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Utveckling av en experimentell uppsättning för nitridering av nyutvecklade FeCrAl legeringar 
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Sammanfattning 
Ökad användning av fossila bränslen har resulterat i ett ökat utsläpp av växthusgaser, såsom 
koldioxid. Detta har orsakat en ökad medeltemperatur på planeten och resulterat i extrema 
väderförhållanden. Biomassa upptar koldioxid i atmosfären och vid förbränning frigörs 
samma mängd koldioxid som biomassan upptagit vilket kallas koldioxidneutralitet. Vid 
förbränning av exempelvis biomassa ökar korrosiva kemiska ämnen med rökgasen som kan 
kondensera på pannutrustning och leda till en kraftig korrosion och minskade 
värmeöverföringsegenskaper. I dagsläget används låglegerade stål samt rostfritt stål som 
material för överhettare i bioavfallspannor, men här sker lätt en utbrytande oxidation. Tidigare 
studier har visat att FeCrAl legering kan vara en möjlig substituent som ett material för 
överhettare i kraftvärmeverk. Vid användning av FeCrAl som material kan Al-nitridering 
förekomma men det är idag okänd hur korrosionshastigheten av materialet påverkas. Därför är 
syftet med examensarbetet att utveckla en experimentmatris som tillåter studier av hur 
formationen av Al-nitrat påverkar de skyddande korrosionsegenskaperna av en utvald FeCrAl 
legering. För undersökning av korrosionsmekanismer, eventuell nitridering och egenskaperna 
hos oxiden används instrumenten XRD, SEM och BIB. Slutsatsen som dras är att den 
experimentella uppställningen inte var tillfredsställande för ändamålet, men är på god väg att 
bli det.  
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AlN – Aluminiumnitrid 

BCC – Body centered cubic  

BIB – Broad ion-beam 

BSE – Back-scattered electron 

EDX – Elektrondispersiv röntgenspektroskopi 

HTK – Högtemperaturkorrosion 

SE – Sekundär elektron 

SEM – Svepelektron mikroskopi 

XRD – Röntgendifftraktion 
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1. Introduktion 
Ökad användning av fossila bränslen har resulterat i ett ökat utsläpp av växthusgaser, såsom 
koldioxid. Högre koldioxidhalter har orsakat en ökad medeltemperatur på planeten och 
resulterat i extrema väderförhållanden, såsom torka. I ett försök att minska utsläppen har 
hållbara bränslen från exempelvis biomassa och avfall utkonkurrerat fossilt kol; som tidigare 
varit ett föredraget bränsle för kraftvärmeverk i skandinaviska länder. Fördelen med 
användning av hållbara bränslen är obestridligen en påtaglig minskning av nettoutsläpp av 
koldioxids till atmosfären. Biomassa, såsom växter och träd upptar koldioxid i atmosfären och 
vid förbränning frigörs samma mängd koldioxid som biomassan upptagit vilket kallas 
koldioxidneutralitet [1]. Vid förbränning av förnybart bränsle införs en påtaglig ökning av 
korrosiva kemiska ämnen med rökgasen som kan kondensera på pannutrustning och leda till 
en kraftig korrosion och minskade värmeöverföringsegenskaper. [2] 
 
I dagsläget används låglegerade stål samt rostfritt stål som material för överhettare i 
bioavfallspannor på grund av deras goda mekaniska egenskaper.  
Rostfritt stål innehåller minst 12 % Cr och vid exponering för O! eller fukt i atmosfären 
genomgår Cr en oxidationsreaktion och bildar en Cr-rik oxid. Problemet är att Cr-oxiden 
senare bryts ned på grund av höga halter av alkalisalter och vattenånga genom antingen Cr 
avdunstning, bildning av kromat eller klorinducerad korrosion. I samband med nedbrytning av 
Cr-oxiden bildas en Fe-rik oxid och detta kallas för en utbrytande oxidation. En Fe-rik oxid 
har sämre skyddande egenskaper jämfört med en Cr-rik oxid och detta på grund av att Fe-rika 
oxiden innehaver fler defekter. Detta innebär att korrosiva ämnen, såsom vatten och O! lättare 
genomtränger och försvagar oxiden. [3]  
Förutom Cr används även Ni som legeringselement för rostfritt stål. Fördelen med Ni är dess 
höga korrosionsbeständighet men nackdelen är dess höga kostnad. Tidigare studier har visat 
att FeCrAl legering kan vara en möjlig substituent som ett legeringsmaterial för överhettare i 
kraftvärmeverk. Fördelen med denna legering är att den är billigare än metallegeringar som 
innehåller Ni samtidigt som den bidrar till bra skyddande egenskaper. [2] 
 
