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Resumen

El desarrollo y estudio de nuevos materiales permiten generar nuevas aplicaciones
tecnoldgicas. Dentro de los nuevos materiales se encuentran los materiales con memoria
de forma también llamados inteligentes, ya que éstos pueden funcionar como sensores y
actuadores al mismo tiempo. La aplicacién de estos materiales abarca varios campos. En la
industria de la construccion se emplea este tipo de materiales como disipadores de energia.
Adems4s en la medicina, se emplean implantes de estos materiales para corregir la postura
de huesos y para la fabricacién de instrumentos quirirgicos. En dichas aplicaciones los
materiales inteligentes sustituyen a materiales convencionales debido a su comportamiento
mecanico poco usual. A medida que este comportamiento mecanico se entienda mejor, se
podran desarrollar mas aplicaciones que faciliten las tareas del ser humano.

En el presente trabajo se utilizé6 un material con memoria de forma del tipo CuAlBe.
Parte de este trabajo consistié en la fabricacién y caracterizacién de dicha aleacién. La
fabricacion por fundicién se llevé a cabo en un horno de induccién con atmésfera contro-
lada. La fundicién fue colada en una lingotera de cobre y se dejé enfriar a temperatura
ambiente. Del lingote obtenido, se cortaron pequenias rebanadas que fueron laminadas en
caliente hasta obtener laminas con espesores de 0.7 milimetros. Las laminas fueron maqui-
nadas en forma de probetas para ensayos de tension uniaxial. Las probetas fueron tratadas
térmicamente para liberar esfuerzos y acentuar las propiedades de memoria de forma. En
este punto se llevé a cabo gran parte de la caracterizaciéon del material a través de distin-
tas técinicas. Entre ellas tenemos los siguientes: andlisis quimico, calorimetria diferencial
de barrido, microscopia éptica, difraccién de rayos x, microscopia electrénica de barrido,
microscopia de fuerza atémica y prueba tension uniaxial. Las primeras seis técnicas per-
mitieron conocer parametros del material como: la composicién quimica, temperaturas
criticas de transformacién y algunos pardmetros geométricos de la martensita inducida
por esfuerzo.

Para la prueba de tensiéon uniaxial realizada se modific6 un marco de carga comercial
de la marca MTS. A este marco se le adapté un sistema dptico, rieles, platinas de posicio-
namiento y una camara digital que hicieron posible la adquisicién de las imagenes sobre la
superficie de la probeta. Ademads de las imagenes se adquirieron datos de fuerza, desplaza-
miento y deformacién de manera simultanea. Con los datos adquiridos fue posible realizar
un posprocesamiento de lo mismos y medir la deformaciéon del material ensayado a un
nivel micro y macromecénico. Cabe mencionar que para las pruebas de tensiéon uniaxial se
realizé la calibracién de cada uno de los sensores de mediciéon empleados en el dispositivo
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X RESUMEN

experimental y se llevé a cabo la validacién de resultados al medir deformacién en un
material convencional con una técnica convencional como lo es extensometria eléctrica.

Con lo anterior fue posible estudiar el comportamiento micro y macromecanico de tres
materiales. Un material convencional, un material biolégico, y un material con memoria
de forma (MMF); es decir, aluminio, pericardio bovino y CuAlBe; respectivamente.

Para el material convencional se obtuvieron valores de deformacién que concuerdan
tanto a nivel macro como microscépico. De ellos fue posible calcular su médulo elastico el
cual result6 ser de 60 GPa. En el pericardio bovino, que es un material biolégico al cual
no se le puede adherir ningin tipo de extensémetro (eléctrico o mecénico), fue posible
medir la deformacién del material mediante correlacién de imégenes digitales y con los
criterios de deformacion propuestos en este trabajo. De ello se obtuvo que el pericardio
bovino cuenta con un médulo elastico de 160 MPa.

Respecto al CuAlBe, parte medular de esta investigacién, se logré caracterizar la trans-
formacién martensitica de este material durante ensayos de tensién uniaxial utilizando
correlacion de imagenes digitales. Se observo que dicha técnica es capaz de medir defor-
maciones no homogéneas en el CuAlBe. Se ensamblaron mosaicos de imagenes que reflejan
el comportamiento de las agujas de martensita donde se aprecia que el crecimiento de éstas
no solo depende de la orientacién del cristal sino que también depende del estado de esfuer-
zos al cual esté sometido el material. También se estudiaron los efectos de la transformacién
martensitica y su contribucién al comportamiento mecénico en el material y con ello fue
posible medir la deformacién y calcular el médulo eldstico en Cu-Al-Be a nivel micro y
macromecanico para las fases involucradas: 110 GPa para la fase austenita y 27 GPa para
la mezcla de fases.



Abstract

The study and development of new materials have been used to forge new technology.
Shape memory alloys (SMA’s) have been cataloged as new materials with applications are
in fields like the construction industry where these materials have been used as mechanical
elements of damping; in medicine, SMA’s have been used for biomechanical prosthesis in
order to correct the position of bones and also to make surgical instruments. In these
applications, because of their mechanical, SMA’s can substitute more efficiently, conven-
tional materials. To get a better understanding of SMA’s, new investigations are needed
and new applications of these materials will satisfy the ever demanding human needs.

In this work a CuAlBe Polycristallyne SMA was employed and part of this work was
the fabrication of the alloy. CuAlBe Polycristallyne SMA was melted in an induction fur-
nace with Ar atmosphere. Small slices were cut from the ingot obtained by a melting
process. The slices were hot-rolled to get thin sheets until the thickness was around 0.7
mm. From the thin sheets tensile specimens were machinated in a CNC machine. Heat
treatment was applied to the specimens to get the 3 phase stability. At this point the mate-
rial was characterized using the following techniques: chemical analysis, differential screw
calorimeter, optical microscopy, scanning electron microscopy, atomic force microscopy,
x ray diffraction, and uniaxial tension test. With the first six characterization techniques
the parameters obtained were: chemical composition, critical transformation temperatures
and also some geometrical parameters of the stress-induced martensite.

A commercial MTS load frame was used for the uniaxial tension tests; an optical
system, three x, y, z positioning stages and a digital camera were adapted to the frame in
order to acquire digital images from the specimen surface. Beside the images, displacement,
force and strain data were acquired too. With the acquired data a post processing of them
was done. Hence strain measurements were done at micro and macromechanical level. It
has to be pointed out that some calibration and validation experiments had to be done in
order to get more accurate results.

Since the microscopic deformation behavior was assessed using digital imaged correla-
tion with the material’s natural optical texture, the study was extended to other materials:
it was possible to study the micro and macromechanical behavior of conventional material
—aluminum—, a biological material —bovine pericardium— and a shape memory ma-
terial —CuAlBe—. Strain measurements were obtained for each material and they were
congruent at micro and macromechanical level. In addition the elastic modulus of each
material was calculated: the elastic modulus were 60 GPa for aluminum, 160 MPa for
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bovine pericardium and 110 GPa for the CuAlBe austenitic phase and 27 GPa for the
mixture of austenite and martensitic phases.

For the CuAlBe alloy, it was possible to characterize the martensitic transformation
under uniaxial tension test using digital image correlation. This technique showed the
non-homogeneous deformation in the CuAlBe alloy. The acquired images were assembled
in order to study a bigger area than a single image. The mosaics showed that the mar-
tensitic plates growth tended to form bands thus showing a weaker dependence on crystal
orientation.



Introduccion

El desarrollo y estudio de nuevos materiales representan una gran alternativa para
sustituir a los materiales convencionales de manera mas eficiente. Es por ello que hoy en
dia se han desarrollado una gran cantidad de investigaciones, tedricas y experimentales,
que tratan de explicar el comportamiento de los nuevos materiales. Dentro de los nuevos
materiales se encuentran los materiales con memoria de forma (MMF).

Los MMF se distinguen por tener un comportamiento mecédnico no convencional ya
que tienen la capacidad de recobrar su forma original, después de haber sido deformados
de manera aparentemente plastica, mediante un simple calentamiento. Esta capacidad
del material, junto con otras mads, hace muy atractiva su aplicacién en la solucién de
multiples problemas précticos; sin embargo, el comportamiento mecéanico no convencional
de estos materiales lleva consigo una gran complejidad en su prediccién ya que es no lineal,
altamente anisétropo, histerético y dependiente de la temperatura.

Actualmente existen un buen nimero de publicaciones que tratan de explicar y prede-
cir el comportamiento de este tipo de materiales. Dichas publicaciones abordan el tema de
forma tedrica y experimental. En la parte tedrica, por la complejidad del comportamiento
de los MMF, diversos autores han propuesto modelos matematicos para simular su compor-
tamiento termomecdanico. La mayoria de estos modelos dejan de lado algunos parametros
o bien realizan estudios para casos de carga simplificados o para muestras monocristalinas.
En la parte experimental se han publicado algunos trabajos donde se presentan estudios
de monocristales o policristales que permiten observar el comportamiento mecéanico de
dichos materiales a un nivel macroscopico y sélo en algunos casos a nivel microscépico
limitandose al estudio de monocristales. Con lo anterior cabe senalar que existe un gran
cumulo de conocimientos en el area; no obstante, se requieren de estudios cada vez mas
especializados para predecir con mayor certeza el comportamiento de los MMF-.

Con el avance de la tecnologia y la interaccién entre diversas disciplinas surgen nuevas
posibilidades para realizar investigaciones que expliquen, de una manera mas clara y pre-
cisa, el comportamiento mecanico de los materiales. Tal es caso de las técnicas de andlisis
de iméagenes que permiten obtener, de manera experimental, el campo de desplazamiento
o velocidad que generan flujos sujetos a diversas condiciones de frontera o bien en los
cuales el fluido presenta propiedades no convencionales. Estas técnicas, basadas en com-
paracién o correlacion de imagenes, hoy en dia son ampliamente empleadas en la mecénica
de fluidos asi como también son utilizadas en otras areas. El uso de este tipo de técnica,
en el drea de mecdanica de solidos, presenta varias ventajas sobre técnicas convencionales
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para la caracterizacién mecanica de materiales. Las ventajas son las siguientes: a) no re-
quiere contacto con el material; por lo tanto, resulta adecuada para medir la respuesta de
materiales suaves o espesores muy reducidos como los polimeros, biomateriales etc., b) es
una técnica multi-escala ya que se pueden analizar imagenes obtenidas por una camara
fotogréfica con lente convencional hasta imagenes obtenidas con microscopios de alta re-
solucién, ¢) es una técnica de campo lo cual resulta muy importante cuando el material
presenta deformaciones no homogéneas.

A pesar de las investigaciones realizadas en MMF durante los dltimos 30 anos, no se
ha estudiado el comportamiento micro y macromecanico de un MMF mediante correlacion
de imagenes digitales. Es por ello que en este proyecto se emplea una técnica de andlisis
de imagenes digitales con el fin de predecir el comportamiento de los MMF de una manera
mas precisa.

En el presente trabajo se estudia el comportamiento mecénico de MMF policristalinos
de forma experimental. En particular se desarrolla una técnica para el estudio de la trans-
formacién martensitica inducida por esfuerzo y se estudia la contribucién de la misma al
comportamiento mecanico a nivel micro y macroscopico. A nivel microscopico se utiliza la
técnica llamada correlacién de imagenes digitales que permite conocer el modulo elastico
del material en regiones especificas del mismo. A nivel macroscépico se realiza una prueba
de tensién uniaxial a una probeta de MMF (policristalina). De la prueba de tensién unia-
xial se adquieren simultdneamente datos de tiempo, fuerza, desplazamiento e imagenes in
situ de la superficie de la probeta. Los datos adquiridos (tiempo, fuerza, desplazamiento e
imégenes) son posprocesados para obtener informacién a nivel macro y micromecénico del
comportamiento de estos materiales. Las imagenes son analizadas mediante un programa
computacional donde se determina el campo de desplazamiento generado durante el ensa-
yo de tensién. De los campos de desplazamiento se obtienen medidas de deformacién, con
distintos métodos propuestos en este trabajo. Con todos los datos adquiridos de la prueba
v los datos procesados es posible determinar el comportamiento mecanico promedio en
diversas regiones de la probeta de tension.



Capitulo 1

Antecedentes

1.1. Materiales con memoria de forma(MMF)

Algunos materiales tienen la capacidad poco usual de recuperar su forma original
después de haber sido deformados de manera aparentemente permanente, a baja tempe-
ratura, recuperando su forma inicial mediante un simple calentamiento. Esta capacidad
es llamada ” Efecto memoria de forma”. Existe una serie de materiales que presentan el
efecto memoria de forma entre los que destacan algunos ceramicos, algunos polimeros,
algunos metales puros, algunas aleaciones metdlicas e incluso en algunos microorganismos
[1].

Estos materiales presentan una serie de efectos asociados ademéds del efecto memoria
de forma; entre ellos se encuentran: el efecto memoria de forma simple, el doble efecto
memoria de forma, el efecto supereldstico, entre otros. A este tipo de materiales se les
conoce como "Materiales con memoria de forma” (MMF). Los efectos que presentan estos
materiales estan asociados a una transformaciéon martensitica de tipo termoeléstica, la
cual puede ser inducida por temperatura o esfuerzo [2, 3, 4].

1.2. Transformacion martensitica

Actualmente la definicion més aceptada para la transformacién martensitica es la
publicada por Olson, Cohen y Clapp ésta es la siguiente: “Es una transformacién por
desplazamientos, de primer orden, con una deformaciéon homogénea de red constituida
principalmente por una deformacién cortante” [5].

El término desplazamiento se debe a que los atomos, que dan lugar a la estructura
cristalina, se mueven cooperativamente distancias menores al parametro de red. Lo ante-
rior origina la aparicién de la nueva fase, en estado sdlido, sin cambio en la composicion
quimica. La transformaciéon martensitica por desplazamiento se caracteriza por ser primer
orden ya que se acompana de una discontinuidad en propiedades como el volumen, la
presion, etc. También se considera de primer orden por la existencia de una histéresis y

1
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Figura 1.1: Temperaturas criticas de la transformacién martensitica

por que las dos fases involucradas coexisten y se diferencian claramente una de la otra.
Como se mencioné anteriormente, el cambio de la estructura cristalina del material du-
rante la transformacién martensitica se manifiesta mediante una deformacién homogénea
de la red cristalina [6]. Dicha deformacién causa un cambio de forma, perceptible a nivel
macroscopico, en la superficie de la muestra. La transformaciéon martensitica se puede
inducir por temperatura, esfuerzo o una combinacién de ambos como se ve en la seccién
siguiente.

1.2.1. Transformacién martensitica inducida por temperatura, esfuerzo
o combinacion de ambos

La transformacién martensitica puede ser inducida por enfriamiento [3, 4]: por lo que
una disminucién en la temperatura, hasta alcanzar un punto critico, dard como resultado
el cambio de fase en el material. Las temperaturas criticas, que definen el inicio y fin de la
transformacion, se muestran en la Figura 1.1. En esta figura se presenta un diagrama frac-
cion volumétrica transformada—temperatura, en la cual se indican las cuatro temperaturas
criticas. Las temperaturas M, y My corresponden al principio y al fin de la transformacién
directa (de austenita a martensita). De la misma manera las temperaturas Agy Ay estan
definidas como el principio y fin de la transformacién inversa (de martensita a austenita).
En las aleaciones metdlicas estos cuatro puntos de transformacién dependen esencialmente
de la composicién quimica y del historial térmico de las aleaciones como se reporté en la
literatura [2, 9].

