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Resumen

Las aleaciones con memoria de forma (AMF) son materiales cuyas caracteristicas
son aprovechadas en el desarrollo de actuadores. No obstante, la adicién de
elementos aleantes a la matriz de la AMF deriva en una alteracion de propiedades
significativa para el efecto de memoria de forma; por ende, este trabajo tiene como
principal objetivo el estudio termomecanico de cintas delgadas tomando en cuenta
la medicion de las variables fisicas involucradas en el efecto de memoria de forma:
deformacion, tension, temperatura y porcentaje de recuperacion. Dicho efecto es

explicado en la seccion de antecedentes.

En este estudio se utilizo la aleacion TiNiCu la cual se conform6 por el método de
fusidn inducida al vacio y, para obtener la forma de cintas delgadas, se recurrio al
método de solidificacion rapida o melt spinning con una velocidad de rueda de 38

y 50 m/s.

En estudios previos, el Dr. Osvaldo Lomas Hernandez, implementdé una maquina
de ensayos electromecanicos en la UANL, en la cual se estudio el comportamiento
de cintas delgadas de NiTi bajo fatiga termomecanica hasta la ruptura [1]. Sin
embargo, el estudio recurrié a un modelo de transferencia de calor para calcular
las temperaturas de transformacién en base a la densidad de corriente. En el
presente trabajo de tesis se obtuvieron los valores de temperatura a través de una
maquina de ensayos termomecanicos, facilitando la medicién e interpretacion de
los datos. Para complementar el andlisis, se recurrieron a otras técnicas de

caracterizacion como calorimetria diferencial y microscopia electrénica.

Concluimos que fue posible obtener un elemento de aleacién flexible y manejable,
qgue puede ser activado por estimulos de temperatura, esfuerzo y corriente

eléctrica para su futura utilizacion en el desarrollo de actuadores.



1. INTRODUCCION.

Los materiales con memoria de forma se caracterizan por la capacidad de
recuperar su forma original de una deformacion significativa cuando se aplica un

estimulo particular.

Estas caracteristicas les permiten a las aleaciones con memoria de forma ser
utilizadas como dispositivos actuadores, ya que el mecanismo puede ser activado
por diferentes estimulos: temperatura, corriente eléctrica, campo magnético y por

cargas mecanicas que generan un esfuerzo.

El efecto de memoria de forma esta relacionado con el mecanismo de
transformacién de martensita reversible. El efecto se produce cuando a una
temperatura baja, menor a la My, temperatura a la cual el material se encuentra
completamente en fase martensita (T<Ms), el material es deformado vy
posteriormente calentado a una temperatura alta, mayor que la As, temperatura a
la cual el material se encuentra totalmente en fase austenita (T>Arf) y en la cual el

material recupera su forma inicial.

Hay tres grupos principales de sistemas AMF:
e Basado en Cu (CuAlNi, CuzZnAl)
e Basado en NiTi (Nitinol, TiNiCu)
e Basado en Fe (FeMnSi, FeNiC, FeNiCoTi)

La mayoria de los metales y sus aleaciones comienzan a mostrar deformacion
plastica después de un 0.2% de elongacion cuando se someten a cargas; Sin
embargo, las AMF pueden deformarse hasta un 8% sin llegar a su plasticidad [1],
recuperando también su forma original cuando se elimina la tension de la AMF en

cuestion.



Las &reas de aplicacidbn en donde se encuentran estos materiales existen en
diversos campos, tales como la medicina, la aeronautica, en el sector

petroquimico, en el sector aeroespacial, entre otras.

El interés de este estudio es analizarlas aleaciones con efecto de memoria de
TiNiCu cuya finalidad es tratar de manipular las temperaturas de transformacion, y

observar como influyen los tratamientos térmicos en estas temperaturas.

Este trabajo se centra en caracterizar el efecto de memoria de forma de las cintas
delgadas de TiNiCu que resulten en la comprension del comportamiento de
memoria de forma de doble sentido asistido (MFDSA) para su uso en el desarrollo
de actuadores. Para ello, se analizaron cintas delgadas de aleacién de memoria
de forma TiNiCu y sus propiedades termomecanicas y microestructurales fueron
caracterizadas a través de los métodos de calorimetria diferencial de barrido
(DSC), microscopia electronica de barrido (SEM), espectroscopia de rayos X de
energia dispersiva (EDS), ademas del estudio del comportamiento mecanico bajo
estimulos de corriente eléctrica y calor en las maquinas de ensayos
electromecanicos y termomecéanicos desarrolladas en los laboratorios del Centro
de Innovacion, Investigacién y Desarrollo en Ingenieria y Tecnologia (CIIDIT) de la
FIME, UANL.

En el siguiente capitulo, segundo capitulo, se hace una descripcion general del
efecto de memoria de forma, se mencionan las aleaciones que presentan este
fendmeno, principalmente las aleaciones de base NiTi, las cuales representan las
bases tedricas del presente trabajo de tesis, asi mismo se mencionan las ventajas
y desventajas en comparativa con otras aleaciones que presentan el mismo
efecto. Se analiza la estructura atbmica en cada una de las fases, austenita y
martensita, y la correlacion de éstas con la temperatura. En este apartado se
explican las cuatro temperaturas mas importantes en el proceso de memoria de
forma, tales como el inicio de la transformacion martensitica (Ms), cuando la

transformacion se ha completado casi en su totalidad (Ms), la transformacion de

inicio de la austenita (As) y cuando la transformacion se completado (Af).
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En el tercer capitulo se abordan las técnicas de experimentacion y caracterizacion
llevadas a cabo en esta tesis; también se introduce una descripcion breve de cada
técnica de caracterizacion llevada a cabo en este trabajo. Ademas, se explica a
detalle la adaptacién y mejora de la maquina de ensayos termomecanicos [1] y el

programa implementado para adquirir y graficar los datos.

El cuarto capitulo se centra en el analisis de los resultados de las maquinas de
ensayos electromecanicos y termomecanicos. Su objetivo es la comprension de la
activacion del efecto de memoria de forma bajo estimulos eléctricos y de calor en
la aleacion TiNiCu, para su futura utilizacién y desarrollo en actuadores basados

en el mecanismo de memoria de forma.
Finalmente, en el quinto capitulo se presentan las conclusiones vy

recomendaciones. En este capitulo se puede constatar el alcance del objetivo

planteado en este trabajo.
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo general

Desarrollar una maquina de ensayos termomecanicos que permita determinar los
puntos térmicos de transformacion de fase a distintos niveles de carga para
proporcionar una mejor comprension sobre el mecanismo de memoria de forma y
determinar la posible utilizacion de las cintas delgadas de TiNiCu (25-35 pum de
espesor) como elementos de respuesta en actuadores.

1.1.2 Objetivos especificos

e Construir una maquina de ensayos termo y electromecanicos capaz de
aplicar cargas mecénicas, control de temperatura y control eléctrico para
estudiar las propiedades fisicas y mecénicas de las cintas de AMF a ciclos
prolongados.

e Analizar los datos obtenidos de las maquinas de ensayos termomecanicos
y electromecénicos para caracterizar el efecto de memoria de forma de las
cintas bajo diferentes cargas mecanicas y rangos de temperaturas.

e Caracterizar el comportamiento termodinamico de la muestra: las
temperaturas de transformacién se mediran por medio de un andlisis DSC.

e Caracterizar la composicion de la muestra: se usara un analisis EDX para
determinar la composicion de la aleacion.

e Caracterizar la microestructura de la muestra: se utilizara microscopia
electronica de barrido (SEM) para informar la morfologia y buscar
precipitados en las cintas.

1.2 Hipotesis

El desarrollo de la maquina de ensayos termomecanicos Yy electromecanicos
permitira facilitar el estudio del comportamiento de cintas delgadas de aleacion
TiNiCu de AMF bajo esfuerzos constantes, lo que resulta en una mejora para la
comprension del efecto de memoria de forma y la integridad mecanica del

elemento actuador en condiciones de servicio.
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2. ANTECEDENTES Y FUNDAMENTOS.

En este capitulo se describe de manera breve los puntos mas importantes en la
historia del desarrollo de las aleaciones con memoria de forma y su impacto
tecnoldgico; de igual manera, se menciona detalladamente el mecanismo del
efecto a escala microestructural y como este puede ser aprovechado en multiples

aplicaciones en diferentes ramos tecnoldgicos.

2.1 Fundamentos historicos de las aleaciones con memoria de forma (AMF)

El descubrimiento del efecto de memoria de forma segun Miyazaki y Otsuka se
remonta a la década de los afios 30 [38], cuando el quimico sueco Gustav Arne
Olander observo el comportamiento pseudoelastico en una aleacién de Au-Cd.
Cuando un elemento de esta aleacién era deformado plasticamente y se le
aplicaba calor, éste podia recuperar su forma original. En 1938, Greninger y
Mooradian experimentaron con una aleacion de Cu-Zn y encontraron una relacion
entre el cambio de temperatura y la formacién de una fase cristalina en la aleacion
[2]. Para 1951, Chang y Read estudiaron el mecanismo de memoria de formay el
fenomeno de formacion de fases cristalinas mediante analisis de rayos X. En
1958, presentaron el primer dispositivo actuador en emplear el efecto de memoria

de forma, la aleacion del elemento era Au-Cd [3].

En 1961, en el laboratorio de artilleria naval de E.U.A, el ingeniero metalurgista
William J. Buehler logra desarrollar una aleacién de Niquel-Titanio (NiTi) con
proporciones casi equiatomicas Esta aleacion proporcionaba las propiedades de
memoria de forma con ventajas sobre la aleacion de Au-Cd de Olander. Estas
ventajas consistian en una mayor capacidad de recuperacion tras la deformacion
plastica, transicion de fases mas definida, mas resistente a la corrosién y suponia
un menor costo de fabricacion. Buehler y su equipo de investigadores lo
nombraron NiTiINOL (acronimo de Ni-Ti-Naval Ordnance Laboratory) [4]. ES en

este momento cuando estas aleaciones comienzan a adquirir mayor relevancia.
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Después de la década de los 70s, las AMF han ido ganando terreno en el uso de
aplicaciones biomédicas como el desarrollo de dispositivos stents para
descongestionar arterias obstruidas, o elementos de control de flujos hidraulicos
en sistemas aeronauticos; en general, todo dispositivo de actuacion que
aproveche la energia contenida en trabajo puede ser utilizado en sistemas de
automatizacion. En la ultima década se han estado desarrollando sistemas
mecatronicos que incluyen elementos de AMF para protesis robéticas sustituyendo
por completo los motores eléctricos, y reduciendo considerablemente el peso; esto
le confiere una mayor versatilidad debido a su semejanza en la respuesta de

actuacioéon con los musculos humanos.

2.1.1 Mecanismo del efecto de memoria de forma.

Como se menciond anteriormente, las AMF poseen propiedades que contribuyen
en gran medida al desarrollo de sistemas de automatizacion. El incremento en la
demanda debido a su uso como actuadores en el campo de la robética ha
impulsado su crecimiento en materia de investigacién. Entre dichas propiedades
destacan el efecto de memoria de forma (EMF) y la superelasticidad (SE). Estos
efectos pueden provocar un cambio de forma a nivel macroscopico que se deriva
de una transicion de fases (ver figura 2.1) conocido en las AMF como
transformacion de martensita termoeléastica (TMTE) [3]. Esta transformacion
consiste en un desplazamiento en la red atdbmica debido a un cambio de fases que
responde a la variacion de temperatura y puede ser reversible, coexistiendo en
una histéresis, la fase de baja temperatura o martensita y la fase de alta
temperatura o0 austenita; ambas son distintas tanto en propiedades como en

estructura cristalina [5].
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Calentamiento

——)

Fuerza

Forma Deformacion Recuperacioén
Original de Forma

Figura 2.1. Esquema representativo del efecto de la memoria de forma en el modo

de flexion.

En los solidos pueden presentarse dos mecanismos de transicion de fases, una de
manera lenta, en la cual existe difusion, donde una gran cantidad de atomos se
desplazan aleatoriamente cambiando sus posiciones de equilibrio para formar una
estructura mas estable; y el segundo, de manera rapida o sin difusion, puesto que
las velocidades de transformacion son cercanas a la velocidad del sonido [6]. En
las AMF la manera en la que ocurre el autoacomodamiento es sin difusién, ya que
el desplazamiento de los atomos se da por un cizallamiento homogéneo de la red;
esto supone que el desplazamiento de los atomos en la red se da en movimientos

de corto alcance, menores a una distancia atdbmica.

La transformacion por cizallamiento que se esquematiza en la figura 2.2, se forma
por un movimiento de la frontera que divide a la fase austenita de la fase
martensita, y es independiente del tiempo; es decir, la cantidad de la nueva fase
depende Unicamente de la temperatura y no del tiempo a la que se mantuvo dicha
temperatura. Las variantes corresponden a las estructuras cristalinas en el plano
de habito con distintas orientaciones. La mayoria de las variantes se forman
durante el proceso de conformado del elemento de AMF. Estas orientaciones
pueden ser favorecidas en direccion de las cargas aplicadas al elemento de AMF
en un proceso llamado transformacién martensitica por deformacién. Este tipo de

transiciones también son conocidas como martensiticas, debido a que se
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conceptualizaron en primera instancia para la transformacion del acero entre sus

fases martensita (dura y fragil) y austenita (maleable y ductil) [3].

Las AMF no sufren su transformacion de fase de martensita a austenita o de
austenita a martensita a una temperatura especifica. La transformacion de
martensita a austenita y viceversa ocurren en un rango de temperatura; dicho
rango de temperaturas dependera de los procesos implicitos para conformar el
elemento con memoria de forma, asi como a los tratamientos térmicos a los que

se someta.

En orden de menor a mayor temperatura, se describen los puntos que definen las
fases de transformacion en el efecto de memoria de forma:
e Martensita final (Mr): temperatura a la que el material estd completamente
en fase martensitica donde no implica un cambio de forma si no se carga.
e Martensita inicial (Ms): temperatura a la que, cuando se enfria la austenita,
comienza a cambiar a martensita.
e Austenita inicial (As): temperatura a la cual la martensita comienza a
cambiar en austenita.
e Austenita final (Af): temperatura a la que el material estd completamente en

fase austenitica.
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Interfase
. S Austenita-
Variante 1 \ Martensita Variante 4

K Variante 2

Interfase \
Austenita-
Martensita

Variante 3

Austenita

Figura 2.2. Cuando se reduce la temperatura desde la fase austenita se forman
variantes de martensita y el autoacomodamiento ocurre por maclado. Cuando el
elemento es deformado por debajo de My, sus fronteras de maclado se mueven y
mantiene dicha deformacién hasta ser calentado. Entonces, la recuperacién de la

forma empieza en As y es completada en Ar [9].

