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INTRODUCCION.

INTRODUCCION.

Las aleaciones con memoria de forma son metales relativamente nuevos y
considerados como materiales inteligentes, siendo la de Ni-Ti la mas
comercial para aplicaciones en areas de medicina, odontologia, electrénica,
robodtica, ingenieria, entre otras, ya que presentan excelentes propiedades
de memoria de forma, pero son de un valor econédmicamente alto, es por
esto que se hacen estudios con otro tipo de aleaciones; como por ejemplo:
Cu-2Zn, Cu-Al, Cu-Sn y Cu-Al-Be, que presenten este tipo de caracteristicas

y qQue no tengan un valor tan elevado.

En la presente investigacion se pretende hacer una contribucién a estudios
realizados sobre aleaciones con memoria de forma del tipo Cu-Ai-Be,
fabricada por solidificacion rapida. Nuestros estudios consisten en realizar
tratamientos térmicos a este tipo de aleacién, en vacio y atmdsfera de
nitrogeno, siendo la causa la perspectiva de un trabajo de tesis anterior en
donde no se pudo realizar este tipo de experimentacion por no contar con

un equipo que contara con estas caracteristicas.

Este trabajo de tesis fue dividido en cuatro capitulos:

E! primer capitulo “ASPECTOS TEORICOS”, se proporciona toda la
informacion y conceptos tedricos; sobre tratamientos térmicos en vacié y
atmosferas controladas asi como informacién de aleaciones con memoria de
forma, previos para comprender el contenido de la investigacioén.

En el segundo capitulo “TECNICAS EXPERIMENTALES”, se describe
brevemente el principio de todas las técnicas utilizadas durante la
investigacién, incluyendo esquemas de los equipos para comprender mejor

la obtencién de los resuitados.

Capitulo tres "DESARROLLO EXPERIMENTAL”, en este capitulo se mencionan
los parametros de las muestras utilizadas en la experimentacién y una
clasificacion de acuerdo a las condiciones de fabricacidon. Ademas de una
breve descripcidon y preparacion de las muestras para la experimentacion

bajo las técnicas descritas en el capitulo dos.
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INTRODUCCION.

E! capitulo cuatro “"RESULTADOS DE LA EXPERIMENTACION”, se muestran
todos los resultados obtenidos durante la experimentacion, proporcionando

micrografias, graficas y tablas.

En la parte final de este trabajo se hace una discusion de los resultados
obtenidos y las conclusiones a las que se llegaron.
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OBJETIVOS.

OBJETIVOS.

Comprobar el buen funcionamiento del horno de vacio, después de
haberie dado mantenimiento correctivo y preventivo.

Realizar tratamientos térmicos en vacio y atmadsfera de nitrégeno a la

aleacidon con memoria de forma Cu-Ail-Be, para las muestras CF40 y

CF50 fabricadas por solidificacion rapida [1].

Comparar la apariciéon de la fase martensitica durante los diferentes
tiempos de tratamiento térmico en atmdsfera ambiente, vacio y
atmosfera de nitrégeno en las muestras con memoria de forma Cu-Al-

Be CF40 y CF50.
Estudiar algunos cambios en las temperaturas de transformacién de

las muestras con memoria de forma Cu-Al-Be CF50 después de los

tratamientos térmicos en vacio y atmodsfera de nitrégeno, por medio
de la técnica de resistividad eléctrica.

Comprobar si hay pérdidas de aluminio en la muestra con memoria de

forma Cu-Al-Be CF50 tratada térmicamente en vacio y atmadsfera de

nitrégeno, por medio de la técnica de absorcién atémica.
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ASPECTOS TEORICOS.

1.1 TRATAMIENTOS TERMICOS.

Un tratamiento térmico es: “Una combinaciéon de operaciones de
calentamiento y enfriamiento, de tiempos determinados y aplicadas a un
metal o aleacién en estado sdélido en una forma tal que producird
propiedades deseadas”®. Los procesos mas comunes para tratamiento

térmico son:

Endurecimiento.
Temple.

Revenido o relevado de esfuerzos.
Recocido.

Nitruracion.

Carburacion.

AN NN NN

1.1.1 ENDURECIMIENTO Y TEMPLADO.

Muchos metales, en especial el acero, se pueden someter a tratamiento
térmico para mejorar su dureza y resistencia. En su forma mas sencilla, se
calienta el objeto que se va a endurecer hasta una temperatura
especificada y después se deja enfriar o se le da un templado por
inmersiéon. Aunque este proceso parece ser sencillo, se vuelve de creciente
complejidad porque hay factores como la temperatura maxima, rapidez de
enfriamiento, medio para enfriamiento, como temperatura para
enfriamiento por inmersién, agitacion del medio enfriador y la geometria de

la pieza que contribuyen al resultado final.

El templado es un proceso de tratamiento térmico que se aplica después de
endurecer los aceros para reducirles la dureza y la fragilidad, o sea
aumentarles la ductilidad. El proceso de endurecimiento produce poca
variaciéon en la dureza final y esto, a menudo, da por resultado
propiedades mecanicas inaceptables. El templado permite obtener diversos
valores mas bajos de dureza. En algunos casos, el templado puede mejorar

la ductilidad sin alterar la dureza.

* Definicién dada en el Metals Handbook.
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ASPECTOS TEORICOS.

Para el templado, se calienta la pieza de trabajo a una temperatura mas
baja que la del recocido y se enfria por inmersién u otra forma. El efecto de
un tiempo mas largo es similar al uso de una temperatura mas alta y en
gran parte, se puede intercambiar par obtener propiedades mecanicas

especificas.
1.1.2 REVENIDO.
la dureza y aumenta la tenacidad del metal

térmico, con una serie de
las tensiones

Este tratamiento disminuye
conseguidas después del tratamiento
calentamientos y enfriamientos lentos para aliviar

conseguidas durante el tratamiento.

la traccidén, la estriccién y la

El revenido disminuye la resistencia a
la wvariacion de la micro

resilencia, este comportamiento es debido a
estructura.

1.1.3 RECOCIDO.

El recocido es un proceso de tratamiento térmico que le da mas ductilidad y
suavidad a ciertos metales y aleaciones. E! recocido minimiza los defectos
internos en la estructura atdmica del material y elimina posibles tensiones
internas provocadas en las etapas anteriores de su conformado.

material a una temperatura aita,

manteniéndolo durante cierto tiempo con un posterior enfriado. EI
calentamiento inicial no puede ser muy rapido porque ocurriria
deformacién por las dilataciones disparejas. Es importante el tiempo
durante el cual se mantenga el material a la temperatura seleccionada;
debe ser lo bastante grande como para permitir la recristalizacién necesaria
y para que disuelva ciertos elementos y componentes. Pero, cuando se
mantiene el material a la temperatura de recocido, también se promueve el
crecimiento en el tamafo de grano, lo cual suele ser perjudicial para un
trabajo posterior en frié, junto con una disminucidon de las propiedades

En el recocido, se calienta el

mecanicas.
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ASPECTOS TEORICOS.

1.1.4 NITRURACION.

En el proceso metalurgico llamado nitruracién, que sirve para endurecer ia
superficie de los aceros, se calienta el acero en presencia de amoniaco. El
acero ha de ser una aleacion que contenga un elemento, normalmente
aluminio, que forme un nitruro. El acero tratado de este modo posee una
mayor resistencia al desgaste y a la formacidn de grietas. La nitruracion se
logra a temperaturas de alrededor de lo 600° C y tiempos muy largos de 36

horas en adelante.
1.1.5 CARBURACION.

El acero puede carburizarse rodeandolo de brasas de carbdédn vegetal, del
que absorbe el carbono. Para ello se emplean hornos con una temperatura
de 800 a 900 °C, donde el acero permanece durante periodos que van
desde varias horas hasta algunos dias. A continuacidon el acero se sumerge
con rapidez en agua fria. En otro proceso, las piezas se cementan
calentandolas al rojo vivo rodeadas de cianuro de potasio pulverizado, que
se descompone y libera carbono. Este suele disolverse en el acero hasta
una profundidad de entre 0,3 y 3 milimetros, segin la duracién del

tratamiento [2].
1.2 HORNOS DE INDUCCION.

En los hornos de induccién el calentamiento se da por el cambio de la
corriente eléctrica que circula por un alambre en donde se produce un
cambio en las condiciones magneéticas que rodean el alambre. El cambio de
magnetismo puede ser usado para producir una corriente eléctrica en un
objeto colocado adecuadamente y que se calienta por dicha corriente. Ei
equipo usual para el calentamiento por induccidén consiste en una bobina de
hilo conductor por el que circula corriente alterna. La bobina conductora
rodea el objeto que se quiere calentar, que debe tener una seccién circular
o rectangular. La distribucidon de la temperatura en el cuerpo calentado es
profundamente afectada por la frecuencia de las alternancias (ciclos por

segundo).
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Con frecuencias elevadas casi todo el calor se genera en la superficie de la
pieza. La cantidad disminuye rapidamente hacia el centro. Si la frecuencia
es baja, la generacion de calor es también mayor en la superficie y
disminuye exponencialmente hacia el centro, pero mas gradualmente que
con altas frecuencias (el calor penetra mas profundamente).

La alta frecuencia se emplea para el calentamiento superficial de barras de
acero de cualquier seccion.

En la figura 1.1 se ilustra un meétodo de aislamiento. Un refractario como la
silimanita se apisona o se prensa desde el interior contra la bobina. EI
refractario se introduce entre las vueltas de la bobina y las mantiene
separadas. El aisiamiento debe ser suficiente grueso para reducir las

peérdidas de calor [3].

Tubos ovolaodos de
Ccobre. PpOr cwyo interior
circula ogua

Interior del horno

Silirmanito

Figura: 1.1. Revestimiento refractario de la bobina de induccién [3].

Un refractario grueso reduce el factor de potencia y el rendimiento. Ei
aislamiento tiene normaimente un espesorde 12.7 mm
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ASPECTOS TEORICOS.

Los tipos de hornos de induccion son:

v Hornos de baja frecuencia de nlcleo magnético y cuba Unica o doble.
Los ultimos se utilizan, sobre todo, para las aleaciones ligeras (figura

1.2.):

Puerta de carga

Piquera — e

Aistante

NUcl Primario
Refractarin

Figura 1.2. Horno de induccion de baja frecuencia [4].

v Hornos de alta frecuencia sin nucleo magnético (figura 1.3.):

Alimentados por un alternador.
La alimentacion se realiza por medio de un oscilador de lampara. Los

hornos de alta frecuencia funcionan sin circuito magnético, la carga
estd en el interior de la bobina por donde pasa la corriente de alta
frecuencia, y, por tanto, las variaciones de flujo son débiles, pero
como la frecuencia es muy elevada, las fuerzas electromotrices
inducidas, y, como consecuencia, los potenciales, son equivalentes a

los del tipo de baja frecuencia.
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ASPECTOS TEORICOS.

Figura 1.3. Horno de induccion de alta frecuencia [4]).

Para la fusiéon de aleaciones base cobre y aluminio se emplean
principalmente los hornos de induccidn, los cuales ofrecen ciertas ventajas:

El calor se produce en el mismo seno de la masa que se calienta, y como se

refrigera con agua, se pierde por radiacién muy poco calor.

Las intensidades de las corrientes creadas por induccidén pueden ser
asi, de esta manera se

elevadas porque no salen de la masa metalica;
la energia eléctrica aplicada a

puede obtener la mejor utilizacién de
problemas térmicos, disminuyendo, de modo uniforme, en la masa que se

ha de calentar.
El metal fundido en un horno de induccién esta sometido a una intensa

agitacién de origen electromagnético, lo cual hace que se consiga, en el
mismo tiempo, un producto homogeéneo cuando a la carga fundida se le

adicionan elementos de aleaciéon. [4, 5].

1.3 ATMOSFERAS CONTROLADAS.

La causa principal por la cual se utilizan atmodsferas controladas es con el fin
de regular la composicion del metal que esta siendo calentado o fundido.

Estas atmodsferas se dividen en dos categorias:

1. Atmdsferas en las cuales no se desea cambiar la composicion del

metal.
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ASPECTOS TEORICOS.

2. Atmodsferas en las que tienen por objetivo cambiar la composicién del
metal.

La razdén por la cual se manejan este tipo de atmodsferas, es por que cuando
se trabaja con metales a temperaturas moderadas o elevadas, el aire
empieza a reaccionar con el metal produciendo una oxidacion en la

superficie.

Por ello, se prefiere usar una proteccién de una atmodsfera de gas inerte o
neutra que no reaccione con el metal en el que se esta trabajando. Otra
forma de proteger el metal es con un sistema de vacio, que retire la mayor
cantidad de aire posible que se encuentra en ia camara del horno.

1.3.1 ATMOSFERAS INERTES.

Los gases mas comerciales y utilizados para este fin son el hidrégeno,
nitrogeno, argén y helio. De los cuales i0os dos Ultimos son inertes a todos
los metales, el hidrégeno y nitrdgeno no reaccionan con muchos metales,
por lo que son utilizados ademas de ser mucho mas econémicos.

El hidrégeno es inerte solamente con metales que estén perfectamente
limpios y que no formen hidruros, como el hierro, cobre, molibdeno,
wolframio, niquel y cobalto. Para este tipo de aplicaciones es recomendable
usar hidroéogeno bajo en oxigeno y en vapor de agua, todo esto para evitar la

oxidacion del metal.
El hidrogeno puro se utiliza para recocer aceros inoxidables que contienen

silicio y sirve ademas para reducir a los oxidos, pero no siempre esta exento
de vapor de agua, que a temperaturas bajas actia como oxidante y

descarburiza al acero para formar CO:.
El nitrédgeno tiene aplicaciones limitadas como una atmdsfera para metales
que no formen nitruros o disuelvan nitrégeno. Una atmdsfera de nitrégeno

es adecuada para el tratamiento térmico del cobre y sus aleaciones y
también puede utilizarse en aceros y ciertas aleaciones de hierro.

El nitrodgeno puede reaccionar lentamente con algunos metales como el
hierro, tantalio, niobio, titanio, zirconio, vanadio, calcio, aluminio, cromo,

litio, torio y uranio.
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El argén y helio son gases inertes 100%, el helio es mas ligero que el argdén
por esto se recomienda almacenario en un sistema perfectamente
hermético para evitar las fugas, ademas de ser mds caro que el argdn. El
helio tiene diez veces mas la conductividad térmica del argdén, esto es una
ventaja ya que este gas puede transmitir la temperatura mas facilmente a
los lugares de menor temperatura del horno, evitando asi los posibles
gradientes de temperatura. Estos tipos de gases son perfectos para ventilar
y enfriar rapidamente un horno de vacio a altas temperaturas y que podria

reaccionar con aigun otro tipo ventilacién [6].

1.3.2 ATMOSFERAS PARA CAMBIAR LA COMPOSICION DE LOS
METALES. '

Estas atmodsferas tienen la funcién de adicionar un elemento a la superficie
del metal que se este tratando térmicamente o fundiendo, como por
ejemplo en la carburizacidn o en la nitruracién.
En la carburizacion se afiade carbono a lIa superficie del metal,
generalmente, hierro por medio de una atmésfera gaseosa que contiene
hidrocarburos como el metano.
La nitruracidon en metales se efectua mediante una reaccidén directa con
nitrégeno gaseoso purificado a temperaturas altas del metal y por tiempos
muy largos dentro del horno.
Tanto en la nitruracidn como en la carburizacion las adiciones hechas

forman un recubrimiento superficial que en la mayoria de los casos difunde
hacia el interior de la muestra durante un tratamiento térmico posterior. [7].

