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Abstrakt. Mikrostrukturelle omdannelser i kuglelejestål, DIN 100 Cr 6 (AISI E 52100), under 1) 

nedkøling til  -88°C, og 2) nedkøling til -180°C, opvarmning til stuetemperatur samt under 
efterfølgende anløbning blev undersøgt med dilatometri og Mössbauer spektroskopi. Effekten af 
omdannelserne på de indre spændinger efter anløbning ved 170°C blev analyseret med 
Røntgendiffraktion. 100 Cr 6 emnerne blev austenitiseret ved 860°C i 1 time og derefter bratkølet i 

vand eller olie (120°C). Lavtemperatur dilatometri viser, at omdannelsen af (næsten alt) restaustenit til 
martensit foregår under kontinuert nedkøling ved -110°C eller ved isoterm omdannelse ved -88°C. In 
situ anløbning undersøgt med dilatometri viste, at dimensionsændringen under første stadie af 
anløbningen (længde) er ca. 20% mindre i de kryogenbehandlede emner end i det konventionelt 

behandlede emne. γ→α omdannelsen under anløbning blev observeret i det konventionelt behandlede 
emne (dilatometri), men ikke under anløbning af de kryogenbehandlede emner. Mössbauer forsøg med 
anløbne emner viste, at jerns deltagelse i udskillelsen af overgangskarbider er forskellig for kryogen- 
og konventionel behandling, samt at de dannede karbider er forskellige. Højere kompressive 

spændinger blev observeret (efter anløbning ved 170°C, XRD) i det kryogenbehandlede materiale. 
Denne forskel tilskrives γ→α’ omdannelsen, som medfører et mere homogent materiale mht. 
spændinger og fasefordeling. Et case-study med 100 Cr 6 ruller udsat for cyklisk udmattelsesslid, 
undersøgt med lys-optisk mikroskopi, tjener som eksempel. 

 
Abstract.  Transformations in ball bearing steel, 100 Cr 6 (AISI E 52100),  during 1) cooling to              

-88°C, and 2) cooling to -180°C, reheating to ambient temperature and subsequent tempering were 
studied by means of dilatometry and Mössbauer spectroscopy. The effect of these transformations on 
internal stresses after tempering at 170°C was investigated by means of x-ray diffraction. AISI E 
52100 samples were austenitised at 860°C for 1 hr and, subsequently, quenched in a water or an oil 

bath (120°C). Low-temperature dilatometry shows that during continuous cooling the transformation 
of retained austenite to martensite reaches (partly) completion at about -110°C and at -88°C during 
isothermal transformation. In situ tempering investigated by dilatometry shows that, during the first 
stage of tempering, the contractions (in length) are about 20% smaller in the sub-zero treated sample 

as compared to the conventionally treated material. The γ→α transformation was observed during in 
situ tempering of the conventionally treated sample, but was absent in the sub-zero treated samples. 
Mössbauer studies of tempered specimens indicated a variation in the amounts of Fe participating in 
the formation of transition carbides. Moreover, a modification of the succession of precipitate 

identities was observed. Higher compressive stresses were observed in the sub-zero treated specimen 
after tempering as compared to the stresses of the conventionally treated specimen. The difference is 
ascribed mainly to the transformation of retained austenite. A study on 100 Cr 6-rollers exposed to 
rolling contact fatigue, including microstructural analysis by light optical microscopy, serves as an 

example.  
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1. Introduktion. 
En konventionel varmebehandlingscyklus for et kuglelejestål består af austenitisering, 
hærdning ved hurtig afkøling og anløbning. Efter en sådan varmebehandlingscyklus har 
materialet opnået nye mekaniske egenskaber, såsom forøget hårdhed, forøget 
slidbestandighed mm. Grundet den lave martensit sluttemperatur, Mf (kuglelejestål har typisk 
en martensit sluttemperatur, der ligger mellem -80°C og -120°C, afhængig af stålets kemiske 
sammensætning), vil materialet efter hærdningen indeholde en hvis mængde restaustenit. 
Denne restaustenit omdannes ikke under lavtemperatur anløbningen, typisk ved 170°C, 
hvilket efterlader restaustenit inkorporeret i den anløbne martensitiske matrice. Denne 
restaustenit omdannes ved en efterfølgende termisk eller mekanisk belastning, hvilket giver 
anledning til dimensionsændringer. 
Restausteniten kan før anløbning omdannes til martensit ved nedkøling til en temperatur 
lavere end martensits sluttemperatur. Omdannelsen giver anledning til en mere homogen 
martensitisk struktur, en yderlige hårdhedsforøgelse og en forbedret dimensionsstabilitet. 
Behandlingen kan udgøres af to metoder:  
1) dybkøling, som foregår ved temperaturer ned til -80 °C 
2) kryogenbehandling, som foregår ved temperaturer ned til -196°C.  
I litteraturen påstås kryogenbehandling af stål at have en positiv effekt på forskellige 
mekaniske egenskaber, såsom slidbestandighed, hårdhed, flydespænding og dimensions- og 
mikrostrukturel stabilitet [1,3]. Denne forbedring af de mekaniske egenskaber tilskrives  
udover omdannelsen af restaustenit til martensit, udskillelse af små karbider [1-5,8,9]. 
Undersøgelser af kuglelejestål, DIN 100 Cr 6 (AISI E 52100), vedrørende 
kryogenbehandlingens indflydelse på mikrostruktur og omdannelse af restaustenit til 
martensit, er blevet udført af en række forskere [8,9,10]. 
På trods af en stadig herskende debat og uenighed i litteraturen omkring effekten af 
kryogenbehandling, har processen fundet stor anvendelse blandt 
varmebehandlingsvirksomheder i USA. I Europa har udvikling og forskning på dette område 
haft en begrænset interesse til trods for, at materielle levetidsforøgelser, på op mod en faktor 
7, er blevet dokumenterede.  
Artiklen er opbygget således at de forskellige fasetransformationer i henholdsvis kryogen- og 
konventioneltbehandlet 100 Cr 6 under hele varmebehandlingsforløbet først beskrives med 
dilatometri og transmissions Mössbauer spektroskopi. Herefter vil der med brug af 
røngtendiffraktion gives en beskrivelse af spændingsforholdende i martensiten. Artiklen 
afsluttes med en case beskrivelse af mikrostrukturelle ændringer i henholdsvis kryogen- og 
konventioneltbehandlede rullelejer fremstillet i 100 Cr 6 efter udførelse af cykliske 
udmattelsestest. 
 
