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Korkean lujuuden terasten lampdkasittelyista tarkeimpia ovat karkaisuprosessit. Taten tuotan-
nossa myods karkaisuprosessien kontrollointi ja laatuseuranta ovat tarkeita vaiheita. Karkaisussa
teraksen mikrorakenne muutetaan paasaantoisesti martensiittiseksi, mutta puhtaasti martensiitti-
sella mikrorakenteella saavutetaan erittdin luja, mutta hauras rakenne.

Karkaisuprosessien seurauksena martensiitin liséksi terdksen mikrorakenteeseen jaa auste-
niittia. Tata austeniittia kutsutaan jaanndsausteniitiksi, joka on metastabiilia austeniittia, joka on
jaanyt mikrorakenteeseen sammutuksen jalkeen. Jaanndsausteniitin maara vaikuttaa lahes jo-
kaiseen karkaistun terdaksen ominaisuuteen, joten todellisen jadnnésausteniittipitoisuuden maari-
tys tuotteiden tarkastuksessa ja kontrolloinnissa on tarkeaa.

Jaanndsausteniitin esiin saaminen kasin sydvyttamalla on todistettu mahdolliseksi, mutta ai-
kaisempien tutkimusten hyddyntaminen jaannésausteniitin maaritykseen optisella mikroskopialla
on hankalaa. Taman lisaksi jaanndsausteniitin maaritysta optisella mikroskopialla ei ole standar-
doitu.

Ty6ssa perehdytdan jaanndsausteniitin maarittdmiseen karkaisuprosessissa kaytetyista kont-
rollinaytteista optisen mikroskopian ja kuva-analyysin avulla. Tarkeaksi osa-alueeksi tydssa nos-
tetaan naytteenvalmistuksessa ja kuva-analyysissa syntyvat virheldhteet ja niiden vaikutus lopul-
liseen tulokseen. Lisaksi tydssa vertaillaan inhimillisen virheen vaikutusta lopulliseen tulokseen
ja kuinka eri virhelahteilld voidaan korostaa toisiaan.

TyOssa kaytettyjen naytteenvalmistusmenetelmien perusteella ei kuitenkaan voitu maarittaa
jaanndsausteniittipitoisuutta tarkasti. Tuloksissa nostetaan esiin kasin syovyttamisen heikkous
jaanndsausteniitin maarityksessa. Kasin syovyttamalla ei saada tarpeeksi toistettavaa naytteen
pinnan sy6pymisia, jotta jddnndsausteniitin maarittdminen toistettavasti eri mittaustilanteiden va-
lilld voisi olla mahdollista edes samalla mittaajalla. Lisaksi kuva-analyysissa kynnystamisarvojen
valinnassa havaitaan, ettd mittaajien jdannosausteniitiksi valitsemilla alueilla on huomattavaa
eroa. Pienillakin eroilla valituissa jdanndsausteniittialueissa saadaan huomattavaa eroa lopullisiin
tuloksiin.

Tydssa vertailtiin myds kahta eri materiaalia ja niiden soveltuvuutta jd&dnndsausteniitin maari-
tykseen optisella mikroskopialla. Jaanndsausteniitin mittausten perusteella paastiin tulokseen,
jossa optisella mikroskopialla mitattaessa tulisi kayttaa materiaalia, jossa on mahdollisimman pal-
jon jaédnndsausteniittia (ainakin >15 %).

Avainsanat: Jaanndsausteniitti, RA, optinen mikroskopia, OM, kuva-analyysi,
rontgendiffraktio, XRD

Taman julkaisun alkuperaisyys on tarkastettu Turnitin Originality Check -ohjelmalla.
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LYHENTEET JA MERKINNAT

Ac3 - lampdtila, jossa mikrorakenne on taysin austeniittia

M, — lampdtila, jossa martensiittinen muodonmuutos alkaa (Martensitic start)
M, —lampdtila, jossa kaikki rakenne muuttuu martensiittiseksi (Matensitic finish)
OM - optinen mikroskopia

RA - jaanndsausteniitti

XRD - réntgendiffraktio



1. JOHDANTO

Jaannodsausteniitin maaritys karkaistuista kappaleista luotettavasti on tarkea osuus laa-
tuprosessia. Jaannosausteniittipitoisuus vaikuttaa lahes kaikkiin karkaistun kappaleen
ominaisuuksiin. On siis erittain tarkead, etta todelliset (tai Iahes todelliset) jddnndsauste-

niittipitoisuudet voidaan mitata karkaistuista kappaleista.

Useat tarkat menetelmat jddnndsausteniitin maaritykseen ovat erittain kalliita ja ne vaa-
tivat hyvaa asiantuntemusta. Naitd menetelmia ovat mm. XRD- ja magneettiset mene-
telmat. Olisi kuitenkin kustannus- ja aikatehokkuuden kannalta hyddyksi, mikali halvem-
millakin menetelmilla voitaisiin maarittdd jaannosausteniittipitoisuuksia. Tassa tydssa
tutkitaan jaanndsausteniitin maaritysta optisella mikroskopialla ja kuva-analyysilla. Kont-

rollimittauksina kaytetaan XRD-menetelman tuloksia.

Tybssa vertaillaan kahden eri materiaalin: 20NiCrMo2-2 ja 18CrNiMo7-6:n jaan-
ndsausteniitin maaritysta optisella mikroskopialla. Lisaksi tydssa perehdytaan tarkemmin
naytteenvalmistuksessa ja kuva-analyysissa syntyviin virhelahteisiin ja niiden vaikutuk-
seen lopulliseen tulokseen. Tuloksissa pohditaan myds mittaajien valisten parametrien
vaikutusta virhelahteisiin ja lopullisiin tuloksiin. Tyon lopussa pystytaan tunnistamaan vir-

helahteiden vaikutusta ja lisdksi annetaan ehdotuksia OM-menetelman parantamiseksi.



2. MIKRORAKENTEEN MUODOSTUMINEN JA
VIRHELAHTEET

Ty6ssa tutkitaan niukkaseosteisia ja -hiilisia teraksia. Niukkahiilisiksi teraksiksi lasketaan
alle 0,3 massaprosenttia hiilta sisaltavat terakset ja niukkaseosteiksi teraksiksi alle 12

painoprosenttia kaikkia seosaineita sisaltavat terakset.

2.1 Hiiletyskarkaisu

Lampdkasittely koostuu tassa tydssa kahdesta vaiheesta. Ensimmaisessa vaiheessa te-
ras karkaistaan. Tydssa kaytetddn menetelmana atmosfaarista hiiletyskarkaisua. Hii-
letyskarkaistava teras lammitetdan noin 100 celsiusastetta sen austenointilampatilan
(Ac3) ylapuolelle, jolloin teraksen mikrorakenne on paasaantoisesti austeniittia. Hiiletys-
karkaisussa karkaisu tapahtuu korotetussa hiiliatmosfaarissa [1]. Hiiliatmosfaari saavu-
tetaan tydssa endokaasun avulla. Tassa tyossa endokaasu valmistetaan propaanista eli

nestekaasusta.

Mahdollisimman suuri osa karkaistavan kappaleen pinnasta pyritaan saamaan koske-
tuksiin hiiliatmosfaarin kanssa, minka takia kappaleet pyritdan asettamaan telineisiin
niin, etta kosketuspinta tukiin olisi mahdollisimman pieni. Mikali tydkappaleen jokin pinta
koskettaisi hiiletyskarkaisun aikana telineen pintaa, voitaisiin talta alueelta heikentaa

kappaleen lujuusominaisuuksia heikommat pienemman hiilikonsentraation takia.

Kun tarvittava hiiletyssyvyys on saavutettu, terds sammutetaan tyypillisesti 6ljyyn tai ve-
teen [1]. Kovuudella on suora yhteys hiilikonsentraation kanssa. Hiilikonsentraation las-
kiessa kohti kappaleen ydintd myds kovuus terdksessa laskee. Hiiletysgradienttia voi-
daan kayttdad kuvaamaan kovuutta tietylld syvyydelld materiaalissa. Hiiletysgradientin
muodostumisen tiedetdan olevan hidasta ja teollisuudessa nyrkkisaantona hiiletyssyvyy-
den kasvulle on ~0,1 mm / h. Hiiletyssyvyydella tarkoitetaan sita etaisyyttda materiaalin

pinnasta, jossa kovuus laskee alle 550 HV:n.

