RS ™ 1n OPIS PATENTOWY  @9PL 11226011

a3 Bl

(51) Int.Cl.

(21) Numer zgtoszenia: 409265 GOIN 25/72 (2006.01)

GO1N 25/18 (2006.01)
GO1N 21/84 (2006.01)

Urzad Patentowy (22) Data zgtoszenia: 25.08.2014 G01J 5/10 (2006.01)

Rzeczypospolitej Polskiej

(54)

Sposéb wykrywania degradacji materiatow polimerowych
zwlaszcza materiatéw kompozytowych o osnowie polimerowej

(43) Zgtoszenie ogtoszono:
29.02.2016 BUP 05/16

(45) O udzieleniu patentu ogtoszono:
30.06.2017 WUP 06/17

(73) Uprawniony z patentu:
POLITECHNIKA SLASKA, Gliwice, PL

(72) Twérca(y) wynalazku:

SEBASTIAN PAWLAK, Katowice, PL
GRZEGORZ MUZIA, Gliwice, PL

(74) Petnomocnik:
rzecz. pat. Katarzyna Borkowy

PL 226011 Bl



2 PL 226 011 B1

Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob wykrywania degradacji materiatdw polimerowych zwtasz-
cza materiatdbw kompozytowych o osnowie polimerowej metodg termografii aktywnej, stosowany
gtdwnie w celu badah diagnostycznych elementéw narazonych w trakcie eksploatacji na dziatanie
czynnikdw powodujgcych degradacje materiatu, m.in. dziatanie wysokiej temperatury lub naprezen
zmeczeniowych. Postepujgcy w czasie proces degradacji materiatu polimerowego, rozumiany jako
rozpad czgsteczek polimeru, powoduje niekorzystny spadek prawie wszystkich jego witasnosci, gtow-
nie wytrzymatosci mechanicznej.

Z europejskiego opisu patentowego EP 0089760 znany jest sposdb wykrywania defektow pod-
powierzchniowych metodg termografii aktywnej w ukfadzie pomiarowym jednostronnym, w ktérym
kamera termowizyjna i zroédio ciepta znajdujg sie po tej samej stronie wzgledem probki badanej. Na-
grzewanie powierzchni probki obywa sie poprzez impuls cieplny (trwajacy okoto 20 milisekund lub
mniej) pochodzacy z lampy btyskowej wytadowczej, czego efektem jest rozchodzenie sie ciepta
a wynikowy rozktad temperatury rejestrowany jest na jej powierzchni za pomocg kamery termowizyj-
nej. Zastosowanie jednostronnego ukfadu pomiarowego w tej metodzie wyklucza mozliwos¢ wyzna-
czenia dyfuzyjnosci cieplnej materiatu i analiza wynikéw sprowadza sie jedynie do interpretacji uzy-
skanego chwilowego rozktadu temperaturowego na rozpatrywanej powierzchni obiektu badanego.

Z koreanskiego opisu patentowego KR 20130077078 znany jest sposdb wykrywania defektow
podpowierzchniowych z zastosowaniem termografii aktywnej poprzez wyznaczanie dyfuzyjnosci ciepl-
nej stosujgc uktad pomiarowy, w ktérym obiekt badany usytuowany jest pomiedzy kamerg termowizyj-
ng a zrodiem ciepta w postaci lampy btyskowej. Zastosowanie lampy btyskowej do impulsowego na-
grzewania probki badanej ogranicza stosowalnos¢ tej metody do materiatow o wysokim wspotczynni-
ku przewodnosci cieplnej ze wzgledu na brak mozliwosci uzyskania wymaganego wzrostu temperatu-
ry na powierzchni probki przeciwlegtej do jej powierzchni nagrzewanej (np. o 2 do 10°C) w przypadku
materiatéw stabo przewodzagcych ciepto, jak np. materiaty polimerowe lub kompozytowe o osnowie
polimerowej. Rozwigzanie wedtug wynalazku KR 20130077078 znajduje przeznaczenie do szybkiej
detekcji defektow w materiatach o wysokim wspétczynniku przewodnosci cieplnej, dla ktérych byto to
trudne (lub niemozliwe) stosujgc dotychczas znane techniki pomiarowe termografii aktywnej, oparte
0 analize samego rozktadu temperatury. Przedstawienie wyniku w postaci dwuwymiarowego obrazu
dyfuzyjnosci cieplnej eliminuje problem szybkiego wyréwnywania sie temperatury, gdyz chwilowy roz-
ktad temperatury na powierzchni prébki w ogdle nie musi byé brany pod uwage podczas analizy wyni-
kéw badan termograficznych. Uktad pomiarowy termografii aktywnej wraz z aparaturg oraz sposob
dochodzenia do wyniku w postaci dyfuzyjnosci cieplnej nie uwzglednia sposobu interpretacji uzyska-
nego wyniku.

