INFLUENCIA DE LOS PARAMETROS TERMOMECANICOS EN EL
EFECTO DE DOBLE MEMORIA DE FORMA DEL NITINOL

Por:
Vladimir Cudris Guerrero

Tesis sometida en cumplimiento parcial de los requisitos para el grado de
MAESTRO EN CIENCIAS
en
INGENIERIA MECANICA

UNIVERSIDAD DE PUERTO RICO
RECINTO UNIVERSITARIO DE MAYAGUEZ

2009
Aprobado por:
Néstor Pérez, Ph.D. Fecha
Miembro, Comité Graduado
Paul Sundaram, PhD Fecha
Miembro, Comité Graduado
Pablo Caceres Valencia, Ph.D. Fecha
Presidente, Comité Graduado
Francisco M. Monroig, Ph.D. Fecha

Representante Escuela Graduada

Gustavo Gutiérrez, Ph.D. Fecha
Director del Departamento



ABSTRACT

The two way shape memory effect (TWSME), is described as a reversible change in the
form of a shape memory alloy (SMA). The Nitinol alloy is one of the materials that reflect this
phenomenon best. This investigation seeks to optimize the final response of TWSME in the
elongation of Nitinol springs, after training. This optimization is obtained through a response
surface analysis design from the following factors: temperature and time of the heat treatment
applied to the material to shape setting, number of cycles of training, weight applied, number of
coils of spring and the electrical current. The results obtained with the analysis showed that it is
possible to reach an optimal response bigger than the one obtained in the cited references. In
addition, the factors such as the number of cycles of training and the temperature of the prior
heat treatment affect the response of TWSME.



RESUMEN

El efecto de memoria de doble forma (TWSME) se describe como un cambio
espontaneo y reversible, propiciado en las aleaciones de memoria de forma (SMA) mediante
entrenamiento termomecénico. La presente investigacion busca la optimizacion de TWSME en
la elongacion de resortes de Nitinol, después de ser entrenados. La respuesta Optima es
obtenida mediante un andlisis de superficie de respuesta y un disefio experimental a partir de
los siguientes: temperatura y tiempo de tratamiento término aplicado al material para darle
forma, nimero de ciclos de entrenamiento, peso aplicado, nUmero de espirales del resorte y la
corriente aplicada. Los resultados obtenidos con el andlisis demostraron que es posible
alcanzar una respuesta Optima mayor a la referenciada en la literatura revisada. Ademas, se
pudo concluir que los factores como el nimero de ciclos de entrenamiento y la temperatura del

tratamiento térmico previo afectan la respuesta de TWSME del material.
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1. INTRODUCCION

El Nitinol es una aleacién de Niquel y Titanio que es conocida por el efecto de memoria de
forma (SME) y de doble forma (TWSME) que posee, siendo uno de los materiales inteligentes
(SMA) més versatiles en el mercado.

El efecto de memoria en ciertos materiales no es nuevo. Desde 1932 un investigador suizo
llamado Arne Olander observé este cambio de forma en una aleacion de oro con cadmio. En
1950, Chang y Read, en la Universidad de Columbia en Nueva York, utilizaron rayos X para
estudiar la estructura cristalina de la aleacién con el fin de explorar el por qué de dicho
comportamiento. Pero fue en 1961, mientras investigaban aleaciones resistentes a la corrosion
para embarcaciones, que un equipo dirigido por William Buehler, en el U.S. Naval Ordnance
Laboratory (N.O.L) encontraron este mismo efecto en una aleacién de niquel con titanio a la

cual ellos mismos le colocaron el nombre de Nitinol.

Durante los afios 60 y 70 se descubrié y estudié este mismo efecto de memoria en otras
aleaciones que al igual que el Nitinol empezaron a producirse comercialmente en laminas,
alambres, cintas y discos. Logicamente esta comercializaciébn tuvo como principal motor la
aparicion de una multitud de aplicaciones comerciales para las aleaciones de memoria de
forma (SMA).

El Nitinol sobresale entre los materiales inteligentes actualmente conocidos por el auge
comercial que ha tenido y su aplicabilidad en numerosos dispositivos utilizados y fabricados en
la industria, sobre todo en aplicaciones médicas, especialmente las odontoldgicas. La
biocompatibilidad de este material ha dado como resultado toda una serie de aplicaciones entre
las que figuran mecanismos que se insertan plegados y se expanden con el calor del cuerpo
para destapar arterias asi como aparatos de ortodoncia que se expanden lentamente con el

calor de la boca del paciente.
1.1 MOTIVACION

Tanto las propiedades como la aplicabilidad del Nitinol hacen de éste un material de
especial interés en el campo investigativo. Desde su microestructura hasta aplicaciones

potenciales lo hacen objeto de estudios cuyos resultados pueden conducir a un nuevo



conocimiento o a una mejora en las propiedades y usos del material.

La presente investigacibn encuentra su motivacion en la optimizacion del
comportamiento de memoria de doble forma (TWSME) del Nitinol bajo una perspectiva que
involucro el estudio de los factores relacionados al efecto y la interrelacion entre ellos. Se
conoce que tanto resortes (Wang et al., 2004) como laminas de Nitinol (Lahoz y Puértolas
2004) pueden conseguir el efecto TWSME. Para esta investigacion se seleccioné la
configuracion de resortes para la cual el rango de deformacion es de 20% a 65% (Liu, 1999).
En adicién, se observé que los estudios que identifican factores relacionados al efecto TWSME
se basan en la obtencién, manipulacion y presentacion de datos de respuesta con
metodologias que nunca consideran la interrelacion entre los factores y su repercusion en los

resultados obtenidos.

La metodologia de esta investigacion difiere de éstos autores ya que se incluy6 la
técnica de analisis de superficie de respuesta o “Response Surface Analysis” (RSA) y el disefio
de experimentos factoriales con el fin de encontrar argumentos experimentales para determinar
factores significativos en la respuesta de TWSME que pueden incluir las interacciones entre el
esfuerzo aplicado, por ejemplo, las temperaturas y los tiempos de “annealing” o el nimero de

ciclos de entrenamiento.

1.2 OBJETIVOS

La presente tesis tiene como objetivo general analizar y optimizar la respuesta de
memoria de doble forma de una aleacion de Nitinol. Para alcanzar este objetivo se ha

identificado una serie de objetivos parciales que se describen a continuacion:

e Recopilar y revisar publicaciones cientificas relacionadas con el comportamiento de
TWSME del Nitinol.

e Aplicar la mineria de datos (“Data Mining”) a los resultados obtenidos en las
publicaciones revisadas, analizando respuestas, factores significativos en el
comportamiento de TWSME en el Nitinol y los cambios microestructurales
(martensiticos y austeniticos).

o Disefiar y ejecutar experimentos factoriales a nivel de laboratorio.



e Analizar los datos experimentales para obtener una regién de respuesta Optima para el
TWSME, utilizando la metodologia de superficies de respuesta.
e Validar los resultados con los modelos matematicos existentes para el comportamiento

del Nitinol y concluir.

1.3 CONTRIBUCION

Al momento no existe en la literatura consultada estudio alguno donde se integre el
disefio de experimentos y el andlisis de superficie de respuesta para determinar la significancia

de factores relacionados al efecto de TWSME.

Mediante la presente investigacién se espera contribuir en este campo al proponer una
metodologia de analisis diferente que combina el disefio de experimentos y el analisis de
superficie de respuesta. La contribucion pretende ir mas all4 de la técnica experimental al ir
acompafiada de una interpretacion de los resultados dirigida a establecer criterios para la

optimizacion del comportamiento del TWSME en aleaciones de Nitinol.

1.4 ORGANIZACION DEL DOCUMENTO

El capitulo 2 del documento presenta la revision de literatura realizada sobre tres temas
importantes tratados en este trabajo: aleaciones de memoria de forma, la metodologia de
superficie de respuesta y el comportamiento termomecanico de las aleaciones de Nitinol. El

capitulo 3 presenta la metodologia de investigacion mediante la cual se ha ejecutado el trabajo.

El capitulo 4 presenta los resultados de la investigacion en el siguiente orden: los
hallazgos del andlisis estadistico aplicado a los datos y resultados de las dos investigaciones
mas relevantes, relacionadas con el tema de esta tesis. Posteriormente se incluyen los
resultados de los experimentos realizados en el laboratorio, con el andlisis de los resultados

obtenidos, a través de la metodologia de superficie de respuesta.

El capitulo 5 contiene las conclusiones de esta investigacion, y algunas
recomendaciones para investigaciones futuras que pueden ejecutarse para ampliar el

conocimiento en el campo de las aleaciones de Nitinol y su comportamiento.



2. MARCO TEORICO

2.1 EFECTO DE MEMORIA DE DOBLE FORMA (TWSME)

El efecto de memoria de forma (SME) es la caracteristica principal que distingue a ciertas
aleaciones como las de hierro (Fe), cobre (Cu) y Nitinol (NiTi) llamadas aleaciones de memoria
de forma (SMA). La “memoria” de un material puede describirse como la capacidad con que
éste “recuerda” una forma determinada y recupera su forma inicial ante grandes
deformaciones. A diferencia del SME el efecto de memoria de doble forma o “Two Way Shape
Memory Effect” (TWSME) involucra un cambio de forma del material que se puede obtener solo
con cambios de temperatura, sin necesidad de aplicar esfuerzos mecéanicos. El material
recuerda tanto la forma de alta temperatura como la de baja, asi como las formas intermedias

entre estos extremos.

A continuacién se resumen los conceptos generales relacionados al fenbmeno de la

memoria de forma.

2.1.1 CONCEPTOS GENERALES

El efecto de memoria caracteristico de los SMA esta basado en un cambio en la
estructura cristalina llamado transicion martensitica de fases sin difusién, en la que los atomos
se mueven menos de una distancia interatomica sin perder el orden a primeros vecinos (van
der Wijst, 1992). Una forma sencilla de entender este efecto de memoria de forma es que si en
un estado un atomo tiene un grupo de primeros vecinos, su posicion en el segundo estado es
diferente, pero los vecinos no cambian. Este tipo de transformaciones por lo general son
independientes del tiempo y a su vez el movimiento entre fases es rapido, siendo limitado solo

por la velocidad del sonido (De La Flor, 2005).

La transformacién martensitica tiene lugar cuando un material que se encuentra

inicialmente en fase austenita® es enfriado hasta temperaturas inferiores a la de transformacion

1 . . . _—
La austenita es la forma estable del hierro puro a temperaturas que oscilan entre los 900 a 1400 2C. Es una forma ductil,
blanda y tenaz. Por extensidn se denomina austenita a la esta fase para otro tipo de metales y aleaciones.



de fase, pasando entonces a estructura martensitica’. Una vez que el material vuelve a su

temperatura inicial, éste recuerda y recupera su forma original.

La transformacion austenita-martensita desde la perspectiva cristalogréfica se puede
dividir en dos partes: la deformacién de la red cristalina® y la cizalladura invariante de la red”.
Se puede decir que la deformaciéon observada en el material se debe al cizallamiento de las

diferentes variantes de martensita. Estos dos procesos se muestran en la Figura 2-1.

-

1) Totalmente austenita 2) Entransformacién a martensita

3) Entransformacién a martensita 4) Totalmente martensita

Figura 2-1. Modelo en dos dimensiones de la transformacion austenita-martensita

Para la memoria de forma se hace necesario que el proceso de acomodo predominante
en el cambio de fase de austenita a martensita sea el maclado®. En el deslizamiento, la
estructura es dafiada permanentemente, mientras que en el maclado el acomodo es reversible,
sin alcanzar cambios de volumen significativos. La Figura 2-2. ilustra el acomodo por

deslizamiento o por maclado.

? Martensita es el nombre que recibe la fase cristalina BCT en aleaciones ferrosas. La transformacion martensitica no sélo
ocurre en el acero, otros sistemas de aleacidn se caracterizan por experimentar este tipo de transformacion. Por extensidn se
denominan martensitas todas las fases que se producen a raiz de una transformacion sin difusién.

3 Es el proceso de deformacidn donde los planos de la red se deslizan unos sobre otros, es decir, los atomos se reordenan con
movimientos muy pequefios para producir la nueva estructura. Es un proceso irreversible y no proporciona al cristal la
posibilidad de recobrar su forma original.

* La cizalladura es un paso de acomodacidén entre la nueva fase martensita, y la fase de austenita circundante.

> Proviene del término macla, utilizado en geologia para definir la asociaciéon de dos o mas cristales gemelos, orientados
simétricamente respecto a un eje o un plano (RAE 2009). La simetria puede ser especular respecto del plano de macla o por el
giro de sus elementos alrededor del eje de macla en 60°, 90°, 120° 6 180° razdn por la cual el maclado admite cambios de forma
de modo reversible.


http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=BCT&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Acero

El mecanismo de maclado se presenta como una reaccion a los esfuerzos de corte en
las estructuras cristalinas con pocas posibilidades de deslizamiento de planos (van der Wijst,
1992). El llamado plano de maclado surge como consecuencia del movimiento de menos de
una unidad interatémica de los atomos en bandas delgadas y su reflejo a través de un plano
espejo creandose los llamados planos gemelos (Figura 2-3). Estos planos se pueden encontrar

en todas las estructuras metalicas. (van der Wijst, 1992).

