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PROGNOZOWANIE SREDNICY WYDZIELEN
W WARUNKACH NIESTABILNOSCI MIKROSTRUKTURY
STALI VM12-SHC

Przeprowadzono badania mikrostruktury stali VM12-SHC w stanie wyjsciowym oraz po 30 000 godzin wyzarza-
nia w temperaturze 600 i 650°C. Dla reprezentatywnych obrazéw mikrostruktury przeprowadzono analize ilosciowq
wydzieleri. Wykonano analize statystyczng zebranych danych, celem oszacowania parametréw wybranego, teoretycz-
nego rozkladu statystycznego. Obliczono prognoze Sredniej srednicy wydzieleri i odchylenia standardowego takiego
rozktadu dla czasu réwnego 50 000 godzin w temperaturze 600 i 650°C. Uzyskane wyniki badarn potwierdzajg moz-
liwosé zastosowania, w ocenie stopnia degradacji eksploatowanych materialow, metod prognozowania wywodzgcych
sie ze statystyki matematycznej, a w szczegolnosci teorii proceséw stochastycznych oraz metod prognozowania przez
analogie. Przedstawiono procedure, ktdra pozwala na opracowanie prognozy gestosci prawdopodobieristwa srednicy
wydzieleri w warunkach niestabilnosct mikrostruktury wybranego gatunku stali.

Stowa kluczowe: stal VM12-SHC, wyzarzanie, wydzielenia

FORECASTING OF THE DIAMETER OF PRECIPITATIONS UNDER
MICROSTRUCTURE INSTABILITY OF THE VM12-SHC STEEL

The microstructure of the VM 12-SHC steel in initial state and after 30 000 hours of heating at a temperature of 600 and
650°C was investigated. In order to obtain representative images of microstructure, quantitative analysis of precipitations
was carried out. Statistical analysis of the collected data was carried out in order to estimate the parameters of the selected,
theoretical statistical distribution. Forecast of the average diameter of precipitations and standard deviation of such distri-
bution was calculated for 50 000 hours at a temperature of 600 and 650°C. The obtained test results confirm the possibility
to use, for the assessment of the level of degradation of used materials, forecasting methods originating from mathemati-
cal statistics, in particular theory of stochastic processes and forecast by analogy. A procedure that allows to establish the
forecast for probability density of the diameter of precipitations under instability of microstructure of a selected steel grade

was presented.
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1. WPROWADZENIE

W dlugotrwalej eksploatacji elementéw ciSnienio-
wych kotléw energetycznych istotnym elementem,
decydujacym o jego zuzyciu sg zmiany zachodzgce
w mikrostrukturze zastosowanych materialéw [1, 2].
Prawidlowo przeprowadzone obliczenia przy projek-
towaniu elementéw ci$nienowych powinny zapewnié
bezpieczng ich eksploatacje w zatozonym czasie obli-
czeniowym. Zwigzane jest to przede wszystkim z za-
stosowaniem szeregu wspoélczynnikéw bezpieczenstwa,
ktore uwzgledniajg niewystarczajgcg wiedze o zmianie
wlasciwosci uzytkowych w czasie dlugotrwatej pracy
przy zalozeniach projektowych i rozwiagzaniach kon-
strukcyjnych [2]. Teoretycznie po tym okresie elementy
te nalezatoby wycofaé z dalszej eksploatacji i zastapié
nowymi. W praktyce jednak, po przeprowadzeniu ba-
dan diagnostycznych i nowych obliczenn projektowych,
elementy te moga by¢ i sg czesto eksploatowane poza
obliczeniowy czas pracy, nierzadko trzykrotnie dtuzej
[3, 4]. Wynika to miedzy innymi z wyzszej rzeczywistej

wytrzymatosci na pelzanie zastosowanych materiatéw
od przyjetej do obliczen $redniej czasowej wytrzymato-
$ci na pelzanie zawartej w normie, zazwyczaj wiekszag
gruboscig rzeczywistg $cianki od przyjetej obliczenio-
wej, jak 1 uwzglednionych wspéiczynnikéw bezpieczeri-
stwa [2, 4].

