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Abstract

Il Nitinol € una lega conosciuta per le sue importanti proprigaifodno di forma e

pseudoelasticita, grazie alle quali questa lega trova applicazioni in vari ¢ampéesto studio
verranno prodotti cilindri dmateriale con una tecnica di additive manufacturing e soggetti poi a
trattamenti termici éavorazionimeccanibe Questi trattamenti hanno la capacitardidificare la
microstruttura della lega e di influenzarne le proprieta in modo differente a seconda delle
condizioni e parametri utilizzatbaranno valutati gli effetti sulla microstiuta con prove
metallografichee indagini XRD, sulle temperature di trasformazione mediante analisi DSC e sulla
proprieta superelastica con test di nanoindentaz®inedra comdrattamenti a diverse

temperature modificano le proprieta della lega in maniera oppostda lohe influenza é

maggiore di quella dgprocessi meccanici.
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Capitoldl-Introduzione

Nel corso detempq vari scienziati hanno trovato alaiteghe metallicha grado di recuperare
completamente da graindkeformazioni senza aver subito deformazione plastidgi r i cor dar e 0
loro configurazioneaniziale e dipoterla assumere con un cambiamento della temperatura.

La lega binaria NickeTitanio, anche nota coniditinol, fa parte di gestee prendono il nome di
Ashape memor yNeall [toggnap o ShMBA)hno acqui si t o sempr e
comunit”™ scientifica e vengono sfruttat:i i n d
dispositivi biomedicali e aereospaziah.questo lavoro si studieranno gli effetti su microstruttura,
gualita superficiale, temperature di trasformazione e proprieta superelastica di operazioni di taglio

e trattamenti termicgu campioni ottenuti tramite additive manufacturing. Verranno svolte

operazioni al tornio sia utilizzando lubrificante che un raffreddamento criogeniche, abbinati a

quelli di trattamenti di invecchiamento a differenti temperature.

Si stabilracomevar i a | 6ef fetto combinato di questi du
guale trattamentinfluenza maggiormente le proprieta della lega e come ottemggéori risultati

in termini di superelasticita.

Nel primo capitoloverrannobrevemente ripercorsi i passi che hanno popdtoaallascoperta e

poi al | éNitmp e samg spieghto il meccanismo di funzionamento delle propeéé& d

SMA. Saranno discussi i potenziali effetti del processo di stampa 3Dteattamenti termici e
meccanicisulla microstruttura e le proprie¢ganchealcune applicazioni.

Nel secondo capitolsaranno presentate le modalita di lavoro e le attrezzature a disposizione.

Infine, saranno riportati analizzatii risultati ottenutie tratte le conclusioni finali.

1.1 Storia e scoperta del Nitinol

Il primo ad intuire il comportamento anomalo di questa IegaVilliam Buehlernel 1959[1],
metallurgistadella Naval Ordinar Laboratorfanche chiamato NOL$ituato a White Oak nel
Maryland

Buehlerera stato coinvoltmello sviluppo di nuovi materiali metallici per faogettazione di un
veicolo spaziale di rientrdl suo compito era quello di determinare le propri@gccanichelei
metalli e leghe in modo da trovare una soluzione che soddestele condizionidi rientro
nel | 6 at mo s.Beehlex certoedisvilepparer naove leghe piu performanti di quelle gia
esistentie cherispettassero i requisiti di performandke @streme temperature a cui € sottoposto un
veicolo spazialeSi concentrésu 12 leghehe formano composti intermetallici con semiplapport
stechiometrice che hanno altemperatuad | fusione; tr a legaequiatomicac 6 e r
nickeltitanio.

Nel 1959avvennal fatto che suscito interesse attorno alla lega nitkahio.

Lo6assi st e nappoggdsu urBpiaeohnl redfrattario due badella stessa lega nickstanio

ma che avevano diverse temperat(mea piu calda appena ed uga formatache si stava
raffreddando) maquesteemisero due suoni differenti



Come controproviaBuehler raffreddo in acqua fredda la barra calda e poi la lascio cadgiano
constatando che le due bamatrambe freddeemettevano lo stesso suohoquesto modo Buehler
poté concluderehe la variazione dello smorzamento acusticlovariare della temperatufasse |l
risultato di uncambiamentaldla microstruttura.

Da quel momento Buehler pose grande attenziolte Iega nickeltitanio che denomino NITINOL
(Nickel-Titanio-NavalOrdinary-Laboratory) tuttavia senza trovar un filo che collegasse la
variazione della temperatura alle variazioni delle proprieta.

Nel 1961 si tenne una riunione del N@Lcui si voleva discutere delle proprieta di resistenza a fatica
del Nitinol. In questa occasioné 6 as s i st e stave camdminar8la intdrre ral tavolo della
riunione e nel mentre piegava ripetutamamecampione dNi t i n o | nRna for ma di
a quando non passo vicino ad uno membriche accese la flamma con il suo accendino verso |l
campionequestgpassada una forma ripiegata a fisarmonecara a fdt r.{f sa 0 a

Tale fattoconfamo che il calore poteva influenzare la microstruttunma ancora non era chiaro il
meccanismo con cui avveniva questo cambiamento

Nel 1962prese parte alle ricerche del NOL anche il doRoederickWang espertodi strutture
cristalling il cui lavoro si rivelo fondamentale al fine di spiegammeccanismo di funzionamento
delle proprieta dellSMA.

| progressi nella conoscenza dtinol furono lenti a causa della difficolta nella lavorazione e per
via del | 6 matarialeche longtavamo gii esperimentna, nonostante ci®angnel 1967
riusci a comprendere e@ndere noti i meccanismi con cui funzionano le proprieta di questa lega.
Da li a poco arrivarono le prime applicazionicampoaeronauticee successivamente in campo
odontoiatricoe divenne sempre pipopolareanche grazie a migliori tecnologie di lavorazione
evolute neltempd i no a d apprtovazonaelrFBANEld979.

1.2 Microstruttura e proprieta

Buehler aveva intuito cHa differerte capacita di smorzamenagusticaraduebarre diNitinol, una
calda e una fredddipendesse da un cambiamemigrostrutturale dovuto aldifferenti temperature
dei due oggetti.

Le proprietadi questa lega dipendoniofatti da possibili cambiamenti che avvengono nella
microstruttura

In una legaequiatomica Nickelitanio gli atomi si dispongono secondo doenfigurazionj una
stabile ad alte temperature chiamatistenitee unadettamartensitea temperature minof2].

L austenite presenta un reticolo cubico a corpo centratoigili@ e caratterizzata da un alto grado
di ordine e simmetriamentre la microstruttura martensitica presenta un retiowoocling si
presenta in forma aciculaegl € facilmenteleformabile 8].



Figural.2.1 a) martensit€reticolo monocliro) b) austenitgreticolo cubico corpo centratd?]

S0 pm

Figura 1.2.2 immaginedi lega NiTi nelle due faghartensie ed austenit¢2]

La fase austenite pud essere trasformata in martensiticd r aver so | appl i caz
superiore a un certo valore di soglia, o diminuendo la temperatura al di sotto di un certactalore
varia a seconda del rapporto di composizione N¥&@iseconda defrattamentitermomeccanici

subiti: dislocazioni, difetti puntuali, la presenza di precipitati e le dimensioni dei grani hanno una
grande influenza sul comportamento della lega.

Da martensit@ possibilaitornare in fase austenitica rimuovendo lo stress applicato nel primo caso

in modo elastico (tale proprieta prende il nome di swbasticita) riscaldando oltre una certa
temperaturanel seconddgrazie alla proprieta di ritorno di forma).

Tali proprieta, che saranno descritte piu nel dettaglio, derivdrfatttache questa lega puo passare

da wuna microstruttura all 6al tsolido chetatviere senzas o
meccani s mi di di ffusione. Durante quest. cam
livello atomico, con conseguo& nucleazione e successiva crescita della fase martensitica da quella
Aparented (austenite) [3].

Tramite fenomenidisplasivigli atomi non si muovono per lunghe distamaa si riarrangiano in

modo cooperativo senza cambiare la cosiione chimica della fase originari&ono dette
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Atrasformazi oni dat geantitdi di hueva fasenpresgniea dipenale solo dalla
temperatura raggiunta e non da quanto duratto isoterma a tale temperatuta distorsione del
reticolo che si verifica durante questi cambiamenti microstrutturali € reversibile ed avviene in
brevissimo tempo

La trasformazionela austenite a martensite tramite raffreddamento si divide in due parti

- deformazione di Bainin cui avviene ladeformazione della cella cristallinacke comprende
tutti i movimenti atomici su piccola scala (inferiore alle distanze interatomiche) per la
formazione di una nuova struttucaistallina. Nella figuradi sottoe schematizzatsn modo
bidimensionalela progressiva trasformazioneda augenite a martensit@mel materiale con
spostamenti atomiche si verificansimultaneamenieungo unoéi nterfacci a
piano di atomi nolcausanda rottura dei legami chimicLa martensitéormata attraverso questi
piccoli spostamenti presenta una forma e un volsjpesso differenti da quelli della fase parente

austenitica. Percio, necessario c he | a martensite e
trasformata t r ovi no un accomodamento all dédinterno
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Figura 1.23 Spostamenti di Bainella progressiva trasformazione da austenite a marteféjte

- Lattice InvariantShear (accomodamen) e il meccanismo tramite cui il materiale, pur
conservando la struttura martensitica e senza modificare i parametri cristallografici, assume la
stessa forma macroscopica e lo stesso volume della fase austenitica genitrice. Esistono due
modalita differentilo slittamentdslip), tipico degli acciai e modifica in maniera irreversibile la
microstruttura del materiale con la rottura e lo slittamento dei legalai geminazione (o
twinning), un processo reversibile anche se puo accomodare solamente varidoionac: non
di volume a differenza di quanto avviene per lo slittamehteecordo meccanismo € quello
sfruttato dalle leghe a memoria di formaoinvolge gli atomi affacciati ad un piano caratteristico
detto bordo di gminazione, o twin boundaryale piano € un piano di simmetria perfettamente
speculareen sulta essere unodéinterfaccia coicuiener
atomi presentano lo stesso numero e lo stesso tipo di lefaonelli che non vi appartengono
Queste caratteristiche permettone o t teffetto Idi6 una sollecitazione di taglicalla
microstruttura del materialedi disporsi secondo una configurazione preferenziaen
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u rodentazione piu favorevole rispetto allo sforzo applieateenza provocare la rottura dei
legami.

—r
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S . -4
-

+ +4

[ [ ]

Martensitic
Transformation

(a) accommaodation by slip (b) accommodation by twinning
Figura 1.24 Accomodamento per scorrimento e geminazi&he [

Inseguitcall 6 a p p | i wnaazidq te made cdnfiguraziondei dominicoalescondn una singola
variantee cio comporta una notevole deformazione senza lo slittamento dei piani. Tale fenomeno
prende il nome di degeminazione o detwinning, con un cambio macroscopico della forma.
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Figural.2.5Degeminazions ot t o | 6ef f €t t o di un carico |

1.3nShape Memoryo

Partendo da una struttura austenitica, definita apahent phase, se questa viene raffreddata al di
sotto di una certa temperatwiae prende il nomdi martensite start Miniziera latrasformazione

di fasecheterminga una volta raggiunta la temperatanartensite finish M(con M che € minore

di My).

La martensite cosi ottenuta € caratterizzata da una strattmrgeminati adi t wed martensite |,

cioé in cuiidomininohanno uno6uni;aarisultar cheelastrtura eopifaeiimente
deformabil e con | 6 aigginivengana ooientatramiieuna deformazibnee s s
plastica ¢ome si vede in figurd.2.9 [7].

| cristalli di martensitgpossono essemientatiin 24 differenti modicioe, esistono 24 differenti
varianti che possono coesistarsieme, formando una struttura con vari cristalli orientati in
differenti modi[8]. Questi derivano di scorrimento in 4 diverse direzioni di ognuno @egpian
diagonalipresenta | | 601 nt er monodire. L0 a pept li iccod z0i ocauwsa ildenomeno c ar
di degeminazione (detwinninghe porta diversi varianti presenti arientarsi secondo la direzione
della sollecitaziongla martensite in questo stato presenta una sola delle possibili 24 varianti.
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La martensite in questo stato  chiamata mart

il carico viene rimossodomini rimangonarientatatipoichée tutti i cristalli di martensiteanno la
stessa energiananca quindi una forza motriga termini di energia che riporti la struttura

martensitica da uno stato ndetwinnedo a @it win

Il recuperototale dellastrutturainziale si ottiene riscaldando iNitinol oltre la temperatura di
austenite finiskA¢, valorein cui terminaa trasformazione inversa da martensite in austenite.
La propriet”™ deadessere descdtia seoonidparcoro®ABE® nayrafico T-0-
Odellafigural.3.2

N Twinned martensite
ot below M, N

(c)

Heat
to above A,

Austenite Detwinned martensite
above A, below M,

Figura 1.3.1 Ritorno di forma schematizzato: austenitemartensite geminataamite raffreddamento, orientazione della
martensitgmartensite degeminat&)ritorno alla faseaustenitica tramite riscaldament{@]

Partendo dal punto,@n cui il Nitinol & in fase austenitica essera@ona temperatura superiore ad
Ay, raffreddando il materiale sotids nel punto Atutta la strutturaiene trasformatan martensite

La martensite ottenuta nel puntdA una struttura twinnezhesottol 6 a p p | di scnaaicopude
essere deformat@a modo non elasticd)no ad ottener@na struttura dgeminatanel punto B.

Quando viene rilasciato il carico, si ha un minimo recupero elastico della deformazaom®mini
rimangono orientain una direzione la martensite mantiene sempre la sua strutegaminatael
punto C.

Riscaldanddl materiale a una temperatura maggiore del valoeaiglienite start Aquesto subira la
trasformazione inversa da martensite ad austesti'esara completata una volta che la temperatura
avra superato il valore dis. Quando la trasformazione e completata, vigpastinata la forma
iniziale recuperando anche la deformazione plastica applicata nel tr&taitornando di fatto al
punto O.

Dunque tale proprieta é caratteristica della fasartensitica

E importante precisare che temperature di trasformazione As, Ms, Ms  sono strettamente
dipendenti dalrapporto traNickel e Ti t ani o al | 6 i md achedai cid e¢ernlica |
trattamenti e lavorazioni meccaniche subiti

€ g
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Figura 13.2 DiagrammaSforzeDeformazioneTemperatura delle trasformazioni di faselei fenomeni di ritorno di forma
e superelasticitd 8].

1.4 nSuperelasticita

Con il termine superelasticita si intended b i €l matefialedddeformarsi in manieralasticafino

al | ,ovdoe molto alto rispetto augntosolitamentesi osserva negli altnmetalli, i qualinon si

def ormano el asticamente oltre | 061%.

Il Nitinol puo essere trasformato da fase austenitica anfaseensitica non soltanto tramite un
raffreddamento &una temperatura inferiore atgM ma anche grazie all dap]
Cio e possibile se il materiale si trovaesmperatura compresa in un rangeAra Mq, dove € M>

As ed e chiamatBmartensitalesisto, la massima temperatura a cui avviene la trasformaiidogta

[10].

Per descrivex questa proprieta si puo ricorrere nuovamente alla figu8& ma in questo caso al
percorso @, EA O del grafical-0.

Partendo dapunto Oin cui il materiale ha una microstruttura austenitiapplicando un carico
inizialmentesi haunadeformazione elasticad un aumento dello streBso a uncertovalore di
sforzochiamato pper Plateau Streg/PS)in cuiiniziaappuntounfi pl at eau o -nle | gr
guesto plateau si assisgun calo del modulo elastico corrispondente alla graduale trasformazione
indottadaaustenitea martensite

In questo caso la martensitelotta da stress si forma direttameintana configuraziondegeminata
poich® i <cristalli si formano orientati sotto
Una volta terminata la trasformazigri& martensite puo essere a sua volta deforelagticamente

fino a un valore limiteappresentato dal puntq Ehepud arrivare fino @& 8% [11].

La trasformazione é reversibile dal momento che durante la formazione di martensite i legami
atomici rimangonointatti; percio,rilasciando il carico si ha primarecupero della deformazione
elastica della martensjte seguito un plateaad un valore di sforzo chiamatwlerPlateauStress
(LPS,minore del UPS)in cui si ha la trasformazione inversa martedsaesteniteedinfine, viene
recuperata | a deformazione el ast iOcTattadagdellad a u s
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martensite® statadleformata eccessivamemtiérepassando il punto, Bella martensite e stata indotta
unadeformazione plastica che inibisce il recupero elastico e la trasformazione alla fase austenite.
Il ritorno da martensite ad austenite avvipoeche la trasformazione indotta avviene in un range di
temperatura in cui la fase che si é formata non é stahiteodinamicamente, peécappenaiene
rilasciato il caricgsi ha urcambiamento di fase in maniera elastica.