La transformacién martensitica es inducida por esfuerzo (TMIE) cuando el material es
sometido a carga a una temperatura constante y mayor a M. En las condiciones anteriores
el material transformard hasta alcanzar un valor critico llamado o.. Estas dos maneras de
inducir la transformacién y la combinacién de ellas se explican en la Figura 1.2 [7, 8, 9].

En la Figura 1.2(a) se presenta un diagrama genérico esfuerzo-temperatura-transformacion
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Figura 1.2: Diagrama esfuerzo-temperatura-transformacién.
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Figura 1.3: Efecto supereléstico.

donde se muestran los tipos de transformacién mencionados. En la Figura 1.2(a) se obser-
va que cuando el esfuerzo aplicado es cero, la transformacién inicia en Mj y finaliza en My
(como se mostro en la Figura 1.1); es decir, la transformacién se induce por temperatura.
Asi mismo, cuando la temperatura de prueba es constante, la transformaciéon martensitica
inicia cuando el esfuerzo aplicado alcanza un valor critico o, y finaliza cuando el esfuerzo
toma el valor de o¢ (Figura 1.2(b)); en este caso tenemos la TMIE.

Es claro de la Figura 1.2(a) que el valor del esfuerzo critico varfa al cambiar la tempera-
tura de prueba y que dicho cambio depende de la pendiente de la recta de transformacion.
Para un esfuerzo constante distinto de cero (Figura 1.2(c)) las temperaturas de inicio
y fin de transformacién (M7 y M?) se incrementan por una cantidad proporcional al
esfuerzo; Esto representa el caso donde la transformacién martensitica es obtenida por
temperatura y esfuerzo. La pendiente de la recta de transformacion corresponde con la
razén de Classius-Clapeyron y es un parametro caracteristico del tipo de transformacién
que presenta el material.

1.3. Comportamiento termomecanico de los MMF

El comportamiento mecanico de los MMF es considerablemente diferente al que presen-
tan los materiales convencionales. Dicho comportamiento es no lineal, anisétropo, histeréti-
co y dependiente de la temperatura. Ademds se presentan una serie de efectos asociados a
la transformacién martensitica que a continuacién se describen. Efecto memoria de forma
simple: consiste en la recuperacion espontanea de una deformacién aparentemente plasti-
ca en el material, mediante un calentamiento por encima de la temperatura A [2]. Doble
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Figura 1.4: Anisotropia eldstica

efecto memoria de forma: consiste en el cambio de forma que sufre el material al pasar
por una cierta temperatura critica; es decir, el material toma dos formas predetermina-
das, una de “alta” temperatura y otra a “baja” temperatura, ambas adquiridas durante
el proceso termo-mecdanico llamado educacion [2]. Efecto supereldstico: se presenta cuando
el material se encuentra a una temperatura superior a Ay y bajo condiciones de carga; el
comportamiento que se observa consiste en que el material puede ser deformado hasta 100
veces més que un metal convencional y es capaz de regresar a su forma original al retirar
la carga. Lo anterior se debe a que la naturaleza de la transformacién martensitica, a una
temperatura mayor a Ag, asi lo permite. En la Figura 1.3 se ilustra el efecto supereldstico
reportado por Wayman et al. [2]; cabe destacar que el comportamiento en policristales es
distinto en monocristales como se muestra en la Figura 1.3.

1.3.1. Anisotropia mecanica de los MMF

La anisotropia mecanica de los materiales con memoria de forma esta presente en tres
formas: a) anisotropia elastica, b) anisotropia trasformacional y c¢) anisotropia por mezcla
de fases [10, 11, 12, 13]. La anisotropia eldstica, o inherente a la fase madre, es aquella que
se debe a la interaccion atémica en una celda cristalina. La celda cristalina, en este caso
cibica centrada en el cuerpo, presenta distancias distintas entre dtomos para distintas
direcciones y esto hace que la respuesta a cargas externas dependa de la orientacion en la
que es medida como se muestra en la Figura 1.4.

La anisotropia transfomacional se debe a la orientacién cristalina respecto a la direccién
de aplicacién de la carga. Por lo que aquellos granos que se ven favorecidos con la direccion
de aplicacién de la carga alcanzaran mas réapido el valor del esfuerzo critico y con ello la
transformaciéon martensitica (Figura 1.5).

Los granos transformados presentan propiedades mecédnicas distintas a la fase madre
y dependiendo de la relacién entre granos transformados y granos en la fase madre, ten-
dra lugar la anisotropia por mezcla de fases [14]. La direccién de aplicacién de la carga para
una prueba de tension uniaxial genera un estado de esfuerzo particular que se describira en
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Figura 1.5: Anisotropia transformacional y anisotropia por mezcla de fases

la siguiente seccién.

1.3.2. Estado de esfuerzo en tensién uniaxial

El estado de esfuerzos en una prueba de tensién uniaxial es en una sola direccién y
esta dado por el tensor de esfuerzos o [15].

0 0 O
o= 0 o9 O
0 0 O

El tensor de esfuerzos o puede expresarse en otro sistema de coordenadas empleando una
matriz de rotacion R. La matriz de rotacién esta dada por

cosf sinf O
R = —sinf@ cosf 0
0 0 1

Al aplicar la matriz de rotacién R al tensor de esfuerzos o se obtiene el tensor de
esfuerzos en una nueva configuracién [16, 17]. Esta nueva configuracién esta en una nueva
direccién y vemos que el estado de esfuerzos cambia significativamente. La expresion que
relaciona ambos estados de esfuerzos es la Ecuacién 1.1

o' = RoRT (1.1)
Entonces tenemos que el tensor de esfuerzos en la configuracion rotada esta dado por

sin #%0¢ cosfsinfoy 0
o = | cosfsinfoy cos 020y 0
0 0 0

Del estado de esfuerzos, en la configuracion rotada, se puede obtener el tensor de
deformaciones empleando la ley de Hooke generaliza. Hay que recordar que esto es valido
por regiones; es decir dicha ley trata por separado a la austenita y a la martensita. La ley
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de Hooke generalizada, en términos de el Médulo de Young 7 y la relaciéon de Poisson v
esta dada en la siguiente ecuacién, como se reporta en la literatura [15, 16].

1
gij = E[(l + v)oij — v0ijok] (1.2)

Recordando las relaciones entre las constantes eldsticas, C11, C12 y Cy4q para un material
con celda cibica tenemos la Ecuacion 1.3. Ademads la anisotropia A, esta dada por la
ecuacion 1.4.

_n vn . vn .
Ch= Tt aron-w T aroa-ay  Gumr (03

Cus

A= 04
Ci1 — Cr2

(1.4)

Desarrollando la notacién indicial para la ley de Hooke obtenemos los términos del
tensor de deformaciones en la configuracién rotada como sigue.

(—v cos 0% +sin 62)ag — cos 0 sin fog 0
n
e = — cos @sin fog (cos 62 —vsin 62)og 0
o K el
0 0 —Vvoo
n

Regresando el tensor de deformaciones ¢’ mediante la expresién
e=RTR (1.5)

y comparando las componentes €92 y 099 ¥y poniéndolas en funcion de las constantes eldsti-
cas y de la anisotropia podemos ver que el médulo elastico cambia mediante la siguiente
expresion
- 4A(0121 + C11C12 — 20122)
" Ci11+3AC1H +2(1+ A)Cra+ (=1 4+ A)(C11 + 2C12) cos 46

(1.6)

Cuando la anisotropia toma el valor de 1 —para un material isétropo— se tiene que el
modulo es constante, como se aprecia en la Figura 1.6(a). Mientras que para un valor de
anisotropia igual a 10.7 [18], como es el caso del material que se investiga, la dependencia
del valor del médulo respecto a la orientacién se muestra en la Figura 1.6b.

El criterio arriba propuesto no es el mas indicado para conocer las propiedades elasticas
de los policristales; sin embargo es una buena aproximacién si se considera su sencillez.
Los més adecuado es emplear los criterios propuestos por Voig, Reuss y Hill [19, 20, 21].

Ademss de la anisotropia, el tamafo de la estructura cristalina, conocido como grano,
también repercute en la determinacién de las propiedades mecénicas de los materiales [22].
Las propiedades efectivas de los materiales estan en funciéon del nimero de granos y de
la anisotropia presente en el material [23]. De acuerdo a Nygards la expresién que deter-
mina el niimero representativo de granos en el material para obtener un comportamiento
isétropo es:

0,03

2

errth

N’r‘ep =
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Figura 1.6: Efecto de la anisotropia mecédnica en el médulo elastico

donde err es el error en la estimacién. En la Figura 1.7 se muestra una grafica donde se
aprecia la dependencia del niimero de granos y la anisotropia asi como el tamano del error
[23].

1.4. Aleaciones base cobre

Como se mencioné en el apartado 1.1 las aleaciones metalicas que presentan memoria
de forma son ttiles en diversas aplicaciones tecnoldgicas. Las aleaciones méas empleadas
corresponden a los sistemas: Ni-Ti, Cu-Al y Cu-Zn [24]. Estos sistemas poseen excelentes
propiedades de memoria de forma; sin embargo, tienen algunas desventajas particulares.
Por ejemplo, el sistema Ni-Ti tiene un alto costo mientras que el sistema Cu-Zn tiene
buena estabilidad en periodos cortos de tiempo; la desventaja de este sistema es la no
biocompatibilidad. Respecto al sistema Cu-Al se puede decir que es el mas adecuado para
aplicaciones tecnolégicas debido a su buena estabilidad térmica en periodos prolongados
de tiempo senalando que su costo esta por debajo del costo del sistema Ni-Ti.

La adicién de un tercer elemento aleante al sistema Cu-Al permite controlar las tem-
peraturas criticas de transformacion, de una manera relativamente facil, en un amplio
intervalo de temperaturas (-150 °C a 150 °C). Este intervalo les da una ventaja més sobre
los sistemas binarios arriba mencionados. En el presente trabajo se emplea el sistema Cu-
Al con Berilio como tercer elemento aleante. La aleacién Cu-Al-Be presenta una buena
alternativa para aplicaciones tecnoldgicas ya que sus propiedades de memoria de forma y
su estabilidad térmica son buenas; ademas su costo es aceptable. En el siguiente apartado
se presenta una breve resenia del desarrollo y evolucién para el sistema Cu-Al-Be.

1.5. Estado del arte en el sistema Cu-Al-Be

En esta seccién se presenta el estado del arte del sistema Cu-Al-Be. La primera parte
consiste en comentar la aparicion de la aleacién. En la segunda se comenta la caracteri-
zacién mecanica y caracterizacion metalirgica y en la tercera parte se comentan algunas



1.5. ESTADO DEL ARTE EN EL SISTEMA CU-AL-BE

Carga uniaxial-2D
5001

450
4001
350
300
@' 250
200
150
100

50

Figura 1.7: Niimero de granos vs anisotropia



10 CAPITULO 1. ANTECEDENTES

aplicaciones tecnoldgicas.

1.5.1. Aparicion de la aleacion Cu-Al-Be

En 1982, realizaron los primeros estudios con el sistema Cu-Al anadiendo como ter-
cer elemento aleante al Be [25]. En este estudio se comprueba que la aleaciéon Cu-Al-Be
presenta los efectos de memoria de forma con temperaturas de transformacién por deba-
jo de la temperatura ambiente. En 1986, estudiaron la estabilidad térmica del Cu-Al-Be
[26]. En este estudio se report6 que existe una buena estabilidad térmica en la aleacién a
temperaturas inferiores a 300 °C.

1.5.2. Caracterizacién metalirgica y mecanica

En 1993, Belkahla et al. [27] continuaron con los estudios iniciados por Higuchi y ca-
racterizaron el sistema Cu-Al-Be. En este trabajo se comenta que la adicién de pequenas
cantidades de Be en la aleaciéon Cu-Al, cerca de la composicién eutectoide, da como re-
sultado la disminucién de la temperatura de transformacién martensitica, mientras que la
composicion correspondiente al punto de estabilidad maxima no cambia significativamente.
Ademas se reporta que no existe cambio en la naturaleza de la transformacion martensitica
DO3-18R. Otro resultado importante es el diagrama pseudo-binario Cu-Al que determi-
naron mediante difracciéon de rayos X, calorimetria diferencial de barrido, dilatometria y
microscopia éptica.

Jurado et al., en 1997, realizaron un trabajo interesante sobre la transicion de fases en el
sistema Cu-Al-Be y caracterizaron el orden-desorden en la transicién de las fases involucra-
das [28]. En este trabajo también obtuvieron resultados en rayos X para una composicién
atémica cercana al punto eutéctico. En la Figura 1.8 se muestra el difractograma inde-
xado donde se aprecian perfectamente las fases involucradas para la composicién arriba
mencionada. Jurado, al igual que Belkahla [2, 27], comentan que la adicién de una fraccién
pequena de berilio no modifica significativamente la composicién del punto eutéctico pero
si modifican las temperaturas de transformacién significativamente.

También en 1997, Hautcoeur et al. [29] presentaron un trabajo donde determinaron el
diagrama esfuerzo-temperatura para el sistema Cu-Al-Be. En este diagrama se muestran
las areas de estabilidad para los diferentes tipos de martensita. Ademds determinan el
valor caracteristico correspondiente a la pendiente de la recta de transformacién. Para
este sistema tenemos tenemos un valor de g—% =1,97TMPa/°C.

En el 2000, Siredey y Eberhardt realizaron un estudio de fatiga en Cu-Al-Be; la com-
posicién de la aleacién fue 11.4 % Al, 0.6 % de Be y el resto de cobre [30]. La composicién
presenté una temperatura de transformacién Ms= —80°C. Siredey y Eberhardt sometie-
ron a tensién simple las probetas modificando la temperatura de prueba (—20, 0, 20y40°C),
mientras que la velocidad de deformacién la conservaron a 100 mm/min. Con este estudio
se mostré que el ciclado (fatiga) influye de la siguiente manera: al aumentar el numero de
ciclos, el esfuerzo de transformacién disminuye considerablemente; mientras que la segunda
pendiente, correspondiente a la fase martensitica, presenta un incremento apreciable. Este
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Figura 1.8: Difractograma para Cu-Al-Be obtenido por Jurado et al.

mismo fenémeno se hace mas evidente cuando al incrementar la temperatura de prueba.
Ademsds, en este trabajo se propone un modelo que representa el mecanismo de fatiga el
cual corresponde con los datos experimentales en buena forma.

Balo, Ceylan y Aksoy, en el 2001, realizaron una investigacion acerca del efecto defor-
macién en la microestructura de Cu-Al-Be en el cual se determina por rayos X una super-
celda DO3 [31]. La composicién empleada responde a los siguientes porcentajes 11.8 % Al,
0.47% Be y el resto de cobre. En este trabajo se estudia el efecto que tiene la compresién
sobre el efecto memoria de forma asi como en las propiedades de la transformacion de
fase. También determinan el valor del esfuerzo en compresién (113.6 kg mm-2) al cual se
ve inhibido el cambio de fase.

En el 2002, Balo y Ceylan presentan un estudio donde resaltan la importancia del
contenido del berilio en el sistema Cu-Al-Be, asi como también discuten sobre la influencia
de contenido de Be en la microestructura de la aleacién [32]. En particular trabajan con dos
composiciones muy similares Cu, Al 11.6 % y Be 0.42 % para la primera; mientras que la
segunda tiene Cu, Al 11.8 % y Be 0.47 %. La diferencia entre las dos aleaciones es de 0.05 %
en peso de Be. Los resultados de esta investigacion son los siguientes: determinaron las fases
involucradas por difraccion de rayos X y observaron que ambas composiciones presentan
una super-red D03 en la fase madre y una 18R en la fase martensitica. Otro resultado
interesante es la caracterizacién de las fases presentes mediante técnicas metalogréficas
sumadas a la microscopia éptica. El resultado de las metalografias revela la existencia
de precipitados y compuestos de berilio. Estos cambios se deben el tratamiento térmico
utilizado asi como al %Be en la composicién. Las metalografias también dejan ver varios
tipos de martensita en dichas composiciones; las martensitas que se observaron son del
tipo: twining, slipping y zig-zag.

