podeutektoidalne 0,08-0,53%C w

piecu, a nadeutoktoidalne 0,85-1,16%C na powietrzu.

MBN [j.w.] MBN [j.w.]
procent wagowy procent wagowy
f\ wegla wegla
f 0,08%C 0,85%C
' - 0,16%C -==-1,08%C
=== 0,35%C 1,16%C
— 0,93%C !
; 1 T ¥
5
LIy AN D ' ey
i O W - ’ TS,
-25 0 25 =25 0 25
(a) (b)

Rys. 13. Obwiednie emisji Barkhausena dla stali podeutektoidalnych (a)
1 nadeutektoidalnych (b) [Koo et al., 2003]

Dla stali podeutektoidalnych (rys.13a) sygnat Barkhausena ro$nie wraz ze wzrostem
zawarto$ci wegla 1 perlitu, natomiast dla stali nadeutektoidalnych (rys.13b) maleje wraz
ze wzrostem zawartosci wegla 1 cementytu. Najwyzszy sygnal Barkhausena
zaobserwowano dla stali o zawartosci wegla 0,85%C, najbardziej zblizonej do stali
eutektoidalnej. Wyniki badan zaprezentowano takze w postaci wykresow
przedstawiajacych wysoko$¢ piku (ang. peak height) w funkcji zawartosci perlitu
(rys.14a) oraz wegla (rys.14b).
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Rys. 14. Maksymalna warto$¢ obwiedni emisji Barkhausena dla stali
podeutektoidalnych (kwadraty) i nadeutektoidalnych (trojkaty)
w funkcji udziatu objetosciowego perlitu (a)
i wegla (b) [Koo et al., 2003]

W przypadku stali podeutektoidalnych, wraz ze wzrostem zawartosci wegla,
pojawia si¢ coraz wigcej ziaren perlitu kosztem ziaren ferrytu, przez co powigksza si¢
powierzchnia granic ziaren ferryt-perlit. Wzmocnieniu ulega takze sygnal (wysoko$¢
piku) Barkhausena, co sugeruje, ze granice ziaren i struktura ptytkowa stanowia miejsca
nukleacji §cian domenowych oraz hamuja ruch $cian domenowych.

Stale nadeutektoidalne wraz ze wzrostem zawarto$ci wegla zawieraja coraz wigcej
udzialu objgtosciowego cementytu kosztem udzialu objgtosciowego perlitu, co
powoduje ostabienie sygnatu (wysokosci piku) Barkhausena. Przemieszczanie si¢ $cian
domenowych w cementycie jest trudniejsze niz w ferrycie i dlatego, aby wymusi¢ ich
ruch, potrzebne jest silniejsze pole magnetyczne — dlatego piki stali nadeutektoidalnych
zaobserwowano przy wyzszych warto$ciach natezenia pola magnetycznego H niz piki
stali podeutektoidalnych.

Z obwiedni emisji Barkhausena wyznaczono takze warto$¢ skuteczna [Koo et al.,
2003]. Zmienia si¢ ona nieliniowo wzgledem zawartosci wegla (rys.15a) i perlitu

(rys.15b) w materiale.
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Rys. 15. Napigcie skuteczne wyznaczone z obwiedni emisji Barkhausena dla stali
podeutektoidalnych i nadeutektoidalnych w funkcji udziatu objetosciowego
cementytu (kwadraty) i zawarto$ci wegla (trojkaty) (a);

w funkcji udziatu objetosciowego perlitu (b)

[Koo et al., 2003]

Giir i Cam [Giir et al., 2007] badali emisj¢ Barkhausena pochodzaca od struktur stali
SAE 4140 powstalych na skutek réznych procesoOw obrobki cieplnej. Wyniki badan
przedstawiono na rysunku 16.

Z wykresu wynika, ze najstabszy sygnal Barkhausena zmierzono na prébce
martenzytycznej (krzywa ,,a”° na rys. 16). Maly rozmiar igiet martenzytu decyduje o
matym rozmiarze domen magnetycznych. Ponadto, duza gestos¢ dyslokacji w
martenzycie utrudnia rozrost domen magnetycznych. Odwrocenie magnetyzacji (ang.
the reversal of magnetization) wymaga silnego pola magnetycznego. Przemieszczenia
scian domenowych sa krotkie. Nowe domeny magnetyczne powstaja z trudnoscia.
Wymienione czynniki tlumacza ksztalt obwiedni Barkhausena: szeroki pik o matej
amplitudzie, wygenerowany przy wysokim natezeniu pola magnetycznego [Giir et al.,
2007].

W przypadku probki hartowanej i odpuszczanej (krzywa ,b” na rys. 16)
zaobserwowano silniejszy sygnat Barkhausena z maksimum przesunigtym ku nizszym
wartosciom pola magnetycznego. Spowodowane to jest transformacja struktury
martenzytycznej w struktur¢ skladajaca si¢ z wydzielen cementytu sferoidalnego

w osnowie ferrytycznej. Ponadto, naprg¢zenia szczatkowe prawie catkowicie ulegaja
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usuni¢ciu. Domeny magnetyczne powigkszaja si¢ na skutek zmian morfologicznych
struktury. Domeny magnetyczne nukleuja i przemieszczaja si¢ tatwiej niz w strukturze
martenzytycznej, co ttumaczy ksztatt obwiedni (krzywa ,,b” na rys. 16) [Glr et al.,
2007].
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Rys. 16. Obwiednie napigcia skutecznego emisji Barkhausena dla probek stali
SAE4140 o roznych strukturach: a) martenzytycznej (hartowanie w wodzie),
b) wydzielenia cementytu sferoidalnego w osnowie ferrytycznej (hartowanie
w wodzie i odpuszczanie 600°C/2h), ¢) drobnoziarnista perlityczno-ferrytyczna
(kapiel solna 600°C/10min), d) gruboziarnista perlityczno-ferrytyczna (kapiel solna
680°C/1h); wszystkie materiaty byty uprzednio austenityzowane w temperaturze
850°C/0,5h [Gir et al., 2007]

Sygnat Barkhausena pochodzacy od struktury perlityczno-ferrytycznej (krzywa ,,c”
na rys. 16) jest silniejszy od sygnatow struktur martenzytycznej (krzywa ,,a” na rys. 16)
1 ferrytycznej z wydzieleniami cementytu (krzywa ,,b” na rys. 16), a jego maksimum
jest jeszcze bardziej przesunigte ku nizszym wartosciom pola magnetycznego.
Maksymalna odleglo$¢, jaka pokonuje $ciana domenowa w ferrycie, zalezy od
wielko$ci ziarna, bowiem granice ziaren stanowia skuteczne przeszkody dla ruchu §cian
domenowych. Srednia droga swobodna granic domenowych w perlicie moze by¢
wydtuzona na skutek korzystnej orientacji plytek wzgledem kierunku dziatania pola
magnetycznego [Glir et al., 2007].

W gruboziarnistej strukturze perlityczno-ferrytycznej (krzywa ,,d” na rys. 16) $ciany
domenowe pokonuja jeszcze wigksze odleglosci pomigdzy przeszkodami (gtownie

w postaci granic ziaren) niz w przypadku drobnoziarnistej struktury perlityczno-
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ferrytycznej (krzywa ,,c” na rys. 16) i dlatego amplituda sygnatu Barkhausena jest
wigksza, a jej maksimum jeszcze bardziej przesunigte ku nizszym warto$ciom pola
magnetycznego — nizsze nat¢zenie pola magnetycznego jest wymagane by odkotwiczy¢
sciany domenowe od przeszkod [Gir et al., 2007].

Podobne badania przeprowadzili Saquet, Chicois i Vincent [Saquet et al., 1999], z
tym ze pomiary swoje rozszerzyli o badania emisji magnetoakustycznej. Badali oni stale
o strukturze ferrytycznej (stal X10), perlitycznej (stal XC80) i martenzytycznej (stal
XC55). Wyniki ich pomiarow wykazaly, ze obwiednie sygnatu Barkhausena i emisji

magnetoakustycznej charakteryzuja si¢ innym ksztattem (rys. 17) [Saquet et al., 1999].
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Rys. 17. Obwiednie napigcia skutecznego emisji Barkhausena (a), emisji
magnetoakustycznej (b) dla stali o strukturze ferrytycznej (XC10), perlitycznej
X(C80), martenzytycznej (XC55) oraz dla stali o strukturze zrekrystalizowanego

ferrytu z wydzieleniami sferoidalnego cementytu (XC55) [Saquet et al., 1999]
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Dla stali ferrytycznej pik na obwiedni napigcia skutecznego emisji Barkhausena jest
waski 1 dosy¢ symetryczny, podczas gdy pik na obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej znacznie szerszy. Oznacza to, ze przy natgzeniu pola
magnetycznego okoto 0,35kA/m $ciany domenowe typu 180° sa bardziej aktywne niz
Sciany domenowe typu 90°. Sciany domenowe typu 90° charakteryzuja si¢ natomiast
wigksza aktywno$cia niz $ciany domenowe typu 180° przy natgzeniu pola
magnetycznego nizszym i wyzszym niz natgzenie pola magnetycznego, przy ktorym
wystepuje pik na obwiedni napigcia skutecznego emisji sygnatu Barkhausena, i1 przy
ktérych oczekuje sig powstawania i anihilacji domen [Saquet et al., 1999].

Dla perlitu intensywnos$¢ sygnatu Barkhausena jest znacznie wigksza niz sygnatu
emisji magnetoakustycznej, co wskazuje na to, ze reorientacja struktury magnetycznej
spowodowana jest przede wszystkim ruchem $cian domenowych typu 180°. Dla perlitu
pik sygnalu Barkhausena pojawia si¢ przy wigkszym natgzeniu pola magnetycznego niz
dla ferrytu, co sugeruje, ze $ciany domenowe typu 180° w perlicie przemieszczaja si¢
trudniej niz w ferrycie 1 potrzebne jest wigksze nat¢zenie pola magnetycznego aby je
przemiesci¢. Nieregularno$ci w postaci naprzemiennie utozonych ptytek cementytu i
ferrytu stanowia przypuszczalnie przeszkody dla granic domenowych [Saquet et al.,
1999].

Dla probki martenzytycznej, podobnie jak w pracy [Saquet et al., 1999],
stwierdzono najstabszy pik sygnatu Barkhausena w pordéwnaniu do pikow MBN
pochodzacych od pozostalych struktur. W martenzycie stwierdzono takze niska
aktywno$¢ granic 90°, odpowiedzialnych za emisja magnetoakustyczna.

Magnetyczna emisja Barkhausena moze by¢ wykorzystana do badan stali
odpuszczonej. Davut et al. [Davut et al., 2006] technika ta badali stal SAE 4140
(rys. 18).

Stal SAE 4140 po hartowaniu charakteryzuje si¢ najnizsza amplituda obwiedni
Barkhausena. Wynika to, jak poprzednio wspomniano, z duzej ggstosci dyslokacji
w sieci martenzytu oraz obecno$ci mikronaprezen szczatkowych w igtach martenzytu
[Davut et al., 2006].

Odpuszczanie w temperaturze 200° powoduje lekkie podwyzszenie wysokosci piku,
ktére spowodowane jest redukcja tetragonalnos$ci martenzytu. Z przesyconego roztworu
stalego, jakim jest martenzyt, wydziela si¢ wegiel w postaci plytek weglika € [Gulajew,
1957]. Mimo tego procesu mikrostruktura martenzytu jest nadal iglasta, na co wskazuje

ksztatt piku [Davut et al., 2006].
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W temperaturze 300-400°C nadal maleje gestos¢ dyslokacji oraz nastgpuje dalsza
utrata tetragonalnos$ci martenzytu: weglik € przemienia si¢ w cementyt FesC [Gulajew,
1957]. Przemieszczanie Scian domenowych staje si¢ tatwiejsze, na co wskazuje ksztatt i
pozycja piku emisji Barkhausena [Davut et al., 2006]. W temperaturze 400°C stal ma
strukturg ztozona z ferrytu i cementytu [Gulajew, 1957].

40

0 ==
100 80 60 40 20 0 20 40 60 80 100

procent maksymalnej wartosci natezenia
pola magnetycznego [% Hmax]

Rys. 18. Obwiednie emisji Barkhausena dla stali SAE 4140 o r6znych
temperaturach odpuszczania [Davut et al., 2006]

W temperaturze 500°C i 600°C wegliki ulegaja sferoidyzacji 1 rozpoczyna si¢
rekrystalizacja ferrytu. Nastgpuje pogrubienie mikrostruktury krystalicznej 1 w
konsekwencji domenowej. Naprezenia resztkowe prawie catkowicie zostaja usunigte.
Czynniki te powoduja znaczacy wzrost amplitud emisji Barkhausena, odpowiadajacych
temperaturom odpuszczania 500°C 1 600°C, a takze przesunig¢cie ich maksimow w
kierunku nizszych warto$ci pola magnetycznego. W temperaturach tych nukleacja i
przemieszczanie si¢ $cian domenowych jest najtatwiejsze. W przypadku temperatur
odpuszczania 500°C i 600°C pierwsze maksimum na obwiedni emisji Barkhausena
przypisuje si¢ fazie magnetycznie migkkiej — ferrytycznej, natomiast drugie maksimum
fazie magnetycznie twardej — weglikowe;.

Podobne wyniki, dla stali SAE 5140 odpuszczanej w tych samych temperaturach,
otrzymali Davut et al. [Davut et al., 2007]. Autorzy wymienionej pracy otrzymali
jednak pojedyncze maksima.

W pracy [Kleber et al., 2008] zbadano sygnat Barkhauena pochodzacy od dwoch
testowanych stali (o zawartosci wegla 0,343%C 1 0,476%C) o roznych udziatach ferrytu

1 martenzytu. Dla obydwu materiatlow na obwiedniach emisji Barkhausena stwierdzono
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wystgpowanie, przy roéznych wartosciach nat¢zenia pola magnetycznego, pikow

pochodzacych od fazy ferrytycznej i martenzytycznej, o amplitudach proporcjonalnych

do udziahu tych faz (rys. 19) [Kleber et al., 2008].
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Rys. 19. Obwiednie emisji Barkhausena stali o zawartosci wegla: (a) 0,343%C
(Stal A); (b) 0,476%C (Stal B) [Kleber et al., 2008]
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Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono wystepowanie liniowych
zalezno$ci pomigdzy maksymalna wartoscia napigcia skutecznego Barkhausena a
udziatem procentowym ferrytu (w zakresie nizszych warto$ci nat¢zenia pola
magnetycznego) oraz zaleznosci wykladnicze pomigdzy warto$ciami nat¢zenia pola
magnetycznego, przy ktorych wystepuje pik sygnatu Barkhausena a udziatem
procentowym ferrytu (rys. 20) [Kleber et al., 2008].
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(b)
Rys. 20. Amplituda piku (a) i odpowiadajace mu natg¢zenie pola magnetycznego (b)

w funkcji udziatlu objetosciowego ferrytu dla stali o zawarto§ciach
wegla 0,343%C 1 0,476%C [Kleber et al., 2008]
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Wraz ze zwigkszaniem udzialu ferrytu w materiale zwigksza si¢ liczba $cian
domenowych 1 w konsekwencji sygnat Barkhausena staje si¢ silniejszy — wzrasta
amplituda piku emisji Barkhausena. Dyslokacje, wydzielenia 1 naprgzenia resztkowe
takze przyczyniaja si¢ do zmiany ksztattu obwiedni Barkhausena, ale wyrazne liniowe
zalezno$ci wystepujace pomiedzy amplitudami pikéw a udzialem objetosciowym
ferrytu wskazuja na to, ze czynniki te maja wplyw drugorzedny w pordéwnaniu
do wptywu mikrostruktury stali [Kleber et al., 2008].

Analogiczne badania przeprowadzono dla roéznych gatunkéw stali  duplex,
o mikrostrukturze sktadajacej si¢ z ferrytu i w mniejszym stopniu martenzytu i bainitu
[Kleber et al., 2008]. Dla wszystkich badanych stali duplex stwierdzono wyst¢powanie
pojedynczego piku, pochodzacego od ferrytu (rys. 21). Udzial objgtosciowy martenzytu
czy bainitu jest w tym przypadku zbyt maty, aby zaobserwowa¢ dodatkowy pik na

obwiedni emisji Barkhausena.
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Rys. 21. Obwiednie emisji Barkhausena dla r6znych gatunkow stali duplex,
o r6znym udziale objgtosciowym ferrytu [Kleber et al., 2008]

W przypadku stali duplex stwierdzono, ze oba parametry pochodzace z badan
magnetycznych (amplituda i natgzenie wystgpowania piku) wykazuja istotne liniowe

korelacje z udzialem objgtosciowym ferrytu (rys. 22).
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Rys. 22. Amplituda piku (a) i odpowiadajace mu natezenie pola
magnetycznego (b) w funkcji udziatu objgtosciowego ferrytu dla
roznych gatunkow stali duplex [Kleber et al., 2008]

Davut 1 Giir [Davut 1 Giir, 2010] stwierdzili wystgpowanie zaleznos$ci pomigdzy
emisja Barkhausena i stopniem sferoidyzacji cementytu ptytkowego w stali AISI 1060
(C = 0,56%). Zaobserwowano, ze wraz z czasem trwania sferoidyzacji, powodujacym
wzrost stopnia sferoidyzacji cementytu ptytkowego (rys. 23b-d), obwiednie emisji
Barkhausena charakteryzuja si¢ wyzszym maksimum, przemieszczonym ku nizszym

warto$ciom natgzenia pola magnetycznego (rys. 23a). Wyniki te sugeruja zarazem, ze
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sciany domenowe przemieszczaja si¢ tatwiej w przypadku cementytu sferoidalnego niz

plytkowego. Wymagane jest tez nizsze natgzenie pola magnetycznego, aby wymusic ich

ruch.
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Rys. 23a. Obwiednie emisji Barkhausena dla stali AISI1060 o r6znym stopniu sferoidyzacji
[Davut et al., 2010]
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Rys. 23. Stal AISI1060 [Davut et al., 2010]

1.4.7. Wplyw wartosci napre¢zenia na emisj¢ Barkhausena i emisje
magnetoakustyczna

W  badaniach nad wplywem naprgzenia na emisj¢ Barkhausena 1 emisjg
magnetoakustyczna dowiedziono, ze w przypadku materiatbw o dodatniej statej

magnetostrykcji, sygnat Barkhausena ro$nie wraz ze zwigkszonym warto$ci napr¢zenia
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rozciagajacego, a nastepnie maleje [Anglada-Rivera et al., 2001], [Stewart et al., 2004],
[Blaow et al., 2007]. Zjawisko to mozna wyjasni¢ na przyktadzie krysztalu zelaza
[Kleber et al., 2004]. W krysztale zelaza, na ktéry nie dziataja zadne naprezenia,
momenty magnetyczne domen sa zorientowane wzdluz kierunku ‘tatwego
namagnesowania, zgodnego z kierunkiem krystalograficznym [100]. Gdy
polikrystaliczng probke podda si¢ naprgzeniu rozciagajacemu, domeny magnetyczne o
momentach magnetycznych rownolegtych do osi dziatania naprezenia, sa energetycznie
uprzywilejowane i1 powigkszaja si¢ kosztem pozostatych. Uprzywilejowanie S$cian
domenowych wynika z réwnania okreS$lajacego energi¢ magnetosprezysta,
przedstawionego w podrozdziale 1.4.1. W zwiazku z tym, Ze naprezenie rozciagajace i
stala magnetostrykcji dla zelaza sa dodatnie, to ich iloczyn jest takze dodatni, co
oznacza, ze energia magnetosprezysta osiaga minimum wtedy, gdy momenty

magnetyczne domen sa ulozone wzgledem siebie rownolegle, tzn. gdy kat pomigdzy
kierunkiem wektora namagnesowania lokalnego js 1 kierunkiem dzialania naprg¢zenia

o wynosi 0. Po przekroczeniu warto$ci naprgzenia krytycznego sygnal Barkhausena
maleje na skutek pojawienia si¢ w materiale indukowanej anizotropii stanu naprezenia.
Przy natgzeniu pola magnetycznego okoto 16kAm™, nastepuje zmiana znaku stale]
magnetostrykcji zelaza z dodatniego na ujemny [Cullity et al., 2009] i kierunkiem tatwej
magnetyzacji w krysztale zelaza staje si¢ kierunek [111] [Kleber et al., 2004]. Domeny
magnetyczne szereguja si¢ wzdhuz kierunku tatwej magnetyzacji [111], réznego od
kierunku dziatania napr¢zenia [Anglada-Rivera et al., 2001]. Proces szeregowania $cian
domen magnetycznych typu 180° wzdluz kierunku [100], zgodnego z przylozonym
kierunkiem naprgzenia jest zatem ostabiony [Kleber et al., 2004] i dlatego sygnat
Barkhausena maleje.

Natomiast w przypadku poddania materiatobw o dodatniej statej magnetostryke;ji
naprezeniu $Sciskajacemu, sygnat Barkhausena maleje [da Silva Junior, Cruz, 2001].
Jesli probke podda si¢ sile wywolujacej napre¢zenie Sciskajace, to energia
magnetosprezysta osiaga minimum, gdy kat pomigdzy kierunkiem dziatania napr¢zenia
i kierunkiem wektora namagnesowania lokalnego wynosi 90°. Powigkszaja si¢ wtedy
sciany domenowe typu 90° kosztem pozostatych domen [Kleber et al., 2004].

W przypadku materialbw o ujemnej stalej magnetostrykcji, np. niklu, sygnat

Barkhausena maleje wraz ze wzrostem naprgzenia rozciagajacego, natomiast rosnie
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dla naprezenia $ciskajacego (w pewnych zakresach zmian warto$ci pomiarowych) [Ng
et al., 1992].

Sygnal emisji magnetoakustycznej na skutek dziatania naprgzenia zmienia sig
odmiennie niz sygnat emisji Barkhausena. W przypadku obciazenia wywotujacego w
stali (dodatnia stala magnetostrykcji) naprgzenia rozciagajace, wektory magnetyzacji
(ang. magnetization) M ustawiaja sie rownolegle do osi dzialania naprezenia (celem
zminimalizowania energii magnetosprezystej): sciany domenowe typu 180° powigkszaja
si¢ kosztem $cian domenowych typu 90° redukujac emisj¢ magnetoakustyczna [Ng et
al., 1992]. Zupetie inne zachowanie przy tym samym rodzaju obcigzenia mozna
zaobserwowaé w materiatach o ujemnej warto$ci statej magnetostykacji. Na przyktad w
niklu poddanym naprezeniu rozciagajacemu wektory magnetyzacji (ang. magnetization)
M ustawiaja si¢ prostopadle do osi dziatania naprezenia, i $ciany domenowe typu 90°
powigkszaja si¢ kosztem $cian domenowych typu 180° - sygnal emisji
magnetoakustycznej wzrasta.

Wplyw  naprezenia rozciagajacego 1 Sciskajacego na  sygnal  emisji
magnetoakustycznej zostal szerzej opisany m.in. w pracach [Shibata et al., 1981] oraz

[Gorkonov et al., 2001].

1.4.8. Magnetyczne badania degradacji materialu

Magnetyczne badania degradacji materialu prowadzili migdzy innymi Mohopatra et
al. [Mohopatra et al., 2008]. Okreslali oni za pomoca wartosci skutecznej napigcia
sygnatu Barkhausena uszkodzenie dwoch serii probek ze stali niskowegglowej typu 5Cr-
0,5Mo (0,11%C) poddanej procesowi petzania w warunkach laboratoryjnych (600°C,
60MPa). Pierwsza seria probek byta hartowana w temperaturze 900°C i odpuszczana
w 400°C, natomiast druga seria probek zostala wycigta z rurociagu eksploatowanego
przez 15 lat (400°C, 28,11MPa). W przypadku serii probek wycig¢tych z materiatu
wczesniej nie eksploatowanego autorzy stwierdzili spadek warto$ci rms sygnatu
Barkhausena w pierwszym etapie pelzania, dalszy spadek, a nastgpnie wzrost wartosci
tego sygnatu w drugim etapie petzania oraz jego stopniowy wzrost do wartosci ustalonej
w trzecim etapie pelzania (rys. 24a).

Na podstwie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze w poczatkowym etapie
pelzania z osnowy materialu wydzielaja si¢ nowe wegliki, zwigkszajac tym samym

gestose przeszkdd dla scian domenowych. Ruch granic domenowych jest zatem wtedy
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utrudniony 1 dlatego warto$¢ skuteczna napigcia sygnalu Barkhausena maleje
[Mohopatra et al., 2008]. Koagulacja weglikow w dalszym etapie pelzania powoduje
jednak zmniejszenie gestosci przeszkod dla $scian domenowych, co skutkuje z kolei
wzrostem sygnatu Barkhausena. W trakcie dalszego trwania procesu pelzania nastepuje
dalsza koagulacja masywnych, kruchych weglikéw bogatych w Cr i Mo, obok ktérych,
na granicach ziaren powstaja mikropustki. Mikropustki te generuja pole

demagnetyzujace, powodujace minimalny spadek sygnatu Barkhausena.
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Rys. 24. Wyniki badan petzania przeprowadzonych w warunkach 600°C/60MPa i
wartosci skutecznej napigcia sygnalu emisji Barkhausena stali typu 5Cr-0,5Mo o
zawartosci 0,11%C dla probek: (a) bez wezesniejszej historii deformacji, po samej
obrobee cieplnej Ty = 900°C, Toq, = 400°C; (b) eksploatowanych uprzenio przez 15
lat w warunkach 400°C/28,1 1MPa [Mohopatra et al., 2008]
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Z kolei dla serii probek wycietych z rurociagu eksploatowanego stwierdzono
poczatkowo wzrost, a nastgpnie spadek wartosci rms sygnatu Barkhausena (rys. 24b).
W tym przypadku nie wystapil na poczatku procesu petzania spadek wartosci rms
sygnatu Barkhausena, poniewaz drobne wegliki nie wydzielity si¢. Przyczyna tego byt
15-letni okres eksploatacji rurociagu, ktory przekroczyt juz 70% zaplanowanej
zywotno$ci. W tej serii probek stalowych od razu nastgpowala koagulacja weglikow
zmniejszajaca gestos¢ przeszkod dla Scian domenowych 1 przez to sygnat Barkhausena
wzrastat. Gdy w materiale zaczynaly pojawia¢ si¢ mikropustki, wzrost sygnatu
Barkhausena zaczynal male¢ na skutek pojawienia si¢ w materiale pola
demagnesujacego. Gdy nastepowato taczenie mikropustek ze soba w wigksze pustki lub
peknigcia, pole demagnetyzujace powigkszato si¢ znacznie 1 sygnat Barkhausena dalej
malal [Mohopatra et al., 2008].