Znany jest sposdb wykrywania i oceny stopnia degradacji cieplnej materiatbw kompozytowych
o oshowie polimerowej stosujgc badania ultradzwiekowe, ktéry polega na analizie predko$ci przejscia
lub ttumienia fali sprezystej wprowadzonej do badanego materiatu za pomocg gtowicy z przetworni-
kiem piezoelektrycznym. Konieczne jest przy tym stosowanie czynnika sprzegajgcego (woda, olej, zel)
pomiedzy gtowicg (przetwornik piezoelektryczny) a materiatem badanym, celem wprowadzenia fali
sprezystej do materiatu. Metoda ta wymaga praco- i czasochtonnych pomiaréw w wielu punktach ba-
danego elementu, co jest bardzo nieefektywne w przypadku elementéw o duzych rozmiarach. Bada-
nia prowadzone tg metodg wymagajg wykwalifikowanego personelu, a niefachowo wykonany pomiar
moze tatwo prowadzi¢ do zafatszowania wynikéw.

Znany jest rowniez sposdb wykrywania degradaciji cieplnej materiatdw kompozytowych o osno-
wie polimerowej metodg termografii aktywnej na podstawie analizy kontrastu temperaturowego sta-
nowigcego roznice wartosci temperatury wystepujgcg pomiedzy dwoma umownymi punktami zlokali-
zowanymi na powierzchni badanego elementu; jeden punkt zlokalizowany jest na obszarze niezde-
gradowanym, drugi punkt zlokalizowany jest na obszarze podejrzanym o wystepowanie degradacji.
W praktyce, maksymalny kontrast temperaturowy wraz z czasem do jego osiggniecia stanowig miare,
na podstawie ktérej dokona¢ mozna interpretacji zarejestrowanych sekwencji obrazéw termograficznych.
Zastosowanie takiej metody jest ograniczone, ze wzgledu na konieczno$¢ zapewnienia rownomiernego
nagrzewania powierzchni prébki, gdyz od tego czynnika zalezy uzyskiwany rozktad temperatury i wyni-
kowy kontrast temperaturowy. Innym przyktadem podejscia do interpretacji wynikéw badan termogra-
ficznych w postaci zarejestrowanych sekwencji obrazéw przy analizie degradacji materiatéw polimero-
wych jest metoda poréwnawcza, w ktérej — dla réoznych prébek — rejestrowane sg odrebne sekwencje
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obrazoéw i na ich podstawie poréwnuje sie — dla kazdej probki z osobna — wybrane parametry, jak np.
maksymalng uzyskang temperature na powierzchni probki przeciwlegtej do powierzchni nagrzewanej
lub czas stygniecia do temperatury otoczenia. Ograniczeniem tej metody jest mozliwos¢ zastosowania
jej wytgcznie w specjalnie do tego celu stworzonych, powtarzalnych warunkach laboratoryjnych, gdyz
wymagane jest przy tym zapewnienie jednakowego czasu nagrzewania kazdej prébki, takiej samej
odlegtosci zrodta ciepta od nagrzewanej prébki, a ponadto probki z danej serii pomiarowej muszg po-
siadac statg grubosc.

