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1. Wprowadzenie

1.1. Przedmiot, cel i zakres pracy

Przedmiotem pracy as indukowane naprezeniami przemiany fazowe

zachodzce w stopach z pamgcia ksztattu, rozpatrywane na przyktadzie TiNi,

oraz termomechaniczne wisciwosci polimerow z pamecia ksztaltu na

przyktadzie poliuretanu.

Celem pracy jest analiza dwiadczalna wynikéw badeautorki dotyczacych:

1)

2)

3)

4)

termomechanicznych warunkéw nukleacji, rozwoju i zaniku
przemiany martenzytycznej w stopie TiNi z pamgciag ksztattu w
procesie romych obchazen mechanicznych ze szczegdlnym
uwzglednieniem analizy niejednorodno€i tej przemiany,

bilansu energii przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
indukowanych naprezeniami na podstawie otrzymanych wynikow
badan zmian naprezenia i temperatury dla roznych predkosci
odksztalcenia oraz zidentyfikowanych parametréw materiatowych,

zbadania aktywnasci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej,

termomechanicznych widciwosci poliuretanu z pamigcia ksztattu w
procesie rozcjgania oraz prostego §inania.

Inspirach do podgcia bada efektéw termomechanicznych, towarzyszch

odksztalcaniu materiatdw z paguia ksztattu, byla potrzeba wyjaienia zagadnie

ktére na podstawie studidw literatury przedmiotu okazatyewe i mato zbadane:

1) Jak inicjuje st, rozwija i zanika odwracalna przemiana martenzytyczna w

warunkach réaych obcizen mechanicznych?

2) Czy i w jaki sposdb na rozwdj przemiany fazowej wplywa sposob

sterowania odksztatcaniem prébki?

3) Jak zachowuje sistop z pamicia ksztaltu w warunkach indukowanej

napezeniami zaawansowanej przemiany martenzytycznej lub odwrotnej,

gdy proces obgiania zostanie zatrzymany lub zmieniony?



4)

5)

6)

7)

Jak przebiegaj zmiany napgzenia oraz temperatury w procesie prostego
scinania oraz razych obcizen cyklicznych stopu z paritia ksztattu?

Czy pomiary parametrow mechanicznych oraz temperatury na powierzchni
prébek pozwal na oszacowanie bilansu energii indukowanej ¢xagmiem
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej?

Jak zachowuje si polimer z pamijcia ksztaltu podczas rozgjania i
prostego éinania z rénymi predkosciami odksztatcenia?

W jakim stopniu zadane odksztalcenie oraz zakamuflowane defekty w
stanie szklistym poliuretanu z pamia ksztatltu zostanasunete w procesie
pomiejszego wygrzania w temperaturze paejjtemperatury zeszklenia?

W celu uzyskania odpowiedzi na pawsyge pytania i zrealizowania

postawionych celdéw przeprowadzono rpsface badania dwoviadczalne:

1.

N oo g &

10.

Badania rozcigania stopu TiNi z pamecia ksztattu przy statej predkosci

odksztatcenia, w tym badania zmian napgzenia i temperatury przy

wprowadzonych przystankach w gagziach obcizania i odcigzania

Badania rozcigania stopu TiNi z pamecia ksztattu przy statej predkosci

naprezenia, w tym badania zmian napgzenia i temperatury przy

wprowadzonych przystankach w gagziach obcizania i odcigzania

Badania wptywu predkosci odksztatcenia na charakterystyki mechaniczne i

temperaturowe stopu TiNi z pamgcia ksztattu

Badania stopu z pamgcia ksztattu metody kalorymetrii r6z nicowej (DSC)

Badania rozcigania stopu TiNi w réznych temperaturach

Badania zmian naprzenia i temperatury w petlach odksztatcania

Badania zmian naprzenia i temperatury stopu z pamgcia ksztattu w

réznych konfiguracjach prostego scinania

Badania zmian naprzenia i temperatury w cyklach rozchgania i$cinania

Badania rozciagania, iskania i scinania poliuretanu z pamicia ksztattu

Zbadanie wiasciwosci, w tym stopnia odzyskiwania ksztattu, poliuretanu z

pamigcia ksztattu poddanego odksztatceniu w stanie szklistym a ngphie

wygrzaniu powyzej temperatury zeszklenia.
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Praca ma charakter @miadczalny. Zawiera wyniki wlasnych badaktore
zostaly przeprowadzone w Instytucie Podstawowych Probleméw Techniki (IPPT)
PAN oraz w Aichi Institute of Technology (AIT) w Japonii. Omdwienie wynikow
doswiadczalnych zostalo uzupelnione opisem teoretycznym. Bazupa
otrzymanych wynikach bada przeprowadzonych z rdymi predkosciami
odksztalcenia w réwch temperaturach oszacowano warunki zachodzenia
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, oraz przeprowadzono identyfikacj
parametréw materialowych danego stopu TiNi z pamiksztattu. Wykorzystuac
wyznaczone daviadczalnie parametry badanego stopu oraz stosypracowana
wczesniej w IPPT przez B. Ranieckiega al., termodynamicznteori przemiany
fazowej stopow z paratia ksztattu, przeprowadzono energetyczny bilans przemian
indukowanych napteniem dla przypadku jednoosiowego rageinia.

Struktura pracy.

Praca jest podzielona na 9 rozdziatéagzhie z bibliografi. Ze wzgkdu na
szeroki zakres materiatu, zdecydowano wybdic przeghd zastosowa stopow z
pamkcia ksztaltu i zamigci¢ na koncu rozprawy twose Dodatek.

* W rozdziale 1. sprecyzowano przedmiot, cel i zakres pracy, ogolnie
scharakteryzowano materialy z panii ksztattu, przedstawiono
wlasciwosci stopOw z pamicia ksztaltu, rys historyczny oraz uzasadnienie
tematyki badawczej.

* W rozdziale 2. zamieszczono opis stanowiska pomiarowego i zastosowane
metodyki badawczej, scharakteryzowano badane stopy TiNi zegami
ksztaltu, przedstawiono wyniki przeprowadzonych badan w technice
kalorymetrii rénicowej (DSC) tego materialu, omdéwiono riomsci
stosowanej aparatury bada podczerwieni, oszacowancetly pomiarowe.

e W rozdziale 3. przedstawiono jak inicjuje,siozwija i zanika odwracalna
przemiana martenzytyczna podczas rgga&ihia z romymi predkosciami.
Pokazanoze pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej obserwuje si zarbwno przy sterowaniu siatpredkoscia
odksztalcenia, jak réwnienapezenia. Udokumentowano ich obecnhot



réznych technikach rejestracji: podczerwieni oraz fotografii ,reliefu” prébki.
Na podstawie otrzymanych wynikow badzharakterystyk mechanicznych i
temperaturowych wyszczegdlniono poszczegdlne etapy przemiany. Wyniki
poréwnano z otrzymanymi w literaturze innag meto@mowiono wpltyw
predkosci na wi&ciwosci termomechaniczne oraz warunki lokalizacji.

W rozdziale 4. zawarto podstawy teoretyczne warunkéw przebiegu
przemiany martenzytycznej w stopie z pecni ksztaltu, przedstawiono
eksperymentalna identyfikacg parametrow zwizanych z przemiana
badanego TiNi SMA, oraz obliczony na tej podstawie szacunkowy bilans
energii przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej.

W rozdziale 5. wykazano de$adczalnie,ze w stopie z pamcia ksztaltu
istnieje mo#wos¢ oddziatywania na przebieg zainicjowanych przemian
fazowych. W tym celu zbadano wplyw przystankéw agaia na przebieg
przemian fazowych podczas ofpGnia i odcizania ze stat predkoscia
odksztalcenia oraz stalpredkoscia napezenia. Przystanki wprowadzano
odpowiednio w gafzi obchzania i odcizania pé¢li pseudospgzystogi.
Omoéwiono efekty termomechaniczne zwane z inicjag, rozwojem i
zanikiem przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w tych warunkach.
W rozdziale 6. prezentag wyniki bada witasciwosci termomechanicznych
stopu TiNi SMA w procesie prostegoinania wykazano dedadczalnieze
etapy przemiany w procesie prostegminania § podobne jak podczas
rozciagania. Niezaleiie od danych literaturowych udokumentowartse,
nawet podczagcinania przemiana martenzytyczna smomie charakter
Zlokalizowany. Poréwna wyniki bada cyklicznych stopu z partia
ksztattu TiNi w procesach rozgjania i prostegécinania, przedyskutowano
pewne rénice zachowania sitego stopu podczas patizowych cykili.

W rozdziale 7. przedstawiono wewosci poznawcze i aplikacyjne efektow
pamkci ksztattu w polimerach. Wyznaczono zmiany mraenia i
temperatury podczas rozgania iscinania poliuretanu z pagtia ksztattu
oraz zbadano stopieodzyskiwania ksztattu i wkaiwosci po odksztatcaniu

i wygrzaniu powygj jego temperatury zeszklenia
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* Rozdziat 8. zawiera og6lne podsumowanie i wnioski, oryginalrggoigte
rezultaty oraz propozygidalszych prac badawczych.
* Rozdziat 9. zawiera bibliografi
* Rozdziat 10. tworzy Dodatek, zawietey przeghd zastosowa stopow z
pamkcia ksztattu w technice i medycynie, stan obecny oraz perspektywy.

1.2. Ogolna charakterystyka materiatow z pamicia ksztattu

Dynamiczny rozwaj techniki, wzrost zapotrzebowania na materialy spgaiaj
okreslone funkcje, a przy tym rosna $wiadomosc¢troski o srodowisko naturalne
powodup, ze w ostatnich latach obserwujee sszczegllne zainteresowanie
materiatami  inteligentnymi  sfnart materials) oraz  wielofunkcyjnymi
(multifunctional materials) tzn. materiatami, ktére potrafizmienia& jakas swa
wiasciwos¢ w odpowiedzi na zmiane czynnika zewrmnego, a z kolei zmiana tej
wlasciwosci moz by uzta do odpowiedniego sterowania czynnikami
zewndrznymi. W praktyce oznacza toze takie materialy potrafi taczy¢
wlasciwosci czujnikow i przekanikbw czy regulatoréw, umdisviajac nie tylko
innowacyjne zastosowania, ale 2akzmniejszenie masy i miniaturyzacjyyrobu.

Do tej grupy nalezastopy, polimery i ceramiki z pagtia ksztattu, materiaty
magnetostrykcyjne, magneto/elektro-reologiczne ciecze, polimery jonowe,
szklometale, metalgumy, etc, [9, 19-21, 48, 77, 78, 152].

Intensywne prace nad rozwojem tych materiatéw datigjw USA na pocatki
lat 80-tych, a ich celem bylo rozaganie pewnych probleméw w nowej generacji
samolotow. Z kolei w Japonii pionierska koncepcja materiatow inteligentnych miata
na celu popularyzagj nowej filozofii rozwoju inynierii materiatowej,
uwzgkdniajacej wzajemne relacje pogtizy materialamisrodowiskiem naturalnym,

a spoteczastwem. Przestanie takie sformutowano w 1989r. podczas |
Miedzynarodowej Konferencji Materiatow Inteligentnych, zorganizowanej w
Tsukuba k/Tokio, a nagtnie spopularyzowano raviecie [9, 12, 13, 15, 19-21, 77,
78, 150, 152]. Od poatkow lat 90-tych rosrze zainteresowanie tymi materiatami
obserwuje sitakze w Polsce [6, 24, 25, 46, 47, 68, 107-109, 119, 120, 156, 157].
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1.3. Wiciwosci stopow z pamecia ksztattu, rys historyczny i uzasadnienie
tematyki badawczej

Przyimuje st, ze material posiada wiheivosci pamkici ksztattu, jeeli po
zdeformowaniu i otrzymaniu tym samym innego ksztaltu powraca on do stanu
wyjsciowego podczas zadziatania odpowiednim czynnikiem zewnetrznym.

Wiasciwosci stopow z pamgicia ksztaltu §hape memory alloysSMA, oparte
sa na prawach bezdyfuzyjnej, odwracalnej przemiany martenzytycznej, czasam
przemiany heksagonalnej z wysieniem tzw.R fazy. Z zachowaniem odwracalnej
przemiany fazowej zwiany jest zaréwno efekt pasoi ksztaltu SME ghape
memory effect)jak rowniez superspgzystaé¢ SE Euperelasticity) zwana take
pseudosmzystoLia PE pseudoelasticity)

Zachowanie s materiatbw wykazujcych efekt pamici ksztaltu oraz
superspgzystasci ilustruja schematy na rys. 1.1 a, lsdy po nieliniowym
odksztatceniu w zakresie od okoto 1% do 8%, materiat powraca do postaci
wyjsciowej w wyniku odcizenia oraz nasgpujacego potem podgrzania do
odpowiedniej temperatury, mamy do czynienia z efektemgquaksztattu (rys. 1.1a).

Gdy natomiast materiat powraca do postaci seigiej juz podczas samego
odcigzania, mamy do czynienia z pseudegpstascia (rys. 1.1b).

Loading
| | /Unloadmg ;; Heatlng ‘ l

1. Straight shape 2. Deformation 3. Residual strain 4. Shape recovery

Loading s -
- ég -

1. Straight shape 2. Deformation 3. Shape recovery

b)
Rys. 1.1. Schemat wlasitd stopéw z pamicia ksztattu a) efekt pamrgi ksztaitu, b) efekt
superspgzystasci [150].
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Unikatowe wlagiwosci pamkci ksztattu zostaly odkryte w 1951 roku przez L.C.
Changa i T.A. Reada dla stopu Au-47.5 at%Cd [10], a dla stopu TiNi przez W.J.
Buehleraet al [7]. Na ten okres datuje esirobwniez przemystowe zastosowania
efektow pamici ksztattu tych materiatow [8, 13, 15, 19, 20, 21, 64-66, 77, 78, 157].
Pomimo, ze historia bada stopéw z pamicia ksztaltu trwa ponad 50 lat, a ich
praktycznych zastosowtaokoto 40 lat, nadal zaliczane ®ne do klasy nowych
materiatow. Przyklady jednych z pierwszych modeli matematycznych apjishj
wlasndaci pamkci ksztattu i pseudosgrystaici zostaly przedstawione w pracach [69,
70, 107, 108, 123, 124], ponadto [17, 18, 32, 46, 123-125]. Kompleksowe badanic
efektow pamici ksztattu od lat prowadzone dla polikrysztatow i monokrysztatéw z
pamkcia ksztattu w wielu krajach, m.in. w Japonii, np. [8, 19, 33, 38, 40-45,53, 63-67,
128-151], Niemczech, Francji, Czechach, USA, np. [13, 15, 20-21, 36, 39, 52, 59-62
111, 114-117], ostatnio bardzo intensywnie w Chinach, np. [12, 35, 49-51, 121].

Motywacjy do rosmcego zainteresowania stopami z pgoiai ksztattu g
zarOwno ich oryginalne wiaiwosci, jak rOwnie zwiazane z nimi szerokie
mozliwosci aplikacyjne, omowione szerzej w dodatkowym rozdziale 10 - Dodatku.

Efekty paméci ksztaltu wynikajce z odwracalnej przemiany martenzytycznej
(rys. 1.1), mog by¢ zwiazane ze zmiana geometrii (dtugdg probki. Wiaciwosé te,
podobnie jak powrét ksztattu, napenie powrotu, mdiwosé magazynowania oraz
rozpraszania energii wykorzystujee storaz cgsciej w rozmaitych praktycznych
zastosowaniach stopdéw z pawii ksztattu.

Mozliwosci funkcyjne materiatow z pagtia ksztattu mona podziek na 5 klas:

1. Swobodnego powrotyd obejmuje grupezastosows, w ktorych zadaniem
elementu z pamcia ksztaltu jest wywotanie ruchu lub odksztatcenia. Na
przyktad mana dany element SMA ostudzido zakresu temperatury
przemiany martenzytycznej, nadanu zupetnie nowy ksztalt, np. poprzez
zginanie, a naspnie podgrza do odpowiedniej temperatury. Wéwczas element
ten powrdci do poprzedniego ksztattu.

2. Odwrotnego powrotu - obejmuje grupEastosowd w ktérych element z
pamkcia ksztattu jest konstrukcyjnie zabezpieczony przed zmiaasattu i w
zwiazku z tym w warunkach zadanej zmiany temperatury generujezeajs.



Przekanikdw — obejmuje grupegastosows, w ktérych element z paxtia
ksztattu zmieniajc swoj ksztatt pokonuje okzienie, czyli wykonuje prac

4. SuperspgzystogLi lub pseudospeystoi - obejmuje grupe zastosows,
zwiazanych z odksztalceniem odwracalnym i magazynowaniem energii.

5. Duzych modiwosci ttumiacych — obejmuje grupezastosows, w ktérych
wykorzystuje si szerolq petle histerezy pomidzy faz martenzytycznaa
austenityczna Dla obcizen dynamicznych zdolna$ ttumienia niektérych
materiatéw z pamicia ksztattu sigaja nawet 90%.

Przemiany fazowe w badanych stopach z pagtia ksztattu moga by
wywotane zmianami temperatury jak réwniez zmianami naprezenia.

Schemat wiagdiwosci stopu z pamicia ksztattu, zwiazanych z odwracalna
przemianamartenzytyczngndukowanazmianatemperatury, przedstawiono na rys.
1.2. Przemiana martenzytyczna rozpoczyn@siy okrélonej dla danego materiatu
temperaturzeM,, narasta w sposoObagly wraz z obntaniem s¢ temperatury i
konczy przy okrélonej warto€i M;. Przy wzrogie temperatury zachodzi przemiana
odwrotna, rozpoczynaga st w temperaturzéds, a koncaca w temperaturzéy .
Wartcsci tych temperatunMs (martensite stant, M (martensite finish) As (austenite
start), A (augenite finish, zaleza od rodzaju materiatu, a w szczegolciadd sktadu
chemicznego, technologii oraz obrobki termicznej danego stopu.
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Rys. 1.2. Schemat wdeiwosci pamicgci ksztattu SMA, zwizanych z odwracainprzemiam

martenzytyczs, indukowam zmianami temperatury.
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W przypadku wymuszenia mechanicznego, charakterystyki
naprezenie-odksztatcenie tych materiatdbw rownig zaleza od temperatury (rys.
1.3-1.5). Gdy stop z pantia ksztattu jest odksztatcany w temperaturzeszej od
A, nastpuje stymulowana napzeniami przemiana fazy pierwotnej — austenitu w
martenzyt, a po odeteniu prébka pozostaje nadal w stanie odksztalconym. Probka
wraca do pocgkowego ksztattu (dtugas) oraz pierwotnej struktury (austenitu)
dopiero po nagrzaniu do temperaturyzezej odA;, wykazupc tzw. efekt pamici
ksztattu. Odksztalcanie w temperaturze pigco powyegj A; prowadzi podczas
odcigzania do odwracalnej przemiany martenzytycznej, wyka&zujefekt
pseudosmzystogi. Jeli natomiast odksztalcanie zachodzi w temperaturze znacznie
wyzszej od temperatury przemiany{), to krzywa napgzenie — odksztalcenie ma
ksztalt typowy dla klasycznej charakterystyki stali austenitycznej (rys. 1.3).

Rys. 1.3. Charakterystyki nagienie-odksztaicenie stopu z paniig ksztaltu w zalenosci
od temperatury: efekt pagui ksztattu T<M), zjawisko pseudosgrystasci (Mg>T>Ay),
odksztatcanie austenituT¥My); Mg — temperatura poetku przemiany fazowej A —

temperatura zakmzenia przemianyMy— temperatura, powgj ktérej istnieje tylko austenit.

Zachowanie si stopu TiNi z pamicia ksztaltu we wspohgnych
napezenie—odksztatceniteemperatura przedstawia trojwymiarowy wykres na rys.
1.4[151]. Charakterystyka naptenie—odksztatcenie w ptaszcmye o—< opisuje
zachowanie si tego stopu wskutek indukowanej ne@niami przemiany
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martenzytycznej zachodzej podczas odksztalcania pogji temperatury As.
Wynikajace z tej przemiany odksztatcenie w wys&tio6% zanika po usuetiu
obciazenia, w zakresie temperatlti A;, co przedstawia wykres na plaszazg
&7, ilustrupc tu efekt pamici ksztattu. Natomiast proces odksztalcania w
temperaturze powej Ac odbywa si poprzez ptle pseudosprzystoLi, z
wyraznie tu zaznaczonym gornym i dolnym plateau.

800
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o

’ —_—
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Cooling 2 .47 8 .
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Rys. 1.4. Trojwymiarowy wykres nagrenie—odksztatcenie—temperatura ilusicyj efekt
pamigci ksztaltu i pseudosprystasci dla stopu TiNi odksztalcanego w zrdych

temperaturach z nighpredkoscia odksztatcania[151].

Gorne i dolne plateau, na ktorym zachgdedpowiednio przemiana
martenzytyczna i odwrotna, wygluja dla niskiej pedkosci odksztatcania, kdu
10“s*, podczas gdy efekty termiczne zméane z odksztatcaniem i przemianami
sa niewielkie. W zakresie niniejszej pracy zostaomdéwione wyniki bada
pseudospzystogi dla stopu TiNi odksztatcanego fa&kz wyzszymi pedkosciami
odksztatcenia, co wpwa na wzrost temperatury probki, a w konsekwencji na
wzrost lgta nachylenia krzywej nagrenie — odksztatcenie w zakresie przemiany.
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Badania do&iadczalne SMA prowadzone 84 roznych o§odkach naukowych.
Szeroki zakres badazachowania si materialu z pamtia ksztaltu podczas
rozciagania w roénaych temperaturach zostat zrealizowany przez zespét S. Miyazaki
[64-66, 125]. Prace m@ge na celu zbadanie wptywu temperatury na charakterystyki
mechaniczne i ksztalt pk histerezy stopu TiNi z pargatia ksztattu dla réaych
rodzajéw obcizenia: rozcigania, sciskania i skgcania, zostaty przeprowadzone
przez M. Tokude[33]. Z tego typu badaprowadzonych w rd®ch osodkach
naukowych wynikaze niezalepie od rodzaju odksztalcenia, wzrost temperatury, w
ktérej odksztatca siprobki, wptywa na wzrost poziomu napenia, na ktérym
zachodzi przemiana martenzytyczna wprost i odwrotna, oraz na modyfikacj
histerezy (rys. 1.5).
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Rys. 1.5. Zachowanie s&topu TiNi SMA M= —20°C,A= —8°C,A;= 3°C) podczas bada

rozciagania (gora), skcania §rodek) isciskania (dét), w zalismosci od temperatury [33].

Stopy z pamicia ksztattu badaneasrowniez w Polsce. Kompleksowe badania
probki cylindrycznej TiNi o d& duzch rozmiarach, ¢ 26 mnx122 mm,
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poddawanej raxym odksztaticeniom, tak w ztooonym stanie obgienia,
przeprowadzono w IPPT przez zespdt B. Ranieckiego i L. Dietricha w ramach
wspolpracy z S. Miyazaki z Uniwersytetu w Tsukuba w Japonii. Realizowano
badania rozagania, sciskania, sktcania, oraz skcania z rozciganiem i
sciskaniem, w zakresiR fazy, jak rowniezprzemiany martenzytycznej [109]. Cho¢
zasadniczo byly to badania prowadzone z niewielkirailkwsciami odksztatcenia,
czyli zblizone do izotermicznych, w przypadku niektorych ab&i, np. skecania z
rozciaganiem §ciskaniem) réwnig szacowano temperatuiprobki [76]. Wyniki
bada doswiadczalnych wykorzystano do weryfikacji zaproponowanych wieg
modeli teoretycznych, przedstawionych w pracach B. Ranieckiegb[107, 108],

A. Zidtkowskiego [157]. Z kolei opis mikromechaniki warstw kontaktowych i
miedzyfazowych, m.in. stopdéw z pagoia ksztaltu, stanowi tematgkpracy S.
Stupkiewicza [120]. Oddzielny kierunek stangwidodwiadczalne badania
mikrostruktury tych materiatéw. Oddziatywanie odksztatsgciowych na przebieg
przemiany martenzytycznej w stopach NiTi stanowi temapriacy D. Str64119].
Natomiast udane préby wytwarzania stopow z peimiksztattu, zapoctkowane w
Polsce przez H. Morawca i Z. Bojarskiego [6, 68], prowadzeméisialnie w zespole

J. Dutkiewicza, np. [16].

W zwiazku z tym,ze przemiany fazowe w stopach z peeiy ksztattu § bardzo
wrazliwe na zmiany temperatury, w ostatnich latach rozwijanprace, w ktérych
analizuje si nie tylko badania zmian parametrow mechanicznych czy strukturalnych,
ale take towarzysgcych im zmian temperatury, wynilk@ajych z dziatania spezen
termomechanicznych. Nowe misvosci w tym kierunku zostaly otworzone przez
udoskonalenie kamery do badav podczerwieni, umdiwiajac przeprowadzenie
bezstykowego pomiaru rozkladéw temperatury na powierzchni prébkizz du
dynamilq i doktadnogia [24, 25, 36, 55, 85-90]. Korzystaj z tej techniki oraz
szybkiej kamery filmowej, innowacyjne badania na temat inicjacji i rozwoju
przemiany fazowej zostaly wykonane przez J.A. Shawa i S. Kyriakidesa i
opublikowane w pracach [114, 115]. Udokumentowano w réefprzemiana fazowa

odksztalcenia od strony uchwytéw i w migawzrostu odksztatcenia przesuwa @i
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kierunku srodka prébki. Obszerne prace badawcze datgzstopow TiNi z
pamkicia ksztattu, m.in. w istotnej dla ich niezawodnego dziatania tematyce
lokalizacji przemiany fazowej prowadzoneszez zespoty Q.P. Suna [35, 49, 121],
M.A ladicole, J.A. Showat al. [39, 114, 115], P. Sittnera [116, 117], Lauehal.
[52], A. Schaefera et al. [111], i innych. Na szczegdlwdag: zastugua prace
zespotu Q.P. Suna w Hong-Kongu, ktory zajmuje reiin. badaniem lokalizacji
przemiany martenzytycznej w mikro-rurkach, skyeh do wytwarzania
medycznych sond badawczycKlady rozwijajcej sk pod kitem przemiany
martenzytycznej zarejestrowano szybkkamen zarébwno w przypadku
odksztalcanych rurek, jak rowmieta8m ze stopu TiNi z paretia ksztattu.
Opublikowano wiele interesagych wynikow, aczkolwiek dotychczas nie udale si
zespotowi zarejestrowawiazanych z tymi efektami zmian temperatury. Przyczyna
mog by¢ niewielkie efekty ilogiowe w tym przypadku, brak doswiadczenia w
technice bada w podczerwieni ale take fakt, ze nie czerniono prébek przed
pomiarami. Cigle niewielu uczonych nawiecie zajmuje s eksperymentalnym
badaniem spezen termomechanicznych przemian fazowych indukowanych
odksztatceniem. Ciekawe badania wWi@dczalne, take w technice podczerwieni,
uzupetniane modelem matematycznym na temat lokalizacji odksztalcenia z
uwzgkdnieniem sprgzen termomechanicznych, w odniesieniu do nyeh
materiatdw, w tym take stopow z pamcia ksztaltu, prowadzoneasprzez H.
Louche i A. Chrysochoosa we Francji [52]. Z kolei w Czechach, od lat prowadzone
sa prace nad stopami z patia ksztattu przez zespdt P. Sittnera. W intergsajj
pracy przegidowej [117] opublikowanej w 2005 r. autorzy stwierdzag pasma
Zlokalizowanej przemiany fazowej wypuja tylko w stopie tytanu z niklem, tylko
w przypadku rozeigania i tylko w przypadku sterowaniu odksztatceniem.
Prezentowane w zakresie niniejszej pracy wyniki hadtgawiadczalnych wykazaj
ze pasma zlokalizowanej przemiany fazowej wysja réwniez w przypadku
rozciagania monokrysztatu miedzi CuAlBe, takw przypadku rozegania przy
utrzymywaniu statej midkosci napezenia, a nawet w przypadku prosteginania
[82-92, 96-102]. Rozbimosci zastaty przedyskutowane z autorami w 2007 roku.
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Natomiast w Acta Materialia (2007), S. Daly, G. Ravichandran, K. Bhattacharya,
potwierdzili otrzymane w niniejszej pracy wyniki lokalizacji przemiany fazowej w
zakresie supersgrysto&i, stosujc inna technilky badawcaz, tj. cyfrowej korelacji
obrazéw pol napren DIC — digital image correlation strain mafi4]. Autorzy
powotuja sie na wyniki przedstawiane w zakresie niniejszej pracy, opublikowane w
2004 [90]. Podobne wyniki lokalizacji przemiany, otrzymane na podstawie analizy
pol napezen w stopie z pamicia ksztattu otrzymano w Japonii [71].

Jak wynika z przeprowadzonych studiéw, pomimo intensywnych prac
prowadzonych w wielu oédkach naukowych nadal pozostaje wiele otwartych
pytaa i niejasnogi w tej tematyce badawczej.

W zwiazku z tym,ze wiaciwosci TiNi SMA silnie zalea od temperatury, a w
szczegolnéci od relaciji temperatury bafla temperaturamis, My, A, A, oraz zmian
temperatury wynikaicej ze sprgzen termomechanicznych zazianych z pgdkoscia
odksztatcenia, dalszy rozwoj zastosavstopow z pangicia ksztattu zalgy od bada
termomechanicznych wdeiwosci tych materiatdbw, prowadzonych w zrifych
warunkach obaizania, z uwzgidnieniem pomiaréw ich zmian temperatury.

W zwigzku z tym, ze podczas badawskpnych stwierdzonoze przemiana
martenzytyczna wprost i odwrotna zachpdz pasmach, a niejednoroded tych
przemian g niekorzystne z punktu widzenia zastosawawlaszcza medycznych,
szczegOla uwag zwrdcono w pracy na zbadanie efektow lokalizacji przemiany.

W zwiazku z tym,ze podczas eksploatacji stopy TiNi SMA pracwj réznych
konfiguracjach obaizania, przeprowadzenie kompleksowych ladawiadczalnych
tych materialbw w procesie rozgania, scinania, obcizen cyklicznych i
zmeczeniowych jest istotne dla oszacowania warunkow ich niezawodnej pracy.

Z kolei ostatnio dug znaczenie aplikacyjne maprace nad kompozytami,
ktérych jednym ze skladnikow jest stop z peety ksztattu, zwlaszcza, gdy drugim
komponentem jest inny materiat inteligentny, np. polimer. Termomechanicznym
wiasciwosciom poliuretanu z paretia ksztattu powiecono ostatni rozdziat pracy.



2. Opis eksperymentu w zakresie badanwtasciwosci termomechanicznych
materiatdw z pamigcia ksztattu

W rozdziale ogodlnie przedstawiono stopy z pgmi ksztattu, a w szczegOléa
scharakteryzowano badane w rozprawie stopy tytanu z niklem. Zamieszczono wyniki bada
DSC oraz mikrostruktury tego materialu. Opisano stanowisko pomiarowe i zastgsowan
metodylk badawcz. Omdwiono maliwosci stosowanej aparatury bads podczerwieni

oraz oméwiono kidy pomiarowe.
2.1. Opis materialu i stanowiska badawczego

Obecnie w skali przemystowej wykorzystujes sitasciwosci pamkci ksztattu
wystepujace w stopach tmych metali, wytwarzanych na bazie:

e miedzi, np. Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni,
* zelaza, np. Fe-Mn-Si, FeNiCoTi,
* niklu, np. NiAl, NiTi, TiNi,

e niklu z tytanem oraz innymi dodatkami, np. Ni-Ti-Fe, Ni-Ti-Cu, NiTi-X;
gdzie X = Pt, Pd, Hf, Zr, i inne.

2.1.1. Charakterystyka stopu TiNi z pamgcia ksztattu

Najczsciej badanymi i praktycznie stosowanymi materiatami z peimksztattu
sa stopy tytanu z niklem, badane takw ramach niniejszej pracy. Wiele z bd&vosci
tych stopow zostato odkrytych stosunkowo niedawno, np. przerRidaay, wptyw
obrébki termomechanicznej na \ddéwosci funkcjonalne, wplyw dodatkowych
sktadnikdw na temperatiprzemiany martenzytycznej, a niektore, np. wkashgetli
histerezy s ciagle tematem prac prowadzonych w wjogch grodkach naukowych.
Istnieje grupa stopéw posiadeych tzw. magnetycznpami¢ ksztattu, w ktérych
przemiana martenzytyczna aktywowana jest polem magnetycznystaitizvosé
cyklu pracy mae by wyzsza). Atrakcyjnymi materialami  sakompozyty
zawierajce SMA (wykorzystywane np. jako materialy ttuice drgania) oraz tzw.
heterostruktury, w ktérych SMA wygiuja w postaci cienkich warstw i stanawip.
mikroaktuatory w systemach mikroelektromechanicznych (MEMS).
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Aczkolwiek taisze i tatwiej obrabialneasstopy na bazie np. miedzi, to TiNi
obejmuj okoto 90% wszystkich zastosoifivatopow z panecia ksztattu. Wynika to ze
szczegolnie korzystnych wdiéiwosci stopu TiNi, czsto o strukturze intermetalicznej,
posiadajcego w sktadzie chemicznym po okoto 50% tytanu i niklu, przy czym nawet
niewielka przewaga ktéregaskladnika radykalnie wptywa na zmiawiasciwosci.

O szczegolnej popularia tych stopow decydajnastpujace czynniki:

1. TiNi SMA wykazuj najlepsze wlasroi pamkci ksztattu i superspzystasci
w znacznym zakresie - do 8% odksztatcenia. W zakrefaey (ponkej 1%),
modiwe jest bezpieczne otrzymanie nawet kilku milionéw cykli abenia.

2. TiNi SMA zbudowane s z bardzo matych ziaren. Sprzyja to precyzyjnej
obrébce i otrzymaniu np. drutuscednicy pontej 100 mikrometrow, podczas
gdy minimalnarednica drutu dla stopu miedzi wynosi 200 mikrometrow.

3. TiNi SMA to materialy odporne na kor@zjco umofiwia stosowanie ich
réwniez w agresywnych chemicznigodowiskach, np. w wodzie morskiej, a
takze w organizmie czlowieka jako implanty, aczkolwiek ze wagl na
obecnd¢ niklu jego biozgodné jest ciagle dyskutowana.

4. TiNi  SMA charakteryzyj doskonate whkciwosci zneczeniowe;
wytrzymaitosépodczas eksploataciji w zakresie fazy martenzytycznej wynosi
10°, a w zakresidR fazy nawet 10cykli pracy. Ponadto cechuje je wysoka
ciagliwo$¢, kowalnosé odpornosénascieranie, wibracje, itp.

Produkcja stopéw TiNi z pawrtia ksztaltu jest skomplikowana, materiat
wymaga dokfadnie ustalonego sktadu chemicznego, istotapdgrywaj sladowe
nawet iloci pierwiastkow dodatkowych, viae jestsciste zachowanie smow
procesu technologicznego, w szczegotmparametréw obrobki termicznej [64 - 67,
77, 78]. Aktualnie nowoczesne technologie zapewn@jzymywanie wysokiej
jakosci precyzyjnie wykonanych stopow TiNi w postacetdw, cienkich rurek, czy
drutow. W przypadku paskéw i blaszek szerakodo 50 mm moua uzyska
grubogi w zakresie od 30 mikronéw do 1 mm, a przy szerokpéwyzej 130 mm
mozna uzyska grubogi powyzj 1 mm [15, 20, 21]. Tego typu wyroby ze stopu
TiNi stosowane sw konstrukcjach czujnikow lub przekasikow. Z kolei rosace
zastosowania przemystowe stwagzagpotrzebowanie na precyzyjnie wykonane
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duze elementy tego stopu, ktérych technologia jest jeszcze bardziej skomplikowana
Przez dtugi okres czasu trudno byto uzyskeyroby inne od drutu czy tasy, co
ograniczatlo mdiwosci aplikacyjne tych materiatow. Ostatnio w kilkurodkach,
m.in. na uniwersytecie w Mie w Japonii, opracowano we wspolpracy z przemystem
metode produkcji stopu TiNi z pamcia ksztaltu na bazie technologii proszkow,
pozwalajca na otrzymywanie dyzh elementow, rownieo ztozonych ksztattach.

2.1.2. Materiat i prébki - TiNi SMA

W zakresie niniejszej pracy badania w@dczalne zmian parametrow
mechanicznych i temperatury przeprowadzono na polikrystalicznych prébkach stopt
TiNi z pamkcia ksztattu, wystpujacych w postaci tad, drutdw, rurek i kgzkow,
wyprodukowanych przez niezatgych producentéw w Japonii i Niemczech.

1. Stop oznaczony TiNi uzyskano w ramach wspotpracy z AlT, Toyota-City. Zostat
on wyprodukowany przez Japoaskrme Furukawa Electric Co., w postaci

tasSmy o wymiarach 10 mm x 0.4 mm. Wyniki bad2SC przedstawia rys. 2.1.
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Rys. 2.1. Krzywe DSC dla stopu TiNi z pawib ksztattu.
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Na podstawie uzyskanych wykreséw oszacowane, charakterystyczna
temperatura tego stopu 279A¢ < 288 K. Z tego materialu wycinano probki
przeznaczone do baflarozchgania, obcizen cyklicznych, dowiadczer z
wprowadzonymi przystankami podczas abania i odcizania. Struktug tego
stopu TiNi, otrzymango kilku cyklach odksztalcania, przy p@kszeniu 200
razy pokazano na rys. 2.2. Przedstawiona struktura tego stopu jest podobna ¢
struktur TiNi SMA, uzyskanych w wyniku odksztalcenia i starzenia [7, 77].

Rys. 2.2. Struktura stopu TiNi z pagtia ksztattu przy powikszeniu 200 razy.

Na fotografii widoczna jest struktura ziarnista austersitednia wielkos¢
ziaren wynosi 0.012 mnirednie odchylenie standardowe 0.003 mm).

Rys. 2.3. Struktura stopu NiTi SMA przed odksztalcaniem; gkszienie 500 razy.

2. Stop oznaczony NiTi, zakupiony w firmie Memory-Metalle GmbH, otrzymano
w postaci walcowanych blach o wymiarach 400 mm x 82 mm x 0.5 mm. Skfad
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chemiczny tego stopu: Ni-55.85wt%Ti-44.12wt%, a charakterystyczna
temperatura®;s oznaczajca koniec przemiany austenitycznej, wedlug atestu
firmy wynosi 285 K. Z otrzymanych blach wycinano probki przeznaczone do
bada scinania oraz rozggania. Na rys. 2.3 przedstawiono fotoggafiruktury
prébki tego stopu przed badaniami, przy pgszeniu 500 razy. Widoczna jest
wyrazna struktura austenityczndrednia wielko$¢ ziaren 0.012, arednie
odchylenie standardowe 0.003.

Stosowane do badabydwa materiaty, czyli stopy tytanu z niklem otrzymane w
Japonii i Niemczech, #hia si¢ nieznacznie skladem chemicznym, lecz ich
temperatural, powyzel ktérej materiat istnieje tylko w fazie austenitu, jest ziia
i w obydwu przypadkach #mza od temperatury otoczenia. Oznaczaeopodczas
odksztalcania w warunkach pokojowych weysije zjawisko pseudosgtystoi,
czyli po przejciu stymulowanej odksztatcaniem przemiany martenzytycznej wprost
W procesie odagizania samoczynnie zachodzi przemiana odwrotna.

Na tych materialach, oraz na polimerze z pami ksztattu, a konkretnie
poliuretanie wyprodukowanym przez Mitsubishi Heavy Industry LTD w Japonii,
przeprowadzono wedlug oldtenego programu badania roggania i scinania.
Wiasciwosci materiatu, ksztalt i wymiary probek oraz wyniki badaolimerow z
pamkcia ksztattu oméwiono w rozdz. 7.

| | 100 ! ‘10
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Rys. 2.4. Ksztatt i wymiary probek TiNi SMA do badazciagania.
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Rys. 2.5. Ksztatt i wymiary probek TiNi SMA do badginania.
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Badania rozeigania TiNi SMA przeprowadzono dla probek ptaskich o ksztalcie
i wymiarach przedstawionych na rys. 2.4: 160 mb0® mmx 0.4 mm, o diugéci
czesci roboczej gaugelength GL) 100 mm. Wycinano je z otrzymanych paskéw
blachy o tej szerokas, co uniemoliwito wykonanie probek tédeczkowych.

Badania prostegécinania stopu TiNi przeprowadzono dla probek o ksztalcie i
wymiarach przedstawionych na rys. 2.5. Grdltgch prébek wynosita 0.5 mm.

W programie pracy przeprowadzono rowniebadania rozagania
monokrysztatu stopu z paegia ksztaltu na bazie miedzi (CuAlBe). Byly to prébki
drutu o §ednicy 2 mm i dlugasi bazy pomiarowej 86 mm, otrzymane we Franciji.

2.2. Opis aparatury badawczej

Badania déwiadczalne przeprowadzono w IPPT na maszynie
wytrzymatociowej o napgzie hydraulicznym MTS 858, badania z przystankami
obciazania na maszynie Instron 5867 o rdgie mechanicznym, z zastosowaniem
kamery termowizyjnej. Schemat ideowy stanowiska pomiarowego przedstawiono ng
rys. 2.6. Podczas batlarejestrowano parametry mechaniczne oraz rozktady
naktzenia promieniowania podczerwonego z powierzchni probki. Rozktady te
rejestrowano za pomeckamery termowizyjnej, unmiwiajacej cyfrowy zapis
termogramow, tzn. obrazéw podczerwieni z wysokestotliwoscia do 50 Hz. Taki
zapis pozwala na odtwarzanie obrazow, obliczanie temperatury i przedstawianie je
w dowolnym czasie w funkcji réwych parametrow procesu odksztatcania.