Maclado

Deslizamiento

Figura 2-2. Modelo bidimensional para la acomodacién por deslizamiento y por maclado en
estructuras cristalinas

Antes del Maclado Después del Maclado |

Desplazamiento
atémico

Plano de
Maclado

Figura 2-3. Mecanismo de maclado en dos dimensiones

De forma similar al efecto de memoria de forma de un camino (SME), el efecto de
memoria doble (TWSME) estd fuertemente asociado con el desarrollo de variantes
martensiticas de orientacion preferente durante la transformacion martensitica y la aparicién de

cierto tipo de asimetria microestructural en la fase austenitica. Fisicamente hablando, el



TWSME es el resultado de los defectos inducidos tales como las dislocaciones®. Estos defectos
permanentes crean un estado de esfuerzos residuales interno que facilitan la formacién de
ciertas orientaciones de variantes de martensita cuando el SMA se enfria en ausencia de
cargas externas. Si el estado de esfuerzos internos es modificado por alguna razén, por

ejemplo sobrecarga de esfuerzo mecénico, el TWSME se distorsionara.

No obstante, el TWSME no es un fenédmeno intrinseco a los SMA, sino una propiedad adquirida
del material que requiere de unos parametros y unos condicionamientos del material asi como

de una preparacién o entrenamiento del mismo.

2.1.2 PARAMETROS TERMOMECANICOS PARA EL TWSME

En el comportamiento termomecénico de la transformacion austenita-martensita
caracteristico del proceso de memoria de forma (de un solo o de doble camino) se pueden
distinguir dos principales parametros asociados al SMA: las temperaturas de transicion y la

fraccion de martensita y austenita del material.

En las temperaturas de transicion se identifican los rangos de temperaturas de las fases
de austenita y martensita. Estos rangos estan delimitados por las temperaturas de inicio y de
finalizaciéon de la formacién de cada fase. Para la fase de austenita se les denomina A
(Austenite Start) a la temperatura inicial de formacion y As (Austenite Finish) a la temperatura
final de formacion de la austenita. De igual manera para la fase de martensita, lo términos
utilizados son Mg (Martensite Start) para la temperatura inicial de formacién y M; (Martensite
Finish) temperatura final de formacién de la martensita. Estos cuatro parametros se denominan

temperaturas de transicion y generalmente se cumple que Mi<Ms<As<A:.

Otro pardmetro importante en el modelaje del comportamiento de los SMA es la
fraccion de martensita y austenita del material. En cualquier estado de esfuerzo o temperatura,
el material puede presentar cualquiera de estos tres estados: solo martensita, solo austenita o
una mezcla de martensita y austenita. La fraccion de martensita puede existir en diferentes
variantes, las cuales tienen la misma estructura cristalografica pero difieren en la orientacion.

Estas variantes macladas de martensita se distribuyen a través del material cuando éste se

6 . . . N . . -

Las dislocaciones las constituyen los defectos de la red cristalina de dimensidn uno. Suceden con mayor probabilidad en las
direcciones compactas de un cristal y son sumamente importantes para explicar el comportamiento eldstico de los metales, asi
como su maleabilidad, puesto que la deformacion plastica puede ocurrir por desplazamiento de dislocaciones.



encuentra en un estado libre de esfuerzos y la microestructura es totalmente martensitica (Leo
2007).

2.1.3 TECNICAS DE ENTRENAMIENTO

El entrenamiento para el efecto de doble memoria se logra repitiendo muchas veces el
ciclo de memoria simple. Mediante la repeticion del ciclo termomecénico el material aprende
las formas que tomar& en cada fase de respuesta. Con cada uno de estos ciclos repetitivos se
inducen cambios en la microestructura, los cuales causan cambios macroscopicos

permanentes en el comportamiento del material (Lagoudas 2008).

El proceso de entrenamiento tiene como objetivo la formacion de martensita inducida
bien sea por tensién (entrenamiento pasivo) o sélo por tratamiento térmico (entrenamiento
activo). En ambos casos se favorece la aparicién de una variante de martensita frente a otras

gue quedan impedidas, segun parece por las dislocaciones (De La Flor 2005).

Para la presente investigacion se prefiere utilizar un tratamiento térmico activo similar al
descrito en Lahoz y Puértolas (2002) para someter ciertas zonas del material a tensiones
internas en la fase austenitica, y posteriormente con dichas tensiones controlar indirectamente
la transformacion martensitica que se inducira finalmente por enfriamiento. En la referencia
citada de estos autores se describen tres métodos de entrenamiento para conseguir el
TWSME: 1) sobredeformacion de la fase martensitica, 2) entrenamiento por aplicacién de ciclo
térmico en martensita deformada y forzada y 3) entrenamiento bajo tensién constante. La
Figura 2-4 ilustra de forma esquematica con un diagrama tridimensional tension-deformacion-

temperatura las rutinas de entrenamiento empleadas por estos tres métodos.

La sobredeformaciéon de la fase martensitica inicia cuando el material es enfriado por
debajo de la temperatura de finalizacion de la fase de martensita (M1, luego se deforma
severamente excediendo el limite de completa recuperacion y finalmente se calienta por
encima de la temperatura de inicio de la fase de austenita (Af. Al volver a calentar hasta la fase
austenitica, la aleacion no recuperara completamente la forma original, debido a la excesiva
deformacion aplicada, lo que generara una deformacién permanente acumulada. En el caso del
entrenamiento por aplicacion de ciclo térmico en martensita deformada y forzada, los pasos a
seguir son: se enfria la muestra por debajo de Mt, se deforma para obtener martensita inducida

por tensién, posteriormente se ancla la muestra en esa posicién deformada y, por ultimo, se
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calienta por encima de At. Con el entrenamiento bajo tension constante el material es sometido
a una tension constante en la fase austenitica con objeto de obtener una cierta cantidad de
martensita inducida por tension. Manteniendo esa tension, el entrenamiento consiste en enfriar
por debajo de Mty calentar por encima de Af un numero determinado de ciclos (Lahoz y
Puértolas, 2002).

En el ambito de desarrollo experimental, hay métodos que ofrecen méas dificultades
técnicas que otros. Los tres métodos arriba mencionados son los que presentan menos
problemas de implementacion y también menos variables de control sujetas a cambios que

alteren la interpretacion de los resultados.
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b)  Sobredeformacion de la fase a)  Entrenamiento por aplicacion de c) Entrenamiento bajo
martensitica ciclo térmico en martensita tension constante
deformada y forzada

Figura 1. Ciclos de entrenamiento

2.1.4 NITINOLY EFECTO DE MEMORIA DE DOBLE FORMA

Como ya se ha dicho anteriormente el Nitinol es una aleacién de Niquel y Titanio cuyo
nombre surge refiriéndose a éstos dos componentes principales y al laboratorio donde fue

descubierto, el Naval Ordnance Laboratory’ (N.O.L.). Este material descubierto por Buehler

” El Laboratorio Naval de Artilleria Militar (NOL), anteriormente situado en White Oak, Maryland, fue el lugar de trabajo
considerable que tuvo un impacto practico en la tecnologia mundial. Tomd importancia para los inicios de la Segunda Guerra
Mundial. Es en NOL donde un equipo cientifico liderado por el metaltrgico William Buehler en el proceso de desarrollar una
aleacién resistente al calor y a la corrosion, crearon una aleacidn con memoria de la forma, hecha con 55% de niquel y 45% de
titanio, aleacidn relativamente barata y mucho mas segura (no téxico) que las SMA anteriormente conocidos. La Administracion
de Alimentos y Medicamentos (FDA) funciona actualmente en las antiguas instalaciones de NOL.
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abrié una gran puerta a la investigacion en la busqueda de nuevas aleaciones con capacidades
de memoria de forma asi como al estudio de su comportamiento mecénico y sus posibles
aplicaciones. Pero, pese a todos los avances realizados en el descubrimiento de nuevas
aleaciones metalicas con estas propiedades, las aleaciones de NiTi son las SMA de las que
mas conocimiento se tiene, tanto de su composicibn como de su comportamiento
termomecanico. También son las de uso méas extendido, debido a que exhibe un fuerte
comportamiento de SME, TWSME y pseudoelasticidad, y ademas tiene una alta resistencia a la
corrosion y gran biocompatibilidad, lo que lo hace ideal para aplicaciones biomédicas.

La primera aplicacién de Nitinol que logré el éxito utilizd el efecto de la recuperacion
impedida para usos de uniones y cierres y fue desarrollado por la casa Raychem Corp. a
principios de los afios setentas. Consisti6 en uniones de tubos para aplicaciones aéreas y
marinas. El concepto era simple: se mecaniza un acoplamiento con un diametro interior 3%
menos que el didmetro del tubo al que sera unido. Se enfria hasta estado martensitico, se
expande radialmente un 8% y, ya colocado, se calienta hasta el contacto, desarrollando una

enorme fuerza de union (De la Flor, 2005).

Cabe sefialar que la mayoria de los metales convencionales no pueden recuperar mas
de 1% antes de alcanzar la deformacién plastica. En general, la mayoria de los SMA pueden
alcanzar una recuperacién total de hasta 8% después de haber sido deformados
mecanicamente (Schwartz, 2002). Las aleaciones NiTi son capaces de soportar deformaciones

relativamente altas (alrededor a 8-10%) sin que sean permanentes (De La Flor, 2005).

Las deformaciones inducidas en el Nitinol se caracterizan ademas por ser relativamente
resistentes frente a las aplicaciones ciclicas, tener una elevada resistividad eléctrica y
resistencia a la corrosién. En adicién poseen un rango de solubilidad que permite cambios en la

composicién de la aleacién para combinarse con elementos ternarios® (De La Flor 2005).

Way, (1992, citado por De La Flor, 2005) presenta una comparacion de la aleacion NiTi
con un acero inoxidable AISI316 para las fases de austenita y martensita es mostrada en la
Tabla 2-1.

Tabla 2-1. Comparacion de la aleacion NiTi con acero inoxidable AISI316
Propiedad NiTiISMA Acero Inoxidable

& Muchos sistemas de aleaciones se basan en tres o incluso mas elementos. Cuando hay tres elementos tenemos una aleacién
ternaria. Las aleaciones NiTi-X (donde X es el elemento ternario) se conocen la NiTiCu, NiTiNb y NiTiZr, siendo ésta Gltima poco
utilizada por su fragilidad (De La Flor 2005).
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Deformacion recuperable (%) 8 2
Modulo de elasticidad (MPa) 8.7*10%(A); 1.4*10* (M) 2.07*10°
Resistencia a la cedencia (MPa) 200-700 (A); 70-140 (M) 248-517
Resistencia ultima a traccién (MPa) 900 (f.a.)*; 2000 (w.h.)** 448-827

Elongacion a rotura (%) 24-50 (f.a.)*; 5-10(w.h.)** 20
Resistencia a la corrosion Excelente Muy Buena

* Se refiere al término totalmente recocido o fully annealed
** Se refiere al término trabajado en frio o work hardened.

2.1.4.1 Parametros Termomecanicos del Nitinol

=  Temperatura de Transicién

La mezcla de niquel y titanio en el Nitinol estd hecha de partes casi iguales de uno y
otro, y el mas pequefio cambio en la relacion entre los dos elementos tiene un efecto dramatico
en la temperatura de transicién de la aleacion resultante. Una diferencia de 1% en esta relaciéon
modifica la temperatura de transicién de -100 a +100 C (S. De La Flor 2005).

Pel (2000, citado por De La Flor) expresa que esta alta dependencia del Nitinol con la
composicion quimica y el proceso de manufactura se refleja en el hecho que un adecuado
endurecimiento por trabajo con una reduccion del 50% y el consecuente tratamiento térmico
logre mejoras significativas en la facilidad de deformacién de la martensita, una mayor
resistencia a la austenita y por consecuencia crear el efecto de memoria de forma. Otras
temperaturas y tiempos en el tratamiento térmico a su vez, puede causar el efecto contrario. En
este orden de ideas, cuando se trabaja con aleaciones comerciales de Nitinol es recomendable

contar con la informacién del manufacturero indicando las caracteristicas especificas.

Las aleaciones de Nitinol que se suelen utilizar para robética cuya principal aplicacion
es para musculos de alambre (wire muscle) son conocidas como alambres termocontraibles.
Dichas aleaciones tienen una temperatura de transicion de 70°C aunque también hay una
linea de productos con una temperatura un poco mayor (90°C) como sefiala Dynalloy Inc. °,

una de las empresas manufactureras de alambres de Nitinol.

