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Abstract

Metal Binder Jetting (MBJ) is an additive manufacturing process that enables the
production of complex metal components. However, the relationship between the
manufacturing process, heat treatment, microstructure and mechanical properties
still requires further understanding. In this report, MBJ-manufactured martensitic
stainless steel was investigated with the aim of characterizing the microstructure
after different heat treatment cycles and relating these changes to the mechanical
properties.

Four samples that had undergone different heat treatment processes were analy-
zed. The microstructure was examined using light optical microscopy (LOM), X-ray
diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), and energy-dispersive X-
ray spectroscopy (EDS). Hardness measurements were performed to evaluate how
the different treatments affected the mechanical properties. Grain size, carbide dis-
tribution, crystal structure, and chemical composition were studied and compared
between the samples.

The results show that heat treatment has a clear influence on both microstructure
and hardness. Samples that had only been sintered exhibited lower hardness and
a more heterogeneous microstructure, whereas normalization contributed to more
distinct grain boundaries and a more stable microstructure. The sample that had un-
dergone normalization followed by austenitizing and tempering (process 411) showed
the highest hardness, just below 700 HV 1. This could be related to a combination
of favorable carbide distribution, relatively controlled grain size and the presence of
martensite. The XRD analysis revealed differences in crystal structure between the
samples, where the normalized samples showed an increased fraction of BCC-related
phases. In contrast, the EDS results showed only minor differences in chemical com-
position, indicating that the differences in hardness are primarily due to the effect
of heat treatment on the microstructure rather than variations in alloy composition.

In summary, this report shows that MBJ-manufactured martensitic stainless ste-
el requires a well-adapted heat treatment cycle in order to achieve high hardness
and a favorable microstructure. Among the investigated treatments, normalization
followed by process 411 appears to be the most promising route for achieving the
desired properties. This report is written in Swedish.



Sammandrag

Metal Binder Jetting (MBJ) &r en additiv tillverkningsprocess som mojliggor fram-
stallning av komplexa metallkomponenter, men sambandet mellan tillverkningspro-
cess, varmebehandling, mikrostruktur och mekaniska egenskaper behover fortfaran-
de forstas béttre. I detta arbete har MBJ-tillverkat martensitiskt rostfritt stal under-
sokts med syfte att karakterisera mikrostrukturen efter olika varmebehandlingscyk-
ler och koppla dessa fordandringar till mekaniska egenskaper.

Fyra prover som genomgatt olika virmebehandlingsprocesser analyserades. Mikro-

strukturen undersoktes med ljusoptisk mikroskopi (LOM), rontgendiffraktion (XRD),
svepelektronmikroskopi (SEM) och energidispersiv rontgenspektroskopi (EDS). Hard-
hetsmatningar utfordes for att utviardera hur de olika behandlingarna paverkade de

mekaniska egenskaperna. Kornstorlek, karbidférdelning, kristallstruktur och kemisk

sammansittning studerades och jimférdes mellan proverna.

Resultaten visar att varmebehandlingen har en tydlig paverkan pa bade mikro-
struktur och hardhet. Prover som endast sintrats uppvisade lagre hardhet och mer
heterogen mikrostruktur, medan de som fick genomga normalisering bidrog till tyd-
ligare korngranser och en dnnu mer stabil mikrostruktur. Det prov som genomgatt
normalisering f6ljt av austenitisering och anlopning (process 411) uppvisade den
hogsta hardheten, strax under 700 HV 1. Detta kunde kopplas till en kombina-
tion av gynnsam karbidférdelning, relativt kontrollerad kornstorlek och férekomst
av martensit. XRD-analysen visade skillnader i kristallstruktur mellan proverna,
dédr normaliserade prover hade en 6kad andel BCC-relaterade faser. EDS-resultaten
visade dédremot sma skillnader i kemisk sammansattning, vilket indikerar att skillna-
derna i hardhet framst beror pa varmebehandlingens paverkan pa mikrostrukturen
snarare an lokala variationer i sammansattning.

Sammanfattningsvis visar arbetet att MBJ-tillverkat martensitiskt rostfritt stal kra-
ver en val anpassad varmebehandlingscykel for att uppna hog hardhet och gynnsam
mikrostruktur. Av de undersokta behandlingarna framstar normalisering foljt av
process 411 som den mest lovande vagen for att uppna onskade egenskaper.
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Akronymer

Nedan foljer en lista 6ver forkortningar som anvénds i denna rapport, sorterade i

alfabetisk ordning:

BCC

BCT

CCT

DED

EBSD

FCC

LB-PBF

LOM

MBJ

PBF

SEM

XRD

Body-Centered Cubic (Rymdcentrerad kubisk)

Body-Centered Tetragonal (Rymdcentrerad tetragonal)
Continuous Cooling Transformation (Kontinuerlig kylomvandling)
Directed Energy Deposition (Riktad energideposition)

Electron Backscatter Diffraction (Elektronbakatspridningsdiffrak-
tion)

Face-Centered Cubic (Ytcentrerad kubisk)

Laser Beam Powder Bed Fusion (Selektiv laserpulverbdddsmalt-
ning)

Light Optical Microscopy (Ljusoptisk mikroskopi)
Metal Binder Jetting

Powder Bed Fusion (Pulverbaddssméltning)

Scanning Electron Microscopy (Svepelektronmikroskopi)

X-Ray Diffraction (Réntgendiffraktion)

X1
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1

Inledning

Additiv tillverkning av stalkomponenter har under de senaste aren blivit ett snabbt
vaxande forskningsomrade, dar nya metoder kontinuerligt utvecklas for att forbéattra
materialens mekaniska egenskaper och produktionskapacitet [1]. En av dessa me-
toder &r Metal Binder Jetting (MBJ) som erbjuder hog produktionshastighet och
flexibilitet, men som samtidigt innebar utmaningar vad galler att uppna onskade
materialegenskaper. MBJ bygger pa att fordela ut ett tunt lager av metallpulver
for att sedan applicera bindemedlet selektivt déar komponenten ska byggas, lager
pa lager. Efter att bindemedlet har hardats och allt 16st pulver tagits bort, hettas
metallen upp till den temperaturen da bindningsmedlet forangas. I nastféljande steg
okas temperaturen ytterligare tills pulverpartiklarna binder med varandra och bildar
korn i en process som kallas sintring. Ett av de storre problemen som identifierats ér
att det martensitika stalet som framstéills med MBJ uppvisar otillracklig hardhet,
sirskilt nar malviardena ligger i intervallet 700-750 HV 1. Denna bristande hardhet
riskerar att begransa metodens anvandbarhet i applikationer dér hog slitstyrka och
hallfasthet efterfragas da materialets hardhet och struktur i hog grad paverkar dess
slitage- och korrosionsbestandighet.

Arbetet éar sarskilt aktuellt for SKF, som framst verkar inom tillverkning av hog-
presterande rullningslager dar materialens mekaniska egenskaper ar avgoérande for
produktens livslangd och driftsakerhet. For att kunna ligga i framkant inom tek-
nikutveckling och innovation krévs en kontinuerlig utvardering av nya tillverknings-
metoder som bade kan forbattra produktionsfloden och minska kostnader. Additiv
tillverkning, och i synnerhet MBJ, erbjuder stora mojligheter vad géller produk-
tionshastighet, geometrisk frihet och materialeffektivitet, men det finns fortfarande
en del fragor kopplade till materialets struktur och egenskaper efter sintring och
efterfoljande varmebehandlingar.

Detta arbete handlar om att bygga en djupare forstaelse kring mikrostrukturen
som kan erhallas for MBJ-processen, dar strukturen bade efter sintring men ocksa
efter olika virmebehandlingsprocesser analyseras. Mer specifikt kommer fyra olika
prover att studeras, vilka har genomgatt olika varmebehandlingsprocesser, se tabell
1.1. Undersokningen inkluderar ljusoptisk mikroskopi, rontgendiffraktion, hardhets-
analys och svepelektronmikroskopering. Arbetet bidrar dérmed till att klarligga
vilka steg i produktionsprocessen som ar mest kritiska for att uppna de materi-
alegenskaper som kriavs i avancerade komponenter, och ger underlag for framtida
processoptimering och teknikutveckling.
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Tabell 1.1: Beskrivning av de undersokta proverna och deras specifikaitoner.

Prov 1 | Sintrad

Prov 2 | Sintrad och normaliserad

Prov 3 | Sintrad, normaliserad och process 4117
Prov 4 | Stegvis sintrad

Svarigheten att uppna tillrdcklig hardhet i MBJ-producerat stal beror pa flera fak-
torer. Bland annat paverkar relativ densitet (porositet) och den mikrostruktur som
skapas under solidfieringen i sintringssteget. Med hansyn till den mikrostruktur som
erhalls efter sintring, ar virmebehandlingsstegen dnnu inte etablerade for MBJ och
det rostfria martensitiska stalet. Detta innebar att de egenskaper som forvantas har
inte kunnat uppnas vad galler till exempel hardhet, restaustenit, och karbidmorfo-
logi.

Utifran ett akademiskt perspektiv dr &mnet hogst relevant eftersom virmebehand-
ling fortfarande &r en central faktor som styr mikrostruktur och darmed de meka-
niska egenskaperna. MBJ representerar ett omrade déir kunskapsluckor fortfarande
finns, sarskilt kring hur processparametrar, sintring och efterféljande viarmebehand-
ling samverkar.

Fran ett tekniskt perspektiv ar det viktigt att forsta sambanden mellan 6nskade ma-
terialegenskaper och tillverkningsmetod eftersom additiv tillverkning blir allt mer
integrerad i avancerad industri. For att MBJ ska kunna konkurrera med andra ad-
ditativa tillverkningsmetoder, sisom pulverbdddtekniken (PBF) kravs en djupare
processkontroll och forbattrade metoder for att uppna likvardiga eller battre egen-
skaper.

MBJ har &nnu inte fatt samma industriella genomslag som mer etablerade addi-
tiva tillverkningsprocesser [2]. Darfor ar det av betydelse att studera olika aspekter
av MBJ for att utvardera om metoden kan vidareutvecklas till en niva dar den blir
ett realistiskt alternativ for framtida industriella applikationer. Om MBJ i framti-
den kan producera produkter med hog relativ hardhet, densitet och goda egenskaper
6ppnas det upp for andra och fler anviandningsomraden inom till exempel fordonsin-
dustrin, verkstadsindustrin och energisektorn. Pa ett bredare plan kan detta oka
tillgangligheten av battre och kostnadseffektiva komponenter, vilket i sin tur kan
gynna bade samhélle och teknologisk utveckling.

