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INTRODUCCION.

Las Aleaciones con memoria de forma (AMF por sus siglas) son aleaciones metdlicas que pueden sufrir
una aparente deformacién plastica y posteriormente regresar a su forma original después de un
calentamiento. Dentro de un rango determinado de temperatura, estos materiales pueden ser
deformados al ser sometidos a una carga y subsiguientemente recuperar su forma al retirar la carga.

El efecto Memoria de Forma se describe como la capacidad de un material de recordar su forma
original después de sufrir una deformacién y permanecerdn deformados hasta ser calentados con lo
cual recuperaran su forma inicial. Este efecto es posible ya que las AMF pueden sufrir una
transformacion de fase martensitica.

Estos efectos caracteristicos de las AMF son llamados Efecto Memoria de Forma y Superelasticidad,
respectivamente y son debidos a la llamada transformacion martensitica. Las aplicaciones que pueden
tener las piezas fabricadas con estas aleaciones son enormes debido a que pueden ser utilizadas para
generar movimiento, fuerza o acumular energia. Estos materiales son comunmente llamados
“Inteligentes” debido a que responden a cambios de temperatura y esfuerzo.

Para comprender estas caracteristicas se refiere una breve historia de las AMF; en el Capitulo 1 se
describe la transformaciéon de la fase martensitica, sus principios microscopicos y macroscopicos.
Posteriormente se revisan las caracteristicas que tienen estas aleaciones analizando a nivel
microscépico las transformaciones de fase que dan origen al efecto memoria de forma que es
observable fisicamente, se describira la clasificacién de las AMF para después situarse en el sistema
Ti-Ni y finalmente definir cada uno de los Efectos Memoria de Forma.

En el Capitulo 2 se detallan las Técnicas experimentales utilizadas para la caracterizacién y fabricacién
de los sistemas estudiados en este trabajo.

En el Capitulo 3 se presenta la metodologia con que fueron elegidos fabricados y caracterizados los
sistemas en estudio.

En el Capitulo 4 se muestran basicamente los resultados obtenidos de las distintas técnicas
experimentales aplicadas a los sistemas trabajados como lo son metalografias, graficas y su discusién.



ANTECEDENTES.

Debido a sus propiedades, las aleaciones con memoria de forma (AMF) Ti-Ni son de gran importancia
tecnolégica y pueden ser utilizadas en una amplia gama de aplicaciones [1].Las aleaciones ricas en Ni
son de gran interés ya que las temperaturas de transformacién pueden ser controladas a través de
tratamientos térmicos [2].

Estudios realizados por H.C.Lin indican que la composicién quimica de estas aleaciones influye
directamente en su maquinabilidad ya que una pequeia diferencia les proporciona distintas
caracteristicas, es el ejemplo de la AMF Ti-Ni equiatdmica que tiene menor dureza, menor resistencia
de fluencia y mayor elongaciéon que la 49Ti-51Ni (% atomico) [3].

La magnitud de la seudoelasticidad y resistencia a la fluencia son factores que modifican el coeficiente
de friccién en fase austenitica y en fase martensitica, asi un bajo coeficiente de friccién en fase
austenitica es atribuido a la seudo elasticidad de la aleacion y un alto coeficiente de friccidon
martensitico a una baja resistencia de fluencia [4].

Las distintas estructuras que se pueden obtener en una AMF Ti-Ni influyen en sus propiedades
mecdnicas, la fase Austenita (B2) tiene una alta resistencia al desgaste debido a un alto
endurecimiento, por el contrario la Martensita (B19’) tiene una menor resistencia al desgaste que la
B2; tanto la estructura B2 como la B19’ tienen un alto coeficiente de friccidn lo que provoca una dificil
utilizacion en ortodoncia [5].

Las caracteristicas de transformacion en las AMF Ti-Ni dependen de la temperatura de tratamiento
térmico aplicado; se obtiene la estructura R a bajas temperaturas de recocido, esta desaparece y la
austenita transforma directamente a martensita cuando la temperatura es superior a los 550°C. La
temperatura de transformacidon en las aleaciones con alto contenido en Ni también puede ser
controlada modificando la temperatura del recocido (Tabla 1), las As, Af, Rs, Rf y Ms decrecen al
incrementar la temperatura. Para temperaturas debajo de 500°C, Mf alcanza su minimo y por arriba
de esta aumenta al aumentar Ms. Las aleaciones Ti-Ni recocidas por una hora a una temperatura de
entre 400 y 600°C presentan un rango de trasformacion de -60 a 140°C [6].

Temperatura de

tratamiento °C As(°C)  Af(°C)  Rs(°C) RF(°C) Ms(°C) Mf(°C)

400 44 65 56 39 24 -15
450 34 57 41 31 12 -18
500 20 45 25 18 7 -26
550 13 48 23 -- -- -14
600 13 39 -- -- 8 -12

Tabla 1. Temperaturas de transformacion de muestras de la aleacion
NiTi equiatdomica con diferentes temperaturas de recocido [6].



Dependiendo del tratamiento térmico la transformacion Austenita — Martensita puede ocurriren 1 o
multiples pasos de transformacién; ya sea directa de B2 a B19’ o a través de la fase intermedia R, B2 —
R- B19’; la transformacion directa se obtiene después de un temple a 0°C y la transformacién por
medio de la fase R ocurre después de un tratamiento de recocido [7], en esta fase intermedia (R) no
hay efecto memoria [8].

En las aleaciones ternarias, la cantidad de carbono adicionado como aleante, disminuye la
temperatura de transformacion asi para lingotes homogenizados a 1273K por un periodo de 24h, la
Ms de la aleacion (Ti-Ni)-0.1C es de 309K, para la (Ti-Ni)-0.5C de 307K, que son menores a la Ms de la
aleacion equiatémica Ti-Ni que es de 330 [9] K.

Otro factor importante en la temperatura de transformacién es la velocidad de solidificacion de la
aleacidn, para las aleaciones ternarias Ti-Ni-Zr y Ti-Ni-Hf, se tienen valores menores de temperatura
de transformacién para una cinta obtenida por “meltspinning” (Solidificacién rdpida) que para un
lingote obtenido en horno de arco y posteriormente recocido (

Aleacidn Muestra M, (°C)  M(°C) AH,(J/g) A, (°C) A (°C)

Ti-Ni-Zr lingote 128 99 19.6 139 159
cinta -7 -41 7.1 14 43
Ti-Ni-Hf Ilnlgote 226 195 27 232 263
cinta 157 132 20.2 175 199

Tabla 2) [10]. La temperatura de transformaciéon de las AMF Ti-Ni ricas en Ti estan arriba de la
temperatura ambiente y dependen del recocido cuando este se realiza entre los 600 y los 1200K [11].

Aleacion Muestra M, (°C)  M(°C) AH,(J/g) A.(°C) A (°C)

Ti-Ni-zr lingote 128 99 19.6 139 159
cinta -7 -41 7.1 14 43
Ti-Ni-Hf lingote 226 195 27 232 263
cinta 157 132 20.2 175 199

Tabla 2. Influencia de la velocidad de solidificacion
en las temperaturas de trasformacion [41].

Se realizan también tratamientos de recocido electro térmico a las aleaciones ricas en Ni con lo cual
se puede controlar la temperatura de transformacion y las etapas de transformacién (directa o por
medio de la fase intermedia R) mediante la variacidn de la densidad de corriente aplicada. Al aplicar
densidades de corriente de 8.4 a 9.3 A/mm2 la transformacion se da en dos pasos, de Austenita a fase
R y fase R a Martensita, al alcanzar 12.2 A/mm?2 la fase R desaparece y la trasformacién es directa,
Austenita a Martensita [2].

Mediante la deposicion catddica se logran obtener laminas y polvos nanocristalinos (50nm) de AMF
Ti-Ni a diferentes temperaturas, manteniendo la propiedad de memoria de forma, estas [dminas y los
polvos sinterizados tienen alto rendimiento en sistemas micromecanicos [12, 13, 14].



Otra forma de obtener laminas delgadas es mediante ataque quimico; primeramente se producen
lingotes que son laminados a 850°C hasta a 1Imm de espesor, posteriormente laminados en frio (30%
de reduccién de espesor en cada paso) y recocidos a 700°C por 50 min en capsulas de cuarzo al vacio
hasta alcanzar 0.1mm, finalmente se realiza el ataque quimico utilizando soluciones de
HF/HNO3/H20 con un potencial de 5V a 20°C, este mejorara si se realiza en un bafio ultrasénico. La
obtencién de estas laminas serd mas rdpido y con una superficie mas suave al incrementar la
concentracion de los acidos. Esta técnica para obtener ldminas finas es mds rdpida que la
electrodeposicion [15].

La electrodeposicidon de la aleacién Ti-Ni es utilizada para obtener piezas porosas que presentan bajo
modulo elastico (E=19.8 GPa) y alta resistencia a la fluencia (255MPa) [16] por lo que se emplean para
la fabricacién de implantes de huesos.

Este material puede fabricarse en forma de cintas mediante solidificaciéon rapida (melt spinnig); el
tamafio de grano obtenido disminuira al aumentar la velocidad de la rueda (aumenta la velocidad de
enfriamiento) [17].

Otra forma de obtener piezas de AMF Ti-Ni, es por medio del sinterizado de polvos o laminas de Tiy
de Ni. El sinterizado de ldminas se realiza con multicapas intercaladas de Ti y Ni de 120um de espesor
a las que se les aplica una presidn a una cierta temperatura y son posteriormente recocidas. Para una
aleacion 50.2%Ni-49.8%Ti sinterizadas a una presion de 200MPa a 600°C y recocidas por 6 horas a
650°C se tiene una Ms de ~60°C con una histéresis de 30° [18].

Un novedoso proceso de fabricacion de estas aleaciones es mediante la depositacion de Ni y Ti
mediante un sistema de pulverizacidn catédica por radiofrecuencia donde la distancia entre el
sustrato y el objetivo influyen en la uniformidad de la composicién. En los trabajos utilizaron una
frecuencia de 400w en una atmosfera de Ar. La depositacion de Ti (46-62%) es proporcional a la
potencia aplicada [19].

Las aleaciones Ti-Ni son también utilizadas en la fabricaciéon de compuestos de fibras de AMF Ti-Ni en
una matriz metdlica o polimérica. Las fibras de Ti-Ni se producen por extrusion, son recocidas al vacio
y templadas en agua; posteriormente las fibras son tensionadas y enfriadas en nitrégeno liquido,
finalmente se calientan a 2K/min partiendo de una temperatura de 293K hasta llegar a 363K; la As de
las fibras disminuye después de la tensién y el tratamiento [20, 21]. También se han investigado los
efectos del espesor de peliculas de Ti-Ni en superficies de silicio donde las temperaturas de
transformacidén, con excepcion de la Ms, aumentan al aumentar el espesor [22].

Han encontrado que la soldadura base plata (52%Ag-22%Cu-18%Zn-8%Sn) empleada para unir la AMF
Ti-Ni y el acero inoxidable presenta corrosidon por picaduras, sin embargo la pérdida del efecto
memoria es baja debido al correcto control de los parametros de soldadura y presenta una resistencia
a la fluencia de entre 320 y 360 MPa. Se ha encontrado que la tasa de pérdida de masa causada por la
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corrosion aumenta al disminuir el pH de la solucion (saliva artificial) [23]; y que la tasa de
recuperacién de forma y la superelasticidad disminuyen en un 30% [24].

Al evaluar y comparar la pasividad de la aleacién Ni-Ti con la del acero inoxidable austenitico y una
aleacion Ti-6Al-4V han encontrado que la aleacién Ti-Ni y el inoxidable austenitico tienen una
pasividad menor que la aleacién Ti-6Al-4V y que la AMF Ti-Ni posee una menor biocompatibilidad
frente al inoxidable y la aleacién Ti-6Al-4V [25].

Debido a que la corrosion puede influir en la biocompatibilidad de las aleaciones Ti-Ni y en la
aparicién de reacciones alérgicas en los pacientes, se ha estudiado el comportamiento de estas
utilizando saliva artificial.

No toda la oxidacidn en estas aleaciones resulta ser perjudicial, han investigado técnicas de oxidacién
isotérmica con una presion de O, puro de 1 atm. Realizada a una temperatura entre 450y 750°Cen la
gue se forma una pelicula de TiO, con Ti-Ni que protege al material de la oxidacién, estas capas varian
en composicion y espesor en funciéon de la temperatura [26]. El TiO, aumenta la resistencia a la
corrosién y la biocompatibilidad [6].

Existe preocupacién por la liberacion del Ni al organismo ya que las aleaciones Ti-Ni equiatdmica
tienen baja resistencia al desgaste y a la corrosidon por picadura; se ha disefiado otra técnica para
proteger de la corrosion a este material; esta se utiliza en sistemas biomédicos y micro mecanicos, se
realiza una depositacion catddica de capas protectoras de TiN, que mejora la resistencia al desgaste,
protege de la corrosiéon y mantiene el efecto memoria [6, 13, 27].

Las aleaciones Ti-Ni han sido esenciales para el disefio de micro bombas y micro actuadores con
membranas de silicio cubiertas de AMF (Ti-Ni) [28]. En estos la AMF Ti-Ni es depositada por
evaporacion flash en una membrana de silicio, son recocidas al vacio y deformadas. Para el buen
funcionamiento de estas membranas, la tasa de calentamiento debe ser alta y de esta forma lograr
una recuperacion de forma uniforme debido a la conduccién térmica.

Con lo anterior se puede afirmar que la composicidon quimica y proceso de manufactura son dos
aspectos que pueden modificar las caracteristicas de memoria de forma de estas aleaciones.
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e OBJETIVO GENERAL.

Caracterizar aleaciones con memoria de forma del tipo Ni-Ti de dos distintas composiciones obtenidas
por fundicién, laminacién en caliente y solidificacién rdpida por bloque frio, y evaluar la influencia del
proceso de manufactura en el efecto de Memoria de Forma.

e OBJETIVOS PARTICULARES.

1. Fabricacion de aleaciones Ni-Ti en dos composiciones.
2. Obtencién de muestras por solidificacidn rapida y la laminacidn de los dos especimenes a estudiar.
3. Caracterizacion de la las micro estructuras, fases presentes, y temperaturas de transformacion.

4. Evaluacion de propiedad.
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CAPITULO 1. ASPECTOS TEORICOS.

1.1 Transformaciéon martensitica.

Inicialmente el término martensita se atribuyo a un microconstituyente de elevada dureza que
contienen ciertos aceros después de haber sido calentados hasta cierta temperatura en la que se
obtiene una fase cubica centrada en las caras (fcc) llamada austenita y posteriormente templados
para obtener una fase tetragonal centrada llamada martensita. Este término se utilizé incluyendo
otras transformaciones de fase que tienen caracteristicas tipicas de la transformacién en aceros pero
tienen lugar en aleaciones no férreas, metales puros, cerdmicos, entre otros [29].

Se nombra transformacidon martensitica a aquella que ocurre en estado sélido y que es displaciva (sin
difusidn atdomica) acompanada de una deformacidon homogénea de la red o una deformacion por

maclado que produce un cambio en la estructura cristalina (Figura 1.1 Esquema que muestra la

mﬁ

deformacién homogénea) [30].

Deformaciéon Homogénea Deformaciéon Homogénea
y por corrimiento

Figura 1.1 Esquema que muestra la deformacién homogénea
de lared y la deformacién por maclado.

Al tratarse de una transformacién no difusiva, implica que, mediante pequefos desplazamientos
coordinados de atomos, se llega a la formacién de una nueva fase. Esta se observa a altas
temperaturas, y de manera casi instantanea a temperaturas bajo 0°C donde la difusién atémica es
insignificante [29].

