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Influenza di un trattamento superficiale
duplex sulla resistenza ad impatto
e a fatica di un acciaio 18Ni300 prodotto
per L-PBF

T. Tekin, L. Maines, G. Ischia, A. Molinari, F. Naclerio, R. Ipek

In questo lavoro e stata studiata l'influenza di un trattamento superficiale duplex, nitrurazione in plasma seguita da PVD
diun rivestimento Ti(C,N), sulle proprieta meccaniche di un acciaio maraging 18Ni300 prodotto con la tecnologia Laser
Powder Bed Fusion (L-PBF). Il trattamento superficiale & stato eseguito con due intensita diverse della nitrurazione.
Sono state studiate laresistenza ad impatto (Charpy) su proviniintagliati e laresistenza a fatica assiale. Come riferimento
& stato considerato lo stesso acciaio invecchiato direttamente senza la solubilizzazione.

| risultati hanno evidenziato come il trattamento duplex non influenzi significativamente la resistenza all'impatto e
promuova un sensibile aumento della resistenza a fatica. | risultati sono interpretati sulla base della combinazione
dell'indurimento superficiale indotto dalla nitrurazione e dell'laumento della percentuale di austenite causato

dall’esposizione del materiale alla temperatura del trattamento superficiale.

PAROLE CHIAVE: LASER POWDER BED FUSION, ACCIAIO MARAGING 18NI1300, TRATTAMENTO

SUPERFICIALE DUPLEX, RESISTENZA ALL'IMPATTO, RESISTENZA A FATICA

INTRODUZIONE
Gli acciai maraging sono fra i materiali piu studiati ed
utilizzati nella produzione di component meccanici con
latecnologia Laser Powder Bed Fusion (L-PBF) grazie alla
loro eccellente saldabilita che li rende particolarmente
adatti a questa tecnologia [1]. La microstruttura
martensitica praticamente priva di carbonio rinforzata
dalla precipitazione di composti intermetallici consente
di ottenere un'eccellente combinazione di resistenza T. Tekin, L. Mair]es,_G. Ischia,
meccanica, duttilitd e tenacita alla frattura [2, 3]. Le A. Molinari
R T \ Universita di Trento, Italia
proprieta ottenibili con la tecnologia L-PBF sono
confrontabili con quelle dei pezzi prodotti con le F. Naclerio

. ) . Pontillo Officine Meccaniche & C., Scafati (SA), ltalia
tecnologie convenzionali [4].
Un'applicazione potenzialmente interessante della R. Ipek

Ege University, Izmir, Turchia

tecnologia L-PBF dell’acciaio maraging & la produzione di
utensiliperlapressaturadelle polverimetalliche. Sitrattadi
componenti di elevata complessita geometrica, che sono
soggetti ad elevate sollecitazioni statiche e dinamiche
e ad usura in esercizio. Tuttavia la durezza massima
ottenibile dopo il trattamento termico di indurimento di
precipitazione (53-55 HRc) ¢ insufficiente per garantire
una buona resistenza all'usura. Questa limitazione
pud essere superata con i trattamenti di indurimento

superficiale, in particolareitrattamenti duplex costituitida
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un trattamento termochimico seguito da un rivestimento
PVD [5-9]. Fra i trattamenti termochimici dell’acciaio,
la nitrurazione e la piu adatta perché viene eseqguita a
temperature confrontabili con quella dell'invecchiamento
e pertanto la precipitazione dei composti intermetallici
avviene durante la nitrurazione stessa. L'influenza positiva
della nitrurazione in plasma sulle proprieta di superficie
dell’acciaio maraging forgiato & stata studiata in alcuni
lavori [10-13]. Relativamente all'acciaio prodotto con
L-BBF, Hong e al. Hanno recentemente dimostrato che le
migliori proprieta si ottengono effettuando la nitrurazione
in plasma direttamente sul materiale as-built [14].

