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Sammendrag

Denne oppgavene omhandler EBSD kvantifisering av rest-austenitt i sveisesimulert SMSS og
utforsker i tillegg en ny metode for in-situ strekktesting hvor EBSD opptak blir gjort under
kontinuerlig strekking. To ulike strategier ble gjennomfert for in-situ eksperimentene. Strategi 1
var a gjennomfgre flere mindre opptak underveis i strekkforlgpet, mens strategi 2 var a
gjennomfagre ett opptak gjennom hele strekkforlgpet. Hovedsakelig fokuseres det pa
eksperimentell utfgrelse, men det blir ogsa sett pa vekst av ulike martensittvarianter i SMSS som

folge av deformasjonsindusert faseomvandling.

Materialet som i levert tilstand inneholder omtrent 40% rest-austenitt, danner tilnzermet ingen
andel rest-austenitt etter andre syklisk sveissimulering. Sveisesimulering ble gjennomfagrt i ovn
og alle malinger ble gjort med EBSD. Det ble maksimalt funnet 2,1% rest-austenitt etter andre

syklisk sveissimulering, dette med 20 minutters holdetid pa 650°C og brakjeling i vann.

In-situ strekktesting med flere EBSD opptak underveis i strekkforlgpet gir palitelige resultat for
strekkhastigheter opptil 0,1 mikrometer per sekund. Optimalt sett bar lavest mulig strekkhastighet
og kortest mulig opptakstid benyttes for & unnga at materialet forflytter seg for mye under EBSD
opptaket, da dette kan gi bildeforstyrrelser ved senere analyser. Kontaminasjon gir stor nedgang i
Cl verdier ved gjentatte EBSD opptak av samme omrade for SMSS. Etter 34 EBSD opptak av
samme omrade reduseres CI verdier fra 0,27 til 0,03.

In-situ strekktesting med ett opptak gjennom hele i strekkforlgpet gir bildeforstyrrelser og
updlitelige resultat. Arsaken er forflytningen som inntreffer underveis i strekkforlgpet. Reelt
oppnar opptaksomrader form som parallellogram, men blir vist som kvadrat (eventuelt rektangel)
nar analysert i TSL OIM Analysis.

Det observeres ingen foretrukne martensittvarianter med tanke pa vekst under in-situ

strekktesting. Variantene ser ut til & vokse jevnt.



Abstract

This thesis deals with EBSD quantification of retained austenite in weld simulated SMSS and
explores a new method for in-situ tensile testing, consisting of EBSD mapping during non-stop
tensile testing. Two different strategies were performed for EBSD in-situ experiments. Strategy 1
consisted of several smaller EBSD scans on the same area during tensile testing, while strategy 2
were carried out with only one EBSD scan throughout the whole tensile process. The in-situ
tensile testing part focuses mainly on the experimental technique itself but also studies the growth

of martensite variants in SMSS caused by deformation induced phase transformation.

The material, as received, contains approximately 40% retained austenite. The austenite content
reduces to near zero after second cyclic weld simulation. Weld simulations were carried out in an
oven and all measurements were done by EBSD analysis. It was found a maximum of 2.1%
retained austenite after the second cyclic weld simulation. The latter for a specimen subjected to

650°C at 20 minutes and water quenching.

In-situ tensile testing with several smaller EBSD scans during the tensile process shows reliable
results for strain rates up to 0.1 microns per second. Ultimately, the lowest strain rate and the
shortest scanning time should be applied in order to prevent the scanning area from moving too
much during EBSD acquisition, which may cause picture distortion. Contamination greatly
reduces CI values of repeated EBSD scans of the same area for SMSS. After 34 EBSD scans of

the same area Cl values reduces from 0.27 to 0.03.

In-situ tensile testing with one scan throughout the tensile process causes picture distortion and
unreliable results. The scanning area moves relative to the electron beam during EBSD
acquisition and forms in reality a parallelogram. When analysed in TSL OIM Analysis the

parallelogram is displayed as a square (or rectangle) which causes the picture distortion.

Different martensite variants grows at equal rates during deformation induced phase

transformation.
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1. Innledning

| Nordsjgen er det lagt over 600 km med rgr av supermartensittisk rustfritt stal (SMSS) som
benyttes til & transportere olje og gass [1]. Materialet ble utviklet pa 1990-tallet som et billigere
alternativ til duplex ved & holde legeringsinnholdet relativt lavt. Mikrostrukturen bestar
hovedsakelig av anlgpt martensitt og opptil 40% rest-austenitt. Ved introduksjon av deformasjon
har stalet tidligere vist stor evne til deformasjonsindusert omvandling fra austenitt til martensitt
[2]. Omvandlingen utnyttes til & gi stalet en herdende effekt ved eksempelvis offshore
rgrinstallasjon hvor selve utleggingen medferer en vis plastisk deformasjon og omvandling til
martensitt. Uanlgpt martensitt er midlertidig ansett som en meget ugunstig mikrostruktur med
tanke pa hydrogen forsprging. Martensitt lgser lite hydrogen i motsetning til austenitt som lgser
mye. | offshoresammenheng er katodisk beskyttelse og sveising potensielle hydrogenkilder,
austenitten kan dermed oppnd hgye hydrogen konsentrasjoner. Ved senere deformasjon og
pafelgende faseomvandling vil konsentrasjonen overfgres til martensitt. Resulterende
mikrostruktur er uanlgpt martensitt med hgyt hydrogeninnhold. Tidligere undersgkelser av
sviktende komponenter har bekreftet overstaende sammenheng som bruddarsak [3]. Nayaktig

kontroll pa austenittandelen er derfor svart viktig.

Denne oppgaven er todelt og omhandler EBSD (Electron Backskatter Diffraction) kvantifisering
av rest-austenitt i sveisesimulert SMSS. Fokus blir rettet mot sveisesimulering i to-fase omradet
for & observere i hvor stor grad rest-austenitt mengden i stalet som i levert tilstand gjenopptas. |
tillegg blir det gjort eksperimentell utforsking av en ny metode for in-situ strekktesting med
EBSD analyser. In-situ strekktesting har tidligere veert utfert ved & strekke til forhandsbestemte
forlengelser og deretter stoppe strekking for & utfere EBSD opptak [4]. | denne oppgaven blir
midlertidig EBSD opptak gjort under kontinuerlig strekking. Dette er en ny metode. Det blir
eksperimentert med ulike strekkhastigheter og to ulike strategier for gjennomfgring av EBSD
opptak. Ved strategi 1 tas det flere EBSD opptak underveis i strekkforlgpet som senere
sammenlignes. Strategi 2 inneberer et stort referanseopptak i forkant av strekking, men bare ett
EBSD opptak underveis i strekkforlgpet. EBSD opptakene benyttes videre til & studere vekst av

ulike martensittvarianter i SMSS som felge deformasjonsindusert faseomvandling.



2. Teori

For hvert del-kapittel gis det en kort innledning og en henvisning til kapittelets mest refererte
litteratur. Dersom et avsnitt avslutter med en referanse, og ikke gvrige referanser finnes i
avsnittet, er referansen gjeldende for hele avsnittet. Ved spesielt viktige poeng vil en referanse
likevel kunne faglge aktuell setning.

2.1. Supermartensittisk rustfritt stal

Supermartensittisk rustfritt stal er en gruppe ultra-lavkarbon stal med et lavt legeringsinnhold
sammenlignet med andre rustfrie stdl som dupleks og austenittiske rustfrie stal [5]. Det teoretiske
grunnlaget for dette delkapittelet er i hovedsak hentet fra Jakob Enerhaugs doktorgrad avhandling
[6]. Farst vil framstillingsprosessen forklares, deretter gas det inn pd hvordan viktige
legeringselementer bidrar til materialegenskaper og hvordan de ogsa muliggjer framstillingen.



2.1.1. Framstilling

Supermartensittisk rustfritt stal framstilles ved en to-stegs varmebehandlingsprosess. Figur 1

illustrerer temperaturomradene for de to varmebehandlingsstegene.

Framstilling av SMSS
1400°C
1200°C StEE 1
1000°C
Temp Steg 2
Tid

Figur 1: Framstilling av supermartensittisk rustfritt stal. Farste steg er dannelsen av martensitt ved brakjgling fra
austenittomradet. Andre og avsluttende steg er interkristisk varmebehandling hvor anlgpt martensitt og austenitt

oppnas [7].



2.1.1.1. Farste steg, dannelse av martensitt

Forste steg innebaerer oppvarming til austenittomradet hvor legeringselementer i eventuelle
forbindelser opplgses og fordels jevnt utover materialet. Dernest falger brakjgling og omvandling
fra austenitt til martensitt. Transformasjonen er en diffusjonslgs omvandling av FCC til BCT.
Siden ingen diffusjon inntreffer har martensitten samme karbonandel som austenitten den er
dannet fra. Figur 2 viser hvordan denne diffusjonslgse omvandlingen kan skje med minst mulig
atomforflytning (i figuren er austenitt gitt symbolet y og martensitt gitt symbolet a’). Den
resulterende krystallstrukturen har forkortet c-akse i forhold til FCC-strukturen den er dannet fra,
men lengre c-akse enn likevektstrukturen BCC som inntreffer nar karbonet rekker a diffundere ut

under omvandling [8].

(@) ¥

Figur 2: Omvandling fra FCC (y) til BCT (a’). Hvite sirkler indikerer jernatomenes plassering, kryssene indikere

karbonatomenes plassering [8].
Ettersom SMSS har en veldig liten karbonandel er endring av c-aksen, i forhold til
likevektstrukturen BCC, mye mindre enn i et hgykarbon stal. Dette medferer at martensitten er

veldig lik BCC strukturen, som blant annet har pavirkning for deteksjon av fasen ved EBSD eller

XRD analyser.

| lav-karbon stal har martensitten utseende som tynne naler, og kalles stavmartensitt. Bunter med

parallelle staver vokser innover i austenittkornet. Mellom disse parallelle stavene er det



lavvinkel-korngrenser. Martensitt har en krystallografisk orienteringssammenhengen med
austenitten den er dannet fra, pavist av blant andre Kurdjumov-Sachs. De mest tettpakkede
atomplanene i martensitt {110} er parallelle med tettpakkede atomplan i austenitt {111}. Videre
er tettpakket retning i martensitt <111> parallelle med tettpakket retning i austenitt <101> [1].
Dette gir 24 mulige martensittvarianter fra et austenittkorn, i figur 3 er disse plottet i en {001} pol
figur hvor austenittkornet som variantene stammer fra har en (001) [100] orientering.
Romertallene I-1V svarer til de fire forskjellige {111} planene i austenitt (FCC), mens tallene 1-6
representerer de 6 ulike {110} planene i martensitt (BCC). For eksempel betyr 1-5 at tettpakket

plan nummer 1 i austenitt er parallell med tettpakket plan nummer 5 i martensitt [4].
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Figur 3: Mulige martensittvarianter i en {001} pol figur ndr austenittkornet som variantene stammer fra har (001)
[100] orientering. Romertallene I-1V svarer til de fire forskjellige {111} austenitt planene, mens tallene 1-6

representerer de seks forskjellige {110} martensitt planene [4].



Deformasjon kan, i tillegg til underkjeling, ogsa skape martensitt. Dette er ngdvendigvis ikke
relevant for framstillingsprosessen, men er viktig for materialets bruksegenskaper og blir derfor
omtalt i dette avsnittet. Ved deformasjon er det vanlig & skille mellom spenningsassistert og
tgyningsindusert kimdanning av martensitt. Spenningsassistert kimdanning skjer pa de samme
lokasjonene som ved underkjgling og kan forklares med at den paferte spenningen gker de
drivende kreftene tilstrekkelig for at den termodynamiske omvandlingen kan fortsette.
Tayningsassistert kimdanning er derimot lokalisert pa punkter skapt fra plastisk deformasjon.
Tidligere undersgkelser av stalet brukt i denne oppgaven har vist at martensittransformasjon, som

folge av deformasjon i forbindelse med strekktesting, skjer ved spenningsassistert kimdanning
[2].
2.1.1.2. Andre steg, dannelse av austenitt og anlgpt martensitt

Andre steg er oppvarming til to-fase omrade, ogsa kalt interkritisk omrade, hvor bade ferritt (a)
og austenitt (y) eksisterer. Siden materialet inneholder martensitt (a"), og ikke ferritt, er det
martensitt og austenitt som ko-eksisterer i to-fase omrade. Dette skjer ved at en vis andel
martensitt omvandles til austenitt. Austenitten som dannes er svert finfordelt og bidrar til

materialets gode duktilitet og slagseighet [6, 7].



Figur 4 viser hvordan forskjellige typer austenitt dannet fra ulike varmebehandlingstemperaturer
innvirker pa strekkfasthet og flytespenning. Aui er rest-austenitt dannet fra martensitt
transformasjonen, det vil si steg 1 i framstillingsprosessen. Auz dannes fra interkritisk
varmebehandling i temperaturomrade 550-680°C og er sveert finfordelt hvilket resulterer i gkt
duktilitet og slagseighet. Dette framkommer i figuren ved at tilstedeveerelsen av Au; reduserer
strekkfasthet og flytespenning. Varmebehandling over omtrent 625°C gir en vis andel ustabil Aus
som ved avkjgling transformeres til sprg uanlgpt martensitt. Figuren gjelder et 12Cr-6Ni-1.5Mo

SMSS, hvilket er en lignende legering som denne oppgaven omfatter [6].
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Figur 4: Dannelse av ulike typer austenitt (Au;, Au, 0g Aus) ved ulike varmebehandlingstemperaturer for et 12Cr-
6Ni-1.5Mo SMSS. De ulike austenitt typenes innvirkninger pa strekkfasthet og flytespenning vises gverst i figuren
[6].

Martensitt som ikke transformeres til austenitt opplever en anlgpende effekt av interkritisk
varmebehandling, resulterende mikrostruktur er dermed anlgpt martensitt, finfordelt austenitt
(Auz) og noe rest-austenitt fra martensitt transformasjonen (Aui). Anlgpt martensitt er ansett a gi

en meget god kombinasjonen av styrke og slagseighet [7]. Noe uanlgpt martensitt kan ogsa



forekomme ettersom dannelse av Aus inntreffer ved noe avvikende behandlingstemperatur.
Tidligere undersgkelser har vist at stalet benyttet i denne oppgaven inneholder omtrentlig 40%
austenitt og 60% martensitt [2].