Podobne badania opisano w pracy [Mitra et al., 2007], w ktorej rowniez badano stal
typu 9Cr-1Mo (0,09%C) poddawana petzaniu przy naprezeniu 125MPa w temperaturze
600°C. W oparciu o uzyskane wyniki stwierdzono, ze warto$¢ rms sygnatu Barkhausena
malata w pierwszym etapie pelzania, w drugim etapie dalej malata, osiagajac minimum,
a nastgpnie silnie wzrastala. W trzecim etapie pelzania warto§¢ rms sygnatu
Barkhausena wzrastata stosunkowo nieznacznie, przyjmujac niemal liniowa zalezno$¢

wzgledem czasu (rys. 25).
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Rys. 25. Krzywa pelzania stali 5Cr-0,5Mo o zawartosci 0,09%C testowanej w temperaturze
600°C i przy naprezeniu 125MPa oraz przebieg zmian wartosci skutecznej napigcia sygnatu
emisji Barkhausena [Mitra et al., 2007]

Augustyniak i wspotpracownicy [Augustyniak et al., 2007] sprawdzali mozliwo$¢

detekcji zdegradowanych obszarow eksploatowanych rurociagéw za pomoca emisji
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magnetoakustycznej. Badania przeprowadzono na probce wycigte] z rurociagu
nie eksploatowanego oraz na pigciu probkach wycigtych z rur eksploatowanych w
przemysle energetycznym. Wyniki przedstawiono w postaci catki z obwiedni napigcia
skutecznego  emisji  magnetoakustycznej.  Przeprowadzono takze  badania
mikrostrukturalne. Wykazano, ze réznica pomiedzy warto$cia catki okreslonej dla
probki materiatu nie eksploatowanego a warto$cia catki dla probki poddanej degradacji
w stopniu najwigkszym wynosi okoto 50%. Stwierdzono rdwniez, ze w badanym typie
stali (2,25Cr-1Mo) ,,wzrost i koagulacja wydzielen skutkuje zmniejszeniem natg¢zenia
emisji natgzenia MAE”. Analizie poddano takze pole koercji H.. W wyniku
przeprowadzonej analizy wykazano wyzsze warto$ci pola koercji dla probek z rurociagu
eksploatowanego w odniesieniu do koercji dla probki wycigtej z rurociagu nie
eksploatowanego.

Stupakov et al. [Stupakov et al., 2007] badali stal niskowgglowa CSN12013
(C =0,03%) poddana deformacji plastycznej do okoto 23%. Stwierdzono, ze wraz ze
wzrostem odksztalcenia plastycznego napigcie skuteczne emisji Barkhausena
poczatkowo wzrasta (do ok. 2,5%), a nastgpnie maleje, natomiast koercja materialu
stale wzrasta.

Piotrowski 1 wspotpracownicy [Piotrowski et al., 2009] badali stal CSN12021
(C=0,07+0,15%) deformowana plastycznie do 18,2%. W oparciu o wykonane badania
stwierdzono, ze wraz ze wzrostem odksztatcenia nastepuje wzrost koercji oraz spadek
catki z obwiedni napigcia skutecznego emisji Barkhausena. W przypadku emisji
magnetoakustycznej otrzymano wzrost wartosci tej catki, uzyskujac maksimum dla
odksztalcenia trwatego 1,9%, po osiagnigciu ktorego nastapit jednak jej spadek.
Réznica w poziomach sygnalu Barkhausena i emisji magnetoakustycznej wynika z
roznych mechanizméw oddziatywania granic domenowych typu 180° i 90° ze struktura
dyslokacyjna. W trakcie deformacji plastycznej zmienia si¢ ich populacja oraz sita
kotwiczenia tych domen na przeszkodach. Domeny domykajace, odpowiedzialne za
powstanie emisji magnetoakustycznej, tworza si¢ gltownie w  strukturach
dyslokacyjnych (ang. dislocation tangles) oraz komorkach dyslokacyjnych (ang.
dislocation cell walls), bedacych tzw. obszarami twardymi (ang. hard regions)
[Piotrowski et al., 2009]. Z kolei za emisj¢ Barkhausena odpowiedzialne sa Sciany
domenowe znajdujace si¢ glownie w tzw. obszarach migkkich (ang. soft regions)

[Piotrowski et al., 2009].
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Wecezesniej opisane wyniki badan zmian pola koercji na skutek deformacji
plastycznej potwierdzono w badaniach Jiles i wspotpracownikow [Jiles et al., 1987], na
podstawie ktérych wykazano dla stali AISI 4140 zdeformowanej do € = 17,5% 30%-
towy wzrost H, w odniesieniu do probki w stanie wyjsciowym.

Skalsky et al. [Skalsky et al, 2011] stwierdzili spadek sygnalu emisji
magnetoakustycznej okreslony jako catkowita suma amplitud impulséw emisji
magnetoakustycznej (ang. total amplitude sum for the impulses of MAE) dla stali
niskoweglowej ‘grade 15° (stal analogiczna do SAE 1015) dla prébek zdeformowanych
plastycznie do 1,5% oraz dla prébek o wprowadzonych jedynie odksztalceniach
sprezystych do 0,13%.

Zmniejszenie intensywno$ci emisji magnetoakustycznej wraz ze stopniem
deformacji plastycznej (zadanym przez rozciaganie) mozna wythumaczy¢ nastgpujaco.
Przylozenie do probki sity wywotujacej okreslone naprgzenie powoduje ustawienie
wektora magnetyzacji wzdluz kierunku dziatania naprgzenia, co powoduje
minimalizacj¢ energii magnetosprezystej. Obszar $cian domenowych typu 180°
powigksza si¢ kosztem S$cian domenowych typu 90° [Ng et al., 1992], ktore sa
odpowiedzialne za emisj¢ magnetoakustyczna (cho¢ wraz z granicami domenowymi
typu 180° takze za efekt Barkhausena). Plastyczna deformacja powoduje zwigkszenie
gestosci dyslokacji, a to z kolei prowadzi do wzrostu interakcji granic domenowych z

dyslokacjami, co zmniejsza dynamike Scian domenowych [O’Sullivan et al., 2004].
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Rys. 26. Wartos¢ napigcia skutecznego emisji Barhkausena, emisja magnetoakustyczna
wyrazona jako energia absolutna, pole koercji oraz twardos¢ HV w odniesieniu do
odksztatcenia trwatego zadanego przez petzanie dla materialu AISI 430
[O’Sullivan et al., 2004]
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Dyslokacje stanowia wigksza barier¢ dla $cian domenowych typu 180° niz dla
granic domenowych typu 90°, czego dowodza wyniki otrzymane przez [O’Sullivan et
al., 2004] (rys. 26). W pracy [O’Sullivan et al., 2004] emisja magnetoakustystaczna
wyrazona jest za pomoca parametru zwanego energia absolutna. Jego miarg jest pole
powierzchni pod krzywa bezwzglednych warto§ci zmian napigcia emisji
magnetoakustycznej w funkcji czasu [O’Sullivan et al., 2004].

Dyslokacje stanowia wigksza barier¢ dla $cian domenowych typu 180° niz dla
granic domenowych typu 90°, czego dowodza wyniki otrzymane przez [O’Sullivan et
al., 2004]. Zostalo to zobrazowane graficznie na rysunku 26 [O’Sullivan et al., 2004].

Powstaty rowniez publikacje, w ktoérych omoéwiono zastosowanie parametroOw
magnetycznych do oceny uszkodzen materiatéw poddanych degradacji w inny sposob
niz przez petzanie czy przez deformacj¢ plastyczna, np. przez zmeczenie [Palma et al.,
2005], [Gorkunov et al., 2006], ale z uwagi na zakres niniejszej pracy nie beda one
omawiane.

Przytoczone w niniejszym rozdziale przyktady wskazuja na to, ze metody
magnetyczne sa bardzo czule na zmiany mikrostruktury oraz stanu napr¢zenia. W pracy
doktorskiej podjgto zatem probg wykorzystania do oceny stopnia rozwoju uszkodzenia
parametréw wyznaczonych z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena,
emisji magnetoakustycznej oraz petli histerezy magnetycznej, a takze wspoiczynnika
dwojtomnosci akustycznej 1 wspotczynnika elastoakustycznego, wyznaczonych na
pomoca najczesciej stosowanych w diagnostyce badan ultradzwigkowych. Zatozono, ze
wymienione parametry uszkodzenia pozwola zidentyfikowa¢ podstawowe wilasciwosci
mechaniczne oraz degradacje mikrostruktury stali z wprowadzonym odksztalceniem
trwalym wskutek petzania badz ptynigcia plastycznego, a takze sama warto$¢ tego

odksztalcenia.
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2. Cel i tezy naukowe pracy

Celem pracy jest okreslenie rozwoju uszkodzenia rozumianego jako degradacje
strukturalng 1 jako zmiany wlasciwo$ci mechanicznych stali za pomoca parametréw
wyznaczonych za pomoca badan ultradzwickowych lub/i magnetycznych. Dla realizacji
tak sformulowanego celu rozprawy, materiaty postanowiono odksztalca¢ na skutek
petzania badz deformacji plastycznej o ré6znym stopniu zaawansowania w ten sposob,
aby uzyska¢ material badawczy o narastajacym poziomie uszkodzenia. Degradacje
strukturalng okreslono w sposob zaréwno jakosciowy, jak i iloSciowy w zakresie
mikroskopii $wietlnej, a takze metoda jakosciowa za pomoca mikroskopii S/TEM,
natomiast zmiany charakterystyk mechanicznych po obciazeniach wstepnych
(petzanie/deformacja plastyczna) wyznaczono za pomoca statycznej proby rozciagania.

Sformutowano nastgpujace tezy naukowe pracy:

1. Wystepuja istotne zalezno$ci migdzy poziomem odksztalcenia trwalego, a
takze parametrami czulymi na stopien uszkodzenia wynikajacymi ze
statycznej proby rozciagania a parametrami wyznaczonymi w badaniach
nieniszczacych.

2. Wystepuja istotne zaleznosci miedzy degradacja strukturalng (wyrazong
jako udzial pustek w materiale) a parametrami uzyskanymi na podstawie
badan nieniszczacych.

Pozytywna weryfikacja przedstawianych tez naukowych pracy bedzie stanowié

podstawe do zastgpowania w przysziosci kosztownych i1 czasochtonnych badan

niszczacych badaniami o charakterze nieniszczacym.
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3. Badany material oraz szczegoly przyjetej techniki
pomiarowej

W niniejszym rozdziale rozprawy doktorskiej przedstawiono badane materiaty oraz
podano uzasadnienie ich wyboru. Przedstawiono ogo6lny schemat programu badan oraz

omowiono szerzej zastosowane techniki badawcze.

3.1. Testowane materialy

Do badan wytypowano stal 40HNMA przeznaczong do pracy w podwyzszonych
temperaturach, gtownie stosowana w energetyce. Jedna seri¢ probek wycigto z nowo
zakupionego ptaskownika i poddano ulepszeniu cieplnemu wedlug normy [PN-89/H-
84030/03], zgodnie z wariantem B (hartowanie 850°C, odpuszczanie 500°C w oleju).
Dzigki nawiazanej wspotpracy z instytucjami produkujacymi energi¢ elektryczna udato
si¢ pozyska¢ fragmenty eksploatowanych rur wycigtych z rurociagéw podczas ich
postojow inspekcyjnych. Z fragmentow tych wycigto druga serie probek ze stali
40HNMA. Stal 40HNMA z historia obciazenia wybrano ze wzglgdu na potencjalna
mozliwo$¢ wytworzenia w niej, w stosunkowo krotkim czasie, pustek na skutek
petzania wywotanego w probach przyspieszonych. Fakt ten miat utatwi¢ poszukiwanie
wzajemnych relacji migedzy parametrami pochodzacymi z prob nieniszczacych i
niszczacych. Uzyskane wyniki beda przedmiotem zestawienia i pordwnania z wynikami
serii probek wycigtych z ptaskownika (nie poddanego eksploatacji w warunkach
przemystowych). W niniejszej pracy przedstawiono rowniez wyniki stali P91, rowniez z
rurociagu, jako przyktadu materiatu stosowanego obecnie w przemysle energetycznym,
w celu stwierdzenia, czy opracowane dla stali 40HNMA zalezno$ci beda takze mialy
zastosowanie w odniesieniu do stali P91.

Program badawczy, jaki zastosowano podczas realizacji pracy obejmowal badania
wstepne (kontrolne analizy sktadu chemicznego, jako$ciowe badania metalograficzne
istatyczng probg rozciagania), symulacje obciazen eksploatacyjnych, badania
nieniszczace magnetyczne 1 ultradzwigkowe, badania zmian wlasciwosci
mechanicznych pod wplywem wprowadzonej historii deformacji, oceng przetomoéow,
jakosciowe 1 ilosciowe badania w zakresie mikroskopii §wietlnej, a takze badania

metodami S/TEM. Schemat planu badan przedstawiono na rys. 27.
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Rys. 27. Schemat planu badan
3.2. Badania wstepne

W pierwszym etapie pracy wykonano kontrolne analizy sktadu chemicznego,
jakosciowe badania metalograficzne oraz wykonano statyczng probe rozciagania w
temperaturze pokojowej dla materialdow bez historii obciazenia.

Badania w zakresie mikroskopii $§wietlnej przeprowadzono na zgladach
metalograficznych przygotowanych na automatycznej szlifierko-polerce ROTOPOL 21
produkcji dunskiej firmy STRUERS. Urzadzenie to wyposazone jest w automatyczny
dozownik MULTIDOSER z zestawem zawiesin polerskich, zapewniajacy optymalng i
ekonomiczng ilo$¢ zawiesiny polerskiej zuzywanej w procesie polerowania probek oraz
w glowice dociskowa ROTOFORCE 4 (ze standardowym uchwytem na sze$¢ probek),
umozliwiajaca utrzymywanie w czasie polerowania statego docisku probek do tarczy
polerskiej. Poczatkowo probki szlifowano, a nastgpnie polerowano stosujac zawiesiny

diamentowe o kolejno malejacej granulacji: 9, 6,3, 1 um, a do ostatniego etapu
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polerowania uzywano tlenku krzemu (OPS) - rowniez w postaci zawiesiny. Badania
mikrostruktury probek przeprowadzono przy uzyciu mikroskopu metalograficznego
firmy OLYMPUS typ PMG3. W celu zobrazowania mikrostruktury stali zglady
wytrawiono nitalem (2% roztwor kwasu azotowego w alkoholu etylowym).

Statyczna probg rozciagania wykonano na maszynie wytrzymalosciowej MTS810
przy sterowaniu przemieszczeniem przy predkosci Imm/min. Maszyna ta wyposazona
byta dodatkowo w komore kriogeniczng i piec, ktore umozliwiaja wykonywanie testow
w zakresie temperatur od -130° do 1000°C, przy czym zakres obciazania wynosit
+250kN. Do pomiaru przemieszczenia zastosowano ekstensometr model MTS
634.12F24 7z baza pomiarowa 28,5mm. Badania przeprowadzono na prébkach ptaskich
o dhugosci pomiarowej 40mm 1 przekroju Smmx7mm. Na rysunku 28 przedstawiono
wszystkie wymiary probek (a), a takze zdjecie maszyny wytrzymatosciowej (b) 1

zamocowany na probce ekstensometr mechaniczny (c).
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Rys. 28b. Maszyna wytrzymatosciowa MTS810 do badan
w jednoosiowym stanie naprezenia

Rys. 28c. Widok probki w szczgkach maszyny wytrzymatosciowe;j
z zamocowanym ekstensometrem mechanicznym
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3.3. Symulacja obcigzen eksploatacyjnych

Probki stali energetycznych o dtugosci pomiarowej 40mm i wymiarach przekroju
5xTmm, wycigtych wzdluznie z plaskownika (40HNMA) oraz z rurociagdw
eksploatowanych (40HNMA, P91), poddano obciazeniom mechanicznym. Na czgsci
probek z kazdej grupy stali przeprowadzono testy pelzania przyspieszonego. Kazdy test
petzania dla probek z danej grupy stali zatrzymywano po réznych czasach obciazania,
aby w ten sposob otrzymac¢ materialy o réznym stopniu degradacji. Pozostate probki
poddano deformacji plastycznej. Podobnie, jak proby petzania, proces plastycznego
ptynigcia zatrzymywano w analogiczny sposob w celu uzyskania probek stali o roznych
wartosciach odksztatcenia trwalego. Oba rodzaje deformacji réznia si¢ wywotujacymi
je mechanizmami. Gtownymi mechanizmami odksztatcenia podczas symulowanego
W niniejszej pracy pelzania byt poslizg oraz wspinanie dyslokacji, natomiast gldwnym
mechanizmem odksztalcenia podczas plastycznego ptynigeia byl tylko poslizg
dyslokacji [Frost, Ashby, 1982]. Wybdr dwoch sposobdéw obcigzania materiatlow byt
podyktowany zamiarem wykazania mozliwosci rozroznienia historii deformacji stali
za pomoca parametréw wyznaczanych w oparciu o badania nieniszczace 1 niszczace,
opisane w dalszej cze$ci pracy. Liczebnos¢ kazdej serii probek wynosita:

e dla stali 40HNMA z ptaskownika
- 7 probek przeznaczonych do prob pelzania i statycznej proby rozciagania
(seria 1 — pelzanie — statyczna proba rozciagania),
- 3 probki przeznaczone do prob petzania i badan mikrostruktury (seria 2 —
pelzanie — mikrostruktura),
- 8 probek przeznaczonych do prob deformacji wprowadzonej na skutek
ptynigcia plastycznego 1 statycznej proby rozciagania (seria 1 — plynigcie
plastyczne — statyczna préba rozciagania),
- 3 probki przeznaczone do prob deformacji wprowadzonej na skutek
ptynigcia plastycznego i badan mikrostruktury (seria 2 — ptynigcie plastyczne
— mikrostruktura);

e dla stali 40HNMA z rurociagu
- 7 probek przeznaczonych do prob petzania, statycznej proby rozciagania i

badan mikrostruktury (seria 1),
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- 4 probki przeznaczone do prob deformacji wprowadzonej na skutek
ptynigcia plastycznego, statycznej proby rozciagania i badan mikrostruktury
(seria 2);
e dlastali P91
- 7 probek przeznaczonych do prob pelzania, statycznej proby rozciagania i
badan mikrostruktury (seria 1),
- 4 probki przeznaczone do prob deformacji wprowadzonej na skutek
ptynigcia plastycznego, statycznej proby rozciagania i badan mikrostruktury
(seria 2).
Do pomiaru deformacji w probie pelzania zastosowano ekstensometr o bazie
pomiarowej 40mm, zawierajacy uktad z dwdch czujnikow pomiarowych firmy Peltron
oznaczonych jako PTx10. Fotografi¢ petzarki i wukladu ekstensometrycznego

zamocowanego na probce przedstawiono na rys. 29a,b.
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Rys. 29a. Zdjecie pelzarki wykorzystanej w badaniach
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Rys. 29b. Zdjgcie probki oraz zamocowanego na niej uktadu ekstensometrycznego

3.4. Badania magnetyczne

Nieniszczace badania magnetyczne wykonano na probkach poddanych petzaniu
lub deformacji plastycznej. Polegaly one na przeprowadzeniu pomiarOw szumow
Barkhausena, emisji magnetoakustycznej oraz badania ksztaltu petli histerezy
magnetycznej. Wykorzystano w tym celu urzadzenie przedstawione na rys. 30. Probke
(1) magnesowano za pomoca solenoidu (2). Cewke (3) wykorzystano do detekcji
sygnatu napigciowego, niezbednego do uzyskania magnetycznej petli histerezy. Poziom
natezenia pola magnetycznego wewnatrz solenoidu wyznaczano za pomoca czujnika
hallotronowego. Do zamknigcia strumienia magnetycznego zastosowano zworg typu C

ze stali krzemowej (4).
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Rys. 30. Schemat urzadzenia do pomiarow wiasciwosci magnetycznych;
1 — probka, 2 — solenoid, 3 — cewka detekcyjna, 4 — zwora,
5 — przetwornik piezoelektryczny

Pe¢tle histerezy magnetycznej wyznaczano z indukowanego na cewce detekcyjnej (3)

sygnatu napigcia Uy metoda catkowania tego napigcia po czasie.

dB

U=N-5-2 44
0 7 (44)
B =-Yo_.4 (45)

N-S

T 1 T
! a’B:m! U,dt (46)

1 T
B(r)=——[U,at 47
(7) N,Sl ; (47)

gdzie:
Uy [V] — napigcie indukowane w cewce,
N — liczba zwojow na probce,

S[m?] — przekroj probki.
Z petli histerezy magnetycznej wyznaczono pole koercji oraz indukcj¢ nasycenia.

Obwiednie szumoéw Barkhausena uzyskano wyodrebniajac z sygnatu napigciowego
Uy za pomoca filtra goérno-przepustowego sktadowa szybkozmienna, dla ktorej
okreslano warto$¢ napigcia skutecznego. Obwiednie napigcia skutecznego szumu

Barkhausena na wyjsciu z cewki wyznaczano ze wzoru (48):

(48)

gdzie:

U, [V] — napigcie skuteczne szumu Barkhausena na wyjsciu z cewki,
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Uw [V] — skladowa szybkozmienna definiujaca napigcie wyodrgbnione za
pomoca filtra goérno-przepustowego z napigcia indukowanego na
cewce detekcyjnej,

T [s] — czas calkowania.

Z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena wyznaczono dwa parametry —
amplitudg 1 caltke.
Amplitude szumu Barkhausena wyznaczono jako rdéznice migdzy najwigksza

wartoscia napigcia skutecznego obwiedni a wartoscia napigcia skutecznego tla szumu

Barkhausena.
Ubpp = Ubmax — Ubmin (49)
gdzie:
Ub,, [V] — amplituda obwiedni napigcia skutecznego sygnatu Barkhausena,
Ubmax [V] — maksymalne napigcie skuteczne obwiedni szumu Barkhausena
(wysokos¢ piku),
Ubmin [V] — napigcie skuteczne tta szumu Barkhausena.

Calke z obwiedni napigcia skutecznego efektu Barkhausena Int(Uy), po korekcji

»tta” szumu uktadu pomiarowego, okreslono ze zwiazku:

+Ug max
U, = [U,dU, (50)
—Ug max
przy czym:
Ugp =yU; ~Up (51)
gdzie:
Usg  [V] - napigcie skuteczne szumu Barkhausena (po korekcie),
U [V] — napigcie skuteczne tta szumu Barkhausena.

Emisj¢ magnetoakustyczna mierzono za pomoca przetwornika piezoelektrycznego (5)
rys. 27.
Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej wyznaczano

Z nastgpujacego rownania:

(U@t
0

(52)
T
gdzie:

U. [V] — napigcie skuteczne emisji magnetoakustycznej na wyjsciu

z przetwornika piezoelektrycznego,
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U1 [V] —  skladowa szybkozmienna definiujaca napigcie wyodrgbnione za
pomoca  filtra  goérno-przepustowego z  przetwornika

piezoelektrycznego.

Nastgpnie, z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej wyznaczono

amplitudg 1 catke.

Amplitude emisji magnetoakustycznej okreslono z nastgpujacej zaleznosci:

Uapp = Utmax — Uaimin (53)
gdzie:
Uay,, [V] — amplituda obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej,
Uanax [V] — maksymalne napigcie skuteczne obwiedni emisji
magnetoakustycznej (wysokos¢ piku),
Uamin [V] — napigcie skuteczne tta emisji magnetoakustyczne;.

Catke Int(U,) z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetokrystalicznej, po korekcji

»tta”, wyznaczono z zaleznosci przyjmujacej postac:

+Ug max

mu,)= [U,dU, (54)
—Ug max
przy czym:
Usa = VU§ _Utzz (55)
gdzie:
Usa [V] — napigcie skuteczne emisji magnetoakustycznej (po korekcie),
Uwn [V] — napigcie skuteczne tta emisji magnetoakustyczne;j.

Badania magnetyczne szumu Barkhausena i emisji magnetoakustycznej dla stali
40HNMA z ptlaskownika po ulepszaniu cieplnym wykonano przy dwoch
czgstotliwosciach magnesowania f = 0,5Hz (nazywanym w niniejszej pracy wolnym
magnesowaniem) i f = 3,5Hz (nazywanym dalej szybkim magnesowaniem).

Wszystkie warto$ci parametrow wyznaczonych na podstawie badan magnetycznych
znormalizowano (dla stali 40HNMA z ptaskownika oraz dla stali P91 podzielono je
przez warto$ci odpowiednich parametrow probek nie odksztalconych laboratoryjnie
€ =0%, a dla stali 40HNMA z rurociagu podzielono je przez wartosci odpowiednich

parametrow probki odksztatconej laboratoryjnie do € = 0,36%).
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3.5. Badania ultradzwi¢gkowe

Po badaniach magnetycznych probki szlifowano tak, aby zapewni¢ ptaskosé
i rownolegtos¢ ich obu przeciwleglych powierzchni. Po zmierzeniu grubosci probek
wykonywano badania ultradzwigkowe. Nieniszczace badania ultradzwigkowe polegaty
na pomiarach dwojlomnosci akustycznej B, , ktéra wyznaczano na podstawie
nastepujacej zaleznosci:

— p
B,=2- s (56)
gdzie:
t,[us] — czas przejscia fali spolaryzowanej w kierunku osi probki (w kierunku
obciazenia),
t,[us] — czas przejscia fali spolaryzowanej w kierunku prostopadtym

do obciazenia probki.

Pomiary czasu przej$cia fal wykonywano metoda echa w $rodkowych czg$ciach
pomiarowych ptaskich probek wytrzymatosciowych. Do badan wykorzystano glowicg
normalna wprowadzajaca do materiatu fale poprzeczne, wyposazona w przetwornik
o $rednicy 8mm i czestotliwosci f=5MHz. Os$rodek sprzegajacy, umozliwiajacy
przeniesienie drgan $cinania z glowicy do materialu probki, stanowila Zzywica
epoksydowa o wysokim wspdlczynniku lepkosci (bez utwardzacza). Pomiary
ultradzwigkowe wykonywano metoda roznicowa — roéznicg¢ czaséw mierzono migdzy
trzecim a pierwszym odbiciem fal od przeciwlegtej powierzchni probki. W ten sposob
wyeliminowano wplyw czasu przejscia fali przez warstwe zywicy epoksydowe;.
Wiazke ultradzwigkowa wprowadzano kazdorazowo w kierunku grubosci probek
w pieciu miejscach na ich dlugosciach pomiarowych oraz do obu czesci uchwytowych,

co ilustruje rysunek 31.

Q. o o & 0 0 -
A RN

Rys. 31. Schemat probki wytrzymatosciowej z naniesionymi punktami pomiarowymi
do okreslenia wspotczynnika dwojtomnosci akustyczne;j
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Blad pomiaru dwojtomnosci wynika gtownie z niedoktadnosci pomiarow czasu
przejscia fal (£1 ns), co dla baz pomiarowych o dlugo$ci ok. 8 mm (podwojna grubosé
probki) daje blad pomiaréw dwojtomnosci AB wynoszacy £0,08%.

W pracy podjeto proby wyznaczenia dla obu stali 40HNMA réwniez wspoiczynnika
elastoakustycznego, majac na uwadze, ze baza pomiarowa badanych probek jest zbyt
krotka (Ip = 40mm). Do otrzymania prawidlowych wartosci wspodiczynnika
elastoakustycznego minimalna dtugos¢ bazy powinna wynosi¢ okoto 20-30mm.

Wartosci wspotczynnika elastoakustycznego wyznaczano na podstawie pomiarow
wykonywanych podczas prob jednoosiowego rozciagania probek. Badania wykonano
metoda przepuszczania fal ultradzwigkowych. Glowica nadawcza wprowadzata do
materiatu probki podtuzne fale podpowierzchniowe, ktoére po przej$ciu odcinka

pomiarowego rejestrowane byty przez glowicg odbiorcza (rys. 32).

sita gltowica gitowica
rozciagajaca nadawcza odbiorcza

H o Nt =

(b)

Rys. 32. Schemat pomiaru wspotczynnika elastoakustycznego w czegsci pomiarowej probki (a)
oraz zdjgcie probki z glowicami (b)
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Pierwsza seri¢ probek badanego materiatu stanowita stal 40HNMA pochodzaca z
rurociagu eksploatowanego. W tym przypadku przetworniki piezoelektryczne (o
wymiarach 2,5x6mm 1 czg¢stotliwosci rezonansowej 4MHz) przyklejono na stale do
powierzchni probki za pomoca zywicy epoksydowej, ktora spetniata jednoczes$nie role
klina zatamujacego fale ultradzwigkowe tak, aby rozchodzily si¢ one rownolegle
do powierzchni probki. Odleglo$¢ migdzy przetwornikami odpowiadata w przyblizeniu
dtugosci czegsci pomiarowej probki i wynosita okoto 40mm.

