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Estudio Microestructural Y Calorimétrico de una aleacién supereléstica

Cu-11.8 %p.Al-0.5 %p.Be deformada a distintas temperaturas.

Existe una familia de aleaciones que presentan un comportamiento llamado Memoria de Forma,
las cuales después de una deformacioén plastica, recuperan su forma original. La recuperacion se da
tras un tratamiento térmico calentando el material produciéndose el Efecto de memoria de forma o
EMF o al retirar la carga que produce la deformacién al material dentro de un rango de temperatura,
fenémeno llamado generalmente stper elasticidad o SE. Ambos tipos de recuperacion de la forma
tienen origen en la Transformacién Martensitica, un cambio de fase que ocurre por efectos de la
temperatura o la deformacién. La aleacién Cu-11,8 %p. Al-0,5 %p. Be presenta el comportamien-
to de memoria de forma mencionado anteriormente, es por esto que el estudio de esta aleacién es
interesante debido al amplio campo probable de aplicaciones. El objetivo de esta memoria es estu-
diar el efecto de distintos niveles de deformacién impuesta por compresion a distintas temperaturas,
en el rango supereldstico y post-supereldstico, y de tratamiento térmicos postdeformacion, sobre la
microestructura de una aleacién supereldstica Cu-11,8 %p.Al-0,5 %p.Be. Asi, se realizaron ensayos
de compresion hasta diferentes valores de deformacién (10 valores diferentes) a distintas temper-
aturas (5, 20, y 50°C) y aplicaron tratamientos térmicos a algunas de las probetas deformadas, para
evaluar la recuperacion en longitud por estos tratamientos. Se analizé por DSC probetas altamente
deformadas (15 %), para avanzar en el estudio e interpretacion de peaks de transformacién encon-
trados fuera de las zonas tipicas en recientes ensayos de traccion de alta deformacion. Ademds se
analiz6 por microscopia Optica probetas altamente deformadas (12 %), y se determind la fraccién y
comportamiento de fases en funcidn de la temperatura del ensayo de compresion. Finalmente se re-
aliz6 un andlisis fractografico utilizando un microscopio éptico estereoscépico. Una vez realizados
los ensayos y andlisis, se logré concluir una dependencia de la temperatura del ensayo de compre-
sién en el comportamiento mecdnico y microestructural. Se determind que el nivel de deformacién
post-descarga es mayor en los casos que la temperatura del ensayo es menor. Asimismo la con-
centracion de martensita retenida, tiende a aumentar con el aumento de la temperatura del ensayo,
debido al aumento de la concentracién de dislocaciones a menores temperaturas de deformacion.
Se determiné que para grandes deformaciones la acumulacién de dislocaciones produce que la en-
ergia necesaria para lograr la transformacién de martensita a austenita aumente considerablemente,

ademads de impedir la transformacién de ambas fases a las temperaturas tipicas de transformacion.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Introduccion

Existe una familia de aleaciones que presentan un comportamiento llamado Memoria de
Forma, las cuales después de una deformacién plastica, recuperan su forma original. La recu-
peracién se da tras un tratamiento térmico calentando el material produciéndose el Efecto de
memoria de forma o EMF o al retirar la carga que produce la deformacién al material dentro
de un rango de temperatura, fenémeno llamado generalmente siper elasticidad o SE. Ambos tipos
de recuperacién de la forma tienen origen en la Transformacién Martensitica, un cambio de fase

que ocurre por efectos de la temperatura o la deformacidn.

La aleacién Cu-11,8 %p. Al-0,5 %p. Be presenta el comportamiento de memoria de forma men-
cionado anteriormente, es por esto que el estudio de esta aleacioén es interesante debido al amplio

campo probable de aplicaciones.

Para este tipo de aleaciones se han realizado una gran cantidad de estudios que caracterizan al
material. Dentro de estos estudios se encuentran los comportamientos mecanicos y las microestruc-
turas en los rangos sub-stper eldstico y post-stper eldsticos. Generalmente estos estudios utilizan
ensayos de traccidn ya sean monotdnicos o ciclicos para determinar el comportamiento bajo estas

determinadas circunstancias.

Asfi, se analizard el comportamiento mecdnico de la aleacién antes mencionada, sometida a
deformaciones por compresion a distintas temperaturas. Se realizardn andlisis fractograficos medi-
ante microscopia Optica estereoscopica para estudiar el comportamiento en la rotura para distintas
temperaturas. Ademas se estudiara por técnicas de calorimetria el comportamiento de las probetas

deformadas. También se analizard la microestructura de las probetas ensayadas mecdnicamente,
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a través de microscopia Optica observando las estructuras de la martensita retenida, de la interfaz

austenita/martensita.

1.2.

1.2.1.

1.2.2.

Objetivos

Objetivo General

Estudiar el efecto de distintos niveles de deformacién impuesta por compresion a distin-
tas temperatura, en el rango supereldstico y post-supereldstico, y de tratamiento térmicos
postdeformacién, sobre el comportamiento mecédnico y la microestructura de una aleacién

supereldstica Cu-11,8 %p.Al-0,5 %p.Be.

Objetivos Especificos

. Poner a punto el equipo de compresién en la mdquina Instron, dotado de un sistema de

control de temperatura (5, 20 y 50°C).

Realizar ensayos de compresion hasta diferentes valores de deformacién (10 valores difer-
entes) para determinar esfuerzos de transformacion oy , limites superelésticos LSE, limites

post-superelasticos LPSE y limites de fractura LF, para las temperaturas citadas.

. Aplicar tratamientos térmicos, a algunas de las probetas deformadas, para evaluar la recu-

peracién en longitud en funcién de la temperatura del ensayo de compresion.

Analizar por DSC probetas altamente deformadas (15 %), para avanzar en el estudio e in-
terpretacion de maximos encontrados fuera de las zonas tipicas, en recientes ensayos de

traccion de alta deformacion.

Analizar por microscopia optica probetas altamente deformadas (12 %), para determinar la

fraccién y comportamiento de fases en funcidn de la temperatura del ensayo de compresion.

Para una deformacién correspondiente a la fractura por compresién del material y para las
tres temperaturas de compresion consideradas, estudiar y analizar las caras fracturadas del

material mediante microscopia Optica estereoscopica.

Validar ensayos de compresion para este tipo de estudios, por su economia, tanto de recursos

de ensaye y andlisis como de material de ensaye.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Fundamentos Metaldrgicos Generales

2.1.1. Recocido

Tratamiento Térmico: Recocido

El Recocido [15] se define como un Tratamiento Térmico en el cual la probeta se calienta
desde una temperatura T1 hasta una temperatura T2 , donde T1 T2 , por un tiempo determinado.
En general, este proceso se realiza luego de que el material ha sido sometido a deformacién en frio

(por ejemplo un laminado o trefilado).

Dependiendo de la deformacion previa impuesta, lo que controla la densidad de dislocaciones
presente, en el proceso de Recocido se pueden manifestar tres transformaciones: - Recuperacion -
Recristalizacion - Crecimiento de Grano En todos los casos, la fuerza motriz se relaciona con la

disminucion de los efectos metaestables en el material inicial.

= Recuperacion

Este proceso se debe a la cancelacién de distintos signos y al reordenamiento de las disloca-
ciones remanentes en subgranos o limites de celdas. En algunos casos este proceso se pro-
duce incluso durante la deformacion plastica en caliente del material, lo que se conoce con
el nombre de Recuperacién Dindmica. En este periodo, las propiedades fisicas y mecdnicas
afectadas por el trabajo en frio previo se recuperan. Esta recuperacion decrece con el tiempo,
en un principio es alta, sin embargo, a medida que el tiempo avanza, la fuerza impulsora que

desencadena la reaccién disminuye.
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= Recristalizacion

Este proceso se define como la Nucleacion y Crecimiento de granos nuevos (recristalizados)
esencialmente libres de deformacién (dislocaciones) a expensas de otros muy deformados
debido a la deformacion plastica. Una caracteristica importante de este proceso es la Nu-
cleacién y Crecimiento. A diferencia de la Recuperacion, este proceso comienza en forma

lenta hasta llegar a una velocidad de reaccién maxima, después de la cual decae.

200.9°C
Alargamiento 17.7%

00 = = W
ow O v o

Energia liberada en
cal /mol /hr

4 & B
Tiempo, en horas

o
]

Figura 2.1: Recuperacién y Recristalizacién ocurrido secuencialmente en un material deformado previamente en frio en

forma severa [15]

En la figura 2.1, se muestra el comportamiento de la Energia liberada en funcién del tiempo
en un proceso isotérmico. En este comportamiento, se puede diferenciar los fenémenos de
Recuperacion y el de Recristalizacion. El primero se caracteriza por un decaimiento en la
liberacién de energia (pendiente negativa), y el segundo por una gran liberacion de energia,

luego de un comienzo lento.
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Figura 2.2: Recuperacioén [15]

En la figura 2.2 se muestra la variacién en la diferencia de Fuerza, Resistividad y Dureza
con respecto a la Temperatura, y la Recuperacion de las Propiedades Mecdnicas con el
Tratamiento Térmico de Recocido. El punto cindica el comienzo de la Recristalizacion. Por
otro lado, la dureza se recupera antes del comienzo de la Recristalizacién y la Resistividad

se recupera en forma simultdnea con el inicio de la Recristalizacion.

La Recristalizacién es promovida con el aumento del trabajo en frio, pero el Tamaiio de Gra-
no Recristalizado se define como el tamafio de grano presente en la aleacién en el momento
que finaliza el proceso de Recristalizacion. Este tamafio decrece a medida que aumenta la
deformacidn, pero es necesaria una deformacién minima para que se produzca la Recristal-

izacion, mas conocida como cantidad critica de trabajo en frio.

= Crecimiento de grano

Una vez que el metal se encuentra completamente Recristalizado se entiende que la fuerza
impulsora para el crecimiento de grano se almacena en la energia de superficie de los limites
de grano. Como el crecimiento de grano produce una disminucién de energia de superficie,

la energia impulsora disminuye durante el proceso.

Ley de crecimiento de grano

El término "Tamaifio de Grano"se refiere al promedio del didmetro de grano de un grupo de
granos de un cristal. Para medirlo existen diversos métodos, como "La Linea Interceptada”, el cual
se considerd para determinar el tamafio de grano obtenido del tratamiento térmico en cuestién. La

ley de crecimiento de tamafio de grano se define como:
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D' — D! =K xt 2.1

Donde D es el tamaiio de grano promedio, D, es el tamafio de grano inicial (finalizada la Re-
cristalizacion), ¢ el tiempo y K es una constante a una temperatura dada. El exponente n depende
del mecanismo de difusién involucrado en el crecimiento y para materiales monofdsicos usual-
mente se tiene n = 2. En la figura 2.3 se muestra el grafico de la ecuacién de la ley de crecimiento.
En dicha Figura se observa como al disminuir la energia de superficie disminuye la energia que

activa el proceso, hasta un maximo dado, en el caso de alambres, cuando el tamafio de grano se

acerca al orden de magnitud del didmetro del alambre.

Is

(D)
on wnidades arhitrarias
R (V] e

DHimetro medis dal
Eranno,

L It i i 1
2 3 4 ] & I g8 9
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=
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Figura 2.3: Representacién grafica de la Ley de Crecimiento de Grano[15]

Crecimiento del Tamaiio de Grano en aleaciones base Cobre

La importancia del crecimiento del Tamafio de Grano radica en la dependencia de las propiedades,
en particular de las Mecdnicas. En aplicaciones de materiales estructurales a bajas temperaturas,
generalmente se prefiere un tamafio de grano fino para optimizar la Resistencia y la Tenacidad.
Sin embargo, se requiere un tamafio de grano Grueso para mejorar la resistencia al creep a alta
temperatura. Las Aleaciones Austeniticas, con Memoria de Forma basadas en Cu, son conocidas
por su crecimiento de tamafio de grano excesivo cuando son tratadas térmicamente a temperaturas
correspondientes a la regién monofdsica de la fase . Es deseable un refinamiento del Tamafio de
Grano como requerimiento de las propiedades mecénicas y esto puede lograrse por la adicién de

elementos adecuados de refinacién y por la aplicacion de tratamientos termomecdanicos adecuados.

El Tamafio de Grano produce cambios en las temperaturas de transformacién y en la transfor-
macién martensitica inducida por esfuerzo. Lo ideal es evitar tamafios de grano gruesos, esto dado
que decrece la uniformidad y reproducibilidad de las propiedades, ademds pueden producir fragili-

dad seudo-elastica debido a los altos esfuerzos de compactibilizacién entre los granos vecinos, lo
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cual lleva a fracturas intergranulares y a la disminucién de la resistencia a la corrosion bajo tension.

2.2. Transformacion martensitica

La transformacién martensitica [4] es una transformacién de fase de primer orden sin difusién
en el estado sélido. La nueva fase, denominada martensita, se forma por procesos de nucleacion
y crecimiento. Una condicién necesaria para que la transformacidén martensitica tenga lugar es
que aumente la estabilidad termodindmica. Para dar un acercamiento y mejor entendimiento a esta

transformacion se analizaran dos visiones: microscopica y macroscopica.