Los alambres termocontraibles se pueden doblar y darle forma con facilidad. La presién

? Dynalloy, Inc. es fabricante de aleaciones de memoria de forma hechas especialmente para ser utilizadas como actuadores, es
decir, para proporcionar el movimiento como un solenoide o un motor. La alta capacidad de repeticidn de tales usos requiere
un material confiable, confiable y muy repetible. Dynalloy, Inc. fabrica éstos las aleaciones de titanio y niquel como pequefios
alambres bajo nombre comercial de FLEXINOL® para distinguirlo de otras aleaciones de memoria de forma que no tengan estas
mismas caracteristicas (http://www.dynalloy.com).



http://www.dynalloy.com/
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de deformacién para estos alambres esta entre 10,000 a 20,000 psi y la fuerza con la que

vuelven a su forma original entre 35,000 a 70,000 psi. La fase de recocido del alambre es de

aproximadamente 540° C. La Tabla 2-2 resume éstas caracteristicas fisicas.

Tabla 2-2. Caracteristicas fisicas dela alambre muscular de Nitinol

Fuerza de extension 200.000 PsSI
Punto de fusion 1.250° C (2.282° F)
Resistencia 0,5 ohmios por cm. (alambre .006")

Es resistente a la corrosion

Esta presentacion o forma del Nitinol es de especial importancia para la presente
investigacion debido a que las muestras experimentales con las cuales se trabajé fueron
espirales o resortes elaborados con FLEXINOL®, una marca registrada de Dynalloy Inc. El
Flexinol'® es un alambre de Nitinol que se ha entrenado para que funcione como un actuador.
El alambre Flexinol de 15 milésimas de pulgada tiene una fuerza de contraccién de 1.786 Kg.
Se puede hacer contraer el alambre hasta reducir su longitud en un porcentaje de un 8% a 10%
de su tamarnio total. Cuando se reduce la longitud de un alambre de Nitinol, el volumen absoluto

de metal continla siendo el mismo. Por esta razén, a menor longitud, crecera el diametro.

De forma similar a otras configuraciones del Nitinol, en el Flexinol la temperatura
condiciona su contraccién y relajacion. Para calentarlo se puede utilizar un circuito simple que
consta de una bateria, un interruptor y un tramo del alambre. Se puede utilizar cualquier
método que se desee para enfriarlo. La Figura 2-5 ilustra el disefio de un circuito sencillo de
corriente continua para calentar un alambre de Nitinol. La desventaja de este disefio es que el
alambre no se calienta de manera pareja. Es mas recomendable utilizar un circuito de

modulacién de ancho de pulso como el ilustrado en la Figura 2-6.

1%6i se lo utiliza apropiadamente, el alambre Flexinol puede rendir 1.000.000 ciclos, mientras que algunos alambres de Nitinol
pueden durar sélo 1.000 ciclos.
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[m]
- Pulsador

Alambre
de nitinol

Figura 2. Circuito sencillo para el calentamiento eléctrico de un alambre de Nitinol
(http://www.talkingelectronics.com.au/projects/Nitinol/Nitinol-2.html)

Considerando que es un conductor metdlico, el Nitinol tiene una resistencia eléctrica
alta (aproximadamente 0.5 ohmios por centimetro en el alambre de 6 milésimas de pulgada).
Dicha resistencia hace que se pueda producir con rapidez un calor suficiente como para llevar
al alambre a su temperatura de transicion. Debido a esta caracteristica si el material se entrena
para una forma recogida cuando se caliente simplemente se podra hacer pasar por él una
corriente eléctrica para que logre el efecto y dejarlo enfriar para estirarlo hasta su longitud
original. Un alambre de Nitinol se puede activar por medio de un bajo voltaje, de entre 6 y 12

voltios. Es importante tener en cuenta que un sobrecalentamiento degradara sus propiedades.

Alambre

de nitinol Resorte

Tomnillo
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T°'“!"°ﬂ (contraido)  (relajado) Tormillo
de 3/16 de 3/16™
v l v
: —@ I ©
2 4 M »
Alambre le sl “Tomillo ™~ Resorte
de nitinol Movimiento  ¢0ft0

Figura 3. Circuito de modulacion de ancho pulso para el calentamiento de un alambre de

Nitinol (http://www.talkingelectronics.com.au

/projects/Nitinol/Nitinol-2.html)

Si se lleva un alambre de Nitinol a su temperatura de transicion debera aplicarse una

fuerza de extension, de lo contrario cuando el alambre se enfrie no retornara a su longitud


http://www.talkingelectronics.com.au/projects/Nitinol/Nitinol-2.html
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original. Generalmente la fuerza de extensién aplicada es constante. En la Figura 2-7 se ilustra

la aplicacion de esta fuerza de extensién mediante un resorte y un peso estético.

Alambre de nitinol

- —

Cambio de longitud
entre contraccion
y relajacion

1 1

¥ *

Tensionamiento
con peso estatico

—
e

\d\ Tensionamiemo
Iﬁl con resorte

Figura 4. Esquema de la aplicacion de la fuerza de extensién
(http://www.talkingelectronics.com.au/projects/Nitinol/Nitinol-2.html)

Gréaficamente se representa la respuesta al calor del Nitinol en una curva de histéresis

como la de la Figura 2-8. EI comportamiento descrito por el material se simplifica en una rapida

reaccion de contraccién a medida que la temperatura sube y un relajamiento mas lento (menor

al que se podria esperar si la curva fuese lineal) cuando la temperatura desciende. El efecto de
retraso puede ser atribuido a la viscosidad o friccion interna de la estructura cristalina.

Figura 5.
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Curva de Histéresis para describir el comportamiento ante el calor del Nitinol


http://www.talkingelectronics.com.au/projects/Nitinol/Nitinol-2.html
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=  Fraccion de martensita/austenita

La Figura 2-9 representa datos experimentales para una muestra tipica de NiTi
sometido a una prueba de deformacion por tension uniaxial. En esta grafica se ilustra el
comportamiento del Nitinol con la aparicibn de cada una de los estados de martensita y
austenita pudiéndose observar en la curva la evolucidon entre cada fase y las etapas en que
ambas fases coexisten.

O (MPa)
Detwinned
800 Martensite

Twinned
Martensite o
el lll

Detwinned
Martensite

Figura 6. Datos experimentales de un experimento tipico de un espécimen de NiTi sometido a
carga uniaxial (http://smart.tamu.edu/overview/smaintro/detailed/detailed.html)

En la Figura anterior, el esfuerzo ¢ es uniaxial y producido por una carga aplicada. La
deformacion € es el cambio en la longitud del espécimen en la direccion de la carga aplicada,
normalizada respecto de la longitud original (Lagoudas 2008). Empezando en la fase madre de
austenita en el punto A, se produce un enfriamiento, sin la aplicacion de esfuerzo hasta
alcanzar las temperaturas de transformacion Mg y M;, resultando en la formacion de martensita
maclada (“twinned martensite”) en el punto B. Cuando a la martensita maclada se le aplica un
esfuerzo que excede el esfuerzo o (esfuerzo de fluencia, limite ente la deformacion pléstica y
elastica), el proceso de reorientacion se inicia, empezando el crecimiento de las variantes de
martensita mas favorecidas a expensas de las menos favorecidas. El esfuerzo necesario para
la reorientacion de las variantes es mucho menor que el esfuerzo necesario para la produccion

de deformacion plastica permanente en la martensita. El demaclado (“detwinning”) se completa
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cuando el nivel de esfuerzos alcanza o;. Al retirar la carga, el material se desplaza de C a D,
manteniendo la martensita demaclada. Al aplicar calor el material en ausencia de esfuerzos
mecanicos, se da comienzo a la transformacién a medida que se alcanza la temperatura As, en
el punto E, y se completa al alcanzar la temperatura A, en el punto F, por encima del cual solo
existe la fase de Austenita. En ausencia de deformacion plastica permanente, generada
durante el demaclado, el material alcanza su forma original, mostrada en el punto A. La
deformacion recuperada durante la transformacion de fase desde la martensita demaclada
hasta austenita se denomina deformacion de transformacioén (g;). El enfriamiento subsecuente
hasta martensita resulta en la formacién de las maclas de martensita, formando las diferentes

variantes, y el ciclo completo del efecto de memoria de forma se repite (Lagoudas 2008).

2.1.4.2 Investigaciones referenciadas sobre el efecto TWSME en alambres de Nitinol

Para la presente investigacion se revisaron con especial importancia tres trabajos
(Wang, et al 2001; Wang, et al 2002 y Wang, et al 2004) enfocados en el comportamiento de
memoria de doble forma en alambres de Nitinol. La Tabla 2-3 resume los objetivos,

procedimientos y resultados obtenidos en estas investigaciones.
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Tabla 2-3. Resumen de referencias revisadas

Autores, Objetivo Metodologia Resultados
Afo
Wang et | Se investiga el efecto | Nitinol en forma de alambre con | Las temperaturas de transformacion
al. del tratamiento térmico | composicién Ti-50.6%, Ni, con un | aumentan con el aumento de las
(2001) en las | didmetro de 0.5 mm se fijo | temperaturas de tratamientos
transformaciones e | alrededor de una barra cilindrica y | térmicos cuando estas son mayores
histéresis de Alambres | se sometieron a tratamientos | de 400°C.
de Nitinol, lo mismo | térmicos de 350°C hasta 500°C
que el efecto del | por 1h y enfriamiento al aire. | El TWSME aumenta con el aumento
entrenamiento en | Luego los resortes se sometieron | en las temperaturas de tratamiento
encontrar el mayor | a 2 entrenamientos diferentes, y | térmico, en 350°C solo alcanza un
porcentaje de | se midieron los TWSME de cada | 5%, mientras que a 450°C se obtuvo
TWSME. uno y se compararon. un 25%.
El namero Optimo de ciclos de
entrenamiento fue de 20 ciclos, y
junto con 450°C proporcionaron el
TWSME de mayor valor (25%)
Wang, et | Investigar el desarrollo | Alambres de Nitinol de diametro A la temperatura de 550°C se
al (2002) | del TWSME producido | 0.55mm de Ti-49.8%, Ni, se fijaron | alcanza un TWSME de 60%.
por entrenamiento en una barra cilindrica. Luego se | Al aumentar el nimero de ciclos, se
termomecanico y la sometieron a tratamientos presenta un aumento en el TWSME
degradacion de este térmicos de 500°C por 1h seguido | hasta un 68%.
luego de varios ciclos | de enfriamiento al aire. Se Se presenta una fuerte disminucion
de trabajo en alambres | extienden los resortes y entonces | del TWSME luego de los primeros
de Nitinol se someten a un segundo ciclos de trabajo, estabilizandose en
tratamiento variando la 45% luego de 500 ciclos de trabajo.
temperatura y el tiempo como
sigue: de 450 a 600°C por 1h o a
500°C de 0.5 a 2.5h. Luego, cada
uno se somete al siguiente
tratamiento termomecénico: se
comprime hasta que la extensién
es de 0% a baja temperatura,
luego se retira la fuerza y se
calienta a 100°C. La distancia de
extension y compresion de los
resortes se midié a 5y 100°C.
Wang, et | Investigar cémo Alambres de Nitinol de La elongacion mayor en TWSME fue
al (2004) | afectan las composicion Ti-49.8%, Ni en de 65%.

caracteristicas
electrotérmicas el
proceso de TWSME,
utilizando corriente
alterna y eléctrica en
alambres de Nitinol.

peso, se fijaron a una barra
cilindrica y sometieron a
tratamiento térmico a 500°C por
1hy enfriamiento al aire. Entonces
se extendieron y se sometieron a
otro tratamiento térmico de 550°C
y 1h, enfriado al aire. Se trataron
termo mecanicamente por 150
ciclos.

De 7.4 a 8.4 AlImm? de corriente
alterna es el intervalo donde se
presente el mayor TWSME.

En 6.33%mm? de corriente continua
se presenta el mayor TWSME de
65%.

En la degradacién del TWSME se
presenta un comportamiento de
disminucién de este efecto a medida
que aumento los ciclos de trabajo.
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2.2 MODELOS MATEMATICOS

El comportamiento de los SMA se da en funcion principalmente de tres variables:
esfuerzo, deformacion y temperatura. Estas son interdependientes y la funcion resultante es de
forma no lineal. Los modelos mateméticos constitutivos buscan describir el comportamiento de
los SMA como una funcidon de estas variables, basandose en una combinacion de la

termomecaénica y su comportamiento fenomenolégico.

Las propiedades de una aleaciéon en particular dependen de la composicién, y de las
técnicas y procesos de fabricacion, ademas del tratamiento térmico de la aleacion, y para
simular estas variaciones la mayoria de los modelos matematicos emplean parametros
especificos del material, los cuales se determinan experimentalmente. Estos modelos
constitutivos se desarrolla para cargas cuasi estéticas, y se asume que el material se encuentra

siempre en equilibrio termodinamico.

