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Abstract

The purpose of this study is to determine which factors that influence the degree of intergranular
corrosion in areas, which are deformed in different ways and have different geometry. This is
examined based on two previous reports that has indicated less intergranular corrosion (IGC)
on one of two different cold formed sides on a AIMgSi(Cu)-alloy, named KK13 [62, 63]. These
two sides have different geometry and the relevant components are supplied by Steertec
Raufoss AS. The intergranular corrosion phenomenon is discussed from the first processing

step to the final product.

The components from Steertec are examined across and along the extruded direction, before
and after a pulled broaching, solution heat treatment and artificial ageing. There have been
accelerated corrosion tests (1ISO 11846 — method B) for initiation of IGC on the components
delivered by Steertec and some extruded material samples of KK13 with different heat
treatment and deformation through cold rolling. The samples are prepared by brushing,
polishing, electrochemical polishing and anodizing to produce good contrasts in the
microstructure. The investigations are primarily done in light and electron microscope with

different techniques. The heat treated sample is additionally examined in TEM.

The results confirm that at a standardized corrosion test gives large intergranular corrosion on
the cold shaped component with subsequent heat treatment from Steertec. The component has
a fine-grained recrystallized structure. Decreasing grain size/increased grain boundary area
escalates the intergranular corrosion in width area and penetration depth. As it seems that cold
forming has increased the ageing response of the alloy, it’s recommended a lower ageing time
to avoid IGC for the KK13-alloy. It’s also found that a fibrous microstructure achieves a

substantially IGC resistant behavior for the alloy.
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Sammendrag

Hovedformalet med denne rapporten er & bestemme hvilke faktorer som pavirker graden av
intergranuleer korrosjon i omrader som er deformert pa forskjellig mate og har ulik geometri.
Dette er undersgkt med bakgrunn og grunnlag fra to tidligere rapporter som har pavist
forskjellig grad av intergranuler korrosjon (IGK) pa ulike sider av en kalddeformert
AIMgSi(Cu)-legering av typen KK13 [62, 63]. Sidene er utformet i samme
kalddeformeringspress, men har ulik geometriform. Det intergranuleere korrosjonsfenomenet
draftes opp mot alle prosesseringstrinn frem til det ferdige sluttproduktet.

De aktuelle pravekomponentene fra Steertec Raufoss AS er undersgkt pa tvers og langs av
ekstruderingsretningen, i tillegg til for og etter trekkbrotsjing og varmebehandling (inn- og
utherding). Det er foretatt akselererte korrosjonstester (ISO 11846 — metode B) for initiering av
IGK pa komponentene levert fra Steertec, samt pa ekstruderte KK13-materialprgver (fra Hydro
Aluminium Sunndalsgra) med forskjellig utherding og deformeringsgrad gjennom kaldvalsing.
Prgvene er preparert ved blant annet pussing, polering, elektropolering og anodisering for
fremstilling av kontraster i mikrostrukturen. Undersgkelsene er hovedsakelig gjort i lys- og
elektronmikroskop. Som et tillegg er den varmebehandlede og korrosjonsutsatte prgven fra
Steertec undersgkt i TEM.

Resultatene viser at det ved en standardisert korrosjonstest avdekkes store intergranuleare
korrosjonsangrep pa kaldformet komponent av KK13-materialet med etterfalgende
varmebehandling_fra Steertec. Komponenten har en finkornet rekrystallisert struktur med en
stor andel hgyvinklede korngrenser. Videre observeres det at med minkende kornsterrelse/akt
korngrenseareal gker de intergranulaere korrosjonsangrepene i bredde og penetreringsdybde.
Som et bedringstiltak for & unnga IGK pa det kaldbearbeidede KK13-materialet anbefales det
en lavere utherdingstid, da det gjennom resultatene ser ut til at kaldforming har gkt
herderesponsen til legeringen. Det er ogsa funnet at en fibrig kornstruktur oppnar en tilnaermet
IGK-resistent oppfarsel.
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Forkortelsesliste

A2 Elektrolytt for elektropolering

AA6082 Aluminiumslegering med typebetegnelse 6082

o Presipitatfase i AIMgSi-legeringer

b Burgersvektor i henhold til ligning (2) og (3)

] Likevektfase (Mg.Si)

B’ Herdende presipitatfase i AIMgSi-legeringer (heksagonal semikoherente naler)
B>’ Herdende presipitatfase i AIMgSi-legeringer (monoklin semikoherente naler)
BSE Tilbakespredte elektroner

g Belastningsfaktor i henhold til ligning (2)

EBSD Tilbakespredningsdiffraksjon av elektroner

f Fraksjon dispersoider i henhold til ligning (1)

Fv Volumfraksjon av partikler i henhold til ligning (3)

Fr Partiklenes dispersjon i henhold til ligning (3)

GP-soner Metastable Guinier-Preston-soner som presipiterer i forkant av herdende faser
IGK Intergranuler korrosjon / korngrensekorrosjon

k Reaksjonsratekonstant i henhold til ligning (4)

KK13 Den trettende legeringen for kontroll av kim - «kimkontroll 13»

n Numerisk konstant i henhold til ligning (4)

P Totale drivende kraften for rekrystallisering i henhold til ligning i (1)

Pb Drivende kraft for kornvekst i henhold til ligning i (1)

PFZ Presipitatfri sone

p Dislokasjonstetthet i henhold til ligning (2) og (3)

r Partikkelstarrelse i henhold til ligning (3)
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r Dispersoidestarrelse i henhold til ligning (1)

Q-fase Presipitatfaser for AIMgSi-legeringer med Cu

QC Alle forlgpsfaser til Q-fasen

R Fraksjon rekrystallisert i henhold til ligning (4)

S Skjeerspenning i henhold til ligning (3)

S-fase Presipitatfase i AIMgSi(Cu)-legering ved hgyt Si innhold (Al.CuMg)
SSSS Super saturated solid-solution (mettet fast lgsning)

SE Sekundeerelektroner

SEM Sekunderelektronmikroskop

t Tid i i henhold til ligning (4)

T4x Lasningsvarmebehandlet

T6X Lasningsvarmebehandlet og underelding

T6 Lasningsvarmebehandlet og presipitatvarmebehandlet til hgyest styrke
T7x Lasningsvarmebehandlet og overelding

T8 Lasningsvarmebehandlet, kaldarbeidet og presipitatvarmebehandlet
TEM Transmisjonselektronmikroskop

TMP Termomekanisk prosessering

vekt% Vektprosent

yGB Konstant i henhold til ligning (1)

oy Flytegrense i henhold til ligning (5)

Gi Bidraa fra aluminium i henhold til lianina (5)

vii
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Innledning

Aluminiumslegeringer er en av Norges viktigste og sterste eksportartikler. Rent aluminium har
ikke serlig hay styrke, men ved a tilsette noen fa prosent av andre grunnstoffer som magnesium,
silisium og kobber kan styrken tidobles. @kningen i styrke gjer at aluminiumslegeringen kan
brukes i vitale konstruksjonsdeler for hgyytelsesbiler.

Gjennom produksjon, fabrikasjon og sveising vil en legering eksponeres for ulik temperatur,
tidsparametere og deformasjongrad. En varmebehandling vil blant annet kunne gi presipitater i
legeringen. | utherdbare legeringer som 2xxx (AIMgCu), 6xxx (AIMgSi) og 7xxx (AIMgZn) er
styrken gitt av tettheten pa sma presipitater som dannes ved utherding. Under den samme
varmebehandlingen vil det i tillegg dannes presipitatfrie soner naer korngrensene. Legeringen
vil derfor kunne bli fglsom for korrosjonsangrep i narliggende omrader til korngrensene ved
eksponering i enkelte miljg. Dette korrosjonsfenomenet gar ofte under navnet intergranuleer

korrosjon, men er ogsa titulert korngrensekorrosjon.

| korrosive miljg kan «urenheter» skille seg ut pa og ved korngrenser som er tappet for
korrosjonsbeskyttende presipitater. Disse urenhetene kan fungere som anodiske eller katodiske
initieringspunkter for galvanisk korrosjon. Element og mengde av disse urenhetene kontra
opphopning og avtapping av korrosjonsheskyttende legeringselement avgjegr hastigheten pa
korrosjonsangrepet. Alvorlige angrep kan finne sted om disse urenhetene og
aluminiumgrunnmassen far utspille seg fritt som galvaniske celler. | kloridholdige miljg vil
effekten akselereres gjennom en etsning av materialet, og videre fare til store intergranulere

korrosjonsangrep dersom materialet er mottakelig for initiering [4].

Det intergranulaere korrosjonsfenomenet er et bredt og velkjent forskningstema og dukker opp
som et problem i bade generell fysikalsk metallurgi og for enkelte aluminiumslegeringer. Det
henvises til en rekke kjente forskningsartikler pa omradet hvor effekter undersgkes direkte mot

mer eller mindre like legeringstyper som i denne avhandlingen [8, 9, 10, 14, 34].
Oppgavens formal og undersgkelser

Malet med denne avhandlingen er & kunne gi en forklaring pa et konkret intergranulart
korrosjonsfenomen hvor selve korrosjonsgraden er geometriavhengig. Oppgaven og

korrosjonsutsatte prgvekomponenter er leverte av bedriften Steertec Raufoss AS.
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Det er i farste omgang gjort forsgk og undersgkelser pa to ekstruderte og kaldformede
komponenter. Den ene komponenten er varmebehandlet (inn- og utherdet) etter kaldforming,
mens den andre er ubehandlet etter kaldforming. De undersgkte materialkomponenten er av
samme AIMgSi(Cu)-legering av typen KK13. KK13 er forholdsvis lik en standard AA6082-

legering, men med noe forskjellig kjemi (hhv. lavere Si- og hgyere Cu-innhold).

Komponenten er undersgkt med lysmikroskop for & se pa mikrostruktur i forkant og etterkant
av varmebehandling gjort hos Steertec. Preparering og hardhetsmalinger gjennomfares for
forsgket videre bygges pa med akselerert korrosjonstest (ISO 11846 — metode B).
Initieringsgraden av korrosjon blir undersgkt med bakgrunn i kornstruktur og geometri i
nerheten av prgveoverflaten. Kornsterrelsesanalyse for de ulike geometriformene blir etter

elektropolering gjennomfart med EBSD-teknikk i elektronmikroskop.

Videre er det foretatt varmebehandlingsforsgk pa det kaldbearbeidede materiale fra Steertec
uten etterfolgende varmebehandling. Materialet er undersgkt i etterkant av ulike
varmebehandlingsmetoder (inn- og utherding) hvor det er brukt ulike tid- og
temperaturparametere. Prgvene er i etterkant av varmebehandlingen korrosjonstestet med
samme standardiserte test som over. Det ble i tillegg til dette sendt inn prgvebiter av
komponenten for undersgkelser i TEM. Dette ble gjort hos SINTEF Materialer og Kjemi av
John Walmsley.

| andre pragveprosess er det foretatt skinneekstrudering av KK13-materialet. Skinnene blir
deformert i forskjellig grad med kaldvalsing, og varmebehandling er gjort for & fremskaffe ulik
mikrostruktur i materialet. Kornstrukturavbildning og hardhetsmalinger blir foretatt og
dokumentert. Prgvene blir deretter korrosjonstest og initieringsgrad blir igjen undersgkt for a
danne et grunnlag av sammenlignbare resultater. Alle de overstaende forsgkene er gjort her ved

universitetet pa Glgshaugen.

Resultatene vil forhapentligvis kunne gi Steertec et grunnleggende innsyn i hvordan forskjellig
grad av varmebehandling, mekanisk kalddeformasjon og endelig kornstruktur pavirker hardhet,

IGK og punktkorrosjon for KK13-legeringen.
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Teori og tidligere arbeid

2.1 Aluminium — fremtidens materiale

Aluminiumsproduksjon skjer gjennom raffinering av ravaren bauxitt som hovedsakelig bestar
av aluminiumoksid, jern og silisium. Bauxitten finnes hovedsakelig rundt ekvator, og
storutvinning ved gruvedrift skjer blant annet i Brasil og Australia. Store mengder energi kreves
for & redusere aluminiumoksid til aluminium (12-14 KWh per kilo ren Al). Dette gjor at
primarproduksjonen ses pa som gkonomisk utfordrende og det stimuleres til gjenbruk av

produsert aluminium([3].

Aluminium har fantastiske resirkuleringsmuligheter. Det kreves bare 5% av den opprinnelige
produksjonsenergien for a resirkulere brukt material. Med riktig sortering av aluminiumskrap
kan effektiv resirkulering i prinsippet gjeres utallige ganger [2]. Sett fra et gkonomisk og
utslippsvennlig perspektiv har materialet et gjenvinningspotensial som er gull verdt i dagens

klimautfordrende samfunn.

Rent aluminium har fa bruksomrader der styrke er en forutsetting. Likevel kan aluminium
(99%) finnes i de fleste dagligdagse hjem hvor aluminiumsfolien i kjgkkenskapet er et godt

eksempel.

Aluminium legeres ofte med andre elementer for & oppna tilstrekkelige bruksegenskaper.
Legeringene deles videre inn i bestemte serier etter komposisjon og legeringsinnhold [7].

Tabell 2.1: Serier for aluminiumslegeringer, hovedelement og noen typiske egenskaper [7].

Serie Legeringselement Typiske egenskaper
Hay konduktivitet gjar at legeringen egner seg i elektriske
1000 Ren Al, 99.3-99.9% komponenter og varmevekslerindustrien.
Hay styrke gjar legeringen velegnet til baerende formal. Kan
2000 Kobber (Cu) oppna en styrke pa 400 MPa etter herding.
Medium stryke, god formbarhet og mulighet for god
3000 Mangan (Mn) overflatebehandling. Darlige sveiseegenskaper.
Hay stgpbarhet og hay duktilitet. Gode
4000 Silisium (Si) maskineringsmuligheter.
Medium styrke og meget god korrosjonsmotstand i
5000 Magnesium (Mg) aggressive miljg (eks sjgvann).
Medium styrke og god korrosjonsmotstand. Ofte brukt i
6000 Mg og Si ekstruderingsprosesser og kan lett anodiseres.
Hayest styrke av alle legeringene, men utsatt for
7000 Sink (Zn) spenningskorrosjon, da s&rlig ved sveising.
Varierende mengde legeringselement avhengig av
bruksomrade. Litium for hgy styrke og stivhet, samt jern for
8000 Andre (Fe, Ni, Li) gkt styrke og god elektrisk konduktivitet.

3
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2.2 AIMgSi-legeringer (6000-serien)

Det er vanlig & dele aluminiumlegeringer inn i fire hovedkategorier; Utherdbare legeringer,
ikke-utherdbare legeringer, stapte komposisjoner og knalegeringer. Utherdbare legeringer far
all sin styrke gjennom dannelse av presipitater i en utherding. Ikke-utherdbare legeringer far
styrken sin gjennom indre spenninger i materialet etter mekanisk bearbeiding. Stapte
komposisjoner far hovedsakelig styrken sin gjennom tilsatte legeringselement og den endelige
sammensetningen av det stgpte produktet. Knalegeringer bearbeides i etterkant av stgping

gjennom smiing, valsing eller ekstrudering til et ferdig produkt.

| 6000-serien inneholder utherdbare legeringer silisium og magnesium i omtrent
mengdeforhold som kreves for at de danner optimal mengde (tetthet og sammensetning)
magnesium og silisiumpresipitater. Innholdsmengde for de to elementene ligger henholdsvis i
omradet 0,4-1,4 vekt% Si og 0,5-1,3 vekt% Mg [12]. Bade silisium og magnesium har en
signifikant fast opplaselighet i aluminium, og med gkt temperatur vil lgseligheten gke for begge

elementene [13].

Magnesium og silisium tilsettes enten i mengder for & forme balanserte pseudo-binaere
AlMg.Si-legeringer (Mg:Si-forhold pa 1,73:1) eller med en overflod av silisium over det som
trengs for & danne B-fase (Mg2Si) [11]. Formasjonen av blant annet intermetalliske Mg2Si-
partikler gker aluminium sin respons ved varmebehandling av materialet. Presipitatherding er
et resultat av denne varmebehandlingen (kunstig aldring) og dette gir meget gunstige

egenskaper til legeringen.

Andre elementer kan ogsa tilsettes for a forbedre egenskapene til legeringen ytterligere. De
mest vanlige elementene er mangan (0,5-0,7 vekt%), krom (0,1-0,3 vekt%) og kobber (0,3-0,9
vekt%). Mangan og krom er vanligvis brukt for & forhindre rekrystallisering og kontrollere
kornveksten ved prosessering. Kobber tilsettes for & gke styrken, men tilsatser over 0.5 vekt%
vil redusere korrosjonsmotstanden til legeringen [12]. Det er bevist at kobbertilsats sett i forhold
til Mg/Si-forholdet er avgjerende for initiering av lokal korrosjon i legeringen [14]. Dette vil

omtales naermere i avsnitt 2.3.3.3.

| Figur 2.2 kan det ses et pseudo-binart Al-Mg.Si-fasediagram. Forskyvningen i den
gjennomsnittlige sammensetningen av det faste materialet nar det ikke er i likevekt tilsvarer

fremgangsmaten for industriell starkning [15].
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Figur 2.2: Pseudo-binzrt fasediagram for Al-Mg2Si med et Mg:Si vektforhold 1.73:1 [15].

2.2.1 Karakteristiske egenskaper

6000-serien er ikke like sterke som legeringer i 2000- og 7000-serien. Likevel er formbarhet,
sveisbarhet og mulighetene for maskinering sveert gode. Styrken er heller ikke avskrekkende,
da strekkstyrken (flytespenning) til AIMgSi-legeringer ligger i omradet fra 210 til 390 MPa.
Forlengelsen avtar som kjent med gkende styrke og teyeligheten til legeringene ligger i
starrelsesorden 11-17% sett i forhold til overstaende strekkstyrke [12]. Ved «ngytrale» pH-
verdier barer korrosjonsheskyttelsen preg av a vaere over middels god, sett i sammenheng med
og i forhold til de andre seriene. Bruk av AIMgSi-legeringer inkluderes i blant annet
arkitektoniske applikasjoner, sykkelrammer, bildeler, brurekkverk og en rekke andre sveisede

konstruksjoner [16].

2.3 Prosessering av ekstruderte profiler

Fra en flytende aluminiumsmelte til et ferdig legeringsprodukt vil det matte gjennomgas mange
prosesseringstrinn. Stgping, homogenisering, ekstrudering og varmebehandling er noen av
stegene som ma gjennomfares for a oppna et fullverdig ekstrudert sluttprodukt. I noen tilfeller
ma det ogsa anvendes ulike kaldformingsmetoder i etterkant av ekstrudering. Dette gjeres for a
oppna spesialtilpassede og komplekse geometriformer av de ekstruderte profilene. En

varmebehandling (inn- og utherding) vil da forekomme i etterkant av selve kaldformingen.

En skisse av hele prosesseringssyklusen for ekstruderte AIMgSi med omtrentlige temperaturer

og tid for de forskjellige varmebehandlingstrinnene kan ses under i Figur 2.3.
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Figur 2.3: Skisse av produksjonssyklus for ekstruderte AIMgSi-legeringer med omtrentlige temperaturer og tid for de
forskjellige varmebehandlingstrinnene [17].
2.3.1 Steping og homogenisering
Gjennom en stgping produseres det pressbolter med varierende diameter avhengig av den
tilsiktede anvendelsen. Sammensetningen av de stagpte pressholtene bestemmes i forkant ved &
tilsette gnskede legeringselement i smelten. Etter stgping blir boltene homogenisert for a
redusere mikrosegreringer, kvitte seg med lavt eutektisk smeltepunkt, sferifisere ulgselige

partikkelfaser og kontrollere utfelling av dispersoidepartikler [17].

Industriell homogeniseringen varer vanligvis i 2-3 timer, og prosessen kan om g@nskelig
forlenges. En forlengende prosess gjores ofte i forbindelse med sakte diffusjon av
legeringselement eller gkt fjerning av mikrosegregeringer. Temperaturen for homogenisering
holdes som regel rundt 500 °C med en oppvarming fra romtemperatur pa 185-200 °C/t.
Avkjglingshastigheten bar vaere slik at den ikke gker flytestresset til materialet i senere

prosesseringstrinn. En kjglehastighet mellom 300 og 500 °C/t er adekvat [59].