1

SMA SPECIMEN

Q —

. # INFRARED
QCE CAMERA =

£ T £
TESTING MACHINE
Rys. 2.6. Schemat ideowy stanowiska do termomechanicznych tredariatéw z pangicia

ksztattu w procesie rozgania.
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Stosowano kamerdiugofalows, o zakresie diugas fali 7.5 - 13 mikrometréw,
oraz wymiarach matrycy 320 240 pikseli. Rozdzielczosébtrzymanego obrazu
zalezy od odlegtogi pomiedzy kameg a obiektem badan oraz rodzaju wybranego
obiektywu. W przypadku tych baflaw zalehosci od potrzeby stosowane byly
rézne obiektywy i odlegieci. W wiekszo&i prezentowanych wynikow pomiaréw
odlegtoséprobka — kamera wynosita okoto 10 cm, zapevapiapzdzielczosobrazu
0.3 mm. Czutosé¢temperaturowa kamery wg instrukciji, w zakresie temperatur do
30°C wynosi 0.08 K, doktadnogéomiaru + 2% mierzonego zakresu temperatury. W
pomiarach zaloino, ze ze wzgidu na niewiell grubosé prébki, jej dobg
przewodnosé cieplna oraz jednorodri@ procesu nie ma znagzgo gradientu
temperatury w gib probki, co jest tate potwierdzone w literaturze [52, 55]. W celu
zwigkszenia i ujednorodnienia emisyjrnspowierzchng probki pokrywano cienk
warstwy sadzy. Ma ona pewien niewielki wplyw na mierzone waittgmperatury
oraz synchronizagjzjawisk, poniewajpowoduje pewne przesugie w czasie. Tym
niemniej przybltamy w ten sposob probkdo ciala doskonale czarnego, co
zdecydowanie zwksza czutosd doktadnog€i pomiaru [55].

Rys. 2.7. Fotografia stanowiska do termomechanicznychnbatgeriatow z pangcia

ksztattu w procesie rozgiania.
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Badania w IPPT zostaly przeprowadzone w temperaturze pokojowe9s5K
(22°C) oraz wilgotnéci powietrza okoto 60%. Odksztatcenie prébki rejestrowano za
pomoa ekstensometru. Po k@ym pomiarze prolk wygrzewano w komorze
termicznej w temperaturze 140°C w czasie 20 min. Metodyka badan w podczerwien
zastosowana do batlsstopéw z pamicia ksztattu prezentowanych w niniejszej
pracy zostata wypracowana wagu kilkunastu lat prowadzonych badabznych
metali, stali, stopéw, kompozytéw i polimerow [24-29, 73, 75, 79-105]. Fotegrafi
stanowiska pomiarowego przedstawiono na rys. 2.7.

2.2.1. Omébwienie moliwosci stosowanej kamery termowizyjnej

W prezentowanych wynikach w pracy wykorzystano nebzmotwosci
stosowanej kamery termowizyjnej Therma CANMM 695 FLIR Co:

1) rejestract rozkladdw temperatury na powierzchni préobki,

2) pomiar §edniej temperatury z dowolnie wybranego pola na jej powierzchni,

3) przebieg zmian temperatury w wybranym punkcie lub kilku punktach

dowolnie umieszczonych na powierzchni prébki.

Przyktad otrzymanego termogramu, tj. rozkladu temperatury na powierzchni
prébki stopu TiNi, otrzymanego w pagkowym etapie przemiany martenzytycznej
wprost, przedstawiono na rys. 2.8.

a8 6°C

T rrr[rrrrrrt
[ oa
[} [y}

]
m

23.1°C

Rys. 2.8. Przyklad termogramu, tj. rozktadu temperatury na powierzchni prébki stopu TiNi z

pamiecia ksztaltu podczas rozgania.
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Otrzymane termogramy pozwolity zauayé, ze pasma nowej fazy rozchadz
sie w dwdch, prostopadtych do siebie kierunkach. Korzgstajtych termogramow,
zmierzono wart& kata, pod jakim rozchodzsie pasma nowej fazy.

Uwzgledniajac emisyjnos¢ prébki, odlegtos¢probka-kamera oraz temperatur
otoczenia, obliczono wartostemperaturysredniej oraz rozkltady temperatury na
powierzchni prébki, temperattinszacowano tale w miejscu lokalizacji.

Natomiast srednp temperatuy powierzchni prébki obliczano z wybranego
obszaru,takiego samego dla danego rodzaju hada przypadku rozaeigania o
wymiarach 8mm x 60mm, potonego w centralnej ezci probki, aby w jak
najwickszym stopniu zminimalizowawptyw uchwytow oraz otoczenia (rys. 2.9).
Wyznaczon w ten sposokredni zmian temperatury probkdl = T — T,), T, - temp.
otoczenia, przyito jako najbardziej miarodajnrdo ogoélnej analizy efektéw sprzen
termomechanicznych. Tezmiare najczsciej przedstawiano w prezentowanych
zaleznosciach zmian temperatury od parametréw mechanicznych lub czasu pomiaru.

KA

|

30

22.3°C

Rys. 2.9. Obszar wybrany do obliczadiadniej temperatury prébki.

Wyznaczona dagiadczalnie ronica wartogi sredniej temperatury prébki oraz
w pamie lokalizacji (rys. 2.8) wynosi okoto 8K.
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2.3. Oméwienie b¢ddéw pomiarowych

Na bhd pomiarbw mechanicznych wptywaj wszelkiego rodzaju
niedopasowania maszyny wytrzymatimivej, ktérych wplyw ograniczano poprzez
ustawianie w miar modiwosci niewielkiego, aby nie zaburzaédynikow, obcizenia
wstepnego. Mofiwy jest take bhd wynikajacy z niedopasowania uchwytow, ktory
starano i ograniczy poprzez dokladne mocowanie prébki i sprawdzanie stopnia
dopasowania przed kalym pomiarem. Istnieje tak pewien kid wynikapcy z
faktu, ze podczas badanej przemiany fazowej, w szczegodlatskalizowanej,
rozciaganie przestaje Byjednoosiowe. Sumaryczny aot pomiaru odksztatcenia
zostat oszacowany na 0.1%, sity okoto 1%.

Z kolei czynniki wplywajce na bdid pomiaréw w podczerwieni szacowane w
punkcie 2.2 pozwalgjoskgnat w stosowanym zakresie pomiarowym dokiagino
pomiaru temperatury 0.2 K.

Wartas¢ sumarycznego béu pomiaru odksztalcenia i temperatury zgle
ponadto od rodzaju eksperymentu, przeprowadzanego w zakresie niniejszej pracy.



3. Efekty cieplno-deformacyjne w stadium nukleacji i rozwoju przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej podczas rozejgania TiNi SMA

W rozdziale przedstawiono wyniki wiasnych badkswiadczalnych majcych na celu
zbadanie, czy i w jaki spos6b rodzaj petggo sterowania obgianiem prébki, naggeniem
czy odksztatceniem, wptywa na nukleadj rozwéj przemiany fazowej. Motywagjdo
podjccia niniejszych bada byta rozpowszechniona w wielu publikacjach opinia o
jednorodnéci przemiany martenzytycznej i odwrotnej w procesie ragma probek ze
stopu TiNi z pamijcia ksztaltu ze stat predkoscia napezenia [117], nie znajdafa
potwierdzenia we wspnych wynikach wilasnych bafla[75, 87-90]. Niejednorodrioi
przemiany zarejestrowano réwnigodczas rozggania monokrysztalu miedzi CuAlBe.
Przeanalizowano wptyw pdkosci odksztalcenia na rozwdj przemiany oraz charakterystyki
mechaniczne i temperaturowe. Pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej

przedstawiono w rnych technikach rejestracji.

3.1. Nukleacja i rozwéj przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w stopie
TiNi z pamigcia ksztaltu przy sterowaniu odksztatceniem i napgzeniem

W zwiazku z postawionymi celami, zaprojektowano i przeprowadzono badania,
a nastpnie poréwnano otrzymane charakterystyki mechaniczne oraz temperaturowe
stopu TiNi SMA, uzyskane przy sterowaniu stptedkoscia odksztalcenia oraz st
predkoscia napezenia, dla ronych pedkosci odksztalcania. Przyktad krzywych
napezenie-odksztalcenie dla wybranych dwéckdiosci 10°s® oraz 25 MPal/s
przedstawiono na rys. 3.1. Zmiany odksztatcenia i temperatury w czasie dla tyct
predkosci przedstawiono na rys. 4.10 a, b. Zakresy odksztalceniade rone, ale
jak wynika z rysunku 3.12, zmiana zakresu odksztatlcenia nie ma zasadniczeg
wplywu na przebieg przemian fazowych. Na rys. 3.1 zaznaczono punkty
odpowiadaice termogramom przedstawionym na rys. 3.2; numery nad kolejnymi
termogramami odpowiadgjpunktom zaznaczonym na krzywych rys. 3.1. Kolejne
rysunki 3.3—-3.5 wyijgniaja, dlaczego do poréwnania wim pod uwag wyniki
uzyskane z tymi pdkosciami odksztalcania. Mianowicie, dla 25 MPafitinek
charakterystyki nageenie-odksztalcenie w zakresie przemiany martenzytycznej jest
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rébwnolegly do odcinka odpowiadaego tej przemianie przy sterowaniu
odksztalceniem z pdkoscia 10%s* (rys. 3.3), czego jumnie stwierdza si dla
przemiany odwrotnej (rys. 3.4a) a tym bardziej dla innyctdmeci (rys. 3.5).
Pewne rozbienosci wystepuja przy porownaniu mdkosci odksztatcenia (rys. 3.4b).

Na rysunku 3.2 przedstawiono 15 termogramow otrzymanych peayyelh
wartcsciach odksztalcenia, takich samych przy sterowaniu odksztalceniem i
napezeniem. Ich wartasi opisano na termogramach. Po lewej stronie umieszczono
termogramy obrazage zmiany temperatury prébki obzanej i odcizanej przy
predkaosci 10s™, po prawej przy statej pdkosci napezenia 25 MPals.

Poniewa przemiany fazowe zwkane § z wydzielaniem lub pochtanianiem
ciepta, badanie zmian temperatury prébki za pamkamery termowizyjnej z
wysoka czestotliwoscia 50 Hz oraz analiza kolejnych termograméw rys. 3.2, w
odniesieniu do wartei odksztatce rys. 3.1, pozwalajnasledzenie tych proceséw.
Dynamilke efektéw lokalizacji przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w
prébce oddajfilmy, na ktérych zarejestrowano zmiany rozkladéw temperatury.
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Rys. 3.1. Charakterystyki nagienie-odksztalcenie stopu TiNi SMA dla statefqiosci
napezenia 25 MPa/s oraz stalejepkosci odksztalcenia I€*; punkty zaznaczone na

krzywych odpowiadaj kolejnym termogramom na rys. 3.2.
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Rys. 3.2. Termogramy uzyskane podczas pgesiia stopu TiNi  odpowiadgje
odksztatceniom zaznaczonym kolejnymi punktami na krzywseh — rys. 3.1; po lewej
stronie termogramy otrzymane przy statejdiosci odksztalcenia = 10°s?, po prawej —

przy statej pgdkosci naprzeniac = 25 MPals.

Przed rozciganiem obrazy termiczne probels s miar jednorodne, np.
niewielkie zaktocenia na termogramie po prawej stronie wysnikgko z odbé
promieniowania otoczenia przy jeszcze nie saprej prébce. W poatkowym
zakresie rozeigania, po odksztalcaniu czysto &ystym, w okresie wzrostu
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napezenia & do osigniecia lokalnego maksimum (rys. 3.1), temperatura probki
nieznacznie wzrasta, aczkolwiek jej obraz termiczny pozostaje jednorodny (rys. 3.:
(2) i 3.2 (3)), coswiadczy o tym,ze makroskopowo proces odksztatcenia
(przemiany) jest jednorodny. Prawdopodobnie, jest to makroskopowy przejaw
pocatkébw przemiany martenzytycznej, inicjowanej w malych obszarach
pojedynczych ziaren o sprzyjagj orientacji do kierunku rozgjania. Statystyczny
rozktad tych ziaren jest do6 réwnomierny i dlatego obserwowany petek
przemiany jest makroskopowo jednorodny.
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Rys. 3.3. Charakterystyki nagenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA dla stateggitosci
napkzenia 25MPa/s oraz odksztatcenia’d§ kryterium wyboru tych prdkosci deformagii.

Przy odksztalceniu rzeczywistym = 0.013, odpowiadagym lokalnemu
maksimum napzenia, na obydwu termogramach pojawig giasmo wygzej
temperaturyswiadczice o rozpooziu w tych obszarach zlokalizowanej przemiany
martenzytycznej; rys. 3.2 (4). Obserwowane pasmo jest skierowanatpoddkoto
48° do kierunku rozgpania. Oszacowanee rdmica temperatur porgilzy pasmem
a préblke dochodzi do 8K, przy czym w prébce odksztatcanej ze gieblkoscia
napezenia jest ona nieco 1siza. Wydaje 8i ze przyczynanizszego przyrostu
temperatury w probkach odksztatcanych przy const. jest wikszy odptyw ciepta
w pocatkowym zakresie odksztalcenia przysiej pedkosci odksztatcania w tym
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obszarze, (rys. 3.4 a, b).
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Rys. 3.4. a) Zmiany odksztatcenia w funkcji czasu oraz byzaié predkosci odksztatcania

w funkcji odksztatcenia probki rozgjianej zz = const.=10 s* orazs = const.= 25 MPa/s

W miar rozchgania pasmo 0 Wgzej temperaturze stajegsszersze oraz
pojawiap sig nowe pasma zlokalizowanej przemiany, najpierw réwnolegte, a
pomiej rozwijapce s¢ w kierunku prawie prostopadtym do pasm pokawych;
rys. 3.2 (5) i 3.2 (6). Przy wgzych odksztatceniach pojawig sioraz wecej takich
pasm, ktore giponadto wzajemnie naktadajys. 3.2 (7) - (10).
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Rys. 3.5. Por6wnanie zmian odksztalcenia w funkcji czasu dimych prdkosci

odksztalcania: a) 18 i 12.5 MPa/s, b) 18" i 75 MPa/s, ¢)18s* i 75 MPals.

Na szczegolnawag: podczas procesu zastugugrmogramy nr (8), na ktorych
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wida¢, ze pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej dotarly do uchwytéw
prébki. Sygnalizuj one bardzo way etap przemiany martenzytycznej. Od tej
chwili zachodzi ona makroskopowo coraz bardziej jednorodnie, a wydzielanie ciepta
Z kolei odbywa si jeszcze bardziej intensywnie, co znajdujex¢aidzwierciedlenie
w przebiegach charakterystyk mechanicznych i temperaturowych. Mianowicie,
krzywe odksztatcenie-nagtenie o(¢), ktére dotychczas mialy falisty przebieg,
podobny do wysfpujacych podczas zarejestrowanych w stalach pasm Lidersa [14,
52, 71, 117] stajsie bardziej gtadkie, natomiast ichytknachylenia zdecydowanie
wzrasta. Wystpuje wiec na tym etapie odksztatcenia isdguz zaawansowanej
przemiany martenzytycznej pewien punkt przegi (rys. 3.1). Podobne wnioski, z
zarysowanym punktem przegia wilcznie, nasuwaj sie takze z obserwacji
charakterystyk temperaturowych, (rys. 3.6, 3.7) [87-92]. pase, dla jeszcze
bardziej zaawansowanego odksztatcenia i przemiany fazowej, obraz termiczny tycl
pasm w wyniku przeptywu ciepta stajeec storaz bardziej rozmyty, przy czym
srednia temperatura prébki intensywnie wzrasta. Pod koniec zakresu odksztatceni:
przyrost temperatury w pasmach przemiany fazowej dla probkiagmee) z&
=10%* dochodzi do 29 K (rys. 3.8), podobnie pezy= 25 MPa/s (rys. 3.9).

Jak wynika z analizy wynikow otrzymanych charakterystyk mechanicznych
oraz zmian temperatury, nie mma stwierdai wyraznych jakogiowych rémic w
przebiegach martenzytycznej przemiany fazowej probek agawcych ze stat
predkoscia odksztatcenia oraz stapredkoscia napezenia. Przemiana ta rozpoczyna
sie przy tej samej wartei odksztalcenia, a jej przebieg, czyli rozwdj pasm
przemiany odbywa siw podobny sposéb. Pewneznice szerokasi obrazow
termicznych rejestrowanych pasm wynikafczej z ronej predkosci odksztatcenia
w tym zakresie rozggania, co ilustruj wykresy przedstawione na rysunku 3.4.

W pocatkowym etapie odaiania (rys. 3.1, 3.2, termogramy (11) - (15)), po
przegciu zakresu sprystego ranice obrazow termicznych probek odksztalcanych
stab predkoscia napezenia oraz odksztalcenia nie snacace — rys. 3.2 (11). Na
przyktad prébka przyoc= const. ma nieco #éz temperatuf oraz doktadniej
zarysowane pasma przemiany odwrotnejzritée te staj sie bardziej wyrane w
dalszym etapie odgtania; rys. 3.2, termogramy (12) - (14).
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W probkach odeaizanych ze stat predkoscia odksztatcenia najwksze spadki
temperatury obserwuje esiw srodkowej czsci probki, w pasmach przemiany
odwrotnej. Pasma przemiany odwrotnepggskie i bardzo liczne. Temperatura tych
obszaréw prébki na koncu odeania spada pozej pocatkowej, rys. 3.2 (15), 3.6.
Najwiekszy spadek temperatury w centralnejsck prébki wynika w tym przypadku
zarOwno z symetrii procesu - to tu zelgz pojawia® sie pasma, jak rownie
ograniczonego zakresu odksztatcenia, w tym przypadkugjanaksymalnego (rys.
3.1). Mazna wic wnioskowd, ze w centralnej egci probki proces przemiany
martenzytycznej, a w zazku z tym take odwrotnej, jest w przypadku sterowania
stah predkaoscia odksztatcenia bardziej zaawansowany.

Natomiast w probkach odgianych ze statpredkoscia hapezenia najweksze
spadki temperatury obserwuje $uz przy szczkach maszyny wytrzymasoiowej,
skad tez zaczyna rozwijasie przemiana odwrotna; rys. 3.2 (12) - 3.2 (14). Pasma
przemiany w tym przypadkuasznacznie szersze i mniej liczne. W omawianym
tescie temperatura w tych pasmach spada o okoto 7K zeprtemperatury
pocatkowej probki; rys. 3.2 (15). W testach przeprowadzanyclisznpredkoscia
napezenia, obserwowano obminie s¢ temperatury dochodee do 10K poriej
pocatkowej temperatury prébki (otoczenia).

Obserwowane pewne ndize w stosunku do sterowania stgdredkoscia
odksztalcenia wynikajz faktu,ze przy sterowaniu stajpredkaoscia napezenia czas
procesu do uzyskania danej wadicodksztalcenia jest znacznie giay. Wynika to
zaréwno z obserwacji filmu z pomiaréw jak réwhnie rys. 3.4. Czynnik czasowy
powoduje take, ze wyzsze spadki temperatury probki po pomiarze stwierdzono dla
nizszych pedkosci odksztatcenia, czyli gdy warunki pomiaru zasadniczo odhjegaj
od adiabatycznych i na ostateczny wynik zdecydowany wptyw ma odptyw ciepta.

Pierwsze pasma zlokalizowanej przemiany fazowej dla obydwu rodzajéw
sterowania rejestrowano zazwyczaj w centralnejsazprébki. Jest to istotne,
poniewa w wynikach jednych z pierwszyctbadan lokalizacji przemiany
martenzytycznej, opublikowanych w pracach [114, 115], lokalizacja rozpoczynata
sie w czsci chwytowe] prébki. Byty to bardzo mate probki i wptyw zgniotwsed
chwytowej mogt miedvptyw na taki przebieg przemiany.
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Rys. 3.6. Napizenie i zmianysredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z paci ksztattu
obciazanej ze statpredkoscia odksztatcania I8s™.
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Rys. 3.7. Naprzenie i zmianysredniej temperatury probki ze stopu TiNi z pacii ksztattu
obciazanej ze statpredkoscia napezenia 25 MPals.

W wyniku doktadnych obserwacji przeprowadzonych w trakcie licznych badan,
prowadzonych zaréwno w IPPT jak rowhiev AIT w Japonii, stwierdzonoze
zlokalizowana przemiana fazowa na dziewiczej, tzn.zaden sposéb nie
odksztalcanej poprzednio oraz, co niezwyklezmea symetrycznie zamocowanej,
tzn. zadnigtej z t sama sita na obydwu uchwytach, probce, zaczyna si
symetrycznie w cgci centralnej. Lokalizacja przemiany w e¢8zi chwytowej
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rozwija sk wowczas, gdy w danym uchwycie prébka zostala mocitigpicta.
Natomiast w przypadku prébki z pegvhistoria obchzenia, proces zlokalizowanej
przemiany ma asto miejsce w pobtu uchwytu lub w innym, dowolnym miejscu
prébki, w ktérym lokalnie zaistniaty ku temu warunki. Obserwacje te potwierdzono
podczas kolejnej serii badlgprzeprowadzonych na prébkach TiNi SMA poddanych
odksztalceniom w badaniach poprzednich. Takie zachowanie wynika z kumulacji
pewnych defektow, nagiten i odksztalcé rezydualnych w tych probkach podczas
kolejnych cykli obcizania i odcizania, pomimo ich d& poprawnie
zarejestrowanej pseudospysto&i, oraz powrotu do poprzedniego ksztattu i
wymiaréw podczas pdiejszego wygrzewania w temperaturze pasyy.

3.1.1. Analiza przebiegu przemiany na podstawie zmian temperatury w punkcie
lokalizacji w poszczegolnych etapach rozggania TiNi SMA

Na podstawie zmiansredniej temperatury powierzchni probki nmaz
wnioskowa& o makroskopowym przebiegu zjawisk zachmyzh podczas przemian
fazowych indukowanych nagreniem, a take o wplywie réaych czynnikdéw na te
procesy (rys. 3.1 - 3.7). Jednak w przypadku, gdy zjawiska inicjacji i rozwoju
przemian fazowych majniejednorodny charakter, zmiany temperatirgdniej nie
charakteryzyj zjawisk, ktore rozwija sie lokalnie. Skorzystano wt z innych
mozliwosci stosowanej kamery termowizyjnej, tj. zmiany temperatury w wybranym
punkcie powierzchni probki. Przebiegi zmian temperatury w punkciezgojon w
centralnej cesci prébki, w pdmie inicjacji przemiany fazowej, oznaczone
symbolem AT, przedstawiono w funkcji odksztatcenia na rys. 3.8 i 3.9,
odpowiednio dla obydwu przypadkéw. Na tych samych rysunkach przedstawiono
zmiany srednich wartéci temperatury i naggenia uzyskane podczas aobe@nia i
odcigzania prébki w zakresie przemian fazowych, odpowigmajtermogramom
pokazanym na rys. 3.2. Jak wynika z tych rysunkdegnia temperatura probKdiT
po przekroczeniu sprystego etapu odksztatceniezrasta. Wzrost ten jest nieco
zahamowany w obszarze, w ktorym pasma martenzytycznej przemiany fazowe
dochodz do czsci chwytowej probki, tzn. rozwijajsie na calej jej diugei, rys.

3.2 (8). Odpowiada to przegiu charakterystyki mechanicznej i temperaturowej.
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Rys. 3.8. Zalenos¢ napezenia oraz zmian temperatury w funkcji odksztatcenia stopu TiNi z
pamigia ksztattu przy pgdkosci & = 10°s; AT — érednia temperatura probkiT, —
temperatura w punkcie inicjacji zlokalizowanej przemiany fazowej; wyszczegdlnienie trzech

etapow przemiany: MT1 jednorodny, MT2 niejednorodny, MT3 prawie jednorodny.
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Rys. 3.9. Naprzenie i zmianysredniej temperatury probki ze stopu TiNi z paom ksztattu

odksztatcanej przy statejqakosci napezeniac= 25 MPa/sAT — érednia temperatura probki,
AT, — temperatura w punkcie inicjacji zlokalizowanej przemiany fazowej; wyszczegoélnienie

trzech etapow przemiany: MT1 jednorodny, MT2 niejednorodny, MT3 prawie jednorodny.
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Przy odcazaniu, srednia temperatura probki spada @do miejsca przegcia
krzywej o(¢), co odpowiada odksztalceniu, przy ktérym podczas ggacia
pojawiap Sie pierwsze pasma przemiany martenzytycznej. \iickarym etapie,
odciazania spezystego, zmiany temperaturgeginiej a niezauwaalne.

Temperatura mierzona w punkcie zaznaczonym w miejscu inicjacji przemiany
martenzytyczneyT, (rys. 3.8, 3.9) rénie od pocatku rozchgania, podobnie jak
temperaturarednia, gdy jest to etap odksztatcania jednorodnego. Podczas inicjacji
przemiany zlokalizowanej napuje gwaltowny skok temperatury. Ngstie, na
zarejestrowane zmiany temperatury w punkcie ma wplyw przesuwarpedski w
miare rozcagania wzgtdem tego wybranego punktu, poniewmainkt rejestracji jest
nieruchomy. Jego temperatura nie wzrastazgdsmo przemiany przesuwa.dPo
zakonczeniu odksztatcenia niejednorodnego, azanego z rozwojem pasm
przemiany zlokalizowanej, temperatura w wybranym punkcie zmiegiposiobnie
jak érednia temperatura prébki, chota nieco wysz wartaé.

W przypadku rozeigania ze statpredkoscia napezenia, szybszy wzrostednigj
temperatury naspuje take w czasie pojawianiaesipasm przemiany. Wygtuje
réwniez przegecie na krzywep T, gdy pasma pojawiajsie na catej diugasi probki.
Maksymalny przyrosgredniej temperatury probki podczas rageinia wynosi 29K,
Za&s jej spadek podczas odeania przekracza 6K. Skok temperatury w punkcie
pojawienia s§ pierwszego pasma przemiany wyngasz 6K, jest nkszy niz przy
sterowaniu odksztatceniem.

Przy odcizaniu zmiany temperatury w punkcie siiemal identyczne jak
temperatury sredniej, & do odksztatcenia odpowiadeggo inicjacji, podczas
rozciagania, zlokalizowanej przemiany martenzytycznej. Przy tym odksztatceniu
nastpuje gwattowny spadek temperatury o okoto 4 K, aepase niewielki wzrost
spowodowany przeptywem cieptagsiednich obszarow.

Podsumowujc analiz termogramoOw oraz charakterystyk mechanicznych i
temperaturowych stwierdzonoze zjawiska zachodze podczas przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej przy statejegkosci napezenia maj
jakosciowo podobny przebieg, jak przy staleggkosci odksztatcenia. Potwierdzaj
to przedstawione na rys. 3.6 oraz rys. 3.7z@i&i zmian napgzenia orazredniej
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temperatury prébki. W obydwu przypadkach wepsiie przegicie na krzywelT na
etapie, gdy pasma te pojawidic na catej dlugéci probki; aczkolwiek wydaje sj
ze przegicie to pojawia i przy nieco mniejszym odksztatceniu dla testu ze stat
predkoscia napezenia w poréwnaniu ze stabredkoscia odksztalcenia. M to
wynika¢ z faktu, ze w przypadku przemiany martenzytycznej przy sterowaniu
napezeniem po nukleacji w g#ci centralnej pasma nowej fazy twersie w
réznych miejscach prébki, a nie tylko rozwiagie ze zlokalizowanego obszaru
Nalezy takze zwréct uwag na troclg inna predkos¢ odksztatcenia i wynikaga
stad nizsz $redni temperatug probki. Jak wynika z rys. 3.4, tylko w patkowym
etapie przemiany pdkosci odksztatceniaasszblizone.
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Rys. 3.10. Zalenosci napezenia oraz zmian temperatury w funkcji odksztatcenia stopu TiNi
SMA przy sterowaniu stalgpredkoscia a) odksztatcenia, b) obcinia; AT — srednia

temperatura probkiT, — temperatura w punkcie inicjacji zlokalizowanej przemiany.

Whnioskowania na temat analogii oraz niewielkichnié pomidzy przebiegiem
przemiany fazowej przy sterowaniu odksztalceniem i gdleciem potwierdzaj
takze otrzymane charakterystyki zmiany temperatérgdniej oraz w punkcie,
przedstawione w funkcji czasu (rys. 3.10 a, b). Aczkolwiek, przy staddkgici
napkzenia obserwuje sitroche mniejsze ranice pomgdzy tak zarejestrowanymi
zmianami temperatury, czyli proces jest nieco bardziej jednorodny (rys. 3.9, 3.10 b).
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3.1.2. Etapy przemiany martenzytycznej wyszczegolnione na podstawie bada
charakterystyk mechanicznych i temperaturowych TiNi SMA

Charakterystyki zmian nagtenia oraz zmian temperatur§redniej i w
punkcie przedstawione w funkcji odksztatcenia na rys. 3.8 - 3.9 pozawatepznic
w stopie TiNi SMA trzy etapy przemiany fazowej, indukowanej odksztatceniem:

1) M1l-okres jednorodny, charakteryzay sk niewielkim, jednorodnym
wzrostem temperatury, zwgdanej z pocgkowym, makroskopowo
jednorodnym etapem przemiany martenzytycznej wprost,

2) M2-okres niejednorodny, zadany z inicjaci pasm zlokalizowanej
martenzytycznej przemiany fazowej, charakteryeyj sie falujacym
przebiegiem nageenia i hiejednorodnym wzrostem temperatury,

3) M3-okres zaawansowanej przemiany martenzytycznej, charaktgyzi
dynamicznym, ale ju zdecydowanie bardziej jednorodnym, wzrostem
napezenia i temperatury prébki.
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Rys. 3.11. Zaleos¢ séredniej temperatury probek ze stopu TiNi z pgoiai ksztattu
odksztatcanych ze stapredkoscia odksztatceniai( = 10%s™) i naprzenia ¢ = 25 MPals).
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Na rysunku 3.11 przedstawiono efekty gpenia termomechanicznego, czyli
zaleznosci AT (o) otrzymane dla prébek stopu TiNi z paoii ksztattu obcizanych i
odcigzanych ze stat predkoscia odksztatcenia I8 oraz napgzenia 25 MPals.
Zaleznosci te w obydwu przypadkach mgpodobny przebieg.

Przy napgzeniu okoto 300 MPa zaczyna nieznacznie wztasteednia
temperatura obydwu prébek, éwiadczy o tym,ze po zakéaczeniu etapu czysto
sprezystego odksztalcenia zapatimwanie | etapu przemiany odbywae sw
obydwu przypadkach przy tym samym poziomie azgmia. Nasfpnie w obydwu
przypadkach obserwujeesznaczny i gwattowny wzrost temperatury przy statym
poziome namzenia, aczkolwiek przy mgzej wartéci napezenia przy sterowaniu
napezeniem. Warté¢ tego skoku wynosi okoto 8K przy sterowaniu odksztatceniem,
troche mniej przy sterowaniu nagteniem. Jest to Il etap - inicjacji i rozwoju pasm
zlokalizowanej przemiany. Naghie temperatura obydwu probek wzrasta o okoto
15 K przy pewnym wzrieie napezenia. Odpowiada to Il etapowi, woéwczag ju
dos¢ jednorodnej, aczkolwiek nadal intensywnie rozwigaj sk przemiany.

Podczas odgrania obserwuje sispadek temperatury wraz ze zmniejszaniem
sie hapezenia, pocatkowo powolny a p#niej znacznie szybszy i niemal liniowy,
Zwigzany z odcizaniem spgzystym, a nagpnie z przemiagodwrotna W ostatnim
etapie nagpuje zahamowanie spadku temperatury probki i dackoodcizania
pozostaje ona niemal na staltym poziomie. Etap zahamowania spadku temperatu
przy odcizaniu wystpuje w prébce rozgganej ze statpredkoscia odksztatcenia
przy wyzszym napgzeniu niz w probce rozeiganej ze statpredkoicia napezenia.

3.2. Wptyw parametrow odksztatcania na whéciwosci termomechaniczne stopu
TiNi z pamigcia ksztattu

W wiekszaici rozwigzan stosowanych czujnikow i przekaikow istotna jest
zarOwno niezawodnso, jak rownie szybkdé skutecznego zadziatania danego
uktadu z elementem ze stopu z peaty ksztattu.

Zbadanie wptywu mdkosci odksztatcania na charakterystyki mechaniczne i
temperaturowe przy sterowaniu e¢gkoscia napezenia oraz pdkoscia
odksztalcania jest celem dwiadczéd opisanych w niniejszym podrozdziale.
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Sprawdzono ponadto, czy zmiana zakresu odksztalcania zasadniczo wpltywa n
charakterystyki mechaniczne i temperaturowe stopu TiNi zquénksztattu.

3.2.1. Wplyw zakresu odksztatcenia na charakterystyki mechaniczne

Na rysunku 3.12 przedstawiono wyniki badania wplywu zakresu odksztatcenia
na przebieg krzyweg(e) podczas przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej.
Zaleznogei te uzyskano przy takiej samejgkosci odksztatcenia, rownej 5xFg?.

Jak wynika z krzywych prezentowanych na tym rysunku, zakresagaata w
niewielkim stopniu wptywa na jakotowy przebieg charakterystyie). Wartaci
napezenia i odksztatcenia, dla ktérych zachodzi przemiana martenzytyczna i
odwrotna zasadniczo nie zaleod zakresu rozafania. Wraz ze wzrostem zakresu
rozciggania zwgksza s¢ natomiast zakres odksztafceezydualnych.
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Rys. 3.12. Charakterystyki napenie-odksztalcenie stopu TiNi z paia ksztattu dla

predkaici odksztatcenia 5xI&* przy réznych zakresach rozaania.

Charakterystyk uzyskam dla maksymalnego zakresu zachodzenia przemiany
martenzytycznej nazywaespetla graniczng natomiast otrzymane dla mniejszego
zakresu odksztalcenia -etfami wewretrznymi. Dla ograniczanego zakresu
przemiany martenzytycznej odpowiednio modyfikuje $ivzrasta) poziom, na
ktérym zachodzi przemiana odwrotna. W przypadku cyklicznychagdiciv petlach,
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pocatek tej przemiany odpowiednio zmieniag siwedrujac” po ,przelkatnej’
taczacej pocatek przemiany martenzytycznej z patikiem przemiany odwrotnej,
otrzymanymi dla pi granicznej [65].

3.2.2. Wplyw predkosci odksztatcenia na zmiany napgzenia i temperatury

W klasycznych krzywych obraziych zjawisko pseudosgtystoi w stopach
Z pamecia ksztattu, uzyskiwanych przy bardzo matyclkdiosciach odksztatcenia,
odcinki wykresuo(¢) odpowiadajce przemianie martenzytycznej i odwrotngj s
niemal réwnolegte do osi nagzenia (patrz rozdziat 1). Jakzwspominano, przy
odksztalceniach w zakresie quasistatycznychdiméci odksztalcenia, podczas
przemiany martenzytycznej negtje wydzielanie si ciepta powodujc wzrost
temperatury prébki dochogzy do 40 K (rys. 3.13).
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Rys. 3.13. Zmiany naptenia isredniej temperatury w funkcji odksztalcenia probki ze stopu

TiNi z pamiccia ksztattu przy prdkaici odksztatcania T8s™.

Zmiany temperatury stopu z paia ksztattu powodw z kolei wzrost
napezenia prébki podczas tej przemiany. W gzkiu z tym zmienia sinachylenie
krzywej o(e). Im wyzsza pedkos¢ odksztalcenia, tym wksze nachylenie
charakterystyki napegenie-odksztatcenie, obserwowane podczas przemiany
martenzytycznej. Efekty takie rejestrujemy zaréwno przy odksztatcaniu z
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utrzymaniem statej pdkosci odksztalcenia (rys. 3.6, 3.13), jak réwnistate]
predkosci napezenia (rys. 3.7, 3.14, 3.15). Podobne zmiany charakterystyk,
dziatapce w przeciwnym kierunku, aczkolwiekzuwie zawsze w tak oczywisty
sposob, zachodzpodczas przemiany odwrotne;.
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Rys. 3.14. Zmiany naptenia isredniej temperatury probki ze stopu TiNi z paoni ksztattu
odksztatcanej przy stalejqukosci napezeniac = 12.5 MPa/s.
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Rys. 3.15. Zmiany naptenia isredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z paoni ksztattu

odksztatcanej przy statejgatkosci napezeniac = 75 MPals.
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Np. przy pedkosci napezenia 75 MPa/s przemianie martenzytycznej towatgysz
znacace przyrosty temperatury, dochade w kaicu zakresu do 30K, a przemianie
odwrotnej jej spadek. Tak dezmiany temperatury powodui kolei systematyczny
i znacacy wzrost krzywej nagzenia podczas przemiany martenzytycznej wprost, a
jej spadek podczas przemiany odwrotnej (rys. 3.15).
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Rys. 3.16. Charakterystyki nagenie-odksztatcenie stopu TiNi z patia ksztattu dla statej
predkosci napezenia 75 MPal/s i state]j guikasci odksztatcenia 5x 1™

Dla poréwnania przebiegu charakterystyk mechanicznych przy sterowaniu stat
predkoscia napezenia oraz pgdkoscia odksztalcenia dla innych gmkosci, na
kolejnym rysunku pokazano charakterysty&(e) uzyskanadla statej pgdkosci
odksztalcenia 5x1%* oraz statej prokosci napezenia 75MPa/s (rys. 3.16). W tym
przypadku rozbignosci stwierdza & dopiero na etapie odgiania i przemiany
odwrotnej, mianowicie przy pdkosci 75MPa/s wartéci napezenia @ nizsze.

Otrzymane w wyniku badadawiadczalnych i prezentowane na rysunkach
3.11-3.16 zalenosci pokazuj, ze przy tak dobranych gakosciach odksztatcenia i
napezenia nie ma istotnych #dic w ksztalcie charakterystyk(e). Natomiast
wartcsci hapezenia przy odcizaniu, tzn. w zakresie przemiany odwrotnej przy
sterowaniu nagreniem g nizsze. Podobne #aice wielkaci petli histerezy przy
sterowaniu odksztatceniem i napeniem obserwuje siwe wszystkich pomiarach.
Inne wartdci napezenia przy odcizaniu wynikap z r&znej i niejednakowej, esto
nizszej pedkosci odksztatcenia przy sterowaniu nggamiem (patrz rys. 3.4, 3.5).
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Oszacowanie  wplywu pdkosci  odksztalcenia na  charakterystyki
termo-mechaniczne oraz rozwoj przemiany fazowej prébki stopu zgiarksztattu
przeprowadzono przy napujacych pedkosciach:

- przy statej pgdkosci odksztatcenia: 8L0*s?; 5x10°s?, 5x10%s?, 10%s?,
- przy statej pgdkaosci napezenia: 12.5 MPa/s, 25 MPa/s, 50 MPa/s, 75 MPa/s.
Wykresy zbiorcze otrzymanych krzywych naj@nie-odksztatcenie
przedstawiono na rysunkach 3.17 (a) oraz 3.17 (b).zjMaer6cic uwag, ze w
przypadku sterowania gikaoscia napezenia wys¢puja rézne zakresy rozegania
dla kolejnych pedkosci obcihzania (rys. 3.17 b). Wzrost qutkosci odksztatcenia
powoduje zwgkszenie napzenia oraz zwikszenie Kta nachylenia krzywycl(e)
w zakresie tych przemian. Jest to efektekszonej produkcji ciepta przy viigzych
predkosciach odksztatcenia (pomiar ziiny do adiabatycznego), a co za tym idzie
szybszego wzrostu temperatury probki. Jak wynika natomiast z rys. 3.17b, w
przypadku sterowania nageniem nawet griokrotny wzrost pgdkosci napezenia
powoduje mniej znagzy przyrost nagizenia, gldwnie na poaiku przemiany.
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Rys. 3.17. Charakterystyki napenie-odksztalcenie stopu TiNi z paia ksztattu uzyskane
przy a) sterowaniu pdkoscia odksztatcenia dla pdkosci odksztatcenia: 5x 1%, 5x10°?,
5x107%s?, 10's?, oraz b) sterowaniu pakoscia napezenia dla pedkosci obcizenia:
12.5 MPals, 25 MPal/s, 50 MPal/s, 75 MPal/s.
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Rys. 3.18. Zmiany temperatury w funkcji nejmnia stopu TiNi z pamcia ksztattu
uzyskane przy a) statej qutkosci odksztatcenia: 5xI8&, 5x10%s, 10's?, oraz b) statej
predkosci napezenia: 12.5 MPals, 25 MPa/s, 50 MPa/s, 75 MPals.

Na rysunkach 3.18 a, b przedstawiono zmiany temperatury w funkcgizeap
dla romnych prdkosci odksztatcania badanych prohéK(s). Zaréwno z pomiaréw
doswiadczalnych, jak rownieabliczex (patrz rozdziat 4) stwierdzonge w zakresie
odksztalcenia  spgystego zmiany temperatury zweane z  efektem
piezokalorycznymsgniezauwaalne.

Jezeli chodzi o badanie lokalizacji przemiany, to poréwnugharakterystyki
otrzymane dla rinych pedkosci odksztatcenia, przedstawione na rys. 3.17 oraz
3.18, ma@na zauway¢, ze w przypadku sterowania odksztatceniem proces inicjacji i
rozwoju zlokalizowanej przemiany martenzytycznej badany dlayady pedkosci
odksztatcania zachodzi przy statym poziomie odksztatcenia (rys. 3.17a, 3.18a)
Natomiast w przypadku sterowania ngmniem, dla wyszych pedkosci
odpowiednio wzrasta stogiewzrostu napgzenia, take w zakresie przemiany
zlokalizowanej (rys. 3.17b, 3.18b). Wynikaastwniosek,ze dane zachowanie
wystepuje dla danej wartoi odksztalcenia, zwranego ze stopniem
zaawansowania przemiany, czyli oWorego wudziatu procentowego fazy



48
martenzytycznej w stopie, oznaczonej symbotgpatrz rozdziaty 4, 5).

Jak wynika z rys. 3.18, dla napenia okoto 380 MPa zarejestrowano pewien
niewielki wzrost temperatury, zedany z pocgtkowym etapem makroskopowo
jednorodnej przemiany fazowej. Ngsthie obserwuje sizdecydowany, gwattowny
wrecz przyrost temperatury prébki, zgany z niejednorodnym etapem przemiany,
po czym naspuje wzrost bardziej ustabilizowany. Maksymalne przyrosty
temperatury zostaly zarejestrowane wid zakresu pomiarowego. W zabesci od
predkosci odksztatcenia, wynogzone od 26K do 40K. Im wgza pedkosé
odksztalcenia, tym wysze przyrosty temperatury.