Debido a que en las transformaciones presentes en los SMA, las variantes de
martensita tienen preferencia a lo largo del eje donde se aplica la carga, en la caracterizacion
de la mayoria de los modelos se utiliza solo una dimension para el estudio de los modelos

constitutivos, y la comparacion de resultados.

2.2.1 MODELOS DE CINETICA DE TRANSFORMACION DE FASE

Este tipo de modelos asumen, ademas de la deformacién (g) y la temperatura, la
variable interna &, que representa la fraccion volumétrico de martensita presente (Paiva and
Amorim 2006). La relacion constitutiva entre el esfuerzo y las variables de estado para el
modelaje del comportamiento de los SMA se considera en forma de una tasa de cambio (Paiva
& Amorim, 2006):

o=Eé-af-QT .

Donde E representa el tensor eléstico, a corresponde al tensor de transformacion de
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fase y Q se relaciona con el tensor termoelastico. Ahora, debido a la naturaleza no difusiva de
la transformacion martensitica, la fraccion volumétrica & puede ser expresada como funcion de
los valores instantaneos de esfuerzo y temperatura, s =< (o,T), y esta relacion es la base de

las funciones desarrolladas en los modelos constitutivos desarrollados para los SMA,

mostrados a continuacion.
2.2.1.1 Modelo de Tanaka

Uno de los primeros modelos constitutivos fue el desarrollado por Tanaka en 1986
(Schwartz, 2002), y se basa en la segunda ley de la termodindmica. Este modelo asume que
las Unicas variables de estado son la deformacion unidireccional, la temperatura y la fraccién de
volumen de martensita, calculando el esfuerzo como funciéon de estas variables. EI modelo
desarrollado por Tanaka describe la cinética de la transformacion con una funcién exponencial

gue relaciona la fraccion de volumen de martensita con el esfuerzo y la temperatura.

Durante la transformacion de Austenita a Martensita el modelo de Tanaka se representa

como (Paiva y Amorim, 2006)

—q_ ay (Mg—T)*b, O
S=1-¢e 2.2

Y para la transformacién Martensita a Austenita

é: — eaA(AS*T)erAU

2-3

Donde:

¢ es la fraccion volumétrica de martensita

T es la temperatura del material

9 es el esfuerzo aplicado
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Ca Y Cy se obtienen experimentalmente de la Grafica de esfuerzo critico contra

temperatura, el cual muestra la variacion de las temperaturas de transformacion con respecto al

esfuerzo, como sigue:

Stress

|-

Hl’ }"L. ""lu

Ay Temperature

Figura 7. Grafica de esfuerzo critico contra temperatura para un SMA

2.2.1.2 Modelo de Liang Rogers

Este modelo se basa en el modelo de Tanaka, con la diferencia de que la ecuacién que

relaciona las variables tiene un término de coseno para caracterizar fraccion volumétrica de

martensita.

La transformacion austenita a martensita a tension 0 se define como (Liang y Rogers,

1990)
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_Hl -

Con los intervalos de transicion

[0 siT < A
g’“M_{l SiT 2 A,
s _fosiTEm,
MHA_L SiT 2 M,

Siendo ¢, y &,, las fracciones volumétricas iniciales para la transformacion A-M y M-A

respectivamente, las cuales son usualmente asumidas. Las otras variantes tienen el mismo
significado que en modelo de Tanaka

El modelo también expresa la evolucién de la fraccién volumétrica de martensita a

tension cero. Esto se obtiene eliminando de las ecuaciones 2-2y 2-3 el término de esfuerzo.

- +
¢ = ! jA cos(ay, (T-M, )+ ! jA 2-10

g
&= T’\"cos(aA(T —A, )*1 2-11

Para los efectos de esta investigacion este Ultimo modelo serd el aplicado a los
parametros obtenidos en los resultados experimentales para conocer el comportamiento de la
SMA estudiada. Esto se debe a que es un modelo sencillo, de facil aplicacién y que ademas
estad planteado para trabajar el modelo constitutivo en una dimensién. Muchos otros modelos
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han sido disefiados, con diferentes parametros y comportamientos, los cuales se pueden
estudiar mas en profundidad en varias publicaciones como Schwartz (2002), Lagoudas ( 2008)
y Leo (2007).

2.3 METODOLOGIA DE SUPERFICIES DE RESPUESTA

2.3.1 DEFINICION

La Metodologia de Superficies de Respuesta es un conjunto de técnicas matematicas y
estadisticas utilizadas para modelar y analizar problemas en los que una variable de interés es
influenciada por otras. El objetivo es optimizar la variable de interés. Esto se logra al determinar

las condiciones 6ptimas de operacion del sistema.

2.3.2 TERMINOLOGIA

A continuacion se presenta la terminologia que se utilizara a lo largo del capitulo:

e Factores: Son las condiciones del proceso que influencian la variable de
respuesta. Estos pueden ser cuantitativos o cualitativos.

e Respuesta: Es una cantidad medible cuyo valor se ve reflejado al cambiar los
niveles de los factores. El interés principal es optimizar dicho valor.

¢ Funcién de respuesta: Al decir que un valor de respuesta Y  depende de los
niveles xi, Xo, ... Xx de k factores, &, &,... &, estamos diciendo que existe una
funcibn matematica de X, X,, ... Xx cuyo valor para una combinacion dada de los
niveles de los factores corresponde a 'Y, esto es Y=f(Xy, X, ... X ).

e Funcion de respuesta predicha: La funcion de respuesta se puede representar
con una ecuacion polinomial. El éxito en una investigacion de una superficie de
respuesta depende de que la respuesta se pueda ajustar a un polinomio de
primer o segundo grado. Supongamos que la funcién de respuesta para los
niveles de dos factores se puede expresar utilizando un polinomio de primer

grado:
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Y = Bo + Buxy + BoX2 2-12

donde By, B1, B> son los coeficientes de regresion a estimar; x; , X, representan
los niveles de ¢ y & respectivamente. Suponiendo que se recolectan N=23
valores de respuesta (Y), con los estimadores b,, b; y b, se obtienen By, B1, B
respectivamente. Al reemplazar los coeficientes de regresion por sus

estimadores obtenemos:
/Y = bo + b1x1 + b2X2 2'13
Donde Y denota el valor estimado de Y dado por x; y Xo.

e Gréfica de contornos: La gréfica de contornos facilita la visualizacion de la forma
de una superficie de respuesta en tres dimensiones. En ésta las curvas de los
valores iguales de respuesta se grafican en un plano donde los ejes
coordenados representan los niveles de los factores. Cada curva representa un
valor especifico de la altura de la superficie, es decir, un valor especifico de Y.
Esta gréafica nos ayuda a enfocar nuestra atencién en los niveles de los factores
a los cuales ocurre un cambio en la altura de la superficie.

¢ Region experimental: La region experimental especifica la region de valores para
los niveles de los factores. Esto se puede hacer empleando los niveles actuales
de operacién para cada factor; si se desea explorar el vecindario y decrementa

el valor del nivel en una cantidad determinada.

2.3.3 SUPERFICIE DE RESPUESTA

La relacion Y=f(xy, Xa,... Xx) entre Y y los niveles de los k factores &, &,... &, representa
una superficie. Con k factores la superficie esta en k+1 dimensiones. Por ejemplo cuando se
tiene Y=f(x,) la superficie esta en dos dimensiones como se muestra en la Figura 2-11 (Cornell,
1990). Mientras que si tenemos Y=f(x;, X») la superficie estd en tres dimensiones, esto se

observa en la Figura 2-12. (Cornell, 1990),
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Bo

Valores de X;

Figura 8. Superficie de Respuesta en dos dimensiones

2.3.3.1 Polinomio de primer orden

Generalmente se desconoce la relacibn entre la respuesta y las variables
independientes, por ello requerimos un modelo que aproxime la relacion funcional entre Y y las
variables independientes. Este modelo provee las bases para un nuevo experimento que nos
lleva hacia un nuevo modelo y el ciclo se repite. Si la respuesta se describe adecuadamente
por una funcién lineal de las variables independientes se utiliza el modelo de primer orden
(Cornell, 1990).

Y = ﬁ() + ﬁ1X1 + ﬁzXz + ... ﬁkxk +e€ 2-14

Los parametros del modelo se estiman mediante el método de minimos cuadrados. Una
vez que se tienen los estimadores se sustituyen en la ecuacion y obtenemos el modelo
ajustado (Cornell, 1990),

? = bo + blxl + bzxz + -+ bkxk 2‘15
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Este modelo se utiliza cuando queremos estudiar el comportamiento de la variable de

respuesta Unicamente en la regién y cuando no conocemos la forma de la superficie.

2.3.3.2 Prueba de la significancia de los coeficientes estimados en el modelo ajustado

De acuerdo a Cornell (1990) para estimar los coeficientes se requieren N2k+1 valores
de respuesta (Y). El andlisis de los datos de las corridas se presenta en una tabla de analisis
de varianza. La tabla presenta las diferentes fuentes de variacion que contribuyen a la variacion

total de los datos.

La variacion total recibe el nombre de suma de cuadrados total (SST), se calcula de la

siguiente manera:
SST = ¥h_1(Y, — Y)? 2-16

donde Y, es el valor observado en la u-ésima corrida y Y es el promedio de los valores

de respuesta..

La suma de cuadrados se compone por la suma de cuadrados debido a la regresién y la
suma de cuadrados no tomada en cuenta por el modelo ajustado. La férmula de la suma de

cuadrados debido a la regresion es:
SSR=YN_,(V,—Y)? 2-17

La suma de cuadrados residual, que corresponde a la no tomada en cuenta, se calcula

de la siguiente forma (Cornell, 1990):
SSE = ¥N_.(Y, —Y,)? 2-18

En la Tabla 2-4 se observa una tabla de analisis de varianza (Cornell, 1990), en ella p

representa el nimero del modelo ajustado.

Tabla 2-4. Anélisis de Varianza

Fuente Grados de Suma de Media de
Libertad cuadrados Cuadrados

Regresion p-1 SSR SSR/p-1

Residuo N-p SSE SSE/N-p

Total N-1 SST
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La prueba de significancia de la ecuacion de regresion ajustada tiene la siguiente
hipétesis nula Hq: Todas las Bs (excluyendo 3¢) son cero contra la alternativa Ha: Al menos una
de las Bs (excluyendo [By) es diferente de cero. La prueba supone que el error se comporta
normalmente, en ésta se utiliza el estadistico de prueba F, el cual se calcula:

_ SSR/(p—-1)

~ SSE/(N-p) 219

Este se compara con una Fp.1, np), Si F calculada excede este valor la hipotesis nula se
rechaza con un nivel de confianza de a. Esto significa que la variacion explicada por el modelo

es significativamente mayor que la variacion inexplicable.

Ademas de esta prueba se puede hacer un anélisis del ajuste del modelo con la R?, que
es la proporcion total de la variacion de las Y,S con respecto a la media que se puede explicar

con la ecuacion de regresion ajustada. Esta se calcula de la siguiente manera (Cornell, 1990).

2 _ 3R 2-20
SST

2.3.3.3 Prueba de falta de ajuste

La falta de ajuste se presenta por la no planaridad o la curvatura de la superficie de
respuesta, ésta no se detecta debido a la exclusién de los términos cuadraticos (o cubicos)
como son b;x} o de los términos de producto cruzado (bijrxixj x). ) que se refieren al efecto de

la interaccién entre los factores.
La prueba de falta de ajuste requiere que el disefio del experimento satisfaga:

El nimero de los distintos puntos del disefio n, debe exceder el nUmero de términos en

el modelo ajustado, es decir n>k+1, y

Al menos 2 réplicas deben recolectarse en uno o mas puntos del disefio para estimar la

varianza del error.

Ademas, los valores del error aleatorio (€,) deben asumir una distribucion normal e

independiente con una varianza comun a?2.
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Al cumplirse las condiciones 1 y 2 la suma de cuadrados residual se compone de dos
fuentes de variacion. La primera es la falta de ajuste del modelo ajustado (debido a la exclusién
de términos de mayor orden) y la segunda es la variacion del error puro. Para calcularlas
necesitamos la suma de cuadrados calculada de las réplicas que recibe el nombre de error
puro de la suma de cuadrados y sustraer de la suma de cuadrados residual éste para obtener
la suma de cuadrados de la falta de ajuste. Es decir:

SSErrorPuro = Y1 Y0 (Y — Y))? 2-21
Donde Y}, es la u-ésima observacion del I-ésimo punto del disefio
u=1,2,....,rn.1=1,2,..., n¢
Y, es el promedio de las r; observaciones del I-ésimo punto del disefio.
SS Falta de Ajuste = SSE — SS Error Puro 2-22

SS Falta de Ajuste = Y1, (¥, — 1})? 2-23

donde Y, es el valor predicho de la respuesta en el I-ésimo punto del disefio.