Utvecklingen av additiva tillverkningsmetoder sker i nara samspel med globala tren-
der som digitalisering, hallbar produktion och resurseffektivitet. MBJ har potenti-
al att bidra till mer energieffektiv och materialbesparande tillverkning, vilket gor
forskningen kring metodens begransningar och mojligheter relevant édven i ett storre
miljomaéssigt och ekonomiskt sammanhang. Att forsta och 16sa till exempel hard-
hetsproblematiken eller mikrostrukturen ar darfor inte bara viktigt ur ett mate-
rialvetenskapligt perspektiv, utan aven for framtida hallbarhetsmal och industrins
overgripande utveckling.

* Process 411 inkluderar austenitisering och anlopning. Ytterligare processparametrar redovi-
sas inte.
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1.1 Syfte

Syftet med arbetet ar att karaktarisera och identifiera mikrostrukturen hos det mar-
tensitiska rostfria stalet och hur den férandrar sig efter olika varmebehandlingar for
att kunna i sin tur koppla den till olika mekaniska egenskaper. Eftersom MBJ fort-
farande ar en relativt ny metod for tillverkning av hogpresterande stalkomponenter
ar det av stor betydelse att forsta hur processparametrar och efterféljande varme-
behandling paverkar mikrostrukturen och darmed hardheten.

Projektet syftar till att foresla en rekommenderad varmebehandlingscykel som moj-
liggor att MBJ-tillverkat martensitiskt stal uppnar hog hardhet (gérna hogre an 700
HV 1) och 6nskad karbidmorfologi.

1.2 Mal

For att uppna huvudsyftet ingar féljande delmal:
» Karaktérisera mikrostrukturen (kornstorlek, hardhet, karbidnétverk, etc.) hos
det martensitiska rostfria materialet efter sintring.
o Studera mikrostrukturen efter olika varmebehandlingscykler.
o Foresla baserat pa genomford analys virmebehandlingscykler for att uppna
riatt egenskaper.

1.3 Avgransningar

Studien begrénsas till att endast undersoka martensitiskt stal som tillverkats med
MBJ-tekniken. Endast ett urval av vairmebehandlingar analyseras, och de mekanis-
ka testerna fokuserar pa hardhet; andra tester som dragprovning eller utmattning
ingar inte. Arbetet avgriansas ocksa till mikrostrukturell analys via ljusoptisk mik-
roskopering (LOM), rontgendiffraktion (XRD), svepelektron-mikroskopering (SEM)
samt energidispersiv rontgenspektroskopi (EDS). Dessa avgransningar motiveras av
projektets tidsramar och tillgdngliga utrustning, samt behovet av att mojliggora
fordjupad analys inom respektive omrade.

1.4 Anvandning av Al

AT har i detta arbete framst anvants for att generera KXTRX-kod for tabeller och
figurer, men aven for att korrigera grammatik och forbattra formuleringar i text
som ursprungligen har skrivits av gruppen. Det har ocksa anvants for att ge forslag
pa palitliga kéallor inom det omrade som arbetet handlar om. Kénslig information,
sasom foretagsnamn och specifika virmebehandlingsprocesser, har anonymiserats
och ersatts med mer generella beteckningar, exempelvis "Foretag 1”7 och "Process
27. Det Al-verktyget som har huvudsakligen anviants dr Microsoft Copilot med fore-
tagsskydd.
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Teori

For att forsta vilka mekaniska egenskaper som ér oénskvarda for det MBJ-tillverkade
martensitiska stalet kriavs en viss teoretisk bakgrund kring rullningslager, rostfria
stal, virmebehandlingar och additiv tillverkning samt de metoder som kan anviandas
for att analysera dessa egenskaper.

2.1 Rullningslager och dess anvandningsomraden

Rullningslager anvands idag 6ver hela varlden och finns i manga olika varianter, men
har alla samma mal: att minimera friktionsférluster mellan roterande och fasta de-
lar. De aterfinns exempelvis i fordon, industriprocesser och hushallsapparater. Det
mest kanda rullningslagret ar kullagret, se figur 2.1, och generellt bestar ett rullager
av ytterring, innerring och rullkroppar (kulor eller rullar) for att overfora last samt
hallare for rullkropparna sa de inte ar i kontakt med varandra.

Rullningslager utsétts huvudsakligen for tva typer av belastningar: radiell last, som
verkar vinkelratt mot axeln, och axiell last, som verkar langs axelns riktning. [ manga
tillampningar dominerar radiell last, exempelvis i elmotorer eller remdrivna system,
medan axiell last &r mer framtrddande i pumpar, turbiner eller skruvdomkrafter.
Beroende pa lasttyp och storlek véljs lagertyper som ar optimerade for respektive
belastningsfall. Kullager kan béra bade radiell och mattlig axiell last medan rullager
ofta klarar hogre radiella laster men ar begransade i axiell riktning. Oavsett lasttyp
utsatts kontaktytorna for rullkontaktutmattning, vilket stéller hoga krav pa mate-
rialens hardhet, mikrostrukturella stabilitet och renhet [3].

Den mest anvénda legeringen for rullningslager som anvénds globalt dr genomhérdat
kromstal 100Cr6, det vill sdga stal med 1 % kol och 1,5 % krom [4]. Anledningen
till att den anvénds sa frekvent ar att den ger en optimal balans mellan hardhet och
seghet da materialet maste vara tillrackligt hart for att inte deformeras under last,
men tillrdckligt segt for att inte spricka. Trots materialets breda anvéindning finns
applikationer dar 100Cr6 inte erbjuder tillracklig prestanda, exempelvis vid hogre
axiella laster, korrosiva miljoer, hoga temperaturer eller dar dimensionell stabilitet
ar avgorande. I sddana fall kan andra legeringar vara mer lampliga.

Figur 2.1: En DGBB (Deep Groove Ball Bearing) dar innerring, hallare, kulor och
ytterring visas. Med tillstand av SKF.
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2.2 Kristallografi och diffraktion

Kristallografi och diffraktion utgor grundlaggande verktyg for att forsta sambandet
mellan ett materials atoméra struktur och dess makroskopiska egenskaper. Genom
att beskriva hur atomer ar placerade i kristallina gitter och hur denna placering
kan undersokas experimentellt, méjliggors en vidare analys av metallers mekaniska
beteende, fasomvandlingar och mikrostrukturella egenskaper.

I detta avsnitt introduceras forst de vanligaste kristallstrukturerna i metalliska ma-
terial och deras betydelse for materialegenskaper. Déarefter behandlas grunderna i
rontgendiffraktion med utgangspunkt i Braggs lag. Vidare diskuteras strukturfak-
torns roll och hur kristallsymmetri ger upphov till urvalsregler i diffraktionsmonster,
vilka ér centrala for identifiering av kristallstruktur och faser i experimentella ana-
lyser.

2.2.1 Kiristallstrukturer

Kristallstrukturen beskriver hur atomer ar ordnade i ett periodiskt gitter i fasta
material och har en stor betydelse for materialets mekaniska och fysikaliska egen-
skaper. I metaller &r de vanligaste kristallstrukturerna rymdcentrerad kubisk (BCC),
ytcentrerad kubisk (FCC) samt rymdcentrerad tetragonal (BCT), se figur 2.2. Dessa
strukturer skiljer sig 4t i hur atomerna ar placerade i enhetscellen, vilket i sin tur
paverkar egenskaper sasom packningstathet, dislokationsrorelse och ddrmed mate-
rialets hallfasthet och duktilitet.

I en BCC-struktur dr atomer placerade i kubens horn samt en atom i centrum
av enhetscellen, vilket ger en relativt lag packningstathet. Detta resulterar ofta i
hog hallfasthet men begransad duktilitet. FCC-strukturen har i stallet atomer i
hornen samt i mitten av varje sidoyta, vilket ger en hogre packningstathet och dar-
med generellt god duktilitet och formbarhet. BCT-strukturen kan betraktas som
en deformation av BCC-strukturen dér enhetscellen &r utdragen i en riktning, och
forekommer exempelvis i martensitiska faser i stal.

Utover de metalliska kristallstrukturerna forekommer édven sekundéra faser i form av
karbider i legeringar, sarskilt i jarnbaserade material. Karbider dr féreningar mellan
kol och metallatomer och bildas ofta vid stelning eller virmebehandling. Vanliga ex-
empel ar My3Cg och M;C3, dar M representerar metallatomer sasom krom eller jarn.
My3Cg har en FCC-kristallstruktur medan M,;Cs har en mer komplex ortorombisk
eller hexagonal kristallstruktur. Karbider karakteriseras av hog hardhet, vilket har
en stor betydelse for materialets slitstyrka och sprodhet [5].
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Figur 2.2: Visualisering av vanliga kristallstrukturer i metaller och legeringar. I (a)
visas BCC-struktur, (b) BCT-struktur, (¢) FCC-struktur och (d) ett exempel pa en
ortorombisk struktur.

2.2.2 Braggs lag

Braggs lag beskriver villkoret for konstruktiv interferens vid rontgendiffraktion i kri-
staller. Bragg modellerade diffraktionen som spegelreflektion mot parallella kristall-
plan separerade med avstandet d. Konstruktiv interferens uppstar nar viaglangdsskill-
naden mellan stralar som reflekteras fran intilliggande plan ar en heltalsmultipel av
vaglangden A, se figur 2.3. Detta ger Braggvillkoret

nA = 2dsin, (2.1)

dér n ar ett heltal och 6 ar infallsvinkeln mot kristallplanet. Nér detta villkor &r
uppfyllt forstarks den diffrakterade intensiteten kraftigt, eftersom manga parallella
plan bidrar koherent till signalen [6].

Infallande stréle Diffrakterad strale

Figur 2.3: Illustration av Braggs lag for rontgendiffraktion i en kristall med pla-
navstand d och infallsvinkel 6.

Strukturfaktorn Syx; beskriver hur atomerna i enhetscellen bidrar till diffraktionen
och ges av

N
Shkl _ Z fj€727ri(hxj+kyj+lzj)’ (22)

j=1
dar summan gar 6ver alla atomer i enhetscellen, f; ar atomens spridningsfaktor och

(x},9;,2;) dess position. Indexen h, k och [ utgor de sa kallade Millerindexen och
beskriver orienteringen av de kristallplan som ger upphov till diffraktionen.