Nella figural.4.1pud essere osservato meglio il comportamento superelastico e i due @ateau.
nota come il modulo elastico della martensite sia minore durante il tratto di deformazione. elastica

ST e

---------

Stress (Mpa)

boddo Strain (%)

Figural.4.1Di agr a-thmao & rel at il microstrutture

1.4.1 Influenza della temperatura sulla proprieta di superelasticita
La superelasticita € un fenometieomao-elasticoche segue la legge di ClausClapgron [12]:

Q, WQ
a7y
(1.4.1.1)

dove— € la variazione dello sforzo necessario per la trasformazione con la tempeg&era,

| 6ent al pi a di t r asf ol énla défoomazone diTtrasfoemaziomertungo daa t u
direzione dello sforzoDunque dalla relazionescrittain precedenzai osservacome lo sforzo

necessario per indurre la trasformazione indotta aunaehtl 6 aument ar e . Qoeel | a
dovuto ad una maggiore stabilit”™ dell éausteni



Figura 1.41.1Dipendenza dello sforzo necessario alla trasformainone martensitica indotta dalla tempet&fura [
Dalla figural.4.11 possiamo notareomedetto in precedenzahe oltre una certa temperativia
non si verifica il comportamentsuperelasticolnfatti, oltre tale temperatura la trasformazione
indotta di martensit@ecessita du redergiae di uno sforzomaggiorerispetto aquantoinveceé
richiedeladeformazione plastigaer scorrimentd e | | 6 & pedantgnonsithaa trasformazione
indotta da stress e il materiale in fase austenitica si deforma plasticatgnte [
Le condizioni in cui si verificano le due proprieta caratterizzanti la lega NiTi possono essere descritte
mediante un diagramnsdorzotemperatura in figurd.4.1.2 Nel diagramma sono riportati i tipici
andamepetvaldivalr i ar e d el che seégeertadeggh €laudus Glapeyone n
dbche =~ |l o sforzo necessario alla deformazione

Siress

Temperature ——
Figura 1.41.2 Diagramma sforzel emperatura con campi di esistenza delle proprieta di Ni%ji [

1.5 Isteresitermica

Le trasformazionindotte da stress o termicamente in leghe a memoria di feoma considerate
reversibili in scala macroscopica. Tuttayiavvengono alcuni fenomeni irreversibili su scala
microscopicac he producono unodi ster esi dittemperatuaaa.cui Se
avvengono le trasformazioni di fasestenitd, martensite e quella inversa martengitistenite,

guesti non sono ugualis nota cheper la trasformazione inversa queste temperature sono piu alte.
Per misurare questa differenza di temperature si utilizga st er e s i aconetadiffeciaza d e f
tra Ap (Austenite Peak Temperatumjvero la temperatura cuila lega écompostgoer il 50% in

fase austenitica durantla trasformazione inversa) e ;MMartensite Peak Temperaturty
temperaturan cui la lega & composta al 50% di martensite durante la trasformazione ditedt)



eMs. Indica una non perfetta reversibilita del fenomanoc a u s a

di

tra interfaccie nemovimenti tra fasi e dei difetti strutturali.

f enomeni

di s

'l val ore del lcanposiziome egprocedsidnomeracarnicesulkitjio].
A
Intervallo di
M
,s Ar superelasticitd
[
100
Mad
2 /
S [steres:
7 |Raffreddamento Riscaldamento
= P
< .
. v
S
0 / j
Mr As
>
Temperatura
Figura 14 Grafico di percentuale di austenite al variare della temperati@] |
1.6 Fase R
Si e visto come la legdickel-Titanio abbia la possibilita di passade unamicrostrutturaa | | 6 al t r

in maniera reversibilen determinate condizioni guali proprieta ne derivindl uttavia,austenite e
martensite non sono sempre le unicherdicrostruttureche possono venire a formaisifatti, esiste
una fase intermedighe prende il nomeali faseR e nasce dalla deformazione romboedrica

del |l 6aust eni t elungohura delle guatteo dieezioniylnl §g.tSa la martensite ha
qguindi un ordinamento monoclino Nlitinol in questa fase ha una disposizione romboedrica (si deve

i mmagi nar e a

one del

[111]
A

una di stor si

(A) (B)
[111]
v

a,

Figura 1.5.1 A) Reticolo austenite B) Reticolo fas¢ 18]

ret

col

(0]

A causa duna barriera di energia dovuta a stress residui int&eniderivano alavorazionio dalla
formazione di composti intermetallici come precipitati, la trasformazeunsenitd martensite
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risulta piudifficile; percio, pud avvenirgorimaun cambiamentoerso questa fase perduib e ner gi
richiestae minoree successivamentdtenere martensite tramita ulteriore contributo energetico

(che sia un ulteriore raffreddamento ormaggiore carico applicato

La competizione tra martensite e fd®e stata descritta da Otsuka con questa metaf@a:[ 0
Léaustenite durante il raffreddamento un
del |l 6insoddi sfazione, seguono segni di i nstab
Prima di una ribellione organizzata, ci sono segnali per cuedime sta diventando instabile, poi
eventualmente vengono organizzate sommosse, scoppia una guerra e il regime in atto viene
scacciato. Ma le ribellioni sono piu un segno di dissenso verso il regime piuttosto che un tentativo
di installare un nuovo govern® una volta rovesciato il regime una nuova forma di governo deve
essere instaurata. Spesso, come ripiego, viene adottato un governo ad interim, cioé che viene
organi zzato velocemente ma <c¢che poi Duangedler ~
raffreddamentoja materiaricerca strutture a minore entropialeeticolo cubimd el | 6aust e
provoca unbdéinsoddisfazione dal punt o di vist
riduzione del modulo di Young e un ammorbidimento del retidoio,a che la struttura non viene
sostituita con una delle due possibili strutture candidade [

La trasformazione austen§daseR avviene con gli stessi meccanismi della trasformazione
austenitd, martensite, ovverin assenza di diffusione e con meccanismi di shear/shuffle a livello
atomico ed anche aseRhauntipodistruttura he pr esenta geminat.i (At
Dunque durante il raffreddamentcetiNitinol che si trova in fase austenitica, possoocaderet

scenardifferenti [18]:

1- Si verificano le trasformazioni dirette austenitd, martensite in raffreddamento e
martensitéy austenitedurante riscaldamentd lo scenario pit semplice avvienequando la
martensite é piu stabile defiaseR a tute le temperature e i vantaggi in termini di cinetica della
faseR non sono sufficienti a superare quétlitermini energeticpresentati dalla martensite
Questa possibilita si presentdegheche hanno subito trattamento di ricottaompleta.

2- Avviene la trasformazione diretaustenitéy faseR in raffreddamentce faseRA audenitein
riscaldamentoCio si verificain condizioni per cula martensiteviene soppressa aon si puo
formare senza | 6applicazione di uno sforzo

3- Trasformazioni in due stepaustenitd, faseRA martensiteraffreddandoe martensité, fase-
RA austeniteriscaldando In questo casdaseR e termodinamicamente favorita rispetd
austenitee martensitein un certo intervallo di temperatuesl € richiesta una minore energia
rispetto amartensiteperciq si forma sia al riscaldamento che al raffreddamento.

4- Trasformazioni asimmetriche: austenitg faseRA martensite al  raffreddamento e
martensit@ austeniteal riscaldamentoLa martensiteg favorita energeticamente rispetitaa
faseR a tutte ldemperature; tuttavialurante il raffreddamenta faseR puo formarsi prima di
otteneremartensiteper via di una cinetica piu velocBurante il riscaldamentda barriera
energetica per formausteniteviene superata primehe possa formarsi laseR oppure,ma
piu raramente, i picchi sono sovrapposti non visibili separatamente.

11
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-
- L]

B2 austenite fase-R B19" martensite

Figura 1.6.2Paragone tra i reticoli delle microstrutture di austenite, fase R e marterisdte

La faseR puo essere osservata nei cicli DSC durante il ciclo di raffreddamento; se la trasformazione
diretta austenity martensite prevede un unico picco esotermico, quando durante raffreddamento si
manifesta fas® sipresenteranno due picchi esotermici, il primo relativo alla trasformazione di fase
austenitd, faseR e il secondo fasRA martensite.

cooling  MF

heat flow (Wig)
o

heating

| [FiTi alioy with 503 2% Hi |
; ;

0 =0
temperature (K)

cooling
—

heat flow (Wig)

| A¢ heating

-0 || KT alloy wikh 50.7 at.% Ni |
i

200 50 0 sgn
temperature (K)

Figura 1.6.3Analisi DSC di trasformazione diretta austenit@rtensite e con trasformazione intermedia austefate R e
successiva fase-Rartensitg 20

La seconda analisi DSC defigura di soprarappresentd caso di trasformazione asimetrica in

cui durante il riscaldamento non si osserva il picco relativo alla trasformazione inversa

martensitd, faseR, ma soltanto un unico picco martensjteusteniteComedescritto in precedenza,

cioé dovuto a unaliversacineticadurante il riscaldamentper la quale la trasformazioa@viene

in un unico stepoichéla trasformazione direttarolto piu velocg | 6 a u § ihidamaifarneare

prima che la fase R diventi piu stabile della martehs8epuo notare come infatti il picco di tale

trasformazione sia molto piu accentuepettoa quelli visibili nel tratto relatival riscaldamento,
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indice di una maggiore quantita di materiale che si trasfiarethédovuto al fatto che non e stata
dissipata energiper compiere la trasformazione intermedia.

1.6.1 Influenza della fase R sul comportamesuiperelastico

I meccani s mi che governano | e propriet”™ di S
tra austenitanartensite o austenifg-phase sono i medesimide trasformazione obbedissempre

alla legge di Clausiu€lapeyron Tuttavia, il livello di deformazione associato a questa
trasformazione € moliminore dovut o al f at t(gemndtigellaRpbasersdnd de i
molto piu facili da muoveredi conseguenza, anche il carico richiestainore | 6ut i | i zzo d
carichi o deformazioni applicate maggiori stabilizzémmartensiteSempre in accordo con la legge

di ClausiusClapeyronse € vero chia trasformazione in fasR € indotta da caricle defomazioni

minori, anchell range di temperatura in cui avviene questo fenongelimitato.Anche tra fasdRk e
martensitevale tale legge ed €& proprio tra queste due fasi che intercorre il vero fenomeno
superelastico

La trasformazione austen§daseR indotta nel grafico sforzo deformazione e visualizzabile come
un flessaconcambio di pendenza nel tratto elastico inizigieca ab=0,5). Il flesso corrisponde al
momentoin cui si generanogeminati relativi alla fase IR vengono orientatisuccessivaments
assiste ad un aumento della pendeateddratto elasticin cui sideformaelasticamentda fase R Il
plateaucorrispondealla trasformazione fasBA martensiteed avviene a un maggiore valore di
stress e coinvolge una deformaziqieampia.

Una volta avvenuta questa trasformazione, rilasciando il carico si avra il plateau inferiore con la
trasformazione martensgfaseR in cui si puo determinare il valoreellb sforzo del plateau
inferiore

2, YooY
” !Q "Y

(1.6.1.1)

con To che & ldemperatura cui ci si trovae Ryla temperatura del picco della fas¢eRa cui avviene

la trasformazione in assenza di carid@pmpletata la trasformazioneversa in fase R, la fase R
recupera la deformaziorfsmo a tornare in fase austenitiCButtavia, se la temperatura a cui ci si
trova esufficientementdassa, il materiale a fine rilascio non sara in fase austeniticanraae in
faseR con una piccola deformazione associbit#lizzando invece alte temperature durante il carico,
avviene la trasformazione diretta austefjiteartensite.

Da un punto di vista energeticb, 6 occorrenza di una fasda R d
austenitd, martensite causa urmhssipazione dienerged un aumento dell 6i s
incide sulla proprieta della superelasticita aumentando la possibilita di ottenere deformazioni residue
maggiori.
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Figura 1.6.1.1 a)Ciclo carico scarico di lega superelastico con deformazione resioluegampioni testati a varie
temperature. Campioni in un certo range di temperature presentano tratti elastici conifldissmte la fase R intermedia
[21]

1.7 Additive Manufaatring

Le tecniche di additive manufacturing per met
operazione, riducendo costi e tempo di operazione. Nel caso della lega NiTihguesigarticolare
rilevanza in quantocome sara descritto successivamente, le operazioni di taglio per ottenere forme

e finiture superficiale con questo tipo di materiale risultano particolarmente difficeltasescarsi

risultati in termini di qualita superficiale.

1.7.1 Preparazione delle polveri

I campi oni sono stat.i format. tramite | outil
polvere di NiTi. Curare il processo di preparazione delle polveri & di fondamentale importanza: avere
buone proprieta di flusso e un certo range di dimensiamiuc@a certa distribuzione consente una
fusione omogenea degli strati. Inoltre, il rispetto della stechiometria previste consente di ottenere le
caratteristichelesiderate; polveri con alto contenuto di Nickel mostrano una maggiore proprieta di
superelasttita, mentre le polveri a maggiore contenuto di Titanio la proprieta di ritorno di forma
[22] [23].

Le polveri possono essere ottenute asipartireda prelegati NiTi fusi che dai singoli elementi di
Titanio e Nickel; tuttavia, nel secondo caso possono crearsi fasi secondarie, pertanto in tutti i processi
bedfusion e preferibile utilizzare polvere proveniente da prelegd}i [Pprocesso piu utilizzate

qguellod i Agas at omi Agonicane gas indrte dd ie ana geenidagpromettente perché

| 6at mosfera inerte alloéinterno della camer a
portano d un basso grado di impurezze e a forme piu regadgetto ad alirmetodil c ome | a fAw
atomizationo o | a fimechanical attritiono)

Il n questo processo viene fuso un pezzo di | e
flusso di Argon In passatpcon il processo NANOVALIl materiale eraiscalddo in crogioli di

grafitea | | 6 i nub ®rnonaatocldviema il fusoche ne derivavaonteneva un elevato contenuto
14



di carbonio Attualmente invece,con la tecnica EIGAl prelegatoviene riscaldato senza contatto
utilizzando spire a induzione poi viene fatto passare attraverso un aug@f) [26]. In questa

regione la velocita del flusso di Argon aumenta in moto vertiginoso e il fuso diventa instabile e si
rompe in piccole gocce poiché la sua tensione superficiale supera la pressione Zgtdnfmg,

le goccecadendo solidificaoi n quel |l a che =~ c¢chiamata #Atorre d
tecnica permette di preparare una polvere con bassi livelli di impurezza, dimensioni @itan2gi

e 60 um)e buone proprieta di flusso e rispetto ad altri metodi non comporta lo sviluppo di idrogeno

o non incontra |l e difficolt”™ nell Mtnbhavorazi on

Rotating ingot

Induction coil

Atomizer

Argon inlet —

k NiTi powder

Figura 1.7.1Schema della macchina per processo EIGA [

1.7.2 Laser Powder Bed Fusion
La Powder BedrusionPBF)  una tecnica che rientra tra qu
permette di ottenereshapmeponemntoi & hpr adot ri chn
processi di manufacturing per raggiungere le dimensioni, le tolleranze o laacgghierficiale
richiesta. E utilizzata per produrre parti complesse che non possono essere prodotte tramite le
convenzionali tecniche di manufacturirige tecniche convenzionali spessmorrono aoperazioni
di machining per arrivare alla fornfiaale desideratache richiedono particolare attenziamad caso
di leghe NiTi poiché quest@resentano un comportamento anomalo da cui derivano difficolta
durante i processi e un o6 e cmetedcdmevcasting dequakasi d e g |
raggiungono elevate temperature durante le procedure fusione e cido causa un aumento dei livelli di
impurezze (carbonio e ossigeno) e la formazione di fasi riccliearfasi che includono composti
TiCe'YQ H [27].
Un'altra tecnica convenzionale come il Powdiéanufacturingutilizza polveri metalliche per
produrre componenti inearnetshape che quindi necessitano di ulteriori lavorazioni per ottenere
forma e finiture superficialifinali desiderate | maggiori svantaggi che presenta tale metodo
riguardano | 6el evat o | i v eelalcausdela grandaareasuperfciale ¢ h e
delle particellela limitatapossibilitadi creae parti complesse e lo scarso controllo della porosita
[2]].
Tuttavia, anche le tecniche di Additive Manufacturipgesentao anche alcuni ostacoli come la
bassa velocit”™, | 06al-processimgsmpegnatdv@]. mat eri al i e
15