Los atomos inicialmente vecinos siguen siéndolo después de haber ocurrido la transformacidn con lo
gue la nueva fase mantiene la misma composicion y orden atémico de la fase inicial. Esta



transformacion tiene lugar preferentemente en bordes de grano, defectos y un posterior crecimiento
de la fase previamente nucleada [9].

La interfase entre la estructura original o gustenita y la formada o martensita estd constituida por un
plano macroscépicamente invariante denominado plano de habito (Figura 1.2 Desplazamiento
producido por el surgimiento), esto significa que dos vectores cualesquiera sobre él mantienen sus
modulos y orientacidn relativa constantes durante el avance de la transformacidn. La transformacion
produce un corte paralelo al plano de habito [iError! Marcador no definido.].

Figura 1.2 Desplazamiento producido por el surgimiento
de una variante de martensita en un cristal.

La fase de alta temperatura o fase madre, tienen una simetria mayor, que la fase de baja
temperatura, esto produce que existan varias orientaciones o variantes de esta y que sean
compatibles con la matriz (

Figura 1.3). Ademas la transformacion lleva asociada una deformacion del material (cizalladura sobre
el plano de habito) y un cambio de volumen.

Dentro de un cristal de austenita se logran formar 24 variantes de martensita que al formarse
compensan sus deformaciones por lo que son llamadas autoacomodantes y generan una
transformacién sin deformacién macroscdpica significativa [iError! Marcador no definido.].

Figura 1.3 Esquema de las variantes autoacomodadas.
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Esto produce un almacenamiento de energia elastica en el entorno de la zona transformada, que
finalmente serd la que controle la transformacion, requiriéndose un sobre enfriamiento por debajo de
la temperatura de equilibrio Ty para producir y completar la transformacion (Figura 1.4 Presencia de un

sobreenfriamiento respecto la temperatura).

A

Fuerza motriz

Martensita

Energia libre

|
Sobreenfriamiento

Fase matriz

\

Ms :Fo

Temperatura

Figura 1.4 Presencia de un sobreenfriamiento respecto la temperatura
de equilibrio en la transformacién martensitica.

Se dan dos mecanismos de autoacomodacion a la forma del cambio debido al deslizamiento cortante
de la transformacidn martensitica: la autoacomodacién por deslizamiento en la que la
microestructura es dafiada irreversiblemente, y el autoacomodamiento por maclado que es reversible
pero no alcanza cambios significativos de volumen (Figura 1.5 Representacién de los mecanismos de
autoacomodacion.).



C) Autoacomodacién por maclado.

Figura 1.5 Representacion de los mecanismos de autoacomodacion.

Las transformaciones martensiticas tienen lugar en un intervalo finito de temperaturas durante el cual
existe una coexistencia de las dos fases: austenita y martensita. La transformacién directa, se induce
al enfriar y la temperatura a la cual comienza el proceso se le conoce como Ms (martensite start),
mientras que Mf (martensite finish) es la temperatura a la cual finaliza. Si el material esta totalmente
en martensita (T<Mf), al calentarlo se produce la transformacién inversa o retransformacion,
denominandose de manera analoga As (austenite start) a la temperatura a la cual empieza la
formacién de la austenita y Af (austenite finish) a la que termina el proceso. Siempre se cumple que
As>Mfy Af>Ms por lo que existe una histéresis térmica (Figura 1.6 Los graficos muestran la fraccion
de material transformado en funcion de la temperatura (a) y la transformacién inducida por esfuerzo
(b) en los que se observa la histéresis producida.).

Las temperaturas de inicio de transformacion (Ms, As) vy las del final de la transformacion (Mf, Af)
pueden ser bastante diferentes cuando la martensita no es monovariante (tiene mas de una
orientacién cristalografica de martensita) ya que interfieren unas con otras por lo que se dificulta la
creacidén de las siguientes [31].



Entre otros factores, las temperaturas de transformacion dependen de la composicién quimica de la
aleacion, lo que hace necesario que estas sean fabricadas con mucha precisidn en la composicién si se

requiere obtener una transformacién controlada por la temperatura [11].

Mf As

(&)

Y

Ms Af c
Temperatura

(a) (b)

Figura 1.6 Los graficos muestran la fraccion de material transformado en funcion de la temperatura (a) y la transformacion
inducida por esfuerzo (b) en los que se observa la histéresis producida.

También es posible inducir la transformacién martensitica con la aplicacién de un esfuerzo externo
sobre el material pero a una temperatura mayor que Af. Asimismo existe la nucleacién por efecto de
una deformacidn plastica en la que produce nuevos sitios de nucleacién al alcanzar el esfuerzo critico

o™ (Figura 1.7 Gréfico de la transformacion martensitica inducida por esfuerzo en funcion

de la temperatura y el esfuerzo externo.). Cuando no se aplica ningin esfuerzo externo y la
martensita se induce exclusivamente por temperatura, ésta se produce de manera espontanea a una
temperatura Ms. Si aumentamos la temperatura se necesitara una tensién para inducir la
transformacién, obteniendo lo que se llama martensita inducida por esfuerzo. Al ser mayor la
temperatura, se requerird un mayor esfuerzo para inducir la transformacion teniendo como limite la
temperatura M° a la que se puede inducir la martensita exclusivamente con la aplicacién de un

esfuerzo [9].

A Martensita
S
C -
v &
R7) 2
5 5
= © Austenita
g | |
S
g | |
| | >
Ms Ms*® Md
Temperatura
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Figura 1.7 Griafico de la transformacion martensitica inducida por esfuerzo en funcion
de la temperatura y el esfuerzo externo.

Normalmente, en el enfriamiento, la martensita puede formarse en Ms bajo ninguna tensién, pero en
el mismo material, la martensita puede formarse por encima de Ms si se le aplica una tension, a esta
se le llama martensita inducida por tension (SIM). La fuerza impulsora para la transformacién es ahora
mecanica y opuesta a la térmica.

Por encima de Ms la tensidon requerida para producir SIM incrementa al aumentar la temperatura. La
variaciéon en la tension necesaria para producir SIM incrementa linealmente con la temperatura por
encima de Ms. La variacion lineal de la tensién para inducir martensita en funcién de la temperatura,
obedece la ecuacién de Clausius-Clapeyron, expresada como:

dP _ AH
dT AV

Donde:

P es la presién, T la temperatura, H el calor latente de transformacién y V el Volumen, la ecuacidn se
modifica como:

do AH

dM, &
Donde: T es la temperatura, H el calor latente de transformaciéon, o la tension aplicada, M; la
temperatura de transformacién artensitica y g la deformacién [36].

No solo se puede clasificar a las transformaciones martensiticas por la variable externa que las induce
(temperatura o esfuerzo), también se pueden clasificar en Transformaciones martensiticas
termoeldsticas y transformaciones martensiticas tipo burst.

Las transformaciones martensiticas termoelasticas tienen una histéresis del orden de decenas de
grados, con un cambio pequeno de volumen (0.5%) y una elevada cizalladura producida en el material
[32].

En este grupo, la transformacion se genera mientras disminuye la temperatura; si el enfriamiento se
detiene, también lo hace la transformacidn manteniéndose constante la temperatura. La
transformacién inversa avanzard solo al aumentar la temperatura. Estas transformaciones son
atérmicas ya que solo dependen de la temperatura y son independientes del tiempo. La
transformacién es reversible, la martensita vuelve a la fase matriz en la orientacién original [33].

Las transformaciones martensiticas del tipo burst o no termoelasticas, tienen lugar en intervalos muy
pequeiios de temperaturas, son menos reversibles y el cambio de volumen es mayor que las
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anteriores teniendo histéresis de varios cientos de grados. La fuerza impulsora para la transformacién
es muy grande y la interfase se hace inmdvil. La transformacidon inversa se da mediante la
renucleacion de la fase matriz (Figura 1.8 Grafico de una transformacién martensitica termoelastica y
una tipo burst

durante un ciclo térmico para los sistemas Au-Cd y Fe-Ni.) [34].

1.0

Resistencia (Q2)

173 773
Temperatura (K)

Figura 1.8 Grafico de una transformacion martensitica termoelastica y una tipo burst
durante un ciclo térmico para los sistemas Au-Cd y Fe-Ni.

Ya que las transformaciones se producen en el seno de la fase sin transformar, aparecen diferentes
tipos de deformaciones como el maclado interno de la martensita llamado twinning, estas se forman
cuando el mecanismo de autoacomodacién se da por deslizamiento (Figura 1.5 Representacién de los
mecanismos de autoacomodacion.-B). La martensita utiliza como mecanismo para disminuir la
energia de deformacién la aparicidén de variantes autoacomodadas. Este fendmeno es el responsable
de los comportamientos caracteristicos de las AMF [34].

1.2 Definicién de una aleacién con memoria de forma.

Las Aleaciones con Memoria de Forma son aquellas que poseen la cualidad y capacidad de manifestar
una transformacién de fase adifusional como respuesta a la presencia de estimulos externos tales
como: la corriente eléctrica, un campo magnético, calor o esfuerzo; esta respuesta inducida en la
aleacion es reversible obteniendo nuevamente la estructura original.

Las AMF son capaces de sufrir una deformacidn y posteriormente recuperar su forma inicial después
de ser calentadas hasta una cierta temperatura gracias a un cambio de fase llamado transformacién
martensitica.

Las AMF presentan ciertos comportamientos singulares: Efecto memoria simple, efecto memoria
doble, superelasticidad y efecto caucho, los cuales se describiran mas adelante. Debido a la forma
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peculiar de responder a cambios de temperatura y tensidn (entre otros estimulos), las AMF han sido
nombradas como materiales inteligentes.

La memoria de forma se refiere a la capacidad de estos materiales de recordar una forma especifica,
incluso después de sufrir una deformacién después de la cual es calentado para volver
espontdaneamente a su forma original.

1.3 Clasificacion de las aleaciones con memoria de forma.

Las Aleaciones con Memoria de forma son clasificadas de manera similar en que en metalurgia se
clasifican los metales y otras aleaciones.

La primer gran division se realiza al separar el grupo de AMF que se fabrican comercialmente y otro
de aquellas no comerciales y que solo han sido fabricadas con fines de investigacion entre las que se
encuentran la aleaciones del tipo Au-Cd y Ag-Cd.

Las AMS Comerciales representan el grupo mas numeroso en esta clasificacién y es dividida en AMS
Ferrosas, que como su nombre lo indica son aquellas cuyo principal componente es el Hierro, y las
AMF No Ferrosas en las cuales el principal componente es un metal distinto al Hierro.

Dentro del subgrupo de aleaciones no ferrosas se encuentran las AMF base Cu y el sistema Ti-Ni junto
con sus derivados.

Existen dos subgrupos de aleaciones que conforman a su vez a las AMF ferromagnéticas, que son un
grupo muy importante de aleaciones ya que sus caracteristicas de memoria de forma son afectadas
por campos magnéticos, estas incluyen aleaciones Ferrosas y No Ferrosas (

I Aleaciones con Memoria de Forma |

No Comerciales Comerciales

Au-Cd. Ag-Cd. No Ferrosas '—w

Ni-Mn-Al
Ni-Fe-Ga
Co-Ni-Ga

— . Ferromagnéticas .
Ternarias Cu-Zn Terciarias | 'o--oroooooooeesmeEeseeeeeeeeee s '
Cu-Al
Cu-Sn

Figura 1.9 Diagrama de la clasificacion de las Aleaciones con Memoria de Forma.).
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No Comerciales Comerciales
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Ni-Mn-Al
Ni-Fe-Ga
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Cu-Sn

Figura 1.9 Diagrama de la clasificacion de las Aleaciones con Memoria de Forma.

1.4 Sistema Ni-Ti.

1.4.1 Propiedades Quimicas del Ni.

Simbolo Ni, nimero atémico 28, dureza 500 NHV, blanco plateado, ductil y maleable. La masa
atémica del niquel es 58.71gmol™, su densidad es 8.91 gcm™ (1 at y 20°C) de estructura cristalina fcc,
su temperatura de fusion es 1455 °C.

El niquel tiene cinco is6topos naturales con masas atémicas de 58, 60, 61, 62, 64 gmol™. También se
han identificado siete isGtopos radiactivos, con nimeros de masa de 56, 57, 59, 63, 65, 66 y 67 gmol ™.

La mayor parte del niquel comercial se emplea en el acero inoxidable y otras aleaciones resistentes a
la corrosion. También es importante en monedas como sustituto de la plata.

El niguel es un elemento bastante abundante, constituye cerca de 0.008% de la corteza terrestre y
0.01% de las rocas igneas. En algunos tipos de meteoritos hay cantidades apreciables de niquel, y se
piensa que existen grandes cantidades en el nucleo terrestre. Dos minerales importantes son el
sulfuros de niquel, pentlandita (NiS), y el mineral garnierita, (Ni,Mg)SiOs.nH,0.

El niquel se presenta en pequefias cantidades en plantas y animales. Esta presente en pequeiias
cantidades en el agua de mar, el petrdleo y en la mayor parte del carbén mineral.

1.4.2 Propiedades Quimicas del Ti.

Simbolo Ti, nimero atémico 22, dureza 215 HB, plateado. La masa atomica del Titanio es de 47.90
gmol™?, su densidad es 4.51 gcm3™ (1 at y 20°C) de estructura cristalina hcp, su temperatura de fusién
es de 1670°C.



El principal estado de valencia es 4+, aunque también se conocen los estados 3+ y 2+, que son menos
estables. El elemento se oxida cuando se calienta para obtener el didxido de Titanio, TiO,. Reduce el
vapor de agua para formar el diéxido e hidrégeno, y reacciona de manera parecida con acidos
concentrados calientes, aunque forma el tricloruro con acido clorhidrico.

El diéxido de titanio, TiO,, se encuentra cominmente en una forma negra o de color castaiio conocida
como rutilo. Las formas naturales que se encuentran menos en la naturaleza son la anatasita y la
brooquita. Tanto el rutilo como la anatasita puros son de color blanco. El 6xido bdsico negro, FeTiOs;,

se encuentra en forma natural como el mineral llamado ilmenita; éste es la principal fuente comercial
del titanio.

1.4.3 La aleacién Ni-Ti.

El sitema Ni-Ti es una aleacion descrita en el diagrama de fases binario del mismo nombre (Figura
1.10 Diagrama de fases binario Ni-Ti.). En este sistema es posible formar 3 soluciones solidas
sustitucionales distintas; la BTi-xNi (hasta 10.26%at de Niquel disuelto), la aTi-yNi (hasta 0.60%at de
Niguel disuelto) y la Ni-zTi (con hasta 20.73%at de Ti disuelto).

Atomic percent nickel

0 10 20 30 40 50 60 70 80 a0 100
I I L | I I
1800 = ——1 T T T | T

1700

1670°C

1600

Liquid

1500 P

1400 1380°C

1300
1200

(Ni)

1100
1000

Temperature, °C

984°C

600 1 ! 1 [ 1
0 10 20 30 40 50 90 100

Ti Weight percent nickel Ni

Figura 1.10 Diagrama de fases binario Ni-Ti.
Existen 3 reacciones de fases eutécticas, y una eutectoide (Tabla 3. Reacciones de fases existentes en el

sistema binario Ni-Ti.); asi mismo pueden presentarse dos intermetdlicos No estequiométricos, el Ti;Ni y
el TiNi3 que se obtienen en una composicion de 33.53%at de Niy 70.68%at de Ni respectivamente y
un intermetadlico estequiométrico, el xTi-yNi, que se forma en un intervalo de 49 a 57%at de Ni (Figura
1.11. Segmento del diagrama de fases binario Ni-Ti donde se sombrea), Ilamada en el contexto de las AMF
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fase vy, fase madre o Austenita, de esta estructura se forma al enfriamiento la estructura Martensitica,
de estas cuales es posible obtener las propiedades memoria de forma en este sistema.

