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Nieniszczaca ocena grubosci
przypowierzchniowej warstwy azotkow
w technicznych stopach zelaza metoda

pradow wirowych

Non-destructive assessment of the thickness
of the near-surface layer of nitrides in technical
iron alloys using the eddy current method

STRESZCZENIE

ABSTRACT

Celem pracy bylo zbadanie mozliwosci zastosowania metody pradow wi-
rowych, techniki pomiaru amplitudy napigcia i czestotliwosci rezonanso-
wej, do nieniszczacej oceny gruboéci przypowierzchniowej warstwy azot-
kow zelaza w stali 42CrMo4 po azotowaniu gazowym. Zakres pracy
obejmowal wykonanie probek badawczych, rozklady twardosci metoda
Vickersa oraz pomiary grubosci warstw azotkéw na zgladach poprzecz-
nych, badania warstw azotkéw metoda pradéw wirowych, analize korelacji
wynikéw badan niszczacych z nieniszczacymi. Giowng aparature badaw-
czg stanowil Wirotest M2 z zestawem glowic pomiarowych. Na podstawie
wynikéw pomiaréw wytypowano glowice 100 kHz jako optymalna do
oszacowania grubosci warstwy azotkéw. Umozliwia ona takze sortowanie
probek wg grubosci strefy dyfuzyjnej na dwie grupy. Do oceny grubosci
warstwy azotkéw najdokladniejsza jest analiza amplitudy napiecia. W
przypadku sortowania prébek pod wzgledem grubosci strefy dyfuzyjnej
znajduje zastosowanie analiza amplitudowo-czestotliwo$ciowa. Wirotest
M2 moze znalez¢ zastosowanie w kontroli jako$ci stalowych czesci po azo-
towaniu do wykrywania przypowierzchniowej warstwy azotkéw zelaza
oraz pomiaru jej grubosci. Obszarem zastosowania moze by¢ przemyst na-
rzedziowy, motoryzacyjny, lotniczy. Badania nieniszczace metoda pradow
wirowych pozwalaja na kontrole wszystkich produkowanych czesci i moga
by¢ uzupelnieniem dla badan niszczacych, ktére sa wykonywane dla wy-
branych elementéw z danej partii produkcyjnej.

Stowa kluczowe: prgdy wirowe; ocena grubosci; warstwy azotowane;
Wirotest.

The aim of the work was to investigate the possibility of using the eddy cur-
rent method, a technique for measuring voltage amplitude and resonant
frequency, for non-destructive assessment of the thickness of the near-sur-
face layer of iron nitrides in 42CrMo4 steel after gas nitriding. The scope
of work included the preparation of test samples, hardness distributions
using the Vickers method and measurements of the thickness of nitride
layers on cross-sections, testing of nitride layers using the eddy current
method, analysis of the correlation of the results of destructive and non-
destructive tests. The main research apparatus was the Wirotest M2 with a
set of measuring heads. Based on the measurement results a 100 kHz probe
was selected as the optimal one for estimating the thickness of the nitride
layer. It also enables the sorting of samples according to the thickness of
the diffusion zone into two groups. The most accurate to assess the thick-
ness of the nitride layer is the analysis of the voltage amplitude. In the case
of sorting samples in terms of the thickness of the diffusion zone the amp-
litude-frequency analysis is used. The Wirotest M2 can be used in quality
control of steel parts after nitriding to detect the surface layer of iron ni-
trides and measure its thickness. The area of application may be the tool,
automotive and aviation industries. Non-destructive testing using the
eddy current method allows for the control of all manufactured parts and
can be a supplement to destructive testing, which is performed for selected
elements from a given production batch.

Keywords: eddy currents; thickness assessment; nitriding layers; Wirotest.

1. Wstep

Azotowanie jest obrobka cieplno-chemicznag stopow zelaza,
ktéra poprawia wladciwosci mechaniczne materiatu
(odpornos¢ na zuzycie Scierne, twardo$é¢, odpornosé
zmeczeniowq) oraz zwigksza odporno$¢ na korozje. Polega
na dyfuzyjnym nasyceniu powierzchni metalu azotem. W
efekcie azotowania tworzy si¢ warstwa wierzchnia, ktorej
struktura i sktad fazowy zalezy od temperatury, czasu, skladu
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chemicznego przedmiotu i atmosfery. Azotowanie stosuje
sie do obrobki czgsci maszyn oraz narzedzi.

Najszerzej stosowang metoda azotowania jest azotowanie
gazowe. Do innych metod nalezg: azotowanie plazmowe
(jarzeniowe), azotowanie w ztozach fluidalnych, azotowanie
w proszkach, azotowanie jonowe.