2.3.1.1 Sekundeerfase

Som et resultat av starkningsprosessen kan sekundeerfaser i form av intermetalliske forbindelser
finnes i materialet etter stgping. Bestanddelene kan deles inn i ytterligere to kategorier avhengig
av deres evne til & lgse seg opp i lgpet av homogeniseringen; ikke-lgselige og lgselige

komponenter.

Ikke-lgselige komponenter inneholder som regel Fe-sammensetninger. Fe har nesten

neglisjerbar opplgselighet i aluminiumgrunnmassen (~0,04 vekt% ved 650 °C [19]). Disse
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sammensetningene vil derfor ikke lgses opp, men gjennom homogeniseringen vil de kunne
danne forskjellige faser. Fe er som regel et ugnsket element, og ses pa som en forurensning i
AIMgSi-legeringer grunnet vanskeligheten med a fjerne elementet i det smeltede metallet [20].

Alle bestanddeler utenom Fe er som regel svert godt lgselig, avhengig legeringsmengde.
Homogeniseringen i forkant av en ekstruderingsprosess gjares hovedsakelig for & opplase disse
bestanddelene. Gjennom homogeniseringen vil likevektfase vokse med diffusjon fra overmettet
grunnmasse. Dette skjer pa grunn av frigjgringen av legeringselementer fra de lgselige
komponentene, og vil videre fare til at ustabile partikler blir omdannet til likevektspartikler
[20].

De overnevnte likevektspartiklene vil typisk brytes opp eller deles inn i mindre deler gjennom
en mekanisk prosessering. De vil da fremkomme pa linje med deformasjonsretningen.
Partiklene vil redusere bruddseigheten til materialet i og med at de brytes opp ved lave
pakjenninger [19, 20].

Avhengig av stgrkningshastighet og legeringsmengde kan forskjellige typer bestanddeler
dannes under staping av en 6xxx-legering. Det er kjent at Mg.Si og andre ikke-likevektsfaser
dannes og det er i senere tid oppdaget bade kubiske o-AlFeSi- og B-AlFeSi-partikler etter
starkning av AA6082-legeringer. Disse partiklene er ofte referert til som primerpartikler og
blant disse er B-AlFeSi kjent for a gi darlig duktilitet og formbarhet [20].

B-fasen er i mange tilfeller ugnsket og gjennom homogeniseringsfasen kan partikler av p-
AlFeSi transformeres til a-AlFeSi og fare til utsvevende Mg.Si-partikler. Mangantilsats vil

pavirke grad av transformasjon og fordelingen av Mg>Si [28].

2.3.1.2 Dispersoider

Nar overgangsmetaller som mangan er til stede i 6xxx-legeringer har de en tendens til & danne
sma partikler eller utfellinger under step eller homogenisering. Grunnet at disse partiklene, kalt
dispersoider, har langsom diffusjon i grunnmassen av aluminium vil de veere i underkant av 1
pm og godt fordelt. Starrelse og fordeling er avhengig av homogeniseringsparametere og
legeringsinnhold. Om starrelse og fordeling av dispersoidene er gunstig vil disse ha positiv
effekt pa deformasjonsoppfarselen til legeringen. Ved lave temperaturer og korte tidsperspektiv
vil dispersoidene ha tendenser til & vaere bredt fordelt og sma. Ved hgyere temperaturer vil

dispersoidene vere stgrre og mindre fordelt [20, 30].
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Dispersoidene er kjent for a forsinke eller hindre rekrystallisering (energifrigjgrende effekt som
minimerer spenninger ved endring av mikrostruktur). De er ofte orientert med
deformasjonsretningen og har en tendens til & «punktfeste» korngrenser som videre gir en
morfologi av fiberstruktur. Dispersoidenes evne til & kontrollere kornstrukturen er sterkt
avhengig av starrelse, fordeling og koherens. Sma dispersoider pa noen fa nanometer kan
hemme diskontinuerlig rekrystallisering ved a lase subkorn og videre hindre gjenoppretting.
Koherente dispersoider vil vaere enda mer effektive i denne forbindelsen i og med at de tvinger
overflaten pa dispersoidene fra & vaere koherente til & bli inkoherent, en prosess som krever
haye energier [20, 29]. Rekrystallisering og gjenoppretting vil omtales nermere i avsnitt
2.3.3.1.

Det ble pa midten av 1940-tallet sett pa sammenhengen mellom starrelse, fraksjon og drivende
krefter for rekrystallisering. Dispersoider spiller som nevnt en stor rolle og vil pavirke mange

av de nevnte faktorene for rekrystallisering gjennom den kjente drivkratformelen:
Py = “VGB£ @

hvor den totale drivende kraften for rekrystallisasjon er gitt ved P = Pp — Pz. Her er Pp den
drivende kraften for kornvekst grunnet deformasjonstrykk og temperatur. Fra formelen vil bade
starrelsen (r) og fraksjonen (f) dispersoider pavirke drivkraften i stor grad. o og ycs er

konstanter.

| AlMgSiMn-legeringer er dannelsen av AIMnSi-dispersoider kjent for a forekomme.
Tilstedevaerelsen av jern i disse legeringene kan fare til dannelse av Al(Mn, Fe)Si-fase. Det er
i litteraturen foreslatt at disse fasene kan vokse/fremkomme pé B’-Mg.Si-partikler via en
mellomliggende sekundarfase og senere utfelles ved omtrent 400 °C. Videre er det funnet
tilstedeveerelse av grove AlFeSi-dispersoider i AIMgSi-legeringer med og uten tilsats av Cu
[31].
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2.3.2 Mekanisk utforming
2.3.2.1 Ekstrudering

Mekanisk prosessering med tilfgrsel av varme kalles termomekanisk prosessering (TMP).
Smidde AIMgSi-legeringer kan oppna veldig gode egenskaper ved bruk av TMP og omtrent
75% av alle industrielle aluminiumlegeringer har gjennomfert en TMP etter steping og

homogenisering pa veien mot et ferdig produkt [16].

| forkant av en mekanisk ekstruderingsprosess blir pressholtene forvarmet for & oppna hayere
formbarhet. Gjennom ekstruderingen vil stgpebolten bli presset sammen mot et
utformingsverktgy (matrice) med sa stor kraft og temperatur at det formes en ny profilgeometri.
Mikrostrukturen av materialet vil forlenges 1 ekstruderingsretningen. Den ekstruderte
komponenten tar form og det dannes en fibrig deformasjonsstruktur som i enkelte tilfeller kan
frigjere den lagrede energien direkte gjennom en rekrystallisering. En slik dynamisk
rekrystallisering er relativt vanlig for enkelte aluminiumslegeringer ved varmekstrudering, men
er avhengig av blant annet deformasjongrad, temperatur under ekstrudering og legeringsinnhold
i materialet. | denne oppgaven vil det hovedsakelig fokuseres pa rekrystalliseringen som skjer
under innherding i etterkant av kalddeformasjon. Dette fordi alle prevekomponentene i
forsgksprosessen er kaldbearbeidet i etterkant av ekstrudering og har derfor fatt en ny deformert

struktur.

Massiv prog

Hutprofiy

Figur 2.3.2.1: Skisse av ekstruderingsprosess med pressbolt og to utvalgte profiler [17].

Ved varmekstrudering vil mikrostrukturen normalt utvikle seg ved at det forekommer
forlengede korn med hgy defekttetthet. Denne defekttettheten er starst i ytterkant av kornet og
minker innover mot sentrum. Kornene inneholder en intern substruktur med finere regioner som
er palagt store belastinger. En illustrasjon av dette kan ses fra Figur 2.3.2.1.1, hvor en strukturell
oversikt er gitt med EBSD-analyse under varmekstrudering av en AA6082-legering. Fra figuren
kan det ogsa ses hvor hgy pressraten er til enhver tid i forhold til avstand fra formingsverktay

0g temperatur.
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Figur 2.3.2.1.1: Kornstruktur gjennom varmformingsekstrudering av en AA6082-legering [23].

Ved den ytterste overflaten pa profilen vil deformasjonen og friksjonen vere starst og
pakjenningen i midten vil vere av betydelig lavere grad. Spenningsraten og
dislokasjonstettheten er derfor starst i yttersjiktet, noe som gir starre og bedre mulighet for en
dynamisk rekrystallisering i dette omradet. En typisk ekstrudert AIMgSi-legeringsprofil vil
derfor ofte ha et rekrystallisert yttersjikt og en fiberstruktur lengre inn mot sentrum. Grad av
rekrystallisert yttersjiktet er avhengig av mange faktorer som partikkelstarrelse, partikkelstyrke,
ekstruderingshastighet, mangan- og krominnhold, samt homogeniseringsparametere [17, 18].

Noen av de overnevnte faktorene pavirker rekrystalliseringen som skjer under ekstrudering mer
enn andre. Manganinnholdet har eksempelvis sa stor betydning at det kan veere avgjgrende for
om rekrystallisering skjer i noen som helst grad. En AA6082-legering med mye mangan (~0,52
vekt%) vil ikke rekrystallisere i sentrum under ekstrudering, og oppnar derfor en fiberstruktur.
En legering med mindre mangan, for eksempel AA6063 (maks 0,10 vekt% Mn [3]), vil
rekrystallisere fullstendig under ekstruderingen og oppna en kubisk tekstur gjennom hele
materialet. Fiberstrukturen vil ha hgyere styrke enn den kubiske teksturen og dette vil videre

pavirke blant annet korrosjonsmotstand og sveiseegenskaper [40].

Selve ekstruderingen er generelt en billig prosess og har en rask prosesseringstid. En mengde
komplekse former kan skapes og som et resultat av dette er omtrent 30% av alle
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aluminiumslegeringer ekstrudert. Omtrent 90% av disse ligger i 6xxx-serien [12, 16]. Etter
ekstruderingen blir som oftest utherdbare legeringer i 6xxx-serien, som ikke skal
kalddeformeres i etterkant, kunstig aldret til T6-tilstand som vist nederst i

prosesseringssyklusen i Figur 2.3.

2.3.2.2 Kaldforming

I mange tilfeller, som i denne oppgaven, vil de ekstruderte profilene kaldformes i etterkant av
ekstrudering. Dette farer til nye store deformasjonsspenninger i materialet. Med gkt mengde
kalddeformasjon etter ekstrudering gker ogsa mengden av lagret elastisk energi i materialet.
Dette gir videre en gkt drivende kraft for  rekrystallisasjon  under
innherdingsprosessen. Deformasjonsgraden ~ fer  gleding  virker  direkte inn  pa
kimdannelseshastigheten. @kt deformasjonsgrad gir gkt kimdannelseshastighet og fra omtrent
10 % deformasjon er virkningen sterst. Veksthastigheten av nye krystaller vil ogsa gke med

gkende deformasjon [64].

Deformasjon og reduksjon
av kornstgrrelse

Figur 2.3.2.2: Prinsippskisse av kaldvalsing og deformasjon av kornstruktur [21].

For a oppna samme frigjering av lagret spenningsenergi, og for a fa en lignende
rekrystallisering av mikrostrukturen, ma den kaldformende komponenten gjennomga en
kontrollert varmebehandling (innherding) ved temperaturer omkring 550 °C. Effektene av dette

vil forklares nermere i avsnitt 2.3.3 Varmebehandling.

2.3.2.3 Deformasjonsstruktur
Mikrostrukturen til et materiale vil vere utsatt for store forandringer ved mekaniske
prosessering gjennom store krefter involvert. Mikrostrukturen til et materiale kan generaliseres

til to kategorier hvor den ene er fase- og kornstruktur, og den andre er defekt struktur [22].

Den defekte strukturen kan deles opp i forskjellige typer defekter:
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o Komposisjonsdefekter: Segregering av legeringselement og lokal forskjell i
komposisjon.

e Punktdefekter: Vakanser og atomer (bade interstitielle og substitusjonelle atomer).

e Linjedefekter: Dislokasjoner.

e Plane defekter: Fase- og korngrenser.

e Volumdefekter: Porer og inneslutninger.

Det meste av energien som er generert blir frigjort som varme, men noe av varmen kan bli igjen
i strukturen (anslagsvis 1-10% [21]) & danne blant annet punktdefekter og dislokasjoner.
Punktdefekter er betydningsfull ettersom mobiliteten av vakanser minker ved lave
temperaturer, noe som er tilfellet ved kalddeformering. Om temperaturen gker vil
dislokasjonsfeil veere mer utbredt, og nesten all den lagrede energien vil fare til akkumulering
av dislokasjoner. Orientering og fordeling av disse dislokasjonene vil veere den mest avgjgrende

defektforskjellen mellom materialet far og etter en varmebehandling [22, 29].

Mengden av dislokasjoner gker om dislokasjonsgenereringen oppstar raskere enn den
dynamiske utslokkingen. En gkning i dislokasjonstetthet skjer pa grunn av kontinuerlig
blokkering av nydannende, mobile dislokasjoner og maten disse samspiller med
deformasjonsstrukturen. Kornene endrer form i henhold til makroskopiske endringer som skjer
nar materialet eksempelvis ekstruderes. Kornene blir langstrakt i ekstruderingsretningen og
korngrenseomradet vil gke. Som falge av denne omradegkningen vil det lagres energi ved at

noen av dislokasjonene som genereres i lgpet av deformasjonen blir inkludert [22].

Gjennom deformasjonen kan dislokasjonene bevege seg en gjennomsnittlig distanse L, og

dislokasjonstettheten er direkte relatert til virkelig belastning gjennom uttrykket:
€ = pbL (2)

hvor ¢ representerer belastning, b er burgersvektor og p er dislokasjonstettheten. Det er ingen
entydig bestemmelse av hva en skal bruke som verdi pa L, men det kan vare berettiget i noen
tilfeller a relatere det til for eksempel kornstarrelsen eller den midlere partikkelavstanden [22].
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2.3.3 Varmebehandling

Legeringer i 6000-serien mottar en farste varmebehandling gjennom homogeniseringen etter
steping. 1 tillegg til dette vil utherdbare legeringer gjennomga termisk behandling etter
ekstrudering eller en eventuell kaldforming. De utherdbare legeringene varmebehandles etter
ulike tilstander ved betegnelse TX, hvor T betyr «termisk behandlet» og X er et tall mellom 1
og 10 som beskriver en eventuell ytterligere behandling. Legeringer i 6xxx-serien
varmebehandles som regel ved T4x og T6. T4x-behandling brukes for & forme legeringen
(lesningsvarmebehandlet, men ikke presipitatvarmebehandlet), og det vil ved en slik innherding
gis en aktivisering av den lagrede energien etter kaldforming [3]. Dette kan fare til

gjenoppretting og rekrystallisering av mikrostrukturen.

For & oppna styrke etter forming gjennomferes det en T6-behandling (kunstig aldring;
lgsningsvarmebehandlet og presipitatvarmebehandlet) og 6000-serien far det meste av styrken
sin gjennom denne presipitatherdingen [16]. Mekanisk prosessering, lasningsvarmebehandling

og aldring til «peaktilstand» vil gi forskjellig pavirkning pa egenskapene til legeringen.

2.3.3.1 Gjenoppretting og rekrystallisering ved innherding

Deformasjonsstrukturen under eller etter mekanisk prosessering (med og uten varmetilsats) er
som oftest termodynamisk ustabil. Ved en varmebehandling (innherding) i ettertid av en
kaldprosessering vil det forekomme en utvikling av mikrostrukturen. Dette er kontrollert av en
termisk aktiveringsprosess som reduserer den lagrede deformasjonsenergien (eksempelvis
dislokasjoner) i mikrostrukturen og videre reduserer hardheten. Denne utviklingen kan ogsa
forekomme nar deformasjonene finner sted, og dette er relativt vanlig ved varmekstrudering av
enkelte aluminiumlegeringer. Utviklingen kalles da for dynamisk gjenoppretting og dynamisk

rekrystallisering [21].

Ved kaldforming ber det i etterkant av deformasjonen gjennomfares en varmebehandling for &
fa samme energifrigjgrende effekt (minimering av spenninger) som den dynamiske ved nevnt
varmdeformering. Det vil i farste omgang, ved en innherding pa rundt 550 °C, forekomme en
avspenning i materialet ved reduksjon av blant annet dislokasjoner. Videre vil materiale
gjennomga en rekrystallisering. Alt dette skjer i lgpet av sekunder. Ved lav deformasjongrad
kan man i tillegg fa kornvekst i etterkant av rekrystallisasjonen. | Figur 2.3.3.1 kan effekten

denne innherdingen har pa hardhet, kontraksjon og resistivitet ses etter kaldforming [64].
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Figur 2.3.3.1: Ved glgding etter kalddeformasjon opptrer tre forskjellige prosesser: avspenning, rekrystallisasjon og
kornvekst [64].

Hardheten i materialet synker etter varmebehandlingen, og reduksjonen i hardhet gker med
kalddeformasjonsgrad. Den endelige innflytelse pa rekrystallisajonstemperaturen er vist under
i Figur 2.3.3.1.1 for 99% Al og elektrolytisk Fe. Graden av kalddeformasjon er gitt som

forlengelsen i en strekkstav.
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Figur 2.3.3.1.1: Variasjon av rekrystalliseringstemperatur med graden av kalddeformasjon i 99% Al og elektrolyttisk
Fe [64].

Figur 2.3.3.1.1 viser at temperaturen nermer seg en asymptotisk verdi nar

deformasjonsgraden overstiger 40 — 50%. Dette er den rekrystallisajonstemperaturen som

vanligvis oppgis for teknologisk bruk. De nye kornene vokser frem fra stabile kim, og veksten
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stanser farst nar kornene er blitt sa store at de mater hverandre. Starrelsen pa de rekrystalliserte
korn gker med veksthastigheten og faller med kimdannelseshatigheten. Deformasjonsgraden
far glading virker som nevnt pa kimdannelseshastigheten og gkt deformasjonsgrad gir ekt

kimdannelseshastighet. @kende deformasjonsgrad vil derfor gi en redusert kornstarrelse.

For & undersgke de overstaende energifrigjeringsfenomenene neermere ma det ses pa
mikrostrukturen under glegding. Ved en slik mykglgdning vil det kunne oppsta en substruktur
(understruktur) avhengig av legering og prosessparametere i deformasjonen. Nar materialet er
gjenopprettet er hoveddelen av dislokasjonsstrukturen fjernet og materialet nar en metastabil

tilstand.

Kalddeformert Delvis rekrystallisert Kornvekst

\ /

N\

Gjennopprettet Fullstendig rekrystallisert

Figur 2.3.3.1.2: Skjematisk illustrasjon av kalddeformert struktur og utglgdingsprosessen steg for steg fra deformert
materiale til kornvekst [22].

| underliggende Figur 2.3.3.1.3 kan de varierende stegene i gjenoppretningen ses. En gkt
mengde dislokasjoner hoper seg opp gjennom deformasjonen og mengden dislokasjoner farer
til at floker seg og gir hgye spenninger i materialet. Etter hvert vil det dannes celler og

subkornvegger vil starte a vokse.

Utslettelse av

Dislokasjonsfloker dislokasjoner Subkornvekst
i cellene /
[T [F 1
» B g
il | | -3
Raalh %t
2 \7 [ /.
Celleformasjon Subkornformasjon

Figur 2.3.3.1.3: Varierende steg i gjenopprettingen av et plastisk deformert materiale [22].

Med sin hgye stableenergi (omtrent 168 mJ/m?[22]), har aluminium en stgrre sjanse for & danne
celluleere substrukturer enn «floker» og stabile feil ved plane defekter. Substrukturen som

dannes er avhengig av deformasjongrad, temperatur og avkjglingshastighet. Celluleere

15



Korrosjon som fglge av mekanisk og termisk prosessering av ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer (KK13) Blomlie, E.A.

substrukturer kan raskt dannes ved lave temperaturer, mens ved hgye temperaturer dannes det

ofte veldefinerte subkorn (underkorn) med smale, tydelige vegger [3].

Starrelsen pa kornene og subkornene er avhengig av blant annet den plastiske tgyningen ved
deformasjonen. En illustrasjon av dette for samme AA6082-legering som i Figur 2.3.2.1.1 er
gitt under i Figur 2.3.3.1.4. Utviklingen av kornstaerrelse gjenspeiler den siste empiriske loven

for rekrystallisering mot slutten av dette avsnittet.
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Figur 2.3.3.1.4: @kende grad av plastisk deformasjon gir en redusert kornstgrrelse (AA6082-legering) [23].