Podczas eksploatacji elementéw pracujacych w wa-
runkach pelzania prowadzone sg okresowe badania
diagnostyczne [2]. Pozwala to w wiekszoSci przypadkéw
na wczesdniejsze wykrycie nadmiernej utraty trwatosci,
eliminujgc nieprawidlowg prace spowodowang przez
btedne rozwigzania konstrukcyjne badz nieprawidtowo
wykonane prace montazowe, a czasami poprzez niepra-
widlowo dobranym materialem do zalozonych warun-
kow pracy [5]. Ma to istotny wptyw na wzrost bezawa-
ryjnoSci eksploatowanych urzadzen.

Do prawidlowej oceny stanu materiatu, nie tylko
podczas pracy w czasie obliczeniowym ale réwniez poza
nim, wykorzystywana jest miedzy innymi znajomos§é
dtugotrwalego wptywu temperatury na zmiane wtasci-
wosci mechanicznych i mikrostruktury [6, 7].
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Na trwatoscé eksploatacyjng elementu konstrukcyjne-
go decydujacy wpltyw ma morfologia faz wtérnych ich
rozmieszczenie. W stalach wysokochromowych typu
9-12%Cr o strukturze odpuszczonego martenzytu wy-
stepujg, zaleznie od temperatury i czasu wydzielenia
M,35Cq, MC oraz faza Lavesa i faza Z. Najefektywniej,
niezalenie od gatunku stali na stabilno§é wtasciwosci
uzytkowych wptywajg drobne wydzielenia MX, MC wy-
dzielajace sie w osnowie, ktore skutecznie blokujg ruch
dyslokacji podczas obcigzenia cieplno-mechanicznego.
Natomiast pozostate wydzielenia wykazujg sklonno§é
do przemian oraz koagulacji z tendencja do wydziela-
nia po granicach ziaren i podziaren. Wplywajg zatem
istotnie nie tylko na wytrzymatosc¢ na pelzanie ale réw-
niez na obnizenie ciggliwosci [4].

Budowanie charakterystyk materialowych, opisuja-
cych zmiany ich wtasciwos$ci uzytkowych jest przed-
miotem badan wielu oérodkéw naukowo-badawczych.
Opracowania te sg stosowane z kolei w praktyce do
oceny stanu materialu elementéw kotléw energetycz-
nych [2].

O dynamice zmian w mikrostrukturze decyduje tem-
peratura eksploatacji, a szczegélnie jej zmiany w cza-
sie. Zmiany te wzmaga przytozone naprezenie bedace
skutkiem wystepujacego ci$nienia pary w instalacji.

2. MATERIAL. DO BADAN

Materialem do badan byta stal VM12-SHC w sta-
nie wyjSciowym i po dlugotrwalym wyzarzaniu przez
1 000, 10 000 i 30 000 godzin. Skiad chemiczny stali
VM12-SHC przedstawiono w tabeli 1.

3. METODYKA BADAN

Badania mikrostrukturalne przeprowadzono za po-
mocg skaningowego mikroskopu elektronowego Inspect
F (SEM) na konwencjonalnie przygotowanych zgtadach
metalograficznych trawionych chlorkiem zelaza.

Analize iloSciowa wydzielenn przeprowadzono z wy-
korzysaniem systemu analizy obrazu NIKON EPI-
PHOT200 & LUCIA G v.5.03.

Tabela 1. Sklad chemiczny badanej stali VM12-SHC, % wag.

Analize statystyczng zebranych danych, ktérej celem
bylo oszacowanie parametréw wybranego, teoretycz-
nego rozkladu statystycznego, a nastepnie obliczenie
prognozy wartosci oczekiwanej i odchylenia standar-
dowego takiego rozkladu przeprowadzono dla czasu
réwnego 50 tys. godzin. W ostateczno$ci opracowano
prognoze dla calego rozktadu, przy zalozeniu, ze ma on
postac rozktadu logarytmiczno-normalnego.

W prognozie $redniej Srednicy oraz zmiany rozkladu
wydzielerr skoncentrowano sie na wydzieleniach My;Cg
i fazy Lavesa (Fe,W) zakladajgc wzgledna niezmien-
nos$¢ stabilnych faz M(C,N).

4. WYNIKI BADAN

Badania mikrostruktury za pomoca skaningowego
mikroskopu elektronowego miaty na celu ujawnienie
mikrostruktury badanej stali w stanie dostawy jak i po
czasie starzenia 1000, 10 000 i 30 000 godzin w tempe-
raturze 600 i 650°C. Dla zatozonych wyzej wymienio-
nych stanéw materialu wykonano od 10 do 15 rejestra-
¢ji obrazéw mikrostruktury przy powiekszeniu 2000 x
Przyklady obrazéw mikrostruktury przedstawiono na
rysunkach od 1 do 3.