2.2.1. Nivel microscopico

Las transformaciones por estado de los sélidos son de dos tipos:

Transformaciones por difusién son aquellos en las que solo se puede formar una nueva fase
moviendo dtomos aleatoriamente a distancias relativamente grande. Se requiere un amplio rango
de difusién porque la nueva fase es de diferente composicién quimica que la matriz de la forma.
Dado que se requiere una migracion atémica, la evolucién de este tipo de transformacion y la tem-
peratura. Transformaciones por desplazamiento (transformacién martensitica) son aquellas en no
se requiere un amplio rango de movimientos y en este caso los dtomos se reordenan para llegar
a una nueva estructura cristalina mas estable pero sin cambiar la naturaleza quimica de la ma-
triz. Dado que no es necesaria una migracion atémica, estas transformaciones por desplazamiento
generalmente son independientes del tiempo y del movimiento de la interfase entre las dos fases
es muy rdpido, estando limitado por la velocidad del sonido. Se suelen llamar transformaciones
atérmicas, dado que la cantidad de nueva fase creada depende solo de la temperatura y no de la
cantidad de tiempo a esta temperatura. Las transformaciones martensiticas son generalmente del
tipo por desplazamiento, Son independiente de la difusién, que se produce de modo instantdneo y
manteniendo una relacion entre la fase austerita y la martensitica. Desde el punto de vista crista-
lografico la transformacién de austerita a martensita se puede explicar en dos partes: deformacion
de la red cristalina y cizalladura invariante de la red. Se esquematiza en la figura 2.4 la estructura
austenita en el diagrama (a) y la progresion hacia una estructura totalmente martensitica se produce
de (b) a (d). La segunda parte de la transformacién martensitica cizalladura invariante de la red, es
un paso de acomodacion: la estructura martensitica producida por el paso anterior es de diferente

forma, y frecuentemente volumen y forma.
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T i ol o ISV T 7
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Figura 2.4: Se muestra esquemdticamente en dos dimensiones, transformacién de austenita a martensita. (a) siendo
completamente austenita, (d)completamente martensita. En (c) a medida que la interfase avanza, cada capa de dtomos

se desplaza solo una pequeiia distancia.

Tanto la forma de la nueva fase, como la austenita circundante, deben ser alteradas para aco-
modarse a una nueva estructura. Hay dos mecanismos generales por los cuales esto puede pasar:
por deslizamiento o por Maclado. En ambos casos, cada celda individual, o paralelogramo, tiene
la nueva estructura martensitica pero la forma en conjunto es la de la austenita original. El desliza-
miento es un proceso permanente y es un mecanismo comun en la mayoria de las martensitas. El
maclado es incapaz de acomodar cambios de volumen pero puede acomodar cambios de forma en
un modo reversibles. Para que la memoria de forma ocurra de un modo significativo, se requiere
que la acomodacion sea completamente reversible. Solo se requieren dos dimensiones de cizal-
ladura (o variantes) para restaurar la forma completa original de la matriz. En tres dimensiones es
mads complicada y se pueden requerir cuatro variantes martensiticas. La transformacién martensiti-
ca se efectia mediante un proceso de cizalladura que forma placas monocristales coherentes con

la fase originaria.
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fa) Acomodacion por deslizamiento (b} Acomeadacion por maclade

Figura 2.5: Los dos mecanismos de acomodacién a la forma del cambio debido al cortante atémico de la
transformacién Martensitica. En deslizamiento (izquierda), la microestructura es dafiada irreversiblemente. En el caso

de maclado (derecha) la acomodacion es reversible, pero no se pueden alcanzar cambios de volumen sustanciales [4].
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fa} Camibio de forma debido o la fransformacion marfensificn
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(v} Acamadacion de la deformacidn por maclodo

Figura 2.6: Forma grafica de representacion de los mecanismos de acomodacién.

Aunque existe un desplazamiento de la red original a lo largo de las placas de martensita, este
se produce sin discontinuidad en la intercara que separan las dos estructuras. Esto significa que
la superficie de separacién ente la martensita y la fase de partida es coherente, siendo el plano
de acomodo un invariante, es decir, con distorsién y rotacién nula, no produciéndose ni perdida
de la coherencia ni distorsion eldstica. Es decir es una transformacién homogénea. Por lo tanto, la
transformacidn se puede describir como una cizalladura homogénea paralela al aplano de acomodo
existiendo. Pues diversas posibilidades de orientacién de la martensita que se corresponde con las

diferentes orientaciones de los planos de acomodo de las direcciones de cizalladura.
2.2.2. Nivel macroscépico

Desde un punto de vista microscopico, practicamente todas las propiedades fisicas de la austeni-
ta y martensita son diferentes, y por ello a medida que se atraviesa el punto de transformacién me-
diante una variacién de la temperatura, aparecen una gran variedad de cambios en las propiedades

significativas. Cualquiera de ellos puede usarse para seguir el progreso de la transformacién. Las
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temperaturas Ms, Mf, As y Af que se indican en la figura 2.7 se refieren a las temperaturas a la
cual la transformacidn martensitica comienza y acaba, y la temperatura a la cual la transformacién
austenitica empieza y termina. No existe una determinada temperatura sino un rango de temperat-
uras. Existen muchas propiedades de las SMA que varian con la transformacion martensitica, pero
una de las que cambia de modo mas significativo es el limite eldstico. La estructura martensiti-
ca puede deformarse moviendo fronteras de maclado, que son bastante méviles. Por ello el limite
eldstico es mucho mas bajo que el de la austenita que debe formarse por generacién de disloca-
ciones y movimiento. Solo una cierta cantidad de deformacién martensitica puede ser acomodada
por este proceso de movimiento de maclado y, una vez excedido el material se deformara de nue-

vo elasticamente y, eventualmente, cederd por segunda vez de modo irreversible (movimiento de

dislocacion).
A |Ms: T inicio Transformacion Martensitica
Resistencia Mf : T°final Transformacién Martensitica
Eléctrica As : T"inicio Transformacién Austenitica
X Af : T*final Transformacidn Austenitica Af
Cambio
en Longitud Enfriamiento \
o Ms /
Cambio \‘
en Volumen | | Martensita

Austenita (fase madre)|

TAs
Calentamiento

TMf

-

Figura 2.7: Representacion hipotética de los cambios en las propiedades Vs. Temperatura en la transformacién
Martensitica de una aleacién con memoria de forma. La fase madre (austenita) se representa por un reticulo cuadrado, y

la martensita por uno rombito, se marcan en las temperaturas caracteristicas.

Donde:

Ms= Temperatura de comienzo de la Transformacién Martensitica.

Mf= Temperatura de termino de la Transformacién Martensitica.

As= Temperatura de comienzo de la Transformacién Austenitica.

Af= Temperatura de termino de la Transformacién Austenitica.

10
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A estas temperaturas se les suele llamar Temperaturas Caracteristicas o Temperaturas de Trans-
formacién. Se pueden observar 2 procesos: Enfriamiento y Calentamiento. En el proceso de en-
friamiento Ms es la primera temperatura que aparece, punto desde el cual empieza a formarse la
martensita. Esta transformacién termina cuando la temperatura desciende hasta Mf. En el proceso
de calentamiento, la primera temperatura que se presenta es As, punto desde el cual comienza la
transformacion martensitica para terminar en Af. Cuando la aleacién alcanza As comienza la for-
macién de una estructura cristalina ctibica centrada en las caras (ccf), caracterizada por su rigidez
y dureza, terminando el proceso en T=Af. Cuando la aleacion se calienta més alla de Af, la defor-

macién se recupera completamente obteniendo el efecto memoria de forma.

2.3. Martensita inducida por tension: superelasticidad.

Cuando se habla de memoria de forma independiente de la temperatura, estamos hablando de
superelasticidad. La formacion de martensita es un proceso termoelastico lo que quiere decir que
un descenso incremental de la temperatura entre Ms y Mf produce un ligero crecimiento de las
Idminas de martensita existentes y la nucleacién de algunas nuevas. Pero, cuando la temperatura
asciende incrementalmente, las nuevas laminas nucleadas desaparecen y aquellas que crecieron
ligeramente en el enfriamiento, se reducen un poco. Dicho de otra forma, hay una equivalencia
entre temperatura y la tensién: un decrecimiento en la temperatura es equivalente a un crecimiento
de la tension, ambas estabilizando la martensita. La martensita es también cristalogrdficamente
reversible, lo cual significa que la reversién de una lamina en el calentamiento es justo la inversa

del proceso de formacién: la 1amina sufre un cortante regresivo y luego desaparece.

Normalmente, en el enfriamiento, la martensita puede formarse en Ms bajo ninguna tension.
Pero en el mismo material, la martensita puede formarse por encima de Ms si se le aplica una
tensidn, y la martensita asi formada se le llama martensita inducida por tension (SIM). La fuerza
impulsora para la transformacion es ahora mecénica, y opuesta a la térmica. Por encima de Ms, la
tensién requerida para producir SIM se eleva al incrementar la temperatura, de hecho, la variacion
en la tensién necesaria para producir SIM incrementa linealmente con la temperatura por encima
de Ms y si se extrapola la tension, ésta disminuird hasta cero para el valor Ms. La variacion lineal
de la tension para inducir martensita en funcidn de la temperatura, obedece la ecuacién de Clausius

-Clapevron, expresada usualmente como en la ecuacion:

dP  AH

= = 2.2
dT AV (2-2)

Donde P es la presién. T la temperatura, H es el calor latente de transformacién y V el cambio

11
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de volumen en la transformacién quedando la ecuacién:

do AH
M. = e (2.3)
Donde o es la tension aplicada y €, la deformacién de transformacién a lo largo de la tensién
aplicada. El incremento de la dificultad para inducir martensita por tensién continda aumentando
con la temperatura hasta Md, por encima de la cual la tensién critica para inducir martensita es
mayor que la necesaria para mover dislocaciones. Esto hace que Md sea la temperatura mds alta
a la cual es posible obtener martensita. Por ello el rango de temperaturas para SIM es desde Ms
hasta Md. Si se representan esta relacién en un gréfico tensién-temperatura(figura 2.8) se observa
como las cuatro temperaturas de transformacién cambian con el nivel de tension, desplazandose
hacia valores mds altos en proporcién lineal con la tensién.

. F

Tensitn Tension

.

My Mg, Ay Ay Temperatura M M Temperanua

S0 S0

Figura 2.8: Diferentes consideraciones para el diagrama critico tensién-temperatura para la variacién de las

temperaturas de transformacién con la tension.

La superelasticidad aparece cuando el material es deformado por encima de As, pero atn por
debajo de Md. En este rango la martensita puede hacerse estable con la aplicacién de la tension,

pero se vuelve inestable otra vez cuando la tension se elimina.

12
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2.4. Comportamiento Mecanico de Aleaciones SMA sometidas a dis-

tintos niveles de Esfuerzo.

En general e independientemente de la temperatura las SMA presentan un comportamiento
comun [18]. Como en la mayoria de los metales existe un rango de esfuerzo/deformacién en el
cual el material tiene un comportamiento eldstico siguiendo la ley de Hooke. Al incrementar el
esfuerzo el material entra en el rango llamado superelastico. En este rango se pueden alcanzar
deformaciones de entre 3-8 % dependiendo de la aleacion. Al retirar la carga del material (en el
rango supereldstico) este tiene la capacidad de volver a su forma original, pero sin seguir la ley de
Hooke. El comportamiento en este rango sigue ciclos de histéresis los cuales dependen del esfuerzo
al cual fue sometido el material. Para esfuerzos mayores se entra en el rango post-supereldstico,
para el cual el material no recupera la totalidad de su forma original al retirar la carga. En este rango
también existen ciclos de histéresis dependientes de la carga. Finalmente para esfuerzos exesivos,
se entra en el rango en el cual existe deformacién plastica permanente. Esquematicamente se puede

observar el comportamiento mecanico de uan SMA en la siguiente figura (figura 2.19):

¥
|
|
|
|
|
|
I
I

&< Ee: Rango Elastico
e < &< Ese: Rango Superelastico
Ese < & < Epse: Rango Post-Superelastico

& > Epse: Rango Deformacion Plastica Permanente

Figura 2.9: Comportamiento mecédnico de una SMA para distintos rangos de esfuerzo /deformacién.
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Para esfuerzos mayores al rango supereléstico existe un cierto grado de deformacién que no
se recupera al retirar la carga. Esto se debe a que en este rango existe una cierta cantidad de
martensita que no se retransforma en austenita al retirar la carga. Esta martensita se conoce como
martensita retenida. Sin embargo, y dependiendo de la carga, es posible transformar la martensita
retenida en austenita mediante un tratamiento térmico. Si existe deformacién plastica como tal, esta
no se puede recuperar mediante tratamiento térmico. Este comoportamiento se esquematiza en la

siguiente figura (figura 2.10):

...................

rel

Figura 2.10: Comportamiento mecanico de una SMA para rangos de esfuerzo mayores al supereldstico, donde se

obserba el comportamiento al aplicar un tratamiento térmico.

2.5. Efecto de la velocidad de deformacion en aleaciones superelasti-

cas

La transformacién martensitica tiene asociado un calor latente que influye en el comportamien-

to supereldstico de estas aleaciones.

Desde un punto de vista metalirgico, la transformacién martensitica es una transformacién
independiente del tiempo. Placas individuales crecen o se encogen a la velocidad del sonido. La
morfologia de la fase martensitica estd directamente relacionada con la naturaleza de los pardmet-

ros de control. Placas auto acomodadas crecen cuando la transformacion es puramente inducida

14
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térmicamente y una microestructura orientada es producida cuando se imponen grandes esfuerzos.
Las variaciones en el campo de esfuerzo generado en el material son producidas por heterogenei-
dades internas como son las condiciones de carga (torsion traccion, etc.). Las variaciones, que se
pueden denominar como intrinsecas, se originan a partir de incompatibilidades producidas en la
transformacién martensitica. La estructura de granos en materiales policristalinos e interacciones

entre las placas de martensita son responsables de esas incompatibilidades.

Heat convection

Neib i
Heat conduction o
. AN
T=Ti T=T: Austenite \
T=To * \
(a) (b)

Figura 2.11: Diferentes origen para las heterogeneidades observadas en aleacién con memoria de forma. (a)
Heterogeneidades extrinsecas generadas por condiciones de borde térmicas y factores geométricos. (b)

Heterogeneidades intrinsecas originadas por el calor latente de las transformaciones.