En sandlåsregion finns endast i en recirkulerande fluidiserat bioavfallspanna. Här avskiljs 
varmbäddspartiklar från rökgaser, bäddpartiklarna kyls därefter ned i en sandlåsöverhettare 
innan återgång till ugnen. I dagsläget är konventionella överhettare placerade efter cyklonen 
och konceptet att placera ut överhettare i sandlåsöverhettaren är relativt nytt. Anledningen till 
installation av överhettare i den nya placeringen beror på att miljön är mindre korrosivt än 
positionen för en konventionell överhettare. Orsaken till detta är att rökgasen och fluidiserade 
bäddmaterialet är åtskilda vilket möjliggör en temperaturökning på ångan som går in i 
turbinen. I samband med temperaturökningen uppnås bättre ångdata således kan mer 
elektricitet genereras. Ny forskning föreslår att överhettare positionerade i 
sandlåsöverhettaren av en cirkulerande fluidiserad bädd bildar en svår nitridering i form av 
Al-nitrider. Utifrån en korrosions aspekt är inte nitrideringen önskvärt på grund av att det 
hindrar diffusion av Al till oxid, vilket förhindrar bildningen av ett skyddande Al-rik oxid. 
Idag är det inte helt förstått hur bildningen av Al-nitrat påverkar korrosionshastigheten och 
behöver därför studeras i en kontrollerad miljö. [2] [4] 
 
FeCrAl legeringar består av grundämnena järn (Fe), krom (Cr) samt aluminium (Al) och 
tillhör gruppen högtemperaturlegeringar men är också kända under namnet superlegeringar. 
Namnet gavs på grund av dess innehavande egenskaper såsom hög värmetålighet, 
oxidationsbeständighet och utmärkande korrosionsbeständighet vid höga temperaturer. [5] 
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Vid temperaturer från 900 °C till 1300 °C bildar FeCrAl-legeringar α-Al!O" vilket är en 
termodynamiskt stabil aluminiumoxid som har goda skyddande egenskaper mot korrosion. 
Vid temperaturer under 900 °C bildas en aluminiumoxid med mindre korrosiva skyddande 
egenskaper än α-Al!O", vilket vanligtvis är övergående γ-Al!O". [2] 
 

1.1   Syfte  
Syftet med examensarbetet är att utveckla en experimentmatris som tillåter studier av hur 
formationen av Al-nitrat påverkar de skyddande korrosionsegenskaperna av en utvald FeCrAl 
legering.  

 

1.2   Begränsningar 
Projektet kan delas in i två delar där del A är att framställa en fungerande experimentell 
uppställning för ändamålet och del B består av att testa hur nitridering påverkar 
korrosionsmekanismer. Med anledning av begränsad tid är syftet med examensarbetet att 
lyckas med del A. För att undersöka korrosionsmekanismerna och egenskaperna hos oxiden 
används instrumenten Röntgendiffraktion (XRD), Svepelektronmikroskopi (SEM) i 
förbindelse med Elektrondispersiv röntgenspektroskopi (EDX) samt Broad Ion-Beam (BIB).  
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2. Bakgrund  
Hållbarhet innebär att tillgodose aktuella nödvändigheter utan att påverka framtida 
generationers förmåga att tillgodose sina egna behov. [6] Det finns olika aspekter och verktyg 
för att nå en mer hållbar värld; ett av de mest viktiga verktygen är avfallstrappan.  
Avfallstrappan är ett EU-direktiv som beskriver hur avfall ska hanteras på ett hållbart sätt och 
består av fem olika nivåer:  

 
I. Minimera 

Denna nivå syftar på att minimera avfallsproduktionen genom att förbruka de tillgängliga 
resurserna på ett hållbart vis och en ansvarsfull konsumtion av färdiga produkter. Dessa 
beteenden främjar hållbarheten och bidrar till resursbehållning. [7] 

 
II. Återanvända 

Ett essentiellt sätt att minska avfallen är återanvändning av objekt som inte längre uppfyller 
dess syfte. Återanvändningen sker på olika sätt såsom försäljning, donering eller 
återbrukning. [7] 
 
III. Återvinna 

Vid omöjlig återanvändning av produkter är återvinning den bästa potentiella åtgärden för att 
minska avfallsproduktionen och bidra till en global hållbarhet. 
En huvudsaklig del av återvinningen är producentansvaret, vilket innebär att producenterna 
har fullt ansvar för insamling och hantering av förbrukade produkter. [7] 
 
IV. Utvinna energi 
Utvinning innebär att el och värme genereras genom avfallsförbränning i ett kraftverk vid 
tillfällen där återvinning ej är genomförbart. [7] 

 
V. Deponera 

Deponeringen är den minst önskvärda åtgärden i avfallstrappan. Åtgärden innebär att avfall 
läggs på en hänvisad plats, även kallad en deponi, som därefter täcks med jord.  [7] 
 
I detta arbete kommer fokuseringen ligga på att utvinna energi.  
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Figur 1. En illustration av avfallstrappan där de olika nivåerna kan ses 

 
2.1   Kraftvärmeverk 

Ett kraftvärmeverk är en anläggning som använder endast en energikälla för att generera både 
elektricitet och fjärrvärme. En fördel med denna anläggning i jämförelse med en kraftverk 
anläggning är att den producerade värmeenergin inte förloras utan återvinns och återanvänds. 
Elektriciteten produceras genom att först upphetta vatten till överhettad ånga, och sedan föra 
den igenom en turbin som driver en generator vilket resulterar i elproduktion. [8]  