HFW
15.00 kV|ETD|40.8 um|10.0 mm| 2 000 x

Rys. 1. Struktura w stanie dostawy stali VM12-SHC
Fig. 1. Structure of the VM12-SHC steel as delivered

Table 1. Chemical composition of the investigated VM12-SHC steel, wt %

C Mn Si P S Cr Mo A\ w Nb B N
0,13 0,22 0,48 0,01 0,01 11,40 0,27 0,22 1,30 0,05 0,003 0,05
Tabela 2. Miary statystyczne opisujace strukture zbioru danych dla stali VM12-SHC
Table 2. Statistical measures describing the structure of data set for the VM12-SHC steel
. ’Sredr.xia Odch. Wsp. PRy Mediana II kw.
Stan materialu sres::llca, standardowe | zmiennosci Skosnosé Kurtoza I kw. 25% 50% 75%
St. wyj. 0,159 0,052 32,7% 0,770 3,300 0,119 0,149 0,196
600°C/10°h 0,210 0,112 53,3% 2,030 8,210 0,135 0,180 0,251
600°C/10"h 0,302 0,141 46,7% 1,459 6,060 0,202 0,267 0,369
600°C/3:10*h 0,469 0,166 35,4% 1,316 5,667 0,346 0,442 0,547
650°C/10°h 0,262 0,107 40,7% 1,815 9,749 0,191 0,239 0,313
650°C/10*h 0,505 0,160 31,7% 1,181 4,899 0,393 0,467 0,588
650°C/3:10h 0,669 0,253 37,8% 1,044 3,896 0,476 0,608 0,819
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HV | det| HFW | WD ag
15.00 kV/| ETD|40.8 pm|10.4 mm| 2 000 x

Rys. 2. Struktura stali VM12-SHC po wyzarzaniu w temperaturze 600°C, a) 10 000 h b) 30 000 h
Fig. 2. Structure of the VM12-SHC steel after annealing at a temperature of 600°C, a) 10 000 h b) 30 000 h

500 kVIETD| 9.6 mm |20

HY |det| WD | m e ——
15.00 kV| ETD| 9.9 mm | 2 000 x

Rys. 3. Struktura stali VM12-SHC po wyzarzaniu w temperaturze 650°C, a) 10 000 h, b) 30 000 h
Fig. 8. Structure of the VM12-SHC steel after annealing at a temperature of 650°C, a) 10 000 h, b) 30 000 h

Obrazy te postuzyly do przeprowadzenia analizy ilo-
$ciowej $rednicy wystepujgcych wydzielen, gtéwnie po
granicach ziarn bytego austenitu i listwach martenzy-
tu. Podstawowe miary statystyczne opisujgce struktu-
re zbioru danych przedstawiono w tabeli 2.

Zastosowanie metod statystycznych, do ktérych na-
lezg: analiza struktury, analiza zaleznoSci, analiza sze-
regéw czasowych oraz analiza danych przekrojowo-cza-
sowych [8, 9], wynika z przyjetego zatozenia o istnieniu
sktadnika losowego. Obserwacja mikrostruktury pro-
wadzi do wniosku, ze tradycyjnie stosowane podejScia
nie odzwierciedlajg wysokiego stopnia zlozonosci oraz
niejednorodnos$ci rzeczywistych materialéow. Mikro-
struktura kazdego materialu ma wyjatkowy, losowy
charakter. Jej opis powinien zatem takg losowosc i zto-
zono$¢ uwzgledniaé. Metody statystyki matematycznej
[10] spetniajg to zalozenie.

Podobnie jak w przypadku innych gatunkéw stali
[11] przeprowadzono analize danych, ktorej celem byto

obliczenie prognozy funkcji gestosci prawdopodobieni-
stwa. Przyjeto, ze analityczna postaé takiej funcji be-
dzie miata postaé rozkltadu logarytmiczno-normalne-
go [10]. Ma ona dwa parametry: warto§é oczekiwang
i rozproszenie, ktore oszacowano na podstawie zebra-
nych danych. Na ich podstawie oszacowano parametry
funkgji regresji. Nastepnie obliczono poziomy wartosci
oczekiwanej i rozproszenia dla momentu, ktérego doty-
czyta prognoza. Pozwolilo to oszacowaé prognozowang
gestos§é prawdopodobienstwa.