Il trattamento di indurimento superficiale potrebbe
causare una diminuzione della resistenza all'impatto
dell’acciaio maraging. Allo stesso tempo, & atteso un
aumento della resistenza a fatica. La resistenza all'impatto
dell’acciaio maraging prodotto con L-PBF & oggetto di
alcuniarticoliin letteratura che si concentrano sull'effetto
del trattamento termico esequito con e senza lo stadio
di solubilizzazione prima dell'invecchiamento [15-21].

La resistenza a fatica € maggiormente studiata. L'acciaio
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maraging prodotto con L-PBF ha un limite a fatica pari
al 20-30% del carico di rottura, a differenza dell’acciaio
forgiato che raggiunge il 40-60% [22]. Poiché questa
differenza con gli acciai forgiati € dovuta sostanzialmente
ai difetti della microstruttura tipici del processo L-PBF,
i lavori in letteratura sono soprattutto focalizzati sullo
studio dell’effetto di tali difetti (lack of fusion e porosita
da gas intrappolato, inclusioni non metalliche) sulla
nucleazione e la propagazione della cricca di fatica [23-
28].

Non esistendo quindi lavori sull'effetto dei trattamenti
di indurimento superficiale su queste due proprieta
dell'acciaio maraging prodotto con L-PBF, & stato
condotto uno studio effettuando un trattamento
superficiale duplex sull'acciaio 18Ni300. In questo articolo
vengono presentati i principali risultati ottenuti con le

prove di impatto Charpy e le prove di fatica assiale.

MATERIALE E PROCEDURA SPERIMENTALE
La polvere utilizzata ha la composizione chimicanominale

riassunta nella Tabella 1.

Tab.1 - Composizione chimica della polvere di acciaio 18Ni-300 (% in peso).

Elemento C Si Mn P

S Mo Ni Co Ti

Contenuto <0,03 <0,10 <0,15 <0,01

<0,01 4.90 18.00 9.30 1.10

Tutti i campioni sono stati prodotti utilizzando una mac-
china SLM 280 HL 2.0 con i seguenti parametri: potenza
del laser: 100 W; velocita di scansione: 420 mm/s; spes-
sore dello strato: 0,03 mm; distanza tra i vettori: 0,05 mm.
La densita é stata verificata con il metodo di Archimede ed

& risultata superiore al 99,5% della densita teorica. Sono

stati prodotti campioni per le prove Charpy (55x10x10 mm
conintaglio a V) e campioni per le prove di fatica assiale; il
disegno di quest'ultimi & riportato in Figura 1. | campioni
per le prove di impatto sono stati fabbricati lungo la di-
rezione di stampa Z e la direzione del moto del roller V;

quelli di fatica solo lungo la direzione Z.

Fig.1 - Campione per le prove di fatica assiale.

Sono stati esequiti i trattamenti termici e superficiali elen-

cati in Tabella 2, nella quale sono anche riportati i codici

utilizzati per la nomenclatura dei campioni.
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Tab.2 - Trattamenti esequiti sui campioni e relativi codici.

Codice Trattamento Termico/Superficiale
DAT Invecchiamento diretto a 490°C/6h
C <0,03
NC Nitrurazione a 510°C/2h + PVD Ti(C,N) a 510°C/2h

L'invecchiamento & stato esequito direttamente sul mate-
riale as-built in atmosfera di azoto. La nitrurazione al pla-
sma e il rivestimento PVD sono stati eseqguiti in un forno
Riibig MICROPULS PROCOAT 70/90. Il gas di nitrurazione
era composto da 75% in volume di H, e 25% in volume di
N,, la pressione era di 2,5 mbar e la tensione di 500 V. Il ri-
vestimento PVD Ti(C,N) e stato eseguito con unatensione
di 490V, a2 mbar, in un flusso di gas TiCl,/N,.

La caratterizzazione microstrutturale & stata condotta al
microscopio elettronico a scansione (SEM), dopo attacco
con Nital 2%. La percentuale di austenite residua & stata
determinata con la diffrazione di raggi-x (XRD), utilizzan-
do la sorgente di rame Cu-Ka.

