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Conformément a la convention de co-tutelle établi entre [’Université de Pitesti et
I’Universté Blaise Pascal, ce mémoire comprend un résumé étendu en francais suivi d’un

document complet écrit en roumain.



Résumé étendu en francais



La science a émergé avec I'homme et s’est développée au méme rythme. En fait, par la
science, I'homme a réussi a atteindre 1'état actuel des connaissances. Le métal est un élément
clé dans cette évolution. Il est donc toujours nécessaire de trouver de nouveaux métaux avec
de meilleures propriétés ou des mélanges de métaux (appelés «alliages») dont les

caractéristiques sont supérieures a celles d'un seul métal.

Les matériaux de type « alliages a mémoire de forme» (AMF) constituent un groupe
spécial de métaux qui sont obtenus en combinant deux ou plusieurs métaux, et qui ont des
propriétés remarquables. Une de leurs caractéristiques est le processus de changement de la
forme géométrique, en passant de la phase «basse température» (martensite) a la phase «haute
température» (austénite). Les AMF sont caractérisés par l'effet de mémoire de forme et leur
comportement superélastique. Les propriétés des AMF sont basées sur la transformation
martensitique thermoélastique austénite-martensite. Découverts en 1951 dans un alliage Au-
47, 5% Cd, les AMF font partie d’une catégorie de matériaux qui ont subis un développement
rapide ces dernic¢res décennies. Ces matériaux ont un large champ d'utilisation, de l'industrie

de la médecine a l'aérospatiale.

L'objectif de la thése est d'étudier le comportement thermomécanique d'AMF de type
Cu-Zn-Al, notamment a l'aide de moyen de mesures par thermographie infrarouge (IR). Ce
document rassemble une étude bibliographique succincte sur le comportement de ces
matériaux, puis une recherche de compositions chimiques d’AMF Cu-Zn-Al (qui ont été
réalisés dans le cadre de la thése) et enfin une €étude expérimentale a 1'aide de mesures
thermiques par thermographie IR. Notamment, la dissipation mécanique associée a la
transformation de phase sous contrainte sera déterminée expérimentalement. La

quantification de cette dissipation mécanique est importante car cette grandeur traduit le

niveau d'irréversibilité de la transformation de phase.

Ce travail de these porte sur les AMF a base cuivre (en particulier de type Cu-Zn-Al),
avec pour objectif principal de contribuer a étudier leur comportement thermomécanique.
Plus précisément, il s’agira de mesurer la dissipation mécanique en couplant des essais
mécaniques réalisés a l'aide d'une machine de traction MTS et des mesures de températures
par thermographie infrarouge a 1'aide d'une camera infrarouge Cedip Jave III. 1l s'agira aussi
d’analyser I’influence de la composition de I'AMF sur le niveau de dissipation mécanique lors

d’essais cycliques a température ambiante.



Il a été élaboré des échantillons d’AMF Cu-Zn-Al avec deux formes distinctes :
- des échantillons de forme cylindrique (fabriqués en premier);

- des échantillons parallélépipédiques (fabriqués dans un deuxiéme temps), sur

lesquels nous avons fait des mesures thermomécaniques.

La composition de ces AMF sera telle que les échantillons seront martensitiques or

austénitique a température ambiante. (Ils ont été élaborés en Roumanie).

La dissipation mécanique est la quantité de chaleur étant due aux irréversibilités
mécaniques qui apparaissent dans les éprouvettes (dislocations, défauts d’empilements).
Observer son évolution en fonction de la composition des éprouvettes permettra de trouver la
ou les compositions qui pourront étre jugées optimales au sens ou les AMF qui vont dissiper
le moins pourront étre considérés comme les meilleurs. Ce travail se fait en collaboration
franco-roumaine, et par participation de trois universités: Université de Pitesti, Université Gh.
Asachi, lasi et Université Blaise Pascal. En France, le travail a été réalis¢ au laboratoire

"Institut Pascal" (UBP/IFMA/CNRS).

Le travail de doctorat a commencé par le choix de compositions chimiques d'AMF
Cu-Zn-Al, suivie de leur élaboration (fabrication, traitement thermique, usinage...), etala

fin les mesures thermomécaniques.
Ce résumé se divise en deux parties.

La premicre partie de la thése présente ’état de 1’art dans le domaine des AMEF :
microstructures et transformation de phase, €laboration et traitement thermique primaire,
propriétés mécaniques, influence de la composition chimique sur les propriétés des AMF et

étude de l'influence de la température.

Dans la seconde partie, nous présentons successivement : le programme expérimental suivi
dans chaque laboratoire; les matériaux et les techniques expérimentales utilisées ;
I’¢laboration et la caractérisation préalable des échantillons a 1’état laminé, la déformation
plastique et la caractérisation en 1’¢tat déformée pour les échantillons d’AMF Cu-Zn-Al
choisis ; la technique de mesure de la dissipation mécanique a l'aide de mesure de température
par thermographie IR ; ’influence de la composition chimique sur la dissipation mécanique.

Les conclusions et les perspectives sont enfin présentées.



Des essais ont ¢été effectués sur des AMF cuivre-zinc-aluminium (Cu-Zn-Al),
polycristallins, avec un comportement pseudoélastique (transformation austénite-martensite)
ou pseudoplastique (réorientation des variantes de martensite). Les essais ont été effectués a
température ambiante. Les échantillons étaient austénitique or martensitique a 1'état initial. Le
chargement mécanique a été appliqué utilisant une machine d'essais uni-axiale. Les mesures
de température ont été faites en surface d'échantillon par thermographie infrarouge. D’abord,
chaque échantillon a été étiré de fagon a transformer partiellement. Ensuite, un petit
déplacement cyclique (mais rapide) de I'actionneur de la machine d'essai a été superposé au
déplacement moyen atteint dans la premicre partie. L'analyse des résultats obtenus consiste a
traiter les températures mesurées par thermographie IR pendant le chargement. L'objectif de
cette ¢tude n'est pas d'analyser les propriétés d'amortissement, mais on peut noter que le
chargement mécanique est assez similaire a celui habituellement utilisé pour une analyse
dynamique mécanique. Les AMF sont en effet connus pour leurs propres propriétés
d'amortissement, qui sont généralement expliquées par un frottement interne dii aux
mouvements des interfaces des microstructures. Durant le chargement cyclique, il apparait
toujours un couplage thermoélastique (entre la température et la partie élastique de la
déformation). Il faut noter que la simple observation de la température ne fournit pas
d'informations claires sur I'évolution de la transformation martensitique a cause du
phénomene de diffusion thermique. Ainsi, un traitement spécifique du signal thermique est
réalisé pour remonter aux sources de chaleur produites par le matériau. Notamment, la partie
liée aux irréversibilités mécaniques ("dissipation mécanique") peut étre déduite de ces

mesures thermiques durant le chargement cyclique.

I Partie — Travail Bibliographique

Introduction

Les alliages a mémoire de forme (AMF) possedent des propriétés particulieres parmi
lesquelles la superélasticité et l'effet mémoire sont certainement les plus célébres. La grande
réversibilité de la transformation austénite-martensite (A-M) survenant dans ces matériaux est

le point-clé de la performance mécanique des AMF. Cependant, l'existence d'une petite
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irréversibilité est révélée par I'hystérésis thermique de transformation, c'est a dire la
différence entre la température martensite-finish Mf et la température austénite-start As (ou
entre la température austénitique-finish Af et la température martensite-start Ms). Les bonnes
propriétés d'amortissement des AMF dans certaines gammes de températures révelent
¢galement l'existence d'irréversibilités mécaniques lors de la transformation de phase induite
par la contrainte. Ces irréversibilités sont généralement expliquées par un frottement interne
due aux mouvements des interfaces [1]. L'évaluation expérimentale de l'irréversibilité de la
transformation a été proposée dans la littérature avec un accent particulier sur l'influence de la
composition chimique: voir par exemple [2] et [3] pour les transformations induites par la
température et la contrainte induite, respectivement. En effet, la composition chimique régle
les paramétres de maille de 1’austénite et de la martensite. Comme le niveau d'incompatibilité
entre les phases cristallographiques est une fonction des parameétres de maille [4, 5], on peut
s’attendre a ce qu’un lien existe entre la composition chimique et l'irréversibilité¢ de

transformation.

Le présent travail se propose d'évaluer le niveau d'irréversibilité de la transformation
de phase induite par la contrainte dans des échantillons de Cu-Zn-Al. La thermographie
infrarouge (IR) est utilisée pour cela. La thermographie infrarouge est une technique basée
sur l'utilisation de caméras infrarouges. Dans le contexte de la thermomécanique, ces caméras
sont utilisées pour capter les variations de température a la surface des échantillons soumis a
des chargements mécaniques. Divers phénomenes tels que la plasticité ou la transformation
de phase induisent des changements de la température locale et 1'idée est de détecter et de
suivre ces changements au cours des essais mécaniques. Cette technique a récemment diffusé
dans la communauté de la mécanique expérimentale. On peut citer des articles récents traitant
de la caractérisation des différents types de matériaux [6] tels que les aciers [7], les alliages
d'aluminium [8], la céramique [9], les polymeres [10], les caoutchoucs [11] ou les AMF [12,
13, 14, 15]. Concernant les AMF, il faut souligner que la transformation A-M induit
généralement des changements de température locales importants qui font que Ia
thermographie infrarouge un outil qui est particulierement adapté pour détecter et analyser ce

phénomeéne.

Tout processus de déformation est généralement associé a une source de chaleur produite ou

absorbée par le matériau. Cette source de chaleur peut étre divisée en deux parties [6]:



IL.

L

IL.

une partie est due au couplage thermomécanique comme la source de couplage
thermoélastique ou la source de chaleur latente li¢e a la transformation de phase. Cette

source de chaleur peut étre positive ou négative.

l'autre partie est due a des irréversibilités mécaniques. Elle est généralement
considérée comme étant la dissipation intrinséque (ou dissipation mécanique). Elle

doit étre distinguée de la dissipation thermique dans l'inégalité de Clausius-Duhem.

Cette irréversibilité peut étre liée a la viscosité, la plasticité ou I’endommagement par
fatigue, par exemple. Cependant, il est intéressant de noter que tout changement dans
la microstructure posseéde une partie d’irréversibilité mécanique. Par exemple, les
transformations de phase solide-solide dans les métaux conduisent en général a des
incompatibilités de déformations locales qui peuvent créer des dislocations. Tout
changement dans la microstructure est alors associ¢ a une dissipation mécanique.

Cette source de chaleur est toujours positive.

La présente étude traite de la dissipation mécanique produite par les AMF lors de la
transformation induite par la contrainte. L'objectif de ces expériences est d'utiliser la
thermographie infrarouge pour mesurer la dissipation mécanique dans les échantillons de
Cu-Zn-Al sous chargement mécanique uniaxial cyclique a température ambiante
constante. Il faut noter que les premicres tentatives pour utiliser cette approche concernent
l'identification de la limite de fatigue des aciers [16, 17, 18]. Dans le cas des AMF,
aucune approche n'a jamais été utilisée a notre connaissance. L'idée ici est donc
d'examiner la dissipation mécanique en testant différents échantillons, chacun d’entre eux

¢tant d'une composition chimique différente.

IT Partie — Programme expérimental

Cette theése présente un travail effectué pendant une période de trois ans dans trois

laboratoires différents:

le Département des Sciences et Ingénierie des Matériaux de 1’ Université de Pitesti,
Pitesti, Roumanie ;
Le Département de Sciences et Ingénierie des Matériaux, Université Technique Gh,

Asachi, Iasi, Roumanie;



I11.

L’Institut Pascal, laboratoire conjoint de 1’Université Blaise Pascal et de I'Institut

Le programme expérimental est décrit dans le tableau ci-dessous:

Frangais de Mécanique Avancée (IFMA), Clermont Ferrand, France.

NR Les équipements EMPLACEMENT | ANALYSES
utilisés
CRT | ACTIVITE
Four électrique Choisir les alliages a
avec résistance étudier
, Moules de coulée Choix de la composition
1 Elaboration d’AMF continue Université chimique
(cylindrique ou Technique d’lasi
rectangulaire) Fabrication des AMF :
Cu-Zn-Al et Cu-Al-Ni
Caractérisation de la Microscopie Analyse des
microstructure et les optique . . microstructures
propriétés des alliages _ i Un1v§rs1té de ) o '
5 dans 1'état coulé Dilatometre Pitesti De’terrTnnatlon de l'effet
mémoire de forme
MEB Université
Technique d’lasi Détermination des phases
DRX constitutives
3 Traitement thermique | Four électrique Université mettant en évidence I’effet
avec résistance Technique d’lasi de mémoire
Controle de la Spectrophotometre | Université Détermination de la
A composition chimique | par étincelle Technique d’lasi composition chimique
Caractérisation de Microscopie Université de Analyse des
I'AMF aprés des optique Pitesti microstructures
5 traitements
MEB Université Détermination des phases
Technique d’lasi constitutives
DRX
Déformation plastique | Roulage Université Réduction de l'épaisseur
des alliages a I'état Technique d’lasi des éprouvettes d”’AMF
6 coulé et traitement fabriquées
thermique
Détermination des points
critiques de la température
Analyse de la chaleur Calorimétrie Université

latente

différentielle a

Technique d’Iasi

de transformation (Af, Ms,
As, Mf)




7 balayage
Caractérisation des Microscopie Universite de Mesures des
échantillons afin de optique Pitesti microstructures pour la
déterminer l'influence . . . . comparaison entre états
g de la déformation Dilatométre Umver'sue . | aprés coulée et laminage
plastique sur la MEB Technique d’Iasi ) . N
composition chimique Univ. Blaise ?P?Ctre d fifl?;gle chimique
et microstructure DRX Pascal cise par talliage
Essais de traction et Machine de Univ. Blaise Essais mécaniques pour
mesure du champ de traction et Pascal déterminer la phase dans
variation de camérainfrarouge 1'état initial
9 température a la .
surface des éprouvettes Essais mécaniques
cyclique pour déterminer
le champ de variation de
température
10 Traitement et Logiciel Matlab Univ. Blaise Traitement des champs de
interprétation des Pascal variation de température
données Détermination de la
expérimentales dissipation mécanique
caractéristique de chaque
alliage pendant le cyclage
mécanique
11 La corrélation entre la Universite de Traitement de donnes et

dissipation mécanique-
composition chimique-
microstructure

Pitesti

établir les liaisons
suivantes : la dissipation
<> la composition
chimique,
microstructure<
dissipation chimique

I11. Fabrication des échantillons

Le matériau constitutif des échantillons testés pendant cette étude est un alliage Cu-Zn-Al. La

composition chimique est cependant légerement modifiée d'un échantillon a l'autre pour

explorer une partie de l'espace de composition ou la transformation A->M peut

potentiellement se produire. Tous les matériaux sont d'abord élaborés dans un four a

chauffage par induction avec creuset en graphite, ce qui permet d'obtenir des lingots

parallélépipédique pour chaque composition. La charge métallique comprend des composants




qui ont une grande pureté chimique (99,97% en poids de Cu; 99,50% en poids d’Al; 99,5% en
poids de Zn). Elle forme un bain métallique. 70% du cuivre a été d’abord ét¢ introduit dans le
four et a été¢ fondu. L'aluminium et le cuivre restants ont ensuite été ajoutés dans le bain. Cette
procédure a été utilisée pour limiter I'oxydation de I'aluminium. Le zinc a été mis dans le
mélange a la fin de la procédure. Cette composition contient un pourcentage des composants
pres de la moyenne des pourcentages souhaités pour tous les échantillons a fabriquer. Cette
composition a été obtenue précisément par le calcul (voir plus loin les explications a ce sujet).
La charge a été préparée a chaque fois pour 1 kg de mélange.

Une petite quantité correspondant a la matiére nécessaire a I'¢laboration de deux échantillons
a été prise tour a tour dans le mélange a I'état fondu. Aprés chaque coulée, une petite quantité
d'Al ou Zn a été ajoutée au mélange fondu restant pour obtenir une nouvelle composition
chimique puisque le but était d'explorer un certain domaine de I'espace de composition ou une
la transformation AM peut se produire, comme expliqué ci-dessus. Ces faibles mélanges de
fusion modifiés ont ensuite été placés a leur tour dans le moule pour obtenir de nouveaux
¢chantillons. Nous avons utilisés deus types de moules :

- au début nous avons utilisés des moules cylindriques. Pour obtenir des
¢échantillons parallélépipédiques il faut toutefois laminer les éprouvettes obtenues
initialement. Plusieurs passages (5-6) sont nécessaires pour atteindre la forme
voulue. Ces passages changeront la structure microstructural et peuvent introduire
aussi des contraintes résiduelles dans les matériaux. Nous avons fabriqué 20
¢échantillons cylindriques qui ont été utilisés pour déterminer 1’effet de mémoire
existant dans les alliages fabriqués et aussi pour mesurer le pourcentage de
déformation récupéré par I’effet de mémoire de forme, comme expliqué dans la
Réf. [36].

- un moule parallélépipédique nous a aussi permis d’obtenir des éprouvettes proches
des dimensions désirées, puisque seuls 2-3 passages ont €té nécessaires pour
chaque échantillon. Avec le moule parallélépipédique, nous avons fabriqué au
total 40 échantillons qui comprennent différentes compositions chimiques.

Le moule utilisé pour préparer les échantillons testés était donc celui de forme
parallélépipédique. Cinq minutes ont été nécessaires pour préparer chaque échantillon. A la
fin de la procédure, une série d'échantillons comportant diverses compositions chimiques était
donc disponible, avec deux échantillons pour chaque composition (voir annexe 2, tableau 1).
Apres refroidissement, les surfaces supérieure et inférieure des échantillons ont été polies. A

la fin de cette procédure, les échantillons avaient une épaisseur constante d'environ 4 mm,
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avec des surfaces planes et réguliéres. Ces échantillons ont été ensuite été chauffés jusqu'a
750°C et laminés a chaud pour obtenir 1'épaisseur finale désirée, qui est pres égale a 1 mm.
Trois passages étaient nécessaires pour réduire cette épaisseur initiale de 4 a 1 mm. La feuille
obtenue a finalement été¢ coupée pour obtenir les échantillons qui ont été testés. Tous les
¢chantillons ont finalement été trempés par chauffage a 750°C, puis refroidis pour obtenir des
alliages a mémoire de forme. Aprés cette étape, une analyse microstructurale a été faite pour
montrer la microstructure caractéristique obtenue apres la trempe (annexe 1, figure 7). Cette
analyse sera utile ultérieurement, aprés avoir mesuré¢ les valeurs caractéristiques des
dissipations mécaniques, afin de déterminer la relation entre la microstructure et la
composition chimique. Une analyse d’émission spectrale a aussi été réalisée pour déterminer
les pics de la phase dominante qui apparaissent pour certains échantillons pour lesquels
I’analyse microstructurale n’offre pas de données suffisantes. Cette procédure a été appliquée
a des lots de dix éprouvettes placés dans des cadres rigides afin que la forme
parallélépipédique réguliere désirée soit imposée pendant le traitement thermique. Le
refroidissement a été réalis€ a l'air jusqu'a la température ambiante. Cette procédure de
refroidissement a été choisie pour obtenir une martensite auto-accommodante, comme
suggéré dans [19]. Les talons en ‘aluminium de forme carrée ont ensuite été collés sur les
extrémités des éprouvettes pour empécher le glissement dans les mors de la machine d'essai.
Les dimensions de la section des échantillons change légérement de I’un a l'autre, en fonction
des dimensions de la feuille ou ils ont été coupées.

La composition chimique théorique des échantillons a été choisie pour étre distribués
de manicre lin€aire sur une certaine partie de I'espace de la composition chimique, 1’idée étant
d’explorer une zone pour la transformation A-M puisse se produire potentiellement.
L'emplacement exact de ces points n'était pas exactement celui désiré. Une premiere raison
est qu'il y a toujours une incertitude dans I'¢laboration des matériaux. En outre, il est bien
connu que le zinc s'évapore aux températures €levées atteintes lors de 1’¢laboration. Car il
n'était pas possible de controler l'atmosphere dans le four utilisé pour fabriquée les
échantillons, le pourcentage des différents constituants évoluait légérement pendant
I'¢laboration, ce qui a conduit finalement & des éprouvettes présentant une composition
chimique légerement différente de celle qui était désirée. Enfin, des scories métallurgiques se
sont formées sur la surface du mélange. Elles ont protégé le mélange de 1'oxydation, mais
elles ont également contribué a modifier légerement la composition chimique finale.
Toutefois, le point important est que la composition finale a bien pu étre mesurée a 1'aide d'un

spectrometre de type Foundry Master. Cette analyse a été réalisée en plusieurs points de
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chaque surface de I'échantillon. Les résultats obtenus ont ét¢ moyennés pour obtenir la
composition réellement obtenue pour chaque échantillon a la fin de la procédure de
fabrication.

Un diagramme Zn-Al présentant le domaine ou la transformation martensitique est
potentiellement présente a été utilisé pour décrire la position des spécimens ¢élaborés. La zone
étudiée dans le diagramme Zn-Al est montrée sur la Figure 1-a. Etant donné que le
pourcentage atomique est utilisé le long des deux axes, le pourcentage massique initialement
disponible a été transformé en utilisant la densité de chaque composante. Les compositions
chimiques finales qui ont été atteintes a la fin de la procédure de fabrication sont indiquées
par des points dans la Figure 1-b. On peut constater que ces points ne sont pas espacés
régulierement alors que les compositions souhaitées 1’étaient, mais ils couvrent une partie
suffisante du diagramme de pouvoir détecter les changements de dissipation mécaniques
pouvant se produire en fonction de la composition chimique.

Pour ces 40 échantillons d’AMF Cu-Zn-Al obtenus aprés cette procédure, tous
présentent une composition chimique différente. Cette composition chimique finale a été
mesurée a l'aide d'un spectrometre de Foundry Master. Comme il a été observé que certains
des échantillons obtenus avaient des compositions chimiques trés similaires, seuls 31
¢chantillons parmi les 40 ont été testés. Leur composition chimique est rapportée dans le
tableau 1. Dans cet ensemble, certains échantillons sont purement austénitique a température
ambiante (Ms <25 °C). La température martensite-start Ms, peut étre estimée a l'aide d'une
formule donnée en [20], mais nous avons utilisé ici la valeur de Ms obtenue a partir du

diagramme donné dans [21], qui est plus précise.

IV. Procédure expérimentale

IV.1 Le chargement mécanique

Tous les échantillons ont été testés selon la méme procédure. La température ambiante
¢tait égale a 25 = 0,1 °C. Chaque échantillon a été fixé dans les mors d'une machine d'essai
uniaxiale (MTS + 15 kN). La procédure mécanique se compose de trois essais cycliques a
déplacement contrdlé de courte durée (voir la figure 2-a).

La valeur maximale imposée était égale a € = 1%, 2% et 3,2% successivement, tandis que

I'amplitude de la déformation et de la fréquence de chargement étaient les mémes pour les
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trois étapes: = 0,05% et 13 hertz. Un retour a contrainte nulle a été appliqué entre chaque
¢tape. L'idée était d'observer si le niveau de contrainte pendant le chargement cyclique
influencait la dissipation mécanique.

En fait, chacune des trois étapes a été divisée en quatre étapes qui sont décrites ci-
dessous. Cela se justifie par le fait que comme la dissipation mécanique induit de trés 1égeres
variations de température, une attention particuliere doit étre accordée a la mesure et au
traitement des variations de température pendant le chargement cyclique. La procédure d'essai
de chaque étape a été les suivantes:

e FEtape 1 - la premicre étape a consisté a charger I'échantillon jusqu'a un
certain niveau de déformation notée .

Cette charge a été appliquée pendant 10 s quelle que soit la valeur de €. Ces variations
de température sont induites dans les éprouvettes. Par exemple, pour les éprouvettes purement
martensitiques, la température a légérement diminué en raison du couplage thermo-¢€lastique.
Pour les échantillons qui ont ¢ét¢ d'abord purement austénitique au début de I'essai, la
température d'abord légérement diminuée en raison du couplage thermoélastique, puis
fortement augmenté en raison de l'apparition de martensite qui est un phénomene
exothermique. Ces phénomeénes ont été observés avec la caméra infrarouge (voir le chapitre 5
pour des observations complémentaires);

o FEtape 2 - la deuxiéme étape a consisté a maintenir le niveau de
déformation & sur une certaine durée.

En effet, comme la dissipation mécanique induit de trés faibles variations de
température, 1l est nécessaire d’atteindre 1'équilibre thermodynamique entre 1'échantillon et
son environnement avant de commencer le chargement cyclique a 1'étape suivante. Ceci a été
controlé en mesurant la température avec la caméra infrarouge. Une période d'environ 160 s a
été généralement nécessaire pour atteindre cet équilibre thermique;

o FEtape 3 - la troisiéme étape a consisté a appliquer le chargement
cyclique a = 0,05% et 13 Hz avec la déformation maximale égale a €
pendant 180s.

Comme expliqué plus haut, I'objectif de 1'é¢tude est d'évaluer la dissipation mécanique

pendant ce chargement cyclique. Les données a traiter pour évaluer la dissipation mécanique
sont les variations de température (voir le chapitre 5);

o FEtape 4 — ’éprouvette a été finalement déchargée en 3 s.
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La Figure 2-b montre un exemple de la réponse mécanique obtenue pour 1'échantillon
10 (retour vers contrainte zéro de chaque étape n'est pas signalé pour des raisons de lisibilité).
On peut observer une diminution de la contrainte progressive au cours de |'étape de
chargement constante (étape 2). Ce phénomene est dii au retour a température ambiante, car
cela induit une transformation de phase, ce qui entraine une relaxation des contraintes

évidentes.
V. Traitement des données

Les changements de température recueillie au cours de 1'étape 3 (chargement cyclique)
ont été traités pour déduire I'évolution de la dissipation mécanique. Une procédure dite « 0
D » a été utilisée. Elle est appelée ainsi car elle concerne des valeurs moyennes sur la zone
utile de 1’échantillon, contrairement a la procédure dite « 1 D » qui consiste a suivre des
évolutions selon 1’axe de 1’échantillon, aprés moyenne selon la direction perpendiculaire, et la
procédure « 2 D » qui se base quant a elle sur une analyse en deux dimensions, sur la surface
extérieure de la zone utile. Ces deux dernicres approches n’ont pas été utilisées ici vu les tres
faibles dissipations déja mesurées lors de I’approche « 0 D » et vu que la dissipation était a
priori homogene dans la zone observée.

L’analyse des résultats expérimentaux est basée sur 1'équation de la diffusion de
chaleur L'objectif était d'évaluer les sources de chaleur a partir des changements de
température et surtout d’extraire la partie de la source de chaleur correspondant a la

dissipation mécanique.

V.1. Equation simplifiée de la diffusion de chaleur

L'équation de la diffusion de chaleur 3D peut étre réduite a une formulation ‘0D’ qui
peut étre utilisée lorsque les sources de chaleur sont réparties uniformément dans
'échantillon. Elle consiste a utiliser la valeur moyenne des changements de température au
cours de la section de 1'échantillon pour estimer la source de chaleur qu'il produit ou absorbe.
Cette approche peut étre trouvée par exemple dans les références. [7, 10, 27 32]. L'équation
s'écrit comme suit:

a0, o

gz 1
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ou :

s - est la source de chaleur produite ou absorbée par le matériau. Pour des raisons de
lisibilité, la source de la chaleur est exprimé ici en °C / s. Cette unité est en fait
obtenue en divisant la valeur initialement en W/m® par le produit densité x chaleur
spécifique. La valeur, donnée en °C / s, nous permet de lire directement le changement
de température qui serait observé en cas d’évolution adiabatique. Ce changement est
¢videmment différent pour une évolution non-adiabatique ;

O - est la variation de la température (par rapport a la température initiale) moyennée
sur la section observée de 1'échantillon ;

T - est une constante de temps qui caractérise I'échange thermique global avec
l'extérieur. T a été mesuré au cours d'un retour naturel a la température ambiante avec
I'échantillon placé dans la méme configuration que lors des essais mécaniques, c'est-a-
dire serré dans les mors de la machine d'essai. T est ici égal a 18 s pour les deux
échantillons.

L’équation 1 est utilisée pour le calcul de la variation suivant le temps de la source de

chaleur s(t) en fonction des changements de température © (t). La dérivée temporelle d © /dt

s'effectue simplement par différences finies. La source de chaleur est composée de plusieurs

termes, comme détaillé dans la section suivante ou 1’on explique comment extraire la

dissipation mécanique a partir des mesures effectuées pendant le chargement cyclique.

V.2 Extraction de la dissipation mécanique

La source de chaleur se compose de trois parties possibles: la source de chaleur due au

couplage thermoélastique, la source de chaleur latente résultant d'une transformation de

phase, et enfin la dissipation mécanique, objet de 1’é¢tude conduite ici. La procédure pour

extraire la dissipation mécanique est basée sur les propriétés suivantes dans le cas d'une

sollicitation mécanique cyclique:

» la chaleur produite par le couplage thermoélastique est égale a zéro sur un cycle

mécanique. En effet, cette source de chaleur s’écrit -a T do/dt, ou a est le coefficient
de dilatation thermique du matériau, T la température en Kelvin (elle est a peu pres

constante pour les variations de température de quelques degrés) et ¢ la somme des
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contraintes principales du tenseur des contraintes, ou encore sa trace par définition.
Elle est ici égale a la composante uniaxiale puisque la sollicitation est uniaxiale [33].
La source de chaleur est négative lorsque la contrainte appliquée est positive
(traction) et positives lorsque cette contrainte devient négative (compression). Son
intégration dans le temps sur un cycle mécanique est égale a zéro. La source de
chaleur et la température oscillent a la méme fréquence que la charge. En outre, pour
I'état d'équilibre (aprés un régime transitoire dont la durée peut étre estimée a environ
31), la température oscille autour de la température ambiante.

» de méme, la chaleur latente est aussi égale a zéro sur un cycle mécanique. La source
de chaleur latente est positive quand la contrainte augmente (transformation A—>M)
et négative lorsque la contrainte diminue (une transformation M->A). En
conséquence, la source de chaleur oscille a la méme fréquence que celle de la charge,
pour un bilan nul. En outre, comme le changement de déformation due au
changement de phase est proportionnel au changement de la fraction de martensite,
son intégration dans le temps sur un cycle de déformation controlée est égale a zéro.
La température oscille également a la méme fréquence que la charge. Pour le régime
stationnaire, ces oscillations s’effectuent autour de la température ambiante.
Evidemment, ces commentaires ne concernent pas les éprouvettes qui sont déja
martensitiques car aucune chaleur latente n’est produite par un quelconque
changement de phase dans le matériau dans ce cas. En effet, la réorientation de la
martensite ne produit pas de chaleur latente.

En conclusion, quel que soit 1'¢tat de I'échantillon, il existe normalement une chaleur
produite par le matériau sur un cycle mécanique qui est dii a la dissipation mécanique. Par
ailleurs, dans le régime de 1'état d'équilibre, il est prévu également que la valeur moyenne de
l'oscillation de la température évolue en raison de la dissipation mécanique. En d'autres
termes, la valeur moyenne de la variation de température ® dans le régime de 1'état d'équilibre
est un indicateur de dissipation mécanique. Elle est égale a zéro lorsqu'il n'y a pas de
dissipation mécanique. Une étude similaire peut étre trouvée dans la Ref. [13] qui étude la

variation de température au cours de la transition de phase cyclique.

VI. Analyse préliminaire pour déterminer la dissipation mécanique

Avant d'analyser les résultats au cours du chargement cyclique, ce chapitre vise a

analyser la réponse thermique au cours de I'étape 1 (chargement monotone). Ces
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observations sont utiles pour révéler des échantillons testés dans 1’état martensitique ou
austénitique.

Les réponses thermiques des deux types d'échantillons sont tracées sur la Figure 3. L’un est
austénitique, I’autre est martensitique. Ces deux échantillons présentent un type différent de
réponse qui peut étre distingué et interprété de la fagon suivante:

- pour I'échantillon M (voir la figure 3-a), la réponse thermique révele I'état
martensitique de I'éprouvette. En effet, dans un tel cas, la variation de température est causée
par deux termes uniquement de source de chaleur: 1’un est la source de chaleur de couplage
thermomécanique et I’autre la dissipation. La température diminue 1égérement au début du
chargement en raison du couplage thermoélastique. La température augmente alors
légérement en raison de la dissipation mécanique qui se superpose a la source de chaleur de
couplage thermoélastique. La dissipation mécanique peut étre attribuée au processus de
réorientation martensite qui se produit au-dessus d'un certain niveau de contrainte.

- pour I'échantillon A (voir la figure 3-b) - la réponse thermique est typique d'un

AMF qui est austénitique au début de I'essai. La variation de température est causée par les
trois termes de source de chaleur discutée au chapitre 5: la source thermique de couplage
thermoélastique, la dissipation mécanique et la source de chaleur latente qui était absente
dans le cas précédent. Ce dernier terme correspond a une source de chaleur positive élevée
lors de la transformation A—> M. Pour le premier niveau de déformation (e = 1%), l'effet de
la source de chaleur de couplage thermoélastique est clairement visible au début de 1'essai.
Ensuite, la température augmente dés que la martensite apparait. L'amplitude de
I'augmentation de la température devient de plus en plus importante lorsque le niveau de la
déformation appliquée augmente. Ce résultat est logique puisque la production de martensite
augmente avec le niveau de contrainte atteint. Le début de 1'étape 2, pour laquelle la
déformation est maintenue constante, est également visible: la température commence son
retour a la valeur ambiante (le retour complet dure en fait environ une minute).

Pour cette étape de chargement quasi-statique, il est intéressant de noter que le calcul
des sources de chaleur a partir des variations de température a l'aide de 1'équation 1 fournirait
la variation suivant le temps de la source de chaleur "totale", c'est & dire la somme de la
dissipation mécanique et des sources de chaleur de couplage thermomécanique (couplage
thermo¢lastique et transformation de phase). C'est la raison pour laquelle un chargement

cyclique spécifique est utilisé a I'é¢tape 3 pour extraire la dissipation mécanique.

VII. Résultats et analyse au cours du chargement cyclique
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Les résultats au cours du chargement cyclique a 13 Hz sont maintenant présentés et
analysés, la premiére en utilisant la fréquence de la caméra fixée a 150 Hz (section VII.1),
puis a 3 Hz (section VIIL.2). Une procédure de filtrage approprié a été utilisée dans le dernier

cas.

VII.1 Résultats obtenus avec une fréquence de caméra de 150 Hz

La Figure 3 présente les résultats au cours des premieres 15 secondes de 1'étape du
chargement cyclique (étape 3) pour € = 1%, en utilisant une fréquence de caméra égale a 150
Hz. Tout d'abord, cette figure nous permet de comparer les réponses thermiques ©(t) entre
I’éprouvette martensitique et I’éprouvette qui était austénitique au début de I'essai. Les
remarques suivantes peuvent étre formulées :
pour I'échantillon M (voir Figure 4-a-haut) - On peut observer que la température augmente
immédiatement lorsque le chargement cyclique commence : ® > 0. Ceci est di au couplage
thermoélastique. En effet, le premier cycle mécanique commence par une diminution de la

contrainte appliquée (voir Figure 2): 88 /dt < 0. Cela conduit a une valeur positive de la
source de chaleur de couplage thermoélastique : —aTd® / 8t = 0 (voir paragraphe V.2). En

conséquence, le premier cycle commence par une augmentation de la température. Ensuite,
l'oscillation de la contrainte conduit a une oscillation de la température. Lorsque la
température est supérieure a la température ambiante sur le premier cycle, 1'échantillon fournit
de la chaleur a I'extérieur. Ainsi, au fil des cycles, la température moyenne devrait diminuer
progressivement et revenir a température ambiante si aucune dissipation ne s’est produite. On
constate clairement que ce n'est pas le cas : la température totale augmente de en raison de la
dissipation mécanique qui est bien visible.
J pour 1'échantillon A (voir la figure 4-b-dessus) - on peut observer que la température
diminue immédiatement lorsque le chargement cyclique commence: ® <0.
Il en ressort que la forte chaleur latente est absorbée par le matériau. En effet, le
premier cycle mécanique commence par une diminution du chargement qui se traduit
par une transformation M—=>A (phénoméne endothermique): la source de chaleur
latente négative est superposée a la source de chaleur de couplage thermoélastique
positive, mais avec une amplitude plus élevée a partir du moment ou une diminution

de température est observée. Ensuite, 1'oscillation de la contrainte conduit a une
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oscillation A«>M. Lorsque la température est inférieure a la température ambiante sur

le premier cycle, I’éprouvette recoit de la chaleur de l'extérieur. Ainsi, au fil des

cycles, la température moyenne devrait augmenter progressivement et revenir a

température ambiante : la variation de ® devrait progressivement tendre vers une

oscillation centrée autour de zéro. On peut observer que, a la fin des premicres 15

secondes, la valeur moyenne de ® sur un cycle est supérieur a zéro (ce sera confirmé

au paragraphe VIL.2 qui montre la variation temporelle sur plus de 180 secondes).

