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1. Introducere

Context.

Dezvoltarea tehnologiilor moderne a determinat o crestere semnificativa a interesului pentru materiale
si structuri capabile sa raspunda controlat la stimuli externi. Integrarea functionalitatilor mecanice,
electrice si termice in dispozitive miniaturizate a devenit o directie majora in cercetarea contemporana,
atat in ingineria materialelor, cat si in micro si nanotehnologii. Structurile subtiri si arhitecturile
multistrat au dobandit Tn acest context un rol esential, datorita versatilitatii, posibilitatii de miniaturizare
si compatibilitatii cu procesele avansate de fabricatie. Materialele inteligente, in special cele care fsi
modifica proprietatile sau forma sub actiunea unui stimul extern, reprezinta o categorie deosebit de
importanta pentru proiectarea sistemelor functionale moderne.

Motivatie.

Interesul pentru structurile subtiri functionale este alimentat de necesitatea obtinerii unor materiale si
dispozitive cu performante ridicate, stabilitate Tn exploatare si capacitate de integrare in sisteme
complexe. Variatia compozitiei, grosimii, secventei de depunere sau a tratamentelor aplicate permite
controlul fin al proprietatilor structurilor multistrat si al filmelor subtiri. Totodata, cerintele tot mai
stricte privind eficienta energetica, precizia si fiabilitatea impun metode avansate de realizare si
caracterizare. Motivatia tezei deriva din necesitatea de a integra intr-un cadru coerent procesele de
realizare, metodele de caracterizare si modelele predictive asociate structurilor subtiri functionale, cu
scopul de a fundamenta dezvoltarea unor arhitecturi optimizate pentru aplicatii avansate.

Obiective.

Obiectivul general al lucrarii este investigarea proceselor de realizare, caracterizare si modelare a
structurilor subtiri inteligente de tip grinda in consola (cantilever) alcatuite din filme din aliaje cu
memorie a formei depuse pe substrat prin pulverizare, cu scopul de a intelege si de a optimiza
comportamentul acestora Tn arhitecturi simple si multistrat. Obiectivele specifice vizeaza: dezvoltarea si
utilizarea metodelor experimentale de realizare a filmelor, punerea in functiune a echipamentelor
necesare, aplicarea tratamentelor termice adecvate, caracterizarea structurala, microstructurala,
compozitionala si functionald a structurilor subtiri, analiza transformarilor de faza prin Calorimetria
diferentiala cu baleiaj, dezvoltarea metodelor de evaluare a comportamentului electric si mecanic,
modelarea sistemelor film-substrat, bimorfe si trimorfe, identificarea factorilor de influenta si
optimizarea prin variatii compozitionale si arhitecturi multistrat.

Structura tezei.

Lucrarea este organizata in sase capitole, urmand un parcurs de la analiza stadiului actual al domeniului
(Capitolul 2) prin metodele si echipamentele experimentale (Capitolul 3), contributiile privind realizarea
filmelor (Capitolul 4), cercetarile privind simularea comportamentului cantileverelor din aliaje cu
memorie a formei depuse pe substrat (Capitolul 5), pana la concluziile finale, contributiile proprii si
directiile viitoare de cercetare (Capitolul 6).
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2. Studii privind aliajele cu memorie a formei si utilizarea lor in sistemele
microelectromecanice

Capitolul prezinta o sinteza a literaturii de specialitate privind sistemele microelectromecanice,
materialele active utilizate in aceste sisteme si, in mod particular, aliajele cu memorie a formei, cu
accent pe transformarea martensitica, pe parametrii de depunere prin pulverizare si pe principalele
directii de aplicare.

Sisteme microelectromecanice si materiale active.

Sistemele microelectromecanice (MEMS) integreaza componente mecanice, electrice si de procesare a
semnalului la scard micrometricd, permitand realizarea unor dispozitive cu functionalitate complexa si
dimensiuni reduse. Actionarea in MEMS poate fi realizata prin diverse principii, electrostatic,
piezoelectric, termic, magnetic, fiecare cu avantaje si limitari specifice. Aliajele cu memorie a formei se
remarca prin densitatea energetica ridicata si fortele de actionare superioare fata de celelalte
alternative, ceea ce le recomanda in mod special pentru microactuatoarele care impun deplasari mari si
sarcini ridicate la dimensiuni reduse.

Aliaje cu memorie a formei — generalitdti.

Aliajele cu memorie a formei sunt materiale care, dupa deformare, revin la forma initiala prin aplicarea
unui stimul extern termic [1]. Efectul de memorie a formei unidirectional, bidirectional sau
superelasticitatea reprezinta principalele manifestari functionale ale acestor materiale [2]. Aplicatiile
practice valorifica fie forta generata la revenire, fie deplasarea produsa, fie combinatia dintre stimul si
actionare, ceea ce confera aliajelor cu memorie a formei o versatilitate remarcabila in inginerie.

Transformarea martensiticd.

Comportamentul functional al aliajelor cu memorie a formei este guvernat de transformarea
martensitica termoelastica reversibila intre faza de Tnalta temperatura (austenitd, faza B2) si faza de
joasa temperatura (martensita, fazele B19 sau B19') [3].

Formele memorate de material sunt de fapt formele pe care acesta le are in starea martensitica,
respectiv austenitica. Transformarea are loc intr-un mod diferit fata de clasica transformare martensitica
cunoscutd de la oteluri. Tn cazul aliajelor cu memorie a formei, transformarea are loc nu prin ruperea
legaturilor dintre atomi ci prin alunecarea straturilor atomice intre ele. Un aspect caracteristic este acela
ca in cazul AMF transformarea este reversibila, ceea ce nu este posibil in cazul otelurilor. Martensita din
aliajele cu memorie a formei mai poate fi intalnita si sub denumirea de martensita termoelastica.

Prin racirea austenitei se obtine martensita maclata, formata din doua variante de martensita. O forta
exterioara va face varianta de martensita favorabil pozitionata sa creasca in volum fata de varianta
nefavorabil pozitionata rezultand intr-o martensita demaclata, cu o singura varianta. Martensita
demaclata este asociata materialului deformat, iar revenirea la forma initiala, deci in austenit3, se face
prin incalzirea acestuia (Figura 2-1).
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Transformarea se produce in doua intervale termice distincte, caracterizate prin patru puncte: Ms
(Martensita start) si Mf (Martensita finish) la racire, respectiv As (Austenita start) si Af (Austenita finish)
la incalzire, dupa cum sunt prezentate in Figura 2-2. Prezenta histerezisului termic, diferit pentru
sistemele NiTi fata de NiTiCu, determina comportamentul de actionare in cicluri complete de
incalzire-racire. Transformarea este asociata cu modificari ale proprietatilor termomecanice, electrice si
optice ale materialului, fapt ce permite detectarea ei prin multiple tehnici de caracterizare.
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Figura 2-1 Mecanismul transformarii Figura 2-2 Histerezisul si punctele caracteristice
martensitice, adaptat dupa [3]. transformarilor martensitice.

Aplicatii ale aliajelor cu memorie a formei.

Principalele directii de aplicare vizeaza conectica (imbinari cu strangere controlata) [4], actuatorica
(generarea de deplasari controlate termic), medicina (stenturi, cleme ortopedice, instrumente
endoscopice) [5], [6], [7], [8]; robotica de precizie si MEMS [9], [10], [11]. Tn domeniul
microactuatoarelor, structurile bimorfe de tip cantilever cu film AMF depus pe substrat rigid [12]
reprezinta configuratia cel mai frecvent studiata, datorita simplitatii fabricatiei si predictibilitatii
comportamentului de actionare. Arhitecturile multistrat extind posibilitatile de control al actionarii,
permitand generarea de platouri succesive sau actionari secventiale pe intervale termice extinse.

Obtinerea filmelor prin tehnica de depunere prin pulverizare in plasmd.