 
Figur 2. Jämförelse mellan kraftverk och kraftvärmeverk 
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Överhettare befinner sig inuti pannan i ett kraftvärmeverk med uppgiften att producera 
överhettad ånga. Förångningen sker med hjälp av förbränning av bränsle tills dess att ångan 
inuti överhettaren hamnat långt ovanför mättnadspunkten. Flaskhalsen för att öka 
ångtemperaturen och därav ångdatan är att överhettaren är exponerad till en korrosiv miljö 
och för att motverka korrosion har lösningen varit att minska ångtemperaturen. Vid en lägre 
ångtemperatur minskar materialtemperaturen som i sin tur leder till mindre korrosion och 
resulterar även i att ångan ut ur pannan har mindre andel inre energi än innan vilket leder till 
att mindre el kan genereras. [3] 
Huvudorsaken till ökad korrosionshastighet i avfallspannor är de korrosiva komponenter som 
produceras vid förbränningen, såsom vattenånga, alkali och klorinnehållande substanser som 
finns i högre koncentration i jämförelse med kolkraftverk. Dessa komponenter bildar en 
avlagring på värmeöverföringsytorna efter att de har kondenserat på överhettaren i 
konvektivkanalen i pannan. [2] 
 
I en konventionell positionerad överhettare existerar idag stora problem av 
materialnedbrytning på grund av den korrosiva rökgasen. Detta projekt har fokuserat på 
överhettare positionerad i sandlåsregionen av en avfallspanna som kallas för 
sandlåsöverhettare. I regionen är rökgasen separerad från fluidiserat bäddmaterial som 
vanligvist består av sand. Därför borde miljön här vara teoretiskt mindre korrosiv än miljön i 
en konventionell överhettare. Ur ett korrosionsperspektiv är sandlåsregionen en bättre position 
för en överhettare däremot blir påföljden eventuell nitridering och erosion av FeCrAl-
materialen. Vid höga temperaturer bildas friktion mellan sandpartiklar och 
sandlåsöverhettarens yta som leder till erosion samt korrosion, vilket bidrar till nedbrytning av 
överhettarens material. Enligt [2], beror materialnedbrytningen främst på korrosion och inte 
erosion. [2] 

 
Figur 3. För att illustrera en modern bioavfallspanna används en figur från [2]. Den rödmarkerade delen av figuren visar 

sandlåsregionen 
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2.2   Nitridering 
Vid introduktion av kväve till en legering sammanbinds kvävet tillsammans med legeringens 
beståndsdelar som exempelvis järn eller krom. Ytan blir härdad och till följd bildas en kraftig 
nitridering. Nitridering sker i temperaturer över 500 °C där kväve måste vara närvarande i 
atmosfären, exempelvis kan nitridering ske i en reducerad miljö med hög halt av 𝑁!. 
Exponeringstiden är beroende av efterfrågad diffusionsdjup för kvävet. Under dessa 
omständigheter adsorberas samt dissocieras kvävgasen vilket därpå dispergeras in i metallen 
och resulterar i nitridering av legeringen. Vanliga nitrider som bildas är Al-nitrider samt Cr-
nitrider. Nitridering av Al initieras genom att Al reagerar med 𝑁! och bildar exempelvis AlN, 
på samma sätt reagerar Cr med 𝑁!	för bildning av Cr-nitrider såsom CrN. Andra substituenter 
eller komplement till gas-nitridering är jon-nitridering eller plasma-nitridering, där legeringen 
under en elektrisk laddning bombarderas med kvävejoner i vakuum. [9] 

 

2.2.1   FeCrAl legeringar  
FeCrAl legeringar består av mestadels Fe, ungefär 20 vikt% av legeringen består av Cr och Al 
representerar upp till 5 vikt%. Legeringen är ferritisk och är således en BCC struktur, se figur 
4 nedan. Vid mild oxiderad miljö kan FeCrAl bilda en skyddande oxid α-Al!O" inom 
tillämpningar vid höga temperaturer. [3]

 
Figur 4. En illustration av BCC struktur ur olika synvinklar 

En FeAl legering saknar Cr men kan bilda samma skyddande oxid, men inre oxidering och 
nitridering uppstår eftersom Al aktiviteten är svag. Följden av låg Al aktivitet påverkar de 
mekaniska egenskaperna negativt, såsom minskad hållfasthet inom höga temperaturer. En 
FeCrAl behöver mindre Al än FeAl för skapandet av α-Al!O" och det blir således svårare för 
legeringen att bilda inre nitridering eller oxidering. [3] 
När tuffa miljöer och medelhöga temperaturer råder skapar FeCrAl legeringen hastigt en Fe-
rik oxid till följd av att Al-oxiden bryts ned. Detta sker när miljön reagerar med och minskar 
Cr/Al i oxidskiktet, således skyddas inte legeringen längre och en mindre skyddad oxid bildas 
i stället. Utfallet blir en utbrytande korrosion och nitridering i legeringen vilket resulterar i 
ökade driftskostnader. Vid nitridering bildas en nitridfällning tillsammans med element i 
legeringen, såsom Cr och Al, därmed minskar livscykeln hos legeringen. [3] [10]  
I en atmosfär med H! och N! är det lättare för nitridering att ske eftersom syrets partialtryck 
är lågt. Detta innebär att låga halter av syre råder och det blir svårt att läka oxiden med en ny 
oxidering. Följaktligen hinner	N! att dissocieras samt diffundera in i materialet och bilda Al-
nitrat. [3] 

