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INFLUENZA DELLA TEMPERATURA
sulla microstruttura della ghisa
duttile austemperata

DA MICROIMMAGINI RIFERITE A DIVERSI CAMPIONI ANALIZZATI AL VARIARE DEI PARAMETRI

DI PROCESSO, E RISULTATO CHE ANCHE LAGITAZIONE SIA ATMOSFERICA, SIA DEL BAGNO DI
SALE, INFLUISCE SULLA MICROSTRUTTURA FINALE. CONSIDERAZIONI SONO RIPORTATE, INFINE,
RIGUARDO ALLA POSSIBILE NANO-CARATTERIZZAZIONE.

a ghisa duttile o sferoidale € un
materiale tecnologicamente inno-
vativo, comparso inizialmente ne-
glianni ‘40 del secolo scorso con
successiva industrializzazione di
processo produttivo allinizio de-
gli anni '60. La stessa & creata
mediante aggiunta alla ghisa gri-
gia fusa di una scarsa quantita di
magnesio, che cambia la forma di cristal-
lizzazione del carbonio da fiocchi a sfere
di grafite. Tale materiale & contraddistinto
da proprieta uniche in termini di resisten-
za sia meccanica, sia a flessione. A queste
caratteristiche meccaniche vanno aggiun-
te quelle tipiche della ghisa, vale a dire ele-
vata resistenza alla trazione, agli impatti e
diresa. Allorché la ghisa duttile € sottopo-
sta a trattamento termico isotermico, vie-
ne prodotto un materiale completamente
nuovo noto come ghisa duttile austempe-
rata (ADI - Austempered Ductile Iron), dalle
proprieta meccaniche notevolmente miglio-
ri rispetto alla ghisa duttile semplice. LADI
possiede una microstruttura unica chiama-
ta ausferrite, miscela di fine ferrite acicolare
e di austenite residua stabile arricchita con
notevole contenuto di carbonio. L'elevato
rapporto tra resistenza e peso dell’ADI con-
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Figura 1 - Microstruttura iniziale dei campioni di ghisa duttile (200x) [11]

sente al progettista di sostituire anche i get-
ti d'alluminio con uguale massa, in applica-
zioni aventi uno spessore minimo di parete
di ghisa duttile austemperata paria 3 mm.
La nuova microstruttura dell’ADI, infatti,
conferisce al materiale proprieta superiori
rispetto a molte leghe ferrose e d'alluminio:

nei confronti delle microstrutture perlitiche,
ferritiche o martensitiche, l'ausferrite pre-
senta resistenza doppia con riferimento ad
un dato livello di duttilita ottenuto median-
te trattamento termico convenzionale. Le
proprieta meccaniche dell’ADI dipendono,
dunque, dalla sua microstruttura ausferriti-




ca: la matrice austemperata fornisce resi-
stenza a trazione e duttilita migliori rispet-
to a qualsiasi altro tipo di ghisa duttile. La
combinazione dei parametri di trattamento
termico e degli elementi di lega consente
d'ottenere insiemi diversi di proprieta mec-
caniche, quale risultato della stessa micro-
struttura ausferritica.

Il trattamento termico dellADI consiste
nella austenitizzazione della ghisa duttile,
tempra in mezzo austemperante, per
manenza a temperatura austemperata e
quindi raffreddamento a temperatura am-
biente. Durante il trattamento di austem-
perizzazione, IADI subisce un processo di
trasformazione a due stadi:

- 1° stadio - I'austenite (y) si decompo-
ne in ferrite bainitica (o) e austenite resi-
dua arricchita di carbonio (yhc) o ausferrite
- 2° stadio - l'ausferrite si decompone
ulteriormente in ferrite (o) e carburi: tale
decomposizione si verifica se 'ADI € man-
tenuta troppo a lungo alla temperatura
d'austemperizzazione.

