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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 wiéciwosci polimerow z pamicia ksztattu na

przyktadzie poliuretanu.

Celem pracy jest analiza daiadczalna wynikéw badeautorki dotycacych:

1)

2)

3)

4)

termomechanicznych warunkéw nukleacji, rozwoju i zaiku
przemiany martenzytycznej w stopie TiNi z pamgcia ksztattu w
procesie ra@nych obciazen mechanicznych ze szczegdlnym
uwzglednieniem analizy niejednorodndci 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 magriatowych,

zbadania aktywnasci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej,

termomechanicznych wigciwosci poliuretanu z pamigcia ksztattu w
procesie rozcjgania oraz prostegacinania.

Inspirach do podgcia bada efektow termomechanicznych, towarzyszch

odksztalcaniu materiatéw z pagunia ksztattu, byta potrzeba wyjaienia zagadnie

ktére na podstawie studidw literatury przedmiotazidy s¢ nowe i mato zbadane:

1) Jak inicjuje st, rozwija i zanika odwracalna przemiana martenzgcw

2)

3)

warunkach rénych obcizen mechanicznych?

Czy i w jaki spos6b na rozwdj przemiany fazowej ywd sposéb

sterowania odksztatcaniem prébki?

Jak zachowuje sistop z pamgcia ksztattu w warunkach indukowanej

napezeniami zaawansowanej przemiany martenzytycznejddirotnej,

gdy proces obgiania zostanie zatrzymany lub zmieniony?



4) Jak przebiegaj zmiany napgzenia oraz temperatury w procesie prostego

scinania oraz rinych obcazen cyklicznych stopu z paritia ksztattu?

5) Czy pomiary parametréw mechanicznych oraz temperata powierzchni
prébek pozwal na oszacowanie bilansu energii indukowanej ¢xamiem
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej?

6) Jak zachowuje si polimer z pamicia ksztaltu podczas rozgjania i
prostegdcinania z rénymi predkosciami odksztatcenia?

7) W jakim stopniu zadane odksztalcenie oraz zakamudfihe defekty w
stanie szklistym poliuretanu z paguia ksztattu zostanusungte w procesie
pézniejszego wygrzania w temperaturze pagjjtemperatury zeszklenia?

W celu uzyskania odpowiedzi na pasyge pytania i zrealizowania

postawionych celéw przeprowadzono kpsface badania deviadczalne:

1.

N o g s

10.

Badania rozcihgania 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 rozciggania stopu TiNi z pamecia ksztattu przy statej predkosci
naprezenia, w tym badania zmian napezenia 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 ro znicowej (DSC)
Badania rozciagania stopu TiNi w roznych temperaturach

Badania zmian naprzenia i temperatury w petlach odksztatcania

Badania zmian naprzenia i temperatury stopu z pamgcia ksztattu w
réznych konfiguracjach prostegoscinania

Badania zmian naprzenia i temperatury w cyklach rozchgania iscinania
Badaniarozciagania, sciskania i §cinania poliuretanu z pamicia ksztattu
Zbadanie wiaciwosci, w tym stopnia odzyskiwania ksztattu, poliuretam z
pamigcia ksztaltu poddanego odksztatceniu w stanie szkligty a nasgpnie
wygrzaniu powyzej temperatury zeszklenia.
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Praca ma charakter @miadczalny. Zawiera wyniki wlasnych batgaktére
zostaly przeprowadzone w Instytucie Podstawowyatbleméw Techniki (IPPT)
PAN oraz w Aichi Institute of Technology (AIT) w @danii. Omoéwienie wynikow
doswiadczalnych zostalo uzupelnione opisem teoretywwznyBazujc na
otrzymanych wynikach bada przeprowadzonych z #dymi predkosciami
odksztalcenia w mnych temperaturach oszacowano warunki zachodzenia
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, gpezeprowadzono identyfikagj
parametrow materiatowych danego stopu TiNi z paimiksztattu. Wykorzystuac
wyznaczone dawiadczalnie parametry badanego stopu oraz stosypracowan
wczesniej w IPPT przez B. Ranieckiega al., termodynamiczgp teorie przemiany
fazowej stopow z paretia ksztattu, przeprowadzono energetyczny bilans piaem
indukowanych napteniem dla przypadku jednoosiowego rageinia.

Struktura pracy.

Praca jest podzielona na 9 rozdziatéagzhie z bibliograti. Ze wzgkdu na
szeroki zakres materiatu, zdecydowano wybdic przeghd zastosowa stopow z
pamkcia ksztattu i zamigci¢ na kacu rozprawy tworgc Dodatek.

* W rozdziale 1. sprecyzowano przedmiot, cel i zakpeacy, ogolnie
scharakteryzowano materialty z paniy ksztaltu, przedstawiono
wiasciwosci stopow z pamicia ksztaltu, rys historyczny oraz uzasadnienie
tematyki badawcze;j.

* W rozdziale 2. zamieszczono opis stanowiska pomwego i zastosowane]
metodyki badawczej, scharakteryzowano badane sty z pamkcia
ksztaltu, przedstawiono wyniki przeprowadzonych diadv technice
kalorymetrii r&nicowej (DSC) tego materialu, omowiono #iwosci
stosowanej aparatury bade podczerwieni, oszacowancelyy pomiarowe.

* W rozdziale 3. przedstawiono jak inicjuje,sfozwija i zanika odwracalna
przemiana martenzytyczna podczas rgga&nia z ranymi predkosciami.
Pokazanoze pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznejostpi
odwrotnej obserwuje si zarbwno przy sterowaniu siatpredkoscia
odksztalcenia, jak réwnienapezenia. Udokumentowano ich obegthow



réznych technikach rejestracji: podczerwieni oraz doadii reliefu” probki.
Na podstawie otrzymanych wynikow badzharakterystyk mechanicznych i
temperaturowych wyszczegolniono poszczegoélne epapgmiany. Wyniki
poréwnano z otrzymanymi w literaturze inmetod,, Omowiono wplyw
predkosci na wtaciwosci termomechaniczne oraz warunki lokalizacji.

W rozdziale 4. zawarto podstawy teoretyczne warunkprzebiegu
przemiany martenzytycznej w stopie z pecnj ksztaltu, przedstawiono
eksperymentaln identyfikacg parametrow zwizanych z przemian
badanego TiNi SMA, oraz obliczony na tej podstasdzacunkowy bilans
energii przemiany martenzytycznej wprost i odwrgtne

W rozdziale 5. wykazano éwiadczalnie,ze w stopie z pamcia ksztaltu
istnieje maliwos¢ oddziatywania na przebieg zainicjowanych przemian
fazowych. W tym celu zbadano wptyw przystankow akaiia na przebieg
przemian fazowych podczas ofpnia i odcizania ze stat predkoscia
odksztalcenia oraz stalpredkoscia napezenia. Przystanki wprowadzano
odpowiednio w gaki obcihzania i odcizania tli pseudospgzystaici.
Omdéwiono efekty termomechaniczne zwane z inicjag, rozwojem i
zanikiem przemiany martenzytycznej wprost i odweptn tych warunkach.
W rozdziale 6. prezentag wyniki bada& witasciwosci termomechanicznych
stopu TiNi SMA w procesie prostegoinania wykazano dwiadczalnieze
etapy przemiany w procesie prostegmnania § podobne jak podczas
rozciagania. Niezalenie od danych literaturowych udokumentowatse,
nawet podczascinania przemiana martenzytyczna amomie charakter
Zlokalizowany. Poréwnai wyniki bada cyklicznych stopu z paritia
ksztattu TiNi w procesach rozgjania i prostegécinania, przedyskutowano
pewne ranice zachowania sitego stopu podczas patizowych cykili.

W rozdziale 7. przedstawiono w&wosci poznawcze i aplikacyjne efektow
pamkci ksztattu w polimerach. Wyznaczono zmiany rapnia i
temperatury podczas rozgania iscinania poliuretanu z pantia ksztattu
oraz zbadano stopieodzyskiwania ksztattu i wkgiwosci po odksztatcaniu
i wygrzaniu powyej jego temperatury zeszklenia
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* Rozdziatl 8. zawiera og6lne podsumowanie i wnioskyginalne osignicte
rezultaty oraz propozyejdalszych prac badawczych.
* Rozdziat 9. zawiera bibliografi
* Rozdziat 10. tworzy Dodatek, zawietey przeghd zastosowa stopow z
pamkcia ksztattu w technice i medycynie, stan obecny pexspektywy.

1.2. Ogdlna charakterystyka materiatow z pamicia ksztattu

Dynamiczny rozwoj techniki, wzrost zapotrzebowani&materiaty spetniage
okreslone funkcje, a przy tym rogoa $wiadoma¢ troski o srodowisko naturalne
powodup, ze w ostatnich latach obserwujee sezczegdlne zainteresowanie
materialami inteligentnymi  sfmart materials) oraz  wielofunkcyjnymi
(multifunctional materials) tzn. materiatami, ktére potrafizmieni& jaka$ swa
wiasciwos¢ w odpowiedzi na zmianczynnika zewetrznego, a z kolei zmiana tej
wlasciwosci moze by wyta do odpowiedniego sterowania czynnikami
zewretrznymi. W praktyce oznacza toze takie materialy potrafi taczye
wiasciwosci czujnikow i przekanikéw czy regulatoréw, unmiwiajac nie tylko
innowacyjne zastosowania, ale zakzmniejszenie masy i miniaturyzacjyrobu.
Do tej grupy nales stopy, polimery i ceramiki z pantia ksztattu, materiaty
magnetostrykcyjne, magneto/elektro-reologiczne zdec polimery jonowe,
szklometale, metalgumy, etc, [9, 19-21, 48, 77 182].

Intensywne prace nad rozwojem tych materiatéwjdatia w USA na pocatki
lat 80-tych, a ich celem byto rozyzianie pewnych problemdéw w nowej generaciji
samolotow. Z kolei w Japonii pionierska koncepcgeniatéw inteligentnych miata
na celu popularyzagj nowej filozofii rozwoju irzynierii  materiatowej,
uwzgkdniajacej wzajemne relacje poeaizy materialamisrodowiskiem naturalnym,
a spoteczastwem. Przestanie takie sformutowano w 1989r. pasiczl
Miedzynarodowej Konferencji Materialdw Inteligentnyctzorganizowanej w
Tsukuba k/Tokio, a nagtnie spopularyzowano raviecie [9, 12, 13, 15, 19-21, 77,
78, 150, 152]. Od poatkéw lat 90-tych rosqre zainteresowanie tymi materiatami
obserwuje sitakze w Polsce [6, 24, 25, 46, 47, 68, 107-109, 110, 136, 157].
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1.3. Wasciwosci stopow z pamgcia ksztattu, rys historyczny i uzasadnienie
tematyki badawczej

Przyjmuje st, ze materiat posiada wdeiwosci pamkci ksztattu, jeeli po
zdeformowaniu i otrzymaniu tym samym innego ksatgibwraca on do stanu
wyjsciowego podczas zadziatania odpowiednim czynnikiemretrznym.

Wiasciwosci stopow z pamicia ksztaltu éhape memory alloysSMA, oparte
sa na prawach bezdyfuzyjnej, odwracalnej przemianytemaytycznej, czasami
przemiany heksagonalnej z wygieniem tzw.R fazy. Z zachowaniem odwracalne;j
przemiany fazowej zwiany jest zaréwno efekt pagoi ksztattu SME ghape
memory effect)jak réwniez superspgzystaé¢ SE Euperelasticity) zwana take
pseudospzystascia PE pseudoelasticity)

Zachowanie s materialdow wykazujcych efekt pamici ksztaltu oraz
superspgzystasci ilustrujg schematy na rys. 1.1 a, Wsdy po nieliniowym
odksztalceniu w zakresie od okolo 1% do 8%, mdteniawraca do postaci
wyjsciowej w wyniku odcizenia oraz naspujacego potem podgrzania do
odpowiedniej temperatury, mamy do czynienia z efiekpamici ksztattu (rys. 1.1a).
Gdy natomiast materiat powraca do postaci seigwej juz podczas samego
odcigzania, mamy do czynienia z pseudespstascia (rys. 1.1b).

Loadmg
| I ;; Unloadlng ;; Heatlng ‘ ‘

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

b)
Rys. 1.1. Schemat wlas$od stopéw z pamria ksztattu a) efekt parti ksztaltu, b) efekt
superspgzystasci [150].
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Unikatowe widciwosci pamkci ksztattu zostaty odkryte w 1951 roku przez L.C.
Changa i T.A. Reada dla stopu Au-47.5 at%Cd [10dllaastopu TiNi przez W.J.
Buehleraet al [7]. Na ten okres datuje esirowniez przemystowe zastosowania
efektow pamici ksztattu tych materiatow [8, 13, 15, 19, 20, 84,66, 77, 78, 157].
Pomimo, ze historia bada stopéw z pamicia ksztattu trwa ponad 50 lat, a ich
praktycznych zastosowaokoto 40 lat, nadal zaliczane ®ne do klasy nowych
materiatéw. Przyklady jednych z pierwszych modeltematycznych opisagych
wlasndaci pamkci ksztattu i pseudosgrystasci zostaly przedstawione w pracach [69,
70, 107, 108, 123, 124], ponadto [17, 18, 32, 48-125]. Kompleksowe badania
efektow pamici ksztaltu od lat prowadzone dla polikrysztatow i monokrysztatéw z
pamkcia ksztattu w wielu krajach, m.in. w Japonii, np. I®, 33, 38, 40-45,53, 63-67,
128-151], Niemczech, Francji, Czechach, USA, nB, b, 20-21, 36, 39, 52, 59-62,
111, 114-117], ostatnio bardzo intensywnie w Chinap. [12, 35, 49-51, 121].

Motywacjp do rosmacego zainteresowania stopami z pgoia ksztattu g
zarOwno ich oryginalne widaiwosci, jak rownie zwiagzane z nimi szerokie
mozliwosci aplikacyjne, omowione szerzej w dodatkowym raaliz10 - Dodatku.

Efekty paméci ksztattu wynikajce z odwracalnej przemiany martenzytycznej
(rys. 1.1), mog by¢ zwiazane ze zmiangeometrii (dtugéci) probki. Wihgciwosé te,
podobnie jak powrét ksztattu, napenie powrotu, mdiwo$¢é magazynowania oraz
rozpraszania energii wykorzystujee sioraz czsciej w rozmaitych praktycznych
zastosowaniach stopow z papii ksztattu.

Mozliwosci funkcyjne materiatdw z pawtia ksztattu mana podziek na 5 klas:

1. Swobodnego powrotd obejmuje grup zastosowd w ktdrych zadaniem
elementu z pamcia ksztattu jest wywotanie ruchu lub odksztalceniaa N
przyktad mana dany element SMA ostudzido zakresu temperatury
przemiany martenzytycznej, nadanu zupeinie nowy ksztalt, np. poprzez
zginanie, a nagpnie podgrza do odpowiedniej temperatury. Wéwczas element
ten powrdci do poprzedniego ksztattu.

2. Odwrotnego powrotu - obejmuje gruastosowd w ktorych element z
pamkcia ksztattu jest konstrukcyjnie zabezpieczony przedaes ksztattu i w
zwiazku z tym w warunkach zadanej zmiany temperatunggge napgzenie.



Przekanikédw — obejmuje grup zastosowd, w ktérych element z pantia
ksztattu zmieniajc swdj ksztalt pokonuje obienie, czyli wykonuje prac

4. Superspgzystosici lub pseudospeystasci - obejmuje grup zastosows,
zwigzanych z odksztalceniem odwracalnym i magazynowaeieerdii.

5. Duzych maliwosci ttumiacych — obejmuje grup zastosowd w ktorych
wykorzystuje st szerolg petle histerezy pomeidzy faz martenzytycza a
austenitycza. Dla obcizen dynamicznych zdolni tlumienia niektérych
materiatow z pamgcia ksztattu sigaja nawet 90%.

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

Schemat wigciwosci stopu z pangicia ksztaltu, zwiazanych z odwracain
przemiam martenzytycza indukowamn zmiara temperatury, przedstawiono na rys.
1.2. Przemiana martenzytyczna rozpoczyn@siy okrélonej dla danego materiatu
temperaturzeM,, narasta w sposobagly wraz z obnianiem s¢ temperatury i
konczy przy okrélonej wartgci M;. Przy wzrdgcie temperatury zachodzi przemiana
odwrotna, rozpoczynaia sé w temperaturzeds, a kaiczaca w temperaturzéy .
Wartcsci tych temperatunMs (martensite stajt M (martensite finish As (austenite
start), A; (austenite finisp zaleza od rodzaju materiatu, a w szczegdiciood sktadu
chemicznego, technologii oraz obrobki termicznejetpo stopu.

— 100
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Rys. 1.2. Schemat wieiwosci pamkci ksztattu SMA, zwiazanych z odwracainprzemiarg

martenzytycza, indukowam zmianami temperatury.
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W przypadku wymuszenia mechanicznego, charakterysky
naprezenie-odksztatcenie tych materiatow rowni2 zaleza od temperatury (rys.
1.3-1.5). Gdy stop z partia ksztaltu jest odksztatcany w temperaturzeszéj od
A, nasgpuje stymulowana nagreniami przemiana fazy pierwotnej — austenitu w
martenzyt, a po odgteniu prébka pozostaje nadal w stanie odksztalco®yghka
wraca do pocgkowego ksztattu (diugmi) oraz pierwotnej struktury (austenitu)
dopiero po nagrzaniu do temperaturyzezej odA;, wykazupc tzw. efekt pamici
ksztattu. Odksztalcanie w temperaturze jpieco powyej As prowadzi podczas
odcigzania do odwracalnej przemiany martenzytycznej, wayka efekt
pseudospzystasci. Je&li natomiast odksztatcanie zachodzi w temperatanazznie
wyzszej od temperatury przemianyl{), to krzywa napgzenie — odksztatcenie ma
ksztatt typowy dla klasycznej charakterystyki stalstenitycznej (rys. 1.3).

Deformation
of austenite

Stress

Pseudoelastic
effect

Shape
memory
effect

Strain
Rys. 1.3. Charakterystyki nagenie-odksztatcenie stopu z paniy ksztaltu w zalenosci

od temperatury: efekt pasgai ksztattu T<My), zjawisko pseudosgrystasci (Mg>T>Ay),
odksztatcanie austenituT¥Mgy); Mg — temperatura poetku przemiany fazowej A —

temperatura zakmzenia przemianyMy— temperatura, pows| ktorej istnieje tylko austenit.

Zachowanie s stopu TiNi z pamicia ksztattu we wspohgnych
napezenie—odksztalcenieemperatura przedstawia trojwymiarowy wykres na rys
1.4 [151]. Charakterystyka nagenie—odksztatcenie w ptaszérye o —¢ opisuje
zachowanie si tego stopu wskutek indukowanej nej@niami przemiany
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martenzytycznej zachodeej podczas odksztalcania pogji temperatury As.
Wynikajace z tej przemiany odksztatcenie w wysédio6% zanika po usuegiu
obciazenia, w zakresie temperatlgi A;, co przedstawia wykres na plaszzzie
&7, ilustrupc tu efekt pamici ksztattu. Natomiast proces odksztaicania w
temperaturze powyej A odbywa st poprzez ptle pseudosprzystosci, z
wyraznie tu zaznaczonym goérnym i dolnym plateau.

]
o
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N Wi—
= 200 /
7]
800 . —
N S Cooling 2 47 6 .8 .

= 600 i g Strain £ [%]

o L/H

< / e_{:},tmg

& 400 f -
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Rys. 1.4. Trojwymiarowy wykres nagrenie—odksztalcenie—temperatura ilusicyj efekt
pamkici ksztaltu i pseudosprystasci dla stopu TiNi odksztalcanego w zrgych

temperaturach z nighpredkoscia odksztalcania[151].

Goérne i dolne plateau, na ktorym zachedadpowiednio przemiana
martenzytyczna i odwrotna, wygtuja dla niskiej pedkosci odksztatcania, kxlu
10“*s*, podczas gdy efekty termiczne zwane z odksztatcaniem i przemianami
sa niewielkie. W zakresie niniejszej pracy zostaoméwione wyniki bada
pseudosprzystaici dla stopu TiNi odksztaticanego f@kz wyzszymi pedkosciami
odksztatcenia, co wpwa na wzrost temperatury probki, a w konsekwengji
wzrost lgta nachylenia krzywej nagrenie — odksztalcenie w zakresie przemiany.
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Badania déwiadczalne SMA prowadzone @ réznych grodkach naukowych.
Szeroki zakres badazachowania si materialu z pamgtia ksztaltu podczas
rozciagania w ragnych temperaturach zostat zrealizowany przez zeSpMiyazaki
[64-66, 125]. Prace m@je na celu zbadanie wpltywu temperatury na charngitiei
mechaniczne i ksztaltepi histerezy stopu TiNi z paritia ksztattu dla rénych
rodzajéw obcizenia: rozcigania, sciskania i skgcania, zostaty przeprowadzone
przez M. Tokud [33]. Z tego typu badaprowadzonych w rych Grodkach
naukowych wynikaze niezalenie od rodzaju odksztalcenia, wzrost temperatury, w
ktorej odksztatca siprobki, wptywa na wzrost poziomu nagpenia, na ktorym
zachodzi przemiana martenzytyczna wprost i odwrotmaz na modyfikaej petli
histerezy (rys. 1.5).

. [ arc 200 20T
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Rys. 1.5. Zachowanieesstopu TiNi SMA M= —20°C,A= —8°C,A;= 3°C) podczas bada

rozciagania (gora), skcania grodek) isciskania (d6t), w zatanosci od temperatury [33].

Stopy z pamicia ksztalttu badaneasréwniez w Polsce. Kompleksowe badania
probki cylindrycznej TiNi o d& duzych rozmiarach, ¢ 26 mnx122 mm,
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poddawanej rinym odksztalceniom, tak w zl@onym stanie obegienia,
przeprowadzono w IPPT przez zespdt B. Ranieckiedo Dietricha w ramach
wspotpracy z S. Miyazaki z Uniwersytetu w TsukubaJaponii. Realizowano
badania rozeigania, sciskania, skgcania, oraz skicania z rozeiganiem i
sciskaniem, w zakresiR fazy, jak réwnie przemiany martenzytycznej [109]. Gho
zasadniczo byly to badania prowadzone z niewiellirailkosciami odksztatcenia,
czyli zblizone do izotermicznych, w przypadku niektorych abei, np. skecania z
rozciaganiem f§ciskaniem) roéwnig szacowano temperatuiprobki [76]. Wyniki
bada daswiadczalnych wykorzystano do weryfikacji zapropomowch wczéniej
modeli teoretycznych, przedstawionych w pracacR&ieckiegaet al [107, 108],
A. Ziotkowskiego [157]. Z kolei opis mikromechanikiarstw kontaktowych i
miedzyfazowych, m.in. stopdw z pagoia ksztaltu, stanowi tematgkpracy S.
Stupkiewicza [120]. Oddzielny kierunek stangwidoswiadczalne badania
mikrostruktury tych materiatéw. Oddziatywanie odiedzen sieciowych na przebieg
przemiany martenzytycznej w stopach NiTi stanowatylke pracy D. Stra [119].
Natomiast udane proby wytwarzania stopow z peimiksztattu, zapoctkowane w
Polsce przez H. Morawca i Z. Bojarskiego [6, 68hvpadzone saktualnie w zespole
J. Dutkiewicza, np. [16].

W zwiazku z tym,ze przemiany fazowe w stopach z peciy ksztattu § bardzo
wrazliwe na zmiany temperatury, w ostatnich latach rigeve % prace, w ktérych
analizuje si nie tylko badania zmian parametrow mechanicznygtstrukturalnych,
ale take towarzysgcych im zmian temperatury, wynilkajych z dziatania spezen
termomechanicznych. Nowe miwvosci w tym kierunku zostatly otworzone przez
udoskonalenie kamery do badsv podczerwieni, umdiwiajac przeprowadzenie
bezstykowego pomiaru rozktadéw temperatury na paefeni probki z dag
dynamilq i doktadndgcia [24, 25, 36, 55, 85-90]. Korzystaj z tej techniki oraz
szybkiej kamery filmowej, innowacyjne badania nama&¢ inicjacji i rozwoju
przemiany fazowej zostaty wykonane przez J.A. Shaw8&. Kyriakidesa i
opublikowane w pracach [114, 115]. Udokumentowaniej, ze przemiana fazowa

odksztalcenia od strony uchwytéw i w miawzrostu odksztalcenia przesuwa @i
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kierunku srodka prébki. Obszerne prace badawcze datgzstopow TiNi z
pamkcia ksztattu, m.in. w istotnej dla ich niezawodnegoiatimia tematyce
lokalizacji przemiany fazowej prowadzongmzez zespoty Q.P. Suna [35, 49, 121],
M.A ladicole, J.A. Showat al.[39, 114, 115], P. Sittnera [116, 117], Lauchel.
[52], A. Schaeferaet al. [111], i innych. Na szczeg@nhuwag zastuguj prace
zespotu Q.P. Suna w Hong-Kongu, ktory zajmuje reiin. badaniem lokalizacji
przemiany martenzytycznej w mikro-rurkach, zgtych do wytwarzania
medycznych sond badawczycKlady rozwijapcej sk pod kitem przemiany
martenzytycznej zarejestrowano szybkkamen zaréwno w przypadku
odksztalcanych rurek, jak rowmietaSm ze stopu TiNi z paretia ksztattu.
Opublikowano wiele interesagych wynikéw, aczkolwiek dotychczas nie udate si
zespotowi zarejestrowawiazanych z tymi efektami zmian temperatury. Przyazyn
mog by¢ niewielkie efekty ildciowe w tym przypadku, brak éwiadczenia w
technice bada w podczerwieni ale tale fakt, ze nie czerniono prébek przed
pomiarami. Cigle niewielu uczonych nawiecie zajmuje s eksperymentalnym
badaniem spezen termomechanicznych przemian fazowych indukowanych
odksztalceniem. Ciekawe badaniaswi@mdczalne, take w technice podczerwieni,
uzupetniane modelem matematycznym na temat lokdilizadksztatcenia z
uwzgkdnieniem sprgen termomechanicznych, w odniesieniu doznmych
materialtébw, w tym take stopow z pamcia ksztaltu, prowadzoneasprzez H.
Louche i A. Chrysochoosa we Francji [52]. Z kolelGaechach, od lat prowadzone
sa prace nad stopami z patia ksztattu przez zespét P. Sittnera. W intergsajj
pracy przegidowej [117] opublikowanej w 2005 r. autorzy stwieaid, ze pasma
Zlokalizowanej przemiany fazowej wypuja tylko w stopie tytanu z niklem, tylko
w przypadku rozeigania i tylko w przypadku sterowaniu odksztalceniem
Prezentowane w zakresie niniejszej pracy wynikighadbswiadczalnych wykazuyj
ze pasma zlokalizowanej przemiany fazowej wpsja réwniez w przypadku
rozciagania monokrysztalu miedzi CuAlBe, takw przypadku rozegania przy
utrzymywaniu statej mdkosci 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. Rhandran, K. Bhattacharya,
potwierdzili otrzymane w niniejszej pracy wynikikalizacji przemiany fazowej w
zakresie supersgrystaici, stosujc inm technilky badaweca, tj. cyfrowej korelacji
obrazéw pdl napren DIC — digital image correlation strain mafi4]. Autorzy
powotuja sie na wyniki przedstawiane w zakresie niniejszej prapublikowane w
2004 [90]. Podobne wyniki lokalizacji przemianyrayimane na podstawie analizy
pol napezen w stopie z pamria ksztattu otrzymano w Japonii [71].

Jak wynika z przeprowadzonych studiéw, pomimo isy@mych prac
prowadzonych w wielu @wodkach naukowych nadal pozostaje wiele otwartych
pytan i niejasndci w tej tematyce badawczej.

W zwiazku z tym,ze wiaciwosci TiNi SMA silnie zalea od temperatury, a w
szczegOInfxi od relacji temperatury badla temperaturamis, M, A, A, oraz zmian
temperatury wynikacej ze sprgzen termomechanicznych zgdanych z pgdkoscia
odksztatcenia, dalszy rozwéj zastosavetopow z pamacia ksztattu zaley od bada
termomechanicznych wdeiwosci tych materiatdw, prowadzonych w zdych
warunkach obaizania, z uwzgldnieniem pomiaréw ich zmian temperatury.

W zwiazku z tym, ze podczas badawskpnych stwierdzonoze przemiana
martenzytyczna wprost i odwrotna zachpdz pasmach, a niejednorodo tych
przemian g niekorzystne z punktu widzenia zastosawawtaszcza medycznych,
szczegOla uwag zwrdcono w pracy na zbadanie efektow lokalizacemiany.

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

Z kolei ostatnio dge znaczenie aplikacyjne maprace nad kompozytami,
ktorych jednym ze skladnikOw jest stop z peerd ksztattu, zwlaszcza, gdy drugim
komponentem jest inny materiat inteligentny, npliper. Termomechanicznym
wiasciwosciom poliuretanu z paretia ksztattu péwiecono ostatni rozdziat pracy.