W zakresie odaizania temperatura probki spada, najpierw tagodnie wzkuiz
wymiarg ciepta z otoczeniem, a ngghie bardziej zdecydowanie, poniewjak juz
wspominano, proces przemiany odwrotnej ma charakter endotermiczny, a przemian
martenzytycznej egzotermiczny [36, 80, 86-92, 99-102, 105, 114, 115, 117].
Niezalehie od stosowanej gkosci, charakter zmian zalegsci AT (o) jest podobny.
Przy wyzszych pedkosciach odksztatcenia przemiana martenzytyczna, jak r@wnie
odwrotna rozpoczyna eii rozwija przy nieco wyszych napgzeniach. Wplyw
predkosci napezenia jest widoczny w zakresie niejednorodnym przemiany.

Podobnie w przypadku wgzej pedkosci napezenia, przemiana
martenzytyczna rozpoczynagsSpo 0sighieCiu wyzsSzego poziomu nagtenia i
temperatury, a z kolei przemiana odwrotna rozpoczyeajusi przy wyzszych
napezeniach oraz wjszej temperaturze, czyli wcadej. Po zakéczeniu
przemiany odwrotnej, temperatura spada, zazwyczaj z@ontemperatury
pocatkowej prébki. Maksymalne spadki zarejestrowano dlzsayich pedkosci
odksztalcenia. Im wyza pedkos¢ odksztalcenia, czyli proces bardziej
adiabatyczny, tym mniejsze spadki temperatury poaadoiu. Spadki temperatury
zarejestrowane po zaktzeniu przemiany odwrotnej majejiec ze wzrostem
predkosci odksztalcenia, a dla maksymalnej stosowanegkmggi temperatura
prébki po odcizeniu pozostaje powgj temperatury otoczenia.

Wyzsza pedkos¢ odksztalcenia - patrz rys. 3.13 (83); 3.15 (75 MPa/s)
powoduje znacge zmiany s$redniej temperatury w zakresie przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, a takpewne wygtadzenie krzywej napenia
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oraz temperatury wywotane bezwladaia procesow cieplnych, oraz krétszy okres
tych niejednorodnici. Oszacowane warfoi zmian napgzenia i temperatury,
zZwigzanych z przemian martenzytycza wprost i odwrota dla maksymalnych
stosowanych w tych badaniachegkosci podczas rozapgania ze stat wartccia
odksztalcenia oraz nagenia przedstawiono w Tabeli 3.1.

Tab.3.1. Oszacowane waito4 0 orazAT przemiany martenzytycznej i odwrotnej

Przemiana martenzyt. Przemiana odwrotna
Ao AT Ao AT

& =const. £=101g1 +240 MPa | + 39 K - 190 MPa -28 K
J =const. 0 =75 MPa/s | +270 MPa | + 26.5K | - 240 MPa 22 K

Zmiany temperatury w funkcji nagienia przedstawione na rys. 3.18 a, b
zawieraj ponadto dodatkowv wazna informacg. Mianowicie, niezalenie od
predkosci odksztalcenia, odcinki krzywychdT(s), na etapie zaawansowanej,
jednorodnej przemiany martenzytycznej oraz przemiany odwrotpefpvenolegte
do siebie lub wgcz sk pokrywap. (W przypadku utrzymywania statejeplkosci
odksztalcania stwierdzaesipewna réwnolegtosé¢ charakterystykdT(s), nawet w
zakresie niejednorodnym, gdzie przemiana martenzytyczna zachodzi na og6t dl
statego, aczkolwiek falistego, poziomu ngignia (rys. 3.18a)). Z tego wynikze w
zakresie zaawansowanej, jednorodnej przemiany martenzytycznej wprost |
odwrotnej, zmiany temperatury odniesione do odpowigglah zmian naggzenia g
niezalene od pedkosci odksztatcenia.

Analizujac wykresy przedstawione na rys. 3.18 a, bzmaozauway¢, ze
réwnolegte do siebie fragmenty krzywychil(s), oraz przemiany odwrotneja s
odcinkami linii prostej. Mana je wic na tym etapie odksztatcania opidatikcja
liniowa;

A0 =Kk x AT,
gdzie: 4 0 oznacza zmian napezenia, w zakresie ktdrego zachodzi przemiana
martenzytycznaAT natomiast oznacza zmigtemperatury w tym zakresie.
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Poniewa z obserwacji charakterystyk przedstawionych na rys. 3.18 wynika
ponadto,ze wspo6iczynniki nachylenia tych odcinkéw mogie rézni¢, w celu
poréwnania i analizy obliczono ich wasth. Obliczone wartéci wspétczynnikdw
pomidzy napezeniem a zmianami temperatury towarzysy przemianie
martenzytycznej wprostky) i odwrotnej k,) podczas rozggania stopu TiNi z
pamkcia ksztaltu z ranymi predkosciami przy sterowaniu odksztatlceniem
przedstawiono w tabeli 3.2, a w przypadku sterowaniaepapiem w tabeli 3.3.

Tab. 3.2. Wartasi wspotczynnikow pongidzy napezeniem a zmianami temperatury
towarzyszcej przemianom przy sterowaniu gtptedkoscia odksztalcenia

Przemiana martenzytyczna Przemiana odwrotna
& Ao aT Kw Kn s Ao at Ka K sr
5x10%st [120 15 8 200 21 9.5
5x10%' |130 15 8.7 8 [140 15 9.3 9.3
10%s? 160 21 7.6 110 12 9.2

Tab. 3.3. Wartasi wspotczynnikow pongidzy napezeniem a zmianami temperatury
towarzyszcej przemianom przy sterowaniu gtatedkoscia napezenia

Przemiana martenzytyczna Przemiana odwrotna
o Ao | AT K K sr A0 AT Ka Ka sr
12.5 MPa/s | 110/ 15 7.3 180 16 11.2
25 MPal/s 180, 20 9 8.8 |270 32 8.4 9.9
50 MPa/s 220 23 9.6 240 24 10
75 MPa/s 180, 18 9.5 220 22 10

Pomimo,ze % to dane otrzymane z pomiaréw, a wiec odczytywane z wykresoéw
z pewny doktadndcia, wartagci wspoétczynnikow g zblizone, a wic potwierdzaj
rownolegtos¢ tych odcinkow, niezalevie od stosowanej gakosci odksztatcenia.
Srednie wartéci tych wspdiczynnikéw obliczone dla przypadku sterowania
odksztatceniem as nieco nisze od obliczonych dla przypadku sterowania
napezeniem, ale rénice te mog wynika¢ take z bkdéw pomiarowych i
doktadnogi odczytu danych z charakterystyk eksperymentalnych.



51
W réwnaniach termodynamicznych, opigjch zjawisko pseudosptystogi,
wartasci tych wspoétczynnikdw, tj. stosunkdéw zmian nggemia do odpowiadagych
im zmian temperatury podczas przemiany martenzytycznep nstptny sens
fizyczny, co belzie doktadniej oméwione w rozdziatach 4 i 5 niniejszej pracy.

3.2.3. Wplyw predkosci odksztatcenia na warunki lokalizacji przemiany

Przedstawiony ponej zakres badaprzeprowadzono w temperaturze otoczenia
okoto 25 C (298 K) i wilgotnéi powietrza 90%, w AIT w Japonii. Prébki stopu
TiNi o temperaturzéy= 291K, o wymiarach 14@.0x0.7mm, rozcigano z dwoma
predkosciami odksztatcenia: 1.610%s" oraz 0.%10°s’. Temperatur badano za
pomoa kamery podczerwieni firmy AVIO (rys. 4.3). Otrzymane charakterystyki
mechaniczne przedstawiono na rys. 3.19, a rozktady temperatury na rys. 3.21 i 3.22
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Rys. 3.19. Zmiany naptenia probki w funkcji odksztatcenia stopu TiNi SMA dlggkosci
odksztatcenia 1.67x18" oraz 0.5x18s*; AIT.

Uproszczony schemat wigwosci termomechanicznych pseudogiystoi
stopu z pamicia ksztattu ilustruje rys. 3.20: po prawej stronie przedstawiono szkic
charakterystyki nageenie-odksztalcenie dla przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej, po lewej wartgi zakresOw nageenia i temperatury dla tych przemian.
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Rys. 3.20. Schemat wdewosci termomechanicznych pseudogiystasci SMA.

Na kolejnych rysunkach przedstawiono otrzymane charakterystyki mechaniczne
oraz rozkfady temperatury towarzgse przemianie martenzytycznej wprost i
odwrotnej, odpowiednio dla gikosci odksztatcania 1.67x18" (rys. 3.21) oraz
0.5x10°s™ (rys. 3.22). Na charakterystykach mechanicznych zaznaczono punkty, w
ktorych zarejestrowano prezentowane rozktady temperatury (termogramy).

Jak wynika z rysunkow 3.21 i 3.22, otrzymano podobne rozktady temperatury
jak analizowane poprzednio. Pomimie, w przypadku prac prowadzonych w AIT
w Japonii korzystano z kamery bada podczerwieni AVIO, zdecydowaniezsiej
klasy, rownie obserwowano i zarejestrowano pasma zlokalizowanej przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, f&k rozwijapce s¢ w dwu, prawie
prostopadiych do siebie kierunkach. Otrzymane wyniki istotne, poniewa
pozwolity potwierdzé na prébkach troghinnego stopu z pamtia ksztattu, innej
geometrii i w innych warunkach, badania prowadzone w IPPT PAN w Warszawie.
Pocatki lokalizacji wystpowaty wprawdzie zazwyczaj w €xi chwytowej probki,
ale whzalo sg to najcziciej z niesymetrycznym zamocowaniem, ftj.
niejednakowymsécisnicciem probki. Podobne wyniki otrzymywano takpodczas
bada& prowadzonych w IPPT, na prébkach po pewnej historii ggbaia lub
nieprawidtowo zamocowanych, np. niesymetryczgiénictych w uchwycie.
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Wynikajacy z licznych obserwaciji, aczkolwiek tracwyidealizowany schemat
inicjacji i rozwoju pasm przemian martenzytycznej i odwrotnej dla niskégjlkoéci
odksztalcenia przedstawiono na rys. 3.23, a dla 30-krotniezsjyna rys. 3.24.

Loading = Unloading

—_—
‘E
o
!

Rys. 3. 23. Schemat rozwoju pasm przemiany fazowej inicjowaneje¥ci cchwytowej

prébki dla pedkosci 1.67x10°s™: A faza austenitu; M faza martenzytu.
wmmml  Unloading

} I
A - -DI-} ) ) - |
v h
|

Rys. 3. 24. Schemat rozwoju pasm przemiany fazowej inicjowanejegciczhwytowej

Loading

probki dla pedkosci 0.5x10°s™: A faza austenitu; M faza martenzytu.

Jak wynika z przeprowadzonych badalla wyszej pedkosci odksztatcania
procesy przemian fazowych zachadmrdziej intensywnie i dynamicznie.

3.3. Geometria pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej w TiNi SMA

Podczas rozggania probek TiNi z panacia ksztaltu zarejestrowano pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej rozwijap s¢ w dwoéch, prawie prostopadiych
kierunkach. Efekty te przypomirgjozwoj pasm Ludersa w giikiej stali [52, 114,
117], wystpuja zarbwno przy sterowaniu nageniem i odksztatceniem, bywaj
bardzo wyrane, aczkolwiek s das¢ trudne do udokumentowania. Pasma te zostaty
zarejestrowane przez auterk zastosowaniem zdych technikach rejestracji (rys.
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3.25) [88]. Na rysunku odpowiednio przedstawiono: od lewej strony (a) optyczna
fotografia sladéw pasm przemiany na powierzchni prébki pokrytej czarnym
lakierem, (b) optyczna fotografia reliefu pasm przemiany na powierzchni prébki
pokrytej czarnym flamastrem, (c) obraz pasm przemiany fazowej w podczerwieni.
Rys. 3.25 (b) wymagat zastosowania specjalnych techiviketienia i ustawienia
prébki, ktére umotiwity rejestracg wyraznego reliefu pasm, obserwowanych po
obydwu stronach prébki.

a) b)

Rys. 3.25. Pasma zlokalizowanej przemiany fazowej w stopie TiNi SMA zmych
technikach rejestracji a) optyczna fotografiadow pasm przemiany na powierzchni prébki
pokrytej czarnym lakierem, b) fotografia reliefu pasm przemiany na powierzchni préobki

pokrytej grubym flamastrem, c) obraz pasm w podczerwieni [88].

Otrzymany wyrany relief pasm po obydwu stronach prébki potwierdza,
pasma zlokalizowanej przemiany majharakter olgosciowy. Tego typu efekty
udato st takze sfotografowa na probce w uchwytach maszyny wytrzynsatowej
podczas bada prowadzonych w AIT w Japonii z mymi predkosciami
odksztalcenia (rys. 3.26 a, b).
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Schematyczny szkic wielokrotnie obserwowanych i zarejestrowanych pasm
zlokalizowanej przemiany fazowej dla prébki w procesie kgniia przedstawiono

narys. 3.27.

a) b)
Rys. 3.26. Fotografia pasm zlokalizowanej przemiany martenzytycznej na probce TiNi SMA

w uchwytach maszyny przy @ikosci rozciagania: a) 1.67x1s* oraz b) 0.5x18s™; AIT.
GL

|1 \l
>

Rys. 3.27. Schematyczny szkic pasm zlokalizowanej przemiany fazowej obserwowany

podczas rozcgania prébki ze stopu TiNi z paggia ksztattu.

Jak wynika z przeprowadzonej analizyt,kpod ktorym rozwijaj sie pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej, zaje od warunkow déwiadczenia, a w
szczegOInasi od geometrii probki i parametrow odksztalcenia [49, 52, 88, 121]. W
warunkach idealnego jednoosiowego ragenia bytby on zbkony do 45.
Poniewa jednak rozkiad napgen i odksztalcé na pewnym etapie rozgjania dla
wzrastajgcego odksztatlcenia staje ¢siziozony, stwierdza si odstpstwo od
jednoosiowego schematu, czyli taekod kta 45.
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S o

tube strip

Rys. 3. 28. Schemat pasm zlokalizowanej przemiany fazowej w stopie TiNi SMA;
Li Z. Q. and Sun Q.PInt. Journal of Plasticity18 (2002) 1481 — 1498; [49].

W przypadku geometrii probek stosowanych w badaniach przeprowadzonych w
IPPT kat ten wynosit okoto 48do kierunku osi rozggania. W przypadku badana
podobnym materiale, ale troginnych wymiarach prébek, prowadzonych w AIT w
Japonii, lat ten wynosit, w zalenosci od rodzaju déwiadczenia, od 53do 65. Z
kolei w badaniach prowadzonych przez Q.P. Suna na Uniwersytecie w Hong Kongu
zarowno dla cienkich paskow jak réwnimtkro-rurek TiNi SMA warté¢ tego kda
szacowana wzgtlem osi rozcigania wynosita 57 rys. 3.28. W rurkach tych
pasma przemiany fazowej rozwijggie otaczajc spiralnie probk[121].

3.4. Poréwnanie bada zlokalizowanej przemiany fazowej SMA z wynikami
otrzymanymi metoda cyfrowej korelacji obrazow rozktadéw pol odksztatcé

Wybrane termogramy, czyli rozklady temperatury otrzymane dlaslokiech
wartasci odksztatcenia, czyli pewnych etapéw przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej stopu TiNi SMA z rys. 3.2 naimno na wykres naptenie-odksztalcenie
dla krzywej pseudospiystoci przy & = 10%*. Dodatkowo umieszczono na
wykresie zmianyredniej temperatury probkAT , co umaliwia analiz inicjacji i
rozwoju efektéw lokalizacji przemiany fazowej (rys. 3.29 u gory).
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Rys. 3. 29. Makroskopowy przejaw zlokalizowanej przemiany fazowej na probce TiNi SMA
podczas rozcgania: (géra) niejednorodne rozktady temperatury w podczerwieni: badania
autorki; (dét) niejednorodne rozktady pol odksztateetechnice cyfrowej korelacji obrazow,

S. Daly, G. Ravichandran, K. Bhattacharfata Materialia55 (2007) [14].
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Jak zasygnalizowano w rozdziale 1. pracy, badane efekty zlokalizowanej
przemiany martenzytycznej i odwrotnej, prezentowane wnyax technikach
rejestraciji na rys. 3.25, potwierdzono w literaturze, sigsejipetnie ina technile
badawcaz, tj. optyczra metod in situ cyfrowej korelacji obrazow pdl odksztafce
(DIC Digital Image Correlation Strain Mgp Otrzymane ¢ metoda wyniki
lokalizacji przemiany odniesione do charakterystyki mechanicznej przedstawiono w
dolnej czsci rys. 3.29 [14], w celu poréwnania z wynikami otrzymanymi mgtod
bada w podczerwieni. Autorzy tej publikacji, opublikowanej w 2007 roku w Acta
Materialia, stosujc metode cyfrowej korelacji obrazéw pdl odksztatcew
niektérych przypadkach réwrie zarejestrowali obraz skrzgwanych pasm
lokalizacji przemiany fazowej, rys. 3.30 (z prawej strony). Dla poréwnania, obok, na
tym samym rysunku przedstawiono obraz skozyanych pasm wynikagy z
réznych rozktadow temperatury na powierzchni prébki, otrzymany w technicé bada
w podczerwieni, wielokrotnie prezentowany w tej rozprawie.

Rys. 3.30. Obrazy skrzgwanych pasm lokalizacji przemiany fazowej wyniksj z r&nych
rozktadéw temperatury otrzymany w technice Waeapodczerwieni (z lewej) [88], oraz

otrzymany metog cyfrowej korelacji obrazéw pol odksztafcéz prawej) [14].

Jak wynika z rysunkow 3.29 oraz 3.30, obie metody potwiezdpagma
zlokalizowanej przemiany wprost i odwrotnej. Technika hagha podczerwieni
pozwala na bardziej doklaglrwizualizacje tych efektow oraz umiwia ponadto
oszacowanie temperatury prébki.
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3.5. Badania monokrysztatu stopu z pangcia ksztattu - CuAlBe

W programie pracy, w ramach wspoétpracy z Frangizeprowadzono réwnie
badania monokrysztatu stopu z paom ksztattu na bazie miedzi (CuAlBe). Badano
prébki drutu osrednicy 2 mm i bazie pomiarowej 86 mm, ragEine na maszynie
wytrzymatdciowej MTS 858, z prdkaicia 10°s™. Celem pracy bylo sprawdzenie
inicjacji i rozwoju przemiany martenzytycznej pogtdm jednorodnéti procesu na
innym niz stop tytanu z niklem materiale z pawia ksztattu. Otrzymane w IPPT
PAN wyniki badan termomechanicznych przedstawiono na rysunkach 3.31- 3.33.

400 —

300 —

200 —

True stress (MPa)

100 —

0 \yH\HHiLHHH\HiLHHHH\ii\HHHHJi\HHHHJi

0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25
True strain

Rys. 3.31. Charakterystyka napenie-odksztalcenie dla monokrysztatu CuAlBe z pami
ksztattu: IPPT PAN, wspétpraca z LPMM, Uniwersytet w Metzu, Francja.

Jak wynika z otrzymanej charakterystyki mechanicznej (rys. 3.31), po zakresie
sprezystym przekraczagym 1% przy napzeniu okoto 220 MPa nagiuje zakres
pseudospzystoLi przekraczaicy 20% w koncu zakresu przy napeniu 340 MPa,

w polowie ktérego obserwuje esipunkt przegicia charakterystyki. Przemiana
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odwrotna podczas odgiania zaczyna siprzy napeézeniu okoto 70 MPa i rozwija
sie ze spadkiem nagrenia do okoto 40 MPa. W przypadku monokrysztatbw z
pamkcia ksztattu wystpuje tak duy zakres przemiany. Po odgéniu
zarejestrowano odksztatcenie rezydualne o Wairtikoto 1 %.

W celu oceny jednorodioi przemiany, korzystag z moziwosci stosowanej
kamery, na osi otrzymanego obrazu prébki ustawiono 15 punktéw, dla ktorych
nastpnie zarejestrowano zmiany temperatury w funkcji czasu odksztatcania.
Termogram z naniesionymi punktami, w ktérych mierzono temperptabki drutu
CuAlBe przedstawiono na rys. 3.32, natomiast otrzymane w tych punktach zmiany
napezenia i temperatury prébki w czasie odksztatcania przedstawiono na rys. 3.33.

281

2010

Rys. 3.32. Termogram z naniesionymi punktami, w ktérych mierzono tempgepatiski;

IPPT PAN, wspotpraca z LPMM, Uniwersytet w Metzu, Francja.
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Rys. 3.33. Zmiany naptenia i temperatury podczas rozgadnia monokrysztatu CuAlBe;

IPPT PAN, wspotpraca z LPMM, Uniwersytet w Metzu, Francja.

Jak wynika z rys. 3.33, podczas ajf@inia i odcizania zarejestrowano
zrOmicowane przebiegi zmian temperatury dla poszczegdllnych punktéw
pomiarowych umieszczonych wzdtprobki monokrysztatu CuAlB&wiadczy to o
przebiegu pasma zlokalizowanej martenzytycznej przemiany fazowej wprost i
odwrotnej. Przy czym zmierzone waito srednich przyrostow temperatury
Zwigzane z egzotermicznprzemiam martenzytycza, towarzysace rozciganiu
tego monokrysztalu dochagzlo 7K, natomiast spadki temperatury gzéine z
endotermiczngprzemiana odwrotpprzekraczaj -2K.



64

3.6. Podsumowanie bada nukleacji i rozwoju przemiany martenzytycznej w
TiNi SMA

Wyniki przeprowadzonych badavskazuj, ze charakterystyki mechaniczne jak
réwniez zmiany temperatury prébki podczas rageinia stopu z partia ksztattu
maja jakos&iowo podobny przebieg zaréwno przy ragEiniu probki ze stat
predkoscia napezenia jak rownie odksztalcenia. Podczas ob@nia przy
sterowaniu naggeniem obserwuje sinieco szersgpetle histerezy zaknosci o(e),
co wynika z niejednakowej gilkosci odksztatcenia, szczegdlnie podczas gduiia,
oraz nieco innego przebiegu inicjacji oraz rozwoju pasm przemiany odwrotne;j.

Pewne ranice, aczkolwiek niewielkie, zaobserwowane podczas thautay
sterowania stat predkoscia napezenia i odksztatcenia w charakterze inicjacji i
rozwoju obserwowanych efektéw lokalizacji przemiany martenzytycznej i
odwrotnej, wynikag przede wszystkim z niejednakoweje@kosci odksztatcenia
oraz dhiszego czasu ohgania i odcizania w przypadku sterowania neg@niem,
czyli takze innymi warunkami odprowadzania ciepta.

Proces przemiany martenzytycznej wprost ma charakter egzotermiczny, &
przemiany odwrotnej endotermiczny. Zmiany temperatury towadggszym
procesom zale, od pedkosci odksztatcenia i dochodzdo 40K dla maksymalnej,
stosowanej w tych badaniachegkosci odksztatcenia.

Dla obydwu przypadkéw obgiania, w procesie rozgjania stopu TiNi SMA
podczas przemiany martenzytycznej poziom @agria wzrasta wraz ze wzrostem
predkosci odksztalcenia, co zaZane jest ze wzrostem temperatury probki.

Na podstawie analizy otrzymanych charakterystyk mechanicznych i
temperaturowych, otrzymanych podczas rggania probek z pamtia ksztattu,
przebieg martenzytycznej przemiany fazowej stymulowanejepapiem mona
podziel¢ na trzy etapy:

e | okres — jednorodny; charakteryaay sk jednorodnym i stosunkowo

niewielkim przyrostem temperatury, wynikegj z makroskopowo
jednorodnego chocta mikroskopowo zlokalizowanego odksztatcenia,
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wywotanego ranymi czynnikami: np. bfiniakowaniem, elementarf-fazy,
a take powstawaniem pierwszych pltytek martenzytu, ktére inicgig
wewmtrz przypadkowo rozimnych ziaren o korzystnej orientacji do
kierunku odksztatcenia,

* Il okres — niejednorodny; zlokalizowanej przemiany martenzytycznej,
makroskopowo objawiagej st w postaci cienkich pasm, podobnych do
pasm Ludersa, ktére w procesie ragania rozwijag Sie w miar
obciazania w dwoch, prawie prostopadtych do siebie kierunkach, zaréwno
przy sterowaniu stat predkoscia odksztatcenia jak rownie napezenia,;
podczas tego etapu obserwujee sizybki wzrost temperatury przy
niewielkim wzrgcie napezenia,

« |l okres — prawie jednorodny; zaawansowanej i dynamicznie rozagpj
sie przemiany fazowej, charakteryzogj sk szybkim wzrostem
temperatury oraz znacznym wzrostem gagnia probki.

W | okresie obserwujemy makroskopowy przejaw ptdav przemiany
martenzytycznej, inicjowanej w matych obszarach pojedynczych ziaren o
sprzyjapcej orientacji do kierunku rozgjania. Te ziarna rozione g réwnomiernie
i dlatego pocatek tej przemiany jest makroskopowo jednorodny. Kombinacija tych
pocatkowych miejsc martenzytu w polu napenia wywotuje pewsn lokalizacg
pocatkowych miejsc przemiany. Przeszkogla drodze rozwoju tej przemiany staj
sie granice ziaren oraz wzrost temperatury, co powoduje Wwzrostezesmm
niezbglnego do dalszego jej rozwoju. W tych warunkach powstawe linie
martenzytu przechodze w pasma. Dalszy wzrost temperatury powoduje wzrost
napezenia niezhdnego do kontynuacji przemiany. Rozchgmiz sk pasma
nakladaj sie tworzac obraz bardziej rownomierny, aczkolwiek nie wyczegpuj
przemiany, co w efekcie powoduje rozwdj przemiany bardziej jednorodne;j.

Podobnie podczas odgania, po okresie odgiania spezystego, w zakresie
przemiany odwrotnej moa wyrdmi¢ nastpujace okresy:

* | okres — jednorodnej przemiany odwrotnej, zz@iny z pewnym spadkiem

sredniej temperatury o dogédnorodnym rozktadzie na powierzchni probki,
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* Il okres — niejednorodnej przemiany odwrotnej, charakteaggujsic
duzymi spadkami temperatury w intensywnie rozwiggich s¢ pasmach
przemiany, roztoanych dé¢ réwnomiernie na powierzchni prébki,
» |ll okres — odcizania spgzystego, w ktorym zmiany temperatury zaled
warunkoéw wymiany ciepla z otoczeniem, gkesci deformacii, historii
prébki i efektéw termospgeystych w prébce.

Pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej charakteryzowapezez
réznice temperatury wynosze okoto 8 K w stosunku do pozostategsd probki
oraz kt nachylenia do kierunku rozgjania okoto 48 Dla materiatu bez historii
obcigzania oraz przy symetrycznym zamocowaniu, tj. z jednakowym naciskiem w
obydwu uchwytach i minimalnej deformacji eéezi chwytowych podczas
mocowania, pasma te inicjugic najczsciej w centralnej agci probki.

Na etapie, w ktorym pasma rozwirsic ha catej dtugéci probki, proces
przemiany martenzytycznej stajec dbardziej jednorodny i dynamiczny, co ma
odzwierciedlenie we wzégie kata nachylenia zmian nagienia i temperatury.

Zaobserwowane dwa, prawie prostopadie kierunki rozwijania Esm
Zlokalizowanej przemiany martenzytycznej i odwrotnej zostaty znigd
potwierdzone przez innych autoréw w literaturze, przy zastosowaniu metody
cyfrowej korelacji obrazéw pol odksztatce

Niejednorodnos¢ przemiany martenzytycznej indukowanej rapniami
zarejestrowano tak podczas rozggjania monokrysztatu probki CuAlBe.
Zréznicowane przebiegi zmian temperatury w czasie odksztalcania dla
poszczegoélnych punktéw pomiarowych wzdjurdbki potwierdzity przebieg pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej.



4. Weryfikacja doswiadczalna wybranych modeli teoretycznych

W rozdziale przedstawiono podstawy termodynamicznej teorii badanyuliediczalnie
procesOw przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w stopie zepanhisztattu. W
tym celu wybrane elementy teorii przemiany fazowej, zawarte w pracach B. Ranieckiego, K.
Tanaki i C. Lexcellenta [68, 107-109], zastosowano do przypadku jednoosiowego
rozciggania stopu TiNi z panetia ksztattu. Przeprowadzono eksperymentattentyfikacg
parametréw przemiany martenzytycznej stopu TiNi, poddawanego przedstawionym w pracy
badaniom déwiadczalnym: rozeigania, prostegécinania, obciagn cyklicznych, obcizen z
wprowadzanymi przystankami w trakcie zainicjowanych przemian. Wykoragstuj
otrzymane charakterystyki mechaniczne i temperaturowe oraiatirzalnie wyznaczone
parametry tego stopu z pauwia ksztattu, charakteryzage przemiag fazows,
zaproponowano szacunkowy bilans energii w procesie przemiany martenzytycznej wprost
odwrotnej. Bilans energii obliczono podczas ragania stopu z partia ksztattu zaréwno
ze stad predkoscia odksztalcenia jak rownie napezenia, dla ranych pedkosci

odksztatcania.

4.1. Podstawy teorii przemiany martenzytycznej w stopie z pamgtia ksztattu;
jednowymiarowy opis pseudospgzystosci

Schemat ideowy do opisu martenzytycznej przemiany fazowej przedstawiono ne
rys. 4.1, gdzie odpowiednio oznaczon&faza macierzysta (austenituy)-faza
martenzytu, ) - udzial obgtosciowy nowej fazy martenzytu,14z) - udziat
objetosciowy fazy macierzystej.

| A |

o (12 |
C oWy ]

Rys. 4.1. Schemat do opisu przemiany fazovejfaza macierzystayl - faza martenzytu.




68

Zjawiska pamici ksztaltu w metalach, zegzane z odwracalnymi przemianami
typu martenzytycznego, zachadgmi w mikrostrukturze prébek podczas atieh
termo-mechanicznych, opisywanewgamach termomechaniki rmdkow cagtych,
[68, 107-109].

___—» 1ldlafazy austenitu A
Oznaczaic a
T 2dla fazy martenzytu M

funkcje energii swobodnej dwéch systemow fazowychzn@oopisa zaleznoscia:

9= (1-2)9" +2¢” + 21~ 2)g, (2, T) (4.1)
@ :UO_T§0 (4.2)
gdzie:

@® i ¢? oznaczaj energ swobodnakazdej z tych faz,
@, oznacza energikoherencji (niedopasowania) fazy austenitu i martenzytu,
U,, S, oznaczaj odpwiednio konfiguracyja energg wewrgtrznai entropg,
T - oznacza temperatuw skali bezwzgldnej.
Energia swobodna kdg z faz ¢?, (a = 1, 2) jest okrdona nasgpujaco:

¢ =ul -Tsf +£[(£0, &) —a,(T —To)]2 +C,| (T-T,)=TlIn T (4.3)
20 T,

W wyrazeniu dwa pierwsze skladniki uteemiane §z potencjalem chemicznym w

warunkach ustalonej temperatury i przy zerowym @agriu 0= 01 T= T,

5[(6‘0, &) —a,(T —TO)]2 - charakteryzuje enekgsprezysta , (4.4)

T
c,[(T-Ty) —Tln[_l_—

0

J ] - energe cieplna. (4.5)

Przy zalogniu takich samych warloi parametréw materiatowych obydwu faz
1, 2: modutéw Younga,egtogi, ciepta widciwego i wspoélczynnika rozszerzalmbs
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linioweja,, otrzymujemy odpowiednio:
E(l) = E(Z) - E, 'dl) - 'dz) - p’ C’(Jl) = Céz) = Cp , aél) e aéz) e ao .

Z kolei odksztatcenie:
g'=0 & =y, (4.6)
gdzie £2f oznacza odksztatcenie zmane z tworzeniemgfazy martenzytycznej w
procesie czystego roagania.

Zaktadajc, ze odksztalcenie sgryste obydwu faz jest takie samo:

& =& =¢° (4.7)
Odksztatcenie catkowite wyraza st wzorem:
E=(A-2)¢ +12z5, (4.8)
=g +yp+a,(T-T,) (4.9)
gdzie yz=¢&" (4.10)
yz - odksztalcenie zwrane z  przemiana fazew oznaczane

takze&" (transformation strain).
Natomiast odksztalcenie termiczne zrdne z rozszerzalngig cieplng
a,(T -T,), takie samo dla obydwu faz, jest niewielkie i ngjciej zaniedbywane.
Z ogdélnego wyraenia (4.1), wykorzystag (4.3) i uwzgédniapc powyzsze
zalozenia, mona otrzyma zaleznos¢ na energi swobodnauktadu dwufazowego:

o€,z T) =ul -Tst -z} (T) +%[ e-y-a,T-T,) |+

. (4.11)
c{(r —To)-T In(T_H +2(1-2)(0,-Ts))
0
m, (T) =Au” —TAS ; gdzie Au” =uy' —u;” a As =s;' —s°. (4.12)

Wyrazenie7l, , nazywane csto fazowym potencjatlem chemicznym, ckae

tzw. termodynamicznasite napgowa przemiany martenzytycznej indukowanej
temperatug, przy zerowym naggeniu.
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Jako odpowiednie funkcje energii swobodnej (4.11) maozawyznacz§
nastpujace wielkogi:

- napezenie; g = p% =E(e-yzZ-a,-T,)) (4.13)
£

- entropg; S(0,T,2) = —g—_? = C%U +c, In[_l_l] +s;' —zAs +2z(1-2)§, (4.14)
0

- termodynamiczna site napgowa przemiany martenzytycznej indukowanej
napezeniem;

m'(0,T,2) = —%=%J+ﬂof TM)-1-22)(u, -Ts,), (4.15)

gdzie po wstawienim, 77" (0,T,2) = Yo+ (Au* -TAS' )— 1-22)(T,-Ts,)
0

Przy czsto stosowanym zateaiu S, =0, co oznacza réwnolegtogérostych

opisupcych warunki przebiegu przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej:
' (0,T,2)= Yo+ (Au* -TAS' ) - (1-22)0, (4.16)
yo

Warunkiem przemiany martenzytycznej jegt dz=0 (4.17)

Dla warunkéw réwnowagowych7r' (0,z=0T)=0; 7' (¢,z=1T)=0,
zalenoii te okrdlaja wartoi napkzenia i temperaturyd, T ) pocatku przebiegu
przemiany martenzytycznej wprogt< 0) i odwrotnej ¢= 1); (rys. 4.2, 4.5).

Zgodnie z zalogniami opisanego powsgj modelu, przemiana martenzytyczna
wprost mo# inicjowa sie przy wartogiach napgzenia i temperatury
wyznaczajcych linig prost M (o, T)dlaz= 0, np. w punkcié, i rozwija¢ sic w

kierunku rosacych wartogi z, az do liniiM, (0,T)dlaz =1. Z kolei przemiana

odwrotna moe zainicjowacé sie przy wartogiach napgzenia i temperatury
wyznaczajcych linig prosty A (0,T) przyz= 1, np. w punkcieC, i rozwija sie w

kierunku malejcych wartogi z, az do linii A, (0,T). Natomiast wspétczynniki

nachylenia tych prostyaty, ca, (rys. 4.2), zazwyczaj w przykéniu zaktadane jako
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réwne, zwijzane § z entropa uktadu [108]. Mianowicie, raiice entropii wiaciwej
fazy macierzystej i martenzytycznej w temperatdigey przypadku braku mikro- i

makronapé¢zen moma wyrazé zaleznoscia;

* C *
As =M y, czyli wspotczynnik nachylenia prostychc,, =M. (4.18)
0 4

gdzie y (por. 4.6) oznacza maksymalny zakres przemiany martenzytycznej, zwany
takze amplitudaprzemiany, ap jest gstosia stopu z pamicia ksztattu.

Ponadto,$ciezki obciazenia 1, 3 na rys. 4.2 oznacxgprzebieg przemiany
martenzytycznej odpowiednio wprost i odwrotnej, sterowanej tylko zmiana
napezenia (przy statej temperaturze),seiezki 2, 4 - sterowanej tylko zmiana

temperatury (przy statym nagieniu).

M, (z=1)
z M, (z=0 )
@/ A (z=1)
, A (2=0)
o A Ca
C
Cu LB
Temperature

Rys. 4.2. Schemat ilustagy warunki zachodzenia przemiany martenzytycznej wprost i

odwrotnej w stopie z pamtig ksztattu. Linie M, (0,z=0,T), A (0,z=1T) (dtart)
okreslaja warunki (0,T) pocatkéw; a linieM ; (0,z=1T), A; (0,z=0,T)(finish)

koncow tych przemian,C, ,C,, - 0znaczaj wspotczynniki nachylenia tych prostych.
Dla warunkéw réwnowagowych 77, (o, T, z) =0:

T, (0,T,2) =Yg+ (Au* —TAS*)— 1-22)u, =0. (4.19)
0
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Aby wyznaczy linie pocatku przemiany martenzytycznej wprost, z=0:

%J+(Au* ~TAs')-u, =0 (4.20)

Aby wyznaczy linie pocatku przemiany odwrotnej, z=1:

Y o+(pu -Tas )+u, =0 (4.21)
0

Z réwnania (4.20) dlag =0 i temperatury oznaczglej pocatek przemiany

martenzytycznej wproslh =M ?:

(au" -ms')-t, =0 (4.22)

Z réwnania (4.21) dlao = 0i temperatury oznaczgjej pocatek przemiany

odwrotnej T = A):

(au - A%s')+d, = 0. (4.23)

Z zalenosci (4.22) i (4.23) mgna oszacowaenerge tworzenia s nowej fazy

. . 0+ 0
dla 0 =0: Au =As (MS—ZAS) (4.24)

Ponadto, z réwnania (4.20) dla zmierzonego ¢wgmia pocztku przemiany
martenzytycznej © ,., ) podczas rozggania w dwoch rdaiych statych

temperaturachT,, T, otrzymano:

Opnn (T)+ (a0 -T 08 )-1, =0 (4.25)

DI DIx

Oyp . (T,)+ (00" -T, 88 )1, =0 (4.26)
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Wykorzystupc réwnania (4.22) i (4.23) oraz (4.25) i (4.26) otrzymano wialko$

s _ YV %iam (Tl)_UZ;AaM (T.)

As T T (4.27)
P 1~ 12
0_pp0
U, =As % (4.28)
. . 0 + 0
=5 WD (29

Po otrzymaniu dafiadczalnych wartasi napezenia pocatkow przemiany
martenzytycznej w co najmniej dwéch ngzh temperaturach, statych podczas
przemiany, oraz znalezieniu waftd parametrow materialowych, tjegtoLi stopu,
maksymalnego zakresu oraz charakterystycznych temperatur tej

przemiany; M2,M 2, A2, A?  obliczono wartéci  wielkosci,  okreslonych

réwnaniami (4.27) - (4.29); rozdziat 4.2.

4.2. Dosviadczalne wyznaczenie parametréw przemiany fazowej badanego
stopu TiNi z pamigcia ksztattu

Proste M, . T)M, (©.T),A (0,T),A (0,T), przedstawione na rysunku

4.2, okrdlajace warto€i napezenia i temperatury, w zakresie ktorych spetniape s
warunki zachodzenia przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, wyznacza si
zazwyczaj na podstawie danych otrzymanych podczasagaaia materialu z
pamkcia ksztattu w stalej temperaturze, tzn. w warunkach izotermicznych. Warunki
te g spetnione przy niskich pdkosciach odksztatcenia, ¢gdu 10°s™. W przypadku
wyzszych pedkosci nie tylko napezenie, ale take temperatura prébki znago
wzrasta podczas przemiany martenzytycznej wprost, i odpowiednio maleje podcza:
przemiany odwrotnej (patrz rozdz. 3, rys. 3.11, 3.13-3.15, 3.18). W celu
wyznaczenia parametrow materialowych tego stopu, na dokladnie takim samym
TiNi SMA przeprowadzono wc dodatkowe badania roagania z nisk predkoscia
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odksztalcenia, réwndl.67&10%s?, realizowanewn trzech rémych temperaturach:
295.5K, 313K oraz 333K. Schemat i fotogeafstanowiska, umdiwviajacego
badania materiatow z paeaia ksztattu w ropych temperaturach, przedstawiono na
rys. 4.3. Otrzymane charakterystyki ngggmie-odksztalcenie przedstawiono na rys.
4.4 a, b, c. Podobnie jak w wynikach badarezentowanych w rozdz. 3, na
charakterystykach rys. 4.4 podczas aekaia i odcizania widocznegzafalowania
bedace odzwierciedleniem przemiany zlokalizowanej.

Wraz ze wzrostem temperatury badadpowiednio wzrasta poziom napenia,
na ktérym rozpoczynaei rozwija przemiana martenzytyczna wprost. Podobnie, a
nawet w wgkszym stopniu, wraz ze wzrostem temperatury podnegiiiom, na
ktérym zachodzi przemiana odwrotna. W rezultacileptych przemian ulegaj
odpowiednio zawzeniu, czyli wartos¢energii w gtli histerezy maleje [80]. Po
odciazeniu zarejestrowano okoto 0.6% odksztalcenia rezydualnego.

®

e =%

Rys. 4.3. Schemat i fotografia stanowiska do &M A w réznych temperaturach, AIT; 1, 5,

8, 11 — elementy ukladu olgania maszyny wytrzymadoiowej, 2-komora termiczna,
3-prébka, 4-uchwyt, 6- uktad chiodzenia, 7-termopara, 9- uktad kontroli przemieszczenia,

10-komputer, 12-sterowanie, 13-oprogramowanie, 14-uktad nastalieekstensometr.

