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La utilizacién de aleaciones policristalinas de Cu-Al-Ni con memoria de forma para
aplicaciones tecnolégicas habia resultado tradicionalmente problemética debido a su
elevada fragilidad. Este problema ha sido superado recientemente gracias a la introduccién
de un nuevo método de elaboracién basado en la aplicacién de las técnicas
pulvimetaldrgicas, que permite aumentar la ductilidad de la aleacién resultante sin afectar
a sus propiedades de memoria de forma. Se ha estudiado mediante Microscopfa Electrénica
de Barrido y ensayos mecénicos el comportamiento a fractura de una aleacién obtenida
mediante este método de elaboracién, observandose una fractura ddctil para una
deformacién préxima al 13%, lo que supone un mejor comportamiento que el observado en
todos los trabajos realizados en policristales de Cu-Al-Ni. La microestructura de dicha
aleacién ha sido estudiada mediante Microscopfa Electrénica de Transmisién, observandose
que se encuentra poligonizada y que las plaquetas de martensita atraviesan facilmente las

subjuntas.

Aleaciones con memoria de forma. Pulvimetalurgia. Cu-Al-Ni. Fractura.
Subjuntas.

Fracture behaviour of Cu-Al-Ni shape memory alloys obtained by powder metallurgy

Abstract
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1. INTRODUCCION

Polycrystalline Cu-Al-Ni shape memory alloys have been scarcely employed for
technological applications due to their high brittleness. The development of a new
elaboration technique based on powder metallurgy has recently overcome this problem,
through the improvement of the ductility of the produced alloy without affecting its shape
memory properties. The fracture behaviour of an alloy obtained using this elaboration
technique has been studied by means of Scanning Electron Microscopy and mechanical
testing. The results show a ductile fracture with a maximum strain close to 13%, which is
the best fracture behaviour obtained for Cu-Al-Ni polycrystals. The microstructure of such
alloy has been studied by means of Transmission Electron Microscopy, showing a
poligonyzed structure in which martensite plates passing through the subboundaries easily.

Shape memory alloys. Powder metallurgy. Cu-Al-Ni. Fracture.

Subboundaries.

Las aleaciones con memoria de forma presentan
unas propiedades termomecdnicas particulares que
les confieren un gran interés desde un punto de
vista tecnolégicol!l. Entre las diversas familias de
aleaciones, las de Cu-Al-Ni resultan especialmente
apropiadas para estas aplicaciones, debido a que su
procesado resulta mds sencillo que en el caso de las

aleaciones de Ti-Ni, y presentan una mayor estabi-
lidad térmica que las de Cu-Zn-Al? V3. Ademss,
su rango de temperaturas de utilizacién se extiende
hasta los 200 °C, manteniendo unas buenas pro-
piedades termomecanicas. No obstante, las alea-
ciones policristalinas de Cu-Al-Ni resultan ser ex-
tremadamente fragiles!®), debido a que en ellas se
produce fractura intergranular. Esta fragilidad se
debe, principalmente, a tres causas: (1) la elevada

(*) Dpto.Fisica Aplicada Il. Facultad de Ciencias. Universidad del Pais Vasco. Apdo. 644. 48080 Bilbao (Espaﬁba).
(**) Dpto.Fisica de la Materia Condensada. Facultad de Ciencias. Universidad del Pais Vasco. Apdo. 644. 48080 Bilbao (Espana).
(***) Centro Nacional de Investigaciones Metalurgicas (CENIM). Gregorio del Amo, 8.28040 Madrid (Espaia).

194

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

Rev. Metal. Madrid 37 (2001) 194-198

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



P.P. RODRIGUEZ, R.B. PEREZ-SAEZ, V. RECARTE, J.M. SaN JuaN, O.A. RUANO Y M.L. NO

anisotropfa eldstica (A ~10); (2) el gran tamarfio
de grano; (3) la elevada dependencia orientacional
de la deformacién asociada a la transformacién
martensitica. Estos tres factores generan una eleva-
da concentracién de tensiones en las juntas de gra-
no que es la responsable de la fractura intergranu-
lar.

Por tanto, la forma de superar estos inconve-
nientes y favorecer la ductilidad en las aleaciones
de Cu-Al-Ni pasa por desarrollar métodos de ela-
boracién que permitan obtener aleaciones con gra-
no fino y elevada textura. Tradicionalmente, se
han utilizado métodos como la adicién de un cuar-
to elemento como afinador de granol® ¥ ¢ o la ela-
boracién por rueda frial” ¥ 8. No obstante, los afi-
nadores producen efectos secundarios sobre la
transformacién martensitica que son, habitual-
mente, dificiles de controlar, y la rueda fria sélo
permite elaborar cintas, no material masivo como
serfa deseable. Por ello, se desarrollé en trabajos
anteriores” 1% un método de procesado alternativo
consistente en la aplicacién de las técnicas de ela-
boracién pulvimetaldrgicas.

