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Resumen

El disefio de dispositivos mecdnicos con la aleacion de memoria
de forma Ni-Ti obliga a un conocimiento de las temperaturas de
transformacion austenita-martensita en las condiciones de opera-
cidn, ast como las propiedades mecdnicas de ambas estructuras. En
este trabajo se muestra la influencia destacada que el tratamiento
térmico de recocido y las cargas en servicio tienen sobre dichas tem-
peraturas, medidas con técnicas de resistividad y dinamo-mecdni-
cas (DMTA). Las temperaturas de transformacion aumentan al au-
mentar tanto las condiciones de recocido, temperatura y tiempo,
como las cargas aplicadas sobre el material. El efecto es mayor sobre
la transformacitn martensttica en ambos casos, y los intervalos tér-
micos de ambas transformaciones pricticamente no se alteran. Las
propiedades mecdnicas de ambas estructuras obtenidas con ensayos
de traccion y dinamo-mecdnicos muestran la mayor resistencia y
rigidez de la fase austenttica, y la débil dependencia de aquéllas con
las condiciones del recocido. Las tensiones de recuperacion se han
medido por dos métodos diferentes. Con el Método I, que utiliza las
curvas de traccion convencionales, se observa que la tension au-
menta linealmente con la temperatura, a partir de un valor umbral
de ésta. Las pendientes aumenta con la predeformacion aplicada
(hasta un 6% y con las temperaturas y tiempos de recocido. Con ¢l
Meétodo 11, que mide directamente la tensién de recuperacion, se ob-
tienen resultados un 200-300% superiores a los obtenidos con el
primer método. La vazdn de esta diferencia estd en que el segundo
método incorpora efectos de formacion de martensita por tension y
la probable presencia de fases intermedias. En cuanto al grado de re-
cuperacion de forma, medido con ensayos de curvatura, se ha com-
probado que depende de la predeformacion inicial y de Ins tempera-
turas de transformacion. La recuperacion de forma es completa con
predeformaciones inferioves al 8%, y en un rango térmico muy es-
trecho. Con toda la informacion del material detallada en este tra-
bajo se disefiard de forma mds precisa y fiable el componente mecd-
nico resistente bajo las condiciones reales de operacion.

Palabras clave: Nitinol. Ni-Ti. Propiedades mecdnicas. Recocido.
Temperaturas de transformacion. Fuerzas de recuperacion.

Summary

The design of mechanical devices with the shape memory alloy
Ni-Ti needs a knowledge of the austenite-martensite transforma-
tion temperatures under the actual operation conditions and the
mechanical properties of both structures. In this work are shown
the noticeable effects of the annealing treatment and the applied
loads on these temperatures, measured with resistivity and DMTA
techniques. A vise in the annealing conditions, temperature and
time, and in the service loads leads to an increase of the transfor-
mation temperatures. The effect is higher, in both cases, on the
martensitic transformation, and the temperature ranges of both
transformations are not modified by these variables. Tensile and
DMTA measurements have been performed, and results show the
higher strength and stiffness of the austenite phase. Mechanical
properties are weakly dependent on the annealing temperature.
Recovery stresses have been measured by two different methods.
Method I, which uses the standard tensile curves, indicates that
recovery stresses rise in linear mode with temperature above a the-
reshold value. Slopes increase with the initial prestrain (up to 6%)
and with the annealing time and temperature. Method II, which
directly measure the recovery stress, shows higher stress values
(up to 200-300%) than those obtained with method 1. Reasons for
the differences are the influence of the stress induced martensite
and the probable presence of intermediate phases, effects not inclu-
ded in method 1. The shape recovery degree, measured throught
curvature tests, depends on the initial prestrain and on the trans-
formation temperatures. With initial prestrains lower than 8%, a
fully shape recovery is obtained in g very narrow temperature
range. As a conclusion, with all these data and properties, the de-
sign process of mechanical devices with the Ni-Ti alloy is more pre-
cise and reliable under the actual service conditions.