 

Det här fotot av Okänd författare licensieras enligt CC BY-SA-NC 



7 
 

Det här fotot av Okänd författare licensieras enligt CC BY-SA 

2.3 Korrosion 
Korrosion beskrivs som en redox reaktion mellan en metall och sin omgivande miljö; vilket 
resulterar till försämrat material och dess egenskaper. Korrosionsbeteende för ett material 
styrs av miljön som det befinner sig i och på samma sätt har materialet vid exponering en 
påverkning på miljöns korrosivitet. [11] 
Tidigare forskning har visat att nitridering kan även ske i oxiderande miljöer samt att Al-
nitrider inte har en betydande effekt på korrosionshastigheten. Korrosionsmekanismerna är 
idag okända därav är syftet av examensarbetet att utveckla ett system för att studera effekten 
av Al-nitridering. [3] 

 
2.3.1 Högtemperaturkorrosion och dess termodynamik 

Högtemperaturkorrosion är ett av energi- och kraftindustrins största problem som förekommer 
vid höga temperaturer när ett gasformigt oxidationsmedel angriper en metall. HTK uppstår 
främst i högtemperaturmiljöer såsom raffinaderier, gasturbiner samt kraftvärmeverk. [12] 

Oxidering av en metall sker på grund av en minskning i Gibbs fria energi. En reaktions 
spontanitet är beroende på temperaturen och syre aktivitet. För att alla reaktioner ska ske 
spontant, med oxidationsreaktioner inkluderat, måste Gibbs fria energi (∆G) vara negativt. 
Vid konstant temperatur och tryck anges Gibbs fria energi med ekvation 1 nedan. [10] 

                                                       ∆𝑮 = ∆𝑯 − 𝑻 ∙ ∆𝑺                                             ekv.1 

Där G är Gibbs fria energi, H är entalpi, T är temperatur och S är entropi. [10] 

Ett Ellingham-diagram skissar oxidationsreaktionen av olika metaller under olika 
förhållanden, och är en av industrins värdefulla hjälpmedel för att motverka korrosion. [13] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figur 5. Ett Ellingham-diagram skissar en metalls stabilitet i avseende av oxidering vid olika temperaturer mot dess standard Gibbs 
fria energi 
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Tabell 1. Vanliga legeringar, dess motsvarande oxider samt högsta temperaturen till dess att oxiden kan bildas 

Jämvikten mellan oxid och metall uttrycks av linjerna i Ellingham-diagrammet; där standard 
förändringen i entropi för oxidationen karaktäriseras av linjernas positiva lutning [14]. På 
toppen av Ellingham-diagrammet hittas oxidationsreaktioner för mer stabila metaller, av den 
anledningen att deras oxider är instabila, jämfört med i botten av diagrammet där mer reaktiva 
metaller hittas på grund av deras stabila oxider. En metall och dess metalloxid uppnår jämvikt 
vid ett visst partialtryck av syre 𝑝𝑂!, över detta partialtryck utsätts metallen för oxidation och 
under detta partialtryck utsätts metallen för reduktion. [13] 

 

2.4    Oxidtillverkning 
Syftet med oxidtillverkningen är att skydda legeringen och öka dess livslängd. Tillverkningen 
av det initiala oxidskiktet på en metall kan beskrivas som en process med tre steg. I första 
steget adsorberas O! molekyler på metallytan som gradvist reduceras till O!#joner. I nästa 
steg bildas en oxidkärnbildning genom en reaktion mellan oxiderade metallatomer och O!# 
joner, vilket orsakar en oxidtillväxt på metallytan. I sista steget bildas oxidskiktet, som kan 
beskrivas enligt Wagners teori. Enligt Wagner bildas oxiden inåt genom yttre oxidskiktets 
diffundering av O!#	joner och utåt genom oxiderade metallatomer. När oxidskiktet existerar 
är metallen skyddad och har inte kontakt med atmosfären längre [3] [10] [15]. 
Reaktionen för oxidtillväxten kan beskrivas enligt: 

M → M!$ + 2e#    Oxidation av metall 
%
!
O! + 2e# → O!#  Reduktion av syrgas 

M+ %
!
O! → MO      Fullständig reaktion 

 

2.4.1   Vanliga oxider 
 Låglegerat stål med mindre än 10 % Cr bildar Fe-oxider som visats vara mindre skyddande 
än oxider som Cr!O" och Al!O". Fe-oxiderna som bildas är Wustit, magnetit samt hematit och 
vid 570 ˚C kan samtliga oxider bildas.  
Vid mer Cr närvarande i en legering bildas ett Cr-oxid snarare än ett Fe-oxid. Cr 
oxidbildningen sker långsammare än bildningen av en Fe-oxid. Rostfritt stål samt FeCrAl 
legeringar bildar innan korrosionsfasen en skyddande oxid, vilket ger skyddande egenskaper 
mot korrosion till dess att det skadas. Den mest stökiometriska oxiden av alla nämnda ovan är 
Al!O", vilket innebär att denna oxid har minst defekter och är därför mest skyddande. [10] 
[14] 
 