Reaccidn Tipo Composicién Temperatura

L - pTi+Ti,Ni Eutéctica  23.63%at Ni 942°C

L - TiNi + TiNij Eutéctica  59.32%at Ni 1,118°C

L - TiNiz + Ni Eutéctica  77.46%at Ni 1,227°C
pTi —» aTi + Ti,Ni  Eutectoide  5.45%at Ni 765°C

Tabla 3. Reacciones de fases existentes en el sistema binario Ni-Ti.

Atomic percent nickel
30 40 50 60 70 80
] | 1 |
1500 —L— | I T I
1400 |- Liquid 1380°C
1310°C
1300 — —
© 1200 —

1118°C

iy

30 40 50 60 70 80
Weight percent nickel

Figura 1.11. Segmento del diagrama de fases binario Ni-Ti donde se sombrea
en gris el intermetalico Ni-Ti o fase v.

La fase Ti;Ni aparece cuando el contenido de titanio en la matriz es mayoritario respecto al del niquel
y resulta dificil de distinguir del TisNi,O debido a que sus pardmetros son sumamente parecidos. Su
estructura es cubica centrada en las caras (fcc) y su pardmetro de red es a = 11.278 A.

El TiNis es la Unica fase en equilibrio estable cuando el contenido de niquel en la aleaciéon es mayor
qgue el titanio. Presenta una estructura hexagonal compacta, sus parametros de red son: a =
5.093Ayc=8276A

TisNis es una fase metaestable que tiene una estructura romboédrica o trigonal con parametros de
reddelaceldaa = 6.70 A y a = 113.8°.
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El Ti,Ni3 es una fase metaestable que tiene una estructura moniclinica cuyos pardmetros de red son:
a=44394A,b=43704,c=13.544 A yy = 89.3°[34].

La transformacion martensitica es una transformacion de estado sélido entre dos fases cristalinas, en
el caso de la aleacidn binaria Ni-Ti se distinguen la fase cubica (B2) y varios tipos de martensita, en los
gue sobresalen una fase monoclinica (B19’), una ortorrdmbica (B19) y una fase intermedia llamada
fase R.

La austenita (B2) corresponde a la fase con composiciones cercanas a la equiatdomica, de estructura
cubica simple ordenada del tipo B2, también Ilamada estructura de CsCl, con posiciones de los atomos
en 0,0,0y %,%,% (Figura 1.12. Representacidn de la fase austenita (B2).)[34].

<001>

SPoiyg OT @Ni

Figura 1.12. Representacion de la fase austenita (B2).

La fase R es una estructura martensitica correspondiente a una distorsién ortorrémbica de la malla
cubica (B2) en la direccién <111> (Figura 1.13. Representacién de la fase R.), aunque es mas comun

describirla como una red de tipo hexagonal con pardmetros de red: a = 7.38 A c=5324, c/a=
0.7211 [34,35].
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Figura 1.13. Representacion de la fase R.

Esta fase martensitica, también es llamada premartensitica para describir una transformacién que
tiene lugar a una temperatura mas alta que la martensita final (My). forma grupos autoacomodados
gue pueden tener hasta 4 posibles variantes. La relacién de orientacién con la austenita es:

(111)5,]1(0001)r < —2,1,1 >p,|| < 2,-1,—-1,0 >

La entalpia de la transformacién B2 — R es pequefia (debajo de los 6 j/g) comparada con las
transformaciones B2 - M o0 R — M, esta también se caracteriza por la presencia de una histéresis
pequefia (~5°C), ya que se trata de una pequefia deformacion de la austenita, mientras que la
transformacién B2 - M o R — M implica un mayor cambio estructural de la red.

En una aleacién equiatémica sometida a tratamiento de homogenizacion la fase R no aparece. Las
aleaciones ricas en Ni favorecen la formacidon de la fase R mediante la transformacién directa
B2 - R - M y una inversa M — B2, gracias a la presencia de precipitados de TizNis que introducen
los campos de deformacién favorables por lo que se produce por nucleacién, preferentemente en
zonas con esfuerzos internos grandes, y posterior crecimiento[34].

La fase martensita B19’ tiene pardmetros de red entorno a a = 2.88 Ab=4124c =462 Ay,B =
97° (Figura 1.14. Estructura de la martensita B19'.). Entre la martensita monoclinica B19’ y la fase matriz
existen 12 correspondencias de red, lo que nos ofrece hasta doce posibles variantes en el proceso de
autoacomodacion de la martensita [34].

(010) B'19

phase B'19

Figura 1.14. Estructura de la martensita B19'.

La fase martensita B19 aparece en sistemas ternarios, como el Ni-Ti-Cu cuando se sustituye el Ni por
el Cu en cantidades aproximadas al 10%at. Esta se llega a considerar como fase premartensitica ya
gue precede a la B19’, sin embargo si el contenido de cobre es suficientemente elevado la B19’ puede
no llegar a detectarse.
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La martensita B19 es ortorrombica y los pardmetros de red varian ligeramente en funcion de la
cantidad del Cu. Esta puede establecer seis correspondencias equivalentes de la red entre la austenita
y la martensita y formar seis variantes diferentes [34].

1.5 Efectos de las aleaciones Memoria de forma.

1.5.1 Efecto memoria de forma simple.

El efecto memoria de forma simple es la capacidad que tiene una AMF para deformarse mediante la
aplicacion de un esfuerzo y posteriormente recuperar su forma inicial mediante un calentamiento
(Figura 1.15. Esquema que explica el efecto memoria de forma simple.); efecto que se produce por la
transformacién martensitica.

T>Af  ©=0 T<Mf ©=0
| | Enfriamiento |
_—
|
Calentamlento Carga
Eﬁ Descarga Eﬁ
T<Mf ©=0 T<Mf o©=0Cap

Figura 1.15. Esquema que explica el efecto memoria de forma simple.

Primero la AMF es enfriada desde una temperatura arriba de Af, hasta una inferior a Mf con lo que se
produce la transformacion directa austenita-martensita. Para minimizar la energia del sistema, la
martensita se forma de manera autoacomodada por lo que la forma macroscépica del material no
cambia.

Posteriormente se aplica un esfuerzo de tal manera que la AMF se deforma. Esta deformacion es
resultado de la deformacion elastica de la martensita y de la reorientacion de las variantes formadas
durante el enfriamiento. Puede llegarse a formar una martensita monovariante si se aplica el esfuerzo
necesario con la direccion adecuada.

Si el esfuerzo aplicado es muy grande se puede introducir una deformacién pldstica u otro tipo de
defectos que produzcan que el proceso no sea totalmente reversible.

A continuacién se relaja el esfuerzo conservandose la deformacién del material para finalmente
recuperar la forma original de la aleacion elevando la temperatura por arriba de Af. La deformacién
residual desaparece a través de la transformacion inversa, martensita-austenita (Figura 1.16. Grafico
esfuerzo deformacién temperatura) [34,36].
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Figura 1.16. Grafico esfuerzo deformacion temperatura

1.5.2 Efecto memoria de forma doble.

Este proceso es el resultado de realizar un proceso de educacién o entrenamiento en el que el
material recuerda tanto la forma en estado austenitico como la forma que tenia en el martensitico, la
cual adopta por debajo de Ms y hasta Mf. La deformacién se logra de manera espontanea en el
enfriamiento y la recuperacién inicial se consigue mediante calentamiento (Figura 1.17 Muestra el
efecto memoria de forma doble.).

T>Af Enfriamiento - T<Mf

| - > —

Austenita Calentamiento

Martensita

Figura 1.17 Muestra el efecto memoria de forma doble.

1.5.3 Superelasticidad.

Se conoce como superelasticidad cuando se obtiene una gran deformacién en un material mediante
el aumento de carga y esta se recupera al retirar la carga a temperatura constante. Este efecto se
consigue a causa de la transformacidon martensitica inducida por esfuerzo y ocurre cuando la
deformacion se realiza a una temperatura por encima de As (Figura 1.18. Curva tensidon-deformacion
donde se muestra el comportamiento superelastico. Figura 1.19. Esquema que representa al efecto

-15-



superelastico.) [34]. La martensita puede hacerse estable con la aplicacién de una carga y se vuelve
inestable cuando la tension se elimina [36].

Dentro de la superelasticidad se suele nombrar como comportamiento pseudoelastico cuando la

deformacion recuperada es parcial y comportamiento supereldstico cuando la recuperacién de la
deformacion es total.

€

Figura 1.18. Curva tensidén-deformacion donde se muestra el comportamiento superelastico.

T>Af T>Af
Carga - ’—‘
| | S 1
D N
. Descarga G=Gap
Austenita Martensita

Figura 1.19. Esquema que representa al efecto superelastico.

1.5.4 Efecto caucho o goma.

En ciertas condiciones, la deformacion al aplicar un esfuerzo al material en fase martensita
multivariante puede ser de caracter reversible, asi al relajar el esfuerzo aplicado se recupera la
deformacion. Este efecto es similar a la superelasticidad pero se produce en estado martensitico y no
involucra ningln cambio de estructura (ni austenita-martensita, ni martensita-martensita). Para ello
se requiere de un proceso previo en el cual se estabilice una cierta configuracién de variantes de la
martensita que tenga una energia libre después de aplicado el esfuerzo sea mayor que en la
configuracion inicial.

Este efecto es similar a la superelasticidad pero se produce en estado martensitico y no involucra
cambio de estructura. Este se atribuye al movimiento reversible de las interfases entre las variantes
después del envejecimiento.
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CAPITULO 2. TECNICAS EXPERIMENTALES

2.1 Horno de arco eléctrico.

En el horno de arco eléctrico se utiliza la accién del calor producida por una corriente eléctrica. La
generacion de calor esta libre de impurezas, ya que no existe ninguna llama de gas u otro combustible
gue desprenda compuestos contaminantes para la aleacién como los sulfuros.

El horno de arco eléctrico tiene dos o tres electrodos, el catodo se encuentra en la parte superior y
generalmente esta hecho de grafito, el anodo es el propio material cargado en el horno. La cuba del
horno puede estar formada por material refractario o por un material metalico, como cobre, el cual
contiene un sistema de enfriamiento.

Al conectar la corriente salta el arco eléctrico desde las barras de carbdn hacia el material a fundir. El
calentamiento se produce de forma muy rdpida y la temperatura puede regularse facilmente
manteniendo una corriente aproximadamente constante durante la fusién.

Se alcanzan temperaturas de fusién de hasta 3800°C, por lo que es posible formar aleaciones con
elementos de alto punto de fusién como lo son el tungsteno y molibdeno [37].

2.2 Horno de Induccion.

El horno de Inducciéon es un horno eléctrico en el que el calor es producido por la induccién eléctrica
de un medio conductivo en un crisol alrededor del cual se conforman bobinas.

La induccidn electromagnética es el fendmeno que origina la produccién de una fuerza electromotriz
en un medio o cuerpo expuesto a un campo magnético variable, o bien en un medio mévil respecto a
un campo magnético estdtico. Cuando dicho cuerpo es un conductor, se produce una corriente
inducida. Este fenémeno fue descubierto por Michael Faraday® quién lo expresé indicando que la
magnitud del voltaje inducido es proporcional a la variacidn del flujo magnético

Una ventaja del horno de induccidn es que es limpio, eficiente desde el punto de vista energético, se
usa en los procesos de fundicion y de tratamiento de metales, es el mas controlable comparado con
otros sistemas de calentamiento. Otra de sus ventajas es la capacidad para generar una gran cantidad
de calor de manera rdpida.

! Michael Faraday (1837-1901): Fisico y Quimico britanico que estudio el electromagnetismo y la electroquimica. Conocido
principalmente por su descubrimiento de la induccién electromagnética, que ha permitido la construccién de generadores
y motores eléctricos, y de las leyes de la electrdlisis, por lo que es considerado como el verdadero fundador del
electromagnetismo y de la electroquimica.
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Los principales componentes de un sistema de calentamiento por induccién son: la bobina de
induccion, la fuente de alimentacién, la etapa de acoplamiento de la carga, una estacion de
enfriamiento y el material a fundir.

El rango de capacidades de los hornos de induccién abarca desde menos de un kilogramo hasta cien
toneladas y son utilizados para fundir hierro y acero, cobre, aluminio y metales preciosos. Uno de los
principales inconvenientes de estos hornos es la imposibilidad de refinamiento; la carga de materiales
ha de estar libre de productos oxidantes y ser de una composicidon conocida y algunos aleantes
pueden perderse debido a la oxidacidn.

El rango de frecuencias de operacién va desde la frecuencia de red (50 6 60 Hz) hasta los 10 KHz, en
funcidon del metal que se quiere fundir, la capacidad del horno y la velocidad de fundicion deseada -
normalmente un horno de frecuencia elevada (mas de 3000 Hz) es mas rdpido, siendo utilizados
generalmente en la fundicidn aceros, dado que la elevada frecuencia disminuye la turbulencia y evita
la oxidacion. Frecuencias menores generan mas turbulencias en el metal, reduciendo la potencia que
puede aplicarse al metal fundido.

En la actualidad los hornos de frecuencia de linea (50 6 60 Hz, segln pais) han quedado en desuso, ya
gue los mismos poseian muy poca eficiencia energética y ademds cargaban con un alto coste de
mantenimiento, dado que contenian una gran cantidad de elementos electromecanicos.

Un horno para una tonelada precalentado puede fundir una carga fria en menos de una hora. En la
practica se considera que se necesitan 600 kW para fundir una tonelada de hierro en una hora.

Un horno de induccidn en funcionamiento normalmente emite un zumbido, silbido o chirrido (debido
a la magnetostriccién®), cuya frecuencia puede ser utilizada por los operarios con experiencia para
saber si el horno funciona correctamente o a qué potencia lo esta haciendo.

2.3 Solidificacion rapida.

La técnica de solidificacidon rapida es también conocida por su nombre en inglés Melt-spinning y se
refiere a una solidificacién que ocurre con un descenso de temperatura de entre 10 a 10° K/s [34].
Dentro de esta técnica suelen obtenerse muestras en forma de cintas, piramides truncadas, barras,
entre otras.

Magnetostriccion es la propiedad de los materiales magnéticos que los hace cambiar de forma al encontrarse en
presencia de un campo magnético. Las vibraciones en forma de sonido son causadas por la frecuencia de las fluctuaciones
del campo es parte de la causa que se encuentren vibraciones de 100 Hz 6 120 Hz en maquinas eléctricas como motores y
transformadores.
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En el presente estudio se obtuvieron barras cilindricas solidificadas en bloque frio sin sistema de
enfriamiento.

Inicialmente se producen pequefios lingotes de la aleacidn con la composicion deseada fabricadas
mediante distintas técnicas de fundicidn, sinterizado o metalurgia de polvos.

Los lingotes fabricados se introducen en un crisol cilindrico de cuarzo o vidrio cuyo extremo tiene
forma cénica con un pequefio orificio. El crisol es colocado dentro de la cdmara de fusion en la que es
posible establecer una atmosfera controlada.

La aleacidon es fundida mediante induccién de alta frecuencia por medio de un solenoide de cobre
enfriado por agua que envuelve al crisol. Al llegar a la temperatura de fusion la aleacidn es expulsada
a través de la boquilla debido a una presién establecida ejercida por un gas (Figura 2.1. Diagrama del
sistema de solidificacion rapida por bloque frio.).

Inyeccién de gas.

Solenoide

Material

j I bl
Bloque i /Qa;udad del bloque
A

Entrada y salida del

istema de enfriamiento.
=

=

Figura 2.1. Diagrama del sistema de solidificacion rapida por bloque frio.
El material liquido es contenido en un molde de cobre llamado bloque frio el cual puede mantenerse

a temperatura ambiente; la temperatura puede ser establecida por medio de un sistema interno de
enfriamiento. El material solidifica rapidamente al estar en contacto con el bloque obteniendo asi el
material de la forma preestablecida.

