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Resumen

Los materiales con memoria de forma son materiales inteligentes, es decir, son
materiales capaces de alterar su forma de manera controlada frente a un estimulo.
Estas aleaciones se caracterizan por la transformaciéon martensitica (transformacion
de fase sélido-sélido) que dota a los materiales con memoria de forma de las siguientes
propiedades: la superelasticidad y la memoria de forma. Ademds, el compuesto
estudiado posee efectos de deformacién por campo magnético, por lo que presenta
otras propiedades anadidas a las anteriores como el efecto magnetocaldrico, una
gran magnetorresistencia y deformacién inducida por campo magnético.

En este trabajo se ha estudiado una aleaciéon de Mmny9NiggSngFes con estas
caracteristicas en colaboracién con BCmaterials [1]. Se han fabricado diferentes
cintas mediante la técnica de ”melt-spinning” para las velocidades de 10, 15, 20, 25
y 30 m/s. Y se han analizado sus propiedades en funcién de la tasa de enfriamiento
o velocidad de la rueda del ”melt-spinner” mediante varias técnicas experimentales:
estudio de la microestructura y composicién de las cintas mediante el microscopio
electrénico de barrido (SEM), anédlisis termodindmico mediante el calorimetro diferen-
cial de barrido (DSC) y caracterizacién magnética mediante el magnetémetro de
muestra vibrante (VSM).

El objetivo final de este estudio consiste en evaluar la dependencia de las propieda-
des fisicas y mecanicas en funcién de la tasa de enfriamiento. En definitiva, determinar
qué cintas son més resistentes y presentan mejores propiedades de memoria de forma,
y en concreto, el cambio de las propiedades de deformacién y transformacién con el
campo magnético aplicado.
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Summary

Shape memory materials are smart materials, i.e. they are materials capable
of altering their shape in a controlled manner in response to a stimulus. These
alloys are characterized by the martensitic transformation (solid-solid phase trans-
formation) which endows shape memory materials with the following properties:
superelasticity and shape memory. In addition, the studied composite possesses
magnetic field deformation effects, so it presents other properties added to the pre-
vious ones such as magnetocaloric effect, high magnetoresistance and magnetic field
induced deformation.

In this work, a Mmn49NizgSngFey alloy with these characteristics has been stud-
ied in collaboration with BCmaterials [1]. Different ribbons have been fabricated
by melt-spinning technique for the velocities of 10, 15, 20, 25 and 30 m/s. And
their properties have been analyzed as a function of the cooling rate or speed of the
melt-spinner wheel by means of several experimental techniques: study of the mi-
crostructure and composition of the tapes by scanning electron microscope (SEM),
thermodynamic analysis by differential scanning calorimeter (DSC) and magnetic
characterization by means of the vibrating sample magnetometer (VSM).

The final objective of this study is to evaluate the dependence of physical and
mechanical properties as a function of cooling rate. In short, to determine which
tapes are more resistant and show better shape memory properties, and in particu-
lar, the change of the deformation and transformation properties with the applied
magnetic field.
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1 Introduccion.

Los materiales inteligentes [2], también llamados multifuncionales, son aquellos que tie-
nen la capacidad de cambiar sus propiedades fisicas en presencia de un estimulo concreto.
Estos materiales funcionan como sensores, actuadores y mecanismos de control, son ca-
paces de sentir un estimulo, de responder ante él de una forma determinada en un tiempo
apropiado y de volver a su estado original tan pronto como el estimulo cesa. Dentro
de los materiales inteligentes se encuentran los materiales con memoria de forma, cuyas
propiedades son muy interesantes en el ambito de la ciencia y la ingenieria.

1.1 Materiales con memoria de forma.

Las aleaciones con memoria de forma (SMA-"Shape Memory Alloys”) son materiales ca-
paces de recuperar su forma inicial, después de una deformaciéon permanente a baja tem-
peratura, gracias a un simple calentamiento. Estas aleaciones se diferencian del resto de
materiales metalicos en que pueden ser deformadas hasta un 10% de elongacién sin llegar
a deformarse plasticamente, mientras que en la gran mayoria de metales la deformacion

es del 0.2%.

Existen diferentes aleaciones con memoria de forma [3], como por ejemplo Cu-Al-Ni, Fe-
Mn-Si o Au-Cd. Esta tultima aleacion fue descubierta en 1932 gracias al fisico sueco A.
Olander, quien observo el efecto superelastico. Posteriormente, en 1938 Greninger observo
la aparicion y desaparicién de la fase martensitica al calentar y enfriar una aleacién de Cu-
Zn. Sin embargo, entre todas las aleaciones, la mas estudiada es la de Niquel-Titanio, ya
que desde que se descubri6 en 1962 por Buehler ha destacado por su mayor versatilidad y
capacidad de recuperacién. Este nuevo material fue denominado Nitinol (Nickel Titanium
Naval Ordenance Laboratory) [4].

El estudio de las SMAs es, por tanto, muy extenso ya que permiten un nimero considera-
ble de aplicaciones que distan notablemente de las de la mayoria de materiales metélicos.
Siendo utilizados tanto para la fabricacion de estructuras adaptativas como para la fabri-
cacion de sensores y de actuadores.

1.2 Transformacion martensitica.

Los materiales con memoria de forma se caracterizan por transformaciones de fase sélido-
solido. Estas transformaciones se pueden producir por dos mecanismos diferentes, por
difusién y por desplazamiento. En una transformacién por difusion los atomos se mueven
de forma aleatoria a distancias relativamente grandes (comparables a los pardmetros de
la red) para formar una nueva fase. Este proceso depende del tiempo y de la temperatura
a la que se produce la transformacién [3].

Sin embargo, en una transformacién por desplazamiento, el rango de movimiento de los
atomos del material comprende distancias menores a los parametros de red del cristal. Los
atomos se desplazan de manera coordinada para generar una nueva estructura cristalina
mas estable. Este movimiento de la interfase es tan rapido que la transformacién se puede
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considerar independiente en el tiempo. Es decir, inicamente depende de la temperatura
y en menor medida del tiempo.

A este tltimo grupo pertenece la transformacién martensitica. La fase solida obtenida
durante el enfriamiento se denomina martensita, mientras que la fase madre se denomina
austenita. La temperatura a la que se da la transformacion depende de la composicion y
de la constitucién microestructural de la aleacion.

Se caracteriza por cuatro temperaturas (Figura 1) [5]: M, ("Martensitic start tempera-
ture”) y M (”Martensitic finish temperature”) durante el enfriamiento y A, (7 Austenite
start temperature”) y A; (”Austenite finish tenmperature”) durante el calentamiento.
Las dos primeras indican las temperaturas a las que comienza y termina la transforma-
cion directa. Y las dos ultimas son las temperaturas en las que comienza y termina la

transfromacién inversa. La transformacion global describe una histéresis de 10-50 K de
temperatura.

