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Analiza mozliwosci oceny procesu
pelzania stali X12CrMoWVNbN10-1-1
na podstawie szumu Barkhausena

Analysis of the possibility of evaluation
of the creep process

in the X12CrMoWVNDbN10-1-1 steel
using Barkhausen noise signals

Streszczenie

Przeprowadzono pomiary polowego efektu Barkhau-
sena oraz petli histerezy na cylindrycznych prébkach sta-
li X12CrMoWVNDbN10-1-1 $rednicy 4 i dtugosci 15 mm.
Analizowano zmiany wielkosci ilosciowo opisujgcych ba-
dane efekty pomiedzy prébkami w stanie dostawy i po
petzaniu. Szukano takich wielkosci magnetycznych, dla
ktérych wptyw zmian witasnosci mechanicznych i mikro-
struktury, zachodzacych wskutek procesu petzania, jest
najbardziej widoczny. Dla polowego efektu Barkhausena
procesy petzania stali X12CrMoWVNbN10-1-1 powodujg
wzrost maksymalnej amplitudy sktadowych widma FFT
oraz wzrost energii szumu Barkhausena. Analizujgc pe-
tle histerezy, stwierdzono spadki pola koercji po procesie
petzania. Analiza falkowa pokazata, ze sygnaty dla pré-
bek w stanie dostawy cechuja sie wiekszg regularnoscia,
niz sygnaty dla prébek po petzaniu. Proces petzania po-
woduje pojawienie sie impulséw o nizszych czestotliwo-
Sciach, ktoére nie wystepujg dla prébek w stanie dostawy.
Stwierdzone zmiany parametrow magnetycznych sg pod-
stawg do prowadzenia dalszych badan wptywu proceséw
petzania na ich zmiany. Koricowym celem tych badan jest
okreslenie korelacji pomiedzy zmianami wartosci para-
metréw magnetycznych a stopniem zaawansowania pro-
cesu peifzania.
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Abstract

The Barkhausen effect and the hysteresis
loop were measured on 15 mm long cylindrical
X12CrMoWVNDbN10-1-1 steel specimens with a diameter
of 4 mm. An analysis was conducted of the changes that
describe the effects under analysis quantitatively. “New”
specimens (in the as-delivered state) and post-creep
specimens (destroyed due to creep) were compared.
The aim was to find magnetic quantities for which the im-
pact of creep-related changes in the mechanical properties
and microstructure is the most visible. For the Barkhausen
effect, the steel X12CrMoWVNbN10-1-1 creep processes
result in a rise in the maximum value of the amplitude
of the components of the FFT spectrum and the
Barkhausen noise energy. Analyzing the hysteresis
loop, drops in coercivity were found after the creep proc-
ess was completed. The results of the wavelet analysis
showed that the as-delivered state specimens signals are
more regular than for post-creep specimens. Creep proc-
ess causes the appearance of the low-frequency pulses
which are not present in the as-delivered state specimens.
The results of the testing are the basis for further research
on the impact of creep processes on changes in magnetic
properties. The ultimate object of the research is to deter-
mine the correlations between changes in values of mag-
netic parameters and the progress of creep.

Keywords: X12CrMoWVNbN10-1-1 steel, creep,
Barkhausen noise
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Wstep

Stal X12CrMoWVNbN10-1-1 jest nowoczesng stalg
martenzytyczng z wysokg zawartoscig chromu, stoso-
wang jako materiat watéw wirnikow turbin blokéw we-
glowych na parametry ultranadkrytyczne.

W typowych zastosowaniach podstawowym pro-
cesem utraty trwatosci tej stali, obok obcigzen zmien-
nych, jest pefzanie. Wykorzystanie efektu Barkhausena
w diagnostyce proceséw zuzycia jest przedmiotem wie-
lu badan [1+3]. Przeprowadzono m.in. badania majace
na celu analize mozliwosci wykorzystania polowego
efektu Barkhausena do oceny stanu zaawansowania
procesu petzania probek wykonanych ze stali X12Cr-
MoWVNbN10-1-1.

Prezentowane wyniki badah obejmuja skrajne stany
tworzywa:

— stan dostawy (nowe tworzywo),
— stan po zniszczeniu prébki w wyniku préby petzania.