Key words: Nitinol. Ni-Ti. Mechanical properties. Annealing.
Transformation temperatures. Recovery forces.
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Introduccion

Las aleaciones de memoria de forma denominadas
Ni-Ti constituyen un subgrupo de materiales inteligen-
tes con diversas aplicaciones actuales e importantes ex-
pectativas en el campo de la Medicina. Estas aleaciones
binarias de niquel y titanio fueron descubiertas en el US
Naval Ordnance Laboratory (Buehler, 1963)* y sus ca-
racteristicas especificas radican en comportamientos
asociados a fenémenos de memoria de forma de un ca-
mino, y superelasticidad. La alta anelasticidad, o capa-
cidad de amortiguamiento de las vibraciones mecéni-
cas, es otra caracteristica de interés.

La irrupcién de la aleacién de memoria de forma
Ni-1i en el campo de la medicina se basa, ademaés de
en las anteriores propiedades termo-mecanicas, en su
buena biocompatibilidad, sensiblemente mejor que la
de las aceros inoxidables AISI 304, 316F, 316L y de las
aleaciones de Cr-Co, y a un nivel equivalente a la de
las aleaciones de titanio como los demuestran traba-
jos realizados en este campo in vivo (Prince, 1988; Cas-
tleman, 1976)%5* e in vitro (Putters, 1992; Randin,
1988)%27. Estudios mas recientes han profundizado
en estos aspectos y delimitado su biocompatibilidad
(Rondelli, 1995; Ryhanen, 1997)%:%,

Cuando las prétesis o dispositivos requieren que el
material posea alta flexibilidad, energia recuperable y
deformaciones de hasta un 8%, la propiedad mecani-
ca relevante es la superelasticidad. Si se demanda en
aquél la recuperacién de una forma previamente esta-
blecida, al contacto con la temperatura del cuerpo hu-
mano, la caracteristica predominante es la memoria
de forma. Las aplicaciones basadas en la super-
elasticidad se centran en la ortodoncia (Gil, 1995)'2, en
determinado instrumental médico y en proétesis tipo
los stents (Melzer, 1994)%. Los primeros stents fabrica-
dos con Ni-Ti corresponden a los autoexpandibles del
tipo Strecker utilizados en la recanalizacion del lumen
esofégico en pacientes con stenosis malignas (Cwikiel,
1993)¢ y en obstrucciones biliares (Bezzi, 1994; Rossi,
1994)1%°. Estos stents aprovechan el efecto de la supe-
relasticidad, compitiendo claramente con otros stents,
del tipo Gianturco-Rosh, Palmaz, etcétera, cuyo fun-
cionamiento estd basado en deformaciones perma-
nentes del material o en el comportamiento elastico de
la estructura (Lierman, 1995),

El niimero de aplicaciones basadas en el comporta-
miento de memoria de forma es méas reducido y esté
orientado a aplicaciones en Traumatologia, tales
como grapas, rigidizadores de columna o discos in-
tervertebrales. En el aparato vascular, las aplicaciones
se centran fundamentalmente en filtros para la vena
cava. Una amplia descripcion de estos dos tipos de
aplicaciones aparecen recogidas en la revision de
Lipscomb (Lipscomb, 1996)%.

En el campo de los stents, las tendencias del disefio
con Ni-Ti tratan de obtener un modelo fundamental
que incorpore el comportamiento mecanico-térmico
del material, y que permita la creacién de la protesis
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personalizada al 6rgano al que fuera destinado. La
memoria de forma de una camino facilitaria la intro-
duccién de la prétesis en el conducto que presenta la
estenosis, y el disefio basado en la memoria de doble
camino, con el consiguiente adiestramiento previo
del material, podrd permitir incluso la recolocacion
de la prétesis si ello fuera necesario.

El presente trabajo incide en la caracterizacion y en
los tratamientos térmicos a los que se debe someter
el material comercial de partida, para obtener el
comportamiento de memoria de forma. Liste proceso
resulta ser mas complejo que la simple utilizacion de
la propiedad de superelasticidad. I.a definicién de
los requisitos, el conocimiento del proceso de memo-
ria de forma y las prestaciones del material constitu-
yen una etapa previa e imprescindible en el disefio
mecénico de cualquier protesis u ortesis. Algunos as-
pectos del trabajo serdn particularizados a la caracte-
rizacién de alambre de Ni-Ti utilizado en el disefio
de stents para eséfago y colon, con una configura-
cién de trenzado paraboloide. Esta particularizacion
no restringe la extensién de este trabajo a otras for-
mas geométricas, como laminas, tubos, etc., con usos
reales o potenciales en otras aplicaciones. Los resul-
tados del stent se publicardn en un préximo trabajo.