E’ stata misurata la durezza HRc e sono stati esequitii pro-
fili di microdurezza HV0.025 sui campioni trattati in su-
perficie. La prove d'impatto sono state eseguite con un'e-
nergia disponibile di 150 J su cinque campioni per ogni
direzione di fabbricazione. Le prove di fatica sono state
eseqguite utilizzando una macchina per fatica assiale a fre-

quenza risonante RUMUL, eseguendo da 3 a 5 prove su
diversi livelli di ampiezza dello sforzo fra 600 a 200 MPa,
con un rapporto dicarico R =-1 e una frequenza di 140Hz,
Le prove sono state interrotte o dopo 107 cicli, o quando
veniva rilevata una diminuzione della frequenza di 1-1.5
Hz (indicativa della presenza di una cricca in propagazio-
ne). La superficie di frattura dei campioni e stata esaminata
al SEM,

RISULTATI E DISCUSSIONE

La figura 2 mostra la microstruttura della sezione degli
strati superficiali dei campioni C ed NC. In entrambe le
immagini e visibile il rivestimento Ti(C,N), pit spesso nel
campione NC, e lo strato di diffusione sottostante. Nel-
la parte esterna dello strato di diffusione di NC & visibile
una fine precipitazione aghiforme del nitruro Fe,N. Que-
sta precipitazione non é visibile nel campione C. La analisi

XRD hanno confermato questo risultato [29].

Fig.2 - Microstruttura SEM: Strato di diffusione e rivestimento di C (a) e di NC (b).

La figura 3 mostra la microstruttura al cuore dei tra mate-
riali studiati. Nel DAT si osserva la microstruttura di soli-
dificazione che non e stata modificata dal trattamento di
invecchiamento, caratterizzata dai bordi fra i primari grani
di solidificazione e dalla substruttura cellulare molto fina.
Dopo i trattamenti superficiali la struttura cellulare risulta

parzialmente frammentata, e anche i bordi fra i grani pri-

mari non sono visibili chiaramente. L'analisi XRD ha rile-
vato una sensibile differenza nel contenuto di austenite:
9% in DAT, 14% in C e 27% in NC, determinata dall'espo-
sizione dal materiale alla temperatura della nitrurazione e
del trattamento PVD che promuove la formazione di ulte-

riore “reverted austenite”.
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Fig.3 - Microstruttura SEM del cuore dei campioni analizzati: a) DAT, b) C, e ¢) NC.

| profili di microdurezza dei campioni trattati in superfi- atteso data la notevole differenza dello stadio di nitrura-
cie sono mostrati in figura 4. Il trattamento NC induce zione. In entrambi i casi, il trattamento duplex aumenta
non solo una maggiore microdurezza superficiale maan- notevolmente la microdurezza del materiale. La microdu-
che una maggiore profondita dell'indurimento (150 um in  rezzaa cuore del campione DAT é leggermente superiore
confronto con 50um) rispetto al trattamento C, come era  a quella dei due trattati in superficie (650 HV0.025).

—
10@—9 - N?
ﬁ \
S 80047
& \
>
T
S
o 800 -
E A
=] [ ‘
8 700 - \‘h,\
S
= . = —
- = e \T 32 o3
p— b
T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Profondita (um)

Fig.4 - Profili di microdurezza dei campioni C e NC.

La durezza HRc misurata sulla superficie e a cuore dairi- cuore si osserva un calo minimo solo nel materiale NC,
sultati riportati in figura 5. La durezza misurata in super- La maggiore quantita di austenite nei materiali trattati in
ficie & praticamente la stessa nei tre materiali, mentre a  superficie non ha un effetto significativo sulla durezza.
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Fig.5 - Durezza Rockwell C dei campioni DAT, C e NC.
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| risultati delle prove di impatto sono riportati in figura
6. Si osserva che la resistenza all'impatto & praticamente

isotropa, ma soprattutto che, malgrado il notevole indu-
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rimento superficiale, il trattamento superficiale non infra-
gilisce il materiale in quanto le differenze osservate sono
confrontabili con la deviazione standard dei risultati.
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Fig.6 - Energia d'Impatto dei campioni DAT, C e NC.