 
 
 



 190 

2. Experimentelt. 
I Tabel 1 er den kemiske sammensætning af det kommercielle kuglelejestål, DIN 100 Cr 6 
(AISI E52100) angivet. 
 

Tabel 1. Den kemiske sammensætning af 100 Cr 6 
(AISI 52100) (vægt%). 
DIN C Si Mn Cr Mo Ni 
100Cr6 1.0 0.27 0.29 1.41 0.05 0.17 

 
100 Cr 6 er hyppigt anvendt som kuglelejestål. Stålet tilhører en gruppe af høj-kulstofholdige 
stål, som anvendes både i gennemhærdet og i overfladehærdet (induktionshærdet) tilstand 
som specielt integrerede komponenter, f.eks. i hjul-spindler. 
Mikrostrukturen af hærdet og anløbet 100 Cr 6 består af (lavtemperatur anløben) høj-kulstof 
martensitisk matrice indeholdende primære og sekundære karbider samt 5-10% restaustenit. 
Hårdheden antager ca. 60-64 HRC . 
 
3. Dilatometri. 
To forskellige varmebehandlingsforløb blev undersøgt med dilatometri: 

1) austenitisering, hærdning, dybkøling (temperatur ned til -88°C) og anløbning 
2) austenitisering, hærdning, kryogenbehandling (temperatur ned til -196°C) og 

anløbning. 
Et dilatometer af typen Bähr 805 A/D blev anvendt 
til optagelse af emnernes dimensionsændring under 
varmebehandlingsforløb 1. Denne dilatometertype 
har en nedre temperaturgrænse på -88°C. For 
varmebehandlingsforløb 2 blev et dilatometer af 
typen Adamel LK02 anvendt. Kølehastigheden 
under nedkøling til kryogen temperatur (flydende 
nitrogens temperatur) og efterfølgende opvarmning 
til stuetemperatur var ikke fuldt ud kontrollérbar 
og de små udsving, der forekommer under dette 
cykliske forløb, tilskrives små ændringer i 
nedkølings og opvarmningshastighed.  
Grundet forskelligheden i de to dilatometertyper, blev der anvendt to emnegeometrier: 

• Bähr 805 A/D: cylindrisk emne, længde = 7.0 mm, diameter = 3.0 mm 
• Adamel LK02: rør-geometri, længde = 13.0 mm, ydre diameter = 1.4 mm, indre 

diameter = 1.1 mm       
Procesparametrene, anvendt i dilatometriundersøgelserne, for varmebehandling af 100Cr6 er 
opsummeret i Tabel 2. 
   
 

Tabel 2. Procesparametrene anvendt under 
dilatometriundersøgelsen af 100 Cr 6  
Procesparameter Emne 

100Cr6 
 
1.1 
860 

Austenitisering: 
Opvarmningshastighed [°C/s] 
Temperatur [°C] 
Aus. tid [minutter] 15 
Afkølingshastighed [°C/s] 75 
Kølehastighed under 0°C 20 °C/min 
Holdetider ved: 
-88°C [timer] 
-196°C [timer] 

 
1 
1 

Max anløbningstemperatur [°C] 500 
Opvarmningshastighed under 
anløbning [°C/s] 

0.03  - 0.04 
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4. Transmissions Mössbauer spektroskopi. 
Til undersøgelse af 100 Cr 6 blev der anvendt et Mössbauer spektroskop 
(transmissionsgeometri), udstyret med en 50mCi, 57Co:Rh strålekilde. Til dataopsamling blev 
anvendt en Wissel Multichannel Analyzer (CMCA-2000) med 512 foldede kanaler. 
Temperaturkontrollen blev udført af en flydende nitrogen kryostat (LakeShore 310).  
Emnerne blev fremstillet ud fra cirkulære plader med en diameter på ø 15.0 mm og en 
tykkelse på ca. 1 mm. For at opnå en brugbar tællestatistik med Mössbauer spektroskopi, 
skulle tykkelsen på plade-emnerne være ca. 20-25 µm. Et tyndt folie med en tykkelse på ca. 
30 µm blev fremstillet ved hjælp af en kombination af elektropolering, mekanisk polering og 
en kemisk ætsning. Elektrolytten, der blev anvendt til elektropolering, bestod af 817 ml 
H3PO4, 134 ml H2SO4, 100 g CrO3 og 40 ml vand. Ved mekanisk polering varierede 
slibestørrelsen (grid size) fra #1000 til #4000. Den kemiske ætsning foregik i 1:1 H3PO4 og 
H2SO4 blanding. 
100Cr6 emnerne blev austenitiseret ved 860°C (30 min) i argon atmosfære (99.9999% Ar, 
inert) og efterfølgende bratkølet i isvand. 
Mössbauer-spektre blev optaget ved forskellige temperaturer under 0°C. Temperaturerne blev 
udvalgt på baggrund af volumeneffekterne observeret på dilatometerkurverne. Måletiderne 
ved de respektive temperaturer varierede mellem 7 og 20 timer, og alle anløbne emner havde 
måletider længere end 20 timer. De relativt lange måletider var nødvendige for at opnå 
brugbar tællestatistik. Det kan derfor antydes, at temperatureffekter blev undersøgt, hvorimod 
tidsrelaterede effekter var umulige at undersøge. 
Efter kryogenbehandling blev emnerne anløbet ved forskellige temperaturer i 20 minutter og 
derefter afkølet til stuetemperatur (Ar-atmosfære). Alle Mössbauer spektre for de anløbne 
emner blev optaget ved stuetemperatur og de samme emner blev anvendt ved de forskellige 
temperaturer (akkumuleret anløbning). Spektrene, tilhørende de anløbne emner blev 
rekonstrueret med 6 eller 7 komponenter ved mindste kvadraters fitting.  
Alle data blev analyseret med programmet mfit. Dette program er specielt udformet til at 
rekonstruere Mössbauer-spektre og tillader brugeren at tillægge og fjerne komponenter 
(sextetter, dubletter og singletter) for at optimere rekonstruktionen. Alle toppene i spektrene 
blev rekonstrueret med en Gauss funktion. For sextetterne blev par-intensitet, par-bredde og 
par-arealer fikseret. 
 