También en el 2002 Bouvet, Calloch y Lexcellent [33], con el propédsito de entender el
comportamiento mecanico de las aleaciones con memoria de forma, realizaron una serie de
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experimentos con cargas uniaxiales y multiaxiales con lo que obtuvieron una base de datos
muy extensa. Determinan el valor del esfuerzo critico, en las curvas esfuerzo-deformacion,
para los policristales (100 y 170 MPa). En este caso el tamano de grano reportado estuvo
alrededor de 200 micras; los porcentajes de la composicién fueron Cu 87.7 %, Al 11.33%
y Be 0.49 %. Otro resultado interesante de este articulo es la validacién de la prueba de
compresion biaxial ya que utilizan la técnica de correlacion de imagenes para revisar las
condiciones de frontera y los campos de desplazamientos generados durante la prueba [34].
Los campos generados muestran algo mas parecido a movimiento de cuerpo rigido mas
que a una prueba de compresién biaxial; después de unos ajustes iniciales, en el dispositivo
mecéanico para realizar las pruebas de compresion, los campos obtenidos coinciden en buena
forma con lo esperado. Se tiene que senalar que los campos de desplazamiento obtenidos
por [33] sélo son de cardcter cualitativo y que le sirve para encontrar pardmetros ideales
para realizar la prueba de compresién.

En el 2004 Kaouache et al. realizaron un estudio donde se analiza la transformacién
martensitica, en la regién superelastica, en mono y policristales de Cu-Al-Be [35]. En esta
investigacion existe un interés especial en el incremento de las deformaciones y esfuer-
zos internos de un grano al variar las fracciones volumétricas, por esfuerzo, de las fases
presentes (austenita y martensita). El anélisis del esfuerzo se llevé a cabo al aplicar la
técnica de medicién de deformaciones por difracciéon de rayos X; midiendo intensidades,
posiciones (26) y anchos de pico para los distintos niveles de esfuerzo. La medicién de los
angulos de Bragg, para los diversos picos difractados, permiten determinar el espaciamien-
to inter-reticular de los distintos planos (hkl). Los resultados dejan ver la relacién entre
las variaciones microestructurales y la evolucién del estado de esfuerzo local debido a la
aparicién y crecimiento de las variantes de martensita.

Posteriormente en el 2006 Kaouache et al. continuaron el trabajo del 2004 midiendo
la orientacién cristalina de 3 granos mediante rayos X. Una vez conocida la orientacién
cristalina determinaron el plano de deslizamiento y la variante de martensita que habra de
formarse de acuerdo al factor de schmid calculado. En este trabajo presentan las 24 posibles
variantes de martensita que habran de formarse para el CuAlBe proponiendo asi un criterio
de transformacién [36].

También en el 2006 Sanchez et al. realizaron un trabajo donde se observa la transfor-
macién martensitica inducida por esfuerzo (TMIE). Observaron el comportamiento macro
y micromecanico del Cu-Al-Be y obtuvieron campos de desplazamiento cualitativos por
correlacién de imégenes digitales [37].

Como se puede observar existen varios trabajos que tratan de explicar el comporta-
miento mecanico del Cu-Al-Be. Por la parte tedrica existen algunos trabajos donde se
reportan el comportamiento de este material y desarrollan ecuaciones constitutivas para
el mismo [38, 39, 40].

1.5.3. Aplicaciones del Cu-Al-Be

Las principales aplicaciones de este material son como sensor y actuador al mismo
tiempo. En particular un grupo de investigadores mexicanos desarrollan un prototipo de



1.5. ESTADO DEL ARTE EN EL SISTEMA CU-AL-BE 13

persianas inteligentes. La apertura y cierre de las persianas se controla con un MMF [41].
El MMF funciona como sensor de temperatura asi como actuador en la apertura y cierre
de las persianas. Debido a las pequenias fluctuaciones de temperatura el MMF es capaz
de sensarlas y decidir si las persianas necesitan abrir o cerrar para tener una temperatura
agradable dentro de una habitacién. Otra aplicaciéon del Cu-Al-Be esta en la industria
automotriz donde este tipo de material sustituyen a lis bimetales de una manera mas
eficiente debido a que no presentan una interfaz.
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Capitulo 2

Metodologia y técnicas
experimentales

2.1. Fabricacion de la aleacion

La fabricacién de la aleacién Cu-Al-Be se realizé en el laboratorio de laminacién del
Instituto de Investigaciones en Materiales de la Universidad Nacional Auténoma de México
(IIM-UNAM). Las temperaturas de transformacién, que dependen de la composicién, se
estimaron con la ecuacién de Belkahla [42]. Esta ecuacién maneja los porcentajes de los
componentes en peso, como se aprecia en la ecuacién 2.1.

M,(C) = 1245 — 71( %Al) — 893( %Be) (2.1)

La composicién que se utilizo tiene los porcentajes mostrados en la tabla 3.1 La aleacion fue
elaborada con aluminio electrolitico con una pureza 99.9 %, cobre blister con una pureza
de 99.5% y una aleacién de Cu-Be al 4 %.

2.1.1. Fundicion

Para elaborar las fundiciones se empleé un horno de induccién Leybold-Heraeus que
permite tener una atmoésfera controlada (argén de alta pureza) y un crisol de grafito
(Figura 2.1). La atmdsfera controlada evita que los elementos de la aleacién se evaporen
y alteren la composicién de la misma. El cobre, aluminio y berilio fueron cortados en
pequenios pedazos para alcanzar la masa correspondiente al porcentaje deseado para cada

Tabla 2.1: Composicién quimica tedrica

Elemento | % en peso
Cu 87.8
Al 11.5
Be 0.7

15
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Figura 2.1: Horno de induccién.

elemento. La masa por elemento fue medida con una balanza de precisién Mettler modelo
PM 4000. Los elementos se introdujeron al crisol de grafito y este dltimo se colocé dentro
de la bobina del horno, se hizo vacio y una purga de argén en varias ocasiones, se indujo
una corriente a la bobina hasta alcanzar el punto de fusion de los elementos mencionados
(1300 °C') y se col6 en una lingotera de cobre. Con lo anterior se obtuvieron lingotes
cuyas dimensiones fueron de 100 x 50 x 25 mm de largo, alto y espesor respectivamente.
Los lingotes se seccionaron en pequenias rebanadas quedando listas para el tratamiento
termomecanico.

2.1.2. Tratamiento termomecanico: Laminado y betatizado

El tratamiento térmico consistié en laminar en caliente las rebanadas obtenidas de los
lingotes. De manera subsecuente se dio un tratamiento térmico a las laminas obtenidas.

Laminado

Una vez obtenido el lingote, se dio un tratamiento termomecanico con el propdsito
de obtener laminas delgadas. El tratamiento termomecanico empleado fue un laminado
en caliente. Este proceso consiste en pasar el material a través de dos rodillos paralelos,
ejerciendo una presién uniforme sobre el material previamente calentado a una tempera-
tura de 800°C. Con lo anterior se logra disminuir el espesor del material, por cada paso
entre los rodillos, de un manera controlada. Para llevar a cabo este proceso se utilizé una
laminadora marca Fenn Emca y una mufla Lindberg 847 como se ve en la Figura 2.2. El
porcentaje de deformacién fue del 90 %. Las ldminas fueron sometidas a un tratamiento
térmico que se describe en la seccién siguiente.
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»

Figura 2.2: Laminado en caliente.

Tratamiento térmico

El tratamiento térmico es un proceso que involucra a la temperatura y al tiempo en
forma controlada. Con este proceso se logra modificar algunas propiedades mecéanicas de
los materiales. En este estudio se realizdé un tratamiento térmico muy especifico llamado
betatizado. El betatizado permite obtener, en materiales con memoria de forma, una
temperatura de transformacién bien definida y una estructura ordenada, liberando todas
las tensiones internas en el material, ademas de resaltar las propiedades de memoria de
forma en el material [43, 44].

El betatizado consiste en calentar la muestra hasta 750 °C durante 15 minutos, tempe-
ratura a la cual la fase austenitica es estable. Posteriormente, se da un templado escalonado
que corresponde al enfriamiento rapido hasta una temperatura superior al ambiente. En
este caso el templado escalonado se realizé a una temperatura cercana 100 °C y se dejé a
esa temperatura durante 20 minutos. Finalmente, se enfria la muestra al aire hasta la
temperatura ambiente. Lo anterior se puede apreciar en la Figura 2.3.

Durante el proceso de la fabricacién se midié la composicion de la aleacién asi como
temperaturas de transformacién a varias composiciones fabricadas. De las composiciones
fabricadas se seleccioné una composiciéon que permitiera obtener laminas que en su ma-
yoria estuviesen en la fase austenitica. Cuando se obtuvo la ldmina con la composicién y
temperaturas de transformacién deseadas se realizo la caracterizacién final de la aleacion
empleada en este trabajo como se presenta en el siguiente apartado.
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Figura 2.3: Esquema del tratamiento térmico ”betatizado”.

2.2. Caracterizacion de la aleacion

La caracterizacién de la aleacién consistié en realizar analisis quimico por absorcién
atémica para determinar la composicién real de la aleacion; calorimetria diferencial de
barrido para encontrar las temperaturas de transformacion; difraccion de rayos X para
encontrar las fases involucradas en la aleacion; microscopia éptica, de barrido y metalo-
grafia para identificar visualmente las fases y medir el tamano de grano; microscopia de
fuerza atémica para medir el tamafno de las agujas de martensita (ancho, alto y dngulos
caracteristicos); microscopia por orientacién de imagenes para medir la orientacién cris-
talina por grano; pruebas de tension para obtener curvas de esfuerzo vs desplazamiento
y correlaciéon de imégenes digitales para medir el campo de desplazamiento durante la
prueba de tension uniaxial y determinar las propiedades eldsticas del material.

2.2.1. Analisis quimico

Con el propésito de conocer la composiciéon real de la aleacién se utilizé la técnica
llamada absorciéon atémica. Esta técnica se encarga de medir la composiciéon quimica,
por elemento, de una aleacién metéalica. Esta técnica mide la cantidad de luz absorbida
por longitud de onda resonante al pasar a través de la nube de electrones (Figura 2.4)
[45]. Conforme el nimero de dtomos en el camino de la luz incrementa, la cantidad de luz
absorbida incrementa en manera predecible. Al medir la cantidad de luz absorbida se puede
determinar, de manera cuantitativa, la cantidad presente del elemento. La fuente de luz es
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Figura 2.4: Digrama del proceso de absorcién atémica

Figura 2.5: Espectréometro de absorcién atémica

especifica para cada elemento; es decir, existe una longitud de onda especifica para cada
elemento. De esta manera se puede determinar la presencia de los elementos aleantes.
La nube de atomos requerida, para las mediciones de absorcién atémica, es producida
al incrementar la energia térmica de la muestra. Con lo anterior se logra separar los
compuestos quimicos en atomos libres.

La aleacion es disuelta en soluciones estdandares, en proporciones adecuadas, para cada
elemento. La aleacién disuelta en los estdandares es absorbida por un conducto que la
lleva hasta un quemador de alta temperatura. Al quemar la solucién se forma la nube
de electrones que se encuentra entre la fuente de luz y el detector. El detector mide la
cantidad de luz absorbida y determina la cantidad del elemento presente en la solucién.

El equipo empleado es un espectrémetro de absorcién atémica de la marca Perkin-
Elmer modelo 603. El equipo se muestra en la Figura 2.5.

2.2.2. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

En particular en este trabajo se empleé DSC para medir las temperaturas criticas de
trasformacion de la aleacién y conocer la temperatura a la cual ocurre el cambio de fase
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(a) Calorimetro (b) Celdas

Figura 2.6: Equipo de calorimetria diferencial de barrido

en estado sélido. Las temperaturas criticas ayudan a extrapolar el comportamiento de la
transformacion martensitica inducida por temperatura a la transformacién inducida por
esfuerzo.

DSC es una técnica que sirve para medir los cambios en las propiedades térmicas de
los materiales. La propiedad térmica que nos interesa medir es la variacién del flujo de
calor a través del material al variar la temperatura todo ello asociado a un cambio de
fase. El equipo consta de dos celdas (Figura 2.6(b)); la celda para el material de referencia
(donde no hay cambio de fase) y la celda para el material a caracterizar. Ambas celdas son
calentadas y enfriadas al mismo tiempo y a una taza controlada y constante. La diferencia
de temperaturas entre celdas es medida por termocoples independientes cuya senal en
volts es convertida a temperatura. Al graficar el flujo de calor contra la temperatura
de una muestra, que esta siendo calentada o enfriada a través de su temperatura de
transformacion, se obtiene una curva de flujo de calor vs temperatura. Esta curva presenta
una discontinuidad notable y se debe a una reacciéon endotérmica o exotérmica que hacen
que el flujo de calor disminuya o incremente, respectivamente, de manera subita [46]. Las
discontinuidades indican el inicio y fin de las temperaturas de transformacion.

La preparacién de las muestras para calorimetria consiste en cortar un pequefio trozo
de aleacién que cumpla con las dimensiones y peso requerido por el equipo de DSC. El
equipo es un DSC 2910 Modulated de TA Instrument. Este cuenta con dispositivos para
enfriar y calentar la muestra; al mismo tiempo adquiere datos como tiempo, temperatura
y flujo de calor que se almacenan en una computadora. En la Figura 2.6(a) se muestra el
equipo de calorimetria diferencial de barrido empleado para realizar dichas pruebas.

2.2.3. Metalografia

En este trabajo se empled la metalografia y la microscopia optica para identificar,
de manera visual, las fases presentes en la aleacién utilizada. Asi mismo la metalografia
brind6 una textura éptica, capturada en las imagenes digitales, que permitié realizar de
manera adecuada el posprocesamiento de las imédgenes.

La metalografia es una técnica que se encarga de estudiar la estructura interna de
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Figura 2.7: Fenémeno de difraccién

los metales y aleaciones en relacién a sus propiedades fisicas, quimicas y mecéanicas. Esta
técnica se acompana de la microscopia Optica para observar los detalles de la estructura
de los materiales con mejor resolucién. La metalografia requiere un proceso para preparar
las muestras y consiste en 4 pasos: seccionar, montar, pulir y atacar el material. Cuando
se secciona el material se procura obtener una muestra representativa del material. El
pulido ayuda a minimizar las perturbaciones, en la superficie del material, causadas por
la deformacién mecdnica. El ataque quimico revela la microestructura del material.

2.2.4. Difraccién de rayos X

La difraccién de rayos X es una técnica que nos permite identificar fases cristalinas,
mediante la identificacién de picos que satisfacen la llamada ley de Bragg, presentes en una
aleacién [48, 47]. Dicha técnica nos permite verificar la existencia de la fases austenita y
martensita en la aleacion utilizada. También ofrece una idea global a cerca de la orientacion
cristalina de los granos presentes en las laminas de Cu-Al-Be. Esta técnica consiste en
enviar rayos X, con longitud de onda conocida (1.54056 A para el cétodo de Cu), hacia
un material colocado como se muestra en la Figura 2.7. Los rayos X emitidos golpean el
material y solo aquellos que cumplen la ley de Bragg son difractados hacia el detector.
Los rayos difractados son transformados en pulsos eléctricos para poder ser registrados de
manera andloga. El andlisis de los datos obtenidos generan gréficas de intensidad relativa
en funcion del angulo 26.