La comparsa di carburi nella microstruttu-
ra infragilisce il materiale, per cui le pro-
prieta meccaniche ottimali dellADI sono
raggiunte al completamento del primo
stadio e prima dell’inizio del secondo.
'aggiunta di alliganti, quali ad esempio
il nichel, consente di incrementare ['au-
stemprabilita, vale a dire di ricavare struttu-
re interamente trasformate anche in getti
di notevole spessore. Diversi studi, tutta-
via, hanno provato che gli alliganti aggiunti
abitualmente nelle ghise ADI possono
segregare, causando inomogeneita nella
struttura finale con conseguente diminu-
zione delle proprieta meccaniche.
L'obiettivo finale dell'austemperizzazione,
in definitiva, € quello di conferire al mate-
riale peculiarita concomitanti di resistenza
all'usura e a fatica, leggerezza, e tenacita
e lavorabilita soddisfacenti.

Il processo di austemperizzazione
Tale processo avviene il pil comunemen-
te impiegando un bagno di sale compo-
sto in uguale misura da nitrato di sodio
(NaNQ,) e nitrato di potassio (KNO,).

Figura 2 - Forni da laboratorio utilizzati per I'austenitizzazione e il trattamento termico isotermico

La temperatura di funzionamento di
questa composizione salina & compre-
sa nell'intervallo 160+550 °C, a seconda
della composizione chimica del sale. La
conversione di austemperizzazione pud
essere effettuata in bagno di piombo, ma
poiché questo elemento ha un punto di fu-
sione di 327°C che restringe I'intervallo di
temperatura del processo di trattamento
termico, pud impiegarsi eccezionalmen-
te un bagno d'olio, seppure con estrema
cautela. | bagni di sale, usati spesso per
il trattamento termico austemperante,
sono impiegati anche per altri trattamenti,
ad es. tempra, ricottura e austenitizzazio-
ne. La composizione chimica di tali bagni
assume un ruolo chiave durante il tratta-
mento termico. | sali fusi sono completa-
mente sciolti su cationi e anioni (che sono
termicamente assai stabil), e sono ca-
ratterizzati da bassa pressione di vapore,
conduttivita termica ed elettrica eccellenti,
bassa viscosita e solubilita elevata. Le de-
formazioni dei pezzi sono molto ridotte, al-
lorché si verificano, poiché la dissipazione
di calore & assai rapida e uniforme. La buo-
na capacita di dissolvere i gas migliora con
I'aumento delle temperature, e alcuni sali
fusi riescono a dissolvere persino i metalli.
Altre motivazioni per cui il bagno di sale ri-
sulta il mezzo piu generalmente impiegato
per |'austemperizzazione del ferro duttile,
sono le seguenti:

- sono consentiti processi di tempra
con variazione discontinua della velocita
di raffreddamento;

- il bagno conduce il calore molto velo-
cemente e non & inflammabile;

- & eliminato il problema della bolla di
vapore nella fase iniziale di raffreddamen-
to;

- la viscosita del bagno & uniforme at-
traverso un ampio intervallo di tempera-
ture;

- il bagno rimane stabile alle tempera-
ture di lavoro ed & completamente solu-
bile in acqua, il che facilita la successiva
pulizia;

- il sale pud essere facilmente estratto
dall'acqua utilizzata per la pulizia con me-
todi di evaporazione;

- cambiando la temperatura di lavoro,
agitando e aggiungendo acqua, l'intensita
di raffreddamento pu¢ essere influenza-
ta in modo significativo; a temperature di
lavoro da 160 °C a 290 °C, il contenuto
d'acqua € normalmente compreso nell’in-
tervallo 0,5+2%.

La Tabella 1 mostra le composizioni e le
caratteristiche delle due varianti dei bagni
salini piu comunemente usati, vale a dire
a gamma ristretta oppure ampia.

Un sale a gamma ristretta & utilizzato solo
per il trattamento termico di austemperiz-
zazione, mentre uno a gamma ampia €
adottato per i seguenti trattamenti:
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- tempra

- lacosiddetta “tempra termale” o mar
tempering, vale a dire trattamento termico
volto a produrre una struttura martensitica
completa

- altri processi di rinvenimento.