2.2 Paasto

Hiiletyskarkaisulla saavutetaan teraksille korkeita lujuuksia, jolloin toisaalta teras muut-
tuu hauraaksi. Paastolla pyritaan vahentamaan teraksessa olevia sisaisia jannityksia [2].
Paastossa teras lammitetdan lopullisen kappaleen kayttdkohteen mukaan moneen sa-

taan celsiusasteeseen. Tassa tydssa paastolampdtila on 180-190 °C ja -aika 4 h. Tama



lampdtila-alue on kuitenkin hyvin matala mikrorakenteen muutosten kannalta, joten huo-
mattavia muutoksia mikrorakenteessa ei juurikaan paaston aikana tapahdu. Toisaalta
joissakin sovelluksissa paastolampétila voi useita satoja celsiusasteita korkeampi, jolloin

muutokset mikrorakenteessa ovat mahdollisia.
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Kuva 1. Paéstélampotilan vaikutus a) jadnndsjénnityksiin ja b) kovuuteen [2].

Paastoa pidetdan hyvana menetelmana kasvattaa karkaistun teraksen sitkeytta ilman,
ettd materiaalin lujuudesta tai kovuudesta joustettaisiin. Hiiletyskarkaistujen terasten sit-
keyttd kasvatetaan poistamalla terdksen pinnassa olevia jaannésjannityksia, joihin voi-
daan vaikuttaa matalillakin paastélampdtiloilla, kuten kuvassa 1 a) on esitetty. Kuvasta
1 b) havaitaan, ettei alle kahdensadan celsiusasteen paastélampétilalla terasten kovuu-
teen huomattavasti. Lisaksi terdksen paastamisella parannetaan karkaistun kappaleen

mitanpitavyytta tuotteen kayton aikana. [2], [3]

2.3 Mikrorakenne

Kun teraksen pintaa kyllastetdan korotetussa lampdtilassa hiilelld, teraksen austeniitti-
seen rakenteeseen pystytaan lisédmaan enemman hiiltd ilman, ettd faasimuutosta ta-
pahtuu. Teras lammitetdan mikrorakenteeltaan austeniitiksi (Ac3-lampdtilaan), silla fer-

riittiseen rakenteeseen hiilen liukenevuus on heikompaa. [4]

Teraksen nopeassa sammutuksessa sen pintaan lisatty hiili ei ehdi diffuntoitumaan pois
sen valisijoilta. Pintaan saadaan karkaisun jalkeen hiilikonsentraatio, joka on teraksen
alkuperaista hiilipitoisuutta korkeampi. Korkeammalla hiilikonsentraatiolla ja nopealla

jaéhdytyksella saavutetaan martensiittinen rakenne.



2.3.1. Martensiitti

Kun korotetussa hiilikonsentraatiossa oleva teraksen pinta sammutetaan nopeasti, muo-
dostuu kappaleen pintaan martensiittista rakennetta. Mikali karkaistavan teraksen jaah-
dytyksessa ei saavuteta tarvittavaa nopeutta, muodostuu martensiitin sijasta, bainiittia

jaltai ferriittia ja sementiittia, eli perliittia. [5]

Karkaisussa eli austeniitin ja martensiitin faasimuutoksessa pyritdan siihen, etteivat hii-
liatomit ehdi diffuntoitumaan austeniitin pintakeskeisen kuutiollisen (FCC) mikroraken-
teen valisijoilta pois [5]. Talléin alueilla, joilla austeniitti muuttuu martensiitiksi, hiilen dif-
fuusiota ei juurikaan mahdollisteta [6]. Faasimuutoksen aikana terdksen metallihila muut-
tuu tilakeskeiseksi tetragoniseksi (BCT) rakenteeksi valisijapaikoilla olevien hiiliatomien
aiheuttamasta hilarakenteen "venymisesta” [5], [7]. Martensiittiseen muodonmuutokseen
vaikutetaan vain lampétilalla ja mikali jadhdytysaikaa pidennetdan, martensiitin pitoi-

suutta mikrorakenteessa paasaantoisesti lasketaan. [7]

Martensiitin muodostumisen kuvaamiseen kaytetdan kahta eri materiaalikohtaista |am-
potilaa, jotka ovat martensiitin muodostumisen alkamiseen vaadittu lampdétila M, ja Iam-
potila, jossa kaikki austeniitti on muuttunut martensiitiksi My [8]. Edella mainitut lampatilat
ovat materiaalikohtaisia, ja niihin voidaan vaikuttaa huomattavasti seosaineiden maarilla,
kuten kuvasta 2 havaitaan. Kun hiilen maaraa terdksessa kasvatetaan, sallitaan sam-
mutusprosessissa materiaalille enemman jadhtymisaikaa ilman, ettd mahdollistettaisiin
mikrorakenteen muutosta bainiitiksi tai perliitiksi. M,- ja Mg-lampdtiloja ei taten voida
saavuttaa liian hitaalla jaahdytyksella, kuten ylla olevassa kappaleessa ja kuvassa 2 on

esitetty.
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Kuva 2. Isotermisen muutoksen kuvaaja TRIP-teréksille, jossa on: a) 0,2 b) 0,3 ja c) 0,4 pai-
noprosenttia hiilté, seké d) hiilipitoisuuden vaikutus M- ja M g-lampdtiloihin [8], [9].

Kuvan 2 d) mukaisesti korkeammilla hiilipitoisuuksilla saavutetaan matalampia M;- ja
Mg-lampotiloja [4], [9]. Kun korkeahiilipitoisia teraksia karkaistaan, martensiittisen muo-
donmuutoksen alkamiseksi vaaditaan alempia lampdtiloja, jolloin on kaytettava mata-
lampia sammutuslampétiloja. Tastd ei synny kdytannén kannalta ongelmaa, silla M-
ldmpdtila pysyy kuvan 2 d) mukaisesti korkeillakin hiilipitoisuuksilla suhteellisen mata-
lana. Toisaalta korottamalla hiilipitoisuutta ei-haluttujen faasien muodostumista viivasty-
tetdan, kuten kuvista 2 a-c nahdaan. Hiilen maaran avulla voidaan siis saadella M,- ja
Mg-lampdtiloja, seka sita kuinka nopeasti nama lampoatilat tulee saavuttaa sammutuk-

sessa, jotta martensiittinen rakenne saavutetaan.

Teraksessa kaytetdan seosaineita parantamaan karkenevuutta, mekaanisia ominai-
suuksia, koneistettavuutta, kuten lastunmuodostumista seka silla voidaan vaikuttaa jaan-
ndsausteniitin maaraan [10], [11]. Seosaineilla edellda mainitut ominaisuudet saavutetaan
ilman ylimaaraista teraksen sisaistd hapettumista ja karbidien muodostumista [4]. Mar-
tensiitin muodostumisen kannalta on tarkeaa, etta teras saadaan jaahdytettyd nopeasti

tarvittavaan lampétilaan, jolloin martensiittinen muodonmuutos mahdollistetaan.



2.3.2. Jaannosausteniitti

Hiiletyskarkaisun lammitysvaiheen aikana syntyva austeniitti pyritddn muuttamaan lahes
kokonaan martensiitiksi, jolloin teraksen lujuutta kasvatetaan ja sitkeytta lasketaan. Osit-
tain austeniittisella rakenteella pyritdan tekemaan teraksesta sitkeampaa ilman, etta lu-
juudessa joustetaan huomattavasti. Tassa tydssa naytteiden jadnndsausteniitin tilavuus-
osuudeksi XRD-menetelmalla saavutetaan keskimaarin noin 8-30 tilavuusprosenttia.
Karkaisussa tavoitellaan sammutuslampdtilaa, joka on M- ja Mg-lampdtilan valissa, jol-
loin osa materiaalista saadaan jaamaan austeniitiksi. Austeniittia, joka ei muutu sammu-
tuksessa martensiitiksi kutsutaan jddnndsausteniitiksi. Lopullinen hiiletyskarkaistu mik-
rorakenne sisaltaa tyypillisesti sdlemartensiittia, jadnndsausteniittia, hieman karbideja ja

sulkeumia [4].

Taulukko 1. 18CrNiMo7-6 seosainepitoisuudet.

C Si Mn Ni P S Cr Mo
0,15- maks. 0,5-0,9 |1,4-1,7 | maks. maks. 1,5-1,8 | 0,25—-
0,21 0,4 0,025 0,035 0,35

Taulukko 2. 20NiCrMo2-2 seosainepitoisuudet.