Druga seria zawierata rowniez probki wykonane ze stali 40HNMA, ale tym razem
wycigte byly z ptaskownika (nie poddanego eksploatacji w warunkach przemystowych).
Glowice przytwierdzone byly do probki w inny sposdb, a mianowicie za pomoca
silnych magneséw utrzymujacych je w ustalonym potozeniu podczas calego
eksperymentu. Czgstotliwos¢ rezonansowa gltowic wynosita f = 3MHz, zas dlugosc
boku przetwornika 10mm. Glowice sprzggano akustycznie z powierzchnia materiatu za
pomoca warstwy oleju maszynowego.

Probki z przytwierdzonymi glowicami mocowano w uchwytach maszyny
wytrzymatosciowej 1 poddawano kontrolowanemu obciazeniu sila rozciagajaca.
Naprezenie rozciagajace o1 wyliczano jako stosunek przylozonej sity - F do przekroju

poprzecznego - Ao CZ€Scl pomiarowe] probki.

Oy =—— (57)

Z uwagi na roézny stopien deformacji badanych prébek, ich przekroje poprzeczne
roznity si¢ migdzy soba a takze zmieniaty si¢ na dlugosci beleczki pomiarowej jednej
probki (wystgpowanie szyjki lub przewgzenia). W celu uwzglednienia zmian przekroju
probki na diugosci jej czesci pomiarowej szeroko$é beleczki mierzono w kilkunastu
punktach (co 5 mm) i do obliczen napre¢zenia 1, przyjmowano warto$¢ $rednia.

W trakcie eksperymentu zwigkszano warto$¢ naprezenia rozciagajacego w zakresie
od 0 do okoto 345MPa dla stali 40HNMA z rurociagu oraz od 0 do okoto 200MPa dla
stali 40HNMA z plaskownika mierzac jednoczesnie czas przej$cia fali podiuznej
migdzy glowicami - t;.

Z nachylenia uzyskanej =zaleznosci ti(c;) Wwyznaczano  wspoOtczynnik
elastoakustyczny ;. Przy wyznaczaniu wspolczynnika elastoakustycznego

uwzgledniano (odejmowano) zmiang czasu przejscia fali wynikajaca ze wzrostu
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odleglosci migdzy glowicami wskutek rozciagania probki. Zmiang t¢ obliczono znajac
modut Younga, §rednie naprezenie oraz odlegtos¢ migdzy gtowicami.

Blad wyznaczenia wspolczynnika elastoakustycznego [1;; wynika z kilku
sumujacych si¢ czynnikow, takich jak doktadno$¢ pomiaréw czasu przejscia fal
ultradzwigkowych (1 ns), doktadnos$¢ okreslania sredniego naprezenia rozciagajacego
w czgéci pomiarowej probki (2-3%), dokladno$¢ przyjetego modulu Younga
dla materiatu probki (2-3%), btad odlegtosci migdzy glowicami (2-3%). Dla badanych
probek 1 stosowanej techniki badan blad ten mozna oszacowa¢ na

AB111 ~0,1%10° MPa™.

3.6. Badania wytrzymalosciowe oraz analiza mikrostruktury

3.6.1. Ocena zmian wlasciwosci mechanicznych stali obciazonej wstepnie

Oceng zmian wilasciwosci  mechanicznych  stali  obciazonej  wstgpnie
przeprowadzono w oparciu o statyczng probg rozciagania w temperaturze pokojowej na
probkach poddanych laboratoryjnemu pelzaniu (przyspieszonemu) i deformacji
plastycznej do okreslonych wartosci odksztatcenia trwatego. Celem tych badan byto
okreslenie wptywu wstgpnego obciazenia na granicg plastycznosci oraz wytrzymato$é

na rozciaganie stali 40HNMA i P91.

3.6.2. Jakosciowa ocena przelomow

W celu jakosciowego okreslenia charakteru zmian przetomow probek powstatych na
skutek zadanych wczes$niej obciazen mechanicznych przeprowadzono badania
fraktograficzne. Jako$ciowe badania przetomdéw po pelzaniu/deformacji plastycznej do
okreslonych stopni odksztalcenia oraz po statycznej probie rozciggania wykonano przy
uzyciu mikroskopu skaningowego (JEOL 6360 LA). Urzadzenie to daje mozliwos¢
otrzymania niskiej proézni, od okoto 10Pa, co umozliwia obserwacje bez napylania
probek ztotem lub weglem. Standardowo mikroskop ten jest wyposazony w

mikroanalizator dyspersyjny do analizy sktadu chemicznego w mikroobszarach.
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Rys. 33. Mikroskop skaningowy wykorzystywany do badan przelomow

3.6.3. Jakosciowe i iloSciowe badania metalograficzne w zakresie
mikroskopii Swietlnej

Przedmiotem badan przeprowadzonych w zakresie mikroskopii $wietlnej byly
zerwane na skutek statycznej proby rozciagania probki wstepnie odksztatconych stali
40HNMA z rurociagu i P91 z rurociagu, a takze probki stali 40HNMA z ptaskownika
po wstgpnym obciazeniu. Probki do badan mikroskopowych stali 40HNMA z
ptaskownika pobrano z obszarow o najwyzszej bezwzglednej warto$ci wspotczynnika
dwojtomnosci akustycznej. Celem badan metalograficznych byto okreslenie degradacji
mikrostrukturalnej. W przypadku wystapienia pustek w materiale wyznaczano ich
udzial powierzchniowy (Aa [%]), przy czym zgodnie z zasada Delese'a [Ry$, 1995],
[Underwood, 1970]

A= Vy (58)

gdzie (Vv [%]) oznacza udziat objgtosciowy, w danym przypadku pustek).
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Ilosciowe badania metalograficzne wykonano na komputerowym analizatorze
obrazu firmy CLEMEX typ 1024C, sprzgzonym z mikroskopem metalograficznym
firmy OLYMPUS typ PMG 3 (rys. 34).

Rys. 34. Mikroskop $§wietlny wykorzystany do jakosciowych i ilo§ciowych analiz
metalograficznych

W celu prawidlowego okreslenia parametru A, [%] przeprowadzono detekcje
obrazu mikrostruktury tak, aby uzyska¢ obrazy binarne niezbedne przy wykonywaniu
metalograficznych badan ilosciowych. Analize wszystkich probek przeprowadzono w
jednakowych warunkach pomiarowych, przy powigkszeniu mikroskopowym 200x. Z
uwagi na trudnos$ci metodologiczne w uzyskaniu prawidtowej detekcji obrazu, pomiary
wykonano sumarycznie dla pustek i wtracen niemetalicznych. Decyzje taka podj¢to
zaktadajac quasi-stala zawarto$¢ i podobienstwo morfologii wtracen niemetalicznych
wystepujacych w badanych probkach stali.

W celu okreslenia zasiggu oddzialywania obciazen mechanicznych ilo§ciowa analize
metalograficzna przeprowadzano zawsze od przetomu probek, co 1,05mm, wzdluz osi

obciazen, w kierunku czgsci chwytowej probki.
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3.6.4. Badania strukturalne metoda S/TEM

Badania strukturalne metoda S/TEM wykonano dla stali 40HNMA z ptaskownika
oraz dla stali 40HNMA pochodzacej z eksploatowanego rurociagu, w ktérej utworzyty
si¢ pustki w wyniku petzania.

Po wstepnych obserwacjach SEM, zadecydowano si¢ pobra¢ z czgsci pomiarowej
probek poddawanych petzaniu matych probeczek metoda FIB (Focused Ion Beam) w
postaci cienkich lamelek. Wybdr metody preparatyki byt podyktowany koniecznoscia
pobrania probek zwierajacych wybrana cechg (tu pustke).

Lamelki FIB pobrano przy pomocy urzadzenia Dual Beam Quanta 3D 200i firmy
FEI. Pobrane lamelki zamocowano na siateczkach miedzianych, po czym pocieniono je
do przezroczystosci wymaganej dla wiazki elektronowej (tj. do <100nm). Koncowe
wymiary lamelek to ok. 20pm x 8um x 2pm. Badania, wymagane do realizacji celow
pracy wykonano metoda skaningowo — transmisyjnej mikroskopii (S/TEM) na

mikroskopie Titan 80-300 firmy FEI (rys.35).

Rys. 35. Mikroskop skaningowo-transmisyjny wykorzystany w badaniach wydzielen
struktury dyslokacyjnej i domenowej
[http://www.imz.gliwice.pl/pl/aktualnosci.php?wid=30&news=233]
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Mikroskop ten jest wyposazony w spektrometr dyspersji energii EDS, uktad trzech
detektorow BF (Bright Field) / ADF (Annular Dark Field) / HAADF (High Angle
Annular Dark Field) do skaningowego trybu pracy oraz w niskopolowa soczewke
Lorentza. Mikroskop pozwala na prowadzenie obserwacji w zakresie energii 80 —
300keV w trybie klasycznym (TEM) z rozdzielczos$cia punktowa ponizej 0,10nm oraz
w trybie skanowania wiazki po powierzchni (S/TEM) z rozdzielczo$cia do 0,14nm.

Identyfikacje weglikow prowadzono w konwencjonalnym trybie TEM
z wykorzystaniem dyfrakcji SAD i mikrodyfrakcji. Ponadto, w trybie S/TEM wykonano
analizy EDS wybranych weglikow. Po zlokalizowaniu weglika na obrazach TEM
w jasnym polu, dokonano reorientacji probki w taki sposob, aby weglik znajdowat si¢
w osi pasa o mozliwie najnizszych indeksach. Dalej zarejestrowano obrazy dyfrakcji
SAD (tj. z przestona selektorowa), a w przypadku obiektéw o matych rozmiarach —
mikrodyfrakcji. Odczytane z obrazéw dyfrakcyjnych odlegtosci miedzyptaszczyznowe
odpowiadajace poszczegdlnym refleksom stanowily podstawe do identyfikacji
weglikow wystepujacych w badanej stali.

Do obrazowania $cian domen magnetycznych zastosowano mikroskopi¢ Lorentza
w trybie Fresnela (tj. przy soczewce Lorentza zogniskowanej ponad lub pod prébka).
Soczewka obiektywowa stosowana do prowadzenia standardowych obserwacji TEM
charakteryzuje si¢ duzym polem magnetycznym (ok. 1,7T), ktore eliminuje catkowicie
efekty zwiazane z magnetyzmem probki. Dlatego w mikroskopii Lorentza pozostaje ona
nie wzbudzona, a jej funkcje przejmuje niskopolowa soczewka zwana soczewka
Lorentza. Pozwala ona na pracg przy powigkszeniach do okoto 60kx z rozdzielczo$cia
1-2nm, przez co nadaje si¢ do obserwacji struktury magnetycznej probek. Mechanizm
powstawania kontrastu $cianek domenowych przedstawiono na rysunku 36. Jest to
kontrast fazowy. Wiazka przechodzac przez probke w wyniku oddziatywania z jej

wewngtrznym polem magnetycznym jest odchylana o kat Lorentza [Heidenreich, 1964]:

e B-d
B =— (59)
m v
gdzie:
e — ladunek elektronu,
m — masa elektronu,
v — predkos¢ elektronu,
B — indukcja magnetyczna w probce,

d — grubos¢ probki.
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Rys. 36

. Schemat powstawania kontrastu fazowego w mikroskopii Lorenza
[Heidenreich, 1964]

Kat odchylenia jest maly, rzedu 0,1 mrad, dlatego aby obserwowa¢ domeny
magnetyczne wymagane jest zogniskowanie soczewki Lorentza daleko (kilkaset pum)
od prébki. Odchylenie powoduje, ze §ciany domenowe sa widoczne jako biale i ciemne
linie, w zalezno$ci od ich wzajemnej orientacji. Po ustawieniu ogniska soczewki

po przeciwnej stronie probki nastepuje odwrocenie kontrastu. Szerokos¢ $ciany

domenowej widziana na obrazie wynosi [Heidenreich, 1964]:
b ~2BL-Af (60)
gdzie:

Af — odleglos¢ ogniska od probki.

Zastosowanie optyki geometrycznej dla wiazki elektronowej daje poglad o
tworzeniu obrazu w trybie Fresnela. Nie wyjasnia ona powstawania prazkow
dyfrakcyjnych w obszarze, w ktorym wiazka po przejSciu przez probke jest zbiezna.
Jest to efekt interferencji dwoch koherentnych fal. Odlegtos¢ migdzy prazkami wyraza
si¢ przyblizonym wzorem [Heidenreich, 1964]:

Ax = V2B (61)

Lamelki wprowadzano do mikroskopu przy wylaczonych wszystkich soczewkach,

aby nie zmieni¢ wektora magnetyzacji probki.
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4. Wyniki wstepnych badan charakteryzujacych testowane
materialy w stanie wyjSciowym oraz po wst¢pnej
deformacji

W rozdziale przedstawiono wyniki badan wstgpnych obejmujacych: analizy
kontrolne skladu chemicznego, jakosciowa oceng¢ mikrostruktury (mikroskopia
swietlna) oraz wyznaczenie podstawowych parametrow mechanicznych na podstawie
statycznej proby rozciagania. Ponadto przedstawiono szczegdtowe dane dotyczace prob

rozciagania oraz symulacji procesOw petzania.

4.1. Wyniki badan charakteryzujacych poczatkowe wlasciwosci
testowanych materialow

Dla kazdego =z badanych materialdw przeprowadzono ocen¢ ich sktadu
chemicznego. Wyniki kontrolnych analiz badanych stali (40HNMA 1 P9l)

zamieszczono w tabelach 3-5.

Tabela 3. Sktad chemiczny stali 40HNMA z plaskownika

analizowany | | g | np | p S | Cr | Mo | Fe
pierwiastek

40HNMA | 0,44 | 0,31 | 0,64 | 0,015 | 0,010 | 0,74 | 0,02
aqahzqwany Ni Al Cu Ti Nb A\ Vv reszta
pierwiastek

40HNMA | 1,40 | 0,015 ] 0,16 | 0,050 0 0,03 | <0,01

Tabela 4. Sktad chemiczny stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego

analizowany | | g | np | p S | ¢cr | Mo
pierwiastek
40HNMA | 0,36 | 0,58 | 0,45 | 0,015 | 0,010 | 0,80 | 0,43
analizowany | | Al | cu | TP | Nb | V | Fe
pierwiastek

40HNMA | 1,820,065 | 0,16 | <0,01 | <0,01 | 0,01 | reszta

Tabela 5. Sklad chemiczny stali P91 z rurociggu eksploatowanego

analizowany | o | g |y | op S | Cr | Mo
pierwiastek

P91 0,06 | 0,40 | 0,45] 0,013 | <0,01 | 8,8 | 0,90
analizowany | i | Al | cu | TP | Nb | V | Fe
pierwiastek

P91 0,310,033 | 0,12 | <0,01 | <0,01 | 0,21 | reszta

Wyniki przedstawione w tabelach 3-5 pokazuja, ze sklad chemiczny badanych stali

w przyblizeniu miesci si¢ w zakresach przewidzianych w normach odpowiednio [PN-
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89/H-84030/03] (tabela 3 i 4) dla stali 40HNMA oraz [PN-EN 10216-2] (tabela 5) dla
stali P91.

Kolejnym krokiem w analizie poczatkowych testow charakteryzujacych badane
materialy byly obserwacje mikrostruktury. Wyniki  wstgpnych  obserwacji
przeprowadzonych w zakresie mikroskopii $wietlnej udokumentowano fotografiami
wykonanymi w stanie trawionym (rys. 37-39). Stwierdzono, Ze obie serie probek
ze stali 40HNMA charakteryzowaly si¢ struktura sorbityczng z zachowanym ukladem
iglastym martenzytu, przy czym zaobserwowano, ze stal 40HNMA pochodzaca z
ptaskownika posiadata pewne réwnomiernie rozmieszczone obszary sorbitu
o nie zachowanym uktadzie iglastym martenzytu, widoczne na zdjeciach jako jasniejsze
miejsca. Sumaryczny udziat tych obszaréw wynosit okoto 2%.

Stal P91 charakteryzowata si¢ w calej swojej objgtosci mikrostruktura sorbityczng z
zachowanym ukladem iglastym martenzytu. W literaturze anglojezycznej
mikrostruktura ta nazywana jest rOwniez martenzytem odpuszczonym (ang. tempered

martensite).

obszary sorbitu
o nie zachowanym
uktadzie iglastym
martenzytu

Rys. 37a. Stal 40HNMA z ptaskownika, stan Rys. 37b. Stal 40HNMA z plaskownika,
trawiony, $wiatto zwykte, pow. 500x stan trawiony, kontrast fazowy, pow. 500x

oy

Rys. 38a. Stal 40HNMA z rurociagu, stan Rys. 38b. Stal 40HNMA z rurociagu, stan
trawiony, swiatto zwykle, pow. 500 trawiony, kontrast fazowy, pow. 500x
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Rys. 39a. Stal P91 z rurociagu, stan trawiony, Rys. 39b. Stal P91 z rurociagu, stan
$wiatto zwykle, pow. 500x trawiony, kontrast fazowy, pow. 500x

Ostatnim etapem poczatkowej charakteryzacji badanych materiatéw byly statyczne
proby rozciagania. Na ich podstawie okreSlono najwazniejsze naprgzeniowe i
odksztalceniowe parametry mechaniczne. Wyniki statycznych préb rozciagania stali
40HNMA 1 P91 zilustrowano na kolejnych rysunkach od 40 do 43 w postaci krzywych

rozciagania, natomiast w tabeli 6 zamieszczono okreslone na ich podstawie parametry

mechaniczne.
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Rys. 40. Krzywa rozciagania dla stali 40HNMA z ptaskownika
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Rys. 41. Krzywa rozciagania dla stali 40HNMA z rurociagu
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Rys. 42. Krzywa rozciagania dla stali P91 z rurociagu

Tabela 6. Wyniki statycznej proby rozciggania

stal Relub Ro;[MPa] [ R, [MPa] [ E [MPa] A [%]
4OHNMA 1153 1246 207033 15
z ptaskownika
40HNMA z rurociagu 1040 1124 204229 19
eksploatowanego
P91 z rurociagu 508 672 212887 32
eksploatowanego

Roéznice we wlasciwosciach mechanicznych pomigdzy obiema stalami 40HNMA
oraz stala P91 wynikaja migdzy innymi z zawarto$ci w nich weggla. Rézna zawarto$¢
wegla jest rowniez jedna z przyczyn roéznic wystgpujacych pomigdzy wiasciwosciami

mechanicznymi obu partii stali 40HNMA.
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4.2. Wyniki badan wprowadzajacych histori¢ deformacji w warunkach
laboratoryjnych

W celu wprowadzenia celowej historii deformacji w stalach 40HNMA 1 P91
zastosowano dwa rodzaje obciazenia: stale — wywotujace proces pelzania,
w podwyzszonej temperaturze oraz monotonicznie rosnace — prowadzace do plynigcia
plastycznego w temperaturze pokojowej. Kazdy z procesow przerywano po réznych
czasach ich zaawansowania w celu otrzymania materialu badawczego symulujacego
zrdéznicowany stopien wyeksploatowania.

Krzywe petzania dla stali 40HNMA z ptaskownika przedstawiono na rys. 43 144, a
z rurociagu na rys. 46, punkty prezentujace czasy, po ktorych proby petzania
przerywano ilustruja odpowiednio rys. 45a 1 47a, natomiast czasy, po ktérych
przerywano ptynigcie plastyczne na rys. 45b 1 47b. Wartosci odksztalcenia trwatego
zadanego przez pelzanie albo przez deformacj¢ plastyczna zestawiono odpowiednio

w tabelach 7-12.
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Rys. 43. Krzywe petzania dla stali 40HNMA bez wstepnej historii obciazenia
(seria 1)
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Rys. 44. Wybrane krzywe petzania dla stali 40HNMA, z serii prob
nr 1 oraz nr 2 przeznaczonych do badan mikrostruktury
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Tabela 7.

Wartosci odksztalcenia trwalego wprowadzonego wskutek petzania dla probek
z serii 1 stali 40HNMA z ptaskownika

Stal 40HNMA, petzanie: T = 500°C, 6 = 250MPa: seria 1
nr proby 1 2 3 4 5 6 7
€ [%] 0,27 1,48 1,90 3,19 4,43 7,06 15,04
t [h] 5 97 261 308 364 454 642

Tabela 8. Wartosci odksztalcenia trwatego wprowadzonego wskutek petzania
dla probek z serii 2 stali 40HNMA z ptaskownika

Stal 40HNMA, petzanie: T = 500°C, 6 = 250MPa: seria 2
nr proby 1 2 3

€ [%] 1,57 6,96 15,07

t [h] 117 440 620

Tabela 9. Wartosci odksztalcenia trwalego wprowadzonego wskutek plastycznego plynigcia
dla probek z serii 1 stali 40HNMA z ptaskownika

Stal 40HNMA, deformacja plastyczna: T = 25°C, V = Imm/min: seria 1

r 1 2 3 4 5 6 7 8
proby
e[%] | 022 0,79 1,39 1,78 3,04 | 423 685 | 13.20

Tabela 10. Wartosci odksztalcenia trwatego wprowadzonego wskutek plastycznego
ptynigcia dla probek serii 2 stali 40HNMA z ptaskownika

Stal 40HNMA, deformacja plastyczna: T =25°C, V = Imm/min: seria 2

nr proby 1 2 3
€ [%] 1,78 6,88 13,22
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Rys. 45. Krzywa pelzania (a) oraz krzywa rozciagania (b) stali 40HNMA (z ptaskownika)
z punktami reprezentujacymi czasy (rys. 45a) lub wartosci odksztalcenia (rys. 45b) odpowiadajace
przerywaniu testu
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Uzyskane wyniki

laboratoryjnymi prébami pelzania byla poddawana eksploatacji w rzeczywistych
warunkach, charakteryzuje si¢ nizszym odksztalceniem przy petzaniu oraz krotszym
czasem pelzania niz stali 40HNMA z plaskownika po obrobce cieplnej. Wigksza
odpornos$¢ na pelzanie materialu z rurociagu wynika z podwyzszonej zawarto$ci
wagowe] molibdenu (0,43% Mo) w poréwnaniu do stali 40HNMA z ptaskownika
(0,02% Mo) [Blicharski, 2004], a takze z bardziej jednorodnej mikrostruktury tej stali.
W materiale z ptaskownika stwierdzono obecno$¢ obszarow sorbitycznych o nie

zachowanym iglastym uktadzie martenzytu. Wyniki badan mikrostruktury w zakresie

pokazuja, ze

mikroskopii S/TEM sg opisane w punkcie 8.2.
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Rys. 46. Krzywe pelzania stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego
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Rys. 47. Krzywa petzania (a) oraz krzywa rozciagania (b) stali 40HNMA (z rurociagu)
z punktami reprezentujacymi czasy (rys. 47a) lub wartosci odksztalcenia (rys. 47b)

odpowiadajace przerywaniu testu



Tabela 11. Wartosci odksztatcenia trwatego wprowadzonego wskutek petzania stali
40HNMA pochodzacej z rurociagu
Stal 40HNMA, petzanie: T = 500°C, 6 = 250MPa
o 1 2 3 4 5 6 7
proby
e [%] 0,36 0,81 0,95 1,13 4,06 6,51 10,24
t [h] 100 241 360 452 929 988 1133
Tabela 12. Wartosci  odksztalcenia  trwalego  wprowadzonego  wskutek

plastycznego ptynigcia stali 40HNMA pochodzacej z rurociagu

Stal 40HNMA, deformacja plastyczna: T = 25°C, V=Imm/min

nr proby

1

2

3

4

£ [%]

0,5

1,5

6,5

10,5

Przyktadowa krzywa pelzania stali P91 przedstawiono na rys. 48, natomiast punkty

reprezentujace czasy, po ktorych proby petzania przerywano przedstawiono na rys. 49a.

Z kolei na rys. 49b pokazano charakterystyke rozciagania tej stali, na ktérej oznaczono

punkty odpowiadajace wartosci deformacji w chwili przerwania testu rozciagania.

Uzyskane wartosci odksztalcenia trwatego wskutek petzania lub deformacji plastycznej

zestawiono odpowiednio w tabelach 13 1 14.
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Rys. 48. Krzywa pelzania stali P91
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Rys. 49. Krzywa pelzania (a) oraz krzywa rozciagania (b) stali 40HNMA (z rurociagu)
z punktami reprezentujacymi czasy (rys. 49a) lub wartosci odksztatcenia (rys. 49b)
odpowiadajace przerywaniu testu

Tabela 13. Warto$ci odksztalcenia trwalego stali P91 zadanego przez petzanie

Stal P91, petzanie: T = 500°C, 6 = 290MPa
r3r 1 2 3 4 5 6 7
proby
€ [%] 0,85 1,85 3,15 4,60 5,90 7,90 9,30
t [h] 40 180 310 390 425 440 445

Tabela 14. Wartosci odksztalcenia trwatego stali P91 zadanego przez deformacje
plastyczna

Stal P91, deformacja plastyczna: T = 25°C, V=1mm/min

nr 1 2 3 4 5 6 7
proby
& [%] 2.0 3.0 45 5.5 7.5 9,0 10.5
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5. Wyniki oceny wplywu wstepnej deformacji na rozwoj
uszkodzenia stali metodami magnetycznymi

Obwiednie napigcia skutecznego szumu Barkhausena i emisji magnetoakustycznej
stali 40HNMA 1 P91 przedstawiono odpowiednio na rysunkach 50-59 i 60-63.

Z rysunku 50 wynika, ze obcigzenie na skutek petzania zmienia nieznacznie ksztatt
obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali 40HNMA z ptaskownika.
Zaobserwowano, ze piki pochodzace od wszystkich probek po tym typie obciazenia,
charakteryzuja si¢ zblizona amplituda 1 szerokoscia (zaréwno dla f = 0,5Hz, jak
idla f=3,5Hz), (rys. 50-51). Podwojne maksimum mozna stara¢ si¢ wyodrebni¢ dla
probki odksztatconej do 1,48% (f = 0,5Hz i1 f = 3,5Hz), co wynika z obnizenia ggstosci
dyslokacji (na skutek dzialania temperatury) zarowno w obszarach o mikrostrukturze
sorbitycznej o ukladzie iglastym martenzytu, jak i w obszarach sorbitycznych,
charakteryzujacym si¢ brakiem uktadu iglastego martenzytu, przy czym pierwsze
maksimum wystepuje dla fazy sorbitycznej o nie zachowanym ukladzie iglastym
martenzytu, natomiast drugie dla fazy sorbitycznej o zachowanym ukladzie iglastym
martenzytu. W przypadku probek o wigkszych odksztatceniach obserwuje si¢ ponownie
jedno wyrazne maksimum, poniewaz dtuzszy jest czas obciazenia materialu, podczas
ktorego wprowadza si¢ coraz wigcej dyslokacji do obu rodzajow faz materiatowych.
Przez to fazy te charakteryzuja si¢ coraz bardziej zblizonymi wiasciwosciami
magnetycznymi, tzn. z podobna sila zakotwiczaja 1 odblokowuja si¢ w nich granice
domenowe.

