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Resumen

La aleacion Titanio-Niquel, Niquel-Titanio, TiNi, NiTi o NITINOL es usada en arcos
de ortodoncia. Las ventajas del NITINOL son su baja densidad, sus propiedades de
biocompatibilidad y mecanicas que se traducen a un movimiento dentario con gran
eficiencia y en menor tiempo debido al efecto de memoria de forma, comparado con

otras aleaciones ortoddnticas (1).

El presente trabajo se realizé partiendo de un censo en depositos dentales para
conocer marcas de arcos NiTi y entonces adquirir arcos de diferente marca con el
fin de saber las caracteristicas de estos productos. Estos arcos se caracterizaron
quimicamente mediante Fluorescencia de Rayos X (FRX); térmicamente mediante
Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC); y su microestructura mediante
Microscopia Optica (MO). Con la informacién obtenida se determinaron los

parametros para fabricar la aleacion NiTi en el laboratorio.

Se realizd la reproduccion de esta aleacidon fundiéndola en un Horno de Arco
Eléctrico (HAE) de atmésfera controlada para luego laminarla en caliente y
someterla a un tratamiento térmico de betatizado. Hubo una primera reproduccion
fallida y otra segunda satisfactoria. Ambos intentos se caracterizaron mediante FRX,
DSC, MO, Microscopia Electronica de Barrido (MEB) y Difraccién de Rayos X (DRX).

Ademas de la caracterizacion a los arcos y aleaciones, se les analizé su
comportamiento mecanico mediante una prueba de tensién para determinar si la
aleacion fabricada en el laboratorio podria satisfacer los requerimientos mecanicos

de un arco ortodontico.

Por los resultados obtenidos, fue posible obtener una aleacién con mejores
caracteristicas quimicas, térmicas, microestructurales y mecanicas para los

requerimientos de un arco ortodontico.



Vii

Objetivo general

Fabricar y mejorar las propiedades mecanicas de una aleacién con memoria de

forma del tipo NiTi para una posible fabricacion de productos ortodénticos.

Objetivos particulares

e Caracterizar quimica, térmica, microestructural y mecanicamente un arco
NiTi comercial.

e Caracterizar una aleacion NiTi fabricada en el laboratorio y comparar su
efecto memoria de forma contra la de un arco NiTi comercial.

e Determinar si la aleacion fabricada en el laboratorio es un material adaptable

para uso ortodontico.

Hipotesis

Si la aleacion se encuentra en cualquier punto de la fase equimolar del diagrama de

fases NiTi, esta tendra la propiedad de memoria de forma.



Capitulo 1. MARCO TEORICO

Historicamente, en 1958, cuando la Naval US buscaba un nuevo material con
resistencia a la humedad, William J. Buehler desarroll6 la aleacion NiTi realizando
pruebas de flexion. Descubri6 que una larga deformacion de la aleacion era
completamente recuperable con un leve calentamiento para regresar a su forma
original. Debido a que la aleacién fue desarrollada en US Naval Ordnance

Laboratory, a este material se le dio el nombre de NITINOL. (2)

1.1. Antecedentes

En los ultimos diez afos se han publicado investigaciones sobre la aleacion NiTi. La
mayoria de estos se enfocan en reducir o aumentar la temperatura de
transformacién martensitica afiadiendo otros elementos en cantidades atémicas o
menores al 1% de la composicién total. Otras publicaciones buscan posibles
aplicaciones en la industria de la construccion, especificamente para contrarrestar
los efectos consecuentes en edificaciones después de un sismo. También hay
publicaciones propias de la aleacién, por ejemplo, que estudian el comportamiento
de la aleacion equimolar contra sus intermetalicos; sometiendo el material a medios
corrosivos; estudios de la aleacion como una espuma metalica; efecto de los
tratamientos térmicos o del conformado metalico, entre otros. Abajo se describen a

grandes rasgos trabajos publicados, s6lo por mencionar algunos:

Mohammad H. Elahinia discute procesos de fundiciéon, pulvimetalurgia vy
mecanizado de NiTi para la fabricaciéon de implantes. Describe posibles nuevos
procesos de fabricacion como técnicas de laser y haz de electrones para crear

componentes 3D. (3)

Paola Bassani y demas colaboradores evaluaron NiTi y NiTi poroso junto con
metales de referencia de Ti y Ni elementales y las dos fases intermetalicas TiNis,

Ti2Ni. Los resultados indicaron que, ademas de la conocida toxicidad alta de Ni,



también hay toxicidad de TiNis, mientras que las fases con mayor contenido de Ti
mostraron una alta biocompatibilidad. Una biocompatibilidad ligeramente reducida
de NiTi poroso se atribuyd al efecto combinado de la presencia de TiNis y la
topografia que requiere un mayor esfuerzo para que las células se adapten a la

superficie. (4)

El equipo de Xiaoyang Yi emple6 una condicion de alta presion a una aleacion NiTi
rica en Ni durante el tratamiento de envejecimiento. Ademas, estudiaron los efectos
de las condiciones de envejecimiento (tiempo, temperatura y presién) en la
precipitacion de la fase TisNi4, el comportamiento de la transformacion martensitica
y propiedades mecanicas. Los resultados fueron que la alta presion promueve la
precipitacion y nucleaciéon de la fase TisNis; y en las pruebas de esfuerzo

unidireccional no hay una orientacion preferente por parte de los precipitados. (5)

Meses después, publicaron otro articulo en el cual fabricaron cintas de aleacion de
Ti-Ni-Zr con los diversos contenidos de Zr. Su investigacion consistié en el estudio
del proceso de cristalizacion y el consiguiente efecto de recocido en la evolucion
microestructural, el comportamiento de la transformacion martensitica, las
propiedades mecanicas y el efecto memoria de forma de cintas Ti-Ni-Zr recocidas.
Los resultados revelaron que las fases constituyentes dependen del contenido de
Zr. (6)

Uno de los trabajos mas actuales de Xiaoyang Yi, pero ahora con tres de sus
colaboradores, entre ellos Cai Wei, trata de que en la transformacion martensitica
en polvos de Ti-Ni-Hf se observaron multiples etapas anormales y dicha

transformacién dependia en gran medida del tamafio de particula. (7)

Cai Wei también colaboré antes con otros investigadores estudiando el efecto en la
microestructura y propiedades de recuperacion de una aleacion Ti-Ni-Nb-Co

después de un rolado en frio. (8)



En la literatura, se reporta la adicion Pt, Al, Nb, V, Fe, Ag, Cr o tierras raras como el
Lantano (La) en la aleacion NiTi, siendo el objetivo modificar las temperaturas de
transformacién martensitica y su comportamiento de memoria de forma o

simplemente el estudio del sistema ternario con dichos elementos aleantes. (9; 10;
11;12; 13; 14; 15)

Se han hecho publicaciones respecto a aplicaciones en construccidén que consisten
en estudios experimentales de vigas de hormigdn reforzadas con barras de NiTi; y
sobre las propiedades magnéticas de la aleacidn NiTi, que consisten en la

exposicidon magnética de la aleacion. (16; 17)

Existen articulos relacionados con la biocompatibilidad aplicada a dispositivos
meédicos y odontoldgicos. En estos ultimos, generalmente se hacen estudios a los
arcos o a los alambres NiTi sometiéndolos a medios corrosivos simulando la cavidad
bucal. Pocos son los articulos que toman en cuenta la relacion de la microestructura
NiTi con el desempefio de su funcién. Por ejemplo, en el trabajo de Paul se estudia
la relacion entre los defectos de superficie y el proceso de manufactura de los arcos
ortodonticos NiTi. (18)

Estrictamente hablando, la nomenclatura de la metalurgia infiere que en la aleacion
NiTi el elemento que se encuentra en mayor porciento es Ni, por lo tanto, el que
esta en menor porcentaje es Ti. Sin embargo, en la literatura también se puede
encontrar con el nombre de TiNi. Ademas, cuando se busca informacion sobre la

aleacion NiTi, esta no se encuentra como una aleacion relacionada al Ni, sino al Ti.

1.2.  Titanio
1.2.1. Caracteristicas y Propiedades.

El titanio tiene dos estructuras elementales: una es la cubica centrada en el cuerpo
o bcc (body- centered cubic, por sus siglas en inglés), y la otra es hexagonal
compacta, hcp (Figura 1). La estructura bce se encuentra sélo a altas temperaturas,

a no ser que el Ti esté aleado para mantener la estructura bcc a bajas temperaturas.



(Aunque el punto de fusion del Ti excede los 1600°C, las aleaciones de Ti son

usadas a temperaturas por arriba de los 538°C.)

0.468 nm

0.295 nm

a,

Figura 1. Estructura cristalina de fase a (estructura hcp) y B (estructura bcc).

Las dos estructuras cristalinas del Ti son comunmente conocidas como o
(estructura hcp) y B (estructura bec). Las “estructuras” alfa y beta -a veces llamados
sistemas o tipos- son la base para las tres clases de aleaciones de Ti generalmente

aceptadas. Estas son alfa, alfa-beta, y beta. (19)

El Ti puro, asi como la mayoria de sus aleaciones, cristaliza a bajas temperaturas
en una estructura hcp idealmente modificada, llamada titanio a. A altas
temperaturas, sin embargo, la estructura bcc es estable y es referida como titanio .
(20) A una temperatura de 882°C, conocida como la temperatura de transicion 3, el
titanio puro sufre una transformacion de una fase de estructura hcp (a) estable a
baja temperatura a una fase bcc (B) que permanece estable hasta el punto de fusién
de 1678°C. (21) La red cristalina hexagonal causa una distintiva anisotropia del
comportamiento mecanico para el titanio a. La anisotropia elastica es
particularmente pronunciada. El Modulo de Young de un cristal de titanio
consistentemente varia entre 145 GPa para una carga vertical al plano basal y solo

100 GPa paralelo a este plano. (20)

1.2.2. Elementos aleantes de Ti

Dependiendo de su influencia sobre la temperatura de transiciéon B, los elementos

aleantes del titanio se clasifican como neutrales, a-estabilizadores, o -



estabilizadores. Los elementos que estabilizan la fase a se conocen como a-
estabilizadores (Al, Ga, O, N, C), y los elementos que estabilizan la fase 3 se
conocen como [3-estabilizadores (V, Mo, Nb, Fe, Cr, Ni, etc.). Algunos elementos
como Sn y Zr son neutrales, ellos no estabilizan ni la fase a ni B, entran como

solucion solida con el titanio (Figura 2). (20) (22)

i

Bhee p

a+p B
O hex a h
-
Ti Ti Ti
neutrales a-estabilizadores B-estabilizadores
B-isomorfos B-eutectoides
{sn, Zr) (A, O, N, C) {Mo, V, Ta, Nb} (Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si, H}

Figura 2. Influencia de elementos aleantes en los diagramas de fase de las aleaciones de Ti.

1.2.3. Clasificacion de aleaciones

Las aleaciones técnicas de Ti, que generalmente son aleaciones multicomponentes
que contienen elementos a y B estabilizadores, se clasifican ampliamente como
aleaciones o, aleaciones o+ y aleaciones B. (23) A continuacion, se describen

brevemente caracteristicas de estas aleaciones.