2.1.2 Martensita termoeléastica
En esta seccidon abordaremos el mecanismo de autoacomodamiento de las AMF.

La concentracion de energia debido a la transicion de fases en la microestructura
es liberada en forma de trabajo (cambio de forma) tras aportarse un estimulo
caldrico. Las colonias de martensita crecen con una fraccién independiente del
tiempo en una matriz de austenita mediante la reduccion de temperatura y

mantiene una relacion de orientacién entre su crecimiento y la de la matriz [8].

La frontera del maclado es un plano de simetria donde coexiste austenita y
martensita y los &tomos presentes en esta frontera poseen el mismo tipo y nimero
de enlaces en ambas direcciones al igual que en el resto de la red atbmica. La
energia concentrada en estas fronteras es mas alta que en el resto de la
estructura cristalina. Debido a la alta movilidad de esta zona, las variantes estan

17



favorecidas en la orientacion de la carga aplicada, proporcionando un cambio de
estabilidad reversible. El resultado de mover una frontera de maclado es convertir
una orientacion o variante en otra; esta variante serd elegida como la mas

favorable orientada a la tension aplicada [1,11].

La transicion de fases de austenita a martensita puede ser abordada en dos
partes: deformacion de la red cristalina y cizalladura invariable de la red. La
primera consiste en una serie de movimientos de corto alcance en la red atémica.
El resultado a partir de desplazamientos coordinados es la formacion de la
estructura martensitica [10]. Mientras tanto, la cizallada invariable en la red es un
mecanismo de acomodacion. En los aceros, el crecimiento de la martensita esta
dado por un cambio de volumen y forma, mientras que en las AMF se tienen solo
cambios de forma. En la matriz de austenita, durante el crecimiento de las
plaguetas de martensita se pueden presentar dos mecanismos de
acomodamiento: por deslizamiento y por maclado. En la figura 2.3 (a), se observa
los dos mecanismos de formacion de la fase martensita; pero en el caso de las
AMF, este mecanismo no puede acomodar cambios de volumen, asi pues, el

maclado [2.3 (b)] es el mecanismo de acomodamiento predominante.

Plano de
deslizamiento

I . Interface de
Austenita  discordancias

Martensita

Zona
Austenita Interfacial

Figura 2.3. Esquema de la estructura de la interfase Martensita-Austenita: a)
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Martensita desplazada. b) Martensita maclada.

En la transformacion martensitica, durante el crecimiento de las plaquetas de
martensita, éstas adquieren la misma orientacion de la red que la austenita
circundante; a esto se le conoce como ordenacion heredada. En la figura 2.4 se
observa una representacion grafica de una plaqueta de martensita que se forma
desde un monocristal de austenita y se observa que, al ser marcada por una linea
imaginaria en la superficie de la fase austenitica, sufre un cizallamiento al
formarse la martensita. En el proceso, cuando se mantiene en el rango de
temperatura necesario para la transicion martensitica, existe la coexistencia de
ambas fases. Esta interfase entre la matriz austenitica y la martensita es conocida
como plano de habito y se trata de un plano bien definido cristalograficamente
[12].

Ralladura
Austenita
Martensita
Austenita
Plano de
habito

Figura 2.4. Representacion macroscoépica de una plaqueta de martensita en la
fase madre de austenita [3].
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2.1.3 Efecto de memoria de forma simple (EMFS).

En este mecanismo, primero se “programa” al elemento deformandolo por encima
de la temperatura de transformacion austenitica, cuando el elemento se enfria, se
puede deformar de manera diferente a la anterior, si lo calentamos por encima de
As, automaticamente vuelve a su forma original “programada”, cuando la
temperatura decrece el porcentaje de martensita aumenta pero conserva la forma

[13], Este efecto puede verse con mayor detalle en el esquema de la figura 2.5.

1. Primero, el elemento de AMF es enfriado desde una temperatura por encima de
Ar hasta una temperatura por debajo de M:. En este punto se lleva a cabo una
transicion directa (austenita — martensita), donde la fase martensita crece de una

manera autoacomodada por maclado, minimizando la energia del sistema.

2. Se aplica una carga hasta deformar el elemento de AMF. Esta deformacion
resulta de la deformacion elastica de la martensita (em), asi como de la
reorientacion de las variantes formadas durante el enfriamiento, las cuales se
mueven con facilidad, de manera que se acomodan a la carga mecéanica aplicada.
3. El elemento de AMF recupera parcialmente su forma inicial mediante la
elevacion de la temperatura por encima de Ax.

4. Una vez recuperada su forma se reduce la temperatura aumentando
gradualmente el porcentaje de martensita en la aleacion.

5. La temperatura se ha reducido por encima de Mr y el elemento ha cambiado a

fase martensitica manteniendo su forma.

20



________ . e ———
- ~ - -~
e ~
% Martensila deformadas, »* Martensita maclada™,,
4 AY 4 e .

; T<Me N / \

————
- S~
-
,
’
S
~ -
S ——
e
-~
e
- ~
g I
' A
=
@
———"

Deformacion p
~. Mecanica_ .~ \
- —

-

~,
N,

hY
Y
@ |

-
#
’

y;
.'

m————

/
J
‘-‘."“' \‘ Calentamientc i
~oN alentamiento:

4

Figura 2.5. Grafico representativo del efecto de memoria simple (EMFS) donde se

muestran los cambios de estructuras en funcion de la temperatura

En la Figura 2.6 se observa una representacion macroscépica de un cristal de
austenita. Este efecto de memoria simple (EMFS) recupera parcialmente las
deformaciones concentradas en los limites de maclas tras el incremento de
temperatura. Si la carga mecdanica se aplica con la intensidad para deformar la
martensita elasticamente y favoreciendo a la orientacion de las variantes se puede
lograr una martensita mono-variante [16]. Pero si la carga aplicada es demasiado
grande se puede producir deformacion plastica u otro tipo de efectos que hagan
gue el proceso no sea totalmente reversible.

EEE:

| Enfriamiento | Deformacién Calentamiento I
Elemento en Fase Elemento en Fase Elemento deformado Elemento en Fase
austenita (T<Mg) martensita en Fase martensita austenita (Forma original)
(T<Mg) (T<Mg) [

Figura 2.6. Efecto de memoria de forma simple: cuando el elemento esta por
debajo de la As puede deformarse y mantendra esa forma hasta que se
incremente la temperatura por encima de Ar. Al calentarse, la forma cambia a la
‘programada”.
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2.1.4 Efecto doble de memoria de forma (EDMF).

El efecto doble de memoria de forma, o por sus siglas en inglés Two-Way Shape
Memory Effect (TWSME), se lleva a cabo cuando el elemento de AMF es
deformado y recupera su forma aumentando la temperatura por encima de As, es
decir, el elemento existe en una forma por encima de una temperatura As y en una
forma diferente debajo de ella. Estas formas son sensibles a los cambios de

temperatura [18].

Bucle (Recuperacién de deformacidn)
|

sl

Martensita ™=  Martensita g Austenita === Martensita

deformada

L J L J
T T

Deformacién Calentamiento Enfriamiento

Figura 2.7. Efecto doble de memoria de forma.

Se requieren tratamientos térmicos especiales para obtener el efecto doble de
memoria de forma. En la actualidad existen dos procesos principales de
adiestramiento para AMF, en donde se inducen micro tensiones al material

durante la nucleacién y la formacién de la martensita. Se explican a continuacion.

a) En el proceso de adiestramiento pasivo, se induce la formacion de martensita
por tension, con la intensidad de deformar la martensita elasticamente provocando
gue algunas variantes se formen preferencialmente [17]. Cabe mencionar que si la

carga aplicada es demasiado grande se puede producir deformacion plastica u
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otro tipo de efectos que hagan que el proceso no sea totalmente reversible.

b) En el proceso de adiestramiento activo, la fase martensita se forma por un
proceso térmico. Ciclando este proceso se obtiene el adiestramiento de forma del
elemento. En su retransformacion sucesiva, memoriza, estabilizando a traves del
acondicionamiento la estructura martensitica con orientacion preferente y una
forma fria prefijada [19]. Este proceso también se conoce como efecto de memoria

de forma de doble sentido asistida (EMDSA) y se detalla en el siguiente capitulo.

En la figura 2.8 se aprecia una representacion comparativa del EMFS y el AMFD.
Con el adiestramiento, el material logra recordar su forma durante las variaciones
de temperatura a través de ciclos repetitivos. Este proceso consiste en favorecer
la formacion de variantes de martensita frente a otras que quedan impedidas por

las dislocaciones [18].

Efecto de memoria de forma simple (EMFS) Efecto de memoria de forma doble (EMFD)

a) Martensita a) Martensita

b) Martensita deformada b) Martensita deformada

N

c) Austenita c) Austenita (calentamiento)
(calentamiento) .

)

Efecto simple —=

L] ‘ >
I ~ Efecto doble
d) Martensita (Enfriamiento) d) Martensita (Enfriamiento)

Figura 2.8. Esquema representativo comparando el EMFS y EMFD.

2.1.5 Efecto de memoria de forma de doble sentido asistida (EMDSA)

El efecto de memoria de forma de doble sentido asistido (EMDSA) se diferencia
del efecto de memoria de forma simple por aplicar una tension constante al
elemento de AMF durante los ciclos termomecanicos; es decir, con la asistencia
de una fuerza constante aplicada durante el ensayo se adquiere un proceso de
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transicion de fases bidireccional en el elemento. Con el efecto de memoria de
forma el material serd capaz de retraer la carga con que se genera la fuerza para
tensionar y deformar al mismo. La tension ejercida sobre el elemento de AMF
debera ser suficiente para deformar en fase martensitica, y limitada para no inducir

una deformacién plastica que contrarreste la transformacion.

En la figura 2.9 se muestra un esquema representativo del EMDSA. La tension (1)
ejercida a la muestra deberd provocar una deformacion eléstica (2), siempre por
debajo del limite elastico. Después de deformar, cuando el material es calentado
por encima de la temperatura de Ay, la forma predefinida tras la deformacion es
recuperada. Esta se vuelve a deformar con la asistencia de la carga aplicada
hasta el estado martensitico (3) y se repite el ciclo. La deformacion macroscopica
que presenta el material durante el enfriamiento se debe a la formacion de

variantes de martensita orientadas en el sentido de la tensién ejercida.

A (3) Deformacién de
transformacion

A]
|

|

l

| b ]
(1) Carga [
I

l

l

}

(2) Deformacioén
elastica

Deformacion

| Enfriamiento,

& Forma predeterminada I
|

(antes de la deformacién)

|
M( A-; M» A'

\J

Temperatura

Figura 2.9. Esquema representativo del EMDSA.

Con el incremento de la tension ejercida al material se observa un incremento en
las temperaturas de transformacion. Este aumento de temperatura, por lo general,
sigue un patrén lineal con respecto al esfuerzo, en donde la pendiente

corresponde a la ley de Clausius-Clapeyron.
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2.1.6 Martensita inducida por tensién: efecto superelastico.

La superelasticidad es una propiedad de las AMF independiente de la temperatura
y se lleva a cabo cuando el material se encuentra encima de Af y se aplica una
tension al material. Entonces, la martensita puede formarse por encima de Ms
donde la energia necesaria para la transformacién es ahora mecanica. La
martensita formada bajo este proceso se llama martensita inducida por tension
(MIT).

Por arriba de Ms la tensidén necesaria para formar MIT aumenta al incrementar la
temperatura; es decir, la variacion en la tension requerida para formar MIT
aumenta linealmente con la temperatura por encima de Ms y, extrapolando la

tension, disminuye hasta cero para el valor Ms.

En la figura 2.10, la pendiente representada por A — B muestra la deformacion
elastica en la fase austenita. El punto B corresponde a la tension requerida (GB—’ m)

para la introduccion de las primeras variantes. Las variantes de martensita
formadas entre los puntos B y C son las que fueron favorecidas por el
cizallamiento en direccion al esfuerzo maximo generado [20]. Después, la
transformacion finaliza en el punto C. La pendiente entre B y C dice mucho acerca
de la definicion de la aleacion para formar variantes en funcién del esfuerzo
generado en la microestructura. El limite elastico de la martensita inducida por
tensiéon (op) esta marcado por el punto D. Cuando la tension se incremente, la
martensita se deformara plasticamente hasta llegar al punto E, que se representa
como el punto de fractura. Si la tension se retira antes del punto D, es decir en C/,

la aleacion regresara a su forma inicial. De C’ a F corresponde la descarga
elastica de la martensita. En F (sB—’m) ocurre la transformacién inversa de la

martensita a austenita. En el punto G la austenita es restaurada parcialmente y de

G a H representa la descarga elastica de la austenita [1, 15].
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Figura 2.10. Mecanismo superelastico de las AMF.

Las AMF presentan comportamiento de superelasticidad cuando al elemento de
AMF se le induce la formacion de martensita por tension (MIT) en un rango de
temperaturas entre AF y Mp (temperatura maxima a la cual se puede inducir
martensita por deformacién). Cuando al elemento se le retira la tension, éste
recupera su forma inicial, obteniendo un proceso reversible para las
deformaciones producidas. El mayor rendimiento de la reversibilidad de
deformacion se obtiene en valores aproximados a Ar. Por debajo de As el
elemento esté en fase martensitica y ya no puede recuperar forma; por encima de
Mb, las AMF tienden a deformarse por deslizamiento al igual que las aleaciones
convencionales. En la Figura 2.11 se observa el mecanismo superelastico de las
AMF [7, 9].
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Figura 2.11. Curva esfuerzo-deformacion y representaciéon macroscopica del

efecto superelastico.

En esta seccion se hizo una revision general de los mecanismos involucrados en
el efecto de memoria de forma. Se revisé la estructura atdbmica en cada una de las
fases, austenita y martensita, la correlacion de éstas con la temperatura; y se
detallaron los rangos de temperaturas que indican los puntos de transformacién de

fases en el efecto de memoria de forma.

En el siguiente capitulo se mencionardn las aleaciones que presentan esta
particularidad, principalmente las aleaciones de base NiTi; asi mismo se describen
las ventajas y desventajas en comparativa con otras aleaciones que presentan el

mismo efecto.