Podczas wykonywanych eksperymentéw w ramach badan witasnych nad rozwojem termografii
aktywnej jako nieniszczgcej metody badan materiatbw kompozytowych o osnowie polimerowej okaza-
to sie, ze wystepujgca degradacja materiatu (na przyktadzie starzonego cieplnie warstwowego mate-
rialu kompozytowego epoksydowo-weglowego o grubosci 4,1 mm) ma wptyw na dyfuzyjnosé cieping,
ktérg wyznaczano dla réznych czaséw starzenia, obserwujgc spadek jej wartosci. Wczesniejsze, opu-
blikowane wyniki badan wlasnych uzyskane z zastosowaniem termografii aktywnej dowiodly, ze na
podstawie wyznaczonej dyfuzyjnosci cieplnej mozna dokona¢ oceny zawartosci widkien w warstwo-
wych materiatach kompozytowych epoksydowo-weglowych.

Sposéb wykrywania degradacji materiatdw polimerowych zwtaszcza materiatdw kompozyto-
wych o osnowie polimerowej metodg termografii aktywnej, polegajgcy na nagrzaniu prébki badanej
umieszczonej pomiedzy zrodiem ciepta, korzystnie promiennikiem podczerwieni, a kamerg termowi-
zyjng i rejestracji sekwencji obrazéw termograficznych na powierzchni prébki przeciwlegtej do jej po-
wierzchni nagrzewanej, nastepnie wyznacza sie dyfuzyjnosé cieplng materiatu poprzez kontrolowane
nagrzewanie probki badanej powodujgce wzrost temperatury na jej powierzchni przeciwlegtej do po-
wierzchni nagrzewanej korzystnie w zakresie od 2 do 10°C i rejestruje sie sekwencje obrazéw termo-
graficznych korzystnie do momentu zaobserwowania spadku temperatury i kolejno na ich podstawie
tworzy sie wykres zmian temperatury w czasie w wybranym miejscu na powierzchni prébki, tak aby
jego poczatek na osi czasu w punkcie zero odpowiadat chwili rozpoczecia nagrzewania, na podstawie
ktérego wyznacza sie dyfuzyjnosc¢ cieplng, polega na tym, ze poréwnuje sie uzyskang w danym po-
miarze warto$¢ dyfuzyjnosci cieplnej wzgledem warto$ci wyznaczonej dla prébki wzorcowej przy czym
spadek wartosci dyfuzyjnosci cieplnej $wiadczy o wystepowaniu degradacji materiatu.

Korzystnie okresla sie miare opartg na réznicy dyfuzyjnosci cieplnej w dwdch wybranych miejscach
prébki badanej, a roznica ta, gdy jest r6zna od zera swiadczy o wystepowaniu degradacji materiatu.

Wyznacza sie rozktad dyfuzyjnosci cieplnej na powierzchni prébki badanej na podstawie wy-
znaczonych wartosci dyfuzyjno$ci cieplnej w wybranych punktach pomiarowych tej probki i przedsta-
wia sie go korzystnie w postaci wykresu przestrzennego obrazujgcego lokalizacje miejsc, na ktérych
wystepuje degradacja.

Sporzadza sie nomogram wigzacy dyfuzyjnos¢ cieplng materiatu z wybrang wiasnoscig uzytko-
w3g i w oparciu o ten nomogram, na podstawie uzyskiwanych warto$ci dyfuzyjnosci cieplnej w trakcie
eksploatacji, dokonuje sie oceny stopnia degradacji materiatu i stwierdzenia czy nadaje sie on do dal-
szej eksploataciji.