1.2.3.1. Aleaciones a
Las aleaciones de titanio « muestran una resistencia superior a la corrosion, pero
tienen una resistencia limitada a bajas temperaturas. (24) Por lo que es necesario el
trabajo en caliente de las aleaciones a temperaturas inferiores a la transicion o/f
para evitar el crecimiento de grano excesivo, la propiedad de conformado es limitada
debido a su estructura cristalina hexagonal y el hecho de que tienen un alto por

ciento de endurecimiento por deformacion. (25)



1.2.3.2. Aleaciones a+f3
En contraste, las aleaciones a+f muestran una mayor resistencia debido a la
presencia de las fases o y . Sus propiedades dependen de la composicion, las
proporciones relativas de las fases a y B, el tratamiento térmico y las condiciones
de procesamiento termo mecanico. Las aleaciones 3 ofrecen la caracteristica unica

de bajo modulo elastico y resistencia superior a la corrosion (26).

El rango de propiedades de las aleaciones a/p se puede ampliar por enfriamiento
de la fase B y luego templando o envejeciendo a temperaturas elevadas para

descomponer las estructuras enfriadas. (25)

1.2.3.3. Aleaciones 3
En las aleaciones p, la fase 3 se estabiliza por la adicién de una cantidad adecuada
de elementos B-estabilizadores y puede ser retenida a temperatura ambiente. Estas
aleaciones generalmente contienen cantidades significativas de uno o mas de los
metales de transicién V, Nb, Ta y Mo. Estos elementos aleantes “B-isomorfos” no
forman compuestos intermetalicos mediante la descomposicién eutectoide de la
fase B y, generalmente, son preferidos a los elementos - eutectoides tales como
Cr, Cu, Ni; sin embargo, los elementos de la ultima categoria a veces se anaden a

aleaciones f (y a+p) para mejorar su dureza y respuesta al tratamiento térmico. (23)

1.2.4. Aleacion Titanio-Niquel

El grupo del Dr. Buehler en el Laboratorio de Ordenanzas Navales de EE. UU.
registrd la aparicion de un fendmeno unico del efecto de memoria de forma (EMF;
o SME por su nombre en inglés Shape Memory Effect) en una aleacién de Ti-Ni,
aunque un fenédmeno similar ya se habia observado antes en las aleaciones Au-Cd
e In-Tl en 1951 y 1954, respectivamente. Debido a su propiedad tan unica, el SME
se investigd inmediatamente para descubrir aplicaciones potenciales en la

manufactura de piezas de maquinas de productos industriales, principalmente en



Estados Unidos y Holanda. Sin embargo, los resultados de esta investigacion no

pudieron desarrollarse para un uso practico.

Mientras tanto, en 1970, el mecanismo fundamental del SME fue investigado en
relacion a la transformacion martensitica. Durante la investigacién, descubrieron
otro fendmeno unico, super elasticidad (SE), la cual fue cercanamente relacionada
con el SME.

Por lo tanto, el EMF y SE se asocian con la naturaleza cristalograficamente
reversible de la transformacion martensitica que aparece en las aleaciones de
memoria de forma (AMF; o SMA por su nombre en inglés Shape Memory Alloys).
Dicha transformacion martensitica cristalograficamente reversible se denomindé

especialmente "transformacién martensitica termoelastica". (24)

Las aleaciones de Ti-Ni habian presentado muchos problemas dificiles asociados
con fendbmenos desconcertantes durante aproximadamente 20 afios hasta 1982
cuando se logré una comprension basica de la relacion entre la microestructura y el
comportamiento de deformacion correspondiente, como SME y SE. Desde entonces,
muchas caracteristicas basicas de aleaciones Ti-Ni se han explicado, por ejemplo,
la microestructura que causa la transformacién de fase romboédrica (fase R), el
EMF y el comportamiento superelastico dependen de la orientacidn de cristales
individuales, la deformacion y fatiga dependen de la temperatura, el mecanismo del
EMF. (27)

Existe un gran numero de aleaciones susceptibles de presentar el efecto memoria
de forma: Ag-Cd, Au-Cd, Cu-Zn-X (X=Si, Sn, Al, Ga), Cu-Al, Cu-Al-Ni, Cu-Sn, Ni-Al,
Ti-Ni, Ti-Ni-X (X=Al, Fe, Cu, Pd, Zr, Hf, etc.), Fe-Pt, Fe-Mn, etc. Sin embargo, las
mas utilizadas son las de la familia Ti-Ni y las base Cu, siendo las de la familia Ti-
Ni las que presentan mayores ventajas como mejores propiedades mecanicas,

mejor resistencia a la corrosién o su biocompatibilidad. (28)



1.2.4.1. Diagrama de fases Ti-Ni
El diagrama de fases binario muestra formas multiples y reflejan varios tipos de
reacciones de fase. Las fases al equilibrio son las fases a y ; y numerosas fases
intermetalicas. Sin embargo, fases no al equilibrio como es la martensita (hcp u
ortorrombica), la fase R (w) y numerosas fases intermetalicas metaestables también
ocurren en una aleaciéon binaria base Ti (23). La aleacion Ti-Ni es controversial
porque es un sistema complicado debido a que varios precipitados, los cuales
aparecen bajo ciertos tratamientos térmicos, no han sido bien comprendidos (29).

Abajo se muestra el diagrama de fases Ti-Ni (Massalski, 1992):

Porciento en peso de Niquel

o] 10 20 a0 40 50 60 70 80 90 100
1800 b b v — _— ) S w— L f
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1600
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| .
=S ]
T 1200
|-
L 1118°C
Q
:
= 1000
88z2°C
800}
- 2
aTi) =R | - 830°C. __
800 e s 40 50 60 70 80 % 100
Ti Porciento atémico de Niquel Ni

Figura 3. Diagrama de fases Ti-Ni.

Dado que el elemento Ni corresponde a un elemento 3 estabilizador, el diagrama
de fases Ti-Ni corresponde a un sistema eutectoide donde Ni tiene una solubilidad
limitada en la fase B la cual se descompone en forma eutectoide a la fase a y una

fase intermetalica, TimNin, en un enfriamiento.



Las estructuras de muchos intermetalicos pueden considerarse derivadas de tres
estructuras simples, estructuras llamadas fcc (A1), bcc (A2) y hep (A3), las cuales
son asociadas comunmente a metales puros y soluciones solidas metalicas
desordenadas. En el diagrama de fases NiTi, la fase BTi tiene una estructura A2 y

la fase aTi tiene una estructura A3. (23)

Tipicamente, las estructuras de las fases intermetalicas derivadas de una estructura
fcc son cubica, tetragonal, romboédrica u ortorrémbica. En el caso del sistema Ti-

Ni, la fase intermetalica es y-TiNis (cP4, simbolo Pearson). (23) (30)

Las estructuras cristalinas de fases intermetalicas derivadas de una estructura bcc,
generalmente, son cubicas (B2, de acuerdo a indices de Miller; o cP2). La fase

intermetalica con una estructura B2 seria el equiatdmico TiNi. (23) (30)

El diagrama de fases Ti-Ni incluye composiciones casi equiatomicas y se localizan
alrededor de la region de composicion equiatomica, mientras que los compuestos
intermetalicos Ti2Ni y TiNis se ubican en 33.3 a.% Niy 75 a.% Ni, respectivamente.
Estas tres aleaciones son fases al equilibrio. La sola fase Ti-Ni termina a 903 K
(630 °C); sin embargo, esa regidén parece extenderse alrededor de la temperatura

ambiente en un estrecho contenido de Ni. (24)

Entre las estructuras cristalinas de fase intermetalica derivadas de una estructura
hcp destacan estructuras hexagonal u ortorréombica. (23) En el diagrama de fases
Ti-Ni, no aparece explicito la estructura ortorrombica (oP4), sin embargo, esta es
importante mencionar porque se ve involucrada como resultado de la estructura B2
en un proceso termomecanico. Esto ultimo se trata de la fase TisNi4, la cual no es
una fase al equilibrio, esta afecta la temperatura de transformacion martensitica y el
comportamiento de memoria de forma. (24) En la literatura, se asocia esta
transformacion martensitica y otras transformaciones metaestables de TiNi con el

efecto de memoria de forma, tal como se explicara a detalle mas adelante. (31)
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La Tabla 1 muestra las reacciones participantes en el diagrama de fases y sus

caracteristicas en el diagrama de fases.

Tabla 1. Puntos especiales del sistema Ti-Ni (Massalski, 1992).

Reaccioén

Composicién, %Ni atdmico

Temperatura, °C | Tipo de reaccion

L «> (BTi) +TizNi

L + TiNi <> TizNi

L & TiNi + TiNis

L < TiNis + (Ni)

(BTi) <> (aTi) + Ti2Ni

TiNi & Ti>Ni + TiNi3

L & TiNi

L & TiNis

L < Ni

L & BTi

BTi & aTi

24 10
32 49.5
61 57
83.5 75
4.5 0.2
49.5 33.3
50

75
100

0

0

33.3

33.3

75

86.3

33.3

75

1.2.4.2. Aplicaciones de NiTi

942

984

1118

1304

765

630

1310

1380

1455

1670

882

Eutéctica

Peritéctica

Eutéctica

Eutéctica

Eutéctica

Eutéctica

Congruente

Congruente

Fusién

Fusién

Alotrépica

Las aleaciones NiTi han sido investigadas desde el primer reporte sobre SME en

una aleacién Ni-Ti en 1963. (24) Las propiedades unicas como la memoria de forma

y pseudoelasticidad hacen a NiTi un excelente candidato en vastas areas de la

ingenieria desde la aeroespacial, eléctrica, automotriz y hasta la biomédica. (3; 32)
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Sus aplicaciones incluyen activadores electrénicos y térmicos, aparatos médicos,

motores, procesos de soldadura especiales, etc. (28)

1.3. Aleaciones de Memoria de Forma

Las Aleaciones con Memoria de Forma (AMF) presentan una fase austenita y otra
fase martensita dependiendo de la temperatura y la carga aplicada. (33) Desde los
primeros desarrollos en la década de 1960, las AMF se han comercializado con
exito en la industria biomédica, eléctrica, automotriz y aeroespacial. Estas AMF son
atractivas debido a su comportamiento, este es resulta de una transformacién
solido-solido entre las fases austenita (A) y martensita (M) con una posible fase
intermedia llamada fase romboédrica (R), las AMF poseen dos caracteristicas

llamadas efecto de memoria de forma y superelasticidad. (32)

1.3.1. Efecto de la temperatura en las AMF

El comportamiento de deformacion de las AMF es altamente sensible a la
temperatura porque la deformacion esta asociada con la transformacion

martensitica. (27)