1.4 SISTEMAS DE VACIoO.

Un sistema de vacio es aquel en el cual no se tiene una atmadsfera o
cualquier otro gas dentro de un espacio, esto tiene grandes ventajas en el
tratamiento de metales ya que se puede prevenir posibles reacciones con la
atmosfera como por ejemplo una oxidacidon que pueda modificar las

propiedades de la muestra o material a estudiar.
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Otra ventaja es que en las operaciones a altas temperaturas, como por
ejemplo la fusidn a mas de 1000° C, la Unica pérdida de calor apreciable es
por radiacion, eliminando las pérdidas por conduccidén y conveccion. Esto
significa que se obtendra una eficiencia térmica mucho mayor y que para un
mismo gasto de potencia, se pueden alcanzar temperaturas mucho mas

elevadas [7].

1.4.1 FUNCIONAMIENTO DE LOS SISTEMAS DE VACiO.

Un sistema practico de vacio suele componerse de tres partes: la camara de
trabajo, las bombas de vacio y los equipos accesorios como el control
eléctrico o las tuberias. Un sistema de vacio sencillo se muestra en la figura

1.4.

CAMARA
DE VACIO

BOMBA
DE
DIFUCION

BOMBA DE
VACIO

Figura 1.4. Sistema de vacié simple.

La camara de trabajo es un recipiente hermético. En el sistema de la
figura 1.4, la presidn de la cdmara de trabajo se reduce desde la presién
atmosférica hasta unos 750 militorr con una bomba mecanica. Después,
se reduce aun mas con una bomba de difusién. Los accesorios incluyen
manodmetros de vacio, sistemas eléctricos de control y tubos.
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Para medir

Se pueden lograr presiones de tan sdélo 750x107'° Torr.
que seran

presiones tan bajas son necesarias técnicas especiales,
descritas mas adelante (Capitulo. 1.4.2.4).

Para que el equipo funcione adecuadamente, la camara de trabajo, debe
estar unida de forma hermeética al extremo de la bomba con su mandmetro

de vacio.

Cuando se cierran las valvulas de alto vacio se abre la valvula y arranca la
bomba mecanica y posteriormente la de difusidn. Cuando comienza a
funcionar la bomba de difusidén, se aisla del resto del! sistema cerrando la
valvula de presidn inicial. A continuacién se vacia la camara de trabajo, sélo
mediante la bomba mecanica. La presidén en la cdmara de trabajo se reduce
hasta aproximadamente 750 torr. A continuacidn, la camara se comunica
con la bomba de difusion cerrando la valvula. En ese momento, ila cdmara
de trabajo esta lista para ser sometida al alto vacio. Para operaciones
sencillas se emplea frecuentemente como cadmara de trabajo una campana
de vidrio protegida por un armazén metdlico o una campana de acero. La
camara esta dotada de conexiones para accesorios como visores,
dispositivos para realizar movimientos mecanicos en el vacio o terminales

eléctricas.

Las bombas mecanicas actuales son de tipo rotativas selladas por aceite
(figura 1.5). En la bomba rotativa, un cilindro excéntrico gira dentro de
una carcasa cilindrica hueca. Una paleta de movimiento alternativo
montada en la carcasa y en contacto continuo con el rotor actiua como
sello entre la entrada y la salida. Todo el interior esta lleno de un aceite de

sellado con baja presidon de vapor.
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valwila
de descarga Paleta
Sellado Entrada
Sellado

Rotor

Carcasa

Figura 1.5. Esta bomba rotativa sellada por aceite se emplea para
extraer el aire de un camara de vacio. El aire penetra por la entrada,
vy un cilindro excéntrico llamado rotor expulsa el gas por la valvula
de descarga. La paleta divide el espacio entre la entrada y la salida
y reduce el volumen al girar el rotor para comprimir el aire antes de

expulsarlo [8].

La bomba de difusidén funciona empleando el vapor de un liquido de muy
baja presién de vapor, por ejemplo mercurio o fluidos organicos
especialmente seleccionados, como aceites. El wvapor se recicla
condensandolo y volviendo a evaporar. Algunos otros tipos de bombas de
vacio son los siguientes: las bombas idnicas (empleadas cuando son
esenciales condiciones secas libres de vapor), que funcionan ionizando las
moléculas de gas y atrapandolas en placas colectoras eléctricamente
cargadas; las bombas quimico-iénicas, que se basan en la reaccidon con el
gas de los vapores de un metal como el titanio y su posterior
condensacion en ias paredes de la carcasa de la bomba; las bombas de
adsorcion, que extraen los gases adsorbiéndolos mediante ceolita artificial,
en el 'colador molecular'. El bombeo criogénico se logra condensando
gases en superficies mantenidas a temperaturas extremadamente bajas.
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1.4.2 SISTEMAS DE BOMBEO.

En un sistema de alto vacio para trabajar a presiones de 0.010 militorr o
menores es necesario contar con una bomba mecanica y una difusora. La
bomba mecanica se requiere para desalojar el aire de todo el sistema de
vacio hasta alcanzar el intervalo en el cual pueda trabajar la bomba de

difusion que en el caso de las de aceite, es de 0.01 militorr.

1.4.2.1 BOMBAS MECANICAS.

Una bomba mecanica cuenta con una leva excéntrica que comprime vy
expulsa el aire hacia el exterior en donde el volumen de aire expulsado

tiene la forma de media luna en cada revolucion del rotor.

En la figura 1.6 se ilustra un ejemplo de una bomba mecdnica de dos
etapas, en donde el aire es desplazado a través de la entrada 1 hacia la
camara en forma de media luna A, mientras en el otro lado del excéntrico
R, el gas en B se extrae a través de la valvula D hacia la camara C, de
donde sale a la atmdsfera por la valvula F. Sin embargo, cuando la presion
en la camara de succidn C desciende muy por debajo de la presion
atmosférica, el aire es succionado hacia la segunda etapa A’ , que trabaja
excéntricamente de la misma manera. La bomba de la segunda etapa
desplaza el aire de la camara C actuando como una bomba delantera de la
etapa principal, ya que la presion diferencial entre A y B es reducida por la
accidon de la segunda etapa. Esto a su vez, significa una tendencia menor
para que cualquier cantidad de aire escape a través del sello de aceite en G,
separando la primera etapa en dos secciones una de baja y otra de alta. Las
aspas V y V’° evitan que el aire comprimido recorra todo un camino
alrededor del levador, ya que el aire es forzado a salir por las puertas de

salida [7].
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Figura 1.6. Esquema del principio de trabajo de las bombas
mecanicas, I, I~ entrada; E,E°, escape; D, D, vidlvula de escape; C,
inter etapa; F, valvula de escape de la inter etapa; V, V', aspa; S,
S, resorte del aspa; L, nivelador del aspa; R, R, rotor; X,X°,
estator; A,A°, entrada de la camara; B, B , camara de escape; P,
lumbrera de escape; K, K, linea de contacto del aspa con el rotor;
G, G, linea de contacto del rotor con el estator; T, tubo de conexién
entre camaras [8].

Ademas de desplazar el aire hacia fuera del sistema hasta que el nivel de
presion en que comienza a trabajar la bomba de difusidn, la bomba
mecanica mantiene también la operacion de la bomba de difusidn
conservando la presion en la seccidn de salida de ia bomba de difusién por
debajo de la presion critica requerida para la operacién. El tamafio de

bomba mecanica debe cumplir dos condiciones:

Debe ser lo suficientemente grande para desplazar hacia el exterior el

1.
aire removido de todo el sistema con cierta rapidez para mantener la
presion de arranque requerida en la bomba de difusion.
2. Tener bastante capacidad para evacuar la camara desde la presion
tiempo

atmosférica hasta el nivel bajo requerido en un
razonablemente largo, quizads 5 a 10 minutos.
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La eficiencia de las bombas mecanicas depende en mucho del acoplamiento
de la diferentes partes, y en especial requiere un acoplamiento muy
estrecho entre el impulsor y el recipiente que rodea a éste. Estas bombas
requieren de un aceite lubricante que ademads sirve como sello. El aceite de
una bomba después de un uso prolongado, se contamina, ya que disuelve
aire y agua,; ésta puede causar problemas, io que requiere que se deseche
el aceite viejo, o bien que se trate de alguna forma, para eliminar

impurezas.
Para muchos sistemas de bombeo, en especial aquellos en que se emplean
bombas de difusidn con tolerancias de presion de arranque razonablemente
altas, es apenas necesario el uso de bombas mecanicas de dos etapas. No
existe la necesidad de utilizar una bomba mecanica en que se garantice un
vacio maximo de 0.1 militorr, si se tiene una bomba de difusién con una
presion adecuada de arranque de 75 militorr, para trabajar

satisfactoriamente [7].

1.4.2.2 BOMBAS DE DIFUSION.

Las primeras bombas de difusiéon que se fabricaron fueron de vidrio y
utilizaban mercurio como medio de bombeo.
En una bomba de difusion que utiliza mercurio, éste esta en el hervidor que

se encuentra en el fondo de la bamba y se calienta hasta su punto de
ebulliciéon, mientras que la bomba es evacuada continuamente por ia bomba

mecanica conectada en el punto A, (figura 1.7).
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conexion
. de alto
vacio

Figura 1.7. Bomba difusora de vidrio que utiliza mercurio.

El vapor de mercurio sube en el tubo vertical y es proyectado hacia abajo a
traves de la boquilla B, donde empieza a condensarse. Después de que pasa
el drea de la boquilla enfriada con agua, se condensa completamente el
mercurio y regresa otra vez al hervidor. Las moléculas de aire que se
la boquilla son arrastradas hacia abajo y

encuentran en la regidéon de
eventualmente removidas a través de la apertura delantera que va hacia la

bomba mecanica. La mayoria de las bombeas difusoras de mercurio son
pequefias y tienen una velocidad de bombeo raramente mayor de 20 litros
por segundo y son por lo general mucho mas lentas. Se han construido
bombas de difusiéon mayores, que utilizan mercurio, pero su Unica ventaja
sobre las de aceite es que tienen mayor capacidad para operar con

presiones de arranque mas altas [7].
1.4.2.3 BOMBA DIFUSORA DE VAPOR DE /. CEITE.
En cualquier bomba de difusion ya sea de mercurio o de aceite existe cierta

presién de arranque inicial que se bebe alcar.zar antes de que la bomba
empiece a trabajar, esto se logra con la bomba mecanica.
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En sistemas que requieren una mayor presion de vacio se emplean bombas
que funcionan con un compuesto orgdnico, generalmente un aceite o un
éster como uno de butil u octil-oftalato, pero existen otros tipos que

utilizan hidrocarburos clorados.

En la figura 1.8 se observa un corte transversal de una bomba difusora
metadlica. El fluido de la bomba (en este tipo un aceite organico) se vaporiza
en el hervidor que se encuentra en el fondo de la bomba y sube el vapor

sistema de boquillas, choca contra las diferentes aspas y es

dentro del
enviado de nuevo hacia abajo en donde las moléculas de aire son atrapadas
y enviadas al fondo de la bomba y removidas a través de la bomba

mecanica [7].

Conexién de
alto vacio.

Bomba

Aspas
mecanica

Figura 1.8. Bomba difusora metalica de aceite [8)].

1.4.2.4 MEDIDORES DE VACioO.
En sistemas de alto vacio se utilizan medidores de vacio con una gran
sensibilidad como por ejemplo; el medidor idnico.

El funcionamiento consiste en que el cadtodo es calentado de tal manera que
empieza a suministrar electrones y estos se empiezan a acelerar hacia la

rejilla entre el filamento y el anodo.
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Debido a la naturaleza del campo con la cercania de la rejilla, los electrones
se desvian hacia ésta, pero al pasar a ella ionizan el gas residual en el tubo

idnico debido a los choques con los electrones.

Los iones formados entre la rejilla y la placa pasan hacia ésta creando una
corriente idnica la cual puede medirse con un micro amperimetro. Lo que
significa que a mayor cantidad de gas hay mayor ionizacidon y por lo tanto

mayor corriente idnica, (figura 1.9) [7].

pin colector.

filamento
pin 2
] conexion pin 3

I a vacio. ..

rejilla

. AT pin 4

’ o pin 1

t
1234

Figura 1.9. Medidor iénico de alto vacio [8].

1.4.2.5 SELLOS DE VAcCioO.

La funcién principal de estos sellos, es tener un cierre hermeético en cada
unién del sistema y asi poder evitar que el aire circundarte penetre a
nuestro equipo provocando alteraciones.

Existen varios tipos de sellos de vacio, siendo principalmente de caucho,
este material es muy segura pero puede fallar, por lo que se recomienda
revisarse periddicamente [7]. Los tipos de sellos que se utilizan
frecuentemente son los de:

Seccion cuadrada.

*
e Seccion cuadrada doble.
e De anillo.
e Pelicula delgada.
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1.5 SOLIDIFICACION RAPIDA.

Los métodos de solidificacion rdpida son empleados para producir
aleaciones y obtener facilmente polvos, hilos y cintas metdlicas, estos
meétodos de fabricacidon nos permiten obtener tamafios de grano muy
pequefios [9], estos métodos también son llamados “Melt Spinnig” (MS).

1.5.1 METODOS DE SOLIDIFICACION RAPIDA “"MS”.

El “MS” es un método utilizado para producir cintas metalicas largas y
continuas, el nombre Melt Spinning” proviene de hilar el metal fundido
sobre un camino. Este proceso es parecido al que se usa en la fabricacion
de finas fibras textiles sintéticas. Este proceso es tan extenso que es
necesario dividirlo en dos diferentes categorias, dependiendo si el chorro de
fundicién es solidificado con refrigerante, o al chocar con una superficie fria.

La primera categoria se refiere al vuelo libre llamado “Free-Fligth Melt
Spinning” (FSM) y la segunda enfri.da por bloque "“Chill Block Melt
Spinning”. (CBMS) [10].

1.5.1.1 VUELO LIBRE (FFSM).

Este proceso fue patentado en 193 por Pond [11, 12]. Este proceso
consiste en la fundicidén y solidificacidn ce un hilo liquido de metal fundido e

inyectado por chorro.

El chorro es estabili‘zado y creado por eyeccion; la solidificacion se logra al
paso a través de gases o liquidos templadores (figura 1.10).
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Figura 1.10. Esquema de método Meilt-Spinning tipo vuelo libre
“Free Flight” [9].

El didmetro es pequefio por donde sale el chorro gracias a la alta tensién
superficial y a la baja viscosidad del metal liquido. Al ser liberado el metal
liquido dentro de la camara que contiene una atmosfera compatible con el
material, previene la disgregacién de la fundicidon antes de que solidifique

totalmente, formando hilos continuos.

El diametro del orificio en el crisol es alrededor de 50 a 125 micras y la
presion requerida para la eyecciéon depende del tamafno de dicho orificio [9].