Pulverizarea este un proces de bombardare si desprindere a atomilor unui material sursa de catre ioni ai
unui gaz inert si depunerea acestora pe un substrat. Procesul se desfasoara in incinta vidata a
echipamentului de pulverizare, in aceasta se gasesc anodul si catodul unui circuit electric. Pe anod se
monteazd substratul pe care se va depune filmul iar pe catod se monteaza materialul sursa. Tn incintd se
introduce un gaz inert, de regula Ar, care are rolul de a mentine procesul de pulverizare (Figura 2-3 a).
Odata catodul incarcat negativ, toti electronii liberi din incinta vor fi accelerati in directia opusa acestuia
iar Tn calea lor se vor ciocni cu atomi de Ar. Tn urma coliziunii, atomul de Ar pierde un electron si devine
ion pozitiv (Figura 2-3 b) care va fi atras cu putere catre catod (Figura 2-3 c) unde, din nou, va avea loc o
coliziune, dar de aceasta data cu materialul sursa din care se vor desprinde atomi (Figura 2-3 d). Atomii
desprinsi vor calatori prin incinta, spre anod si se vor depune pe substrat (Figura 2-3 e). Electronii liberi
isi cauta calea de a se alatura ionilor de Ar, moment in care acestia devin din nou atomi si elibereaza



Universitatea

Politehnica
I0OSUD - Universitatea Politehnica Timisoara limisoara
Scoala Doctorali de Studii Ingineresti

energia castigata in urma alaturarii electronilor sub forma de fotoni (Figura 2-3 f), acesta fiind motivul

” L
|

pentru care incinta este “iluminata” in timpul pulverizarii (Figura 2-3 g).
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Figura 2-3 Procedeul general de pulverizare.

Parametri de depunere si influenta lor.

Depunerea prin pulverizare magnetron permite obtinerea de filme subtiri cu grosimi, compozitii si
microstructuri controlabile prin varierea parametrilor de proces: puterea de pulverizare [13], presiunea
gazului de lucru [14] sau temperatura substratului. Temperatura de depunere [15], [16] influenteaza
determinant gradul de cristalinitate al filmelor si, prin acesta, temperaturile de transformare si
proprietatile functionale. Depunerea la temperaturi joase produce filme amorfe sau partial cristaline,
care necesitd tratament termic ulterior pentru activarea transformarii martensitice.

Aplicatii ale filmelor din AMF

Filmele subtiri din AMF isi gasesc utilizare Tn mai multe categorii de dispozitive, o selectie de aplicatii
fiind prezentata in continuare, prin exemple din literatura de specialitate.

e Microsenzori. Transformarea de faza activata termic produce modificari ale proprietatilor
AMF — capacitatea de reflexie a luminii, rezistivitatea electrica — care pot servi ca
semnale de intrare in sisteme logice de control.

e Micropompe si microvalve. Diferenta dintre forma ,calda" si forma ,rece" a filmului
permite proiectarea unor elemente care obtureaza un orificiu intr-o stare si il elibereaza

5



Universitatea

Politehnica

I0SUD - Universitatea Politehnica Timisoara limisoara
Scoala Doctorala de Studii Ingineresti

in cealalta. Filmele pot functiona si ca membrane care, montate peste o cavitate,
pompeaza sau aspira un fluid in functie de directia concavitatii (Figura 2-4).

e Microgripere. Functioneaza pe baza a doua stari (deschis/inchis) corespunzatoare formei
reci, respectiv calde (Figura 2-5). Proprietatile AMF pot fi exploatate direct, gripperul fiind
realizat integral din material activ, sau indirect, prin mecanisme actionate de AMF.

Diafragma AMF

Camera pompei

3 Eee Beel RS \
¢ il
/

|

Valva intrare Valvi iesire
Figura 2-4 Schema de functionare a unei Figura 2-5. Microwrapper din AMF [10]
micropompe. Adaptat dupa [17], cu permisiunea reprodus cu permisiunea Elsevier.
Elsevier.

Concluzii capitol.

Analiza literaturii de specialitate a evidentiat ca aliajele cu memorie a formei reprezinta materialul de
electie pentru microactuatoarele MEMS care impun forte si deplasari mari. Temperatura de depunere si
compozitia aliajului sunt factorii cu cel mai mare impact asupra proprietatilor functionale ale filmelor
subtiri, iar arhitecturile multistrat deschid perspective semnificative pentru controlul profilului de
actionare.

Aplicatiile filmelor subtiri din AMF (microsenzori, micro-intrerupatoare, micropompe, microvalve,
microgripere si microelectrozi pentru achizitia semnalelor neurologice) ilustreaza versatilitatea acestor
structuri si confirma relevanta lor pentru integrarea in sisteme functionale complexe la scara
micrometrica.

Aceste concluzii au fundamentat directiile experimentale si de modelare abordate in capitolele
urmatoare.
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Capitolul descrie infrastructura experimentala utilizata in lucrare, metodele de realizare a filmelor subtiri
si tehnicile de caracterizare structurald, microstructurala, termica si functionala aplicate.

Realizarea si caracterizarea structurilor subtiri pe baza de aliaje cu memorie a formei presupune
parcurgerea unui lant metodologic bine definit, in care fiecare etapa conditioneaza calitatea si
interpretabilitatea rezultatelor urmatoare. De la alegerea si pregatirea substraturilor, continuand cu
depunerea filmelor in conditii controlate si pana la caracterizarea lor structurald, compozitionala si
functional3, fiecare pas implica echipamente si metode specifice ale caror particularitati trebuie
cunoscute si stapanite. Schema logica prezentata in Figura 3-1 sintetizeaza aceasta succesiune
metodologica, evidentiind legaturile dintre etape si rolul fiecareia in cadrul procesului de cercetare.

@r& directie cer@
| |
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Figura 3-1 Schema logica aplicatd in procesul de concept-realizare-caracterizare a filmelor.
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Depunerea filmelor prin pulverizare magnetron.

Filmele subtiri au fost realizate prin pulverizare magnetron. Au fost utilizate doua echipamente: un
sistem construit in cadrul Departamentului de Ingineria Materialelor si Fabricatiei din cadrul Universitatii
Politehnica Timisoara (UPT) (Figura 3-2) si un sistem comercial AJA International ORION 8 (Figura 3-3),
echipat cu patru tunuri de pulverizare si control automatizat al temperaturii substratului. Parametrii
principali de depunere: puterea aplicata pe tinta, presiunea gazului de lucru (argon), temperatura
substratului si durata depunerii au fost controlati si variati sistematic pentru a investiga influenta lor
asupra proprietatilor filmelor obtinute.

|

Figura 3-2 Echipament de Figura 3-3 Echipamentul de pulverizare DC Magneton
pulverizare DC Magnetron. ORION 8.

Preqdtirea substraturilor.

Substraturile utilizate au fost din siliciu (Si), polimida (Kapton), Upilex, Mo, Mica, sticld, si altele. Debitarea
substraturilor (Kapton, mica, si alte materiale pretabile pentru un laser de putere redusd) la dimensiunile dorite s-a
realizat cu echipamentul de marcare si taiere cu laser Trumpf TruMark Station 5000 echipat cu un LASER Trumpf
TruMark 3230 avand o putere de 7W si o lungime de unda A=532 nm (LASER Verde), diametru focar d.=24 pm,
distanta focald f=160 mm, distanta de lucru A=212 mm, inaltimea obiectivului B=36 mm, diametrul obiectivului
C=91,4 mm, camp de marcare D x D= 110 mm X 110 mm, si foloseste o lentila de tip F-Theta si o0 masa cu vid
pentru fixarea pieselor. in

Tabelul 3-1 sunt prezentate unele substraturi debitate prin aceasta metoda.

Tabelul 3-1 Exemple de substraturi debitate cu LASER.
Model Schita Kapton ‘ Mica
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Caracterizarea structurald prin difractie de raze X.

Analiza structurala a filmelor si a materialelor-tinta s-a realizat prin difractie de raze X (XRD), utilizand
difractometrul PANAlytical X'Pert3. Difractogramele obtinute au permis identificarea fazelor cristaline
prezente, faza cubica cu volum centrat B2 (austenita), martensita monoclinica B19' si martensita
ortorombica B19 si evaluarea gradului de cristalinitate al filmelor depuse. Interpretarea
difractogramelor a fost sustinuta de simulari realizate cu programul de vizualizare si analiza structurala a
cristalelor VESTA.

Caracterizarea microstructurald si compozitionald.