A partir de la fase de alta temperatura, que normalmente es una fase cubica, como
una estructura bcc o fcc, la estructura cristalina se enfria a temperaturas de
transformacién martensiticas inferiores y se transforma en una fase de producto con
una simetria cristalografica inferior. La fase de alta temperatura se denomina fase
principal o austenita, y el producto de la transformacién martensitica se denomina
fase de martensita o martensita. Esta transformacion de fase se puede detectar
mediante varias mediciones, como las mediciones de resistividad eléctrica o las

mediciones calorimétricas. (34)

La Figura 4 es un ejemplo de una medicion por Calorimetria Diferencial de Barrido
para Ti- 50.2 at% Ni. Al enfriarse de una temperatura a la cual la austenita es estable,
la aleacion se transforma en una fase de martensita a través de una reaccion

exotérmica. El calentamiento de la muestra nuevamente conduce a una
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transformacién inversa a austenita con wuna reaccion endotérmica. La
transformacién martensitica se produce dentro de un cierto intervalo de temperatura.
Para cubrir estos rangos de temperatura, es practico utilizar cuatro temperaturas de
transformacién, que consisten en la temperatura de inicio de transformacion
martensitica (Ms), la temperatura de acabado de transformacién martensitica (Mf),
la temperatura de inicio de transformacion inversa (As) y la temperatura de acabado
de transformacion inversa (Af). Las temperaturas entre Ms y Mf se constituyen de
una mezcla de martensita y austenita. Podria notarse que en un estado
completamente martensitico (debajo de Af) la muestra se compone de cristales de
martensita orientadas en direcciones opuestas que estan relacionadas entre si.
Cuando la muestra es calentada, la transformacion de martensita a austenita ocurre
de manera inversa. (24) Se han medido las temperaturas a las que inicia y finaliza la
transformacién martensitica en un enfriamiento y calentamiento. Dichas medidas
determinaron que el inicio de la martensita puede ser influenciada por la velocidad

de enfriamiento y otros aspectos de la historia de la muestra. (31)

Ti-50.2at%Ni

0.3 +~rr T T T
M* =289.0

0.2

o
r

'Ms =298.8K

Mi=2774 K

Flujo de calor, Q/Wg™!
o
o

As=3133K |A=3386K
—_— h
-0.1
-16.79 Jig
-0.2
A" =3279K
_0_3||\|I:|\ll\||\I\|||I\|||\\\||l\||
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Figura 4. Medicion de la transformaciéon martensitica en Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC, Differential
scanning calorimetry).
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1.3.1.1. Histéresis
Asi como se vio en la Figura 4, las temperaturas de transformacion son diferentes
hacia adelante y hacia atras. Esa diferencia es llamada transformacion de histéresis.
El origen de la histéresis se relaciona con la movilidad de la interfase

austenita/martensita. (24; 34)

El comportamiento de histéresis es una de las caracteristicas peculiares de la
transformacién martensitica por temperatura e inducida por esfuerzos. Este siempre
esta relacionado con un proceso de disipacion de energia por lo que el fendmeno
de histéresis es un problema importante en la aplicacion de aleaciones con memoria

de forma. (35)

(a)

A\

(b}

(d)

RN

T

(e)

(f)

(g}

[32]

Figura 5. Representacion esquematica de algunas caracteristicas relevantes observadas experimentalmente
en curvas de histéresis correspondientes a transformaciones inducidas térmicamente y por esfuerzos: (a, €)
transformacion de interfaz Unica en un solo cristal; (b, f) transformacion de interfaz mdltiple; (c, g) saltos
discontinuos, (d, h) comportamiento parcial ciclico.

El efecto de memoria de forma no es un proceso termodinamicamente reversible.
El calor perdido durante la transformacién de las fases (debido a friccion interna o
defectos estructurales) causan el comportamiento de histéresis en las AMF, como

se muestra en la Figura 6. (34)
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Figura 6. Ciclo de histéresis en AMF.

1.3.1.2. Relacion con la composicion
Como se menciond antes, la temperatura de transformacién depende de la
composicién de la aleacion. La dependencia es tan fuerte que con solo 0.1% de
cambio en el Ni puede resultar en un cambio de mas de 10°C. En las aleaciones Ti-
Ni, cuando el Ni esta arriba del 50%, la temperatura de transformacion disminuye

conforme se aumenta la concentracion de Ni. (24)

150
100

50 ~

Temperatura, T/°C

504 4As

-100 T T T T T 1
485 49 495 50 505 51 515

Figura 7. Relacion de composicion de Ti Ni y temperatura de transformacion (Af, temperatura a la q termina la
austenita; As, temperatura a la empieza la austenita). (24)
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1.3.1.3. Transformacion martensitica
Una aleacion de NiTi completamente recocida y casi equiatomica muestra un solo
pico en el termograma DSC durante un experimento de calentamiento continuo o
enfriamiento continuo, lo que indica que tanto las transformaciones directas de B2
(austenita) a B19’ (martensita monoclinica) como las inversas B19’ a B2 ocurren en
un solo paso. El mismo material, sin embargo, después de ser trabajado en frio a
un nivel de reduccién de espesor de aproximadamente el 15%, exhibe una
transformacién de dos pasos durante el enfriamiento (Figura 8), la primera
transformacioén y el pico exotérmico representan las transformaciones de B2 a R
(martensita ortorrombica) y de R a B19'. La diferencia de temperaturas entre las
transformaciones de B2 a Ry de R a B19 aumenta con un aumento en la extension

del trabajo en frio previo. (23)

La fase R a menudo aparece en muestras conformadas en frio o en muestras que
contienen precipitados. Un campo de tension, como los producidos por las
estructuras de dislocacion, tiende a suprimir la transformacion B19' y estabiliza la

fase R. (24)

LI I S B S B B B B B B I I B B B B B

M* =233K R =302K

Exotérmico

Endotérmico

A" =308 K

TN TN N T T T T T T T T T T N Y B

150 200 250 300 350 400 450 500
Temperatura, T/K

Figura 8. Curva DSC: transformacion martensitica multifacética.
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1.3.2. Efecto de memoria de forma en las AMF

Las AMF tienen la caracteristica unica de poder recuperar su forma geométrica
inicial después haber sido deformadas plasticamente. Esta recuperacién, después
de la deformacién a una temperatura mas baja, ocurre al recalentar a unos cuantos
cientos de grados Celsius. Bajo las condiciones correctas de composicion vy
temperatura, esta clase de materiales también muestran la capacidad para

deformarse elasticamente a grandes esfuerzos. (36)

La transformacién de fase en materiales cristalinos puede clasificarse en dos
categorias; una es la transformacion difusional y la otra, no difusional o
transformacién displasiva. En el caso de la transformacion difusional, los atomos
dejan una estructura cristalina para formar otra estructura por difusion. Por otro lado,
es posible que los atomos alteren la estructura del cristal sin abandonar el cristal
original por sus movimientos de desplazamiento coordinados. Esto no requiere una
difusion de largo alcance de los atomos y se lleva a cabo en un tiempo relativamente

corto.

La transformacién martensitica pertenece a esta segunda categoria de
transformaciéon no difusiva y se caracteriza por el desplazamiento atomico

dominante de cizallamiento bien coordinado, (Figura 9). (24)

Enfriamiento
-
>

&

Calentamiento

0 0“0 0

-

o o e —T9

Austenita Martensita

Figura 9. llustracion esquematica del cambio en la forma de la celda unitaria en la transformacioén
martensitica.

Suponiendo una muestra hecha de un material con memoria de forma martensitica

y que deformada plasticamente (doblado, retorcido, etc.) a cualquier temperatura
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por debajo de Mf y posteriormente se calienta a temperaturas por encima de Af,
observamos que la forma que tenia el espécimen antes de la deformacion comienza
a recuperarse tan pronto como se alcanza la temperatura As y que esta restauracion

se completa en Af. Este comportamiento se denomina "efecto de memoria de forma".

Si la muestra con EMF se enfria posteriormente a una temperatura inferior a Ms y
su forma se mantiene sin cambios en el enfriamiento, se habla de “efecto de
memoria de forma unidireccional”’. Si se deforma espontaneamente al enfriarse a
temperaturas inferiores a Ms en una forma que se aproxima a la forma que tenia
después de la deformacion plastica inicial, el efecto se denomina "efecto de

memoria de forma bidireccional". La Figura 10 describe estos dos efectos. (35)

deformacion deformacion

Q222 —~

_____

Figura 10. llustracién esquematica del efecto de memoria de forma: (a) y € fase madre; (b), (c) y (d) fase
martensita (Otsuka y Shimizu, 1986).

1.3.2.12. Manufactura de un dispositivo con EMF (35)
Para asignar la forma a memorizar se debe tener en cuenta el espécimen. Esto se
realiza mediante la deformacion plastica clasica ya sea por trabajo en frio o en
caliente. Sin embargo, este proceso puede no implicar ninguna formacion de
martensita. Después, el material debe estar en una condicion metalurgica especial,
lo cual puede requerir un tratamiento térmico adicional. En la Figura 11, por ejemplo,
se representa un interruptor de memoria de forma accionado por temperatura, se
utilizar dos formas diferentes de “memorizar”. La forma inicial se puede obtener por
extrusiéon en caliente o trefilado y puede o no recibir un conformado en frio o en
caliente para obtener la forma requerida. Las formas conformadas deben recibir un
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tratamiento térmico que consiste en un recocido a alta temperatura, seguido de un
templado en agua. El espécimen ahora es martensitico, siempre que la composicion
sea tal que Mf esté por encima de la temperatura ambiente. Con el fin de inducir la
memoria de forma, las muestras martensiticas se doblan para ser curvas o rectas y
se colocan en el actuador a temperatura ambiente. Si la temperatura del actuador
excede la temperatura de transformacion inversa del material con memoria de forma,
el espécimen se recupera a la posicion “memorizada”. Los contactos eléctricos

estan cerrados o abiertos.

. 3 i Forma después de betatizado y Posicion a temperatura | Posicion “memorizada”
Forma Inicial Formado frio o caliente Lo - s .
enfriamiento rapido ambiente (debajo de Af)
Sin Martensita Ahora contiene martensita Martensita bajo esfuerzo Sin Martensita
- = 4 ~
Nada
S
Doblado para curvar .
w \_
_—
Tension por
doblado —"'l
— et

Figura 11. Interruptor accionado por temperatura disefiado para que se abra o cierre por encima de una
temperatura particular (35).

Se necesitan procedimientos especiales para el manejo del dispositivo de memoria
de forma si queremos inducir el efecto de memoria bidireccional. Si la muestra
tomada se enfria nuevamente en su posicion memorizada a temperatura ambiente,
no se espera que ocurran mas cambios de forma. Para poder reutilizar la muestra
después de haber realizado el efecto de memoria de forma, deben doblarse para
que sean curvas o rectas nuevamente. Recalentar estas muestras deformadas por

segunda vez a temperaturas superiores a Af dara como resultado una memoria de
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forma. Si este ciclo, flexion-calentamiento-enfriamiento, se repite varias veces,
gradualmente se establece una memoria bidireccional. Durante el enfriamiento, la
muestra regresa espontaneamente a sus posiciones "deformadas"”, abriendo o
cerrando asi los contactos eléctricos al enfriarse. Este ciclo repetido, la deformacién
en estado martensitico seguido de un calentamiento-enfriamiento, se llama
"entrenamiento”. Por lo tanto, podemos inducir memoria bidireccional mediante el

uso de un procedimiento de entrenamiento.