 
Moder legering Dominerade oxid Temperaturgräns 

 
Låglegerat stål, < 𝟏𝟎	% Cr innehåll 

 
𝐹𝑒𝑂, 𝐹𝑒!𝑂", 𝐹𝑒"𝑂& 

 
Upp till 500 ℃ 

Rostfritt stål, > 𝟏𝟎	% Cr innehåll 	𝐶𝑟!𝑂" Upp till 650 ℃ 

Rostfritt stål med tillägg av Nickel 𝐶𝑟!𝑂" Upp till 850 ℃ 

FeCrAl-legeringar 𝐴𝑙!𝑂" Upp till 1100 ℃ 



9 
 

2.4.2   Skikt av α-Al!O" 
Al-oxidskiktet har påvisat ett skydd mot nitridering. Tidigare forskning har visat att 
nitridering bildas vid defekter i Al-oxidskiktet av Al-oxidbildande legeringar, trots att skiktet 
är tät. Det har genom första principers beräkningar upptäckts att ytor av α-Al!O" är svaga 
katalysatorer för dissociation av kvävgas. Trots detta har Al stark affinitet med kvävgas och 
kan således i höga temperaturer bilda kraftig nitridering om kvävet når fram till legeringens 
defekter. [10] 

 

2.5   Instrument 
Under denna rubrik beskrivs samtliga instrument som används under studien. 

2.5.1   Svepelektron mikroskopi, SEM 
För materialanalys av ett prov används SEM där kunskap fås om hela ytan eller en lokal yta, 
komposition samt defekter i massmaterial i provet. Instrumentet har möjliggjort att upptäcka 
materialegenskaper på nanonivå. I SEM finns en uppvärmd glödtråd, även kallad 
elektronkälla, som tillsammans med elektromagnetiska fält vägleder elektronerna mot provet 
vilket sedan reflekteras mot antingen en back-scattering elektron eller en sekundär 
elektrondetektor. De rörliga elektronerna använder elektromagneter för att reglera strålens 
färdbanor och det för att elektronerna kan skapa egna magnetfält. [16] [17] 

Elektronkällan med primära elektroner skannar provytan och vid den tidpunkten kan 
elektroner reflekteras eller penetreras in i provet. När penetration sker puttas elektroner i 
provet ut från elektronskalet och bildar sekundära elektroner med lägre energi än primära 
elektroner. SE diffunderar vidare ut från provet och registreras av en SE-detektor därav alstras 
en bild av provet. Elektroner reflekteras när det råder större vinkel än 90 ˚ mellan strålen och 
ytan vilket orsakar att dessa elektroner måste hitta ny alternativ utväg ur provet från provytan. 
Dessa elektroner kallas för sekundära elektroner och registreras av en SE-detektor som alstrar 
en bild av provets topografi. [16] [17] 
 
SEM alstrar en bild av provet med olika kontraster vilket identifierar olika atomer i periodiska 
systemet, där atomer av olika vikt. Ett område på ett prov med hög atommassa producerar 
många BSE vilket resulterar i starka signaler som tas upp av detektorn och ljusa områden kan 
ses i en SEM-bild. På samma sätt producerar atomer med lägre atommassa få BSE och dessa 
områden är mörkare på SEM-bilden. [16] 
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Figur 6. Bild på periodiska systemet 

 

2.5.2   Energidispersiv röntgenspektroskopi, EDX 
Till ett SEM är oftast ett EDX-instrument kopplat med uppgiften att mäta och identifiera  
röntgenstrålarnas energi som sänds ut från ett exciterat prov. Inledningsvis exponeras provet 
för en elektronstråle från SEM-instrumentet som kolliderar med atomer i provet och resulterar 
i att energi från strålen överförs till atomer. I samband med detta exciteras atomens inre 
elektroner till en högre nivå vilket medför att elektroner med ett yttre skal relaxerar och fyller 
exciterade elektroners platser. I anknytning med relaxeringen bildas en energiskillnad som 
medför en energifrigöring i form av röntgenstrålning. Genom en EDX-detektor emitteras 
röntgenstrålarna och den unika energin visas i ett spektrum, där topparna identifierar vilka 
element som är i provet. [14] [18] 
 
 

2.5.3   Röntgendiffraktion, XRD 
För identifikation av kompositionen i ett material används XRD, där instrumentet gör det 
möjligt att bestämma samtliga kristallina faser i provet. Med XRD undersöks ett kristallint 
prov med en röntgenstrålning där frekvensen är känd och gör det möjligt att mäta 
diffraktionsvågorna från ytans kristallgitter. Den konstruktiva interferensen mellan 
diffraktionsvågor och kristallstrukturen i provet utgör den drivande kraften bakom XRD. 
Diffraktion av vågor i olika riktningar leder till konstruktiv interferens vid specifika vinklar, 
vilket möjliggör en analys av kristallstrukturen i provet. Sambandet går att beskriva med hjälp 
av Braggs lag, se ekvation 2 nedan. [19] 

