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Korkean lujuuden terästen lämpökäsittelyistä tärkeimpiä ovat karkaisuprosessit. Täten tuotan-

nossa myös karkaisuprosessien kontrollointi ja laatuseuranta ovat tärkeitä vaiheita. Karkaisussa 
teräksen mikrorakenne muutetaan pääsääntöisesti martensiittiseksi, mutta puhtaasti martensiitti-
sella mikrorakenteella saavutetaan erittäin luja, mutta hauras rakenne.  

Karkaisuprosessien seurauksena martensiitin lisäksi teräksen mikrorakenteeseen jää auste-
niittia. Tätä austeniittia kutsutaan jäännösausteniitiksi, joka on metastabiilia austeniittia, joka on 
jäänyt mikrorakenteeseen sammutuksen jälkeen. Jäännösausteniitin määrä vaikuttaa lähes jo-
kaiseen karkaistun teräksen ominaisuuteen, joten todellisen jäännösausteniittipitoisuuden määri-
tys tuotteiden tarkastuksessa ja kontrolloinnissa on tärkeää. 

Jäännösausteniitin esiin saaminen käsin syövyttämällä on todistettu mahdolliseksi, mutta ai-
kaisempien tutkimusten hyödyntäminen jäännösausteniitin määritykseen optisella mikroskopialla 
on hankalaa. Tämän lisäksi jäännösausteniitin määritystä optisella mikroskopialla ei ole standar-
doitu.  

Työssä perehdytään jäännösausteniitin määrittämiseen karkaisuprosessissa käytetyistä kont-
rollinäytteistä optisen mikroskopian ja kuva-analyysin avulla. Tärkeäksi osa-alueeksi työssä nos-
tetaan näytteenvalmistuksessa ja kuva-analyysissa syntyvät virhelähteet ja niiden vaikutus lopul-
liseen tulokseen. Lisäksi työssä vertaillaan inhimillisen virheen vaikutusta lopulliseen tulokseen 
ja kuinka eri virhelähteillä voidaan korostaa toisiaan. 

Työssä käytettyjen näytteenvalmistusmenetelmien perusteella ei kuitenkaan voitu määrittää 
jäännösausteniittipitoisuutta tarkasti. Tuloksissa nostetaan esiin käsin syövyttämisen heikkous 
jäännösausteniitin määrityksessä. Käsin syövyttämällä ei saada tarpeeksi toistettavaa näytteen 
pinnan syöpymisiä, jotta jäännösausteniitin määrittäminen toistettavasti eri mittaustilanteiden vä-
lillä voisi olla mahdollista edes samalla mittaajalla. Lisäksi kuva-analyysissa kynnystämisarvojen 
valinnassa havaitaan, että mittaajien jäännösausteniitiksi valitsemilla alueilla on huomattavaa 
eroa. Pienilläkin eroilla valituissa jäännösausteniittialueissa saadaan huomattavaa eroa lopullisiin 
tuloksiin. 

Työssä vertailtiin myös kahta eri materiaalia ja niiden soveltuvuutta jäännösausteniitin määri-
tykseen optisella mikroskopialla. Jäännösausteniitin mittausten perusteella päästiin tulokseen, 
jossa optisella mikroskopialla mitattaessa tulisi käyttää materiaalia, jossa on mahdollisimman pal-
jon jäännösausteniittia (ainakin >15 %).  

 
Avainsanat: Jäännösausteniitti, RA, optinen mikroskopia, OM, kuva-analyysi, 

röntgendiffraktio, XRD 
 
Tämän julkaisun alkuperäisyys on tarkastettu Turnitin Originality Check -ohjelmalla.  
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LYHENTEET JA MERKINNÄT 

 
 
 
Ac3 – lämpötila, jossa mikrorakenne on täysin austeniittia 
 
𝑴𝒔 – lämpötila, jossa martensiittinen muodonmuutos alkaa (Martensitic start) 
 
𝑴𝒇 – lämpötila, jossa kaikki rakenne muuttuu martensiittiseksi (Matensitic finish) 

 
OM – optinen mikroskopia 
 
RA – jäännösausteniitti 
 
XRD – röntgendiffraktio
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1. JOHDANTO 

Jäännösausteniitin määritys karkaistuista kappaleista luotettavasti on tärkeä osuus laa-

tuprosessia. Jäännösausteniittipitoisuus vaikuttaa lähes kaikkiin karkaistun kappaleen 

ominaisuuksiin. On siis erittäin tärkeää, että todelliset (tai lähes todelliset) jäännösauste-

niittipitoisuudet voidaan mitata karkaistuista kappaleista. 

Useat tarkat menetelmät jäännösausteniitin määritykseen ovat erittäin kalliita ja ne vaa-

tivat hyvää asiantuntemusta. Näitä menetelmiä ovat mm. XRD- ja magneettiset mene-

telmät. Olisi kuitenkin kustannus- ja aikatehokkuuden kannalta hyödyksi, mikäli halvem-

millakin menetelmillä voitaisiin määrittää jäännösausteniittipitoisuuksia. Tässä työssä 

tutkitaan jäännösausteniitin määritystä optisella mikroskopialla ja kuva-analyysilla. Kont-

rollimittauksina käytetään XRD-menetelmän tuloksia.  

Työssä vertaillaan kahden eri materiaalin: 20NiCrMo2-2 ja 18CrNiMo7-6:n jään-

nösausteniitin määritystä optisella mikroskopialla. Lisäksi työssä perehdytään tarkemmin 

näytteenvalmistuksessa ja kuva-analyysissa syntyviin virhelähteisiin ja niiden vaikutuk-

seen lopulliseen tulokseen. Tuloksissa pohditaan myös mittaajien välisten parametrien 

vaikutusta virhelähteisiin ja lopullisiin tuloksiin. Työn lopussa pystytään tunnistamaan vir-

helähteiden vaikutusta ja lisäksi annetaan ehdotuksia OM-menetelmän parantamiseksi. 
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2. MIKRORAKENTEEN MUODOSTUMINEN JA 
VIRHELÄHTEET 

Työssä tutkitaan niukkaseosteisia ja -hiilisiä teräksiä. Niukkahiilisiksi teräksiksi lasketaan 

alle 0,3 massaprosenttia hiiltä sisältävät teräkset ja niukkaseosteiksi teräksiksi alle 12 

painoprosenttia kaikkia seosaineita sisältävät teräkset.  

2.1 Hiiletyskarkaisu 

Lämpökäsittely koostuu tässä työssä kahdesta vaiheesta. Ensimmäisessä vaiheessa te-

räs karkaistaan. Työssä käytetään menetelmänä atmosfääristä hiiletyskarkaisua. Hii-

letyskarkaistava teräs lämmitetään noin 100 celsiusastetta sen austenointilämpötilan 

(Ac3) yläpuolelle, jolloin teräksen mikrorakenne on pääsääntöisesti austeniittia. Hiiletys-

karkaisussa karkaisu tapahtuu korotetussa hiiliatmosfäärissä [1]. Hiiliatmosfääri saavu-

tetaan työssä endokaasun avulla. Tässä työssä endokaasu valmistetaan propaanista eli 

nestekaasusta. 

Mahdollisimman suuri osa karkaistavan kappaleen pinnasta pyritään saamaan koske-

tuksiin hiiliatmosfäärin kanssa, minkä takia kappaleet pyritään asettamaan telineisiin 

niin, että kosketuspinta tukiin olisi mahdollisimman pieni. Mikäli työkappaleen jokin pinta 

koskettaisi hiiletyskarkaisun aikana telineen pintaa, voitaisiin tältä alueelta heikentää 

kappaleen lujuusominaisuuksia heikommat pienemmän hiilikonsentraation takia.  

Kun tarvittava hiiletyssyvyys on saavutettu, teräs sammutetaan tyypillisesti öljyyn tai ve-

teen [1]. Kovuudella on suora yhteys hiilikonsentraation kanssa. Hiilikonsentraation las-

kiessa kohti kappaleen ydintä myös kovuus teräksessä laskee. Hiiletysgradienttia voi-

daan käyttää kuvaamaan kovuutta tietyllä syvyydellä materiaalissa. Hiiletysgradientin 

muodostumisen tiedetään olevan hidasta ja teollisuudessa nyrkkisääntönä hiiletyssyvyy-

den kasvulle on ~0,1 mm / h. Hiiletyssyvyydellä tarkoitetaan sitä etäisyyttä materiaalin 

pinnasta, jossa kovuus laskee alle 550 HV:n. 

2.2 Päästö 

Hiiletyskarkaisulla saavutetaan teräksille korkeita lujuuksia, jolloin toisaalta teräs muut-

tuu hauraaksi. Päästöllä pyritään vähentämään teräksessä olevia sisäisiä jännityksiä [2]. 