Til forskjell fra gjenoppretting (utvinning, gjenvunnet struktur), som skjer uniformt gjennom
mikrostrukturen, involverer rekrystallisering dannelse og vekst av belastningsfrie
(spenningsfrie) korn i visse omrader av materialet. Kornene vokser ved a forbruke den

deformerte eller gjenopprettede mikrostrukturen som illustrert i Figur 2.3.3.1.2.

Gjenoppretting og rekrystallisering av mikrostrukturen er konkurrerende prosesser og de kan
overlappe hverandre i enkelte temperaturomrader. Rekrystalliseringen vil vanligvis begynne
far subkornvekst (i gjenopprettingen) oppstar. Nar rekrystalliseringen farst har funnet sted i den
gjenvunnede strukturen og den deformerte strukturen er oppbrukt kan ikke ytterligere
gjenoppretting finne sted. Den drivende kraften for begge prosessene er reduksjon av lagret
energi som faglge av deformasjonene som er pafert. Gjenoppretting gir en ny, omrokert
dislokasjonsstruktur og kornstrukturen blir relatert til deformerte korn. Rekrystallisering gir en
spenningsfri mikrostruktur med feerre dislokasjoner og nye korn dannes slik at kornstrukturen

har fa likheter med den deformerte strukturen [24].

Stableenergien til aluminium vil pavirke grad av gjenoppretting av mikrostruktur. Hay
stableenergi, som for aluminium, vil fgre til en stor grad av gjenoppretting. Dette gjgr som nevnt
at mikrostrukturen far utslettelse av dislokasjoner eller omrokerte dislokasjoner som farer til

dannelse av veldefinerte subkorngrenser [3].
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Kornvekst er en tredje endring som kan skje gjennom en varmebehandlingsprosess. Dette
fenomenet er styrt av den drivende kraften i overflaten av korngrensene og er, som for
rekrystallisering, relatert til bevegelser i hgyvinklede korngrenser (>15°) som har som

hovedformal a redusere den totale lagrede energien i strukturen [21].

Ved hgye temperaturer er rekrystallisering dominerende sett i forhold til gjenoppretting. Dette
gjer at det vokser fram nye korn med en og samme fase. De mest vanlige plassene for vekst av
korn er for aluminium pa partikler og overgangshand. Overgangsband dannes nar to
nabokornvolum deformeres i forskjellige slip-plan (plan hvor dislokasjonsbevegelser lett
oppstar og som pafalgende gir plastisk deformasjon) og rotert for a gi forskjellig orientering.
Partikler kan binne opp mobile dislokasjoner og danne deformasjonssoner.
Dislokasjonstettheten (p) sett opp mot deformasjonssoner er gitt med uttrykket:

_ 3Fys 3)
P="b

der Fy er volumfraksjon av partikler, r stgrrelsen pa partiklene, s skjeerspenning og b burgers
vektor. Dette fenomenet er kalt for partikkelstimulert vekst, og det er de store forskjellene i

lagret energi i disse sonene som gir rekrystallisering.

Sma partikler gir gjennom Zener-effekten (pinning/lasing pa lav- og hayvinklede korngrenser)
en klar effekt pa rekrystalliseringen. Partiklenes dispersjon er gitt med F./r, hvor hgye verdier
gir en stabil ukrystallisert deformasjonsstruktur og raskere rekrystallisering [21, 22]. | Figur
2.3.3.1.5 kan effekten av fordeling av sma partikler, samt grad av kaldarbeid ses opp mot
kornstarrelse i en rekrystallisert aluminiumprgve. Den minste stgrrelsen er ved

krysningspunktet der veksten er stabilisert [22].

A .
E———
Increased cold work

Nucleation
limited

Grain growth
limited

Grain size
Stable sub-structure

Particle dispersion level (Fvir)

Figur 2.3.3.1.5: Effekt av kaldarbeid og fordeling av sma partikler mot kornstarrelse [22].
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En rekke faktorer pavirker grad av gjenoppretting, rekrystallisering og kornstarrelse. De

empiriske lovene for rekrystallisering kan deles inn i seks punkter [27]:

e Termisk aktivitet. Grad av mikroskopiske mekanismer som kontrollerer initiering og
vekst av rekrystalliserte korn er avhengig av varmebehandlingstemperatur. Her vil
Arrhenius sin ligning indikerer eksponentielle forhold [22].

e Kritisk temperatur. Fra forrige punkt er det funnet at rekrystallisering trenger en
minimumstemperatur for at ngdvendige atommekanismer skal kunne utlgpe seg. Denne
rekrystalliseringstemperaturen synker med gkende varmebehandlingstid.

e Kritisk deformasjon. Deformasjonene som pafgres materialet ma veere tilstrekkelig til
gi nok energi og drivende kraft for vekst.

e Deformasjonen pavirker kritisk temperatur. En gkning av deformasjon eller redusering
av deformasjonstemperatur vil gke den lagrede energi og potensiell initiering. Som et
resultat av dette vil rekrystalliseringstemperaturen synke med gkende deformasjon.

e Kornstgrrelsen fra start vil pavirke kritisk temperatur. Korngrenser er gode
initieringspunkter for vekst. Ettersom en gkt kornstarrelse resulterer i faerre korngrenser
vil dette resultere i synkende initieringsrate og videre en gkende
rekrystalliseringstemperatur.

e Deformasjon pavirker den endelige kornstgrrelsen. @kende deformasjon eller redusert
deformasjonstemperatur, gker initieringsraten raskere enn vekstraten. Som et resultat

fas det mindre korn og flere korngrenser ved gkt deformasjon.

Videre kan reaksjonskinetikken til rekrystalliseringen og fraksjon rekrystallisert (R) regnes ut
fra formelen til Johnson, Mehl og Avrami:

R=1—eCk™ (4)

hvor t er tid, k er en funksjon av temperatur (reaksjonsratekonstant) og n er en numerisk
konstant [22]. Figur 2.3.3.1.6 viser et naturlig rekrystalliseringsforlgp mot tid for en aluminium

6Xxxx-legering.
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Figur 2.3.3.1.6: Variasjon av rekrystallisert volum mot tid [27].

2.3.3.2 Presipitatherding

Ved en utherdingsprosess i etterkant av en innherding vil en for utherdbare legeringer kunne
oppna presipitatherding. En vesentlig egenskap for en presipitatherdende (utherdbare) legering
er en temperaturavhengig, fast, likevektopplgslighet. Denne karakteriseres ved gkende
opplaselighet med gkende temperatur. Dette gjelder de fleste binzere aluminiumlegeringsserier,
men noen serier presipitatherder i sa liten grad at de ikke regnes som mottakelige for

varmebehandling.

| utformingen av legeringer der styrke er en forutsetning tas det ofte utgangspunkt i & danne en
struktur som inneholder fine partikler som hindrer dislokasjonsbevegelser i en grunnmassen.

En god spredning av partiklene gir et sterkt materiale [6].

Spredning av partikler kan oppnas ved a velge en legering som ved gkende temperaturer har en
singel fase, men som ved Kkjgling utfeller andre faser i grunnmassen. En varmebehandling
(utherding) vil deretter brukes for a gi den gnskede fordelingen av utfellinger, presipitater, i
grunnmassen. Om legeringen blir hardere eller sterkere, og det har forekommet en herdende
effekt i etterkant av prosessen, sies legeringen & vare presipitatherdet. «Aldrende herding» er

et begrep som ofte brukes om en presipitatherding.

Det er godt kjent at 6000-serien far sine totale hardhet, og derfor flytegrense, gjennom tre

forskjellige bidrag som vist i ligningen:

0y = 0; + 055 + 0y (%)

hvor oy er flytegrensen til AlMgSi-legeringer, oi er det grunnleggende bidraget fra ren
aluminium, oss er bidraget fra legeringselementene og op er bidraget fra presipitater og

dispersoider [32].
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Styrken fra elementer i fast lgsning og herdende partikler gjgre at det blir vanskeligere for
dislokasjonene a bevege seg. Elementer i fast lgsning gjer dette ved a opprette et elastisk
spenningsfelt rundt det opplaste elementet. Nar en dislokasjon mgater en partikkel kan den enten
ga rundt den, som er vanlig for store partikler, eller avskjere den, som er vanlig for sma
partikler. Begge disse variantene vil vanskeliggjere flyten av dislokasjoner og derfor styrke
legeringen. Det oppnas hgyest hardhet nar det forekommer en blanding av store og sma partikler
[32].

For & oppna en tilfredsstillende presipitatherding for en AIMgSi-legering av typen AA6082 ma
temperaturen fgrst overstige solvuslinjen for a kunne lgse opp alle legeringselementene i fast
lgsning. Temperaturen bar holdes godt under eutektisk temperatur for & unnga lokal smelting.
Denne innherdingen vil gi en mettet fast lgsning (super saturated solid solution - SSSS), og

legeringen brakjgles derfra til romtemperatur.

Et utvidet fasediagram, sett i forhold til Figur 2.2, for lgseligheten av legeringselementene Mg
0g Si mot temperatur representert ved Mg.Si-fasen og er gitt til venstre i Figur 2.3.3.2. Til hgyre
i samme figur kan prinsipp av strukturforlgpet for et AICu-system ses, da prinsippet av stegene
er de samme for alle herdende aluminiumslegeringer i inn- og utherdingsprosessen.
Avkjglingskurven til hgyre for innherdingskurven gjelder for normal avkjeling i luft og
resulterer i et mykglgdet materiale. Mykgladingen gir tilneermet samme fasthet som overeldet
tilstand.

blandkrystaller

utherding

L+AHMgSi [

540 4 |IJ AL+ MgsSi (2) 2 3 Q
w || | &y G

|
[
500 l - - - . | thomogenisert

Temperature (°C)

innherdet overaldret med
) ’.I‘g',‘.‘,g"”‘r’.ﬁ;- utherdet  § ¢asq inne i komene
euteKtikum
0 - 10 15 20 5 tid
Wt-%Mg,Si

Figur 2.3.3.2: Fasediagram som viser lgselighet for Mg og Si i grunnmassen til aluminium ved forskjellige
temperaturer, samt prinsippet av strukturforlgp gjennom hele herdeprosessen[33].
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Etter innherdingen ma legeringen videre varmeutherdes ved temperaturer fra 150-210 °C (185
°C er relativt vanlig for AA6082 [34, 40, 59]). Pa disse temperaturene vil det utfelles en rekke
stabile og metastabile herdende partikler, og kunsten er a stoppe far koherensen brytes opp for
maksimal styrkegking. Type og rekkefglge pa utfellingene vil vere avhengig av blant annet
Cu-innhold og forholdet mellom Mg og Si i legeringen. Ved kontrollert varmebehandling vil

fint fordelte presipitater normalt gjere at dislokasjonsbevegelser hindres.

I AIMgSi-legeringer vil et kontrollert presipitatforlgp for en legering som inneholder Cu veere

som falger [34]:

SSSS — atomaere kluster - GP — soner - B",Q',L,S,C QP,QC - B',Q' - Q (6)

Hvert trinn i ligning 6 representerer mellomliggende trinn i utfellingsprosessen der partiklene
felles ut i forskjellige starrelser, sammensetninger og strukturer. Den strykende effekten hvert
presipitat har er avhengig av hvor gode de er til & lase dislokasjoner fra bevegelse i materialet
[31]. En skisse av styrkeforlgpet gjennom utherdingen med den gjeldende, dominerende
herdefasen for en balansert kobberfri legering kan ses i Figur 2.3.3.2.1. Fra figuren kan det i
dette tilfellet observeres storst hardhet nér en blanding av ’ og B’ er tilstede som herdende
faser. Om legeringen hadde inneholdt Cu, ville komposisjon og form av herdefasene til
sammenligning primart veere som Q-faser etter ligning 6, og bare tildels som B-fase med
MgxSi-komposisjon [31, 34].
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Figur 2.3.3.2.1: Presipitatforlgp for en balansert kobberfri AIMgSi-legering med styrke mot tid som funksjon av
herdefaser. Her er p-fasen dominerende [32].
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For en legering som inneholder kobber antas de naleformede Q’- og Q-fasen som like. Begge
antas 4 veere heksagonale, men komposisjonen er ikke helt klar. Det er likevel foreslatt ulike
sammensetninger for Q-fasene, og et eksempel som ofte blir brukt er AlsaMgsSizCuz[34].

Dersom et stort overskudd av Cu brukes kan 0-fase (AloCu) og dets forlgpsfaser veere utformet
sammen med Q-fasene. Hvis utilstrekkelig med Si er tilstede kan S-fase (Al.CuMg) og deres
forlgpsfaser vaere formet. S-fasen kan ikke vare direkte sammen med Q-fasen. Bade Si og 3

(med forlgpsfaser) kan veere tilstede med store mengder Cu i legeringen [34].

2.3.3.3 Presipitatfrie soner

Presipitatfrie omrader dukker opp i alle utherdbare legeringer og vises ofte som soner tappet
for utfellinger langs korngrensene. Omradene forekommer hovedsakelig som et resultat av den
enkle diffusjonsveien legeringselementer har mot korngrensene. En smale sone pa noen titalls
nanometer dannes pa hver side av korngrensen og legeringselementene kan senere kombineres

for & danne forholdsvis grove partikler pa selve korngrensen.

Omradene kan ogsa dannes ved at det forekommer en utarming av vakanser (ledige omrader)
nar korngrensene som videre kan forsinke vekst av presipitater pa en gitt herdetemperatur.
Dette skjer gjennom legeringselementenes lave mulighet for spredning. Noen utfellinger, som
GP-soner, kan veere mindre avhengig av det vakanse volum og blir derfor ikke betydelig

pavirket.

Det finnes noen mater man kan redusere effekten av uttemming av ledige stillinger. Hgyere
varmebehandling ved innherdingen og raskere avkjgling etterpa vil fere til at konsentrasjonen
av vakanser gker, og man far reduksjon av presipitatfrie omrader. En lavere temperatur ved

utherding vil ogsa kunne ha en positiv effekt, da mindre initieringspunkt kan vare stabile [3].

Bortsett fra den gdeleggende virkningen av korngrensepartikler sa vil grad av presipitatfrie
soner spille en viktig rolle for herdbare legeringer. Plastisk flyt vil kunne forekomme lettere
langs de presipitatfrie omradene, da disse omradene er mykere enn den omkringliggende
grunnmassen [49, 50]. Deformasjon i presipitatfrie soner kan fare til en opphopning av
dislokasjoner pa og i neerheten av korngrenser som kan fgre til mikroskopiske tomrom og videre
til sprekker og brudd [51].

Tadashi Minoda og Hideo Yoshida fikk i 1999 bekreftet sin hypotese om at presipitatfrie soner
og tilfeldige hayvinkel korngrenser pavirker IGK i en 6061-legering med 0,33 vekt% Cu og et
Mg/Si forhold pa 1,91. Alvorlige IGK-angrep ble oppdaget pa en kaldformet prave som ble

22



Korrosjon som fglge av mekanisk og termisk prosessering av ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer (KK13) Blomlie, E.A.

fullstendig rekrystallisert, og gikk fra lavvinklede til starre mengde hgyvinkelde korngrenser,
etter formingsprosessen. Dette var ogsa et resultat av at de presipitatfrie sonene var naert knyttet
til denne tilfeldige korngrensekarakteriseringen [52].

2.3.4 Effekt av legeringselement

2.3.4.1 Mengdeforhold mellom magnesium og silisium

Mengdeforholdet mellom Mg og Si er sveert viktig i 6xxx-legeringer. Egenskapene til materiale
kan endres i stor grad ved sma justeringer i forhold mellom legeringskomponentene. Som nevnt
innledningsvis i oppgaven vil en balansert legering, med generelt gode og stabile egenskaper,
hovedsakelig bestd av bare Mg og Si i legeringen (med et peakforhold pa 1,73). Dersom det er

mer Si enn det trengs for a gi et forhold pa 1,73, vil det vaere et «overskudd» av Si i legeringen.

| legeringer som blir brukt i bilindustrien er ofte en overflod av Si brukt for a gi en bedre i
herderespons. Et overskudd av Si vil ikke gi en endring i utfellings/presipitatsekvensen,
gitterparametere eller generell struktur av metastabile faser i AIMgSi-legeringer [36, 37]. Det
skal likevel nevnes at et overskudd av Si kan resultere i en modifikasjon av sammensetning,
seerlig i tidlige stadier av presipiteringen. Det kan ogsa endre tettheten av utfelte partikler og gi
en redusert styrkerespons, sett i forhold til en balansert legering, i forbindelse med
utherdingsprosessen [36]. Grunnen til at dette skjer er at gkt mengde Si forsterker utfelling av
fin fordelt B’” og reduserer initieringstiden for styrkerespons under utherding. Det er ogsa funnet
at en reduksjon av Mg/Si-forhold i soner og klustere farer videre til gkt presipitering og styrke,
men at det reduserer duktiliteten betraktelig [36, 37]. Forskning bade pa 70-tallet og i 2015 gir
uttrykk for at en betydelig mengde av silisiumoverskuddet dannes som rene Si-partikler pa

korngrenser, noe som farer til intergranuleere brudd [37, 38].

Mg i fast lgsning er ikke sett pa som et korrosjonsfremmende element, da korrosjonspotensialet
endres minimalt. Mg har likevel mulighet til & sl seg sammen med grunnmassen av Al i en
anodisk faseforming som videre kan gi lokal korrosjon. Dette er hovedsakelig et problem i
sveising, da Mg ofte er brukt i sveisetraden [43].

| januar 2015 ga Holmestad ut en rapport der det ble vist at ved & gke Mg:Si forholdet fra 0,83
til 2,00 i en AIMgSi-legering med 0,40 vekt% Cu vil en kunne redusere muligheten for
intergranuleer korrosjon [56]. Dette skjer ved at den Mg-rike legeringen reduserer det katodiske
potensialet som er skapt av Cu, noe som farer til en redusert potensialforskjell mellom

korngrenselaget og den presipitatfrie sonen, se figur 2.4.1.

23



Korrosjon som fglge av mekanisk og termisk prosessering av ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer (KK13) Blomlie, E.A.

2.3.4.2 Kobbertilsats

En stor mengde av studier er knyttet til forskning rundt Cu-innhold i AIMgSi-legeringer, da det
er en gkt bruk av slike materialer i bilindustrien. Det er likevel mange ubesvarte spgrsmal rundt
deler av mekanismene; som fasefordeling og komposisjon av selve herdefasene. Likevel
kommer det helt klart frem fra ulike deler av forskningen at tilstedevaerelsen av Cu endrer

presipitatoppferselen betraktelig i en slik legering [41].

| kobberfrie legeringer vil en gkende mengde av «overskudds-Si» gjgre at legeringen blir
hardere. Dette skjer hovedsakelig gjennom ekt volumfraksjon av [3°’-partikler. For legeringer
med overskudd av Si og som inneholder Cu har undersgkelser i TEM vist at ved en tilsats pa
0,3 vekt% Cu vil B> -presipitatene gi hayest styrke pa 20-30 % av den totale mengden partikler.
De gjenveerende partiklene har naleform, eller ligger som plater, med GP-soner og Q’-faser fylt
med Cu. Q’-fasen dannes seint i presipitatforlgpet for legeringer med Cu-innhold og vil sammen
med L, S, C og QC (alle forlopsfaser til Q’-fasen) vaere med pa a gke styrken til AIMgSi-
legeringer med Cu [34, 41, 42]. I tidlige faser av presipitatforlgpet er naleformede og koherente
GP-soner observert noe som ikke gir B’’-monoklin struktur som er vanlig for GP-soner i

legeringer med overskudd av Si uten Cu [42].

Den maksimale lgseligheten av Cu i aluminium synker fra 5,7 vekt% ved 548 °C til rundt 0,04
vekt% ved romtemperatur [43]. Sakte avkjgling fra hay temperatur eller varmebehandling ved
midlere temperatur vil fare til utfellinger av disse kobberike fasene som nevnt ovenfor. Cu er
et edelt metal og kan virke foredlende i fast opplgsning. Nar sekundarfasepartikler er formet
vil disse partiklene normalt anses for & veere katodiske omrader. Rundt disse partiklene vil
grunnmassen bli utarmet og tamt for Cu og videre blir det et aktivt omrade som fortrinnsvis kan
angripes hvis det utsettes for et korrosivt miljg. Dette kan forarsake interkrystallinsk korrosjon

som forklares n&ermere i avsnitt 2.4.1.