Strukturfaktorn bestdmmer intensiteten hos en diffrakterad strale, dér intensite-
ten ar proportionell mot |Syy|?. For vissa (hkl) blir strukturfaktorn noll, vilket ger
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systematiska utslickningar beroende pa kristallens symmetri. For BCC uppstar diff-
raktion endast da h+ k + [ ar jamn, medan FCC kraver att h, k och [ alla ar jamna
eller alla udda enligt ekvation (2.2). Dessa urvalsregler forklarar diffraktionstopparna

i figur 2.4.
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Figur 2.4: XRD-diffraktionsmonstret som uppstar nér olika kristallstrukturer be-
stralas av en Cu K,-kélla. I (a) visas diffraktionsmonstret for en BCC-struktur,
medan (b) visar motsvarande monster for en FCC-struktur. Dessutom visas diffrak-
tionsmonstret for vanliga karbider som kan forekomma i stél, se (c) och (d). Figuren
visar intensiteten som funktion av diffraktionsvinkeln 26 och illustrerar de tillatna
diffraktionstopparna enligt respektive kristallstrukturs urvalsregler [7].

2.3 Rostfria stal

Nér en viss mangd kol (mellan 0,02 % och 2,1 %) blandas in i jarn och bildar stél
forbéattras dess mekaniska egenskaper avsevart. Dessa egenskaper kan ocksa fritt
justeras genom att tillsatta ytterligare metaller och andra d&mnen. En vanlig sa-
dan stalsort ar rostfritt stal som karakteriseras av en kromhalt éver 10,5 %. Detta
skapar ett sjalvlikande lager av oxider pa stalet vilket skyddar det fran korrosion [8].

De tre typerna av rostfritt stal som anvinds mest idag ar austenitiska, ferritiska
och martensitiska stal. De olika grupperna karakteriseras av vilken fas som ar stabil
vid rumstemperatur [8]. Den austenitiska fasen har en FCC-struktur och betecknas
med -, ferritiska fasen har BCC-struktur och betecknas med o och den martensi-
tiska fasen har BCT-struktur och betecknas med «’. Beroende pa hur mycket kol
stalet innehaller 4ndras temperaturerna da de olika faserna ar stabila. Detta beror
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pa att de olika kristallstrukturerna tojs olika mycket av att ha kolatomer i sig, en
anstrangning som ocksa ar temperaturberoende. I ferrit far det till exempel bara
plats 0,02 w% kol vid 723 °C, vilket bara minskar da temperaturen sédnks. De res-
terande kolatomerna kan tillsammans med jarnatomer bilda fasen cementit, FesC.
Vilken fas som ar stabil for olika temperaturer och kolhalter kan visualiseras i ett
sa kallat fasdiagram, se figur 2.5.

1600 T T T T T T
0 + Vitska

Vitska

g) Vitska + v
° | 7, Austenit
5 1200 Viitska + Fe;C
<
z 2,11 % 1148°C 43 %
g‘ Ovre kritiska
D temperatur-
e 1000 - linjer T
912 — ——+ ’}’+F€3C

800
Lagre kritiska temperaturlinje

0,77 % 727°C
600 «, Ferrit 100% FesC —
o+ Fe3C

400 | | | | 1 |

0 1 2 3 4 5 6
Procentuell vikt av kol

Figur 2.5: Jarn—kol-fasdiagram som visar stabila faser och fasomraden som funktion
av temperatur och kolhalt (w% C). Diagrammet illustrerar forekomsten av ferrit («),
austenit (7), cementit (Fe3C). Viktiga kritiska temperaturer och sammanséttningar,
inklusive den eutektiska punkten vid 4,3 w% C och 1148 °C samt den eutektioida
punkten vid 0,77 w% C och 727 °C, har markerats [9].

Néar temperaturen sanks fran ett omrade i fasdiagrammet dar austenit ar stabilt
bildas det en blandning av ferrit och cementit. Hur denna blandning ser ut beror pa
kolhalten hos stalet. Om kolhalten ar 0,8 w% C bildas ferrit och cementit samtidigt
och skapar alternerande lager. Detta kallas perlit och kan delas in i tva grupper,
fin och grov perlit. Fin perlit ar starkare och hardare men kraver hogre temperatur
och snabbare nedkylning for att bildas. Grov perlit bildas vid langsammare nedkyl-
ning och ar mjukt och duktilt, vilket gor det anviandbart vid omformning av stélet.
Om kolhalten ar under 0,8 w% transformeras forst en del av austeniten till ferrit
varefter resterande austenit blir till perlit efter vidare temperatursankning. For kol-
halter dver 0,8 w% bildas forst cementit innan resterande austenit blir till perlit [10].

For att skapa austenit som ar stabil vid rumstemperatur kravs det att minst 16
w% krom och 6 w% nickel tillsatts, vilket sanker omvandlingstemperaturen da sta-
let i vanliga fall hade 6vergatt till perlit. Detta beror pa att utan nickel hade den fria
energin varit lagre for perlit vid rumstemperatur, vilket hade gjort det till den stabila
fasen [8]. For att visualisera villkoren for olika fasomvandlingar anvénds ofta ett sa
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kallat kontinuerligt kylomvandlingsdiagram (CCT-diagram). CCT-diagrammet for
stal presenteras i avsnitt 2.3.1. Austenitiska stal kdnnetecknas oftast av en mycket
hog duktilitet och seghet [10]. Ytterligare &mnen sa som molybden och titan kan
aven adderas for att vidare forbattra stalets mekaniska egenskaper och korrosions-
resistens [8].

Ferritiska stal kréaver valdigt lite eller ingen nickel for att vara stabila vid rumstem-
peratur. De kinnetecknas av en bra duktilitet men lidgre seghet dn austenit. Over-
gangen mellan austenit och ferrit sker genom sa kallad diffusion, rorelsen av atomer
inuti materialet. Fasdiagrammet ovan antar att atomerna har oandligt med tid att
rora sig for att skapa den mest stabila fasen. Eftersom detta aldrig ér fallet i verk-
ligheten leder detta till bildandet av metastabila strukturer sasom martensit [10].

Mikrostrukturen hos polykristallina material som stal ar oftast sma korn bestaende
av sma kristalliter med gemensam orientering. Dessa korn skiljs at av korngranser
som kan innehalla karbider, foreningar av kol och metaller. De karbider som utgor
korngranserna kallas de priméra karbiderna och bildar ett uniformt natverk genom
metallen. Genom varmebehandling kan kolatomer reagera med metallatomer for att
bilda smé cirkelformade karbider inuti kornen [11]. Dessa kallas sekundéra karbider
och bildas framst genom anlopning som diskuteras i kapitel 2.3.2. Nar och hur kor-
nen bildas beror pa tillverkningsprocessen men gemensamt ér att kristalliter borjar
vixa nar metallen kyls. Hur kornen bildas i MBJ-tillverkat stal kommer diskuteras
niarmare i kapitel 2.4.1.

2.3.1 Rostfria martensitiska stal

Martensit ar en metastruktur, vilket innebéar att det inte ar en stabil fas men kvar-
star pa grund av atomernas brist pa rorelse. Martensit bildas néar austeniten kyls
sa snabbt att kolatomerna i stalet inte hinner rora sig ut fran FCC-strukturen for
att skapa cementit. Den har processen kallas hardning. Detta gor att jarnatomerna
inte lyckas bilda en ferritisk BCC-struktur och i stéllet skapar ett BCT-gitter, en
overgang som ar diffusionslos for stal. Pa grund av detta sker évergangen néstan
omedelbart nér stalet nar starttemperaturen for martensitbildning (Mg). Beroende
pa kolhalten kan mikrostrukturen se ut som smala lattor (lattmartensit) eller storre
plattor (plattmartensit).

Eftersom temperaturminskningen maste vara tillrickligt snabb for att martensit
ska bildas ritas ofta ett CCT-diagram som beskriver vilka faser som bildas om sta-
let kyls med en konstant temperaturandring. Figur 2.6 ar ett exempel pa ett sadant
diagram. Det avldses genom att folja den kurva som representerar den sokta tem-
peraturdndringen (kylhastigheten). Nar kurvan passerar genom ett omrade bildar
en del av austeniten den fasen. For de kurvor som gar igenom alla fyra omraden
kan alltsd en blandning av ferrit, perlit, bainit och martensit bildas, men om kyl-
ningen &r tillrackligt langsam bildas bara den forsta fasen. Om syftet ar att fa ett
stal som till stor del bestar av martensit ar sadana temperaturdndringar inte att
foredra, eftersom det endast ar den resterande austeniten som transformeras och
nar kurvan nar martensitomradet finns det inte mycket sadan kvar. For metallen
som diagrammet ar baserat pa behover stalet darfor kylas med minst 14 °C/s for
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att fa ren martensit [10].

Eftersom det inte alltid ar mojligt att kyla austeniten tillrdckligt snabbt kan sa
kallade austenitstabilisatorer tillsdttas, till exempel mangan eller molybden. Detta
gor att ferrit-, perlit- och bainitomradena flyttas till hoger i diagrammet och det gar
da att fa martensitomvandling med en lagre kylhastighet. Ytterligare &mnen kan
adderas for att vidare forandra stalets egenskaper, till exempel nickel for att oka
styrkan och minska sprodheten eller kisel for att 6ka korrosionsresistansen [10].

1000

800

Ferrit och perlit

600

Temperatur (°C)

400F

Martensit

200 1 1 1
1 10 100

Tid (s)

IOIUO IO(I)OO
Figur 2.6: CCT-diagram for stal som visar fasomvandlingar fran austenit vid konti-
nuerlig avkylning. Omraden for bildning av ferrit, perlit, bainit och martensit fram-

gar som funktion av temperatur och tid. Kurvorna representerar start och slut for
respektive omvandling vid olika kylningshastigheter [12].

2.3.2 Varmebehandling

Kolatomerna i martensiten som laser dislokationerna vid transformationen okar
hardheten i martensiten, som samtidigt blir sprod. Da detta inte ar optimalt for
komponenter som ska ha lang livslangd anvéinds olika former av virmebehandling
for att andra stalets egenskaper.

En behandling som néstan alltid gors pa hardat stal ar anlépning. Detta innebér att
stalet viarms till runt 200600 °C och halls dar i en viss tid, normalt nagra timmar,
innan det langsamt kyls ner. Temperaturen ar inte tillracklig for att bilda austenit
men tillater kolatomerna att diffundera till vakanser, dislokationer och andra platser
i materialet. Da kolatomerna diffunderar, minskas en av axlarna i BCT-strukturen
och en BCC-struktur erhélls i stéillet. Beroende pa tid och temperatur bildas oli-
ka sekundéra karbider s& som €, 1, och € (cementit) som i sin tur ger stalet olika
egenskaper. I princip kan martensiten betraktas som ferrit med hog kolhalt som
samexisterar med olika utskiljningar som har en relativ hég hardhet och god seghet
(mindre sprott) [10]. Hur forhallandet mellan dessa egenskaper ser ut kan justeras
genom att éndra temperaturen och tiden som stalet virms. En lag temperatur under
kort tid gor att hardheten fran hédrdningen bevaras och att segheten inte 6kas namn-
vart. Om temperaturen hojs och tiden okas blir stalet segare men ocksa mjukare [13].
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En annan behandling som ibland anvéinds ér glodgning, dar stalet varms upp till
den austenitiska regionen och sedan langsamt kyls ner. Detta gor att kolatomerna
har tillrackligt med tid att arrangera sig i en BCC-struktur och bilda grov perlit.
Glodging gors oftast innan vidare bearbetning av stalet eftersom den nya mikro-
strukturen gor det mjukt och duktilt.

