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Sommario

In questa breve sintesi si segnala I'attivita svolta nell'ambito del PAR 2014.

| risultati degli studi europei sulle leghe martensitiche per applicazioni di fusione, che hanno individuato
I'EUROFER 97 come lega di riferimento, hanno dimostrato che la limitazione principale nell'uso di questa
lega e l'infragilimento dovuto a irraggiamento neutronico a temperatura inferiore a circa 380° C. Questo
comportamento & dovuto primariamente ai loop di interstiziali generati dalla radiazione che, a circa 400° C,
induriscono la matrice, inducendo la lega ad avere un comportamento fragile. D'altra parte studi recenti
indicano che esiste una relazione tra loop di interstiziali generati sotto irraggiamento a bassa temperatura e
contenuto in Cromo: i loop interstiziali sono proprio arricchiti in Cromo. Si & quindi stabilito di produrre una
lega con contenuto in Cr inferiore a quello di Eurofer e pari al 7%.

Nell’ambito del PAR 2013 e stata prodotta da Centro Sviluppo Materiali (CSM) una piccola colata di acciaio
inossidabile martensitico 7 Cr; nell’ ambito del PAR 2014 si provvede allo studio dei trattamenti termici,
delle caratterizzazioni microstrutturali e meccaniche. Nello specifico si eseguono i seguenti studi, volti alla
definizione del trattamento termico completo:

. Trattamenti di austenitizzazione multipla e relative prove di durezza e misura del diametro di grano
per determinare il trattamento di austenitizzazione ottimale. E’ noto come il diametro di grano influenzi in
modo determinante la resilienza di un acciaio; nominalmente pil fine € il grano pil bassa é la DBTT. Ci sono
testimonianze in letteratura di come I'effettuazione di un trattamento di austenitizzazione multipla (2 o 3
cicli successivi), possa contribuire in modo sensibile all’affinamento del diametro del grano austenitico.
Sono stati quindi effettuati trattamenti di austenitizzazione multipla a diverse temperature per ottimizzare i
parametri (temperatura di austenitizzazione e numero di ripetizioni) di questa fase del trattamento
termico.

I «“ II “«

. Determinazione della durezza funzione del “water quenching” rispetto all’ “air cooling”; Il mezzo di
tempra gioca un ruolo fondamentale nella durezza finale del materiale. E’ quindi importante esaminare
I'effetto del mezzo di tempra (piu 0 meno severo) su questa proprieta del materiale. In altre parole si deve
verificare se un trattamento in aria (mezzo meno severo) & sufficiente per ottenere una struttura
completamente martensitica.

. Ottenimento della curva di rinvenimento (durezza funzione della temperatura di rinvenimento);
una volta temprato I'acciaio si deve eseguire il rinvenimento in funzione delle proprieta meccaniche finali
(di cui e indice la durezza) che si desidera ottenere.
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1 Introduzione

| risultati degli studi europei sulle leghe martensitiche per applicazioni di fusione, che hanno individuato
I'EUROFER 97 come lega di riferimento, hanno dimostrato che la limitazione principale nell'uso di questa
lega é l'infragilimento dovuto a irraggiamento neutronico a temperatura inferiore a circa 380 ° C [1-15].
Questo comportamento e dovuto primariamente ai loop di interstiziali generati dalla radiazione che, a circa
400 ° C, induriscono la matrice, inducendo la lega ad avere un comportamento fragile. D'altra parte studi
recenti [22] indicano che esiste una relazione tra loop di interstiziali generati sotto irraggiamento a bassa
temperatura e contenuto in Cromo: i loop interstiziali sono proprio arricchiti in Cromo. Si € quindi stabilito
di produrre una lega con contenuto in Cr inferiore a quello di Eurofer e pari al 7%.

Nell’ambito del PAR 2013 e stata prodotta da Centro Sviluppo Materiali (CSM) una piccola colata di acciaio
inossidabile martensitico 7 Cr; nell’ ambito del PAR 2014 si provvede allo studio dei trattamenti termici,
delle caratterizzazioni microstrutturali e meccaniche.