Ceci met en évidence la présence d'une dissipation mécanique produite par le matériau

au cours des cycles.

De surcroit certains commentaires peuvent étre formulés en ce qui concerne la

variation de chaleur de source s(t) déduite de la variation de changement de

température O(t) en utilisant I'équation 1: voir la Figure 4-a haut pour l'échantillon M

et la figure 4-b haut pour I'échantillon A.

Dans les deux cas, la source de chaleur oscille a la méme fréquence que la charge,
mais en opposition de phase. De plus, la valeur moyenne de la source de chaleur au cours des
cycles est proche de zéro. Selon la conclusion de la partie V.2, la moyenne de la variation de
la source de chaleur au cours de plusieurs cycles devrait fournir la valeur de la dissipation
mécanique. Cependant, 1'ordre de grandeur de la dissipation mécanique est beaucoup plus
faible que l'ordre de grandeur de l'amplitude des sources de chaleur de couplage
thermomécanique (voir Refs. [25, 28]), la résolution n'est pas suffisante pour extraire
précisément la dissipation mécanique. Ce probléme a été résolu en utilisant une fréquence de

cameéra égale a 3 Hz avec une opération de filtrage appropriée.

VIL.2 Résultats obtenus avec une fréquence de caméra de 3 Hz avec une procédure de

filtrage

La Figure 5-a présente 1'évolution de la variation de température de l'échantillon
martensitique (échantillon M) pour € = 2%, avec une fréquence d'acquisition correspondant a
trois images/seconde. Chaque image thermique est désormais la moyenne de 50 images prises
a 150 Hz. La durée totale de I'é¢tape 3 est représenté (180 s). Une augmentation brusque de la
température est observée au début du chargement cyclique. Ceci est simplement di au filtrage
créé par la moyenne temporelle (la variation moyenne de la température au cours du premier

cycle est immédiatement positive, voir la partie VII.1). La température augmente alors encore

19



pendant environ 60 s et se stabilise finalement. D0 a la moyenne temporelle, la variation dans
le temps de la dissipation mécanique est directement déduite de la variation de la variation de
température a l'aide de 1'équation 1. Le résultat est montré sur la Figure 5-b. Le pic initial doit
étre retiré de l'analyse (voir le commentaire ci-dessus en ce qui concerne la variation de la
température moyenne au cours du premier cycle qui est immédiatement positive avec les
conditions d'acquisition utilisées). On peut observer que la dissipation mécanique est presque
constante en fonction du temps. Dans la pratique, cela signifie que la somme de d®/dt et de
O/t reste constante au cours des cycles. En particulier, pour I'état d'équilibre, comme d®/dt =
0, la valeur est donnée par ®/t =0,17/18= 0,009°C/s. A noter que le bruit est di au calcul du
terme de la dérivée temporelle. Une dissipation mécanique moyenne égale a 0,0096°C / s est
obtenue.

La Figure 6 présente les résultats pour I'échantillon A. Le changement de température
® augmente progressivement pendant environ 60 secondes, puis se stabilise. Des sources de
chaleur négatives sont observées au début du chargement cyclique. Comme ci-dessus, c'est
tout simplement di au filtrage créé par la moyenne temporelle (le changement de la
température moyenne sur le premier cycle est immédiatement négative, voir la partie VIL1).
Sauf pour cette limite, on observe que la dissipation mécanique est presque constante en
fonction du temps. Une dissipation mécanique moyenne ¢gale a 0,0093°C / s est finalement
obtenue.

Le tableau 2 donne les valeurs de la dissipation mécanique obtenue pour les deux échantillons
et pour les trois niveaux de contrainte €. On peut observer que le méme ordre de grandeur est
obtenu dans chaque cas. On peut noter que la dissipation mécanique diminue légérement
quand € augmente. Pour un échantillon M, ce résultat peut étre expliqué par le fait que les
variantes de martensite se réorientent progressivement lorsque le chargement augmente. La
dissipation mécanique devrait étre, au moins partiellement, liée au mouvement des interfaces
entre les variantes de martensite. Il est tout a fait logique que la dissipation mécanique
diminue lorsque les interfaces sont moins sollicitées.

L’influence de la composition chimique sur la dissipation mécanique a été étudiée pour les
autres échantillons parallélépipédiques a la suite des résultats présentés ci-dessus. Nous avons
aussi étudi¢ I’influence de la microstructure sur la dissipation mécanique pour les mémes

éprouvettes.

20



VIII. Conclusions et perspectives

Les alliages a mémoire de forme sont des matériaux utilisés dans un nombre croissant
de domaines pour leurs propriétés intéressantes, d'ou des études aussi en nombre croissant qui
sont développées ces derniéres années sur ces alliages en utilisant différentes techniques
expérimentales : analyse en microscopie é€lectronique et propriétés mécaniques notamment.

Une des nouvelles techniques utilisées récemment et introduite dans cette thése est d'analyser
les propriétés des cartes de températures prises par des caméras infrarouges pendant un
chargement cyclique de traction exercé a 'aide d'une machine d’essai.

Dans ce mémoire nous avons étudi¢ 1'évolution de la température sur la surface des
AMEF Cu-Zn-Al qui sont exposés a un cycle de traction. La réponse mécanique ainsi obtenue
se présente sous la forme de cartes de température en surface qui sont ensuite moyennées
dans la cadre de I’approche « 0-D ». Ces valeurs sont ensuite traitées pour obtenir des sources
de chaleur dégagées pendant la transformation de phases or ou la transformation de I’une a
I’autre de variantes de martensite en fonction de composition chimique (nous avons tester 31
¢chantillons) et de I’histoire thermomécanique des ¢chantillons.

L’effet thermomécanique qui existe dans tous les matériaux est dii au couplage
thermoélastique (également appelé couplage isentropique), qui est le couplage entre la
température et la partie €¢lastique de la déformation.

Le chargement est ‘complexe’ et nécessite une machine de traction adaptée et performante.
Le traitement numérique des données thermiques est relativement rapide, notamment pour
trouver des champs des amplitudes de température. Il I’est un peu moins pour la
détermination des sources de chaleur. Ce traitement nous donne des données importantes
avec lesquelles nous pouvons interpréter les résultats en termes de dissipation mécanique.

La méthode expérimentale proposée dans la présente étude est complémentaire a
d'autres techniques "plein champ" pour analyser les microstructures martensitiques. Coupler
les mesures impliquant a la fois I’infrarouge et les mesures optiques devraient fournir des
résultats intéressants sur les microstructures martensitiques dans le futur.

Les AMF se caractérisent par une tres bonne réversibilité de transformation de phase
solide-solide qui se produit dans ces matériaux. Il est donc logique que la production de
chaleur associée a l'irréversibilité mécanique du changement de phase soit treés faible par
rapport a d'autres termes de sources de chaleur tel que celui di au couplage thermoélastique

et a la source de chaleur latente.
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Cette étude propose une méthode expérimentale basée sur la thermographie
infrarouge pour évaluer la dissipation mécanique dans des échantillons d’AMF soumis a
chargement cyclique mécanique (c'est a dire sous transformation de phase induite par la
contrainte). Les applications étaient réalisées sur des échantillons de Cu-Zn-Al soit dans
I'état austénitique soit dans I'é¢tat martensitique, chacun d'eux disposant d'une réponse
thermique spécifique. Ce type d'approche expérimentale peut étre utilisé pour la conception
de matériel AMF en termes de compositions chimiques. En effet, un lien entre la
composition chimique et l'irréversibilité¢ de transformation peut étre théoriquement établi : le
niveau d'incompatibilité cristallographique entre des phases est une fonction des parameétres
de maille [34, 35], et ce dernier est régi par la composition chimique.

Les applications nécessitant une longue durée de I’effet de mémoire ou la superplasticité
nécessitent des AMF a faible irréversibilité mécanique de la transformation de phase. Au
contraire, les applications nécessitant de fortes propriétés d'amortissement doivent AMF avec
irréversibilité mécanique supérieure, ce qui justifie pleinement que I’on ait conduit ce travail
de défrichage sur la mesure de la dissipation mécanique dans ces matériaux.

Les perspectives les plus intéressantes sont les suivantes:

» établir une évolution de la dissipation mécanique pour une grande zone de la surface
du diagramme Zn-Al et établir une corrélation entre les résultats ;

« effectuer une nouvelle étude pour les alliages étudiés afin de déterminer la réponse a
une deuxieme série d'essais mécaniques pour identifier la réponse donnée par ' AMF Cu-Zn-
Al en fatigue aprés accommodation ;

« caractériser des alliages en fonction de l'effet thermique produit par 1'application de
différents traitements thermiques ;

* identifier le lien entre les microstructures typiques dans les AMF étudiés et la
production de chaleur lors des essais mécaniques cycliques ;

* reproduire de nouveaux essais pour mesurer individuellement la constante de temps
de 1'échange de chaleur de 'échantillon avec l'environnement (t), puis introduire les valeurs
I'équation de la chaleur pour calculer les nouvelles valeurs de la dissipation mécanique ;

 développer de nouveaux tests pour étudier si la fréquence de chargement peut
apporter des modifications sur les résultats des essais mécaniques suivant la méme
procédure ;

« il serait aussi intéressant de déterminer s'il existe une corrélation entre la quantité de
chaleur produite et les variantes de martensite qui apparaissent lors du chargement

mécanique.
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Annexe 1 du résumé étendu - Figures
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Figure 1. Localisation des échantillons de Cu-Zn-Al dans 'espace de la composition chimique
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Annexe 2 du résumé étendu - Tableaux

Specimen | Chemical Groupe | Groupe | Groupe | Theoreti | Initial state of
number composition A B AB cal alloy(M -
(at. %) Ms(°C) | martensite, A-
Zn Al austenite, AM —
austenite -
martensite)
1 19.15 | 13.3 B 80 M
4 19.82 | 12.15 85 -
5 19.35 | 13.01 B 120 -
7 18.81 | 12.86 160 M
8 17.91 | 12.72 110 M
10 20.95 | 13.83 A B AB -5 A
11 19.17 | 14.02 B 65 M
12 16.74 | 14.51 B 160 -
14 16.15 | 14.38 B 215 -
15 15.69 | 14.28 B 220 -
16 16.93 | 13.86 B 200 M
17 12.5 | 13.15 B 10 A
19 14 13.6 B 15 A
20 12.98 | 13.92 B 20 A
21 13.51 | 13.92 B 25 AM
24 14.23 | 14.35 B 30 AM
29 21.53 | 8.42 A 170 M
30 1931 | 11.6 120 M
31 19.19 | 9.11 230 M
32 18.15 | 10.19 A 290 M
34 20.87 | 8.42 70 AM
35 22.8 9.82 A 160 M
36 22.02 | 11.37 40 M
38 20.6 | 13.24 A B AB 25 AM
39 19.38 | 13.39 B 35 AM
40 20.98 | 13.07 A B AB 50 M
Tableau 1. Composition chimique des échantillons parallélépipédique Cu-Zn-Al testée
1% 2% 3%
€
Specimen
M |0.0109 |0.0096 | 0.0078
A ]10.0110 |0.0093 | 0.0082

Tableau 2. Dissipation mécanique (en °C/s) mesurée pour deux types différentes d’
¢chantillons
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CAPITOLUL 1- STADIUL ACTUAL AL CERCETARILOR PRIVIND AMF PE BAZA DE
CUPRU

Introducere

Aliajele cu memoria formei (AMF) se remarca prin proprietati impresionante. Denumirea lor este
legatd de efectul de memoria formei si de comportamentul superelastic, proprietati care au la bazd
particularitatea transformarii martensitice in aceste aliaje.

Prima mentinue din literatra cu privire la aceastd categprie de aliaje este din anul 1932, cand A.
Olander a prezentat in cadrul unei intruniri stiintifice a Societitii Metalografice Suedeze un aliaj Au-Cd
cu o elasticitate de cca. 8%. De atunci si pand astazi au fost definite efectele de memoria fomrei si
superelasticitatea si s-au facu progrese importante in dezvoltarea acestor materiale. Astazi, aliaje cu
memoria formei sunt utilizate in industrie, medicina, aeronautica si in multe alte domenii.

Lucrarea de fatd este elaboratd in colaborare romano-francezd, in tripla tuteld, conform
acordurilor stabilite intre Universitatea din Pitesti, Universitatea Blaise Pascal din Clermont Ferrand si
Universitatea Tehnica Gh. Asachi din lasi.

Structuratd in doua parti si sapte capitole, teza isi propune sd studieze o grupd importanta de
aliaje cu memoria formei si anume, cele din sistemul Cu-Zn-Al derivate din alamele obisnuite, axdndu-
se in mod deosebit pe studiul disiparii mecanice prin analiza cAmpurilor de temperatura de la suprafata
probelor in corelatie cu compozitia si microstructura probelor.

In prima parte a tezei s-a realizat un studiu bibliografic privind cercetarile efectuate in general
asupra AMF si in mod deosebit au fost studiate grupa aliajelor Cu-Zn-Al, de la elaborare, prelucrare,
tratament termic la microstructurd si proprietati. Acest studiu a permis stabilirea punctelor albe si a
proprietatilor insuficient studiate din domeniu si in functie de acestea s-au stabilit directiile de cercetare.

In partea a doua a tezei sunt prezentate cercetarile proprii, dupa cum urmeaz:

Capitolul al doilea ,, Argumentarea alegerii compozitiei chimice” prezintd considerentele care au
stat la baza alegerii domeniului de compozitie pentru aliajele cu memoria formei studiate si planul
experimental pe capitole si activitati, realizat in laboratoarele celor trei universitati.

Capitolul 3 ,, Materiale si tehnici experimentale” prezintd materialele utilizate pentru elaborarea
aliajelor cu memoria formei, tehnologiile, instalatiile utilizate la elaborare, deformare plastica si
tratament termic, precum si tehnicile de caracterizare a probelor: analiza spectrald a compozitiei
chimice, microscopia electronicd cu baleiaj si EDS, incercarea la tractiune, analiza dilatometricd, analiza
calorimetricd, masurarea surselor de cdldura prin intermediul camerei cu infrarosu.

Capitolul al patrulea ,, Elaborarea §i caracterizarea in stare turnata a aliajelor cu memoria
formei Cu-Zn-Al in stare turnata” prezintd In prima parte un studiu comparativ formule-nomograma
privind alegerea metodei pentru determinarea compozitiei chimice finale in raport cu componentele

incarcaturii. In partea a doua sunt prezentate elaborarea aliajelor in cuptorul termic cu inductie;
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caracterizarea termomecanicd prin determinarea punctelor critice de transformare; recuperarea efectului
de memoria formei, analiza dilatometrica si analiza microstructurala.

in capitolul 5 ,, Deformarea plastici si caracterizarea in stare deformatd” este prezentati
deformarea plastica la cald a probelor turnate, tratamentul termic si caracterizarea microstructurala.

In capitolul 6 ,,Stabilirea procedurii de masurare a campurilor termice si a metodei de calcul a
disiparii energiei mecanice” se prezinta modul de pregatire a probelor pentru testele mecanice,
incarcarea mecanicd, determinarea temperaturii si prelucrarea datelor experimentale pentru calculul
disiparii mecanice 1n cazul a doud probe cu structura austenitica, respectiv martensitica.

Ultimul capitol al partii experimentale,7, ,, Influenta compozitiei chimice asupra disiparii
mecanice” prezintd corelatia intre compozitia chimica, microstructurd si energia mecanica disipata
pentru probele din plaja de compozitie studiata.

La finele fiecarui capitol sunt prezentate concluzii partiale care sunt sintetizate in capitolul

»Concluzii finale si perspective”.



1.1 Clasificarea aliajelor cu memoria formei

Aliajele cu memoria formei au o serie de proprietati mult deosebite fatd de materialele metalice
obisnuite. Caracteristicd este capacitatea de a-si schimba forma geometrica la trecerea de la o
temperaturd scizutd la una ridicata. In conditii de educare, schimbarea de forma poate fi reversibila,
incat materialul poate memora doud forme geometrice respectiv: forma la temperaturd inalta (forma
caldd) si forma la temperatura joasa (forma rece). Transformarile se realizeaza ca urmare a efectului de
memoria formei si cu variatie de temperaturd. Materialul poate executa un lucru mecanic in timpul
trecerii de la forma rece la forma calda [1]. Aliajele cu memoria formei sunt clasificate in functie de
microstructura astfel:

a) Aliaje cu structurd austenitica  (cvc/ce) din sistemele: Cu-Al, Cu-Al-Ni, Au-Cd, Cu-Zn,
Cu-Zn-Al);

b) Aliaje cu memoria formei cu baza de metale ce prezintd mai multe stari alotropice (Co si
aliajele sale, Ti si Fe;Pt);

c) Aliaje cu tranzitie cubica (aliajele pe baza de In si pe baza de Mn-Cu).

In functie de compozitia chimicd, AMF pot fi incadrate in mai multe familii (tabelul 1.1).

Tabel 1.1. Clasificarea aliajelor cu memoria formei.

. . - Aliaje pe
Nr. L. . Aliaje L. Aliaje pe Aliaje pe . .
Aliaje exotice . Aliaje feroase . . . .. | bazade Ni-
crt nobile baza de Cu | baza de Ni-Ti
Mn-Ga
1 Au-Cu-Al Ti-Ta Fe-Mn-Cr-Ni-Si Cu-Zn-Al Ni-Ti-Cr Ni-Mn-Ga
- - Ni-Mn-Cu-
2 Au-Cd Ni-Ti-V Fe-Cu-C Cu-Al-Ag Ni-Ti-Fe-Nd GA
3 Ni-Mn-In Ni-Ti-Pd Fe-Mn Cu-Zn-Al-Zr Ni-Ti-Hg Ni-Mn-Ga-Ti
4 Co-Ni-Ga-Al Ni-Ti-W Ni-Fe-Ga-Ge Cu-Al-Ni Ni-Ti-Nb
5 Co-Ni-Ga Ni-Ti-Ta Cu-Mn-Al
6 Co-Al Cu-Al-Be

Intrucat aliajele din grupa a) prezinti cele mai bune proprietiti termoelastice, ele au cunoscut si
dezvoltari importante pentru aplicatii practice. Se remarcd din aceastd grupa aliajele Ni-Ti si aliajele pe
baza de Cu. Aliajele Ni-Ti prezintd proprietdtfi de memorie si rezistenta la coroziune mai bune decat

aliajele pe bazd de cupru, insa din cauza dificultdtilor de elaborare, de prelucrare si costului ridicat al




materiei prime, utilizarea lor este limitatd. Pentru multe aplicatii, AMF pe baza de cupru furnizeaza
alternativa economica privind inlocuirea aliajelor de tip nitinol.

Cu toate ca aceste aliaje sunt cercetate la nivel fundamental de cateva zeci de ani si proprietatile
lor sunt cunoscute in mare parte, interesul aplicativ nu s-a manifestat decat in tarile puternic dezvoltate
tehnologic, numarul brevetelor de inventie aplicate depasind 15000 [2]. Acest lucru se datoreaza atat
dificultatilor legate de obtinere, cat si necesitatii folosirii unor laboratoare de studiu ultramoderne.

In prezent se considerd ci proprietitile AMF nu sunt inci valorificate decat in micad masura.
Studiul acestor aliaje a determinat o dezvoltare a cercetarii In diverse domenii in scopul gasirii unor
aplicatii corespunzitoare proprietatilor de memoria formei [3, 4]. In prezent aceste aliaje au utilizari in
industria aeronautica, aerospatiala, mecanica, electronica, in tehnica medicald si in multe alte domenii

(vestimentatie, jucarii, mobilier, arta etc.) [2].

1.2. Transformarea martensitici in AMF

Transformarea structurald austenitd-martensitd, numita si transformare martensitica, sta la baza
efectului de memorie a formei si a superelasticitdtii. Faza stabild la temperatura inalta este austenita (-
cfc) numitd si fazd mama. In timpul transformarii de faza, structura cubici cu fete centrate trece in
structuri cristaline cum ar fi: ortorombicd, monoclinica, tetragonald etc. Transformarea martensitica

poate fi produsa fie prin variatia temperaturii, fie prin aplicarea unei deformatii mecanice.

Caracteristicile transformarii martensitice, definite de Cohen Olson si Clapp, sunt:

Este o transformare fara difuzie, chiar daca se produce un proces difuzional el nu este

esential pentru transformare.

Transformarea implica o deformare omogena a retelei care conduce la o schimbare de
forma macroscopica si nu poate fi redusa la o deplasare prin “shuffles” a atomilor, intr-

un element de volum dat.

Deformarea retelei in timpul transformarii este in esentd cu deviatie, fard variatie de

volum.

Cinetica si morfologia fazei formate sunt dominate de energia de deformare.

Microstructura martensitica este mult studiata datorita rolului principal pe care il joaca in lumea
AMF. In figura 1.1 este prezentatd schematic legitura dintre compozitia chimici a unui AMF si

caracteristicile mecanice.
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Figura 1.1 Relatia indirecta dintre compozitia chimica si proprietatile mecanice intr-un AMF.

Compozitia chimicd a unui AMF influenteaza direct parametrii retelei cristaline, microstructura
martensitica si proprietdtile mecanice.
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Figura 1.2 Relatiile stabilite intre compozitia chimica, parametrii retelei, histerezisul de

transformare si oboseala proprietatii de memoria formei.
In figura 1.2 sunt prezentate trei relatii ce pun in evidenta legdturile stabilite mai sus:

e Relatia dintre compozitia chimica si histerezisul transformadrii sale [5]. Rezultatul publicat
de Cui si altii in jurnalul stiintific Nature in 2006 este prezentat sub forma unei harti a

histerezisului de transformare ca functie de parametrii retelei cristaline;



e Relatia intre parametrii retelei cristaline si histerezisul de transformare [6]. Zhang si altii

au studiat aceste relatii la nivelul interfetei austenitad-martensitd numit plan de habitat;

e Relatia dintre histerezisul transformarii si comportamentul mecanic al unui AMF. Spre
exemplu Mounmi s.a. [7] aratd legatura dintre histerezis si oboseala proprietatilor de

memoria formei.

Deci putem trage urmdtoarea concluzie: microstructura martensitica are o influentd directd asupra
proprietdtilor mecanice ale unu AMF. Influenta microstructurii martensitice asupra proprietatilor

mecanice ale aliajelor cu memoria formei a fost studiatd de un numar mare de autori [8-15].

1.2.1 Termodinamica transformarii martensitice

In literaturd existdi numeroase date ce definesc conditiile termodinamice corespunzitoare
transformarii austenitad-martensitd. Au fost determinate domeniile de stabilitate ale microstructurii
martensitice si austenitice in functie de tensiunea de deformare si de temperatura(figura 1.3).
Transformarea directd austenitd-martensitd este reprezentatd schematic in diagrama cu o line continua .
Transformarea inversa este evidentiatd cu ajutorul liniei intrerupte. Aceastda diagrama pune in evidentad
cele patru puncte critice ale transformarii la tensiune nula: Af-austenita final, Ms- martensita start, As-

asutenita start si Mf — martensita final.

Ed -
M ;\s Ms AT T
Figura 1.3 Diagrama tensiune-deformatie.

1.2.2 Aspecte cinematice ale transformarii martensitice

In aceasta parte a capitolului vom discuta despre cum se produc, ce sunt si cum sunt reprezentate
variatele de martensiti la nivel microstructural. In cazul unei probe monocristaline, plicile de martensita
pot fi repartizate pe toatd lungimea acestuia. Daca aliajul studiat este policristalin placile de martensita
sunt Tn numdr mare si orientate aleatoriu in cazul trasformarii martensitice induse termic sau preferential

in sensul directiei de deformatie, in cazul transformarii indusa prin tensiune.
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Transformarea martensiticd este asociata cu aparitia unor tensiuni si deformatii:

a) Daca transformarea are ca rezultat o singurd variantd de martensita, aliajul poate suferi
deformatii elastice foarte mari, pana la 10 %. Aceastd deformatie este de zeci de ori mai mare

decat la aliajele obisnuite.

b) Daca transformarea are ca rezultat mai multe variante de martensitd, deformatia elastica este
mai micd, variind intre 3 si 7 %, dar mult mai mare decat cea pe care o pot suferi aliajele

obisnuite.

Aliajele utilizate la nivel industrial sunt in majoritate policristaline, acestea pot suferi deformatii

elastice mai mici de pana la 3,2 %.
1.2.4 Reorientarea variantelor de martensita

In cazul unui aliaj ce prezinta mai multe variante de martensitd, aplicarea unei tensiuni duce la
aparitia unei singure variante dezvoltate preferential in directia deformarii. Daca deformatia produsa este
mica, reversibilitatea variantelor de martensita este mare pe cand daca defomatia este mare aliajul sufera

o deformare ce trece in domeniul plastic, la final rezultand o deformatie remanenta.

In cazul unui policristal cresterea si dezvoltarea placilor de martensiti este limitati de prezenta
limitelor de graunte. Blocajul produs prin limitele de graunte impune aplicarea unor forte
termodinamice ridicate pentru a se produce transformarea de faza. In acest mod sunt introduse tensiuni

interne 1n aliaj. In acest caz orientarea placilor de martensita se face aleatoriu.

1.3 Proprietatile termomecanice ale AMF din sistemul Cu-Zn-Al

Aliajele cu memoria formei au drept caracteristica principala capacitatea de a-si schimba forma
geometrici odati cu variatia temperaturii. In anumite conditii, schimbarea de forma poate fi reversibila,
astfel incat materialul poate memora doua forme geometrice respectiv atat forma de la temperatura inalta
(forma caldd) cat si forma de la temperatura joasa (forma rece [35]. Efectul de memoria formei sta la

baza realizdrii unui lucru mecanic in timpul schimbarii formei materialului.

Memoria este o proprietate al carei efect poate fi masurat in functie de domeniul compozitiei
ales. Caracterizand memoria formei pentru materiale s-a considerat ca putem sd o masurdm prin
deformatia relativa in procente care reprezinta diferenta dintre deformatia materialului intre doud limite
de temperaturd M; si My (Ag s1 Ag).

Principalele caracteristici ale aliajelor cu memoria formei sunt:

1. Efectul simplu de memorie a formei (EMF, figura 1.4) este legat de memoria termica. In
esentd, el reprezintd redobandirea spontana a formei calde prin incalzire [35]. Cea mai importanta

metoda de urmarire a acestui fenomen este incercarea dilatometrica.
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Figura 1.4 Reprezentarea schematica a efectului simplu de memoria formei(l-alungirea, T-temperatura, F-forta)

2. Pseudoelasticitatea (PSE) reprezintda memoria mecanicad (figura 1.5). Sub aceastd denumire
sunt reunite o serie de comportamente specifice acestor aliaje si se caracterizeaza prin aparitia unei
neliniaritdti pe portiunea de descdrcare a curbei de tractiune. Pseudo-elasticitatea de maclare este
produsa de un proces de germinare si de crestere reversibild a maclelor, astfel ca formarea si cresterea
maclelor sau deplasarea limitelor de macle la incarcare duce la o acumulare de energie, care va favoriza
producerea fenomenului invers de descarcare [36]. Pseudoelasticitatea de transformare este insoftita de o
transformare martensitica indusd prin tensiune. Formarea si reversia martensitei induse prin tensiune
odata cu cresterea sau scaderea efortului unitar sunt marcate pe curbele de tractiune prin prezenta unui

palier asemandtor celui de curgere, pe portiunile de incarcare respectiv de descércare [37].

T=Ag TaAf T=Af

(A (B ©)

Figura 2.5 Reprezentarea schematica a efectului superelastic(l-alungirea, T-temperatura, F-forta)

3. Efectul de memoria formei cu revenire libera. Prin revenire libera elementul de memorie isi
recapatd forma caldad in absenta oricarei constrangeri exterioare, cu scopul de a se produce o deformatie.
Deformatia respectiva, in sens invers, copie procesul de deformare plastica, efectuat la imprimarea

formei reci [38].

4. Efectul de memoria formei cu revenire retinutd. Prin revenire retinutd se intelege
impiedicarea revenirii la forma calda. In aceste conditii elementul de memoria formei va exercita un

efort in sistemul de retinere al deformatiei [39].
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5. Efect de memoria formei generator de lucru mecanic. Aliajele cu memoria formei ce
genereaza lucru mecanic au o largd utilizare. Pentru realizarea unui lucru mecanic este necesar ca
incalzirea si racirea sa se faca sub sarcind, in felul acesta se impune existenta unei tensiuni de restabilire,

reprezentand de fapt o sarcind initiald (o sarcind moartd) [40].

6. Efectul dublu de memorie a formei (efectul de memorie in dublu sens -EMFDS). Acest efect
presupune redobandirea spontand a formei calde respectiv a formei reci la incalzire si la racire(figura
1.6). Pentru imprimarea memoriei in dublu sens trebuie aplicat un tratament termo-mecanic numit de

educare care consta in solicitarea de imprimare a memoriei prin repetarea mai multor cicluri [41].

T>A; TMy ToAq¢
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w ® ©Q °

Figura 1.6 llustrarea efectului dublu de memoria formei

7. Degradarea efectului de memoria formei in cazul elementelor cu memoria formei,apare la
dispozitivele care efectueaza un lucru mecanic sau o deformatie libera. Limita de oboseald se defineste
prin numarul de cicluri pana la care tensiunea de recuperare sau deformatia scad la o valoare minima

admisa [42]. Oboseala mecanica implica ruperea care se produce in patru etape:
a) acumularea de defecte
b) formarea fisurilor
¢) propagarea fisurilor
d) ruperea finala

Pentru marirea rezistentei la oboseala mecanica a AMF se aplica o laminare la cald urmata de o
calire in apa, aceasta conducand la o crestere a tenacitatii. Metoda cea mai eficienta de crestere a
rezistentei la oboseald mecanicd este microalierea urmata de calire. Oboseala termica este legatda in

special de degradarea structurala prin acumulare de defecte si durificare.

Oboseala termomecanica apare mai accentuat la aliajele cu efect de memorie In dublu sens.
Amplitudinea deformatiei scade brusc dupad primele 10 cicluri dupd programul de educare, dar in

continuare se stabilizareaza.
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Efectul de amortizare a vibratiilor este una dintre caracteristicile AMF pseudoelastice si se
explica prin reducerea treptatd a modulului de elasticitate la descarcare si absorbtia energiei mecanice
prin frecare internd. Pe o scard conventionald a indicilor de amortizare, otelul are un indice de 0,1;
aluminiul un indice de 0,3; AMF NiysTi % at. poate atinge indicele de 30, iar AMF pe baza de Mn-Cu
pot atinge indicele maxim de 40 [43]. Aceste valori sustin afirmatia ca aliajele cu memoria formei au o
capacitate de amortizare a vibratiilor de pana la 200 de ori mai mare decat materialele clasice. Frecarea
interna este definita ca efectul transformarii ireversibile a energiei mecanice in energie termica, disipata.
Pentru caracterizarea frecarii interne (F) se utilizeaza un factor de calitate (Q) care este inversul frecarii

interne:
Q=1UF (1.1)

Frecarea interna este dependenta de mai multi factori: temperatura; gradul de deformare; starea

materialului; frecventa oscilatiilor amortizate.

Dependenta frecarii interne de temperatura este reprezentatd schematic in figura 1.7. In regiunea 1,
materialul este In stare martensitica, fiind caracterizat printr-o frecare interna ridicata. In regiunea 2,

materialul se afla in stare de tranzitie deci martensita coexista cu austenita.

- -1
= A
] QM-A
g
= 4
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oz r
P el
2As Q
Temperatura

Figura 1.7. Schema de variatie a frecarii interne cu temperatura la AMF [44].

Frecarea internd a fost exprimata prin intermediul energiei disipate pe unitatea de volum, in
cadrul unui ciclu de incédrcare-descarcare. Aceastd energie specificd este determinata prin aria dintre
curbele de incdrcare si de descdrcare ale unei bucle superelastice inchise. Este evident cd energia
disipata creste odatd cu alungirea relativa, deoarece creste aria buclei. Cum aria buclelor scade odata cu
cresterea frecventei, aceasta scadere este reflectatd de figura 1.4. Scaderea capacitdtii de amortizare
odata cu cresterea frecventei de excitatie a fost explicatd prin introducerea unui modul complex de

elasticitate pentru AMF:
E= Erigid + 1" Eamort (1.2) [47]
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in care Erigia este modulul de inmagazinare a energiei, caracteristic materialelor rigide (modul de
rigiditate), iar E,mort €ste modulul de pierdere a energiei, caracteristic materialelor amortizabile (modul
de amortizare). In conformitate cu sciderea frecarii interne la cresterea frecventei, s-a observat o scadere
bruscd, de pana la 50 % si a modulului de amortizare, la cresterea frecventei de excitatie pana la cca. 6
Hz [47]. Dincolo de aceasta valoare nu s-au mai observat scaderi. Si modulul de rigiditate prezinta o

scadere, dar la cresterea amplitudinii nu a frecventei [46].

In tabelul 1.2 [48] sunt prezentate principalele caracteristici tehnice ale aliajelor cu memoria

g ey

proprietati structurale, fizice, chimice, mecanice si tehnologice.

Tabel 1.2 Principalele proprietati ale aliajelor cu memoria formei.