5. Røntgendiffraktion. 
Til undersøgelse af spændingstilstanden i såvel den tilbageværende restaustenit som den 
martensitiske matrice blev der anvendt et Røntgendiffraktometer af typen Bruker D8 X-ray 
Diffractometer. Der blev ydermere anvendt chrom-stråling (CrKα), som har bølgelængden, λ, 
2.2897 Å.  
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Figur 1. Dilatometerkurve for austenitisering og 
bratkøling af DIN 100Cr6. Ved 760°C 
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og under bratkøling ved 200°C ses 
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Figur 2. Dilationskurver (længdeændring) 
optaget under  henholdsvis dybkøling (-88°C) og 
kryogenbehandling (-180°C). 
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To 100 Cr 6 emner blev henholdsvis konventionelt 
behandlet og kryogenbehandlet. Procesparametrene 
er angivet i Tabel 3.  
Herefter blev overfladen poleret, hvor det sidste 
polértrin foregik med 3 µm  diamantpasta. 
Dataevalueringen af Bragg-toppene foregik via 
databehandlingsprogrammet Igor Pro. Det blev 
antaget, at Bragg-toppene kan rekonstrueres med en 
pseudo-Voigt funktion, hvilken er en konvolution 
mellem en Gauss- og en Lorentz (Cauchy)-
funktion. Restaustenitindholdet blev beregnet på 
basis af intensiteten af {220}γ og {211}α/{112}α toppene. 
Til bestemmelse af spændingstilstanden blev d-sin2ψ-metoden anvendt, og de to sæt tilt-
vinkler, ψ, som repræsenterer positive og negative tilt, blev for begge analyser valgt med en 
konstant vinkelforøgelse (step-size) på 7.5°.  
 
6. Resultater og diskussion. 
Dilatometerkurven (ændring i længde som funktion af temperatur) for austenitisering og 
bratkøling af DIN 100 Cr 6 er givet i Figur 1. Den første fasetransformation under 
opvarmning finder sted ved 760 °C. Den observerede volumenreduktion skyldes omdannelsen 
af ferrit til austenit (α→γ).  
Ved austenitiseringstemperaturen, 860 °C, observeredes endnu en fasetransformation, der 
resulterer i en isoterm volumenforøgelse. Denne volumenforøgelse skyldes en delvis 
opløsning af de primære karbider samt indarbejdelse af de interstitielle kulstofatomer i den 
austenitiske matrix.  

Tabel 3. Procesparametrene anvendt for 100 
Cr 6 til Røntgendiffraktion. 
Procesparameter Emne 

100 Cr 6 
Austenitisering: 
Temperatur  
Aus. tid  

 
860°C 
15 min 

Kølemedium Olie / 120°C 
Kølehastighed under 0°C immersion 
Holdetid ved -196°C  1 time 
Anløbningstemperatur  
Tid for anløbning 