Nei processi PBF il campione viene realizzato depositando sottili styativdire di materiale che
vengono fusi uno sopra | 6altro. Lo strato pol
e successivamenteisoin determinate regioni secondo la geometria del modello CAD assegnato
daun raggio laser (LPBF) conun fascio di elettroni (Electron Beam Melting) focalizzato sul piano

x-y del materialg29] . Una volta conclusa | 6operazione d
aggiunto dal recoatgrer esseréuso, andando aggiungere materiale al prodadttprocesso si ripete

fino alla realizzazione del componente in tutto il suo volud® [

Inert gas
Recoater overflow
"'H..*_
__,,.-""" Print bed
Powder
reservair

Figura 1.7.21 Esempio di macchina LPBRB{]

Laser source Scanning mirror

Part

AP Loye #(12)
il Layer #mi1)
g Layer ﬁ)} 2. Layer printing —

Support e, 5] Final product

1. Powder deposition ~
3. Piston drop

Figura 1.72.2 Procedurain 3 step per la produzione di componenti tramite LHBE]
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1.7.3 Influenza parametnli stampae preparazione camera
Durante il processo di stampepu0 in@ppardn diversi problemi, come la formazione di parti con

bassa densita | 6i ntroduzi one dandariempasideeate e modificdno lef a s
propriet”™ finali amdsivacceapopapione cidtomi di Mckatntpmblem®
in cui si puo iorrereed ha | 6ef f etle temperature diotrdsfofmazioaer de fase

influenzae negativamente la superelasticita

Bisogna prestare particolare attenzion@aiametri di stampa. Essi sono responsabili della buona
riuscita del prodotto e tramite il loro adeguato settaggio si possono limitare alcuni difetti come la
presenza di parti con una bassa densita e impurezze. In greris,e molto importante curalae
preparazione della camera in cui avviene | 6o
ostacol a il raccogl i ment o dipreriscaldaménte deh supportq u a n
riduce gli stress residui sul fondo del prodotto che naseocausa di un grande gradiente termico

tra il primo strato e supporto. Questi stress possono causare un incurvamento debhqainiale
distaccamento dal substrato, difetto noto come warping effect.

| parametri di realizzazione della stampa 3D sono raccolti nella seguente formula

~

0
wz2'qaxE o
(1.7.3.1)
conE che e la densita di energramessapP la potenza di lasel la velocita di scansionelh la
hatch distancet |lo spessore dello stratbparametrd&sha undenor me i nfluenza

del materiale stampatdipendealagli altri parametrscritti nella relazione descritta in precedenza.

Mentreé in atto la fusione di uno strato di polvere, anche lo strato sottogtasi@idificato viene
influenzato e rifuso nuovamen®@u e st o f enomenaoc oviidan & i cchaizeemeanteo ef
derivano legami piu forti e una maggiore continuita tra gli strati ed una struttura piu resigearte

coinvolti aumentano di dimensiore assumono una f ad Smalundatea nefla | d
direzione parallela a quella del movimento del laseausa di un riorientamento nella direzione
parallela a quella del gradiente termipim elevato.Per fare in modo che questo fenomeno si
verifichi, € necessario applicareaudensita dienergia superiore a wertovalore criticoin modo

ches i crei una fdAmelt p oSelil divells di erferigia moe sotdisfa guedtae e
condizione,ne risulta una minore area di contafita strati con conseguente maggiore porgsita
legami tra strati piu deboli e bassa conduzione di calovece, una glta raggiunta tale soglia, €

stato verificato che le dimensioni dei grani aumentano con la potenza d{Rgserentre che la
velocita di scansione non influenza la microstruttdnattavia, noné consigliabile introdurre una
quantita di densitéli energia eccessiva poi ch® potrebbe cr etaapm 0 me
estese che si traducono in tratin densita non regolare, eccessiva evaporazione degli eledenti
elevata porosita e rugosita superficiale.
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Figura 1.7.3.1lmmagini delle microstrutture ottenute con i seguenti paramearP = 200 W, v = 10 mm/s, t = 0.127
mm; (b)P =200 W, v =10 mm/s, t = 0.254 mire porositdmisurate sono per a) 92% e per85H%. Si nota un

all argamento dei

grani2lcon |

6aumento

del | a

Un altro effetto che si verifica e che incigerticolarmente sulle proprieta del materiale &

| 6evaporazione

p il gualeevaparazaiteenperaturd iaferiorNispetio a duelle del

Titanio. Cio causa un aumento delle temperature di trasformazione, in particolareediiAk, in
guanto la martensite risulta stabilizzata per composizioni di legapossiedono umaggioe

contenuto di TitanioL 6 ent i t del | o

spostamento

del |

e t en

Nickel evaporatpche a sua voltdipende dl valore didensita di energia (E) utilizzato durante la
fusione Permaggiori valori di E utilizzati, si ottiene umaaggiore evaporazione di Nickel nella
matrice edunqueun maggiore incremento delle temperature di trasformaziineotrebbe pensare

chel 6 al t o irpurezeel rdcooltedtante il processa

causa del |l 6el

evat a

possa provocare invece una riduzione delle temperature dovuto alla formazione di precipitati ricchi
in Titanio con conseguente impoverimento della matrice di questo elemiarttavia, i risultati

evidenziano che un eventuale famno di

guesto tipo €& completamente compensato

dal |l 6evapor azi on e comk desnpecatutie adi trdsformadtione kcleel aumentano

all 6aumentare dell a densi't

di energia I

ntrod

Questa teoria € stata verificata su leghe ricche in Nickekatqmiiche e ricche in Titani® su tutte

e treé stataconfermaa la tendenzaescritin precedenza.

N9, TTi NiS0.2Ti

Heat flow g'{mu.)
|cht flow gaw.)
Heat flow g /(@)

NiSD.TTi

— 545 J/mm’
,.-Tﬁt\\__ G T 3
........ R —— ——— 428 Jimm
A1d Tharo 3

_____________ . = 234 J/mm

— b &,
A . 3
45 Jimm

50
Temperature (°C)

50 -50

Temperature (*C)

L1} 50 100 150

Temperature {°C)

Figura 1.7.3.2 Cambiamento delle temperature di trasformazione di leghe processate a diversi valori di E. Si verifica un
incremento delle temperature di trasformazione all'aumentare del valore di E utilj243to
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1.8 Trattamenti termici

La lega NiTié nolto suscettibilea trattamenti termici, in quanto permettono di modificare lo stato
delle tensioni interne ta nascita di nuove fasi e precipitalutto cio ha un notevolanpatto sul
comportamento eelproprieta della lega.

Per esempio, per componepttenuti tramite tecnologie di Additive Manufacturing, trattament
termici come quelli di ricotti o di solubilizzazione di invecchiamento sono particolarmente
suggeriti per ripristinare lo stato di tensioni interdeséminare alcune fasndesideratehe si sono

create durante il procesdofatti, spesso la resistenza di questi prodotti € ridotta dalla nucleazione
dimartensitea | | 6i nt er no d,ioltrezabfatte cha iypstessndi stampgatdi@ucono
notevoli stress residui alldéinterno del mater

La ricotturae un trattamento ben noto e largamente utilizzato per ridurre o eliminare stress residui e
difetti, portando a un equilibric i pu, ricorrere al | OGundaricotturadiz o di
solubilizzazione che permetéiminarefasi indesiderate

Il trattamento di invecchiamento, inveqerta alla formazione di precipitdtingono da ostacolo

alla formazione della martensite e permeitodi ncr e me nt a-elastico I6 leghd riechd o s
di Nickel, il limite di solubilita viene superato e i precipitati che si formano sono ricchi coie

NiaTis, NisTi2, NisTi. Forma e dimensioni di tali precipitatipendono dalle condizionidalla
temperatura, dalla duratiel processe dalle modalita con cui avviene il raffreddamento (tempra in
acquao olio, raffreddamento in ari& condizionano in modo differente le proprieta della.lega

1.8.1 Trattamento di ricottura sulla lega NiTi

La ricottura e un trattamento eseguito ad alta temperatura per una durata dsddtapente non

molto prolungata, in cuil materiale viene riscaldato per eliminare stress interni residuere
diminuire la densita di dislocazioni. In alcuni casi, puo dissolvere fasi indesidé@tiémitano

| 6i ntegrit”™ microstr utetportara ddeun amemto dellefdimenaioniodei | e
grani (grain coarsening)Utilizzando temperature moltoelevate puo condurre aduna
ricristallizzazione del mataie con nascita di nuovi gramristallini che rimpiazzano quelli
precedente non presentano segni di incrudimeatstress internfricottura di ricristallizzazione)

Neigr af i ci DSC di campi oni soggetti a ricottu
picchi di trasformazion@usteniteh martensitesiano sempre pialti e bendefiniti; cio accade per

via diuna progressiva riduzione della densita di dislocazanuna maggiore mobilitdei cristalli

che incontrano una minore quantita di osta@&4].[Si registrao maggiori entalpieli trasformazioe

che corrispondono a maggiori quantita di materiale che subisce trasformazione eliqfeesta
avviene in modo diretteegistrandaun unico piccpsenza passare attraverso la fase R.
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In seguito a questo trattamento, si trova che le temperature di trasformaiatia
(austenitd, martensitediminuiscono.Questoavviene a causdella dissoluzione di alcune fasi, tra
cui alcune ricche in Mkelche portano a un effetto paragonabile a quello di impoverimenttainid'i
con diminuzione delle temperature di trasformaeio

1.8.2 Influenza del trattamento di invecchiamentdla

trasformazioneli fase
L6i nvecchi ame nttermico inwcwu avtienda formazimmeerdit poecipitati ed @olto
utile applicarlo sucomponenti in lega NiTprodotti tramite additive manufaging per recuperare
resistenza e comportamento superelastt@ st anzi al mente | 6i nvecchi
prevede un riscaldamento, a temperatura costante, seguito da un lento raffreddamentogin aria e
effetti sia sulle proprieta termiche che quelle meccaniche, derivano da durata e valore di temperatura
durante iltrattamento.

Quesh operazionespessccomportanel materialda presenza dina trasformazione martensitica
multi-step durante ilraffreddamentpcon la formazione di fas intermedia La ragione della
comparsa di questaseé ricanducibile allabarriera energetica indotta dalla presenza di precipitati
chela rende cineticamente favaitispetto alla martensite durante il raffreddamemercio, il
materiale inizialmente passa irs&R e con un ulterioreiminuzione di temperatarda lega NiTi
assume una microstruttura austenitica.

Durante il trattamento di invecchiamento ad una temperatura superiore a 200°C ma inferiore agli
850°C lafase austenitica NiTi si decompoaeasce usistemamultifase che presenta le fadiTi

e | precipitati NiTi2, NisTi e NisTis. Queste fasi secondaribanno grande influenza sul
comportamentce le proprieta della lega le loro dimension e forme variano a seconda della
temperatura della durata del trattamento di invecchiamento.

Con trattamenti ;emperatur@on particolarmente alte (tra i 3d@0°C) i precipitatisonodi piccole
dimensionj masoprattuttocoerentic on | 6 ori ent ament o cediesertitanol ogr
un intenso campo di sforzo cbstacola la trasformazioi2A B19 (austenitd, martensite Infatti,

durante un raffreddamento prima di ottenere martensite, nel materiale prima avviene il passaggio
al |l 6i nt e-R eie didura casi k snartensite e addirittura sopprex3alpoltre, i picchi di
trasformazioneilevat dd | 6 a n a inimslti cadlriSulano allargat e menopronunciat Deve
essereonsiderat@anchd 6 e f &l eambioodi cdmposizione della matrickee si han seguito alla
formazione di precipitati. Ad esempio, a seguito della formaziong@réeipitati NiTis si ha un
impoverimento della matrice dilickel e la martensiteisulta stabilizzata da questo cambio di
composizione, con le temperature di trasformazione che vengono spostate a agigiorin
Considerazioni analoghe vanno fatte nel caso di precipitati ricchi in Titanio per cui si ha un
impoverimento della matrice in Ti (che pud essere anche visto come un arricchimento in Nickel),
tuttavia con effetti opposti per quanto riguarda lo spostandsile temperature, che sono spostate
verso valori nmori poichéel 6 a u scheeisuitatstabilizzati4).

20



Le di mensi oni

trasformazione3o).

dei preci pi terapo ie dedlatemmeratura e @er a |l |
temperature di processdtre i 600°C alcuni possono raggiungere lunghezze superiori ad 1 micron.
Inoltre, cambia anchéa loro forma econseguentemente perddadoro coerenza con la matrice a

cui e associato il campo di strésdotto sulla matrice. Il campo di deformazione e sforzo risultante

e minore, pertanto i movimenti reticolari sono ostacolati in misura minore e la trasformazione di fase
puo tornare ad avvenire in un singolo stBRA B19) eapplicando un raffreddamento mingB5].

Gia da queste temperature, inoltre, si assiste alla dissoluzione di precipitati ricchi in Nickel e il
riacquisto di questi atomi da parte della matrice porta a una riduzielte tédmperature di

600°C

Invecchiamento Diretta (B2A B19)

Trattamento Tipo di Tipo di precipitati
trasformazione
Invecchiamento Multi-step Coerenti con matrice
300°C (B2A RA B19) dimensioni minori di

1pum
Incoerenti con

dimensioni maggiori

di 1l pum

Tabella 1.8.2 Riassunto effetti dei trattamenti di invecchiamento

L6i nterazi on elamatrces raffigurate rellagiguta 4.8.2.8 campo di stress € in
grado di ostacolare | 6espansi one
precipitati coerenti, mentre al di fuori del campo di stress questo cambiamento di fase risulta piu

semplice
1 T 1 .
et <111>31.r] O A
l_---_'-‘-. 1 |} | _l_.-—c-"'"'_
1I_"“-—-. { | ‘ "1
1] e = mll
<
|
L.-""':"“--.._, |
I LT | B R P T
—_—l ’ )
N TTT

d-B hdl casomiiar t e

Figura 1.8.2.2Campo di stress indotto sulla matrice da un precipit&d [e differenza tra precipitati coerenti e non

coerenti B8]

Ulteriori studi hanno confermaicheanchela dimensione dei grani influeaal comportamento di
trasformazione di fase verso la faRelL.egheche hanno subito un processo di invecchiamento con
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granidi diametro6 pum, presentano un solo step di trasformazione infRag@2A R1A B19), mentre

guelli congrani piu grandi(21 um di diametro)presentanalue step prima di arrivare in fase
martensitica (BA R1A R2A B19). Questo accade poiclggani di differenti dimensioni rispondono

in modo differente all 0i nmwiaastoutiureadmerselia aiveisa S U Me
densitedi precipitait r a | 6i nt erno del gr aln®o renadrésforgmazibie s i mi
in 2 step verso la fasegercampioni corgrani di dimensionelevate Cio e dovuto al fatto che grani

di tali dimensionipresentano due aree distinguibili con diverse concentrazionedipgat|, con
dimensioni e orientamento differeiiguelli vicini al bordo di grano piu piccoli e coerenti, quelli piu
interni sono incoerenti e con maggiore ar&#atti, in grani pitridotti la parte interna ha una minore
estensionee la densita di precipitapiccoli e coerenti € maggiore; i campioni con grani piccoli
presentano infatti solo ymssaggio in fase R nella trasformazione di fase.

R1-=-4A

@ g | Ri=A 21.7 pm
2 M-=R2 | RI'=A
: R 15.3 pm . .
E ol Grain boundary region
: (A==R1)

AH'Y, X ARM 433 pm
_ Precipitates
=§ e 10.8 pm
I =
l R2=-A A 6.6 pm
i C ]
2. uz';.f‘\f\
ki E 5.6 pm Grain interior
(A==R2)
RI™=A Grain boundaries
(1] 1500 200y 150 Joo 350 400 45
-} P ... ... . N b)

Figura 1.8.2.3 DS@Ii grani di differenti dimensioni che presentanasformazioni multistep in fase R b) Differente
densita di precipitati tra zona interna e vicinanza ai bordi di graaasa differenti stadi durante trasformazione
martensitica[ 39].

Si puo affermare che la dimensione dei grani inflagheomportamento di trasformazione di fase

in seguito a un processo di invecchiameiroguanto in grani di grandi dimensioni risulta piu
probabile una disomogeneita nella distribuzione dei precipitati (che implica una trasformazione
martensitica irmulti-step con anche &adiintermed), mentrenei grani di piccole dimensiorsi

verifica una distribuzione omogenea dei precipithg promuog un tipo di trasformazione diretta.