Charakterystyki zamieszczone na rys. 4.4 pozwolity na oszacowanie evartos
napezenia, przy ktorym w danej temperaturze rozpoczynd kbnczy przemiana
martenzytyczna wprost i odwrotna, oznaczane odpowiedgiQ i T finisn - Wartogi
tych napezen, otrzymane z dokltadnoi odczytu dla odpowiadggej im
temperatury, w jakiej prowadzono rozganie, przedstawiono w tabeli 4.1.
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b)

c)

Rys. 4.4. Charakterystyki mechaniczne stopu TiNi SMA podczasagmua w régnych
temperaturach: a) 295.5K, b) 313K, c) 333 K, @picia odksztalcenia 1.67x18™.



76

Tab. 4.1. Oszacowane warntdézmian napgzenia pocatku i konca przemiany
martenzytycznej i odwrotnej podczas badezchgania w roaych temperaturach

Temperatura | Przemiana martenzytyczna|  Przemiana odwrotna
badania [K] O sart O finish O sart O finish

295.5 K 400 MPa 480 MPa 100 MPa 50 MPa
313.0K 500 MPa 600 MPa 200 MPa 160 MPa
333.0K 600 MPa 700 MPa 350 MPa 300 MPzg

Otrzymane dane dwiadczalne pozwolity na okékenie dla danego stopu z
pamkcia ksztattu warunkédw zachodzenia przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej, ktore przedstawiono na rys. 4.5. Analogicznie do schematu
przedstawionego na rys. 4.2, przemiana martenzytyczna rozpocgyla sartogi
napezenia i temperatury umieszczonych na lidii (martensite start), a nastpnie
rozwija st w kierunku wartogi M; (martensite finish). W rownaniach opisagych
proces przemiany odpowiada to zmianie parametruktéry szacuje udziat
objetosciowy fazy martenzytycznej w materiale, zmieadape od warto€i 0 na
linii Ms do warto€i 1 na linii M. Z kolei proces przemiany odwrotnej rozpoczyna
sie na linii A austenite start) i rozwija w kierunku linii A; (austenite finish).
Odpowiada to zmianie waia parametruz, ktéry nadal oznacza afpsciowy
udziat fazy martenzytycznej w stopie, od waciok na linii pocatku przemiany
odwrotnej As do wartdci 0 na linii konca przemiany odwrotndy (patrz take
schemat na rys. 4.2). Naletakze zwréct uwag: na fakt, 2 praktycznie trudno jest
okresli¢ koniec przemiany martenzytycznej i odwrotnej, tzme te wartogi
zamieszczone w tabeli 4.1 i na wykresie rys. 4.prayblizone.

Jak wynika z rys. 4.5, otrzymane proste Opisejprzemianemartenzytyczna
wprost i odwrotnasa z pewnym przybfieniem rownolegte do siebie. Przyjmujemy
takie zatognie, podobnie jak w teorii (zalonoS, = 0), aczkolwiek wspotczynniki

nachylenia prostych opisggych przemian@dwrotnass nieco wysze.
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Punkty przegicia tych prostych z ogi temperatury wyznaczaj

charakterystyczne temperatury danego stopu zquapkisztattuM °,M 2, A2, A? .

Wyznaczone na podstawie badaozchgania w romych temperaturach
parametry tego stopu TiNi z patoia ksztattu, tj. amplitudgprzemiany y oraz

odczytane z rys. 4.5 wakm temperatur pocetku i konca przemiany
martenzytycznej i odwrotnej, umieszczono w tabeli 4.2.

800 — - e
600 — - R RRREEEEEE
R 1
o N |
=, . |
@ 400 T y
Q — | /
s n ! /
)] _ ! /
— | / /
200 — A
s D T A T
_ /\Z /
] /1 /
- / s
] / 7
4 7 7
0 \H\H\/H‘\HHHH
200 240 280 320 360

Temperature [K]

Rys. 4.5. Warunki przemiany martenzytycznej i odwrotnej podczasagarta stopu TiNi z
predkoscia 1.67x10%™ w réznych temperaturach: 295.5K, 313K, 3331,(M; — oznaczaj

linie pocatku i konca przemiany martenzytycznej wpro&t;A; — przemiany odwrotnej).
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Tab. 4.2. Oszacowane ddadczalnie wartéci temperatur poctku i konca
przemiany martenzytycznej i odwrotnej TiNi SMA

Maksymalny zakres odksztatcania y =0.07

Temperatura poatku przemiany martenzytycznej | Mg~ 228K

Temperatura koga przemiany martenzytycznej M; =208 K

Temperatura poatku przemiany odwrotne;j A= 282K

Temperatura koga przemiany odwrotne;j A =288 K

Wykorzystupc wyniki przeprowadzonego defadczenia oraz zmierzona
gestosé¢ materiatu obliczono wartosci wielkoktermodynamicznych tego stopu TiNi

z pamecia ksztattu; As', Au’ oraz U, , okr&lone przez réwnania (4.27) - (4.29).

AS' _VOn.m (Tl)_a-AaM (Tz)
P T-T,

Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono wartas¢éAs =61 [J/kgK].

UO :AS* %

Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono wartoséu, =~ 1647 [J/kg].

. (At
Au =As (A+M,) ZMS);

Korzystajic z danych déwiadczalnych, obliczono wartos¢Au” ~ 155% [J/kg].
_As'p

M ;

4
Korzystapc z danych do&iadczalnych, obliczono waré c,, ~5.62 [MPa/K].

Wartc¢ S, zatoono dwne zeru.
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Otrzymane warti, a w szczegolnas wspotczynnik nachylenia prostych,, ,

wyznaczajcych warunki przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej podczas

rozciagania, jak wspominano wcstgej zwiazanego z raiica entropii widciwej faz

przy zerowym napgzeniu [108], charakteryzajdany stop z parecia ksztattu.

4.3. Eksperymentalna identyfikacja parametréw przemian fazowych TiNi SMA

Wartasci parametréw przemiany fazowej badanego stopu TiNi z ¢udani

ksztaltu otrzymanych na podstawie modelu, pomiarow wiasnych oraz podanyct

przez producenta przedstawiono w tabeli 4.3.

Tab. 4.3. Wartasi parametrow stopu TiNi z paatia ksztattu

Gestosé p = 6.45 [g/cnd] Pomiar wtasny
Ciepto wigciwe C,= 0.46 [KJ/kg K] Dane producents
Wsp6tczynnik rozszerzalioi liniowej a =10°[K™Y Dane producents
Maksymalny zakres odksztatcania y =0.07 Pomiar wlasny

Sredni wsp6tczynnik nachylenia prostych

C, ~5.62 [MPa/K]

Pomiar wiasny

Temperatura poatku przemiany martenzytyczne;j

Pomiar wiasny

M 2~ 228 [K]
Temperatura poatku przemiany austenitycznej Pomiar wtasny
Ad= 282 [K]
Temperatura kicca przemiany martenzytycznej Pomiar wtasny
p p y yty ] M ? ~ 208 [K]
Temperatura kéca przemiany odwrotnej Pomiar wtasny
A? ~ 288 [K]

Temperatura kéca przemiany odwrotnej

279<A? < 288 [K]

Pomiar DSC

Temperatura kica przemiany odwrotnej

A" =283 [K]

Dane producents

Wyznaczone na podstawie badeozcagania w réaych temperaturach, tj.

odczytane z rys.

4.5 watm temperatur

poetku i

konca przemiany

martenzytycznej i odwrotnej umieszczone w tabeli 4.3 wydugtopniu zgadzaj

sie¢ z danymi producenta oraz wynikami pomiarow kalorymetriniéawej DSC.
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Wartas¢ temperaturWIf, oszacowana ha podstawie hadazchgania w réaych

temperaturach, ma zazwyczaj anmartos¢ z uzyskang pomiarow DSC. Wynika to
takze z faktu,ze w badaniach DSC istnigpodobne warunki termodynamiczne dla
catej obgtosci materiatu, a podczas jednoosiowego rggahia uprzywilejowana
jest sktadowa napzenia w kierunku rozagania.

Oszacowanysredni wspétczynnik nachylenia prostych, okolo 5.62 MPal/K,
miesci sic w zakresie podawanym w literaturze dla TiNi SMA: (5 MPal/s - 8 MPa/s).
Wartas¢ ciepta wlagiwego oraz wspotczynnik rozszerzalobdiniowej stopu

zostat podany przez producenta tego stopu zqudarkisztattu.

4.4. Bilans energii przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej oszacowany
dla roznych predkosci odksztatcania

Wykorzystupc  zidentyfikowane w poprzednim paragrafie parametry
materialtowe badanego stopu TiNi z paoid ksztattu (tab. 4.3) oraz stosgj
zaleznosci wynikajace z zasad termodynamiki i podstaw teorii przemiany fazowej,
prezentowane w pracach B. Ranieckiegal. [107-108], obliczono bilans cieplny
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w procesie jednoosiowego
rozciagania. Obliczenia bilansu zostaly przeprowadzone dlayahy pedkosci
odksztalcania, zaréwno przy stateggkosci odksztatcenia jak rowrienapezenia.

_ yo(2 1¢ .
¢, dT +dg= ——==dz+=y—4(MJ)+A))dz+dqe; (4.30)
Y 2" p
gdzie wystpuja nastpujace sktadniki i oznaczenia:
deT - ciepto wynikajce z ciepta wlagiwego tego stopu,

dq -ilos¢ ciepta, ktore zostato wymienione z otoczeniem podczas tego procesu,
yo(2)

dz - praca dostarczona do roboczejeid probki przez maszyne

wytrzymatociowa w celu odksztatcenia indukowanego przemiana fagzawinus
odksztalcenie spryste,
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c
%y—M(M <+tA)dz -utajone ciepto przemiany martenzytycznej,

y - maksymalny efekt odksztalceniowy =awany z calkowi przemiana
martenzytycznagzwany take amplitudaprzemiany,
dz - aktualny przyrost udziatu martenzytu w jednostkowegtolégi tego stopu,

c, - usredniony wspdtczynnik nachylenia prostydd  ,M ,, A;, A; na wykresie
ngprezenie-temperatura,
MSOAgO - temperatury pocitku i konca przemiany martenzytycznej wprost i

odwrotnej przy zerowym nagreniu,
a, -wspotczynnik rozszerzalnoiliniowej,

dd,. =a,Tdo/ p - efekt piezokaloryczny.

Wartas¢ efektu piezokalorycznego obliczonego dla pomiaru z maksymalna
stosowana predkoicia odksztatcenia I&', czyli take odpowiadajcym mu
maksymalnym przyrostem temperatury 39 K i gapnia 800 MPa, dla parametrow
materiatowych umieszczonych w tabeli 4.3 wynagi= - 0.19 J/g. Dla riszych
predkosci przyrosty temperatury i naggenia g nizsze, WEC Qge, Z€ Wzgbdu na
jego niewiellg wartas¢ zdecydowano w dalszych obliczeniach pominaé

Wartas¢ parametru z, zblizonego w koncu zakresu odksztalcenia do 1,
szacowano indywidualnie dla ¥@&ego pomiaru, analizag stopié sfinalizowania
przemiany na podstawie profilu charakterystyki mechanicznej i zmian temperatury.

llos¢ pracy dostarczonej przez maszymgrzymatociowa w celu odksztalcenia
prébki obliczano z pola powierzchni pod charakterystykcihzenie-odksztalcenie,
odpowiadaica odpowiednio przemianie martenzytycznej wprost lub odwrotnej,
odejmupc odksztatcenie spryste.
dgq - ilos¢ ciepta, ktore ulega rozproszeniu w otoczeniu rozpatrywanejasoj
stopu, tj. przeptywa do uchwytéw, powietrza oraz pozostalgjccprobki poza
rozpatrywanym zakresem pomiarowym. Ciepto to potraktowano jako wynikowe,
zamykajce réwnanie bilansu.
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Celem przeprowadzonego bilansu energii przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej byto:
* obliczenie wartéci poszczegolnych skladnikow bilansu dla mgeh
predkosci odksztatcenia,
e o0szacowanie ciepta wymiany z otoczeniem dlanyéh prdkosci
odksztatcenia,
» przedyskutowanie otrzymanych wynikow.

Oszacowanie ciepta wymiany z otoczeniem dlanyéh pedkosci odksztatcenia,
przeprowadzone w zakresie pracy, mialo na celu potwierdzenie (lub nie)
wiarygodnogi zastosowanego podeja oraz otrzymanych danych obliczeniowych
dla poszczegoblnych skltadnikbw bilansu przemiany martenzytycznej stopu z

pamkcia ksztattu.

Wyniki kolejnych obliczé szacowanego bilansu oznaczono Bi, gdzie i = 1,2...
oznacza kolejny pomiar i obliczenia uzyskane dla darelkpgkci odksztatcenia.

Obliczenia bilansu przeprowadzono w sumie dlddne6nych pedkosci:
1. przy statej pgdkosci odksztatcenia

- B1(10%sY), B2(10%s), B3(10%s?)
2. przy statej pgdkosci napezenia

- B4(75 MPal/s), B5(50 MPa/s), B6(25 MPa/s).

2

e o 1 ¢
CAT+Ag= |ode-1/2—"™ +=py M M2+ A%z
; q { = 2yp( P+A)

Oszacowany daediadczalnie maksymalny efekt odksztalceniowy szany z
catkowity przemianamartenzytyczny = 0.07.

Dla kolejnych pedkosci odksztalcenia otrzymano ngstjace wartogi

poszczegdlnych sktadnikéw bilansu:
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B1(10's?) (rys. 4.6)A Trm=39K, z=0.95,C,, =5.62MPa/KM 2=228K, AJ=282K
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Rys. 4.6. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla prébki ze stopu TiNi z pesii

ksztattu przy pgdkosci odksztatcania I8 w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu
B1: Wyniki obliczex sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenia 18&™:

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiadiwego tego stopu = 17.94 [J/g]
2. praca dostarczone] przez maszymygtrzymatociowa do roboczej ogci
prébki minus odksztalcenie spyste = 6.17 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (d@.85) wynosi 14.77 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
17.94 [J/g] 5= 6.17 [J/g] + 14.77 [J/g]; oszacowana il@épta q = 3.00 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = -16.56 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez maszymgytrzymatociowa w celu
odksztatcenia prébki, minus odksztalceniezsyste = -3.28 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany (dla=0.95) wynosi -14.77 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-16.56 [J/g] | = -3.28 [J/g] - 14.77 [J/g]; oszacowanadaiepta q = -1.49 [J/g].
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B2(10%?) (rys. 4.7)A Trm=34K, z=0.95,C,, =5.62MPa/KM 2=228K, AJ=282K
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Rys. 4.7. Zmiany napfenia isredniej temperatury dla prébki ze stopu TiNi z

o

ksztattu przy pgdkaici odksztatcania 18" w funkgji: a) odksztalcenia, b) czasu

B2: Wyniki obliczer sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenido?s*:

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikajice z ciepta wiadiwego tego stopu = 15.64 [J/g]

40

30

20

10

Temperature variation (K)

-10

.

2. Praca dostarczonej przez maszymgtrzymatociowa do roboczej ogci

prébki minus odksztalcenie sgyste = 5.89 [J/g].

3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (d0295) wynosi 14.77 [J/g]

Bilans przemiany martenzytycznej wprost:

15.64 [J/g] 5= 5.89 [J/g] + 14.77 [J/g]; oszacowana il@iépta q = 5.02 [J/g].

Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikajice z ciepta wiagiwego tego stopu = -16.1 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczonej przez maszymgytrzymalociowa w
odksztalcenia probki, minus odksztatceniecsyste = -2.89 [J/q].
3. Utajone ciepto przemiany (dla=0.95) wynosi -14.77 [J/g]
Bilans przemiany odwrotne;j:

celu

-16.10 [J/g] g =-2.89 [J/g] - 14.77 [J/g]; oszacowanasd@iepta q = -1.56 [J/g].
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B3(10°s?) (rys. 4.8)A Tye=4.2K, ) =0.07,2=1,C,, =5.62MPa/KM 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.8. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla prébki ze stopu TiNi z pesii

ksztattu przy pgdkosci odksztatcania Ifs* w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B3: Wyniki obliczex sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenia0’s™

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = 1.93 [J/g]
2. Praca dostarczonej przez maszymgtrzymatociowa do roboczej cgci
prébki minus odksztalcenie spyste = 4.59 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej = 15.55 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
1.93 [J/g] = 4.59 [J/g] + 15.55 [J/g]; oszacowanadaiepta q = 18.21 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiadiwego tego stopu = -0.46 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez maszymgytrzymatociowa w celu
odksztatcenia prébki, minus odksztatceniecgyste = -1.17 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany = -15.55 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-0.46 [J/g] € = -1.17 [J/g] - 15.55 [J/g]; oszacowana il@iépta q = -16.26 [J/g].
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B4(75MPa/s)(rys. 4.9 Trm=30K, z=0.9,C,, =5.62MPa/KM =228K, A=282K
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Rys. 4.9. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla prébki ze stopu TiNi z pesii

ksztattu przy pgdkosci napezenia 75 MPa/s w funkcji: a) odksztalcenia b) czasu

B4. Wyniki obliczer sktadnikdw bilansu dla pdkosci odksztatcenia 75 MPa/s

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = 13.80 [J/g]
2. Praca dostarczonej przez maszymgtrzymatociowa do roboczej cgci
prébki minus odksztatcenie spyste = 4.73 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (dt@.8) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
13.80 [J/g] 5= 4.73 [J/g] + 14.00 [J/g]; oszacowana ilaiépta q = 4.93 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = -12.42 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez maszymgytrzymatociowa w celu
odksztatcenia prébki, minus odksztatceniezgyste = -2.07 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany (dla z=0.9) wynosi -14.00 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-12.42 [J/g] = -2.07 [J/g] - 14.00 [J/g]; oszacowanadaiepta q = -3.65 [J/g].
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B5(50MPa/s) (rys. 4.1Q) T,m=29,5K,z=0.9C,, =5.62MPa/KM 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.10. Zmiany naptenia isredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z paoiai

ksztattu przy pgdkaosci o napezenia 50 MPa/s w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B5: Wyniki obliczer sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenia 50 MPa/s
Przemiana martenzytyczna wprost:
4. Ciepto wynikajce z ciepta whagiwego tego stopu = 13.57 [J/g]
5. Praca dostarczonej przez maszymgtrzymatociowa do roboczej ogci
prébki minus odksztalcenie sgyste = 4.85 [J/g].
6. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (dt.8) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
13.57 [J/g] 4= 4.85 [J/g] + 14.00 [J/g]; oszacowana il@iépta q = 5.28 [J/g].
Przemiana odwrotna:
4. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = 11.96 [J/g]
5. llos¢ pracy dostarczonej przez maszymgytrzymatociowa w celu
odksztalcenia prébki, minus odksztatcenieesypste = 2.38 [J/g].
6. Utajone ciepto przemiany odwrotnej (dk0z9) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-11.96 [J/g] €= -2.38 [J/g] - 14.00 [J/g]; oszacowanadaiepta q = -4.42 [J/g].



88

B6(25MPa/s) (rys. 4.1%) Trm=27K, z=0.85C,, =5.62MPa/K, M 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.11. Zmiany naptenia isredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z peiai

ksztattu przy pgdkosci napezenia 25 MPa/s w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B6: Wyniki obliczer sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatceni@s MPa/s

Przemiana martenzytyczna wprost:
7. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = 12.14 [J/g]
8. Praca dostarczonej przez maszymytrzymatociowa do robocze] ogci
prébki minus odksztalcenie spyste = 4.67 [J/g].
9. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (dt.85) wynosi 13.22 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
12.14 [J/g] 5= 4.67 [J/g] + 13.22 [J/g]; oszacowana il@épta q = 5.75 [J/g].
Przemiana odwrotna:
7. Ciepto wynikajce z ciepta wiagiwego tego stopu = 9.2 [J/g]
8. llos¢ pracy dostarczonej przez maszymwgytrzymatociowa w celu
odksztatcenia prébki, minus odksztatceniezsyste = 1.58 [J/g].
9. Utajone ciepto przemiany (dla=z0.85) wynosi 13.22 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-9.2 [J/g] 49 = -1.58 [J/g] - 13.22 [J/g]; oszacowanasdaiepta g = -5.6 [J/g].
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4.5. Bilans energii przemiany martenzytycznej — dyskusja wynikéw i
podsumowanie

Synteza wynikéw przeprowadzonych baddodwiadczalnych bilansu, czyli
poszczegolne sktadniki bilansu energii przemiany martenzytycznej wpidgt )
i odwrotnej PMuwoma) OSzacowane dla raych prdkosci odksztatcania na
podstawie zalimosci (4.30) przedstawiono w tab. 4.3. Wielkopodano w [J/g].

max 2

£ o 1 ¢
CAT+q= |ode-1/2-M +=py M M2+ A%z
AT +q { z 2yp( A

Tab. 4.3. Obliczone wartoi skltadnikéw bilansu energii przemiany martenzytycznej
wprost i odwrotnej w stopie TiNi z pagdiia ksztattu [J/g].

Numer obliczea bilansu | B 1 B2 B3 B4 B5 B 6
Predkosé odksztatcenia | 107s* 10%st 10%s* 75 MPa/s | 50 MPa/s| 25 MPa/$
PMuprost 5 Przyj ete z 2=095|z=095|z=1 z=0.9 |z=09 |z=0.85
c, AT 17.94 15.64 1.93 13.80 13.57 12.14
Praca maszyny 6.17 5.89 4.59 4,73 4.85 4.67
Ciepto PM pros 14.77 14.77 15.55 14.00 14.00 13.22
Oszacowang] 3.00 5.02 18.21 4.93 5.28 5.75
PMogwroma; Przyj ete z z=0.95|z=0.95|z=1 z=09 |z=0.9 |z=0.85
c, AT -16.56 | -16.1 -0.46 -12.42| -11.96 -9.2
Praca maszyny -3.28 -2.89 -1.17 -2.07 -2.38 -1.58
Ciepto PMogurotne -14.77 | -14.77 | -15.55| -14.00] -14.00 -13.2p
Oszacowang] -1.49 -1.56 -16.26 | -3.65 -4.42 -5.6
Pole petli histerezy 2.89 3.00 3.42 2.66 2.47 3.09

Przemiana martenzytyczna zazwyczaj nie zachodzi do konca, czyli nawet w
koncu zakresu pomiarowego wastoz jest pontej 1. Ponadto, z przyczyn
technicznych, m.in. troski o nie zniszczenie prébki oraz uzyskaniesccato
poprawnego zapisu podczas przeprowadzonych eksperymentéw nie zawsz
utrzymywany byt ten sam zakres odksztalcenia. Dlatego podczas analizy
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otrzymanych charakterystyk mechanicznych i temperaturowyclsloke stopi@
Zaawansowania tej przemiany na koncu zakresu pomiarowego poprzez
indywidualnie szacowardla poszczegolnych testow wastavspotczynnika z

Wyniki przeprowadzonych badarozcihgania stopu z partia ksztaltu w
réznych temperaturach, otrzymane wacio bilansu ciepta przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej indukowanej raeniami, oraz dane
zamieszczone w tabelach 4.1- 4.3 pozwahaj nasipujace podsumowanie:

1. Zastosowanie otrzymanych danych wiadczalnych do termodynamicznej
teorii przemiany martenzytycznej pozwolito na otrzymanie wiarygodnych vearto$

wielkosciAs', Au”, T,, orazM 2,M ?, A%, A?, stosowanych w opisie przemiany.

2. Otrzymana wartoséenergii sprgzen termomechanicznych zwdanych z
przemianamartenzytyczngest zdecydowanie wgza od energii dostarczanej przez
maszyne wytrzymatociowa celem odksztalcenia probki, co wynika z mizy
energii wewntrznej fazy macierzystej i nowej. Wiawos¢ te stwierdza
niezalenie od rodzaju i mdkosci odksztatcenia. Otrzymane znaki obliczonych
wartasci sa rowniez zgodne: odpowiednio dodatnie dla egzotermicznej przemiany
martenzytycznej wprost, a ujemne dla endotermicznej przemiany odwrotnej.

3. Znaczaca wartos¢ w rownaniu bilansu przyjmuje czion zygany z cieptem
wiasciwym danego stopu z pagoia ksztaltu, szczegdlnie dla wysokichegkosci
odksztalcenia, ktorym towarzyswyzsze zmiany temperatury.

4. Wartogi charakterystycznych temperatur przemiany martenzytycznej wprost
i odwrotnej, otrzymane na podstawie prob regania przeprowadzonych w
réznych temperaturachaszblizone do wartoéi otrzymanych z bada metoda
kalorymetrii rdmnicowej oraz podanych przez producenta.

5. Oszacowana iloséiepta, ktore ulega rozproszeniu w otoczeniu, przecwodz
do uchwytéw, powietrza, a ta& pozostatej a#ci probki poza zakresem
pomiarowym, jest zawsze zsza dla wyszych pedkosci, zarbwno dla pomiaréw
przy stalej pegdkosci odksztatcenia, jak réwnie napezenia. Ten wiéciwie
oczywisty wynik potwierdza poprawé® przeprowadzonego bilansu ciepta podczas
silnie sprzzonego procesu indukowanej neggniem przemiany martenzytyczne.



5. Zbadanie aktywndci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w SMA
w obecnogi efektéw sprzzen termodynamicznych

W rozdziale oméwiono termodynamiczne aspekty gz termodynamicznych
zwiagzanych z rozwojem przemiany fazowej w warunkach wprowadzenia zmiany programu
obciazania podczas przemiany martenzytycznej wprost orazaitia podczas przemiany
odwrotnej. Celem prac bylo sprawdzenie akty$amoprzemian martenzytycznych w
obecndci efektbw sprzzen termodynamicznych towarzygzych  przystankom
mechanicznego ohgiania i odcizania w stopie z pargia ksztaltu podczas
Zaawansowanego #u procesu przemiany fazowej. W programie proponowanych
doswiadczer badano zaréwno charakterystyki mechaniczne, jak réwnierzone w sposob
ciagly zmiany temperatury probki. Badania przeprowadzono zaréwno dla przypadku
rozciqgania ze stat predkoscia odksztalcenia, jak réwnie napezenia. Dla przypadku
sterowania nageeniem przeprowadzono udany eksperymentaayapa celu zatrzymanie
przemiany i déwiadczalne potwierdzenie mowosci sterowania procesami przemiany w

elemencie z paratia ksztattu poprzez odpowiednzmiare programu obeizania.

5.1. Zbadanie aktywno€i przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
podczas obcjzania i odciazania ze staj predkoscia odksztatcenia

W urzadzeniach mechanicznych stostych elementy ze stopow z pawaia
ksztaltu realizowane asrézne rozwiazania. Czasami program wymaga pewnej
dodatkowej ingerencji, np. utrzymania danego gtemia albo odksztatcenia na
okreslonym poziomie w trakcie zainicjowanej juirzemiany fazowej. Ponadto,
podczas pracy elementow ze stopow TiNi SMA megsipowa: przerwy w ich
eksploatacji. ¥ podczas zatrzymania procesu utrzymywany jest staly poziom
odksztalcenia danego elementu — ¢agh w nim procesy podobne do
relaksacyjnych, ale generowane zachggmnadal przemiantazowa. Jeli natomiast
podczas przerwy lokzie utrzymywany staly poziom nagenia — wysipia w nim
efekty bgace pewnaanalogi do petzania, w tym przypadku takzwihzane z
rozwijajaca Sie przemianafazows. Podczas rdwch programoéw badastopu z
pamkcia ksztatltu zasadnigzrole odgrywap zachodzce w tym materiale procesy
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zwiazane z termodynamicznym zachowanient swczeniej zainicjowanych
przemian fazowych w warunkach zmiany rgpnia i temperatury. W literaturze
opisano proby badania podobnych zjawisk, ale raczej w ograniczonym zakresie.
Ponadto, prowadzono je zazwyczaj w stalej temperaturze [56].

Schemat przeprowadzonych badamodyfikacja programu ohkgiania probki w
gakzi przemiany martenzytycznej wprost przedstawiono na rys. 5.01; a¢zi gat

przemiany odwrotnej na rys. 5.02 [100].
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Rys. 5.01. Charakterystyka napenie-odksztatcenie oraz schematych programow
obciagzania stopu z pami¢a ksztattu wprowadzanych w gal przemiany martenzytycznej

wprost w punkcie A [100].
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Rys. 5.02. Charakterystyka napenie-odksztaticenie oraz schematmfch programéw
odciazania stopu z partia ksztaltu wprowadzanych w gai przemiany odwrotnej w

punkcieG [100].
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Badania aktywnasi przemian martenzytycznyak programie oberzania stopu
z pamkcia ksztaltu ze statpredkoscia odksztatcenia przeprowadzono wg programu:

» rozcigganie probki TiNi SMA przy statej pdkosci odksztalcenia
£=5x10°s" do wartdci odksztatcenia, dla ktérego na podstawie charakterystyk
mechanicznych, rozktadow temperatury oraz nabytegwidd€zenia stwierdzono
zaawansowany rozwo0j danej przemiany martenzytycznej, wprost lub odwrotnej w
zaleznosci od rodzaju eksperymentu. Na schemacie rys. 5.01 odpowiadaséoudoj
do punktuA, czyli do wartogi z, udziatlu martenzytu, a na schemacie rys. 5.02 do
punku G, czyli z;.

* trzymanie zadanej wartosodksztatcenia przez 3 minuty

» dalsze obeaizanie do konca zakresu przemiany, a ¢g@se odcizanie.

Podczas obgrania, odcizania oraz utrzymywania stalego poziomu
odksztalcenia rejestrowano parametry mechaniczne oraz zmiany temperatury probki.
Przeprowadzono dwa rodzaje tego typudeaslcze:

- z utrzymywaniem statego poziomu odksztatcenia podczaszabail (rys. 5.1a)
- z utrzymywaniem statego poziomu odksztatcenia podczaszadai (rys. 5.1b).
Wedtug schematéw rys. 5.01 oraz 5.02 realizowano program (4).
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Rys. 5.1. Zalenosci napezenie-odksztalcenies(¢) stopu TiNi SMA otrzymane w
doswiadczeniu z wprowadzonymi przystankami w egat(a) obciaania, (b) odciaania.

Grubsa linia oznaczono zaios¢ o(e) bez przerwy w obgizaniu.
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Dla porownania na rys. 5.1a i 5.1b pokazano ponadto tymaMznosé o(e),
uzyskanapodczas odksztatcania probki ze stopu TiNi przy tej sanwgkpfci i
takim samym zakresie, bez przerywania programugéoia.

Przedstawione na rys. 5.1, 5.2 a, b charakterystyki pakazugmiana programu
obciazania w istotny spos6b zmienia ksztadtlphisterezy przebiegu nagenia i
temperatury. W wyniku wprowadzonych przystankéw stwierdzono mianowicie
spadek naptenia o okoto 170 MPa w ggt obchzania oraz o okoto 80 MPa w
gakzi odchzania, podczas gdy w przypadku podobnych hagi@wadzonych w
warunkach kontrolowanej temperatury stwierdzono spadeke¢ieapa podczas
przystanku w gaki przemiany martenzytycznej [56], a wzrost rapnia w gadzi
przemiany odwrotnej, w zwkku z utrzymywaniem stalej temperatury przemiany.

Jak juz wspominano, diwiadczenie to w zateniach jest podobne do bada
proceséw relaksacyjnych w klasycznych materiatach. Tym niemniej w tym
przypadku zasadniczy wptyw na zachowanig @iobki maj procesy zwjzane z
dalszym rozwojem lub nie, w tak specyficznie zmienionych warunkach, przemiany
martenzytycznej. Jak wynika z teorii i praktyki, zilustrowanej na schematach rys.
4.2 oraz 4.5 w rozdziale 4, rozwdj przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w
stopach z pamcia ksztattu maée odbywa si¢ tylko w dos¢ scisle okr&lonych
przedziatach wart@i napezenia i temperatury.

Podczas przeprowadzanych wgdczeér rejestrowano termogramy z
czestotliwoscia zapisu ustalana w zaleasci od realizowanego etapu testu: 50 Hz
podczas obagiania i odcizania probki, oraz 10 Hz podczas wprowadzanych
przystankow obaizania, ze wzgidu na stosunkowo dtugi czas pomiaru i niewielkie
wowczas zmiany rejestrowanych wado$rzebiegi nagrenia oraz zmiakredniej
temperatury powierzchni probki w funkcji odksztaicenia dla tychwilmcze
przedstawiaj rysunki 5.2a oraz 5.2b.

Przebieg naprenia i zmian temperatury do chwili wprowadzenia przystanku w
gakzi obchzania zachodzi podobnie jak opisywano w rozdziale 3. Rozwojowi
przemiany martenzytycznej towarzyszy wzrost pagmia do ok. 550 MPa oraz
przyrost temperatury o ok. 14K. W okresie 3 minut przystanku obserwgje si
zgodnie z zatogniem, spadek temperatury do poziomu ptamvej temperatury
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probki. Nastpnie, w przypadku dalszego ofggnia (rys. 5.2 a) obserwujegsi
ponowny przyrost temperatury prébki o okoto 15 K..
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Rys. 5.2. Zalenos¢ napezenia i zmiany temperatury w funkcji odksztatcenia stopu TiNi

SMA z wprowadzonym przystankiem w gailach a) obciaania, b) odcizania

Podczas odarania obserwuje sispadek, najpierw dostagodny wynikajcy z
wymiany ciepta z otoczeniem, a potem znayz wynikapcy z endotermicznej
przemiany odwrotnej, do okoto 11K paaj pocatkowej temperatury prébki.

W drugim przypadku, po przystanku wprowadzonym wezjabdchzania (rys.
5.2 b) obserwuje sidalszy spadek o okoto 10K pagj temperatury poatkowe;.
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Rys. 5.3. Napizenie i zmiany temperatury probki podczas regania stopu TiNi SMA z

wprowadzonym przystankiem, odpowiednio wegéch: a) obciaania b) odciaania.
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Efekty wprowadzonych w ten spos6b przystankéw giagiia bardziej obrazowo
ilustruje przedstawienie zmian nagenia i temperatury w funkcji czasu (rys. 5.3 a i
5.3 b). Prezentowane zal®sci pokazuy, ze w obydwu przypadkach podczas
przystankow obserwuje ¢simonotoniczny (wyktadniczy) spadek nejenia i
temperatury. Po 3 minutach temperatura w obydwu przypadkach dochodzi do
temperatury pocegkowej prébki (otoczenia), Zanapkzenie do 400 MPa w
przypadku przystanku w gai obchzania, oraz 304 MPa w przypadku przystanku w
gakzi odcihzania. Spadki napzenia wynosz odpowiednio 170 MPa i 80 MPa. Z
kolei rysunki 5.4 a i 5.4 b przedstawddgw. sprzzenia termomechaniczne dla tych
doswiadcze, czyli zmianysredniej temperatury probki w funkcji nagenia.
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Rys. 5.4. Zmiany temperatury w funkcji ngpenia otrzymane podczas roggania probki ze

stopu TiNi SMA z wprowadzonymi przystankami w gaach: a) obcizania, b) odcizania

Zmiany temperatury prébek TiNi SMA przedstawione w funkcji azgmia do
momentu przystankuasypowe dla tego typu procesow (patrz rozdz. 3; rys. 3.11,
3.18 a). W okresie utrzymywania statego poziomu odksztalceniaczi ghkihzania
(rys. 5.4 a) temperatura nieco wzrasta na giozspadku naptenia, a pouiej
spada. W przypadku przystanku w gatodciazania (rys. 5.4 b), na pogiku tego
procesu obserwuje esirébwniez zahamowanie spadku temperatury. Po okresie
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przystanku przemiana odwrotna jest kontynuowana. Zmiany temperatury w funkcji
napkzenia, zarejestrowane podczas wznowieniagihoia (odcizania) wskazuy,

ze procesy przemian fazowycla &ontynuowane, startmjnatomiast ze znacznie
nizszych pozioméw napzen. Analiza rys. 5.2, 5.4a pozwala na potwierdzenie
termodynamicznego faktu, ze przemiana martenzytyczna, niamaled zmian
wprowadzanych przystankiem, po wznowieniu jest kontynuowana dla tych samych
wartcsci napezenia, ok. 400 MPa. Czyli w wyniku powrotu do temperatury
pocatkowej, napezenie probki ustalb sie na takim poziomie, na jakim zada sk
przemiana fazowa w pierwotnym cyklu ofp@nia. Natomiast przystanek ma
pewien wpyw na sam przebieg przemiany, poniewao wznowieniu wgalezi
obciazania charakterystyka staje: snniej stroma (rys. 5.4a), a w gat odchzania

(rys. 5.2 - 5.4b) obserwujemy uskok i trochigckszy spadek temperaturyznbez
przystanku (patrz rys. 3.18a).
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Rys. 5.5. Charakterystyk#(¢) stopu TiNi SMA z wprowadzonymi przystankami w gat
obcigzania; zaznaczone na krzywych punkty (1-8) odpowiaddgrmogramom

przedstawionym na rys. 5.6.

W celu zobrazowania rozkladdéw temperatury powierzchni  probki,
odzwierciedlajcych stan zaawansowania przemiany martenzytycznej, na rys. 5.6
przedstawiono kilka termograméw z wybranych punktow odksztatcenia: przed (1, 2);
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w trakcie (3, 4); oraz po wprowadzonych przystankach (5-8). ¥Megena rys. 5.5
zamieszczono wykresy(e) z zaznaczonymi tymi punktami. Wyniki przedstawione
na rys. 55 oraz na termogramach rys. 5.6 detywada z wprowadzonym
przystankiem w gaki obchzania po przégiu pasm zlokalizowanych frontow, czyli
na etapie zaawansowanet jorzemiany martenzytycznej wprost.

Z przedstawionych na rys. 5.6 termogramow wynike do momentu
wprowadzonych przystankéw ohgania zmiany temperatury powierzchni probki
maja typowy przebieg, poréwnywalnymi z termogramami przedstawionymi na rys.
3.2. W punkcie (1) =zarejestrowano pasmo zlokalizowanej przemiany
martenzytycznej, w miarodksztalcania pojawito sicoraz wecej takich pasm, na
etapie zarejestrowanego minimum afenia pasma te dotarty dogszi chwytowe;j
probki, po czym obraz termiczny probki sta¢ gnowu bardziej jednorodny, np. w
punkcie (2). Taki stan utrzymujezsidwniez na pocatku przystanku —w punkcie (3),
gdzie temperatura powierzchni prébki jest w mi@dnorodna.

Nowe efekty natomiast dagic zaobserwowapod koniec przystanku olgania,

w punkcie (4). Uwidaczniajsie tam mianowicie drobne linie obrazag znaczce
roznice temperatury, ktére tym samym sygnalizojenkie pasma zlokalizowanej
przemiany fazowej.

Ze schematu przedstawionego na rys. 4.2 w rozdziale 4. wymikapz to by
tylko przemiana martenzytyczna. Tzrmg przy utrzymywania Statego poziomu
odksztalcenia spada poziom ng@mnia oraz spada poziom temperatury do takiego
etapu,ze stan materialu powraca do warunkow, w ktorych przemiana fazowa ma
charakter zlokalizowany.

Przy ponownym rozaeganiu, pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej
uwidaczniag sic jeszcze bardziej wyrafe (5). Po zakonczeniu tej przemiany obraz
termiczny tych pasm bardziej rozmywa $6), co wynika z przeptywu ciepta do
sasiednich obszaréw prébki.

Podczas odgrania, rys. 5.6; termogramy (7) i (8), uwidaczaigjic pasma
przemiany odwrotnej o #zej temperaturze (7§rednia temperatura probki spada i
pod koniec tej przemiany (8) jest ona o ponad 10 Ksza od pocgkowej
temperatury probki.
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Rys. 5.6. Termogramy uzyskane podczas odksztalcania z wprowadzeniem przystanku
odciazania w galzi obciazania stopu TiNi z pamcia ksztattu, odpowiadage odksztatceniom

oznaczonym na charakterystysg(@) rysunku 5.5 odpowiednimi punktami 1- 8.
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Uzyskane wyniki wskazuj ze wprowadzenie tego rodzaju przystankow, podczas
obciazania jak i odcizania probki odksztatcanej ze stadredkoscia odksztalcenia,
w dos¢ istotny sposob wpltywa na charakter przebiegu charakterystyk
mechanicznych oraz temperaturowych podczas przemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej (patrz rys. 5.1 - 5.6). Natomiast proces ten nie ingeruje w sam fakt
zachodzenia przemian fazowych. Po ponownymagbaiu (odcazeniu), zarowno
w gakzi obchzania, jak i odcizania, procesy przemian fazowychl®ntynuowane
Z tym, ze startuy one ze znacznie 78zego poziomu nagrenia oraz temperatury
probki — podczas przerwy wyréwnanej z tempetratatoczenia.Powoduje to
znaczne zmiany ksztattwethi histerezy stopu SMA oraz modyfikujzaleznosei i
rozktady temperatury probki [91].

5.2. Zbadanie aktywno€i przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
podczas obcjzania i odciazania ze staj predkoscia naprezenia

Badania aktywnad przemian martenzytycznyat programie obeizania stopu z
pamkcia ksztaltu ze stat predkoscia napezenia, czyli zbadanie wplywu
przystankoww tych warunkachna dalszy rozwdj przemiany fazowej w gat
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, przeprowadzono wg programu:

e rozcigganie probki TiNi SMA przy statej pdkosci napezenia 12.5 MPa/s
do okré&lonej wartdci napkzenia i odksztatcenia, dla ktérego stwierdzono
zaawansowany rozwoj danej przemiany, po gcrejpasm lokalizacji,

* trzymanie tej wartéci obchzenia przez 3 minuty,

» dalsze obgizanie (odcizanie) do konca zakresu danej przemiany fazowej, a
nastpnie odcizanie probki.

Podczas obegtania, odcizania oraz utrzymywania stalego poziomu rapnia
rejestrovano  parametry mechaniczne oraz c¢aeaie  promieniowania
podczerwonego, pozwalg@e na wyznaczenie zmian temperatury probki.

Przystanki obeazania wprowadzano w odpowiedni sposOb, zgodnie z
programem bada podczas obegrania w gatzi przemiany martenzytycznej a
podczas oderania, w gafzi przemiany odwrotnej. Po badaniach ¢psiych
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wybrano taki czas przystanku, aby temperatura prébki wrécita datgoez).

