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WODOROWANIE PROBEK MATERIALOW
KONSTRUKCYJNYCH

W artykule przedstawiono wplyw wodorowania na
mikrostrukture materiatow konstrukcyjnych oraz wykorzystanie
tego procesu podczas okreslania przydatnosci eksploatacyjnej
tych materialow.

1. Wstep

Wodorowanie jest procesem polegajacym na nasycaniu badanych probek wodorem.
Wykonywane jest w celu badania wptywu wodoru na zachowanie si¢ metalowych materiatow
konstrukcyjnych. Stuzy takze do wytwarzania wad materialowych w prébkach bedacych
przedmiotem badan majacych na celu opracowanie metod oceny stanu technicznego
elementéw wykonanych z tych materiatow.

Wplyw wodoru na zmiany materiatdéw konstrukcyjnych jest rézny i1 zalezy od rodzaju
materialu oraz szeregu czynnikdw np. termicznych, strukturalnych, mechanicznych.
Intensywnos¢ tego procesu uzalezniona jest od predkosci dyfuzji wodoru w metalu oraz od
rozpuszczalnosci wodoru w danym materiale. Na przyklad stale martenzytyczne 1 ferrytyczne
charakteryzuja si¢ wigksza przepuszczalnoscia wodoru od stali austenitycznych. Istotny jest
takze fakt, ze wodér moze przenika¢ poprzez granice ziaren oraz przemieszczac Si¢ wraz z
dyslokacjami. Wzrost temperatury wplywa na przyspieszenie procesu.

W przypadku stali nasycanie wodorem moze powodowac opdznione pgkanie wodorowe,
obnizenie plastycznosci, zmiany mikrostruktury oraz tworzenie pecherzy 1 peknigé
wodorowych.

W stopach Al woddr wystgpowal w migdzykrystalicznych uszkodzeniach korozyjnych
probek przejawiajacych kruchosé, co swiadczy o waznej roli wodoru w rozwoju uszkodzen.
Prawdopodobnie nastepuje to wskutek przyciggania atomoéw wodoru przez dyslokacje i
utatwionego jego ruchu wzdhiz ich linii, co przyczynia si¢ do zwigkszenia jego ruchliwosci.
Dla stopow T; korozja naprezeniowa nastgpuje w wyniku oddzialywania wodoru
wchlonigtego przez metal z odksztatcajacy si¢ siecia krystaliczna.

2. Wplyw wodoru na stalowe materialy konstrukcyjne

Préby wodorowania przeprowadzono we wspoOlpracy z Wydzialem Inzynierii
Materiatowej Politechniki Warszawskie;j.

Przedmiotem badan byly probki wykonane ze stali 30HGSA pobrane z badanych w
WITU kulistych zbiornikow wysokocisnieniowych. Przed badaniem zostata usunigta z nich
powtoka malarska oraz zostaly doktadnie przemyte acetonem. Na przekrojach poprzecznych
wykonano szlify metalograficzne.

Wodorowanie prébek przeprowadzono w temperaturze pokojowej w 1IN kwasie
siarkowym (H,SO4) z dodatkiem lmg/dm3 promotora wnikania wodoru As;Os;. Probki
stanowily katod¢, anoda byta wykonana z platyny. Gestos¢ pradu wynosita

127



50 mA/cm®. Czas wodorowania wynosit 3 godziny. Ten sposéb nasycania wodorem
stosunkowo dobrze oddaje proces naturalnego starzenia si¢ materiatbw w warunkach ich
dhugotrwatej eksploatacji.

Mikrostrukture probek po wodorowaniu badano wykorzystujac  mikroskop
metalograficzny REICHERTA MF2. Obserwacji dokonano zaréwno na szlifach
poprzecznych wykonanych przed wodorowaniem, jak i1 na szlifach wykonanych na
przekrojach poprzecznych probek przecigtych po wodorowaniu.

Badania metalograficzne wykazaty, ze w badanych prébkach pod wplywem wodoru
katodowego nastgpuja trwale zmiany w warstwie powierzchniowej oraz w glgbszych
warstwach materiatu. W warstwie powierzchniowej wystepuja liczne pecherze wodorowe,
peknigcia 1 mikropgknigcia. W przekrojach poprzecznych takze stwierdzono uszkodzenia w
postaci pecherzy wodorowych, szczelin i mikropgknigc.