2. Opis eksperymentu w zakresie bada whasciwosci termomechanicznych
materiatdw z pamiecia ksztattu

W rozdziale ogodlnie przedstawiono stopy z pgmi ksztaltu, a w szczegolba
scharakteryzowano badane w rozprawie stopy tytaniklem. Zamieszczono wyniki bala
DSC oraz mikrostruktury tego materiatu. Opisanoneteasko pomiarowe i zastosowan
metodyk badawca. Oméwiono maliwosci stosowanej aparatury badav podczerwieni

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

Obecnie w skali przemystowej wykorzystuje sitasciwosci pameci ksztattu
wystepujace w stopach tych metali, wytwarzanych na bazie:

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

e niklu z tytanem oraz innymi dodatkami, np. Ni-Ti;Adi-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 materiatlarpamécia ksztattu
sa stopy tytanu z niklem, badane takwv ramach niniejszej pracy. Wiele z sdavosci
tych stopow zostato odkrytych stosunkowo niedawrm, przemiandR fazy, wptyw
obrébki termomechanicznej na \dawosci funkcjonalne, wpltyw dodatkowych
sktadnikéw na temperattiprzemiany martenzytycznej, a niektore, np. wkashgetli
histerezy g ciagle tematem prac prowadzonych w wjogch grodkach naukowych.
Istnieje grupa stopdw posiadaych tzw. magnetycznpamk¢ ksztattu, w ktérych
przemiana martenzytyczna aktywowana jest polem stgganym (czstotliwos¢
cyklu pracy mae by wyzsza). Atrakcyjnymi materialami as kompozyty
zawierajce SMA (wykorzystywane np. jako materialy tlaee drgania) oraz tzw.
heterostruktury, w ktérych SMA wygtuja w postaci cienkich warstw i stanawip.
mikroaktuatory w systemach mikroelektromechanichnfdEMS).
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Aczkolwiek taasze i tatwiej obrabialneasstopy na bazie np. miedzi, to TiNi
obejmup okoto 90% wszystkich zastosoiivatopow z pangcia ksztattu. Wynika to ze
szczegOlnie korzystnych wieiwosci stopu TiNi, czsto o strukturze intermetalicznej,
posiadajcego w sktadzie chemicznym po okoto 50% tytanwkiuniprzy czym nawet
niewielka przewaga ktéregaktadnika radykalnie wptywa na zmigwitasciwosci.

O szczegOlnej popularsd tych stopow decyduajnastpujace czynniki:

1. TiNi SMA wykazuja najlepsze whasrioi pamkci ksztattu i superspeystaici
w znacznym zakresie - do 8% odksztatcenia. W zakRefazy (ponkej 1%),
mozliwe jest bezpieczne otrzymanie nawet kilku milianéykli obciazenia.

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 mikrodetr

3. TiNi SMA to materialy odporne na kore@zjco umdaliwia stosowanie ich
réwniez w agresywnych chemicznigodowiskach, np. w wodzie morskiej, a
takze w organizmie cziowieka jako implanty, aczkolwiek wzgtdu na
obecnac¢ niklu jego biozgodnét jest chgle dyskutowana.

4. TiNi  SMA charakteryzyj doskonale wisciwosci  zneczeniowe;
wytrzymatasi¢ podczas eksploatacji w zakresie fazy martenzygjoamynosi
10°, a w zakresidR fazy nawet 10cykli pracy. Ponadto cechuje je wysoka
ciagliwos¢, kowalnag¢, odporngé nascieranie, wibracije, itp.

Produkcja stopéw TiNi z pawrtia ksztattu jest skomplikowana, materiat
wymaga dokfadnie ustalonego sktadu chemicznegutnistole odgrywaj sladowe
nawet ilgci pierwiastkbw dodatkowych, viae jestsciste zachowanie #méw
procesu technologicznego, w szczegétmparametréw obrobki termicznej [64 - 67,
77, 78]. Aktualnie nowoczesne technologie zapewn@jzymywanie wysokiej
jakaosci precyzyjnie wykonanych stopéw TiNi w postacetdnw, cienkich rurek, czy
drutow. W przypadku paskéw i blaszek szekmkodo 50 mm mena uzyska
grubaici w zakresie od 30 mikronéw do 1 mm, a przy szefokpowyzej 130 mm
mozna uzyskéa grubaci powyzej 1 mm [15, 20, 21]. Tego typu wyroby ze stopu
TiNi stosowane s w konstrukcjach czujnikow lub przekaikow. Z kolei rosace
zastosowania przemystowe stwaszajppotrzebowanie na precyzyjnie wykonane
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duze elementy tego stopu, ktérych technologia jeicjes bardziej skomplikowana.
Przez dtugi okres czasu trudno byto uzyskeyroby inne od drutu czy $¢my, co
ograniczato mgiwosci aplikacyjne tych materiatow. Ostatnio w kilkdrodkach,
m.in. na uniwersytecie w Mie w Japonii, opracowarewspotpracy z przemystem
metod: produkcji stopu TiNi z pamcia ksztaltu na bazie technologii proszkow,
pozwalajca na otrzymywanie diych elementow, réwnieo ztazonych ksztattach.

2.1.2. Materiat i prébki - TiNi SMA

W zakresie niniejszej pracy badania swi@dczalne zmian parametréw
mechanicznych i temperatury przeprowadzono na palizlicznych probkach stopu
TiNi z pamkcia ksztattu, wystpujacych w postaci tam, drutéw, rurek i kezkow,
wyprodukowanych przez niezalgych producentow w Japonii i Niemczech.

1. Stop oznaczony TiNi uzyskano w ramach wspotpragyTz Toyota-City. Zostat
on wyprodukowany przez Jajska firme Furukawa Electric Co., w postaci

tasmy 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 pawii ksztattu.
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Na podstawie uzyskanych wykreséw oszacowane, charakterystyczna
temperatura tego stopu 279Ac < 288 K. Z tego materiatu wycinano probki
przeznaczone do batlarozchgania, obcizen cyklicznych, déwiadczer z
wprowadzonymi przystankami podczas abahia i odcizania. Struktug tego
stopu TiNi, otrzymaa po kilku cyklach odksztalcania, przy pakszeniu 200
razy pokazano na rys. 2.2. Przedstawiona strukga stopu jest podobna do
struktur TiNi SMA, uzyskanych w wyniku odksztalcanistarzenia [7, 77].

Rys. 2.2. Struktura stopu TiNi z pagoia ksztattu przy powskszeniu 200 razy.

Na fotografii widoczna jest struktura ziarnista tenitu. Srednia wielk@é
ziaren wynosi 0.012 mmrednie odchylenie standardowe 0.003 mm).

Rys. 2.3. Struktura stopu NiTi SMA przed odksztalean; powekszenie 500 razy.

2. Stop oznaczony NiTi, zakupiony w firmie Memory-MégaGmbH, otrzymano
w postaci walcowanych blach o wymiarach 400 mm »82 x 0.5 mm. Skiad
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chemiczny tego stopu: Ni-55.85wt%Ti-44.12wt%, a rakterystyczna
temperatura®s oznaczajca koniec przemiany austenitycznej, wedtug atestu
firmy wynosi 285 K. Z otrzymanych blach wycinanodpki przeznaczone do
bada scinania oraz rozggania. Na rys. 2.3 przedstawiono fotogsadtruktury
prébki tego stopu przed badaniami, przy pgzeniu 500 razy. Widoczna jest
wyrazna struktura austenityczndrednia wielkd¢ ziaren 0.012, arednie
odchylenie standardowe 0.003.

Stosowane do badabydwa materialy, czyli stopy tytanu z niklem gtrmne w
Japonii i Niemczech, vhia sie nieznacznie skladem chemicznym, lecz ich
temperatural, powyzej ktérej materiat istnieje tylko w fazie austenipest zblzona
i w obydwu przypadkach #mza od temperatury otoczenia. Oznaczadopodczas
odksztalcania w warunkach pokojowych vegsije zjawisko pseudosgtystacsci,
czyli po przejciu stymulowanej odksztalcaniem przemiany martgrezytej wprost
w procesie odagizania samoczynnie zachodzi przemiana odwrotna.

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

| | 100 [ |10
160

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 ptaskicksatatcie
i wymiarach przedstawionych na rys. 2.4: 160 mb® mmx 0.4 mm, o dtugei
czesci roboczej gaugelength GL) 100 mm. Wycinano je z otrzymanych paskéw
blachy o tej szerokmi, co uniemaliwito wykonanie prébek tédeczkowych.

Badania prostegécinania stopu TiNi przeprowadzono dla probek o ddsit i
wymiarach przedstawionych na rys. 2.5. Gagltgch probek wynosita 0.5 mm.

W programie pracy przeprowadzono roOwniebadania rozegania
monokrysztatu stopu z paeeia ksztaltu na bazie miedzi (CuAlBe). Byly to prébki
drutu osrednicy 2 mm i dlugéci bazy pomiarowej 86 mm, otrzymane we Franciji.

2.2. Opis aparatury badawczej

Badania  déwiadczalne przeprowadzono w IPPT na maszynie
wytrzymaitagiciowej o nagpdzie hydraulicznym MTS 858, badania z przystankami
obciazania na maszynie Instron 5867 o ¢@dge mechanicznym, z zastosowaniem
kamery termowizyjnej. Schemat ideowy stanowiska ipoowego przedstawiono na
rys. 2.6. Podczas batlarejestrowano parametry mechaniczne oraz rozkiady
nakzenia promieniowania podczerwonego z powierzchnibkit6é Rozkiady te
rejestrowano za pomackamery termowizyjnej, umitiwiajacej cyfrowy zapis
termogramow, tzn. obrazéw podczerwieni z wysokestotliwoscia do 50 Hz. Taki
zapis pozwala na odtwarzanie obrazéw, obliczamgézatury i przedstawianie jej
w dowolnym czasie w funkcji édych parametrow procesu odksztatcania.

1

SMA SPECIMEN

Q =

o # INFRARED
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3 T &
TESTING MACHINE
Rys. 2.6. Schemat ideowy stanowiska do termomechaytch bada materiatéw z pamcia

ksztaltu w procesie rozgania.
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Stosowano kamerdtugofalows, o zakresie dtugai fali 7.5 - 13 mikrometréw,
oraz wymiarach matrycy 320 240 pikseli. Rozdzielcz0 otrzymanego obrazu
zalezy od odlegtéci pomidzy kames a obiektem badaoraz rodzaju wybranego
obiektywu. W przypadku tych baflaw zalenosci od potrzeby stosowane byly
rézne obiektywy i odlegieci. W wiekszaici prezentowanych wynikéw pomiaréw
odlegtai¢ probka — kamera wynosita okoto 10 cm, zapevigiapzdzielczé¢ obrazu
0.3 mm. Czuté temperaturowa kamery wg instrukciji, w zakresie geratur do
30°C wynosi 0.08 K, doktadrié pomiaru + 2% mierzonego zakresu temperatury. W
pomiarach zalono, ze ze wzgidu na niewielg grubaé probki, jej dobg
przewodné¢ cieplmp oraz jednorodri@ procesu nie ma znagzgo gradientu
temperatury w gib probki, co jest tate potwierdzone w literaturze [52, 55]. W celu
zwiekszenia i ujednorodnienia emisyfod powierzchng probki pokrywano cienk
warstwg sadzy. Ma ona pewien niewielki wptyw na mierzorertaci temperatury
oraz synchronizagjzjawisk, poniewa powoduje pewne przesggie w czasie. Tym
niemniej przyblkamy w ten sposob prébkdo ciala doskonale czarnego, co
zdecydowanie zwksza czutéc i dokladndci pomiaru [55].

ol [
Iy

Rys. 2.7. Fotografia stanowiska do termomechaniznlgada materiatdbw z pamcia

I

ksztaltu w procesie rozgania.
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Badania w IPPT zostaly przeprowadzone w temperatpokojowejT;=295K
(22°C) oraz wilgotnéci powietrza okoto 60%. Odksztatcenie probki rej@stno za
pomoa ekstensometru. Po k@dym pomiarze prébk wygrzewano w komorze
termicznej w temperaturze 140°C w czasie 20 mintokligka bada w podczerwieni
zastosowana do batlstopéw z pamicia ksztattu prezentowanych w niniejszej
pracy zostata wypracowana wagu kilkunastu lat prowadzonych badadznych
metali, stali, stopéw, kompozytéw i polimerow [28;2/3, 75, 79-105]. Fotografi
stanowiska pomiarowego przedstawiono na rys. 2.7.

2.2.1. Omébwienie maliwosci stosowanej kamery termowizyjnej

W prezentowanych wynikach w pracy wykorzystanaznegd maliwosci
stosowanej kamery termowizyjnej Therma CANMM 695 FLIR Co:

1) rejestraci rozktadéw temperatury na powierzchni prébki,

2) pomiarsredniej temperatury z dowolnie wybranego pola pagevierzchni,

3) przebieg zmian temperatury w wybranym punkcie lulikuk punktach

dowolnie umieszczonych na powierzchni probki.

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

a8 6°C

o]
m

T rrr[rrrrrrt
k2 [
[y} [}

23.1°C

Rys. 2.8. Przyktad termogramu, tj. rozkladu tempagana powierzchni prébki stopu TiNi z

pamkcia ksztaltu podczas rozgjania.
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Otrzymane termogramy pozwolity zauayé, ze pasma nowej fazy rozchadz
sie w dwdch, prostopadtych do siebie kierunkach. Ketagc z tych termogramaow,
zmierzono wartét kata, pod jakim rozchodzsie pasma nowej fazy.

Uwzgledniajac emisyjnd¢ prébki, odlegié¢ prébka-kamera oraz temperatur
otoczenia, obliczono waré temperaturysredniej oraz rozklady temperatury na
powierzchni prébki, temperattinszacowano take w miejscu lokalizacji.

Natomiast sredna temperatuy powierzchni prébki obliczano z wybranego
obszaru,takiego samego dla danego rodzaju hada przypadku rozaeigania o
wymiarach 8mm x 60mm, patonego w centralnej egci probki, aby w jak
najwiekszym stopniu zminimalizowawptyw uchwytow oraz otoczenia (rys. 2.9).
Wyznaczon w ten sposokredni zmian temperatury probkdl = T — To), T, - temp.
otoczenia, przyto jako najbardziej miarodajndo ogélnej analizy efektéw spren
termomechanicznych. ¢T zmiare najczsciej przedstawiano w prezentowanych

zaleznosciach zmian temperatury od parametréw mechaniczioycbzasu pomiaru.

3AasC

30

|

iz.anc

Rys. 2.9. Obszar wybrany do obliczagiedniej temperatury probki.

Wyznaczona daviadczalnie ranica wartdci sredniej temperatury prébki oraz
w pamie lokalizacji (rys. 2.8) wynosi okoto 8K.
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2.3. Omoéwienie b¢doéw pomiarowych

Na bhd pomiarbw mechanicznych wplywaj wszelkiego rodzaju
niedopasowania maszyny wytrzymaimwej, ktérych wptyw ograniczano poprzez
ustawianie w miay mazliwosci niewielkiego, aby nie zabur&avynikdw, obcizenia
wstepnego. Maliwy jest takze bhd wynikajacy z niedopasowania uchwytéw, ktory
starano s ograniczy poprzez doktadne mocowanie probki i sprawdzaroprsa
dopasowania przed kdym pomiarem. Istnieje tak pewien kd wynikapcy z
faktu, ze podczas badanej przemiany fazowej, wegsgidndci zlokalizowanej,
rozciaganie przestaje Idyjednoosiowe. Sumaryczny dob pomiaru odksztatcenia
zostat oszacowany na 0.1%, sity okoto 1%.

Z kolei czynniki wptywajce na bid pomiaréw w podczerwieni szacowane w
punkcie 2.2 pozwalajosagna¢ w stosowanym zakresie pomiarowym dokfagino
pomiaru temperatury 0.2 K.

Wartas¢ sumarycznego bllu pomiaru odksztatcenia i temperatury zgle
ponadto od rodzaju eksperymentu, przeprowadzaneggkiesie niniejszej pracy.



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

W rozdziale przedstawiono wyniki wiasnych badiswiadczalnych majcych na celu
zbadanie, czy i w jaki spos6b rodzaj pezgpo sterowania obgianiem prébki, nagzeniem
czy odksztalceniem, wptywa na nukleadj rozwéj przemiany fazowej. Motywagjdo
podjccia niniejszych bada byla rozpowszechniona w wielu publikacjach opina
jednorodnéci przemiany martenzytycznej i odwrotnej w procesizcihgania probek ze
stopu TiNi z pamijcia ksztaltu ze stal predkoscia napkzenia [117], nie znajdafa
potwierdzenia we wepnych wynikach wlasnych bafla[75, 87-90]. Niejednorodroi
przemiany zarejestrowano rownigodczas rozggania monokrysztatlu miedzi CuAlBe.
Przeanalizowano wplyw pdkosci odksztatcenia na rozwdj przemiany oraz chargktgki
mechaniczne i temperaturowe. Pasma zlokalizowangengiany martenzytycznej

przedstawiono w nych technikach rejestracji.

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

W zwiazku z postawionymi celami, zaprojektowano i przeyadzono badania,
a nastpnie poréwnano otrzymane charakterystyki mechaeicraz temperaturowe
stopu TiNi SMA, uzyskane przy sterowaniu stpfedkoscia odksztalcenia oraz sgat
predkoscia napezenia, dla ranych pedkosci odksztalcania. Przyklad krzywych
napezenie-odksztatcenie dla wybranych dwochkdiosci 10%s* oraz 25 MPals
przedstawiono na rys. 3.1. Zmiany odksztatceniamperatury w czasie dla tych
predkosci przedstawiono na rys. 4.10 a, b. Zakresy odkstiéa g troche rézne, ale
jak wynika z rysunku 3.12, zmiana zakresu odksetd& nie ma zasadniczego
wplywu na przebieg przemian fazowych. Na rys. 3.dznaczono punkty
odpowiadajce termogramom przedstawionym na rys. 3.2; numad/ kolejnymi
termogramami odpowiadgjpunktom zaznaczonym na krzywych rys. 3.1. Kolejne
rysunki 3.3-3.5 wyjgniaja, dlaczego do poréwnania wid pod uwag wyniki
uzyskane z tymi pdkosciami odksztalcania. Mianowicie, dla 25 MPaficinek
charakterystyki nagrenie-odksztalcenie w zakresie przemiany martenzygjgest
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rébwnolegly do odcinka odpowiadaego tej przemianie przy sterowaniu
odksztalceniem z pdkoscia 10%s* (rys. 3.3), czego ju nie stwierdza si dla
przemiany odwrotnej (rys. 3.4a) a tym bardziej olaych pedkosci (rys. 3.5).
Pewne rozbienasci wystepuja przy porownaniu mdkosci odksztatcenia (rys. 3.4b).

Na rysunku 3.2 przedstawiono 15 termogramow otroymla przy ranych
wartdsciach odksztalcenia, takich samych przy sterowaadksztalceniem i
napezeniem. Ich wartéci opisano na termogramach. Po lewej stronie uroEsmo
termogramy obrazage zmiany temperatury prébki obzanej i odcizanej przy
predkasci 102%s?, po prawej przy statej pdkosci napezenia 25 MPa/s.

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. 32,
odniesieniu do wartai odksztatca rys. 3.1, pozwalajnasledzenie tych procesow.
Dynamike efektéw lokalizacji przemiany martenzytycznej wgtré odwrotnej w
prébce oddajfilmy, na ktérych zarejestrowano zmiany rozktadi@mperatury.
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Rys. 3.1. Charakterystyki nagenie-odksztalcenie stopu TiNi SMA dla stategqiosci
napezenia 25 MPa/s oraz stalejeplkoici odksztalcenia 18s%; punkty zaznaczone na

krzywych odpowiadaj kolejnym termogramom na rys. 3.2.
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€= const. G = const.

Termogramy otrzymane w punktach 1, 2, 3, 4 rysunkiB.1
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Rys. 3.2. Termogramy uzyskane podczas pmzsiia stopu TiNi  odpowiadgie
odksztatceniom zaznaczonym kolejnymi punktami naywsych o(s) — rys. 3.1; po lewej
stronie termogramy otrzymane przy statejdhosci odksztalcenia: = 10°s?, po prawej —

przy statej pgdkosci napezeniac = 25 MPals.

Przed rozciganiem obrazy termiczne probels sv miar jednorodne, np.
niewielkie zaktocenia na termogramie po prawejrsgowynikap tylko z odbé
promieniowania otoczenia przy jeszcze nie saprej prébce. W poatkowym
zakresie rozeigania, po odksztalcaniu czysto egystym, w okresie wzrostu
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napezenia & do osigniecia lokalnego maksimum (rys. 3.1), temperatura kiréb
nieznacznie wzrasta, aczkolwiek jej obraz termicgoyostaje jednorodny (rys. 3.2
(2) i 3.2 (3)), coswiadczy o tym,ze makroskopowo proces odksztatcenia
(przemiany) jest jednorodny. Prawdopodobnie, jastntakroskopowy przejaw
pocatkbw przemiany martenzytycznej, inicjowanej w mdtycobszarach
pojedynczych ziaren o sprzyjapj orientacji do kierunku rozgjania. Statystyczny
rozktad tych ziaren jest do6 réwnomierny i dlatego obserwowany peiesk
przemiany jest makroskopowo jednorodny.

800 —----omoooooqenoo ——
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Rys. 3.3. Charakterystyki nagenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA dla stalejgitosci
napkzenia 25MPa/s oraz odksztalcenia’¢§ kryterium wyboru tych prdkosci deformagii.

Przy odksztalceniu rzeczywistym = 0.013, odpowiadagym lokalnemu
maksimum napzenia, na obydwu termogramach pojawig gasmo wyszej
temperaturydwiadczice o rozpocgiu w tych obszarach zlokalizowanej przemiany
martenzytycznej; rys. 3.2 (4). Obserwowane pasmiosjderowane podakem okoto
48° do kierunku rozagania. Oszacowange r&znica temperatur porilzy pasmem
a préblky dochodzi do 8K, przy czym w prébce odksztatcarejsia predkoscia
napezenia jest ona nieco 1sza. Wydaje 8i ze przyczym nizszego przyrostu
temperatury w probkach odksztatcanych p¥zy const. jest wikszy odptyw ciepta
w pocatkowym zakresie odksztalcenia przysiej pedkosci odksztalcania w tym



32

obszarze, (rys. 3.4 a, b).
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Rys. 3.4. a) Zmiany odksztatcenia w funkcji czasazd) zalenos¢ predkosci odksztatcania

w funkcji odksztatcenia probki rozgianej 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 rdegie, a
pézniej rozwijapce s¢ w kierunku prawie prostopadtym do pasm pkawych;
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. Poréwnanie zmian odksztalcenia w funkgfiasu dla rénych pedkosci

odksztalcania: a) 18 i 12.5 MPa/s, b) 185" i 75 MPa/s, c)18s* i 75 MPa/s.

Na szczegllp uwag podczas procesu zastugugrmogramy nr (8), na ktorych
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wida¢, ze pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznégrijodo uchwytéw
prébki. Sygnalizuj one bardzo way etap przemiany martenzytycznej. Od tej
chwili zachodzi ona makroskopowo coraz bardziepggddnie, a wydzielanie ciepta
Z kolei odbywa si jeszcze bardziej intensywnie, co znajduje¢aiidzwierciedlenie
w przebiegach charakterystyk mechanicznych i teatpeswych. Mianowicie,
krzywe odksztatcenie-nagrenie o(¢), ktére dotychczas miaty falisty przebieg,
podobny do wysfpujacych podczas zarejestrowanych w stalach pasm Lédgds
52, 71, 117] staj sie bardziej gtadkie, natomiast ichitknachylenia zdecydowanie
wzrasta. Wysfpuje wiec na tym etapie odksztatcenia isdguz zaawansowanej
przemiany martenzytycznej pewien punkt przeigi (rys. 3.1). Podobne wnioski, z
zarysowanym punktem przegia whcznie, nasuwaj sie takze z obserwacji
charakterystyk temperaturowych, (rys. 3.6, 3.7)-927. Nastpnie, dla jeszcze
bardziej zaawansowanego odksztalcenia i przemiangwiej, obraz termiczny tych
pasm w wyniku przeptywu ciepta stajec storaz bardziej rozmyty, przy czym
srednia temperatura probki intensywnie wzrasta. Ruodec zakresu odksztatcenia,
przyrost temperatury w pasmach przemiany fazowej mhdbki rozciganej zé&
=10%s" dochodzi do 29 K (rys. 3.8), podobnie pézy= 25 MPa/s (rys. 3.9).

Jak wynika z analizy wynikoéw otrzymanych charakstyit mechanicznych
oraz zmian temperatury, nie mma stwierdzi wyraznych jakdéciowych r&nic w
przebiegach martenzytycznej przemiany fazowej obezchganych ze stat
predkoscia odksztatcenia oraz stapredkoscia napezenia. Przemiana ta rozpoczyna
sie przy tej samej wartmi odksztalcenia, a jej przebieg, czyli rozwdj pasm
przemiany odbywa siw podobny sposéb. Pewneznice szerokéci obrazow
termicznych rejestrowanych pasm wynikaaczej z ranej predkosci odksztatcenia
w tym zakresie rozggania, co ilustruj wykresy przedstawione na rysunku 3.4.

W pocatkowym etapie odarania (rys. 3.1, 3.2, termogramy (11) - (15)), po
przegciu zakresu sprystego ranice obrazow termicznych prébek odksztalcanych
stah predkoscia napezenia oraz odksztatcenia nie snacace — rys. 3.2 (11). Na
przyktad prébka przyc= const. ma nieco néz temperatuy oraz doktadniej
zarysowane pasma przemiany odwrotnejzriRée te staj sie bardziej wyrane w
dalszym etapie odgtania; rys. 3.2, termogramy (12) - (14).
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W prébkach odeizanych ze stat predkoscia odksztatlcenia najwksze spadki
temperatury obserwuje esiw srodkowej czsci probki, w pasmach przemiany
odwrotnej. Pasma przemiany odwrotngpgskie i bardzo liczne. Temperatura tych
obszaréw prébki na Keu odcizania spada pomej pocatkowej, rys. 3.2 (15), 3.6.
Najwickszy spadek temperatury w centralnejsck prébki wynika w tym przypadku
zarbwno z symetrii procesu - to tu zelyz pojawia® sie pasma, jak réwnie
ograniczonego zakresu odksztatcenia, w tym przypgdkizej maksymalnego (rys.
3.1). Mazna wic wnioskowd, ze w centralnej agci probki proces przemiany
martenzytycznej, a w zaiku z tym take odwrotnej, jest w przypadku sterowania
stah predkoscia odksztatcenia bardziej zaawansowany.

Natomiast w prébkach odgianych ze statpredkaoscia napezenia najweksze
spadki temperatury obserwuje $iiz przy szczkach maszyny wytrzymasgoiowej,
skad tez zaczyna rozwijéa sie przemiana odwrotna; rys. 3.2 (12) - 3.2 (14). Rasm
przemiany w tym przypadkuasznacznie szersze i mniej liczne. W omawianym
tescie temperatura w tych pasmach spada o okolo 7Kizeprtemperatury
pocatkowej prébki; rys. 3.2 (15). W testach przeprovadzch z nisz predkoscia
napezenia, obserwowano obwginie s¢ temperatury dochodeze do 10K poriej
pocatkowej temperatury prébki (otoczenia).

Obserwowane pewne mdice w stosunku do sterowania stgdredkoscia
odksztalcenia wynikajz faktu,ze przy sterowaniu stajpredkoscia napezenia czas
procesu do uzyskania danej wadicodksztatcenia jest znacznie ziay. Wynika to
zarowno z obserwacji filmu z pomiaréw jak réwhnie rys. 3.4. Czynnik czasowy
powoduje take, ze wyzsze spadki temperatury probki po pomiarze stwierdzatia
nizszych pedkosci odksztatcenia, czyli gdy warunki pomiaru zasadaiodbiegaj
od adiabatycznych i na ostateczny wynik zdecydowaplyw ma odptyw ciepta.

Pierwsze pasma zlokalizowanej przemiany fazowej olgydwu rodzajow
sterowania rejestrowano zazwyczaj w centralnegjsaizprobki. Jest to istotne,
poniewa w wynikach jednych z pierwszyctbadan lokalizacji przemiany
martenzytycznej, opublikowanych w pracach [114,]11dkalizacja rozpoczynata
sie W czsci chwytowej probki. Byly to bardzo mate prébki ptyw zgniotu czsci
chwytowej mogt mié wptyw na taki przebieg przemiany.
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Rys. 3.6. Napzenie i zmianysredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z paoi ksztatu

obcizanej ze statpredkoicia odksztatcania 18s™.
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Rys. 3.7. Napzenie i zmianysredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z paoi ksztatu
obciazanej ze statpredkoscia napezenia 25 MPals.

W wyniku doktadnych obserwacji przeprowadzonychraktie licznych bada
prowadzonych zaréwno w IPPT jak rowhigv AIT w Japonii, stwierdzonoze
zlokalizowana przemiana fazowa na dziewiczej, tmn. zaden sposéb nie
odksztalcanej poprzednio oraz, co niezwyklezimega symetrycznie zamocowanej,
tzn. zadinigtej z © samy sita na obydwu uchwytach, prébce, zaczyna si
symetrycznie w agci centralnej. Lokalizacja przemiany w ¢zi chwytowej
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rozwija sk wéwczas, gdy w danym uchwycie prébka zostata ndmisnieta.
Natomiast w przypadku prébki z pegvhistora obchzenia, proces zlokalizowanej
przemiany ma ¢sto miejsce w pobtu uchwytu lub w innym, dowolnym miejscu
prébki, w ktérym lokalnie zaistniaty ku temu warin®bserwacje te potwierdzono
podczas kolejnej serii baglgprzeprowadzonych na prébkach TiNi SMA poddanych
odksztalceniom w badaniach poprzednich. Takie zaaah@ wynika z kumulaciji
pewnych defektow, nagren i odksztatcé rezydualnych w tych prébkach podczas
kolejnych cykli obcizania i odcizania, pomimo ich d& poprawnie
zarejestrowanej pseudospystaici, oraz powrotu do poprzedniego ksztattu i
wymiaréw podczas phiejszego wygrzewania w temperaturze pasyy.