Asimismo, también se presentan heterogeneidades en el campo de temperatura que tienen un
origen tanto extrinseco como intrinseco. Las variaciones extrinsecas son originadas por condiciones
de borde térmicas heterogéneas o por la particularidades de la geometria de la figura 2.11. Hetero-
geneidades intrinsecas estan directamente relacionadas con las caracteristicas de la transformacién
martensitica, grandes producciones de calor estd asociada a la transformacién desde austenita a
martensita asi como también a un efecto endotérmico equivalente estd asociado con la transfor-
macién inversa 2.11. Este calor latente afecta enormemente el campo de temperatura dentro del
material y es capaz de producir una muy sensible influencia en el comportamiento supereldstico.
La importancia relativa de la evolucién de la temperatura generada de esa manera esté directamente
relacionada con la transferencia de calor entre el espécimen, donde ocurre la transformacioén, y el
medio ambiente que lo rodea. La transferencia de calor depende de varios factores: naturaleza del
medio ambiente (liquido o gas), conveccién forzada o natural, forma geométrica y razén de as-
pecto del espécimen. Todos estos factores estdn intimamente relacionados en la resolucién de la
ecuacion de transferencia de calor asociada con el problema considerado. Debido a la dependencia
temporal de esta ecuacidn, la velocidad de deformacién se convierte en un pardmetro importante

en términos de determinar el comportamiento macroscopico resultante.

La figura 2.12, muestra esquematicamente, la influencia de la tasa de deformacion en la curva
esfuerzo-deformacién y la evolucién de las temperaturas Mf y Ms en funcidén del esfuerzo, segin

una pendiente do /dT de la relacién Clausius-Clapeyron. En el caso isotérmico, la carga aumenta

15
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sin inducir aumento de la temperatura en el espécimen y por lo tanto la transformacidén martensitica
finaliza cuando Mf = Text , en cambio, cuando la velocidad de deformacién y/o las condiciones
de transferencia de calor se aplican, el calor latente contribuido por la transformacién influencia
la temperatura de la probeta. Cualitativamente, la influencia de la velocidad de deformacién se

incrementa cuando la pendiente do /dT o el intervalo Mf - Ms se incrementan.

.........

Austenite

My Mg ey T (=

Figura 2.12: El efecto exotérmico de la transformacién martensitica en aleaciones con memoria de forma durante la
carga a temperatura Text , incrementa la temperatura del material y por lo tanto se requiere un esfuerzo mayor para
finalizar la transformacién. Las curvas esfuerzo-deformacién en condiciones (a) isotérmica y (b) adiabdtica son los

limites minimos y méaximos para la curva real.

2.6. Propiedades microestructurales de algunas aleaciones de Cu

En el estudio desarrollado por Montecinos [18], se trabajé con una probeta de composicién
nominal Cu-11,4 %p.Al-0,5 %p.Be aproximadamente a 20°C, de seccidn ttil de 3mm de didmetro
y distintos tamafos de grano, encontrdndose que el esfuerzo de transformacién sigue una relacién
tipo Hall-Petch. La razén de este comportamiento radica en que los bordes de grano actian como
una barrera para la propagacion del esfuerzo de corte entre grano y grano, por lo tanto a menor
tamafio de grano, mayor es la cantidad de esta barrera, luego el esfuerzo para inducir la transfor-

macién necesariamente debe ser mayor.

Los trabajos més extensos acerca de las propiedades mecénicas en la aleacién Cu-11,8 %p.Al-
0,5 %p.Be que se encontraron, fueron desarrollados por Mir[11] y Marivil[10]. En ellos se estudio
alambres de 0,5mm de didmetro y comprobaron que el comportamiento supereldstico depende del
tamafio de grano. El esfuerzo de transformaciéon aumenta con un menor tamafio de grano, aunque
las propiedades mecdnicas son afectadas negativamente cuando el tamafio del grano es demasiado
grande, pero el fenémeno de fractura para ninguno de los casos es intergranular, lo que es positi-

vo. Dado que estos estudios se llevaron a cabo con alambres de didmetro tan pequefio, es probable
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que el alambre no se comporte isotrépicamente, lo que podria explicar en parte la gran dispersion
encontrada en el médulo de Young. En un monocristal cualquiera, los pardmetros mecdnicos de ma-
dulo de Young, limite de fluencia, esfuerzo UTS y esfuerzo de fractura dependen de la orientacién
con respecto al eje de aplicacion del esfuerzo, luego en un alambre de 500 mum de didmetro y
con los tamafios de granos considerados en estos dos estudios (entre 80 y 260 mum), se tienen
muy pocos granos en cada seccion transversal, pero deberia existir un factor adicional de compen-
sacion, tendiendo a la isotropfa, en las secciones transversales sucesivas a lo largo del alambre, sin

embargo no se puede asegurar que el alambre se comporte totalmente de forma isotrépica.

2.7. Estructura Cristalina

Cada estructura cristalina tiene asociada una red espacial, que es un conjunto regular y periédi-
co de puntos reticulares, de manera que en cada punto reticular, o de la red, se sitdan grupos de
atomos idénticos, tanto en composicién atémica como en orientacién. Este grupo de dtomos, que
a modo de molécula se repite en cada punto reticular, se denomina base. Por tanto, una estructura

cristalina estd constituida por la suma de la red espacial y la base.

= Red unitaria, celda unitaria: La celda unitaria es una region de la red definida por medio
de los tres vectores de translacidn, a, b y ¢, por lo que queda definido por un paralelogramo,
que al ser repetido indefinidamente en sus tres dimensiones a través de sus vectores forman

una red.

= Vectores base 6 vectores unitarios: El conjunto de vectores de translacion linealmente in-
dependientes, a, b y ¢ que se pueden usar para definir una red unitaria, la cual contiene todos

los elementos de simetria de la red.

= Celda unitaria primitiva: Una celda unitaria se dice que es primitiva cuando tiene el vol-
umen mas pequeio 6 bien cuando contiene tnicamente puntos en cada vértice de la celda,
6 un solo punto equivalente, tomando en cuenta que cada punto se comparte entre 8 cel-
das vecinas. Por lo tanto una red unitaria puede ser primitiva pero no todas las celdas son

primitivas.

= Vectores base primitivos: Los vectores base primitivos definen a la celda unitaria primitiva,
los pardmetros de la celda unitaria lo constituyen tanto la magnitud de los vectores como los

angulos interfaciales alpha, beta y gamma entre vectores.

El ndmero de redes espaciales posibles no es infinito, puesto que su geometria debe ser capaz

de llenar todo el espacio sin dejar huecos. En tres dimensiones, se puede demostrar que solo ex-
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isten siete sistemas cristalinos independientes posibles: redes triclinicas, monoclinicas, rémbicas,
tetragonales, hexagonales, romboédricas y cuibicas. Estos sistemas dan lugar a catorce redes, de-
nominadas redes de Bravais. En la figura 2.13 se muestran las celdas unitarias correspondientes a
las redes de Bravais, es decir las entidades que, siendo la menor sub-division de la red, retienen las

caracteristica generales de la misma.

Sistema Redes Malla Redes de Bravais
Simple =
Cabico Centrado en a=b=c i . .
cuerpo G=f=y=90° .

Centrads enca-
Tas

Trigomal Romboédrico a=b=c
g=p=y=90°
Hexagonal | Simple a=b=c
o=F=90°
y=120° -
Tetragonal | Simple a=b=c i
Centrado en a=f=y=50
cuerpo
Simple - =
Ortorrémbi- | Centradoenba- |a=b=c
= -] olg Om
co es a=f=y=00°
Centrado en ¥ = +

cuerpo

Centrado enca-
ras

Monoclini- | Simple a=b =c

. Centradoenba- | =B =90"=y
ses

Triclinico Simple

Figura 2.13: Celdas Unitarias correspondientes a las redes de Bravais.

» Direccion Cristalina. Los indices [/kl] de una direccion cristalina son el conjunto de enteros
que tienen la razon de las componentes de un vector en la direccion deseada referente a los
ejes, asi el eje es la direccion [100] el eje -b es la direccion [010]. En un sistema cristalino con
vectores ortogonales, por ejemplo el sistema cubico, la direccion [hkl] es perpendicular al
plano (hkl) teniendo los mismos indices; es decir, la direccion de los planos corresponde al

vector normal a la superficie del plano, pero en general en sistemas cristalinos no ortogonales
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esto no sucede. Las direcciones equivalentes se especifican por medio de (hkl).

Indices de Miller. Muy frecuentemente es necesario identificar determinados planos. El con-
junto de numeros que se utiliza para identificar los distintos planos se conoce con el nombre
de indices de Miller.

Por definicion, los indices de Miller de un plano son los valores reciprocos de las inter-
secciones de dicho plano con los tres ejes principales del sistema cristalino, medidos en
unidades de pardmetros de red. Los indices, se obtienen calculando las intersecciones (H, K,
L), o ndmero de traslaciones, con los tres ejes fundamentales del cristal. Posteriormente se
invierten y se eliminan denominadores, o bien, se calculan los cocientes entre el producto de

las tres intersecciones dividido entre cada una de las intersecciones.

HxKxIl=N (2.4)

=1 (2.5)

Estos indices no sélo representan el plano en cuestion sino a todos los planos paralelos al

mismo.
2.7.1. Estructura Austenita

La austenita presenta una estructura DO3 a temperatura ambiente [2] (ver figura 2.14).

Teg Ritive

v
r-wm

Figura 2.14: Estructura cristalina DO3.
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El caso particular del CuAlBe se observa en la figura 2.15:

DO,

Figura 2.15: Estructura DO3 para aleaciones CuAlBe.

2.7.2. Estructura Martensita

En el caso de la martensita se ha determinado [10]que su estructura cristalina es de menor

orden que la austenita, con un arreglo denominado 18R el cual posee variantes.

La figura 2.16, muestra las diferentes configuraciones de los arreglos 18R:
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(1), 0. (1131
6R 18R(1) 18R(2)

Figura 2.16: Configuraciones de los arreglos 18R.

2.8. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

La Calorimetria Diferencial de Barrido (del inglés: Differential Scanning Calorimetry o
DSC) es una técnica termoanalitica [7], en la que la diferencia de calor entre una muestra y
una referencia, es medida como una funcién de la temperatura. La muestra y la referencia
son mantenidas aproximadamente a la misma temperatura a través de un experimento. Gen-
eralmente, el programa de temperatura para un anélisis DSC es disefiado de tal modo que
la temperatura del portador de muestra aumenta linealmente como funcién del tiempo. La
muestra de referencia deberia tener una capacidad calorifica bien definida en el intervalo de
temperaturas en que vaya a tener lugar el barrido. El principio basico subyacente a esta técni-
ca es que, cuando la muestra experimenta una transformacion fisica tal como una transicién
de fase, se necesitard que fluya mds (o menos) calor a la muestra que a la referencia para
mantener ambas a la misma temperatura. El que fluya mds o menos calor a la muestra de-
pende de si el proceso es exotérmico o endotérmico. Por ejemplo, en tanto que una muestra
solida funde a liquida se requerird que fluya mas calor a la muestra para aumentar su tem-
peratura a la misma velocidad que la de referencia. Esto se debe a la absorcién de calor de
la muestra en tanto ésta experimenta la transicién de fase endotérmica desde sélido a liqui-
do. Por el contrario, cuando la muestra experimenta procesos exotérmicos (tales como una

cristalizacién) se requiere menos calor para alcanzar la temperatura de la muestra. Determi-
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nando la diferencia de flujo calorifico entre la muestra y la referencia, los calorimetros DSC
son capaces de medir la cantidad de calor absorbido o eliminado durante tales transiciones.
La DSC puede ser utilizada también para determinar cambios de fase més sutiles tales como
las transiciones vitreas. La DSC es utilizada ampliamente en la Industria como instrumento
de control de calidad debido a su aplicabilidad en valorar la pureza de las muestras y para

estudiar el curado de los polimeros.

Una técnica alternativa a la DSC es el analisis térmico diferencial (DTA). En esta técnica la
magnitud constante no es la temperatura sino el flujo calorifico que se comunica a muestra
y referencia. Cuando muestra y referencia son calentadas de modo idéntico, los cambios
de fase y otros procesos térmicos producen una diferencia de temperatura entre muestra y
referencia. Ambas DSC y DTA proporcionan, pues, informacién similar. No obstante, la
DSC es més utilizada que la DTA.

2.8.1. Curvas DSC

El resultado de un experimento DSC es una curva de flujo calorifico versus temperatura o
versus tiempo. Existen dos convenciones diferentes al representar los efectos térmicos: las
reacciones exotérmicas que exhibe la muestra pueden ser mostradas como picos positivos
o negativos dependiendo del tipo de tecnologia o de instrumentacién utilizadas en la real-
izacién del experimento. La siguiente figura muestra un grifico para dos ciclos térmicos

usando DSC (figura 2.17):

8 . . ' ,

dQr/dt (mW)
[ =
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Figura 2.17: Curvas de potencia v/s temperatura para 2 ciclos térmicos por DSC.

Algunas de las caracteristicas [17] de la curva calorimétrica son:
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Linea Base: Es la curva obtenida con el instrumento sin muestras. Puede ser realizada con
o sin el canastillo porta muestra, o con el mismo tipo de muestra en ambos canastillos.
Para transformaciones irreversibles esta linea base puede ser obtenida repitiendo la medicién
calorimétrica sobre una muestra, ya que, suponiendo cambios irreversibles, es de esperar que

tras el primer andlisis la muestra haya experimentado todos los cambios.

Peak: Aparece cuando el estado estacionario es interrumpido por una produccién o un con-
sumo de calor en la muestra. En el presente trabajo los peaks endotérmicos son graficados

hacia arriba y los exotérmicos son graficados hacia abajo.

En la figura 2.18 se aprecia un tipico peak calorimétrico, donde ¢,, corresponde a la potencia
entregada, 7), la temperatura maxima del peak y 7; y Ty las temperaturas de comienzo y fin

de la transformacion.

exo

I
i |
linea base

I T. T T. T,

TeMPeratura g

Figura 2.18: Partes de una curva calorimétrica.

Los efectos sobre o bajo una curva DSC pueden ser utilizados para calcular entalpias de
transiciones. Este cdlculo se realiza integrando el pico correspondiente a una transicién dada.