Päästössä teräs lämmitetään lopullisen kappaleen käyttökohteen mukaan moneen sa-

taan celsiusasteeseen. Tässä työssä päästölämpötila on 180–190 °C ja -aika 4 h. Tämä 
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lämpötila-alue on kuitenkin hyvin matala mikrorakenteen muutosten kannalta, joten huo-

mattavia muutoksia mikrorakenteessa ei juurikaan päästön aikana tapahdu. Toisaalta 

joissakin sovelluksissa päästölämpötila voi useita satoja celsiusasteita korkeampi, jolloin 

muutokset mikrorakenteessa ovat mahdollisia. 

 

Kuva 1. Päästölämpötilan vaikutus a) jäännösjännityksiin ja b) kovuuteen [2]. 

 

Päästöä pidetään hyvänä menetelmänä kasvattaa karkaistun teräksen sitkeyttä ilman, 

että materiaalin lujuudesta tai kovuudesta joustettaisiin. Hiiletyskarkaistujen terästen sit-

keyttä kasvatetaan poistamalla teräksen pinnassa olevia jäännösjännityksiä, joihin voi-

daan vaikuttaa matalillakin päästölämpötiloilla, kuten kuvassa 1 a) on esitetty. Kuvasta 

1 b) havaitaan, ettei alle kahdensadan celsiusasteen päästölämpötilalla terästen kovuu-

teen huomattavasti. Lisäksi teräksen päästämisellä parannetaan karkaistun kappaleen 

mitanpitävyyttä tuotteen käytön aikana. [2], [3] 

2.3  Mikrorakenne 

Kun teräksen pintaa kyllästetään korotetussa lämpötilassa hiilellä, teräksen austeniitti-

seen rakenteeseen pystytään lisäämään enemmän hiiltä ilman, että faasimuutosta ta-

pahtuu. Teräs lämmitetään mikrorakenteeltaan austeniitiksi (Ac3-lämpötilaan), sillä fer-

riittiseen rakenteeseen hiilen liukenevuus on heikompaa. [4]  

Teräksen nopeassa sammutuksessa sen pintaan lisätty hiili ei ehdi diffuntoitumaan pois 

sen välisijoilta. Pintaan saadaan karkaisun jälkeen hiilikonsentraatio, joka on teräksen 

alkuperäistä hiilipitoisuutta korkeampi. Korkeammalla hiilikonsentraatiolla ja nopealla 

jäähdytyksellä saavutetaan martensiittinen rakenne. 
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2.3.1.  Martensiitti 

Kun korotetussa hiilikonsentraatiossa oleva teräksen pinta sammutetaan nopeasti, muo-

dostuu kappaleen pintaan martensiittista rakennetta. Mikäli karkaistavan teräksen jääh-

dytyksessä ei saavuteta tarvittavaa nopeutta, muodostuu martensiitin sijasta, bainiittia 

ja/tai ferriittiä ja sementiittiä, eli perliittiä. [5]  

Karkaisussa eli austeniitin ja martensiitin faasimuutoksessa pyritään siihen, etteivät hii-

liatomit ehdi diffuntoitumaan austeniitin pintakeskeisen kuutiollisen (FCC) mikroraken-

teen välisijoilta pois [5]. Tällöin alueilla, joilla austeniitti muuttuu martensiitiksi, hiilen dif-

fuusiota ei juurikaan mahdollisteta [6]. Faasimuutoksen aikana teräksen metallihila muut-

tuu tilakeskeiseksi tetragoniseksi (BCT) rakenteeksi välisijapaikoilla olevien hiiliatomien 

aiheuttamasta hilarakenteen ”venymisestä” [5], [7]. Martensiittiseen muodonmuutokseen 

vaikutetaan vain lämpötilalla ja mikäli jäähdytysaikaa pidennetään, martensiitin pitoi-

suutta mikrorakenteessa pääsääntöisesti lasketaan. [7] 

Martensiitin muodostumisen kuvaamiseen käytetään kahta eri materiaalikohtaista läm-

pötilaa, jotka ovat martensiitin muodostumisen alkamiseen vaadittu lämpötila 𝑀𝑠 ja läm-

pötila, jossa kaikki austeniitti on muuttunut martensiitiksi 𝑀𝑓 [8]. Edellä mainitut lämpötilat 

ovat materiaalikohtaisia, ja niihin voidaan vaikuttaa huomattavasti seosaineiden määrillä, 

kuten kuvasta 2 havaitaan. Kun hiilen määrää teräksessä kasvatetaan, sallitaan sam-

mutusprosessissa materiaalille enemmän jäähtymisaikaa ilman, että mahdollistettaisiin 

mikrorakenteen muutosta bainiitiksi tai perliitiksi. 𝑀𝑠- ja  𝑀𝑓-lämpötiloja ei täten voida 

saavuttaa liian hitaalla jäähdytyksellä, kuten yllä olevassa kappaleessa ja kuvassa 2 on 

esitetty. 
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Kuva 2. Isotermisen muutoksen kuvaaja TRIP-teräksille, jossa on: a) 0,2 b) 0,3 ja c) 0,4 pai-

noprosenttia hiiltä, sekä d) hiilipitoisuuden vaikutus 𝑴𝒔-  ja  𝑴𝒇-lämpötiloihin [8], [9]. 

 

Kuvan 2 d) mukaisesti korkeammilla hiilipitoisuuksilla saavutetaan matalampia  𝑀𝑠- ja  

𝑀𝑓-lämpötiloja  [4], [9]. Kun korkeahiilipitoisia teräksiä karkaistaan, martensiittisen muo-

donmuutoksen alkamiseksi vaaditaan alempia lämpötiloja, jolloin on käytettävä mata-

lampia sammutuslämpötiloja. Tästä ei synny käytännön kannalta ongelmaa, sillä 𝑀𝑠-

lämpötila pysyy kuvan 2 d) mukaisesti korkeillakin hiilipitoisuuksilla suhteellisen mata-

lana. Toisaalta korottamalla hiilipitoisuutta ei-haluttujen faasien muodostumista viivästy-

tetään, kuten kuvista 2 a-c nähdään. Hiilen määrän avulla voidaan siis säädellä 𝑀𝑠- ja  

𝑀𝑓-lämpötiloja, sekä sitä kuinka nopeasti nämä lämpötilat tulee saavuttaa sammutuk-

sessa, jotta martensiittinen rakenne saavutetaan. 

Teräksessä käytetään seosaineita parantamaan karkenevuutta, mekaanisia ominai-

suuksia, koneistettavuutta, kuten lastunmuodostumista sekä sillä voidaan vaikuttaa jään-

nösausteniitin määrään [10], [11]. Seosaineilla edellä mainitut ominaisuudet saavutetaan 

ilman ylimääräistä teräksen sisäistä hapettumista ja karbidien muodostumista [4]. Mar-

tensiitin muodostumisen kannalta on tärkeää, että teräs saadaan jäähdytettyä nopeasti 

tarvittavaan lämpötilaan, jolloin martensiittinen muodonmuutos mahdollistetaan. 
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2.3.2.  Jäännösausteniitti 

Hiiletyskarkaisun lämmitysvaiheen aikana syntyvä austeniitti pyritään muuttamaan lähes 

kokonaan martensiitiksi, jolloin teräksen lujuutta kasvatetaan ja sitkeyttä lasketaan. Osit-

tain austeniittisella rakenteella pyritään tekemään teräksestä sitkeämpää ilman, että lu-

juudessa joustetaan huomattavasti. Tässä työssä näytteiden jäännösausteniitin tilavuus-

osuudeksi XRD-menetelmällä saavutetaan keskimäärin noin 8–30 tilavuusprosenttia. 

Karkaisussa tavoitellaan sammutuslämpötilaa, joka on 𝑀𝑠- ja 𝑀𝑓-lämpötilan välissä, jol-

loin osa materiaalista saadaan jäämään austeniitiksi. Austeniittia, joka ei muutu sammu-

tuksessa martensiitiksi kutsutaan jäännösausteniitiksi. Lopullinen hiiletyskarkaistu mik-

rorakenne sisältää tyypillisesti sälemartensiittia, jäännösausteniittia, hieman karbideja ja 

sulkeumia [4]. 

Taulukko 1. 18CrNiMo7-6 seosainepitoisuudet. 

C Si Mn Ni P S Cr Mo 

0,15–

0,21 

maks. 

0,4 

0,5–0,9 1,4–1,7 maks. 

0,025 

maks. 

0,035 

1,5–1,8 0,25–

0,35 

 

Taulukko 2. 20NiCrMo2-2 seosainepitoisuudet. 

C Si Mn Ni P S Cr Mo 

0,17–

0,23 

maks. 

0,4 

0,65–

0,85 

0,4–0,7 maks. 