Wystgpienie réznic w wynikach analizy wielko$ci
ilosciowo opisujgcych szum Barkhausena dla stanéw
skrajnych tworzywa bedzie podstawg do opracowania
szerszego programu badan wptywu procesu petzania
na polowy efekt Barkhausena.

Szczegoly badan

Badania prowadzono na probkach stali w ksztat-
cie walca o wysokosci 15 i srednicy 4 mm. Zbadano
3 prébki w stanie dostawy (oznaczenie: N1, N2, N3)
oraz trzy probki po prébach peifzania (oznaczenie: P1,
P2, P3). Proby pelzania zostaty wykonane przy statym
naprezeniu 120 MPa, réznych temperaturach: probka
P1-660 °C, prébka P2 — 680 °C, prébka P3 — 700 °C.

Pomiary wykonywano przy uzyciu systemu pomiaru,
analizy i rejestracji impulséw napieciowych natezenia

Tablica I. Konfiguracje podstawowych parametréw pomiaréw
Table I. Basic configurations of the measurement parameters

Podstawowe parametry Konfiguracja | Konfiguracja
pomiarow C1 C2
Czestotliwos¢ prébkowania 800 800
fo, kHz
L|czpa punktéw 394 158
pomiarowych, tys.
Amplituda prgdu
! 2 2
magnesujgcego, A
Szybkos¢ zmian pradu 16,3 409
magnesowania, A/s
Maks. warto$¢ napiecia
. 10 10
dyskryminaciji, V
Wzmocnienie . 10-krotne 100-krotne
przedwzmacniacza
lemocnlenle wzmacniacza 20 35
gtdbwnego, dB
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Barkhausena MEB-4C firmy Mag-Lab s.c. Schemat
stanowiska badawczego przedstawiono na rysunku 1.
Pomiary prowadzono dla dwoch konfiguraciji ustawien
urzgdzenia pomiarowego — szczegdtowe informacje
zawarto w tablicy I.

- /f/ff/f/f/f/ff/f/ff
————————

Rys. 1. Schemat stanowiska badawczego: 1 — cewka pomiarowa,
2 — cewka magnesujgca, 3 — badana prébka, 4 — rdzen ksztattkowy I,
5 — rdzen ksztaitkowy C

Fig. 1. Diagram of the testing rig: 1 — measuring coil, 2 — magnetizing
coil, 3 — tested specimen, 4 — |-shaped core, 5 — C-shaped core

Wptyw procesu petzania
na zmiany mikrostruktury

Badana stal w stanie dostawy ma strukture marten-
zytu wysokoodpuszczonego z wydzieleniami weglikow
wewnatrz blokéw (subziarn) oraz na ich granicach
z niewielka iloscig tlenkowych wtrgcen niemetalicznych
(rys. 2). Badania sktadu chemicznego wydzielen wska-
zuja, ze wegliki charakteryzujg sie r6zng zawartoscig
wegla oraz wzajemnie rozpuszczonych pierwiastkow
wynikajgcg ze sktadu chemicznego stali, co wskazuje,
ze sg to prawdopodobnie wegliki M,3Cs (gdzie M: Cr,
Fe, Mo, W, V) oraz wegliki MC (gdzie M: W, V, Nb),
lub MX (gdzie X: C, N), co potwierdzajg dane literatu-
rowe [4,5].

Dla prébki po petzaniu w temperaturze 660 °C(P1)
stwierdzono wystepowanie struktury martenzytu
wysokoodpuszczonego i niewielkiej liczby wtrgcen
niemetalicznych, gtéwnie tlenkowych. W strukturze
stali ujawniono niewielkie pory petzaniowe oraz pust-
ki o nieregularnym rozmieszczeniu. Nie stwierdzono
znaczgcych zmian morfologii struktury martenzytu
wysokoodpuszczonego w poréwnaniu ze stanem do-
starczenia z wyjatkiem dodatkowego procesu wydzie-
leniowego drobnych faz bogatych w W (ok. 15%) i Mo
(ok. 14%) odpowiadajgcych sktadowi fazie Lavesa
(Fe,Cr),(W,Mo). Faza Lavesa w przewazajgcym udzia-
le wydziela sie na granic ziaren i blokdw, lokalnie je-
dynie wewnatrz blokéw martenzytu odpuszczonego.
Faza ta wydziela sie niezaleznie na granicach, lub jest
bezposrednio przylegta i zwigzana z weglikiem M,3Cg,
na ktérym zarodkuje.

