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RESUMEN

Se estudiaron las transformaciones de fase en un alambre pseudoelastico de la aleacion NiTi con tamafio de
grano nanométrico. Se realizaron simultdneamente ensayos mecanicos y el andlisis termografico de las
probetas a temperatura ambiente. Se pudo relacionar el perfil térmico observado con la transicion de fases que
estaba teniendo lugar. Se detectd que la transicion de la austenita a la fase R se produce en todo el rango de
tensiones investigadas, desde valores tan bajos como los 100 MPa. La transicidn se observa incluso cuando el
material aparentemente ha transformado a la estructura martensitica. Se determin6 que la evolucién de la
temperatura al equilibrio después de la transicion no sigue un camino simple.

Topico 2: Materiales Metélicos
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1. INTRODUCCION

Las aleaciones NiTi de composicidn cercana a la estequiométrica constituyen los materiales con memoria de
forma mas usados, debido a la combinacidon de buenas propiedades mecanicas y funcionales [1,2]. Estas
propiedades mejoran incluso cuando el material posee una microestructura con granos nanométricos [3]. Las
propiedades funcionales, como la memoria de forma y la pseudoelasticidad, tienen su origen en transformaciones
del tipo martensitico, en las que estan involucradas tres fases. La fase de alta temperatura se denomina austenita
y tiene una estructura cubica ordenada del tipo CsCl (B2). La fase de baja temperatura se denomina martensita y
tiene una estructura monoclinica (B19"). Bajo tratamientos termomecanicos apropiados, la tercera fase que
aparece en un rango intermedio de temperaturas se denomina R y tiene una estructura romboédrica [4]. Las
transformaciones se pueden inducir por el cambio de la temperatura (T) o por la aplicacion de tensiones
mecanicas (c). En este Gltimo caso, cuando la muestra se encuentra en fase austenita, lo que ocurre por encima
de una temperatura caracteristica denominada A, se observa un ciclo tensién aplicada vs. deformacién como el
de la Fig. 1a. Este comportamiento se denomina pseudoelastico. Se puede observar que al comenzar a deformar
se tiene un aumento aproximadamente lineal de la tension hasta unos 520 MPa. A partir de ese valor, el material
deforma a los fines précticos un 7% a tension constante debido a la transformacion martensitica. Al descargar se
observa una histéresis de aproximadamente 200 MPa, con la retransformacion ocurriendo también a tension casi
constante. En los tramos horizontales del ciclo de la Fig. 1a, la muestra es barrida por interfases bien definidas,
facilmente detectables a simple vista. Esto se corresponde con la propagacion de frentes de transformacion-
retransformacion localizados. La cantidad de interfases depende de factores como la geometria, las dimensiones
de la probeta y la velocidad de deformacion impuesta en el ensayo [5].

Es posible detectar esta actividad de transformacién a lo largo de la muestra, gracias al calor asociado a las
transformaciones martensiticas involucradas (transiciones sélido-solido de primer orden). El andlisis
termografico realizado durante el ensayo que se muestra en la Fig. 1a permite observar claramente la ubicacion
de las interfases (Fig. 1b). Como ejemplo, en las Fig. 1c, d y e se muestra la evolucion de dos interfases,
representadas por los picos de temperatura, durante la transformacion de austenita a martensita (exotérmica),
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correspondiéndose los nimeros con las posiciones indicadas en la Fig. 1la. Para ensayos realizados en alambres
utilizando mordazas de apriete, se encuentra en general que los frentes de transformacion se nuclean uno en cada
mordaza de la maquina de ensayos, por la tension extra que se genera sobre la muestra. Estos dos frentes van
luego barriendo la muestra hasta juntarse en una posicién cercana al punto medio del alambre. En la
retransformacion, las interfases aparecen generalmente en esta Ultima zona que transformdé a martensita,
siguiendo luego el camino inverso.