Obliczone parametry rozkladu logarytmiczno-nor-
malnego byly podstawa do oszacowania parametrow
funkcji regresji liniowej, ktorg wykorzystano do opra-
cowania prognozy dla dluzszych czaséw wyzarzania.
Oszacowane poziomy Sredniej logarytméw analizowa-
nych zmiennych (n) i odchylenia standardowego loga-
rytméw zmiennych (o) dla badanej stali przedstawiono
w tabeli 3.

Tabela 3. Obliczone parametry rozkladu logarytmiczno-normalnego dla stali VM12-SHC
Table 3. Calculated parameters of log-normal distribution for the VM12-SHC steel

=i 600°C/10° h 600°C/10°h | 600°C/3-10°h | 650°C/10°h | 650°C/10*h 650°C/3-10" h
wyjSciowy
n -1,88 -1,66 -1,29 -0,81 -1,40 -0,72 -0,46
- 0,317 0,44 0,43 0,33 0,36 0,29 0,35
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5. PROGNOZA GESTOSCI
PRAWDOPODOBIENSTWA

Prognoze wartosci oczekiwanej Srednicy wydzielen
i jej rozproszenia wraz ze Srednim bledem resztowym
oraz $rednim bledem predykcji ex ante pokazano na ry-
sunku 4. Btad predykcji informuje, jakich przecietnych
wahan zmiennej prognozowanej, woké6l postawionej
prognozy, mozna spodziewac sie¢ w momencie, na ktory
jest ona wyznaczana. Z zatozenia blad ten ro$nie w mia-
re wydluzania horyzontu prognozy. Jego duza warto$é
Swiadczy o matej stabilno$ci analizowanych relacji.

Analizowana relacja ma charakter liniowy w skali
logarytmicznej, natomiast po rozlogarytmowaniu ma
postac funkeji potegowe;.

Miary warto$ci oczekiwanej i odchylenia standardo-
wego obliczono na podstawie danych zlogarytmowa-
nych, co przedstawiono w tabeli 4.

Przeprowadzona analiza, ktérej wyniki pokazano na
rysunku 5, wykazuje zmiany funkcji gestosci prawdo-
podobienistwa w czasie. Dynamika tych zmian jest zde-
cydowanie wieksza w przypadku temperatury 650°C.

Poréownanie dopasowania i prognozowania rozkta-
déw logarytmiczno-normalnych pokazano na rys. 5.

Tabela 4. Poré6wnanie $redniej i odchylenia standardowego obliczonych dla danych zlogarytmowanych z oszacowanymi
parametrami rozkladu logarytmiczno-normalnego dla stali VM12-SHC

Table 4. Comparison of the average and stadard deviation calculated for logarithmised data with estimated parameters of

log-normal distribution for the VM12-SHC steel

Srednia Srednia Odch. Odch.st. | & . . Srednia Odch. Odch. st.
rozklad standardowe rozklad rozklad standardowe rozklad
St. wyj. -1,89 -1,88 0,32 0,32 0,15 0,15 1,37 1,37
600/10°h -1,67 -1,66 0,44 0,44 0,19 0,19 1,56 1,56
600/10"h -1,29 -1,29 0,43 0,43 0,27 0,27 1,54 1,54
600/3-10*h -0,81 -0,81 0,33 0,33 0,44 0,44 1,39 1,39
Prognoza
600/5-10°h -0,12 0,32 0,89 1,38
650/10°h -1,41 -1,41 0,37 0,37 0,24 0,24 1,44 1,44
650/10"h -0,73 -0,73 0,30 0,30 0,48 0,48 1,35 1,35
650/3-10*h -0,47 -0,47 0,36 0,36 0,63 0,63 1,43 1,43
Prognoza
650/5-10°h 0,47 0,36 1,60 1,43
Wartosci empiryczne, teoretycznei prognozy Wartosci empiryczne, teoretycznei prognozy
dla 600 °C dla 650 °C
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Rys. 4. Wartos$ci empiryczne, teoretyczne i prognoza dla $redniej i odchylenia standardowego rozkladu logarytmiczno-nor-

malnego $rednicy wydzielen w stali VM12-SHC

Fig. 4. Emprical, theoretical values and forecast for the average and standard deviation of log-normal distribution of the