Materiales

Para todos los ensayos se han utilizado muestras
de Ni-Ti en forma de alambre de (0,3 mm de diametro,
suministrado por la firma AMT, Bélgica, con una
composiciéon, informada por el proveedor, de Ni:
50,06%, Ti: 49,58%, C: 0,266% y Fe: 0,09%.

El Ni-Ti se caracteriza por posecer, basicamente,
dos estructuras cristalograficas distintas, denomina-
das martensita y austenita, existiendo una u otra en
funcién de la temperatura y de la tensién aplicada
sobre el material. Ambas estructuras o fases presen-
tan diferentes propiedades mecanicas (Fucken, 1991;
Duering, 1990)”-8. La martensita es la estructura de
menor médulo elédstico, y es estable a una tempera-
tura mas baja que la austenita. Cuando la austenita
se enfria, la transformacién de ésta en martensita co-
mienza a la tempertura M,, y la conversién finaliza
a la temperatura M,. Calentando la martensita, la
conversion inversa se inicia a A, y a la temperatura
A; el material estd completamente transformado en
austenita. El material de partida presenta, segin in-
formacién del proveedor, las siguientes temperatu-
ras de transicion: M; = 20°C, M, =5¢C, A, =38 C
y A; = 60° C. El material fue sometido a un anélisis
superficial mediante microscopia electrénica de ba-
rrido (SEM) para observar el acabado superficial del
alambre de recepcién, asi como a un microanélisis
mediante espectroscopia de rayos X (EDS) para con-
firmar su composicién.
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Parametros de diseno

El principal objetivo de la caracterizacién del mate-
rial de Ni-Ti consiste en determinar las propiedades
relevantes del material para ser incorporadas a los al-
goritmos necesarios para el disefio de un elemento o
mecanismo de utilidad. Ademas de las caracteristicas
del material, se deben definir con la mayor precision
posible, las condiciones de contorno asociadas al
campo de actuacion del elemento o mecanismo que se
disena. La temperatura de trabajo, la magnitud y tipo
de carga o la vida prevista, constituyen algunas de
estas condiciones de contorno. De esta forma, en apli-
caciones relacionadas con endoprétesis, la temperatu-
ra de funcionamiento corresponde a la del cuerpo hu-
mano, mientras que en ortesis, el rango de temperatu-
ra de operacién puede ser mas amplio, dependiendo
del objetivo, del dispositivo y de su modo de funcio-
namiento. Los niveles de tension (o carga) vienen de-
terminados por los tejidos y 6rganos circundantes, y,
en el caso de los stents, ademds por el grado de rigidez
de la estenosis. En el caso.del Ni-Ti, las prestaciones
del material vienen condicionadas por los tratamien-
tos termo-mecanicos, por lo que se hace necesario co-
nocer el grado de influencia de éstos sobre aquéllas.

Definida la geometria final de funcionamiento del
elemento o dispositivo mecénico, el tratamiento térmi-
co de recocido del material de partida es un proceso ne-
cesario para obtener la forma definitiva del componen-
te o dispositivo, y para reducir o eliminar las tensiones
residuales originadas durante la fabricacion del mate-
rial (Fackullina, 1990; Jackson, 1972)1%1¢, El recocido in-
troduce un cambio en las propiedades del material co-
mercial, por lo que se hace imprescindible caracterizar-
lo de nuevo (Eucken, 1990)°. Con este fin, se han reali-
zado ensayos de resistividad (Ling, 1983; Chuen-
Hsiung, 1982)>2 y termofluencia (Jackson, 1972, Hasi-
guti, 1970)14¢. Con ellos se determinan las temperatu-
ras de la transformacién austenita-martensita, en
ambos sentidos. También, se han introducido criterios
que correlacionen las temperaturas de trabajo con las
determinadas para las transformaciones de fase.