Wynalazek cechuje sie brakiem koniecznosci réwnomiernego nagrzewania obiektu badanego,
gdyz nie analizuje sie chwilowego rozktadu temperatury na powierzchni tego obiektu np. poprzez wy-
znaczenie kontrastu temperaturowego (jak w przypadku tradycyjnego sposobu interpretaciji wynikow
badan uzyskanych z zastosowaniem termografii aktywnej), a wyznacza sie dyfuzyjnosc cieplng mate-
rialu w warunkach prowadzonego eksperymentu (nagrzewanie ciggte powierzchni prébki promienni-
kiem podczerwieni i czasie trwania rzedu kilku sekund). Zarejestrowane sekwencje obrazéw termogra-
ficznych umozliwiajg na ich podstawie praktycznie w dowolnym miejscu obiektu badanego wyznaczy¢
lokalng dyfuzyjnosc¢ cieplng materiatu poprzez odpowiednie sporzgdzenie na ich podstawie wykresow
zmian temperatury w czasie. Sposdb umozliwia tatwe, niezawodne, obiektywne i szybkie wykrycie
zdegradowanych obszaréw materiatu pracujgcego np. w warunkach wysokiej temperatury, lub nara-
zonego na dziatanie innych czynnikdw powodujgcych degradacje, ktérej skutkiem jest utrata pierwot-
nych witasnosci uzytkowych. Metoda pozwala na wykrywanie degradacji w elementach o réznym
ksztatcie i zréznicowanej gruboséci. Ze wzgledu na ilosciowg postaé uzyskiwanych wynikéw mogg by¢
one ze sobg poréwnywane niezaleznie od zastosowanych warunkéw pomiarowych. Wyniki badan
uzyskanych z zastosowaniem sposobu wedtug wynalazku mozna przedstawi¢ korzystnie:

— Przez poréwnanie uzyskanej wartosci dyfuzyjno$ci cieplnej z wartoscig uzyskang wczesniej
dla probki wzorcowej (konieczne jest przy tym posiadanie pierwotnej wartosci dyfuzyjnosci ciepinej
badanego materiatu).
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— Przez wyznaczenie miary wynikajgcej z réznicy wartosci dyfuzyjnosci cieplnej materiatu
w dwoch réznych, wybranych miejscach elementu badanego (w praktyce dokona¢ mozna wyboru tych
miejsc, kierujgc sie wczesniejszg wiedzg, ktére obszary elementu narazone byly na dziatanie czynnika
powodujgcego degradacje), a wartos¢ tej miary w przypadku, gdy jest rézna od zera wskazuje na
wystepowanie lokalnej degradacji materiatu,

— Przez wyznaczenie rozktadu dyfuzyjnosci cieplnej na podstawie zmierzonych wartosci dyfu-
zyjnosci cieplnej w réznych wybranych miejscach elementu badanego i przedstawienie go w postaci
wykresu przestrzennego obrazujgcego zdegradowane obszary materiatu.

Sposoéb wedtug wynalazku objasniono na rysunkach, gdzie fig. 1 przedstawia schemat uktadu
pomiarowego, a fig. 2, fig. 3 i fig. 4 obrazujg mozliwosci wykrywania degradacji na przyktadzie wybra-
nych, reprezentatywnych przypadkéw doswiadczalnych. Na rysunkach fig. 2, fig. 3, fig. 4, stowo ,préb-
ka” odnosi sie do materiatu polimerowego (np. warstwowego materiatu kompozytowego o osnowie
polimerowej), duza litera ,Q” obok strzatek wskazujgcych kierunek promieniowania podczerwonego
nagrzewajgcego probke badang oznacza energie cieplng. Na rysunkach tych (fig. 2, fig. 3, fig. 4) zilu-
strowano schemat nagrzewania prébki oraz wynikowy przyblizony rozktad dyfuzyjnosci cieplnej na
dtugosci probki. Podziat kazdego z rysunkéw (fig. 2, fig. 3, fig. 4) na a i b odnosi sie odpowiednio do:
przypadku prébki niezdegradowanej, przypadku prébki lokalnie zdegradowanej.

Stosowanie sposobu wedtug wynalazku do wykrywania degradacji materiatu jest celowe ze
wzgledu na fakt, iz praktycznie nie ma mozliwosci (poza przypadkiem ,dealnym” jak na rysunkach a
i b na fig. 2, gdzie badany element jest rbwnomiernie nagrzewany, posiada ptaskg powierzchnie i statg
grubos$¢) wykrycia degradacji na podstawie rozktadu temperatury na obrazie termograficznym po-
wierzchni probki (jak ma to miejsce przy wykrywaniu defektow typu pustki wewnetrzne, pekniecia,
delaminacje, stosujgc tradycyjne podejscie do analizy wynikéw badan uzyskanych metodg termografii
aktywnej), gdyz rozktad ten zalezny jest od réznych czynnikow zaburzajgcych pomiar, miedzy innymi
od nierbwnomiernego nagrzewania powierzchni obiektu badanego spowodowanego jego ksztaltem
(jak obrazujg to przypadki na rysunkach a i b na fig. 3), lub r6zng gruboscig obiektu badanego (jak
obrazujg to przypadki na rysunkach a i b na fig. 4).