W pierwszym przypadku probki ol¢ano do pewnej wargoi odksztatcenia,
okoto 3.15%, co odpowiadato napeniu okoto 535 MPa, przerywano proces
obciazania na 3 min, obgtano ponownie do odksztalcenia ok. 8% (810 MPa) i
odciazano do zera sity. W drugim, prébki odksztatcano do ok. 8%, co odpowiadato
napezeniu 830 MPa, odarano do odksztatcenia 5.9% (225 MPa), i ponownie
odciazano do napizenia okoto 0 MPa.

Przyktadowe charakterystyki mechaniczne nagmie-odksztalcenie obydwu
testow przedstawia rys. 5.7. Krzywa 5c przedstawia przebieg procesu z
przystankiem w gaki obchzania, krzywa 3c z przystankiem w gatodchzania.
Krzyzykami zaznaczono pogiki zatrzymania procesu (odpowiednio afieinia,
odciazania). Wedtug schematow rys. 5.01 oraz 5.02 realizowano program (2).
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Rys. 5.7. Zalenosci napkzenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA podczas testu z przystankiem
w galezi obciazania (krzywa 5c) i odaiania (krzywa 3c); krzyykami zaznaczono pogtki

wprowadzonych przystankéw

W pocatkowej fazie rozcigania obydwie krzywe i pokrywap -—
odksztalcanie sptyste austenitu i proces przemiany martenzytycznej zaghaéz
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jak opisano w rozdz. 3. Po przerwaniu procesu odksztatcaniacwi ghkchzania i
utrzymywaniu statego poziomu obgenia probki (rys. 5.7, krzywa 5c) proces
przemiany fazowej rozwija i w dalszym cigu, co wynika z obserwacji
termogramOw, natomiast charakterystyka mechaniczna jest zmodyfikowana.
Podobnie, po przerwaniu procesu w ¢gatodchzania (rys. 5.7, krzywa 3c),
kontynuowana jest przemiana odwrotna, pomimo modyfikacji charakterystyki
mechanicznej i temperaturowe;.

Znacznie wgcej informacji o rozwoju przemian fazowych w tych warunkach
mozna uzyské, analizujc jednoczénie zmiany naggzenia i temperatury tak
odksztatcanych prébek. Na rys. 5.8 przedstawiono zmiany obydwadch tych wielkos
dla probek odksztatcanych wedtug rys. 5.7 w funkcji czasupaays. 5.9 zmiany
napkzenia i temperatury tych probek w funkcji odksztatcenia: (a) - krzywa 5c¢; b -
krzywa 3c. Na tych rysunkach przedstawiono zaréwno zmiany tempefetdryie]

(ar), jak rownie w wybranych punktach, mianowicie obserwowanego pierwszego
maksimum (p1) oraz minimum (p2) temperatury prébki.
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Rys. 5.8. Napzenie i zmiany temperatury w funkcji czasu odksztatcania probek TiNi SMA:
(a) przystanek w gat¢ obciazania, (b) przystanek w gal odciazania;ar. — zmianysredniej

temperatury prébkipl, p2 — zmiany temperatury w wybranych punktach proébki.

W obydwu przypadkach po przerwaniu cfgeinia (odcizania) nasfpowaty
zmiany odksztalcenia, ale takzmiany temperatur§wiadczice réwnie o dalszym
rozwoju przemian fazowych.
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Przy przystanku w geti obchzania (rys. 5.8a i 5.9a), po zatrzymaniu gbania,
probka nadal siwydiuzata, a jednoczmie wzrastatasrednia temperatura probki
(krzywaar., kolor czerwony). Wzrosiredniej temperatury zdecydowariwiadczy
0 dalszym rozwoju przemiany martenzytycznej (patrz rozdz. 3). W tym czasie dos¢
szybko wzrasta odksztatcenie probki. Wzrost temperaturyze takksztatcenia, jest
stopniowo hamowany, obserwowane pasma martenzytycznej przemiany fazowej
wprost rozwijag Sig na catej dlugasi probki. W dalszym okresie temperatura probki
spada niemal do temperatury otoczenia, co wskazajgrocesy wymiany ciepta
przewaaja nad procesami jego produkcji, m.in. pgat przemiany. Réwnocgeie
prawie nie zmienia siodksztatcenieSwiadczy to o wysycaniu w tych warunkach
martenzytycznej przemiany fazowej badanej probki stopu TiNi SMA. Przy czym
nawet dalsze obgianie, po 3 min. przystanku, powoduje tylko niewielki, o okoto 2
K, wzrost temperatury probki, caviadczy,ze niemal caly materiat byt juw fazie
martenzytu. W tych warunkach, po wznowieniu abenia przemiana fazowa
prawie nie jest jukontynuowana (rys. 5.9).
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1000 E 2 109 "= TiNjitestc 6=125Mpals E
3 TiNi creep-5¢ 6=12.5MPals |- 3 E
E b E 3 A.F —
800 — AT 10 g 800 E%g
3 = ~ —_ E E c
_ 3 = c ®© 3 =
g i % Eosg E E g
S 600 F o 8 6007 =2 2
2 = E = B o E ]
@ E i R E g a3 E o Ly E °
@ 3 s E o & 3 E g
k7] 3 = 2 200 = F 10 3
o 400 3 10 8o E E o
2 E E o 2 E E @
= 3 / E 2+ E E g
3 E £ E E £
3 = () = T = (4}
200 = E 20 = 200 5 Eo0
E — g 3 w—\j B
07\\\\\\\\\\\\\\\\\\\HHHHHHH\H7 -30 07\\\\\\\\\HHHH\\HHHHHHHH\7 -10
0.00 0.02 004 006 0.08 0.00 0.02 0.04 0.06 0.08
True strain True strain

Rys. 5.9. Napgzenie i zmiany temperatury w funkcji czasu odksztatcenia prébek ze stopu
TiNi SMA: (a) przystanek w gati rozchgania, (b) przystanek w gai odcigzania.

Krzyzykami oznaczono pogiki wprowadzanych przystankéw

Przedstawionaanalizz rozwoju martenzytycznej przemiany fazowej podczas
przystankow obeaizania potwierdzaj przebiegi temperatury w wybranych punktach
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probki (krzywepl ip2, rys. 5.8a). Obie krzywe maajieregularne skoki wskazige

na przejcie przez te punkty pasm zlokalizowanej przemiany martenzytycznej.
Proces martenzytycznej przemiany fazowej w okresie tego przystanku zachodzi przy
niemal stalym naggeniu, wikc szybkosé¢przemiany jest prawdopodobnie inna ni

przy klasycznym teie obcazania i odciazania tego typu materiatu z pajoia
ksztattu. Przebiegi nagrenia i zmian temperatury podczas gpejacego potem
odcigzania g typowe dla tego rodzaju procesu (patrz rozdz. 3).

Podobne efekty, chodziatapce w kierunku przeciwnym, zaobserwowano
podczas przystanku w g@at odchzania (rys. 5.8b i 5.9b). Po zatrzymaniu
odciazania stwierdzono dalszy rozwoj przemiany odwrotnej, o cayradczy take
szybki spadek temperatury o prawie 10 K. Niewielkie wahéneidniej temperatury
(krzywa ar., rys. 5.8b oraz rys. 5.9b) wskagupe utrzymuje si rOwnowaga
pomicdzy procesami ubytku ciepta, a jego pobieraniem z otoczenia. Natomiast
uskoki temperatury w wybranych punktach (krzyp&i p2, rys 5.8b) wskazagjna
wedrowkg frontdw odwrotnej przemiany fazowej przez te émi@ punkty. Nasipnie,
podczas koncowego odg¢ania temperatura probki powoli z#di sk do temperatury

otoczenia, co wskazuje na ,wysycenie” przemiany odwrotnej podczas przystanku.
b)
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Rys. 5.10. Zmiany temperatury w funkcji nejenia probek ze stopu TiNi SMA: (a) z

przystankiem w gaki obciazania, (b) z przystankiem w gai odciazania
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Zmiany sredniej temperatury w funkcji nagrenia dla opisanych poums;j
przypadkdw rozeigania z wprowadzonym przystankiem w gornej lub dolnejzgat
obciazania przedstawiono na rys. 5.10 a, b.

Podczas zachodzenia przemiany martenzytycznej w gorngji,g@mperatura
wzrasta o ok. 10 K (rys. 5.10a). Podczas gggiia temperatura spada pm)i
temperatury otoczenia o ponad 25 K, czyli w warunkach eksperyniesdunia
temperatura probki spada paeji 0°C. Jest to efekt niskiej temperatury prébki na
pocatku odchzania, wskutek wprowadzonego przystanku wzjabbchzania, oraz
symetrii procesOw egzo- i endotermicznych przy przemianie martenzytycznej
wprost i odwrotnej. Skok temperatury o prawie 10K, tylko w przeciwnym kierunku,
zarejestrowano w wyniku przystanku w @atl odchzania podczas przemiany
odwrotnej (rys. 5.9 b, 5.10 b).

5.2.1 Zbadanie wptywu warto€i odksztatcenia, przy ktérym wprowadzono
przystanek, na dalszy przebieg przemian fazowych

W celu sprawdzenia, czy wastoodksztatcenia, przy ktérym rozpoczyna si
przystanek w obakaniu, ma wpltyw na przebieg efektow badanych w poprzednim
rozdziale, zaprojektowano nagtijace do$viadczenie. Przystanek w gai
obcigzania wprowadzano na 6inym etapie zaawansowania przemiany
martenzytycznej. Na rysunku 5.11 przedstawiono wykresyizadel o(e) i 4T (o),
otrzymane dla procesow, w ktérych peiek przystanku podczas obzania
nastpuje dla nasipujacych wartogi odksztalcenia:

1. tuz po zainicjowaniu niejednorodnej przemiany fazowej - oznaczony 10c

2. w érodku pasm zlokalizowanej przemiany — oznaczony 13b

3. po przejciu pasm zlokalizowanej przemiany - oznaczony 5c.

Jak wynika z rys. 5.11a, warto@dksztatcenia, przy ktérym wprowadzono
przystanek obarania, ma zasadniczo niewielki wplyw na otrzymane
charakterystyki mechaniczne nejenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA. Pewien
wplyw na przebieg tych charakterystyk mdjiz same prébki, tzn. ich klasyczne

rozrzuty pomiarowe.
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Rys. 5.11. Zaleznosci napezenie-odksztatcenie (a) oraz zmiany temperatury -giepie (b)
stopu TiNi SMA dla trzech testéw z wprowadzonymi przystankami wzgabciazania po

réznym okresie odksztalcania; keggkami zaznaczono pogtki tych przystankéw.

Natomiast zmiany temperatury wywotane przemitazpwg w tych warunkach
sa zromicowane (rys. 5.11b). Szczegdlniilijprzystanek w obaizaniu ma miejsce
tuz po zainicjowaniu niejednorodnej przemiany fazowej (rys. 5.11b, krzywa 10c).
Wéwczas bowiem, na etapie utrzymywania stalego aghoia w czasie 180s
martenzytyczna przemiana fazowa nie zostaje sfinalizowana i stwierdzamy wzrost
temperatury wyspujacy takee po jej maksimum, obserwowanym we wszystkich
przypadkachSwiadczy to o tymze przy dalszym obgkaniu przemiana fazowa jest
kontynuowana. Wyniki tych badgotwierdzag wysolq czutos¢ stosowanej kamery
termowizyjnej i duzaprzydatné¢ pomiaréw temperatury podczas badawolucji
przemian martenzytycznych wprost i odwrotnej stopow z gemiksztattu.
Zastosowanie takiej metodyki pozwala zaus¢adodatkowe istotne efekty, ktorych
nie sygnalizyj klasyczne metody pomiar6w mechanicznych.

5.2.2. Zbadanie przebiegu przemiany odwrotnej, niezateie od termicznych
konsekwencji przemiany martenzytycznej wprost.

W programie badania spgen termomechanicznych towarzysych
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martenzytycznym przemianom fazowym przeprowadzono dodatkowy eksperyment
majacy na celu zbadanie przebiegu przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej,
w pewnym stopniu niezataie od siebie. Mianowicie, problodksztatcan ze stad
predkoscia napgzenia po zdciu przemiany martenzytycznej wprost doprowadzono
do ostygnicia, a nasipnie odciazono j obserwuyc przebieg przemiany odwrotnej,
zachodzcej w tych warunkach, tj. niezai@ie od termicznych konsekwencji
przemiany wprost. Otrzymane zab®sci napkzenia i zmian temperatury w funkcji
odksztalcenia przedstawiono na rys. 5.12, a w funkcji czasu na rys. 5.13.
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Rys. 5.12. Zmiany naptenia isredniej temperatury w funkcji odksztatcenia dla prébki ze
stopu TiNi z pamijcia ksztattu przy pgdkosci napezenia 12.5 MPa/s, z przystankiem na

ostudzenie prébki po przemianie martenzytycznej wprost.

Jak wynika z otrzymanych wynikéw, podczas odksztalcania predkoscia
(12.5 MPa/s)napezenie wzrasta do okoto 850 MPa, czemu towarzyszy wzrost
temperatury o prawie 30K. Przemiana martenzytyczna zaczyma akolicy okoto
1% odksztatcenia. Po agiieciu okolo 7%, procesy odprowadzania ciepta
przewaaja nad procesami jego produkciji, czyli egzotermiczna zasadnicza
przemiana martenzytyczna ulega wyczerpaniu, w konsekwencji zarejestrowano
zdecydowany spadek temperatury probki. Podczas przemiany odwrotnej
temperatura prébki zaczyna spadad pocatku odchzania, pomimoze jest
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wowczas ha poziomie temperatury otoczenia. Czyli w tym przypadku nie byto etapu
czystego sprystego odcizania, bez przemiany odwrotnej. Prawdopodobnie
przemiana zachodzita ta& podczas oczekiwania na ostudzenie probki, poriewa
napezenie trochegspadato.
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Rys. 5.13. Zmiany napzenia iéredniej temperatury w funkcji czasu dla probki ze stopu

TiNi z pamiecia ksztattu przy pgdkosci napezenia 12.5 MPal/s, z przystankiem na

ostudzenie prébki po przemianie martenzytycznej wprost.

Natomiast spadek temperatury podczas gdaia jest wikszy niz bez
przystanku, ale wtedy byt tak mniejszy zakres odksztatcenia (patrz rozdz. 3, rys.
3.13). W zwizku z tym, wynikéw tych nie maa bezpogednio poréwnywé
Ponadto, procesy przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnejani@ g/m
przypadku symetryczne, poniemvarzy odksztatcaniu ze stigbredkoscia napgzenia
predkos¢ odksztatcania nie jest stata i czas agania jest inny (patrz rys. 3.5a).

5.2.3. Zbadanie aktywno€i przemian martenzytycznych przy odpowiednio
zaprogramowanych zmianach napg¢zenia

Celem tych badabyto sprawdzenie czy i na ile mue sterowé sprzzeniami
termomechanicznymi podczas zachodzenia przemiany martenzytycznej wprost i
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odwrotnej oraz w jaki sposéb oddziatytvaa ich przebieg. Idea takiego poabég
wynika z faktuze przemiany fazoweashiezwykle wraliwe na zmiany temperatury,
a z kolei zmiany temperatury wptywana przebieg charakterystyk tych przemian
(patrz rozdz. 3.2). W zwrku z tym zaprojektowano éwiadczenie, podczas
ktorego ,zadziatano” w kierunku przeciwnym do obserwowanych efektow.

Poniewa zazwyczaj przemianie martenzytycznej towarzyszy ztycwzrost
temperatury, co pogga za sobawzrost poziomu naggenia, na jakim zachodzi
przemiana, zachodzi pytanie, czy odpowiednia zmianaaabua w okresie
.przystanku” zadawana w przeciwnym kierunku do kierunku dziatania efektow
przemiany wptynie na zahamowanie zainicjowanejgwzemiany fazowej. W tym
celu wykonano badania z wprowadzonymi przystankiem wzgadbchzania,
podczas ktérego zamiast utrzymylygak poprzednio, staty poziom napenia -
poziom ten odpowiednio zmniejszano. Badanie jest technicznie trudne do
przeprowadzenia nawet na dobrej maszynie wytrzyrostoej, poniewa taki
program wykracza poza typowe drogi afz@inia, realizowane na maszynie.

Wedtug schematdw rys. 5.01 i 5.02 realizowano program (5).

Wykonano wiele prob przed uzyskaniemdanych efektéw. W wyniku
wykonano nagpujace dogviadczenie:

- rozchganie do 1.6 mm, tj. ok. 2% odksztalcenia, do etapu pojawienia Si
pierwszych pasm zlokalizowanej, czyli wyrej juz przemiany martenzytycznej,

- ,przystanek” obcizania w czasie 180s z 5% spadkiem sity,

- obchzanie do 8 mm (limit przemiany), a ngshie odcizanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas takiegagwi@adczenia ze spadkiem
obciazenia o okoto 5% przedstawiono w funkcji czasu na rys. 5.14, a w funkgcji
odksztatcenia na rys. 5.15. Zmiantgmperatury wyznaczano jakérednp z
powierzchni probki, a na rys. 5.14 dodatkowo z dwoch punktow pomiarowych.

W wyniku tych badaA okazato sj, ze spadek obgkenia o 5% podczas
~przystanku” w gagzi obchzania wywotuje znacgcy spadek temperatury probki, co
w znacznym stopniu hamuje martenzytycamzemiancfazows - (rys. 5.14- 5.16).

W konsekwencji stwierdzono wez zanik tej przemiany, czyli cel flsiadczenia
zostat zrealizowany. Przy dalszym algeiniu po tym ,przystanku” zaobserwowano
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wzrost napgzenia oraz kedniej temperatury, zezany z kontynuagjprzemiany.
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Rys. 5.14. Zalgnosci o(t) i AT(t) podczas ,przystanku” w gornej gak rozciaganie do
1.6mm, ,przystanek” 180s z 5% spadkiem sity, apanie do 8mm, odgzanie; ar — zmiana
sredniej temperatury prébki, p1— zmiana temperatury w punkcie ustawionym na pierwszym

pasmie przemiany, p2— w punkcie minimum temperatury.

Efekty obserwowane w tym degadczeniu potwierdzone as przez
charakterystykio(e) 1 AT(e) przedstawione na rys. 5.15, oraz charakterysfyRii
AT (o) przedstawione na 5.16. Z wykreséw przedstawionych na rys. 5.15 i 5.16
wynika ponadtoze 8% zakres odksztatcenia zostat wybrany prawidtowo. Jest to
okolica limitu przemiany martenzytycznej, poniemjaz okoto 7% odksztatcenia
przemiana s wyczerpuje i zaczyna spaddemperatura probki. Obserwacja ta
potwierdza ponadto niezwykiprzydatnosétechniki bada w podczerwieni celem
analizy przemian fazowych w stopach z peeny ksztattu, przy dobrze opanowane]
metodyce pomiarowej.
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Rys. 5.15. Zalenosci a(¢) | 4T(e) podczas ,przystanku” w ggti obciazania ze spadkiem sity
wg. schematu: rozajanie do ok. 2%, ,przystanek” 180s z ok. 5% spadkiem sity, aganie

do ok. 8%, odaizanie; x oznacza pogtek wprowadzonego ,przystanku”.
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Rys. 5.16. Zalenosci ¢(o) i 4T(s) podczas ,przystanku” w gat obciazania ze spadkiem
sity wg. schematu: rozgganie do ok. 2%, ,przystanek” 180s z ok. 5% spadkiem sity,

rozciaganie do ok. 8%, odgianie.
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Podobne dawiadczenia, tzn. mage na celu zadziatanie w kierunku przeciwnym
do skutkdw, na etapie zainicjowanej przemiany odwrotnej, tj. z kolei wzrost
obciazenia i zwhzany z tym wzrost temperatury probki, przeprowadzono
wprowadzajc odpowiedni przystanek w gai odcikzania. Rozwaono 2 przypadki:

1) Przemiana martenzytyczna, a gasie przemiana odwrotna z ,przystankiem”,
czyli badanie w cyklu normalnej pracy: oh@nie-odcizenie

2) Przemiana martenzytyczna, przerwa na studzenie prébki do temperatury
pocatkowej, a nasipnie przemiana odwrotna z ,przystankiem”, czyli
badanie zachowaniag¢ssamej przemiany odwrotnej bez temperaturowych
konsekwenciji poprzedniej, martenzytycznej przemiany wprost.

Pierwszy przypadek dedadczenia realizowano wedtug programu:

- rozciaganie do 8 mm, tj. okoto limitu przemiany martenzytycz&dj£100 mm),

- odchzanie do 5 mm, tj. do rejestracji pierwszych pasm przemiany odwrotnej,

- ,przystanek” odcizania w czasie 180s z okoto 5% wzrostem sity,

- odchzanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas takiego wliadczenia ze wzrostem
obciazenia 0 5% przedstawiono w funkcji odksztalcenia na rys. 5.17, a zmiany
odksztalcenia i temperatury przedstawiono w funkcji @agria na rys. 5.18.

Obserwujc rozktady temperatury na powierzchni probki stwierdzowe,
wprowadzenie takiego ,przystanku” w pierwszym etapie powoduje zdecydowany
zanik pasm zlokalizowanej przemiany, ale po chwili zarysowywai} drobne
delikatne pasma, ktére neghie przechodzw pasma bardziej wyfae, czyli po
pewnym wyhamowaniu, przemiana martenzytyczna jest kontynuowana.

W wyniku tych bada okazato si wigc, ze wzrost obeizenia o 5% podczas
~przystanku” w gadzi odcazania zmienia kierunek zmiany temperatury (rys. 5.17,
5.18), co w znacznym stopniu, szczegolnie na gitkaz ostabia przemiangdwrotna
ale catkowicie nie zatrzymuje jej przebiegu.
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Rys. 5.17. Zalenosci o(¢) i AT(e) podczas ,przystanku” w ga odcigzania ze wzrostem

sity wedtug schematu: rozgjanie do 8mm, odgtanie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5%

wzrostem sity, odazanie.
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Rys. 5.18. Zalenosci ¢ (o) i AT(s) podczas ,przystanku” w gatk odciazania ze wzrostem
sity wedtug schematu: rozgjanie do 8mm, odgtanie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5%

wzrostem sity, odaizanie.
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W drugim przypadku realizowano ngstijacy program dod&iadczenia:
- rozcaganie do 8 mm, tj. do okolicy limitu przemiany martenzytycznej,
- studzenie probki do jej temperatury patgowej,
- odchzanie do 5 mm, tj. do rejestracji pierwszych pasm przemiany odwrotnej,
- przystanek” odeizania w czasie 180 s z okoto 5% wzrostem sity,
- odchzanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas tegosw@mdczenia ze studzeniem
probki po przemianie martenzytycznej oraz przystankiem ze wzrostenzetiai o
okoto 5% w gadzi odchzenia przedstawiono w funkcji czasu na rys. 5.19, a w
funkcji odksztatcenia na rys. 5.20. Zmiatemperatury prébki wyznaczano jako
sredni z powierzchni prébki, a na rys. 5.19 dodatkowo z dwoch punktow
pomiarowych: pl- w centralnym punkcie pierwszego pasma zlokalizowanej
przemiany, p2 — w punkcie patkowego minimum temperatury. Zamktyi petle
zaleznosci zmianysredniej temperatury probki w funkcji nagienia przedstawiono
narys. 5.21.
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Rys. 5.19. Zalenosci o(t) i AT(t) w probie z ,przystankiem” w dolnej gadi: odksztalcenie
do 8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostem sity,
odciazenie; ar —zmiandredniej temperatury, pl-zmiana temperatury prébki w punkcie w

pierwszym pémie przemiany, p2 —w p. minimum temperatury.
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Jak wynika z otrzymanych charakterystyk, podczas studzenia do temperatury
poczitkowej spada réwnie napezenie probki. Po tym studzeniu zarejestrowano
pewien spadek temperatury od samego gkazodcihzania, pomimaze startujemy
od temperatury otoczenia, co sugerugw tych warunkach od pagku zachodzi
przemiana odwrotna. Potem przemiana ta zachodzi bardziej intensywnigorii&gst
w okresie wprowadzonego w gat odchzania przystanku, przemiana odwrotna
zachodzi dla nieznacznie spag&go poziomu napzenia, spada tak temperatura
probki. Podczas odgiania temperatura wraca do poziomu temperaturyapkmze;.

W tym przypadku réwniestwierdzono zahamowanie procesu przemiany odwrotnej.
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Rys. 5.20. Zalznosci o(t) i AT(t) w probie z ,przystankiem” w dolnej gadi: odksztalcenie
do 8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostem sity,

odciazenie.
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Rys. 5.21. Zalenosci AT(c) w probie z przystankiem” w dolnej gafi: odksztalcenie do

8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostem sity,agdaie.

Kolejnym cennym da¥iadczeniem w kierunku oddziatywania na spenia
termomechaniczne w procesie przemiany martenzytycznej bytoby dodatkowe
wprowadzenie spadku, a w przypadku przemiany odwrotnej wzrostu, temperatury
prébki poprzez jej podgrzanie. Aby jednogzie sledzic przebieg rozwoju
przemiany poprzez badanie zmian temperatury na powierzchni prébki, wymaga to
takze sterowanej komory termicznej z okienkiem 2z germanoszyba
przepuszczalndla bada w podczerwieni.
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5.3. Warunki rozwoju przemiany martenzytycznej podczas wprowadzanych
modyfikacji programu obciazania

Aby wyjasni¢ przyczyny obserwowanego zachowania probki TiNi SMA,
podczas wprowadzanych przystankdéw abamnia, dokonajmy analizy warunkdéw
termodynamicznych zachodzenia przemiany martenzytycznej wprost i odwrotne;.

Warunek przemiany fazowej (4.17r" dz=0, jest spetniony, gdy:

(1) 7" (o,T,2)dz=0 i dz=0,

(2) 7' (0, T,2dz<0 i dz<O.

Ad.1. (warunki przemiany martenzytycznej wprost)

or’ on' 0 20, gdy z= const.

oT o

Wykorzystupc réwnanie termodynamicznej sity naloyvej przemiany

martenzytycznej (4.16) otrzymujemy:

Yo-nst20

Yo,

rdo e 4754

p dt dt

A7 B8SP 42 qT>0 b 99 <25P g dT(0
dT y dT
Ad.2. (warunki przemiany martenzytycznej odwrotnej)

f

or’ or 0 <0, gdy z= const.

oT o
Wykorzystupc rownanie (4.16) otrzymujemy:
Y o-nst <0

Yo,
rdo _ae 4T g

p dt dt

do _BSP 4o dT>0 wb 925252 4 dTo
dT y dT
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*

Mwyznacza wspotczynnik nachylenia prostych)(okreslajacych wartogi

napkzenia i temperatury, dla ktérych zachodzi przemiana; rownanie (4.18).
Mozna wyznaczy wartoLi napgzenia i temperatury, w zakresie ktorych raoz
zachodzt przemiana martenzytyczna wprost, opisana réwnaniami.

Pocatek przemiany martenzytycznejo = ¢, (T — M)

Koniec przemiany martenzytycznej:o = ¢,, (T —M?)

Mozna wyznaczg wartoLi napezenia i temperatury, w zakresie ktorych rmoz
zachodz przemiana odwrotna, opisana rownaniami. Przy eatozC, = C,, :

Pocztek przemiany odwrotnej: g = ¢, (T - AY)
Koniec przemiany odwrotnej: o = ¢, (T — A?)
gdzie Mg i M ?oznaczaa; odpowiednio temperatury pagku i konca przemiany

martenzytycznej Wprost,/éisO [ A? oznaczaj odpowiednio temperatury pagku i

konca przemiany odwrotnej, w warunkach bez udziatugiapia.

5.3.1. Termomechaniczne warunki obaizania neutralnego

Warunkiem obcizania neutralnego, czyli takiego gdy nie zachodzi przemiana
martenzytyczna, jest spetnienie zalesci:
d_a =As ﬁd_T
dt y dt
Predkos¢ zmiany napgzenia i zmiany temperatury musi spetmsarunek
do /dt= gy x dT/dt, czyli:
Ao _Asp
ATy

Cy -
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W tego rodzaju warunkach desadczalnych trudno jest precyzyjnie steréwa
temperatug probki, poniewa temperatura probki zmieniagsw wyniku sprzzen
termomechanicznych w procesie przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, w
zalenosci od warunkow eksperymentu, w tym g¢@kosci odksztatcenia. W
rezultacie, nie jest tatwo uzyskapraktycznie oberzanie neutralne. W tym
przypadku, poprzedzanym przez wiele prob, probka bytazdota do wartasi 500
MPa z pedkoscia 12.5 MPa/s a naginie odcizana z pgdkoscia 0.56 MPa/s w
czasie 180 s, co zapewniatlo wéwczas spadekagdrga 0 5% i w konsekwencji
wywotato znaczcy spadek temperatury probki, ktéry w znacznym stopniu
wyhamowat martenzytycamprzemiangazows - (rys. 5.14 - 5.16).

Obciazenie neutralne zostato agnigte w drugiej cgsci odchzania (rys. 5.14),
na odcinku, gdzie stosunek zmiany rgpnia do zmian temperatury wynosit:

Ao _As p  —184Pa
AT~y -3K

= 6MPa/K.

Otrzymany stosunek tych wa#o jest zblzony do obliczonej w poprzednim
rozdziale wartosi c,, tego materiatu, tj. 5.62 MPa/K. Dlatego w przypadku, gdy
ten termodynamiczny warunek ohigania neutralnego zostat spetniony, proces
przemiany fazowej udatoeshie tylko zahamow@ ale nawet zatrzynéa Taki stan
potwierdzity obserwacje efektow termicznych na powierzchni prébki, stwierdzono
nie tylko spadek temperatury, ale zakanik pasm zlokalizowanej przemiany.
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Rys. 5.22.Termomechanicznéciezka obcizenia dla programu z zatrzymaniem przemiany:
SA-rozciganie do ok. 2%, AB ,przystanek” 180s z ok. 5% spadkiem sity, BC-azdntie

neutralne, CD-odgienie, DF- obeizanie ponowne; DE-sptyste, EF- do kaca zakresu.

Warunki zachodzenia przemiany martenzytycznej Wi mbciazania podczas
przemiany fazowej pokazane na schematycznym rys. 4.2 w rozdz. 4, ktéreailustruj
termomechaniczngciezke obchzania dla programu z zatrzymaniem przemiany,
przedstawiono na rys. 5.22. Realizowano gi®nie wg schematu: SA-roaganie
do ok. 2%, czyli do uzyskana udziatu fazy martenzytu, AB ,przystanek” 180s z
ok. 5% spadkiem sity, podczas ktérego nadal odbywargemiana martenzytyczna,
dochodac do udzialu martenzytus, BC- obciyzanie neutralne, CD-odgienie,
DE-spkzyste obcizanie ponowne, EF- rozmanie do konca zakresu tj. okoto 8%,
(z= 1), a nasipnie odcazanie. Podobnie jak na rys. 4.2, lili (z=0) i Mg (z= 1)
wyznaczaj odpowiednio wartéci napgzenia i temperatury pogiku i konca
przemiany martenzytycznej, o wspétczynniku nachylenja Podczas obgienia
neutralnego na odcinku BC, z = const., czyli udziat martenzytu nie ulegat zmianie.



122

5.4. Podsumowanie wynikow badagktywnosci przemiany martenzytycznej

Wyniki prezentowanych dedéiadczeéx pokazuj, ze wprowadzenie przystankow
obcihzania, a take odcizania ma zdecydowany wptyw na przebieg zadeci
zmian napgzenia i temperatury, oraz na przebieg przemian, ale nigdy natychmiast
nie zatrzymuje zainaugurowanych jpipocesOw przemian martenzytycznych. Takie
wyniki moga swiadczye o tym, ze istnieje dua bezwladnoséprocesow tych
przemian - raz zainicjowane rozwijagic stosunkowo tatwo, €sto do wyczerpania.

Podczas daviadczeh dla statej pgdkosci odksztalcenia w okresie utrzymywania
statego poziomu odksztalcenia zaobserwowano spadekzeaf@ oraz temperatury
probki, zaréwno dla testu z wprowadzonym przystankiem wzgabchzania jak
rowniez odchzania. W wyniku dalszego obkgania, przemiany fazowe bytly
kontynuowane, aczkolwiek na trachizszym poziomie wart@ napezenia.

Podczas dagiadczeér dla state] pgdkosci napkzenia w zakresie przystanku
obciazania zaobserwowano pewne, raczej niewielkie, wyhamowanie przemiany oraz
pewnamodyfikacg charakterystyki naggenia i temperatury.

W wyniku przeprowadzonego defdczenia stwierdzono,ze miejsce
wprowadzenia przystanku w niewielkim stopniu wplywa na dalszy przebieg
charakterystyk mechanicznych, natomiast modyfikuje przebiegi zmian temperatury.
Potwierdza to duzgzutosc¢i przydatnosdechniki bada w podczerwieni.

Podczas dagiadczét z wprowadzonymi modyfikacjami w kierunku
przeciwnym do efektéw spgzen, tj. przystankami z pewnym spadkiem sity w
gakzi obchzania a jej wzrostem w ga odchzania, zaobserwowano pewne
wyhamowanie, a w szczegllnym przypadku stwierdzongcavcatkowity zanik
przemiany martenzytycznej wprost. W ten sposotwadczalnie, nie przy pomocy
zmiany temperatury, ale p&dnio, poprzez oddzialywanie na poziom raenia
prowadacy do zmiany temperatury, zweryfikowano dziatanie &z
termomechanicznych w procesie przemian fazowych stopu TiNi zparksztattu.

Wykorzystanie tego dedadczenia stwarza mixwos¢ sterowania procesami
zachodzenia przemiany martenzytycznej w elemencie z¢pankisztattu nie tylko
poprzez zmiangemperatury, ale tak odpowiedri zmiangprogramu obeaizania.



6. Badania wigciwosci termomechanicznych stopu TiNi z pamicia ksztattu w
procesie prostego scinania oraz odksztatcedyklicznych

W rozdziale prezentag wyniki bada witasciwosci termomechanicznych stopu TiNi z
pamiccia ksztaltu w procesie prostegécinania wykazano dwiadczalnie, ze etapy
przemiany fazowej w procesie prostegoinania § podobne jak wyriniane podczas
rozciagania. Wbrew danym literaturowym udokumentowaiepodczagcinania przemiana
martenzytyczna i odwrotna réwiaienogy mie¢ charakter zlokalizowany. Przeanalizowano
wptyw predkosci odksztalcenia na rozwdj przemiany oraz na przebieg charakterystyk
mechanicznych i temperaturowych. Porévasujvyniki bada cyklicznych stopu z paratia
ksztaltu TiNi w procesach rozgania i prosteggcinania, zauwzono pewne jakiiowe

réznice zachowania siiego materiatu podczas patzowych cykli rozcigania iscinania.
6.1. Metodyka badanstopu z pamigcia ksztattu w procesie ginania

W literaturze spotyka si niewiele wynikéw termodynamicznych
doswiadczalnych bada materiatow, przede wszystkim ze weadli na trudnagi
techniczne realizacji takich detadczé; pomiaru temperatury i synchronizacji
otrzymanych danych mechanicznych i temperaturowych. Szczegdlnie mato jes
opublikowanych prac przedstawdaych wyniki bada scinania, dominujcego
podczas eksploatacji elementéw maszyn,zdaktyt czy membran z pagdia
ksztattu [4, 54, 62, 77]. Dotychczas opublikowano zaledwie kilka prac catycz
bada zmian temperatury w procesieinania materiatow inteligentnych, m.in. [26,
72-74]. Pewne wyniki wgpnych pomiaréw zmian temperatury podczas emamia
i prostego ginania TiNi SMA zostaly opublikowane z udzialem autorki w pracy [24].
Badaniascinania, w duym stopniu uzupetniage do rozcigania, § wazne zarbwno
ze wzgedow poznawczych jak rownieaplikacyjnych, poniewa

= pozwalaj na otrzymanie jednorodnego stanu ga@nia i odksztatcenia
w szerokim zakresie odksztatcania,

= elementy maszyn i ugdzen podczas swojej normalnej eksploataciji oraz
niszczenia bardzo egto pracuj w warunkach ginania,

= podczaséginania nie wysipuje efekt termospeysty.
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O tym, jak istotne shadaniascinania stopow z partia ksztaltuswiadczy fakt,
ze ostatnio elementy TiNi SMA praage nascinanie i skecanie zastosowano w
nowych modelach samolotéw Boeinga [54].

Czynniki te, podobnie jak niedostatek prac z dziedZigipania materiatéw z
pamkcia ksztaltu w literaturze, pewne dwiadczenie nabyte w prowadzeniu
termomechanicznych batlécinania innych materiatow [26, 27, 81, 103], ale przede
wszystkim widoczna potrzeba zbadania detaosci termomechanicznych, w tym
sprawdzenia jednorodncisprzemian fazowych, skfonity autarkdo podgcia bada
§cinania stopu tytanu z niklem z paitia ksztatltu w ramach niniejszej pracy.

Badania dodiadczalne prostegacinania stopu TiNi z paratia ksztaitu
przeprowadzono wg metodyki opracowanej w IPPT PAN [26, 72-74]. Prébk
wymiarach 27 mmx 30 mmx 0.4 mm umieszczono w specjalnie zaprojektowanym
urzadzeniu, ktére obaizane w konfiguracjiciskania pozwala na realizagjrostego
scinania (rys. 6.1 — 6.3). Konstrukcja tego pragz praktycznie eliminujélizganie
sie prébki w uchwytach oraz pozwala na obserwagopwierzchni strefscinania
podczas procesu, tak za pomog kamery termowizyjnej [26].

Podczas badarejestrowano parametry mechaniczne oraz rozkladzemwia
promieniowania podczerwonego emitowanego ze steifiyania prébki. W celu
podwyzszenia emisyjnad i zwiekszenia jednorodnok powierzchng strefy
scinania probki pokrywano saglAV niniejszych pomiarach dd sredni kwadratowy
ocenysredniej temperatury stref§cinania wynosit 0.2 - 0.6 K. W zalrosci od
predkosci, czstotliwasé rejestracji termograméw wahata sid 5 Hz do 50 Hz.

Rys. 6.1. Schemat stanowiska pomiarowego doh&d#A w petnym cykluscinania.
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Ksztatt i wymiary probek décinania przedstawiono na rys. 6.2. Wycinano je z
blachy metodaelektroerozyjna nie wprowadzajca praktyczniezadnych napgzen.
Proces éinania zachodzit w jednej strefieidania o wymiarach 3 mm30 mm.

¢4

| 10
30

10

¢ ¢ 4
!5

® & o

s —— strefa €inania

Rys. 6.2. Ksztalt i wymiary prébki SMA stosowanej do hiageostegoicinania, fotografia

probki z odcinictymi zabkami uchwytu i zaznaczarstref, scinania.

a) b)

Rys.6.3. Fotografia stanowiska oraz pragz doscinania probek w petnym cyklu (géra-doét)

W przypadku prosteggcinania w warunkach statycznych przyjmuje, e nie
ma zmiany przekroju streficéhania prébki:
S =const.; §=1xd
Woéwczas: napgzeniescinajace 012 = F/Sg, odksztalceniécinajace y= Al/ag
gdzie:F - sita, 4l- przesunicie szczk przyrzadu mocujicego probk, & - szerokosé
strefy scinania, d - grubosprobki, lo - dlugos¢obsaru cinania (rys. 6.3 a).

S):|od
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Tensor napyzenia podczascinania ma tylko trzy niezerowe sktadowgi, 0z,, 01>

Jedynasktadowg niezerowy tensora odksztatcenia jest &..

Czesci prébki zamocowane w uchwytach (sgach) uradzenia przesuwaj
sie rownolegle wzgldem siebie w taki spos6ke scinanie zachodzi w jednej strefie
scinania o szerokas a,=3 mm i dtugogi |, = 30 mm [30, 72, 85, 153].

Aby zapewni whasciwe warunki mechaniczne do prosteginania, szerokos¢
prébki a, powinna by tak dobrana, aby:

— stosunek szerokokprébki do grubaosi a/d < 10, by uniknagej wyboczenia,

— stosunek szerokok probki do jej dlugosi ay/l, powinien by na tyle maty, by
zminimalizowacé¢wptyw niejednorodnasi rozkladu napgzenia i odksztalcenia
na swobodnych brzegach prébki na wyniki pomiaréw i wynaikaptad bledna
interpretac tych wynikdw; na og6t przyjmuje s/l ,<1/10.

Grubosé prébki z kolei jest ograniczona wytrzymatagsizczk urzadzenia. Dla

metali, m.in. SMA przy danym ksztalcie prébek, nie mp#zekraczal mm.
Zarejestrowane podczas badawielkosci: czas, sita i przemieszczenie

pozwalaj na wyznaczenie nagten i odksztalcé oraz na kontrel predkosci

scinania. Przyktadow charakterystyk napezenie-odksztatcenie w petnym cyklu
obcigzania oraz przykladowy termogram z zaznaczonym obszarem wyznaczanie

sredniej temperatury, uzyskany podczeisdnia, przedstawiono na rys. 6.4 a, b.

a) b)
600 —=—- e 3T
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Rys. 6.4. a) Przykladowa charakterystyka nzgmie-odksztalcenie stopu NiTi SMA w

procesiescinania, b) przyktadowy termogram stréfinania przy pgdkosci scinania 10's™.
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Sredni temperatug probki wyznaczano z obszaru 20 mm x 2 mm, pmezo
w srodkowej cazsci strefyscinania, eliminuic obszary brzegowe, w ktérych proces
odksztalcania materiatu meprzebiegatroche inaczej nk w czsci srodkowej (rys.
6.4b). Uzyskane wyniki pozwolity na oltenie relacji pomidzy charakterystykami
mechanicznymi a zmianami temperatury probki, prezentowanymi na kolejnych
rysunkach: 6.6 - 6.10, 6.13, 6.14, 6.16, 6.18, 6.24, 6.25.