Stwierdzono, ze badane probki ulegaja uszkodzeniom poprzez zarodkowanie 1 wzrost
mikropgcherzy i mikropgknig¢ w wyniku dziatania wodoru w miejscach wad chemicznych
lub fizycznych materiatu, szczegdlnie na granicach wtracen i ziaren. Przyktady takich wad
przedstawiono na zdj¢ciach metalograficznych widocznych na rysunkach 1-6.

Rys.1. Peknigcia spowodowane wodorem katodowym w stali 30HGSA.
Probka trawiona nitalem. Szlif metalograficzny wykonano przed
nawodorowaniem. Pow. 90x.

128



Rys. 2. Fragment peknigcia widocznego na Rys.1. Pow. 450x

Rys. 3. Pecherz wodorowy z peknieciem w stali 30HGSA powstaly pod wplywem wodorowania
katodowego. Prébka trawiona nitalem. Szlif metalograficzny wykonano przed wodorowaniem.
Pow. 90x.
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Rys. 4. Przekrdj poprzeczny probki ze stali 30HGSA. Widoczne peknigcia wywolane
wnikaniem wodoru. Przekroj i szlif metalograficzny wykonano po wodorowaniu.
Prébka trawiona nitalem. Pow. 170x.

Rys. 5. Jak na rys. 4. Widoczne krzyzujace si¢ peknigcia wodorowe. Pow. 450x.
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Rys. 6. Jak na rys. 4. Mikropekniecia wodorowe widoczne pod duzym powi¢kszeniem.
Pow. 900x.

Powstawanie pgcherzy 1 pgkni¢¢ wodorowych zmienia wilasnosci stali w sposob
nicodwracalny, powodujac znaczny spadek jej wytrzymatosci. Podczas badan zwiazanych z
przedtuzaniem okresu eksploatacji urzadzen latajacych po przekroczeniu okresu
gwarantowanego przez producenta, wykorzystano to zjawisko jako metod¢ przyspieszonego
starzenia oraz sposob wprowadzania sztucznych wad materialowych w badanych elementach
konstrukcyjnych.

Badania przygotowanych metoda wodorowania probek przeprowadza si¢ metodami
nieniszczacymi np. metoda emisji akustycznej, ultradzwigkowa lub emisji akustycznej.

3. Badanie sygnalow EA towarzyszacych probie rozciagania probek

stalowych.
Badania przeprowadzono na plaskich probkach stali gat. 30HGSA, ksztatt badanych
prébek przedstawiono na Rys. 7.
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Rys. 7. Ksztalt i wymiary probek do rozciagania

Probki poddane zostaly hartowaniu w oleju w temperaturze 880° C oraz odpuszczaniu w
wodzie w temperaturze 600° C.

Wodorowanie probek do rozciagania przeprowadzono w 1 N kwasie siarkowym
z dodatkiem promotora wnikania wodoru. Probki stanowily katode, anoda byta wykonana z
platyny. Gestos¢ pradu wynosita 100 lub 50 mA/cm?”. Czas wodorowania wynosit 2 godziny.

Ten sposob obrobki stosunkowo dobrze oddaje proces naturalnego starzenia si¢ materiatlow
w warunkach ich dlugotrwatej eksploatacji.

Do pomiaréw EA zastosowano przetwornik szerokopasmowy prod. PHYSICAL
ACOUSTIS CORP., typ WD o wysokiej czutosci 1 pasmie przenoszenia sygnatu EA: 100 -
1000 kHz. W pasmie tym amplituda sygnatu jest thumiona nie wigcej niz 10 dB.

Obrobka sygnatu zostata dokonana za pomoca analizatora EA SIGNAL CONDITIONER
produkcji EA SYSTEM. Warto$¢ skuteczna napigcia szumoéw odniesiona do wejscia
analizatora wynosita 10 pV. Calkowite wzmocnienie sygnatu w analizatorze wynosito 74 dB.