0,025 

maks. 

0,035 

0,35–

0,7 

0,15–

0,25 

 

Työssä käytetyn 20NiCrMo2-2-materiaalin jäännösausteniittipitoisuudet tulevat olemaan 

huomattavasti 18CrNiMo7-6:ia matalampia, vaikka materiaalien välillä käytetään identti-

siä karkaisuprosesseja. Seosainepitoisuudella vaikutetaan huomattavasti jäännösauste-

niitin muodostumiseen, kuten kappaleessa 2.3.1 mainittiin. Kaikilla terästen yleisimmillä 

seosaineilla kobolttia lukuun ottamatta stabiloidaan austeniittia ja varsinkin nikkeli stabi-

loi austeniittia tehokkaasti [12], [13]. Seosaineilla siis lasketaan 𝑀𝑠- ja 𝑀𝑓-lämpötiloja ja 

kuten taulukoista 1 ja 2 huomataan, on 18CrNiMo7-6:n kokonaisseosaine- ja nikkelipi-

toisuus huomattavasti 20NiCrMo2-2:a korkeampi. Seosaineiden vaikutusta 𝑀𝑠-lämpöti-

laan voidaan kuvata esimerkiksi kaavan 1 mukaisesti,  

                 𝑀𝑠(°C) = 539 − 423𝑤𝐶 − 30,4𝑤𝑀𝑛 − 17,7𝑤𝑁𝑖 − 12,1𝑤𝐶𝑟 − 7,5𝑤𝑀𝑜                  (1) 
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, jossa 𝑤𝑖 on alaindeksin kuvaaman alkuaineen massaosuus teräksessä. Kaava 1 on 

esitetty Badeishan kirjassa Steels: microstructure and properties [7]. 

 

Kuva 3. JMatPro-ohjelmalla (ver. 15.0) määritetyt TTT-kuvaajat a) 20NiCrMo2-2- ja b) 
18CrNiMo7-6-materiaaleille. 

 

Kuvan 3 tuloksilla tuetaan yllä mainittuja väitteitä seosainepitoisuuksien vaikutuksesta 

austeniitin stabilointiin. Kuten kuvasta 3 b) nähdään, on 18CrNiMo7-6:n austeniitti stabi-

loituneempaa, sillä sen 𝑀𝑠- ja 𝑀𝑓-lämpötilat ovat matalampia kuin kuvan 3 a) 

20NiCrMo2-2:n. Kuten hiilellä, myös seosaineilla lasketaan tarvittavaa lämpötilaa mar-

tensiitin faasimuutoksen alkamiselle ja täyden martensiittisen rakenteen saavuttamiseksi 

sekä viivästytetään muiden faasien muodostumista. 

 

Kuva 4. 18CrNiMo7-6 näytteen jäännösausteniittigradientti, näytteen ulkopinta va-
semmalla. 

 

Teräs pyritään jäähdyttämään mahdollisimman nopeasti sammutuslämpötilaan, joka on 

tässä työssä 70°C:tta. Kuitenkaan lämpötilan muutos kohdelämpötilaan ei ole välitöntä 

karkaistavassa kappaleessa, kuten kappaleessa 2.3.1 esitettiin. Lisäksi syvemmällä ma-

teriaalissa saavutetaan matalampia jäähtymisnopeuksia. Täten jäännösausteniitti, joka 

nähdään kuvassa 4 vaaleina pisteinä syövytyksestä tummuneen martensiittisen matriisin 

keskellä, on pitoisuudeltaan gradienttimainen. Kuvan 4 vasemmassa reunassa on kap-

paleen ulkopinta, jossa nähdään huomattavasti paljon enemmän vaaleaa jäännösauste-

niittia, jonka pitoisuus laskee kuvassa oikealle, eli materiaalissa syvemmälle, mentä-

essä. [4]  
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2.4 Teoreettiset virhelähteet 

Jäännösausteniitin määritykseen optisen mikroskopian ja kuva-analyysin avulla on löy-

detty useita ennalta määritettyjä empiirisiä ja teoreettisia virhelähteitä. Varsinkin näyt-

teenvalmistuksella uskotaan olevan suuri merkitys virhelähteisiin jäännösausteniitin 

määrittämisessä optisen mikroskopian avulla.  

2.4.1.  Näytteenvalmistuksen virhelähteet 

Heikolla näytteenvalmistuksella virhelähteitä voidaan aiheuttaa jokaisessa näytteenval-

mistusvaiheessa. Mikäli näytteen leikkauksessa käytetään liian suurta leikkausnopeutta 

ja / tai -voimaa, saatetaan aiheuttaa korkeita lämpötiloja. Liian korkeilla lämpötiloilla voi-

daan aiheuttaa näytteen mikrorakenteen muuttumista. Kun mikrorakenne muuttuu, voi-

daan mittaustilanteessa mittaus tapahtua tältä muuttuneelta mikrorakenteelta, jolloin tu-

los vääristyy. Liian korkeita lämpötiloja voidaan saavuttaa myös hiontavaiheessa. 

 

Kuva 5. Naarmuinen syövytetty näytteen pinta. 

Hiontavaiheessa liian korkean lämpötilan lisäksi voidaan liian karkealla hionnalla aiheut-

taa naarmuja näytteen pintaan. Näytteen pinnassa olevat naarmut taittavat valoa eri ta-

voin kuin tasaiseksi kiillotettu pinta, jolloin saavutetaan kuvan 5 näköisiä jäännösauste-

niitin sävyisiä naarmuja. Naarmuista aiheutuva virhe ei kuitenkaan ole merkittävä, sillä 

naarmujen pinta-ala on usein hyvin pieni ja naarmut voidaan poistaa näytteestä tarkalla 

näytteenvalmistuksella. 
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Kuva 6. Näytteen reunan pyöristyminen a) metallirunkoisella timanttilaikalla ja b) paperipoh-
jaisella piikarbidilaikalla [14]. 

 

Mikäli hionnassa käytetään jäykkien timanttisten hiontalaikkojen sijasta pehmeitä piikar-

bidihiontalaikkoja, saatetaan pehmeämpirakenteisella piikarbidilaikalla pyöristää näyt-

teen reunoja kuvan 6 mukaisesti. Jäännösausteniitti mitataan näytteen reunalta, jolloin 

pyöristyneestä näytteen reunasta saadaan vaihtelevat etäisyydet mikroskoopin linssille. 

Mikroskoopin syväterävyys laskee suurilla suurennoksilla, jolloin vinosta / pyöristyneestä 

pinnasta otettu kuva ei ole tarkka. Sama virhe aiheutetaan myös silloin, kun teräväreu-

naista näytettä hiotaan ilman napitusta. Kun näyte napitetaan, sen reunojen pyöristy-

mistä voidaan vähentää huomattavasti. Kuvan tarkkuuden laskiessa myös jään-

nösausteniittialueiden tarkkuus kuvassa laskee, jolloin virheen määrä kasvaa. Toisaalta 

optisissa mikroskoopeissa käytetään yleensä EDF-työkalua (extended depth of field) kal-

tevan / pyöreän näytepinnan aiheuttaman epätarkan kuvan korjaamiseksi. 

Lämpenemisen lisäksi mekaanisella työstöllä voidaan metallin pintaan aiheuttaa plas-

tista muodonmuutosta, jolloin hiotun pinnan mikrorakenne voi muuttua materiaalin todel-

lisesta mikrorakenteesta [15]. Varsinkin jäännösausteniitti on altis plastisen muodon-

muutoksen määrälle. Kuluneemmalla piikarbidilaikalla hiotusta näytteestä saadaan pie-

nempi jäännösausteniittipitoisuus, kuin käyttämättömällä laikalla. On siis todennäköistä, 

että suuremmalla plastisella muodonmuutoksella suurempi osa jäännösausteniitista 

muutetaan hionnassa martensiitiksi. [16]  
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Kuva 7. Syövytysajan vaikutus näytteen pinnan mikrorakenteen syöpymiseen. a) 0 s, b) 5 s, 
c) 10 s, d) 15 s ja e) 20 s. 

Näytteen syövytysajalla uskotaan olevan huomattavin vaikutus lopulliseen tulokseen. 

RA-määrityksen OM-menetelmän syövytysajalle ei ole olemassa tarkkaa standardia, 

mutta muun muassa ASTM:n näytteenvalmistusohjeeseen on listattu suuntaa antavia 

aikoja (5–40 sekuntia) [17]. Syövytyksessä tavoitellaan martensiitin syövyttämistä, mutta 

austeniitin jättämistä mikrorakenteeseen alkuperäisessä kunnossa. Työssä käytettävällä 

2 % Nital-hapolla ei kuitenkaan syövytetä martensiittia ja austeniittia samalla nopeudella, 

jolloin syövytyksessä martensiitti tummuu, mutta austeniitti pysyy kirkkaan valkoisena. 