Normalisering liknar glodgning men innebar en storre temperaturokning och en
snabbare nedkylning, oftast i luft. Detta later kornen omformas till fin perlit, en
BCC-struktur utan inre spanningar, vilket gor stalet mer duktilt. Pa grund av den
hogre temperaturen och snabbare kylningen blir det normaliserade stalet mindre
duktilt, men inte lika mjukt som stalet som genomgatt glodgning [14]. For marten-
sitiska stal ar normalisering ofta att foredra over glodgning pa grund av den lagre
minskningen i hardhet [15].

2.4 Additiv tillverkning

De flesta tillverkningsprocesser kan delas in i tva huvudsakliga grupper: subtrakti-
va och additiva metoder. Subtraktiva metoder innebar att material bearbetas bort
stegvis tills den 6nskade formen har uppnatts. Dessa metoder har anvants under en
lang tid och har déarfor hunnit utvecklas och etableras som standard inom industrin.
Exempel pa subtraktiva processer ar svarvning, frasning och borrning.

Additiv tillverkning innebér i stéllet att den 6nskade geometrin byggs upp lager for
lager, det vill sdga att material "adderas” tills komponenten &ar fardig. Metoden an-
vands i kombination med 3D-modelleringsprogram samt slicer-program, som &r en
typ av mjukvara dar modellen delas upp i skikt och omvandlas till styrkod som be-
skriver hur maskinen ska rora sig under tillverkningen. Detta tankesétt har funnits
i teoretisk form sedan 1902, men praktiska maskiner och material som mojliggjorde
additiv tillverkning borjade forst utvecklas omkring 1987 [16].

Aven om additiv tillverkning &r ett relativt nytt tillverkningskoncept, har utveck-
lingen gatt snabbt och dess fordelar har visat sig tydligt. En viktig fordel &r materi-
albesparingen som orsakas av att endast den méngd material som krévs for den fér-
diga komponenten anvéinds. Lite eller ingen efterbearbetning behévs, vilket innebér
att spill och darmed aven behovet av atervinning eller avfallshantering minimeras.
Dessutom mojliggérs komplexa geometrier utan behov av avancerade och kostsam-
ma verktyg. Dessa egenskaper gor tekniken sérskilt lampad for prototyptillverkning
och har bidragit till snabbare produktutvecklingsprocesser.

Den del av branschen som hittills utvecklats snabbast ar additiv tillverkning med
polymera material. Utéver polymerer har d&ven flera metoder for additiv tillverkning
av metaller utvecklats. Férutom MBJ finns det exempelvis pulverbaddsfusion (PBF)
och riktad energideposition (DED).
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2.4.1 Metal Binder Jetting (MBJ)

Grundprincipen bakom MBJ ér att ett metallpulver selektivt sammanfogas med
hjélp av ett flytande bindemedel for att skapa en 6nskad geometri. Bindemedlet
appliceras lokalt och fungerar som en temporir sammanhallande struktur mellan
metallpartiklarna, bade inom ett skikt och mellan efterféljande skikt. Tekniken kan
anvandas for olika material, sasom sand, metaller och polymerer, men processtegen
skiljer sig avsevart. Polymerkomponenter kan i vissa fall anvindas direkt efter ut-
skrift, medan metallkomponenter kraver flera efterféljande termiska behandlingar
innan de uppnar slutgiltig densitet och mekaniska egenskaper. I detta arbete ligger
fokus pa metallbaserad binder jetting. Processen har vissa likheter med PBF, da ba-
da teknikerna bygger pa en pulverbadd. Den avgoérande skillnaden dr dock att MBJ
inte anvinder en hogenergikélla for att smalta eller sintra pulvret under byggpro-
cessen. I stéllet tillfors energin indirekt genom efterféljande termiska behandlingar
i ugn. Nedan foljer en detaljerad beskrivning av processen, fran pulver till produkt.

2.4.1.1 Utskriftscykeln

Processen inleds med att byggplattformen técks av ett tunt lager metallpulver. Ett
skrivhuvud ror sig sedan 6ver ytan enligt en forprogrammerad bana och deponerar
bindemedel selektivt dar komponentens tvérsnitt ska bildas.

Nér ett skikt ar fardigstallt sanks byggplattformen ned en lagertjocklek, vartefter ett
nytt pulverlager appliceras. Denna sekvens upprepas tills samtliga skikt har byggts
upp och den tredimensionella strukturen ar fardig. Resultatet &r ett pulverblock
bestaende av tva distinkta regioner: obundet 16st pulver och bundet pulver som ut-
gor komponenten. Den bundna strukturen inuti pulverbadden benamns gronkropp.
Gronkroppen har lag mekanisk hallfasthet och kraver darfor vidare behandling in-
nan den kan hanteras. Ovanstaende steg illustreras i figur 2.7 for att ge en tydligare
bild av processen.

(g)

Figur 2.7: Visualisering av utskriftscykeln dar (a)—(c) respektive (d)—(f) visar ut-
skrivningen av det forsta respektive det andra skiktet. Sedan visar (g) slutresultatet
efter utskriftsprocessen. I figuren motsvarar gult bindemedlet och gratt pulverpar-
tiklarna.
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2.4.1.2 Torkning

Torkningens syfte ar att stabilisera gronkroppen genom att stelna eller delvis po-
lymerisera bindemedlet. Processen sker vid relativt laga temperaturer, vanligtvis i
intervallet 150-250°C beroende pa bindemedlets kemiska sammanséattning.

Temperaturen halls under metallpulvrets sintringstemperatur for att undvika oav-
siktlig partikelbindning. For bindningsmedlet innebér uppvarmningen att polymeri-
sation eller tvarbindning sker, vilket 6kar den mekaniska stabiliteten hos gronkrop-
pen genom bildning av mer robusta polymernatverk. En kontrollerad uppvirmning
ar avgorande eftersom en alltfér snabb temperaturokning kan orsaka inre tryckupp-
byggnad, sprickbildning eller deformation. Processparametrar, sasom uppviarmnings-
hastighet och halltider, maste darfor optimeras for att bevara dimensionsprecisionen.

Atmosfaren i ugnen har ocksa stor betydelse. Den kan besta av luft, inert gas (t.ex.
kvéave eller argon) eller vakuum beroende pa material och bindemedel. Luft kan vara
tillracklig for vissa material men medfor risk for oxidation av metallpulvret, vilket
kan paverka efterfoljande sintring negativt. For reaktiva material, sdsom titanlege-
ringar, anvands ofta inert atmosfar for att minimera odnskade kemiska reaktioner.
Vakuum kan tillampas nar hog kemisk renhet kravs och for att ytterligare reducera
oxidationsrisk [17].

2.4.1.3 Avpulvring

Avpulvring innebar att det 16sa pulvret som omger den hardade gronkroppen avlags-
nas. Detta utfors vanligtvis med tryckluft, vibration eller andra mekaniska metoder.
Den avpulvrade komponenten bendmns brunkropp.

Det avldgsnade pulvret kan i manga fall ateranviandas i efterféljande byggprocesser.
Upprepad ateranvandning kan dock paverka pulveregenskaper sasom partikelstor-
leksfordelning, flytbarhet och oxidationsgrad. For att sakerstéalla stabil processkva-
litet blandas darfor ofta atervunnet pulver med en viss andel nytt pulver och siktas
dérefter om [18].

2.4.1.4 Avbranning och sintring

Avbrénning och sintring ar delsteg som vanligtvis genomfors sekventiellt i samma
ugnsystem under en langre termisk cykel. Innan sintringen kan paborjas maste bin-
demedlet avlagsnas fran strukturen for att minimera restféroreningar och mojliggora
effektiv kontakt mellan metallkornen.

Avbrénning kan ske genom forangning eller kemisk nedbrytning beroende pa binde-
medlets sammanséttning. Vid termisk férangning bryts bindemedlet ned och Gver-
gar till gasfas vid forhojda temperaturer, vanligtvis inom intervallet 200-500 °C.
Uppvarmningen maste ske kontrollerat for att undvika att bindemedlet avlagsnas
for snabbt, vilket kan leda till inre tryckuppbyggnad, sprickbildning eller deforma-
tion av brunkroppen. Processen sker i en ugn med kontrollerad atmosfir och ofta
med ett kontinuerligt gasflode som transporterar bort de forangade nedbrytnings-
produkterna. Atmosfiren i ugnen dr vanligen inert for att minimera oxidation av
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metallpulvret. Vid kemisk nedbrytning reagerar bindemedlet med den omgivande
gasen och omvandlas till mindre molekyler som dérefter kan avlédgsnas genom diffu-
sion och gastransport [19].

Transporten av nedbrytningsprodukterna inom komponenten sker genom ett sam-
manhéngande pornédtverk i strukturen. Om néatverket inte ar tillrackligt 6ppet kan
gaser kapslas in, vilket kan orsaka defekter i slutliga produkten. Néar bindemedlet
har avlagsnats, aterstar en poros metallstruktur med begransad mekanisk hallfast-
het som ar redo for sintring.

Sintring ar en termisk process dir metallpulvret upphettas till en temperatur under
dess smaltpunkt, varvid atomar diffusion leder till partikelbindning och densifiering
utan att materialet overgar till flytande fas. Nér temperaturen okar stiger atomer-
nas vibrationsenergi, vilket mojliggor diffusion ldngs ytor, korngrénser och genom
brunkroppens volym. Systemet stravar mot att minska sin fria energi genom att
reducera den totala ytenergin, vilket driver sammanvaxning mellan partiklar.

Sintringsprocessen delas vanligtvis in i tre stadier: halsbildning, densifiering och
kornsammanvéxning. Under det forsta stadiet bildas sm& sammanfogade omraden
mellan angrédnsande partiklar genom ytdiffusion och korngransdiffusion. De omrade-
na fungerar i detta sammanhang som en materialbrygga mellan tva pulverpartiklar
och mojliggdr materialtransport mellan dem. Detta utgor det forsta steget i samman-
vaxningen av de ursprungligen separata partiklarna. I detta stadium ar densitetsok-
ningen begrédnsad och krympningen relativt liten. Det andra stadiet kdnnetecknas
av att de sammanfogade omradena tilltar och att porerna krymper, vilket leder till
en betydande volymminskning (cirka 20 %) och en 6kning av materialets densitet.
Det tredje och sista stadiet karakteriseras av slutlig densifiering och kornsamman-
vaxning. Porerna isoleras och krymper ytterligare samtidigt som korntillviaxt sker,
vilket innebér att storre korn véxer pa bekostnad av mindre korn [19]. Dessa stadier

visualiseras i figur 2.8.