Este proceso es sensible a diversos parametros que deben modificarse dependiendo del material con
el que se trabaje. Factores como la presion de expulsidn, la temperatura del liquido, el didametro del
orificio, la distancia entre el crisol y el bloque, la potencia de induccién y la temperatura del bloque
afectan la viscosidad del fluido y con ello el correcto llenado del molde por lo que estas deben

optimizarse.

El sobrecalentamiento de la aleacion fundida es uno de los principales factores que afectan el
correcto llenado del bloque debido a la variacién en la viscosidad del liquido.
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2.4 Laminacion en caliente.

Para la obtencion de laminas de dimensiones determinadas, se requiere del conformado plastico que
se realiza en frio o en caliente. La laminacién en caliente se realiza llevando el material a elevadas
temperaturas, a fin de obtener deformaciones importantes aplicando esfuerzos relativamente
limitados. El proceso de laminacién en caliente permite la modificacion de la estructura metalica y el
tamafio de grano (Figura 2.2. Influencia de la laminacidn en caliente sobre la estructura cristalina.).

estructura
pgllcnstf_lgnﬂ granos crecimiento
& partida deformados del grano

inicio de la
recristalizacion

Figura 2.2. Influencia de la laminacidn en caliente sobre la estructura cristalina.

Durante la laminacién en caliente, el proceso que controla el tamafio de grano resultante es la
recristalizacién que depende a su vez de la microestructura de partida del material, su composicién
guimica y de las condiciones de deformacidon (temperatura, velocidad de deformacién y grado de

deformacion).

La laminacién en caliente comienza con una etapa de endurecimiento por deformacién caracterizada
por la multiplicacion de dislocaciones como consecuencia del acomodo de la red cristalina con la
deformacion plastica aplicada. Estas mismas dislocaciones se mueven en la red cristalina de dos
formas: por deslizamiento o por escalada. Cada estructura cristalografica tiene unos planos
privilegiados de deslizamiento que son generalmente los planos mas densos de la red cristalina. En
valores bajos e intermedios de temperatura el proceso de deformacidon estd controlado por el
deslizamiento. El endurecimiento de un material, se pone de manifiesto tanto mecanica como
microestructuralmente. Desde el punto de vista mecanico aumenta la resistencia del metal durante la
deformaciéon cuando la tension aplicada supera su limite eldstico y tiene como consecuencia el
aumento de la dureza. A nivel microestructural se manifiesta un aumento en la densidad de
dislocaciones, activando las fuentes que generan dislocaciones y la formacion de celdas de subgranos.
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De igual manera, la recristalizacion se manifiesta tanto mecanica como microestructural. Esta consiste
en la nucleacién y el crecimiento de nuevos granos que permite eliminar una parte de las
dislocaciones generadas durante la etapa de endurecimiento.

La etapa de transicidon estd asociada a una caida en la tensién de fluencia donde la recristalizacion,
gue modifica la microestructura, es el mecanismo responsable del ablandamiento producido. Esta
caida de tensidn estd acompanada de una disminucion de la densidad de dislocaciones.

La formacién de nuevos granos esencialmente en los bordes de granos deformados y su crecimiento
mediante la migracién de sus bordes bajo la fuerza motriz consecuencia de la diferencia en densidad
de dislocaciones, es el mecanismo que disminuye la densidad de dislocaciones. La recristalizacion esta
compuesta de dos procesos fundamentales: nucleacién y crecimiento.

Las teorias cldsicas del proceso de nucleacidn heterogénea no se puede aplicar en este caso por que
las fuerzas motrices son bastantes bajas y la energia interfacial entre dos granos fuertemente
desorientados es grande. La importancia del proceso de nucleacion viene dada por que es un factor
critico en la determinacion del tamafio y la orientacion de los granos resultantes. El mecanismo de
migracion del limite de grano inducido por deformacién es uno de los mecanismos reconocidos para
la explicacion del proceso de nucleacidn y consiste en una migracién de una parte del borde de grano
de alto angulo de desorientacion [38].

2.5 Calorimetria Diferencial de Barrido.

Las técnicas termoanaliticas han sido y siguen siendo en la actualidad ampliamente utilizadas en la
caracterizacion de materiales. El andlisis térmico abarca todos los métodos de medida basados en el
cambio, con la temperatura, de una propiedad fisica 0 mecanica del material. Las condiciones de
fabricacion de un producto, asi como su historia y tratamientos térmicos, son decisivas en las
propiedades finales del material, por lo que las técnicas termoanaliticas son imprescindibles en
cualquier proceso de control sobre la fabricacién de un material.

La calorimetria diferencial de barrido (DSC, Diferential Scaning Calorimetry) permite el estudio de
aquellos procesos en los que se produce una variacion entalpica, por ejemplo determinacién de
calores especificos, puntos de ebullicion y fusion, pureza de compuestos cristalinos, entalpias de
reaccién, transformacion de fases etc.

En general, el DSC puede trabajar en un intervalo de temperaturas que va desde la temperatura del
nitrégeno liquido hasta unos 600 9C. Por esta razén esta técnica de analisis se emplea para
caracterizar aquellos materiales que sufren transiciones térmicas en dicho intervalo de temperaturas.
La familia de materiales que precisamente presenta todas sus transiciones térmicas en ese intervalo
es la de los polimeros.
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Existen dos tipos de métodos para obtener datos en DSC:
i) DSC de potencia compensada
ii) DSC de flujo de calor.

En el primero, la muestra y el material de referencia se calientan mediante calentadores separados
aunque sus temperaturas se mantienen iguales mientras las temperaturas se aumentan (o
disminuyen) linealmente. En el segundo, se mide la diferencia de cantidad de calor de la muestra y de
la referencia cuando la temperatura de la muestra se aumenta (o disminuye) linealmente.

El DSC mide el flujo de calor en la muestra a estudiar y en un material inerte de referencia de forma
independiente. Ambas células que contienen la muestra y la referencia, estdn equipadas con un
sensor para la medida de su temperatura, y una resistencia de calentamiento independiente para
cada una de ellas. Estas resistencias mantienen ambas células a una temperatura programada Tp. Las
temperaturas instantdneas de cada célula, Tm y Tr (Temperatura de la muestra y de la referencia
respectivamente) se miden y comparan continuamente con el valor programado Tp. El sistema trabaja
de modo que la energia suministrada en cada momento por cada resistencia de calentamiento, es
funcién de la diferencia entre las temperaturas de cada célula y la temperatura programada, es decir:

Em= Wm'(Tm - Tp); Er= WR'(TR— Tp)

Donde Em y Er son las energias eléctricas suministradas por las resistencias (de la muestra y de la
referencia respectivamente), y Wmy Wr son constantes del sistema (de la celda de la muestra y de la
celda de referencia respectivamente), que dependen de las caracteristicas de cada material, como la
masa y su capacidad calorifica. La diferencia de energia, AE = Em— Er, requerida para mantener las dos
células a la temperatura programada, es la cantidad que se representa en funcién de la temperatura
(Tp, Tm 6 TRr) 0 en funcién del tiempo a temperatura constante. A estas dos representaciones se las

denomina termogramas (

Figura 2.3. Termograma tipico donde se observa transformacién de fases.) [39].

Flujo de calor (W/g)

Temperatura
Figura 2.3. Termograma tipico donde se observa transformacién de fases.
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2.6 RayosX.

Los rayos X, son radiaciones cuya longitud de onda oscila entre 0.02 A a 100 A y al igual que la luz
ordinaria, se manifiesta en forma de energia radiante, siendo emitidos por los atomos debido a
profundas perturbaciones en sus estructuras electrénicas. El fendmeno es de cardacter
electromagnético y de la misma naturaleza de la luz visible.

Cuando un haz de rayos X alcanza la superficie del compuesto a cualquier angulo, una porcién es
dispersada por la capa de dtomos de la superficie. La porcidn no dispersada penetra a la segunda capa
de atomos, donde otra vez una fraccidn es dispersada y la que queda pasa a la tercera capa. El efecto
acumulativo de esta dispersidn desde los centros regularmente espaciados del cristal es la dispersion
del haz.

Los requisitos para la difraccion de rayos X son que el espaciado entre las capas de atomos sea
aproximadamente el mismo que la longitud de onda de la radiacién, y que los cetros de dispersidn
estén distribuidos en el espacio de una manera muy regular.

W.L. Bragg3 determiné la ecuacién que permite establecer la relacién existente entre la longitud de
onda de los rayos X y los espacios interplanares de los cristales.

La ecuacidn establecida por Bragg es:
nA = 2dsenf
Donde:
n = un numero entero que representa el orden de reflexién.
A =la longitud de onda de los rayos X.
d = la distancia interplanar del cristal.
0 = el dngulo de Bragg o angulo de incidencia (variado continuamente durante el analisis).

Toda sustancia cristalina dispersa rayos X en su propio patrén de difraccion, produciendo una huella
de su estructura atédmica y molecular. La difraccion de rayos X presenta una caracteristica Unica con la
cual los componentes se identifican como compuestos especificos a partir de sus diagramas de
difraccion.

* Sir William Lawrence Bragg (1890-1971): Fisico Australiano que compartié el Premi Nobel de Fisica en 1915 junto a su
padre Sir William Henry Bregg. Famoso por su ley sobre la difraccién de rayos X en cristales. Hizo este descubrimiento en
1912, durante su primer afio como estudiante de investigacién en Cambridge. El discutié sus ideas con su padre, quien
desarrollé el espectrémetro de rayos X en Leeds.
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El equipo de difraccién de rayos X basicamente se compone por un generador que alimenta el tubo de
rayos X con voltaje y corrientes seleccionados, un tubo de rayos X compuesto por la fuente de
electrones acelerados (catodo) y fuente de rayos X (dnodo de Cu), un gonidmetro de tipo vertical
controlado automaticamente sobre un rango angular, un monocromador, un detector, un procesador,
un sistema de enfriamiento de tubos de rayos X y una computadora.

El catodo del tubo de rayos X produce electrones los cuales son fuertemente acelerados hacia el
anodo del tubo. El choque ocasionado produce la emision de rayos X. Los rayos X producidos, pasan a
través de una ranura o rejilla que orienta el haz, haciéndolo incidir sobre la muestra. Se produce la
reflexion del haz de rayos X al incidir en un plano de la red cristalina del material irradiado. Los rayos X
son difractados y filtrados por un cristal analizador (nomocromador), el cual absorbe todas las
radiaciones que van en direccién distinta dada experimentalmente por un goniémetro o aquellas que
tienen distinta longitud de onda. Estas radiaciones filtradas son detectadas por el detector cuya
funcidn es ampliar las radiaciones que inciden en él.

Las radiaciones amplificadas son registradas en un graficador, obteniendo un difractograma. Este
consiste de una gréfica donde se encuentran una serie de picos representando cada uno de ellos la
distancia interplanar de un cristal, la altura del pico depende de la intensidad de las reflexiones que lo
causaron en un determinado angulo. Las proporciones relativas de las diferentes sustancias cristalinas
en la muestra, pueden calcularse por la intensidad de sus picos.

Los valores d se obtienen de la ley de Bragg y se puede recurrir a tablas elaboradas en funcién a las
variaciones de 0 (normalmente 20) y finalmente, con dichos datos y de acuerdo a la intensidad
relativa de los picos o reflexiones, se consultan indices hasta encontrar los compuestos que mejor
coincidan para identificarlos [40].

2.7 Microscopia Optica.

El microscopio 6ptico es la herramienta mds importante del metalurgista tanto desde el punto de
vista cientifico como técnico. Es posible determinar el tamafio de grano, y el tamafio, forma y
distribucidn de varias fases e inclusiones que tienen gran efecto sobre las propiedades mecanicas del
metal. La micro estructura revelara el tratamiento mecanico y térmico del metal, bajo un conjunto de
condiciones dadas, podra predecirse su comportamiento esperado.

El sistema dptico del microscopio metalurgico consiste en dos lentes compuestas, conocida como
objetivo, y la otra, el ocular, colocada a una distancia de 150 a 250mm del objetivo. El objetivo
produce una imagen real ampliada de una parte del objeto sometido a examen. Para el examen
visual, el ocular se ajusta de modo que dé una imagen virtual con un aumento adicional de la imagen
obtenida por el objetivo.
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Los metales son opacos a la luz ordinaria y por lo tanto hay que examinarlos con luz reflejada. Por esta
razén, el microscopio metallrgico no estd dotado de la tercera lente condenadora, que en los
microscopios disefiados para otra clase de trabajo se encuentra situada debajo de la platina, que sirve
para controlar el haz de luz que ilumina los objetos transparentes.

Los poros, las grietas, las rayas de desbaste o pulido y los limites de grano aparecen como zonas
brillantes. También se pueden notar diferencias en los precipitados y en las inclusiones no metalicas.
Puesto que el rayo luminoso pasa por un condensador y luego es rechazado, la intensidad es baja. El
condensador reduce la apertura numérica y, por tanto, el poder de resolucién [41,42].

2.8 Microscopia Electrénica de Barrido.

El Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) es una importante herramienta en la caracterizacién de
materiales, este realiza un barrido en la superficie del espécimen utilizando un haz de electrones de
entre 4 y 200 nm de didmetro por lentes electromagnéticas creadas por el paso de la corriente a
través de bobinas, el haz interactia con la muestra generando sefiales de distintos tipos (Figura 2.4.
Sefiales producidas en un MEB.)que son colectadas por un detector especifico, finalmente se obtiene
la imagen en un monitor analdgico o digital.

Haz de electrones

Rayos X caracteristicos Electrones retrodispersados

Catodoluminiscencia Electrones secundarios

Electrones Auger

N
|

__—o
Electrones absorvidos— / \ Muestra

Electrones Transmitidos Electrones dispersados
y dispersados inelasticamente elasticamente

Figura 2.4. Seiales producidas en un MEB.

El MEB tiene la posibilidad de observar estructuras en un rango mucho mas pequeno que el
microscopio 6ptico (MO) debido a que tiene mayor poder de resolucién, que es la distancia minima
gue separa dos puntos en una muestra y que se pueden observar como dos puntos separados. El MEB
tiene un limite de resolucién de 10 a 100 nm, mientras que el MO alcanza una resolucién de 0.1 a 1

um.
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El limite de resolucién en un MEB depende principalmente de 3 factores: La longitud de onda, el
voltaje de aceleracion, el spot size y la profundidad de campo.

La Resolucién (R) del MEB vy su relacién con la longitud de onda (A) se establecen en la ecuacién de
Abbe”, mientras el valor A sea menor, R sera mayor, el microscopio tendra mayor capacidad de
revelar estructuras muy pequefias en la superficie de la muestra.

Ecuacion de Abbe:

Donde:
R = resolucidn.
A = longitud de onda de la radiacién utilizada.
K = constante del microscopio.
n = indice de refraccion del medio.
oL = apertura numérica.

El voltaje de aceleracidon se refiere a la velocidad con que son acelerados los electrones, al
incrementar esta, se obtienen longitudes de onda menores segln la ecuacién de De Broglie®, por lo
gue a mayor voltaje de aceleracién la longitud de onda de los electrones es menor e incrementa la
resolucion.

Ecuacion de De Broglie:

Donde:

* Ernst Karl Abbe (1840 -1905): Fisico Aleman conocido por sus trabajos sobre dptica. Trabajo con Carl Zeiss en el disefio
de microscopios y otros instrumentos dpticos corrigiendo gran parte de las aberraciones dpticas presentes en los
instrumentos Opticos de la época. Abbe desarrollé la mayor parte de su actividad académica en la Universidad de Jena
siendo también durante un tiempo director del observatorio astrondmico de Jena.