170°C 
1x2 timer 

Dimension for emne: 
Diameter 
Tykkelse 

 
50 mm 
5 mm 
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Under hærdningen sker den første fasetransformation ved 200°C. Denne volumenforøgelse 
skyldes omdannelsen af austenit til martensit (γ→α’). Omdannelsen af austenit til martensit 
synes ufuldstændig efter køling til stuetemperatur, da nedkølingskurven endnu ikke er parallel 
med opvarmningskurven. 
Efter afkøling til stuetemperatur blev emnet overført til en anden emneholder beregnet til 
måling ved temperaturer lavere end stuetemperatur, dvs. hærdningssekvensen blev afbrudt i 
ca. 10 minutter 
Længdeændringerne af 100 Cr 6 under dybkøling og kryogenbehandling fremgår af Figur 2. 
Kurverne blev optaget på to forskellige dilatometre og efterfølgende normaliseret med hensyn 
til de respektive begyndelseslængder af emnerne, se afsnit 3. For begge kurver observeredes 
en volumenforøgelse fra ca. 0°C. Disse forøgelser skyldes den fortsatte omdannelse af 
austenit til martensit (restaustenit til martensit). For det dybkølede emne (ned til -88°C) er 
omdannelsen ikke fuldendt ved -88°C. Holdes temperaturen her i en time observeres en lille 
volumeforøgelse, hvilket tilskrives den fortsatte (isoterme) omdannelse af austenit til 
martensit. For det kryogenbehandlede emne, ophørte omdannelsen af restaustenit til martensit 
ved ca. -110°C. Ingen yderligere volumenændringer blev observeret ved at fastholde 
temperaturen på -180°C. Endvidere blev der ikke observeret volumenændringer under 
opvarmning  fra de lave temperaturer til stuetemperatur. 
Alle resultater af Mössbauer spektroskopi er samlet i Appendix A. Mössbauerspektre lader sig 
beskrive af en samling sextetter, en dublet og en singlet (austenit). Sextetterne kan tilskrives 
jernatomer i forskellige magnetiske omgivelser: Fe i martensit med 0, 1 og 2 C atomer som 
nabo og Fe i karbiderne 
Analyse af Mössbauer-resultaterne indikerer, at arealerne af sextet a (ca. 33.5 T) og c (ca. 27 
T) udviser reversibilitet under kryogenbehandling (Figur. 3). De relative mængder (relative 
arealer af det rekonstruerede spektrum) af sextet b (ca. 30.5 T) varierer under nedkøling. Det 
gør sextet b’s quadrupol split også, men variationen hér ligger indenfor usikkerheden på 
målemetoden.  
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Figur 3 De relative arealer af sextetterne observeret under kryogenbehandling 
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Den relative mængde af austenit-singletten aftager svagt ved kryogenbehandling og den totale 
reduktion i areal er ca. 0.3%. Der var, på basis af den relativt store volumenforøgelse som 
blev observeret ved dilatometri, forventet en langt større reduktion af restaustenitindholdet. 
Mössbauer spektroskopi indikerer således at en langt mindre fraktion restaustenit omdannes, 
og dette kan muligvis forklares med følgende to udsagn: 
1) Mössbauer-emnerne er så tynde (ca. 30 µm) at en større fraktion af austeniten omdannes 

under køling til stuetemperatur end tilfældet er i dilatometer-emnerne,  
2) Under antagelse af at den samme mængde γ er tilstede i de bratkølede emner, omdannes 

en mindre mængde γ til α’ i Mössbauer-emnerne.  
 
7. Anløbning 
Dilatometerkurverne, optaget under anløbning af de forskelligt varmebehandlede emner, er 
vist i Figur 4. Kurverne er fremstillet som afvigelsen fra en ret linie, der blev fittet til samtlige 
kurver i temperaturintervallet 170°C - 240°C.  

Den første omdannelse sker i temperaturintervallet 50°C - 170°C og resulterer i en relativ lille 
volumenreduktion. Denne reduktion tilskrives udskillelse af overgangskarbider (ε/η eller χ). 
Sejgring og lokal berigelse af kulstof antages at gå forud for karbiddannelsen, men 
volumeneffekten fra disse fænomener er ikke målbar [10]. Anløbningskurverne (Fig. 4) for 
det dybkølede og det kryogenbehandlede er stort set identiske, og forskellen i længdeændring 
mellem de to emner og det konventionelt behandlede emne, er i første stadie af anløbningen 
ca. 20% mindre for de kryogenbehandlede emner (i temperaturintervallet 50 - 170°C). Dette 
kunne være i overensstemmelse med, at en større mængde kulstof udfælder som 
overgangskarbid efter konventionel behandling. Denne fortolkning er dog paradoksal, idet der 
forekommer en langt større mængde restaustenit i det konventionelt behandlede emne. 
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Figur 4. Dilationskurverne optaget under anløbning. Der er foretaget et lineært fit i 
temperaturintervallet 170°C-240°C, hvilket så er subtraheret den originale kurve. 
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Endvidere er der i litteraturen enighed om, at kryogenbehandling promoverer udskillelse af en 
stor mængde meget små karbider under anløbning [3-8], selvom mængderne ikke er blevet 
kvantificerede.  
Mössbauer-spektret fra det konventionelt behandlede emne anløbet ved 170°C resulterer i en 
ekstra sextet, f, fra jern-baseret karbid. Denne sextet har, til forskel fra den ekstra sextet i det 
kryogenbehandlede emne, et isomér skift på 0.18 mm/s og et hyperfin-felt, der, sammen med 
isomérskiftet [11],  indikerer at det udskilte karbid er ε-karbid (Appendix A: tabel over 
hyperfinparametre fundet i litteraturen). Hyperfinfeltet er 3.2 T højere end gennemsnittet for 
ε-karbid, men kan forklares med karbidets manglende mangan (som er placeret i primære 
karbider) og interferencen af legeringselementer (Si og Cr), som deltager i ε-karbidet. 
En anden forklaring på den ekstra sextet i emnet, anløbet ved 170°C, kunne være 
tilstedeværelsen af η-karbid. η-karbid (ortho-rombisk) ligner ε-karbid (hexagonal) i kemisk 
sammensætning, men ikke i krystallografi, hvorfor η-karbid skulle medføre hyperfin-
parametre forskellige fra ε-karbids. Desværre er hyperfin-parametrene for η-karbid ikke 
blevet fundet i litteraturen, og dermed kan det ikke konkluderes, hvorvidt sextetten oprinder 
fra ε- eller η-karbid (eller en blanding deraf). 
Der blev igen fundet en ekstra sextet (for det kryogenbehandlede emne anløbet ved 170°C), 
og hyperfin-parametrene tilsvarer de fundne parametre for χ-karbid i et Fe-1.22C stål [12] 
(Appendix A). Igen er hyperfin-felt og isomérskift en anelse lavere, hvilket kan betyde en 
blanding af karbider, f.eks. χ- og ε-karbid [11,12]. Hovedbestanddelen burde dog være χ-
karbid (det skal noteres, at karbidet reelt også kan være η-karbid, dersom η-karbid har 
parametre lignende χ-karbid). De lavere parametre kan igen forklares ved tilstedeværelsen af 
Si, Cr eller Mo i karbidet.  
Ved videre studier af det konventionelt behandlede emne, observeredes der, i 
temperaturintervallet 240°C-280°C, en volumenforøgelse; denne volumenforøgelse 
observeredes ikke i det kryogenbehandlede emne. Ekspansionen skyldes omdannelsen af 
restaustenit til ferrit + cementit (muligvis også χ-karbid). Volumenreduktion grundet 
udskillelse af θ-karbid kunne ikke observeres under anløbning af det konventionelt 
behandlede emne. Grunden hertil kan være, at dannelsen af χ-karbid overlappes af den langt 
større effekt fra omdannelsen af restaustenit til ferrit + cementit, som foregår i samme 
temperaturinterval. 
Volumenreduktionen i det kryogenbehandlede emne i temperaturintervallet 240°C-270°C 
skyldes omdannelsen af overgangskarbider (ε/η) til mere stabile karbider*. 
Ifølge litteraturen er det sandsynligt, at en (delvis) omdannelse af overgangskarbider til χ-
karbider kan forekomme i kryogenbehandlede emner i temperaturintervallet 240°C-270°C 
[12,15,16]. 
Mössbauer-resultatet af spektret fra det konventionelt behandlede emne efter anløbning ved 
270°C viser, at den ekstra sextet nu har hyperfin-parametre, der tilsvarer χ–karbid i et Fe-C-