Microstructura si compozitia chimica a filmelor si a materialelor-tinta au fost investigate prin
microscopie electronica cu baleiaj (SEM), utilizand microscopul Tescan Vega 3LM. Analiza
compozitionala cantitativa a fost realizata prin spectroscopie de dispersie a energiei razelor X (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy — EDX), cu sistemul Bruker Quantax 200 integrat in microscopul
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electronic. Imaginile de microscopie electronica au permis identificarea morfologiei grauntilor, a
mecanismelor de crestere si a variatiilor compozitionale locale.

Calorimetria diferentiald cu baleiaj.

Temperaturile caracteristice ale transformarii martensitice: temperatura de start si de finish la racire
(Ms si Mf) si la incalzire (As si Af), au fost determinate prin calorimetrie diferentiala cu baleiaj (DSC),
utilizand echipamentul Perkin-Elmer DSC 7. Masuratorile au fost efectuate in cicluri complete de
incalzire si racire, permitand si extragerea profilului fractiei de martensita m(6) in functie de
temperatura, utilizat ulterior in modelele de actionare.

Profilometria.

Grosimea filmelor depuse a fost determinata prin profilometrie de contact, pe probe cu trepte realizate
prin mascarea partiala a substratului in timpul depunerii. Profilometrul a furnizat date cantitative despre
uniformitatea filmului si despre viteza de depunere in conditiile experimentale utilizate.

Dezvoltarea sistemului integrat de caracterizare functionald.

O contributie infrastructurala esentiala a lucrarii este dezvoltarea si validarea unui sistem integrat
(Figura 3-4) care permite Tnregistrarea a douda marimi functionale in functie de temperatura:
rezistivitatea electrica, prin metoda in patru puncte si deflectia capatului liber al cantileverului, prin
senzor laser punctiform OMRON ZX2-LD50. Temperatura probei este controlata prin module cu efect
Peltier, iar datele sunt achizitionate computerizat. Sistemul permite detectarea transformarilor de faza
pe baza variatiei rezistivitatii si cuantificarea simultana a capacitatii de actionare termomecanica,
oferind posibilitatea comparatiei directe cu predictiile modelelor dezvoltate in lucrare.

monitor OMRON ZX2-LDA

motor ajustare axa Z

senzor laser OMRON ZX2-LD50

sonde pentru masurarea
rezistentei electrice

proba

Figura 3-4 Dispozitivul de masurare a deflectiei si a rezistivitatii electrice in
filmele depuse pe substrat.
Concluzii capitol.

Infrastructura experimentala pusa in functiune acopera intregul lant de la depunerea filmelor pana la
caracterizarea lor structurald, microstructurald, termica si functionald. Sistemul integrat de caracterizare
functionala reprezintad o unealta original3, validata pe multiple configuratii film-substrat, care a stat la
baza tuturor experimentelor efectuate.

10
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4. Contributii la realizarea filmelor din aliaje cu memorie a formei prin
pulverizare magnetron

Capitolul prezinta caracterizarea compozitionala, microstructurala si structurala a materialelor-tinta
utilizate la pulverizare si a filmelor subtiri obtinute din acestea, impreuna cu analiza transformarilor de
faza identificate in filme.

Caracterizarea tintelor din aliaje cu memorie a formei.

Materialele-tinta utilizate cel mai frecvent au fost aliaje din familia Nichel-Titan (Ni-Ti), in variante
bogate in titan (Ti) si respectiv bogate in nichel (Ni), inclusiv o varianta superelastica si o tinta din familia
Titan-Nichel-Cupru (Ti-Ni-Cu).

Tintd NiTi bogatad in Ti. Analiza prin difractie de raze X a confirmat prezenta martensitei
monoclinice de tip B19', prin succesiunea de varfuri localizate in jurul valorii 26 = 40° (Figura
4-1). Analiza prin microscopie electronica cu baleiaj a evidentiat aspectele microstructurale ale
topografiei suprafetei, cu identificarea variantelor de martensita in doua zone distincte ale
suprafetei tintei.

Tintd NiTi bogatd in Ni. Analiza compozitionala a tintei NiTi bogate in Ni arata o compozitie
specifica starii austenitice. Analiza prin difractie de raze X pune in evidenta preponderent varful
austenitic specific structurii cristaline de tip B2 (Figura 4-2), confirmat ca fazda dominanta in
aceasta tinta.

600 300
500 250
400 _ 200
< =
5 rag
E 300 A E 150
=200 = 100
100 4 50
04 04
T T T T T T T T T T T T T T T T
30 40 50 60 70 80 20 30 40 50 60 70 80
26 20
Figura 4-1 Analiza prin difractie de raze X Figura 4-2 Analiza prin difractie de raze X
pentru tinta NiTi bogata in Ti in stare martensitica. pentru tinta NiTi bogata in Ni in stare austenitica.

Tinta TiNiCu. Microstructura aliajelor TiNiCu este influentata de compozitie; intrucat inlocuirea
Ni cu Cu poate interveni pe un interval compozitional mai larg, segregarea fazelor secundare nu
este neobisnuitd. Temperaturile de transformare ale acestor aliaje sunt mai stabile Tn raport cu
compozitia Ni/Cu fata de sistemul NiTi, unde raportul Ni/Ti are un efect mult mai pronuntat.
Microstructura tintei TiNiCu prezinta graunti poliedrici individualizati prin limite bine delimitate,
cu dimensiuni cuprinse intre 40 si 60 um. Sunt identificate precipitate bogate in Ti, iar analiza
compozitionald prin EDX arata variatii semnificative intre graunti si limitele acestora Figura 4-3.

11
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inregistrarea spectrului de difractie de raze X la temperatur3 ridicatd evidentiaza prezenta fazei
austenitice B2 (Figura 4-4).
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Figura 4-3 Microstructura si harta compozitionala a Figura 4-4 Analiza XRD a tintei Ti-Ni-Cu.

tintei Ti-Ni-Cu.

Caracterizarea tintelor dupd utilizarea la pulverizare.

Utilizarea repetata a tintelor in procesul de pulverizare magnetron produce erodari inelare specifice,
caracteristice geometriei cAmpului magnetic, vizibile pe suprafata tuturor tintelor investigate. Zona
inelara cu erodare maxima prezinta o concentratie mai ridicata in Ti fata de compozitia nominala (Figura
4-5). Aceasta redistributie compozitionala are consecinte directe asupra stoechiometriei filmelor depuse
si, implicit, asupra temperaturilor de transformare ale filmelor. Concluzia practica este ca stoechiometria
filmului nu corespunde intotdeauna compozitiei nominale a tintei si ca variatiile compozitionale ale
filmelor dintr-un lot la altul pot fi partial atribuite uzurii progresive a tintei.
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Figura 4-5 Analizéa compozitionald a tintei NiTi superelastic.
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Analiza compozitionald a filmelor depuse.

Compozitia filmelor TiNiCu a fost determinata prin analiza EDX si comparata cu cea a materialelor-tinta
corespunzatoare. S-a constatat o scadere sistematica a continutului de Ti in film fata de tinta, asociata
cu randamentul diferit de pulverizare al elementelor componente (Tabelul 4-1).

Tabelul 4-1 Analizd comparativa a compozitiei tintei si filmului Ti-Ni-Cu.

Element Ti Ni Cu
at% wt% at% wt% at% wt%
Tinta 59.32 53.65 26.77 29.64 13.91 16.71
Film 52.28 46.58 33.34 36.41 14.38 17.01

Caracterizarea structurald prin difractie de raze X a filmelor depuse.

Analiza structurala prin difractie de raze X, realizatd cu echipamentul Panalytical X'Pert®> MRD in
laboratorul UPT, a aratat ca gradul de cristalinitate depinde de tipul si compozitia substratului. Filmele
NiTi depuse pe Kapton (Figura 4-6 a), sau sticlad (Figura 4-6 b) nu au prezentat varfuri caracteristice
transformarii martensitice nici la incilzire, nici la ricire. in schimb, filmele NiTiCu depuse pe sticl3 (Figura
4-6 c) au evidentiat clar varfurile martensitice, in timp ce pentru filmele depuse pe Kapton (Figura 4-6 d)
transformarea de faza nu a fost la fel de evidenta, observandu-se doar o cristalizare partiala.

500
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‘Lé €00 ;2_-3 300WMW1WMA“WMWW MM
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b) NiTi pe sticla d) NiTiCu pe Kapton

Figura 4-6 Analiza XRD pentru filmele depuse pe sticla si Kapton.