. Unitate de L .
Proprietate N Ni-Ti Cu-Zn-Al Cu-Al-Ni
masura
Punct de topire °C 1240 -1310 950 - 1020 | 1000 —1050
Densitate 10°kgm™ 6,4—6,5 7.8 -8 71-172
Conductivitate termicd 20 °C | Wm 'K 1018 120 75
Coeficient de expansiune 10°K! 8,6 —0,6 17 17
termicd a martensitei
Cildura specifica a Jkg 'K 470 — 620 390 400 — 480
martensitei
Entalpia de transformare Jkg! 19000 7000 9000
Similar cu seriile Similar cu Similar cu
Comportament la corodare 300 de otel bronzurile cu | bronzurile
inoxidabil aluminiu cu aluminiu
Compatibilitate biologica Excelenta Slaba Slaba
Rezistenta la uzura Buna - -
Susceptibilitate magnetica 3x10° - -
Modulul lui Young mecanic GPa 70 — 98 70 — 100 80— 100
G martensita GPa 27 - -
Rezistenta la rupere MPa 100 - 800 150 -350 150 — 300
martensita
Forta maxima de tractiune MPa 800 — 1000 400 —900 500 — 1000
martensita %
Alungirea la rupere MPa 15-60 10—-15 5-12
martensita
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Rezistenta la oboseald 10° pm 350 270 350
cicluri
Dimensiunea grauntilor 1-100 50-150 25-100
Anizotropie elastica
2C44(C11-Cpp)! 2 15 13
Temperaturile de °C -2001a 120 -2001a 150 | -200 1a 200
transformare a formei 200 la 300
memorate (NiTiPd)
°C 108 1a 170 51a20 20 1a 40
Histerezis termic % (NiTiZr) 4-6 4-6
Deformatia recuperabila prin 41a120
memorie intru-un singur sens % 6-8 4 4
Sub 10 ° cicluri % 638
Sub 10 7 cicluri 2
Deformatie recuperabild prin % 0,5 0,8 -4 1-2
memorie in dublu sens % 1 1-1,2
Sub 100 cicluri % 32-5 0,8 0,8
Sub 10° cicluri % 6 0,5 0,5
Sub 10 ' cicluri °C 2 150 — 200 300
Capacitatea de amortizare % SDC 400 30-85 10-20
(dependenta de frecventa si
de amplitudine)
Deformatie superelastica % 15-20 10 10-15
Monocristal 2-5 1-2
Policristal 10
Inmagazinarea energiei Jig 4-10 1,8 1
superelastice MPa 400 — 700 300 - 600
Deformatia recuperabila Jg 8 1
Cu dificultate, in | Relativ usor, Relativ

Controlul compozitiei,

topirea §i turnarea vid in aer usor, in aer
materialelor
Prelucrare prin laminare si Foarte dificila Relativ Relativ
extruziune usoara usoara
Prelucrare la rece Dificila Restrictionata | Foarte greu
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de realizat

Prelucrabilitatea Dificila Foarte buna Dificila

Raporturi de cost 10— 100 1-10 1,5-20

1.4 Considerente privind obtinerea aliajelor cu memoria formei

In functie de faza tehnologica specifica procesului de obtinere a AMF - urilor s-a incercat si se
determine modul si ponderea cu care diferiti factori influenteaza prelucrabilitatea metalurgica si implicit
caracteristicile fizico-mecanice si cele de memorie ale aliajelor. In functie de etapa tehnologica parcursa
sunt alese metodele experimentale, echipamentele precum si dispozitivele de testare pentru

monitorizarea principalilor parametri.

Parametrii de elaborare (compozitia incarcaturii, gradul de puritate a componentelor sarjei,
temperatura optima de elaborare, durata de elaborare, viteza de racire 1n faza lichida si solida, viteza de
solidificare)influenteaza constitutia aliajului (natura si proportia constituentilor structurali ), marimea de

graunte, gradul de compactitate, natura si proportia incluziunilor [16].

Elaborarea este prima etapa din procesul de obtinere a AMF. Procedeele de obtinere se
diferentiaza in functie de tipul aliajului, dar si in cadrul aceluiasi tip de aliaj, in functie de proprietatile

urmadrite. In prezent se folosesc trei tehnologii de obtinere a aliajelor cu memoria formei:

- metode conventionale

- centrifugarea topiturii

- metalurgia pulberilor
Metodele conventionale pentru fabricarea AMF Cu-Zn-Al utilizeaza tehnologia clasica topire-turnare ce
este descrisa in 1.4.2.
Tehnicile de solidificare rapida sunt folosite pentru producerea aliajelor cu memoria formei in benzi
subtiri sau fire, cu proprietati bune de functionare. Se foloseste metoda centrifugdrii topiturii cu flux
plan [17].

Metode de obtinere a AMF-urilor din pulberi metalice pot fi grupate in doud categorii:
¢ Obtinerea aliajelor din pulberile metalelor componente.
¢ Obtinerea aliajelor din pulberi prealiate.

Cele mai cunoscute si utilizate aliaje cu memoria formei obtinute prin aceste tehnologii sunt cele

pe baza de cupru, nichel-titan si nichel-aluminiu.

Aliajele ce fac parte din sistemul Cu-Zn-Al pot fi obtinute din utilizarea ca materii prime pulberi
elementare de Cu, Zn si Al sau din pulberi prealiate (Cu-Zn, Al-Cu, Cu-Zn-Al).
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Inainte de efectuarea presarii la cald, in vederea prevenirii oxidarii pulberilor, matrita se
obtureaza cu un cep si apoi se sudeaza de teaca. Temperatura de incalzire este de 500°C, iar presiunea cu
care se face presarea la cald este de circa 1000 MN/m? [18]. Tehnologia de obtinere a AMF-urilor de tip
Cu-Zn-Al din pulberi prealiate are avantajul obtinerii unei granulatii fine si uniforme (marimea medie a
grauntilor~100 um) si a unor proprietati mecanice superioare. Presarea la rece se face la presiuni de
3000-10000 bari intr-o forma flexibila de cauciuc. Sintetizarea la cald poate fi facuta in curent de
hidrogen sau 1n curent de argon la temperaturd mai ridicata (~ 950 °C). Epruvetele obtinute sunt supuse

in continuare deformarii plastice la cald, tratamentului termic de recoacere intermediara si la final
calirea [19].

1.4.1 Criterii de alegere a compozitiei chimice

Aliajele cu memoria formei din sistemul Cu-Zn-Al sunt aliaje ce deriva din alamele obisnuite a
caror diagrama de echilibru este reprezentatd in fig.1.8. Este bine sd mentiondm ca determinarea
compozitiei AMF pe bazd de cupru se afla in stransa relatie cu diagrama de echilibru, cu variatia
punctelor critice si cu concentratia elementelor de aliere. Se poate observa din diagrama ca temperatura
Ms = 0 °C este obtinutd pentru o concentratie atomica de 38,5 %. Faza [ este stabild aici doar intr-un
mic interval de temperaturi cuprins Intre 830-900 °C. Totodata pentru a pastra aceeasi structura a fazei f3
si obtinerea martensitei si a efectului de memoria formei la temperatura ambianta e nevoie de o racire
rapida.
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Figura 1.8 Diagrama binara Cu-Zn

Prin alierea cu al treilea element se poate observa o diminuare a temperaturii de racire. Pentru
aceeasi temperatura de transformare Mg = 0 °C, se observa ca punctul P, ce marcheaza limita f — a + 3,
se situeaza la 870 °C pentru 2 % Al, la 700 °C pentru 4 % Al si la 650 °C pentru 6 % Al [21]. Deci,
alierea cu 2-8 % aluminiu este beneficd imbunatatind capacitatea de célire. De asemenea aluminiul
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creste rezistenta aliajului la coroziune, rezistenta mecanica si plasticitatea. Pentru cantititi mai mari de 8
% aluminiu ireversibilitatea transformarii este mai micd. AMF Cu-Zn-Al uzuale au un Mg cuprins intre
-200 °C si +100 °C [22]. Compozitia chimica a alamelor cu memoria formei se alege, in functie de
valoarea Mg dorita, intre limitele: 62-72 % Cu, 14-30 % Zn, 4-8 % Al.

Alegerea temperaturii Ms pentru aliajul Cu-Zn-Al se face {inand cont de urmatoarele:

» Temperatura de transformare inferioara pentru Ms vor fi obtinute la compozitii de 25-30 %

zinc si aproximativ 4 % aluminiu [11, 21];

» Temperatura de transformare superioard pentru Ms vor fi obtinute pentru concentratii de 14-

19% zinc si aproximativ 8 % aluminiu [11, 21].

Cresterea de la 4 la 8 % a continutului de Al asigurd formarea microstructurii caracteristice

martensitei cu o buna reversibilitate a transformarii si cu un histerezis de 5-15 °C.

La concentratii de Al mai mari de 8 % reversibilitatea transformarii este mai slaba. De asemenea
trebuie avut in vedere si cd peste 5 % Al punerea in formd la temperatura ambiantd este practic

imposibila [23].
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Figura 1.9 Sectiuni in diagrama Cu-Zn-Al, pentru trei concentratii de Al asociate cu variatia punctului critic Ms:
a - pentru 2% Al; b - pentru 4% Al; c - pentru 6% Al [25].

Temperaturile Mg inferioare se obtin la compozitii de 25-30 % Zn, 4 % Al, iar cele superioare la
concentratii 14-19 % Zn, 8 % Al [11, 25].

Punctele critice Mg si Ag se pot calcula pe baza unor relatii empirice [24]:

Ms = 2212 - 66,9 [1,355(%at.Al) + (%at.Zn)],°C (1.3)
19



As = 2177 - 58,79 (%Zn) - 149,64 (%Al),°C (1.4)

In figura 1.10 este prezentati variatia temperaturii critice de transformare a M in functie
compozitia chimica. Aceastd nomograma stabilitd de cercetatorul C. M. Wayman si este utilizata la
elaborarea AMF Cu-Zn-Al.

Figura 1.10 Temperatura Ms in functie de compozitia aliajelor cu memorie Cu-Zn-Al [23].

Se cunosc de asemenea aliaje Cu-Zn-Al comerciale aliate suplimentar cu unul sau chiar doud
elemente. Acestea sunt aliaje Cu-Zn-Al-X sau Cu-Zn-Al-Mn-X unde X=B, Ce, Co, Fe, Zr, Ni, la care
manganul sau elementul X au fost addugate in scopul finisarii structurii si imbunatatirii plasticitagii si

proprietatilor mecanice, sau pentru modificarea temperaturii Mg in cazul alierii cu Ni [24, 27].

Doua exemple prezentand valori diferite ale temperaturii de inceput de transformare martensitica
in functie de compozitia chimica, produse de firme recunoscute in acest domeniu sunt prezentate in

tabelul de mai jos

Tabelul 1.3. Exemplul a doud AMF Cu-Zn-Al comerciale ce prezinta valorile M, in functie de compozitia chimica

Nr. Compania Compozitia chimica M,(°C) Sursa
crt. producitoare bibliografica
1 Trefimetaux Cu-26,1 % Zn—-4% Al 24 [8]
2 Delta Metals Cu—25%7Zn—-9 % Al 67 [26]
Research Ltd

Componentele incarcaturii folosite la elaborare pentru probele prezentate in literatura sunt Cu,

Zn si Al sub forma de metale pure cu puritatea minima de 99,99 %. Pentru imbunatatirea randamentului
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de asimilare a zincului si aluminiului se pot utiliza si prealiaje (Cu-Zn si Cu-Al) de compozitie
cunoscutd dar elaborate tot din componente pure [10, 27, 28]. Ca fluxuri pentru protectia baii se pot
utiliza: mangal, sticld, borax, praf de cocs, negru de fum, SiO,, CaF,, Na;AlFs, Na,COs, NaCl, MgCl,,

KCl (separat sau in amestecuri) [27].

1.4.2. Obtinerea AMF pe baza de Cu-Zn-Al

Procesul tipic de obtinere a AMF pe bazd de Cu-Zn-Al presupune topire, aliere si turnare,
prelucrare mecanica, tratament termic primar, deformare plastica, tratament termic de pregatire pentru
deformare la rece, deformare la rece, prelucrare prin aliere, tratament de imprimare a memoriei i
tratament de stabilizare.

e Topirea

Utilajele folosite sunt cuptoare electrice cu inductie de inaltd sau medie frecventa cu creuzet din
grafit. Topirea se realizeazd sub mediu de argon, sub vid sau in atmosferd necontrolatd. Pentru
incarcaturd se folosesc componente de inalti puritate minim 99,99 % [12, 24]. In cazuri speciale se
folosesc fluxuri de acoperire, continand NaCl, KCl etc., pentru protectia baii metalice [13]. Intervalul de
temperatura recomandat pentru topire este 950-1020 °C. In literatura de specialitate nu se gisesc date

concrete care sd prezinte parametri tehnologici caracteristici elaborarii si turnarii

Figura 1.11 Elaborarea aliajului cu memoria formei pe baza de cupru-zinc-aluminiu a) cuptor in starea initiald a

topirii §i b) arderea cu flacara a zinculuif51]

o Alierea

La finele procesului de elaborare se realizeaza alierea elementelor chimice. Operatia este Tnsotita
de agitarea baii metalice pentru inglobarea aluminului, deoarece densitatea acestuia de 2,7.10° kg/m’ 1-ar
mentine la suprafatd. La cuptoarele cu inductie, agitatia este asigurata de curentii turbionari indusi, care,
datorita frecventelor inalte, patrund in tot volumul baii metalice. Astfel se obtine omogenizarea

compozitiei chimice. La sfarsitul procesului se introduce zincul. Acesta se evapora la 907 °C. Din acest
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motiv, cantitatea de zinc trebuie majorata cu cca. 10 %. Alierea are permite controlul temperaturii critice
si microstructurii( marimea de graunte).

Variatia temperaturii critice Ms, in functie de cantitatea de zinc, a fost ilustratd in Fig. 1.9. Dupa
cum s-a mengionat mai sus, AMF Cu-Zn-Al de uz comercial au compozitii chimice tipice care se
incadreaza in domeniul Cu-(18-25) % Zn-(4-8) % Al, cu Ms = -200 °C si +100 °C si contin elemente de
finisare a structurii, cum ar fi: max. 0,04 % B, (0,3-1,3) % Zr si (0,2-0,8) % Ti, ultimele doua favorizand
obtinerea unor granulatii de cca. 50-100 pm [29].

Compozitia chimica a AMF pe baza de Cu-Zn-Al trebuie foarte atent controlata deoarece variatii

de 1 % produc modificari ale temperaturii Ms de 100 K in cazul aluminiului si de 60 K in cazul zincului.

o Turnarea

Turnare probelor de AMF se efectueaza de obicei in forma metalica din cupru, racita cu apa [11]
sau in forma din otel, preincalzit [30]. Formele sunt vopsite cu o vopsea refractara pentru a se evita
disiparea cu viteza, a caldurii in masa formei, provocand defecte de compactitate (pori, retasuri).
Inaintea turnarii, topitura metalica trebuie supraincalzita la cca. 1250 °C. In conditii speciale turnarea se

poate efectua si in vid [31].

o Tratamentul termic primar sau betatizarea

In urma prelucririi mecanice pentru obtinerea formei optime dobandirii efectului de memorie a
formei este necesara efectuarea unui tratament termic ce poartd numele de tratament termic primar sau
betatizare. In timpul tratamentului proba a fost incilzitd la o temperatura situati intre 750-850 °C,
temperatura la care proba se afla in domeniul austenitic (B). Pentru evitarea evapordarii zincului,
incalzirea se poate efectua in tuburi de cuart aflate sub presiune [32].

Ciclograma presupune incélzirea odatd cu cuptorul pand la temperatura de 850°C, mentinerea

pentru omogenizarea temperaturii pe sectiune. . Racirea se face in apa [15], ulei [33] sau aer [34].

°c omogenizare racire - apa

Calire esantion

850

0,1 0,2 03 04 h

Figura 1.12 Tratamentul termic de betatizare

1.5 Influenta compozitiei chimice asupra proprietatilor AMF

Utilizarea aliajelor cu memoria formei necesitda identificarea compozitiilor chimice optime ce

prezintd caracteristici in acord cu proprietatile domeniului de aplicare. Spre exemplu, in construirea de
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dispozitive antiseismice, materialele cu memoria formei folosite necesitd duratd cat mai lungd de

utilizare si cu cantitate a energiei mecanice disipate cit mai mare.

Analiza influentei compozitiei chimice in procesele de amortizare a vibratiilor ale unui AMF Cu-
AI-Ni a fost realizata de catre S.H Chang. Studiul acestuia a vizat aliaje Cu-xAl-4Ni (unde x = 13,0-
14,5) prezinta transformarea martensitica intr-o gama largd de temperaturi, ce pot fi reglate prin
compozitia chimice. Variatia compozitiei chimice influenteazd semnificativ caracteristicile de frecare
internd. AMF Cu-xAl-4Ni cu un continut mai mare de Al au maxime de frecare internd mai mici din

cauza scaderii proportiei de martensitd transformata si formarea de precipitate [49].

Cercetari privind influenta compozitiei chimice asupra histerezisului de transformare au fost
facute de Cui s.a., rezultatele sunt prezentate sub forma unei cartografii a histerezisului de transformare
in functie de parametrii retelei cristaline. Cui a testat un numar mare de AMF 1n aceleasi conditii reusind
sa identifice aliajele ale caror compozitii chimice elibereaza cantitate mai mica de caldura in timpul

transformarii[93].

De asemenea Zhang s.a. au efectuat cercetdri care au stabilit legatura dintre parametrii retelei
cristaline si histerezisul de transformare pentru o serie de AMF. Rezultatele au fost obtinute prin studiul

interfetei austenitd — martensita, zona denumita plan de habitat[50].

In teza de doctorat a lui N. Cimpoesu este prezentat un studiu amplu al influentei compozitiei
chimice asupra fenomenului de amortizare al vibratiilor. In lucrare sunt studiate 4 aliaje Cu-Zn-Al cu

compozitie chimica diferita si un aliaj Cu-Mn-Al. Printre rezultatele obtinute mentionadm:

- stabilirea valorilor frecarii interne (capacitate de disipare sau amortizare) pentru cele doua
stari caracteristice aliajelor cu memoria formei pe baza de Cu-Zn-Al, martensita si austenita.

- obtinerea unui aliaj cu frecare internd mare, CuZnAll4 utilizabil in aplicatii practice de
amortizare §i disipare a energiei mecanice.

- obtinerea unui aliaj cu memoria formei, CuMnAIO1, ce prezintd un varf de frecare interna la
temperaturi criogenice, aliaj ce largeste gama de aplicatii in domeniul de elemente de

amortizare [51].

1.6 Studiul variatiei temperaturii AMF in timpul incercarilor mecanice

Masurarea surselor de cédldura este imposibil de realizat in mod direct. Cercetarile lui A.
Chrysochoos [52], utilizate si dezvoltate de catre alti autori [53, 54, 55, 56, 57, 58, 59, 60, 61], au la
baza utilizarea termografiei cu infrarosu ca instrument de masurd pentru studiul aliajelor cu memoria

formei.
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1.6.1 Termografia in infrarosu pentru studiul AMF

Termografia in infrarosu (TI) este folositd la observarea comportamentului AMF, insd exista
domenii foarte diverse care utilizeaza aceasta tehnica experimentala.

Utilizarea TI in mecanica solidelor s-a ficut pentru prima data la inceputul anilor 1980. In 1985
[62] apar pentru prima data principalele aplicatii ale acestei tehnici de masura axate pe studiul disipari si
al tensiunii Tn vecindtatea extremitatilor unei fisuri. Cativa ani mai tarziu TI a fost folositd pentru
identificarea limitelor de oboseala ale metalelor [63].

La sfarsitul anilor '80, lucrdrile lui A. Chrysochoos isi propun stabilirea unei relatii directe dintre
raspunsurile teoretice ale diferitelor modele propuse in literaturd si observatiile lor experimentale.
Acestea din urma sunt realizate asupra otelurilor, aliajelor pe baza de aluminiu si a AMF.

R. Abeyaratne s.a. [64] propun utilizarea TI pentru analiza propagarii fisurilor si a
transformarilor de faza in diverse aliaje. J.A. Shaw si S. Kyriakides [65, 66] pun in evidenta prin metoda
cuplajului (optic si termic) aspecte termomecanice $i aparitia transformarilor prezente in AMF pe baza
de nichel.

Variatia temperaturii surselor de cdldura pentru doua aliaje cu memoria formei(Ni-Ti si Cu-Zn-
Al) este prezentate in figura 1.13: evolutia temperaturilor si a surselor de caldura intr-un anumit interval
de timp si intr-un anumit spatiu, determinate experimental in urma testelor de tractiune uniaxiala asupra
unei probe din AMF pe baza de cupru(1.13 a).

Evolutia temperaturilor si a surselor de caldurd intr-un anumit interval de timp si intr-un spatiu
bine definit, ca urmare a testelor de incercare mecanicd uniaxiala asupra unui tub de AMF pe baza de
nichel. In aceste doua exemple se identifica transformarea de faza gratie calculului surselor de cildura ce

este descrisa in figura 1.13 (b).
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Figura 1.33 llustrarea variatiei temperaturilor si surselor de caldura asupra unui AMF pe baza de cupru si
nichel: (a) Evolutia temperaturilor (imaginea din stanga) masurate in timpul unui test de tractiune uniaxiald
asupra unui AMF pe baza de cupru (CuZnAl) si a surselor de caldura asociate (imaginea de mai jos) [54]. (b)
Evolutia temperaturilor (imaginea superioard) masurate in timpul unui test de tractiune uniaxiala asupra unui

tub din AMF pe baza de nichel (NiTi). Sursele de caldura asociate se regasesc in imaginea de mai jos [67].
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Articolul de sinteza a lui A. Chrysochoos [53] prezinta TI ca metoda de studiu in
comportamentul materialelor. In aceast lucrare este descrisa prelucrarea imaginilor termice ce conduce
la estimarea surselor de caldura plecand de la datele inregistrate cu ajutorul camerei cu infrarosu.

Metoda a fost utilizata si in [54, 55, 56, 57, 58, 67, 68, 69, 70].

1.6.2 Cadrul termodinamic

Cadrul utilizat in continuarea acestui lucru pentru determinarea surselor de céldura si a disiparii
asociate acestora va fi acela al Termodinamicii Mediilor Continue (TMC). El va permite analiza
efectelor termice si a celor termice asociate deformarii unui mediu continuu. TMC regrupeaza mai multe
tehnici de abordare ale caror obiect de studiu sunt sistemele macroscopice globale.

Prima abordare, numita Termodinamica Proceselor Ireversibile (TPI), generalizeaza conceptele
termostaticii Tn evolutie lenta si aproape de echilibru termodinamic global si se bazeaza pe axioma starii
locale.

A doua abordare, numita Termodinamica rationala (TR) propune construirea unei teorii
termodinamice pentru sistemele ,,aproape de echilibru”. Abordarea folositd in continuarea acestui
document va fi descrisa de termodinamica proceselor ireversibile. Cititorul interesat de diferitele metode

de abordare va putea sa se delecteze cu teza lui H. Louche [63].

- Termodinamica Proceselor Ireversibile

Obiectivul acestei sectiuni este de a prezenta principalele concepte si rezultate legate de TPIL.
Astfel, un sistem termodinamic este un sistem care produce schimb energetic de tipul /ucru mecanic sau
caldura cu exteriorul. Un mediu continuu poate fi considerat ca un sistem termodinamic. Un proces
termodinamic este reprezentat de multitudinea de stdri prin care trece sistemul termodinamic in timpul
evolutiei acestuia.

Astfel, tuturor particulelor acestui sistem li se va asocia cate un element de volum presupus omogen si
considerat ca un subsistem termodinamic.

Potrivit axiomei starii locale ce sta la baza TPI : ,,in orice moment al unei evolutii, intreg
sistemul, chiar si in afara echilibrului, poate fi considerat ca fiind format din reuniunea subsistemelor
omogene aflate in stare de echilibru”. Aceasta inseamna ca pentru evolutiile suficient de lente, timpul de
intoarcere la echilibru termostatic a fiecarei particule este infinit mai mic decat timpul caracteristic
intregului sistem.

In continuarea acestui studiu consideram cd un subsistem termodinamic va fi un element de
volum al unui material solid.

La echilibru termodinamic, un element de volum va fi descris prin (n+1) variabile (ay, a,...., 0y)
reale independente, scalare sau tensoriale, numite variabile de stare. Ele se pot traduce prin
caracteristicile mecanice si fizico-chimice ale elementului de volum. Alegerea acestor variabile va fi
condusa de finetea descrierii dorite si de tipul fenomenului ce urmeaza a fi modelat. Astfel aceste

variabile de stare pot fi de doua tipuri:variabilele observabile (T- temperatura absoluta, - deformatia
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total etc) care definesc integral un sistem reversibil. variabilele interne (g,- deformatia plastica, ec-
deformatia elastica, parametrii de transformare microstructurald, parametri de imbatranire etc) care {in
cont de istoria interna si de evolutia microstructurald a materialului.
O functie de stare va fi definita ca o functie F cu variabilele de stare corespunzitoare. Ea va fi
numita potentialul termodinamic atunci cand ea va reprezenta energii (interna, libera, entropie).
Deformatia cvasistatica a unui mediu continuu este un exemplu tipic de proces termodinamic
cvasistatic (in sensul starii locale). O astfel de deformatie trebuie sa se producd in conformitate cu
principiile TPI, ale caror procese sunt reamintite in ceea ce urmeaza.
Primul principiu al termodinamicii prezinta conservarea energiei unui sistem. El exprima posibilitatea de
transformare a energiei mecanice in caldura si invers. Pentru descrierea globalad a unui sistem S de

volum V si a carui limita este 0 V:

dE/dt =P’ + Q’ (1.5)
unde E = E + K reprezintd energia totald a sistemului si E-reprezintd energia internd, P’ -reprezinta
puterea eforturilor exterioare, Q -reprezintd campul de caldura primit din exterior de catre sistem.
Principiul al doilea al termodinamicii postulat vorbeste despre existenta entropiei si temperaturii

absolute, notate cu S si T. Campul de producere a entropiei este totdeauna superior sau egal cu campul

de caldura primit impartit la temperatura.
Principiul al doilea enuntat sub forma globala a unei inegalitatati apare sub forma:
r g-n
—= [, -dv— [, ds (1.6)
- Inegalitatea lui Clausius-Duhem

Inegalitatea lui Clausius-Duhem se obtine introducand energia libera specifica in ecuatia 1.5 si

are urmatoarea forma:

=0 (1.7)

Inegalitatea poate fi scrisd si sub forma restransa prin addugarea a doua marimi cantitative d; si
dzl d1+d2 ZO (18)

in care d; -corespunde disipdrii intrinseci sau mecanice si d, corespunde disiparii termice.
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1.6.3 Ecuatia difuziei de caldura

Ecuatia locala a difuziei de caldura pune 1n evidenta variatia spatiala si temporala a variabilei de
stare T (temperatura absolutd). Aceasta reprezintd de fapt o rescriere a expresiei locale a conservarii

energiei plecand de la potentialul termodinamic al energie libere specifice care descrie legile de stare:

R

de 8% z
ﬂ:_l-ﬂl"

a .
P ™ PQ“}—P(T sz LT T3

ri:})= r—divg — w (1.9)

Daca vom introduce notiunea de caldurad specifica C, pe care o presupunem constantd pentru

variatii mici de temperatura si legea lui Fourier, vom avea urmatoarele ecuatii:

CzTé
or (1.10)
q=—kgradT

Ecuatia caldurii devine:

— . 8y T8ty .
pCT — div [kgrrxdT)— r=d;, + pT - +e+pT Pl (1.11)

unde :
C: caldura specifici (in J.kg' .C");
p: masa volumica (in kg.m™);

k: tensor de conductivitate (de ordinul 2) (in W.m™.K™).
In scopul simplificirii ecuatiei de mai sus, aceasta se poate rescrie sub urmitoarea forma:
pCT —div (k gradT) = dy + w/,,, + 7 (1.12)

Fiecare termen al acestei ecuatii poate fi detaliat astfel:

i. pCT si div (k gradT): acesti doi termeni se traduc prin campul de absorbtie sau de

desorbtie a caldurii si variatiile campului de cdldurd in mediu respectiv. Acestea din urma
sunt datorate conductie termice.

1. d;: acest termen se refera la puterea volumica disipata (disipare intrinsecd). Definitia
acesteia este data de ecuatia 1.10. Acest termen este omogen la o putere volumica (W/m®)
si este totdeauna pozitiv. El este urmarea fenomenelor ireversibile (imbétranire prin

oboseala, plasticitate etc.) ce se produc la nivel microstructural in timpul deformatiei
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materialului. Trebuie precizat cd buclele de histerezis observate in timpul testelor de
tractiune uniaxiala (incarcare-descarcare) efectuate asupra unui AMF sunt datorate
acestui termen. Pe de alta parte este provocat de catre cuplajul termomecanic pentru
conditii nonizoteme ale testelor [54, 55, 59, 71].

iii. 1 reprezintd campul de caldura volumica ce este schimbat cu mediul extern (efect joule,
radiatie,...).

iv.  Wem: acest termen descrie ansamblul cuplajului termomecanic si se desprinde in doua
parti:

8%y
aTde

<+ & , numit cuplaj termoelastic. Acest termen tine cont de faptul cd un material solicitat la

intindere se incalzeste dupa ce este comprimat si se raceste iIn momentul solicitérii. Influenta acestei
marimi asupra temperaturii se face prin componenta elastici € a cAmpului de deformatie si prin
intermediul coeficientului de dilatare termica din expresia energiei libere [60]. Aceste termen poate

fi scris in modul urmator:

el

N fa
—Tda : = (1.13)

in care A este tensorul de rigiditate de ordinul al patrulea si & este tensorul de ordinul al doilea al

dilatatiei termice. In cazul particular al unui material izotrop, ecuatia 20 devine:

de
~TaZ> (1.14)

unde a este coeficientul de dilatatie termica material si o urma tensorului tensiunilor;

o pT

P ;. Aceastd marime tine cont de toate cuplajele generate de alte fenomene termomecanice.
L

Fenomenul caracteristic ce se produce in cazul transformarii martensitice al aliajelor cu memoria
formei este asociat cu caldura latentd produsa in timpul transformarii de faza.
v. S reprezinta densitatea volumica a surselor de caldura de origine mecanica.
El arata ca sursele de cdldura sunt apar in acelasi timp de disiparea intrinsecd si cu termenii
cuplajului termomecanic. Importanta unuia sau celuilalt dintre acesti doi termeni variazd in functie de

tipul materialului sau de solicitarile studiate.

1.6.4 Radiatia termica: naturi si emisivitate

Sectiunea precedenta arata cat de importantd este masurarea corecta a campului de temperatura la
suprafata esantionului. Termografia in infrarosu este tehnica de analizd care este foarte puternic legata
de radiatia ce provine de la suprafata probei analizate termic si a obiectele ce emit radiatie

electromagneticd [63]. Radiatia termica este o emisie a unei unde electromagnetice caracterizatd prin
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lungimi de unda cuprinse intre 0,3 si 1000 pm. Spectrul infrarosu ocupa intervalul situat intre 0,75- 1000
um. Radiatia masurata prin observarea unui corp a carei temperaturd este Ty rezulta din suprapunerea a
patru fenomene [72], intalnite (figura 1.14):

- Corpul cu temperatura T emite radiatie proprie, notata Ra;

- Corpul reflectd o parte din energia primitd sub forma de radiatie spre mediul ambiant;

aceasta este notata Re;

- Daca corpul este partial transparent, el transmite o parte din radiatia emisa de fond. Partea

de radiatie transmisa de catre corp este notata Ab;

- La sfarsit se adauga absorbtia radiatiei aparute in urma traversarii spatiului dintre obiect

si camera cu infrarosu; aceasta se noteaza Abat.

A materialul
- / e
— - _vlh,” {-] -"_-
| camera I |
Ab

Figura 1.14 Reprezentarea schematica a reflexiei (Re), a absorttiilor (4b), (Abat) si a emisiilor datorata radiatie

(Ra) a unui corp la o temperatura Ty[89]

Radiatiile reflectate si emise de catre obiectul studiat variaza in functie de natura obiectului.
Apare necesitatea definirii unui corp etalon, numit ,,Corp Negru”. Acesta poate fi definit in felul urmator
[63]. Un 'Corp Negru' absoarbe complet toate radiatiile termice intalnite, indiferent de lungimea de unda
a radiatie si de directia lor. El este in aceeasi masura considerat un ,emitator perfect” la toate
temperaturile si Tn mediu izotrop. Emisivitatea sa, notata cu e este egala cu 1.

Emisivitatea unui material este data de raportul dintre energia primita de catre corp si aceea ce va
fi radiata de corp la aceeasi temperatura. Ea depinde de directia radiatiei, de temperatura si de starea
suprafetei materialului.

Camera masoara radiatia rezultata in urma celor patru fenomene descrise precedent. Prin urmare,
radiatia depinde in acelasi timp de emisivitatea si de temperatura obiectului radiant. Radiatia mdsurata
pe un ,,corp negru” provine in cea mai mare masura din emisia proprie. Acesta este motivul pentru care

probele folosite n timpul testelor cu termografie in IR sunt in prealabil spalate, degresate iar mai apoi
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sunt acoperite de un strat de vopsea neagrd mata cu o puternica emisivitate (> 0, 96) [63]. Proba poate

sa fie considerata un ,,corp negru” Tn masura in care reflexia radiatiei IR pe vopsea este neglijabila.

1.6.5 Ecuatia caldurii in 0D

Aceasta sectiune are scopul de a stabili ecuatia caldurii 0D, care sta la baza estimarii surselor de
caldura in cazul studiului nostru.

Orice sistem termomecanic aflat in afara echilibrului este considerat ca o suma a unui numar de
subsisteme omogene aflate la echilibru. In acest context, ecuatia corespunzitoare este stabiliti
considerdnd procesul deformatiei aspect al unui proces termodinamic cvasistatic. Acest proces poate fi
disipativ din punct de vedere mecanic. Prin simplificarea ecuatia difuziei de caldurd cu ajutorul legii

conductiei de caldurad determinatd de Fourier se obtine:

ar ,
pC - — kdiv (gradT)=s_+1,, (1.15)

unde T- este temperatura, rex - sursa externa de cdldurd si s, - sursa de caldurd produsa sau
absorbitd de material. Parametrii materialului sunt: densitatea - p, conductivitatea termica - k si caldura
specificd C. Variatiile temperaturii 0 = T - T, sunt definite in concordantd cu campul temperaturii de
referintd T, care este definit atunci cand specimenul nu produce sursd de cadldura. Consideram sursa

externd de caldura ca fiind constanta pe durata testului, ecuatia 1.15 devine:

pCo — kb =5, (1.16)

Pentru comportament termoelastic, sursa de cadldurd s, produsd de material este compusd din

termenul cuplajului termoelastic si disiparea mecanica (intrinsecd). Acest parametru din urma apare

.....

i.  Simplificarea ecuatiei difuziei de caldura

Se considera o geometrie a probei si o incarcare mecanicd astfel incat deformatia campului este
comparatie cu celelalte metale, campul de temperatura este aproape omogen la suprafata probei. In
consecinta, temperatura la suprafata probei este aproape egala cu media temperaturilor de pe Intreaga

suprafatd. Ecuatia sursei de caldura poate fi scrisd in acest caz astfel [74, 75, 76, 77]:

00 0
{2.2), i

unde T -reprezintd o constantd de timp ce caracterizeaza schimburile de cédldura dintre proba si aerul din
interiorul salii de experimente (convectie). Aceastd formulare a ecuatiei cdldura poate fi numitd

formularea ecuatiei sursei caldurii in 0D. Pentru determinari similare ale ecuatiei sursei de cdldura, se
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pot studia referintele [78, 79, 80, 81, 82, 83], care prezintd calculului ecuatiei sursei de caldura in 1D
respectiv 2D.

Valoarea lui 1 caracterizeaza nivelul de adiabaticitate al evolutiei sistemului termodinamic.
Astfel, dacd t are o valoare prea mare in timpul testelor, sistemul termodinamic poate fi considerat

adiabatic.

iil.  Unitatile de masura ale sursei de caldura

Sursa de calduri s, este exprimatd in W.m™. insa, este util sa dividem aceasti cantitate cu pC':

S¢

[l

s = (1.18)

In urma simplificarii prin pC rezulta ecuatia sursei de caldurd exprimatd in °C.s”!. Folosind
aceasta unitate de masura este posibil sa exprimam cantitatea de caldura produsa in cazul unui proces
adiabatic. In cazul in care sistemul respectd conditiile non adiabaticitatii rata de temperaturd obtinuta

este diferita datoritd schimbului de caldura cu mediul inconjurator.

Astfel din ecuatia 1.17, ecuatia sursei de caldura in 0D este exprimata astfel:

[9+Qj=s (1.19)
T
Concluzii

Datele din literatura privind cercetarile in domeniul aliajelor cu memoria formei aratd ca aliajele
cu baza de cupru constituie o varianta importantd ce poate fi luatd in considerare pentru numeroase

aplicatii industriale.

Studiile din literatura au fost efectuate in general pentru un singur aliaj sau pentru un grup mic de

aliaje cu compozitii foarte apropiate.