2.2 AMF base NiTi y TiNiCu.

Existen diversas aleaciones que presentan propiedades de superelasticidad y
memoria de forma, aunque solo un pequefo porcentaje han sido desarrolladas por
la industria; NiTi, TiNiCu y CuZnAl son algunas de estas aleaciones. Hoy en dia, la

mayoria de los nuevos desarrollos y aplicaciones estan basados en NiTi, TiNiCu y
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NiTiNb. Las aleaciones de TiNiCu operan hasta en un maximo de 100°C, por lo
gue se requieren métodos de conformado o la adicidon de elementos que permitan
a estas aleaciones tener un mayor rango operacional de temperatura. Por otro
lado, tanto el Cu como el Ni presentan problemas de biocompatibilidad y uno de
los retos mas grandes de estas tecnologias es su inclusion en la medicina para

implantes, protesis y otras herramientas o dispositivos quirdrgicos.

Otro de los objetivos de agregar elementos ternarios es poder modificar la
histéresis del comportamiento en el cambio de temperaturas. Aleaciones binarias
como la de NiTi poseen un ancho de histéresis entre 25°C y 40°C, mientras que
las aleaciones de TiNiCu poseen un ancho de histéresis de 70°C a 90°C, ademas
de presentar una transformacién premartensitica (fase R). Las aleaciones NiTi
tienen una capacidad de memoria de hasta 14%; en tanto, las aleaciones ternarias
con Cu reducen esta capacidad de memoria de forma hasta 4%-7%. La aleacion
binaria NiTi es mas estable térmicamente y cuenta con mayor resistividad
eléctrica. En comparacion con la aleacion ternaria de TiNiCu, el NiTi tiene una alta
resistencia a la corrosion. Para desarrollo de aplicaciones médicas, el Cu esta
descartado. Las AMF ternarias de Cu pueden sufrir fallos intergranulares ya que
su estructura granular intrinseca es muy basta. Aun con el desarrollo de diversas
técnicas de refinacion de la estructura granular, las propiedades siguen siendo
deficientes en comparacion con las aleaciones binarias de NiTi [15].
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Tabla 2.2. Propiedades caracteristicas de las AMF base TI-Ni.

=
Y
[

895 (Fully annealed)
1900 (Hardened)

GPa 28-41 75-83
MPa 70-140 195-690
- 0.33
emug 25 3.8

o aleacionde Ti
. Resistividadeléctrica  cm 76-80 82-100
Jikg K 836.8
836.8

2.3 Desarrollo de cintas delgadas de AMF.

En la actualidad existen diversas técnicas de conformado de cintas delgadas para
aleaciones especiales, donde el control de su composicion elemental y otros
aspectos como mecanismos de enfriamiento, nucleacion y control de atmosfera
juegan un papel muy importante para lograr el efecto de memoria de forma
propicio. En los apartados siguientes se abordaran las técnicas de conformado

para el desarrollo de las cintas delgadas utilizadas en este proyecto.

2.3.1 Método de fusién por plasma (skull-push-pull).

Para la obtencion de los botones de aleaciones con memoria de forma se utilizé el
proceso de fusion por plasma skull push-pull (PSPP). Con esta técnica de
conformado se puede lograr un control preciso en la adicion de elementos, aun en

cantidades muy pequefas.

En la figura 2.12 se puede observar un esquema representativo del horno de
fusién. El proceso de fusion por plasma skull-push-pull consiste en la fusiéon de
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elementos puros formando un botén a través del calentamiento con un electrodo
de tungsteno formando una flama de plasma en una atmosfera de argon. Cuando
se obtiene la mezcla fundida, se inyecta en un molde cilindrico de aluminio para
obtener la forma de botones. Antes de la inyeccion al molde, el material es fundido

por lo menos tres veces para homogeneizar la aleacion final.

-
4 N
- oo
oD oea
& 888
\_ (o)
a) Horno de plasma
P ‘ .+ b) Camara de fusion
g .:;,?i.-'. " " ' c) Camara de conformado
e _d) Molde auxiliar
/ l e) Secuencia del proceso: (1) metal puro,
/ 3 (2) arco de plasma, (3) boton de AMF,
a f . (4) Crisol de mezcla fundida,
f) Barra rectangular de AMF

Figura 2.12. Esquema del horno de fusion por plasma.

En estudios previos se ha utilizado esta técnica para obtener aleaciones binarias,
terciarias y cuaternarias basadas en los sistemas Ni-Ti y Cu-Al, lo que demuestra

la viabilidad de esta técnica para conformar aleaciones con memoria de forma [5].

Algunas de las ventajas de utilizar esta técnica de conformado para las AMF son
las siguientes:

e Tasas de fusion rapidas
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e Contaminacion de carbono insignificante o nula

e Alta calidad del producto fundido por control de atmésfera

e Energia estable, menor fluctuacién de voltaje

e Un menor costo de instalacion y mantenimiento en comparacion con
métodos como VIM (fusion por induccion al vacio).

e Formacion de una capa delgada de 6xido de la aleacion, lo que reduce la

posibilidad de contaminacién por el crisol.

2.3.2 Fabricacién de cintas delgadas por el método melt spinning.

Para la fabricacion de las cintas delgadas de AMF analizadas en este estudio se
utilizé la técnica de melt spinning. Este proceso de conformado fue elegido por las
caracteristicas morfolégicas que se obtienen en la microestructura y que propician
el efecto de memoria de forma en las cintas delgadas. El principio de
funcionamiento consiste en la solidificacién rapida de una mezcla fundida, para
ello debe de existir un entorno de enfriamiento rapido; es decir, el area de contacto
de la superficie donde solidificara la mezcla fundida deber ser capaz de absorber
el calor rapidamente y, al mismo tiempo, tratar de mantener una amplia diferencia
de temperatura respecto a la mezcla fundida, de modo que se consiga una alta

velocidad de enfriamiento.

En la figura 2.13 se observa un esquema del proceso melt spinning. Se indican
las partes principales de un sistema de melt spinning de rueda Unica. Un crisol
contiene la mezcla fundida calentada por induccién a través de corriente eléctrica
de alta frecuencia. Gas inerte es inyectado al crisol para que la mezcla fundida
salga a chorro por una boquilla directo a la superficie de la rueda, la cual gira a
una velocidad controlada a través de un eje de precision para reducir la variacion
en el espesor de las cintas delgadas. Cuando la mezcla fundida entra en contacto
con la superficie de la rueda, ésta solidificara rapidamente debido a la alta
diferencia de temperatura entre las dos. La variacién del espesor de las cintas

dependera de la distancia entre la boquilla y la velocidad de la rueda.
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Figura 2.13. Esquema del proceso de conformado de cintas delgadas por melt

spinning.

Las cintas delgadas con memoria de forma conformadas con la técnica de melt
spinning poseen ciertas ventajas en donde se requieren geometrias muy delgadas
gue mantengan la integridad aun en condiciones de alta presion, temperatura
elevada y fatiga, como en dispositivos de roboética. Esta técnica de fabricacion

permite el desarrollo de cintas delgadas con espesores por debajo a los 100 ym

[6].

Las AMF conformadas por este método mantienen temperaturas de transicion mas
bajas e histéresis mas elevadas que las AMF fabricadas con otras técnicas [1, 52].
Al elevar la velocidad circunferencial de la rueda se incrementa la velocidad de
enfriamiento en la cinta delgada, propiciando la reduccion de tamafio de grano,
con esto se obtienen mejores propiedades mecanicas en resistencia a la fatiga en

ciclos termomecanicos [32].

Utilizando el método de melt spinning para producir cintas delgadas, se observa
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que la velocidad de enfriamiento es alta, lo que supone un tamafo de grano
menor. Por otro lado, velocidades altas de giro ayudan a acumular una mayor

densidad de dislocaciones, pero las temperaturas de transicion decrecen [14].

A medida que la velocidad de la rueda incrementa, el o de la cinta delgada
disminuye, alrededor de 20 um a 50 m/s, lo que provoca que las temperaturas de

transformacién disminuyan.

Una vez abordados los procesos de fusion y homogenizacion de la aleacion, asi
como la técnica para el conformado de la AMF en cintas delgadas, a continuacion,
se describe brevemente aquellas aplicaciones que se han desarrollado a partir de

AMF en los diferentes sectores industriales.
2.4 Aplicaciones de las AMF.

Las aleaciones con memoria de forma poseen propiedades que contribuyen en
gran medida al desarrollo de aplicaciones en terrenos de electronica y mecénica,
donde los componentes con memoria son disefiados para ejercer fuerza en una
amplia gama de movimientos, en ciclos prolongados. La creciente demanda
debido al uso de actuadores en el campo de la robdética ha impulsado el desarrollo
en materia de investigacion. En los ultimos afios se han sustituido motores y otros
componentes en sistemas de control y automatizacion por actuadores de AMF
debido a la reduccion en peso y componentes en estos sistemas, ademas de su

resistencia mecénica y resistencia a la fatiga.

En la figura 2.14 se muestra un diagrama de energia de actuacién de diferentes
materiales inteligentes. Se puede observar la relaciébn entre el esfuerzo de
actuacion y el porcentaje de deformacion y energia requerida para ello. También
podemos ver el posicionamiento de las AMF respecto a otros materiales que
tienen la propiedad de memoria de forma y, de acuerdo con este grafico, las AMF
poseen los niveles de esfuerzo maximo mas amplio que el resto, ademas de tener

una recuperacion de deformacion relativamente alta.
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Figura 2.14. Diagrama de densidad de energia de actuacion.

Una vez comprendido el mecanismo de activacion de las AMF y como la energia
contenida, producto de la transicion de fases, puede ser aprovechada en forma de
trabajo mecanico, la clasificaciéon de las AMF que a continuacién se presenta, es
en base a los sectores industriales donde se demanda mas su desarrollo. Uno de
los temas mas discutidos en el desarrollo de las AMF es su biocompatibilidad para
uso médico y su utilizacion en el campo de la biotecnologia, es decir, que la AMF
no produzca rechazo por parte del sistema inmunitario humano. Por otro lado, sus
propiedades mecanicas deben ser compatibles con el érgano al que se incorpora,

ademas de que sea facil de esterilizar y manipular en cirugia.

En la figura 2.15 podemos observar una grafica de esfuerzo-deformacion donde se
comparan comportamientos mecanicos de distintos compuestos organicos
presentes en el cuerpo humano frente a una AMF de base TiNi. En esta
comparacion se puede constatar la capacidad que tienen los implantes de AMF en
mantener las propiedades mecanicas de huesos y tendones al ser sustituidos

parcial o completamente.
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Figura 2.15. Comportamiento biomecénico de distintos materiales.

2.4.1 Aplicaciones aeronauticas

Con un gran enfoque a la multifuncionalidad y la adaptabilidad, los materiales
inteligentes y las estructuras adaptativas son ahora temas con dominios extensos
en la teoria y se han estudiado enormemente en muchas lineas de investigacion
para explotar las capacidades de estos materiales inteligentes en aplicaciones
aeronauticas y aeroespaciales [23]. Gracias a la implementacién de actuadores en
la industria militar-aerondutica que se dio en la década de los setentas, se ha
logrado introducir una amplia gama de componentes que integran desde sistemas
hidraulicos, hasta amortiguadores de vibracion. El uso de materiales inteligentes
como las aleaciones con memoria de forma da la oportunidad de disefar
aditamentos mecanicos que superan con creces las caracteristicas de otras

aleaciones con funcionalidades limitadas.

El primer dispositivo en aprovechar el efecto de memoria de forma fue para usos

de uniones y cierres donde se utilizé el efecto de recuperacién inmediata. La
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compafiia Raychem Corp., dedicada a la industria aeronautica y de
telecomunicaciones, desarrollé en la década de los 70s acoplamientos para tubos
con memoria de forma. El concepto era sencillo, el diametro menor de
acoplamiento era apenas 3% menor al diametro del tubo al que seria unido, al
calentar al contacto, se enfria desde el estado martensitico logrando una
expansion del 8%, obteniendo una gran fuerza de unidén entre los tubos. Una
representacion gréafica de este dispositivo puede ser observada en la figura 2.16.
Las aleaciones méas usuales para estas aplicaciones son aquellas que mantienen
una funcionalidad a temperatura ambiente, para ello deben utilizarse aleaciones
con memoria de forma que posean un gran ancho de histéresis, como la aleacién
NiTiNb. Estas aleaciones mantienen su estabilidad en temperaturas por debajo de
los -30°C a los 150°C y la cantidad de movimiento generado por el efecto de
memoria de forma es limitado. Estas aleaciones de histéresis ancha se suelen
usar para fabricacién de anillos y otros elementos donde se requiere gran fuerza
de fijacion [24].

a)

Elemento
actuador de TiNi
(T<Mg)

Muelle de
silicio

Elemento
actuador de TiNi
(T>A¢)

Figura 2.16. Microvalvula con actuador de AMF desarrollado por Raychem Corp,
(a) el elemento actuador esta por debajo de la temperatura Mr y mantiene cierta
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forma para impedir el flujo, (b) el elemento actuador esta por encima de la

temperatura Ar, cambia de forma permitiendo el flujo [15].

Gracias al desarrollo de componentes de AMF implementados en aviones caza
por la industria militar americana en la década de los 70s, el uso de las AMF ha
ganado terreno en la industria aeronautica comercial, su utilizacién es requerida
en componentes de lineas hidraulicas, ademas de la incorporacion de actuadores
en valvulas, ampolletas de seguridad, infladores, alerones, reductores de
vibracion, conectores estructurales, etc. [25]. En la figura 2.17 se observan
algunos ejemplos de aplicaciones aeronauticas. Del lado izquierdo se muestra una
pala de rotor retractil. Consiste en un soporte estructural para el aspa que posee
un médulo aerodindmico externo que al ser activado se extiende, incrementando
su diametro y produciendo una mayor fuerza de sustentacion, y al retraerse se
reduce dicha fuerza, cuando el viento es mas fuerte. Del lado derecho se observa
un tren de aterrizaje retractil que cambia de posicion con un dispositivo actuador
de AMF [24].

(@)

Actuadores AMF

Tren de
energia de
tension

Tubo
de
. torque

Figura 2.17. Aplicaciones de AMF en la industria aeronautica: (a) pala de rotor

retractil y (b) tren de aterrizaje retractil.
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2.4.2 Aplicaciones aeroespaciales

En el desarrollo de actuadores para aplicaciones aeroespaciales el mecanismo de
actuacion no difiere mucho del mecanismo de activacion en aplicaciones
aeronauticas de uso comercial, la diferencia radica en los procesos de conformado
y de seleccion de materiales y tratamientos térmicos de las AMF, ya que la
industria aeroespacial requiere de desarrollos mas complejos y materiales de
mayor resistencia. De hecho, la diferencia mas notable entre el desarrollo de
actuadores convencionales y los de grado aeroespacial radica en la configuracién
de las temperaturas de activacién del mecanismo de actuacién, puesto que las
condiciones de servicio de estos dispositivos son extremas, pudiendo soportar
temperaturas que oscilan entre los -180 °C y los 122 °C en el espacio exterior [26].
Para el desarrollo de aeronaves, satélites y sondas espaciales, la industria
aeroespacial ha diversificado el uso de mecanismos a base de memoria de forma
para explotarlo en diversas aplicaciones tales como actuadores para el despliegue
de paneles solares, antenas de radiofrecuencia, mecanismos de liberacién de

eyectores, obturadores épticos, etc.