Deformacja plastyczna zmienia ksztalt obwiedni szumu Barkhausena w odmienny
sposob (rys. 52-53). Poczatkowo, dla odksztalcenia 0,22%, amplituda obwiedni maleje
na skutek wprowadzonych do materiatu dyslokacji. Dla probek odksztalconych powyzej
0,22% charakter obwiedni zmienia si¢ — pojedyncze maksimum przeksztatca si¢
na podwojne. Pierwsze, szpiczaste maksimum, zwigzane jest z obszarami sorbitu
o nie zachowanym uktadzie iglastym martenzytu, natomiast drugie, wystepujace przy
wyzszym natg¢zeniu pola magnetycznego, pochodzi od obszaréw sorbitu o zachowanym
uktadzie iglastym martenzytu. Sorbit o nie zachowanym ukladzie iglastym martenzytu
jest bardziej czuly na naprezenia rozciagajace niz sorbit z zachowanym ukladem
martenzytu. Z danych literaturowych wiadomo natomiast, ze naprezenia rozciagajace

powoduja wzrost impulsow szumu Barkhausena [Kleber et al., 2004].
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Po przekroczeniu odksztatcenia plastycznego 1,78%, amplituda obwiedni szumu
Barkhausena obniza si¢ w wyniku wprowadzonych do materiatu kolejnych dyslokacji,
utrudniajacych przemieszczanie si¢ $cian domenowych. Opisywane zmiany zachodza
w warunkach zarowno wolnego, jak i1 szybkiego magnesowania.

Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej dla  probki
nieodksztatconej (¢ = 0%) oraz po obciazeniach wywolanych pelzaniem charakteryzuja
si¢ dwoma maksimami (rys. 54-55). Augustyniak i1 inni [Augustyniak et al., 2003]
sugeruja, ze pierwsze z nich wynika z powstawania, a drugie jest konsekwencja ich
anihilacji. Pelzanie zmienia warto$ci amplitudy obwiedni, nie powodujac jednoczesnie
ich transformacji w pojedynczy pik. Przeciwnie, zmiany takie wystgpuja w wyniku
deformac;ji plastycznej, nawet juz przy € = 0,22% (rys. 56-57).

Ponadto, w przypadku petzania, nie stwierdzono wystgpowania tak ostrych i
wysokich pikow (typu ,,szpilki”’) emisji magnetoakustycznej, jak w przypadku szumu
Barkhausena. Oznacza to, ze za piki te odpowiedzialne sa granice domenowe typu 180°,
ktorych populacja zwigksza si¢ wraz ze zwigkszajacymi si¢ naprg¢zeniami

rozciagajacymi [Kleber et al., 2004].
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Rys. 50. Obwiednie napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali 40HNMA (z ptaskownika,
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Rys. 52. Obwiednie napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali 40HNMA (z ptaskownika,
po ulepszaniu cieplnym) po deformacji plastycznej — wolne magnesowanie (f = 0,5Hz)
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Rys. 53. Obwiednie napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali 40HNMA (z ptaskownika,
po ulepszaniu cieplnym) po deformacji plastycznej — szybkie magnesowanie (f= 3,5Hz)
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Rys. 54. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA
(z ptaskownika, po ulepszaniu cieplnym) po pelzaniu — wolne magnesowanie (f = 0,5Hz)
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Rys. 55. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA
(z ptaskownika, po ulepszaniu cieplnym) po petzaniu — szybkie magnesowanie (f = 3,5Hz)

103




0,30 —
e=0%
o e
0,26 //\ A \
= 0,24
. / \
- 0,22 \\A
0,20 o iy
0,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [kA/m]
0,30 S ——
£=0,79%
0,28
0,26
Z0,24
:)cu
0,22 A
0,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [KA/m]
0,30 R
e=1,78%
0,28
0,26
Z0,24
©
o 0,22 WS Ny
0,20 — T
,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [kA/m]
0,30 T
£=4,23%
0,28
0,26
Z0,24
Dm
0,22
020 [ sl JI NN SN
0,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [kA/m]

0,30

£=0,22%
0,28
0,26
Z0,24
> /\
0,22
0,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [KA/m]
0,30 —
€ =1,39%
0,28
0,26
Z0,24
D(U
0,22
0,20 . T
,18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10
H [KA/m]
0,30 —
€ = 3,04%
0,28
0,26
Z0,24
D(U
0,22 o o
0,20 et
18
-10-8 6 -4 2 0 2 4 6 8 10
H [KA/m]
0,30 —
£ =6,85%
0,28
0,26
= 0,24
@®©
> 0,22
0,20 S RS Ss s
18
-10-8 6 4 -2 0 2 4 6 8 10

H [KA/m]

Rys. 56. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA
(z ptaskownika, po ulepszaniu cieplnym) po deformacji plastycznej — wolne magnesowanie

(f=0,5Hz)
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Rys. 57. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA
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(z ptaskownika, po ulepszaniu cieplnym) po deformacji plastycznej — szybkie magnesowanie

(f=3,5Hz)
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Rys. 58. Obwiednie napigcia skutecznego sygnatu Barkhausena po pelzaniu stali
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Rys. 59. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej po petzaniu
stali 40HNMA eksploatowanej

Z przeprowadzonych badan wynika, ze zar6wno napigcie skuteczne emisji
Barkhausena, jak 1 emisji magnetoakustycznej, zmierzone w stali 40HNMA z rurociagu
po pelzaniu, zaleza od stopnia wprowadzonego do niej odksztatcenia trwatego.

Z wykresow (rys. 58-59) wynika jednak, ze emisja magnetoakustyczna jest bardziej
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czula na wprowadzone odksztatcenie trwate do stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu
niz emisja Barkhausena.

W przypadku obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena dla stali
40HNMA po eksploatacji w warunkach przemystowych i1 laboratoryjnych testach
pelzania zaobserwowano pojedyncze minimum, co jest zgodne z wynikami badan
kontrolnych mikrostruktury, ktore dowodza, ze material ten w catej swojej objetosci
posiada mikrostrukturg sorbityczna z zachowanym uktadem iglastym martenzytu (jeden
rodzaj fazy materialowej).

Obecnos$¢ pojedynczego maksimum na obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej dla tej serii stali mozna wytlumaczy¢ silna degradacja
mikrostruktury — piki powstawania i anihilacji §cian domenowych pokrywaja sig
ze soba. Materiat ten poddawano obciazeniom dwukrotnie — raz w warunkach
przemystowych i ponownie w warunkach laboratoryjnych. Spodziewanym efektem
zastosowanych warunkéw petzania miaty by¢ rozwinigte pustki. Bedzie to przedmiotem
rozwazan ujetych w podpunkcie (7.1).

Z prac dotyczacych mikrostruktury stali P91 [Pesicka et al., 2003] wiadomo, zZe
material ten po dlugotrwatym odpuszczaniu badZ po procesie petzania, charakteryzuje
si¢ niejednorodna mikrostruktura dyslokacyjna. Ziarna o wysokiej gestosci dyslokacji
granicza z ziarnami bez dyslokacji [Pesicka et al., 2003]. Badana w niniejszej pracy stal
P91 pozyskano z rurociagu eksploatowanego, mozna zatem zatozy¢, ze mikrostruktura
dyslokacyjna tego materiatu jest zblizona do tej opisywanej w [Pesicka et al., 2003].
Uzasadnia ten fakt wystgpowanie podwodjnego maksimum dla probki stali P91 bez
obciazenia wstgpnego (€ = 0%) na obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena.
Z drugiej strony wraz ze wzrostem deformacji plastycznej/petzania przyspieszonego
podwodjne maksimum przeksztalca si¢ w pojedyncze na skutek sukcesywnego
zwigkszania sig¢ liczby dyslokacji w obu rodzajach ziaren.

W  przypadku obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej
transformacja podwojnego maksimum na pojedyncze dla probek po petzaniu
przyspieszonym, wynika z zastosowanego wysokiego naprgzenia rozciagajacego
o =290MPa. Jest ono wyzsze niz zastosowane naprg¢zenie rozciagajace dla stali
40HNMA z ptaskownika ¢ = 250MPa, dla ktorej zaobserwowano podwdjne maksima
emisji magnetoakustycznej (dla wszystkich probek po petzaniu przyspieszonym).
Deformacja plastyczna zmienita obwiednie emisji magnetoakustycznej stali P91,

podobnie jak stali 40HNMA z ptaskownika.
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Rys. 60. Obwiednie napigcia skutecznego Barkhausena w funkcji nat¢zenia pola
magnetycznego dla probek stali P91 o roznym stopniu odksztalcenia trwatego zadanym przez
petzanie
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Rys. 61. Obwiednie napigcia skutecznego Barkhausena w funkcji natgzenia pola
magnetycznego dla probek stali P91 o réznym stopniu odksztalcenia trwatego zadanym przez
deformacj¢ plastyczna
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Rys. 62. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej w funkcji nat¢zenia pola
magnetycznego dla probek stali P91 o roznym stopniu odksztalcenia trwatego zadanym przez

petzanie
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Rys. 63. Obwiednie napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej w funkcji natezenia pola
magnetycznego dla probek stali P91 o réznym stopniu odksztalcenia trwatego zadanym
przez deformacje plastyczna

Szczegbtowe dane dotyczace obwiedni uzyskano analizujac wyznaczone z nich

parametry (rys. 54-76), tj.
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catke wyznaczona z obwiedni sygnalu napigciowego szumu Barkhausena, rys.
64-66,

amplitud¢ wyznaczona z obwiedni sygnatu napigciowego szumu Barkhausena,
rys. 67-69,

catke  wyznaczona z  obwiedni  sygnalu  napigciowego  emisji
magnetoakustycznej, rys. 70-72,

amplitud¢  wyznaczona z obwiedni sygnalu napigciowego  emisji

magnetoakustycznej, rys. 73-76.
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(b)
Rys. 64. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali

40HNMA z ptaskownika w warunkach: (a) wolnego, (b) szybkiego magnesowania
w funkcji odksztatcenia trwalego (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 65. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena
stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po petzaniu w warunkach
laboratoryjnych w funkcji odksztalcenia trwatego
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Rys. 66. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena
stali P91 w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kotka —
deformacja plastyczna)
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Rys. 67a. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena stali 40HNMA z ptaskownika w warunkach wolnego magnesowania
w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja

plastyczna)
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Rys. 67b. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena stali 40HNMA z plaskownika w warunkach szybkiego
magnesowania w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kotka —
deformacja plastyczna)
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Rys. 68. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu w warunkach
laboratoryjnych w funkcji odksztalcenia trwatego
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Rys. 69. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena stali P91 w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kétka —
deformacja plastyczna)
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Wartos$¢ catki wyznaczonej z obwiedni sygnatu napigeciowego szumu Barkhausena
dla stali 40HNMA z ptaskownika (rys. 64) po pelzaniu wzrasta dla matlych wartosci
odksztalcenia, co jest zwiazane z obnizeniem ggstosci dyslokacji 1 tym samym wartoS$ci
napr¢zenia na skutek dziatania temperatury. Ze wzrostem wstgpnej deformacji
uzyskanej przy pelzaniu, nastgpuje nieznaczne obnizenie wartosci catki, co jest
wynikiem wprowadzenia do materiatu dodatkowych dyslokacji, utrudniajacych
przemieszczanie si¢ $cian domenowych. Dalszy wzrost odksztalcenia prowadzi do
ponownego wzrostu sygnalu Barkhausena, wyrazonego w postaci catki, poniewaz
zdrowienie materiatu zachodzi szybciej od jego wzmocnienia wskutek deformacji. W
przypadku stali 40HNMA pochodzacej z ptaskownika i poddanej wstepnej deformacji
plastycznej warto$¢ calki maleje (rys. 64) na skutek sukcesywnego wprowadzania do
materialu nowych dyslokacji. W efekcie zmniejsza si¢ $rednia droga swobodna
dla przemieszczajacych si¢ granic domenowych oraz zwigksza si¢ sita ich kotwiczenia
[Baldev et al., 2001]. Sciany domenowe przemieszczaja si¢ mniej efektywnie, co
powoduje, ze warto$¢ rozwazanej catki maleje [O’Sullivan, 2004]. Zupetnie inny
przebieg otrzymano w przypadku amplitudy wyznaczonej z obwiedni sygnatu
napigciowego emisji Barkhausena dla rozpatrywanej serii materiatu (rys. 67a,b).
Wspomniana amplituda szumu Barkhausena dla probek po petzaniu poczatkowo szybko
wzrasta w zakresie stosunkowo matych wartosci odksztatcenia wraz z ich wzrostem (do
ok. 3%), a nastgpnie nieznacznie maleje. Zmiany te sa bardziej widoczne dla wyzszej
czgstotliwosci (f = 3,5Hz, rys. 67b) niz dla nizszej (f = 0,5Hz, rys. 67a). W przypadku
deformacji plastycznej, amplituda ta (rys. 67) wzrasta, podobnie jak w przypadku
pelzania, natomiast po przekroczeniu odksztalcenia ¢ =~ 1,5% gwaltownie maleje.
Tendencja ta jednak zanika dla wyzsze] czestotliwosci badania f = 3,5Hz.
Przedstawione wyniki wskazuja, ze warto$¢ amplitudy wyznaczonej z obwiedni szumu
Barkhausena nie charakteryzuja w wystarczajacym stopniu zjawisk zachodzacych w
badanym materiale poddanym wczes$niej petzaniu lub deformacji plastyczne;.

W  przypadku stali 40HNMA, pochodzacej z rurociagu eksploatowanego,
stwierdzono poczatkowo stabilny poziom catki wyznaczonej z obwiedni napigcia
skutecznego emisji Barkhausena, a nastgpnie, po przekroczeniu wartosci ok. 1,1%
odksztatcenia trwalego wywolanego pelzaniem, zmniejszanie jej wartosci (rys. 65).
Spadek natgzenia emisji Barkhausena reprezentowany przez wspomniang catke w
zakresie odksztalcenia powyzej 1,1% byl spowodowany powstawaniem pustek, a

nastepnie ich sukcesywnym wzrostem [Makowska et al., 2012], co wcze$niej stwierdzili
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rowniez [Kowalewski et al., 2009]. Dotychczasowe badania wskazuja np. [O’Sullivan
et al., 2004], ze pustki stanowia przeszkody dla $cian domenowych (180° i 90°). Nieco
inny charakter zmian mozna dostrzec analizujac warto$ci amplitudy wyznaczonej
z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena dla stali 40HNMA pozyskanej
z rurociagu (rys. 68) — r6znicg obserwuje si¢ dla ostatniego etapu petzania. Podobnie jak
w przypadku stali 40HNMA z ptaskownika, amplituda obwiedni napigcia skutecznego
szumu Barkhausena réwniez 1 w przypadku pozyskania tego materiatu
z eksploatowanego rurociagu nie odzwierciedla w ostatnim etapie degradacji zmian
w mikrostrukturze materiatu.

Analiza zmian calki wyznaczonej z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena dla stali P91 po deformacji plastycznej wykazata jej stopniowy spadek
(rys. 66). Dla tej samej stali poddanej wstepnie pelzaniu wartosci tej calki sa
systematycznie wyzsze od jej wartosci po deformacji plastycznej. Ponadto, dla
materialu  po pelzaniu zaobserwowano pojedyncze maksimum przy ok. 1%
odksztalcenia. Taki sam charakter zmian (z wyjatkiem maksimum) zaobserwowano
dla amplitudy wyznaczonej z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena stali
P91 (rys. 69).

Zardéwno catka (rys. 66), jak i amplituda (rys. 69) wyznaczone z obwiedni napigcia
skutecznego szumu Barkhausena zaleza od zmian zachodzacych w mikrostrukturze
materiatu, zmieniajacej si¢ pod wptywem roznych typow obciazenia. Deformacja
plastyczna stali P91 prowadzi do zwigkszenia ggstosci dyslokacji. Wprowadzenie
do materiatu deformacji plastycznej o wartosci wyzszej od 2% prowadzi do powstania
w materiale dyslokacyjnej struktury komorkowej, ktéra redukuje srednia droge
swobodna dla przemieszczajacych si¢ $cian domenowych oraz zwigksza sile
kotwiczenia $cian domenowych [Baldev et al., 2001]. W konsekwencji $ciany
domenowe przemieszczaja si¢ mniej efektywnie i1 intensywno$¢ sygnatu monotonicznie
maleje [O’Sullivan et al., 2004].

W przypadku petzania stali P91 zaobserwowany poczatkowo pik (rys. 69) zwiazany
jest z naglym zmniejszeniem ggstosci dyslokacji w subziarnach martenzytu na skutek
odpuszczania materialu w temperaturze 500°C. W materiale nastgpuje proces
zdrowienia, poprzez poslizg i wspinanie dyslokacji. Naprgzenie petzania (290MPa)
prowadzi w tym samym czasie do poligonizacji przez wspinanie dyslokacji
[Dobrzanski, 2002]. Ponadto, material umacnia si¢ na skutek tworzenia si¢ w nim

dyslokacyjnej struktury komodrkowej wysokiej ggsto$ci. Dyslokacyjna struktura
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komorkowa utrudnia, jak w przypadku deformacji plastycznej, przemieszczanie sig

scian domenowych, co prowadzi do zmniejszenia liczby skokow Barkhausena [Baldev

et al.,, 2001]. Nalezy zwrdci¢ uwage na fakt, ze ze wzgledu na zastosowany poziom

naprezenia (290MPa) przeprowadzone laboratoryjnie petzanie bylo zjawiskiem

faczacym dwa procesy: pelzanie 1 deformacje wywotana procesem plynigcia

plastycznego [Makowska et al., 2014].
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Rys. 70. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji

magnetoakustycznej stali 40HNMA z ptaskownika w warunkach: (a) wolnego,
(b) szybkiego magnesowania w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty — petzanie,

kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 71. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych w funkcji odksztatcenia trwatego
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Rys. 72. Catka wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji

magnetoakustycznej stali P91 w funkcji odksztatcenia trwalego (trojkaty — petzanie,
kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 73a. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej stali 40HNMA z ptaskownika w warunkach wolnego
magnesowania w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty czerwone — petzanie, prawy
pik; trojkaty brazowe — petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 73b. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej stali 40HNMA z ptaskownika w warunkach szybkiego
magnesowania w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty czerwone — pelzanie, prawy
pik; trojkaty brazowe — petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 74a. Stosunek pikow emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA z ptaskownika
po pelzaniu w warunkach wolnego magnesowania w funkcji odksztalcenia trwatego
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Rys 74b. Stosunek pikow emisji magnetoakustycznej stali 40HNMA z ptaskownika
po petzaniu w warunkach szybkiego magnesowania w funkcji odksztatcenia trwatego
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Rys. 75. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji

magnetoakustycznej stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych w funkcji odksztalcenia trwatego
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Rys. 76. Amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej stali P91 w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kotka
— deformacja plastyczna)
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Analiza charakteru zmian catki wyznaczonej z obwiedni napigcia skutecznego
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika pokazata, ze (rys. 70) jest
on podobny do zmian otrzymanych do catki okre§lonej z obwiedni napigcia
skutecznego szumu Barkhausena (rys. 64). Zblizony kierunek zmian dla drugiego i
trzeciego etapu pelzania zaobserwowano dla piku (amplitudy) wystgpujacego przy
nizszym nat¢zeniu pola magnetycznego na obwiedni napigcia skutecznego (lewy pik),
(rys. 73). W tym przypadku zmiany te mozna opisa¢ funkcja paraboliczna.

Poczatkowy wzrost warto$ci catki z obwiedni napigcia skutecznego emisji
magnetoakustycznej (dla zakresu odksztalconego do ok. 1% odksztalcenia) dla stali
40HNMA pochodzacej zrurociagu eksploatowanego (rys.71), spowodowany jest
obnizeniem wartosci sktadowych naprezenia w mikrostrukturze sorbitycznej stali
na skutek zmniejszenia dyslokacji w materiale pod wplywem dziatania podwyzszone;j
temperatury (500°C). Zmniejszenie ggstosci dyslokacji powoduje zwigkszenie
ruchliwosci granic typu 90°. Ponadto, zwigkszeniu ulega udziat powierzchniowy granic
typu 90° przez powstanie domykajacych domen na pustkach. Po przekroczeniu ok. 1%
odksztatcenia trwatego, zadanego na skutek pelzania, nast¢puje obnizenie wartosci catki
z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej wyznaczonej dla stali
40HNMA pochodzacej z rurociagu eksploatowanego (rys.71). Stanowi to
konsekwencj¢ demagnetyzacji stali w obszarze coraz bardziej rozrastajacych si¢ pustek
wraz z coraz wigkszym stopniem odksztalcenia materiatu [Mohopatra et al., 2008], a
takze zmniejszajaca si¢ wraz z odksztalceniem sita kotwiczenia granic typu 90° w
domykajacych domenach powstatych natych pustkach [Kowalewski et al., 2009],
[Makowska et al., 2012].

Charakter zmian catki z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej
stali P91 (rys. 72) jest zblizony do charakteru zmian calki z obwiedni napigcia
skutecznego szumu Barkhausena (rys. 66). Roznice wynikaja z faktu, ze za emisj¢
magnetoakustyczna odpowiedzialne sa granice domenowe typu 90°, natomiast za szum
Barkhausena dwie populacje domen: 90° 1 180° [Jiles, 1998], [O’Sulvivan et al., 2004].
Wyzsze warto$ci amplitudy obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustyczne;j
dla probek stali po pelzaniu laboratoryjnym niz po deformacji plastycznej wynikaja z
tego, ze pierwszy wymieniony proces przeprowadzony byl w temperaturze
podwyzszonej (T = 500°C), w ktorej nastgpowato zdrowienie materiatu.

Zaobserwowano ponadto, ze kierunek zmian calki i amplitudy okre$lonych dla

emisji magnetoakustycznej stali P91 jest taki sam (rys. 72, 76).
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Badania petli histerezy magnetycznej wykazaty, ze ich ksztatlt zmienia si¢ wraz z
odksztalceniem materiatu (rys. 77-79). Jest to widoczne dla wszystkich badanych stali,
natomiast zmiany te sa wyrazniejsze dla materiatow po deformacji plastyczne;j,
a szczegOlnie dla stali P91, pomigdzy probka nie odksztatcona a pozostatymi probkami

tej stali po deformacji plastycznej (rys. 82b).
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Rys. 77a. Zmiany petli histerezy magnetycznej stali 40HNMA z ptaskownika
po pelzaniu
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Rys. 77b. Zmiany petli histerezy magnetycznej stali 40HNMA z ptaskownika
po deformacji plastyczne;j
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Rys. 78. Zmiany petli histerezy magnetycznej stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu
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Rys. 79a. Zmiany petli histerezy magnetycznej stali P91 po petzaniu
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Rys. 79b. Zmiany petli histerezy magnetycznej stali P91 po deformacji plastycznej

W celu doktadniejszego przeanalizowania zmian ksztattu petli histerezy
magnetycznej wyznaczono z nich pole koercji (rys. 80-82) oraz indukcj¢ nasycenia (rys.

83-85), przedstawiajac je w funkcji odksztatcenia trwatego.
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Rys. 80. Pole koercji stali 40HNMA z plaskownika w funkcji odksztalcenia trwatego
(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 81. Pole koercji stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu w funkcji odksztatcenia
trwatego
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Rys. 82. Pole koercji stali P91 w funkcji odksztalcenia trwatego (tréjkaty — petzanie,
kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 83. Indukcja nasycenia dla stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji odksztatcenia
trwatego (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 84. Indukcja nasycenia dla stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu w funkcji
odksztatcenia trwatego
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Rys. 85. Indukcja nasycenia dla stali P91 w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty —
petzanie, kotka — deformacja plastyczna)

Wzrost pola koercji materiatu po deformacji plastyczne; wedtug [Kuleev et al.,
2007] zalezy od trzech czynnikow, ktore w zapisie analitycznym ujmuje nastepujacy
zwiazek:

H =H (¢=0)+AH](p)+AH(0,,) (62)

Pierwszy czlon tego réwnania zwiazany jest z poczatkowym polem koercji, jakie
posiada probka przy maksymalnej warto$ci naprezenia, ktore nie wprowadzaja jeszcze
w materiale odksztatcenia trwatego. Na pole koercji wplywa rowniez zwigkszajaca sig
wraz z odksztalceniem gestos¢ dyslokacji (drugi czton rownania) [Jiles, 1998]. Zgodnie
z koncepcja [Jiles, 1998] wydzielenia o innych wlasciwosciach magnetycznych niz
osnowa materiatu rOwniez utrudniaja przemieszczanie $cian domenowych poprzez ich
zakotwiczanie. Trzeci czynnik zwigzany jest obecno$cia w materiale napr¢zen
resztkowych [Kuleev et al., 2007]. Badania rentgenowskie wskazuja, ze naprgzenie
rozciagajace, dziatajace podczas deformacji plastycznej, powoduje w materiale
resztkowe naprezenia $ciskajace [Rusnak et al., 1969]. Gdy naprezenie rozciagajace
przekroczy granice plastyczno$ci, nastgpuje w materiale nagla multiplikacja dyslokacji
(ang. rapid dislocation multiplication) [Thompson, 1991]. Dyslokacje w materiale tatwo

si¢ spigtrzaja 1 tworza struktury dyslokacyjne, ktére powoduja w materiale $ciskajace
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napre¢zenia resztkowe [Thompson, 1991]. Obecno$¢ sciskajacych naprezen resztkowych
jest rowniez konsekwencja obecnosci w materiale granic ziaren [Kuleev et al., 2007].

Analizujac  zaleznosci pola koercji w funkcji odksztalcenia trwatego,
wprowadzonego na skutek pelzania, mozna zauwazy¢, ze charakter ich zmian jest
zblizony zarowno dla pierwszego, jak i drugiego etapu tego procesu (stal 40HNMA z
ptaskownika, stal 40HNMA z rurociagu oraz stal P91). Roéznice w przebiegu pojawiaja
si¢ dopiero dla trzeciego etapu petzania. W przypadku stali 40HNMA z ptaskownika
pole koercji maleje na skutek dominujacego procesu zdrowienia (rys. 80). Natomiast
pustki, ktoérych udziat sukcesywnie wzrasta wraz z czasem pelzania, powoduja zmiang
wlasciwo$ci magnetycznych materialu w kierunku magnetycznie twardym, tzn.
przyczyniaja si¢ do wzrostu wartosci pola koercji [Jiles, 1998] (rys. 81). W przypadku,
gdy proces wzmocnienia deformacyjnego 1 zdrowienia zachodzi ze zblizona predkoscia,
jak dla stali P91, warto$¢ pola koercji w trzecim etapie pelzania nie ulega zmianie (rys.
82).

Dla stali 40HNMA z rurociagu i stali P91 zaobserwowano dodatkowo, ze
odksztatcenie trwale mozna okresli¢ dla kazdego etapu procesu uszkodzenia za pomoca
indukcji nasycenia (rys. 84-85). Jednakze w przypadku stali 40HNMA z plaskownika
wartosci indukcji nasycenia nie ulegaly znaczacym zmianom przy wzros$cie wartosci

odksztalcenia (rys. 83).
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6. Ocena stopnia uszkodzenia stali metodami
ultradzwi¢kowymi

Wyniki badan ultradzwigkowych przedstawiono na rys. 86-90. Na rys. 86-88
zilustrowano przebieg zmian dwdjlomnosci akustycznej w funkcji trwatego
odksztatlcenia wprowadzonego przez petzanie lub proces plastycznego plynigcia
[Mackiewicz, 2005], [Mackiewicz, 2006], [Makowska et al., 2011]. W przypadku
probek charakteryzujacych si¢ wyraznym przewgzeniem, maksymalna warto$¢
bezwzgledna dwdjlomnosci akustycznej odpowiadata wlasnie temu miejscu pomiaru,
czyli tzw. ,,szyjce”.