Exista referinte privind masurarea campurilor termice de la suprafata probelor in timpul

deformarii folosind camera in infrarosu, chiar si o metoda pusa la punct de A. Chrysochoos.

In literatura sunt prezentate cercetiri privind dependenta capacitatii de amortizare a vibratiilor de

compozitia chimica, cat si influenta acesteia asupra frecarii interne.

Cui s.a. au reusit sa traseze o harta a histerezisului de transformare in functie de parametrii retelei

cristaline, realizand o corelatie cu compozitia chimicd a aliajelor studiate.

In bibliografia studiatd nu exista date si nici metode de calcul a energiei mecanice disipate in

functie de campurile termice.
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PARTEA A II-A
CERCETARI EXPERIMENTALE

CAPITOLUL 2 - ARGUMENTAREA ALEGERII COMPOZITIEI CHIMICE S1
PROGRAMUL EXPERIMENTAL

Obiectivele cercetarii stiintifice derulate in cadrul tezei sunt:

e Elaborarea unui grup de aliaje cu memoria formei din sistemul Cu-Zn-Al ce acopera o

plaja importanta de compozitii din domeniul cu transformare > M,

e Stabilirea corelatiei Intre compozitia chimica, microstructura, proprietati termomecanice

si efectul termic care insoteste transformarea structurala;

e Calculul disiparii de energie mecanica pe baza efectul termic care insoteste

transformarea structurala.

2.1 Argumentarea plajei de compozitii

Pentru a stabili corelatia intre compozitia chimica, microstructurd, proprietati termomecanice si
efectul termic care insoteste transformarea structurald este necesar un studiu pe un domeniu de
compozitie cat mai larg. Aliajele elaborate pentru acest studiu au fost alese in functie de mai multe

criterii:
- Aliaje din sistemul Cu-Zn-Al cu structurd martensitica sau austenitica la temperatura ambianta;
- Influenta proportiilor de zinc si aluminiu asupra microstructurii;

- Stabilirea unei compozitii chimice de baza, aleasa cu ajutorul diagramei de stare Cu-Zn pentru a
putea obtine cu usurinta transformarea f—=>M chiar si la viteze de racire mai mici de la care se

porneste pentru obtinerea prin aliere a setului de aliaje;

Deoarece nu au fost gasite articole in literatura de specialitate care sa masoare disiparea mecanica la
AMF, am avut dreptul la liber arbitru in alegerea zonei de pe suprafata diagramei care sd fie supusd
studiului. Tnsi studiul reprezinti o continuitate a cercetirilor AMF in domeniul disiparii energiei
mecanice si legaturii dintre aceasta si compozitia chimicd. Multi cercetdtori din domeniul AMF au fost si
sunt interesati de stabilirea unei legéturi dintre microstructura si compozitie chimica, compozitie chimica
si histerezisul de transformare, histerezis si structura cristalind a retelei cristaline(vezi concluziile

capitolului 1).
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Figura 2.1 Zona aleasa teoretic pentru analiza disiparii energiei mecanice in a) si zoom cu pozitiile alese pentru
probele de AMF Cu-Zn-Al pentru a fi fabricate in b)

In figura 2.1 sunt prezentate pozitiile aliajele Cu-Zn-Al alese pentru a fi fabricate. In partea stanga este
prezentatd integral diagrama binard Al-Zn, exprimatd In procente atomice ,care prezintd zond unde
transformarea de faza poate avea loc[115]. Astfel, alegerea aliajelor destinate cercetarii a fost facutd in
acest spatiu delimitat cu linie groasd continud. Pentru elaborare s-a ales zona superioard a acestei

diagrame.

In partea dreapti pentru o identificare usoara a pozitiilor exacte ale aliajelor destinate elaboririi s-a
efectuat o marire a spatiului delimitat cu linie intreruptd in diagrama Al-Zn ce prezintd zona destinata
cercetarilor. Mai multe detalii cu privire la aspecte legate de procedura de elaborare vor fi prezentare in

capitolul 4.

De asemenea variatia compozitiei chimice este destul de mare pentru a fi trasate concluzii referitoare la
masurarea disiparii mecanice si influentei compozitiei chimice asupra disiparii ireversibilitdtii mecanice,

intre 11-15% atomice pentru concentratia de aluminiu si intre 15-21 pentru concentratia de zinc.

2.2 Programul experimental

Studiul de fatd reprezintd munca depusd de o echipa intreaga si pusa laolaltd de mine. Prezenta

lucrare reprezinta munca desfasurata pe o perioada de trei ani in trei laboratoare diferite:
v" Universitatea din Pitesti, Laboratorul de Stiinta si Ingineria Materialelor din Pitesti;
v" Universitatea Tehnica Gh. Asachi , Laboratorul de Stiinta si Ingineria Materialelor din Iasi;

v" Universitatea Blaise Pascal, Laboratorul de Mecanica si Inginerie (LaMI), Institutul Francez
de Mecanica Avansatd(IFMA)

Programul experimental este descris in tabelul de mai jos:
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Tabelul 2.1 Descrierea programului experimental

NR. | ACTIVITATEA ECHIPAMENTE LOCATIA DETERMINARI
FOLOSITE

CRT
Cuptor electric cu Universitatea | Alegerea aliajelor

1 Elaborarea AMF

rezistenta

Forme de turnare
continua (cilindrica
si paralelipipedica)

Tehnica lasi

studiate

Alegerea compozitiei
chimice

Fabricarea AMF Cu-
Zn-Al si Cu-Al-Ni

Caracterizarea Microscopie optica Analiza
microstructurii §i . microstructurala
propriettilor Dilatometru UPIT . .
aliajelor in stare o Determinarea efectului
2 turnati MEB Universitatea | 4e memoria formei
Tehnica Iasi
DRX Determinarea fazelor
constituente
3 Tratamente termice Cuptor cu rezistenta | Univ. Teh. Evidentierea efectului
de punere in solutie lasi de memorie
Controlul Spectrofotometru cu | Univ. Tehnicd | Determinarea
4 compozitiei chimice | scanteie din Jasi compozitiei chimice
Caracterizarea AMF | Microscopie optica | UPIT Analiza
dupa tratamente o microstructurald
5 MEB Universitatea
Tehnica lasi Determinarea fazelor
DRX

constituente

Deformarea plastica
a aliajelor 1n stare

Instalatie de
deformare tip

U Tehnica
lasi

Micsorarea grosimii
AMF fabricate

6 turnatd i dupa laminor
tratamentul termic
Determinarea punctelor
. i ] ) ) ) critice ale
Analize calorimetrice | Calorimetru Univ. Tehnica

lasi

temperaturilor de
transformare(Af,Ms,As
,Mf)
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Caracterizarea Microscopie optica UPIT Determinari
esantioanelor 1n o microstructurale pentru
vederea stabilirii MEB Universitatea | comparatii intre starea

3 influentei deformarii | jo Tehnica lasi | (yrata i starea laminat
plastice asupra Uni .

. o niv. Blaise -
microstructurii si Pascal Sp.ect.rul ene;rgnlor o
compozitiei chimice chimice emise de aliaj
Teste de tractiune si | Cuplajul dintre Univ. Blaise Teste de incercari
inregistrarea masina de tractiune | Pascal mecanice cu
campului de sl camera cu determinarea fazei in

9 temperatura infrarosu stare initiala
Teste de ciclaj mecanic
cu determinarea
campului de
temperatura
10 Prelucrarea si Programul Matlab Univ. Blaise | Prelucrarea campului
interpretarea datelor Pascal de temperaturd si
experimentale determinarea evolutiei
temperaturii in timpul
testelor
Determinarea disiparii
mecanice caracteristice
fiecarui aliaj in timpul
ciclajului mecanic
11 Determinarea UPIT Prelucrarea datelor
legaturii disipare termomecanice i
mecanica, stabilirea legaturii
compozitie chimica, disipare, concentratie,
microstructura microstructura
Concluzii

- A fost aleasd o plaja de compozitie care permite stabilirea unei corelatii intre compozitia

chimica, proprietatile termomecanice si disiparea de energie.

- S-astabilit un program experimental riguros, pe etape si activitati pentru realizarea obiectivelor

tezel.
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CAPITOLUL 3 - MATERIALE SI TEHNICI EXPERIMENTALE

Materialele metalice prezintad intrebuintari Incd din cele mai vechi timpuri datoritd proprietatilor
pe care le prezinta. Dezvoltarea acestora incepe inca din timpuri stravechi, odata cu descoperirea fierului
si a prelucrdrii acestuia. De asemenea descoperirea cuprului si a bronzurilor a dus la imbunatatirea

nivelului de trai si cresterea nivelului de viata.

Inci de pe atunci omul continud expansiunea pe treptele cunoasterii si dezvoltarii, ca urmare apar
primele semne ale aparitiei aliajelor cu memorie la inceputul secolului XIX. Se descoperd apoi
proprietatile uluitoare ale acestor aliaje iar cercetarile in aceastd directie cresc exponential. lar toate
aceste proprietati se datoreaza existentei transformarii martensitice, transformare care se poate produce

prin variatia temperaturii i prin incarcare mecanica.

Insa pentru identificarea transformarii produse si a modificarilor produse la nivel microstructural
s-au adaptat diferite tehnici de masurd si analizd cum ar fi: microscopia opticad si microscopia cu
transmisie de electroni. De asemenea pentru determindri ale punctelor critice de transformare se folosesc

tehnici specializate, cum ar fi: calorimetrie, rezistivitate si dilatometrie.

Si inventivitatea cercetatorilor nu se opreste aici, tot timpul exista tendinta determindrii a noi metode de

analiza care sd ofere date cat mai precise si cat mai putin impurificate.

In continuare sunt prezentate aspecte teoretice ale materialelor si metodelor folosite in determindrile

realizate in cadrul tezei de doctorat.

3.1. Materialele utilizate

In aceasta teza de doctorat sunt studiate aliaje metalice cu memoria formei din familia cuprului.
Mai exact sunt studiate aliaje cu memoria formei Cu-Zn-Al. Initial s-au fabricat doua familii diferite de
aliaje cu scopul de a studia disiparea mecanicd asupra lor si a compara proprietatile prezentate de
fiecare. Insa planul de cercetare previzut a anticipat imposibilitatea studierii ambelor grupe si s-a decis

alegerea unei singure grupe:Cu-Zn-Al.

Materialele utilizate in aceasta teza sunt materiale metalice, de Tnalta puritate care se gasesc in stare

initiald sub forma de lingouri:

- Cupru — materialul metalic cu continut majoritar, cu o puritate minima de 99,99%;

- Zinc-metalul cu aportul secundar din punct de vedere al compozitiei chimice si cu o puritate mai
mare de 99,9 %:;

- Aluminul — metalul cu aportul cel mai scazut, dar de o puritate crescutd(99,99%), la fel ca si

celelalte doud componente ce alcatuiesc aliajul neferos cu memoria formei.
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3.2. Tehnici experimentale folosite in cadrul cercetarilor

In cadrul tezei de doctorat s-au folosit o serie de tehnici experimentale, incepand cu pregitirea
materialelor destinate fabricarii amestecului si finalizdnd cu analiza disiparii energiei in timpul testelor
mecanice. Astfel, conform etapelor tehnologice de lucru si tehnicilor corespunzatoare utilizate pot fi

enumerate Tn ordinea cronologica efectudrii acestora, urmatoarele etape:

I.  Tehnici utilizate la prelucrare mecanicd a lingourilor metalice pentru pregatirea
corespunzatoare a maselor calculate in vederea topirii si alierii materialelor;
II.  Topirea aliajelor si alierea AMF, s-a facut intr-un cuptor cu inductie cu creuzet din grafit;
III.  Analiza aliajelor in satre turnati, unde se folosesc masini standard de prelucrarea
electromecanica, de slefuire si lustruire;
IV.  Analiza aliajelor se face In urma aplicarii unui tratament chimic de punere in solutie;
V.  Analiza microstructurald, se utilizeaza microscopul optic si electronic cu baleiaj(MEB);
VI.  Determinarii compozitiei chimice, sunt folosite doud instrumente de masura: microscopul
cu scanare de electroni si spectrofotometru cu scanteie;
VII.  Determinarea efectului de memoria formei( masinii de tractiune si dilatometru);
VIII.  Analiza temperaturilor critice de transformare, foloseste calorimetru si dilatometru(
analiza calorimetrica);
IX. Deformare plastica la cald pentru reducerea dimensiunilor probelor cu ajutorul unui
laminor;
X.  Ajustarea dimensiunii probelor laminate conform dimensiunilor dorite se face cu ajutorul
unei masini de debitat;
XI.  Tratamente termice (cuptor electric cu rezistentd);
Masurarea variatiei temperaturii In timpul testelor de incercari mecanice se face cu ajutorul camerei
cu infrarosu, iar pentru incercdrile mecanice de ciclaj se foloseste o altd masina de tractiune
In cele ce urmeaza vor fi descrise cele mai importante tehnici folosite pentru studiul materialelor din

aceastd teza. Vor fi prezentate: echipamentul utilizat, tehnica de analiza si proprietatile acestora.

3.2.1. Analiza chimicd prin spectrometrie cu scdanteie

Spectometru Foundry Master — model 01J0013, Alimentare 220 VAC, 50/60 Hz, dimensiuni:
368 x 625 x 889 mm, P= 600 W lucru/500 W- stand by, reductor de argon: 99,999 % puritate, sistem

optic, pompa vid.

Compozitiile aliajelor realizate au fost determinate dupa tratamentul termic primar cu ajutorul
unui spectrometru cu scanteie Foundry Master, prezentat in figura 3.1, aflat in dotarea laboratorului
Facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor,lasi cat si prin analizd EDX (analiza cu raze X a energiei

dispersate, cu ajutorul microscopului cu scanare de electroni) [15].

37



Figura 3.1. Spectrofotometrul Foundry Master utilizat pentru determinarea compozitiei chimice a AMF studiate

Testele se realizeaza prin analiza a trei-cinci scantei, fiecare de aproximativ 1 mm, in final

realizandu-se media aritmetica a acestora.

3.2.2 Studiul materialelor prin microanalizd chimicd EDS

Microscopia electronica cu scanare (SEM), precum si micro analiza calitativa i cantitativa se
poate realiza cu un sistem SEM-EDX model VEGA II LSH TESCAN. Microscopul electronic cu
scanare de electroni are cuplat un detector EDX tip QUANTAX - Bruker. Etapele unei analize spectral
generale sunt: achizitia spectrului; corectarea efectelor detectorului; identificarea elementelor si
selectarea unei serii de linii pentru fiecare element; calcularea radiatiei de franare a mediului; evaluarea
picurilor suprapuse si estimarea intensitatilor nete; calcularea concentratiilor prin raportarea sau nu la

etaloane; editarea rezultatului si prezentarea.

Figura 3.2 Detector EDX Bruker pentru microanaliza
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Analiza spectrala complet automata este folosita in cazul analizelor de rutina atat in industrie cat
si in multe laboratoare. Principalele caracteristici tehnice ale detectorului EDX sunt prezentate in tabelul
3.1 iar imaginea acestuia 1n figura 3.3. Acest tip de analiza a fost facutd pentru determinarea

compozitiilor chimice ale aliajelor elaborate.

Tabelul 3.1 Caracteristici tehnice ale detectorului EDX utilizat pe un echipament SEM pentru

microanaliza cantitativa si calitativa

Tipul de detector

UHV-Si(Li)

Aria activa

10/20/30/80 mm?>

Materialele ferestrei

Dura-Berylium 8 pm

Materialul colimatorului

Zirconiu

Intrarea radiatiilor

Axiala sau inclinata

Stabilitate

0...1,2 bari (-15...43 psi), <*0,3 bari/s (5psi/s)

Viteza maxima de numarare

1 000 000 cps (in functie de procesorul de semnal)

Timpul de formatare recomandat 1...50us

Rezolutia energiei >129 eV (MnKa, 1000 cps)
Racire Azot lichid

Modurile de racire Aprox. 0,5 1/zi
Temperatura de operare 0...35°C

Temperatura de depozitare

-10 ... +55 °C, < 90% umiditate relativa

In ceea ce priveste modul de utilizare, detectorul EDX beneficiaza de tunul de electroni si de
incinta vidata a microscopului cu scanare de electroni, dar in rest are separat unitatea de preluare a
semnalului §i de procesare §i inregistrare a acestuia. Pentru analiza datelor captate de detectorul EDX
este folosit soft-ul Quantax care se porneste prin dublu clic pe iconita de pe desktop sau din programul
Start[131].

3.2.4. Analiza microstructurald prin microscopie electronicda - SEM

Microscopul electronic este nelipsit in multe laboratoare. Cercetatorii il folosesc pentru a
examina material biologic (cum ar fi microorganisme si celule), diferite molecule mari, probe de biopsie
medicald, metale si structuri cristaline, si caracteristicile diferitelor suprafete. Microscopul electronic
este folosit extensiv pentru inspectia si asigurarea calitatii In industrie, inclusiv, in mod deosebit, in

fabricarea dispozitivelor semiconductoare.

In tabelele 3.2 si 3.3 sunt prezentate comparatii intre principalele microscoape utilizate in analiza

materialelor.
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Tabelul 3.2 Comparatie Intre examinarea la microscopul optic (MO) si microscopul electronic cu baleiaj

(SEM)

PROBA/CARACTERISTICI MO SEM
Modul de examinare La presiune atmosferica In vid
Starea de agregare Solida Solida
Lichida
Conductivitate electrica Nu este necesara Necesara (in vid
inaintat)

Addncime de camp Mica Mare

Rezolutie maximd 3200 A (uzual) 35 A (uzual)

1000 A (conditii speciale)

5A (tun cu emisie In

camp)

Tabelul 3.3 Comparatie Intre caracteristicile microscoapelor electronice cu baleiaj (SEM) si ale celor cu

transmisie (TEM)
CARACTERISTICI SEM TEM
Rezolutie maxima 5A 1A
Tensiune de accelerare 0,2 +50kV 20 +1250 kV
Forma probei Masiva Film subtire
Topografia suprafetei Structura interna
Imagine permite imagini Imagini de inalta rezolutie

stereoscopice

Rezolutia unui microscop electronic cu transmisie este limitatd in principal de aberatia de

sfericitate, dar o noud generatie de sisteme de corectie a aberatiilor a avut ca efect depasirea partiald a

aberatiilor sferice si cresterea rezolutiilor. Corectiile din software ale aberatiei de sfericitate pentru

microscoapele electronice cu transmisie de inaltd rezolutie a permis producerea unor imagini cu

rezolutie suficient de buna pentru a evidentia atomi de carbon in diamante, aflati la distante de doar 0,89

angstromi (89 picometri) unii de alii si atomi din silicon la distante de 0,78 &ngstromi (78 picometri),

marind de 50 de milioane de ori [95].

40


http://ro.wikipedia.org/wiki/Abera%C5%A3ie_de_sfericitate
http://ro.wikipedia.org/wiki/Abera%C5%A3ie_de_sfericitate
http://ro.wikipedia.org/wiki/Carbon
http://ro.wikipedia.org/wiki/Diamant
http://ro.wikipedia.org/wiki/%C3%85ngstr%C3%B6m
http://ro.wikipedia.org/wiki/Picometru

Fascicul de
electroni

=—— Lentile magnetice

TV analizor ]

Detector .
de electroni “t,{\:
retrodifuzati

g Analizor de
electroni secundari

Suport—m, Proba A

a) b)

Figura 3.3 Microscop cu scanare cu electroni — a)principiul de functionare, b) microscopul folosit pentru analiza

microstructurald

Principiul fizic al microscopului cu scanare de electroni (sem), prezentat in figura 3.3 a), se
bazeaza pe aceleasi principii ca si microscopul optic, cu singura deosebire ca ,,sursa de lumina” este in
acest caz un fascicul de electroni, iar lentilele nu sunt optice, ci electromagnetice [96]. In figura 3.3 b)
este prezentatd imaginea microscopului cu scanare de electroni (Sem) aflat in dotarea laboratoarelor

Facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor, Universitatea Tehnica ,,Gh, Asachi” din lasi.
Avantajele utilizarii SEM sunt urmétoarele:

e puterea de focalizare a fascicului, ceea ce duce la obtinerea de imagini pentru diferite forme ale

suprafetelor;
e gama largd de mariri de la 20x pana la > 80000x;

e se pot obtine imagini 3D si date despre compozitie chimica daca acest lucru este dorit.

3.24. Echipament pentru incercarea la tractiune

Masina pentru incercarea la tractiune / compresiune INSTRON 3382

Masina pentru incercarea la tractiune / compresiune INSTRON 3382 USA Capacitate de
incarcare 100 kN, viteza maxima: 500 mm/min, viteza minima: 5x107° mm/min, forta maxima la viteza
maxima: 50 kN, viteza maxima la fortd maxima: 250 mm/min, viteza de revenire: 600 mm/min,
Bluehill® Lite Software, incinta climaticda INSTRON -70°C ... + 350°C, dispozitiv de flexiune
INSTRON in 3 puncte, 100kN, dispozitiv de compresiune [135]. Echipamentul acceptd probe sub forma
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,,0s de peste” de diferite dimensiuni. Incercirile de tractiune pentru care a fost folosita masina de
tractiune din dotarea laboratoarelor Facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor din Iasi au urmarit:

1) determinarea fenomenului superelastic limitei si eventual evidentierea palierelor ce

marcheaza formarea martensitei induse prin tensiune folosind curbele de incarcare - descarcare.;

2) determinarea gradului de recuperare a alungirii, respectiv a prezentei efectului de memoria

formei,

Aceste analize au rolul determinarii prezentei efectului de memoria formei prin determinarea gradului
de recuperare al deformatiei la incalzire sau al efectului superelasticitatii mai inaintea efectudrii de masuri

calorimetrice.

Figura 3.4 Masina de incercari mecanice Instron 3382

Masina de incercare mecanica MTS+15kN

Inginerii din toata lumea se bazeaza pe sisteme de testare a materialelor, dintre care face parte si
masina de tractiune de tipul MTS+15kN, deoarece se doreste obtinerea unor rezultate corecte atat pentru
materialele supuse testelor statice si dinamice.

Renumita pentru acuratetea ei de neegalat, flexibilitatea de inaltd performanta si caracteristici
standard inovatoare, aceste sisteme testare ofera conditii ridicate si rezultate de 1nalta acuratete pentru
toate tipurile de medii de testare si de laborator.

Masina de incercari mecanice MTS 858 este dotatd cu un sistem mecanic de incarcare de 15 kN.
Aceastd masina comporta o sarcina de incarcare care poate functiona la frecvente de pana 30 Hz. Acesta

oferd un spatiu generos de testare intre coloanele de pe orizontala masinii cat si o fixare usoard a
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specimenului. Forta de actionare a masinii este datoratd presiunii exercitate de unitatea sistemului

hidraulic la care este conectat intreg sistemul.

Masina de tractiune MTS #15 kN este alcatuitd din mai multe componente: doud coloane, o
traversa pe care este prinsa una dintre ,falcile’ de prindere, cea mobila, cealalta este prinsa la capatul
celalalt; sistemul de aliniere al probei; traductorii de fortd; sistemul de comanda si control si sistem de
fixare cu protectie contra vibratiilor externe. Cu ajutorul acestui sistem se pot efectua teste de tractiune
sub sarcina continua cat si sub forma de cicluri de tensiune cu aceeasi forta. In imaginea de mai jos este
prezentata masina de tractiune cu principalele componente utilizata pentru testele din aceasta tezd de

doctorat.

Tabelul 3.4 Principalele caracteristici ale masinii de tractiune MTS£15kN

Specificatiile tehnice Model Standard Model Extins
Capacitatea 15 kN 15 kN
Sfortei(maxima)
Spatiu de testare pe 789 mm 1289 mm
verticala
Distanta dintre 460 mm 460 mm
coloanele de testare
Inaltime totali 1687 mm 2187 mm
Greutate totald 192 kg 231 kg

In figura de mai jos este prezentat sistemul format din masina de tractiune MTS £15kN folosita

in cadrul studiului tezei de doctorat.

e ||

MIS 858 Table Top System e

Figura 3.5 Masina de tractiune MTS +15kN utilizata pentru testele mecanice din teza
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Masina de tractiune dispune de centru de comanda digital extern care ajuta la reglajul distantei dintre
axele masinii, astfel se evita eventualele accidente ce pot aparerea in timpul reglajului prealabil

incercarilor. Nu sunt descrise sistemul de racire, circuitul primar si consola de comanda externa.

3.2.5. Analiza dilatometricda a materialelor

Dilatometrul este echipamentul capabil sd masoara modificarea formei geometrice a corpurilor
prin variatia temperaturii. In figura 3.6 sunt prezentate citeva modele de dilatometre utilizate in

investigarea termica a aliajelor.

Echipamentul de laborator, pe care s-au realizat testele, este prezentat in figura 3.7, dilatometru
orizontal tip L75HS care poate Inregistra: modificarea termicd (reversibild si ireversibild) pas cu pas,
transformdrile de faza cu transfer de masa si proprietatile de cristalizare [133]. Sistemul principal
prezentat este conectat printr-un sistem de achizitie la un calculator personal pe care ruleaza softul
acestui echipament de prelucrare a informatiilor. Probele care pot fi analizate pe acest tip de dilatometru
pot fi solide, lichide, pulberi, fibre si folii si acestea necesita o prelucrare prealabila datorita suportului

standard pe care il poseda echipamentul [102].

Figura 3.6 Tipuri de dilatometre utilizate in analiza proprietdtilor termice ale materialelor metalice: a)

dilatometru cu scala, b) dilatometru electric, c) dilatometru clasic
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Probele pot fi supuse incalzirii sau racirii, dupa caz, cu un regim de temperaturd linear, variatia
temperaturii probei In este masuratd cu ajutorul unui termocuplu pana la 2050°C sau cu un pirometru

(prin radiatie) pana la 2400°C. Testele pot fi realizate in aer, vid sau sub un gaz inert.

Figura 3.7. Dilatometru orizontal Linseis L75HS

Sistemele de masurd a temperaturii folosesc urmatoarele materiale: siguranta de siliciu pentru
temperaturi cuprinse Intre -160 si 1100°C, Al,O3 sau ZrO; pentru temperaturi pana la 1750°C, tungsten
si grafit pentru temperaturi mai mari de 2000°C.

Racirea cuptorului se face cu apa (este nevoie de un flux de minim 1 litru pe minut cu temperatura intre

10 51 25 grade Celsius.

Cuptorul de incalzire depinde de modelul de dilatometru, cel pe care il avem in dotare utilizeaza

ca elemente de incalzire bare de grafit, racire cu apa si atmosfera controlata.

Tot echipamentul de analiza este controlat de un calculator pe care este instalat atat programul
pentru comanda si controlul echipamentului, cat si programul de analizd a datelor inregistrate in urma

experimentului.

Acest tip de instrument a fost folosit in cadrul acestei teze pentru determinarea coeficientului de
recuperare al deformatiei unei probe cilindrice supusd in prealabil la tractiune. De asemenea s-au
determinat temperaturile critice de transformare cu ajutorul diagramei temperaturd/timp inregistrata in

timpul incalzirii esantionului studiat.
3.2.6. Analiza calorimetricd a materialelor utilizdnd un echipament D.S.C.

Deoarece cantitatea de caldura pe care o poate primi sau ceda un corp este o forma de energie,
ca unitate pentru masurarea ei in sistemul international [SI] se foloseste joulul. Cantitatea de caldura
de 1 joule este echivalenta cu lucrul mecanic efectuat de 1 newton pe distanta de 1 metru, adicd 1J =
IN x Im. Caldura schimbata de un sistem termodinamic $i mediul exterior (celelalte sisteme care il
inconjoard) nu se poate masura direct, indiferent de modul de transfer (incélzire, racire, efectuarea
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unui lucru mecanic). De exemplu, este imposibil de masurat cantitatea de cdldura aparuta la nivelul
franelor 1n cursul opririi unui automobil. In acest caz, valoarea caldurii Q se calculeaza din variatia

(scaderea) energiei mecanice a vehiculului:

Q:Em initialé‘Em finala (3 1 )

Intr-o incinti izolatoare termic (izolata adiabatic) sunt plasate doud corpuri aflate la temperaturi
diferite (figura 3.9): corpul C, aflat initial la temperatura #; mai ridicata, pe care il vom numi corpul cald,

si corpul R aflat initial la temperatura mai coborata decat ¢, pe care il vom numi corpul rece (£, < t;).

Figura 3.9 Descrierea principiului schimbului de caldura al unui calorimetru

In incintd existi aer, ale carui molecule servesc schimbului de cildura intre cele doud corpuri.
Este evident cd starea descrisa nu este o stare de echilibru termodinamic. Caldura va trece de la corpul C
la corpul R, pana la atingerea unei stari globale de echilibru termic. Temperatura lui C va scadea prin

racirea lui, in timp ce temperatura lui R va creste prin incélzire.

Evolutia aceasta se va termina cand C si R vor avea aceeasi temperatura, fie aceasta #p, numita
temperatura de echilibru. Valoarea lui #, va fi intermediara intre #; si #,. Atingerea temperaturii de
echilibru va interveni in toate masuratorile calorimetrice. Deoarece ansamblul celor doua corpuri este
izolat adiabatic de exterior, caldura cedatad prin ricirea pana la starea de echilibru termic a corpului C va
fi integral acceptatda de corpul R pentru a se incalzi pand la temperatura de echilibru. Conform

principiului I al termodinamicii aplicat sistemelor izolate termic $i mecanic:
Qabs = |Qced| (3.10)

Acesta este principiul schimburilor de caldura, iar relatia (3.10) se numeste ecuatia calorimetrica.

Ea se aplica tuturor masuratorilor calorimetrice.

Calorimetria diferentiald cu baleiaj (DSC) face parte din categoria metodelor calorimetrice de
analiza al caror obiectiv este masurarea schimbului de caldura. Tehnica DSC reprezintd metoda cel mai
frecvent utilizata pentru studiul descompunerilor exoterme in vederea determinarii cdldurii totale de

reactie si pentru evaluarea cineticii reactiei chimice prin prelucrarea ulterioara a datelor primare.
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Folosind metoda DSC se poate determina caldura de reactie care apare in domeniul de
temperaturd analizat (de obicei de la temperatura camerei pana la aproximativ 600-1000 °C in functie de
firma furnizoare de echipament). Datoritd cantititii mici de proba utilizatd (aproximativ 1 mg) este
exclus orice pericol de explozie. Aceasta cantitate de substantd se aseaza 1n interiorul unui mic creuzet
din metal, natura materialului din care este realizat creuzetul fiind functie de procesul pentru care este

utilizat, tranzitii fizice sau efecte exoterme.

Din curba DSC este posibild nu numai caracterizarea unui proces exoterm sau endoterm, ci §i
definirea tipurilor de tranzitii implicate. Daca pe diagrama apar mai multe picuri, endoterme sau
exoterme, acestea se raporteaza la picul endoterm ce reprezinta topirea substantei si care este cunoscut.
Daca are loc o suprapunere a picurilor atunci trebuie ca experimentele ulterioare sd fie realizate in
condifii in care sunt variate masa probei sau viteza de incdlzire, pentru a avea o buni rezolutie a

picurilor.

Metoda DSC este aplicatd pentru caracterizarea materialelor, control calitativ, identificare de
substante sau amestecuri de substante, investigarea stabilitatii, evaluarea diagramelor de faza,

determindri de puritate, investigatii cinetice, cercetare in vederea prevenirii accidentelor.

Din diagramele DSC se pot evalua: temperatura de inceput a procesului de topire, temperatura
minimului varfului endoterm, temperatura inceputului descompunerii exoterme, precum si temperatura
maximului varfului exoterm. Temperatura de topire a substantei se obtine prin extrapolare la viteza nula
de incélzire. Din evaluarea ariilor varfului endoterm si a celui exoterm si prin utilizarea curbelor de
calibrare se obtin cildurile de topire si de reactie. In figura 3.10 sunt prezentate doui modele de

calorimetre produse de firma Netzsch din Germania.

Figura 3.10. Fotografii ilustrand doud modele de calorimetre cu scanare diferentiala

Acest echipament in analiza materialelor metalice este foarte util §i pentru determinarea
punctelor de topire a metalelor si aliajelor. Calorimetrul este dotat cu un senzor de temperatura foarte
sensibil care poate face o excelentd diferentiere intre punctele de topire a componentelor diferite dintr-un
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material. Proba de analizat: Probele care pot fi analizate cu ajutorul calorimetrului cu scanare
diferentiala sunt de dimensiuni mici si sunt inchise in vase speciale din aluminiu, masa unei astfel de
probe trebuie sa fie intre 1 si 10 mg iar vasul se poate comanda in functie de aplicatie existand vase

etanse, vase deschise sau vase pentru presiune ridicata.

3.2.7. Madsuri termice

Masura surselor de caldura este imposibil a fi facuta in mod direct. Aceasta abordare consta in
utilizarea informatiei termice locale furnizate de catre camera cu infrarosu pentru evaluarea termenilor
»surselor de caldura”. Inainte de a prezenta aceasta analiza detaliata , este necesar de a reaminti

principalele caracteristici si proprietatea ale instrumentului de masura: camera cu infrarosu.

v Camera cu infrarosu

Aceasta dispune de o rezolutie de 320 x 240 pixeli si o rezolutie termica care este in functie de
gama de temperaturi utilizate. Acest numar mare de detectori permite achizitia unui numar foarte de
imagini in comparatie cu modelele mai vechi de camere. Detectorii sunt independenti unii de altii.

De asemenea utilizarea diferitelor tipuri de detectori vor modifica calitatea imaginii
inregistrate. Masura este mai putin omogena daca este realizata cu ajutorul unui singur senzor completat
printr-un sistem de baleiaj( vechile generatii de camere cu infrarosu).

Altfel, este necesar sa corectam imaginile cu ajutorul unui tabel ,CNU’ (Corectia Non Uniformitatilor)
dat de cétre producator iar efectuarea etalonarii de va face cu ajutorul unui ,corp negru’ care va fi descris
in capitolul urmator. Aceste corectii se fac in urma unei analizei sau dupa efectuarea etalonarii prealabila

masurii. Fiecare senzor are propria sa curba de etalonare, ceea ce inseamna ca are propriile setari.

Figura 3.12. Imaginea ce prezinta camera cu infrarosu Cedip Jade MWIR

Camera cu infrarosu Cedip Jade MWIR( Middle Wave Infrared), este dispozitivul care a avut

scopul masurarii si inregistrarii variatiilor de temperatura in timpul testelor mecanice. CI este verificata
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si etalonatd o data la patru ani. Aceastd camera prezintd o matrice egala cu 240x320 pixeli. Acest model
utilizeaza un senzor de unde medii ce utilizeaza o banda de 3-5 um.

Flux infrarosu

E’ Lentile

| Convertizor
Detector el analogico-numeric |-

I

Cimp de !ll Programe « Software PC

temperaturi l specializate |

L

e e,

Figura 3.13 Schema determinarii campurilor de temperatura

Frecventa maxima de achizitie a imaginilor complete este de 50 Hz. Se pot face reglaje ale
timpilor de integrare in limite cuprinse intre 10-3000pm, cu scopul determinarii unei precizii de inalta
calitate a masurii efectuate. Schema de principiu a determinarii cdmpurilor de temperaturd este
prezentata in figura 3.13. Radiatiile traverseaza lentila fiind transformate in semnal electric de detector.
Acest semnal este la randul lui transformat in semnal numeric cu ajutorul unui convertizor. Urmatoarea
etapd constd in corectia non uniformitatilor detectorului. Mai apoi semnalul corectat este trimis
calculatorului. Datele inregistrate vor fi stocate, iar mai apoi cu ajutorul unor programe de specialitate
furnizate de producdtor vor fi prelucrate si astfel se obtin valori numerice ale surselor de caldura. Toate
curbele ce au fost trasate in timpul experimentelor vor fi de prezentate, iar analizate numai cele mai
importante dintre ele, datorita volumului mare de date inregistrate.

