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Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan sprzg¢zen termodynamicznych
zachodzacych podczas indukowanej napre¢zeniami przemiany fazowej
w stopach TiNi z pamigcia ksztattu. Wykazano, ze przemiana martenzy-
tyczna wprost i odwrotna, zachodzaca podczas pseudosprezystego od-
ksztalcania tych stopow, ma charakter niejednorodny. Makroskopowo
rozwija si¢ w zlokalizowanych cienkich pasmach, podobnych do pasm
Ludersa, w dwoch prawie prostopadlych kierunkach, co udokumentowano
stosujac metod¢ badan w podczerwieni oraz fotografujac relief na po-
wierzchni probki.

Slowa kluczowe: stop z pamigcia ksztattu, TiNi, przemiana martenzytycz-
na, proces rozciggania, kamera termowizyjna, pomiar temperatury.

Thermomechanical aspects of stress-induced
martensite transformation in TiNi shape
memory alloy

Abstract

Experimental investigations of thermomechanical couplings related to
stress-induced martensite transformation in shape memory alloy (SMA)
are presented in the paper. TiNi shape memory alloy specimens were
subjected to uniaxial tensile tests carried out with various strain rates on an
MTS testing machine (Fig. 1). The temperature changes, accompanying
the process of stress-induced martensite transformation were recorded
with use of a thermovision camera. It was shown that the martensite
forward and reverse transformation, related to the SMA pseudo-elastic
behavior, can occur and develop in inhomogeneous way in Liiders-like
bands [3-5]. Nucleation and development of the phase transformation
fronts in the SMA recorded by infrared camera were studied. Narrow
bands of considerably higher temperature corresponding to the martensitic
phase, starting from the central part of the specimen and developing
towards the specimen grips, were recorded. Next, the upswing region was
observed, manifested by the more advanced and more homogeneous stage
of the phase transformation, accompanied by the more uniform temperature
distribution. The inclined bands of heterogeneous temperature distribution
were observed also during the unloading process of the SMA, while the
reverse transformation accompanied by the temperature decrease took
place [14]. The martensite transformation heterogeneity was confirmed by
infrared technique and by photographs of the SMA specimen surface relief
(Fig. 2). Thermomechanical aspects of the exothermic martensitic forward
and the endothermic reverse transformations for various strain rates were
analyzed.

Keywords: shape memory alloy, TiNi, martensite transformation, tension,
infrared camera, temperature change.

1. Wstep

Efekt pamigci ksztattu oraz termosprezystosé, obserwowane
w stopach z pamigcig ksztattu (SMA), zwiazane sa z odwracalng
przemiang martenzytyczng zachodzaca w tych materiatach
w wyniku zmiany temperatury lub wskutek przylozonych napre-
zen [1-5]. Procesy przemian fazowych sa bardzo wrazliwe na

zmiany temperatury [3-6]. W przypadku przemiany indukowanej
naprezeniem réwniez zmienia si¢ temperatura probki, szczegdlnie
dla wyzszych predkosci deformacji co wplywa na przebieg proce-
su przemiany, m.in. na zmian¢ kata nachylenia charakterystyki
naprezenie-odksztatcenie [7-14]. W wyzszej temperaturze prze-
miana martenzytyczna wprost zachodzi na wyzszym poziomie
naprezenia [1, 14]. Dlatego zaréwno ze wzgledéow poznaw-
czych, jak rowniez aplikacyjnych istotne sg doswiadczalne
badania sprzezen termomechanicznych, towarzyszacych prze-
mianie martenzytycznej wprost i odwrotnej w stopie TiNi
z pamigcia ksztattu [3-5]. Przedmiotem niniejszej pracy sa
efekty sprzezen termomechanicznych badane za pomoca kame-
ry termowizyjnej w IPPT PAN oraz w AICHI Institute of
Technology w Japonii.