Charakter zmian wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej po pelzaniu stali
40HNMA z rurociagu po eksploatacji jest odmienny niz stali 40HNMA z ptaskownika i
stali P91, natomiast charakter zmian tego wspotczynnika po deformacji plastycznej jest

dla wszystkich testowanych stali zblizony.
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Rys. 86. Dwojtomnos¢ akustyczna stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji odksztalcenia
trwatego (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
[Makowska et al., 2013]

131



oo016y————
0,014 H P
0,012 4 e
0010{ v
o008
500064
m 0004y
0,002
0,000
-0,002
-0,004
-0,006

Rys. 87. Dwojlomnos¢ akustyczna stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego w funkcji
odksztalcenia trwatego (tréjkaty — petzanie, kétka — deformacja plastyczna)
[Makowska et al., 2013]
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Rys. 88. Dwojtomnos¢ akustyczna stali P91 w funkcji odksztatcenia trwalego (trojkaty —
petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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W  przypadku eksploatowanej stali 40HNMA po pelzaniu laboratoryjnym
stwierdzono wzrost warto$ci wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej w funkcji
odksztatcenia trwatego (rys. 87). Wyrazny wzrost tego parametru odnotowano
przy odksztatceniu ok. 4%, odpowiadajacemu trzeciemu etapowi petzania. Wzrost
warto$ci wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej wynika ze zrdéznicowania predkosci
fal poprzecznych spolaryzowanych réwnolegle 1 prostopadle do kierunku dziatania
obciazenia, przechodzacych przez kolejne probki materiatu [Mackiewicz, 2005].
Wyniki badan [Dobmann et al., 1992] uzyskane dla na stali 14MoV63 poddanej
petzaniu w temperaturze 550°C w warunkach dziatania jednoosiowego naprg¢zenia
rozciagajacego o wartosci 145MPa i 160MPa dowodza, ze predkos¢ fali poprzecznej o
polaryzacji rownolegltej do kierunku dzialania naprezenia maleje nieznacznie szybciej
niz predkos¢ fali o polaryzacji prostopadiej do kierunku obciazenia. W przypadku stali
40HNMA z rurociagu po pelzaniu laboratoryjnym roznice tych predkosci wynikaja z
faktu pojawienia si¢ w tej serii probek pustek o wydluzonym ksztalcie, rozwijajacych
si¢ prostopadle do kierunku osi naprgzenia, ktére wptywaja odpowiednio na ggstosc
oraz stale sprezysto$ci materiatu [Mackiewicz, 2005]. Wraz z liczba i rozmiarami
ukierunkowanych mikropgknig¢, wzrastaja takze roznice w efektywnych modulach
sprezystosci materiatu w kierunkach rownolegtym i1 prostopadtym do ptaszczyzny
orientacji mikropekni¢¢ [Mackiewicz, 2006]. Predkosci fal ultradzwigkowych, ktore
zaleza bezposrednio od moduléw sprezystosci, beda si¢ zatem rowniez réznicowac
[Sliwinski, 1993].

Dla pozostatych serii probek testowanych materialow (stal 40HNMA z rurociagu
eksploatowanego po deformacji plastycznej, stal P91 po deformacji plastycznej, a takze
stal 40HNMA z ptaskownika oraz stal P91 po pelzaniu), dla ktérych nie stwierdzono
wystgpowania pustek, odnotowano spadek wartosci wspotczynnika dwojlomnosci
akustycznej (rys. 86-88). Przyczyna zmian wspolczynnika dwojtomnosci akustycznej
byta w tych przypadkach anizotropowa mikrostruktura materiatu, ktora wyksztatcita si¢
na skutek rotacji ziaren, ktére obracajac sig, ustawiaja si¢ kierunkami tatwego poslizgu
rownolegle do kierunku wymuszajacego odksztatcenie [Mackiewicz et al., 2005]. Wraz
ze wzrostem odksztatcenia nastgpuje sukcesywnie uporzadkowywanie ziaren materiatu
zgodnie z kierunkiem dziatania maksymalnego naprezenia. Wyniki badan prébek ze
stali ferrytycznej, zamieszczone w raporcie [Panetta, 2004] dowodza, ze wraz z
rozcigganiem materialtu w  zakresie sprezystym predkos¢ fali  poprzecznej

spolaryzowanej roéwnolegle do kierunku dziatania obciazenia maleje, natomiast
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spolaryzowanej prostopadle do dziatania obciazenia praktycznie nie ulega zmianie. Po
wprowadzeniu do materiatu odksztalcenia trwatego predkosci fal poprzecznych o
polaryzacji réwnoleglej i prostopadiej ulegaja obnizeniu w podobny sposob. Przy
odciazaniu, predkos¢ fali spolaryzowanej rownolegle do kierunku dziatania obciazenia
wzrasta, a spolaryzowanej prostopadle jest praktycznie stala [Panetta, 2004].

Dla stali 40HNMA z ptaskownika oraz stali P91 zauwazono wigksze zmiany
dwojtomnoscei akustycznej w przypadku plyniecia plastycznego niz pelzania (rys. 86,
88). Zarowno ptlynigcie plastyczne w temperaturze pokojowej, jak 1 pelzanie w
temperaturze podwyzszonej powoduja reorientacj¢ ziaren oraz produkuja nowe
dyslokacje i nowe defekty punktowe podczas przecinania si¢ dyslokacji. Jednak w
przypadku pelzania, na skutek dzialania podwyzszonej temperatury (T = 500°C), nowe
dyslokacje sa bardzo szybko zakotwiczane przez ruchliwe w wysokiej temperaturze
defekty punktowe, a zarazem wzajemnie si¢ anihiluja (nastgpuje proces odpuszczania),
przez co nie wystepuje tak duze umocnienie, jak w przypadku deformacji plastyczne;j.
W podwyzszonej temperaturze nastgpuje reorientacja ziaren co powoduje, ze
zmniejszeniu ulega stopien anizotropii mikrostrukturalnej w pordéwnaniu do tego
stopnia uzyskanego dla stali po deformacji plastyczne;.

Wyniki prob pomiaréw wspolczynnika elastoakustycznego zamieszczono na rys. 89
190.

Pomiary wspoiczynnika elastoakustycznego ;7 wykonane na 4 probkach stali
40HNMA z ptaskownika (rys. 89) wskazuja, ze deformacja plastyczna na zimno
prowadzi do niewielkiego zmniejszenia jego wartosci, natomiast proces pelzania w
podwyzszonej temperaturze do jej zwigkszenia. Fakt, ze wzrost warto$ci wspotczynnika
Bi11 stabo zalezy od wartosci odksztalcenia pelzania moze $wiadczy¢ o tym, ze
decydujacy wptyw na jego zmiang miata sama temperatura proby pelzania.

Tendencja wzglednych zmian wspoétczynnika elastoakustycznego dla stali 40HNMA
z rurociggu po pelzaniu (rys. 90) jest podobna do zmian wspodlczynnika
elastoakustycznego stali 40HNMA z plaskownika poddanego rowniez pelzaniu (rys.
89). Dla obu serii probek zaobserwowano wzrost warto$ci wspotczynnika
elastoakustycznego w zakresie odksztatcenia do 1,5%. Przyczyny takiego zachowania
mozna upatrywa¢ w obnizeniu gestosci dyslokacji w materiale na skutek dziatania
temperatury. Dla wigkszej wartosci odksztalcenia zaobserwowano spadek wartosci
wspotczynnika elastoakustycznego. Nalezy jednak zwrdci¢ uwageg, ze rdznice w

wartosci wspolczynnika elastoakustycznego stali 40HNMA z plaskownika dla danego
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typu deformacji mieszcza si¢ w granicach bledu, ktory wynosi Api;; = 0,1%10° MPa™.
Ze wzgledu na mata liczbe zbadanych probek przedstawione wnioski, dotyczace

szczegOlnie badania po deformacji plastycznej, maja jedynie charakter wstgpnej

obserwacji.

L O
S R R e o

A e —_,—
N L A e

Te} 1 | | | | | | | |
o 120 T
(L
e s T e e e

& 1 | | | | | | 3 |
L 000
L S i R s e

45—

0 2 4 6 8 10 12 14 16
e [%]

Rys. 89. Wspdblczynnik elastoakustyczny stali 40HNMA z plaskownika
w funkcji odksztatcenia trwatego (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja
plastyczna)
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Rys. 90. Wspotczynnik elastoakustyczny stali 40HNMA
z rurociagu eksploatowanego w funkcji odksztatcenia trwatego
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Dodatkowym czynnikiem utrudniajacym wlasciwa interpretacj¢ wynikow byt
sposOb mocowania glowic ultradzwigkowych za pomoca zywicy epoksydowe;,
spetniajacej jednoczesnie role klina zatamujacego fale ultradzwigkowe tak, aby
rozchodzity si¢ one rownolegle do powierzchni probki. Pomimo, ze przypuszczalnie
odwzorowano poprawnie kierunek zmian wspotczynnika elastoakustycznego, to jednak
pozostaja watpliwosci dotyczace otrzymanych jego wartosci przy stosunkowej niskiej
czutosci tego parametru na zmiany stopnia uszkodzenia wprowadzonego
rozpatrywanymi w pracy procesami deformacyjnymi. Dodatnie wartosci tego
wspotczynnika widoczne na rys. 90 sa wynikiem deformacji klindéw zatamujacych,

stanowiacych jednoczesnie klej, ktorym przetworniki byty mocowane do probki.
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7. Wyniki oceny stopnia uszkodzenia stali na podstawie testow
rozciagania oraz analizy przelomow

Skutecznym sposobem oceny stopnia wyeksploatowania materialow sa metody
niszczace, w tym technika oparta o wyniki statycznej proby rozciagania. Nalezy jednak
podkresli¢, ze jest to metodyka bardzo kosztowna zaréwno od strony realizowanych
badan, jak i z punktu widzenia pozyskania materialu badawczego, wymagajacego
wycigcia fragmentow instalacji z pracujacych obiektow, co wiaze si¢ z zatrzymaniem
ich dziatania.

W ponizszym punkcie rozprawy zaprezentowane zostana wyniki rozciagania dla
stali z rurociagéw eksploatowanych oraz stali 40HNMA z plaskownika (po ulepszaniu
cieplnym) po réznych typach deformacji (petzanie w temperaturze podwyzszonej lub

odksztalcenie wskutek plastycznego plynigcia w temperaturze pokojowe;j).

7.1. Wyniki statycznych prob rozciaggania — ocena zmian parametrow
mechanicznych

Probki z wprowadzona historia deformacji wskutek pelzania lub plastycznego
ptynigcia poddano testom rozciagania. Wyniki standardowych prob rozciagania serii
probek ze stali 40HNMA z ptaskownika po ulepszeniu cieplnym przedstawiono na
rysunkach 9la oraz 91b odpowiednio dla probek po petzaniu oraz wstgpnym
rozciagganiu. Porownanie krzywych rozciagania zamieszczonych na obu rysunkach
identyfikuje istotne roéznice w ich przebiegu w zaleznos$ci od wprowadzonej historii
deformacji. Wstepna deformacja wywotana procesem petzania powoduje efekt
ostabienia materiatu, wyrazajacy si¢ obnizeniem napr¢zenia dla jednakowych wartosci
odksztalcenia. Latwo zauwazy¢ jednak, ze nie otrzymano tutaj zalezno$ci wprost
proporcjonalnej migdzy oslabieniem a wartoscia wstgpnej deformacji droga pelzania.

Catkowicie odmienny charakter reprezentuja krzywe rozciagania materiatu wstgpnie
rozciagnigtego wskutek procesu plastycznego ptynigcia. W tym przypadku uzyskano
efekt wzmocnienia, tj. kolejne krzywe rozciagania uktadaja si¢ powyzej krzywej
rozciaggania dla materiatu bez historii deformacji, rys. 91b. Takze i dlatego rodzaju
wstepnej deformacji nie zaobserwowano, aby efekt wzmocnienia byl wprost

proporcjonalny do warto$ci wstgpnego odksztatcenia.
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Na podstawie otrzymanych krzywych rozciagania okreslono wybrane parametry
napre¢zeniowe oraz odksztalceniowe, ktore mialy identyfikowaé stopien wrazliwosci
materialu na wprowadzona deformacj¢ zaréwno pod wzgledem jej wartosci, jak i
rodzaju.

Sposrod parametréw naprgzeniowych proby rozciagania rozpatrywano zmiany
modulu Younga (E), granicy plastycznosci (Ro2) oraz doraznej granicy wytrzymatosci
(Ry), natomiast ze zbioru parametrow odksztalceniowych wybrano wydluzenie
wzgledne (A). Modutl Younga praktycznie nie ulegl zmianie po wprowadzeniu
odksztatcenia wywotanego pelzaniem lub plynigciem plastycznym (rys. 91e). Kolejne
dwa parametry naprg¢zeniowe Ry, oraz R, wykazywaty jednak istotna wrazliwos$¢ na
wprowadzona histori¢ deformacji 1 to zaréwno pod wzgledem wartosci wstepnej
deformacji, jak i jej rodzaju, rys. 91d,e. Przebieg zmian tych parametrow potwierdza
wnioski wynikajace z pordwnania krzywych rozciagania na rys. 91a i b. Takze jedyny
rozpatrywany parametr odksztalceniowy A proby rozciagania okazal si¢ czuly na
wprowadzona histori¢ deformacji. Jak pokazano na rys. 91f wydtuzenie wzgledne stali
po deformacji plastycznej obniza si¢ wraz z odksztatceniem, natomiast nie wykazuje

takiej tendencji dla materiatu po petzaniu.
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Rys. 91a. Krzywe rozciagania stali 40HNMA z ptaskownika po wstepnym petzaniu
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Rys. 91b. Krzywe rozciagania stali 40HNMA z ptaskownika po wstepnej deformacji
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Rys. 91c. Modut Younga stali 40HNMA z plaskownika w funkcji odksztalcenia
trwatego (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 91d. Granica plastycznosci stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji
odksztalcenia trwatego (trdjkaty — petzanie, kdtka — deformacja plastyczna)
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Rys. 91e. Granica wytrzymatosci stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji
odksztatcenia trwatego (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 91f. Wydluzenie wzgledne stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji
odksztatcenia trwatego (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)

Stal 40HNMA z rurociagu po pelzaniu w warunkach laboratoryjnych ulegla
ostabieniu, natomiast po deformacji plastycznej nastgpowalo jej umocnienie
(rys. 92a,b,c,d). Przyczyna ostabienia stali 40HNMA po pelzaniu bylo sukcesywne
powstawanie i rozwdj pustek wraz z narastaniem odksztalcenia trwatego (pkt 8.1.2).
Natomiast po deformacji plastycznej wlasciwosci mechaniczne stali 40HNMA z
rurociagu ulegaty poprawie na skutek umocnienia odksztalceniowego. Modut Younga,
podobnie jak w przypadku stali 40HNMA z ptaskownika nie zmieniat si¢ znaczaco po
wprowadzeniu odksztalcenia na skutek pelzania, jednak po plastycznym ptynigciu
nieznacznie malal (rys. 92e). Z kolei wydluzenie wzgledne stali 40HNMA z rurociagu
obnizalo si¢ znacznie zardOwno po petzaniu, jak po plynigciu plastycznym, przy czym po
ptynigciu plastycznym charakteryzuje si¢ ono wyzszymi wartosciami w odniesieniu do
stali o podobnym odksztatceniu wprowadzonym na skutek pelzania (rys. 92f).

Podobnie, jak w przypadku stali 40HNMA z ptaskownika najbardziej wrazliwymi
parametrami identyfikujacymi wprowadzona degradacjg byly granica plastycznos$ci oraz
granica wytrzymatosci doraznej. Porownujac wartosci tych dwoch parametrow dla obu

serii testow (rys. 91d z rys. 92c oraz rys. 9le z rys. 92d) tatwo zauwazy¢, ze wigksza
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czuto$¢ tych parametrow na historie deformacji otrzymano dla stali wczesniej

eksploatowane;.
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Rys. 92a. Krzywe rozciagania stali 40HNMA z rurociagu po wst¢pnym petzaniu

1400
1200
1000
w — = 0%
o 800 — £=05%
—_—t=15%
= 600  t=65%
o] — £=10,5%
400
200
0
0,00 0,05 010 0,15 0,20
€ [mm/mm]
Rys. 92b. Krzywe rozciagania stali 40HNMA z rurociagu po wstepnej deformacji
plastycznej
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Rys. 92c. Wyrazna granica plastycznos$ci stali 40HNMA z rurociagu
eksploatowanego w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty — pelzanie, kotka —

1300

deformacja plastyczna)

1250
1200

3456

7 8 9 10 11

e [%]

Rys. 92d. Wytrzymato$¢ na rozciaganie stali 40HNMA z rurociagu
eksploatowanego w funkcji odksztalcenia trwatego (trojkaty — petzanie, kotka —

deformacja plastyczna)
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Rys 92e. Modut Younga stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego w funkcji
odksztatcenia trwalego (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 92f. Wydluzenie wzgledne stali 40HNMA z rurociagu w funkcji odksztatcenia
trwatego (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)

Nieco inny charakter zmian krzywych rozciagania i rozpatrywanych parametrow

mechanicznych uzyskano dla stali P91. Ilustruja to rysunki 93a, 93b. Historia

deformacji zadana przez pelzanie stosunkowo niewiele zmieniata przebieg krzywej
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rozciggania materialu w stanie dostawy. Istotnej zmianie ulegta warto$¢ odksztalcenia
przy zniszczeniu. W przypadku wstepnej deformacji zaprowadzanej przez proces
plastycznego plynigcia uzyskano efekt podobny do stali 40HNMA, a mianowicie,
umocnienie materiatu. Wpltyw zadawanej historii deformacji lepiej odzwierciedlaja
zmiany podstawowych parametrow z préb rozciagania. Umowna granica plastycznosci
stali P91 po pelzaniu jest praktycznie malo wrazliwa na wprowadzone uprzednio do
materiatu odksztatcenie trwale (rys. 93a,c). Jednak wstepna deformacja wywolana
plastycznym plynigciem byla przy pomocy tego parametru (Ro.) calkiem dobrze
identyfikowana, rys. 93c. Z kolei wytrzymalo$¢ na rozciaganie bardzo dobrze opisywata
stopien degradacji wywotanej zaré6wno petzania, jak i plastycznego ptynigcia. Byta
takze czula na warto$§¢ wstepnej deformacji, szczeg6lnie dla bardziej zaawansowanej
historii odksztatcenia. Warto§¢ modutu Younga dla stali P91 nieznacznie obnizyla sig¢
wraz z wprowadzonym odksztalceniem na skutek petzania badz deformacji plastycznej
(rys. 83e). Latwo zauwazy¢, ze stal P91 po pelzaniu charakteryzuje si¢ wyzszymi
warto$ciami tego parametru niz probki po ptynigciu plastycznym. Trzeba takze
podkresli¢, ze modut Younga stali P91 w odroznieniu od dwoch poprzednich serii
probek wykonanych ze stali 40HNMA z ptlaskownika i z rurociagu, umozliwiat
identyfikacje rodzaju wstepnej deformacji. Rowniez wartos¢ wydtuzenia wzglednego
tego materialu obniza si¢ bardzo podobnie po pelzaniu i po deformacji plastycznej jak

dla stali 40HNMA, co zaprezentowano na rys. 93f.
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Rys. 93a. Krzywe rozciagania stali P91 po wstgpnym pelzaniu
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Rys. 93b. Krzywe rozciagania stali P91 po wstepnej deformacji plastycznej
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Rys. 93c. Umowna granica plastycznosci stali P91 w funkcji odksztalcenia trwatego
(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 93d. Wytrzymalos$¢ na rozciaganie stali P91 w funkcji odksztalcenia trwatego
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 93e. Modut Younga stali P91 w funkcji odksztatcenia trwalego
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 93f. Wytrzymalo$¢ na rozciaganie stali P91 w funkcji odksztatcenia trwatego
(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)

Przedstawione wyniki testow rozciagania materialdw z historia deformacji
pozwalaja wytypowaé parametry mechaniczne najbardziej czule na stopien oraz rodzaj
deformacji. Z uwagi na to kryterium w dalszym rozwazaniach wzigto pod uwage
granicg plastycznosci oraz granicg¢ wytrzymatos$ci doraznej. W kolejnych punktach
pracy zmiany wymienionych parametrow testu rozciagania zostana skonfrontowane ze
zmianami parametrOw czulych na uszkodzenie materiatéw, okreslanych technikami

magnetycznymi, ultradzwigkowymi oraz mikroskopowymi.
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7.2. Analiza przeloméw po testach rozciggania

Badania skaningowe stali 40HNMA nie obciazonej w warunkach przemystowych

(z ptaskownika) po pelzaniu w warunkach laboratoryjnych wykazaty, Ze stal ta po

kazdym przeprowadzonym wstgpnym procesie obciazania charakteryzuje

przetomem mieszanym typu ciagliwo-kruchego (tabela 15).

sie

W strefie ciagliwej (zewngtrznej) oraz kruchej (wewngtrznej) kazdej probki

zaobserwowano liczne wtracenia niemetaliczne, natomiast dodatkowo w strefie kruche;j

probek stwierdzono wystepowanie licznych mikro- i makropgknig¢.

Tabela 15. Przelomy stali 40HNMA z ptaskownika po petzaniu w 500°C oraz po rozciaganiu
w temperaturze pokojowej
€ [%] 25x% srodek 1000% brzeg 1000x
0
0,27
1,57
1,90
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€ [%] 25x% srodek 1000x brzeg 1000x

3,19

4,43

6,96

15,07

Podobnie jak w poprzednim przypadku stwierdzono, ze stal 40HNMA
z ptaskownika po réznych stadiach deformacji plastycznej (tabela 16)

charakteryzuje si¢ rowniez przetomem ciagliwo-kruchym.

Tabela 16. Przetomy stali 40HNMA z ptaskownika po procesie rozciagania wstgpnego
1 ponownego rozciagania w temperaturze pokojowej

€ [%] 25x% srodek 1000x brzeg 1000x
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€ [%]

srodek 1000x

brzeg 1000x

0,22

0,79

1,78

3,04

4,23

6,88
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€ [%] 25x% srodek 1000x brzeg 1000x

13,22

Podczas obserwacji przetlomow stali 40HNMA z rurociagu po pelzaniu,
przeprowadzonych przy matych powigkszeniach (23x-27x), stwierdzono, ze wraz
ze wzrostem odksztalcenia trwalego (czasu pelzania) przetom stali zmienia si¢
z ciagliwo-kruchego na kruchy (tabela 17).

Probki odksztalcone w zakresie 0,36-1,13% charakteryzuja si¢ dwiema strefami
powierzchni przetomow: zewngtrzng - ciagliwa oraz wewngtrzng - krucha.

W przypadku probek odksztalconych w zakresie 0,36-0,95% na skutek petzania,
w strefie wewngtrznej, zaobserwowano liczne makropgknigeia. Przy wigkszym
powickszeniu widoczne sa liczne mikropgknigcia oraz wtracenia niemetaliczne. Zdjgcia

umieszczone w tabeli 17 po prawej stronie obrazuja srodkowa czgs$¢ przetomow.

Tabela 17. Przetomy stali 40HNMA eksploatowanej (rurociag) i poddanej petzaniu w
500°C, a nastgpnie rozcigganiu w temperaturze pokojowe;j

Przetomy
powigkszenie 23 x powigkszenie 1000x

€ [%]

0,36

ZEkU

0,81

| =
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Przelomy
powigkszenie 23% powigkszenie 1000x

€ [%]

0,95

1,13

4,06

6,51

Po deformacji plastycznej, zadawanej wskutek procesu plastycznego plynigcia w
temperaturze pokojowej, wszystkie probki stali 40HNMA charakteryzuja sig
przetomem mieszanym (tabela 18). Z uwagi na fakt, ze przelomy w tym przypadku nie
ulegaja zmianie, w tabeli 18 zamieszczono zdjecia probek o najmniejszym i
najwigkszym stopniu wstepnej deformacji plastycznej, na ktérych widoczne sa liczne

makro 1 mikropeknigcia.
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Tabela 18. Przetomy stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego po procesie
rozciggania wstgpnego i1 ponownego rozciagania w temperaturze

pokojowej
& [%] Przelomy
° powigkszenie 23x powigkszenie 1000%
0,5
10,5

Analiza przeloméw stali P91 po pelzaniu 1 deformacji plastycznej (tabele 19-20)

wykazata, ze ich charakter po obu typach obciazeniach (pelzanie, deformacja

plastyczna) jest praktycznie taki sam i w obu przypadkach praktycznie nie zmienia si¢

wraz ze wzrostem odksztalcenia trwatego. Ponadto, mozna zauwazy¢, ze diugosé

makropekni¢¢ widoczna na przetomach stali P91 jest wigksza i sa one glebsze niz

na przetomach stali 40HNMA.

Tabela 19. Przelomy stali P91 po procesie pelzania w 500°C i rozciaganiu

w temperaturze pokojowej

Przelomy

0
e [70] powigkszenie 25%

powigkszenie 2000x
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e [%]

Przetomy

powigkszenie 25x

powigkszenie 2000x

0,85

9,3

1Z 44 SEI

Tabela 20. Przetomy stali P91 po procesie deformacji plastycznej i rozciaganiu

w temperaturze pokojowe;j

£ [%]

Przelomy

powigkszenie 25%/23x

powigkszenie 2000x

10,5
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Podsumowujac uzyskane wyniki analizy fraktograficznej nalezy stwierdzi¢, ze
przetomy stali 40HNMA z plaskownika i stali P91 maja charakter ciagliwo-kruchy,
natomiast przetom stali 40HNMA z rurociagu po pelzaniu zmienia si¢ z ciagliwo-
kruchego na kruchy po przekroczeniu warto$ci odksztalcenia okoto 4%. Pozwala to

identyfikowaé pojawienie si¢ trzeciego etapu petzania dla tego typu materiatu.
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8. Analiza rozwoju uszkodzenia w stali na podstawie badan
strukturalnych

Badania mikrostruktury pozwalaja ocenia¢ przyczyny zmian wlasciwosci
materiatow, uzyskiwane zaréwno technikami niszczacymi, jak 1 nieniszczacymi.
Dodatkowo daja szans¢ identyfikacji parametréw strukturalnych czutych na rozwdj
uszkodzenia, ktére mozna potem korelowac z analogicznymi parametrami uzyskanymi
z badan wykorzystujacych wymienione techniki. W ponizszym rozdziale przedstawiono
wyniki badan mikrostruktury stali po ré6znych rodzajach obciazenia przy zastosowaniu

mikroskopii $wietlnej, skaningowej i skaningowo-transmisyjne;j.

8.1. Wyniki badan w zakresie mikroskopii swietlnej

Standardowa metoda oceny mikrostruktury jest mikroskopia $§wietlna. Jednak,
podobnie jak statyczna proba rozciagania, jest technika pracochtonna i kosztowna.
Pozwala ona identyfikowaé potencjalne nieciaglosci materiatowe oraz okres§la¢
mikrostruktur¢ materialow, majaca bezposredni wplyw na ich wiasciwosci.

