Miedzylaboratoryjne badania biegtosci

Badania parametrow warstwy

naweglonej

Na przetomie lat 2015/2016
w ramach Sekgcji Badan Ma-
teriatowych Klubu Polskich
Laboratoriow Badawczych
POLLAB zorganizowano bada-
nia biegtosci dotyczace okre-
$lania wybranych parametrow
warstwy naweglonej na stali.
Koordynatorem badan byt In-
stytut Inzynierii Materiatowej
Politechniki toédzkiej. Informa-
Cja o poréwnaniach zosta-
fa upubliczniona na stronie
www pollab.pl w zaktadce PT/
ILC pod numerem 25/2015.

W badaniach brato udziat
19 laboratoriéw zaréwno
z zakfadéw przemystowych,
placowek naukowo-badaw-
czych, uczelni jak i laborato-
ria bedace samodzielnymi
jednostkami. Dla zachowania
poufnosci badan uczestnikom
przyporzadkowano w przy-
padkowej kolejnosci kody
liczbowe 01-19.

Opierajac sie na Procedurze
KPLB Nr 1 Wydanie 6 z dnia
06.12.2013 r. opracowano
instrukcje, ktéra okreslata za-
sady wykonania badan oraz
sposéb przekazania wynikéw.

Cel poréwnan

Badania biegtosci przeprowa-
dzono na podstawie normy
PN-EN ISO/IEC 17043:2011
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w celu okredlenia kompeteng;ji
technicznych w zakresie:

- okre$lenia umownej gru-
bosci warstwy naweglonej
i zahartowanej wg PN-EN
ISO 2639:2005, poprzez wy-
znaczenie graficznie z krzywej
przedstawiajgcejzmiane twar-
dosci HV1 w funkcji odlegtosci
od krawedzi przekroju. Za gru-
bos¢ warstwy CHD (w milime-
trach) nalezato przyjac¢ srednig
z dwéch rozktadow, odlegtosc
od krawedzi powierzchni do
punktu o twardosci 550 HV1;
- pomiaréw twardosci po-
wierzchni i rdzenia meto-
da VICKERSA wg PN EN I1SO
6507-1 przy obcigzeniu
98,07N (HV10).

Opis obiektéw i ich przygo-
towanie

Materiat do badan przygoto-
wano w Instytucie Inzynierii
Materiatowej PL w postaci pré-
bekowymiarach 16x15x14mm
ze stali 18CrNiMo7-6 (1.6587)
wg PN-EN 10084:2009, wycie-
tych z jednego plastra preta
walcowanego, naweglonych
oraz zahartowanych metoda
PreNit LPC w jednym wsadzie
technologicznym.
Jednorodnos$¢ parametrow
warstwy naweglonej zweryfi-
kowano poprzez wykonanie

Adam Rzepkowski, Antoni Rzepkowski

badan grubosci metalograficz-
nej na pieciu wybranych loso-
wo, z catej populacji prébek do
badan biegtosci, oraz pomiarze
twardosci HV10 powierzchni
szlifowanej wszystkich prébek.
Badanie zostato wykonane
z wykorzystaniem programu
analizy obrazu NIS Elements
przez jednego specjaliste
w ciggu jednego dnia. Rozrzut
wynikéw pomiaru grubosci
warstwy naweglonej dla bada-
nych prébek wynosit 0,05 mm.
Rozrzut wynikéw pomia-
row twardosci HV10 wynosit
15 HV10. Na tej podstawie
wszystkie obiekty do badan
uznano za jednorodne.

Obraz warstwy naweglonej
z przyktadowym rozktadem
twardosci pokazano narys. 1.
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Przebieg badan

Badania przeprowadzono wg
zasad okreslonych w Instrukgji
Badan ,BADANIE PARAME-
TROW WARSTWY NAWEGLO-
NEJ" Laboratoria wykonywaty
badania parametrow warstwy
na probkach przekazanych
przez koordynatora, po sa-
modzielnie przeprowadzone;j
preparatyce metalograficz-
nej. Wyniki badan uczestnicy
przedstawili wykorzystujac
formularze sprawozdania.