Forsgk gjort pa et 13%Cr-6%Ni-2%Mo SMSS i levert tilstand har vist at dannelsen av austenitt
skjer i to temperaturomrader. De forste austenittomradene som dannes anrikes pa
austenittstabiliserende elementer slik at A:; temperaturen lokalt senkes og transformasjon
fortsetter i gkende grad, dette karakteriseres som farste temperaturomrade. De resterende
omradene som er tapet for austenittstabiliserende elementer har lokalt sett hgyere Ai temperatur
og videre austenittdannelse er derfor avhengig av gkt temperatur, disse omradene blir omtalt som
andre temperaturomrade for austenittdannelse. Altsd er det en inhomogen fordeling av
austenittstabiliserende elementer som er opphavet til de to ulike temperaturomradene for
austenittdannelse. Det ble i tillegg vist at dannelsen av austenitt (steg 2 i framstillingsprosessen)
er avhengig av holdetid pa steg 1 i framstillingsprosessen. Lengre holdetid pa steg 1 i
framstillingsprosessen gir minket andel stabil rest-austenitt nar samme temperatur og holdetid
benyttes pa steg 2. Ogsa disse forsgkene ble gjort med stalet som i levert tilstand fra produsent

9.



2.1.2. Legeringselementer

2.1.2.1. Krom og Nikkel

Krom hever korrosjonshestandigheten ved & danne et passiverende oksidsjikt, omtrent 11 vekt-
prosent krom er ngdvendig. Alle stal med krom innhold over 12% kalles derfor rustfrie [1]. Figur
5 viser fasediagrammet Fe-Cr, ved omtrent 12% krom er austenittomradet (betegnet y i figuren)
fullstendig forsvunnet, dette skjer fordi krom er en sékalt ferritt-danner som fremmer dannelsen
av BCC-fasen ferritt pa bekostning av FCC-fasen austenitt. En forutsetning for & danne martensitt
(steg 1 i figur 1) er midlertidig at dette austenittomradet eksisterer, det er derfor ngdvendig med

tilsats av et austenitt stabiliserende element [6].
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Figur 5: Fe-Cr fasediagram [6].



Figur 6 viser fasediagrammet Fe-Ni, ved gkende mengde nikkel vil transformasjonstemperaturen
fra austenitt (FCC) til ferritt (BCC) stadig senkes (I figuren svarer dette til at linjen mellom y og a.
+ v synker med gkende nikkelinnhold). Nikkel har altsa en austenitt stabiliserende effekt og kan

dermed brukes til & opprettholde austenittomradet nar over 12% krom er tilsatt [6].
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Figur 6: Fe-Ni fasediagram [6].
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Figur 7 viser fasediagram for jern med et krom til nikkel forhold pa 3:1 (a), 2:1 (b) og 1:1 (c).
Endringen i lavere forholdstall fra a) til c) i figuren ferer til utvidelse av austenittomradet og
dermed ogsa senket transformasjonstemperatur for austenitt til ferritt reaksjonen [6].

a)Cr:Ni=3:1 b)Cr:Ni=2:1 ¢) Cr:Ni=1:1
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’_.-1 ‘‘‘‘‘ - i \ g’ ,-——q-‘L‘ r‘
BODH-NNC - T8 F YRS
» H+y+6 l‘ f ¥ L8
00—t —xu\,} it L
% a+6 "g o \{\Y N u‘\d‘Y \#xCr’Y"q‘t“"
i
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0 2 4 6 8 012 0 5 0 15 200 0 2 30 4
Nikkel i % Nikkel i % Nikkel i %

Figur 7: Fe-Cr:Ni diagram, Krom:nikkel er i a) 3:1,ib) 2:1 0og i c) 1:1 [6].
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Figur 8 viser hvor stegene i framstillingsprosessen befinner seg i et Fe-Cr:Ni fasediagram med
2:1 forhold. De rade prikkene tilsvarer et krom og nikkel innhold pa henholdsvis 12% og 6%,
hvilket er lignende konsentrasjoner som stalet i denne oppgaven inneholder. Fasediagrammet er
ngdvendigvis ikke helt representativt for stalet, da ogsa gvrige legeringselementer kan pavirke

austenittomradet, spesielt gjelder dette Mo som er ferritt danner og representert med 2,5% i

materialet.
Framstilling av SMSS og Fe-Cr:Ni fasediagram i 2:1 forhold
’ L 1
6\\"16 L+bsy
1400°C k—;"" e = — —
ol ey
1 L — e ke
Steg 1
Temp =
*.
1 — .
//’-.--~~
A Y,s
/
Steg 2 o 1‘
S . .Y 47 i
| \ a ¥
L |
A |

s 0 10 20 30 40
Tid Kromi %

0 5 10 15 20
Nikkel i %

Figur 8: Framstilling av SMSS sammensatt et Fe-Cr:Ni diagram i 2:1 forhold. De rgde prikkene tilsvarer omtrentlig
til krom og nikkel konsentrasjoner p& henholdsvis 12% og 6% [6].

Krom og nikkel forhodet er viktig for begge stegene i framstillingen, et hgytemperatur

austenittomrade ma eksistere for a kunne danne martensitt, mens interkritisk varmebehandling er

avhengig av et to-fase omrade slik at en vis andel martensitt transformeres til austenitt som senere

vil kunne beholdes til romtemperatur.
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2.1.2.2. Karbon

For & opprettholde en god sveisharhet er karbon innholdet i SMSS vanligvis under 0,015%. Krom
er en sterk karbid danner og kan binde opp karbon i ulike forbindelser, dette er som regel sprg og
ugnskede faser. Karbider kan ogsa utarmere konsentrasjonen av krom langs korngrenser og
dermed gi lokal svekkelse av korrosjonsbestandighet. Jamfgr Fe-C-Cr fasediagrammet er et
blandingskarbid av jern og krom kalt M23Cs stabilt ved over 7% krom og felles ut ved omtrent
800°C, ogsa andre karbidforbindelser finnes i dette fase diagrammet, men i hovedsak er det typen

M23Cs som felles ut i rustfrie stal. Nikkel danner forgvrig ikke karbidforbindelser [6].
2.1.2.3. Molybden

Molybden er i likhet med krom bade en ferritt danner og en bidragsyter til gkt
korrosjonshestandighet. Austenittiske rustfrie stal med omtrent 2,5-3% Mo kalles syrefaste da de
er korrosjonsbestandighet i enkelte syrer. SMSS som inneholder Mo mé& ha kompenserende
mengde nikkel for & opprettholde austenittomradet, ettersom nikkel er et dyrt legeringselement
benyttes ikke Mo konsentrasjoner utover 2,5-3% i SMSS [1, 6].
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2.2. Sveising

Sveising innebearer at smeltet metall tilfgres to eller flere separate deler som deretter starkner
sammen til et objekt. Dette gir opphav til to forskjellige soner, en smeltet sone og en
varmepavirket sonen (HAZ). Ettersom omradet med smeltet metall i hovedsak er et resultat av
tilfart sveismetall, og ikke selve grunnmaterialet, utelates videre teori om denne sonen. |
varmpavirket sone skjer det flere metallurgiske endringer som det her gas naermere innpa. Det
teoretiske grunnlaget er for det meste hentet fra en artikkel av C.L. Davis og J.E. King [10].

2.2.1. Sveismetallurgi i SMSS

Mye av varmen som oppstar i smelten gar videre ut til grunnmaterialet som dermed opplever
oppvarming og avkjgling. Temperaturen i grunnmaterialet er sterkt avstandsavhengig, og gir
opphav til ulike soner gitt av oppnadd maks temperatur. Avkjglingshastigheten er pa den andre
siden mindre avstandsavhengig og kan betraktes som konstant for en bestemt varmetilfarsel.

Tiden det tar & avkjele fra 800°C til 500°C brukes ofte som mal for avkjglingshastighet og

betegnes At g-5 [11].
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Figur 9 viser ulike soner i HAZ og hvordan de kan plasseres i et Fe-Cr:Ni diagram med 2:1

forhold. Red strek i fasediagrammet svarer til krom og nikkel konsentrasjoner pa henholdsvis

12% og 6%, hvilket er lignende konsentrasjoner som stalet i denne oppgaven inneholder.

Cr:Ni=2:1

L+8+y
:’:m-: =

b

—
———— ——

™ -

TEORT) Neep——

Anlept sone 400
(SCHAZ)

Upévirket
sone

Nikkel i %

Figur 9: Ulike soner i HAZ med tilhgrende plasseringer i et Fe-Cr:Ni fasediagram med 2:1 forhold. Ragd strek i fase

diagrammet indikerer krom og nikkel konsentrasjoner pa henholdsvis 12% og 6%, hvilket er lignende

konsentrasjoner som stalet i denne oppgaven inneholder [6] [12].

| grovkornet sone (CG HAZ) skjer kornvekst og forgrovning av mikrostrukturen, ved

temperaturer over omtrent 1250°C vil ogsa noe delta ferritt dannes. | nedre del av

austenittomradet oppnas en finkornet sone (FG HAZ) som falge av rekrystallisering. Mellom

omtrent 650°C og 450°C befinner en seg i interkritisk sone (IC HAZ) og en delvis omvandling

inntreffer hvor noe omvandles til austenitt, mens resterende forblir martensittisk (eventuelt
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ferrittisk, hvis dette er utgangsstrukturen). Anlgpt sone (SC HAZ) ligger under to-faseomrade og

her anlgpes martensittstrukturen.

Ved flersyklisk sveising vil HAZ fra forste sykel oppleve ny oppvarming og avkjgling. Figur 10

viser hvordan sonene fra figur 9 pavirkes av andre syklisk sveising.

A Uendret grovkomet sone (U CGHAZ)

B. Superkritisk gjenoppvarmet grovkomet sone (SC CG HAZ)
C. Interknitisk gjenoppvarmet grovkomet sone (IC CG HAZ)
D. Subkritisk gjenoppvarmet grovkorent sone (S CGHAZ)

Grunn materiale

Maks temperatur

1100-1400 °C  Grov komet (CG HAZ)
St [J650-1100°C  Fin komet (FG HAZ)
SR 7 550-650°C  Interksitisk (IC HAZ)
[ 300-550°C Anlopt (SCHAZ)

(a) (b)

Figur 10: (a) viser farste syklisk sveising og tilhgrende HAZ-soner (dette er de samme sonen som fra figur 9). (b)

Viser hvordan disse HAZ-sonene pavirkes av andre syklisk sveising [10].
Alle punktene i figur 10 (b) er fra farste syklisk sveising oppvarmet til grov kornet sone. Punkt A
opplever en gjentatt kornforgrovning og kalles derfor uendret grovkornet sone (U CG HAZ).
Punkt B er superkritisk gjenoppvarmet sone (SC CG HAZ). Punkt C, som kalles interkritisk
gjenoppvarmet sone (IC CG HAZ), er den sonen som vanligvis oppnar lavest slagseighet [10].
Den siste sonen fra to-syklisk sveising kalles subkritisk gjenoppvarmet grovkornet sone (S CG
HAZ) [10].
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Sveisharheten til et materiale er avhengig av hvilke egenskaper de overnevnte sonen oppnar, et
stal med mye karbon vil eksempelvis danne sprg martensitt og ikke vere sveisbart [10]. Andel
karbon-ekvivalenter brukes ofte som et mal pa sveisbarhet. Et stadl med en karbon-ekvivalent pa
0.45 eller lavere ber kunne sveises med moderne teknikker. Ito-Besseyos sammenheng er gitt i

ligning 1, og gjelder stal med under 0.18 vektprosent karbon [11].

C kv—C+Si+Mn+Cu+Cr+Ni+MO+V+SB Wt% (1)
gV-=% T30 20 60 = 15 @ 15 ()

17



2.3. EBSD

Electron Backscatter Diffraction (EBSD) er en teknikk som benyttes i et elektronmikroskop for a
innhente krystallografisk informasjon fra en prgve. Denne informasjonen kan videre
sammenlignes med en database av kjente krystallstrukturer. Dermed kan faser og tilhgrende
orienteringer bestemmes med en vis sannsynlighet. Her er det altsa en programvare som
detekterer faser, i motsetning til for eksempel sekundzrelektron avbildning hvor operatgren selv
ma gjenkjenne faser. Det teoretiske prinsippene som presenteres videre i dette del-kapittelet er i
hovedsak hentet fra boken «Electron Backscatter Diffraction in Material Science» av Schwartz
(et al.) [13]. En EBSD analyse kan sees pa som en tre-stegs prosess. Opptak av sakalte

diffraksjonsbilder, indisering av diffraksjonsbilder og tilslutt analyse av resultatet.
2.3.1. Opptak av diffraksjonsbilder

EBSD fungerer slik at en stegvis stasjonzr elektronstrale sendes ned i en prave hvor det oppstar
elastisk og uelastisk spredning. Elektroner som gjennomgar en hgyvinkel elastisk
tilbakespredning kan sendes ut igjen. Pa vei ut av prgven diffrakteres elektroner i atomplan hvor
Braggs lov er oppfylt, gitt i ligning 2, hvor d er atomplanavstand, v er vinkelen mellom

diffrakterende atomplan og diffrakterte elektroner, mens 1 er elektronets bglgelengde [13, 14].
2-d-Sin(v) = 1 @)

Elektroner diffrakteres bade fra oversiden og undersiden av et atomplan, med vinkelen 2-v seg
imellom. Videre treffer elektronene en fosforskjerm som er plassert i nerheten av prgven. Dette
gir to rettlinjede striper som til sammen utgjer et band, kalt Kikuchi-band. For & generere flest
mulige tilbakespredtelektroner er det vanlig & tilte prgven 70° i forhold til innkommende

elektronstrale.
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Figur 11 viser hvordan et atomplan diffrakterer elektroner, treffer fosforskjermen og danner

Kikuchi band. En kan tenke seg at atomplanet strekkes ut og krysser fosforskjermen midt i

mellom de to kikuchi bandene [13].

iFFrak Elektron-
Diffrakterte ctrile
elektroner
Kikuchi |
groy / Atomplan
If
Fosfor- '\' Tiltet
skjerm prove

Figur 11: Dannelse av Kikuchi-band. [13]

Der hvor elektronene treffer fosforskjermen dannes det svake lysintensiteter som fanges opp av et
hay-sensitivt kamera. Et typisk utseende pa et slikt bilde kan sees i figur 12. Vinkelen mellom to
kryssende band er direkte relatert til vinkelen mellom de to diffrakterende atomplanene. Nar en

har minst tre slike krysninger, kan krystallstruktur og orientering bestemmes [13].

Figur 12: Bilde av et typisk diffraksjonsmgnster [13].
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For en starter et EBSD opptak angis starrelsen pa omrade som skal skannes. Innenfor dette
omrade angis ogsa en parameter kalt steg lengde, som avgjer avstanden mellom hver gang
elektronstralen stopper og kameraet fanger opp et diffraksjonsbilde. Eksempelvis gir et omrade
pa 100-100 mikrometer, og 0,1 mikrometer steg lengde, 1 million forskjellige diffraksjonsbilder.