Microstructura filmelor depuse.

Cresterea filmelor depuse prin pulverizare se concretizeaza prin formarea unei structuri dense, a carei
morfologie in sectiune transversala se evidentiaza sub forma de graunti columnari (Figura 4-7).
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Figura 4-7 Graunti columnari ai filmelor depuse pe substrat.

Concluzii capitol.

Caracterizarea microstructurala si compozitionala a tintelor si a filmelor depuse a evidentiat o serie de
particularitati determinate de natura aliajului, de parametrii de depunere si de interactiunea dintre film
si substrat. Analiza fazelor prezente, a morfologiei suprafetei si a mecanismelor de crestere a permis
corelarea conditiilor de procesare cu proprietatile structurale ale filmelor obtinute, furnizand informatii
esentiale pentru intelegerea comportamentului functional al acestora in arhitecturile studiate.
Principalele observatii sunt sintetizate Tn continuare:

o Tinta NiTi bogata in Ti a aratat o structurd martensitica B19’, confirmata prin XRD si DSC.
o Tinta NiTi bogata in Ni s-a dovedit a fi austenitica, cu faza B2 stabila la temperatura
ambianta.

o Tinta Ti-Ni-Cu a prezentat graunti poliedrici bine delimitati, dar cu variatii

compozitionale la limite si segregari bogate in Ti.

o Dupa pulverizare magnetron, tintele au suferit erodari inelare si modificari locale de
compozitie, ceea ce a dus la diferente de stoechiometrie in filme.

o Filmele depuse au ramas amorfe la temperaturi joase, dar la temperaturi ridicate au
cristalizat, punand in evidenta fazele B2, B19 si B19'.
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Capitolul constituie nucleul contributiilor originale si reuneste opt studii publicate privind modelarea,
optimizarea si caracterizarea experimentala a microactuatoarelor de tip consola cu filme din aliaje cu
memorie a formei (AMF), dar si alte experimente si cercetari nepublicate, organizate in subsectiuni
corespunzatoare fiecarei lucrari.

Stabilirea factorilor de influentad.

Cercetarea prezinta compozitia aliajului si grosimea filmului activ ca factori care influenteaza
comportamentul de actionare al structurilor bimorfe. Se considera varierea acestor doi factori, dar se
mentine grosimea si materialul substratului, temperatura de depunere si lungimea consolei fixe. Pe baza
analizei parametrice, s-a stabilit ca variatia grosimii filmelor depuse sau a compozitiei aliajului joaca un
rol important in proiectarea actuatorilor, aratand ca variatii mici ale continutului de Ni (intre 48% si 51%)
conduc la diferente vizibile in pozitia intervalului de transformare si in amplitudinea deflectiei, cu
intervalul critic 50-51% Ni: aici apar cele mai mari diferente de temperatura de actionare si de deflectie,
ceea ce confirma sensibilitatea ridicata a materialului la rafinarea compozitiei. Grosimea filmului (df)
influenteaza amplitudinea deflectiei, dar tendinta generald ramane aceeasi: curbele prezinta o crestere
brusca in zona de transformare martensitd—austenita. Rezultatele grafice sunt prezentate mai jos in
Figura 5-1, Figura 5-2 si Figura 5-3.
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Optimizarea sistemului de explorare pentru extinderea cercetdrii inovative.

Aceasta cercetare prezinta o analiza parametrica sistematica a factorilor care influenteaza amplitudinea
deflectiei cantileverelor bimorfe NiTi pe substrat de siliciu (Si), realizata prin serii de modelari numerice.
Parametrii variati au fost: grosimea substratului (ds = 50, 100 si 200 um), grosimea filmului activ depus
(df), temperatura de depunere (TD = 400, 500 si 600°C) si lungimea consolei (L = 1-25 mm). Din analiza
rezultatelor obtinute au reiesit patru concluzii principale. Tn primul rand, temperatura de depunere
influenteaza direct amplitudinea deflectiei: filmele depuse la 600°C produc deflectii maxime mai mari
fatd de cele depuse la 400°C, efectul fiind mai pronuntat la substraturi mai subtiri. Tn al doilea rand,
exista o grosime optima a filmului la care deflectia atinge un maxim, cresterea ulterioara a grosimii
rigidizeazd structura si diminueazd efectul de actionare. Tn al treilea rand, substraturile mai subtiri (50
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P

um) permit amplitudini de deflectie mai mari fata de substraturile groase (200 um), care limiteaza
deformarea. Rezultatele sunt reprezentate grafic in Figura 5-4.
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Figura 5-4 Influenta grosimii filmului, a grosimii substratului si a temperaturii de
depunere asupra amplitudinii deflectiei pe parcursul transformarii martensitice.

in al patrulea rand, amplitudinea deflectiei creste odata cu lungimea consolei, dupd cum este prezentat
in Figura 5-5, unde se observa ca indiferent de temperatura de depunere, grosimea filmului sau
grosimea substratului, cresterea lungimii duce la cresterea deflectiei.
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Figura 5-5 Dependenta amplitudinii deflectiei pe parcursul transformarii martensitice pentru diferite
grosimi ale filmului, diferite grosimi ale substratului si pentru diferite temperaturi de depunere.

Modelele construite in aceasta etapa, dezvoltate pentru sistemul NiTi dar adaptabile oricarui sistem de
aliaje prin modificarea datelor de intrare, cristalizeaza bazele pentru investigarea sistematica a
capacitatii de actionare in functie de compozitie si parametrii de depunere.

Optimizarea materialelor prin distributii compozitionale de filme subtiri.

Lucrarea introduce metodologia bibliotecilor compozitionale realizate prin pulverizare simultana din
tinte elementare, care permite explorarea rapida a unui numar mare de compozitii dintr-un singur
proces de depunere. Metoda a fost aplicata sistemelor Titan-Niobiu (Ti-Nb) si Titan-Niobiu-Platina (Ti-
Nb-Pt). Tn cazul sistemului TiNb distributia compozitionald pe o lungime de 90 mm permite identificarea
unor puncte unice din punct de vedere compozitional, Tncepand cu un raport aproximativ Ti:Nb de 9:1 si
incheind cu un raport de aproximativ 1:9 (Figura 5-6). Figura 5-7 arata o minibiblioteca a sistemului
TiNbPt a carui rezistivitate electrica este direct influentata de raportul elementelor.

Gradient Ti [wt%] 231 38 638

Gradient Nb [wt%] 8,63

Gradient Pt [wt%]

Continut Ti [wt%]
[%IM] gN Inuijuod

Rezistenta [Q] 0,0493 | 0,0385 | 0,035

y u T T T T
-0 0 10 20 30 40 S0 60 70 80 90

Distanta [mm]

Figura 5-7 Mini-biblioteca in sistemul
Ti-Nb-Pt

Figura 5-6 Reprezentare grafica a
distributiei de Nb si Ti.

Validarea experimentald a modelului de predictie.

Modelul de actionare a fost validat prin compararea predictiilor cu masuratori efectuate pe probe fizice:
cantilevere bimorfe cu filme din aliaj Ni-Ti depuse pe substrat de polimida (Kapton) la temperaturi de
450, 500 si 600°C (Figura 5-8). Concordanta apropiatd obtinuta intre valorile simulate si cele masurate

17



Universitatea

Politehnica

I0SUD - Universitatea Politehnica Timisoara limisoara
Scoala Doctorala de Studii Ingineresti

confirma aplicabilitatea modelului pentru proiectarea microactuatoarelor si reduce semnificativ efortul
experimental necesar optimizarii.
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[
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2000 n

\ \( 5 1000 -

400 450 560 5'50 5!‘)0 650
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a) metoda de mdsurare a b) prezentarea celor trei probe c) grafic comparativ intre valorile masurate si cele
deflectiei pe proba. masurate. modelate.

Deflectia [pm]

Figura 5-8 Comparatie a deflectiei masurate si modelate.