2 Descrizione delle attivita svolte e risultati

2.1 Trattamento di Austenitizzazione

Scopo di questa prima parte dell’attivita & quello di valutare I'effetto dei trattamenti di austenitizzazione
multipla sul raffinamento ed omogeneizzazione della microstruttura (in termini di PAGS; Prior Austenite
Grain Size). E’ noto come il diametro di grano influenzi in modo determinante la resilienza di un acciaio;
nominalmente piu fine e il grano piu bassa & la DBTT. Ci sono testimonianze in letteratura di come
|'effettuazione di un trattamento di austenitizzazione multipla (2 o 3 cicli successivi), possa contribuire in
modo sensibile all’affinamento del diametro del grano austenitico [16-17]. Sono stati quindi effettuati
trattamenti di austenitizzazione multipla a diverse temperature per ottimizzare i parametri (temperatura di
austenitizzazione e numero di ripetizioni) di questa fase del trattamento termico. In una prima fase si sono
considerate temperature di austenitizzazione superiori ai 1000°C: 1010 °C, 1030 °C, 1050 °C. Trattamenti di
austenitizzazione singola, doppia e tripla sono stati valutati ad ogni temperatura. Tutti i provini sono stati
rinvenuti a T=550°C dopo il raffreddamento finale per favorire I’attacco chimico.
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1 ciclo di austenitizzazione 2 cicli di austenitizzazione 3 cicli di austenitizzazione

Figura 1.Effettodel trattamento di austenitizzazione multipla (Ty=1010 °C) sulla dimensione del grano austenitico
dell’acciaio 7% Cr

1 ciclo di austenitizzazione 2 cicli di austenitizzazione 3 cicli di austenitizzazione

Figura 2.Effettodel trattamento di austenitizzazione multipla (Ty=1030 °C) sula dimensione del grano austenitico
dell’acciaio 7% Cr
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1 ciclo di austenitizzazione 2 cicli di austenitizzazione 3 cicli di austenitizzazione

Figura 3.Effettodel trattamento di austenitizzazione multipla (Ty=1050 °C) sulla dimensione del grano austenitico
dell’acciaio 7% Cr

Si puod concludere che il Diametro di Grano e troppo grande alle temperature considerate; risulta infatti una
dimensione media nell’ordine dei 50-60 um (fig. 1-3). Vale inoltre la pena osservare come I'aumento del
numero di stadi di austenitizzazione sembri avere un effetto benefico sul raffinamento della microstruttura
(PAGS, fig. 4), anche se di scarsa e trascurabile entita.
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Figurad. Effetto del trattamento di austenitizzazione multipla (Ty=1010 °C, 1030°C, 1050°C) sulla dimensione del
grano austenitico dell’acciaio 7% Cr.
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2.2 Trattamento di Tempra

Nella seconda parte dell’attivita sono stati condotti trattamenti termici di austenitizzazione multipla con
temperatura di austenitizzazione compresa nell’intervallo 900+1000°C in due differenti condizioni di
raffreddamento air cooling (AC) e water quenching (WQ). La descrizione dei trattamenti termici di
austenitizzazione (TT) multipli in differenti condizioni di raffreddamento air cooling (a.c.) o water quenching
(w.q.) e riportata in Tabella 1.

_'
_|

austenitizzazione/ raffreddamento

1000°C/1h+a.c.

1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.
1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.+900°C/1h+a.c.
1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.+900°C/1h+a.c+900°C/1h+a.c.
1000°C/1h+w.q.

1000°C/1h+w.q. + 950°C/1h+ w.q.

1000°C/1h+w.q. + 950°C/1h+ w.q.+900°C/1h+ w.q.

1000°C/1h+w.q. + 950°C/1h+ w.q.+900°C/1h+ w.qg. +900°C/1h+ w.q.

00N (O (dWIN |-

Tabella 1.— Seconda serie di cicli di austenitizzazione multipla

Dai dati delle registrazioni temperatura-tempo durante i singoli cicli di austenitizzazione, riportate in Figura
5, e stato possibile calcolare la velocita di raffreddamento dei saggi durante il raffreddamento. La velocita
durante il raffreddamento in acqua (w.q) (28+42 °C/s) é circa 6+8 volte superiore a quella in aria a.c
(4.5+5.5 °C/s).