Neste steg er a indisere disse diffraksjonsbildene.
2.3.2. Indisering av diffraksjonsbilder

Indisering av diffraksjonshilder kan gjares fortlgpende gjennom selve opptaket, eller «offline» pa
en «vanlig» datamaskin i ettertid. Fordelen med & gjere offline indisering er at en bruker mindre

tid pa selve elektronmikroskopet [13].

| denne oppgaven ble programmet OIM TSL Data Collection brukt for & indisere
diffraksjonsbilder. Ettersom en datamaskin ikke kan detekter band ut i fra et bilde benyttes en
Hough transformasjon. Her transformeres hver eneste pixel, med koordinatene (X,y) i
diffraksjonsbildet, over til (0,p) koorinater i Hough rommet. Alle mulige p verdier regnes ut med
0 varierende fra 0° til 180°. Ligning 3 viser hvordan koordinatene til en pixel i diffraksjonsbilde

inngar i utregningen [13].

2= xcos(&) + ysin (6) ©)

Hver pixel gir en sinuskurve, og intensiteten til pixelen gjengis med en ned skalert intensitet i
hele sinuskurven. Pixeler som ligger pa en rett linje i diffraksjonsbildet, vil i Hough rommet svare
til sinuskurver som krysser hverandre. Dersom pixelene i en rett linje har hgy intensitet, vil
krysningspunktet i Hough rommet ha alle disse intensitetene summert. Dermed kan en rett linje
med hgy intensitet i diffraksjonsbilde gjenkjennes som et punkt med hgy intensitet i Hough
rommet. Ettersom Kikcuhi band ikke er linjer, men lyse band avgrenset av sorte linjer vil et
kikuchi band i hough rommet framsta som en lys sirkel ved siden av to sma marke sirkler. Kalt
«Butterfly» effekten [13].

Et gitt antall av de tynneste og lyseste bandene velges ut for sasmmenligning med en database av
teoretiske beregnede band. Dermed kan fase med tilhgrende orientering bestemmes for hvert
eneste diffraksjonsbilde. Et analyse program kan na benyttes til & vurdere blant annet sikkerhet og
kvalitet for et EBSD opptak [13].
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2.3.3. Analyse av indiserte diffraksjonsbilder

TSL OIM Analysis er en programvare som kan benyttes til & analysere indisere EBSD opptak.
Videre gis det en kort forklaring pa noen viktige parametere som kan beskrive kvaliteten pa et
indisert EBSD opptak, og tilslutt litt om hvordan indiserte punkter av darlig kvalitet kan fjernes
ved hjelp av etterbehandlingsfunksjoner.

Confidence Index (CI): For et gitt diffraksjonsbilde kan det finnes flere lgsninger som
tilfredsstiller de detekterte bandene. Programvarene rangerer disse lgsningene ved hjelp av en
avstemningsprosedyre. Ligning 4 viser hvordan resultatene fra avstemningen bestemmer ClI-
verdien for et gitt diffraksjonsbilde [15].

V,— V)
CJ = “—J 4)
VT&MEE

V1 og V2 er de lgsningene med henholdsvis flest og nest flest stemmer. Vot er totalt antall
mulige stemmer for diffraksjonsbildet. CI er dermed et tall mellom 0 og 1, et uindisert
diffraksjonsbilde gis for gvrig ClI verdien -1. Figur 13 viser sammenhengen mellom CI verdier og
sannsynlighet for korrekt indisering. Sammenhengen ble funnet utfra en studie gjort pa et FCC
materiale [15].

-
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Sannsynlighet

Figur 13: Sammenheng mellom sannsynlighet for korrekt indisering og Cl-verdi for et FCC materiale [15].
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Image Quality (1Q): Er summen av detekterte topper i Hough-rommet. Enhver variabel som
pavirker prosedyren fram til Hough transformasjonen vil derfor innvirke pa 1Q-verdien. Den mest
interessante variabelen fra et materialteknologisk perspektiv er krystallgitterets perfeksjon. Et
gitter med mye tgyninger vil framsta med darligere 1Q enn et gitter med mindre tayinger. Andre

variabler som kan pavirke 1Q er fokus og kontrast [15].

Fit: Nar et diffraksjonsbilde er indisert sammenlignes bandene fra bildet med bandene fra en
teoretiske lgsning. Vinkel forskjellen mellom bandene uttrykkes ved hjelp av Fit-verdien. Figur
14 viser et eksempel pa en god og en darlig Fit-verdi. I likhet med 1Q er det mange variabler som

innvirker pa Fit verdien, som for eksempel kalibrering [15].

Eit=13.28" Fit=2.08°

Figur 14: Eksempel pa en god (venstre side) og darlig (heyre side) Fit-verdi [15].

Etterbehandlingsfunksjoner: TSL OIM Analysis inneholder flere «Cleanup» funksjoner som kan
benyttes til & fjerne stay fra feil indiserte punkter. Det er viktig & ikke bruke disse funksjonen
ukritisk da det kan fere til manipulasjon av resultater. Cl standardisering i kombinasjon med CI
filtrering er en mye brukt etterbehandlingsprosedyre. Cl standardisering gir alle punkter som
tilherer ett og samme korn, (dvs samme fase og orientering innenfor en angitt toleranse vinkel),
den hgyeste Cl-verdien tilstede i kornet. Deretter fjernes alle punkter som ikke tilfredsstiller CI >
X. Pa den maten kan punkter som i utgangspunktet hadde CI verdier < X likevel beholdes, gitt at

de tilhgrer et korn som inneholder minst ett punkt med Cl > X. Den nedre CI verdien X kan
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velges fritt. Det er viktig & gjennomfare denne etterbehandlingsprosedyren i korrekt rekkefalge,

farst Cl standardisering og deretter CI filtrering [15].

2.3.4. Viktige EBSD parametere

Kalibrering: Kalibrering gjares i forkant av et EBSD opptak i den hensikt & bestemme pattern-
center (PC). PC er den korteste avstanden fra elektronstralens posisjon pa preven og bort til
fosforskjermen. Hvert eneste punkt pa preven tilhgrer derfor en bestemt PC posisjon pa
fosforskjermen. Det er ngdvendig og kjenne PC for a kunne indisere korrekt ettersom en og
samme krystallorientering vil opptre forskjellig pa fosforskjermen med varierende PC posisjoner.
Vanligvis tas fire kalibreringsbilder fra hvert hjgrne og ett i fra midten av opptaksomradet.
Punktene ekstrapoleres for & bestemme PC til gvrige punkter. Det er derfor viktig med gode
kalibreringsbilder som kan indiseres korrekt med stor sannsynlighet. Dersom indiseringen er
sikker, er ogsa PC posisjonen tilsvarende sikker [16].

Steg lengde: Steg lengde angir avstanden mellom hver gang elektronstralen stopper opp og
generere et diffraksjonsbilde. Dersom en prgve inneholder svart sma korn vil det veere gunstig
med en liten steg lengde for & oppna flest mulig diffraksjonsbilder innad i hvert korn. Mindre steg
lengde gir midlertidig @kt opptakstid. For en gitt forstgrrelse finnes det likevel en
minimumsgrense for hvilken steg lengde som bgr benyttes. Dette har sammenheng med
elektronikk begrensinger som det ikke gas videre inn pa her. Figur 15 viser optimal steg lengde

som funksjon av forstarrelse [17].
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Figur 15: Steg lengde som funksjon av forstarrelse [17].

Stralestrem:  Stralestremmen  innvirker pa andel tilbakespredts elektroner  og
elektronstralediameter. En hgy andel tilbakespredtelektroner er gunstig for & fa tydelige
diffraksjonsbilder, mens en lav stralestram er gunstig for & oppna en minst mulig stralediameter

og saledes en hgyere opplgsning [18].

Dynamisk fokus: Ettersom prgven er tiltet 70° vil fokus variere fra gvre og nedre del av
opptaksomradet. Dette forbedres med en funksjon kalt dynamisk fokus, som ved optimal

innstiling skal kunne gjere hele opptaksmradet fokusert [16].
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3. Eksperimentelt

Stalet som undersgkes i denne oppgaven er et supermartensittisk rustfritt stal med
kjemisksammensetning vist i tabell 1.

Tabell 1: Kjemisksammensetning for materialet brukt i denne oppgaven.

Element C Mn Si P S Cr Ni Mo Ti
Vekt prosent 0,011 0,55 0,12 0,017 0,002 11,9 5,9 2,5 0,01

3.1. Oppkutting og prgveholdere

Dette del-kapittelet beskriver hvordan prgver til EBSD eksperimenter ble kuttet opp og hvordan
det ble laget prgveholdere for & gjere preparering enklere. To forskjellige prevedimensjoner ble
benyttet, kvadratiske prever til sveisesimulering og strekkstaver til in-situ strekktesting. Begge

pravetyper ble kuttet ut fra samme rgrdel.
3.1.1. Prgver til sveisesimulering

Prgvene ble kuttet ut fra rerdelen med en vann-jet skjeerer. Dette ble utfert av fagpersonell ved

NTNU-mekaniske verksted. Pravedimensjoner er vist i figur 16.

5mmI /1-5 mm

15 mm

Figur 16: Skisse av prgvedimensjoner til sveisesimulering.

For & kunne utfgre automatisk preparering ble det laget praveholdere. (Innstgping var uaktuelt
ettersom dette ville skapt vanskeligheter i forhold til EBSD analyser). Prgveholderne ble laget
ved 4 stepe inn et annet materiale, men med samme dimensjoner, som deretter ble slatt ut. |

vedlegg B er det gitt en detaljert oppskrift pa hvordan preveholderne ble laget. Figur 17 viser
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rardelen (som prgvene ble kuttet ut ifra), fire stykk prgveholdere og fire stykk ferdig oppkuttede

praver.

Figur 17: Rardelen, fire stykk prgveholdere og fire stykk ferdig oppkuttede praver.
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3.1.2. Strekkstaver til in-situ strekktesting

Strekkstaver ble kuttet ut fra rerdelen med knistkutter av Nomek As Trondheim.
Prgvedimensjoner for strekkstaver er vist i figur 18. Lengden pa omradet som forlenges ved

streking er 9 mm.

Radius 4 mm

< Radius 1,5 mm
10 mm 6 mm 3mm

1. 1. mm

7 mm

A

" 14 mm "
I 1

. 40 mm ]
! !

Figur 18: Skisse av prgvedimensjoner for strekkstaver til in-situ strekktesting. Lengden pd omradet som forlenges

ved strekking er 9 mm.

For enklere & kunne handtere de tynne strekkstavene i forbindelse med sliping og polering ble det
laget rektangulaere klosser som strekkstavene ble festet til med dobbel-side tape. Klossene ble

lager av Epofix innstgpingsmasse.
3.2. Sveisesimulering

Bare kvadratiske prgver gjennomgikk sveisesimulering. Ovnen Nabertherm N11/R ble benyttet
for bade farste og andre syklisk sveisesimulering. For & simulere farste syklisk sveising ble
prgvene lagt i en forhandsoppvarmet ovn pa 1000°C. Prgvene ble holdt pa denne temperaturen i 5

minutter, og deretter brakjglt ved & umiddelbart senkes i en bgtte med romtemperert vann. Dette
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ble gjort for samtlige praver. Ved andre syklisk sveissimulering ble forskjellige temperaturer og
holdetider benyttet. Temperatur, holdetid og avkjglingsmetode for andre syklisk sveissimulering
er vist i tabell 2, tabell 3 og tabell 4.

Tabell 2: Andre syklisk sveissimulering i ovn med holdetid 5 min. Avkjglingsmetode er markert med kryss

2.syklisk med holdetid 5 min
Temp [*C] |Brakjeling |Luftkjeling
550 X

600 X

650 X

700 X
X

X

X

750
200
850

Tabell 3: Andre syklisk sveissimulering i ovn med holdetid 20 min. Avkjglingsmetode er markert med kryss.

2.syklisk med holdetid 20 min
Temp [°C] |Brakjgling |Luftkjeling]
5350 X X

00

625

630

J00

730

200

830

X

oM | | X X X X

Tabell 4: Andre syklisk sveissimulering i ovn med holdetid 60 min. Avkjglingsmetode er markert med kryss.

2.syklisk med holdetid 60 min

Temp [*C]

Brakjsling

Luftkjoling

550

X

X

a00

X

X

650

X

X
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Etter endt sveisesimulering ble prgvene enten luftavkjglt eller brakjglt i romtemperert vann.



3.3. Pragvepreparering

Dette del-kapittelet tar for seg hvordan prevene ble preparert med henholdsvis sliping, polering
og elektropolering. I prosjektoppgavene til Kim Elstad og forfatteren av denne oppgaven ble det
sett pa effekt av ulike prepareringsmetoder for kvantifisering av rest-austenitt i SMSS ved EBSD
undersgkelser [19] [20]. Det ble funnet at elektropolering er den foretrukne
prepareringsteknikken og er derfor benyttet her. Praver som gjennomgikk sveisesimulering ble
preparert i etterkant av fullfart simulering (varmebehandling).

3.3.1. Praver fra sveisesimulering

Prover ble festet til prgveholdere med dobbel-side tape og automatisksliping og -polering ble
gjennomfgrt. Struers RotoPol-31 ble brukt for sliping og polering. Tabell 5 og tabell 6 viser

henholdsvis slipe- og poleringsoppsett. Pravene ble vasket mellom hvert steg.

Tabell 5: Slipesoppsett for praver fra varmebehandling.

Finhet (SiC) |Tid Kraft per prgve |Runder per min
PB0O0

P1200 2 Min 20N 150
P2000

Tabell 6: Poleringsoppsett for prgver fra varmebehandling.

Abrasivstgrrelse |(Tid Kraft per prgve |Runder per min
3 mikrometer 5 Min 10N 150
1 mikrometer 2 Min
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Struers Lectropol-5 ble brukt til elektropolering. | forkant av elektropolering ble det gjennomfart
et stram-spenningsopptak pa dette apparatet med elektrolytt A3 som vist i figur 19.

Figur 19: Strgm-spenningsopptak for elektrolytt A3 gjennomfart med Struers Lectropol-5.

Tabell 7 viser parametere brukt ved elektropolering. Etter fullfgrt elektropolering ble prevene

raskt skyllet med vann og deretter med etanol.

Tabell 7: Elektropoleringsparametere for prgver fra varmebehandling.

Elektrolytt |Tid Spenning |Temp Areal
A3 25 sek 30V 20°C 1cm?®
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3.3.2. Prgver til in-situ strekktesting

Strekkstavene ble festet til innstgpingsklossene med dobbel-side tape og manuell sliping og
polering ble gjennomfgrt etter oppsett fra henholdsvis tabell 8 og tabell 9. Stuers Rotopol-31 ble
benyttet.

Tabell 8: Slipeoppsett for strekkstaver.

Finhet (SiC) |Tid Kraft per prgve |Runder per min
P500

P80 2 Min Lett handtrykk 150
P1200

P2000

Tabell 9: Poleringsoppsett for strekkstaver.

Abrasivstgrrelse |(Tid Kraft per preve |Runder per min
3 mikrometer 5 Min .