Azotowaniu gazowemu poddaje si¢ stale weglowe,
niskostopowe i stopowe. Atmosfere azotujacg wytwarza si¢
z amoniaku lub mieszaniny amoniaku i amoniaku
zdysocjowanego, badz amoniaku i azotu. Sam proces opiera
sie na utrzymaniu odpowiedniej termodynamicznej
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aktywnosci atmosfery arzotujacej, okreslanej umownie
poprzez wartosd potencjalu azotowego., W czasie obrdbki
zachodza trzy podstawowe procesy: dysocjacja amoniaku,
absorpeja 1 dyfuzja azotu. Azotowanie przeprowadza sig
w temperaturze 420<600°C i w czasie od kilku do
kilkudziesieciu godzin., Parametrami atmosfery sa stopien
dysocjacji amoniaku lub potencjal azotowy atmosfery
azotujacej. Zmiany ich wartodcl wymuszane sy przez zmiang
skladu atmosfery wlotowej badz natezenia jej preepltywu [1],

Podczas azotowania ferrytycznego zelaza lub stali
niskoweglowej tworzyé sig moze warstwa skladajaca sie
z trzech stref: strefy a, stref y'+a i stref e+y'+a. Podczas
azotowania stali stopowych beda dodatkowo wytwarzaly sig
azotki i wegloazotki pierwiastkdw stopowych., Od budowy
tazowej (strefowej) warstwy silnie zalezg wlasciwosci
uzythowe, takie jak odpornodc na zuzycie Scierne i zatarcie,
odpornos¢ na korozjg, wytrzymalos¢ zmeczeniowa.
Przyjmuje sig, ze preypowierzchniowa strefa azotkdw Zelaza
e+y zwicksza odpornosé na zuzycie écierne, zatarcie oraz
korozje, natomiast strefa dyfuzyjna (wydzieleniowa) a
zwigksza wytrzymalosc zmeczeniows. Whasciwosci uzythowe
warstwy azotowanej mozna poprawic ksztaltujac proporcje
faz & iy wstrefie azotkow, profile stezenia azotu i twardosci
w warstwie, napreZenia  warstwie i rdzeniu [2].

Ksztattowanie budowy fazowej warstwy azotowanej jest
wazne i wymaga precyzyjnej regulacji podagy azotu do stali,
a wige regulaci kinetyki wzrostu warstwy. Wraz ze wzrostem
czasu azotowania przy intensywnej atmosferze azotujacej,
jakim jest amoniak, wzrasta grubos¢ warstwy azotkow oraz
jej porowatosd, Strefa azotkow Zelaza ma charakter warstwy
preyrostowej | czesciowo dyfuzyjnej, co sprawia, Ze wraz ze
wzrostem jej grubosci rosg wymiary zewnetrzne obrabianej
czefcl. W przyvpadku czedcd precyzyinych naleiy to
uwzglednié. Wieksza porowatosd warstwy azotkdw pogarsza
twardosé, a takie obniza odpornoi¢ na korozje. Celowe
zatemn jest kontrolowanie grubosci nie tylko dyfuzyjnej
warstwy azotowanej, ale takie praypowierzchniowej warstwy
azotkow zelaza, ktora czesto jest pomijania na etapie kontroli
jakosci gotowych wyrobow.

Do badan wytworzonych warstw azotowanych stosuje sig
badania niszczgce oraz nieniszczace. Do badan niszczacych
(DT - Destructive Testing) naleza badania metalograficane
na probkach $wiadkach przy wykorzystaniu mikroskopii
swietlnegj i elektronowej, pomiary twardosdci na przekroju
poprzecznym, badania stezenia azotu w warstwie 1 badania
rentgenograficzne. Do badan nieniszczacych (NDT - Non-
destructive  Testing) naleza pomiary zmian pola
magnetycznego (metoda magnetyczna) [3, 4] oraz pomiary
zmian fizycznych wlasciwodcl materiatu, np. preewodnosci
elektrycznej  whadciwej, wzgledne]  przenikalnogci

Tab. 1. Sklad chemiczny stali 42CrMo4
Tab. 1. The chemical composition of 42CrMo4 steel.
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magnetycznej (metoda indukcyjna) [5]. Stosowane sg takze
pomiary twardodci powierzchniowej warstwy przy rdinych
obciazeniach wglebnika Vickersa [6, 7]. Zaleta badan
nieniszczgcych jest to, ze moga one by¢ prowadzone na
gotowych elementach. Jest to szezegdlnie waine w przvpadku
duzych, drogich i odpowiedzialnych czesci, takich jak formy
i matryce, czesci lotnicze itd. [2].

