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Risposta al trattamento termomeccanico
dell'acciaio EUROFER97: microstruttura
e proprieta meccaniche

G. Stornelli, A. di Schino, D. Croccolo, G. Olmi, R. Montanari, A. Varone, C. Testani

L'acciaio EUROFER97 é l'acciaio di riferimento Europeo per la realizzazione di parti strutturali nei futuri reattori a
fusione nucleare. In questo lavoro e stata condotta un'estesa campagna sperimentale con lo scopo di migliorare la
resistenza senza ridurre la duttilita. L'idea alla base del presente studio e quella di raggiungere |'obiettivo attraverso
['affinamento del grano, mediante laminazione a freddo e successivo trattamento di ricottura. La sperimentazione ha
previsto la combinazione di cinque rapporti diriduzione a freddo (CR) (20%, 40%, 50%, 60% e 80%) e otto temperature
di trattamento termico da 400 °C a 750 °C, per 1 ora. | risultati hanno mostrato che con CR: 80% e temperatura di 650 °C,
si ottiene una struttura completamente ricristallizzata con grani sub-micrometrici (dimensione media dei grani 600
60 nm). Tale microstruttura garantisce un incremento del limite di snervamento e del carico massimo, rispettivamente
del 18% e del 5 %, e un allungamento uniforme doppio rispetto a quello dell'acciaio EUROFER97 standard. Per quanto
riguarda il comportamento a fatica i test di fatica ad alto numero di cicli indicano caratteristiche simili.
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INTRODUZIONE

EUROFER97 ¢ l'acciaio di riferimento per la realizzazione

di parti strutturali nel futuro reattore a fusione nucleare

DEMO e nei reattori a fissione di IV generazione [1,2]. La

composizione chimica di questo acciaio e stata sviluppa-

ta per garantire una ridotta attivazione da irraggiamento

neutronico. In particolare, alcuni elementi chimici, tipici Giulia Stornelli, Andrea di Schino
Department of Engineering, University of Perugia, Perugia, Italy

degli accial commerciali ferritici-martensitici contenenti

Cr e Mo, sono stati sostituiti con elementi chimici me- Dario Croccolo, Giorgio Olmi

. , . T Department of Industrial Engineering (DIN), University of Bologna,
tallurgicamente equivalenti e caratterizzati da ridotti tem- epariment otincusiria gg'lrg;ir:ﬁ;ly ) University of Bologna
pi di decadimento radioattivo [3]. L'acciaio EUROFER97

. . . N Roberto Montanari, Alessandra Varone
viene prodotto mediante una fusione ainduzione a vuoto

Department of Industrial Engineering, University of Rome "Tor

(VIM) seguita da una rifusione in vuoto (VIR). Viene quin- Vergata", Rome, ltaly
di colato un lingotto, omogeneizzato mediante forgiatura Claudio Testani
e, in seguito, laminato a caldo a partire da 1250 °C. Infi- CALEF-ENEA CR-Casaccia, S. Maria di Galeria, Rome, Italy

