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Sammendrag

Denne masteroppgaven har tatt for seg undersgkelser av super duplex rustfritt stal ved bruk av
elektronmikroskopi i kombinasjon med diffraksjon av tilbakespredte elektroner (Electron
Backscatter Diffraction — EBSD).

Malet med oppgaven var & bruke EBSD-teknikken i kombinasjon med in situ deformasjon og
en spesiallaget kaldfinger for & kunne studere materialet og dets deformasjoner ved lave
temperaturer. Det ble gjort undersgkelser in situ ved romtemperatur og ved -40 °C. Materialet
som ble bruk var SDSS 2507 (UNS S32750).

Super duplex rustfritt stal er av spesiell interesse da dette er et metall med svert positive
mekaniske egenskaper som god styrke og seighet, god korrosjonsmotstand og samtidig koster
det relativt lite & produsere. SDSS er derfor utstrakt brukt i for eksempel olje og gass industrien,
noe som gjar at forskning pa hvordan dette materialet oppfarer seg ved varmebehandling (for

eksempel ved sveising) er av stor interesse.

Varmebehandling av materialet kan danne intermetalliske faser som for eksempel sigmafase.
Denne oppgaven vil vise at slike sigmafaser vil redusere de gode mekaniske egenskapene til
materialet og gjgre at dette bade sprekker og bryter. Oppgaven tar ogsa for seg hvordan slik
sigmafase i SDSS pavirker materialet i ved henholdsvis romtemperatur og ved -40 °C. Det var
forventet at de mekaniske egenskapene til materialet ville bli ytterligere forringet nar utsatt for

kulde, men forsgkene vil vise at dette bare er til dels tilfelle.

Slippband og sprekkdannelse er noe som forekommer ofte i sigmafasen. Flere slippband ble
funnet i sigmafasen, men det ble ogsa funnet slippband i ferritten av stalet. Sprekkdannelsen og
sprekker ble undersgkt under in situ strekktesten og etter deformasjonen av prgven. Bruddene

i stalet er av det sprg slaget og propagerer vinkelrett ved strekkretningen.



Abstract

This master's thesis has examined experiments of super duplex stainless steel using electron
microscopy in combination with Electron Backscatter Diffraction (EBSD).

The aim of the assignment was to use the EBSD technique in combination with in situ
deformation and a custom made cold-finger to study the material and its deformations at low
temperatures. In situ studies were carried out at room temperature and at -40 ° C. The material
used was SDSS 2507 (UNS S32750).

Super duplex stainless steel is of particular interest as this is a metal with very positive
mechanical properties, like good strength and toughness, good corrosion resistance and at the
same time it is very cost efficient. SDSS is therefore extensively used in, for example, the oil
and gas industry, which dictates that research on how this material behaves in heat treatment
(for example by welding) is of great interest.

Heat treatment of the material can form intermetallic phases such as sigma phase. This thesis
will show that such sigma phases will reduce the positive mechanical properties of the material
and make it both crack and break. The thesis also highlights how such sigma phase in SDSS
affects the material at room temperature and at -40 ° C, respectively. It was expected that the
mechanical properties of the material would be further deteriorated when exposed to cold

conditions, but the results from the experiments will show that this is only partly the case.

Slip and cracks are incidents that often occur in the sigma phase. Several slip lines were found
in the sigma phase, but slips were also found in the ferrite of the steel. The crack formation and
the cracks were examined during the in situ tensile test and after deformation of the sample.

The fractures in the steel are brittle and propagate perpendicular to the tensile direction.
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1 Innledning

Super duplex rustfritt stal (SDSS) er et materiale som har en sveert god sammensetning av mekaniske

egenskaper, har god korrosjonsmotstand og samtidig koster relativt lite & produsere.

Pa grunn av disse egenskapene er dette materiale som skapt for bruk i harde miljger. Dette materialet
ble utviklet nettopp for & kunne brukes i miljger som man finner i for eksempel Nordsjgen. SDSS har
videre et vidt bruksspekter, og kan brukes i bade subsea, rer, og arkitektur som trenger hgy

korrosjonsmotstand med god styrke [1].

Olje og gass-sektoren har utvidet sitt territorium de senere arene, og de arktiske omradene har blitt et
populart mal for oljeselskaper verden over. For & kunne bedrive oljevirksomhet i disse omradene sa
ma materialene som brukes vaere godt herdet. Konstruksjonene som skal veare der ma tale ekstreme
klimatiske forhold hvor is, sng og temperaturer ned mot -60°C er noen av utfordringene [2]. Det er
estimert at sa mye som 25% av verdens uoppdagede forekomster av olje og gass befinner seg i nettopp

disse omradene.

SDSS er et materiale som kan operere ved lave temperaturer i et hardt miljg som Nordsjgen. Det er
derfor av interesse a undersgke hvordan denne typen materiale vil oppfere seg ved lave temperaturer,
spesielt med tanke pa forskjellen det er pa vanlig romtemperatur og kulde. Ved varmebehandling og
sveising kan det produseres intermetalliske faser i materialet, som for eksempel sigmafasen. Disse
fasene endrer de mekaniske egenskapene og deformasjonsadferden til materialet, og det er nettopp

disse fasene man gnsker a unnga.

Diffraksjon av tilbakespredte elektroner (EBSD) er ansett som et viktig verktay for & undersgke
mikrostrukturen til materialer. Teknikken gir blant annet informasjon om fasefordeling,
krystallorientering og korngrenser [3]. | denne oppgaven blir EBSD-teknikken blant annet brukt i
kombinasjon med in situ deformasjon og en spesiallaget kaldfinger for & kunne studere materialer
ved lave temperaturer. Resultatet kan deretter sammenlignes med eksakt samme undersgkelser gjort

ved romtemperatur.

Formalet med denne oppgaven er a karakterisere SDSS som inneholder sigmafase og se pa materialets
deformasjonsadferd. Hovedfokus er pa in situ strekktester bade med og uten kaldfinger for & studere
effekten mengde sigmafase har pa de mekaniske egenskapene til SDSS 2507 (UNS S32750).
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2 Teori

| dette kapittelet vil relevant teori for oppgaven og resultatene bli belyst. Her vil blant annet super
duplex stainless steel, sigmafase, materialets mekaniske egenskaper, Electron Backscatter Diffraction
(EBSD), Scanning Electron Microscope (SEM) og pravepreparering bli forklart i mer detalj.

2.1 Super duplex stainless steel (SDSS)

Duplex rustfritt stal (DSS) og super duplex rustfritt stal (SDSS) er hgylegert stal utviklet for a
kombinere hgy korrosjonsmotstand, styrke og seighet. Disse materialegenskapene kommer fra en
mikrostruktur som inneholder tilneermet like mengder austenitt(y) og ferritt(c). Ferritt gir materialet
styrke, mens austenitt gker materialets duktilitet. Et resultat ved bruk av SDSS er reduksjon i mengde
materiale, noe som bidrar til vekt og kostnadsreduksjoner. Egenskapene i SDSS fgrer dermed til at
materialet er et godt valg nar det kommer til olje — og gassindustrien [1], hvor reduksjon av vekt er et

sentralt tema.

Videre er legeringselementene viktige i SDSS. Krom fremhever korrosjonsmotstanden til rustfritt
stal, og for a forhindre atmosfearisk korrosjon er det ngdvendig med minst 10,5 vekt% Cr. | SDSS er
det krav. om minimum 20 vekt% Cr. Krom endrer ogsa fasebalansen i stalet ved a veere en
ferrittstabilisator som fremmer dannelsen av kubisk romsentrert (BCC) struktur. Videre, ved a tilsette

nikkel i stalet blir det ogsa en austenittstabilisator som danner kubisk flatesentrert FCC [1].

Pitting resistance equivalent number (PREN) er en malingsenhet for hvor motstandsdyktig stalet er
for gropkorrosjon. Nedenfor er ligningen for PREN (Ligning 1). Ved hgyere PREN nummer har stalet
hayere motstand mot gropkorrosjon. Dersom det tilfayes krom, blir det vanskeligere for stalet a
korrodere. Ligningen viser at molybden er tre ganger sa effektiv som krom for & beskytte stalet i

haykloridmiljs. Molybden og krom er ferrittstabilisatorer som fremprovoserer ferritt i y-omradet.

PREN (Pitting Resistance Equivalent Number) = %Cr + 3.3% x Mo + 16% x N [4]

Ligning 1 - PREN ligningen



Et billigere legeringselement er nitrogen, som promoterer austenitt ved & ekspandere y-omradet.
Derfor er ofte sma mengder nitrogen tilfart materialet. Som et resultat av dette forhindrer man grop
— og spaltkorrosjon, og det er en av de mest effektive matene a pavirke materialet pa. Nikkel gker
hardheten til materialet.