Lett handtrykk 150
1 mikrometer 2 Min

Struers Lectropol-5 ble brukt til elektropolering. | forkant av elektropolering ble det gjennomfart
et strgm-spenningsopptak pa dette apparatet med elektrolytt A3 som vist i figur 19. Tabell 10
viser parametere brukt ved elektropolering. Etter fullfart elektropolering ble pravene raskt skyllet

med vann og deretter med etanol.

Tabell 10: Elektropoleringsparametere for strekkstaver.

Areal
0,5 cm?®

Tid
25 sek

Elektrolytt
A3

Spenning
30V

Temp
20°C

3.4. EBSD

Etter fullfart elektropolering ble bade strekkstaver og varmebehandlede prgver renset med ultra
lyd i et bad av etanol for 5-10 minutter. Apparatet Stuers Metason 120 ble benyttet. Tilslutt ble
prgvene plasmarenset i 5 minutter med apparatet Fischione 1020 Plasma Cleaner og deretter satt
inn i elektronmikroskopet Zeiss Gemini Ultra 55 Limited Edition (FESEM). Videre i dette
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kapitelet gis det en beskrivelse av oppsettet benyttet under in-situ eksperimentene samt en

beskrivelse av innstillinger og programvarer benyttet under EBSD opptakene.
3.4.1. In-situ oppsett

Figur 20 viser strekkmaskinen som ble benyttet til in-situ EBSD strekktesting. Strekkmaskinen
ble satt opp i elektronmikroskopet etter en upublisert oppskrift av Christian Oen Poulsen. For
ikke & belaste «traction» kabelen inne i mikroskopet ungdvendig ble tilting gjennomfart uten
kabelen tilkoblet strekkbordet. Dette er viktig fordi kabelen er veldig sarbar og kan enkelt
gdelegges hvis den bayes eller kommer i klem. Etter tilting ble kabelen tilkoblet strekkbordet og

vakuum pumpet.

Elektrisk motor

pelig rampe
‘ —

40 mm

AN
~

Figur 20: Strekkmaskinen som ble benyttet under in-situ EBSD strekktesting [21].
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Det ble gjennomfart seks ulike in-situ strekkforsgk. Tabell 11 viser forsgksvariabler for in-situ

strekktesting.

Tabell 11: Ulike forsgksvariabler for in-situ strekktesting.

Ulike forsgksvariabler for in situ strekktesting
Strekkhastighet |Antall skann under | Total strekktid |Forlengelse ved Tid per skann Total opptakstid/
[um/sek] strekkforlgpet [timer] stopp total strekktid
0,02 1 13 7.9 % 13 timer 1
0,02 34 13,5 8.8 % 20 minutter 0.8
0,05 5 54 9.0 % 22 minutter 0.3
0,08 1 2,8 7.3 % 2,8 timer 1
0,1 3 2,8 9,6 % 14 minutter 0,4
0,1 1 2,1 7.6 % 2,1 timer 1

3.4.2. EBSD opptak

Dette del-kapittel gjelder for EBSD opptak av sveisesimulerte prgver og for EBSD opptak under
in-situ strekktesting. SEM innstillinger som ble benyttet under EBSD opptakene er vist i tabell

12.

Tabell 12: SEM innstillinger benyttet under EBSD opptak (bade for varmebehandlede prgver og in-situ

strekktesting).

SEM innstillinger
Akselerasjonsspenning 20 kv
Arbeidsavstand 22-28 mm
Forstgrrelse 300-500
Stralestrgm (High current mode) 70 nA
Aperturdiameter 300 pm
Vippevinkel 70°
Dynamisk fokus 2-3%
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Nordif UF-1100 EBSD-detektor sammen med programvaren NORDIF 2.0.21 ble benyttet ved
opptak av diffraksjonsbilder, innstillinger for henholdsvis «aqustition» og «calibration»-bilder er
vist i tabell 13 og tabell 14.

Tabell 13: Acqusition innstillinger benyttet i NORDIF 2.0.21 under EBSD opptak (bade for varmebehandlede

praver og in-situ strekktesting).

Acqusition innstillinger
Hastighet (fps) 300
Opplasning 120x120
Forsterkning (Gain) 5

Tabell 14: Calibration innstillinger benyttet i NORDIF 2.0.21 under EBSD opptak (bade for varmebehandlede
prover og in-situ strekktesting).

Calibration innstillinger
Hastighet (fps) 80
Opplasning 240%240
Forsterkning (Gain) 3

For indisering av diffraksjonsbilder ble OIM TSL Data Collection 7.3 benyttet, Hough

innstillinger er vist i tabell 15.

Tabell 15: Hough innstillinger benyttet under indisering av diffraksjonsbilder i OIM TSL Data Collection 7.1 (bade

for varmebehandlede prgver og in-situ strekktesting).

Hough innstillinger
Hough type Classic
Hough resolution Low
Convolution mask  |Large (13x13)
Min peak magnitude 5
Min peak distance 15
Peak symmetry 0,5
Binned pattern size 120x120
Theta step size 1°
Pho fraction B85 %
Min peak count 3
Max peak count 7

Tilslutt ble TSL OIM Analysis 7.3 brukt til analyser av indiserte EBSD opptak. | vedlegg A er

det vist en oppskrift pa hvordan en kan sammenligne martensittvarianter i ett austenittkorn med
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Kurdjumov-Sachs orienteringssammenheng. | tillegg ble NORDIF Extraction 1.0 benyttet for a
visuelt analysere enkelte diffraksjonsbilder av spesiell interesse.
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4. Resultat

4.1. Sveisesimulerte prgver

Dette del-kapittelet presenterer kvantifisering av austenittandeler med EBSD analyser etter farste
og andre syklisk sveisesimulering. Vedlegg C inneholder orienteringskart til austenittfasen etter
andre sykliske sveisesimulering for alle temperaturer og holdetider. Et representativt utvalg av
orienteringskartene er plukket ut og vist i dette del-kapittelet.

4.1.1. Farste syklisk sveisesimulering

Alle praver gjennomgikk samme farste syklisk sveisesimulering med 5 minutters holdetid pa
1000°C og deretter brakjeling i en bgtte med romtemperert vann. Tabell 1 viser austenitt- og
martensittandeler som levert og etter farste syklisk sveisesimulering. Bade radata og behandlet
data er vist i tabellen. Behandlingsprosedyren bestar av Cl standardisering og Cl filtrering (CI >
0,1) i respektiv rekkefglge.

Tabell 16: Austenitt- og martensittandeler som levert og etter fgrste syklisk sveisesimulering. Bade radata og

behandlet data er vist. Behandlingsprosedyren bestar av Cl standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) i respektiv

rekkefalge.
Tilstand: Som levert Etter l.syklisk
Fase: Austenitt Martensitt [Austenitt Martensitt
Radata: 42.1% 57,9% 1,5 % 98,5 %
Behandlet data: 42.6% 57,4°% 0,2 % 99,8 %

Figur 21 viser et EBSD orienteringskart (IPF) for austenitt fasen som levert (a og b) og etter
farste syklisk sveisesimulering (c og d). Bilde a og c viser ubehandlet radata og oppnar
austenittandeler som levert og etter pa henholdsvis 42,1% og 1,5%. Behandlet data (b og d) gir
austenittandeler som levert og etter pa henholdsvis 42,6% og 0,2%. Behandlingsprosedyren
bestar av Cl standardisering og ClI filtrering (CI > 0,1) i respektiv rekkefalge.
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Fargekoding angir krystallografisk
orientering rett ut fra proveoverflaten.

001 101

Figur 21: Orienteringskart for austenitt fasen som levert (a og b) og etter (c og d) 1.syklisk sveissimulering. Bilde a
og c er radata, mens b og d er etterbehandlet med ClI standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) gjennomfart i

respektiv rekkefglge.
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4.1.2. Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 5 minutter

Figur 22 viser austenittandeler for radata og behandlet data etter EBSD analyser av prever fra
andre syklisk sveisesimulering med holdetid 5 minutter og brakjeling. Behandlet data har

gjennomgatt Cl standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) i respektiv rekkefalge.

R . 2.syklisk med holdetid 5 minutter og brakjeling

—— Behandlet
4%

Andel rest-

austenitt o

1%

0% T —* . r—— + +
550°C  600°C  6S0°C  700°C  750°C  BOO'C  850°C

Temperatur

Figur 22: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 5 minutter og brakjgling. Andel rest-austenitt er plottet mot
temperatur bade for radata og behandlet data, hvor CI standardisering og ClI filtrering (CI > 0,1) ble gjennomfart i

respektiv rekkefglge.

Figur 23 viser orienteringskart for austenitt (a og c) og martensitt (b og d) etter andre syklisk

sveisesimulering med holdetid 5 minutter pa 550°C og brakjeling i vann.
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Figur 23: Orienteringskart for austenitt (a og c) og martensitt (b og d) etter andre syklisk sveisesimulering med
holdetid 5 minutter pd 550°C. Bilde a og b er radata, mens bilde ¢ og d er etterbehandlet med CI standardisering og
Cl filtrering (CI > 0,1) i respektiv rekkefalge.
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Figur 24 viser acqusition diffraksjonsbilder for andre syklisk sveisesimulering med holdetid 5
minutter pa 550°C. Bilde a og b er for ett punkt indisert som austenitt, mens bilde c og d er for ett
punkt indisert som martensitt. Bildene vises bade med og uten detekterte band overlagt.

phi2 = 65.0°

PH = 102.5° v phi2 = 325 9°

Figur 24: Diffraksjonsbilder (Acqusition) hentet ut fra andres syklisk sveissimulering med holdetid 5 minutter pa
550°C. Bilde a og b viser diffraksjonshilder indisert som austenitt med CI=0,086 (henholdsvis uten og med
detekterte band). Bilde ¢ og d viser diffraksjonsbiler indisert som martensitt med C1=0,829 (henholdsvis uten og med
detekterte band)

40



4.1.3. Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter

Figur 25 viser austenittandeler for radata og behandlet data etter EBSD analyser av prever fra
andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og brakjeling. Behandlet data har
gjennomgatt Cl standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) i respektiv rekkefalge.

2.syklisk med holdetid 20 minutter og brakjeling

——Riadaa
5%
—t— B ehandlet

4%

Andel rest- / \
Pustents 2 A k\f//-*\_ﬁ
1% \/j

550°C 600°C B507C 700°C 750°C 800°C 850°C

Temperatur

Figur 25: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og brékjgling. Andel rest-austenitt er plottet mot
temperatur bade for radata og behandlet data, hvor CI standardisering og Cl filtrering (CI > 0,1) ble gjennomfagrt i
respektiv rekkefalge.

Figur 26 viser et EBSD orienteringskart (IPF) for austenitt etter 550°C (a og b) og 650°C (c og d)
med holdetid 20 minutter og brakjeling. Ubehandlet radata er vist i bilde a og c, mens
etterbehandlet data er vist i bilde b og d. Behandlingsprosedyren bestar av Cl standardisering og

Cl filtrering (CI > 0,1) i respektiv rekkefalge.
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Figur 26: Orienteringskart for austenitt etter 550°C (a og b) og 650°C (c og d) med 20 minutter holdetid. a og b er
radata, c og d er etterbehandlet data hvor Cl standardisering og Cl filtrering (CI > 0,1) ble gjennomfart i respektiv

rekkefalge.
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Figur 27 viser austenittandeler for radata og behandlet data etter EBSD analyser av praver fra

andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og luftkjgling.

2.syklisk med holdetid 20 minutter og luftkjeling

—i— Rid=a
5%

—— Behandlet
4%

3%

Andel rest-
austenitt  osg -y

P
- 1—-—-—-_.________\‘,,//
0% * !""""—_—-_'—”-’-’T

550°C 575°C &0OO°C 625°C B50°C

Temperatur

Figur 27: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og luftkjaling. Andel rest-austenitt er plottet mot
temperatur bade for radata og behandlet data, hvor CI standardisering og ClI filtrering (CI > 0,1) ble gjennomfart i

respektiv rekkefglge.
4.1.4. Andre syklisk sveissimulering med holdetid 60 minutter

Figur 28 viser austenittandeler for radata og behandlet data etter EBSD analyser av praver fra

andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og brakjgling.

43



2.syklisk med holdetid 60 minutter og brakjsling

—b— Radaa
5%
=g B ehandlet
4%
3%
Andel rest- /
austenitt  og =
"_-_-_-_-_-_h_ﬁ’/
e __,_,.-l-""'"'-—_
550°C 575°C &00*C B25°C B50°C
Temperatur

Figur 28: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og brékjgling. Andel rest-austenitt er plottet mot
temperatur bade for radata og behandlet data, hvor ClI standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) er gjennomfert i
respektiv rekkefalge.

Figur 29 viser austenittandeler for radata og behandlet data etter EBSD analyser av praver fra

andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og luftkjaling.

Riiata 2.syklisk med holdetid 60 minutter og luftkjaling
5%
—+— Behandlet

4%
3%

Andel rest-

austenitt 7% —

..--""'-F.-Fr'_
t-_-_-_-_-—-—._\_\k-’,_,/
1%
0% ! »
550°C 575°C 600°C &25°C 650°C
Temperatur

Figur 29: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og luftkjgling. Andel rest-austenitt er plottet mot
temperatur bade for radata og behandlet data, hvor ClI standardisering og ClI filtrering (Cl > 0,1) er gjennomfart i

respektiv rekkefglge.
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4.2. In-situ strekktesting

Dette del kapittelet presenterer resultater fra in-situ strekktesting. Fokus blir rettet mot to ulike
omrader, effekt av ulik eksperimentell utfgrelse og vekst av ulike martensittvarianter ved gkt
forlengelse. Strekkhastigheter blir oppgitt i mikrometer per sekund. Figur 30 viser
strekkhastigheter benyttet i denne oppgaven og tilsvarende tayningshastigheter nar en lengde pa 9

mm forlenges.

Strekkhastighet [pm/sek] Teyningshastighet [sek™]
0,02 2,22E-06
0,05 5,56E-06
0,08 2,89E-06
0,1 1,11E-05

Figur 30: Strekkhastigheter og tilsvarende tayningshastigheter benyttet i denne oppgaven.

4.2.1. Effekt av ulik eksperimentell utfgrelse

Det ble benyttet to ulike strategier for in-situ strekktesting. Strategi 1 var & gjennomfare flere
opptak av samme omrade underveis i strekkforlgpet, mens strategi 2 var a gjennomfare ett opptak

gjennom hele strekkforlgpet.
4.2.1.1. Flere opptak av samme omradet underveis i strekkforlgpet

Figur 31 viser Cl som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade. Strekkhastighet 0,02

mikrometer per sekund ble benyttet.
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Cl som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade
0.3
0,25
0,2
C] 0.15
0,1
0,05

o
1 2 3 45 6 7 B 9 101112 1314 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34

Antall EBSD opptak av samme omrade

Figur 31: CI som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade. Opptak 1 svarer til omtrent 0% forlengelse, og

opptak 34 til omtrent 8,8% forlengelse. Strekkhastighet 0,02 mikrometer per sekund ble benyttet.