1100 1100 1
1000 A 1000
O 900 1 O 900 1
@ 800 | - @ 800 - z
£ 70 i+ ~1.3°C/s g 7% :7L e i
= 600 S 600
"é& 500 _I ~4.5°C/s | "é 500 - 500°C ~28°C/s
§ 4009 __ g00°Canc g Wr— %
F 300 — = 300 1
200 —————————————h 200 ————— ‘ ‘
0 15 30 45 60 75 0 15 30 | 45 60 75
Tempo (minuti) Tempo (minuti)
a) b)

Figura5.Registrazioni temperatura-tempo durante i singoli cicli di termici di austenitizzazione
raffreddamento: a) in aria (a. c.); b)in acqua (w.q).

Le misure di durezza HV,q (3 per ogni singolo campione ) sono state eseguite sul campione metallografico.
Al fine di sensibilizzare il bordo grano austenitico i campioni metallografici sono stati sottoposti ad un ciclo
termico, @680°C/3 h, in grado di favorire la precipitazione dei carburi di Cr (M,3;Cs) prevalentemente a
bordo grano. | campioni, dopo preparazione metallografica, sono stati attaccati chimicamente in soluzione
chimica (Nital) 5% HNO3 in CH3CH20H ed osservati al Microscopio Ottico.
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2.2.1 Misure di durezza e relazione con la condizione di raffreddamento

| risultati delle misure di durezza HVy, sono riportati in Tabella 2. Il confronto dei valori medi di durezza é
riportato nel grafico di Figura 6.

TT-1 TT-2 TT-3 TT-4
Durezza
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
HV1g 393 404 405 377 387 381 404 405 395 396 398 401
media 401 382 401 398
TT-5 TT-6 TT-7 TT-8
Durezza
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
HV1o 395 390 395 377 380 381 395 | 407 402 384 388 390
media 393 379 401 387

Tabella 2.— Misure di durezza HV,, dopo i trattamenti termici di austenitizzazione multipla.

ETT-1 ®TT-2 ®mT[-3 OTT-4 ®T[-5 @TI-6 mTI-7 OTT-8
405
400

ADP 7 Cr (2886)

Figura 6. Confronto dei valori medi di durezza HV,, dopo i trattamenti termici di austenitizzazione multipla.

Dal confronto dei valori medi di durezza (Figura 6) compresi nell’intervallo 379+401 HV10, non risultano
significative differenze nelle due condizioni di raffreddamento w.q, con velocita 28+42 °C/s, ed a.c. con
velocita 4.5+5.5°C/s. | valori di durezza raggiunti sono stati associati ad una microstruttura interamente
martensitica che risulta, quindi, ottenibile nell’ampio intervallo di velocita di raffreddamento (> 4.5 °C/s)
sperimentato.

Tendenzialmente i valori medi massimi, 401 HV10, sono stati raggiunti attraverso 3 cicli di
austenitizzazione: il ciclo multiplo TT-3 (1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.+900°C/1h+a.c.) e TT-7
(1000°C/1h+w.g. + 950°C/1h+ w.q.+900°C/1h+ w.q) (Figura 6).
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2.2.2 Misure della dimensione del grano austenitico e relazione con la temperatura e numero di cicli di
austenitizzazione

Alcuni esempi della microstruttura austenitica dopo i trattamenti di austenitizzazione multipla sono
mostrate in Figura 7 e 8. Nel grafico di Figura 8 sono stati messi confronto i valori medi della dimensione del
grano austenitico con quelli misurati dopo cicli di austentizzazione multipla a temperatura piu elevata, della
prima parte dell’attivita.

1 ciclo di austenitizzazione 2 cicli di austenitizzazione 3 cicli di austenitizzazione

Figura7.Effettodel trattamento di austenitizzazione multipla (Ty 900+1000°C) raffreddamento in aria a.c sulla
dimensione del grano dell’acciaio 7% Cr

1 ciclo di austenitizzazione 2 cicli di austenitizzazione 3 cicli di austenitizzazione

Figura 8 Effetto del trattamento di austenitizzazione multipla (Ty 900+1000°C) raffreddamento in acqua w.q. sulla
dimensione del grano dell’acciaio 7% Cr
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Figura 9Confronto della dimensione del grano austenitico dopo i trattamenti termici di austenitizzazione multipli in
differenti condizioni temperatura-raffreddamento.

Dal confronto dei valori medi della dimensione del grano austenitico, compresi nell’intervallo 9.4+12.6 um
per i cicli con temperatura di austenitizzazione nell’intervallo 900+1000°C, non risultano differenze
associabili alle due condizioni di raffreddamento w.q, con velocita 28+42 °C/s, ed a.c. con velocita
4.5+5.5°C/s.