C Si Mn Ni P S Cr Mo
0,17- maks. 0,65—- 0,4-0,7 | maks. maks. 0,35—- 0,15-
0,23 0,4 0,85 0,025 0,035 0,7 0,25

Ty6ssa kaytetyn 20NiCrMo2-2-materiaalin jdanndsausteniittipitoisuudet tulevat olemaan
huomattavasti 18CrNiMo7-6:ia matalampia, vaikka materiaalien valilla kaytetaan identti-
sia karkaisuprosesseja. Seosainepitoisuudella vaikutetaan huomattavasti jddanndsauste-
niitin muodostumiseen, kuten kappaleessa 2.3.1 mainittiin. Kaikilla terasten yleisimmilla
seosaineilla kobolttia lukuun ottamatta stabiloidaan austeniittia ja varsinkin nikkeli stabi-
loi austeniittia tehokkaasti [12], [13]. Seosaineilla siis lasketaan M;- ja M¢-lampdtiloja ja
kuten taulukoista 1 ja 2 huomataan, on 18CrNiMo7-6:n kokonaisseosaine- ja nikkelipi-
toisuus huomattavasti 20NiCrMo2-2:a korkeampi. Seosaineiden vaikutusta M-lampoti-

laan voidaan kuvata esimerkiksi kaavan 1 mukaisesti,

M(°C) = 539 — 423w, — 30,4wy,, — 17,7wy; — 12,1we, — 7,5Wis0 (1)



, jossa w; on alaindeksin kuvaaman alkuaineen massaosuus terdksessa. Kaava 1 on

esitetty Badeishan kirjassa Steels: microstructure and properties [7].
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Kuva 3. JMatPro-ohjelmalla (ver. 15.0) mééritetyt TTT-kuvaajat a) 20NiCrMo2-2- ja b)
18CrNiMo7-6-materiaaleille.

Kuvan 3 tuloksilla tuetaan ylld mainittuja vaitteitd seosainepitoisuuksien vaikutuksesta
austeniitin stabilointiin. Kuten kuvasta 3 b) nahdaan, on 18CrNiMo7-6:n austeniitti stabi-
loituneempaa, silla sen M- ja Mg-lampdtilat ovat matalampia kuin kuvan 3 a)
20NiCrMo2-2:n. Kuten hiilelld, myds seosaineilla lasketaan tarvittavaa lampdétilaa mar-

tensiitin faasimuutoksen alkamiselle ja tdyden martensiittisen rakenteen saavuttamiseksi

seka viivastytetdan muiden faasien muodostumista.

Kuva 4. 18CrNiMo7-6 néaytteen jddnndsausteniittigradientti, ndytteen ulkopinta va-
semmalla.

Teras pyritdan jadhdyttdmaan mahdollisimman nopeasti sammutuslampdétilaan, joka on
tassa tydssa 70°C:tta. Kuitenkaan lampdtilan muutos kohdelampédtilaan ei ole valitonta
karkaistavassa kappaleessa, kuten kappaleessa 2.3.1 esitettiin. Lisdksi syvemmalla ma-
teriaalissa saavutetaan matalampia jadhtymisnopeuksia. Taten jadnndsausteniitti, joka
nahdaan kuvassa 4 vaaleina pisteina syovytyksesta tummuneen martensiittisen matriisin
keskella, on pitoisuudeltaan gradienttimainen. Kuvan 4 vasemmassa reunassa on kap-
paleen ulkopinta, jossa nahdaan huomattavasti paljon enemman vaaleaa jadnndsauste-
niittia, jonka pitoisuus laskee kuvassa oikealle, eli materiaalissa syvemmalle, menta-
essa. [4]



2.4 Teoreettiset virhelahteet

Jaannoésausteniitin maaritykseen optisen mikroskopian ja kuva-analyysin avulla on I6y-
detty useita ennalta maaritettyja empiirisia ja teoreettisia virhelahteita. Varsinkin nayt-
teenvalmistuksella uskotaan olevan suuri merkitys virheldhteisiin jadnnosausteniitin

maarittdmisessa optisen mikroskopian avulla.

2.4.1. Naytteenvalmistuksen virhelahteet

Heikolla naytteenvalmistuksella virheldhteitad voidaan aiheuttaa jokaisessa naytteenval-
mistusvaiheessa. Mikali naytteen leikkauksessa kaytetaan liian suurta leikkausnopeutta
ja/ tai -voimaa, saatetaan aiheuttaa korkeita lampatiloja. Liian korkeilla [ampdtiloilla voi-
daan aiheuttaa naytteen mikrorakenteen muuttumista. Kun mikrorakenne muuttuu, voi-
daan mittaustilanteessa mittaus tapahtua taltd muuttuneelta mikrorakenteelta, jolloin tu-

los vaaristyy. Liian korkeita lampdétiloja voidaan saavuttaa myds hiontavaiheessa.

Kuva 5. Naarmuinen syévytetty néytteen pinta.

Hiontavaiheessa liilan korkean lampdtilan liséksi voidaan liian karkealla hionnalla aiheut-
taa naarmuja naytteen pintaan. Naytteen pinnassa olevat naarmut taittavat valoa eri ta-
voin kuin tasaiseksi kiillotettu pinta, jolloin saavutetaan kuvan 5 nakoisia jaanndsauste-
niitin savyisid naarmuja. Naarmuista aiheutuva virhe ei kuitenkaan ole merkittava, silla
naarmujen pinta-ala on usein hyvin pieni ja naarmut voidaan poistaa naytteesta tarkalla

naytteenvalmistuksella.



a) b}

MD surface: No edge rounding SiC Paper: Edge rounding

Surface planeness
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Kuva 6. Néytteen reunan pyéristyminen a) metallirunkoisella timanttilaikalla ja b) paperipoh-
Jaisella piikarbidilaikalla [14].

Mikali hionnassa kaytetaan jaykkien timanttisten hiontalaikkojen sijasta pehmeita piikar-
bidihiontalaikkoja, saatetaan pehmeampirakenteisella piikarbidilaikalla pyoristaad nayt-
teen reunoja kuvan 6 mukaisesti. Jaanndsausteniitti mitataan naytteen reunalta, jolloin
pyOristyneesta naytteen reunasta saadaan vaihtelevat etaisyydet mikroskoopin linssille.
Mikroskoopin syvateravyys laskee suurilla suurennoksilla, jolloin vinosta / pyoristyneesta
pinnasta otettu kuva ei ole tarkka. Sama virhe aiheutetaan myds silloin, kun teravareu-
naista naytettd hiotaan ilman napitusta. Kun nayte napitetaan, sen reunojen pyoristy-
mistd voidaan vahentdd huomattavasti. Kuvan tarkkuuden laskiessa myds jaan-
ndsausteniittialueiden tarkkuus kuvassa laskee, jolloin virheen maara kasvaa. Toisaalta
optisissa mikroskoopeissa kaytetaan yleensa EDF-tydkalua (extended depth of field) kal-

tevan / py6rean naytepinnan aiheuttaman epatarkan kuvan korjaamiseksi.

Lampenemisen lisdksi mekaanisella tydstolla voidaan metallin pintaan aiheuttaa plas-
tista muodonmuutosta, jolloin hiotun pinnan mikrorakenne voi muuttua materiaalin todel-
lisesta mikrorakenteesta [15]. Varsinkin jadnndsausteniitti on altis plastisen muodon-
muutoksen maaralle. Kuluneemmalla piikarbidilaikalla hiotusta naytteesta saadaan pie-
nempi jaanndsausteniittipitoisuus, kuin kayttamattomalla laikalla. On siis todennakoista,
ettd suuremmalla plastisella muodonmuutoksella suurempi osa jaanndsausteniitista

muutetaan hionnassa martensiitiksi. [16]



10

Kuva 7. Sybvytysajan vaikutus ndytteen pinnan mikrorakenteen syépymiseen. a) 0s, b) 5 s,
c)10s,d) 15sjae) 20 s.