Den enkleste og hurtigste maten for & oppna duplex strukturen til et materiale er ved termomekanisk
kontrollert behandling (TCMP). TTT-diagrammet i Figur 1 under illustrerer ulike typer
intermetalliske faser som dannes ved forskjellige temperaturer og tider. De intermetalliske fasene kan
endre eller gdelegge de mekaniske egenskapene til et materiale og redusere korrosjonsmotstanden

[5].
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Figur 1 — Temperatur-Tid-Transformasjon (TTT)-diagram for SDSS [6]
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2.2 Sigmafasen

Varmebehandling i omradet mellom 600-900 °C skaper en formasjon av jern —, krom — og
molybdenrike intermetalliske faser. En av disse fasene er sigmafasen, som kan finnes igjen i Figur 1
over. Sigmafasen er en utfelling som farer til at egenskapene til materialet endres. Selve sigmafasen
inneholder mye krom og molybden, men samtidig sa reduseres mengden krom og molybden i
narliggende omrader, noe som gjgr at korrosjonsmotstanden til materialet totalt sett reduseres [1].
Som nevnt over gir krom generell korrosjonsbeskyttelse, og molybden gir beskyttelse mot lokal
korrosjon. Nar et omrade far redusert innhold av disse, blir det lettere utsatt for korrosjonsskader. Den
intermetalliske fasen gker ogsa hardheten til materialet, og dette farer samtidig til at materialet blir

sprett og mindre seigt [1].

Dannelsen av sigmafase i mikrostrukturen er illustrert i Figur 2 under [6]. Sigmafasen dannes i
korngrensen mellom ferritt og austenitt. Til & begynne med vokser formasjonen av sigmafasen fra
omrader i ferritten med hgy Cr-konsentrasjon, og mens sigmafasen vokser seg videre inn i ferritten,

etterlater den seg omrader med redusert krom — og molybdeninnhold som vist i Figur 3 under [7].

austenite

ferrite

Figur 2 - Formasjon av sigmafase ved fasegrensen mellom ferritt og austenitt [7]
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Figur 3 - Diffusjonsretningen til legeringselementer ved formasjon av sigmafase [7]

2.3 Mekaniske egenskaper

Stalets mekaniske egenskaper er veldig viktig nar man skal velge stal til riktig bruk. Man kan avgjere
hvilke egenskaper stalet har ved a teste det i simulerte situasjoner, for eksempel ved bruk av en
strekktest. En typisk strekktest pafarer en lik strekkraft pa hver side av en materialprgve helt til brudd
— se Figur 4 under. En slik test kan avslgre mekaniske egenskaper som strekk-kraft, forlengelse av

brudd og reduksjon i areal [8].

x Lo Jf
F g ;I J F
LN

Figur 4 — Eksempel pa strekktest

En viktig faktor som oppstar ved dislokasjon / strekking heter «slip», og leder til plastiske
deformasjoner eller defekter pa materialet. Vanligvis er det to typer dislokasjoner som oppstar, nemlig

kant — og skruedislokasjoner. | Figur 5 og 6 under er dette illustrert.

12



Som illustrert i Figur 5 far kant-dislokasjoner et ekstra halv-plan i krystallet — disse er merket med L
som viser posisjonen til dislokasjonslinjen. Nar materialet utsettes for krefter vil dislokasjonslinjen

flytte seg, og defekter i materialet vil oppsta [8].

Figur 5 - Kantdislokasjon med forflyttet dislokasjonsslinje i (b) og (c) [8]

Som illustrert i Figur 6 har skruedislokasjoner mange likhetstrekk med kantdislokasjoner, men for
farstnevnte sa vil dislokasjonslinjen forflytte seg vinkelrett pa retningen til den pafarte kraften. Ved
kant-dislokasjoner forflytter dislokasjonslinjen seg i samme retning som kraften. I skru-dislokasjoner
er forvrengningen en atomisk distanse i forhold til slip-planet [9].

8 {} {} J.’.’..

Figur 6 — Skruedislokasjon [8]
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Forskjellige krystallstrukturer har forskjellige slip-system inkludert slip-plan og slip-retninger. Et
slip-plan er det planet hvor atomene er tettest samlet. Slip-retningen er retningen i slip-planet hvor
atomene er tettest samlet. FCC kan ha slip i {111} planene og med {110} retningsgrupper som
tilsvarer 12 slip-system som vist i Figur 7 under. BCC derimot har hele tre slip-plan — {110}, {211}
og {321} som tilsvarer 48 slip-system. Dette betyr at med en BCC krystallstruktur sa vil noen av slip-

systemene kun kunne brukes ved hgye temperaturer [8].

Figur 7 - FCC krystallstruktur med {111} plan i (a) og mulige slip-system i (b)

2.4 Electron Backscatter Diffraction (EBSD)

Electron Backscatter Diffraction (EBSD) er en metode som brukes for a bestemme krystallografisk
orientering for et gitt materiale i et Scanning Electron Microscope (SEM). Som illustrert i Figur 8
under, emitteres en elektronstrale fra en elektronkanon og treffer en krystallinsk prgve. Nar denne
elektronstralen treffer prgven gar den ca. 20 nm under preveoverflaten. Primarelektronene skifter

retning, som er en fglge av en elastisk spredning hvor dette energitapet er neglisjerbart. Prgven er
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vippet 70° for at vekselvirkningen skal fa bedre signal. Dersom innfallsvinkelen til elektronstralen

gker sa vil den penetrere flere atomlag, og fraksjon av tilbakespredte elektroner vil reduseres [7].

Figur 8 - Skjematisk oppsett av EBSD

Stralestram er videre et elementeart element som i stor grad bestemmer mengden sekundar — og

tilbakespredte elektroner emittert. Det kan beregnes fra Ligning 2 under [10].
p=0xi+nxi+is

Ligning 2 — Stralestrgm

Hvor 6 og n er fraksjon av sekundear og tilbakespredte elektroner. Fraksjonen sekunderelektroner er

relativt konstant lik 0,1, mens fraksjon tilbakespredte elektroner er avhengig av atomnummeret.

Det er kun primzrelektroner som gjennomgar en hgyvinkel tilbakespredning som vil kunne komme
ut av preven. Pa vei ut diffrakteres de elektronene som treffer atomplan med en vinkel som oppfyller

Bragg's lov:
nxA=2xdxsin(6)

Ligning 3 - Bragg's lov
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I denne ligningen er d avstanden mellom de diffrakterte atomplanene, 0, er Braggvinkelen, n er et
heltall og A er belgelengden til elektronene 1 den innkommende elektronstralen. Ved bruk av EBSD
settes n lik 1, som tilsvarer 1.ordens diffraksjon [11, 12]. De diffrakterte elektronene danner parvis
hayvinkelkjegler med apningsvinkel 180°-20B for hvert diffrakterte plan [13], men vil bli avbildet
som to tilnaermet parallelle linjer med avstand 20B pa fosforskjermen [14]. Det vil i midlertid i praksis
bli observert lyse Kikuchi-band og ikke parvis linjer pa fosforskjermen [11] [14] [15]. Hvert Kikuchi-
band har en bestemt geometri som korresponderer til et bestemt krystallplan. Bandene avspeiler
atomplan hvor midtlinjen i et band representerer det diffrakterte krystallplanet [14]. Figur 9 under

viser hvordan Kikuchi-bandene er relatert til det diffrakterte krystallplanet:

Phosphor

Electrons Projection of (hki) screen

lane ontoscree
p \ I (k)

Kikuchi
\-4

Braggangle band

Diffracted electrons

..--"""'—F’
Diffracting

crystal planes (hk) Crystal direction [uvw]

Figur 9 — Hvordan Kikuchi-bandene er relatert til det diffrakterte krystallplanet

Siden de innkommende elektronene vil diffrakteres fra flere atomplan, vil det dannes flere band pa
fosforskjermen. Disse bandene blir er et diffraksjonsmanster. Skjeringspunktet mellom midtlinjer
som stammer fra to ulike atomplan svarer derfor til en krystallretning i materialet, kalt soneaksen
[14].
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2.5 Scanning Electron Microscope (SEM)

For & oppna gode resultater ved bruk av SEM og EBSD, er det avgjerende at parameterne er optimalt
innstilt. De viktigste parameterne i SEM er stralestram, vippevinkel og akselerasjonsspenning. |
tillegg er steglengde og arbeidsavstand sveert sentrale parametere ved EBSD. For in situ forsgk med
bade kulde og romtemperatur er det mye ekstra utstyr som monteres i SEM, og derfor vil ogsa vakuum

veere en viktig parameter. Under er disse parameterne beskrevet i mer detalj:

2.5.1 Strélestrgm

Ved a gke stralestrammen vil flere elektroner medvirke til & danne diffraksjonsmanster, og
integrasjonstiden til kameraet reduseres. For a fa maksimalt signalforhold ma enten stralestrammen
gkes eller eksponeringstiden gkes [12]. Ved & gke eksponeringen vil skannet ta lengre tid, og falgelig
er det som oftest gnskelig & gke strammen. Som et resultat av dette vil opplasningen bli noe redusert,

siden elektronstréalen blir et snev bredere.