L'andamento tendenziale & quello di un sensibile affinamento della struttura austenitica con dimensione a
partire da 10+11 pm sino a circa 9 um, passando da 1 ciclo a 3 cicli di austenitizzazione. Il 4° ciclo sembra
non avere un ulteriore effetto sull’affinamento della struttura austenitica.

Anche per i cicli con temperatura di austenitizzazione nell’intervallo 1010+1050°C, I'aumento da 1 a 3 cicli
tende a ridurre la dimensione del grano austenitico, ma rimane comunque elevata, compresa nell’intervallo
48+60 um, poiché la sosta in temperatura elevata promuove I'accrescimento del grano che risulta I'effetto
prevalente (Figura 9).

2.3 Trattamento di Rinvenimento

Attraverso cicli di austenitizzazione multipla TT-3 (1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.+900°C/1h+a.c.) e TT-7
(1000°C/1h+w.q. + 950°C/1h+ w.q.+900°C/1h+ w.q) & stata raggiunta una buona combinazione di durezza
401 HV10 e struttura austenitica fine con dimensione del grano austenitico 9.4+9.6 um. La valutazione del
ciclo di rinvenimento ottimale per il raggiungimento delle caratteristiche prestazionali in termini di tenacita
e stata condotta partendo dalla microstruttura martensitica ottenuta attraverso il ciclo TT3.

campione Trinv (°C) sosta
t (min)
2886-3-A 450 90
2886-3-B 500 90
2886-3-C 550 90
2886-3-D 600 90
2886-3-E 650 90
2886-3-F 700 90
2886-3-G 750 90

Tabella 3.— Condizioni temperatura-tempo di sosta dei trattamenti termici di rinvenimento.

11
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Dal saggio del trattamento TT-3, sono stati campionati 7 saggi di larghezza 15 mm. | saggi sono stati
sottoposti a trattamenti termici di rinvenimento a differenti temperature. Le condizioni temperatura-
tempo di sosta adottate per la definizione della curva di rinvenimento sono riportate in Tabella 3. Dopo i
trattamenti termici di rinvenimento sono state condotte misure di durezza HV;o. La curva di rinvenimento
che mostra I'andamento della durezza media in funzione della temperatura di rinvenimento € riportata in
Figura 9.

420 ./—.\ —e-ADP 7 Cr (2886) _
380 - -
340 1 \
= 300 A \
260
220 ~

180 1 u . . 1 . :

450 500 550 600 650 700 750
Temperatura di rinvenimento °C

Figura 10 Curva di rinvenimento dell’acciaio ADP 7Cr.

La curva di rinvenimento (Figura 10) mostra che per temperature nell’intervallo 450+550°C non si
riscontrano considerevoli effetti in termini di riduzione della durezza. L'effetto risulta importante alla
temperatura di rinvenimento di 600°C, con una diminuzione della durezza da 420 HV10 a 260 HVy. |l
raggiungimento di un valore di durezza nell’intervallo 190+200 HVi,., considerato di sicurezza per
I'ottenimento di buone le caratteristiche di tenacita all'impatto, e stato riscontrato con il rinvenimento a
750°C con durezza media di 194 HV10.

3 Conclusioni

Attraverso cicli di austenitizzazione multipla TT-3 (1000°C/1h+a.c.+950°C/1h+a.c.+900°C/1h+a.c.) e TT-7
(1000°C/1h+w.qg. + 950°C/1h+ w.q.+900°C/1h+ w.q) & stata raggiunta una buona combinazione di durezza
400 HV4 e struttura austenitica fine con dimensione del grano austenitico 9.4+9.6 um.

La temperatura di rinvenimento a 750°C, risulta favorevole per il raggiungimento di un valore di durezza
nell’intervallo 190+200 HV., considerato di sicurezza per I'ottenimento di buone caratteristiche di tenacita
all'impatto.

Attraverso il ciclo termico TT-3 e successivo rinvenimento a 750°C é stato definito il trattamento termico di
qualita da applicare al saggio di lamiera e da cui verranno successivamente condotte prove di resilienza

| CVN per la determinazione della curva DBTT.

12
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5 Abbreviazioni ed acronimi

PAGS = Prior Austenite Grain Size
TT = Trattamento Termico

AC = Air Cooling

WQ = Water Quenching
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