W badaniach twardosci po-
wierzchni i rdzenia metoda
Vickersa wg PN EN ISO 6507-1
wzieto udziat 18 laboratoridw.
W badaniach grubosci war-
stwy naweglanej wg PN EN
ISO 2639 wzieto udziat 19 la-
boratoriéw.

Rys. 1. Obraz warstwy naweglonej z przyktadowym roz-

ktadem twardosci



Tabela 1. Wyniki pomiaréw twardosci HV-10 z poszczegdlnych laboratoriow

Kod Twardos¢ HV10
labora- Powierzchnia Rdzen
torium 1 2 3 4 5 érednia 1 2 3 4 5 érednia
01 746 742 742 746 746 744,4 440 436 440 438 438 438,4
02 750 742 752 744 739 745,4 434 442 439 438 438 438,2
03 724 724 726 726 719 723,8 448 442 445 445 446 4452
04 733,6 | 740,8 | 733,6 | 734,8 | 736,0 @735,8 | 427,4 | 431,8 @ 427,1 | 4284 @ 428,4 | 428,6
05 704 707 708 708 709 707,2 408 411 411 417 417 412,8
06 726 738 722 736 731 730,6 427 430 432 434 438 432,2
07 733 740 735 733 735 735,2 432 438 434 437 431 434,4
08 bd bd bd bd bd bd bd bd bd bd bd bd
09 750,0 | 725,7 @ 758,6 | 731,3 | 751,9 @743,5  386,3 | 406,0 @ 406,8 | 378,8 @ 402,1 | 396,0
10 717 717 773 765 725 739,3 406 386 415 440 446 418,5
11 720 715 713 718 708 714,8 443 439 445 440 442 441,8
12 657 689 627 657 627 651,4 464 446 446 464 464 456,8
13 742 742 740 738 739 740,2 432 427 428 427 432 429,2
14 734 743 757 743 752 745,8 446 446 448 448 450 447.,6
15 711 698 720 711 729 713,8 417 421 421 421 417 419,4
16 714,5 | 704,9 | 719,4 | 712,3 | 710,1 @ 712,2 @ 422,3 | 421,9 @ 429,4 | 427,4 | 423,7 @ 425,0
17 739,7 | 738,8 | 731,2 | 737,2 @ 733,0 | 736,0 @ 437,2 @ 437,0 | 438,0 @ 436,1 | 435,7 @ 436,8
18 722 733 726 724 729 726,8 440 438 432 436 434 436,0
19 740 741 739 739 740 739,8 431 427 446 436 420 432,0
Wykres 1. Laboratoria wykorzystaty do
badan nastepujace twardo-
800 . i ; Sciomierze: Zwick/Roell ZHU
750 © powierzchnia  ® rdzen 2,5, KB30S Zwick 3212, MVK-HO
Mitutoyo, Dura Scan 70, Dura
700 Scan 50, Dura Scan 20, Galileo
ISOSCAN OD, CSM Instruments,
- 650 Zwick/RoellZHU-250,KB10BYZ-
= 600 -FA, INNOVATEST NEXUS 4305,
5 Zwick/Roell B3211200, Micro
r 550 Duromat 4000, HPO 250, Leco
g 500 LV700AT, Zwick 3212002, Stru-
£ ers Duramin-500, INNOVATEST
450 NEXUS 7501, INNOVATEST NE-
400 XUS 4502.
350 Wyniki badan twardosci
HV10
300

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
kod laboratorium

Miara zmiennosci: - linie przerywane naniesione na wykres

Twardosc powierzchni  Twardo$é rdzenia

To=+22,56 HV10 10=+13,98 HV10
20=%45,12HV 10 20=+27,96 HV10
30=+67,68 HV10 30=+41,94HV10

Wyniki pomiaréw poszczegdl-
nych laboratoriéw zestawiono
w tabeli 1.

Na wykresie 1 przedstawiono
graficznie wyniki pomiaréw
twardosci HV10 poszczegdl-
nych laboratoriéw.