1.5.1.2 ENFRIAMIENTO POR BLOQUE “CHILL BLOCK” (CBMS).

Este proceso fue utilizado desde 1908 [13] y retomado por Pond [14] en los

anfos treintas.

Este método consiste en dirigir el chorro de metal fundido directamente
hacia un disco de metal que se encucntra a temperatura ambiente, el cual

elimina el exceso de calor lograndosec la solidificacion rapida.
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El chorro se impregna en el disco formando un hilo de espesor igual o el

doble del chorro.

La solidificaciéon comienza cuando el chorro es convertido en cinta y es

expulsado de la superficie de la rueda (figura 1.11).

|

Sistema @e inyeccion
de presion

Bobina de homo Cinta de aloacion,

de induccion

Crisol de cuarro

DNisco de cobiv.

Vabo de salidn dc la cintn mcetnlica

Figura 1.11. Esquema de solidificacion rapida (chill Block) utilizado
en la fabricacién de cintas [1].

El didmetro del orificio puede ser muy pequefio y es posible enfriar el
bloque durante el proceso. La distancia entre orificio del crisol y el disco
puede ser relativamente grande con lo cual se disminuira el diadmetro del

chorro.

1.5.2 REFINAMIENTO DE GRANO.
Morris y Morris [15] fabricaron cintas de cobre por CBMS y obtuvieron
granos de tamafno de 3.6 a 4.8 micras.

En cuanto a la adiciéon de aleantes estos disminuyen el tamafo de grano y el
espesor de la cinta en condiciones idénticas a las ya descritas.
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Para algunas aleaciones de Cu-Ni y Cu-Fe la microestructura dependera de
la velocidad de giro de la rueda, para velocidades menores de 20 m/s la
morfologia del grano es equiaxial grande, a velocidades intermedias se
observan tres tipos de grano figura 1.12, (a) que son pequefios granos en la
zona fria de contacto de la rueda y el material, (b) una zona central de
granos columnares, (¢) una capa de granos equiaxiales cerca del area de
contacto entre el material y el aire. En el caso de las velocidades de 40 m/s

o mayores el resultado es una morfologia de grano columnar extendido a
traveés de la seccidon transversal de la cinta.

Zona (c)

Zona (a)
20 m/seg 40 m/seg

10 m/seg

Figura 1.12. Influencia de la velocidad de la rueda (velocidad de
extraccion de calor) en la microestructura de la aleacién Cu-Ni [16].

En aleaciones de cobre la direccidon del frente de solidificacidén es
determinante para la morfologia del grano columnar. ElI frente de
solidificacion y el sobre enfriamiento determinan la forma e inclinacion del
grano. La inclinacion del grano es formada por la interfase sdlido-liquido
durante Ila solidificaciobn que depende a su vez del grado de
sobreenfriamiento determinado por la velocidad de la rueda y velocidad del
crecimiento dendritico el cual se muestra en la figura 1.13 [16].
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Figura 1.13. Esquema del proceso de cristalizacion durante la
solidificacion rapida “*Chill Block” [16].

1.5.3 SOLIDIFICACION RAPIDA EN ALEACIONES CON MEMORIA

DE FORMA BASE COBRE.

simplemente

Para las aleaciones de memoria de forma , base cobre, se obtienen tamarnos

de grano pequeno sin el uso de refinadores de grano,
produciéndolas por algun meétodo de solidificacion rapida.

Con la ayuda ce la sinterizaciéon de polvos sean podido obtener tamafnos de
grano de alrededor de 30 micras, por ejemplo es la aleacion Cu-Zn-Al. La

cual presenta mayor resistencia a
convencionalmente [17].
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Para la aleaciéon Cu-AIl-Ni producidas de esta forma el tamafo de grano llega
hacer de 20 micras la cual ayuda de manera significativa en sus
propiedades de ductilidad de 5 a 7% en comparaciéon con el 0.6
correspondiente a su produccién por colada. -

Para las técnicas de solidificacion rapida, como la produccién de cintas (Chill
Block), es posible obtener granos de 1 a 20 micras [18] [19] v 30 a 50

micras [20].

En cuanto a las propiedades de memoria de forma, en aleaciones Cu-Zn-Al
fabricadas por solidificacidon rapida son poco predecidles a comparacion de
la aleacidn Cu-Al-Ni producidas de la misma forma, esto se debe en gran
medida a las perdidas por oxidacién de Zinc durante la fundicidn y

fabricacion de ia cintas [18, 19 ].

1.6 ALEACIONES CON MEMORIA DE FORMA.

Las aleaciones con memoria de forma son materiales fascinantes
caracterizados por transformar energia térmica a energia mecdnica y
viceversa, los efectos asociados tales como doble efecto de memoria de
forma”, y superlasticidad®, que presentan algunos metales ordinarios y
aleaciones. Esta conducta unica se encontré por primera vez en la aleacién
Au 47.5%, Cd en 1951, y mas tarde se publico el descubrimiento de la

aleacion Ti-Ni en 1963.

La primera aplicacién a gran escala de aleaciones con memoria de forma
data de 1971, fue en un acoplamiento utilizado en el Avion Grumman F-14
esto resulto un ejemplo clasico de tecnologia adaptada a una necesidad real
del mercado. With Raychem comercializo un acoplamiento polimérico
conocido como Thermofit®, despueés se crearon acoplamientos de Ni-Ti
enfriados con nitrégeno liquido conocidos como Cryofit®. Las aleaciones con
memoria de forma encontraban un uso comercial, sin embargo, se
necesitaron 15 afos para que esta tecnologia entrara al mercado.

Raychem como lider de los fondos de tecnologia de defensa de los Estados
Unidos proporciono conectores y seguros eléctricos que resultaron de aito

valor econémico.

* Doble efecto de memoria de forma, detallado en el capitulo 2.9.2.

B superelasticidad, detallado en el capitulo 2.9.3
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Cuando las compaifiias japonesas tuvieron éxito al aplicar la tecnologia de
memoria de forma en los afnos 80’'s, encontraron aplicaciones comerciales
de sus productos como aberturas de aire acondicionado [21] y alambres de
sostén [22]. El mercado libre y su amplio conocimiento de ingenieria en
aleaciones de memoria de forma colocaron a Japdn como principal
proveedor de estos productos. Empezando a un nivel bajo en los afios 80’s

en aplicaciones medicas y de ortodoncia.

En lo referente a las aplicaciones superelasticas su primer uso comercial fue
como alambres ortodonticos para la correccidon de dientes.

La siguiente aplicacion meéedica es conocida como Mammelok® utilizado para
cirugia. A partir de los afios 80’s las aplicaciones medicas han crecido, sin

embargo, estan limitadas por la temperatura del cuerpo.

E! primer uso no medico de la superelasticidad fue como alambres de sostén
que compiten con bimetales en aplicaciones tecnoldgicas,

y actuadores
los audifonos de SONY usados en MiniDisc Walkman®

otro ejemplo son
[69].

1.7 TRANSFORMACION MARTENSITICA.

A fines del siglo XIX Martens logro identificar una nueva fase a partir del
templado del acero, reiacionandola con el endurecimiento del material. En
1885 la nueva fase fue nombrada martensita en consideracién a su
investigador [23]. No obstante el término se ha generalizado en todas las
fases obtenidas de igual forma en diferentes tipos de materiales; gases
solidificados, superconductores, metalicas, ceramicas, Y

polimeros [24].

La transformacion martensitica en el caso particular del acero de medio y
alto contenido de carbono, tiene lugar cuando la fase gama o austenita
F.C.C. (cubica centrada en las caras) es templada produciendo martensita
B.C.T. (tetragonal centrada en el cuerpo). Normainmente la fase obtenida
de esta forma tiene una dureza muy alta y una tenacidad baja. Cuando el
enfriamiento desde la austenita es lento se producen fases en equilibrio, las
cuales son ferrita ay cementita (FesC). Cuando la rapidez es grande, el
carbono no tiene tiempo suficiente para separarse en forma de carburo, por
lo que la austenita se transforma en una estructura con grandes esfuerzos

internos, sobresaturada de carbono llamada martensita [25].

aleaciones
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1.7.1 DEFINICION.

Las transformaciones martensiticas son de dos tipos, difusional y por
desplazamientos (o displaciva). Las primeras forman una nueva fase a
través del movimiento aleatorio de los atomos en distancias mayores al
parametro de red, por lo que, la difusion va acompafada de un cambio en

la composicidon quimica.

Al contrario la transformacion displaciva, no requiere de estos movimientos,
los atomos se mueven cooperativamente para formar la nueva fase, los
desplazamientos son menores a las distancias existentes en el parametro de
red. De esta forma los atomos se agrupan en una estructura cristalina mas
estabie sin el cambio en la estructura quimica de la matriz como Ia

transformacion difusional.

Al no existir migracién atdmica, la transformacién por desplazamientos es
reversible y generalmente avanza independiente del tiempo, con un
movimiento de la interfase que es limitado sdélo por la velocidad del sonido
en el material [26]. Por lo general, las transformaciones martensiticas son
del segundo tipo o displaciva y se forman por enfriamiento rapido de la fase
de alta temperatura llamada austenita o fase madre; es decir, al efectuarse
la transformacion la martensitica conserva el ordenamiento de la austenita.

la definicidon de mayor aceptacién para la transformacion
martensitica la publicada por M. Cohen, G.B. Olson, P.C. Clapp: “Es una
transformacion “no difusiva’”, de primer orden, con una deformacion
homogénea de red constituida principalmente por una deformacion

cortante” [27].

Partiendo de

Durante la transformacién el cambio en la estructura cristalina se debe
principalmente a una deformacién de corte homogénea, de red en la fase
madre. La deformacion es visible microscoépicamente ya que puede ser
visible a través de un microscopio Optico; la martensita tiene estructura
cristalografica diferente a la austenita y es muy facil diferenciar estas dos

fases.

En austenita se observa claramente los granos del material en una forma

muy homogénea y de tamafio promedio figura 1.14, en la figura 1.15, se
observa la martensita como estructuras en forma de pequefias agujas en el
interior de cada grano ordenadas en forma diferente dentro de ia malia [40]).
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Figura 1.15. Se observa la formacion de la fase martensita en forma
de agujas dentro de los granos de austenita.
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1.7.2 TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION.

Todas las transformaciones martensiticas presentan diferentes

temperaturas caracteristicas, del inicio y el fin de estas.

Las temperaturas Ms y Mf definen el principio y el fin de la transformacién
directa: de austenita a martensita. De la misma forma, las temperaturas As
y Af indican el inicio y el final de la transformacién inversa: de martensita a

austenita [28].
En las aleaciones metdlicas, estos cuatro puntos de transformacion
dependen esencialmente de la composicion quimica, ademas de la historia
térmica a la que haya sido sometida la aleacion.

Observando la figura 1.16 se puede apreciar la histéresis que estd definida
la

la diferencia entre estas dos temperaturas. La histéresis de

como
tipo de aleacion vy las

transformacion depende principalmente del
estructuras de las fases involucradas.

% Austénite

% Martensite M A .
{
100 £ o
y
fo) - 100
Mg A:  Température

Figura 1.16. Ciclo de transformacién martensita.
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En cuanto al porcentaje de fase transformada, representada en el eje “y”,
éste se obtendra integrando el pico de la entalpia de transformacion (para
DSC, calorimetria diferencial de barrido), teniendo en cuenta que la fraccidn
de fase transformada es proporcional al calor generado durante Ila

transformacion de fase.

Otras formas de saber este porcentaje, es utilizando los valores generados
por el cambio en algunas de lJlas propiedades fisicas durante Ila
transformacidén. Algunos ejemplos pueden ser la medicidén de la resistividad
eléctrica o bien el cambio en la conductividad térmica a travées del material.
Determinandose a la vez, las temperaturas de transformacion.

Esta fase es metaestable a temperatura ambiente, ya que se obtiene
es estable y sufre la

templando desde una temperatura en la cual
temperatura dependiente de Ila

transformacién martensitica a una
composicion quimica de la aleacion.

Esta dependencia ha sido medida para algunos de los diferentes sistemas
ternarios, Cu-Zn-Al y Cu-Al-Ni. Como primera aproximacion, podemos
sefalar que las temperaturas de transformacién siguen una relacion lineal
con el contenido de sus aleantes. Algunas de las relaciones obtenidas por
diferentes investigadores se indican a continuacion.

Para:
Cu-Zn-Al [29, 30, 31]
As (°C)= 2117 — 58.79(wt%2Zn) — 149.64(wt%Al)
Ms (°C)= 2212 — 66.9(1.355(at%Al) + (at%2Zn))

Cu-~AI-Ni Ms (0C)= 2020 — 45(wt%Ni) — 134(wt%Al)

Aunque estas relaciones se aproximan notablemente a las temperaturas de
transformacion, es sabido que estas dependen en gran medida de la historia

térmica del material [32].
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1.7.3 CARACTERISTICAS CRISTALOGRAFICAS.

En la escala microscopica (microscopio Optico) la interfase austenita-
martensita es un plano invariante llamado “plano de habito”. En primera
aproximacion la transformacion se pude explicar como una deformacion de
corte paralela al plano de habito. La figura 1.17 muestra
esquematicamente la aparicion de una plagueta Unica en un monocristal

/\Raya testizo

)

[33, 34].

Desplazamiento

Variwute de

martensita

austenita
Aunstenita

Figura 1.17. Efecto de una raya del relieve de i1a superficie debido al
surgimiento de una plaqueta de martensita [33].

A partir de un monocristal de austenita se pueden formar 24 diferentes
variantes de martensita. Estas variantes se diferencian entre si por la
orientacién de su plano de habito y por la direccién de la deformacion de

corte [35]. En la figura 1.18 se muestra un esquema de .como se obtienen
cubico de

las diferentes variantes de martensita a partir de un cristal
austenita. Las 24 variantes se obtienen considerando los 6 planos de un

cristal cubico y cuatro direcciones por cada uno de ellos [36, 37].
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¢

variante 1

variante 2

austenita martensita

Caso bidimensional Caso tridimensional

Figura 1.18. Esquema de las variaciones autocacomodantes en 2y 3
dimensiones [36] [37].

1.7.4 TERMODINAMICA DE LA TRANSFORMACION.

Debido a que la transformacién martensitica no genera un cambio en la
composicidon quimica del material, ésta puede ser considerada desde el
punto de vista termodinamico como un sistema de un solo componente. La
fase en equilibrio es aquella donde ia energia libre de Gibbs es la mas baja.

Partiendo de la figura 1.19 se muestra esquematicamente la variacion de la
energia de la fase austenitica (Ge) y la martensita (Gm). La temperatura de
equilibrio (To) entre las dos fases y AGP™ constituyen la fuerza motriz AMg

M _ GP necesaria para la nucleacién de la martensita [38]. Lo mismo se
aplica para el regreso de la transformacion. El cambio en la energia libre del
sistema para la transformaciéon martensitica puede resumirse como:

AG = AGe + AGs + AGe = AGe + AGe

en donde:

AGe, es un término de energia quimica que origina un cambio
estructural de la fase austenita a la fase martensita.

AGs, es un término de energia superficial entre la austenita y la

martensita.
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AGe, €s un término de energia elastica de la martensita.

Por lo tanto:
AGhe = AGs + AGe, resulta ser un término de energia no quimica.