En la figura 2.18 se puede observar dos dispositivos actuadores de la compafia
TiNi Aerospace. El primero, en la figura 2.18(a), es un mecanismo de liberacién de
expulsion (ERM). Su funcién consiste en desplegar paneles de solares de la
estructura de la aeronave. El actuador posee una alta capacidad de retencién de
carga; se puede usar para soportar y liberar cargas de hasta 4000 Ibf. En la figura
2.18(b), se observa un obturador 6ptico que se desarroll6 por primera vez para
SWRI (Instituto de Investigacion del Suroeste), en San Antonio, Texas, para la
mision New Horizons a Plutén. Gracias al mecanismo de actuacion, se
proporciona un medio simple y efectivo para dejar que la luz entre en instrumentos
sensibles. La cubierta de apertura se abre al comando y se puede restablecer

manualmente para admitir pruebas en tierra [27].
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Panel Solar

/ ¥~~~ Disparador cerrado

Elemento actuador

Estimulo

<."' Despliegue 2 eléctrico

¥~~~ Disparador abierto
Estimulo eléctrico

Figura 2.18. Aplicaciones de actuadores de AMF en la industria aerondutica: (a)

mecanismo de liberacion de expulsién (ERM) y (b) obturador éptico.

2.4.3 Aplicaciones automotrices

En la industria de la automocioén, el desarrollo de dispositivos actuadores como
sensores y valvulas con el uso de elementos de AMF ha ido en aumento debido a
la demanda en los sistemas de seguridad y rendimiento del vehiculo. El control de
la potencia en la actuacion eléctrica puede mantener posiciones y niveles de
fuerza especificas Este es el principio basico para desarrollar dispositivos con una

potencia que sustituya a los motores eléctricos y solenoides.

Un dispositivo actuador de AMF es capaz de concentrar la liberacion de energia

en el calentamiento de la aleacion; al liberar esta energia con un estimulo eléctrico
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se generara desplazamiento por la fuerza, es decir, trabajo. Este proceso de

activacion tiene la finalidad de generar un efecto sobre un proceso automatizado.

En la figura 2.19 se observa un actuador tipo valvula utilizado para el control de
presion en la transmision de un automovil. Se aprovecha el mecanismo de
transformacion de martensita que se produce a una temperatura baja (T<Ms), a la
cual el resorte de acero mantiene comprimido al resorte de AMF para obstruir el
paso del fluido. Cuando la temperatura de la transmision y el fluido incrementan
(T>As), el resorte de AMF se contrae permitiendo el paso del fluido. Cuando la

temperatura decrece, el resorte de AMF se expande cerrando el flujo.

Valvula abierta Valvula cerrada

Resorte contraido Resorte de acero Resorte de AMF

Figura 2.19. Dispositivo actuador de AMF en una véalvula de transmision
automatica [28].

Ademas, se han desarrollado valvulas conformadas con materiales compuestos
qgue junto con las AMF integran un mecanismo para el control de vibraciones y
atenuacién de ruidos en estructuras que requieren una alta integridad mecanica.
Las limitaciones a las cuales se enfrentan estos dispositivos son las temperaturas
de operacion. La dificultad radica en el control del tiempo y enfriado. Para que el
proceso funcione, es necesario que Mr esté por encima de la temperatura
operativa. Los actuadores comerciales mas utilizados poseen una temperatura de
Mr alrededor de 70°C [28].
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En la figura 2.20 se observa un disefio conceptual de un actuador rotativo
bidireccional, con un mecanismo de accionamiento giratorio disefiado en base al
principio de funcionamiento del motor de pasos oscilantes. Este mecanismo de
accionamiento consiste en un conjunto de engranajes y ciguenales que funciona
para convertir la expansion y contraccion de los cables SMA en un movimiento de
rotacion de alto par, es decir, se aprovecha el movimiento que se genera con el
efecto de memoria de forma, concentrando la liberacibn de energia en el
calentamiento de los cables de AMF. Si la fuerza que se opone es vencida por la
AMF, habra un desplazamiento por el cambio de geometria del elemento y, por
ende, una retraccion de la fuerza, lo que permite al dispositivo actuador mover el

sistema de engranes [49].

Cable de AMF (2)

Figura 2.20. Esquema de un motor rotativo bidireccional. Al activar el efecto de
memoria de forma con un estimulo eléctrico a los cables de AMF, se generara

desplazamiento producto de la energia liberada en la transformacion [49].
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2.4.4 Aplicaciones meédicas

El desarrollo de las AMF ha generado gran interés en el campo de la medicina en
las ultimas décadas, impulsado por la amplia variedad de aplicaciones industriales
que requieren esta tecnologia. En la actualidad, es posible encontrar estos
desarrollos de AMF en equipos médicos, herramientas quirtrgicas e implantes
dentales. Para diversas aplicaciones, el costo para la produccion de AMF aun

representa un precio muy elevado [27].

El uso de las AMF en el desarrollo de instrumentos quirtrgicos ha ido en aumento
debido a los beneficios que ofrecen sus propiedades como flexibilidad, resistencia
y torsionabilidad. Se han desarrollado capsulas endoscopicas que se pueden

utilizar como desencadenantes de la accién de la biopsia [26].

Se utiliza el efecto de memoria de forma en un dispositivo llamado estent, capaz
de restablecer la capacidad de flujo de cualquier conducto corporal afectado de
estrechamiento. Se puede observar una representacion grafica de este dispositivo
auto-expandible de AMF en la figura 2.21. Este dispositivo permite restablecer el
fluo en estructuras anatdbmicas tubulares como vasos, arterias coronarias,
cardtidas y femoral, aorta, vias urinarias, conductos biliares, traquea, eséfago y
colon, entre otros, llegando a remplazar técnicas de revascularizacion como
baipas. Estudios estadisticos revelan que la implantacion de estent cubre
alrededor del 90% en este tipo de procedimientos quirdrgicos en Estados Unidos
[41].
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Antes del procedimiento quirdrgico

Stent de AMF,

Flujo de sangre
reducido

Tejido graso

Después del procedimiento quirdrgico

Activacion de
dispositivo Flujo de sangre

actuador normalizado

Figura 2.21. Estent auto-expandible para restablecer la capacidad de flujo de una

arteria.

La gama de aplicaciones para AMF ha crecido en las Ultimas décadas en la rama
de la odontologia. Un ejemplo es la prevalencia de aparatos dentales ortopédicos
que utilizan las AMF para ejercer fuerzas constantes de movimiento en los dientes.
El arco de Nitinol fue desarrollado en 1972 por el ortodoncista George Andreasen.
Dicha aleacién tiene memoria de forma modelada, que se expande y contrae
dentro de rangos de temperatura del cuerpo humano y de su programacion

geomeétrica.

2.4.5 Otras aplicaciones comerciales

También se ha visto un crecimiento en el desarrollo de artefactos de uso diario
como sujetadores, anillos, valvulas o armazones para lentes, al ser una aleacion
relativamente liviana, resistente ante la corrosion y oxidacién, ademas de operar
en condiciones de alta presion y temperatura. Por ejemplo, en 1996, el Comité de
Estandares de la Sociedad Americana de Ingenieros de Sanidad establecié que el
flujo de agua debe reducirse automaticamente al alcanzar una temperatura de
50°C. Es por ello por lo que en la actualidad se pueden encontrar varias marcas
de vélvulas para la regulacion de flujo de agua como regaderas, lavamanos,
valvulas de paso, entre otras. En este dispositivo actuador la transformacion de

fase se completa a los 50°C, lo que permite una reduccion de flujo del 25% en 5
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segundos, donde el elemento actuador se encuentra contraido. El flujo se
restablece cuando la temperatura recae a los 38 °C, que es cuando el resorte se
encuentra expandido [28]. En la figura 2.22 se pueden observar algunos usos mas

comunes de los AMF para usos comerciales.

Figura 2.22. Aplicaciones comerciales de las AMF: (a) lentes de armazon de
Titanio-Niquel, (b) palos de golf con deformacion reversible, (c) sistema de alarma

contra incendios, (d) valvula de regulacion de flujo.

En sistemas contra incendio el efecto de memoria de forma se utiliza para detectar
el cambio de temperatura. El dispositivo actuador posee un cable de CuZnAl que
cambia de dimensiones lineales en funcion de la temperatura, con lo que se activa
una sefial de alarma al sistema. Finalmente hay una tendencia a utilizar sensores

electrénicos de precision para detectar las variaciones de temperatura [31].

En la figura 2.23 se observa un micro-amortiguador. Este dispositivo actuador
tiene la capacidad de disipar la energia para aplicaciones de amortiguacion
pasiva, es decir, se mantiene rigido en condiciones normales y el efecto se activa
con un estimulo particular, donde la energia puede disiparse mediante la

conversion de energia mecanica a térmica.
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Figura 2.23. Micro-amortiguador con actuacion de memoria de forma: (a) antes de

la carga, (b) durante la carga [50].

En este capitulo se cre6é una base tedrica ideal que ayuda a comprender el efecto
de memoria de forma, sus mecanismos de activacion y como estos pueden ser
aprovechados en el desarrollo de aplicaciones en diferentes sectores industriales.
También fueron explicados algunos de los procesos de conformado de AMF mas
utilizados. Asi mismo, se abordaron aquellos aspectos historicos que fueron

decisivos en la implementacion de esta tecnologia.

Después de una descripcion detallada en el marco tedrico, se presenta a
continuacion el capitulo 3 de este estudio, donde se abarca un seguimiento del
proceso de experimentacion, asi como una descripcion a detalle del uso de la

maquina de ensayos termomecanicos y las técnicas de caracterizacion realizadas.
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3. SECCION EXPERIMENTAL.

3.1 Introduccion.

En este apartado se introduce de manera detallada el proceso de experimentacion
del trabajo de tesis, que abarca el desarrollo de las cintas de aleacion TiNiCu con
memoria de forma, las diferentes técnicas de caracterizacion aplicadas, asi como
una descripcion a detalle sobre el funcionamiento y modificacion de la maquina de
ensayos termomecanicos. Las pruebas experimentales fueron llevadas a cabo en
los laboratorios del Centro de Innovacion, Investigacion y Desarrollo en Ingenieria
y Tecnologia (CIIDIT) perteneciente a la Facultad de Ingenieria Mecéanica y
Eléctrica (FIME) de la Universidad Auténoma de Nuevo Ledén (UANL); para la
obtencién de las cintas delgadas fue necesaria la colaboracién de la Universidad

Federale de Campina Grande, Brasil.

3.2 Diagrama de actividades
La figura 3.1 muestra el diagrama de actividades llevadas a cabo en el desarrollo
experimental de este trabajo de tesis. Una descripcion detallada de las mismas se

presenta en las secciones siguientes.

Desarrollo de maquina de
fatiga termodinamica

_ I
= o [

Figura 3.1. Diagrama del proceso experimental para el desarrollo de esta tesis.
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3.3 Fabricacion de las aleaciones con memoria de forma.

Las cintas delgadas de AMF TiNiCu fueron elaboradas en la Universidad Federal
de Campina Grande (Aprigio Veloso 882-Bodocongdé C.P. 10069, Campina
Grande, Paraiba, Brasil). La composicion elemental de las aleaciones present6
buenas caracteristicas para el proceso de fusion por plasma (mejor
homogenizacion, aleaciones libres de oxidacion) [5, 6]. La seleccion de estos
elementos (Ti56.5%-Ni36.5%-Cu7%) para conformar la aleacion final fue gracias a
los trabajos de tesis realizados por el Doctor Enrique Lopez Cuellar en “Fatiga por
ciclos térmicos bajo tension de cables de memoria de forma TiNiCu después de
varios tratamientos termomecanicos” (en francés) [51], y el Doctor Osvaldo
Emmanuel Lomas Gonzalez en “Desarrollo y Caracterizacion de un Material
Compuesto basado en una aleacion con Memoria de Forma y un Polimero
Hibrido” [1]. La aleacion TiNiCu mantiene las propiedades de memoria de forma
de la aleacion NiTi [3]. La adicion del cobre le afiade resistencia a la aleacidon
pudiendo soportar mayores cargas y esfuerzos de hasta 300 MPa. A su vez,
mejora la integridad de las cintas delgadas en condiciones de fatiga e inhibe la
fase R. La recuperacion de las cintas delgadas es, en promedio, de un 3 a 4%, lo

gue lo hace ideal para aplicaciones como microactuadores [14].

3.3.1 Homogeneizacion de la aleacién por el método de fusiéon por plasma
(PSPP)

Para la elaboracion de los lingotes de aleacion TiNiCu se utilizé el método de
fusién por plasma o plasma skull push-pull (PSPP), de la marca Discovery All. Se
opté por desarrollar una aleacion cuyas temperaturas de transformacion
martensitica y austenitica fuesen cercanas entre si y a una temperatura de
activacion cercana a los 10 grados Celsius; esto debido a las condiciones de

servicio a las que funcionarian los actuadores.

El equipo de fusién Discovery All cuenta con dos electrodos de tungsteno que
forman un arco eléctrico en atmosfera controlada con gas inerte, argon (Ar). En la
figura 3.2 se observa la maquina de fusidon por plasma y un esquema

representativo del interior del horno. Este equipo utiliza un haz de electrones de
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baja velocidad que se descarga desde un catodo de plasma. Se utilizan dos
electrodos de tungsteno; estos son enfriados por un intercambiado de calor, por el
cual circula agua. Para concentrar el calor se utiliza un refractario exterior poroso
que actia como aislante y un refractario interior que es un crisol de alimina. Se
utiliza argén de alta pureza garantizando una fusién en condiciones inertes. Otro
de los materiales que se usan en la fusion es el fundente, el cual cubre el metal y

ayuda a aislar la atmésfera; esto contribuye a bajar las pérdidas por oxidacion.