Pentru acest studiu rezolutia termica este de 20 mK pentru o gama de temperaturi cuprinsa intre 5- 40°C
corespunzatoare unui timp de integrare egal cu 1500 ps.

Fisierul cu ajutorul caruia se face calibrarea a fost facut de producatorul camerei. Acesta a fost instalat
pe un computer personal care ne ajuta sa prelucram si sa inregistram filmul termic (lansarea nregistrarii
a unei scene dintr-un film termic si/sau imagine termica intr-un anumit interval de timp)datorita
programului CIRRUS.

Pentru testele prezentate in aceastd tezd, matricea de detectori nu va fi utilizata in totalitate: singurii
pixeli ce vor fi utilizati sunt 80 x160. Motivul pentru care se utilizeaza numai o parte din detectori ne va
permite sa utilizam o frecventd de achizitie(notatd prescurtat f,) mai ridicata, aceasta va fi fixata la f, =
436 Hz. Acesta alegerea se datoreaza testelor ce au fost facute pentru determinarea frecventei optime de
achizitii. Alegerea unei frecvente de achizitie ridicate ajuta la obtinerea unei bune rezolutii temporala a

semnalului in detrimentul numarului de detectori utilizati.
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Concluzii

Au fost prezentate materialele folosite ca materie prima la elaborarea aliajelor cu memoria formei din
sistemul Cu-Zn-Al, tehnologiile si echipamentele folosite la elaborare, deformarea plastica si tratament

termic.

Sunt prezentate tehnicile de laborator si echipamentele care au fost utilizare la caracterizarea probelor n

diverse etape ale cercetarilor.

Materialele studiate necesitd o analizd complexad care incepe la nivelul macrostructural unde se pot
observa modificarile aparute in urma fenomenelor fizice ce se dezvolta la nivelul microstructural. Insa
pentru a explica care sunt cauzele reactiilor aparute la nivel macro este nevoie de o analiza la nivel
microstructural. Aliajele cu memoria formei isi au baza proprietatilor deosebite pe care le prezinta in

existenta transformarii directe austenitd—>martensita.

Performantele acestor proprietati prezinta variatii semnificative in functie de natura aliajelor
implicate, in functie de compozitia chimica a componentilor si de particularititile microstructurale
etalate. Pentru a determina acesti factori determinanti in studiul AMF se utilizeaza instrumente de studiu
specializate. Astfel este important sd se inteleagd constructia, principiul de functionare si de Inregistrarea
datelor acestor instrumente pentru a reusi explicarea fenomenelor ce au loc si de a realiza corelarea

legaturii existente dintre proprietatile mecanice ale aliajelor—=> disiparea mecanica—>microstructura.

Studiul analizei microstructurale caracteristice fiecarei probe aduce informatii valoroase in
compararea si identificarea microstructurii caracteristice unui esantion, se poate observa orientarea
variantelor de martensita, densitatea si dimensiunile acestora pentru un esantion martensitic;
microstructura caracteristica fazei mama, austenita si fazei alfa in stare recoapta. Pentru identificare

acestor parametri se folosesc spectroscopia electronica si optica.

Pentru determinarea compozitiei chimice s-au folosit doud metode: spectrofotometria cu scanteie

si analiza de raze X.

Pentru determinarea  temperaturilor de transformare ale aliajelor se vor utiliza analiza

calorimetrica diferentiala si analiza dilatometrica .

In vederea determindrii existentei efectului de memoria formei s-a utilizat o masind de tractiune

si un dilatometru pentru masurarea recuperdrii deformatiei la transformare.

Ultima parte constituie studiul disiparii mecanice cu ajutorul cuplajului dintre masina de
tractiune si camera cu infrarosu. Acest cuplaj are rolul inregistrarii variatiilor temperaturii cu ajutorul

camerei cu infrarosu de la suprafata probei supusa incercarilor mecanice cu ajutorul masinii de tractiune.
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CAPITOLUL 4 - ELABORAREA SI CARACTERIZAREA AMF Cu-Zn-Al IN STARE
TURNATA

In acest capitol sunt prezentate aspecte ce privesc determinarea metodei optime de alegere a
compozitiei chimice, elaborarea aliajelor cu memoria formei studiate in cadrul acestei teze,
caracterizarea microstructurald a acestora si stabilirea prezentei efectului de memorie in aliajele

fabricate.

Capitol este Tmpartit in trei parti. Prima parte prezinta un studiu comparativ in vederea stabilirii

metodei optime de calcul 1n alegerea compozitiei chimice a probelor ce urmeaza sa fie elaborate.

Scopul partii a doua este de a descrie tehnologia de obtinere a unui aliaj cu memoria formei ternar Cu-
Zn-Al alegerea compozitiei chimice a acestuia, alegerea compozitiei, calculul Incarcaturii, topirea si
alierea, prelucrarea mecanici(indepartarea retelei de turnare, slefuirea si lustruirea) si tratamentele

termice.

Al treilea subcapitol este destinat caracterizarii termomecanice, a efectului de memoria formei si

a capacitatii de recuperare a deformatiei remanente prin efect de memorie.

4.1 Alegerea compozitiei unui AMF in functie de temperatura critica de transformare
: Formula sau nomograma

Pentru studiul privind metoda de alegere a compozitiei chimice prin formule sau nomograme au
fost testate doud probe cu compozitii chimice cunoscute(tabelul 4.1 si tabelul 4.2). Probele au fost
supuse analizei microscopice, dilatometrice si calorimetrice. Rezultatele temperaturilor critice au fost

analizate, interpretate si comparate cu rezultatele oferite de formule respectiv nomograma.

Pentru calculul temperaturilor critice Mg si Ag au fost folosite formulele de calcul determinate de

Guenin. Rezultatele sunt prezentate in cele ce urmeaza.

AMF Cu-Zn-Al au 1n general o temperatura de transformare martensitica situatd in general Intre valorile
-200°C s1 +100°C. La alegerea temperaturii de inceput de transformare martensitica se va tine cont de

faptul ca:

e Temperaturile inferioare de transformare pentru Ms vor fi obtinute pentru compozitii de
25-30% zinc si 4% aluminiu [11, 25];

e Temperaturile superioare de transformare pentru Ms vor fi obtinute pentru compozitii de
14-19% zinc si 8%[11, 25].

Una dintre metodele folosite pentru determinarea punctelor critice de transformare in functie de

compozitia chimica a aliajului a fost folosirea formulelor de calcul determinate de Guenin ( formula 1.3
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si 1.4). Pentru comparatie s-au folosit valorile determinate din calcul cu ajutorul formulei si cele
identificate cu ajutorul nomogramei Cu-Zn-Al in care sunt identificate pozitiile de inceput de

transformare martensitica in functie de compozitia chimica a aliajului in procente masice(figura 1.10 ).

4.1.1 Aliajul Cu-19.96Zn-7.28A1

Primul aliaj cu memoria formei studiat are compozitia chimica prezentatd in tabelul 4.1.

Tabelul 4.1 Compozitia chimica exprimata in procente masice pentru primul aliaj studiat Cu-Zn-Al

Element chimic Cu /n Al

% de masa 72,25 11996 | 7,28

a) Analiza microscopica

Microstructura 1n stare turnata si calita a fost pusa in evidenta cu ajutorul microscopiei cu
scanare electronica(SEM). In acest sens a fost utilizat un microscop de tipul Il LMH produs de firma

Vega Tescan utilizand un detector cu electroni secundari.

SEM HV; 30.00 kV WD: 58121 mm i 1 VEGANW TESC/ 00 K
View fleld: 211.65 pm  Det: SE 50 pm View field: 28 62 um

a) b)
Figura 4.1 Analiza microscopica a aliajului Cu-19.96Zn-7.2841 in stare turnata si tratat termic (a) si (b)

Microstructura acestui aliaj, determinata prin microscopie electronica cu baleiaj la temperatura
mediului ambinant este prezentatd in figura 4.1. Se observa clar prezenta martensitei in benzi, deci
aliajul este martensitic la temperaturd ambianta. Deci temperaturile critice de transformare trebuie sa se
gaseasca in totalitate peste 20°C.

b) Analiza dilatometrica

Pentru evidentierea efectului de memoria formei si a procentului de recuperare a deformatiei

remanente impuse cu masina de tractiune s-a folosit un dilatometru orizontal de tipul L75HS ce dispune
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de bare de grafit pentru incélzirea probei, atmosfera controlata, iar sistemul de racire este pe baza de apa.
Cu ajutorul acestuia se pot determina de asemenea temperaturile de inceput si sfarsit de transformare de
faza. Dilatometru lucreaza in domeniul de temperaturi 0-1600°C iar datoritd formei orizontale ofera
avantaje datorita incalzirii omogene a probei, a manipuldrii usoare sau datorita protectiei la masurare pe

care o ofera fluxul de gaz inert.
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Figura 4.2 Dilatograma aliajului Cu-19.96Zn-7.28A41 turnat, tratat termic si supus la tractiune cu o amplitudine
a deformatie de ¢,= 2%

Diagrama obtinuta in urma analizei dilatometrice (figura 4.2) pentru AMF Cu-19.96Zn-7.28Al
care a suferit un tratament termic de cdlire, aceasta prezintd variatia lungimii esantionului in timpul
incalzirii aliajului cat si punctele critice ale transformdrii martensita-austenitd. Acest esantion a suferit o
incircare mecanici monotoni de aproximativ 4%. In urma testului, aliajul inregistreazi o deformatie
remanentd de aproximativ 1,8%. Dupa indepartarea incdrcarii mecanice, aliajul este pregatit pentru
analiza dilatometrica. Astfel acesta va fi sectionat, prelevandu-se o proba de dimensiuni mici care va fi
supusa unui proces fizic de incalzire in intervalul de temperaturi 25-150°C. Pe diagrama poate fi
remarcatd la 58,5°C un inceput de transformare inversd, As. De asemenea pe diagrama se distinge o

recuperare a deformatiei remanente datorata efectului de memoria formei .

c) Analiza DSC
. Pentru determinarea punctelor critice de transformare a fost utilizat un calorimetru cu scanare
diferentiala (DSC) produs de firma germana Netzsch. Acesta lucreaza in domeniul de temperaturi
25°.....700°C, cu racire cu apa intre -85 ...600°C si cu racire mecanica cu azot -180°...700°C;
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Analiza calorimetrica diferentiala inregistreaza orice modificare aparuta si o transpune pe un grafic care
este analizat si interpretat pentru stabilirea transformarilor obtinute. Se incearca identificarea
transformarii de faza, a punctelor critice de transformare ce apar la Incélzire ca efect al transformarii
indirecte si la racire, ca efect al transformarii directe. Exista cazuri 1n care se pot determina doar
temperaturile As si Af datorita lipsei sistemului de racire din dotarea instalatie aparatului DSC. In figura

de mai jos este prezentat un astfel de caz.

DSC AmWimg)
« QXD

008 4 272 Jig
789 °C

008 i = = — - - . - — - . — - — - i

Tempercature I"'C

Figura 4.3 Termograma caracteristicd unui aliaj Cu-19.96Zn-7.28A41 ce prezinta comportamentul la ciclaj termic
(3 cicluri)

Curba calorimetrica corespunzatoare specimenului nostru studiat Cu-19.96Zn-7.28Al este
prezentatd in figura 4.3. Calorimetria a fost facutd in acelasi interval de temperatura ca si analiza
dilatometricd(20-150°C), dar in acest caz racirea este produsa pand la -50°C pentru determinarea
transformari directe austeniti-martensita. In timpul incilzirii are loc o reactie endoterma la 78,9 °C care

este urmata de o reactie exoterma slaba ca intensitate la temperatura de 119.1°C.

Pentru transformarea directa apare o reactie exoterma la temperatura de 105,2°C, transformarea
A->M. De unde putem trage concluzia ca aliajul studiat se afld in stare martensitica la temperatura

ambianta.

d) Calculul Ms utilizind formula si compararea cu rezultatele valorilor obtinute
experimental

Vom calcula temperatura de inceput de transformare martensiticd cu ajutorul formulei 1.3 pentru
compozitie chimica a aliajului: 72,25Cul9, 96Zn7, 28Al %.
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Deoarece formula utilizata este exprimata in procente atomice, este necesara transformarea procentelor
masice in procente atomice. In urma calculului s-au obtinut: 66 Cu-18Zn-16Al % atomice. Vom

introduce valorile in formula de mai jos:
Mg =2212 - 66, 9 [1,355(%at.Al) + (%at.Zn)], °C
Introducand valorile numerice in formuld am obtinut:
Mg =2212 - 66, 9 [1,355(13) + (18)] = - 442, 36°C(nu e posibil , 0 absolut = 273, 15°C)

In conformitate cu analiza calorimetrica diferentiala DSC valoarea corespunzitoare Ms este egala cu
105,2 °C.( figura 4.3)

4.1.2 Aliajul Cu-22.633Zn-6.44Al

Al doilea aliaj cu memoria formei studiat are compozitie chimica prezentata in tabelul 4.2 :

Tabelul 4.2. Compozitia chimica a celui de-al doilea aliaj cu memoria formei studiat

4.2 Compozitia chimica a aliajului studiat

Element concentratia | concentratia
(mas.%) (at.%)
Cupru 70.94 65.63
Zinc 22.63 20.34
Aluminiu 6.44 14.03
Total 100 100

a) Analiza microstructurala

Microstructura acestui aliaj, determinatd prin microscopie electronicd cu baleiaj in starea turnata si dupa
tratamentul termic primar al AMF este prezentat in figura 4.10. In primele doud imagini a) si b),
microstructura corespunzatoare AMF Cu-22.633Zn-6.44Al prezinta variante de martensita primare si
secundare, intersectia a trei graunti cu planul habital bine definit si limita de crestere a martensite la
nivelul granitei grauntilor. Impuritétile ce apar pe suprafata studiata sunt datorate procesului de pregatire

a probei in vederea analizei metalografice a probei.
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In figura 4.10 c) este prezentati micrografia unei probe tratate termic la o marire de 500X. Se constati
ca proba prezinta structurd martensiticd la temperatura ambianta. Scopul acestor micrografii nu este
acela de a efectua o analiza microstructurald ci de a ardta existenta fazei martensitice la temperatura
ambianta. Punctele critice sunt determinate ca si la aliajul prezentat anterior prin doud metode: DSC si

analiza dilatometrica.

b) Analiza DSC

Prin DSC se pune 1n evidenta existenta unei modificari in structura interna a materialului odata
cu cresterea temperaturii.

In figura 4.12 este prezentata termograma DSC pentru proba de AMF Cu-22.63Zn-6.44Al, care a
avut greutatea egala cu 23,5 mg si pentru care s-au identificat valorilor temperaturilor As si Af. Aparatul
utilizat nu dispune de sistem de racire. Intervalul de temperaturi in care s-a facut analiza a fost 25-
500°C. Sunt inregistrate doua picuri, primul dintre ele este exoterm si corespunzator transformarii de
faza cu varful la 231,7 °C si al doilea la 479 °C.

c¢) Analiza dilatometrica

Dilatograma obtinuta in timpul procesului de incalzire este prezentatd in figura 4.11 arata.
Incilzirea s-a ficut cu o viteza de 5°C/min intr-un domeniu de temperaturi situat intre 25-400°C. Proba
testatd are forma cilindrica si dimensiunile: 1=23 mm si d=31 mm. Pe diagrama se observa un punct de
transformare 1n stare solida la 307°C care reprezinta inceputul de transformare de faza M—> A. Diferenta
de temperaturd dintre punctul determinat cu ajutorul analizei DSC si cea determinatd prin dilatometrie

este pusa pe seama tensiunii acumulata in proba in timpul incarcarii mecanice.

d) Calculul Ms utilizand formula si compararea cu rezultatele valorilor obtinute
experimental

Vom inlocui valorile corespunzatoare in formulele pentru calculul Ms si As :
Mg =2212 - 66, 9 [1,355(14.03) + (20, 33)]=2212 - 2631 =- 419 °C

respectiv As =2177 — 2295 = -118 °C (vezi figura 4.6)

4.2 Procedura experimentali a elaborarii si fabricirii AMF Cu-Zn-Al in laboratorul
Facultatii SIM din Iasi

Reludm aceasta analiza prin a prezenta ideea de la care s-a pornit in alegerea compozitiei
chimice a aliajelor studiate. Teza este bazatd pe analiza variatiei temperaturii in functie de variatia
compozitiei chimice a aliajelor elaborate, mai exact este vorba despre disiparea de energie mecanica

obtinutd in timpul tractiunii cu ajutorul unei masini de tractiune si urmarita cu o camera cu infrarosu.
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Ideea initiala de la care s-a pornit a fost aceea ca aliajele studiate sa se gaseasca in stare
martensiticd la temperatura ambiantd, incercand sa se evite disiparea energiei datorate caldurii latente
produsa in timpul transformarii de faza austenitd-martensita. Etapele urmate de un aliaj de la elaborare si

pana la analiza finala la care a fost supuse sunt descrise schematic in figura 4.4.

Aliaj) cu memoria formei Cu-Zn-Al

Elaborare prin fuziune

1 Alegerea compozifiei chimice
2 Topirea elementelor chimice
3 Analiza compoatiel chimice
4 Tratamente termomecanice

5 Analize specifice

Fy

&

Y

Aparat de analiza:

Corectie compozifie chimica

| Spectrofotometru
Caracterizare Dilatometru
AMF DSC
Masina de tractime
Analiza chimica Camera cu infrarosu

Microscopie electronica

Dilatometrie

Analiza termomecanice
(dilatometrie, efect de memoarie,
temperaturi critice de transformare)

Figura 4.4 Etapele parcurse de un AMF de la elaborare pdna la analiza finald

Probele paralelipipedice fabricate au dimensiunile: L=100 mm, 1= 20 mm, g= Imm. In urma
determindrii microstructurii initiale a aliajelor ce urmeaza a fi elaborate, s-a trecut la analiza diagramelor
binare, a nomogramelor pentru stabilirea exacta a cantitatii componentelor incarcaturii ce urmeaza a fi
supusa topirii in aer liber si identificarea formulelor de calcul al temperaturilor de inceput de

transformare martensitica si austenitica.

Ca urmare a efectudrii calculelor si a analizei comparative dintre temperatura de Inceput de transformare
martensiticd obtinuta prin formula dedusa de Guenin s.a. si din nomograma(figura 1.6) lui Wayman s.a.,

constatdm cd rezultatul corect este dat de nomograma.
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Formulele de calcul pentru inceputul transformarii martensitice Ms, respectiv inceputul transformarii
austenitice As prezintd diferente destul de mari Intre valoarea reald a temperaturii de transformare si

valoarea calculata
Pentru fabricarea primei sarje a AMF Cu-Zn-Al se foloseste o cantitate neta de 1 kg din care:

- 740 de grame de cupru (74% Cu),

- 200 de grame de zinc (20% Zn) la care se mai adaugd 10-20 de grame care se vor pierde in
procesul de elaborare;

- 70 de grame de aluminiu(7% Al).

Procesul de topire are loc in urmatoarele etape:

I.  in prima faza se aduce cuptorul cu inductie la o temperatura de 1100-1200°C introducandu-se o
parte din cantitatea totald de cupru; apoi se adauga o parte din aluminiu.
II.  in urma topirii cuprului si aluminiului se scade temperatura cuptorului si se introduce zincul .
I11. dupa ce zincul s-a topit si s-a efectuat o omogenizare a baii metalice se introduce cuprul si
aluminiu ramas(figura 4.5). Se foloseste, la nevoie, un flux pentru protectie si degazare, care are rolul de
a forma un strat de zgura la suprafata baii metalice si de a impiedica oxigenarea acesteia si in special a

zincului care este predispus ardertii.

Cantitatea de zinc din incarcatura este mai mare cu 1-2% decat cea datoritd pierderilor ce se produc pe

parcursul topirii aliajelor.

Figura 4.5 Baia metalica a unui aliaj cu memoria formei Cu-Zn-Al

V. Dupa omogenizare baii, aliajul are o fluiditate buna; deci se pregateste forma in care va avea loc
turnare. Pentru studiul nostru turnarea s-a efectuat gravitational, in aer liber in forme de turnare initial

cilindrice si apoi in forme paralelipipedice.

58



Optiunea pentru forma paralelipipedicd utilizatd In procesul termomecanic este datd de deformare
plastica. Probele turnate in forme paralelipipedice sunt apoi supuse unui numar mai mic de treceri pana
la obtinerea grosimii dorite. Acest procedeu usureazad laminarea, iar riscul acumularii de tensiuni,
defecte si microfisuri este redus. Probele turnate in astfel de forme vor fi supuse unei analize chimice cu
ajutorul spectrofotometriei cu scanteie.

In general, analiza chimica a unui aliaj s-a rezumat la identificarea elementelor principale de aliere si
mai putin a celorlalte, deoarece nivelul impuritatilor este redus. In tabelul de mai jos este prezentati
totalitatea aliajelor elaborate sub forma cilindrica.

Pentru studiu vor fi alese probele a caror compozitiei chimica prezintd o variatie semnificativa de la un
esantion la altul, pentru a incerca evidentierea efectului variatiei compozitiei in functie de fluxul
energetic.

Analiza compozitiei chimice cu ajutorul metodei EDX se realizeaza pe probe de mici dimensiuni, pentru
a putea introduce cit mai multe probe in incinta analizorului. Insi dimensiunile probelor trebuie si

permita prelucrarea in vederea analizei microstructurale.

Etapele parcurse de materiale incepand cu alegerea compozitiei si pand la forma paralelipipedica sunt

reprezentate schematic in figura de mai jos:

Epruveta in Indepartare

.. > — . —> i Prelucrare
chimice metalelor stare turnati refelei de

Alegerea comp. Topirea

turnare mecanica

v

Tratament

termic
primar

v

Proba B Prelucrare Deformare plastica Analize(SEM, DSC,
paralelipipedica | mecanici (laminare) Dilatometrie)

Figura 4.6 Prezentarea parcursului materialului pand la forma paralelipipedica si analiza finald a AMF
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Tabelul 4.3 - Aliajele elaborate sub forma cilindrica in laboratorul de SIM, lasi

Element Cupru (% Zinc (% Aluminiu (% | Alte(% masice)
chimic/aliaj masice) masice) masice)
Cu-Zn-Al 01 75,81 17,52 6,67
Cu-Zn-Al 02 74,96 18,23 6,82
Cu-Zn-Al1 03 71,24 22,75 6,01
Cu-Zn-Al 04 75,9 17 7,09
Cu-Zn-Al 05 72,55 19,56 7,89
Cu-Zn-Al 06 72,28 19,47 8,24
Cu-Zn-Al 07 76,5 16,63 6,88
Cu-Zn-Al 08 73,37 17 8,8 Fe =0,84
Cu-Zn-Al 09 71,19 20,54 8,27
Cu-ZnAl 10 (28) 74 20 6
Cu-ZnAl 11 (8) 72 23 5
Cu-ZnAl 12 (6) 73,3 19,5 6,75 Co=0,6
Cu-ZnAl 13(20) 71 23 6
Cu-ZnAl 14 (22) 74,5 20 5,5
Cu-ZnAl 15 (23) 74 21 5
Cu-ZnAl 16 (24) 71 20 9
Cu-ZnAl 17 (29) 66 32 2
Cu-ZnAl 18 (26) 70 26 4
Cu-ZnAl 19 (19) 71 20 9
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Parcursul tehnologic si experimental al unei probe este unul destul de lung si presupune respectarea

strictd a parametrilor pentru fiecare etapa.

Figura 4.7 Probe turnate in forma paralelipipedica si cilindrica, in stare bruta

Dupa ce se efectueaza analiza chimica a probelor, daca probele corespund din punct de vedere chimic,

se Inlatura forma si reteaua de turnare. Pentru analiza probelor:

proba de AMF Cu-Zn-Al ce urmeaza a fi analizata chimic poate fi turnatd separat sau se
preleveaza din aliajul turnat sub forma bruta;

» prelucrarea mecanicd a probei se efectueaza astfel: are loc indepartarea primului strat, urmat
de o slefuire cu o hartie abraziva care prezintd urmatoarele granulatii: 200X-500X-800X-
1000X-1200X iar la final se efectueaza o lustruire pentru finisarea suprafetei probei;

= analiza microstructurala are loc atac cu nital 3% sau clorura ferica.

analiza chimica se realizeaza apoi prin spectrofotometrica si EDX.

Figura 4.8 Imagini din timpul fabricarii si prelucrarii termomecanice a unui esantion de AMF studiat
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Ilustrarea etapelor urmate pentru probele cilindrice s-a realizat in figura 4.8.

4.3. Determinarea capacitatii de recuperare a formei si comportamentul mecanic al
unui AMF Cu-Zn-Al

Studiul experimental vizeaza determinarea recuperarii deformatiei impuse asupra unui AMF Cu-
Zn-Al cu ajutorul efectului de memorie. Acest exercitiu este esential pentru evidentierea efectului de
memoria formei si dovedirea faptului ca aliajele fabricate sunt AMF. Experimentele efectuate pentru a
pune in evidentd efectul de memoria se bazeazad pe principiul incarcarii monotone, analizand diagrama
incarcare-descarcare. Proba supusa la tractiune va acumula tensiune primita in cursul deformatiei. Proba

este supusa analizei dilatometrice pentru a se evidentia efectul de memoria formei.

Efectul de memoria formei nu este intalnit la toate aliajele Cu-Zn-Al si de aceea fiecarui aliaj
fabricat si destinat cercetarii li se vor aplica diferite metode prin care se va evidentia efectul de memorie.
Metoda utilizata pentru verificarea efectului de memoria formei consta in aplicarea unei sarcinii
mecanice ce deformeazad aliajul. Aceasta deformatie este de aproximativ 4%. Deformatie este apoi
recuperatd prin Incdlzire. Analiza dilatometrica ne ofera informatii legate de modificarea proprietatilor
fizice ale probei in sensul recuperarii deformatiei impuse. Daca dilatograma pune in evidenta revenirea
aliajului putem afirma ca acesta se incadreaza in clasa aliajelor cu memoria formei. Au fost analizate
proprietdtile mecanice si capacitatea de memorie a formei a aliajului tertiar Cu-Zn-Al. Transformarile

microstructurale rezultate Tn urma tratamentului de calire au fost de asemenea puse in evidenta.

Aliajul studiat a fost elaborat intr-un cuptor cu inductie cu creuzet din grafit in aer liber folosind
metale de inalta puritate. Compozitia chimicd a fost determinata folosindu-se spectrometru prin scanteie
Foundry Master. Analiza chimica cu ajutorul spectrometrului a fost realizata in mai multe puncte de pe
suprafata probei, efectudndu-se mai apoi o mediere pentru o analiza cat mai precisa. Pentru testele de
incercdri mecanice a fost folositd o masina de tractiune/compresiune INSTRON 3382 cu o capacitate de
incarcare 100 kN
Deoarece majoritatea reactiilor chimice si fenomenelor fizice sunt nsotite de generare sau consum de

caldura, metoda calorimetrica este o metoda generala si pentru investigarea unor astfel de procese.

Proba analizatd are forma cilindrica si diametrul egal cu 31 mm cu capete perfect plate. Specimenul este
supus unei analize cuprinsi in domeniul de temperaturi 25 - 400 °C. In acest interval vom observa
evolutia dimensiunilor fizice ale probei 1n functie de temperatura si valorile punctelor critice pentru

transformarea inversa.

Scopul acestui studiu este acela de a pune in evidenta existenta efectului de memoria formei.
Calculul incércaturii metalice a fost facut pentru 1 kg de aliaj Cu-Zn-Al, deoarece astfel vom avea

diferente minime Intre compozifia calculata si cea obfinutd in urma topirii aliajului. Aliajul elaborat a
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fost turnat in forme cilindrice supus prelucrarii mecanice pentru a fi adus la forma si dimensiunile dorite.

Compozitia chimica a aliajul studiat este prezentata in tabelul 4.2.

Probele folosite pentru incercari mecanice si pentru punerea in evidentd a efectului de memoria
formei, sunt analizate in stare cilindrica. Probele cilindrice turnate sunt supuse prelucrdrii pentru
indepartarea retelei de turnare, prelucrdrii mecanice si apoi in vederea testului de incercare mecanica.
Forma si dimensiunile esantionului din aliaj cu memoria formei Cu-22,63Zn-6,44Al obtinut in urma
tratamentului termomecanic sunt 100 mm = lungime totald, 12 mm =diametru si 70 mm= lungime utila,
(figura 4.9). Inaintea testului pentru determinarea proprietitile termomecanice si a efectului de memoria
formei, aliajul a fost supus unui tratament termic de calire in apa. Testele au fost efectuate la
temperatura camerei. Valorile temperaturilor critice de transformare martensitica directa si indirectd au

fost masurate cu ajutorul calorimetriei diferentiale si a dilatometriei.

10
2X45°
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Figura 4.9 Dimensiunile si forma probei din aliaj Cu-22,63Zn-6,44Al dupa prelucrare mecanica in mm

Determinarea capacitatii de recuperare a formei aliajului a fost pusa in evidentd cu ajutorul analizei

dilatometrice.

In urma testelor de incercari mecanice, proba prezinti o deformatie maximald si o deformare
plastica (permanentd). Aceasta deformatie poate fi recuperata prin exista efectul de memoria formei. A
fost prelevatd o parte din proba de mici dimensiuni care a fost supuna analizei dilatometrice, care
inregistreaza variatia dimensiunii In timp cu cresterea temperaturii probei la incélzirea la temperaturi
inalte de pana la 600 °C. Variatiile inregistrate pe diagrama ne ajutd sa caracterizam aliajul supus
testului si determindm prezenta sau nu a efectului de memoria formei. Gradul de recuperare a formei
fatd de deformatia remanentd ne ofera informatii asupra capacitatii efectului de memorie pe care il

manifesta aliajul studiat.

4.3.1 Analiza microstructurala

Caracterizarea microstructurala s-a realizat in stare turnatd dupa tratamentul termic de calire,

prin microscopie optica si electronica de baleiaj
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Figura 4.10 Microscopie electronica cu scanare (SEM) a aliajului cu memoria formei Cu-22,637Zn-6,44Al in stare
turnatd(c) si calita (a,b)
. Diferite zone de pe suprafata probei au fost prelucrate mecanic si atacate cu reactivi pentru a pune in
evidenta microstructura in diferite momente ale elaborarii aliajului. Analiza microstructurald a aliajului
Cu-22,63Zn-6,44Al a fost realizata in stare turnatd (figura 4.10 ¢) si in urma unui tratament termic de
calire(4.10 a,b). Punerea 1n evidenta a structurii martensitice obtinute este prezentata in figura 4.10 a), b)
si ¢) la diferite puteri de marire. Microstructura tipica aliajului a fost realizata cu ajutorul microscop
electronic cu scanare (SME) - Secondary Electron Detector in avand ca scop identificarea
constituentului microstructural care este identificat la temperatura mediului ambiant. Microstructura
aliajului a fost studiata la trei puteri de marire diferite, respectiv 2500X, 1000X si 500X, acesta pune in
evidentd variantele de martensitd orientate prin autoacomodare obtinute In urma tratamentului de calire

cat si martensitd obtinuta dupa turnare.

S-au pus in evidentd variantele de martensitd de diverse forme si dimensiuni, limitele de graunte si
intersectia a 3 graunti. De asemenea pe suprafata probei sunt prezente urme ale atacului cu reactivi cat si

urme de impuritati .
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4.3.2 Determinarea punctelor critice de transformare

Punctele critice de transformare ale aliajului cu memoria formei Cu-22,63Zn-6,44Al in stare
calita au fost analizate utilizand doua metode distincte: analiza dilatometricd si analiza calorimetrica
diferentiala .

DSC este analiza specifica determindrii punctelor critice de transformare pe cand analiza
dilatometrica ne ofera informatii despre variatia dimensiunilor fizice ale specimenului.

Punctele de transformare au fost determinate utilizand metoda tangentelor iar valorile obtinute sunt
prezentate in tabelul 4.4. De asemenea cu ajutorul analizei dilatometrice se pot preciza valorile
temperaturilor corespunzatoare inceputului de transformare austenitica(As), respectiv sfarsitul de
transformare austenitici(Af) cat si domeniile de transformare corespunzitoare Iinceputului de
transformare martensitica (Ms) cat si finalul transformarii martensitice (Mf), insd acestea din urma pot fi
determinate in care aparatul este dotat cu sistem de racire. Pentru stabilirea domeniului de temperaturi de
transformare s-a analizat dilatograma materialului, prezentatd in figura 4.11, prin incalzirea pe un
domeniu de temperaturi de la 25 la 400°C cu o vitezd de incdlzire de 5°C/min. Testul s-a realizat in
atmosfera de heliu, Hes0, folosind un senzor de silica condensata. Forma probei a fost cilindrica cu

dimensiunile urmatoare: diametru (¢) egal cu 31 mm si lungimea (1) de 23 mm.
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Figura 4.11 Dilatograma caracteristica aliajului cu memoria formei Cu-22,63Zn-6,44Al in stare turnatd si

tratat termic pe un interval de temperaturi cuprins intre 25-400°C[104]
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Dilatograma determind numai punctele critice corespunzdtoare transformarii de faza inverse,
martensita-austenita. Se observa clar un domeniu de transformare in stare solidd, cuprins intre
temperaturile 307,8 si 351,4°C. Variatia din jurul temperaturii de 110°C ce poate fi caracterizata ca fiind
o reorientare a variantelor de martensita in timpul incélzirii. Aceasta mica variatie din jurul valorii de
110°C este reprezentatd de o mica contractie in volum a dimensiunii probei. A doua variatie de pe
diagrama este datoratd inceputului transformarii austenitice (As=307.8°C) iar cea dea doua inflexiune
este caracteristica temperaturii de sfarsit de transformare austenitica se gaseste la T=351,4°C[104].

In continuare este prezentat rezultatul analizei calorimetrice a aliajului cu memoria formei Cu-
22,637Zn-6,44A1 1n stare turnata si tratat termic(figura 4.12).
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Figura 4.12 Termograma DSC inregistrata pe incalzire intr-un interval de temperaturi 25-500 °C[104]

Proba investigatd a avut o masa de 23,5 mg, testul s-a realizat in atmosfera de argon avand incélzirea
si racirea pe intervalul 25-600 °C, realizdndu-se cu o vitezd de 10 °C/min. Pentru partea de incalzire,
corespunzatoare liniei continue de culoare albastra, se observa prezenta unui varf exoterm la temperatura
de 231,7°C cat si un varf endoterm la temperatura de 479,1 °C.

In aceasta diagrama calorimetrica sunt ardtate numai picurile inregistrate pe incilzire ca si in cazul
dilatogramei. De asemenea pe diagrama sunt calculate si energiile care marcheaza transformarea prin
intermediul soft-ului Proteus, valorile entalpiilor corespunzatoare varfurilor de transformare fiind de
0,3584 J/g pentru varful exoterm si de -1,167 J/g pentru varful endoterm. Valorile corespunzatoare
punctelor critice transformadrii indirecte de pe aceasta diagrama sunt urmadtoarele: As=230,2 °C si
Af=234,3°C. In tabelul 4.4 se prezinti valorile punctelor critice de transformare obtinute cu cele doua

metode de analiza prezentate mai sus.
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Tabelul 4.4. Valorile temperaturilor critice corespunzatoare transformarii inverse

Metoda de masurare folosita DSC DIL
As(°C) 230,2 307,8
Af(°C) 2343 3514

Se remarca o diferentd intre punctele critice de transformare indirectd determinate pe cale
experimentald cu ajutorul dilatogramei si cele determinate cu ajutorul analizei termice prin DSC.
Aceasta variatie este de 77,6 °C pentru As, respectiv 116,9 °C pentru Af. Diferenta de temperatura poate
fi pusa pe seama tensiunii Tnmagazinate de catre proba in urma incarcarii mecanice monotone.