diameter of precipitations in the VM12-SHC steel



Prace Instytutu Metalurgii Zelaza nr 4/2016, tom 68

Funkcje gestosci dopasowane do danych
i propgnozowana dla 600 °C

6,00

5,00

1,00

000 - \

0103050,7091,11,3151,7192,12,3252,729
Srednica wydziele, pm

emmmPrognoza 600/50 et St.wy. ===-600/1 ==---600/10

Funkcje gestosci dopasowane do danych
i prognozowana dla 600 °C

T

0,20 3 t
, 3, K
010 {4
) y -
/
0,00 (I T T T

0103050,7091,1131,51,7192,12,3252,729
Srednica wydzielen, pm

T T T T

@mmmPrognoza 600/50 St. wy. ===-600/1 = = 600/10 = - =600/30

Gestosc

Funkcje gestosci dopasowane do danych
i prognozowana dla 650 °C

6,00

5,00

4,00

2,00

1,00

111

01030507091,113151,7192,12,3252,72,9
S$rednica wydzielen, pm
St.wy. -==-650/1 = = 650/10 — - =650/30

0,00

e===Prognoza 600/50

Funkcje gestosci dopasowane do danych
i prognozowana dla 650 °C

1,00 ST ,/- T
0,90 : ', , L /
A 7~

@© 030 F; /] Y .
< : ll 1 4

o ] 1
S o7 i
o A
= 0,60 H !
£ N
3 050 i !
-4 H !
Y —
e HE BN !
o H ¥
& 030 - t—4—+
174 HE] .
[0 )
O 020
N
H
0,10 i} 1;
4
0,00 f T T

01030507091,113151,7192,12,3252,72,9
Srednica wydzieler,, pm
St.wy. ----650/1 = — 650/10 — - ~650/30

emmmPrognoza 600/50

Rys. 5. Dopasowane i prognozowane rozklady logarytmiczno-normalne $rednicy wydzielenn
Fig. 5. Fitted and forecast log-normal distributions of the diameter of precipitations

6. PODSUMOWANIE

Dhugotrwalte wyzarzanie stali VM12-SHC pozwolito
na iloSciowy opis zmian mikrostruktury w temperatu-
rze 600°C i 650°C. Przeprowadzona analiza ilo$ciowa
wybranych obrazéw mikrostruktury, pozwolila opra-
cowaé baze danych obejmujgcg $rednice wydzielerd
zmierzone w temperaturze 600 i 650°C oraz oraz po
wyzarzaniu w czasie 1000, 10 000 i 30 000 h. Zebrane
wyniki badan byly podstawg do przeprowadzenia ana-
lizy statystycznej (Tab. 2). Wykazano, ze struktura ta
zmienia sie w czasie, co w ostateczno$ci opisano zmia-
nami parametréw funkcji gesto$ci prawdopodobien-

stwa (Tab. 3).

Do rozkladéw rzeczywistych Sredniej Srednicy wy-
dzielenn dopasowano funkcje gestosci prawdopodobieni-
stwa o postaci rozkltadu logarytmiczno-normalnego
opisanej wzorem (3). Parametry funkgcji, czyli §rednia
logarytméw analizowanych zmiennych (u) i odchylenie

standardowe logarytmoéw zmiennych (o) byly podstawa
do oszacowania parametréw funkcji regresji liniowej,
ktérg wykorzystano do opracowania prognozy Sredniej
$rednicy wydzielen i ich rozkladu dla czasu 50 000 go-
dzin.

Przeprowadzona analiza statystyczna wzrostu wiel-
kosci wydzielen w temperaturze zblizonej do tempera-
tury dlugotrwatej eksploatacji tj. 600°C, wskazuje na
ciggly, jednakze powolny proces wzrostu wydzielen.
Podwyzszenie temperatury wyzarzania do 650°C ujaw-
nilo znaczne zwiekszenie dynamiki wzrostu wydzielen
w stali VM12-SHC.

Oszacowane parametry funkcji gesto$ci prawdopodo-
bieristwa wskazujg na mozliwo$§é poréwnywania Sred-
nich $rednic wydzielerr oraz ich parametréw w zalez-
nosci od temperatury wyzarzania. Podobienistwo takie
daje mozliwo$é zastosowania, w ocenie stopnia degra-
dacji eksploatowanych materialéw, metod prognozowa-

nia przez analogie.
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