Figur 32 viser orienteringskart til austenitt og martensitt for opptak 34 og for et opptak gjort av et

nabo omrade rett etter avsluttet strekking. Forlengelsen er omtrent 8,8% for alle bildene i figuren.
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strekkretning

<>

001 101

Figur 32: Orienteringskart for martensitt (a og ¢) og austenitt (b og d). Bilde a og b er det 34.opptaket gjort av
samme omrade underveis i strekkforlgpet og har en gjennomsnittlig Cl verdi pa 0,03. Bilde ¢ og d er fra et nabo
omrade, tatt rett etter avsluttet strekking, og oppnar 0,32 i gjennomsnittlig CI verdi. Forlengelsen er omtrent 8,8% for

alle bildene.
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Figur 33 viser Cl som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade for strekkhastigheter
0,1 mikrometer per sekund og 0,05 mikrometer per sekund. For disse forsgkene ble det kun gjort

5 EBSD opptak av det samme omrade underveis i strekking,

Cl som funksjon av antall EBSD opptakav
samme omrade

—8—0,1 mikrometer per sekund =i 3,05 mikrometer per sekund

0,35

0,3 "'-——-\.____‘___\__
0,25 _"'\-—u-—_____‘___

0.2 — — = -— —— —n
Cl 0,15
0,1
0,05
0
1 2 3 4 5

Antall EBSD opptak av samme omrade

Figur 33: Cl som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade for strekkhastigheter 0,1 mikrometer per

sekund (redt) og 0,05 mikrometer per sekund (svart).
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Figur 34 viser Image Quality for strekkhastighet 0,1 mikrometer per sekund under pagaende

strekking (a), og etter endt strekking (b).

strekkretning

a < > b

Figur 34: Bilde a viser Image Quality av et opptak under pagéende strekking med strekkhastighet 0,1 mikrometer

per sekund. Bilde b viser Image Quality av samme omrade etter endt strekking.
4.2.1.2. Ett opptak gjennom hele strekkforlgpet

Figur 35 (a) viser hvor det ble tatt et stort opptak far strekking (radt) i forhold til hvor det ble tatt
et mindre opptak underveis i strekkforlgpet (blatt). Det store opptaket (rgdt) var ment & fungere
som referanse for det mindre opptaket som pagikk parallelt med strekking (blatt). Figur 35 (b)
viser et SEM bildet av omradet etter fullfart strekking. Kontaminasjon viser hvor opptaket som
pagikk parallelt med strekking (blatt) har forflyttet seg i forhold til referanseopptaket (redt).
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strekkretning
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100 um EHT =20.00kV  Signal A= SE2 Date :29 May 2016 B NTNU
WD =27.2 mm Mag= 150X Innovation and Creativity

Figur 35: (a) viser hvor det ble tatt et stort opptak for strekking (rgdt) i forhold til hvor det ble tatt et mindre opptak
(blatt) som pégikk parallelt med strekking. (b) viser hvordan opptaket (blatt) har forlyttet seg som fglge av pagaende
strekking.
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Figur 36 viser image quality (a) og fasekart (c) for referanseopptaket (redt i figur 35), og image
quality (b) og fasekart (d) for opptaket tatt med pagaende strekking (blatt i figur 35). Bildene b og
d, tatt under pagaende strekking, er forlenget diagonalt.

B Martensitt strekkretning
Austenitt <==>

Figur 36: Image Quality far (a) og under strekking (b). Fasekart far (c) under strekking (d). Omradene er de samme
som i figur 35, dvs blatt i figur 28 svarer til bildene b og d i denne figuren, mens radt svarer til bildene a og ¢ i denne

figuren.
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Figur 37 viser utregninger for hvordan den korteste avstanden mellom to parallelle linjer i et

parallellogram endrer seg ved transformasjon til et kvadrat. Utregningene gjeres for a kunne

forklare det som observeres i figur 35 og figur 36.

Transformasjon av h, i et parallellogram til h, i et kvadrat. Parallellogrammet skapes av en
forflytning AL som inntreffer nar EBSD opptak blir gjort under pagaende strekking.
Y b4
1,\A0 .BO 1 Al Bl
\\ \'\\ ‘ —
\ \
‘\ \ B, = E,
\ h A
\\)-/"\uL N hl =
T TAL D, % ! G, 5 X D, oy LG A
’ h, -
o :tanl(%) oSl sm(90) C— > h,= cos(0,) = cos(tan( Ly)
3 = E C 2 EiCy 2% i3
h,=y ’+EC} ECi= ﬁ ECf = 1712 XLQ EyCo=1%-h;
/12+ 12 - cos(tan(AL )) I
p 1 i 2 2
L h,— cos(tan(AL)) > % — 1"+ AL
. ‘ cos(tan(AL))
v 1¥-h 1% - cos(tan(AL
o, = tan(21& Cl) tan( EOCO —) = tan(ih) e o; = tan (/ cos(tai )
J 1P+Ar '+ 8K

Figur 37: Transformasjon av linjen hg i et parallellogram (koordinatsystem Xo,Yo) til linjen h; i et kvadrat

(koordinatsystem X1,y1).

Figur 38 viser utregninger for hvordan fire ulike linjer i et parallellogram endrer seg ved
transformasjon til et kvadrat. Utregningene gjares for a kunne forklare det som observeres i figur

35 og figur 36 i andre retninger enn ho (definert i figur 37).
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Transformasjon av linjene @,. b,. C, og d, i koordinatsystem x,,y, til linjene a,
b,.¢: og d, ikoordinatsystem x,,y,.

Y Y
a, ; a,
/%
&\// i bl
/" //
\//
C — .
1 14,
a,=a, Co:\/(l-AL)2+lzl 3=h

1 1
bo=v A4 d,= (+AL) + 1P c=di=y12412 =2
o1 J2 & 5

b
a b. 2 2 C 2 o 2 ;
' b AL+1 © Jaay i b Samanyer

Figur 38: Transformasjon av linjene ao, bo, Co 0g do i koordinatsystem Xo,Yotil linjene a1, by, ¢1 0g dy i
koordinatsystem x1,y1. Forholdene mellom linjene er innrammet nederst i figuren. Det er ogsa tegnet paralleller til
linjene ¢ og d, dette for & illustrere at forholdet mellom alle paralleller til for eksempel linje do, og sin tilsvarende
variant i koordinatsystem xs,y1, er likt forhold mellom di/do.
Figur 39 viser hvordan AL kan regnes ut som forholdet mellom forflytningen som inntreffer
under ett EBSD opptak, og bredden pd opptaksomradet. Formelen gjelder kvadratiske

opptaksomrader tatt omtrent midt pd omradet som forlenges ved strekking hvor det er antatt at

total forlengelse vil vare halvert.
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Nar opptaket gjores omtrent midt pa omradet som strekkes er:

v: strekkhastighet [pm/sekund]
AL, =——— t: opptakstid [sekunder]
b: bredde pa opptaksomradet [pum]

Figur 39: Formel for AL nér opptak gjennomfoeres omtrent midt pad omrade som forlenges ved strekking. Det er
antatt at den totale forlengelsen vil vaere halvert i dette omradet. AL er altsé et ubenevnt forhold mellom
forflytningen som inntreffer under ett opptak, og bredden pa opptaksomradet. Formelen gjelder for kvadratiske
opptaksomrader.

Tabell 17 viser bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, hi/ho og a1 for alle in-situ
strekkforsgk gjort i denne oppgaven. Betydning av disse parameterne kan sees gjennom figur 37

og figur 39.

Tabell 17: Bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, hi/hg 0g o1 (definert i figur 37 og figur 39).

Bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, h,/h og o
Striﬁﬂfﬁﬁz:(g]het Gppta{l-;ﬁr:r]'nrade Tid per opptak AL h1f'hc o
0,02 150-150 13 timer 3,12 3,41 16°
0,02 120-120 20 min 0,10 1,00 6°
0,05 120-120 22 min 0,28 1,07 14°
0,08 200-200 2,8 timer 2,02 2,43 22°
0,1 100-100 14 min 0,42 1,15 20°
0,1 300-300 2,1timer 1,26 1,79 26°

Tabell 18 viser bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, b1/bo, c1/co 0g di/do for alle
in-situ strekkforsgk gjort i denne oppgaven. Betydning av disse parameterne kan sees gjennom
figur 38 og figur 39.
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Tabell 18: Bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, bai/bg, €1/Co 0g di/do (definert i figur 38 og figur

39).
Bildeforstyrrelser beskrevet gjennom parameterne AL, b,/bg, ¢i/co 08 difco
strekkhastighet | Opptaksomride :
Tid per opptak
[um/sek] [um] peropp AL b1fbo C1/'Cc d1fdo
0,02 150-150 13 timer 3,12 0,31 0,60 0,33
0,02 120-120 20 min 0,10 1,00 1,05 0,95
0,05 120-120 22 min 0,28 0,96 1,15 0,87
0,08 200-200 2,8 timer 2,02 0,44 0,99 0,44
0,1 100-100 14 min 0,42 0,92 1,22 0,81
0,1 300-300 2,1 timer 1,26 0,66 1,40 0,60

Figur 40 viser en grafisk framstilling av ulike parametere for bildeforstyrrelser som funksjon av
AL. @verst er det vist et parallellogram og et kvadrat fargekodet i henhold til den grafiske

framstillingen.
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Figur 40: Grafisk framstilling av parametere for bildeforstyrrelser som funksjon av AL. @verst er det vist et

parallellogram og et kvadrat, fargekodet i henhold til den grafiske framstillingen.

56




Figur 41 viser en illustrasjon av hvordan en sirkel endres som folge av bildeforstyrrelser med AL

~ 3,12. Dette er omtrent samme situasjon som for EBSD bildene b og d i figur 36.

A B

G 1 b1, C h1
bo b

0 1 =1

Figur 41: Illustrasjon av bildeforstyrrelser med AL = 3,12 som viser hvordan linjene bo, Co, do 0g ho (A) endres til

linjene by, ¢1, d1 0g h1 (B) etter omtrentlige forhold fra tabell 17 og tabell 18. En sirkel endres til et avlangt objekt
forlenget diagonalt i en retning gitt av vinkelen a1=16° som definert i figur 37 og oppgitt i tabell 17 for alle in-situ

strekkforsgk.
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Figur 42 a viser et Image Quality av et opptak under pagaende strekking med strekkhastighet 0,1
mikrometer per sekund og en opptakstid pa 2,1 timer. Bilde a svarer til en AL verdi pé 1,26. Bilde
b viser Image Quality av samme omrade for strekking og svarer til en AL verdi pa 0. Bilde a er

tydelig forlenget diagonalt i forhold til bilde b.

il o [ — -

Figur 42: Bilde a viser Image Quality av et opptak under pagéende strekking med strekkhastighet 0,1 mikrometer

per sekund og en opptakstid pa 2,1 timer. Bilde a svarer til en AL verdi pa 1,26. Bilde b viser Image Quality av

samme omrade far strekking og svarer til en AL verdi p4 0.

4.2.2. Vekst av ulike martensittvarianter

Figur 43 og figur 44 viser vekst av ulike martensittansamlinger for strekkhastigheter pa
henholdsvis 0,05 og 0,1 mikrometer per sekund. Martensittansamlingene er gitt egne farger og
bestar av hgyst 8 forskjellige martensittvarianter. Det er maksimalt 20° orienteringsforskjell

innad i hver farge. Svarte omrader er enten austenitt eller uindiserte punkter.
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Figur 43: Martensittvansamlinger far strekk (a1 og a2), ved 6% forlengelse (b1 og b2) og ved 9% forlengelse (c1 0g
C»). Farger i martensittfasekartene (a1, by, ¢1) er samsvarende med farger i pol figurene (a2, bo, ¢2) og med farger i

grafen nederst. Det er maksimalt 20° orienteringsforskjell innad i hver farge. Det er gjennomfgrt Cl standardisering

og Cl filtrering (Cl > 0,1) i respektiv rekkefalge. Strekkhastighet 0,05 mikrometer per sekund ble benyttet.
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Figur 44: Martensittansamlinger for strekk (a1 og az), ved 5,5% forlengelse (b1 og b2) og ved 9% forlengelse (c1 09

C2). Farger i martensittfasekartene (as, b1, 1) er samsvarende med farger i pol figurene (a2, b, ¢2) og farger i grafen

nederst. Det er maksimalt 20° orienteringsforskjell innad i hver farge. Det er gjennomfgrt Cl standardisering og Cl
filtrering (CI > 0,1) i respektiv rekkefalge. Strekkhastighet 0,1 mikrometer per sekund ble benyttet.
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a b

Figur 45: Martensittvariantene 1V-2 og V-5 utklipt fra pol figurene i figur 43. Bilde a, b og c er henholdsvis pa 0%,

6% og 9% forlengelse.
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5. Diskusjon

5.1. Sveisesimulerte prgver

All sveisesimulering ble gjennomfert i ovn og alle malinger er gjort med EBSD. Andre syklisk
holdetid ble i utgangspunktet valgt til 5 minutter i den hensikt a gi hele prevetykkelsen anledning
til & oppna ovnstemperatur, men pa kortest mulig tid. Dette for & best mulig simulere reelle
sveiseforhold, som innebarer bade rask oppvarming og avkjeling. Ettersom andre syklisk
sveisesimulering med holdetid 5 minutter ikke gav forventet resultat ble det valgt & undersgke
effekt av utvidet holdetid. Dette er ikke realistisk i forhold til sveising, men er interessant med

tanke pa & oppna en bedre forstaelse av materialets oppfarsel ved varmebehandling.
5.1.1. Farste syklisk sveisesimulering

Som levert fra produsent inneholder materialet omtrent 40% austenitt og 60% martensitt. Etter
farste syklisk sveisesimulering i ovn med holdetid 5 minutter pa 1000°C og brakjgling i vann er
austenittandelen redusert til under 2%. Resterende er martensitt. Oppvarming til over
austenittomradet og pafelgende avkjeling er forventet & gi en tilneermet fullstendig martensittisk
struktur uavhengig av avkjglingshastighet (forutsatt at holdetiden i austenittomradet er
tilstrekkelig for & danne en fullstendig austenittisk struktur). Altsa svarer resultatene fra farste
syklisk sveissimulering godt overens med teorien, en tilnzermet fullstendig martensittisk struktur
oppnas med kun sma andeler rest-austenitt. Ngyaktig bestemmelse av andelen rest-austenitt er
vanskelig. Figur 21 viser orienteringskart til austenitt for materialet som i levert tilstand (a og b),
og etter farste syklisk sveisesimulering (c og d). Orienteringskartene til hgyre er etterbehandlet
med CI standardisering og CI filtrering (Cl > 0,1) i respektiv rekkefglge. Hensikten med denne
prosedyren er a fjerne feil indiserte diffraksjonsbilder. For prgven i tilstand som levert fra
produsent, gker andelen austenitt fra 42,1% til 42,6% etter fullfert etterbehandlingen. Dette ma
skyldes at martensittfasen far en starre andel punkter fjernet, sasmmenlignet med austenittfasen,
og dermed en forholdsmessig gkt andel austenitt. (Punkter som fjernes regnes ikke med i
prosentandelene, det vil si at summen av martensitt og austenitt er lik 100% ogsa etter fullfart

etterbehandling). Det motsatte er tilfelle etter farste syklisk sveisesimulering. Austenittandelen
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synker fra 1,9% til 0,2% som fglge av etterbehandling. Fra bilde c i figur 21 ser en at flesteparten
av punktene ligger alene eller har ulik orientering med sine nabopunkter (bildene viser bare
punkter indisert som austenitt), og dermed heves heller ikke CI verdiene til disse punktene.
Denne etterbehandlingen fungere pa samme vilkar for austenitt- og martensittfasen sa lenge det
ikke gjelder enslige punkter. Enslige punkter har ingen effekt av Cl standardisering da de ikke
tilhgre et korn (har ikke nabopunkter av samme fase og orientering). Ettersom austenittandelen er
mye mindre enn martensittandelen er ogsa sjansen for enslige punkter starre for austenittfasen.
Dermed kan en kanskje argumentere for at etterbehandlingsprosedyren til en viss grad favoriserer
martensittfasen. Pa den andre siden ser en fa eller ingen tegn til at disse enslige punktene tilhgrer
et korn ved at det foreligger punkter i naerheten, som ikke er direkte nabo, men likevel innehar
samme fase og orientering. Det er derfor rimelig & anta at etterbehandlingsprosedyren gir et
riktigere bilde av austenittandelen etter farste syklisk sveisesimulering sammenlignet med

ubehandlet radata.
5.1.2. Andre syklisk sveisesimulering

Dette del-kapittelet diskuterer resultater fra andre syklisk sveisesimulering og er inndelt etter
holdetider pa 5, 20 og 60 minutter. Bade radata og etterbehandlet data blir diskutert. Det er
gjennomfart den samme etterbehandlingsprosedyren for alle datasett med CI standardisering og
Cl filtrering (CI > 0,1) i respektiv rekkefalge.