Dado que las aplicaciones del Ni-Ti estan pensadas,
desde el punto de vista de funcionamiento, como es-
tructuras resistentes, es imprescindible la caracteriza-
cién mecénica. En esta linea, los ensayos de traccién
realizados en el rango de temperaturas de trabajo y a
las temperaturas asociadas a las dos fases que inter-
vienen en la memoria de forma, contribuyen a dicha
caracterizacion.

La capacidad de las aleaciones de Ni-Ti de ejercer
fuerza durante la recuperacién de forma y el porcen-
taje de recuperacién de la curvatura en sf, se han con-
siderado también pardmetros importantes del disefio,
analizdndose de forma experimental (Ling y cols.,
1983)2.

En el apartado siguiente se describen brevemente
los ensayos realizados y se citan los equipos utiliza-
dos para su ejecucién.
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Técnicas experimentales
Recocido

El tratamiento térmico se ha realizado en un horno
Carbolite DHF 1400. Se han elegido como temperatu-
ras de recocido 450, 530 y 550° C y como tiempos de
recocido 30 y 60 minutos. En este trabajo se establece-
ra el convenio de mencionar la temperatura seguida
del tiempo para indicar las condiciones del trata-
miento térmico.

Resistividad eléctrica

Las medidas de resistividad fueron realizadas con
un multimetro digital HP-3457 en el modo de medida
de cuatro puntos. Se utilizé una camara térmica para
programar el ciclo térmico completo sobre las probe-
tas entre las temperaturas de -50° C y 70° C con ram-
pas térmicas de calentamiento y enfriamiento de
22 C/min. Se utilizé hilo de Ni-Ti como probeta, de
didmetro 0,3 mm y longitud 120 mm.

Las medidas de resistividad bajo tension constante
se han realizado utilizando el método usado por Ha-
siguti (Hasiguti, 1968)', en el que se somete al hilo a
una carga constante mientras se realiza la medida de
resistencia. Todos los elementos anteriores se encuen-
tran dentro de una cdmara climéatica (L6pez-Longas,
1995, Canut, 1997)%2,

Termofluencia

Los ensayos de termofluencia se llevaron a cabo
utilizando un equipo de ensayos dinamo-mecanicos
de la firma Rheometric Scientific, modelo MKIII, que
dispone de un cabezal combinado. El modelo de trac-
cién fue el de traccién bajo carga aplicada constante.
Se realizaron tres series de ensayos con cargas aplica-
das de 0,2, 2 y 4 N y, en cada serie, se programaron
rampas térmicas de + 22 C/min. La longitud del hilo
fue de 5 mm.

Traccién

Los ensayos de tracciéon se realizaron en una ma-
quina de ensayos Lloyd 1000S, con una célula de
carga de 5 KN. Las condiciones de temperatura cons-
tante se obtuvieron realizando los ensayos dentro de
una cadmara térmica CHESA que trabaja en un rango
de -50 a 200° C. Las probetas fueron tratadas térmica-
mente, fijando la forma a adoptar posteriormente en
los ensayos, con el fin de minimizar la aparicién de
tensiones residuales debidas a su acoplamiento a los
cabezales de ensayo. Las temperaturas del ensayo
fueron -35, -25, 20, 36, 50 y 1002 C y la velocidad de
deformacién de 20 mm/min.
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Tensién de recuperaciéon

Los datos de tension de recuperacion se determina-
ron de dos formas distintas.

El procedimiento directo (I) consiste en generar
una deformacion constante a tempertura ambiente en
un hilo a modo de probeta. Para provocar la recupe-
racién, se calento la muestra siguiendo una rampa de
12 C/min hasta 120° C, dentro de la camara térmica
descrita, y, utilizando la maquina de ensayos Lloyd
1000, se registraron simultineamente la tensién y la
temperatura. Las deformaciones iniciales en las dife-
rentes series fueron de 2, 4, 6 y 8%. El método (II) se
basa en el modelo de Morauwiec y Golestaneh (Go-
lestaneh, 1994; Morawiec y cols. 1995)1324 y consiste
en calcular la diferencia entre los valores de la tension
de las curvas tension-deformacion obtenidas en el en-
sayo de traccion a temperatura ambiente y las obteni-
das a temperaturas superiores, para valores iguales
de deformacion.