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

Na podstawie zmiansredniej temperatury powierzchni probki na
wnioskowa& o makroskopowym przebiegu zjawisk zachmyzh podczas przemian
fazowych indukowanych nagreniem, a take o wpltywie ra@nych czynnikow na te
procesy (rys. 3.1 - 3.7). Jednak w przypadku, g@wiska inicjacji i rozwoju
przemian fazowych majniejednorodny charakter, zmiany temperatirgdniej nie
charakteryzyj zjawisk, ktore rozwijaj sie lokalnie. Skorzystano wt z innych
mozliwosci stosowanej kamery termowizyjnej, tj. zmiany temrgiury w wybranym
punkcie powierzchni probki. Przebiegi zmian tempesaw punkcie poléonym w
centralnej casci prébki, w pamie inicjacji przemiany fazowej, oznaczone
symbolem AT,, przedstawiono w funkcji odksztatcenia na rys. 3.83.9,
odpowiednio dla obydwu przypadkéw. Na tych samygsunkach przedstawiono
zmiany srednich wartéci temperatury i naggenia uzyskane podczas ab@nia i
odcigzania prébki w zakresie przemian fazowych, odpowjigma termogramom
pokazanym na rys. 3.2. Jak wynika z tych rysunlksdednia temperatura probKir
po przekroczeniu sprystego etapu odksztatcenigzrasta. Wzrost ten jest nieco
zahamowany w obszarze, w ktérym pasma martenzygycareemiany fazowej
dochodz do czsci chwytowej probki, tzn. rozwijajsie na catej jej diugéxi, rys.
3.2 (8). Odpowiada to przegiu charakterystyki mechanicznej i temperaturowe;j.
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etapow przemiany: MT1 jednorodny, MT2 niejednorqdvif 3 prawie jednorodny.
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Rys. 3.9. Naprzenie i zmianysredniej temperatury probki ze stopu TiNi z paci ksztattu

odksztalcanej przy statejqutkosci napezeniac= 25 MPa/sAT — srednia temperatura probki,
AT, — temperatura w punkcie inicjacji zlokalizowaneggmiany fazowej; wyszczegdlnienie

trzech etapow przemiany: MT1 jednorodny, MT2 nie@adny, MT3 prawie jednorodny.
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Przy odcizaniu, srednia temperatura probki spada @o miejsca przegcia
krzywej o(¢), co odpowiada odksztalceniu, przy ktérym podczasgcifgania
pojawiap Sie pierwsze pasma przemiany martenzytycznej. \ickarym etapie,
odcigzania spezystego, zmiany temperatugyedniej a niezauwaalne.

Temperatura mierzona w punkcie zaznaczonym w migjsicjacji przemiany
martenzytyczneyT, (rys. 3.8, 3.9) rénie od pocatku rozchgania, podobnie jak
temperaturdrednia, gdy jest to etap odksztatcania jednorodnego. Podcugad;ji
przemiany zlokalizowanej naguje gwattowny skok temperatury. Ngstie, na
zarejestrowane zmiany temperatury w punkcie ma wphzesuwanie giprobki w
miare rozcagania wzgtdem tego wybranego punktu, poniesyaunkt rejestracii jest
nieruchomy. Jego temperatura nie wzrastazgésmo przemiany przesuwa.$Po
zakaczeniu odksztatcenia niejednorodnego, szanego z rozwojem pasm
przemiany zlokalizowanej, temperatura w wybranymklgie zmienia s podobnie
jak srednia temperatura prébki, cha nieco wysz wartasé.

W przypadku rozeigania ze statpredkoscia napezenia, szybszy wzrostedniej
temperatury nagpuje take w czasie pojawianiaesipasm przemiany. Wysgtuje
réwniez przegecie na krzywep T, gdy pasma pojawiajsie na catej dtuggci probki.
Maksymalny przyrosgéredniej temperatury prébki podczas ragginia wynosi 29K,
Z& jej spadek podczas odeania przekracza 6K. Skok temperatury w punkcie
pojawienia si pierwszego pasma przemiany wyngasz 6K, jest nkszy niz przy
sterowaniu odksztatceniem.

Przy odcazaniu zmiany temperatury w punkcie siemal identyczne jak
temperatury sredniej, & do odksztatcenia odpowiadaggo inicjacji, podczas
rozciagania, zlokalizowanej przemiany martenzytycznegyPtym odksztalceniu
nastpuje gwattowny spadek temperatury o okoto 4 K, stapsie niewielki wzrost
spowodowany przeptywem cieptagsigdnich obszardéw.

Podsumowujc analiz termograméw oraz charakterystyk mechanicznych i
temperaturowych stwierdzonoze zjawiska zachodze podczas przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej przy statejedkosci napezenia maj
jakosciowo podobny przebieg, jak przy stateggikosci odksztalcenia. Potwierdzaj
to przedstawione na rys. 3.6 oraz rys. 3.7zekei zmian napgzenia orazredniej
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temperatury prébki. W obydwu przypadkach wepsije przegicie na krzyweyT na
etapie, gdy pasma te pojawidic na calej dtugéci probki; aczkolwiek wydaje sj
ze przegicie to pojawia s przy nieco mniejszym odksztatceniu dlastu ze stat
predkoscia napezenia w poréwnaniu ze stapredkoscia odksztalcenia. Mk to
wynikat z faktu, ze w przypadku przemiany martenzytycznej przy sterow
napezeniem po nukleacji w g#ci centralnej pasma nowej fazy twaersie w
réznych miejscach prébki, a nie tylko rozwiagic ze zlokalizowanego obszaru
Nalezy takze zwréct uwag na trocle inng predkos¢ odksztatcenia i wynikaga
stad nizsz $redni temperatug probki. Jak wynika z rys. 3.4, tylko w patkowym
etapie przemiany pdkaosci odksztatceniaaszblizone.
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Rys. 3.10. Zalenoici napezenia oraz zmian temperatury w funkcji odksztalcestépu TiNi
SMA przy sterowaniu stat predkoscia a) odksztatcenia, b) ohgenia; AT — $rednia

temperatura probky T, — temperatura w punkcie inicjacji zlokalizowaneggmiany.

Whnioskowania na temat analogii oraz niewielkichnié pomedzy przebiegiem
przemiany fazowej przy sterowaniu odksztatceniembciazeniem potwierdzaj
takze otrzymane charakterystyki zmiany temperatérgdniej oraz w punkcie,
przedstawione w funkcji czasu (rys. 3.10 a, b). ketwiek, przy stalej prdkosci
napkzenia obserwuje sitroche mniejsze ranice pomgdzy tak zarejestrowanymi
zmianami temperatury, czyli proces jest nieco hajgednorodny (rys. 3.9, 3.10 b).
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3.1.2. Etapy przemiany martenzytycznej wyszczegolmie na podstawie bada
charakterystyk mechanicznych i temperaturowych TiNiSMA

Charakterystyki zmian nagrenia oraz zmian temperatur§redniej i w
punkcie przedstawione w funkcji odksztatcenia ra B8 - 3.9 pozwalajwyrdznic
w stopie TiNi SMA trzy etapy przemiany fazowej, ibkdbwanej odksztatlceniem:

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

2) MZ2-okres niejednorodny, zwdany z inicjaci pasm zlokalizowanej
martenzytycznej przemiany fazowej, charakteryzyj sie falujgcym
przebiegiem nageenia i niejednorodnym wzrostem temperatury,

3) MS3-okres zaawansowanej przemiany martenzytyczhejakteryzujcy si
dynamicznym, ale ju zdecydowanie bardziej jednorodnym, wzrostem
napezenia i temperatury prébki.
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Rys. 3.11. Zalenos¢ sredniej temperatury probek ze stopu TiNi z paoiai ksztattu
odksztatcanych ze stapredkoscia odksztatceniai( = 10°s?) i napezenia ¢ = 25 MPa/s).
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Na rysunku 3.11 przedstawiono efekty spenia termomechanicznego, czyli
zaleznosci AT (o) otrzymane dla prébek stopu TiNi z paoii ksztaltu obcizanych i
odcigzanych ze stat predkoscia odksztatcenia I85! oraz napgzenia 25 MPals.
Zaleznosci te w obydwu przypadkach mgpodobny przebieg.

Przy napg¢zeniu okoto 300 MPa zaczyna nieznacznie wztasteednia
temperatura obydwu prébek, éwiadczy o tym,ze po zakéaczeniu etapu czysto
sprezystego odksztalcenia zapatimwanie | etapu przemiany odbywae s
obydwu przypadkach przy tym samym poziomie nzgmia. Nastpnie w obydwu
przypadkach obserwujeesknaczny i gwalttowny wzrost temperatury przy statym
poziome namzenia, aczkolwiek przy pgzej wartéci napezenia przy sterowaniu
napezeniem. Warté¢ tego skoku wynosi okoto 8K przy sterowaniu odkkkaaiem,
troche mniej przy sterowaniu nagteniem. Jest to Il etap - inicjacji i rozwoju pasm
zlokalizowanej przemiany. Nagihie temperatura obydwu préobek wzrasta o okoto
15 K przy pewnym wzriie napezenia. Odpowiada to lll etapowi, wowczas ju
dos¢ jednorodnej, aczkolwiek nadal intensywnie rozviigaj sk przemiany.

Podczas odgiania obserwuje sispadek temperatury wraz ze zmniejszaniem
sie napezenia, pocatkowo powolny a pgniej znacznie szybszy i niemal liniowy,
Zwiazany z odcizaniem spgzystym, a nagpnie z przemiagodwrotry. W ostatnim
etapie naspuje zahamowanie spadku temperatury probki i dioc&oodcazania
pozostaje ona niemal na staltym poziomie. Etap zahamia spadku temperatury
przy odcazaniu wystpuje w probce rozgganej ze statpredkoscia odksztatcenia
przy wyzszym napgzeniu niz w probce rozaiganej ze statpredkoscia hapezenia.

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

W wiekszaci rozwigzan stosowanych czujnikow i przekakow istotna jest
zarOwno niezawodngo, jak rownie szybkdé skutecznego zadziatania danego
ukladu z elementem ze stopu z pecti ksztaltu.

Zbadanie wplywu mdkosci odksztatcania na charakterystyki mechaniczne i
temperaturowe przy sterowaniu egkoscia napezenia oraz pdkaoscia
odksztalcania jest celem dwiadczédr opisanych w niniejszym podrozdziale.
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Sprawdzono ponadto, czy zmiana zakresu odksztalcamsadniczo wplywa na
charakterystyki mechaniczne i temperaturowe stofilZ pamkcia ksztattu.

3.2.1. Wplyw zakresu odksztalcenia na charakteryskf mechaniczne

Na rysunku 3.12 przedstawiono wyniki badania wphyzalkresu odksztatcenia
na przebieg krzywef(e) podczas przemiany martenzytycznej wprost i odvajotn
Zaleznoici te uzyskano przy takiej samejgkaici odksztalcenia, rownej 5x£6?.
Jak wynika z krzywych prezentowanych na tym rysuynkakres rozeigania w
niewielkim stopniu wptywa na jakoiowy przebieg charakterystyie). Wartaci
napezenia i odksztatcenia, dla ktérych zachodzi przemianartenzytyczna i
odwrotna zasadniczo nie zadeod zakresu rozafjania. Wraz ze wzrostem zakresu
rozciagania zwgksza s¢ natomiast zakres odksztafceezydualnych.
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Rys. 3.12. Charakterystyki napenie-odksztalcenie stopu TiNi z pawia ksztaltu dla

predkaici odksztatcenia 5x1%* przy réznych zakresach rozmania.

Charakterysty& uzyskam dla maksymalnego zakresu zachodzenia przemiany
martenzytycznej nazywaespetla graniczma, natomiast otrzymane dla mniejszego
zakresu odksztatcenia -effami wewretrznymi. Dla ograniczanego zakresu
przemiany martenzytycznej odpowiednio modyfikuje $ivzrasta) poziom, na
ktérym zachodzi przemiana odwrotna. W przypadkdicykych obcizen w petlach,
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pocatek tej przemiany odpowiednio zmieniae siwedrujac” po ,przekatnej”
taczacej pocatek przemiany martenzytycznej z patikiem przemiany odwrotnej,
otrzymanymi dla gtli granicznej [65].

3.2.2. Wplyw predkosci odksztatcenia na zmiany napgzenia i temperatury

W klasycznych krzywych obrazigych zjawisko pseudosgtystasci w stopach
Z pamkcia ksztattu, uzyskiwanych przy bardzo matyckdiosciach odksztatcenia,
odcinki wykresuo(¢) odpowiadajce przemianie martenzytycznej i odwrotnej s
niemal réwnolegte do osi nagienia (patrz rozdziat 1). Jakzwspominano, przy
odksztalceniach w zakresie quasistatycznychdiméci odksztalcenia, podczas
przemiany martenzytycznej negtije wydzielanie si ciepta powodujc wzrost
temperatury prébki dochogy do 40 K (rys. 3.13).
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Rys. 3.13. Zmiany nagtenia isredniej temperatury w funkcji odksztatcenia préb&istopu

TiNi z pamkcia ksztattu przy prdkosci odksztatcania 18™.

Zmiany temperatury stopu z patia ksztattu powodw z kolei wzrost
napezenia prébki podczas tej przemiany. W zakiu z tym zmienia sinachylenie
krzywej o(¢). Im wyzsza pedkos¢ odksztalcenia, tym wksze nachylenie
charakterystyki napeenie-odksztalcenie, obserwowane podczas przemiany
martenzytycznej. Efekty takie rejestrujemy zarowmowzy odksztatcaniu z
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utrzymaniem statej pdkosci odksztalcenia (rys. 3.6, 3.13), jak réwnistale]
predkosci napezenia (rys. 3.7, 3.14, 3.15). Podobne zmiany chargktyk,
dziatapce w przeciwnym kierunku, aczkolwiekzwie zawsze w tak oczywisty
sposOb, zachodzpodczas przemiany odwrotne;j.
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Rys. 3.14. Zmiany naptenia isredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z paci ksztattu
odksztatcanej przy statejqakosci napezeniac = 12.5 MPal/s.
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Rys. 3.15. Zmiany naptenia isredniej temperatury prébki ze stopu TiNi z pacin ksztatu

odksztatcanej przy statejqatkosci napezeniac = 75 MPals.



45

Np. przy pedkosci napezenia 75 MPa/s przemianie martenzytycznej towakgysz
znacace przyrosty temperatury, dochade w kacu zakresu do 30K, a przemianie
odwrotnej jej spadek. Tak de zmiany temperatury powodug 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 pawin ksztattu dla stalej
predkaici napezenia 75 MPal/s i statej guikasci odksztatcenia 5x 18T,

Dla poréwnania przebiegu charakterystyk mechanidzmyrzy sterowaniu stat
predkoscia napezenia oraz pgdkoscia odksztalcenia dla innych ¢utkosci, na
kolejnym rysunku pokazano charakterystyi&(c) uzyskam dla stalej pgdkosci
odksztalcenia 5x1t* oraz statej prdkosci 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 g hizsze.

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 #aic w ksztalcie charakterystyk(e). Natomiast
wartdci napezenia przy odeizaniu, tzn. w zakresie przemiany odwrotnej przy
sterowaniu nageeniem g nizsze. Podobne #aice wielkaci petli histerezy przy
sterowaniu odksztatceniem i napeniem obserwuje siwe wszystkich pomiarach.
Inne wartdci napezenia przy odcizaniu wynikaj z r&znej i niejednakowej, esto
nizszej pedkosci odksztatcenia przy sterowaniu nggemiem (patrz rys. 3.4, 3.5).
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Oszacowanie  wplywu pdkosci  odksztatcenia na  charakterystyki
termo-mechaniczne oraz rozwoj przemiany fazowepkirétopu z pangicia ksztattu
przeprowadzono przy napujacych pedkosciach:

- przy statej pgdkosci odksztatcenia: 8L0*s?; 5x10°s?, 5x10%s*, 10's?,
- przy statej pgdkasci napezenia: 12.5 MPa/s, 25 MPals, 50 MPa/s, 75 MPals.
Wykresy zbiorcze otrzymanych krzywych napnie-odksztatcenie
przedstawiono na rysunkach 3.17 (a) oraz 3.17Nb)ezy zwrOcié uwag:, ze W
przypadku sterowania gikoscia napezenia wystépuja rézne zakresy rozegania
dla kolejnych pgdkosci obchzania (rys. 3.17 b). Wzrost gutkosci odksztatcenia
powoduje zwikszenie napizenia oraz zwikszenie Kta nachylenia krzywyclh(e)
w zakresie tych przemian. Jest to efektekszonej produkcji ciepta przy vigzych
predkosciach odksztatcenia (pomiar zny do adiabatycznego), a co za tym idzie
szybszego wzrostu temperatury probki. Jak wynikéomest z rys. 3.17b, w
przypadku sterowania nageniem nawet giokrotny wzrost pgdkosci napezenia
powoduje mniej znagzy przyrost napzenia, gldwnie na poatku przemiany.
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Rys. 3.17. Charakterystyki napenie-odksztalcenie stopu TiNi z paieip ksztattu uzyskane
przy a) sterowaniu pdkoscia odksztatcenia dla pdkosci odksztatcenia: 5x 1%, 5x10%7,
5x10%s?, 10's?, oraz b) sterowaniu pdkoscia napezenia dla pedkosci obcizenia:
12.5 MPal/s, 25 MPal/s, 50 MPal/s, 75 MPal/s.
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Rys. 3.18. Zmiany temperatury w funkcji nejmnia stopu TiNi z pamacia ksztattu
uzyskane przy a) statej qutkosci odksztatcenia: 5x18&?, 5x10%s?, 10%s?, oraz b) statej
predkosci napezenia: 12.5 MPal/s, 25 MPa/s, 50 MPa/s, 75 MPals.

Na rysunkach 3.18 a, b przedstawiono zmiany tengrav funkcji napezenia
dla r@&nych prdkosci odksztatcania badanych probhéK(s). Zarowno z pomiaréw
doswiadczalnych, jak rownieobliczer (patrz rozdziat 4) stwierdzonge w zakresie
odksztalcenia  spgystego zmiany temperatury zwane z  efektem
piezokalorycznymggniezauwaalne.

Jezeli chodzi o badanie lokalizacji przemiany, to pendijac charakterystyki
otrzymane dla rinych pedkoici odksztalcenia, przedstawione na rys. 3.17 oraz
3.18, mana zauwayc¢, ze w przypadku sterowania odksztaticeniem procegam)id
rozwoju zlokalizowanej przemiany martenzytycznegldnay dla rénych pedkosci
odksztalcania zachodzi przy stalym poziomie odksetaa (rys. 3.17a, 3.18a).
Natomiast w przypadku sterowania nggniem, dla wyszych pedkosci
odpowiednio wzrasta stogiewzrostu napgzenia, take w zakresie przemiany
zlokalizowanej (rys. 3.17b, 3.18b). Wynikaasgtwniosek,ze dane zachowanie
wystepuje dla danej wartoi odksztatcenia, zwranego ze stopniem
zaawansowania przemiany, czyli olomego udziatu procentowego fazy
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martenzytycznej w stopie, oznaczonej symbotgpatrz rozdziaty 4, 5).

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

W zakresie odarania temperatura probki spada, najpierw tagodnisvigzku z
wymiamg ciepta z otoczeniem, a naghie bardziej zdecydowanie, poniewjak juz
wspominano, proces przemiany odwrotnej ma charaktdotermiczny, a przemiany
martenzytycznej egzotermiczny [36, 80, 86-92, 99;1Q05, 114, 115, 117].
Niezaleznie od stosowanej gkosci, charakter zmian zateosci AT (o) jest podobny.
Przy wyzszych pedkosciach odksztatcenia przemiana martenzytyczna, gakiez
odwrotha rozpoczyna eii rozwija przy nieco wyszych napgzeniach. Wplyw
predkosci napezenia jest widoczny w zakresie niejednorodnym praemi

Podobnie w przypadku wgzej pedkosci napezenia, przemiana
martenzytyczna rozpoczynaespo 0siagnieCiu wyzszego poziomu nagrenia i
temperatury, a z kolei przemiana odwrotna rozpoazga juz przy wyzszych
napezeniach oraz wjszej temperaturze, czyli wcadej. Po zakéaczeniu
przemiany odwrotnej, temperatura spada, zazwyczapizg¢f temperatury
pocatkowej probki. Maksymalne spadki zarejestrowano dizszych pedkosci
odksztalcenia. Im wisza pedkos¢ odksztatcenia, czyli proces bardziej
adiabatyczny, tym mniejsze spadki temperatury paaadniu. Spadki temperatury
zarejestrowane po zakczeniu przemiany odwrotnej malewiec ze wzrostem
predkosci odksztatcenia, a dla maksymalnej stosowanegdkméci temperatura
prébki po odcizeniu pozostaje powgj temperatury otoczenia.

Wyzsza pedkosé odksztalcenia - patrz rys. 3.13 (83); 3.15 (75 MPa/s)
powoduje znacxe zmiany sredniej temperatury w zakresie przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, a takpewne wygtadzenie krzywej napenia
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oraz temperatury wywotane bezwladoia proceséw cieplnych, oraz krétszy okres
tych niejednorodriei. Oszacowane waroi zmian napgzenia i temperatury,
zwiazanych z przemian martenzytycza wprost i odwrota dla maksymalnych
stosowanych w tych badaniachegkosci podczas rozepania ze stat wartcscia
odksztalcenia oraz nagzenia przedstawiono w Tabeli 3.1.

Tab.3.1. Oszacowane waitdo4 g orazAT przemiany martenzytycznej i odwrotnej

Przemiana martenzyt. Przemiana odwrotna
Ao aT Ao aT

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

Zmiany temperatury w funkcji nagrenia przedstawione na rys. 3.18 a, b
zawieraj ponadto dodatkoav wazna informacg. Mianowicie, niezalenie od
predkosci odksztalcenia, odcinki krzywychdT(s), na etapie zaawansowanej,
jednorodnej przemiany martenzytycznej oraz przeyniaawrotnej, § rownolegte
do siebie lub wgcz sk pokrywap. (W przypadku utrzymywania statejegkosci
odksztalcania stwierdzaespewry réwnolegi@é charakterystykdT(s), nawet w
zakresie niejednorodnym, gdzie przemiana martenzgty zachodzi na ogét dla
statego, aczkolwiek falistego, poziomu ngggnia (rys. 3.18a)). Z tego wynikze w
zakresie zaawansowanej, jednorodnej przemiany nm@hecznej wprost i
odwrotnej, zmiany temperatury odniesione do odpdajigych zmian naggenia g
niezalene od pedkosci odksztatcenia.

Analizujac wykresy przedstawione na rys. 3.18 a, bzmao zauway¢, ze
réownolegte do siebie fragmenty krzywychT(s), oraz przemiany odwrotnejas
odcinkami linii prostej. Mana je wic na tym etapie odksztatcania ogisankcja
liniowa:

A0 =K x AT,
gdzie: 4 0 oznacza zmian napezenia, w zakresie ktorego zachodzi przemiana

martenzytycznaT natomiast oznacza zmiatemperatury w tym zakresie.
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Poniewa z obserwacji charakterystyk przedstawionych na 8¢/48 wynika
ponadto,ze wspoiczynniki nachylenia tych odcinkéw mogie rézni¢, w celu
poréwnania i analizy obliczono ich waftd. Obliczone wartéci wspotczynnikow
pomigdzy napezeniem a zmianami temperatury towarzys¥ przemianie
martenzytycznej wprostky) i odwrotnej k,) podczas rozggania stopu TiNi z
pamkcia ksztaltu z ranymi predkosciami przy sterowaniu odksztatceniem
przedstawiono w tabeli 3.2, a w przypadku steroavaiaipezeniem w tabeli 3.3.

Tab. 3.2. Wartéci wspoétczynnikow pongidzy napezeniem a zmianami temperatury
towarzyszacej przemianom przy sterowaniu gtpredkoscia odksztatcenia

Przemiana martenzytyczna Przemiana odwrotna
£ AO AT kM kM r A0 AT kA kAs’r
5x10% | 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. Wartéci wspotczynnikow pongidzy napezeniem a zmianami temperatury
towarzysacej przemianom przy sterowaniu gtptedkoscia napezenia

Przemiana martenzytyczna Przemiana odwrotna
o A0 | AT Ku Kt sr Ao ar Ka Ka st
12.5 MPa/s | 110, 15 7.3 180 16 11.2
25 MPa/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 s to dane otrzymane z pomiardw, a wiec odczytywanykresow
z pewn, doktadndcia, wartgci wspoétczynnikow s zblizone, a wéc potwierdzaj
rownolegita¢ tych odcinkow, niezalamie od stosowanej gakosci odksztatcenia.
Srednie wartéci tych wspoiczynnikéw obliczone dla przypadku steania
odksztatceniem as nieco nisze od obliczonych dla przypadku sterowania
napkzeniem, ale rgnice te mog wynika¢ takze z bkdéw pomiarowych i
doktadndci odczytu danych z charakterystyk eksperymentdinyc
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W roéwnaniach termodynamicznych, opignjch zjawisko pseudosgtystasci,
wartasci tych wspétczynnikdw, tj. stosunkdédw zmian nggamia do odpowiadagych
im zmian temperatury podczas przemiany martenzyijcanaj istotny sens
fizyczny, co kedzie doktadniej oméwione w rozdziatach 4 i 5 nigijj pracy.

3.2.3. Wplyw predkosci odksztatcenia na warunki lokalizacji przemiany

Przedstawiony ponéj zakres badaprzeprowadzono w temperaturze otoczenia
okoto 25 C (298 K) i wilgotnéci powietrza 90%, w AIT w Japonii. Prébki stopu
TiNi o temperaturzés= 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). Otrzym& charakterystyki
mechaniczne przedstawiono na rys. 3.19, a rozkaudperatury na rys. 3.21 i 3.22.
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Rys. 3.19. Zmiany naptenia probki w funkcji odksztatcenia stopu TiNi SMifa prdkosci
odksztalcenia 1.67x18" oraz 0.5x10s™; AIT.

Uproszczony schemat wigiwosci termomechanicznych pseudogiystcsci
stopu z pamgicia ksztattu ilustruje rys. 3.20: po prawej stroniequstawiono szkic
charakterystyki nageenie-odksztalcenie dla przemiany martenzytycznejostpi
odwrotnej, po lewej wartei zakresow naggenia i temperatury dla tych przemian.
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Rys. 3.20. Schemat weiwosci termomechanicznych pseudasgyistasci SMA.

Na kolejnych rysunkach przedstawiono otrzymanealttarystyki mechaniczne
oraz rozktady 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 mechanicznycmaezono punkty, w
ktorych zarejestrowano prezentowane rozktady teatpgy (termogramy).

Jak wynika z rysunkow 3.21 i 3.22, otrzymano podobozkiady temperatury
jak analizowane poprzednio. Pomimi®, w przypadku prac prowadzonych w AIT
w Japonii korzystano z kamery bada podczerwieni AVIO, zdecydowaniezsiej
klasy, rownie obserwowano i zarejestrowano pasma zlokalizowgnegmiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, f&k rozwijapce s¢ w dwu, prawie
prostopadiych do siebie kierunkach. Otrzymane wyrsk istotne, poniewa
pozwolity potwierdz¢ na prébkach troghinnego stopu z pamtia ksztattu, innej
geometrii i w innych warunkach, badania prowadzen®PT PAN w Warszawie.
Pocatki lokalizacji wystpowaly wprawdzie zazwyczaj w i chwytowej probki,
ale whzalo sg to najcziciej z niesymetrycznym zamocowaniem, f{j.
niejednakowymscisnigciem probki. Podobne wyniki otrzymywano takpodczas
bada prowadzonych w IPPT, na probkach po pewnej histobiciazenia lub
nieprawidtowo zamocowanych, np. niesymetryczaiénigtych w uchwycie.
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Wynikajacy z licznych obserwaciji, aczkolwiek trackvyidealizowany schemat
inicjacji i rozwoju pasm przemian martenzytycznegivrotnej dla niskiej pdkosci
odksztalcenia przedstawiono na rys. 3.23, a dler80tie wyzszej na rys. 3.24.

-  Unloading

Loading -
I-I-

Rys. 3. 23. Schemat rozwoju pasm przemiany fazdmiejowanej w czsci chwytowej

probki dla pedkosci 1.67x10°s™: A faza austenitu; M faza martenzytu.

Unloading

)
LRI v -I-H
)

Rys. 3. 24. Schemat rozwoju pasm przemiany fazamiejowanej w czsci chwytowej

Loading

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

Jak wynika z przeprowadzonych badalla wyzszej pedkosci odksztatcania
procesy przemian fazowych zachaedmrdziej intensywnie i dynamicznie.