En este trabajo se presenta la caracterizacién
comparativa de la fractura de dos muestras de Cu-
Al-Ni obtenidas en dos etapas diferentes del pro-
ceso de elaboracién por pulvimetalurgia.

2. METODO EXPERIMENTAL

Se han obtenido aleaciones de Cu-Al-Ni en un
horno de induccién bajo atmésfera de Argén. El
material fundido es atomizado con Argén para la
obtencién de los polvos en un atomizador vertical
LEYBOLD VIGA 2S!"3! Los polvos resultantes
presentan forma esférica y un tamafio medio de
unas 90 um. Después del tamizado para la separa-
cién por tamafios, los polvos con tamafio com-
prendido entre 25 y 50 um son compactados me-
diante compactado isostético en caliente (HIP) a
850 °C y 140 MPa en un equipo ABB Autoclave
Systems Inc. QIH-3. A partir de aqui, se desarro-
llan dos métodos alternativos: en el primero, a la
aleacién obtenida mediante HIP se le realiza un
tratamiento térmico consistente en un recocido
durante 20 min, a 900 °C, seguido de un temple
en agua a 90 °C, obteniéndose el producto final
HIP. En el segundo caso, la muestra se lamina a
850 °C antes de realizar el tratamiento térmico.
De esta manera se obtiene el producto final LAM.

La caracterizacién microestructural de ambos
productos se llevé a cabo en un microscopio Elec-

trénico de Barrido (MEB) JEOL 6400 y en un Mi-
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croscopio Electrénico de Transmisién (MET) PHI-
LIPS CM200. Los ensayos mecanicos se realizaron
a temperatura ambiente en una maquina de ensa-

yos universal SCHENK TREBEL.
3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1a muestra la microestructura del produc-
to HIP en fase B. Pueden verse ain lo que fueron
las antiguas particulas de polvo, de forma esférica,
rodeadas por una linea blanca, que es una fina ca-
pa de 6xido producida sobre la superficie de las
particulas tras el proceso de atomizacién.

Esta capa de 6xido actiia como barrera para el
crecimiento de grano durante el compactado, de
forma que, tras el HIP, el grano ha crecido hasta el
tamafio de particula. Sin embargo, tras el lamina-
do en caliente (figura 1b), la capa de 6xido se ha
disgregado y las particulas de polvo se han defor-
mado en la direccién de laminado, perdiendo su
forma esférica anterior. De esta manera, se observa
un crecimiento del grano debido a que la capa de

Figura 1. Micrografia MEB de la microestructura en fase
de los productos: (a) HIP; (b) LAM.

Figure 1. SEM micrograph showing the microstructure in
phase of: (a) HIP; (b) LAM products.
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6xido ya no parece suponer ningdin obstdculo.
Ademis, puede observarse que la muestra LAM es-
ta poligonizada, apareciendo subgranos de débil
desorientacién en el interior de los granos.

La figura 2 muestra la curva tensién-deforma-
cién obtenida a temperatura ambiente para los
productos HIP y LAM. En el caso del producto
HIP, la fractura se produce para una deformacién
del 2,4% vy una carga de 294 MPa, mientras que,
en el caso del producto LAM, la fractura se produ-
ce para una deformacién del 12,6% y una carga de
468 MPa.

Como puede observarse en la figura 3a, la frac-
tura en el producto HIP es de tipo intergranular, es
decir, el material se fractura por la separacién en-
tre las superficies de lo que fueron las antiguas par-
ticulas de polvo, que atn pueden reconocerse cla-
ramente, dado que apenas han perdido su forma
esférica original, de manera que presentan una ba-
ja cohesién con los granos adyacentes a lo largo de
toda su superficie. Esta falta de cohesion intergra-
nular tiene su origen en algunos aspectos del pro-
cesado pulvimetalidrgico: por una parte, la capa de
6xido que rodea a las particulas de polvo originales
actia como capa dura para la deformacién pléstica
local necesaria para la imbricacién de los granos vy,
por otra, constituye una barrera para la difusién
atémica intergranular, dificultando la cohesién a
nivel superficial. Estos aspectos quedan en eviden-
cia en la figura 3a, en la que pueden apreciarse cla-
ramente las juntas de grano originales del proceso
de atomizacién, decoradas por la pelicula de éxido
superficial. Esto indica que la superficie de la parti-
cula ha permanecido inalterada durante el proceso
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Figura 2. Curva Tension-Deformacién para los productos
HIP y LAM en fase martensita.