Selv om den potensielt skadelige effekten av kobber er kjent, er det fortsatt en stor spredning
rapportert som kritisk kobberniva for IGK-fglsomhet besetter legeringen. Noen kilder gir
uttrykk for at det er sa lavt som 0,04vekt%, mens andre mener det er noe hgyere [44, 45].
Svenningsen et al har rapportert IGK i en legering med 0,13 vekt% kobber [8, 9, 10]. Arsaken
kunne ikke linkes direkte mot overskuddet av Si, da en Cu-fri legering med samme Mgq:Si-
forhold var helt resistent mot IGK. Denne oppdagelsen ble senere satt i sammenheng med andre

legeringselementer, termomekanisk historie og forskjeller i testmetode.
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Det er bred enighet i litteraturen om at IGK i 6000-seriens legeringer er forarsaket av uttgmming
av Si og Cu (om det er tilstedet) langs korngrensene [46, 47, 48]. Bade Si og Cu er foredlende
elementer i fast lgsning og som nevnt vil omrader utarmet pa disse komponentene bli aktive i
forhold til bade edle korngrenseutfellinger og bulk-korn. Under i figur 2.3.4.2 kan et integrert
linjeskanning av Si og Cu ses for en AIMgSi legering med 0,18 vekt% Cu og et Mg:Si-forhold
pa 0,87. En kan tydelig se at det er en uttamming av Si langs korngrensen og en klar gkning av
Cu pa selve korngrensen.
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Figur 2.3.4.2: Integrert linjeskanning av en AIMgSi(Cu)-legering [34].

Bekymringen for et Cu tillegg i 6000-seriens legeringer for a gke styrke er til en viss grad et
europeisk fenomen og begrunnes direkte ved mulig initiering av IGK. Nordamerikanerne har
en tendens til & unnga hgye overskudd av Si med samme formal og bekymring. For eksempel
har amerikanske bilprodusenter en tendens til & foretrekke hgye Cu legeringer som AA6111 (~
0,7 wt% Cu) for karosserier og paneler, mens europeiske bilprodusenter vanligvis velge lav-Cu
og heye Si legeringer som AAG6016, alternativt 5000-serien legeringer for det samme
programmet [34]. Legeringer velges dpenbart etter en lang rekke kriterier, og IGK-motstand

blir bare en av disse.

Ekstruderte profiler i 6000-serien brukes ogsa i verdensrommet som frontchassis for lav vekt
og i hayytelse biler som Lotus Elise og Opel Speedster. Disse profilene er imidlertid laget av
lavere legerte materialer som generelt anses for a veere motstandsdyktig mot IGK. Legeringer
med hgy styrke i 6000-serien, som AA6013 og AA6056, er materialer som ofte blir brukt i

luftfartapplikasjoner pa grunn av sin overlegne motstand mot IGK, spenningskorrosjon og
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bedre sveisbarhet sammenlignet med 2000-serien legeringer. Den forbedrede styrken for disse

legeringene er et resultat av deres forholdsvis hgye Cu-innhold [34].

Doktoravhandlingen til Larsen og forskning gjort av Zhan, A et al indikerer at kobberinnholdet
er den viktigste faktoren for initiering av IGK pa 6xxx-legeringer [34, 55]. @kt Cu-innhold gir
dypere punktkorrosjon/IGK gjennom gkt mengde katodisk Q-fase. Larsen konkluderer videre
med at den skadelige effekten av Cu ikke endres med tilstedeverelsen av Fe, Si og Cr i
legeringen ved testene som ble brukt. Cu-frie legeringer var mye mindre utsatt for IGK enn
legeringer som inneholdt 0,2 og 0,3 vekt% Cu. Imidlertid ble det funnet at effekten av Cu kan
reduseres ved vannavkjgling etter ekstrudering, sett i forhold til luftkjeling. Det ble ogsa funnet
at ekstrudert materialet med etterfglgende kaldbearbeiding trenger mindre herdetid for & oppna
IGK-resistens, dette grunnet dannelse av store mengder dislokasjoner gjennom kaldforming
[34].

2.4 Korrosjon av aluminium 6xxx-legeringer

Nar aluminium omgis av atmosferisk luft vil det dannes en tynn, amorf og usynlig oksidfilm
pa overflaten av materialet. Denne filmen beskytter aluminiumet fra videre oksidasjon og den
selvbeskyttende prosessen gjar at aluminium i seg selv er svert korrosjonsmotstandig. Foruten
at materialet utsettes for forhold eller substanser som bryter ned filmen, vil materialet vere
«fullstendig» beskyttet for korrosjonsangrep [5]. Oksidfilmen er ikke homogen og inneholder
flere svake punkter. Dette gjar at lokaliserte korrosjonsangrep kan finne sted hvis filmen brytes
ned rundt disse omradene. Ved gkt legeringstilsats blir oksidfilmen enda mindre homogen og
med enda flere svake punkter. Den samme negative oksidfilmtrenden skjer ogsa om materialet

utsettes for varmebehandling eller store mekaniske pakjenninger [6].

Stgpte og varmebehandlede AIMgSi-legeringer kan vere utsatt for intergranulere
korrosjonsangrep. Selektiv korrosjon tar plass pa korngrensen eller naerliggende omrader rundt,
men ikke i noen stor grad pa selve kornene. Intergranuler korrosjon (IGK) er et direkte resultat
av  mikrogalvaniske cellehandlinger pa korngrensene som et resultat av
korngrensepresipitering. Presipiteringene er enten mindre eller mer edel enn den
omkringliggende aluminiumgrunnmassen. Foretrukket opplgsning av materialet skjer
hovedsakelig der presipitatene, eller de presipitatfrie sonene, gjennomgar en anodisk
reaksjonskinetikk [4]. Det er derfor korngrensefaktorer som korngrenseutfellinger, segregering

av legeringselement og soner tappet for legeringselement er avgjegrende for IGK. Mengde

26



Korrosjon som fglge av mekanisk og termisk prosessering av ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer (KK13) Blomlie, E.A.

urenheter, forhold mellom legeringselement, samt antall og orientering av korngrenser er ogsa
utslagsgivende faktorer [7, 43, 52]. Punktkorrosjon (pitting) er ogsa observert i en rekke studier
[5, 6, 34, 53]. Disse korrosjonsproblemene vil vanligvis gke for legeringer som er tilsatt Cu og
legeringer som har overskudd av Si som trengs for & danne Mg.Si-partikler. | de neste to

avsnittene vil de to korrosjonsfenomenene forklares i neermere detalj.

2.4.1 Intergranuleer korrosjon

Intergranuleer korrosjon (IGK) er en form for korrosjon som forplanter og vokser seg langs
korngrensene. Disse angrepene forer til et karakteristisk utseende i lysmikroskop med
forgreininger innover materialet. | kontrast er disse forgreiningene vanskelig a se med det blotte
gyet, noe som videre gjgr korrosjonsmekanismen utfordrende & oppdage og i verste fall kan
dette fare til store gdeleggelser. IGK virker direkte inn pa materialets egenskaper noe som kan

resultere i sprekker og brudd [53].

Som en konsekvens av mikrogalvaniske koblinger mellom enten edle eller mindre edle partikler
pa korngrensene og den omkringliggende grunnmassen vil korrosjonsmekanismen kunne
utvikle seg. Forskjellen i potensial mellom korngrensene og grunnmassen er gitt gjennom den
lave lgseligheten av intermetalliske faser i aluminiumgrunnmassen. For AIMgSi-legeringer sa
vil intermetalliske faser som inneholder Cu veere katodiske (foredlende). Det samme gjelder for
faser med Si. Mg har derimot en lavere plassering pa spenningsrekka og er derfor til
sammenligning anodisk. Presipiteringen av disse intermetalliske fasene pa korngrenesene farer
til en uttemming av det omkringliggende omradet rundt korngrensene. Som forklart i avsnitt
2.3.3.3 er dette direkte knyttet til presipitatfrie soner, da disse sonene er aktive ved initiering av

intergranuleer korrosjon.

En skisse av IGK-mekanismen for en AIMgSi legering med Cu er gitt i Figur 2.4.1. Her kan de
galvaniske cellehandlingene ses som et resultatet av den sammensatte og katodiske Q-fasen mot

den aktive og presipitatfrie sonen.
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Figur 2.4.1: Skisse av den intergranulare korrosjonsmekanismen med katodisk Q-fase og aktiv presipitatfri sone [10].

Alle de foregaende delkapitlene kan knyttes direkte eller indirekte opp mot IGK. Kjemisk
sammensetning, prosessering gjennom forming og varmebehandling, samt endelig

mikrostruktur er de viktigste faktorene for initiering av korrosjonsmekanismen.

De mekanismene som pavirker mest innenfor kjemisk sammensetning av legeringen er som
nevnt kobberinnhold og forholdet mellom Mg og Si. Fe pavirker i mindre grad, men kan ha
skadelig effekt gjennom punktkorrosjon pd materialet, da ved forming av AlsFe- og AlsFe-faser
[19]. Mn kan hindre denne skadelig effekten ved & danne AlMnFe-partikler, samt at Mn hindrer
korngrensevekst og videre minker sjansen for IGK. Zn har en oppveiende effekt mot Cu fordi
det senker korrosjonspotensialet. Zn niva over 0,5 vekt% har likevel ikke vist noen bedring pa

den generelle korrosjonsoppfarselen [20].

Utherding til T6 er fra 70-tallet kjent for & pavirke IGK-fglsomheten i negativ retning [43, 54].
Nyere forskning har vist at dette ikke stemmer helt og at det er mer komplekst enn som sa.
Mekanismen bak IGK endres med utherdingshastighet og temperatur. Svenningsen et al har
vist dette gjennom forsgk med forskjellige utherdingstider [8, 9]. | Figur 2.4.1.1 kan forskjellige
grad av utherdingstid ses i sammenheng med initieringen, vekst og forgroving av katodiske
korngrensefaser. Ved for lav utherdingstid (underelding) vil den katodiske korngrensefasen
veere sammenhengende og fere til hgy grad av IGK. Fasen som ligger som en film pa
korngrensen vil gjennom lengre utherdingstid (overelding) kunne forgroves og videre bli
diskontinuerlig. Dette farer til at de drivende kreftene for IGK reduseres betraktelig. | en prove
som har for lang utherdingstid vil grove presipitater fgre til punktkorrosjon i omtrent alle

tilfeller.
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Figur 2.4.1.1: Utherdingstid mot foreslatt reaksjonsmekanisme, AA6082 med 0,13 vekt% Cu [10].
Korrosjonsoppfarselen for en AlMgSi-legering med 0,2 vekt% Cu kan ses som fglge av
utherdingstid i Figur 2.4.1.2. Figuren er hentet fra Larsens doktoravhandling og viser en
utherding ved 185 °C etter innherding med brakjeling i vann [34]. Ved sterst hardhet (T6-
tilstand) er det lokalisert IGK. Behandlingsmetoden er utfert for en legeringen med Mg:Si-
forhold pé 0,83 og overnevnt kobberinnhold.
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Figur 2.4.1.2: Resultat av utherdingstid (ved 185 °C) mot lokalisert IGK etter innherding med brakjgling i vann [34].
Avkijglingshastighet etter ekstrudering vil ogsa kunne pavirke IGK-falsomheten. En luftkjelt
legering har mye starre sjanse for a fa pavist IGK gjennom Q- og Mg.Si-fase pa korngrensene
enn et vannkjglt (brakjglt) legering. Den vannkjglte legeringen vil ikke presipitere disse fasene

i sa stor grad som den luftkjglte [8, 10].
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Det er gjennom tidligere forskning vist at et ytterlag med rekrystallisert struktur og med
hayvinklede korngrenser begrenser IGK-fglsomhet til & gjelde kun i dette sjiktet. Dette er sett i
forhold til en hovedmasse av fibrig struktur med hovedsakelig lavvinklede korngrenser [14].

2.4.2 Punktkorrosjon

Punktkorrosjon (pitting) er sammen med intergranuleer korrosjon den stgrste korrosive
utfordringene for en AlMgSi-legering. Punktkorrosjon er forbundet med lokal nedbryting av
den passiverende oksidfilmen slik at det formes smale hull i overflaten av materialet. Ettersom
det gir et lite anodisk og et stort katodisk omrade vil korrosjonen vokse raskt og dypt inn i

materialet.

Punktkorrosjon kan forega i mange ulike miljg og bade ferskvann og sjgvann kan raskt initierer
punktkorrosjon. Sprekker og groper i overflaten pa et materiale er ofte initieringspunkter for
korrosjonsmekanismen. Dette, sammen med et klorholdig miljg, er sett pa som

hovedmekanismene for lokale angrep, men mekanismen er likevel ikke forstatt fullstendig [58].

Punktkorrosjon deles ofte inn i initieringsstadiet og vekststadiet. Initieringen er ofte gitt ved
lokal nedbryting gjennom flere ledd. Den utledede ligningen for initiering og videre vekst er

som falger:
241 + 3H,0 +0, - 241(0H); )

Farst lgser aluminium seg opp til kationer (AI**) og reagerer med anionene (CI) fra
omgivelsene som har angrepet svake punkter i oksidfilmen. Sammen former disse AICI* som
gir en hgy tetthet av mikrosprekker i overflaten. Etter en hydrolysering av AICI* vil det dannes
aggressiv syrelgsning gjennom H*-ioner i bunnen av gropen. Dette gjar at en veksten fortsetter
i hgy fart. Kationene (AI**) som dannes i bunnen av gropen vil diffundere ut mot overflaten og
reagerer med hydrogenet fra hydrogengassutviklingen eller vannreduksjonen og videre forme

aluminiumhydroksid. Hydroksidet presipiterer og legger seg pa toppen av gropen [59].
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Figur 2.4.2: Prinsippskissa av mekanismen for punktkorrosjon [59]
Punktkorrosjon og IGK er ofte overlappende korrosjonsmekanismer, da Kkritisk

korrosjonspotensial for begge ligger relativt hgyt og i samme potensialomrade. Tidligere studier

har vist at det ofte forekommer sammenheng mellom punktkorrosjon og utherdingsforlgpet,

slik som for IGK. Ved en utherding til T7x (overelding etter innherding) vil punktkorrosjon

ofte veere den dominerende korrosjonsmekanismen [9]. Legeringer med hgyt Cu-innhold, som

2000-serien, er mer utsatt for punktkorrosjon enn andre ved overeldet tilstand [10, 57].
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Eksperimentelt

3.1 Material og fremstilling av komponenter fra Steertec

Hvert trinn i fremstillingsprosessen vil vaere med pa & avgjere sluttproduktets
materialegenskaper. Dette kapittelet presenterer forsgksmaterialene som er undersgkt og
hvordan materialene er prosessert i forkant og under selve eksperimentene.

3.1.1 Stgping og homogenisering
| denne oppgaven er det tatt utgangspunkt i & studere en ekstrudert bilkomponent av et materiale
med kjennemerke KK13 (kimkontroll13). Komponenten studeres bade rett etter kaldforming

og etter pafalgende varmebehandling (inn- og utherdet). KK13-legeringen har et forhold Mg:Si
lik 1,91 og er relativt lik en AA6082-legering, men med noen lokale forskjeller i legeringskjemi:

Tabell 3.1.1: Kjemisk sammensetning av KK13-legeringen fra Steertec sammenlignet med en kommersiell AA6082-

legering.
KK13 (stgpecharge: ISR TK-002597-S12) | AA6082 (spec: BS EN 573-3:2009)
Si 0,519 0,70-1,30
Fe 0,230 0,0-0,50
Cu 0,384 0,0-0,10
Mn 0,508 0,40-1,00
Mg 0,991 0,60-1,20
Cr 0,008 0,0-0,25
Zn 0,027 0,0-0,20
Pb 0,005 0,0-0,05
[vekt% av element] [vekt% tilstede av element]

KK13-legeringen er stgpt og homogenisert etter bestemte kravspesifikasjoner fra stgperiet
Rachwitz (Hydro). Homogeniseringens forlgp i forkant av ekstruderingen er gjort omtrentlig
(530 °C, +10/-5 °C) som i Figur 3.1.1 under:
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Figur 3.1.1: Homogeniseringsforlgp i forkant av ekstrudering [3].
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3.1.2 Ekstrudering, kaldforming og varmebehandling

Ekstruderingen av profilene er gjort hos Neuman Aluminium Strangpressen i Marktl, @sterrike.
Utvendig diameter er rund, men med atte flater som er kjennemerket for KK13-legeringen. Et

utsnitt fra profiltegningen er gitt under i Figur 3.1.2:

Kennzeichnung HT-Aluminium:
Stirnseitig gelb gekennzeichnet

Rundheitstoleranz: 0.15
Y DIN-EN 755-3
WAL Flaeche: 1481,5 an2  — oo
V Metergewicht: 4,059 kg ~ ™~ =

Figur 3.1.2: Utsnitt av profiltegning for KK13-legeringen [35].

Selve ekstruderingen er foretatt i et etthullsverktgy. Profilene kuttes, og et gjennomgaende hull

med diameter 26,5 £0,15 mm bores ut for levering til Steertec Raufoss AS.

Ved ankomst Steertec starter formingen av styrekomponenten. Det foretas farst en mykglading
ved 410 °C i 6 timer, fulgt av en kontrollert nedkjgling til 250 °C pa minimum 6 timer. Deretter
avkjeling i luft.

Komponenten presses ved at det stukes ut til det far verktgykontakt. Denne deformasjonen er
pa ca 11%. Deretter foroverekstruderes rgret fra en utvendig diameter pa 43.6 mm (0,2) til
30,3 mm, noe som skjer samtidig som det oppstar en innvendig reduksjon (fra @26,5 mm til
@22,5 mm) grunnet fortanning av det borede hullet. Reduksjonsforholdet ved
foroverekstruderingen er 3,6:1. Delen omformes i to press, der fortanningen og utvendig
diameter presses i farste press, mens endeflensen presses i andre press. Et utsnitt fra

stadietegningene er gitt under i Figur 3.1.2.1:
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Figur 3.1.2.1: Skissetegning av formingsstadiet for komponenten [35].

Formingen skjer ved romtemperatur og uten tilfarsel av varme. Selve formingen utvikler en
varme som gjer at verktgyene holder en driftstemperatur pa omtrent 40 °C, og delen har omtrent

samme temperatur nar den tas ut av verktgyet.

| underliggende Figur 3.1.2.2 foreligger komponenten som kaldformet med fortanning. Dette
viser delen fgr varmebehandling og trekkbrotsjing har funnet sted. Man kan tydelig se

fortanningen pa innsiden av rgret.

sOn

Figur 3.1.2.2: Viser bilkomponenten i sin helhet etter kaldforming og fortanning. Dette far varmebehandling og
brotsjing.

Etter den formende pressingen blir komponenten innherdet ved 550 °C (ovnstemperatur) i 15
minutter, for deretter a bli brakjglt i vann tilsatt Tensid. Tensid reduserer overflatespenningene
i vannet og reduserer luftboblestarrelsen noe som gjar at delen ikke slar seg ved brakjgling.

Vanntemperaturen er pa 35 °C +10 °C.
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Etter innherding, foretas det en utherding ved 155 °C i 20 timer. Tiden mellom innherding og
utherding er ikke styrt. Etter utherdingen blir komponenten sendt til Tyskland der flankene pa
den innvendige fortanningen blir trekkbrotsjet. Denne brotsjingen fjerner 0,2-0,25 mm av

materialet. | bunn og topp av fortanningen er materiale teoretisk sett ikke fjernet.

Etter kontakt med Inge Erland Opheim, oppdragsgiver i Steertec, er det informert om endringer
i utherdingsprosessen av komponentene hos bedriften. Det er den siste tiden foretatt utherding
ved 200 °C i 6 timer, noe som har gitt positiv effekt og gode resultater i form av redusert lokal
korrosjon. En utherdingsprosess med like parametere for varmebehandling (200 °C i 6 timer)

blir gjort med prever fra den ubehandlede komponenten i varmelaboratoriet pa NTNU.

Under i Figur 3.1.2.3 kan det endelige resultatet av styrekomponenten ses etter
varmebehandling (inn- og utherding) og trekkbrotsjing. Komponenten inngar i rattakselen pa
BMW sine 5-, 6- og 7-serier med V8 motor. Da V-motoren er bredere enn en vanlige
rekkemotor vil eksosanlegget og turboen komme svert tett pa rattakselen noe som farer til at

komponenten ma tale temperaturer helt opp mot 240 °C [35]!