ne, il laminato segue 3 passaggi di trattamento termico:
austenitizzazione a 980 °C per 30 minuti, temprain aria e
rinvenimento a 760 °C per 90 minuti [4]. Alla fine di tale
processo la microstruttura e quella tipica di una marten-
site rinvenuta. L' acciaio mostra una buona saldabilita ed
eccellenti proprieta meccaniche alle alte temperature [5].
Tuttavia, in sequito ad irraggiamento neutronico l'acciaio
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EUROFER97 ha buone prestazioni meccaniche solo in un
intervallo limitato di temperatura (350 — 550 °C) [6] e, nu-
merosi sono gli studi scientifici condotti per ampliare tale
finestra operativa. Per incrementare il limite superiore di
temperatura operativo fino a circa 650 °C, una possibile
soluzione e quella di utilizzare una versione dell'acciaio
EUROFER97 di tipo ODS, rafforzato mediante alligazione
meccanica di ossidi di Y (Y,0,) di dimensioni nanometri-
che, con la funzione di inibire la crescita del grano e lo
scorrimento a bordo grano alle alte temperature [5]. Ri-
guardo al limite operativo inferiore a 350 °C, questo e prin-
cipalmente connesso alla perdita di duttilitd indotta dai
difetti reticolari prodotti dall'irraggiamento neutronico. Si
assiste ad una perdita di tenacita e allo spostamento della
temperatura di transizione duttile fragile verso tempera-
ture maggiori di quella ambiente [7]. Per quanto riguarda
il comportamento a fatica a basso numero di cicli (LCF)
questo é stato ampliamente studiato fino alla temperatura
di 550 °C [8, 9], valutando anche 'effetto di diversi cicli di
carico. Petersen et al. [10] hanno studiato anche 'effetto
dell'irraggiamento sulla resistenza meccanica statica e a
fatica a basso numero di cicli. La sperimentazione ¢ stata
condotta con flusso di neutroni velocidi 1.8 x 10> n/cm?2s,
temperatura < 340 °C, 15 e 30 dpa, evidenziando che, con
['aumento del danno da irraggiamento (dpa), si assiste ad
una drastica riduzione dell'allungamento uniforme sotto
carichi statici. Analogamente, si ha una riduzione dell'al-
lungamento totale a fatica. L'allungamento totale a fatica
raggiunge valori inferiori all'1% con un aumento del nu-
mero di cicli fino alla rottura, proprio a causa della perdita
di duttilita causata dall'irraggiamento.

Per ottimizzare la resistenza dell’acciaio EUROFER97a T <
350 °C, una possibile strategia & quella di tendere all'otte-
nimento di un grano ultra-fine. In genere, un affinamento
del grano incrementa la resistenza meccanica e migliora
la resistenza all'irraggiamento ma induce una riduzione
della duttilita a causa dell’'aumento della densita di dislo-
cazioni. In letteratura, sono stati condotti numerosi stu-

di che sperimentano diversi metodi di affinamento della
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microstruttura dell’acciaio EUROFER97 [11-14] che mo-
strano effetti benefici sulla resistenza all'irraggiamento. A
tal proposito, lo scopo di questo lavoro e stato quello di
sviluppare un trattamento termo-meccanico, aggiuntivo a
quello tradizionale, per affinare la microstruttura e raffor-

zare il materiale, senza perdere in duttilita.

MATERIALI E METODI

La composizione chimica nominale dell'acciaio EURO-
FER97-3, oggetto di questo lavoro, & 9Cr-1W-0,07Ta—-0,-
2V-0,11C-0,4Mn (wt.%) [4]. Una lamiera di acciaio EURO-
FER97 tradizionale (spessore 14 mm) e stato laminato a
freddo e trattato termicamente combinando cinque rap-
porti di riduzione a freddo (CR) (20%, 40%, 50%, 60%,
80%) e otto trattamenti termici a diverse temperature (in
campo ferritico [15]) nell'intervallo 400-750 °C (incremen-
ti di 50 °C) per 1 ora. Sui campioni cosi trattati sono state
condotte analisi microstrutturali mediante microscopia
elettronicaascansione ad altarisoluzione (FE-SEM-Zeiss,
Gemini Supra 25, Jena, Germania) dotata di un rilevatore
EBSD (C Nano Oxford Instruments), con passo di scan-
sione di 0,02 um e diffrazione dei raggi X (XRD-PW 1729,
Philips, Eindhoven, Paesi Bassi). Le osservazioni al SEM
sono state effettuate dopo lucidatura meccanica e attacco
chimico mediante reagente Vilella. Un'analisi d'immagine
per la determinazione della dimensione media del grano
é stata eseguita sulle mappe EBSD utilizzando il software
dedicato AlexaSoft X-Plus.