Dla badanych standéw prébek po petzaniu w tempera-
turze 680 °C(P2)i 700 °C(P3) (rys. 3) stwierdzono wyste-
powanie struktury martenzytu wysokoodpuszczonego



z wydzieleniami weglikéw o sktadach chemicznych od-
powiadajgcych M,3Cg oraz MC a takze obecnos¢ po-
réw i pustek petzaniowych. Proces wygrzewania w tych
temperaturach spowodowat dos¢ stabo zauwazalng
koagulacje weglikbw wewngtrz blokéw oraz tworzenie
bardziej ciagtej siatki wydzielen na granicach. Stwier-
dzono réwniez pojawienie sie weglikow o wiekszych
rozmiarach w wyniku ich czesciowego rozrostu.

W poréwnaniu z probkg po petzaniu w 680 °C (P2),
prébka po petzaniu w 700 °C (P3) wykazuje bardziej
zaawansowany proces koagulacji weglikéw, gdzie réw-
niez wegliki na granicach blokéw (subziarn) ulegty wy-
raznej koagulacji.

1 pm EHT = 25.00 kv
WD= 14mm

Signal A = SE2
Mag= 40.00 K X

Rys. 2. Struktura stali w stanie dostawy
Fig. 2. Structure of specimen made of as-delivered state material

Signal A = SE2
Mag = 30.00 K X

1pm EHT = 25.00 kv
WD= 13mm

Rys. 3. Struktura prébki P3 zerwanej po petzaniu
Fig. 3. Structure of the post-creep P3 specimen

Wptyw procesu petfzania
na zmiany mikrostruktury

W celu okreslenia mozliwosci oceny stanu zaawan-
sowania procesu petzania dokonano analizy:
obwiedni szumu Barkhausena,
liczby zliczen impulséw szumu Barkhausena,
widma szumu Barkhausena z wykorzystaniem FFT,
energii szumu Barkhausena,

— punktoéw charakterystycznych petli histerezy magne-
tycznej,
— analizy falkowej szumu Barkhausena.
W pracy przedstawiono wyniki analizy tych wielko-
Sci, ktére wykazaty najwieksza réznice pomiedzy skraj-
nymi stanami.

Analiza zmian energii szumu Barkhausena

Energia szumu Barkhausena, zwana réwniez jego
intensywnoscig, jest zdefiniowana jako catka po czasie
kwadratu napiecia impulséw V; i jest parametrem opi-
sujgcym jedng wartoscig rozktad i napiecie impulséw
w czasie jednego cyklu przemagnesowania T.

EBN = fT Viz dt

Wyznaczone wartosci energii szumu Barkhausena
pokazano na rysunku 4a — dla konfiguracji C1 i na ry-
sunku 4b dla konfiguracji C2. Réznice wartosci energii
dla tworzywa w stanie dostawy i po procesie petzania
wystepuja dla konfiguracji C1. W przypadku konfigura-
cji C2 wyrazng réznice widac tylko dla probki P3.
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Rys. 4. Wartosci energii szumu Barkhausena Egn probek z materiatu
w stanie dostawy i po petzaniu: a) konfiguracja C1, b) konfiguracja C2
Fig. 4. Values of the Barkhausen noise energy Egn of specimens
made of as-delivered and post-creep state material: configuration
C1, configuration C2

PRZEGLAD SPAWALNICTWA Vol. 86 Nr 11/2014

37



38

Analiza widmowa sygnatu z wykorzystaniem FFT

Przeprowadzono analize FFT szumu Barkhausena.
Na rysunkach 5a i 5b poréwnano widma FFT otrzy-
mane dla materiatu w stanie dostawy i po petzaniu
dla konfiguracji C1. Wida¢ wyrazne roznice wartosci
amplitudy widma FFT w stanie dostawy od prébek po
prébie petzania w zakresie 3+10 kHz.