=i 3

Figur 3.1.2.3: Viser bilkomponenten i sin helhet etter kaldforming med fortanning og trekkbrotsjing etter
varmebehandling.

3.2 Fremstilling av ekstruderte KK13-skinner for deformasjonsforsgk

| andre forsgkstrinn ble det i samarbeid med Hydro Aluminium Sunndalsgra ekstrudert skinner
pa SINTEF sitt formingslaboratorium ved NTNU. Pressholtene ble utstgpt pa Sunndalsgara.

3.2.1 Stgp og homogenisering

Legeringsinnholdet avviker noe fra forrige Steertec sin KK13-legering, men baserer seg pa a
veere omtrentlig likt. Lokale forskjeller ligger i noe gkt tilsats av Mg, Cu og Mn, samtidig som
det er litt mindre Fe. Legeringen har et Mg:Si-forhold pa 1,94 og skiller seg derfor relativt lite
fra Steertec (Mg:Si-forhold pa 1,91). Siktepunkt for ssmmensetning av denne KK13-legeringen
kan ses under i Tabell 3.2.
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Tabell 3.2: Kjemisk sammensetning av KK13-legeringen fra Hydro [60].

KK13 (smelteanalyse fra Hydro)
Si 0,520
Fe 0,200
Cu 0,411
Mn 0,550
Mg 1,010
[vekt% av element]

Pressholtene i Figur 3.2a er stgpt med en diameter pa 95 mm ved Hydro Research and
Technology Development, Sunndal. Videre er det utfgrt homogenisering ved 530 °C i 4 timer i
luftsirkulasjonsovn. Etter homogenisering er boltene luftkjglt med vifte pa en kjolefart
tilsvarende industriell produksjon (300-500 °C per time).

3.2.2 Ekstrudering

Ekstruderingen i Figur 3.2b ble gjort med fgrvarming (overheting) av bolt ved 548 °C i 10
minutter. Boltene ble videre kjglt med vann til 504 °C (508 °C i front og 500 °C i bak)
umiddelbart (10-15 sekunder) far ekstrudering. Stempelfart under ekstruderingen var 10 mm/s,
med et reduksjonsforhold pa 35,7 (i forhold til kontainerdiameter pa 100 mm), noe som tilsvarer
en profilfart pa 357 mm/s (21,4 m/min). Profilfarten vil veere svert realistisk i forhold til
industriell produksjon.

I Figur 3.2c kan et avkapp med lengde 105 mm, bredde 40 mm og hgyde 5,9 mm fra den tre
meter ferdigekstruderte skinneprofilen ses. Det ble tatt fire slike avkapp for deformasjonsforsgk

med kaldvals, samt strukturanalyse, hardhetsmalinger og korrosjonstesting.

Figur 3.2a, b og c: Produksjonsforlgpet fra stapt bolt til ekstrudert skinne. Bilde (a) viser stapte KK13-bolter. Bilde
(b) viser ekstruderingen med vannavkjgling og avkapping gjort ved universitet. Bilde (c) er et 10 cm langt avkapp
som skal brukes i deformasjonsforsgkene.
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3.3 Intergranuleer korrosjonstest

Korrosjonstesten tar utgangspunkt i Norsk Standard — ISO 11846 (metode B). | forkant av
korrosjonstestingen ble det foretatt to avkapp fra hver av komponentene. Prgvene ble kuttet
med en Struers Labotom5 skjeremaskin og det ble lagt fokus pd minst mulig variasjon i
prgvegeometri for & sikre et godt sammenligningsgrunnlag og unnga feilparametere. Ved
oppmalingen ble det brukt et skyvelare og overflatearealet ble holdt godt innenfor standardens

rammer.

Avkappede praver ble videre renset i aceton. Etter rensingen ble pravene lagt i en blanding av
NaOH (5% (m/m)) ved en temperatur pa 55 °C i 3 minutter. Prgvene ble deretter renset i vann.
Etter vannrensen ble prgvene desmuttet i HNOs (p=1,4 g/ml) ved 22 °C (romtemperatur). Selve
IGK-testen ble gjennomfert med metode B i standarden og brukes til & sammenligne
intergranuleer korrosjonsresistans mellom varmebehandlede aluminiumslegeringer. | testen blir
pravene liggende i en lgsning av NaCl (30 g/1) og HC1 (10 ml + 1 ml (p=1,19 g/ml)) i 24 timer
ved romtemperatur (22 °C). Etter testingen ble prevene renset i destillert vann og terket.
Korrosjonsprodukt ble fjernet med en ikke-metallisk barste.

3.4 Optisk karakterisering

For & kunne se resultatet av den intergranulere korrosjonstesten ble prgvene undersgkt i
lysmikroskop med lysfeltbelysning. Pravenes struktur ble etter anodisering betraktet og definert

ved bruk av polarisert lys med sub-parallell lambdaplate.

| praveprepareringen ble farst et avkapp fra hver prgve innstgpt i ClaroCit slik at langsgaende
ekstruderingsplan kunne prepareres. Det ble ogsa stept inn et avkapp fra hver prgve der planet

pa tvers av ekstruderingsretningen kunne prepareres.

De fire prgvene ble etter korrosjonstesting og innstgping pusset med en Struers RotoPol
pussemaskin. Alle pravene gikk gjennom en lik pusseprosess med gradvis finere sandpapir, fra
grovt sandpapir (320 ISO/FEPA) til fint sandpapir (4000 ISO/FEPA). Prgvene ble pusset med
lik tid (5 minutter) pa hver av de ulike sandpapirtypene. Mellom hvert pussesteg og etter endt

pussing ble prgvene renset med rektifisert sprit.

Pravene ble deretter polert mekanisk pa en poleringsmaskin av typen Struers Knuth Rotor. Under
poleringen ble det polert med partikkelstgrrelse pa 15 um, 6 pm, 3 um og 1 um med vanlig bruk
av lub og flytende Diamond polish-suspensjon. Dette ble utfert pa MD Allegro Struers
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poleringsplater. Alle pravene ble polert like lenge pa alle partikkelstarrelser. Mellom hvert steg

I poleringen, samt etter poleringen, ble pravene skylt i destillert vann og avfettet med etanol.

For & kunne fa frem kornkontrast i overflaten ble prgvene pafert et oksidlag pa noen fa
nanometer. Anodiseringen ble gjort i 5 % HBF4 og 95 % H>O med en anodiseringsstram pa 1
ampere og en anodiseringsspenning pa 20 volt. Dette ble gjort i 120 sekunder med god rgring i

anodiseringsbadet. Prgvene ble etter anodiseringen renset i vann og etanol, far videre luftterking.

Det optiske lysmikroskopet som ble brukt var et Leica MEFAM med Jenoptik Laser Optik
System-kamera koblet mot en datamaskin med ProgRes Capture v2.8.8-program installert.
Undersgkelsene ble foretatt pa tvers og langs med ekstruderingsretningen som illustrert i Figur
3.4.

Wrs av ekstruderingsretning

Ekstruderingsretning [

- Omrade av interesse

Figur 3.4: lllustrasjon av interesseomradet ved lysmikroskopi av komponentene.

3.5 Analyser i elektronmikroskop

For & analysere kornstgrrelse og korngrenseorientering ble det brukt tilbakespredt elektron
diffraksjonsskanning (EBSD) i et skannende elektron mikroskop (SEM). | forkant av
undersgkelsen i SEM ble provene elektropolert. Under elektropoleringen pa
metallografilaboratoriet ble det brukt en Struers Lectropol-5, der det ble polert et omradet pa 3
cm? med A2-elektrolytt pa -30 °C. Innholdet i A2-elektrolytten kan ses i Tabell 3.5 under:

Tabell 3.5: Komposisjon av A2-elektrolytt.

Substans Mengde
Perchloric syre |78 ml
Vann 120 ml
Etanol 700 ml
Butycellosolve | 100 ml
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EBSD er svert sensitiv for uregelmessigheter i prgveoverflaten og det ble derfor brukt en
plasmarenser av typen Fishione instrument av modell 1020. Prgvene ble renset i 10 minutter
for & gi et adekvat skannomrade pa overflaten.

Elektronmikroskopet som ble brukt var av typen Zeiss Ultra, 55 Limited Edition. Det ble
foretatt to bilder med sekundzrelektroner (SE) for & gi en oversiktlig indikasjon av hvor pa
preven EBSD-analysene er gjort.

For opptak og indeksering av diffraksjonsmgnster i de forskjellige pravene blir en Nordif UF-
300 EBSD-detektor brukt. Diffraksjonsmgnsteret blir videre lagret i Nordif 1.4.0. Innstillingene
brukt SEM og Nordif kan ses i Tabell 3.5.1 0g 3.5.2

Tabell 3.5.1: Innstillinger for bruk i SEM.

Akselerasjonsspenning | Arbeidsavstand | Aperturdiameter | Vippevinkel | Forstgrrelse
[kv] [mm] [um] (] [x]
20 25,7 og 28,2 300 70 300 og 600

Pravene ble montert

Tabell 3.5.2: Innstillinger for bruk i Nordif 1.4.0.

Opptaksinnstillinger

Hastighet | Opplgsning | Eksponeringstid

[fps] [px] [ps]

200 120x120 3000

Kalibreringsinnstillinger

Hastighet | Opplgsning | Eksponeringstid

[fps] [px] [us]

80 240x240 12450
Interesseomrade

Lengde Bredde Step size

[pm] [pm] [um]

1000 900 0.5

elektronmikroskopet hvor

aperturdiameter,

forstarrelse og

akselerasjonsspenning ble stilt inn. Fokus, arbeidsavstand, stigmator og wobblere ble
optimalisert far prevene gradvis ble vippet til 70°. EBSD-detektoren ble koblet inn og
programvaren Nordif 1.4.0 startet opp. Deretter ble parameterne fra elektronmikroskopet fart
inn i programvaren, for kalibrerings- og opptaksinnstillinger ble optimalisert. Fgr opptak av
selve diffraksjonsmgnsteret ble det foretatt en subtraksjon av bakgrunnen. Fem
kalibreringsbilder ble tatt og indekseringssteg satt pa gnsket innstilling for skannet ble startet.

39



Korrosjon som fglge av mekanisk og termisk prosessering av ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer (KK13) Blomlie, E.A.

Etter et mgte med radfgring av veiledere ble kornanalysene prioritert gjort pa tvers av
ekstruderingsretningen. Det ble tatt tre opptak for hvert tverrsnitt pa begge prevene (ubehandlet
og varmebehandlet preve fra Steertec). Opptakene ble henholdsvis tatt pa topp og i bunn av
innvendig fortanning, samt pa presset ytterside. For pravene som var varmebehandlet ble det
brukt en forstarrelse pa 300x, mens det for den ubehandlede prgven ble brukt 600x. Dette med
bakgrunn fra tidligere lysmikroskopkarakterisering og vurdering av sterrelse pa rekrystalliserte
struktur etter varmebehandling. Skannanalyse med korngrenseorientering,

korngrensemarkering og korntelling ble foretatt i programmet EDAX OIM Data Analysis.

3.6 Utherdingsforsgk

For undersgke grad av hardhet og korrosjon mot utherdingsforlgp ble det tatt seks avkapp fra
komponenten som var ubehandlet etter kaldforming hos Steertec. Hver prave ble farst innherdet
ved 550 °C (ovnstemperatur) i 15 minutter for deretter a bli brakjelt i romtemperert vann pa 22
°C tilsatt tensid. Tensid reduserer overflatespenning og luftboblestarrelsen i vannet, og brukes
for & unnga at materialet slar seg, samt simulere samme avkjgling etter innherdingen som
Steertec bruker pa sine komponenter. Utherdingen ble gjort med seks forskijellige

varmebehandlingsforlap.

1) Det ble forst foretatt utherding ved 155 °C:
a. 8timer
b. 20 timer
c. 48timer.
2) Videre ble de resterende tre prgven utherdet ved 200 °C:
a. ltime
b. 6 timer

c. 20 timer.

Utherdingsparameterne ble satt i samrad med veiledere. Underelding (T6x), utherding til T6 og
overelding til tilstand T7x vil pavirke grad av korrosjon og hardhet forskjellig. Formalet med
varmebehandlingen var & finne ut om Steertec sitt utherdingsforlep var optimalt for
komponenten, hovedsakelig i forhold til initiering av lokal korrosjon, men ogsa i forhold til
hardhet. Luftsirkulasjonsovnen som ble brukt under inn- og utherding var en Nabertherm med
C19 program for tilfredsstillende temperaturkontroll. Et oversiktsdiagram for

varmebehandlingen kan ses under i Figur 3.6.
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Varmebehandlingsforlgp

Innherding 550°C -» 15 minutter —
Utherding 155 °C -> 8, 20 og 48 timer
Utherding 200°C->1, 6 og 20 timer e 500 r

Figur 3.6: Visuell representasjon av de ulike varmebehandlingsforlgpene far korrosjonstesting.

3.7 Deformasjonsforsgk

For & utfere deformasjonsforsgk for fremskaffelse av forskjellig mikrostruktur ble det produsert
skinneprofiler av KK13-legeringen. Materialkarakterisering og fremstilling av skinneprofilene

kan ses i avsnitt 3.2.

For & etablerer ulike kornstrukturer ble valsing og varmebehandling gjort pa tre forskijellige

mater:

1) For a fa finkornet og rekrystallisert struktur ble skinneprofilen farst valset ned til halv
pravetykkelse (50 %) for videre bli glgdet ved 550 °C i 15 minutter med brakjgling i
romtemperert vann. Prgven ble deretter holdt i romtemperatur (23 °C) i 1 time far den
ble utherdet ved 185 °C i 5 timer.

2) For a fa grovkornet og rekrystallisert struktur ble skinneprofilen farst litt valset (20 %
av opprinnelig tykkelse) for deretter a bli gledet ved 550 °C i 15 minutter med
etterfglgende brakjeling i romtemperert vann. Prgven ble videre holdt i romtemperatur
(23 °C) i 1 time for den ble utherdet ved 185 °C i 5 timer.

3) For a oppna en fibrig struktur ble materialet farst gladet ved 550 °C i 15 minutter for
videre a bli valset ned til halv pravetykkelse (50 %). Deretter ble prgven holdt i

romtemperatur (23 °C) i 10 minutter fgr utherding ble gjort ved 185 °C i 5 timer.

Innherdingen ble gjort ved at pravene ble lagt direkte inn i varm ovn pa 550 °C. Utherding ble
gjort med oppvarming fra romtemperatur til 185 °C med en fart pa 200 °C/ time. Det ble brukt
en kaldvals av typen Weiss Machine Schneides XS 5 og varmebehandlingen ble gjort i en

Nabertherm med C19 temperaturkontrollprogram. Etter utherdingen ble pregvene undersgkt i
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lysmikroskop med polarisert lys og det ble fremskaffet kornstrukturbilder av det langsgaende
tverrplanet med fokus pa det ytterste sjiktet. Etter fremstillingen ble det gjort en ny
korrosjonstest med pafglgende undersgkelser av initieringsgrad mot mikrostruktur.

Ekstruderingsretning

- Omrade av interesse

Figur 3.7: lllustrasjon av interessecomradet ved lysmikroskopi av prgvekomponentene etter kaldforming og
korrosjonstesting.

3.8 Hardhetsmaling

Hardhetsmalingene ble gjort ved at pravene ble preparert med samme metode som far
karakterisering i lysmikroskop, da ved pussing fra 320 til 4000 ISO/FEPA og polering fra 6
um ned til 1 um. Det ble brukt et trykk pa 5 kg for hardhetsmalingen, og det ble regnet ut et
gjennomsnitt av 10 malinger for hver prave med tilfgying av respektive konfidensintervall.
Hvert trykk varte i 15 sekunder og ble utfart med en fart pa 100 pm/sek. Malingen ble gjort
pa et instrumentet av typen Matsuzawa DVK 18.
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Resultater

4.1 Lysoptisk karakterisering

For & karakteriserer den fullstendige mikrostrukturen for de to komponentene; ubehandlet og
varmebehandlet (innherdet ved 550 °C i 15 minutter og utherdet ved 155 °C i 20 timer) etter
ekstrudering, mykgleding og kaldforming ble det i etterkant av korrosjonstest og preparering
brukt polarisert lys i lysmikroskop. Det ble ogsa benyttet lysfeltbelysning for & kunne se
initieringseffekten av korrosjonstesten, samt finne dispersoider pa hgy mikroskopforstgrrelse

(avsnitt 4.4). Resultatene kan ses i de underliggende delkapitlene.

4.1.1 Struktur for ubehandlet komponent

Kornteksturen pa tvers av ekstruderingsretningen for prgven som var ubehandlet (uten
varmebehandling) etter ekstrudering, mykglgding og kaldforming kan ses under i Figur 4.1.1a
og b. Bilde (a) er et oversiktshilde med 2.5x forstarrelse. Praven er undersgkt med polarisert
lys etter korrosjonstest med etterfalgende pussing, polering og anodisering.

Figur 4.1.1a og b: De polariserte bildene av komponenten som er ekstrudert, mykglgdet og kaldformet uten
varmebehandling. Bildene er tatt i planet pa tvers av ekstruderingsretningen (TD) og innfelt bilde (b) er fra
fortanningen og har 10x forstarrelse.

Bilderesultatene viser at det forekommer en deformert og avlang subkornstruktur i hele
tverrsnittet av den kalddeformerte komponenten. Deformasjonen har fart til at kornene er
orientert med langsiden mot det kalddeformerte kantomradet og med lavvinklede korngrenser

(<15°) som orienterer parallelt med overflaten uansett geometri.

Under i Figur 4.1.1c og d kan strukturen ses for det langsgaende ekstruderingsplan. Prgven er

undersgkt pa samme mate som ovenfor, men oversiktsbilde bilde (d) har na 5x forstarrelse.
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Figur 4.1.1c og d: Komponenten er ekstrudert, mykgladet og kaldformet uten varmebehandling i etterkant. Pa bildet
vises det langsgaende ekstruderingsplanet (ED) med ekstruderingsretning (RD). Innfelt bilde (c) har en forstarrelse
pa 10x og venstre pravekant er presset ytterside for begge bildene.

Strukturbildene som ble tatt i det langsgaende ekstruderingsplan viser samme avlange
fibertrend av subkorn akkurat som i det tversliggende planet normalt pa ekstruderingsretningen.
Langsgaende korn med lavvinklede korngrenser og med orientering omtrent parallelt med
overflaten er klare, gjenkjennelige trekk.

4.1.2 Struktur for varmebehandlet komponent

Kornstrukturen pa tvers av ekstruderingsretningen for prgven som var varmebehandlet ved
innherding pa 550 °C i 15 minutter og utherdet ved 155 °C i 20 timer etter ekstrudering,
mykglgding og kaldforming kan ses under i Figur 4.1.2a og b. Prgven er undersgkt med

polarisert lys etter korrosjonstest med pafglgende pussing, polering, anodisering.

Figur 4.1.2a og b: De polariserte bildene av komponenten som er ekstrudert, mykglgdet og kalddeformert med
varmebehandling. Bildet er tatt pa tvers av ekstruderingsretning (TD) og innfelt bilde (a) er har 20x forstgrrelse.

Fra de to bildene i Figur 4.1.2 kan det tydelig ses at det har oppstatt en rekrystallisering av
mikrostrukturen. En frigjgring av lagret deformasjonsenergi har gitt en klar kornstruktur.

Kornene ser ut til & ha en snittstarrelse pa rundt 20 pm. Korngrensene gar i alle retninger og
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barer i stor grad preg av a veare hgyvinkelede (>15°). Pa innfelt bilde (a) med 20x forstarrelse
kan det ses en del uregelmessigheter i form av lyse partikler. Dette antas a veere ikke-eloksert
korrosjonsprodukt som blir liggende igjen i praveoverflaten.

| Figur 4.1.2c kan kornstrukturen ses ekstruderingsretningen. Prgvekanten til venstre i bilde er
kaldformet, presset, ytterside.

Figur 4.1.2c: Komponenten er ekstrudert, mykgladet og kaldformet med varmebehandling i etterkant. P4 bildet vises
det langsgaende ekstruderingsplanet (ED) med ekstruderingsretning (RD). Bilde er forstgrret 20 ganger og venstre
prgvekant er presset ytterside.