Naytteen syOvytysajalla uskotaan olevan huomattavin vaikutus lopulliseen tulokseen.
RA-maarityksen OM-menetelman syovytysajalle ei ole olemassa tarkkaa standardia,
mutta muun muassa ASTM:n naytteenvalmistusohjeeseen on listattu suuntaa antavia
aikoja (5—40 sekuntia) [17]. Sydvytyksessa tavoitellaan martensiitin sydvyttamista, mutta
austeniitin jattamista mikrorakenteeseen alkuperaisessa kunnossa. Tydssa kaytettavalla
2 % Nital-hapolla ei kuitenkaan sydvytetd martensiittia ja austeniittia samalla nopeudella,
jolloin sybvytyksessa martensiitti tummuu, mutta austeniitti pysyy kirkkaan valkoisena.
Kun naytetta sydvytetdan, voidaan liian lyhyella sydvytysajalla jattda osa martensiitista
vaaleaan, kuvan 7 b) ja c¢) mukaiseen, muotoon. Talldin martensiittia ei voida erottaa

jaadnnoésausteniitista kuva-analyysissa. [18]
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Kuten kuvasta 7 ndhdaan, saadaan c) kymmenen ja d) viidentoista sekunnin syovy-
tysaikojen valille suurin kontrastin muutos. Talla valilla tapahtuu siis eniten niin marten-
siitin, kuin jddnndsausteniitinkin tummumista. Kun sydvytysaika on noin kymmenen ja
viidentoista sekunnin valilla, saadaan vain muutaman sekunnin sydvytysaikaeroilla huo-

mattavia kontrastieroja naytteen pintaan.

2.4.2. Kuva- analyysin virhelahteet

Kuten kappaleessa 2.3.2 mainittiin, jddnnosausteniitin pitoisuus on gradienttimainen.
Tyon jddnndsausteniitin XRD-analyysin mittaukset on mitattu 100 pm syvyydelta. Vir-
heen minimoimisen kannalta on siis ihanteellista, ettd jaannésausteniitin mittaukset suo-
ritetaan samalta syvyydelta. Toisaalta optisen mikroskoopin kuvan leveys 500-kertaisella

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

metrin syvyiselta alueelta.

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

Optisen mikroskoopin kuvan kulmissa ndhdaan usein kuvan 8 mukaista varjostumaa.
Kuvan kulmissa esiintyva varjostuma johtuu vinjetointi-ilmiésta [19]. Kuvan kulmat tum-
menevat, jolloin myds vaaleat jddnndsausteniitin alueet tummenevat. Talléin mittausoh-
jelmistolla ei pystytd huomioimaan kulmissa olevaa jaanndsausteniittia, silla kuvan kul-
missa tummentunut jdanndsausteniitti on kontrasiltaan samaa kuin keskemmalla kuvaa
olevat vaaleimmat martensiittialueet. Vinjetoinnin aiheuttaman virheen suuruus riippuu
kuvien kulmiin syntyvan tummenemisen maarasta. Nykyaan kuva-analyysisovelluksissa
voidaan hyodyntaa usein menetelmia ja tyokaluja vinjetoinnin korjaamiseen. Vinjetointi

on korjattu tassa tydssa kayttaen kyseisia tyokaluja.
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Kuva 9. a) Epétarkka ja b) tarkka kuva samasta mikrorakennealueesta. Vinjetointia ei ole
poistettu.

Epatarkalla mikrorakennekuvalla lasketaan jokaisen jaanndsausteniittialueen tarkkuutta.
Kuten kuvasta 9 havaitaan, jadnndsausteniitin todellisen koon maarittdminen epéatar-
kasta kuvasta hankaloituu, jolloin jokaisesta mitatusta pinta-alasta syntyy jonkin verran
virhettd. Mitd pienempia jddnndsausteniittialueita mitataan, sitd suurempia suhteellisia

virheitd epatarkan kuvan kaytdsta saadaan.

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

Suurin kuva-analyysivaiheen virhe aiheutetaan jaanndsausteniitiksi maaritettavien aluei-
den valinnalla, eli kuva-analyysivaiheen kynnystdmiselld. Jaanndsausteniittialueiden
reunojen, vaaleampien jaanndsausteniittialueiden ja vaaleahkojen karbidien “oikeat”
maaritykset ovat mittaajasta riippuvia parametreja. Kuvan 10 a) ja b) mikrorakenteeseen
suurennetuilla kuvilla havainnollistetaan kynnystamisen vaikutusta pienien jaan-
ndsausteniittialueen reunoilla. Kun jokaisen jddnndsausteniittialueen reunoille valitaan

hieman lisda mitattavaa pinta-alaa tummempaa kontrastia valitessa, vaaristetaan tulosta
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huomattavasti. Virheen maara korostuu pienemmilla mitattavilla pinta-aloilla, joissa suh-
teellisen virheen maara kasvaa parhaimmillaan moninkertaisesti. Kuvan 10 kuva-ana-

lyysin tuloksilla: a) 1,294 % ja b) 0,568 % jaanndsausteniittia, vahvistetaan tata vaitetta.

a) Low High b) Low High

2028 = 6199 5 | Invert Full Range | 2028 < 6199 5 | Invert Full Range

2460 - 6222 & Invert Full Range ] 1728 + 6222 = Invert Full Range

1464 = AB39 Invert Full Range E] 1442 = 4639 - Invert Full Range

HISTOGRAM 2 HISTO-GRAM ~

:%,.\Q = [
4 |
l

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

Ongelmana on, ettei ole olemassa “oikeaa” tapaa maarittdd kynnystysarvoja jaan-
ndsausteniittialueille kuva-analyysissa, sillda kynnystdmisen "hyvat” raja-arvot riippuvat
naytteen pinnan kontrastista eli syOvytyksesta. Standardin puuttuessa ei voida tarkasti
maarittda tulisiko kuva-analyysissa huomioida vain kirkkaimmat valkoiset alueet vai
myOs vaaleat keltaiset, jotka eivat valttdmatta enda ole jadnndsausteniittia. Taten mit-
tausten toistettavuuden kannalta olisi ideaalista, ettd ohjelmassa kaytettaisiin samoja pa-
rametreja kuvan 11 mukaisille kynnystysarvoille kaikkien mittaajien kesken. Toisaalta
vakioidun kynnystamisen kaytostd saadaan aikaan ongelmia silloin, kun naytteen syo-
pyminen ei ole samantasoista mittaajien valilla, jolloin mitattavat valkoiset alueet eroavat
kuvan 7 mukaisesti. Tekoalyn kaytdlla voitaisiin vahentaa virhetta, mutta sen kaytté on

rajattu taman tyon ulkopuolelle.

2.5 Jaannosausteniitin rontgendiffraktiomittaus

Naytteet mitataan tydssd myos rontgendiffraktiomittauksella, jolla saadaan jaan-
ndsausteniitin pitoisuudelle kontrollitulokset. XRD-menetelmaa on pidetty luotettavim-
pana menetelmana jaannosausteniitin maarittamiseen. Nykypaivana kuitenkin magneet-
tisilla menetelmilld voidaan saada tarkempia tuloksia jaanndsausteniittipitoisuudesta
kuin XRD-menetelmilla [20]. Jaanndsausteniitin mittaus rontgendiffraktiolla on standar-
doitu, toisin kuin optisella mikroskoopilla, jonka takia XRD-menetelma on toistettavampi

menetelma. Standardin mukaan laboratorion sisdainen XRD-menetelméan virhe 95 %:n
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luottamustasolla on 4 %:a [21]. Koska kyseessa on standardilaboratorion sisainen luo-

tettavuus, on todellinen virhe suurempi.

Jaannoésausteniitin maaritys XRD-menetelmalla on erittdin altis epatasaiselle naytteen
pinnalle, seka koneellisen naytteenvalmistuksen, tdssa tydssa hionnan, aiheuttamille
faasimuutoksille [21]-[23]. Naytteet on elektrolyyttisesti kiillotettu ja sydvytetty hionnan

aiheuttaman faasimuutosten poistamiseksi ja naytteen pinnan tasoittamiseksi.

Rontgendiffraktiossa naytteen pintaan kohdistetaan rontgensateilya. Sateilylahteena
XRD-mittauksissa kaytetdan Mo-Ka1-sateilijaa, jota myds standardissa suositellaan.
Talla sateilylahteelld saadaan paljon erilaisia diffraktiopiikkeja. Jaanndsausteniittipitoi-
suuden tunnistaminen réntgensateilylld perustuu naytteen kolmiulotteisten rakenteiden
maarien suhteelliseen tunnistamiseen. Jaanndsausteniitin hilarakenne on pintakeskei-
nen (FCC), martensiitin pintakeskeinen tetragonaalinen (BCT) ja ferriitin pintakeskeinen
(BCC). Erilaisten hilarakenteiden avulla saadaan erilaiset diffraktiopiikit naytteen pin-
nasta réntgensateilyn avulla. Metallin omien faasien lisaksi epapuhtaudet, kuten karbidit
ja sulkeumat erotetaan erillisina piikkeina diffraktiospektrissa. Taten rontgendiffraktio so-

pii erittain hyvin teraksen faasien tarkkaan tunnistamiseen. [21]
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3. JAANNOSAUSTENIITIN MAARITYS

Jaanndsausteniitin maaritys suoritetaan laboratorio-olosuhteissa, jossa ilman lampétila
on ollut 22 + 2 °C. Mittaukset on suoritettu kahden viikon sisalla, eika karkaisunappeja

ole altistettu kylmalle tai kuumalle ilmalle mittausten valissa.