Sperimentazione e prospettive

Gli effetti della temperatura d'austem-
perizzazione e dell'agitazione del bagno
di sale sulla microstruttura finale dellADI
sono stati investigati mediante microsco-
pia ottica. | parametri prescelti di tratta-
mento termico sono i seguenti:

- temperatura d'austenitizzazione: 900 °C;
- tempo di mantenimento alla tempera-
tura d'austenitizzazione: 1 ora;

- tempo di mantenimento alla tempera-
tura d'austemperizzazione: 1 ora;

- temperatura d'austemperizzazione:
variabile nell'intervallo 230+450 °C.

La composizione dei campioni standar
dizzati Charpy di ghisa duttile inizialmente
preparati, realizzati secondo la norma ISO-
148-1 (che descrive la prova di resilienza
su provette Charpy -intagliaU e aV - per
materiali metallici, & riportata in Tabella 2.
La Figura 1 rappresenta la microstruttura
iniziale di tali campioni, mostrando ghisa
duttile ferritica con piccolissima quantita di
perlite nella microstruttura.

La Figura 2 mostra i forni da laboratorio
impiegati per |'austenitizzazione e il tratta-
mento termico isotermico, mentre la Figu-
ra 3 mostra in dettaglio il forno a bagno di
sale per il trattamento termico isotermico.
Le superfici dei vari campioni, successiva-
mente al trattamento termico di austem-
perizzazione effettuato alle diverse tem-
perature e prima d'essere investigate al
microscopio, sono state sottoposte a trat-
tamenti preliminari mediante nastri abra-
sivi e pulitura meccanica, onde ridurre al
massimo la rugosita, e a pulitura mediante
soluzione nital (alcol e acido nitrico al 3%),
per rimuovere eventuali contaminazioni
superficiali. Le Figure 4 e 5 mostrano, a
titolo d'esempio, le diverse microstruttu-
re ottenute dopo |'austemperizzazione a
differenti temperature, con e senza agi-

Figura 3 - Dettaglio del forno a bagno di sale da laboratorio, utilizzato per il trattamento termico isotermico

tazione del bagno di sale. Tali immagini
mostrano chiaramente dei cambiamenti
importanti della microstruttura finale ri-
spetto a prima del trattamento termico:
alle basse temperature d'austemperizza-
zione, la microstruttura & piu fine rispetto
alle alte temperature, indipendentemente
dall'agitazione del bagno di sale.

Si evidenzia, inoltre, una presenza mag-
giore della fase d'ausferrite nei campio-
ni temprati nel bagno di sale agitante,
a differenza di quelli temprati nel bagno
di sale calmo. Una maggior produzione
d'ausferrite, infine, pud essere ottenuta
aumentando il tempo di mantenimento
alla temperatura d'austemperizzazione
finoa 2 ore.

Lo studio dell'influenza della temperatura
d'austemperizzazione sulla micro- e nano-
struttura della ghisa duttile austemperata,
a livello d'approccio metodologico, pud
essere arricchito impiegando le seguenti
altre metodologie, in maniera complemen-
tare alla sperimentazione gia effettuata:
metodi tradizionali (ad esempio, prove di
durezza e di tenacita), metodi avanzati,
quali quelli di caratterizzazione micro- e
nano-strutturale tramite tecniche neutro-
niche.

Le ghise sferoidali austemperate si pre-
stano a numerose applicazioni, ad es.
nel settore automotive, per cui la deter
minazione in modo non distruttivo della
presenza di difetti all'interno del materiale

TABELLA 1 - COMPOSIZIONI E CARATTERISTICHE DEI BAGNI DI
SALE PER AUSTEMPERIZZAZIONE [9]