La zona inicial O-P durante la carga en la Fig. 1a, es de particular interés en el contexto del presente trabajo. Esta
region es usualmente interpretada como correspondiente a la deformacién eléstica de la fase B2 previa a la
induccién de la fase B19". Sin embargo, un andlisis cuidadoso de esa zona muestra que la curva tension vs.
deformacidn no es lineal y tiene histéresis. La curvatura observada ha sido relacionada con la transformacion de
la austenita a la fase R [6], que se caracteriza por tener una deformacién del orden del 1% y una histéresis de
alrededor de 10 MPa. En este caso no hay evidencia de una interfase localizada avanzando por la muestra, segin
muestran mediciones realizadas con extensometros multiples [7].
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Figura 1. Ciclo tension vs. deformacioén. (a) Transformacion completa. (b) Imagen termogréfica de la muestra. (c), (d) y (e)
Perfiles de temperatura sobre la muestra para los tres puntos indicados en la Fig. 1a.

Habitualmente, en la literatura se supone también la existencia de comportamiento elastico puro en otras zonas
del ciclo tension vs. deformacién. Este es el caso de la carga-descarga en la zona posterior al plateau de
transformacion de la Fig. 1a, o cuando se realizan cargas-descargas parciales entre las ramas horizontales en la
misma figura. Resultados preliminares obtenidos para la region de carga inicial han motivado la realizacion del
analisis termogréafico en zonas especificas del ciclo tension vs. deformacion, usando desplazamientos de una
magnitud adecuada como para no producir el movimiento de interfases localizadas por transformacién a la
martensita. Se espera de esta manera obtener informacion acerca de la actividad de transformacion y su carécter
(localizado vs. homogéneo) en dichas zonas.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se utilizé alambre comercial de Ti - 50.9 at%Ni con un diametro de 1.2 mm (Memory Metalle, Weil am Rhein,
Alemania). En fébrica, el material fue extrudido en caliente, sometido a varios pasos de trefilado/recocido
intermedios, un recocido final bajo carga a unos 500°C durante 60 s y luego sometido a una limpieza de éxidos
superficiales mediante un ataque quimico. Los ensayos mecanicos se realizaron en una maquina servohidréulica
MTS 858 Mini Bionix Il a temperatura ambiente dentro de una sala con control de temperatura. Se utilizé un
extensémetro axial de 25 mm de longitud calibrada. Los valores de deformacion se indican con los subindices
CH y EM, cuando provienen del desplazamiento del piston o de la sefial del extensdmetro, respectivamente. Las
muestras fueron alambres de 70 mm de largo, en las que la longitud Gtil sometida a deformacion fue de 35 mm.
Solo la superficie de esta Gltima zona fue recubierta con una fina capa de color oscuro usando un aerosol de
grafito coloidal. De esta forma se optimiz6 la capacidad de deteccidn de la cAmara de imagenes infrarrojas
VarioTHERM de la empresa Infratec, Dresden, Alemania. El sistema detecta longitudes de onda alrededor de los
4 um vy tiene resoluciones espacial y térmica mejores a 0.2 mmy a 0.1 K, respectivamente. Los experimentos se
realizaron con control de desplazamiento o de carga y a distintas velocidades de movimiento del pistén, segin la
caracteristica de la zona estudiada.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En primer lugar se tratd de definir un procedimiento adecuado para caracterizar el comportamiento en las
distintas zonas de interés, utilizando de manera simultdnea experimentos mecanicos y termogréaficos. Se
comenzé estudiando la zona inicial de carga de la Fig. 1a (O-P). Se someti6 a una muestra de NiTi a sucesivas
rampas de carga y descarga con control de desplazamiento y a una velocidad de 0.1 mm/min. La amplitud del
movimiento total se fue aumentando en forma progresiva con los ciclos (incrementos de a 0.01 mm). En la
Fig. 2a se muestran los dos ultimos ciclos (ciclos 19 y 20). En el Gltimo ciclo se alcanz6 un valor maximo de
tension de 230 MPa, muy por debajo de la tension necesaria para inducir la martensita (ver Fig. 1a). En la
Fig. 2b puede observarse el perfil de temperaturas a lo largo de la muestra para tres instantes de tiempo
especiales, que se corresponden con los nimeros en la Fig. 2a. El caso 1 corresponde a la muestra en equilibrio
térmico con el ambiente, el caso 2 muestra el aumento de temperatura en el momento de terminar de cargar la
probeta y el caso 3 muestra la disminucion de temperatura al concluir la rampa de descarga. Se puede ver que en
los casos 2 y 3 la variacion de temperatura medida sugiere la ocurrencia de una actividad homogénea de
transformacion a lo largo de la muestra. Sin embargo, al no ser instantinea la deformacién aplicada (condicion
adiabatica), el perfil de temperatura resultante al finalizar la carga o descarga dista de ser plano, estando la
temperatura de los extremos determinada por el contacto térmico con las mordazas. Se mantuvo constante el
desplazamiento después de cada rampa por un periodo de tiempo de 150 s, para permitir la evolucion de la
temperatura hacia el equilibrio. Esto se puede observar en la Fig. 2c, en la misma escala temporal que la usada
en la Fig. 2a, donde se ha graficado la temperatura promedio en los 3 mm centrales de la probeta. Al cargar
(descargar) hay una subida (bajada) de la temperatura, seguida de una evolucidon hacia el equilibrio. EI méximo
cambio de temperatura fue de unos 0.7°C.