3.3. Geometria pasma zlokalizowanej przemiany marteytycznej w TiNi SMA

Podczas rozggania prébek TiNi z paretia ksztattu zarejestrowano pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej rozwigap s¢ w dwoch, prawie prostopadtych
kierunkach. Efekty te przypomirgjozwoj pasm Ludersa w ghikiej stali [52, 114,
117], wystpuja zardwno przy sterowaniu nageniem i odksztatceniem, bywsaj
bardzo wyrane, aczkolwiek s daos¢ trudne do udokumentowania. Pasma te zostaty
zarejestrowane przez auterk zastosowaniem zdych technikach rejestracji (rys.
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3.25) [88]. Na rysunku odpowiednio przedstawiond:lewej strony (a) optyczna
fotografia §ladow pasm przemiany na powierzchni prébki pokrybziarnym
lakierem, (b) optyczna fotografia reliefu pasm pmismy na powierzchni prébki
pokrytej czarnym flamastrem, (c) obraz pasm przayi@azowej w podczerwieni.
Rys. 3.25 (b) wymagat zastosowania specjalnychnikcbéwietlenia i ustawienia
prébki, ktore umaliwity rejestracg wyraznego reliefu pasm, obserwowanych po
obydwu stronach prébki.

Rys. 3.25. Pasma zlokalizowanej przemiany fazowejstapie TiNi SMA w rénych
technikach rejestracji a) optyczna fotografiadow pasm przemiany na powierzchni prébki
pokrytej czarnym lakierem, b) fotografia reliefuspa przemiany na powierzchni probki

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

Otrzymany wyrany relief pasm po obydwu stronach prébki potwierdza
pasma zlokalizowanej przemiany mpajharakter olejosciowy. Tego typu efekty
udato s¢ takze sfotografowé na prébce w uchwytach maszyny wytrzynéatowej
podczas bada prowadzonych w AIT w Japonii z #dymi predkosciami
odksztalcenia (rys. 3.26 a, b).
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Schematyczny szkic wielokrotnie obserwowanych iepatrowanych pasm
zlokalizowanej przemiany fazowej dla prébki w prsieerozcigania przedstawiono

narys. 3.27.

Rys. 3.26. Fotografia pasm zlokalizowanej przemiamayrtenzytycznej na probce TiNi SMA
w uchwytach maszyny przy @ikoici rozchgania: a) 1.67x16s" oraz b) 0.5x18s™; AIT.

GL

|1 \l
< rd

Rys. 3.27. Schematyczny szkic pasm zlokalizowanegmiany fazowej obserwowany

podczas rozgpania prébki ze stopu TiNi z paggia ksztattu.

Jak wynika z przeprowadzonej analizyt,kpod ktérym rozwijaj sic pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej, zaje od warunkéw déwiadczenia, a w
szczegOlnéci od geometrii prébki i parametrow odksztalcer8,[52, 88, 121]. W
warunkach idealnego jednoosiowego ragenia bytby on zbliony do 45.
Poniewa jednak rozklad napten i odksztalcé na pewnym etapie rozgania dla
wzrastajgcego odksztalcenia staje ¢siziozony, stwierdza si odstpstwo od
jednoosiowego schematu, czyli takod kta 45.
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tube strip
Rys. 3. 28. Schemat pasm zlokalizowanej przemiangwej w stopie TiNi SMA,;
Li Z. Q. and Sun Q.PInt. Journal of Plasticity18 (2002) 1481 — 1498; [49].

W przypadku geometrii probek stosowanych w badénpazeprowadzonych w
IPPT kat ten wynosit okoto 48do kierunku osi rozagania. W przypadku badana
podobnym materiale, ale trocinnych wymiarach prébek, prowadzonych w AIT w
Japonii, kgt ten wynosit, w zalenosci od rodzaju déwiadczenia, od 53do 65. Z
kolei w badaniach prowadzonych przez Q.P. Sunamaédysytecie w Hong Kongu,
zarowno dla cienkich paskow jak réwaimikro-rurek TiNi SMA warté¢ tego kta
szacowana wzgtlem osi rozeigania 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 rozkiadéw pol odksztaten

Wybrane termogramy, czyli rozktady temperatury wimane dla okrdonych
wartasci odksztalcenia, czyli pewnych etapow przemianytemzytycznej wprost i
odwrotnej stopu TiNi SMA z rys. 3.2 nalmno na wykres naptenie-odksztatcenie
dla krzywej pseudosptystaici przy & = 10°s'. Dodatkowo umieszczono na
wykresie zmianyredniej temperatury probkAT , co umaliwia analiz inicjacji i
rozwoju efektdéw lokalizacji przemiany fazowej (329 u gory).
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Rys. 3. 29. Makroskopowy przejaw zlokalizowanejgomzany fazowej na prébce TiNi SMA
podczas rozggania: (gora) niejednorodne rozklady temperaturpadczerwieni: badania
autorki; (dét) niejednorodne rozktady pél odkszéatev technice cyfrowej korelacji obrazow,
S. Daly, G. Ravichandran, K. Bhattacharfata Materialia55 (2007) [14].
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Jak zasygnalizowano w rozdziale 1. pracy, badarektyefzlokalizowanej
przemiany martenzytycznej i odwrotnej, prezentowamerdznych technikach
rejestracji na rys. 3.25, potwierdzono w literagyrgtosujc zupetnie ina technile
badawcaz, tj. optyczrm metod in situ cyfrowej korelacji obrazéw pdl odksztafce
(DIC Digital Image Correlation Strain Map Otrzymane ¢ metod, wyniki
lokalizacji przemiany odniesione do charakterystyldchanicznej przedstawiono w
dolnej czsci rys. 3.29 [14], w celu poréwnania z wynikamizytmanymi metosl
bada w podczerwieni. Autorzy tej publikacji, opublikongj w 2007 roku w Acta
Materialia, stosujc meto@d cyfrowej korelacji obrazéw pdl odksztafcew
niektérych przypadkach réwrie zarejestrowali obraz skrzgwanych pasm
lokalizacji przemiany fazowej, rys. 3.30 (z prawtepny). Dla poréwnania, obok, na
tym samym rysunku przedstawiono obraz skomyanych pasm wynikagy z
réznych rozktadow temperatury na powierzchni prébkizgmany w technice bada
w podczerwieni, wielokrotnie prezentowany w tejpiavie.

AT/

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

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

Jak wynika z rysunkéw 3.29 oraz 3.30, obie metodywierdzaj pasma
zlokalizowanej przemiany wprost i odwrotnej. Tedtanibada w podczerwieni
pozwala na bardziej doktaglrwizualizacje tych efektow oraz urmwia ponadto
oszacowanie temperatury prébki.
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3.5. Badania monokrysztatu stopu z pargcia ksztattu - CuAlBe

W programie pracy, w ramach wspotpracy z Frangjzeprowadzono réwnie
badania monokrysztatu stopu z paom ksztattu na bazie miedzi (CuAlBe). Badano
prébki drutu osrednicy 2 mm i bazie pomiarowej 86 mm, reg@ine na maszynie
wytrzymataciowej MTS 858, z prdkaicia 10°s™. Celem pracy byto sprawdzenie
inicjacji i rozwoju przemiany martenzytycznej pogtem jednorodn€ti procesu na
innym niz stop tytanu z niklem materiale z pagiiy ksztattu. Otrzymane w IPPT
PAN wyniki bada termomechanicznych przedstawiono na rysunkach 3.3B.

400 —
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True strain

Rys. 3.31. Charakterystyka napenie-odksztalcenie dla monokrysztatu CuAlBe z paimi
ksztattu: IPPT PAN, wspétpraca z LPMM, UniwersyieMetzu, Francja.

Jak wynika z otrzymanej charakterystyki mechanigznes. 3.31), po zakresie
sprezystym przekraczagym 1% przy napzeniu okoto 220 MPa nagiuje zakres
pseudospzystasci przekraczajcy 20% w kaicu zakresu przy nagreniu 340 MPa,
w polowie ktérego obserwuje esipunkt przegicia charakterystyki. Przemiana
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odwrotna podczas odgiania zaczyna siprzy napézeniu okoto 70 MPa i rozwija
sie ze spadkiem nagitenia do okoto 40 MPa. W przypadku monokrysztatdow z
pamkcia ksztattu wystpuje tak day =zakres przemiany. Po odgeniu
zarejestrowano odksztalcenie rezydualne o Wairtikoto 1 %.

W celu oceny jednorodioi przemiany, korzystag z maliwosci stosowanej
kamery, na osi otrzymanego obrazu prébki ustawi@Bopunktow, dla ktérych
nastpnie zarejestrowano zmiany temperatury w funkcjastz odksztatcania.
Termogram z naniesionymi punktami, w ktérych mie@oemperatur prébki drutu
CuAlBe przedstawiono na rys. 3.32, natomiast oteayenw tych punktach zmiany
napezenia i temperatury prébki w czasie odksztatcanzgstawiono na rys. 3.33.

20

2010

Rys. 3.32. Termogram z naniesionymi punktami, wyt mierzono temperateiprobki;

IPPT PAN, wspotpraca z LPMM, Uniwersytet w Metzuafcja.
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Rys. 3.33. Zmiany naptenia i temperatury podczas roggania monokrysztatu CuAlBe;

IPPT PAN, wspotpraca z LPMM, Uniwersytet w Metzuafcja.

Jak wynika z rys. 3.33, podczas afgeinia i odcizania zarejestrowano
zréznicowane przebiegi zmian temperatury dla poszcmgghl punktow
pomiarowych umieszczonych wzdtprobki monokrysztatu CuAlB&Swiadczy to o
przebiegu pasma zlokalizowanej martenzytycznej miary fazowej wprost i
odwrotnej. Przy czym zmierzone waito srednich przyrostéw temperatury
Zwiazane z egzotermicznprzemiama martenzytyczs, towarzyszce rozciganiu
tego monokrysztalu dochogzdo 7K, natomiast spadki temperatury zzgine z
endotermicza przemiana odwrotnprzekraczaj -2K.
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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 jakosciowo podobny przebieg zaréwno przy rameniu probki ze stat
predkoscia napezenia jak rownie odksztatcenia. Podczas obp@nia przy
sterowaniu nageeniem obserwuje sinieco szersgpetle histerezy zatnosci o(e),
co wynika z niejednakowej gilkosci odksztatcenia, szczegolnie podczas gauiia,
oraz nieco innego przebiegu inicjacji oraz rozwgfism przemiany odwrotnej.

Pewne ranice, aczkolwiek niewielkie, zaobserwowane podcbasa przy
sterowania stat predkoscia napezenia i odksztatcenia w charakterze inicjacji i
rozwoju obserwowanych efektow lokalizacji przemianypartenzytycznej i
odwrotnej, wynikajg przede wszystkim z niejednakoweje@kosci odksztatcenia
oraz dhiszego czasu ohgiania i odcizania w przypadku sterowania neg@niem,
czyli takze innymi warunkami odprowadzania ciepta.

Proces przemiany martenzytycznej wprost ma charaktgotermiczny, a
przemiany odwrotnej endotermiczny. Zmiany tempeagattowarzysace tym
procesom zale od pedkosci odksztatcenia i dochodzdo 40K dla maksymalnej,
stosowanej w tych badaniackegkosci odksztatcenia.

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

Na podstawie analizy otrzymanych charakterystyk haacznych i
temperaturowych, otrzymanych podczas rggania probek z pariia ksztattu,
przebieg martenzytycznej przemiany fazowej stymalogy napgzeniem mana
podziel¢ na trzy etapy:

* | okres — jednorodny; charakteryzay sk jednorodnym i stosunkowo

niewielkim przyrostem temperatury, wynikagj z makroskopowo
jednorodnego chocta mikroskopowo zlokalizowanego odksztalcenia,



65
wywotanego ranymi czynnikami: np. biniakowaniem, elementarf-fazy,
a take powstawaniem pierwszych plytek martenzytu, ktiiejuja sie
wewntrz przypadkowo rozimnych ziaren o korzystnej orientacji do
kierunku odksztatcenia,

* |l okres — niejednorodny; zlokalizowanej przemianyartenzytycznej,
makroskopowo objawiagej st w postaci cienkich pasm, podobnych do
pasm Lidersa, ktére w procesie rageinia rozwijag Sie w miar
obcigzania w dwoch, prawie prostopadtych do siebie kikagh, zaréwno
przy sterowaniu stat predkoscia odksztatcenia jak rownte napezenia,
podczas tego etapu obserwujee sizybki wzrost temperatury przy
niewielkim wzrgcie napezenia,

* Il okres — prawie jednorodny; zaawansowanej i agitznie rozwijagcej
sie przemiany fazowej, charakteryaogj sk szybkim wzrostem
temperatury oraz znacznym wzrostem iagnia probki.

W | okresie obserwujemy makroskopowy przejaw ptadav przemiany
martenzytycznej, inicjowanej w matych obszarach eggpnczych ziaren o
sprzyjapcej orientacji do kierunku rozgiania. Te ziarna rozione g rownomiernie
i dlatego pocatek tej przemiany jest makroskopowo jednorodny. Kimracja tych
pocatkowych miejsc martenzytu w polu napenia wywotuje pew:n lokalizacg
pocatkowych miejsc przemiany. Przeszkoda drodze rozwoju tej przemiany staj
sie granice ziaren oraz wzrost temperatury, co powedwizrost napzenia
niezkednego do dalszego jej rozwoju. W tych warunkach giaiy nowe linie
martenzytu przechodee w pasma. Dalszy wzrost temperatury powoduje $tzro
napezenia niezhdnego do kontynuacji przemiany. Rozchgmz sé pasma
nakladaj sie tworzc obraz bardziej rdwnomierny, aczkolwiek nie wygags
przemiany, co w efekcie powoduje rozwdj przemiaaydaiej jednorodnej.

Podobnie podczas odeania, po okresie odgiania spezystego, w zakresie
przemiany odwrotnej mma wyr&ni¢ nastpujace okresy:

* | okres — jednorodnej przemiany odwrotnej, zzginy z pewnym spadkiem

sredniej temperatury o déjednorodnym rozktadzie na powierzchni prébki,
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* Il okres — niejednorodnej przemiany odwrotnej, eh&eryzugcy sk
duwzymi spadkami temperatury w intensywnie rozwiggjch se pasmach
przemiany, roztbonych dé¢ réwnomiernie nha powierzchni prébki,
* |ll okres — odcizania spe¢zystego, w ktorym zmiany temperatury zaled
warunkéw wymiany ciepta z otoczeniem,egkosci deformacii, historii
prébki i efektow termospeystych w prébce.

Pasma zlokalizowanej przemiany martenzytycznej alttaryzowane & przez
réznice temperatury wynosze okoto 8 K w stosunku do pozostateg&d prébki
oraz kt nachylenia do kierunku rozgjania okoto 48 Dla materiatu bez historii
obcigzania oraz przy symetrycznym zamocowaniu, tj. z gd@dmvym naciskiem w
obydwu uchwytach i minimalnej deformacji eéei chwytowych podczas
mocowania, pasma te inicjugic najczsciej w centralnej agci probki.

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

Zaobserwowane dwa, prawie prostopadie kierunki ijema Sk pasm
Zlokalizowanej przemiany martenzytycznej i odwrptneostaly paéniej
potwierdzone przez innych autoréw w literaturzezyprzastosowaniu metody
cyfrowej korelacji obrazéw pol odksztatce

Niejednorodné¢ przemiany martenzytycznej indukowanej rapniami
zarejestrowano tak podczas rozggania monokrysztatu probki CuAlBe.
Zréznicowane przebiegi zmian temperatury w czasie ddigmia dla
poszczegoblnych punktéw pomiarowych wzdurdbki potwierdzity przebieg pasma
zlokalizowanej przemiany fazowej.



4. Weryfikacja doswiadczalna wybranych modeli teoretycznych

W rozdziale przedstawiono podstawy termodynamicnji badanych daviadczalnie
procesOw przemiany martenzytycznej wprost i odveptm stopie z pamcia ksztatu. W
tym celu wybrane elementy teorii przemiany fazowejyarte w pracach B. Ranieckiego, K.
Tanaki i C. Lexcellenta [68, 107-109], zastosowado przypadku jednoosiowego
rozciagania stopu TiNi z panetia ksztaltu. Przeprowadzono eksperymentattentyfikacg
parametrow przemiany martenzytycznej stopu TiNgdawanego przedstawionym w pracy
badaniom déwiadczalnym: rozeigania, prostegécinania, obcizen cyklicznych, obcizen z
wprowadzanymi przystankami w trakcie zainicjowanygrzemian. Wykorzystyg
otrzymane charakterystyki mechaniczne i temperataroraz déwiadczalnie wyznaczone
parametry tego stopu z pauwia ksztattu, charakteryzage przemiag fazows,
zaproponowano szacunkowy bilans energii w procpsiemiany martenzytycznej wprost i
odwrotnej. Bilans energii obliczono podczas ragenia stopu z partia ksztaltu zaréwno
ze stad predkoscia odksztalcenia jak rownie napezenia, dla ranych pedkosci

odksztatcania.

4.1. Podstawy teorii przemiany martenzytycznej w sipie z pamecia ksztattu;
jednowymiarowy opis pseudospgzystosci

Schemat ideowy do opisu martenzytycznej przemiamgwej przedstawiono na
rys. 4.1, gdzie odpowiednio oznaczon&faza macierzysta (austenituy)-faza
martenzytu, ) - udziat obgtosciowy nowej fazy martenzytu,1{z) - udziat
objetosciowy fazy macierzystej.

| A () |
o (12 |
C oWy ]

Rys. 4.1. Schemat do opisu przemiany fazowejfaza macierzystayl - faza martenzytu.
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Zjawiska pamici ksztalttu w metalach, zadane z odwracalnymi przemianami
typu martenzytycznego, zachadymi w mikrostrukturze probek podczas alien
termo-mechanicznych, opisywangw ramach termomechaniksrmdkow chglych,
[68, 107-109].

___—» 1ldlafazy austenit&

Oznaczajc a
T 2dla fazy martenzytu

funkcje energii swobodnej dwoéch systemow fazowychzn@oopisa zaleznoscia:

9= (1-2)¢" +2¢” + z2(1- 2)g, (2, T) (4.1)
@ = U0 =T §0 (4.2)
gdzie:

@® i @@ oznaczaj energi swobodn kazdej z tych faz,
@, oznacza energikoherencji (niedopasowania) fazy austenitu i nmeayeu,
U,, S, oznacza odpowiednio konfiguracygenerge wewrgtrzny i entropg,
T - oznacza temperatuw skali bezwzgidne;j.

Energia swobodna keej z fazg?, (a = 1, 2) jest okréona nasfpujaco:

0

¢ =u’ -Ts’ +%[(£a —&) —a,(T —TO)]2 +C{(T -T,) —TIn(TLH (4.3)

W wyrazeniu dwa pierwsze sktadniki wgamiane $z potencjalem chemicznym w
warunkach ustalonej temperatury i przy zerowym @agriu =01 T=T,;

2_|::0[(£” &) —a, (T —TO)]2 - charakteryzuje enekgspiezysta , (4.4)

T
c,[(T-T,) —Tln(_l_—

0

j ] - energe cieplra. (4.5)

Przy zalgeniu takich samych warloi parametréw materiatowych obydwu faz
1, 2: modutdéw Younga,egtasci, ciepta wtaciwego i wspétczynnika rozszerzakod
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liniowej a,, otrzymujemy odpowiednio:
E(l) - E(z) - E, ﬁl) - d2) - p, C:)l) = C'(JZ) = Cp , ao(l) e aéz) e ao .

Z kolei odksztafcenie:
g =0, & =y, (4.6)
gdzie szf oznacza odksztatcenie zwane z tworzeniemgifazy martenzytycznej w
procesie czystego roagjania.

Zakladajc, ze odksztalcenie sgryste obydwu faz jest takie samo:

el =¢gf =¢° (4.7)
Odksztatcenie catkowite wyraza st wzorem:
E=(1-2)¢ +2zs, (4.8)
e=e +p+a,(T-T,) (4.9)
gdzie yz=¢g" (4.10)
yz - odksztalcenie zwrane <z  przemian fazows, 0znaczane

takze&" (transformation strain).
Natomiast odksztalcenie termiczne geédne z rozszerzalécia cieplra,
a,(T —T,), takie samo dla obydwu faz, jest niewielkie i mgjciej zaniedbywane.

Z ogéblnego wyraenia (4.1), wykorzystag (4.3) i uwzgédniapc powyzsze
zalazenia, mana otrzyma zaleznosé na energi swobodn uktadu dwufazowego:

e,z T) =03 T8} -z (1) + = e--ay(T=T,) [ +
0
(4.12)

0

c{(T -T,)-T |n(Tlﬂ +z1-2)(0, -T5,)

my (T)=Au" —TAS ; gdzie Au” =u,' —u;” a As =s,' —s.°. (4.12)

Wyrazeniesz, , nazywane egsto fazowym potencjatem chemicznym, chkae

tzw. termodynamiczn sile nagdowa przemiany martenzytycznej indukowanej
temperatug, przy zerowym naggeniu.
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Jako odpowiednie funkcje energii swobodnej (4.11pzma wyznacz§
nastpujace wielkaci:
- napkzenie; g = p% =E(e-yz-a,(-T,)) (4.13)
£

- entropg; S(0,T,2) = —Z—f = C%U +c, In(TLJ +s;' —zAS +2(1-2)S, (4.14)
0

- termodynamiczp site nagdowa przemiany martenzytycznej indukowanej
napezeniem;

' (O',T,Z)=—%=%O'+7T0f M-0-22)(0,-T5,), (4.15)

gdzie po wstawienim, 77" (0,T,2) = Yo+ (Au* —TAS*)— 1-22)(0, -Ts,)
0

Przy czsto stosowanym zateniu S, =0, co oznacza réwnolegi® prostych

opisupcych warunki przebiegu przemiany martenzytycznejospi odwrotnej:

7' (0,T,2) =£a+(Au* —TAS*)— A-22)u, (4.16)
Yo,
Warunkiem przemiany martenzytycznej jeat dz=0 (4.17)

Dla warunkéw réwnowagowych7r' (o,z=0,T)=0; 7' (0,z=1T) =0,
zaleznosci te okrdlaja wartcci napkzenia i temperaturyd, T ) pocatku przebiegu
przemiany martenzytycznej wprogtX 0) i odwrotnej = 1); (rys. 4.2, 4.5).

Zgodnie z zatgeniami opisanego powgj modelu, przemiana martenzytyczna
wprost mae inicjowa sie przy wartdciach napgzenia i temperatury
wyznaczajcych linig prost M (o, T)dlaz= 0, np. w punkcié\, i rozwijat si¢ w

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

odwrotha mae zainicjow& sie przy wartgciach napgzenia i temperatury
wyznaczajcych linig prost A (0, T) przyz= 1, np. w punkcieC, i rozwijat sig w

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

nachylenia tych prostyaty, Ca, (rys. 4.2), zazwyczaj w przybéniu zakltadane jako
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rébwne, zwizane g z entropa uktadu [108]. Mianowicie, rnice entropii wi&ciwej
fazy macierzystej i martenzytycznej w temperaturgzev przypadku braku mikro- i
makronapg¢zen mazna wyrazé zaleznoscia:

As =Su y, czyli wspoétczynnik nachylenia prostychc,, =M, (4.18)
4

gdzie y (por. 4.6) oznacza maksymalny zakres przemianyemaytycznej, zwany
takze amplitud przemiany, ap jest gstdscia stopu z pamicia ksztattu.
Ponadto,$ciezki obciazenia 1, 3 na rys. 4.2 oznacxgprzebieg przemiany
martenzytycznej odpowiednio wprost i odwrotnej, reteane] tylko zmian
napezenia (przy statej temperaturze),seiezki 2, 4 - sterowanej tylko zmian

temperatury (przy statym nageniu).

M, (=1
& M, (z=0 )
@/ A (z=1)
A (250 )
© A Ca
C
Cv LB
Temperature

Rys. 4.2. Schemat ilustagy warunki zachodzenia przemiany martenzytycznejostpi

odwrotnej w stopie z pagia ksztattu. Linie M (0,z2=0,T), A(0,z=1T) (start)
okreslaja warunki (0,T) pocatkéw; a linieM , (0,z2=1T), A, (0,z=0,T)(finish)

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

. (0,T,2) =£J+(AU* —TAS*)—(l—Zz)U0 =0. (4.19)
0
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Aby wyznaczy linie pocatku przemiany martenzytycznej wprost,0:

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

Aby wyznaczy linie pocatku przemiany odwrotneg=1:
Yo+(pu -Tas )+u, =0 (4.21)

Z réwnania (4.20) dlao =0 i temperatury oznaczajej pocatek przemiany

martenzytycznej wprosl =M ?:

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

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

odwrotnej T = A:

(au” - A%As')+d, =0. (4.23)

Z zalenosci (4.22) i (4.23) ména oszacowaenerge tworzenia si nowej fazy

. . 0+ 0
dla 0=0: Au =As M +A)

, (4.24)

Ponadto, z réwnania (4.20) dla zmierzonego ¢gmia pocztku przemiany
martenzytycznej ©,., ) podczas rozqgania w dwoch rénych statych

temperaturachT,, T, otrzymano:

Oy (T)+ (a0 -T A8 )-1, =0 (4.25)

DI DI

Opn (T,)+ (DU -T, 88 )1, =0 (4.26)
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Wykorzystupc réwnania (4.22) i (4.23) oraz (4.25) i (4.26)gtnano wielkgci:

< _ YV 9ua.m (Tl)_JZ:AHM (r.)

As T T (4.27)
1Y 1~ 12
. AP —=M?
U, =As AST (4.28)
. . 0 + 0
Au =As (AS—ZMS) (4.29)

Po otrzymaniu déiwiadczalnych wartéci napezenia pocatkdw przemiany
martenzytycznej w co najmniej dwéchzngch temperaturach, statych podczas
przemiany, oraz znalezieniu waitd parametréw materiatowych, tjegtasci stopu,
maksymalnego zakresu oraz charakterystycznych tetyre  tej

przemiany; M2, M? A2, A? obliczono wartéci wielkosci, okrelonych

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

4.2. Dawiadczalne wyznaczenie parametréw przemiany fazowepadanego
stopu TiNi z pamigcia ksztattu

Proste M (0, T),M, (g,T),A(o,T),A (0,T), przedstawione na rysunku

4.2, okrélajace wartdci napezenia i temperatury, w zakresie ktérych spetnione s
warunki zachodzenia przemiany martenzytycznej wgprodwrotnej, wyznacza &i
zazwyczaj na podstawie danych otrzymanych podceasigania materiatu z
pamkcia ksztatltu w stalej temperaturze, tzn. w warunkactermicznych. Warunki
te g spetnione przy niskich pdkasciach odksztatcenia, ¢gdu 10°s™. W przypadku
wyzszych pedkaosci nie tylko nape¢zenie, ale take temperatura prébki znagco
wzrasta podczas przemiany martenzytycznej wprastpowiednio maleje podczas
przemiany odwrotnej (patrz rozdz. 3, rys. 3.11, 33115, 3.18). W celu
wyznaczenia parametrow materiatowych tego stopudaidadnie takim samym
TiNi SMA przeprowadzono wic dodatkowe badania rozgania z nisk predkoscia
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odksztalcenia, réwn 1.6710%s?, realizowanew trzech rénych temperaturach:
295.5K, 313K oraz 333K. Schemat i fotogeafstanowiska, umidiwiajacego
badania materialdow z pasagia ksztaltu w rénych temperaturach, przedstawiono na
rys. 4.3. Otrzymane charakterystyki ngqgmie-odksztalcenie przedstawiono na rys.
4.4 a, b, c. Podobnie jak w wynikach badarezentowanych w rozdz. 3, na
charakterystykach rys. 4.4 podczas ebania i odcizania widoczne gzafalowania
bedace odzwierciedleniem przemiany zlokalizowanej.

Wraz ze wzrostem temperatury badadpowiednio wzrasta poziom napenia,
na ktérym rozpoczyna i rozwija przemiana martenzytyczna wprost. Podepai
nawet w wgkszym stopniu, wraz ze wzrostem temperatury podsiggpoziom, na
ktérym zachodzi przemiana odwrotna. W rezultacileptych przemian ulegaj
odpowiednio zawzeniu, czyli warté¢ energii w gtli histerezy maleje [80]. Po
odcigzeniu zarejestrowano okoto 0.6% odksztalcenia realyshgo.

®

\/"J

Rys. 4.3. Schemat i fotografia stanowiska do h&&léA w réznych temperaturach, AIT; 1, 5,
8, 11 — elementy ukladu olgania maszyny wytrzymadoiowej, 2-komora termiczna,
3-prébka, 4-uchwyt, 6- uklad chtodzenia, 7-termapa@- uktad kontroli przemieszczenia,

10-komputer, 12-sterowanie, 13-oprogramowanie, tdelnastawig, 15-ekstensometr.