Asi, la entalpia de la transicién puede ser expresada por la siguiente ecuacion:

AH=K-A (2.6)

donde delta H es la entalpia de la transicidn, K es la constante calorimétrica y A es el drea
bajo la curva. La constante calorimétrica variard de instrumento a instrumento, y puede ser
determinada analizando una muestra bien caracterizada con entalpias de transicién conoci-

das.
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A fin de desarrollar anélisis energéticos de las trazas calorimétricas que se obtienen del DSC,
la escala de potencia por unidad de masa ([W/g]) que es obtenida se expresa en unidades de
energia por mol de aleacién y por unidad de temperatura ([J/(mol K)], lo que permite obtener

un diferencial de calor especifico AC), [17], como se muestra:

_ J

P [W] N 2 y 1:;" [(]/S)@/mol)] _AC, [M} 2.7)

m| g g(K/s)
donde:

e P = potencia emitida por el calorimetro [W/g]
e m = masa [g]
e P, = peso molecular de la aleacién [g/mol]

e ¢ = velocidad de calentamiento lineal del DSC [°C/s]
2.8.2. Fraccion Martensita-Austenita usando DSC

La fraccion de volumen inicial de martensita retenida puede ser estimada de la razén
entre las dreas de transformacién del primer ciclo y los ciclos subsecuentes de las curvas
entregadas por el andlisis DSC. El calor intercambiado en la transformacién Q, propor-
cional al 4rea bajo la curva de transformaciodn, estd relacionado al cambio aparente de
la entropia:

Q

ASapp = Fo (28)

donde 7, es la temperatura de equilibrio entre dos fases.

Comparando el primer y los subsecuentes ciclos de enfriamiento, el mds bajo valor de
Q en el primer ciclo implica un mds bajo valor de AS,,, lo que puede ser asociado a
una cantidad mds baja de material transformado.

Asi, en una curva calorimétrica, la fraccion transformada hasta un tiempo t puede ex-
presarse como el area hasta ese tiempo(Qt), dividida por el area total bajo el peak (Qf).
Dado que en nuestro caso se realizardn 3 ciclos de enfriamiento y calentamiento, la
fraccién volumétrica de martensita puede ser estimada de la razén Q(ciclo 1)/Q(ciclo

2) de los ciclos de enfriamiento.

24



CAPITULO 2. ANTECEDENTES

2.9. Ensayo de Compresion

El ensayo de compresién es poco frecuente en los metales y consiste en aplicar a la
probeta, en la direccién de su eje longitudinal, una carga estitica que tiende a provocar
un acortamiento de la misma y cuyo valor se ird incrementando hasta la rotura o sus-
pensién del ensayo. El diagrama obtenido en un ensayo de compresion presenta para
los aceros, al igual que el de traccién un periodo eldstico y otro plastico. En los grafi-
cos de metales sometidos a compresion, que indica la figura 2.19 siguiente obtenidas
sobre probetas cilindricas de una altura doble con respecto al didmetro [19], se verifica
lo expuesto anteriormente, siendo ademads posible deducir que los materiales fragiles
(fundicién) rompen practicamente sin deformarse, y los ductiles, en estos materiales
el ensayo carece de importancia, ya que se deforman continuamente hasta la suspen-
cion de la aplicacién de la carga, siendo posible determinar Unicamente, a los efectos

comparativos, la tensién al limite de proporcionalidad.

B e

Figura 2.19: Gréficos de metales sometidos a compresion.

2.9.1. Probetas para Compresion de Metales

En los ensayos de compresion, la forma de la probeta tiene gran influencia, por lo que
todos ellos son de dimensiones normalizadas. El espécimen es sencillamente un cilin-
dro que tiene una relacion de longitud a didmetro , 1.5D, en el rango de 1 a 3. Sin

embargo, a veces se utilizan de 1.5D hasta 10 cuando el ojetivo principal es la determi-
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nacion precisa del médulo de elasticidad en compresion. El rozamiento con los platos
de la maquina hace aparecer, un estado de tensién compuesta que aumenta la resistencia
del material, la influencia de estas tensiones va disminuyendo hacia la seccién media
de la probeta, razén por la cual se obtiene mejores condiciones de compresion simple
cuando estidn se presenta con forma prismaticas o cilindricas de mayores alturas, las
que se limitan, para evitar el efecto del flexionamiento lateral debido al pandeo. El es-
coger la longitud del materal es de gran importancia. Puede ocurrir pandeo si la relacién
1.5D es bastante grande. Si esto sucede, el resultado del ensayo cerece de significado
como medida del comportamiento a la compresion del material. El pandeo se promueve
por las pequefias imperfecciones indeseables en la geometria del espécimen de ensayo
y por el desalineamiento con respecto a la mdquina de ensayo. Por ejemplo, los ex-
tremos del espécimen pueden ser casi paralelos pero nunca perfectos. Similarmente si
1.5D es pequeiio, el resultado del ensayo estd influido por los detalles de las condi-
ciones de los extremos. En particular, cuando el espécimen se comprime, el didmetro
aumenta debido al efecto de Poisson pero la friccién retarda este movimiento en los
extremos lo que resulta en una deformacién en forma de barril. Aunque este efecto se
puede minimizar con una lubricacién apropiada en los extremos, es muy dificil de evi-
tarlo completamente. Como resultado, en los materiales que son capaces de grandes
deformaciones en compresion, el escoger una relacioén 1.5D muy pequefia puede resul-
tar en una situacién en donde el comportamiento del espécimen es dominado por los
efectos de los extremos de este. Nuevamente, el ensayo no mide el comportamiento a

la compresion del material[9].
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Metodologia

3.1. Metodologia

3.1.1. Material

El material siper elastico que se estudié tiena la siguiente composiciéon: Cu - 11,8
[%p.] Al-0,5[%p.] Be.

3.1.2. Obtencion de las Probetas

Las probetas tienen un didmetro de 3,5mm y un largo de 5,2mm y fueron fabricadas
mediante el corte con torno y posterior lijado, de dos barras del material cada una de

3,5mm de didmetro y 290 mm (aprox) de largo.
3.1.3. Verificaciéon de material

Mediante metalografia éptica y microdureza de Vickers se verificé que las 2 barras

sean del mismo material.
3.1.4. Variables en los ensayos de Compresion

Los factores o pardmetros bajo los cuales se estudié el comportamiento de la aleacién
son los siguientes:

o Esfuerzo de deformacion.

o Nivel de deformacién por Compresion.

o Temperatura de ensayo, T.
3.1.5. Tipos de ensayos

Se realizarédn los siguientes ensayos y andlisis:

o Ensayos de compresion a diferentes temperaturas. Variables: esfuerzo y T.

o Tratamiento Térmico de Recocido.
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o Andlisis por DSC.
o Andlisis por Microscopia Optica.

o Andlisis por Microscopia Optica Estereoscépica.

3.2. Metodologia Especifica

3.2.1. Puesta a Punto del Instrumental:

Se procedié a poner a punto y preparar maquina de compresion para que entregue los

resultados de manera precisa.

3.2.2. Verificacion de Material

Se procedi6 a analizar las 2 barra para determinar que son del mismo material
3.2.3. Elaboracion de Probetas:

Se elaborararon 50 probetas mediante disco de corte metalografico para realizar los

€nsayos.
3.2.4. Ensayos de Compresion

Se procedié a realizar los ensayos de compresion sobre las muestras a distintas defor-

maciones y temperaturas.

3.2.5. Analisis DSC:

Se estudiaron temperaturas y calores de transformacion de fase mediante DSC.
3.2.6. Tratamiento Térmico:

Se estudiaron la recuperacién de forma mediante tratamientos térmicos de algunas de

las probetas ensayadas.
3.2.7. Microscopia:

Se estudiaron la microestructura por microscopia dptica y, en la muestras llevadas hasta

la fractura, por microscopia estereoscépica.
3.2.8. Estudio de Resultados:

Con los distintos resultados entregados por los distintos andlisis, se estudiaron los re-

sultados y se caracteriz6 la aleacion.
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Procedimiento Experimental

El trabajo experimental se realiz6 sobre la aleacién Cu-Al-Be, cuya composicién es Cu
Al 11,8 %p, Be 0,5 %p. Para el estudio del comportamiento mecanico de la aleacién se
realizaron ensayos de compresion en la Maquina Instron disponible en el Laboratorio
del Taller de Ingenieria Mecdnica.

El procedimiento de trabajo se separd en distintas etapas:

4.1. Etapa 1: Puesta a Punto de La Maquina Instron

Puesta a punto de la Mdquina Instron. Se procedi6 a verificar funcionamiento, pun-
zones, celda de carga y extensémetro. Se calibra si es necesario. La maquina debe
entregar las medidas adecuadas para realizar los andlisis posteriores a los ensayos de

compresion.
4.1.1. Verificacion de Punzones

Se busca que las caras de los punzones estén lo mds paralelas y lisas posible. Para esto
se procedid a desmontar los punzones de la Maquina Instron, los cuales posteriormente

se refrentaron y lijaron en un torno.
4.1.2. Verificaciéon y Calibracion de la Celda de Carga

Se verifica que la Celda de Carga esté midiendo correctamente. Para esto en primer
lugar se tar6 la celda de carga y luego se afiadieron pesas que en total sumaron 15Kg
sobre la celda. Luego se verificé que la medida entregada por la celda correspondiera al
peso afiadido , es decir los 15Kg. Las medidas entregadas por la celda fluctiaron entre

14,8Kg y 15,7Kg por lo que se asumi6 que la Celda de Carga entrega valores fiables.
4.1.3. Verificacion y Calibracion del Extensometro

Se verifica que el Extensémetro mida correctamente. Para esto primero se monté el ex-

tensémetro en los extremos de los punzones para minimizar el error producido por la
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compresion de los mismos. Luego se compar6 la medicidn que registra el Extensémetro
con una medicién hecha directamente sobre la maquina con un Pie de Metro digital.
Se compararon intervalos de de 0,5mm, detectandose un error promedio acumulado de
0,4mm m4s en la medicion con el pie de metro por cada 0,5mm que marca el exten-
sometro. Para solucionar esto se debi6 determinar el error asociado a cada medicién
del extensOdmetro. Asi se realizaron ensayos de compresién de prueba determinandose
que para la velocidad de compresién que se utiliza, se acumularon 0,5mm del exten-
sometro en 452 mediciones promedio, por lo que el error promedio por medicion es
igual a -0,00088 mm que se debieron afiadir a cada medicidn registrada por el exten-

sémetro.

4.2. Etapa 2: Diseiio, Fabricacion y Montaje del Sistema de
Control de Temperatura

Se disefié un sistema de control de temperatura para 5, 20 y 50°C. El sistema consistio
en la fabricacién de una caja de poliestireno expandido sobre el drea de ensayo, con el

fin de mantener esta zona aislada térmicamente.
4.2.1. Diseio de la Caja Térmica

Para el disefio de la caja se consideraron los siguientes materiales:

o 5 Planchas de poliestireno expandido 100x50 cm? y 40mm de espesor.
o Lana de vidrio mineral aislante.
o Papel Aluminio.
o Pegamento epoxico resistente a la Temperatura.
El disefio de la caja se realizé considerando principalmente el espacio disponible en

la zona de la mdquina, que debe ser ficil de instalar y que las muestras deben ser
facilmente montables y desmontables de los punzones.

Se utiliz6 lana de vidrio mineral junto con papel aluminio para aislar las paredes in-
ternas y los instrumentos de medicién como el extensémetro y celda de carga y sus
respectivos cables principalmente del calor, asi nos aseguramos que las paredes de
poliestireno no se derritan con la cercania de las ldmpara y que el calor (o el frio) no
afecten las mediciones de los instrumentos.

Para fijar los bordes de las partes de la caja se utizé pegamento epéxico. Las medidas
y detalles del disefio de la caja se especifican en el Apéndice A.

La figura 4.1 muestra la caja cerrada montada sobre la maquina Instron.
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Figura 4.1: Caja Térmica Montada, a) Vista Delantera. b) Vista Trasera. c) Vista Lateral

4.2.2. Diseno Sistema de Calentamiento

Para el disefio del sistema de calentamiento se consideraron los siguientes materiales:

o 2 lamparas calefactoras de Cuarzo 450W, 220V c/u.

o 1 Dimmer 1000W, 220V.

o 5 metros de Cable de cobre recubierto Rojo para alta temperatura.
o 5 metros de Cable de cobre recubierto Verde para alta temperatura.

o 4 abrazaderas 20mm diametro.

o

4 alambres de Acero 1,5 mm diametro.

Para el funcionamiento del sistema de conectaron en paralelo al Dimmer las 2 1am-
paras de cuarzo, las cuales se sujetaron verticalmente por medio de abrazaderas a los
alambres de acero los cuales a su vez fueron fijados a las paredes de la caja térmica.

El giro de la perilla del Dimmer, el cual se conect6 a la red de 220V, permitié regular la
corriente que pasa hacia las lamparas, regulando asi el calor entregado por estas y a la
vez la temperatura interna de la caja térmica. El circuito del sistema de calentamiento
se especifica en el Apéndice B. La figura 4.2 muestra el Dimmer afiadido a la Caja

Térmica.

31



CAPITULO 4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Figura 4.2: Dimmer afadido a la parte lateral de la Caja Térmica

Para regular la posicidn de la perilla del Dimmer que estabiliza la temperatura deseada,

se utiliz6 una termocupla tipo K, la cual midi6 la temperatura entre y en los punzones.

La figura 4.3 muetra el Sistema de Calentamiento funcionando en la caja térmica

destapada, con todas las aislaciones térmicas correspondientes.
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Figura 4.3: Sistema de Calentamiento funcionando

4.2.3. Diseno Sistema de Enfriamiento

El sistema de enfriamiento consistié sélo en afiadir Diéxido de Carbono Sélido, cono-
cido como Hielo Seco, sobre una paltaforma de poliestireno expandido ubicada justo
al lado del lugar en el cual se colocaron las probetas en los punzones, en el interior
de la caja térmica. Se afiadid hielo seco hasta lograr la temperatura deseada, la cual se
midié con una termocupla tipo K ubicada en el lugar donde se colocan las probetas,
midiendo, del mismo modo que el sistema de calentamiento, la temperatura en y entre

los punzones.