Unul dintre factori cei mai importanti ce controleaza temperaturile critice de transformare este
compozitia chimica a aliajului, insa valorile sunt influentate si de tratamentele aplicate probei, deci de

istoricul termomecanic[104].

4.3.3 Determinarea recuperarii efectului de memoria formei

Determinarea recuperarii deformatiei permanente suferite in urma testului mecanic la care a fost
supusd proba are ca scop analiza existentei efectului de memoria formei a aliajului Cu-22,63Zn-6,44Al.
Curba tensiune-deformatie obtinutd la temperatura ambiantd pentru proba studiatd in acest articol este
prezentata in figura 4.13.

Aceasta curba incarcare-descarcare prezintd o configuratie tipica de curba pseudoelastica de maclare
in stare martensitica. Pana la aproape 400 MPa remarcam o deformatie elastica a martensitei, in sensul
directiel de tractiune. Dupa un prag de 440-450 MPa in lipsa unei tensiuni impuse se observa aparitia
unui semiplatou in timpul cdruia structura martensitica este autoacomodantd. Dupd acest platou

tensiunea este indepartata rapid obtindndu-se o deformatie remanenta de aproximativ 1,8 %.
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Figura 4.13 Curba tensiune-deformatie a aliajului policristalin cu memoria formei Cu-22,637Zn-6,44A1[104]
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Din epruveta supusa testelor mecanice monotone (Cu-22,63Zn-6,44Al) a fost prelevatda o proba cu
dimensiunile urmatoare: $=31 mm si I= 23 mm care a fost analizata dilatometric intr-un interval de
temperaturi 25-400°C, pentru a determina capacitatea de recuperare a deformatiei prin efectul de

memoria formei si punctele critice de transformare.

Evolutia alungirii curbei inregistrate pe dilatograma in functie de temperatura T este foarte importanta
deoarece orice schimbare de faza sau de microstructura se pune in evidentd prin variatia de lungime 61.
O recuperare integrala (100%) a deformatiei nu se poate realiza datoritd numarului mare de graunti si
prezentei unei mici cantitatea de faza o sau DO3[127]. O transformare de structura este asociata cu o
schimbare a coeficientului liniar de dilatatie transpusa pe curba dilatometrica printr-o schimbare a pantei
( figura 4.13). Punctele de transformare sunt intdlnite in anumite zone localizate pe panta curbei

dilatometrice.

Pentru determinarea efectului de memoria formei vom incalzi proba pana in momentul in care are loc
transformarea de faza martensita-austenitd. Remarcam ca odatd cu cresterea temperaturii are loc o
recuperare treptatd a deformatiei( pe dilatograma ). Aceasta recuperare se incheie odata cu transformarea
de faza ce are loc la 351,8 °C. Pe dilatograma se observa in urma incalzirii deasupra temperaturii Af, o
revenire dovedind existenta efectului de memoria formei. De fapt aceasta este una din proprietatile
aliajelor cu memoria formei si anume efectul simplu de memorie. Prin aceastd metoda se evidentiaza

atat prezenta efectului de memoria formei cat si a efectului simplu de memoria formei[ 104].

Concluzii

Compozitia chimica a aliajelor ce urmeazad a fi elaborate se stabileste astfel incat aliajele sa prezinte
transformarile caracteristice AMF. In cazul a doua aliaje, de compozitie chimica determinata, au fost
stabilite punctele critice ale transformarilor de faza prin analiza calorimetrica diferentiala si prin analiza

dilatometrica.

Pentru aceste aliaje s-au determinat punctele critice prin doua metode : formulele lui Guenin si

folosind nomogramele Wayman.

Valorile stabilite prin cele doua metode, au fost comparate cu rezultatele obtinute pentru temperatutrile

punctelor critice prin analiza calorimetrica diferentiala si prin analiza dilatometrica.

Flosid ca reper valorile determinate experimental, se constata ca valorile calculate cele mai apropiate
de valorile experimentaele sunt cele stabilite cu ajutorul nomogramei Wayman, metoda ce va fi utilizata

pentru toate aliajele din plaja de compozitie aleasa.

Sunt descrie etapele experimentale folosite la fabricarea aliajelor, de la alegerea compozitiei chimice si
pana la analiza probei cu ajutorul cuplajului masina de tractiune-camera cu infrarosu pentru

determinarea cantitatii de caldura disipata de probele analizata.
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Studiul asupra unui aliaj Cu-Zn-Al deformat in stare martensitica la temperatura ambianta ce poate
recupera deformatia permanenta prin efectul de memoria formei. Au fost analizate microstructura,
punctele critice ale transformarii directe, proprietatile mecanice si capacitatea efectului de memoria

formei a aliajului, cu urmattoarele rezultate:
J analiza microstructurala evidentiaza structura martensitica la temperaturd ambianta;

J temperaturilor critice de transformare directd obtinute prin DSC(A=230,2°C si A¢= 234,3°C) si
dilatometrie (As =307,4°C si Ay =351,7°C) confirmd prezenta structurii martensitice la

temperaturda ambianta

. deformatia remanentd de aproximativ 1,8 % a fost recuperata datorita efectului de memoria

formei dupa incalzire deasupra temperaturii Af

J aliajul Cu-22,63Zn-6,44 Al prezintd efect de memoria formei simplu [104]
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CAPITOLUL 5 - DEFORMAREA PLASTICA SI CARACTERIZAREA IN STARE
DEFORMATA

In acest capitol vor fi descrise tehnologia de deformare plastici a AMF pe baza de cupru si
principalele caracteristici microstructurale determinate in urma tratamentelor termice suferite. Scopul
analizei microstructurale este de a demonstra eficacitatea tratamentului de célire Tn aer (obtinerea
martensitei autoacomodante) pentru esantioanele de aliaj Cu-Zn-Al fabricate. Totodatd datoritd grosimii

mici obtinute, probele au fost calite in pachet.

Pentru studiul caldurii disipate s-au utilizat probe de forma paralelipipedica. Pentru a ajunge la
forma doritd aliajele au suferit mai multe tratamente termomecanice care sunt prezentate in figura 4.5

Decizia de a fabrica epruvete sub forma paralelipipedica a fost pusa pe seama urmatorilor factori:

- scopul tezei este acela de a masura Tn ansamblu cAmpul de cdldurd si mai exact disiparea mecanica de

la suprafata probelor in timpul testelor de ciclaj mecanic sau a testelor de incarcare mecanica monotona
- forma probelor este foarte importanta pentru a atinge scopul urmarit:
a) in cazul in care forma probelor este cilindrica, calculul sursei de caldura este dificil de efectuat;

b) pentru probele paralelipipedice, analiza termica se face mai usor datoritd formei regulate si bine
definite, cu variatii foarte mici a grosimii probei sau a lungimii utile ce caracterizeaza suprafata de

masurare.

In cele ce urmeaza va fi descrisa procedura experimentald de deformare plasticd a probelor si analiza

microstructurald in urma tratamentului termic.

5.1. Laminarea AMF Cu-Zn-Al

Pentru deformarea plastica a probelor turnate in vederea obtinerii formei paralelipipedice se face

prin laminare la cald.

Pentru obtinerea formei paralelipipedice se poate opta pentru o deformare initiald prin forjare. in acest
caz lingourilor preincilzite pand la 750°C sunt asezate pe o suprafati la 350-450°C a nicovalei.
Reducerea grosimii se face cu aproape 75% printr-o singurd lovitura. Daca dupa forjare s-ar aplica
deformare plastica la rece, aceasta ar putea duce la nlaturarea transfomarii martensitice prin coborarea

punctelor de transformare [28].

Inainte de deformarea plastica s-a realizat o recoacere intermediara la 750°C, cu durata de mentinere de

120 de minute, pentru omogenizarea compozitiei.
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Aliajele elaborate contin Intre 14 si 23 % Zn si intre 4 si 7 % Al. Alierea aliajelor Cu-Zn cu aluminiu
determind deplasarea spre stinga a diagramei de echilibru Cu-Zn (fig. 1.8) si aparitia fazei B la

concentratii mai mici de zinc. Aliajele elaborate au structurd a+f si f.

Temperatura optima de deformare este situata deasupra punctului P (fig. 1.8), astfel incat deformarea se

va realiza 1n faza .

Pentru aliajele Cu-Zn-4Al, punctul P este situat intre 650 si 700 °C. Avand in vedere pierderile termice
din timpul transferului probei de la cuptorul de Incélzire la laminor, care sunt de 100 pana la 150°C, la
pozitia punctului P se adauga 30°C+100+150°C.

Pentru laminare sunt utilizate probe in stare turnatad sub forma paralelipipedicad cu grosime initiala de 4
mm (figura 5.2). Deformarea plasticd are in vedere reducerea grosimii cu Imm pentru fiecare trecere

consecutiva pana la o grosime finald de 1 mm.

Laminorul utilizat este unul clasic, aflat in dotarea Facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor, lasi
(figura 5.5).

Esantionin =
% 3 Cuptor Incalzire panala 800-850°C
stare turnata .
Esa r?tlor] insta [e A 'Frela trtecere A c_ioua trecere Prl_ ma trt?cere
laminata (bruta) prin laminor prin laminor prin laminor

Figura 5.1. Schema de principiu a traseului parcurs de o proba pentru a fi deformata plastic prin laminare pana

la grosimea dorita

Figura 5.2. Proba turnatd din AMF Cu-Zn-Al ce urmeazad a fi suspusa lamindrii

Schema de laminare este prezentata in figura 5.1 si cuprinde urmatoarele etape:
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Probele sunt incalzite in cuptorul electric cu rezistenta (figura 5.3), situat in imediata vecinatate a
laminorului, pentru a putea face usor transferul si pentru a evita pierderile mari de cdldurd in
timpul transferului;

Probele se introduc in cuptorul setat la temperatura optima si sunt incalzite odata cu cuptorul.

In figura 5.4 este prezentata proba in timpul incilzirii in cuptor.

La temperatura optima, se scoate din cuptor si se transfera pe suportul metalic al laminorului.

Figura 5.3 Cuptorul electric cu rezistenta Vulcan A 130 folosit pentru incalzirea probelor laminate

Distanta dintre cilindri laminorului a fost setatd pentru a reduce grosimea probei cu 1 mm dupa
fiecare trecere.
Semifabricatul din AMF este impins usor si se realizeaza prima trecere printre cilindrii

laminorului.

Figura 5.4. Esantionul de AMF in timpul procesului de incalzire premergator laminarii
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- Se reia ciclul de incalzire cu mentinere pana la atingerea temperaturii optime si apoi deformarea
plastica pentru trei treceri succesive pand cand grosimea finald a probei este de aproximativ 1
mm. Dupd fiecare trecere, grosimea probei este masuratd cu ajutorul unui subler cu afisaj

electronic.

Figura 5.5. Laminorul folosit pentru deformarea plastica a AMF utilizate in aceasta teza

- Récirea probelor dupa fiecare laminare se face in aer liber si permite recristalizarea

5.2. Caracterizarea microstructurala a aliajelor in stare calita

Partea a doua a acestui capitol prezintd analiza microstructurald a AMF Cu-Zn-Al in urma
procesului termomecanic de deformare plasticd la cald si a tratamentului termic de calire. Scopul acestui
studiu este de a determina microstructura tipica aliajelor laminate, tratate termic si de a determina efectul
calirii in pachet asupra structurii interne caracteristice fiecarui aliaj.

Tratamentul termic de célire pentru punere in solutie a fost facut cu racire in aer si pentru probe asezate
in pachet. De asemenea tratamentul a fost repetat, de aceastd data cu racire in apa.

Datorita dimensiunilor caracteristice pe care le prezinti proba dupi laminare, 100x20x1 mm’,
gradientul de temperaturd suferd variatii rapide prin schimbul de temperatura cu mediul ambiant.
Aceastd ipoteza ne-a permis efectuarea tratamentului termic de calire cu racire in aer pentru obtinerea
martensitei autoacomodante cum este sugerat si in [90]. Incilzirea s-a realizat in cuptorul cu rezistenta,
la o temperaturd de 750°C, timp de 30 minute cu o vitezd de incdlzire de aproximativ 20-25°C/min.
Tratamentul in pachet s-a facut pentru a mentine forma pland la temperaturd inalta pentru probele din
aliaj Cu-Zn-Al studiate.

Sunt prezentate comparativ rezultatele obtinute pentru 3 esantioane cu pozitii diferite in pachet:
a) douad esantioane situate la extremitatea pachetului de probe paralelipipedice Cu-Zn-Al racite in
aer;
b) doua esantioane, unul situatd la extremitatile pachetului iar celalalt central,

c) doud probe de AMF Cu-Zn-Al tratate termic si racite in aer, respectiv apa.
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In primul caz,(a), sunt prezentate microstructurile caracteristice pentru doua esantioane situate la
extremitatile pachetului de probe calite si racite 1n aer (figura 5.6 ). Se observa cu usurinta limitele dintre
graunti si diferite variante de martensitd (in paralel, varf de lance) indusa termic (figura 5.6 a si c¢). Pe
langd microstructura autoacomodantd caracteristica procesului de calire in aer, se disting variante
secundare de martensitd puse in evidentd in figura 5.6 (b si d). Ca o scurtd concluzie, pentru cele doua

probe plasate la exteriorul pachetului, tratamentul termic s-a produs corespunzator.

ISEM HV: 30.00 kW “WD: 14.61 mm VEGA\ TESCANQSEM HV: 30.00 kW WD: 14.71 mm
iew field: 572.9 pm Det: SE iew field: 55.88 pm Det: SE

______ ai e ol
WD: 15.32 mm VEGAW TESCANESEM HV: 30.00 kV WD: 15.08 mm VEGAW\ TESCAN
iew field: 555.4 pm Det: SE iew field: 55.01 pm Det: SE

c) d)

Figura 5.6. Microstructura aliajelor Cu-20.717Zn-6.02Alsi Cu-15.217Zn-6.13A1 in stare laminatd si calite cu
rdcire in aer pentru a), b) c) si d), la diferite mariri: 500X a),c) si 5000X in b) si d)

In cazul b),acelasi tratament termic s-a efectuat pentru doud probe, una situati la extremitatea
setului de probe iar cealaltd central, ele ofera rezultate diferite fatd de primul caz. Conform

microstructurii determinate cu ajutorul microscopiei electronice cu baleiaj la diferite puteri de marire,
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microstructura tipica probei de la exteriorul pachetului este una tipicd martensitica autoacomodanta
(figura 5.7csid) .

Analiza microstructurald asupra probei de aliaj Cu-Zn-Al5 situatd in centrul pachetului arata

prezenta fazei a, datorata racirii mai lente (figura 5.7 a si b).

0kV  WD: 15.06 mm : L " vEGAWTESCANSEM HV: 30.00 KV WD: 15.06 mm VEGAW TESCAN
55.7 pm Det: SE lew field: 54.12 ym Det: SE

ISEM HV: 30.00 kV WD: 13.98 mm VEGAWL TESCANlISEM HV: 30.00 kv WD: 14.09 mm VEGAW TESCAN|
iew field: 542.6 pm Det: SE iew field: 56.99 prm Det: SE

Figura 5.7. Analiza prin microscopie cu baleiaj a probelor din aliajele Cu-23.06Zn-6.21A1 si Cu-20.71Zn-6.02A!
in stare laminata si dupa tratamentul termic de calire de punere in solutie cu rdcire in aer pentru a), b), respectiv
¢), d), la diferite mariri: 500X a),c) si 5000X in b) si d)

Daca numarul de probe din pachet supuse tratamentului este mare, cele situate in centrul pachetului
suferd o racire mult mai lentd decat cele situate la extemitati, ceea ce oferd posibilitatea aparitiei
precipitatelor si a fazei a.
Efectul tratamentului termic pentru doud probe supuse aceluiasi tratament termic de calire , c),
(temperatura de tratament 750-800°C, viteza de incalzire de aproximativ 25°C/minut, durata mentinerii
egald cu 30 minute) si racite in medii diferite (aer si apd) este prezentat in figura 5.8.
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Structura caracteristica aliajului dupa tratamentul de célire cu racire in aer, prezintd numerosi graunti.
Forma predominantd a placilor de martensitd este cea paraleld (figura 5.8. a). Totodatd se disting

variante primare de martensita si limita a trei graunti in figura 5.8 b.

= i L, - ’ o
ISEM HV: 30.00 k\/ WD: 12.23 mm VEGAW TESCANESEM HV: 30.00 kW WD: 12.09 mm VEGAW\ TESCAN
iew field: 491.1 pm Det: SE iew field: 52.30 pm Det: SE

ISEM HV: 30.00 kW WD: 16.78 mm VEGAW TESCANQESEM HV: 30.00 kv WD: 16.94 mm VEGAW TESCAN|
iew field: 579.9 pm Dat: SE iew fleld: 56.77 pm Det: SE

c) d)

Figura 5.8 Microstructura aliajelor Cu-20.5Zn-5.60A1 si Cu-20.177Zn-5.06A1 in stare laminata si in urma
tratamentul termic de calire de punere in solutie cu rdcire in aer pentru a), b) si e) si in apd, pentru c) si d), la
diferite mariri: 500X a),c) si e) si 5000X in b) si d)

Microstructura tipica a aliajului dupa tratament termic de calire in apa este prezentata in figura
5.8 (c,d). Se poate observa o structura tipicd martensiticd, diamant, cu placi mari primare si placi

secundare mici.
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Concluzii

Esantioanele de AMF Cu-Zn-Al turnate au fost prelucrate prin laminare la cald, pentru reducerea

sectiunii 1n 3 etape, realizand o reducere cu 25% pentru fiecare trecere.

Premergator efectudrii testelor de Incarcare mecanicd, pentru obtinerea efectului de memoria formei, aliajele
laminate au fost supuse unui tratament termic de cilire pentru punere in solutie cu ricire in aer in vederea
obtinerii martensitei autoacomodante. Calirea probelor a fost realizata n pachet, astfel efectul tratamentului

asupra probelor a fost diferit.

Au fost analizate microstructural, trei seturi reprezentative de cate doua probe fiecare.In cazul primelor doua
seturi cu acelasi tratament termic (racire in aer) microstructuriel diferite sunt datorate diferentelor de viteza de
recire prin pozitia probelor in timpul calirii. Pentru probele din al treilea set, tratamentul termic a fost diferit prin

viteza de racire (apa si aer).

Comparativ, rezultatele microstructurale ale tratamentului termic primar pentru seriile de probe in pachet cu racire

1n aer, se contata :

- Microstructura probelor situate la extremitatile pachetului unde viteza de racire era destul de mare este
martensitica( f>M).

- Microstructura probei situata in centrul pachetului, unde viteza de racire este mai mica, este formata

dintr-o cantitate mare de faza a.

Prezinta structuri a + B, M sau numai P, probele calite aer. Esantioane cu racirea In apd prezinta

structura martensitica.

Dacd numarul probelor aflate in pachet este prea mare nu se obtine aceeasi viteza de racire, tratamentul

termic trebuie refacut. Este recomandat sa se utilizeze un numar cat mai mic de probe in pachet.
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CAPITOLUL 6 - MASURAREA TEMPERATURII SI DETERMINAREA ENERGIEI
MECANICE DISIPATE PENTRU AMF Cu-Zn-Al

6.1 Notiuni recapitulative asupra disiparii mecanice

Reversibilitatea ridicatd a transformarii austenitei In martensitd (A-M) este punctul cheie al
histerezisul termic de transformare, adica diferenta dintre My temperatura de sfarsit de transformare
martensiticd si temperatura de inceput de transformare austenita-start Ag (sau temperatura austenita -

final Afsi temperatura martensita - start M;). Cele mai bune proprietati de amortizare ale AMF se gasesc

.....

in literatura de specialitate, cu un accent special pe influenta compozitiei chimice: pentru transformarile
induse de temperaturd si respectiv de tensiune [92, 93]. Compozitia chimica reglementeaza parametrii
retelelor cristaline austenitice si martensitice. Pe masura ce nivelul de incompatibilitate cristalografica
intre faze creste [94, 95], se poate stabili o legatura intre compozitia chimicad si ireversibilitatea de

transformare.

In acest capitol s-a evaluat nivelul de ireversibilitate al fazei induse prin tensiune de
transformare in probele de Cu-Zn-Al, cu ajutorul termografiei in infrarosu (IR).

In contextul termomecanic, camerele IR sunt folosite pentru a capta schimbarile de temperatura
pe suprafata probelor supuse la solicitiri mecanice. Diferite fenomene cum ar fi plasticitatea sau
transformarea de faza induc schimbari de temperatura locale si ideea este de a detecta si urmari aceste
modificari in timpul testelor mecanice. Aceasta tehnica s-a extins recent In comunitatea mecanica
experimentala, lucru care a condus la lucrari ce realizeaza caracterizarea diferitelor tipuri de materiale
[96], cum ar fi otelurile [97], aliajele de aluminiu [98], ceramica [99], polimeri [100], cauciuc [101] sau
AMF [102-105], publicate recent in literatura de specialitate. In ceea ce priveste AMF, trebuie subliniat
ca o transformarea A>M induce in general modificari semnificative ale temperaturii locale, care fac
termografia in IR un instrument adecvat in detectarea si analizarea acestui fenomen.

Orice deformatie este asociata unei surse de cdldura produsd sau absorbitd de cdtre material. Aceasta
sursa de caldura poate fi impartita in 2 parti:
e O parte este datoratd cuplajului termomecanic: sursa cuplajului termoelastic, cdldura latenta

produsa in timpul transformarii de faza.

.....

.....
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mecanice: pentru cazul de fatd, transformarea de faza in stare solidd din metale conduce la
microstructurald poate fi asociatd disiparii mecanice. Aceastd sursa de cadldura este intotdeauna
pozitiva.
In literatura, acest model de studiu a fost folosit pentru identificarea limitei de oboseala a otelurilor
[106-108]. Nu am identificat in literatura date privind AMF.
Reversibilitatea transformarii austenitd-martensita care apare in aliajele cu memoria formei (AMF) este
un element determinant al performantei mecanice ale acestor materiale. Termografia in infrarosu este
utilizata pentru a masura disiparea mecanica (disipare intrinsecd) produsa de probele AMF Cu-Zn-Al
supuse la incercari mecanice ciclice si la temperatura constanta. Sursele de caldura produse de material
pot fi deduse din variatiile de temperatura utilizand ecuatia difuziei caldurii.
Valoare disiparii mecanice este mult mai mica decat valoarea sursei de caldura a cuplajul termomecanic
(sursa cuplajului termoelastic si sursa de caldura latentd), deci masurarea disipdrii mecanice este dificil
de realizat. In cele ce urmeazi se va masura sursa disiparii mecanice pentru doud esantioane distincte,
unul martensitic iar celdlalt austenitic la temperaturd mediului ambiant. Rezultatele obtinute sunt
prezentate si discutate.
Acest capitol este cuprinde prezentarea probele si a metodei prin care este determinatd disiparea
mecanicd, procedura de testare, inclusiv incarcarea mecanica si conditiile de masurare a temperaturii,

calculul de energie mecanica, prezentarea rezultatelor obtinute si interpretarea lor.

Probele utilizate

Probele folosite pentru determinarea disiparii de energie mecanica sunt din aliaj Cu-Zn-Al cu
diferente mari pentru continutul de zinc si cu continut apropiat de aluminiu, dar cu structura diferita: o
proba cu structura martensiticd la temperatura ambianta- Cu-Znyg g3-Al;3.57 (at.%) si o proba cu structura

austeniticd la temperaturd ambiantd - Cu-Zn;3 7-Alj434 (at.%)

Testele au fost efectuate pe esantioane calite si testate in premierd (niciun test de ciclaj mecanic sau
termic nu a fost aplicat mai Tnainte de efectuarea acestor teste). Starea initiald este starea unde nivelul de
ireversibilitate mecanicd se asteapta sa fie cel mai ridicat. Efectul primului ciclu de transformare a fost
descris in literatura: schimbari puternice ale proprietatile termomecanice sunt de obicei observate in
timpul primelor ciclurilor de transformare, acestea conduc la o disipare ridicatd a energiei [92, 110].
Toate probele au fost fabricate in dublu exemplar. La extremitatile probelor au fost lipite flanse din
aluminiu pentru a evita alunecarea probelor in timpul testelor. Acestea se ataseaza cu ajutorul unui
adeziv special. Dimensiunile probelor au mici variatii de la una la alta datorate laminarii si prelucrarilor
mecanice imprecise; erori ce sunt de ordinul milimetrilor. Doua tipuri de probe au fost pregatite:

martensiticd si austeniticd la temperatura ambianta (25°C). Starea probelor (martensitd sau austenitd) a

79



fost determinata in mod direct in timpul incercarilor mecanice observate de camera cu IR. Analiza a fost

insotita de o caracterizare microstructurald a fiecdrui esantion. (vezi capitolul6.4) [113]

In literatura se cunoaste ca temperaturile de transformare variaza puternic in timpul primelor cicluri de

transformari termice sau mecanice.

6.2 Procedura de testare

Disiparea mecanica in AMF poate sa induca schimbari foarte mici de temperatura. Procesul de

deformare prezinta o mare reversibilitate in AMF.

Prin urmare, un procedeu specific de incdrcare mecanicd a fost definit si o atentiec deosebitd a fost

acordatd acestui fenomenului de masurare a variatiei de temperatura.

6.2.1.Determinarea parametrilor optimi termo-mecanici

Descrierea procedeului mecanic de incarcare a fost facuta in subcapitolele prezentate anterior. In acest
capitol se vor prezenta mai multe tipuri de Incercari ce au avut ca principal scop determinarea setarilor
optime impusi masinii de tractiune pentru a obtine rezultate corecte, cat mai putin afectate de mediul

inconjurdtor si pentru determinarea constantei de timp T.

Procedura de incarcare mecanica a suferit modificari in decursul testelor efectuate ce vor fi descrise in
ceea ce urmeazd. Modificdrile induse au avut scopul de a identifica parametri optimi de timp si
amplitudine a oscilatiei. Toate testele au fost efectuate cu ajutorul masini de tractiune MTS + 15kN si la

temperatura mediului ambiant.

Au fost folosite trei probe din AMF Cu-Zn-Al a caror compozitie chimica este prezentatd in tabelul 7.1.

Etapele principale de incarcare mecanica sunt urmatoarele:

a) Dupa fixarea epruvetei intre bacurile masinii de tractiune se astepta o perioada de timp scurtd(

cateva secunde);

b) Impunerea unei deformatii care este notatd gn,x. In timpul primelor teste deformatia impusi a
fost cuprinsa intre 0,4 % si 2,4%, cu variatii periodice egale cu 0,4%. Testele ulterioare au fost
efectuate la trei deformatii diferite: 1, 2 si 3,2 %. Obiectivul a fost de a studia raspunsul probei in
urma primului ciclaj mecanic si analiza termicd datorata ciclajului. Viteza de deformatie este de
asemenea variabila, la inceput a fost egald cu 2x10” m.s™ iar mai apoi a scizut la 6x10* m.s
'aceeasi pentru toate probele, cu scopul evitdrii unor transformari brutale si incalzirii bruste a
probei (scazand timpul necesar intoarcerii temperaturii probei la temperatura mediului ambiant,

premergatoare ciclajului mecanic).
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c) Seasteapta un interval de timp in urma deplasarii impuse. Scopul acestei etape de asteptare este
acela de a acorda timp suficient probei de a reveni la temperatura de dinainte de efectuarea

deformatie (temperatura mediului ambiant).

In urma deformatiei impuse in etapa precedentd proba a suferit o modificare a temperaturii,
datorate pe de o parte producerii de caldura latente in cazul transformarii de faza austenita-martensita iar
de pe alta parte o crestere a temperaturii ce se pune pe seama cuplajului termoelastic, acest caz este
intalnit numai pentru probele martensitice la temperaturd ambiantd. Cantitatea de caldura produsa este
net superioard in cazul transformarii de faza decat in cazul disiparii caldurii. Timpul de asteptare impus
a variat de asemenea. Timpul de asteptare ideal pentru intoarcerea la echilibru termic in cazul testelor

efectuate a fost determinat ca avand o durata de 160 s.

d) In a patra etapa o mica oscilatie ciclicd este impusa masinii de tractiune. Amplitudinea ciclajului
este de asemenea variabild iar durata si tipul acestuia vor fi prezentate schematizat mai jos.
Frecventa incarcarii este aceeasi pentru toate testele, aceasta este notatd cu f; si este egala cu

13Hz. Amplitudinea deformatiei oscilatiei este notatd cu Agyx i variaza in cazul primelor teste.

e) Ultima etapa constd in descircarea tensiunii impuse. Aceasta produce modificarea starii
materialului prin revenirea lui la starea initiala. Pot aparea modificari ale structurii materialului
cum ar fi defectele de compactitate sau dislocatii noi si deformari plastice ale materialului. In

figura de mai jos sunt reprezentate sub forma schematizata etapele descrise mai sus:

Deformatie

E1E2 E3 E4 E5
T RN Asman

’ L]

/ \

Timp
Figura 6.1. Descrierea schematicd a procedeului experimental de incarcare

In figura 6.1 este prezentat schematizat procedeul de baza incarcare-descarcare, insd acesta a
suferit o serie de modificari datorate identificarii pe cale empiricd a intervalelor de timp si nivelelor de

deformatie ideale pentru determinarea corecta a termenilor ecuatiei sursei de caldura.

In continuare vom descrie fiecare marime fizicd implicatd In desfasurarea testelor si marimea

corespunzatoare fiecareia:
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e Deformatia

Aici este necesar sa prezentdm doud situatii distincte: nivelul deformatiei si amplitudinea oscilatiei

deformatiei.

Nivelul deformatiei - a suferit modificari pe timpul efectuarii experimentelor. Nivelul minim a fost de
0,4 % iar cel maxim de 3,2%. Primele experimente s-au desfasurat cu o variatie a deformatiei din 0,4 —

0,4%, deoarece s-a analizat efectul termic Inregistrat dupa fiecare ciclu.
Amplitudinea oscilatiei deformatiei — a fost aleasa pe baza a doud ipoteze:

I — aceasta trebuie sa prezinte o valoare minima care sd stimuleze evolutia microstructurii in timpul

tractiunii ciclice;

I — valoarea maxima posibilda pune in evidentd cuplajul termoelastic, astfel cu cat amplitudinea
oscilatiei deformatiei elastice este mai mare cu atat variatia temperaturii datorata cuplajului termoelastic

este mai mare.

In diagramele din figura 6.2. se prezinti variatia amplitudinii temperaturii in functie de  variatia
amplitudinii oscilatiei elastice pentru un punct de pe suprafata probei. Poate fi precizat ca evolutia
amplitudinii oscilatiei temperaturii in functie de amplitudinea deformatiei prezintd urmatorul

comportament:

- o amplitudine a temperaturii egala cu 0,15°C corespunde unei variatii a amplitudinii oscilatiei de
0,150 mm;

- o amplitudine a temperaturii egala cu 0,3-0,4°C corespunde unei variatii a amplitudinii oscilatiei
de 0,050 mm;

- o amplitudine a temperaturii egala cu 0,1°C corespunde unei variatii a amplitudinii oscilatiei de
0,010 mm;

Totodatd trebuie sa tinem cont si de limitarile masina de tractiune, astfel valorile deformatiei si ale
oscilatiilor amplitudinii deformatiei elastice se raporteazd si la acest lucru. De asemenea frecventa de

incarcare trebuie sa aiba o valoare care sa respecte conditiile adiabatice in care sa se desfasoare testele.
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Figura 6.2. Variatia amplitudinii deformatiei elastice pentru trei valori diferite: 0,010; 0,050 si 0,150 mm

Temperatura

Valoarea corespunzatoare cdmpului de temperaturd a fost masurata in zona utild de pe suprafata
probei, in timpul etapei 4 (figura 6.2). Rezolutia termicd a camerei este de 0,02°C iar frecventa de
achizitie este egala cu 436 Hz. Zona analizata de pe suprafata probei este constituita dintr-un numar de
80x60 de pixeli ( figura 6.3) iar rezolutia spatiala a fiecdrui pixel este de 0.36 mm, ceea ce reprezintd de

fapt dimensiunea corespunzatoare unui pixel.
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Figura 6.3. Pozitia ferestrei ce reprezintd zona utila de pe suprafata probei analizate

Suprafata probei supusa analizei cu ajutorul detectorului infrarosu a fost mai Tnainte vopsita uniform pe
intreaga suprafatd cu o vopsea de culoare neagrd si opacd. Astfel proba noastra poate fi caracterizata ca
fiind un corp negru iar emisivitatea termicd a acesteia este apropiata de 1. Vopseaua a fost aplicata cu
cateva momente Tnainte de efectuarea testului cu scopul de a inlatura aparitia unor microfisuri datorate
uscarii acesteia 1n timpul testelor. Mai 1nainte de aplicarea vopselei, proba se curatd de impuritatile ce ar
putea impiedica aderarea vopselei la suprafata probei. In figura de mai jos este prezentatdi o probi

proaspdt vopsitd si inainte de vopsire.

Figura 6.4 - Proba inainte si dupa aplicarea vopselei

Frecventa de achizitie nu trebuie sa fie un multiplu intreg al frecventei de incarcare, dacd acest lucru se
produce, analiza efectuata va fi perturbata. In cazul testelor efectuate f, = 436 Hz este frecventa camerei
iar f; = 13 Hz este frecventa de incircare a masinii de tractiune. Inregistrarea datelor termice nu s-a
sincronizat cu incdrcarea mecanicd, cu toate cd sincronizarea acestora ne oferd informatii importante

despre starea in care se afla proba la momentul tractiunii.

e Caldura latenta de transformare. In cazul in care proba studiatd se afla in stare austenitica la
temperatura efectudrii testelor (temperatura camerei), transformarea austenitd-martensita ce se

produce datorita tensiunii aplicate in timpul ciclajului mecanic este responsabild de aparitia
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caldurii latente. Aliajele care se gasesc in stare martensiticd la temperaturd ambianta nu produc
caldura latenta. Transformarea unei variante de martensita in alta va produce o disipare termica

ale caror valori sunt net inferioare celor produse de caldura latenta.

Deoarece in literatura de specialitate nu s-au gasit modele pe care sa le folosim in cazul incarcarii
mecanice si aparitiei cuplajului termoelastic, au fost necesare efectuarea de determindri empirice pentru
determinarea valorilor parametrilor de timp si deformatie. Astfel, in cele ce urmeaza, sunt prezentate

schematizat modelele utilizate.

6.2.2 Procesul de incarcare prin ciclare multipla

Experimentele efectuate au fost produse in patru etape diferite astfel:

e in prima etapa au fost testate 3 probe din AMF Cu-Zn-Al. Compozitiile chimice ale esantioanelor
alese pentru determinarea parametrilor de timp si deformatie se situeaza la extremitatile, respectiv
mijlocul compozitie chimice ale probelor fabricate. Aceste trei probe au fost probe de “sacrificiu”,
cu ajutorul carora s-au determinat parametrii temporali, nivelul deformatiei si amplitudinea
oscilatiei deformatiei impuse pentru obtinerea unor rezultate corecte. Acest proces se referd de fapt
la utilizarea mai multor deformatii succesive in urmatoarea ordine: din 0,4 in 0,4% deformatie
pana la o deformatie maximala de 3,2%. Dupa fiecare nivel de deformatie impus are loc un ciclaj

cu o anumitd valoare a amplitudinii deformatiei oscilatiei.