Det forstarrede bilde i Figur 4.1.2c som er tatt i ekstruderingsplanet viser samme rekrystalliserte
trend som i det tversliggende planet. En tydelig kornstruktur med veldefinerte og hgyvinkelde
korngrenser er tydelig avbildet. Strukturen ser ut til & veere fullstendig rekrystallisert med

gjennomsnittlig korndiameter pa rundt 20 um.

4.1.3 Grad av intergranuleer korrosjon for ubehandlet progve

Fra den optiske karakteriseringen med polarisert lys kan det ses at prevene som er ubehandlet
etter kaldforming har tydelig forskjell i struktur og tekstur sett i forhold den varmebehandlede
prgven. Etter videre undersgkelser i lysmikroskop, na med lysfeltbelysning, kan det bestemmes
om endelig mikrostruktur er avgjerende for initieringsgrad av intergranuler korrosjon.

Bilderesultater for den ubehandlede prgven kan ses i Figur 4.1.3a og b under.
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Figur 4.1.3a og b: Illustrasjonsfoto (a) og lysfeltbilde (b) av komponenten uten varmebehandling. Bilde b er tatt i
planet pa tvers av ekstruderingsretningen (TD) som vist i bilde (a) og viser kant av gvre del av fortanningen. Bilde (b)
har 10x forstarrelse.

I hele det tversliggende planet for praven som ikke er varmebehandlet er det ingen tegn til
korrosjon. Overflaten er glatt og fin, og det er hverken korrosjon pa den innvendig fortanningen

eller den pressede yttersiden.

I de underliggende bildene kan den samme ubehandlede prgven med fiberstruktur ses i den
ekstruderte, langsgaende, planretningen. Kanten til hgyre i Figur 4.1.3d er tatt mot presset

ytterside som vist i Figur 4.1.3c.

ED

Figur 4.1.3c og d: lllustrasjonsfoto (c) og lysfeltbilde (d) av komponenten uten varmebehandling. Bilde d er tatt i
planet langs med ekstruderingsretningen (ED) som vist i bilde (c) og viser kant presset ytterside. Bilde (d) har 20x
forstarrelse.

I hele det langsgaende ekstruderingsplanet for den ubehandlede praven er det ikke tegn til
korrosjon, hverken intergranulaer korrosjon eller punktkorrosjon. Dette gjelder bade for den

kanten mot innsiden av fortanningen og den avbildede kanten mot presset ytterside.

4.1.4 Grad av intergranuler korrosjon for varmebehandlet prove

Prgven som er varmebehandlet med innherding pa 550 °C i 15 minutter (brakjeling i vann) og
etterfalgende utherding pa 155 °C i 20 timer (brakjeling i vann) har som pavist i avsnitt 4.1.2
en kornstruktur med korngrenser som gar direkte ut mot overflaten. Intuitivt skulle man tro at
det blottlegger muligheten for intergranuleer korrosjon, da korngrensene eksponeres direkte mot
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testblandingen (NaCl, HCI og H20) som initierer korrosjonsmekanismen. Resultatet er som

antydet og kan ses under i Figur 4.1.4a, b og c.

Figur 4.1.4a, b og c: Illustrasjonsfoto (a) og lysfeltbilder (b og c) av komponenten med varmebehandling. Bilde (b) er
tatt i planet pa tvers av ekstruderingsretningen (TD) som vist i bilde (a) og viser kant av nedre del av fortanningen.
Bilde (b) har 10x forsterrelse. Bilde (c) har 20x forstgrrelse og kontrasten er maksimert for tydelig fremstilling.

Det er med lysfeltbelysningen pavist intergranulaer korrosjon i hele det tversliggende planet.
Dog er graden av korrosjon noe forskjellig. Fortanningen pa innsiden av komponenten barer
preg av dypere og flere intergranuleere korrosjonsangrep enn presset ytterside. Bunnene av
fortanningen er klart mest, dybde- og arealmessig, angrepet. | bunn av innvendig fortanning
kan angrepene ha en dybde pa i overkant av 300 um og omtrent hele omradet er angrepet. Topp

av fortanning har en del upavirkede soner, men er jevnt over hardt rammet av IGK.

Pa presset ytterside er de dypeste angrepen rundt 210 pm og det er flere plasser hvor det ikke
er initiert intergranuleer korrosjon i noen stor grad. | Figur 4.1.4d og e er et av de mest

korrosjonspavirkede omradene pa presset ytterside avbildet.
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100 pm

Figur 4.1.4d og e: lllustrasjonsfoto (d) og lysfeltbilde (e) av komponenten med varmebehandling i ekstruderingsplan.
Bilde (e) har 20x forstarrelse og kontrasten er maksimert for tydelig fremstilling. Hayre prgvekant er presset
ytterside.

For & sette det hele i perspektiv kan et svart typisk og gjennomsnittlig tilfelle for presset
ytterside ses avbildet i Figur 4.1.4f og g. Bilde er tatt noen fa millimeter lengre ned pa preven i
forhold til avbildning i Figur 4.1.4e. Det er i motsetning til Figur 4.1.4d venstre prgvekant som

er presset ytterside for Figur 4.1.4f og g.

Figur 4.1.4f og g: Mellomstillingsbilde (f) og lysfeltbilde (g) av komponenten med varmebehandling i
ekstruderingsplan. Bildene har 20x forstarrelse og hgyre prgvekant er presset ytterside.

Fra bildene kan en se et smalere og ikke fullt sa dypt omrade som i avbildningen pa Figur 4.1.4e,
men Figur 4.1.4f og g er likevel mer representativt i forhold til korrosjonsstatus pa planets
ytterside. | Figur 4.1.4f er det brukt en mellomstilling mellom polarisert lys og lysfeltbelysning
pa lysmikroskopet og kvalitet pa opplgsningen blir derfor redusert. En kan tydelig se at
korrosjonsproduktet ikke pavirkes i samme grad ved anodiseringen som aluminiumslegeringen.

Korrosjonsproduktet fremstar som lysere (ansamling av tyngre element) pa bildene.

4.2 Analyser i elektronmikroskop

EBSD-analyser er foretatt i elektronmikroskopet som beskrevet i avsnitt 3.5 og viser

krystallografisk orientering og starrelse for kornene i de ulike deformasjonsomradene pa tvers
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av ekstruderingsretningen. Med bakgrunn i disse analysene kan det blant annet avgjgres hvilke

omrader som har hatt stgrst deformasjon under kaldformingen.

4.2.1 Kornstgrrelse og kornorientering for ubehandlet prave

For & kunne illustrere hvor pa praven strukturanalysene er gjort foreligger det et oversiktsbilde
tatt i elektronmikroskopet med utgangspunkt i sekundearelektroner og 16 ganger forstarrelse.
Innfelt bilde A i Figur 4.2.1 gir uttrykk og skann av subkornstruktur pa topp av innvendig

fortanning. Innfelt bilde B tar for seg bunnen av innvendig fortanning, mens bilde C tar for seg

den kaldpressede yttersiden. De tre EBSD-skannene kan ses i full starrelse i Vedlegg A.

1 mm EHT =20.00kV  Signal A= SE2 Date :6 Mar 2016 @ NTNU
—

WD =28.2 mm Mag= 16X Innovation and Creativity

Figur 4.2.1: Oversiktsillustrasjon foretatt i SEM med innfelt skannresultat (A, B og C), samt krystallografisk
orientering for hvert omrade i det tversliggende planet (TD) for praven som var ubehandlet etter kaldforming.
Malestaven pé innfelte bilder er 50 um.

Fra skannene kan en se at stort sett alle avbildingsomrader bestar stort sett av lavvinkelde
subkorn etter kalddeformasjonen, samt at subkornstarrelsen er forskjellig pa de tre
skannomradene. For & undersgke gjennomsnittlig subkornstgrrelse og orientering for de ulike
omradene pa den kalddeformerte komponenten ble det foretatt en avlesning av kornstarrelse og
orientering med en korngrensevinkel mellom 2° og 15°. Resultatet for hvert av de tre skannene
kanses A, Bog Ci Figur4.2.1.1
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Kornstarrelse (diameter) Kornstgrrelse (diameter)
0.18 0.09

0.15 A B
0.14 0.08
0.3
0.12 0.07
0.11
0.10
0.08
0.08
0.07

Omradefraksjon

0.08

Omradefraksjon

0.05
0.04: 0.03
0.03
0.02 0.02

0.01

0.1 1 10 100 0.1 1 10

Kornstgrrelse (diameter i mikrometer) Kornstarrelse (diameter i mikrometer)

Kornstarrelse (diameter)

Omrédefraksjon

0.1 1 10

Kornstarrelse (diameter i mikrometer)

Figur 4.2.1.1: Kornstarrelsesanalyser foretatt i programmet OlIM-analyse for hvert av de tre skannomradene (A, B og
C) som er innfelt i Figur 4.2.1.

Kornstgrrelsen varierer avhengig av skannomrade i praveplanet. Topp av sagtann (omrade A)
har en gjennomsnittlig korngrensediameter pa 7,8 um. Bunn av sagtann (omrade B) har en
gjennomsnittlig korngrensediameter pa 1,9 um. Ytterkanten av prgveoverflaten (omrade C) har
en gjennomsnittlige korngrensediameter pa 3,5 um. For bildene B og C er skannene gjort langt
ut mot kanten slik at bildet ikke «kornkomplett». Dette er likevel et tilfredsstillende og
tilstrekkelig resultat; da hvert skannomradet har et utvalg pa henholdsvis 225841 og 128813
veldefinerte korn.

Omrade A: 74,5 % av alle definerte korngrenser er mellom 2° og 15°. 25,5 % av korngrensene
er stgrre enn 15°.

Omrade B: 78,2 % av alle definerte korngrenser er mellom 2° og 15°. 21,8 % av korngrensene
er stgrre enn 15°.

Omrade C: 74,2 % av alle definerte korngrenser er mellom 2° og 15°. 25,8 % av korngrensene
er stgrre enn 15°.

Alle punktpar med misorientering over 2° er i fglge EDAX OIM Data Analysis definert som en
korngrense.
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4.2.2 Kornstgrrelse og kornorientering for varmebehandlet prove

En illustrasjon av EBSD-skannomradene for praven som var varmebehandlet hos Steertec er
gitt ved et sekundeaerelektronbilde med 16 ganger forstarrelse i Figur 4.2.2. Innfelt bilde A i
Figur 4.2.2 gir uttrykk og skann av kornstruktur pa topp av innvendig fortanning. Innfelt bilde
B tar for seg bunnen av innvendig fortanning, mens bilde C tar for seg den kaldpressede
yttersiden. De tre EBSD-skannene kan ses i full stgrrelse i Vedlegg B.

EHT =20.00kV  Signal A= SE2 Date :25 Feb 2016
| | WD =25.7 mm Mag= 16X Innovation and Creativity

Figur 4.2.2: Oversiktsillustrasjon foretatt i SEM med innfelt skannresultat (A, B og C), samt krystallografisk
orientering for hvert omrade i det tversliggende planet (TD) for prgven som var ubehandlet etter kaldforming.
Malestaven pa innfelte bilder er 100 pm.

Fra skannene kan det ses at stort sett alle avbildingsomrader bestar av en hgy andel hgyvinkelde
og rekrysalliserte korn etter kalddeformasjon med pafglgende varmebehandling. Kornstarrelsen
er fortsatt forskjellig pa de tre skannomradene noe som indikerer at det har veert lagret ulike
mengde deformasjonsenergi (eksempelvis gjennom dislokasjoner) i de ulike omradene. For &
undersgke gjennomsnittlig kornstgrrelse og orientering for de ulike omradene pa den
varmebehandlede komponenten ble det foretatt en avlesning av kornsterrelse og orientering
med en korngrensevinkel mellom 5° og 65°. Resultatet for hvert av de tre skannene kan ses i A,
BogCiFigur4.2.2.1.
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Figur 4.2.2.1: Kornstarrelsesanalyser foretatt i programmet OlM-analyse for hvert av de tre skannomradene (A, B og
C) som er innfelt i Figur 4.2.1.

Kornstgrrelsen varierer avhengig av skannomrade i praveplanet. Topp av sagtann (omrade A)
har en gjennomsnittlig korngrensediameter pa 18,9 um. Bunn av sagtann (omrade B) har en
gjennomsnittlig korngrensedirameter pa 15,5 um. Ytterkanten av prgveoverflaten (omrade C)
har en gjennomsnittlige korngrensediameter pa 21,8 um. For alle bildene er skannene gjort
langt ut mot kanten for & se struktur direkte i det utsatte korrosjonsomradet.

Omrade A: 66,4 % av korngrensene er stgrre enn 15°. 33,6 % av alle definerte korngrenser er

mellom 2° og 15°.

Omrade B: 68,5 % av korngrensene er stgrre enn 15°. 31,5 % av alle definerte korngrenser er

mellom 2° og 15°.

Omrade C: 59,2 % av korngrensene er starre enn 15°. 40,8 % av alle definerte korngrenser er

mellom 2° og 15°.

Alle punktpar med misorientering over 2° er i fglge EDAX OIM Data Analysis definert som en

korngrense.
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4.3 TEM-bilder av den varmebehandlede komponenten fra Steertec

For prgvene som ble innsendt for undersgkelser i TEM ble det gjort analyser rundt og pa
korngrensene ved hjelp av avbildning pa svert hgy forstarrelse. Det ble foretatt elementanalyse
av korngrensene nar kanten av den innvendige toppfortanningen i det tversliggende planet.
Prgvene ble preparert med blant annet elektropolering for & fremskaffe en tilfredsstillende
kontrast i overflaten for & kunne se korngrensepresipitatene. Bildeanalysene for hvert element

pa en utvalgt korngrense kan ses under i Figur 4.3.1.

ADF-STEM

50onm
Z0Unm

! 200nm ]

Figur 4.3.1: Elementanalyse ved bruk av TEM fra utvalgt korngrense pa innvendig toppfortanning av den
varmebehandlede komponenten fra Steertec Raufoss AS.
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Det kan tydelig observeres store mengder presipitater i grunnmatriksen, noe som er normalt for
en AIMgSi(Cu)-legering. Videre kan det ses at Mg sammen med Cu legger seg pa korngrensen
som en berikende film. Det ser ikke ut som om Mn, Fe og Si tar del i samme korngrensefilm.
Den presipitatfrie sonen vises veldig godt i det forste bilde (ADF-STEM), og er omtrent 40 nm
bred pa hver side av korngrensen. En silisiumrik fasepartikkel har tydelig presipitert direkte pa
korngrensen. Fra bildene ser det ut som fasen inneholder en betydelig mengde med Al, Mg og
Cu, samt en liten andel Fe. Disse elementene stammer direkte fra den presipitatfrie sonen.

4.4 Dispersoider i varmebehandlet KK13

Ved hjelp av hgy forstarrelse i lysmikroskop og TEM ble det observert en generell trend av sma
dispersoider sett i forhold til legeringer med mindre mengder mangan (eksempelvis 6181- og
KFC-legering [34]). De relativt sma dispersoidene ble funnet pa korngrenser, i
korngrensekryssinger, sa vel som generelt nedsenket i grunnmassen. Under i Figur 4.4a og b
kan det ses to hgyforstagrrede bilder av dispersoider som ligger pa og til en viss grad laser
korngrensene og hindrer rekrystalliseringen sin fremmarsj. Bilde b er tatt i TEM og har mye
hayere forstagrrelse enn bilde a som er tatt i lysmikroskop (med 100x forstarrelse). Begge

pravene er elektropolert.

»
¥

‘ d«j AR

Figur 4.4 a og b: Lysfeltbilde og TEM-bilde av sma dispersoider pé og ved korngrensene. Bilde (a) og (b) er tatt i
planet pa tvers av ekstruderingsretningen (TD).
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Fra bildene kan en tydelig se hvordan dispersoider og partikler pa mellom 0,2-2 pm ligger pa
og langs korngrensene, samt i mgtende korngrensekryss. Fra bilde b kan en ogsa se den
presipitatfrie sonen pa noen fa nanometer liggende parallelt med den presipiterte
korngrensefilmen.

4.5 Hardhet og korrosjon som fglge av utherdingsparametere

Etter de farste resultatene ble det naturlig & fortsette korrosjonstestingen av den kalddeformerte
KK13-legeringen. Det ble tatt seks avkapp av den ubehandlede komponenten med etterfglgende
varmebehandling pa forskjellige temperatur og tid. Prgvene ble videre preparert ved pussing og
polering far hardhetsmalinger ble gjennomfart. Prgvene ble derfra korrosjonstestet etter samme
ISO-standardiserte metode som i de tidligere forsgkene med etterfglgende pussing og polering.
Lysmikroskopbildene er hentet fra samme omradet, topp av innvendig fortanning, for alle
prgvebitene. Fgrstkommende Figur 4.5.1 viser resultatet ved en utherdingstemperatur pa 155

°C med eksponeringstider pa 8, 20 og 48 timer.
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Figur 4.5.1: Resultat av utherdingstid (ved 155 °C) mot lokalisert IGK og punktkorrosjon etter innherding med
bréakjeling i vann.
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Fra Figur 4.5.1 kan det ikke ses noen grad av korrosjon ved 8 timer utherding (underelding).
Ved 20 timer utherding (T6) og hayeste malt hardhet (102,3 HV) er praveoverflaten desidert
mest angrepet bade i bredden og dybden. Ved 48 timer utherding (overelding) er det en generell
trend av smalere korrosjonsspalter. Det er fortsatt en solid dybde pa opp mot 230 um, men i

dette tilfellet minner initieringsformen mye om punktkorrosjon.

| underliggende Figur 4.5.2 kan en se resultatet av en utherdingstemperatur ved 200 °C og

eksponeringstider pa henholdsvis 1, 6 og 20 timer.
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Figur 4.5.2: Resultat av utherdingstid (ved 200 °C) mot lokalisert IGK og punktkorrosjon etter innherding med
brakjgling i vann.

Fra Figur 4.5.2 kan det ikke ses noen grad av korrosjon ved 1 time utherding (underelding).
Ved 6 timer utherding (T6) og hgyeste malt hardhet (104,2 HV) er praveoverflaten desidert
mest angrepet bade i bredden og dybden (opp mot 300 pm). Ved 20 timer utherding
(overelding) er det en generell trend av punktkorrosjonsprikker i overflaten av materialet.
Uansett hvor mye det ble polert kunne det tydelig ses i bade det ekstruderte og tversliggende
planet. Det er ingen stor grad av penetrert intergranuler korrosjon i kanten, men en tydelig
angrepet prgveoverflate med grove punktkorrosjonsgroper pa overeldet materiale.
Hardhetsmalingene for praven som er utherdet ved 20 timer gir et starre konfidensintervall enn
malingene foretatt for de andre prgvene. Fra dette kan den avtagende hardheten for overeldet
material veere mindre enn hva kurven tilsier.
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4.6 Hardhet, kornstruktur og korrosjon som fglge av deformasjongrad

| Figur 4.6.1a-d kan resultatet av kornstruktur etter ekstrudering, valsing og varmebehandling
av KK13-skinnene ses opp mot korrosjonsbestandigheten. Bilde (a) representerer skinnen med
ekstrudert struktur, bilde (b) som fibrig struktur (T8) og bilde (c) og (d) som henholdsvis grov-
og finkornet rekrystallisert struktur. Korrosjonsbildene er etter beste evne tatt i samme omradet
som kornstrukturbildene, men noe omradeavvik er paregnet. Alle bildene er tatt i det

tversliggende ekstruderingsplan og ekstruderingsretning er fra venstre mot hayre.
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Figur 4.6.1a-d: Kornstruktur mot korrosjonsbestandighet for de ekstruderte, valsede og varmebehandlede KK13-
skinnene. Bilde (a) er «som ekstrudert», (b) er som innherdet, kaldvalset 50% og utherdet, (c) er kaldvalset 20%o,
innherdet og utherdet og (d) er kaldvalset 50%, innherdet og utherdet. Bildene til venstre er tatt med polarisert lys
med sub-parallell lambdaplate bildene til hayre med lysfeltbelysning. Det er brukt 10x forstgrrelse.

For & kunne sammenligne hardheten mellom de fremskaffede skinneprofilene og
komponentene fra Steertec ble det foretatt hardhetsmalinger av alle skinneprgvene med ulik
struktur. Resultatet av malingene kan ses i underliggende Figur 4.6.2.