[

GP

e |
nm s

I~ p>
aAG la,

-
>
o

To Ag
T i

z

Figura 1.19. Representacién de las curvas de energia libre para las
fases austenitica y martensita, y la relacién entre las temperaturas
Ms y As; ATs es el enfriamiento requerido para la transformacion
{69].

Durante la transformacion martensitica AGn. e€s tan grande como AGc, por
lo que es necesario un sobre-enfriamiento (ATs) para la nucleacién de la
martensita asi como un sobre-calentamiento para el regreso de la

transformacion.

En general la transformacién no comienza, sino hasta que la temperatura es
alcanzada Ms < Tg, ya gque el sistema debe suministrar una energia
suplementaria: A Gep.m) para vencer las barreras energéticas de otro tipo: la
nucleacion de la martensita, la interaccidn entre variantes de martensita y
las deformaciones elasticas y/o plasticas creadas por la martensita dentro

de la austenita.
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Figura 1.20. Grafica tipica de prueba de resistividad durante el
enfriamiento y calentamiento en Fi-Ni y Au-C [38].

En el caso de las transformaciones martensiticas, estas pueden ser
clasificadas como termoeldsticas y no termoeldsticas; observando la figura
1.20 podemos sefialar, para el caso de la aleacidon Au 52.5%-Cd 47.5%
presenta una histéresis pequefia sélo de 15K, esto indica, que las fuerzas
motrices para la transformacion son muy pequefias en la interfase entre la
fase madre y Jla martensita, esto confiere wuna gran movilidad en
enfriamiento y calentamiento por lo que cristalograficamente la
transformacién puede ser reversible en el sentido de la orientacion original
de la fase madre. Este tipo de transformacion es termoelastica y sus
resultados son aplicables dentro del tipo de aleaciones de memoria de

forma como en la superelasticidad [39].

Retomando la figura 1.20, en el caso de la aleacion Fe30%-Ni70%,
observamos una gran histéresis de cerca de 400K, esto nos indica que las
fuerzas motrices son muy grandes, por lo tanto, la interfase entre la fase
madre y la martensita son inmoviles, esto hace que la martensita crezca de
forma critica, y el regreso de la transformacion sdlo ocurre con la
renucleacion de |la fase madre, por lo tanto, no es reversible la

transformacion.

En resumen, en el caso de las transformaciones no termoelasticas o de tipo
“Burst”, esta barrera energética es muy grande, entre otros por el hecho
del intenso cambio en el volumen entre las dos fases, 10 que implica una
gran histéresis [39].
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1.8 EFECTO DE MEMORIA DE FORMA.

Existen aleaciones que presentan la capacidad de recuperar su forma

originai, después de ser sometidas a una deformacion elastica permanente
inicial mediante un simple

a baja temperatura recuperando su forma
calentamiento. Esta cualidad es llamada “efecto de memoria de forma”
(EMF).

El efecto de memoria de forma, se presenta en algunas aleaciones no
ferrosas, como por ejemplo: Ni-Ti, Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni, y la de Cu-Al-Be.

Este fendmeno depende mucho de las temperaturas de transformacion, es
decir, temperaturas a las cuales ocurre el cambio de fase * y por lo tanto el

cambio de forma del material.

Una forma esquematica de ver el fendmeno, es mediante la figura 1.21 (a),
donde se tiene una pequefa barra de material con memoria de forma, que
se encuentra a temperatura ambiente y tiene una temperatura critica de

60° C en la cual ocurre el EMF,

Supdéngase que la barra es deformada como en la figura 1.21 (b), con la
ayuda de un esfuerzo o hasta que alcance cierta curvatura como se ve en la
figura 1.21 (c), dejando de aplicar el esfuerzo entonces la barra tiene una
deformacion, y al aplicarle energia en forma de calor hasta alcanzar su
temperatura critica de 60° C, la barra regresa a la forma que tenia antes de
aplicarle el esfuerzo figura 1.21 (d). Aqui se puede ver como la energia en
forma de calor que se aplica se transformd en energia mecanica para que la
barra sin la necesidad de un esfuerzo regresara a su forma original [40].

A Cambio que va de austenita a martensita o martensita a austenita.

TESIS COM

FALLA DE URiGEN 40




-
ASPECTOS TEORICOS. : £

(a) (b) @ (a)

R e ]

T= 25° C T= 25° C T= 25° C T > 60° C

Figura 1.21. Representacion esquemaitica del efecto de memoria de
forma en un barra con una temperatura de transicién mayor de 60°
C [40].

1.8.1 EFECTO DE MEMORIA DE FORMA SIMPLE.

Ya se ha descrito en forma general lo que es el efecto de memoria de forma
pero es necesario conocerio desde el punto de vista de sus variantes de
martensita. En 1o que concierne al efecto de memoria de forma simple se

partira del andlisis del diagrama Temperatura-Esfuerzo-Deformaciéon (T-o-
g), figura 1.22.
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Figura 1.22. Efecto de memoria de forma simple desde el punto de
vista de las variantes de martensita.

En un inicio se tiene una muestra en estado austenitico (T>Af), punto (1), y
se enfria por debajo de la temperatura Mf, entonces la muestra se
transforma a martensita, punto (2), en este punto las variantes estan
distribuidas al! azar. Al aplicarse un esfuerzo en la fase martensitica provoca
reorientacién de ciertas variantes, produciendo una deformacion
al retirar el esfuerzo no todas las wvariantes

subsiste entonces una deformacion,
son de

una
macroscopica, punto (3),
regresan a su orientacién original;
punto (4). las variantes, aunque repartidas de forma diferente,
cualquier manera producidas por el mismo monocristal de austenita original
en donde esta se retransforma por calentamiento, recuperando su forma

original, punto (1).
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1.8.2 DOBLE EFECTO DE MEMORIA DE FORMA.

El efecto de memoria simple descrito con anterioridad consiste en que solo
es recordada la fase madre o austenita Sin embargo, estos materiales
pueden llegar a recordar la fase martensitica. Para lograr este fendmeno es
necesario someter a la muestra de aleacidn a un tratamiento termo-

mecanico B particular.

(a) 20°C =
(b) 20°C Ry Sy Nale Sy Wy ey W

(c) 100°C -

(d) 20°C T T T T N T T T —
(e} 100°C R

(n 20°c ULRBEUS UL

(g) 100°C GOSN

l 10 cm I

Figura 1.23. (a-c) esquema del efecto de memoria simple, (d-g)
esquema del doble efecto de memoria de forma.

A Fase fisicamente homogénea de alta temperatura con estructura clbica centrada en las

caras
B Este tratamiento se conoce como educacion, puede llevarse acabo de varias manera, una de

ellas consiste en efectuar ciclos de transformacion (del orden de 20) en cada uno de los cuales
el material es deformado a temperaturas inferiores a la temperatura critica, para darle la forma
deseada en estado martensitico. Después de esos veinte ciclos, el material adquirira ia forma
deseada al ser enfriado. Entonces el material sera capaz de recuperar dos formas diferentes;
una cuando es calentado por encima de ia temperatura critica y otra cuando es enfriado por

debajo de elia {40].
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En la figura 1.23 (a-c) se ejemplifica el efecto de memoria simple; cuando
el esfuerzo aplicado es pequefo, la muestra regresa a su estado original

tras un calentamiento.

Cuando el esfuerzo es mayor figura 1.23 (d), no recupera su forma original
aun después de calentar por encima de la temperatura As figura 1.23 (c) y
1.23 (e), en el siguiente ciclos termomecanicos, la muestra recupera parte
de su forma automaticamente, 1.23 (f); entonces, si se enfria y calienta
repetidamente, la muestra cambiara su forma entre 1.23 (g) vy 1.23 (f). Por
lo tanto, la muestra recuerda el estado martensitico 1.23 (f) y esto es
llamado “doble efecto de memoria de forma” (DEMF) [40].

Este fendmeno se atribuye a la deformaciédn del material en estado
martensitico que provoca el engrosamiento de algunas de las plaquetas de
martensita, de cierta orientacidn cristalografica particular a expensas de
otras menos propicias. La forma externa del! material a baja temperatura
corresponde a una distribucidon muy particular en tipo y numero de
plaguetas. Al efectuarse los ciclos térmicos de calentamiento-enfriamiento y
el deformar la muestra en estado martensitico se logra la formacién de
defectos internos como dislocaciones en la red cristalina.

Cabe senalar que estos defectos han sido estudiados y caracterizados [40]
lo que permite suponer que el tipo de defectos creados durante el proceso
de educaciéon depende de la deformacion particular o de la forma externa
impuesta al material durante este proceso. Ademas, la formacion
espontanea de una distribucidén particular de plaquetas de martensitas esta
relacionada directamente con el tipo de defectos generados durante el

proceso de educacion.

Al irse incrementando el numero de ciclos termomecanicos el numero de
defectos se incrementan y terminan por impedir el crecimiento de las
plaguetas de martensita que no son compatibles con ellos. Por lo que, una
vez terminado el proceso de educacién, las plaquetas que logran formarse
de manera espontanea al enfriarse la muestra son la que mantienen una
compatibilidad con el tipo de defectos existentes; y son estas plaquetas las
que componen la forma externa (deformada) de la muestra sometida en

ese proceso.
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1.8.3 EFECTO SUPERELASTICO.

Se ha establecido que la transformaciéon martensitica se produce por el
enfriamiento de la muestra por debajo de la temperatura Ms, pero tambieén
puede ser inducida al aplicarse un esfuerzo a temperaturas por encima de
Af, éste provoca un corte macroscopico, el cual favorece la aparicidon de una

variante unica de martensita.

De forma alterna, si un esfuerzo es aplicado (o>0¢c) aumentara la
temperatura de transformacion de las variantes cuya deformacion se
produce en la misma direccidén del esfuerzo aplicado. A este
comportamiento se le llama “efecto superelastico” [41, 42, 43, 44, 45, 46]
o pseudoelasticidad y corresponde a una elasticidad no lineal (figura 1.24).

= 4[ T Ay
-, I'l
Re lr A I+ Austanitia
S P |
. - — e 1 variante
e — —-l—- - —
[ T de marlonsite
[
S I a .
/’ istal | | «— Austoniia
— - -— monocrista X

policristal l

/ -

34

Figura 1.24. Efecto superelastico para un monocristal y un
poliscristal.

Al aplicarse un esfuerzo superior al esfuerzo critico se inducen variantes de
martensitas orientadas que aumentan la deformacion, la cual es reversible
al retirarse el esfuerzo aplicado por lo que, la martensita retransforma a
austenita. El esfuerzo al cual retransforma es menor debido a la presencia

de una histéresis de transformacion.
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El fendmeno es descrito por la ley de Clausius-Clapeyron:

8o = - AH
3dM°Cs Teo

en donde:
o: es el esfuerzo aplicado.

M%: es la temperatura de inicio de la transformacién modificada por
el esfuerzo aplicado.

AH: es el calor latente de transformacion.

£€0: es la deformacion de la transformacion en la direccién de
aplicacién de la carga.

T: es la temperatura.

Para el diagrama esfuerzo-temperatura, se pueden observar las zonas de
estabilidad tanto de la fase martensitica como austenitica, figura 1.25. Para
la trayectoria (1) correspondiente al efecto superelastico, se parte de una
muestra en estado austenitico y se transforma en martensita cuando el

esfuerzo sobrepasa el valor del esfuerzo critico oF.

=4 Mg
Oy o //
~ Ve
S e
e 1 T
\\\ Ce [ Austenila ,
o, (@) w—3Z] ! :
rd ., !
. )
' Lo
M. Ty [V Ma

Figura 1.25. Dominio de estabilidad de las fases martensita y
austenita en un diagrama o-T.
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1.9 ALEACION Cu-Al-Be.

Existen diferentes tipos de aleaciones que presentan propiedades de
memoria de forma, los sistemas mas comerciales en la actualidad son: Ni-
Ti y las de base de cobre como: Cu-Zn-Al y Cu-Al-Ni. De las cuales las mas
utilizadas son las del sistema Ni-Ti; ya que éstas presentan mejores
propiedades de memoria de forma y de resistencia a la corrosidén que las
aleaciones de cobre. Sin embargo, su producciéon y su conformado requiere
de equipos y procedimientos de aitos costos, por lo que resulta una buena
opcion el uso y desarrollo de los sistema a base de cobre, que son una

alternativa mas econdémica.

Uno de los principales problemas que se tenia con el uso de aleaciones de
cobre eran los relacionados con las fallas intergranulares procedentes del
crecimiento de grano. El crecimiento es consecuencia de los tratamientos
térmicos, los cuales son indispensables para que la aleacidn adquiera sus
propiedades de memoria de forma. Es necesario aclarar que un tamafo de
grano grande, genera fragilidad en las fronteras del grano.

El probiema que supone el tamafio de grano ha sido resuelto atacando el
crecimiento durante el tratamiento, usando aleantes refinadores y técnicas
avanzadas de fabricacién; esto ha colocado a las aleaciones de cobre en
situacién competitiva ante los sistemas Ni-Ti, sobre todo cuando son
empleadas como actuadores termomecanicos en los cuales se utilizaban

preferentemente bimetales, termostatos, etc.
1.9.1 CLASIFICACION DE LAS ALEACIONES DE MEMORIA DE
FORMA BASE COBRE.

Las aleaciones de memoria de forma, base cobre se derivan de tres
sistemas de aleaciones binarias: Cu-Zn, Cu-Al y Cu-Sn (Figura 1.26) [47].
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Aleaciones;

Cu-Zn-X U
X = Al Si, Sn. Ga, Mn i,yBe. Zn, Mn

1 |

Aleaciones industriales Aleaciones Industriale
Cu-Zn-Al-Y Cu-Al-Ni-Y
Cu-Zn-Al-Mn-Y Cu-Al-Ni-Mn-Y

Figura 1.26. sistemas de aleaciones base cobre con memoria de
forma [47].

Como se ha mencionado, las propiedades de memoria de forma de las
aleaciones de cobre son muy sensibles al contenido de los elemento
aleantes. E| propodsito de agregar un tercer elemento es el modificar las
temperaturas de transformacion martensiticas, para mejorar la estabilidad
térmica y también sus propiedades mecanicas

El caso de las aleaciones de Cu-Sn tiene poco interés comercial, debido en
gran parte a la poca estabilidad a temperaturas no muy altas respecto al
ambiente. Por ello su estudio ha sido limitado a la investigacion dentro del

laboratorio [47]. .

Para los sistemas binarios Cu-Zn y Cu-Al se ha explotado sus propiedades
gracias al desarrolio de aleaciones ternarias. Las aleaciones ternarias Cu-
Zn-X contienen como tercer aleante los siguientes elementos: Al, Si, Sn, Ga
o Mn. Las aleaciones ternaria Cu-Al-X, por otra parte, tienen como
elementos aleantes al Ni, Be, Zn o Mn. Ademas de los sistemas ternarios,
también se han desarrollado sistemas cuaternarios como: Cu-Zn-Al-Ni [48],

Cu-Zn-Al-Mn [49] y Cu-Al-Ni-Mn [50].