Przyktadowe materiaty polimerowe, ktére mogg by¢ badane z zastosowaniem sposobu wedtug
wynalazku to: kompozyty epoksydowo-weglowe (typu CFRP, z j.ang. Carbon Fibre Reinforced Pla-
stic), kompozyty epoksydowo-szklane (typu GFRP, z j.ang. Glass Fibre Reinforced Plastic), kompozy-
ty epoksydowo-aramidowe (typu KFRP, z j.ang. Kevlar Fibre Reinforced Plastic), kompozyty polie-
strowo-szklane, kompozyty o osnowie polimerowej wzmocnione wiecej niz jednym rodzajem wiokien
(tzw, kompozyty hybrydowe), kompozyty o osnowie polimerowej napetnione czgstkami wybranych
materiatdw (w tym nanoczgstkami), odlewy z Zzywic polimerowych termo- i chemoutwardzalnych. Ze
wzgledu na fakt, ze na uzyskiwang wartos¢ dyfuzyjnosci cieplnej, poza wystepujgcg degradacjg mate-
riatu, ma réwniez wptyw zawartos¢ witdkien w przypadku badan materiatéw kompozytowych o osnowie
polimerowej (gtéwnie typu CFRP, w ktérych wystepuje znaczna réznica w przewodno$ci cieplnej po-
miedzy wtdknem weglowym a osnowg epoksydowg), zastosowanie sposobu wedtug wynalazku reko-
mendowane jest dla najczesciej spotykanych materiatdw kompozytowych o statej zawartosci widkien
lub materiatébw kompozytowych, w ktérych potozenie obszaréw o lokalne réznej zawartosci widkien jest
znane przed wykonaniem badan majgcych na celu wykrycie zdegradowanych obszaréw materiatu.