2.5.2 Vippevinkel og akselerasjonsspenning

Forsgk har vist at en vippevinkel pa 70° i kombinasjon med en akselerasjonsspenning pa 20 kV gir
best kvalitet pA EBSD-mgnsteret [16]. Ved & gke akselerasjonsspenningen vil bredden pa Kikuchi —
bandene reduseres, da en gkning i spenningen vil fare til en reduksjon i balgelengden til elektronene
[12].

2.5.3 Steglengde og arbeidsavstand

Andre viktige parametere er steglengde og arbeidsavstand. Den optimale steglengden ved bruk at
EBSD-teknikken avhenger av forstarrelsen, hvor optimal steglengden avtar med gkende forstarrelse
[17]. Mellom 22-27 mm er arbeidsavstanden den beste [16].

2.5.4 Vakuum

Ved in situ forsgk er det ngdvendig at samme omrade pa praven skannes flere ganger. Det er derfor
viktig at elektronstralen ikke deponerer hydrokarboner pa overflaten, da dette farer til kontaminering
og darligere EBSD skann. Nar det pumpes vakuum i et kammer som har fatt installert in situ utstyr,
tar det omtrent 30-50 minutter far det er ferdig.
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2.5.5 Indisering av diffraksjonsmgnster

Programvaren TSL OIM Data Collection 5.31 benyttes til & indisere diffraksjonsmanstrene.
Programmet regner ut krystallretninger ut fra posisjonene til Kikuchi-bandene [14, 22]. Disse
posisjonene blir funnet ved hjelp av Hough — transformasjonen. Kikuchi-bandene blir dermed
transformert til punkter i et Hough-rom, som er basert pa koordinatene til diffraksjonsmansteret (x,y).
Deretter blir diffraksjonsmgnstrene indisert ved & bruke geometrien til bandene, som vil finne den

korresponderende orienteringen.

Hough-transformasjonen fungerer ved at den betrakter piksler langs linjene som Kikuchi-bandene
utgjar. For hver piksel pa linjen blir en p-verdi regnet ut for 6-verdier mellom 0° og 180° ved hjelp

av Ligning 4:
p=xcosf +ysinf

Ligning 4 - p-verdi formel

Formelen produserer sinuskurver som krysser hverandre i samme punkt med koordinatene p,0, som
svarer til vinkelen pa linjen og dens posisjon relativ til utgangspunktet. Denne omregningen farer til
transformasjonen av en linje, til ett punkt, i Hough-rommet [18, 23]. Hough-transformasjon blir gjort
for at en datamaskin skal klare a sammenlikne diffraksjonsmgnstrene med databasen.

Figur 10 under viser omregningen av Hough-transformasjonen i praksis.

0

N
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Figur 10 - Omregning av Hough-transformasjonen
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Fra de indiserte orienteringene kan programvaren fortelle hvor stor sannsynlighet det er for korrekt
indisert punkt. Dette blir utfert ved hjelp av felgende tre parametere; konfidensindeks (CI -
Confidedence Index), Fit og bildekvalitet (1Q - Image Quality). Disse verdiene blir beregnet for alle
diffraksjonsbildene [18].

Cl er et mal pa hvor godt indisert krystallorienteringen er, og beregnes ved bruk av et system der
mulig lgsning blir gitt og rangert etter starrelse pa sannsynlighet. @kende verdig gir gkende sjanser

for at indiseringen er korrekt. Cl er definert ved Ligning 5 under:

Vi_
cl] = ="
Videal
Ligning 5-CI

V1 og V2 er antall stemmer for henholdsvis ferste og andre lgsning. Videa er totalt antall
bandtripletter. CI varierer mellom 0 og 1, desto nermere 1 verdien er desto starre sikkerhet for at
orienteringen er korrekt indisert. En Cl verdi pa null betyr at to lgsninger er like sannsynlig, mens en

Cl verdi pa -1 betyr at punktet ikke kunne indiseres [18].

IQ — parameteren beskriver kvaliteten pa diffraksjonsmgnsteret, og er summen av de detekterte
toppene i Hough — transformasjonen. Hagye 1Q verdier indikerer hgy kvalitet pa indiseringen. Det er

ofte lyse omrader pa 1Q-kartet som viser god kvalitet, mens marke partier har lavere kvalitet [18].

Fit parameteren blir bestemt som en del av indiseringsprosessen, og beregnes ut fra hvilken plassering
bandet burde ha basert pa den bestemte orienteringen. Dermed er Fit gjennomsnittlig vinkelavvik
mellom de detekterte bandene og de beregnede bandene. En lav Fit — verdi vil forklare et godt

samarbeid mellom band i mansteret og valg av orientering [18].

Etter indisering skal orienteringsdataene analyseres. Dersom det brukes forskjellige kart og
polfigurer, kan informasjonen fra EBSD — skannet visualiseres og bli forstatt. De tre vanligste kartene

som blir brukt er fasekart, orienteringskart (IPF-kart) og 1Q-kart.

Fasekart er et fargekart hvor ulike faser avbildes med ulike farger. Disse fargene forteller hvilke faser
som er tilstede i materialet. Orienteringskart er og et fargekart, hvor de ulike fargene representerer
forskjellige kornorienteringer i forhold til en invers polfigur. 1Q-kart er et gratonekart hvor omrader
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med god kvalitet blir lyse, som nevnt tidligere. Omrader som har skader i seg eller partikler vil dermed
bli uklare [18].

2.6 Prgvepreparering

En av de starste og viktigste utfordringene med EBSD er prgvepreparering. Elektronene interagerer
med et omrade sa nar overflaten pa materialet at enhver form for deformasjon og forurensning bidrar
til forstyrrelser og uklarheter i krystallstrukturen [8]. Etter standard prevepreparering, som bestar av
sliping og polering, prepareres materialet ytterligere for EBSD. Det er vanlig 4 bruke enten

elektropolering, kjemisk polering (CMP) eller ionesputtering [19].

Elektropolering gir en deformasjonsfri overflate og er velegnet for homogene materialer. Teknikken
baserer seg pa en kontrollert opplgsning av metall fra overflaten til preven [20, 24].
Hovedkomponentene i elektropolering som blir benyttet for laboratoriearbeid er poleringskammeret
med katode. Det er en maske som prgven plasseres pa, og som bestemmer arealet som skal poleres,
en beholder for elektrolytten med en pumpe for sirkulasjon, en avkjglingsspole og en enhet for

anodisk kontakt med pragven [21, 25].

Pragven plasseres med overflaten som skal poleres ned mot masken. Dette skaper kontakten mellom
elektrolytten og preven. Katoden av rustfritt stal er plassert i bunnen av kammeret. Ved polering
sirkulerer elektrolytten i en laminar strem ved hjelp av pumpen. Den er ofte drevet av en magnet for

a unnga deler av metall som kan korrodere.

Denne prosessen er illustrert i Figur 11 under. | (a) vises materialet med en deformert overflate, (b)
og (c) viser elektrolytt med stram som fjerner den deformerte overflaten og (d) viser resultatet — en

deformasjonsfri overflate.
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Figur 11 — Prgvepreparering
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3 Eksperimentelt

3.1 Super duplex stainless steel

Materialet som er brukt i denne masteroppgaven er Super Duplex Stainless Steel (SDSS) med
legering 2507 (UNS S32750). Ved bruk av optical emission spectrometry (OES) ble den den kjemiske

sammensetningen til dette materialet bekreftet — dette er oppsummert i Tabell 1 under.

Tabell 1 - Den kjemiske sammensetningen for SDSS 2507

C Si Mn P S Cr Ni Mo
<0.030 <0.8 <1.2 <0.025 <0.015 25 7 4

3.2 Prgvepreparering

Riktig preparering av materialet er avgjgrende for hvordan resultatet blir under EBSD analysen.
Elektronene treffer praveflaten av materialet og gar ikke noe lengre ned i materialet enn cirka 20 nm
(signalet kommer fra 20nm). | tidligere forsgk og masteroppgaver har det blitt brukt flere
prepareringsmetoder og her er det brukt den som passer best til dette materialet. For & optimalisere in

situ testingen har prepareringen blitt gjort pa falgende mate [26]:

e Automatisk sliping med SiC og vann som smgremiddel og papir med minskende
kornstarrelse: 500, 800, 1200, 2000 og 4000.

e Diamantpolering med etanolbasert smgremiddel: 3 um og 1 um.

e Elektropolering med A2 elektrolytt i en Struers Polelectrol maskin

e Acetonbad med ultralyd i fem minutter

e Plasmarenser i fem minutter i en Fischione Plasmacleaner Model 1020

Slipingen ble gjort for hand pa grunn av at det ikke er gnskelig med noe stgpning i og med at prgvene
skal inn i SEM og EBSD. Ved bytte til finere slipepapir endrer man retningen av prevestaven slik at

slipingen skjer i to forskjellige retninger (perpendikular). Etter slipingen blir det gjort polering med
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diamantspray. Dette for a gjere overflaten enda renere og finere. Far elektropoleringen ble Struers

Polelectrol-maskinen rengjort kort tid far preven skulle analyseres.