Algunas ventajas que tiene por encima de otros métodos convencionales de
fusidn son las tasas de fusion rapidas, contaminacion de carbono despreciable o
nula, control y calidad del vacio, energia estable, menor fluctuacion de voltaje,
menor costo de instalacién de hornos en comparacion con métodos como fusién
por induccién al vacio (VIM) [5]. Una vez seleccionados los elementos metalicos,
estos se colocan en el crisol de cobre y se irradian mediante arco eléctrico con el
gas inerte (Ar) y los electrodos de tungsteno. La aleacion contenida en el molde
toma forma de botén. Cuando la pieza se ha enfriado, se retira del molde y se
voltea para repetir el proceso con el fin de homogeneizar la distribucién de los

elementos en la aleacion.
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A Distribuidor

Y - Plasma

Pieza a fundir
Crisol

Figura 3.2. A la izquierda: horno de plasma skull push-pull; a la derecha: esquema

representativo del interior de dicho horno de fusion.

En la Figura 3.3 se observa un esquema del funcionamiento del horno de fusién
por plasma: a) los elementos aleantes son colocados debajo de un electrodo de
tungsteno con anillo-disco rotatorio, b) formacién de una flama de plasma en la
atmosfera de argon que fundira los elementos y d) solidificacion de la aleacién en
forma de botén. Antes de la inyeccién al molde, el material es fundido varias

veces, por lo menos cinco, para homogeneizar el producto final [14].
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(b)

Figura 3.3. Proceso de fusion por plasma: (a) elementos Ni, Tiy Cu en el crisol,
(b) fusién por plasma, (c) vaciado de la aleacion fundida en un crisol de aluminio,

(d) pastilla de aleacion [5].

3.3.2 Fabricacion de las cintas delgadas TiNiCu por el método melt sppinning
El equipo de fusion por melt spinning consta de instalaciones eléctricas capaces
de suministrar hasta 4.2 MW a la bobina de induccién que rodea al crisol dentro de
la camara de fusion. El equipo cuenta con un sistema de vacio y suministro de
gas inerte (Ar) que ayuda a controlar y reducir considerablemente fenbmenos de
oxidacion y se alcanzan presiones muy bajas (102 torr o 0.000001 atm),
eliminando gases y elementos volatiles indeseables, reduciendo el riesgo de

contaminacion para el material de fusion [5, 6].

Una vez alcanzada la homogeneidad en la aleacion TiNiCu por el método skull
push pull (PSSP), se procedié a conformar las cintas delgadas por el método melt
spinnig. Como se menciond en la seccion X.X, este proceso consta en fundir por
induccion los botones obtenidos por PSPP en una atmosfera de argon a 200 mbar,
a una temperatura de 1350°C en un crisol de cuarzo. Posteriormente, se vacia la
mezcla fundida a través de una boquilla inferior de 1 mm de diametro a la
superficie de la banda de rodamiento de una rueda giratoria de cobre. La distancia
entre la boquilla de vaciado y la banda de rodamiento de la rueda fue
aproximadamente de 0.5 mm. Un esquema representativo de la maquina se

muestra en la figura 3.4. La velocidad tangencial del giro de la rueda, las
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dimensiones de las cintas, y su composicion, se presenta en la tabla 3.1.

Melt-spinning

Crisol

Bobina de
calentamiento por
induccion

Cémara, Atm. Ar.
Cinta delgada

Rueda giratoria
de cobre

Figura 3.4. Esquema de la maquina de solidificacion rapida, melt spinning, para

fabricar cintas delgadas.

Tabla 3.1. Caracteristicas de las cintas usadas en este trabajo.

Composicion de la aleacion | Velocidad de la Espesor Ancho
rueda (m/s) (1um) (mm)
M1: Ni-Ti-Cu 56.55-35.52- 38 3045 1.39-1.48
7.93 Wt%
M2: Ni-Ti-Cu 53.84-38.90- 50 2545 1.28-1.36
7.26 Wth

3.4 Técnicas de caracterizacion

Se recurrieron a diferentes técnicas de caracterizacién para analizar las cintas
delgadas de TiNiCu. Se utiliz6 calorimetria diferencial de barrido (DSC) para
obtener las temperaturas de transformacion y observar la variacion de la entalpia
con la transicion de fases en muestras conformadas a diferente velocidad de giro
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de rueda por el método de melt spinning. Para analizar la microestructura y
morfologia de las cintas delgadas se uso la técnica de microscopia electrénica de
barrido (SEM), asi como el analisis de la composicion quimica de las muestras con
la herramienta de dispersion de energia mediante rayos X (EDX) con que cuenta
el SEM. Asi también, se realizaron ensayos electromecanicos y termomecéanicos
para medir el efecto de memoria de forma y su comportamiento a los ciclos de

fatiga. Cada una de las pruebas de caracterizacion se describe a continuacion.

3.4.1 Calorimetria diferencial de barrido (DSC).

Para este estudio se utilizé un calorimetro diferencial de barrido (DSC) de la marca
Texas Instruments, modelo Q2000 (ver figura 3.5), ubicado en los laboratorios del
CIIDIT. El equipo estd equipado con un sistema de enfriamiento de nitrogeno
liquido. Este equipo se maneja a través del programa Proteus. El rango de
temperatura aplicado a las muestras fue de 20°C (273 K) a 120°C (393 K) con una

rampa de 2°C/min. La masa de las muestras varié entre 5y 8 mg.

Figura 3.5. Calorimetro diferencial de barrido (DSC) Q2000 de TA instruments.
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3.4.2 Microscopio electrénico de barrido (SEM).

La técnica de microscopia electronica de barrido (SEM) fue utilizada para analizar
la microestructura y morfologia de las cintas delgadas de TiNiCu. Se us6 un
Microscopio NovaNanoSEM 200 de la Marca FEI, ubicado en las instalaciones del
CIIDIT (ver figura 3.6). Este microscopio cuenta con una resolucion de alto vacio
para muestras conductoras de 1.0 nm y es capaz de generar una diferencia de
potencial de hasta 30 KV.

Para esta técnica, las muestras fueron preparadas para ser analizadas bajo las
mismas dimensiones (1.5 mm x 5 mm) con variacion en los espesores, esto con el
fin de apreciar la disposicion de los granos y ver el efecto de la tension sobre
estos; debido al peso y tamafio de las peliculas delgadas estas fueron aseguradas
con cintas conductivas adhesivas de carbdén. Las imagenes capturadas se
obtuvieron en modo de bajo vacio. Para valorar las dimensiones de las cintas se
utilizaron magnificaciones de 100x y entre 20,000 X y 240,000 X para observar

morfologia y microestructura con un voltaje acelerador entre 10 y 15 kV.

El equipo esta integrado con un sistema de microanalisis por energia dispersiva
por rayos X (EDS), el cual fue utilizado para el andlisis elemental de las muestras.
Con esta técnica es posible medir semicuantitativamente la composicion quimica
de los precipitados, dendritas e inclusiones y estimar su abundancia relativa en las

cintas delgadas.
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Figura 3.6. Microscopio electronico de barrido SEM con un sistema de

microanalisis por energia dispersiva por rayos X (EDS).

3.4.3 Caracterizacion electromecanica

El efecto de memoria de forma constituye uno de los aspectos mas importantes
para el desarrollo de actuadores y otros dispositivos que aprovechen este
mecanismo. Establecer los valores de densidad de corriente, deformacion y
temperatura que ocurren durante el mecanismo de transformacion martensitica es
de gran importancia. Para ello, en estudios previos se desarroll6 una maquina
capaz de medir estos valores [1], ver figura 3.7. Con esta técnica se logra datar
con gran precision el comportamiento de las muestras que se encuentran bajo
carga constante a modo de tension. Para lograr la transformacion, las muestras se
calientan por efecto Joule, imprimiéndoles una corriente eléctrica de manera
ciclica que va de 0.7 a 1 A, aplicando un voltaje de 1.2 a 1.5 V. El enfriamiento
posterior ocurre por conveccion natural con el ambiente, una vez que cesa el flujo

de corriente eléctrica.
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Figura 3.7. Esquema representativo de la maquina de ensayos electromecanicos

y los componentes necesarios para su funcionamiento.

Para este trabajo se utilizaron diferentes valores de carga a modo de tension
sobre las cintas delgadas con el fin de analizar el comportamiento de las muestras
por medio de las curvas de histéresis que se obtienen como resultado de la
transformacion martensitica debido a los ciclos de calentamiento-enfriamiento.
Durante la transformacién ocurren cambios microestructurales favorecidos por el
cizallamiento. Dichos cambios se ven reflejados en cambios dimensionales
macroscopicos. Estas deformaciones reversibles que varian su valor en funcion de
la intensidad de corriente se pueden datar gracias al sensor de posicion o

transformador diferencial de variacion lineal (LVDT).

Gracias a esta maquina de ensayos electromecdanicos, se puede caracterizar el
efecto de memoria de forma en distintas aleaciones. Las aleaciones son
sometidas a cargas constantes durante ciclos de calentamiento por efecto joule,
obteniendo curvas con valores de deformacion en funcién de densidad de
corriente. De este modo, es posible medir valores de recuperacion y temperaturas

de transformacion.
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Para llevar a cabo el ensayo electromecanico, primero se ingresan los valores de
corriente (A) y voltaje (V) para calentar la muestra por efecto Joule. Para las cintas
delgadas, fue programada una rampa que incrementase el voltaje y la corriente a
de 0 a 09 mV/s y 1 A. Estos son los valores necesarios para alcanzar la
temperatura de transformacion Ar. Posteriormente, se mantiene la corriente por
unos segundos con el fin de homogeneizar la temperatura en toda la muestra y
transformar completamente. Después, se le aplica la carga mecanica que sera
constante durante el ensayo, el sistema esta programado para disminuir la
corriente eléctrica gradualmente hasta 0 A con el fin de alcanzar una temperatura
por debajo de Mty formar la microestructura martensitica. Este proceso se puede
llevar a cabo de manera ciclica. Las muestras M1: 38 m/s as-spun y M2: 50 m/s
as-spun se sometieron a cargas constantes con valores de 100 a 300 MPa

obteniendo curvas como la que se muestra en la figura 3.8.

Histéresis
térmica
Deformacion de

transformacion
g Deformacion

Deformacion (%)

Densidad de corriente

Figura 3.8. Curva representativa de un ensayo electromecanico y la ubicacion de

los puntos de transformacion.
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3.4.4 Caracterizacion termomecanica

Como se ha mencionado anteriormente, el grupo de investigacion de AMF esta
llevando a cabo diversos estudios de las aleaciones con memoria de forma para
ser utilizadas en el desarrollo de actuadores, con el fin comprender el mecanismo
gue ocasionan los cambios de fase en estos materiales, al ser sometidos a

diferentes tipos de condiciones mecanicas y térmicas.

Para determinar el comportamiento de las AMF, en este proyecto se desarrollaron
dos maquinas que permiten hacer ensayos sobre las cintas delgadas, una en
modo electromecénico, donde el calentamiento es aportado por efecto Joule a
través de una corriente y la otra en modo termomecénico, donde la temperatura es
controlada a través de un bafio térmico. En la figura 3.9 se puede observar los

elementos basicos para llevar a cabo el ensayo termomecanico.

El programa de adquisicion de datos cuenta con dos modos de ensayo para hacer
las pruebas. El primero, de ciclos rapidos, donde el material es expuesto a rampas
constantes que permiten lograr los propésitos planteados para el estudio de las
cintas delgadas de AMF. Por un lado, el sistema de tension a carga variable es el
encargado de inducir los esfuerzos axiales en las cintas delgadas. Esto se logra a
través de un actuador hidraulico capaz de generar 1500 N de carga. Por otro lado,
el control de temperatura se realiza a partir del sistema de acondicionamiento
térmico de un bafio recirculador; este sistema permite seleccionar y configurar
rutas de temperaturas especificas, teniendo la posibilidad de estudiar otras AMF
que trabajan en rangos de transformacion diferentes.
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Figura 3.9. Esquema representativo de la maquina de ensayos termomecénicos y

los componentes basicos para su funcionamiento.

El sistema de acondicionamiento térmico estd basado en un proceso de
intercambio de calor, donde la temperatura del fluido (etilenglicol) en el que esta
sumergida la cinta delgada, se regula por medio del sistema de circulacion de alta
potencia del bafio recirculador, a través de la informacion obtenida del sensor de

temperatura. Un esquema de este proceso puede observarse en la figura 3.10.

El sistema de adquisicibn de datos permite configurar las variables de
temperatura, tiempo, y velocidad de flujo en el bafio recirculador. Una vez
determinadas las condiciones térmicas del experimento, el controlador (PC)
adquiere el valor inicial de temperatura a través del sensor del bafio donde se
encuentra sumergida la muestra. Este valor es comparado con el valor establecido
por el usuario en el programa y alcanzado a través del sistema de
refrigeracién/calefaccion. Una vez alcanzada la temperatura del bafio, el ensayo
es iniciado siguiendo la ruta de temperatura elegida por el usuario. De este modo,
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la temperatura del bafio en torno a la muestra se mantiene regulada durante el

experimento.

: Equipo con Software de control
: Panel de control manual

: Intercambiador de calor

: Entrada de liquido térmico

: Sensor de temperatura Pt 100

: Bobina de calentamiento

: Camara de bano térmico

: Flujo de retorno del refrigerante

IOMMOOm>

3 LAUDA  sco ¥

! A
I~ .
~ © C

: Plataforma sumergible
Polea

: Cable de acero de 1/16”

: Barras de desplazamiento
: Mordazas de sujecion

: Muestra

s
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Figura 3.10 Esquema representativo del control de temperatura a través del bafio
recirculador LAUDA-420.

3.5 Disefio, construccion y funcionamiento de la maquina de ensayos
termomecanicos.

Con el objetivo de determinar el comportamiento de memoria de forma en las
cintas de TiNiCu se desarroll6 una maquina que permite realizar ensayos
termomecanicos. El mecanismo de la maquina consiste en la deformacién de las
cintas por tension a carga constante mientras se controla la temperatura del bafio
recirculador en modo ciclico. Los datos obtenidos en los ensayos permiten graficar
curvas de histéresis gracias a la medicién de la deformacion y temperatura; esta
tltima se relaciona directamente con los datos obtenidos del DSC para ubicar las

transformaciones de martensita y austenita.
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3.5.1 Disefio

Para la impresién de los elementos estructurales se utilizé el programa de disefio
123D Design Autodesk. Debido a las condiciones de servicio en las que opera la
maquina, se imprimieron piezas de polietileno de alta densidad, con bajo
coeficiente de dilatacion térmica y gran resistencia a la traccion; se utilizé una

impresora 3D marca MakerBot.