3.1 Karkaisunappi

Karkaisuprosessissa kaytetdan kontrollindytteind karkaisunappeja. Nama napit on val-
mistettu samasta tai vastaavasta materiaalista, kuin karkaistavat kappaleet. Tassa
tydssa kaytetdan karkaisunapeissa kahta eri materiaalia 20NiCrMo2-2 ja 18CrNiMo7-6,
jotka ovat kappaleen 2 mukaisia niukkabhiilisia teraksia [20][21]. Jokainen mittaaja mittaa
26 mittaussarjaa yhteensa 20:sta eri napista. Yhdessa mittaussarjassa mitataan kolme
mittausta (n=3). Yhdelle napille kummastakin materiaaleista suoritetaan yhteensa nelja
mittaussarjaa. Kun naytteet mitataan useaan otteeseen, saadaan tietoa mittaajan, nap-

pien ja menetelman tarkkuudesta.

E] b}

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

Kuten kuvasta 12 ndhdaan, kaytetaan tydssa lahes identtisia karkaisunappeja molem-
mille materiaaleille. Karkaisu-uunissa naytteet kiinnitetaan uristaan rautalankaan, joka
vuorostaan kiinnitetdan karkaisutelineeseen, jolloin karkaisunapit roikkuvat karkaisu-uu-
nissa vapaasti. Vapaana roikkuessaan napit eivat kosketa karkaisutelineen pintoihin. Ta-
ten valtetdan huono hiilen absorbointi materiaaliin, kuten kappaleessa 2.1 kasiteltiin.
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Karkaisun jalkeen karkaisunapit paastetaan karkaistavien kappaleiden kanssa. Tall6in
tulokset ovat vertailukelpoisia lampokasiteltyjen tuotteiden kanssa. Karkaisunapit tuo-
daan alle vuorokauden sisalla mittauksiin, ja ne sailytetdan kappaleen 3 alussa maini-

tussa lampétilassa lampokasittelyn jalkeen aina nappien mittaukseen ja havittamiseen.

34

- A

|‘ A SECTION A-A

Kuva 13. Karkaisunapin leikkauskohta ja ndytteen poikkileikkaus.

Napit leikataan Struersin metallografisella Discotom-100 nayteleikkurilla napin uran ja
toisen paadyn valiltd kuvan 13 mukaisesti, jolloin saavutetaan ympyran muotoinen nay-
tepinta. Kaksi naytetta mitataan useamman kerran, jolloin ne leikataan irti napista kah-
desti kuvan 13 leikkauskohdan A vasemmalta puolelta tasaisin valein. Naytteet napite-
taan, jotta alkuperaiset naytenumerot saadaan piiloon. Lisdksi napittaminen vahentaa

naytteen kulmien pydristymistd, kuten kappaleessa 2.4.1 kasiteltiin.

3.2 Hionta

Karkaisunappinaytteet hiotaan Struersin automaattisella LaboPol-30 + LaboForce-100
hiomalaitteistolla. Laitteistossa kaytetdan pyoérivaa vaihdettavaa metallirakenteista hion-
talaikkaa ja hionnassa kaytetdan kuvan 14 mukaista kuuden paikan nayterevolveria.
Nayterevolveria pydritetdan pyoérivan laikan paalla, jolloin saadaan tasainen hiontaprofiili

naytteen pintaan.



Kuva 14. Hiontalaitteisto ja ndyterevolveri.

Taulukko 3. Tybssé kéytetyt hiomisvaiheet, yksi sarake on yksi hiontavaihe.

17

Hionta- Aka-piatto 220 MD-Allegro MD-Dac MD-Nap
laikka
Abrasiivi - 9 ym timantti 3 ym timantti 1 ym timantti
Voiteluaine  Vesi Vesipohjainen Vesipohjainen Vesipohjainen
/ suspensio
Voima [N] 50 50 40 20
Aika [min] Kunnes tasai- 3 3 3

nen (2-10)
Hionta- 300/ 150 150/ 150 150/ 150 150/ 150
kiekko /
nayterevol-

veri rpm
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Taulukosta 1 nahdaan eri hionta- ja kiillotusvaiheet, jotka tydssa suoritettiin. Kun naytteet
hiotaan ensimmaista kertaa, suoritetaan kaikki taulukon 1 hiontavaiheet. Kun seuraava
mittaaja aloittaa jo mitatuista naytteistd oman osuutensa, hiotaan naytteet vain kahdella
viimeisella vaiheella eli MD-Dac ja -Nap:lla. Talla tavoin hiomalla / kiillottamalla saadaan
edellisesta syovytyksesta syntyneet muutokset poistettua, ja luotua uutta pintaa nayttee-
seen, jolloin naytteelle voidaan suorittaa uudet sydvytykset ja mittaukset seuraavan mit-

taajan toimesta.

3.3 Syovytys

TyOssa naytteet syovytetaan 2 %:lla Nital-liuoksella. Sydvytys suoritetaan ASTM:n ohje-
kirjan mukaisesti [17]. Eroavaisuutena ohjekirjan sybvytysmenetelmaan 74a on, ettei
naytteitd upoteta mittauspuoli edelld happoon, vaan happo ruiskutetaan tasaiselle nay-
tepinnalle. Happo saadaan pintajannityksen ansiosta pysymaan naytteen pinnalla,
minka ansiosta happoa pystytaan "pyoérittelemaan” naytteen pinnalla, jolloin sydvytys on
tehokkaampaa. Syovytysajat mitataan mittaajakohtaisesti kuudesta eri sydvytyksesta.
Mittaajakohtaisten sydvytysaikojen avulla voidaan maarittdd mahdollista sydvytysajan

vaikutusta lopulliseen tulokseen.

Kuva 15. Napitettu ja sybvytetty néyte.

Syoévytyksessa naytteen pinnan reunoilla ndhdaan kuvan 15 mukaista paljaalla silmalla
nahtavaa tummenemista, milla viitataan salemartensiitin sydpymiseen, kuten kappa-
leessa 2.4.1 kasiteltiin. Jotkin mittaajat eivat mittaa tarkkaa syovytysaikaa vaan katsovat
silmamaaraisesti naytteen tummumisen perusteella riittdvan sydvytysajan. Mittaajien

syovytysajat suoritetaan "silmamaaraisesti’, eli vakioituja sydvytysaikoja ei kayteta, vaan
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mittaaja katsoo sopivan sydpymismaaran naytteen tummumisesta. Tama ei kuitenkaan
johtanut parhaimmillaan kuin 3 sekunnin mittaisiin eroihin mittaajakohtaisissa syovy-
tysajoissa, jota voidaan pitda inhimillisena virherajana kasin syovytettaessa. Erimittaisia
syOvytysaikoja kaytetdan, silla tyon tavoitteita ovat etsid sopiva sydvytysaika jaan-
ndsausteniitin esiin saamiseksi OM-tulosten luotettavuuden seka toistettavuuden kan-

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

Taulukko 4. Mittaajien syovytysajat

Mittaaja 1 2 3 4

Syovytysaika, 15-17; 16,5 10-13; 11,2 10-12; 10,7 11-13; 11,7
vaihtelu ja KA [s]

Taulukon 4 mukaan sydvytysajoiksi on saatu kuvan 7 kohtien c) ja d) mukaisia tuloksia,
joiden avulla voidaan arvioida syopymisen maaraa jokaisella mittaajalla. Vaikkei syovy-
tysaikojen ero ole suuri, ne osuvat juuri kymmenen ja viidentoista sekunnin valille. Talldin
kontrastierot mittaajien naytteiden valilld voivat olla huomattavia, kuten kappaleessa
2.4.1 kasiteltiin.

Jokaisen mittaajan syovytys- ja kuva-analyysimenetelmissa havaittiin inhimillistd eroa.
Koska ensimmaisen mittaajan syovytyksissa kaytettiin pisimpia aikoja, saatiin syévytyk-
sessa tummimmat naytteiden pinnat. Talldin voidaan olettaa, ettd ensimmaisen mittaa-

jan tuloksiin saadaan pienimmat arvot jdanndsausteniittipitoisuudelle.