2. Charakterystyka materiatu i opis badan

Probki ze stopu z pamigcig ksztattu TiNi poddano badaniom
rozciagania z réznymi predkosciami deformacji, w zakresie od
10" do 10's™! przy sterowaniu stalq predkoscia odksztatcenia.
Badania do$wiadczalne przeprowadzono na probkach ptaskich
stopu TiNi produkcji Furukawa Electric Co., o skladzie: 55,3wt%
Ti oraz 44,7wt% Ni, wymiarach 160 mm x 10 mm x 0,4 mm.
Temperatura kofica przemiany odwrotnej (austenite finish) Ay
tego stopu wynosi 285 K co umozliwito uzyskanie zamknigtych
petli przemiany martenzytycznej i odwrotnej podczas obciazania
i odcigzania w temperaturze pokojowej (295 K). Podczas obcigza-
nia austenityczna faza macierzysta zamienia si¢ w martenzyt,
a podczas odcigzania material powraca do poprzedniego ksztattu,
struktury. Dla stopéw z pamigcig ksztattu proces ten jest cyklicz-
ny. Zastosowanie wysokiej klasy maszyny wytrzymatosciowej
i kamery termowizyjnej pozwolilo na otrzymanie mechanicznych
parametrdw odksztalcania oraz zmian temperatury probki z duza
doktadnoscia. Badania w IPPT zostaty przeprowadzone w tempe-
raturze pokojowej oraz wilgotnosci powietrza okoto 60%. Od-
ksztatcenie probki rejestrowano za pomoca ekstensometru mecha-
nicznego. Po kazdym pomiarze probke wygrzewano w komorze
termicznej w temperaturze 140°C w czasie 20 min. Metodyka
badan w podczerwieni zastosowana do badan stopéw z pamigcia
ksztaltu prezentowanych w niniejszej pracy zostata opracowana
w czasie wieloletnich badan réznych metali, stopdw, kompozytow
oraz polimeréw [6-14]. Schemat i fotografie stanowiska pomiaro-
wego przedstawiono na rysunku 1.

Podczas badan wybrano trzy sposoby oceny zmian temperatury,
z wielu mozliwych przy stosowanej kamerze termowizyjnej
Therma CAM™ PM 695 FLIR Co.:

e 7z rozktadéw temperatury na powierzchni probki,
e ze zmian temperatury w wybranym punkcie
e ze $redniej temperatury probki.

Srednia temperature okreslano z obszaru o wymiarach 8 x 60 mm,
potozonego w centralnej czesci probki. W celu zwigkszenia
i yjednorodnienia emisyjnosci, jej powierzchni¢ pokrywano cien-
ka warstwa sadzy. Doktadno$¢ pomiaru temperatury szacuje si¢ na
okoto 0,05 K.

Uzyskane wyniki wskazuja, ze w stopach TiNi z pamigcig
ksztaltu, stymulowana odksztatceniami martenzytyczna przemiana
fazowa jak rowniez przemiana odwrotna, sg procesami niejedno-
rodnymi. Inicjuja sig, a nastgpnie rozwijaja w pasmach podobnych
do pasm Liidersa (rys. 2, 3). Taka forma przemiany obserwowana
byta przez nasz zesp6t zarowno w przypadku sterowania statg
predkoscia odksztatcenia, jak rowniez staty predkoscia naprezenia
[9, 14].
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Rys. 1. Schemat i fotografia stanowiska pomiarowego do badan stopow
z pamigcig ksztaltu
Fig. 1. Scheme and photograph of experimental set-up

Rys. 2. Pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej otrzymane w stopie TiNi
SMA przy roznych technikach rejestracji: a) optyczna fotografia sladow
pasm przemiany na powierzchni probki pokrytej czarnym lakierem [1],

b) fotografia reliefu pasm na powierzchni probki pokrytej czarnym
flamastrem [1], ¢) obraz w podczerwieni [1], d) fotografia pasm przemiany
otrzymana przez Q.P. Sun, Hong-Kong University [4]

Fig. 2. Localized phase transformation bands in TiNi SMA observed in various
techniques: a) optical photograph of trace of the transformation bands on
the specimen surface covered by spray with black lacquer, b) optical
photograph of trace of the transformation bands on the specimen surface
covered by black marking ink, c¢) infrared image of the transformation band,
d) Photograph of the localized martensite transformation recorded by
Q.P. Sun, Hong-Kong University [4]

3. Zmiany temperatury towarzyszace
przemianie martenzytycznej wprost
i odwrotnej

Przy odksztatceniu rzeczywistym ¢ = 0,013, odpowiadajacym
lokalnemu maksimum naprgzenia, na obydwu termogramach
pojawia si¢ pasmo wyzszej temperatury $wiadczace o rozpoczeciu
w tych obszarach zlokalizowanej przemiany martenzytycznej; rys.
3. Obserwowane pasmo jest skierowane pod katem okoto 48° do
kierunku rozciagania. Oszacowano, ze rdznica temperatur pomig-
dzy pasmem a probka dochodzi do 8 K [14].
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Rys. 3. Termogramy otrzymane dla probki TiNi SMA odpowiednio przy
odksztatceniach 0,013; 0,015; 0,026

Fig. 3. Thermograms obtained for TiNi SMA at strains 0.013; 0.015; 0.026,
respectively

Na etapie, w ktéorym pasma przemiany martenzytycznej rozwi-
nely si¢ na catej dlugosci probki (rys. 3(4)), zauwaza si¢ pewne
przegiecia krzywych o(g), AT(e) raz AT, (e).