Volume transformed (%)

Temperature

Figura 1: Ciclo de la transformacién martensitica y las temperaturas que lo caracterizan. [5]

En esta transformacion se observan dos procesos diferentes [6], la deformacién de la red
cristalina y el proceso posterior de acomodamiento. La deformacién de la red, como se ha
explicado previamente, se obtiene del desplazamiento de los planos atéomicos en distancias
menores a los pardmetros de la red (transformaciéon por desplazamiento). En particular,
esta deformacion se denomina cizallamiento homogéneo de la red (Figura 2).

Austenita Martensita
[ ] [ ] L] L ] L ] L ] L ] L ] . [ ] - . L] L] L]
L ] L] L ] L] L ] * * * L J - . * L 3 - L 3 L ]
[ L L L ] L ] L ] L] L ] L L 2 L 2 L ] . [ ] L ] L]
L ] L] L] L ] [ ] L ] ® * L] L] L L ] L 2 - * L ]

Figura 2: Cizallamiento homogéneo de la red. [6]
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El acomodamiento se genera debido a la coexistencia de ambas fases y produce tensiones
internas en la estructura, que se pueden disminuir mediante dos mecanismos de relajacion
de la interfase: deslizamiento (“slipping”) o maclado (“twining”) (Figura 3).

Planos desplazados Twinning de la martensita

en la martensita

Martensita

Dislocaciones
Austenita delnInterinse Austenita

Interfase

Figura 3: Mecanismos de relajacién de la interfase: deslizamiento y maclado. [6]

El acomodamiento por deslizamiento produce cambios permanentes (deformacién plastica),
de forma que en los materiales con memoria de forma predomina el acomodamiento por
maclado, el cual no introduce variaciones en el volumen pero si acomoda los cambios de
forma reversible (elastica).

Por lo tanto, durante la transformacion se forma una microestructura especifica denomi-
nada microestructura martensitica que esta formada por maclas o variantes con diferentes
orientaciones bien definidas. Estas variantes consisten en celdas unidades colocadas de
forma que parecen ‘“reflejadas”. El plano especular que separa ambas estructuras se de-
nomina plano de macla (Figura 4).

Variante martensitica

Twin boundary e o o o

Variante martensitica

Figura 4: Plano de macla que separa las celdas unidades formadas por maclas de diferentes orientaciones
bien definidas. [6]
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1.3 Propiedades de los materiales con memoria de forma.

Debido a la transformacién martensitica, propia de los materiales con memoria de for-
ma, estos materiales presentan los siguientes efectos significativos (Figura 5): el efecto
superelastico, el efecto de memoria de forma simple y el efecto de memoria de forma

doble.

Memoria de
forma

T<Mg

Superelasticidad -

T>A¢ i

T>Md

Ag - As

Figura 5: Propiedades de los materiales con memoria de forma (inicio del calentamiento, superelasticidad
y memoria de forma). [7]

1.3.1 Efecto superelastico.

Por encima de la temperatura Ay, la fase martensitica se induce mediante la aplicacién
de tension externa, lo cual produce la deformacién del material. En funcién del rango
de temperaturas en los que se deforma, la deformacion puede ser totalmente reversible
(por encima de Ay) o parcial (por encima de M, y por debajo de Ay). En este tltimo
caso, la martensita inducida por la deformacién permanecera estable y dara lugar a una
restauracion incompleta de la forma.

Debido a una tension externa aplicada se puede medir la deformacién en el material.
A partir de una tensién critica, denominada o?~™ [5], comienza la transformaciéon mar-
tensitica. El valor de oP~™ aumenta linealmente con la temperatura, siendo cero a la
temperatura M. Durante la deformacion posterior, la tension es casi constante hasta que
el material se transforma completamente (Figura 5). Si se sigue deformando, se producira
la deformacion elastica de la fase martensita, seguida de una deformacién pléstica.

La transformaciéon inversa ocurre cuando la deformacién se limita al inicio de la defor-
macién elastica, es decir, cuando todavia es reversible, y comienza al retirar la tension
aplicada. Se dice que el material es superelastico. Este ciclo tiene forma de histéresis,
analoga a la transformacion inducida por la temperatura.
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1.3.2 Efecto de memoria de forma.

La transformacién inducida por la tension es la base del efecto superelastico, mientras que
la transformacion inducida por la temperatura es la base del efecto de memoria de forma.
Existen dos tipos de efectos de memoria de forma, como se ha mencionado previamente,
el efecto de memoria de forma simple y el efecto de memoria de forma doble.

El efecto de memoria de forma simple [8] se da deformando el material en la fase marten-
sita. Consiste en la recuperacion de la deformacion del material calentando por encima
de A, y recuperando la fase austenita.

Por otra parte, el efecto de memoria de forma doble [9] estd basado en la facilidad de
adquirir dos formas preconcebidas en funcién de la temperatura. De forma que el material
adquiere la “forma caliente” por encima de Ay y la “forma fria” por debajo de M.

1.3.3 Efecto de deformacion inducido por campo magnético.

Existen algunos materiales con memoria de forma que presentan memoria de forma ferro-
magnética (“Ferromagnetic Shape Memory Alloys”-FSMAs) [10] basados en aleaciones
Ni-Mn-Ga. Este nuevo efecto ocurre tnicamente en los materiales ferromagnéticos y a
diferencia de los materiales con memoria de forma ordinarios, solo se manifiesta en la fase
martensitica.

El efecto de deformacién inducido por campo magnético resulta muy tutil para la cons-
truccién de actuadores y de sensores, ya que se supera la limitaciéon de velocidad de los
procesos de calentamiento y de enfriamiento necesarios en los materiales con memoria de
forma ordinarios. Ademas, se pueden controlar sin necesidad de contacto con el material
mediante el campo magnético aplicado.

Se puede ilustrar el comportamiento de los FSMAs en un material con dos variantes
martensiticas, en las que cada celda unidad tiene asociado un momento magnético efectivo
ﬁ. Si se somete el material a un campo magnético externo H, surge una interaccion entre
los momentos magnéticos efectivos y el campo magnético que esta caracterizada por la
energia de Zeeman y se puede definir cémo:

—
EZeeman = —Ho / M - ﬁexternodv (1)

Donde p es la permeabilidad del vacio, ]\7 es la imanacion, V el volumen y ﬁewtamo
es el campo magnético externo aplicado. Al aplicar campo magnético, para minimizar
la energia de Zeeman, se produce la rotacién de los momentos magnéticos, y con ella la
reorientacién de las variantes (Figura 6). Aquellas variantes cuyo momento sea paralelo
al campo aplicado se ven favorecidas a la reorientacién y se produce la deformaciéon del
material gracias a que el momento total va aumentando a medida que se reorientan las
variantes, siempre y cuando la energia de anisotropia magnetocristalina sea suficiente-
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mente elevada. En caso contrario, se producira la rotacién de la imanacion, pero sin que
suponga una rotacion de las variantes.