                                                            
*Ved temperaturer over 170°C overlapper forskellige omdannelser hinanden, hvilket influerer 
dilatometerkurverne. Dette gør fortolkningerne af indikativ natur. 
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Si-Mn stål [11]. Både hyperfinfelt og isomérskift er en anelse mindre end de tilsvarende 
fundet i litteraturen: hyperfinfeltet er ca. 0.4 T og isomérskiftet ca. 0.02 mm/s lavere. Dette 
indikerer, at Cr eller andre legeringselementer deltager i dannelsen af overgangskarbider. 
For det kryogenbehandlede emne efter anløbning ved 270°C, ændres sextetten’s isomér skift 
dramatisk fra 0.21 mm/s til 0.27 mm/s. Eftersom θ-karbid (Fe3C) ikke er rapporteret i 
litteraturen til at udvise isomérskift højere end 0.23 mm/s, må hoveddelen af de 
tilstedeværende karbider være χ-karbid indeholdende Si, Mn og Mo [11]. Ydermere kan det 
konstateres at austenit-singletten er forsvundet fuldstændigt. 
 
For dilatometerkurverne foregår volumenreduktion, som følge af udskillelse af cementit (θ-
karbid), i såvel konventionelt som kryogenbehandlet emne. Udviklingen af χ-karbid (og 
overgangskarbider) til cementit foregår i temperaturintervallet 280°C-380°C i de 
kryogenbehandlede emner.  

De observerede omdannelser under varmebehandlingerne er opsummeret i Tabel 4. Under 
anløbning af de kryogenbehandlede emner observeredes ingen omdannelse af restaustenit til 
ferrit + karbid. 
De relative mængder af jern i 
overgangskarbiderne er angivet i Figur 
7. Det fremgår, at den totale mængde af 
jern tilstede i karbiderne, er højere i det 
konventionelt behandlede emne end 
tilfældet er i det kryogenbehandlede 
emne for relativ lav 
anløbningstemperatur. For det 
kryogenbehandlede emne kan dette 
fortolkes som:  
 
1) at en mindre mængde jern-atomer deltager i dannelsen af overgangskarbider, og/eller  
2) at en mindre mængde karbid udskilles. 
 

Tabel 4. Opsummering af omdannelserne observeret under varmebehandling af DIN 100 Cr 6 
 Austenitisering hærdning Kryogen-behandling
Reaktion α → γ Opløsning af 

karbider 
γ → α’ γRA → α’ 

Temperatur 760°C-800°C 800°C-860°C 200°C Indtil -110°C 
 Anløbning 
Konventionelt 
Behandlet 

50°C - 200°C, sejgring + ε-
karbid 

240 - 280 °C  
γRA → α 

290 - 335 °C  
ε/η/χ → cementite 

Kryogenbehandlet ε-/η- og (måske) χ-karbid 240 - 270 °C 
ε→χ 

270 - 320 °C 
χ → cementite 

Figur 7. Udvikling af de “nye” sextet-komponenter 
under anløbningen. Sextetterne oprinder fra jernatomer 
bundet i overgangskarbiderne. 
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Sextetterne (Fig. 8), produceret af den 
martensitiske (Fe-Fe) matrix, 
indikerer at kulstofindholdet i 
matricen for det 
konventioneltbehandlede emne, er 
højere end i det kryogenbehandlede 
emne. Denne fortolkning er dog i 
konflikt med det ovenfor nævnte 
alternativ 2), og med det faktum, at en 
større volumeneffekt observeredes 
for det konventionelt behandlede 
emne (Fig. 4). Overvejes 
støkiometrierne* af ε-/η- og χ-karbid 
(for ren Fe-C legering), er det klart at 
χ-karbid indeholder mere jern (eller rettere metal) end ε, hvilket er i konflikt med det her 
bragte udsagn om først dannede karbider. Dog skal det nævnes at denne forskel, i ståltyper 
med legeringselementer, bliver mindre udtalt grundet deltagelse af legeringselementer i 
dannelsen af overgangskarbider. 
 