> Prince Louis-Victor Pierre Raymond de Broglie (1892 -1987): Fue profesor de fisica tedrica en la Universidad de Paris, en
el Instituto Henri Poincaré, hasta 1962. Miembro de la Academia de Ciencias y de la Academia francesa, Secretario
permanente de la Academia de Ciencias y consejero de la Comision de Energia Atdmica Francesa, galardonado en 1929
con el Premio Nobel de Fisica, por su descubrimiento de la naturaleza ondulatoria del electrén, conocida como hipédtesis
de De Broglie.
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A =resolucién.

h = constante de Planck (6.66x107%* Js).
m = masa del electron (9.11x10™** kg).
v = velocidad del haz de electrones.

El spot size es el didmetro de la punta del haz de electrones e influye en el limite de resolucién del
microscopio, y depende de la capacidad que tenga el sistema éptico-electromagnético para disminuir
este didmetro.

Entre menor sea el didmetro del spot size con que se barre la superficie de la muestra, mayor sera la
sensibilidad para detectar los rasgos de su topografia (Figura 2.5. (A) Muestra mayores rasgos
topograficos de la muestra debido a un spot size pequefio,

(B) no se logran rasgos topograficos finos a causa de un spot size grande.).

Haz de electrones Haz de electrones
A) Spot size B) Spot size
pequefo grande
Muestra

Figura 2.5. (A) Muestra mayores rasgos topograficos de la muestra debido a un spot size pequefio,
(B) no se logran rasgos topograficos finos a causa de un spot size grande.

Es necesario que exista un equilibrio entre el spot size y la corriente requerida ya que al disminuir el
haz también disminuye la cantidad de electrones secundarios o electrodispersados que salgan de la
muestra para formar la imagen.

La profundidad de campo se refiere a la distancia existente entre dos planos en relacion con el objeto
gue pueden observarse en foco en el plano imagen, define la capacidad de un microscopio de mostrar
en foco estructuras de diferentes niveles de profundidad. El MEB puede mostrar grandes
profundidades de campo en comparacion al MO con lo que se obtienen imagenes de aspecto
tridimensional obtenidas por el MEB [43].
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2.9 Pruebas Mecanicas (Ensayo de Tension).

El ensayo de traccidn o Tensidn se encuentra estandarizado bajo la norma ASTM E8-46, Esta describe
gue el ensayo debe realizarse en probetas cilindricas a las que se les someterd a una carga. La carga
aplicada y la longitud desarrollada se miden conjuntamente y se utilizan para calcular el esfuerzo
ingenieril (S) y la deformacidn (e) resultantes mediante las ecuaciones:

P A? -1
S =— y e=—= -0
Ao £ 4o

Donde:

P es la carga aplicada.

£, es la longitud inicial de la probeta.

£ es la longitud instantdnea de la probeta.
A, es el area transversal inicial de la probeta.
A7 es el cambio de longitud.

Estos valores ingenieriles son adecuados, sin embargo, se logra tener informacién con mayor
veracidad al obtener el esfuerzo real (o) y la deformacién real () que son determinadas mediante las
dimensiones instantdneas de la probeta, estas se obtienen mediante las ecuaciones:
c=2=S(1+e) y g=1n(ﬁ)=(1+e)
A o

Debido a que las dimensiones instantaneas no suelen medirse, el esfuerzo real y la deformacién real
se calculan por medio de la tensidn y esfuerzo ingenieriles, estas aproximaciones son validas sélo para
deformaciones uniformes (Figura 2.6. Curva tipica de esfuerzo vs deformacién ingenieriles.) y no para
todo el rango de deformacione [44].

A

., Deformacion Deformacion
Oeformacion o -
o plastica plastica
elastica . !
Uniforme no Uniforme
E
Q0
% Fractura
o2 .
- \\_Esfuerzo de Maggfaiggirzo
o fluencia o
o cedencia
>
Y
[7)
L
Modulo
de Elasticidad
>

Deformacion Ingenieril

Figura 2.6. Curva tipica de esfuerzo vs deformacidn ingenieriles.
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

3.1 Fundicidén del sistema Ni-Ti.

Para la fabricacién de las muestras empleadas para el presente estudio se realizé un compilado de 54
experiencias diferentes obtenidas de la literatura, con estos datos se generé una tabla en la cual se
expresan su composicion quimica y temperaturas de transformacion, entre otras variables (Tabla 4.).

De la tabla generada se eligieron dos composiciones quimicas distintas teniendo como criterio que
una de ellas tuviera la temperatura de trasformacién martensitica (Ms) por encima de la temperatura
normal (25°C) y el otro sistema la tuviera por debajo.

De esta forma se eligieron la composicion 50.7Ni-49.3Ti (%at.) [6] y la composicién 50.2Ni-49.8Ti
(%at.) [2], nombradas para el presente trabajo como aleacién “A” y aleacién “B” respectivamente. En
la eleccién no se tomd en cuenta los tratamientos térmicos realizados ya que en el presente trabajo
se marcé como objetivo el lograr fabricarlas en pequefia escala y caracterizarlas directamente de la
fundicidn.

Para obtener las muestras requeridas de cada aleacidn se utilizé granalla de Ti de 99.95% de pureza y
trozos de Ni de 99.95% de pureza.

Las composiciones fueron convertidas de %at a %w (Ecuacion 1 .) para poder conocer la masa
requerida de cada elemento que se requiere para tener muestras de aproximadamente 10g cada una.

CQ(%at) ML)

el = CQY%ow)

Ecuacion 1.

Donde:
CQ es la composicién quimica.
M es la masa molar.

NA es el nimero de Avogadroe.

Para obtener la masa requerida de cada elemento de la aleacién se utilizé una balanza analitica
Ohaus, modelo AP110S con una resolucién de 0.1 mg y 0.2 mg de incertidumbre.

La fusion de las muestras se realizé en un horno de arco eléctrico con atmosfera controlada mca.
Leybold Heraeus mod. LK8 acoplado a una fuente de poder mca. Dalex Werke mod.G393Si (Figura
3.1. Horno de arco eléctrico mca, mod con fuente de poder mca. Mod y bomba de vacio mca. Mod.).

® El NUmero de Avogadro (NA) representa el nimero de entidades fundamentales o particulas unitarias contenidas en un
mol de materia que es igual al nimero de 4tomos contenidos en 12 g de ’c.
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Comp’os.|C|on Tratamiento . *otra Temperaturas de transformacion (°C) .
Quimica L. L, t(min) | T(°C) ) notas Referncia
- - térmico/obtencién variable
Ti Ni otro As Af Rs Rf Ms Mf
60 8.4 69 76 68 45 22 20
. o 60 9.3 66 75 54, 49 26 22 N
recocido electrotérmico - 105 P 7o pr % *A/mm
49.8 | 50.2 - 2
60 12.2 69 86 56 44
. 60 400 68 74 51 47 36 28
recocido
60 450 69 82 49 42
50.8 | 49.2 recocido 30 823 -0.15| 15.85 9.85| -8.15 anillos 3
forjado a 800°C,
50.3 | 49.7 recocido 12h 1000 24.5 45 16| -0.9| sumergido en agua 1lha 5
400°C
49.2 | 50.8 65 40 7
400 44 65 56 39 24 -15
450 34, 57 41 31 12 -18
49.3 | 50.7 recocido 60 500 20 45 25 18, 7 -26 8
550 13 48 23 -14
600 13 39 8 -12
recocido i
322 | 511 1672 co 800 139 159 128 99 lingote
melt spinning 14, 43 -7 -41 cintas 12
32.2 50 (17.7 Hf| 232 263 226 195
175 199 156 132
420 12 -56
48 52 600 17 -46 . e
peliculas depositacion
. 750 11 -44 .
recocido 15 catddica, temperaturas 13
420 56 .
promediode sy f
52 48 600 73 59 33
750 88 58
50 50 sinterizado 27 62 57 -6 pieza porosa 18
50 25 |25Cu
40.5 | 39.5 | 10Cu melt spinning 19
50 32 18 Hf
49.8 | 50.2 sinterizado 60 lamina multicapas 20
10 105 60, 78 58 44 43[ 16%*
30 425 66 86 72 59 52 20
% % * k%
50.2 | 49.8 depositacion catddica €0 820 62 82 3 62 1 17 espesc?r ennm, 21
120 1550 57 78 74 62 51 15** estimadas
180 2530 65 94 80 66| 58 22
300 4110 66| 112 91 68 59| 19**
50.2 | 49.8 recocido 1.2h 600 63.85| 79.85 fibra compdsito 23
54.75 80| 47.23 30( 21.34] 3.75
5| 399.85 -0.88| 18.75 -5.75| -42.5
5| 499.85 4.34] 27.5 2.5 -30| -46.25 -47.5
503 | 49.7 ' 120| 499.85 53.8| 62.5| 47.5| 29.84| 16.72| 8.75 4
recocido 5| 599.85 -10.02| 16.25 -11.16( -48.75
5| 749.85 -11.64] 20 -6.98| -41.25
10| 749.85 -11.06 15 -9.5| -46.25
20 749.85 -6.65 15 -9.09| -33.75
50 50 recocido 60 500 708 608 recocido al vacio 28
X fibras extruidas,
50.2 | 49.8 recocido 20 873 48 63 44 20 31
templado en agua
50.7 | 49.3 recocido 30 973 66 87 56 36| laminado en caliente 32
48.9 | 51.1 recocido 60 850 42 60 18 15 laminado 850°C 42
laminas 18h 730 97| 79.1] 95.5 61.9] 49.3| *%red. Area, al vacio
. . recocido 18h 800 97| 84.5| 96.4 66.4| 52.9|(5e-6Torr), presion: 200 43
sinterizadas
12h 730 88| 55.2| 98.7 65.6| 50.9 240MPa)
49.95149.95( 0.1C homogen!zac!(?n 2h 1000 35 67 36 8 56
49.75149.75| 0.5C homogenizacién 36 65 34 7
44.1 | 55.9 recocido 30 600 68 105 63 29 recocido al vacio 60

Tabla 4. Sistemas obtenidos en la Literatura
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le arco eléctrico

" Bomba de vacio Fuente de poder

Figura 3.1. Horno de arco eléctrico mca, mod con fuente de poder mca. Mod y bomba de vacio mca. Mod.

El crisol de cobre del horno fue limpiado con una solucién de HCl al 50% y posteriormente secado con
acetona, esta limpieza se realizdé con la finalidad de eliminar posibles contaminantes que creen
impurezas en la aleacidn a fabricar.

El material requerido para la fabricacién de las muestras de las aleaciones “A” y “B” fue colocado en el
crisol en sentido horario comenzando por una muestra de sacrificio de Ti, seguidas del material que
conforma las muestras de la aleacién “A” y finalmente las de la aleacién “B” (Figura 3.2. Fotografia
del crisol de cobre en que se muestra.). Una vez cargado el crisol, se cerré la cdmara de fusién del
horno.

Ti (sacrifigio)
& v
p HAII

» .

‘é ¢ 'MAM

.“4

Figura 3.2. Fotografia del crisol de cobre en que se muestra
el material previo a la fusion.

Debido a que se trata de la fusién de elementos puros se colocd en Ni antecediendo al Ti (Figura 3.3.
Detalle del acomodo del Niy el Ti en el crisol.) para fundir primero al Ni y, una vez liquido, cubra y
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comience a disolver al Ti y de esta forma evitar que el material se proyectara y existan perdidas, lo
gue modificaria la composicién de la aleacién.

Figura 3.3. Detalle del acomodo del Niy el Ti en el crisol.

La fusion de las muestras se realizé en una atmosfera de Ar de alta pureza, para llevarlo a cabo se
realizaron 3 ciclos de purga, cada ciclo consto de dos etapas:

12, Etapa: Generacién de vacio. Para ello se conecté una bomba de vacio Varian mod. PS602 a la
camara del horno, se abrid la valvula correspondiente en el horno y se encendié la bomba hasta llegar
a un vacio del orden de 10 Torr. Una vez generado el vacio, se cerré la valvula y se apago la bomba.
El vacio fue monitoreado utilizando un monitor MKS products mod. 945 Pirani conectado a un
detector de vacio mca. MKS Products Series 345 Pirani gauge. acoplado a la camara de fusion del
horno (Figura 3.4. Detector de vacio (izquierda), Monitor de vacio (derecha).).

Figura 3.4. Detector de vacio (izquierda), Monitor de vacio (derecha).

22 Etapa: Inyeccion de gas. En este paso se abrid la valvula de inyeccion de gas y se introdujo el Ar de
alta pureza a la cdmara de fusidn hasta igualar la presién atmosférica.

Para iniciar la fusidn se enciende la fuente de poder a una potencia de 80 amp, se enciende la bomba
del sistema de enfriamiento y se energiza el horno. Inicialmente se giré el crisol hasta colocar el
catodo justo abajo del dnodo, empleando una manivela se baja el anodo hasta hacer un ligero
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contacto con el catodo y asi generar el arco eléctrico (Figura 3.5. I1zquierda, se observan el dnodo y el
catodo del horno.).

Figura 3.5. 1zquierda, se observan el anodo y el catodo del horno.
Derecha, arco eléctrico generado en la camara de fusién del horno.

El crisol se giro para acercar las muestras al arco eléctrico, primero se fundio el Ti de sacrificio con la
intencién de consumir el O, residual en la cdmara y evitar la oxidacidn de las muestras. Finalmente se
fundieron las muestras iniciando con él Ni, seguido del Ti hasta completar la fusién de cada una de
ellas (Figura 3.6. Arco eléctrico realizando la fusidon del material.).

Figura 3.6. Arco eléctrico realizando la fusién del material.

Terminada la fusion de las 6 muestras se cortd la energia del horno, se apagé la fuente de poder y se
inyectd Ar a la cdmara para igualar la presion interna con la atmosférica y asi poder abrirla. Las
muestras quedaron fundidas, sin embargo, para homogenizar la fusién, se giraron las muestras y se
realizé nuevamente el procedimiento de limpieza, purgas y fusidén, descritos anteriormente, hasta
completar 2 fusiones mas (Figura 3.7. Muestras obtenidas después de la fusion (izquierda),).
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Figura 3.7. Muestras obtenidas después de la fusidn (izquierda),
crisol limpio y muestras giradas para realizar refusidn (derecha).

Una vez que se fabricaron los botones de las aleaciones elegidas, se cred una sencilla nomenclatura
para identificarlas en los procesos subsecuentes y en su caracterizaciéon. Para ello se utilizaron las
iniciales de cada proceso: fundicion (F), laminacidn (L), y solidificacién rapida por bloque frio (B)
seguidas de las letras A y B, que se refieren a la composicion de las dos composiciones empleadas
como se comento6 con anterioridad (Tabla 5. Nomenclatura de las muestras fabricadas.).

Nomenclatura

Proceso de fabricacién Aleacién
de la muestra
FA . A (50.7Ni- 49.3Ti %at)
Fundicion : -
FB B (50.2Ni- 49.8Ti %at)
LA o A (50.7Ni- 49.3Ti %at)
Laminacion . .
LB B (50.2Ni- 49.8Ti %at)
BA Solidificacion rapida A (50.7Ni- 49.3Ti %at)
BB por bloque frio B (50.2Ni- 49.8Ti %at)

Tabla 5. Nomenclatura de las muestras fabricadas.

3.2 Procesos termomecanicos.

3.2.1 Laminacion en Caliente.

Para obtener las l[dminas de las aleaciones “A” y “B” se utilizd una laminadora mca. D.O. James de
Chicago Gear D.O. James Corporation de 25 HP, y 1750 rpm (Figura 3.8. Laminadora D.O. James.), el
proceso se realizé a una velocidad de laminacién de 10 m/s a una temperatura aproximada de 850°C.
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Figura 3.8. Laminadora D.O. James.

Las muestras fueron calentadas en una mufla Thermoline 1500 Sybron hasta los 900°C para
compensar la pérdida de calor al colocarla en la laminadora y lograr que el proceso se lleva a cabo a
aproximadamente 850°C para recristalizarlas (Figura 3.9. Muestra colocada en la mufla a 900°C.). Esta
temperatura se eligio debido a que a esta temperatura las aleaciones fabricadas se encuentran en la
fase B (o Austenita) segun el diagrama de fases Ni-Ti (Figura 1.10 Diagrama de fases binario Ni-Ti.)
[15].