Variante

martensitica ™ o L e e « s e
RN XXX

~ NN

boundary ———s

Variante ¢ /: /: /

/ .
/
martensitica \*. 2/ 27 ' /: /: ): /l“l . /. /o « /H,

. . . L]

H=0 H >0 H,>H,

Figura 6: Proceso de maclado aplicando un campo magnético externo. [6]

La anisotropia determina la facilidad de imanacién o desimanaciéon que presenta un ma-
terial ferromagnético en una direccion determinada y resulta de diferentes contribuciones,
entre ellas la anisotropia magnetocristalina. Esta energia depende de la direccién de
imanacion y es la energia necesaria para rotar un sistema de espines de la direccién de
facil imanacion a la de dificil imanacién, es decir, la energia suficiente para superar el
acoplamiento espin-drbita [11].

Por tanto, si la interaccién generada entre los momentos magnéticos efectivos supera la
energia necesaria para rotar la direccién de facil imanacion, en un material con efecto de
deformacién por campo inducido, el sistema de dos variantes de “twin” se transforma en
una unica variante en todo el volumen. Es decir, la aplicaciéon de un campo magnético
externo permite controlar la reorientacion de las variantes consiguiendo una deformacion
irreversible.

1.4 Aleaciones metamagnéticas con memoria de forma.

Por tltimo, existen algunos materiales con memoria de forma ferromagnéticos basados en
Ni-Mn que son diferentes de las FMSAs convencionales llamados “Metamagnetic Shape
Memory Alloys” (MMSMAs). En las FMSAs no cambia el cardcter magnético en la
transformacién martensitica, sin embargo, en los MMSMASs se pasa de una fase austenita
ferromagnética a una fase martensita con caracter magnético mas débil.

En los MMSMAs, ademés de los efectos ya explicados, se produce el efecto magneto-
calérico [12] (el enfriamiento o el calentamiento de un material magnético debido a la
aplicacién de un campo magnético) y el efecto supereldstico magnético (la capacidad
de inducir la transformacién martensitica con campo aplicado en vez de con tensién o
temperatura).

En las FSMAs no es posible inducir la transformaciéon martensitica aplicando campo,
puesto que la temperatura no varia lo suficiente con él (Figura 7). Sin embargo, en los

9
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MMSMAs el caracter magnético de la fase austenita y martensita no es el mismo y al
aplicar campo se estabiliza la fase de mayor imanacion, la fase austenita. Por tanto, al
aplicar campo la transformacion se da a una temperatura mas baja y aumentando el
campo se induce la transformacion.

I\I‘ I\I‘

M(m) | _ ———#» (Cwva Imanacion Martensita M(a) . .
-_ (a - — - Cwrva Imanacion Austenita

M(a) — — - - __ ., -

o -
o -
~ '\
Tm b s

OO M(m)|- - _

N

Tm

Cwrva Imanaciéon Austenita o N
R, Cwrva Imanacion Martensita

L -
Tc(a)Te(m) T Te(m) Te(a) T

(a) FMSAs. (b) MMSMAs.

Figura 7: Curvas de imanacién para los materiales FSMSAs y MMSMAs.

1.5 Objetivos.

En este trabajo se van a estudiar las cintas de un material con memoria de forma me-
tamagnético, en este caso cintas de Mny9NizgSngF'e, fabricadas mediante solidificacién
rapida en colaboracién con BCmaterials [1]. El objetivo serd analizar el impacto de la
tasa de enfriamiento en las propiedades estructurales y magnéticas de las mismas. Par-
ticularmente, se han fabricado cintas para distintas velocidades (v=10, 15, 20, 25 y 30
m/s) con la finalidad de evaluar cial de todas presenta las mejores prestaciones para una
posible aplicacién comercial e industrial.

Para ello se han analizado diferentes propiedades de cada una de las cintas:

1. Caracterizacion microestuctural: analisis de la microestuctura y la composicion de
las cintas, asi como la medida del espesor y del tamano de grano.

2. Caracterizacion de la transformacién martensitica: medidas de calorimetria y me-
didas magnéticas para determinar las temperaturas caracteristicas y la entropia de
la transformacion. Ademas, cédlculo de la dependencia de la transformacién con el
campo magnético aplicado determinando los diagramas de fase poH-T.

3. Caracterizacién magnética: obtencion de la dependencia de la imanaciéon para la
determinacion de los diagramas de fase y para la caracterizacion de las propiedades
magnéticas.

4. Propiedades funcionales: medida de la deformacion frente a la aplicacion de campo
magnético externo y calculo de los coeficientes de expansion térmica.

10
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2 Técnicas experimentales.

2.1 Fabricacién y composicion de las cintas.

La fabricacion de las cintas comienza con el material en forma de ”"bulk” que ha sido
generado en un horno de induccién [13] (Figura 8). Este horno estd compuesto por
una bobina conductora y un crisol que contiene el material. Para fundir la aleacién, se
hace pasar una corriente alterna por la bobina induciéndose corrientes de Foucault en el
material. El proceso de fundicién depende de la intensidad del campo electromagnético
generado, es decir, de la potencia, la frecuencia, el niimero de espiras y la geometria de
la bobina.

Figura 8: Horno de induccién para la fundicién de la aleacién.

Las cintas se han fabricado mediante la técnica de “melt-spinning” [14] [15] (Figura 9)
o solidificacién rdpida en colaboracién con BCmaterials [1]. El material se introduce en
un crisol y se funde mediante el horno de fusiéon. Gracias a una diferencia de presion
entre la camara y el crisol, se inyecta el material en estado liquido en la superficie de una
rueda de cobre. Es importante purgar el sistema mediante tres ciclos, haciendo vacio en la
camara del sistema con una bomba termodifusora y rellenando posteriormente con gas de
argon, para evitar la oxidacion del material durante el proceso de fundicion y solidificacion
rapida.

Una vez el material liquido choca con la rueda se forman cintas que son disparadas al
tubo de la méquina de donde son recogidas. Estas cintas se forman mediante el sobreen-
friamiento del material fundido, por lo que la solidificaciéon se produce rapidamente. El
cobre de la rueda permite que se forme la microestructura de la lamina como centro de
nucleacién [10], asi la cara de la lamina en contacto con ésta es mds lisa y su tamano
de grano es menor, en comparacién con la cara que no tiene contacto con la rueda (cara
rugosa,).