1.3.3. Efecto de la deformacion en AMF

El EMF ocurre cuando la AMF tiene deformacion a una temperatura inferior a la
temperatura a la que termina la martensita Mf, donde se produce una deformacion
residual tras quitar la carga, pero esta deformacién permanente puede recuperarse
por completo después de que la temperatura aumenta por encima de la temperatura
a la que termina la austenita Af. Por otro lado, SE se presenta cuando la AMF tiene
esfuerzos a una temperatura superior a Af, donde la deformacion inducida puede
recuperarse inmediatamente después de quitar la carga. (32) Estas caracteristicas
ocurren debido a la transformacion martensitica y su transformacion reversible. (34)
El control de las temperaturas de transformacion es importante para la aplicacion
de las aleaciones de memoria de forma y el uso de la deformacion es otra manera

de controlarlas. (29)

Cuando NiTi esta sometido a altas temperaturas, la aleacion consiste de austenita
con una red bcc, mientras que en el enfriamiento la austenita transforma a
martensita con una red monoclinica mediante una transformacion displasiva de

corte.

La fuerza impulsora de esta transformaciéon depende de la temperatura y el nivel de
esfuerzo inducido externamente. Estos dos factores juegan un papel importante en
el mecanismo de transformacion y representan el origen del EMF y SE. El primer

efecto se define como un fendmeno en el cual una deformacion plastica aparente
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dada a una temperatura inferior a As se recupera por calentamiento a una
temperatura superior a Af, a causa de la transformacion inversa reversible
(cristalograficamente). La tipica curva esfuerzo-deformacion de una AMF se
muestra en la Figura 12 como la linea discontinua. Al final de una ruta mecanica de
carga y descarga (OBC) realizada a temperatura constante, el material presenta
deformacion residual (OC). Sin embargo, esta deformacion no es causada por
movimiento de dislocaciones, como en un metal normal, sino por la distorsion de la
martensita. Por lo tanto, la deformacion residual puede ser recuperada por
calentamiento del material (CDO), ya que el material se transforma de martensita a
austenita. SE es una pseudo-plasticidad que ocurre a una T > Af, esta ocurre por la
transformacion martensitica inducida por esfuerzos al haber una carga y por la
subsecuente transformacién reversible al quitar la carga. Esta reversibilidad
cristalografica, como se muestra en la Figura 12 por la linea discontinua, es
caracteristica de la transformacion martensitica termoelastica, la cual se describe
por una histéresis de temperatura (AT= Af-Ms) y la interface movil austenita-

martensita. (34)

Figura 12. Esquema de la curva Esfuerzo-Deformacion (o curva S-S) del efecto de memoria de forma
(OBCDO) y superelasticidad (DEFGD).
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Cuando una AMF se requiere a una temperatura inferior a Mf (Figura 13), la
deformacion se obtiene después de la primera aplicacidon de un esfuerzo (1—2) es
parcialmente reversible cuando el esfuerzo es retirado (2—3). Si nuevamente se
aplica un esfuerzo, esta vez la deformacién si es reversible (3—2). Este
comportamiento es llamado efecto cauchético o en ciertos casos por analogia con
supertermoelasticidad es llamado efecto pseudoelastico por reorientacion. La
recuperacion parcial de la forma se debe a un movimiento reversible de las
interfases martensita-martensita, constituidas esencialmente por los contornos de

maclas. (33)

exfoerTe

1<hi;

defimaciin

in [ p——
efictn epchition

Figura 13. Esquema esfuerzo-deformacién correspondiente al efecto cauchético.
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Capitulo 2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este apartado se describira la secuencia de las pruebas realizadas a los arcos
NiTi, las cuales se hicieron con el fin de poder hacer la reproduccion de una aleacién
de NiTi en el laboratorio para que esta fundicidon tenga las mismas propiedades y
caracteristicas que las de los arcos de NiTi comerciales. Por lo que se realizaron
fundiciones de diferentes composiciones. Y a cada una se les realiz6é un proceso de

laminado en caliente.

Los arcos NiTi y las fundiciones laminadas se caracterizaron mediante las técnicas
de Espectroscopia de Fluorescencia de Rayos X (FRX); Microscopia 6ptica (MO) y
Microscopia Electronica de Barrido (MEB); Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC,
por sus siglas en inglés, Differential Scanning Calorimetry); Difraccion de Rayos X
(DRX); y se les realiz6 una prueba de tension (norma ASTM E8). En la Tabla 2 se

resumen las técnicas utilizadas para los arcos de NiTi y laminas:

Tabla 2. Resumen de técnicas utilizadas.

Técnica FRX | MO | DSC f MEB | DRX | Prueba de tension

AO
Arcos NiTi X X X X
ATK

Laminas f X X X X
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2.1. Arcos NiTi
2.1.1. Censo

Previo a las pruebas, se preguntoé cuales marcas de arcos NiTi son las mas vendidas
a depositos dentales aledanos a la Ciudad Universitaria de la UNAM. Con esta
informacion se adquirieron dos juegos de arcos de dos marcas diferentes, es decir,

un arco superior y un arco inferior de las marcas American Orthodontics (AO) y ATK.

Para el presente trabajo, se consideré que los arcos superiores e inferiores son
indistintos entre si: tienen mismo comportamiento mecanico, composicion y
microestructura. Se contemplaron estas consideraciones porque este tipo de
productos tienen alto control de calidad debido a que su uso es directo en el cuerpo

humano.

2.1.2. Fluorescencia de Rayos X

Para esta prueba no hubo necesidad de preparar una muestra de los arcos NiTi
adquiridos, unicamente se etiquetaron por marca. Debido a la simetria de los arcos,
solo se tomaron espectros de la zona curva del arco y en una de las dos partes
rectas del arco. Se hicieron tres lecturas por zona haciendo un promedio de
composiciones por zonas para ver si existe alguna diferencia entre ellas y asi
determinar en qué zona del diagrama de fases NiTi se encuentra la composicion de

la aleacion de los arcos.

Realizacion de prueba. Se colocaron los arcos sobre la platina del equipo y se
procedié a tirar el gatillo para la lectura de la composicion, dichas lecturas se
realizaron tres veces por zona, entre cada lectura se fue cambiando la orientacion

del arco.
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Figura 14. Equipo para FRX: a) Espectrometro de Fluorescencia de Rayos X portéatil de la marca BRUKER,
modelo S1 TITAN; b) interior de la tapa del espectrometro, la flecha sefiala dénde se coloca la muestra.

2.1.3. Microscopia Optica

Debido a las dimensiones de los arcos fue necesario montar en baquelita, con
pinzas de corte se cortaron varios pedazos de un arco, se les aplic6 pegamento
instantaneo a los pedazos cortados de manera que cuando se montaran en
baquelita se pudieran ver en el microscopio la seccion transversal y longitudinal del
arco. Se realizd6 a una preparacion metalografica, el reactivo para revelar la
microestructura se trata de una mezcla de 10mL HF+ 5mL HNO3s+ 85mL de agua
destilada (37).

t

Camara

Microscopio optico

Figura 15. Microscopio optico de la marca OLYMPUS, modelo VANOX AHMT3; y camara digital para
microscopio de la marca OMAX, modelo A35100U.
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2.14. Calorimetria Diferencial de Barrido

Para esta prueba se necesitan muestras que pesen de 5 a 10 mg o que las muestras
quepan en una platina que mide aproximadamente 5 mm de diametro. Por lo tanto,
se cortaron pequenos pedazos (3 mm de largo, aproximadamente) de las diferentes
zonas de los arcos. El equipo utilizado para realizar esta prueba se muestra en la
Figura 16. La prueba se corri6 a una velocidad de 10 °C/min en un ciclo que consistio

en llevar las muestras a las siguientes temperaturas:

T ymp = 80 °C = —10 °C > 80 °C

Figura 16. Calorimetro Diferencial de Barrido Q2000, marca TA Instruments.

2.1.5. Prueba de Tension
Esta prueba se realiz6 a las partes rectas de los arcos, dichas partes se obtuvieron
cortandolas con pinzas de corte. El ensayo se corrié a una velocidad de cabezal de

0.5 mm/min debido a las dimensiones de las muestras.
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Figura 17. Maquina Universal de la marca SHIMADZU modelo AGS-X, capacidad 5kN. Acercamiento de
mordazas superior e inferior sosteniendo el arco.

2.2.  Fundicion NiTi

Con base en la composicion resultante de los arcos NiTi comerciales en el
espectrometro FRX, se fabricaron aleaciones de diferente composicion en un Horno
de Arco Eléctrico (HAE) de atmdsfera controlada. Una vez pesadas, se preparo el

HAE para la fundicién de las muestras.

Para fabricar la aleacién de NiTi, el Ni se encontraba en forma de pellets y laminas
(Figura 18). Mientras que el Ti se encontraba inicialmente en forma de pequefias
esponjas (2 a 12 mm). Para poder pesar el Ti y hacer la fundicién, las esponjas
tenian que fundirse en el HAE (Figura 19). Las esponjas pasaban de tener una
apariencia irregular, grisacea, rugosa y opaca a una forma redonda, plateada, lisa 'y
brillante (Figura 20). Se hicieron varios botones de Ti para ajustar el peso de Ni

necesario para la fundicion.
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Figura 18. Niguel comercialmente puro en pellet y Figura 19. Horno de Arco Eléctrico (HAE) modelo
laminado. MAM1, marca Edmund Buhler GmbH.

Figura 20. Esponja de Ti (izquierda) y botén de Ti (derecha).

Preparacién del Horno de Arco Eléctrico (HAE). Se realizé de la siguiente manera
(Figura 21):

1) Se enciende la bomba de vacio.

2) Se abre el tanque de Argdn apenas empiece a marcar presion la valvula del
tanque.

3) Se abren las llaves del agua.

4) En el hueco central de la platina se coloca un botdén de Ti como material de
sacrificio y en el resto de los huecos se colocan las muestras.

5) Se procede a montar la platina en la cabina del horno.

6) Abrir la perilla del vacio y ajustar de nuevo la platina al horno.
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7) Cerrar la perilla del vacio y abrir la perilla del Argén hasta que la aguja de la
valvula de presiéon del horno marque una presion de 0 Pa.

8) Una vez cerrada la perilla de entrada de Argén, de nuevo se abre la perilla
de vacio.

9) Repetir los puntos 7 y 8 las veces y tiempo recomendados.

10)En la ultima repeticion del punto 7, abrir la perilla del Argén hasta que la

valvula del horno marque una presion de -0.2 Pa.

Perilla
para vacio

4 . Cabina
del horno

Perilla
para Argon

Perilla
para aire

Horno de
Arco Eléctrico

- :
O~ Valvula de presién del horno 88 Platina

O Horno de Arco Eléctrico, Bomba de vacio y Tanque de Argén OO Perillas o

Figura 21. Sistema del HAE.