Sisteme de micro-actionare bazate pe filme cu transformare de fazd. [18]

Lucrarea sintetizeaza principiile de proiectare ale microactuatoarelor bimorfe cu filme din aliaje cu
memorie a formei. Odata ce filmele austenitice incep sa se transforme in martensita, apare o variatie a
deflectiei capatului liber al cantileverului. Temperatura de depunere influenteaza semnificativ
amplitudinea deflectiei, filmele depuse la temperaturi ridicate generand variatii mai mari fata de cele
depuse la temperatura camerei. Varierea compozitiei aliajului Ti-Ni permite controlul pozitiei termice a
intervalului de transformare, oferind posibilitatea adaptarii actionarii la domenii de temperatura
specifice. Rezultatele modelarii demonstreaza importanta proprietatilor termoelastice ale filmului in
generarea actionarii in microactuatoarele de tip cantilever pe baza de filme din aliaje cu memorie a
formei.

Actionare bazatd pe transformdri de fazd in arhitecturi micro-strat. [19]

Lucrarea extinde analiza de la structurile monostrat la arhitecturile bistrat si tristrat cu temperaturi de
transformare diferite. Utilizand parametrii din Tabelul 5-1, s-au efectuat modelari ale comportamentului
la deflectie pentru actuatori multistrat si s-a demonstrat ca prin proiectarea stratificarii se pot genera
platouri de actionare distincte sau actionari secventiale distribuite pe intervale termice extinse (Figura
5-9).

Tabelul 5-1 Parametrii microactuatoarelor NiTi/Si de tip consola utilizati in simulare, considerand ca depunerea s-a
efectuat la aceeasi temperaturd pentru toate filmele.

Stratul 1 Stratul 2 Stratul 3 Figura
s
S 3
w3 g 2= ) o @
‘3 g 73 g §_ g E w o g E w G § 'E' ©w G
8 o S o= 8 3 = 8 = = 8 = =
22 Il 5= 5= 5=
&F a G} (C] (C)
=
Mono strat 100 1 60 - - - - Figura 5-9 a
Dublu strat 100 0.5 60 0.5 80 - - Figura 5-9 b
Triplu strat 100 0.333 60 0.333 20 0.333 -20 Figura 5-9 c
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Figura 5-9 Simulari deflectie-temperatura pentru structuri bimorfe cu film din aliaj cu
memorie de forma depus pe un substrat ne-transformabil.

Studiul influentei caracteristicilor substratului asupra deflectiei actuatorilor bimorfi. [20]

Lucrarea investigheaza sistematic influenta proprietatilor termoelastice ale substratului: modulul lui
Young si coeficientul de dilatare termica asupra deflectiei termice a cantileverelor bimorfe cu film Ni-Ti
urmarind maximizarea amplitudinii actionarii prin alegerea adecvata a materialului substratului.

S-au stabilit in vederea modelarii, un actuator bimorf de tip cantilever cu urmatoarele caracteristici: 20
mm lungime, 100 um grosimea substratului si 4 mm |atime iar temperatura de depunere este
considerata 400°C. Pentru a analiza optimizarile pentru o aplicatie specifica de micro-actionare,
influenta proprietatilor termoelastice asupra actiondrii a fost studiata pentru mai multe cazuri, cum ar fi:

Coeficientul de dilatare termica a filmului din AMF mai mic decét cel al substratului (0L sma<0s).

Film de NiTi depus pe substrat de Si sau Polimida.
Coeficientul de dilatare termicd a filmului din AMF egal cu cel al substratului (Osma=0s).

Film de NiTi depus pe substrat de Ti si Ni.
e Coeficientul de dilatare termica a filmului din AMF mai mare decat cel al substratului

(asma>0s). Film de NiTi depus pe substrat de otel inoxidabil 304 sau Mo.
Tn Figura 5-10 sunt prezentate rezultatele obtinute in urma model3rii. Asa cum era de asteptat, se
observa o crestere constanta a actionarii in timpul transformarii de faza odata cu cresterea grosimii
filmului de NiTi. Marimea deflectiei este de asemenea influentata de nepotrivirea dintre constantele
termoelastice ale filmului din AMF si ale substratului.
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Filmul depus la 400°C pe substrat de Si prezinta o actionare semnificativ mai mare comparativ cu cel
depus la aceeasi temperatura pe substrat de Ti, in timp ce filmul depus pe Mo este intr-o gama
apropiata cu cel depus pe Ti. Diferenta dintre parametrii termoelastici ai Si si cei ai NiTi este cea mai

mare pe cand diferenta dintre cei ai Ti si cei ai NiTi este cea mai mica.
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Tn cazul actuatoarelor cu substrat cu coeficient de dilatare mai mare decét cel al filmului, deflectia se va
realiza prin deplasarea varfului cantileverului inspre film. Pentru cazul in care coeficientul de dilatare
este mai mare la film decat la substrat, varful cantileverului se va deplasa inspre substrat.
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Figura 5-10. Modelarea deflectiei pentru filme NiTi depuse la 400°C in grosimi de 1, 2, 5,
10 pm pe substraturi de 100 pm grosime.
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Din rezultatele modelarii prezentate in Figura 5-10 se pot extrage informatii referitoare la deflectia
maxima a fiecarui tip de cantilever functie de grosimea filmului depus. Astfel, Tn Figura 5-11 sunt
prezentate valorile maxime ale deflectiei cantileverelor prezentate anterior, functie de grosimea filmului
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depus pe fiecare tip de substrat.
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Figura 5-11 Deflectia maxima pentru modelarea cantileverelor cu filme NiTi depuse la
400°C in grosimi de 1, 2, 5, 10 um pe substraturi de 100 ym grosime.

Rezultatele arata ca selectia materialului de substrat este un instrument de proiectare la fel de
important ca si compozitia filmului activ (Figura 5-12). Substratul Upilex prezinta un comportament
special: diferenta mare dintre modulul de elasticitate al filmului si al substratului conduce la rasucirea
cantileverului la deflectii mari, inversand aparent directia de deflectie (Figura 5-13). Trecerea de la
substratul de Si la cel de Kapton determina inversarea directiei de curbura, fenomen confirmat atat

experimental, cat si prin modelare.
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Figura 5-12. Grafic comparativ pentru deflectiile maxime

Figura 5-13
pentru diferite materiale de substrat si grosimi de filme depuse.

Comportament specific de
deflectie pentru cantilever
bimorf cu Es<<Es.

Proiectarea modulelor de micro-actuator cu actionare secventiald. [21]

Lucrarea propune si analizeaza, prin modelare, conceptul blocurilor de microactuatori cu actionare
secventiald, alcatuite din cantilevere cu filme Ni-Ti cu continut de Ni cuprins intre 48,5% si 51%. Precum
este prezentat in Figura 5-14, fiecare dintre cele 6 cantilevere ale blocului are depus, un film NiTi cu
continutul de Ni de 48.5 %, 49.0%, 49.5%, 50.0%, 50.5% si 51.0%, grosimea filmelor este de 1.2 um,
substratul este considerat a fi Si cu grosime de 100 um iar dimensiunea cantileverelor 20 mm lungime si
4mm latime. Totodata, temperatura de depunere a filmelor pe substrat este considerata a fi 500°C. O
prima concluzie este aceea ca temperaturile specifice: As, Af, Ms, Mf; sunt influentate direct de
continutul de Ni din filmul depus. Tn Figura 5-15 este reprezentata influenta continutului de Ni asupra
temperaturilor de transformare de faza. In cazul filmelor cu continut de Ni de 48.5 %, 49.0% si 49.5%

temperaturile difera foarte putin, pe cand in cazul filmelor cu 50.0%, 50.5% si 51.0% continut de Ni,
diferentele incep sa creasca.