Srednie wyniki poszczeg6l-
nych laboratoriéow przed-
stawiono w postaci kolumn.
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Tabela 2. Wyniki pomiaréw grubosci warstwy naweglonej Warto$¢ przypisana przed-

ZpOSZCZGgé/nyCh /abOI‘atOI‘IO'W Stawiono W postaci ||n|| Ciq-
Kod Gruboé¢ warstwy CHD [mm] gtej. Przedziaty zmiennosci
laboratorium W9 rozktadu = wg rozktadu érednia dla pozioméw 1o, 20 i 30
1 2 przedstawiono liniami prze-
01 1.00 1,00 1,00 rywanymi
02 1,05 1,05 1,05 ywanymi.
03 1,04 1,08 1,06
04 1.00 1,06 1,03 Umowna grubos¢ warstwy
05 0,99 0,95 0,97 naweglonej
06 0,88 0.89 0,885 Wyniki pomiaréw poszczegdl-
07 0,94 0,98 0,96 L .
nych laboratoriéw zestawio-
08 0,99 0,97 0,98 ) )
09 0.90 0.90 0,90 no w tabeli 2. Na wykresie 2
10 0,95 0,95 0,95 przedstawiono graficznie wy-
11 0,98 0,96 0,97 niki pomiaréw grubosci war-
12 0,80 0,80 0,80 stwy poszczegélnych labora-
13 0,93 0,95 0,94 toriéw.
14 1,07 1,01 1,04 ¢redni iKi "
T 0.84 0.88 0,86 rednie  wyniki E)oszczego-
16 0,905 0,897 0,901 nych laboratoriéw przed-
17 0,94 0,97 0,955 stawiono w postaci kolumn.
18 1,00 1,07 1.035 Warto$¢ przypisang przedsta-
19 0,74 0,79 0,77

wiono w postaci linii ciagtej.

Wykres 2.

11
1,05

0,95
0,9
0,85
08
0,75
0,7
0,65
0,6

grubos¢ warstwy [mm]

1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
kod laboratorium

Miara zmiennosci: - linie przerywane naniesione na wykres

10=%+0,081 mm
20=%0,162 mm
30=%0,243 mm

Tabela 3. Wartosci przypisane

Parametr Wartosé¢ przypisana Niepewnosc wartosci

przypisanej
Umowna grubos¢ warstwy naweglonej [mm] 0,945 0,023
Twardos$¢ powierzchni [HV10] 727,0 6,65
Twardos$¢ rdzenia [HV10] 435,2 4,12
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Przedziaty zmiennosci dla po-
ziomoéw 10, 20 i 30 przedsta-
wiono liniami przerywanymi.

Wyznaczenie wartosci przy-
pisanej

Wartosci przypisane umownej
grubosci warstwy naweglonej
oraz twardosci powierzchni
i rdzenia wyznaczono z po-
pulacji wartosci $rednich po-
szczegblnego laboratorium,
jako mocng $rednig zgodnie
z algorytmem A zatacznika C
normy ISO 13528:2005(E)
Przyjete wartosci odniesienia
zestwiono w tabeli 3.

Opracowanie statystyczne
wynikéw

Do statystycznej oceny po-
szczeg6lnych laboratoriéw
wykorzystano standaryzowa-
ny parametr ,Z” obliczony od-
dzielnie dla:

- twardosci powierzchni,

« twardosci rdzenia

« umownej grubosci warstwy
naweglonej

Z=(x-X)/o

gdzie:

x — wyniki poszczegélnych la-
boratoriow,

X —wartos$¢ przypisana,

0 — miara zmiennosci badan
biegtosci.

Jako miare zmiennosci bada-
nia biegtosci o przyjeto odpor-
ne odchylenie standardowe s"
wyznaczone wedtug algoryt-
mu A zatacznika C normy ISO
13528:2005(E).

Przyjete miary zmiennosci
dla kazdego z badan podano
w tabeli 4.

Wartosci parametru ,Z", okre-
$lone dla kazdego laborato-
rium, przedstawione zostaty
zbiorczo w tabeli 5.