Obserwacje mikrostruktury stali 40HNMA z ptaskownika i1 2z rurociagu
eksploatowanego oraz stali P91 po probie pelzania, przeprowadzone w zakresie
mikroskopii $§wietlnej w stanie nietrawionym 1 trawionym, udokumentowano

fotografiami wykonanymi przy oswietleniu konwencjonalnym (rys. 94-126).

8.1.1. Metalografia stali 40HNMA z plaskownika

Badania metalograficzne stali 40HNMA z plaskownika wykazaty réwnomierne
rozlozenie wtracen niemetalicznych w materiale (94a-100a). W przypadku probek
zarowno po petzaniu, jak i po deformacji plastycznej zaobserwowano mikropgknigcia
rozchodzace si¢ w kierunku réwnoleglym do kierunku walcowania 1 kierunku
pelzania/rozciagania, begdace skutkiem gléwnie procesu technologicznego (przerdbki
plastycznej) (rys. 94b-100b). W obu przypadkach nastgpita réwniez degradacja
wigkszych azotkow, polegajaca na ich defragmentacji, przy czym po petzaniu nastapita
ona w kierunku dziatania naprezenia (rys. 95b, 96b) i byta ona stosunkowo niewielka.
W przypadku deformacji plastycznej defragmentacja azotkdéw nastapita w kierunku
prostopadtym do kierunku dziatania obciazenia (rys. 98b, 99b) i byta znacznie wigksza.
Zgodnie z przewidywaniami, nie stwierdzono po pelzaniu wystgpowania typowych

pustek, poniewaz proba ta miata charakter laboratoryjny (tj. wykonywano testy
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krotkotrwate) i1 stuzyta jedynie wprowadzeniu deformacji wstgpnej, ktéra miala za
zadanie modyfikowanie mikrostruktury osnowy materialu i jego wlasciwosci

mechanicznych.

0.2 mm 0,04 mm
Rys. 94a. Stal 4A0HNMA z ptaskownika  Rys. 94b. Stal 40HNMA z ptaskownika
przed pelzaniem, swiatto przed pelzaniem, swiatto
konwencjonalne, pow. 100x konwencjonalne, pow. 500x

0.2 mm 0,04 mm
Rys. 95a. Stal 4A0HNMA z ptaskownika  Rys. 95b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po petzaniu do warto$ci odksztatcenia po pelzaniu do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 1,48%, $wiatto wynoszacej € = 1,48%, $wiatto
konwencjonalne, pow. 100x konwencjonalne, pow. 500x

0.2 mm| 0,04 mm|
Rys. 96a. Stal 4A0HNMA z ptaskownika  Rys. 96b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po petzaniu do wartosci odksztalcenia po petzaniu do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 7,06%, swiatto wynoszacej € = 7,06%, swiatto
konwencjonalne, pow. 100x konwencjonalne, pow. 500x
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0.2 mm) 0,04 mm
Rys. 97a. Stal 40HNMA z ptaskownika  Rys. 97b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po petzaniu do wartosci odksztatcenia po petzaniu do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 15,04%, $wiatto wynoszacej € = 15,04%, Swiatto
konwencjonalne, pow. 100x konwencjonalne, pow. 500x

0.2 mm| 0,04 mm
Rys. 98a. Stal 40HNMA z ptaskownika  Rys. 98b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po deformacji plastycznej do wartosci po deformac;ji plastycznej do wartosci
odksztatcenia wynoszacej € = 1,39%, odksztatcenia wynoszacej € = 1,39%,
$wiatto konwencjonalne, pow. 100x $wiatlo konwencjonalne, pow. 500x

0.2 mm 0,04 mm|
Rys. 99a. Stal 4A0HNMA z ptaskownika  Rys. 99b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po deformacji plastycznej do wartosci po deformacji plastycznej do wartosci
odksztalcenia wynoszacej € = 6,85%, odksztalcenia wynoszacej € = 6,85%,
$wiatlo konwencjonalne, pow. 100x $wiatlo konwencjonalne, pow. 500x
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0.2 mm 0,04 mm|
Rys. 100a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 100b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po deformacji plastycznej do wartosci po deformacji plastycznej do wartosci
odksztalcenia wynoszacej € = 13,20%, odksztalcenia wynoszacej € = 13,20%,
swiatlo konwencjonalne, pow. 100x swiatto konwencjonalne, pow. 500x

Trawienie nitalem ujawnilo mikrostrukturg¢ sorbityczng materiatu z zachowanym
ukladem iglastym martenzytu (rys. 101-107). Gdzieniegdzie w osnowie materialu
zaobserwowano jasne miejsca stanowiace rowniez obszary sorbitu, z tym, ze bez
zachowanego ukladu iglastego martenzytu. Stwierdzono przy tym, ze w kazdej z
badanych probek udzial powierzchniowy tych obszarow jest w przyblizeniu taki sam
(rys. 101-107).

obszary sorbitu
o nie zachowanym
uktadzie iglastym
martenzytu

Rys. 101a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 101b. Stal 40HNMA z ptaskownika
przed symulowanymi obciazeniami, stan  przed symulowanymi obciazeniami, stan
trawiony, $wiatto konwencjonalne, trawiony, $wiatto konwencjonalne,
pow. 100x pow. 500x
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Rys. 102a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 102b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po petzaniu do wartosci odksztatcenia po petzaniu do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 1,48%, stan trawiony, wynoszacej € = 1,48%, stan trawiony,
$wiatto konwencjonalne, pow. 100x $wiatto konwencjonalne, pow. 500x

VA 710,04 mm

Rys. 103a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 103b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po petzaniu do wartosci odksztatcenia po petzaniu do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 7,06%, stan trawiony, wynoszacej € = 7,06%, stan trawiony,

$wiatto konwencjonalne, pow. 100x $wiatto konwencjonalne, pow. 500x

y&

Rys. 104a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 104b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po petzaniu do wartosci odksztatcenia po petzaniu do warto$ci odksztatcenia
wynoszacej € = 15,04%, $wiatlo wynoszacej € = 15,04%, stan trawiony,
konwencjonalne, pow. 100x $wiatto konwencjonalne, pow. 500x
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Rys. 105a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 105b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po deformacji plastycznej do wartosci po deformacji plastycznej do wartosci
odksztalcenia wynoszacej € = 1,39%, stan odksztatcenia wynoszacej € = 1,39%, stan
trawiony, $wiatto konwencjonalne, trawiony, $wiatto konwencjonalne,
pow. 100x pow. 500x

Rys. 106a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 106b. Stal 40HNMA z ptaskownika

po deformac;ji plastycznej do wartosci po deformacji plastycznej do wartosci
odksztatcenia wynoszacej € = 6,85%, stan odksztatcenia wynoszacej € = 6,85%, stan
trawiony, Swiatto konwencjonalne, trawiony, $wiatto konwencjonalne,
pow. 100x pow. 500x

Rys. 107a. Stal 40HNMA z ptaskownika Rys. 107b. Stal 40HNMA z ptaskownika
po deformacji plastycznej do wartosSci po deformac;ji plastycznej do wartosci
odksztatcenia wynoszacej € = 13,20%, odksztatcenia wynoszacej € = 13,20%,
stan trawiony, $wiatlo konwencjonalne,  stan trawiony, $wiatlo konwencjonalne,

pow. 100x pow. 500x
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8.1.2. Metalografia stali 40HNMA z rurociagu

Badania metalograficzne stali 40HNMA po pelzaniu ujawnily wystgpowanie
w materiale licznych pustek (rys. 108, 109b), rozwijajacych si¢ prostopadle do osi
obciazenia a jednocze$nie prostopadle do kierunku rozmieszczenia wtracen
niemetalicznych. Ze zdje¢ zamieszczonych na rysunkach 108-109 wynika, ze udziat
1 gleboko$¢ pustek zalezy od wartosci odksztatcenia trwatego wywotlanego pelzaniem,

co zaprezentowano graficznie na rysunku 110.

) ‘ ' '
Y ¢ ¢ .
'

e - / o =
a) £=0,36% b) £=0,81%

1 ! !

) e=0,95%

e . ir'f: - |——|
e) £ =4,06% f) e=6,51%

Rys. 108. Stal 40HNMA po pelzaniu do réznych wartosci odksztalcenia, Swiatto
konwencjonalne, pow. 25X
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Na rysunku 109, dla lepszej wizualizacji defektow, przedstawiono przy wigkszym
powigkszeniu probki o najmniejszej (¢ = 0,36%) 1 najwigkszej (¢ = 6,51%) wartosci

wstepnego odksztalcenia.

. et
. i ‘_ . S /r_‘__ L
Rys. 109a. Stal 40HNMA po pelzaniu Rys. 109b. Stal 40HNMA po pelzaniu
do wartosci odksztalcenia wynoszacej do wartosci odksztalcenia wynoszacej
€ =0,36%, pow. 100x €=6,51%, pow. 100%
1,2 14
1,0 T 12 v Y
.08 10 b
°\._°. 0,6 E Y
< E°
0,4 g o> &
02{ - A
0,0 1 v
o 1 2 3 4 5 6 7 o 1 2 3 4 5 6 7
e [%] e [%]
Rys. 110a. Udziat pustek w stali 40HNMA  Rys. 110b. Glgbokos¢ wystgpowania pustek
w funkcji odksztatcenia wstgpnego w funkcji odksztatcenia wstepnego

Przyktadowy obraz rzeczywisty mikrostruktury i1 jej obraz binarny (uzyskany
w wyniku przeprowadzonej detekcji), przeznaczony do metalograficznej analizy

ilosciowe;j ilustruja odpowiednio rys. 111ai 111b.

164



- < 4 -
-~ 5
- ¥ e - -
-
.‘ - \‘ -
- 4\/"',-,_ ~ -
il - -~ -
> - -
- - S :
‘8 - e
A -
= -
- - A
-t .
‘\
e -
- & .
- . -

Rys. 111a. Pustki w stali 40HNMA, Rys. 111b. Obraz binarny, przygotowany
€ = 6,51%, $wiatto konwencjonalne, do analizy ilo$ciowej
pow. 200x

Przy wigkszym powigkszeniu zauwazalna jest dodatkowo fragmentacja

wydtuzonych wtracen niemetalicznych (rys. 112).

Py _;’..
!o i Be -
f
. - o -
Rys. 112a. Stal 40HNMA po petzaniu Rys. 112b. Stal 40HNMA po petzaniu
do wartosci odksztalcenia wynoszacej do wartosci odksztatcenia wynoszacej
€ =0,36%, pow. 500% € =6,51%, pow. 500%

Na rysunkach 114-117 zobrazowano stal 40HNMA z rurociagu po deformacji
wstepnej wprowadzonej na skutek ptynigcia plastycznego i po statycznej probie
rozciagania. Fotografie ilustruja utrat¢ ciagltosci wtracen niemetalicznych z osnowa
materiatu (rys. 115, 116). Jest to szczegdlnie widoczne na zdjgciach zamieszczonych na
rysunkach 116a1i 117a.

Po wytrawieniu stali 40HNMA nitalem stwierdzono, ze wykazuje ona strukturg
sorbityczna (rys. 113, 117). Zidentyfikowane miejsca pustek zwigzane sa przede
wszystkim z granicami pierwotnych ziaren austenitu, stanowiacymi najstabsze miejsca

w mikrostrukturze, a zatem najbardziej podatne na oddziatywanie obciazenia.
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Rys. 113a. Stal 40HNMA po petzaniu do
wartos$ci odksztalcenia wynoszacej
€ = 0,36%, trawienie nitalem, pow. 500x

—

Rys. 114a. Stal 40HNMA po deformacji
plastycznej do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 0,5%, pow. 25x

—
:

Rys. 115a. Stal 40HNMA po deformacji
plastycznej do wartosci odksztalcenia
wynoszacej € = 0,5%, pow. 100x

! s o and SR T

Rys. 113b. Stal 40HNMA po petzaniu do
wartosci odksztatcenia wynoszacej
€ = 6,51%, trawienie nitalem, pow. 500x

Rys. 114b. Stal 40HNMA po deformacji
plastycznej do wartosci odksztatcenia
wynoszacej € = 10,5%, pow. 25%

) : : v
Rys. 115b. Stal 40HNMA po deformacji
plastycznej do wartosci odksztalcenia

wynoszacej € = 10,5%, pow. 100x

166



e

Rys. 116a. Stal 40HNMA po deformacji Rys. 116b. Stal 40HNMA po deformac;ji
plastycznej do warto$ci odksztatcenia plastycznej do warto$ci odksztatcenia
wynoszacej € = 0,5%, pow. 500x wynoszacej € = 10,5%, pow. 500x

SUlas s a7
Rys. 117a. Stal 40HNMA po deformacji Rys. 1
plastycznej do wartosci odksztalcenia plastycznej do wartosci odksztalcenia
wynoszacej € = 0,5%, trawienie nitalem, wynoszacej € = 10,5%, trawienie nitalem,
pow. 500x pow. 500%

8.1.3. Metalografia stali P91 z rurociaggu

Wyniki badan metalograficznych stali P91 w stanie nietrawionym przedstawiono na
rysunkach 118-121 oraz 123-125. Stwierdzono, ze na skutek pelzania w materiale nie
wytworzyly si¢ pustki (rys. 118-121). Zaobserwowano jedynie nieznaczna liczbg
wtracen niemetalicznych, ktore na skutek petzania utracity spojno$¢ z osnowa materiatu
(rys. 120, 121, 124, 125). Podobne zjawisko zauwazono dla stali P91 po wstgpnej
deformacji plastycznej (rys. 125b).
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Rys. 118. Stal P91 po statycznej probie
rozciagania, pow. 25x

Rys. 119a. Stal P91 po petzaniu do Rys. 119b. Stal P91 po petzaniu do
warto$ci odksztatcenia wynoszacej warto$ci odksztatcenia wynoszacej
€ =10,85%, pow. 25x €=9,3%, pow. 25x%

: ‘ :
Rys. 120a. Stal P91 po pelzaniu do Rys. 120b. Stal P91 po petzaniu do
wartosci odksztalcenia wynoszacej wartosci odksztalcenia wynoszacej
€ =10,85%, pow. 100x €=9,3%, pow. 100x
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Rys. 121a. Stal P91 po petzaniu do Rys. 121b. Stal P91 po petzaniu do
warto$ci odksztatcenia wynoszacej warto$ci odksztatcenia wynoszacej
£=9,3%, pow. 500x €=9,3%, pow. 1000x

Wytrawienie stali P91 nitalem ujawnilo anizotropowy charakter mikrostruktury
wyrazajacy si¢ wydluzonymi ziarnami zgodnie z kierunkiem odksztatcania (rys. 122,
126).

Rys. 122a. Stal P91 po petzaniu do Rys. 122b. Stal P91 po petzaniu do
wartosci odksztatcenia wynoszacej wartosci odksztatcenia wynoszacej
€ = 0,85%, trawienie nitalem, pow. 500x €=9,3%, trawienie nitalem, pow. 500x

Rys. 123a. Stal P91 po deformacji Rys. 123b. Stal P91 po deformacji
plastycznej do wartosci odksztalcenia plastycznej do wartosci odksztalcenia
wynoszacej € = 3%, pow. 25x wynoszacej € = 10,5%, pow. 25x
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Rys. 124a. Stal P91 po deformacji Rys. 124b. Stal P91 po deformacji
plastycznej do warto$ci odksztatcenia plastycznej do wartosci odksztatcenia

wynoszacej € = 3%, pow. 100% wynoszacej € = 10,5%, pow. 100%
—_— —

Rys. 125a. Stal P91 po deformacji Rys. 125b. Stal P91 po deformacji
plastycznej do warto$ci odksztatcenia plastycznej do warto$ci odksztatcenia

wynoszacej € = 3%, pow. 500x wynoszacej € = 10,5%, pow. 1000x

8 on b : " f 6 g ¥ ¥ ! ‘, ! A -}
LA I AN TR L ’f,’ ; 7 M A TR e s ' !
Rys. 126a. Stal P91 po deformacji Rys. 126b. Stal P91 po deformacji
plastycznej do wartosci odksztalcenia plastycznej do wartosci odksztalcenia
wynoszacej € = 3%, trawienie nitalem, wynoszacej € = 10,5%, trawienie nitalem,
pow. 500% pow. 500%

8.1.4. Uwagi i wnioski z badan mikrostrukturalnych

Wyniki badan przeprowadzone w zakresie mikroskopii $wietlnej wykazaly
powstanie pustek w stali 40HNMA z rurociagu na skutek laboratoryjnych testow

pelzania i ich rozwd¢j do postaci mikropgkni¢¢ w kierunku prostopadtym do dziatania
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napr¢zenia. Udziat tych pustek wzrastat wraz ze wzrostem odksztalcenia trwatego.
Typowych dla petzania uszkodzen w postaci pustek nie zaobserwowano dla stali
40HNMA 2z ptaskownika. Zaobserwowano jednak w tym materiale nieznaczne
mikropeknigcia rozchodzace si¢ wzdtuz kierunku walcowania, bedace skutkiem procesu
technologicznego wytwarzania tej stali. Sa one jako$ciowo podobne, nie zmieniaja si¢
wraz ze wzrostem warto$ci odksztalcenia trwatego, wprowadzonego na skutek pelzania
badz deformacji plastycznej. W stali P91 roéwniez nie zaobserwowano typowych pustek
powstalych na skutek petzania laboratoryjnego, ani tak rozwini¢tych mikropeknigé
typowych dla obréobki plastycznej (walcowania, procesu technologicznego stali), jak
otrzymanie dla stali 40HNMA z plaskownika. Przyczyna braku tych mikropgknie¢ jest
zwiagzana z faktem, ze w stali P91 wystepuja jedynie pojedyncze, niewielkie w
porownaniu do stali 40HNMA wtracenia niemetaliczne, wokot ktorych nastepuje
koncentracja naprgzen [Kukla et al., 2011], prowadzaca do rozwoju mikropeknigc.
Pustki i mikropgknigcia, niezaleznie od zrédta ich pochodzenia, wplywaja na wartosci
parametrow magnetycznych i ultradzwigkowych. Zwiazki pomiedzy udzialem pustek a
parametrami wyznaczonymi na podstawie statycznej proby rozciagania beda

przedmiotem rozwazan w nastgpnym rozdziale.
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8.2. Wyniki badan w zakresie mikroskopii S/TEM

Bardziej doktadna analiz¢ mikrostruktury przeprowadzono przy wigkszych
powigkszeniach w zakresie mikroskopii skaningowej. Umozliwia ona charakterystyke
wydzielen weglikowych w osnowie stali, ktéra polega na okre$leniu ich sktadu

chemicznego, morfologii oraz rozmieszczenia w materiale.

8.2.1. Identyfikacja weglikow, ich rozmieszczenia i podstawowych cech
morfologicznych

8.2.1.1. Badania stali 40HNMA z plaskownika

Analiza stechiometryczna weglikow wykazala, ze w stali 40HNMA wystepuja dwa
ich typy: M3C oraz M;C; (rys. 127-131). Weglik M3;C wystepuje w stalach stopowych
zawierajacych nieznaczne ilosci Mo, W 1 V, to znaczy do okoto 1,13%Mo, do okoto
0,1%W 1 do okoto 0,1%V [Blicharski, 2004], [Lomozik, 2013]. Warunek ten byt
spelniony dla tego materialu, poniewaz zgodnie z przeprowadzonymi badaniami sktadu
chemicznego zawarto$¢ tych pierwiastkéw wynosita: W = 0,03%, Mo = 0,02%, V =
0,01% (rozdziat 4.1). Mikroanaliza sktadu chemicznego wykazata, ze w obszarach
zidentyfikowanych weglikow (zarowno M;C, jak 1 M;Cs) wystepuje podwyzszona
zawartos¢ zelaza (Fe), chromu (Cr) i manganu (Mn). Chrom rozpuszcza si¢ w
cementycie (FesC) do zawartosci 18%, natomiast mangan, wystgpujacy zawsze w

stalach, rozpuszcza si¢ w cementycie w dowolnych ilo$ciach [Blicharski, 2004].

Fe C 1132 ]

a) Badany weglik b) Rozwiazanie dyfrakcji dla danego weglika
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Rys 127. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M;C w stali 40HNMA z ptaskownika,

przed testem laboratoryjnym petzania
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Rys 128. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M,C; w stali 40HNMA z ptaskownika,

przed testem laboratoryjnym petzania
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Te same badania przeprowadzono réwniez dla probki, ktéra byta poddana petzaniu
dla najdtuzszego rozpatrywanego okresu trwania proby, a zatem dziatania temperatury.

Stwierdzono ten sam sktad stechiometryczny weglikow oraz ten sam sktad chemiczny

w mikroobszarach weglikow.

b) Rozwiazanie dyfrakcji dla danego weglika
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Rys 129. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M;C w stali 40HNMA z ptaskownika po
pelzaniu laboratoryjnym do wartosci odksztalcenia wynoszacej € = 15,04% (t = 641,5 h)
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a) Badany weglik b) Rozwiazanie dyfrakcji dla danego weglika
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Rys 130. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M;C; w stali 40HNMA z ptaskownika, po
petzaniu laboratoryjnym do wartos$ci odksztalcenia wynoszacej € = 15,04% (t = 641,5 h)

Dla obu probek stwierdzono ponadto, ze wegliki M;C wystepuja losowo
na granicach (rys. 129a) i wewnatrz ziaren (rys. 127a) oraz charakteryzuja si¢
przekrojem zblizonym do okraglego (rys. 127a, 129a). Wegliki M;C; wystepuja
natomiast gtownie wewnatrz ziaren stali, sa rOwnomiernie roztozone w jej osnowie

1 charakteryzuja si¢ wydtuzonym ksztattem (rys. 128a, 129a, 130a).

175



‘ 1 s . ’ 1 a - - ,
a) Weglik typu M;C wewnatrz ziarna b) Weglik typu M;C na granicy ziaren
(e =0%) (e =15,04%)
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¢) Wegliki typu M;C; wewnatrz ziarna
(e=15,04%)

Rys. 131. Ilustracja rozmieszczenia weglikow typu M;C oraz M;C; w stali 40HNMA
z plaskownika przed (a) i po pelzaniu (b) i (c)

8.2.1.2. Badania stali 40HNMA z rurociagu po eksploatacji

W przypadku stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego, zardwno przed, jak i po
najdluzszym dziataniu temperatury (warunki petzania), stwierdzono wystgpowanie
weglika M3Ce (rys. 132, 133). Wegliki te wystepuja gltoéwnie na granicach ziaren
i charakteryzuja si¢ tendencja do grupowania w postaci tancuszkow. Przekrdj tych
wydzielen jest zblizony do okraglego i podluznego. Ponadto, zaobserwowano, ze

wegliki  zidentyfikowane przy pustkach sa wigksze oraz wystepuja w postaci
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odizolowanych od siebie wydzielen (rys. 134). W obszarach weglikow zarowno przed,

jak 1 po pelzaniu wystepuje podwyzszona zawartos¢ pierwiastkow weglikotworczych

Fe, Cr, Mo, Mn (rys. 132¢, 133c), co potwierdza ich zlozony sktad chemiczny typu

M23C6.
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Rys. 132. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M,;Cs w stali 40HNMA z
eksploatowanego rurociagu po pelzaniu laboratoryjnym do osiagnigcia odksztatcenia
wynoszacego € = 0,36% (t =100 h)
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Rys. 133. Przyktadowa identyfikacja weglika typu M,;Cs w stali 40HNMA z
eksploatowanego rurociagu po petzaniu laboratoryjnym do osiagnigcia odksztatcenia
wynoszacego & = 6,51% (t =988 h)
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—— 200 nm

a) Wegliki typu My;Cq tworzace tancuszki
na granicach ziaren (& = 0,36%) —
obrazowanie elektronowe
(obraz STEM DF)

a8 R <A
¢) Wegliki typu My;Cq tworzace tancuszki
na granicach ziaren (& = 6,51%) —
obrazowanie elektronowe
(obraz STEM DF)

b) Wegliki typu M»;Cq tworzace tancuszki
na granicach ziaren (g = 0,36%) — kontrast

na podstawie sktadu chemicznego (obraz
STEM HAADF), to samo miejsce
L £S

T y 1
o

- 1

d) Rozmieszczenie weglikow typu Mp;Cg
(e = 6,51%) — obrazowanie elektronowe
(obraz STEM DF)

e) Izolowane wegliki typu M,;Ce przy pustce (& = 6,51%)
- obrazowanie elektronowe (obraz STEM DF)

Rys. 134. Ilustracja rozmieszczenia weglikow typu M»;Cs w stali 40HNMA
z eksploatowanego rurociagu
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8.2.1.3. Whioski dotyczace badan weglikow

Badania stali 40HNMA z ptaskownika oraz w stali 40HNMA z rurociagu w zakresie
mikroskopii S/TEM wykazaty obecno$¢ w ich strukturze réznych typow weglikow. Dla
obu grup materialdw nie mozna okresli¢ etapu petzania laboratoryjnego na podstawie
analizy stechiometrycznej weglikow. Zaobserwowano rdznice w rozmieszczeniu
weglikow w osnowie stali 40HNMA z ptaskownika i stali 40HNMA z rurociagu. W
pierwszym przypadku byly one roztozone rownomiernie w osnowie materiatu oraz
miejscowo na granicach ziaren pierwotnego austenitu. W drugim przypadku wegliki
byly rozmieszczone gidwnie na granicach ziaren, skupiajac si¢ w postaci tancuszkoéw.
Wyniki badan sugeruja zatem, ze stal 40HNMA =z ptlaskownika powinna
charakteryzowaé si¢ wigksza odpornoscia na pelzanie (wyrazona np. przez czas do
zniszczenia). W rzeczywistosci tak nie jest z uwagi na niska zawarto$¢ molibdenu w
materiale (0,02%Mo) oraz niejednorodna osnowg stali, ktora zawiera obszary sorbitu o

nie zachowanym uktadzie iglastym martenzytu.

8.2.2. Mikrostruktura dyslokacyjna stali 40HNMA po symulowanych
obcigzeniach laboratoryjnych

W podrozdziale tym na rys. 135 zidentyfikowano za pomoca kontrastu HAADF
mikroskopu S/TEM struktur¢ dyslokacyjna dla stali 40HNMA z ptlaskownika.
Zastosowanie kontrastu HAADF (kontrast na podstawie sktadu chemicznego) lepiej
uwidocznia dyslokacje niz obrazowanie elektronowe (kontrast STEM DF). Nalezy
jednak powiedzie¢, ze badania te wykonano lokalnie w nanoobszarach.
Przeprowadzenie doktadnej analizy gestosci dyslokacji wymagatoby przeprowadzenia
analizy ilo$ciowej, poprzedzonej zeskanowaniem znacznej powierzchni.