La figura 4.4 muestra el Sistema de enfriamiento funcionando en la caja térmica, con

todas las aislaciones térmicas correspondientes.
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Figura 4.4: Sistema de Enfriamiento funcionando

4.3. Etapa 3: Verificacion del Material

Se contd con 2 barras, barra A y barra B, de material para trabajar y realizar los diversos
ensayos y experimentos. Se buscd verificar que las 2 barras (A y B) sean del mismo
material, para lo cual se obtuvieron 2 muestras de cada barra de 10mm aprox. de largo
cada una. A 2 muestras (1 de cada barra) se le aplicé un tratamiento térmico el cual
consiste en recocer el material a 800°C por 1 hora. Luego las 4 muestras (2 virgenes y 2
con Tratamiento térmico) se encapsularon en resina (baquelita) para realizarle ennsayos
metalograficos Opticos y de microdureza Vickers. Se espera que las propiedades de

ambas barras sean iguales.
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4.4. Etapa 4: Fabricacion y Preparacion de las Probetas

Se procedi6 a elaborar 50 probetas cilindricas para los ensayos. Estas se obtuvieron
cortando las barras originales en un torno, asi se logré que ambas caras de las probetas
sean paralelas. Se fabricaron probetas cilindricas de alrededor de 5,2mm de largo y
3,5 mm de didmetro. Luego se procedio a lijar ambas caras de cada probeta, esto para
minimizar el roce con los punzones en los ensayos de compresion.

Estas probetas fueron caracterizadas en sus medidas dimensionales y fueron someti-
das a un tratamiento térmico de envejecimiento a 100°C por 24 horas para eliminar

tensiones internas y vacancias.

4.5. Etapa 5: Ensayos de Compresion

En esta etapa se realizaron los ensayos de compresion en la maquina Instron previa-
mente calibrada. Estos ensayos se realizaron para tres temperaturas, 5°C, 20°C y 50°C,
mencionadas anteriormente. Para esto se mont6 la caja aislante y se aplico el sistema de
calentamiento o enfriamiento segtin coresponda. El ensayo partia solo cuando la probe-
ta se habia estabilizado en la temperatura deseada. El esquema del montaje se observa

en la figura 4.5:
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Figura 4.5: Montaje de los Ensayos a)Extensémetro con aislacién. b)Termocupla tipo K y espacio entre punzones.

¢)Punzén Superior. d)Punzén Inferior e)Celda de Carga aislada. f)Dimmer

Se consideraron 5 valores de deformacién para niveles post-superelésticos, 7 %, 8 %,
9%, 12% y 15%, y 3 valores de deformacion en los limites del rango superelastico,
2.5%, 3% y 3.5%. Ademds para cada temperatura se realizaron los ensayos hasta la
rotura correspondientes. Ademds también para cada temperatura se realizaron ensayos

pre-fractura.

Como lubricante entre las probetas y los punzones se utilizé grafito en polvo, asi se
minimiz6 el roce entre los punzones y las probetas y se evit6 el efecto embarrilamiento

de las muestras.

Los datos obtenidos en los ensayos fueron posteriormente traspasados a tablas formato

EXCEL para su posterior an4lisis.
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Deformacién Temperatura N° de Probetas
2.5% 5°C 2
2.5% 20°C 2
2,5% 50°C 2

3% 5°C 1

3% 20°C 1

3% 50°C 1

3.5% 5°C 1

3,5% 20°C 1

3.5% 50°C 1

7 % 5°C 2

7% 20°C 2

7% 50°C 2

8% 5°C 1

8% 20°C 1

8 % 50°C 1

9% 5°C 2

9% 20°C 2

9% 50°C 2

12% 5°C 1

12% 20°C 1

12% 50°C 1

15% 5°C 2

15 % 20°C 2

15 % 50°C 2

20 %, pre-fractura 5°C 2
20 %, pre-fractura 20°C 2
20 %, pre-fractura 50°C 2
Fractura % 5°C 1
Fractura % 20°C 1
Fractura % 50°C 1

Tabla 4.1: Resumen de Probetas para los ensayos de Compresién
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4.6. Etapa 6: Analisis Comportamiento Mecanico

Una vez realizados los ensayos de compresion, se realizaron 2 tipos de anélisis numerico-

graficos:
4.6.1. Determinacion del Limite Superelastico (LSE)

Comunmente el LSE se determina a través de ensayos ciclicos mecdnicos de traccién
continuos, los cuales consisten en modificar la deformacién impuesta en cada ensayo,
asi, cuando se observa la aparicién de deformacién remanente, que es apreciable en
las curvas de traccién ciclica (en los primeras ciclos), se estima que se ha llegado al
limite supereldstico de la aleacién. A partir de ello se establece un valor numérico de
deformacién para el LSE.

En este trabajo se utiliz6 un método alternativo, que ha sido utilizado en otros trabajos
similares a este. El método consiste en aproximar un polinomio a un tramo representa-
tivo de la curva de compresion a la fractura, para luego derivar dos veces este polinomio
y a través de ello establecer un valor del limite supereléstico.

El primer paso para la utilizacién de este método consiste en suavizar la curva de com-
presion que que es de la forma ¢ = F(e) donde el esfuerzo 6[MPa] es la variable
dependiente y el nivel de deformacion e[ %] es la variable independiente. En este tra-
bajo la curva de compresién se suaviza de manera andloga a trabajos similares (Muga).
Esto se hace a través de sacar un promedio en el punto xi con respecto los puntos de la

vecindad, esto quiere decir que cada punto de la curva queda de la forma:

X = Xi—1 +3;i+xi+l @

Si la curva F(e) suavizada atin resulta muy abrupta, se pueden tomar mas puntos de la
vecindad, aunque se debe considerar que al tener mas puntos en el promedio se pierde
precision en los extremos y la curva deja de ser representativa del ensayo.

Luego se procede a acotar la curva de compresion tomando el tramo mds representativo
de los cambios de superelasticidad. Se sabe que para este tipo de aleaciones, estos
cambios de superelasticidad se encuentran en el tramo [2 %-4 %] de deformacién. Asi
la nueva curva de compresién f(e) acotada debe también ignorar el primer tramo que
corresponde a la zona eldstica y ademads el considerar tramos muy lejanos del rango
supereldstico no time mayor sentido. En general los rangos de acotamiento de la curva
son arbitrarios y solo se deben cumplir las condiciones mencionadas anteriormente.
Asi:

fle) =F(e),Ve € [a;b] 4.2)
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con a 'y b los limites del tramo definidos arbitrariamente.

Una vez acotado f(e), se ajusta un polinomio,P(x), el que puede ser de cualquier gra-
do siempre considerando que el coeficiente de correlacion R sea los mds cercano a 1
posible.

Luego se procede a calcular la primera y segunda derivadas de P(x). La primera deriva-
da, P'(x), refleja la evolucion de la pendiente a través del ensayo, pendiente vinculada
con la rigidez del material. En la zona supereldstica la rigidez debiese ir disminuyen-
do y aumentando cuando se encuentra en la zona post-supereldstica. En este sentido se
determina una segunda derivada par ver a que deformacién se encuentra este minimo,
asi P”(x) nos ayudara a reflejar en que punto de la deformacién existe un cambio en la

tasa de crecimiento de la pendiente, punto que estard dado por P”(x) = 0.

4.6.2. Mapeo del Nivel de Deformacion Post-Descarga para cada Temper-

atura

El mapeo se realizé para comparar los niveles de recuperacion de forma del material
después de la descarga en el ensayo de compresion.

Para esto se construyé una curva N(e) = n, donde n[ %] es el nivel de deformacién
post descarga, osea, el nivel de deformacion hasta el cual quedé el material una vez
terminado el ensayo, y e[ %] es el nivel de deformacién al cual fue llevado el material
durante el ensayo.

La curva se construyd para las 3 temperaturas a las que se realizaron los ensayos. Luego
se tienen 3 curvas, Ns5,Nog y Nso.Asi se obtuvo el comportamiento de la recuperacion

del material para las distintas temperaturas.

4.7. Etapa 7: Obtencion de Muestras

En esta etapa se obtuvieron las muestras necesarias para los distintos andlisis. Se sepa-
raron las probetas para Tratamiento Térmico, y se obtuvieron las muestras para Micro-
scopia Optica, DSC y Microscopia Estereoscdpica . Este procedimiento se realizé en

el taller de Ingenieria Mecdnica.

4.8. Etapa 8: Tratamiento Térmico y Nivel de Recuperacion

Se estudi6 el nivel de recuperacién de forma de las probetas sometidas a un tratamiento
térmico. Para esto, se aplic6 un tratamiento de Recocido, 500°C por una hora, a probe-
tas deformadas a distintos niveles, particularmente deformadas aun 8% y un 12% y se
midi6 su nivel de recuperacion de forma. Este procedimiento se realizé en el taller de

Ingenieria Mecdnica.
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4.9. Etapa9: Microscopia ()ptica y Microestructura

Se realizé un estudio de microscopia dptica a muestras previamente seleccionadas con
el fin de estudiar la microestructura de la aleacién sometida a compresién. Se buscéd
observar las caracteristicas de los granos y en particular visualizar las fases austeniticas
y martensiticas presentes en las muestras. Este procedimiento se realizé en el taller de
Ingenieria Mecdnica.

Para este estudio, la probeta no se introdujo en baquelita dado que este procedimiento
requiere aplicacién de temperatura y esto provocaria cambios de fase indeseados, que
alterarian la fraccion de martensita retenida en el material.

Luego se procedié a lijar las muestras con diversos niimeros de lija hasta obtener un
brillo tipo espejo en la muestra. Posterior a esto se aplicé el ataque quimico correspon-

diente para asi poder observar las muestras bajo el microscopio éptico.
4.9.1. Fraccion de Volumen de Martensita Retenida

Para estimar la fraccion de volumen de martensita retenida, se utiliza el conteo de
puntos (ASTM E562), la cual es una de las técnicas mds simples y titiles.

Para efectuar esta prueba se empled una rejilla transparente con un nimero de puntos
sistemdticamente (usualmente se emplean cruzados, donde el punto es la interseccion
de los brazos) espaciados, en total 132 puntos, que se coloca sobre una micrografia.
Se cuenta el nimero de puntos que yacen a lo largo de la fase martensitica y se divide
por el ndmero total de puntos de la rejilla. El nimero de puntos que yacen sobre una

frontera, limite o contorno se cuenta como medio punto.

La fraccion punto PP estd dada por:

PP = Pa/PT (4.3)

Donde Pa es el nimero de puntos de la rejilla que yacen o descansan dentro de la
particula, figura o forma de interés, mas la mitad del nimero de puntos de la rejilla que
descansan en los limites, bordes o frontera de la particula y PT es el nimero total de

puntos de la rejilla.

4.10. Etapa 10: Analisis DSC y Microestructura

En esta etapa se realiz6 el andlisis DSC con el fin de obtener la energia de transfor-
macién de fases para distintas muestras previamente preparadas y asi poder obtener
las fracciones de martensita/austenita correspondiente a cada muestra. Este andlisis se

realizé en las instalaciones del Laboratorio de Polimeros de Idiem.
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Para este andlisis se utiliz6 un equipo de andlisis térmico marca METTLER modelo
STAR SW. Este equipo es capaz de alcanzar las temperaturas necesarias, tanto calen-
tando como enfriando, para inducir los cambios de fase dentro de las muestras estudi-

adas.

Particularmente para el enfriamiento de las muestras, el equipo requierid la utilizacién
de Nitrégeno Liquido, el cual fué adquirido en las instalaciones de la planta de Ni-

trégeno Liquido de la Facultad de Quimica y Biologia de la USACH.
4.10.1. Preparacion de Muestras para DSC

Se utilizaron 3 muestras para este andlisis, todas a un 15 % de deformacién pero para 3
temperaturas (5°C, 20°C y 50°C). Las muestras separadas anteriormente para realizar

el andlisis DSC se debieron preparar dimensionalmente.

Asi se debieron obtener muestras de alrededor de 2mm de alto con un didmetro de
3,4mm, tamafios que fueron requeridos por el equipo de andlisis térmico. Para esto se
utiliz6 una metodologia de corte que no indujo mayores cambios de fase durante la
preparacion de la muestra. Se utilizé una méquina de corte lento marca BUEHLER,
modelo ISOMET perteneciente al Departamento de Ciencias de los Materiales para

cortar las muestras y asi obtener los tamafios requeridos.
4.10.2. Ciclos Térmicos del Analisis DSC

El andlisis consistid en la realizacién 3 ciclos térmicos por muestra. Cada ciclo const6
de un enfriamiento (partiendo de 25°C) hasta -100°C y un posterior calentamiento hasta
500°C ambos a una tasa de 10°C/min. En la figura 4.6, se muestran graficamente los

ciclos térmicos utilizados:

/\ /\

s o G /[ \
i

\/

0 / \ / \ /
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-200

Temperatura ["C]

Tiempo [min]

Figura 4.6: Ciclos Térmicos utilizados en el andlisis DSC
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4.10.3. Tratamiento de Datos

Para calcular las energias asociadas a las transformaciones de fase, se debi6 tratar los
datos entregados realizando la conversion de W/g a C, (calor especifico). El diferencial

de calor especifico estd dado por la siguiente conversion:

P P P l
L 14 = —x 7(J/S)(g/m0 ) =AC, I 4.4
m| g m ¢ g(K/s) molK
donde:
o P =potencia emitida por el calorimetro [W/g]

o m = masa [g]

(¢]

P,, = peso molecular de la aleacién [g/mol]

¢ = velocidad de calentamiento lineal del DSC [°K/s]

Para esto se requierio el peso molecular de la aleacién. Sabiendo que los pesos

e}

moleculares de los componentes son:

¢ Cobre = 63,54 [g/mol]

¢ Aluminio = 26,98 [g/mol]

¢ Berilio = 9,01 [g/mol]
se tiene que para una composicién Cu-11,8 %p.Al-0,5 %p.Be el peso molecular es
igual a 58,95[g/mol].
El drea encerrada entre la linea base y la curva DSC obtenida representa la en-
ergia intercambiada durante el proceso Q[J/mol], por lo que la fraccién Martensi-
ta/Austenita estd dada por la razon entre las areds bajo las curvas C,, v/s Temper-
atura de los ciclos de enfriamiento, (Qcicio2 — Qciciol )/ Qeiclo?-
Para el cédlculo de éreas se utiliz6 una libreria gratuita para Microsoft Excel (ex-
tension .xla) llamada Xnumbers [8] , la cual proporcioné herramientas de célculo
diferencial para Excel , como derivadas, integrales, etc. En particular se utilizo la
funcion IntegrDataC(X,Y ) que calcula integrales de una serie de datos ordenados.
Las temperaturas de inicio y término de transformacién, tanto austenitica como
martensitica, se obtuvieron restando la linea base a la curva DSC y viendo las
temperaturas para las cuales esta resta entrega un valor nulo. Posteriormente se
buscé el punto para el cual, inmediatamente al lado de un valor nulo hay un valor
no nulo.
La linea base se determiné asumiendo que las lineas de los ciclos 2do y 3ro son
casi iguales por lo cual se consideraron las partes en las cuales no se registraron
peaks de transformacién. Las partes donde se situaban los peaks fueron rellenadas

utilizando interpolacién polinémica de Microsoft Excel.
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Las dreas de los peaks que se encuentran unidos entre si y tienen sectores donde
no se unen a la linea base fueron calculados usando el siguiente procedimiento:
¢ Primero se extienden rectas estimativas desde los peaks hasta la linea base.