Tabela 4. Miary zmiennosci dla kazdego z badan

Twardos¢ powierzchni
22,56 HV10

Tabela 5. Wartosci parametru ,,Z” dla kazdego laborato-

Miara zmiennosci ,,”
Twardos$c¢ rdzenia
13,98 HV10

rium biorgcego udziat w badaniu

Kod

Wskaznik ,,Z2”

laboratorium  Twardosé Twardos¢ Grubosc¢
powierzchni rdzenia warstwy
01 0,77 0,23 0,68
02 0,81 0,21 1,29
03 -0,14 0,71 1,42
04 0,39 -0,47 1,05
05 -0,88 -1,6 0,31
06 0,16 -0,21 -0,74
07 0,36 0,06 0,18
08 - - 0,43
09 0,73 -0,56
10 0,54 -1,19 0,06
11 -0,54 0,47 0,31
12 -3,37** 1,55 -1,79
13 0,58 -0,43 -0,06
14 0,83 0,89 1,17
15 -0,58 -1,13 -1,05
16 -0,66 -0,73 -0,54
17 0,4 0,11 0,12
18 -0,01 0,06 1,11
19 0,57 -0,23
1Z]<2 wynik zadowalajacy,
12123 wynik niezadawalajacy**

Grubos$¢ warstwy
0,081 mm

Omoéwienie wynikéw bada-
nia biegtosci

W nawigzaniu do zorganizo-
wanych w 2010 roku przez
Sekcje Badan Materiatowych
poréwnaniach miedzylabo-
ratoryjnych  WN, w ktérych
brato udziat 16 laboratoriéw,
w wiekszosci uczestniczacych
rébwniez w biezacej edyji,
uzyskane wyniki potwierdzaja
utrzymanie wysokiego pozio-
mu kompetencji uczestnikow
w zakresie badania parame-
tréw warstwy naweglonej. Dla
ilustracji zamieszczone w ta-
beli 6 poziomy miary zmien-
nosci, uzyskane w poprzed-
niej edydji.

Tabela 6. Miary zmiennosci uzyskane w poprzedniej edycji badania biegtosci

Twardos$¢ powierzchni
35,72 HV10

Miara zmiennosci ,,c”
Twardos$¢ rdzenia
7,86 HV10

Grubos¢ warstwy
0,047 mm
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Dokoriczenie ze str. 30.

[3] O'Neill N.T., Dubovik O,
Eck T.F, Modified Angstrom
exponent for the characteri-
zation of submicrometer ae-
rosols, Applied Optics, 2001,
tom 40, 2368-2375.

[4] O'Neill N.T., Eck T.F., Smir-
nov A., Holben B.N., Thulasira-
ma S., Spectral discrimination
of coarse and fine mode opti-
cal depth, Journal of Geophy-
sical Research — Atmosphere,
2003, tom 108, nr D17, do-
i:10.1029/2002JD002975.

[5] Holben BN, Eck T. F, Slutsker
|, Tanre D.Buis J.P, Setzer A, Ver-
mote E.Reagan JA, KaufmanY. J,
Nakajima T, Lavenu F, Jankowiak
I,.Smirnov A, AERONET - a fede-
rated instrument network and
data archive for aerosol characte-
rization, Remote Sensing of Envi-
ronment, 1998, tom 66, 1-16.

[6] Forgan B.W., General Me-
thod for calibrating Sun photo-
meters, Applied Optics, 1994,
tom 33, 4841-4850.

[7]1 The Naval Research La-
boratory (NRL): Navy Aerosol
Analysis and Prediction Sys-

tem) Global Aerosol Model, in-
formacje online http://www.
nrlmry.navy.mil/aerosol_web/
Docs/globaer_model.html
(dostep 03.04.2017).

[8] Hess M., Koepke P, Schult
I, Optical Properties of Aero-
sols and Clouds: the softwa-
re package OPAC, Bulletin of
American Meteorological So-
ciety, 1998, tom 79, 831-844.
[9] O'Neill N. T,, Eck T. F,, Reid
J. S, Smirnov A., Pancrati O,
Coarse mode optical informa-
tion retrievable using ultravio-
let to short-wave infrared Sun

rok 22, nr 2 LA\

photometry: Application to
United Arab Emirates Unified
Aerosol Experiment data, Jo-
urnal of Geophysical Research
— Atmosphere, 2008, tom 113,
doi:10.1029/2007JD009052.
[10] Dubovik O., King M.D.,
A flexible inversion algorithm
for retrieval of aerosol optical
properties from Sun and sky ra-
diance measurements, Journal
of Geophysical Research, 2000,
tom 105, 20673-20696.

* dr Aleksandra Kardas, Nauka
o klimacie

41