Analizujac zamieszczone w pracy zdjgcia, mozna jednak stwierdzi¢, ze stal
40HNMA z ptaskownika po pelzaniu do wartosci odksztalcenia okotlo 1,5%
charakteryzuje si¢ mniejsza liczba dyslokacji niz stal przed proba pelzania, po samym
ulepszaniu cieplnym (¢ = 0%). Jest to zgodne z wynikami otrzymanymi w makroskali,
poniewaz zaobserwowano obnizenie granicy plastyczno$ci i wytrzymato$ci na
rozciaganie oraz podwyzszenie parametrow magnetycznych, takich jak catka i
amplituda z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena 1 emisji
magnetoakustycznej. Po czasie pelzania, niezbgdnym do osiagnigcia odksztatcenia

trwalego wynoszacym okolo 7%, zaobserwowano nieznaczny wzrost liczebnosci
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dyslokacji. W rezultacie granica plastyczno$ci oraz wytrzymato$¢ na rozciaganie
wzrasta, a wartosci parametrow magnetycznych obnizaja sig, poniewaz dyslokacje
stanowia przeszkody w przemieszczaniu si¢ §cian domenowych. W stali 40HNMA po
petzaniu do wartosci odksztatcenia okoto 15% dyslokacje widoczne sa najwyrazniej w
osnowie materiatu. Trudno jednak na podstawie zamieszczonego zdjecia jednoznacznie
stwierdzi¢, czy jest ich mniej niz w stali odksztalconej do wartosci okoto 7%, co
sugeruja wyniki badan mechanicznych i magnetycznych. Trudno$¢ w oszacowaniu tej
liczby wynika z natozenia si¢ na fotografii zamieszczonej na rys.135d linii dyslokacji 1
granic matych subziaren. Liczba dyslokacji stali 40HNMA po ptynigciu plastycznym
wydaje si¢ nieznacznie zwigkszaé¢, co jest jednak réwniez trudne jednoznacznie do
stwierdzenia z powodu wyraznie widocznych w materiale granic ziaren i podziaren.
Przeprowadzona lokalnie w nanoobszarach obserwacja dyslokacji nie zaprzecza
wynikom statycznej proby rozciagania oraz badaniom szumu Barkhausena i emisji
magnetoakustycznej. Jednak dla sformutowania bardziej konstruktywnych wnioskow,

potrzebne sa dalsze badania.
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f) pelzanie, € = 15,04% g) deformacja plastyczna, € = 13,20%

Rys. 135. Struktura dyslokacyjna stali 40HNMA po testach w warunkach laboratoryjnych
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8.2.3. Mikrostruktura domenowa

Jak opisano w pierwszym rozdziale, struktura domenowa powstaje w wyniku
dazenia ukladu do stanu o minimalnej energii wewngtrznej [Encyklopedia fizyki
wspotczesnej, 1983]. Sity wymiany, ktére wynikaja z mechaniki kwantowej, powoduja
réwnolegle ustawienie sasiednich nieskompensowanych momentdw magnetycznych
atomOw w calym obszarze materialu ferromagnetycznego [Piech, 1998]. Jednak taka
sytuacja nie jest korzystna energetycznie, poniewaz prowadzi do maksymalnego
wzrostu energii magnetostatycznej. W celu obnizenia wartoSci tej energii
ferromagnetyki sa zbudowane z domen magnetycznych — obszaré6w namagnesowanych
w przeciwnych kierunkach.

Rysunki 136-147 ilustruja struktur¢ domenowa stali 40HNMA z plaskownika i z
rurociagu przy réznych warunkach magnesowania (réznych wartosciach Af) oraz
odpowiadajaca im z tych samych obszaré6w mikrostrukturg krystaliczna. Uwidocznione
struktury pozwalaja zauwazy¢, ze wielko$¢ 1 ksztalt domen magnetycznych stali
40HNMA z ptaskownika nie zmienia si¢ na skutek zastosowanych rodzajow obciazenia
wywolujacych pelzanie i deformacj¢ plastyczna (rys. 136, 138, 141). Co wigcej,
wielkos$¢ 1 ksztalt domen magnetycznych stali 40HNMA z rurociagu (rys. 143, 145) jest
podobny do wielkosci i1 ksztattu domen magnetycznych stali 40HNMA z ptaskownika,
pomimo roéznicy w rozmieszczeniu weglikbw w obu stalach. W przypadku stali
40HNMA z ptaskownika sa one rozmieszczone réwnomiernie w osnowie materiatu
oraz miejscowo na granicach ziaren pierwotnego austenitu, natomiast w stali 40HNMA
z rurociagu skupiaja si¢ one w postaci tancuszkow na granicach ziaren lub rzadziej -
wystepuja w sposob izolowany na granicach ziaren. Mozna zauwazy¢, ze wraz ze
zwigkszeniem czasu obciazenia wywotujacego petzanie, pojawity si¢ w stali pustki, a
wokot nich utworzyta si¢ granica domykajaca.

Chociaz nie stwierdzono zmiany ksztattu i wielkosci domen magnetycznych po
zastosowaniu obciazenia, mozna na zdjgciach zaobserwowa¢ kotwiczenie granic
domenowych na réznych elementach mikrostruktury: na weglikach (np. rys. 139, 140),

tancuszkach weglikow (np. rys. 147), granicach ziaren (np. rys. 139, 140) i na pustkach
(np. rys. 147).
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a)

Struktura domenowa,
overfocus Af =+ 400 um,
poziome linie stanowia §lady
po wiazce jonow Ga (a nie

domeny)

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-400 um

Rys. 136. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA przed petzaniem
w warunkach laboratoryjnych, € = 0%, pow. 1050x
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a)

Struktura domenowa,
overfocus Af =+ 250 um,
poziome linie stanowia $lady
po wiazce jonow Ga (a nie

domeny)

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-250 um

Rys. 137. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA przed pelzaniem
w warunkach laboratoryjnych, € = 0%, pow. 4700x
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 400 um

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pm

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-400 um

Rys. 138. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA po pelzaniu w warunkach
laboratoryjnych, € = 15,04%, pow. 1300%
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 300 um

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-300 um

Rys. 139. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA po pelzaniu w warunkach
laboratoryjnych, € = 15,04%, pow. 2700%
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 250 um

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-250 um

Rys. 140. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA po petzaniu w warunkach
laboratoryjnych, € = 15,04%, pow. 11500%
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 300 um

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-300 um

Rys. 141. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA po deformacji plastyczne;j,
€ =13,20%, pow. 1050%
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 350 um,

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 um

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-350 um

Rys. 142. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA po deformacji plastyczne;j,
€ =13,20%, pow. 6700%
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 400 um

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-400 um

Rys. 143. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA z rurociagu po pelzaniu
w warunkach laboratoryjnych, € = 0,36%, pow. 2700x
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 220 um,

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0pm

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-220 um

Rys. 144. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych, € = 0,36%, pow. 7000x
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a)

Struktura domenowa,
overfocus Af =+ 400 um,
pionowe linie stanowia §lady
po wiazce jonow Ga (a nie

domeny)

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=-400 um

Rys. 145. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych, € = 6,51%, pow. 2700x
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a)

Struktura domenowa,
overfocus Af=+ 175 um,
pionowe linie stanowia $lady
po wiazce jonéw Ga (a nie

domeny)

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 um

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=- 175 pm

Rys. 146. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych, € = 6,51%, pow. 11500x
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a)
Struktura domenowa,

overfocus Af =+ 220 um,

b)
Obraz mikrostruktury,

focus Af=0 pum

c)
Struktura domenowa,

underfocus Af=- 220 pm

N

Rys. 147. Mikrostruktura domenowa i krystaliczna stali 40HNMA z rurociagu po petzaniu w
warunkach laboratoryjnych, € = 6,51%, obszar bez pustek, kotwiczenie Scian domenowych na
fancuszkach weglikow, pow. 24000x
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9. Opracowanie wzajemnych zwigzkow pomi¢dzy udzialem
pustek, wlasciwosciami mechanicznymi a parametrami
wyznaczonymi na podstawie badan nieniszczgcych

Tezy niniejszej rozprawy doktorskiej zaktadaja istnienie wzajemnych zwiazkoéw
migdzy parametrami Wwyznaczonymi za pomoca metod nieniszczacych oraz
niszczacych. W niniejszym rozdziale przedstawiono takie zwiazki pomig¢dzy udzialem
pustek 1 parametrami wyznaczonymi ze statycznej proby rozciagania a parametrami

pochodzacymi z badan magnetycznych oraz ultradzwigkowych.

9.1. Zwiazki pomi¢dzy udzialem pustek a parametrami pochodzacymi
z badan nieniszczacych

Wzajemne zalezno$ci migdzy udzialem powierzchniowym pustek (Ap) oraz
parametrami pochodzacymi z badan nieniszczacych przedstawiono na rys. 148 i 149
(wyniki dla materialdw po petzaniu), przy czym zgodnie z zasada Delese'a, jak
wspomniano wczesniej, Ay = Vy [Underwood, 1970], [Rys, 1995], gdzie Vy oznacza

udziat objgtosciowy pustek.
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Rys. 148a. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji zmiany amplitudy
z obwiedni rms szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z rurociagu
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Rys. 148c. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji zmiany amplitudy obwiedni

rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z rurociagu
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Rys. 148d. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji zmiany catki z obwiedni rms
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Rys. 148e. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji zmiany pola koercji stali
40HNMA z rurociagu [Makowska et al., 2012]
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Rys. 148f. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji indukcji nasycenia stali

40HNMA z rurociagu
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Rys. 149. Udziat powierzchniowy pustek w funkcji zmiany wspotczynnika
dwojtomnosci akustycznej dla stali 40HNMA z rurociagu [Makowska et al., 2012]
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Analiza zamieszczonych wykresoOw pozwala sformulowaé wniosek, ze tylko pole
koercji (rys. 148e) [Makowska et al.,, 2012] oraz wspolczynnik dwodjtomnosci
akustycznej (rys. 149) umozliwiaja okreslenie udziatu powierzchniowego pustek (Ax) w
stali 40HNMA przy zadanych warunkach eksploatacyjnych. Migdzy udziatem
powierzchniowym pustek a polem koercji zaobserwowano zwiazek wyktadniczy,
natomiast migdzy udzialem powierzchniowym pustek a wspotczynnikiem
dwojtomnosci akustycznej zwiazek opisany funkcja liniowa.

Zwiazki te sa opisane za pomoca roznych funkcji, poniewaz inne czynniki sa
odpowiedzialne za zmiany pola koercji i wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej. W
pierwszym przypadku jest to sukcesywna demagnetyzacja materiatu, a w drugim
zmiany wartosci efektywnych modutow Younga w kierunku rownolegtym i
prostopadtym do osi obciazenia na skutek utworzenia si¢ 1 stopniowego zwigkszania
udziatu powierzchniowego pustek.

Zwraca roéwniez uwage fakt, ze zmiany pola koercji w zaleznos$ci od odksztatcenia
trwalego zachodza takze zgodnie 2z przebiegiem funkcji wyktadniczej. Z
przeprowadzonej analizy wynika, ze dla wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej
uzyskano lepsze dopasowanie funkcji niz w przypadku pola koercji. Wyniki dla probek
odksztalconych w zakresie 0,81-1,13% na wykresie Ay = f(Ba) na rys. 149 nalezy
potraktowac jako wezel pomiarowy, bowiem wszystkie one charakteryzuja drugi etap

petzania.
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9.2. Zwiazki pomi¢dzy parametrami pochodzacymi z badan
mechanicznych i nieniszczacych

Zaleznosci pomigdzy parametrami pochodzacymi z badan nieniszczacych a
wlasciwo§ciami mechanicznymi otrzymanymi z préb rozciagania stali 40HNMA z
ptaskownika i z rurociagu oraz stali P91 przedstawiono na rys. 150-171. Na
zamieszczonych wykresach podano wartosci wstepnego odksztatcenia trwatego probek,

aby stwierdzi¢, czy dane zaleznos$ci maja charakter funkcyjny.

9.2.1. Calka wyznaczona z obwiedni sygnalu napig¢ciowego szumu
Barkhausena
Zbadano wzajemne zwiazki migdzy wartoscia catki wyznaczonej z obwiedni
sygnalu napigciowego szumu Barkhausena, a umowna granica plastycznosci Ry»
(rys. 150a, rys. 150c), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys. 150b, rys. 150d) dla
stali 40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 151a) i Ry, (rys. 151b) dla stali 40HNMA z
rurociagu oraz Ry, (rys. 152a) i Ry, (rys. 152b) dla stali P91.
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Rys. 150a. Zwiazek miedzy umowng granica plastycznos$ci a catka z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 150b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms szumu
Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego magnesowania),
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 150¢c. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci a catka z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 150d. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms szumu

Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego magnesowania),

(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 151a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci a catkg z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po petzaniu
w warunkach laboratoryjnych [Makowska et al., 2013]
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Rys. 151b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms szumu
Barkhausena dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu
w warunkach laboratoryjnych [Makowska et al., 2013]
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Rys. 152a. Zwiazek migdzy umowna granicq plastycznos$ci a catkg z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek
plastycznego ptynigcia [Makowska et al., 2014]
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Rys. 152b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms szumu
Barkhausena dla stali P91 (trdojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
[Makowska et al., 2014]
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Przedstawione wykresy wskazuja na wystepowanie zwiazkow funkcyjnych migdzy
granica plastycznosci/granica wytrzymatosci a catka z obwiedni napigcia skutecznego
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA po deformacji plastycznej (rys. 150, 152). W
przypadku stali 40HNMA z ptaskownika sa to zaleznosci liniowe (rys. 150), natomiast
w przypadku stali P91 — wyktadnicze (rys. 152). Calka z sygnatu napigciowego szumu
Barkhausena umozliwia réwniez oszacowanie granicy wytrzymatosci stali P91 po
petzaniu laboratoryjnym (rys. 152b). Dotyczy to drugiego i trzeciego etapu pelzania.
Zaobserwowano ponadto, ze wartosciom granicy plastycznosci 1 wytrzymatosci stali
40HNMA z ptaskownika odpowiadaja wyzsze wartosci catki dla serii prébek po
pelzaniu niz dla serii po deformacji plastycznej (rys. 150). Stanowi to konsekwencj¢
dziatania temperatury, ktéra powoduje czg§ciowa anihilacje defektow w materiale,
skutkujac obnizeniem procesu umacniania materiatu (jednoczesnie zachodzi proces

zdrowienia i deformacji plastycznej) oraz podwyzszeniem wartosci parametru Int(Uy).
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9.2.2. Amplituda wyznaczona z obwiedni sygnalu napig¢ciowego szumu
Barkhausena
Zbadano wzajemne zwiazki migdzy warto$cia amplitudy wyznaczonej z obwiedni
sygnatu napigciowego szumu Barkhausena, a umowna granica plastycznosci R (rys.
153a, rys. 153c), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys. 153b, rys. 153d) dla stali
40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 154a) i Ry, (rys. 154b) dla stali 40HNMA z rurociagu
oraz Ry, (rys. 155a) i Ry, (rys. 155b) dla stali P91.
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Rys. 153a. Zwiazek miedzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty — petzanie; kotka — deformacja plastyczna, lewy pik;
krzyzyki — deformacja plastyczna, prawy pik)
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Rys. 153b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty — petzanie; kotka — deformacja plastyczna, lewy pik;

krzyzyki — deformacja plastyczna, prawy pik)
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Rys. 153c¢. Zwiazek migedzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z plaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty — pelzanie; kotka — deformacja plastyczna, lewy pik;

krzyzyki — deformacja plastyczna, prawy pik)
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Rys. 153d. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty — petzanie; kotka — deformacja plastyczna, lewy pik;

1 050

krzyzyki — deformacja plastyczna, prawy pik)
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Rys. 154a. Zwiazek migdzy wyrazna granica plastycznosci a amplituda z obwiedni
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rms szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu

po petzaniu w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 154b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
szumu Barkhausena dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu
w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 155a. Zwiazek migdzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms szumu Barkhausena dla stali P91 po ptynigciu plastycznym
[Makowska et al., 2014]
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Rys. 155b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms szumu
Barkhausena dla stali P91 (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
[Makowska et al., 2014]

Migdzy amplituda wyznaczona z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena a umowna granica plastycznos$ci oraz wytrzymatosScia na rozciaganie
materialdw po deformacji plastycznej otrzymano zwiazki wyrazajace si¢ funkcjami
wyktadniczymi (rys. 153, 155). W przypadku stali 40HNMA z ptaskownika relacje taka
stwierdzono jednak tylko w warunkach szybkiego magnesowania, dla piku
wystepujacego przy wyzszym natgzeniu pola magnetycznego (prawy pik na obwiedni
sygnatu napigciowego emisji magnetoakustycznej), (rys. 153e,d). Za jego obecnos¢
odpowiada sorbit o zachowanym ukladzie iglastym martenzytu.

Poniewaz probki stali P91 odksztalcone na skutek deformacji plastycznej w zakresie
od 7,5% do 10,5% charakteryzowaty si¢ zblizonymi wartosciami granicy plastycznos$ci
1 wytrzymato$ci, dopasowano funkcj¢ dla calego zakresu wynikéw odpowiadajacym
wszystkim probkom po odksztatceniu wstgpnym (jest to tzw. wegzet pomiarowy),
(rys. 155a,b).

Nie znaleziono funkcyjnych zwiazkow migdzy wilasciwosciami mechanicznymi
badanych stali poddanych prébom pelzania a amplituda szumu Barkhausena (rys.

154a,b). Zaobserwowano jednak, ze warto$ciom granicy wytrzymatosci stali P91 po
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petzaniu (laboratoryjnym) odpowiadaja wyzsze wartosci amplitudy sygnalu
napigciowego szumu Barkhausena, natomiast wartosciom granicy wytrzymatos$ci stali

P91 po deformac;ji plastycznej — nizsze (rys. 155b).

9.2.3. Calka wyznaczona z obwiedni sygnalu napi¢ciowego emisji
magnetoakustycznej

Zbadano wzajemne zwiazki miedzy wartoscia catki wyznaczonej z obwiedni
sygnatu napigciowego emisji magnetoakustycznej, a umowna granica plastycznosci Ry
(rys. 156a, rys. 156c), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys. 156b, rys. 156d) dla
stali 40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 157a) i Ry, (rys. 157b) dla stali 40HNMA z
rurociagu oraz Ry, (rys. 158a) 1 Ry, (rys. 158b) dla stali P91.
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Rys 156a. Zwiazek miedzy umowna granica plastycznosci a catka z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 156b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms emisji
magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 156¢. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznosci a catka z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 156d. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms emisji
magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 157a. Zwiazek migedzy umowng granica plastycznosci a catka z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu

po peltzaniu w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 157b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms emisji
magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu
w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 158a. Zwiazek migdzy umowna granicq plastycznos$ci a catkg z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek
plastycznego ptynigcia
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Rys. 158b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a catka z obwiedni rms emisji
magnetoakustycznej dla stali P91 (trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja
plastyczna)

Zwiazki liniowe zaobserwowano migdzy granica plastyczno$ci/wytrzymatosci
na rozciaganie stali 40HNMA z ptaskownika a catka wyznaczona z obwiedni sygnatu
napigciowego emisji magnetoakustycznej (rys. 156). Parametr ten umozliwia

oszacowanie wtasciwosci mechanicznych stali P91 po deformacji plastycznej (rys. 158).

9.2.4. Amplituda wyznaczona z obwiedni sygnalu napigciowego emisji
magnetoakustycznej

Zbadano wzajemne zwiazki migdzy wartoscia catki wyznaczonej z obwiedni
sygnalu napigciowego emisji magnetoakustycznej, a umowna granica plastycznosci Ry
(rys. 159a, rys. 159c), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys. 159b, rys. 159d) dla
stali 40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 161a) i Ry, (rys. 161b) dla stali 40HNMA z
rurociagu oraz Ry, (rys. 162a) i Ry, (rys. 162b) dla stali P91. Analizie poddano rowniez
wzajemne zwiazki miedzy stosunkiem pikéw z obwiedni emisji rms emisji
magnetoakustycznej a umowna granica plastycznosci Ro, (rys. 160a, rys. 160c) oraz
wytrzymalo$cia na rozciaganie R, (rys. 160b, rys. 160d) dla stali 40HNMA z

ptaskownika.
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Rys. 159a. Zwiazek migdzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty czerwone — pelzanie, prawy pik; trojkaty brazowe —
petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 159b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki wolnego
magnesowania), (trojkaty czerwone — pelzanie, prawy pik; trojkaty brazowe —
petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 159¢c. Zwiazek migdzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki
szybkiego magnesowania), (trojkaty czerwone — petzanie, prawy pik; trojkaty
brazowe — petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 159d. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika (warunki szybkiego
magnesowania), (trojkaty czerwone — pelzanie, prawy pik; trojkaty brazowe —
petzanie, lewy pik; kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 160a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci a stosunkiem pikdéw
z obwiedni rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika
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Rys. 160b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a stosunkiem pikow z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika po pelzaniu

(warunki wolnego magnesowania)
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Rys. 160c. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci s stosunkiem pikow
z obwiedni rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika
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Rys. 160d. Zwiazek miedzy granica wytrzymatosci a stosunkiem pikow z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika po pelzaniu

(warunki szybkiego magnesowania)
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Rys. 161a. Zwiazek miedzy wyrazna granica plastycznosci a amplituda z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu
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Rys. 161b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms
emisji magnetoakustycznej dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu
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po petzaniu w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 162a. Zwiazek migdzy umowna granica plastyczno$ci a amplituda z obwiedni
rms emisji magnetoakustycznej dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek
plastycznego ptynigcia

740
720 o
7004 >0
‘S 6801 3% 0 ,
al 660- 4,6 “ 0’0/
=, 640- 7,95
£ 620-
600+
580-

560 .
5401 v9,3%

010,2030405060708009 1,0 1,1
J.W.]

(o]
©

oo
&
o
—
9|
2

0443
(o))
O
S

pp norm

Rys. 162b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a amplituda z obwiedni rms emis;ji
magnetoakustycznej dla stali P91 (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Migdzy granica plastyczno$ci i wytrzymatoscia na rozcigganie a amplituda
wyznaczona z obwiedni sygnatu napigciowego emisji magnetoakustycznej obu stali po
deformacji plastycznej (rys. 159, 162) zaobserwowano zwiazki, ktore mozna opisac
funkcjami wykladniczymi. Nie stwierdzono natomiast wystgpowania funkcyjnych
zwiazkéw pomigdzy stosunkiem pikéw stali 40HNMA po pelzaniu w warunkach
laboratoryjnych a jej witasciwosciami mechanicznymi (rys. 159). Podobnie jak w
przypadku poprzednich parametrow wyznaczonych metodami nieniszczacymi, nie
zaobserwowano relacji funkcyjnych miedzy granica plastyczno$ci 1 granica
wytrzymato$cia na rozciaganie stali 40HNMA =z rurociagu a amplituda sygnatu

napigciowego emisji magnetoakustycznej (rys. 161).

9.2.5. Pole koercji

Zbadano wzajemne zwiazki miedzy polem koercji a umowna granica plastycznosci
Ry, (rys. 163a), granica wytrzymalo$ci doraznej Ry, (rys. 163b) dla stali 40HNMA z
ptaskownika, R. (rys. 164a) i Ry, (rys. 164b) dla stali 40HNMA z rurociagu oraz Ry>
(rys. 165a) i Ry, (rys. 165b) dla stali P91.
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Rys. 163a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznosci a polem koercji dla stali
40HNMA z ptaskownika (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 163b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a polem koercji dla stali
40HNMA z ptaskownika (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 164a. Zwiazek miedzy wyrazna granica plastycznosci a polem koercji
dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu w warunkach

laboratoryjnych
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Rys. 164b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a polem koercji
dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu w warunkach

laboratoryjnych
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Rys. 165a. Zwiazek migedzy umowna granica plastyczno$ci a polem koercji
dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek plastycznego ptynigcia
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Rys. 165b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a polem koercji dla stali P91
(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)

Analiza wynikéw do$wiadczalnych wykazata wystgpowanie zwiazkow funkcyjnych
migdzy wilasciwosciami mechanicznymi stali 40HNMA z rurociagu eksploatowanego
po pelzaniu a polem koercji (rys. 164a,b). Zaobserwowano takze, podobnie jak w
poprzednich  przypadkach, zwiazki funkcyjne pomigdzy  wilasciwosciami
mechanicznymi stali P91 po deformacji plastycznej a wielkoscia pola koercji (rys.

165a,b).

9.2.6. Indukcja nasycenia

Zbadano wzajemne zwiazki migdzy indukcja nasycenia a umowna granica
plastycznosci Ry, (rys. 166a), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys. 166b) dla stali
40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 167a) i Ry, (rys. 167b) dla stali 40HNMA z rurociagu
oraz Ry, (rys. 168a) 1 Ry, (rys. 168b) dla stali P91.
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Rys. 166a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci a indukcja nasycenia dla
stali 40HNMA z ptaskownika (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 166b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a indukcja nasycenia dla stali
40HNMA z ptaskownika (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 167a. Zwiazek migdzy wyrazna granica plastycznosci a indukcja nasycenia
dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu w warunkach

laboratoryjnych
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Rys. 167b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a indukcja nasycenia dla stali
40HNMA z eksploatowanego rurociagu po pelzaniu w warunkach laboratoryjnych
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Rys. 168a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznos$ci a indukcja nasycenia
dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek plastycznego ptynigcia
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Rys. 168b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a indukcja nasycenia dla stali P91
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Indukcja nasycenia jest parametrem, ktory daje mozliwos¢ oszacowania
wlasciwos$ci mechanicznych stali P91 zar6wno po pelzaniu, jak i po deformacji
plastycznej (rys. 168b). Nie zaobserwowano natomiast relacji funkcyjnych pomiedzy

indukcja nasycenia a wlasciwosciami mechanicznymi stali 40HNMA (rys. 166, 167).

9.2.7. Wspolczynnik dwojlomnosci akustycznej

Zbadano wzajemne zwiazki migdzy wspotczynnikiem dwodjlomnosci akustycznej a
umowng granica plastyczno$ci R, (rys. 169a), granica wytrzymatosci doraznej Ry, (rys.
169b) dla stali 40HNMA z ptaskownika, R, (rys. 170a) i Ry, (rys. 170b) dla stali
40HNMA z rurociagu oraz Ro, (rys. 171a) i Ry, (rys. 171b) dla stali P91.
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Rys. 169a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznosci a wspotczynnikiem
dwojtomnosci akustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika
(trojkaty — pelzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 169b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a wspotczynnikiem

dwdjtomnosci akustycznej dla stali 40HNMA z ptaskownika
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 170a. Zwiazek migdzy wyrazng granica plastycznosci a wspotczynnikiem

dwojtomnosci akustycznej dla stali 40HNMA z rurociagu
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 170b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a wspotczynnikiem

dwojtomnosci akustycznej dla stali 40HNMA z rurociagu
(trojkaty — petzanie, kotka — deformacja plastyczna)
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Rys. 171a. Zwiazek migdzy umowna granica plastycznosci a wspotczynnikiem
dwojtomnosci akustycznej dla stali P91 po deformacji wprowadzonej wskutek
plastycznego plynigcia
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Rys. 171b. Zwiazek migdzy granica wytrzymatosci a wspotczynnikiem

dwdjtomnosci akustycznej dla stali P91 (trojkaty — petzanie, kotka — deformacja
plastyczna)

Analizie korelacyjnej poddano réwniez oba parametry mechaniczne (tj.
umowna/wyrazna granice plastycznosci i wytrzymato$¢ na rozciaganie) oraz parametr
ultradzwigkowy — wspotczynnik dwojlomnosci akustycznej. Stwierdzono wystgpowanie
zwiazkow funkcyjnych pomigdzy wspotczynnikiem dwojtomnosci akustycznej
a wlasciwosciami mechanicznymi wszystkich badanych stali po deformacji plastycznej.
Pomigdzy granica wytrzymatos$ci stali 40HNMA z rurociagu oraz granica plastycznos$ci
1 granica wytrzymatoSci na rozciaganie stali 40HNMA z ptaskownika
a wspotczynnikiem dwojtomnosci akustycznej jest to relacja wyktadnicza (rys. 169a,b,

170b), a w pozostatych przypadkach relacja liniowa (rys. 170a, 171a,b).