Figur 12 under viser hvilken strekkstav som ble brukt under forsgkene, og Tabell 2 og 3 viser
parameterne for elektropolering og kjemikalier og mengder brukt i A2 elektrolytten:

11

Figur 12 - Strekkstav som ble brukt til forsgkene

Tabell 2 - Oversikt over parameterne for elektropolering

Elektrolytt A2
Omrade 0.5 cm?
Spenning 20V

Strgmningshastighet | 10

Tid 14 sek
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Tabell 3 - Kjemikalier og mengder brukt i A2 elektrolytten

Innhold Mengde
Perklorsyre 78 mL

Destillert vann 120 mL
Etanol 700 mL
Butyl Cellosolve 100 mL

3.3 SEM parametere

Mikroskopet som ble benyttet er av typen Zeiss Geminin Ultra 55 Limited Edition, som er et Field
Emission Scanning Electron Microscope (FESEM). Parameterne som ble brukt er vist i Tabell 4

under:

Tabell 4 - Oversikt over innstillinger i SEM undersgkelsen

Akselerasjonsspenning | 20 kV
Arbeidsavstand 23-27 mm
Stralestrgm 80 nA *
Aperturdiameter 300 um
Stralestrgm High Current

Mode
Vippevinkel

70°
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3.4 EBSD parametere

Elektronmikroskopet som ble brukt i oppgaven var et Zeiss Gemini Ultra 55 Limited Edition. Et bilde
av mikroskopet og EBSD-detektoren er vist i Figur 13 under:

Figur 13 - Zeiss Gemini Ultra

EBSD detektoren som ble benyttet i forsgkene var av typen NORDIF UF-1100 EBSD detektor koblet
opp mot programvaren NORDIF 2.0.21. Programvaren styrer elektronstralen og lagrer
diffraksjonsbildene. Systemet er et offline system som lagrer alle diffraksjonsbildene pa en harddisk
for senere & bli indisert ved hjelp av programvaren EDAX/TSL OIM Data Collection(versjon).
Innstillinger for Acqusition og Calibration med parametere frame rate (hastighet), resolution
(opplesning) og gain (elektronisk kameraforsterkning) ma optimaliseres for a oppna gode

diffraksjonsbilder.

| Tabell 5 under vises innstillingene som ble brukt. Calibration settings hadde lavere hastighet (frame

rate), hgyere opplasning og lengre eksponerings tid enn acqusition settings. Grunnen for dette er at
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man vil ha bedre kvalitet pa kalibreringen for a finne senteret for mansteret (pattern center) slik at det

er av best mulig kvalitet.

Tabell 5 - Oversikt over innstillingene brukt under ESBD

Parametere Acqusition innstillinger Calibration innstillinger
Hastighet 300 fps 80 fps
Opplasning 120x120 px 240x240 px
Eksponeringstid 2500 ps 11500 ps
Elektronisk kameraforsterkning 3 4

For skannet blir gjort blir det tatt opp et bakgrunnsbilde for & fjerne skjevbelysningen som

framkommer. Dette blir gjort med a ta opp diffraksjonshilder fra en rekke korn pa preven og deretter

ta gjennomsnittet av disse. Det er viktig at diffraksjonsmansteret pa kalibreringsbildene er av hgy

kvalitet slik at videre undersgkelser kan gjeres pa best mulig mate. Figur 14 under viser et skjermbilde

av NORDIF programvaren hvor interesseomradet er en rad firkant og kalibreringsbildene er tatt opp

I punktene angitt med svarte kryss. Figur 15 viser i (a) et bakgrunnsbilde og diffraksjonsbilde, i (b)

uten bakgrunnskorreksjon og i (c) med bakgrunnskorreksjon.
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200 pm

Figur 14 - Skjermbilde av hvor interesseomradet er med merket med red firkant

(@) (b) (©)
Figur 15 - (a) Bakgrunnshilde og diffraksjonsbilde (b) uten og (c) med bakgrunnskorreksjon (subtraksjon)
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3.5 Strekkprgving

Det ble utfart konvensjonell strekkprgving av materialet, noe som ogsa kan brukes som referanse for
senere in situ strekking. Strekkprgven ble utfert bade med — og uten varmebehandling av prgven.
Pravene som ble brukt hadde henholdsvis 0% sigma, 3% sigma, 5% sigma, 10% sigma og 15% sigma.
Ved bruk av en slik strekktest far man fram spenning — og tayningskurver som blant annet viser
bruddforlengelsen. Maskinen som ble brukt var en Multipurpose Servohydraulic Universal Testing
Machine Series LFV 100 kN (MTS810 100 kN). Figur 16 og 17 under viser hvordan maskinen ser ut
og et nzrbilde av hvordan en strekkstav ser ut nar strekkprgven har blitt gjennomfart.

Figur 16 - Strekktestmaskinen som ble brukt
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Figur 17 - Bilde av en prgve som har blitt strukket

3.6 in situ eksperiment

For & gjennomfare in situ forsgkene ble det benyttet et spesialbygd strekkbord som monteres inne i
elektronmikroskopet. Ved a bruke dette strekkbordet kan man undersgke mikrostrukturutviklingen in
situ under deformasjonen og tgyning fra samme omrade pa preven. Dette gjares inne i maskinen slik
at man slipper a ta ut prgven for hver gang man skal undersgke mikrostrukturen. En av grunnene til
at dette brukes er & forhindre kontaminasjon pa prevene og at vakuumet i mikroskopet skal holdes
stabilt og hgyt. Det ble montert en kaldfinger som kjgler ned praven. Nedkjgling skjer med hjelp av
flytende nitrogen fra en utvendig beholder. | Figur 18 under vises strekkbordet som ble brukt under

in situ.
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Elektrisk motor

Figur 18 - Strekkbordet som ble brukt under in situ

Totalt fire forskjellige praver ble strukket in situ. Prgvene ble varmet ved forskijellige tider pa grunn
av at man gnsker ulik mengde sigmafase. Fer pravene ble strekt in situ ble prevene varmebehandlet
slik at det er mulig & finne omradene i materialet der det oppstar sigmafase. Prgvene ble varmet i
henholdsvis 850 °C i 12 og 15 minutter for & oppna henholdsvis 3% sigma og 5% sigma. | forsgkene
med prgvene som ble varmebehandlet i 12 minutter, ble det ikke observert noe sigmafase i overflaten.
Dette gjor at vi ikke har noen resultater fra in situ forsgkene med 3% sigmafase. Imidlertid er

strekkurvene og bruddflatene tatt med i resultatene.
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3.7 Kaldfinger

Under enkelte av forsgkene ble prgvene Kkjglt ned til temperaturer mellom -35 °C og -45°C. For at
dette kunne utfares ble en kaldfinger og en beholder fylt med flytende nitrogen koblet til maskinen.
Kaldfingeren er 99,99% Cu. Beholderen ble montert ved siden av mikroskopdgren far en kobberstand
ble festet pa innsiden av beholderen. Kaldfingeren ble sa skrudd fast til pravene slik at kulden kan
lede direkte pa preven. | Figur 19 og 20 under vises termoelementet og kaldfinger montert pa preven,
samt nitrogenbeholder montert til mikroskopet.

Figur 19 - Termoelement og kaldfinger montert pa prgven
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Figur 20 - Nitrogenbeholder montert til mikroskopet

Ved forsgkene pa ca. -40°C ble prgven farst kjeolt ned til temperaturen var blitt stabil. Nar
temperaturen var stabil kan skannene gjares. Det ble tatt flere strekk av pravene. Det ble tatt en pause
i strekkforlgpet ved 2, 3, 6% tayning for alle pregvene. Praven med 5% sigma, strukket ved -40°C,
gikk til brudd ved ca 10% tgyning, for EBSD-skan kunne gjennomfares. For preven med 5% sigma,
strukket ved romtemperatur ble det tatt et EBSD-skan ved 8 og 10% tgyning fer den gikk til brudd
ved ca 12%. Prgvene uten sigmafase tilstede, ble det tatt et skan ved 10 og 15% teyning, i tillegg til

2, 3, 6%, for materialet ble for deformert for videre EBSD-analyse.
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4 Resultater

| dette kapittelet vil resultatene fra eksperimentene legges fram. Hovedfokus vil vare pa resultatene

fra de utfarte strekkprevene.

4.1 Strekkprgver

Resultatet av strekkforsgkene fra denne masteroppgaven er gitt i Figur 21. For d ha en referanse pa
hvordan stalet reagerer pa strekning ble strekkprgvene utfgrt for forsgkene ble gjort in situ.
Strekkprgvene ble utfgrt pa en provestav bade med og uten varmebehandling. Der varmebehandling
ble tatt i bruk ble prgvene varmet ved 850°C i 12 min, 15 min, 20 min og 25 min slik at det var 3%,
5%, 10% og 15% sigma.

