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RESUMEN

Introduccién: En este trabajo de investigacion se analiza una aleacién de Niquel (Ni) y Titanio (Ti). Este tipo de
materiales poseen la propiedad Fisica de memoria de forma; la cual consiste en aplicarle una deformacion inicial al
material, este puede volver a su estado original aplicandole un estimulo externo (temperatura o fuerza). Materiales y
métodos: Mediante la utilizacion de un Microscopio de Fuerza Atémica (AFM). Basados en la informacién suministra-
da por el AFM se obtuvieron datos de los desplazamientos que sufre el material utilizando regiones de muestreo de 1 x
1 micras. También, se realizé un analisis de la rugosidad del material, teniendo en cuenta la variacion de la topografia
a medida que se comprime la muestra. Resultados y Discusién: La transicién en los materiales ocurre al pasar de
una fase austenita a una fase martensitica cuando el material es sometido a una compresion siendo un estado final
de la transformacion mas estable. Conclusiones: Cuando el AFM se emplea en modo de contacto permite observar
como varia la topografia de la muestra lo cual determina el comportamiento de la rugosidad, evidenciada en una
disminucién del material a medida que se comprime y en el modo de contacto con fuerza lateral. Con el primero se
logré observar la forma como rotan las particulas agrupadas en la superficie, cuando se le aplica una fuerza externa.
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ABSTRACT

Introduction: In this research an alloy of nickel (Ni) and
Titanium (Ti) is analyzed. Such materials possess the
physical property of shape memory; which consists of
applying an initial deformation to the material, it can re-
turn to its original state by applying an external stimu-
lus (temperature or power). Methods: Using an Atomic
Force Microscope (AFM) and based on the information
provided by the AFM data of displacement experienced
by the material using sampling regions of 1 x 1 micron
were obtained. Roughness analysis of the material, con-
sidering the topography variation as the sample is com-
pressed was also carried out. Results and Discussion:
The transition occurs in the material passing an austenite
phase to a martensitic phase when the material is sub-
jected to compression to be a final state of stable transfor-
mation. Conclusions: When the AFM is used in contact
mode allows observing the change the topography of the
sample which determine the behavior of the roughness,
as evident in a decrease of material as it is compressed
and in contact mode lateral force. With the former were
able to observe how the grouped rotate on the surface,
when an external force is applied particles.

Keywords: Roughness, displacement, atomic force mi-
croscopy, Nickel-titanium alloys.

INTRODUCCION

En el ano 1962 en el Naval Ordnance Laboratory
(ahora Naval Surface Warface Center), Buehel y sus
colaboradores desarrollaron una aleacion de Niquel y
titanio (Ni-Ti) y lo denominaron Nitinol. Esta aleacion
esta inmersa dentro de las SMA (Shape Memory Alloy)
las cuales sometidos a una deformacién, vuelven a su
estado original después de aplicarle un estimulo como
el calentamiento. Este efecto se denomina memoria de
formay es debido a un cambio de fase llamado transfor-
macion martensitica'. Estas transformaciones ocurren
cuando se presentan cambios en la red cristalina pas-
ando desde una fase madre llamada Ausentita a una
fase llamada Martensitica, la cual se produce cuando
se le coloca una temperatura al material. Cabe resaltar
que las transformaciones de Fase martensiticas en ma-
teriales de Ni-Ti pueden suceder a temperatura ambiente’.

Este trabajo se centra en realizar un anadlisis de
caracter microscopico de la superficie cuando ocurren
las transformaciones martensiticas en las aleaciones de
NiTi, cuando son sometidas a fuerzas compresivas. Para
caracterizar los cambios que se presentan en la superfi-
cie de la muestra es necesario contar con un microscopio
cuya resolucion sea del orden de los nandmetros y nos
brinde informacién tridimensional. El microscopio de fuer-
za atémica (AFM de sus siglas en inglés) puede obtener
informacién de la topografia con una resolucién por de-
bajo de los micrémetros en el eje z o en las alturas con

el uso de piezo-eléctricos de alta precisién?. Se puede
agregar que los AFM pueden funcionar de tres difer-
entes formas: contacto, no contacto y modo intermi-
tente®. El modo de contacto puede brindar informacion
acerca del coeficiente de rozamiento del material si se
usa el AFM en fuerza lateral, el cual analiza los cambios
laterales que se producen en la punta.

Las imagenes se trabajan utilizando una region de
muestreo de 10 um x 10 pym, la cual es la region opti-
ma para hacer el analisis de datos relacionados con las
superficies®**® También se observaron los cambios en
el eje z para realizar un analisis de los cambios en la
rugosidad del material para ver como afecta el cambio
de fase martensitico a la superficie.