Il n trattament. ter mici di | unga dur at a, Nnono:
del tempo i precipitati tendono a distribuirsi maggiormente alint er no d el grano |
trasformazione in due steg(.
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Figura 1.8.24 Andamentalelle temperature di trasformazioakvariare della temperatura di invecchiamento in una lega
Ti51Ni49[97].

1.8.3 Influenza del trattamento davecchiamento sulla super

elasticita
Come si e visto nei paragrafi precedenti al di sopra di un certo valore critico di stress applicato, la
deformazione in fase austenitica avviene secondo un meccanismo di scorrimento dei piani atomici,
dunque senza che avvenga una trasformazione di fasgainth leghe dove tale valore di sforzo
critico € molto basso, difficilmente samsservabile la proprieta supelastica. Trattamento di
invecchiamento ha la possibilita di modificare il contenuto ditidi pud stabilizzare o meno la fase
austeniticacambiando le temperature di trasformazione di f@seesto avviene tramite la formazione
di precipitati, come i NiTis, che nello stesso momentoreano un campo di stress interno nella
matrice. Ne consegue che il movimentgle dislocazionrisultapiu difficile e lo stress critico per
deformare plasticamenteil materiale in scorrimento aumen{@l], aumentando il range di
deformazione recuperabile.
Il trattamento ha anche la possibilitandodificare le temperature di trasformazianeambiare la
fase presente a unkatatemperaturala superelasticit¥iene miglioratanotevolmentequandouna
lega cheprima del trattamentallatemperatura di applicaziosepresenta in fase martensitidapo
il trattamentotermico, invecea tale temperatundsulta in faseausteniticaln questo modo, si puo
sfruttare la trasformazione indottala deformazione elastica che ne consegue € molto maggiore.
Questo trattamento € particolarmente indicatdgggre NiTi processate tramite tecniche di additive
manufacturingjnfluenzaed al | 6 e v a p oaked € daltertemsioni residMaohe quindinon
presentano una buoa superelasticita in assenza di trattamenti qpostessing o che puo essere
raggiunta solo parzialmente e prestando molta attenzione ai pardnpeticesso.
Tuttavia, il trattamento deve essere eseguito prestando la giusta attenzione alla durata e alla
temperatura al fine di ottenere i risultati desiderB¢imperature e durate impiegate nel processo
provocano la formazione di precipitati di natura e dimensioni diverse; in questo modo alterano la
composizione della matrice aumentando o diminuendo il rapporto Ni/Ti. Un aumento di tale rapporto
porta alla stalizzazione della fase austenitica, mentre una diminuzione di questo valore conseguente
ad un arricchimeio di Titano stabilizza la martensite con ripercussioni negative sulla proprieta
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superelastica [42]ln aggiunta al modo in cui la formazione di precipitati modifica la composizione,

S i deve considerare | 6influenza dell e di mens
forte campo di stress all 6i nt e mendi ataheci dorala mat
probabile comparsa di trasformazioni di fase mstip Quando invece questi precipitati crescono

in dimensione, perdono coerenza e gli atomi sono piu liberi di muoversi con trasformazioni di fase
che tornano a ssre in uno step

Pertanto, il trattamento di invecchiamento deve essere studiato attentahimedi portare un
concreto miglioramento nella lega, con durata e temperaturaacteso a seconda del rapporto
stechiometrico Ni/Ti, deprocesso di produzione della lega e dei trattamenti termici o0 meccanici
subiti in precedenza.

1.9 Effetto della lavorazione meccanieaoperazioni di
taglio sul Nitinol

Durante laproduzione di componenti in lega NiTi, per ottenere la forma finale desiderata o per
raggiungerdolleranze e qualita superficiali ottimali. Mitinol € da sempreiconosciuto come una

lega di difficile lavorabilita a causa dellassalevata durezza e delle sue proprieta, per le quali
possono avvenire cambiamenti microstrutturali (e quindi variazioni significative delle caratteristiche
meccaniche) che possono in qualche modo interferire con i processi di lavorazione. Alcune
problematthe riguardo leperamni sul Nitinol sono un alto grado di usudegli utensili,scarso
controlodel | e toll eranze e del | a qu aPRanarmetri distaglpe r f i
come la velocitaavanzamentagprofonditadi taglio, la presenza o assenza di lubrificante insieme
alla migliore sceltalegli strumenti di tagligpossono rappresentare criteri fondamentali per la buona
reali zzazi one di QuestdefgriBnendeintuibile:éaledaiNiTitindagd ausiemnit
haunasimmetria cubiaed e molto duro e rigido, mentre la martensite non e simmetrica ed € molto
piu malleabile ed ognuna di queste due fasi risponde in modo diverso ai differenti parametri e
possiede uno specifico set di condizioni che consentono buone realizzazioni deliéoopdi taglio

[43]. Inoltre, vanno considerati gli effetti sulle proprieta della lega di tali parametri durante le
lavorazioni meccaniche: le trasformazioni di faligendono infatti da temperatura e dallo stress
applicato e durante le operazioni di taglio si verificano aumenti di temperature localizzati e severe
deformazioni plasticheQueseé conseguenzmfluenzano sida superficie del pezzo che lo strato
immediatamente al di sottmacon differente intensita a seconda dei parametri utilizzati e del design
del process@ madificaro il comportamento di trasformazione di fase e le proprieta del materiale
[44].

1.9.1 Legame tra lavorazione meccanica e fase R
Le lavorazioni meccaniche sotto la temperatura di cristallizzazione introddistoxazioni e difetti
puntuali come vacanza | | 6i nt er no del reticol o, che ol tr
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del Il 6incrudi mento (di minuzione della duttili
importanti conseguenze per quanto riguarda le trasformazioni difase del materiala f at t i , |
dela densita di dislocazioni risulta favorire la comparsa della-Raskirante la trasformazione
martensitices i ver i fi ca | a c¢ompar s aQudsuddettipisultamobssered ur a
siti di nucleazione per questa fasangono da ostacolo verso la trasformazione martensitica,
spost ando | eagiadbera indunzre ldeélld termperatura G(T) della martensite verso
valori piu alti rispetto a quella della fa&[45]. Modificandola stabilitadelle microstrutturesono

qguindi responsabili anche di variazioni nelle temperature di trasformagtmsono misurabili

tramite analisi DSCinfatti, non solo sono responsabili della comparsa dellaRase ma | 6 a u me
della densita delle dislocazioni genera una maggioeesita di campo di sforzo che vanHluenzare

le trasformazioni microstrutturaf{icosi come vacanze o altri difetti puntuali che possono essere
causati da lavorazioni meccanichig)e]. Ne risulta una limitata mobilita delle interfacce, la
soppressione la fase martensitoen riduzione delle temperature di trasformaziodeuaaumento

dello sforzo necessario per una trasformazione martensitica indotta.

51 . m

1-step
Transformation

No obstacles present -
low G(T) curve

819'% T

B19782 T

B2

2-step
Transformation

T
Obstacle:
present -
elevated

G(T) curve

B9IR RIB2 T

Figura 1.9.1.1 Curva G(T) in assenza e in presenza di ostacoli [32].

1.9.2 Effetto della lavorazione sullo strato superficiale

Gli effetti delle lavorazioni meccaniche sono anche visibili al microscopio, in gsi@ltsuperficie

che uno strato al di sotto presentano un di ff
nello strato al di sotto e appaiosoniliafi s e g n i di | uci daturao.a Tal i
geminatthanno undorientazione discont i naupaoforeitac h e
dello strato influenzato varia a seconda dei parametriditagliod el | 6appl i cazi one
odi una condizione refrigeranté7]. Questo strato dimaterialen f | uenzat o prende |
pl astically defor modSPDayer 06 o anche abbreviat
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Figura 1.9.21 Area della sezione trasversale di un pezzo lavorato in condizioni criogenica a bassa véldcita [

1.9.3 Operazioni di taglio

Le operazioni di taglio rimuovono matdealalla superficie del pezzo di lavorazianperseparare
porzioniintere dimaterialeal fine di ottenerée forme desiderat& engono principalmente utilizzate
per portare in tolleranza pezzi newtshape ottenutitramite formatura o colat® spesso
garantiscono una qualita superficiale un rispetto delle tolleranze tale deemdere necessarie

ulteriori lavorazioni di finitura

In quesb lavoro sono stati utilizzate due operazioni di taghonitura, in cui il pezzo fissatoa le
griffe di un mandrino vienposto in rotazionenentre un utensile di taglio rimuove stratgerficiale
muovendosiungo la lunghezza del pezeouna tranciatura in cui il pezzo viene tagliato nella su
sezione trasversale, in modo da ps&parare la parte tornita per poterla analizzare.

__a__

——

5

Tool

(a) Straight turning

Figura 1.9.31 Lavorazioni di taglio a) tornitura b) troncaturadp]

Nelle operazioni di taglio parametri e le condizioni in cui avvengono hanno grande influenza sul
risultato finale e le mprieta della parte ottenutd indichera comecutting speed/ la velocitaa cui
lo strumento di tagliziaggia verso sinistriungo la superficie del pezzo men&postoin rotazione
stanza

b)

-
t

A

(b) Cutting off

ol

(m/min), depth of cuta profondita dello strato rimossieed rate a

per unit di rivoluzione (mm/rev).

Durante | a toportazaoaevidehetbkrdasol o
descritta tramite il modelloidaglio ortogonaleche prevedaino stato di deformazione piano e



prevede che il truciolsi formiin corrispondenza di un piano di scorrimento grazie ad un utensile
perfettamente appuntitopn tagliente ortogonale alla direzione di taglioGuteriore ipotese che

il contatto tra materiale itavorazione editensile avvenga solo in corrispondenza del petto di
guesétultimo e il truciolo che viene ormarsi non esca al di fuori del piano, €iwon si formi un
truciolo ad elica.

i Superficie lucida
Superficie rugosa ;

Petto dell'utensile
Truciolo :
-t Utensile

Piano di
scorrimento

Angolo di spoglia
superiore

Fianco

Angolo di spoglia
inferiore

Angolo di
scorrimento

Figura 1.93.2Modello di taglio ortogonale [8].

In questo modello bidimensionale 6 u t & identifcatod al | 6 angol o dU spo
(formato dalla normale della velocithe | | 6 ut ensi | e V edanqguelloiffesidre o d e
(compreso tra | a direzi on éeéeldprofanditiydiaglio direateriale f i a
che si desiderrimuovere tc lo spessore del trucioldsultante, che si forma lungo un piano di
scorrimento caratterizza a | | 0 %orSigeookservato per vie sperimentali che lo spessore del
truciolo t risulta sempre essere maggidiéy € il loro rapporto e detto fattore di ricalcamento
¢ 0
-y P
(1.9.3.1)

Esaminazioni microscopicldE trucioli prodotti nele operazioni di taglio hanno rivelato che questi
sono prodotti tramite un fenomeno di samentosenza attritali blocchirigidi, simile al movimento
delle carte di un mazzche strisciano tra di loro mentre vengono mescofatesto avviene lungo
un piano di scorrimentamentre al di sotto il pezzo rimaireleformato Al di sopra, il truciolo si
muove lungda faccia di spoglia
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Angolo di spoglia
superiore, o

Truciolo

Utensile

c

Piano di A
scorrimento ‘ b — o)

OB
Figura 1.9.3.3Formazione del truciolo secondo blocchi rigidi di material&][4

Tramite considerazioni geometriche € anche posdileilerminare il fattore di ricalcamenéco | 6 an g o |
di scorrimento:

_f- =
(1.9.3.2)
% O WE ATIO
% _ OEIl
(1.9.3.3)
Dal moment o che | 6angol o thgliodosonmscabdp ienpostazioredi d e | |
taglio, a processo avvenuto misurando lo spessore deltruciolopossi bi |l e det er mi

scorrimento«. Grazie a tale angojai puo poi risalire alla velocita di scorrimento e alla velocita
del truciolo partendo dalla velocita di taglio.

A partire dallaforza di taglio ke la forza di resistenza @lvanzamentoFentrambe misurabili
sperimentalmenteéramitel 6 u t ielhziom geometrichsi puodeterminare la forza di
scorrimento ke la forza normale al piano di scorrimentolf risultante R delle forze: E k. pud
essere scomposta dal punto di vista del pitidutensile come N E, rispettivamente forza
normale e forza tangenzialéattrito. Vale la seguente relazione

O 0zA 0zOAn
(1.9.3.4)
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Utensile

Figura 6 a) Forze durante il taglio ortogonale b) scomposizione delle forze in gi&jo [4

1.9.3.1 Tornitura

Latornituraeun 6 oper azi o mpamettd di otteameard congponent assiahmetrici in cui
il moto di t ergtdtdriementreeavanza in meda Isneéagereerando un moto di lavoro
elicoidale.

moto di lavoro

Figura 1.9.3.1.1Rappresentazione di un moto di lavoro elicoidale, generato da un moto di taglio rotatorio e da un moto di
avanzamento lineare §}

Nella tornitura oltre ala velocita di taglioV, altri parametri importanti per descrivere il processo

sono iIMRR(material removalrate he i ndi ca il vol ume di mater.i
di tempgq la profondita diagliod e la velocita di avanzameni. Indicando corN il numero di giri
al minuto del mandrind)o e Ds rispettivamentél diametro iniziale e finale con f | 6avan

valgono le relazioni

w “z'0z) (X_
a Qe
(1.9.3.1.1)
G 620
a Qe
(1.9.3.1.2)
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(1.9.3.1.3)

oYY “

n|O
n|C5
@)
o
Q

(1.9.3.1.4)

1.9.3.2Finitura superficiale

La finitura superficiale influenza le proprieta, le tolleranzmehsionalie le performance del
componente prodottoProprieta funzionaliintrinseche del materiale come la vita aida, la
resistenza alla corrosione saticettamente dipendenti dalla finitura superfici@earanteil moto di

| avor o el i coi dal echilinGsupercie $feed markihe € taicampahente che
maggiormente determina la qualita superficias e s t i di pendonfoedamdgiod av a
di punt a Redé¢dossibile stimage ld regosititalepiccovalle R tramite la relazione
: Qo
Y FY TY
(1.9.3.2.0)

con R che é la rugosita media.

Roughness height
Ry

4
|

Workpi
arpece Feed

Tool

Figura 1.9.3.2.1Rappresentazione dei solchi di tornitura e della rugosita picte [48]

La qualita superficialé descritta non solo attraverso la rugosita, ma atiahe temperaitre di
trasformazione e durezza superficiale (sulla quale ha grande inflgeettache e stato
precedentemente definito come SPD).
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1.9.4 Principali difficolta durantetornitura del Nitinol

Come accennato in precedenza, in vari stigdiardanti operazioni di tornitura e @tre operazioni

di taglio, e stato riscontrato clee causa di propriet? i ntrinsec
durezza.elevata duttilid e proprieta di trasformazione di fase)lega NiTi risula difficilmente
lavorabile Ne conseguono una scarsa qualita superficiale del pezzoaenatevole usura

del | 6 ut e n shi seguitodono ttatilag adlduro dei problemi maggiormente noti legati alla
tornitura del Nitinol.

1.9.4.1 Built Up Edge

Un problema spesso riscontratda forte adesione del materiatelavorazioneallo strumento di

taglio, con la formazione djuello che viene definito Buildp Edge(BUE): la lega NiTisi attacca

all ut ensi | e nchadificaraigraggicd] @ondaade & .Qaestgoortiome d i
di materiale & fortemente incrudié continua a subirelteriori forti deformazioni plastiche durante

il taglio fino a che non si rompésciando detriti sulla superficie che varagraffiare la superficie

e a interferire con le lavorazioni meccanicQeestceffetto puo essere attivato dadlte temperature
indotte dal calore generato durante le operazeni p e affinita tred utensile e materiale in
lavorazione.ll risultato finale € un basso controllo delle tolleranze geometriche e aigdliita
superficiale Questo problema si riscontra soprattutto per basse velocita digamlivessere limitato
con | 6utilizzo di lubrificante e modificando

A small part
of tool substrate

machined surface

tearing
surface

workpiece

Figura 1.9.4.1Rappresentazione del BUE & flammenti che rimangono in superfidigQ]

1.9.4.2 Bava

Un altro probl ema  que] pratubedhrezd irregolafeodr mederaleo n e
deformato plasticamengEnerato da deformazione plastica che si trov@mispondenza di spigoli.