8. Restspændinger 
På Figur 9 er austenit’s {220}-refleksion (Røntgendiffraktion) for henholdsvis konventionelt- 
og kryogenbehandlet 100 Cr 6 (efter anløbning i 2 timer ved 170°C) angivet.   

Intensitetsforskellen mellem de to signaler er ensbetydende med en signifikant forskel i 
indholdet af restaustenit. Det fremgår tydeligt, at restaustenitmængden i det 
kryogenbehandlede emne er reduceret kraftigt. Det antydes endvidere, at der stadig er en lille 
del (sekundær) restaustenit tilbage i det kryogenbehandlede emne.  

                                                            
* ε-Fe2..3C, η-Fe9C4, χ-Fe5C2 
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Figur 9. (220) refleksionen fra austenit i 100 Cr 6. 
Emnerne er anløbet 2 timer ved 170°C. Den klare 
forskel i intensitet skyldes γ→α’ transformationen 
under kryogenbehandling 

Figur 10. (211) refleksioner for martensit i 100 Cr 
6.  Emnerne er anløbet 2 timer ved 170°C. Der 
observeres en tydelig forskel i såvel top-bredde som 
top-asymmetri.  

Figur 8. Udviklingen af de oprindelige tre sextetter fra 
matricen (Fe-Fe interaktioner) under anløbning. 
Tilsyneladende er der et højere kulstofindhold i matricen 
for det konventionelt behandlede end i det 
kryogenbehandlede (sextet a og b). 
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Martensit {211}-refleksioner fra konventionelt- og kryogenbehandlet materiale (også anløbet 
ved 170°C i 2 timer) er vist i Figur 10. Som det ses, når  ”halen” på højre side af grafen ikke 
ned til baggrundsniveauet, hvilket skyldes at goniometerets maksimale tilt-vinkel er 161.4°. 
En tydelig observation er, at signalet, fra det konventionelt behandlede emne, er asymmetrisk 
omkring top-positionen. Dette kan muligvis forklares ved, at martensitten har et tetragonalt 
gitter og at toppen er et sammendrag af {112}α og {211}α.  
Det fremgår også (Figur. 10), at signalet fra det kryogenbehandlede emne udviser en relativt 
bred top. Dette kan skyldes forskellige spændinger i primær og sekundær (dannet ved 
kryogenbehandling) mikrospændinger eller pga. spændingsgradienter eller gitterfejl 
(dislokationer, tvillingegrænser [13]). 
Kvantifisering af mængden af austenit på basis af toppen i figur 9 og 10 gav for konventionelt 
behandlet materiale 9.7 vol% og for kryogenbehandlede materiale 1.6 vol% γ. 
Ved spændingsmåling med røntgendiffraktion nær overfladen kan det i mange 
tilfældeantages, at der er en biaxial spændingstilstand (σ33 = 0 i det undersøgte volumen. Den 
tøjningsfri gitterafstand for de undersøgte gitterplaner findes som [14]: 

hvor ψ er tilt-vinklen, S1 og ½S2 er de hkl-afhængige Røntgenelastiske konstanter (XEC). De 
Røntgen-elastiske konstanter findes for henholdsvis austenit og martensit som: 
 
For {211} toppen (martensit) bliver S1

211= -1.245⋅10-6 MPa-1 og ½S2
211 = 5.705⋅10-6 MPa-1.  

Efterfølgende beregnes den spændingsfri gitterafstand via sin2(ψ0) til 1.1697 Å. Som det ses 
af Figur 11 er den spændingsfri gitterafstand (og retning) også krydspunktet mellem de to 
rette linier (fittet til målepunkterne), hvilket angiver at antagelsen om biaxial 
spændingstilstand med stor sandsynlighed er korrekt. Liniernes parametre blev fundet til: 
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Det foreligger nu at hældningen af den (rekonstruerede) rette linie af dhkl-sin2ψ kan skrives 
som:  
 

 

 

hvor σ11 (og σ22) er spændingerne i planet parallelt med overfladen. Endvidere kan forskellen 
i dhkl-afstand mellem den beregnede og den målte d-værdi (i den spændingsfri retning) 
udtrykkes ved: 

211
1//

211
12211 2)( SSdhkl ⋅=⋅+=∆ σσσ  

 
Sammenholdt giver disse beregninger en kompressiv spænding i det kryogenbehandlede 
materiale på 860 MPa og en kompressiv spænding i det konventionelt behandlede materiale 
på 570 MPa. De kompressive spændinger parallel til overfladen stiger altså med 50% ved en 
kryogenbehandling. Der blev ikke observeret en markant forskel i restaustenitens 
spændingsforhold, men det kan vel bero på, at mængden af restaustenit i det 
kryogenbehandlede materiale er for lille til en reél vurdering. 
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Figur 11. Gitterafstanden mellem martensits {211} top som funktion af ψ-tilt vinklen. Beregninger viser, 
at den spændingsfrie gitterafstand er 1.1697 Å. Hældningerne aflæst fra de lineære fit giver kompressive 
spændinger på 1) kryogenbehandlet: 860 MPa, og 2) konventionelt behandlet: 570 MPa.  
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9. Case: Undersøgelse af konventionelt og kryogenbehandlede rullelejer  
 
Der blev fremstillet et antal rullelejer i materialet 100 Cr 6. Rullelejerne blev herefter 
varmebehandlet af Bodycote Varmebehandling A/S efter parametrene anført i tabel 1. Den, 
efter varmebehandlingen, opnåede hårdhed er ligeledes anført i tabel 5. 