Uno de los puntos a destacar son las imagenes ob-
tenidas del AFM las cuales poseen una extension. HDF
(ver figura 1). El formato HDF (Hierarchical Data For-
mat), representa una alternativa eficaz al ser adoptado
como estructura de almacenamiento de datos, cuyas
caracteristicas mas representativas son las siguientes:

1.  Permite obtener informacion acerca de los da-
tos de un archivo desde dentro de ese archivo,
sin necesidad de recurrir a fuentes externas.

2. Permite almacenar datos de distinta naturaleza
en un mismo archivo y relacionarlos entre ellos.

3. Estandariza los formatos y las descripciones de
los tipos de datos mas comunmente empleados.

4. Se trata de un formato abierto, con sus es-
pecificaciones publicadas, lo que permite su
implementaciéon en diversas aplicaciones in-
formaticas, facilitando la portabilidad, asi como
permitiendo al usuario desarrollar sus propias
aplicaciones especificas.

5. Es flexible y puede ser adaptado para almace-
nar cualquier tipo de dato®.
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Figura 1. Informacion dentro del formato HDF de las imagenes®®
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MATERIALES Y METODOS

Para la realizacién de este trabajo de investigacion
se conté con un microscopio de fuerza atomica PC-II
marca Veeco, ubicado en la sede de Guatiguara de la
Universidad Industrial de Santander (UIS). También, se
cred un soporte para comprimir las muestras de Ni-Ti
que fueron suministradas por la Escuela de Ingenieria
Metalurgica de la UIS; teniendo en cuenta que estas eran
de forma cilindrica de 1,2cmdelargoy de 1,5 cm de diametro.
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Figura 1. a) llustracion interna del soporte, b) vista superior del
soporte terminado.

En la parte a de la figura 1 se ilustra la parte inter-
na del soporte, en donde se observan tres partes nu-
meradas. La parte nimero uno (1) es un tornillo de
avance micrométrico que se encuentra en cada lado del
soporte. La parte niumero dos (2) es un tope de forma
trapezoidal, la cual estaba en contacto con la muestra y
por ultimo tenemos la parte tres (3) que es el cuerpo de
acero del soporte, el cual no permite deformaciones del
soporte. También, se puede observar que las partes in-
ternas del soporte son curvas para permitir una facil en-
trada y movimiento del cantiléver del AFM. En la parte
b de la figura se puede observar el soporte en su forma
final y con una muestra de Ni-Ti lista para su estudio.

La toma de muestras se realiz6 a una temperatura
de 16°C, en la cual no se presentan transformaciones
de fase martensiticas®.

Figura 3, vista de la ubicacion del cantiléver en la muestra y direccion
de la compresion.

El cantiléver es ubicado en el punto mas alto de la
muestra cilindrica como se muestra en la figura 3. Tam-
bién, se puede observar en la misma figura la forma uti-

lizada para comprimir el micro-tubo de Ni-Ti, lo cual se
hace de forma paralela al cantiléver.

Las imagenes se obtienen variando el tamano de
la region de muestreo, empezando desde los 100 ym
(figura 4-a), pasando por 50 um (figura 4-b), 10 ym (fig-
ura 4-c), 5 ym (figura 4-d), 1 um (figura 4-e) hasta 0.5
pum (figura 26-f). En otras palabras, se realiza un acer-
camiento de regién central de la primera imagen la cual
tiene una regién de muestreo de 100 ym hasta llegar
a una region de muestreo de 0.5 ym. La reduccién de
la regién de muestreo se realiza directamente sobre el
software del AFM, lo cual garantiza que los datos ob-
tenidos sean de la misma area de trabajo.

Figura 4, secuencia de imagenes a diferentes tamafos de zona
de muestreo’. Cabe destacar que debido a las propiedades de
memoria de forma el material vuelve a su estado original cuando se
le retira la compresion.

RESULTADOS Y DISCUSION

De acuerdo a la figura 5 los datos de muestreo se obtuvieron
con un rango de muestreo de 1 x 1 ym y en modo de con-
tacto, realizando tres variaciones del tornillo de compresion.
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Figura 5, transformacién de fase al aplicar una fuerza externa’.