NaNO, Ca(NO,), NaNO,
% % %
gamma 45:56  45:55 :
ristretta
gamma ampia 0+25 45+55 25+55

temperatura di temperatura
fusione operativa
°C °C
220 260+595
150+165 175+540




(compresi quelli sub-superficiali) e la defi-
nizione dell’'esatta struttura metallografica
rivestono un‘importanza fondamentale.
Le tecniche neutroniche, non distruttive,
sono particolarmente utili per interpretare
convenientemente la base strutturale per
la proprieta fisiche, al fine di perfeziona-
re la qualita del materiale considerato, e
consentono in questo caso di determina-
re direttamente su campioni reali dei para-
metri corresponsabili delle caratteristiche
macroscopiche e delle performance finali.
La tecnica della diffusione neutronica a
piccoli angoli (DNPA), valida per la caratte-
rizzazione a livello di micro- e nano-scala,
consente d'ottenere informazioni sulle

disomogeneita presenti (difetti tipo pori,
precipitati e bolle di gas), e individuare le
separazioni di fase.

Tale metodo, dai fondamenti teorici simili
a quelli della diffusione dei raggi X ai picco-
li angoli (che pero & limitata per lo scarso
potere di penetrazione dei raggi X), consta

TABELLA 2 - COMPOSIZIONE IN PESO % DEI CAMPIONI DI GHISA

DUTTILE [11]

0,20 0,04

nell’allargamento di un fascio neutroni-
co dopo I'attraversamento del campione
contenente le eterogeneita. Gli angoli di
diffusione considerati debbono essere
maggiori di A/R, in cui R & la piu grande
dimensione delle disomogeneita e A ¢ la
lunghezza d'onda del fascio neutronico.
Modelli specifici d'approssimazione dei
dati analitici ottenuti permettono di ricava-
re, a livello generale, la funzione distributi-
va delle dimensioni delle disomogeneita,
insieme a dati su quantita, frazione vo-
lumica e forma dei difetti considerati. La
distribuzione delle forme, nello specifico,
puo essere valutata generalmente nell’in-
tervallo 10°-10°A. La DNPA, fornendo

N ST AP e

Figura 6 - Microstruttura dopo austemperizzazione a
258 °C senza agitazione del bagno di sale (200x)

Figura 5 - Microstruttura dopo austemperizzazione a
352 °C con agitazione del bagno di sale (200x)

Figura 7 - Microstruttura dopo austemperizzazione a
368 °C senza agitazione del bagno di sale (200x)

S Cu Mg Fe

0,008 0,04 0,047 bal.

informazioni con alto grado di precisione
statistica poiché mediate su un volume
macroscopico di campione compreso
tra il mm?® e il cm?®, & sicuramente com-
plementare alla microscopia - sia quella
ottica, sia quella elettronica (quest'ulti-
ma, riuscendo ad analizzare soltanto una
porzione d'area dalle dimensioni assai
ridotte). Laustenite residua, contenuta
nell'ausferrite di cui € composta la ghisa
ADI, puo essere piu 0 meno satura di car
bonio, con conseguenti effetti sulla qualita
del materiale, per cui & importante defini-
re la percentuale d’austenite poco satura
di carbonio. La diffrazione neutronica, in
questo caso, pud contribuire a determi-
nare il contenuto d'austenite residua - ad
es., confrontandola in funzione di uno sta-
to applicato di tensione e deformazione
- con soddisfacente precisione anche in
caso di frazioni di massa d'austenite infe-
riori allo 0,01%. Tecniche diffrattografiche,
d'altro canto, sono state gia impiegate:
Si puo citare, a titolo d’esempio, la diffra-
zione dei raggi X utilizzata per studiare la
morfologia delle superfici danneggiate da
cavitazione e alterazioni microstrutturali in
campioni di ghisa ADI a 300 °C e 400 °C
con microstruttura d'ausferrite col 16%
e 31,4% d'austenite residua. Una buona
previsione dell’'evoluzione micro- € nano-
strutturale in seguito al trattamento d'au-
stemperizzazione, infine, pud essere effet-
tuata mettendo a punto opportuni modelli
basati sull'investigazione tramite tecniche
neutroniche di campioni/componenti reali,
combinati col metodo degli elementi finiti:
tali modelli possono essere concepiti € svi-
luppati in termini di ricristallizzazione dinami-
ca e fenomeni d'accrescimento del grano.

| riferimenti bibliografici sono disponibili su
richiesta alla redazione
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