Las aleaciones de cobre con memoria de forma, mas comerciales son: Cu-
Zn-Al y Cu-Al-Ni, en su forma ternaria o cuaternaria (con el Mn, Ni y otros

como el cuarto aleante).
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Estas aleaciones son a menudo alteradas con la adicion de afinadores de
grano (Y) tales como B, Ce, Co, Fe, Ti, Vy 2r [51, 52, 53, 54, 55].

Las principales ventajas de la aleacién Cu-Zn-Al son su magquinabilidad en
su temperatura de transformaciéon Ms que puede ser de -200°C
su principal inconveniente radica en su
poca estabilidad a temperaturas ligeramente superiores al ambiente
(150°C). Por otro lado las aleaciones Cu-Al-Ni son estables a altas
temperaturas, y pueden ser utilizadas con temperaturas Ms mayores al
ambiente hasta 100°C; sin embargo, al adicionarsele el niquel para bajar la
temperatura Ms, un exceso de este puede provocar la formacién de
martensitas menos termoelasticas como la v’ # [56].

frid y
hasta la temperatura ambiente;

1.9.2 SISTEMA TERNARIO Cu-Ail-Be

Los estudios del sistema ternario de memoria de forma Cu-Al-Be exhiben
una buena estabilidad térmica a temperaturas relativamente altas de entre
200 a 300°C. Ademas de temperaturas de transformacién tan bajas como
—-200°C. En general se puede decir que la aleacién puede tener una
temperatura de transformacién Ms baja y por otro lado presentar una buena
estabilidad térmica a altas temperaturas [S57].

Belkahla realizo estudios en el sistema ternario Cu-Al-Be (figura 1.27) [60]
en la parte rica en cobre y propone un diagrama pseudo-binario; que es
casi idéntico en cuanto a la forma, al de Cu-Al, para este caso la adicidn de
0.5% en peso de Berilio, provocd que la isoterma eutectoide fuese
desplazada cerca de -50°C en la escala de temperaturas, ademads de la

disminucién de la isoterma peritectoide [58, 59].
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Figura 1.27. Diagrama de fases del sistema Cu-Al-Be [57,60].

Para el sistema Cu-Al-Be, la composicidon estequiomeétrica en el punto
eutectoide conserva el tipo DO3 la cual ayuda cristalograficamente, a la
transformacién martensitica del tipo DOs — 18R. Esta transformacion se
debe al hecho de que las cantidades de Berilio que se utilizan son pequefias
y por lo tanto el ordenamiento atémico de este aleante se posiciona en la
red como atomos sustitucionales a los atomos de aluminio.

Como parte de sus estudios, Belkahla y colaboradores [61] propusieron a
partir de la influencia de los aleantes en las temperaturas de
transformacién, una ecuacién para el inicio de la transformacion
martensitica Ms en funcién de su composicion:

Ms(PC)= 1245 — 71%Al -893%Be

La figura 1.28, muestra la influencia de la composicion de aluminio y berilio
sobre la temperatura Ms.
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Comparando la ecuacidén con la de Cu-Al-Ni es evidente que, es posible
obtener temperaturas de transformacion relativamente bajas, con sodlo
pequefias cantidades de Berilio adicionadas a la aleacién en comparacion
con el caso de la adicién de Niquel en el otro sistema [61].

150 200
. % B¢ peso =0.47 %Al peso = 11.7
ua 100 5,:’ 100
E 50 9 =
R E o
i 0] £
g - £
1 E _
é 50 k 100
-100 — v —y— -200 v
10,0 10,8 11,0 11,8 12,0 12,5 13,0 03 0,4 0,8 0,6 0,7
a) % Al peso (b). “% Be peso

Figura 1.28. Influencia de la composicién en aluminio y berilio sobre
la temperatura Ms, a) Para la composicién en Al., b) Para la
composicion de Be [60][61].

1.9.3 FASES EN EQUILIBRIO.

En el diagrama de fases Cu-Al (Figura 1.28), existen cinco zonas que se
derivan del contenido de aluminio, identificaAndose fases en equilibrio y fases
metaestables [62,63].
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Figura 1.29. Diagrama binario Cu-Al, en |la parte rica en cobre [64).

De las fases beta metaestables, se pueden derivar diferentes tipos de
martensitas. Estas estructuras martensiticas ordenadas o desordenadas
dependen de la composicidon quimica y el ordenamiento de la fase madre g
de la cual se origina. En la figura 1.28 se describen las fases en equilibrio
presentes (o, oz, B, v2).

La fase o es de estructura (F.C.C) y tiene un parametro de red comprendido
entre 0.361 y 0.366 nm para un contenido de aluminio de 0 a 9% en peso.
Esta fase es muy maleable y su dureza crece con el contenido de aluminio.
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La fase B se puede encontrar para diferentes ordenamientos atémicos, tales
como: B2z (tipo Cs -Cl), DO3 (tipo Fes -Al) o L2, (tipo Cuz -Al -Mn). La fase B
de alta temperatura es desordenada, donde los atomos se encuentran en
una estructura B.C.C.

La fase B de estructura A2 (B.C.C) después de un enfriamiento sufre una
transicion de orden hacia el tipo B2 con parametro de red de 0.291 nm; un
nuevo enfriamiento producira un orden del tipo L2,. La figura 1.30 muestra
los cuatro tipos posibles de |la estructura en la fase pB. [65, 66, 67]

A T
- & | 3;!___. < Al
T [ — = ® X
o —— @ o —— e
A2 B2

o= e —_

P e @
i o L S e P
! ol g e :

- T S L

T o ®,

* gy — P A NP
L = s

I /'./—;—7.;-_—."‘
pY ‘/ P

DOy L2,

Figura 1.30. Diferentes tipos de estructura que se presentan en la
fase p (metaestable) de las aleaciones Cu-Al con memoria de forma .

El orden DOs sélo es vdlido para las composiciones estequiométricas Cus-Al
y para algunos casos de aleaciones ternarias (CuX)s Al. El orden L2; es
valido para la estequiometria (CuX), Al.
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La fase a> es estable para contenidos de aluminio entre 10.7 yv 12.4 % en
peso y temperaturas inferiores a 350 ©°C. Esta fase presenta una
subestructura de tipo F.C.C. [65, 66]

La fase vz tiene una composicion estequiométrica CusAls, tiene una

estructura cuibica compleja de parametro de red de 0.0877 nm; tres veces
superior a la fase B, se trata de un super cubo formado por 27 ceidas
unitarias de B. Su estabilidad se encuentra entre 16 y 20% en peso de

aluminio.
1.9.4 FASES MARTENSITICAS.
En la figura 1.31 se muestra algunas de las estructuras de los diferentes

tipos de martensita obtenidas del diagrama de fases Cu-Al seglun el
contenido de Aluminio.

B’ martensita desordenada (9R) es producto de B: entre 9 y 10% de

1.
peso de aluminio (entre 18.9 y 20.7% en peso atédmico).

2. B'+B’1, martensita que proviene de B y de B; (DO3): entre 10y 11.6%
de peso de aluminio (entre 20.7 y 23.6% en peso atémico).

. B martensita ordenada (18R) producto de B;: entre 11.6 y 12.5% de
peso de aluminio (entre 23.6 y 25.2% en peso atémico).

B’1+vy’1 martensita ordenada (18R y 2H) producto de B;:: entre 12.5 y
13.2% de peso de aluminio (entre 25.2 y 26.4% de peso atomico).

v’y martensita ordenada (2H) producto de (3:: entre I3.2 y 14% de
peso de aluminio (entre 26.4 y 27.7% de peso atémico) [58].
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DIRECCION DE LA APLICACION
DEL ESFUERZO.

BC -
Q 00)’;... B OD]A'O it OOJ‘;' =f |°°h"'
(@) @F[2H00)  (©Z18RGDI (@) AT1OR1731),) {e)a [6R(1Y)

Figura 1.31. Diferentes tipos de martensitas obtenidas por esfuerzo.

La austenita B se transforma al enfriarse en B’y para el caso de la austenita
ordenada B; se produce B’;.
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Cabe sefalar, que para que existan buenas propiedades de memoria de
forma, es necesario que el tipo de transformaciéon martensitica sea lo mas
termoelastica posible. En el caso de la martensita y’ la transformacion es
poco termoelastica al contrario de las martensitas B’y ‘i1 que son mas
termoelasticas. Esto manifiesta que la composicién quimica de la aleacién
puede controlarse y, evitar las transformaciones poco termoelasticas, que
como se indico influyen en las propiedades de memoria de forma que se

requieran [68].

1.9.5 LAS MARTENSITAS 3’, B1.

En la transformacion martensitica el cambio de estructura se produce por el
movimiento cooperativo de todos los atomos, dicho de otra forma cada
atomo se mueve por el mismo vector con relacién al vecino, por lo que la
martensita adquiere el ordenamiento de la fase madre.

En el caso de las martensitas B’, B’1 se debe tomar en cuenta la naturaleza
de los atomos desde el punto de vista geométrico, la posicién de estos, ya
que podrian ser idénticas. A estas martensitas les corresponden un
apilamiento de pianos de tipo compacto siguiendo una secuencia de tipo:
ABCBCACAB, A, B y C (ver figura 1.31) designado de manera cldsica las tres
posibles posiciones de los planos compactos; a este tipo de estructura se le
conoce como 9R. Para l|la estructura 18R seis tipos de planos compactos
AA'BB'CC’, A y A’ se diferencian Jdnicamente en la distribucidon de los
atomos en la misma posicion. La secuencia esta dada por
AB'CB'CACA'BA'BC’'AC’AB’ de donde se obtiene la estructura 18R. La figura
1.32, muestra la red 9R la cual tiene 18 atomos, los valores tipicos de los

parametros son:
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Figura 1.32. Martensita 9R donde las lineas punteadas muestran la
malla ortorrémbica.

1.9.6 TRATAMIENTOS TERMICOS EN LA ALEACIONES BASE COBRE.

Para la obtencion de las propiedades de memoria de forma en las aleaciones
de cobre es necesario someterias a un tratamiento térmico especifico. A
este tratamiento se le ha llamado betatizado para después someter la
aleacién a un enfriamiento rapido, muy parecido al templado [58].

E! nombre de betatizado parte del hecho de que se somete la muestra a una
temperatura dentro de la zona de la fase B del diagrama ternario Cu-Al-Be
(Figura 1.27) en la cual la fase es estable. El enfriamiento rapido posterior

es utilizado para retener esta fase a temperatura ambiente.
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el enfriamiento se incluyan enfriamientos
por objeto estabilizar la fase vy las
como, la eliminacidon de vacancias

Es comun que durante
intermedios los cuales tienen
temperaturas de transformacién; asi
[58].

Durante la transicién de orden-desorden cuando las estructuras se
acomodan en sitios cristalinos preferentes. Ocurre un fendmeno Illamado
difusion de vacancias o sitios vacantes, que es favorecida por la alta
concentracion de estos sitios después del enfriamiento rapido.

En publicaciones recientes sobre la transformacion martensitica es objeto de
estudio la difusidn de sitios vacantes llamado también estabilizacion, en
cuanto a la fase B después de la estabilizacidon presenta un orden B2 vy la

fase B; esta representada por la estructura DO3 [56].

Una particularidad durante el enfriamiento, es que, afecta sensiblemente ias
temperaturas de transformacién. Por ejemplo, en la fase B de la aleacidn
Cu-Zn-Al, se muestra una inestabilidad inicial de sus temperaturas de
transformacion. Esta misma aleacion al ser enfriada hasta la obtencidén de la
fase martensitica arrojé como resultado una fase mas estable con
temperaturas de transformacion relativamente altas a comparacidon con las
nominales. Esto se explica del hecho de que, ocurre un ordenamiento de la
martensita, activado por una difusién alta de un gran nimero de vacancias.

Como ya se habia sefialado, durante en enfriamiento se atrapan estas
vacancias, las cuales difunden Ilentamente a temperatura ambiente

modificando las fases 8 (B2) y B: (DO3).

Por ejemplo, de la aleacion Cu-2Zn-Al presenta una evolucion de Ms medida
justo después del templado (enfriamiento rapido) respecto & una medicién
realizada una semana después. Sin embargo, se pueden obtener
temperaturas de transformacioén estables mediante “post-templados” o bien

reatizando un”templado escalonado” [69].

Otro fendmeno parte de la naturaleza metaestable de la fase austenita B y
de la fase martensitica a en este tipo de aleaciones, al ser expuestas a altas
temperaturas y tiempos prolongados fuera de las zonas establecidas, puede
favorecer la formacion de fases en equilibrio® o precipitaciéon® como se

* Condicién de balance dinamico, donde las composiciones de energia libre son mas bajas. Cada fase esta

completamente saturada con todas las otras fases que estan presentes. pero nunca sobresaturadas .
la precipitacion ocurre cundo la aleacion se enfria en las temperaturas donde las dos fases coexisten. es nucleada

hacia los limites grano y otras imperfecciones del material.
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muestra en el diagrama de transformaciéon de la aleacién Cu-Zn-Al, figura
1.33 [70].

BOOT
g B a+ B8
o
a+8+
3 700t B+
g Ca+r
o
5
~  s00b P a+ B

. .
5.10' 10° 5102 100 s5-10° 10!

Time (s)

Figura 1.33. Diagrama TTT de la aleacion Cu-20Zn-5Al [70].

Este tratamiento térmico recibe el nombre de envejecimiento vy
evidentemente afecta las propiedades de memoria de forma en las
aleaciones. figura 1.34. .
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Figura. 1.34. Precipitaciéon microscépica inducida por
envejecimiento [71].

Durante la primera etapa del envejecimiento las temperaturas de
transformaciéon (Ms, Mf, As Y Af) cambian, ya que al comenzar a formarse
los precipitados, se empobrece la fase beta en alguno de los elementos; por
lo que, al final sdélo hay fases de equilibrio, es decir, ya no puede haber

transformacién martensitica. .

1.9.7 DIAGRAMA TIEMPO-TEMPERATURA-TRANSFORMACION (TTT).

Como resultado de los estudios que realizd Flores sobre la estabilidad
térmica de la fase beta del Cu-Al-Be, presentd el diagrama Tiempo-
Temperatura-Transformacion(TTT) que se muestra en la figura 1.35. En el
diagrama la linea que separa la zona de estabilidad de la fase beta con las
fases de equilibrio, corresponde al inicio de la precipitacion (medida por

analisis térmico diferencial).
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En el diagrama TTT se ve como a temperaturas ligeramente mayores que
100°C la fase beta (metaestable) se mantiene “estable” durante mas de
1000 hrs., mientras que a temperaturas intermedias (cercanas a los 275°C)
puede tener una fase beta estable hasta por mas de 100 hrs.

Para temperaturas inferiores a 275°C vy tiempos de mas de 100 hrs de

tratamiento la primera fase precipitada es o> (Figura 1.35), mientras que
para temperaturas superiores, corresponde la fase y> [58].

600
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100 y T
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Figura 1.35. Diagrama TTT (Tiempo Temperatura Transformacion).
[58].