Si genera a causa del |péiché quesm ham riedce b esseteitagliato rdae |
viene sintof u o r i dal | 6 laiziadmeentefsiage d)pla larghezizaadella bava iniziake,e

ed  minor e dlededuiboalaasuccessivaeataziane del pelezbava viene rimossa
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dal |l 6utensil e con .foVanacoomnkd dumamndrdie linded® lat e

formata cresce gradualmente indimensmninon =~ pi % compl et apeeciot e r
si viene a formare gradualmente uno strato di lcavealtezzdn, crescentéstage 2)

major stage 1 | stage 2
cufting edge & H
1
s E wy < f RS
burr i dgeﬁﬁ g :
. f I\ " 1
(A V. @ | = :
' 51 o, minor ‘{ o :
f ‘\:‘, ~_cutting edge 2 :
)
Lwcrkpiace cutting length |E
P r—— tool wear VB ax
stage 1 f { > stage2  w,
- - - .
Wy . f
: ‘\‘
tool > P |, k tool
th 1 b
P : ;
warkpiece ! l > workpiece \

Figura 1.9.4.21 Schema di formazione della baj&l]. Durantefase2, la formazione della bava aumenta molto piu
rapidamente rispettalla fasel.

Una velocita di taglio minore contribws a passare dal primo al secondo sfaigein fretta.Per
ridurre | a for mazi onnavebgitadilbtaglio@nsigliath ttai €00 MInint i | i z
€ una saggia scelevitare di lavorare in assenza di lubrificazione e con un basso avanzadrento.
velocita di avanzamento ridottaontribuisce alla formazione drucioli di spessore minore
accelerando il passaggio dallo stdgallo stage 2.

Nel |l 6i mmagine sottldiahlt @eelonith diah e & hnzoasnmernattoa s u
d el | 0 wuramteusaitorngura a volume di taglio costante. Un bagadoavanzamentd € 0,03

mm/rev) nonsolo contribuisce allformazione di bavama genera anche elevata usura uteniile.
valore ottimale per questo parametro e stato stimato essere intorno 0,07 mm/rev.

=y
[
(=]

=
g um
£ a0
g B0
""..—-—{
2 M
= IID Ta | &
€ 6 T 95 0.2 mm
] .
0 0.04 0.08 mm 016
feed f

Figura 1.9.4.2.2Influenza dell'avanzamento con l'usura dell'utensld

1.9.4.3 Trasformazione di fagesuperlasticita
U n 6 adfida riguardante le operazioni di taglio d&tinol riguardale proprieta stesse per cui il
materiale ha suscitato nel tempo grandieresse, ovvero la capacita cimbiare la propria
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microstrutturaal variare della temperatuedi subire grandi deformaziomn modo elasticoLe
proprietameccaniche del materiale cambiano duraptecesedi taglioe cido compromette la qualita
del risultato finalecon una variazione delle forze di taghipplicate

La superelasticitaintesa comeecupero di formagomportauna riduzione della qualita superficiale

e del rispetto delle tolleranze geometriclmea anche um maggiore resistenza al tagkousura

del | 6 uLb eeclhatadi taglio pud influenzare questo comportameshtivantela lavorazione e
utilizzando una/. maggiore diun cerb valore criticqil calore generatpuo far superaralla lega

la temperatura M oltre la quale, la trasformazione indotta da stress € inibita e dunque non avviene
un recupero di forma del materiale deriva anche un diverso profilo di andamento delle forze

- Per basse velocita di taglio,in@ime trestadile forze crescono progressivamente fino a
raggiungere una stabilifger poi calare nejuarb stadioe stabilizzarsi nel quiot S nota
come la forza di spinta (thrust force) sia maggiore della forza principale di taglio.

- Per alte velocita di taglio, il profilo segue lo stesso andanmeatprimi tre stad, poi nella
quarta fase le forze si riducono fino ad annullarsi completamente.

——— Principal Force - Thrust force —— Principal Force e Thrust Force
I/ 11} Iv| V 7
o400 | 400 {1 i I
: W =
g i | E 566 1 W%M
=] =]
o200 F . : ,200 |
F\ A PR, 2200 e,
£ 100 } 4 R~y £100 ||/~
& i e Q
0 1 L L L i 0 I 1 i 1 L L
0 1 2. 3 4 5 0 03 06 09
Time (s) Time (s)

Figura 1.9.4.3.1a) Andamento delle forze di taglio a ubassa velocita di tagliof: = 25 m/mir). b) Andamento delle forze
a una velocita di taglielevata(V. =100 m/min con annullamento totale delle forze fingB2)
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Figura 1.9.4.3.2Recupero di forma al variare della velocita. Oltre certe velocita di taglio la temperatura raggiunta supera
la Mg per tanto la trasformazione indotta é inibi{&2]

E importante sottolineare cleef f i nc h ® | 6 uwvelodtipartzum vadtaggiaguraiita lat a

lavorazione il pezzo deve raggiungere temperature maggi@inMaso contrarionon si ha la

garanzia di diminuire le forzeds ottenere un risultato con la qualita superficiale desiddretti,

A

| 6i ncremento di temperatura conseguente all b
maggiore effetto superelastico nel pezzo a causa di una maggiore area di contatto tra fianco
del | utensil e e pezzo,; qeuatedeltaéorzaradale ditagl o n i port

Un altro accorgimento che pud essere adottato per evitare questo genere di complicazioni € un
preriscaldamento dei pezzi di lavorazipmemodo chda temperaturdqsia sempre superaper
gualunque velocita di taglie la trasformazione indottaibita. In questo modde forze di taglice

| 6 us ur asiridutoaaispattd a&campioni lavorati non preriscaldabn conseguente aumento

del | a vi t aluthwal uh preriscaldarmentb eéhe non porta la temperatura al di sopga di M
non porta ad una diminuzione delle forze di taglio poiché il fenomeno superelastico non viene
eliminato e si assiste ad un aumento dello sforzo critico che e direttamente legato alla resistenza del
materiale. Dunque, un preriscaldamento non applicato in maniera adeguata causa un aumento delle
forze ditaglio.
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Figura1.9.4.33 Diagrammi delle forze ditaglimu n 6 o p e ditomifura comparagone tra campione non e preriscaldato
al variare della velocita di taglio. Si osserva come le forze dei campioni preriscaldati siano sempre &8hori [
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Figura 1.9.4.3.4Usura su campioni non e preriscaldé&orati a diverse ¥ a) Ve=25m/min b) V=50 m/minc) V.= 100
m/min[53]

Uno strumento utile per monitorare se avvengono trasformazioni didesete operazioni di taglio,

sono le analisi XRD dei campioni lavordti.d anal i si restituiscesauno
ampiezza (intensita) e con werto angolo di diffrazione; le due fasi, martensite e austenite
possiedono picchi riconoscibili poiché presentano delle differenze in questi parametri.

Considerando sempre il caso in cui il materiale di partenzausignitico a temperatura ambiente

con campioni nonpreriscaldati se la temperaturd ur ant e | nboro uEera @weliaainie

guesti subiscono la trasformazione indotta austehiteartensite Una volta rilasciato il carico
dovrebbe verificarsla trasformazione inversanartensité, austenite(ipotizzando chenon si sia
superato il limite di deformazione elastica deflartensitg Dalle analisi XRDdei lavoratisi osserva

siaun picco rel ati v o eankroihtenscspgettoquellb mostpaio Hal matetialer g a |
pre-lavorazione ma anche picchi martensitici; questi compaiono poiché la trasformazione inversa
martensitéd, austenite soppressad a | | 6 adensit@ di tlisbocaziom deli stress intemintrodotti
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dur ant e | 9 oopaeheapicchodnreartensite sopio intensia minori velocita di taglio:
cio é dovuto al fatto che alte velocita di taglienerandemperature piu elevate e maggiore calore
che permette di recuperarke tensioniresiduee alleviae le dislocazioni Quindi, durante le
lavorazioni ad alte vefnta di taglio un maggior volume di martensite potra tornare austenite
attraverso la trasformazione invergmrtando anche a un maggiore effetto sighastico (sempre
nel | 0i paotempesaturdtytoe venga supergta

Per quanto riguarda gli spettri XRD di campigreriscaldati si osserva solamente un picco

austeniticd egger ment e pi % al | \elocgaaditaglio,atide ded fatrochenit a r e

materiale non subisce alcuna trasformazione martenditreantela lavorazione e di conseguenza il
recupero elastico e quasi nullo

As-received

®  Martensite
® Austenite

V.= 100 m/min (Preheating)

V.= 50 m/min (Preheating)
—— V.= 25 m/min (Preheating)
—— V=100 m/min (Non-preheating)|
V.= 50 m/min (Non-preheating)

— V.= 25 m/min (Non-preheating)

Intensity (a.u.)

e R A e il b i ane e an g SRS ERTESE

30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50
Diffraction angle 2 (degree)

Figura 1.9.43.5 Spettri analisi XRD di campioni non e preriscaldati lavorati a diverse velobih [

Riassumendo, si puo concluderec

- Per campioni non praedaocitad tagliocdompoita,un rhaggoueffetton t o

supere | asti co e quindi a maggdiMari forze e

- Per campioni non praveldcis diéaylid gud portarela deneficie nt o
in termini di mi glior finitusa supéenfbtsal
superelastico con T>M

- Per campi oni preriscal diarniihi tlobed feéet 6 osmne
sull dutensile sono migliori rispetto all

- Per campioni preriscaldat,i6 usur a aumenta all daumentare
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E importantesottolineareche latemperatura Me la velocita di taglio che permette di sviluppare il
calore necessario per superare taieperatura sono parametri che dipendono dalla composizione di
lega, dai processiermomeccaniciprecedentemente subié dalle condizioni in cui avviene

| 6 0 p e rdigdaglio.o n e

Per leghe martensitiche a temperatura ambiefitezionamento & molto simile: a maggiori velocita
di taglio, corrisponderanno maggiori temperature raggiunteceipero degli stress e delle
deformazioni. Gli spettri XRD risultano differertiseconda del preriscaldamento

Nel caso di non preriscaldamertolega subisce la trasformazione inversa marteysitestenite
dovutoappunt o all 6aumen tUm vakee terminate tlee opgraziona € ean da
temperatura che scenda sajteella di M, il materiale rimane austenitico poiché la trasformazione e
ostacolata dalla presenza di d i. Gledpdttii alleevareé a | | 6
velocita mostrano distinti picchi di austentber i sul t ano meno all argati
velocita a causa del parziale recupero delle dislocagonist r ess i nterni con
velocita.

- + +:B2 NiTi
o: B19" NiTi

V =100 m/min

V = 50 m/min

Relative intensity

V=25 m/min

V' =12.5 m/min

35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55
Diffraction angle 2 Theta (degree)

Figura 1.9.4.3.6Spettri XRD di lega martensitica a temperatura ambiente dopo tornitura a diverse vEiggita

Nel caso di una lega preriscalddi temperatura sale ulteriormente lea un maggior effetto di
ricottura sule tensioni e dislocazioni. Per alte velocita, la temperatura raggiunta e tadardain

maniera cosi importante dislocazioni e stress interni ghea vol ta finita I
trasformazione inversa austerjtenartensite non e piu soppressa ed € ossendaditeanalisi XRD.
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- + +:B2 NiTi
o:B19 NiTi

V' =100 m/min

V = 50 m/min

Relative intensity

V=25 m/min

V =12.5 m/min

I B B N L D e L e L
35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55
Diffraction angle 2 Theta (degree)

Figura 1.9.4.3.7Lega martensitica preriscaldata. Si nota alle velocita piu alte i picchi relativi alla martensite in quanto la
trasformazione inversa non & piu soppressa dall'aumentata densita di dislo¢&zjoni

1.9.4.4Utensili e usura

Comeaccennato sopra, la tornitura dditinol e particolarmente difficoltosa anche per via di una
forte usura dgli utensili di taglio.Cio none dovutcsoltantoa | |aduselzzi resistenza debateriale

o al fatto che si incrudisampidamentes che richiedeslevateforze di taglig maanche alla bassa
conducibilita termica del materiale che comporta lo svilugipocalore e innesca fenomeni
termicamente attivatiSono vari i difetti diusura generati durante le lavoraziamsura sul fianco,
alla punta e cratering.

La selezionedel materiale, prima ancora di aver definito i parametri e le condizioni di lavoro e
fondamentalel.a scelta finale del materigber lo strumento di taglio ricade su un materiale in grado

di mantenere la sua dureztanacitae stabilita chimica anche ad alte temperatinfatti, sebbene

le proprieta meccanichaella lega NTi siano simili a quelledi acciai inossidabili austeniticil,

Nitinol risulta molto piu difficile da lavorargroprio a causa delle differenze che risiedono nelle
proprieta termichépossiede una bassa conducibilita termica e un relativamente alto calore specifico)
[53].

Gli strumenti a base di carburo di tungsteno (WC) samopre stati consideratai migliori per le
lavorazioni di leghe di nickel e di titani@ontengono una fase legante composta da cobalto in un

range dal 3i 12 % la quale a temperature superiori ai 700°C si ammorbidisce causand
deformazione degli spigoli dello strumen®i.stima che in corrispondendae | | 6 i nt er-f acci
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utensile la massima temperat@ assestarsi nel ran§j@031300 °C; pertanto, oltrena velocita
di taglio V.= 100 m/snon rappresentano una buona scelta.

Loutilizzo di c procéssi@ChemicaMamoor depasition (CYD) @aphysitakvapour
deposition (PVD)migliora la durezza e resistenza degli utersspher rendg@ossibili lavorazionad

alta velocitadi alcuni materialriducendo ilgrado di usural processdVD € preferibile rispetto &
CVD poichérichiede una minore temperatuche comporta un affinamento della grana cristallina
del rivestimento e minori stress residim sostanza ne risulta un rivestimento piu resistente
al | 6 abCoamhuRVP ricoperti con rivestimento multistralaCN/TIAIN & statcosservat

che si pudtornire Nitinol ad unaV. = 100 m/min con udusura minimg55]. Invece,utensiliin
carbup rivestito di TiB> mostrano urgrande usura sul fiancoceateri a causa di un meccanismo di
dissoluzione chimicéribologicadel rivestimento in TiBI n g e n e r a li @ensililridopettii | i z
tramite PVD c ons e maggioridiciuicd 50 mimmduante i operazeoni di aglid -
rispeto a quelle raggiungibili tramitetensiliin carburo non rivestito

Materiali di origine ceramicaome ossido dialluminio (Al203) o0 ossido di alluminio riforzato

(Al20s + SiCy) 0 SIAION sono molto durie chimicamente inertanche d alte temperature.
Rappresentano unodotti ma s ol u-leghed Mcka raggiengemdoe n s i
altissime velocita (25800 m/min)conbasso grado disura.Tuttavia, per le leghe diitanioe anche

per le lgghe NiTi non sono una scelta valida a causa della soangaatibilita chimica eonducibilita

termica

Materiali rinomati per la loro super durezza, comaitituro di boro cubico (CBN) o il diamante
policristallino (PCD) sno statimpiegati in vari studi di lavorazione d¥éitinol. 1| CBN & conosciuto
peressere in grado di tagliare con ottimi risultaghe di nickelmentre il PCD per leghe leggere di
alluminio e magnesio ma anche per leghe di titadbioante le lavoraziordi leghe NiTj il CBN ha

mostrato maggiori segni di usura rispetto ai carbamentatrivestiti PVD, mentreconl 6 ut i | i z .
del PCDsi verificano fenomeni di adesione oltre che di rottura improvaisausa della sua bassa
duttilita. Solo ad altissime velocita, il PCD ha dato migliori risultati in termini di usura e di qualita
superficiale deprodotto rispetto agli inserti in carbufg >130 m/min)

40



2000

EPCD mCarbide

1800

1600

1400

1200

1000

8§00 ]

Tool life (m)

600

400

200

0 I .
70 130 190 250
Cutting speed (m/min)

Figura 1.9.4.4.1Paragone tra inserto a base di carburo e inserto PGB

Lusura dell 6ut ensiclhee siunorprgames sao cgaruasdau ad eel
interfacceutensiletruciolo e utensilpezzoec he porta fino al ciemddadonent o
non completamente prevedibile.un problema che influenza la produttiitichiede un cambio
utensile e conseguentemente allunga i tempi) e la qualita finale del pradota (n aumento delle

forze di taglioe delle temperature, uno scarso controllo delle tolleranze geometdainensionali

oltreche della qualita superficialeavvienesoprattuttdramite meccanismi di adesione e abrasione.
Durante le operazioni di taglgul Nitinol, le tipologie di usura piu frequenti sonsura per intaglio

(notch wear)usura sul fiancoa cratergedgebreakage e chipping.