5.1.2.1. Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 5 minutter

Fra figur 22 ser en at alle praver med 5 minutters holdetid og brakjeling oppnar austenittandeler
under 4%. For ubehandlet radata oppnas de hgyeste austenittandelen for temperaturene 550°C,
600°C og 650°C. Fasediagrammene i figur 7 angir Fe-Cr:Ni i 3:1, 2:1 og 1:1 forhold. Materialet
benyttet i denne oppgaven inneholder 11,9% Cr og 5,9% Ni, altsa et tilneermet 2:1 forhold. Det
finnes ogsa andre elementer i materialet som pavirker austenitt- og ferrittomradene, men et grovt
anslag kan antagelig fas gjennom Fe-Cr:Ni 2:1 diagrammet. Her befinner to-fase omradet seg
omtrent mellom 500°C og 700°C. At temperaturene 550°C, 600°C og 650°C oppnar hgyeste
andeler austenitt er derfor rimelig, det er i to-fase omradet dannelse av stabil rest-austenitt er
forventet & inntreffe. For etterbehandlet data synker alle austenittandelene til under 0,3%.

Forholdsmessig er austenittandelene tilnsermet bevart, 550°C, 600°C og 650°C oppnar fortsatt
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hayeste andeler i tillegg til 700°C. Utfra orienteringskart av austenitt, vist i figur 23, er det likevel
rimelig & anta at etterbehandlingen gir et riktigere bilde av austenittfordelingen. Sveert fa av
punktene ser ut a tilhgre et starre austenittkorn ved at det foreligger omrader med punkter av
samme orientering. Punktene har tilfeldige orienteringer og CI verdiene er lave som forer til at
flesteparten filtreres bort. Figur 24 viser diffraksjonsbilder for austenitt og martensitt med CI
verdier pa henholdsvis 0,09 og 0,83. Detekterte band er overlagt i bilde b og d. For austenitt er
det sveert vanskelig a observere detekterte band ut ifra bilde a (hvor bandene ikke er overlagt).
For martensitt er det derimot enkelt & observere detekterte band ut ifra bilde ¢ (hvor bandene ikke
er overlagt). Dette viser at etterbehandlingsprosedyren med nedre CI grense pa 0,1 ikke er for

hgy. Diffraksjonsbildet for austenitt med CI lik 0,09 kan ikke betraktes som palitelig.

Holdetid pa 5 minutter i to-fase omradet er antagelig for kort til dannelse av sterre andeler stabil
rest-austenitt. Effektivt er dessuten holdetiden mindre, ettersom tiden pd 5 minutter ogsa
innebaerer oppvarming. (Holdetid refererer her til total tid inne i ovnen og ikke tiden materialet

reelt opplever ovnstemperaturen, oppvarming finner ogsa sted i lgpet av de 5 minuttene).
5.1.2.2. Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter

Figur 25 viser radata og etterbehandlet data for andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20
minutter og brakjgling. Etterbehandlet data viser at alle temperaturer, foruten 650°C, oppnar
austenittandeler under 0,3%. Radata for temperaturene 550°C og 650°C oppnar de hgyeste
austenittandelene med henholdsvis 3,1% og 3,9%. Etterbehandling gir 0,2% austenitt for 550°C
og 2,1% for 650°C. Forholdsmessig fjernes altsa langt mere austenitt fra 550°C sammenlignet
med 650°C. Figur 26 viser orienteringskart for austenitt til de to nevnte temperaturene, som en
ser av figuren inneholder 650°C klare tegn til austenittkorn ved at det foreligger punkter av
samme orientering og fase innenfor et visst omrade. | starrelse ser omradene til & passe godt
overens med austenittkornstarrelsen slik de opptrer for materialet i levert tilstand (figur 21 a og
b). 550°C viser derimot ingen tegn til & inneholde austenittkorn. De fleste punktene opptrer med
tilfeldige orienteringer. Mye av det samme allerede diskutert i foregaende del-kapittel er derfor
ogsa gjeldende for holdetid 20 minutter. Det er rimelig & anta at etterbehandlingsprosedyren gir et
riktigere bilde av austenittfordelingen sammenlignet med radata. Den eneste temperaturen

(650°C) som viser tegn til & inneholde austenittkorn, oppnar ogsa klart hgyeste austenittandel. En
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kan altsa konkludere med at 20 minutters holdetid pa 650°C og brakjeling gir omtrent 2% stabil
rest-austenitt.

Figur 27 viser austenittandeler for andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og
luftkjgling. 1 likhet med samme holdetid, men med brakjeling, oppnar 650°C hgyest andel res-
austenitt bade for radata og behandlet data. For 650°C er andelen rest-austenitt noe mindre for
luftkjeling (radata: 2,1%, behandlet 0,7%) sammenlignet med brakjeling (rddata: 3,9%,
behandlet: 2,1%). Generelt er forskjellene likevel ikke tilstrekkelige for & kunne fastsla om
luftkjgling gir mindre andel austenitt sammenlignet med brakjgling. Avkjglingsmetode har liten

pavirkning for andel rest-austenitt.
5.1.2.3. Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter

Resultatene fra andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter gir ingen store endringer
i andel rest-austenitt sammenlignet med holdetid 5 og 20 minutter. Dette for bade brakjeling og
luftkjaling. | levert tilstand inneholder materialet omtrent 40% stabil rest-austenitt, skapt fra
interkritisk varmebehandling i to-fase omradet. Utfra fasediagrammet Fe-Cr:Ni i 2:1 forhold
befinner to-fase omrade seg mellom 500°C og 700°C, altsa i samme temperaturomradet som
flesteparten av andre sykliske sveisesimuleringstemperaturer befinner seg. En burde derfor
forventet stigende andel rest-austenitt med gkende holdetid, men dette skjer ikke. | en studie pa
effekt av interkritisk varmebehandling for et SMSS ble det funnet at 1 times holdetid pa 600°C,
625°C og 650°C gav rest-austenitt andeler pa henholdsvis 3%, 12% og 8%. 2 timers holdetid pa
670°C og deretter 2 timer pa 600°C farte til 25% rest-austenitt. Forsgkene ble gjort pa et SMSS
med lignende konsentrasjoner av legeringselementer som stalet i denne oppgaven inneholder
[22]. Dette viser at temperaturomradet for stabil rest-austenitt dannelse er smalt (stor forskjell pa
600°C og 625°C ved 1 times holdetid) og at dobbel interkritisk varmebehandling gir signifikant
gkning av andel rest-austenitt. Forsgkene gjort i denne oppgaven med holdetid 1 time er gjort pa
temperaturen 550°C, 600°C og 650°C. Det er dermed en mulighet at det smale
temperaturomradet ligger mellom to av disse temperaturene og at en saledes ikke har truffet
optimal temperatur for dannelse av stabil rest-austenitt. Dessuten viser resultater fra overnevnt
rapport at dobbel interkritisk varmebehandling pa til sammen 4 timer er ngdvendig for & danne
starre mengder rest-austenitt. Dermed kan en ikke forvente rest-austenitt mengder tilsvarende
som i levert tilstand med bare 1 times holdetid. En burde likevel forvente noe mere rest-austenitt
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enn det som observeres gjennom EBSD analyser i denne oppgaven. | en artikkel av Bojack (et
al.) observeres det at rantgen- og magnetiskemalinger detekterer ulike mengder rest-austenitt i
SMSS etter avkjaling fra to-fase omradet [23]. Dette blir forklart ved at prgveoverflaten opplever
starre termiske spenninger ved avkjgling sammenlignet med bulk materiale, og dermed gkt
martensittdannelse lokalt i preveoverflaten. Rgntgen (XRD), som henter informasjon i en
begrenset dybde fra overflaten, vil dermed male mindre andeler austenitt sammenlignet med
magnetiskemalinger hvor informasjon hentes fra hele pravetykkelsen. EBSD malinger, som er
benyttet i denne oppgaven, henter midlertidig informasjon fra en enda mindre dybde enn
rgntgenmalinger. EBSD er altsa en sveert overflate sensitiv teknikk. Dette kan forklare hvorfor
det males mindre austenittandeler etter interkristisk varmebehandling i denne oppgaven
sammenlignet med tilsvarende varmebehandlinger i overnevnte rapporter. Prgvene ble riktig nok
slipt, polert og elektropolert etter fullfgrt varmebehandling for a kunne benytte EBSD malinger.
Hvor mye av prgveoverflaten som blir fjernet ved preparering sammenlignet med dybden av den
lokale martensittdannelsen i prgveoverflaten vil vare avgjerende for om denne forklaringen
fortsatt er gjeldende. | prosjektoppgavene til Kim Elstad og forfatteren av denne oppgaven ble det
gjort utstrakt eksperimentering med ulike prgveprepareringsmetoder for EBSD karakterisering av
rest-austenitt i SMSS [19] [20]. Elektropolering vist seg som eneste palitelige
prepareringsteknikk. lone sputtering og kjemisk mekanisk polering malte mindre andeler rest-
austenitt pa grunn av teknikkenes manglende evne til & fjerne materiale uten & introdusere
deformasjon. Elektropolering har derfor veert benyttet som prepareringsteknikk i forkant av
EBSD analyser i denne oppgaven. En kan dermed konkludere med at prevepreparering ikke
medfarer feilkilder i forhold til EBSD kvantifisering av rest-austenitt i denne oppgaven. De lave
andelene rest-austenitt skyldes antagelig en kombinasjon av lokal martensittdannelse i
preveoverflaten og at temperaturer benyttet ikke har truffet det optimale og smale
temperaturomrade for dannelse av stabil rest-austenitt. Hvor stor effekt lokal martensittdannelse
har pa EBSD malinger kan finnes ved a kutte prever i tykkelsesretning etter fullfart
varmebehandling og deretter kvantifisere mengde martensitt som funksjon av avstand fra

preveoverflaten.
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5.2. In-situ strekktesting

Dette del-kapittelet diskuterer resultater fra in-situ strekktesting. Effekt av ulik eksperimentell

utfgrelse diskuteres farst og deretter vekst av ulike martensittvarianter.
5.2.1. Effekt av ulik eksperimentell utfgrelse

5.2.1.1. Flere opptak av samme omrade underveis i strekkforlgpet

Fra figur 31 ser en at CI verdier synker med gkende antall EBSD opptak av samme omrade.
Opptak 1 svarer til 0% forlengelse og har CI verdi lik 0,27, mens opptak 34 svarer til 8,8%
forlengelse og har CI verdi lik 0,03 Det er forventet en vis nedgang i Cl verdier ettersom
strekking vil introdusere gitterdeformasjoner. Figur 32 viser orienteringskart til austenitt og
martensitt for opptak 34 og for et opptak av et nabo omrade tatt etter avsluttet strekking. Opptak
34 er av sa darlig kvalitet at ikke et eneste korn fra verken austenitt eller martensitt er synlig. For
opptaket tatt fra nabo omradet fremtrer derimot begge faser med tydelig adskilte korn. Dette
opptaket oppnar en CI verdi pa 0,32, i kontrast til opptak 34 som bare oppnar 0,03. Nedgangen i
Cl verdi ma altsa utelukkende skyltes kontaminasjon og ikke gitterdeformasjoner. Som en ser av
figur 31 reduseres CI verdier tilnermet linjert med gkende antall opptak av samme omrade. Det
er ikke et perfekt linjert forhold, men det er heller ikke forventet. EBSD innstilinger som for
eksempel fokus og dynamisk fokus vil kunne gi ett og samme omrade noe ulike Cl verdier

uavhengig av kontaminasjon.