Las indicaciones del punto 7 y 8 de la preparacion de HAE corresponden a lo que
se conoce como purga, es decir, se deja haciendo vacio en la cabina del horno.
Para este trabajo, se purgd 3 veces en intervalos de 3 h, aproximadamente, para

asegurar mayor rendimiento de la fundicion.

Al terminar de preparacién del horno, se procede a hacer la fundicion de las

muestras.
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Fundicion en el Horno de Arco Eléctrico (HAE). Para fundir en el HAE se hace lo

siguiente (Figura 22):

1)

2)
3)

4)

Poner la proteccion del horno con la que a través de ella se puede ver la
fundicion.

Encender fuente de poder y llevar el potensiostato hasta 50 A (flecha blanca).
Quitar la proteccidén de la palanca con la que se manipula el electrodo. La
palanca se localiza en la parte superior del horno.

Accionar el interruptor (botén rojo) del potensiostato para que el electrodo
comience a generar el arco eléctrico.

Primero, se tiene que fundir el Ti de sacrificio (el botén del hueco central).
Solo entonces es cuando se puede proceder a realizar la fundicion.

Fundir las muestras. Aqui, puede suministrarse mas de 50 A si se desea.
Regresar a 50 A antes de pasar a fundir otra muestra.

En caso de refundir una muestra, apagar el arco eléctrico y con cuidado,
voltear el botdn con ayuda de la punta del electrodo. Es importante mencionar
que, para poder voltear el botdn, se recomienda hacerlo cuando la platina se

enfrie casi hasta temperatura ambiente.

Palanca para
manipular el
electrodo

Figura 22. Fuente de poder, platina montada en el horno y palanca del electrodo.
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Para este trabajo, los botones se refundieron entre 3 y 4 veces para intentar
homogenizar la aleacion. Se abria la perilla de vacio por si se hubiera formado algun
compuesto en la atmésfera. Cuando la platina estaba fria, entonces se cerraba el
vacio y se abria la perilla del Argon hasta una presion de -0.2 Pa (como se

encontraba el horno inicialmente antes de fundir).

2.3. Laminas

Las aleaciones de diferente composicién fueron laminadas en caliente a 1000°C
para compensar el calor que se pierde cuando la muestra se pasa de la mufla a la
laminadora y los rodillos de la laminadora. El niumero de pasos que sufrié la muestra
fue dependiendo del espesor inicial para llegar a un espesor de 1 mm,

aproximadamente.

Figura 23. Equipo de laminacion Chicago Gear D.O. James y Horno tubular LINDBERG Blue M.

Una vez que se tuvieron las muestras laminadas, se procedio6 a cortar probetas con
un ancho alrededor de 2 mm y se sometieron a un tratamiento de betatizado, es
decir, un tratamiento de temple a 950°C enfriado en agua hirviendo

(aproximadamente 100°C).
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2.3.1. Microscopia Optica y Microscopia Electrénica de Barrido

Se cort6 parte de los botones laminados (sobre el eje transversal), se montaron en
resina epoxica y se le realizé una preparacion metalografica. La Figura 24 muestra
la cortadora utilizada. La microestructura también se revel6 con la mezcla de 10 mL
HF + 5 mL HNOs+ 85 mL de agua destilada. Se utilizé el microscopio éptico con

camara (Figura 15) y un microscopio electrénico de barrido (Figura 25).

—
| O

Figura 24. Cortadora modelo ISOMET 2000 de la marca BUEHLER. Disco de diamante marca LECO, modelo
801-136.

Portamuestra
-

Figura 25. Microscopio Electronico de Barrido (MEB) de la marca JEOL, modelo JSM-7600F.
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2.3.2. Calorimetria Diferencial de Barrido

Se cortaron pequefias muestras de cada lamina, de entre 5 a 10 mg, y se
etiquetaron. El equipo utilizado fue el mismo que el de la Figura 16. Esta prueba se

corrié a una velocidad de 10°C/min en un ciclo:

T ump = 150 °C - =50 °C - 150 °C

2.3.3. Difraccion de Rayos X

La preparacion de las muestras consistid en cortar varias laminas de manera que
cada composicion pudiera cubrir un area de 1 cm?, aproximadamente. Las laminas
cortadas se pegaron con cinta doble tapa a un portaobjetos. Abajo se muestra el

equipo utilizado, el acercamiento que se sefiala es donde se coloca la muestra.

Figura 26. Difractometro de Rayos X de la marca SIEMENS modelo D5000.

2.3.4. Prueba de tension

Para las diferentes composiciones se realizaron pruebas hasta la ruptura del
material. Se midié con un vernier el ancho y espesor a cada una de las probetas a

ensayar. La prueba se corrié a una velocidad de cabezal de 5 mm/min.
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Capitulo 3. RESULTADOS Y ANALISIS

En este apartado se describiran y explicaran los resultados obtenidos en cada una
de las pruebas realizadas a los arcos Ni Ti, las fundiciones de NiTi y laminas NiTi.

Ademas, se mostraran algunos calculos realizados durante la experimentacion.

3.1. Arcos NiTi
3.1.1. Censo

La informacion obtenida de los cinco depdsitos dentales consultados, los

comerciantes mencionaron que la venta de arcos NiTi se da por:

— El calibre (redondo, cuadrado o — Forma del arco
rectangular) — Tipo de arco
— El costo

Sin embargo, la variable por la que, generalmente, se realiza la compra es por el
costo del arco considerando los requerimientos del cliente. Entonces, en un depdsito
dental de los cinco consultados, se adquirieron dos juegos de arcos, el de mayor y
menor costo con los que contaba dicho depdsito dental. El de mayor costo es de la
marca American Orthodontics (AO) y la de menor costo es de la marca ATK (Figura
27).

Figura 27. Presentacion comercial de los arcos NiTi a la izquierda de la imagen y los arcos NiTi adquiridos a la
derecha de la imagen. En la parte superior de la imagen se encuentran los arcos de la marca American
Orthodontics (0.018x0.025 in) y en la parte inferior los arcos de la marca ATK (0.017x0.025 in).



34

Aparentemente, la marca no es un factor importante al momento de adquirir arcos
NiTi para ortodoncia. Parece que se confia en que los arcos NiTi son iguales, sin
importar si la marca es reconocida o no. Esto puede confirmarse dado que el
empaque de procedencia de los arcos NiTi de la marca ATK no cuenta con algun
dato propio del fabricante. En cambio, el empaque de la marca AO si cuenta con

una pagina de internet.

3.1.2. Fluorescencia de Rayos X

En esta prueba se obtuvo la composicion de la zona curva y la parte recta de los
arcos (Figura 28). El espectrémetro detecto otros elementos ademas del Niy Ti. Sin
embargo, por practicidad, no se tomaran en cuenta debido a que su presencia era

menor al 1% de la composicién total, excepto por el P que iba de 1 a 1.5%.

AO ATK
55.82% Ni 56.07% Ni
41.28% Ti 40.85% Ti
Otros
elementos:

P

Rh
57.20% Ni In 56.70% Ni
40.45% Ti Mn 40.76% Ti

Cu

Figura 28. Composiciones promedio por zona y maca, ademas, otros elementos detectados por ambos arcos.

En la Tabla 3 se muestran las composiciones promedio de Niy Ti.



Tabla 3. Composicion promedio de los arcos.

Marca | Zona @ %Ni @ %Ti | Suma (%)

Centro | 55.82  41.28 97.10

AO
Punta | 57.20 | 40.45 97.66
Centro | 56.07  40.85 96.92

ATK
Punta | 56.70 | 40.76 97.46
Promedio 56.45 | 40.84 97.28
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Estos valores de porcentaje pueden localizarse en un diagrama de fases Ni- Ti, tal

como se muestra a continuacioén en la Figura 29:

Porcentaje atémico de niquel
50 60
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40

1800 T T T
1700 [ 670°C
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1500 =
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1300 1~
1200

1100~

Temperatura (°C)

1000

g2 /
900 [-882°C 275
5
800 f- o 765°C

Ti,Ni

700 I (@Ti)

600 1 | |

984°C
378

et

Figura 29. Linea punteada sefiala el porciento en peso y atémico de los arcos NiTi.

40 50
Ti Porcentaje en peso de niguel
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Con el diagrama de fases se puede determinar la ruta de enfriamiento de la aleacién

de los arcos NiTi, por lo que suceden las siguientes reacciones:

L —> L+ TiNi—> TiNi » TiNi + TiNi3

Por lo tanto, se espera que en la prueba de calorimetria diferencial de barrido las
temperaturas de transicién de fase sean las mismas, aproximadamente, para las
dos marcas en cualquiera de las dos zonas. También, se espera que en las
imagenes de los arcos en Microscopia Optica se observe una matriz TiNi
posiblemente con precipitados TiNis en caso de que el arco NiTi haya sido resultado
de un tratamiento térmico de recocido a 630 °C y templado a temperatura ambiente.
O en caso de que el arco NiTi haya sido recocido a 980+10 °C y templado a

temperatura ambiente, entonces se esperaria una matriz NiTi.

3.1.3. Calorimetria Diferencial de Barrido

En esta prueba se obtuvo informacién acerca de la temperatura critica en la que

existe un cambio de fase para las zonas curvas y rectas de los arcos NiTi.

En la Figura 30 a) se nota un ligero desfasamiento en las temperaturas M50 de
ambas zonas, curva y recta; lo mismo sucede para las temperaturas A50. En la
Figura 30 b), el desfasamiento de las temperaturas A50 y M50, en ambas zonas, es
pronunciado. El desfasamiento de estas temperaturas refleja que el material de la
marca AO existe una microestructura mas homogénea. Por lo tanto, el material de
la marca ATK es evidente la microestructura no homogénea. La homogeneidad del
arco de AO se debe a un mejor cuidado o control en el proceso de extrusion, trefilado,
recocido y al momento de darle forma de arco al alambre. La homogeneidad permite
mayor vida util del arco porque permite mayor niumero de veces para ser deformado,

ademas de que esta menos propenso a la corrosion. Sin embargo, mientras mas
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veces sea deformado el arco, habra mas esfuerzos en él porque la recuperacion de
un material deformado no siempre sera del 100%, entonces el arco estara cada vez
mas propenso a la corrosion. Esto es importante mencionar porque la corrosion de

los arcos NiTi es la falla mas comun, especificamente en la zona curva del arco.
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Figura 30. Gréficas de Calorimetria Diferencial de Barrido a) marca AO y b) marca ATK. Los ciclos verdes
representan la zona curva del arco y los ciclos azules representan la zona recta del arco.

En la Tabla 4 se resumen los datos de la Figura 30. Los valores de entalpia los da

el programa calculando el area bajo la curva (las lineas rojas en la Figura 30), por
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lo tanto, la entalpia es el area bajo la curva. La temperatura M50 y A50 son las
temperaturas a las cuales se encuentran transformada al 50% la fase martensitica
y austenitica, respectivamente. Las temperaturas As es la temperatura en la que
inicia la transformacion austenitica; y la temperatura Ms es la temperatura en la que

inicia la transformacién martensitica.