Figure 2. Stress-strain curve for HIP and LAM products in
martensitic phase.
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de HIP, ya que el tamafio de grano real habia cre-
cido hasta el tamafio de particula.

En el caso del producto LAM, la fractura no es
intergranular, sino claramente ddctil, como puede
observarse en la micrografia de la superficie de
fractura (figura 3b).

El efecto del laminado unidireccional ha sido
disgregar la capa de 6xido, deformando las particu-
las en la direccién de laminado, lo que produce
una mayor cohesién intergranular. Ademds, la
muestra LAM presenta una cierta textura, que fa-
vorece la acomodacién de la deformacién, dismi-
nuyendo el riesgo de concentracién de tensiones
en las juntas de grano. Por otro lado, la observa-
cién del producto LAM mediante MET pone de
manifiesto que la muestra se encuentra poligoniza-
da, observandose subjuntas en los planos {112} for-
madas por superdislocaciones (figura 4a), que pare-
cen jugar un papel importante en la ductilidad del
material. Ademds, cabe indicar que, debido a la
débil desorientacién entre subgranos, las subjuntas

24 ' e
Figura 3. Micrografias MEB de la superficie de fractura de
los productos: {a) HIP y (b) LAM.

Figure 3. SEM micrographs showing the fracture surface of:
(a) HIP and (b) LAM products.
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no se oponen al paso de las plaquetas de martensi-
ta (figura 4b), lo que hace que dicha microestruc-
tura no afecte a las propiedades de memoria de for-
ma. Por tanto, el producto LAM presenta mejores
propiedades que el producto HIP, a pesar de tener
un tamafio de grano mayor. Esto demuestra que
para mejorar las propiedades mecdnicas no basta
con conseguir un grano fino, sino que también es
fundamental tener una cierta textura y una micro-
estructura de dislocaciones poligonizada. Convie-
ne poner de manifiesto que el producto HIP, debi-
do a su proceso de elaboracién, esta libre de
textura y de una estructura poligonizada de dislo-
caciones.

En la tabla I se presenta una comparacién entre
los resultados obtenidos en este trabajo y los resul-
tados obtenidos por otros autores en muestras pul-
vimetalirgicas, muestras obtenidas afiadiendo un

Figura 4. Micrografias MET mostrando: (a) Subjuntas
formadas por superdislocaciones en la muestra LAM (Weak
Beam, g=400); (b) Plaquetas de marfensita atravesando
subjuntas en la muestra LAM (Campo claro, g=220).

Figure 4. TEM micrographs showing: (a) Superdislocations
arrenged in subboundaries in LAM sample (Weak Beam,
g=400); (b) Martensite plates passing  through
subboundaries in LAM sample (Bright Field, g=220).
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Tabla I. Comparacién entre los resultados obtenidos en el
presente trabajo y los resultados obtenidos por otros
autores en aleaciones pulvimetalirgicas, en aleaciones
policristalinas y en monocristales

Table 1. Results obtained in this work in comparison with
the ones obtained by other authors in powder metallurgical
alloys, polycrystalline alloys, and single crystals

Deformacién Carga

maxima (%) (MPa)
Duerig et al.l' 5-7 800
Jean et al.¥! 5-7 500-800
Policristales!'® '8 4-10 400-1000
Monocristales!' >20 600-1000
Producto HIP 24 300
Producto LAM 12,6 470

cuarto elemento como afinador de grano y mues-
tras monocristalinas. Se observa que los resultados
concernientes al grado de deformacién mdxima
obtenidos para el producto LAM superan amplia-
mente todos los resultados obtenidos con muestras
pulvimetalirgicas y muestras policristalinas, aun-
que aun se encuentran por debajo de los monocris-
tales.

4. CONCLUSIONES

Se ha observado que, pese a presentar un mayor
tamafio de grano, el producto laminado muestra
un mejor comportamiento a fractura que el pro-
ducto obtenido directamente tras el compactado,
debido a que presenta una mayor textura. Ademds,
el laminado ha producido una estructura de sub-
juntas formadas por superdislocaciones que au-
menta la ductilidad sin afectar a las propiedades de
memoria de forma. El producto asi obtenido pre-
senta una deformacién a fractura superior a la ob-
tenida en aleaciones policristalinas elaboradas por
otros métodos, aunque inferior a la de los mono-
cristales.
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