Per comprendere questo risultato, sono state ripetute le
misure del profilo di microdurezza alla base dell'intaglio,
cioé nella regione dove nuclea la cricca. | risultati sono
confrontati con quelli ottenuti in corrispondenza della
superficie dei pezzi (fig. 3) nella figura 7. Sia la microdu-

rezza superficiale che la profondita dell'indurimento sono
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molto inferiori alla base dell’intaglio, a causa dell'effetto
geometrico della nitrurazione in plasma [30]. L'efficacia
del trattamento infatti dipende dalla geometria dei pezzi,
risultando maggiore sulle asperita e minore nelle valli in

confronto con le regioni a superficie piana.
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Fig.7 - Profili di microdurezza dei campioni C e NC in corrispondenza della superficie piana e della base
dell'intaglio.

L'assenza di un effetto infragilente del trattamento di in-
durimento superficiale & quindi da attribuire alla minore
intensita dell'indurimento stesso nella zona dove nuclea

la cricca, in combinazione con l'aumento del contenuto

di austenite.

Il risultato delle prove di fatica e riportato in figura 8.
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Fig.8 - Ampiezza dello sforzo in funzione del numero di cicli.

Il trattamento superficiale promuove un notevole

miglioramento della resistenza a fatica rispetto al
trattamento di invecchiamento, variabile dal 30% circa
agli alti livelli di sforzo fino al 100% ai livelli pit bassi
(con riferimento alla retta interpolante del 50% di
probabilita di frattura). Non si osserva una differenza
fra i due trattamenti superficiali, malgrado il differente
indurimento dai

superficiale evidenziato profili  di

Fratturainiziata

sulla'spperficie

Frattura
7 Inlzlata
internamente

microdurezza. L'effetto del trattamento superficiale &
quello di spostare tendenzialmente il punto di innesco
della frattura dalla superficie agli strati piu interni, come
evidenziato dall'osservazione delle superfici di frattura.
Alcuni esempi sono riportati in figura 9, nella quale si
osserva chiaramente la presenza del cosiddetto “killer
defect” sulla superficie del campione DAT e all'interno nei
campioni Ce NC.

Fig.9 - Esempi superficie di frattura da fatica dei campioni DAT, C e NC.

CONCLUSIONI

Nel presente lavoro e stato studiato l'effetto di un tratta-
mento superficiale duplex (nitrurazione in plasma seguita
da PVD) sulla microstruttura, la resistenza all'impatto e la
resistenzaalla fatica assiale di un acciaio maraging 18Ni300
prodotto per L-PBF. Come riferimento e stato assunto lo
stesso acciaio invecchiato direttamente, senza eseqguire la

solubilizzazione.

L'amento della durezza superficiale e sub-superficiale
promosso dal trattamento di nitrurazione causa un no-
tevole aumento della resistenza alla fatica senza indurre
un calo della resistenza all'impatto. L'aumento della re-
sistenza a fatica & dovuto allo spostamento della nuclea-
zione della cricca negli strati pit interni, tendenzialmente
alla fine dello strato di diffusione. Non si osserva un effet-

to della diversa intensita della nitrurazione fra i due trat-

La Metallurgia Italiana - Ottobre 2024

pagina 12



La Metallurgia Italiana

SCientifiC papers - Additive Manufacturing International Journal of the Italian Association for Metallurgy

tamenti superficiali. L'assenza di un effetto negativo sulla Ringraziamenti

resistenza all'impatto & attribuito non solo all’'aumento Il Progetto di ricerca e finanziato dal Ministero per lo Svi-

del contenuto di austenite (reverted austenite), ma anche luppo Economico, progetto n. F/050184/01-02/X32 del

alla ridotta efficacia della nitrurazione alla base dell'inta-  “Programma Operativo Nazionale Imprese e Competivita”

glio delle barrette Charpy. 2014-2020 FESR - Bando Horizon 2020 PON 1&C 2014-
2020.
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