V. Son un instrumento estandarizado p ara la evaluacion externa de la calidad de la Educacién Superior para estudiantes de ultimo semestres. Forma parte, con otros
procesos y acciones, de un conjunto de instrumentos que el Gobierno Nacional dispone para evaluar la calidad del servicio publico educativo y ejercer su inspeccion y

vigilancia (Ley 1324 de 2009)

VI. Son lineamientos enviados a cada institucion educativa para la recoleccién de la informacion. Al recolectar la informacién, son enviados al MEN para su respectivo analisis.
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La figura 5-a muestra la topografia inicial del mi-
cro-tubo Ni-Ti, sin la aplicacién de una fuerza externa.
Entre tanto, las figuras 5-b y 5-c muestran la transicion
qgue ocurre al pasar de una fase austenita* a una fase
martensitica* cuando el material es sometido a una
compresion. Por ultimo, en la figura 5-d se observa un
estado final de la topografia cuando ha pasado a la fase
martensitica, la cual es mas estable'. Con estas ima-
genes se realizara el analisis de rugosidad del material
a una escala nanométrica.

En la figura 5-a se observan agrupaciones de mate-
rial de forma horizontal, con una regién de muestreo de
1 x 1 micras y utilizando el modo de contacto del AFM.
En la segunda imagen (Figura 5-b), se puede observar
como las agrupaciones de material empiezan a rotar
una vez aplicado el estimulo externo, el cual ocurre for-
mando un angulo aproximado de 45°. También, la figura
5-c, muestra como dichas agrupaciones de material se
esta reacomodando para terminar en la figura 5-d.

Rugosidad

La rugosidad es el conjunto de irregularidades o imper-
fecciones que posee la superficie de un material. En
la figura 6, se tienen varias graficas de rugosidad para
cada estado presentado en la figura 5; en la cual se
presenta en las ordenadas el nimero de variaciones
en el eje Z y en las abscisas el tamafio de las mismas
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Figura 6, andlisis de la rugosidad’

Number of events

Number of events

o topografia (Numero de Eventos Vs Topografia). Para
determinar la rugosidad podemos aplicar la ecuacion:

VL TY (o) dx g

En donde L es la longitud de Muestreo y Y(x) las aturas
de cada posicion XY de la imagen de topografia®.

En la Figura 6-a se observa como estan distribuidas
las variaciones de topografia de la muestra cuando el
material no esta expuesto a compresiones; Este pre-
senta la mayor cantidad de variaciones de topografia en-
tre 4 y 6 nm y con un pico maximo en 5,32 nm. También,
teniendo como base esta grafica se puede obtener una
rugosidad de 1,840 nm (analisis realizado a la figura 5-a).
Para las figuras 5-b y 5-c obtuvimos rugosidades de 2,125
y 1,884 nm y picos maximos de 9,71 y 6,89nm respecti-
vamente. Por ultimo, para la figura 5-d encontramos que
el material presenta variaciones entre 8 y 12 nanémetros,
rugosidad de 1,809 nm y un pico maximo en 10,12 nm
como se puede ver el histograma (la figura 6-d).

El andlisis de la rugosidad es una herramienta para hac-
er una caracterizacion cualitativa de las transformaciones
martensiticas de las aleaciones con memoria de forma. Es-
tas transformaciones hacen que el material se agrupe en
pequenfias islas con una altura promedio de 8.00 nm.

i (b)

2000+

lSﬂﬂ-;

lﬂﬂﬂ;z

i

0'i._..u...........,.......u||III||||I“l. e | ...
4 6 8 10 12 14

|
0 2

3500
it S l“llllll|“‘|||||u‘|||||N "“ |||IIIII"II“I! L[] PTT
1 6 8 10 12 14 16

(d)

3000
ISUU;
2000~
1500~
]OUU;‘
SUU;

U,i.. ——

|
0 2

Topography [nm]



ARTiCULO DE REVISON

Innovaciencia

CONCLUSIONES

Los materiales de Ni-Ti presentan una propiedad es-
pecial, como lo es la memoria de forma, la cual fue el
centro de toda la investigacién, mediante el empleo del
microscopio de fuerza atémica se observaron las trans-
formaciones de Fase que tienen las SMA y los cambios
que se presentan en la superficie cuando estas ocur-
ren. Estas observaciones, producen una ampliacion del
uso de esta herramienta, ya que la mayoria de las apli-
caciones son empleadas para hacer mediciones en la
topografia de las muestras. También, ayuda a disminuir
la regién de andlisis en las muestras, ya que con este
tipo de microscopios se obtiene informacién de sucesos
por debajo de las micras.

Las trasformaciones Austenita - Martensita produ-
cen un aumento en la altura de la topografia compro-
bado por el aumento de la rugosidad de la muestra a
medida que se le aplica el estimulo, llegando a un maxi-
mo de rugosidad para luego descender a medida que la
estructura se vuelve mas estable, indicando que el ma-
terial se vuelve mas liso a medida que la transformacion
llega a su fase final.
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