 

                                                             𝐧𝛌 = 𝟐𝐝 𝐬𝐢𝐧𝛉                                                        ekv.2 

Det här fotot av Okänd författare licensieras enligt CC BY-NC 
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Figur 7. En illustration av Braggs lag. Här visas även gitterplanen och dess diffraktion. De röda strålarna representerar 
röntgenstrålar 

 

I ekvation 2 representerar n ett heltal, λ betecknar strålningens våglängd, d representerar 
avståndet mellan gitterplanen där topparna inträffar och sin θ är vinkeln mellan gitterplanen 
och infallande stråle. Efter mätning av vinkeln och diffraktionernas intensiteter jämförs 
resultaten med en referensdatabas där förekomsten av specifika föreningar fastställs. Innan en 
analys är det viktigt att ha kännedom om vilka grundämnen som förekommer på ytan 
eftersom signaler mellan föreningar kan överlappa. Det är ännu en anledning till att XRD och 
EDX är utmärkta kompletterande metoder. [19] 

 

2.5.4   Broad Ion-Beam, BIB 
För högpolering av en provyta används BIB. Instrumentet bildar en mer homogen provyta 
jämfört med en mekaniskt polerad provyta, för att sedan undersöka provet i SEM. Poleringen 
sker genom bombardering av en provyta med tre jonstrålar som kolliderar och följaktligen 
bortförs ytatomer. Jonkanoner, ofta argonbaserade, är källan för strålarna som accelereras mot 
en exponerad provyta. I samband med kollisionen uppstår atomfrigörelser och en 
energiöverföring. [20] 

 

 

 

 

 

 

Det här fotot av Okänd författare licensieras enligt CC BY-SA 
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3. Metod 
Under denna rubrik beskrivs samtliga steg som pågick under experimentet; hur 
provförberedning gick till, hur uppställningen såg ut samt hur analyseringen genomfördes. 

 

3.1   Förberedning av prov 
Proverna som användes i exponeringen var EF101 och APMT. Provförberedning skedde 
genom att först polera kanterna och sedan ytorna med kiselkarbidpapper SiC med en 
partikelstorlek uttryckt som 1000# respektive 800#, där målet var att polera bort ytliga repor. 
För att få spegelliknande provytor utfördes ytterligare en polering i tre steg med olika 
poleringsskivor, som har kornstorlek 9 µm, 4 µm och 1 µm, tillsammans med en 
diamantsuspension. Efter poleringen tvättades proverna i aceton med ultraljudsomröring och 
sedan placerades i en exsickator. Innan exponering vägdes samtliga prover och dess 
dimensioner mättes. 

 
Tabell 2. Legeringarnas kemiska sammansättning (vikt %) 

Legering Cr Al C Si Mn N Fe Övrigt 

EF101 12.4 3.7 0.02 1.25 0.10 0.01 Bal RE 

APMT 21.3 4.9 0.03 0.4 0.2 0.06 Bal Mo, RE 

 

3.2   Experimentell uppställning  
Den experimentella uppställningen i detta projekt är baserat på [10]. 
Prover i en provhållare placerades inuti ett horisontellt rör i en ugn som värms upp av tre 
zoner. Innan exponering, rensades atmosfären i systemet med den inerta gasen 𝑁! i 
rumstemperatur under 24 timmar. Efter rensningen slogs ugnen på och önskad temperatur 
erhölls efter omkring 2 timmar. Under experiment 1 och 2 var det totala gasflödet i ugnen 200 
ml/min sammansatt av 190 ml/min 𝑁! och 10 ml/min 𝐻!. Det totala gasflödet under 
experiment 3 var 40 ml/min bestående av 38 ml/min 𝑁! och 2 ml/min 𝐻!. 
Gassammansättningen i samtliga experiment var 95 % 𝑁! och 5 % 𝐻!. Daggpunkten mättes 
till instrumentets lägsta maxgräns, -65 °C, vilket indikerade en extremt låg vattenhalt i 
systemet och bekräftade att minimal 𝑂! läckage fanns. Vid varje exponeringstillfälle användes 
endast en getter med syftet att hindra proven från att oxidera genom upptagning av 𝑂! 
läckaget. Gettern var antingen gjord av APMT eller Ti och placerades i zon 3 av ugnen. Efter 
exponering, när proverna svalnat vägdes samtliga prover med syftet att granska 
massförändringen. 
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Figur 8. Illustration av experimentets uppställning 

 

Tre experiment med olika parametrar genomfördes; parametrarna beskrivs detaljerade i tabell 
3. 