Segun esta ley; si el haz de rayos X incide contra un conjunto de planos cristalinos con
un angulo arbitrario generalmente no habra un haz difractado. El fenémeno de difraccién
no ocurre debido a que los rayos reflejados por los planos del cristal deben viajar diferentes
distancias y tenderan a estar fuera de fase y cancelarse entre si. Sin embargo, a un angulo
especifico conocido como dngulo de Bragg (6), los rayos difractados estardn en fase debido
a que la distancia que recorren serd un nimero entero de las longitudes de onda (\).
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Figura 2.8: Equipo rayos X

Matematicamente la ley de Bragg esta representada por la ecuacién 2.2:
nA = 2sinf (2.2)

donde A es la longitud de onda de los rayos X, d es la distancia entre planos del cristal y
0 es el angulo de incidencia del haz de rayos X.

El equipo utilizado es un difractémetro marca Bruker AXS modelo D8 Advance y
cuenta con monocromador de grafito Radiacién Ka de Cu, como se muestra en la Figura
2.8. Esta técnica se utilizé para determinar las fases presentes en la aleacion Cu-Al-Be.

2.2.5. Microscopia electrénica de barrido (MEB)

La microscopia de barrido es una técnica ampliamente usada para la caracterizacién
de materiales a niveles cercanos al atomo. Esta técnica genera imagenes muy detalladas
debido a la gran amplificaciéon que se alcanza al usar electrones en lugar de arreglo de un
haz de luz y lentes caracteristicos en un microscopio convencional. Las imédgenes obtenidas
por MEB son en blanco y negro y se forman a partir de los electrones emitidos por cada
punto en la muestra.

El microscopio cuenta con una camara de vacio, un emisor y un detector de electrones,
dos bobinas y un a arreglo de lentes, como se muestra en la Figura 2.9. La técnica consiste
en colocar la muestra en la cdmara de vacié del MEB y retirar todo el aire que se encuentra
dentro de ella. De manera inmediata se enciende el emisor de electrones para bombardear
la muestra. Los electrones viajan a través del arreglo de lentes disenados para obtener un
haz convergente de electrones. Las bobinas ubicadas bajo el arreglo de lentes dirigen al
haz de electrones de izquierda a derecha y de arriba a abajo de tal forma que se realiza
un barrido en toda la superficie de la muestra que se encuentra en la base de la camara
de vacio. Los electrones que golpean la muestra salen difractados hacia el detector. Este
ultimo capta esa senal y la manda a un procesador donde se convierte en imagen [49].

Aunque en esta investigacién no se trabaja a grandes magnificaciones la microscopia
electrénica de barrido es indispensable para determinar algunos parametros importantes
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Figura 2.9: Esquema del microscopio electrénico de barrido

de la aleacién estudiada.

2.3. Microscopia de fuerza atémica (MFA)

En este estudio la microscopia de fuerza atémica se utiliza para determinar las carac-
teristicas geométricas de las agujas de martensita inducida por esfuerzo. Se ha reportado
que las agujas salen del plano y es importante cuantificar la morfologia de las agujas. Dicha
morfologia puede afectar a técnicas superficiales como lo es la extensémetria eléctrica.

La MFA se ha establecido como una técnica para determinar la topografia de superficies
con una alta resolucion. Esta técnica también se utiliza para estudiar materiales cuya
microestructura es del orden de nanémetros.

En la MFA se emplea una viga flexible en voladizo (cantilever) que tiene, en su extremo
libre, una punta del orden de namdémentros. La viga tiene una constante de resorte del
orden de 1 N/m y cuando la punta se acerca lo suficiente a la superficie de un material
comienza una interaccién entre la punta y la superficie debida a las fuerzas de atraccién
y repulsion. La fuerza de interaccién entre la punta y la superficie de la muestra ocasiona
pequenas deflexiones de la viga siguiendo la ley de Hooke. Estas deflexiones son detectadas
empleando distintos modos. Dentro de los mas importantes tenemos el modo de contacto
y el modo de no contacto [50].
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Modo de contacto: En este modo la fuerza entre la muestra y la punta es constante y
provoca una deflexién muy pequena y homogenea al presionar la punta contra la muestra.
La fuerza aplicada es del orden de las fuerzas interatémicas (aprox. 1079 N). Este modo
se emplea principalmente para medir la topografia con resoluciéon atémica y puede ser
empleado en materiales conductores y no conductores.

Modo de no contacto: Cuando se incrementa la separacién entre la punta y la superficie
de la muestra (10-100 nm) dnicamente se encuentran presentes fuerzas de interaccién
de largo alcance (fuerzas de Van Der Waals, electrostaticas y magnéticas). Las fuerzas
atractivas de Van Der Waals son mas débiles que las empleadas en el modo de contacto;
sin embargo, la viga tiene pequenas oscilaciones y empleando el método AC, pueden ser
detectadas pequenas fuerzas entre la punta y la muestra. Este modo se utiliza para estudios
de perfilometria. En ambos modos la punta es capaz de recorrer una area especifica gracias
a un escaner piezoeléctrico y de esa forma realiza un barrido con desplazamientos de 0.5 a
125 pm en las direcciones X y Y, y desplazamientos de algunas micras en la direccién Z.

El microscopio utilizado en este estudio emplea el método de deflexién de haz. Este
método consiste en hacer incidir un haz laser sobre la cara superior de la viga. El haz es
reflejado y captado por un fotodiodo. Con lo anterior el desplazamiento de la viga es medido
al detectar la deflexién del haz. Las seniales obtenidas son amplificadas y comparadas con
un valor de referencia. La diferencia de senales es nuevamente amplificada y procesada por
un circuito para obtener la imagen. Para obtener una mayor resolucion, el sistema debe
estar aislado de las vibraciones de sus alrededores por lo que el microscopio cuenta con
una mesa antivibracién. En la Figura 2.10 se muestra un esquema del MFA. Se empleo un
microscopio de fuerza atéomica JEOL JSPM-4210 y se muestra en la Figura 2.11

2.4. Pruebas de tensién

La Prueba de tensién uniaxial es una prueba mecénica que sirve para determinar
parametros importantes de los materiales. Dentro de estos parametros tenemos al médulo
eldstico asi como valores de esfuerzo de cedencia y esfuerzo tdltimo a la ruptura [51]. El
conocimiento de estos pardmetros es esencial para el diseno de dispositivos mecéanicos y
estructuras.

La prueba consiste en jalar el material por un extremo mientras que el otro se encuentra
anclado. Mientras esto sucede se adquieren datos de fuerza y desplazamiento que sufre
el material. Con los datos anteriores y los datos de la geometria se puede obtener la
curva esfuerzo vs deformacién que caracteriza algunas de las propiedades mecédnicas de los
materiales.

El material a ensayar tiene una geometria particular que adquirird el nombre de pro-
beta. Esta tiene una zona entallada y dos zonas mas amplias llamadas cabezas, como se
muestra en la Figura 2.12. La geometria deseada se alcanzé mediante un centro de ma-
quinado por control numérico. El equipo empleado que se muestra en la Figura 2.13 es
capaz de realizar pruebas de tension y consta de un médulo servohidraulico, controladore
MTS 407 transductores de desplazamiento y fuerza y un sistema de mordazas [52]. El sis-
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Figura 2.10: Diagrama de microscopia de fuerza atémica
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Figura 2.11: Microscopio de fuerza atémica
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tema servohidralico también cuenta con un microscopio éptico especialmente acoplado al
marco de carga M'TS Minibionix — que consta de un lente Nikon de 200 mm, un objetivo
mitutoyo 10X, un prisma, un sistema de iluminacién y una camara digital Nikon D2X de
alta definicién (12 Mega pixeles) que capta la evolucién de la prueba de tensién mediante
una secuencia de imagenes. A continuacién se presentan unas subsecciones que describen
el funcionamiento de los sensores de desplazamiento y fuerza asi como también el sistema
optico empleado.

2.4.1. Sensor de desplazamiento LVDT

El sensor de desplazamiento, linear variable differential trasformer LVDT (por sus
siglas en inglés), es un conjunto de bobinas, primaria y secundaria, acopladas por un
nucleo. De esta manera, la sefial que genera las bobinas es proporcional a la posicién
del nicleo (Figura 2.14) [53]. Por lo anterior se tiene un rango positivo y uno negativo;
de tal forma, que cuando el nticleo coincide con el centro de la coraza se tiene el cero
como lectura; la cual es amplificada y acondicionada por el controlador MTS 407. Dicho
controlador muestra la lectura en milimetros.

Coraza

/

0! Nucleo - -'

Separador

i
| S

s
N

Y
Bobina
primaria

Bobinas secundarias

Figura 2.14: Construccion del LVDT

2.4.2. Sensor de fuerza

El sensor de fuerza es una celda de carga Interface modelo WNC-500 con capacidad
de 2227 N. La celda de carga mide la magnitud de la fuerza, en tensiéon y compresion,
por medio de un arreglo de 6 extenséometros eléctricos interconectados de tal forma que
dan lugar al puente de Wheatstone (Figura 2.15). Este puente es alimentado con 10 V;
asi mismo, la senal de salida del puente es amplificada y acondicionada por el controlador
MTS 407. De esta forma se obtienen las lecturas de la fuerza en newtons. Cuando el puente
se encuentra balanceado y la carga sobre la celda es nula se tiene el cero. Al poner una
carga sobre la celda el puente sale de balance arrojando una lectura, en volts, proporcional
a la carga aplicada. A las lecturas de desplazamiento fuerza y deformacién se les asocié con
un imagen digital capturada por un sistema éptico.
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Extensdémetros

Carcaza

Figura 2.15: Celda de carga

2.4.3. Sistema 6ptico

El sistema éptico es el encargado de reproducir y ampliar las imagenes por medio de un
conjunto de lentes. Este sistema 6ptico esta compuesto por una camara Nikon modelo D2X
con 12 Mega Pixeles (4288 x 2848), un lente Nikon de 200mm f4ADED-1F AF, un prisma
edmund optics, un objetivo mitutoyo 10X y un sistema de iluminacién fiber lite PL-900
(Figura 2.13(b)). Este sistema trabaja como un microscopio compuesto o de campo claro
permitiendo observar la transformacion martensitica inducida por esfuerzo.

El sistema 6ptico se encuentra montado en platinas que permiten desplazamientos de
gran precisién en tres ejes (zyz); lo anterior permite enfocar el sistema éptico en distintas
regiones de la probeta. Las imdgenes capturadas con este sistema, durante el ensayo de
tension, se analizardn posteriormente por la técnica de correlacién de imagenes digitales.

2.5. Correlaciéon de imagenes digitales

La correlacion de imédgenes digitales es una técnica experimental que permite estimar el
desplazamiento que ocurre entre una secuencia de imagenes digitales. Una imagen digital
es considerada como una matriz en la cual cada elemento es un niimero entero positivo, en
un intervalo de 0 a 255 para la escala de gris, que representa el brillo de la superficie; cada
uno de estos elementos es llamado pixel, como se aprecia en la Figura 2.16. El principio de
correlacion de iméagenes digitales, para la medicion de desplazamientos, se basa en calcular
el flujo 6ptico dentro de un par o una secuencia de imagenes y para ello hay varios métodos,
como se ha reportado en la literatura. El flujo 6ptico se define como el movimiento aparente
de un patron de brillo o intensidad dentro de la imagen como se observa en la Figura 2.17;
lo anterior es lo que realmente se observa cuando un objeto se desplaza en un escenario.
Asi que el flujo 6ptico en la imagen y el desplazamiento en el espacio real son equivalentes
s6lo si el objeto no cambia su patrén de intensidad (irradiancia) en el plano de la imagen,
mientras se mueve en el escenario. El flujo 6ptico es un campo vectorial bidimensional
que se puede calcular de una secuencia de imagenes por distintos métodos como se ha
reportado en la literatura por varios autores [54, 55, 56, 57, 58, 59, 60].
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La correlacién de iméagenes digitales es una técnica empleada en mecanica de sélidos
para la estimacién de los pardmetros eldsticos de los materiales [61, 62, 63, 64, 65]. CID
presenta las siguientes ventajas: a) no es un a técnica de contacto. b) es una técnica de
campo y ¢) es multi-escala.

Las iméagenes obtenidas durante la prueba de tensién se analizan mediante un progra-
ma de correlacion de imagenes digitales —FlowManager 4.60— empleando el algoritmo
de Willert y Gharib [60]. Con lo anterior se obtiene el campo de desplazamientos entre
iméagenes y de ahi se calculan las deformaciones; ademas, si se conoce el campo de esfuerzos
de manera independiente entonces se pueden calcular las propiedades elasticas promedio.

2.6. Mediciéon de deformacion y propiedades mecanicas

Las propiedades elasticas del material son aquellas que definen el comportamiento
mecanico de un material y permiten definir criterios de diseno. Para determinar estas
propiedades se realiza una prueba en tensién uniaxial donde se miden, por separado,
parametros como fuerza, desplazamiento o deformacion.

Para medir la deformacion se proponen los siguientes métodos que a continuacién se
enlistardn y posteriormente se describirdn:

E Ele: Extensémetro eléctrico

Lvdt: Sensor de desplazamiento

C H: Campo hiperbélico

E opt: Extensémetro 6ptico

F opt: Flujo éptico

MacMi: Método donde se utilizan las mediciones macro con las micro.

Dos de los métodos para medir deformacién aqui mencionados corresponden a ma-
neras convencionales de obtener dicha mediciéon. El primero se trata de la extensometria
eléctrica y el segundo se trata del sensor de desplazamiento o LVDT. A estas mediciones
se nombraran macroscépicas o simplemente mediciones macro.

En este trabajo se proponen métodos no convencionales para medir la deformacién a
nivel microscépico. Estos dependen de los resultados obtenidos de correlacion de imagenes;
es decir, dependen de la estimacién del flujo éptico calculado por CID. A continuacion se
describiran cada uno de los métodos para medir la deformaciéon a un nivel microscopico.

2.6.1. Extensémetro eléctrico

La extensometria eléctrica es una de las técnicas mas empleadas para medir la deforma-
cién, de manera directa, en elementos sujetos a cargas. Para ello se emplea un extensémetro
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Figura 2.18: Esquema de un extensémetro eléctrico

de resistencia eléctrica que consiste en una malla con dos terminales en sus extremos, como
se muestra en la figura 2.18.

El extensémetro es adherido al material a ensayar y cuando este dltimo sufre deforma-
cion; el extensometro adherido se deforma con el material. La malla del extensémetro, al
ser deformada, cambia su longitud y seccién transversal y con ello su resistencia eléctrica.
En otras palabras la deformacién se asocia a un cambio de resistencia eléctrica. Dicho
cambio se mide con un puente de Wheastone que puede tomar varios arreglos de conexioén,
como se reporta en la literatura [66]. En este caso se utiliz6 el arreglo 1/4 de puente que
fue conectado a un acondicionador y amplificador de senal P3500 de Measurement group.
Con este equipo se obtuvieron lecturas de deformacion de manera directa.