Figura 3.9. Muestra colocada en la mufla a 900°C.

Antes de comenzar el proceso de laminacion, las muestras se calentaron a 900°C durante 30 min,
posteriormente se lamind para lograr una reduccidon de aproximadamente 1 mm de espesor en cada
paso (Figura 3.10. Muestra calentada a 900°C previa a ser laminada.). En el resto de los pasos de
laminacion las muestras se calentaron por 5 0 10 min a 900°C.
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Figura 3.10. Muestra calentada a 900°C previa a ser laminada.

Se realizaron los pasos de laminacién necesarios para llegar a un espesor final cercano a 1 mm (Tabla
6. Pasos de laminacién de las muestras LAy LB.).

Muestra LA
Paso de espesor Ae ecristalizacion
Muestra LB laminacion (mm) (mm) (min)

Paso de espesor Ae trecristalizacion 0 11.20 - 30
laminacién (mm) (mm) (min) 1 10.23 0.97 10
0 11.48 - 30 2 9.25 0.98 10
1 9.93 1.27 10 3 8.32 0.93 10
2 7.90 2.03 10 4 7.22 1.10 10
3 6.05 1.85 10 5 6.09 1.13 10
4 5.65 0.40 10 6 5.11 0.98 10
5 4.34 1.30 10 7 4.16 0.95 10
6 2.89 1.45 5 8 3.10 1.06 5
7 1.94 0.95 5 9 2.14 0.96 5
8 0.96 0.98 5 10 1.20 0.94 5

e,=11.48 mm e;=0.96 mm ey=11.20 mm e;=1.20mm

Tabla 6. Pasos de laminacidn de las muestras LA y LB.

Al completar los pasos de laminacién, la muestra LA tuvo un 91.64% de reduccion y la muestra LB un
89.29% de reduccién de espesor. Las muestras se llevaron a la mufla y se calentaron a 900°C durante
30 min para recristalizarlas y finalmente fueron templadas en agua quieta a temperatura ambiente
(18°C) obteniendo asi muestras “LA”y “LB” (Figura 3.11. Muestras LA (izquierda) y LB (derecha).).

5cm 5cm

Figura 3.11. Muestras LA (izquierda) y LB (derecha).
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3.2.2 Solidificacién rdpida por bloque frio.

Para producir las muestras de solidificacion rapida por bloque frio se empled horno de induccién con
fuente de poder Linn Elektronik mod. HFG-3 con enfriamiento por agua recirculada (Figura 3.12.

Equipo de Solidificacidon rapida por bloque frio.).

Yt

Figura 3.12. Equipo de Solidificacién rapida por bloque frio.

Inicialmente se lijaron las puntas de los crisoles de vidrio que se utilizaron hasta lograr un pequeno
orificio por donde seria expulsada la aleacién fundida. A los crisoles se les formd una capa cerdamica
en la zona de fusion mediante un bafo de Nitruro de Boro, por dentro y por fuera, y secandolo a
100°C (Figura 3.13. Crisol de vidrio, rosca unién y anillo de hule (o-ring).), de igual forma se nitrurd la
parte interna del bloque de cobre y se dejo secar al aire.

Figura 3.13. Crisol de vidrio, rosca unién y anillo de hule (o-ring).

Los pardmetros con que se fabricaron la muestras fueron obtenidos empiricamente, para ello se
colocd un trozo de Ni dentro de uno de los crisoles, anteriormente preparados, y con ayuda de una
rosca union y un anillo de hule (o-ring) se sitio al centro de la bobina de induccién dentro de la
camara del horno (Figura 3.14. Camara de fusién con el crisol y bloque de cobre.), esta se cerré y se
realizaron 3 purgas de vacio (como se menciona en la seccidn 3.1). Se utilizaron la bomba, detector y
consola de vacio descritas en la seccién 3.1.
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Figura 3.14. Camara de fusién con el crisol y bloque de cobre.

Se establecio la presion de Ar para expulsar el liquido y se inicié la fusion aumentando la potencia del
horno hasta fundir totalmente la muestra y finalmente expulsarla para llenar el bloque de cobre
(Figura 3.15. Bloque de cobre acoplado al sistema de enfriamiento (izquierda),).

Figura 3.15. Bloque de cobre acoplado al sistema de enfriamiento (izquierda),
bloque de cobre abierto (derecha).

Con este procedimiento se varié en distintas pruebas la presidén de expulsion, y la potencia del horno,
con ello se encontré que los valores éptimos para elaborar los bloques son: 20 psi de presion de
expulsidén y una elevacidn secuencial de la potencia del horno de 0 a 30, 50 y hasta llegar a 70%.

Teniendo los parametros requeridos, se fabricaron las muestras “BA” Y “BB” en una atmdsfera de Ar
segun el procedimiento descrito (Figura 3.16. Barra procesada por solidificaciéon rapida por bloque
frio.).

Figura 3.16. Barra procesada por solidificacion rapida por bloque frio.
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3.3 Caracterizacion.

3.3.1 Microscopia dptica.
Las distintas muestras elaboradas en este trabajo fueron preparadas para realizar las metalografias

correspondientes segun se indica en el Apéndice I.

Las metalografias se realizaron utilizando un microscopio éptico Olympus Vanox mod. AHMT3, las
imagenes fueron capturadas con una camara digital mca. Evolution mod. LC Color PL-A642 utilizando
el softwere Pixelink Capture Mega Pixel Fire Wire Camara ver. 3.2.

Se obtuvieron las imagenes necesarias y a los aumentos requeridos para lograr la informacién
empleada para la caracterizacién de las diferentes muestras como lo es la existencia de las fases
Austenita o Martensita asi como diferentes precipitados.

Las imagenes fueron calibradas y se les colocd la barra de escala utilizando el software Carnoy 2.0 de
Peters School laboratory of Plant Systematics Katholieke Universiteit of Leuven.

3.3.2 Microscopia electrénica de barrido.
Al igual que en la técnica de microscopia dptica, para la MEB se prepararon las muestras para realizar

las metalografias correspondientes segun se indica en el Apéndice Il.

Las imagenes de MEB se procesaron utilizando un microscopio electréonico de barrido mca. Pentafel
Link Oxford mod. Stereoscan 440.

Se obtuvieron las imagenes precisas para adquirir la informacion necesaria para la caracterizacién de
las diferentes muestras como lo con las fases austenita y martensita, asi como distintos precipitados.

3.3.3 Rayos X.

Para realizar la caracterizacion mediante Difraccién de Rayos X (Rx) se utilizé un equipo mca. Advance
Bruker mod. D8 con un detector de posicién PSD Vantec 1 de la misma marca.

Los datos adquiridos se graficaron utilizando el software Origin 8 SRL V.8.0724 para generar el
difractograma de cada una de las muestras trabajadas.

Las fases y microconstituyentes que forman cada una de las muestras se caracterizaron indexando los
picos representativos de los difractogramas empleando los Patrones para aleaciones Niguel — Titanio
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de la colecciéon NIST M&A’ descritos en la Tabla 7. Patrones de difraccién de Rx para aleaciones xNi-
yTi de la NIST M&A.

Patron . Fase.o Latice Parametros de red 8
microconstituyente a b c z
03-065-3957 Ni,Tiz Romboédrico | 11.2400 5.0770 6
03-065-2123 Ni,Ti Romboédrico 2.5490 43.6480 7
00-019-0850 NiTi Cubica 2.9720 1
03-065-0145 NiTi Monoclinica 2.9880 4.1080 4.6460 2 97.78
00-018-0898 Ti,Ni FCC 11.2780 32
00-051-1169 Ni;Ti Hexagonal 5.0924 8.2975 4
00-035-1281 NiTi Monoclinica 2.8850 4.6220 4.1200 2 96.80
01-072-0442 NiTi, FCC 11.3193 32
01-075-0878 NisTi Hexagonal 5.0960 8.3040 4
03-065-2038 NisTi Hexagonal 5.1010 8.3067 4
03-065-4572 NiTi Cubica 3.0070 1
03-065-5537 NiTi Cubica 2.9980 1
03-065-5746 Niy 02Tig.08 Cubica 3.0100 1
01-072-0443 Ni,Ti,O FCC 11.3279 16

Tabla 7. Patrones de difraccién de Rx para aleaciones xNi-yTi de la NIST M&A.

3.3.4 Calorimetria diferencial de barrido.

EL estudio de Calorimetria diferencial de Barrido (DSC) se realizo en un rango de -50°C a 150°C con un
equipo mca. TA Instruments mod. DSC 2910.

Los datos obtenidos fueron analizados con ayuda del software TA Instruments Universal Analysis
2000.

Para adquirir las temperaturas de transformacién (As, A;, Ms, M, Rs v Ryf) se calculd la integral del
porcentaje de transformacién de los picos de la curva, teniendo como limites los cambios de
pendiente entre estos, una vez integrado el pico, se valué la temperatura al 5% y 95% de
transformacioén (Figura 3.17. Ejemplo de un termogrdma obtenido por DSC donde se muestran la
integral de los picos, y las temperaturas al 5% y 95% de transformacién.) (donde el 5% se refiere al
inicio de la transformacién y el 95% al final®) [45].

7 NIST, fundado en 1901, es un organismo federal no regulador que forma parte de la Administracién de Tecnologia del
Departamento de Comercio de los Estados Unidos (United States Department of Commerce Technology Administration).
La misién del NIST consiste en elaborar y promover patrones de medicidn, normas y tecnologia con el fin de realzar la
productividad y facilitar el comercio.

® Por convencion se calculan las temperaturas de transformacién al 2%, 5% 6 10% [45].
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Figura 3.17. Ejemplo de un termograma obtenido por DSC donde se muestran la integral de los picos, y las temperaturas
al 5% vy 95% de transformacion.

3.3.5 Pruebas mecdnicas.

Las pruebas mecanicas consistieron en ciclos de carga y descarga unidireccionales basados en el
ensayo de traccién realizando extensiones a cada una de las probetas a velocidades establecidas
obteniendo como resultante la carga necesaria para realizar tal extension, posteriormente se liberé la
carga a la misma velocidad hasta regresar al punto inicial, este ciclo se realizé6 el nUmero de veces
necesario aumentando la extensidn cada vez hasta la ruptura de la probeta.

Al graficar los datos, los cambios de pendiente indican las transformaciones de fase ocurridas y el
esfuerzo requerido para lograrlo.

No se siguieron las dimensiones de las probetas descritos en la norma ASTM E 8-46° debido a que el
tamafio de las muestras fabricadas no lo permitian.

Las muestras FA y FB, fabricadas por fundicién en horno de arco eléctrico no fueron ensayadas por ser
de dimensiones pequefias, con un largo aproximado de 1cm.

Las muestras de solidificacién rapida por blogue frio fueron cortadas a una longitud de 1.5in para
realizar el ensayo.

Las muestras de laminacidon en caliente fueron cortadas a lo largo con una cortadora de precisién
mca. Buehler mod. Isomet 2000 con un disco de diamante mca. Buehler a un ancho de 2mm teniendo
barras de 50.8mm de largo para realizar el ensayo.

Se utilizdé una maquina de ensayos universales Instron mod. 5500R (Figura 3.18. Maquina de ensayos
universales mca. Instron mod. 5500R.) controlada por el software Merlin; la maquina fue programada

? Standard Methods of Tension Testing of Metallic Materials, ASTM, 2006.
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para realizar los ciclos de carga y descarga variando los pardmetros velocidad y extension segun el
ciclo (Tabla 8. Parametros programados en el software Merlin para).

Figura 3.18. Maquina de ensayos universales mca. Instron mod. 5500R.

Muestras LAy LB
Extenciéon  Velocidad
(mm) (mm/min)
0.02 Muestras BA 'y BB
0.04 0.05 Extenciéon = Velocidad
0.06 (mm)  (mm/min)
0.08 0.10
0.10 0.20 0.20 0.05
0.50 0.50 0.20
0.70 0.70
1.00 0.50 1.00 0.50
1.50 1.50
2.00 2.00
1.00
Rotura 1.00 Rotura

Tabla 8. Parametros programados en el software Merlin para
realizar los ciclos de carga y descarga.

Los Datos adquiridos en este ensayo se procesaron con el software Origin 8 SRL V.8.0724 para
construir los graficos esfuerzo-deformacion y calcular el esfuerzo critico (c®™) al cual inicia la
transformacién martensitica inducida por esfuerzo.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1 Microscopia Optica y Microscopia Electrénica de Barrido.

4.1.1 Muestra BA
RS 5

Metalografia 4. 1. Muestra BA, objetivo 50x, AN 0.70, barra 200um, corte transversal.

La metalografia 4.1 muestra un corte transversal de la muestra BA. Se observan dos principales zonas
caracteristicas de solidificacion en molde, la zona de enfriamiento rapido o Chill, con tamafo de grano
ASTM 7 y la zona columnar con tamaio de grano ASTM 3. En la metalografia 4.2 se logra resolver que

no hay presencia de martensita ni de austenita.

-
"
»e

= ————-—- ]
("3 200 pm

Metalografia 4. 2. Muestra BA, objetivo 50x, AN 0.70, barra 200um, corte longitudinal.

Utilizando la MEB (metalografia 4.3.), se logran observar una fase clara uniforme y otra clara rugosa,
la primera es el eutéctico NisTi y la segunda el eutéctico NiTi, segun el analisis por EDS. Dentro de
estas dos fases se observan pequefios huecos semi esferoidales que revelan la existencia de pequefias
precipitados de que pudieron ser disueltos por el ataque quimico y que no se identifican por esta

técnica y no se logran indexar en difraccién de rayos x.
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Mag= B.00KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv

Metalografia 4. 3. Muestra BA, MEB, 5.00 K X, barra 2 um.

La composicion quimica con que se fabricd la muestra BA fue la utilizada por Z.G. Wanga [7], las
diferencias principales con el presente trabajo son el proceso de fabricacion y el tratamiento térmico
aplicado. Z.G. Wang fabricé lingotes a los que se les sometidé a tratamiento térmico de recocido
durante 60min a temperaturas de entre 400 y 600°C, con lo que se consiguid obtener las fases
austenita y martensita y con ello diferentes temperaturas de transformacion en funcién de las
temperaturas de recocido, en el presente trabajo se fabricaron barras por solidificacién rapida a las
gue no se les realizé tratamiento térmico alguno, con esto se obtuvieron las fases NiTi, y NisTi por lo
gue la muestra carece de transformaciones de fase austenita-martensita.
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4.1.2 Muestra BB

Metalografia 4. 4. Muestra BB, objetivo 50x AN 0.70, barra 200um.

El corte transversal en la metalografia 4.4 y en el corte longitudinal en la metalografia 4.5 de la
muestra BB, presentan, al igual que en la muestra BA, una zona de enfriamiento rapido o Chill y una
zona columnar con tamafios de grano ASTM 7 y 3 respectivamente, no se observa granos austeniticos

ni martensiticos.

Metalografia 4. 5. Muestra BB, objetivo 50x AN 0.70, barra 200um.

Mediante MEB y el analisis por EDS (metalografia 4.6.), se observa que la imagen presenta
precipitados alargados, gruesos y brillantes de NisTis y otros precipitados delgados, alargados y
brillantes de NiTi, contenidos en una matriz de NisTi.
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NiTio e

Mag = 10.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv

Metalografia 4. 6. Muestra BB, MEB, 10.00 K X, barra 1um.