¢ Luego se calculan las dreas formadas por cada peak definido por las rectas

estimativas.
¢ Posteriormente se calcula el drea total de los peaks unidos.

¢ Finalmente se utiliza el Solver de Excel variando los pardmetros de las rectas
estimativas y minimizando la resta cuadrética entre el 4rea total y la suma de

las 4reas de los peaks definidos por las rectas estimativas.

Asi se obtiene una buena aproximacion para el drea que equivale a cada peak.

43



CAPITULO 4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.11. Etapa 11: Analisis Microscopia Estereoscopica y Frac-
tografia

Se realizd un estudio de microscopia dptica estereoscOpica con el fin de obtener
un andlisis fractografico de las probetas que fueron llevadas hasta la fractura, y
asi visualizar el comportamiento mecénico en rotura para las tres temperaturas de
trabajo. Este andlisis se realiz6 en las instalaciones IDIC del Ejército de Chile,
utilizando un microscopio estereoscopico marca Leica modelo MZ6.

Se contd con 3 probetas deformadas hasta la fractura para las 3 temperaturas (5°C,
20°C y 50°C). Las probetas fueron colocadas en un portamuestras y su posicion
fue fijada con plasticina.

En una primera etapa, se colocé la superficie fracturada de la probeta paralela al
lente de observacidn. Asi se realizaron obsevaciones con aumentos de 6.3x, 10x,
25x, 32x y 40x.

En una segunda intancia, se vari6 el angulo de la superficie de fractura de la probeta
con respecto al lente de obsevacion, para asi visualizar otras estructuras de interés
que no se visualizan con la superficie paralela al lente, realizando observaciones

con los mismos aumentos mencionados anteriormente.
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Capitulo 5

Resultados y Discusion

En este capitulo se muestran las discusiones y los resultados obtenidos en los di-

VErsos ensayos.

5.1. Resultados de Verificacion de Material

La verificacién del material tiene por objeto determinar si las 2 barras de material
con las que se realizaron los ensayos, son del mismo material. Para esto se observa
el comportamiento de 2 muestras, una de cada barra, sometidas a un recocido,
observando dureza y tamafio de grano antes y despues del tratamiento térmico,

para cada barra.
5.1.1. Resultados de Tamaios de Grano

Se deben comparar 2 situaciones: antes del tratamiento térmico y después del

tratamiento térmico.
Antes del Tratamiento Térmico

La morfologia granular para ambas barras antes del tratamiento térmico se observa

en la figura 5.1
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Figura 5.1: Visualizacién de granos antes del tratamiento térmico con aumento de lente Olympus IC10

Asfi el tamaiio de grano promedio obtenido corresponde aproximadamente a 70um

para ambas barras.
Después del Tratamiento Térmico

La morfologia granular para ambas barras después del tratamiento térmico se ob-

serva en la figura 5.2

Figura 5.2: Visualizacién de granos después del tratamiento térmico con aumento de lente Olympus IC10

Asfi el tamafio de grano promedio obtenido corresponde aproximadamente a 390um

para ambas barras.
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Barra  Dureza Antes TT [HV] Dureza Después TT [HV]
Barra A 301,75 293,75
Barra B 304,25 280,25

Tabla 5.1: Microdureza Vickers para ambas barras

5.1.2. Resultados Microdureza de Vickers

Se deben comparar 2 situaciones: antes del tratamiento térmico y después del
tratamiento térmico. Las situaciones se comparan el la tabla 5.1

Las dos barras tienen un compotamiento similar frente al tratamiento térmico. De
los ensayos granulométricos y de microdureza se observan resultados muy simi-
lares por lo que no hay indicios para sospechar que las barras con las cuales se

realizardn los experimentos sean de materiales diferentes.
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5.2. Resultados Ensayos de Compresion y Comportamien-

to Mecanico

5.2.1. Ensayos de Compresion

A continuacidn se presentan las curvas carga-descarga, en compresion, de las pro-
betas ensayadas hasta distintos nieles de deformacién a diferentes temperaturas.
Asi, las figuras 5.3, 5.4 y 5.5 corresponden a las tempeaturas de ensayo de 5°C,
20°C y 50°C, respectivamente. Se observa que la fractura en compresién ocurre
para una deformacioén cercana al 22 % para 5°C, 24 % para 20°C y 24,5% para
50°C. Para efectos comparativos del efecto de la temperatura, se presentan super-
posiciones de las curvas a distintas temperaturas en las figuras 5.6 y 5.7, cubriendo

los rangos de deformacién [0-5,5 %] y [0- %25], respectivamente.

Esfuerzo [MPa]
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Figura 5.3: Ensayos de compresién superpuestos a 5°C.
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Figura 5.4: Ensayos de compresion superpuestos a 20°C.
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Figura 5.5: Ensayos de compresion superpuestos a 50°C.
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Esfuerzo [MPa]
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Figura 5.6: Ensayos de compresion superpuestos para las 3 temperaturas de deformacién en un rango [0 %-25 %].
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Figura 5.7: Ensayos de compresion superpuestos para las 3 temperaturas de deformacién en un rango [0 %-5,5 %].
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Temperatura de Deformacion  Esfuerzo de Transformacién o,

5°C 150,1 MPa
20°C 157,2 MPa
50°C 163,2 MPa

Tabla 5.2: Esfuerzo de transformacién en funcién de la Temperatura

Asi, posteriormente se procede a determinar el esfuerzo de transformacién para
cada temperatura (ver tabla 5.2). Se observa que el esfuerzo de transformacién
tiende a aumentar con la temperatura del ensayo de compresion (ver figura 5.8).
Este comportamiento se ha observado en otros estudios [14], y puede ser explicado
debido a que a mayor temperatura del ensayo la fase austenitica es mds estable, por
lo cual se requiere mayor energia para formar martensita por deformacion, asi el
esfuerzo de transformacion martensitica debe ser mayor a medida que se aumenta

la temperatura.
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0 10 20 320 40 50 60

Temperatura del Ensayo de Compresion [°C]

Figura 5.8: Esfuerzo de transformacién en funcién de la Temperatura del ensayo de Compresion.
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5.2.2. Analisis del Nivel de Recuperacion

Una vez realizados los ensayos de compresion se obtiene (figura 5.9) el mapeo del
nivel de deformacién post descarga para cada temperatura. Este mapeo indica el

nivel de deformacién con el cual quedd el material una vez terminado el ensayo.
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Figura 5.9: Deformacién post-descarga para cada temperatura en funcién de la deformacién impuesta.

Se observa que en general la deformacién post descarga para un mismo nivel de de-
formacién disminuye con la temperatura. Esto se explicaria principalmente por el
hecho de que a menor temperatura habrd una menor cantidad de martensita trans-
formada, debido probablemente a que el movimiento y anclaje de dislocaciones
ocurre antes a menores temperaturas, esto por la estabilizacion de la fase austenita
en los ensayos a mayores temperaturas, dislocaciones que impedirian la forma-
cién de nueva martensita, por lo cual habrd menor cantidad de martensita que se
convertird en austenita después de la descarga a menor temperatura del ensayo,
alcanzando asi un menor nivel de recuperacion .

También se observa un salto y cambio de pendiente para las tres temperaturas
en torno al 8 %. Este salto indica escencialmente que en este punto se encuen-
tra el limite post supereldstico. Para deformaciones mayores al 8% y un esfuer-
zo en torno a 600 MPa comienza a haber deformacién plastica permanente. Los
datos para la elaboracién de este grafico fueron tomados de la medicién directa de

las probetas una vez terminado el ensayo, que en algunos casos tienen pequenas
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variaciones con respecto a los datos de desgarga de los graficos, en particular para
niveles de deformacién altos, lo que se debe principalmente a que a mayor de-
formacién, mayor tiempo de medicion lo que implica una mayor acumulacién de

€rrores.
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Temperatura de Deformacion LSE  Esfuerzo LSE orsg

5°C 3.5% 359,2 MPa
20°C 3,6% 386,1 MPa
50°C 3.4% 481,7 MPa

Tabla 5.3: Parametros del LSE en funcién de la Temperatura

5.2.3. Calculo Limite Superelastico

Se obtienen los limites supereldsticos para las 3 temperaturas con el método del
polinomio y derivadas. Se define el tramo 2 %-4,5 % de deformacion, para el ajuste
polinomial. En la figura 5.10 se observa el ajuste polinomial para la curva de com-
presion acotada de 5°C analogamente en las figuras 5.12 y 5.14 se observa el ajuste
polinomial para 20°C y 50°C respectivamente . En estos casos, un polinomio de
grado 3 tiene una correlacién igual a 1 por lo que cumple con los requisitos para
continuar con el método. Posteriormente se calcula la Primera y la Segunda deriva-
da del polinomio ajustado, obteniéndoselos graficos de la figura 5.11 para 5°C.
Andlogamente se obtienen las primeras y segundas derivadas para 20°C y 50°C en
las figuras 5.13 y 5.15 respectivamente. As{ la tabla 5.3 muestra los resultados de

los limites supereldsticos y esfuerzos limites para cada temperatura.
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Tramo Acotado [2%-4,5%)]

——Polinémica (Tramo Acotado [2%-4,5%])
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Figura 5.10: Ajuste Polinomial de la curva de compresién a 5°C en el tramo 2 %-4.5 %.
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Figura 5.11: Primera y Segunda derivadas a 5°C en el tramo 2 %-4,5 %.
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= Polindmica (Tramo Acotado [2%-4,5%])

y = 987958,14x°% - 107472,67x° + 8386,73x + 177,41
R =1,00
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Figura 5.12: Ajuste Polinomial de la curva de compresién a 20°C en el tramo 2 %-4,5 %.
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Figura 5.13: Primera y Segunda derivadas a 20°C en el tramo 2 %-4,5 %.
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Tramo acotado [2%-4,5%]
y = 2369815,25x% - 244501,00x + 12068,12x + 260,94
R=1,00

= Polindmica (Tramo acotado [2%-4,5%])
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Figura 5.14: Ajuste Polinomial de la curva de compresién a 50°C en el tramo 2 %-4,5 %.
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Figura 5.15: Primera y Segunda derivadas a 50°C en el tramo 2 %-4,5 %.
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LSE [%]
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Figura 5.16: Limite Supereldstico en funcién de la temperatura.

Los limites supereldsticos encontrados con esta metodologia son bastantes con-
secuentes con los encontrados por los estudios de Mir [11] quién no encontré el
limite antes del 3,3 %, y Araya [13] quién encontré valores similares. En nuestro
estudio no se visualiza una dependencia clara del limite con la temperatura del
ensayo (ver figura 5.16), aunque por ejemplo en el caso de Araya [13], el limite
tiende a aumentar junto con la temperatura (ver figura 5.16). El comportamiento
que se verifica en todos los estudios es el aumento del esfuerzo de transforma-
cién, en todos los casos este esfuerzo aumenta al incrementar la temperatura osea
T 7= orse 1. Este comportamientose verifica observanto las curvas superpuestas
de deformacién a distintas temperaturas (ver figuras 5.6 y 5.7), donde se observa

que las curvas de mayor temperatura estin por sobre las de menor temperatura, lo

que implica que Ofse50°c > OLSE20°C = OLSES°C-
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5.3. Resultados Microscopia Optica

Se realizé microscopia Optica a las probetas deformadas hasta un 12 %. En todas
las probetas se observan formaciones de martensita con forma de aguja causadas

por la deformacién (ver figura 5.17).

Figura 5.17: a):Microscopia Gptica realizada a una probeta deformada hasta un 12 % a 5°C. b):Microscopia ptica
realizada a una probeta deformada hasta un 12 % a 20°C. ¢):Microscopia 6ptica realizada a una probeta deformada

hasta un 12% a 50°C.
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Tabla 5.4: Fraccion de volumen de martensita retenida en funcién de la temperatura del ensayo calculada con el método

de conteo de puntos para una malla de 132 puntos.