11
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Ejection pressure i Quartz crucible

Induction

coil

Molten alloy ~
A

Nozzle

Figura 9: Técnica de fabricacién de cintas ”melt-spinning”. [16]

El equipo de solidificacion rapida permite variar la atmosfera y la presion de la cdmara, la
presiéon de inyeccion, la altura del crisol respecto a la rueda, la temperatura de inyeccion
y la velocidad de la rueda.

La temperatura de inyeccién debe ser mayor al punto de fusion del material, sin embargo,
un sobrecalentamiento puede provocar que el material fluya antes de ser inyectado por la
diferencia de presion y descienda demasiado réapido sobre la rueda sin chocar de forma
efectiva contra ella.

En este estudio, la tnica variable que se ha modificado en la fabricaciéon ha sido la ve-
locidad de la rueda, puesto que el orificio del crisol se mantuvo constante en 0.8 mm de
diametro y la diferencia de presion entre la cdmara y la parte superior del crisol para la
expulsién del material también, a 200 mbar. Se han fabricado cintas a 10, 15, 20, 25 y 30
m/s. Las cintas de las ultimas dos velocidades presentaban una fragilidad limite para ser
estudiadas, por lo que no se han fabricado cintas con velocidades mayores.

2.2 Caracterizacion microestructural.

El anélisis de la microestructura y composicion de las cintas se ha realizado con el micros-
copio electrénico de barrido (SEM) de la marca Hitachi TM3000 [17] del departamento
de Electricidad y Electrénica de la facultad de Ciencia y Tecnologia de la UPV/EHU.
Gracias a la microscopia electrénica [18] se pueden estudiar las caracteristicas que depen-
den de la composicién de los materiales en funciéon de las condiciones de sintesis y los
tratamientos térmicos, mecanicos o quimicos.

En el SEM [19], se hace incidir un haz de electrones finamente enfocado sobre la muestra.
Este haz emite una senal que puede registrarse en una pantalla mediante un tubo de rayos
catodicos (Figura 10). Los electrones presentan una ventaja sobre otras particulas, son
facilmente acelerados mediante una diferencia de potencial y al estar cargados es posible
modificar su trayectoria en presencia de campos eléctricos o magnéticos.

El microscopio electréonico de barrido estd compuesto, por tanto, por una fuente de elec-
trones y lentes electromagnéticas para enfocar el haz sobre la muestra. Esta interacciéon
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haz-muestra, arranca electrones secundarios de ésta que son captados por detectores si-
tuados en la columna del microscopio. Estos electrones secundarios son de baja energia,
menos de 50 eV, por lo que pueden ser desviados facilmente de su trayectoria emergen-
te inicial y permiten obtener informaciéon de zonas que no estan a la vista del detector.
Gracias a la informacion proporcionada por los detectores, el sistema de control elabora
una imagen en escala de grises de la superficie de la muestra [20].

Filamento

Lentes Lentes

electromagnéticas electromagnéticas
Bobinas Bobinas
de barrido de barrido

Detector de
Rayos X

Conversién
de la

A la bomba de vacio

Figura 10: Microscopio electrénico de barrido (SEM). [19]

2.2.1 Tamano de grano y espesor de las cintas.

Con la finalidad de medir el tamano de grano y el espesor de las cintas se ha utilizado el
programa ImageJ. Esta aplicaciéon permite realizar multiples medidas de distancia, area,
posicién. .. A fin de obtener una buena medida es importante calibrar la herramienta de
medicion con la escala de la imagen. Para ello se dibuja una linea con la misma longitud
e inclinacion que la escala y se calibra esta longitud con los pixeles de la imagen, como se
puede ver en la figura 11(a).

r
) Image) ene w20canto_abajo_x400.tif (50%)
|El oo 4 Ala|o0) alw e~ > 8.05x6.54 inches (1280x1040): 8-bit: 1.3ME

V1015KVXA000cararugoss_stramuestra_siow.til (50%)
8.05%130.82 pm (1280x1040); 8- bit; 1. 3MB
L] v y

Distance in pixels
Known distance: 3.18
Pixel aspect ratio: 20,000
Unit of length: jam
Click to Remave Scale
Global

Scale: 159 pixels/pm

200 um

2021/04/22 1712 A D87 x400 200um

—
1 0076 146064 55 228840 -85.869 O 6810

(a) Seleccién de la escala para medir el (b) Medida del espesor de las cintas.
tamano de grano.

Figura 11: Uso de ImagelJ.
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Asimismo, se ha medido el espesor de las cintas (Figura 11(b)) de dos formas diferentes:
mediante un micrémetro manual y mediante el SEM. Con el fin de medir el espesor con
el SEM, se ha obtenido la imagen del canto de las cintas, para después medir su longitud
con Imagel, al igual que se ha hecho con el tamano de grano.

2.2.2 Composicién de las cintas.

El analisis de la composicion de las cintas se ha realizado mediante el método de Energia
Dispersiva de Rayos-X (EDX-Software Quantax 70) (Figura 12). Cuando la muestra se
bombardea con el haz electronico se dan varios tipos de emisiones en un amplio rango
del espectro electromagnético. Una de estas emisiones son Rayos-X, cuya energia estd
determinada por la composicion elemental del espécimen analizado. Gracias al detector
de EDX se pueden detectar cantidades muy pequenas de los elementos presentes en la
muestra.

La medida de la composicién de las cintas se ha realizado para cada una de las velocidades
en tres zonas (parte superior, central e inferior) de las mismas, de forma que se ha obtenido
el promedio para conocer la composicion media de toda la superficie de la cinta.

Atomic percent (norm.) Point

-

o

(=]
1

@
o

@
o

IS
o

]
(=]

8,7%
3,0%

- |BSEf Sl
Mapping_5322 T s0pm .
MAG:500 x_HV- 150 KV D-87 mm il Mn Ni Sn Fe
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Figura 12: Funcionamiento de EDX: medida de la composicién de las cintas.

2.3 Calorimetria.

El analisis termodindmico de las cintas se ha realizado mediante el calorimetro diferencial
de barrido (DSC) [21], el cual es un instrumento que determina la ocurrencia de procesos
endotérmicos o exotérmicos en los materiales durante una transicién fisica. Su funcion
consiste en determinar la temperatura y flujo de calor asociados con dichas transiciones
en funcion del tiempo y la temperatura.