800 o 30
] TiNi-test2 E
600 —| 2 X
g 3 = S
£ B o k
@ = E c
@ = = >
@ 400 3 E 10 ©
] B E E
g - EB
200 3 o 5
= C [
0 — T 10
0.00 0.02 0.04 0.06

True strain

Rys. 4. Naprezenie i zmiany temperatury w funkcji odksztalcenia probki ze stopu
TiNi z pamigcia ksztattu; AT — $rednia temperatura probki, A7, — temperatura
w punkcie inicjacji przemiany fazowej; wyszczegodlnienie trzech etapow
przemiany: MT1 jednorodny, MT2 niejednorodny, MT3 prawie jednorodny

Fig. 4. Three stages of phase transformations: MT1, MT2 and MT3 distinguished
on the stress and temperature vs. strain curves for TiNi SMA subjected to
tension test with the strain rate of 107 s™': AT — average temperature change
in the testing area, 47— temperature change at the point where the phase
transition start was noticed

Na rysunku 4 przedstawiono zmiany naprezenia w funkcji od-
ksztalcenia uzyskane podczas obcigzania i odciazania probki ze
stopu TiNi z predkoscia odksztatcenia € = 107 s/, uzupetnione
pomiarami $redniej temperatury (47). Na tym samym rysunku
przedstawiono przebieg zmian temperatury w punkcie potozonym
w $rodku pasma inicjacji przemiany fazowej (oznaczony symbo-
lem AT,). Po przekroczeniu sprezystego etapu odksztatcania tem-
peratura probki rosnie. Przyrosty temperatury $redniej oraz tempe-
ratury w punkcie obserwuje si¢ az do konca zakresu przemiany
martenzytyczne;j.
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Temperatura mierzona w punkcie zaznaczonym w miejscu ini-
cjacji przemiany martenzytycznej (47, - rys. 4) poczatkowo wzra-
sta, podobnie jak temperatura srednia, gdyz jest to etap odksztal-
cania jednorodnego. W momencie inicjacji przemiany zlokalizo-
wanej nastepuje skok tej temperatury o ok. 8 K. Nastepnie,
w miarg¢ rozciagania, wptyw na zmiany temperatury w wybranym
punkcie ma przesuwanie si¢ probki wzgledem tego punktu, po-
niewaz wybrany punkt jest nieruchomy. Po zakonczeniu odksztal-
cania niejednorodnego, zwigzanego z rozwojem pasm przemiany
fazowej, temperatura w wybranym punkcie zmienia si¢ podobnie
jak srednia temperatura probki. Przy odciazaniu, zmiany tempera-
tury w punkcie sg niemal identyczne jak $redniej temperatury az
do odksztatcenia odpowiadajacego inicjacji w tym punkcie mar-
tenzytycznej przemiany fazowej. Wowczas nastgpuje gwattowny
spadek temperatury o ok. 4 K, a nastgpnie niewielki wzrost spo-
wodowany przeplywem ciepta z sasiednich obszaréw Poréwnanie
$redniej temperatury probki oraz temperatury mierzonej w punk-
cie (rys. 4) potwierdza niejednorodny przebieg przemiany marten-
zytycznej i odwrotnej oraz pozwala wyrdzni¢ w procesie charakte-
rystyczne etapy przemiany: MT1 - jednorodny, MT2 - przemiany
zlokalizowanej w pasmach, intensywnie przebiegajacej zaawan-
sowanej ale juz bardziej jednorodnej przemiany.

4. Wplyw predkosci odksztatcenia na
charakterystyki mechaniczne i zmiany
temperatury prébek stopu z pamiecia
ksztattu

Na rysunku 5 przedstawiono charakterystyki o(e) zmian napre-
zenia w funkcji odksztatcenia stopu TiNi uzyskane przy réznych
predkosciach odksztatcenia: 5x10™%s", 5x107s7!, 102" i 107
W klasycznych krzywych, obrazujacych zjawisko pseudosprezy-
stosci w stopach z pamigcia ksztattu dla bardzo matych predkosci
deformacji odcinki wykresu o(e) odpowiadajace przemianie mar-
tenzytycznej i odwrotnej sg niemal rownolegte do osi odksztatce-
nia [1]. W zakresie quasi-statycznych predkosci deformacji, pod-
czas przemiany martenzytycznej nastgpuje wydzielanie si¢ ciepta
powodujac wzrost temperatury probki.
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Rys. 5. Charakterystyki naprezenie-odksztalcenie stopu TiNi z pamigcig ksztattu
dla roznych predkosci odksztalcenia: 5x10™s™, 5x1073s7, 102 71 107's™!