1.9.8 HISTERESIS.

Durante el aumento de los tiempos de tratamiento, Flores observo que
existe un incremento de la histéresis en la transformacion. Esta es mayor
durante el tiempo considerado como de precipitacién (observado en curvas
de calorimetria y en las curvas Ms).
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Para estos casos se debe considerar la formacion de precipitados durante la
transformacion, este movimiento en las interfaces produce una fuerte
histéresis. Esta evolucion se observa en la figura 1.36 donde se muestra el
aumento de la histéresis de transformaciéon para diferentes tiempos de

tratamiento. [58]
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Figura 1.36. Evolucion de la histéresis de transformacion para
diferentes temperaturas. [58]

En estudios realizados, Lovey [72] supuso que este aumento de la
histéresis se debe a que durante el envejecimiento hay_ formacion de
limitaciones cristalinas. Estas limitaciones se crean durante la distorsion
plastica producida por la transformacidn martensitica frenado por la
presencia del precipitado en la matriz. Esta distorsion es mas importante

cuando el tamafo del precipitado es mayor.

Para tiempos mas largos de tratamiento donde la evolucién de la
transformacién es importante, la fluctuacién sobre la magnitud aumenta. El
crecimiento rapido antes de la transicion, observado para temperaturas
bajas, no resulta ser significativo. La evolucién de la magnitud medida es
mostrada en la figura 1.37 de ésta se observa su influencia en las bajas
temperaturas, la medida aumenta; mientras para las altas temperaturas
estas disminuyen. Estos son los picos examinados en la transformacion.
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Figura 1.37. Las diferencias de las temperaturas de transformacion
en funcion de los tiempos de tratamiento. [58]
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2.1 TRATAMIENTOS TERMICOS.

Como se menciono anteriormente, para que [a aleaciones de cobre con
memoria de forma, para que estas puedan adquirir sus propiedades es
necesario someterias a un tratamiento térmico especifico. Esto se debe a
que las aleaciones de cobre presentan |la fase austenita p estable a altas

temperaturas (Figura 1.27).

La fase austenitica es metaestable a temperatura ambiente ya que es
obtenida por templado desde una temperatura a la que es estable y sufre la
transformacién martensitica que depende de su composicion quimica.

Para el caso de las aleaciones de cobre el tratamiento recibe el nombre de
betatizado que es parecido al temple, ya que se realiza desde una
temperatura donde la fase beta es estable. El enfriamiento rapido sdélo sirve
para retener a temperatura ambiente dicha fase [56].

2.2 MICROSCOPIA OPTICA.

Esta técnica se sirve de la luz visible para crear una imagen aumentada del

objeto.
Algunos microscopios épticos pueden aumentar un objeto por encima de las

2,000 veces su tamaiio original.

El microscopio optico consiste en dos sistemas de lentes, el objetivo y el
ocular, montados en extremos opuestos de un tubo cerrado figura 2.1. Ei
objetivo estd compuesto de varias lentes que crean una imagen real
aumentada del objeto examinado. Las lentes de los microscopios estan
dispuestas de forma tal que el objetivo se encuentre en el punto focal del
ocuilar. Cuando se mira a traveés del ocular se ve una imagen virtual
aumentada de la imagen real. El aumento total del microscopio depende de
las distancias focales de los dos sistemas de lentes.

El equipamiento de un microscopio Optico consta de un armazoén con un
soporte que sostiene el material examinado y de un mecanismo que permite
acercar y alejar el tubo para enfocar la muestra.

La fotomicrografia, que consiste en fotografiar objetos a través de un
microscopio, utiliza una camara montada por encima del ocular del
microscopio. La camara suele carecer de objetivo, ya que el microscopio

actiua como tal.
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El término microfotografia, utilizado a veces en lugar de fotomicrografia, se
refiere a una técnica de duplicacion y reduccion de fotografias y documentos
a un tamafio mindsculo para guardarios en un archivo.

Los microscopios que se utilizan en entornos cientificos cuentan con varias
mejoras que permiten un estudio integral de la muestra. Dado que la
imagen de la muestra esta ampliada muchas veces e invertida, es dificil
moveria de forma manual. Por ello los soportes de los microscopios 6pticos
de alta potencia estan montados en una plataforma que se puede mover
con tornillos micromeétricos. Algunos microscopios cuentan con soportes
giratorios. Todos los microscopios de investigacion cuentan con tres o mas
objetivos montados en un cabezal mdvil que permite variar la potencia de

aumento.

N
d / N
e rayos [ ] = N

reflejada ~-

Figura 2.1. Diagrama de un microscopio éptico [73].
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Dos lentes convexas bastan para construir un microscopio. Cada lente hace
converger los rayos luminosos que la atraviesan. Una de ellas, llamada
objetivo, se sitlia cerca del objeto que se quiere estudiar. El objetivo forma
una imagen real aumentada e invertida. Se dice que la imagen es real
porque los rayos luminosos pasan realmente por el lugar de la imagen.

La imagen es observada por la segunda lente, llamada ocular, que actua
como una lupa. El ocular esta situado de modo que no forma una segunda
imagen real, sino que hace divergir los rayos luminosos, que al entrar en el
ojo del observador parecen proceder de una gran imagen invertida situada
mas alla del objetivo. Como los rayos luminosos no pasan realmente por

ese |lugar, se dice que la imagen es virtual.

2.3 RESISTIVIDAD ELECTRICA DE CUATRO PUNTAS.

La resistividad eléctrica de un material tiene su origen a nivel microscdopico
cuando los electrones que pasan a traves de él chocan con sus atomos, esto
se provoca cuando a un material se le aplica cierta diferencia de potencial
d.d.p y una pequefia corriente determinada. La resistividad cambia con la
variacion de la temperatura en el material, ya que cuando se tiene una
temperatura baja el choque de los electrones es menor, esto es causado
porque los d&tomos del material permanecen quietos por la baja
temperatura. Lo contrario sucede con temperaturas altas, los atomos tienen

mas movimiento impidiendo el paso de los electrones [74].
La tecnica que se utilizo para medir la resistividad eléctrica en las muestras

y poder aproximar las temperaturas de transformacion fue por el método de
cuatro puntas.

La resistividad eléctrica en un metal esta definida por dos componentes,
una de temperatura y la otra residual.

PTotal. = pPT+ pPr
pr = Componente de temperatura.

pr = Componente residual.
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El coeficiente residual p, es casi independiente de la temperatura y se hace
significativo solamente a bajas temperaturas. Para la mayoria de los
metales a temperaturas por encima de -200° C, la resistividad eléctrica
varia linealmente con la temperatura, asi la resistividad eléctrica de muchos
metales puede ser determinada por la ecuacion: [75]

pT = poec (1+ a7T).

en donde:

poec = Conductividad eléctrica a 0° C.
ar = Coeficiente térmico de resistividad ©C™?

T = Temperatura del material.

2.4 ANALISIS QUIMICO.

Un anadlisis quimico es un conjunto de técnicas y procedimientos
empleados para identificar y cuantificar la composicidén quimica de una
sustancia. En un analisis cualitativo se pretende identificar las sustancias
de una muestra. En el andlisis cuantitativo lo que se busca es determinar
la cantidad o concentracion en que se encuentra una sustancia especifica
en una muestra. Por ejemplo, averiguar si una muestra de acero al
carbono contiene el elemento carbono seria un analisis cualitativo, y medir
el porcentaje en masa de carbono de esa muestra constituiria un analisis

cuantitativo.

Un analisis efectivo de una muestra suele basarse en una reaccién quimica
del componente, que produce una cualidad facilmente identificable, como
color, calor o insolubilidad. Los analisis gravimétricos basados en la
medicion de la masa de precipitados del componente, y los andlisis
volumétricos, que dependen de la medicidon de volumenes de disoluciones
que reaccionan con el componente, se conocen como MmMétodos por via
hiumeda, y resultan mas laboriosos y menos versatiles que los métodos

mas modernos.

Los métodos instrumentales de anadlisis basados en instrumentos
electronicos cobraron gran importancia en la década de 1950, y hoy la
mayoria de las técnicas analiticas se apoyan en estos equipos.
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La determinacién de la composicidon quimica de una sustancia es
fundamental en ei comercio, en las legislaciones y en muchos campos de
la ciencia. Por ello, el analisis quimico se diversifica en numerosas formas
especializadas. Frecuentemente Jla tarea de los quimicos consiste en
analizar materiales tan diversos como acero inoxidable, cerveza, ufias,
pétalos de rosa, humo, medicamentos o papel. Para determinar Ila
identidad o cantidad de un elemento de estos materiales, se procede en
primer lugar a la toma de la muestra, lo que implica la seleccidon de una
cantidad y grado de uniformidad de material requeridos para el analisis
(ademas de homogeénea, la muestra debe ser representativa).

A continuacidon se separan de la muestra los componentes deseados o
aquellos que puedan interferir en el estudio. El método de separacion
idéoneo dependera de la naturaleza del componente a analizar y de la
muestra en si. La separacion se basa en la posibilidad de utilizar las
diferencias existentes en la propiedades fisicas y quimicas de Ilos
componentes. Asi, en una mezcla simple de sal y arena es facil extraer la
sal, pues ésta es soluble en agua, mientras que la arena no lo es. En el
caso de una mezcla de arena y particulas de hierro, ninguna de las dos
partes es soluble en agua, pero el hierro tiene propiedades magnéticas y

la arena no [76].

La cromatografia es el meéetodo de separacidn mas usual y tiene varias
modalidades dependiendo de la naturaleza de la columna cromatografica y
de la interaccién de los componentes de la muestra. Las dos formas mas
importantes son la cromatografia por filtracidn, en la que grandes
moléculas se separan segun su tamafo, por intercambio idnico,
separandose los componentes idnicos. En la cromatografia en fase
gaseosa son los componentes volatiles los que se separan de la muestra, y
en la cromatografia en fase liquida, las pequefias moléculas neutras de

una disolucion.

El! objeto de la separacién es obtener el componente deseado en forma
pura, o parciaimente pura, para su determinacién analitica, o eliminar
otros componentes cuya presencia obstaculizaria la medicidén, o ambas
cosas a la vez. En general, la separacion es innecesaria cuando el método
de analisis resuita especifico o selectivo y responde al componente
deseado, ignorando los demas. Por ejemplo, para medir el PH de la sangre
con un electrodo de vidrio, N0 e€es necesario un proceso previo de

separacion.
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Otro proceso previo para el andlisis cualitativo y cuantitativo es la
calibracion. La respuesta del método analitico y la sensibilidad del equipo
mecanico y electrénico empleado respecto al componente deseado debe
calibrarse usando un componente puro o una muestra que contenga una
cantidad conocida de ese componente.
La espectroscopia, o estudio de las interacciones de la radiacién
electromagnética con la materia, es el mayor y mas exacto de los métodos
instrumentales utilizados en los analisis quimicos y en toda la ciencia
quimica. E! espectro electromagnético se divide en la siguiente gama de
longitudes de onda: rayos gamma, rayos X, ultravioletas, visibles,
infrarrojos, microondas y ondas radioeléctricas.

Las interacciones electromagneéticas con la materia provocan la absorcién
o emisién de energia a traves de la transicion de los electrones entre
niveles cudnticos o discretos de energia, vibraciones de enlaces,
rotaciones moleculares y transicion de electrones entre orbitales de
atomos y moléculas. Todas estas interacciones tienen lugar en
instrumentos denominados espectrometros, espectrofotometros o
espectroscopios. Los espectros generados en esos equipos se graban
grafica o fotograficamente en espectrogramas o espectrégrafos, que
permiten el estudio de la longitud de onda y la intensidad de la radiacién
absorbida o emitida por la muestra analizada.

La absorcidon espectrofotomeétrica en las gamas visible y ultravioleta del
espectro electromagnético es un método eéspectral cuantitativo comun
para sustancias organicas e inorganicas. Con esta técnica se mide la
transparencia relativa de una disolucion, antes y despuées de hacerla
reaccionar con un reactivo colorante. La disminucién que se produce en la
transparencia de la disolucidn es proporcional a la concentracion del

compuesto analizado.
La espectrofotometria de absorcién de infrarrojos es adecuada para
analisis organicos, pues los enlaces en alquenos, ésteres, alcoholes y otros
grupos funcionales tienen fuerzas muy diferentes y absorben la radiacion
de infrarrojos en una gran variedad de frecuencias o energias. Esta
absorcion se refleja en el espectrégrafo en forma de picos [77] [78].
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3.1 PARAMETROS DE LAS MUESTRAS FABRICADAS POR
SOLIDIFICACION RAPIDA.

Las muestras de fundicidén utilizadas en la investigaciéon fueron
proporcionadas por la companiia Trifemetaux (Empresa francesa fabricante
de aleaciones Cu-Al-Be) con las temperaturas de transformaciéon nominales

siguientes:

Ms= -60 °C
Mf= -82 °C
As= -68 °C
Af= -52 °C

Para la fabricacion de las cintas por solidificacién rapida se tomaron en
cuenta los siguientes parametros:

La velocidad de la rueda de cobre.

La presidn requerida para el sistema de inyeccion.
Diametro de salida del crisol.
Distancia entre el crisol y la rueda.
Inclinaciéon del crisol con respecto a
punto de contacto.

ANA VAN NN

la tangente de la rueda en el

Las cintas obtenidas son de espesor de entre 30 y 50 micras con un ancho
de entre 2 y 7 milimetros.

Las velocidades lineales se determinaron teniendo las rpm y el radio de la
rueda de cobre (10 cm); para la muestra CF40 la velocidad fue de 36.1

m/s, y la muestra CF50 47.3 m/s.

El crisol utilizado fue de cuarzo con un orificio de 1mm de diametro
aproximadamente, esto favorecio a que la tensidn superficial contuviera el
vaciado cuando la aleacidon estuviese completamente fundida, y el vaciado
se realizara solamente en el momento de inyectar gas argon por la parte
posterior del crisol con una presion de 3.5 Kg/cmz'. La distancia entre la
rueda de cobre y el orificio fue de 3mm, con una inclinacién del criso! de
10° con respecto a la normar a la tangente de la rueda. ElI templado

secundario se realizo al aire.
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3.2 CLASIFICACION DE MUESTRAS.
Las muestras se clasificaron de acuerdo a las condiciones de fabricacidon:

Muestra CF40: Fabricada por solidificacion rapida a una velocidad 36.1 m/s
y templado secundario en aire.

Muestra CF50: Fabricada por solidificacidn rapida a una velocidad de 47.3
m/s y templado secundario en aire [1].

3.3 TRATAMIENTOS TERMICOS.

En la presente investigacién se realizaron tratamientos térmicos en el
horno de vacidé y atmdsferas controladas de modelo 15-3X4-W-Y-02S5-A-25
CENTORR. Estos tratamientos se realizaron en vacio y nitrégeno a la
muestra CF 40 y CF50, a 700°C durante los siguientes tiempos:

~Tiempo.de ::

- LT T ratamiento.
CF 40 CF50 32 min
CF 40 CF50 64 min.
CF 40 CF50 90 min.
CF 40 CF50 120 min.
CF40 CF50 10 hr.
CF 40 CF50 24 hr. -

Tabla 3.1. tiempos de tratamientos térmicos a las muestras CF40 y
CFSO0.

Una vez terminado el tratamiento térmico, las muestras fueron sometidas a
un bafio de agua hirviendo a 96°C durante 15 minutos (betatizado)[58], tal
como se puede observar en el diagrama de la figura 3.1 (a), con el fin de
obtener una fase estable y eliminar vacancias.
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T T T
. T, =Température du
15 min vieillissement
650°
tv =temps duieillissement
tv
Tv +
: 15 min R 15 min
100° 100°C—
Tmb Tmb —
N N
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temps temps
-(a)- -(b)-

Figura 3.1. Esquemas de tratamientos térmicos. (a) Para obtener la
fase Beta; (b) Para envejecimiento. [58].