Pentru prima proba,notata cu P1 seria experimentala de Tncarcare mecanica efectuata este prezentatd in

schema urmatoare:

' >
TEST 1 TEST 2 TEST3 Timp

Figura 6.5. Reprezentarea schematica a primei serii de experimente (deformatie in functie de timp pentru prima

proba)

In descrierea schematizata de mai sus au fost efectuate 3 teste diferite pentru aceastd proba. Primul test a
constat in efectuarea a 4 serii de ciclaje mecanice din 0,4 in 0,4 % cu o amplitudine maximala a
oscilatiei Agmax de 0,1 % ce reprezinta 0,035 mm din lungimea utild a probei si o deformatie maximala
emax €gal cu 1,6 %. Prin lungime utila a probei se intelege suprafata totala a probei mai putin suprafata
acoperitd de flansele de prindere cu ajutorul cdrora se fixeaza proba in bacurile masinii de tractiune.
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Frecventa de incarcare a fost de 13Hz iar durata unui ciclaj este de 20 de secunde rezultaind un numar

total de cicluri de Incarcare egal cu 260.

Pentru a doua proba, notata - P 8 — schema experimentald de Incarcare mecanica este prezentata

mai jos:

AN 3.2%
o 2,8%
2,4%
2,0%
1,6%
1,2%
0,89
D.4%
TEST1 TEST2 TEST3 Timp

Figura 6.6. Reprezentarea schematica a primei serii de incercari mecanice (deformatie in functie de timp pentru

a doua proba testata)

Pentru cea de-a doua proba testata au fost urmati aceeasi pasi ca la testul anterior, diferenta constd in
amplitudinea deformatia maximala la care a fost dublata de la 0,1% la 0,2 % ceea ce reprezinta 0,07 mm
din lungimea utila totala a probei. Aceastd modificare a amplitudinii oscilatiei este aplicata deoarece
prima amplitudine a oscilatiei a fost consideratd prea mica pentru evidentierea cuplajului termoelastic.
De altfel, deformatia permanentd a fost mai mare dupa prima serie de incercari datoritd deformatiei
maximale dublate. Astfel pentru a doua si a treia serie de teste punctul 0 al deformatiei a fost stabilit

fiind aproximativ 1,2%.

Pentru cea de-a treia proba, notata P26- schema arata ca in figura 6.7.:

y
ra

TEST 1 TEST2Z TEST3 TEST4 Timp

Figura 6.7. Reprezentarea schematica a primei serii de incercari mecanice (deformatie in functie de timp pentru
a treia proba)
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In cazul celei de-a treia probe testate, notati P26 au fost efectuate patru teste, primele doui
prezintd aceeasi amplitudine a oscilatiei deformatiei Aemax ( 0,1%), testul al treilea este facut la Agmax
=0,15% 1iar testul patru la o amplitudine a oscilatie de 0,2%. De asemenea si in cazul acestei probe
deformatia plastica suferitd a fost mai mare in urma primului test, iar toate celelalte trei teste au Inceput

de la 2% deformatie, astfel in aceste cazuri putem afirma ca gma= 1,2 %.

Dupa prima serie de experimente pentru determinarea empirica a parametrilor temporali si
nivelului Agnax optim si prelucrarea ulterioard a datelor (termice si mecanice inregistrate in timpul
testelor) pentru determinarea formei curbei tractiune-deformatie, identificarea buclelor de histerezis si a

disiparii mecanice din timpul testelor s-au trasat urmatoarele concluzii:

- prima serie de experimente a fost facutd tindnd seama ca scopul studiului nostru este de a analiza
raspunsul oferit de proba in timpul primului ciclaj, de a face comparatia cu ciclajele ulterioare, de a

analiza disiparea mecanica si de a studia histerezisul;

- s-au efectuat diferite teste de Tncdrcare mecanicd urmdrite cu ajutorul camerei cu infrarosu in vederea

studierii campului de caldurd si extragerii disiparii mecanice;

- variatia amplitudinii oscilatiei deformatiei elastice pentru obtinerea raspunsului dorit a fost determinata

pe cale empirica si a fost stabilita ca avand o valoare de 0,15%;

Experimentele ce au urmat au avut ca rezultat determinarea parametrilor optimi, acestia fiind

reprezentati in imaginea de mai jos:

A E
| : ¥ 3.2% analiza IR
: : ;analizalR ; |, €% R
analiza IR | L 2% .' : W\N
L — I |/ —
.10, 160 | 180 3/1.10, 160 '+ 180 :3!1- 10 160 ' 180 3 Timp(s)
TEST1 TEST2 TEST3

Figura 6.8. Descrierea procedurii de masura a caldurii disipate in timpul testelor de incercari mecanice

In figura 6.8. este descrisd procedura experimentala de studiu a probelor din aliaj Cu-Zn-Al si
intervalul de timp corespunzator fiecarui stadiu al Incercarii mecanice. In cele ce urmeaza vom detalia

procedura experimentala:
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a) fiecare dintre cele trei teste are loc prin impunerea unei deformatii a probei, deformatie ce are
rol pe de o parte pentru probele austenitice de transformare partiala a austenitei in
martensitd(martensita indusa prin tensiune) iar pe de alta parte o demaclare a martensitei
pentru probele martensitice la temperatura ambianta. Deformarea macroscopica pentru cele trei
teste a fost de : 1, 2 si 3,2%;

b) un timp de asteptare este folosit dupa fiecare incarcare monotond. Deoarece in timpul
deformatiei probei ( in stare austeniticd) are loc o degajare de caldurd latentd care schimba
temperatura la suprafata probei sau (probad martensiticd) proba se va incdlzi datorita
reorientdrilor martensitice ce au loc cu producere de caldura (efectul termoelasticitatii). Astfel
pentru aceastd etapa s-a considerat un interval de timp egal cu 160 secunde pentru ca

temperatura de la suprafata probei sa revina la valorile temperaturii mediului ambiant;

c¢) o deplasare ciclica este impusd masinii de tractiune. Miscarea este produsa in jurul pozitie de
echilibru. Frecventa de incarcare are valoarea de 13 Hz iar amplitudinea deformatie are
valoarea de 0,15 %. Durata ciclajului este de 180 secunde, interval in care temperatura in

timpul ciclajului poate fi stabilizata si se poate masura cu exactitate .

d) procesul de descarcare reprezintd ultima etapa a circuitului mecanic. Acesta se realizeaza intr-
un timp destul de scurt de 3 secunde, in urma caruia tensiunea exercitata asupra probei este

eliberata.
Amplitudinea oscilatie deformatiei a fost aleasa pentru a indeplinii doua conditii:

e aceasta trebuie sa fie suficient de micd pentru a produce o singurd configuratie martensitica in
timpul procesului de incarcare ciclicd si trebuie sa se evite deformatiilor plastice produse de o

amplitudine mare;

e valoarea amplitudinii oscilatiei deformatiei nu trebuie sa fie nici prea scazuta deoarece se
doreste punerea in evidenta a cuplajului termoelastic. La valori prea mici ale amplitudinii

deformatiei acesta nu apare.

Astfel dacd vom avea amplitudinii mari ale oscilatiei deformatiei elastice a probei se observa la
suprafata probei cresterea variatia amplitudinii temperaturii datorita cuplajului termoelastic. Frecventa
de incarcare fi trebuie sa fie suficient de mare pentru a indeplini conditiile adiabatice. De asemenea

alegerea Aemax sl fr sunt conditionate de limitele fizice ale masini de tractiune.

6.2.3. Analiza disiparii energiei in timpul testelor de incercare

Scopul acestui studiu este de a determina aliajul cu compozifia chimica care disipa cea mai mica
cantitate de cdldura in timpul testelor de tractiune. De asemenea datoritd numarului mare de probe

testate s-au efectuat reprezentdri ale disiparii energiei mecanice in functie structura tipicd probei si s-a
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incercat determinarea unei legaturi dintre cantitatea de cdldura disipata si compozitia chimicd a aliajului

studiat.

Din totalul de 40 probe fabricate ce prezintd compozitie chimica diferitd, 3 dintre ele au fost ,sacrificate’
pentru determinarea parametrilor ideali de efectuare a testelor. Din totalul probelor fabricate, au fost
testate o parte dintre ele (26). Cele inlaturate prezentau compozitii chimice apropiate una de alta. In cele
ce urmeaza vor fi descrise rezultatele obtinute in urma prelucrarii datelor termico-mecanice Inregistrate
prin intermediul softului MATLAB.

Determinarea amplitudinilor de temperatura si ale sursei de caldura pentru probele in stare austenitica

si martensiticd la temperatura ambianta

In urma testelor de ciclaj si cu ajutorul cuplajului masina de tractiune-camera cu infrarosu am au
in structurd in diverse proportii martensitd si austenitd la temperatura camerei. Determinarea
microstructurii tipice unei probe s-a realizat prin analizi termica. In functie de cantitatea de caldura
degajata sau absorbitd in momentul inceperii ciclajului putem determina dacd o proba se gaseste 1n stare

martensitica sau austenitica la temperatura mediului ambiant.

Este cunoscut faptul ca un aliaj care se afld in stare austeniticd la temperaturd ambianta, in timpul
ciclajului se transforma in martensita indusa prin tensiune ceea ce va degaja o cantitate mare de caldura
latenta. Pe cand in cazul in care proba este in stare martensitica la temperatura ambianta nu se mai
produce degajare de caldura latenta ca urmare a transformarii de faza ci cantitatea de cédldura disipata
este datoratd reorientarii martensitei sau transformarii unei variante de martensitd in alta. Reactia
produsa in timpul transformarii austenitd-martensitd este una endoterma, in urma careia temperatura la
suprafata probei va scadea. Cazul unei probe in stare austenitica determinata prin analiza termica este cel

prezentat in figura de mai jos.

sFP———em—m—Yr ey
Reactie,endoterma
‘% o \ ——————————————————————————————————— / ———————————————————————— \
& . \H\‘\\—a/
(o] 0.005 0. .01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035

Sursade caldurd("C/s)

Figura 6.9. Raspunsul termic in timpul ciclajului al unei probe austenitice in timpul transformarii de faza

In figura de mai sus este descris fenomenul de transfer termic ce se produce in timpul testelor mecanice

la care este supusa proba. Din analiza datelor termice inregistrate cu camera cu infrarosu si prelucrate cu
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ajutorul programului Matlab deducem cad epruveta supusa testului se gaseste In stare austeniticd la
temperatura ambianta. Graficul de mai sus prezintd variagia temperaturii nainte de ciclaj. Temperatura
marcheaza o scadere la debutul ciclajului deoarece are loc o reactie endoterma, reactie caracteristica
transformarii de faza austenitd-martensitd. Cea de a doua reprezentare grafica descrie evolutia sursei de
caldura in timpul testului de incarcare mecanica. Cu ajutorul acesteia se analizeaza evolutia campului de
cildura in timpul testelor si se determini cantitatea de caldura disipatd. In acest mod au fost analizate
fiecare dintre probele testate si au fost identificate ca fiind austenitice, martensitice sau amestec ale
acestor doua faze. Rezultatele obtinute vor fi comparate cu rezultatele analizelor microstructurale ce vor

fi efectuate. Corelarea rezultatelor va fi prezentata va fi prezentata la finele acestui capitol.

In cazul probelor martensitice temperatura la debutul ciclajului va inregistra o crestere datorita
cuplajului dintre deformatia elasticd si temperaturi. In imaginea de mai jos este descrisi evolutia

temperaturii la suprafata unei probei martensitice la debutul ciclajului mecanic.

-3
x 10 Cuplaj termoelastic

5
~
E ~ !
2 -l
S0
f=5
&

5

o 0.z 04 0.6 o8 1 12 14
x 107

5
s
=
=
=0
3
b
5

5 ; ; ; ; ; ;

02 04 0.6 os 1 12 1.4

Timp (s)
Figura 6.10. Evolutia temperaturii in cazul unei probe martensitice la temperatura ambianta

Figura 6.10. descrie evolutia temperaturii, respectiv a sursei de caldura la suprafata unei probe din AMF
Cu-Zn-Al in timpul ciclajului mecanic. Remarcam tendinta de crestere a temperaturii la inceputul
ciclajului. Proba se gaseste in stare martensitica la temperatura ambiantd. Cresterea temperaturii este
pusd pe seama cuplajului termoelastic. Cuplajul termoelastic produce o oscilatie a temperaturii cu
aceeasi frecventa cu o frecventd egald cu cea a deformatiei elastice, dar in opozitie de faza. Camera cu
infrarosu are o rezolutie termica de ordinul catorva sutimi de grad si datoritd prelucrarii datelor termice
cu ajutorul transformatei discrete Fourier, rezolutia amplitudinii de temperatura este de ordinul a catorva
miimi de grade. Reprezentarea grafica a evolutiei variatiei amplitudinii de temperatura in timpul
ciclajului mecanic aratd ca in figura 6.11. Aceasta descrie doua situatii distincte pentru probele

austenitice la temperatura ambianta:

- imaginea superioara descrie variatia amplitudinii temperaturii la suprafata probei si tendinta
temperaturii in timpul ciclajului. In partea dreapta este aritata oscilatia amplitudinii temperaturii pe un
anumit interval de timp. Se doreste evidentierea picurilor si determinarea oscilatiei amplitudinii de

temperatura. in domeniul ales amplitudinea temperaturii este de aproximativ 0,5 °C iar picurile se afla
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aproape integral Tn domeniul temperaturilor pozitive. Tendinta temperaturii la exteriorul probei este de

crestere usoara datorita energiei produse in timpul transformarii de faza si producerii de caldurd latenta.
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Figura 6.11. Variatia amplitudinii temperaturii si a sursei de caldura pentru o proba din Cu-Zn-Al in stare

austenitica supusa la ciclaj

- imaginea de jos prezintd evolutia amplitudinii sursei de caldura la suprafata esantionului. Aceasta are o
valoare de 3 °C pe toata durata incarcarii mecanice. Nivelul ridicat al energiei produse este valabil

numai in cazul probelor austenitice.

Pentru descrierea evolutiei temperaturii si a sursei de cdldura la suprafata unei probe in stare

martensiticd le temperatura ambiantd s-a realizat in cele ce urmeaza.
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Figura 6.12. Descrierea variatiei amplitudinii temperaturii si a sursei de caldura pentru o proba din Cu-Zn-Al in

stare martensitica supusd la ciclaj

O proba in stare martensitica a fost testata iar rezultatul obtinut este prezentat in figura 6.12. In imaginea
de mai sus este descrisa evolutia amplitudinii temperaturii in timpul ciclajului. Amplitudinea
temperaturii masuratd(0,025°C) este mult mai mica pentru proba martensiticd in comparatie cu cea
austeniticd. Se observa tendinta stabilizarii amplitudinii temperaturii dupd un anumit interval de timp
care poate fi explicatd prin reorientiri ale placilor de martensitd si transformiri ale unei variante. In

interiorul probei se intalneste o varianta orientatad preferential in sensul de actiune al tensiunii.

In imaginea de mai jos din figura 6.12. este descrisi evolutia amplitudinii sursei de caldura la o
amplitudine a oscilatiei deformatiei elastice de 0,15 % intr-un interval de 180 de secunde. In timpul

acestui test valoarea amplitudinii sursei de caldura a avut valori mici de ordinul 0,003 °C.

Incdrcarea mecanicd

Probele testate au urmat aceeasi procedura. Temperatura ambiantd a fost considerata egala cu 25
+ 0.1°C. Proba a fost fixata in dispozitivul de prindere al masinii de tractiune (MTS =+ 15 kN). Procedura
de incdrcare mecanica consta n trei teste. Se propun valori maxime ale deformatiei egale cu 1 %, 2 % si
3.2 % succesiv. Amplitudinea deformatiei si frecventa de incarcare au fost aceleasi pentru toate cele trei
etape: + 0.05 % si 13 Hz. Intoarcerea la tensiune nuli a fost aplicata dupa fiecare etapa. Scopul a fost de
a observa care dintre nivelele de deformatie ale incarcérii ciclice influenteazd mai puternic disiparea
mecanica.

Procedura de incarcare mecanica la care au fost supuse probele este prezentata schematic in figura 6.13.
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Figura 6.13 — Etapele de testare

Fiecare dintre cele 3 etape prezinta patru stadii sunt descrise in cele ce urmeaza:

Stadiul 1 - consta in aplicarea unei deformatii maximale pand la un anumit nivel notat cu &.
Acesta incarcare a fost aplicatd timp de 10 s, pana la atingerea valorii corespunzatoare
deformatiei maximale. Fenomenul fizic produce cresterea temperaturii In esantion. Pentru
proba martensitica la temperatura ambianta, sursa de cédldura din interiorul aliajului studiat
este reprezentatd de cuplajul termoelastic. Acesta face valoarea temperaturii sa scada usor in
timpul acestui stadiu, dupd care creste puternic datorita reorientarii martensitice (fenomen
exotem). Acest fenomen a fost observat cu ajutorul camerei termice IR (observatii
suplimentare sunt prezentate in 6.4).

Stadiul 2 — mentinem un nivel al deformatiei € constant, intr-un anumit interval de timp.
Deoarece disiparea mecanicd induce variatii foarte mici ale temperaturii, este necesar sa se
atingd echilibrul termodinamic esantion-mediul inconjurdtor inainte de inceperea ciclajului
mecanic. In aceasti fazi se utilizeaza camera cu infrarosu IR pentru controlul temperaturii. A
fost necesar pentru atingerea echilibrului un interval de timp de 160 de

Stadiul 3 — se aplica o incdrcare ciclica la o amplitudine a oscilatiei de 0.05% si o frecventa
de incarcare (f;) de 13 Hz. Amplitudinea maxima este notatd cu €may $i este mentinutd 180 de
secunde.

Prelucrarea datelor pentru determinarea valorilor disipdrii mecanice din variatiile de
temperatura este descrisa in capitolul 6.3 .

Stadiul 4 — esantionul a fost la final descarcat in 3 secunde.
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Figura 6.14. Curba tensiune-deformatie pentru un esantion martensitic

Figura 6.14 aratd un exemplu de rdspuns mecanic obtinut de la esantionul din aliajul Cu-
16.247n-14.84Al1 % at., intoarcerea la tensiune nuld nu este prezentatd. Poate fi observata o scadere
progresiva a tensiunii In timpul celui de-al 2-lea stadiu, unde mentinem incarcarea de la primul stadiu
constantd. Acest fenomen este datorat intoarcerii la temperatura mediului ambiant, care provoaca o

transformare de faza, rezultata dintr-o aparenta relaxare a tensiunii, vezi [112].

6.2.4 Determinarea temperaturii

Filmul termic inregistrat a fost masurat in timpul testelor cu o camera IR, model Cedip Jade III-
MWIR. Sectiunea destinatd masurdrii temperaturii la suprafata fiecarei probe, a fost vopsitd cu vopsea
mata de culoare neagra, cu cateva momente Tnainte de Inceperea testelor, deoarece se doreste obtinea
unei emisivitdti apropiate de 1. Acest strat fin de vopsea a fost aplicat in mod uniform pe suprafata
probei. O alta masurd de precautie a fost aceea de a acoperi camera si esantionul cu ajutorul unei
anvelope din carton rigid, cum este descris in [119]. Aceasta anvelopa limiteaza puternic influenta
provocata de convectia ce se poate produce in timpul testelor.

Frecventa de achizitie a datelor a fost de 147 Hz pentru ambele probe cu scopul de a observa fenomenele
ce apar 1n timpul ciclului de incércare. Deoarece frecventa de Incércarea a fost de 13 Hz, mai mult de 10
puncte/ciclu  sunt disponibile analizei, acestea oferindu-ne posibilitatea investigatiilor asupra
fenomenelor ce apar in timpul fiecarui ciclu.

S-a efectuat un al doilea set de teste, pe proba martor a fiecarei probe pentru care fiecare imagine
inregistratd a fost o medie a 50 de imagini succesive, conducind la o frecventa a achizitiei de 3 Hz.
Aceasta aproximare ne oferd posibilitatea de a indeparta oscilatiile ciclice ale temperaturii (vezi
Sectiunea 6.3) si conduce la filtrarea directd a semnalului termic si la observarea mai clard a tendintei
generale a temperaturii in timpul ciclajului. Aceasta mediere ne oferd o alternativa practica: inregistrarea

unei cantitati mai mici de fisiere, care pot fi mult mai usor de prelucrat.
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Pentru fiecare esantion, evolutia campului de temperatura a fost captatd la suprafata zonei de analiza.
Rezolutia termica este imbundtétita printr-o mediere a campului de temperatura peste intreaga sectiune
din suprafata analizatd. Valorile disipdrii mecanice In cazul AMF-urilor sunt foarte mici iar analiza
variatiilor de temperatura este cea mai importanta. In concluzie, mediind temperatura peste sectiunea
suprafetei de analiza, am obtinut o valoare a rezolutiei de temperatura de 0.001 °C, ceea ce ne conferd
posibilitatea detectarii efectului foarte mic produs de disiparea mecanica.

Semnalul termic procesat a fost studiat pentru stadiul 3 al incarcarii ciclice. Acesta este prezentat in

sectiunea urmatoare.

6.3. Prelucrarea datelor experimentale

Datele inregistrate in ceea ce priveste variatia temperaturii in timpul pasului 3 au fost procesate
pentru deducerea evolutiei disiparii mecanice. Prelucrarea se bazeaza pe utilizarea ecuatiei de difuziune
a caldurii. Obiectivul a fost de a extrage sursele de caldura din variatia temperaturii si in mod special de

a extrage partea sursei de caldura corespunzatoare disiparii mecanice.

Simplificarea ecuatiei difuziei de cdldura
Ecuatia difuziei de caldura in 3D poate fi redusa la formularea in 0D, care poate fi folosita cand sursa de
caldura este uniform distribuita la suprafata probei. Aceasta constd Tn medierea valorii variatiei de

temperaturd asupra sectiunii studiate a probei pentru estimarea sursei de cdldura degajata sau absorbitd

de proba. Aceasta aproximare poate fi intalnitd si in [120-123, 105, 108]. Ecuatia poate fi scrisa astfel:

de @
E"‘:—S (6.1)

unde
e s este sursa de caldurd degajata sau absorbitd aliaj, ® — media variatiei de temperatura pe
suprafata sectiunii analizate a probei,
e 1 —este o constanta de timp care caracterizeaza schimbul global de caldurd dintre proba si
mediul.
T a fost masurat n timpul intoarcerii la temperatura de echilibru a probei. T este egal cu 18 s pentru toate
esantioanele. Pentru a obtine sursa de caldura masurata in °C este necesara divizarea acestei ecuatii la
pc, astfel termenul sursei de caldurd va fi masurat in °C/s. In ecuatia 6.1 este calculata evolutia sursei
de caldura s(t) functie de evolutia variatia temperaturii ®(t). Sursa de caldura este compusa din mai
multi termeni (sursa cuplajului termoelastic, sursa cildurii latente si disiparea mecanica). In

subcapitolul urmator se explica extragere disiparii mecanice in timpul testelor de ciclaj.
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Extragerea disipdrii mecanice

Sursa de caldura poate fi compusa din trei parti: caldura produsa de cuplajului termoelastic, caldura
latentd datorata transformarii de faza, daca exista, si disiparea mecanicd. Procedeul prin care se obtine
disiparea mecanica in cazul incercarilor mecanice ciclice este bazat pe urmatoarele considerente :

e Caldura produsa de cuplajul termoelastic este egald cu zero pentru un ciclu mecanic. De altfel
sursa de caldura este scrisa sub forma: —oT do/0t, unde a este coeficientul de expansiune termala
al materialului, T temperatura exprimata in Kelvin, este aproape constanta pentru variatii ale
temperaturi de cateva zecimi de grad si ¢ este suma tensiunilor principale al tensorului
tensiunilor (egala pentru componentii tensiunii uniaxiale) [122]. Aceasta este negativd atunci
cand tensiunea creste si pozitiva atunci cand tensiunea scade. De aici se desprinde urmatoarea

consecinta: sursa de cdldura si temperatura oscileaza cu aceeasi frecventa ca si incarcarea .

e (Caldura latenta este de asemenea egald cu zero 1n timpul unui de ciclu mecanic. De altfel sursa
caldurii latente este pozitiva daca tensiunea creste (transformare de faza a A— M) si negativa
cand tensiunea scade (transformare de faza a M—A). In concluzie, sursa de cildura oscileazi cu
aceeasi frecventa cu Incarcarca. Mai mult de atat, variatia deformatiei transformarii este
proportionala cu variatia fractiunii de martensitd formata. Aceasta este integratd pe un ciclu
mecanic si este egala cu zero. Temperatura oscileazd de asemenea cu aceeasi frecventd cu
incarcarea. In regim stationar, variatia temperaturii datorate transformarii de faza oscileazi in
jurul lui zero. Aceste aspecte nu corespund probelor in stare martensitica la temperatura
ambianta, din moment ce nu are loc producerea de caldura latenta caracteristica transformarii de

faza. Totodatd martensita reorientata nu produce caldura latenta.

Ca urmare a celor prezentate mai sus, cdldura produsa de AMF in timpul unui ciclu este de asteptat sa
provina numai datorita disiparii mecanice. Pe de alta parte, In regim stationar, valoarea medie a oscilatiei

temperaturii este de asteptat sa se datoreze numai disiparii mecanice.

6.4 . Consideratii privind analiza rezultatelor experimentale

Inainte de a analiza rezultatele in timpul incircarii ciclice, in aceasti parte ne propunem si
analizam raspunsul termic in timpul stadiului 1 (incdrcare uniforma). In plus, aceste observatii sunt utile
pentru determinarea starii initiale martensitice sau austenitice a esantioanelor testate.

Raspunsurile termice ale celor doua tipuri de probe sunt reprezentate grafic in figura 6.15. Aceste doud
probe prezinta un tip diferit de rdspuns care poate fi identificat si interpretat:

1 - pentru proba martensitica M (figura 6.15-a), raspunsul termic descrie un esantion 1in stare
martensitici. Intr-adevar, in acest caz, variatia temperaturii este cauzati de doi termeni ai sursei de
caldura: cuplajul termoelastic al sursei de caldura si disiparea lui mecanicd. Temperatura scade usor la

inceputul Incarcarii datoritd cuplajului termoelastic. Apoi, valoarea temperaturii creste usor din cauza
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disiparii mecanice, care este suprapusd la sursa de caldurd a cuplajului termoelastic. Disiparea mecanica
poate fi atribuita procesului de reorientare a martensitei care are loc la un anumit nivel de tensiune.

2 - pentru proba austenitica -A (figura 6.15-b), raspunsul termic este tipic pentru un AMF in stare
austeniticd la inceputul incarcarii. Variatia de temperaturd este cauzatd de cei trei termeni ai sursei de
caldurd prezentati mai sus: sursa de caldurd datorata cuplajul termoelastic, disiparea mecanica si sursa
de caldura latentd. Aceasta din urma corespunde unei surse de caldura pozitive si ridicate atunci cand are
loc transformarea A—>M. Pentru primul nivel de deformare (¢ = 1%), efectul sursei de caldura datorata
cuplajului termoelastic este vizibil la Inceputul incercarii. Apoi temperatura creste, deoarece apare
martensita. Amplitudinea cresterii temperaturii devine cu atdt mai importantd cu cat nivelul de
deformare creste. Acest fapt este normal, deoarece nivelul aparitiei martensitei induse prin tensiune
creste. Inceputul stadiului 2, pentru care deformatia este mentinuti constanti, este de asemenea vizibil:

temperatura incepe sa scada si sa revina la temperatura mediului ambiant (intoarcerea completd dureaza
aproximativ un minut).
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Figura 6.15 Raspunsul termic oferit de esantion in timpul incdarcarii monotone(stadiul 1)
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Pentru acest stadiu al incarcarii cvasi-statice este de remarcat faptul cd modul de calcul al surselor de
caldurd plecand de la variatiile temperaturii si folosind ecuatia 1 ar oferi variatia in timp a sursei de
caldura "totale", adica suma dintre disiparea mecanica si sursele de caldura ale cuplajului termomecanic
(cuplaj termoelastic si transformare de fazd). Acesta este motivul pentru care o incércare ciclica este

folosita aici 1n stadiul 3 pentru extragerea disiparii mecanice.

Cele doua aliaje au fost supuse si unei analize microstructurale care sd sustina rezultatele determinarilor

termice.

SEM HV: 30.00 kW WD: 12.23 mm VEGAW TESCANSEM HV: 30.00 kv WD: 12.44 mm VEGAW TESCAN
iew field: 491.1 pm Det: SE View field: 1.32 mm Det: SE

a) proba martensitica

SEM HV: 30.00 kv WD: 10.65 mm [ A U VEGAWTESCANSEM HV: 30.00 kW WD: 10.70 mm | SRS et | VEGANW TESCAN
iew field: 549.7 ym Det: SE View field: 1.27 mm Det: SE

b) proba austenitica

Figura 6.16. Micrografii electronice ale celor doua esantioane calite si atacate la diferite puteri de marire (200X,

500X). a) esantion martensitic si b) esantion austenitic

In urma masurarii si interpretarii rezultatelor surselor de caldura din timpul incarcarii monotone

a probei din aliaj Cu-Znyog3-Aljzs7 at.%, se poate afirma cd aceasta prezintd o structurd tipic
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martensiticd, cum este determinata prin analizd microscopicd. Doud micrografii tipice sunt descrise in
figura 6.16 a) la o marire de 200X, respectiv 500X. Se remarca cu usurintd limitele de graunte si diferite
variante de martensitd autoacomodanta. De precizat este faptul cd analiza a fost facutd inaintea testelor

de Incarcare mecanica.

in figura 6.16 b) este descrisa structura tipica austenitica a probei Cu-Znj37-Al;434 at. Analiza

microstructurald releva rezultat similar celui prezentat in urma analizei sursei de caldura corespondente.

6.5 Analiza ciclajului termomecanic

Rezultatele in timpul incarcarii ciclice pentru o frecventa de Incarcare de 13 Hz sunt prezentate si
analizate, folosind frecventa camerei stabilitd la 150 Hz (subcapitolul 6.5.1), apoi la 3 Hz (sectiunea

6.5.2). O procedurd adecvata de filtraj a fost folositd in ultimul caz.

6.5.1 Rezultatele pentru frecventd camerei de 150 Hz

Figura 6.17 prezinta rezultatele in timpul primelor 15 secunde de incarcare ciclica (Stadiul 3)

pentru € = 1%, folosind o frecventd a camerei cu IR egald cu 150 Hz.

Aceastd analiza ne permite sd comparam raspunsurile termice O(t) ale probei martensitice si ale probei

austenitice la inceputul incercarii. Pot fi facute urmatoarele remarci:

e Proba martensiticd- M (figura 6.17-a-sus), se poate observa cd temperatura creste imediat ce

incepe incdrcarea ciclica: © > 0.

Acesta se datoreazi cuplajului termoelastic. Intr-adevar, primul ciclul mecanic incepe cu o
scadere a deformatiei ( figura 6.13): do/dt< 0. Acest fapt conduce la o valoare pozitiva a sursei
de caldura datorata cuplajului termoelastic: -aTdo/0t>0 . Ca rezultat, primul ciclul incepe printr-
o crestere a temperaturii. Apoi variatia tensiunii duce la o oscilatie a temperaturii. Deoarece
temperatura in timpul primului ciclu este mai mare decét temperatura ambianta are loc schimb de

caldura intre proba si mediul exterior(reactie exoterma).

Deci, in timpul ciclurilor, temperatura medie ar trebui sa scada progresiv si sd revind la
temperatura ambiantd, dacd nu a avut loc nici o disipare. Insa se observa clar cd temperatura

globala creste ca urmare a disipdrii mecanice.

e Pentru proba austeniticd A(figura 6.17-b-sus), se poate observa ca temperatura scade imediat ce

incepe Incdrcarea ciclica: ©<0.

Acesta indica faptul o parte a caldurii latente este absorbiti de aliaj. Intr-adevar, primul ciclu
mecanic incepe printr-o scadere a tensiunii care poate fi explicata la nivel microstructural in
transformarea M—> A (fenomen endoterm): sursa de caldura latenta negativa este suprapusa sursei

termice pozitive a cuplajului termoelastic, dar cu o amplitudine mai mare din moment ce se
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observa sciderea temperaturii. Apoi oscilatia tensiunii duce la o schimbare A«<M. In misura in
care temperatura este mai mica decat temperatura mediului ambiant pentru primul ciclu,
esantionul primeste caldura din exterior. Deci, temperatura medie pe cicluri ar trebui sa creasca
in mod progresiv si sd revind la temperatura ambianta: variatia ® ar trebui sa tinda treptat catre o
oscilatie 1n jurul valorii de zero. Se poate observa ca la sfarsitul primelor 15 secunde, valoarea
medie a ® pentru un ciclu nu este nuld, acest lucru va fi confirmat la punctul 6.5.2 care arata
variatia temporald pentru 180 secunde, fapt ce evidentiaza prezenta unei disipari mecanice

produsa de aliajul Cu-Zn-Al in timpul ciclurilor.

s 2 O Ny
0.05

Theta (°C

Time (s)

(Cls)

Heat source

15_6 138
Time (s)

Theta (°C)

Heat source

Time (s) Li Time (s)

b) Esantion austenitic

Figura 6.17 Date termice prelucrate pentru e=1%, cu 150 de imagini/secundd(pentru primele 15 secunde ale

ciclajului mecanic)

Pot fi facute unele observatii privind variatia sursei de caldurd s(t) deduse din schimbadrile variatiei de
temperaturd O(t) folosind ecuatia 1( figura 6.16-b-jos pentru proba M si figura 6.16-b-jos pentru proba
A). In ambele cazuri, sursa de cildurd oscileaza cu aceeasi frecventd cu incarcarea, dar in opozitie de
faza. In plus, valoarea medie a surselor de caldura peste ciclurile mecanice este aproape de zero observat
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cu ochiul liber. In conformitate cu concluzia de la punctul 6.3.2, media variatiei surselor de cildura pe

parcursul mai multor cicluri ar trebui sa ofere valoarea disiparii mecanice. Cu toate acestea, deoarece

ordinul de marime al disipdrii mecanice este mult mai mic decat ordinul de marime al amplitudinii

surselor de caldura ale cuplajului termomecanic [116] [119], rezolutia nu este suficienta pentru a extrage

cu precizie disiparea mecanica. Aceasta problema este rezolvatd prin utilizarea frecventei camerei cu IR

egald cu 3 Hz si un filtraj corespunzator.

6.5.2 Rezultatele obtinute pentru frecventa camerei de 3 Hz, cu o procedurd filtraj

Figura 6.18 a) prezintd evolutia variatiilor de temperaturd pentru proba martensiticd pentru ¢ =

2%, cu o frecventd de achizitie egald cu 3 imagini/secunda. Sa@ ne amintim ca fiecare imagine termica

este media a 50 de imagini realizate la 150 Hz.

!

!
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a) Evolutia temperaturii in timpul testului de ciclaj mecanic
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b) Variatia disiparii mecanice

Figura 6.18 Prelucrarea datelor termice pentru esantionul in stare martensitica pentru e=2%, cu 3 imagini pe

secunda (fiecare imagine reprezintd media a 50 imagini la 147 Hz)
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Intreaga durata a stadiului 3 este prezentati in figura 6.18 si este egali cu 180 s. O crestere
brusca a temperaturii se observa inca de la inceputul incarcarii ciclice. Acest lucru este realizat datorita
filtrajului creat prin mediere temporald (temperatura medie pe parcursul primului ciclu este instantaneu
pozitivda). Apoi temperatura creste incd aproximativ 60 de secunde si la final se stabilizeaza. Datorita
mediei temporale, variatia In timp a disipdrii mecanice este dedusd direct din variatia schimbarilor de

temperatura cu ajutorul ecuatiei 6.1. Rezultatul este prezentat in figura 6.18-b.