Tabel 5. Varmebehandlingsparametre samt opnået hårdhed 

Austenitisering Bratkølet Anløbning Hårdhed 
Temp. (°C) Tid (min) Medie / °C 

Kryogen 
behandlet Temp (°C) Tid (min) HRC 

860 30 Olie / 120 --- 170 120 64 
860 30 Olie / 120 - 196°C/60min 170 120 65 

 
Mikrostrukturen efter de to 
varmebehandlinger kan ses i Figur 
12 for det konventionelt 
behandlede rulleleje og Figur 13 
for det kryogenbehandlede 
rulleleje. For begge rullelejer 
består mikrostrukturen af plade 
martensit samt små runde primære 
karbider. Den store forskel 
mellem de to mikrostrukturer er, 
at der i det konventionelt 
behandlede emne kan observeres 
restaustenit, hvilket ikke er 
tilfældet for det 
kryogenbehandlede emne. Der er 
med røntgendiffraktion blevet 
målt 9.7 vol% restaustenit i det 
konventionelt behandlede emne 
og 1.6 vol% i det kryogen-
behandlede emne. Det er ligeledes 
med røntgendiffraktion blevet 
målt, at trykspændingsniveauet 
øges med 50 % fra konventionelt 
til kryogenbehandlet emne, se 
afsnit 8. 
 
Der blev dernæst udført cykliske 
udmattelsestest på rullelejerne hos 
SKF Engineering & Research 

Figur 12. Konventionelt behandlet 100 Cr 6. 

Figur 13. Kryogenbehandlet 100 Cr 6. 
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Centre BV Holland. Testene blev udført som en punktkontakt-test, hvor rullelejerne testes 
mellem 2 Si3N4 kugler. De benyttede test paramenter fremgår af tabel 6.  

 

Tabel 6 Parametre benyttet ved den cykliske udmattelsestest  

Kontakt tryk 
GPa 

Temperatur 
°C 

Si3N4 belastning 
cycler/min 

Rullelejer 
omd/min 

Lubrikant Tid 
timer 

4  100  30000  15000  Shell TT 100 72 
 
Efter endt test blev der på rullelejerne opmålt en overfladeprofil med et Taylor Hobson Form 
Talysurf 2 profilometer. De opmålte overfladeprofiler fremgår af figur 14.  
 

 

Figur 14. Overfladeprofil af hhv. konventionelt og kryogenbehandlede rullelejer 

Det fremgår tydeligt af Figur 14, at slidsporet i det konventionelt behandlede rulleleje er både 
dybere og bredere end slidsporet i det kryogen behandlede rulleleje. Derudover er der på 
profilen for det konventionelt behandlede rulleleje en højere skulder på hver side af slidsporet. 
Figur 14 viser, at der er sket en større plastisk deformation i det konventionelt behandlede 
rulleleje end i det kryogen behandlede rulleleje. 
Ved at udsætte rullelejerne for en stor cyklisk belastning vil der ifølge Voskamp [20] opstå 
tydelige ændringer i mikrostrukturen. Den første ændring der sker, er en nedbrydning af 
restaustenit. En sandsynlig nedbrydningsmekanisme for restaustenit under cyklisk belastning 
er, at den omdannes til martensit. En sådan transformation vil forårsage en volumenforøgelse, 
der giver anledning til en tilvækst af de kompressive spændinger i det transformerede 
volumen. Denne uanløbne martensit undergår herefter en martensit-ferrit transformation, der 
beskrives nedenfor. Den næste ændring der kan observeres er udviklingen af den såkaldte 
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Dark Etching Region (DER), se figur 15 og 16. DER opstå et stykke under overfladen og har 
et ellipse formet udstrækning ned i materialet. Dette udseende skyldes indflydelsen af den 
Hertzske trykdistribution, der opstår i materialet under testen. DER består af en blanding af 
martensit og ferrit, hvor ferrit er fremkommet som følge af en spændingsinduceret 
fasetransformation. Denne transformation vil resultere i en volumenreduktion, der giver 
anledning til trækspændinger i det transformerede volumen  
DER området er meget interessant da det indikerer det volumen, der har været udsat for 
plastisk deformation, og dermed indikerer det også det volumen, hvor en udmattelsesrevne, 
kan opstå .  
I figur 15 og 16 ses DER for henholdsvis konventionelt og kryogenbehandlet rulleleje. Det 
kan observeres, at DER i det konventionelt behandlede rulleleje er meget kompakt i et 
begrænset område, mens DER i det kryogenbehandlede rulleleje er af en mere diffus karakter 
i et større område. Derudover er der i det konventionelt behandlede rulleleje en klar skillelinie 
til det utransformerede materiale i toppen af billedet. En sådan skillelinie kan ikke genfindes i 
det kryogenbehandlede rulleleje. 

Da DER området kan betragtes som et spejlbillede af den kontakt belastningsinducerede 
spænding, kan en fortolkning af forskellen i DER være som følger: i det konventionelt 
behandlede rulleleje er der fra start en inhomogen mikrostruktur, en inhomogen 
spændingsfordeling (grundet restaustenit) samt en lavere flydespænding end for det 
kryogenbehandlede rulleleje. Restaustenit kan forholdsvis nemt omdannes til martensit, 
hvilket introducerer en tilvækst af de kompressive spændinger i det transformerede volumen. 
Der sker derved en deformationshærdning af materialet og flydespændingen i de 
transformerede områder stiger. Flydespændingen i det konventionelt behandlede rulleleje når 
dog aldrig samme niveau som i det kryogen behandlede rulleleje. Områder med martensit vil 
begynde at dekomponere til ferrit og martensit når flydespændingen i disse områder 

Figur 15. DER i konventionelt behandlet 100 Cr 6 efter  6,48 x 107 omdrejninger 
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overskrides. Da flydespændingen i det konventionelt behandlede rulleleje er lavere end i det 
kryogenbehandlede rulleleje vil den spændingsinducerede transformation af martensit til ferrit 
og martensit begynde først i det konventionelt behandlede rulleleje.  
Grundet den inhomogene mikrostruktur og spændingsfordeling vil den pålagte belastning 
medføre, at det transformerede område (DER) i det konventionelt behandlede rulleleje vil 
være koncentreret i et meget lille kompakt område. I det kryogenbehandlede rulleleje vil den 
pålagte belastning derimod blive spredt over et større område grundet den homogene 
mikrostruktur og spændingsfordeling. Sammenligning af Figur 15 og 16 antyder også at 
mængden af dekomponeret anløben martensit er mindre i det kryogenbehandlede materiale. 
 