Toisen mittaajan syovytyksessa ei kaytetty yhta pitkia syovytysaikoja, mutta syovytyk-
sessa kaytettiin runsaasti happoa. Talldin saavutettiin tummempia naytteitd kuin muilla
mittaajilla, vaikka naissa syovytyksissa kaytettiin suhteellisen samoja syovytysaikoja. Li-
saksi ndytteen pinta kasteltiin vedella ennen hapon lisaysta, minka tavoitteena on levit-
tda happo nopeammin naytteen pintaan. Maralla naytteen pinnalla happo leviaa tasai-

semmin kuin kuiva, jolloin sydpyminen ndytteen pinnalla on tasaisempaa.

Kolmannen mittaajan syovytyksissa kaytettiin lyhyimpia syovytysaikoja, vaikka ei kuiten-
kaan huomattavasti. Kolmannen mittaajan syovytyksissa ei tehty aikaisemmin kappa-
leessa mainittua hapon liikuttelua naytteen pinnalla. Tasta paadytaan tilanteeseen, jossa
naytteen pinnan laheisyydessa oleva happo kyllastyy, jolloin sydpyminen hidastuu. Ha-
pon kyllastymista voidaan vahentaa liikuttelemalla happoa naytteen pinnalla, jolloin nayt-

teen pinnan laheisyyteen tuodaan tuoretta happoa.
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Neljannen mittaajan sydvytysajat olivat toiseksi pisimmat. On siis oletettavaa, etta nel-
jannen mittaajan tulosten keskiarvo on toisiksi suurin. Neljannen ja ensimmaisen mittaa-

jan syovytysmenetelmissa ei ollut suuria eroja.

Mittaajien valisilla syovytystyylieroilla saavutettiin erilaista sydpymisnopeuksia nayttei-

den pintoihin. Tassa tyossa tata parametria kutsutaan "sydvytystehoksi”.

3.4 Kuva-analyysi

Naytteenvalmistuksen jalkeen jaanndsausteniitin suhteellinen maara maaritetaan kayt-
tden Zeiss Axio Observer metallografista mikroskooppia ja ZEISS ZEN Core kuva-ana-
lyysisovellusta. Jaannésausteniitti tunnistetaan sydvytetyn mikrorakenteen kontras-
tieroilla ja niiden kynnystamiselld kuva-analyysisovelluksen avulla. Kuva-analyysisovel-
luksessa voidaan kayttdd automaattista kynnystamista sovelluksen mielesté parhaim-
pien tulosten saamiseksi. Talla ei kuitenkaan aina saavuteta luotettavia ja toistettavia
tuloksia, silla naytteen sy6pymisellad vaikutetaan huomattavasi kontrastiin ja sen eroihin.
Talldin automaattisella kynnystamisarvojen valinnalla saatetaan saavuttaa huomatta-
vasti liian pienia (tummilla naytteilld) tai liian suuria (vaaleilla naytteilld) tuloksia. Kynnys-

tamisen aiheuttamaa virhetta on kasitelty tarkemmin kappaleessa 2.4.2.

Syoévytetyn naytteen pinnasta otetaan kuva 500-kertaisella suurennoksella. Taman jal-
keen sovelluksen avulla mitataan suhteellinen jaanndsausteniittipitoisuus. Naytteesta
valitaan halutut kontrastit / savyt kynnystamisen avulla, minka jalkeen mittaussovellus
laskee kuvaan piirtyneiden jaanndsausteniittialueiden avulla suhteellisen jadnndsauste-
niittipitoisuuden. Ennen lopullista tulosta voidaan kuvasta poistaa alueita, kuten vaaleita
sulkeumia, joita ei haluta mittaukseen mukaan. Lopullinen tulos saadaan kontrastinva-
linnan ja alueiden poiston jalkeen. Jokaisesta naytteestd mitataan kolme erillistd mit-

tausta, kuten kappaleen 3.1 alussa kasiteltiin.
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4. TULOKSET

Kuten kappaleessa 2.3.2 esitettiin, 18CrNiMo7-6-materiaalista mitattin huomattavasti
suurempia jaanndsausteniittipitoisuuksia verrattuna 20NiCrMo2-2-materiaaliin. Suurem-
pia lukemia saavutettiin niin optisella mikroskopialla ja kuva-analyysilla, kuin rontgendif-
fraktiollakin. Rontgendiffraktiotulokset ovat ndytekohtaisia, joten jokaisen mittaajan tu-
loksissa on esitetty samat XRD-tulokset. Huomioitavaa kuitenkin on, ettd kappaleessa
4.1. ja 4.2. tutkitaan eri materiaaleja, joten luonnollisesti naissa kappaleissa on esitetty
eri XRD-tulokset.

4.1 20NiCrMo2-2-materiaalin tulokset

Syoévytysaikojen vaikutus voidaan havaita kaikissa 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksissa.
Kuviin 16—19 on merkitty jokaisen mittaajan materiaalikohtaiset tulokset erikseen ja niita
verrataan rontgendiffraktion tuloksiin. Tuloksiin on merkitty myds mittausten keskihajon-

nat virherajoina.

Yksi nayte kumpaakin materiaalia mitattiin neljasti kappaleen 3.1 mukaan. Useasti mi-
tattujen naytteiden numerot 20NiCrMo2-2-materiaalilla ovat 9-12. Kuvista 16—19 pysty-

taan helposti vertailla saman naytteen mittaustuloksia ja niiden eroja mittaajakohtaisesti.
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Kuva 16. Mittaajan 1 tulokset.

Kuten kuvasta 16 havaitaan, pitkalla 20NiCrMo2-2-materiaalin sybvytysajalla saavute-
taan hyvin pienia kuva-analyysin RA-tuloksia. Vaikkakin pienia optisen mikroskopian
avulla saavutettuja RA-arvoja kohdistuu pienille XRD-menetelman arvoille, myos suure-
mille XRD-tuloksille on saatu hyvin pienid OM:n RA-arvoja. Taman lisaksi useasti mita-

tun naytteen mittaustulosten valillda on saatu huomattavia eroja (vrt. nayte numero 9).
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Kuva 17. Mittaajan 2 tulokset.

Toisen mittaajan suuremman "syovytystehon” ansiosta saavutettiin tummempi naytteen
pinta, kuten kappaleessa 3.3 mainittiin. Taman takia myds optisella mikroskopialla on
saatu suhteellisen pienia tuloksia syovytysaikaan verrattuna. Kuten ensimmaisellakin
mittaajalla, on suuremmille XRD-menetelman jadnndsausteniittipitoisuuksille saavutettu
suurimpia OM:n RA-arvoja, mutta pieniakin arvoja suurille XRD-pitoisuuksille on saatu.
Toisellakin mittaajalla useasti mitatun naytteen mittauksien valille on saatu huomattavia

RA-eroja.
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Kuva 18. Mittaajan 3 tulokset.

Kolmannen mittaajan lyhyimmilla syovytysajoilla ja kappaleen 3.3 mukaisella pienim-
malla "syovytysteholla” saavutettiin laajimmat kynnystysarvot kuva-analyysissa. Tama
nahdaan kuvan 18 tuloksissa, jossa kolmannen mittaajan menetelmilla saavutetaan suu-

rimmat kuva-analyysin tulokset 20NiCrMo2-2-materiaalille. Lisaksi ainoat XRD-menetel-
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maa suuremmat OM-tulokset tdssa tydssa on mitattu juuri kyseiseilla materiaalille kysei-
sen mittaajan toimesta. On siis erittain todennakdista, etta syovytyksen ja kynnystamisen
virhelahteet korostavat toisiaan. Mittaajan 3 sydvytysajalla saavutetaan kuvan 7 c¢) mu-
kainen hyvin vaalea mikrorakenne. Talla vaikeutetaan oikean kynnystamisen valintaa,
sillda mikrorakenteessa on paljon vaaleita jaannésausteniitista eroavia alueita, jotka ovat
kuitenkin kontrastiltaan hyvin [&hella todellisia jaadnndsausteniittialueita. Kolmannen mit-
taan menetelmilla saavutettiin myds pienin hajonta useasti mitattujen naytteiden tulok-
siin.
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Kuva 19. Mittaajan 4 tulokset.