Tabell 3. Parametrar för samtliga experiment 

 

Parametrar Experiment 1 Experiment 2 Experiment 3 

Exponeringstid 3 h 168 h 168 h 

Getter APMT APMT Ti 

Prov 1 EF101 #1 EF101 #14 EF101 #7 

Prov 2 EF101 #13 EF101 #15 APMT #4 

Prov 3   EF101 #8 

Temperatur Zon 1 1100 °C 1100 °C 1100 °C 

Temperatur Zon 2 1100 °C 1100 °C 1100 °C 

Temperatur Zon 3 1100 °C 1100 °C 800 °C 

 

 



14 
 

3.3  Analys av prov  
Innan analysering förbereddes samtliga prover i fem steg enligt tabell 3 nedan. 

Tabell 4. Förberedning av prov inför analys 

 
 
I första steget 
guldsputtrades provet, 
vilket innebär att provet 
bombarderas med hög 
guldjoner för att öka 
konduktiviteten av provet 
samt ge provet kontraster 
under SEM analys. 

 

 

 
 
 
I andra steget limmades en 
kiselwafer på provytan 
med hjälp av superlim. 
 
 
 

 

 
 
I tredje steget lades provet 
in i instrumentet LEICA 
EM TXP med wafern mot 
sågen med syftet att 
beskära provet. 
 
 
 

 

I steg fyra användes 
samma instrument som i 
föregående steg för 
manuell polering av 
skurna provytan. 
Poleringen gjordes med 
slippapper av tre olika 
kornstorlekar, först med 9 
μm, sedan 2 μm och till 
sist 0,5 μm. 
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I det sista steget polerades 
provytan med kiselfwafern 
i ett BIB instrument vid 
namn LEICA EM TIC 3X 
under 6 timmar, med 
inställningarna 8 kV och 
3,0 mA. I bilden till höger 
ses en BIB polerat yta 
samt en mekanisk polerad 
yta, i den förstnämnda 
ytan kan korngränser 
observeras. 

 
 

I ett XRD instrument vid namn D8 Discover analyserades provet efter exponering för 
granskning av närvarande föreningar och faser i provet. Erhållet resultat jämfördes med 
information i databaser för identifiering. Genom instrumenten FEI QUANTA 200 FEG 
ESEM kopplat till Oxford Inca (EDX), gjordes mikrostrukturanalyser. Detektorer av BSE 
användes där den accelererade elektronspänningen var 15 KeV. Till studiens nackdel 
funkade inte EDX-instrumentet och identifiering av provets innehåll var ogenomförbart. 
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Figur 9. Genomsnittlig massökning av prover efter exponering 

4. Resultat och diskussion 
Under denna rubrik redovisas resultat utifrån en viktskillnad, XRD analys samt 
tvärsnittsanalys från SEM. Samtliga resultat presenteras och diskussionen sammanställs 
genom tidigare forskning.  

 

4.1   Observation av viktskillnad 
Oavsett mängden viktskillnad är det en indikation på att något har skett med materialet, som 
exempelvis nitridering eller oxidering. Nedan visas viktskillnaden för samtliga prover före 
och efter exponering, se figur 9.  

 

 

 

 

Figur 9 visar att samtliga prover har genomgått en massökning. Den minsta massökningen 
bland proverna i figuren ovan kan ses i EF101 1 och EF101 13 där en APMT getter användes. 
Detta kan bero på att exponeringstiden 3h inte var tillräckligt långt för att observera en stor 
förändring. EF101 14 och EF101 15 exponerades med samma parametrar som tidigare 
nämnda prover men till skillnad var exponeringstiden, 168h, längre och större massökning 
observerades.  

EF101 7, EF101 8 samt APMT 4 hade alla exponerades under samma parametrar, där Ti 
getter var placerad i zon 3 med en lägre temperatur än proverna. Här observeras en kraftig 
massökning hos APMT 4 och enligt [10] borde teoretisk oxidering och nitridering skett. Detta 
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för att i [10] har APMT prov nitriderats under en liknande miljö som i experiment 3 av denna 
studie. Enligt samma artikel innehåller APMT mer reaktiva element än EF101, vilket innebär 
att APMT lättare kan nitridera.   

En annan iakttagelse som gjordes från massökningen var att EF101 7 och 8 hade mindre 
massökning än EF101 14 och 15. Detta kan bero på bytet av APMT getter till Ti getter samt 
temperatursänkningen i zonen där Ti getter var placerad, se tabell 3. I experiment 1 och 2 
användes en APMT getter där proverna och gettern exponerades för samma temperaturer och 
därmed samma dissociationstryck för 𝑂!. Problemet som uppstod var att både APMT och 
EF101 är FeCrAl legeringar och följaktligen genomgår samma oxidationsreaktion, se figur 10 
nedan. Detta medför att Al-oxidation av provet blev utmanande att förhindra.   