(a) (b) (c) (d)

Figur 2.8: (a) representerar brunkroppens struktur innan avbranning och sintring.
(b) visar forsta stadiet av sintringsprocessen da sammanbindande omraden bildas
mellan pulverpartiklarna. (¢) visar andra stadiet av sintringsprocessen da en kraftig
volymminskning sker. (d) visar det sista stadiet av sintringprocessen da slutlig den-
sifiering samt korntillvaxt sker.

For stallegeringar sker sintring typiskt vid temperaturer omkring 1120-1538 °C,
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beroende pa legeringssammanséttning. Det ar viktigt att kontrollera halltiden vid
maximal temperatur eftersom omfattande korntillvaxt kan ske om komponenten ex-
poneras for hoga temperaturer under for lang tid. Storre kornstorlek leder generellt
till minskad hallfasthet och strackgréans, vilket innebér att balansen mellan densitet
och kornstorlek ar visentlig for att fa en slutlig produkt med de 6nskade egenska-
perna [20].

2.5 Metoder for mikrostrukturell karakterisering

For att pa djupet karakterisera mikrostrukturen hos metalliska material tillverka-
de med MBJ anvinds SEM i kombination med EDS samt XRD. Dessa tekniker
mojliggor analys av den kemiska sammanséttningen och kristallografi, vilket ar av-
gorande for att forsta sambandet mellan additiv tillverkning, varmebehandling och
mekaniska egenskaper hos kullagermaterial.

2.5.1 Svepelektronmikroskopi (SEM)

SEM anvénds for mikrostrukturell karakterisering av metalliska material och i detta
arbete for analys av yt- och tvérsnittsmikrostruktur hos material tillverkade med
MBJ. Metoden kombinerar hog upplosning och stort skarpedjup, vilket mojliggor
analys av exempelvis porositet, partikelbindning, kornstruktur och defekter efter
sintring och varmebehandling.

Principen for SEM, enligt figur 2.9, bygger pa att en fokuserad elektronstrale sveps
over provytan. Nar elektronerna interagerar med materialet genereras framst sekundar-
och bakatspridda elektroner, vilka detekteras for att skapa en bild av mikrostruktu-
ren. Undersokningen sker under vakuum och kraver att provet ar elektriskt ledande
[21]. Sekundérelektroner anvands framst for att analysera ytans topografi och morfo-
logi, medan bakatspridda elektroner ger kontrast baserad pa kemisk sammanséttning
och anvinds for att identifiera faser och inhomogeniteter [21].

Rontgenstralning

Bakatspridd

Detektor

Sekundar

Prov

Figur 2.9: Schematisk illustration av principen fér SEM. En fokuserad elektronstra-
le traffar provytan och genererar olika signaler. Primara elektroner traffar provet,
vilket ger upphov till sekundérelektroner och bakatspridda elektroner som detekteras
for att skapa mikrostrukturbilder med information om topografi och materialkon-
trast. Dessutom skapas karakteristisk rontgenstralning fran interaktionen mellan
elektroner och materia.
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2.5.2 Energidispersiv rontgenspektroskopi (EDS)

EDS ér en analysmetod som anvénds for att bestamma den kemiska sammansétt-
ningen i ett material. Analysen kréver en EDS-detektor som integreras i ett SEM da
metoden baseras pa rontgenstralningen som genereras nar atomer i provet exciteras
med en elektronstrale.

Nér en elektronstrale tréaffar provet kan elektroner i atomernas innerskal slas ut, vil-
ket ger upphov till en vakans. Denna vakans fylls av en elektron fran ett yttre skal
med hogre energiniva. I samband med denna 6vergang emitteras en rontgenstralning
vars energi motsvarar skillnaden mellan de tva elektronskalen och deras respektiva
energinivaer. Denna skillnad ar unik for varje grunddmne och dérfér kan energin
hos rontgenstralningen anvéindas for att identifiera provets sammanséttning. Ge-
nom att méta energin som emitteras med en EDS-detektor kan de grundémnen som
finns i provet urskiljas. Signalens intensitet dr dessutom relaterad till mangden av
respektive grunddmne, vilket mojliggor en uppskattning av deras relativa halter [22].

EDS-data kan visualiseras som en dmneskarta, dar varje pixel motsvarar en mét-
punkt pa provets yta. For varje grunddmne genereras en separat intensitetskarta déar
fargstyrkan i varje pixel representerar signalstyrkan och dérmed méangden av det ak-
tuella amnet. Dessa kartor tilldelas olika farger och kombineras till en sammansatt
bild, vilket ger en Oversikt av grunddmnenas fordelning i provet. Detta illustreras i
figur 2.10.

Grundidmne 1 Grundidmne 2 Grunddmne 3 Amneskarta
! i ] E |
. i ‘)
(a) (b) (c) (d)

| ﬁ
Figur 2.10: (a)—(c) representerar intensitetskartorna for grunddmnen 1-3, erhallna
fran en métning med en upplosning pa 10x10 pixlar. Underfigur (d) visar den sam-
mansatta amneskartan.

2.5.3 Rontgendiffraktion (XRD)

XRD anvands i stor utstriackning for att analysera fasta materials kristallografiska
struktur. Ett prov belyses med rontgenstralning som sprids och registreras av en de-
tektor. Stralningen genereras i ett rontgenror dar elektroner emitteras fran en katod,
accelereras av hog spéanning och bromsas i en anod. Enligt Braggs lag, se ekvation
(2.1), uppstar diffraktion nar skillnaden i stricka mellan tva intilliggande kristall-
plan motsvarar ett helt antal vaglingder. Detta leder till konstruktiv interferens och
en intensitetstopp i detektorn. I praktiken ar oftast endast forsta ordningens topp
tillrackligt stark for att urskiljas, vilket gor att varje kristallplan ger upphov till
en diskret topp. Genom att variera infallsvinkeln kan flera toppar detekteras och
darmed information om materialets kristallstruktur erhallas.
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Metod

Vid karakterisering av material anvands flera olika metoder, dar vardera ger ny
kunskap om materialets egenskaper. Att applicera dessa metoder pa alla prover kan
ddrmed ge en uppfattning av vad som skiljer dem at, vilka for- och nackdelar de
olika varmebehandlingarna har och vilka prover som &r av intresse att fortsatta
analysera.

3.1 HaAardhetsmatning

Ett materials hardhet &r direkt kopplat till vilken belastning den kan utséttas for
och darmed potentiellt vilka applikationer ett material kan anvindas for. Material
som ar for harda tenderar att ocksa vara sproda medan for mjuka material inte
kan motsta spanning. Hardhetsméatningen pa proverna genomférdes hos SKF med
instrumentet Qness Q10 A+.

Matningarna som genomfordes bestod av tio matpunkter vardera. For varje prov
utfordes forst en standardmdatning med malet att fa en 6verblick av provernas genom-
snittliga hardhet. Den utférdes genom en horisontell, vertikal och diagonal matserie
med HV 1. Dérefter genomfordes en centermdtning dar méatpunkterna placerades i
mitten av korn med olika storlek, &ven denna med HV 1. For att fa en 6verblick
over korngrénsernas struktur gjordes en korngrinsmdtning déar tva méatserier ut-
fordes tvirs over och lidngs med korngrénser. Enheten HK 0,1 anvéndes eftersom
den gav indenteringar som liknade korngransernas tjocklek och paverkades mindre
av den inhomogena hardheten. Sist utfordes en eutektisk mdatning déar matpunkter
placerades i omraden med mycket karbider da flera korngrénser mottes, dar anvan-
des HV 0,5 eftersom den gav en mindre indentering som fick plats i de samlade
granserna.

3.2 Ljusoptisk mikroskopi (LOM)

Ljusoptisk mikroskopi (LOM) var ett av de andra analysverktygen som anvands pa
SKF och utgors i praktiken av ett ljusmikroskop. LOM anvéandes inledningsvis och
lopande under projektets gang for att skapa en oversiktlig bild av de fyra proverna.
Genom att analysera dessa kunde skillnader i utseende och mikrostrukturella drag

identifieras och kopplas till deras mekaniska egenskaper, exempelvis variationer i
hardhet och karbidnéatverk.

Infor varje métning stélldes mikroskopet in pa 10x- eller 20x-forstoring beroende
pa provets dimensioner och behovet av detaljupplosning. Filter, sasom A-filter, ap-
plicerades for att erhélla optimal visualisering. I mikroskopets mjukvara justerades
darefter ljusparametrar, bland annat kontrast och intensitet for att generera tydliga
och jamforbara bilder. Grundinstéllningen for ljus- och kontrastspridning var linjar

19



3. Metod

installning. For varje prov togs tva bilder, en med inlagd skala och en utan, vilket
sikerstéillde bade matbarhet och rapportvénligt bildmaterial. Dérefter utformades
en métstrategi for respektive prov anpassad efter provets geometri. Eftersom vissa
prover ar kvadratiskt formade och andra har en F-liknande form, se figur 3.1, varie-
rades matpunkternas placering mellan proverna. Daremot valdes punkter alltid for
att fa sa stor dverblick som mojligt Gver hela provet. Vid behov kunde bildmaterialet
efterbehandlas i kompletterande mjukvara for att ytterligare forbéattra skarpa och
tydlighet.

For att berdkna den genomsnittliga kornstorleken for varje prov anvandes LOM-
bilderna enligt ASTM E112 med linjir interceptmetod. Tva diagonala linjer drogs
over varje mikrostruktur och deras langd mattes. Genom att dividera linjelang-
den med antalet korngranser som respektive linje korsade erholls en genomsnittlig
kornstorlek for den aktuella linjen. Darefter medelvardesbildades resultaten fran de
tva linjerna. Proceduren upprepades for fyra olika bilder fran olika zoner av provet,
varefter resultaten medelviardesbildades ytterligare en gang. Pa sa satt erholls en
genomsnittlig kornstorlek for varje prov.

Zon 1 :
7
B 2

; H
H Zon3 i

3 s

: H
H 13 2
L _ _ . 34
:
i

Zon 4

Zon 1 Zon2

Zon 2

(a) Prov 1 (b) Prov 2 och prov 3 (c) Prov 4

Figur 3.1: Illustration av provbitar analyserade med LOM. (a)—(c) visar prov 1,
prov 2 och prov 3 samt prov 4, dar respektive bild visar inlagda matpunkter och
karakteristiska mikrostrukturer fér de olika proven.