Neljannen mittaajan menetelmalld saatiin toisiksi pisimmat syévytysajat. Taman perus-
tella neljannen mittaajan OM:n jaanndsausteniittipitoisuuksiksi on saavutettu mittaajaa 2
suuremmat, mutta mittaajaa 3 pienemmat. Myos neljannen mittaajan saman naytteen
(naytteet 9—12) tuloksissa on heittoa, mutta mittaajakohtaisten vaihtelevien tulosten va-
lilla ei ndyta olevan korrelaatiota. Saman numeroisista useasti mitatuista naytteista on

siis saatu niin suuria kuin pieniakin jadnndsausteniittipitoisuuksia.
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Kuva 20. Useasti mitattujen néytteiden tulokset ja keskihajonnat.

Useasti mitatuilla 20NiCrMo2-2-materiaalin naytteilla saatiin kappaleen 3.3 mukaisiin
syovytysaikoihin verrannolliset tulokset. Kuten kuvasta 20 havaitaan, ovat kaikkien mit-
taajien tulokset kuitenkin hyvin kaukana rontgendiffraktion tuloksista. Taman lisaksi 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 naytteet on esitetty eri naytenumeroilla tdssa kappaleessa, mika johtuu
siitd, etta tulokset on jarjestetty XRD-tulosten mukaiseen suuruusjarjestykseen. Uudes-
taan mitatut naytteet ovat tdssa kappaleessa esitetty ndytenumeroilla 10-13. Lisaksi
18CrNiMo7-6-materiaalilla on kaytetty samoja mittaajakohtaisia syovytysaikoja kuin kap-
paleessa 4.1.
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Kuva 21. Mittaajan 1 tulokset.
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Ensimmaisen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksissa ei havaita huomattavaa
eroa muiden mittaajien tuloksiin, vaikka kaytettiin pisinta syovytysaikaa. Kuten kuvan 21
uudestaan mitatuista naytteista 10-13 huomataan, on ensimmaisen mittaajan OM-

tulosten hajonta huomattavasti 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksia parempi.
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Kuva 22. Mittaajan 2 tulokset.

Toisen mittaajan OM-tuloksiksi on saavutettu keskimaarin lahes samat kuin ensimmai-
sella mittaajalla, vaikka toisella mittaajalla sydvytysaika oli keskimaarin 5 sekuntia lyhy-
empi. Toisen mittaaja suuremmalla "syévytysteholla” on todennakdisesti saatu tummem-
pia naytteita, jolloin tulokset ovat hyvin lahella ensimmaisen mittaajan tuloksia. Kuten
ensimmaisellakin mittaajalla, toisen mittaajan useasti mitattujen naytteiden arvoille on

saatu 20NiCrMo2-2-materiaalia pienempi hajonta.
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Kuva 23. Mittaajan 3 tulokset.

Kolmannen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksilla paastiin lahimmaksi réntgen-
diffraktiomittauksen tuloksia kaikista materiaaleista ja mittaajista. Lisaksi kolmannella
mittaajalla useasti mitattujen naytteiden (naytteet 10—13) valilla saavutettiin pienimmat

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

Neljannen mittaajan 18CrNiMo7-6-materiaalin tuloksiksi saatiin kaikista pienimmat,
vaikka sydvytysajat olivat toisiksi lyhyimmat. Tama selittynee muista mittaajista poikkea-
valla kynnystamisen valinnalla kuva-analyysivaiheessa. Tasta huolimatta neljannenkaan
mittaajan tuloksissa useasti mitatuista 18CrNiMo7-6-naytteista ei havaittu huomattavan
suurta hajontaa. Koska neljannen mittaajan kuva-analyysissa on kaytetty selvasti erilai-
sia kynnystysarvoja, ei neljannen mittaajan 18CrNiMo7-6-tuloksia juurikaan vertailla mui-
den mittaajien tuloksiin.
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Kuva 25. Useasti mitattujen néytteiden tulokset ja keskihajonnat.

Toisin kuin uudestaan mitatuilla 20NiCrMo2-2-naytteilla, ei 18CrNiMo7-6-naytteilld saa-
vutettu suoraa yhteyttd sydvytysajasta jadnndsausteniittipitoisuuksiin. Kuvasta 25 voi-
daan maarittaa, ettd ensimmainen mittaaja saavutti keskimaaraisesti huomattavasti suu-
rempia tuloksia suhteessa sydvytysaikaansa, joka selittynee kynnystamisen valinnalla.
Lisdksi kaikkien mittaajien tuloksissa suhteellinen keskihajonta on saatu pienemmaksi
kuin kuvan 20 20NiCrMo2-2-tuloksissa.
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5. POHDINTA

Kappaleen 4.1 tuloksista voidaan helposti havaita, ettd 20NiCrMo2-2-materiaalin OM-
tulokset olivat lahtékohtaisesti huomattavan pienia, ja niista ei voida muodostaa mate-
maattista mallia suuren hajonnan ja systemaattisen virheen takia. Kolmannen mittaajan
tuloksilla saavutettiin suurimmat tulokset lyhimman syovytysajan avulla, mutta suurim-
milla OM-tuloksilla hajonta oli hyvin suurta. Muutamia hyvia OM-tuloksiakin on saavu-
tettu kolmannen mittaajan toimesta, joiden toistettavuutta voitaisiin mahdollisesti kehit-
téa. Kolmannen mittaajan 20NiCrMo2-2-materiaalin tuloksilla todistetaan kuitenkin se,

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

Kun vertaillaan useasti mitattujen 20NiCrMo2-2-naytteiden suhteellista tulosta toisiinsa,
ei esimerkiksi kuvien 16—19 naytteiden 9 ja 12 OM-tulosten valilld ole korrelaatiota mit-
taajien valillda. Taman lisdksi saman numeroisien naytteiden OM-tuloksilla ei ole yhteytta
mittaajien valilla. Esimerkiksi ensimmaisen mittaajan naytteen 9 arvoksi on uudestaan
mitatuista OM-arvoista saatu pienin, kun kolmannella mittaajalla saman naytteen tu-

lokseksi saatiin suurin arvo.

Kappaleen 4.2 tuloksista voidaan havaita, ettda 18CrNiMo7-6-materiaalilla on saavutettu
suurempia RA-tuloksia niin XRD- kuin OM-menetelmilla, mika oli odotettavissa kappa-
leen 2.3.2 mukaisesti. Toisin kuin 20NiCrMo2-2-materiaalilla, 18CrNiMo2-2-materiaalilla
saavutettiin joidenkin naytteiden ja mittaajien valillda hyvin yhtenevaiset tulokset. Neljan-
nen mittaajan tuloksia ei kuitenkaan tdssa huomioida, koska kynnystamisella on toden-
nakoisesti aiheutettu hyvin suurta virhetta. Hyvia esimerkkeja ovat kuvien 21-24 nayte-
numerot: 1, 6 ja 12, joiden arvot ovat mittaajasta riippumatta lahelld toisiaan. Toisaalta
mittauksessa saavutettujen yhtenevaisyyksien maara on niin pieni, ettd naitd voidaan
pitda sattumina. Tastd huolimatta 18CrNiMo7-6-materiaalilla on saavutettu parempia,
tarkempia ja mittaajien valilla yhtenevaisempia OM-tuloksia kuin 20NiCrMo2-2-materi-
aalilla. Tdma perustunee 18CrNiMo7-6-materiaalin korkeampaan jaanndsausteniittipitoi-
suuteen, silla optista mikroskopiaa ei suositella kaytettavan alle 15 % jaanndsausteniit-
tipitoisuuksien maarittamiseen [26]. 20NiCrMo2-2-materiaalin  suurimmiksi jaan-
ndsausteniittipitoisuuksiksi maaritettiin XRD-menetelmalla hieman yli 15 prosenttia, kun
taas 18CrNiMo7-6-materiaalin pienimmat jdannosausteniittiarvot olivat yli 20 prosenttia.
Lisaksi useasti mitatuille 18CrNiMo7-6-naytteille saavutettiin kuvan 25 mukaisesti pie-
nemmat hajonnat suhteessa keskiarvoon kuin 20NiCrMo2-2:lla. Tasta voidaan paatella

myos se, ettei 18CrNiMo7-6 ole niin altis sydvytysajan muutoksille kuin 20NiCrMo2-2.
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Useasti mitatut naytteet leikattiin hieman eri kohdista samaa nappia, mutta koska mit-
tauksista saatiin hyvin vaihtelevia tuloksia saman numeroisten naytteiden valilla, ei nayt-
teen mittauspaikan valinnalla vaikuta olevan huomattavaa merkitysta. Huomioitavaa kui-
tenkin on, ettei karkaisunappien kulmista, tai puolivalin uran lahettyvilta leikattu naytteita.
Nailla alueilla jadnnésausteniitin gradienttimaisuuden takia voitaisiin saavuttaa eroavai-
suuksia jaannosausteniittipitoisuuksissa verrattuna sylinterin tasaisiin kylkiin, mutta nai-

den alueiden vaikutus jaannosausteniittipitoisuuteen on rajattu tdman tyon ulkopuolelle.