La prueba de adecuacién del modelo ajustado es:

SSFaltadeAjuste

F=—_0p 2-24

SSErrorPuro
(N-n)
La hip6tesis de suficiencia de ajuste con un nivel a de significancia se rechaza cuando
el valor del estadistico es mayor a F.pn-nq. Cuando la F calculada no es mayor el cuadrado
medio residual es utilizado para estimar g2 y también se usa para probar la significancia del

modelo ajustado.

Cuando la hip6tesis de suficiencia de ajuste se rechaza, se debe de elevar el grado del

modelo aumentando términos de producto cruzado y/o términos de mayor grado en X, Xa, ... X.
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Si se requieren puntos adicionales para estimar todos los coeficientes éstos se afiaden. Se

colectan los datos y se vuelve a hacer el analisis.

Si no se rechaza la hipotesis podemos inferir que la superficie es plana. Una vez que se
tiene la ecuacién y se ha probado el ajuste se buscan niveles que mejoren los valores de

respuesta.
2.3.3.4 Método de maxima pendiente en ascenso

Frecuentemente la estimacion inicial de las condiciones de operacion éptimas esta
alejada del optimo real, en este caso se desea moverse rapidamente a la vecindad del 6ptimo.
El método de maxima pendiente en ascenso es un procedimiento para recorrer
secuencialmente la trayectoria de la maxima pendiente, que nos lleva en direccion del maximo
aumento de la respuesta, como se ve en la Figura 2-12, el cuadrado naranja simboliza el
experimento factorial inicial, la linea negra muestra la trayectoria de ascenso para cada punto
en esta trayectoria se ejecuta un experimento. Cuando se desea la minimizacién se habla de

minima pendiente en descenso.

Figura 9. Trayectoria de maximo ascenso.

De acuerdo a Montgomery (1991), la direccion de ascenso maximo es en la que
Y aumenta mas rapido, ésta es paralela a la normal de la superficie de respuesta ajustada. Los

incrementos a lo largo de la trayectoria son proporcionales a los coeficientes de regresion

ﬁOl ﬁll ﬁ3
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Los experimentos se llevan a cabo hasta que deje de observarse un incremento en la
respuesta, entonces se ajusta un nuevo modelo de primer orden con el que se determina una
nueva trayectoria y se continda con el procedimiento. Finalmente, se consigue llegar a la

cercania del 6ptimo, esto ocurre cuando existe falta de ajuste del modelo de primer orden.

23341 Algoritmo para determinar las coordenadas de un punto en la trayectoria

de maxima pendiente en ascenso
Un algoritmo propuesto por Montgomery es el siguiente:
Supdngase que el punto X;=X,=...=x,=0

Se elige un tamafio de incremento o escalén en una de las variables del proceso,

digamos Ax;, usualmente se elige la variable de la que mas se sabe, o la que tiene el mayor

coeficiente de regresion abosluto |B;|

El tamafo de incremento en las otras variables es

_ _Bi }
Ax,- = Ej/ij 2-25

donde i=1, 2,..., k i#
Se convierte Ax; de variables codificadas a variables naturales.

Se continta este proceso hasta observar un cambio en la tendencia de aumento de la
respuesta si se esta maximizando o de disminucion si se estd minimizando. (Box y Draper,
2007).

En el punto de inflexion se realiza un nuevo experimento factorial y se evalia el modelo

lineal y se obtiene un nuevo modelo.

Si resulta significativo el modelo, se busca una nueva trayectoria de ascenso, si no es
significativo, quiere decir que estamos cerca del punto maximo, por lo cual se procede a

optimizar en esta region experimental.
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3. METODOLOGIA

La metodologia de la presente investigacion puede ser simplificada en tres pasos: 1)
Mineria de Datos, 2) Disefio de Experimentos, 3) Experimentacion con resortes de Nitinol y 4)
Andlisis con Modelos Matematicos.

3.1 MINERIA DE DATOS

Tomando como fundamento el principio de la mineria de datos que tiene como objetivo
la extraccion no trivial de informacion que reside de manera implicita en los datos, en esta
etapa de la investigacion se aplic6 la mineria de datos a dos referencias revisadas. El propésito
de esta fase de la investigacion fue corroborar las conclusiones obtenidas por los

investigadores.

Se seleccionaron las referencias de los autores Wang et al., (2004) y Wang et al (2002)
de cuyas gréficas se obtuvieron los datos (mediante mediciones sobre cada grafica) que

posteriormente fueron sometidos a andlisis de varianza (ANOVA) y gréficos residuales.

3.2 DISENO DE EXPERIMENTOS

La experimentacién en laboratorio es la fase practica de la investigacion. Se trabaj6 con
alambres de Nitinol de composicion 50.1Ni 49.9Ti y con un didmetro de 0.020 in, los cuales se
cortaron en partes suficientemente largas para conseguir 5 vueltas de resorte en moldes de
tornillo de didmetro 0.70 in y 0.460 in, con distancias entre espirales de 0.0875in y 0.062in

respectivamente.

Previo a la experimentacion se hizo necesaria la fijacién de la forma para obtener los

resortes a partir de las muestras de alambre.

La forma fue inducida mediante tratamiento térmico. Las muestras se sujetaron a los
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moldes en forma de tornillo y se sometieron a tratamientos térmicos con las temperaturas y

tiempos descritos en la Tabla 3-1.

Tabla 3-1. Temperaturas, tiempos y niumero de ciclos para el tratamiento térmico y el
entrenamiento del Nitinol
TEMPERATURA (°C) TIEMPO(min) CICLOS

450 15 20
475 20 25
500 25 30

El método de enfriamiento fue por medio de aire forzado. Luego, se desmoldan los

resortes, y se procede al entrenamiento del material.

Acto seguido se realiz6 el entrenamiento del material para inducir el efecto de TWSME.
Para entrenar el material primero se aplicé corriente eléctrica a través de una fuente de voltaje
DC hasta conseguir la forma de resorte en fase austenitica. Seguido a esto, se desconecta la
fuente de potencia, dejando que el material se enfrie a temperatura de formacion de martensita.
Se coloca la carga de entrenamiento, luego se retira y se vuelve a encender la corriente
eléctrica para llevar de nuevo al material a su forma austenitica de resorte. Esto se repite para

cada tratamiento térmico y nimero de ciclos.

Una vez entrenados los resortes, se llevaron a cabo los experimentos segun el disefio
de experimentos factorial. Para la medicion del TWSME después de cumplidos los ciclos de
entrenamiento, se calienta el material hasta llevarlo a su forma de austenita y se mide la
distancia obtenida de espiral a espiral (L,), luego se enfria el resorte a una temperatura de 5°C
y se mide de nuevo la distancia entre espirales (Ly). Usando la ecuacién 3-1 se obtiene el

porcentaje de TWSME desarrollado en el proceso.
%TWSME = 22 x 100% 3-1
M

La Figura 3-1 provee un diagrama de flujo con el procedimiento completo de fijacion de

forma y entrenamiento del material.
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FIJACION DE LA FORMA

SUJECION AL TRATAMIENTO
MOLDE e ENFRIAMIENTO DESMOLDE

LIBERACION DE APLIGACION DE ENFRIAMINETO CALENTAMINETO
LA CARGA LA CARGA AL Al
MARTENSITA AUSTENITA

ENTRENAMIENTO

NO

MEDICION
DEL
TWSME

Figura 3-1. Esquema del proceso de adquisicién de forma y entrenamiento para el Nitinol

3.3 PARAMETROS TERMOMECANICOS

En el presente trabajo se ha utilizado la técnica de la medicion del cambio de
resistividad con la temperatura combinado, para determinar las temperaturas austeniticas. La
razon principal es la sencillez, en principio, de la implementacion experimental de este método,
gue no requiere el conocimiento de ninguna técnica especifica adecuada como con el DSC;
otra razén no menos importante, es que no implica la destruccion del material o probeta,
fundamental para el caso que queramos analizar temperaturas en probetas que deben ser

ensayadas con posterioridad. El equipo usado se describe a continuacion:

e Multimetro digital
e Fuente de voltaje DC

e Termopar tipo K
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e Calentador o “blower” de temperatura regulable
e TermoOmetro

e Camara de calentamiento

e Espuma de poliuretano

Se disefio una camara Aislante que soporta hasta 150°C, en donde se colocaron los
resortes de Nitinol. Las adaptaciones de la camara se hicieron de tal manera que permitieran el
calentamiento interno mediante el blower, y al mismo tiempo la medicion de la resistencia del
alambre de Nitinol con el multimetro y de la temperatura con el termopar. El termémetro se
utilizo para controlar el que la temperatura dentro de la camara fuera lo suficientemente estable

para que la lectura en el multimetro se pudiera tomar.
Procedimiento para el calentamiento:

e Se coloca el resorte de Nitinol dentro de la camara.

e Se deforma, mediante aplicacion de la carga y luego esta se retira para dejar el material
en su fase de martensita.

e Se toma la lectura de la temperatura del termémetro y el termopar.
e Setoma la lectura del multimetro.

e Se procede a aumentar la temperatura dentro de la cAmara entre 3 y 5 grados mediante
la activacion del blower.

e Se espera a que la temperatura en la camara se estabilice

e Se toman las lecturas de temperatura y resistencia a la nueva temperatura.

El proceso se repite hasta llegar a los 130°C.

Procedimiento para el enfriamiento:

e Se retira la cAmara permitiendo que el resorte se enfrie al aire.
e Setoman las correspondientes lecturas a medida que la temperatura disminuye.

e Este proceso se repitio 5 veces para cada resorte.
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4. RESULTADOS

4.1 MINERIA DE DATOS

4.1.1 WANG ET AL. (2004):

La Figura 4-1 muestra las graficas en Wang et al (2004) de las que se extrajeron los
datos a los que corresponden los coeficientes de regresion y ANOVA de las Tablas 4-1y 4-2.

20 80
18 D— Ei——-—-—p 170 &
16 | RIS S ¢ {60 2
) i L 15
- 14 0 1 50 2
E 127 140 &
o 10 N ’ k=]
72 | . i"-._ 1 30 ©
£ 8 : .i £
2 6t : s 120 5
= . \ £
L S A .
4 h i_'_-- 10 =
ol # A o 2
0 . . . . . 10
2 3 4 5 6 7 8 9
Electrical current density (Afmm?)
w _~—
0
_~
z 60 §
u =
= g,
3 ns
5 0 e
& 20 S
G £
o 10 "=
o3
0 =

fu
o

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Electrical current density (A/mm’)

Figura 4-1. Curvas de méxima elongacion y tiempo de respuesta. Corriente directa (arriba) y
Corriente alterna (abajo) (Wang, et al. 2004)
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Tabla 4-1 Coeficientes de regresion estimados para Wang et al (2004). Datos para variables

codificadas.
Term Coef SE Coef T P
Constant 63.600 5.028 12.648 0.000
Type of current (AC or DC) -5.891 5.463 -1.079 0.304
Electrical current density (ECD)  13.138 9.644 1.362 0.200
ECD*ECD -50.857 10.260 -4.957 0.000
TOC*ECD 7.122 9.532 0.747 0.471

S=11.81 R-Sq=83.4% R-Sq(adj)=77.4%

Al observar el valor P de la Tabla 4-1 se puede concluir que ninguno de los factores
principales resulta significativo en este experimento, solo la interaccion ECD*ECD tiene
influencia notoria en los resultados. También se puede concluir que el modelo presenta un
comportamiento cuadratico ya que el valor P de la regresion cuadrética en la Tabla 4-2 resultd

significativo.

Tabla 4-2. Andlisis de varianza para los datos de Wang et al (2004).

Source DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Regression 4 771493 771493 1928.73 13.84 0.000
Linear 2 3832.82 259.39 129.70 0.93 0.423

Square 1 3804.30 3424.87 3424.87 24.57 0.000

Interaction 1 77.81 77.81 77.81 0.56 0.471
Residual Error 11 1533.15 1533.15 139.38

Total 15 9248.09

La normalidad de los datos se corrobora en los graficos de los residuales (Figura 4-2)
en los cuales se muestra que la asuncién de normalidad se cumple y no hay ninguna tendencia

en el orden de experimentacion.

Por otra parte, los autores argumentaban que segun los resultados obtenidos la
densidad de corriente Optima para obtener el mayor TWSME en el resorte se encuentra entre
74y 84 #; este resultado lo podemos contrastar con el grafico de contorno (Figura 4-3)
obtenido en el andlisis estadistico de los datos rescatados con la mineria de datos. Como se
puede observar en la Figura 4-3, la region Optima de respuesta en cuanto a densidad de
corriente eléctrica la podemos ubicar en un rango de 6 a 11.5 # méas amplio que el obtenido
por los autores, también se puede constatar que el tipo de corriente directa nos acerca mas a
ese rango de respuesta maxima, en contraposicion a los resultados obtenidos en la

investigacion.
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Residual Plots for ELONGACION MAXIMA
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Figura 4-2. Grafica de residuales para Wang, 2004.
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Figura 4-3. Gréfica de contorno para Wang, 2004.