Notch wear si genera causa delle alte temperature del | 6al ta r esi mteganz a
NiTi ed € quello che piu influenza gli utensii 6 al t o cal ore specifi c¢
conducibilita termicaono responsabili delle alte temperature localizzateg | i spigol i d

cheinsieme &rapido incrudimentehe si verifican questa leggenerano questa forma di usurar
minimizzare il problema ci sono varie strategie:
- lout i | i zz ocomkicarbora tivestita TaNl i
con utensili in carburanaV. oltre i 100 m/mirriduce le forze di taglio
diminuire la profondita di taglia valori minori del raggio delaso
applicazione di criogenicpermette di ridurre le forze di taglio

Usura a cratersi verifica nelpettod e | | 0 & breva distahza Ha punta in cui si registra lap

alta temperaturaQuesto tipo di usura si verifica soprattutto anvolto elevate (190m/min) poiché
condizioni dialta temperatura e la pressione in questa momascao processdi diffusione ela
conseguente i mozi one | ocal e di mat eri al e dalholtréut en
si puo verificare la bruciatura del truciolo a causa léehltissime temperature raggiunte, a causa di
grandi forze di taglio e di grande attriio questo caso il truciolo si indurisce ulteriormente e il suo

fl usso sul | Giondziene di mategialerper meceanisiasivi Utensili inCarbuo con
rivestimentan TiB2 presentanguesto problempoichéaccelerandenomenitribologici-dissolutivi

per via della loro natura chimica.
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Sul fiarco, oltre alla formazione del BUE, puo verificatsurac he c¢cresce con | 6a
velocitaper via di un rammollimentdello strumento di taglioSi possono notare segni abrasivi
anche su utensili in PCD ad altissime (250 m/min): & possibile chdopo una certa temperatura
criticaZ2;, | 6ossigeno atmosferico r eatfd:shepossdanauni | t
elevata durezza.

Chippingl ungo gl i spi gol iguade Il kruriald eeme rinlogso ia wedo e n e
intermittente comenella frestura.La rimozione intermittente di truciolo compoffiarze estress
termici cklici, che possono dare origine a cricche

Come visto nel paragrafo precedente, un preriscaldamento della lega NiTi contribuisce in modo
evident e ad aume ntCanrierimerao alaifigural.9d.8.410 & wit aenentod e
nell dusur a i ni a didaglie con tega nbnapreris@mldatacpud essere attribuito
all daumento dell 6area di contatto tra | a fl art
del recuperosuperelasticoCon un preri scaldamento | 6effetto
supera M)e diconseguenzZadé usur a i nizi al eoldo mli emgidesrcmme ret eaua
della velocita di taglidnoltre, nonostante si raggiungano maggiori temperaiarsul materiale che

sul |l 6ntednn i logp,er azi oni con Ni Ti preriscaldato
V¢ con cuiinvece avvengono con materiale non preriscaldato per via di una minore resistenza al
taglio della legaSi assiste anche a crateri di minore estensiogel pett opedumdniimdrut en
lunghezza di contatto tra utensiléreciolo [57].

150 pm
-

Figura 1.9.4.4.2Pettoe fiancoa Vc = 130 m/min gflank faced e | | 6 ut e n s, b)lpattodien | cdaurt beunrsoc)l e i n
fiancod e | | 6 u tPEDy &)Pelttoel eil h 6 u tPEM[SEG) | e i n
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150 pm 150 pm

Figura 1.9.4.44 (a)Abrasiones u | pet t odi @GRN ableSianeusurasil fiarcdb) usuraperabrasionesu PCDQ
(c)Adesione sutensile ceramicarottura della puntaabrasionee usura a crateréd) usura da intaglicsu AbOs, cratere
usurg usura sulfianco[55]

1.9.5 Tornitura con lubrificante
La presenza o meno di lubrificante € un parametodto importante e determinante per quanto
riguarda Idfinitura superficiale finale del pezzo prodotto

Le operazioni di asportazione di trucighmoducono grandi quantita di calore che aumentano la
temperatura in corrispondenza della zona ditaglioci no al l a punta del | 01
questo calore viene assorbdtal truciolo, il resto da utensile e pezzo in lavorazidhMitinol € un
materiale con bassa conducibilita termica e puo sviluppare altissime temperatuaemento di

temperatura incide sulle propriet? del(puamat er
attivare effetti di adgone o legati a fenomertribologiciFkd i s s ol ut i vi che ali
del |l utensil e).
Léutilizzo di &amoltd utileiin ghesto tasapoichd i cant e

- raffredda 6i nterfaccia tra utensile e pezzo;

- 1 duc e tradtansile € pezze producendo un ulteriore abbassamento della teraperatur

e dell dusura wutensile

- riduce leforzeel 6 e n einwylie a le distorsioni termiche che si creano nelle operazioni

- lava la zona di taglio rimuovendo i trucioli

- abbassa i rischi di corrosiorenssidazionsullasuperficie lavoratéimportante per materiali
particolarmenteeattivi come titanio
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Dunque ha un effetto positivo sia guldb ut ensi | e, i n guanto ne con
operazioni, ma anche sul materiale in lavorazione poich@amantisce una migliore qualita
superficiale

Esistono diversi tipi di fluidi lubrificanti
- oli (di origine vegetale, animale o minerale)
- emulsioni (misceleomposte dacqua, olio e additiyiutilizzate soprattutto per lavorazioni
ad altevelocita in cui si raggiungono temperature elevate
- Semisintetici €mulsioni semchimichecomposte da acqua, oli minerali con additivi che ne
riducono le dimensioni delle particelle
- Sintetici(composti chimici diluiti in acqua e in assenza di olii).

In questo studio si é fattesodi fluidi di taglio lubrificanti tramite un sistemdi raffreddamentad

alta pressionén cui il fluido e direttamentespruzzatosulla superficie di taglidramite augelli a
pressioni che vanno dai5 + 35MPae richiec una grande quantita di flui(ioO +~ 225//min).

| pezzi lavorati in questo modo sono statnfrontati corquelli lavorati in assenza di fluido di taglio

e con quelli lavorati in presenza di raffreddamento criogenico.

Questo metodo e indicasmprattutto per quei materiali classificati come difficilmente processabili

in macchina e si sta dedicando grande attenzione alla ricerca di metodi che permettono di utilizzare
la minore quantita di fluidi di taglio possibile (MQL).

| Liquidi refrigeranti |
|

Non miscibili | | miscibili

Oli da taglio - Miscibili in acqua

amulsioni soluzioni

| olio minerale olio grassi | A base di A baze di semisintetico sintetico
olic minerale olie vegetale
oli EP

Figura 1.7.5.1 Classificazione dei fluidi di taglip58]

1.9.6 Tornitura criogenica

Unodal tra tii@dedioeguetad eii Il wi di |l ubrorefrigerant
criogenici comd 0 a zhe ha ungemperaturai ebollizione di-200°C e viene utilizzatper scopi

di raffreddamentoE inerte, non presenta rischi di esplosione, nowsaitoné infiammabile,
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pertanto,pud essere disperso in aria € non € necessario prendere particolari precauzioni prima
del | uso.

Sono stati studiati vari metodi péntilizzo di questo tipo di fluido, ad esempio raffreddando il pezzo
prima della lavorazione, oppuraffreddandodutensile per conduzione termica, immettendo azoto
liquido in una camera posta fdrtautensile o, ancora, spruzzandolo con degli ugelli sul fianco e sul
petto delfutensie. L 6 u | bhai dmastrato di essere la soluzione piu efficaee diminuire la
temperatura.

Lébutilizzo del acrdiuogeezrziac oe niiegimiragsceale foidesd dttrdiu t e n
nel | 6i nt e r-fhaedatee la finiluta esuperficialee migliora notevolmenggermetti quindi
di utilizzare maggiori velocita di taglio.

La parte lavorata presenta anche miglioramegita resistenza alla corrosione e alla fatica.

La tabella sottostante mette a comiiole caratteristiche del taglio con criogenico e con lubrificante

Effetti Lubrificante Criogenico(? 4)
Raffreddamento Buono Ottimo
Lubrificazione Ottima Moderata
Rimozione del truciolo Buona Buona
Raffreddamento utensile Buono Moderata
Raffreddamento pezzo Buono Buono
Qualita del prodotto (integrita Buona Ottima
superficiale)
Problemi di sostenibilita Alti costi, infestazione Costi iniziali
microbiologica e
inquinamento acque

Tabellal.9.6.1: confronto tra effettiimpartid a |l | 6uti |l i zzo di |l ubrificante e

Molti studi dimostrano che lo strato superficiale dehterialelavorato in condizioni criogeniche

presenta una grana cristallina affinatavuto a maggiori deformazioni plastichecon riferimento

alla figura 19.2, uro stratoSPD di maggiore spessoeedi maggior durezz&€r opr i o | daun

densit?” di di s | o c adfinamento della graeaigatimaseadellia Imaggiat e | | ¢

durezzail meccanismo di deformazione della lega NaVvienecon formazione dgeminaticon un

aumento delle dimensioni dei bordi di grari@ crescono a discapito dei grani che invece si riducono

in dimensiond59] [6Q]. Infatti,] 6 appl i cazi one del refinmgetaleant e
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da iniziare la tornitura ¢oil materiale in fase martensitica e che viene manteuartéutta la durata

del 6 o p e reannpn s geeerain calore tale dar permettee il recupero delledislocazionie
deformazioni, pertant@lzona affetta dal taglio avra uno spessore maggiore e una durezza maggiore
In figura1.9.6.1¢€ possibile notare come la durezza superficiale della lega tornita con il criogenico
sia molto piu elevata rispetto aaittega lavorata a secco e talerazza decresce linearmente e
mantiene valori elevati anche a 200 um dalla superfstidomo di uno SPD di maggior spessore

® Asreceived M Cryogenically machined & Dry machined

400 + i +

5
T 350 } [}
: } b
£ f
= 300
=
= ¢ } % t ; } o
50 é
¢ 2 ¢ & 4 & ¢ e LI
200 L — . . . . . . . . . —
0 40 65 90 115 140 165 200 250 300 350 400

Depth from the machined surface (um)

Figura 1.9.61 Durezza di leghe lavorate a seccon criogenico &on lavorata] 60.

1.9.7 Effetto della lavorazione sulle temperature di trasformazione

di fase

L6 anal ilsdrumBnB@aggiormente impiegato per studia@mbiamenti di fase fornisce
grafici come quelli in figurale operazioni di taglio modificano il comportamedidrasformazione
della lega e di conseguenza anche la forma delle curve @®Bicchi meno alti ma piu larghi e
temperature di trasformazione spostate.

| processi di taglio causanan aumento della densita di dislocazioni gldstress interni che
ostacolano e ritardane fragormazion di fasecon lapossibileformazioned e | | 6 i nt eeme di
uno spostamento delle temperature di trasformaadimealcuni cassono addirittura soppresse

guesto caso si noteranno picchi poco pronunaoiatallargati (broadening peaks) che indicano un
minor calore latente di trasformazione, indice di una minore quantita di materiale che ha subito un
cambiamentdli fase Nel caso di tornitura criogenica, la temperatura viene costantemente mantenuta
molto bassa senza possibilita di recupero superelastico né di un effetto di allevidefiertemsioni

e delle dislocazioni e il materiale viene deformato in maniera maggiore e piu profondamente; in
guesto caso risulta difficile vedere picchi di trasformazione a causa della soppressione delle
trasformazioni di fase e una stabilizzazione del&tensite. Nella figura 1.9.7.1 si possono vedere

le differenti curve DSC relative a campioni torniti in condizioni differenti. Si puo notare gli effetti
delle diverse condizioni di tornitura: si verifica un aumento delle temperature per entrambe le
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operazioni, ma nel caso della tornitura criogenica compare una trasformazione multistadio e a
temperature piu elevate, indice di un materiale che é stato maggiormente deformato plasticamente.

—

(=)}

.,E ——
; As received
£ Dry

; Cryogenic
o —

T8

el

©

(]

I

LA L L L A A AL L B B B
50 60 70 80 90 100 110 120 130 140
Temperature (°C)

Figura 1.9.7.1 Confronteffettidelle operaziom di taglio in diverse condizioni sulle temperature di trasformaz{o&

Tuttavia, ® durantd 6 o p e rdigaglio si Bvdluppano alte temperatugeiestepossono ridurrée

tensioni residue e le dislocazioni (con una sorta di effetto di ricogueayasformazioni di fase non

sono sopprese con picchi che risultanmoenoallargatil n condi zi oni criogeni
temperatura e fortemente limitato e solo altissime velocita di taglio hanno un impatto rilevante nella
distensione di streseesidui. la velocita di taglio ha dunque un ruolo delicato e importante
soprattutto nel caso di taglio a secco e con lubrificacte effetti possono essere riassunti nella
figura 1.9.7.2:

caso a)a trasformazione di fase é difficilmente raggiuateausa dii n 6 ddrsitaadi dislocazioni
e stress interni eél il caso della tornitura criogenicanvelocita di taglio non elevatissime.

caso bpicchi ben definiti con la trasfmazione direttasintomo di una bassa densita di dislocazioni
dovuta alle alte velocitawe n 6 teingeratura

caso cpituazione in cui la densita di dislocazioni ostacola la formazione di martensite con passaggio
intermedio alla fase R poi con ulteriore raffreddamento avviene la formazione della martensite

47



a) h) c)

M a
M

DEC I —
:
/
|
8 et — em
8 _
]
‘-—__\'

Temperaian '

'
B R e— -

Figura 1.9.7.2 Immagine curve DSC dopo lavorazioni in diverse condizioni e vel@lia [

1.10Rugosita superficiale

La rugosit”™ — 1 dédinsieme di i rr e g davosazioné 0 di s U p €
formazionedi un componenteForma degli utensili, lubrificazione e parametri di processi hanno
grande influenza sulla rugosita. Per esprimere la ruga&téno essereonsideratetutte le
irregolarita di qualunque forma e dimensipsi& concavita che convessi@uesto parametrga un

notevole impatto sulleesistenzasullavita a fatica sulla resistenza alla corrosione e sui meccanismi

tribologici e non pud essere trascurata in fase di progettazione

Perdescrivere la rugosita gossono utilizzardei parametri Rhedescrivono il profilo della sezione
ortogonale alla superficiehe prendendd 6 a scsoemeZ asse dell e ordinate
per le ascissdNeltempg ¢ on | &emnolegee piti avandate che perroatidi ottenere una
scansione 3D accuratkella superficie, si € convertito tali parametri estendendoli alla supetficie

parametridi rugositarelativi alla superficieS, sono i seguent

Sp=max(Z(x,y))
(1.10.1)

misura massima altezza del pic€erivadau n 6 e s t supediciate det parametro,R

_:[;|

- /'1‘, P

[ ’:’ " - _’ -"f -
Ve ey

g ; 5

.
Ye| »X

|

Figura1.108 S,[62]

Sv=[min(Z(x,y))|
(1.10.2)
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misura la massima profondita diunavald | 6i nt er no
superficiale del parametra S

mi

sur a

f:,,
"ﬁ- ;

Figura 1.109S,[62]

S=5+3S

dbét baaedalkhkaes

(1.10.3)

| 6 alatld 2 an t ma sn0i d Sebbeng fequerdemense atitiizatoaquesto

parametro éortemente influenzato dgraffi, contaminazione e rumodg sottofondo

Figura 1.10.10 g[62+

Y=-A SOWFHNROQO

che é lamedia aritmetica delle altezze|l | 6i nt er no
utilizzato ed é poctmfluenzato da grafficontaminazioni e rumore durante la misurazione.

Figura1.10.11S,[62]

(1.10.4)
d €&lillpérameteoapitl € s a r
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S= -A 3O NG

(1.10.5)
che é lo scostamento quadratico medio delle altezze

Figura1.10.125,[62]

1.10Nanondentazione

La tecnica di mdentazione strumentat un test di uso comungilizzato pervalutarediverse
proprieta di un materiale come durezmaodulo elasticoe recupero della deformazion#oltre,
permetted i valutare |l a trasf or ma zelasticodellanlaga NEjn s i t i
utilizzando piccoli carichi e spostamentt. preferito ad altre tecniche percip@d misurare
determinate proprieta su campioni di materiale non omogenei, andando ad eseguire determinate
mi surazioni s ol o n eterbsatar otemendirilevaziamivpiel sidcuragedati o n e
metodi permettono di estrapolare le stesse informazioni da misure globali ma non sono altrettanto
precise).