Kun näytettä syövytetään, voidaan liian lyhyellä syövytysajalla jättää osa martensiitista 

vaaleaan, kuvan 7 b) ja c) mukaiseen, muotoon. Tällöin martensiittia ei voida erottaa 

jäännösausteniitista kuva-analyysissa. [18]  
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Kuten kuvasta 7 nähdään, saadaan c) kymmenen ja d) viidentoista sekunnin syövy-

tysaikojen välille suurin kontrastin muutos. Tällä välillä tapahtuu siis eniten niin marten-

siitin, kuin jäännösausteniitinkin tummumista. Kun syövytysaika on noin kymmenen ja 

viidentoista sekunnin välillä, saadaan vain muutaman sekunnin syövytysaikaeroilla huo-

mattavia kontrastieroja näytteen pintaan. 

2.4.2.  Kuva- analyysin virhelähteet 

Kuten kappaleessa 2.3.2 mainittiin, jäännösausteniitin pitoisuus on gradienttimainen. 

Työn jäännösausteniitin XRD-analyysin mittaukset on mitattu 100 µm syvyydeltä. Vir-

heen minimoimisen kannalta on siis ihanteellista, että jäännösausteniitin mittaukset suo-

ritetaan samalta syvyydeltä. Toisaalta optisen mikroskoopin kuvan leveys 500-kertaisella 

suurennoksella on noin 275 µm, jolloin mikrorakennekuvat on otettu noin 75–350 mikro-

metrin syvyiseltä alueelta.  

 

Kuva 8. Kuva mikrorakenteesta a) ilman vinjetoinnin korjausta ja b) vinjetoinnin korjauksella. 

Optisen mikroskoopin kuvan kulmissa nähdään usein kuvan 8 mukaista varjostumaa. 

Kuvan kulmissa esiintyvä varjostuma johtuu vinjetointi-ilmiöstä [19]. Kuvan kulmat tum-

menevat, jolloin myös vaaleat jäännösausteniitin alueet tummenevat. Tällöin mittausoh-

jelmistolla ei pystytä huomioimaan kulmissa olevaa jäännösausteniittia, sillä kuvan kul-

missa tummentunut jäännösausteniitti on kontrasiltaan samaa kuin keskemmällä kuvaa 

olevat vaaleimmat martensiittialueet. Vinjetoinnin aiheuttaman virheen suuruus riippuu 

kuvien kulmiin syntyvän tummenemisen määrästä. Nykyään kuva-analyysisovelluksissa 

voidaan hyödyntää usein menetelmiä ja työkaluja vinjetoinnin korjaamiseen. Vinjetointi 

on korjattu tässä työssä käyttäen kyseisiä työkaluja. 
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Kuva 9. a) Epätarkka ja b) tarkka kuva samasta mikrorakennealueesta. Vinjetointia ei ole 
poistettu. 

 

Epätarkalla mikrorakennekuvalla lasketaan jokaisen jäännösausteniittialueen tarkkuutta. 

Kuten kuvasta 9 havaitaan, jäännösausteniitin todellisen koon määrittäminen epätar-

kasta kuvasta hankaloituu, jolloin jokaisesta mitatusta pinta-alasta syntyy jonkin verran 

virhettä. Mitä pienempiä jäännösausteniittialueita mitataan, sitä suurempia suhteellisia 

virheitä epätarkan kuvan käytöstä saadaan.  

 

Kuva 10. Esimerkki kahdesta eri kynnystämisen valinnasta. a) Vain kaikista kirkkaimmat ku-
van alueet ja b) hieman tummemmat alueet mukana. 

 

Suurin kuva-analyysivaiheen virhe aiheutetaan jäännösausteniitiksi määritettävien aluei-

den valinnalla, eli kuva-analyysivaiheen kynnystämisellä. Jäännösausteniittialueiden 

reunojen, vaaleampien jäännösausteniittialueiden ja vaaleahkojen karbidien ”oikeat” 

määritykset ovat mittaajasta riippuvia parametrejä. Kuvan 10 a) ja b) mikrorakenteeseen 

suurennetuilla kuvilla havainnollistetaan kynnystämisen vaikutusta pienien jään-

nösausteniittialueen reunoilla. Kun jokaisen jäännösausteniittialueen reunoille valitaan 

hieman lisää mitattavaa pinta-alaa tummempaa kontrastia valitessa, vääristetään tulosta 
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huomattavasti. Virheen määrä korostuu pienemmillä mitattavilla pinta-aloilla, joissa suh-

teellisen virheen määrä kasvaa parhaimmillaan moninkertaisesti. Kuvan 10 kuva-ana-

lyysin tuloksilla: a) 1,294 % ja b) 0,568 % jäännösausteniittia, vahvistetaan tätä väitettä. 

 

Kuva 11. Kuvat kynnystysarvojen valinnasta, jossa on a) valittu suppeampi alue vihreälle vä-
rille ja b) laajempi alue siniselle. 

 
Ongelmana on, ettei ole olemassa ”oikeaa” tapaa määrittää kynnystysarvoja jään-

nösausteniittialueille kuva-analyysissa, sillä kynnystämisen ”hyvät” raja-arvot riippuvat 

näytteen pinnan kontrastista eli syövytyksestä. Standardin puuttuessa ei voida tarkasti 

määrittää tulisiko kuva-analyysissa huomioida vain kirkkaimmat valkoiset alueet vai 

myös vaaleat keltaiset, jotka eivät välttämättä enää ole jäännösausteniittia. Täten mit-

tausten toistettavuuden kannalta olisi ideaalista, että ohjelmassa käytettäisiin samoja pa-

rametrejä kuvan 11 mukaisille kynnystysarvoille kaikkien mittaajien kesken. Toisaalta 

vakioidun kynnystämisen käytöstä saadaan aikaan ongelmia silloin, kun näytteen syö-

pyminen ei ole samantasoista mittaajien välillä, jolloin mitattavat valkoiset alueet eroavat 

kuvan 7 mukaisesti. Tekoälyn käytöllä voitaisiin vähentää virhettä, mutta sen käyttö on 

rajattu tämän työn ulkopuolelle. 

 

2.5 Jäännösausteniitin röntgendiffraktiomittaus 

Näytteet mitataan työssä myös röntgendiffraktiomittauksella, jolla saadaan jään-

nösausteniitin pitoisuudelle kontrollitulokset. XRD-menetelmää on pidetty luotettavim-

pana menetelmänä jäännösausteniitin määrittämiseen. Nykypäivänä kuitenkin magneet-

tisilla menetelmillä voidaan saada tarkempia tuloksia jäännösausteniittipitoisuudesta 

kuin XRD-menetelmillä [20]. Jäännösausteniitin mittaus röntgendiffraktiolla on standar-

doitu, toisin kuin optisella mikroskoopilla, jonka takia XRD-menetelmä on toistettavampi 

menetelmä. Standardin mukaan laboratorion sisäinen XRD-menetelmän virhe 95 %:n 
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luottamustasolla on 4 %:a [21]. Koska kyseessä on standardilaboratorion sisäinen luo-

tettavuus, on todellinen virhe suurempi.  

Jäännösausteniitin määritys XRD-menetelmällä on erittäin altis epätasaiselle näytteen 

pinnalle, sekä koneellisen näytteenvalmistuksen, tässä työssä hionnan, aiheuttamille 

faasimuutoksille [21]–[23]. Näytteet on elektrolyyttisesti kiillotettu ja syövytetty hionnan 

aiheuttaman faasimuutosten poistamiseksi ja näytteen pinnan tasoittamiseksi. 

Röntgendiffraktiossa näytteen pintaan kohdistetaan röntgensäteilyä. Säteilylähteenä 

XRD-mittauksissa käytetään Mo-Kα1-säteilijää, jota myös standardissa suositellaan. 

Tällä säteilylähteellä saadaan paljon erilaisia diffraktiopiikkejä. Jäännösausteniittipitoi-

suuden tunnistaminen röntgensäteilyllä perustuu näytteen kolmiulotteisten rakenteiden 

määrien suhteelliseen tunnistamiseen. Jäännösausteniitin hilarakenne on pintakeskei-

nen (FCC), martensiitin pintakeskeinen tetragonaalinen (BCT) ja ferriitin pintakeskeinen 

(BCC). Erilaisten hilarakenteiden avulla saadaan erilaiset diffraktiopiikit näytteen pin-

nasta röntgensäteilyn avulla. Metallin omien faasien lisäksi epäpuhtaudet, kuten karbidit 

ja sulkeumat erotetaan erillisinä piikkeinä diffraktiospektrissä. Täten röntgendiffraktio so-

pii erittäin hyvin teräksen faasien tarkkaan tunnistamiseen. [21] 
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3. JÄÄNNÖSAUSTENIITIN MÄÄRITYS 

Jäännösausteniitin määritys suoritetaan laboratorio-olosuhteissa, jossa ilman lämpötila 

on ollut 22 ± 2 °C. Mittaukset on suoritettu kahden viikon sisällä, eikä karkaisunappeja 

ole altistettu kylmälle tai kuumalle ilmalle mittausten välissä. 