Strekkprgven viste at de prevene med hgy sigmafase sprakk veldig fort. Pa grunn av dette er det sett
bort i fra slik hgye sigmafaser i og med at materialet her blir alt for spratt og lite duktilt. Et materiale

som oppnar slike hgye sigma-malinger vil vare lite egnet til bruk.
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Figur 21 — Strekkurve for de ulike prgvene testet. Disse er hentet fra strekkmaskinen vist i Figur 16.
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4.2 SEM og EBSD

Det ble totalt kjart seks forsgk ved bruk av SEM-maskinen. Ved to av disse forsgkene kan det se ut
som om det har oppstatt en feil under oppvarmingen av materialet, da disse forsgkene viser anormale
verdier sammenliknet med forventningene og de andre forsgkene. | denne oppgaven er det valgt a se
bort fra disse to forsgkene.

Av de resterende fire forsgkene ble to prever gjort i romtemperatur og to ble gjort ved bruk av
kaldfinger og en temperatur pa -40°C. | kapittel 4.4 og 4.5 under er disse forsgkene presentert

nermere ved bruk av utvalgte bilder fra IPF, 1Q og fasekart.

4.2.1 Kornrotasjon og orienteringsgradient

Figur 22 til Figur 25 viser IPF kart over mikrostrukturen til prgvene som har blitt strukket i SEM. Til
venstre er den udeformerte mikrostrukturen og til hgyre er den deformerte mikrostrukturen. | tillegg
er figurene merket med hvor misorienteringsprofiler er hentet ut. Misorienteringsprofilene kan ses i
Figur 26. Fra disse figurene er det mulig a se at det er flere korn der orienteringen har forandret seg
innad i kornet etter strekking. Det er ogsa mulig a se en forskjell mellom fasene. Austenitten ser ut til
a veere mer aktiv enn ferritt ved -40°C. Dette er forventet siden BCC krystallstrukturen til ferritt har
feerre aktive slipsystemer ved lavere temperaturer. En annen observasjon er at noen korn roterer mer

nar sigmafasen er tilstede.

I Figur 22 under vises IPF av mikrostruktur uten sigmafase tilstede, strukket ved romtemperatur. Til
venstre er udeformert mikrostruktur, til hgyre er mikrostruktur etter ca 15% stekk. De svarte linjene
viser hvor misorienteringsprofiler har blitt hentet fra. Merknaden F betyr at det er et ferrittkorn og

merknaden A star for austenittkorn.
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Figur 22 — IPF av mikrostruktur uten sigmafase tilstede. Strukket ved romtemperatur.

I Figur 23 under vises IPF av mikrostruktur uten sigmafase tilstede, denne gang strukket ved ca -
40°C. Til venstre er udeformert mikrostruktur, til hayre er mikrostruktur etter ca 15% stekk. De svarte
linjene viser hvor misorienteringsprofiler har blitt hentet fra. Merknaden F betyr at det er et ferrittkorn

og merknaden A star for austenittkorn.

Figur 23 — IPF av mikrostruktur uten sigmafase tilstede. Strukket ved ca -40°C.
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I Figur 24 under vises IPF av mikrostruktur med 5% sigmafase tilstede, strukket ved romtemperatur.
Til venstre er udeformert mikrostruktur, til hgyre er mikrostruktur etter ca 8% stekk. De svarte linjene

viser hvor misorienteringsprofiler har blitt hentet fra. Merknaden F betyr at det er et ferrittkorn og

merknaden A star for austenittkorn.

Figur 24 — IPF av mikrostruktur med 5% sigmafase tilstede. Strukket ved romtemperatur.

I Figur 25 under vises IPF av mikrostruktur med 5% sigmafase tilstede, strukket ved ca -40°C. Til
venstre er udeformert mikrostruktur, til hayre er mikrostruktur etter ca 6% stekk. De svarte linjene
viser hvor misorienteringsprofiler har blitt hentet fra. Merknaden F betyr at det er et ferrittkorn og

merknaden A star for austenittkorn.
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Figur 25 — IPF av mikrostruktur med 5% sigmafase tilstede. Strukket ved ca -40°C.

I Figur 26 under vises misorienteringsprofilene til kornene merket i IPF-kartene over. Til venstre er
profilene til Figur 22 og Figur 23 (mikrostruktur uten sigmafase) og til heyre er profilene fra Figur
24 og Figur 25 (med 5% sigmafase).
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Figur 26 — Misorienteringsprofilene til kornene merket i IPF-kartene.

I Figur 27 under vises de samme misorienteringsprofilene som i Figur 26, men her er bilde til venstre
tatt fra mikrostrukturen testet ved romtemperatur og til hayre er fra testene gjort ved ca -40°C.
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Figur 27 — Misorienteringsprofilene ved romtemperatur og ca -40°C.

4.2.2 Slippbéand og sprekkdannelse

Figur 28 under viser et SEM bilde etter det er blitt gjort strekktest in situ ved 6% strekk av materialet.
Bilde viser slippband og noen sprekker. Det er flere interessante slippband som kommer fram og noen
av dem er merket med rad pil for & vise hvor det kommer fram. Slippbandene som er merket er i

ferritt-fasen av materialet og vil bli mer diskutert i diskusjonsdelen av oppgaven.

37



10 pm EHT =2000kv  Signal A= SE2 Date :30 Mar 2017 @ NTNU

| WD =251 mm Mag= 826 X |nnovation and Creativity

Figur 28 - SEM bilde som viser slippband etter 6% strekk

Videre er det mulig a studere 1Q + fasekart fra EBSD. Alle kartene er tatt etter 6% strekk. | Figur 29
under vises 1Q+fase-kart ved romtemperatur. Til venstre er prgven uten sigmafase, til hayre er prgven
med sigmafase. Rad er austenitt, grgnn er ferritt og gult er sigmafase.
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Figur 29 — 1Q + fase-kart ved romtemperatur.

I Figur 30 under vises 1Q + fase-kart ved -40°C. Til venstre er preven uten sigmafase, til hgyre er
preven med sigmafase. Radt er austenitt, grgnt er ferritt og gult er sigmafase.

Figur 30 — 1Q+fase-kart ved -40°C.
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Bade med og uten sigmafase tilstede er det tydelig at det er slipaktivitet i materialet. Til venstre i
Figur 31 er et SEM-bilde av mikrostrukturen til en prgve ved 10% strekk. Her kan man tydelig se at
den sprekker opp i sigmafasen, markert ved de svarte sirklene. | tillegg er det tydelig slipaktivitet,
markert ved de rgde sirklene. Et mer detaljert bilde av sprekken i midten kan ses til hgyre i Figur 31.
Sprekken ble dannet i sigmafasen, men ved hgyere spenninger begynte den & propagere gjennom
praven. Prgven gikk til brudd like etter dette bilde ble tatt, den ble bare strukket et par mikrometer

lengre.

I Figur 31 under vises SEM-bilde av mikrostrukturen til en prave med 5% sigmafase, strukket 6% (til
venstre). De svarte sirklene viser sprekker, mens de rgde viser slippband. Til hgyre pa figuren vises
IQ + fasekart av sprekken som er siklet rundt i midten av bilde til venstre. Rgdt er austenitt, grant er

ferritt og gult er sigmafase.

Figur 31 — SEM-bilde og 1Q + fasekart

IQ bildene som er vist i Figur 32 under viser forskjellen pa et udeformert bilde og et som er strukket.
Bildet til venstre er et 1Q bilde av mikrostrukturen til en preve med 5% sigma uten strekk. Bildet til
hayre er et 1Q bilde av 5% sigma ved 10% strekk. Her ser vi klare forskjeller og hvor sprekkene
dannes. Her ser vi hvor i mikrostrukturen sprekken oppstar og hvor store de er. Bildet til hayre er

40



siste bildet fgr hele proven gikk i brudd. Sigmafasen ligger i de mgrkeste delene, og vi kan se at det
er der hvor det oppstar mest sprekker.

Figur 32 - 1Q bilde av mikrostrukturer med 5% sigma. Bilde til venstre er uten deformasjon. Bilde til hayre
har blitt strukket 10%.

| Figur 33 under er sprekkdannelsen i sigmafasen vist pa enda nermere hold:

1um EHT =20.00kV  Signal A = SE2 Date :29 Mar 2017 N
WD=250mm  Mag= 1355KX ]

TNU

atien and Creativity

Figur 33 - Sprekkdannelse gjennom sigmafasen
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4.2.3 Bruddoverflate

Prgvene som ble testet ved in situ strekktesting ble deformert helt til brudd under kontrollerte forhold.
Figur 34 viser en oversikt over bruddflatene til de forskjellige prgvene i venstre kolonne og et
narbilde i hayre kolonne. Figur 35 og Figur 36 viser et forstgrret bilde av dette for a se inn i
mikrostrukturen til prgven. Her er det valgt a vise hvordan pravene ser ut ved 5% sigma, strukket ved

-40°C og romtemperatur, og hvordan det pavirker materialet.