Przeprowadzono dwa rodzaje bAddcinanie nazwane jednostronnym, tzn.
obcigzanie ,w gée” i odciazanie orazcinanie w petnym cyklu, czyli obgtanie ,w
gore” i odciazanie w ,dét’, a nasfpnie dalsze obgienie w tym samym kierunku
.W dot’ i na koncu odcizenie w ,,gée” do poziomu wyciowego. Przeprowadzono
réwniez badania stopu TiNi z partia ksztaltu w kolejnych cyklackcénania.

6.2. Badania stopu TiNi SMA w Kkolejnych cyklach prostegoscinania ze
wzrastajaca amplituda i studzeniem probki

Badaniascinania stopu TiNi, typu obgtenie-odcizenie, przeprowadzono w
kilku cyklach przy rosnaej amplitudzie oraz studzeniem prébki padgm cyklu.
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Rys. 6.5. Zalenosci napkzenie-odksztatcenie w kolejnych cyklagtinania stopu TiNi SMA

z rosraca amplitudy cyklu po ostudzeniu préobki: 1c, 2c, 3c i 4c — kolejne cykle pomiarowe;

predkasé scinaniay = 5.55x1C s™.
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Pomiary prowadzono w temperaturze otoczenia (295 K), przy stabHigsci
odksztatcenia réwnej 5.55120°s". Probk: odksztatcano dg/= 0.33, odeizano do 0
sity, przetrzymywano okoto 30 min na maszynie wytrzymzitm&ej do wystudzenia
do temperatury poatkowej i powtornie obeizano. Wykonano cztery takie cykle
pomiarowe a do zniszczenia probki. Charakterystyki mechaniczne uzyskane
podczas przeprowadzonego w ten spasitania przedstawia rys. 6.5. Jak wynika
Z tych krzywych, dla wszystkich cykli przemiana fazowa rozpoczyngrgy tym
samym napgzeniu, okoto 300 MPa. Dosduza i stata wart& cyklu odksztatcenia
spowodowala, ze po ,wysyceniu” przemiany martenzytycznej probka nadal
odksztalcala si sprzyscie i w niewielkim stopniu plastycznie. Po ogi@niu
pozostawato pewne odksztatcenie trwale. W kolejnych cyldaictania ,wchodzi”
ona w zakres plastyczny, i ponownescinanie rozpoczynasod pewnej, rosregj
w kolejnych cyklach, warkei odksztalcenia rezydualnego. Efektem tak
realizowanego programu odksztatceyklicznych i tak dobranej amplitudy byto
pekniecie strefy €inania w czwartym cyklu pomiarowym (rys. 6.5 i 6.6; krzywa 4c).

15— S
7 TiNi SMA ‘
3 | | 4c
| 3c
o 10— 119,,2,9,,4 777777777777777777777777
c B
9 =
8 5=
(‘G —
> .
o =
=) .
‘§ 0 o
) =
o =
£ 3
[ 5 —
-10 7uumuimmmimmmimmmi
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

Shear strain

Rys. 6.6. Zmianyredniej temperatury strefcinania ze stopu NiTi w funkcji odksztalcenia,

w kolejnych 4 cyklach obgtania i odciaania z przerw na ostudzenie prébki.
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Zmiany temperatury stref§cinania w funkcji odksztalcenia podczas kolejnych
czterech cykli éinania badanej prébki ze studzeniem przedstawia rys. 6.6. Jak wida
temperatura prébki zaczyna rosngtopiero na pewnym etapiécinania, gdy
rozpoczyna si egzotermiczna martenzytyczna przemiana fazowa. W okresie tej
przemiany temperatura probki szybko narasta, po jej ,wysyceniu” maleje podczas
obcikzania w pozostalym zakresie odksztalcania, acpai maleje podczas
sprezystego odcizania oraz w zakresie naptijacej endotermicznej przemiany
odwrotnej. Zalenosci napezenia i zmiansredniej temperatury stref§cinania w
funkgcji czasu, dla petnego trzeciego cyklu pomiarowego przedstawiono na rys. 6.7.
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Rys. 6.7. Przebiegi nagitenia i zmianyredniej temperatury streficinania prébki ze stopu

NiTi SMA w funkcji czasu w trzecim cyklu pomiarowym.

Zaleznos¢ pomidzy zmianasredniej temperatury probki a napeniem dla
tego cykluscinania przedstawiono na rys. 6.8. Taki sposéb przedstawienia wynikoéw
pozwala na dosprecyzyjne okrédenie pocatku i konca przemiany fazowej, gdyz
i wymiany ciepta z masywnymi szggami uchwytu.

Zasadnicze etapy odksztatcania (rys. 6.8), wyigiie w kadym cyklu Linania,
obciazanie-odcazanie, badanego stopu NiTi z paweia ksztattu, § nastpujace:
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1) obcizanie spgzyste; kiedy nie stwierdzaeskmiany temperatury probki,

2) niewielki wzrost temperatury zwiany z zachodzeniem patkzowej,
makroskopowo jednorodnej przemiany martenzytycznej, aprast etap
Zaawansowanej, egzotermicznej martenzytycznej przemiany fazowej,
charakteryzujcy sk znacacym wzrostem temperatury probki,

3) obciazanie spgzyste po zakonczeniu przemiany fazowej, gdy spadek
temperatury prébki wywotany jest przeptywem ciepta do gzozaszyny

4) sprezyste odcizanie, gdy temperatura probki jest nieco sae: od otoczenia,

a niewielkie jej zmiany wynikajz przeptywu ciepta do uchwytu

5) okres ,pocatkowy” przemiany odwrotnej, gdy temperatura powoli maleje,
a nasgpnie okres zaawansowanej przemiany odwrotnej.

W przypadku cyklu nr 3 (rys. 6.8) zarejestrowano pewne uplastycznienie probki.
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Rys. 6.8. Zmianyredniej temperatury streficinania probki ze stopu NiTi SMA w funkcji

napezenia w cyklu obcizania i odciaania.

Analizupc zmiany temperatury w funkcji nagenia we wszystkich
obserwowanych cyklachscinania, stwierdzamy podobne etapy przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, jak wyndgne podczas rozgjania (rozdz. 3).
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6.3. Badania NiTi SMA w petnym cyklu €inania

Podstawow cechapetnego cyklu prostegécinania jest mdiwvosé scinania
prébki w obydwie strony. Proces ten realizowany jest przez specjalny quzyrz
zaprojektowany takze ruch szogk odbywa st w gor i w dét od pierwotnego
potozenia prébki, zgodnie z ruchem belki maszyny wytrzynzcitwej (rys. 6.3).
Konstrukcja przyradu umotiwia réwniez obserwagj strefy scinania. Prébki do
scinania wycinano takze strefascinania mogta by rownolegta lub prostopadta do
kierunku walcowania blachy stopu NiTi. Proc&snania prowadzono z raymi
predkosciami odksztatcenia: 18", 10's™ i 0.8s' ; w rénych zakresachcinania.

Na rys. 6.9 przedstawiono charakterystykechaniczngpraz zmianysredniej
temperatury probki tego stogainanej z pgdkoscia 10's* az do zniszczenia. Celem
tego dowiadczenia byto zbadanie w tym procesie zakresu przemiany fazowe;j.
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Rys. 6.9. Napyzenies i zmianysredniej temperatury strefcinaniadT w funkcji

odksztatcenia prébki ze stopu NiTi SMainanej z pgdkoscia 10*s* do zniszczenia.

W pierwszym etapigécinania obserwuje siprawie liniowy wzrost nageenia i
niewielki (do ok. 2 K) wzrostredniej temperatury stref§cinania. W nagpnym
etapie wzrost naprenia jest mniejszy i nieliniowy, natomiast szybko narasta
temperatura probki, céwiadczy o rozwoju martenzytycznej przemiany fazowej. Po
wyczerpaniu & tej przemiany naspuje spezyste odksztalcanie fazy martenzytu,
ktoremu towarzyszy szybki spadek temperatury stfeffyania wywotany wymiana
ciepta z otoczeniem. W kolejnym etapie rozpoczyna isrozwija plastyczne
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odksztalcanie probki w fazie martenzytu, ktéremu towarzyszy zahamowanie spadkt
a nasgpnie wzrost temperatury probki. Temperatura narasta gwaltownie na etapie
plastycznej lokalizacji i niszczenia probki, przy odksztalceniu okoto 1.15 (115%).

Na rysunku 6.10 przedstawiono wykresy rapnia i zmian $redniej
temperatury strefyscinania w funkcji odksztatcenidcinajpcego otrzymane dla
probki ze stopu NiTi SMA§cinanej z pgdkoscia 10°s™. Zakresscinania wybrano
na podstawie wynikow przedstawionych na rys. 6.9 tak, by obejmowal caly etap
przemiany fazowej badanego stopu. Przy tych parametrach odksztatcenia szybko:
przeptywu ciepta do masywnych szkz uchwytu trzymajcego probk jest
stosunkowo due w poréwnaniu z szybkokg jego produkcji w wyniku przemiany.
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Rys. 6.10. Nagzenie i zmianyredniej temperatury streficinania probki ze stopu NiTi.

Na pocatku cyklu (rys. 6.10) temperatura prébki lekko wzrasta. W ¢niar
odksztalcania obserwuje esiwahania temperaturgwiadczce o zarodkowaniu
zlokalizowanej przemiany martenzytycznej. Na etapie rozwoju przemndiaayia
temperatura strefycinania wzrasta, pogtkowo powoli, a potem dosgwattownie,
podobnie jak w przypadku roagania stopu NiTi SMA. Pod koniec tego etapu
przyrost temperatury zdecydowanie maleje w wyniku ,wysycarfaei przemiany.
Podczas odgrania, pocatkowo, w okresie sgeystym, temperatura prébki spada w
wyniku wymiany ciepta z otoczeniem (szkami), a nasfpnie w wyniku przemiany
odwrotnej, na co wskazuje wyiray ,pik” spadku temperatury.
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Po zmianie kierunkucinania zmiany temperatury siemal symetryczne do
zmian w pierwszej potowie cyklu. Na koncu cyklu, w wyniku wymiany ciepta z
otoczeniem, temperatura probki wraca do pti@vej temperatury strefycinania.

Nalezy zwrécic uwag: na fakt,ze zakresicinania, oszacowany na podstawie
wynikéw rys. 6.9 jako maksymalny zakres odwracalnej martenzytycznej przemiany
fazowej, odbiega od znanego zakresu dla préby goania, ktéry dla stopu TiNi
SMA wynosi maksymalnie okolo 8%. Pomimage nie mana bezpogednio
poréwnywa& wynikébw bada $cinania z rozeiganiem, odksztatcenie liniowe
obliczone ze wzoru dla ekwiwalentnego odksztalcenia z teorii Hubera-Misesa:

— yshear

ension 2 \/é

Dla otrzymanego zakresugidania otrzymujemy: O.28/(é§) = 8%, czyli zgodnos¢
Na kolejnym rysunku 6.11 przedstawiono charakterystyld) uzyskane

&

podczasicinania probek, ktérych strefzinania jest rownolegtard) i prostopadta

(p) do kierunku walcowania materiatu. Kontur zaznaczony kolorem czerwonym
obrazuje sity tarcia przysgu bez zamocowanej w nim probki. Ponievedty tarcia
okazaly st mate w stosunku do sitéania, w dalszych rozwaniach § pomijane.
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Rys. 6.11. Charakterystyki(y) probek NiTi SMA, ktérych strefgcinania jest réwnolegta
(r02) i prostopadta (p2) do kierunku walcowania. (Kontur zaznaczony kolorem czerwonym

obrazuje sity tarcia przyadu bez zamocowanej w nim prébki).
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Zaleznosci uzyskane podczasinania probek, ktorych strefainania jest (a)
réwnolegta lub (b) prostopadta do kierunku walcowania materiatu, @l3kquci
scinania 10's® przedstawiono odpowiednio na rys. 6.12 - 6.14. Z rys. 6.12,
przedstawiajcego charakterystyki mechaniczne dlanyich zakreséw odksztatcenia
wynika, ze zmniejszenie zakresicinania nie wplywa zasadniczo na ksztatt tych
krzywych. Powoduje jedynige pgle histerezy §$ mniejsze. Przedstawione wyniki
wskazuj ponadtoze rémice przebiegbéw charakterystyky) prébek, ktérych strefa
scinania jest réwnolegta i prostopadta do kierunku walcowania stppiewielkie i
uwidaczniag sie dopiero przy dugch odksztatceniach.
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Rys. 6.12. Charakterystykiy) stopu NiTi SMA uzyskane podczésinania prébek, ktorych

strefascinania jest (a) réwnolegta i (b) prostopadta do kierunku walcowania materiatu.

Na rysunkach 6.13 przedstawiono wykresy nazgmia i zmian sredniej
temperatury strefyscinania w funkcji odksztatcenidcinajpcego otrzymane dla
prébek ze stopu NiTi SMA, tak romie wycinanych w stosunku do kierunku
scinania. Przy tej mdkosci scinania i zakresie odksztatcania cykl nggnia jak i
zmian temperatury uzyskany dla obydwu rodzajéw probek wykazuje znaczna
asymetrg¢ (rys. 6.13a i b). Ta asymetria zanika po kilkunastu cyklachazdntia
(patrz rozdz. 6.7). Przyczynakich zmian naptenia i temperatury w pojedynczym
cyklu scinania jest zaréwno nieco inny przebieg przemian fazowych w obydwu
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gakziach jak rownie bezwtadné¢ procesow cieplnych, zagzanych z przemianami.
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Rys. 6.13. Zmiany naptenia is$redniej temperatury streftinania probek ze stopu NiTi
SMA w funkgji odksztatceniacinajacego, dla prdkosci scinania 10's®, wycinanych a)

réwnolegte, b) prostopadle do kierunku walcowania.
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Rys. 6.14. Zmiany temperatury strefginania prébek ze stopu NiTi SMA w funkcji
napezenia scinajacego: a) strefacinania réwnolegta do kierunku walcowania, b) strefa

$cinania prostopadta do kierunku walcowania, diglpesci scinania 10's™.

Na rysunkach 6.14 a, b, przedstawiono zmidnsdniej temperatury strefy
scinania w funkcji napgzeniascinajacego tych probek. Podobnie jak w przypadku
zaleznosci AT(y ) (rys. 6.13) wida tu asymetg zmian temperatury gegi cyklu.
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Jak wspominano poprzednio, przyczyiakich zmian napzenia i temperatury
w pocatkowych cyklachscinania jest zaréwno nieco inny przebieg przemian
fazowych w gadziach cyklu jak rownig bezwtadné¢ proceséw przeptywu ciepta.
Podobne przebiegi wykreséw prezentowanych na rys. 6.12 - 6.14 (a) (b) wskazuj
ponadto, ze nie ma istotnych rdic w przebiegu przemian fazowych probek
wycinanych wzdtuz prostopadle do kierunku walcowania blachy,segadczy o
dobrym przygotowaniu tego stopu z paom ksztattu, m.in. jego jednorodfw.

6.4. Niejednorodnogi przemiany fazowej podczasdinania stopu NiTi SMA

Analizujac wyniki przedstawione na rys. 6.13, 6.14 m@z zauwayd
charakterystyczne punkty przegia krzywych napgzenia i zmian temperatury,
odpowiadaice poczatkom przemian fazowych. Podobnie jak w przypadku
rozciagania [86 - 92], wskazajone na niejednorodia przemian fazowych na tych
etapach deformaciji. Potwierdzajo termogramy otrzymane w obszaracinania
(rys. 6.15). Wida na nich niejednoroddoi rozktadéw temperatury na powierzchni
probki, przy czym przy wyszej pedkosci odksztatcenia (8x18Y) obserwuje si
wyrazne pgzki zmian temperatury. Tego typu rozklady temperatury stwier@dza si
pocatkowych obszarach przemian fazowych w obydwwzjath cyklu €inania.

Rys. 6.15 Termogramy strétinania z zarejestrowanymi niejednorodciami rozkladéw
temperatury, zwiaanymi ze zlokalizowanprzemian martenzytyczas (miejsca przegigia

krzywych napezenia i temperatury): a, ginanie z pgdkoscia 7 = 10's?, ¢)y = 8x10's?
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Chocia mierzone efekty nie saz tak wyrane i regularne, jak w przypadku
rozciagania, obecnos#iejednorodnego odksztatcenia nie ulegdpliwosci. S to
oryginalne wyniki. Tym bardzieje w literaturze, m.in. interesigiej pracy zespotu
Sittner et al [117], autorzy podké&aja, ze zlokalizowana przemiana fazowa
wystepuje tylko w przypadku procesu roggania stopu z partia ksztattu.

6.5. Wplyw predkosci scinania na zmiany napgzenia i temperatury NiTi

Na rysunku 6.16 przedstawiono zalesci napezenia i zmian srednigj
temperatury strefgcinania probki ze stopu NiTi SMA przy najaszej stosowanej
predkosci $cinania, 8x10s™. Ze wzgkdu na bezwtadnoséproceséw produkcji i
wymiany ciepta zmiany temperatury fu wyzsze oraz odpowiednio gksza jest
asymetria charakterystyk zmian temperatury.
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Rys. 6.16. Napmzenie i zmianysredniej temperatury stref§cinania prébki ze stopu NiTi

SMA przy pedkosci scinania 8x10s™

W celu przeanalizowania wplywu gqokosci $cinania na przebieg
charakterystyk mechanicznych i temperaturowych, ggammo wykresy zbiorcze,
odpowiednio dla pdkosci odksztatcania:10°s?, 10%s?, 0.8s%. Na rys. 6.17
przedstawiono charakterystyki mechaniczne @agria w funkcji odksztatcenia(y),
a narys. 6.18 zmiany temperatury strefinénia w funkcji naprzenia probki.
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Wzrost pedkosci scinania pociga za sobawzrost napgzen s$cinajcych,
szczegblnie w gati dodatniej, oraz zwkszenie pti histerezy. Jest to zwkane z
wiekszymi zmianami temperatury strefgidania prébki dla wgszych pedkosci.
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Rys. 6.17. Zmiany naptenia w funkcji odksztalcenia podczé&snania stopu NiTi SMA z

réznymi predkasciami scinania: 16°s?, 10%s*, 0.8s".
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Rys. 6.18. Zmiany temperatury strefginania prébek ze stopu NiTi SMA w funkcji

napezeniascinajacego przy rénych pedkosciachscinania: 10°s?, 10%s?, 0.8s%.
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Podobnie jak w przypadku rozgiania, wzrost pdkosci odksztalcania pogija
za sobgtakze wyisze zmiany temperatury, zmienieg s¢ od 2K dla 1Fs*do 19K,
zarejestrowanych dla gakosci odksztatcania 8xI®™. Wynika to z faktu, ze proces
jest woéwczas bardziej zbtiny do warunkow adiabatycznych, coawé sk z
mniejszym przeptywem ciepta do masywnych skcmchwytu. Moha ponadto
zauway¢, ze w pojedynczym cyklu, podolistwo zmian temperatury w funkciji
napezenia obydwu gaki tego cyklu maleje wraz ze wzrostenegkosci scinania,
co wynika z réaych warunkéw odprowadzania ciepta.

6.6. Badania termomechaniczne podczas cyklicznego roggania i prostego
§cinania stopu z pamgcia ksztattu

Stopy z pamicia ksztaltu, stosowane jako odpowiedzialne elementy
konstrukcyjne w nowoczesnych rozwéniach projektowanych czujnikow,
przekanikow, robotéw czy silnikbw ciata stalego, maga zadanie poprawne
wykonanie wielu cykli pracy. Aby oszacowaiezawodnosdch dziatania, istotnw
kazdych warunkach eksploatacji a szczegdlnie w zastosowaniach medycznych
istotne staj sie odpowiednio zaprojektowane badania cykliczne orazczemiowe
tych materiatdbw. W zakresie pracy przedstawiono wyniki hagarametrow
mechanicznych oraz zmian temperatury w kolejnych cyklach ggacia oraz
prostegoscinania. Badania te przeprowadzono na probkach ptaskich stopu TiNi, w
zakresie quasistatycznychegkosci odksztatcenia: I&* - 10%s™, bez oczekiwania
naostygnecie prébki przed kolejnym cyklem olgania.

6.6.1 Badania cykliczne stopu z pamacia ksztattu TiNi w procesie rozcagania

Badania stopu TiNi SMA w kolejnych cyklach roagania przeprowadzono z
predkoscia odksztatcenia I8, w temperaturze pokojowej, povsy temperaturyby
tego stopu, czyli w zakresie pseudaspstym.  Charakterystyki
napezenie-odksztatcenie dla 10 cykli ohzania przedstawiono na rys. 6.19. Maz
zauway¢, ze przebieg pierwszego cyklu jest zblly do pojedynczej
charakterystyki otrzymanej dla tej samejegkosci odksztatcenia w badaniach
poprzednich; patrz rozdziat 3.
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Dla odksztatcenia powgj 1.5 % obserwuje sietap stalego nagtenia na
poziomie okoto 540 MPa, jak zwykle falistego”, zwanego z rozwojem pasm
zlokalizowanej przemiany fazowej. Neghie wystpuje odcinek bardziej stabilny, o
zdecydowanie wkszym nachyleniu charakterystyki, co jak opisywano w
rozdziatach poprzednich, odpowiada etapowi intensywnie rozwgpjask
przemiany, makroskopowo o zdecydowanie bardziej jednorodnym charakterze.
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Rys. 6.19. Charakterystyki napenie-odksztalcenie stopu TiNi SMA poddanego 10 cyklom

obciazenia i odciaenia z pedkoscia odksztatcenia 1€,

W kolejnych cyklach systematycznie maleje poziom @agnia, przy ktorym
zaczyna s zlokalizowana przemiana martenzytyczna, chocwartoLi tych
spadkéw w kolejnych cyklach obgania g rowniez coraz mniejszeSwiadczy to o
tym, ze warunki mechaniczne, a w =zwku z dzialajcymi sprzzeniami,
termodynamiczne warunki zachodzenia przemianyzeiya kolejnym cyklem si
stabilizup. Z kolei wartdci odksztatcé rezydualnych odpowiednio wzrastaj
poniewa w kolejnych cyklach obarania stopniowo wzrasta #6 martenzytu
resztkowego, a tak defektow mikrostrukturalnych, rozwig@ych se
systematycznie w materiale prébki [19 - 23, 64 - 66, 77, 78]. Jak zawsze przy te
predkosci odksztatcenia, procesy przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
Zwiazane § z mierzalnymi zmianami temperatury prébki. Na rys. 6.20
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przedstawiono termogram prébki stopu TiNi SMA dla badan cyklicznych.syéyz
temperatura z lewej strony to wynik efektow odbiciowych, mniej istotnych dla
wynikéw przy napgzonej probce. Zostat zarejestrowanyzaKilm, demonstrujcy
cykliczne narastanie i spadek temperatury prébki w kolejnych cyklachygenia.

4

|
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Rys. 6.20. Termogram prébki stopu TiNi SMA podczas hagjélicznych.

Zmiany temperatury probki w funkcji naggenia towarzysgee odksztatlceniom
10 kolejnych cykli przedstawiono na rys. 6.21.
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Rys. 6.21. Zalenos¢ zmiany temperatury od nagienia stopu TiNi SMA poddanego 10

cyklom rozchgania z pedkascia 10%s™ w temperaturze pokojowe.
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W kazdym cyklu obserwuje si wzrost temperatury podczas adyeinia i
zachodzcej przemiany martenzytycznej wprost oraz jej spadek podczagaaiai i
przemiany odwrotnej, rys. 6.21, 6.22.

Maksymalny przyrost temperatury zarejestrowany podczas pierwszego cyklu
przemiany martenzytycznej wynosi 28 K, natomiast w kolejnych cyklach jest
znacaco nizszy, co zwizane jest ze spadkiem temperatury towarmyez
odciazaniu i zachodzeniem endotermicznej przemiany odwrotnej. Mianowicie, po
zakonczeniu przemiany odwrotnej temperatura prébki spadazgjaeimperatury
pocatkowej, a wec termodynamiczne warunki peatkowe kolejnego cyklu
obcigzania, w tym take pocatku egzotermicznej przemiany martenzytycznej
wprost a w kazdym cyklu inne.
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Rys. 6.22. Przebiegi zmiany temperatury oraz gggria w funkcji czasu stopu TiNi SMA

podczas 10 cykli rozggania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztalcenia 1€s*.

W kolejnych cyklach oderania spadki temperatury towarzyse koncowi
przemiany odwrotnejascoraz wysze, aczkolwiek stopiezmian tych spadkow
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stopniowo maleje — obserwujec dbowiem pewien poziom nasycenia mierzonych
efektéw; rys. 6.21, 6.22.

6.6.2. Badania cykliczne NiTi SMA w petnym cyklu éinania

Badaniaprostegoscinania w petnym cyklu obgkenie-odcizenie, mog by¢
takze realizowane w jednym lub wielu cyklach pomiarowych. Charakterystyki
napezenie-odksztatcenie stopu NiTi SMA podczas 20 cykli dwustrongegania
w temperaturze pokojowej z qutkoscia odksztatcenia I8 przedstawiono na rys.
6.23, a otrzymane w wyniku tego deftadczenia przebiegi zmian temperatury w
funkcji odksztatcenia przedstawiono na rys. 6.24.
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Rys. 6.23. Charakterystyki nagenie-odksztalcenie stopu NiTi SMA podczas 20 cykli

$cinania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztatcenia 1&™.
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Natomiast przebiegi nagtenia oraz zmian temperatury w czasie, otrzymane
podczas tych 20 cyklcinania tego stopu w temperaturze pokojowej edkwscia
odksztatcenia I8!, przedstawiono na rysunku 6.25.
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Rys. 6.24. Przebiegi zmian temperatury w funkcji azgmia stopu NiTi SMA podczas 20

cykli cinania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztalcenia I8,

Jak wynika z analizy otrzymanych zatesci, w kolejnych, pocatkowych
cyklach procesucinania zarejestrowano wzrasizg maksymalne nagtenie dla
najbardziej zaawansowanej przemiany martenzytycznej, w zakresie od 350 MPa d
380 MPa, oraz odpowiadgy mu wzrost temperatury probki, w zakresie od 10K do
13K; rys. 6.23 - 6.25. Podczas agizinia zarejestrowano spadki temperatury
ponizej temperatury poatkowej prébki, w zakresie od —6K do —10K.

Gradient zmian temperatury, od maksymalnej do minimalnej, stabiliztije si
kolejnych cyklach obaiania i odcizania do wartéci okoto 12 K, zdecydowanie
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wyzszej ni w cyklach pocgtkowych, co zwiazane jest z takstabilizach warunkow
produkcji i odprowadzania ciepta w warunkach prostégoania realizowanego w

tym uchwycie.
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Rys. 6.25. Zmiany temperatury oraz ngmnia stopu NiTi SMA podczas 20 cyktiinania w

temperaturze pokojowej z qtkoscia odksztatcania 8™,

6.6.3.Poréwnanie efektow termomechanicznych obserwowanych w stopie NiTi
z pamigcig ksztattu w kolejnych cyklach rozchgania i prostego £inania

Zmiany napezenia i temperatury stopu TiNi z pagola ksztaltu obserwowane
w cyklicznych badaniach rozgjania iscinania wynikag zarbwno z egzotermicznej,
martenzytycznej przemiany wprost i endotermicznej przemiany odwrotnej, jak
rébwniez wzajemnego oddziatywania tych efektéw, oraz wplywu warunkow
odprowadzania ciepta, np. do uchwytéw, w kolejnych cyklach aghnia. Jak
wynika z otrzymanych w wyniku tych badaharakterystyk, zdecydowanie bardziej



146

stabilnaprae pod wzgédem mechanicznym oraz zmian temperatury elementu TiNi
SMA podczas obgien cyklicznych zapewnia sipo kilkunastu cyklach obgtania,
czyli w wyniku tzw. trenowania materiatu.

Podczas poatkowych cykli scinania zaobserwowano wzrost maksymalnego
napezenia oraz zwizanego z nim wzrost temperatury probki, co bylo dos¢
zaskakujcym wynikiem. W przypadku cyklicznego rozgania tendencja tych
zmian jest odwrotnha. Prawdopodobnie taki rezultat wynika zaréwno z innych
warunkéw mechanicznych procesu, jak révinienych warunkéw odprowadzania
ciepta podczas tak realizowanefminania. Natomiast, podobnie jak w przypadku
rozciagania, po kilku cyklach odksztalcania wadiooshganego nageenia oraz
temperatury stabilizaj sie, ale w przypadkuscinania na wgszym poziomie, i
obserwowane w pierwszym cyklu odksztatcania.

6.7. Podsumowanie wynikow badascinania stopu NiTi z pamicia ksztattu

Przeprowadzone badania prostegoinania stopu z partia ksztaltu
potwierdzag egzotermiczny charakter przemiany martenzytycznej wprost podczas
obcigzania, a endotermiczny przemiany odwrotnej podczasizaitia. Podobnie jak
w przypadku rozeigania, wysze pedkosci odksztalcania poajaja za soh wyzsze
Zmiany temperatury, wgze napgzenia i wiksze pole pdi histerezy pomgdzy
przemianamartenzytycznavprost a odwrotf

Niektore termogramy wykazaj niejednorodne rozklady temperatury nha
powierzchni prébki, swiadczace o makroskopowo zlokalizowanym charakterze
przemiany martenzytycznej, réwniew przypadku scinania. Bardziej wyrme
prazki zmian temperatury strefgcinania obserwuje sidla wyzszej pedkosci
odksztalcania, gdy proces jest zbhy do warunkoéw adiabatycznych.

Proces éinania charakteryzuje wkszy zakres przemiany fazowej.

Podczas obgien cyklicznych, w pocatkowych cyklach prostegdcinania
stwierdzono wzrost maksymalnego ngenia oraz temperatury probki, podczas
gdy w procesie rozggania wartéci napezenia i temperatury w kolejnych cyklach
stabilizup sie na nizszym poziomie, w stosunku do pierwszego cyklu piagiia.



7. Wyniki badan termomechanicznych polimerow z pancia ksztattu

W rozdziale przedstawiono ogélrcharakterysty& polimerow z pamigia ksztattu,
opisano ich podstawowe witdwosci, przyklady praktycznych zastosofiva oraz
opublikowane wyniki prac badawczych. W dalszeisck zawarto wyniki wlasnych bada
doswiadczalnych poliuretanu z pagnia ksztattu, prowadzonych w procesie rageinia,
oraz prostegécinania. Zbadano, czy i w jakim stopniu odksztatcenie i defekty wprowadzone
w stanie szklistym tego polimeru zosiansuni¢ge w procesie piejszego wygrzania w
temperaturze powyj temperatury zeszklenia, oraz jakzpi@jsze wygrzanie zmienia

wiasciwosci poliuretanu z pamcia ksztattu i wplywa na jego parametritikowe.
7.1. Omoéwienie wiagiwosci polimerow z pamiecia ksztattu (SMP)

Polimery z pamicia ksztattu €hape memory polymers) SMP, podobnie jak
stopy z pamicia ksztattu SMA, zaliczane as do grupy tzw. materiatow
inteligentnych, poniewawykazup efekty pamici ksztattu. Pewne cechy pajti
ksztattu wykazuje veksza¢ polimeréw. Podobnie jak inne polimery, SMP skiadaj
sie z duzj liczby jednostek podstawowych o identycznym ukfadzie atoméw, tzw.
makrocasteczek, peaiczonych ze sobaza pomog wiagzan wodorowych Iub
miedzyczsteczkowych. Tworg one diugie tacuchy, od 10 do ponad 100 tys.
elementéw, a charakter aziah w duzym stopniu determinuje ich wdaiwosci
fizyczne. W pewnych warunkach termodynamicznych anogorzy¢ regularne
struktury krystaliczne, aczkolwiek polimery, w przeciagtwie do metali, nigdy nie
krystalizup do kaica, zawsze pozostaje w nich pewien udziat fazy amorficznej.
Dobre parametry wytrzymadoiowe posiadaj poliamidy krystaliczne, zawiergje
czasteczk amidows CO-NH. Naleza one do grupy polimeréw konstrukcyjnych.

W zalenosci od rodzaju, efekty pamrti ksztattu w polimerach magby¢
wywotane energi termiczna lub $wietlna, dodatkami chemicznymi, polem
elektrycznym, magnetycznym, oraz innymi czynnikami stynaghupi. Zostaly
opublikowane prace, w ktérych przedstawiono, w jaki spos@batto o
odpowiedniej dtugéci fali moze powodowa skrocenie, zginanie lub zmian
objetosci polimerow, oddziatujc tym samym na zmianich ksztattu i wymiarow.
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Takie wlasnéci posiada takze polimery naturalne. Moa powiedzié, ze ,widzy”
one tzn. czynnie odbietgjswiatto, kiedy rdglina, np. salata czy stonecznik
odpowiednio modyfikuj ustawienie swychdci lub kwiatow w kierunku absorpcji
maksymalnej iléci energii. Aktualnie produkowaney $uz polimery syntetyczne,
wykazupce podobne wiaiwosci. Mozna im nadawadowolny ksztalt przégiowy
a poprzez zadziatanie odpowiedrimiattem uzyské powr6t do stanu pierwotnego.
Z kolei polimerowe zele, np. niektére poliakrylamidy, pod wplywem
ultrafioletowegoswiatta absorbuyj wode kilkakrotnie powgkszapc swa objetosc,
natomiast cechde zupetnie zatracajw ciemndci. Naswietlanie jednego konca
preta z takimzelem wywoluje jego ugcie i odpowiednie uksztaltowanie, przy
czym proces ten jest cykliczny i odwracalny. Tego typu materiatyamaogle¢
zastosowania w #ynierii ladowej, np. do sterowania wdzeniami na trudno
dostpnych terenach, albo przy produkcji zdalnie sterowanych instrumentéw
medycznych, tate w nowoczesnej elektronice. Zdaniem specjalistowsnidana
materiatach biologicznychelda opier& sie komputery nowych generaciji [9, 152].
Pomimo, ze wytrzymatos¢ mechaniczna wkszo&i polimeréw nie jest zbyt
wysoka, szczegolnie w podwszonej temperaturze, materiaty telskkie oraz nie
przewodz pradu elektrycznego, co sprawiae w niektérych zastosowaniach
uzupeltniag wiasciwosci stopdw z pamicia ksztattu [77, 132, 152]. Mechanizm
wykazywania pamici ksztattu w polimerach jest jednak zdecydowanie inmywni
przypadku stopdéw metali, poniewanie wystpuje tu przemiana fazowa.
Wykorzystuje s réznice wlasno€i termomechanicznych pami i powyzej
charakterystycznej temperatury, tj. temperatury zeszklenia, czasami topnienia (rys.
7.1, 7.4). Terminem temperatury zeszklehjgglass transition temperature) okresla
sie temperatug, w ktorej polimer radykalnie zmienia swe wdavosci, np. wartéé
modutu spgzystoi. Zwigzane jest to z przebudawjego struktury. W
zastosowaniach technicznych dotychczas wykorzystuge wdasnagci pamkci
ksztaltu takich polimerow, jak polinorbornen, polisopren, polietylen, kopolimer
styren-butadien, a w szczegd&iob poliuretan. Specjalne technologie utiwiaja
uzyskanie tego typu materiatbw o oMdmych wlasnogiach fizycznych,
wykazywanych w rénych warunkach otoczenia. Jadm ich istotnych zalet jest
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dwzy zakres odwracalnego odksztatcenia, 20-krotniesay niz dla stopow metali.
Powana niedogodné stanowi natomiast niewielka waéto przenoszonego
napezenia, zazwyczaj ponej 1% napgzenia uzyskiwanego dla stopow z paoi
ksztaltu; Tab. 7.1 [77, 132]. Wielu z tych ogranitzeie posiadaj natomiast
poliuretany z pamgcia ksztaitu, zaprojektowane przez Diaplex, nady do
Mitsubishi Heavy Industries, LTD [34, 41, 130, 132, 150].

Stan szklisty Stan wysoko-elastyczny Stan ustalany Stan odzyskany

= AN ) R

T<Tg Obchzenie T>Tg T<Tg T>Tg

Rys. 7.1. Schemat ideowy ilustgay wtasngci polimeru z pamicia ksztattu.

Tab. 7.1. Poréwnanie wtas§w fizycznych polimerdw oraz stopow z paia ksztattu [77].

Cecha fizyczna SMP SMA
Gestosé g/cnt 09-1.1 6-8
Odksztatcenie % 250 - 800 6-7
Zakres temp. powrotu K 298 — 363 263 - 373
Naprzenie odksztatcenia MPa 1-3 50 — 600
Naprzenie powrotu MPa 1-3 150 — 300

7.2. Zastosowania praktyczne poliuretandw z pargcia ksztattu

Poliuretany zawieraj w gtébwnych tacuchach ugrupowania uretanowe
[-O-CO-NH-]. S tatwiej topliwe od poliamidéw, bardziej elastyczne, zazwyczaj
maja nizszy odpornd¢ mechanicza W praktyce wykorzystuje sirézne wtasnogi
poliuretanéw z pamcia ksztattu:

*  Wiasciwos¢ dokladnego dopasowywania ksztattu — stosowana przy produkciji
uchwytu heki, widelca, kluczy, szczoteczki decel®dw, nayczek i narzdzi,
przeznaczonych dla oséb pozbawionych witasnahwytowych palcow czy
nawet catej dtoni. Ceehte wykorzystuje si rowniez do produkcji specjalnych
igiet do strzykawek magych tak wiasciwosé, ze igta staje si migkka w
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temperaturze ciala, a jej elastycghomodiwia bezbolesne i bezpieczne, nawet
diugotrwale dozowanie leku (rys. 7.3).

*  Wiasciwos¢ dopasowywania ksztattu w zalesci od zmiany temperatury
zewngdrznej stosowana przy produkcji mechanizméw automatycznych okien w
szklarniach, a tate zluzji, rolet, firanek, zaston.

* Wiasciwos¢ odzyskania poprzedniego ksztattu - stosowana m.in. w p&emy
lotniczym i kosmicznym, do produkcji termicznie kurczliwycknia wkretéw o
zmieniapcym sk ksztalcie gwintu pod wplywem zmiany temperatury, co
umazliwia skomplikowany monta (rys. 7.2), do ukladania wewtnznych rur,
taczenia i dopasowywania elementow oraz przewodéw elektrycznych.

*  Wysoka wartos¢energii dysypowanej — stosowana do produkcji materiatow
izolujacych, ttumicych, odpowiedzialnych opakowaetc.

*  Wiasciwos¢ magazynowania energii odksztalcenia — stosowana przy produkcji
wspornikow, pokrowcow, acznikbw, w przemsgle motoryzacyjnym i w
budownictwie, w systemach zabezpiecpezed skutkami tesien ziemi.

» Duza rozszerzalnosébjetosciowa - przy produkcji czujnikéw temperatury.

e Zdolncs¢ doktadnego dopasowywania ksztaltu w @lorych warunkach
termicznych oraz dobre wtasmbdzolujace i przeciw zawilgoceniowe, zmienne
w zalenosci od temperatury. Stosujeesprzy produkcji oddychagej odziey
sportowej oraz zabezpieczaniu przechowywanygnosci. W tym przypadku
wykorzystywana jest wkgiwos¢ zmiany rozszerzalnog objetosciowej oraz
przepuszczaln@$ wilgoci w zalenosci od temperatury, unitiwiajac
zatrzymanie ciepta w niskiej, a swobodryrkulacg w wysokiej temperaturze.

m.

Rys. 7.2. Zastosowanie SMP do produkcji gikwv o zmieniagcym sig¢ ksztatcie gwintu pod

wplywem zmiany temperatury, Mitsubishi Heavy Industries, LTD.
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Rys. 7.3. Przyklady zastosowania polimeréw z pamiksztattu w przemife medycznym;

Mitsubishi Heavy Industries, LTD.

Ostatnio duym zainteresowaniem ciessie polimery komérkowe dellular) o
specyficznej strukturze przestrzennejbkj lub pianki. Poliuretany z pastia
ksztaltu w tej postaci znakomiciecka sprzyste wlasnéci pianki z cechami
pamkci ksztattu, zapewniag stosunkowo dweznapezenie powrotu [31]. Niesstak
wytrzymate jak metale, ale dobre dgawosci izolacji cieplnej, elektrycznej oraz
inne korzystne cechy sprawdajze materiaty te asto uzupetniaj lub wypieraj
stopy z pamicia ksztattu. Ich rozwdj zwizany jest z koniecznoia wprowadzenia
do konstrukcji lotniczych i kosmicznych materiatdbw niie lekkich,
posiadajcych natomiast korzystne i niezawodne parametry wytrzymialve.

7.3. Przeghd wynikow badan SMP opublikowanych w literaturze

Literatura na temat polimeréw z patia ksztaltu nie jest zbyt obszerna,
poniewa prace badawcze w tej tematyce prowadgical niedawna i w niewielu
osrodkach naukowych. Wyniki pierwszych @dadczeér poswieconych tym
materialom zostaty opublikowane pod koniec lat 90. w Japonii. Byly to prace
prowadzone przez M. Irie [41, 77], H. Tobushietyal.; Department of Mechanical
Engineering, Aichi Institute of Technology (AIT) [130, 132], S. Hayashi; Mitsubishi
Heavy Industry Ltd., Nagoya Research Center [34, 132].
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Podstawowe charakterystyki wedosci mechanicznych i temperaturowych
SMP zostaly przedstawione w pracach [34, 41, 77, 130, 132, 150, 152]. $hmukre
w nich szerokie mdiwosci aplikacyjne tych nowych materialtdw z pawih
ksztattu, ze wzgldu na maliwos¢ ustalania temperatury przemiarl)(w poblizu
temperatury otoczenia, dobre whasticodzyskiwania oraz dopasowywania ksztattu,
korzystne parametry fizyczne, tatséodowolnego ksztaltowania, barwienia oraz
stosunkowo niewysoki koszt produkciji.