Autorzy pracy [2] wskazuja na mozliwodé zastosowania
metody pradéw wirowych (ET - Eddy Current Testing) oraz
urzadzen typu Wirotest poprzedniej generacji,
wykorzystujgeych pomiar amplitudy napigeia, do oceny
grubosci  strefy azotkdw zelaza e+y’ oraz  strefy
wydzieleniowej a. Wyniki badan zamieszczone w pracy [8]
takie potwierdzaja skutecznoié metody ET w ocenie
grubosci warstwy dyfuzyjnej oraz azotkdw. Nie ma natomiast
publikacji co do wykorzystania techniki amplitudowo-
czestotliwosciowej do charakteryzacji tego typu warstw.

2. Cel i zakres pracy

Celem pracy bylo zbadanie mozliwosci zastosowania
metody pradiw wirowych, a dokladniej techniki pomiaru
amplitudy napiecia i czestotliwoéci rezonansowej, do
nieniszczgcej oceny grubodci przypowierzchniowej warstwy
azotkow zelaza,

Zakres pracy obejmowal wykonanie probek badawezych,
rozklady twardosci metoda Vickers'a oraz pomiary grubosci
warstw azotkdw na zgladach poprzecznych, opracowanie
i wykonanie glowic pomiarowych, badania warstw azotkow
metoda praddw wirowych, analize korelacji wynikow badan
niszczgeveh z nieniszczacymi.

3. Metody badawcze i przedmiot badan

Przedmiotem badan byly probki ze stali do ulepszania
cieplnego o oznaczeniu 42CrMod wg EN (40HM wg PN),
sktad chemiczny stali zamieszczono w tabeli 1. Probki zostaly
wyclete z preta i mialy postad krazkéw. Stalowe krazki
poddano procesom azotowania gazowego w piecu typu
NX609, Przeprowadzono dziesigd proceséw o roznych
parametrach, aby uzyskac probli o roinej grubodci warstwy
azothkdw (tab, 2).

Do jednoznacznej oceny grubos¢ warstwy azotkdw
zastosowano badania niszczace. Z kazdej grupy wytypowano
po jednej probee, z ktdrej wykonano poprzeczny zghad
metalograficzny. Zglady trawiono Nitalem o stezeniu 2%, Za
pomocg mikroskopu swietlnego rejestrowano obraz warstwy
azotkow przy powickszeniach 500+1500%, a nastgpnie za
pomoca oprogramowania mierzono jej grubodé w 6+8
miejscach. Srednie wartoéci grubosci warstwy azotkow dla
poszezegolnych probek odniesienia zamieszezono w tabeli
2.

| C Min S B S Cr Ni | Mo W Y Cu |
0,38 0.4+ 0,17+ max max 0.9+ max | 0,15+ max ITix max |
0.45 0.7 037 | 0035 | 0035 | 12 0,3 0.25 0,2 0,05 | t].IES
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Tab. 2. Wykaz probek odniesienia
Tab. 2. List of reference samples
Lp: _"r‘l\r':ﬂ_nﬂ'lr}' Nr proccs.u f_imbm‘:.é warstwy | C’-r}lhcrléé -strt:l'y_'
probki [mm| AECHOWARID azotkow [pum] dyfuzyjney [pum]
I | O2ix4 Mx1258 0.0 120
2 204 MNal258 20 20
1 | o256 M 1300 146 230
4 | @0x4 Nx1251 110 260
5 | O23x6 Ma 302 129 370
6| @310 Nxi302 14,8 380
7 | exd | Nxizez IExi 450
B | @38xiD Nx1292 20,5 520
"9 | oo Nx 1293 253 350
n i (20x4 Nx 1239 0.9 440

Na poprzecznym zgladzie metalograficznym, przed
trawieniem, mierzono twardos¢ rdzenia w trzech miejscach
oraz wykonano rozklad twardo$ci metoda Vickersa przy
obcigzeniu HVO0,5. Za pomocg wykresu rozktadu twardosci
wyznaczono grubos¢ strefy dyfuzyjnej. Wartos¢ grubosci
odczytano na osi odlegtosci od powierzchni wyrazonej w
mikrometrach dla $redniej twardosci rdzenia zwiekszonej o
50 HVO0,5. Wartosci grubosci strefy dyfuzyjnej dla
poszczegdlnych probek odniesienia zamieszczono w tabeli
2.