 
Figur 10. Ellingham-diagram visar 𝑶𝟐 dissociationstryck för Al-oxidering vid 1100 ˚C 

Ett lösningsförslag för ovannämnda problem var att använda en Ti getter som substituent till 
APMT getter vid lägre temperatur än proverna. Fördelen med detta var att 
dissociationstrycket för 𝑂! blev lägre än trycket som krävdes för proverna vid 1100 ˚C att 
genomgå en Al-oxidering, se figur 11. Detta innebär att syrehalten var otillräcklig för en 
oxidationsreaktion och teoretiskt borde nitridering ske. Några utmaningar med den 
experimentella uppsättningen var att uppnå så reducerad miljö för att inte bilda Al-oxid.  
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Figur 11. Ellingham-diagram visar 𝑶𝟐 dissociationstryck för Ti-oxidering vid 800 ˚C och Al-oxidering vid 1100 ˚C 

 

4.2   Resultat från XRD analys och tvärsnittsanalys med SEM 
I samtliga XRD spektrum detekterades signaler från legeringen. I APMT 4 detekterades även 
signaler från Al!O", vilket indikerar att provet har genomgått en oxidation, se figur 12. Detta 
stärker teorin under rubrik 4.1, att provet har genomgått en oxidering samt en eventuell 
nitridering.  
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Figur 12. Resultat från XRD analys av prover efter exponering 

 

Tvärsnittsanalys i SEM-BSE gjordes på prov EF101 1, 8 och 14. På samtliga SEM-bilder syns 
små ljusa regioner som dessvärre inte kunde identifieras för att EDX-instrumentet inte 
fungerade. På grund av att färgen är ljus gjordes bedömningen att tunga atomer är närvarande, 
förmodligen från bulkmaterialet.  
Nedan i figur 13 visas SEM-bilder på prov EF101 1 och ingen synlig observation av oxidering 
eller nitridering kan göras. Orsaken till detta bedöms vara, som tidigare nämnt, att 
exponeringstiden var för kort för att några synliga förändringar skulle inträffa.  
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Figur 13. SEM-bilder på prov EF101 1, där den vänstra är en förstorad bild av den till höger 

I figur 14 som visar SEM-bilder på prov EF101 14 kan ett mörkt ojämnt fördelad tillväxt in i 
och ut från provets tvärsnitt observeras, se område begränsat av gul markering. Denna tillväxt 
har den genomsnittliga tjockleken 9,4 μm och är troligen en oxid, mer specifikt Al!O". Detta 
bedöms genom att både Al och O är lätta atomer som genererar få BSE och därmed formas 
mörka kontraster i SEM-bilder. Proverna EF101 14 och 15 var i samma experiment, vilket 
innebär att exponeringen skedde under exakt samma parametrar. Antagandet görs att exakt 
likadana förändringar har inträffat på båda proverna. I XRD analysen för EF101 15 
detekterades ingen oxid, detta kan bero på att oxiden är avsevärt tunn vilket orsakat påtagligt 
låg signal från XRD. 

 
Figur 14. SEM-bilder på prov EF101 14, där den vänstra är en förstorad bild av den till höger 
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Figur 15 visar SEM-bilder på prov EF101 8 och här ses en tunn och jämn tillväxt på 
tvärsnittet med en ungefär tjocklek på 2,8 μm, se område begränsat av gul markering. Denna 
tillväxt kunde inte identifieras på grund av att EDX-instrumentet inte fungerade samt att ingen 
XRD analys genomfördes för en EF101 legering från experiment 3. Tillväxten kan tyda på att 
antingen oxidering eller nitridering har skett.  

 
Figur 15. SEM-bilder på prov EF101 8, där den vänstra är en förstorad bild av den till höger 
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5. Slutsats 
Utifrån resultaten dras slutsatsen att den experimentella uppställningen inte var 
tillfredsställande för ändamålet, men är på god väg att bli det. EF101 prover från experiment 3 
har mindre massökning och tunnare tillväxt jämfört med EF101 prover från experiment 2. 
Slutsatsen som dras här är att bytet av getter och temperatursänkningen i zon 3 var på god väg 
att förhindra oxidering. En annan slutsats som dras är att exponeringstiden 168h var 
tillräckligt långt för att erhålla synliga förändringar, däremot var inte 3h det. Majoriteten av 
proverna har oxiderats men ingen slutsats på EF101 7 och 8 kan dras, då ingen analys av EDX 
eller XRD har genomförts. Massökningen i APMT 4 är på grund av både oxidering och 
nitridering.  
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6. Vidare forskning 
Som tidigare nämnt var projektet uppdelat i två delar och i detta arbete låg fokus på del A, där 
syftet var att framställa en fungerande experimentell uppställning för ändamålet. 
Uppställningen som användes i detta projekt hade några brister, nedan finns några förslag på 
vad som kan testas för att utveckla en fungerande uppställning i framtiden. 

§ Ti getter visade bättre resultat än APMT getter, förslaget är att fortsätta använda Ti 
getter men sänka temperaturen i ugnen i zon 1 och 2 till 600 ˚C och zon 3 mellan 400–
500 ˚C. Vid 1100 ˚C bildas α-Al2O3 som har goda skyddande egenskaper och vid 
exempelvis 600 ˚C bildas γ-Al2O3 som är ej lika skyddande, trots detta är det 
troligtvis lättare för kväve att dissociera samt diffundera in i materialet då. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figur 16. Ellingham-diagram visar 𝑶𝟐 dissociationstryck för Ti-oxidering vid 400 ˚C och Al-oxidering vid 600 ˚C 

§ Ett ytterligare förslag är att sätta ett salt, exempelvis KCl, på provet med syftet att 
bryta Al-rika oxiden för att sedan nitridera provet. Efter nitrideringen ska provet 
exponeras i en korrosiv miljö och därefter kan korrosionsmekanismerna studeras. 
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