En Wang et al (2004) se estudié ademas la influencia de los ciclos de trabajo de

TWSME en contraste con la densidad de corriente continua usada. La Figura 4-4 muestra los
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resultados obtenidos que los autores proveen para ciclos de trabajo mayores de 500.
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Figura 4-4. Elongacién debida a ciclos termomecanicos de trabajo

Tabla 4-3. Coeficientes de regresion estimados para los datos de la Figura 4-4. (variables
codificadas)

Term Coef  SE Coef T P
Constant 30.630 0.6381 48.003 0.000
ECD -3.761 0.4124 -9.120 0.000
Working Cycles (WC) -9.981 0.6536 -15.271 0.000
WC*WC 10.166  1.2373 8.216 0.000
ECD*WC -1.148  0.6541 -1.755 0.083
S= R-Sg= R-Sq(adj) =
3.563 83.7% 82.8%
Tabla 4-4. Analisis de varianza para los datos de la Figura 4-4.
Source DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Regression 4 4821.85 4821.85 1205.46 94.98 0.000
Linear 2 394434 3971.14 1985.57 156.45 0.000

Square 1 83840 856.70 856.70 67.50 0.000
Interaction 1 39.11 39.11 39.11 3.08 0.083
Residual Error 74 939.17 939.17 12.69

Total 78 5761.02

Como se puede observar en la Tabla 4-3 los factores principales son significativos, al
igual que la interaccion WC*WC, lo cual muestra que tanto la densidad de corriente eléctrica
como el numero de ciclos de trabajo ejercen gran influencia en el TWSME. La prueba de

normalidad de los datos se puede corroborar en la Figura 4-5.
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Residual Plots for ELONGACION

Normal Probability Plot of the Residuals Residuals Versus the Fitted Values
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Figura 4-5. Gréfica de residuales para la influencia de los ciclos de trabajo en Wang et al
(2004).

Aunque el gréfico de probabilidad normal de los residuales cumple con el criterio de
normalidad, podemos observar que tanto en el grafico de Residuales vs. Valores ajustados y
Residuales vs. Orden de los datos se presenta una tendencia no aleatoria, lo cual nos indica
gue no existe total independencia entre las variables del experimento ni tampoco con el orden

de experimentacion, y por ende los resultados obtenidos no seran del todo confiables.

El autor afirma que al inicio de los ciclos de trabajo existe un fuerte y rapido deterioro
en la variable de respuesta, la cual se estabiliza en los ciclos posteriores. Observando el gréafico
de contorno de la Figura 4-6 se deduce que la regién 6ptima de respuesta se encuentra en el

nivel mas bajo del factor de densidad de corriente eléctrica, en el rango de 7.4 a 8 ﬁ , lo

mismo que en el nivel mas bajo de los ciclos de trabajo, de 0 a 30 ciclos de trabajo.

Los datos analizados demuestran la necesidad de crear un experimento controlado,
como se pudo observar en la Figura 4-5 al evaluar las asunciones de normalidad del
experimento. Ademas se necesita realizar una bldsqueda en las regiones carentes de

tratamientos y datos experimentales en donde no se recolectd informacion acerca del

A
mm2’

comportamiento de la respuesta en la region entre 7.4y 8.4 El analisis solo se redujo al
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tipo de variar una variable al tiempo. La Figura 4-6 ilustra mediante un grafico de contorno

obtenido para estos datos.
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Figura 4-6. Gréfica de contorno para Wang et al (2004) analizando la influencia de los ciclos
de trabajo.

4.1.2 WANG ET AL. (2003)

Los experimentos se realizaron con alambre de Nitinol de 0.55mm de diametro, cuya
forma final fue la de resorte. A diferencia de los anteriores experimentos, en este se incluyen
temperatura y tiempo de tratamiento térmico como factores, para conocer su influencia en la
variable de respuesta (% de TWSME). Las Figuras 4-7 y 4-8 muestran los datos obtenidos en

el experimento.
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De la Tabla 4-5 podemos inferir que los factores principales, temperatura y tiempo de

tratamiento térmico y ciclos son significativos en el comportamiento de la respuesta, al igual

gue las interacciones cuadréaticas de temperatura y ciclos.
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Tabla 4-5. ANOVA para los datos de las Gréaficas 4-7 y 4-8

Term Coef SE Coef T P
Constant 55.53 1.90 29.22 0.00
TEMPERATURA DE ANNEALING 16.70 1.70 9.78 0.00
TIEMPO 4.09 1.60 2.56 0.01
CICLOS 20.47 1.39 14.73 0.00
TEMPERATURA*TEMPERATURA -9.21 2.30 -4.00 0.00
TIEMPO*TIEMPO 4.05 2.69 1.50 0.13
CICLOS*CICLOS -24.39 2.39 -10.21 0.00
TEMPERATURA*CICLOS 3.99 2.51 1.59 0.12
TIEMPO*CICLOS 3.53 2.25 1.57 0.12
S =8.740 R-Sq= R-Sq(ad))
84.0% =82.7%
Tabla 4-6. Analisis de varianza para los datos de las Figuras. 4-8 y 4-9.
Source DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Regression 8 40439.5 40439.5 5054.94 66.17 0.000
Linear 3 30415.5 24043.3 8014.43 104.91 0.000

Square 3 9642.6 9642.6 3214.21 42.07 0.000
Interaction 2 381.4 381.4 190.71 2.50 0.087
Residual Error 101 7715.6 7715.6 76.39

Lack-of-Fit 90 7689.7 7689.7 85.44 36.23 0.000
Pure Error 11 25.9 25.9 2.36

Total 109 48155.2

Para corroborar los resultados obtenidos analizamos los gréaficos de normalidad de los

residuales mostrados en la Figura 4-9.
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Residual Plots for ELONGACION
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Figura 4-9. Gréfica de residuales para las Tablas 4-5 y 4-6.

No se observa ninguna tendencia de los datos tanto en el grafico de Residuales Vs.
Valores estimados ni en el de Residuales Vs. Orden de los datos, por lo tanto la recoleccion de

informacién en el experimento cumple con las asunciones de ANOVA.

En el grafico de contorno mostrado en la Figura 4-10 se puede observar que la regién
Optima de respuesta se obtiene en el rango de temperatura de 500 a 600 °C, tiempo entre 1.5y

2.5h y un nimero de Ciclos de entrenamiento entre 80 y 200.
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Figura 4-10. Gréafica de Contorno para las Tablas 4-5y 4-6.

44

Desde el punto de vista de DOE se puede decir que este experimento es mas

balanceado que los dos anteriores, aunque al comparar los tres gréficos de la Figura 4-10, se

observa que la mejor informacién se puede estimar en la parte ¢, ya que los tratamientos se

encuentran distribuidos ampliamente en toda la regidon experimental, mientras que en las

gréficas a y b se cubre una minima porcién de la region de experimentacion.

4.2 EXPERIMENTACION

4.2.1 DISENO DE EXPERIMENTOS

La metodologia del disefio estadistico aplicado en esta investigacion se basa en una

secuencia de experimentos factoriales controlados. Primero se realiza un experimento factorial

2", donde n es el nimero de factores, para determinar cuéles son relevantes y cuéles no.

Luego se aplica la metodologia de superficie de respuesta para encontrar el punto maximo de

TWSME.



4.2.1.1 Experimentos factoriales

Se tomaron en cuenta tres factores principales, temperatura del horno, tiempo en el
horno y numero de ciclos para el primer experimento factorial. Se incluyeron repeticiones vy
puntos centrales, y se aleatoriz6 el orden de las corridas. Las corridas y sus respectivos niveles

se muestran en la Tabla 4-7. La tabla completa del disefio del experimento se puede observar

en el Anexo A.

Tabla 4-7. Niveles de los factores principales.

CORRIDA TEMPERATURA TIEMPO CICLOS
(°C) (min)
1 450 25 20
2 450 25 30
3 450 15 20
4 450 15 30
5 500 25 20
6 500 25 30
7 500 15 20
8 500 15 30
9 475 20 25
10 450 25 20
11 450 25 30
12 450 15 20
13 450 15 30
14 500 25 20
15 500 25 30
16 500 15 20
17 500 15 30
18 475 20 25

La region experimental que abarcan los factores principales y sus interacciones se

puede observar en la Figura 4-11.
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4.2.1.2 Superficie de respuesta.

Después de realizado el paso anterior se aplica la metodologia de superficie de
respuesta, comprobando en cada paso la linealidad o no linealidad de la region de
experimentacion, y buscando al mismo tiempo la trayectoria de maximo ascenso de la

respuesta. La Figura 4-12 muestra graficamente el procedimiento de analisis estadistico



Disefio 23 con 2 odelo lineal
puntos centrales significativo

NO

Evaluar el
modelo
cuadrético

Blsqueda del
6ptimo

Blsqueda de la

| trayectoria de

maximo ascenso

Sl

Respuesta

aumenta

Figura 4-12. Metodologia de Superficie de Respuesta

4.2.2 FACTORIAL INICIAL.

| Disefio 23 con

puntos centrales

47

El primer experimento desarrollado es un factorial, teniendo como factores principales la

temperatura del horno, tiempo en el horno y el numero de ciclos de entrenamiento. En la

siguiente tabla se muestran los factores con sus respectivos niveles y la respuesta obtenida.

Tabla 4-8. Niveles de los factores del primer experimento y respuesta obtenida

TEMPERATURA(°C) TIEMPO(min) CICLOS  TWSME

(%)
450 25 20 30.28
450 25 30 32.62
450 15 20 15.85
450 15 30 17.39
500 25 20 98.06
500 25 30 107.34
500 15 20 49.86
500 15 30 65.00
475 20 25 52.54
450 25 20 70.54
450 25 30 54.55
450 15 20 40.57
450 15 30 10.88
500 25 20 93.04
500 25 30 105.5
500 15 20 66.67
500 15 30 58.52
475 20 25 57.21
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Estos factores fueron seleccionados después de haber intentado el primer factorial
hasta niveles de temperatura de 600°C. En la region de temperatura de 600°C, se observé que
el comportamiento del material, en la forma de resorte, presentaba una deformacion excesiva

gue no permitia medir apropiadamente la respuesta.

Al aplicar la técnica de ANOVA a este set de datos se obtuvieron los siguientes

resultados:
Tabla 4-9. ANOVA para los datos de la Tabla 4-8
Term Effect Coef SE Coef T P
Constant 0.57295  0.03297 17.38 0.000
TEMPERATURA 0.46421 0.23211 0.03297 7.04 0.000
TIEMPO 0.33403 0.16702 0.03297 5.07 0.001
CICLOS -0.01626 -0.00813 0.03297 -0.25 0.811
TEMPERATURA*TIEMPO 0.07582 0.03791 0.03297 1.15 0.280
TEMPERATURA*CICLOS 0.08823 0.04411 0.03297 1.34 0.214
TIEMPO*CICLOS 0.03661 0.01830 0.03297 0.56 0.592
TEMPERATURA*TIEMPO*CICLOS 0.00038 0.00019 0.03297 0.01 0.995
Ct Pt -0.02423 0.09890 -0.24 0.812
R-
S = R-Sq = Sq(ad))

0.131864 89.75% =
80.63%

Como se puede observar, los valores P de los factores de temperatura y tiempo, son
menores que 0.05 por lo que resultan ser significativos, en tanto que el factor ciclos y las
interacciones no se muestran significativas. Esto permite que el valor del factor ciclos en los
siguientes experimentos se pueda fijar en su valor minimo, lo cual se traduce en un ahorro de

tiempo

A continuacion se genera un gréfico de probabilidad normal, el cual sirve de soporte a

los resultados obtenidos en la ANOVA.
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Figura 4-13. Gréfica probabilidad normal de los datos de la Tabla 4-8.

En donde los factores A y B corresponden a temperatura y tiempo en el horno. Los
graficos de residuales demuestran la validez del experimento.