Temperatura de Deformacién  Fraccidén de Volumen de Martensita Retenida

5°C 43,56 %
20°C 64,02 %
50°C 70,45 %

Tabla 5.5: Nivel de Recuperacién post Tratamiento Térmico

Temperatura de Deformaciéon Deformaciéon Deformacion post-TT

5°C 8% 0%
20°C 8% 0%
50°C 8% 0%
5°C 12 % 3,72%
20°C 12 % L.5%
50°C 12 % 0,5%

5.3.1. Analisis

Se observa en la tabla 5.4 que la concentraciéon de martensita retenida observa-
da tiende a aumentar con el incremento de la temperatura. Esto puede deberse
principalmente, por un lado, a que a menores temperaturas de deformacién hay
menor movilidad atémica, los planos atémicos se mueven mds lentamente,asi una
cantidad menor de martensita por deformacion alcanza a formarse durante la com-
presion.

Por otro lado, se estd deformando en el rango donde existe deformacion plastica
permanente y puede ser que la acumulacién de defectos producto de la deforma-
cién, en particular dislocaciones, impide el crecimiento de agujas de martensita.
Aunque este proceso efecta también a las otras muestras deformadas a mayores
temperaturas, al parecer tiene una mayor incidencia en la formacién de martensita

a menores temperaturas.

5.4. Resultados Recuperacion de Forma por Tratamiento
Térmico
Se aplic6 un tratamiento térmico a 6 probetas para 2 niveles de deformacion 8 %

y 12%, el cual consistié en un recocido a 500°C por una hora obteniéndose los

siguientes resultados de deformacion post tratamiento térmico(ver tabla 5.5).

60



CAPITULO 5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.4.1. Analisis

Del grafico 5.18 se observa que para un 12 % de deformacion la deformacion pos
tratamiento térmico aumenta al disminuir la temperatura, lo que principalmente se
debe a una menor cantidad de martensita retenida antes del tratamiento térmico.
Este resultado es coherente con lo observado en la microscopia dptica.

También se confirma que el limite post-supereldstico para las 3 temperaturas de
deformacidn se encuentra cercano al 8 %, dado que las probetas recuperaron total-

mente el largo inicial pre ensayos de compresion.
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Figura 5.18: Las curvas muestran el nivel de deformacion post descarga luego de aplicar un tratamiento térmico a

probetas deformadas hastaun 8% y 12 %.
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5.5. Resultados DSC

5.5.1. DSC para 5°C

A continuacién se muestran los ciclos DSC para la probeta deformada hasta un
15% a 5°C:
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Calor Especifico Cp [J/°K mol]

100 200 To 400 500 600 700 800 w00 3er Ciclo de Calentamiento

-20

o _—
Y

<:I Enfriamiento

-60
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Figura 5.19: Ciclos de enfriamiento y calentamiento para una probeta deformada hasta un 15% a 5°C.
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5.5.2. DSC para 20°C

A continuacién se muestran los ciclos DSC para la probeta deformada hasta un
15% a 20°C:
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0
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100 200 300 400 500 600 700 800 900
2 [
-40
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-60
Temperatura [°K]

Figura 5.20: Ciclos de enfriamiento y calentamiento para una probeta deformada hasta un 15 % a 20°C.

5.5.3. DSC para 50°C

A continuacién se muestran los ciclos DSC para la probeta deformada hasta un

15% a 50°C:
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§ 100 200 %O 400 500 600 700 800 900 ——3er Ciclo Calentamiento
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-60
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Figura 5.21: Ciclos de enfriamiento y calentamiento para una probeta deformada hasta un 15% a 50°C.
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5.5.4. Energias Intercambiadas y Temperaturas de Transformacion

En la tabla 5.6 se muestran las energias intercambiadas durante las transforma-
ciones de fase en los ciclos de enfriamiento (Q.) y calentamiento (Q.) ademds de
las temperaturas de inicio de transformacidn austenitica (As) y martensitica (M;)
y las temperaturas de término de transformacion austenitica (Ay) y martensitica
(My).

Para las tres temperaturas de deformacién, en el primer ciclo de calentamiento
se observa un comportamiento diferente, apareciendo un diferencial de energia
transferida a lo largo de casi toda la curva de calentamiento. Asi, estas energias se
dividen en tres: OpG, la cual es la energia aproximada del peak grande ubicado
cerca del final de la curva de calentamiento, QpP, la cual es la energia del peak
pequefio que estd ubicado inmediatamente al lado del peak grande en la curva
de calentamiento, cada uno de estos peaks con sus respectivas temperaturas de
inicio de transformacion, Tipg y Tipp, y término de transformacion, Tipg y Tipp -
También se define una energia intermedia, Qj.sermedio, que abarca toda la curva de
calentamiento hasta el inicio del peak grande.

Todas estas energias y temperaturas definidas en el parrafo anterior fueron calcu-

ladas y estdn detalladas en la tabla 5.6.
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5.5.5. Analisis

Para este andlisis se debe tener claro que mientras una muestra es mas deformada
las entalpias de transformacién diminuyen. Un ejemplo de esto fue determinado
en el trabajo de R. Araya [13], en el cual se muestran los primeros ciclos para 6

ensayos (ver figura 5.22), cada ensayo a distintos niveles de deformacién.
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Figura 5.22: Primer ciclo de las curvas de DSC correspondientes a las transformaciones martensitica y austenitica con
deformacidn pléstica previa e: 0% (RA y FM virgen), 3,07 % (GG20), 5,98 % (GG27), 8,86 % (GG02) y 10,71 % hasta

la fractura (FMO1).

Esto se entiende porque la deformacion plastica de la austenita afecta la transfor-

macién martensitica en dos maneras [3], que se detallan a continuacion:

¢ El volumen de la fase madre decrece a medida que es sometida a una defor-
macién mayor.
¢ El incremento de la densidad de dislocaciones causa un incremento en el tra-

bajo requerido para propagar la interfaz austenita-martensita.

En nuestro caso solo se analiza un nivel de deformacion, 15 %, ademas se debe

considerar que en ensayos de compresion se pueden alcanzar deformaciénes mu-
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cho mayores que en ensayos de traccidn. Estas consideraciones son escenciales
para entender los resultados de las curvas calorimétricas que se obtuvieron en el
presente trabajo.

Como se menciond anteriormente, a mayor deformacion, la energia de transforma-
cién es menor. Como bien sabemos la energia de transformacion es el area resul-
tante bajo algin peak localizado. En nuestro caso, en el primer ciclo calorimétrico,
se observa que la deformacién es tan grande, que para los rangos de temperatura
donde debiera haber alguna transformacién, no se encuentra ningtn peak que in-
dique esto(ver figuras 5.19, 5.20 y 5.21), salvo en el ciclo de enfriamiento de la
probeta deformada a 50°C (ver figura 5.21).

Sin embargo, en los ciclos posteriores (2do y 3ro), se encuentran los respectivos
peaks en el rango de temperaturas donde se espera que aparezcan (ver figuras 5.19,
5.20 y 5.21). Este comportamiento se explica dado que en nuestro caso, los cic-
los de calentamiento se realizan hasta una temperatura de 500°C. En los rangos
de esta temperatura dentro del material ocuren fendmenos como por ejemplo re-
cristalizacién, que permite el reacomodamiento de dislocaciones, permitiendo la
movilidad de la interfase martensita-austenita, produciéndose asi la transforma-
cion. Las energias asociadas a estas transformaciones se ven reflejadas por los
peaks observados al final de la curva de calentamiento del primer ciclo (ver fig-
uras 5.19, 5.20 y 5.21), donde se localizan claramente, para las tres temperaturas
de deformacién, dos peaks al final de la curva, un peak grande y otro peak pe-
queiio, ademds de una diferencia de energia (Qjurermedio @ 10 largo de casi toda las
curva hasta el comienzo del peak grande.

La energia Qpurermedio puede estar asociada a la eliminacién de defectos puntuales
(como vacancias), producidos durante el proceso de deformacién de las probetas.
La transformaciéon de martensita a austenita y la recristalizacién pueden estar
repartidas en la energia conjunta del peak grande y el peak pequefio (Qpg + Qpp).
Sin embargo, la energia del peak pequefio es del orden de magnitud de las trans-
formasiones de martensita a austenita observadas en los ciclos subseuentes, por lo
cual exixte la posibilidad de que el peak grande esté asociado solo al fendmeno de
recristalizacion y el peak pequefio esté asociado a la transformacion de martensita
a austenita.

Las energias conjuntas (Qpg, Opp V Qntermedio) €n €l primer ciclo de calentamien-
to, para las 3 temperaturas, son muy grandes (ver figuras 5.19, 5.20 y 5.21),por
lo que se requiere una energia cerca de 6 veces mayor que la energia convecional

para lograr la transformacién de martensita a austenita, asi esto se lograra solo en
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ciclos térmicos de calentamiento de alta temperatura.

Un comportamiento similar es observado en el trabajo de A. Durdn [1], quién tra-
baj6 con la misma aleacion pero realizando ensayos de traccién. La curva DSC
obtenida para la probeta deformada hasta un rango cercano a la fractura (ver figura
5.23), presenta un comportamiento muy similar a las curvas obtenidas en este tra-
bajo. En esta curva (ver figura 5.23) se observa claramente una muy baja energia
de transformacion en el ciclo de enfriamiento, que a simple vista parece incluso
ser nula. En el ciclo de calentamiento no se observa un peak asociado a la trans-
formacion austenitica en los rangos de temperatura tipicos de esta transformacion.
En vez de esto, se observa un peak entre los 600°K y 700°K, al igual que en este
trabajo, lo que hace pensar en la fuerte influencia del nivel de deformacién sobre
los rangos de energia y temperatura de la transformacion austenitica. Nétese que
la deformacioén cercana a la fractura para ensayos de traccion se encuentra cercana

aun 12 % de deformacién de la probeta.
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Figura 5.23: Primer ciclo térmico DSC para una probeta deformada hasta un rango cercano a la fractura, relizado por
A. Duran [1].

Otro ejemplo de este proceso visualizado a grandes deformaciones, fue observado
también en el trabajo de Montecinos y Cuniberti [18], en el cual también aparece
este peak a altas temperaturas en el primer ciclo de calentamiento de la curva
DSC (ver figura5.24), de una probeta deformada a 747MPa (cercana al 9% de

deformacion). En este caso también aparece un pequefio peak de transformacion
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Figura 5.24: Primer ciclo térmico DSC para 3 probetas deformadas hasta: A)0OMPa, B)319MPa y C)747MPa, realizado

por Montecinos y Cuniberti [18].

Asi para un 9 % de deformacién todavia se observa un pequefio peak en los rangos
de temperatura usuales [18], para un 12 % de deformacién ya no se observa este
peak e incluso el peak que aparece a altas temperaturas aumneta en magnitud [1],
y para un 15 % el primer peak ya no existe y el segundo peak es considerablemente
mds grande que paraun 9% y 12 %. Estos resultados muestran que la fase marten-
sitica es mucho mads estable para ensayos realizados a grandes deformaciones.

El concepto de estabilizacién de la martensita corresponde a un aumento o dis-
minucién de las temperaturas de inicio o término de los cambios de fase respecto
a los valores termodindmicamente estables del material. A temperatura ambiente
la transformacién martensitica reversible es metaestable, pero a través de un ci-
clo térmico se logra el estado termodindmico de equilibrio del material [13]. El

fendmeno de estabilizacién puede aparecer debido a un tratamiento térmico y/o
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mecdnico. Frecuentemente se menciona que existen tres mecanismos que se con-
sideran en el fendmeno de estabilizacién de la martensita, ellos son mecanismos
quimicos (disminuyendo vacancias por tratamiento térmico), mecanicos (por de-
formacion pléstica) y estructurales (como fallas de apilamiento de la red).

La hiperestabilizacién es un efecto de estabilizacién mucho més pronunciado y
puede acompaiiar a la estabilizacién regular, es decir en una curva calorimétri-
ca podrian aparecer dos efectos de estabilizacién. Este fenémeno se explica por
una transformacion que se completa en dos transformaciones parciales, la primera
ocurre debido al movimiento atémico reversible usual y la otra a que cierta canti-
dad de martensita se transforma a través de renucleacion de finas ldminas de fase
austenitica. Este efecto de hiperestabilizacién indica una fuerte heterogeneidad de
la estabilizacién y no puede explicarse solamente por mecanismos homogéneos
de reorden en el volumen de una muestra libre de defectos [13]. Por lo tanto, la
hiperestabilizacién debe estar relacionada con los defectos de la fase martensitica
inducidos en el tratamiento térmico o en el mecénico.

Viendo estos resultados en otras investigaciones, se hace imposible negar el efec-
to de la deformacién pléstica en la transformacién de martensita a austenita a
alta temperatura. Esta transformacién a alta temperatura ha sido investigada en
monocristales de CuAlBe [16], y ha sido asociada al llamado efecto de hiperesta-
bilizaciéon de la martensita inducida por esfuerzo, debido a la interferencia del
movimiento de la interface martensita/austenita debido a la gran concentracién
de dislocaciones y a la renucleacién laminar de la fase B (austenita). La hiper-
estabilizacion s6lo se ha encontrado en probetas con deformacion pléstica. Asi las
dislocaciones producidas por esta deformacion, producen una fuerte inhibicién del

movimiento de las interfases.
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Es interesante el estudio de las energias y temperaturas de transformacién y su
dependencia con la temperatura del ensayo. En general para los ciclos de enfri-
amiento las energias de transformacién disminuyen con la temperatura del ensayo
pero esto no es atribuible a la temperatura del ensayo, sélo es atribuible para los
resultados del primer ciclo en el cual se observa que la energia aumenta con la
temperatura(ver figura 5.25). Sin embargo existe la probabilidad de que este au-
mento sea un error de medicién del equipo DSC dado que para 5°C y 20°C esta
energia es bastante estable y para 50°C la energia tiene un salto grande. A esto se
suma quelos rangos de temperatura para la transformacién a martensita deberian
disminuir con este nivel de deformacién y no aumentar como es en este caso (ver
figuras 5.26 y 5.27).
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Figura 5.25: Energias de transformacién martensitica para una probeta deformada hasta un 15 % en funcién de la

temperatura del ensayo.