Gracias al DSC se pueden obtener las temperaturas de transformacién martensitica y
austenitica, asi como la entropia y la entalpia. Para ello, en el DSC se dispone de dos
capsulas, en una se introduce cierta masa del material, mientras que la otra esta vacia
y ejerce de referencia. Se usan calefactores individuales para cada cédpsula y un sistema
de control comprueba si se producen diferencias de temperatura entre la muestra y la
referencia. Si ésta se detecta, los calefactores individuales se corregiran de tal manera que
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la temperatura se mantiene igual en ambas capsulas.

En general, todas las transformaciones o reacciones en las que se produce un cambio de
energia se pueden medir por DSC.

2.4 Caracterizacién magnética.

El magnetémetro VSM [22] [23] (” Vibrating sample magnetometer” ), propio de los Servi-
cios Generales de Medidas Magnéticas (SGIKER), es un sistema experimental de extraor-
dinaria sensibilidad para la caracterizacion magnética. En él se mide el voltaje inducido
por una variacién de flujo magnético generado por una muestra en un sistema de bobinas
captadoras, obteniéndose informacion de la imanacion y la susceptibilidad de pequenas
muestras sobre un amplio rango de temperatura y de campos magnéticos.

El VSM [24] se compone de las bobinas de deteccién a las que se les induce una corriente
mientras que varia el flujo a través de ellas para detectar la imanacién (inducida por un
electroimdn) de la muestra colocada en una varilla de vidrio. Esta variacién de flujo se
consigue gracias al transductor electromecanico que transmite vibracion a la varilla y hace
oscilar la muestra. Para que el voltaje inducido sea el mismo en ambas, se compensan
colocéandolas en un campo magnético oscilante, midiendo el voltaje inducido en cada una.

Mediante este equipo se pueden realizar diferentes medidas para determinar la imanacion
del material en funcién del campo magnético y de la temperatura. Se ha podido represen-
tar la imanacion en funcién de la temperatura para distintas velocidades y para distintos
campos. A partir de estas representaciones también se pueden medir las temperaturas de
cambio de fase de las muestras trazando rectas tangentes a la curva y determinando los
puntos de la interseccién como en la figura 13.

Propiedad
fisica

Enfriamiento

Martensita Austenita

Imanacion (Amzﬂkg)

Calentamiento 1 1 L

L
0 50 100 150 200 250 HDD‘SSD 400

Temperatura Temperatura (K)

(a) (b)

Figura 13: Célculo de las temperaturas de cambio de fase a partir de los ciclos de las gréaficas de
imanacién.
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Por otra parte, se puede representar la imanacion de las cintas en funcién del campo
magnético aplicado obteniendo los ciclos de histéresis que nos permiten ver cual es la
respuesta del material al campo magnético y determinar su naturaleza magnética.

2.5 Medida de deformacion de las cintas.

Con la finalidad de observar la deformacién de las cintas bajo la aplicaciéon de campo
magnético y variacién de la temperatura se ha seguido el procedimiento siguiente:

Primero se selecciona una de las cintas valida para la deformacion, es decir, que sea lo
suficientemente resistente como para no romperse durante la preparacion de las medidas.
Se coloca una galga formada por un material resistivo en la superficie de la cinta (Figura
14), de forma que sea paralela a ésta para que la deformacién medida sea la misma.

Figura 14: Colocacién de la galga en la superficie de la cinta.

Después, hay que conectar la galga a un circuito formado por un termopar, un material
cuyo coeficiente de expansiéon térmica sea muy bajo (cuarzo) y cuatro conectores que
miden la diferencia de voltaje y de intensidad. La medida de la resistencia se realiza
haciendo circular una intensidad y recogiendo la diferencia de potencial a través de dos de
los conectores de la galga (Figura 15). Los otros dos se conectan a una galga de referencia
colocada a un material de cuarzo. Asi se eliminan las contribuciones de la galga resistiva
debidas a variaciones de temperatura. Por tanto, gracias al cuarzo se mide inicamente la
variacién de resistencia debida a la deformacién restando las contribuciones de cada par
de conectores.

(a) Fuente. (b) Conexiones de los cables. (¢) Preparacién del VSM.

Figura 15: Sistema de medida de magnetorresistencia de las cintas de 15m/s.

Esta variacién de resistencia es relativa y estd relacionada con la deformacion de la cinta
mediante el factor de galga que tiene un valor de 2 para la galga utilizada:

AL AR

— 2
L R 2 @)
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La deformacién de las cintas se puede obtener frente a variaciones de temperatura o
aplicando campo magnético a una temperatura constante. En este 1iltimo caso, se obtienen
unas isotermas que requieren un tratamiento previo de los datos, ya que la galga de
referencia presenta deriva electronica al no ser previamente estabilizada. Aunque la salida
de la galga de referencia es constante, si la medicién se realiza por periodos de tiempo
largos, esta salida presentara variacion respecto al tiempo. Por lo tanto, hay que calcular
esta deriva generando un polinomio y hallando los datos de la variacién de deriva, es decir,
se le resta a la deriva el valor de su punto inicial. Asi, restando estos datos a la senal de
la cinta, se compensa esta deriva electrénica de la ”dummy” (Figura 16(a)) y se repite el
mismo proceso que antes para el calculo de la deformacion relativa en funcién del campo.
En la figura 16(b) se puede ver el voltaje en la galga a medir una vez se ha compensado

la deriva de la galga de referencia:
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(a) Deriva electrénica de la ”dummy”. (b) Voltaje en la galga de la cinta y compensacién
de la deriva de la ”dummy”.

Figura 16: Compensacion de la deriva electrénica.
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3 Resultados.

En esta seccion se presentan todos los resultados obtenidos al aplicar cada una de las
técnicas explicadas en el apartado 2 de técnicas experimentales.

3.1 Caracterizacion microestructural.

3.1.1 Microestructura.

La microestructura de las cintas se ha analizado mediante el SEM. Se han obtenido las
imagenes de la microestructura para varias muestras de cada una de las velocidades y
para sus dos caras (cara rugosa y cara lisa, la que estd en contacto con la rueda). En la
figura 17 se presenta la cara rugosa de las cintas de 10, 15, 20 y 30 m/s:

(a) Cintas fabricadas a 10 m/s. (b) Cintas fabricadas a 15 m/s.

(c) Cintas fabricadas a 20 m/s. (d) Cintas fabricadas a 30 m/s.

Figura 17: Comparacién del tamafio de grano de la cara rugosa de las cintas de 10, 15, 20 y 30 m/s.
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100 um

(a) Cara rugosa a 25 m/s. (b) Cara lisa a 25 m/s.

Figura 18: Comparacién del tamafio de grano de la cara rugosa y la cara lisa de las cintas de 25 m/s.