Figur 33 viser CI som funksjon av antall EBSD opptak av samme omrade for strekkhastigheter
0,1 og 0,05 mikrometer per sekund. Ettersom det kun er gjennomfert 5 EBSD opptak er
nedgangen i CI, som fglge av kontaminasjon, liten. @kt strekkhastighet fra 0,02 til 0,1
mikrometer per sekund har liten pavirkning for opptakskvalitet, begrunnet i respektive opptaks ClI
verdier vist i figur 31 og figur 33. En ulempe med raskere strekkhastighet er derimot at det vil
veere stgrre variasjon i forlengelse fra farste til siste diffraksjonsbilde dersom samme opptakstid
benyttes. | forsgket med 0,1 mikrometer per sekund er forskjellen i forlengelse mellom farste og
siste diffraksjonsbilde omtrent 0,2%. For strekkhastigheter 0,05 og 0,1 mikrometer per sekund er

forskjellen i forlengelse mellom farste og siste diffraksjonshilde pa henholdsvis 0,5% og 1%.
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Dette kan unngas ved a skanne et mindre omrade nar strekkhastigheten gkes, og dermed oppna
kortere opptakstid. Dersom en gnsker samme dekningsgrad (total opptakstid/total strekktid) er en
midlertidig avhengig av a gke antallet opptak nar selve opptakstiden reduseres. Dette er som vist i
figur 31 problematisk da gjentatte EBSD opptak av samme omrade merkbart vil redusere
opptakskvaliteten som fglge av kontaminasjon. For & kunne dekke hele strekkforlgpet med EBSD
opptak av god kvalitet er en derfor avhengig av a redusere kontaminasjon. Hgyere vakuum
reduserer kontaminasjon ettersom det er elektronstralens interaksjoner med rest-gasser i
kammeret som skaper kontaminasjon. | en artikkel som studerer optimalisering av EBSD
parametere for ultra rask karakterisering ble det funnet at trykket konvergerer sakte mot et
minimums niva med gkende tid [17]. Dette for et Zeiss Ultra FESEM apparat, hvilket er samme
instrument benyttet i denne oppgaven. Kontaminasjon kan dermed reduseres ved a la

vakuumsystemet pumpe over lang tid fgr en igangsetter in-situ strekktesing.
5.2.1.2. Ett opptak gjennom hele strekkforlgpet

Det ble gjennomfart 3 ulike in-situ strekkforsgk hvor kun ett opptak ble gjennomfart underveis i
strekkforlgpet. Planen bak denne strategien var a gjennomfare et stort referanse opptak i forkant
av strekking, som senere kunne sammenlignes med opptaket tatt underveis i strekkforlgpet. Bade
NORDIF Extraction og TSL OIM Analysis kan brukes til a klippe ut mindre omrader av et stgrre
opptak. Nar det gjennomfares kun ett opptak gjennom hele strekkforlgpet vil farste
diffraksjonsbilde ha 0% forlengelse, mens siste diffraksjonsbilde vil ha den endelige forlengelsen
(for de 3 forsgkene gjort i denne oppgaven, omtrent 8-9%). Det er derfor hensiktsmessig a kunne
klippe ut mindre omrader som videre kan angis med en bestemt forlengelse ut ifra plassering i det
starre opptaket. For eksempel vil midten av opptakene gjort i denne oppgaven ha en forlengelse
pa omtrent 4% til 4,5%.

Figur 35 (a) viser plasseringen til referanse opptaket (redt) og til opptaket tatt underveis i
strekking (blatt). Farste diffraksjonshilde tas i gverste hjgrne til venstre og elektronstralen
forflytter seg sidelengs mot hgyre inntil omradets bredde er nadd. Deretter starter neste linje.
Siste diffraksjonsbilde tas dermed i nederste hjgrne til hgyre. Bilde (b) viser hvordan forflytning
har skapt ett opptak lignende et parallellogram istedenfor et kvadrat (kontaminasjon har gjort
omrade hvor opptaket har pagatt merkere, det er dette omradet som er merket med blatt).
Opptakene er gjort omtrent midt pa omradet som forlenges ved strekking. (Pa grunn av fare for
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kollisjon mellom strekkmaskin og sekunderelektron detektor er det ikke mulig & bevege seg mye
sideveis). Total lengde pa omrade som forlenges er 9 mm. Med 8% forlengelse ved avsluttet
strekking vil praven vere forlenget med 720 um. Ettersom opptaket er tatt midt pa preven vil
denne forlengelsen vaere omtrent halvert. Det vil si en forflytning pa omtrent 360 um. Som en ser
av figur 35 (b) stemmer dette godt overens med hvordan omradet faktisk har forflyttet seg. Det er
omtrent 350 um avstand mellom gverste og nederste hjgrner. Dette skaper et forvrengt bilde nar
analysert i TSL OIM Analysis som vist i figur 36. En sirkel i referanseopptaket fremtrer i
opptaket med pagaende strekking som en tynn strek forlenget diagonalt fra venstre mot hgyre.
Arsaken til dette er at omrédet som egentlig har form som et parallellogram blir vist som et
kvadrat. Figur 37 viser utregninger av hvordan linjen ho i et parallellogram endres til linjen hy nar
transformert til et kvadrat. Figuren viser ogsa utregninger for vinkelen mellom h1 og grunnlinjen i
kvadratet etter transformasjonen. Denne vinkelen er kalt os1. Linjen ho star vinkelrett pa de to
parallell linjene BoCo 0g AoDo i figur 37, og er valgt fordi dette er den korteste avstanden mellom
linjene og saledes den linjen som vil forlenges mest nar et parallellogram transformeres til et
kvadrat. | figur 39 er det vist en formel for AL nar opptak tas omtrent midt pd omrade som
forlenges ved strekking. Strekkhastighet, opptakstid og bredde pa opptaksomradet er variablene
som inngér 1 uttrykket og ber tilpasses slik at en minst mulig AL oppnas. En minst mulig AL
farer til at hy forlenges minst mulig i forhold til hosom vist i tabell 17 hvor hi/ho og a1 er regnet ut
for alle in-situ strekkforsgk gjennomfert i denne oppgaven. Det er ikke bare forsgkene gjort med
ett opptak underveis i strekkforlgpet som opplever hi/ho forhold sterre enn 1. Forsgket gjort med
flere EBSD opptak underveis i strekkforlgpet, og med strekkhastighet 0,1 mikrometer per sekund
oppnar hi/ho=1,15 og a1=20°. Bildene i dette forsgket er altsa til en viss grad forstyrret. Denne
forstyrrelsen er midlertidig vanskelig & observere ut fra ut fra figur 36, som viser Image Quality
av opptaket tatt under pagaende strekking (a) og Image Quality av det samme omradet tatt etter
endt strekking (b). Antagelig er forlengelsen for liten til & kunne observeres. Selv om
forlengelsen av linje ho ikke er observerbar i dette tilfellet bgr en generelt minimere denne
effekten ogsa nar det tas flere opptak underveis i strekkforlgpet. Det er bare strekkhastighet 0,02
mikrometer per sekund som opplever uforandret forhold mellom hy og ho. 0,02 mikrometer per
sekund er derfor den foretrukne strekkhastigheten da hgyere strekkhastighet introduserer

bildeforstyrrelser pa grunn av endret forhold mellom h: og ho. Observasjoner viser at disse
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bildeforstyrrelsene ikke er synlige for hi/hg=1,15, men ber likevel unngds da det er en
ungdvendig feilkilde. For strekkhastighet 0,1 mikrometer per sekund og ett opptak pa 2,1 timer er
derimot bildeforstyrrelsen tydelig observerbar som en ser i figur 42. Bilde a i figur 42 viser Image
Quality av et opptak med AL=1,26 og h1/hp=1,79. Altsa kan en konkludere med at grensen for
observerbare bildeforstyrrelser ligger et sted mellom AL=0,42 (figur 36) og AL=1,26 (figur 42).
Dette svarer til henholdsvis hi/ho=1,15 og h1/ho=1,79.

Figur 38 viser samme transformasjon som i figur 37, men for tre andre linjer. Disse linjene er
valgt for & se pa transformasjonseffekten i andre retninger og er kalt b, ¢ og d. Det er benyttet
samme tegnsetting som i figur 37, for eksempel betyr bo og b: henholdsvis fer og etter
transformasjon. | tabell 18 er forholdene for disse linjene regnet ut for alle in-situ strekkforsgk
gjort i denne oppgaven. Figur 40 viser en grafisk framstilling av bi/bo c1/co dido 0g hi/hg som
funksjon av AL. Forholdene bi/bo 0g di/do har en tilnermet lik utvikling og synker med gkende
AL, forminskning inntreffer i disse retningene. Forholdet ci/co stiger fra AL=1 til AL=1,25, men
avtar deretter. Forholdet hi/ho gker som ventet mest. Forholdene forklarer hvorfor en sirkel blir
seende ut som et avlangt og smalt objekt forlenget diagonalt nar AL er stor. I Figur 41 er det vist
en illustrasjon av hvordan en rundt objekt i parallellogrammet vil forlenges diagonalt i kvadratet.
Illustrasjonen er gjort for et parallellogram av omtrent samme dimensjoner som observert i figur
35 (b). Hlustrasjonen ser ut til & stemme godt overens med det som observeres i figur 36. Altsa
kan en konkludere med at parallellogram til kvadrat transformasjonen er arsaken til
bildeforstyrrelsene. Alle resultater fra forsgk utfert med strategien om kun ett EBSD opptak
giennom hele strekkforlgpet er derfor upalitelige. Det oppnés for hoy AL verdi. Hadde en hatt
mulighet til & forflytte seg neermere den innspente enden av strekkstaven ville strategien antagelig
fungert. Her vil forflytningen veere tilnermet lik null. Pa grunn av fare for kollisjon mellom
sekundarelektron detektor og strekkmaskin var ikke dette mulig. En annen lgsning for a lykkes
med denne strategien kan gjeres ved a tilpasse strekkstavens form slik at omrade som forlenges
starter omtrent midt pa preven, dermed blir forflytningen i opptaksomradet tilnaermet null.

5.2.2. Vekst av ulike martensittvarianter
Morten Karlsen (et al.) har tidligere gjort tilsvarende undersgkelser pa samme materiale som

denne oppgaven omfatter [4]. Karlsens undersgkelser ble midlertidig gjort ved a strekke til
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forhandsbestemte forlengelser, hvor strekkingen ble stoppet og EBSD opptak gjennomfart. Her er
derimot EBSD opptak gjennomfgrt kontinuerlig underveis i strekkforlgpet. Fokus blir derfor
rettet mot eventuelle forskjeller i resultater fra nesten in-situ eksperimenter (tidligere
undersgkelser) og ekte in-situ eksperimenter (denne oppgaven). Det er innhentet informasjon fra

to in-situ strekk eksperimenter med strekkhastigheter 0,05 og 0,1 mikrometer per sekund.

Figur 43 viser tre forskjellige martensittansamlinger som er gitt fargene red, bla og gul. Innad i
hver martensittansamling (hver farge) er det maksimalt 20° orienteringsforskjell og hayst 8 ulike
martensittvarianter tilstede. Som en ser av bilde b, d og f er ikke alle variantene tilstede. For
eksempel bestar bla farge stort sett av variantene 1-1 og I-4, mens rgd farge i hovedsak bestar av
variantene 1V-2 og IV-5. Gulfarge bestar for det meste av variantene 1-3 og 1-6. (11-2 11-6 er ogsa
tilstede, men i mindre mengde). Dette er samsvarende observasjoner fra tidligere undersgkelser,
martensittvariantene opptrer ofte i par [4]. Grafen nederst i bildet angir vekst av ulike farger med
gkende forlengelse. Veksten er angitt i prosent og er regnet ut i forhold til det totale antallet
punkter som befinner seg i kornet (Total number of ponits). Det vil si at bade austenitt- og
martensittpunkter inngar i prosentutregningene. Summen av martensitt og austenitt er teoretisk
sett alltid hundre prosent (eventuelle utfellinger neglisjeres her). 1 TSL OIM Analysis oppgis
ogsa prosent i forhold til totalt antall punkter martensitt (Number of partition points). Andel
martensitt er midlertidig ikke konstant, men stiger med gkende forlengelse som fglge av austenitt
til martensitt transformasjonen. Derfor vil prosentandeler, utregnet i totalt antall punkter
martensitt, kunne oppleves som villedende nar en skal sammenligne ulike forlengelser. For
eksempel gker antall rgde martensittpunkter fra 10.000 til 15.000, mens @vrige
martensittvarianter (gul og bld) gker fra 100.000 til 300.000 punkter. Rgde martensittpunkter vil
dermed (med utgangspunkt i antall martensitt punkter totalt) oppleve en nedgang fra 10% til 5%,
selv om antallet punkter reelt gker fra 10.000 til 15.000. Dette er det viktig & veare klar over da
det er flere funksjoner i TSL OIM Analysis hvor sammenligningsgrunnlaget er basert pa antallet
punkter i en bestemt fase, i det overnevnt martensitt, og ikke antallet punkter totalt sett. Fra 0% til
6% forlengelse gker martensittansamlingene jevnt. Fra 6% til 9% skjer gkningen med noe hgyere
stigningstall for bla og rad farge, mens gul farge oppnar negativt stigningstall. Det er forventet en
starre andel uindiserte punkter med gkende forlengelse som felge av forhgyninger og

forsenkninger i prgveoverflaten. Sannsynligvis opplever gul martensitt en forholdsmessig stor
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nedgang i antall indiserte punkter og dermed ogsa en prosentvis nedgang. Denne forklaringen
underbygges av observasjoner fra figur 43 hvor gulepunkter i gvre del av kornet i bilde c:
erstattes med svarte punkter i bilde di. Videre er det ogsa sannsynlig at andelen red og bla
martensitt reelt sett ikke opplever gkt stigningstall fra 6% til 9% som observeres i figur 43, men
at gkningen heller skyldes endret prosentgrunnlag. Flere uindiserte punkter gir faerre punkter
totalt sett og pavirker derfor prosentandelene. Altsa kan nedgang i gul martensitt ogsa forklare
stigning i red og bla martensitt. Det ma ogsa medregnes en vis feilmargin i utklippingen av
austenittkornene, som er gjort manuelt pa gyemal i TSL OIM Analysis. Kornene er derfor ikke
100% like.

Mye av det overnevnte er ogsa gjeldende for strekkhastighet 0,1 mikrometer per sekund, men her
er derimot alle 24 varianter tilstede som det framgar av figur 44. Det er en forholdsmessig jevn
stigning for alle martensittansamlinger opptil omtrent 5,5% forlengelse. Fra 5,5% til 8,5% verken
synker eller stiger andelen rgd martensitt, den er konstant. Gul og bla martensitt fortsetter omtrent
som far. Det fremgar ikke like klart hvorfor red martensitt ikke stigere fra 5,5% til 8,5% i form
av lokal erstatning av svarte uindiserte punkter som for gul martensitt i forsgket med
strekkhastighet 0,05 mikrometer per sekund. Til gjengjeld er ogsa forskjellene mindre. Antakelig
skyldes mangelen pa vekst i rgd martensitt gkt andel uindiserte punkter i forhold til gvrige
punkter og en noe ungyaktig utklipping, som gjar at omradet nederst til hgyre i kornet mister noe
rgd martensitt i forhold til figur 44 bilde (d).

| det overstdende er kun martensittansamlinger bestdende av minst to martensittvarianter
betraktet. Det kan dermed ikke utelukkes at vekst innad i en martensittansamling skjer ujevnt.
Optimalt sett burde en farge i figur 43 og figur 44 svare til kun en martensittvariant. Ettersom
martensittvariantene opptrer i par med svert sma orienteringsforskjeller seg imellom er dette
vanskelig. For & fa en farge til & bestd av kun en martensittvariant er en avhengig av a sette
vinkeltoleransen for fargen sa lav at den sannsynligvis blir lavere enn opptakets
orienteringsopplgsning. Det er derfor fornuftig a heller visuelt observere forskjeller fra pol figurer
av ulike forlengelser. Figur 45 viser utklipp av pol figurer fra figur 43. Utklippene er gjort nederst
i pol figurene hvor variantene 1V-2 og 1V-5 befinner seg (jamfar figur 3). Begge variantene ser ut
til & vokse jevnt. Antall punkter i omrader rundt forventet lokasjon til variantene ser ut til & gke

med gkt forlengelse. Punkter av de to variantene overlapper hverandre, hvilket illustrerer
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vanskeligheten av & angi variantene med forskijellige farger (forskjellige vinkler). Bilde a, bog c i
figur 45 er pa henholdsvis 0%, 6% og 9% forlengelse. Ved a studere gul og bla farge i figur 43

ser en at det samme ogsa er gjeldende her. Par av martensittvarianter vokser omtrentlig jevnt.