3.3 Kemisk etsning

Efter de initiala hardhetsmétningarna preparerades samtliga prover for kemisk ets-
ning for att vidare utvirdera provernas mikrostruktur i LOM. Ytprepareringen in-
leddes med en noggrann polering for att uppna en spegelblank yta. Nar en god
ytfinhet hade uppnatts applicerades etsningsmedlet Villela som bestar av 100 ml
etanol, 5 ml saltsyra och 1 g pirkinsyra [23]. Det kemiska etsmedlet fungerar ge-
nom att selektivt 16sa upp omraden med hogre energi, sasom korngrénser, varvid en
topografisk kontrast uppstar. Genom denna process framkallades materialets inre

struktur vilket mojliggjorde en mer detaljerad mikroskopisk utvéirdering och efter-
foljande bilddokumentation i LOM.
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3.4 Rontgendiffraktion (XRD)

Matningarna genomfoérdes vid Chalmers med en Bruker D8 DISCOVER rontgendiff-
raktometer. Infor varje métning kalibrerades proverna baserat pa dess form. Varje
métning utféordes under 10 minuter och omfattade 876 steg med en steglingd pa
0,02° samt en mattid pa 0,6 s per steg. Vinkeln 6, se figur 2.3, varierades mellan 5°

och 22.5°.

Den uppmétta XRD-datan, erhdllen med molybdenstralning (Mo K, ), omvandlades
till motsvarande data for kopparstralning (Cu K, ). Detta gjordes for att mojliggora
jamforelse med referensdata, vilka vanligtvis rapporteras for kopparstralning. Om-
riakningen av diffraktionsvinklarna utférdes med hjalp av Braggs lag enligt ekvation
(2.1), dir samma gitteravstand (d) antogs gilla. Genom att relatera vinklarna for
de tva olika vaglangderna erholls sambandet

Oc, = arcsin <)\M0 sin 0M0>, (3.1)
)\Cu

vilket anvandes for att transformera de uppmétta vinklarna till motsvarande varden
for kopparstralning.

3.4.1 Kiristallitstorlek

For att uppskatta kristallitstorleken analyserades linjebreddningen hos diffraktions-
topparna fran XRD-méatningarna. Breddningen paverkas bade av den finita kristal-
litstorleken och av mikrotojning i kristallstrukturen. For att separera dessa bidrag
anvindes Williamson-Hall-metoden enligt ekvation (3.2). Kristallitstorleken upp-
skattades dven med hjélp av Scherrers ekvation, se ekvation (3.3).

Diffraktionstoppar identifierades och deras fulla bredd vid halva maximum (FWHM),
[, bestdmdes. Virdena korrigerades for instrumentell breddning och omvandlades
fran grader till radianer. Braggvinkeln 6 erholls fran topparnas positioner.

Williamson—Hall-metoden baseras pa sambandet
kA
[ cost = ) + 4esin ), (3.2)

dar § ér toppbredden, 6 ar Braggvinkeln, k &r formfaktorn, A\ ar rontgenstralningens
vaglangd, D ar kristallitstorleken och € representerar mikrotojning.

En graf av [ cos 6 som funktion av 4 sin 6 konstruerades. Dérefter utfordes en linjér
anpassning, dar lutningen motsvarar 4¢ och skérningen av den vertikala axeln ges av
kX/D. Kristallitstorleken kunde ddrmed bestammas genom att 16sa ut D. Samtliga
berdkningar och linjara anpassningar genomfordes i programvaran OriginLab.

For jamforelse uppskattades kristallitstorleken dven med Scherrers ekvation,

R
~ Beosh’

(3.3)
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3.5 Svepelektronmikroskopi (SEM)

SEM-matningarna utfordes pa SKF med ett svepelektronmikroskop installt pa span-
ningen 20 kV. For varje prov togs fyra bilder: tva med 500x- och 2000x-férstoring med
sekundéarelektrondetektor, samt tva vid motsvarande forstoringar med bakatspridd
elektrondetektor. For att generera bilder med tillracklig kontrast och upplosning
justerades relevanta instrumentparametrar, saisom accelerationsspanning, arbetsav-
stand och detektorinstallningar. Syftet med bildtagningen var att mojliggora en
jamforelse med motsvarande bilder fran LOM samt att identifiera ytterligare mik-
rostrukturella detaljer som inte ar synliga med optiska metoder. Den mjukvara som
anvandes for datainsamling och analys var AZtec.

3.6 Energidispersiv rontgenspektroskopi (EDS)

Kemisk karakterisering av proverna genomfordes med hjalp av en EDS-modul pa
SKF, kopplad till ett svepelektronmikroskop. Analysen utfordes pa tva nivaer: en
oversiktlig analys samt en mer detaljerad lokal analys.

Den oversiktliga analysen baserades pa matningar med 500x-férstoring for att ge-
nerera en amneskarta over ett storre omrade, vilket mojliggjorde en Gvergripande
bedémning av provets sammansattning. Den detaljerade analysen utgick fran mét-
ningar som utférdes med 2000x-férstoring och omfattade bade linjemétningar och
punktmétningar. Linjeméatningar anviandes for att analysera variationer i element-
fordelning langs definierade linjer, exempelvis 6ver korngranser. Punktmatningar ut-
fordes for att bestdmma den lokala elementara sammansattningen i specifika zoner,
sasom inuti korn, korngranser, upplosta korngranser samt karbider som befinner sig i
korn. Grunddmnen som var i fokus under denna analys var jarn (Fe), krom (Cr), kol
(C), mangan (Mn), kisel (Si), nickel (Ni) och vanadin (V). Mjukvaran som anvindes
for datainsamling och analys var AZtec.
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Resultat

I detta kapitel presenteras resultaten fran de genomfoérda materialanalyserna. Pro-
verna analyserades med avseende pa hardhet samt mikrostrukturella egenskaper med
hjalp av LOM, XRD, SEM samt EDS. Begransningar i tillgdnglig tid och tillgang till
méatutrustning paverkade omfattningen av de analyser som kunde genomforas. Trots
detta bedoms resultaten fran de fyra proverna vara tillrackliga for att mojliggora en
relevant jamforelse och for att uppfylla arbetets syfte.

4.1 Hardhetsmatning

Resultaten fran hardhetsmétningarna presenteras i form av grafer, dir métdata for
respektive prov visualiseras med normalfordelningskurvor. En standardmétning har
genomforts, se figur 4.1, samt fyra riktade métningar i specifika zoner inom varje
prov, se appendix A.1. Resultaten visar att prov 3 uppvisar hogst hardhet, med ett
medelvarde omkring 670 HV 1. Prov 1, prov 2 och prov 4 ar betydligt mjukare,
med medelvirden pa cirka 360 HV 1, 340 HV 1 respektive 290 HV 1. For prov 1 ar
standardavvikelsen dessutom avsevart storre &n for 6vriga prov. Samma overgripan-
de monster aterfinns i de riktade matningarna i korncentrum, vid korngrénser och i
eutektiska zoner. Ett undantag ar att prov 2 uppvisar nagot hogre hardhet an prov
1 i korncentrum, vilket framgar av figur A.5 i appendix.

3,5+
—DProv 1
3L —Prov 2
Prov 3
2,5 —Prov 4
X 9
g
= 1,5
<
1
0,5

L

0 I I I I J
200 300 400 500 600 700 800 900
Hardhet (HV 1)

Figur 4.1: Normalfordelningskurvor anpassade till uppméatt hardhet (HV 1) for
fyra olika prover. Varje kurva baseras pa 30 métpunkter per prov, erhallna genom
tre métserier (horisontell, vertikal och diagonal) med tio méatpunkter vardera (dessa
métningar tillsammans kallas for standardméatning).
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4.2 Ljusoptisk mikroskopi (LOM)

LOM-undersokningen resulterade i totalt 140 bilder. I detta kapitel presenteras fem
utvalda bilder som bedémdes vara mest relevanta for analysen, se figur 4.2. Urvalet
gjordes for att ge en representativ och jamforbar bild av mikrostrukturen i samtliga
prover. For prov 1 inkluderas bade en oetsad och en etsad bild, i syfte att illustrera
skillnaden mellan det opaverkade utseendet och den framtrddande kornstrukturen
efter etsning. For prov 2—4 redovisas enbart etsade bilder, da dessa ger mer detaljerad
information om korngranser och darmed ar mer relevanta for kornstorleksanalysen.
Vidare har bilder utan synliga hardhetsintryck valts, for att undvika storningar i
mikrostrukturen och sdkerstélla en mer tillforlitlig analys. Ett urval av ytterligare
bilder aterfinns i figur A.6 i appendix.

I figurerna 4.2a och 4.2e kan det urskiljas smé svarta regioner, framst dar flera
korngranser mots. Dessa kan identifieras som porer som blivit kvar efter sintrings-
processen. I de etsade proverna kan man dven se sma prickar inuti kornen, dessa
ar de sekundéara karbiderna. Det kan observeras att de flesta karbiderna ligger en
bit ifran korngrédnserna, detta ar sérskilt tydligt i figur 4.2e. I samma figur finns
det aven tecken pa tvillingbildning, vilket innebéar att ett kristallkorn utvecklar en
region med spegelsymmetrisk kristallorientering i forhallande till moderkornet. Att
vissa av bilderna &r morkare &n andra beror pa att installningarna pa mikroskopets
inte holls konstanta mellan proverna, vilket var nédvandigt eftersom proverna hade
olika hojd.

(a) Prov 1, oetsad (b) Prov 1, etsad
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(e) Prov 4, etsad

Figur 4.2: (a) och (b) representerar prov 1 i oetsad respektive etsad tillstand.
(c)—(e) representerar prov 2-4 i sina etsade tillstand. Bilderna togs med 100x-
forstoring.

Genom metoden som beskrevs i kapitel 3.2 berdknades de genomsnittliga kornstor-
lekarna for respektive prov, resultaten fran detta redovisas i figur 4.3. Prov 1 och 2
pavisar liknande kornstorlekar, runt 112 pm, prov 3 har en kornstorlek runt 124 pm
och prov 4 har annu storre korn, 138 pm, dock med en storre standardavvikelse.