Gléwna metoda badan nieniszczacych probek po
azotowaniu byla metoda pradéw wirowych. Aparature
badawczg stanowil zminiaturyzowany uklad kontrolno-
pomiarowy Wirotest M2, wykorzystujacy technike
amplitudowo-czestotliwo$ciowa. Do nieniszczacej oceny
gruboéci warstwy azotkéw  zastosowano glowice
powierzchniowe o czestotliwosci pracy: 50 kHz, 100 kHz,
200 kHz, 274 kHz, 483 kHz, 840 kHz, 911 kHz. Pomiar
odbywal sie w sposob kontaktowy. W celu zwiekszenia
doktadnos$ci i powtarzalnosci pozycjonowania glowicy
wzgledem powierzchni badanej zastosowano dedykowany
statyw z uchwytem zapewniajacym jej staly docisk. Zdjecie
stanowiska pomiarowego zamieszczono na rysunku 1.

Po pierwszym uruchomieniu Wirotestu M2 ukfad
pomiarowy nagrzewa si¢. Nagrzewanie cewki powoduje
zmiane jej oporu, a tym samym zmiang warto$ci
bezwzglednej wyindukowanego napiecia. Jest to efekt
plyniecia, ktory przejawia sie mimowolng zmiang amplitudy
napigcia w czasie. Efekt ten jest niekorzystny i w przypadku
badan grubosci cienkich warstw azotkow zelaza wplywa na
wynik pomiaru. W zwigzku z tym wymagana jest stabilizacja
temperaturowa ukladu pomiarowego, ktéra polega na
odczekaniu okofo 30 minut po pierwszym uruchomieniu
Wirotestu M2 lub po kazdej zmianie glowicy pomiarowe;j.

4. Wyniki badan

W wyniku przeprowadzonych badan wytypowano glowice
100 kHz jako najdokladniejsza, tzn. dla ktérej uzyskano
najwyzsza warto§¢ wspolczynnika determinacji R2.
Wspdlczynnik ten okresla jaka cze$¢ danych jest wytlumaczona

Rys. 1. Stanowisko pomiarowe do nieniszczgca ocena grubosci
przypowierzchniowej warstwy azotkow.

Fig. 1. The measuring station for on-destructive assessment of
the thickness of the near-surface layer of nitrides.

przez model. Im jest on wigkszy tym linia trendu jest lepiej
dopasowana do danych. Dla amplitudy napiecia $rednia
warto$¢ wspolczynnika R2 z pigciu préb wyniosta 0,993.
Korzystajac z wspotczynnika determinacji R2 mozna obliczy¢
wspolczynnik korelacji r, wyciagajac pierwiastek z R2. Dla
amplitudy napiecia wartos§¢ wspolczynnika korelacji r
wyniosta 0,996.

Na rysunku 2 zamieszczono wykres punktowy zaleznoéci
amplitudy napiecia od $redniej grubosci warstwy azotkow
dla glowicy 100 kHz podczas pomiaréw 10 probek
odniesienia. Wraz ze wzrostem grubosci warstwy azotkow
roénie warto$¢ amplitudy napiecia.

Wykres posiada lini¢ trendu z dopasowaniem
wielomianowym drugiego stopnia, ktérego réwnanie
zamieszczono na wykresie.

Na rysunku 3 zamieszczono wykres punktowy zalezno$ci
czestotliwo$ci rezonansowej od $redniej grubosci warstwy
azotkéw. Pomiar czestotliwosci rezonansowej nie pozwala
na ocene grubosci warstwy azotkéw. Dla otrzymanych danych
wyznaczono lini¢ trendu o niezadowalajacym dopasowaniu.
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Rys. 2. Wykres punktowy zalezno$ci amplitudy napiecia od
grubosci warstwy azotkéw dla glowicy 100 kHz
Fig. 2. The scatterplot of voltage amplitude versus nitride layer
thickness for 100 kHz measuring head.
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Rys. 3. Wykres punktowy zaleznosci czestotliwosci rezonans-
owej od grubosci warstwy azotkéw dla gtowicy 100 kHz.

Fig. 3. The measuring station for on-destructive assessment of
the thickness of the near-surface layer of nitrides.

Na rysunku 4 zamieszczono wykres punktowy zaleznosci
amplitudy napiecia od grubosci strefy dyfuzyjnej. Wraz ze
wzrostem grubodci strefy dyfuzyjnej rosnie wartos¢ amplitudy
napigcia. Dla otrzymanych danych wyznaczono lini¢ trendu
o zadowalajacym dopasowaniu. Wartos¢ wspoiczynnika R2
wyniosta 0,682, co daje wspotczynnik korelacji r na poziomie
0,826.