Figur 34 — Bruddflater for prgver med 0% (a), 3% (b) og 5% (c) sigmafase tilstede.
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Figur 36 - Forstarret bilde til 5% sigma ved -40°C
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4.3 Varmebehandling og materialet

Fiskeforedlingen for bade tverretningen og deformasjonsretningen er gitt i Figur 37 under, hvor grgnn
er austenitt og red er ferritt. Fra figuren kan man se en mer langstrakt fasefordeling i
deformasjonsretningen enn hva det er i den tverrgaende retningen. Figuren er satt sammen av fasekart
fra EBSD-skan i de forskjellige retningene som en illustrasjon pa hvordan fasene fordeler seg i de
ulike retningene. Alle in situ forsgk er gjort ved & observere TD-planet. Dette av rent praktiske
arsaker, siden dette er den eneste retningen det er mulig & kutte ut en prave fra. De ulike retningene

er illustrert til hgyre i figuren.

- Austenite
- Ferrite RD

Figur 37 — Mikrostrukturene i forskjellige retninger i materiale

Oppvarmingen av prgvestavene ble gjort ved 850°C i 12 og 15 min. Det ma legges til at ovnen som
ble brukt ikke alltid holdt en stabil temperatur og kan derfor veaere noe forskjeller ved separate

oppvarminger. Det tar ogsa ca. 2 minutter fra prgven settes inn i ovnen til den har nadd 850°C.
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5 Diskusjon

I denne delen av oppgaven vil resultatet bli diskutert og sammenlignet med relevant teori. Forst vil
varmebehandlingen og prepareringen av metallet bli diskutert, deretter vil in situ strekktesting med
fokus pa sprekkdannelse i materialet, slipband, orienteringsgradientene og kornrotasjon bli belyst.
Resultatene fra bade romtemperatur og kulde vil sammenlignes for & se om det er forskjeller i de
mekaniske egenskapene til materialet basert pa temperatur. Til slutt vil mulige feilkilder ved

forsgkene bli kommentert.

5.1 Varmebehandling

Varmebehandlingen som ble gjort var for a fa fram sigmafasen til stalet for in situ forsgkene. Fra
figurene og teorien om sigmafasen er det vist at denne fasen vokser fram fra ferritt-austenitt omradet.
Dette treffer bra i forhold til teorien som er presentert i og med at ferritten har mer Cr og Mo i seg,
som vil si at ferritten blir stabilisatoren. Fra teori delen om sigma ser vi pa Figur 2 og Figur 3 at
omradene rundt vil bli temt for Mo og Cr. Ved oppvarming tar austenitt fasen og sigmafasen mer
over. Grunnen til dette er at det blir sekundaer austenitt under oppvarmingen av stalet. Dette kan
oppsta fra direkte transformasjon fra ferritt til austenitt. Sekundaeraustenitt inneholder som oftest
lavere mengde Cr og er derfor mer mottakelig for korrosjon [10]. Som presentert tidligere i avsnitt
2.2 om sigmafasen sa er denne avhengig bade av temperatur under oppvarming og tid. Oppvarmingen
av materialet i denne masteroppgaven ble gjort pa 850°C. Det som ble oppdaget her var at det var
flere kjernepunkter hvor sigmafaen vokste ut fra. Disse var koralformet slik som det har blitt vist ved
andre undersgkelser og forsgk [26]. Ved a se pa 1Q bildene i Figur 29 — 32 ser man at sigmafasen er
de marke partiene som det er lavere kvalitet av. Grunnen til lavere kvalitet pa IQ bildene med sigma
fase er mest sannsynlig pa grunn av preparering av preven. Det er veldig stor forskjell i

mgnsterkvaliteten.

Det er ogsa verdt a merke seg at nar sigmafasen farst felles ut, sa skjer det ganske raskt. Fa minutter
gjer stor forskjell i mengde sigmafase tilstede. Dette far store konsekvenser for de mekaniske
egenskapene til materialet. Dette kan man se fra Figur 21, hvis man gar fra 15 til 20 minutter vil praven
ga fra & ha en del duktilitet til & veere 100% sprett. Siden forandringen gikk sapass fort, hadde jeg
problemer med a lage in situ praver som hadde 3% sigma. Det ble ikke observert noe sigmafase i

overflate pa prgven, men fra bruddflata (Figur 34(b)) er det tydelig at det var noe sigmafase tilstede.
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5.2 In situ strekktest

5.2.1 Slippband

Figur 28 og 31 viser SEM bilder og I1Q bilder av materialet nar det er 5% sigma i det og strukket 6%.
Fra disse bildene ser man at slippband oppstar hovedsakelig i austenitten, men ogsa noen starter i
ferritten. Pilene i figur 28 viser slippbandene som er i austenittfasen. Ved a kunne forsta slippband og
ha muligheten til & oppdage dem kan man bruke denne informasjonen til & forsta
deformasjonsforlgpet i materialet. Plastisk deformasjon oppstar hovedsakelig ved slippband. Fra
teorien vet vi at ferritt har mindre funksjonelle slippbands-system enn austenitt, noe som motvirker
plastisk deformasjon. Sigmafasen vokser i naerheten av ferrittfasen og det er her det er mest sannsynlig
at man far sprekker og deformasjoner. Ved store deformasjoner er det tenkelig at spenningen i
ferritten er redusert. Nar den er redusert sa er ikke dislokasjonene som er dannet egnet nok til &
forarsake plastisk deformasjon. Ved lav temperatur pa materialet oppstar det litt mer slippband enn
ved romtemperatur. Dette forekommer av at materialet blir spreere ved kulde og har enklere for a

skape mer dislokasjon i mikrostrukturen.

5.2.2 Sprekk og sprekkdannelse

Det ble utfart undersgkelser pa sprekker og sprekkdannelser i materialet etter in situ strekktest. Figur
31-33 viser eksempler over sprekkdannelser i stalet under in situ strekktest. Far in situ strekktesten
ble gjennomfart var det ikke noen sprekker eller sprekkdannelser & se i materialet. Etter strekktesten
var utfert oppstod sprekkene pa innsiden av ROI (region of interest). Det som er felles for alle
sprekker uansett om det er ved romtemperatur eller ved minusgrader er at det oppstar ved eller i
narheten av sigmafasen i materialet. Dette er pa grunn av sprgheten som sigmafasen bestar av, som
tidligere nevnt i teoridelen av oppgaven. Figur 31 er et godt eksempel pa hvordan en sprekkdannelse
oppstar i materialet. Her ser man at sprekken framkommer midt i sigmafasen, som ligger mellom
austenitten og ferritten. Nar det er sa mye som 5% sigma i materialet er det ikke mye deformasjon
som skal til fgr sprekker begynner a vise seg fram. Allerede ved 3% elastisitet ser man det begynner
a framkomme sma sprekker i materialet. Selve sprekkdannelsen i materialet kommer veldig hurtig
uansett om det er -40°C eller romtemperatur. Ved kulde oppstar sprekkene litt for enn ved

romtemperaturen, dette er pa grunn av at materialet blir sprgere nar det er kaldt. En annen mulig

46



grunn til at det er sa lite forskjell pa disse to temperaturene er at legeringen pa dette metallet er sa

hayt at temperatur ikke har sa stor innvirkning.

5.2.3 Bruddoverflate

Etter at in situ strekktesten hadde blitt gjennomfert gikk alle prgvene som ble testet i brudd. Disse
bruddene ble gjort under kontrollerte forhold slik at bade prave og testmaskinen unngikk noen skader.
I figur 34 er det tre forskjellige praver med forskjellige mengder sigma i seg. Det er forholdsvis 0%,
3% o0g 5% sigma i pravene. Som nevnt tidligere ble ikke praven med 3% sigma tatt med i denne
masteroppgaven. Dette var pa grunn av enten feil med materialet eller feil under oppvarming av
prgven. Dette er ogsa et godt eksempel pa hvor viktig det er med riktig oppvarming av materialet for
a fa gnsket mengde sigma.

Figur 34 viser bruddet for de tre prgvene. Bildene til venstre viser bruddoverflaten, mens bildene til
hayre er et nzrbilde av dette. Alle bruddene som har oppstatt her er ganske sa sprg. Ved 3% sigma
kan man se at det enda er litt duktilitet igjen i materialet, men det er bare litt. Ved figur 35 og 36 er
bildene veldig forstgrret. Her ser man at det er et sprett brudd pa grunn av hgy sigmafase i materialet.
Det er ingen fordypninger i bruddet, noe som tilsier at bruddet ikke skal veere duktilt. Som oftest ved

et spratt brudd vil det veere en liten hump eller bul opp av materialet.