Residual Plots for TWSME
Normal Probability Plot of the Residuals Residuals Versus the Fitted Values
99 = °
0 3 2
9 3 .
5 ° L . . .
g s N . . v
o E 1
s .
10 . s .
-2 -1 0 1 2 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Standardized Residual Fitted Value
Histogram of the Residuals Residuals Versus the Order of the Data
4 3 2
=
> 3 3 1
] : A
g R e A 2
22 H \VA Vv
2 2
“ 3!
[ 1] [T :
0 a2
-2 -1 0 1 2 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Standardized Residual Observation Order

Figura 4-14. Graficos de residuales para la Tabla 4-8

Como se observa en los residuales estandarizados los datos obtenidos tienen un
comportamiento normal, y el orden de las observaciones no muestra ninguna tendencia
aparente, lo cual permite afirmar la independencia de los resultados con respecto al orden de

experimentacion.
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4.2.3 METODOLOGIA DE SUPERFICIE DE RESPUESTA

Con base en los resultados de la etapa anterior, se procedid a definir un paso para el
procedimiento del steepest ascent en los factores de temperatura (A) y tiempo (B) de

annealing. Para esto se hall6 el modelo con variables codificadas, como sigue:

TWSME = 0.57295 + 0.23211 A +0.16702 B (4-1)

Del modelo se desprende que el desplazamiento en el factor A debe ser mayor, por lo

0.16702 :
tanto AA=1,AB=———=0.71957 . En variables naturales esto corresponde a 500°C y 24

0.23211

minutos. Los pasos hasta la temperatura de 600°C son los siguientes:

Tabla 4-10. Paso de mayor pendiente para el experimento.
Temperatura  Tiempo TWSME

(°C) (min) (%)
500 24 63.00
525 27 74.30
550 31 61.00
575 34 N.A
600 38 N.A

El valor de 600°C para la temperatura, se realiz6 con el objetivo de validar el
comportamiento obtenido en la Etapa 1.

Observaciones

- A partir de la temperatura de 575°C, se observo el problema de deformacion de los

espirales. Esto pudo ser debido al sobrecalentamiento del material.

- La mejor respuesta se encontré en el punto de 525°C y 27 minutos. Que se utilizd
como punto central de la nueva regién experimental, para el disefio factorial, que permitira

encontrar una nueva direccion.

Se realiz6 un experimento factorial, con el siguiente disefio:



Tabla 4-11. Factorial en el punto de cambio de pendiente
Temperatura

Observaciones

(°C)
500
550
500
550
500
550
500
550
525
525

Tiempo
(min)
24
24
30
30
24
24
30
30
27
27

TWSME
(%)
32.43
15.20
66.07
14.00
37.52
16.03
60.99
16.40
55.94
63.95
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- Se encontré que la curvatura es significativa. También se observo que al evaluar los

datos como un disefio de superficie de respuesta,

el modelo cuadratico es adecuado.

Confirmando asi, que el experimento ha llegado cerca de la regién 6ptima.

- El gréfico de contorno de la superficie de respuesta, sugiere que el éptimo debe estar

cerca del punto 515°C con 30 minutos de Annealing.

Tabla 4-12. ANOVA para la Tabla 4-11

Term
Constant
Temperatura
Tiempo
temperatura*tiempo
Ct Pt

Effect
0.3234
-0.3383
0.1406
-0.1450

S =
0.0349374

Coef
0.01235
-0.1692

0.0703
-0.0725
0.2761

R-Sqg =
98.61%

SE Coef
26.18
0.01235
0.01235
0.01235
0.02762

R-Sq(ad)) =
97.49%

0.000
-13.69
5.69
-5.87
10.00

0.000
0.002
0.002
0.000
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Figura 4-15. Gréfica de contorno del experimento. La temperatura esta dada en °C.

Para comprobar los resultados obtenidos, se realiza un nuevo experimento factorial, tomando
como punto central 525C y 27 minutos, ademas se agregaron 4 puntos aleatorios para
comprobar el comportamiento de la region. Los resultados se muestran en la Tabla 4-13

Tabla 4-13. Disefio del experimento de comprobacion de los resultados

DEF DEF

StdCr)rde Or\:lére]r CenterPt Blocks Tem[(aoe(::r;:ltura Tz;rm)o FRIO CAL TV\(/;)')\AE
(mm) (mm)

1 1 1 500 24 0.677 0.939 32.43
2 2 1 1 550 24 1.090 1.270 15.25
3 3 1 1 500 30 0.520 1.033 66.07
4 4 1 1 550 30 1.102 1.268 14.01
5 5 1 1 500 24 0.630 0.921 37.52
6 6 1 1 550 24 1.056 1.240 16.03
7 7 1 1 500 30 0.580 1.089 60.99
8 8 1 1 550 30 1.030 1.214 16.40
9 9 0 1 525 27 0.627 1.114 55.95
10 10 0 1 525 27 0.567 1.100 63.95
12 12 520 30 0.565 1.224 73.67
13 13 520 30 0.600 1.306 74.08
14 14 520 40 0.880 0.925 4.98
15 15 520 40 0.800 0.827 3.32

Se agregaron cuatro puntos mas dentro de la region de experimentacién para comprobar el

comportamiento dentro de ésta.
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Figura 4-16 . Grafica de contorno del disefio mostrado en la tabla 4-13.La temperatura esta

dada en °C y el tiempo en minutos.

Surface Plot of TWSME vs tiempo, temperatura
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Figura 4-17. Superficie de repuesta. Los datos del experimento mostrado en la Tabla 4-13. Lo

circulos rojos indican los puntos de experimentacion.
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Utilizando la herramienta “Optimizer’ del software estadistico Minitab, podemos ubicar un
estimado del punto maximo de respuesta. Para esto usamos como punto de aproximacion un
maximo de 75% de TWSME, comenzando a iterar desde 500 °C y 25 minutos de tratamiento
térmico. Los resultados obtenidos se muestran a en el Apéndice 4. Segun los resultados el
punto maximo de TWSME tiene un valor de 72.26% y se consigue con los valores de 514.14°C
y 30 minutos de tratamiento térmico. Podemos observar en el parametro de “Composite
Desirability” un valor de 0.89, estadisticamente hablando, este valor nos dice que tan cerca
estamos del valor de optimizacién que queriamos alcanzar, de 0 a 1 entre mas cerca de uno

estemos la respuesta obtenida sera mejor.

Al realizar un experimento en el punto logrado en el procedimiento del Optimizer, el TWSME
obtenido alcanzo un valor de 69.93%, cercano a la zona optima conseguida con la metodologia
de RSA.

4.2.4 DISCUSION DE RESULTADOS

En contraste con la metodologia usada por los autores referenciados en los articulos citados en
la seccién 4.1, la metodologia utilizada para esta investigacion proporciona evidencia para
presumir que no toda la informacion que podia ser obtenida en el proceso de experimentacion
fue tenida en cuenta. Los métodos en cuales se basa el disefio de experimentos y la superficie
de respuesta estan sustentados en una fuerte base estadistica, como lo es el disefio de
ANOVA, la cual nos permite detectar diferencias y cambios en el comportamiento de un
proceso y como estos cambios pueden afectar el valor de una respuesta, en este caso el
TWSME. Quedo demostrado por medio del procedimiento de ANOVA que los experimentos de
los autores citados eran unos desbalanceados, que solo cubren un rango de la amplia region

de experimentacion que un fenébmeno como el TWSME abarca.

Ademas no se tuvieron en cuenta en estos experimentos el efecto que podia producir en la
respuesta las interacciones entre los factores, la cual es una parte que debe considerarse muy
importante al momento de analizar un fenémeno como el TWSME. Aunque para el caso de
esta investigacion no resultaron significativas, las interacciones entre factores juegan un papel
importante al momento del andlisis de la respuesta obtenida, ya que estas pueden ser causa de

variabilidad en la respuesta, la cual sin un analisis con el que se puede detectar, pueden ser
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atribuidas a otros factores que no son los que realmente estan produciendo el cambio en la

respuesta.

Desde el punto de vista grafico, la metodologia de superficie de respuesta nos permite realizar
una busqueda organizada, sistematica Yy orientada hacia un punto especifico, teniendo en
cuenta que la mayoria de los fendbmenos que se presentan en la naturaleza tienen un
comportamiento de orden mayor al lineal, y sobre todo cuando se consideran mas de dos
factores. Una de las ventajas de el método de RSA es que la respuesta se puede mostrar de
forma que se puede visualizar facilmente donde se encuentran los puntos criticos del modelo
obtenido mediante la metodologia del disefio de experimentos. Asi se puede presenta mucha
mas informacién en un Gréfica de superficie de respuesta que en varios graficos lineales como
podemos comparar en las Figura 4-16 y 4-17 contra los gréaficos de respuesta de los articulos

citados en la seccion de Data Mining (Figura 4-7 y 4-8).

Al igual que la interaccién entre factores, el orden de experimentacién puede introducir una
variabilidad en la respuesta, la cual si no es detectada mediante las graficas de residuales
puede ser atribuida a cualquiera de los factores principales, produciendo esto conclusiones
erréneas. Es por eso que la metodologia utilizada precisa una aleatoriedad en el orden de
experimentacion, la cual muchas veces es pasada por alto para ahorrar tiempo al momento de
realizar los experimentos. Los autores citados en ningln momento mencionan que sus
experimentos fueron aleatorios, lo cual puede producir que parte de la respuesta obtenida

tenga un componente de variabilidad debido al orden de experimentacion que no se detecto.

4.3 TRATAMIENTOS TERMICOS Y TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION

4.3.1 MEDICION DE LAS TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION.

Las temperaturas de transformacion se midieron en cada punto experimental de la RSA,
con el animo de observar el comportamiento en cada etapa del proceso de busqueda del punto
optimo. La medicion se llevo a cabo mediante el método de resistencia temperatura y los

resultados obtenidos fueron como sigue:
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4.3.1.1 Nitinol sin trataminento térmico:

En este estado, sin someter el material a ningan tratamiento térmico, la relacién entre
temperatura y resistencia es casi lineal, y los valores de resistencia son mas altos que en los
siguientes dos estados. Esto se debe a que el material todavia tiene la configuracion cristalina
resultante del proceso de fabricacién, la cual contiene defectos acumulados, tales como las
dislocaciones, los cuales son reducidos en el tratamiento térmico para fijar la forma de trabajo
del material. Las temperaturas de transformacion se miden en los puntos en donde se observa
un mayor cambio en la pendiente de la grafica, tanto para el calentamiento como para el
enfriamiento, como se muestra en la Figura 4-18. Los valores obtenidos de las temperaturas de

transformacion se muestran en la Tabla 4-14.
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Figura 4-18. Grafica de resistencia eléctrica Vs. Temperatura. Se puede observar la relacién
lineal de temperatura y resistencia. Las temperaturas de transicion se miden en los cambios
abruptos de la grafica

4.3.1.2 Primer paso de RSA (600°C y 24 min.):

Al someter la muestra a un tratamiento térmico se observa que la resistencia del
material disminuye, y también se pueden observar cambios de pendientes pronunciadas, las
cuales demuestran el cambio de fase de martensita a austenita y viceversa. En los cambios de
pendiente tanto en la fase de enfriamiento como en la de calentamiento se aplica el método de
la interseccion de las dos tangentes. El mismo consta de trazar tangentes en los tramos donde
se presenta el cambio de pendiente y el intercepto de estas se toma como el valor de la
temperatura de transformacion correspondiente. (Figura 4-18). Los valores de resistencia
obtenidos en esta etapa (Tabla 4-14) son menores que en la anterior, esto se debe a que a
través del tratamiento térmico aplicado, se disminuye la cantidad de defectos provocados por el

proceso de fabricacién del material.
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Figura 4-19. Temperatura Vs. Resistencia Eléctrica para el primer paso de la RSA. Los
cambios en resistividad se hacen méas notorios.

4.3.1.3 Segundo paso de RSA (625°c y 27 min.):

La resistencia del material disminuye, y los cambios de pendiente en las etapas de
enfriamiento y calentamiento se presentan bien pronunciadas (Figura 4-19), mostrando los
respectivos cambios de fase de austenita a martensita y viceversa. De nuevo se usa el método

de la interseccion de las dos tangentes para calcular las temperaturas de transformacion, las
cuales se muestran en la Tabla 4-14.
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Figura 4-20. Temperatura Vs. Resistencia Eléctrica para el segundo paso del RSA.

Como se puede observar en la Tabla 4-14 las temperaturas de transformaciéon de las muestras
sometidas a tratamientos térmicos se desplazan a la derecha con respecto a las temperaturas
de la muestra original sin tratamiento térmico.

Tabla 4-14 Temperaturas de transformacién obtenidas por el método de temperatura-

resistividad.
Original Etapalde Etapa?2de
RSA RSA
My 36 61 62
Ms 58 66 67
A 70 119 104

A 96 124 111
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4.4 FRACCION DE MARTENSITA.

Calculadas las temperaturas de transformacion, y utilizando el modelo unidimensional de Liang-
Rogers descrito en el numeral 2.4.1 su puede ahora calcular la fracciébn de martensita presente
en cada etapa del proceso de RSA a las diferentes temperaturas de trabajo para el TWSME.