3.4 MICROSCOPIA OPTICA.

Con las muestras CF40 y CF50 tratadas térmicamente en vacio y nitrogeno,
se procedid a cortarlas dandoles una dimensidon de 4 X 6 mm vy
posteriormente colocarlas en una probeta, para pulirlas copn pafio y una
suspension de alumina de las medidas 5um, 1um, 0.3um, 0.05um,
posteriormente se observaron en el microscopio (marca Olympus, modeio
AHTM-3) metalografico y se tomaron micrografias del las microestructura de

las muestras en cinta.
Las muestras fueron atacadas con una solucién quimica [58] de

composicion:

95 m! de etanol + 2 gr. De FeClz + 2 ml de HCI.
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El ataque duro 10 segundos, después las muestras fueron Ilimpiadas con
acetona para detener la reaccion e impedir que las muestras se

sobreataquen.

DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.5 RESISTIVIDAD ELECTRICA DE CUATRO PUNTAS.

Este meétodo consiste en dos fases; primero hay que disminuir la
temperatura de la muestra desde la ambiente hasta aproximadamente -200
°C, y aplicando una corriente de 10 mA. Esto para ver como cambia la
resistividad con respecto a la temperatura. Posteriormente tenemos que
aumentar la temperatura hasta temperatura ambiente para ver el mismo
comportamiento y poder tener una aproximacidén a las temperaturas de

transicion de la muestra [79].

Lta muestra CF50 fue sometida a la prueba del analisis por resistividad
eléctrica, para Io cual se recortaron muestras con las siguientes
dimensiones: 10mm X 4mm X 0.004 mm. Posteriormente fueron montadas
en el porta muestras del equipo de resistividad eléectrica y se aseguro la
conexidn de las cuatro puntas con pintura de plata para garantizar el paso
de la corriente (10 miliamperes) y voltaje, aplicado a la muestra, tal y como

se muestra en la figura 3.2.

Comente
. Fintuia de

/piata

Muestia

Figura 3.2. Se muestra la forma de hacer la conexién de las cuatro
puntas sobre la superficie de la muestra, la corriente en la parte
interna y el voitaje en los extremos [79].

E! porta muestras que forma parte de una sonda es introducida por la parte
superior del equipo, instalando la muestra en la parte inferior del sistema,

figura 3.3.
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i
Medidor de
temperatura.

I Tubo de
.+ »#“bomba de
i vacio.

—

Entrada de la
sonda.

Calentadar de
Cu.
Camara de
vacio.
Termometro.
Muestia.
flenado ___ |
de He a 3
baja
presién.

Figura 3.3. Sistema en el cual se lleva a cabo la prueba de
resistividad eléctrica [79].

Después del montaje, se introduce la muestra al sistema y se realiza un
pre-vacio con bomba mecanica y posteriormente se pone en marcha la
bomba difusora que produce el alto vacio (10° Torr), posteriormente se
procede a disminuir la temperatura con el sistema de refrigeracion que
funciona con helio, hasta alcanzar una temperatura de 150 K
aproximadamente, inmediatamente después se enciende el calentador para
alcanzar nuevamente la temperatura ambiente y poder sacar la muestra del
sistema. E! sistema cuenta con un sistema de adquisicidn de datos que

monitoréa el cambio de resistencia eléctrica por cada grado Kelvin de

temperatura.
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3.6 ANALISIS QUIMICO.

El analisis quimico fue realizado en el Complejo industrial de Chihuahua del

Centro de Investigaciones de Materiales Avanzados, S.C.
La técnica aplicada fue la.de absorcidon atémica, esta técnica se aplicd para
estudiar la composicidn quimica de la mMmuestra después de haberse

realizado los tratamientos térmicos y verificar si existe alguna variacién en
la composicion quimica.
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4.1 MICROSCOPIA OPTICA

A continuacidon se presentan los resultados obtenidos mediante esta técnica
de analisis. Una vez preparadas la muestras se obtuvieron fotografias de las
microestructuras y se procedié a examinar los resultados para estudiar los
tiempos de duracion de los tratamientos térmicos y la relacidon de éstos con
la aparicién de la fase martensita, y la influencia de las atmodsferas

utilizadas durante estos procesos.

4.2 TRATAMIENTOS TERMICOS

A continuacidon se presentan los resultados obtenidos después de haber
practicado los tratamientos térmicos en diferentes atmosferas, dichos
resultados fueron obtenidos a partir de la observacion por microscopia
Optica y de la microestructura que presentan las muestras después de los

tratamientos térmicos.

4.2.1 MUESTRAS TRATADAS EN ATMOSFERA.

En las muestras tratadas en atmodsfera ambiente, la fase martensita
comenzd a aparecer a los 90 y 120 minutos de tratamiento, como se
muestra en la micrografica de la figura 4.1 (a), y a las 24 horas toda la
muestra cambia de fase austenita a fase martensita, tal como se muestra

en ila micrografia 4.1 (b) [1].
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Figura 4.1 (a) Muestra tratada 90 minutos, CF50, 10X. (b), muestra
tratada 24 horas, CF50, 20X [1].

Tiempo de " Tipo de fase
tratamiento en : observada.
atmésfera ambilente. | (Microscopia éptica)
32 (min.) Austenita.
64 (min.) Austenita.
90 (min) Comienzan a aparecer

pequefos granos con
martensita.

120 (min) Comienzan a aparecer
pequenos granos con
martensita.

24 (hr.) Martensita.

Tabla 4.1 Resultados observados de las micrografias de las
muestras CF50 tratadas en atmoésfera ambiente.
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4.2.2 MUESTRAS TRATADAS EN VAcCIoO.

La figura 4.2 y 4.3 presentan los resultados de los tratamientos térmicos en
vacio. Para la micrografia (a) de la figura 4.2, la muestra tratada 120
minutos permanece en fase austenita, mientras que en la micrografia 4.2
(b), la martensita empieza a aparecer en algunos granos después de 10
horas de tratamiento. En la micrografia 4.3, de la muestra tratada 24 horas
la muestra presenta fase martensita en todos los granos.

Figura 4.2. Micrografias de muestras tratadas en vacio; (a), CFS50,
20X, tratada 120 minutos. (b), CF40, 10X, tratada 10 horas.
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Figura 4.3. Micrografia de la muestra tratada en vacio 24 horas;

CFS0, 20X.
wnTiempo de . Tipo de fase
tratamiento en - observada.
wavecio. . - (Mlcroscopia 6ptlca)
32 (min.) Austenita.
64 (min.) Austenita.
90 (min.) Austenita
120 (min.) Austenita.
10 (hr.) Aparece martensita en
las esquinas de la .
muestra.
24 (hr.) Martensita.

Tabla 4.2. Resultados observados de las micrograficas de las
muestras CF40 y CF50 tratadas en vacio.

Las muestras tratadas durante 32, 64, 90 y 120 minutos no presentan fase
martensita en sus granos, toda la muestra permanece en fase austenita, en
las figura 4.4 (a), (b), (c), (d) se observa un crecimiento de grano no
homogéneo. Con un tamafo de grano aproximado de 30 a 50 micras, en
donde se observa la recrisitalizacion de los granos en las muestras.
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Figura 4.4 (a) CF40 tratada 32 min. 20X, (b) CF40 tratada 64 min.
10X, (c) CF40 tratada 90 min. 20X, (d) CFS50 tratada 120 min. 20X.
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En la muestra CF40 tratada 10 horas, micrografia 4.5 (a) se puede observar
como la microestructura martensitica crece en algunos granos, mientras
que en la muestra CF 40 tratada 24 horas, micrografia 4.5 (b) y 4.6 (c), se
nota claramente la microestructura martensitica en su totalidad.

Figura 4.5 (a), Micrografia de la muestra CF40, tratada 10 horas en
vacio, 10X, (b), muestra CF40, tratada 24 horas, 20X, (c), muestra
CF40, tratada 24 horas, 10X.
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4.2.3 MUESTRAS TRATADAS EN NITROGENO.

Para las muestras tratadas en nitrégeno a 10 horas, no presentan fase
martensita, como se observa en la micrografia 4.6 (a), mientas que para la
muestra tratada 24 horas se observa el inicio del crecimiento de la fase
martensita, como se puede observar en la micrografia 4.6 (b).

Figura 4.6 (a), Micrografia de la muestra CF40, 20X tratada 10 horas
en nitrégeno. (b), micrografia de la muestra CF50, 10X tratada 24
horas en nitrégeno.
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(Mleroscopi- .&ptica).- ..
Austenita.
Austenita.
90 (Min) Austenita.
120 (min) Austenita.
10 (hr.) Austenita.

24 (hr.) Aparecen pequenos
granos con martensita.

Tabla 4.3 Resultados observados de las micrografias de las
muestras tratadas en nitrégeno.

En las muestras tratadas en nitrégeno no se observd fase martensita
durante los tiempos 32, 64, 90, 120 minutos y 10 horas, toda la muestra

permanece en fase austenita.

En la figura 4.7 (a) de la muestra tratada con nitrégeno se observa la
presencia de un grano mayor aproximado de 30 micras y a su alrededor se
observan granos de 10 micras, lo cual indica un crecimiento no homogéneo
de grano, en la micrografia 4.7 (b) se nota que existe un crecimiento
homogéneo de grano, debido a que los granos en su mayoria son de 14
micras pero en las micrografias de la figura 4.8 (a), 4.8 (b) y 4.8 (c), el
cocimiento de grano es no homogéneo.
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Figura 4.7 Micrografias; (a) CF40 tratada 32 min. 2ox, (b) CF40
tratada 64 min. 10X.
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Figura 4.8. Micrografias; (a) CF 40 tratada 90 min. 20X, (b) CF 40
tratada 120 min. 20X, (c) CF 40 tratada 10 hr. 20X.
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Para la muestra CF50 tratada 24 horas, la micrografia 4.9, se observa el
crecimiento de algunas agujas de martensita sobre los granos de fase
austenita, y el crecimiento de grano sigue siendo de una manera no

homogénea.

kA
-]

Figura 4.9. Micrografia de la muestra CF50 tratada 24 horas, 10X.

4.3 RESISTIVIDAD ELECTRICA DE CUATRO PUNTAS.

En las siguientes graficas se muestran algunos de los resultados que se
obtuvieron al graficar la resistencia eléctrica con respecto a la temperatura

en las muestras tratadas térmicamente.

Las curvas de resistividad eléctrica obtenidas, fueron utilizadas para
caracterizar las temperaturas de transformaciéon (Ms, Mf, As y Af) de las
muestras tratadas. La mediciédn aproximada de las temperaturas de
transformacion medidas para las muestras se presentan en las tablas 4.4,

4.5, 4.6.
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Nitrégeno 32 min.

- Curva de enfriamiento.
g Curva de calentamiento.
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Figura 4.10. Muestra CFS0 tratada 32 minutos en nitrégeno.

Resistencia eléctrica (ohms).

Nitrogeno 64 min.
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Figura 4.11. Muestra CF50 tratada 64 minutos en nitrégeno.
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Resistencia eléctrica (ohms).

Figura

Resistencia eléctrica (ohms).
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4.12. Muestra CF50 tratada 90 minutos en nitrégeno.
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Figura 4.13. Muestra CF50 tratada 120 minutos en vacio.
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Resistencia eléctrica (ohms).
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Figura 4.14. Muestra CF50 tratada 120 minutos en vacio.

En las siguientes tablas se muestran

las diferentes temperaturas de

transformacion obtenidas por resistividad eléctrica de cuatro puntas para
cada una de las muestras , permitiéndonos hacer una comparacion entre

ellas.
Tiempo de Ms. Mf. As. Af. Ms-Af
tratamiento (°C). (°O). (°C). (°C).- (°C).
(minutos).
32 -47.11 -69.23 -78.34 -54.68 7.57
64 -51.73 -72.96 -56.18 -37.54 14.19
90 -50.64 -71.42 -56.8 -36.51 14.13
120 -38.56 -69.71 -37.57 -3.16 35.4

Tabla 4.4. Temperaturas de transformacién obtenidas en vacio.
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Tiempo de Ms. MF. As. Af. Ms-Af
tratamiento (°C). (°C). (°C). (°C). (°C).
(minutos).
32 -41.09 -86.85 -67.08 -23.32 17.77
64 -40.06 -84.41 -63.54 -19.2 20.86
90 -30.18 -83.16 -57.58 -4.11 26.07
120 -28.42 -72.84 -50.21 -3.38 25.04

Tabla 4.5. Temperaturas de transformacion obtenidas en nitrégeno.

Tiempo de Ms. Mf. As. Af. Ms-Af
tratamiento (°C). (°C). (°C). (°C): (°C).
(minutos).
32 -46.3 -66.9 -49.68 -32.73 13.57
64 -50.73 -65.51 -62.98 -33.26 17.47
90 -43.14 -64.16 -53.65 -28.04 15.1
120 -36.95 -58 -41.28 -16.48 20.47

Tabla 4.6. Temperaturas de transformacion obtenidas en atmésfera
[1].

Para muestras tratadas en atmosfera ambiente el intervalo de temperaturas
es de 13.57C° para el tiempo de 32 minutos y para el tiempo de 120 el
ancho del intervalo es de 20.47C©°.

Para la muestra tratada en atmodsfera de nitrogeno la  histéresis de
temperatura es de 17.77C° a 32 minutos de tratamiento y 25.04C° para el
tiempo de 120 minutos. La muestra tratada en vacio obtuvo las intervalos
menores y mayores en la histeresis, siendo de 7C° a 32 minutos y 35.4 C°

a 120 minutos.
Los resuitados obtenidos en las pruebas de resistividad eléctrica fueron -

graficados para observar las variaciones de temperaturas de transformacion
Ms, Mf, As y Af con respecto a el tiempo y la atmodsfera de tratamiento

térmico.
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RESULTADOS DE LA EXPERIMENTACION } Q
En las graficas siguientes, se puede observar el comportamiento de la
temperaturas de transformacion (Ms, Mf, As, Af) en funcion del tiempo de
tratamiento térmico. Las graficas para los tratamientos en atmodsfera de
nitréogeno y vacio se superponen con las graficas obtenidos para las misma
temperatura de tratamiento en atmdsfera ambiente, que fueron obtenidas
por G .A . Lara [1].

Temperaturas Ms.

{ —<— Nitrégeno. "
—a— Vacio.
’32‘3 —o— Mufla.

-33-] -~
’/O
-3 o
.42 <

Temperatura °C

.44 =
-a8 -i .
-48 3 \
.50
A
52 3 28
— . -
32 64 128

Log de tiempo (min).

Fig.4.15. Graficas de temperaturas Ms, temperatura contra log de
tiempo de tratamiento térmico para la muestra CF50.
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—a— Vacio. Temperaturas MF.
.58 —o—— Nitroégeno.
.60 —o— Mufla.
-62
o2 /
66 :/__’——D-*—_":

-68
e . -~ ——
72 \ /A

A =
-76
-78

-80
-82
[

-84

-86 /

as 3 ° . —
32 64 128
Log de tiempo (min).