La muestra BB se fabricé con la misma composicidon quimica utilizada por Z.G. Wanga [2], Al igual que
en la muestra BA, la fabricacién de las muestras difirié con el realizado por Z.G. Wanga quién fabrico
lingotes a los que realizd un tratamiento de recocido electrotérmico durante 60min, con lo obtuvo las
fases austenita y martensita. Las muestras BB del presente trabajo fueron barras fabricaron a las que
no se les realizé tratamiento térmico alguno, con esto se obtuvieron las fases NiTi, y NisTi por lo que
la muestra carece de transformaciones de fase austenita-martensita.
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4.1.3 Muestra FA

‘I ',‘

4/

Metalografia 4. 7. Muestra FA, MO, objetivo 20x AN 0.40, barra 50um.

En la muestra FA se obtuvo en la periferia una estructura dendritica en la que la distancia interdendritica tiene
un rango de 8 a 17 um, en la parte central puede verse una zona rugosa homogénea de enfriamiento répido o
Chill que no puede ser resuelta mediante la microscopia dptica.

NiTi

Mag= 500X Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv

Metalografia 4. 8. Muestra FA, MEB, 500x, barra 20pum.
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La metalografia 4.8 obtenida por MEB revela la presencia de una zona de estructura dendritica de NiTi
embebida por NiTi, y una zona clara homogénea de NiTi, analizadas por EDS,. No se observan agujas de

martensita.

La muestra FA fue fabricada en lingote al igual que la utilizada por Z.G. Wanga [7] y con la misma
composicidén quimica, sus diferencias fueron mencionadas anteriormente en el inciso 4.1.1. Z.G.
Wanga obtuvo en sus muestras las fases austenita y martensita con diferentes temperaturas de
transformacion dependientes de la temperatura de recocido, la muestra FA presenta una fase de NiTi
cuya estructura es austenitica y se confirmara con la técnica de Rx.

-48 -



4.1.4 Muestra FB

Metalografia 4. 9. Muestra FB, objetivo 20x AN 0.40, barra 50um.

En la metalografia 4.9 referente a la muestra FB se observa una estructura dendritica, en la periferia
con una distancia interdendritica dentro de un rango de 6.25a233.33 umyunrangode2a5 umen la
parte central, puede verse una zona lisa homogénea de NiTi. No presenta estructuras martensiticas.

Mag= 1.00 KX / Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv H

Metalografia 4. 10. Muestra FB, MEB, 1.00 K X, barra 10um.

La muestra FB y la utilizada por Z.G. Wanga [2] difieren segin se menciono en el inciso 4.1.2. En la
muestra FB se observa una fase de estructura dendritica y otra fase liza de color claro, esta ultima se
puede determinar que se trata de una estructura austenitica, lo que se confirmard mas adelante
mediante Rx..
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4.1.5 Muestra LA

Metalografia 4. 11. Muestra LA, MO, objetivo 50x AN 0.70, barra 25um.

La muestra de laminacion LA revela en la metalografia 4.11, obtenida por microscopia éptica, una
estructura homogénea de granos equiaxiales de tamano ASTM 5, con esta técnica no se resuelve si los
granos contienen estructuras martensiticas o austeniticas.

Mag= 500K X Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv

Metalografia 4. 12. Muestra LA, MEB, 5.00 K X, barra 2pm.

La Microscopia Electrénica de Barrido resuelve en la metalografia 4.12 de la muestra LA la existencia
de placas de martensita dentro de una matriz de austenita, también se logran observar pequefios
huecos semi esféricos. La muestra LA fue obtenida de un lingote laminado en caliente con la misma
composicién quimica que la usada por Z.G. Wanga [7]. Los granos equiaxiales de la muestra LA fueron
logrados después del proceso termomecanico aplicado a las muestras, a diferencia de Z.G. Wanga que
los logrd al realizar un tratamiento de recocido (diferencia que se menciona en el inciso 4.1.1.). En
ambos trabajos, se tienen estructuras austeniticas y martensiticas y con ello la transformacién de
fases con las que se logra el efecto memoria de forma.
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4.1.6 Muestra LB

Metalografia 4. 13. Muestra LB, objetivo 20x AN 0.40, barra 50um.

En la metalografia 4.13 obtenida por microscopia éptica, de la muestra LB, se revela una estructura
homogénea de granos alargados de austenita de tamano ASTM 1, no se observa la presencia de
martensita.

Mag= 5.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv

Metalografia 4. 14. Muestra LB, MEB, 5.00 K X, barra 2um.

En la metalografia 4.14 de la muestra LB obtenida por Microscopia Electréonica de Barrido se observa
la existencia de agujas de martensita dentro de una matriz de austenita, aunque en menor cantidad
gue en la muestra LA; también se logran ver pequefios huecos semi esféricos en el limite de grano de
una fase que pudo ser disuelta por el ataque quimico. La muestra LB fue obtenida mediante la
laminacion en caliente de un lingote cuya composicidon quimica fue la misma usada por Z.G. Wanga[7].
En la muestra LB, los granos equiaxiales se formaron después del proceso termomecanico, Z.G.
Wanga los obtuvo después de realizar un recocido electro térmico. En ambos estudios se tienen
estructuras austeniticas y martensiticas y con ello la transformacion de fases caracteristica de las
AMF.
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4.2 Calorimetria Diferencial de Barrido.

4.2.1 Muestra BA

Sample: BA File: C:\Julio\TESIS\DSC\Analisis\BA
Size: 26.0000 mg DSC Operator: E FREGOSO
Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 29-Apr-2010 14:08

Instrument: 2910 MDSC V4.4E

0.04

0.02 4

0.00 +
S}
=
E) -0.02 4
('R
IS
(4}
T

-0.04 4

/W—’f’\\\¥
-0.06
-0.08 T T T T T T T T
-60 -40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 1. Obtencion de las temperaturas de transformacion
para la muestra BA por Calorimetria Diferencial de Barrido.

En el andlisis por Calorimetria diferencial de barrido para la muestra BA, Termograma 4.1, no existen
los picos que indican el inicio y final de la transformacién por lo que no hay transformaciones de fase
en esta muestra y por lo tanto esta carece de propiedades memoria de forma.
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4.2.2 Muestra BB

Sample: BB File: C:..\DSC\GL_BB_N2_DSC(29-04-10).001
Size: 78.0000 mg DSC Operator: E FREGOSO

Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 29-Apr-2010 16:57

Instrument: 2910 MDSC V4.4E

0.02

0.00
D -0.024
E 1
2
o
[
T
£ 004

-0.06 —— !

—_—
208+—T——"—"—"FT"+—"F———"7T"—"7"" T+ """ T [ T T T [ T T T [ T T T [ T T
-60 -40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 2. Obtencidn de las temperaturas de transformacion
para la muestra BB por Calorimetria Diferencial de Barrido.

Al igual que en la muestra BA, al realizar el analisis por Calorimetria diferencial de barrido para la
muestra BB (termograma 4.2.), no se observan picos representativos de la transformacion de fases lo
gue manifiesta que no existen propiedades de memoria de forma.
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4.2.3 Muestra FA

Sample: FA File: C:..\DSC\GL_FA_N2_DSC(04-05-10).001
Size: 180.0000 mg DSC Operator: E FREGOSO
Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 04-May-2010 17:46
Instrument: 2910 MDSC V4.4E
0.02
1 -21.24°C
0.004 29.69°C
- 100 95.00%
- 54.14°C
| 95.00% Rf
i 71.51°C
-0.027% 1.621J/g
T80
o I S
-0.04 bt
5 60 \2
s I <3
T 006
I »
-4.10°C
40 8.784J/g
-0.08 - }
20
0107 18.21°C
1 el -0.70°C 71.65°C
5.000% 5.000% 5.000%
i 10.30°C Rs
-0.12 -+ + 1 _‘*+ v+ v 1 _‘+ v+ =+ T ‘v ‘v *+ T * v v T ‘v ‘v ‘v T ‘v v T T _ T ‘' 7T
-40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 3. Obtencidn de las temperaturas de transformacion
para la muestra FA por Calorimetria Diferencial de Barrido.

El termograma 4.3 de la muestra FA revela la existencia de tres transformaciones de fase, inicialmente
se observa el pico referente a la transformacién austenitica con temperaturas de transformacion Ag
de -0.7°Cy As de 29.69°C, seguido a esta aparece la transformacién de la fase R con una Rs de 71.65°C
y una Rr de 54.14°C, finalmente se obtiene la transformacidon martensitica, en esta no se logré un pico
adecuado para calcular las temperaturas de transformacidn, por ello se tomaron como limites el inicio
del cambio de pendiente del pico y el final del ciclo, que se encuentra cercano al punto maximo, por
lo que solo se logra sélo un estimado de la temperatura M a -18.21°C. Las trasformaciones que se
muestran en el termograma son evidencia de que la pieza tiene propiedades memoria de forma.

Como se menciona en el punto 4.1.3, la muestra FA se fabrico con un distinto proceso al utilizado por
7.G. Wanga [7].Las temperaturas de transformacion difieren entre ambos trabajos.
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4.2.4 Muestra FB

Sample: FB File: C:..\DSC\GL_FB_N2_DSC(04-05-10).001
Size: 142.0000 mg DSC Operator: E FREGOSO
Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 04-May-2010 20:30
Instrument: 2910 MDSC V4.4E
0.2
11.38°C 72.40°C
Mf T, 95.00% AP 95.000%
T80
0.1-
& Leo &
s 1 = S
Q 34.10°C
E 0.0 S 19.013/g
w o
= | p 51.02°C
s g 20.38J/g |
T F40 % /
0.1
20
Ms 31 55°C 51.18°C
5.000% 5.000% 66.59°C
As
-0.2 - 1+ + + 1+ r r 1 r r v T r r r 1T v r r T _r °r r T _r Tt T
-40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 4. Obtencion de las temperaturas de transformacién
para la muestra FB por Calorimetria Diferencial de Barrido.

En el termograma 4.4 de la muestra FB, se identifican dos picos que evidencian las transformaciones
de fase austenitica y martensitica, inicialmente se observa el pico referente a la transformacién
austenitica con temperaturas As a 51.18°C y Ar a 72.40°C, posteriormente se tiene la transformacion
martensitica con temperaturas Ms a 31.55°Cy Mra 11.38°C. Estas trasformaciones son certeza de que
la pieza tiene propiedades memoria de forma. La muestra FB y la procesada por Z.G. Wang [2] fueron
fabricadas con la misma composicién quimica pero por distintos procesos, como se menciona en el
apartado 4.1.4. Las temperaturas de transformacion difieren entre si.
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4.2.5 Muestra LA

Sample: LA File: C:..\DSC\GL_LA_N2_DSC(23-04-10).001
Size: 51.0000 mg DSC Operator: E FREGOSO
Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 23-Apr-2010 14:16
Instrument: 2910 MDSC V4.4E
0.4
21.14°C 74.74°C
Mf T 95.00% AT 95.00%
0.34-80
55.17°C
. . 44.20°C 18.70J/g
D 02160 X 18.71J/g
3 O
o g
T ©
()
T o01t40 %
0.0120
54.96°C As
5.000%
Olt+——————7 1 T T [ T T T [ T T T [ -t T [ T T T [ T T T [ T T
-60 -40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up

Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 5. Obtencidn de las temperaturas de transformacion
para la muestra LA por Calorimetria Diferencial de Barrido.

En el termograma 4.5 de la muestra LA se observa inicialmente el pico de la transformacion
austenitica con temperaturas de transformacién As de 54.96°C y As de 74.74°C, seguido a esta aparece
la transformacién martensitica, con una Mg de 40.99°C y una M de 21.14°C. La muestra LA tiene
propiedades memoria de forma debido a estas trasformaciones de fase.

Como se menciond en el inciso 4.1.3, la muestra estudiada por Z.G. Wanga [7] y la muestra LA de este
trabajo, fueron obtenidas de distintos procesos y con la misma composicién quimica, resultando
distintas las temperaturas de transformacién entre ambos trabajos.
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4.2.6 Muestra LB.

Sample: LB File: C:..\DSC\GL_LB_N2_DSC(26-04-10).001
Size: 48.7000 mg DSC Operator: E FREGOSO
Method: Heat/Cool/Heat Run Date: 26-Apr-2010 12:47

Instrument: 2910 MDSC V4.4E

0.4
L 66.02°C
Mf 95.00%
80
0.3
S L60 ¥
5 F 1= 51.61°C
2 ool 3 35.26°C  16.70Jig
=2 Y © 14.60J/
o I L 9
® o
T ~40 ;:
0.1
20
L 61.53°C
34.07°C 51.04°C
r 5.000% 5.000%
0.0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
-40 -20 0 20 40 60 80 100 120
Exo Up Temperature (OC) Universal V4.5A TA Instruments

Termograma 4. 6. Obtencidn de las temperaturas de transformacion
para la muestra LB por Calorimetria Diferencial de Barrido.

El termograma 4.6 de la muestra LB presenta dos picos, evidencia de las transformaciones de fase,
con temperaturas austeniticas As a 51.04°Cy As a 66.02°C y martensiticas Ms a 34.07°Cy M a 20.13°C.
Estas trasformaciones son certeza de que la muestra posee propiedades memoria de forma.

La composicion quimica de la muestra LB y la fabricada por Z.G. Wanga [2] es la misma, estos difieren
en su proceso de fabricacion como se menciona en la seccidn 4.1.4. Los resultados obtenidos en el
presente trabajo muestran que las temperaturas de transformacién son distintas a las reportadas por
Z.G. Wanga.
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4.2.7 Recopilado de Temperaturas de Transformacion.

Temperaturas de Transformacion
80.00

* *
*
60.00
o
&«T 40.00 L X -
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) ®
o
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X Ms -18.21 31.55 40.99 34.07
o Mf 11.38 21.14 20.13
As 0.7 51.18 54.96 51.04
® Af 29.69 72.4 74.74 66.02
W Histéresis térmica 33.63 43.51 35.9 32.46

Grafico 4. 1. Grafico comparativo de las temperaturas de transformacion obtenidas.

En el grafico 4.1 se observa que para las aleaciones A y B obtenidas por fundicién (FA y FB) existe una
diferencia cercana a 50°C entre las Mg de dichas muestras, existe también una diferencia considerable
entre las Ms de las muestras LA y LB, cercana a los 13°C, de igual forma las Ms de las aleaciones
obtenidas por fundicién varian con respecto a las Ms de las muestras obtenidas por laminacién; Esto
muestra que la Ms varia con respecto a la composiciédn quimica y con respecto al proceso de
fabricacion.

Debido a que no se obtuvo la M de la muestra FA, solo se pueden comparar las Ms de las muestras
obtenidas por laminacion, las cuales son muy cercanas, solo difiriendo en 1°C por lo que las M
pueden no ser modificadas por la composicién quimica.

Las Ag varian en 52°C aproximadamente para las muestras obtenidas por fundicién y alrededor de 4°C
para las procesadas por laminacidn, estas temperaturas también varian entre procesos de fabricacion
para las muestras FA y LA por lo que se puede afirmar que la As puede ser modificada por
composicidon quimica y por el proceso de fabricacion y que estos influyen en el tamano de grano
obtenido ya que los pardmetros que controlan la nucleacién y el crecimiento de grano son diferentes
para cada proceso.

Las As obtenidas en las muestras de fundicion difieren por 42°C aproximadamente y unos 11°C para
las muestras de laminacidon; existe también diferencia de As entre las muestras de la misma
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composicion, cerca de 34°C entre las muestras FA y LA y 14°C entre las FB y LB; con esto se puede
manifestar que la Af puede ser modificada con la composicién quimica y con el proceso de fabricacién
debido a que estos intervienen en el crecimiento y por tanto el tamafio del grano.

La histéresis térmica es formada por la diferencia entre el pico de la transformacidn Austenitica y el
pico de la transformacidon Martensitica y este cambia segun el proceso de fabricacién y la composicion
guimica al ser diferentes los pardmetros que controlan la nucleacién y el crecimiento del grano.