Gli spettri XRD sono stati ottenuti utilizzando la radiazio-
ne Mo-Ka (A= 0.070926 nm) nell'intervallo angolare 26 10°
- 60° (profilo di precisione con passo di scansione 0.005°
e tempo di conteggio per passo di 5's). Per tutti i picchi e
stata ricavata la larghezza a meta altezza (B;) che puo es-
sere descritta come la somma di due contributi, B, dovuto
alla dimensione dei domini coerenti di diffrazione (D) e Be
dovuto alle micro-deformazioni (e) dipendenti principal-

mente dalle dislocazioni:

0.89-1

ﬁr=ﬁn+ﬁs=m
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dove 8 e l'angolo di Bragg. | due contributi, 8_D and B_e,
sono stati valutati mediante la procedura di Cauchy [16].

dove£2=16.1, F~1 eb=0.248 nm il modulo del vettore di
Burgers.

Le proprietda meccaniche sono state studiate mediante
prove didurezza Vickers (carico di 5 kg) e, in casi selezio-
nati, mediante prove di trazione e di fatica ad alto numero
di cicli. Le prove di trazione e fatica sono state esequite
su provini piatti, estratti lungo la direzione trasversale alla
laminazione. Le prove di trazione sono state condotte in
accordo con la norma ASTM E8 utilizzando una macchina
di trazione servomeccanica (MD 100, MAYES). Le prove
di fatica sono state eseguite mediante una macchina riso-
nante (capacita di 20 kN, Rumul, Svizzera) in controllo di
carico, sottoponendo il provino ad un ciclo in trazione,
con un rapporto di sollecitazione R = 0.2 e frequenza f =
113 Hz. Il numero massimo di cicli di fatica (Run-out) e
stato fissato a 107 cicli. Ulteriori dettagli sulla sperimenta-

zione svolta sono riportati in [18].

RISULTATI E DISCUSSIONE

I valori di durezza dell'acciaio EUROFER97 dopo i trat-
tamenti termo-meccanici sperimentati in questo lavoro
sono riportati in Figura 1 e sono confrontati con il valore
di durezza dell'acciaio EUROFER97 tradizionale (201.6 +
1.9 HV [19]). Come mostrato nel grafico, la durezza é fun-
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Dal valore di € e stata calcolata la densita di dislocazioni p

mediante la relazione di Williamson-Smallman [17]:

(2)

- b2

zione sia del tasso di laminazione CR sia della tempera-
tura di trattamento termico. Dall'osservazione SEM della
microstruttura dei campioni cosi trattati si riscontra che
il trattamento termico porta a completa ricristallizzazio-
ne per tutti i tassi di laminazione. Le strutture allungate,
tipiche del materiale incrudito, tendono progressivamen-
te a riorganizzarsi in strutture con grani equiassici di di-
mensioni sub-micrometriche. A titolo di esempio, nelle
Figure 2 e 3 sono messi a confronto, rispettivamente per i
casi estremi CR: 20% e CR: 80%, le strutture del materiale
incrudito e ricristallizzato. Per il tasso di laminazione del
20 % la ricristallizzazione € completa alla piu alta tempe-
ratura sperimentata (750 °C). Al contrario, per CR: 80%, si
ha completa ricristallizzazione a circa 650 °C. La frazione
dei grani ricristallizzati dipende dal trattamento termico
ma & fortemente legata al tasso di incrudimento. Dall'ana-
lisi XRD la densita di dislocazioni p aumentaall’'aumentare
del tasso di riduzione a freddo e, per 1'80% di deforma-
zione & circa due ordini di grandezza maggiore rispetto
a materiale standard passando da 7.2 x 10! cm a circa
1.2 x 102 cm2 Questo, a seguito del trattamento termi-
co, comportaunadiversaevoluzione microstrutturale e di

conseguenza diverse proprietda meccaniche.
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Fig.1 - Effetto del trattamento termo-meccanico sulla durezza dell'acciaio EUROFER97 / Effect of thermo-
mechanical treatment on the hardness of EUROFER97 steel.
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— direzione di laminazione

(a)