Las temperaturas de inicio como término de la transformacién martensitica tienden

a mantenerse en funcion de la temperatura,(ver figuras 5.26 y 5.27).
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Figura 5.26: Temperaturas de inicio de la transformacién martensitica para una probeta deformada hasta un 15% en

funcién de la temperatura del ensayo.
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Figura 5.27: Temperaturas de término de la transformacion martensitica para una probeta deformada hasta un 15 % en

funcién de la temperatura del ensayo.

Asimismo, para los ciclos de calentamiento las energias de transformacion tienen

una tendencia similar a la disminucién, con el aumento de la temperatura del en-
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sayo (ver figura 5.28).
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Figura 5.28: Energias de transformacién austenitica para una probeta deformada hasta un 15 % en funcién de la

temperatura del ensayo.
Sin embargo, las temperaturas de inicio y término de transformacidén austenitica

muestran una tendencia mas hacia mantenerse en vez de hacia una disminucion
(ver figuras 5.29 y 5.30).
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Figura 5.29: Temperaturas de inicio de la transformacidn austenitica para una probeta deformada hasta un 15 % en

funcion de la temperatura del ensayo.
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Figura 5.30: Temperaturas de término de la transformacién austenitica para una probeta deformada hasta un 15 % en

funcién de la temperatura del ensayo.

Todos estos resultados pueden indicar que a mayor temperatura de ensayo, la can-

tidad de martensita que se alcanza a formar es mayor debido al aumento del es-
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fuerzo al aumentar la temperatura del ensayo, todo esto, una vez que se termina la
estabilidad de la austenita debido a la aplicacién de este esfuerzo. Esto explicaria
la menor visualizacién de martensita retenida a menores temperaturas en las pro-
betas deformadas hasta un 12% y también explicaria la aparicién del peak en el

primer ciclo DSC de enfriamiento de la probeta deformada a 50°C.
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Figura 5.31: Energias intercambiadas en el primer ciclo de calentamiento para una probeta deformada hasta un 15 % en

funcién de la temperatura del ensayo.
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Figura 5.32: Temperaturas de inicio y término de las transformaciones ocurridas en el primer ciclo térmico DSC para

una probeta deformada hasta un 15 % en funcién de la temperatura del ensayo.

En general las temperaturas para el primer ciclo de calentamiento se mantienen
relativamente constantes en funcién de la temperatura y las energia tieden a au-
mentar aunque no en gran medida (ver figuras 5.31 y 5.32), con la exepcion de la
energia Qjurermedio que disminuye con la temperatura del ensayo (ver figura 5.31).
Este comportamiento hace pensar en una mayor acumulacién de defectos a menor
temperatura.

Uno de los objetivos del este trabajo era estimar la fraccion de fases involucradas,
en nuestro caso para una deformacién de un 15 %. Esto se realizaria calculando la
razon entre las energias de transformacién martensitica del primer y segundo ciclo.
Sin embargo, dado los resultados de las curvas calorimétricas estos resultados no
serian representativos de la real cantidad de martensita retenida. Esto es porque al
realizar el cdlculo nos encontramos con cosas como que para la probeta deformada
a 50°C la cantidad de austenita transformada a martensita en el primer ciclo es
mayor que en el segundo ciclo lo que entregarfa un 0% de martensita retenida,
pero sabemos que esto no es correcto dado, que para estos niveles de deformacién
deberia haber un gran porcentaje de martensita retenida. Esto es otra verificacion
de que los peaks encontrados en los primeros ciclos de enfriamiento no serian
representativos o serian un error de medicion del equipo DSC, lo que se verifica

por el rango de temperaturas donde se encontraron los peaks (ver figuras 5.26 y
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5.27), los cuales, como se mencioné anteriormente, deberian ser menores.

Dados estos resultados se estima que en los primeros ciclos de enfriamiento no
hubo transformacion, debido a que la gran concentracién de dislocaciones impi-
de la formacién de nueva martensita inducida por temperatura. Andlogamente es-
ta gran concentracion de dislocaciones hiperestabiliza la martensita, siendo nece-

sarias grandes temperaturas para la transformacién de martensita a austenita.
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5.6. Resultados Fractografia

En la realizacién de experiencias de fractografia, lo ideal es usar elementos de
observacién que permitan obtener grandes aumentos y buena resolucién tridimen-
sional. La microscopia electrénica de barrido (SEM) es ideal para estos propdsitos,
sin embargo en este estudio, dadas dificultades técnicas y econdmicas, se opté por
el uso de una lupa estereoscépica.

Para cada temperatura se llevé una probeta hasta la fractura por compresién. Sim-
ilarmente, para las 3 temperaturas se observé un plano de fractura de aproximada-

mente 45° con respecto a la cara paralela de la probeta (ver figura 5.33), esto es,

segtin un plano donde el esfuerzo de corte es maximo.

Figura 5.33: Perfil de probetas fracturada por compresién con aumento de 10x . a): 5°C. b): 20°C. c): 50°C.

En la figura 5.34 se observan las superficies fracturadas para las 3 temperaturas de

deformacion:

Figura 5.34: Fractografias con aumento de 6,3x; a): Superficie de probeta fracturada a 5°C. b): Superficie de probeta
fracturada a 20°C. ¢): Superficie de probeta fracturada a 50°C.

Estas superficies, se ven bastante brillantes y similares entre si, por lo que, a niv-

el microestructural, es complejo notar diferencias producidas por la temperatura
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del ensayo. También en los extremos superiores de las 3 probetas se observa una
singularidad en forma de meseta.

Sin embargo, a un nivel mas macro, se observan algunas diferencias entre las pro-
betas fracturadas. En la figura 5.35 se observan diferentes formas en las superficie

de fractura con una tendencia a estructuras mas anguladas y rectas al aumentar la

temperatura.

Figura 5.35: Superficie de probetas fracturadas con un aumento de 25x. a): Fractura a 5°C. b): Fractura a 20°C. ¢):
Fractura a 50°C.

Al aumentar el aumento del microscopio estereoscopico, ya no se observan may-
ores diferencias entre las superficies fracturadas. La figura 5.36 muestra las super-
ficies de las 3 probetas, superficies que son muy similares entre si, por lo que no

se notan diferencias microstructurales dependientes de la temperatura.

Figura 5.36: Superficie de probetas fracturadas con un aumento de 40x. a): Fractura a 5°C. b): Fractura a 20°C. c¢):

Fractura a 50°C.

5.6.1. Analisis

De los resultados de los ensayos de compresion se sabe que a menor temperatura
la fractura ocurre para un menor nivel de deformacién. Sin embargo, dada la nat-
uraleza de las observaciones, no se encontré la dependencia microestructural de
la temperatura que se buscaba . Esto es debido principalmente a la naturaleza del
ensayo de compresién. Cuando la probeta se fractura, se divide en dos partes. La
parte superior, justo en el momento en el que ocurre la fractura, fricciona la parte

inferior. Esta friccion altera la superfice fracturada de las dos mitades, borrando,
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cubriendo o cambiando las caracteristicas microestructurales de ambas superficies.
Asi, en general, las superficies repujadas no serian aptas para buscar caracteristicas
microestructurales.

Pese a esto, existen algunos puntos de interés en la supericie repujada(figura 5.37).
Estos son puntos que no entraron en contacto con la friccién producida por la
mitad superior fracturada dado que su plano de fractura se encuentra en un dngulo
diferente al plano general de fractura que también es el plano de deslizamiento y

friccion entre ambas mitades.

Sentido de deslizamiento de
la cara superior de fractura

Punto de Interés

Figura 5.37: Esquema de los puntos de interés, dado que corresponden a zonas escondidas de un escalén que no sufrié

roce de la superficie externa.

Para localizar estos puntos en las probetas, estas se deben girar de manera tal que
la cara del punto de interés quede paralela al lente de observacién. La figura 5.38

muestra uno de estos puntos localizado en una probeta fracturada:
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h 4
- B
Area de Interés

Figura 5.38: Area de interés localizada en una de las probetas fracturadas.

A pesar de que estos puntos son escasos, se pudieron encontrar en las 3 probetas
fracturadas. La figura 5.39, muestra las estructuras encontradas en estos puntos

para las 3 probetas:
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Figura 5.39: a): Microscopia Estereoscépica con aumento de 40x a un punto de interés para una probeta fracturada a;
a): 5°C. b): 20°C. ¢): 50°C.
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Si se quiere buscar alguna variacién microestructural dependiente de la temperatu-
ra de deformacion, se deben analizar estos puntos de interés con el instrumental
adecuado, como lo seria un microscopio electrénico de barrido. Ello permitiria
obtener una resolucién y aumento mayores que los usados en este estudio.

Con el instrumento utilizado, no se puede concluir acerca de alguna variacién mi-
croestructural que dependa de la temperatura. Ademas los ensayos de compresion
ponen una limitacién extra produciéndoce repujamiento debido al aplastamiento

por roce de la superficie del material.
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Conclusiones

En este capitulo se enunciaran las conclusiones obtenidas del desarrollo de este

trabajo:

¢ Se logrd disefiar y construir el sistema de control de temperatura para la real-
izacion de los ensayos. El equipo funcioné correctamente pudiéndose alcanzar
temperaturas estables lo que permiti6 la correcta realizacién de los experimen-

tos posteriores.

¢ Se pudo calibrar correctamente la maquina de compresion Instron lo que per-
miti6 la correcta realizacion y registro de datos de los experimentos posteri-

ores.

¢ Después de realizar las pruebas de dureza y micrografia éptica a las barras
iniciales, no hay indicios que permitan dudar que ambas barras no sean del
mismo material dado que sus caracteristicas granulares y de dureza son muy

similares.

¢ Se realizaron todos los ensayos de compresién que se tenian presupuestados
para las 3 temperaturas. Se determind una dependencia de la temperatura para
el limite de fractura, encontrandose que la fractura ocurre para menores niveles
de deformacién a medida que se disminuye la temperatura del ensayo.
De la misma manera la temperatura influye sobre el nivel de recuperacién
(nivel de deformacidn post-descarga) de las probetas ensayadas. Se determind
que para menores temperaturas de ensayo las probetas quedan con un nivel
de deformacién post-descarga mayor, principalmente debido a que a menores
temperaturas de deformacién el movimiento y acumulacién de dislocaciones
ocurre antes que en los ensayos realizados a mayores temperaturas, esto de-
bido que a mayores temperaturas la austenita es mas estable. Estas disloca-
ciones impiden la formacién de nueva martensita, disminuyendo asi el nivel

de recuperacién post-descarga. También se localizé una fluctuacién de este
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nivel en torno al 8 %, lo que hace pensar en que ese punto es el limite post-
supereldstico.

Se logré determinar los limites superelasticos, aunque no se logré concluir una
dependencia clara de la temperatura de estos limites. Sin embargo son del mis-
mo orden que otros estudios mencionados, en los cuales, el limite superlastico

diminuye con la disminucién de la temperatura.

De los ensayos micrograficos opticos se concluye principalmente, que a menores
temperaturas de deformacién hay una menor cantidad de martensita retenida.
Esto verifica que a menores temperaturas los niveles de deformacién post-

descarga s€an mayores.

Al realizar tratamientos térmicos a probetas deformadas en el rango post-
superelastico (8% y 12 %), se verificé que el limite post-supereldstico se en-
cuentra en torno al 8 % y aproximadamente a 600MPa. Adem4s se determind
que para menores temperaturas el nivel de recuperacion post-tratamiento tér-
mico es menor que para mayores temperaturas. Esto se debe a que a mayores
temperaturas hay una mayor cantidad de martensita retenida que posterior-

mente se transforma en austenita después del tratamiento térmico.

Se obtuvieron las curvas DSC para un nivel de deformacion de 15 % y para las
3 temperaturas de deformacion. De estas curvas se puede concluir, dado que el
nivel de deformacién es muy elevado, que la concentracién de dislocaciones
influye directamente sobre las energias y temperaturas de transformacién. Se
determind que ésta concentracién de dislocaciones era capaz de impedir la
formacién de martesita durante el primer ciclo de enfriamiento DSC no reg-
istrdndose la transformacién martensitica en los rangos tipicos de temperatu-
ra. Asimismo, tanto la energia como las temperatura para la transformacién
austenitica en el primer ciclo son considerablemente mayores, registraindose
esto cerca de las temperaturas de recristalizacion del material, determindndose
que este comportamiento se debe al fendmeno de hiperestabilizacion de la fase
martensitica. Dado este comportamiento, no se pueden calcular las fracciones
volumétricas de fases con la razén entre las energias de transformacion. A pe-
sar de que las temperaturas de transformacion austenitica, representadas por la
temperatura de inicio y término de los peaks de los primeros ciclos de calen-
tamiento , se mantienen casi iguales con respecto a la temperatura del ensayo,
las energias de los peaks del primer ciclo tienden a aumentar y la energia de
transformacion Qjprermedio tiende a disminuir con la temperatura del ensayo

lo que hace pensar en una mayor acumulacién de defectos puntuales a menor
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temperatura del ensayo.

Todos estos resultados indican una tendencia al aumento de la transformacion
de austenita a martensita al aumentar la temperatura del ensayo mecdnico de-
bido a la menor concentracién de dislocaciones en los ensayos de compresion
a mayores temperaturas, lo que explicaria también el aumento de la concen-
tracién de martensita a mayores temperaturas visualizada en la microscopia
Optica.

Del anélisis fractografico, dada las limitaciones técnicas del equipo con el cual
se realiz6 el estudio y las caracteristicas abrasivas (sobre las caras fracturadas)
de la fractura por compresion, no se puede concluir feacientemente sobre la
incidencia de la temperatura en los mecanismos de fractura o los efectos de
la temperatura sobre la microestructura. Sin embargo se localizaron puntos
de interés sobre los cuales se podria obtener un resultado mds concluyente si
se analizan con un medio técnico adecuado, como por ejemplo, microscopia

electrénica de barrido.

86



Apéndice A

Caja Térmica

En este anexo se presentan los planos dimensionales y orden de ensamblaje de la

caja térmica utilizada en este estudio.
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Apéndice B

Circuito del Sistema de Calentamiento

En este anexo se presenta la conexién esquematica de circuito del sistema de ca-

lentamiento.
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