2.6.2. Sensor de desplazamiento

El sensor de desplazamientos, como su nombre lo indica, se utiliza para medir des-
plazamientos. En la prueba de tensién uniaxial este sensor se encarga de registrar los
incrementos de desplazamiento a los distintos niveles de fuerza que es sometida la probe-
ta. La deformacién se calcula con la forma tradicional que es la siguiente expresién:

AL

== (2.3)

y
Donde AL son los incrementos de desplazamiento y L0 corresponde a la longitud
inicial de la probeta. La longitud inicial de la probeta también es conocida como seccion
de prueba o seccion entallada. La probeta tiene un cambio en su geometria que pasa de
una region delgada a una mas amplia a través de un radio cuya finalidad es concentrar
los esfuerzos en la seccion entallada. Este radio da lugar a las orejas de la probeta de
tensién. Dichas orejas modifican la longitud efectiva de la probeta y para ellos se debe
determinar una longitud llamada equivalente. En nuestro caso se determiné la longitud
efectiva con un programa de elemento finito llamado FemLab. La longitud equivalente que
se determiné para la geometria mostrada en la figura 2.12 fue de 25.88 mm, convirtiendo
la ecuacion 2.3 en la siguiente

AL

_ oL 2.4
U7 9588 (2:4)
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2.6.3. Campo hiperbdlico

Las propiedades elasticas del material se calcularon de la siguiente forma: se supone
un material continuo, homogéneo, isétropo, linealmente elastico en pequenos intervalos
donde los esfuerzos y deformaciones se consideran constantes. También se sabe que ¢;; =
%(u” +u;;) y para tensién uniaxial, en notacién cartesiana, tenemos lo siguiente:

_ Ou _Ov 1. 0u  Ov
5:px—% gyy_@ Exy—i(@+%)
Dado que las deformaciones son consideradas constantes tenemos que €, = €9, &yy = €1
Yy  €zy = €2y ademads, si u y v son funciones que dependen de z y y, se tiene u = u(z,y)
y v = v(x,y) por lo que integrando tenemos el campo de desplazamiento para tensién
uniaxial en las ecuaciones 2.6

(2.5)

W(Z,Y) = €z0® + €4yy — ¢z + €3 v(x,Y) = €gy® — €y + cda + cl (2.6)

donde cl, c¢3 y ¢4 son constantes resultado de la integracién. Las ecuaciones 2.6 se pueden
reescribir de la siguiente forma:

u(z,y) = eox + 2y — Oy + T, v(z,y) = eox —e1y + 0x + T, (2.7)

donde T, y T, representan el movimiento de traslacion en z y y respectivamente, mientras
que 0 representa el giro. £;, y €4y representan las deformaciones normales en las direcciones
T y y mientras que £, representa las deformaciones cortantes.

Como se puede observar en las ecuaciones 2.7 se tienen dos ecuaciones con seis incégni-
tas. El sistema anterior se puede hacer cuadrado si se toman tres parejas de puntos (z,y)
con sus respectivos desplazamientos en u y v més la condicién que no sean colineales (para
que el determinante no sea cero). En este caso se tiene un sistema de seis ecuaciones con
seis incognitas; con esto, el sistema se puede resolver y asi recuperar las tres deformacio-
nes, el giro y las traslaciones. El sistema de seis ecuaciones con seis incégnitas se puede
descomponer en dos sistemas de tres por tres ya que u y v se pueden expresar como dos
funciones lineales (independientes) de z y y. Esto es,

u(z,y) = Ajz+ Biy+ ¢ v(x,y) = Asx + Bay + ¢ (2.8)

Dichos sistemas se pueden resolver por separado y recuperar el valor de e, = A1, €yy =
BQ, Exy = %(Bl—FAQ), 0= %(Bl—AQ), Tx:cl y Ty:CQ

Cuando se tienen mas de tres puntos el sistema se sobredetermina y se tiene que
realizar un ajuste lineal para recuperar los pardmetros de deformacion, giro y traslacién.
Para lograr un buen ajuste se utilizan métodos de minimizacion para que el error ¢ sea lo
mas pequeno posible. Ahora la ecuacién 2.8 se puede expresar como:

uw(z,y) = A1z + By + c1 + ou v(x,y) = Asx + Bay + ca + 0v (2.9)

Donde du(z,y) y dv(z,y) ahora van a presentar pequenos errores. La minimizacion del error
expresado por la funcién x? esta dada en las ecuaciones 2.10

n

Xo =Y [uk — (Aizg + Bigr + ) xi =Y [on — (Aozy + Bayg + )] (2.10)
p k=1
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Donde n es el nimero de puntos que se utiliza para el ajuste; generando 2n nime-
ro de ecuaciones. De la ecuacion 2.10 se determinan las constantes Ay, B1 y Ciy
Ay, By y (5 de la siguiente manera:

Ay > k=1 x% Yohe1 ThYE  Dop—q Tk D k=1 UKTE
Bi | = Xioi @y i Vi Dorlq Uk | Doy wkk
n n n n
1 D k=1 Tk > k=1 Yk D k=11 D k=1 Uk
y de igual forma tenemos
1
Az > k=1 xi Y ohe1 ThYE  Dope1 Tk > k=1 VKT
By | = Xhci meue o1 Vi Donoq Uk | 2ot vk
n n n n
Co D k=1 Tk > k=1 Yk D k=11 > k=1 Uk

donde A= e,, Ci= traslacién en 2. By=¢,, Ca= traslacién en y . Mientras que
la combinaciéon de los parametros #zew son la deformacion de corte y #:9 y
la rotacién en plano zy respectivamente; du(x,y) y dv(z,y) representan errores pequenos a
minimizar.

Una vez que se obtienen las constantes se pueden calcular las deformaciones y las
propiedades eldsticas (E y v) de la regién analizada, suponiendo un campo de esfuer-
zos homogéneos. De hecho, si el material no es isétropo, este es un procedimiento para
encontrar las propiedades promedio en la regién analizada.

2.6.4. Extensometro 6ptico

Este método para medir deformacién parte del campo de desplazamientos obtenido
por correlaciéon de imagenes digitales. Este método consistié en programar una funcién
en Mathematica que permite seleccionar vectores confinados en recuadros de tamano y
posicion variables dentro del campo de desplazamiento, como se aprecia en la figura 2.19.
Las variables de entrada son el punto (X¢, Ye) que es el punto de partida del andlsis, dz y
dy que definen el tamanio del recuadro y Ay que marca la separacién entre los recuadros
y obviamente los datos z,y,u,v que dan lugar al campo de vectores. Con estos datos de
entrada se obtienen los puntos (Xir y Xdr) que dan origen a cada uno de los recuadros
que contienen a los vectores a estudiar. Una vez seleccionados los vectores se calculan los
promedios de y y de v para cada recuadro. Los promedios de y dan origen a los centroides
de los recuadros marcados con C2 y C4 que a su vez definen la distancia Ay mientras
que los promedios v indican el desplazamiento en la direccion y. De lo anterior se puede
calcula la deformacién €, de la siguiente manera.

e, = “4A_y“2 (2.11)




34 CAPITULO 2. METODOLOGIA Y TECNICAS EXPERIMENTALES

Posicion de pixeles en

1000 2000 3000 4000
Posicidon de pixeles en x

Figura 2.19: Extensémetro 6ptico

2.6.5. Flujo optico

Este método consiste en determinar los desplazamientos promedio del flujo éptico
entrante y del flujo dptico saliente entre dos imagenes consecutivamente adquiridas durante
la prueba de tension uniaxial. El flujo optico entrante corresponde a la linea inferior de
vectores y el flujo saliente corresponde a la linea superior de vectores, como se muestra en
la figura 2.20. Dichas lineas ofrecen un arreglo de puntos (z,y,u,v) que indica la posicién
(z,y) v los desplazamientos u y v en la direccién z y y respectivamente.

El campo desplazamiento es un campo aparentemente de traslacion; sin embargo, el
desplazamiento promedio de los vectores en el flujo entrante debe ser menor al desplaza-
miento promedio del flujo saliente. Con lo anterior resulta conveniente calcular la diferencia
entre los flujos y si ademads esa diferencia se divide entre una longitud inicial (separacién
entre lineas) entonces se obtendrd una medida de deformacion.

2.6.6. Macro- micro

En este método de medicion de deformacion es una combinacién de los métodos ante-
riores y se encarga de obtener los desplazamientos en tres regiones del campo: en la orilla
inferior, orilla superior y en el centro, como se observa en la figura 2.21. De esta manera
se tienen 3 puntos que indican una medicién del desplazamiento en el mismo campo. A
estos tres puntos de deformacién se agrega uno mas que fue obtenido mediante el sensor
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Figura 2.20: Flujo éptico
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desplazamientos LVDT. Con lo anterior se combinan las mediciones macro con las micro.
Con estos cuatro puntos se hace un ajuste que utiliza un modelo lineal que minimiza
parametros correspondientes la contribucién de deformacion en el eje de carga (mordazas,
orejas y juntas) asi como la posicién del centro de la cdmara sobre la superficie de la

probeta.
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Capitulo 3

Resultados

Los resultados que se presentan en este trabajo se dividen en tres partes. La primer
parte corresponde a la fabricacidn, caracterizacién y procesos termomecdnicos a los que
estuvo sujeta la aleacion. La segunda parte corresponde a las pruebas de tensién de las
que se obtuvo curvas caracteristicas o — ¢, para MMF, y se les asocié una imagen de la
superficie de la probeta tensionada —a distintos niveles de esfuerzo—. La tercer parte
corresponde al andlisis de imagenes donde se recuperaron los pardmetros de deformacion,
rotacién y traslacién. Con lo anterior y con el campo de esfuerzos se determinaron las
propiedades elasticas del material.

3.1. Fabricacion de la aleacion

En esta seccién se muestran los lingotes obtenidos por fundicién y las laminas obtenidas
del tratamiento termomecéanico.

3.1.1. Fundicién

La composicién tedrica empleada en este trabajo tiene los siguientes porcentajes, en
peso, de los siguientes elementos: Cu = 87.8,% Al = 11.5% y Be = 0.7%. Con estos
porcentajes, en la composicién y de acuerdo a la ecuacién de Belkhala (2.1), la temperatura
(tedrica) de inicio de la transformacién martensitica es de -196 °C. El lingote obtenido por
fundicién se muestra en la Figura 3.1.

3.1.2. Tratamiento termomecanico: laminado y betatizado

De los lingotes obtenidos por fundicién se cortaron porciones considerables para so-
meterlas al laminado en caliente. Las porciones de aleacién se mantuvieron unos minutos
hasta que el horno (Lindberg 847) alcanzaba, de manera estable, la temperatura de 800°C;
de forma inmediata las rebanadas fueron pasadas por los rodillos de la laminadora redu-

37
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Figura 3.1: Lingote de Cu-Al-Be

Tabla 3.1: Composicién quimica real

Elemento | % en peso
Cu 88.1
Al 11.3
Be 0.6

ciendo el espesor 0.5 milimetros en los primeros pasos a una velocidad de 10 m/min. El
minimo espesor alcanzado por esta méquina fue de 0.7 milimetros. Con ello se alcanzé un
porcentaje de laminacién alrededor de 90 % conservando la fase austenitica en su mayoria
[67]. Las ldminas obtenidas se muestran en la Figura 3.2.

A las laminas obtenidas se les dio un betatizado para mejorar sus propiedades de
memoria de forma. Una vez que se observo el efecto memoria de forma en la aleacién se
procedié a una caracterizacién de la misma.

3.2. Caracterizacion de la aleacion

La caracterizacién de la aleacién se llevé a cabo usando las técnicas descritas en 2.2, a
continuacién se presentan los resultados.

3.2.1. Anadlisis quimico

El andlisis quimico se realizd por absorcién atémica. Los resultados obtenidos se mues-
tran en la tabla 3.1. Se puede observar un cambio significativo en la composicién de la
aleacion respecto a la composicion tedrica y la real; sin embargo, este cambio no alterd el
propésito de esta investigacion ya que se obtuvo una aleacion en fase austenitica y se lo-
gré inducir la martensita por esfuerzo. Es importante continuar con un trabajo posterior
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Figura 3.2: Laminas de Cu-Al-Be

Tabla 3.2: Temperaturas de transformacién

Temperatura | °C
M -95
M; -103
As -91
A -76

para tener mejor control sobre la la composicién de la aleacién. Si se recalcula la M, con
la composicién actual se tiene que Mg tiene un valor de -93 °C.

3.2.2. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La curva flujo de calor vs temperatura mostrada en la Figura 3.3 muestran las tem-
peraturas criticas para la composicién empleada en este trabajo. Los resultados de la
calorimetria diferencial de barrido se muestran en la Tabla 3.2. Con lo composicién tedri-
ca se esperaba una temperatura del inicio de la transformaciéon martensitica de -196 °C.
La temperatura calculada respecto a la composicién medida de la aleacién fue de -93°C.
Este corrimiento de la temperatura de transformacién se debe al cambio de la composi-
cion durante el proceso de fundicién. Es conveniente aclarar que el cambio en composicion
quimica y el respectivo corrimiento de las temperaturas de transformacién no afectaron
los objetivos de este trabajo.

La medicién de la Mg, por DSC, fue de -95 °C y esta temperatura se considerara como
M, real. Dado que la My es de -95°C se tiene que el valor aproximado del esfuerzo critico
de transformacion, equivalente a la temperatura antes mencionada, es de 0.=223 MPa. Las
temperaturas criticas de transformacién son un buen indicativo de que el efecto memoria
de forma se encuentra presente en la aleacién y por lo tanto de que existe la fase austenita
a temperatura ambiente y que al enfriar la muestra ésta transforma en martensita. Con la
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Figura 3.3: Temperaturas criticas determinadas por DSC

aleacion obtenida y sus temperaturas criticas respectivas se realizé una inspeccién visual
de las fases involucradas.

3.2.3. Metalografia

Con la metalografia se logré caracterizar, de manera visual, la fase presente en la
aleacién. Dicha fase es la austenita y se caracteriza por presentar una superficie lisa y
homogénea. También se logro caracterizar el tamano de grano que esta al rededor de 500
pm; es decir, casi un grano en el espesor de la probeta. Lo anterior se puede observar en
la Figura 3.4.

Esta imagen corresponde a las reportadas en la literatura para la fase austenitica en
Cu-Al-Be [31, 35].

3.2.4. Difraccién de rayos X

El resultado obtenido concuerda con el publicado por Jurado et. al [28, 68] para una
composicién similar a la empleada en este trabajo. Los picos en este difractémetro se
indexaron con la ficha JCPDS 12-0073 para una aleacion de Cu-Al-Be. En la Figura 3.5
se presentan los resultados obtenidos para el material empleado.

Estos resultados muestran los patrones de difraccién para la composicién empleada.
Se puede observar en la figura 3.5 que en la aleacién estd presente la fase austenitica (3) y
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Figura 3.4: Metalografia de canto de una probeta de Cu-Al-Be
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Figura 3.6: Variantes de martensita favorecidas con la direcciéon de aplicacién de la carga

martensitica (m). De lo anterior podemos concluir que no toda la muestra se encuentra en
austenita y que la difracciéon de rayos X esta midiendo una textura global de la muestra.
Otro resultado importante que se obtuvo a partir de los difractogramas fue el tamano de
la celda. El anélisis relizado revelé que el tamafo de la celda del Cu-Al-Be es de 5.83 A +
0.01. Con todo lo anterior se puede decir que la aleacién a estudiar nos permitira cubrir
los objetivos de esta investigacion. Adicionalmente se deseaba conocer la geometria de la
fase martensitica y para ello se utilizaron técnicas como microscopia electronica de barrido
y microscopia de fuerza atémica.