Fig.2 - Micrografie SEM dell'acciaio EUROFER97 laminato a freddo con CR: 20% allo stato incrudito (a) e
trattato termicamente a 750 °C per 1 ora / SEM micrographs of cold-rolled EUROFER97 steel with CR: 20% in
the work-hardened state (a) and heat treated at 750 °C for 1 hour

— direzione di laminazione

(b)

Fig.3 - Micrografie SEM dell'acciaio EUROFER97 laminato a freddo con CR: 80% allo stato incrudito (a) e
trattato termicamente a 650 °C per 1 ora / SEM micrographs of cold-rolled EUROFER97 steel with CR: 80% in
the work-hardened state (a) and heat treated at 650 °C for 1 hour

Sulla base dei risultati delle prove di durezza, i campioni
con le migliori prestazioni meccaniche sono stati sotto-
posti a prove di trazione, e i risultati, in termini di resi-
stenza allo snervamento (YS), carico massimo (UTS), al-
lungamento uniforme (A, - in corrispondenza del carico
massimo UTS) e allungamento totale (A, - in corrispon-
denza del carico di rottura), sono riportati in Figura 4, e
confrontati con l'acciaio EUROFER97 standard [20, 21].
Dopo trattamento termico a 600 °C, i valori di YS e UTS
sono tutti molto alti rispetto a quelli dell'EUROFER97
standard, tuttavia, a tale rafforzamento corrisponde una
consistente perdita di duttilita. Un reale miglioramento
della duttilita, unito al rafforzamento del materiale, e vi-
sibile solo per il campione sottoposto ad un tasso di la-
minazione dell'80% e temperatura di trattamento a 650 °C
per 1 ora. A tale condizione di trattamento termo-mec-
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canico corrisponde un incremento dei YS e UTS rispetti-
vamente del 18% e 5%. A, e paragonabile (23%) rispetto
allEUROFER97 standard mentre l'aspetto piu rilevante e
che AU e pit che doppio (13.4% vs. 6.5%).
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Fig.4-YS (a), UTS (b), A;% (c) e A % (d) di alcuni campioni di acciaio EUROFER97 sottoposti a trattamento
termo-meccanico / YS (a), UTS (b), A,% (c) and A% (d) of some EUROFER97 steel samples subjected to ther-
mo-mechanical treatment.

L'analisi microstrutturale del campione ottimizzato (CR:
80%, 650 °C) rivela che la combinazione migliore tra raf-
forzamento e duttilita corrisponde ad un materiale com-
pletamente ricristallizzato con grani equassici di dimen-
sioni sub-micrometriche (dimensione media del grano
600 + 60 nm) (Figura 5a). Tale temperatura rappresenta
una soglia di trattamento, infatti, per temperature pit alte
(700 e 750 °C) la microstruttura risulta essere fortemente
disomogenea con dimensione dei grani su diverse scale,
micrometrica e sub-micrometrica. Il campione a 750 °C
presenta una dimensione media del grano maggiore di 1
micron, con alcuni grani che superano i 15 micron (Figu-
ra 5b). Tale risultato & in accordo con quanto osservato
in [14]. La combinazione tra l'intrinseca mobilita dei bor-
di grano e la presenza di instabilitd microstrutturali locali

(dislocazioni e coalescenza dei precipitati M,.C,) favorisce
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entrambi i fenomeni di crescita normale e abnorme del
grano.

| risultati delle prove di fatica ad alto numero di cicli sono
riportati in Tabella 1.

Come descritto in un precedente lavoro [18], il model-
lo lineare & il pit adequato a riprodurre la distribuzione
di dati cosi ottenuti. In genere, i dati di letteratura dispo-
nibili per l'acciaio EUROFER97 tradizionale fanno riferi-
mento alla resistenza a fatica sotto carico simmetrico al-
ternato [8, 9]. Inoltre, per confrontare il comportamento
dinamico-meccanico dell'acciaio tradizionale con quello
proposto in questo lavoro, € necessaria una conversione
utilizzando lo strumento del diagramma di Haigh e l'ap-
plicazione della relazione della retta di Goodman [18]. Dal
confronto delle curve cosi modificate &€ emerso che i va-

lori di resistenza a fatica sono molto vicini, con una dif-
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ferenza massima dell'ordine del 5% (350 MPa a 10° cicli
per EUROFER97 tradizionale e 335 MPa alla stessa durata
dopo CR:80 % e 650 °C). Pertanto, si pud concludere che
il trattamento termo-meccanico proposto in questo lavo-
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ro porta a miglioramenti significativi dal punto di vista del
comportamento meccanico statico di EUROFER97, con
elevata duttilita e carico di snervamento, e non peggiora
la risposta a fatica.