Charakterystyki zamieszczone na rys. 4.4 pozwaldyoszacowanie wadoi
napezenia, przy ktorym w danej temperaturze rozpoczynd konczy przemiana
martenzytyczna wprost i odwrotna, oznaczane odmMOeT gyt | T finisn - Wartaci
tych napezen, otrzymane z dokladdoia odczytu dla odpowiadgej im
temperatury, w jakiej prowadzono rozganie, przedstawiono w tabeli 4.1.
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Rys. 4.4. Charakterystyki mechaniczne stopu TiNiASpbdczas rozagania w rénych
temperaturach: a) 295.5K, b) 313K, c) 333 K, anicia odksztatcenia 1.67x18™".
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Tab. 4.1. Oszacowane waftd zmian napgzenia pocatku i konca przemiany
martenzytycznej i odwrotnej podczas badezchgania w ré@nych temperaturach

Temperatura | Przemiana martenzytyczna]  Przemiana odwrotna
badania [K] O sart O finish O start Tinish
295.5K 400 MPa 480 MPa 100 MPa 50 MPa
313.0K 500 MPa 600 MPa 200 MPa 160 MP4
333.0K 600 MPa 700 MPa 350 MPa 300 MPeé

Otrzymane dane dwiadczalne pozwolity na okékenie dla danego stopu z
pamkcia ksztattu warunkéw zachodzenia przemiany martemzytyj wprost i
odwrotnej, ktore przedstawiono na rys. 4.5. Anapgie do schematu
przedstawionego na rys. 4.2, przemiana martenzytyoazpoczyna sidla wartgci
napezenia i temperatury umieszczonych na lixii (martensite start), a nastpnie
rozwija st w kierunku wartéci M; (martensite finish). W rownaniach opisagych
proces przemiany odpowiada to zmianie parametruktéry szacuje udziat
objetosciowy fazy martenzytycznej w materiale, zmieatage od wartdgci 0 na
linii Mg do wartdci 1 na linii M. Z kolei proces przemiany odwrotnej rozpoczyna
sie na linii As austenite start) i rozwija w kierunku linii A; (austenite finish).
Odpowiada to zmianie waic parametruz, ktéry nadal oznacza aipsciowy
udziat fazy martenzytycznej w stopie, od waciol na linii pocztku przemiany
odwrotnej As do wartdci 0 na linii kaica przemiany odwrotnely (patrz take
schemat na rys. 4.2). Naletakze zwréct uwag: na fakt,ze praktycznie trudno jest
okresli¢ koniec przemiany martenzytycznej i odwrotnej, tze te wartéci
zamieszczone w tabeli 4.1 i na wykresie rys. 4.prayblizone.

Jak wynika z rys. 4.5, otrzymane proste Opisejprzemiag martenzytycza
wprost i odwroth sa z pewnym przybfieniem rownolegte do siebie. Przyjmujemy
takie zatagenie, podobnie jak w teorii (zatonoS, = 0), aczkolwiek wspotczynniki

nachylenia prostych opisigych przemiag@ odwrotra s nieco wysze.
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Punkty przegicia tych prostych z ogi temperatury wyznaczgj

charakterystyczne temperatury danego stopu zquankisztattuM 2,M 7, A2, A7

Wyznaczone na podstawie badaozchgania w régnych temperaturach
parametry tego stopu TiNi z patoia ksztattu, tj. amplitug przemiany y oraz
odczytane z rys. 4.5 wakm temperatur poatku i konca przemiany
martenzytycznej i odwrotnej, umieszczono w tabgli 4

800 —----------- R EGRECET SLEELERTER PR TR RS |
600 —f------------ R
T 3
a8 - 1
=, - i )
g 400 o
() — | 7/
= - ! / !
n - s
7 4 a
_ | / |
200 —F---------e- D
] / | /
_ / L/
] / 7
- 7 7
0 \mm/u‘mmm
200 240 280 320 360

Temperature [K]

Rys. 4.5. Warunki przemiany martenzytycznej i odwep podczas rozggania stopu TiNi z
predkascia 1.67x10%™ w réznych temperaturach: 295.5K, 313K, 3334(M; — oznaczaj

linie pocatku i konca przemiany martenzytycznej wpro&f;Ar — przemiany odwrotnej).
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Tab. 4.2. Oszacowane @dadczalnie wartéci temperatur poctku i konca

przemiany martenzytycznej i odwrotnej TiNi SMA

Maksymalny zakres odksztatcania y =0.07

Temperatura poatku przemiany martenzytycznej | M= 228 K

Temperatura kéca przemiany martenzytycznej M; =208 K
Temperatura poatku przemianydwrotnej A= 282K
Temperatura kéca przemianydwrotnej Ar =288 K

Wykorzystupc wyniki przeprowadzonego éwiadczenia oraz zmierzaen
gestas¢ materiatu obliczono wargei wielkosci termodynamicznych tego stopu TiNi

z pamecia ksztattu; As , Au’ oraz U, , okreslone przez rownania (4.27) - (4.29).

As VY Oar.w (Tl)_O-AﬂM (Tz)
Y T-T

Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono warté As =61 [J/kgK].
* - M
Uo =As L
2
Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono waé: U,~ 1647 [J/kg].

* * +
Au =As (A+M,) ZMS);

Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono waré Au’ =~ 15555 [J/kg].

_AOs'p
M_ b

4
Korzystajc z danych déwiadczalnych, obliczono waré: c,, ~5.62 [MPa/K].

Wartas¢ S, zatazono réwne zeru.
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Otrzymane wart&i, a w szczegolriei wspoétczynnik nachylenia prostych,, ,
wyznaczajcych warunki przemiany martenzytycznej wprost i oalwej podczas
rozciagania, jak wspominano wctgej zwiazanego z rénica entropii wigciwej faz
przy zerowym nagezeniu [108], charakteryzajdany stop z paretia ksztattu.

4.3. Eksperymentalna identyfikacja parametréw przenman fazowych TiNi SMA

Wartcsci parametréw przemiany fazowej badanego stopu TNpamécia
ksztaltu otrzymanych na podstawie modelu, pomiamhasnych oraz podanych
przez producenta przedstawiono w tabeli 4.3.

Tab. 4.3. Wartéci parametréw stopu TiNi z paatia ksztattu

Gestasé P = 6.45 [glcnd] Pomiar wtasny

Ciepto wigciwe Co= 0.46 [KJ/kg K] Dane producentcla

Wsp6tczynnik rozszerzalsoi liniowej a =10°[K™Y Dane producenta

Maksymalny zakres odksztatcania y =0.07 Pomiar wiasny

Sredni wspo6tczynnik nachylenia prostych Cy = 5.62 [MPa/K] Pomiar wtasny

Temperatura poatku przemiany martenzytycznej Pomiar wtasny
M 2~ 228 [K]

Temperatura poatku przemiany austenitycznej Pomiar wtasny
AV~ 282 K]

Temperatura kéca przemiany martenzytycznej Pomiar wtasny

p p y yty J M ?: 208 [K]

Temperatura kica przemiany odwrotnej Pomiar wtasny
A? ~ 288 [K]

Temperatura kica przemiany odwrotnej Pomiar DSC

279<A? < 288 [K]

Temperatura kica przemiany odwrotnej

o Dane producent
Af =283 [K] T

Wyznaczone na podstawie badeozchgania w réanych temperaturach, tj.
odczytane z rys. 4.5 wakm temperatur poegku i koaca przemiany
martenzytycznej i odwrotnej umieszczone w tabedi w. duzym stopniu zgadzaj
sig z danymi producenta oraz wynikami pomiarow kalogyin réznicowej DSC.
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Wartas¢ temperaturyvl f oszacowana ha podstawie hadazchgania w régnych

temperaturach, ma zazwyczaj anmartags¢ z uzyskan z pomiarow DSC. Wynika to
takze z faktu,ze w badaniach DSC istnigpodobne warunki termodynamiczne dla
calej obgtosci materiatu, a podczas jednoosiowego ragania uprzywilejowana
jest sktadowa naprenia w kierunku rozggania.

Oszacowanysredni wspélczynnik nachylenia prostych, okoto 5.8Pal/K,
miesci sig¢ w zakresie podawanym w literaturze dla TiNi SMB:MPa/s - 8 MPa/s).

Wartas¢ ciepta widciwego oraz wspotczynnik rozszerzadooliniowej stopu
zostat podany przez producenta tego stopu zqudnkisztattu.

4.4. Bilans energii przemiany martenzytycznej wpradsi odwrotnej oszacowany
dla r6znych predkosci odksztatcania

Wykorzystupc  zidentyfikowane w poprzednim paragrafie parametry
materialowe badanego stopu TiNi z paoi ksztaltu (tab. 4.3) oraz stosgj
zaleznosci wynikajace z zasad termodynamiki i podstaw teorii przemitappwej,
prezentowane w pracach B. Ranieckietjal. [107-108], obliczono bilans cieplny
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w p@sie jednoosiowego
rozciagania. Obliczenia bilansu zostaly przeprowadzore mknych pedkosci
odksztalcania, zaréwno przy stateggkosci odksztalcenia jak rowntenapezenia.

_ yo(29)
c,dT +dqg= - dz+2y Cu (M¢+A))dz+da e, ; (4.30)
gdzie wystpuja nastpujace sktadniki i oznaczenia:
deT - ciepto wynikajce z ciepta wiciwego tego stopu,

dg -ilos¢ ciepta, ktére zostato wymienione z otoczeniem paddego procesu,
o(z
yo(? ,,

praca dostarczona do roboczejestz probki przez maszyn

wytrzymatagciowa w celu odksztalcenia indukowanego przemid@azows, minus
odksztalcenie spryste,
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%yC—M(M < +tA,)dz - utajone ciepto przemiany martenzytycznej,

y - maksymalny efekt odksztalceniowy =awany z calkowd przemiam
martenzytyczy, zwany take amplitud przemiany,
dz - aktualny przyrost udziatu martenzytu w jednostkpabjgtosci tego stopu,

c,, - Usredniony wspotczynnik nachylenia prostydd ,M (, A,, A; na wykresie
napezenie-temperatura,
Mg Af - temperatury poeitku i konca przemiany martenzytycznej wprost i

odwrotnej przy zerowym nagreniu,
a, -wspotczynnik rozszerzalfao liniowej,

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

Wartas¢ efektu piezokalorycznego obliczonego dla pomiarumaksymala
stosowan predkoscia odksztatcenia I&s', czyli take odpowiadajcym mu
maksymalnym przyrostem temperatury 39 K i rapnia 800 MPa, dla parametrow
materiatowych umieszczonych w tabeli 4.3 wynapi,= - 0.19 J/g. Dla rszych
predkosci przyrosty temperatury i nagenia g nizsze, WEC Ogie; Z€ Wzgkdu na
jego niewielly wartas¢ zdecydowano w dalszych obliczeniach pagain

Wartags¢ parametru z, zblizonego w kdcu zakresu odksztalcenia do 1,
szacowano indywidualnie dla #@ego pomiaru, analizag stopié sfinalizowania
przemiany na podstawie profilu charakterystyki naagbznej i zmian temperatury.

lloé¢ pracy dostarczonej przez masgymytrzymatagciowa w celu odksztatcenia
prébki obliczano z pola powierzchni pod charakisys obcizenie-odksztatcenie,
odpowiadajca odpowiednio przemianie martenzytycznej wprost hudbwrotnej,
odejmupc odksztatcenie spryste.
dg - ilos¢ ciepta, ktére ulega rozproszeniu w otoczeniu rogpanej obgtosci
stopu, tj. przeptywa do uchwytéw, powietrza orazqsialej czsci prébki poza
rozpatrywanym zakresem pomiarowym. Cieplo to pdtrakno jako wynikowe,
zamykajce réwnanie bilansu.



82
Celem przeprowadzonego bilansu energii przemiangtemaytycznej wprost i
odwrotnej byto:
* obliczenie wartéci poszczegolnych sktadnikow bilansu dlazmgch
predkosci odksztatcenia,
* o0szacowanie ciepta wymiany z otoczeniem dlaznyéh prdkosci
odksztatcenia,
* przedyskutowanie otrzymanych wynikow.

Oszacowanie ciepta wymiany z otoczeniem dianyéh pedkosci odksztalcenia,
przeprowadzone w zakresie pracy, miato na celu ipotdzenie (lub nie)
wiarygodndci zastosowanego podeja oraz otrzymanych danych obliczeniowych
dla poszczegoélnych sktadnikdbw bilansu przemiany temaytycznej stopu z
pamkcia ksztaittu.

Wyniki kolejnych obliczé szacowanego bilansu oznaczono Bi, gdzie i = 1,2...
oznacza kolejny pomiar i obliczenia uzyskane dizeflpredkosci odksztalcenia.

Obliczenia bilansu przeprowadzono w sumie dlddaedznych pedkaosci:
1. przy statej pgdkosci odksztatcenia

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

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

a 2

ag 1 c
ode-1/2—m 4+ =y M (M2+A%) 2
{ oty MIHA)

C,AT +Aq = >

Oszacowany dwiadczalnie maksymalny efekt odksztalceniowy aasny z
catkowity przemiam martenzytyczay = 0.07.

Dla kolejnych pedkosci odksztalcenia otrzymano nestijace wartdci
poszczegodlnych skladnikéw bilansu:



True stress (MPa)
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B1(10's?) (rys. 4.6)A Trm=39K, z=0.95,C,, =5.62MPa/KM 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.6. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z pgiai

ksztattu przy pgdkosci odksztatcania 18w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B1: Wyniki obliczex sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenia 18&™:

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikaace z ciepta wigciwego tego stopu = 17.94 [J/g]
2. praca dostarczonej przez masgymytrzymatadciowa do roboczej cgci
probki minus odksztatcenie spyste = 6.17 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (z#8.95) wynosi 14.77 [J/q]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
17.94 [J/g] ¢ = 6.17 [J/g] + 14.77 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 3.00 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikaace z ciepta wigciwego tego stopu = -16.56 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez masgymwytrzymatgciowa w celu
odksztatcenia probki, minus odksztatceniegsyste = -3.28 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany (die=0.95) wynosi -14.77 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-16.56 [J/g] | = -3.28 [J/g] - 14.77 [J/g]; oszacowanasdaieptaq = -1.49 [J/g].
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B2(10%) (rys. 4.7)A Tym=34K, z=0.95,C,, =5.62MPa/KM 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.7. Zmiany napzenia iéredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z pgoai
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ksztaltu przy pgdkasci odksztatcania I8 w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B2: Wyniki obliczer sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztatcenid0®s™:

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Cieplo wynikajce z ciepta wiéciwego tego stopu = 15.64 [J/g]
2. Praca dostarczonej przez masgzymytrzymatgciowa do roboczej ogci
prébki minus odksztalcenie sgyste = 5.89 [J/q].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (gl0.95) wynosi 14.77 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
15.64 [J/g] ¢ = 5.89 [J/g] + 14.77 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 5.02 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Cieplo wynikajce z ciepta wiéciwego tego stopu = -16.1 [J/g]
2. llo¢ pracy dostarczonej przez masgymwytrzymalgciowa w celu
odksztalcenia probki, minus odksztatceniezgyste = -2.89 [J/q].
3. Utajone ciepto przemiany (die=0.95) wynosi -14.77 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-16.10 [J/g] | = -2.89 [J/g] - 14.77 [J/g]; oszacowanadaieptaq = -1.56 [J/g].
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B3(10%s) (rys. 4.8)A Tyw=4.2K, ) =0.07,2=1,C,, =5.62MPa/K M 2=228K, A’=282K
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Rys. 4.8. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z pgiai

ksztattu przy pgdkosci odksztatcania 1ts™ w funkcji: a) odksztatcenia, b) czasu

B3: Wyniki obliczer sktadnikdw bilansu dla pdkosci odksztatceniao’s™

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikaace z ciepta wigciwego tego stopu = 1.93 [J/g]
2. Praca dostarczonej przez masgymytrzymatagciowa do roboczej cgci
probki minus odksztatcenie spyste = 4.59 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej = 15.3§][J
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
1.93 [J/g] = 4.59 [J/g] + 15.55 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 18.21 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikaace z ciepta wigciwego tego stopu = -0.46 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez masgymwytrzymatgciowa w celu
odksztatcenia probki, minus odksztatceniegsyste = -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]; oszacowanasdaieptaq = -16.26 [J/g].
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B4(75MPa/s)(rys. 4.9 Tre=30K, z0.9,C,, =5.62MPa/KM =228K, AJ=282K

- 30 800 . 30
TiNi-test19 G=15 Mpa,4 TiNi-test19 =75 MPals
/ T

0 TTTTTTTT T[T T T T TTT T T T T [TTTTTTTTT -10 0 IR L A e -10

800

600

IN]
o

AT,
400

400

10

True stress (MPa)
True stress (MPa)

\

200

o

Temperature variation (K)

TTTTTTTT T [ TIT T T T T[T T T [TTTTITTTTT
S
Temperature variation (K

0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0 5 10 15 20 25
True strain Time (s)

a) b)
Rys. 4.9. Zmiany napzenia isredniej temperatury dla probki ze stopu TiNi z pgiai

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

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

Przemiana martenzytyczna wprost:
1. Ciepto wynikaace z ciepta wigciwego tego stopu = 13.80 [J/g]
2. Praca dostarczonej przez masgymytrzymatagciowa do roboczej cgci
probki minus odksztatcenie spyste = 4.73 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (z#8.9) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
13.80 [J/g] €= 4.73 [J/g] + 14.00 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 4.93 [J/g].
Przemiana odwrotna:
1. Ciepto wynikajce z ciepta wigciwego tego stopu = -12.42 [J/g]
2. llos¢ pracy dostarczone] przez masgymwytrzymatgciowa w celu
odksztatcenia probki, minus odksztatceniegsyste = -2.07 [J/g].
3. Utajone ciepto przemiany (dla z=0.9) wynosi -14.0@]
Bilans przemiany odwrotnej:
-12.42 [J/g] | = -2.07 [J/g] - 14.00 [J/g]; oszacowanasdaieptaq = -3.65 [J/g].
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B5(50MPars) (rys. 4.1@) 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 obliczex sktadnikéw bilansu dla pdkosci odksztalcenia 50 MPa/s
Przemiana martenzytyczna wprost:
4. Cieplo wynikajce z ciepta wisciwego tego stopu = 13.57 [J/g]
5. Praca dostarczonej przez masgzymytrzymatgciowa do roboczej o&ci
prébki minus odksztalcenie sgyste = 4.85 [J/q].
6. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (g#8.9) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
13.57 [J/g] € = 4.85 [J/g] + 14.00 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 5.28 [J/g].
Przemiana odwrotna:
4. Cieplo wynikajce z ciepta wisciwego tego stopu = 11.96 [J/g]
5. llo§¢ pracy dostarczonej przez masgymwytrzymalgciowa w celu
odksztalcenia prébki, minus odksztatceniecsypste = 2.38 [J/g].
6. Utajone ciepto przemiany odwrotnej (dta0.9) wynosi 14.00 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-11.96 [J/g] ¢ = -2.38 [J/g] - 14.00 [J/g]; oszacowanadaieptaq = -4.42 [J/g].
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B6(25MPars) (rys. 4.1%) Trm=27K, z=0.85,C,, =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 pgiai

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 wynikapce z ciepta wisciwego tego stopu = 12.14 [J/g]
8. Praca dostarczonej przez masgymytrzymatagciowa do roboczej cgci
probki minus odksztatcenie spyste = 4.67 [J/g].
9. Utajone ciepto przemiany martenzytycznej (z#8.85) wynosi 13.22 [J/g]
Bilans przemiany martenzytycznej wprost:
12.14 [J/g] ¢ = 4.67 [J/g] + 13.22 [J/g]; oszacowanadaieptaq = 5.75 [J/g].
Przemiana odwrotna:
7. Ciepto wynikajce z ciepta wiéciwego tego stopu = 9.2 [J/g]
8. llos¢ pracy dostarczone] przez masgymwytrzymatgciowa w celu
odksztatcenia probki, minus odksztatceniegsyste = 1.58 [J/g].
9. Utajone ciepto przemiany (die= 0.85) wynosi 13.22 [J/g]
Bilans przemiany odwrotnej:
-9.2 [J/g] H9 = -1.58 [J/g] - 13.22 [J/g]; oszacowanad@ieptaq = -5.6 [J/g].



89
4.5. Bilans energii przemiany martenzytycznej — dyausja wynikow i
podsumowanie

Synteza wynikdéw przeprowadzonych baddaswiadczalnych bilansu, czyli
poszczegolne sktadniki bilansu energii przemianytemeytycznej wprostfMypros)
i odwrotnej PMuwoma) 0Szacowane dla zdych pedkosci odksztatcania na
podstawie zalnosci (4.30) przedstawiono w tab. 4.3. Wiedkopodano w [J/g].

gmax 2
g
M

C,AT +q= J'Jdg—llz

0

1 CM 0 0
+—y—(M_ + V4
2yp( s tA)

Tab. 4.3. Obliczone wartoi sktadnikow bilansu energii przemiany martenzygtej
wprost i odwrotnej w stopie TiNi z paatia ksztattu [J/g].

Numer obliczea bilansu | B 1 B2 B3 B4 B5 B 6
Predkosé odksztatcenia | 107s* 10%s* 10%s* 75 MPa/s | 50 MPa/s| 25 MPa/s
PMupros ; Przyj ete z z=0.95|z=0.95|z=1 z=09 |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 ypros 14.77 14.77 15.55 14.00 14.00 13.27
Oszacowane] 3.00 5.02 18.21 4.93 5.28 5.75
PM ogurotna s Przyj gte 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 PM ogurotne -14.77 | -14.77 | -15.55| -14.00f -14.00 -13.2p
Oszacowand] -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 zachodzkahca, czyli nawet w
koncu zakresu pomiarowego watoz jest pontej 1. Ponadto, z przyczyn
technicznych, m.in. troski o nie zniszczenie prolkiaz uzyskanie cadoi
poprawnego zapisu podczas przeprowadzonych ekspatym nie zawsze
utrzymywany byt ten sam zakres odksztaicenia. Dlategpodczas analizy
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otrzymanych charakterystyk mechanicznych i tempeoatych okrélono stopié
Zaawansowania tej przemiany na n&o zakresu pomiarowego poprzez
indywidualnie szacowandla poszczegdlnych testow wartavspotczynnikaz .

Wyniki przeprowadzonych badarozciagania stopu z partia ksztattu w
réznych temperaturach, otrzymane wacio bilansu ciepta przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej indukowanej wraeniami, oraz dane
zamieszczone w tabelach 4.1- 4.3 pozwabaj nasfpujace podsumowanie:

1. Zastosowanie otrzymanych danychiwliadczalnych do termodynamicznej
teorii przemiany martenzytycznej pozwolito na otrgnie wiarygodnych warfoi

wielkosciAs', Au”, T,, orazM2,M?, A’ A? stosowanych w opisie przemiany.

2. Otrzymana wartd energii sprgzenh termomechanicznych zwdanych z
przemiam martenzytycza jest zdecydowanie wgza od energii dostarczanej przez
maszyr wytrzymatagciowa celem odksztatcenia prébki, co wynika zzmity
energii wewntrznej fazy macierzystej i nowej. VlEwos¢ te stwierdza si
niezalenie od rodzaju i mdkosci odksztalcenia. Otrzymane znaki obliczonych
wartasci 3 rowniez zgodne: odpowiednio dodatnie dla egzotermicznegmpiany
martenzytycznej wprost, a ujemne dla endotermicgregmiany odwrotne;.

3. Znacaca wartgé¢ w rownaniu bilansu przyjmuje czion zygany z cieptem
wiasciwym danego stopu z pagaia ksztattu, szczegolnie dla wysokichegkosci
odksztalcenia, ktorym towarzysayzsze zmiany temperatury.

4. Wartaci charakterystycznych temperatur przemiany mawtyoznej wprost
i odwrotnej, otrzymane na podstawie prob regania przeprowadzonych w
réznych temperaturachaszblizone do wartéci otrzymanych z bada metod,
kalorymetrii r&nicowej oraz podanych przez producenta.

5. Oszacowana 6 ciepta, ktére ulega rozproszeniu w otoczeniu, ghipezc
do uchwytdéw, powietrza, a tak pozostatej a#ci prébki poza zakresem
pomiarowym, jest zawsze zsza dla wyszych pedkosci, zarbwno dla pomiaréw
przy statej pedkosci odksztalcenia, jak rownie napezenia. Ten wiéciwie
oczywisty wynik potwierdza poprawé® przeprowadzonego bilansu ciepta podczas
silnie sprzzonego procesu indukowanej neggniem przemiany martenzytyczne;j.



5. Zbadanie aktywndci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej w 1A
w obecndci efektéw sprazen termodynamicznych

W rozdziale omoéwiono termodynamiczne aspekty gz termodynamicznych
Zwigzanych z rozwojem przemiany fazowej w warunkachom@dzenia zmiany programu
obciazania podczas przemiany martenzytycznej wprost otatizania podczas przemiany
odwrotnej. Celem prac bylo sprawdzenie akty$anoprzemian martenzytycznych w
obecndci efektbw sprzzen termodynamicznych towarzygzch  przystankom
mechanicznego ohgiania i odcizania w stopie z pargtia ksztattu podczas
Zaawansowanego 4u procesu przemiany fazowej. W programie proponowhny
doswiadczé badano zar6wno charakterystyki mechaniczne, jakiek mierzone w sposéb
ciagty zmiany temperatury probki. Badania przeprowamzazaréwno dla przypadku
rozcihgania ze stat predkoscia odksztalcenia, jak réwnie napezenia. Dla przypadku
sterowania naggeniem przeprowadzono udany eksperymentaayapa celu zatrzymanie
przemiany i déwiadczalne potwierdzenie mwosci sterowania procesami przemiany w

elemencie z paratia ksztattu poprzez odpowiedrzmiarg programu obeizania.

5.1. Zbadanie aktywndci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
podczas obcjzania i odcigzania ze staf predkoscia odksztatcenia

W urzadzeniach mechanicznych stagnjch elementy ze stopow z pagia
ksztaltu realizowane asrézne rozwiazania. Czasami program wymaga pewnej
dodatkowej ingerencji, np. utrzymania danego gfesiia albo odksztatcenia na
okreslonym poziomie w trakcie zainicjowanejzuwrzemiany fazowej. Ponadto,
podczas pracy elementow ze stopow TiNi SMA megskpowa przerwy w ich
eksploatacji. J podczas zatrzymania procesu utrzymywany jesly gi@ziom
odksztalcenia danego elementu — ¢agh w nim procesy podobne do
relaksacyjnych, ale generowane zacheoanadal przemiapfazowa. Jeli natomiast
podczas przerwydazie utrzymywany staly poziom nagpgenia — wysipia w nim
efekty kzdace pewm analoga do peizania, w tym przypadku tak zwhzane z
rozwijajaca sSie przemiam fazows. Podczas rinych programéw badastopu z
pamkcia ksztattu zasadnigzrole odgrywap zachodace w tym materiale procesy
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zwigzane z termodynamicznym zachowanieny swczeniej zainicjowanych
przemian fazowych w warunkach zmiany ngpnia i temperatury. W literaturze
opisano proby badania podobnych zjawisk, ale ravzejgraniczonym zakresie.
Ponadto, prowadzono je zazwyczaj w state] temperafb6].

Schemat przeprowadzonych badamodyfikacja programu obkgiania prébki w
gakzi przemiany martenzytycznej wprost przedstawionorys. 5.01; a w geti

przemiany odwrotnej na rys. 5.02 [100].
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Rys. 5.01. Charakterystyka napenie-odksztalcenie oraz schematnych programoéw
obciazania stopu z pargatia ksztattu wprowadzanych w gal przemiany martenzytycznej

wprost w punkcie A [100].
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Rys. 5.02. Charakterystyka napenie-odksztalcenie oraz schematygch programoéw
odciazania stopu z parxtia ksztattu wprowadzanych w gal przemiany odwrotnej w

punkcieG [100].
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Badania aktywng&i przemian martenzytycznyak programie obezania stopu
z pamkcia ksztattu ze statpredkoscia odksztatcenia przeprowadzono wg programu:
e rozciaganie probki TiNi SMA przy stalej pdkosci odksztatcenia
£=5x10%s" do wartdci odksztaicenia, dla ktérego na podstawie changkigk
mechanicznych, rozkladéw temperatury oraz nabytgwiadczenia stwierdzono
zaawansowany rozwoj danej przemiany martenzytyczmejost lub odwrotnej w
zaleznosci od rodzaju eksperymentu. Na schemacie rys. édpbwiada to dégiu
do punktuA, czyli do wartéci z, udziatu martenzytu, a na schemacie rys. 5.02 do
punktuG, czyli zj;.
e trzymanie zadanej walo odksztatcenia przez 3 minuty
« dalsze obgizanie do kéca zakresu przemiany, a rngstie odcizanie.
Podczas obgtania, odcizania oraz utrzymywania stalego poziomu
odksztatcenia rejestrowano parametry mechaniczmezmiany temperatury probki.
Przeprowadzono dwa rodzaje tego typ&vdadczé:
- Z utrzymywaniem statego poziomu odksztatcendcpas obaizaniu (rys. 5.1a)
- z utrzymywaniem statego poziomu odksztatcendcgas odeizaniu (rys. 5.1b).
Wedtug schematéw rys. 5.01 oraz 5.02 realizowaongram (4).
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Rys. 5.1. Zalenosci napezenie-odksztaicenies(¢) stopu TiNi SMA otrzymane w
doswiadczeniu z wprowadzonymi przystankami wegat(a) obcizania, (b) odcizania.

Grubsz linig 0znaczono zaimos¢ o(e) bez przerwy w obgizaniu.
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Dla poréwnania na rys. 5.1a i 5.1b pokazano pon&giowa zalenos¢ of(e),
uzyskam podczas odksztatcania probki ze stopu TiNi przystamej pgdkosci i
takim samym zakresie, bez przerywania programughia.

Przedstawione na rys. 5.1, 5.2 a, b charakterypykazug, ze zmiana programu
obciazania w istotny spos6b zmienia ksztadtlphisterezy przebiegu nagrenia i
temperatury. W wyniku wprowadzonych przystankéw istdzono mianowicie
spadek naptenia o okoto 170 MPa w ggh obchzania oraz o okoto 80 MPa w
gakzi odchzania, podczas gdy w przypadku podobnych hagi@wadzonych w
warunkach kontrolowanej temperatury stwierdzonodsganapgzenia podczas
przystanku w gaki przemiany martenzytycznej [56], a wzrost rapnia w gadzi
przemiany odwrotnej, w zwkku z utrzymywaniem statej temperatury przemiany.