Mikali RA-maarityksen tavoitteena olisi esimerkiksi eritelld poikkeuksellisen pienia tai
suuria jddnndsausteniittipitoisuuksia karkaistuista kappaleista, ei muiden kuin kolman-
nen mittaajan 18CrNiMo7-6-tuloksilla voitaisi mahdollisesti tehda johtopaatoksia. Muiden
mittaajien OM-tuloksissa on nimittdin saavutettu suhteellisesti hyvin pienid mitattuja ar-
voja suurille RA-pitoisuuksille molemmilla materiaaleilla, jolloin todellisuudessa pienten
pitoisuuksien maarittdminen ei ole mahdollista. Liian suuria tuloksia ei juurikaan saavu-

tettu, joten liilan suurten tulosten vaikutusta ei voida tarkastella.

Teorian ja tulosten perusteella 18CrNiMo7-6-materiaalia voidaan kayttaa tarkemmin
jaanndsausteniitin maaritykseen optisella mikroskopialla. Taman lisaksi lilan pitkalla syo-
vytysajalla tai suurella "sydvytysteholla” naytteen pinta helposti ylisyovytetaan, jolloin to-
dellisen jaannodsausteniitin maaritys optisen mikroskopian avulla ei ole mahdollista.
Tama korostuu varsinkin 20NiCrMo2-2-materiaaalilla, jolla on saatu hyvin pienia (<0,1
%) OM:n RA-pitoisuuksia suurilla sydvytysajoilla ja "-tehoilla”. Naita tuloksia ei voida

kayttaa edes suhteellisen RA-maaran arvioinnissa.

Jotta parhaat OM-tulokset saavutetaan, on olennaista, etta naytteenvalmistuksessa kay-
tetdan sopivan lyhytta ja toistettavaa syovytysta ja naytemateriaalina korkeajaan-
ndsausteniittipitoista materiaalia. Toisaalta naillakaan ehdoilla ei valttamatta saavuteta
tarkkoja tuloksia, sillda hyvaa sybvytysaikaa ei tdman tyon tuloksilla voida maarittaa. On
kuitenkin hieman naytetta sille, ettd noin kymmenen sekunnin sydvytysajalla saavutet-

taisiin parhaat tulokset.

Kappaleessa 2.4 esitettyjen muiden virheldhteiden vaikutus on niin pieni, etta niita ei
tarkastella tarkemmin. Naytteen pinnan naarmujen, kulmien pydristymisen, epatarkkojen
kuvien ja kulmien varjostuman / vinjetoinnin virheet on eliminoitu poistamalla kyseiset
virhelahdetekijat naytteenvalmistus- ja mittausvaiheessa. Ainoa teoreettinen virhelahde,
jonka vaikutusta ei voida tarkasti maarittda, on naytteen lampeneminen. Toisaalta niin
naytteen leikkauksessa, kuin hionnassa ja kiillotuksessa on kaytetty riittavasti voitelu- ja

jaahdytysaineita, jolloin naytteen lampeneminen on ollut erittdin epatodennakaista.
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Kappaleen 2.4.1 mukaisen hiontavaiheen plastisen muodonmuutoksen vaikutusta on
hankalaa esittaa suoraan. Vaikuttaisi kuitenkin silta, etta 20NiCrMo2-2 on huomattavasti
alttimpi hionnassa esiintyvan plastisen muodonmuutoksen aiheuttamalle mikroraken-
teen muutokselle. On siis mahdollista, etta pienemmalla seosainepitoisuudella saavute-

taan enemman mikrorakenteen muutosta hiontavaiheessa.

Tyon tavoitteena oli mahdollisesti kehittdd myds matemaattinen malli tai kaava, jonka
avulla voitaisiin muokata OM-tulokset lahemmas todellista RA-arvoa. Mallia pyrittiin ke-
hittamaan kayttamalla syovytysaikaa parametrind, mutta molemmilla materiaaleilla saa-
tiin niin suuria satunnaisia virheita tuloksiin, etta toimivaa matemaattista mallia ei pystytty

muodostamaan.

Mikali tuloksia halutaan parantaa, tulisi kasin sydvyttamisesta luopua. Kuten teoriasta ja
tuloksista havaitaan, syntyy kasin syovytettdessa aina inhimillista virhetta, jonka suu-
ruutta ei voida arvioida ilman kontrollindyteita. Vaikka samaa sydvytysaikaa olisi kaytetty,
voidaan vaihtelevalla "sydvytysteholla” aiheuttaa kontrastin vaihtelua naytteen pintaan.
Taman takia sydvytysaikaa ei voida kayttda mittarina kuvaamaan naytteen pinnan tum-
mumista syovytyksessa. Vaihtelevalla kontrastilla hankaloitetaan kuva-analyysivai-
heessa kynnystysarvojen maaritysta, jolloin edella mainituilla virhelahteilla korostetaan
toisiaan. Mikali naytteen pinnan syovytys saataisiin mahdollisimman toistettavaksi, esi-
merkiksi elektrolyyttisella kiillotuksella ja syovytykselld, voitaisiin kynnystysarvot vaki-
oida. Talld parannettaisiin huomattavasti myds kuva-analyysivaiheen mittaustulosten

toistettavuutta.
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6. YHTEENVETO

Ty6ssa tutkittiin jdanndsausteniitin maaritysta hiiletyskarkaistuista teraksistd optisen
mikroskopian avulla. Materiaaleina tydssa kaytettiin 20NiCrMo2-2:a ja 18CrNiMo7-6.
Vertailutuloksina tyossa kaytettiin rontgendiffraktiomenetelmalla samoista naytteista

maaritettyja jadnndsausteniittipitoisuuksia.

Merkittdvimmiksi virhelahteiksi tydssa esitetiin kappaleessa 2.4 mainitut naytteen pinnan
syovytysaika ja kuva-analyysivaiheen mikrorakennealueiden kynnystaminen. Syovytys-
ajan huomattiin kuitenkin olevan riittdmaton parametri, joten toiseksi syovytysprosessin
virheldhteen parametriksi esitetdan "sydvytystehoa”, joka on mittaajakohtainen para-
metri. "SyOvytystehoa” voidaan kuvailla inhimillisen virheen aiheuttamiksi eroiksi nayt-
teen syopymisen nopeudessa. Talloin lyhyillakin sydvytysajoilla voidaan saavuttaa yli-

syOpyneita mikrorakenteita tai pidemmilla syovytysajoilla alisydpyneita.

Syovytyksessa syntyvalla virheelld korostetaan kynnystamisessa tapahtuvaa virhetta.
Erilaisilla kynnystamisarvojen valinnoilla aiheutetaan kappaleen 2.4.2 mukaista virhetta
RA-pitoisuuksiin, jolloin virheen suuruudeksi voidaan saada parhaimmillaan monta sataa

prosenttia.

Tulevaisuuden kannalta RA-tulosten toistettavuutta voidaan parantaa kayttamalla esi-
merkiksi elektrolyyttista kiillotusta ja syOvytysta. Tasaisesti syopyneiden naytteiden mik-
rorakennekuvan RGB-arvojen kynnystamiselle voidaan maarittd vakioraja-arvot, jolloin

kynnystamisen ja sydvytyksen aiheuttama virhe minimoidaan.

Jaannosausteniitin maarittamiseen optisella mikroskopialla tulisi kayttaa materiaalia,
jossa jaanndsausteniittipitoisuus on korkea (>15 %), jolloin saavutetaan parhaat OM-
arvot. Tydossd XRD-menetelmalld maaritetyistd RA-pitoisuuksista havaitaan, ettei talla
karkaisuprosessilla aina saavuteta tatd raja-arvoa 20NiCrMo2-2-materiaalille, mutta
18CrNiMo7-6-materiaalin kaikki mittausarvot saatiin tdman raja-arvon ylapuolelle. Tama
viittaa 18CrNiMo7-6:n soveltuvan paremmin jddnndsausteniitin maaritykseen optisella
mikroskopialla. Myds 18CrNiMo7-6-materiaalin OM-mittausten tuloksilla tuetaan tata vai-

tetta.
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