Wyniki kompleksowych bada wiasciwosci mechanicznych polimeréw z
pamkcia ksztaltu przedstawiono w pracy [132]. Przeprowadzono badania
rozciagania jak réwnig badania cykliczne podczas kolejnych abeh:
mechanicznych i termomechanicznych dwoch rodzajéw polimeréw acyad w
wysokiej temperaturze stosunkowo wysoki, jak révwnmiéski modut spgzystasci.
Zastosowano tie pedkosci i odpowiednio dobrane temperatury odksztatcenia:
20K ponizej oraz 20K powyej ich temperatury zeszklenia. Stwierdzom® wartosé
modutu spezystoi w wysokiej i niskiej temperaturze zmienig sz 200-krotnie.
Natomiast przy obgieniach cyklicznych w wysokiej temperaturze, fip.zarbwno
odponos¢ materialu  na odksztalcenie, jak rowniewartos¢ odksztalcé
rezydualnych w kolejnych cyklach odksztatcania znacznie wzgaJjwiagciwosé
zmienia st jednak tylko podczas pogtkowych 20 cykli. Odksztatcenie zmierzone
po ostygnéciu probki jest stale, niezaleie od liczby cykli obcizania. Wartos¢
odzyskiwanego odksztalcenia w kolejnych cyklach termomechaniczneggasiai
pocatkowo maleje. W zwizku z tym, przed praktycznym zastosowaniem zalecono
trenowanie materiatu oraz ohganie go poriej 100% maksymalnego zakresu.

W pracy [130] oméwiono wyniki badatermomechanicznych poliuretanu z
pamkcia ksztattu, wykonanego w postaci cienkiej folii. Na podstawie obszernych
prac eksperymentalnych potwierdzone,zaréwno modut sptystogi, jak rownie:
granica plastycznaé oshgaja wysokie wartéci podczas bada prowadzonych
ponizej temperatury zeszklenia, a niskie wéctqowyzej tej temperatury. Podczas
badan cyklicznych ich charakterystyki zmiemniajsie zasadniczo tylko w
pocatkowych cyklach obeizania. W procesie ogrzewania polimeru, po aemiu
w temperaturze powyj temperatury zeszklenid, i odciazeniu ponkej T,
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odksztalcenie powraca do poprzedniej wantaStwierdzono take, ze w przypadku
obcigzen cyklicznych, termomechaniczne tawvosci materiatu nie ulegajzmianie,
jesli maksymalne odksztalcenie nie przekracza 20%.

W pracach [4, 106, 144] zaprezentowano préby modelowania zjawiskacpami
ksztattu w polimerach. A. Bhattacharyy i H. Tobushi zaproponowali model
reologiczny dla SMP odksztalcanego w warunkach izotermicznych przy ustalonych
parametrach: nagtenia, odksztalcenia, statej epkosci napezenia lub
odksztalcenia [5].

Wyniki bada cienkiej folii polimeru z pamicia ksztattu oraz préb opisu
procesu zawiera wspélna praca specjalistbw z Francji i Japonii [106]. klistori
dotychczas przeprowadzonych ba@&MP, wraz z propozygjtermomechanicznego
modelu konstytutywnego przedstawiono w pracy [144].

Wyniki termomechanicznych dwiadczer dla folii oraz pianki poliuretanu z
pamkcia ksztattu, witdciwosci dopasowania oraz odzyskiwania ksztaltu,
uzupetnione modelem konstytutywnym, zamieszczono w pracach [31, 142]. Wplyw
temperatury | warkei odksztatcania na whaséw pamkci ksztattu takiej pianki w
procesie giskania przedstawiono w pracach [140, 141, 143].

Oryginalne déwiadczenia przedstawiono w pracach [143, 144]. Z bloku
chemicznie uzyskanej poliuretanowej piankfp= 328 K (55C), wspotczynniku
ekspansji 14 i strukturze otwartych komérek, veyaiwalcowe probki o wysokai i
srednicy 20 mm. Badano termomechaniczne wiasinggj pianki w kolejnych
cyklach obcizania, a take wptyw zakresu odksztatcania i czasu utrzymywania w
niskiej temperaturze na ksztatt nadany w temperaturze 78wWy. Wptyw czasu
utrzymywania ksztattu pianki na jego odzyskanie jest tematem prac [136, 137, 138].

Ostatnio wyprodukowane przez koncern Mitsubishi poliuretanowe materiaty
piankowe tak znakomicieadza wiasciwosci sprzyste pianki z cechami paeai
ksztaltu, ze zapewniaj 100% dopasowania ksztattu, 99% odzyskania ksztattu i
okoto 80% odzyskania nagienia. Nawet po 6-miegiznym przetrzymywaniu tej
pianki w stanie odksztaiconym, w temperaturze 60 K zmpnil,, w trakcie
wygrzewania do temperatury powey T, materiat powraca do poprzednich
wymiaréw [138]. Jak wynika z prowadzonych bagaskutek schtodzenia tej pianki
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w temperaturze waszej odT, do temperatury poag T, jej oryginalny ksztait jest
utrwalany. Nasfpnie, po podgrzaniu do temperatury paejytemperaturyT,, ten
ksztalt jest odzyskiwany. Jelk natomiast ksztatt nadany w wyniku deformac;ji jest
przetrzymywany caty czas tylko w temperaturze pgejyT,, nie odzyskuje si
pierwotnego ksztattu pianki nawet w wyniku Zpéejszego podgrzania do
temperatury zdecydowanie poxgy T, Jest to nieodwracalny proces, zmany z
relaksacj napezenia, a wtaciwos¢ te nazwano formowaniem wtérnym.

7.4. Podstawy teorii opisugcej wtasciwosci SMP

Podstawy fizyczne zjawiska pagni ksztattu w poliuretanie o temperaturze
zeszklenia okoto 323 K przedstawia schemat ideowy na rys. 7.4.
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Rys. 7.4. Schemat ideowy oktajacy budove i wlasndci polimeru z panzicia ksztattu [34].

W temperaturze po#ej temperatury zeszklenia polimer ten posiada bgdow
zwart; sztywne czsteczki podczone § sztywnymi wegzami, co determinuje
wysoki modut spgzystosi, niewielky podatné¢ na odksztatcenia, da kruchcé
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polimeru. W okolicy Ty sztywne czsteczki pozostaj, ale poijczone § gigtkimi
wiezami. Modiwe s3 swobodne ruchy @steczek, o charakterze ruchéw Browna.
Natomiast w jeszcze wigzej temperaturze, w okolicy temperatury topnienia,
nastpuje catkowite zerwanie wiOw i zachowanie polimeru podlega prawom
cieczy, w ktorej ruchy Browna odgrywajzasadnicz role. Poniewa warunki
przemieszczania i czasteczek polimeru as odmienne powsej i poniej
temperaturyT, rowniez wtasciwosci mechaniczne polimerow zdecydowaniernigq

sie powyzej i ponizej tej temperatury. Dgki réznicom tych witdciwosci modiwe
jest ustaleniezadanego ksztattu, jego zmiam nasgpnie odzyskanie poprzedniego
ksztattu w okrélonych warunkach temperaturowych, co pod wdgm zachowania
przypomina efekty pareti ksztattu obserwowane w stopach metali.

Zaleznos¢ modutu spezystasci E od temperaturyl, w jakiej odksztatcano
poliuretan z pamicia ksztattu w wielu kolejno przeprowadzanych prébach
rozciagania przedstawiono na rys. 7.5. Wacdiomodutu Younga & w skali
logarytmicznej, a temperatiodniesiono odpowiednio do wast temperatury
zeszklenia badanego polimeru. Jak wynika z rys. 7.5(a), oszacowanddéwarto
modutuE zasadniczo zmieniagspowyzej i ponizej Ty, ale pozostaje prawie stata
w temperaturzeT=Tyx15K).

Zwiazek pomegdzy logE a Ty/T mozna w przyblieniu opisé linia prost o
wspotczynniku nachylenia.

W okolicy temperatury zeszklenia, w przedzidle

T,-T,<T<T, +T,

mozna napisé:

logE - logE :a(L—lj E=E exp{a(h—lﬂ (7.1)
9 T 9 T ’

gdzie:

Eq jest wartécia modutu Younga dIid = Ty,

E, i E oznaczaj wartcgsci modutu Younga powxej i ponizej temperatury
zeszklenia.
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Rys. 7.5. Zalenos¢ modutu spgzystosci E od temperatury dla polimeru z paoia

ksztattu: a) wyniki eksperymentalne, b) przybha charakterystyka na podstawie teorii.

7.5. Wprowadzenie do badaioswiadczalnych SMP

Celem prezentowanych parj wynikdw wiasnych bada doswiadczalnych
bylo zbadanie termomechanicznych §eiavosci poliuretanu z pamcia ksztattu w
procesie dwodch rodzajow olgen mechanicznych: rozgfjania oraz prostego
scinania, z pomiarem zmiany temperatury na powierzchni probki. Jak wynika z
rozeznania autorki w literaturze oraz konsultacji z producentem materiatu,
dotychczas nie opublikowano wynikow badainania oraz badarozciagania, w
szczegolnodi z ciaglym pomiarem zmian temperatury towarzyszh obcizaniu
poliuretanu z pamtia ksztattu.

Zaréwno przy planowaniu eksperymentu, jak réwnignalizie wynikow,
wykorzystano dotychczasowe&idadczenia z badiesprzzen termomechanicznych
metali i stopow z pamcia ksztaltu, ale przede wszystkim innych polimeréw:
poliamidu, kopolimeru i kompozytéw, opublikowanych w pracach [27, 84, 86, 95],
przeprowadzonych w ramach koordynowanego grantu [81], oraz polimerow
biodegradawalnych, prowadzonych w zakresie grantu i projektu Eureka [93].

Wszystkie prace eksperymentalne prezentowane w niniejszym rozdziale zostaty
przeprowadzone na materiale u@dpsionym nieodpfatnie przez Mitsubishi Heavy
Industries, Ltd., w ramach wspétpracy z AIT w Japonii. Otrzymano piyty
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poliuretanu z pamtia ksztattu o wymiarach 150 mm100 mmx 3.4mm, z ktérych
wycieto probki o odpowiednim ksztalcie do badazchgania i €inania. Na rys. 7.6
przedstawiono badania DSC tego poliuretanu, przeprowadzone w IPPT. Badanie
wykonano na mikrokalorymetrze skaningowym (DSC) Perkin-Elmer Pyris-1.
Prébka o masie. 4.52 mg byla ogrzewana od temperatuiC -86 200C z
szybkascia 10 K/min.
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Rys. 7.6. Wynik badania DSC poliuretanu z pgomi ksztattu w procesie ogrzewania probki
z szybkdcia 10 K/min.

Na podstawie otrzymanych wynikoéw (rys. 7.6) zma zauwayé wyrazne
odszklenie (dewitryfikacja) zachogte w temperaturze 35°€, wyrazgjace st duza
Zmianaciepta widciwego. Bezpérednio po tym procesie zachadgewne zmiany,
wyrazajace sé ztozonym przebiegiem sygnatu. Wykonany pomiar nie pozwala na
jednoznacza interpretagi tych zmian. Jest dé prawdopodobneze chodzi tu o
tzw. ,zimna krystalizacg”, zachodzca bezpdrednio po dewitryfikacji. Dalsze
ogrzewanie prowadzi do dwéch efektéw endotermicznych (maksima w teni@ 121
i 155C). Wykonane badanie pozwala na przypuszczemepierwszy z pikow
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endotermicznych jest zadany z topnieniem krysztatow istriejch wygciowo w
prébce hdz powstajcych w wyniku zimnej krystalizacji w czasie ogrzewanid, za
drugi pochodzi od procesow degradacji molekularnej. Drugigiwe wyjasnienie
istnienia dwéch pikéw endotermicznych to takig,jéden z nich jest wynikiem
topnienia krysztatéw istniegych w prébkach wygiowych, a drugi — topnienia
krysztatéw, ktére powstaty w czasie ogrzewania, czyli zimnej krystalizacji.
Oceniona na podstawie przeprowadzonych hda&C temperatura zeszklenia
tego poliuretanu z pargia ksztattu -T, wynosi okoto 308 K (3%C). Materiat jest
zasadniczo amorficzny, jego stopikrystaliczno€i moma oszacowana okoto 5%.

7.6. Badania poliuretanu z pamgcia ksztattu w procesie rozcigania oraz
§cinania w temperaturze pokojowej

Badania w procesie rozgiania iscinania z uwzgidnieniem zmian temperatury
przeprowadzono w IPPT PAN. Celem badzoliuretanéw z pamcia ksztattu w
procesie rozeigania oraz prostegdcinania przeprowadzonych w temperaturze
pokojowej byto wyznaczenie ich parametréw mechanicznych oraz wykazanie,
odksztalcenie oraz zakumulowane defekty, zadane nawet w stanie szklistym tego
poliuretanu, mog by¢ usungte podczas pdiejszego wygrzewania powgy
temperatury zeszklenig,. T

SMP SPECIMEN

G INFRARED
= =
CAMERA

7

TESTING MACHINE

Rys. 7.7. Schemat i fotografia stanowiska do h&&MP w procesie rozogania; IPPT.
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Prace dodiadczalne przeprowadzono na maszynie wytrzyscadawvej MTS o
napgzie hydraulicznym, w temperaturze pokojowej 295 K°(J2 tj. ponig
temperatury zeszklenia badanego polimeru oraz przy wilgctmpmwietrza 60%.
Prébki poliuretanu z partia ksztaltu zostaly poddane procesowi ragenia oraz
prostego écinania w zakresie quasistatycznychedhosci odksztalcenia: 157,
10's* i 10°s™. Schemat i fotografistanowiska pomiarowego przedstawiono na rys.
7.7. Rejestrowano jednocree parametry mechaniczne oraz rozkladyeretia
promieniowania podczerwonego z powierzchni probki, wykorzystujéene
mozliwosci stosowanej kamery termowizyjnej, omowione szerzej w rozdziale 2.

Po uzyskaniu zgody koncernu Mitsubishi, niektére wyniki przeprowadzonych
bada doswiadczalnych, wraz z ogdncharakterystyk wtasciwosci poliuretanu z
pamkcia ksztattu, zostaly opublikowane w pracach [102, 103, 104].

7.6.1. Podstawy teorii mierzonych efektow spezen

Wiasciwosci polimeréw z pamicia ksztaltu obcizanych w stanie szklistym,
ponizej ich temperatury zeszklenia,a szwiagzane z efektami spgzen
termomechanicznych w ciatach statych, czyli wzajemnym oddziatywaniem pol
napezen i temperatury.

Sprzzenia termomechaniczne, ktérych efektyests obserwowane asw
przyrodzie, maj diuga historie zaréwno w zakresie prac dwiadczalnych jak
réwniez teoretycznych. Zagadnienia te byly badane przez Kelvina [127], Taylora i
Quinney’'a [126], Bevereat al. [3], Beghi et al. [2], Chrysochoosat al. [11],
Szczepiskiego [122], i wielu innych badaczy.

Efekty sprzzen termomechanicznych towarzyse deformacji sprystej ciata
statego zwjzane g ze zmianami napzenia lub objtosci:

+4p - AT lub #4V - +4T;
gdzie p oznacza éienie,V -objetosé, a T- temperatuy ciata w skali bezwzgtnej.

Zmiany temperatury ciata statego poddanego adiabatycznemu jednoosiowemu
rozcihganiu w zakresie sgrystym (AT, ), zwiazane z czysto geometryczna
deformacy zwane g efektem piezokalorycznym lub termosprstym. Okréla je

zaleznosé:
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AT, =-2 1A% (7.2)
C, P

gdzie: a - wspotczynnik rozszerzalfoi termicznej, T - wartos¢ temperatury w
skali bezwzgidnej, Ao, - izentropowa zmiana nagenia, C,- wartos¢ ciepta

wiasciwego przy statym énieniu,0 - gestosé materiatu.

Poniewa zazwyczaj @ > 0, temperatura spada na pgkm spezystego
rozciagania, a wzrasta w sgtystym zakresieciskania. W zalenosci od rodzaju
stosowanego odksztatcania (raggnie, sciskanie,scinanie, skgcanie) zmiany tej
temperatury mag by¢ odpowiednio ujemne, dodatnie, lub réwne zero. Zazwyczaj
dla metali w zakresie pogtkowej, odwracalnej deformacji nie przekraczajne
0.2K, aczkolwiek wzrastaj wraz z umocnieniem materialu [79, 86, 98].
Zdecydowanie wsisze wartéci efektu termosprystego, dochodze do 2K,
osiagane g natomiast przez polimery [81, 84, 86]. W przypadku polimeréw ten
efekt wynika ze spadku entropii ukladu, co gzeine jest z poszlkowaniem sj
struktury tacuchow polimerowych w pogtkowym okresie odksztalcania.

Zakladajc staté¢ parametrow materiatowych w réwnaniu (7.2), co jest stuszne
dla tak matego zakresu odksztalcania, ptiamve, spezyste odksztalcenie opisuje
liniowa zalenos¢ pomiedzy zmianami temperatury, a zmianami rapnia:

AT, =-kAo, (7.3)

Oznacza to,ze punkt rozbienosci charakterystyki zmiany temperatury w
funkcji napezenia od linii prostej, w metalach, stopach oraz polimerach §lakre
koniec zakresu odksztalteodwracalnych, maz z bardzo dia doktadndcia
wyznaczé ich granieg plastycznogi, rys. 7.8 [79, 98].

Natomiast dalszej, plastycznej deformacji ciat statych zawsze towarzyszy wzrost
temperatury. Wartwi przyrostow temperatury zedanych z trwalym
odksztalcaniem plastycznym zazwyczaq gdecydowanie wisze od zmian
temperatury towarzyseych odksztatceniom odwracalnym. Zajeone od rodzaju
materiatu, pedkosci odksztalcania oraz warunkéw otoczenia, a ich efelgty s
znacace. Poniewatemperatury topnienia polimeréw gdecydowanie nsze nk w
przypadku metali i stopdw, zmiany temperatury towargysz zarOwno ich
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pocatkowej deformacji spzystej, jak réwnie plastycznej, $ istotne z punktu
widzenia ich parametrow wytrzymatowych oraz rozwoju lokalizacji
odksztalcenia, magej czsto miejsce podczas eksploatacji tych materiatow.

a) b)
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Rys. 7.8. Wynik rozcigania poliamidu PA66 dla pdkaosci 10°s™: a) zmiany napgenia i
temperatury w funkcji czasu do zerwania probki, b) zmiany temperatury w funkcji

napkzenia w pocatkowym okresie odksztalcania [47].

W wyniku przeprowadzonych batl@oliuretanu z pamcia ksztattu w procesie
rozciagania i scinania w temperaturze pokojowej wyznaczono ich parametry
mechaniczne oraz zwdane z oberzaniem zmiany temperatury, jak réwaie
zbadano mdiwosci odzyskiwania przez nie ksztaltu w procesie rmégzego
wygrzania w temperaturze powsj temperatury zeszklenig. T

7.6.2.Badania poliuretanu z pamgcia ksztattu w procesie rozcagania

Badania poliuretanu z pagaia ksztattu w procesie rozgjania przeprowadzono
na prébkach o ksztalcie przedstawionym na rysunku 7.9, wymiarach 1%Q0mm
mmx3.4 mm oraz dilugei czesci roboczej 75 mm. Odksztalcenie mierzono za
pomoa ekstensometru. Wyniki badla termomechanicznych dla gquikosci
0.7710%" i zakresu rozegania 8 mm przedstawiono na rysunkach 7.10 i 7.11; a
dla prdkasci odksztatcania 0.8402 s* | zakresie 4 mm narys. 7.12 i 7.13.

Jak wynika z otrzymanych charakterystyk, badany poliuretan charaktgryzuj
korzystne wiléciwosci wytrzymatociowe. Otrzymane warfoi napezenia g
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kilkudzieskciokrotnie wysze od wartéci napezenia uzyskiwanego przez inne
polimery, take z pamgcia ksztattu (patrz Tab. 7.1). Np. w przypadkwgkosci
odksztalcania 0.840°s* na rys. 7.12, przy zakresie odksztalcenia odwracalnego
powyzej 3%, maksymalne nagienie przekracza waré 60MPa.

a) b)

Rys. 7.9. Probki poliuretanu z pamia ksztattu do bada rozchkgania: (1) — przed
rozciaganiem; (2), (3), (4) - po rozganiu, (5), (6) — po rozaganiu i wygrzaniu.

Natomiast dla pkosici odksztatcania 0.72:0%s” i wartcsci wydiuzenia 2.6
mm zaobserwowano lokalizacjodksztatcenia, rozwijaga sie w gornej czsci
prébki, poza zakresem bazy ekstensometru (rys. 7.9, prébka (3)), czyli od tej
wartasci wydtuzenia pomiar odksztalcenia przestat lojpktadny. Lokalizacja w tym
miejscu mogta wynik& z wlasndci samego materialu oraz niejednorogtrio
struktury, natomiast zastosowanie kamery termowizyjnej pozwolito na daktadn
obserwagj jej nukleacji oraz przebiegu rozwoju (rys. 7.10).

IG.6°C
. - 25
L 30
- 25
- 20
18.5°C

Rys. 7.10. Termogram z pasmem zlokalizowanego odksztaicenia.
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W zakresie spzystego odksztalcania tej prébki zarejestrowano zmtacz
spadek temperatury (efekt piezokaloryczny) wanitel.5K (rys. 7.11a), a nagie
wzrost temperatury podczas odksztatcania plastycznego, szczegoélnie wysoki w
zakresie obserwowanej lokalizacji odksztatcenia (rys. 7[2141, 79, 84, 86, 122].

a) b)
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Rys. 7.11. Zalenoéci: (a) napgzeniaoi sredniej zmiany temperatudT, (b) napgzeniagi
sredniej zmiany temperaturydT oraz zmiany temperatury w punkcie lokalizagfi e

podczas rozcigania poliuretanu z pdkoscia 0.77x10° s*.

Jak wynika z rys. 7.11b, temperatura mierzona w punkcie, w ktorym rozwija si
lokalizacja @T,), wzrosta o 20 stopni. Natomiasednia wartosétemperatury 4T )
nie osagneta poziomu przed rozgganiem, czyli materiat praktycznie odksztatcat
si¢ tylko w obszarze lokalizacji (rys. 7.11 a, b).

Aby jednak unika¢ lokalizacji, co na ogo6t jest zjawiskiem bardzo
niekorzystnym, kolejne probki odksztatcano z nieco zamy predkoscia
odksztatcania 0.820°s™ i nizszym zakresie 4 mm, po czym ogizano. Otrzymane
zaleznosci napezenia w funkcji odksztalcenia przedstawiono na rys. 7.12a,
natomiast naggenia i zmiany sredniej temperatury probki na rys. 7.12b.
Prezentowane charakterystyki wskazuge w tym przypadku odksztalcanie
zachodzi tylko w odwracalnym zakresie. Na podstawienigfgzych doktadnych
ogledzin probki rownie nie stwierdzono tale zadnych geometrycznych
symptomow lokalizacji odksztatcenia.

Odwracalnosdodksztatcenia podczas tych bagstwierdza take wykres na rys.
7.13, gdzie zgodnie z zaiteoicia (7.2) opiswjca odksztatcenie spzyste, w catym
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zakresie odksztalcania wyptje w przyblzeniu liniowa zalenos¢ zmiany
temperatury od nagtenia prébki, czyli proces jest odwracalny.

a) b)
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Rys. 7.12. Zalendoici: (a) napgzenia o od odksztatcenia oraz (b) napenia o i sredniej
zmiany temperaturyAT od czasu dla poliuretanu z pawia ksztaltu rozciganego z

predkaicia deformacji 0.82x16s™.
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Rys. 7.13. Zalenos¢ zmiany sredniej temperaturydT od napgzenia o dla polimeru z

pamiccia ksztaltu rozciganego z pdkoscia 0.82x10°s* w zakresie odksztatcania 4%.

Aby potwierdz¢, ze pasma zlokalizowanego odksztatcenia pojawiskg
zazwyczaj dla mszych pedkosci odksztatcania, badanie kolejnej probki
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przeprowadzono dla #szej pedkosci 0.77 x 10%s® oraz w tym samym jak
poprzednio, zakresie odksztalcania. Na pewnym etapie zaobserwowano lokalizacj
odksztalcania i zarejestrowano dwa skmwyane pasma, rozwigge sé w tym
przypadku w zakresie bazy ekstensometru: rys. 7.9; probki (2), rys. 7.14.

a) b)
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Rys. 7.14. a) Zalmosci napezenia o i $redniej zmiany temperaturdlT oraz zmiany
temperatury w punkcie lokalizacfiT,,c 0d czasu rozcgania poliuretanu z paggia ksztatu

z predkoscia deformacii 0.77x18s"; b) zmianasredniej temperatury w funkcji nagrenia.

Temperatura w punkcie lokalizacji najpierw spadta o 1.7 K, amaist wzrosta
powyzej 2.2 K, podczas gdyrednia temperatura probki prawie nie przekroczyta
poziomu wygciowego, czyli prébka jako cald odksztalcata gi w zakresie
odwracalnym (rys. 7.14 a, b). Nggshie, w wyniku wygrzania w temperaturze 343K
w czasie 20 min probka powrécita do patkowej dilugog€i, a pasma prawie
zupetnie znikety, co potwierdza tate fotografia probki (rys. 7.9 b; prébka (6)).

Aby zbad&, w jakim stopniu odksztalcenie i fidiejsze wygrzanie zmienia
wlasnaci tego poliuretanu z pamtia ksztaltu i wplywa na jego parametry
uzytkowe, czyli aby oceidi wlasciwosci odzyskiwania ksztattu w wyniku
pé&zniejszego wygrzania w odpowiedniej temperaturze, kol@rie rozchgania
przeprowadzono na prébce poddanej poprzednioagaciu, a nagpnie wygrzaniu
w temperaturze powsj temperatury zeszklenid, Prdkos¢ odksztatcania byta
troche wyzsza i wynosita 0.8410%s*. Otrzymane charakterystyki mechaniczne i
temperaturowe przedstawiono na rysunkach 7.15 a i b. Maksymalna wartos¢
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osiaiganego w tym przypadku napenia wynosita 50 MPa, stwierdzono tak
znacaca warta¢ odksztalcenia rezydualnego (rys. 7.15a). Probka odksztateata si
jednorodnie; nie zauwano zadnych symptomow lokalizacji odksztalcania,
zarowno wykorzystuc kamee termowizyjna jak rowniez na podstawie ogtizin
prébki, zaréwno podczas jak i po procesie odksztalcania.
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Rys. 7.15. Zalenosci napkzenia god odksztalcenia (a) oraz napenia oi $redniej
temperaturyAT od czasu (b) podczas rozgania poliuretanu z pagtia ksztattu po

poprzednim odksztatceniu i wygrzaniu posgytemperaturyly,

Podsumowujc otrzymane wyniki zmian nagrenia i temperatury w procesie
rozciagania naley podkréli¢, ze badany poliuretan posiada bardzo korzystne
wiasciwosci, a wytrzymatosémechanicznkilkudzieskciokrotnie wysz od innych
polimeréw z pamicia ksztattu. Ponadto, w procesie ragiania w temperaturze
pokojowej z nisz predkaoscia odksztatcania, np. 0.¥10°s" , rozwijaj Sic pasma
zlokalizowanego odksztatcenia, podczas gdy dlasaych pedkosci materiat ten
odksztalca si jednorodnie. Po odksztalceniu w zakresie plastycznym, apmiest
wygrzaniu w temperaturze powsj temperatury zeszklenia, badany poliuretan z
pamkcia ksztattu odzyskuje swdj poprzedni ksztalt i wymiary, aczkolwiek jego
wihasciwosci mechaniczne wowczas spagdaj maksymalna wartoséosaganego
odksztatcenia jest #8za, ponadto pojawia ¢siznacaca wartd¢ odksztatcenia
rezydualnego.
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7.6.3. Badania poliuretanu z pamcia ksztattu w procesiescinania

Badaniascinania poliuretanu z pantia ksztattu przeprowadzono wg. metodyki
prostegdscinania, opracowanej w IPPT PAN [26]. Prélikwymiarach 42 mm 30
mm x 3.4 mm, przedstawi@ma rysunkach 7.16 i 7.18, umieszczono w specjalnie
zaprojektowanym uggdzeniu, ktére obazane w maszynie wytrzymaiciowej w
konfiguracji sciskania pozwala na uzyskanie tzw. prostégjoania, realizowanego
na dwdéch réwnoleglyckciezkach o wymiarach 30 mm3 mm.

Shear Shear

zZones zones
o O N0 0y, OAO ol
i Hle 2% o ols
O 1 O[®
oif O iof | -0 ol O |oli
3 3 -
. 423 R dg S5

Rys. 7.16. Schemat procesu prostegonania; szkic probki przed i po procesie
odksztatcaniaF - sita, 41- wzajemne przemieszczenie uchwyt@y,— szeroké¢ $ciezki

scinania,d — grub@¢ probki,| —dlugas¢ obszarucinania.

Urzadzenie zostato zaprojektowane w taki sposéb, abynmbyto obserwowa
sciezki, na ktorych zachodzi procescinania, take za pomog kamery
termowizyjnej. Podobnie jak w badaniach poprzednich, z powierzchni badanej
prébki rejestrowano parametry mechaniczne orazezeate promieniowania
podczerwonego. Pozwolifo to na wyznaczenie rozktadow temperatagnie;
temperatury z dowolnego obszaru, zmian temperatury w wybranych punktach
powierzchni probki, oraz przedstawienie ich w zat8ci od zmiany rénych
parametrow odksztatcania probki.

Termomechaniczne badanigcinania materiatdbw technicznycha sistotne,
zarowno ze wzgddéw poznawczych jak réwnieaplikacyjnych, aczkolwiek as
pracochtonne i technicznie trudne do realizacji, patrz rozdziat 6.
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Uchwyt maszyny

Urzadzenie do scinania

Kamera

Termowizyjna

Fig. 7.17. Fotografia stanowiska badawczego, tj. kamery rbadapodczerwieni oraz

urzadzenia do badaniginania w uchwytach maszyny wytrzymédmwe;j.

Wyniki badan mechanicznych otrzymane dlazn§ch pedkosci $cinania
poliuretanu z pamtia ksztaltu przedstawiono na rys. 7.19. Po stosunkowo diugim
etapie odksztalcania spystego zarejestrowano dodwy zakres jednorodnego
odksztalcania. Warto$ napezenia scinajpcego w zakresie statycznychegkosci
wynosity od 30 MPa do 40 MPa. Na krzywych zaobserwowano Angrgranie
plastycznogi, szczegoélnie dla wagzych pedkosci odksztalcania. Nagbnie
napezenie cinajace spada- najpierw zdecydowanie, a potem tagodnie.

a) b)

Rys. 7.18. Probki poliuretanu z pagih ksztattu do badascinania; a) z lewej strony prébka

przed pomiarem, kolejne po odksztatceniu; b) prébki po odksztatceniu i wygrzaniu.
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Jak wynika z rys. 7.19, podobnie jak w przypadku haddasycznych
polimeréw [27, 81], dla wiszych pedkosci odksztatcania uzyskano znace
wyzsze wartéci hapezeniascinajpcego. W przypadku badametali, z wyjtkiem
stopow z pamicia ksztaltu, zazwyczaj nie stwierdzae siéznic przebiegow
charakterystyk mechanicznych dla tak matazaiéowanych pgdkosci [26].

Simple shear

I
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Shear stress (MPa)
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Rys. 7.19. Charakterystyki mechaniczne dla poliuretanu z gpamksztaltu poddanego

procesowi prostegéinania z rocznymi pdkosciami deformacji: 18s?, 10's?, 10s™.

Zmiany napgzenia orazredniej temperatury probki w funkcji czascinania z
predkoscia odksztatcania Its* przedstawiono na rys. 7.20. Zwraca uwagadek
temperatury o okoto 0.2 K w zakresie odksztalceniaezgptego, ktéry nie
wystepuje w procesiescinania metali i stopow, tak z pamgcia ksztattu.
Wiasciwos¢ ta, zaobserwowana tak podczas badapoliamidu i kopolimeru,
Zwiazana jest z przystosowanieng $rozchganiem) tacuchow polimerowych, co
wynika ze spadku entropii w pagkowym zakresie odksztalcania.

Podczascinania w zakresie plastycznym, podobnie jak dla innych materiatow,
zarejestrowano wzrost temperatury probki. Wartego wzrostu zafy od rodzaju
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materiatu, pgdkosci odksztatcania i warunkéw zewtnznych, poniewa znaczaca
ilos¢ ciepta odprowadzana jest przez uchwyt. Podczasazadta, dla pgdkosci
scinania 10s™ zarejestrowano spadek temperatury prébki.
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Rys. 7.20. Zmiana nagrenia o i $redniej temperatury probkdT podczasscinania

poliuretanu z pamtia ksztattu z pgdkoscia odksztatcania 16,

Troche inne przebiegi charakterystyk temperaturowych zarejestrowano dla
wyzszych pedkosci odksztatcania, w warunkach zidnych do adiabatycznych (rys.
7.21, 7.23, 7.24). Mianowicie, podczas adenia a nawet pdiej, temperatura
probki cagle wzrasta, co m® by w pewnym zakresie zazane z efektami
termospezystego odcizania, rozpatrywanymi m.in. w pracy doktorskiej autorki
[98], oraz efektami bezwtadncdwymi, znacacymi w przypadku odksztatcania
polimerow, szczegdlnie dla wysokiejedkosci odksztatcania [81].

Wyniki otrzymane podczas odksztatcania poliuretanu z gamiksztattu z
jeszcze wysz predkoscia odksztalcania 15 przedstawiono na rys. 7.22-7.24.
Stosowana kamera termowizyjna rowhiew procesie scinania umaliwita
obserwacje rozwoju lokalizacji odksztalcenia w tym materiale. Jak wynika z
rozktadow temperatury widocznych na termogramie rysunku 7.22, dlagtijodci
odksztatcania wzdiu $ciezek $cinania moma zauway¢ zlokalizowane
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odksztatceniescinajace. Pomiar zmiany temperatury w punkcidT{) réwniez
potwierdza ¢ lokalizacg i wyjasnia, dlaczego naptenie Cinania spada, pomima
przebieg sredniej zmiany temperatury jest podobny do zaobserwowanego w
pomiarze poprzednim, dlagatkosci scinania 10's™.
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Rys. 7.21. Zmiana nagrenia o i $redniej temperatury probkdT podczasscinania

poliuretanu z pamtia ksztattu z pgdkoscia odksztatcenia 16

7 5°C

w.zeC

Rys. 7.22. Termogram probki poliuretanu z pgoii ksztattu w uchwycie podczdsinania.
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Rys. 7.23. Zmiana nagienia 0 i temperatury probkiAT podczasicinania poliuretanu z
pamiccia ksztaltu z pgdkoscia odksztalcania 15 AT okreSla zmiar temperatury w

punkcie, w ktérym na termogramie stwierdzono lokaligacjiksztatcenia.

Natomiast doktadne oglziny probki po wszystkich pomiarach nie pozwolity
wykry¢ $ladow lokalizacji odksztatcenia, nawet dla pomiaru przeprowadzonego z
najwyzsza predkoscia odksztatcania. Taki efekt prawdopodobnieaiei st z
szybkim powrotem materiatu do poprzedniego ksztattu. Wyniki przeprowadzonej
analizy potwierdzaj ponadto di przydatné¢ oraz wysol doktadnd¢ stosowanej
przy tego typu pracach éwiadczalnej metody badav podczerwieni.

Na rys. 7.24 poréwnano zateosci zmiany temperatury poliuretanu z paoia
ksztattu w procesiécinania dla stosowanychquikoéci odksztatcenia 18", 10's?,
1s', przedstawione w funkcji nagrenia. Dla wyszej pedkaosci zarejestrowano
wicksze zmiany temperatury, zygane zar6wno z odksztalceniem w zakresie
sprzystym, jak réwnie plastycznym. Woéwczas warunki pomiaru zbji sie do
warunkéw adiabatycznych. Charakterystyka otrzymana dldkpici odksztatcania
1s' nie wykazuje tej regularnc§ poniewa zarejestrowana w trakcie pomiaru
dekohezja materiatu zmienia warunki odprowadzania ciepta badanej prébki.
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Rys. 7.24. Zmiany temperatury w funkcji ngj@nia w procesie prostegoinania probkj
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7.7. Podsumowanie wynikow badé poliuretanu z pamiecia ksztattu

Polimery z panicia ksztattu posiadajmodiwos¢ szybkiej zmiany wisciwosci
fizycznych. Ich modut speystoLi zmienia st znacznie w zalaosci od
temperatury; materialy te stajsic miekkie pod wplywem podgrzania i ftatwo
zmieniap wéwczas swoj ksztalt, a z kolei podczas schtodzeniazgpor@mperatury
zeszklenia odzyskaj poprzedni sztywnos¢ i twardos¢ Nadal pamitaja swoj
oryginalny ksztatt i odzyskaj go podczas ponownego podgrzania, posjy
temperatury zeszklenia.

Wyprodukowane stosunkowo niedawno poliuretany z peaimi ksztattu
posiadai ponadto korzystne w4aiwosci mechaniczne, co potwierdzity
przeprowadzone badaniassadczalne w procesie roagania i prostegécinania.

Charakterystyki mechaniczne poliuretanu z pamiksztattu w stanie szklistym
w znacacy sposéb zale od pedkosci, takze w zakresie quasistatycznych
predkosci odksztatcenia.

Podczas rozggania poliuretanu w temperaturze pokojowej g predkoscia
odksztalcenia rozwijaj sie, jak réwnie zanikaj, pasma zlokalizowanego
odksztalcenia, podczas gdy dla asgych pedkosci materiat ten odksztatcaesi
bardziej jednorodnie.

W przypadkuscinania tego polimeru lokalizacjobserwuje s dla wyzszych
predkosci odksztalcenia, gdy do materiatu w bardzo krétkim czasie zostanie
doprowadzona dia ilos¢ energii. Podczascinania zaobserwowano ponadto wzrost
temperatury towarzysezy odchzaniu prébki, szczegodlnie wytay dla wyszych
predkosci, tj. w przypadku pomiaréw w warunkach zolhych do adiabatycznych.

Po wygrzaniu w temperaturze poiey temperatury zeszklenia probka
poliuretanu prawie zupelnie powraca do poprzedniego ksztattu i wymiaréw, co
potwierdza jego bardzo dobre vi¢awosci pamkci ksztattu. Natomiast mechaniczne
zachowanie si tego materialu w procesie kolejnego abania i odcizania jest
troche mniej korzystne od wkaiwosci materialu pierwotnego; maksymalne
przenoszone nagrenie spada a waid odksztatcenia rezydualnego wzrasta. Czyli
po odksztalceniu w zakresie szklistym i zpigjszym wygrzaniu powsej
temperatury zeszklenia parametgyikowe poliuretanu z partia ksztattu spadaj



8. Podsumowanie oraz wnioski kogowe

Niniejsza praca poszerza ogolny stan wiedzy na temat nukleacji, rozwoju oraz
zaniku martenzytycznej przemiany fazowej indukowanej napgzeniami, zachodacej w
stopach z pamigia ksztaltu, oraz termomechanicznych wiciwosci poliuretanu z

pamiecia ksztattu, w warunkach réznych obcizen mechanicznych.

Gléwnym oshgnieciem rozprawy jest przedstawienie kompleksowych wynikéw
badan stopéw TiNi z pamiecia ksztattu, polegapcych na: przeprowadzeniu szerokiego
zakresu prac ddwiadczalnych celem otrzymania charakterystyk mechanicznych,
temperaturowych i parametrow materiatowych, zwpzanych z zachodgca przemiana
martenzytyczng w warunkach réznych obchzen; zastosowanie otrzymanych danych do
termodynamicznej teorii; obliczenie wiarygodnych wynikéw sktadnikow cieplnego

bilansu przemiany; sprawdzenie maliwosci oddziatywania na przebieg przemian.

Istotnym wkiadem jest wielowgtkowos¢ pracy, tj. zbadanie charakterystyk
mechanicznych i zmian temperatury podczas rozggania i §cinania stopow i polimeréw
z pamiecia ksztattu z réznymi wartosciami zakresu i predkosci, réwniez w kolejnych

cyklach odksztalcania oraz z wprowadzanymi modyfikacjami programu obgizenia.

8.1. Ogdblne wnioski z pracy

Przeprowadzone badania da&dczalne, analiza otrzymanych charakterystyk
mechanicznych i temperaturowych oraz implementacja teorii pozwolily na
wyciagniecie nastpujacych wnioskdéw, omawianych szerzej w podsumowaniach
rozdziatéw 3-7 pracy:

1. Charakterystyki mechaniczne, jak rownigmiany temperatury probki
towarzyszce procesowi rozegania stopu z partia ksztaltu maj
jakosciowo podobny przebieg, zarébwno przy rapeniu probki ze stat
predkoscia napezenia jak rowniezodksztatcenia. W obydwu przypadkach
obcizania wystpuje przemiana zlokalizowana. W zakresie przemiany
martenzytycznej wprost poziom napenia wzrasta wraz ze wzrostem
predkosci odksztatcenia, poniewraw wyniku egzotermicznego charakteru
procesu tej przemiany wzrasta temperatura probki.
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W zakresie termosprystego odksztalcania stopu z paom ksztattu
wyrézniono trzy etapy: przemiany martenzytycznej makroskopowo
jednorodnej, zwizanej z niewielkim przyrostem temperatury; przemiany
zlokalizowanej w pasmach podobnych do pasm Lidersa; prawie
jednorodnej intensywnie przebiege¢j zaawansowanej przemiany,
zZwigzanej z szybkim wzrostem temperatury oraz gagutia probki.

Zaobserwowano dwa, prawie prostopadie do siebie kierunki rozwijania si
pasm zlokalizowanej przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej,
charakteryzowane przezzice temperatur=8K w stosunku do pozostatej
czesci prébki oraz kt nachylenia=48°. Zostaly one pdtiej potwierdzone

w literaturze przez innych autoréw, przy zastosowaniu metody cyfrowej
korelacji obrazéw pdl odksztatcen

Niejednorodnodi przemiany martenzytycznej indukowanej rgpniami
zarejestrowano tak podczas rozgfjania monokrysztatu probki CuAlBe,
oraz w procesie prostegoidania stopu NiTi z paratia ksztattu.