Incalzire
| == Racire

- Nis10%

o Nis0.5%
J Nis0.0%

f Ni495%

/ Ni49.0%

Y Nigss%

Deflectia [um]

Film
Substrat B8 T3 T y g 480

Temperatura [°C]

Figura 5-14 Bloc de actuatoare modelat

Figura 5-15 Reprezentare graficd a deflectiei
[21]- V. Bolocan-coautor.

actuatorilor, cu scopul de a evidentia influenta
continutului de Ni asupra temperaturilor de
transformare de faza [21]- V. Bolocan-coautor.
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O alta abordare a acestei cercetari a fost sa se stabileasca profilul de actionare al fiecarui cantilever din
bloc la o temperatura constanta. Astfel, am efectuat simulari si interpretari grafice pentru blocul de
actuatori la temperaturile de 25°C (Figura 5-16, a) si 50°C (Figura 5-16, b). Rezultatele obtinute arata ca
la temperatura de 25°C, filmele cu 48,5% Ni-49,5% Ni se afla in stare martensitica si nu se observa
deflectie diferita pe fluxul de incalzire sau racire; o foarte mica diferenta de deflectie intre fluxurile de
temperatura se nregistreaza la filmul cu 50% Ni; filmul cu 50,5% Ni este singurul care se afla in proces
de transformare la temperatura de 25°C, prezentand histerezisul specific intre fluxurile de incalzire,
respectiv racire; iar filmul cu 51% Ni se afla in stare austenitica la aceasta temperatura. La temperatura

de 50°C, in afara de filmul cu 51% Ni, care se afla inca in stare austenitica, toate filmele prezinta
histerezis intre fluxurile de temperatura.
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. 5 = e @ & o Profil [u. a.]
Profil [u. a.]
a) 25°C.

b) 50°C.
Figura 5-16 Profilul de actionare al cantileverelor blocului, la temperaturile de: a) 25°C, b) 50°C [21]- V
Bolocan-coautor.

Plecand de la blocul modelat anterior, s-a simulat si comportamentul individual al fiecarui cantilever in
cazul expunerii fiecaruia la temperaturi diferite dar considerand ca toate filmele au aceeasi compozitie
NisoTiso. Astfel, Tn Figura 5-17 sunt reprezentate grafic profilurile de deflectie ale celor 6 cantilevere ale
blocului considerandu-le expuse la temperaturi de 20°C, 40°C, 60°C, 80°C, 100°C si 120°C.
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Figura 5-17 Profilul de actionare al cantileverelor blocului la temperaturi diferite [21]- V. Bolocan-
coautor.

S-a demonstrat ca intervalul compozitional 50-51% Ni determina cele mai mari variatii ale temperaturii
de transformare si ca fiecare element al blocului se activeaza independent la temperatura sa specifica
de transformare, fara a perturba elementele vecine.

Modelarea actiondrii secventiale prin utilizarea filmelor multistrat cu proprietdti diferite. [22]

Lucrarea analizeaza comportamentul cantileverelor bimorfe cu lungimea de 20 mm, alcatuite dintr-un
substrat de Si cu grosimea de 100 um si filme din aliaj cu memorie a formei, cu variatii ale
temperaturilor de transformare si ale grosimilor.

Rezultatele simularilor pentru patru situatii distincte, in care intervalele de transformare martensitica
ale celor doud straturi din film diferd cu 25°C, 40°C, 80°C si 120°C, sunt prezentate in Figura 5-18. in
cazul actuatorului la care s-au depus doua filme din AMF cu o diferenta de temperatura a transformarii
martensitice de 25°C (Figura 5-18a): comportamentul general al cantileverului se apropie foarte mult de
cel al unui film omogen. Deflectia capatului liber nu prezinta variatii majore, ci doar mici inflexiuni in
panta curbei de actionare, in intervalul de transformare. Valoarea totala a deflectiei este usor mai mica
decat in cazul filmului omogen, deoarece transformarea dintr-un strat incepe imediat dupa ce
transformarea din celalalt strat se incheie, ceea ce face ca efectele sa se suprapuna partial si sa nu se
distinga clar.

Atunci cand diferenta dintre temperaturile de transformare ale celor doua straturi creste la 40°C (Figura
5-18b): curba deflectiei in functie de temperaturd se modifica vizibil. Intre cele doud transformari apare
un platou: primul strat isi epuizeaza capacitatea de actionare, iar al doilea nu a inceput inca sa se
transforme. in aceastd zond intermediard, comportamentul seamana cu cel al unui bimetal clasic, pana
la initierea transformarii in al doilea strat. Totodata, deflectia totala scade suplimentar, deoarece
tensiunile interne din actuator influenteaza raspunsul, iar contributia bimetalica modifica distributia
stresului.

Pentru diferente si mai mari, de 80°C si 120°C (Figura 5-18c si Figura 5-18d): fenomenul observat
anterior se amplifica. Deflectia totala se reduce considerabil, iar curba de actionare devine mai
fragmentata, cu secvente distincte corespunzatoare fiecarui strat. Practic, fiecare strat contribuie
separat la actionare, iar efectul global este o succesiune de pasi, nu o crestere continua.
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Figura 5-18 Graficele simularii deflectiei pentru actuatoare bimorfe cu dublu strat de AMF cu
temperaturi de transformare martensitica diferite.

Un alt aspect esential care influenteaza comportamentul actuatorului dublu-stratificat este grosimea
straturilor depuse. Pentru a evidentia acest efect, au fost realizate simulari in cazul unui cantilever la
care diferenta dintre temperaturile de transformare martensitica ale celor dou§ straturi este de 40°C. in
cadrul acestor simulari, primul strat a fost denumit Strat A, iar al doilea Strat B.

in situatia in care Stratul A si Stratul B au grosimi egale (Figura 5-19a), de 1 um fiecare, deflectia
capatului liber se distribuie aproape uniform intre cele doua transformari. La temperaturi diferite,
fiecare strat contribuie In mod similar la actionarea total3, iar curba deflectiei prezinta doua trepte
apropiate ca amplitudine. Practic, raspunsul global seamana cu cel al unui film omogen, dar cu doua

intervale distincte de transformare.

Cand Stratul A are grosimea de 2 um si se transforma la temperatura mai ridicata, iar Stratul B are
grosimea de 1 um si se transforma la temperatura mai joasa (Figura 5-19b), comportamentul se schimba
vizibil. La racire, Stratul A este primul care se transforma si, datorita grosimii sale mai mari, elibereaza o
cantitate de stres mult mai mare. Aceasta se traduce printr-o deflectie accentuata in intervalul sdu de
transformare. Ulterior, Stratul B contribuie cu o deflectie mai mica, completand raspunsul total.
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n scenariul invers, cand Stratul A are grosimea de 1 pm si se transform3 la temperaturd mai ridicats, iar
Stratul B are grosimea de 2 um si se transforma la temperaturd mai joasa (Figura 5-19c), deflectia
maxima se nregistreaza in intervalul de transformare al Stratului B. Stratul subtire (A) are un efect
limitat, iar raspunsul global este dominat de stratul gros (B), care actioneaza puternic la temperaturi mai

scazute.

O situatie extrema apare atunci cand Stratul A are doar 0,2 um grosime si se transforma la temperatura
mai ridicata, iar Stratul B are grosimea de 2 um si se transforma la temperatura mai joasa (Figura 5-19d).
n acest caz, contributia Stratului A este aproape neglijabild: deflectia generata este foarte mic3, iar
raspunsul semnificativ apare abia cand Stratul B incepe sa se transforme. Practic, comportamentul
actuatorului este dictat aproape exclusiv de stratul gros, in timp ce stratul subtire joaca doar un rol

secundar.
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Figura 5-19 Graficele simularii deflectiei pentru actuatoare bimorfe cu dublu strat cu
grosimi diferite ale straturilor de AMF.

Analiza realizata demonstreaza ca prin proiectarea atenta a stratificarii — alegerea compozitiei, a
temperaturilor de depunere si a grosimilor — se poate controla si regla raspunsul actuatorului. Astfel, se
deschide posibilitatea dezvoltarii unor micro-actionari secventiale, adaptate aplicatiilor care necesita
raspunsuri multiple sau modulare.
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Modelarea si caracterizarea actiondrii structurilor bimorfe cu film de TiNiCu depus prin pulverizare
magnetron. [23]

Lucrarea este o continuare a studiilor anterioare care au tratat preponderent aliajele binare si prezinta
caracterizarea tintelor si filmelor ternare TiNiCu dar totusi pastreaza si aliajele NiTi, depuse pe substrat
de Si, sticla si Kapton 1n paralel cu utilizarea modelelor de simulare existente in literatura de specialitate.

Filmele subtiri Ni-Ti si Ti-Ni-Cu au fost depuse prin pulverizare magnetron pe substraturi de siliciu,
Kapton® HN si sticld, obtindndu-se structuri bimorfe film/substrat destinate studiului actionarii termice.