3.2.5. Microscopia electrénica de barrido (MEB)

La microscopia electrénica de barrido permitié caracterizar los angulos a los cuales
aparecen las agujas de martensita bajo tensiéon uniaxial. Para llevar este experimento
fue necesario pulir a espejo y atacar quimicamente la superficie de la probeta con el fin
de revelar la estructura cristalina de la superficie. Las probetas fueron montadas en un
dispositivo especial para tensién uniaxial. Dentro de la camara de vacio del microscopio
se inserto el dispositivo de tension y se generd vacio. Una vez montada en el dispositivo se
encendié el microscopio y se enfocé la muestra. Se establecié la velocidad de deformacién
(0.01 mm/s)controlada por un motor eléctrico y un tornillo sinfin. Con las condiciones
anteriores se encendié el motor y comenzd a aplicarse la carga en la probeta.

Al incrementar la magnitud de la carga se observo la aparicion de la fase martensitica
en forma de pequenas agujas, como se puede apreciar en la Figura 3.6; las martensitas
aparecen en angulos que van desde los 30° a los 75° respecto a la direcciéon de aplicacion
de la carga. Asi como también se puede observar que hay regiones en las que no aparece
la nueva fase.

En esta misma prueba también se observé el canto de la probeta. En esta imagen se
aprecia que la martensita, a través del espesor de la probeta, crece con una dngulo de 60°
respecto a direccién de aplicacién de la carga (Figura 3.4).
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Figura 3.7: Variante de martensita, en el canto de la probeta, favorecida con la direccién
de aplicacion de la carga

3.3. Microscopia de fuerza atémica (MFA)

Las muestras utilizadas en microscopia de fuerza atémica fueron las mitades de las
probetas ensayadas en tension uniaxial; es decir, primero se esforzaron las probetas hasta
inducir la fase martensitica y finalmente romperlas. Posteriormente, se metieron al micro-
scopio de fuerza atémica para ver las caracteristicas de la fase martensitica. La técnica
utilizada en MFA fue la técnica de No-contacto en donde la muestra y la punta de mi-
croscopio interactuan por fuerzas electrostaticas. Estas hacen que la punta, en voladizo,
se comporte como un resorte eldstico. La flexién de la punta es sensada con un laser y
un fotodiodo. La interaccion de estos elementos dan lugar a una imagen que es procesada
en el software del microscopio obteniendo un anélisis de perfilometria en una region de-
terminada de la imagen. El equipo empleado en esta técnica nos limita a barrer regiones
pequenas del orden de 25 x 25 micras.

En la Figura 3.8 se muestra una imagen de una martensita ubicada entre los puntos
azules. Las caracteristicas que podemos observar es que cuenta con un tamano de 10 ym y
una altura de 275 nm. Esta técnica nos confirma que las agujas salen del plano y sobre todo
dicha técnica cuantifica esas caracteristicas. En la Figura 3.9 podemos ver la martensita
en 3 dimensiones y se hace mas evidente como es que la aguja sale sobre la superficie.

Con la caracterizacion realizada en las secciones anteriores se procede a la prueba de
tension.

3.4. Pruebas de tensién

En esta seccién se presentan los experimetos preliminares en CuAlBe los cuales son de
caracter cualitativo. Uno de los propésitos principales de este trabajo es cuantificar esos
resultados. Para lograr lo anterior se realizé una serie de experimentos de calibracion en
la seccion 3.4.2 y de validaciéon que se mostraran en la seccién 3.5.
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3.4.1. Experimentos preliminares en CuAlBe

Aqui se presenta los resultados preliminares en CuAlBe. Estos resultados son de
caracter cualitativo; sin embargo, aqui se observa la primer evidencia de que la trans-
formacion martensitica aparece en la aleaciéon y que es visible al microscopio 6ptico. En
la Figura 3.10 se presenta la curva esfuerzo vs deformacién en carga y descarga para una
probeta de Cu-Al-Be. En ella se observa, claramente, el comportamiento supereléstico.
También se observa que el cambio de pendiente en la curva esfuerzo-deformacién ocurre a
un valor cercano a 100 MPa.

En la figura 3.11(c) se aprecia una campo de desplazamientos que corresponde al
andlisis de las imagenes ¢ y d. En este campo se puede apreciar la no homogeneidad de la
respuesta del material ocasionada por la aparicion de las agujas de martensita. Los campos
arriba muestran la presencia de traslacién y es por ello que solo se observa la parte superior
de la hiperbola. Dicha traslacién se tiene que cuantificar y sustraer para aislar el campo
de hiperbdlico correspondiente a la elongacién en una direcciéon y la contraccién en una
direccién perpendicular a la primera. Como se mencioné anteriormente se requiere de una
calibracion del equipo una validacién del mismo. Por lo que a continuacién se presentan
las secciones respectivas.

3.4.2. Calibracién del equipo

La calibracién del equipo consiste en tres partes que son las siguientes: la calibracién del
LVDT, la calibracién de la celda de carga y la calibracién del sistema éptico. A continuacién
se presentan los resultados obtenidos.

Calibracién del sensor de desplazamiento LVDT

En este apartado se realizaron mediciones de traslacién moviendo el cilindro hidraulico
una distancia conocida. Dicha distancia fue comparada con el indicador digital Mituto-
yo (modelo IFD150HE) y de esta forma se obtuvieron datos suficientes para ajustar la
ganancia, el ajuste burdo y el ajuste fino en el controlador MTS 407. Con esta ganancia
se logré obtener una nueva precision en el experimento. Con las ganancias adecuadas, se
realizaron varias lecturas y se hizo un ajuste por minimos cuadrados lineales asi también
se calcularon los residuales correspondientes. Se tiene que resaltar que las lecturas de po-
sicién obtenidas por el sensor de desplazamiento "LVDT”tienen un error de £+ 0.75 pym
como se muestra en la Figura 3.12(a).

Calibracion del sensor de fuerza

La calibracién de la celda de carga se realizé por el método de comparacion. Para lo
anterior se utilizé una celda de carga MTS de 25 kN, modelo 661-19F-04, con certificado
de calibracion F-CTT-01-POL-05. Se realizaron varias lecturas para ciclos de carga y
descarga. De esta forma se lograron obtener los valores de la ganancia, el ajuste burdo
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y el ajuste fino que son requeridos por el controlador MTS 407. En la Figura 3.13(a) se
muestran las lecturas de carga y en la Figura 3.13(b) se muestran los residuales para las
lecturas. De esta manera se tiene que para la celda de carga la incertidumbre es de £5 N.

Calibracién del sistema 6ptico

La calibracién del sistema éptico consistio en determinar el tamano de pixel en micras.
El tamano del pixel se determiné al medir la distancia entre lineas de una rejilla de
calibracién de la marca edmund optics. La rejilla presenta divisiones que van de 5 a 200
lineas por milimetro. Como se aprecia en la figura 3.14.

Se tom6 una imagen digital de la rejilla y se realizaron mediciones en las esquinas de
cada linea para obtener coordenadas (z,y) en cada posicién. El origen se tomo en la primer
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esquina. Con las posiciones de las esquinas se realizo un ajuste con minimos cuadrados
lineales obteniendo asi el tamano del pixel. Para una magnificacién de 10X el tamano del
pixel es de 1.774 % + 0.001 (6 0.564 ™) v para 5X es de 0.887 £ 0.001 LZizeles

pizel um
2 um . .
(6 1.127575), como se aprecia en la Figura 3.15.
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Figura 3.15: Tamano del pixel

3.5. Validacion del equipo y CID

Con el propdsito de validar el equipo y la técnica de correlacién de imégenes digitales
(CID) se hicieron unas mediciones con distintos sensores. Estas mediciones consisten en
comparar la técnica de CID contra sensores de desplazamiento y de deformaciéon. Como se
menciond anteriormente el principio de correlacién de imagenes digitales, para la medicién
de desplazamientos, se basa en calcular el flujo éptico dentro de un par o una secuencia de
imégenes. El flujo éptico se define como el movimiento aparente de un patrén de brillo o
intensidad dentro de la imagen. Este flujo, en el espacio de la imagen, se mide en pixeles;
para poder darle una interpretacion fisica se tiene que determinar el tamano del pixel en
el espacio del objeto. Es decir la equivalencia del pixel en unidades de longitud, como se
obtuvo en la seccién 3.4.2.

3.5.1. Desplazamiento: LVDT vs CID

Los resultados de la traslaciéon obtenidos por CID se comparan con los obtenidos con
el LVDT en la figura 3.16. Dichos valores fueron calculados a partir del campo de despla-
zamientos obtenido por CID y minimizando la ecuacién 2.10. En la tabla 3.3 se muestra
un resumen de los pardmetros de traslacién recuperados. En la figura 3.16(a) se muestra
la correlacién entre las dos imédgenes tomadas en la misma posicién (sin desplazamiento
entre si). El andlisis de la correlacién muestra que existe un desplazamiento del orden de
1.3 + 0.7 Pixeles (6 0.7 & 0.4 pum), es decir ruido. Este ruido se debe pequenas vibraciones
que alteran las condiciones de iluminacién al disparar la camara y capturar las imége-
nes. Este cambio en iluminacién o ruido resulté ser despreciable como ya se mencioné la
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contribucion éste es del orden de una micra.

En la figura 3.16(d) se muestra una traslacién grande del orden de 400 micras. Es-

ta traslacién grande hace que la correlacion de imagenes digitales muestre resultados no
congruentes con los desplazamientos reales. Lo anterior se debe a que en el proceso de
correlacion se cae en un minimo local y no el minimo global que representaria al despla-
zamiento real. De lo anterior se entiende que serd posible medir desplazamientos mayores
a 10 micras y menores a 200 obteniendo mediciones aceptables. Los valores de traslacion
en z y en y mostrados en la tabla 3.3 son multiplicados por el valor del pixel en micras
como se muestra en las columnas 4 y 5 de la tabla 3.3.

Tabla 3.3: Parametros de traslacion recuperados

Los experimentos de traslacion permiten observar que el movimiento rigido se puede

Desplazamiento | Ty(Pixeles) | T,(Pixeles) T, (um) Ty (pm)
0 pm -0.227 +£0.004 | 0.303 £0.004 | 0.128 £0.002 | 0.171+£0.002
90 pm 175.65 +£0.02 0.88 £0.02 99.06 £0.01 | 0.49 £0.01
200 pm 363.7 £0.03 0.76 £0.03 | 205.12 £0.02 | 0.43 £0.02
390 pm -343 +4 0.76 +4 193.45 £2 49 £2
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Figura 3.17: Probeta de aluminio con extensémetro eléctrico

recuperar sin ningin problema para valores entre 10 y 200 micras.

3.5.2. Deformacién en un material convencional

En este apartado se presentan los resultados de la prueba de tension realizada a un
metal convencional como lo es el aluminio. También se compara el comportamiento macro
y micromecanico del aluminio mediante las distintas técnicas empleadas para medir defor-
macién. Todo lo anterior se realiza con el propdsito de validar el equipo con un material
conocido.

El aluminio utilizado en esta prueba es empleado comercialmente en la fabricacion
de perfiles tubulares para diversas aplicaciones. Las probetas de aluminio se obtuvieron
del perfil mediante un maquinado en control numérico. Es importante mencionar que
de este material se desconoce la historia térmica asi como el tamano de grano. Bajo la
consideracién anterior se procedié a instrumentar la probeta de aluminio con un exteséme-
tré eléctrico; el cual fue colocado justo a la mitad de la seccién de prueba de la probeta.
Por el otro lado de la misma se cuenta con la textura natural del aluminio; es decir, la
superficie no recibié pulido ni ataque quimico, como se aprecia en la figura 3.17.

A continuacion, en la figura 3.18(a) se puede observar la curva esfuerzo vs deformacion
del aluminio, bajo tensién uniaxial, que presenta un comportamiento lineal. En esta misma
figura se presentan tres puntos, denotados con las letras A, B y C, a distintos niveles de
esfuerzo y que se encuentran entre el 0.05% y 0.2% de deformacién; es decir dentro del
limite elastico del material. A éstos corresponden las imagenes presentadas en 3.18(b),
3.18(c) y 3.18(d) respectivamente; cabe mencionar que estas imagenes fueron tomadas a
10X. En dichas imégenes se aprecia que la textura natural del aluminio presenta un patrén
aleatorio con pequenos puntos obscuros y brillantes que dan una textura éptica para este
material, como se observa en las figuras arriba citadas.

La correlacion de imédgenes digitales se aplico a los siguientes pares de imagenes de A
a Cy de B a C. Los resultados de la correlacién de imagenes digitales se muestran el los
campos de desplazamiento del a figura 3.19. En dicha figura se observa una elongacién
en el eje vertical mientras que en el eje horizontal se presenta una contraccién. De esta
manera se observa el campo hiperbdlico esperado. En este campo de desplazamiento se
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puede apreciar que los vectores no cambian de direcciéon de manera abrupta; mas bien éstos
cambian de manera suave. Lo anterior indica la presencia de deformaciones homogéneas.

Un experimento similar al arriba descrito fue realizado por Sutton et. al en 1986
[58]. En ese experimento emplearon correlaciéon de imégenes digitales y extensometria
eléctrica para medir deformaciones planas en grano de un acero de bajo carbon. Las
mediciones del extensémetro eléctrico fueron comparadas con las obtenidas por correlaciéon
de iméagenes como una mera validacién de la técnica de correlacion de iméagenes. Los
resultados mostrados por Sutton revelan que los deformaciones obtenidas por correlacién
de imégenes digitales no coinciden con las deformaciones globales y esto lo atribuyen a la
no homogeneidad del grano y a la calidad de las imagenes. Cabe destacar que las imagenes
empleadas por Sutton son 480 x 380 pixeles y utiliza conjuntos de subimagenes de 100 x
100 pixeles. Hoy en dia el avance de la tecnologia nos permite emplear cdmaras de mayor
resolucion con las que se obtienen imagenes que permiten extraer 10 veces mas informacién
durante el experimento.

A diferencia del experimento realizado por Sutton [58] en este apartado se empleé alu-
minio comercial. En este caso no se realizé una metalografia del material; sin embargo, se
supone que el material presenta granos pequenos ya que se observan deformaciones ho-
mogéneas. Es decir la medicién por CID se realizé en un conjunto de granos que representa
el comportamiento promedio del material y que resulta en un material isétropo.

Deformacién y médulo elastico del Aluminio

Ahora se presentard la comparacion entre el comportamiento macro y micromecanico
del aluminio. Con los datos obtenidos durante la prueba de tension uniaxial y las técnicas
empleadas como extensometria eléctrica y correlacion de imagenes digitales se realizé un
andlisis detallado de los datos para posteriormente calcular el mdédulo eldstico del material.

Dicha comparacién consistié en obtener la deformacién del material mediante cuatro
formas que son las siguientes: LVDT, extensometria eléctrica, extensémetro 6ptico y flujo
optico.

En la figura 3.20 se muestra la grafica de deformaciéon vs punto para los distintos
métodos utilizados. En ella se observa que los distintos métodos de medicién concuerdan
en buena manera. Dado que estos valores de deformacién estdn asociados a los puntos 1,
2y 3; es decir, a A, By C en 3.18(a) respectivamente. Con lo anterior es posible calcular
el médulo elastico del material para cada punto.

En la figura3.21 se muestra el médulo elastico del material para tres puntos (A, By C
mostrados en 3.18(a))donde el punto uno corresponde al analisis por CID entre los puntos
A y B, el punto dos corresponde entre los puntos B y C y el punto tres corresponde entre
los puntos A y D.

En la figura se puede observar que las cuatro maneras de medir la deformacién dan
un resultado que se encuentra alrededor de los 60 GPa. Al realizar un promedio de las
mediciones consideradas como macro (LVDT y extensémetro eléctrico) y un promedio de
las mediciones micro obtenemos la grafica 3.22.
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Figura 3.19: Campos de desplazamiento obtenidos por CID
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Figura 3.22: Moédulo elastico del aluminio a nivel macro y micromecéanico

En esta grafica se representa, de igual forma, el médulo elastico del aluminio vs punto.
Se observa que el moédulo elastico del aluminio para perfiles comerciales esta al rededor
de los 60 GPa £ 10GPa. Este valor obtenido es aceptable ya que el aluminio empleado
para estos perfiles no es un aluminio de alta calidad por lo cual es razonable pensar que
su médulo no sea de 72 GPa como se reporta en la literatura para un aluminio de alta
calidad.