9.2.8. Whnioski dotyczgce zwigzkow pomigedzy parametrami wyznaczonymi
na podstawie badan nieniszczacych i statycznej proby rozciagania
Na podstawie uzyskanych wynikow w niniejszym podrozdziale stwierdzono, ze
istnieja zwiazki funkcyjne pomigdzy wybranymi parametrami wynikajacymi
ze statycznej proby rozciagania a parametrami pochodzacymi z badan nieniszczacych.
W przypadku wszystkich stali poddanych deformacji plastycznej stwierdzono obecnos¢

zwiazkéow funkcyjnych pomigdzy granica plastyczno$ci i wytrzymalo$cia na
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rozciaganie a parametrami wyznaczonymi z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena 1 emisji magnetoakustycznej oraz wspolczynnikiem dwojtomnosci
akustycznej, a takze dla stali P91 pomigdzy granica plastycznos$ci 1 wytrzymato$cia na
rozciaganie a indukcja nasycenia. Z kolei w przypadku obciazenia zadanego w
podwyzszonej temperaturze stwierdzono obecno$¢ podstawowych zwiazkow
funkcyjnych pomiedzy wytrzymatoscia na rozciaganie stali P91 a catka wyznaczong z
obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena oraz indukcja nasycenia, granica
plastycznosci 1 wytrzymatoscia na rozciaganie stali 40HNMA z rurociagu. Jezeli
funkcje pomigdzy parametrami pochodzacymi z badan niszczacych i nieniszczacych
maja charakter monotoniczny, mozna na ich podstawie oszacowaé granica
plastycznosci 1 wytrzymalo§¢ na rozciaganie stali po zadanych w eksperymencie

warunkach obcigzenia.
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10. Syntetyczna analiza wynikow badan oraz weryfikacja tez
pracy

Rozprawa doktorska dotyczy opracowania relacji pomigdzy parametrami
wyznaczonymi metodami nieniszczacymi a odksztatceniem trwatym / udziatem
powierzchniowym (objgtosciowym) pustek / wlasciwo$ciami mechanicznymi
materiatow poddanych laboratoryjnym probom pelzania i deformacji plastyczne;.
W pracy przetestowano trzy serie probek nastgpujacych stali: 40HNMA z ptaskownika,
40HNMA =z rurociagu eksploatowanego oraz stali P91, takze pozyskanej
z eksploatowanego rurociagu.

Badania metalograficzne ujawnily obecno$¢ pustek w stali 40HNMA z rurociagu,
po przeprowadzeniu laboratoryjnych prob pelzania. Pustki, wegliki oraz granice ziaren,
stanowia przykladowe elementy mikrostruktury, ktére powoduja kotwiczenie $cian
domenowych, co udokumentowano w podrozdziale 8.2.3. Obecnos¢ pustek lub ich
brak, zawarto$¢ wegla oraz mikrostruktura materiatu to gléwne przyczyny zmian
warto$ci  parametrOw  wyznaczonych ~za pomoca badan  magnetycznych,
ultradzwigkowych oraz statycznej proby rozciagania, odniesionych do odksztalcenia
trwalego wywotanego wskutek przyjetych w pracy programdéw obciazenia.
Przyktadowo mozna to zauwazy¢ w przypadku catki wyznaczonej z obwiedni napigcia
skutecznego szumu Barkhausena (Int(Ub)).

Spadek sygnatu Barkhausena, wyrazony na przyklad w postaci catki z obwiedni rms
szumu Barkhausena (Int(Ub)) dla stali P91 nie dowodzi, ze w materiale tym powstaty
pustki. W stali 40HNMA po eksploatacji w warunkach przemystowych i po badaniach
w warunkach laboratoryjnych réwniez nastapil spadek sygnalu napieciowego
wyrazonego w postaci catki z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena
(Int(Ub)). Byt on jednak skutkiem dwoch zjawisk zachodzacych w materiale —
generowania struktur dyslokacyjnych, utrudniajacych przemieszczanie si¢ $cian
domenowych oraz demagnetyzacji materiatu po powstaniu pustek (efekt pelzania),
ktére rowniez blokuja granice domenowe. W przypadku stali P91, ktora odksztalcano
przy wyzszym poziomie naprgzenia ¢ = 290MPa niz stal 40HNMA (c = 250MPa),
dominujacym procesem byto plynigcie plastyczne a nie proces zdrowienia. Natomiast w
przypadku stali 40HNMA z ptaskownika — dominujacym procesem bylo zdrowienie 1
dlatego sygnal napigciowy wyrazony w postaci (Int(Ub)) w trzecim etapie pelzania

wzrastat.
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Wykazano roéwniez, ze parametry wyznaczone w wyniku statycznej proby
rozciagania moga stanowi¢ dobra miar¢ uszkodzenia materiatlu. Najbardziej czutymi
parametrami  okazaty si¢ umowna/wyrazna granica plastyczno$ci, granica
wytrzymato$ci doraznej oraz wydluzenie wzgledne. Dla stali 40HNMA z plaskownika
zwlaszcza wydhluzenie wzgledne dawalo najlepsza oceng postgpujacej degradacji,
poniewaz parametr ten byt czuty na wstgpna deformacj¢ (wywotana procesem ptynigcia
plastycznego) w catym =zakresie rozpatrywanych jej pozioméw. Warto réwniez
podkresli¢, ze wymienione wyzej parametry pozwalalyby rowniez identyfikowac¢ rodzaj
wprowadzonej historii deformacji.

Takie same parametry okreslone z testow rozciagania dobrze si¢ rowniez sprawdzity
w ocenie uszkodzenia stali 40HNMA z rurociagu, przy czym w tym przypadku
wszystkie byty czute na rozwdj degradacji w calym zakresie zmian historii
odksztalcenia. Dodatkowo zmiany wyraznej granicy plastycznosci i wytrzymalo$ci na
rozciaganie umozliwity rozrdéznienie rodzaju deformacji. Wynikato to z faktu, Zze o
zmianach parametréw mechanicznych w tym przypadku decyduje, obok kumulacji
dyslokacji, zwigkszajacy si¢ udziat pustek wraz z postgpujacym odksztalceniem
trwalym. Rowniez obserwacja przeloméw w probkach ze stali 40HNMA z rurociagu po
obciazeniach w podwyzszonej temperaturze przy zadanym w pracy naprezeniu
umozliwiata identyfikacje¢ przechodzenia z drugiego do trzeciego etapu petzania.

Potwierdzenie przydatno$ci wymienionych wyzej parametréw standardowej proby
rozciagania do oceny uszkodzenia otrzymano rowniez w badaniach stali P91. Jednak w
tym przypadku warto$ci wydtuzenia wzglgdnego, w przeciwienstwie do wartosci
umownej granicy plastycznosci 1 wytrzymato$ci na rozciaganie, nie pozwalaly
rozrdzni¢ rodzaju wstgpnego obciazenia.

Analiza parametréw wrazliwych na histori¢ deformacji materiatléw, pochodzacych z
metod niszczacych i nieniszczacych, uwidocznila ich odmienny charakter zmian
(rys. 172a-d). Jest to szczegdlnie widoczne w przypadku stali 40HNMA z plaskownika
po petzaniu. Zmiany catki wyznaczonej z obwiedni napigcia skutecznego szumu
Barkhausena w funkcji wstepnej deformacji pelzania w zestawieniu ze zmianami
zarOwno granicy plastyczno$ci (rys. 172a), jak i granicy wytrzymatos$ci doraznej
(rys. 172b) miaty charakter lustrzany, tj. gdy Int(Up)norm zwigkszata sig, to Ro, oraz Ry,
malaty i odwrotnie. W podobny sposob, chociaz nie tak juz symetryczny, zmienialy si¢
catka z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej oraz Rp, 1 Rp

(rys. 172¢,d).
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Rys. 172a. Poréwnanie zmian calki z obwiedni napigcia skutecznego emisji Barkhausena
ze zmianami umowne;j granicy plastyczno$ci stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji
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Rys. 172b. Poréwnanie zmian catki z obwiedni napigcia skutecznego emisji Barkhausena
ze zmianami granicy wytrzymatos$ci stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji odksztalcenia

trwatego
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Rys. 172¢. Poréwnanie zmian calki z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustyczne;j
ze zmianami umowne;j granicy plastyczno$ci stali 40HNMA z ptaskownika w funkcji
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Rys. 172d. Poréwnanie zmian catki z obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustyczne;j
ze zmianami granicy wytrzymatosci stali 40HNMA z ptaskownika

w funkcji odksztalcenia trwatego
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Z wykresow na rysunku 172a-d wynika jednak, ze sposréd wymienionych wyzej
parametréw catka z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena (Int(Ub)) lepiej
charakteryzuje witasciwosci mechaniczne. Okazuje si¢, ze w opisie charakterystyk
mechanicznych bardziej istotny jest udzial obu populacji $cian domenowych 180° 1 90°
niz glebokos¢, z jakiej jest odbierany sygnat napigciowy. W przypadku metody szumu
Barkhausena, ktora jest technika powierzchniowa, sygnat jest odbierany z glebokosci do
okoto 1 mm w zaleznosci od warunkow pomiarowych, a za zmiany witasciwosci
mechanicznych odpowiedzialne sa obie populacje $cian domenowych 180° 1 90°.
Natomiast w przypadku metody emisji magnetoakustycznej, ktorej sygnat jest
odbierany z gigbokosci do okoto 10mm [O’Sullivan et al., 2004] (w danym przypadku
jest to cala objetos¢ probki o wymiarach: Smmx7mmx40mm pod cewka magnesujaca),
o zmianach wlasciwosci mechanicznych decyduje tylko jedna populacja granic
domenowych typu 90°.

Fakt, ze w przypadku emisji magnetoakustycznej bierze udziat tylko jedna
populacja granic domenowych ma odzwierciedlenie w warto$ciach napigcia
skutecznego sygnalu MAE. Warto$ci napigcia skutecznego tego sygnatu mniej
roéznicuja si¢ w odniesieniu do probki wyjsciowej (nieodksztatconej laboratoryjnie) niz
warto$ci napigcia skutecznego szumu Barkhausena, za ktéry odpowiadaja dwie

populacje scian domenowych (rys. 173).
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Rys. 173. Porownanie aktywnos$ci $cian domenowych typu 180° i 90° na przyktadzie catki
wyznaczonej z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena i emisji magnetoakustyczne;j
(trojkaty czerwone — petzanie, szum Barkhausena; trojkaty zielone — petzanie, emisja
magnetoakustyczna; kotka niebieskie — deformacja plastyczna, szum Barkhausena; kotka
blekitne — deformacja plastyczna, emisja magnetoakustyczna)
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Analiza wynikow badania struktury dyslokacyjnej na przyktadzie stali 40HNMA
z plaskownika pozwala sformutowaé wniosek, ktory dla potwierdzenia wymaga jeszcze
dalszych testoéw, a mianowicie, ze za zmian¢ wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej
(Bak) odpowiada glownie reorientacja ziaren (zmiana tekstury) materiatu. Gestosc
dyslokacji probek po pelzaniu zmienia si¢ bowiem niemonotonicznie w przeciwienstwie
do wartosci wspotczynnika dwojtomnosci akustycznej tego materiatu, ktory w
przyblizeniu maleje liniowo wraz z odksztalceniem.

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan stwierdzono wystepowanie istotnych
zalezno$ci migdzy odksztatceniem trwalym a parametrami wyznaczonymi z badan
nieniszczacych. Wykazano, ze dla kazdego rodzaju badanego materiatu i dla kazdego
rozpatrywanego typu obciazenia (pelzanie, deformacja plastyczna) mozna znalezé
funkcyjne zaleznosci migdzy odksztalceniem trwaltym a amplituda wyznaczona z
obwiedni napigcia skutecznego emisji magnetoakustycznej (Uap,). Ponadto,
zaobserwowano  wystepowanie  szeregu  dodatkowych  zaleznosci  miedzy
odksztatceniem trwatym a parametrami wyznaczonymi na podstawie badan
nieniszczacych. Zwiazki takie zebrano w tabeli 21.

Zwrocono rowniez uwage na fakt, ze parametry magnetyczne (catka/amplituda z
obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena/emisji magnetoakustycznej, pole
koercji) oraz wspotczynnik elastoakustyczny sa bardziej czute w pierwszych dwoch
etapach petzania, natomiast dwdjlomno$¢ akustyczna w trzecim.

Ponadto, wykazano, ze niektore parametry pochodzace z badan nieniszczacych
umozliwiaja identyfikacj¢ rodzaju zadanego obciazenia. Naleza do nich w
szczegoOlnosci: catka z obwiedni napiecia skutecznego emisji Barkhausena (Int(Ub)) i

emisji magnetoakustycznej (Int(Ua)), a takze wspotczynnik elastoakustyczny (B).
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Tabela 21. Zaleznosci funkcyjne migdzy odksztatceniem trwatym a parametrami
wyznaczonymi za pomoca badan nieniszczacych

Parametr 40HNMA 40HNMA POl
wyznaczony na z ptaskownika Z rurociagu
podstawie badan . deformacja . deformacja . deformacja
. pelzanie pelzanie pelzanie
nieniszczacych plastyczna plastyczna plastyczna
catka z obwiedni 15_ 0’.5HZ***
napigcia Wy 2adnlcza . .
skutecznego szummu _ R°=0,9636 pa2rabohczna b ) Wy2k1admcza*
Barkhausena f=3,5Hz R*=0,9580 R*=0,9949
Int(Ub) wyzkiadnicza*
R"=0,9250
amplituda z
obwiedni napigcia paraboliczna b paraboliczna
skutecznego szumu . ) R2= 0,7946 -0 . R2= 0,8383
Barkhausena Ub,,
Lo f=0,5Hz
ca%kigp?sziv;edm wylzdadnicza**
. R°=0,9488 wyktadnicza* | wyktadnicza*
skutecznego emisji - =3 511, - n. b. R%=0.9398 R%=0.9477
magnetoakustycznej e ’ ’
Int(Ua) wyl;%adnlcza
R“=10,9568
amplituda z f= O’S.HZ f= 0’.5HZ
obwisdni napiecia pazrabollczna wyk21adnlcza*** . . .
skutecznego emisji R"=0,9438 R"=0,9779 pa2rab011czna b wyzkladmcza* Wy21<1adnlcza*
magnetoakustyczne] f= 3,5_Hz f= 3,§Hz R"=10,7988 R*=0,5918 R*=0,9909
Ua paraboliczna | wyktadnicza***
P R’=0,8527 | R*=0,9847
f=0,5Hz
stosunek pikow pazraboliczna
emisji R“=0,7743
magnetoakustyczne] =350z n. d. n. d. n. d. n. d. n. d.
r(Ua,,) paraboliczna
R*=0,9016
.. wyktadnicza* n. b. wyktadnicza* | wyktadnicza*
pole koercji H - R>=0,9945 ) R’=0,9988 | R>=0,9904
indukcja nasycenia liniowa b liniowa liniowa
B, i ] R*=0,8835 o R*=0,9898 | R’=0,8851
vaigg)}lgrznﬁnélcki liniowa liniowa ) liniowa wykladnicza* | wykltadnicza*
akustyczne] B R*=10,9358 R*=10,8481 R?*=0,8739 | R*=09782 | R?*=0,9812
wspolczynnik
elastopakustyyzzny B - b.w.d. - n.b. n.b. n.b.
n. b. — nie badano
n. d. — nie dotyczy
b.w.d. — brak wystarczajacych danych

2

-

R’ -
Model funkcji
* Exponential
*ox ExpDecl
ook ExpDec2

, nie znaleziono funkcyjnych zaleznosci
wspotczynnik dopasowania

Roéwnanie funkcji

Y = Yo T Axexp(Ro*x)
y = Arxexp(-x/t;) + yo
y = Apxexp(-x/t)) + A xexp(-x/tz) + yo
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Tabela 22. Zalezno$ci funkcyjne miedzy umowna/wyrazng granica plastycznos$ci a

parametrami wyznaczonymi za pomoca badan nieniszczacych

Parametr naczon 40HNMA 40HNMA P91
na pods t:VinZe bafiaﬁy z ptaskownika Z rurociagu
POC . deformacja . deformacja . deformacja
nieniszczacych petzanie plastyczna petzanie plastyczna pelzanie plastyczna
f=0,5Hz
catka z obwiedni liniowa
napigcia skutecznego i R*=0,8335 ) b 0 d wyktadnicza*
szumu Barkhausena f=3,5Hz o o R%=10,9931
Int(Ub) liniowa
R*=0,8465
amplituda z obwiedni f=3.5Hz
napigcia skutecznego ) wykla ({nicza* ) b nd wyktadnicza*
szumu Barkhausena }212 —0.8720 o o R2=0,9973
Uby, ’
catka z obwiedni f;n(i’(’fw };Z
napigeia skutecznego R%=0,9687 wykladnicza*
emisji . - f=3.5Hz - n. b. n. d. R2=0.9736
magnetoakustycznej liniowa
In(Ua) R*=0,9699
amplituda z obwiedni w;l;a%ii}clja*
napiccia skutecznego R =0,5622 wykladnicza*
emisji . - f=3.5Hz - n. b. n. d. R2=0.9473
magnetoakustycznej wykladnicza*
Uty R>=0,9269
stosunek pikow emisji
magnetoakustyczne;j - n. d. n. d. n. d. n. d. n. d.
r(Uay,)
. boli ktadnicza*
pole koercji H, - - I})fzri 8 ;clz41})a n. b. n. d. WI{Z =a0ngl§ii;
indukcja nasycenia By - - - n. b. n. d. Rzlrloog;lg 6
AN;E Ofg;}gg;lckl i wyktadnicza* ) liniowa nd liniowa
/ . R*=0,6992 R*=0,6746 o R*=0,9636
akustycznej B
wspotezynnik n.b n.b n.b n.b n.b n.b
elastoakustyczny T T T T T T
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Tabela 23. Zaleznosci funkcyjne migdzy granica wytrzymalo$ci a parametrami wyznaczonymi
za pomocg badan nieniszczacych

Parametr 40HNMA 40HNMA POl
wyznaczony na z ptaskownika Z rurociagu
podstawie badan . deformacja . deformacja . deformacja
- petzanie petzanie petzanie
nieniszczacych plastyczna plastyczna plastyczna
f=0,5Hz
catka z obwiedni liniowa
napigcia skutecznego ) R*=0,6618 ) b wyktadnicza* | wyktadnicza*
szumu Barkhausena f=3,5Hz T R>=10,9885 R%=10,9921
Int(Ub) liniowa
R*=0,6794
amp_htqda z obwiedni f=3,5Hz '
napigcia skutecznego _ Kadnicza* ) b ) wyktadnicza*
szumu Barkhausena wy2 — T R’= 09511
R"=0,7368
UbDD
catka z obwiedni f% (.)’SHZ
napigcia skutecznego 211n10wa
emisii ) R°=10,8521 ) b ) wyktadnicza*
! . f=3,5Hz - R>=0,9248
magnetoakustycznej .3
Int(Ua) liniowa
R*=0,8605
amplituda z obwiedni f= O’S.HZ
napigcia skutecznego wykladnicza*
plae S L eneE ) R?=0.2623 ) b ) wykladnicza*
g . f=3,5Hz o R=0,9245
magnetoakustycznej -
U wyktadnicza
o R*=0,8578
stosunek pikow
cmisyt . - n. d. n. d. n. d. n. d. n. d.
magnetoakustycznej
r(Ua,p)
. ) i paraboliczna wyktadnicza*
pole koercji H, R2= 07373 n. b. n. d. R>=0.9326
indukcja nasycenia ) i i o b wyktadnicza* liniowa
B, o R’=0,9877 | R’=0,9098
g‘;gzigmzﬁ ) wyktadnicza* i wyktadnicza* ) liniowa
! . R*=0,4389 R*=0,9985 R*=0,8532
akustycznej B
wspotezynnik n. b. n. b. n. b. n. b. n. b. n. b.
elastoakustyczny f
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Przeprowadzony program badan pozwolit réwniez zidentyfikowa¢ wystgpowanie
zalezno$ci wyktadniczej migdzy udziatem powierzchniowym (objgtosciowym) pustek w
stali 40HNMA a polem koercji (H,), a takze liniowego zwiazku migdzy polem koercji a
wspotczynnikiem dwojtomnosci akustycznej (Bqy).

Wyniki badan zwiazkow wystepujacych migdzy wiasciwosciami mechanicznymi a
parametrami wyznaczonymi na podstawie badan nieniszczacych wskazuja, ze mozliwie
jest wyznaczenie granicy plastycznosci i granicy wytrzymatosci materiatow, ktore
zmieniaja si¢ monotonicznie w funkcji odksztalcenia trwatego i ktérych parametry
pochodzace z badan nieniszczacych zmieniaja si¢ rOwniez w sposdb monotoniczny
wraz z sukcesywnym zwigkszaniem odksztalcenia.

Warunki te sa zatem speinione dla stali odksztatcanych w temperaturze pokojowe;j
(wszystkie badane serie materiatdw po deformacji plastycznej w temperaturze
pokojowej) oraz dla stali 40HNMA z eksploatowanego rurociagu i po laboratoryjnym
petzaniu, a wiec dla materiatu poddanemu réwniez silnej degradacji (chociaz
zachodzacej wskutek innych mechanizmow deformacyjnych), wskutek ktorej utworzyty
si¢ pustki (tabela 22 i 23). W tym przypadku stwierdzono paraboliczne zwiazki
pomigdzy polem koercji (H,) a granica plastyczno$ci/wytrzymatosci (tabela 22 1 23).

W przypadku stali P91 zaré6wno po petzaniu, jak 1 po deformacji plastycznej,
zaobserwowano wystepowanie istotnych zwiazkéw funkcyjnych migedzy granica
plastycznosci i wytrzymaloscia na rozciaganie stali, a caltka wyznaczona z sygnatu
napigciowego szumu Barkhausena (Int(Ub)) 1 indukcja nasycenia (B;).

W S$wietle przytoczonych w rozprawie wynikow badan oraz syntetycznych
wnioskOw 1 uwag powyzej przedstawionych, tezy pracy postawione na jej poczatku
mozna uzna¢ za pozytywnie zweryfikowane.

Pomimo, Ze badania w niniejszej pracy doktorskiej wykonano na materiatach
obciazonych w warunkach laboratoryjnych (petzanie, deformacja plastyczna), uzyskane
wyniki moga stanowi¢ cenna wskazdwke, jakie parametry w przypadku analizowanych
stali, powinny by¢ brane pod uwage w analizie stopnia degradacji wybranych

elementow konstrukcji, a zwlaszcza instalacji energetycznych.
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11. Podsumowanie i wnioski koncowe

W  niniejszej pracy doktorskiej przedstawiono wybrane parametry metod
nieniszczacych 1 niszczacych, ktore moga by¢ stosowane do oceny degradacji
mikrostruktury oraz zmian wtasciwo$ci mechanicznych materialow.

We wstepnej czgéci teoretycznej rozprawy opisano podstawy fizyczne
nieniszczacych metod badawczych, wykorzystywanych do wyznaczenia parametrow
wrazliwych na rozwo6j uszkodzenia, przy czym uwage skoncentrowano gldwnie na
metodach, ktore nie zostaly jeszcze znormalizowane, to znaczy na technice
wykorzystujacej istnienie szumu Barkhausena oraz metodzie opierajacej si¢ na analizie
emisji magnetoakustycznej. Z tego tez wzgledu stosunkowo szeroko opisano czynniki
wplywajace na wyniki otrzymane za pomoca obu technik badawczych.

W czg$ci dotyczacej wlasnych prac do§wiadczalnych szczegoétowo przedstawiono
kolejne etapu realizowanych testow. Program badan obejmowat przeprowadzenie
deformacji wywotywanej petzaniem lub plynieciem plastycznym do osiagnigcia
réznych stopni odksztalcenia w trzech grupach stali, rozniacych si¢ miedzy soba
mikrostruktura oraz witasciwosciami mechanicznymi. Wstepnie odksztatcone probki
materiatow poddawano wstgpnie badaniom magnetycznym, polegajacym na
wyznaczeniu parametrow z obwiedni napigcia skutecznego szumu Barkhausena oraz
emisji magnetoakustycznej, a takze parametréw wyznaczonych z petli histerezy
magnetycznej. Ponadto, przeprowadzono ultradzwigkowe badania wspotczynnika
dwojtomnosci akustycznej oraz w przypadku stali 40HNMA z ptaskownika 1 z
rurociagu wspoétczynnika elastoakustycznego.

W  kolejnym etapie programu badawczego materialdw poddanych wstepnej
deformacji oraz badaniom nieniszczacym wykonano statyczne proby rozciagania oraz
analiz¢ mikrostruktury w zakresie powigkszen mikroskopii $§wietlnej, skaningowej i
transmisyjnej. Rozwo6j uszkodzenia badanych stali, wyrazony przez parametry
wyznaczone na podstawie badan niszczacych oraz przez parametry pochodzace z badan
nieniszczacych poddano analizie zmierzajacej do opracowania wzajemnych zwiazkow
funkcyjnych migdzy nimi.

Przeprowadzona syntetyczna analiza wynikow badan z punktu widzenia mozliwosci
zastosowania metod nieniszczacych do oceny degradacji materialtow w miejsce
dotychczas wykorzystywanych pracochtonnych, czasochtonnych i kosztownych badan

niszczacych daje mozliwo$¢ sformutowania nastgpujacych podstawowych wnioskow.
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e Mozliwe jest okreslenie stopnia eksploatacji stali - wyrazonego degradacja
mikrostrukturalng opisana zmianami udzialu powierzchniowego (a tym samym
objetosciowego) pustek (i innych nieciagtosci  mikrostrukturalnych)
na podstawie parametréw wyznaczanych w oparciu o metody nieniszczace.

e Mozliwe jest okreslenie stopnia eksploatacji stali wyrazonego pogorszeniem si¢
jej charakterystyk mechanicznych wskutek procesu pelzania na podstawie
parametrow wyznaczanych za pomoca metod nieniszczacych.

e Parametry wyznaczone na podstawie badan magnetycznych oraz wspotczynnik
elastoakustyczny okreslony metoda ultradzwigkowa sa bardziej czute na rozwoj
uszkodzenia w pierwszym 1 drugim etapie petzania materiatow, natomiast
dwodjtomnos¢ akustyczna w trzecim.

e W oparciu o badania nieniszczace materiatow o jednakowej wartosci wstepnej
deformacji mozliwe jest wskazanie réznic w zastosowanym rodzaju obciazenia

wywotujacego okreslong histori¢ odksztatcenia.

W zwiazku z duza czulo$cia wybranych parametréw metod nieniszczacych (metody
magnetyczne, ultradzwigkowe) na stopien uszkodzenia planuje w przysztosci
wykonanie podobnych badan do prezentowanych w niniejszej rozprawie na probkach
stali P91, ktore poddawane bgda petzaniu przy nizszych poziomach napre¢zenia, bardziej
reprezentatywnych dla stosowanych w rzeczywistych elementach rurociagdw.
Umozliwi to opracowanie bazy danych, ktora mogtaby utatwi¢ transformowanie
wynikow testow laboratoryjnych na wnioski oraz opracowywanie procedur dotyczacych
efektywnego ustalenia warunkow pracy oraz terminowych przegladéw elementow

rzeczywistych konstrukeji.
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