La estructura de soporte se disefi6 de manera que pudiese mantener integrado los
sistemas que componen la maquina de ensayos termomecanicos, teniendo en
cuenta las fuerzas que generan la carga constante (carga maxima de 117.6 N) y
las vibraciones que provoca el funcionamiento del bafo recirculador. Para este fin,
la estructura fue conformada en hierro nodular debido a su alta resistencia a la
deformacion. Se disefid en base a las dimensiones del bafio recirculador LAUDA
420. La estructura cuenta con un médulo de tension de muestra movible, cuya
posicion puede ajustarse para sumergirse en el bafio térmico. Tanto los
rodamientos como el actuador hidraulico se encuentran soldados a la estructura,

los componentes mencionados en este parrafo se muestran en la figura 3.11.
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Figura 3.11. Modelo computarizado de la estructura de soporte de la maquina de

fatiga termomecdénica.

La estructura de soporte esta disefiada para tolerar una carga maxima de 117.6 N
sin que se presente una deformacion considerable. Este valor es el resultado del
producto vectorial entre la fuerza que genera el actuador y la longitud del cable de
acero entre los dos rodamientos. Para fuerzas por encima de este valor, se
obtendrian termogramas con un ruido considerable producto de la deformacion de
la estructura., Este elemento estructural se disefid teniendo como criterio
fundamental la medicién de deformaciones minimas, ya que se necesita una gran
precision en la adquisicion de los datos debido a las dimensiones micrométricas

de las cintas.
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3.5.2 Descripcién general de la maquina

En las figuras 3.12 y 3.13 se presenta un disefio computarizado de la maquina de
fatiga termomecanica elaborado mediante 123D Design Autodesk. En la figura
3.12, la mordaza inferior (8) esta unida a la plataforma de inmersion (4). El médulo
sumergible cuenta con dos posiciones respecto a la estructura de soporte (5): la
primera posicion facilita el ajuste de las mordazas sobre la cinta, y la segunda
posicion sirve para sumergir el modulo donde se encuentra amordazada la
muestra al bafio térmico (2). La temperatura del bafio es controlada por el bafio
recirculador Lauda RE-420 (1); la carga puede ser variable y se genera a través
del actuador hidraulico (7) que se controla desde la PC y el software. También hay

un controlador manual (3).

En la figura 3.13 la cinta delgada (9) se encuentra en posicion vertical sujetada de
los extremos mediante mordazas (8). La mordaza superior se encuentra
conectada a un cable de acero (4), éste pasa a través de los rodamientos (1) al
brazo de suspension (3) y las guias de cabezal (5) que contribuyen a direccionar
el movimiento producto de la deformacién por tension, y estan sujetos a la
plataforma de inmersién (2). Esto le confiere al procedimiento un desplazamiento
suave y estable. Por ultimo, el cabezal movil (6) tiene una libertad de movimiento
en el eje Y de 85 mm); ésta se desliza a través de las guias de cabezal (5). Dicho
cabezal se compone de la mordaza superior para sujetar la muestra (9) y una

superficie superior de contacto para colocar el sensor de posicion LVDT.
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Figura 3.12. Esquema de la maquina de fatiga termomecanica. 1. Bafio

recirculador Lauda 420, 2. Camara de bafio térmico, 3. Panel de control manual, 4.
Plataforma de inmersién, 5. Estructura de soporte, 6. Cable de acero inoxidable, 7.

Actuador hidraulico. 8. Mordaza inferior.
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Figura 3.13. Esquema de la maquina de fatiga termomecanica. 1. Rodamientos, 2.

I V| [ ¥

Plataforma de inmersion, 3. Brazo de suspension, 4. Cable de acero Inoxidable, 5.
Guias de cabezal, 6. Cabezal movil, 7. Sujetadores de mordazas, 8. Mordazas
desmontables, 9. Muestra, 10. Tornillos de sujecion.
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3.5.3 Programa implementado.

El programa implementado para el control de la maquina de ensayos
termomecanicos fue desarrollado mediante LabVIEW 8.0. El programa permite
controlar la fuerza suministrada por el actuador hidraulico, y configurar la
temperatura y velocidad de flujo del bafio recirculador. Durante el ensayo, la
deformacion de la muestra es datada por el sensor de posicion, y los valores de
temperatura son adquiridos por el sensor del bafio térmico. La graficacion de estos
datos resulta en termogramas, donde se observa la variacién de la longitud de la

muestra en funcién de la temperatura.

En la figura 3.14 se muestra la interfaz del programa de control de la maquina de
ensayos termomecanicos. En la parte superior del panel se encuentra un elemento
de seleccion (1) y (4), este permite elegir el puerto que conecta al sensor de
posicion LVDT vy el bafio recirculador. En el centro de la interfaz del programa se
observan dos indicadores graficos (3) y (6) donde se muestran los datos obtenidos
por los sensores de posicion y temperatura. Las pendientes (2) y (5) corresponden
a la lectura de un ensayo, las variables de posicion y temperatura estan graficadas
en funcién del tiempo. Debajo del indicador grafico de temperatura (6), se
encuentran los paneles indicadores de error, el de la derecha corresponde al
indicador del sensor LVDT (8) y el de la izquierda al indicador del sensor de
temperatura del bafio recirculador (9), en estos se indican los errores que
aparecen en codigo y la fuente de procedencia en el sistema de control. Una caja
de mensajes de errores (10) describe el error en el sistema y su posible solucion.
Por ultimo, un botén “Stop” (11) de emergencia, para detener el ensayo de manera

rapida, inhabilitando sensores y el flujo del bafio térmico.
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Figura 3.14. Interfaz del programa de control de la maquina de ensayos

termomecanicos.

En este capitulo se detallaron los procesos de experimentacion del trabajo de
tesis, asi como la descripcion de las técnicas de fusion de la aleacion y el
conformado de las cintas delgadas de TiNiCu. También se describieron aspectos
generales de disefio y funcionamiento de las maquinas de ensayos
electromecanicos y termomecdanicos, asi como el programa de control

implementado.

Después de este punto, se presenta a continuacion el capitulo 4, donde se

describira de manera detallada los resultados obtenidos por las técnicas de
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caracterizacion y los ensayos termomecanicos y electromecanicos mencionados

en el capitulo anterior, asi como el analisis e interpretacion de estos.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

En el siguiente apartado se mostraran los resultados recopilados durante el
proceso de experimentacion y caracterizacion, asi como una breve descripcion de
los ensayos llevados a cabo en la maquina de fatiga termomecénica desarrollada
para este proyecto, de modo que el analisis e interpretacion de los resultados se

vean fortalecidos con estas pruebas.
4.1 Caracterizacién microestructural

En este apartado se describen las caracteristicas morfoldégicas vy
microestructurales de las cintas delgadas de AMF TiNiCu. La técnica utilizada para
analizar la microestructura de la aleacion fue Microscopia Electrénica de Barrido y
para obtener un andlisis de los elementos presentes se utilizd la técnica de
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS) con el que cuenta el
equipo NovaNanoSEM 200.

Las cintas delgadas de AMF elegidas para este proyecto de investigacion, son las
que mostraron las propiedades Optimas de memoria de forma en estudios
anteriores [5]. Fueron elegidas dos tipos cintas con una minima variacién en su
contenido elemental y con una diferencia de velocidades en el giro de la rueda en
su proceso de conformado con melt spinning. Estas aleaciones no tuvieron un
tratamiento térmico previo (as-spun). Las caracteristicas de composicion elemental
y de velocidad de la rueda en el proceso de conformado de las cintas de AMF se

presentan en la tabla 4.1.
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Tabla 4.1. Composicion elemental de las cintas TiNiCu.

Aleacion Velocidad % at. % at. % at.
de rueda Ni Ti Cu

M1: TiNiCu 56.55-35.52-7.93 Wt% 38 m/s 52.65 | 40.53 | 06.82

M2: TiNiCu 53.84-38.90-7.26 Wt% 50 m/s 49.75 | 44.05 6.20

El andlisis de composicion elemental de las cintas con memoria de forma visto en
la tabla 4.1, es la composicion quimica con la que fueron desarrolladas las

aleaciones en la Universidad Federale de Campina Grande, Brasil.

Los valores obtenidos mediante analisis de EDS en las cintas M1 y M2
conformadas a diferentes velocidades se pueden observar en las figuras 4.1y 4.2,
respectivamente. Los valores de composicion quimica obtenidos previo al proceso
de melt spinnig son analogos a los valores de composicion de las muestras M1 y
M2 analizados posteriormente al proceso de conformado de las cintas de AMF [5,
6].
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Figura 4.1. Analisis de composicion quimica por técnica de EDS de la cinta de
AMF M1: 38 m/s as-spun.
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Figura 4.2. Analisis de composicion quimica por técnica de EDS de la cinta de
AMF M2: 50 m/s as-spun.

Mediante microscopia electronica se pudo observar la morfologia de las cintas de
AMF. En la figura 4.3 se muestran las cintas M1 y M2, respectivamente. En el
inciso (a), correspondiente a la cinta M1, se identifica con lineas punteadas
amarillas una dendrita con un contenido mayor de Ni respecto a la matriz,
analizado por EDS y un tamafio de dendritas promedio de 0.13 um. En el inciso
(c), para la cinta M2, el tamafio promedio de dendritas es de 0.09 um. Esto sugiere
que, con el incremento de la velocidad de la rueda, el flujo de aire sobre el sustrato
propicia un mayor enfriamiento, lo que deriva en una nucleacién acelerada,
obteniendo asi un tamafio menor de dendrita [6]. Asi mismo, el incremento de la
velocidad en el conformado de las cintas fabricadas mediante melt spinning
supone un aumento significativo de los defectos en la microestructura,

especialmente pequefios precipitados y en densidad de dislocaciones [32].

Por otra parte, en los incisos (b) y (d), se indican con flechas rojas la presencia de
plaguetas de martensita en el interior de los granos. De acuerdo con la teoria,
estas plaguetas se presentan en variantes, cuentan con la misma estructura
cristalina y solo se diferencian por sus planos de habito y orientacion. Cuando en
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la muestra se genera un esfuerzo (o), algunas de las variantes seran favorecidas,

produciendo deformacion en la direccion del esfuerzo, generando asi una

deformacion macroscopica en la cinta [17].

M1: 38 m/s
as-spun

M2: 50 m/s M2: 50 m/s
as-spun as-spun

WD | det 400 nm
4.8 mm | TLD

—1 ym ——

Figura 4.3. Imagenes obtenidas del SEM de las cintas de AMF, donde (a) y (b)
son la muestra M1 conformada a una velocidad de rueda de 38 m/s as-spun; (c) y
(d) son la muestra M2 conformada a una velocidad de rueda de 50 m/s as-spun.
Las lineas punteadas amarillas muestran una dendrita en la microestructura y las
flechas rojas sefialan las colonias de martensita.

En la Figura 4.4 se pueden observar los precipitados entre las dendritas. Para la
M1 as-spun en el inciso (a), se observan tamafios de precipitados de entre 70 y

120 nm. Para la M2 as-spun, se presenta un crecimiento considerable de
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precipitados que van de 300 a 410 nm. Como puede observarse en la figura,

existe una gran cantidad de precipitados pequefios.

M2: 50 m/s
as-spun

-del — 500 nm —— 7 HV spot| WD det 500 nm ——
)00 x| 4.0 |49 mm | TLD M| 15.0 kV | 120 x| 40 48 mm|TLD

Figura 4.4. Observacion de la condicion de precipitados mediante SEM en (a) M1.:
38 m/sy (b) M2: 50 m/s.

En la figura 4.5 se muestran los diagramas correspondientes a la identificacion
elemental de los precipitados presentes en las muestras M1 y M2,
respectivamente, en donde se puede observar que la composicion quimica cambia
respecto con el tamafio de los precipitados. Los valores resultantes del analisis
cuantitativo de los precipitados de las muestras M1 y M2 se presentan en las

tablas 4.2 y 4.3, respectivamente.
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Figura 4.5. Andlisis de la composicion quimica de los precipitados. (a) Precipitado

en M1: 38 m/s as-spun. (b) Precipitado en M2: 50 m/s as-spun.

Los precipitados en M1 as-spun y M2 as-spun son mas ricos en Ni que en titanio.
Por otra parte, el contenido de Cu aumenta conforme el tamafio del precipitado
decrece. De la misma manera se analizo la composicion quimica de la matriz en
las aleaciones M1 y M2 en funcion de la velocidad de la rueda (ver tablas 4.2 y
4.3), no se encontraron diferencias significativas.

En estudios previos Gonzales y Salinas [1, 5] reportaron la formacion de la fase R
en sus aleaciones. La fase R o premartensitica da lugar a una transformacion que
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tiene una temperatura mas elevada que la martensita final y debe su presencia
gracias a precipitados ricos en Ni en la matriz de la AMF favoreciendo el
mecanismo de deformacion. Para las aleaciones utilizadas en este estudio los
precipitados que se han formado no son de un tamafo considerable (0.2 ym -1
pm) para la formacién de una fase R. Esto se puede validar en el termograma del
ensayo DSC en la figura 4.6 donde el pico correspondiente a la transformacion
martensitica esta bien definido y no se presenté el doble pico caracteristicos de la

fase R.

La adicion de elementos ternarios, como el Cu, sustituyendo los atomos de Ni o de
Ti afecta las propiedades térmicas y mecanicas Esto se observa en la
transformaciéon martensitica de muestras con porcentajes mayores al 5 % at. de
Cu, donde se ha observado un descenso considerable en las temperaturas de
transformacién Esto puede deberse a la afinidad que tiene el cobre para conducir
calor, por lo que mejora ampliamente la capacidad de respuesta en el mecanismo
de memoria de forma a través de los ciclos termomecénicos. En aleaciones
ternarias como TiNiCu con un 5% at. de Cu se forman particulas de Ti2Ni y en

aleaciones ricas en Ni y con mayor cantidad de Ti disminuye la fase Ti2Ni [5].

Tabla 4.2. Composicion de precipitados de M1: 38 m/s as-spun.

Elemento Ti (% at.) Ni (% at.) Cu (% at.)
Precipitados grandes (~1 ym) 37.87 52.61 4.47
Precipitados medianos (~0.4 pm) 43.22 51.25 5.54
Precipitados pequefios (~0.2 ym) 41.62 52.19 6.18
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Tabla 4.3. Composicion de precipitados de M2: 50 m/s as-spun.

Elemento Ti (% at.) Ni (% at.) | Cu (% at.)
Precipitados grandes (~2 pm) 38.97 41.96 2.53
Precipitados medianos (~1 ym) 30.20 40.31 3.72
Precipitados pequefios (~0.5 um) 42.23 44,72 5.51

4.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Mediante el analisis térmico diferencial (DSC) se logré caracterizar las
propiedades térmicas de las cintas de aleacion TiNiCu. Con la obtencion de curvas
de flujo calorifico versus temperatura es posible calcular las entalpias de
transiciones y asi obtener las temperaturas de transformacion martensitica. Los
datos obtenidos en este ensayo de calorimetria se correlacionan con los datos de
los ensayos termomecanicos de la maquina implementada. Para la
implementacion de esta técnica de caracterizacion se utilizé el equipo DSC marca

Texas Instruments modelo Q2000 ubicado en el CIIDIT.