Fig. 5.  Stress-strain curves of TiNi SMA subjected to strain-controlled tension
tests with strain rates: 5x10 s™'; 5x107 57!, 5x102 57!, 107" s, respectively

Zmiana temperatury powoduje z kolei wzrost naprezenia [1-8].
W zwiazku z tym wzrasta kat nachylenia charakterystyki o(e).
(rys. 5). Podobne efekty, tylko w przeciwnym kierunku, zachodza
podczas przemiany odwrotnej.

Na rysunku 6 przedstawiono zmiany $redniej temperatury towa-
rzyszace rozciaganiu probek z réznymi predkosciami deformacji
(jak na rys. 5), przedstawione w funkcji napr¢zenia. Niestety,
przyjeto rozne zakresy odksztatcenia. Charakter zmian tych zalez-
nosci jest podobny, niezaleznie od stosowanej predkosci odksztat-
cenia. W zakresie sprezystym, az do osiagnigcia naprezenia
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ok. 400 MPa, nie obserwuje si¢ zmian $redniej temperatury pro-
bek. W nastgpnym etapie wzrost temperatury jest powolny i nie
przekracza 2 K-3 K. Jest to zakres poczatkowej, zachodzacej
w poszczeg6lnych, korzystnie zorientowanych ziarnach, ale ma-
kroskopowo jednorodnej przemiany fazowej. Nastgpnie, w zakre-
sie niejednorodnej, zlokalizowanej przemiany martenzytycznej
Srednia temperatura probek wzrasta o ok. 10 K przy niemal statym
naprezeniu. W kolejnym etapie, temperatura probek wzrasta nieco
wolniej wraz ze wzrostem naprgzenia, przy czym przyrost tempe-
ratury jest wigkszy dla wyzszych predkosci deformacji. W dal-
szym etapie rozciagania, zarejestrowanym dla maksymalnej pred-
ko$ci deformacji 107's, obserwuje sie z kolei juz niewielki sto-
pien wzrostu temperatury, wynikajacy z wysycenia przemiany
martenzytycznej, bezwladnosci proceséw cieplnych oraz odptywu
ciepta do uchwytow probki.

Przy odciazaniu, wraz ze zmniejszaniem si¢ napr¢zenia, obser-
wuje si¢ spadek temperatury probki. Najpierw, na etapie odcigza-
nia sprezystego, nastepuje powolny spadek temperatury zwiazany
z wymiang ciepta z otoczeniem. Nastgpnie, temperatura probki
szybko maleje w wyniku endotermicznej przemiany odwrotne;j.
W ostatnim etapie nastgpuje zahamowanie spadku $redniej tempe-
ratury probki i do konca odciazania pozostaje ona niemal na tym
samym poziomie.
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Rys. 6.  Zmiany temperatury w funkcji naprezenia otrzymane podczas rozciagania
probki ze stopu TiNi dla réznych predkosci odksztatcenia: 5x107 5™,
10251 10" s!

Fig. 6. Temperature changes vs. stress in TiNi SMA subjected to tension test with
strain rates 5x10° s, 102 s, 10" s, respectively

Zaleznosci przedstawione na rys. 6 zawieraja dodatkows istotng
informacje. Mianowicie, niezaleznie od predkosci deformacji,
odcinki krzywych zmian temperatury w funkcji naprezenia 47(o),
zarejestrowane na etapie zaawansowanej, jednorodnej przemiany
martenzytycznej oraz przemiany odwrotnej, sa rownolegte do
siebie lub wrecz si¢ pokrywaja. Mozna je wige opisa¢ funkcja
liniowa:

Ao =k xAT (D

gdzie:
Ao - oznacza zmiang naprezenia, w zakresie ktdrego
zachodzi przemiana martenzytyczna,
AT - oznacza zmiang temperatury w zakresie przemiany
martenzytyczne;j.