3.1 Karkaisunappi 

Karkaisuprosessissa käytetään kontrollinäytteinä karkaisunappeja. Nämä napit on val-

mistettu samasta tai vastaavasta materiaalista, kuin karkaistavat kappaleet. Tässä 

työssä käytetään karkaisunapeissa kahta eri materiaalia 20NiCrMo2-2 ja 18CrNiMo7-6, 

jotka ovat kappaleen 2 mukaisia niukkahiilisiä teräksiä [20][21]. Jokainen mittaaja mittaa 

26 mittaussarjaa yhteensä 20:stä eri napista. Yhdessä mittaussarjassa mitataan kolme 

mittausta (n=3). Yhdelle napille kummastakin materiaaleista suoritetaan yhteensä neljä 

mittaussarjaa. Kun näytteet mitataan useaan otteeseen, saadaan tietoa mittaajan, nap-

pien ja menetelmän tarkkuudesta. 

 

Kuva 12. a) 20NiCrMo2-2 ja b) 18CrNiMo7-6 karkaisunapit. 

 

Kuten kuvasta 12 nähdään, käytetään työssä lähes identtisiä karkaisunappeja molem-

mille materiaaleille. Karkaisu-uunissa näytteet kiinnitetään uristaan rautalankaan, joka 

vuorostaan kiinnitetään karkaisutelineeseen, jolloin karkaisunapit roikkuvat karkaisu-uu-

nissa vapaasti. Vapaana roikkuessaan napit eivät kosketa karkaisutelineen pintoihin. Tä-

ten vältetään huono hiilen absorbointi materiaaliin, kuten kappaleessa 2.1 käsiteltiin. 
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Karkaisun jälkeen karkaisunapit päästetään karkaistavien kappaleiden kanssa. Tällöin 

tulokset ovat vertailukelpoisia lämpökäsiteltyjen tuotteiden kanssa. Karkaisunapit tuo-

daan alle vuorokauden sisällä mittauksiin, ja ne säilytetään kappaleen 3 alussa maini-

tussa lämpötilassa lämpökäsittelyn jälkeen aina nappien mittaukseen ja hävittämiseen.  

 

Kuva 13. Karkaisunapin leikkauskohta ja näytteen poikkileikkaus. 

 

Napit leikataan Struersin metallografisella Discotom-100 näyteleikkurilla napin uran ja 

toisen päädyn väliltä kuvan 13 mukaisesti, jolloin saavutetaan ympyrän muotoinen näy-

tepinta. Kaksi näytettä mitataan useamman kerran, jolloin ne leikataan irti napista kah-

desti kuvan 13 leikkauskohdan A vasemmalta puolelta tasaisin välein. Näytteet napite-

taan, jotta alkuperäiset näytenumerot saadaan piiloon. Lisäksi napittaminen vähentää 

näytteen kulmien pyöristymistä, kuten kappaleessa 2.4.1 käsiteltiin. 

3.2 Hionta 

Karkaisunappinäytteet hiotaan Struersin automaattisella LaboPol-30 + LaboForce-100 

hiomalaitteistolla. Laitteistossa käytetään pyörivää vaihdettavaa metallirakenteista hion-

talaikkaa ja hionnassa käytetään kuvan 14 mukaista kuuden paikan näyterevolveria. 

Näyterevolveria pyöritetään pyörivän laikan päällä, jolloin saadaan tasainen hiontaprofiili 

näytteen pintaan.  
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Kuva 14. Hiontalaitteisto ja näyterevolveri. 

 
Taulukko 3. Työssä käytetyt hiomisvaiheet, yksi sarake on yksi hiontavaihe. 

Hionta-

laikka 

Aka-piatto 220 MD-Allegro MD-Dac MD-Nap 

Abrasiivi - 9 µm timantti 3 µm timantti 1 µm timantti 

Voiteluaine 

/ suspensio 

Vesi Vesipohjainen Vesipohjainen Vesipohjainen 

Voima [N] 50  50  40  20  

Aika [min] Kunnes tasai-

nen (2–10) 

3 3 3 

Hionta-

kiekko / 

näyterevol-

veri rpm 

300 / 150  150 / 150  150 / 150  150 / 150  
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Taulukosta 1 nähdään eri hionta- ja kiillotusvaiheet, jotka työssä suoritettiin. Kun näytteet 

hiotaan ensimmäistä kertaa, suoritetaan kaikki taulukon 1 hiontavaiheet. Kun seuraava 

mittaaja aloittaa jo mitatuista näytteistä oman osuutensa, hiotaan näytteet vain kahdella 

viimeisellä vaiheella eli MD-Dac ja -Nap:lla. Tällä tavoin hiomalla / kiillottamalla saadaan 

edellisestä syövytyksestä syntyneet muutokset poistettua, ja luotua uutta pintaa näyttee-

seen, jolloin näytteelle voidaan suorittaa uudet syövytykset ja mittaukset seuraavan mit-

taajan toimesta.  

3.3 Syövytys 

Työssä näytteet syövytetään 2 %:lla Nital-liuoksella. Syövytys suoritetaan ASTM:n ohje-

kirjan mukaisesti [17]. Eroavaisuutena ohjekirjan syövytysmenetelmään 74a on, ettei 

näytteitä upoteta mittauspuoli edellä happoon, vaan happo ruiskutetaan tasaiselle näy-

tepinnalle. Happo saadaan pintajännityksen ansiosta pysymään näytteen pinnalla, 

minkä ansiosta happoa pystytään ”pyörittelemään” näytteen pinnalla, jolloin syövytys on 

tehokkaampaa. Syövytysajat mitataan mittaajakohtaisesti kuudesta eri syövytyksestä. 

Mittaajakohtaisten syövytysaikojen avulla voidaan määrittää mahdollista syövytysajan 

vaikutusta lopulliseen tulokseen. 

 

Kuva 15. Napitettu ja syövytetty näyte. 

 

Syövytyksessä näytteen pinnan reunoilla nähdään kuvan 15 mukaista paljaalla silmällä 

nähtävää tummenemista, millä viitataan sälemartensiitin syöpymiseen, kuten kappa-

leessa 2.4.1 käsiteltiin. Jotkin mittaajat eivät mittaa tarkkaa syövytysaikaa vaan katsovat 

silmämääräisesti näytteen tummumisen perusteella riittävän syövytysajan. Mittaajien 

syövytysajat suoritetaan ”silmämääräisesti”, eli vakioituja syövytysaikoja ei käytetä, vaan 
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mittaaja katsoo sopivan syöpymismäärän näytteen tummumisesta. Tämä ei kuitenkaan 

johtanut parhaimmillaan kuin 3 sekunnin mittaisiin eroihin mittaajakohtaisissa syövy-

tysajoissa, jota voidaan pitää inhimillisenä virherajana käsin syövytettäessä. Erimittaisia 

syövytysaikoja käytetään, sillä työn tavoitteita ovat etsiä sopiva syövytysaika jään-

nösausteniitin esiin saamiseksi OM-tulosten luotettavuuden sekä toistettavuuden kan-

nalta ja tutkia syövytysajan vaikutusta kuva-analyysin RA-tulokseen. 

Taulukko 4. Mittaajien syövytysajat 

Mittaaja 1 2 3 4 

Syövytysaika, 

vaihtelu ja KA [s] 

15–17; 16,5 10–13; 11,2 10–12; 10,7 11–13; 11,7 

 

Taulukon 4 mukaan syövytysajoiksi on saatu kuvan 7 kohtien c) ja d) mukaisia tuloksia, 

joiden avulla voidaan arvioida syöpymisen määrää jokaisella mittaajalla. Vaikkei syövy-

tysaikojen ero ole suuri, ne osuvat juuri kymmenen ja viidentoista sekunnin välille. Tällöin 

kontrastierot mittaajien näytteiden välillä voivat olla huomattavia, kuten kappaleessa 

2.4.1 käsiteltiin. 

Jokaisen mittaajan syövytys- ja kuva-analyysimenetelmissä havaittiin inhimillistä eroa. 

Koska ensimmäisen mittaajan syövytyksissä käytettiin pisimpiä aikoja, saatiin syövytyk-

sessä tummimmat näytteiden pinnat. Tällöin voidaan olettaa, että ensimmäisen mittaa-

jan tuloksiin saadaan pienimmät arvot jäännösausteniittipitoisuudelle.  