Jak ju wspominano, daviadczenie to w zaleniach jest podobne do bada
procesow relaksacyjnych w klasycznych materiata@ym niemniej w tym
przypadku zasadniczy wptyw na zachowanig @iobki maj procesy zwjzane z
dalszym rozwojem lub nie, w tak specyficznie zmogyich warunkach, przemiany
martenzytycznej. Jak wynika z teorii i praktykiJustrowanej na schematach rys.
4.2 oraz 4.5 w rozdziale 4, rozw0j przemiany maygycznej wprost i odwrotnej w
stopach z pamcia ksztattu mae odbywa si¢ tylko w das¢ scisle okr&lonych
przedziatach wartei napezenia i temperatury.

Podczas przeprowadzanych seadczeér rejestrowano termogramy z
czestotliwoscia zapisu ustalanw zaleznosci od realizowanego etapu testu: 50 Hz
podczas obagrania i odcizania probki, oraz 10 Hz podczas wprowadzanych
przystankéw obaizania, ze wzgldu na stosunkowo dtugi czas pomiaru i niewielkie
wowczas zmiany rejestrowanych wado Przebiegi naggenia oraz zmiadredniej
temperatury powierzchni probki w funkcji odksztaize dla tych déwiadcze
przedstawiaj rysunki 5.2a oraz 5.2b.

Przebieg naptenia i zmian temperatury do chwili wprowadzeniayptanku w
gakzi obchzania zachodzi podobnie jak opisywano w rozdzialeR8zwojowi
przemiany martenzytycznej towarzyszy wzrost nzgmia do ok. 550 MPa oraz
przyrost temperatury o ok. 14K. W okresie 3 minutyptanku obserwuje i
zgodnie z zalkeniem, spadek temperatury do poziomu ptiaeve) temperatury
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prébki. Nastpnie, w przypadku dalszego olw@nia (rys. 5.2 a) obserwujeg¢si
ponowny przyrost temperatury prébki o okoto 15 K..
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Rys. 5.2. Zalenos¢ napezenia i zmiany temperatury w funkcji odksztatceniapsi TiNi

SMA z wprowadzonym przystankiem w galach a) obcaizania, b) odecizania

Podczas odgrania obserwuje sispadek, najpierw d6é tagodny wynikagcy z
wymiany ciepta z otoczeniem, a potem znayz wynikapcy z endotermicznej
przemiany odwrotnej, do oko 11K poniej pocatkowej temperatury prébki.

W drugim przypadku, po przystanku wprowadzonym wezjaodchzania (rys.
5.2 b) obserwuje sidalszy spadek o okoto 10K pagj temperatury poatkowej.
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Rys. 5.3. Napyzenie i zmiany temperatury prébki podczas regahia stopu TiNi SMA z

wprowadzonym przystankiem, odpowiednio weg#ch: a) obcizania b) odcizania.
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Efekty wprowadzonych w ten sposéb przystankéw giaciia bardziej obrazowo
ilustruje przedstawienie zmian napenia i temperatury w funkcji czasu (rys. 5.3 a i
5.3 b). Prezentowane zateici pokazuj, ze w obydwu przypadkach podczas
przystankoéw obserwuje ¢simonotoniczny (wykfadniczy) spadek nejenia i
temperatury. Po 3 minutach temperatura w obydwwpadkach dochodzi do
temperatury pocikowej probki (otoczenia), Zanapkzenie do 400 MPa w
przypadku przystanku w ggi obcikzania, oraz 304 MPa w przypadku przystanku w
gakzi odchzania. Spadki napgenia wynosz odpowiednio 170 MPa i 80 MPa. Z
kolei rysunki 5.4 a i 5.4 b przedstawgdgw. sprzzenia termomechaniczne dla tych
doswiadcze, czyli zmianysredniej temperatury prébki w funkcji nagenia.
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Rys. 5.4. Zmiany temperatury w funkcji nagenia otrzymane podczas roggania probki ze

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

Zmiany temperatury prébek TiNi SMA przedstawionefumkcji napezenia do
momentu przystankuasypowe dla tego typu procesow (patrz rozdz. 3; Bys§1,
3.18 a). W okresie utrzymywania statlego poziomusattécenia w geaki obcihzania
(rys. 5.4 a) temperatura nieco wzrasta na g&ozspadku naggenia, a poniej
spada. W przypadku przystanku w gatodciazania (rys. 5.4 b), na pogiku tego
procesu obserwuje ¢iréwniez zahamowanie spadku temperatury. Po okresie



98

przystanku przemiana odwrotna jest kontynuowanaaédyntemperatury w funkcji
napkzenia, zarejestrowane podczas wznowieniaagiboia (odcizania) wskazuy,
ze procesy przemian fazowycl kontynuowane, startyjnatomiast ze znacznie
nizszych pozioméw napren. Analiza rys. 5.2, 5.4a pozwala na potwierdzenie
termodynamicznego faktu, ze przemiana martenzyfjcmezalenie od zmian
wprowadzanych przystankiem, po wznowieniu jest yonbwana dla tych samych
wartcsci napezenia, ok. 400 MPa. Czyli w wyniku powrotu do tengiery
pocatkowej, napgzenie prébki 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 treclvickszy spadek temperaturyznipez
przystanku (patrz rys. 3.18a).
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Rys. 5.5. Charakterystyka&(e) stopu TiNi SMA z wprowadzonymi przystankami w ¢gat
obciazania; zaznaczone na krzywych punkty (1-8) odpovwiaddermogramom

przedstawionym na rys. 5.6.

W celu zobrazowania rozkladéw temperatury powiemzchprobki,
odzwierciedlajcych stan zaawansowania przemiany martenzytycnaejrys. 5.6
przedstawiono kilka termograméw z wybranych punkaalksztatcenia: przed (1, 2);
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w trakcie (3, 4); oraz po wprowadzonych przystahk@e8). Wczéniej, na rys. 5.5
zamieszczono wykresy(e) z zaznaczonymi tymi punktami. Wyniki przedstawione
na rys. 5.5 oraz na termogramach rys. 5.6 datylwada z wprowadzonym
przystankiem w gaki obchzania po przégiu pasm zlokalizowanych frontow, czyli
na etapie zaawansowanet jorzemiany martenzytycznej wprost.

Z przedstawionych na rys. 5.6 termograméw wynike do momentu
wprowadzonych przystankéw ohgania zmiany temperatury powierzchni prébki
maja typowy przebieg, poréwnywalnymi z termogramamigaiztawionymi na rys.
3.2. W punkcie (1) zarejestrowano pasmo zlokalizeeya przemiany
martenzytycznej, w miarodksztatcania pojawito sicoraz wecej takich pasm, na
etapie zarejestrowanego minimum aefzenia pasma te dotarty dogszi chwytowej
prébki, po czym obraz termiczny probki stag gnowu bardziej jednorodny, np. w
punkcie (2). Taki stan utrzymuje;sidwniez na pocatku przystanku — w punkcie (3),
gdzie temperatura powierzchni prébki jest w mija@dnorodna.

Nowe efekty natomiast dagic zaobserwowapod koniec przystanku olgania,

w punkcie (4). Uwidaczniajsie tam mianowicie drobne linie obrazug znaczce
roznice temperatury, ktére tym samym sygnalizajenkie pasma zlokalizowanej
przemiany fazowe.

Ze schematu przedstawionego na rys. 4.2 w rozddialeynika,ze maze to by
tylko przemiana martenzytyczna. Tzme przy utrzymywania stalego poziomu
odksztalcenia spada poziom ng@mnia oraz spada poziom temperatury do takiego
etapu,ze stan materialu powraca do warunkoéw, w ktérycremiana fazowa ma
charakter zlokalizowany.

Przy ponownym rozeganiu, pasma zlokalizowanej przemiany martenzytgrzn
uwidaczniag Sic jeszcze bardziej wyraie (5). Po zakaczeniu tej przemiany obraz
termiczny tych pasm bardziej rozmywa $6), co wynika z przeptywu ciepta do
sasiednich obszaréw probki.

Podczas odgrania, rys. 5.6; termogramy (7) i (8), uwidaczaigic pasma
przemiany odwrotnej o #zej temperaturze (7§rednia temperatura probki spada i
pod koniec tej przemiany (8) jest ona o ponad 1iksza od pocgkowej
temperatury probki.
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(1) (2)

®3) (4)

(5) (6)

() (8)

20.3°C 11.5°C

Rys. 5.6. Termogramy uzyskane podczas odksztalcaniaprowadzeniem przystanku
odciazania w gadzi obcikzania stopu TiNi z paratia ksztattu, odpowiadage odksztatceniom

oznaczonym na charakterystyse) rysunku 5.5 odpowiednimi punktami 1- 8.
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Uzyskane wyniki wskazaj ze wprowadzenie tego rodzaju przystankow, podczas
obciazania jak i odcizania prébki odksztalcanej ze stgdredkoscia odksztatcenia,
w dos¢ istotny sposob wpltywa na charakter przebiegu dherngstyk
mechanicznych oraz temperaturowych podczas przemiantenzytycznej wprost i
odwrotnej (patrz rys. 5.1 - 5.6). Natomiast protes nie ingeruje w sam fakt
zachodzenia przemian fazowych. Po ponownymagboiu (odcazeniu), zaréwno
w gakzi obchzania, jak i odcizania, procesy przemian fazowychlontynuowane
Z tym, ze startuy one ze znacznie 78zego poziomu nagrenia oraz temperatury
probki — podczas przerwy wyréwnanej z temperatatoczenia.Powoduje to
znaczne zmiany ksztattwetli histerezy stopu SMA oraz modyfikujzalenoici i
rozktady temperatury probki [91].

5.2. Zbadanie aktywndci przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej
podczas obcizania i odciazania ze stag predkoscia naprezenia

Badania aktywn<ti przemian martenzytycznyaet programie obeizania stopu z
pamkcia ksztattu ze stat predkoicia napkzenia, czyli zbadanie wptywu
przystankoww tych warunkachna dalszy rozwdj przemiany fazowej w gat
przemiany martenzytycznej wprost i odwrotnej, preg@dzono wg programu:

e rozciaganie prébki TiNi SMA przy statej pdkosci napezenia 12.5 MPa/s
do okrdlonej wartdci napgzenia i odksztatcenia, dla ktérego stwierdzono
zaawansowany rozwoj danej przemiany, po gciejpasm lokalizacji,

e trzymanie tej wartéci obciazenia przez 3 minuty,

« dalsze obaizanie (odcizanie) do kdaca zakresu danej przemiany fazowej, a
nastpnie odcizanie probki.

Podczas obgfania, odcizania oraz utrzymywania stalego poziomu ra@nia
rejestrowano  parametry mechaniczne oraz c¢zeaie  promieniowania
podczerwonego, pozwaidg@e na wyznaczenie zmian temperatury prébki.

Przystanki obaizania wprowadzano w odpowiedni sposéb, zgodnie z
programem bada podczas obgrania w gafzi przemiany martenzytycznej a
podczas odarania, w gajzi przemiany odwrotnej. Po badaniach apstych



102

wybrano taki czas przystanku, aby temperatura prdbdcita do pocatkowe;.

W pierwszym przypadku probki olgano do pewnej wargci odksztatcenia,
okoto 3.15%, co odpowiadato napeniu okoto 535 MPa, przerywano proces
obcizania na 3 min, obgkano ponownie do odksztalcenia ok. 8% (810 MPa) i
odciazano do zera sity. W drugim, prébki odksztatcanoo#o8%, co odpowiadato
napkzeniu 830 MPa, odgrano do odksztatcenia 5.9% (225 MPa), i ponownie
odciazano do napzenia okoto 0 MPa.

Przyktadowe charakterystyki mechaniczne nagmie-odksztalcenie obydwu
testbw przedstawia rys. 5.7. Krzywa 5c przedstawizebieg procesu z
przystankiem w gaki obchzania, krzywa 3c z przystankiem w gatodciazania.
Krzyzykami zaznaczono posgtki zatrzymania procesu (odpowiednio afgeinia,
odciazania). Wedtug schematow rys. 5.01 oraz 5.02 reabrm program (2).
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Rys. 5.7. Zalenosci napkzenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA podczas testuzygiankiem

w gakzi obchzania (krzywa 5c¢) i odgiania (krzywa 3c); krzyykami zaznaczono pogtki

wprowadzonych przystankéw

W pocatkowej fazie rozcigania obydwie krzywe i pokrywap -
odksztalcanie spgyste austenitu i proces przemiany martenzytyczaehadz tak
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jak opisano w rozdz. 3. Po przerwaniu procesu ddksamia w gaizi obciazania i
utrzymywaniu statego poziomu obgenia probki (rys. 5.7, krzywa 5c) proces
przemiany fazowej rozwija siw dalszym cigu, co wynika z obserwacji
termograméw, natomiast charakterystyka mechaniciest zmodyfikowana.
Podobnie, po przerwaniu procesu w ¢gatodchzania (rys. 5.7, krzywa 3c),
kontynuowana jest przemiana odwrotna, pomimo maegfi charakterystyki
mechanicznej i temperaturowej.

Znacznie wgcej informacji o rozwoju przemian fazowych w tyclamnkach
mozna uzyskd, analizujc jednoczeénie zmiany napzenia i temperatury tak
odksztatcanych prébek. Na rys. 5.8 przedstawioniazynrobydwaoch tych wielkgi
dla probek odksztatcanych wedtug rys. 5.7 w funkepsu, z&na rys. 5.9 zmiany
napkzenia i temperatury tych probek w funkcji odksztaiee (a) - krzywa 5c; b -
krzywa 3c. Na tych rysunkach przedstawiono zaroumany temperaturyredniej
(ar), jak rownie w wybranych punktach, mianowicie obserwowanegowseego
maksimum (p1) oraz minimum (p2) temperatury prébki.
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Rys. 5.8. Napzenie i zmiany temperatury w funkcji czasu odks#ata probek TiNi SMA:
(a) przystanek w gati obchzania, (b) przystanek w gah odciazania;ar. — zmianysredniej

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

W obydwu przypadkach po przerwaniu cfgeinia (odcizania) nasfpowaty
zmiany odksztatcenia, ale takzmiany temperatur§wiadczice rownie o dalszym
rozwoju przemian fazowych.
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Przy przystanku w geti obchzania (rys. 5.8a i 5.9a), po zatrzymaniu abania,
probka nadal si wydtuzata, a jednoczmie wzrastatasrednia temperatura probki
(krzywaar., kolor czerwony). Wzrosiredniej temperatury zdecydowariwiadczy
o dalszym rozwoju przemiany martenzytycznej (pabzz. 3). W tym czasie €6
szybko wzrasta odksztatcenie probki. Wzrost tentpeyaa take odksztatcenia, jest
stopniowo hamowany, obserwowane pasma martenzygyqarzemiany fazowej
wprost rozwijag Sig na catej dtugéci probki. W dalszym okresie temperatura probki
spada niemal do temperatury otoczenia, co wskazajgrocesy wymiany ciepta
przewaaja nad procesami jego produkcji, m.in. pgat przemiany. ROwnoczeie
prawie nie zmienia siodksztatcenieSwiadczy to o wysycaniu w tych warunkach
martenzytycznej przemiany fazowej badanej prob&pstTiNi SMA. Przy czym
nawet dalsze obgtanie, po 3 min. przystanku, powoduje tylko niewiietkokoto 2
K, wzrost temperatury probki, cawiadczy,ze niemal caty materiat byt juw fazie
martenzytu. W tych warunkach, po wznowieniu abenia przemiana fazowa
prawie nie jest ju kontynuowana (rys. 5.9).
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Rys. 5.9. Napgzenie i zmiany temperatury w funkcji czasu odks#ata probek ze stopu
TiNi SMA: (a) przystanek w gaki rozciagania, (b) przystanek w gai odchzania.

Krzyzykami oznaczono pogtki wprowadzanych przystankéw

Przedstawiosn analizz rozwoju martenzytycznej przemiany fazowej podczas
przystankow obaizania potwierdzaj przebiegi temperatury w wybranych punktach
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probki (krzywepli p2, rys. 5.8a). Obie krzywe mgpieregularne skoki wskazige
na przejcie przez te punkty pasm zlokalizowanej przemiangrtemzytycznej.
Proces martenzytycznej przemiany fazowej w okresgje przystanku zachodzi przy
niemal stalym napgeniu, wikc szybkd¢ przemiany jest prawdopodobnie inna ni
przy klasycznym teie obcazania i odcazania tego typu materiatu z pajoia
ksztattu. Przebiegi nagtenia i zmian temperatury podczas rnpsjacego potem
odciyzania § typowe dla tego rodzaju procesu (patrz rozdz. 3).

Podobne efekty, cléo dziatapce w kierunku przeciwnym, zaobserwowano
podczas przystanku w g@al odchzania (rys. 5.8b i 5.9b). Po zatrzymaniu
odcizania stwierdzono dalszy rozwoj przemiany odwrotogjzymswiadczy take
szybki spadek temperatury o prawie 10 K. Niewielkehaniasredniej temperatury
(krzywa ar., rys. 5.8b oraz rys. 5.9b) wskazujpe utrzymuje si rOwnowaga
pomiedzy procesami ubytku ciepta, a jego pobieraniemtaczenia. Natomiast
uskoki temperatury w wybranych punktach (krzypdei p2, rys 5.8b) wskazajna
wedrowkg frontéw odwrotnej przemiany fazowej przez te émi@ punkty. Nasgpnie,
podczas kacowego odeizania temperatura probki powoli zidi sk do temperatury

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

przystankiem w gaki obchzania, (b) z przystankiem w gai odchzania
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Zmiany sredniej temperatury w funkcji nagrenia dla opisanych pouvrgj
przypadkow rozeigania z wprowadzonym przystankiem w gornej lub dptratzi
obcizania przedstawiono na rys. 5.10 a, b.

Podczas zachodzenia przemiany martenzytycznej weg@atzi, temperatura
wzrasta o0 ok. 10 K (rys. 5.10a). Podczas ggdgiia temperatura spada paji
temperatury otoczenia o ponad 25 K, czyli w warahk&ksperymentydrednia
temperatura probki spada paeii 0°C. Jest to efekt niskiej temperatury prébki na
pocatku odcihzania, wskutek wprowadzonego przystanku wzjadbchzania, oraz
symetrii proceséw egzo- i endotermicznych przy pria@mie martenzytycznej
wprost i odwrotnej. Skok temperatury o prawie 188ko w przeciwnym kierunku,
zarejestrowano w wyniku przystanku w @al odchzania podczas przemiany
odwrotnej (rys. 5.9 b, 5.10 b).

5.2.1 Zbadanie wplywu wartéci odksztalcenia, przy ktorym wprowadzono
przystanek, na dalszy przebieg przemian fazowych

W celu sprawdzenia, czy wastoodksztalcenia, przy ktérym rozpoczyna si
przystanek w obaFaniu, ma wpltyw na przebieg efektow badanych w pegmam
rozdziale, zaprojektowano nagtijace ddwiadczenie. Przystanek w gai
obcigzania wprowadzano na 6znym etapie zaawansowania przemiany
martenzytycznej. Na rysunku 5.11 przedstawiono eskrzaleénosci o(e) i AT (o),
otrzymane dla proceséw, w ktérych peiek przystanku podczas obzania
nastpuje dla nasipujacych wartdci odksztatcenia:

1. tuz po zainicjowaniu niejednorodnej przemiany fazoweznaczony 10c

2. w srodku pasm zlokalizowanej przemiany — oznaczony 13b

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

Jak wynika z rys. 5.11a, wafto odksztatcenia, przy ktorym wprowadzono
przystanek obarania, ma zasadniczo niewielki wplyw na otrzymane
charakterystyki mechaniczne negenie-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. Zalenosci napezenie-odksztatcenie (a) oraz zmiany temperaturypreianie (b)
stopu TiNi SMA dla trzech testéw z wprowadzonymzystankami w gaki obchzania po

réznym okresie odksztatcania; keggkami zaznaczono pogiki tych przystankéw.

Natomiast zmiany temperatury wywotane przemitazows w tych warunkach
sa zraznicowane (rys. 5.11b). Szczegélnigilijprzystanek w obaizaniu ma miejsce
tuz po zainicjowaniu niejednorodnej przemiany fazoirgs. 5.11b, krzywa 10c).
Wowczas bowiem, na etapie utrzymywania statego aghonia w czasie 180s
martenzytyczna przemiana fazowa nie zostaje stioakna i stwierdzamy wzrost
temperatury wyspujacy take po jej maksimum, obserwowanym we wszystkich
przypadkachSwiadczy to o tymze przy dalszym obgianiu przemiana fazowa jest
kontynuowana. Wyniki tych badgotwierdzag wysolka czutas¢ stosowanej kamery
termowizyjnej i dua przydatné¢ pomiarow temperatury podczas badawoluciji
przemian martenzytycznych wprost i odwrotnej stopawpamécia ksztattu.
Zastosowanie takiej metodyki pozwala zaua¢adodatkowe istotne efekty, ktorych
nie sygnalizuj klasyczne metody pomiaréw mechanicznych.

5.2.2. Zbadanie przebiegu przemiany odwrotnej, nie#teznie od termicznych
konsekwencji przemiany martenzytycznej wprost.

W programie badania sggen termomechanicznych towarzysych
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martenzytycznym przemianom fazowym przeprowadzoodatkowy eksperyment
majacy na celu zbadanie przebiegu przemiany martenzygjonprost i odwrotnej,

w pewnym stopniu niezateie od siebie. Mianowicie, problodksztatcan ze stad
predkoscia napkzenia po zgciu przemiany martenzytycznej wprost doprowadzono
do ostygn¢cia, a nagfpnie odciazono g obserwujc przebieg przemiany odwrotnej,
zachodzcej w tych warunkach, tj. niezealgie od termicznych konsekwencji
przemiany wprost. Otrzymane zat@sci napgzenia i zmian temperatury w funkcji
odksztatcenia przedstawiono na rys. 5.12, a w fuickasu na rys. 5.13.
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Rys. 5.12. Zmiany naptenia isredniej temperatury w funkcji odksztatcenia dlahkidze
stopu TiNi z pamicia ksztattu przy pgdkosci napkzenia 12.5 MPa/s, z przystankiem na

ostudzenie prébki po przemianie martenzytycznepsfpr

Jak wynika z otrzymanych wynikow, podczas odksztaie z 4 predkoscia
(12.5 MPa/s)napezenie wzrasta do okolo 850 MPa, czemu towarzyszyosizr
temperatury o prawie 30K. Przemiana martenzyty@atayna s w okolicy okoto
1% odksztatcenia. Po agnicciu okoto 7%, procesy odprowadzania ciepta
przewaaja nad procesami jego produkcji, czyli egzotermiczmasadnicza
przemiana martenzytyczna ulega wyczerpaniu, w Komsecji zarejestrowano
zdecydowany spadek temperatury prébki. Podczas njpapy odwrotnej
temperatura prébki zaczyna spadad poczatku odcikzania, pomimoze jest
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wowczas na poziomie temperatury otoczenia. Czytiw przypadku nie byto etapu
czystego sprystego odcizania, bez przemiany odwrotnej. Prawdopodobnie
przemiana zachodzita tzd podczas oczekiwania na ostudzenie prébki, poriewa
napezenie trocly spadato.
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Rys. 5.13. Zmiany naptenia isredniej temperatury w funkcji czasu dla probki zeps
TiNi z pamkcia ksztattu przy pgdkosci napezenia 12.5 MPals, z przystankiem na

ostudzenie probki po przemianie martenzytycznejosfr

Natomiast spadek temperatury podczas gdcia jest wikszy niz bez
przystanku, ale wtedy byt ta& mniejszy zakres odksztatcenia (patrz rozdz. 8, ry
3.13). W zwazku z tym, wynikéw tych nie mima bezpérednio poréwnywé
Ponadto, procesy przemiany martenzytycznej wprostvwrotnej nie $ w tym
przypadku symetryczne, ponieivarzy odksztatcaniu ze sigbredkoscia napgzenia
predkos¢ odksztatcania nie jest stata i czas agania jest inny (patrz rys. 3.5a).

5.2.3. Zbadanie aktywndci przemian martenzytycznych przy odpowiednio
zaprogramowanych zmianach napgzenia

Celem tych badabyto sprawdzenie czy i na ile rma sterowé sprzzeniami
termomechanicznymi podczas zachodzenia przemiangenzytycznej wprost i
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odwrotnej oraz w jaki sposéb oddziatyivaa ich przebieg. Idea takiego poabé
wynika z faktuze przemiany fazoweasiezwykle wraliwe na zmiany temperatury,
a z kolei zmiany temperatury wplywsana przebieg charakterystyk tych przemian
(patrz rozdz. 3.2). W zwkku z tym zaprojektowano éwiadczenie, podczas
ktorego ,zadziatano” w kierunku przeciwnym do olsawanych efektow.

Poniewa zazwyczaj przemianie martenzytycznej towarzyszgczicy wzrost
temperatury, co posga za sofp wzrost poziomu napgenia, na jakim zachodzi
przemiana, zachodzi pytanie, czy odpowiednia zmiabahzenia w okresie
.przystanku” zadawana w przeciwnym kierunku do ke dziatania efektow
przemiany wptynie na zahamowanie zainicjowanejgzemiany fazowej. W tym
celu wykonano badania z wprowadzonymi przystankmgakzi obchazania,
podczas ktérego zamiast utrzymylyvgak poprzednio, staty poziom napenia -
poziom ten odpowiednio zmniejszano. Badanie jesthrteznie trudne do
przeprowadzenia nawet na dobrej maszynie wytrzy§oetaej, poniewa taki
program wykracza poza typowe drogi cfg@inia, realizowane na maszynie.
Wedtug schematéw rys. 5.01 i 5.02 realizowano @og(s).

Wykonano wiele préb przed uzyskaniemdanych efektéw. W wyniku
wykonano nagpujace dédwiadczenie:

- rozchganie do 1.6 mm, tj. ok. 2% odksztalcenia, do etgpjawienia 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 ngsthie odcizanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas takiegcgwliadczenia ze spadkiem
obciazenia o okoto 5% przedstawiono w funkcji czasu ns. .14, a w funkcji
odksztatcenia na rys. 5.15. Zméartemperatury wyznaczano jakérednh z
powierzchni probki, a na rys. 5.14 dodatkowo z dwpanktéw pomiarowych.

W wyniku tych bada okazalo sj, ze spadek obgkenia o 5% podczas
~przystanku” w gagzi obchzania wywotuje znaccy spadek temperatury probki, co
w znacznym stopniu hamuje martenzytycmmzemiarg fazowa - (rys. 5.14- 5.16).
W konsekwencji stwierdzono wez zanik tej przemiany, czyli cel flsiadczenia
zostat zrealizowany. Przy dalszym aigeiniu po tym ,przystanku” zaobserwowano
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wzrost napgzenia orazredniej temperatury, zezany z kontynuagjprzemiany.
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Rys. 5.14. Zalenoici o(t) i AT(t) podczas ,przystanku” w gornej gak rozcihganie do
1.6mm, ,przystanek” 180s z 5% spadkiem sity, abanie do 8mm, odgtanie; ar — zmiana
sredniej temperatury prébki, p1— zmiana temperatuyunkcie ustawionym na pierwszym

pasmie przemiany, p2— w punkcie minimum temperatury.

Efekty obserwowane w tym é&wiadczeniu potwierdzone as przez
charakterystykio(e) 1 AT(e) przedstawione na rys. 5.15, oraz charakterysiyii
AT (o) przedstawione na 5.16. Z wykresOw przedstawionyahrys. 5.15 i 5.16
wynika ponadtoze 8% zakres odksztatcenia zostat wybrany prawidiadest to
okolica limitu przemiany martenzytycznej, poniemaz okoto 7% odksztatcenia
przemiana & wyczerpuje i zaczyna spaddemperatura probki. Obserwacja ta
potwierdza ponadto niezwykiprzydatnéé techniki bada w podczerwieni celem
analizy przemian fazowych w stopach z pami ksztattu, przy dobrze opanowane;
metodyce pomiarowe;j.
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Rys. 5.15. Zalenosci o(¢) | AT(g) podczas ,przystanku” w ggh obciazania ze spadkiem sity
wg. schematu: rozaganie do ok. 2%, ,przystanek” 180s z ok. 5% spaulsdy, rozcaganie

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

rozcihganie do ok. 8%, odgianie.
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Podobne dawiadczenia, tzn. mage na celu zadziatanie w kierunku przeciwnym
do skutkdbw, na etapie zainicjowanej przemiany odmej tj. z kolei wzrost
obciazenia i zwhzany z tym wzrost temperatury prébki, przeprowadzon
wprowadzajc odpowiedni przystanek w gai odckzania. Rozwaono 2 przypadki:

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

2) Przemiana martenzytyczna, przerwa na studzeniekiprdb temperatury
pocatkowej, a nasipnie przemiana odwrotna z ,przystankiem”, czyli
badanie zachowaniagssamej przemiany odwrotnej bez temperaturowych
konsekwencji poprzedniej, martenzytycznej przemiapyost.

Pierwszy przypadek dwiadczenia realizowano wedtug programu:

- rozcaganie do 8 mm, tj. okoto limitu przemiany marteryzyinej GL=100 mm),

- odchzanie do 5 mm, tj. do rejestracji pierwszych paseepiany odwrotnej,

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

- odchzanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas takiegawi@adczenia ze wzrostem
obciazenia 0 5% przedstawiono w funkcji odksztalceniarys 5.17, a zmiany
odksztalcenia i temperatury przedstawiono w funkapezenia na rys. 5.18.