Recuperaciéon de curvatura

I.a valoracién de la capacidad de la aleacion para la
recuperacion de forma se estim6 de la manera si-
guiente. A partir de un hilo recto en fase austenitica,
se realizé una deformacién en forma de «U» median-
te un molde con radios de curvatura calculados para
generar sobre la muestra porcentajes de deformacién
del 4, 6, 8, 9,74, 11,75 y 14,46% en martensita. Se libe-
ré uno de los extremos, y se midié la recuperacién
puramente eclastica a temperatura ambiente. A conti-
nuacion, y con una rampa térmica de 1¢ C/min, pro-
gramada en la cAmara térmica, se midi6 la variacién
con la temperatura del porcentaje de recuperacién. La
medida de la curvatura, indicativa de la recupera-
cion, se realizé sobre un transportador de angulos
adaptado a los moldes.

Resultados y analisis

En todas las aplicaciones con Ni-Ti, es necesario
dotar al material suministrado por el proveedor de la
forma austenitica deseada, que en el caso de memoria
simple coincide con la forma de trabajo. Esta etapa se
realiza mediante un proceso de recocido a alta tem-
peratura con el material sometido a restricciones me-
cénicas para su configuracién. La eleccién del rango
de temperaturas de transformacién se realiza de ma-
nera previa, eligiendo la composicién de la aleacion
segun las condiciones de trabajo finales. Sin embargo,
aunque el rango esta definido, las temperaturas rea-
les vienen finalmente determinadas por la tempera-
tura y el tiempo del recocido (Lindgard, 1987)".

Ensayos de resistividad eléctrica, calorimetria de
barrido diferencial (DSC) o anélisis térmico mecani-
co-dinamico (DMTA), son algunos de los ensayos que
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permiten caracterizar dichas transiciones. De estas
técnicas se han elegido dos de ellas para la caracteri-
zacion, lo que permite extraer resultados comparati-
vos (Eucken, 1991, Haseguti y cols. 1968; Lee, 1983;
Jackson y cols., 1972)% 141617,

Los resultados de la medida de resistencia eléctrica
son representados en la figura 1 para el material so-
metido a un tratamiento térmico 530-30. La curva de
calentamiento refleja la transformacién martensita-
austenita, asi como las temperaturas asociadas A,y
A;. En el ensayo de enfriamiento, obtenemos las tem-
peraturas de transformacién de la fase martensitica,
M, y M, junto a la presencia de una fase intermedia
(romboédrica), presente en el material en determina-
das condiciones de recocido a partir de una tempera-
tura T,, de menor interés mecanico. Esta fase presen-
ta una resistividad mayor que se refleja en la apari-
cién de la curva resistencia-temperatura de una me-
seta entre los valores correspondientes a las fases ex-
tremas. Todas las temperaturas han sido determina-
das siguiendo los criterios de Ling y cols. (Ling y
cols., 1983)* que estan asociados a las temperaturas
de las pendientes méaximas.

En la tabla I se refleja la sensibilidad de la tempera-
tura de transicién respecto a la temperatura de reco-
cido en el rango desde 200 a 600¢ C aproximadamen-
te y al tiempo de recocido. En general las tendencias
mas pronunciadas se producen en las temperaturas
de comienzo y final de la transformacién martensiti-
ca. La temperatura M, aumenta de manera lineal a
medida que aumenta la temperatura de recocido y en
menor escala, con el tiempo. Con la M; el comporta-
miento es similar, manteniendo por tanto el intervalo
de temperaturas constante. Las temperaturas A,y A;
presentan la misma tendencia, aunque menos acen-
tuada en la A El rango de temperaturas en la que
aparece la fase romboédrica es variable, estando rela-
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FIG. 1.—Resistencia en funcién de la temperatura para una

probeta recocida previamente a 530° C durante 30 minutos.