Toisen mittaajan syövytyksessä ei käytetty yhtä pitkiä syövytysaikoja, mutta syövytyk-

sessä käytettiin runsaasti happoa. Tällöin saavutettiin tummempia näytteitä kuin muilla 

mittaajilla, vaikka näissä syövytyksissä käytettiin suhteellisen samoja syövytysaikoja. Li-

säksi näytteen pinta kasteltiin vedellä ennen hapon lisäystä, minkä tavoitteena on levit-

tää happo nopeammin näytteen pintaan. Märällä näytteen pinnalla happo leviää tasai-

semmin kuin kuiva, jolloin syöpyminen näytteen pinnalla on tasaisempaa.  

Kolmannen mittaajan syövytyksissä käytettiin lyhyimpiä syövytysaikoja, vaikka ei kuiten-

kaan huomattavasti. Kolmannen mittaajan syövytyksissä ei tehty aikaisemmin kappa-

leessa mainittua hapon liikuttelua näytteen pinnalla. Tästä päädytään tilanteeseen, jossa 

näytteen pinnan läheisyydessä oleva happo kyllästyy, jolloin syöpyminen hidastuu. Ha-

pon kyllästymistä voidaan vähentää liikuttelemalla happoa näytteen pinnalla, jolloin näyt-

teen pinnan läheisyyteen tuodaan tuoretta happoa. 
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Neljännen mittaajan syövytysajat olivat toiseksi pisimmät. On siis oletettavaa, että nel-

jännen mittaajan tulosten keskiarvo on toisiksi suurin. Neljännen ja ensimmäisen mittaa-

jan syövytysmenetelmissä ei ollut suuria eroja.  

Mittaajien välisillä syövytystyylieroilla saavutettiin erilaista syöpymisnopeuksia näyttei-

den pintoihin. Tässä työssä tätä parametria kutsutaan ”syövytystehoksi”. 

3.4 Kuva-analyysi 

Näytteenvalmistuksen jälkeen jäännösausteniitin suhteellinen määrä määritetään käyt-

täen Zeiss Axio Observer metallografista mikroskooppia ja ZEISS ZEN Core kuva-ana-

lyysisovellusta. Jäännösausteniitti tunnistetaan syövytetyn mikrorakenteen kontras-

tieroilla ja niiden kynnystämisellä kuva-analyysisovelluksen avulla. Kuva-analyysisovel-

luksessa voidaan käyttää automaattista kynnystämistä sovelluksen mielestä parhaim-

pien tulosten saamiseksi. Tällä ei kuitenkaan aina saavuteta luotettavia ja toistettavia 

tuloksia, sillä näytteen syöpymisellä vaikutetaan huomattavasi kontrastiin ja sen eroihin. 

Tällöin automaattisella kynnystämisarvojen valinnalla saatetaan saavuttaa huomatta-

vasti liian pieniä (tummilla näytteillä) tai liian suuria (vaaleilla näytteillä) tuloksia. Kynnys-

tämisen aiheuttamaa virhettä on käsitelty tarkemmin kappaleessa 2.4.2.  

Syövytetyn näytteen pinnasta otetaan kuva 500-kertaisella suurennoksella. Tämän jäl-

keen sovelluksen avulla mitataan suhteellinen jäännösausteniittipitoisuus. Näytteestä 

valitaan halutut kontrastit / sävyt kynnystämisen avulla, minkä jälkeen mittaussovellus 

laskee kuvaan piirtyneiden jäännösausteniittialueiden avulla suhteellisen jäännösauste-

niittipitoisuuden. Ennen lopullista tulosta voidaan kuvasta poistaa alueita, kuten vaaleita 

sulkeumia, joita ei haluta mittaukseen mukaan. Lopullinen tulos saadaan kontrastinva-

linnan ja alueiden poiston jälkeen. Jokaisesta näytteestä mitataan kolme erillistä mit-

tausta, kuten kappaleen 3.1 alussa käsiteltiin.  
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4. TULOKSET 

Kuten kappaleessa 2.3.2 esitettiin, 18CrNiMo7-6-materiaalista mitattiin huomattavasti 

suurempia jäännösausteniittipitoisuuksia verrattuna 20NiCrMo2-2-materiaaliin. Suurem-

pia lukemia saavutettiin niin optisella mikroskopialla ja kuva-analyysillä, kuin röntgendif-

fraktiollakin. Röntgendiffraktiotulokset ovat näytekohtaisia, joten jokaisen mittaajan tu-

loksissa on esitetty samat XRD-tulokset. Huomioitavaa kuitenkin on, että kappaleessa 

4.1. ja 4.2. tutkitaan eri materiaaleja, joten luonnollisesti näissä kappaleissa on esitetty 

eri XRD-tulokset. 

4.1 20NiCrMo2-2-materiaalin tulokset 

Syövytysaikojen vaikutus voidaan havaita kaikissa 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksissa. 

Kuviin 16–19 on merkitty jokaisen mittaajan materiaalikohtaiset tulokset erikseen ja niitä 

verrataan röntgendiffraktion tuloksiin. Tuloksiin on merkitty myös mittausten keskihajon-

nat virherajoina.  

Yksi näyte kumpaakin materiaalia mitattiin neljästi kappaleen 3.1 mukaan. Useasti mi-

tattujen näytteiden numerot 20NiCrMo2-2-materiaalilla ovat 9–12. Kuvista 16–19 pysty-

tään helposti vertailla saman näytteen mittaustuloksia ja niiden eroja mittaajakohtaisesti.  

 

Kuva 16. Mittaajan 1 tulokset. 

 

Kuten kuvasta 16 havaitaan, pitkällä 20NiCrMo2-2-materiaalin syövytysajalla saavute-

taan hyvin pieniä kuva-analyysin RA-tuloksia. Vaikkakin pieniä optisen mikroskopian 

avulla saavutettuja RA-arvoja kohdistuu pienille XRD-menetelmän arvoille, myös suure-

mille XRD-tuloksille on saatu hyvin pieniä OM:n RA-arvoja. Tämän lisäksi useasti mita-

tun näytteen mittaustulosten välillä on saatu huomattavia eroja (vrt. näyte numero 9). 
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Kuva 17. Mittaajan 2 tulokset. 

 

Toisen mittaajan suuremman ”syövytystehon” ansiosta saavutettiin tummempi näytteen 

pinta, kuten kappaleessa 3.3 mainittiin. Tämän takia myös optisella mikroskopialla on 

saatu suhteellisen pieniä tuloksia syövytysaikaan verrattuna. Kuten ensimmäiselläkin 

mittaajalla, on suuremmille XRD-menetelmän jäännösausteniittipitoisuuksille saavutettu 

suurimpia OM:n RA-arvoja, mutta pieniäkin arvoja suurille XRD-pitoisuuksille on saatu. 

Toisellakin mittaajalla useasti mitatun näytteen mittauksien välille on saatu huomattavia 

RA-eroja. 

 

Kuva 18. Mittaajan 3 tulokset. 

 

Kolmannen mittaajan lyhyimmillä syövytysajoilla ja kappaleen 3.3 mukaisella pienim-

mällä ”syövytysteholla” saavutettiin laajimmat kynnystysarvot kuva-analyysissä. Tämä 

nähdään kuvan 18 tuloksissa, jossa kolmannen mittaajan menetelmillä saavutetaan suu-

rimmat kuva-analyysin tulokset 20NiCrMo2-2-materiaalille. Lisäksi ainoat XRD-menetel-
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mää suuremmat OM-tulokset tässä työssä on mitattu juuri kyseiseillä materiaalille kysei-

sen mittaajan toimesta. On siis erittäin todennäköistä, että syövytyksen ja kynnystämisen 

virhelähteet korostavat toisiaan. Mittaajan 3 syövytysajalla saavutetaan kuvan 7 c) mu-

kainen hyvin vaalea mikrorakenne. Tällä vaikeutetaan oikean kynnystämisen valintaa, 

sillä mikrorakenteessa on paljon vaaleita jäännösausteniitista eroavia alueita, jotka ovat 

kuitenkin kontrastiltaan hyvin lähellä todellisia jäännösausteniittialueita. Kolmannen mit-

taan menetelmillä saavutettiin myös pienin hajonta useasti mitattujen näytteiden tulok-

siin. 

 

Kuva 19. Mittaajan 4 tulokset. 