3.5.3. Deformacién en un material biolégico

Los materiales bioldgicos presentan complicaciones para medir sus propiedades elasti-
cas ya que no es posible pegarles un extensémetro eléctrico o mecéanico sin que sus pro-
piedades mecéanicas resulten afectadas.

Actualmente, en la prueba de tensién para estos materiales se emplea sensores despla-
zamiento (LVDT) que miden la elongacién del material. El empleo de este tipo de sensores
no es bien visto por las normas ASTM y es por ello que se buscan nuevas alternativas [69].
Una nueva alternativa son las técnicas de no contacto como lo es la correlacién de imége-
nes digitales; dicha técnica fue empleada por Zhang et. al para medir el comportamiento
mecédnico bajo tensiéon uniaxial de una aorta bovina.

En ese trabajo realizan mediciones de deformacién en un polimero con el propésito de
medir la deformacién con un extensémetro mecanico y compararlas con las deformaciones
medidas con CID. Con lo anterior Zhang et. al validé sus resultados[70].

En el presente trabajo se empleé CID en un material bioldgico; concretamente se
utilizé pericardio bovino.

El pericardio bovino es un tejido de fibras de colageno que esta siendo empleado en
la fabricacién de valvulas cardiacas. Este tipo de implantes han dado buenos resultados;
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(a) Vélvula cardiaca de pericardio bovino (b) Fibras de coldgeno

Figura 3.23: Valvulas cardiacas de pericardio bovino

Sin embargo, actualmente se esta tratando de hacer valvulas cardiacas de pericardio que
tengan una vida 1til mas prolongada. Con el estudio del comportamiento mecanico del
pericardio bovino se tendran criterios de seleccién para fabricar valvulas cardiacas solo
con los pericardios que presenten las propiedades mecanicas ideales.

El pericardio bovino utilizado fue liofilizado. rehidratado en solucién salina y tenido
con colorante azul para mejorar su textura Optica. En la figura 3.24 se muestran las
dimensiones de la probeta y una probeta de pericardio bovino rehidratada antes de ser
tenida.

Con las probetas rehidratadas y tenidas se realizaron las pruebas de tension adqui-
riendo imagenes de la superficie de la probeta a distintos niveles de carga. Con los datos
adquiridos y la geometria de la probeta se obtuvo la curva esfuerzo vs razén de elongacién
del material. En la figura 3.25(a) se muestra dicha curva y en ella se puede observar el
comportamiento mecdnico tipico de un biomaterial que se caracteriza por ser no lineal y
por presentar un pequeno pie en los primeros niveles de carga[70]. En esta misma figura
se presentan 4 puntos marcados con las letras A, B, C y D que representan a las imagenes
presentadas en 3.25(b), 3.25(c), 3.25(d) y 3.25(e). En ellas es evidente el colorante azul
apreciando un mejor contraste en la imagen. Lo anterior facilita el enfoque de la camara
v la correlacion de imagenes digitales.

Dicha correlacién se llevé a cabo por pares de imégenes entre A y B, entre Cy D y
entre A y D. De esta forma se presentan los campos de desplazamiento correspondientes
al pericardio bovino. Es claro en estos campos, que la direccién de elongacién es horizon-
tal mientras que la contraccion es en la direccion vertical debido a la configuracion del
experimento. Los campos experimentales obtenidos para el pericardio son hiperbdlicos y
muy parecidos a un campo tedrico de tensién uniaxial.

Este material bioldgico no presenta estructura cristalina, a diferencia de los metales,
por lo que los efectos de la estructura cristalina quedan fuera de este experimento. Sin
embargo, el pericardio bovino cuenta con fibras de colageno que se encuentran entrelazadas
de manera aleatoria. Debido a lo anterior se puede decir que la probeta de pericardio
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Figura 3.24: Probeta de pericardio bovino
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bovino presentara deformaciones homogéneas. En la figura 3.26 se observan los tres campos
obtenidos y todos ellos presentan desplazamientos suaves y sin perturbaciones o cambios
bruscos de direccién. Cabe mencionar que este material, al contar con fibras, tiene la
capacidad de auto-alinearse por lo que los campos de desplazamiento ilustran un campo
de tensién uniaxial.

Al igual que Zhang et. al [70] y Sutton et. al [58], en este trabajo se utilizan materiales
y técnicas de referencia para validar los resultados principales de este trabajo. Debido a lo
anterior en este trabajo aparece el aluminio y el pericardio bovino. Sucede que un metal
convencional se caracteriza por soportar deformaciones pequenas mientras que un material
con memoria de forma se caracteriza por soportar deformaciones hasta 100 veces mayores
a las de un metal convencional. Debido a lo anterior se decidié ensayar materiales que
presentara deformaciones por debajo y por encima de las de un material con memoria de
forma y verificar que se puedan medir los desplazamientos entre las imédgenes adquiridas de
una manera satisfactoria. En la figura 3.27 se presenta las distintas medidas de deformacién
en el pericardio bovino. En ellas se observa que las medidas de deformacién van de las
5000 a las 30000 pe. Todas ellas corresponde en buena manera entre si. Con lo anterior
se puede decir que CID permite medir deformaciones gran magnitud mostrando buenos
resultados.

Las medidas de deformacion estan asociadas a un esfuerzo con el cual se puede calcular
el médulo elastico del material en ese instante. A continuacién se presentaran los resultados
correspondientes a el moédulo eldstico medido para el pericardio. En la figura 3.28 se
presentan los valores del médulo eléstico del pericardio para los puntos uno, dos y tres que
corresponden a los andlisis entre los puntos A y B, entre C y D y entre A y D, marcados
en la figura 3.25(a), respectivamente.

En la figura 3.28 puede observarse que el valor del médulo eldstico de pericardio, en
los puntos dos y tres, esta alrededor de los 160 MPa. mientras que para el punto dos se
encuentra alrededor de los 120 MPa. Esta diferencia posiblemente se deba a que las fibras
de coldgeno en el material ajusten su posicién de acuerdo a la direccién de aplicacion de
la carga.

De la misma manera que en el aluminio se realizé un promedio de las distintas medicio-
nes del moédulo eléstico. Con lo anterior se logré obtener un enfoque macro y micromecani-
co del comportamiento de este material. En la figura 3.29 se observan dos mediciones del
modulo eldstico del material. La primera corresponde al comportamiento macromecanico
del material que corresponde al promedio de las mediciones macro obtenidas mediante
el LVDT y las obtenidas a partir de los flojos dpticos entrantes/salientes mas el LVDT
integrando asi el comportamiento macro y micro en una medida de deformacion.

En este caso se puede observar que las mediciones macro y micro corresponden en
buena manera para cada punto. Entonces se dice que el mddulo eldstico del pericardio
bovino liofilizado y rehidratado es de 160 MPa. Es conveniente decir que se tiene que
realizar un experimento donde sea posible verificar el acomodo o alineacién de las fibras
de colageno bajo tension uniaxial. De esta manera se podra explicar las variaciones del
médulo del material.
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Figura 3.26: Campos de desplazamiento en pericardio bovino asociados a la prueba de

tension uniaxial
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Figura 3.29: Médulo elastico del pericardio bovino a nivel macro y micromecanico

Una vez presentados los resultados de los materiales que se emplearon para validar los
resultados principales de esta investigacion se procedera a mostrar los resultados cuanti-
tativos obtenidos para el CuAlBe en las secciones siguientes.

3.6. Deformacion en un MMF: CuAlBe

Como se mencioné al principio de este trabajo, el objetivo del mismo es el estudio
experimental del comportamiento mecanico de un material con memoria de forma. Como
se ha visto en las dos primeras partes de este capitulo se muestran los resultados referentes
a la fabricacion, caracterizacién y procesos termomecanicos de la aleacién. Asi también
se presentan resultados correspondientes a la calibraciéon del equipo y validacién de los
resultados. Con lo anterior es posible presentar los resultados cuantitativos del comporta-
miento macro y micromecanico de la aleacién CuAlBe que se presentardn en las siguientes
secciones.

Los experimentos realizados para la aleacién con memoria de forma son practicamente
los mismos que se realizaron para el aluminio y para el pericardio bovino. En el caso de
CuAlBe las probetas fueron pulidas y atacadas quimicamente para revelar la microestruc-
tura del material. El reactivo que se utilizé fue cloruro férrico. Por lo que ahora se utiliza
la textura éptica que brinda la metalografia realizada a la superficie de la probeta.

3.6.1. Comportamiento macromecanico del CuAlBe

Los resultados del comportamiento macromecanico del CuAlBe se refieren a las cur-
vas de esfuerzo vs razén de elongacién obtenidas mediante la prueba de tensién uniaxial
convencional. Para medir la deformacién se empleé un extensémetro eléctrico cuya deno-
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Tabla 3.4: Pendientes de las fases

Ciclo Austenita (GPa) | Austenita-Martensita (GPa)
C6 112 26

c7 111 27

C8 111 28

C9 111 29

C10 108 26

Cl11 108 26

Promedio 110 £2 27 £2

minacion es EA-09-062AQ-350.

La figura 3.30 presenta las curvas esfuerzo vs razén de elongacién del material. En
cada una de ellas se observa un lazo superelastico, en carga y descarga, caracteristico de la
transformacién martensitica inducida por esfuerzo. Asi mismo se observa que el valor del
esfuerzo critico esta al rededor de los 230 MPa. Este valor es cercano al valor del esfuerzo
critico calculado, 223 MPa, de acuerdo a la temperatura critica de transformacién.

El esfuerzo critico indica el inicio de la transformacién martensitica inducida por es-
fuerzo; en las curvas se aprecia un cambio de pendientes. La primer pendiente que va de
1 a 1.003, es decir 0.3 % de deformacién, corresponde a un comportamiento lineal de la
austenita; la segunda pendiente corresponde a una mezcla de fases Austenita-Martensita
que va de 1.003 al 1.007 en la razon de elongacion. Con lo anterior es claro que el material
esta soportando una deformacién de 0.7 % y que es completamente recuperable al retirar
la carga. Este material esta soportando deformaciones pseudo-elasticas 3.5 veces mayores
a las de un material convencional.

Asi mismo se realizaron ajustes lineales de los datos, uno para cada pendiente. El ajuste
para la primer pendiente, austenita, se presenta con la linea recta en azul; mientras que
para la segunda pendiente, mezcla de fases, se presenta en rojo. Las pendientes obtenidas
de los ciclos 6 al 11 se presentan en la tabla 3.4.

Al sacar el promedio de las pendientes se tiene que el médulo eldstico de la austenita
es de 110 £2 GPa, mientras que para la segunda pendiente donde ambas fases coexisten,
tenemos una pendiente de 27 +£2 GPa. Este ultimo valor no es el médulo de la martensita;
este valor es el comportamiento mecanico reflejado por el material debido a la transforma-
cién martensitica. Cuando aparecen las agujas de martensita se generan desplazamientos
mayores provocando también deformaciones de mayor orden y una disminucién de la pen-
diente en la curva esfuerzo vs razon de elongacion.

Para obtener el médulo elastico de la martensita es necesario alcanzar un nivel de
deformacién mayor al empleado en este trabajo y que posiblemente involucre deforma-
ciones plasticas. Las deformaciones plasticas quedan fuera del objetivo de este trabajo y
es por ello que no se reporta el modulo elastico de la martensita. Existe algunos datos
preliminares que el médulo de la martensita es menor que el de la austenita; sin embargo,
la diferencia no es mucha y en un trabajo posterior se obtendra dicho valor.
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Figura 3.30: Curva esfuerzo deformacién del CuAlBe



66 CAPITULO 3. RESULTADOS

3.6.2. Comportamiento micromecanico del CuAlBe

Las curvas esfuerzo vs razon de elongacién corresponden a distintos ciclos. En cada uno
de ellos se adquirieron imédgenes de la superficie de la probeta de CuAlBe — previamente
pulida y atacada quimicamente para revelar la estructura cristalina del material —. Las
imagenes adquiridas por cada ciclo dan lugar a un mosaico que cubre parte de la seccion
central entallada de la probeta, como se aprecia en la figura 3.31(a). Dichas imédgenes se
tomaron a 10 X y posteriormente fueron ensambladas para generar el mosaico de la figura
3.31(b).

El sexto ciclo, C6, corresponde al centro de la probeta, es decir al eje simétrico que
corta horizontalmente a la misma; los ciclos restantes se encuentran por debajo del centro
(C7 y C8) y por encima del mismo (C9,C10 y C11).

En la figura 3.31(b) se puede apreciar la estructura cristalina del material. Son granos
que cuentan con un tamano alrededor de 500 micras en promedio. Por lo que se tiene, en
promedio, un grano a través de la seccion transversal de la probeta. Lo anterior resulta en
un confinamiento granular de dos dimensiones.

La estructura cristalina que se observa en la figura 3.31(b) es la de la austenita que
se caracteriza por tener una textura Optica lisa. Por el contrario la martensita presenta
una textura éptica con franjas que crecen dentro de los granos en distintas direcciones y
que dependen de varios factores. Entre dichos factores tenemos el nivel de esfuerzo al que
esté sujeto el material, la temperatura de prueba, orientacién cristalina, tamano de grano,
confinamiento e interaccién granular.

A continuacién se presentan los mosaicos que corresponden a distintos niveles de es-
fuerzo que van desde 23 hasta 330 MPa. En la figura 3.32(a) tenemos el mosaico correspon-
diente a 50 N en donde se puede observar a la austenita en practicamente todo el mosaico;
sin en cambio, en la figura 3.32(d) se puede observar a las primeras agujas de martensita
en la parte superior de mosaico. En la figura 3.32(e) se puede observar con mayor claridad
la aparicién de agujas en la parte superior del mosaico, las cuales se denotan con una
letra M; mientras que en la parte central del mismo mosaico se mantiene la Austenita
—marcada con una letra A—. En la parte inferior de la misma figura se aprecia que una
coexistencia de la austenita y de la martensita.

Al incrementar el esfuerzo tenemos que en la figura 3.32(f) se observa la fase mar-
tensitica en mayor proporcion la cual esta distribuida en la parte superior e inferior; mien-
tras tanto la parte central permanece en austenita. Como se menciond, la martensita se
acumula en regiones bien localizadas formando bandas de martensita que se caracterizan
por estar paralelas y con angulos al rededor de los 45° respecto a la horizontal. Al seguir
incrementando el esfuerzo la martensita continia con se crecimiento, como se aprecia en la
figura 3.32(g). En esta figura se observa que la martensita ha crecido de forma ordenada,
en forma de bandas, de abajo hacia arriba.

Finalmente en la figura 3.32(h), que representa al nivel méximo de esfuerzo, se observa
que solo existe una pequena regién que cuenta con ambas fases y que se encuentra hacia
el extremo superior.
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(a) 23 MPa
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(b) 47 MPa
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(c) 94 MPa

(d) 141 MPa
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(f) 235 MPa
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(g) 283 MPa (h) 330 MPa

Figura 3.32: Mosaicos a distintos niveles de carga
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Figura 3.33: Curvas esfuerzo vs razén de elongacién para distintos ciclos

A continuacién se presenta, en la figura 3.33, las curvas esfuerzo vs razén de elongacién
en una sola grafica. En ella se observa que los ciclos C6, C7, C8 y C9 practicamente siguen
el mismo camino y regresan al mismo lugar. Para los ciclos C10 y C11 se observa un
corrimiento del 0.15% en la razén de elongacién que se debe a que algunos granos ya no
estan regresando a la fase madre o austenita.