Se sabe que los metales presentan el denominado efecto termoeléstico, caracterizado por el cambio de
temperatura ante una deformacion rapida en el rango eléstico [8]. Este efecto, al ocurrir de manera simultanea a
las transformaciones de fases involucradas en los experimentos presentes, podria estar afectando los resultados.
Se decidid, por lo tanto, determinar su magnitud. Para ello se midié la misma secuencia de ciclado (Fig. 2a)
sobre un alambre de acero. La evolucion térmica resultante también puede observarse en la Fig. 2c. En este caso
la amplitud méaxima medida es menor, alrededor de 0.09°C y tiene signo contrario al de la sefial del NiTi. Por lo
tanto el efecto térmico en el NiTi puede relacionarse con la transformacion a la fase R y el efecto de la
deformacion elastica puede despreciarse.

Se procedio a analizar los cambios de temperatura que aparecen al recorrer una mayor extension de la zona O-P
de la Fig. 1a, sin llegar a la transformacion a la martensita. Para ello se fue incrementando la fuerza aplicada en
pasos de 25 N, realizados a una velocidad de 1.25 N/s, y con 150 s de espera entre pasos, hasta alcanzar una
tension cercana a los 440 MPa. La descarga se realizo en forma similar. La secuencia completa puede observarse
en la Fig. 3a. Se trabajo controlando la fuerza, para garantizar que la tension mecanica no superara el valor del
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plateau. En la Fig. 3b se puede observar el correspondiente ciclo tension vs. deformacién medido con un
extensdmetro. Se hacen evidentes tanto la no linealidad como la aparicion de la histéresis. El aspecto serrado se
debe a la secuencia usada de carga y descarga por pasos. La temperatura medida en funcién del tiempo presenta
saltos positivos durante la carga y negativos durante la descarga. Tomando la diferencia AT entre la maxima
temperatura alcanzada en cada paso durante la carga y la temperatura ambiente se construyé la Fig. 3c. Se
procedio en forma similar durante la descarga, usando la temperatura minima alcanzada (Fig. 3d). Se puede
observar que hay un méaximo de actividad en la transicion para el rango de tensiones intermedias. Esto es
coherente con el aplanamiento de la curva tension vs. deformacion de la Fig. 3b, que se produce entre los 140 y
los 320 MPa. Alli, el cambio de tension aplicada implica una mayor deformacion inducida, que se produce por
un mayor volumen transformado, y por lo tanto hay una mayor cantidad de calor en juego.
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Figura 2. Efectos térmicos por sucesivos ciclos de carga y descarga. (a) deformacion en funcién del tiempo, (b)
perfiles de temperatura en el NiTi y (c) evolucién temporal de la zona central.