Przeprowadzony bilans ciepta potwierdz&, ukryte ciepto zwizane z
przemianamartenzytyczngest zdecydowanie wgze od pracy wykonanej
przez maszyne wytrzymatociowa. Oszacowane ciepto, ktore ulega
rozproszeniu w otoczeniu €xi roboczej prébki stopu z pagaia ksztattu
(wymiany) jest nisze dla wyszych pedkosci odksztatcenia, co potwierdza
poprawndé¢ przyjetego modelu oraz przeprowadzonych oblicze

Podczas datiadczeér z wprowadzonymi przystankami z pewnym spadkiem
sity w gakzi obchzania a jej wzrostem w gadi odchzania zaobserwowano
wyhamowanie, a w niektérych przypadkach zanik procesu przemiany
martenzytycznej. W ten sposéb daddczalnie wykazana,e nie tylko przy
pomocy zmiany temperatury, ale tekposednio poprzez oddziatywanie na
poziom napgzenia prowadgcy do zmiany temperatury maa kontrolowa
proces przemiany martenzytycznej w stopach z gamksztattu.
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Przeprowadzone badania prostegmnania potwierdzaj egzotermiczny
charakter przemiany martenzytycznej wprost, a endotermiczny przemiany
odwrotnej w stopie z pamtgia ksztattu. Podobnie jak w przypadku
rozciagania, wysze pedkosci odksztalcania pogfjajp za sobawyzsze
Zmiany temperatury, wgze napgzenia i weksze pola pii histerezy.

Po kilku cyklach rozeigania poziom zmian nagrenia i temperatury
stabilizuje st dla nizszych wartoéi niz w pierwszym cyklu, co zwiane

jest z zachodzeniem endotermicznej przemiany odwrotnej i spadkiem
temperatury podczas odegania prébki. Natomiast w przypadléeinania
wartasci oshganego naggenia oraz temperatury stabilizugic na troche
wyzszym poziomie, i w pierwszym cykluscinania, co wynika tate z
innych warunkoéw odprowadzania ciepta.

Charakterystyki mechaniczne poliuretanu z pami ksztaltu w stanie
szklistym w znacxy sposOb zale od pedkosci, takze w zakresie
quasistatycznych pdkosci odksztalcania. Podczas raggania w
temperaturze pokojowej zasizy predkoscia odksztalcenia rozwijajsie, jak
réwniez zanikap, pasma zlokalizowanego odksztalcania, podczas gdy dla
wyzszych pedkosci materiat ten odksztalcaesbardziej jednorodnie. W
przypadku $cinania lokalizagj obserwuje s dla wyszych pedkosci
odksztalcania, gdy do materialu w bardzo krétkim czasie zostanie
doprowadzona dazilos¢ energii.

Po wygrzaniu w temperaturze po#ey temperatury zeszklenia probka
poliuretanu prawie zupetnie powraca do poprzedniego ksztattu i wymiaréw,
co potwierdza jego bardzo dobre wdimvosci pamkci ksztattu. Natomiast
mechaniczne zachowanie esitego materialtu  w procesie kolejnego
obcigzania i odcizania jest trock mniej korzystne od wikaiwosci
materialu pierwotnego; maksymalne przenoszone epapie spada a
wartags¢ odksztatcenia rezydualnego wzrasta. Czyli po odksztalceniu w
zakresie szklistym i pdiejszym wygrzaniu powagj temperatury
zeszklenia parametry ytkowe poliuretanu z partia ksztattu spadaj
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8.2. Oryginalne rezultaty pracy

Do najwaniejszych oryginalnych wynikow rozprawy najezaliczy¢:

1. Doswiadczalne wykazanigge przemiany fazowe (martenzytyczna wprost i
odwrotna), zachodze podczas pseudospystego odksztatcania stopéw z
pamkcia ksztaltu, mog mie¢ charakter niejednorodny, niezabée od
rodzaju, pedkosci czy sposobu sterowania odksztatceniem probki. Inicjuj
sie wewndrz przypadkowo roztanych ziaren o korzystnej orientacji do
kierunku odksztalcania, makroskopowo objawiajg w zlokalizowanych
cienkich pasmach, podobnych do pasm Lidersa, w procesieganaic
rozwijaja sie w dwadch, prawie prostopadtych do siebie kierunkach, zaréwno
przy sterowaniu staipredkoscia odksztalcenia jak rowntenapezenia.

2. Udokumentowanie niejednorodnego przebiegu przemiany martenzytycznej
w technice badaw podczerwieni oraz fotografig relief probki.

3. Oszacowanie bilansu energii przemiany martenzytycznej wprost i odwrotne;j
indukowanych napteniami na podstawie otrzymanych wynikéw bada
Zmian napgzenia i temperatury dla rdych pedkosci odksztalcania oraz
zidentyfikowanych parametrow materiatowych danego stopu TiNi.

4. Doswiadczalne wykazanieze jest maliwos¢ oddziatywania na przebieg
zainicjowanych przemian fazowych w stopie z paniai ksztaltu poprzez
zmiane obchzania, czyli manifestacja dziatania sgre w procesie
przemiany. Zbadanie efektow termomechanicznyctazaviych z inicjag,
rozwojem i zanikiem przemiany fazowej w warunkach wprowadzanych
przystankow w gakiach obcizania i odcizania péli pseudospgzysto<i.

5. Doswiadczalne wykazanigg etapy przemiany fazowej w procesie prostego
scinania g podobne jak wyrdaiione dla rozeigania. Niezalatie od danych
literaturowych przemiana martenzytyczna i odwrotnazenmiet tu takze
charakter zlokalizowany, natomiast isthigjewne ranice zachowania si
stopu z pamicia ksztattu w pocgtkowych cyklach rozeigania iscinania.

6. Wyznaczenie zmian nagrenia i temperatury podczas raggania i
prostegascinania poliuretanu z pagtia ksztattu oraz zbadanie wkidvosci
i stopnia odzyskiwania ksztattu po odksztatceniu wiyéh warunkach.
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8. 3. Propozycje dalszych prac badawczych

W przyszio€i tematyka badan dedadczalnych materialdw z pagcia ksztattu

bedzie rozwijana w trzech niezaleych kierunkach:

Kontynuacja badania aktywnos martenzytycznej przemiany fazowej w
réznych warunkach obgtenia, przy wiczeniu dodatkowej techniki
pomiarowej - emisji akustycznej. Jak wynika z prowadzonych badan,
metoda ta sygnalizuje procesy przemian fazowych, zaghgpclz np. w stali
austenitycznej (Pieczyskaet al., Emisja akustyczna towarzyga
przemianom fazowym deformowanej stali LH18N9T, Prace IPPT, 1982)
Kontynuacja badania wptywu gkosci odksztatcenia na przebieg
martenzytycznej przemiany fazowej wprost i odwrotnej, z ugdrgeniem
badax dynamicznych, realizowanych na epie Hopkinsona. Badania
dynamiczne stopOw z paecia ksztaltu prowadzoneasod niedawna i w
niewielu ofodkach naukowych, np. University of California, San Diego
(Sia Nemat Nasert al., Very high strain-rate response of a NiTi
shape-memory alloy, Mechanics of Materials, 37, 2005, 287-298). Zostaly
wykonane prace wgbne w tej tematyce w procesieiskania, na materiale
wykonanym w IMIM PAN [16].

Badania déwiadczalne poliuretanu w raych temperaturach, oraz
kompozytow z pamria ksztattu, 4czacych wiaciwosci SMA i SMP [151].

W przypadku SMA zaréwno modut spysto&i jak réwniez poziom napgzenia,

na ktérym zachodzi przemiana martenzytyczaaniskie w niskich temperaturach,

tzn. ich sztywnosdest niewielka. Z kolei SMP w niskich temperaturach wykazuj

wysoki modut spgzystoki, podczas gdy w wysokich ich modut sprstogi i

napezenie ptyngcia s niskie. Préh kompromisowego wykorzystania tak nych

wlasndci stopdw i polimerdw, wykazywanych w ndgch temperaturacha siowo

opracowane kompozyty z patoia ksztattu - SMC. TemperatiurzeszkleniaT,

polimeru dobiera si w nich zazwyczaj jako zli#ona do temperatury konca

przemiany A; rys. 8.1a.
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Stal

Modut spr ezysto Sci

Temperatura

Rys. 8.1. a) Schemat zalesci modutdéw spgzystasci w okolicy temp.Ty i A¢ stali, TiNi i
SMP, b) Przyktady kompozytow z paguia ksztattu na bazie SMP i SMA,; fotografia wtasna

Aktualnie prowadzoneashadania wspne kompozytéw na bazie poliuretanu z
pamkcia ksztattu, w ktérym umieszczaegeden lub weécej rdzeni stopu z pardia
ksztattu. Molwe s takze rozwhzania cylindryczne kompozytow SMP i SMA.
Pewne przyktady tego typu kompozytéw, zaprojektowane przez Mitsubishi Heavy
Industries, Ltd., we wspoipracy z AlT, przedstawiono na rys. 8.1 b.

W najblizszej przysziosi planowane g badania kompozytow z pagoia
ksztattu podczas régych obcizen mechanicznych i temperaturowych. Zasadniczym
celem tych prac oraz ich aspektem aplikacyjnym jest opracowanie uniwersalnego
aktywnego przekmika (smart actuator), pelnacego rozmaite funkcje w
zmieniapcych sé warunkach temperaturowych. Istnieje duzapotrzebowanie na
tego typu urzdzenia ze strony wiodych koncernow przemystowych.
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10. DODATEK: Przeglad zastosowan stopow z pargtia ksztattu

W zamieszczonym Dodatku przedstawiono higtori przyklady rozwizan
wykorzystupcych stopy z pamcia ksztaltu, stosowane w technice i medycynie.
Przedyskutowano stan obecny i perspektywy hagi@z zastosowatych materialtow w
réznych krajach. Oméwiono wybrane przyktady rozzen konstrukcyjnych, realizowanych

w ramach prowadzonej dziatakw dydaktycznej oraz naukowejrodkéw w Japonii.

D1: Przeghd zastosowarstopdw z pamecia ksztattu w technice

Rozwaajac modiwosci wdroznia nowego rozwgania, np. z elementem z
pamkcia ksztattu, nalgy uwzgkdnic rozne kryteria: kosztowe, oryginaléw
rozwiazania, dosfpno&i surowca, warunki techniczne, oche¢oirodowiska, oraz
inne czynniki, wynikaice ze specyfiki danego regionu.

Pierwszym dobrze udokumentowanym przykladem zastosowania nasiaka
materiatdbw z pargcia ksztaltu bylo zamontowanie w 1971 roku tulei TiNi na
odpowiedzialne paktzenia hydrauliczne w samolotach Grumman F-14, gdy
poszukiwano nowego rozg#ania, zapewniagego zmniejszenie giaru i wysok
niezawodnosépolaczenia. Warunki te spetniat nowy uktad, wykonany ze stopu z
TiNi SMA, ktory wszedt na rynek pod nazwaiiyofitR, CryoliveR; AMCI, Menlo
Park, CA. Podstawowym jego elementem jest tulejezdca, wykonana ze stopu
TiNi o strukturze austenitu i odpowiednio dobraregdnicy wewntrznej. Po
ostudzeniu do temperatury pragp w faz martenzytu, tulej te rozpiera si
mechanicznie powkszapc jej srednie, po czym wsuwa na tukeprowadaca, do
ktérej wkladane s konce hczonych rur. Po podgrzaniu ukladu do temperatury
pokojowej w zakresie temperatdg- Ay, zlaczka kurczy si zaciskajc jednoczénie

na powierzchniach tych rur. Odpowiednio dobrane parametry geometryczne i
materiatowe zapewnigjtrwate i szczelne patzenie obydwu rur bez koniecziwds
obrobki mechanicznej, natgjacej uktad na defekty metalurgiczne. Tego typu
taczniki stosuje si od lat w lotnictwie oraz przenle okretowym w USA i Japonii,
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rys. 10.1, [15, 20, 77, 78].

Podobna technile zastosowano do realizacji odpowiedzialnych apoé
elektrycznych. Ozbiony bolec moe by swobodnie wsuwany do gniazda i
wysuwany. Jeeli natomiast na gniazdo nasunie piericien wykonany ze stopu
TiNi, to podczas nagrzewania skurczy sn i zacénie, zapewniaj trwate, odporne
na wstrasy, niezawodne patzenie. Uktad handlowy pgdzenia tego typu otrzymat
nazwe Cryocon [77]. Na podobnej zasadzie dzialgolaczenia nitowe. W nicie ze
stopu z pamicia ksztattu odgina si koncowki i catos¢ poddaje hartowaniu.
Nastpnie, po wyprostowaniu koncéwek, wktada siit do hczonych elementow.
Pod wptywem podgrzania koncowki nitu rozchylaje zapewniajc solidne i trwate
pofaczenie. Ze wzgldu na krotki czas monta i niezawodnos@ziatania, tego typu
pofaczenia cgsto stosowaneasprzy awariach, np. ruragow czy zbiornikdw.
Istnieje wiele ronych rozwazan tacznikdw, wykorzystujcych w swej konstrukcji
wiasndci pameci ksztaltu. Ze wzgldu jednak na dosivysoki koszt, stosowane s
na odpowiedzialne elementy w produkcji modelowej lub jednostkowej [15, 20, 78].

Przykladem zastosowania materialtdw z pgomi ksztattu w wyposzeniu
mieszka jest dos¢powszechnie stosowane elementu SMA w uktadzie klimatyzatora.
Kiedy element ten wyczuje zmiatemperatury, zareaguje zmiaswej dtugosgi, co
z kolei spowoduje zmiangtrumienia powietrza w klimatyzatorze (rys. 10.1), [77].

Sondy Klimatyzatory kaczniki
. . i . . b. .co.ip/! /2002/07/24/07. www.swagelok.co.jp/Synapse Templates/N
www.fitec.co.jp/ftm/nt/applifframe_juutaku.htm m peweb.mycom.co.jp/news ewsDetail/dyn/ltemDescKey_509

Rys. 10.1. Przyktady zastosofvstopéw TiNi z pamieia ksztattu w technice.

Z kolei przyktadem urmzenia, ktére zamienia eneggiermicznana energi
mechaniczngest sitownik termiczny, zbudowany na bazie stopu z paimksztattu.
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Wykorzystupc efekt pamici ksztattu, w zaleiosci od celu, moe on generowa

site lub przemieszczenie. W praktycznych rogeiniach tych sitownikéw stosuje
sig najczsciej sprzyny ze stopu TiNi SMA, ktore w zatrosci od temperatury
otoczenia ulegajwydtuzeniu lub skréceniu wykonag przy tym uytecznaprac.
Dotychczas powstato wiele publikacji na temat sitownikow, metod obliczania tych
Sprzyn, oceny stosowanych rozygen i poréwnania z sitownikami klasycznymi, np.
[6, 15, 20, 77, 78, 157]. Zdecydowapszewag i unikatows cecha sitownikow
zbudowanych na bazie SMA jest wdagos¢ wyczucia zmiany temperatury, co
umazliwia natychmiastowe zareagowanie. Wiasnostakich nie posiadaj
tradycyjne solenoidy elektromagnetyczne. Wprawdzieadmenia czujnikowe na
bazie wosku czy termobimetalu f@kreaguyj na zmiangemperatury, ale nigone

w stanie zapewni odpowiednio dugj sity, przemieszczenia, czy zadziatania w
$cisle sprecyzowanym przedziale temperatur [15].adzenia z elementem ze stopu

z pamgcia ksztattu § ponadto dosgroste konstrukcyjnie, co zapewnia imgksz
niezawodnosc¢ Przekanik w urzadzeniu klimatyzacyjnym na bazie TiNi sklada si
np. z 2 ruchomych e£ci: sprzyny SMA i drugiej nadajcej napicie wstpne. Nie
wymaga elektrycznego zasilania, podczas gdy klasyczne ukfady wgpesazw
potprzewodnikowy termistor, elektroniczny procesor i silnik zasilany elektrycznie.
Szczegdlne zainteresowanie stopow z paipiksztattu obserwuje siw paistwach

0 duzj dynamice rozwoju. Na przykiad w Japonii, gdzie historia technicznych
zastosowa stopéw z pamicia ksztattu siga 40 lat, juz w 1987 roku wydano
Japonsk Norme Przemystow JIS, klasyfikugcy te materialy jako materiat
standardowy [8]. Stopy TiNi po raz pierwszy znalazly tam zastosowanie w
konstrukcji klimatyzatorow, produkowanych przez firnMatsushista Electric
Industrial Co. Kolejnymi wyrobami rynkowymi z ugiciem tych stopéw byt
termostatyczny uktad do regulacji temperatury wody wyptyesj z kranu, a
nastpnie uklad zabezpieczgy przed przegrzaniem ggk w superekspresowych
pociagach shinkansenfoyo Denki Seizo K.K. Co. Ltd. Na Japonskim rynku jest
wiele dosgpnych artykutdw gospodarstwa domowego, np niezwykle praktyczny,
elektryczny garnek do ryw z oprogramowaniem gotowania i podtrzymania
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temperatury; Tigar Co., elektryczny ekspres do kawy; Matsushita Electric Ind.

Co., Ltd., boiler odcinagy zbyt goaca wode Rinnai Co. [110]. Przyktadami
kolejnych zastosowastopow TiNi z pamicia ksztaltu § anteny do telefonéw
komodrkowych oraz stuchawki walkmendéw zapewsgaj podczas stuchania staty
nacisk na uszy, np. wyrdb Sony o handlowej na2viiai Disc Walkman. Ciekawym
rozwiazaniem g praktyczne oprawki okularéw, firmy Masunaga Optical Mfg Co.,
Ltd., zapewniajce kontakt i staty nacisk, natomiast minimabkjgtos¢ po ztozniu.

W przemyle bielizniarskim z kolei zastosowano elementy SMA w stabilizatorach
ksztattu piersi, produkcjhacoal Co. W wedkarstwie i rybotdstwie stosujegsstopy
TiNi do produkcji wytrzymatej a jednocasie delikatnepytki, srednicy 0.045mm -
0.085mm i romej kolorystyce; produkcMorris Co., Ltd.[15, 20, 21, 78].

Dynamiczny wzrost prac dedadczalnych, teoretycznych i aplikacyjnych w
dziedzinie materiatbw z paguia ksztaltu, obserwuje @i od konca lat
osiemdziesitych w Chinach. Po przeprowadzeniu w wieluoakach naukowych
wsigpnych bada doswiadczalnych i zorganizowaniu konferencji naukowych
poswigconych  wyhcznie tej tematyce (Konferencja  SMM'86-Guilin
SMA1990-Shanghai, SMM’'94-Pekin, C-JSMA 1997-Hangzhou), od roku 1997
gtéwny nacisk potoano w tym kraju na zainteresowanie materialami z paimi
ksztaltu take przemystu. Od 1998 roku aktywnie rozwijana jest produkcja w
dziedzinach zastosowamedycznych jak réwnie pozamedycznych, do czego w
duzym stopniu przyczynita sipopularyzacja badatych materiatow [12, 13]. W
2000 roku zapotrzebowanie na stopy TiNi z pgomi ksztattu osigngo w Chinach
2 tony. Udoskonalono proces metalurgiczny wytapiania, zapexwnigpowiednie
parametry i czystos¢stopu, jak réwnig wprowadzono nowe technologie
otrzymywania wyrobow gotowych, uzyslkaj np. mokwosci otrzymywania blach
w zakresie do 0.1 mm grubmsoraz drutow do 0.07 mrirednicy. Wdraana jest
takze produkcja drutdw o przekroju prosstkym do nowych zastosowaw
ortodonciji, oraz precyzyjnie wykonanych mateh tulejek, przeznaczonych do
produkcji kardiochirurgicznych stentéw. Wyroby z udzialem stopow z qgami
ksztaltu od dawna znajdugastosowania w dziedzinie motoryzacyjnej i lotniczej,
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robotyce, przemife kosmicznym, np. do sprawnego i niezawodnego zamykania

drzwi w satelitach. Najbardziej rozpowszechnionym produktem na rynku, podobnie
jak w Japonii, 8 anteny telefonéw komérkowych, niezwykle popularnych w tym
kraju. Duxym zainteresowaniem miodziez ciesa si¢ takie okulary z
superspgzystymi oprawkami. Sgeyny TiNi czesto s stosowane w czujnikach
temperatury oraz przekaikach i sitownikach, prosto i skutecznie zabezpiegzaj
przed wyptywem zbyt gacej wody, poarem czy wybuchem gazu. ¥ekniki
wentylacyjne i termostaty z udziatem materiatdbw z pami ksztaltu zostaty
zainstalowane w nowych modelach samochodéw osobowych [12].

D2. Przeghd zastosowan stopéw z pargtia ksztattu w medycynie

Kiedy rozpatruje si zastosowania medyczne jakiegoateriatu, musi on nie
tylko doskonale speinta warunki niezawodn@d mechanicznej, ale ta&z
chemicznej, m.in. degradacji, rozkiadu czy rozpuszczenia, Kkorozji, oraz
niezawodnogi biologicznej: biozgodnai, nietoksycznasi, niekancerogennok
Poniewa generalnie metale wywym organizmie dysocjgjna jony, ktére moga
czasem okaza sig toksyczne, kancerogenne a nawet wywokywamiany
genetyczne, naly zachowa szczegolnaostronosé przy ich wprowadzaniu do
organizmu. Stosowanie stopow z paow ksztattu TiNi w medycynie zostaly
poprzedzone badaniami in vitro oraz in vivo w kierunku symulacji testéw
korozyjnych, obserwacji histologicznych, toksyczriok zagroen rakotworczych.
Wyniki bada potwierdzity znakomit biozgodnosé¢stopow z pamicia ksztattu na
bazie niklu i tytanu. Wykazaly one najlepsadpornosé¢ na korozg w roznych
srodowiskach, zbfionych do organizmu cztowieka, co pozwalaa ich stosowanie:

- w ortopedii

- w stomatologii, a szczegdlnie ortodoncji do korektyhiznia

- przy projektowaniu nowoczesnych ngizi chirurgicznych

- przy produkcji kardiochirurgicznych stentow.

Istnieje wiele przyktadow tych zastosawéys. 10.2), aczkolwiek znajdupic
réwniez zdecydowani przeciwnicy stosowania stopéw TiNi do kontakéyveym
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organizmem, ze wzgllu na obecnoséw nim niklu. Coraz wjcej osob jest

uczulonych na nikiel obecny w jakimkolwiek stopie. Jest to réavimeoblem
producentow naczy opakowa i bizuterii, tzn. dowolnych wyrobow z udziatlem
niklu, mapcych bezpodedni kontakt z ciatem cztowieka.

Rys. 10.2. Przyktady zastosofivstopdw TiNi z pamieia ksztattu w medycynie.

W Japonii, po przeprowadzeniu serii bad®a zwierztach oraz ochotnikach
implanty TiNi, ze wzgdu na wysol odpornoséna korozg¢ oraz dobg biozgodnos¢
zostaly zaakceptowane do stosowania przez 3&moMinisterstwo Zdrowia. Tym
niemniej prowadzi siintensywne prace badawcze ata na celu wyeliminowanie
niklu z tego stopu i zagbieniu go innymi, bardziej obghymi dla organizmu
pierwiastkami, nawet w przypadku uwolnienig ge stopu, takimi jak molibden,
niob, german, gal, cyrkon, zioto czy platyna. Intergsijprace w tej tematyce
prowadzone gna Uniwersytecie w Tsukuba koto Tokio, gdzie zaréwno opracowuje
sie proces technologiczny jak réwuievytapia te nowe materialy. Po zastosowaniu
dodatkowej obrobki termicznej celem uzyskania wia®sci pamkci ksztattu,
superspgzysto&i lub wysokiej elastyczna$, przygotowuje s probki, poddawane
nastpnie odpowiednim badaniom mechanicznym oraz strukturalnym [64 - 66].

Jezeli chodzi o zastosowania, to pierwszym powszechnie zaakceptowanym
stopem z pamcia ksztaltu w medycynie byly ortodentystyczne druty do korekcji
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uzebienia. W pocatkowych rozwizaniach wykorzystywano w tym celu mocno

sprzyste wlasnéci odksztatcanego TiNi, ktéry w temperaturze pokojowej posiadat
struktug martenzytu. Aktualnie najegzciej wykorzystuje s indukowany
napkzeniem martenzyt, ktory zapewnia @uzmoziwosci regulacji i posiada
zdecydowangrzewag w stosunku do konwencjonalnych materiatdwesypstych.
Korekcyjne druty ze stopéw TiNi SMA produkowang zez Ormco Co. Innym
przyktadem oryginalnych zastosofivenateriatéw z pamcia ksztattu w medycynie

sa sztuczne korzenie dentystyczne, produkowane przez Nitto Kogyo Co,. gdzie
odpowiednio dobrana temperatura przemiany fazowej zapewnia ich fatwy nhontaz
trwate zamocowanie. Ostatnio cienkie, bardzo precyzyjnie wykonane druty TiNi
stosuje si w stomatologii do leczenia i kanalowego wypetniania uszkodzonego
uzebienia. Kolejnym zastosowaniem TiNi SMA na skaprzemystow jest
instrument chirurgiczny o regulowanym nacisku, stosowany do lokalizacji i
oznaczania tkanki przeznaczonej do przeszczepu lulzeigchazwanyMammel ok

R, Mitek Inc. [20, 77].

Rosngym zainteresowaniem ciessic te materiaty w ortopedii. Stosowane sa
one m.in. do wytwarzania gbéw korekcyjnych do skoliozysruby o ksztalcie Y,
osteo-4cznikdw w ksztalcie skorpiona, klamexcacych oraz rozmaitych ugdzen
korekcyjnych [20, 21, 77]. Réego rodzaju ukfady ze stopu z paom ksztattu
NiTi stosowane $takze w dziedzinie implantacji ka§, np. w konstrukcji protez
biodrowych, siatek ostanigych oczodoty czy innych elementéw czaszki.

W kardiochirurgii nacz§ coraz czsciej stosowanesasroznego rodzajestenty,
wprowadzane na okflene miejsce za pom@cmonitora rentgenowskiego lub
endoskopowego, a naphie rozpezane przy wykorzystaniu efektu pagmi ksztattu
lub wiasciwosci pseudosprysStoi.

Cenne badania w kierunku nowych zastosowaedycznych materiatow z
pamkcia ksztattu prowadzoneasv Tohoku University w Sendai w Japonii. Traaj
tam m.in. zaawansowane prace nad prototypem matoinwazyjnego sztuczneg
odbytu (rys. 10.3) [53]. W innowacyjnej konstrukcji zastosowano dwa rodzaje stopu
z pamgcia ksztattu o odpowiednio dobranych parametrach, co liwiazszczelne
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zamkngcie ukladu w temperaturze ciata a otwarcie w dowolnym czasie pod

wptywem lekkiego podgrzania, stymulowanego przeptywem niewielkiegtupr

Rys. 10.3. Projekt sztucznego analnego zwieracza z zastosowaniem stopOwe@apami

ksztattu, Tohoku University Biomedical Engineering Research Organisation (TUBERO)[53].

Wsrdéd wielu ostatnio wprowadzonych zastoséawaedycznych naley zwrécic
uwag; na nowoczesne rurki prowage, wykorzystuice dodatkow wtasciwosé
stopObw z pamicia ksztattu TiNi, zwana wysoka elastycznosia. Doskonata
Sprzystos¢ tego stopu, jednocgeie niewielka i wiska pé¢la histerezy wzbudzaj
duze nadzieje na wykorzystanie go w przysetoha diugie, elastyczne sondy,
prowadnice przewodow, stenty, wzierniki, etc. Aktualnie prowadzemgensywne
badania wytrzymataiowe, jak rowniezistotne badania zgnzeniowe, cienkich
drutow jak rownie cienkogciennych rurek na ich prowadzenie [35, 49, 58, 121].
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D3. Materialy z pamigcia ksztaltu — stan obecny i perspektywy

Niezwykie cechy stopow z pasegia ksztaltu pocatkowo fascynowaly
przedstawicieli wielu dziedzin badawczych. Odkrywanie ich oryginalnych
wiasciwosci zainicjowato okres intensywnych prac naukowych i aplikacyjnych,
sfinalizowanych wieloma odkryciami naukowymi i patentami &aiecie.
Warunkiem dlugoterminowego rozwoju dziedziny naukowej jest odpowiednie
zabezpieczenie finansowe, co nafczej wiaze sk z mazliwosciami aplikacyjnymi.

Z kolei perspektywa wdr@hia uzaleniona jest mocno od bilansu ekonomicznego
wyrobu. Dos¢wysokie ceny stopow TiNi SMA ogranicaajzrost ich praktycznych
zastosowa w kolejnych wyrobach; warunkiem olienia rynkowej ceny jest
popularyzacja tych stopdw pagajaca wzrost ich produkciji.

Aktualna sytuacja w tematyce materiatow z pamiksztattu wymaga pewnego
wysitku w kierunku spopularyzowania tych materiatow, zeakwérod innych
dziedzin, oraz zachecenia kolejnych potencjalnyclytkownikow. To z kolei
powinno wptyna¢na doinwestowanie baflaaukowych w kierunku wzrostu ilog
prac teoretycznych i dedadczalnych, produkcji nowych materiatow i technologii, a
w perspektywie zaowocowdolejnymi aplikacjami.

llos¢ patentéw przyznanych w Europie wzrastata od 27 w 1989 roku do 39 w
roku 1990, przekroczyta 30 w latach pé&jszych oraz wzrosta do 62 w roku 1998.
W USA natomiast zaczyngj od liczby 25 w roku 1989 i$6 patentow narasta w
niewielkim stopniu, w latach 1993-1996 spadta, po czym w 1998 roku wzrosta do
39. Zdecydowanie najwtej patentow w tej dziedzinie rejestruje siorocznie w
Japonii; 275 w 1993 roku, potem nieznacznie mniej, gpaigt na utrzymujcym
si¢ poziomie okoto 160 rocznie w latach 1997-1998.

Jezeli chodzi o literatuy naukova w dziedzinie materiatéw z pantiig ksztattu,

w latach 1996-1998 ukazatazsi173 prac wgzyku angielskim, opublikowanych w
187 czasopismach naukowych [8, 64-66].

Wszystkie materiaty z partia ksztaltu, a w szczegodlndsstopy TiNi, ciesz
sig najwigkszym zainteresowaniem rodkow naukowych oraz koncernow
przemystowych w Japonii. Zdaniem autorki, wyni#am z dogviadcze i
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obserwacji podczas 21 miesznego pobytu na Uczelni tego kraju, zmane

jest to zaréwno z daginogia tych materiatéw, jak rownieich popularyzag (Rys.
10.4). Materiaty z pamcia ksztattu, zarbwno w formie surowcow jak rownie
wyrobdw rynkowych, produkowane przez po¢zne firmy Japonskie: Furukawa Co,
Mitsubishi Heavy Industry, LTD i inne. Zwraca uwaggromne zainteresowanie
nimi przez pgzne ogodki naukowe, prowadee liczne prace badawczesaisle
wspotpracujce z drodkami w USA, Kanadzie, Wielkiej Brytanii, Niemczech,
Chinach, etc. Nie bez znaczenia pozostajeetalainteresowanie tymi obiegaymi
materiatami studentéw, zwlaszcza uczelni technicznych. W samej tylko Aichi
Institute of Technology, Toyota-city, prowadzorneregularne wyktadywiczenia i
warsztaty w zakresie tematyki materiatdw z pamaigksztattu, oraz liczne prace
dyplomowe i podyplomowe. Kaego roku przygotowuje ina tej uczelni
kilkadziesat prac z tej tematyki. Studenci przedstawigyropozycje swoich,
najczsciej bardzo oryginalnych rozeazan w kierunku zbadania wtasnoslub
mozliwosci nowych zastosowa tych materiatobw (rys. 10.5-10.11). Wszystkie
dziatania pilotowaneasprzez dyspozycyjnych dla studentéw opiekundéw naukowych,
profesoréw o znaezym dorobku w tej dziedzinie. Prowadzorgeveyktady, liczne
seminaria, a 4-krotnie w ggu roku szkolnego organizowane Prezentacje
biezacych wynikéw i osignig¢, finalizowane ostatecznie uroczystobrona
przygotowanych prac dyplomowych. W zakresie swoich prac studenci praponu;j
harmonogram dziata schemat rozwzania, propozycje modelu, obliczenia, uwagi i
wnioski koncowe. Znakomicie dziatgie w tym kraju kota naukowe rowtie
zajmup Sie ta tematyk, czsto we wspdipracy z przemystem (rys. 10.10 - 10.13).

W przypadku prac konstrukcyjnych, w zakresie pracy dyplomowej
czesto zostaje przedstawiony prototyp adzenia. Zaprojektowany przez studentow,
wykonany jest przy pomocy technikbw w uczelnianym warsztacie, apmistw
ramach kolejnych zadapoddawany badaniom deiadczalnym. Czasami dziatania
te przedtua st na nasfpny rok dydaktyczny. W ten sposob opracowano np. wiele
réznych rozwazan silnikbw ciala stalego, a nawet zaprojektowano ekologiczny
pojazd i silnik Solar, wykorzystagy wiasciwosci pameci ksztattu stopu TiNi,
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zasilanych i sterowanych przez naturaémergé¢ stoneczngrys. 10.5, 10.9). Ze

wzgledu na nisk sprawné¢ (ok. 2%), ale take moziwosci niekonwencjonalnego
zasilania, urzdzenia tego typu mag znaleg¢ zastosowania w warunkach
szczegolnych, np. w miejscach pozbawionych energii elektrycznej, aleliovgmoz
zasilaniu energistoneczndub energi zrodet termalnych.

Rys. 10.4. Studenci AIT Toyota-City prezemtuptasciwosci i mozliwosci zastosowania
materiatdw z pareicia ksztattu w zaprojektowanych silnikach ciata statego; na monitorze

wyniki wspdlnej pracy wykonanej w IPPT PAN (fotografia wkasna).

Rys. 10.5. Solar vehicule™- ekologiczny pojazd, oparty na wlasietach stopu TiNi SMA,
sterowanych energiastoneczn, zaprojektowany przez studentbw w ramach prac

dyplomowych; AIT, Toyota-city (fotografia wlasna).
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Rys. 10.6. Schemat zasady dziatania orazeclj sitownika na bazie TiNi SMA,

zaprojektowanego przez studentéw; AlT, Toyota-city (fotografia wkasna).

Na rysunkach 10.6 - 10.9 przedstawiono schematy dziatania oraz fotografie
sitownika oraz silnikow ciata statlego na bazie TiNi SMA, zaprojektowanych przez
studentow AIT, podczas pobytu tam autorki, w ramach prac dyplomowych
prowadzonych przez prof. H. Tobushi. Zasadniczym elementem ukiadu
prezentowanego na rys. 10.6 jestegpna z TiNi SMA, ktéra zanurzona w gmej
wodzie kurczy si powodugc zmiangksztattu pantografu, a w konsekwencji ruch
zaprojektowanego silnika. Z kolei w silniku przedstawionym na rys. 10.7
wykorzystano wiasna@$ pamkici ksztattu TiNi, ale take sity grawitacji oraz
wiasndci sprzyste klasycznych sptynek, realizujcych przemieszczenie powrotu.
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Rys. 10.7. Schemat zasady dziatania oraz fotografia silnika ciata stalego na bazie TiNi SMA
zaprojektowanego przez studentéw w ramach prac dyplomowych; AIT, Toyota-city

(fotografia wkasna).

Ciekawym rozwizaniem konstrukcyjnym jest projekt przedstawiony na
rysunku 10.8. Po zanurzeniueéai konstrukcji w gogcej wodzie dé¢ prosty uktad
wielu odpowiednio paiczonych spgzyn ze stopu z panrtia ksztattu zapewnia

ciagty ruch obrotowy.

Rys. 10.8. Schemat zasady dziatania oraz fotografia silnika ciata stalego na bazie TiNi SMA
zaprojektowanego przez studentéw w ramach prac dyplomowych; AIT, Toyota-city

(fotografia wkasna).
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Konstrukcja silnika przedstawionego na rysunku 10.9 wykorzystuje natomiast

zasadgziatania pojazdu stonecznego Solar, prezentowanego na rys. 10.5.

Rys. 10.9. Projekt silnika ciata statego na bazie TiNi SMA, zaprojektowanego przez

studentéw w ramach prac dyplomowych; AIT, Toyota-city (fotografia wkasna).

Kolejne rysunki przedstawigj fotografie dwoch rozwizan uktadow
precyzyjnych przekanikow na bazie TiNi SMA, zaprojektowanych przez studentow
AIT pod kierunkiem A. Nakahara, podczas pobytu tam autorki (rys. 10.10, 10.11).

Rys. 10.10. Projekt uktadu precyzyjnego przsidea na bazie TiNi SMA, zaprojektowanego

przez studentéw studiéw podyplomowych AIT, Toyota-city (fotografia wkasna).
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Uktady te, czsto bardzo ztaine, w zaleosci od potrzeby wykorzystaj
rézne wiasnogi stopéw z pamicia ksztattu. Ich sterowanie najgriej odbywa si
poprzez przeptyw stabegogoiu elektrycznego, przy wykorzystaniu prawa Joul’a
Lenza. Konstrukcja tych uktadoéw uniovia tagodne ruchy, o wielu stopniach
swobody, z przeznaczeniem np. do automatycznego sterowania statywu kamer
video. Tego typu rozwizania precyzyjnych przekaikow stosowaneasw robotyce,
dziedzinie niezwykle intensywnie rozwijanej w Japonii (rys. 10.12-10.13).

Rys. 10.11. Projekt uktadu Ztonych przekanikow na bazie TiNi SMA, umdiwiajacego
tagodnie sterowany ruch, zaprojektowanych przez studentéw studiéw podyplomowych AIT,

Toyota-city (fotografia wtasna).
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Rys. 10.12. Przyktad robota mobilnego, zaprojektowanego przez studentéw studiéw
podyplomowych AIT, w konstrukcji ktérego zastosowanazafte uktady przekanikow na

bazie TiNi SMA, umaliwiajace precyzyjne sterowanie (fotografia wlasna).

Rys. 10.13. Fotografia wykonana w hali produkcyjnej fabryki Toyota, gdzie zastosowano

roboty przemystowe, tak wykorzystujce wtaciwosci SMA (fotografia wkasna).



Experimental analysis of thermomechanical properties of TiNi SMA
and shape memory polyurethane
Summary

The thesis presents results of experimental investigations of thermomechanice
couplings related to stress-induced martensite transformation in TiNi shape memon
alloy (SMA) and thermomechanical properties of shape memory polyurethane
(SMP) carried out at IFTR PAS and Aichi Institute of Technology in Japan.

The investigations of mechanical properties of the SMA and SMP specimens
subjected to uniaxial tension, simple shear, as well as cyclic loadings, have bee
carried out on testing machines with various strain rates. Also the temperature
changes have been recorded with use of an thermovision camera.

It has been demonstrated that the forward and reverse martensitic transformatio
related to the SMA pseudoelastic behavior, can occur in inhomogeneous way it
Liaders-like bands developing in two almost perpendicular directions, for both
stress- and strain-controlled tension tests, at various strain rates.

The martensite transformation heterogeneity has been confirmed by infrarec
technique and by photographs of the SMA specimen surface relief.

It has been proved that it is possible to control the process of martensite
transformation not only by the temperature but also by the stress changes, due to tl
thermomechanical couplings. The effects of thermomechanical couplings related tc
the nucleation, development and vanishing of the stress-induced martensite
transformation have been studied in terms of the introduced breaks in loading an
unloading branches of the SMA pseudoelastic loop.

Basing on the thermodynamic theory, complemented by the estimated materia
parameters of TiNi and using the stress- and temperature-strain characteristics four
during tension tests, an energy balance for the stress-induced forward and rever:
martensite transformation for various strain rates has been calculated.

Mechanical and temperature characteristics of a shape memory polyurethan
subjected to tension and simple shear processes have been found. Shape recover
defects introduced in the glass state and removed during the subsequent heatil
above the polymer glass transition temperature has been studied
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Analiza doswiadczalnha wiagiwosci termomechanicznych stopow TiNi
oraz poliuretanu z pamigcig ksztattu

Streszczenie

Niniejsza rozprawa przedstawia wyniki badaprzzen termodynamicznych
zachodzcych podczas indukowanej napeniami przemiany fazowej w stopach
TiNi z pamkcia ksztaltu (SMA) oraz termomechaniczne wiagosci poliuretanu z
pamkcia ksztattu (SMP), przeprowadzonych w IPPT PAN oraz w AIT w Japonii.

W ramach pracy przeprowadzono na maszynach wytrzyoiategch badania
zmian parametrow mechanicznych oraz, za pamaamery termowizyjnej,
obserwacje zmian temperatury probek tych materialtdw w procesie jednoosioweqc
rozciagania, prostegoscinania oraz odksztatae cyklicznych realizowanych z
réznymi predkosciami odksztatcania.

Wykazano, ze przemiana martenzytyczna wprost i odwrotna, zacivedz
podczas pseudosgystego odksztalcania stopéw z paon ksztattu, moe mig
charakter niejednorodny, niezahée od rodzaju, pdkosci czy sposobu sterowania
odksztalceniem prébki. Makroskopowo rozwija sha w zlokalizowanych cienkich
pasmach, podobnych do pasm Lidersa, w dwéch prawie prostopadtych kierunkach.

Niejednorodnodi przemiany martenzytycznej udokumentowano w technice
bada w podczerwieni oraz fotograhg relief na powierzchni prébki.

Wykazano ze istnieje moltwos¢ oddziatywania na przebieg zainicjowanych juz
przemian fazowych w stopie z patia ksztattu. Zbadano efekty termomechaniczne
Zwigzane z inicjagj, rozwojem i zanikiem przemiany w warunkach wprowadzanych
przystankow w gakiach obcizania i odcizania péli pseudospgzysto<i.

Wykorzystupc wyznaczone detiadczalnie parametry badanego stopu TiNi
oraz stosujc termodynamicznateori przemiany fazowej stopdéw z pajtia
ksztattu, przeprowadzono energetyczny bilans przemiany indukowaneje@pm
dla przypadku jednoosiowego rozgania dla ronych pedkosci odksztatcania.

Wyznaczono zmiany nagtenia i temperatury podczas raggania i prostego
scinania poliuretanu z pagtia ksztattu oraz zbadano stofiedzyskiwania ksztattu
i wlasciwosci po odksztatcaniu i wygrzaniu powsj jego temperatury zeszklenia