En la figura 17 se puede observar cémo el tamano de grano disminuye a medida que la
velocidad de las cintas aumenta. Ademds, también se puede ver cémo la cara rugosa de
las cintas contiene granos de mayor tamano que sus respectivas caras lisas de la misma
velocidad (Figura 18).

En la figura 19 se muestra la dependencia del tamano de grano para cada una de las
cintas, calculado a partir del promedio de 20 granos (Figura 11):

016 T T T

—e— Caralisa
—a— Cara rugosa

012

01+

0.08 |
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Figura 19: Tamaiio de grano en funcién de la velocidad de la rueda para la cara rugosa (rosa) y la cara
lisa (morada).

Se puede observar que hay una disminucion del tamano de grano a medida que aumenta
la velocidad de la cinta. Asimismo, se puede ver claramente que el tamano de los granos
de la cara rugosa de las cintas es mayor que el de la cara lisa, excepto para la velocidad
de 30 m/s. Adn asi, este dato no es significativo, ya que estas cintas eran en su gran
mayoria polvo y, por tanto, presentaban una gran dificultad para obtener medidas que
representasen una buena estructura del material.
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El espesor de las cintas se ha obtenido mediante las imdgenes proporcionadas por el SEM
haciendo uso de imageJ ( Figura 11) y manualmente gracias a un micrémetro:

180 T T T

—e— Micrometro

—e— SEM

160

140 + B

120 + B

100 B

Espesor {um)

80 B

60 - B

20 1 1 1 1 1

v (m/s)

Figura 20: Espesor de las cintas en funcién de la velocidad de la rueda medido en el SEM (rosa) y con
el micrémetro (morada).

En la figura 20 se puede ver un notable decrecimiento del espesor de las cintas a velocidades
bajas, presentando una estabilizacion para velocidades mayores a 25 m/s. Las medidas
del micrémetro no llegan a 30 m/s ya que las cintas eran practicamente todas polvo o se
rompian facilmente de forma que era dificil medir su espesor.

Una vez estudiada la microestructura de las cintas se puede determinar que el tamano
del grano (Figura 19) y el espesor (Figura 20) disminuyen al aumentar la velocidad de
la rueda. Y, por tanto, las cintas muestran mayor fragilidad a medida que aumenta la
velocidad. Hecho que se puede comprobar con la simple inspeccién visual de las cintas.

3.1.2 Composicion.

La composicién de las cintas se obtiene gracias al programa EDX que permite detectar
cantidades muy pequenas de los elementos presentes en las muestras. Se ha medido la
composicion de las cintas tanto en la cara rugosa como en la cara lisa:
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Figura 21: Composicion de las cintas en funcién de la velocidad de la rueda medido en la cara rugosa
y la cara lisa.

En la figura 21 se puede observar que las cintas son homogéneas respecto a la velocidad de
la rueda. Al realizar un promedio entre los datos de ambas caras se obtiene el siguiente va-
lor en % de peso atémico: Mn=48.7, Ni=39.7, Sn=8.6 y Fe=3.0 siendo Mn49Niz9SngFe,
la composicion inicial del "bulk”. Por tanto, la composicién analizada no variara en todo
el estudio, es decir, se podra determinar en exclusiva la dependecia de las propiedades de
la aleacion con la velocidad de fabricacion de las cintas. Esta composicién es la composi-
ciéon nominal, es decir, se trata de la composiciéon que se ha logrado al preprar la aleacion
de Mny9NisgSngFey para fabricar el "bulk”. Es por esto que la cantidad de hierro es
diferente, pero la aleacién sigue siendo la misma.

3.2 Calorimetria.

En la figura 22 se representan las medidas de calorimetria obtenidas mediante DSC. Los
picos corresponden a la temperatura de transformacion directa en la parte superior (calen-
tamiento) e inversa en la parte inferior (enfriamiento). En estos picos se da la temperatura
media entre las temperaturas de inicio y final de las fases austenita y martensita. Si se
calcula el area bajo la curva de las graficas de flujo, tanto para el ciclo de calentamiento
como para el de enfriamiento, se obtiene la entropia de las cintas dividiendo este area por
la temperatura media correspondiente.
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Figura 22: Flujo de calor: los picos corresponden a la transformacién directa en la parte superior
(calentamiento) e inversa en la inferior (enfriamiento) [25].

Para obtener la dependencia real de la entropia con la velocidad de las cintas, hay que
normalizarlas en masa:
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Figura 23: Medida de la entropia normalizada en peso en funcién de la velocidad de la rueda para el
ciclo de calentamiento (morada) y de enfriamiento (rosa).

En la figura 23 se puede apreciar como el valor de la entropia de la aleacién no se ve influida
por la velocidad de la rueda, sino que su promedio se mantiene constante. Promediando
el valor de la entropia de todas las velocidades se obtiene que la entropia de la aleacién es
de 40.7 J/kgK para el ciclo de calentamiento y -45.3 J/kgK para el ciclo de enfriamiento.
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Figura 24: Representacién de la temperatura media en funcién de la velocidad de la rueda medido en
el DSC.

Se puede observar en la figura 24 que la velocidad de la rueda influye claramente en la
transformacion de fase de las cintas. Para v=15 m/s la transformacion de fase austenitica
a fase martensitica se da con una temperatura mucho menor que para el resto de cintas.
Ademas, para las de 20, 25 y 30 m/s la temperatura aumenta hasta que se estabiliza para
las dos ultimas cintas. La T,,, por tanto, aumenta con la velocidad de la rueda, excepto
para las cintas de 10 m/s, en las que el valor de T}, es mayor debido a que seguramente
se haya estabilizado en otra fase cristalina.

3.3 Caracterizacién magnética.

3.3.1 Imanacién en funcién de la temperatura.

En la figura 25 se representa la imanacién de las cintas para bajo (5 mT) y alto campo
(5T):
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Figura 25: Comparacién de la imanacién en funcién de la temperatura a bajo y alto campo.

Se puede observar la dependencia de la imanacion que presentan las cintas al producirse la
transformacién martensitica gracias al aumento y disminucién de la temperatura. A bajo
campo la unica cinta que tiene un valor de imanacién considerable es la de 15 m/s. Esto
se debe a que la temperatura media de transformacién (7,,) (Figura 24) es mucho menor
que su temperatura de Curie, como se puede ver en la tabla 1, por lo que el material se
imana antes. La temperatura de Curie de un material es la temperatura por encima de la
cual pierde su magnetismo, comportandose como un material paramagnético y se obtiene
de las gréaficas de imanacion calculando el punto en el que el comportamiento del material
es paramagnético.

En el resto de las cintas los valores de T, y T,, son muy cercanos, por lo que se produce
la transformacién antes de mostrar un orden magnético suficiente como para presentar
imanacion no nula. Cuando el campo magnético aplicado es alto la diferencia entre estas
dos temperaturas aumenta siendo 7, mayor, ocurriendo lo mismo que para la cinta de 15
m/s a bajo campo.