Przyktad

W badaniach zastosowano ukfad pomiarowy (fig. 1), w ktérym prébke do badan (2) umieszcza-
no pomiedzy zrodiem ciepta (3) a kamerg termowizyjng (1). Przystona ruchoma (4) zastaniajgca
w pozycji zamknietej (A) powierzchnie prébki (2) przed promieniowaniem elektromagnetycznym po-
chodzgcym z promiennika podczerwieni (3) jest przemieszczana za posrednictwem napedu (5) na
ustalony czas (czas nagrzewania) do pozycji otwartej (B), ruch przystony z pozycji (A) w kierunku po-
zycji (B) powoduje za posrednictwem przetgcznika krancowego zwarcie ze sobg odpowiednich wejsé
sterownika PLC (6), ktérego uktad wykonawczy (przekaznik) kolejno zwiera dwa odpowiednie styki
portu RS232 komputera PC (7), co powoduje za posrednictwem oprogramowania sterujgcego kamerg
(w tym przypadku Researcher Professional 2,9 firmy Flir-Systems) rozpoczecie rejestracji obrazéw
kamerg termowizyjng (1), jednoczesnie nastepuje odliczanie przez sterownik PLC zaprogramowanego
wczesniej czasu otwarcia przystony na czas nagrzewania, po czym sterownik PLC uruchamia naped (5)
i nastepuje ruch powrotny przystony z pozycji (B) do pozycji (A). Dzieki zastosowanemu uktadowi
rejestracja sekwencji obrazéw termograficznych rozpoczynata sie wraz z chwilg rozpoczecia na-
grzewania probki.
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Materiatem do badah byty warstwowe materiaty kompozytowe epoksydowo-weglowe o grubosci
4,1 mm, w ksztalcie kwadratu o boku 100 mm. W badaniach termograficznych metodg aktywng do
nagrzewania probek zastosowano pfaski, ceramiczny promiennik podczerwieni (SHTS firmy Elstein,
Niemcy) o wymiarach powierzchni roboczej 245 x 60 mm, mocy 1200 W i zakresie dlugosci emitowa-
nej fali elektromagnetycznej od 2 do 10 ym, kitéry umieszczony byt podczas nagrzewania w odlegtosci
20 mm od prébki badanej. Czas nagrzewania prébki wynosit 2,0 sekundy ze wzgledu na niskg wartos¢
wspotczynnika przewodzenia ciepta materiatdbw kompozytowych o osnowie polimerowej. Obrazy ter-
mograficzne rejestrowane byly kamerg termowizyjng ThermaCAM™ SC640 firmy Flir-systems poczy-
najgc od chwili rozpoczecia nagrzewania probki. Przy zastosowanych warunkach pomiarowych uzy-
skiwano maksymalny wzrost temperatury rowny 5 + 0,1°C na powierzchni prébki przeciwlegtej do
powierzchni nagrzewanej po okoto 48 sekundach liczac od chwili rozpoczecia nagrzewania. Stosowa-
nie korzystnej synchronizacji chwili rozpoczecia rejestracji sekwencji obrazéw kamerg termowizyjng
z chwilg rozpoczecia nagrzewania probki badanej umozliwiato uzyskanie wykreséw zmian temperatury
w czasie, ktérych poczatek w punkcie zero odpowiadat chwili rozpoczecia nagrzewania, a ha podsta-
wie tych wykreséw wyznaczano wartosci dyfuzyjnosci cieplnej w wybranych miejscach prébki.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposodb wykrywania degradacji materiatéw polimerowych zwlaszcza materiatéw kompozyto-
wych o osnowie polimerowej metodg termografii aktywnej, polegajacy na nagrzaniu probki badanej
umieszczonej pomiedzy zrodiem ciepta, korzystnie promiennikiem podczerwieni, a kamerg termowi-
zyjng i rejestracji sekwencji obrazéw termograficznych na powierzchni prébki przeciwlegtej do jej po-
wierzchni nagrzewanej, nastepnie wyznacza sie dyfuzyjnosé cieplng materiatu poprzez kontrolowane
nagrzewanie probki badanej powodujgce wzrost temperatury na jej powierzchni przeciwlegtej do po-
wierzchni nagrzewanej korzystnie w zakresie od 2 do 10°C i rejestruje sie sekwencje obrazéw termo-
graficznych korzystnie do momentu zaobserwowania spadku temperatury i kolejno na ich podstawie
tworzy sie wykres zmian temperatury w czasie w wybranym miejscu na powierzchni probki, tak aby
jego poczatek na osi czasu w punkcie zero odpowiadat chwili rozpoczecia nagrzewania, na podstawie
ktérego wyznacza sie dyfuzyjno$¢ cieplng, znamienny tym, ze poréwnuje sie uzyskang w danym
pomiarze warto$¢ dyfuzyjnosci cieplnej wzgledem wartosci wyznaczonej dla prébki wzorcowej przy
czym spadek wartoéci dyfuzyjnosci cieplnej $wiadczy o wystepowaniu degradacji materiatu.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Zze okresla sie miare opartg na réznicy dyfuzyjno-
&ci cieplnej w dwoch wybranych miejscach prébki badanej, a réznica ta, gdy jest rozna od zera $wiad-
czy o wystepowaniu degradacji materiatu.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze wyznacza sie rozktad dyfuzyjnosci cieplnej na
powierzchni probki badanej na podstawie wyznaczonych wartosci dyfuzyjnosci cieplnej w wybranych
punktach pomiarowych tej probki i przedstawia sie go korzystnie w postaci wykresu przestrzennego
obrazujgcego lokalizacje miejsc, na ktérych wystepuje degradacja.

4. Sposbb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze sporzadza sie nomogram wigzacy dyfuzyjnosc
cieplng materiatu z wybrang witasnoscig uzytkowg i w oparciu o ten nomogram, na podstawie uzyski-
wanych wartosci dyfuzyjnosci cieplnej w trakcie eksploatacji, dokonuje sie oceny stopnia degradacji
materiatu i stwierdzenia czy nadaje sie on do dalszej eksploataciji.
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