— direzione di laminazione

111

Fig.5 - Mappe EBSD di EUROFER97 deformato con CR dell'80% e trattato termicamente per 1 ora a 650 °C (a)
e 750 °C (b) / EBSD maps of EUROFER97 after 80% deformation heat treatment for 1 hour at 650 °C (a) and 750
°C (b)

Tab.2 - Trattamenti esequiti sui campioni e relativi codici.

ID omax (MPa) omin (MPa) Ac (MPa) Numero di cicli Vita osservata
1 422 84 338 472.000 Rottura
2 366 73 293 107 Run-out
3 449 90 359 224,000 Rottura
4 440 88 352 176.200 Rottura
5 400 80 320 2.082.200 Rottura
6 380 76 304 107 Run-out
7 480 96 384 70.400 Rottura
8 460 92 364 558.500 Rottura
9 480 96 384 165.300 Rottura
10 480 96 384 237.900 Rottura
11 460 92 368 89.900 Rottura
12 400 80 320 107 Run-out
13 500 100 400 48.800 Rottura
14 422 84 338 107 Run-out
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Per ottenere maggiori informazioni sull'evoluzione del
grano in seqguito alle prove di fatica dei campioni laminati
con CR:80% e trattati a 650 °C, sono state condotte delle
analisi EBSD esaminando le zone prossime alla frattura.
Ad esempio, la Figura 6a mostra la mappa EBSD del cam-
pione #13. Dopo la prova di fatica, la dimensione media
del grano & maggiore (873 + 53 nm) rispetto al campio-
ne prima della prova (600 + 60 nm) e si verificano alcuni
cambiamenti di struttura. Inoltre, dalle analisi delle map-
pe EBSD la frazione relativa di bordi grano a basso angolo
(LAGB) diminuisce da 0.45 + 0.01 (materiale originale) a
0.36 + 0.05. Dunque, l'EBSD mostra principalmente che i
LAGB diventano instabili per effetto del carico ciclico nel-
le prove difatica. A tale evoluzione microstrutturale corri-
sponde una variazione della durezza (Figura 6 b).

In Figura 6b i valori di durezza misurati nei campioni dopo
la prova di fatica sono riportati in funzione di As: anche se
si osserva una certa dispersione dei dati, la durezza ten-
de a diminuire all'aumentare di As. Inoltre, dal confronto

conivalorididurezza del campione non sottoposto a sol-

— direzione di laminazione

4
>

D

101 111
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lecitazione di fatica, si osserva una variazione di durezza
fino all'8%. | valori di durezza riportati in Figura 6b sono
stati rilevati in prossimita della zona di frattura. | bordi di
grano, in particolare i LAGB, possono migrare a causa del
movimento collettivo delle dislocazioni indotto dalla sol-
lecitazione applicata durante le prove di fatica. In lettera-
tura e stato riportato solo un caso di crescita del grano in
seguito a sollecitazione di fatica a temperatura ambiente
nella lega di Al 7075 [22]. Pertanto, il fenomeno osservato
nel presente lavoro rappresenta una novita di grande in-
teresse; indagare e valutare quantitativamente la stabilita
microstrutturale di questo acciaio & di notevole importan-
za per le applicazioni nucleari. Nel lavoro si osserva che la
struttura ultrafine dell’acciaio EUROFER97 tende ad evol-
vere a sequito di sollecitazione ciclica mentre il problema
pitl generale della stabilita microstrutturale dell’acciaio
riguarda soprattutto la possibile evoluzione in temperatu-
ra (ad esempio durante l'impiego) e in una condizione di

grano verosimilmente non ultrafine.