En kan konkludere med at vekst av ulike martensittvarianter, som falge av deformasjon, skjer
jevnt. Dette er samme konklusjon som ble trukket i tidligere undersgkelser [4]. EBSD opptak
gjort kontinuerlig underveis i strekking med strekkhastighet sa hgy som 0,1 mikrometer per
sekund gir like gode resultater som EBSD opptak gjort uten pagaende strekking. Det er ikke
mulig a se bildeforstyrrelser slik som observert i figur 36 (som nevnt i diskusjonen rundt ulik
eksperimentell utfgrelse er det likevel grunn til & unnga strekkhastigheter hgyere enn 0,02
mikrometer per sekund) Selve om metoden, for denne analysen, ikke tilferte ytterligere
informasjon enn det som allerede var kjent fra tidligere ber metoden likevel kunne gi utfyllende

informasjon for andre analyser da en potensielt kan dekke hele strekkforlgpet med EBSD opptak.
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6. Konklusjon

Folgende konklusjoner kan trekkes fra arbeidet utfgrt i denne oppgaven:

Cl < 0,1 gir upalitelig indisering for austenittfasen i SMSS.

EBSD malinger av SMSS viser at andel rest-austenitt gar fra 42,6% til 0,2% etter 5
minutters holdetid pa 1000°C og brakjgling i vann.

EBSD malinger av SMSS viser hgyst 2,1% rest-austenitt etter andre syklisk

sveisesimulering med holdetid opptil 1 time i temperaturintervallet 550-850°C.

In-situ kontinuerlig strekktesting med gjentatte EBSD opptak fra samme omrade gir

palitelige resultat for strekkhastigheter opptil 0,1 mikrometer per sekund.

o Optimalt sett bar likevel lavest mulig strekkhastighet og kortest mulig opptakstid
benyttes for & unnga bildeforstyrrelser.

o Kontaminasjon gir stor nedgang i CI verdier ved gjentatte EBSD opptak av samme
omrade for SMSS. Etter 34 EBSD opptak reduseres Cl verdier fra 0,27 til 0,03.

In-situ kontinuerlig strekktesting med ett EBSD opptak gjennom hele i strekkforlapet gir

bildeforstyrrelser.

o Grensen for observerbare bildeforstyrrelser ligger et sted mellom AL=0,42 og
AL~=1,26. Hvor AL er forholdet mellom forflytning i opptaksomradet og bredden
pa det kvadratisk opptaksomradet.

Ulike martensittvarianter vokser jevnt som fglge av deformasjonsindusert faseomvandling
i SMSS.
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7. Forslag til videre arbeid

Med utgangspunkt i det som er gjennomfart i denne oppgaven blir fglgende foreslatt som videre

arbeid:

Gjennomfare in-situ varmebehandling med EBSD analyser av stalet benyttet i denne

oppgaven for a oppna en bedre forstaelse av austenittdannelsen.

Gjennomfgre in-situ EBSD strekktesting med strekkstaver tilpasset i form slik at omrade
som forlenges starter omtrent midt pa strekkstavene. Dermed unngas bildeforstyrrelser

skapt av forflytning.

Gjennomfare andre syklisk varmebehandling av stalet benyttet i denne oppgaven, hvor
prever kuttes i tykkelsesretning etter fullfert varmebehandling og tverrsnittet studeres
med EBSD for & observere om martensittandeler varierer med avstand fra

preveoverflaten.
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Vedlegg A

Vedlegg A

Dette vedlegget viser hvordan Kurdjomov—Sachs (KS) orienteringssammenheng for martensitt
kan studeres i TSL OIM Analysis.

1. Last opp et indisert opptak i TSL OIM Analysis som inneholder fasene austenitt og martensitt
(ferritt kan brukes for lavkarbon stal). Hayre klikk pa datasettet og velg crop som vist i figur
A-l.
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(i Y Max: 127.80 microns
# cop. Step: 0.20 microns
B Merge.
Stitch... Average Confidence Index: 0.32
Average Image Quality: 3391.11
BH coarsen.. Average Fit [degrees]: 1.40
Combine...
: Phases:
Convert to Hexagonal Grid Iran (AlnhaY

Axis Labels...
Change Coordinate System ~ »

& cut
B3 Copy Document
B2 Paste
X Delete
Rename
H 21
Crop the data CAP| NUM  SCRI

Figur A-1

2. En fane kalt «crop dataset» dukker na opp. Klipp ut et enkelt austenittkorn som vist i figur
A-1l Det er viktig at utklippsomrade ikke inneholder flere austenittkorn da det vil skape
forstyrrelser. Trykk deretter OK.
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H Crop Dataset ? X

[Cancel | [ 0k |
outine Color I~

Method
(O Single Rectangle
@) Multiple Polygons

Single Rectangle
Left Top
0 0

Right Bottom
0 0

Multiple Polygons

Total size [microns]
% 42.000
. 47.800

Remve@J

Operation
(O Crop inplace
(@) Crop and add to project as new dataset
(O Crop and export as new data file
New data file

Browse

Figur A-11

3. Et nytt datasett dukker na opp dersom «crop and add to project as new dataset» ble valgt i
fanen «crop Dataset» (figur A-11). Hayre klikk pa det nye datasettet og velg rotate som vist i
figur A-111.

OIM Analysis - Licensed Mode - 1* - X
 File View Settings Window Help

, QEQ g& %%E 2 ’é'(«%k %5 EWQ\Q.Q zﬁ

B Iron ¢ Apply Template » perator: sem
@ Iron (( libration: 0.479 0.681 0.769
aB1 Export » prking Distance: 27.4
~BAlda  import > Ymber of points: 389120
~Bytron N mber of indexed points: 389118
B fron ( Summary View
Catis “|mensions:
(o Rotates in: 0.00 microns
# Cleanup.. ax: 121.40 microns
De-wrap » Min: 0.00 microns
Wax: 127.80 microns
# Crop.. p: 0.20 microns
Bl Merge...
stitch erage Confidence Index: 0.32
prage Image Quality: 3391.11
BH coarsen.. erage Fit[degrees]: 1.40
Combine...
ases:
Convert to Hexagonal Grid (Alnha)

Axis Labels...
Change Coordinate System
cut

Copy Document
Paste

X @ F <

Delete

Rename

B

Rotate the data CAP. NUM SCRI

Figur A-111

4. En fane kalt «rotate data» dukker na opp. Velg «Rotate by pole figure» og «Phase: Iron
(gamma)» som vist ved henholdsvis pil 1 og 2 i figur A-1V
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@ Rotate Data ?

1

() Enter rotations [degrees] (® Rotate by pole figure ¢

Click on the point in the pole
A1 figure to bring to the center
.0R-
Rotate
5°
5%} < > ||5
¥
5
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i Iron (Alpha
i} Jron {Garmma)
1 0 0
Operation

(O Rotate inplace (O Rotate by modifying Euler angles [crystal frame)

(® Rotate and add to project as new dataset Enter the ar

rmount(s] to add or subtract for each Euler &

(O Rotate and export as new data file ot |0 % 0 w2 |0

Browse

Cancel

Figur A-1IV

5. Roter austenittfasen som vist i figur A-V ved a bruke rotasjonsknappene markert med pil 1
og 2. Trykk OK.

@ Rotate Data ? X
O Enter rotations [degrees] (®) Rotate by pole figure
Click on the point in the pole
figure to bring to the center
-OR-
Rotate
5‘ l
5l < > |5 < I
v
5
Rotate about ND 2
5[a] v < ]
O After rotation

automatically center
Define Pole Figure

Phase  Iron (Gamma) v
5 2 h k |
[ Wb |
Operation

O Rotate inplace (O Rotate by madifying Euler angles (crystal frame)

(®) Rotate and add to project as new dataset Enter the amount(s] to add or subtract for each Euler angle

(O Rotate and export as new data file ot [0 £ |0 @ |0

New data file

Browse

0K Cancel

Figur A-V
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6. Et nytt datasett dukker na opp i prosjekt fanen. Venstreklikk pa martensittfasen (Iron Alpha)
i figur A-VI og velg «Auto Pole Figure map» i «Quick-Gen-template» menyen som vist med
pil i figur A-VI. En 001 pol figur dukker na opp. Om martensittfasen fglger Kurdjomov—Sachs
(KS) orienteringssammenheng kan na studeres ved for eksempel & sammenligne pol figuren i
figur A-VI med en pol figur av teoretisk beregnede varianter.

K8 OIM Analysis - Licensed Mode - Auto PF - 1 cropped rotated:iron (Alpha) * - %
 File View Settings Window Help

(0 0 1) Pole Figure, Iron (Alpha)

. ~Bron (aipha)
-} Iron (Gamma)
1

All data
B Iron (Alpha)
B Iron (Gamma)

< > \Legend  Laftice  Interactive ) Notes /

€ Auto PF -1 aopped rotated:Iron (Alpha)

For Help, press F1 CAP NUM SCRL

Figur A-VI
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Vedlegg B

o

For & effektivisere prepareringsprosessen ble det laget preveholdere for & muliggjere
automatisk sliping og polering. Intensjonen var a lage preveholdere som enkelt tillot festing og
fjerning av praver. Dette for & unnga praver i en innstgpingsmasse som vanskeligjer EBSD og
XRD analyser. Her gis en stegvis oppskrift pa hvordan tilsvarende prgveholdere kan lages.

1. Oppkutting avdummyprgver
Kutt opp en dummyprgve med dimensjoner litt starre enn pragvene som skal slipes og poleres.
Denne dummyprgven skal stgpes inn og deretter slaes ut. For at prgvene som skal slipes og
poleres enkelt kan plasseres ned i det etterlatte volumet fra dummyprgven er det lurt a ha
dimensjoner litt starre pa dummyprgven.

)1

Figur B-1: Prgvedimensjoner til dummyprgven bgr veere litt starre en prgvene som skal slipes og poleres.
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2. Innsmgring av pr@ver og innstgpingsbeholdere
Smgr dummyprgven inn med en luberikant. Finn en egnet innstgpingsbeholder som ogsa
smgres inn med luberikant. Plasser prever ned i innstgpingsbeholderen.

Figur B-11: Dummyprgve nedsatt i en innstgpingsbeholder.

3. Blanding av innstgpingsmasse
Bland sammen innstgpingsmasse i en egen beholder. For eksempel Epo Fix Resin og Epo Fix
Hardener, som ble brukt i denne oppgaven. Fglg oppgitte blandingsinstrukser og rer godt med
en rgrepinne.

Figur B-111: Blanding av innstgpingsmasse med rgrepinne.
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4. Fylling av innst@pingsmasse
Fyll den ferdig blandede innstgpingsmassen ned i innstgpingsbeholderen som inneholder
dummypregven. La sta til det har starknet.

Figur B-1V: Innstgpingsbeholder med dummyprave fylles med den ferdigblandede innstapingsmassen.
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5. Fjerning av innstgpingsbeholder
Fjern innstepingsbeholderen slik at en star igjen med dummyprgven og innstgpingsmassen
som et objekt. Dersom beholderen ble smurt inn med luberikant skal dette ga greit.

Figur B-V: Fjerning av innstgpingsbeholder.
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6. Boring
Bor et hull ned til dummyprgven fra oversiden. Sgrg for a bore helt ned til dummyprgven.

Figur B-VI: Boring av hull ned til dummyprgven.
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7. Fjerning avdummyprgve

Sla ut dummyprgven med en hammer. Bruk for eksempel en tynn metall sylinder som senkes
ned i til dummypreven og sld pa denne. NB: ikke spenn fast innstgpingsmassen nar
dummyprgven skal slaes ut. Dette gker sjansen for at innstgpingsmassen sprekker.

Figur B-VI1: Dummyprgven slaes ut ved hjelp av hammer og en tynn metall sylinder.
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8. Ferdig prgveholder.
Etter & ha slatt ut dummypravene er prgveholderne ferdig. Praver som skal slipes og poleres
kan na festes med dobbel side tape til praveholderen og enkelt presses ut igjen ved endt
sliping/polering.

Figur B-VIII: Ferdig praveholder (figuren er snudd opp-ned i forhold til tidligere figurer).
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Dette vedlegget viser orienteringskart til austenittfasen etter utfert andre syklisk
sveisesimulering for alle temperatur og holdetider benyttet i oppgaven. Orienteringskartene er
ubehandlet radata. Hver figur inneholder en tabell som oppgir temperatur og austenittandel for
aktuelle bilder. Forkortelsen A star for austenitt. Alle austenittandeler er for ubehandlet radata.

(a) 550°C A=3,5% |(b) 600°C A=3,3% |(c)650°C A=2,9%
(d) 700°C A=2,0% |(e) 750°C A=1,5% |(f) 800°C A=1,5%
(g) 850°C A=1,7%

111

Fargekoding angir krystallografisk
orientering rett ut fra preveoverflaten.

001 101

Figur C- I: Andre syklisksveisesimulering med holdetid 5 minutter og brakjgling i vann.
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(a) 550°C A=3,1%

(b) 600°C A=1,1%

(c) 625°C A=1,3%

(d) 650°C A=3,9%

(e) 750°C A=1,8%

(f) 800°C A=1,5%

(g) 850°C A=1,9%

(h) 850°C A=1,6%

001 101

| Fargekoding angir

krystallografisk orientering
rett ut fra proveoverflaten.

Figur C- 11: Andre syklisksveisesimulering med holdetid 20 minutter og brékjgling.
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001 101

Fargekoding angir
krystallografisk orientering
rett ut fra preveoverflaten.

(a) 550°C A=1,4% |(b) 600°C A=1,0%
(c) 625°C A=2,1%

Figur C- I11: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 20 minutter og luftkjaling.
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001 101

Fargekoding angir
krystallografisk orientering
rett ut fra preveoverflaten.

(a) 550°C A=1,6% |(b) 600°C A=1,3%
(c) 625°C A=2,9%

Figur C- IV: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og brékjaling.
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001 101

Fargekoding angir
krystallografisk orientering
rett ut fra proveoverflaten.

(a) 550°C A=1,6% |(b) 600°C A=1,2%
(c) 625°C A=2,2%

Figur C- V: Andre syklisk sveisesimulering med holdetid 60 minutter og luftkjaling
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