120

100

Hardhet (HV)

Struktur av Fibersruktur Grovkornet Finkornet
ekstrudert skinne rekrystaflisert rekrystallisert
struktur struktur
Struktur

Figur 4.6.2: Kornstruktur mot malt hardhet for de ekstruderte, valsede og varmebehandlede KK13-skinnene.
Forstarrelse er 10x og bildene er tatt med polarisert lys med sub-parallell lambdaplate.

Den ekstruderte strukturen har en hardhetsgrad pa 96,3 HV og berer i henhold til Figur 4.6.1a
ikke preg av & ha utartet noen form for korrosjon i overflaten under korrosjonstesting. Det kan
fra Figur 4.6.2 tydelig ses at den fibrige strukturen har hgyest hardhet med 107,3 HV og at det
heller ikke her forekommer korrosjon i overflaten. Grovkornet rekrystalliserte strukturen har en
hardhet pa 90,2 HV og har opp mot 100 um med penetrert intergranulaer korrosjons i enkelte
deler av overflaten (Figur 4.6.1c). Den finkornede og rekrystalliserte strukturen med sterst
deformasjon i forkant av innherding har laves hardhet (83,4 HV). Strukturen bearer preg av
intergranuleaere korrosjonsangrep i stort sett hele overflaten og penetreringsdybden kan vere
over 400 um pa det verste. Hardhet til strukturene er generelt lave og det kan derfor se ut som
om det ikke er oppnadd noen T6-tilstand etter utherding sammenlignet med Figur 4.5.1/2.
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Diskusjon

| dette kapittelet vil de ulike resultatene som er presentert i kapittel 4 bli diskutert opp mot
teorien i kapittel 2. Diskusjonen vil bli gjennomgatt trinnvis i rekkefglgen som foreligger i
resultatdelen, men med oppsummerende avsnitt for hvert forsgk. Alle oppfelgingsforsgk vil bli
diskutert direkte opp mot komponentresultatene fra Steertec.

5.1 Komponenter fra Steertec Raufoss AS
5.1.1 Kaldformet komponent uten etterfglgende varmebehandling

For & danne seg et helhetlig bilde av komponentenes strukturelle historie ble mikrostrukturen
pa begge komponentene fra Steertec undersgkt i lysmikroskop med polarisert lys. I avsnitt 4.1.1
kan resultatet for komponenten som var kaldformet uten etterfglgende varmebehandling ses.

Det ble funnet en deformert, fibrig substruktur i begge tverrsnitt av de undersgkte omradene.

| felge teorien vil praver som er kaldformet fa en deformert fase- og kornstruktur etter mekanisk
bearbeiding [22]. En hgy andel lagret energi vil hope seg opp og det dannes store spenninger
inne i materiale. Orientering og fordeling av dislokasjoner, samt mobiliteten til vakanser og
atomer vil pavirke hvilke type defekter en videre kan forvente seg far og etter varmebehandling
[29]. Kornene i prgvekomponenten som er ubehandlet (Figur 4.1.1a-d) er forlenget i
deformasjonsretningen og det skapes en intern substruktur som er palagt store
spenninger/belastninger. Ettersom materialet er mykgledet i forkant av kaldformingsprosessen
hos Steertec vil det veere faerre opphopninger av dislokasjoner fer den siste kaldformingen
finner sted sammenlignet med etter en endt varmekstrudering. Dette er med pa a reduserer
hardheten til materialet, og spenningene er hovedsakelig dannet med bakgrunn i selve
kaldformingen [21]. Materialet er kaldformet i en slik grad at det sannsynligvis er blitt dannet
dislokasjonsfloker som videre har gitt en utvikling av pafglgende, og avbildede, cellulere
subkornstruktur [22].

Kornene i begge tverrsnitt har en orientering slik at korngrensen ikke eksponeres ut mot
overflaten av materialet. En naturlig blokkering gjer at korrosjonsmekanismen ikke kan
penetrere overflaten i noen stor grad. Resultatene etter korrosjonstestingen i avsnitt 4.1.3 gir
ingen indikasjoner pa intergranuleere korrosjonsangrep. Dette viser videre hvor avgjgrende det
er om korngrensene i overflaten eksponeres for det akselererende korrosjonsfluidet i

korrosjonstesten eller ikke.
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| Figurene 4.2.1 og 4.2.1.1 er det visst store lokale forskjeller i deformert subkornstarrelse
avhengig av geometri. | fglge teorien tyder dette pa at materialet er palagt lokale
spenningsforskjeller ved kaldforming, da materialet lagrer forskijellig grad av energi og far en
utvikling i form av subkornstarrelsesforskjeller. Dette stemmer godt med teorien og det
henvises og relateres direkte til siste punkt i de empiriske lovene for rekrystallisering i avsnitt
2.3.2 [27]. En illustrasjon av dette kan ses i Figur 2.3.2.2.3 der kornstarrelse er plottet mot grad
av plastisk tayning.

Det kan se ut som om lokal mikrostruktur ikke har noen som helst betydning i det overstaende
forsgket, da det er ingen tegn til korrosjon uavhengig av kornstarrelse, kornorientering og
geometri. Sannsynligvis skyldes dette den generelle trenden av kornenes lavvinklede
orientering langs komponentens deformasjonsretning (gjennomsnitt pa 75,6 % lavvinkelde
korngrenser mellom 2° og 15° for de malte omradene A, B og C), noe som underbygger teorien

og resultater fra forsgkene gjort av Tadashi Minoda og Hideo Yoshida i 1999 [52].

Om man ser i retning avsnitt 4.5 som tar for seg utherdingstid mot korrosjon kan det legges
merke til at pravene som har lavest utherdingstid, uavhengig av temperatur, er minst utsatt for
korrosjon. Dette kan tyde pa at det ikke er utviklet noen vekst av presipitatfrie soner ner
korngrensen ved sa korte utherdingstider. Dette kan ogsa komme av at innherdingstemperaturen
er sa hgy (550 °C) og avkjelingen er stor nok (brakjgling) til at det er dannet en gkt
konsentrasjon av vakanser som gir en reduksjon av presipitatfrie soner langs de rekrystalliserte
korngrensen. Det vil med dette grunnlaget ikke veere noen enkel diffusjonsvei for
legeringselementene til korngrensene. Ved underelding til T6x-tilstand vil materialets
omkringliggende korngrenseomrade trolig forbli det samme som rett etter kaldforming, sett bort
fra rekrystalliseringseffektene som skjer i strukturen under innherding og fast opplasing av
legeringselement. Den deformerte fibrige korngrenseorienteringen vil altsa endres ved
innherding, men utherding i 8 timer ved 155 °C og 1 time ved 200 °C vil sannsynligvis ikke gi
tilstrekkelig grad av presipitatfrie soner (med filmdannelse pa korngrensen) til & initiere
intergranulare korrosjonsangrep. Denne mekanismen er enda ikke fullstendig forstatt og det
forskes mye pa akkurat dette omradet, jamfar representative presentasjoner fra FICAL-mgtet
27. Mai pa NTNU, Glgshaugen.

Det kommer frem fra Figur 4.5.1 og 4.5.2 at styrken til materialet som ikke er varmebehandlet

vil veere lavere enn materialet som er varmebehandlet over en gitt tid avhengig av temperatur.

Fra teorien vil en fa hgyest styrke ved & danne en struktur med fint fordelte partikler som hindrer

dislokasjonsbevegelse i grunnmassen [6]. En slik presipitatherdende effekt vil oppnas med
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opplesing av legeringselementer til fast lgsning (innherding) ved hgye temperaturer, og videre
utfelling av herdefaser (eksempel Mg.Si) ved middels hgye temperaturer over lengre tid
(utherding) [33, 34]. | og med at materialet ikke er varmebehandlet (utherdet) har overstaende
herdende effekter ikke inntruffet. Materialet har likevel relativt hgy styrke far varmebehandling
(62,4 HV), da legeringen har et relativt balansert Mg:Si-forhold, samt en hgy andel Cu grovt

fordelt i grunnmassen.

| forhold til deformasjonsforsgkene som er gjort pa de ekstruderte skinnene kan samme ikke-
korrosive trend observeres for den fibrige preven i Figur 4.6.1b som for prgven fra Steertec i
Figur 4.1.1a-d. Dette resultatet viser at det ikke foreligger noen direkte geometribegrunnelse
for den ikke-korrosive mekanismen, og at dette hovedsakelig kun er avhengig av den internt
formede mikrostrukturen i de ulike komponentene. Det foreligger ingen korrosjonspenetrering
i noen av komponentene, og den fibrige strukturen i begge komponentene bgr kunne sies a veere

tilneermet IGK-resistent.

Bildene som er tatt i lysmikroskop med polariser lys etter pussing, polering (ned til 1 um) og
anodisering gir en Klar og lik strukturtendens i begge plan (TD og ED). Samme strukturtendens
ble funnet gjentatte ganger ved preparering av samme prgvemateriale og prgveresultatene bgr

derfor kunne sies a ha svart hgy reproduserbarhet med lik prgvepreparering.

5.1.2 Kaldformet komponent med etterfglgende varmebehandling

For & fa frem budskapet tidlig ma det nevnes at det for denne prgvekomponenten er initiert og
konstanter store omrader med intergranulaer korrosjon etter testing, se avsnitt 4.1.4. Det ber
derfor vere naturlig a se pa hva som pavirker kornstarrelse, orientering og korngrenseareal far
man tar for seg elementinnhold pa og ved selve korngrensene. Pavirkningen dette har er

avgjerende for den intergranulere korrosjonsmekanismen.

Steertec sin etterfalgende varmebehandling ved 550 °C i 15 minutter (etterfalgende brakjaling)
0g 155 °C i 20 timer (etterfalgende brakjsling) av den kaldformede komponenten gir i henhold
til bilderesultatene i Figur 4.1.2a-c og Figur 4.2.2 en relativt fin, rekrystallisert struktur med
hegyvinklede korngrenser. Etter avsnitt 4.2.2 er det relativt sma forskjeller i fraksjon
hgyvinkelde korngrenser mellom de ulike delene av prgven (A, B og C), men et generelt hgy
snitt av korngrenser over 15° pa 64,7 % . Det kan ses en trend av gkende korrosjonsgrad ved
gkende mengde hgyvinkelde korngrenser om man sammenligner med bilderesultatene av

korrosjon i avsnitt 4.1.4. Gjennomsnittlig korndiameter for hele komponenten ligger pa omtrent
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18,7 um, men med lokale forskjeller avhengig av geometri. Den lave korngrensediameteren
tyder ifglge teorien pa at det har vert store deformasjonskrefter involvert ved kaldformingen
fordi det ved fremstilling av kornstruktur pa et ekstrudert materialet med samme
legeringsinnhold (Figur 4.6.1a) ble utviklet en betydelig stgrre gjennomsnittlig korndiameter (9
ganger starre). For KK13-skinnen i Figur 4.6.1d oppnar man omtrent sammen gjennomsnittlige

kornsterrelsesdiameter (18,6 um) ved en kalddeformasjonsgrad pa hele 50 %!

Pa samme mate som for komponenten som ikke er varmebehandlet i avsnitt 5.1.1 ble det altsa
vist en kornstgrrelsesforskjell avhengig av komponentgeometri, samt starrelsesforskjell pa
mellom 70 og 110 ganger far og etter kaldbearbeiding. Det ma tilfgyes at subkornsterrelsen her
er sammenlignet med den ekstruderte kornstrukturen fremstilt fra KK13-skinnene i Figur
4.6.1a. Den ekstruderte KK13-skinnen vil ha en god del subkorn igjen i mikrostrukturen etter
ekstrudering om utviklingstilfellet er likt som i avsnitt 4.2, noe det trolig er. En illustrasjon av
dette kan ses i Figur 2.3.2.2.3 og det forventes at med en videre, gkende kalddeformasjon vil
man til slutt oppna en stabil subkornstruktur [61]. For & finne ut om dette er en valid
sammenligning vil neste avsnitt ta for seg deformasjonsgraden av den kalddeformerte

komponenten fra Steertec.

Den utvendige diameteren pa komponentene fra Steertec er ved kaldformingen redusert fra 43,6
mm til 30,3 noe som tilsvarer en reduksjon pa rundt 30 %. Denne reduksjonen kommer i
etterkant av en deformasjon pa rundt 11 % som skjer ved stuking av komponenten for & oppna
verktgykontakt. Profilen er i tillegg formet innvendig med fortanning av et boret hull med
diameter 26,5 + 0,15 mm. Selve hullet er boret ut far mykglgding og store deler av spenningene,
gjennom reduksjon av blant annet dislokasjoner, er derfor glgdet ut [21]. Fortanningen i seg
selv vil kunne gi ringvirkninger av spenninger i naerheten av innvendig formingsomrade, samt
utover i materialet. Alle disse deformasjonene er med pa a oppna gnsket komponentform.
Samtidig vil deformasjonene vaere med pa & danne grunnlag for drivende krefter i en
rekrystallisering av kornene og derfor sammen med legeringsinnhold (konstant) avgjere
resultatet av den innvendig mikrostruktur. Ved gkt deformasjon vil kritisk
rekrystalliseringstemperatur synke, noe som gir variasjoner i Kkornstgrrelse og

korrosjonsinitiering ved forskjellige inn- og utherdingsparametere [21].

Deformasjonene vil i tillegg til dette pavirke den tynne oksidfilmen pa overflaten av
komponenten. @kt deformasjon og legeringstilsats vil veere med pa a skape en mindre homogen

film med flere lokalt svake omrader i overflaten. Korrosjonsinitiering i sma groper, samt pa
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kvasse kanter vil med bakgrunn i overstaende lokale oksidreduksjon veere spesielt utsatt for
IGK [6].

Fra bilderesultatene i Figur 4.1.4 kan man tydelig se at strukturen beerer preg av intergranulaer
korrosjon. Det foreligger korrosjon i alle omrader uavhengig av geometri og i begge de
undersgkte planene (ED og TD). Det skal likevel nevnes at korrosjonen er verst, dypest
penetrering og starst areal, i de omradene der kornene er minst. De minste kornene foreligger i
henhold til Figur 4.2.2 og 4.2.2.1 ved bunn av fortanning med gjennomsnittlig kornsterrelse pa
15,5 um og pa topp av fortanning (18,9 um). De intergranulere korrosjonsomradene har
penetrert sa dypt som 300 pum i nedre del av den innvendige fortanningen. | gvre del av
fortanningen (topp av tann) er de penetrerte omradene opp mot 280 pum fra overflaten.

For den pressede yttersiden er korrosjonsangrepene mindre, men i aller hgyeste grad betydelig.
Gjennomsnittlig korndiameter er pa 21,8 um og de dypeste intergranulare angrepene er opp
mot 210 um. Trenden viser at det forekommer en gkende intergranuleare korrosjonspenetrering
med minkende kornstgrrelse. Dette vil derfor veere én av mulig flere essensielle forklaringer pa

korrosjonsforskjellen avhengig av geometri.

Alle de tre undersgkte omradene har en gkt mengde hgyvinklede korngrenseorienteringer etter
innherding. Korngrensene er derfor etter varmebehandlingen (innherding) omrokert gjennom
rekrystalliseringen slik at flere krongrenser eksponeres direkte ut mot overflaten av materialet
enn far varmebehandling. | falge korrosjonsteorien vil dette vaere med pa a gke risikoen for
mulig initiering av intergranuleer korrosjon, uavhengig av elementinnhold [20, 52]. Dette ma
selvsagt ogsa ses opp mot at en minkende kornstgrrelse vil gi opphav til et gkt korngrenseareal

og flere mulige hagyvinkelde korngrenser for eksponering mot overflaten.

Mangan vil sammen med krom vaere med pa a avgjere grad av rekrystallisering og kornvekst.
Om styrken kan opprettholdes ved tilsats av andre elementer (eks. Cu), bgr manganinnholdet
vurderes opptrappet slik at korngrensearealet ikke blir for hgyt [3, 12]. Dette skjer hovedsakelig
gjennom dannelsen av dispersoider som vil bremse rekrystalliseringen ved punktfesting av
korngrenser [20, 30]. Fra Figur 4.4a og b kan det tydelig ses at det forekommer dispersoider
som ligger pa korngrensene. Disse dispersoidene kan eksempelvis vaere AIMnSi-, AlFeSi- eller
AlMnFe-dispersoider. AIMnFe-partikler er kjent for & hindre korgrensevekst og minker dermed
sjansen for IGK [20]. Det kan likevel med bakgrunn i resultatene fra denne rapporten ikke
forklares hvilke dispersoider som er til stede eller i hvilken grad Zener-effekten og

dispersoidene pavirker rekrystallisering for KK13-materialet [21, 22].
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Nar farst tilstrekkelig med hgyvinklede korngrenser og korngrenseareal finner sted vil
legeringsinnhold og varmebehandling veere neste avgjgrende faktor for grad av korrosjon. Det
er fra teorien kjent at et hgyt innhold av Cu gir et gkt katodisk potensial [41, 56]; Cu-innhold
over 0,3 vekt% vil gi store mengder Q’-faser med Cu, da ikke alt Cu vil kunne ligge som plater
eller med GP-soner [34]. Nar sekundarfasepartikler med Cu er formet (seint i
presipitatforlgpet) vil disse partiklene ansens for a veere katodiske omrader [41, 42]. Rundt disse
omradene vil grunnmassen bli utarmet og temt for Cu. Videre blir det et aktivt omrade som kan
angripes i korrosive miljg og videre fare til intergranuleere korrosjonsangrep. 1 og med at KK 13-
legeringen inneholder opp mot 0,4 vekt% kobber og forholdet mellom Mg og Si er relativt
balansert (sett i forhold til bineere AIMgSi-legeringer) vil den overstaende aktiviseringen av det
katodiske og omkringliggende omradet trolig gkes. De presipitatfrie omradene vil forgroves
med gkt temperatur og lengre utherdingstid, og en mikrogalvanisk effekt vil videre oppsta
mellom anodisk og katodisk omrade. Det er fra teorien kjent at disse effekten kan skje for

legeringer med Cu-niva sa lave som 0,04 vekt% [44, 45].

Fra Figur 4.3.1 kan det tydelig ses et anrikelseslag av Cu og Mg sammen med en relativt bred
presipitatfri sone i KK13-legeringen med gitte utherdingsparametere pa 155 °C over 20 timer.
Mg og Cu har motsatt virkning og Mg er med pa a redusere den katodiske effekten til Cu. Denne
effekten vil ogsa kunne reduseres ved bruk av litium, og Calin D. Marioara fra SINTEF

Materialer og Kjemi forsker pa bruk av Li som et tillegg til Mg i KK13-legeringen.