Fig.4.16. Graficas de temperaturas Mf, temperatura contra log de
tiempo de tratamiento térmico para la muestra CF50.
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Fig.4.17. Graficas de temperaturas As, temperatura contra log de
tiempo de tratamiento térmico para la muestra CF50.
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Fig.4.18. Graficas de temperaturas Af, temperatura contra log de
tiempo de tratamiento térmico para la muestra CFS50.

Para el inicio de las temperaturas de transformacion martensitica Ms, en las
muestras tratadas en atmodsfera ambiente y vacio, se observa una caida en
la temperatura durante el intervalo de 32 a 64 minutos y para el intervalo
de 64 a 120 minutos la temperatura aumenta con una pendiente mayor. En
la muestra tratada en nitrégeno la temperatura Ms tiene un crecimiento
hacia las altas temperaturas.

Las temperaturas Mf, de final de transformacién martensitica, las muestras
de nitrégeno observan un crecimiento mayor para el intervalo de 90 a 120
minutos; mientras que para las tratadas en vacio la curva permanece
constante durante los tiempos 32 a 90 minutos, observandose un
incremento para el tiempo de 120minutos.

Los resultados para atmosfera ambiente se mantienen constantes hasta el
tiempo de 90 minutos, donde se aprecia un crecimiento hasta los 120
minutos de tratamiento. Para esta temperatura no se observo una caida de

temperatura.

TESIS CON 5
FALLS D widufN




-~
5O

RESULTADOS DE LA EXPERIMENTACION

El comportamiento para la temperatura de jnicio de la transformacion
austenitica As, en las muestras tratadas en nitrégeno y vacio, las curvas
muestran un crecimiento constante en los diferentes tiempos de
tratamiento. A diferencia de la muestra tratada en atmodsfera ambiente en
la que se observa una caida de temperatura en el intervalo de 32 a 64
minutos donde para el siguiente intervalo de tiempos muestra una
pendiente creciente en la temperatura.

Para las temperaturas Af, final de transformacion austenitica, se observd
que las muestras tratadas en atmdsfera ambiente y nitrégeno, la
temperatura Af se incrementa alrededor de 20°C aproximadamente durante
el intervalo de 32 a 120 minutos. Para la muestra tratada en vacio el
incremento de temperaturas fue de 51°C para el mismo intervaio de
tiempos de tratamiento térmico. Cabe mencionar que para las muestras no
se observa una caida de temperaturas.

4.4 ANALISIS QUIMICO.

Los resultados del anadlisis quimico para las muestras CF50, tratadas
térmicamente, se resumen en la siguiente tabla:
Al% Be% Cu%%
Muestra de fundicion Trifemetaux. 11.828 0.4831 87.6889
Tratamiento en vacio.
90 min. 10.9193 0.3461 88.7346
120 min. 11.6474 0.2835 88.0691
10 hr. 11.8486 0.3125 87.8389
24 hr. 11.2885 0.2639 88.4476
Tratamiento en nitrégeno.
90 min. 10.4448 0.3571 89.1981
120 min. 11.4075 0.3562 88.2363
10 hr. 11.4256 0.3140 88.2604
24 hr. 11.2596 0.2734 88.4670

Tabla 4.7. Porcentajes de los elementos que componen la muestras
CFS0 después del tratamiento térmico”.

* El cobre no fue analizado. se calculd siendo la diferencia del total de los otros elementos.
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Tomando como referencia la composicion quimica de la muestra en
fundicion de la aleacion Cu-Al-Be, se puede observar en la tabla 4.7, para el
tiempo de 90 minutos, existe una gran perdida de Cobre y Berilio en los dos
tipos de atmodsferas con respecto a la muestra en fundicidon. Mientras que
para el tiempo de 120 minutos, se incrementa la perdida de Berilio para la
atmodsfera de vacio. Posteriormente para las muestras tratadas en las
atmosferas de vacio y nitrogeno, en el intervalo de tiempo comprendido
entre 10 y 24 horas, las muestras presentan una perdida constante de

berilio y cobre.
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DISCUSION.

Partiendo de los objetivos del presente trabajo de tesis, se discutiran los
resultados segun el orden de estos:

OBJETIVOS.

1. Puesta en marcha y operacion para de! horno de vacio CENTORR,
después de haberle dado mantenimiento correctivo y preventivo,
ubicado en el laboratorio de Comportamiento de Materiales del Centro

Tecnoldgico Aragon.

2. Realizar tratamientos térmicos en vacio y atmaodsfera de nitrégeno a la
aleacidon con memoria de forma Cu-Al-Be, para las muestras CF40 y

CF50.

3. Comparar la aparicion de la fase martensitica durante los diferentes
tiempos de tratamiento térmico en atmodsfera ambiente [1], vacio y
atmosfera de nitrégeno en las muestras con memoria de forma Cu-Al-
Be CF40 y CF50, fabricadas por solidificacion rapida.

4. Estudiar los cambios en las temperaturas de transformaciéon de la
muestra con memoria de forma Cu-Al-Be CF50 fabricadas por
solidificacién rapida, después de los tratamientos térmicos en vacio y
atmosfera de nitrogeno, y comparar los resultados con los obtenidos

en atmosfera ambiente [1].

5. Comprobar si existen perdidas por oxidacion de aluminio en la
muestra con memoria de forma Cu-Al-Be CF50 fabricada por
solidificacion rapida, tratada térmicamente en vacio y.atmodsfera de

nitrogeno.

El primer objetivo se alcanzé en gran medida, ya que el funcionamiento del
horno cumplid con las condiciones necesarias para la experimentaciéon del
presente trabajo de tesis (comprobacion de vacio, induccion eléctrica de
radio frecuencia, refrigeracion y uso de atmodsferas inertes). Estas
condiciones de operacion son las establecidas por el fabricantes, con esto se
logro hacer el presente trabajo de tesis ademas de que puede seguir siendo
utilizado en diversos estudios de metalurgia que requieran el uso de las
ventajas de vacio y atmodsferas controladas que presenta el horno a
comparacion de los de uso convencional.
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En lo referente al segundo objetivo se realizaron tratamientos térmicos en
aleaciones de memoria de forma CF40 y CF50, para el complemento del
trabajo de maestria: £Efecto de la solidificaciéon r#pids sobre la
estructura y propiedades de memoria de forma en aleaciones de
tipo Cu-Al-Be. G. A. Lara R. Instituto de Investigaciones en
Materiales, el cual dejo en perspectiva la parte de tratamientos térmicos
bajo las condiciones de vacio y atmaodsfera inerte.

Para la continuacién de este estudio se utilizd el Horno de vacio (marca
Centorr) para tratamientos térmicos el cual cumple con los requerimientos
necesarios para realizar los experimentos planteados en el trabajo de tesis

mencionado con anterioridad.

El tercer objetivo se comprobd a través de la comparacion de resultados
obtenidos en tratamientos térmicos en atmdsfera ambiente, vacid vy
atmosfera de Nitrégeno (ver tablas, 4.1, 4.2 y 4.3), lo cual demostré que
para este tipo de aleacidn es optimo realizar tratamientos térmicos en una
atmosfera de Nitrogeno ya que como se observa en los resultados de las
micrografias (figura 4.6, 4.7, 4.8 y 4.9) la aparicion de la fase martensita se
retrasa hasta 24 horas; gracias a esto, podemos manipular los tiempos de
tratamiento sin qQue aparezca la fase martensita; lo cual indica una perdida
de los elementos Cobre y Berilio (que se pudo comprobar en el presente
trabajo) modificando asi su composicién y por ende sus temperaturas de
transformaciéon martensitica hacia las altas temperaturas, mejorando asi,
las propiedades de memoria de forma y controlando las perdidas de
elementos en la composicion quimica. Lo cual es de suma importancia
debido a que en estas aleaciones cualquier variacion en los elementos
quimicos qQue conforman la aleacidn provocan grandes cambios en sus
propiedades de memoria de forma y en especifico en sus temperaturas de

transformacioén. [57].

Para el cuarto objetivo se compararon los resultados de las graficas de la
figura 4.15, 4.16, 4.17 y 4.18, resultando diferentes comportamientos para
las tres atmosferas de tratamiento utilizadas, esto nos ayuda a manipular
las temperaturas y los tiempos de tratamiento térmico de acuerdo a la
aplicacién tecnoldgica para este tipo de aleacién. No se puede afirmar cual
de las atmodsferas o tiempos de tratamiento térmicos son los mas
adecuados para las muestras obtenidas por solidificacion rapida. La

determinacién de estas variables dependera directamente de los
caracteristicas deseadas para alguna aplicacidon o estudio posterior. :
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Los resuitados obtenidos muestran el comportamiento de las temperaturas
de transformacion y crecimiento de grano en las cintas obtenidas por

solidificacion rapida.

Otra observacién de los resultados de resistividad eléctrica fue la de
diferencia de temperaturas que existe entre el inicio y el final de cada
trasformacién, siendo el doble para las muestras tratadas en nitrégeno con
respecto a las de vacio y atmosfera ambiente. esto es un indicativo de la
propiedades termoeldsticas en la transformaciéon martensitica, esto supone
una movilidad cristalografica mds rdapida en el. sentido de Ila fase
martensitica y en forma reversible hacia la fase madre [58].

Uno de los resultados obtenidos de la experimentacion es referente a la
histéresis de temperaturas(Ms-Af). Los resultados muestran un incremento
en el ancho del intervalo en funcién del tiempo de tratamiento térmico, es
decir, a mayor tiempo de tratamiento térmico es mayor la histéresis de
temperaturas de las muestras. Lo cual afecta las propiedades de memoria
de forma de esta aleacidn ya que retrasa la transformacidén martensitica y

austenitica [58, 59].

Para el uGltimo objetivo es necesario citar el trabajo realizado por Lara [1],
donde establece que la aparicidén de la fase martensita esta relacionada con
la duracién del tratamiento térmico, que se interpreta como un efecto de la
posibie perdida de aluminio por oxidacién.

Para contestar esta incognita en el presente trabajo de tesis y en funcién de
los resultados obtenidos por analisis quimico (tabla 4.7), se determind que
existen perdidas de Cobre y Berilio. Habiendo una relacion directa entre los
tiempos de tratamiento térmico y la atmosfera en la cual fue realizado el

tratamiento.

La aparicion de la fase martensita en las muestras para las diferentes
atmosferas de tratamiento y para los tiempos mas grandes de tratamiento
es el resultado de la perdida de Cobre y Berilio, lo cual para los
experimentos realizados en el presente trabajo no sigue la relacion
establecida por Belkahala y colaboradores [57], en donde se afirma que la
perdida de pequefias cantidades de Berilio (figura 1.28) modifican Ila
temperatura de transformacion martensitica Ms, hacia las altas
temperaturas, (ver micrografias 4.6, 4.7, 4.8 y 4.9).
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Para las condiciones de fabricacidon por solidificacion rapida, los materiales
obtenidos presentan gran cantidad de vacancias y tamaifnos de grano
pequefio [18,19]. El tamafo de grano para esta aleacidn no influye de
manera significativa en las temperaturas de transformacién [1]. Wood y
colaboradores [18,19], reportaron que una gran concentracion de vacancias
influye de manera determinante en las temperaturas de transformacion e
incluso sefiala que esta dependencia es mas fuerte que la que existe con el
tamaifno de grano, todo esto para el sistema Cu-Al-Ni.

Sin embargo, no se cuenta con estudios realizados al sistema Cu-Al-Be lo
cual da pie para un estudio posterior sobre la influencia de la concentracién
de wvacancia y dislocaciones sobre las propiedades de memoria de forma
para la aleacién Cu-Al-Be fabricadas por solidificacién rapida. Para este
trabajo no fueron realizados estudios sobre la dependencia de los defectos
(vacancias y dislocaciones) en las propiedades de memoria de forma de las

muestras tratadas térmicamente.
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CONCLUSIONES.

De la informacién obtenida y del analisis de la discusiéon podemos concluir lo
siguiente:

El horno de induccidon marca CENTORR se encuentra en optimas
condiciones para realizar estudios que requieran de este tipo de

tecnologia.

Los tratamientos térmicos cumplieron con las expectativas esperadas;
ya que las condiciones, son las requeridas para la contribucién a una
investigacidn que no pudo ser concluida por falta de infraestructura
necesaria en el estudio de este tipo de aleaciones.

El tiempo y la atmodsfera de tratamiento térmico es un factor
determinante en la perdida de Cobre y Berilio modificando las
temperaturas de transformacién hacia las altas temperaturas.
Concluyendo, la atmodsfera de nitrégeno es ta mejor para poder
controlar o disminuir las perdidas por oxidacidon de algun elemento
pudiendo trabajar tiempos de tratamiento hasta de 24 horas.

La variacién en las temperaturas de transformacién de la aleacién Cu-
Al-Be, son influidas de manera directa, por el cambio de Ila
composicion quimica, al ser sometida a tratamientos térmicos en
atmosferas inertes, es posible efectuarlos en tiempos mayores
disminuyendo las perdidas de elementos quimicos y asimismo
disminuyendo la variacion en las temperaturas de transformacion,
como se ha reportado en la literatura [57, 60, 80, 811].

Existen perdidas de cobre atribuidas a la oxidacidon de este elemento.
Sumado a esto las perdidas de berilio son las que afectan de manera
determinante las temperaturas de transformacién para esta aleacion.

Debido a que la técnica de absorcidén atédmica cuantifica la cantidad de
aluminio y berilio (el cobre se obtuvo por la diferencia de los dos
anteriores), se observd en los resultados obtenidos que existe una
mayor perdida de Cobre y Berilio para todas las muestras estudiadas.
Lo cual comprueba la teoria planteada en el trabajo de tesis de Lara,
en el cual se propone una perdida de elementos quimicos.
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El trabajo expone la perdida de aluminio pero en el presente se puede
concluir que las perdidas para tratamientos térmicos de la aleaciones
Cu-Al-Be, fabricadas por solidificacion rapida son de los elementos
Cobre y Berilio.

7. Se encontré que a mayor tiempo de tratamiento térmico, mayor es la
histéresis de temperaturas de transformacioén.
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PERSPECTIVAS.

Remplazar uno de los termopares de la camara, ya que esta limitado
para el funcionamiento del horno; el cual no puede alcanzar su
temperatura maxima de 2500° C. Fue reparado poniéndole una
cubierta de acero inoxidable permitiendo alcanzar 1000° C como

maximo.

Implementar un sistema de reciclaje del agua de enfriamiento del
horno de vacio CENTORR, ya que esta se utiliza una sola vez antes de
ir directamente al desague.

Actualizar los sistemas de medicion de vacio, temperatura y consumo
de energia eléctrica. Para su mejora continua.

Realizar tratamientos térmicos a la aleacion con memoria de forma
Cu-Al-Be con otro tipo de atmodsfera inerte, para comparar resultados
de temperaturas de transformacion y perdidas por oxidacidon. Utilizar
por ejemplo atmdsfera de argodn.

Realizar estudios sobre la relacién que existe entre la concentracion
de vacancias y dislocaciones, sobre las propiedades de memoria de
forma para la aleaciéon Cu-Al-Be fabricada por solidificacion rapida.
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