Para llevar a cabo los ensayos de calorimetria se midieron y cortaron secciones de
cinta de las muestras M1y M2 de 3 mm x 3 mm, sin tratamiento térmico inicial, de
manera que la masa total de cada muestra fuese de 5 mg aproximadamente. Las
secciones de cinta se encapsularon en aluminio con el fin de evitar que las
muestras al calentarse pudieran moverse y caer dentro de la celda del DSC. Para
cada muestra se realizaron dos ciclos en el DSC en flujo de nitrégeno, asegurando
asi la reproducibilidad del experimento. El DSC fue configurado para establecer
los ciclos en una rampa de temperatura lineal de -10 °C a 120 °C a 5 °C/min para

las muestras M1.

En la figura 4.6 se observa el registro del ensayo de calorimetria correspondiente

a la cinta M1. En la grafica se observa la transformacion de manera simple y sin
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presencia de la fase R como en estudios previos [38]. Es decir, solo con la
presencia de dos fases, la austenita y la martensita, presentando la transformacion
martensitica reversible (TMR), lo que sugiere entonces que estaran presentes en

la cinta las propiedades de efecto de memoria de forma [32].

M1: 38 m/s as-spun (Ti-Ni-Cu)
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Figura 4.6. Curva DSC de la cinta con memoria de forma M1 38 m/s as-spun.

En el termograma correspondiente a la M1 se puede observar en la pendiente de
calentamiento un pico de transformacion de B2 a B19’ menos pronunciado que el
pico de enfriamiento. Esto puede deberse a dos factores: los defectos propiciados
por el proceso de conformado de melt spinning y la inducciéon de martensita por
deformacion. Lo anterior se puede atribuir a que las muestras utilizadas para el
DSC fueron extraidas de cintas con ciclos de fatiga de la maquina termomecanica;
esto, con la finalidad de visualizar las diferencias de una muestra antes y después
de los ensayos termomecanicos. En la tabla 4.4 se observan las temperaturas del

inicio y fin de las transformaciones de fases obtenidas por esta técnica.
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Por altimo, los resultados de DSC de la muestra M2 as-spun son presentados en
el termograma correspondiente a la figura 4.7. En este caso no fue posible
identificar los picos caracteristicos de transformacién en la AMF. Las posibles
causas pudieron ser: la masa de la muestra era insuficiente para inducir el efecto y
detectar la transformacion, la muestra pudo haber superado su limite eléstico
durante los ensayos y con ello la pérdida del efecto de memoria de forma. Cabe
mencionar que las cintas conformadas a 50 m/s en melt spinning son mas fragiles
dado su menor espesor y contienen defectos como muescas y pequefos orificios
que pueden ser vistos a simple vista. Debido a estos defectos macroscopicos se
cree que tanto el efecto de memoria de forma como la integridad de la cinta

durante los ensayos se vieron afectados.

M2: 50 m/s as-spun (Ti-Ni-Cu)

0.15

0.10

0.05

0.00 Enfriamiento
0.05

0.10

015 Calentamiento

Flujode calor (W/g)

0.25
-0.30
-10 10 30 50 70 90 110

Temperatura (°C)

Figura 4.7. Curva DSC de la cinta con memoria de forma M2 50 m/s as-spun.

Tabla 4.4. Temperaturas de transformacion de la AMF M1 en el ensayo DSC.

Muestra Calentamiento Enfriamiento
Aleacion Pico As At Pico Ms Mz
°C °C °C °C °C °C

M1: 38 m/s as-spun 36.2 27.4 51.1 15 22.1 9.6
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En estudios anteriores, Osvaldo Gonzales [1] ha indicado que con el aumento de
velocidad de giro de la rueda en el proceso de conformado de melt spinning se
obtiene un incremento en las temperaturas de transicion. Esto se debe al proceso
en cuestion, ya que durante el conformado se propician defectos por limites de
grano, precipitados y dislocaciones en el material, las cuales retardan el
mecanismo de autoacomodamiento, incrementando los valores de temperatura
para llevar a cabo la transformacién. También se ha reportado que, en aleaciones
ricas en Ti, al aumentar la velocidad de la rueda, los valores de las

transformaciones aumentan, debido a que el Ti favorece el crecimiento de grano

[6].

4.3 Caracterizaciéon electromecanica

En esta seccion abordaremos la caracterizacion electromecanica aplicada a la
aleacion con memoria de forma de TiNiCu con la maquina de fatiga
electromecanica desarrollada anteriormente para el estudio de las AMF [6, 30],
pero modificada para no solo obtener informacion de la transformacion por efecto

Joule, sino también poder inducirla con un cambio en la temperatura.

En capitulos anteriores se ha abordado el tema de memoria de forma respecto al
mecanismo de transformacién martensitica y la capacidad que tiene este efecto al
ser activado a través de un incremento en la temperatura o por medio del efecto
Joule. Analizando los datos obtenidos de este ensayo electromecanico se puede
determinar los porcentajes de deformacién, asi como la energia eléctrica
necesaria para activar el efecto en esta aleacion. Este analisis cuantitativo
permitira conocer los puntos de transformacion y recuperacion mecanica para un
posible uso de esta AMF en diferentes aplicaciones y desarrollo de actuadores.
Pero mas alla de esto, el uso de esta maquina de fatiga electromecénica permitira
caracterizar diversas aleaciones con memoria de forma con diferentes geometrias
como microbarras, microalambres o microcintas. Cabe mencionar que, para el
redisefio y construccion de la maquina bajo cambios de temperatura, se hicieron

modificaciones que permiten controlar la temperatura con un bafio recirculador y
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ademas variar el esfuerzo mecanico desde una PC y software. Las pruebas de
variacion de esfuerzos, es decir, superelasticas no son presentadas en este

trabajo, pero el equipo cuenta con esa versatilidad.

Con ese equipo modificado, las cintas delgadas se sometieron al ensayo
electromecanico, el cual consiste en mantener a la muestra con una carga
constante a modo de tensién mientras se le imprime una corriente en ciclos para
activar el efecto de memoria forma, con este ensayo se puede verificar el efecto
superelastico y aplicar el efecto de memoria de forma de doble sentido asistido
(EMFDSA).

En la figura 4.8 se observa una curva caracteristica generada a partir del
comportamiento de la cinta de AMF con la maquina de pruebas electromecanicas
con el calentamiento por efecto Joule. En ésta, se puede observar el doble efecto
de memoria de forma (EDMF), la estabilizacién de la curva se ve alcanzada tras
varios ciclos. La maquina de ensayos electromecéanicos tiene como finalidad medir
la capacidad del efecto de memoria de forma de las cintas delgadas en estudio. La
prueba consiste en inducir una transformaciéon de fases martensita-austenita a
través de la impresion de una corriente eléctrica mientras que al material en

cuestion le es aplicada una carga constante a modo de tension.

En la figura 4.8 se presenta una curva tipica a 300 MPa. Esta fue obtenida en un
ensayo electromecanico de las cintas de AMF por efecto Joule a la muestra M1
as-spun. Los valores de densidad de corriente y deformacion a 0 MPa o sin carga,
son los equivalentes a los puntos de transformacion encontrados por DSC; de esta
manera, es posible hacer una correlacion directa entre temperatura y densidad de

corriente.

Para obtener los valores de corriente eléctrica necesaria para llevar a cabo la
transformacion, se procedio a deformar la cinta de AMF seguido de una impresion
de corriente eléctrica. Aumentando gradualmente este valor, los cambios de

dimensiones (contraccién o recuperacion parcial de forma) se presentaban hasta
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estabilizarse. Al no detectar movimiento por el sensor LVDT se infiere que la
transformacién ha concluido. Este valor de corriente serd el necesario para

transformar en los ciclos electromecanicos.

Ademas, se puede analizar las variaciones en composicién elemental, asi como
aspectos de transformacion y microestructura debido a la variacién de velocidad

de la rueda donde se conforman las cintas de AMF.

En la tabla 4.5 se presentan algunos de los valores mas importantes en el
mecanismo del efecto de memoria de forma En la curva se puede observar la
histéresis y el porcentaje de deformacidon en funcion de la densidad de corriente
eléctrica. En este caso no se reportan temperaturas de transformacion, sino

densidades de corriente de transformacion.

Tabla 4.5. Valores y su descripcion del mecanismo de memoria de forma.

Simbolo Valor
€m Porcentaje de deformacién de la martensita.
Er Porcentaje de recuperacion de la forma.
€p Porcentaje de deformacion plastica después de cada ciclo.

DCMs Inicio de la transformacion martensitica en funcion de la densidad de
corriente.

DCMf  Final de la transformacion de fase martensitica en funcion de la
densidad de corriente.

DCAs Inicio de la transformacién de fase austenitica en funcion de la
densidad de corriente.

DCAf Final de la transformacion austenitica en funcién de la densidad de
corriente.
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Del ensayo de caracterizacion electromecéanica se pueden obtener los valores de
densidad de corriente eléctrica para llevar a cabo la transformacion de fases en la
AMF, asi como también otros datos como el porcentaje de deformacion vy

recuperacion de la cinta tras haber completado los ciclos termomecanicos.
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Figura 4.8. Curva del registro de la deformacion en funcion de la densidad de

corriente eléctrica durante el ensayo en la maquina electromecénica a 300 MPa.

En la figura 4.9, en las muestras M1 y M2, los valores de deformacion o
recuperacion parcial aumentan a medida que incrementa el esfuerzo. Esto se
debe a que el incremento de carga induce la formacién de martensita por
deformacion y favorece a las variantes a orientarse en direccién a la tension
aplicada, lo que aumenta el porcentaje de recuperacion [1]. Por otra parte, al
comparar las muestras entre M1 y M2, se observa que hay una disminucion del
porcentaje de deformacion o recuperacion parcial al mismo nivel de esfuerzo, esto
se puede deber en gran medida al incremento en la velocidad de la rueda en
donde fueron conformadas, ya que, a mayor velocidad de la rueda, la introduccion

de defectos es superior y menor tamafio de grano, lo que disminuye el porcentaje
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de recuperacion [5, 6].

M1: 38 m/s as-spun M2: 50 m/s as-spun
(a) (b)
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Figura 4.9. Curvas de deformacion en funcion de la densidad de corriente

eléctrica para diferentes valores de carga constante. (a) M1y (b) M2.

La transformacion martensitica se da por cizallamiento, es decir, sin difusién. Se
forma por un desplazamiento de la frontera que divide a la fase austenita de la
fase martensita. Este esfuerzo modifica el equilibrio termodinamico. La variacion
en la temperatura de transformacion incrementa linealmente con el esfuerzo

inducido requerido para producir martensita inducida por tension. El esfuerzo
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generado actia como una variante termodinamica y conduce a una ley como la de
Clausius-Clayperon entre el esfuerzo aplicado (0) y la temperatura de equilibrio
(TO).

En la tabla 4.6 se reportan las temperaturas de transformacion durante el ciclo
termomecanico para las muestras M1 y M2. Estos datos pueden ser utilizados
para estimar el grado de recuperacion de la cinta en funcion del esfuerzo aplicado

y la densidad de corriente necesaria para que se lleve a cabo la transformacion.
Tabla 4.6. Valores de densidad de corriente de las muestras M1 y M2 respecto a
las cargas constantes aplicadas en las AMF.

Carga M1: 38 m/s as-spun M2: 50 m/s as-spun
(MPa)

Densidad de corriente (A/mm?)

DCas DCas DCws DCwmt DCas DCat DCws DCwmt

150 3.2 7.5 4.1 0.4 4.3 8.9 5.8 0.32

250 3.9 8.1 5.2 0.2 4.4 9.2 6.6 0.65

300 4.0 9.6 5.8 0.4 5.1 9.4 7.4 0.9

En la tabla 4.7 se presentan los valores comparativos de las densidades de
corriente de transformacion a 0 MPa y las temperaturas de transformacion
obtenidos por el DSC para la cinta M1. Como ya se menciono, para la cinta M2, no
fue posible obtener la temperatura de transformacion, debido a que el pico de
transformacion no pudo ser revelado claramente.

83



Tabla 4.7. Valores de densidad de corriente eléctrica y temperaturas de
transformaciones en la muestra M1.

M1: 38 m/s, as-spun
Transformacion :
Densidad de Temperatura DSC (OC)
corriente (A/mm3) P
M 4.1 22.1
” 0.4 =
N 32 27.4
A 7.5 51.1

En la figura 4.10 se puede observar que con el incremento de la carga aplicada a
modo de tension sobre las cintas de AMF, la corriente eléctrica necesaria para que
ocurran las transformaciones serd mayor. Esto se puede traducir de tal manera
que el incremento del esfuerzo generado por las tensiones causa un aumento
proporcional en los valores de las temperaturas de transformacion. Estos
resultados confirman el comportamiento esperado en base a la teoria revisada
anteriormente [37]. En la figura 4.10 se puede observar una grafica de densidad

de corriente versus la carga constante aplicada a las cintas de AMF.

Las temperaturas de transformacion se reportan a partir de los 150 MPa hasta los
300 MPa para las cintas M1 y M2. Se toman en cuenta los resultados con los
ensayos de densidad de corriente y bafio térmico (figuras 4.10 y 4.13). Estas
ayudan a determinar el comportamiento descrito por la ley de Clausius Clapeyron
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ya que, al aumentar los esfuerzos inducidos, las temperaturas de transformacion

tenderan a aumentar.
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Figura 4.10. Densidad de corriente bajo diferentes esfuerzos constantes para las

cintas TiNiCu: (a) M1, (b) M2.

85



4.4 Caracterizacion termomecanica

En esta seccidn revisaremos la caracterizacion termomecanica aplicada a una
aleacion con memoria de forma de TiNiCu con ayuda de una maquina y un
programa de control para la adquisicion de datos desarrollado por alumnos de la
linea de investigacion de AMF. Con esta técnica se obtendran datos que permitan
graficar el comportamiento termomecanico de las cintas con memoria de forma

respecto a los estimulos generados durante el ensayo.