W réwnaniach termodynamicznych, opisujacych zjawisko
pseudosprezystosci, wspdtczynniki okreslajace stosunki zmian
naprezenia do odpowiednich zmian temperatury w zakresie prze-
miany fazowej maja sens fizyczny, poniewaz zwigzane sg z entro-
pie uktadu [1, 2, 14]. Wyznacza si¢ je doswiadczalnie na podsta-
wie wynikow otrzymanych podczas rozciagania stopu z pamigcia
ksztattu z matymi predkosciami deformacji w warunkach izoter-
micznych, w co najmniej dwu stalych temperaturach. W celu
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identyfikacji parametréw materiatowych tego stopu, przeprowa-
dzono dodatkowe badania rozciagania przeprowadzone w komo-
rze, z niska predkoscia deformacji 1.67x10™s”, w réznych tempe-
raturach: 295.5K, 313K oraz 333K.

Tab. 1. Oszacowane do$wiadczalnie warto$ci wspotczynnikow pomigdzy zmianami
naprgzeniem a temperatury w zakresie zachodzenia przemiany martenzy-
tycznej wprost kM, i odwrotnej k4, dla roznych predkosci odksztatcania

Tab. 1. Estimated coefficients between the stress and temperature changes within
the range of the martensite forward kM, and reverse transformation k4, ,
calculated for various strain rates

Przemiana Przemiana
martenzytyczna odwrotna
Ao | AT | gy | Ao | AT kA,
[MPa] [K] [MPa] [K]
5x107 s™! 120 15 200 21
5x107 5™ 130 15 8 140 15 9.3
10" s 160 21 110 12
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Rys. 7. Warunki przemiany martenzytycznej i odwrotnej podczas rozciagania
stopu TiNi z predkoscia 1,67x10s™ w réznych temperaturach: 295.5K,
313K, 333K (M, M — oznaczaja linie poczatku i kofica przemiany
martenzytycznej wprost; A Ar — przemiany odwrotnej)

Fig. 7.  Estimated paths for progress of martensitic and reverse transformations
in TiNi SMA with low strain rate 1.67x10™*s" at constant temperatures:
295.5K, 313K, 333K; Mi—martensite start, My —martensite finish,

A, —austenite start, A¢—austenite finish

Otrzymane wyniki pozwolity na oszacowanie wartosci napreze-
nia, przy ktérym dla danej temperatury badan zaczyna si¢ i konczy
przemiana martenzytyczna wprost i odwrotna. Wartosci tych
naprezen odniesione do odpowiadajacej im temperatury badan
pozwolity na otrzymanie charakterystycznego dla tego stopu TiNi
SMA wspotczynnika k o wartosci okoto 6 MPa/K [14]. Réznice
otrzymanych wartosci wynikaja z wymiany ciepla z otoczeniem
oraz wigkszych rozrzutéw pomiarowych w przypadku badan
w temperaturze pokojowej z r6znymi predkosciami odksztatcenia.

5. Podsumowanie

Stopy z pamigcia ksztattu to materialy wielofunkcyjne, posiada-
jace wlasnosci pamigci ksztaltu i supersprezystosci, zwiazane
z odwracalng przemiana martenzytyczna, o duzym potencjale
zastosowania w przemysle lotniczym, motoryzacyjnym, w bu-
downictwie i medycynie. Na podstawie badan efektow sprzezen
termomechanicznych kamera termowizyjna stwierdzono, ze indu-
kowane naprezeniem przemiany fazowe w stopie TiNi z pamigcia
ksztaltu sa procesami niejednorodnymi, inicjuja si¢ i rozwijaja
w pasmach, podobnych do pasm Liidersa. Na podstawie rozkta-
dow temperatury oraz rejestracji reliefu probki udokumentowano
rozwoj dwoch kierunkéw pasm nowej fazy. Na etapie, w ktorym

pasma rozwing si¢ na calej dlugosci probki, proces przemiany
zachodzi bardziej jednorodnie ale dynamicznie, co ma odzwier-
ciedlenie we wzroscie kata nachylenia charakterystyk zmian na-
prezenia i temperatury. Oszacowano wartosci wspolczynnikow
zmian napr¢zenia do zmian temperatury w zakresie przemiany
martenzytycznej, zwigzane z entropia procesu przemiany.

Praca naukowa otrzymata wsparcie Ministerstwa Nauki
i Szkolnictwa Wyzszego w ramach projektu N N501 220837 oraz
Japonskiego Towarzystwa Popierania Wiedzy - Post-doc ID
P04774. Pewne prace doswiadczalne zostaly przeprowadzone
z udziatem W.K. Nowackiego (IPPT PAN), S.P. Gadaja (IPPT
PAN) oraz H. Tobushiego (AIT, Japonia) , za co autorka serdecz-
nie dzigkuje.
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