5 .
Prov 1
—_—y = 1122 pym
op =99 pum
4F Prov 2
—_— = 1114 pm
= oy = 10,9 pm
X 3 Prov 3
= — iy = 124,3 pm
gl o3 = 9,3 um
g 2 Prov 4
—_— g = 138,3 pm
oy = 18,6 um
1+
0

120 140 160 180
Kornstorlek (um)

80 100

Figur 4.3: Normalférdelningskurvor anpassade till uppmétta kornstorlekar for de
fyra proverna. Kornstorleken har uppskattats (enligt ASTM E-112) genom att rékna
antalet ganger en diagonal linje korsar korngrianser i respektive prov. Resultaten
visar att prov 1 och prov 2 har minst korn, prov 3 har lite storre och prov 4 har
storst, dock med en storre standardavvikelse.

4.3 Rontgendiffraktion (XRD)

Resultaten fran XRD-analysen presenteras i grafer med markerade och indexerade
toppar. XRD-datan for de fyra proverna visas i figur 4.4. Topparna har identifie-
rats som FCC (austenit, ), BCC (ferrit, «, alternativt bainit eller martensit) samt
de metalliska karbiderna M;C3 och Ma3Cg (markerade med stjarna/kvadrat). Hu-
vudgraferna visar framst FCC- och BCC-toppar medan delgraferna fokuserar pa
karbidtoppar. Diffraktionsvinkeln (26) har begrénsats till 90° da inga ytterligare
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signifikanta toppar identifierades vid hogre vinklar.
I figur 4.4 framgar det att prov 1 och prov 4 har mestadels austenitiska toppar

medan dessa har minskat i prov 2 och prov 3 och i stéllet ersatts med hogre ferritt-
oppar. Prov 2 och prov 3 har dessutom hogre karbidtoppar, sérskilt mellan 20°-40°.
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Figur 4.4: XRD-diffraktionsmonster for prov 1-4 uppmatta med Mo K ,-stralning
och omraknade till Cu K,-stralning. Figuren visar intensiteten som funktion av
diffraktionsvinkeln 26. De identifierade topparna har kopplats till ferrit (BCC) och
austenit (FCC) genom deras respektive kristallplan. Prov 1 och prov 4 domineras
frimst av austenitiska toppar medan prov 2 och prov 3 innehaller en storre andel
ferritiska toppar. Samtliga prover uppvisar dven inslag av karbider, framst M3Cg och
M,Cj, vilka bidrar med extra diffraktionstoppar. Full storlek hénvisas till Appendix
A.1.5.

Kristallitstorlekar utvéirderades med Williamsson—Hall-metoden och Scherrers ek-
vation. Den insamlade XRD-datan bedémdes dock inte vara av tillracklig kvalitet
for att ge rimliga kristallitstorlekar och kristallinitet, och resultatet redovisas déarfor
inte vidare.
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4.4 Svepelektronmikroskopi och energidispersiv
rontgenspektroskopi (SEM och EDS)

I detta delkapitel presenteras bilder fran SEM samt data fran EDS-analysen som ge-
nomforts pa de olika proverna. Tva olika forstoringar har anvénts genomgaende for
att mojliggora en direkt jamforande analys mellan proverna, 500x och 2000x. Fran
500x-forstoring visas de relevanta elementen fran EDS-analysen for att studera sam-
manséttningen och den forandring som eventuellt kan finnas efter de olika genomfora
varmebehandlingarna. Vidare visas figurer med 2000x-forstoring tillsammans med
tillhorande tabelldata som illustrerar exempelvis amnessammansattningen over och
i korngranser samt inuti kornen.

Enligt tabell 4.1 kan det observeras att jarn ar det klart dominerande &mnet for
alla prover, foljt av krom och till sist sm& méngder kisel, mangan och nickel. Am-
nessammansattningen ar i stort sett likadan for varje prov. Detta ér rimligt eftersom
det enda som skiljer proverna ér virmebehandlingarna de har genomgatt, inga nya
amnen har tillforts eller tagits bort.

Tabell 4.1: Amnessammansittningen med 500x-forstoring for respektive prover.

Prov 1 | Prov 2 | Prov 3 | Prov 4
Fe (wt%) 81,2 81,3 81,1 80,9
Cr (wt%) 17,6 17,4 17,5 17,8
Si (wt%) 0,5 0,5 0,5 0,5
Mn (wt%) 0,5 0,6 0,6 0,5
Ni (wt%) 0,2 0,2 0,3 0,3

Figur 4.5 visar inzoomade bilder av varje prov, tagna med hjilp av bakatspridda
elektroner dar exempel pa eutektiska zoner, korngrénser och upplosta korngranser
kan identifieras. Graferna presenterar dven utvalda linjematningar. Notera hur de
morka korngréanserna i prov 1 omges av omraden som ar lite ljusare dn insidan av
kornen. I prov 2-4 sa har det ljusa omradet ersatts med en minimidistans mellan
de upplosta korngrédnserna samt de intragranuldra karbiderna. Genom att analysera
alla spektrum som befinner sig inom en korngrans kan det observeras att den ge-
nomsnittliga sammanséttnigen ar 30,3 % jarn, 61,7 % krom och 7,0 % kol. Figur
4.5b visar hur sammanséttningen éndras over en av dessa linjer, markerad "Linjeda-
ta 2”. Strax innan korngréansen, i de ljusare omradena som namndes tidigare, mérks
en svag Okning i mangden jarn samt en minskning av krom, nagot som &r unikt for
prov 1. I alla provernas korngrianser minskar mangden jarn samtidigt som mangden
krom och mangan okar.

EDS-datan som presenteras i figur 4.6 visar hur kornen framst bestar av jarn medan
korngrinserna innehéller en stor mangd krom. Korngranserna innehaller ocksa en
viss del kol och mangan samtidigt som alla prov aven innehaller en liten méangd
kisel. EDS-bilderna for de sistndmnda d&mnena finns att hitta i figur A.9 i appendix.
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4. Resultat
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Figur 4.5: BSE-bilder och motsvarande linjedata for respektive prov i fallande
ordning. Véansterkolumnen visar métlinjernas placering i BSE-bilden medan hoger-
kolumnen visar intensitetsprofilerna ldngs linjerna. Notera hur intensiteten for jarn
gar upp och intensiteten for krom gar ner runt korngrénsen i prov 1, vilket inte sker
i nagot av de andra proven.

Tabell 4.2: Sammanslagna resultat fran lokal analys for samtliga prov. Spektrum
betecknas S1-S12. S1 och S2 togs i prov 1, S3-S6 i prov 2, S7T-S10 i prov 3 och
S11-S12 i prov 4. De matningarna som resulterade i cirka 30 wt% Fe, 60 wt% Cr
och 7 wt% C ar tagna i karbider medan de som visar en hogre jarnhalt ir tagna
inuti kornen. Eftersom fordelningen dr ungefér lika for alla prover tyder detta pa att
deras sammanséttning inte har nagra storre skillnader.

ST [ S2 [ S3 [ S4 ] S5 [ S6 [ S7 [ S8 [ S9 [S10]SIL][SI2
Fe (wt%) | 30,3 | 32,5 | 29,5 | 28,9 | 29,6 | 83,5 | 20,2 | 82,3 | 32,3 | 38,0 | 30,1 | 31,9
Cr (wt%) | 61,7 59,3622 63,0 | 62,4 | 12,0 | 62,9 | 13,0 | 59,9 | 54,4 | 61,9 | 60,1
C(wt%) | 71 | 72 | 72 | 71 | 71 | 35| 69 | 3,7 | 6,7 | 65 | 7.0 | 7.1
Si(wt%) | 00 ] 00 |01 01]01]05]00]05]00]00]001]0,1
Mn (wt%) | 0,7 | 0,7 | 0,8 | 0,7 | 0,7 | 05| 0,7 | 05 | 08 | 0,7 | 0,7 | 0,7
V (wt%) | 00]00]02]02]02]00]00]00]00]00]02]02

* Bestamningen av kol (C) dr osiker eftersom analysmetoden har begransad precision for litta
grunddmnen, vilket géller samtliga analyserade prover.
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Figur 4.6: BSE-bilder och intensitetskartor for prov 1-4 visas i (A)—(D). Bild (a)
visar EDS-bilden, medan (b) och (c) visar intensitetskartor fér Fe respektive Cr.
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Diskussion

I detta kapitel diskuteras resultaten fran hardhetsmétningar, LOM, XRD, SEM samt
EDS i relation till studiens syfte att forsta hur olika virmebehandlingar paverkar
mikrostrukturen hos MBJ-tillverkat martensitiskt rostfritt stal och hur dessa for-
andringar styr materialets mekaniska egenskaper. Prov 3 utsattes for 411-processen,
vilket innebéar austenitisering, foljt av slackning, djupkylning och anlépning.

Den mikrostrukturella analysen med LOM och SEM visar tydliga skillnader mellan
det as-printade provet och de virmebehandlade proverna. Kornstorleksméatningar-
na visar att prov 1 och prov 2 har liknande genomsnittlig kornstorlek pa omkring
112 pm, medan prov 3 uppvisar cirka 124 pm och prov 4 den storsta med cirka
138 pm. Resultaten indikerar att langre processtider och vissa varmebehandlingar
gynnar kornvéxt, vilket ar sarskilt tydligt for prov 4.

Mikrostrukturen i prov 1 kdnnetecknas av relativt diffusa korngranser, vilket kan
tolkas som ett resultat av det as-printade tillstandet dar mikrostrukturen inte har
homogeniserats och austenit med FCC-struktur fortfarande utgor en betydande an-
del. Detta stods av XRD-analysen som visar en dominans av FCC-toppar i prov 1,
se figur 4.4a. Den inhomogena mikrostrukturen aterspeglas dven i en bred spridning
i hardhetsvirden, se figur 4.1. I figur 4.2b kan dven sma svarta prickar observeras
inuti kornen. Dessa bedoms sannolikt inte vara ets-effekter utan snarare sma utskilj-
ningar, troligen karbider, vilket stods av SEM-observationer dér liknande partiklar
framtrader tydligt i mitten av kornen efter normalisering.

Efter normalisering, som i prov 2, erhélls en mer homogen mikrostruktur med tyd-
ligare korngranser, se figur 4.2c. I prov 2 observeras aven sma ljusa intragranulara
karbider inne i kornen, vilka kan fungera som effektiva hinder for dislokationsrorelse.
Liknande intragranuléara karbider identifieras i prov 3 och prov 4, och ett aterkom-
mande monster dr att dessa bildas pa ett visst avstand fran korngrédnserna snarare
an direkt vid dem. Tatheten av intragranulara karbider &r lagre i prov 2 &n i prov 3
och prov 4, vilket indikerar att ytterligare virmebehandling eller langre processtid
framjar karbidtillvaxt inuti kornen.

Prov 4 uppvisar tvillingbildning och mer oregelbundna, sicksack-formade korngran-
ser, se figur 4.2e. Detta kan tolkas som att karbider delvis himmat kornrorelsen
lokalt under kornvaxten.