Obserwujc rozktady temperatury na powierzchni probki std@mo, ze
wprowadzenie takiego ,przystanku” w pierwszym et¢apowoduje zdecydowany
zanik pasm zlokalizowanej przemiany, ale po chwdirysowywuj sie drobne
delikatne pasma, ktére neshie przechodgzw pasma bardziej wyfae, czyli po
pewnym wyhamowaniu, przemiana martenzytyczna jgstyjkuowana.

W wyniku tych bada okazato si wiec, ze wzrost obeizenia o 5% podczas
.przystanku” w ga¢zi odchzania zmienia kierunek zmiany temperatury (rys. 5.17
5.18), co w znacznym stopniu, szczegolnie na gikaz ostabia przemiagnodwrotry,
ale calkowicie nie zatrzymuje jej przebiegu.
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Rys. 5.17. Zalenosci o(e) i 4T(e) podczas ,przystanku” w gai odciazania ze wzrostem

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

wzrostem sity, odeizanie.
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Rys. 5.18. Zalendici ¢ (o) i A4T(o) podczas ,przystanku” w gat odchzania ze wzrostem
sity wedtug schematu: rozgjanie do 8mm, odgtanie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5%

wzrostem sity, odazanie.
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W drugim przypadku realizowano ngstijacy program déwiadczenia:
- rozchganie do 8 mm, tj. do okolicy limitu przemiany nearzytycznej,
- studzenie probki do jej temperatury patowej,
- odcihzanie do 5 mm, tj. do rejestracji pierwszych paseepriany odwrotne;j,
- ,przystanek” odcizania w czasie 180 s z okoto 5% wzrostem sity,
- odchzanie.

Zmiany napgzenia i temperatury podczas tegoswiadczenia ze studzeniem
prébki po przemianie martenzytycznej oraz przysemkze wzrostem ohgienia o
okoto 5% w gajzi odchzenia przedstawiono w funkcji czasu na rys. 5.19 a
funkcji odksztatcenia na rys. 5.20. Zmgatemperatury prébki wyznaczano jako
srednk z powierzchni prébki, a na rys. 5.19 dodatkowo w6ch punktow
pomiarowych: pl- w centralnym punkcie pierwszegesnpa zlokalizowane]
przemiany, p2 — w punkcie patkowego minimum temperatury. Zamkty petle
zalendéci zmianysredniej temperatury probki w funkcji nagenia przedstawiono

narys. 5.21.
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Rys. 5.19. Zalenoici o(t) i AT(t) w probie z ,przystankiem” w dolnej gati: odksztalcenie
do 8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostety, si
odciazenie; ar —zmiandredniej temperatury, pl-zmiana temperatury prébkpumkcie w

pierwszym pémie przemiany, p2 —w p. minimum temperatury.
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Jak wynika z otrzymanych charakterystyk, podczaslzgnia do temperatury
pocatkowej spada réwnie napezenie probki. Po tym studzeniu zarejestrowano
pewien spadek temperatury od samego gkozodchzania, pomimaze startujemy
od temperatury otoczenia, co sugeragw tych warunkach od pagku zachodzi
przemiana odwrotna. Potem przemiana ta zachoddziggintensywnie. Nagpnie,

w okresie wprowadzonego w gai odcizania przystanku, przemiana odwrotna
zachodzi dla nieznacznie spag&go poziomu naptenia, spada tak temperatura
prébki. Podczas odgiania temperatura wraca do poziomu temperaturyapkoze;.

W tym przypadku réwniestwierdzono zahamowanie procesu przemiany odwjtotne
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- | 1 - ¢
200 - fimsecco S A SRR = -10
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True strain

Rys. 5.20. Zalenoici o(t) i AT(t) w probie z ,przystankiem” w dolnej gati: odksztatcenie
do 8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostety, si

odcizenie.
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Rys. 5.21. Zalenosci AT(c) w prébie z ,przystankiem” w dolnej gati: odksztalcenie do

8mm, studzenie, odgianie do 5mm, ,przystanek” 180s z ok. 5% wzrostdw sdcizenie.

Kolejnym cennym déwiadczeniem w kierunku oddziatywania na spenia
termomechaniczne w procesie przemiany martenzygychytoby dodatkowe
wprowadzenie spadku, a w przypadku przemiany odwjovzrostu, temperatury
prébki poprzez jej podgrzanie. Aby jednogzie sledzic przebieg rozwoju
przemiany poprzez badanie zmian temperatury nagvaehni probki, wymaga to
takze sterowanej komory termicznej z okienkiem z gemoman szyly,
przepuszczaldla badéa w podczerwieni.
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5.3. Warunki rozwoju przemiany martenzytycznej podzas wprowadzanych
modyfikacji programu obciazania

Aby wyjasni¢ przyczyny obserwowanego zachowania probki TiNi SMA
podczas wprowadzanych przystankdéw abania, dokonajmy analizy warunkow
termodynamicznych zachodzenia przemiany martenzggjovprost i odwrotne;j.

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

1) 7' (0,T,2)dz=0 i dz=0,

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

Ad.1. (warunki przemiany martenzytycznej wprost)

o' T4 orr'

oT oo

Wykorzystupc réwnanie termodynamicznej sity r@owej przemiany

martenzytycznej (4.16) otrzymujemy:

y

0 =20, gdyz = const.

Zo-AST=0
Jo
Kd_a - AS* d_T >0
p dt dt
4T 85P adT>0 b 92 <2SP 4 40
daT y
Ad.2. (warunki przemiany martenzytycznej odwrotnej)
f f
on T+ o 0 <0, gdyz= const.
oT oo
Wykorzystupc rownanie (4.16) otrzymujemy:
Y o-nsT<0
Jo
Kd_a - AS* d_T <0
p dt dt
do _As do _As p

99 25P qadT>0 wb 225252 ya dT(0
dT y dT y
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Mwyznacza wspotczynnik nachylenia prostych), okreslajacych wartdci

napkzenia i temperatury, dla ktérych zachodzi przemiadananie (4.18).
Mozna wyznaczy wartgici napkzenia i temperatury, w zakresie ktorychzao
zachodzt przemiana martenzytyczna wprost, opisana réwnaniam

Pocatek przemiany martenzytycznejo = c,, (T —M )

Koniec przemiany martenzytycznej:o =c,, (T - M ?)

Mozna wyznacz§ wartcci napkezenia i temperatury, w zakresie ktorych zeo
zachodz przemiana odwrotna, opisana rownaniami. Przyzealo C, = C,, :

Pocatek przemiany odwrotnej:o = ¢,, (T — AY)
Koniec przemiany odwrotnej: o =c,, (T — A?)
gdzie Mg i M ?oznaczai odpowiednio temperatury pagku i konca przemiany

martenzytycznej Wprost,/ég [ A? oznaczaj odpowiednio temperatury pogku i

konca przemiany odwrotnej, w warunkach bez udziatu¢iamia.

5.3.1. Termomechaniczne warunki obazania neutralnego

Warunkiem obcizania neutralnego, czyli takiego gdy nie zachodzepriana
martenzytyczna, jest spetnienie zalesci:
d_a = AS* Bd_T
dt y dt
Predkos¢ zmiany napgzenia i zmiany temperatury musi spetnigarunek
do /dt = ¢y x dT/dt, czyli:
Ao NAsp
— = =Cy -
AT 1%
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W tego rodzaju warunkach €l@iadczalnych trudno jest precyzyjnie steréwa
temperatug probki, poniewa temperatura probki zmieniagsiv wyniku sprzzen
termomechanicznych w procesie przemiany martenzgjcwprost i odwrotnej, w
zalencsci od warunkéw eksperymentu, w tym g¢gkosci odksztatcenia. W
rezultacie, nie jest fatwo uzyskapraktycznie oberzanie neutralne. W tym
przypadku, poprzedzanym przez wiele prob, probka blgchzana do wartéci 500
MPa z pedkdicia 12.5 MPa/s a naginie odcazana z pgdkoscia 0.56 MPa/s w
czasie 180 s, co zapewnialo wowczas spadekaidrgn 0 5% i w konsekwencji
wywotato znaczcy spadek temperatury prébki, ktéry w znacznym msitop
wyhamowat martenzytycamprzemiar fazows - (rys. 5.14 - 5.16).

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

Ao _As'p  —-18MPa
ATy ~3K

= 6MPa/K.

Otrzymany stosunek tych waséth jest zblzony do obliczonej w poprzednim
rozdziale wartéci C,, tego materiatu, tj. 5.62 MPa/K. Dlatego w przypadgdy
ten termodynamiczny warunek ofgania neutralnego zostat spetniony, proces
przemiany fazowej udatoehie tylko zahamow@ ale nawet zatrzynéa Taki stan
potwierdzity obserwacje efektow termicznych na pawachni prébki, stwierdzono
nie tylko spadek temperatury, ale zakanik pasm zlokalizowanej przemiany.
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Stress o

Temperature T

Rys. 5.22 Termomechanicznéciezka obcazenia dla programu z zatrzymaniem przemiany:
SA-rozcihganie do ok. 2%, AB ,przystanek” 180s z ok. 5% d$gewah sity, BC- obcizanie

neutralne, CD-odgienie, DF- obcizanie ponowne; DE-sptyste, EF- do kica zakresu.

Warunki zachodzenia przemiany martenzytycznej ¢ifi pbciazania podczas
przemiany fazowej pokazane na schematycznym r@sw40zdz. 4, ktére ilustraj
termomechaniczn sciezkg obchzania dla programu z zatrzymaniem przemiany,
przedstawiono na rys. 5.22. Realizowano giemnie wg schematu: SA-roaganie
do ok. 2%, czyli do uzyskana udziatu fazy martenzytu, AB ,przystanek” 180s z
ok. 5% spadkiem sity, podczas ktérego nadal odbgivprzemiana martenzytyczna,
dochodac do udzialu martenzytas, BC- obciazanie neutralne, CD-odgienie,
DE-sprzyste obcizanie ponowne, EF- rozmganie do kaca zakresu tj. okoto 8%,
(z=1), a nasfpnie odcazanie. Podobnie jak na rys. 4.2, lilig (z=0) iMg (z=1)
wyznaczag odpowiednio wart€ci napkzenia i temperatury pogiku i konca
przemiany martenzytycznej, o wspétczynniku nach@esy. Podczas obgienia
neutralnego na odcinku B€ = const., czyli udziat martenzytu nie ulegat zméani
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5.4. Podsumowanie wynikow badé aktywnosci przemiany martenzytycznej

Wyniki prezentowanych dwiadczeé pokazuj, ze wprowadzenie przystankow
obciyzania, a take odcazania ma zdecydowany wptyw na przebieg zabsci
zmian napgzenia i temperatury, oraz na przebieg przemianngdy natychmiast
nie zatrzymuje zainaugurowanychjproceséw przemian martenzytycznych. Takie
wyniki mog $wiadczy¢ o tym, ze istnieje dua bezwladn& procesow tych
przemian - raz zainicjowane rozwiagie stosunkowo tatwo, ¢sto do wyczerpania.

Podczas daviadczeé dla statej pgdkosci odksztatcenia w okresie utrzymywania
statego poziomu odksztatcenia zaobserwowano spaai@ézenia oraz temperatury
probki, zarébwno dla testu z wprowadzonym przystamkiv ga¢zi obciazania jak
rowniez odchzania. W wyniku dalszego ohkgania, przemiany fazowe bytly
kontynuowane, aczkolwiek na trachizszym poziomie warei napgzenia.

Podczas daviadczeér dla state] pgdkosci napgzenia w zakresie przystanku
obciazania zaobserwowano pewne, raczej niewielkie, wyheanie przemiany oraz
pewrs modyfikacg charakterystyki naggenia i temperatury.

W wyniku przeprowadzonego §eiadczenia stwierdzono,ze miejsce
wprowadzenia przystanku w niewielkim stopniu wplywe dalszy przebieg
charakterystyk mechanicznych, natomiast modyfilugebiegi zmian temperatury.
Potwierdza to din czutas¢ i przydatnd¢ techniki bada w podczerwieni.

Podczas daviadczét z wprowadzonymi modyfikacjami w kierunku
przeciwnym do efektéw spgzen, tj. przystankami z pewnym spadkiem sity w
gakzi obchzania a jej wzrostem w gg odchzania, zaobserwowano pewne
wyhamowanie, a w szczegllnym przypadku stwierdzamecz catkowity zanik
przemiany martenzytycznej wprost. W ten sposéiwaiczalnie, nie przy pomocy
zmiany temperatury, ale gednio, poprzez oddzialywanie na poziom raenia
prowadacy do zmiany temperatury, zweryfikowano dziatanigprzezen
termomechanicznych w procesie przemian fazowygbustoNi z pamgcia ksztaitu.

Wykorzystanie tego dwiadczenia stwarza mtwos¢ sterowania procesami
zachodzenia przemiany martenzytycznej w elemengianztcia ksztattu nie tylko
poprzez zmiagitemperatury, ale tak odpowiedry zmiarg programu obezania.



6. Badania wigciwosci termomechanicznych stopu TiNi z pamicia ksztaftu w
procesie prostegacinania oraz odksztatcé cyklicznych

W rozdziale prezentag wyniki bada& wiasciwosci termomechanicznych stopu TiNi z
pamkcia ksztaltu w procesie prostegécinania wykazano dwiadczalnie, ze etapy
przemiany fazowej w procesie prostegoinania § podobne jak wyriniane podczas
rozcihgania. Wbrew danym literaturowym udokumentowaigpodczagcinania przemiana
martenzytyczna i odwrotna réwiienogy mie¢ charakter zlokalizowany. Przeanalizowano
wptyw predkosci odksztalcenia na rozwoj przemiany oraz na pemgbtharakterystyk
mechanicznych i temperaturowych. Porévasujvyniki bada cyklicznych stopu z paratia
ksztaltu TiNi w procesach rozgjania i prosteg@cinania, zauwzono pewne jakaiowe

réznice zachowania sitego materiatu podczas patzowych cykli rozcigania iscinania.
6.1. Metodyka bada stopu z pamgcia ksztattu w procesiescinania

W literaturze spotyka si niewiele wynikbw termodynamicznych
dodwiadczalnych bada materiatow, przede wszystkim ze wadll na trudnéci
techniczne realizacji takich éwiadcze; pomiaru temperatury i synchronizacji
otrzymanych danych mechanicznych i temperaturowygrczegdélnie mato jest
opublikowanych prac przedstawdaych wyniki bada scinania, dominujcego
podczas eksploatacji elementéw maszyn,zdakiyt czy membran z pagdia
ksztattu [4, 54, 62, 77]. Dotychczas opublikowamatedwie kilka prac dotyezrych
bada zmian temperatury w procesieinania materiatow inteligentnych, m.in. [26,
72-74]. Pewne wyniki wgpnych pomiaréw zmian temperatury podczas gariia
i prostegascinania TiNi SMA zostaty opublikowane z udziatemaui w pracy [24].
Badaniascinania, w daym stopniu uzupetniage do rozcigania, § wazne zaréwno
ze wzgkdow poznawczych jak rownieaplikacyjnych, poniewa

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

= elementy maszyn i ugdzen podczas swojej normalnej eksploatacji oraz
niszczenia bardzo egto pracyj w warunkacl$cinania,

» podczascinania nie wysipuje efekt termospgysty.
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O tym, jak istotne sbadaniacinania stopow z partia ksztattuswiadczy fakt,
ze ostatnio elementy TiNi SMA praage nascinanie i skecanie zastosowano w
nowych modelach samolotow Boeinga [54].

Czynniki te, podobnie jak niedostatek prac z dzigdZcinania materiatéw z
pamkcia ksztaltu w literaturze, pewne &wiadczenie nabyte w prowadzeniu
termomechanicznych batlécinania innych materiatow [26, 27, 81, 103], alegue
wszystkim widoczna potrzeba zbadania setaosci termomechanicznych, w tym
sprawdzenia jednorodiéci przemian fazowych, sktonity autarido podgcia bada
scinania stopu tytanu z niklem z patia ksztattu w ramach niniejszej pracy.

Badania déwiadczalne prostegacinania stopu TiNi z paratia ksztattu
przeprowadzono wg metodyki opracowanej w IPPT PA&R, [72-74]. Probk o
wymiarach 27 mmx 30 mmx 0.4 mm umieszczono w specjalnie zaprojektowanym
urzadzeniu, ktére obgizane w konfiguracijiciskania pozwala na realizagprostego
scinania (rys. 6.1 — 6.3). Konstrukcja tego pragu praktycznie eliminujélizganie
sie prébki w uchwytach oraz pozwala na obserwagmpwierzchni strefécinania
podczas procesu, tak za pomog kamery termowizyjnej [26].

Podczas badarejestrowano parametry mechaniczne oraz rozkladzewia
promieniowania podczerwonego emitowanego ze stéeifiyania prébki. W celu
podwyzszenia emisyjrkzi i zwiekszenia jednorodrici, powierzchng strefy
scinania préobki pokrywano sagl2V niniejszych pomiarach d4d sredni kwadratowy
oceny sredniej temperatury stref§cinania wynosit 0.2 - 0.6 K. W zaleosci od
predkosci, czstotliwosé rejestracji termograméw wahata sid 5 Hz do 50 Hz.

Shear stress TESTING MACHINE
Force | Temperature

Termovision
camera

3

P~
Shear strain T

—————1

Shear stress

Rys. 6.1. Schemat stanowiska pomiarowego doh8dA w petnym cykluscinania.
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Ksztatt i wymiary probek décinania przedstawiono na rys. 6.2. Wycinano je z
blachy metod elektroerozyja, nie wprowadzajca praktyczniezadnych napyzen.
Processcinania zachodzit w jednej strefieinania o wymiarach 3 mm30 mm.

< Sd

5 & | 8

&

© D

[ a——— strefascinania

Rys. 6.2. Ksztatt i wymiary probki SMA stosowanej Had# prostegoicinania, fotografia

probki z odcinietymi zabkami uchwytu i zaznaczarstref, $cinania.
a) b)

) ] ngid specimen
rigid specimen clamp l F clamp with a
d,

rl vertical carriage

n oLy

AP

1 shear zone (a=a, = const)

Rys.6.3. Fotografia stanowiska oraz pragiz doscinania probek w petnym cyklu (géra-dot)

W przypadku prostegécinania w warunkach statycznych przyjmuje sé nie
ma zmiany przekroju streficinania probki:
S =const.; & =1xd
Woéwczas: naggzeniescinajace 012 = F/Sg, odksztatceniécinajace y= Allag
gdzie:F - sita, 4l- przesunicie szczk przyrzadu mocuacego probk, a, - szerokécé
strefyscinania,d - gruba¢ prébki, lp - dlugas¢ obszaruscinania (rys. 6.3 a).

S;,:|od
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Tensor napyzenia podczascinania ma tylko trzy niezerowe sktadowmi, 0z,, 012

Jedyn skltadow niezerow tensora odksztatcenia jgst &.

Czesci prébki zamocowane w uchwytach (sgcach) uradzenia przesuwaj
sie rownolegle wzgidem siebie w taki sposéke scinanie zachodzi w jednej strefie
scinania o szerokwi a,=3 mm i dlugdci l, = 30 mm [30, 72, 85, 153].

Aby zapewnt wtasciwe warunki mechaniczne do prosteginania, szeroki
prébkia, powinna by tak dobrana, aby:

— stosunek szerokoi prébki do grubéci a,/d < 10, by unikaé jej wyboczenia,

— stosunek szerokoi prébki do jej dtugéci a/l, powinien by na tyle maty, by
zminimalizowa& wplyw niejednorodngéci rozkladu napgzenia i odksztalcenia
na swobodnych brzegach prébki na wyniki pomiarawynikajaca stad bledng
interpretaci tych wynikéw; na ogét przyjmuije s/l ,<1/10.

Grubai¢ prébki z kolei jest ograniczona wytrzymédm szczk urzadzenia. Dla

metali, m.in. SMA przy danym ksztatcie prébek, meze przekraczal mm.
Zarejestrowane podczas badawielkosci: czas, sita i przemieszczenie

pozwalaj na wyznhaczenie nagten i odksztalcé oraz na kontrel predkosci

scinania. Przyktadow charakterystyk napezenie-odksztalcenie w petnym cyklu
obcigzania oraz przyktadowy termogram z zaznaczonym absravyznaczania

sredniej temperatury, uzyskany podczeimania, przedstawiono na rys. 6.4 a, b.
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Rys. 6.4. a) Przyktadowa charakterystyka ozgmie-odksztatcenie stopu NiTi SMA w

procesiescinania, b) przyktadowy termogram stréfyinania przy pgdkosci scinania 10's™.



127

Sredni temperatug probki wyznaczano z obszaru 20 mm x 2 mm, juego
w srodkowej czsci strefyscinania, eliminujic obszary brzegowe, w ktérych proces
odksztalcania materiatu m® przebiegatroche inaczej nk w czsci srodkowej (rys.
6.4b). Uzyskane wyniki pozwolity ha oltenie relacji pongdzy charakterystykami
mechanicznymi a zmianami temperatury probki, premeganymi na kolejnych
rysunkach: 6.6 - 6.10, 6.13, 6.14, 6.16, 6.18, ,665225.

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 nasipnie dalsze obakenie w tym samym kierunku
»W dot’ i na koncu odciazenie w ,,goe” do poziomu wygciowego. Przeprowadzono
réwniez badania stopu TiNi z partia ksztattu w kolejnych cyklackcinania.

6.2. Badania stopu TiNi SMA w kolejnych cyklach pratego scinania ze
wzrastajaca amplituda i studzeniem probki

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

z rosryca amplitudy cyklu po ostudzeniu probki: 1c, 2c, 3c i 4c — kodecykle pomiarowe;
predkasé scinaniay = 5.55x10 s™.
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Pomiary prowadzono w temperaturze otoczenia (295K)y statej pgdkosci
odksztatcenia rownej 5.5510°%s". Probk: odksztatcano dgr= 0.33, odcizano do 0
sity, przetrzymywano okoto 30 min na maszynie wymnatasciowej do wystudzenia
do temperatury poatkowej i powtdrnie obeizano. Wykonano cztery takie cykle
pomiarowe a do zniszczenia probki. Charakterystyki mechanicarayskane
podczas przeprowadzonego w ten sposiiania przedstawia rys. 6.5. Jak wynika
z tych krzywych, dla wszystkich cykli przemianadaa rozpoczyna siprzy tym
samym napgzeniu, okoto 300 MPa. 3¢ dwza i stata wart&® cyklu odksztatcenia
spowodowala, ze po ,wysyceniu” przemiany martenzytycznej probkadal
odksztalcata si sprzyscie i w niewielkim stopniu plastycznie. Po ogle@niu
pozostawato pewne odksztatcenie trwale. W kolejnggkiachscinania ,wchodzi”
ona w zakres plastyczny, ggi ponownescinanie rozpoczynasiod pewnej, rosite]
w kolejnych cyklach, wartei odksztalcenia rezydualnego. Efektem tak
realizowanego programu odksztatceyklicznych i tak dobranej amplitudy byto
pekniecie strefyscinania w czwartym cyklu pomiarowym (rys. 6.5 i 6k6zywa 4c).
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Rys. 6.6. Zmianyredniej temperatury streficinania ze stopu NiTi w funkcji odksztalcenia,

w kolejnych 4 cyklach obgrania i odcizania z przerw na ostudzenie prébki.
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Zmiany temperatury stref§cinania w funkcji odksztatcenia podczas kolejnych

czterech cyklscinania badanej prébki ze studzeniem przedstavsiag$. Jak widg
temperatura prébki zaczyna raéndopiero na pewnym etapigcinania, gdy
rozpoczyna si egzotermiczna martenzytyczna przemiana fazowa. K¥ése tej
przemiany temperatura prébki szybko narasta, pgwggyceniu” maleje podczas
obcigzania w pozostalym zakresie odksztalcania, aepas maleje podczas
sprezystego odcizania oraz w zakresie naptijacej endotermicznej przemiany
odwrotnej. Zalenosci napezenia i zmiansredniej temperatury stref§cinania w
funkcji czasu, dla petnego trzeciego cyklu pomiagga przedstawiono na rys. 6.7.
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Rys. 6.7. Przebiegi nagienia i zmianysredniej temperatury streficinania prébki ze stopu

NiTi SMA w funkcji czasu w trzecim cyklu pomiarowym

Zaleznos¢ pomigdzy zmian sredniej temperatury prébki a napeniem dla
tego cykluscinania przedstawiono na rys. 6.8. Taki sposébdstzaevienia wynikow
pozwala na d& precyzyjne okrédenie pocatku i konca przemiany fazowej, gdy
i wymiany ciepta z masywnymi szgzami uchwytu.

Zasadnicze etapy odksztalcania (rys. 6.8), wyiane w kadym cykluscinania,
obciazanie-odcizanie, badanego stopu NiTi z paoig ksztattu, § nastpujace:
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1) obcigzanie spezyste; kiedy nie stwierdzagskmiany temperatury probki,

2) niewielki wzrost temperatury zagany z zachodzeniem patkowej,
makroskopowo jednorodnej przemiany martenzytyczaepastpnie etap
Zaawansowanej, egzotermicznej martenzytycznej peagm fazowej,
charakteryzujcy sie znacacym wzrostem temperatury prébki,

3) obciazanie spgzyste po zakaczeniu przemiany fazowej, gdy spadek
temperatury prébki wywotany jest przeptywem ciegidaszczk maszyny

4) sprzyste odcizanie, gdy temperatura prébki jest niecazaga od otoczenia,
a niewielkie jej zmiany wynikajz przeptywu ciepta do uchwytu

5) okres ,pocatkowy” przemiany odwrotnej, gdy temperatura powuokleje,
a nastpnie okres zaawansowanej przemiany odwrotnej.

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

napkzenia w cyklu obcizania i odcizania.

Analizujac zmiany temperatury w funkcji nagenia we wszystkich
obserwowanych cyklachscinania, stwierdzamy podobne etapy przemiany
martenzytycznej wprost i odwrotnej, jak wynbone podczas rozgjania (rozdz. 3).
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6.3. Badania NiTi SMA w pelnym cykluscinania

Podstawow cechy petnego cyklu prostegécinania jest madiwosé scinania
prébki w obydwie strony. Proces ten realizowanyt jeizez specjalny przysd
zaprojektowany takze ruch szozk odbywa st w gor i w dét od pierwotnego
potozenia prébki, zgodnie z ruchem belki maszyny wytrajgétiowej (rys. 6.3).
Konstrukcja przyradu umaliwia réwniez obserwag strefy scinania. Prébki do
scinania wycinano takze strefascinania mogta by rownolegta lub prostopadta do
kierunku walcowania blachy stopu NiTi. Procgsnania prowadzono z zhymi
predkasciami odksztatcenia: 18", 10"'s™i 0.8s' ; w réznych zakresackcinania.

Na rys. 6.9 przedstawiono charakterystykechanicza oraz zmianysredniej
temperatury probki tego stogainanej z pgdkoscia 10's* az do zniszczenia. Celem
tego ddwiadczenia byto zbadanie w tym procesie zakresemiany fazowej.
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Rys. 6.9. Napzenies i zmianysredniej temperatury streficinaniadT w funkcji

odksztatcenia probki ze stopu NiTi SMéinanej z pedkoscia 10°s* do zniszczenia.

W pierwszym etapiécinania obserwuje siprawie liniowy wzrost nageenia i
niewielki (do ok. 2 K) wzrostredniej temperatury stref§cinania. W nagpnym
etapie wzrost napgenia jest mniejszy i nieliniowy, natomiast szybkarasta
temperatura probki, céwiadczy o rozwoju martenzytycznej przemiany fazovrg
wyczerpaniu & tej przemiany nagpuje spgzyste odksztalcanie fazy martenzytu,
ktéremu towarzyszy szybki spadek temperatury st¥effyania wywotany wymias
ciepta z otoczeniem. W kolejnym etapie rozpoczymga isrozwija plastyczne
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odksztalcanie prébki w fazie martenzytu, ktéremuazyszy zahamowanie spadku
a nastpnie wzrost temperatury probki. Temperatura nargsetaltownie na etapie
plastycznej lokalizacji i niszczenia probki, prayksztatceniu okoto 1.15 (115%).
Na rysunku 6.10 przedstawiono wykresy wrapnia i zmian sredniej
temperatury strefyscinania w funkcji odksztalcenidcinajpcego otrzymane dla
probki ze stopu NiTi SMA§cinanej z pgdkoscia 10%s™. Zakresscinania wybrano
na podstawie wynikow przedstawionych na rys. 69 by obejmowat caly etap
przemiany fazowej badanego stopu. Przy tych paractetodksztatcenia szybdco
przeptywu ciepta do masywnych szkz uchwytu trzymajcego probk jest
stosunkowo dia w poréwnaniu z szybkoia jego produkcji w wyniku przemiany.
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Rys. 6.10. Napezenie i zmianyredniej temperatury streficinania probki ze stopu NiTi.

Na pocatku cyklu (rys. 6.10) temperatura prébki lekko wstea W miag
odksztalcania obserwuje esiwahania temperaturgwiadczce o zarodkowaniu
Zlokalizowanej przemiany martenzytycznej. Na etapzwoju przemianysrednia
temperatura stref§cinania wzrasta, pogtkowo powoli, a potem dé gwattownie,
podobnie jak w przypadku roagania stopu NiTi SMA. Pod koniec tego etapu
przyrost temperatury zdecydowanie maleje w wynikysycania si” tej przemiany.
Podczas odgrania, pocatkowo, w okresie speystym, 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 temperaturys siiemal symetryczne do
zmian w pierwszej potowie cyklu. Na kou cyklu, w wyniku wymiany ciepta z
otoczeniem, temperatura probki wraca do ptiamvej temperatury stref§cinania.