Temperaturas de Transformacion (°C) Histeresis

Muestra Ms Mf Rs Rf As Af térmica (°C)

BA --- --- --- --- --- --- ---

BB --- -—- --- --- --- -—- ---

FA -18.21 --- 71.65 54.14 -0.7 29.69 33.63

FB 31.55 11.38 --- - 51.18 72.4 43.51

LA 40.99 21.14 --- --- 54.96 74.74 35.9

LB 34.07 20.13 --- --- 51.04 66.02 32.46

Tabla 9. Tabla comparativa de las temperaturas de transformacion obtenidas.

En la Tabla 8 se recopilan las temperaturas de transformacién de fase, austenitica, martensitica y R,

asi como la histéresis térmica de las muestras elaboradas en los diferentes procesos de fabricacién y
su distinta composicién quimica.

-59-



4.3 Difraccion de Rayos X.

4.3.1 Muestra BA
Rx Muestra BA
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Difractograma 4. 1. Indexacidn de micro constituyentes por Rayos X de la muestra BA.

En el Difractograma 4.1, de la muestra BA, se indexan las fases que conforman la muestra BA. Se
observa un pico intenso en 20=42.35 correspondiente a Ni3Ti'°, otros picos de menor intensidad en
20=42.48, 54.31 y 77.60 que corresponden al NiTi(B2), NiTi(B2) y NiTi(Bl9’)11’12 respectivamente;
20=42.36 del Ni, Ti**; 20=69.81 de Niy o, Tio.es™ Y 20=83.19, 61.48, 47.48 del Ni,Ti".

La muestra BA contiene de forma predominante la fase NisTi la cual no tiene propiedades memoria de
forma, esta muestra contiene una pequeiia fraccion de fases B2 y B19’. A las piezas obtenidas por
este proceso de fabricacidon se les debe realizar un tratamiento térmico de recocido para obtener
Austenita y/o Martensita, fases necesarias para lograr el efecto memoria de forma en las aleaciones

NiTi.

1% Ficha JCPDS 01-075-0878

! Fichas JCPDS 03-065-4572 y 03-065-0145

2 SANTAMARTA M. R. Caracterizacién de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacion Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

 Ficha JCPDS 03-065-2123

" Ficha JCPDS 03-065-5746

" Ficha JCPDS 03-065-2123
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4.3.2 Muestra BB
Rx Muestra BB
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Difractograma 4. 2. Indexacién de microconstituyentes por Rayos X de la muestra BB.

En el Difractograma 4.2, se indexan las fases que conforman la muestra BB. Se observa un pico
intenso en 26=92.59 y uno menos intenso en 206=42.37 correspondiente a NisTi'®, otros picos de
menor intensidad en 20=77.64 y 108.05 que corresponden al Niyg;Tig.gg (819’/82)17'18; 20=47.07 y
53.67 del Ni,Ti*%; 20=92.59 del NisTi’%; 26=55.55 y 87.03 del NisTis*}, y 260=45.14, 93.23, 109.60 y 52.68
del NiTi*%.

La muestra BB contiene mayormente la fase NisTi, fase que carece de propiedades memoria de forma,
esta muestra contiene una pequena fraccién de fases B2 y B19’. Las piezas obtenidas por este proceso
de fabricacién no tienen propiedades memoria de forma, para lograrlo se les debe realizar un
tratamiento térmico de recocido para tener las fases Austenita y Martensita.

'® Ficha JCPDS 00-051-1169

" Ficha JCPDS 03-065-5746

¥ SANTAMARTA M. R. Caracterizacién de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacion Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

' Ficha JCPDS 03-065-2123

%% Ficha JCPDS 00-051-1169

*! Ficha JCPDS 03-065-3957

*? Fichas JCPDS 03-065-0145, 03-065-5537 y 03-065-4572
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4.3.3 Muestra FA
Rx Muestra FA
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Difractograma 4. 3. Indexacidn de micro constituyentes por Rayos X de la muestra FA.

En el Difractograma 4.3, se indexan las fases que conforman la muestra FA. Se observa un pico
intenso en 20=92.84 y uno menos intenso en 20=42.61 correspondiente al NiTi(B2)****, otros picos de
menor intensidad en 20=77.82 que corresponden al NiTi(R/B2)*>* y 26=108.19 del Ni,Ti’.

La muestra FA esta formada en su mayoria por Austenita, por lo que las piezas obtenidas por este

proceso de fabricacion poseen propiedades memoria de forma.

* Fichas JCPDS 03-065-0145 y 03-065-5537

** SANTAMARTA M. R. Caracterizacion de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacién Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

** Ficha JCPDS 03-065-3957

*® Ficha JCPDS 00-018-0898
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4.3.4 Muestra FB
Rx Muestra FB
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Difractograma 4. 4. Indexacién de micro constituyentes por Rayos X de la muestra FB.

En el Difractograma 4.4, se indexan las fases que conforman la muestra FB. Se observa un pico intenso
en 20=42.23 correspondiente a Nil_ozTio_gg(BZ)27'28, otros picos de menor intensidad en 20=39.43,
45.19 y 60.11 que corresponden al NiTi(B19')*>?%; 20=61.48 y 77.48 del NiTi,>%; 20=92.39 del NisTi*' y

20=107.68 del Ni,Ti>%.

La muestra FB estd formada en su mayoria por Austenita y Martensita, por lo que las piezas obtenidas
por este proceso de fabricacién poseen propiedades memoria de forma.

%’ Ficha JCPDS 03-065-0145

2 SANTAMARTA M. R. Caracterizacién de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacion Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

* Ficha JCPDS 00-035-1281

*% Ficha JCPDS 00-018-0898

*! Ficha JCPDS 03-065-2038

*? Ficha JCPDS 03-065-2123
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4.3.5 Muestra LA
Rx Muestra LA
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Difractograma 4. 5. Indexacién de micro constituyentes por Rayos X de la muestra LA.

En el Difractograma 4.5, se indexan las fases que conforman la muestra LA. Se observa un pico intenso
en 20=42.44 correspondiente a Nil_ozTio_gg(BZ)33'34, otros picos de menor intensidad en 20=61.21 que
corresponden al NisTi* y 206=77.17 del NiTi,>®.

La muestra LA estda formada por Austenita. Las piezas obtenidas por este proceso de fabricacién
poseen propiedades memoria de forma.

* Ficha JCPDS 03-065-5746

** SANTAMARTA M. R. Caracterizacion de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacién Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

* Ficha JCPDS 03-065-2038

*® Ficha JCPDS 01-072-0442
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4.3.6 Muestra LB
Rx Muestra LB
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Difractograma 4. 6. Indexacién de micro constituyentes por Rayos X de la muestra LB.

En el Difractograma 4.6, se indexan las fases que conforman la muestra LB. Se observa un pico intenso
en 20=42.44 y otro de menor intensidad en 20=77.64 correspondiente a NillozTiolgg(BZ)az?’s
picos de menor intensidad en 20=46.61, 82.14 y 92.39 que corresponden al NisTi*%; 20=53.21 y 61.48
del NiTi,** y 20=43.92 del Ni,Ti*".

, otros

La muestra LA esta formada por Austenita. Las piezas obtenidas por este proceso de fabricacidn

poseen propiedades memoria de forma.

En las muestras obtenidas por laminacién en caliente se encuentran presentes las fases Austenita y
Martensita debido al calentamiento realizado dentro de su procesamiento, con esto desaparecen las
estructuras dendriticas formando granos equiaxiales.

*” Ficha JCPDS 03-065-5746

*® SANTAMARTA M. R. Caracterizacién de Aleaciones Base NiTi Producidas por Solidificacion Rapida. Universitat de les llles
Balears, 2001. p.p. 96-103

** Fichas JCPDS 00-051-1169, 01-075-0878 y 03-065-2038

“% Ficha JCPDS 00-018-0898

*! Ficha JCPDS 03-065-2123

- 65 -



4.4 Ensayos Mecanicos de Ciclos de Carga y Descarga

4.4.1 Muestra BA

Muestra BA Muestra BA
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Grafico 4. 2. Ensayo unidireccional de ciclos de carga 'y Grafico 4. 3. Ensayo unidireccional de ciclos de carga 'y
descarga para la muestra BA. descarga para la muestra BA, los ciclos

se muestran espaciados entre si.

El grafico 4.2 arrojan los resultados del ensayo unidireccional de carga y descarga practicados a la
muestra BA, de estos no puede obtenerse el esfuerzo critico ¢®™ al cual ocurre la transformacién
martensitica por esfuerzo debido a que no existe tal transformacién en ella.

En el grafico 4.3 se muestran los resultados del ensayo unidireccional de carga y descarga practicados
a la muestra BA espaciados entre si para localizar el esfuerzo critico c”™, al igual que en el grafico
anterior, no existe esfuerzo critico debido a que la muestra no presenta transformacién de fase.
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4.4.2 Muestra BB

Muestra BB Muestra BB
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Grafico 4. 4. Ensayo unidireccional de ciclos de carga Grafico 4. 5. Ensayo unidireccional de ciclos de carga
y descarga para la muestra BB. y descarga para la muestra BB, los ciclos

se muestran espaciados entre si.

El grafico 4.4 muestran los resultados del ensayo unidireccional de carga y descarga practicados en la
muestra BB, de estos no puede obtenerse el esfuerzo critico ¢®™ al cual ocurre la transformacién
martensitica por esfuerzo debido a que no existe dicha transformacidn en esta.

En el grafico 4.5 se muestran los resultados del ensayo unidireccional de carga y descarga practicados
a la muestra BB, espaciados entre si para localizar el esfuerzo critico 6*™, de la misma forma que en

el grafico anterior, no existe esfuerzo critico debido a que la muestra no presenta transformacion de
fase.
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4.4.3 Muestra LA
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Grdfico 4. 6. Ensayo unidireccional de ciclos de carga
y descarga para la muestra LA.
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Gradfico 4. 7. Ensayo unidireccional de ciclos de carga
y descarga para la muestra LA, los ciclos
se muestran espaciados entre si.
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En el grafico 4.6 referente al ensayo de carga y descarga realizado para la muestra LA se identifica el
esfuerzo critico de transformacion martensitica por deformacién: c”™ = 320MPa; un esfuerzo de

fractura: G,o; = 786.5 MPa y una deformacion maxima: gmnax= 0.16 mm/mm.

En el grafico 4.7 se muestra por separado la secuencia de ciclos de carga y descarga ensayados en la
muestra LA, en el puede distinguirse la histéresis existente entre la carga y la descarga y el inicio de la
transformacién en la curva referida a una extensién de 1mm.
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4.4.4 Muestra LB
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Grafico 4. 9. Ensayo unidireccional de ciclos de carga
y descarga para la muestra LB, los ciclos
se muestran espaciados entre si.

-70 -



En el grafico 4.8 del ensayo de carga y descarga practicado a la muestra LB se identifica el esfuerzo
critico de transformacion martensitica por deformacién: ¢®™ = 295MPa; un esfuerzo de fractura: G,

= 718.8 MPa y una deformacién maxima: €max=0.11 mm/mm.

En el grafico 4.9 se muestra por separado la secuencia de ciclos de carga y descarga ensayados en la
muestra LB, en el puede distinguirse la histéresis existente entre la carga y la descarga y el inicio de la
transformacion en la curva referida a una extension de 1mm.

Las muestras FA y FB no fueron ensayadas mediante ciclos de carga y descarga debido a que su
tamafio no lo permitid. Los resultados obtenidos de ensayar las muestras BA y BB no arrojan ninguna
informacidén referente al esfuerzo critico, esto debido a que la fraccién que existe de fases B2 y B19’
son muy pequefias y estan formadas principalmente por Ni,Ti NisTi y NisTiz las cuales son fases que
carecen de propiedades memoria de forma.

En los resultados obtenidos por los ensayos de las muestras LA y LB se observan los cambios de
pendiente que se forman al existir una transformacion de fase, estos esfuerzos criticos cambian en
funcidn de la composicion quimica de la aleacién, disminuyendo al disminuir el porciento atdmico de
Ni teniendo un mayor esfuerzo critico (320MPa) en la aleacion A (50.7%at Ni) y un menor esfuerzo
critico (295MPa) en la aleacién B (50.2%at Ni).
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CONCLUSIONES.

De acuerdo a los objetivos planteados derivados de los antecedentes para este trabajo, se concluye lo
siguiente:

1. La temperatura de inicio y final de transformacion martensitica, Ms y Mf, varian con respecto a la
composicidn quimica de la aleacion y al proceso de fabricacidn utilizado.

2. La temperatura de inicio y final de transformacién austenitica, As y AF, pueden ser modificadas al
cambiar la composicidn quimica de la aleacién y su proceso de fabricacion.

3. Las piezas obtenidas en solidificacidn rapida por bloque frio, dentro de los pardmetros estudiados
en este trabajo, requieren de tratamientos térmicos posteriores para lograr estructuras
austeniticas y/o martensiticas y asi tener propiedades memoria de forma ya que la solidificacion
rapida congela las fases Ni2Ti, Ni3Ti, Ni4Ti3 y NiTi2 que no son adecuadas para que se presente
una transformacion de fase.

4. El esfuerzo critico de transformacién martensitica por deformacion es modificado por la
composicidon quimica de la aleacidon ya que segun la ecuacion de Clausius Clapeyron el esfuerzo
critico depende de la Ms.

5. Las piezas procesadas por fundicion poseen estructura tanto dendritica como granos equiaxiales
de fase austenita, en esta ultima es donde se presentan las propiedades memoria de forma.
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PERSPECTIVAS.

Se enumeran las siguientes perspectivas con la finalidad de dar continuidad al presente trabajo en el
estudio de las aleaciones Ni-Ti:

1. Estudiar las propiedades memoria de forma en piezas de fundicion producidas en moldes con
distinta conductividad térmica para lograr distintas velocidades de solidificacidn y enfriamiento.

2. Estudiar piezas procesadas en laminacidn en caliente a distintas temperaturas y diferentes tiempos
y enfriadas en distintos medios.

3. Producir piezas de fundiciéon de tamafios adecuados para lograr realizar ensayos mecdnicos de
ciclos de carga y descarga, y asi obtener los esfuerzos criticos para estas aleaciones.

4. Estudiar cada una de las fases formadas por solidificaciéon rapida asi como la cinética de
cristalizacion del sistema NiTi.
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APENDICE .

PREPARACION METALOGRAFICA.

Para realizar las distintas observaciones de las muestras por MO y MEB se realizo previamente la
preparacion metalografica de cada una de ellas.

Inicialmente cada muestra fue cortada utilizando una cortadora de precisién mca. Buehler mod.
Isomet 2000 con un disco de diamante mca. Buehler. Utilizando agua recirculada como lubricante y
sistema de enfriamiento.

Debido a que las muestras son muy pequefias, fueron montadas en resina epdxica para lograr una
mejor manipulacién.

Una vez montadas, las muestras se desbastaron empleando secuencialmente lijas abrasivas de SiC de
los numeros 240, 320, 400, 600, 1000, 1500 y 2000 utilizando circulacién de agua como medio de
enfriamiento y para evitar que se incrusten particulas ajenas a la aleacion.

Posteriormente se realizé el pulido a “espejo” empleando consecutivamente una pasta de alimina de
1um, 0.3um y 0.1pum con agua sobre un pafio suave montado en una placa de acrilico.

Para realizar el ataque se elabord un reactivo utilizando 20 mL de H,0 destilada, 45 mL de glicerina,
25 mL de HNOs y 10 mL de HF [46]. Cada muestra fue sumergida en el reactivo de ataque por
intervalos de 15 segundos seguido de enjuague en agua destilada y secado con acetona. Entre cada
intervalo, las muestras se observaron al microscopio 6ptico hasta alcanzar en grado de ataque
necesario.

Para realizar la observacién por MEB, se les colocaron cintas de grafito haciendo contacto con cada
una de las muestras para lograr la conduccion eléctrica requerida.
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