Los ritmos de calentamiento y enfriamiento se han realizado
a 2° C/min.
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Tabla I. Temperaturas caracteristicas de la
transformacién austenita-martensita en funcién de las
condiciones de recocido

Tratamiento Ms (°C) Mf(2C) As (¢Q)

Af (°0)

200-30 ~16 - - -
450-30 -10 —41 22 40
550-30 3 -11 31 41
200-15 ~11 - -12 55
450-15 -7 -38 37 52

550-15 -1 -19 31 44

cionada con el tratamiento termomecanico. La ten-
dencia indica un aumento de la extensién de la regién
con la temperatura del tratamiento. En general, todos
los resultados estan en consonancia con los obtenidos
por otros autores y otras técnicas alternativas, tal
como el DSC (Jackson y cols., 1972, Hsu y cols., 1982,
Moravwiec, 1995)15.16.24,

LLos resultados del ensayo de termofluencia apare-
cen en la figura 2, mediante la representacion de la
deformacién obtenida a carga constante, 2 N, en fun-
cién de la temperatura, en las mismas condiciones de
recocido que las medidas de resistencia, 530-30. Estos
resultados ponen de manifiesto en primer lugar la
mayor rigidez de la fase austenitica respecto a la mar-
tensitica. También se aprecian los diferentes compor-
tamientos mecénicos segin la fase presente en el pro-
ceso de enfriamiento.
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FIG. 2.—Deformacién a tensién constante de 4N y 10N,
para un recocido realizado a 530° C y 30 minutos con ran-
gos de enfriamento y calentamiento de 22 C/min.
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Las curvas asociadas a recocidos realizados a altas
temperaturas (550-580° C) muestran transformacio-
nes de fase muy definidas, junto a grandes histéresis.
A temperaturas de recocido bajas, la conversion se
realiza en un amplio rango de temperaturas, con va-
riaciones suaves de las magnitudes mecanicas, difi-
cultando la determinacién de las temperaturas de
transiciéon. En ambos casos, las temperaturas de tran-
sicién A, Ay M, y su dependencia con las tempera-
turas y tiempos de recocido son similares a los obte-
nidos por resistividad. Algunas diferencias aparecen
en la temperatura T,, debido tal vez a la diferente sen-
sibilidad de cada propiedad fisica respecto a la mez-
cla de la fase romboédrica y martensitica.

El conocimiento de las temperaturas de transicién
es un parametro indicativo en el disefio con Ni-Ti.
Dado que los niveles de tension a que esta sometido
el material condicionan los valores de esas tempera-
turas, se han realizado ensayos de termofluencia a di-
ferentes tensiones y de resistencia con el hilo someti-
do a diferentes pesos para obtener la sensibilidad de
esa influencia. En la figura 2 se representan las defor-
maciones bajo carga de 10 N, y en la tabla II se reco-
gen las temperaturas de transicién obtenidas con
ambas técnicas.

Las temperaturas que se muestran mas sensibles a
la tensién son M, y M, aumentando éstas con la ten-
sion aplicada. La variacién de A, y A, es menor, pero
con la misma tendencia. Estos resultados estdn en la
linea del comportamiento termodindmico dado por la
expresion de Clausius-Clapeyron (Funakubo, 1987).

Las prestaciones mecdnicas del Ni-Ti son requeri-
mientos imprescindibles en el disefio de elementos
con funciones mecanicas. Los ensayos de traccion
permiten obtener los mddulos elasticos austeniticos,
E,,s v martensiticos, E_,,, las tensiones y deforma-
ciones de maclado, y las tensiones de fluencia y frac-
tura. Si la aplicacion estd basada en el efecto de me-
moria simple o en el de dos caminos, ademas es ne-
cesario conocer estos pardmetros a diferentes tempe-
raturas. A este respecto, se han realizado ensayos a
diferentes temperaturas asociadas con la presencia de
diferentes estructuras del material. La figura 3 mues-
tra los resultados de las curvas tensién-deformacion
obtenidas a -352 C (a), 502 C (b) y 1002 C (c), sobre un
hilo con un tratamiento previo de 550-30.