Na rysunku 5 zamieszczono wykres punktowy zaleznosci
czestotliwosci rezonansowej od grubosci strefy dyfuzyjnej.
Wraz ze wzrostem grubo$ci strefy dyfuzyjnej rosnie warto$¢
czestotliwosci rezonansowej. Dla otrzymanych danych
wyznaczono lini¢ trendu o stabym dopasowaniu. Warto$¢
wspoélczynnika R2 wyniosta 0,600, co daje wspotczynnik
korelacji r na poziomie 0,775.

Na rysunku 6 zmieszczono wykres punktowy zmian
amplitudy napiecia i czestotliwosci rezonansowej. Na
wykresie umieszczono fragment alarmu kolowego, za pomoca
ktérego mozliwe jest segregowanie probek azotowanych
wedlug grubosci strefy dyfuzyjnej na dwie grupy:

- 8rayr <300 pmy
>300 um.

gstr,dyf.

Amplituda napkgcia [mv)
Rys. 4. Wykres punktowy zalezno$ci amplitudy napiecia od
grubosci strefy dyfuzyjnej dla gtowicy 100 kHz.
Fig. 4. The scatter plot of the dependence of the voltage
amplitude on the thickness of the diffusion zone for the 100 kHz
measuring head.
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Rys. 5. Wykres punktowy zaleznosci czestotliwosci rezonans-
owej od grubodci strefy dyfuzyjnej dla gtowicy 100 kHz.

Fig. 5. The scatter plot of the dependence of the resonance
frequency on the thickness of the diffusion zone for the 100kHz
measuring head.
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Rys. 6. Wykres punktowy zmian amplitudy napiecia i
czestotliwosci rezonansowej dla glowicy 100 kHz podczas
pomiaréw 10 probek odniesienia.

Fig. 6. The scatter plot of changes in voltage amplitude and
resonant frequency for a 100 kHz measuring head during
measurements of 10 reference samples.
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5. Wnioski

Ocena grubosci warstwy azotkéw Zelaza wymaga doboru
odpowiedniej czestotliwosci pracy glowicy pomiarowej. Od
tego parametru zalezy glebokos¢ wnikania pradow
wirowych. Wraz ze wzrostem czestotliwosci spada glebokos¢
wnikania pradéw wirowych. Pozadane jest, aby indukowane
prady obejmowaly swoim dzialem obszary badane w taki
sposob, aby mierzona posrednio wielko$¢ najsilniej wplywata
na sygnal pomiarowy.

W przypadku badan ET ferromagnetykéw wyznaczenie
optymalnej czestotliwosci jest trudne, poniewaz wigze sie to
koniecznoscig zmierzenia przewodnosci elektrycznej
wlasciwej y oraz przenikalnosci magnetycznej wzglednej pr
badanego materialu. Dodatkowym utrudnieniem podczas
badan ET Wirotestem M2 (tj. ukladem rezonansowym) jest
fakt, ze czestotliwo$¢ pracy glowicy zmienia si¢ podczas
zblizania jej do materialu badanego. To sprawia, ze dobor
optymalnej czestotliwo$ci sprowadza si¢ do préb
doswiadczalnych.

Na podstawie wynikéw pomiaréw wytypowano glowice
100 kHz jako optymalng do oszacowania grubosci warstwy
azotkow zelaza w stali 42CrMo4. Za pomocy glowicy
mozliwe jest takze sortowanie probek wg grubosci strefy
dyfuzyjnej na dwie grupy.

Do oceny grubosci warstwy azotkow najdokladniejsza jest
analiza amplitudy napiecia. Natomiast w przypadku
sortowania probek pod wzgledem grubosci strefy dyfuzyjnej
znajduje zastosowanie analiza amplitudowo-
czestotliwosciowa.

Wirotest M2 moze znalez¢ zastosowanie w kontroli jakosci
stalowych czesci po azotowaniu do wykrywania
przypowierzchniowej warstwy azotkéw zelaza oraz pomiaru
jej grubosci. Obszarem zastosowania moze by¢ np. przemyst
narzedziowy, motoryzacyjny, lotniczy. Badania nieniszczace
metodg pradéw wirowych pozwalajg na kontrole wszystkich
produkowanych czesci i moga by¢ uzupelnieniem dla badan
niszczacych, ktére s3 wykonywane dla wybranych elementéw
z danej partii produkcyjnej.
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