Tabla 4. Resumen de datos de los termogramas (DSC).

Entalpia @ Entalpia | M50 A50 Ms As

Marca Zona o o N o Histéresis
M@/g) = AJg) (°C) (°C) | (°C) | (°C)
Curva 2.42 3.39 17.22 | 21.05 | 28.2 | 8.39 3.83
AO
Recta 2.61 3.14 20.16 | 24.04 3043 | 7.63 3.88
Curva 1.42 2.59 2295 | 2745 3941 | -2.64 4.5
ATK
Recta 1.72 2.55 7.07 | 11.87 | 17.48 | -3.07 4.8

La entalpia M es menor en la zona curva que para la zona recta, para ambas marcas.
Esto quiere decir que en la zona curva hay mas esfuerzos residuales que en la zona
recta por la evidente deformacion. Y la entalpia de A confirma esto ultimo, en ambas
marcas se requiere alrededor de 1 J/g mas para regresar a la estructura austenitica,

la zona curva necesita mas energia que la zona recta para el cambio de estructura.

En la marca AO, la temperatura A50 en la zona curva es menor a la de la recta; y
en la marca ATK, la temperatura A50 en la zona curva es mayor a la de la recta.
Por lo que en el recocido de la marca AO logra homogenizar la microestructura de
la zona curva como la de la zona recta del arco. El tratamiento de recocido de la
marca ATK quiza sélo quede hasta el proceso de trefilado debido a la gran diferencia

entre las temperaturas A50 de ambas zonas.
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La histéresis es la diferencia entre M50 y A50. El valor de la histéresis de la marca
AO es practicamente la misma, ademas de que es menor a la de la marca ATK por
1 unidad, por lo que confirma mayor homogeneidad del material.

3.1.4. Microscopia Optica

Las imagenes de los arcos, debido a las limitaciones de iluminacion del microscopio
disponible, unicamente se tomaron fotos a 500 aumentos, ya que a 1000 aumentos
(que es la capacidad maxima del microscopio utilizado) la imagen era muy oscura y
a aumentos menores al 500 so6lo eran apreciables puntos y lineas en las secciones

transversal y longitudinal, respectivamente.

En la Figura 31 y Figura 32 el circulo sefiala un grano en fase martensitica y las

flechas sefalan el grano alargado cortado transversal y longitudinalmente.

Figura 31. Metalografia de arcos NiTi marca AO, a 500 aumentos: seccion transversal (izquierda) y seccion
longitudinal (derecha). Ataque con HF+ HNO5;+ agua destilada.
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Figura 32. Metalografia de arcos NiTi marca ATK, a 500 aumentos: seccion transversal (izquierda) y
longitudinal (derecha). Ataque con HF+ HNO5+ agua destilada.

Para ambas marcas, apenas son distinguibles los granos equiaxiales en fase
austenita, sefal de que los arcos pasan por un tratamiento térmico de recocido
durante su proceso de extrusion y trefilado. En la seccidn transversal, posiblemente,
los puntos negros que estan distribuidos homogéneamente se tratan de un
intermetalico, asi como las lineas negras en la seccién longitudinal. En la seccién
longitudinal se ven como lineas por la evidente deformacion unidireccional, esto

puede confirmarse al observar una direccion preferencial.

Comparando las marcas, las martensitas que abarcan mayor area son las de la
marca AO. Por otro lado, los granos estan mejor definidos y son mas grandes,
especificamente, los granos de AO tienen una longitud de 0.02 mm y los de ATK
son de 0.01 mm. Se sabe que la aleacién equimolar NiTi es el principal componente
de los arcos. Por lo tanto, la matriz claramente es fase NiTi (Austenitica). Pudiese
ser que las lineas negras sean la fase de alguno de los dos intermetalicos mas
préximos a la fase NiTi en el diagrama de fases NiTi, TiNiz y Ti2Ni. Las lineas negras

en la marca AO, en el corte transversal, son mas gruesas, mas largas y estan mas
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separadas entre si. En cambio, las lineas en la marca ATK son mas delgadas, cortas
y algunas son tan cortas que parecieran puntos. Lo cual pudiera relacionarse con
los resultados de Calorimetria, la curva de calorimetria de la marca ATK mostré que

tenia mas esfuerzos retenidos.

3.1.5. Prueba de tension

Las curvas presentadas en la Figura 33 se obtuvieron con secciones de la parte

recta y curva de los arcos. La curva AO que se presenta es de la parte recta del
arco; y de ATK es la parte curva del arco.
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Figura 33. Curva Esfuerzo-Deformacion de arcos AO y ATK.

De la Figura 33 se puede decir que el material de ambas marcas se comporta de

manera similar, porque cerca del punto de origen hay un intervalo de deformacion
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en donde el esfuerzo es constante; mas adelante, hay otro intervalo con esfuerzo
constante antes de llegar a los 400 MPa; de ahi, el esfuerzo va aumentado conforme
a la deformacion hasta el punto de ruptura. Por lo tanto, se habla de tres diferentes
pendientes. La primera pendiente posiblemente sea porque hay un reacomodo en
la microestructura. Ahora, la zona constante antes de los 400MPa es mas
prolongada en AO y comienza a una deformacién mas temprana, este esfuerzo
constante se debe a que hay una transformacion de austenita a martensita. La curva
AO (naranja) tiene un médulo de elasticidad mas alto que la curva ATK (azul),
posiblemente se deba a que el material AO tenga menor presencia de la fase
austenita. Esto ultimo se sustenta con el hecho de que, en la Tabla 5, la curva AO
tiene un modulo de elasticidad mas alto que la curva ATK; y revisando el DSC
(termograma AOP y ATKC, pagina 37) de ambas marcas, a temperatura ambiente
(20 °C, aprox.), el material se encuentra a una temperatura a la cual aun no se llega

al 50% de austenita.

Tabla 5. Datos de curvas Esfuerzo-Deformacion de arcos AO y ATK.

Marca A Modulo E (MPa) | omax. (MPa) | 8max. (%)

AO 87.087 1308.268 = 48.905

ATK 38.214 1403.851 72.506

Analizando los valores de omax Y dmax (Tabla 5), la curva ATK tiene un esfuerzo
maximo mas alto que AO y resiste mayor deformacién. El hecho que el omax de ATK
sea mas alto posiblemente sea porque el material presenta mayor numero de
inclusiones, como se observo en la microestructura. En cuanto a la dmax, también es
debido a que hay menor presencia de la fase martensita, como se vio en la
metalografia, los granos en el material del arco ATK son mas pequefios y apenas
son distinguibles los granos de martensita, por lo tanto, como los granos de
austenita son “redondos”, al haber mayor area de austenita, esto se traduce en

mayor posibilidad de deformacion.
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3.2.  Fundicién y laminacion de aleaciones NiTi

En un primer intento por hacer las aleaciones, el calculo de cada elemento se hizo
partiendo de un volumen esférico con diametro de 1.5 cm. Se hicieron tres botones
con tres diferentes composiciones, es decir, tres botones para una composiciéon
antes de la fase equimolar, tres botones de composicion equimolar y tres botones
pasando la fase equimolar. Con los tres botones de cada composicién se unieron
fundiéndolos de nuevo en un HAE de mayor capacidad con la finalidad de tener mas
material de trabajo. La Tabla 6 muestra el calculo para un boton antes de unirlo a la

fundicion mas grande; también, se muestran los pesos acumulados por composicion.

Tabla 6. Calculo de primer intento de fundicién.

Titanio Niquel

Porcentaje en arco (%)
40.84 56.45
Densidad (g/cm?)
4.506 8.903

Peso tebrico (g)

1.767 3(45)(4'5069)—3583 1.767 3(55)(8'9039)—8649
OT M T00/ \Temz ) T 00009 OT M\ 100/ \Teme ) T 00

Peso experimental (g)
12.581 22.708
10.818 26.04

9.024 25.86



44

Antes de laminar, se verifico el rendimiento de las aleaciones con la Ecuacion 1. Los
rendimientos se presentan en la Tabla 7. Se calcul6 el rendimiento para saber si
hubo pérdida de material durante la fundicibn o ver que no haya habido

contaminacion de la aleacion durante la fundicion.

Ecuacion 1

(peso experimental)(100%)

%rendimiento = —
peso tedrico

Tabla 7. Rendimiento de fundiciones.

Fundicion Peso teorico (g)  Peso experimental (g) Rendimiento (%)

f6 35.289 35.288 99.997
f7 36.858 36.855 99.991
f8 34.884 34.882 99.994

El rendimiento de las fundiciones se atribuye al tiempo de vacio. Mientras mayor
sea el tiempo vacio, mayor rendimiento tendra la fundicion. Esto también puede
verse en el aspecto final del botdn, éste es mas liso y con cierto brillo en su superficie
expuesta cuando existe un tiempo de vacio, aproximadamente, de unas 7-8 h
totales con 2 purgas (primer y segunda purga con 3h de vacio). En cambio, cuando
se deja 2 h totales con 4 purgas, el aspecto final del botdn es opaco y pareciera en
algunos casos “quemado”. El aspecto de botones con diferente tiempo de vacio se

muestra en la Figura 34.
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Figura 34. Botén con diferente tiempo de vacié. El botén derecho en (a) y (b) con 6 h de vaci6 en intervalos de
2 h; y el boton izquierdo en (a) y (b) con 2 h de vacio en intervalos de 15 min.

En la Figura 35, el aspecto de las fundiciones hace evidente que se tienen diferentes
composiciones y que son soluciones homogéneas. En f1 no se aprecia lo que podria
ser una estructura martensitica como en f2, en esta ultima es apreciable a simple
vista. En f3 se aprecian una posible estructura de granos equiaxiales rodeados por

martensita.

Figura 35. Aspecto de f1, f2 y f3 (de izquierda a derecha).

Antes de intentar laminar las fundiciones, se hizo lectura de la composicién con FRX.
Se realizaron cuatro lecturas en las fundiciones y se promediaron. Entonces, se
localizaron las composiciones de las tres aleaciones en el diagrama de fases NiTi

respecto a la composicion de los arcos NiTi (Figura 36,Tabla 8).
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Figura 36. Composicién de fundicion NiTi f1 (linea amarilla), f2 (linea azul) y f3 (linea verde) respecto a la
composicién de los arcos NiTi (linea roja). (24)

Tabla 8. Composicion de aleaciones fabricadas.

Aleacion f1 f2 f3

Elemento Ni Ti Ni Ti Ni Ti
%Peso | 52.315 44.355 60.6325 36.55 68.335 30.18

%Atomico  49.029 | 50.97 @ 57.497 42502 64.88 35.12

Segun las composiciones, f1 y f3 era de esperarse que no pudieran laminarse, por
lo tanto, la uUnica aleacion que hubiese podido laminarse era f2. Sin embargo,
cuando se intent6 laminar, las tres muestras se fracturaron a la primera laminacion

a pesar de que la laminacion se realiz6 en caliente a 1150 °C (Figura 37).
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Figura 37. Aspecto de f1, f2 y f3 después de la primera laminacion.