La curva (a) corresponde a una temperatura en la
que inicialmente el material esta en fase martensitica.
Se pueden apreciar cuatro etapas que corresponden a
la deformacién eléstica inicial, al maclado posterior,
seguido de la deformacion elastica del mismo y por
altimo de la etapa de deformacién pléstica. El mate-
rial, durante todo el ensayo, se encuentra en fase mar-
tensitica. Si se parte de austenita, como en el ensayo a
36 C, curva (b), inicialmente se observa la region elds-
tica de la austenita previa a la zona plana correspon-
diente a la induccién de martensita por tension, de la
cual se extrae informacién de la tensién y del rango de
deformacién del maclado. La curva termina con la de-
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Tabla II. Temperaturas de transicion con diferentes niveles de carga, para un recocido 530-30. Obtenidas mediante
medidas de DMTA y resistencia eléctrica

formacion eldstica de la martensita y la posterior de-
formacién plastica. A temperaturas superiores a una
temperatura umbral, My, no se genera martensita por
tension, como aparece reflejado en la curva (c).

La tabla III recoge los resultados de los parametros
mecanicos obtenidos de los diferentes ensayos de
traccién. Un andlisis de los mismos muestra la mayor
rigidez de la austenita frente a la martensita, tal como
se deducia de las medidas de DMTA. Por otra parte,
también se observa la menor influencia en las propie-
dades mecénicas de la temperatura de recocido res-
pecto a la influencia de la temperatura del ensayo.

Procedimiento de medida Carta (N) Ms (¢C) Mf£ (2C) As (2Q) Af (2C)
Resistencia 0 —4 -25 29 41
Resistencia 1 —4 -19 30 41
Resistencia 1,7 -1 =20 29 42
Resistencia 2,7 1 -19 31 42

DMTA 4 7 -15 37 48
Resistencia 5 8 -10 40 51
DMTA 10 15 -5 45 -

Una caracteristica importante del disefio con mate-
rial con memoria de forma es la tensién de recupera-
Cién, que permite conocer la tensién que el material
es capaz de generar para recuperar la forma en el
modo final de trabajo.

Los resultados obtenidos con los dos métodos des-
critos previamente en el apartado de técnicas, se
muestran en la figura 4. El comportamiento general
del material se caracteriza por una zona inicial de
baja pendiente hasta alcanzar una temperatura um-
bral, a partir de la cual dicha tensién aumenta lineal-
mente con una pendiente que depende de la defor-

Tabla ITIl. Médulos y parametros mecanicos obtenidos en un ensayo a traccién a diferentes temperaturas con hilos de
Ni-Ti sometidos a diferentes tratamientos térmicos

Tratamiento  Temperatura de E aust Emart Tension maclado Deformacion Tensién de rotura
ensayo (¢C) (Gpa) (Gpa) (Mpa) de maclado (%) (Mpa)
450-30 36 14 8,9 31 2-8,2 1301
100 25,3 9 877 3,2-8,2 1329
-35 - 6,7 - - -
- 530-30 36 16,8 94 - - 1060
| 50 28,2 14 297 1-6,6 1018
100 53,7 990
-35 - 8,7
550-30 36 94 10
50 123 8,4
100 53,7
450-60 36 14,9 12,5
100 21,5 6,3
| =35 - 6,7
| 530-60 36 13,47 11,5
60 20 10
100 31,6
—40 - 6
550-60 36 16,2 10,5
50 22,2 8,4
100 33,6
R
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FIG. 3.—Graficas de tensién deformacién para probetas de

alambre de Ni-Ti recocido de 530° C y 30 minutos. La gréfi-

ca (a) se ha realizado sobre material en estado martensitico,

en la (c) se encuentra presente la fase austenitica, apare-

ciendo en la (b) una transformacién por tension de austenita
a martensita por tensién.

macién inicial y del tratamiento térmico a que ha sido
sometido el material. La capacidad de recuperacién
del material aumenta conforme mayor es la deforma-
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FIG. 4.—Tensién de recuperacioén obtenida por dos méto-

dos (I} y (II). El método (I) se ha obtenido por diferencia res-

pecto de la gréfica tensidn-deformacién a temperatura am-

biente de las gréficas de tensién deformacién de la aleacién

a temperaturas superiores. El método (II) se ha obtenido

con un ensayo especifico de tensién de recuperacién, des-
crito en metodologfa.

cién inicial (hasta deformaciones del 6%) y los tiem-
pos y temperaturas del recocido. Fuertes discrepan-
cias cuando se comparan aparecen estos resultados
con los proporcionados por el método II. La razén
estd en que el modelo de Morauwiec y Golestaneh es
una aproximacién al comportamiento real basado en
la transformacién cerrada martensita-austenita-mar-
tensita, y que por lo tanto, no incorpora las induccio-
nes de martensita por tension, ni la posible presencia
de fases intermedias. El resultado es que sobrevalora
las tensiones de recuperacién en porcentajes aproxi-
madamente del 200-300%.