Los resultados previos demuestran que la transformacion de la austenita a R ocurre en todo el rango analizado,
incluyendo tensiones realmente bajas, y que esta transicion se caracteriza ademas por producirse en forma
homogénea a lo largo de la muestra. La utilizacion de incrementos rapidos de carga ha demostrado ser una
herramienta adecuada para la deteccion de la actividad de transformacion. Si se aumenta la velocidad de
deformacion, se lograra una mayor adiabaticidad del sistema y se resaltaran mejor los efectos térmicos asociados
a los procesos actuantes. Se estudié entonces el efecto de ciclos de pequefia amplitud de deformacion realizados
a gran velocidad en los puntos A, D y M del ciclo tension vs. deformacion indicados en la Fig. 4a La amplitud
impuesta en cada salto fue de 0.154 mm a una velocidad de 0.117 mm/s, esperando 150 s después de cada carga
0 descarga. Se realizaron 10 ciclos en cada zona de la Fig. 4a, correspondiendo A y M a estados
mayoritariamente austeniticos y martensiticos, respectivamente. En D se tiene la coexistencia de austenita y
martensita. En los tres casos la velocidad de deformacién fue suficientemente alta como para lograr que el
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cambio de temperatura en la muestra sea homogéneo, como puede observarse en la Fig. 4b para el ciclado en la
zona A. Los perfiles inmediatamente después de terminar la carga (curva mas caliente) y la descarga (curva méas
fria), sugieren un proceso adiabatico. En ninguno de los casos analizados hubo evidencia de movimiento
localizado de interfases. La amplitud térmica fue mayor en las zonas con austenita que en las zonas con
martensita.
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Figura 3. Efectos térmicos para deformaciones pequefias. (a) tensién mecanica en funcion del tiempo, (b) ciclo
tension vs. deformacion resultante y respuesta térmica maxima en la zona central durante (c) la carga y (d) la descarga.

La evolucién de la temperatura en funcion del tiempo para cada punto de la probeta se puede describir mediante
una curva exponencial de la forma

t
+Aeh

T = T,

@

siendo T4 la temperatura ambiente, A la amplitud y t una constante de tiempo que se puede calcular mediante
un ajuste por cuadrados minimos a partir de los datos experimentales. El promedio de estas constantes de tiempo
se puede observar en la Fig. 4c para posiciones particulares sobre la muestra. En el eje de ordenadas figura la
variable zgg. que es la posicion a lo largo de la muestra respecto de la longitud total. De esta manera se tiene en
cuenta la deformacion en cada uno de los tres casos. Los cuadrados y circulos corresponden a constantes de
tiempo para el material mayoritariamente en austenita y en martensita, respectivamente. Los triangulos son para
el caso intermedio, cuando las interfases que delimitan la martensita se encuentran en las posiciones indicadas
con las lineas de trazos (la interfase superior apenas aparece). El ajuste parabdlico que se muestra también en la
Fig. 4c permitié detectar la simetria de las constantes de tiempo respecto al punto medio de la muestra. Con esto
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se vio que las corrientes convectivas no tienen una influencia muy marcada en la evolucién térmica de la
muestra.
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Figura 4. Efectos térmicos para pequefias variaciones de la deformacidn. (a) ciclo tension vs. deformacion, (b)
perfiles de temperatura en la zona A, (c) constantes de tiempo a lo largo de la muestra.

La dependencia de las constantes de tiempo con la posicidn esta relacionada con la importancia relativa de la
conductividad térmica a lo largo del alambre respecto de la transferencia por conveccion hacia el medio
ambiente. Cerca de los extremos el material se enfria mas rapido porque los dos mecanismos son relevantes, ya
gue las mordazas se pueden considerar como una fuente térmica. El balance térmico formulado para un elemento
de volumen ubicado en una cierta posicién z a lo largo del eje del alambre permite escribir que, una vez
finalizada la carga o la descarga, el perfil de temperaturas T(z, t) debe satisfacer la ecuacion [9]:

)

siendo k el coeficiente de conduccion del calor, h el coeficiente de transferencia del calor por conveccion al
medio circundante, p la densidad del material, C la capacidad calorifica, ¢ el didmetro del alambre y T, la
temperatura ambiente. En la parte central de la muestra, el perfil de temperatura tiene derivada segunda muy
pequefia y la vuelta al equilibrio esta regida fundamentalmente por la conveccion. En ese caso, la temperatura
tiene un comportamiento exponencial, con una constante de tiempo dada por