El estudio de las muestras 1, f2 y f3, para este trabajo, quedo hasta la técnica FRX

debido a que las aleaciones no cumplieron el objetivo de laminacion.

3.3. Laminas

Dado que las primeras fundiciones resultaron fallidas para el objetivo del presente

trabajo, se hizo un segundo intento.

Esta vez se calcul6 el peso tedrico de cada elemento teniendo como base de calculo
el peso que se tenia de Titanio (recordar que las esponjas de titanio deben fundirse

para poder hacer la aleacion).

En la Tabla 9 se muestra un ejemplo del calculo del peso requerido de Ni respecto
al Ti fundido.

Las aleaciones fabricadas pretenden tener diferente porcentaje atdmico de Ni,
partiendo de 49% hasta 54% (Figura 38).
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Tabla 9. Peso tedrico y experimental de Niy Ti.

Titanio Niquel

Porcentaje en arco (%)
40.84 56.45
Peso atémico (g/mol)
47.867 58.693
Peso tedrico (Q)

Se tiene 1.254 g Ti, lo cual corresponde al 52% atémico Niquel o 49% atomico

Ti...
1254 T'( 1mol Ti ) 6.023x10%° atomos Ti\ _ 157721022 4¢ -
9 \478674Ti 1 mol Ti - /XU atomos T

100
1.577x10%2 Atomos Ti (E) = 3.287x10%? Atomos aleacion

3.287x10%2% atomos aleacion — 1.577x10%? atomos Ti = 1.71x102%% 4tomos Ni

1.71x10%? atomos Ni( ! mOl,Ni ) (58'693 g Nl) = 1.666 g Ni
6.023x1022 atomos Ni 1 mol Ni
Peso experimental (g)
2.107 f4- 49% at. Ni 2.498
1.151 f5- 50% at. Ni 1.448
1.254 f6- 52% at. Ni 1.663
1.390 f7- 53% at. Ni 1.943

0.973 f8- 54% at. Ni 1.417
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Figura 38. Fundiciones f4 a f8 (49% a 54% at. Ni), vista superior.

En la Figura 39, las fundiciones 4, 5, f6 y f7 estan completas y no se nota alguna
fisura en la superficie ni en las orillas. Unicamente f8 esta incompleta porque en la
ultima laminacion se fracturd, posiblemente por la aparicion de fases intermetalicas

debido a su composicion quimica.

52% 53%

Figura 39. Laminas de fundiciones f4 a f8 (49% a 54% at. Ni), vista superior.

La laminacién de f4 a f8 se realizd en caliente, a 1000°C para compensar el
enfriamiento del material en el traslado del horno tubular a la laminadora, por el
contacto con las pinzas (para sujetar la muestra en el traslado) y los rodillos de la
laminadora. Entre cada laminacion, eran 10 min de calentamiento en el horno y una

reduccion del espacio entre rodillos de 1 a 2 mm (Tabla 10).



50

Tabla 10. Espesor de fundiciones antes y después de la laminacion en caliente.

Espesor f4 f5 f6 f7 f8

Inicial (mm) 9.74 8.14 9.13 8.89 7.74

Final (mm) 1.34 1.24 132 1.20 1.28

Las laminas se cortaron segun la prueba a realizar. (Recordar que después de haber
cortado se sometieron a un tratamiento de betatizado.) La Figura 40 muestra su

preparacion.

Y AT AR RN
Z 8 9 10 11

Tension

Figura 40. Muestras de laminas para cada prueba.
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3.3.1. MO y MEB

La microscopia Optica se utilizé para resaltar la importancia del tratamiento térmico
de temple para que el material tenga la caracteristica de memoria de forma. La
primera imagen que se muestra es mediante microscopia Optica, se trata de un

botén obtenido de la fundicion.

En la Figura 41 se observa la estructura tipica de una colada. En la parte (a), la
nucleacion se da en forma dendritica y el liquido limita las dendritas en granos
equiaxiales. En la parte (b), se notan “estrias” a lo largo de los granos columnares,
estas estrias son los brazos principales de varias dendritas orientadas en el sentido
contrario al flujo del calor. Es decir, el flujo de calor esta hacia la zona fria (zona en
contacto con la platina de cobre del horno), (c). La zona fria de esta aleacion se
observa al extremo inferior de la parte (c) como una estrecha alineacion de granos
equiaxiales. Estos ultimos granos cada vez se van alargando para formar los granos

columnares.



Figura 41. Metalografia del corte transversal de un botén salido de fundicién.

52
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A continuacion, la Figura 42 presenta imagenes de Microscopia Electrénica de
Barrido de cada una de las laminas. A estas imagenes se les hicieron analisis

puntuales, como fue el caso especifico de la lamina f8 porque presento precipitados
en su microestructura.

— 10pm  IIM-UNAM 10um o I-unaM
10.0kV LEI SEM WD 9.2mm

SEM WD 9. 2mm|

 — 10pm  IIM-UNAM F;flum II:EU'L;FJ:M
10.0kV LEI SEM WD 9. 2mm - - =

10.0kvV LEI SEM

Figura 42. Metalografias: (a.) f4, 49% at. Ni; (b.) f5, 50% at. Ni; (c.) f6, 52% at. Ni; (d.) f7, 53% at. Ni; (e.) f8,
54% at. Ni.
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En la Figura 42, en la lamina f4 se observa la presencia de la fase martensita. En la
lamina f5 hay menor presencia de la fase martensita, los relieves que denotan la
martensita abarcan menor area y estan mas separadas entre si, en comparacion

con f4. En f6 y f7 la microestructura es austenitica.

La lamina f8 también tiene una microestructura austenitica, pero con la formacion
de precipitados de TiNi3s. Se habla de TiNis porque, en el analisis puntual de los
precipitados, resulta una composicion de 64.64 al 65.33% at. Ni y 34.67 al 35.36%
at. Ti. Si se analiza con el diagrama de fases NiTi, dicha composicion resulta en una

mezcla de TiNi+TiNis.

Cabe mencionar que todas las imagenes presentan picaduras y esto se debe a que
las laminas se sobreatacaron ya que unas laminas de atacaron antes que otras,
como fue el caso de f4 y f5, por eso tienen picaduras mas grandes y en mayor
cantidad. Se concluye que son picaduras debido a que en los analisis puntuales
estos presentan la misma composicion que el analisis superficial del area

seleccionada.

La composicion resultante del analisis superficial de todas las laminas se encuentra
entre el 58 al 68% at. Ni, por lo que se optd a no tomarlas en cuenta como resultados
aceptables porque de haber sido el caso, las fundiciones no se hubieran podido
laminar, como fue el caso de f1, f2 y f3 que incluso estas tres fundiciones se

laminaron a una temperatura mayor a 1000 °C.

3.3.2. Calorimetria Diferencial de Barrido

A continuacion, en la Figura 43 , se presentan los termogramas de las muestras con
el 49y 50% at. Ni; y se presenta la Tabla 11 con temperaturas y entalpias obtenidos
de los termogramas. En la Figura 44 se observan las muestras de composicion al
52, 53y 54% at. Ni.



55

20
J 50%
49%

154
0
E 1.0
5 —_
: |
[
- il |
L2 05 J
= 1 /
(¥

_ﬁf / \\,
| | /
—_— .
0.0 - . . a
\ 7 -
| \
-0.5 T T T T
-100 -50 0 50 100 150

Temperatura (°C)

Figura 43. Termograma de laminas f4 (49% at. Ni) y f5 (50% at. Ni).

Analizando cualitativamente los termogramas de la Figura 43, hay un desfasamiento
considerable entre los picos de las dos composiciones, lo que hace evidente que
las dos composiciones son diferentes. El desfasamiento (56.12 °C para M50 y
66.41 °C para AS50) indica que a mayor cantidad de Ni en la aleacion, las
temperaturas de transformacién Martensita/Austenita tienden a temperaturas mas
bajas. Los picos de la lamina al 50% at. Ni son mas agudos, angostos en su base y
estan mas cercanos a la temperatura ambiente. Mientras que los picos de la lamina

al 49% at. Ni son menos agudos, mas anchos y estan alrededor de los 75°C.

El termograma al 50% se destaca por la forma de los picos, sobre todo su
transformacién martensitica, especificamente, el punto que senala la flecha, hay un
cruce de mediciones a esa temperatura. Ese cruce de mediciones se debe a que la
transformacion martensitica fue tan rapida que el equipo no alcanz6 a detectarlo.
En cuanto a su transformacion austenitica, hay un cambio de pendiente antes de
AS50, posiblemente se deba a que el equipo todavia se encontraba estabilizando la

temperatura.
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La Tabla 11 recaba los datos de DSC de las laminas. La entalpia M es mayor a la
entalpia A, eso quiere decir que la martensita necesita mas energia para transformar
y comparando f4 y f5, la lamina f4 necesita mas energia para llevar a cabo las

transformaciones de fase, que oscilan alrededor de los 75 °C.

Tabla 11. Resumen de datos DSC de laminas f4 y 5.

f Entalpia | Entalpia | Ms Mf As Af M50 A50

M (J/9) A (J/9) (°C) (°C) (°C) (°C) (C) °C) Histéresis

f4 | 23.15 21.88 | 733 | 51.15 | 90.26 = 112.8 60.38 | 106.05 45.67

f5  17.55 17.01 426 158 | 31.74 40.87 | 4.26 39.64 35.38

Ms con Mf denotan cuan “larga” es la transformacién martensitica. La
transformacién en f4 requiere de mas grados de temperatura para poder

completarse. Lo mismo sucede con As y Af.

Como se describio en el apartado de los arcos (pagina 36), M50 y A50 determinan
a qué temperatura el material se encuentra al 50% de transformaciéon martensitica
y austenitica, respectivamente; y la histéresis térmica. La histéresis en ambas

[aminas es casi 10 veces la histéresis de los arcos.

En la Figura 44 estan los termogramas de las laminas a 52, 53 y 54% at. Ni y
ninguna de las tres laminas presentd transformaciones M/A. Posiblemente,
corriendo el experimento a temperaturas mas bajas se hubiese podido observar mas,
siguiendo la idea que se mencioné anteriormente (mayor %Ni implica
transformaciones a menor temperatura), haciendo la aclaracién de que el porcentaje
de Ni se encuentra en la fase equimolar del diagrama de fases NiTi, 49.5 a 57% at.
Ni.
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Figura 44. DSC de laminas f6, f7 y f8.

Utilizando la representacion gréafica de la relacion Temperatura As/Af contra % at.
Ni del autor Yamauchi, se tomaron las temperaturas As experimentales de los arcos
y laminas de este trabajo para conocer un valor mas especifico de la composicién
de estos. De acuerdo a la grafica de la Figura 45, la composicion de f4, f5 y los arcos

comerciales probados se muestran en la Tabla 12:
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Figura 45. Relacion temperatura As contra %at. Ni de laminas y arcos. Lamina f4 (verde olivo), f5 (rojo), arco
AO (azul) y arco ATK (verde). (24)
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Tabla 12. Composicion de laminas f4 y f5; arcos AO y ATK. Basado en la relacion grafica de Yamauchi.