Amplituda

a)

T000 4
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b)
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Rys. 5. Rozktad amplitudy FFT w funkcji czestotliwosci — konfiguracja C1
— prébki N1, N2, N3 (kolor czarny), probki P1, P2, P3 (kolor czerwony):
a) zakres czestotliwosci 0+100 kHz, b) zakres czestotliwosci 1,8+13 kHz
Fig. 5. Distribution of the FFT amplitude depending on frequency — con-
figuration C1 — specimens N1, N2, N3 (black), specimens P1, P2, P3
(grey): a) frequency range 0+100 kHz, b) frequency range 1,8+13 kHz

Analiza zmian wielkosci
opisujacych petle histerezy magnetycznej

Przeprowadzono analize¢ FFT szumu Barkhausena.
Analizowano zmiany dwoch parametréw charaktery-
zujgcych petle histerezy: indukcje remanenc;ji B, i pole
koercji H..

Indukcja remanencji B, okreslana jest jako wartosé
indukcji magnetycznej B przy zerowym zewnetrznym
polu magnetycznym H = 0.

Pole koercji H, to wartos¢ zewnetrznego pola ma-
gnetycznego H, przy ktérym indukcja magnetyczna
przybierze warto$¢ réwng zeru B = 0.

Wartosci pola koercji He prébek z materiatu w sta-
nie dostawy i po pefzaniu przedstawiono na rysunku 6
(konf. C1 — rys. 6a i konf. C2 — rys. 6b). Wartosci te
wyraznie sie réznig, co wskazuje na mozliwo$¢ wyko-
rzystania ich do identyfikacji stanu procesu petzania.
Nie zaobserwowano zadnych réznic w wartosciach re-
manencji B,.

PRZEGLAD SPAWALNICTWA Vol. 86 Nr 11/2014

100

a) He | © N1T,N2, N3
95 1o P
90/
85!
80! 1
75!
105 —_—
b) He | ® N1, M2, N3
[A/m] . X E;
100 | P3

95|
90| _
85|

80"
Rys. 6. Wartosci pola koercji HC probek z materiatu w stanie dostawy
i po petzaniu: a) konfiguracja C1, b) konfiguracja C2
Fig. 6. Values of coercivity HC of specimens made of as-delivered
and post-creep state material: a) configuration C1, b) configuration C2

Analiza falkowa sygnatow
Analiza zostata wykonana z wykorzystaniem ciggtej
transformaciji falkowej, ktéra jest opisana wzorem:

1 o
slab)=a? I ,\(r)g.r/[";bjdr
-0 a

gdzie: a — parametr skali, ktéry jest rownowazny od-
wrotnosci czestotliwosci, b — parametr dylatacji,
x(t) — analizowany sygnat w funkcji czasu, w — funkcja
falkowa, w((t - b)/a) — jadro przeksztatcenia falkowego,
s (a, b) — wspotczynniki falkowe.

Wykorzystanie transformacji falkowej umozliwia ob-
serwacje zmian sygnatu jednoczesnie w dwdch dziedzi-
nach: czasu i czestotliwo$ci, co jest szczegdlnie wska-
zane w przypadku badanych sygnatéw ze wzgledu na
ich niestacjonarnos¢. Do analizy wykorzystano falke
Gaussa 4. rzedu. Wybor tej falki jest uzasadniony dobrg
lokalizacjg zaréwno w dziedzinie czasu, jak i dziedzinie
czestotliwosci oraz odpowiednig liczbg momentdéw.

Analiza porownawcza dla réznych stanéw zostata
wykonana dwuetapowo. W pierwszym etapie wybrano
po 3 reprezentatywne sygnaty dla kazdego stanu i na
nich prowadzono ciggtg transformacje falkowag. W wy-
niku uzyskano zbiory bezwzglednych wspotczynnikéw
falkowych, dla ktérych, w celu normalizacji amplitud
wspotczynnikow falkowych, zostata wyznaczona nor-
ma euklidesowa:

S= ’isf(a,b)

gdzie n — liczba sygnatéw branych pod uwage.



Operacja ta stanowita drugi etap analizy. Na podsta-
wie wynikowych skalogramoéw dostosowano wartosé
parametru skali w taki sposéb, aby na skalogramie
byty przedstawione wszystkie wysokoamplitudowe
wspotczynniki falkowe. Wartosci parametru skali, dla
ktorych byly wyznaczane skalogramy, przyjeto w za-
kresie 1+200 (rys. 7+10).