Ettersom det ikke er initiert korrosjon fgr det har gatt en viss utherdingstid for den
varmebehandlede kompontene fra Steertec (Figur 4.5.1) er det rimelig a tro at veksten av grove,
presipitatfrie soner (aktivt omrade) langs korngrensene farst begynner etter en viss tid pa 155
°C. Det samme skjer etter en viss utherdingstid (noe lavere enn for overstaende tilfelle) med en
utherdingstemperatur pa 200 °C, se Figur 4.5.2. En uttemming av Si langs korngrensene og en
stor mengde Cu pa selve korngrensen som vist i Figur 2.3.4.2 skjer etter Figur 4.3.1
tilsynelatende ogsd for KK13-legeringen. Dette gir klare indikasjoner pa at det er
mikrogalvaniske cellehandlinger mellom katodisk (korngrense) og anodisk omrade. Ved en gkt,
forgrovet presipitatfri sone vil det gis en enklere diffusjonsvei for de anodiske elementene til
den katodiske korngrensen og korrosjon vil derfor kunne initieres. Som et tiltak bgr det vurderes
en ytterligere gkning av Mg-innholdet i legeringen, da dette vil redusere den katodiske

oppfarselen langs korngrensefilmen, jamfer Holmestads doktoravhandling fra 2015 [56].

| og med at Steertec i disse dager har begynt med hgyere temperaturer ved utherding (200 °C i
6 timer) og dette har redusert korrosjonen betraktelig fra 155 °C i 20 timer, ble det naturlig a
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undersgke dette neermere for & se om det stemte [35]. Etter utherdingsforsgk av den
kaldbearbeidede KK13-profilen fra Steertec kan det fra Figur 4.5.1 og 4.5.2 se ut som materialet
ber ha mindre utherdingstid ved disse temperaturene for & unnga korrosjon. Det er ved T6-
tilstand, for begge utherdingstemperaturene, et tydelig korrosjonsutsatt material. Resultatene er
motstridende til Steertec sine oppdagelser, da det fra figurene ser ut til at korrosjonsangrepene
er stgrst og dypest ved utherding til T6-tilstand pa 200 °C i 6 timer i forhold til 155 °C i 20
timer. Det er ut fra disse resultatene tydelig at det forekommer flere mikrogalvaniske koblinger
mellom edle eller mindre edle partikler pa korngrensene og den omkringliggende grunnmassen
ved hgyere utherdingstemperatur pa omtrent samme hardhet (102,3 mot 104,2 HV) [20]. Det
ma derfor ha oppstatt en enklere diffusjonsvei til korngrensen for disse partiklene ved hgyere
temperatur og kortere utherdingstid (200 °C i 6 timer), sett i forhold til lavere temperatur og
lengre utherdingstid (155 °C i 20 timer). Det kan derfor virke som om de presipitatfrie sonene
vokser og forgroves mye raskere ved hgye temperaturer (200 °C) enn en fart som er mindre enn
1/3 av en temperatur pa 45 °C differanse sett i forhold til utherdingstid. Dette
korrosjonsresultatet underbygges av forskning pa 70-tallet, hvor det blant annet ble bekreftet at
IGK-fglsomheten gkte ved utherding til T6-tilstand [43, 54].

| og med at resultatene i forrige avsnitt ikke stemmer overens med Figur 2.4.1.1 ma man se pa
opphavet til selve figuren. Figuren viser en AIMgSi-legering med mye mindre Cu (0,13 vekt%)
i forhold til KK-13legeringen, samt at materialet i figuren ikke er kaldbearbeidet i forkant av
varmebehandlingen [10]. Dette tilsier at KK13-materialet har gkt herderesponsen etter
kaldforming og forslatt korrosjonsoppfersel i Figur 2.4.1.1 vil ikke korrespondere direkte med
oppfarsel for KK13-legeringen.Ved a herde materialet mindre etter kaldforming kan man unnga
a havne i det korrosjonsutsatte omradet. Som et tiltak bgr dette vurderes pa bekostning av
styrken. | doktoravhandlingen til Larsen ble det funne at utherdingstid ble redusert ved
kaldforming gjennom gkt dannelse av dislokasjoner [34]. Dette vil trolig veere tilfellet ogsa for
KK13-legeringen fra Steertec. Som et tiltak vil en litt lavere utherdingstemperatur (eksempel
185 °C) kunne redusere stabile initieringspunkter og ha positiv effekt pa vakansekonsentrasjon.
Dette vil videre pavirke grad og starrelse av de presipitatfrie sonene naer korngrensene [3]. For
a vurdere tidsperspektivet ved en endring av utherdingstemperatur ma nye forsgk gjennomfares
for & finne hvilket tidsomradet korrosjon initieres. Det siste kan ogsa gjeres ved & male de
presipitatfrie sonene ved korrosjon opp mot de presipitatfrie sonene pa materiale uten korrosjon
i TEM. For en KK13-legering med mye katodisk Cu (0,384 vekt%) vil drivkraften for a danne

korrosive initieringsfaser pa korngrensen vere betydelig sterre enn for en legering med mindre
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Cu. Dette gjor at det muligens kreves en mindre presipitatfri sone for a utvikle samme

intergranulere korrosjonsangrep, men det kan ikke bekreftes fra resultatene i denne rapporten.

Et annet tiltak som bar vurderes er a fa kalddeformasjonsgraden av komponenten redusert. Ved
a varmekstrudere et utgangspunkt for komponenten med mindre behov for kaldforming i
etterkant kan det redusere etterfolgende deformasjon- og rekrystalliseringsgrad. Dette
begrunnes med bakgrunn i resultatene fra kalddeformasjonsforsgkene av de ekstruderte KK13-
skinnene. | og med at det i henhold til Figur 4.6.1c/d forekommer mye mindre korrosjon ved
grov rekrystallisert struktur (deformert 20 %) enn fin rekrystallisert struktur (50 % deformasjon)
ber lavere deformasjonsgrad om mulig vurderes som et alternativ for & unnga gjennomsnittlig
kornstgrrelsesdiameter pa rundt 20 um (18,7). Kornstarrelsesdiameter pa 20 um gir opphav til
et stort reorganisert korngrenseareal med eksponering av korngrenser mot prgveoverflaten og

det korrosive miljg.

Ettersom brotsjingen ikke er i kontakt med nedre og gvre del av fortanningen skal ikke dette
vaere en direkte pavirkende faktor for korrosjon i disse omradene. Likevel ma det tas i
betraktning at denne kaldformingen, som er gjort i etterkant av utherdingen, vil gi spenninger i
materialet. Resultatene i denne rapporten kan ikke avgjegre om brotsjingen pavirker
korrosjonsresistansen til materialet, da det ikke kommer helt klart frem hvor pa den indre

fortanningen brotsjingen er gjort i forhold til opprinnelig fortanning.

5.2 Hardhet og korrosjon som fglge av utherdingsparametere

Det viser seg fra Figur 4.5.1 og 4.5.2 at presipitatforlgpet til KK13-legeringen har klare
likhetstrekk med presipitatforlgpet i teorien og Figur 2.3.3.2.1. Det skal oppnas en herdetopp
med hgyest styrke i materialet etter noen timer med utherding pa middels hgye temperaturer. |
forkant av denne toppen er styrken gkende og i etterkant av toppen er styrken avtagende. KK13-
materialet kan derfor sies & vere presipitatherdet gjennom bidrag fra ren aluminium,
legeringselementene, samt presipitater og dispersoider [32]. Hardheten for de to malte
herdetoppene er henholdsvis 102,3 og 104,2 HV og dette samsvarer godt med malt hardhet pa
den kaldformende og varmebehandlede komponenten fra Steertec (103,8 HV). Hardheten for
den kaldformende Steertec komponenten uten varmebehandling er pa 68,3 HV, noe som ser ut
til & vaere ganske likt malt hardhet ved lavest utherdingstid i Figur 4.5.1/2 (det forekommer en

gkning i hardhet etter innherding og henholdsvis 1 og 8 timer utherding).
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Ved utherding i etterkant av en innherding pa et kaldformet materiale vil styrken fra elementer
i fast lgsning og herdende partikler gjere at det blir vanskelig for de fa gjenverende
dislokasjonene a bevege seg. Dette vil videre kunne gi en gkt herderespons og utherdingstiden
som vil gi et IGC-resistent materiale vil forkortes [34]. Fra korrosjonsbildene i Figur 4.5.1 og
45.2 ser dette ut til & stemme godt overens med et av de viktigste resultatene i
doktoravhandlingen til Larsen [34]; gkt kalddeformasjon gir gkt herderespons. Korrosjonen er
initiert etter en hvis utherdingstid, noe som kan tyde pa at det ma dannes en grad av aktiv
presipitatfri sone langs korngrensene for de katodiske korngrensefasene vil reagere. Nar dette
farst er dannet vil korrosjonsmekanismen aktiveres. Ved videre utherding vil korngrensefasene
trolig brytes opp og bli diskontinuerlig. Dette vil forgrove grunnmassen gjennom disse
presipitatene og videre fore til at materiale far en korrosjonsform som minner mer om
punktkorrosjon. Dette kan ses spesielt godt fra materialet som er utherdet ved 200 °C i 20 timer
med punktkorrosjonsprikker over hele overflaten (bade i det tversliggende og langsgaende
planet), men ogsa gjennom smalere korrosjonsspalter i materialet som er utherdet i 48 timer
ved 155 °C. Punktkorrosjonsprikkene som oppstar ved hgyest utherdingstemperatur har ikke
penetrert materiale i noen stor grad, men har laget punktkorrosjonsprikker pa rundt 5 til 10
mikrometer i dybde over hele overflaten. Dette kan tyde pa at grunnmassen blir kraftig

forgrovet av presipitatene fra korngrensene ved sa hgye temperaturer over lang tid (overelding).

5.3 Hardhet, kornstruktur og korrosjon som falge av deformasjongrad

Kalddeformasjonsforsgkene med valsing og varmebehandling gir i henhold til Figur 4.5.1
forventet mikrostruktur for alle prevekomponentene. Den ekstruderte strukturen har omtrent
samme grove kornstruktur som den grovkornede rekrystalliserte strukturen i Figur 4.6.1b. Den
ekstruderte strukturen barer i motsetning til den grovkornede og rekrystalliserte strukturen ikke
preg av intergranuleer korrosjon. Forskjellen mellom de to strukturene er hovedsakelig at den
ekstruderte strukturen ikke har veert gjennom noen form for kalddeformasjon med etterfglgende
varmebehandling. Varmebehandlingen vil gi en vekst og forgroving av den presipitatfrie sonen,
samt gi opphav til flere hgyvinklede korngrenser eksponert mot overflaten. Dette kan veere en
av grunnen til at de forholdsvis «like» strukturen har forskjellig grunnlag for a utvikle
intergranuler korrosjon i overflaten. Den kalddeformerte overflaten vil i tillegg gi opphav til
flere initieringspunkter for korrosjon i overflaten ettersom oksidfilmen blir redusert gjennom

kaldvalseprosessen.
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Den grovkornede og rekrystalliserte praven (20 % kalddeformasjon) har noen fa lokale
initieringspunkter pa overflaten med intergranulere korrosjonsangrep pa opp mot 100 pm.
Dette er en betydelig mindre korrosjonspenetrering enn prgven som er finkornet og
rekrystallisert (50 % kalddeformasjon) med penetreringsdybder pa over 400 pm. Finkornet
prave bearer ogsa preg av a ha et klart starre korrosjonsareal pa overflaten enn den grovkornede.
Dette gir igjen grunnlag for a trekke konklusjon om at antall hgyvinklede korngrenser mot
overflaten, redusert kornstgrrelse og ekt korngrenseareal gir negativ effekt pa
korrosjonsresistansen til materialet. Dette er en av de mest interessante oppdagelsen i denne

oppgaven.

For den fibrige strukturen (innherdet, kaldformet 50 % og utherdet) er korrosjonstrenden
ngyaktig den samme som for den kaldformede komponenten uten varmebehandling fra
Steertec. Begge komponentene har en fibrig deformasjonsstruktur og det er ingen tegn til initiert
korrosjon pa overflaten av pravene. Kornene er lavvinkelde og orientert parallelt med den
kaldpressede overflaten for begge materialprgvene. Alle resultatene fra deformasjonsforsgkene
med kaldvalsing og varmebehandling korresponderer tilsynelatende veldig godt med

resultatene fra avsnitt 4.1.1-4.1.4.

Hardhetsmalingene som er gjort etter utherding av de ulike mikrostrukturene er stort sett som
forventet i henhold til teorien [40]. Det oppnas hgyest hardhet for komponenten som etter
rekrystallisering har fatt kalddeformert kornene sine til en fibrig subkornstruktur. Dette skjer
grunnet den generelle deformasjonsherdingen som oppstar med blant annet akkumulering av
store mengder dislokasjoner i den fibrige subkorn-mikrostrukturen fgr innherding.
Dispersionsgraden av partikler vil ogsa ga opp med gkende kaldarbeid og dette gir en mer stabil
substruktur [22, 27]. Begge de kalddeformerte (20 og 50 %) strukturene har fatt redusert graden
av dislokasjoner og indre spenning gjennom rekrystalliseringen ved innherdingen. Det skal
likevel bemerkes at hardheten er noe lav (83,4 HV) for den fint rekrystalliserte prgven med 50
% kalddeformasjon i forkant av innherding. Etter en utherding pa 185 °C i 5 timer burde
hardheten veert hgyere om man sammenligner med hardhetssyklusen pa utherdingsforsgket i
Figur 4.5.2. Dog har utherdingsforsgket i Figur 4.5.2 noe hgyere utherdingstemperatur (200 °C)
og Steertec komponenten er kalddeformert i noe mindre grad fer inn- og utherding. Den
presipitatherdende mekanismen, med blant annet den herdende Q-fasen og B-fasene (med
forlgpsfaser), vil ga raskere ved en hgyere utherdingstemperatur [32]. Hardhetsmalingene for
de kalddeformerte (20 og 50 %) og rekrystalliserte strukturene kan derfor gi inntrykk av at
materialet har overgatt T6-tilstand (mot T7x) etter utherdingen ved 185 °C i 5 timer. I henhold
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til teorien og Figur 2.3.3.1 0g 2.3.3.1.1 ser materiale ut til & vaere noe overeldet etter utherding
ettersom strukturen med hegyest hardhet er minst kalddeformert (20 %) [64]. Resultatet og
vurderingen bindes direkte opp mot at en gkende grad av kalddeformasjon vil gi gkt
herderespons av materialet. Dette skjer grunnet flere muligheter for kimdanning, samt bedre

flyt av Si og Mg langs dislokasjoner og korngrenser [34].

Avkjglingshastigheten etter ekstrudering, inn- og utherding er hgy, og det er utfert med samme
vannavkjglende metode i alle forsgkene. Denne avkjglingshastighetsfaktoren blir derfor i liten
grad diskutert opp mot resultatene, da individuelle forskjeller ikke skal veere tilstede. Det kan
veere interessant a gjegre forsgk med lavere avkjglingshastighet (eksempelvis i luft) for & finne
ut om dette falger teorien pa omradet og gir en hgyere grad av intergranuleer korrosjon. Om
dette stemmer vil en gkt temperaturkontroll gjennom hele prosesseringen veere sveert viktig for
a kontrollere sma og store spenninger i mikrostrukturen av materialet, samt hastighet og
presipiteringsgrad. Tiltak som a brakjgle raskere, for eksempel i flytende nitrogen, bar vurderes
etter prosesseringsforsgkene. Et AIMgSi(Cu)-materiale vil ved raskere avkjgling kunne unnga
a presipitere store mengder Q-fase pa korngrensene og har videre mindre sjanse for a fa pavist

intergranuleer korrosjon [8, 10].
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Konklusjon

Denne masteroppgaven har studert initiert korrosjonsgrad etter mekanisk og termisk
prosessering av to ekstruderte AIMgSi(Cu)-legeringer av typen KK13. Det kan med bakgrunn
i konfidensintervall pd malinger og reproduserbarhet av forsgk konkluderes med falgende
punkter:

e En standardisert korrosjonstest avdekker ingen intergranuleare korrosjonsangrep pa
kaldformet komponent av KK13-materialet uten etterfglgende varmebehandling fra
Steertec Raufoss AS.

o Mikrostrukturen for hele prgvekomponentene har etter kaldbearbeiding fatt en
deformert og fibrig subkornstruktur med gjennomsnittlig kornstarrelsesdiameter pa
4,4 um. Strukturen har et gjennomsnitt pa 75,6 % lavvinkelde korngrenser, <15°.

o Subkorngrensene er i stor grad orientert parallelt med den deformerte
komponentoverflaten og eksponeres i liten grad ut mot overflaten.

e En standardisert korrosjonstest avdekker store intergranulare korrosjonsangrep pa
kaldformet komponent av KK13-materialet med etterfglgende varmebehandling fra
Steertec Raufoss AS.

o Mikrostrukturen for hele pravekomponenten er etter kaldforming og
varmebehandling rekrystallisert til en finkornet struktur med gjennomsnittlig
kornstgrrelsesdiameter pa 18,7 um. Strukturen har et gjennomsnitt pa 64,7 %
hgyvinkelede korngrenser, >15 °.

Lokalt forskjellig prevegeometri gir ulik dimensjon pa kornstgrrelsesdiameter.
Med minkende kornstarrelse/gkt korngrenseareal gker de intergranuleere
korrosjonsangrepene i breddeareal og penetreringsdybde.

o Korrosjonsangrepene pa Steertec-komponenten er starst i bunn av innvendig
fortanning. Gjennomsnittlig kornstgrrelsesdiameter for dette omradet er 15,5 um.

o Korrosjonsangrepene pa Steertec-komponenten er minst pa kaldpresset ytterside.
Gjennomsnittlig kornstarrelsesdiameter for dette omradet er 21,8 pum.

o Med gkt mengdefraksjon av hgyvinklede korngrenser gker graden av IGK.

e Lavere utherdingstid for den kaldbearbeidede og innherdet KK13-komponent har
positiv effekt pa initieringsgrad av IGK.

e En deformert fibrig kornstruktur oppnar en tilnsermet IGK-resistent oppfarsel etter T8-
behandling med 50 % deformasjon.

o @kt kalddeformasjon i forkant av inn- og utherding gir for et rekrystallisert materiale
gkt grad av IGK.
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Forslag til videre arbeid

| videre arbeid ber det fokuseres pa ubesvarte deler i diskusjonen. Det vil derfor bli presentert

ulike utdrag fra diskusjonen som kan vere interessant a finne ut mer av i et fremtidig arbeid.

For a finne ut av hvilken effekt dispersoidene i legeringen har pa rekrystallisasjonen og
Zener-effekten kan det ved ulik elementtilsats (eksempelvis med variasjon i
manganinnholdet) undersgkes og males mengde dispersoider pa korngrensene, samt
grad av kaldformet og rekrystallisert kornstruktur mot korrosjon. Videre bgr det foretas
EDS-analyser i SEM av dispersoidene som ligger pa korngrensen (2-3 pum). Eksakt
sammensetting av dispersoidene kan finnes slik at en videre kan definere hvilke
elementer som pavirker en eventuelt lasende (pinning) effekt av korngrensene ved
rekrystallisering av materialet.

For & vurdere tidsperspektivet ved en endring av utherdingstemperatur ma nye forsgk
gjennomfares for a finne hvilket tidsomradet korrosjonen initieres. Dette kan gjeres ved
a male de presipitatfrie sonene ved korrosjon opp mot de presipitatfrie sonene pa
materiale uten korrosjon i TEM. Hyppig tidskontroll for hver prgve ved en bestemt
temperatur blir viktig. Som en hypotese vil det for eksempel vaere mulig a drefte; for en
KK13-legering med mye katodisk Cu (0,384 vekt%) vil drivkraften for & danne
korrosive initieringsfaser pa korngrensen vare betydelig starre enn for en legering med
mindre Cu. Dette gjar at det muligens kreves en mindre presipitatfri sone for & utvikle
samme intergranuleare korrosjonsangrep.

Brotsjingen som er gjort i etterkant av utherdingen, vil gi spenninger i materialet som
videre vil kunne fare til endring i mikrostrukturen i neerliggende omrader. Denne
kaldformingsmetoden bgr undersgkes nazrmere, og utbedring som for eksempel a
gjennomfgre brotsjingen i forkant av varmebehandlingen bgr tas opp til vurdering etter
endt brotsjingsforsgk av materialet.

Selv om konfidensintervallet pa de 10 hardhetsmalingene er relativt stort for de
overeldede provene i Figur 4.5.1 og 4.5.2 er det bekymringsverdig at hardheten til
materialet reduseres sa raskt ved utherding pa 155 °C og 200 °C. Dette for en komponent
som skal tale temperaturer opp mot 240 °C i et motorrom [35]. Spesielt for pravene som
er utherdet ved 200 °C (med starst usikkertetsniva) vil det etter peakstyrke (T6) veere et
fall av hardhet med gjennomsnitt pa 1,42 HV per time. Graden av hardhetsfall ber i
hgyeste grad undersgkes for 4 se om dette over tid kan pavirke styrken slik at en

potensiell bruddmekanisme i styrekomponenten utarter seg.
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Vedlegg A: EBSD-analyser for ubehandlet prgve fra
Steertec Raufoss AS

Topp av innvendig fortanning:

Figur Al: EBSD-skann av den innvendige fortanningstoppen pa kalddeformert komponent fra Steertec uten
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.

Bunn av innvendig fortanning:

Figur A2: EBSD-skann av den innvendige fortanningsbunnen pa kalddeformert komponent fra Steertec uten
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.
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Figur A3: EBSD-skann av den kaldpressede yttersiden pa kalddeformert komponent fra Steertec uten
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.
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Vedlegg B: EBSD-analyser for varmebehandlet prgve fra
Steertec Raufoss AS

Topp av innvendig fortanning:

Figur B1: EBSD-skann av den innvendige fortanningstoppen pa kalddeformert komponent fra Steertec med
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.

Bunn av innvendig fortanning:

Figur B2: EBSD-skann av den innvendige fortanningsbunnen pa kalddeformert komponent fra Steertec med
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.
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Kaldpresset ytterside:

Figur B3: EBSD-skann av den kaldpressede yttersiden pa kalddeformert komponent fra Steertec med
varmebehandling. Skannet er tatt i kanten mot prgveoverflaten.
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