IBEROMET XI
X CONAMET/SAM 2 al 5 de Noviembre de 2010, Vifia del Mar, CHILE

®)

Las constantes de tiempo promedio que resultan de la zona media de la muestra son t, = 29.5 s para la austenita
y v = 24.4 s para la martensita. De aqui resultan ha = 33 W m? K* y hy, = 38 W m? K, respectivamente, ya
gue al transformar los valores de p y C se mantienen constantes, pero el diametro disminuye. Hay que recordar
gue estos valores de h no se corresponden con los de la superficie del alambre, ya que para realizar la medida
infrarroja fue necesario colocar una capa de carbono. El aumento de la eficiencia en la transferencia del calor
para la martensita habria que atribuirselo entonces a un mejor contacto entre la superficie metalica y la capa de
carbono.

Se podria pensar que la evolucion en los extremos de la muestra esta regida fundamentalmente por la conduccion
hacia o desde las mordazas. La simplificacion de despreciar el término de transferencia de calor a través de la
superficie en la ecuacién 1 no hace que la formula sea mas facil de resolver. Se puede observar que las
constantes de tiempo cuando la muestra estéa en la zona A (cuadrados en la Fig. 4c) son mayores que cuando esta
en M (circulos). Esto estaria sugiriendo asignar cualitativamente a la austenita un coeficiente de conduccion del
calor mas pequefio que a la martensita, lo que contradice los resultados de la literatura [10]. Es también de notar
gue cuando la interfase austenita/martensita esta dentro de la muestra (ciclado en la zona D, interfases indicadas
con lineas de trazos en Fig. 4c), la constante de tiempo (tridngulos) no presenta un salto entre una region y la
otra. O sea que por alguna razén esa parte del material se comporta como cuando estd mayoritariamente en
austenita. Para verificar esto, se ensayd otra muestra en la zona de coexistencia, llevando previamente la
interfase de la transformacién a la martensita a una posicién mas centrada en la probeta. En la Fig. 5a se pueden
ver los nuevos perfiles de temperatura, inmediatamente después de terminada la carga (curva mas caliente) y la
descarga (curva mas fria). Se ve claramente la diferencia de amplitud térmica entre la zona en austenita (mayor
AT) y aquella en martensita. También se puede observar que las interfases no estan asociadas a las zonas donde
hay variacion de temperatura, sino que caen en ambos casos en donde la amplitud térmica es mayor. En la
Fig. 5b se presentan los promedios de las constantes de tiempo ajustadas para distintas posiciones a lo largo del
alambre. Se observa que en este caso tampoco aparece en la interfase un salto de la constante de tiempo hacia
valores menores para la zona que esta en martensita. Se requiere una mayor cantidad de estudios para entender
este comportamiento.
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Figura 5. Efectos térmicos para pequefias variaciones de la deformacién. (a) perfiles de temperatura en la zona D,
(b) constantes de tiempo a lo largo de la muestra.
4. CONCLUSIONES

Se estudié la respuesta térmica de un alambre comercial de NiTi con comportamiento pseudoelastico a
temperatura ambiente. EIl alambre de 1.2 mm de didmetro poseia una microestructura de granos de tamafio
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nanométrico. Usando ensayos mecanicos y un sistema de termografia se separaron los efectos de la
transformacion a la fase R de los de la martensita. Se concluye que:

1- La transformacion a la fase R se produce homogéneamente en la muestra.

2- La disminucion de la pendiente en la curva tensién vs. deformacion en el rango aparentemente lineal para
pequefias deformaciones esta asociada a una mayor actividad de transformacion a R.

3- Hay evidencia de transformacion para valores muy pequefios de carga (del orden de 100 MPa).

4- Un cambio homogéneo de temperatura se detecta también cuando el material se encuentra mayoritariamente
en martensita y entre las ramas horizontales del ciclo pseudoeléstico. Esto estaria indicando que incluso a altas
tensiones hay zonas que solo transforman entre austenita y R.

5- La evolucidn de la temperatura del alambre al equilibrio tiene un comportamiento complejo.
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