Un aspect important observat a fost acela ca in cazul filmelor NiTi depuse la temperaturi diferite, filmele
cu cristalinitate scazuta (depuse la temperaturi mai scazute) au fost capabile de o deflectie mult mai
redusa comparativ cu predictia modelului utilizat, ceea ce inseamna ca modelul nu tine cont de gradul
de cristalinitate al filmului ci considera ca acesta este complet cristalin indiferent de temperatura de
depunere. Analiza comparativa este reprezentata grafic in Figura 5-20.
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Figura 5-20 Deflectia functie de temperatura a actuatoarelor cu filme de NiTi depuse pe substrat de Si la
temperaturi diferite (6o=350°C; 450°C; 550°C). [23]- V. Bolocan-coautor.

Cercetdri privind realizarea si caracterizarea structurilor bimorfe cu filme din aliaje cu memorie a formei.

[24]

Lucrarea investigheaza depunerea filmelor TiNiCu pe substraturi de sticla prin pulverizare magnetron la
temperatura camerei. Sectiunile transversale ale filmelor evidentiaza grosimi de aproximativ 1 um sio
structura densa. Difractia de raze X a confirmat ca filmele sunt partial cristaline, prezentand reflexii
corespunzatoare martensitei ortorombice B19. Tratamentul termic de recoacere la 370°C nu a condus la
modificari semnificative ale gradului de cristalinitate, indicand ca temperaturi mai ridicate sunt necesare
pentru cristalizarea completa a filmelor depuse la temperatura camerei (Figura 5-21).
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3 4

Figura 5-21 Profile de difractie de raze X pentru filmele Ti-Ni-Cu depuse la temperatura camerei (sus) si
ulterior recoapte la 370 °C (jos). [24]- V. Bolocan-coautor.

Concluzii capitol.

Performanta functionald a microactuatoarelor bimorfe cu filme din aliaje cu memorie a formei (AMF)
este guvernata de interactiunea complexa dintre proprietatile filmului, ale substratului si conditiile de
procesare. Modelele de predictie validate experimental confirma ca deflectia depinde simultan de
compozitia aliajului, grosimea filmului si a substratului, temperatura de depunere si lungimea consolei.
Arhitecturile multistrat permit modularea raspunsului actuatorului prin generarea de platouri de
actionare si actionari secventiale pe intervale termice extinse, fata de actionarea brusca specifica
filmelor monostrat. Proprietatile termoelastice ale substratului determina decisiv atat amplitudinea, cat
si directia curburii, selectia materialului de substrat constituind un instrument de proiectare la fel de
important ca si compozitia filmului activ. Blocurile de microactuatori cu filme de compozitii diferite pe
acelasi substrat demonstreaza fezabilitatea actionarilor secventiale independente. Aliajul TiNiCu s-a
confirmat ca alternativa viabila fata de NiTi clasic, cu histerezis termic mai ingust si temperaturi de
transformare ajustabile. Explorarea combinatoriala prin biblioteci cu gradient compozitional accelereaza
identificarea compozitilor optime printr-un singur proces de depunere, cu mentiunea ca tensiunile
interne si dificultatea extrapolarii la structuri masive reprezinta limitari care trebuie avute in vedere.
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6. Concluzii finale, contributii proprii si directii viitoare de cercetare

Concluzii finale

Lucrarea a investigat comportamentul structurilor subtiri pe baza de aliaje cu memorie a formei depuse
prin pulverizare magnetron, cu scopul de a intelege si de a optimiza raspunsul de actionare
termomecanica in arhitecturi bimorfe si multistrat. Cercetarile au integrat analiza bibliografica a
domeniului, dezvoltarea metodelor experimentale, caracterizarea filmelor obtinute si modelarea
predictiva a comportamentului de actionare.

Analiza bibliografica a confirmat ca aliajele metalice cu memorie a formei reprezintd un material
preferat pentru microactuatoarele MEMS, datorita densitatii energetice ridicate, fortelor de actionare
superioare fata de alternativele piezoelectrice si magnetostrictive si compatibilitatii cu procesele de
microfabricare. Transformarea martensitica termoelastica, cu histerezisul redus si cele patru puncte
caracteristice de transformare, constituie mecanismul fizic pe care se bazeaza comportamentul
functional studiat.

n ceea ce priveste realizarea si caracterizarea filmelor, temperatura de depunere reprezints factorul
dominant in controlul structurii cristalografice: filmele depuse la temperaturi joase raman amorfe sau
partial cristaline, Tn timp ce depunerea sau recoacerea la temperaturi ridicate conduce la cristalizare si la
aparitia fazelor B2, B19 si B19'. Filmele NiTiCu depuse la temperatura camerei s-au dovedit a fi partial
cristaline, prezentand martensita ortorombica B19, iar tratamentul termic de recoacere pana la 370°C
nu a condus la modificari semnificative ale gradului de cristalinitate. Caracterizarea tintelor a evidentiat
erodari inelare care introduc variatii locale de compozitie in planul tintei, cu consecinte directe asupra
stoechiometriei filmelor depuse si, implicit, asupra temperaturii de transformare. Mecanismele de
crestere identificate, Volmer-Weber pentru filmele NiTi si Johnson-Mehl pentru filmele NiTiCu, explica
morfologiile distincte observate, structuri columnare si, respectiv, teselate.

Studiile de modelare au demonstrat ca deflectia cantileverelor bimorfe depinde simultan de mai multi
factori interconectati: compozitia aliajului, grosimea filmului si a substratului, temperatura de depunere
si lungimea consolei. Proprietatile termoelastice ale substratului influenteaza decisiv atat amplitudinea,
cat si directia curburii cantileverului, iar alegerea materialului de substrat constituie un instrument de
proiectare la fel de important ca si compozitia filmului. La substratul Upilex, diferenta mare dintre
modulele de elasticitate ale filmului si substratului conduce la rasucirea cantileverului la deflectii mari.
Inversarea directiei de curbura la trecerea de la substratul de Si la cel de Kapton, confirmata atat
experimental, cat si prin modelare, demonstreaza ca selectia substratului are efect direct asupra
directiei de actionare. Modelele au fost validate prin compararea rezultatelor simulate cu masuratori
efectuate pe probe fizice, concordanta obtinutd confirmand aplicabilitatea lor pentru proiectari
ulterioare.

Cercetarile privind arhitecturile multistrat au aratat ca structurile bistrat si tristrat cu temperaturi de
transformare diferite permit modularea raspunsului termic al actuatorului prin generarea de platouri de
actionare si extinderea intervalului termic de functionare. Diferentele mici dintre temperaturile de
transformare ale straturilor produc un comportament similar filmului omogen, in timp ce diferentele
mari genereaza actionari secventiale distincte cu amplitudine totala redusa fata de filmul monostrat
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echivalent. Stratul cu grosimea mai mare domina raspunsul global al actuatorului. Blocurile de
microactuatori cu filme de compozitii diferite depuse pe acelasi substrat au demonstrat posibilitatea
realizarii actionarilor secventiale independente, fiecare cantilever activandu-se la temperatura sa
specifica de transformare. Aliajul TiNiCu a confirmat ca reprezinta o alternativa viabila fata de NiTi clasic,
cu un histerezis termic mai Tngust datorita tranzitiei de la faza B2 la faza B19 si cu temperaturi de
transformare ajustabile prin compozitie, iar caracterizarea filmelor a confirmat concordanta dintre
comportamentul experimental si predictiile modelului.

Contributii proprii

Contributiile originale ale lucrarii se structureaza pe doua directii principale: dezvoltarea infrastructurii
experimentale necesare realizarii si testarii filmelor subtiri din AMF si cercetdrile publicate privind
modelarea, realizarea si caracterizarea microactuatoarelor pe baza de astfel de filme.

n ceea ce priveste infrastructura experimentald, a fost pusa in functiune si optimizata o instalatie de
pulverizare DC magnetron construita in cadrul Departamentului de Ingineria Materialelor si Fabricatiei
din UPT, la care s-a adaugat un sistem computerizat de control si inregistrare a temperaturii substratului
prin conectarea unui controler Omron e5cn. Au fost stabilite si optimizate procedurile de pregatire a
substraturilor din Kapton si Mica prin debitare LASER cu echipamentul Trumpf TruMark Station 5000, cu
identificarea parametrilor optimi pentru fiecare material in parte. A fost dezvoltat si validat un sistem
integrat de caracterizare functionala care permite Tnregistrarea simultana a rezistivitatii electrice prin
metoda Tn patru puncte si a deflectiei prin senzor laser punctiform, in functie de temperatura, pe un
interval termic controlat prin module Peltier. Sistemul a fost utilizat cu succes atat pe benzi din aliaje
CuZnAl si TiNiCu, cat si pe filme subtiri depuse pe substrat de Kapton.