 

Neljännen mittaajan menetelmällä saatiin toisiksi pisimmät syövytysajat. Tämän perus-

tella neljännen mittaajan OM:n jäännösausteniittipitoisuuksiksi on saavutettu mittaajaa 2 

suuremmat, mutta mittaajaa 3 pienemmät. Myös neljännen mittaajan saman näytteen 

(näytteet 9–12) tuloksissa on heittoa, mutta mittaajakohtaisten vaihtelevien tulosten vä-

lillä ei näytä olevan korrelaatiota. Saman numeroisista useasti mitatuista näytteistä on 

siis saatu niin suuria kuin pieniäkin jäännösausteniittipitoisuuksia. 
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Kuva 20. Useasti mitattujen näytteiden tulokset ja keskihajonnat. 

 

Useasti mitatuilla 20NiCrMo2-2-materiaalin näytteillä saatiin kappaleen 3.3 mukaisiin 

syövytysaikoihin verrannolliset tulokset. Kuten kuvasta 20 havaitaan, ovat kaikkien mit-

taajien tulokset kuitenkin hyvin kaukana röntgendiffraktion tuloksista. Tämän lisäksi kes-

kiarvoihin suhteutettuna on saatu hyvin suuria keskihajontoja, jotka voidaan havaita jo 

kuvissa 16–19. 

4.2 18CrNiMo7-6-materiaalin tulokset 

Tulokset on esitetty kappaleen 4.1 mukaisesti. Kuitenkin 18CrNiMo7-6-materiaalin uu-

destaan mitatut näytteet on esitetty eri näytenumeroilla tässä kappaleessa, mikä johtuu 

siitä, että tulokset on järjestetty XRD-tulosten mukaiseen suuruusjärjestykseen. Uudes-

taan mitatut näytteet ovat tässä kappaleessa esitetty näytenumeroilla 10–13. Lisäksi 

18CrNiMo7-6-materiaalilla on käytetty samoja mittaajakohtaisia syövytysaikoja kuin kap-

paleessa 4.1. 

 

Kuva 21. Mittaajan 1 tulokset. 
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Ensimmäisen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksissa ei havaita huomattavaa 

eroa muiden mittaajien tuloksiin, vaikka käytettiin pisintä syövytysaikaa. Kuten kuvan 21 

uudestaan mitatuista näytteistä 10–13 huomataan, on ensimmäisen mittaajan OM-

tulosten hajonta huomattavasti 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksia parempi. 

 
 

Kuva 22. Mittaajan 2 tulokset. 

 

Toisen mittaajan OM-tuloksiksi on saavutettu keskimäärin lähes samat kuin ensimmäi-

sellä mittaajalla, vaikka toisella mittaajalla syövytysaika oli keskimäärin 5 sekuntia lyhy-

empi. Toisen mittaaja suuremmalla ”syövytysteholla” on todennäköisesti saatu tummem-

pia näytteitä, jolloin tulokset ovat hyvin lähellä ensimmäisen mittaajan tuloksia. Kuten 

ensimmäiselläkin mittaajalla, toisen mittaajan useasti mitattujen näytteiden arvoille on 

saatu 20NiCrMo2-2-materiaalia pienempi hajonta. 

 

Kuva 23. Mittaajan 3 tulokset. 

 

Kolmannen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksilla päästiin lähimmäksi röntgen-

diffraktiomittauksen tuloksia kaikista materiaaleista ja mittaajista. Lisäksi kolmannella 

mittaajalla useasti mitattujen näytteiden (näytteet 10–13) välillä saavutettiin pienimmät 

hajonnat, kuten kuvasta 25 havaitaan.  
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Kuva 24. Mittaajan 4 tulokset. 

 

Neljännen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksiksi saatiin kaikista pienimmät, 

vaikka syövytysajat olivat toisiksi lyhyimmät. Tämä selittynee muista mittaajista poikkea-

valla kynnystämisen valinnalla kuva-analyysivaiheessa. Tästä huolimatta neljännenkään 

mittaajan tuloksissa useasti mitatuista 18CrNiMo7-6-näytteistä ei havaittu huomattavan 

suurta hajontaa. Koska neljännen mittaajan kuva-analyysissa on käytetty selvästi erilai-

sia kynnystysarvoja, ei neljännen mittaajan 18CrNiMo7-6-tuloksia juurikaan vertailla mui-

den mittaajien tuloksiin.  

 

Kuva 25. Useasti mitattujen näytteiden tulokset ja keskihajonnat. 

 

Toisin kuin uudestaan mitatuilla 20NiCrMo2-2-näytteillä, ei 18CrNiMo7-6-näytteillä saa-

vutettu suoraa yhteyttä syövytysajasta jäännösausteniittipitoisuuksiin. Kuvasta 25 voi-

daan määrittää, että ensimmäinen mittaaja saavutti keskimääräisesti huomattavasti suu-

rempia tuloksia suhteessa syövytysaikaansa, joka selittynee kynnystämisen valinnalla. 

Lisäksi kaikkien mittaajien tuloksissa suhteellinen keskihajonta on saatu pienemmäksi 

kuin kuvan 20 20NiCrMo2-2-tuloksissa. 
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5.  POHDINTA 

Kappaleen 4.1 tuloksista voidaan helposti havaita, että 20NiCrMo2-2-materiaalin OM-

tulokset olivat lähtökohtaisesti huomattavan pieniä, ja niistä ei voida muodostaa mate-

maattista mallia suuren hajonnan ja systemaattisen virheen takia. Kolmannen mittaajan 

tuloksilla saavutettiin suurimmat tulokset lyhimmän syövytysajan avulla, mutta suurim-

milla OM-tuloksilla hajonta oli hyvin suurta. Muutamia hyviä OM-tuloksiakin on saavu-

tettu kolmannen mittaajan toimesta, joiden toistettavuutta voitaisiin mahdollisesti kehit-

tää. Kolmannen mittaajan 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksilla todistetaan kuitenkin se, 

että kelvollisia tuloksia 20NiCrMo2-2-materiaalilla voidaan saada. 

Kun vertaillaan useasti mitattujen 20NiCrMo2-2-näytteiden suhteellista tulosta toisiinsa, 

ei esimerkiksi kuvien 16–19 näytteiden 9 ja 12 OM-tulosten välillä ole korrelaatiota mit-

taajien välillä. Tämän lisäksi saman numeroisien näytteiden OM-tuloksilla ei ole yhteyttä 

mittaajien välillä. Esimerkiksi ensimmäisen mittaajan näytteen 9 arvoksi on uudestaan 

mitatuista OM-arvoista saatu pienin, kun kolmannella mittaajalla saman näytteen tu-

lokseksi saatiin suurin arvo. 

Kappaleen 4.2 tuloksista voidaan havaita, että 18CrNiMo7-6-materiaalilla on saavutettu 

suurempia RA-tuloksia niin XRD- kuin OM-menetelmillä, mikä oli odotettavissa kappa-

leen 2.3.2 mukaisesti. Toisin kuin 20NiCrMo2-2-materiaalilla, 18CrNiMo2-2-materiaalilla 

saavutettiin joidenkin näytteiden ja mittaajien välillä hyvin yhteneväiset tulokset. Neljän-

nen mittaajan tuloksia ei kuitenkaan tässä huomioida, koska kynnystämisellä on toden-

näköisesti aiheutettu hyvin suurta virhettä. Hyviä esimerkkejä ovat kuvien 21–24 näyte-

numerot: 1, 6 ja 12, joiden arvot ovat mittaajasta riippumatta lähellä toisiaan. Toisaalta 

mittauksessa saavutettujen yhteneväisyyksien määrä on niin pieni, että näitä voidaan 

pitää sattumina. Tästä huolimatta 18CrNiMo7-6-materiaalilla on saavutettu parempia, 

tarkempia ja mittaajien välillä yhteneväisempiä OM-tuloksia kuin 20NiCrMo2-2-materi-

aalilla. Tämä perustunee 18CrNiMo7-6-materiaalin korkeampaan jäännösausteniittipitoi-

suuteen, sillä optista mikroskopiaa ei suositella käytettävän alle 15 % jäännösausteniit-

tipitoisuuksien määrittämiseen [26]. 20NiCrMo2-2-materiaalin suurimmiksi jään-

nösausteniittipitoisuuksiksi määritettiin XRD-menetelmällä hieman yli 15 prosenttia, kun 

taas 18CrNiMo7-6-materiaalin pienimmät jäännösausteniittiarvot olivat yli 20 prosenttia. 

Lisäksi useasti mitatuille 18CrNiMo7-6-näytteille saavutettiin kuvan 25 mukaisesti pie-

nemmät hajonnat suhteessa keskiarvoon kuin 20NiCrMo2-2:lla. Tästä voidaan päätellä 

myös se, ettei 18CrNiMo7-6 ole niin altis syövytysajan muutoksille kuin 20NiCrMo2-2. 
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Useasti mitatut näytteet leikattiin hieman eri kohdista samaa nappia, mutta koska mit-

tauksista saatiin hyvin vaihtelevia tuloksia saman numeroisten näytteiden välillä, ei näyt-

teen mittauspaikan valinnalla vaikuta olevan huomattavaa merkitystä. Huomioitavaa kui-

tenkin on, ettei karkaisunappien kulmista, tai puolivälin uran lähettyviltä leikattu näytteitä. 