Varful initial trebuie sa fie eliminat din analiza (a se vedea comentariul de mai sus in ceea ce
priveste variatia temperaturii medii a primului ciclu care este imediat pozitiv cu conditiile de achizitie
utilizate). Se poate observa ci disiparea mecanici este aproape constanta in functie de timp. In practica,
aceasta inseamni cd suma dintre d®/dt si ®/c raméane constanti pe ciclurile mecanice. In special, in
starea de echilibru, cum d®/dt = 0, valoarea este datd de ®/c =0.17/18=0.009°C/s. Se obtine o disipare

mecanicd medie egald cu 0,0096°C / s.

Tabelul 6.1 prezinta valorile disiparii mecanice obtinute pentru ambele probe si cele trei niveluri
de deformare. Se poate observa cd acelasi ordin de marime este obtinut in fiecare caz si cd disipare

mecanica scade usor cand € creste .

Tabelul 6.1 Valorile disiparii mecanice masurate pentru doud esantioane

e (°C/s)
Prob
roba 1% 2% 3.2%
M 0,0109 0.0096 0.0078
0.0110 0.0093 0.0082

Figura 6.19 prezinta rezultatele pentru proba austeniticd. Variatia temperaturii ® sufera o crestere
progresiva timp de aproximativ 60 s si apoi se stabilizeazd. Sursa de caldurd negativa este observatd la
inceputul incarcarii ciclice. Ca mai sus, aceasta este pusa pe seama filtrajului creat prin mediere
temporala, media temperaturii pe parcursul primului ciclului este brusc negativa (subcapitolul 6.5.1).
Astfel se obtine o valoare medie a disipdrii mecanice medie egald cu 0,009°C/s.
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Figura 6.19 Prelucrarea datelor termice pentru esantionul in stare austeniticd pentru £=2%, cu 3 imagini pe

secunda (fiecare imagine reprezintd media a 50 imagini la 147 Hz)

Pentru proba martensitica (M), acest rezultat poate fi explicat prin faptul cd variantele de
martensitd se reorienteaza progresiv atunci cand nivelul deformatiei creste. Deoarece disiparea mecanica
este de asteptat sa fie partial legata de miscarea interfetelor dintre variantele de martensita, este destul de
ca disiparea mecanicd scade atunci cand interfetele devin mai putin solicitate si creste atunci cand
acestea sunt mai puternic solicitate. Pentru esantionul austenitic la Inceputul incercdrii, disiparea

mecanicd nu poate fi explicata atat de simplu . Acest fapt ar trebui sa fie investigat in continuare intr-un
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studiu separat dedicat corelatiei dintre compozitia chimica, starea probei inainte de testare, martensitica

sau austenitica si disiparea mecanica.

Concluzii

In acest capitol a fost prezentatd metoda prin care s-a determinat disiparea mecanica in timpul
testelor de incercari mecanice la care au fost supuse esantioane de AMF Cu-Zn-Al in conditii normale
de presiune si temperaturd. Este cunoscut faptul cd AMF prezintd o buna reversibilitate a transformarii

de faza in stare solida.

Energia termica asociatd ireversibilitatii mecanice a transformarii de faza prezinta valori foarte
mici in comparatie cu termenii sursei de caldurd cum ar fi cel al cuplajul termoelastic si sursa caldurii

latente.

Procedura experimentald prezentatd in acest capitol este bazatd pe termografia in infrarosu,

tehnica este utilizata la masurarea si analizarea disiparii mecanice in AMF supuse la ciclaj mecanic.

Experimentele au fost efectuate pe doud probe de aliaj Cu-Zn-Al cu microstructuri diferite:

martensiticd si austenitica, fiecare dintre ele oferind raspunsuri termice diferite.

Determinarea disiparii mecanice are implicatii majore in aplicatii industriale. Modelul

experimental prezentat poate fi folosit pentru AMF ce prezinta diferite compozitii chimice.

Determinarile cAmpurilor de caldura cu ajutorul camerei cu IR ofera informatii importante asupra
fenomenelor ce se produc la nivel microstructural. Astfel, sursa energiilor emise sau absorbite la un
moment dat este datoratd transformarilor structurale. Corectitudinea rezultatelor obtinute a fost verificata

prin analizd microstructurala.

Corelatia dintre compozitia chimica si ireversibilitatea trasformarii poate fi stabilita la nivel
teoretic astfel: nivelul incompatibilitatii microstructurale dintre faze este o functie a parametrilor retelei

[6, 124] iar acestia din urma sunt 1n stransa legatura de compozitia chimica.

Aplicatiile care necesitd o duratd lungd de viata a efectului de memorie sau superelasticitate au

nevoie de AMF cu o ireversibilitate mecanica scazuta a trasformarii de faza.

In mod contrar, aplicatiile ce solicitd inalte proprietati de amortizare au nevoie de AMF cu o

ireversibilitate mecanica ridicata.
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CAPITOLUL 7 - INFLUENTA COMPOZITIEI CHIMICE ASUPRA
DISIPARII MECANICE

Inaintea efectudrii acestei analize s-au determinat parametrii termo-mecanici optimi. Aceste determinari
constau in efectuarea de incercdri prin variatia timpilor caracteristici fiecarei etape de iIncarcare
mecanicd si repaus, modificarea deformatiei maximale la care au fost supuse probele si a intervalelor
caracteristice deformatiei unde are loc ciclajul. Dupd identificarea acestor parametrii se efectueaza
testele termo-mecanice de ciclaj, sunt prelucrate datele inregistrate si se determina disiparea mecanica
unui anumit interval de deformare si se compara rezultatelor obtinute. Stabilirea procedurii de masurare
a disiparii mecanice, in capitolul anterior, ne permite stabilirea corelatiei dintre compozitia chimica si

disiparea mecanica caracteristica fiecarui esantion. In final sunt trasate principalele concluzii.

7.1 Influenta compozitiei chimice asupra disiparii mecanice

Orice proces de deformatie este asociat unei surse de caldura produsa sau absorbita de catre material.
Aceasta sursa de caldura poate fi impartita in 2 parti:

e O parte este datoratd cuplajului termomecanic: sursa cuplajului termoelastic, caldura latentd

produsa in timpul transformarii de faza. Aceasta sursa poate fi pozitiva sau negativa.

disiparea mecanica. Orice schimbare produsa la nivel microstructural poate fi asociata disiparii

mecanice. Aceastd sursa de caldura este intotdeauna pozitiva.

In aceastd parte a capitolului este prezentati legitura dintre disiparea produsa de aliaje cu
memoria formei In timpul transformarii produse prin tensiune mecanica si compozitia chimicd a
acestora. De asemenea va fi ficuta referire si la legitura disipare-compozitie-microstructura. Incercarilor
experimentale folosesc termografia in IR pentru a masura disiparea mecanica produsa de aliajele Cu-Zn-
Al, supuse incercarii mecanice ciclice uniaxiale, la temperatura mediului ambiant. In literatura de
specialitate, acest model de studiu a fost folosit pentru a identifica limita de oboseala a otelurilor [113,
114]. Pentru aliajele cu memoria formei, in literaturd, nu au fost identificate date care sd vizeze acest
studiu.

In capitolul anterior a fost prezentat studiul teoretic si experimental asupra determinarii si masurarii
evolutiei cdmpului de caldurd, respectiv a disiparii mecanice pentru aliajele cu memoria formei Cu-Zn-
Al

In acest capitol se misoara disiparea mecanica testind 26 de probe cu compozitie chimica diferita.
Obiectivul este acela de a trasd influenta compozitiei chimice asupra disiparii mecanice pentru diferite
nivele de incarcare.

Acest capitol este structurat in trei parti: pregatirea probelor, procedura de testare si prelucrarea

datelor experimentale.
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Analiza legaturii disipare-compozitie chimica, a probelor este efectuata in functie de pozitia pe care
acestea o ocupad in diagrama Zn-Al ce prezintda spatiul unde transformarea de fazd A—M poate sa
apard[115].

Rezultatele obtinute sunt prezentate si discutate. Relatia dintre compozitia chimica si disiparea mecanica
este stabilita la final.

Reversibilitatea transformarii austenita-martensita, care apare in aliajele cu memoria formei este un
element determinant al performantei mecanice ale acestor materiale. Termografia in infrarosu este
utilizata in acest studiu pentru a masura disiparea mecanicd (disipare intrinsecd) produsa de probele
AMF Cu-Zn-Al supuse la incercari mecanice ciclice si la temperaturd constanta. Sursele de cadldura
produse de material pot fi deduse din variatiile de temperatura utilizand ecuatia difuziei caldurii, dupa
cum am prezentat in capitolul 6.4.1. Rezultatele obtinute aratd in mod clar ca disiparea mecanicd, care

este produsd de esantion, variaza puternic cu compozitia chimica a esantionului.

7.1.1 Pregdtirea probelor

Probele testate in timpul acestui studiu sunt din AMF Cu-Zn-Al. Compozitia chimica variaza usor
de la un esantion la altul pentru a exploata o zona a spatiului compozitiei A=>M, unde transformarea de
faza poate aparea(vezi figura 7.1). Toate aliajele au fost fabricate utilizdnd aceeasi tehnologie, constand
in topirea si alierea materialelor intr-un cuptor cu inductie utilizdnd un creuzet din grafit. Procedura
completa a fost descrisa in capitolul 4 si 5.1.

Probele au fost suspuse unui tratament de calire, cu o incalzire pana la 750 °C, urmata de o racire rapida
pentru a obtine aliaje cu memoria formei. Aceasta procedura a fost aplicata in pachet, probele fiind
fixate cu ajutorul unui sistem de prindere. Acest sistem a avut rolul de a fixa proba si a imprima forma
corespunzitoare temperaturii inalte (austenitice). In lipsa acestui sistem de prindere probele riscau sa fie
indoite din cauza tensiunilor induse in proba in urma incalzirii. Racirea a fost facuta in aer. Aceasta
racire a fost efectuata cu rolul de a obtine martensita autoacomodanta.
Pentru evitarea alunecarii probelor in timpul testelor s-au atasat flanse din aluminiu la ambele capete cu
ajutorul unui lipici special. Dimensiunile probelor au mici variatii de la una la alta, datorita
imposibilitatii preciziei laminarii si taierii.

Compozitia chimica teoreticd a probelor a fost aleasd in urma calculului matematic, astfel incat
sa fie distribuitd uniform in spatiul destinat cercetarii pe diagrama binara Zn-Al.
Insa procedeul de fabricarea in atmosferi necontrolatdi nu a permis obtinerea compozitiilor chimice
teoretice. O prima cauza este aceea a incertitudinii In prepareea compozitiei chimice. Mai mult, zincul
are temperatura cea mai mici temperatura de vaporizare(907°C). In timpul fabricarii aliajelor au avut loc
pierderi de material mai mari decat cele estimate anterior, acest lucru a facut sa obtinem o compozitie
chimica cu mici variatii decat cea calculata anterior. De asemenea cantitatea de zgura ce s-a format a dus
la modificarea compozitiei chimice. Insd aceasta a avut si efecte benefice, realizand protectia baii de

amestec, de oxigenul atmosferic si implicit de oxidarea bai.
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Analiza compozitiei chimice a fost facuta cu atentie utilizdndu-se un spectrofotometru cu scanteie
Foundry Master. Analiza a fost facuta atat in stare turnatd, cat si dupd laminare, efectudndu-se o
comparatie a rezultatelor obtinute. Aceasta variatie este una minord, in special pentru compozitia de
zinc, care inregistreazd cea mai mare variatie.

Diagrama Zn-Al prezintd un domeniu unde probele de AMF Cu-Zn-Al prezinta transformarea de faza

austenita-martensita. Zona analizata din diagrama Zn-Al este prezentata in figura 7.13.
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Figura 7.1 Zona utilizata pentru studiul disiparii mecanice

Probele testate in stare laminata sunt reprezentate grafic in diagrama Zn-Al.
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Figura 7.2 Diagrama marita ce prezintd zona cu aliajele obtinute
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Pentru o mai buna identificare a acestora se face zoom in zona in care se gasesc localizate aliajele

testate. Poate fi remarcat faptul cd pozitiile corespunzatoare acestora nu sunt repartizate regulat

(conform calcului pozitiilor initiale), dar ele acoperd o suprafata suficient de mare pentru a identifica

corelatia existentd dintre disiparea mecanica si compozitia chimica.

Pozitiile esantioanelor pe diagrama sunt prezentate in figura 7.2, care reprezinta o extindere a zonei care

localizeaza esantioanele testate.

Compozitiile chimice ale acestora esantioane sunt prezentate in tabelul 7.1. Dintre probele utilizate, o

parte dintre ele se gasesc fie in stare austeniticd fie in stare martensitica sau amestec al celor doua faze la

temperatura ambiantd (Ms < 25°C).

Temperatura martensita start Ms poate fi estimata cu ajutorul formulei prezentate in [20], insa

noi ne-am folosit de nomograma din [21] pentru determinarea punctelor Ms, deoarece in

practica formula ofera erori foarte mari, ramanand una pur orientativa.

Tabelul 7.1. Compozitiile chimice ale esantioanelor studiate

Numarul Cu% | Zn% | Al% IMP. | Cu+Zn | Cu% Zn% Al% IMP.
probei +Al %
(wt) (wt) (wt) % (at) (at) (at)
1L 73,21 | 20,71 | 6,02 0,026 | 99,974 | 68,06 18,73 13,19 0,02
4L 71,22 | 21,76 | 6,97 0,036 | 99,964 | 65,43 19,45 15,07 0,05
5L 70,62 | 23,06 | 6,21 0,047 | 99,953 | 65,55 20,83 13,57 0,05
7L 72,96 |20,84 | 6,11 0,086 | 99,914 | 67,75 18,83 13,34 | 0,08
8L 71,01 | 22,52 | 6,41 0,039 | 99,961 | 65,72 | 20,24 14,00 | 0,04
10L 78,59 | 1521 | 6,13 0,042 | 99,958 | 72,86 13,72 13,37 0,05
11L 74,50 | 18,40 | 7,06 0,035 | 99,965 | 68,31 16,38 15,27 0,04
12L 75,08 | 18,05 | 6,78 0,039 | 99,961 | 64,12 16,15 14,69 0,04
14L 73,87 | 19,23 | 6,83 0,042 | 99,958 | 67,96 17,19 14,49 0,06
15L 73,63 | 19,40 | 6,90 0,042 | 99,958 | 67,67 17,34 14,94 | 0,05
16L 74,93 | 18,17 | 6,86 0,033 | 99,967 | 68,88 16,24 14,84 | 0,04
17L 7421 | 18,76 | 6,97 0,043 | 99,957 | 68,15 16,74 15,05 0,06
19L 77,78 | 15,77 | 6,38 0,167 | 99,833 | 71,79 14,13 13,90 | 0,18
20L 78,21 | 15,25 | 6,49 0,034 | 99,966 | 72,17 13,66 14,13 0,04
21L 78,03 | 15,30 | 6,61 0,043 | 99,957 | 71,90 13,70 14,34 | 0,06
24L 77,12 | 16,21 | 6,61 0,039 | 99,961 | 71,07 14,53 14,35 0,05
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Numarul Cu% | Zn% | Al% IMP. | Cu+Zn | Cu% Zn% Al% IMP.
probei +Al %
(wt) (wt) (wt) % (at) (at) (at)

29L 70,29 | 26,17 | 3,40 0,054 | 99,946 | 67,73 24,49 7,71 0,07
30L 73,45 | 21,19 | 5,31 0,086 | 99,914 | 68,87 19,30 11,73 0,1
32L 74,06 | 21,57 | 4,31 0,034 | 99,966 | 70,36 19,93 9,66 0,11
34L 73,91 | 22,09 | 496 0,093 | 99,907 | 68,95 20,04 10,90 0,06
35L 74,17 | 21,34 | 4,45 0,034 | 99,966 | 70,36 19,65 9,94 0,11
36L 74,88 | 19,30 | 5,75 0,047 | 99,953 | 69,83 17,48 12,62 0,05
38L 72,60 | 21,21 | 6,12 0,11 | 99,89 67,38 19,11 13,39 0,06
39L 73,44 | 20,36 | 6,12 0,041 | 99,959 | 68,21 18,35 13,39 0,05
40L 74,53 20,17 | 5,06 0,074 | 99,926 | 70,22 18,44 11,25 0,05
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7.1.2 Procedura de testare

Procedura de incarcare mecanica este similara celei descrise in 6.3. Analiza campului de

caldura a fost facuta pe perioada ciclajului mecanic. A fost determinata disiparea mecanica
caracteristica a trei niveluri de deformatie: 1, 2 si 3,2 %. Valorile caracteristice disiparii

mecanice se gisesc in intervalul 45%10%-115%107 °C/s si sunt prezentate in tabelul 7.2.

Tabelul 7.2. Disiparea mecanica produsa de esantioanele testate in timpul fiecarui nivel de deformatie

impusa
Zn (at. %) Al (at. %) Disipare mecanica (°C/s)
Numar
esantion e=1% e=2% £=3,2%

8 20.24 14.00 0.0041591 0.0052199 0.0048446
17 16.74 15.05 0.0071938 0.008519 0.0070929
19 14.13 13.90 0.0067102 0.0076923 0.0060225
20 13.66 14.13 0.010964 0.009342 0.0082051
21 13.70 14.34 0.010322 0.010456 0.0087861
24 14.53 14.35 0.009337 0.01037 0.0074568
29 22.49 7.71 0.0076913 0.0091304 0.01068
30 19.30 11.73 0.0064233 0.0084875 0.0060324
31 19.19 9.11 0.010428 0.010591 0.0096122
32 19.93 9.66 0.0072348 0.011321 0.0072074
34 20.04 10.90 0.0088848 0.0080857 0.010553
35 19.65 9.94 0.009673 0.010202 0.0093783
36 17.48 12.62 0.007721 0.008421 0.0083714
38 19.11 13.39 0.0063067 0.0063204 0.0062745
39 18.35 13.39 0.0088537 0.0077593 0.0061428
40 18.44 11.25 0.0076742 0.0081481 0.0061896
4 19.45 15.07 0.007500 0.0080667 0.0074287
5 20.83 13.57 0.010895 0.0096575 0.0078112
7 18.83 13.34 0.0076321 0.010234 0.006544
11 16.38 15.27 0.0090501 0.0096776 0.0068544
12 16.15 14.69 0.0062941 0.0068252 0.0062147
14 17.19 14.49 0.0096564 0.011183 0.0082537
15 17.34 14.94 0.005551 0.0061599 0.0056728
16 16.24 14.84 0.0061814 0.0082659 0.0059582
1 19.15 13.19 0.0050582 0.0055346 0.004831
10 13.72 13.37 0.0065438 0.0072177 0.0056103

7.3.3. Analiza influentei compozitiei chimice asupra disipdrii mecanice

Procedura explicata in subcapitolul 6.2.4, a fost aplicatd pentru toate probele, iar obiectivul este de

a examina influenta compozitiei chimice asupra rezultatelor obtinute. Pentru a face rezultatul mai clar s-
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a decis trasarea a doua benzi in diagrama binara Zn-Al. Prima este verticala si examineaza influenta
compozitiei de Al asupra disiparii mecanice. A doua este orizontald si este focalizata pe studiul

influentei Zn atunci cand procentul de Al are o variatie mica.
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Figura 7.3 Localizarea esantioanelor studiate pentru analiza influentei concentratiei de aluminiu asupra disiparii

mecanice

Figura 7.3 arata pozitia bandei verticale in planul diagramei Zn-Al. Aceasta contine un numar de opt
esantioane diferite avand toate concentratia de Zn situata intre 19-20%, pe cand aluminul variaza intre 9-
15%.
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Figura 7.4 Influenta concentratiei aluminiului pentru cele trei teste

Variatia disiparii mecanice extrasd din sursa de caldurd in functie de procentajul de aluminiu este
prezentatd in figura 7.4, pentru trei nivele diferite de incércare aplicate in timpul testelor mecanice. Cum
se poate observa, o tendinta clard se manifestd atunci cand sursa de cdldurd descreste, pe cand

procentajul de aluminiu creste, cu o dependenta mai mare la cresterea deformatiei.
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Figura 7.5 Localizarea esantioanelor studiate si analiza influentei zincului asupra disiparii mecanice

In acelasi mod, figura 7.15 arati pozitia bandei orizontale in diagrama binari. Aceasta contine sapte

esantioane diferite avand toate conginutul de aluminiu situat intre 14-15%. Amplitudinea sursei de

caldura in functie de procentajul de aluminiu este prezentata in figura 7.6, pentru trei nivele diferite de

incarcare aplicate in timpul testelor mecanice.
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Figura 7.6 Influenta concentratiei de zinc asupra disiparii mecanice pentru cele trei teste

Zn, at%

O tendinta clara se remarca in figura 7.6, in ciuda zgomotului puternic inregistrat, cand sursa de

caldura creste si continutul de Zn scade.
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Figura 7.7 Reprezentare tridimensionald a evolutiei disiparii mecanice in functie de continutul de zinc si

aluminiu

In continuare ne-am propus si explicim faptul ca cele trei nivele de deformatie au fost aplicate la
rand, una dupa alta. Asta Inseamna ca probele au fost testate pentru 1 % deformatie, apoi pentru 2% si la

final pentru 3.2 %. In consecinti, plicile de martensiti existente in esantioanele martensitice se
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reorienteaza progresiv in timpul cresterii Incarcarii. Atata timp cat disiparea mecanica se preconizeaza sa
apara prin miscarea interfetelor variantelor de martensita in timpul testelor, valoarea disiparii descreste
atunci cand martensita se reorienteaza, cu alte cuvinte cu cat solicitarea devine mai scazuta si Incarcarea
este indepartata, frecarea dispare si o data cu ea si nivelul disiparii mecanice scade.

Pentru a ardta legdtura dintre microstructura martensiticd si disiparea mecanica, au fost facute
micrografii comparative a doud probe, care evidentiaza valori diferite ale disipdrii mecanice: au fost
comparate esantioanele 34 si 40.

Figura 7.8 aratd o micrografie SEM pentru cele doud probe testate in urma tratamentului termic de
calire si inainte de efectuarea testelor.
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Figura 7.8 Microstructura caracteristica a doud probe: a) in stare martensitica (Cu-20.04Zn-10.9Al) la

temperatura ambiantd si b) in stare austeniticd la temperatura ambianta (Cu-18.447Zn-11.25A1)

Putem remarca variante de martensitd zig zag si paralele, care se intilnesc in interiorul unei singure
probe. Este evident ca densitatea variantelor de martensitd este mult mai mare pentru proba care masoara
valori ale disiparii mecanice mari. Pentru 1% deformatie au fost Inregistrate valori ale disiparii mecanice
egale cu 89*10™ pentru proba Cu-Zn-Al 34 si 78%10™ pentru Cu-Zn-Al 40. Acest exemplu ilustreaza
faptul ca disiparea mecanica se afla in stransa legatura cu densitate si tipul variantelor de martensita din
esantion.

. Concluzii

Aliajele cu memoria formei sunt caracterizate de o foarte mare reversibilitate in stare solida in
ceea ce priveste transformarea de faza ce apare In material. Producerea de cadldura asociata
ireversibilitatii mecanice a transformarii de fazad este de asteptat sa fie foarte scazutd, in comparatie cu

alti termeni ai sursei de caldura (cum ar fi: sursa cuplajul termoelastic si sursa caldurii latente).

114



Determinarea corectd a disiparii mecanice implicd In primul rand determinarea parametrilor
optimi de timp si deformatie. Intervalul de timp considerat ideal pentru masurarea sursei de caldura este
acela unde valoarea cAmpului termic este relativ constanta.

Oscilatiile amplitudinii deformatiei ideale sunt reprezentate de oscilatii ce prezintd amplitudini
de temperatura suficient de mari pentru a putea fi masurate cu ajutorul camerei si inferioare oscilatiilor
deformatiilor ce pot induce deformatie plastica si o oboseald acceleratd asupra esantioanelor.

Studiul de fatd a propus o procedurd experimentald ce utilizeaza termografia in infrarosu, pentru
a explica disiparea mecanicd ce se produce in interiorul esantioanelor AMF Cu-Zn-Al, in timpul
incercarilor ciclice mecanice (care poate provoca transformarea de faza indusa prin tensiune).

Experimental s-a aratat ca disiparea mecanica produsa de probele studiate are o puternica variatie
in functie de compozitia chimica a esantioanelor si respecta aceeasi regula pentru toate cele trei niveluri
de incarcare, dupa cum urmeaza:

- Pentru un nivel al deformatiei egal cu 1% se remarca valori scazute ale disiparii mecanice odata
cu cresterea concentratiei de aluminiu si zinc, si o tendinta clard de crestere a disiparii odata cu
scaderea continutului de zinc si aluminiu;

- Pentru 2% deformatie tendinta este aceeasi ca pentru 1%, diferenta consta in cresterea globala a
valorilor disiparii mecanice;

- In cazul ultimului nivel de incircare 3,2% influenta concentratiei de zinc este una foarte mica,
diferentele majore constau in aditia de aluminiu care are aceesi influentd cu cea prezentata pentru
1%.
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Concluzii finale. Contributii originale si perspective.

Cercetarile in domeniul aliajelor cu memoria formei prezente in literatura arata ca aliajele cu baza de
cupru constituie o varianta importantd in vederea unor aplicatii industriale. Datele existente se referd in

general pentru un singur aliaj sau pentru un grup mic de aliaje cu compozitii foarte apropiate.

Privind masurarea campurilor termice de la suprafata probelor in timpul deformarii folosind camera in
infrarosu, exista in literaturd metoda pusa la punct de A. Chrysochoos. In bibliografia studiatd nu exista

date si nici metode de calcul a energiei mecanice disipate in functie de cAmpurile termice.

Pentru a stabili corelatia intre compozitia chimica, microstructura, proprietatile termomecanice si efectul
termic care insoteste transformarea structurald a aliajelor din sistemul Cu-Zn-Al, a fost aleasd o plaja
larga de compozitie. Aliajele elaborate trebuie sd se situeze in spatiul din diagrama determinata de
Zanzotto s.a., ce prezintd zona cu concentratii cunoscute de zinc si aluminiu, unde transformarea de faza

poate fi produsa.

A fost determinata o metoda optima pentru alegerea compozitiei sarjei de elaborare in vederea obtinerii
compozitiilor chimice finale dorite pentru aliajele ce urmeaza a fi elaborate. In cazul a doua aliaje, de
compozitie chimicd cunoscutd, au fost stabilite punctele critice ale transformarilor de faza prin analiza
calorimetrica diferentiala si prin analiza dilatometrica. Pentru aceste aliaje s-au determinat punctele
critice prin doud metode : formulele lui Guenin si folosind nomogramele Wayman. Valorile stabilite
prin cele doud metode, au fost comparate cu rezultatele obtinute pentru temperaturile punctelor critice
prin analiza calorimetrica diferentiala si prin analiza dilatometrica. Constatand ca utilizarea nomogramei
Wayman da rezultatele cele mai apropiate de valorile experimentale, aceastd metoda a fost utilizata

ulterior pentru toate aliajele din plaja de compozitie aleasa.

S-au stabilit etapele experimentale de fabricare a aliajelor, de la alegerea compozitiei chimice si pana la
analiza probei cu ajutorul cuplajului dintre masina de tractiune-camera cu infrarosu pentru determinarea

cantitatii de cdldura disipatd de probele analizata.

Pentru un aliaj Cu-Zn-Al, dupa deformatie intiald de 4% si o deformatie remanenta de 1.8%, in stare
martensiticd la temperatura ambiantd, ce poate recupera deformatia permanentd prin efectul de memoria
formei au fost analizate microstructura, au fost determinate experimental punctele critice ale
transformarii directe, proprietatile mecanice si capacitatea efectului de memoria formei a aliajului. S-au
constatat diferente mari intre punctele critice determinate prin calorimetrie diferentiala (A=230,2°C si
A¢=234,3°C) si prin dilatometrie (A5 =307,4°C si A =351,7°C). Aceste diferente pot fi puse pe seama
tensiunilor acumulate in timpul Incdrcarii mecanice monotone, ce se manifestd in momentul deformarii

epruvetei. Aliajul Cu-22,63Zn-6,44 Al prezinta efect simplu de memoria formei [104]
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S-a realizat elaborarea prin topire in cuptor electric cu inductie, turnarea in forme cilindice sau
paralelipipedice, deformarea plastica si tratamentul termic pentru un numar de 58 aliaje din sistemul Cu-
Zn-Al.

Pregatirea probelor pentru analiza campurilor termice s-a realizat prin laminarea la cald a
esantioanelor de AMF Cu-Zn-Al turnate cu reducerea sectiunii in 3 etape, diminuarea cu 25% pentru
fiecare trecere, apoi au fost supuse unui tratament termic de cdlire pentru punere in solutie cu racire in
aer in vederea obtinerii martensitei autoacomodante. Calirea probelor a fost realizatd in pachet, astfel
efectul tratamentului asupra probelor a fost diferit. A fost stabilitd influenta vitezei de rdcire asupra
microstructurii probelor calite in aer,in pachet si a probelor racite in apa. Prezinta structuri a + §, M sau
numai 3, probele cilite aer. Esantioane cu racirea 1n apa prezinta structura martensitica. Tinand seama
de importanta calirii in pachet asupra formei la temperaturd ambianta a probelor, trebuie precizat cd daca
numarul probelor aflate in pachet este prea mare nu se obtine aceeasi viteza de racire, tratamentul termic

trebuie refacut. Este recomandat sa se utilizeze un numar cat mai mic de probe 1n pachet.

Determinarea disiparii mecanice implicd in primul rand determinarea corectd a parametrilor
optimi de timp, deformatia si amplitudinea oscilatiei deformatiei. Intervalul de timp considerat ideal
pentru masurarea sursei de caldurd este acela unde valoarea cdmpului termic este relativ constanta.
Oscilatiile amplitudinii deformatiei ideale sunt reprezentate de oscilatii ce prezintd amplitudini de
temperaturd suficient de mari pentru a putea fi masurate cu ajutorul camerei si inferioare oscilatiilor

deformatiilor ce pot induce deformatie plastica si o oboseald acceleratd asupra esantioanelor.

A fost elaboratd o metoda de determinare a disiparii de energie in timpul testelor de incercari
mecanice pentru esantioane de AMF Cu-Zn-Al in conditii normale de presiune si temperatura.
Procedura experimentali are la bazi termografia in infrarosu. In particular, a fost utilizata termografia in
infrarosu, pentru a determina disiparea mecanica ce se produce in interiorul esantioanelor AMF Cu-Zn-

Al, in timpul incercarilor ciclice mecanice, care pot provoca transformarea de faza indusa prin tensiune.

Experimentele au fost efectuate pe doud probe de aliaj Cu-Zn-Al cu microstructuri diferite:
martensiticd si austenitica, fiecare dintre ele oferind raspunsuri termice diferite. Modelul experimental
prezentat poate fi folosit pentru aliaje cu memoria formei de diferite compozitii chimice. Determinarile
campurilor de caldura cu ajutorul camerei cu infrarosu oferd informatii importante asupra fenomenelor
ce se produc la nivel microstructural. Sursa energiilor emise sau absorbite la un moment dat sunt
transformarile structurale. Corectitudinea rezultatelor obtinute a fost verificatd prin analiza

microstructurala.

Determinarile au ardtat cd energia mecanica disipatd de probele studiate are o puternica variatie
in functie de compozitia chimica a esantioanelor si respecta aceeasi regula pentru toate cele trei niveluri

de Incarcare.
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In cadrul tezei au fost stabilite proceduri experimentale care au ca rezultat determinarea energiei
termice eliberate, in premiera la nivel mondial, s-a realizat calculul disiparii mecanice care insoteste
transformadrile structurale in aliajele cu memoria formei. Aceste valori au fost corelate cu compozitia

chimica si cu microstructura probelor.

Avand 1n vedere corelatia care exista intre disiparea de energie mecanica si ireversibilitatea
transformarii de faza (ireversibilitate scazutd semnificd disipare scazutd de energie mecanica si invers),
consideram ca rezultatele obtinute prezintd o importantd deosebitd in alegerea aliajelor cu memoria
forme pentru diverse domenii de activitate. Aplicatiile care necesitd o durata lungad de viata a efectului
de memorie sau superelasticitate au nevoie de AMF cu o disipare scizuti de energie mecanici. In mod
contrar, aplicatiile ce solicita inalte proprietdti de amortizare au nevoie de AMF cu o ireversibilitate

mecanica ridicata.
Contributii originale:

A fost determinatd o metodd optima pentru alegerea compozitiei sarjei de elaborare in vederea

obtinerii compozitiilor chimice finale dorite pentru aliajele ce urmeaza a fi elaborate

S-a realizat elaborarea prin topire in cuptor electric cu inductie, turnarea in forme cilindice sau
paralelipipedice, deformarea plastica si tratametul termic pentru un numar de 58 aliaje din sistemul Cu-
Zn-Al

A fost stabilitd influenta vitezei de racire asupra microstructurii probelor calite.

Au fost stabilite conditiile corecte de determinare a parametrilor ce intra in calculul energiei

mecanice disipate (timp si deformatie)

S-a realizat, in premierd la nivel mondial, calculul disiparii mecanice ce Insoteste transformarile

structurale in aliajele cu memoria formei, pornind de la campurile termice de la suprafata probelor.

S-au stabilit corelatii intre compozitia chimica, microstructura si energia mecanica disipatd in
timpul testelor de ciclaj mecanic pentru un grup important de aliaje cu memoria formei din sistemul Cu-
Zn-Al.

Perspective:

Cercetari privind influenta tensiunilor acumulate prin deformare asupra punctelor critice de

transformare

Analiza detaliatd a zonelor unde transformarea de faza produce o cantitate ridicatd de caldura

prin efectuarea unui zoom in aceea regiune;
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Utilizarea altor metode de filtraj al semnalului termi pentru indepartarea bruiajului

Sincronizarea inregistrarilor termice si mecanice, astfel se poate aprofunda efectul frecventei de

incarcare;

Fabricarea unui nou set de probe, prin care sa se poate trasa o harta a disiparii caldurii in vederea

identificarii zonelor cu aliajele ce prezinta un potential ridicat n industrie;

Evolutia disiparii mecanice pentru o suprafata extinsd din perimetrul diagramei Zn-Al si

stabilirea unor corelatii intre rezultate;
Repetarea testelor efectuate pentru determinarea raspunsului oferit la a doua serie de incercari

Efectuarea de teste in care sd se masoare individual constanta de timp t
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Résumé :

Ce travail de these est consacré a I'étude de la dissipation mécanique produite par des alliages a
mémoire de forme Cu-Zn-Al lors d'un chargement mécanique cyclique, ainsi qu'a l'influence de la
composition chimique sur cette grandeur. Divers alliages ont élaborés dans ce but, chacun
présentant une faible variation de composition par rapport a I'autre. Une procédure expérimentale
originale a été mise au point pour mesurer cette dissipation mécanique car elle se traduit par une
source de chaleur tres inférieure a celles dues a d’autres phénomeénes comme la chaleur latente de
changement de phase ou le couplage thermoélastique. Les éprouvettes ont ainsi été soumises a
divers essais cycliques a température ambiante constante alors qu’une caméra infrarouge filmait les
champs thermiques sur leur surface. Ces films thermiques ont ensuite été traités pour en extraire
cette dissipation mécanique. Divers niveaux de dissipation correspondant a divers niveaux
d’irréversibilité mécanique ont ainsi été mis en évidence

Abstract :

The study deals with the mechanical dissipation in Cu-Zn-Al shape memory alloys subjected to cyclic
mechanical loading, as well as with the influence of the chemical composition on this dissipation.
Various alloys were prepared for this purpose, each of them featuring a slight change with respect to
the others. An original procedure has been proposed to measure mechanical dissipation because it is
very low compared to other heat sources such as latent heat or thermoelastic coupling. The
specimens have been subjected to cyclic tests at constant ambient temperature while an infrared
camera grabbed the thermal images. These thermal maps have been then processed to extract
mechanical dissipation. Various levels have been found, corresponding to various levels of
mechanical irreversibilities.

Mots-clés :
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