Il Nanoindenter acquisisce continuamente la profondita di indentazione prima di toccare il campione
e, dopo averlo toccato, registra un contatto superficiale in base a una modifica della rigidita del
contatto.

Il carico viene quindi aumentato ad una velocita predefinita, con conseguente aumento della
profondit?” di i ndentazione. Una volta che
dell'esperimento (un carico massimo o una profonditd massima), il cargsinmearaggiunto puo

essere mantenuto per analizzare le proprietasistenza atreep.Successivamente il carico viene

ri mosso dal campionel63l.l asciando undindentazioo

Ha un vantaggio rispetto alle misure di durezza classiche, nelle quali ogni impronta deve essere ben
separata per essere studiata precisamefticamentec on | 6ut i | i zzoedon un
permettono la valutazione dventi come il cracking, trasformazione di fase indotte dalla pressione

0 recupero elastichnvece,in questo tipo di analisali proprieta possono essere quantificate tramite

i dati registrati.
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Questo test puo essere utilizzato per valutare la trasformazione martensitica e ggupiediastici
delNitinol, attraverso una valutazione della variazione dklt@zzadel modulo elastic@rofondita

di indentazione e energiasdipata. | dati sono ottenuti da un ciclo di carico e scaheofornisce

una curva nel graficprofondita di indentaziorearico di indentazionk cui forma dl recupero di
deformazione possono essere correlate con il modulo elastico e le dimensiori dep r ont a
contatto [&l] [65].

Load actuator » ¥
Displacement -.‘va-
sensor

A
Indenter Tip —— l

|Sample

Sample stage

Load Frame —»

Figura 1.111 Schema macchina nanoindentatdra forzagenerata da un attuatore e lo spostamento € misurato da un
elemento con capacita elettri¢a6]

Il metodo di Oliver and Pharr € il piu utilizzato per studiarparte drilascio delcaricodelle curve
caricospostamento e permettedditerminarelurezza e modulo elastico.

La durezza H definitacome
.0
o —
0

(1.11.9)

dove Pmax € il carico massimo applicato e, Aa proiezione dethrea di contatto traampione e
indentatore A, puo essere calcolat#alla profondita di contattocl{ches i ha all appl i
massimo carico fy:

0Q

(@}

(1.11.2)

Con F che e una funzione polinomialegeh di pende dall a geometria d
va stabilita a priorprima del test per mettere in coéonumerose fonti di errori come la rotondita
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dell a punta e i di f e t[6f]iPerdniindaptatorerBerkavitlascorrélazioried i n d
assume questo tipo di forma

0 0 00 0 0 0 o0Q
(1.11.3

La profondita di contatto,chche € la reale profondita a cui avviene il contatto tra il materiale e
| 6i ndent at danmassima ptafondita ds cantatteah al massimo carico applicate.Ra
causa dell a def or mazi onleontatio aoslt 6 icrad edpgilial eédeare ee a
calcolato come

a9 Q
(1.114)

con hnaxche & il massimo spostameictan hs che élo spostamento della superficie del perimetro di
contatto ed @sprimibile come
. 0
Q T —~
(1.115)
dove] € una costante geometriche dipende dal tipo di indentataeSla rigidezza detontatto e

puo essere estrapolata dgdendenza&urva d rilascio del carico-).

Unavoltad et er mi nat e | parigideaza del mater@le 8, sitpud @alcdlare il modulo
ridotto E nella seguente maniera:
3
0 T
¢f Mo
(1.116)
con b = 1,034 per edenldmdulo &lastcpercepBoenelkcontaitocahcui

contribuiscono sia indentatore che materiale sotto festodulo elastico del materiale € legato al
moduloridotto con questa correlazione:

(1.11.7)

conEevche sono il modul o di Young e edEewaef fi
parametri del campione.
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a) b) Berkovich Indenter tip

LOAD REMOVAL

SURFACE PROFILE AFTER ‘

INDENTER INITIAL

SURFACE
-

CARICO

SURFACE PROFILE SCARICO

UNDER LOAD

\
Indentation Load, P (mN)

Indentation Depth, h (um)
Figura 1.11.2a) Rappresentazione schematica della superficie mostrando la sezione prima e dopo inddgét@jzmne
rappresentazione schematica della curva caispostamento (profondita di indentaziofég],

La superelasticita della lega € meglio compresa dalla nanoindentazjoagrtificandda
percentuale di recupero detleformazione [69]:

‘0 ‘0
e

(1.11.8)
con h che €lo spostamento residuo permanente.

Un altro parametro utile per stabilire la capacita di recupatefdrmazione della leddiTi e, cioé
ilrapportot r a | didefoemazioneacuperatd\te | 0 e n e Wiganche chiantata fagporto
di recupero di energia di deformazione:

W
W
(1.11.9)
Con W: che puo essere calcolato nel grafico CaRcofondita dipenetrazione d = sbti@sa r e a
dalacurve di scarico, mentM%.: Si calcola:
"0aQQ
(1.11.10)

con F che e il valore del carico di indentazione
Alti valori di questi parametri indicanche si e verificato il fenomeno della superelasticita

Altre indagini hanno indicato come quegtarametri siano indipendenti dalla velocita di carico,
dimostrando che la superelasticita del NiTi si manifaesiverse velocitdSembra non esserci una
correlaziondra la massima profondita raggiuntéaevelocita di caricda parita di massimo carico
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raggiunto).La massima profondita cresce linearmente con il massimo carico applicato per ogni
velocita di carico

0.600 3 -
400 =

0.500 I 350 L]
° P——— * z
B /\ E 300 amg
= 0400 3
E 620 ae B 400mN/s
z 3 200 - A 300mN/s
g 0300 - 100mN/s
Z 150 ¥ T0mN/s
=
= ® 50mN/s
2 0.200 100 - = 30mN/s
= 50 - 10mNis

0.100 . - s 5SmN/s

0 05 1 15 2 25 3 35
0.000 Max Depth (um)
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
. Fig. 3. Maximum depth versus. maximum load as a function of various loading rates.
Loading rate (mN/s)

Figura 1.11.3Recupero elastico al variare della velocitacda r i co (non c¢6 v aprofonditA one) e au

massima lineare col massimo carico applicd#j.

In alcuni studié stato confrontato il grado di deformazione permanente e il tipo di risposta del
materiale sottoponendoli a test con un penetratore a punta o sferico. Quello che si & potuto constatare
e che il penetratore a puntaduce deformazioni piu elevatehe ricadono nel campo delle
deformazioni plastichencrudendo il materiale e il ritorno elastigiene in parte inibitoPenetratori

sferici, invece, sono piu indicati per lo studio della proprieta superelastigaanto forniscono
deformazioni &stiche che vengono recuperate durante il rilascio del carico.

Una proprieta collegata alla supglasticita € la resilienza, cioe la capacitdapportare alti sforzi
localizzati senza subire deformazioni permanemécuperando la forma una volta rimosso il carico.
Ci, deriva da unodelevata durezza che permett:

da un basso modulo elastico aghéa causadj r a n d i def ormazi oni I n seg
caricg e infine dalla supeelasticita del materiale cheonsente il recupero di deformazioni
importanti. Le deformazioni permanenti vengono evitatéizzandound ar ea di cont at

sotto un caico concentrato a causa delle deformazioni maggiori per via del basso modulo .elastico
Per valutare tale proprieta, € conveniente riferirsiaun@alaor a met r o chi aoheé o AN
il rapporto tra la durezza di un materiale e il rispettivo modulo elastcdda unoé6i ndi caz
profondita di penetrazionemassima raggiungibilela un materiale senza eccedere il suo limite
elastico.

0'Y o
(6]
(1.11.1)

1.12 Ulteriori proprieta e gplicazioni

Le particolari proprieta di ritorno di forma e suggasticita hanno grande interesse per questa lega,
che si é cercato di utilizzare in piu settori e che alla lunga é stato preferito a materiali
precedentemente usati.
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1.12.1 Dispositivibiomedicali

|l noltre, ha | 6i mportante caratteristic
bi ol ogiche quando viene introdotto al/l
guesto materiale potesse essere utilizzato anchéigparsitivi biomedicali.

Infatti, il Nitinol trovo uno dei suoi primi impieghi come filo odontoiatrico [1]. Sfruttando proprieta

di ritorno di forma al calore, e possibile correggere la posizione dei denti e non si vepifiddéma

di una perdita di tensione, come invece accade per fili di acciaio inossidabile (materiale
comunemente usato) e che richied@[8pi%¥ Iinterve
Il filo, dopo essere stato raffreddato al di sotto i M vi ene def or mato per
allineamento dei denti del paziente e una volta installato, assorbendo calore tende a riacquistare la
forma originale (un arco perfetto) applicando tensione sui denti e spostandoli nella configurazione
voluta [71] [72].

a
Oi

Figura 1.11.1.1lmmagine di apparecchio dentdl&l].

Sempre nell 6ambi t o d éinoldieng ptibzsatotame matebaleqen steht, ¢ a |
dispositivi che divaricano i vasi sanguigni quando questi sono ostruiti 0 in caso di aneurisma,
permettendo | 6afflusso di sangue. Si tratta d

sangligno (solitamente nelle arterie) che espandendosi permette di aprire le pareti dgéssso
Spesso viene introdotto dopo la procedura di angioplastica.

Gli stent inlega NiTi sono dettiselfexpandable poiché la loro espansione avviene grazie alla
propriet”™ di ritorno di forma della | ega e qu
invece utilizzato per espandere gli stent in altri materiali (come in acciaio inox, e sorialtietti
expandable)

Lo stentin Nitinol vieneprimaraffreddato al di sotto di Me poi deformato in modo tale che abbia

del |l e di mensi oni che permettano di essere i1
all é6interno, assorbendo cal eerimrndndo intfasenapseenitea u r s
recuperer”™ | a forma originale,7dlespandendosi a

E importante che lo stent non aumenti la sua temperatura prima di essere posizionato nella posizione
corretta; pertanto, € introdotto tramite un catetere e dotato di un sistea di rilascio grazie al quale lo
stent entra in contatto con il sangue soltan@ng ha raggiunto la posizione prestabilita.

L6 ut idéllalega @amemoradiforma come detto in precedenza, [
un palloncino che ndallon-expandables i trova all éinterno dell a

pompando soluzione fisiologica al suo interno, deformando plasticamente la rete metallica.
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Questa operazione spesso causa lesioni nelle pareti dei vasi sanguigni e durante la rimozione del
palloncino si assiste a un ritorno elastico delle pareti el r conepossilsile nuova occlusione.
Inoltre, grazie alla sua proprieta di superelastigjtiesto materialba il vantaggio di poter essere
deformato maggiormente in modo elastico e di poter subire moltissimi cicli di carico senza subire
rotture o deformazioni plastiche che ne compromettano la funzionalita (specialmente nel trattamento
di arteriefemorali o della carotide che sono soggette a numestevateressioni esterne)74]

[72.

Figura 1.11.1.2Esempio di utilizzo di balleexpandble sterj74].

Figura 1.11.1.3Stent in Nitinolcon cateterg74].

1.12.2 Cuscinetto

[l Nitinol trovaanche impiego in cuscinetti sferici per sistemi di lancio in veicoli spaziali, in quanto
presenta una serie di caratteristiche che lo rendono preferibile ai materiali comunemente usati per
questo genere di applicazioni. Infatti, tra ceramiciNgi, acciai inossidabili, acciai per utensili o
superleghe, non esiste un materiale che sia allo stesso tempo resistente alla corrosione (fattore moltc
importante considerando le condizioni estreme in cui sono utilizzati), non magnetico ma conduttivo
elettricamentee abbia elevata durezzad [76]. Infatti, gli acciai duri tendono adrrugginirsj le
superleghe e gli acciai inossidabili non hanno una durezza sufficregtirei ceramicihanno
coefficienti di espansione termica differenti da quelli dei materiali con cui sono accoppiati
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(solitamente metalli) e ammaccano le piste in ac¢iéip Durante il lancio si verificano condizioni

di carichi statici elevati, vibrazioni intensee grandi variazioni di temperaturahe possono
danneggiare severamente il materiale. Una delle maggiori cause di danneggiamento di questi
dispositivi € dovuto a fenomeni tribologiper via dé contatto tra le sfere che sono intensificati

dalle vibrazioni provocate dal lanciélcune legheNiTi risultanopossedere n coef f i ci ent
pi % basso rispetto ad altri mat er iidnossidabilopad c ar
alto contenuto di carbonice la proprietésuperelastica permette di recuperare la deformazione e
sopportare meglio stress meccanici ripetusi capacita di sostenere grandi deformazioni elastiche,

fa in modo che si venga a creare una grande area di contatto e che consente una maggiore
distribuzione degli stressriluce la possibilita di danni permanems].

Property B60NITi 440C Si.N, M-50
Density 6.7 g/cc 7.7 glcc 3.2 g/ce 8.0 g/cc
Hardness 56 to 62 HRC 58 to 62 HRC 1300 to 1500 Hv 60 to 65 HRC
Thermal conductivity ~9to 14 24 33 ~36
Wim-°K
Thermal expansion ~11.2x107°/°C 10x107°/°C 2.6x107°/°C ~11x107°/°C
Magnetic Non Magnetic Non Magnetic
Corrosion resistance Excellent Marginal Excellent Poor

(Aqueous and

acidic)

Tensile/(Flexural ~1000(1500) MPa 1900 MPa (600 to 1200) MPa 2500 MPa
strength)
Young's Modulus ~95 GPa 200 GPa 310 GPa 210 GPa
Poisson'’s ratio ~0.34 0.3 0.27 0.30
Fracture toughness ~20 MPa/ym 22 MPa/\m 5 to 7 MPa/Am 20 to 23 MPa/Ym
Maximum use temp ~400 °C ~400 °C ~1100 °C ~400 °C
Electrical resistivity ~1.04x10™"° O-m | ~0.60x10™° Q-m Insulator ~0.18x10™° Q-m

Figura 1.12.2.1Tabelle delle proprieta di materiali utilizzati per cuscinetti in sistemi aerospaziali. Oltre alle eccellenti

proprieta di corrosione e alta resistivita elettrica, &€ da notare come nonostante un basso modulo di Young, la lega NiTi

possi eda un@ozlddvato alapromietazsaperelastica e permette alla lega di subire grandi deformazioni
senza che si verifichi un cedimen#®].

Questi cuscinetti sono utilizzati rotori areazionegdispositivi utilizzati peril controlla e | | 6 as s e |
(orientamentpdei satelliti e delle sonde spaziatl essenzialment®igo costituiti
dal |l accoppi amento di u.nl metard ekettrico pwdanettem@ n mot or e

rotazione il volaned il satellite ruotera proporzionalmeimesenso opposto in modo dantenere
costante il momento angolare del sistebtdizzando piu rotori di reazione € possibile avere |l
pienocontroll o dell assetto sui tre assi
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VISTA IN SEZIONE TRASVERSALE
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Figura 1.12.2.2Rotore di reazione utilizzato in satelliti con riferimento a cuscinetti sferici in NiTi airdemo[76] [ 9€],

Capitolo 2i Attrezzature e risultati.

In questo lavorasi € voluto analizzare gli effetti singoli e combinati di trattamento termicbo
undoper azi,eseqltadc varie valgcitaie @won diverse condizeulle proprieta dlega
Ni50.8Ti49.2 Partendadallalegasottoforma dipolvere, questa viene processtitanite PBFL a
formare dei campioni di forma cilindrich diametro 10 mm e di lunghezza 40 mm

Questi campioni sono stati trattati in diversi maacuni torniti direttamente altri prima trattati
termicamente e poi torniti

| campioni non trattati termicamente sano t at i con | 6espAsBssil bne AB

| campioni trattati termicamente sono stati sottoposti a un trattamento di invecchianeénéo
diverse temperature, 3D@ 600° per tre ore dopo pero aver subitprecedenza una ricottura di
solubilizzazione a D°C (rattamento necessario per poter rimuovere seconde fasi e stress residui
che si vengono a formare durante il processo di adariameufacturing

| campioni che hanno subito umvecchiamento a 300°C sono denominatieT@alogamente quelli
trattati a 600°C T6.

Durante la tornitura si sono utilizzate 3 diverse velocita (31 6#sm/s,93 mjsscelte in base

al butensil e di t agl i &litindlié slgsofinatolrome enaterialdiffitile daat t o
tagliare mantenendo lo stesso avanzamenta stessa profondita di tagli8ono state eseguite due
tornitur e, una con | 6util i zzo drcampianidavoraficom a nt e
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| utilizzo di |l ubrificante presentano | a
refrigerante criogenico la dicitura OB.