Muestra

f4 f5

AO

ATK

% at. Ni

48.75- 49.81

50.47

50.62

50.67

Las composiciones presentadas son respecto a la temperatura As. La composicion

de la lamina f4 no esta especificada como las otras porque su temperatura As

abarca el intervalo sefialado.

3.3.3.

Difraccién de Rayos X

A continuacion, la Figura 46 muestra los difractogramas de las laminas f4 a f8. Esta

prueba se realizd con el fin de conocer las fases presentes. La base de datos del

equipo solo detecto la fase equimolar NiTi, el compuesto intermetalico Ni2Tiy NiaTis.

1000
800
6004
400 1
2004

NiTi |

1000
800
600
4004
200

800 -
600 -
4004
2004

1000 =+

Intensidad

1000
800 4
600
4004
200

1000
800
600 -
4004
200

Co-Ka (1.790300 A)

ey /| NiTi 495
(1,1, )j' ‘\ (2,2,2)
A l*'«,nwm Mo, N
NiTi ] 50%-f5
(1,1,2) |
— | %-f6
e :
Py |I II (1! 11 )
__J‘ H’v"\:{ i g T e 10T
53%-f7
(4”'2“22) NiTi
&) 7. 1.1
. W) }4(_.) R P, 2 e

40.00 50.00 60.00

2theta

Figura 46. Difractogramas de laminas 4 a f8.
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Todas las laminas tienen la fase equimolar NiTi, pero solo f4 y f5 son puras de esta
fase. Se supone que mientras menos picos tenga un difractograma es porque la
muestra tiende a ser pura o estar en una sola fase. De acuerdo con la base de datos,
ambos tienen un sistema cristalino hexagonal, a pesar de que f4 pareciera que la

fase NiTi también se forma en el plano (2, 2, -2).

De la lamina f6 a f8 se forman otros picos. En f6, el compuesto intermetalico NisaTis
tiene un sistema cristalino romboédrico y los picos de NiTi son de un sistema
cristalino monoclinico. En 7, el intermetalico NiTiz tiene un sistema cristalino cubico
y NiTi es monoclinico. En f8 hay una mezcla de las tres fases, NisTis se encuentra
en diferente plano, NiTiz2 esta en dos planos y NiTi se mantiene en el mismo plano
(1,1, 1).

3.3.4. Prueba de tension

A continuacion, la Figura 47 presenta las curvas Esfuerzo vs. Deformacion de las
laminas ensayadas. Superpuestas se muestran las curvas de los arcos para
comparar su comportamiento. En seguida, la Tabla 13 con los datos de las curvas
de las laminas y los arcos. Finalmente, se presenta un grafico con las curvas de las

laminas con un comportamiento anémalo.



60

1400

1200

1000

o
8

Esfuerzo (MPa)

o
8

400

200

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Deformacion (%)

49% at. Ni 50% at. Ni

—ATK —AO

Figura 47. Curvas Esfuerzo-Deformacién de laminas f4 (49% at. Ni) y f5 (50% at. Ni); y arcos AO y ATK.

Tabla 13. Datos de curvas Esfuerzo-Deformacion de laminas y arcos.

Curva | Modulo E (MPa) ' omax (MPa) = Smax (%)

AO 87.0870378 1308.268 | 48.905

ATK 38.2139378 1403.851 | 72.506

49% 44.5187197 806.515 | 74.802

50% 21.5082809 1011.05 84.84

El comportamiento de las curvas de las laminas es mas uniforme, es decir, no hay

un cambio de pendiente tan pronunciado como en los arcos. En la lamina f4, el
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cambio de pendiente empieza aproximadamente a los 200 MPa y vuelve a haber
otro entre los 250 y 300 MPa. En la lamina f5, se observa un cambio de pendiente
muy pronunciado, sin embargo, este pudo haber sido causado por el deslizamiento
de las mordazas porque estaban ajustandose a la probeta; existe otro cambio de

pendiente a los 200 MPa.

El primer cambio de pendiente de las laminas se presenta a los 200 MPa,
aproximadamente, es hasta antes de este punto que se obtuvo el Modulo Elastico
de las laminas. En la Tabla 13 se observa el E de f4 es mayor a 5, esto se debe a
que hay mayor presencia de martensita en f4 y se confirma con las imagenes de
MEB (pagina 53) y en los DSC, (f4 esta en fase martensitica y f5 empieza a

transformar, ambas a temperatura ambiente) pagina 55.

Después de los 200 MPa en las curvas f4 y 5, el comportamiento en f4 es casi lineal
hasta el cmax mientras que en f5, aparentemente, alrededor de los 500 MPa hay otro
cambio de pendiente que se extiende hasta el omax. En el caso de 4, el
comportamiento casi se le puede atribuir a la presencia de una mezcla equitativa de
fases M/A. En f5, después de los 200 MPa, llega un punto en el que la curva crece
paralelamente con f4 hasta los 500-550 MPa. Esto ultimo sugiere una mezcla

equitativa M/A; y llegando a los 500 MPa es la austenita la fase mayoritaria.

Como se aprecia en la Figura 47 y Tabla 13, hay una diferencia entre l0S omax Yy dmax
de arcos y laminas. Que los arcos resistan mayores esfuerzos probablemente se
debe a la gran cantidad de inclusiones en el material, pero a su vez disminuye la
deformacion maxima. Contrario a las laminas, las metalografias de f4 y f5 se ven
libres de inclusiones, por lo tanto, resisten mayor deformacion con menores
esfuerzos. (Paginas 39 y 53 para ver metalografias de arcos y laminas,

respectivamente.)

Las aleaciones f4 y f5, a pesar de los menores omax, podrian ser aptos para uso
odontoldgico por resistir mayor deformacién. Es verdad que los arcos comerciales

probados cumplen su funcidén y por eso estan en el mercado, sin embargo, sus altos
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valores de esfuerzo podrian estar descompensando la deformacion. Por otro lado,
en la literatura sobre aplicaciones en ortodoncia (38; 39), la fuerza necesaria para
realizar un movimiento dentario va desde los 20 a 300 gf. Hay movimientos que se
hacen con fuerzas mayores a 300 gf, por ejemplo 500 gf, pero no es comun hacerlo

porque se podria perjudicar al paciente y/o el tratamiento.

Analizando numéricamente, 300 g equivalen a 2.94 N. Esos 2.94 N, dividiéndolos
entre cualquiera de las areas transversales de los arcos comerciales (AO= 0.2772
mm?; ATK= 0.273 mm?) dan valores de 10.606 y 10.769 MPa para AO y ATK,

respectivamente. Esto se ilustra en la Figura 48 donde se aprecia 10 MPa:

200

Esfuerzo (MPa)

%Deformacion

Figura 48. Acercamiento de las curvas sefialando 10 MPa (linea punteada).

Las curvas de las laminas f6 y f7 presentaron un comportamiento atipico, se
ensayaron tres probetas de cada una y ninguna llegé a la fractura (Figura 49). En
un principio se penso que era porque no se sujetd apropiadamente la probeta a las
mordazas. Sin embargo, esta idea fue descartada debido a que este

comportamiento se presento en todas las probetas ensayadas.
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3.4. Analisis general

Del censo se puede decir que la venta de arcos NiTi no se da realmente por la marca
y que se consumen de acuerdo a los requerimientos de salud bucal. Ademas, no
existe una ficha técnica de la aleacion con la que se hacen estos productos. A pesar
de no tener una diferencia considerable en la composicién, en las temperaturas de
transiciéon de fase, en la microestructura, ni en el comportamiento mecanico de
ambas marcas, la calidad del material no es la mejor, lo cual se ve reflejado en los
principales problemas que enfrentan este tipo de productos: corrosién y, por ende,
poco tiempo de vida util, mayor consumo del producto, mas gasto econémico y

mayor tiempo de mantenimiento.

Las laminas fabricadas en el primer intento (f1, f2 y f3) son aleaciones que tienen
compuestos intermetalicos, por eso fue que se fracturaron durante el primer paso
de deformacion en caliente. De las laminas fabricadas en el segundo intento (f4- f8),
las que presentaron mejor desempefio mecanico en comparaciéon con los arcos

fueron f4 y f5.

Comparando la microestructura de los arcos y las laminas f4 y f5; los arcos tienen
inclusiones que, finalmente, perjudican su comportamiento mecanico y las
temperaturas de transformacion porque apenas se nota la transformacion en los
termogramas; las laminas estan libres de inclusiones y por lo cual se beneficia su

comportamiento mecanico.

Ante la gran diferencia de histéresis de las dos laminas (49 y 50% at. Ni) y arcos, la
lamina mas cercana a las caracteristicas de los arcos es la lamina al 50% at. Ni a
pesar de que su histéresis sea alta, sus temperaturas de transformacion pudieran
ser funcionales porque son temperaturas que son soportables al cuerpo humano.
En cuanto a las laminas 6, f7 y f8, se determiné que no presentan la composicion

quimica adecuada para presentar una transformacién M/A.
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Con los difractogramas de las laminas se determina que la presencia de los
compuestos intermetalicos Ni2Ti y NiaTis perjudican la propiedad de memoria de

forma y da un mejor entendimiento a los resultados de los termogramas.

En las curvas de tension, los cambios de pendiente sugieren los intervalos de
esfuerzo para el material en una prueba de fatiga. La lamina al 50%at. Ni tiene las
caracteristicas mas competentes para usarse como material ortodontico ya que fue
la lamina que tuvo mayor porcentaje de deformacion a esfuerzos menores. La
aplicacion de esto ultimo podria dar posibilidad de un material con mayor tiempo de
vida util en la cavidad bucal porque, el hecho de haber tenido mayor deformacién y
no resistir esfuerzos tan grandes como los de los arcos, eso garantiza que el medio
al que va a estar expuesto no lo va a alterar tan rapido porque no es un material tan

resistente a los esfuerzos como el de los arcos comerciales.

Para las curvas f6 y f7, seria conveniente hacer otra busqueda bibliografica y hacer
otros estudios para encontrar una respuesta al porqué de su comportamiento

mecanico.
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Capitulo 4. CONCLUSIONES

Los arcos NiTi comerciales se caracterizaron mediante FRX, DSC, MO y se
les realizd una prueba mecanica de tension. Su caracterizacion
microestructural se podria mejorar implementando analisis quimico EDX
mediante MEB para determinar la composicién de las inclusiones.

Las técnicas de FRX, DSC, MO, MEB, DRX y las pruebas mecanicas para la
caracterizaron de las aleaciones fabricadas en el laboratorio fueron
suficientes para poder comparar su efecto de memoria forma respecto a los
arcos NiTi comerciales.

La hipdtesis del presente trabajo no se pudo constatar debido a que las
aleaciones fabricadas en el laboratorio estaban dentro de la fase equimolar
y Unicamente las que estaban al 49% y 50% at. Ni fueron las que presentaron

memoria de forma.
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