En capitulos anteriores se ha abordado el tema de memoria de forma respecto al
mecanismo de transformacién martensitica y la capacidad que tiene este efecto al
ser activado a través de un incremento en la temperatura [3]. La transferencia de
calor por conveccién a través de un bafio térmico puede ser posible ya que se
puede inducir calor a través del bafio de etilenglicol a la cinta delgada. El calor que
recibe el fluido es generado y regulado por la resistencia y el sistema de
circulacion del bafio recirculador y genera el calor suficiente para llevar a la
transformacioén de fases a la cinta delgada. Analizando los datos obtenidos de este
ensayo termomecanico, se puede determinar los porcentajes de deformacion de
las cintas, asi como la energia necesaria para activar el efecto en esta aleacion.
Este analisis cuantitativo permitird esclarecer el uso de esta AMF en diferentes

aplicaciones y desarrollo de actuadores.

Las cintas delgadas se someteran al ensayo termomecanico el cual consiste en
mantener a la muestra con una carga constante a modo de tension mientras ésta
es calentada/enfriada en ciclos por el bafo recirculador para activar el efecto de

memoria forma.

Para este estudio se utilizé una maquina desarrollada en los laboratorios del
CIIDIT por alumnos de postgrado, descrito de manera breve en el apartado 3.5 en
la presente tesis. Se trabajo en el disefio y construccion de la maquina para
analisis termomecanico que trabaja bajo el mismo principio en el analisis del
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efecto de memoria de forma que la maquina de ensayos electromecanicos, con la
diferencia de que esta maquina permite activar el efecto de memoria a través de
parametros de tension (cargas constantes) y temperatura (bafio de etilenglicol).
Esto pueden ser configurado desde un programa de control, también

implementado.

En la figura 4.11, se observa una curva caracteristica de una cinta delgada con
250 MPa de carga constante. Esta fue generada por el sistema de adquisicion de
la maquina de ensayos termomecanicos. Se puede observar el efecto doble de
memoria de forma (EDMF). La estabilizacion de la curva se ve alcanzada tras

varios ciclos.

Para obtener los valores de temperatura necesarios para llevar a cabo la
transformacion se procedi6 a deformar la cinta de AMF, seguido de la
configuracion de la ruta de calentamiento/enfriamiento con el bafio recirculador,
para ubicar la temperatura de Ar en la aleacion. La temperatura se controla
aumentando gradualmente, lo que produce una contraccion o recuperacion parcial
de forma. Esta se presenta hasta estabilizarse. Al no detectar movimiento por el
sensor LVDT, se infiere que la transformacion ha concluido: éste sera el valor de

temperatura necesario de alcanzar para completar la transformacion.

En el ensayo de caracterizacion termomecanica se obtuvieron los valores de
temperatura para llevar a cabo la transformacion de fases en la AMF, también se
obtuvieron otros datos como porcentaje de deformacion y recuperacion de la cinta

tras haber completado los ciclos termomecanicos.
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Figura 4.11. Curva del registro de la deformacion en funcién de la temperatura
durante el ensayo en la maquina termomecénica a 250 MPa.

En la figura 4.12 se observan dos graficas de temperatura contra porcentaje de
deformacion. La figura 4.12(a) corresponde a la M1 38 m/s as-spun y la figura
4.12(b) a la M2 50 m/s as-pun. Cada pendiente presenta los valores de
transformacion del efecto de memoria de forma. Se puede observar que hay una
tendencia al aumento de los valores de temperatura de transformacion respecto al
incremento del esfuerzo en las cintas. Mientras que en el inciso (b) hay un
incremento significativo de los valores de temperaturas de transformacion, esto se
puede deber a que se necesitan valores de temperatura mas altos para
transformar debido a la concentracion de defectos por el incremento de la

velocidad de rueda donde fue conformada la cinta.

En la figura 4.12 se observa que a medida que aumenta la tension en las muestras
M1 y M2, la temperatura necesaria para que ocurran las transformaciones sera
mayor, estos resultados confirman el comportamiento esperado en base a la teoria

revisada anteriormente.
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Las curvas caracteristicas de las cintas M1 y M2 se muestran en la figura 4.12. Se
observa que las temperaturas de transformacién aumentan a medida que se
incrementa el esfuerzo por tension. Esto se puede atribuir a que el incremento de
carga induce la introduccion de maclas (MIT), es decir, a la agrupacion en forma
simétrica de los cristales; por ello, un numero mayor de variantes inducidas de
martensita se encuentran estables a temperaturas mas altas. Cabe mencionar que
la grafica del comportamiento es parecida a la datada con la maquina de ensayos
electromecanicos. En el inciso (b) se observa que hay una disminucion del
porcentaje de deformacién o recuperacion parcial, respecto a las curvas del inciso
a). Esto puede deberse en gran medida al incremento en la velocidad de la rueda
en donde fueron conformadas, ya que, a mayor velocidad de la rueda, la

introduccion de defectos es superior [6].

Partiendo de los resultados obtenidos, se puede asumir que las cintas delgadas de
AMF presentan mayor sensibilidad a la conduccion de corriente eléctrica en la
maquina de ensayos electromecénicos que a la transferencia de calor a través de
conveccién que ofrece la maquina de ensayos termomecéanicos. Esto debido al
tiempo de respuesta de los mecanismos de transferencia de calor y el

favorecimiento de la conduccion eléctrica por la adicién de cobre.
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(a) M1: 38 m/s as-spun (b) M2: 50 m/s as-spun
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Figura 4.12. de deformacion en funcion de la temperatura en diferentes valores de

carga constante para (a) la M1y (b) M2.

Los valores de temperatura de transformacion reportados se pueden observar en

la tabla 4.8 y la figura 4.13. Estos datos son importantes para comparar los valores

obtenidos del ensayo del DSC y ubicar los valores de temperatura de

transformaciéon en el mecanismo de memoria de forma.
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Tabla 4.8. Valores de temperaturas de transformacion de las muestras M1y M2

respecto a las cargas constantes aplicadas en las AMF.

As At
150 36.3 38.2
250 38.2 40.3
300 40 42.1

Temperatura (°C)

Ms W As

25.2 20.8 45.8
27.7 21.2 47.5
28.2 22.8 50.2

49.9

52.1

56.2

Ms M

41.2 34.4
43.5 38.1
48.2 43.3

Tabla 4.9. Valores de densidad de temperatura por ensayo termomecanico y
temperaturas de transformaciones registradas en DSC en la muestra M1.

Termomecanico (°C)

Temperatura Ensayo

Temperatura DSC (°C)

Ms 22.1 17.8
Mt 9.6 4.2
As 27.4 24.7
Ar 44.8 51.1
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En la figura 4.13 se puede observar una grafica de temperatura en funcion de la

carga constante aplicada a las cintas de AMF.
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Figura 4.13. Temperaturas de transformacion bajo diferentes esfuerzos

constantes para las cintas TiNiCu: (a) M1, (b) M2.
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4.5 Sintesis de resultados

Antes de mostrar las conclusiones, se presenta un pequefio resumen de cual ha
sido el trabajo realizado. Como se ha comentado, el objetivo de este estudio
radica en una mejor comprension acerca de los mecanismos de transformacién en
el efecto de memoria de forma a través de diferentes técnicas de caracterizacion.
Se puede declarar que dicho objetivo se ha cumplido. Los resultados obtenidos
tras las técnicas de caracterizacion, los ensayos termomecanicos Yy
electromecanicos revelan que el material desarrollado responde al
comportamiento caracteristico de una aleacion con memoria de forma, cuya
activacion puede ser llevada a cabo a través de un cambio de temperatura, la
impresion de una corriente eléctrica o bien por inducir la fase martensitica por

tension.

Podemos resumir el trabajo realizado del siguiente modo:

1. Se ha creado un medio tedrico ideal.

2. Se ha desarrollado una maquina de ensayo termomecanico capaz de
determinar el comportamiento de memoria de forma a través de la
obtencién de curvas de histéresis.

3. Se han analizado las muestras mediante ensayos electromecanicos,
obteniendo los valores de transformacion por densidad de corriente.

4. Se ha llevado a cabo el analisis termodindmico (DSC) de la muestra,
obteniendo asi las temperaturas de transformacion de fases.

5. Se ha utilizado el método de analisis EDX para determinar la compaosicion
elemental de la aleacion.

6. Se ha analizado la microestructura de la muestra a través de microscopia
electrénica, con ello se complementa la interpretacion de las caracteristicas

morfoldgicas y su relacién con el comportamiento de memoria de forma.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1 Conclusiones

La interpretacion de los resultados obtenidos en este proyecto permite establecer

las siguientes conclusiones:

e Mediante los valores de densidad de corriente y temperatura en la
caracterizacion electromecanica y termomecénica, fue posible apreciar que
con el aumento de la tension en las cintas existe una tendencia de
incremento de energia para activar el efecto de memoria de forma. Esto se
puede atribuir a que el incremento de carga induce la formacion de
martensita por deformacién. Por ello, un nimero mayor de variantes
inducidas de martensita se originan aumentando el porcentaje de
recuperacion.

e En los ensayos electromecanicos y termomecanicos se aprecia una
reduccion en el porcentaje de recuperacion en la muestra M2 fabricada con
mayor velocidad de rueda. Esto se puede atribuir a la concentracién de
defectos por el incremento de la velocidad de rueda donde fue conformada
la cinta.

e La maquina de ensayos termomecanicos desarrollada e implementada en
nuestro laboratorio demostro tener la capacidad de ser una herramienta util
para la caracterizaciobn de memoria de forma.

e La versatilidad de la maquina permite hacer pruebas en cualquier tipo de
probetas, ya que en el disefio se pensd en diversas aplicaciones y
diferentes tamaos.

e Los ensayos termomecanicos y electromecanicos revelan que el material
desarrollado responde al comportamiento caracteristico de una AMF, cuya
activacion puede ser llevada a cabo a través de un cambio de temperatura
o la impresién de una corriente eléctrica, alcanzando finalmente con el

objetivo primordial de este proyecto.
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5.2 Recomendaciones

A continuacion, se mencionan algunas perspectivas para complementar futuros

proyectos de investigacion que le den un valor agregado a lo expuesto en este

trabajo:

El desarrollo de un material compuesto que integre la cinta de TiNiCu con
alguna pelicula polimérica, confiriéendole asi propiedades excepcionales
para el desarrollo de actuadores térmicos y eléctricos.

Desarrollar un dispositivo actuador que aproveche el efecto de memoria de
forma de las cintas de TiNiCu.

Respecto a la maquina, su disefio le confiere la adaptacion de sistemas de
sujecion de precision que presenten una mayor versatilidad y confiabilidad
en la adquisicion de datos.

Es de gran importancia el desarrollo de proyectos de investigacion que
afiancen la vinculaciébn con estudiantes de ingenieria mecanica para
mejorar la construccion de estas herramientas de caracterizacion.

En la graficacion de datos para una misma muestra sometida a ensayos
electromecanicos y termomecanicos, las diferencias en los valores de los
datos obtenidos son minimas Estas pueden deberse al tipo de estimulo
utilizado para realizar el ensayo. Seria conveniente un estudio que aportara

una mejora para afinar la adquisicion de datos.
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7. ACRONIMOS Y SIGLAS.
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FeNiC

FeNiCoTi
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I
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L
Ms
M
MPa
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NiTi
TiNiCu
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Unidad de presion.
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Area en contacto con el aire.
Temperatura final de la fase austenita.
Temperatura de inicio de la fase austenita.
Area transversal.

Martensita.

Austenita.

Centimetros

Cobre Aluminio.

Cobre Aluminio Niquel

Cobre Zinc Aluminio.

Cobre Zinc.

Densidad de corriente.

Final de la transformacidon austenitica en funcién de

densidad de corriente.

la

Inicio de la transformacion de fase austenitica en funciéon de la

densidad de corriente.

Inicio de la transformacién martensitica en funcién de la

densidad de corriente.

Final de la transformacion de fase martensitica en funciéon de

la densidad de corriente.
Mddulo de Young.

Espesor de la cinta.
Etilenglicol.

Hierro Manganeso Silicio.
Hierro Niquel Carbono.
Hierro Niquel Cobalto Titanio.
Histéresis de transformacion.
Corriente.

Kelvin.

Longitud de la cinta.

Temperatura de inicio de la fase martensita.

Temperatura final de la fase martensita.
Megapascal.

Megavatio.

Milimetros.

Nanometro.

Niquel Titanio.

Titanio Niquel Cobre.
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To
T
Tw
W
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BCT
ClIA

CIIDIT

CONACYT
DMA
DSC

EDS

EMF
EMFD
EMFS

FCC

FIME
LVDT

Niquel Titanio Niobio.

Velocidad de enfriamiento
Temperatura.

Temperatura del medio ambiente de enfriamiento.
Temperatura de la aleacion fundida.
Unidad de presion.

Temperaturas de transformacion.
Temperatura de equilibrio.
Temperatura de la pelicula.
Temperatura de la pared.

Watts

a) Unidades y simbolos no alfabetizables.
Anchura de la cinta.
Grados Centigrados.
Deformacion.
Deformacién de la martensita.

Recuperacion de la forma.

Deformacion plastica.

Resistividad.

Micrometro.

Esfuerzo.

Tension necesaria para la formacion de variantes de
martensita.

Limite de cadencia.

Siglas.
Aleaciones con memoria de forma.
Tetragonal centrada en el cuerpo.
Centro de Investigacion e
Aeronautica.
Centro de Innovacion, Investigacion y Desarrollo en Ingenieria
y Tecnologia.
Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia.
Dynamic mechanical analysis, (Analisis mecanico dinamico).
Differential Scanning Calorimetry (Calorimetria diferencial de
barrido).
Energy-dispersive X-ray spectroscopy (Energia de Dispersion
de rayos X).
Efecto de Memoria de forma.

Efecto de memoria de forma doble.

Efecto de memoria de forma simple.
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Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica.
Transformador diferencial de variacién lineal.

Innovacién en Ingenieria
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MIM
NITINOL

OWSME

PAM
PSPP
SATWME
SE
SEM

TMRT
TMTE
UANL
UFDCG
VIM

Metal Injection Molding (Moldeo por inyeccion de metal).
Ni-Ti-Naval Ordnance Laboratory (Ni-Ti-Laboratorio de
artilleria Naval).

One Way Shape Memory Effect (Efecto de memoria de forma
simple).

Plasma arc melting (Método de fusién de arco de plasma).
Skull push-pull (método de fusién por plasma).

Efecto de memoria de forma doble por esfuerzo asistido.
Efecto Superelastico.

Scanning electron microscope (Microscopio electrénico de
barrido).

Transformacion martensitica termoeléstica reversible

transformacion de martensita termoeléstica.

Universidad Autbnoma de Nuevo Leon.

Universidad Federal de Campina Grande.

Vacuum induction melting (Horno de induccién al vacio).
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aplicadas en las AMF.

Valores de densidad de temperatura por ensayo
termomecanico y temperaturas de transformaciones
registradas en DSC en la muestra M1.
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