Zastosowano zapis za posrednictwem wejscia liniowego karty dzwigkowej komputera
IBM THINKPAD 370. Czgstotliwos¢ probkowania rejestrowanego sygnatu wynosita 11.025
kHz, a zatem kazde zdarzenie EA o czasie trwania dtuzszym od 100us bylo rejestrowane.

Proby rozciagania przeprowadzono przy uzyciu maszyny wytrzymatosciowej firmy
INSTRON o zakresie 100 00 N, z napedem mechanicznym. Na ponizszych rysunkach
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przedstawiono przykladowe przebiegi skumulowanej amplitudy sygnatow L na tle sily
rozciagania dla prébki hartowanej (Rys.8) oraz wodorowanej (Rys.9).
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Rys. 8. Wykres sygnatu EA dla probki hartowane;j.
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Rys. 9. Wykres sygnalu EA dla probki wodorowane;j.
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Aktywnos¢ akustyczna probek hartowanych podczas procesu obcigzania ma dwie fazy:

- Obszar I: intensywnej aktywnosci akustycznej o charakterze zanikajacym, konczacy si¢
przed umowna granica plastycznosci;

- Obszar II: aktywnos¢ akustyczna na statym poziomie trwajaca w catym zakresie
plastycznej deformacji probki.

W przypadku prébek poddanych wodorowaniu aktywnos¢ akustyczna utrzymywata si¢ na
podobnym, wysokim poziomie przez caly czas ich obcigzania, natomiast przebieg L wskazuje
na wczesniejszy punkt przegigcia niz dla probek nie wodorowanych.

Parametry aktywnos$ci akustycznej probek przedstawiono ponizej. Ich okreslenie bylo
mozliwe dzigki wykorzystaniu specjalnie zaprojektowanego programu pod nazwa ,,OBLICZ”
oraz ,,Eaenerg”.

W ponizszej tabeli przedstawiano wartosci skumulowanej energii sygnatu EA.

.. | Skumulowana energia
Typ probki sygnalu EA
Hartowana 998700
Wodorowana 3452600

Powyzsze wyniki wskazuja na to, ze probki poddane wodorowaniu charakteryzuja si¢
podwyzszong wartoscia skumulowanej energii sygnatlu EA. Jej analiza w funkcji czasu
wskazuje, ze dla probek nie poddanych wodorowaniu aktywnos¢ akustyczna zmniejsza si¢ po
przekroczeniu umownej granicy plastycznosci. Natomiast w przypadku prébek poddanych
wodorowaniu aktywnos¢ akustyczna w trakcie catego procesu obcigzania probki utrzymuje
si¢ na statym, wysokim poziomie.

4. Badanie metoda Magnetycznej Pamig¢ci Metalu elementow
konstrukcyjnych poddanych probie rozciagania.

Metoda Magnetycznej Pamigci Metalu (MPM) moze by¢ wykorzystywana jako szybka,
przegladowa metoda badania napre¢zen i odksztatlcen materialu, pozwalajaca na diagnostyke
stalowych elementow maszyn i instalacji. Opiera si¢ na znanym zjawisku rozproszenia
strumienia magnetycznego na obszarach materiatu o odmiennej przenikalnosci magnetyczne;j.

Badania przeprowadzono na ptaskich probkach o grubosci 3 mm ze stali gat. 20HGS wg
PN, ksztalt badanych prébek przedstawiono na Rys.10.

134



Do
w3y i
..
v i
: I,"'w.- 'r":__j_l;
i B
| i)
Ll bkl
|
| |
i | -
{w? - 1=
- < Wl
|

Rys. 10. Ksztalt i wymiary probek do rozciagania

Wszystkie probki do rozciagania poddano hartowaniu i niskiemu odpuszczaniu,

- temperatura hartowania — 880°C, chtodzenie w wodzie;