 
 
 

Figur 16. DER i kryogenbehandlet 100 Cr 6 efter  6,48 x 107 omdrejninger 



 204 

 
Konklusioner 

• Omdannelse af restaustenit til martensit under dybkøling (-88°C) ender efter en 
isoterm omdannelse. γRA → α’omdannelsen stopper under kontinuert nedkøling til 
kryogen temperatur (-180°C). Isotermisk fastholdelse ved kryogen temperatur giver 
ikke anledning til målbare volumeneffekter. 

• Ikke alt restaustenit omdannes under kryogenbehandling. 
• Efter endt varmebehandling (anløbet 2 timer ved 170°C) forefindes højere 

kompressive spændinger i det kryogenbehandlede end i det konventionelt behandlede 
materiale, hvilket antages at skyldes omdannelsen af restaustenit til martensit. 

• Under første trin af anløbningen er længdereduktion i de kryogenbehandlede emner 
ca. 20% mindre end for konventionelt behandlede emne. Dette kan skyldes en øget 
kohærens mellem karbid og matrice for det kryogenbehandlede materiale. 

• Udskillelses-sekvensen af overgangskarbider under første stadie af anløbningen er 
forskellig mellem konventionelt (ε-karbid) og kryogenbehandlet (η- eller χ-karbid) 
materiale og jerns deltagelse i udskillelsen af overgangskarbider er mindre i det 
kryogenbehandlede materiale, dvs. legeringselementer spiller væsentlig rolle. 

• I det konventionelt behandlede emne reduceres mængden af restaustenit betydeligt 
under anløbning ved 270°C 

• Udviklingen af overgangskarbider mod mere stabile karbidtyper som f.eks. cementit, 
(temperaturer højere end 270°C) forekommer ens for de to typer behandlinger. 

• Der er tydelig forskel i mikrostrukturens respons, ved rullende-kontakt-
udmattelsesforsøg, mellem kryogen- og konventionelt behandlede rullelejer. En stor 
lokal koncentration af dekomponeret martensit blev observeret i det konventionelt 
behandlet 100 Cr 6, hvorimod dekomponeret martensit var delokaliseret og synes 
mindre i det kryogenbehandlede tilfælde. 
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Appendix A. Tabel over overgangskarbiders hyperfinparametre.  
 

Eksperimentelt fundne hyperfin-parametre for komponenterne rekonstrueret fra 
austenitiseret DIN 100 Cr 6 (bratkølet, ikke anløbet)  

Komponent Magnetisk 
Hyperfinfelt 

(T) 

Quadrupol 
split (mm/s)

Isomer 
skift 

(mm/s) 

Relative 
arealer  

(%) 

oprindelse 

Sextet a 33.53 0.00 0.04 66.15 *ren Fe-Fe 

Sextet b 30.77 -0.02 0.09 21.92 *Fe-Fe, 
med 1 C nn 

Sextet c 26.81 0.13 0.05 3.33 *Fe-Fe, 
med 2 C nn 

Doublet --- 0.53 0.09 3.54  

singlet --- --- -0.06 5.06 *Austenite 
*from [15], nn = nærmeste nabo 

Eksperimentelt fundne hyperfin-parametre for overgangskarbider  
sammenlignet med litteraturen 

Temperatur 
(°C) 

Magnetic 
Hyperfine 
field (T) 

Quadrupol 
split (mm/s) 

Isomér skift 
(mm/s) 

Relative 
abundance 

(%) 
*Eksperimentelt konventionelt behandlet DIN 100 Cr 6 

170 19.43 -0.08 0.18 2.8 
270 17.51 0.04 0.26 6.5 

*Eksperimentelt kryogenbehandlet DIN 100 Cr 6 
170 18.53 0.04 0.21 1.5 
270 17.87 0.08 0.27 3.4 

Parametre fundet i litteraturen: 
Karbid/ 

reference 
komposition 
/ anløbning T 

(°C) 

Magnetic 
Hyperfine 
field (T) 

Quadrupol 
split (mm/s) 

Isomer skift  
(mm/s) 

ε 
[11] 

Fe-C-Si-Mn 
/ 300  

16.2 --- 0.18 

ε (or η) 
[18] 

Fe-C /  
140 

25.3 
25.6 
16.7 

-0.38 
0.41 
0.03 

0.05 
0.09 
0.24 

χ 
[12] 

Fe-1.22C 
/various T 

Average 
20.0 

Average 
0.04 

Average 
0.22 

χ 
[19] 

Fe-C / 220  
(1 hr) 

19.4 --- 0.28 

χ 
[11] 

Fe-C-Si-Mn 
/ 400 

17.9 --- 0.28 

θ 
[12] 

Fe-1.22C 
/various 

temperatures 

Average 
20.7 

Average 
0.02 

Average 
0.18 

θ 
[15] 

Fe-C-Si-Mn 
/ 500 

17.9 0.04 0.19 