5.2.4 Kornrotasjon

I denne oppgaven har misorienteringsprofilene til pravene som ble strukket in situ blitt analysert.
Dette er prgver som inneholdt henholdsvis 0% og 5% sigmafase og disse ble strukket ved
romtemperatur og ved ca -40°C. Profilene ble hentet ut fra pravene etter at de var strukket 8%, bortsett
fra preven med 5% sigma, strukket ved ca -40°C, siden denne prgven gikk til brudd ved 6%. | hver
prave ble fem austenittkorn og fem ferrittkorn tilfeldig valgt ut, og disse kornene, sammen med
misorienteringsprofilene, kan ses i Figur 22 til Figur 27. Ved a se pa disse profilene er et mulig a fa
et mal pa hvordan de ulike kornene absorberer deformasjonen i materialet. Aksene pa kurvene i Figur
26 og Figur 27 er identiske. Ved a se helt overordnet pa disse kurvene, kan en se at det er to korn med
stgrre misorienteringsgradienter nar sigmafasen er til stede og nar prevene er strukket ved
romtemperatur. Ser man mer ngye pa kurven strukket ved -40°C, kan en se at det kun er austenittkorn
som har relativt store misorienteringsgradienter. Dette falger det man vet fra teorien. BCC materialer

som ferritt vil ha faerre aktive slipplan ved lavere temperaturer og vil ga fra a oppfare seg spratt til
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duktilt [4]. Videre sa har de fleste kornene en lav misorienteringsgradient, unntaket er to korn med
5% sigmafase, strukket ved romtemperatur. | postprosessering av EBSD-data, blir en korngrense ofte
definert ved at det punkt i analysen er orientert mer enn 15° fra punktet ved siden av. Et subkorn blir
typisk definert ved at punktet er orientert mer enn 5° fra punktet ved siden av. Videre kan man se fra
misorienteringsprofilene at de to kornene med 5% sigmafase, strukket ved romtemperatur, har en
forskjell i orientering pa over 20° innad i kornet. Man ser ogsa at det er en ganske bratt stigning pa
kurven. Dette tyder pa at subkorn dannes her, eller at det er en tvillinggrense. De fleste andre korn
ligger rundt 5°, med slake kurver. Dette indikerer at disse kornene ikke har forandret seg seerlig under
testen. Det er ogsa viktig & huske pa at det er relativt fa korn i disse plottene, noe som gir darlig

statistikk for disse resultatene.

5.3 Feilkilder

5.3.1 Mal av forlengelse

En feilkilde som kan oppsta i forbindelse med strekkforsgkene er korrekt registrering av forlengelsen.
Maskinen som brukes er av den eldre sorten, og det har veert tidligere smaproblemer med a registrere
korrekt forlengelse pa strykebordet. Dersom sensoren som registrerer forlengelsen ikke er riktig
kalibrert under forsgkene, vil dette fore til at grad av forlengelsen ikke blir korrekt i forhold til innstilt
grad av forlengelse. Dersom dette inntreffer vil alle forsgkene som er gjort bli pavirket pa samme

mate og kan derfor sammenlignes.

5.3.2 Temperatur

Temperaturen pa preven blir malt pa overflaten til preven med et termoelement av typen K. Dette
termoelementet ble festet mellom selve praven og skruehodet pa en av messingskruene til
kaldfingeren. Dette ble gjort slik at termoelementet skulle holde seg sa rolig og stabil som overhode
mulig. Hvis termoelementet ikke holder seg helt rolig sa er det usikkerhet knyttet til hvor ngyaktig
temperaturen blir malt. Ved tidligere forsgk har det blitt malt forskjellige temperaturer for alle, derfor

er det ikke mulig & fastsla en temperatur som passer til alle forsgk.
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5.3.3 Vakuum

Ved & pumpe vakuum i et tomt elektronmikroskop av typen Zeiss Ultra 55 FESEM tar det opp mot
50 minutter & oppna et vakuum pa 2,5 x 10 mBar [27]. Det er dette mikroskopet som ble brukt under
alle forsgkene. Med strekkbord og kaldfinger montert tar det mer eller mindre 300 minutter  oppna
gnskede vakuum. Ved in situ undersgkelser er det sveert viktig med godt vakuum, da elektronstralen
brenner fast hydrokarboner pa overflaten som blir undersgkt. Dette skjer i gkende grad ved darlig
vakuum. Nar omradet skal skannes flere ganger pa samme plass er det ekstra viktig & minimere
kontaminasjonen fra elektronstraler. Ved lavere temperatur pa omradet som skal skannes vil det ogsa
bidra til gkt kontaminasjon. Det optimale ved bruk av kaldfinger og strekkbord er & pumpe vakuumet
over natten slik at det er tilfredsstillende vakuum og for a spare tid. For disse forsgkene som ble gjort
her va dette ikke mulig i og med at det er mange personer som skal bruke samme elektronmikroskopet

hver dag.
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6 Konklusjon

Denne oppgaven har bestatt av & undersgke effekten av sigmafasen til SDSS ved romtemperatur og
ved -40°C. Hovedmalet med oppgaven har veert & undersgke og forsta hvordan sigmafasen reagerer
med og uten kulde og hvordan dette pavirker materialet. Det ble gjort in situ strekktesting med og
uten kaldfinger. Pa bakgrunn av resultater fra eksperimentene gjennomfart i forbindelse med denne

masteroppgaven kan det trekkes falgende konklusjoner:
e Det ble funnet forskjellige deformasjoner i den austenittiske fasen og den ferrittiske fasen.
0 Austenitten er mest aktiv ved lave temperaturer.

e Ved misorienteringsprofilene ser man at det er stagrst spredning i profilene ved romtemperatur
og med sigmafase. Ved -40°C er det kun austenittkorn som roterer og det er et fatall korn som

absorberer deformasjonen nar sigma er til stede.
o0 Kornene har generelt forandret seg lite under testingen.

e Sprekker og sprekkdannelse ble undersgkt. Sprekkene oppstod overalt i sigmafasen.
Sprekkene er vinkelrett pa strekkretningen og utvikler seg forst i sigmafasen for den

propagerer videre og materialet gar til slutt i brudd.

e Sigmafasen vokste frem flere plasser i materialet. Sigmafasen la seg ved korngrensene til

materialet og utviklet seg videre derfra.

o Effekten av nedkjaling var ikke like stor som forventet. Sigmafasen er i utgangspunktet veldig
sprg og pavirkes ikke signifikant mer av kulde enn ved romtemperatur. | tillegg hadde
materialet som ble brukt en hgyt legert legering, med bade ferritt og austenitt. Austenitten er

ikke pavirket av temperatur som ferritten og klarer & absorbere deformasjonen som kommer.

e Det er svert lite sigmafase som skal til for a gjgre materialet sprett. Det er derfor viktig med

riktig varmebehandling av praven.
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Vedlegg A — Manual - NORDIF extraction

software

The NORDIF Extraction software is a new developed software with state of the art technology for
supplement during characterisation and optimisation of EBSD scans. With NORDIF Extraction
single patterns can be extracted, extract a new ROI or thin the fi which will increase the step size
and decrease the Pattern.dat file size. The multiple functions of NORDIF Extraction is are given
in the following sub sections where the common step for every function is the loading of the

scan. In this manual the NORDIF Extraction software version1.0.14 is used.

Al - Loading of the file

To load your file, click the file tab on the top left corner and choose ”Open” and the following menu

appears, see Figure A.1.

fE] NORDIF THINNING "D:\User data\Kim Elstad\Big Start” =101 x|
Choose or Enter Path of File x|
:) (j) ‘ ~ Computer ~ User Data (D:) ~ User data - Kim Elstad - Big Start = li@ I Search Big Start @‘ 4
Jrganize v  Mew folder = - m i@' :I
Erlend ;I
helge
Karina
. Packages
. Thede
. User data
. Anette
. Astrid Marie
. Birgit
. Barge Andresen
. Christian Paulsen
. Erlend Haugsnes
. hailong
. Hans Jgrgen
IGB
jarletest
Jin
Kai Zhang
kaierie
. Kim Elstad
. Big End
Big Start
. Prosjekt
1) 030516.2ip =l
File name: |Setting.tet j I’.bct (=3} j
w Cancel |
1. TRiAning Tactar (1: 1] i Khrgabpie 0 S ORI e O R B o e M e / e
Extract pattern _‘I _’l_l

Figure Al — Loading of file
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Navigate to the folder of interest and choose the setting file, usually named Setting.txt. Then press

”Ok” and the file is loaded to the program which will cause the following to appear.

B NORDIF THINNING "D:\User data\Kim ElstadBig Start”

[Regi

[Area]

Top

Left

Width

Height

Step size

MNumber of samples
Scan time

Region Of Interest Crl+R

File | Edit View

=101

23.260 (63)
25.844 (70)
319,200 (865)
319,200 (865)
0.300

1064x 1064
01:02:53

um (px)
pm {px
pm {px)
um (px)

Original file size | New file size

|15920 100 KB | 15920 100 KB

I 1, Thinning facter {1:1)

Extract pattern

1000x1000 0.63X 3-bitimage 201  (28,925)

Figure A2: Loaded file showing setting and electron image.