XRD-analysen visar att prov 1 och prov 4 domineras av FCC-toppar, medan prov 2
och prov 3 uppvisar en 6kad andel BCC-toppar, se figur 4.4, i linje med att normali-
sering och process 411 gynnar omvandling till martensit. Sarskilt prov 3 kan tydligt
tolkas som martensitiskt, vilket indikerar att materialet vid nagot skede har svalnat
snabbt fran austenitomradet, i enlighet med den utférda slackningen i 411-processen.
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5. Diskussion

Prov 2 uppvisar déaremot en betydligt ldgre hardhet och kan darmed tolkas som
huvudsakligen ferritiskt. Detta indikerar att svalningen i detta prov har skett lang-
sammare, vilket mojliggjort omvandling till ferrit i stallet for martensit. Aven om
detta inte nodvandigtvis motsvarar den avsedda processen, visar resultaten att ferrit
har bildats i det undersokta provet.

Analysen visar dven att korngranserna bestar till 66 % av karbidtypen M;C3 me-
dan resterande bestar av Mo3Cg for samtliga prover. Berakningar av kristallitstorlek
med Williamson-Hall-metoden och Scherrers ekvation bedomdes som otillforlitliga
pa grund av lag intensitet och peakéverlapp i XRD-data.

EDS-analysen visar att samtliga prover har mycket likartad sammansattning, med
jarn som dominerande element och endast sma variationer i kromhalt, se tabell 4.1.
Skillnader i hardhet och mikrostruktur kan darmed inte forklaras av variationer i
kemisk sammanséittning utan maste kopplas till kristallstruktur. Punktmétningar
pa karbider i olika positioner uppvisar huvudsakligen likartad kemisk sammansétt-
ning, vilket indikerar att de intragranulara karbiderna sannolikt ar av samma typ
som de ursprungliga korngranskarbiderna, se tabell 4.2.

Linjeméatningen i prov 1, se figur 4.5b, visar en férhojd méngd jérn och mangan samt
en minskning av krom och kisel i omradet kring korngrianserna. Detta ar karakte-
ristiskt for sintringsprocessen: nar korngransen bildas ackumuleras legeringsémnen,
framfor allt krom, fran det omgivande omradet in mot gréansen, vilket lamnar en
kromfattig zon i narheten. Denna ojamnhet i elementférdelning kvarstar i prov 1
eftersom diffusionen har inte hunnit férdela &mnena jamnt. I de évriga proverna ar
denna ojamnhet inte langre synlig, vilket tyder pa att varmebehandlingarna samt
den stegvisa sintringsprocessen mojliggor diffusion under langre tid och déarmed en
mer homogen elementférdelning.

Hardhetsmétningarna visar att prov 3 uppvisar den hogsta hardheten med ett me-
delvarde strax under 700 HV 1 och en smal fordelning, se figur 4.1, medan prov 1,
prov 2 och prov 4 ligger i intervallet 250-450 HV 1. Skillnaden mellan prov 2 och
prov 3 ar séarskilt betydelsefull: trots liknande kornstorlek ar prov 3 avsevért hardare,
vilket visar att kornforfining i sig inte ar tillracklig for att uppna hog hardhet och att
process 411 spelar en avgorande roll. Prov 4, med liknande karbidhalt som prov 3
men storre och mer ojdmna korn, uppvisar den lagsta hardheten, se figur 4.3. Sam-
mantaget visar resultaten att hog hardhet kraver en kombination av kontrollerad
kornstorlek, gynnsam karbidmorfologi och martensitbildning.
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Slutsatser

Denna studie har undersokt hur olika virmebehandlingscykler paverkar mikrostruk-
tur och hardhet hos MBJ-tillverkat martensitiskt rostfritt stal. Fyra prover med
varierande virmebehandling har analyserats med fokus pa kornstorlek, karbidmor-
fologi, kristallstruktur och hardhet.

Resultaten visar att prov 1 och prov 4, som endast har sintrats, uppvisar bristfélliga
mekaniska egenskaper i form av lag hardhet och storre spridning i matvardena. Des-
sa prover domineras aven av FCC-relaterade faser, vilket tyder pa att sintring i sig
inte ar tillrdckligt for att skapa en gynnsam martensitisk mikrostruktur. Normalise-
ring, som tillampats pa prov 2 och prov 3, bidrar till en mer homogen mikrostruktur
med tydligare korngrénser och 6kad andel BCC-relaterade faser. Prov 2 uppvisar
dock endast mattlig hardhet, vilket visar att normalisering ensam inte ar tillracklig
for att uppna hog hardhet, trots relativt liten kornstorlek och férekomst av intragra-
nuldra karbider.

Prov 3, som utéver normalisering dven genomgatt process 411, uppvisar den hogsta
hardheten med ett medelvirde strax under 700 HV 1 samt en smal spridning i hard-
hetsmatningarna. Detta kan kopplas till en kombination av kontrollerad kornstorlek,
gynnsam karbidférdelning och férekomst av martensit inom kornen. Resultaten visar
déarmed att hog hardhet inte enbart styrs av kornstorlek, utan dven av fasomvand-
ling och varmebehandlingssekvens.

XRD-analysen visar skillnader i kristallstruktur mellan proverna men pavisar brister
i upplosning, vilket paverkade de beraknade kristallitstorlekarna, darav att vardena
blev orimligt sma. Bristerna gjorde det dven svart att avgora topparnas kristall-
strukturer, da de motsvarande tabellerade vardena var forskjutna relativt datan.
EDS-analysen visar att proverna har likartad kemisk sammanséattning, vilket inne-
bér att skillnaderna i hardhet och mikrostruktur frimst kan kopplas till virmebe-
handlingens paverkan pa kristallstruktur, kornstorlek och karbidférdelning snarare
an till variationer i legeringshalt.

Sammanfattningsvis visar studien att MBJ-tillverkat martensitiskt rostfritt stal kra-
ver en val tillimpad virmebehandlingscykel for att uppna énskade mekaniska egen-
skaper. Av de undersokta fallen framstar normalisering foljt av process 411 som
den mest lovande behandlingen. For vidare studier rekommenderas EBSD och syn-
rotronbaserad rontgendiffraktion for att mer noggrant kunna bestdmma korn- och
kristallitstorlekar samt stirka kopplingen mellan mikrostruktur och mekaniska egen-
skaper.
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Appendix 1

A.1 HAardhetsmatning

Nedan presenteras forst bilder pa hardhetsintrycken fran de resterande maéatning-
arna, se figur A.1, f6ljt av tillhorande grafer i kommande underavsnitt, vilka inte
inkluderades i resultatavsnittet eftersom de inte ansags tillfora nagon ytterligare
information. Endast bilder fran prov 1 redovisas da motsvarande bilder for 6vriga
prover uppvisade liknande utseende. Graferna omfattar ddremot samtliga prover for
att mojliggora jamforelse mellan dessa.

(a) Centermétning (b) Eutektisk métning
(c) Korngréansmatning horisontell (d) Korngransmaétning vertikal

Figur A.1: Hardhetsmatningar utférda pa prov 1 dar (a) visar en centermétning
med HV 1, (b) en eutektisk méatning med HV 0,5 samt (c) och (d) korngransmaét-
ningar med HK 0,1 i horisontell respektive vertikal riktning.
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A.1.1 Centermatning
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Figur A.2: Normalférdelningskurvor anpassade till uppmétt hardhet (HV 1) for
fyra olika prover. Varje kurva baseras pa 10 métpunkter per prov, dar matningarna
utforts i mitten av korn med varierande storlek.

A.1.2 Eutektisk mitning
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Figur A.3: Normalférdelningskurva anpassad till uppmétt hardhet (HV 0,5) for
fyra olika prover. Varje kurva baseras pa matpunkter erhallna fran omraden med
hog karbidtéathet, déir flera korngranser mots.

A.1.3 Korngriansmiatning

I detta avsnitt presenteras korngrénsméatningar utforda i bade horisontell och ver-
tikal riktning for att undersoka eventuella skillnader i hardhet beroende pa matori-
entering.
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A.1.3.1 Horisontell
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Figur A.4: Normalférdelningskurvor anpassade till uppmétt hardhet (HK 0,1) for
fyra olika prover. Varje kurva baseras pa matpunkter erhallna fran en métserie utford
tvars 6ver korngranser.

A.1.3.2 Vertikal
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Figur A.5: Normalférdelningskurvor anpassade till uppmétt hardhet (HK 0,1) for
fyra olika prover. Varje kurva baseras pa matpunkter erhallna fran en matserie utford
langs med korngranser.
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A.1.4 Ljusoptisk mikroskopi (LOM)

(a) Prov 1, zon 1 (b) Prov 1, zon 2

(f) Prov 3, zon 2

(g) Prov 4, zon 1 (h) Prov 4, zon 2

Figur A.6: LOM-bilder for samtliga prover dar (a) och (b) visar prov 1, (c) och
(d) visar prov 2, (e) och (f) visar prov 3 samt (g) och (h) visar prov 4.
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A.1.5 Rontgendiffraktion (XRD)
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Figur A.7: XRD-diffraktionsmonster for prov 1 och prov 2 uppmaétta med Mo
K,-stralning och omrdknade till Cu K,-stralning. Figuren visar intensiteten som
funktion av diffraktionsvinkeln 26. De identifierade topparna har kopplats till ferrit
(BCC) och austenit (FCC) genom deras respektive kristallplan. Prov 1 domineras
framst av austenitiska toppar medan prov 2 innehaller en storre andel ferritiska
toppar. Mindre bidrag fran karbider, fraimst My3Cg och M;Cs, kan éven férekomma.
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Figur A.8: XRD-diffraktionsmonster for prov 3 och prov 4 uppméitta med Mo
K,-stralning och omridknade till Cu K,-stralning. Figuren visar intensiteten som
funktion av diffraktionsvinkeln 26. Prov 3 uppvisar framst ferritiska (BCC) toppar
medan prov 4 domineras av austenitiska (FCC) strukturer. Bada proverna visar &ven
inslag av karbider sasom My3Cg och M7Cjs, vilka bidrar med extra diffraktionstoppar.
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A.2 Energidispersiv rontgenspektroskopi (EDS)
(A) Prov 1
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(C) Prov 3

@) C | (e) Mn (f) Si
(D) Prov 4

Electron Image 1 (BSE)

(@) C (e) Mn (f) Si

Figur A.9: BSE-bilder och intensitetskartor for prov 1-4 dér (a) visar EDS-bilden,
medan (b)—(f) visar intensitetskartor for elementen Fe, Cr, C, Mn och Si.
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