Velocidad (m/s) | T,, (K) | T, a bajo campo (K) | T, a alto campo (K) | AT,,/AH (K/T)
10 311.4 330.0 368.9 -0.024
15 263.5 290.0 376.8 -0.98
20 309.7 313.9 380.8 0.15
25 330.2 334.2 396.7 0.094
30 331.0 347.2 398.9 0.094

Tabla 1: Temperatura media de transformacién, temperaturas de Curie a bajo y alto campo para cada
una de las velocidades y variacion de Ty, frente al campo magnético aplicado.
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Figura 26: Comparacién de la imanacién en funcién de la temperatura para 15 y 25 m/s.

Con el objetivo de obtener una mayor representacién acerca de la cinta de 15 m/s, se ha
representado en la figura 26 la imanacion para distintos campos para esa velocidad y para
25 m/s, en representacion del resto de cintas. Se puede ver que el momento magnético
de las cintas de 15 m/s es mayor que la del resto de las temperaturas, para todo el rango
seleccionado. Lo cual resulta interesante, puesto que si la variacién de la imanacion es
mayor, también lo serd la entropia magnética del material y en consecuencia el efecto
magnetocalérico. Como se ve en la tabla 1, la 7, de las cintas de 15 m/s es la que
presenta mayor variacién frente al campo y es por esto que su imanacién es mayor.

Ademas, también se observa cémo aumenta la imanacién a medida que aumenta el campo
aplicado, esto se debe al aumento de la diferencia entre la temperatura media de trans-
formacién (7,,) y la temperatura de Curie (7,) de las cintas como se ha explicado en el
parrafo anterior. Como se podra ver mas adelante en la figura 27, la T}, de las cintas
disminuye al aumentar el campo, por lo que aumenta la diferencia entre T,, y T, y, en
consecuencia, la imanacion.

3.3.2 Diagramas de cambio de fase en funcién del campo y de la velocidad.

Las temperaturas de cambio de fase se han medido a partir de las graficas de imanacion
determinando las temperaturas M;, My, As y Ay como se indica en la figura 13. Si se
representan en funcién del campo se obtiene el diagrama de cambio de fase:
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Figura 27: Temperaturas de cambio de fase en funcién del campo aplicado para las cintas de 15m/s.

En la figura 27 se puede observar que hay una disminucion de las temperaturas de cambio
de fase a medida que aumenta el campo magnético. Esta diferencia es significativa y
esta relacionada con la capacidad de inducir una transformacién de fase en los MMSMASs
aplicando campo. De hecho en la tabla 1 se puede ver cémo la cinta de 15 m/s tiene una
dependencia mayor de més o menos 1 K/T como se puede ver en la figura 27(b). Por lo
que de nuevo se comprueba que la transformacién para estas cintas se podra dar a través
de la inducciéon de campo magnético menor que para el resto de velocidades.

Para la velocidad hay una dependencia mayor que para el campo, como se ha podido
comprobar en los célculos realizados mediante el DSC (Figura 24). En este caso, se han
calculado las temperaturas medias para cada campo en funcién de la velocidad:

260 |

220 L

--%--2T7
So+- 3T

20
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Figura 28: Comparacién de los resultados para las medidas de temperaturas de cambio de fase en

funcién de la velocidad de la rueda en el DSC y en el VSM.
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En la figura 28 se puede ver que la dependencia con la velocidad presenta la misma
tendencia que la obtenida mediante el DSC, y es por esto que se puede determinar que los
calculos realizados mediante las graficas de imanacién son consistentes con las medidas

del DSC.

3.4 Entropia mediante caracterizacion magnética.

Se puede calcular la variacién de entropia de las cintas, relacionada con la variacién del
momento magnético y el campo magnético respecto a la temperatura aplicando la ecuacion
de Clausius-Clapeyron:

dH
AS = d—TAM (3)

En la figura 27(b) se ha representado la temperatura media de transicién frente al campo
magnético para una de las cintas. Repitiendo este proceso para cada velocidad y hallando
su inverso se obtiene la pendiente de la ecuacién (3). También es necesario calcular el
incremento de la imanacién en la figura 25. Utilizando estos datos, se obtiene la diferencia
de entropia para cada cinta.

En la figura 29 se presentan las medidas de la entropia mediante el DSC y la ecuacion de
Clausius-Clapeyron (3):

45 T T T T T
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35
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Figura 29: Medida de la entropia a partir de las medidas magnéticas (morada) y de los datos del DSC
(rosa).

Se puede observar la diferencia entre ambas, esto se debe a que la entropia medida en el
DSC corresponde a la transformacién estructural. Mientras que la calculada a partir de la
caracterizacion magnética es una estimacion de entropia magnética. La primera se refiere
a la entropia total del sistema y la segunda esta exclusivamente ligada al magnetismo.

27



Estudio de la aleacién MnygNiggSngFey. Autora: Paola Alvarez

3.5 Caracterizacién de la muestra de 15 m/s.

Se han caracterizado magnéticamente la fase austenita y la fase martensita. Ademas,
se ha observado la capacidad de inducir la transformaciéon martensitica mediante campo
aplicado.
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Figura 30: Caracterizacién magnética de las cintas de 15 m/s.

La figura 30 presenta las medidas de imanacién realizadas a diferentes temperaturas frente
al campo aplicado. Estas temperaturas, se han elegido observando las graficas de imana-
cién frente a la temperatura (Figura 25), escogiendo las que representan un cambio de fase
en el material. Estas medidas muestran que para las temperaturas 10 y 200 K la aleacion
alcanza la saturacion siendo ésta mayor para 200 K, estando en la fase martensita, la
imanacion aumenta a medida que se acerca a la temperatura de transicién. Para 260 K la
transformacién es parcial y la aleacién se encuentra parcialmente en fase austenita en la
que la imanacion es mayor. Se puede ver claramente el comportamiento de los MMSMAs
en los que la fase austenita tiene caracter ferromagnético y la fase martensita presenta
un caracter magnético mas débil. Por tltimo, a 350 K se supera la temperatura de Cu-
rie y por tanto el material tiene un comportamiento completamente paramagnético y la
imanacién es lineal.

Ademas, en la figura 30(b) se ha enfriado la muestra por debajo de 200 K y luego se ha
calentado hasta 250 K para que la aleacion se encuentre en fase martensita. Aplicando
campo (entorno a los 2 T) se induce la transformacién martensitica y se pasa de una fase
martensita a una austenita con una imanacién mayor. Al retirar el campo y volver a
aplicarlo el comportamiento es distinto, y por tanto, se puede deducir que no se vuelve al
estado inicial y que el proceso no es reversible.
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3.5.1 Medida de deformacién para las cintas de 15 m/s.