Finalmente, es importante de cara a muchas aplica-
ciones, conocer el grado de recuperacién de una
forma prefijada para una determinada temperatura
de trabajo. Esta habilidad del material va a depender
fuertemente de la posicién de esta temperatura, res-
pecto a las de transformacién, A,, A, M, y M, y, por
lo tanto indirectamente de las condiciones del recoci-
do. Los ensayos de recuperacion de curvatura van en
la linea de obtener este tipo de informacién que se re-
fleja en la figura 5.

Las curvas muestran una discontinuidad inicial,
correspondiente a la recuperacién eldstica inicial, se-
guida de una zona plana hasta que se alcanza la tem-
peratura que marca el comienzo de la ventana térmi-
ca correspondiente a la transformacién, que corres-
ponde al rango A-A;. En ese intervalo de temperatu-
ras es cuando se produce el mayor porcentaje de re-
cuperacion (Haseguti, 1968; Duering y cols., 1990)7-14,
Las condiciones del recocido afectan a la recupera-
cién elastica inicial, alcanzando valores de hasta el
40% cuando las temperaturas de recocido son relati-
vamente bajas. Por otra parte, las curvas sefialan la
dependencia de las temperaturas de transicion, res-
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FIG. 5.—Recuperacién de curvatura para una predeforma-

cién realizada a temperatura ambiente sobre un molde en

«U» del 4%. El Ni-Ti fue sometido a seis tratamientos de
recocido diferentes variando temperatura y tiempo.
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pecto del recocido apuntando lo ya tratado directa-
mente con los otros ensayos mencionados.

El otro parametro importante es la amnesia experi-
mentada por el material, que, para un 4% es practica-
mente nula, como se refleja en la figura, ya que en
todas las condiciones de recocido se alcanza la total
recuperacion. Para deformaciones iniciales superio-
res al %, se inicia una pérdida de recuperacién de la
forma prefijada, relacionada con la deformacién plas-
tica del Ni-Ti (Duering y cols., 1990).

Conclusiones

El disefio de un componente con Ni-Ti obliga al co-
nocimiento de las caracteristicas mecanicas de las es-
tructuras que posee la alcacion en el rango de tempe-
raturas de interés. Estas se determinan mediante en-
sayos de traccion.

Al trabajar en medicina, y en dispositivos internos
0 externos al cuerpo humano, hay que controlar de
forma fiable las temperaturas de transformacién; es
decir, las temperaturas a las que se producen los cam-
bios de forma.

Aunque el material de partida posee unas tempera-
turas de transformacion entre las fases austenita y ma-
tensita determinadas, este trabajo muestra como se
pueden modificar de forma controlada mediante el
tratamiento térmico de recocido. En este tratamiento se
pueden variar la temperatura y el tiempo de manteni-
miento. El aumento de la temperatura del recocido au-
menta las temperaturas de transformacién, siendo su
efecto mayor sobre las de la transformacién martensi-
tica que sobre las de la transformacién austenitica.

Las temperaturas definitivas de transformacion de-
penden, finalmente, de las cargas a las que se va a ver
sometido el dispositivo mecanico que se construya,
Un aumento de las cargas sobre el material hace au-
mentar las temperaturas de transformacion.

Los resultados de la recuperacién de forma en fun-
cién del grado de deformacién inicial del material.
Este cambio de forma es completo en los ensayos rea-
lizados, y ocurre en un intervalo de temperatura muy
estrecho. La fuerza asociada al cambio de forma tam-
bién se ha medido por dos procedimientos, que es un
valor de interés en dispositivos resistentes.
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