Para la aplicacion del modelo es necesario el calculo los siguientes parametros:

Tabla 4-15 Pardmetros usados en el modelo de Liang-Rogers.
M Ms  As At aa aw
Muestra inicial 36 58 70 96 0.12083 0.1428
Etapalde RSA 61 66 119 126 0.448799 0.628319
Etapa2de RSA 62 67 104 112 0.392699 0.628319

A partir de la Ecuacién 2-8 del modelo de Liang-Rogers, se obtiene la funcién correspondiente
para cada punto experimental, en el rango de temperaturas de M; a M, , y en el rango de As a
A, luego se completa la grafica agregando las lineas correspondientes a los valores de Oy 1 de
fraccion de martensita, tal como se escribe en el apartado 2.4.1 Al llevar todo esto a una grafica

se obtienen la Figura 4-21.
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Figura 4-21. Fraccion de martensita Vs. Temperatura. Modelo de Liang-Rogers. a) Material sin
tratamiento térmico. b) Etapa 1 de RSA y c) Etapa 2 de RSA

Como se puede verificar en Figura 4-21 la aplicacién de tratamiento térmico produce un

desplazamiento hacia la derecha en las temperaturas de transformacion, con respecto a las

calculadas en las condiciones iniciales del material. La diferencia es bastante notable si se

comparan las temperaturas de los estados subsecuentes de tratamientos térmicos, con las

condiciones iniciales. En la Figura 4-22 se puede observar esta diferencia.
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Figura 4-22. Temperaturas de transicion de los tres estados de la superficie de respuesta.
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5. CONCLUSIONES

Las principales conclusién derivadas de este trabajo de investigacion son las siguientes:
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El punto 6ptimo de TWSME obtenido con la metodologia de RSA y Disefio estadistico
de experimentos fue de 20 ciclos de entrenamiento con 514°C y 30 min. de tratamiento
térmico, con un valor de elongacion de alrededor de 72%.

El experimento realizado en este punto Optimo arroj6 un resultado de 69.92% de
TWSME, este valor resulté cercano al 6ptimo y mayor que los encontrados en las
referencias estudiadas.

Los factores relevantes resultaron ser el tiempo y la temperatura de tratamiento térmico,
mientras que el nimero de ciclo resulto no significativo.

El valor de TWSME obtenido resulto ser mayor que los obtenidos en las referencias
citadas.

El comportamiento de las temperaturas de transformacion se dio de la manera
esperada, en relacion al tratamiento térmico aplicado.

Con 20 ciclos de entrenamiento termomecanico se pudo obtener una buena elongacion
en los resortes del Nitinol utilizado en esta investigacion (hasta un 72%).

La metodologia de RSA permitié alcanzar un punto éptimo en un nimero reducido de
pasos (3) luego de los experimentos factoriales iniciales. Esto de muestra la eficiencia
de este método.

La aplicacion de un tratamiento térmico ejerce gran influencia en las temperaturas de
transformacion, tanto asi la diferencia entre las temperaturas de la muestra no tratada y
las tratadas es de entre 9°C y 30°C, mientras que entre las muestras tratadas la

diferencia va desde 1°C a 15°C.

RECOMENDACIONES

e Considerar méas factores para el disefio de experimentos, por ejemplo, didmetro del

alambre, velocidad aplicacion de la carga, uso de corriente alterna o directa.
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Estudiar aleaciones de Nitinol de diferentes composiciones.

Utilizar otros métodos de entrenamiento para el TWSME, y comprobar su influencia.

Investigar el TWSME en configuraciones diferentes a la de resortes.

Investigar el comportamiento del TWSME en otras formas de Nitinol, como barras,

tubos, laminas, etc.

Obtener las temperaturas de transicién por medio de otro método como el DSC
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APENDICE 1. Microestructura del Nitinol
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Figura A-6-1. Microestructura monoclinica del Nitinol (martensita)
(http://uweb.txstate.edu/~ag1327/Nitinol.htm)
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Figura A-6-2 Microestructura cubica del Nitinol (austenita)
(http://uweb.txstate.edu/~ag1327/Nitinol.htm)
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APENDICE 2. Disefio del experimento factorial

Tabla 6-1 . Disefio del experimento factorial en variables naturales.

70

TEMPERATURA | TIEMPO | CICLOS | TWSME Std Run Blocks | CenterPt

(°C) (min) (%) Order | Order

450 25 20 30.28 1 1 1 1
450 25 30 32.62 2 2 1 1
450 15 20 15.85 3 3 1 1
450 15 30 17.39 4 4 1 1
500 25 20 98.06 5 5 1 1
500 25 30 107.34 6 6 1 1
500 15 20 49.86 7 7 1 1
500 15 30 65.00 8 8 1 1
475 20 25 52.52 9 9 1 0
450 25 20 70.54 10 10 1 1
450 25 30 54.55 11 11 1 1
450 15 20 40.57 12 12 1 1
450 15 30 10.88 13 13 1 1
500 25 20 93.04 14 14 1 1
500 25 30 105.54 15 15 1 1
500 15 20 66.67 16 16 1 1
500 15 30 58.52 17 17 1 1
475 20 25 57.21 18 18 1 0




APENDICE 3. Datos recopilados

Tabla A2. Datos recopilados de la Figura 4-1

TIPO DE CORRIENTE DENSIDAD TIEMPO DE RESPUESTA ELONGACION

(A/mm?) (seg) (%)
DC 2,7574 = 0,1801
DC 3,5671 16,8212 51,3393
DC 4,6120 8,9327 60,4762
DC 6,3227 6,9023 67,0003
DC 6,7406 3,0166 65,1755
DC 8,4254 1,7570 59,6914
AC 3,1824 71,4652 -0,0451
AC 4,1752 56,0978 28,4777
AC 5,2847 26,8296 34,1277
AC 6,2482 23,4163 38,7023
AC 7,3869 19,7555 62,1112
AC 8,4090 13,9037 62,1112
AC 10,5112 12,6845 47,5818
AC 12,5549 11,4622 44,8916

AC 14,7153 10,7319 34,1277




72

APENDICE 4. Datos recopilados

Tabla A-3. Datos obtenidos de las figs. 4-7 y 4-8

TEMPERATURA[TIEMPO TWSME| [TEMPERATURA[TIEMPO TWSME| [TEMPERATURAITIEMPO TWSME
X CICLOS N CICLOS N CICLOS
) (seg) (%) (¢C) (seg) (%) (C) (seq) (%)
400,00 1,00 0,00 0,00 500,00 1,00 0,00 0,00 600,00 1,00 | 20,00 | 42,20
400,00 1,00 | 10,00 | 2,29 500,00 1,00 | 20,00 | 23,87 600,00 1,00 | 35,00 | 4506
409,99 190 | 20,00 | 12,22 500,00 1,00 | 3500 | 4525 600,00 1,00 | 50,00 | 47,35
400,00 1,00 35,00 | 18,90 500,00 1,00 50,00 | 48,50 500.00 100 2500 | 49.64
400,00 1,00 | 50,00 | 21,00 500,00 1,00 | 75,00 | 54,23 600.00 100 |100,00]| 53.65
400,00 1,00 | 75,00 | 23,29 500,00 1,00 |100,00| 57,09
600,00 1,00 |125,00| 55,75
400,00 1,00 |100,00| 23,48 500,00 1,00 |125,00| 55,75
600,00 1,00 |150,00| 56,52
400,00 1,00 |125,00| 24,06 500,00 1,00 |150,00| 56,71
600,00 1,00 |175,00| 54,61
400,00 1,00 |150,00| 25,97 500,00 1,00 |175,00| 57,85
600,00 1,00 |200,00| 57,66
400,00 1,00 |175,00| 25,77 500,00 1,00 |200,00 | 58,62
550,00 1,00 | 0,00 | 0,00 500,00 050 | 0,00 | 0,00
400,00 1,00 |200,00| 26,16 ) ) ) )
450,00 1,00 | 0,00 | 0,00 ) ) ) )
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 | 20,00 | 30,74
450.00 1.00 10.00 1.91 550,00 1,00 20,00 | 51,17
’ ’ ’ : 500,00 0,50 | 35,00 | 40,10
450,00 1,00 | 20,00 | 14,51 550,00 1,00 | 35,00 | 58,23
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 | 50,00 | 44,49
450,00 1,00 | 35,00 | 22,91 550,00 1,00 | 50,00 | 59,00
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 | 75,00 | 50,41
450,00 1,00 | 50,00 | 24,63 550,00 1,00 | 75,00 | 59,19
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 |100,00| 53,46
450.00 1.00 | 75.00 | 27.88 550,00 1,00 [100,00| 61,67
’ ’ : ’ 500,00 0,50 |125,00| 56,71
450,00 1,00 |100,00| 30,36 550,00 1,00 |125,00| 63,01
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 |150,00| 60,33
450,00 1,00 |125,00| 31,69 550,00 1,00 |150,00| 63,01
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 |175,00| 60,52
450.00 1.00 |150.00| 3055 550,00 1,00 |175,00| 62,43
’ ’ ’ ’ 500,00 0,50 |200,00| 60,52
450,00 1,00 |175,00| 31,69 550,00 1,00 |200,00| 61,86 £00.00 100 0.00 0.00
450,00 1,00 |200,00| 32,08 600,00 1,00 | 0,00 | 0,00 ’ ’ ’ ’
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TEMPEORATURATI(E';/IQF;OCICLOS TV\(/(ySOI)VIE
Q)
500,00 1,00 | 10,00 | 11,07
500,00 1,00 | 35,00 | 42,96
500,00 1,00 | 50,00 | 46,78
500,00 1,00 | 75,00 | 51,93
500,00 1,00 |100,00| 54,61
500,00 1,00 |125,00| 53,08
500,00 1,00 | 150,00 | 53,84
500,00 1,00 |175,00| 55,18
500,00 1,00 | 200,00 | 55,75
500,00 1,50 0,00 0,00
500,00 1,50 | 10,00 | 7,64
500,00 1,50 | 20,00 | 19,48
500,00 1,50 | 35,00 | 30,36
500,00 1,50 | 50,00 | 42,39
500,00 1,50 | 75,00 | 47,35
500,00 1,50 | 100,00 | 49,26
500,00 1,50 |125,00| 54,03
500,00 1,50 |150,00| 57,85
500,00 1,50 [175,00| 58,04
500,00 1,50 |200,00| 58,43
500,00 2,00 0,00 0,00
500,00 2,00 | 10,00 | 18,33
500,00 2,00 | 20,00 | 37,80
500,00 2,00 | 35,00 | 50,02
500,00 2,00 | 50,00 | 52,89
500,00 2,00 | 75,00 | 59,19

TEMPERATURATIEMPO TWSME| [TEMPERATURA|TIEMPO TWSME
(C) (seq) |~ M99 () (C) (seq) |~“HO9 ()
500,00 2,00 |100,00| 61,67 550 1 500 | 46,11
500,00 2,00 |125,00| 63,01 550 1 550 | 45,53
500,00 2,00 |150,00| 64,15 550 1 600 | 45,02
500,00 2,00 |200,00| 65,49 550 1 700 | 44,93
500,00 2,50 | 0,00 | 0,00 550 1 750 | 45,02
500,00 2,50 | 10,00 | 18,71 550 1 800 | 45,11
500,00 2,50 | 20,00 | 34,56 550 1 850 | 45,02
500,00 2,50 | 35,00 | 45,25 550 1 900 | 45,02

550 1 950 | 45,02
500,00 2,50 | 50,00 | 47,92 o5 n T aree
500,00 2,50 | 75,00 | 57,09 '
500,00 2,50 |100,00| 58,43 500 2 0 61,51
500,00 2,50 | 125,00 60,33 500 2 25 | 61,04
500,00 2,50 |150,00| 65,68 500 2 50 | 57,13
500,00 2,50 |175,00| 64,73 500 2 75 | 57,13
500,00 2,50 |200,00| 65,30 500 2 100 | 54,39
550 1 0 59.3 500 2 125 | 53,55
550 1 25 | 53.66 500 2 150 | 52,52
550 1 50 | 564 500 2 200 | 52,53
550 1 75 | 55,68 500 2 250 | 49,96
550 1 100 | 54,88 500 2 300 | 49,16
550 1 125 | 54,88 500 2 350 | 49,16
550 1 150 | 54,15 500 2 400 | 49,16
550 1 200 5415 500 2 450 49,16
550 1 250 | 50,06 500 2 500 | 49,16
550 1 300 | 48.82 500 2 550 | 49,16
550 1 350 | 48.18 500 2 600 | 46,01

500 2 650 | 46,01
550 1 400 | 46,11 200 : T aeor
550 1 450 | 46,11




APENDICE 5. Herramienta “Optimizer” de Minitab

Resultados de la herramienta “Optimizer” de Minitab.

Response Optimization
Parameters
Goal Lower Target Upper Weight Import
TWSME Maximum 0.5 0.75 0.75 1 1
Starting Point
temperatura = 500
tiempo = 25
Local Solution
temperatura = 514.141
tiempo = 30
Predicted Responses

TWSME = 0.722622 , desirability = 0.890487
Composite Desirability = 0.890487

Global Solution

temperatura = 514.141

tiempo = 30

Predicted Responses

TWSME = 0.722622 , desirability = 0.890487

Composite Desirability = 0.890487
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