Figure A2 shows the loaded file in the extraction software. On the left hand side, the information

from the setting file is given. When pressing the edit tab, the ”"Region of Interest” button appears.

Enabling this will show only the ROI and not the whole electron image. This allows more functions

to be displayed, see Figure A3.

55



B! NORDIF THINNING "D:\User data\Kim Elstad\Big Start”

File Edit View 7 <

[Region of interest]
[Area]
Top 23,250 (83) pm {px)
Left 25.844 (70) pm (px
Width 319,200 (865) pm (px)
Height 319.200 (365) pm {px)
Step size 0.300 Hm _I
Mumber of samples 10641064 #
Scan time 01:02:53
-
\ _I'

Criginal file size | New file size

|15920100KB'|,15920100KB

| 1. Thinning factor (1:1)

Extract pattern

ﬁ(lﬁﬂjg
es s

el

1064x 1064 0.59% 8-bitimage 202 (223,253)

Electron Image
 Region Of Interest

ROI Grid
./ ROI Electron Image
ROI Imparted Image

o Automatic Contrast
./ Background Subtraction

Zoom To Fit

Figure A3: Showing ROI with the new functions.

Arrow 1 shows the new functions, which is recognised from the NORDIF EBSD acquisition software.

The ”+” open the possibility of investigating single patterns, see section C.3.3, and the rectangle

open the possibility of extracting a sub ROI, see section C.3.4. When rightclicking onthe electron

image, more options appear, see arrow 2. When choosing ROl Imported Image”, an EBSD map, i.e.

phase map, image quality map, inverse pole fi map, etc. can be loaded. It is of great importance that

the size of this map corresponds to the number of samples, see arrow 3.
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23,260 (63)
Left 25,844 (70)
Width 319,200 (365)
Height 318,900 (864)
Step size 0.300

Number of samples 1063x1064
Scan time 01:02:53

Original file size | Mew file size
|15920 100 KB \, 15 920 100 KB

| 1. Thinning factor (1:1)

Extract pattern

Figure A4: Loaded pattern instead of electron image.

In Figure A4 above a phase map is imported in to NORDIF Extraction. The red arrow show that

there was need for an adjustment in the setting since the NORDIF Extraction and the TSL OIM

Analysis does not calculate the pixels the same way. This will be fixed in the following versions of

the software. Temporary it can be solved with the following steps:

Open TSL OIM Analysis and choose the desired map. Further, right click and choose ”Image” and

”Save image”.

A menu with both "Width” and ”Height” appear. These values must match with the

number of samples in NORDIF Extraction. If these values don’t match, the Setting.txt fi

needs

to

be changed. Therefore, these values must be written down. Open the Setting.txt fi and scroll down to

”Number of samples”. Change the sequence of these numbers so they match the values from TSL

OIM Analysis. Note: The values must be written in the opposite order, e.g. if the values are

1064 x 1063, write 1063 x 1064 in the Setting.txt file and save.
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A2 - Thin file

Thinningthe EBSD fi can be very useful to speed up indexing for testing of e.g. the Hough parameters.
When thinning files it is important that the ”Region of Interest” is not selected, but the entire electron
image. Figure A5 shows the NORDIF Extraction window where the red arrow shows the multiple

thinning factors. If choosing 3. Thinning factor (1:9)” the step size is increased by a factor 3, which
in this case will be from 0.3 um to 0.9 um.

B! NORDIF THINNING "D:\User data\Kim Elstad\Big Start" i

_ (o xi
File Edit View

-

[Region of interest] El (O @] 1000%1000 0.63% 8-bitimage 207  (3,645) |
[Area] _‘I
Top 23.260 (83) pm (px)
Left 25,844 (70) pm (px
Width 319,200 (365) pm (px)
Height 319.200 (865) pm (px)
Step size 0.300 pm _I
Mumber of samples 1064x1064 #
Scan time 01:02:53

-

|

Criginal file size | New file size
15920 100 KB \ 15920 100 KB

1. Thinning factor {1:1) j

' 1. Thinning factor {1:1)
2, Thinning factor {1:4) =
3. Thinning factor (1:9) _‘I _’l_l
4, Thinning factor {1:16)

5., Thinning factor {1:25) |

Figure A5: Showing the different thinning factors.
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After pressing extract pattern, the following picture appears. A new sub project is created and can

be found in the original folder. Arrow 1 show the new step size and arrow 2 and 3 show the original

file size and new file size, respectively.

[Region of interest]

[Area]

Top 23.260 (63)

Left 25.844 (70)

Width 319.200 (865)

Height 319,200 (855) um {px)

Step size 0.900 pm

Mumber of samples 354x354 N

Scan time 00:06:57 1
jla Thinning factor (1:9)

Figure A6: Thinned file with thin factor 3 which decreased the file size of a factor 9.
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A3 - Extract single pattern

With NORDIF Extraction it is also possible to extract single patterns for a more thorough
investigation, e.g. during optimisation of the indexing parameters. To enable the pattern extraction
functions press the ”+” sign indicated by arrow 1, Figure A7. Note: Enable automatic contrast
and background subtraction by right clicking on the electron image. When moving the cursor

around on the electron image the acquisition patterns are shown (arrow 2).

fE! NORDIF THINNING "D:\User data\Kim Elstad\Big Start” ) =101 x|
Fle Edit View
[Region of interest] _I QMQ 10641064 0. 59K 8-bitimage 202 (192,295) ‘
[Area] ;I
Taop 23.260 (53) pm {px)
Left 25.844 (70) pm (px
Width 319,200 (365) pm (px) "
Height 319,200 {(365) pm {px)
Step size 0.900 [T _I
Mumber of samples 3549%354 #
Scan time 00:06:57
-
=l -

Criginal file size | New file size
|15920 100 KB | 1762 256 KB

l 1. Thinning factor (1:1) j

-
Extract pattern _‘I _’l_l

Figure A7: Showing the acquisition patterns which can be extracted.
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When the desired patternisfound, left click to save the pattern. The following menu appears:

|

= ave pattern as

!| File  Edit
R OO . = Computer ~ User Data (D:) ~ User data ~ Kim Elstad - Big Start - I Search Big Start
[Region of ir
Organize +  New folder
[Area]
Ml Top | Erlend ﬂ
o Left | helge x
Wwidth e EL.
Height =S
Step size | Packages
Number of 5 i Thede "
Scan time 3 -
L. User data Big Start-T3 1054%1062.bmp
. Anette - ;
| Astrid Marie
L Birgit
| Bgrge Andresen

1 Christian Paulsen

|| Erlend Haugsnes

1064x1063.bmp 1064x 1064.bmp Acquisition Acquisition
./ hailong {393,448).bmp (393,448)BS.bmp
./ Hans Jgrgen
| 168
1 jarletest
Kk n
| KaiZhang
1 kaierie Area with ROLbmp Area.bmp Background Backaround
| Kim Elstad acquisition calbration
pattern.bmp pattern.bmp
|/ BigEnd
|. Big Start
| Big Start-T3
| Prosjekt LI LI
File name: [Pattern (395,590).bmp =] [Bitmap file (“bmp) =]
crgnd e ok | coneat |

-|[15920 100 4

| I 1, Thinning factor (1:1) L‘

Extract pattern

Figure A8: Saving the extracted pattern.
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A4 - Extract new ROI

With the NORDIF Extraction Software it is also possible to extract a new ROI. This is can

be very helpful when you want to investigate a part of the scan, or during optimisation of

parameters to check if the settings are successful. Start with a loaded fi and choose a rectangle

of interest, see arrow 1 in Figure A9. The ROl is chosen the same way as in the NORDIF EBSD

acquisition software (hold down left mouse button and choose the desired size).

[B NORDIF THINNING "D:\User data\Kim Elstad\Big Start" =3 x|
Fle Edit View
=] ;
[Region of interest] polful _,ﬁ 1064x1064 0.59X 8-bitimage 208 (10,573) |
[Area] —‘I
Top 89.560 (243) um (px)
Left 106.844 (259) pm {px
Width 130,000 {438) pm {px)
Height 180.000 (438) pm {px)
Step size 0.300 pm
Mumber of samples 600x500 # _I 1
Scan time 00:19:59
-
||
H

Sub project Big Start-T1-5R-270-221-600-600 has now been created.

Original file size | New file size

|15920 100 KB |5 062 500 KB

‘ 1, Thinning factor {1:1)

Extract pattern

Figure A9: Creating a new ROI.

The message in Figure A9 appears and contains information on the new region of interest. The

new folder is saved in the original folder and is named with <Original File Name- Thinning
Factor-Sub ROI-Upper Left Coordinates-Width (pixels)-Height (pixels)>
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