Gli effetti combinati di trattamenti termici e lavorazioni meccanidmno stati valutaticon
osservazione della microstruttura al microscopiajutazione della qualita e della rugosita
superficiale tramite profilometr8D, misura delle temperature di trasformazione tramite Differntial
Scanning Calorimetryprove di microdurezzamanoindentaziondé.a composizionehimica e delle
fasi e stata studiata grazie a tecniche EDS e XRD

Uno schema rappresentativo del processo di studio é fornito dal diagramma sottostante

emulsione
lubrificante

ICROSCOPIO OTTICO E SEl

Campioni lavorati con

lubrificante PROFILOMETRO (rugosita,

FLOOD AB 93 |

FLOOD_T3_893 T SRR IDENTATORE (m
elastico e durezza)

FLOOD_T6_93

[campioni lavorati DS (compasizione chimica

AB_93
T3 93 -

T6_93

Campioni
Prelegato Polvere [ | 4 "
Ni50.8T149.2 Ni50.8Ti49.2 alindiric] (0=10
mm e h = 40 mm)

GAS
ATOMIZATION

VANOIDENTATORE
— ANALISI SUPERELASTICITA' (percentuale recupero
elastico)

Campioni lavorati
invecchiamento con criogenico
00 °C

B Tornitura
600 °C _ CRIO_AB 93 | |
STAMPA 3D V= 93 mimin TEMPERATURE DI
LPBF f=0,07 mmirev CRIO_T3_83 TRASFORMAZIONE

CRIO_T6_93

ap = 0,25 mm

Criogenico

Figura 21 Schema riassuntivo del lavoro svolto

2.1 Polveree Laser Powder Bed Fusion

La polvere utilizzatgroviene dalla compagnia tedess@KART TLSE edé stata ottenuta tramite
processo di gas atomizati&@GA, di cui si e parlato nel paragrafo dedicato

La polvereottenutapresentaassi livelli di impurezze enastechiometria descrittiabella2.1.1

Le particellehanno forma globulare catiametri che misurantva i 15 e i ® um e un valore medio
dicirca30pummi sur ate con | 6utilizzo del softwar e

Livello impurezze polvere Nko.gTiag.2

Composizionechimica Carbonio (wt%) Ossigeno (wt%) Azoto (wt%)
Lega Nio.gllag.2 0,005 0,028 0,001

Tabella 2.1.1 composizione polvere e livello di impurezza.



Figura2.1.1 e 2.1.2 Immagine polverdlitinol da microscopid&SEM; Impostazione di una scala in pixel partendo dalla
scala dell d8i mmagine del microscopi o

Image Jé un softwaresviluppato dalldNational Institues of Health e il Laboratory for Optieald
Computational Instrumentation ¢dleb Uni ver si t ™ , delhe Wipreg anetadien |
compar azi on enmaginiepartitdlati anchg di giccolissime dimensioni. Permette anche
analisi shtistiche e istogrammE stato possibile misurare il diametro delle particelle di polveri
impostandounascalat i | i zzando quell a de lcdn@itendoiagixeh e de
Unavolta impostata la sta, € possibile misurare il diametro di ogni granulo dipolveeel | 6 uni t -
misura corretta.

Dopo la preparazione, la polveratata processata tramite WwaserPowder Bed Fusioper ottenere
provini cilindrici di diametro 10 mm e lunghezz@ @hm. Strati di polvere vengono prima depositati
efusial di sopra di uno strato precedentemdns®, andando a comporre un componsetguendo
la geometria descritta da un file CAD 3D

Si utilizza un supporto di spessore 3 mm per sepdnaredotto dallgpiattaformain modo da evitare
aderenze con la piattaforopndeformazioni termich e stress residui per via di una migliore
conducibilitatermica

Sia il supporto che il campione sono prodotti tramitea macchinaSisma MYSINT™ 100
utilizzando per ldusiore unpattern a scacchiepeer il quale ogni strato presentatepiccole isole
guadrate di dimensioni 3mm 3mm Tale strategiaonsente di raggiungere una densita e una
distribuzione degli stress residui omogenee.

(b) (c)

————

|
YA

Figura 2.1.3b) Il cilindro viene realizzato sul supporto c) pattern di fusione polvere che va a formare isole qUi&@fate
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| parametri utilizzatisono stati identificati come ottimamente performanti in studi precedti [
Parametri compotenza di lasewrelocita di scansiondatch distanceinput energy densitgpessore

degli strati e diametro del raggio laser sdegcritti nella tabella e sono quelli che hanno dimostrato

di poter garantire partid alta densita basse temperature di trasformazione di fase in modo che la
lega sia austenitica a temperatura ambiente e che quindi possieda caratteristiche di superelasticita.

Potenza (W) Velocita Hatch Spessore Input Presenza di Laser spot
di distance strati enerdgy ossigeno (um)
scansione (mm) (mm) density (ppm)

(mm/s) (3/mm?)
70 1100 0,06 0,025 42,42 <200 30

Tabella 2.1.2 parametri utilizzati per stampa dei provini con LPBF

| cilindri sono stampatparallelamentalla buildiing direction verticale una volta realizzati sono
separati dalla piattaforma.

Figura2.1.4Sisma MYSINT 100

61



2.2 Trattamenti termici

In precedenzasi € discusso di come i trattamenti terimabbiano influenze in microstruttura e
proprieta della lega NiTiln questo lavoro uno degli obiettivi € propgot udi are | 6ef f «
trattamenti di invecchiamenteseguiti a differenti temperatyr800°C e 600°CDurante questi
trattamenti, i campioni vengono riscaldati a tali temperature per & poesono lasciati raffreddare

in aria calma a temperatura ambientemodo di lasciare il tempo necessario per la crescita dei
precipitati

Si & utilizzato un forn€arbolite Ger& CWF 1200per eseguire i trattamentilelle impostazioni
di processo con questo macchinario & importante impostare una temperatura leggermente maggiore
di quella target, poichée 6 di spersione di calore durante |

Prima di procedere con il trattamento vero e proprio di invecchiamensmpioniottenuti con
tecnica di additive manufacturing subiscono un trattamento di ricopeirehé tale metodo di
produzione induce str ess uoiecsrierd nellafoamazioda dnalcene n o
fasi indesiderateUtilizzando una temperatura elevata € possibile sia eseguirecupero delle
tensioni residue che una solubilizzazione; la temperatura scelta e stata, I@EOWmaggioreella
temperatura di fusiondel composto Ni%i che solitamente si formedurante i procesdiPBF.
Mantenendo questa temperatura per un omgasntisce la solubilizzazione thisi indesiderate,
introducendo peroostantementgas argonpest v e r € u n 0 a timpedird l&formazionedir t e
ossidi.Al termine del riscaldamento, i cqmoni vengono raffreddati con tempra in acqua in modo
da scongiurare la formazione mtiecipitati. Inoltre, la velocita di raffreddamento non ha particolari
effetti sulle dinamiche di cambiamento di fadejuadro delle operazioni e riassunto nelle tabelle di
sotto.

Ricottura di solubilizzazione
Temperatura trattamento Durata trattamento Atmosfera inerte Sistema raffreddamento

1060°C 1h Si (Argon) Tempra in acqua

Tabella 2.2.1 parametri ricottura solubilizzazione

Invecchiamento 300°C T3
Temperatura trattamento Durata trattamento Atmosfera inerte Sistema raffreddamento

300°C 3h No In aria calma

Tabella2.2.2parametri invecchiamento a 300°C



Invecchiamento 600°C T6

Temperatura trattamento Durata trattamento ~ Atmosfera inerte

Sistema raffreddamento

300°C

3h No

In aria calma

Tabella 2.2.3 parametri invecchiamento 600°C

Figura 2.2.1 Immagine del forn€arbolite Gerd&e CWF 1200 utilizzatger i trattamenti termici con un campione

all'interno della camera visibile

Il forno € progettato in maniera tale che sia possibile rendere inerte la capilegandta a una
bombolacontenente arggrromee stato fatto per la ricottura di solubilizzazione.
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2.3 Tornitura

Le prove di tornitura cilindrica sono state eseguite mediante un tornio a controllo nuMerico
Seiki NL150Ghe consente di mantenere costante la velocita di taglio con la riduziahardetro
durante la lavorazione dovuta a penetrazione radiale dell'inEeéto.tarnmo CNCe i movimenti e

le velodta sono programmati attraverso aaftwarededicato.E anche dotato di una torretta a 12
stazioniper utensili in cui possono essere montate anche altre tipologie di strumenti per poter
eseguire diverse @pazioni come fresatura o troncatura.

In questo lavoro sono state eseguite tre operazioni:

Sgrossatura: operazione di tornitwtze rimuove una parte di materiale portando lo spesso
della barra da 10 mm a 9,5 mm

Finitura diametro ridottaulteriormente da 9,5 a 9 mm.

Troncaturataglio della parte lavorata dal resto del campione in modo da poterla analizzare.
E applicata agli ultimi 3 mm dalla fine del cilindro.

La figura mostra un provino di lega NiTi che ha gia subito le operazioni di sgrossatura e finitura

nella parte finalgpronto per essere separato dal restante materiale che sara a sua volta lav@réto
da considerare che durante la troncatura vengono persi 2 mm diateaten tornib a causa dello
spessore della lama.

| parametri di tagliaelle due diverseperazioni di tornitura sono riassungélla tabella seguente

Diametro Diametro Velocita di Profondita di taglio a, Avanzamentof (mm/rev)
iniziale Do finale Dx taglio V¢ (mm)
(mm) (mm) (mm/min)
Sgrossature 10 9,5 62 0,25 0,07
Finitura 9,5 9 93 0,25 0,07

Queste operazioni di tornitura sono svolte sia su l&égteol n 0 n
(AB), sia su quelle invecchiate a 300° (T3) che a 600°C (Mm6ltre, leoperazioni di tornitura sono
( FLOOD) c he

realizzate siau t i
(CRIO). Pertantosi ottengono 6 campioni differenti da analizz&e
non hanno subito il trattamento di ricottura

Tabella 2.3.1Parametri delle operazioni di tornitura

zzando

ubr i

fi

cant e

r

c or d aAs8tilte
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Sipuoriassumere in questa tabella:

Campione Nome campione Ricottura Invecchiamento Condizioni durante tornitura
1 AB_FLOOD NO NO Lubrificante
2 T3_FLOOD SI 300°C Lubrificante
3 T6_FLOOD Sl 600°C Lubrificante
4 AB_CRIO NO NO Criogenico
5 T3_CRIO Sl 300°C Criogenico
6 T6_CRIO Sl 600°C Criogenico

Tabella 2.3.2 Denominazione dei provini dopo tornitura

Il lubrificante utilizzato nei provini FLOOD & n 6 e mud basedadrgeacontenete il 5% di olio
semisintetico Astr@Cut HD XBP della ditta Monra® Fluid Technology La concentrazione
utilizzatae consigliata per le lavorazioni di tornitura anahienateriali difficili da lavorae. Viene
spruzzata da augelli adta pressione

Nella tornitura con refrigerante criogenic,utilizza azoto liquido (LB che & contenuto in una
contenitoredewarin cui vi € una pressione #ib bar. Il dewar € urcontenitordsolato termicamente
da unodi nineu s @gasé\dotn e

(1) Gas Use Valve

(2) Fill/Liquid Valve

(3) Pressure Building Valve

(4) Vent Valve

(5) Pressure Building Regulator
(6) Pressure Gauge

(7) Pressure Relief Valve

(8) Rupture Disk

(9) Liquid Level Gauge

Vaporizer

Pressure
Building
Coil

Figura 2.31 Schema contenitore dewgg1].

Léazoto | iquido si t e venafatts ushliraf uoansdrpentidpedta alcdio nt e |
fuori del serbatoio interno @etta vaporizzatore in cui viene riscaldatbevaporaQuesto permetdt
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| 6estdali oarot o e di

dagl i

augel I

di di ametro O,

Figura 2.3.2 Tornitura criogenica

Per tornire una lega NiTi e stato scelto come inserddCiEX 1103014 1125delld a zi end a
CoromantV, in carburo cementato con doppio rivestimento applicato tramite 8Muitruro di
alluminio etitanio (TiAIN). Questo utensile e indicaper lavorazione di materiale della classe ISO
S, molto difficili da lavorare con tendenza a fenomeni di adesione e che si incrudiscono molto
facilmentee generano grande quantita di calore durante le lavorazioni. Fanno parte dcipsssta
materiali fortemente legati a base di ferro, nichel, cobalto e titanio

VCEX 11 03 O1L-F 1125 insert

9

Numero taglienti 2
Raggio di punta 0.2mm
Angolo di spoglia 7°
inferiore
Substrato HC
Coating PVD TiAIN +
TiAIN
Spesore inserto 3,175 mm
Diametro cerchio 6,35 mm
inscritto
Lunghezza 11,0709 mm

effettiva tagliente

Tabella 2.3.2 Specifiche inserto

mm

sul

f

convogl i ar | opegbibpiurzarlbo er no

ancao €
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Figura 2.3.3a) Specifiche tecniche dell'inserto b) Immagine VCEX 11 03F01125

2.4. Misura rugosita superficiale

La misura della rugositesia del profilo che della superficie, st ata esegueéelta c
profilometro 3DS Neorodottod a | | 6 SensofamMVeteology'. Lo strumento &€ molto sensibile

a vibrazioni esterne e rumori dottofondo; pertanteg appoggiatsopra una basei isolamento
antivibranteL 6 o bi et t i é&uoNikantMiTU Rlan Ellt E®1 20xLa messa a fuoodeseguita

prima manualmentetramite una manopola che permette di alzare o abbassare il corpo dello
strumento e poi agendo con il joystick pee tegolaziom piu delicate e fini che controlla un
servomotore che muove solantetesta con gli obiettiviAnche la tavola porta campiom
motorizzata e si muove lungo gli assi x e y, controllata dalla consolle.

SENSéFAR

Figura 2.4.1. Postazione profilometro S N¢8%]

| campioni prima di essere analizzati, subiscono un lavaggjitbpasuoni in un bagno di etanolo per

5 minuti e poi asciugatil campioni, piccoli cilindri di diametro 9 mm e altezza 3 mm, sono
posizionati in modo da presentdaeporzione lavoratdirettamente sotto la lente del profilometro.

Si é cercato danalizzareuna por zione dell dar ea cspigoltsueul e de
potevano risiedere residui di bava strumento catturaarebe@ sono mul ti pl i di
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dimensioni 0,88 mm x 0,65 mrRer avere un risultato cliessestatisticamente piu accettabile, si e

prea unoar eadd6b66msnx@88msimldop@o di tale area base con una sovrapposizione

del %, Prima di scansionare la superficie, deve essere stabitit@in g e d i altezza s
deve includere la massima altezza tra i picchi e la massima profondita delldnaNiolta stabilito,

si puo procedere con la scansione utilizzando la modalitéocal

Sesofar Metrology'ssensoVIEW i | soft war e wut idldaswdiodetlecamnagni | 6 e
3D ottenutell processo di analigirevede piu passaggi@ s o di varie funzi on
mette a di sposQuesticsone glidseuméend wtlizzati tderante il processo di
valutazione:

Acquisizione

Crop

Form removaplane

Form removal polynomial 3D
Applicazione filtrilISO 251778

Too To To oo To

Il campioneAs Built e stato preso come esempio per la misura della rugosita

102.7

Figura 2.4.2Acquisizione dell'immagine grezira3D e 2D

Lafunzione @opr i t agl i a unodar e al 4c0eOnetm axlesEduBddido pbrzionie n s i 0
vicino ai bordi che potrebbero alterare | 6acc
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Figura 2.4.3 Ritaglio dell'acquisizione

La funzioneForm RemovalPlane € utilizzata per mettere la superficie su un singolo piano e
rettificare gli errori dovuti a un posizionamento non preciso del campione sotto la lente del
profilometro.

Figura 2.4.4Rimozione di forma: piano

La funzioneForm Removal Polynomial 3idene impiegata per eliminare gli errori di formavuti
alla forma cilindrica del campionén questo casei e sceltaina funzione polinomiale di° grado
che ha dato buoni risultati.

Figura 24.5Rimozione di forma: polinomiale 3D

La normatia SO 2518 applica filtri gaussianeseae. Il primoescludée ut t e | e | unghez
di sotto di un certo valorémputandole a rumori di sottofondo; il secondbiamato ancheut off,
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