Näillä alueilla jäännösausteniitin gradienttimaisuuden takia voitaisiin saavuttaa eroavai-

suuksia jäännösausteniittipitoisuuksissa verrattuna sylinterin tasaisiin kylkiin, mutta näi-

den alueiden vaikutus jäännösausteniittipitoisuuteen on rajattu tämän työn ulkopuolelle. 

Mikäli RA-määrityksen tavoitteena olisi esimerkiksi eritellä poikkeuksellisen pieniä tai 

suuria jäännösausteniittipitoisuuksia karkaistuista kappaleista, ei muiden kuin kolman-

nen mittaajan 18CrNiMo7-6-tuloksilla voitaisi mahdollisesti tehdä johtopäätöksiä. Muiden 

mittaajien OM-tuloksissa on nimittäin saavutettu suhteellisesti hyvin pieniä mitattuja ar-

voja suurille RA-pitoisuuksille molemmilla materiaaleilla, jolloin todellisuudessa pienten 

pitoisuuksien määrittäminen ei ole mahdollista. Liian suuria tuloksia ei juurikaan saavu-

tettu, joten liian suurten tulosten vaikutusta ei voida tarkastella. 

Teorian ja tulosten perusteella 18CrNiMo7-6-materiaalia voidaan käyttää tarkemmin 

jäännösausteniitin määritykseen optisella mikroskopialla. Tämän lisäksi liian pitkällä syö-

vytysajalla tai suurella ”syövytysteholla” näytteen pinta helposti ylisyövytetään, jolloin to-

dellisen jäännösausteniitin määritys optisen mikroskopian avulla ei ole mahdollista. 

Tämä korostuu varsinkin 20NiCrMo2-2-materiaaalilla, jolla on saatu hyvin pieniä (<0,1 

%) OM:n RA-pitoisuuksia suurilla syövytysajoilla ja ”-tehoilla”. Näitä tuloksia ei voida 

käyttää edes suhteellisen RA-määrän arvioinnissa.  

Jotta parhaat OM-tulokset saavutetaan, on olennaista, että näytteenvalmistuksessa käy-

tetään sopivan lyhyttä ja toistettavaa syövytystä ja näytemateriaalina korkeajään-

nösausteniittipitoista materiaalia. Toisaalta näilläkään ehdoilla ei välttämättä saavuteta 

tarkkoja tuloksia, sillä hyvää syövytysaikaa ei tämän työn tuloksilla voida määrittää. On 

kuitenkin hieman näytettä sille, että noin kymmenen sekunnin syövytysajalla saavutet-

taisiin parhaat tulokset.  

Kappaleessa 2.4 esitettyjen muiden virhelähteiden vaikutus on niin pieni, että niitä ei 

tarkastella tarkemmin. Näytteen pinnan naarmujen, kulmien pyöristymisen, epätarkkojen 

kuvien ja kulmien varjostuman / vinjetoinnin virheet on eliminoitu poistamalla kyseiset 

virhelähdetekijät näytteenvalmistus- ja mittausvaiheessa. Ainoa teoreettinen virhelähde, 

jonka vaikutusta ei voida tarkasti määrittää, on näytteen lämpeneminen. Toisaalta niin 

näytteen leikkauksessa, kuin hionnassa ja kiillotuksessa on käytetty riittävästi voitelu- ja 

jäähdytysaineita, jolloin näytteen lämpeneminen on ollut erittäin epätodennäköistä. 
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Kappaleen 2.4.1 mukaisen hiontavaiheen plastisen muodonmuutoksen vaikutusta on 

hankalaa esittää suoraan. Vaikuttaisi kuitenkin siltä, että 20NiCrMo2-2 on huomattavasti 

alttiimpi hionnassa esiintyvän plastisen muodonmuutoksen aiheuttamalle mikroraken-

teen muutokselle. On siis mahdollista, että pienemmällä seosainepitoisuudella saavute-

taan enemmän mikrorakenteen muutosta hiontavaiheessa.  

Työn tavoitteena oli mahdollisesti kehittää myös matemaattinen malli tai kaava, jonka 

avulla voitaisiin muokata OM-tulokset lähemmäs todellista RA-arvoa. Mallia pyrittiin ke-

hittämään käyttämällä syövytysaikaa parametrinä, mutta molemmilla materiaaleilla saa-

tiin niin suuria satunnaisia virheitä tuloksiin, että toimivaa matemaattista mallia ei pystytty 

muodostamaan. 

Mikäli tuloksia halutaan parantaa, tulisi käsin syövyttämisestä luopua. Kuten teoriasta ja 

tuloksista havaitaan, syntyy käsin syövytettäessä aina inhimillistä virhettä, jonka suu-

ruutta ei voida arvioida ilman kontrollinäyteitä. Vaikka samaa syövytysaikaa olisi käytetty, 

voidaan vaihtelevalla ”syövytysteholla” aiheuttaa kontrastin vaihtelua näytteen pintaan. 

Tämän takia syövytysaikaa ei voida käyttää mittarina kuvaamaan näytteen pinnan tum-

mumista syövytyksessä. Vaihtelevalla kontrastilla hankaloitetaan kuva-analyysivai-

heessa kynnystysarvojen määritystä, jolloin edellä mainituilla virhelähteillä korostetaan 

toisiaan. Mikäli näytteen pinnan syövytys saataisiin mahdollisimman toistettavaksi, esi-

merkiksi elektrolyyttisellä kiillotuksella ja syövytyksellä, voitaisiin kynnystysarvot vaki-

oida. Tällä parannettaisiin huomattavasti myös kuva-analyysivaiheen mittaustulosten 

toistettavuutta. 
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6. YHTEENVETO 

Työssä tutkittiin jäännösausteniitin määritystä hiiletyskarkaistuista teräksistä optisen 

mikroskopian avulla. Materiaaleina työssä käytettiin 20NiCrMo2-2:a ja 18CrNiMo7-6. 

Vertailutuloksina työssä käytettiin röntgendiffraktiomenetelmällä samoista näytteistä 

määritettyjä jäännösausteniittipitoisuuksia. 

Merkittävimmiksi virhelähteiksi työssä esitetiin kappaleessa 2.4 mainitut näytteen pinnan 

syövytysaika ja kuva-analyysivaiheen mikrorakennealueiden kynnystäminen. Syövytys-

ajan huomattiin kuitenkin olevan riittämätön parametri, joten toiseksi syövytysprosessin 

virhelähteen parametriksi esitetään ”syövytystehoa”, joka on mittaajakohtainen para-

metri. ”Syövytystehoa” voidaan kuvailla inhimillisen virheen aiheuttamiksi eroiksi näyt-

teen syöpymisen nopeudessa. Tällöin lyhyilläkin syövytysajoilla voidaan saavuttaa yli-

syöpyneitä mikrorakenteita tai pidemmillä syövytysajoilla alisyöpyneitä.  

Syövytyksessä syntyvällä virheellä korostetaan kynnystämisessä tapahtuvaa virhettä. 

Erilaisilla kynnystämisarvojen valinnoilla aiheutetaan kappaleen 2.4.2 mukaista virhettä 

RA-pitoisuuksiin, jolloin virheen suuruudeksi voidaan saada parhaimmillaan monta sataa 

prosenttia.  

Tulevaisuuden kannalta RA-tulosten toistettavuutta voidaan parantaa käyttämällä esi-

merkiksi elektrolyyttistä kiillotusta ja syövytystä. Tasaisesti syöpyneiden näytteiden mik-

rorakennekuvan RGB-arvojen kynnystämiselle voidaan määrittä vakioraja-arvot, jolloin 

kynnystämisen ja syövytyksen aiheuttama virhe minimoidaan. 

Jäännösausteniitin määrittämiseen optisella mikroskopialla tulisi käyttää materiaalia, 

jossa jäännösausteniittipitoisuus on korkea (>15 %), jolloin saavutetaan parhaat OM-

arvot. Työssä XRD-menetelmällä määritetyistä RA-pitoisuuksista havaitaan, ettei tällä 

karkaisuprosessilla aina saavuteta tätä raja-arvoa 20NiCrMo2-2-materiaalille, mutta 

18CrNiMo7-6-materiaalin kaikki mittausarvot saatiin tämän raja-arvon yläpuolelle. Tämä 

viittaa 18CrNiMo7-6:n soveltuvan paremmin jäännösausteniitin määritykseen optisella 

mikroskopialla. Myös 18CrNiMo7-6-materiaalin OM-mittausten tuloksilla tuetaan tätä väi-

tettä. 
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