EUROFER97 (CR:80% - 650°C) prima della fatica

¢ ¢

300 320 340 360 380 400 420
Ao (MPa)

(b)

Fig.6 - Campione #13: mappa EBSD (a), durezza dei campioni sottoposti a prove di fatica rispetto a Ac /

Sample #13: EBSD map (a), hardness of samples submitted to fatigue tests vs. Ao (b).
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CONCLUSIONI

Questo lavoro ha indagato 'evoluzione microstruttura-
le e delle proprieta meccaniche dell’acciaio EUROFER97
dopo trattamento termo-meccanico innovativo, con l'o-
biettivo di migliorare la resistenza meccanica mediante un
affinamento della microstruttura, senza introdurre effetti
dannosi alla duttilita. A partire dall'acciaio EUROFER97
standard, sono stati ottenuti un gruppo di 40 campioni,
combinando diverse condizioni di laminazione a freddo
(tassi di laminazione CR: 20, 40, 50, 60 e 80 %) e otto di-
verse temperature di trattamento di ricottura (da 400 a 750
°oC per 1 ora). | principali risultati possono essere riassunti
come segue:

- La ricristallizzazione avviene in tutti campioni laminati a
freddo e trattati termicamente, con cinetiche dipendenti
sia dalla temperatura di trattamento sia dal tasso di incru-
dimento.

- Il trattamento termo-meccanico corrispondente a CR

dell'80 % e trattamento termico a 650 °C da origine ad
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una microstruttura completamente ricristallizzata con
una popolazione di grani equiassici di dimensioni sub-mi-
crometriche (600 £ 60 nm). Tale condizione porta ad un
incremento di YS e UTS (rispettivamente del 18 % e 5 %)
rispetto all’ acciaio EUROFER97 standard e ad un AT pres-
soché invariato (23%). Tuttavia, di rilevante interesse e
l'incremento dell’'allungamento uniforme di oltre il dop-
pio (13.4 % vs. 6.5 %).

- La resistenza a fatica dell'acciaio sottoposto al nuovo
trattamento termomeccanico & paragonabile a quello
dell’acciaio EUROFER97 standard.

- | campioni sottopostiafatica subiscono un aumento del-
la dimensione media dei grani, da attribuire all'intrinseca
instabilita dei LAGB durante la sollecitazione di fatica. Il
collasso di alcuni confini porta alla riorganizzazione delle
dislocazioni e alla coalescenza dei grani. A tale evoluzione
microstrutturale corrisponde una variazione della durezza
fino all'8%.
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Response to the thermomechanical treatment
of EUROFER97 steel: microstructure and
mechanical properties

EUROFER97 steel is the European reference steel to manufacture structural parts in future nuclear fusion reactors. In
this work, an extensive experimental campaign was carried out aiming to improve strength without reducing ductility.
The main idea behind the present study is to achieve such result through grain refinement obtained by cold rolling
and heat treatment. The combination of five cold reduction (CR) ratios (20%, 40%, 50%, 60% and 80%) and eight heat
treatment temperatures from 400°C to 750°C, for 1 hour, have been examined. The treatment consisting of CR = 80%
and heating at 650 °C induces a fully recrystallized structure with sub-micrometric grains (average grain size 600 +
60 nm). This microstructure guarantees an increase of the yield stress and ultimate tensile strength of 18% and 5%,
respectively, and a uniform elongation nearly double than that of standard EUROFER97 steel. Furthermore, the results
obtained from high cycle fatigue tests evidenced a similar behavior.

KEYWORDS: EUROFER97 STEEL, THERMO-MECHANICAL TREATMENTS, RECRYSTALLIZATION,
MICROSTRUCTURE, MECHANICAL TESTS;

TORNA ALL'INDICE >

La Metallurgia Italiana - Marzo 2025 pagina 16