Las medidas de deformacion (en %) de la cinta de 15 m/s se han realizado aplicando
distintos campos magnéticos y variando la temperatura:

Deformacion (%)

100 150 200 250 300 350
Temperatura (K)

Figura 31: Deformacién (%) de la cinta de 15 m/s en funcién de la temperatura.

En la figura 31 se puede observar un cambio brusco en la deformacién debido a la variacion
de la temperatura. Con el fin de calcular la maxima deformacion de la cinta se utilizan
rectas tangentes a los ciclos de deformacién en la figura 31:

0.3 :

0.2

Deformacion (%)

Figura 32: Deformacién méxima de la cinta de 15 m/s en funcién del campo aplicado.
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Como se puede ver en la figura 32 la maxima deformacién de la cinta se da para los campos
extremos y en concreto para 0 T con un valor del 0.2%. Los MMSMASs presentan una
deformacién del 3% [26] mucho mayor que la deformacién conseguida en esta aleacion.

El coeficiente de expansion térmica se calcula como en la figura 33 a partir de la pendiente
de las rectas en la zona martensita (130-200 K) y austenita (270-320 K):
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Figura 33: Medida del coeficiente de expansién térmica de la fase martensita y austenita.

Los coeficientes de expansion térmica para cada campo son los siguientes:
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Figura 34: Coeficientes de expansién térmica de la cinta en funcién del campo aplicado.

En la figura 34 se puede ver como los coeficientes de expansién térmica son mayores en
la fase martensita. Por lo tanto, en la fase martensita la cinta tiene mayor capacidad de
expansion térmica que en la fase austenita a medida que aumenta el campo aplicado. El
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valor de los coeficientes de expansién térmica es de 0.0015 (1/K) para la fase martensita
y 0.0006 (1/K) para la fase austenita.

Asimismo, se ha calculado la deformacién en % de la cinta en funcién del campo para una
serie de temperaturas caracteristicas a lo largo de las fases de la cinta, en la fase martensita

(200 K), en la fase de transformacién parcial (240 y 250 K) y en la fase austenita (300
K):
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Figura 35: Deformacién (%) de las cinta de 15 m/s en funcién del campo.

En la figura 35 se puede observar cémo aumenta la deformacion al inicio al aumentar el
campo magnético debido a la transformacion martensitica. Una vez deformada la cinta,
al retirar campo se vuelve a la fase martensita pero no de forma completa, ya que la
deformacion no vuelve al punto de inicio y por tanto no es reversible.
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4 Conclusiones.

A lo largo de este trabajo se han estudiado diferentes propiedades de las cintas de
Mny9NizgSngFe, fabricadas mediante la técnica ”melt-spinnig” en la que se produce
una solidificacion rapida a partir de la fundicion de la aleacién en forma de ”bulk”.

En primer lugar, se ha analizado la microestructura de las cintas mediante el SEM con-
cluyendo que el tamano de grano y el espesor de las cintas depende de la velocidad de
la rueda. El tamano de grano disminuye a medida que aumenta la velocidad de la rueda
y es menor para la cara lisa que para la cara rugosa. El espesor de las cintas también
disminuye con la velocidad de la rueda en la mediciéon con ambos métodos, mediante en
SEM y el micrémetro. De forma que la cintas son més fragiles a medida que aumenta la
velocidad de la rueda, lo cual es facilmente comprobable mediante la inspeccién visual de
las cintas, dado que al manipularlas las cintas de 25 y 30 m/s se parten con mas facilidad.

Ademas, se ha estudiado la composicion de las cintas, de nuevo mediante el SEM, utilizan-
do el método EDX que mide cantidades muy pequenas de los compuestos de la aleacion.
Sin embargo, en este caso, no se ha encontrado dependencia de la composicion de las cin-
tas con la velocidad de la rueda. Aun asi, este resultado es positivo, puesto que durante
todo el estudio se la analizado la misma aleacion, puediendo asi comparar inicamente las
velocidades a las que se han fabricado las cintas y con la certeza de obtener la misma
composicion si se repitiera el proceso de fabricacion.

En segundo lugar, mediante técnicas de calorimetria y haciendo uso del DSC se han
obtenido las temperaturas de cambio de fase y la entropia de las cintas. La temperatura
media (temperatura media de las temperaturas martensita inicial y final) presenta una
clara dependencia frente a la velocidad, destacando las cintas de 15 m/s que presentan
una temperatura media de transiciéon menor que el resto de las velocidades. Esto afectara
en el cardcter magnético de las cintas y por tanto en su imanacion, siendo la cinta de 15
m/s la que tenga una mayor imanacion.

Finalmente, se ha realizado la caracterizaciéon magnética de las cintas mediante el VSM.
Gracias a este equipo se han podido realizar numerosas medidas: imanacién, diagramas
de cambio de fase, caracterizacién de la muestra de 15 m/s y deformacién de estas cintas.

En estas medidas se ha comprobado que la imanaciéon aumenta con el campo y sobre
todo para las cintas de 15 m/s, en las que el momento magnético es mucho mayor que
para el resto de las cintas. En estas cintas la temperatura media de la transformacion
martensitica es mucho menor, por lo que estd mas lejos de su temperatura de Curie lo
que permite que la aleacién tenga un cardcter magnético mayor antes de producirse la
transformacién martensitica y que la imanacioén sea mayor incluso para bajo campo. Para
el resto de velocidades la diferencia entre estas temperaturas aumenta con el campo, pero
la de 15 m/s presenta de nuevo una diferencia mayor y su imanacion sigue siendo la més
alta. Es por esto que se han caracterizado las cintas de esta velocidad y se ha calculado
la deformacion producida por temperatura y por campo. No obstante, esta deformacion
no es muy elevada (0.2%) en comparacién con la deformacién del 3% [26] que suelen
presentar los MMSMAs. También se ha comprobado que la transformacién martensitica
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no es reversible al deformarse aplicando campo o variaciones de temperatura.

En conclusién, las cintas de 15 m/s presentan en general las mejores caracteristicas que
el resto de las velocidades de la rueda fabricadas. No son extremadamente fragiles y
tienen mayor variacion de la imanacion ya que la temperatura de Curie no es cercana
a la temperatura media de transicion. Sin embargo, su valor es de unos 263 K, que
corresponde a una temperatura de -10°C y, por tanto, al no trabajar a temperaturas
cercanas a temperatura ambiente, su aplicacién industrial presenta complicaciones para
conseguir un entorno en el que se trabajen estas temperaturas.
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