Lo anterior indica que los granos que no estan regresando a la fase madre estan contri-
buyendo en forma de desplazamiento o cambio de forma de manera ”permanente”. Esto
quiere decir que la longitud inicial de la probeta, y por lo tanto de la seccién de prueba,
yva no es la inicial. De lo anterior se concluye que al incrementar el niimero de ciclos en el
material, carga y descarga en tensiéon uniaxial, se observara que las propiedades mecéani-
cas del material empezaran a disminuir, como lo reportaron Brinson y Schmidt para otros
materiales con memoria de forma [71, 72]. Para corroborar lo anterior se necesitaran experi-
mentos de fatiga y con ellos se podra explicar la dependencia de las propiedades mecédnicas
del material respecto a la fatiga.

De la misma manera que en el pericardio y que el aluminio se presentaran los resultados
obtenidos al medir la deformacién del material por los distintos métodos en el CuAlBe.
A continuacién se presentan, en la figura 3.34, las graficas incremento de deformacion vs
punto donde se observan los distintos métodos empleados para medir la deformacién en
cada uno de los ciclos antes mencionados.

En estas graficas se muestra un anélisis de deformacién més completo; en él se muestran
los seis métodos para medir la deformacion, descritos en 2.6. En la figura 3.34 se muestran
las curvas deformacion vs punto. En ellas se observan mediciones positivas y negativas que
corresponde a la carga y descarga, respectivamente, durante la prueba de tensiéon uniaxial.
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Figura 3.34: Curva de deformacién del CuAlBe por diversos métodos

De ninguna manera se debe interpretar este cambio de signo como compresién; esto es, hay
incrementos positivos de deformacién durante la carga y negativos durante la descarga.

Ahora es necesario discutir los resultados por ciclo, como se observa en las figuras
3.34(a), 3.34(b), 3.34(c), 3.34(d), 3.34(e) y 3.34(f) las mediciones de deformacién reali-
zadas con el extensémetro eléctrico y con el LVDT corresponden en buena manera y
priacticamente toman los mismos valores. Estas mediciones alcanzan valores méximos al-
rededor de las 6000 ue las cuales son recuperables al retirar el esfuerzo. La deformacién
que soporta este material material con memoria de forma es tres veces mayor que la que
soporta un material convencional como el aluminio que se estudié en 3.5.2.

Las deformaciones obtenidas mediante los criterios propuestos en este trabajo —campo
hiperbdlico, extensémetro 6ptico, flujo optico y el criterio macro-micro— corresponden
entre si en todos y cada uno de los ciclos; sin embargo, las mediciones macroscépicas
(extensémetro eléctrico y LVDT) corresponde con las microscépicas en buena manera en
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los ciclos C7, C9 y C10. Dichos ciclos resultan de mayor interés por el momento y es por
ello que los resultados siguientes se encargaran de mostrar el comportamiento del material
en esas regiones.

Regresando a la figura 3.31(a) se observa que los ciclos C7, C9 y C10 se encuentran
localizados por abajo y por encima del centro de la probeta. Analizando los mosaicos de la
figura 3.32 se puede observar que el C7 corresponde a la parte inferior de los mosaicos. En
dichos mosaicos se aprecia que en la regiéon mencionada existe una evolucién o crecimiento
de la fase martensitica que cubre totalmente a la regién al alcanzar los 700 N.

Mientras tanto la region C9 y C10, ubicada por encima del centro de la probeta,
muestra un regién en mezcla de fases austenita y martensita dando lugar a una banda en
mezcla de fases, como se muestra en 3.32(h).

A continuacién se presentaran los resultados para la regién C9. En la figura 3.35 se
muestran las imagenes de la superficie de la probeta. Estas imagenes corresponden a la
carga y en ellas se puede observar la aparicién y crecimiento de la martensita.

En la figura 3.35(f) se observa, en la regién central de la imagen, la aparicién de las
primeras agujas de martensita inducidas por esfuerzo. Es imagen corresponde al punto
donde cambian las pendientes en la curva esfuerzo vs razén de elongaciéon presentada en

3.30(d).

Al seguir incrementando el esfuerzo, la pendiente de la curva esfuerzo vs razén de
elongacién empieza a decrecer debido a la aparicion de la martensita. Al aparecer la
martensita se originan desplazamientos mayores y con ello deformaciones mayores con
incrementos de esfuerzo pequenos. Las imdgenes asociadas a esta regién de la curva esfuerzo
vs razén de elongacién se presenta en las figuras 3.35(g) vy 3.36(a).

En ambas figuras es apreciable la martensita ya que de una textura lisa correspondiente
a la austenita se observa una textura de placas o agujas en los granos. Estas agujas aparecen
y crecen de acuerdo a la direccién de aplicacién de la carga y a la orientacién cristalina
de cada uno de los granos. Es decir que solo apareceran las variantes de martensita que
se vean favorecidas por la direccién de aplicacién de la carga. Con lo anterior se explica
el motivo por el cual los granos estudiados en esta regién no transforman totalmente; es
decir, unos granos se ven mas favorecidos que otros al tener su plano de habito mejor
dispuesto a la direccion de aplicacion de la carga.

Ahora corresponde al turno a la descarga y en la figura 3.36 se presenta la secuencia de
imégenes correspondientes a la descarga. En la figura 3.35(h) se observa, con claridad, la
mezcla de fases y también se observa que la martensita va desapareciendo paulatinamente
hasta desaparecer y alcanzar la fase austenitica en su mayoria.

Con la secuencia de imagenes presentadas en 3.35 y 3.36 se obtuvieron los campos de
desplazamiento para carga y descarga respectivamente.

En la figura 3.37 se presenta los campos de desplazamiento asociados al periodo de
carga en la prueba de tensién uniaxial. En los dos primeros campos (figura 3.37(a) y figura
3.37(b)) se observan campos que poco se parecen a un campo hiperbélico. Lo anterior se
debe a cambios de iluminacién al alinearse la probeta conforme incrementa la carga.
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Figura 3.35: Imagenes de la superficie de la probeta durante la carga
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(8) (h)

Figura 3.36: Imagenes de la superficie de la probeta durante la descarga
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El campo mostrado en la figura 3.37(c) ahora si muestra un campo hiperbélico donde
se aprecia una elongacion en la direccién vertical y una contraccion en la direccién vertical.
Asi mismo se observan desplazamientos menores en la parte superior derecha del campo.
Asi mismo el campo mostrado en la figura 3.37(d) deja ver un campo hiperbdlico en donde
se observan pequenas perturbaciones en los vectores. Los vectores que muestran cambios
bruscos de direccién respecto a sus vecinos no corresponden a desplazamientos reales;
dichos vectores corresponden a un error ocurrido durante la correlacién de imagenes. Sin
embargo, cuando los vectores cambian de direccién de manera suave, como se aprecia
en la figuras 3.37(e),3.37(f) y3.37(g). Entonces se puede decir que existe un campo no
homogéneo.

Los campos correspondientes a la descarga se muestran en la figura3.38. Al representar
la descarga los desplazamientos presentan un cambio en direccién. Lo anterior indica que
ahora se apreciarda una contraccion en la direccién vertical mientras que en la horizontal
se apreciara una elongacion.

FEn la descarga se muestran campos con perturbaciones notables. Dichas perturbaciones
posiblemente se deban al cambio de iluminacién originado por la aparicién o desaparicion
de martensitas en la secuencia de imagenes. De cualquier forma es necesario trabaja en
un algoritmo de correlacién de imégenes que se capaz de tomar en cuenta dichos cambios
de iluminacién y asi obtener mejores resultados.

Ahora se presenta una grafica de deformacién para cada punto en carga y descarga,
como se aprecia en la figura 3.39. En ella se presenta las distintas medidas de deformacion
descritas en 2.6. Se puede observar que en este ciclo las mediciones macro corresponden
entre si al igual que las mediciones micro. Con las mediciones macro se alcanzan niveles de
deformacion alrededor de la 6000 pe mientras que con las mediciones micro esta medida
es mayor por 2000 pe. Lo anterior se puede explicar de la siguiente manera: la region
estudiada por imagenes cuenta con un nimero de granos que esta por encima de los 120
en una area de 26.75 mm?. Lo anterior representa el 16 % de la superficie de la probeta que
se encuentra entre mordaza y mordaza (164.7 mm?). Esto quiere decir que la medicién local
en la regién C9 sélo toma en cuenta alrededor del 2.33 % de la superficie entre mordazas.
En los mosaicos presentados en 3.32 se observo que existen zonas que se va a deformar
més que otras y ello va a depender de la fraccién volumétrica, en austenita/martensita, en
la que se encuentre el material debido al estado particular de esfuerzo. Hay que recordar
que la regién estudiada con el extensdémetro no es exactamente la misma que la region C9
estudiada con imagenes; sin embargo, los resultados son congruentes ya que en la region
en la que se encontraba el extensémetro, C6, la martensita aparece en menor cantidad por
lo tanto deformacion presente es menor.

Ya que cada imagen corresponde a un valor de esfuerzo es posible calcular el médulo
elastico para cada punto. En la figura 3.40 se presenta la grafica del modulo elastico en cada
punto con las distintas mediciones de deformacién. Es claro que la medicién realizada con
el sensor de desplazamiento LVDT no coincide con las demés mediciones. Esto se atribuye
a que el LVDT mide la deformacién total de la probeta incluyendo orejas y parte de
las cabezas de la probeta. Ademds el LVDT también mide las pequenas contribuciones
elasticas del eje de carga que esta compuesto por dos juntas universales, dos mordazas y
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Figura 3.39: Curvas deformacion vs punto para el ciclo 9

dos pernos de sujecién. Para determinar esas pequenias contribuciones se planea realizar
mediciones especificas que implican el disefio de un nuevo experimento. Debido a lo anterior
los resultados de ese experimento se presentaran en un trabajo futuro.

Al realizar un promedio de las mediciones macro — dejando fuera al LVDT— y las
micro se obtienen dos curvas que representan el comportamiento del moédulo elastico del
material. En la figura 3.41 se presentan dichas curvas y se puede observar que los dos
primeros y los dos ltimos puntos no corresponden a los valores esperados. Lo anterior
posiblemente se debe a cambios en la iluminacién originados por la autoalineacién del eje
de carga.

Dejando fuera a esos puntos se tiene que el moédulo elastico de la austenita, a nivel
micro, es de 130 GPa £ 15 GPa. mientras que el médulo a nivel macro, para la misma fase
es de 110 GPa + 2 GPa. Ademads se observa que el comportamiento del material en mezcla
de fases presenta un médulo que varia, debido a la cantidad de martensita inducida por
esfuerzo, entre los 75 y los 25 GPa.
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Figura 3.40: Moédulo elastico durante la carga y descarga eliminando los dos primeros y
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Capitulo 4

Conclusiones

Las conclusiones de esta investigacion se presentan a continuacién

Se obtuvo una aleacién con memoria de forma del tipo Cu-Al-Be, en fase austenitica, la
cual presenta una transformacion martensitica inducida por esfuerzo. El valor del esfuerzo
critico o esfuerzo de transformacién fue de 230 MPa. Mientras que al realizar la calorimetria
diferencial de barrido se obtuvo una temperatura de -95°C que se traduce en un esfuerzo
critico de 223 MPa por lo que se puede decir que ambos valores coinciden en buena manera.

Las técnicas de caracterizacion empleadas como lo fueron calorimetria diferencial de ba-
rrido, metalografia, difraccién de rayos x, microscopia electrénica de barrido y microscopia
de fuerza atomica fueron utiles para entender el fenémeno de la trasformacion martensitica
y determinar algunas de sus condiciones geométricas. Con lo anterior se llego a las pruebas
de tensién con mejor idea de lo que ocurre durante la transformacién martensitica.

Se implement6 un experimento de tensién uniaxial que permite obtener datos de fuerza,
desplazamiento, deformacién, e imagenes de manera simultanea. Con estos datos es posible
medir o calcular la deformacién, que soporta el material, de distintas maneras.

La calibracion y la validacion del equipo permitieron obtener resultados cuantitativos
sobre el comportamiento micro y macromecanico de los materiales.

Se obtuvo un mosaico de imagenes durante la prueba de tensién uniaxial de un material
con memoria de forma. En este mosaico se observa la aparicién de agujas de martensita en
zonas bien definidas en forma de bandas con angulos entre 40° y 45° respecto a la vertical.

Con las imagenes adquiridas se obtuvieron campos de desplazamiento mediante corre-
lacién de iméagenes para los tres materiales. El pericardio bovino, el aluminio y el CuAlBe
presenta campos hiperbdlicos debidos a la tensién uniaxial. Presentado mayor suavidad el
primero a tal grado que parece ser tedrico.

Los campos de desplazamiento del CuAlBe presentan pequenas perturbaciones lo cual
indica que la correlaciéon de imagenes digitales es capaz de detectar las deformaciones
no homogéneas del material; sin embargo, se debe tener cuidado ya que este método es
sensible a los cambios de iluminacién que pueden ocurrir al aparecer la nueva fase en el
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material.

Con los métodos propuestos en este trabajo para medir la deformacién y conociendo los
incrementos de esfuerzo para cada una de las imagenes fue posible calcular el médulo a nivel
macro y micro del material para la fase austenitica. Dichos valores son 110 GPa y 130 GPa
respectivamente. Aunque para la martensita no se pueda hablar de un mdédulo elédstico;
se puede hablar de un mdédulo eldstico para la mezcla de fases austenita-martensita. Este
modulo varia entre los 75 y los 25 GPa dependiendo bédsicamente de la fraccion volumétrica
en la que se encuentra el material.

4.1. Trabajo a Futuro

Durante el desarrollo de este trabajo surgen surgieron algunas preguntas y queda claro
que aun hay mas trabajo por realizar. algunos de los puntos son los siguientes:

= Aleacién: respecto a la fabricacion de la aleacién es necesario tener un mejor control
de los elementos y tomar en cuenta o reducir la pérdida de los mismos durante
el proceso de fundicién. Para ello se planea elaborar una aleacién cuyos elementos
tengan un grado de pureza del 99.99 % y aumentar el porcentaje de aluminio.

» Experimentos de fatiga: al realizar varios ciclos de carga-descarga bajo tensiéon unia-
xial el material empieza a presentar cambios en su comportamiento mecanico. Para
determinar dichos cambios se propone realizar experimentos de fatiga asociando los
efectos de la microestructura a las curvas de fatiga.

= Mddulo de la martensita: en este trabajo se reporta el médulo eldstico de la austenita
sin ningtn problema; sin embargo, el médulo de la martensita no es posible reportarlo
en este trabajo. Para ello se propone un experimento, de tensién uniaxial, donde la
muestra este completamente en martensita.

= Correlacién de imagenes digitales: es necesario trabajar en un algortimo de correla-
cion de imagenes que se capaz de tomar en cuenta dichos cambios de iluminaciéon y
asi obtener mejores resultados.

» Orientacién Cristalina: para redondear los resultados presentados en este trabajo se
propone utilizar una técnica llamada microscopia por orientacién de imégenes. Esta
técnica nos brinda informacién sobre la orientacién cristalina, fraccién volumétrica
e incluso se pueden determinar propiedades elasticas del material. En este apartado
existe una gran cantidad de trabajo ya que para la martensita presente en el CuAlBe
no existen parametros cristalograficos reportados.
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