Na podstawie uzyskanych skalograméw mozna za-
obserwowac, ze zakres niezerowych wspotczynnikow
wzgledem osi czasu jest mniejszy w przypadku sygna-
téw dla probki w stanie dostawy. Biorgc pod uwage fakt,
ze wartosci wspoétczynnikéw falkowych sg miarg podo-
bienstwa fragmentu analizowanego sygnatu znajduja-
cego sie w oknie do zastosowanej falki (. gdy S — 0,
fragment sygnatu jest catkowicie odmienny od falki),
mozna zaobserwowac, ze sygnaty dla probki w stanie
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dostawy cechujg sie wiekszg regularnoscig niz sygnaty
dla prébek po petzaniu. Swiadczg réwniez o tym wiek-
sze wartosci wspoétczynnikdw falkowych uzyskanych
dla sygnatéw z prébki w stanie dostawy w stosunku do
sygnatéw z prébek po pefzaniu. Ponadto mozna zaob-
serwowac tendencje spadkowg maksymalnych wartosci
wspotczynnikéw falkowych wraz ze wzrostem tempe-
ratury przy petzaniu. Dla prébek po pefzaniu wysokie
wartosci wspoétczynnikéw falkowych (jasniejsze kolory)
sg obserwowane dla wyzszych parametréw skali: stan
dostawy — na poziomie 100, w pozostatych przypadkach
—na poziomie 140. Biorgc pod uwage, ze parametr skali
jest rownowazny do odwrotnosci czestotliwosci, obser-
wowane jest wystepowanie impulséw w sygnatach uzy-
skanych z prébek po petzaniu dla nizszych czestotliwo-
Sci w stosunku do sygnatu z prébki w stanie dostawy.
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Rys. 7. Skalogram — prébka w stanie dostawy
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Rys. 8. Skalogram — Prébka P1 (660 °C)

T Fig. 8. Scalogram — P1 (660 °C) specimen

. Rys.9. Skalogram — Prébka P2 (680 °C)
Fig. 9. Scalogram — P2 (680 °C) specimen

Rys. 10. Skalogram — Prébka P3 (700 °C)
Fig. 10. Scalogram — P3 (700 °C) specimen

PRZEGLAD SPAWALNICTWA Vol. 86 Nr 11/2014
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WhiosKi

Wykonane badania oraz analiza iloSciowa po-
lowego efektu Barkhausena oraz punktéw cha-
rakterystycznych petli histerezy magnetycznej
wykazaty mozliwos¢ oceny stanu zaawansowa-
nia procesu petzania prébek wykonanych ze stali
X12CrMoWVNbN10-1-1. Mozna wyrézni¢ wielkosci,
dla ktoérych roznice w sktadowych efektu Barkhau-
sena dla prébek w stanie dostawy i po prébie pet-
zania mogg postuzy¢ w przysztos$ci do opracowania
szerszego programu badan wplywu procesu petza-
nia na polowy efekt Barkhausena. Najwieksze i jed-
noznaczne réznice wystepowaty dla maksymalnej
amplitudy sktadowych widma FFT, pola koercji H.

Podziekowania

i energii szumu Barkhausena. Analiza liczby zliczen
oraz obwiedni szumu Barkhausena nie wykazata
jednoznacznej mozliwosci rozréznienia obu sta-
noéw prébek. Nie zaobserwowano zadnych réznic
w wartosciach remanencji B,. Wykazano réwniez,
ze réznice szumu Barkhausena lepiej widoczne sg
dla mniejszej czestotliwosci magnesowania. Analiza
falkowa pokazata, ze sygnaty dla prébek w stanie
dostawy cechujg sie wiekszg regularnoscia, niz sy-
gnaty dla prébek po petzaniu. Proces petzania po-
woduje pojawienie sie impulséw o nizszych czesto-
tliwosciach, ktére nie wystepuja dla probek w stanie
dostawy.

Przedstawione w artykule wyniki zostaty uzyskane w badaniach wspoéffinansowanych przez Narodowe
Centrum Badan i Rozwoju w ramach umowy SP/E/1/67484/10 — Strategiczny Program Badawczy
— Zaawansowane technologie pozyskiwania energii: Opracowanie technologii dla wysokosprawnych
zero-emisyjnych blokéw weglowych zintegrowanych z wychwytywaniem CO, ze spalin.
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