Contributiile concretizate prin lucrari publicate in reviste internationale si volumele unor conferinte
internationale sunt prezentate in continuare, in ordinea in care sunt abordate in capitolul 5.

» Lucrarea ,Material optimization through thin film compositional spreads" (Solid State Phenomena),
in coautorat cu B. Gavre, D. D. Valsan si C. M. Craciunescu, a introdus si validat metodologia de
explorare combinatoriala prin biblioteci cu gradient compozitional realizate prin pulverizare
simultana din tinte elementare, aplicata sistemelor TiNb si TiNbPt. Lucrarea demonstreaza ca
aceasta abordare permite investigarea rapida a unui numar mare de compozitii printr-un singur
proces de depunere, cu identificarea variatiilor sistematice ale rezistivitatii electrice in functie de
compozitia locala a filmului.

» Lucrarea ,Micro-actuation systems based on phase transformation films" (AIP Conference
Proceedings, Vol. 2843, 2023), in coautorat cu D. Valsan, A. Ercuta si C. Craciunescu, a sintetizat
principiile de proiectare ale microactuatoarelor bimorfe pe baza de filme AMF. Lucrarea a demonstrat
ca temperatura de depunere influenteaza atat potentialul de actionare, cat si intervalul termic in
care aceasta are loc, si ca structura bimorfa asigura o reproductibilitate superioara fata de filmele
AMF neconectate la substrat.

» Lucrarea ,Actuation based on phase transformations in microlayered architectures" (Journal of
Engineering Sciences and Innovation, Vol. 8, Nr. 1, 2023), in coautorat cu D. D. Valsan si C. M.
Craciunescu, a extins analiza de la arhitecturile monostrat la structurile bistrat si tristrat cu
temperaturi de transformare diferite. Lucrarea demonstreaza ca prin proiectarea stratificarii pot fi
generate platouri de actionare sau actionari secventiale pe intervale termice extinse si ca grosimea
straturilor controleaza direct amplitudinea contributiei fiecaruia la deflectia totala.

» Lucrarea ,Optimization of thermal deflection in NiTi-based bimorph microactuators" (Materials
Today: Proceedings, Vol. 45, 2021), in coautorat cu D. Valsan, Gh. Chilnicean si A. Novac, a analizat
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sistematic influenta proprietatilor termoelastice ale substratului asupra deflectiei termice a
cantileverelor bimorfe cu film NiTi. Lucrarea a evidentiat comportamentul particular al substratului
Upilex, unde diferenta mare dintre modulele de elasticitate ale filmului si substratului conduce Ia
rasucirea cantileverului la deflectii mari, si a demonstrat ca selectia materialului de substrat si
controlul grosimii filmului activ reprezinta instrumente esentiale pentru optimizarea amplitudinii si
directiei actionarii.

» Lucrarea ,Design of shape memory micro-actuator modules with sequential actuation" (Solid State
Phenomena, Vol. 332, 2022), in coautorat cu D. D. Valsan, A. Novac si G. A. Chilnicean, a propus si
analizat conceptul blocurilor de microactuatori cu actionare secventiala, alcatuite din cantileverele
cu filme NiTi de compozitii cuprinse intre 48,5 si 51% Ni, depuse pe substrat de Si. Lucrarea
demonstreaza ca intervalul compozitional 50 pana la 51% Ni determina cele mai mari variatii ale
temperaturii de transformare si ca fiecare element al blocului se activeaza independent la
temperatura sa specifica.

» Lucrarea ,Micro-actuation in bi-layered shape memory alloy structures" (Materials Today:
Proceedings, Vol. 78, 2023), in coautorat cu D. D. Valsan, A. Ercuta si C. M. Craciunescu, a analizat
comparativ comportamentul actuatoarelor bimorfe cu film bistrat pentru diferente ale temperaturii
de transformare intre straturi de 25, 40, 80 si 120°C si pentru grosimi diferite ale straturilor.
Lucrarea a demonstrat ca diferentele mici produc un comportament similar filmului omogen, ca
diferentele mari genereaza actionari secventiale cu amplitudine totala redusa si ca stratul mai gros
domina raspunsul global al actuatorului.

» Lucrarea ,Actuating Bimorph Microstructures with Magnetron-Sputtered Ti-Ni-Cu Shape Memory
Alloy Films" (Nanomaterials, Vol. 12, 2022), in coautorat cu D. Valsan, A. Ercuta si C. M.
Craciunescu, a prezentat caracterizarea structuralda, compozitionala, termica si functionala a filmelor
TiNiCu depuse prin pulverizare magnetron pe substraturi de Si si Kapton. Lucrarea a confirmat ca
aliajul TiNiCu reprezinta o alternativa viabild fata de NiTi clasic, cu un histerezis termic mai ingust
datorita tranzitiei de la faza B2 la faza B19, si a demonstrat concordanta dintre comportamentul
experimental al structurilor bimorfe si predictiile modelului, inclusiv inversarea directiei de curbura
la trecerea de la substratul de Si la cel de Kapton.

» Lucrarea ,Shape Memory Alloy Films Manufactured by Magnetron Sputtering” (IOP Conference
Series: Materials Science and Engineering, Vol. 418, 2018), in coautorat cu R. Sprincenatu, A.
Novac, G. Chilnicean si C. Craciunescu, a investigat depunerea filmelor subtiri din aliaj NiTiCu pe
substraturi de sticla prin pulverizare DC magnetron, la temperatura camerei. Lucrarea a evidentiat
ca filmele depuse sunt partial cristaline, prezentdnd martensita ortorombica B19, si ca tratamentul
termic de recoacere pana la 370°C nu conduce la modificari semnificative ale gradului de
cristalinitate.

Directii de cercetare viitoare

Rezultatele obtinute ridica o serie de aspecte care nu au putut fi acoperite in totalitate in cadrul lucrarii
si care constituie directii firesti de continuare a cercetarii.

O prima directie vizeaza validarea experimentala a modelelor de predictie a actionarii pentru
arhitecturile trimorfe si pentru cantileverele cu ranforsare, tratate in lucrare exclusiv teoretic.
Extinderea experimentelor spre aceste configuratii ar permite verificarea limitelor de aplicabilitate ale
modelelor si identificarea unor factori de influenta suplimentari neinclusi Tn modelarea actuala.

O a doua directie se refera la studiul comportamentului filmelor la cicluri termice repetate. Lucrarea s-a
concentrat pe caracterizarea raspunsului in primele cicluri de actionare, insa comportamentul pe
termen lung, oboseala termomecanica, evolutia temperaturii de transformare cu numarul de cicluri si
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stabilitatea aderentei filmului la substrat reprezinta aspecte esentiale pentru evaluarea fiabilitatii
microactuatoarelor in conditii de exploatare reala.

O a treia directie consta in investigarea mai detaliata a influentei parametrilor procesului de depunere,
puterea de pulverizare, presiunea gazului de lucru si temperatura substratului, asupra stoechiometriei
filmelor si a temperaturii de transformare. Rezultatele din capitolul 4 au evidentiat ca variatiile de
compozitie generate de erodarea neuniforma a tintelor au consecinte directe asupra comportamentului
de actionare, iar un control mai precis al acestor parametri ar permite ajustarea predictibila a
proprietatilor functionale ale filmelor.

O a patra directie vizeaza extinderea modelarii si a validarii experimentale la arhitecturi cu mai mult de
trei straturi, cu proprietati si grosimi diferite. Lucrarea a demonstrat ca structurile bistrat si tristrat
genereaza comportamente secventiale controlabile, iar arhitecturi cu un numar mai mare de straturi ar
putea extinde intervalul termic de functionare si ar oferi un grad suplimentar de libertate in proiectarea
raspunsului actuatorului.
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