- temperatura odpuszczania — 240°C, chtodzenie na powietrzu.
W celu wprowadzenia defektéw do rozciaganych probek poddano je elektrolitycznemu
nawodorowaniu. Wodor wydzielany katodowo powoduje powstawanie w stali mikropgknig¢ 1
pecherzy wodorowych, ktore w czasie proby rozciagania poszerzaja si¢ powodujac ostabienie
materialu. Wodorowanie probek do rozciagania przeprowadzono w 1N kwasie siarkowym
z dodatkiem promotora wnikania wodoru. Probki stanowily katode, anoda byta wykonana z
platyny. Gegstos¢ pradu wynosita 50 mA/cm?2. Czas wodorowania wynosit 90 min.
Pomiary twardo$ci probek do rozciagania po hartowaniu i niskim odpuszczaniu oraz po
hartowaniu, niskim odpuszczaniu i wodorowaniu, wykonano metoda Rockwella przy
wykorzystaniu skali C (HRC). Wyniki pomiaréw oraz przeliczone wartosci twardosci HB
zamieszczone sg w tabeli.
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Rodzaj prébki HRC HRC $r. HB
Prébka 44
hartowana 1 45 44 420
odpuszczana 43.5
Prébka 38
hartowana, 39 39 363
odpuszczana
1 wodorowana 40

Twardo$¢ probki wodorowanej jest nizsza niz probki niewodorowane;.

Proby rozciggania przeprowadzano przy uzyciu maszyny wytrzymatosciowej INSTRON o
zakresie 100000 N, z napgdem mechanicznym. Przebieg prob rozciagania rejestrowano na
wykresach F(AL), gdzie:

F — zakres sity w kg,

AL — wydhuzenie (przemieszczenie trawersy) w mm.

Przyktadowe wykresy rozciggania probek hartowanych i wodorowanych przedstawiono na

Rys.11.
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Rys. 11. WyKkresy rozciagania badanych prébek (nr 8 — hartowana, nr 11 wodorowana).

Probka wodorowana (Nr 11) wykazuje mniejsza wytrzymato$¢ na rozciaganie, anizeli

probka niewodorowana (Nr 8).

Wyniki badania probek hartowanych i wodorowanych, metoda pamigci magnetyczne;,
po obrdbcee cieplnej przed probami rozciagania oraz w trakcie prob rozciagania przy roznych
obciazeniach przedstawiono ponize;j.
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Rys.13. Préobka Nr 8 w stanie obciazanym.
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Rys.14. Probka Nr 11 w stanie obcigzanym.




Porownanie przelomdéw po probie rozciagania probek niewodorowanych oraz
wodorowanych (Rys.15) wykazuje istotne réznice pomiedzy nimi. W przypadku probek
wodorowanych na przetomie widoczne sa defekty spowodowane nawodorowaniem w postaci
mikropgknig¢ 1 szczelin, ktore sa prawdopodobnie otwartymi pecherzami wodorowymi.
Ponadto probki wodorowane wykazuja znacznie mniejsze przewezenie anizeli
niewodorowane.

Rys. 15. Poréwnanie wygladu przelomu probki nie wodorowanej (po lewej stronie)
i wodorowanej (po prawej stronie). W probce wodorowanej na przelomie widoczne sa
szczeliny i peknigcia spowodowane nawodorowaniem. Probka wodorowana wykazuje
znacznie mniejsze przewezenie niz probka nie wodorowana. Pow.4,0x

Badanie powyzszych probek Metoda Pamigci Magnetycznej Metalu w  trakcie
rozciagania wskazuje na znaczne réznice w ich namagnesowaniu wraz ze wzrostem
obciazenia, w stosunku do probek nie obcigzonych. Przemieszczanie si¢ miejsca zerowania
parametru Hp wskazuje na lokalizacj¢ jej przysztego peknigcia.

5. Whnioski koncowe

Wyniki przeprowadzonych badan potwierdzaja postawiona teze, ze zmiany
mikrostruktury materialdéw konstrukcyjnych spowodowane nawodorowaniem umozliwiaja
zastosowanie procesu wodorowania anodowego jako metody przyspieszonego starzenia
elementow konstrukcji. Daje to mozliwos¢ przeprowadzania badan tak przygotowanych
prébek 1 zastosowania uzyskanych wynikdw w celu prognozowania przydatnosci technicznej
badanych podzespoldw.
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