Nalezy zwréci uwag na fakt,ze zakresscinania, oszacowany na podstawie
wynikéw rys. 6.9 jako maksymalny zakres odwracamajtenzytycznej przemiany
fazowej, odbiega od znanego zakresu dla préby ggania, ktéry dla stopu TiNi
SMA wynosi maksymalnie okoto 8%. Pomimage nie mana bezpérednio
poréwnywa& wynikéw bada $cinania z rozeiganiem, odksztatcenie liniowe
obliczone ze wzoru dla ekwiwalentnego odksztatcerigorii Hubera-Misesa:

— y shear

ension 2 \/é

Dla otrzymanego zakregginania otrzymujemy: 0.28/(\i§)=8%, czyli zgodnéc.
Na kolejnym rysunku 6.11 przedstawiono charaktgkysto(y) uzyskane

&

podczasicinania prébek, ktérych stref@inania jest rownolegtard) i prostopadta
(p) do kierunku walcowania materiatu. Kontur zaznawzdolorem czerwonym
obrazuje sity tarcia przysgdu bez zamocowanej w nim probki. Ponieveity tarcia
okazaly st male w stosunku do sitinania, w dalszych rozwaniach g pomijane.
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Rys. 6.11. Charakterystyki(y) probek NiTi SMA, ktérych strefdcinania jest réwnolegta
(r02) i prostopadia (p2) do kierunku walcowaniao(ur zaznaczony kolorem czerwonym

obrazuje sity tarcia przysdu bez zamocowanej w nim probki).
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Zaleznosci uzyskane podczasinania probek, ktorych strefzinania jest (a)
rébwnolegta lub (b) prostopadta do kierunku walcoigamateriatu, dla dkosci
scinania 10s! przedstawiono odpowiednio na rys. 6.12 - 6.14. E. 1§.12,
przedstawiajcego charakterystyki mechaniczne dlan@h zakreséw odksztatcenia
wynika, ze zmniejszenie zakresicinania nie wpltywa zasadniczo na ksztalt tych
krzywych. Powoduje jedynieie tle histerezy g mniejsze. Przedstawione wyniki
wskazuj ponadtoze r&nice przebiegdw charakterystyky) probek, ktérych strefa
scinania jest réwnolegta i prostopadta do kierunkaloewania stopuasniewielkie i
uwidaczniag sie dopiero przy diych odksztatceniach.
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Rys. 6.12. Charakterystykiy) stopu NiTi SMA uzyskane podczésinania probek, ktérych

strefascinania jest (a) rownolegta i (b) prostopadta derknku walcowania materiatu.

Na rysunkach 6.13 przedstawiono wykresy nagmia i zmian srednigj
temperatury strefyscinania w funkcji odksztalcenidcinajpcego otrzymane dla
prébek ze stopu NiTi SMA, tak r&nie wycinanych w stosunku do kierunku
scinania. Przy tej mdkosci scinania i zakresie odksztatcania cykl nggenia jak i
zmian temperatury uzyskany dla obydwu rodzajéw ekobvykazuje znaczn
asymetr¢ (rys. 6.13a i b). Ta asymetria zanika po kilkunasyklach obcizania
(patrz rozdz. 6.7). Przyczyniakich zmian naptenia i temperatury w pojedynczym
cyklu scinania jest zaréwno nieco inny przebieg przemiamowych w obydwu
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gakziach jak réwnie bezwladné¢ procesow cieplnych, zazanych z przemianami.
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Rys. 6.13. Zmiany naptenia isredniej temperatury streftinania probek ze stopu NiTi
SMA w funkeji odksztalcenigcinajacego, dla prdkasci 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 funkgcji
napkzenia scinajacego: a) strefécinania réwnolegta do kierunku walcowania, b) stref

scinania prostopadta do kierunku walcowania, diakesci scinania 10's™.

Na rysunkach 6.14 a, b, przedstawiono zmigmgdniej temperatury strefy
scinania w funkcji napizeniascinajacego tych probek. Podobnie jak w przypadku
zaleznosci AT(y ) (rys. 6.13) wida tu asymetki zmian temperatury gegi cyklu.
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Jak wspominano poprzednio, przyczyakich zmian nagzenia i temperatury
w pocatkowych cyklachscinania jest zardwno nieco inny przebieg przemian
fazowych w gadziach cyklu jak rownig bezwtadné¢ proceséw przeptywu ciepta.
Podobne przebiegi wykreséw prezentowanych na ni® 66.14 (a) (b) wskazuj
ponadto, ze nie ma istotnych whic w przebiegu przemian fazowych prébek
wycinanych wzdha i prostopadle do kierunku walcowania blachy,segadczy o
dobrym przygotowaniu tego stopu z paom ksztattu, m.in. jego jednorodém.

6.4. Niejednorodndci przemiany fazowej podczagcinania stopu NiTi SMA

Analizujac wyniki przedstawione na rys. 6.13, 6.14 zm@ zauwayd
charakterystyczne punkty przegia krzywych napgzenia i zmian temperatury,
odpowiadajce pocztkom przemian fazowych. Podobnie jak w przypadku
rozciagania [86 - 92], wskazaijone na niejednorodia przemian fazowych na tych
etapach deformaciji. Potwierdzajo termogramy otrzymane w obszaradmnania
(rys. 6.15). Wida na nich niejednoroddoi rozktadéw temperatury na powierzchni
probki, przy czym przy wiszej pedkosci odksztalcenia (8x1&Y) obserwuje si
wyrazne przki zmian temperatury. Tego typu rozktady tempenrasiwierdza s w
pocatkowych obszarach przemian fazowych w obydwwgzjath cykluscinania.

Rys. 6.15 Termogramy strétinania z zarejestrowanymi niejednoroétiami rozktadow
temperatury, zwizanymi ze zlokalizowanprzemiaa martenzytycza (miejsca przegcia

krzywych napezenia i temperatury): a, §ginanie z pgdkosciay = 10's?, ¢)y = 8x10's?
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Chocia mierzone efekty nieasaz tak wyrane i regularne, jak w przypadku
rozciagania, obecni@ niejednorodnego odksztatcenia nie ulegdapliwosci. S to
oryginalne wyniki. Tym bardzieje w literaturze, m.in. interesigiej pracy zespotu
Sittner et al [117], autorzy podkédaja, ze zlokalizowana przemiana fazowa
wystepuje tylko w przypadku procesu roggania stopu z partia ksztattu.

6.5. Wplyw predkosci scinania na zmiany napkzenia i temperatury NiTi

Na rysunku 6.16 przedstawiono zalesci napezenia i zmian sredniej
temperatury strefgcinania probki ze stopu NiTi SMA przy najagzej stosowanej
predkosci cinania, 8x10s™. Ze wzgkdu na bezwiadrié proceséw produkcji i
wymiany ciepta zmiany temperatury fu wyzsze oraz odpowiednio gksza jest
asymetria charakterystyk zmian temperatury.
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Rys. 6.16. Napzenie i zmianysredniej temperatury stref§cinania probki ze stopu NiTi

SMA przy pedkosci cinania 8x10s™

W celu przeanalizowania wplywu qakosci $cinania na przebieg
charakterystyk mechanicznych i temperaturowychyzplaono wykresy zbiorcze,
odpowiednio dla pdkaosci odksztatcania10°s?, 10%s?, 0.8s!. Na rys. 6.17
przedstawiono charakterystyki mechaniczne gagma w funkcji odksztatcenia(y),
a narys. 6.18 zmiany temperatury strgfynania w funkcji napizenia probki.
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Wzrost pedkosci scinania pociga za sop wzrost napgzen s$cinajacych,
szczegollnie w gaki dodatniej, oraz zwkszenie ptli histerezy. Jest to zezane z
wiekszymi zmianami temperatury strefginania prébki dla wyszych pedkosci.
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Rys. 6.17. Zmiany naptenia w funkcji odksztalcenia podczé&snania stopu NiTi SMA z
réznymi predkasciamiscinania: 1¢s?, 10's*, 0.8s".
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Rys. 6.18. Zmiany temperatury strefginania prébek ze stopu NiTi SMA w funkgcji

napezeniascinajacego przy rénych pedkosciachscinania: 10°s?, 10's?, 0.8¢%.
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Podobnie jak w przypadku rozgiania, wzrost pdkosci odksztalcania pogia
za sol takze wyzsze zmiany temperatury, zmienjeg sé od 2K dla 1Gs*do 19K,
zarejestrowanych dla @ikosci odksztatcania 8xI%™. Wynika to z faktu, ze proces
jest wowczas bardziej zbbny do warunkéw adiabatycznych, coawé skt z
mniejszym przeptywem ciepta do masywnych skcmchwytu. Mana ponadto
zauway¢, ze w pojedynczym cyklu, podoliistwo zmian temperatury w funkgciji
napezenia obydwu gaki tego cyklu maleje wraz ze wzrostenggosci scinania,
co wynika z ranych warunkéw odprowadzania ciepta.

6.6. Badania termomechaniczne podczas cyklicznegmzciagania i prostego
scinania stopu z pamecia ksztattu

Stopy z pamicia ksztaltu, stosowane jako odpowiedzialne elementy
konstrukcyjne w nowoczesnych roz®aniach projektowanych czujnikéw,
przekanikow, robotéw czy silnikbw ciata stalego, maga zadanie poprawne
wykonanie wielu cykli pracy. Aby oszacowaiezawodnéc ich dziatania, istotpw
kazdych warunkach eksploatacji a szczegodlnie w zastasiach medycznych,
istotne staj sie odpowiednio zaprojektowane badania cykliczne aragczeniowe
tych materiatdbw. W zakresie pracy przedstawiono iydadar parametrow
mechanicznych oraz zmian temperatury w kolejnycklaoh rozcigania oraz
prostegascinania. Badania te przeprowadzono na probkactkiptastopu TiNi, w
zakresie quasistatycznychegkosci odksztatcenia: 18! - 10%s™, bez oczekiwania
na ostygnicie probki przed kolejnym cyklem olbg¢ania.

6.6.1 Badania cykliczne stopu z pamacia ksztattu TiNi w procesie rozcagania

Badania stopu TiNi SMA w kolejnych cyklach roggania przeprowadzono z
predkoscia odksztatcenia I8, w temperaturze pokojowej, powsj temperaturyd
tego stopu, czyli w zakresie pseudaspstym.  Charakterystyki
napkezenie-odksztatcenie dla 10 cykli obzania przedstawiono na rys. 6.19. Ma
zauway¢é, ze przebieg pierwszego cyklu jest Zzblly do pojedynczej
charakterystyki otrzymanej dla tej samejegkosci odksztatcenia w badaniach
poprzednich; patrz rozdziat 3.
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Dla odksztalcenia powgj 1.5 % obserwuje sietap statego nagrenia na
poziomie okoto 540 MPa, jak zwykle ,falistego”, zwanego z rozwojem pasm
zlokalizowanej przemiany fazowej. Negghie wystpuje odcinek bardziej stabilny, o
zdecydowanie wkszym nachyleniu charakterystyki, co jak opisywamo
rozdziatach poprzednich, odpowiada etapowi intemsgw rozwijapcej Sk
przemiany, makroskopowo o0 zdecydowanie bardzigjgestinym charakterze.
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Rys. 6.19. Charakterystyki napenie-odksztatcenie stopu TiNi SMA poddanego 10 @ykl

obcizenia i odcizenia z pedkoscia odksztatcenia 16,

W kolejnych cyklach systematycznie maleje poziomrgaenia, przy ktorym
zaczyna s zlokalizowana przemiana martenzytyczna, chocwartaci tych
spadkéw w kolejnych cyklach ohbgania g rowniez coraz mniejszeSwiadczy to o
tym, ze warunki mechaniczne, a w =zwku z dzialajcymi sprzzeniami,
termodynamiczne warunki zachodzenia przemianyzdya kolejnym cyklem si
stabilizup. Z kolei wartdci odksztatcé rezydualnych odpowiednio wzrastaj
poniewa w kolejnych cyklach obgrania stopniowo wzrasta #6 martenzytu
resztkowego, a teak defektow mikrostrukturalnych, rozwiggych si
systematycznie w materiale probki [19 - 23, 64 ; BB, 78]. Jak zawsze przy tej
predkosci odksztatcenia, procesy przemiany martenzytyczmgjost i odwrotnej
zwiazane g z mierzalnymi zmianami temperatury probki. Na ry8.20
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przedstawiono termogram prébki stopu TiNi SMA didé cyklicznych. Wyisza
temperatura z lewej strony to wynik efektéw odbigyoh, mniej istotnych dla
wynikdw przy napgzonej probce. Zostat zarejestrowanyzaKilm, demonstrujcy

cykliczne narastanie i spadek temperatury prébkoigjnych cyklach rozapgania.
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Rys. 6.20. Termogram probki stopu TiNi SMA podchada cyklicznych.

Zmiany temperatury probki w funkcji nagenia towarzysge odksztalceniom
10 kolejnych cykli przedstawiono na rys. 6.21.
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Rys. 6.21. Zalenos¢ zmiany temperatury od nagenia stopu TiNi SMA poddanego 10

cyklom rozchgania z pedkoscia 10%s™ w temperaturze pokojowe;.
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W kazdym cyklu obserwuje si wzrost temperatury podczas ofyzinia i
zachodzcej przemiany martenzytycznej wprost oraz jej skguelczas odafrania i
przemiany odwrotnej, rys. 6.21, 6.22.

Maksymalny przyrost temperatury zarejestrowany padcpierwszego cyklu
przemiany martenzytycznej wynosi 28 K, natomiastkatejnych cyklach jest
znacaco nizszy, co zwizane jest ze spadkiem temperatury towarmez
odcigzaniu i zachodzeniem endotermicznej przemiany odwejotMianowicie, po
zakaiczeniu przemiany odwrotnej temperatura probki sppdiaizej temperatury
pocatkowej, a wec termodynamiczne warunki pctkowe kolejnego cyklu
obcigzania, w tym take pocatku egzotermicznej przemiany martenzytycznej
wprost @ w kazdym cyklu inne.
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Rys. 6.22. Przebiegi zmiany temperatury oraz ¢yagmia w funkcji czasu stopu TiNi SMA

podczas 10 cykli rozegjania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztatcenia 1€s*.

W kolejnych cyklach odeirania spadki temperatury towarzyse kacowi
przemiany odwrotnejascoraz wysze, aczkolwiek stophezmian 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 cyklucinania

Badaniaprostegoscinania w petnym cyklu obgtenie-odcizenie, mog by¢
takze realizowane w jednym lub wielu cyklach pomiarotnycCharakterystyki
napezenie-odksztatcenie stopu NiTi SMA podczas 20 cgkiustronnegdgcinania
w temperaturze pokojowej z qatkoscia odksztatcenia I8 przedstawiono na rys.
6.23, a otrzymane w wyniku tego &dadczenia przebiegi zmian temperatury w
funkcji odksztalcenia przedstawiono na rys. 6.24.

400 —
200 —]

= -

o T

= =

7)) 0 —

(7] —

@ 7

7 -
-200 —]
-400 ‘HHH\HiHHH\Hi\\\HHHiHHH\H:‘

-0.2 -0.1 0.0 0.1 0.2
Shear strain

Rys. 6.23. Charakterystyki nagpenie-odksztatcenie stopu NiTi SMA podczas 20 cykli

scinania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztatcenia 18&™.
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Natomiast przebiegi nagrenia oraz zmian temperatury w czasie, otrzymane
podczas tych 20 cyklicinania tego stopu w temperaturze pokojowejkwscia
odksztalcenia 16", przedstawiono na rysunku 6.25.
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Rys. 6.24. Przebiegi zmian temperatury w funkcpmzenia stopu NiTi SMA podczas 20

cykli scinania w temperaturze pokojowej zgkoscia odksztatcenia 1&™.

Jak wynika z analizy otrzymanych zabtesci, w kolejnych, pocatkowych
cyklach procesucinania zarejestrowano wzrasisg maksymalne nagrenie dla
najbardziej zaawansowanej przemiany martenzytycanejakresie od 350 MPa do
380 MPa, oraz odpowiaday mu wzrost temperatury probki, w zakresie od HoK
13K; rys. 6.23 - 6.25. Podczas ogieinia zarejestrowano spadki temperatury
ponizej temperatury poatkowej prébki, w zakresie od —6K do —10K.

Gradient zmian temperatury, od maksymalnej do nuhiej, stabilizuje si w
kolejnych cyklach obaizania i odcizania do wartéci okoto 12 K, zdecydowanie
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wyzszej ng w cyklach pocgtkowych, co zwizane jest z takstabilizacy warunkow
produkcji i odprowadzania ciepta w warunkach prgsté&inania realizowanego w

tym uchwycie.
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Rys. 6.25. Zmiany temperatury oraz nggnia stopu NiTi SMA podczas 20 cyktinania w

temperaturze pokojowej z qatkoscia odksztatcania 1&™.

6.6.3. Poréwnanie efektow termomechanicznych obseowanych w stopie NiTi
z pamiecia ksztattu w kolejnych cyklach rozchgania i prostegoscinania

Zmiany napezenia i temperatury stopu TiNi z pagoia ksztaltu obserwowane
w cyklicznych badaniach rozgjania iscinania wynikag zarbwno z egzotermicznej,
martenzytycznej przemiany wprost i endotermiczngjemiany odwrotnej, jak
rébwniez wzajemnego oddziatlywania tych efektow, oraz wplywearunkéw
odprowadzania ciepta, np. do uchwytéw, w kolejnyojklach obcizania. Jak
wynika z otrzymanych w wyniku tych batlaharakterystyk, zdecydowanie bardziej
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stabilm prae pod wzgédem mechanicznym oraz zmian temperatury elememu Ti
SMA podczas obgren 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 prébki, co bylasédo
zaskakujcym wynikiem. W przypadku cyklicznego roagania tendencja tych
zmian jest odwrotna. Prawdopodobnie taki rezultghita zaréwno z innych
warunkéw mechanicznych procesu, jak révinienych warunkéw odprowadzania
ciepta podczas tak realizowanegminania. Natomiast, podobnie jak w przypadku
rozciagania, po kilku cyklach odksztalcania wddibosaganego nagrenia oraz
temperatury stabilizaj sie, ale w przypadkucinania na wyszym poziomie, i
obserwowane w pierwszym cyklu odksztatcania.

6.7. Podsumowanie wynikow bad@scinania stopu NiTi z pamicia ksztattu

Przeprowadzone badania prostegoinania stopu z partia ksztaltu
potwierdzag egzotermiczny charakter przemiany martenzytycav@jost podczas
obcigzania, a endotermiczny przemiany odwrotnej podcea®izania. Podobnie jak
w przypadku rozeigania, wysze pedkosci odksztatcania poagaja za soh wyzsze
zmiany temperatury, wgze napgzenia i wiksze pole gtli histerezy pomgdzy
przemiam martenzytycza wprost a odwrots

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

Procesicinania charakteryzuje wkszy zakres przemiany fazowe;.

Podczas obgken cyklicznych, w pocatkowych cyklach prostegdcinania
stwierdzono wzrost maksymalnego ngi@nia oraz temperatury probki, podczas
gdy w procesie rozegania wartéci napezenia i temperatury w kolejnych cyklach
stabilizup sie na nizszym poziomie, w stosunku do pierwszego cyklu tagiia.



7. Wyniki badan termomechanicznych polimerow z pamgcia ksztattu

W rozdziale przedstawiono ogélrcharakterystyk polimeréw z pamicia ksztattu,
opisano ich podstawowe witdwosci, przyklady praktycznych zastosofiva oraz
opublikowane wyniki prac badawczych. W dalszegsckz zawarto wyniki wtasnych bada
doswiadczalnych poliuretanu z pagoia ksztaltu, prowadzonych w procesie raggnia,
oraz prostegécinania. Zbadano, czy i w jakim stopniu odksztaleemefekty wprowadzone
w stanie szklistym tego polimeru zosjansungte w procesie pfniejszego wygrzania w
temperaturze powgj temperatury zeszklenia, oraz jakzpi@jsze wygrzanie zmienia

wihasciwosci poliuretanu z pamcia ksztattu i wptywa na jego parametryytkowe.
7.1. Oméwienie widciwosci polimerow z pamkcia ksztattu (SMP)

Polimery z pamicia ksztattu éhape memory polymers) SMP, podobnie jak
stopy z pamicia ksztattu SMA, zaliczane as do grupy tzw. materiatéw
inteligentnych, poniewawykazup efekty pamici ksztaltu. Pewne cechy pagoi
ksztattu wykazuje wikszas¢ polimeréw. Podobnie jak inne polimery, SMP skiadaj
sie z dwej liczby jednostek podstawowych o identycznym dkita atoméw, tzw.
makrocasteczek, peaiczonych ze sab za pomoe wiazaa wodorowych Ilub
miedzyczsteczkowych. Tworg one dlugie tacuchy, od 10 do ponad 100 tys.
elementdéw, a charakter agian w duzym stopniu determinuje ich wdeiwosci
fizyczne. W pewnych warunkach termodynamicznych anogorzy¢ regularne
struktury krystaliczne, aczkolwiek polimery, w peagienstwie do metali, nigdy nie
krystalizup do kaica, zawsze pozostaje w nich pewien udziat fazy ficzoej.
Dobre parametry wytrzymadoiowe posiadaj poliamidy krystaliczne, zawiergje
czasteczke amidowy CO-NH. Nalea one do grupy polimeréw konstrukcyjnych.

W zalenosci od rodzaju, efekty pamgi ksztattu w polimerach magby¢
wywotane energi termiczry lub $wietlng, dodatkami chemicznymi, polem
elektrycznym, magnetycznym, oraz innymi czynnikastymulupcymi. Zostaty
opublikowane prace, w ktorych przedstawiono, w jaiposOb swiatto o
odpowiedniej ditugéci fali moze powodowdé skrdocenie, zginanie lub zmian
objetosci polimerdw, oddziatujc tym samym na zmianich ksztattu i wymiardw.
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Takie wtasnéci posiadaj takze polimery naturalne. Mma powiedzié, ze ,widzy"
one tzn. czynnie odbiergjswiatto, kiedy rg@lina, np. satata czy stonecznik
odpowiednio modyfikuj ustawienie swych dci lub kwiatéw w kierunku absorpcji
maksymalnej iléci energii. Aktualnie produkowaney $uz polimery syntetyczne,
wykazupce podobne wkiwosci. Mozna im nadawadowolny ksztaltt przégiowy
a poprzez zadziatanie odpowiednimiattem uzyska powrét do stanu pierwotnego.
Z kolei polimerowe zele, np. niektére poliakrylamidy, pod wplywem
ultrafioletowegoswiatta absorbuj wode kilkakrotnie powékszapc swa objetose,
natomiast cechte zupetnie zatracajw ciemndci. Nawietlanie jednego kica
preta z takimzelem wywoluje jego ugtie i odpowiednie uksztattowanie, przy
czym proces ten jest cykliczny i odwracalny. Tegput materialy mog znalexé
zastosowania w #ynierii ladowej, np. do sterowania wdzeniami na trudno
dostpnych terenach, albo przy produkcji zdalnie stemygh instrumentow
medycznych, tale w nowoczesnej elektronice. Zdaniem specjalistéiasnie na
materiatach biologicznychela opier& sie komputery nowych generac;ji [9, 152].
Pomimo, ze wytrzymatdé mechaniczna wkszaci polimeréw nie jest zbyt
wysoka, szczegoblnie w podwszonej temperaturze, materialy telekkie oraz nie
przewodz pradu elektrycznego, co sprawiae w niektdérych zastosowaniach
uzupetniag wiasciwosci stopdébw z pamaicia ksztattu [77, 132, 152]. Mechanizm
wykazywania pamici ksztaltu w polimerach jest jednak zdecydowanigyiniz w
przypadku stopow metali, poniewanie wystpuje tu przemiana fazowa.
Wykorzystuje s réznice wilasnaci termomechanicznych pami i powyzej
charakterystycznej temperatury, tj. temperaturyzldesia, 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 spgzystasci. Zwiazane jest to z przebudawijego struktury. W
zastosowaniach technicznych dotychczas wykorzystige wlasndgci pameci
ksztattu takich polimeréw, jak polinorbornen, polisen, polietylen, kopolimer
styren-butadien, a w szczegd&ob poliuretan. Specjalne technologie uitiwiaja
uzyskanie tego typu materiatbw o okomych wihasnéciach fizycznych,
wykazywanych w rénych warunkach otoczenia. Jadnm ich istotnych zalet jest
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duwzy zakres odwracalnego odksztatcenia, 20-krotniesay niz dla stopdw metali.
Powana niedogodné¢ stanowi natomiast niewielka waéto przenoszonego
napezenia, zazwyczaj pomnej 1% napgzenia uzyskiwanego dla stopow z paom
ksztattu; Tab. 7.1 [77, 132]. Wielu z tych ogramitznie posiadaj natomiast
poliuretany z pargcia ksztattu, zaprojektowane przez Diaplex, naby do
Mitsubishi Heavy Industries, LTD [34, 41, 130, 1330].

Stan szklisty Stan wysoko-elastyczny Stan asany Stan odzyskany

=T Jm [T

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

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

Tab. 7.1. Poréwnanie wtassw fizycznych polimeréw oraz stopow z patii ksztattu [77].

Cecha fizyczna SMP SMA
Gestai¢ g/cnd 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 pargtia ksztattu

Poliuretany zawieraj w gtéwnych tacuchach ugrupowania uretanowe
[FO-CO-NH-]. & tatwiej topliwe od poliamidéw, bardziej elastyczrneazwyczaj
maja nizszy odpornd¢ mechanicza W praktyce wykorzystuje sirézne wiasnéci
poliuretanéw z pamtia ksztattu:

*  Wiasciwos¢ doktadnego dopasowywania ksztaltu — stosowana pragukciji
uchwytu hzki, widelca, kluczy, szczoteczki doelmdw, nayczek i narzdzi,
przeznaczonych dla os6b pozbawionych wiasnchwytowych palcéw czy
nawet catej dioni. Ceghte wykorzystuje si réwniez do produkcji specjalnych
igiet do strzykawek magych tak wiasciwos¢, ze igta staje si migkka w
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Rys

temperaturze ciala, a jej elastyczhomazliwia bezbolesne i bezpieczne, nawet
diugotrwale dozowanie leku (rys. 7.3).

Wiasciwos¢ dopasowywania ksztaltu w zafesci od zmiany temperatury
zewretrznej stosowana przy produkcji mechanizméw autgozych okien w
szklarniach, a tale zaluzji, rolet, firanek, zaston.

Wiasciwos¢ odzyskania poprzedniego ksztattu - stosowana muiprzemyle
lotniczym i kosmicznym, do produkcji termicznie kaliwych tgm, wkretéw o
zmieniapcym sk ksztalcie gwintu pod wplywem zmiany temperaturg c
umazliwia skomplikowany monta (rys. 7.2), do ukladania wewtnznych rur,
taczenia i dopasowywania elementow oraz przewodéltrgleznych.

Wysoka warté¢ energii dysypowanej — stosowana do produkcji netex
izolujacych, ttumicych, odpowiedzialnych opakowgaetc.

Wiasciwos¢ magazynowania energii odksztatcenia — stosowarma modukcji
wspornikow, pokrowcow, acznikbw, w przemgle motoryzacyjnym i w
budownictwie, w systemach zabezpiacpezed skutkami tegsien ziemi.

Duza rozszerzalni objetosciowa - przy produkcji czujnikdw temperatury.
Zdolnaé¢ doktadnego dopasowywania ksztaltu w dloeych warunkach
termicznych oraz dobre wtasiod izolujace i przeciw zawilgoceniowe, zmienne
w zalenosci od temperatury. Stosujeesprzy produkcji oddychagej odziey
sportowej oraz zabezpieczaniu przechowywatygnosci. W tym przypadku
wykorzystywana jest wkgiwos¢ zmiany rozszerzaldoi objetosciowej oraz
przepuszczalrimi wilgoci w zalenosci od temperatury, unitiwiajac
zatrzymanie ciepta w niskiej, a swobadryrkulacg w wysokiej temperaturze.

m.

. 7.2. Zastosowanie SMP do produkcji giwv 0 zmieniagcym sk ksztalcie gwintu pod

wplywem zmiany temperatury, Mitsubishi Heavy Indiest, LTD.
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Rys. 7.3. Przyklady zastosowania polimeréw z pamiksztaltu w przemle medycznym;

Mitsubishi Heavy Industries, LTD.

Ostatnio daym zainteresowaniem ciessie polimery komérkowe dellular) o
specyficznej strukturze przestrzenneibkj lub pianki. Poliuretany z pargtia
ksztaltu w tej postaci znakomiciecka sperzyste wiasnéci pianki z cechami
pamkci ksztattu, zapewniag stosunkowo die napezenie powrotu [31]. Nieastak
wytrzymate jak metale, ale dobre éawosci izolacji cieplnej, elektrycznej oraz
inne korzystne cechy sprawiajze materialy te azsto uzupetniaj lub wypieraj
stopy z pamcia ksztattu. Ich rozwoj zwiizany jest z konieczioia wprowadzenia
do konstrukcji lotniczych i kosmicznych materiatébvnaozliwie lekkich,
posiadajcych natomiast korzystne i niezawodne parametryaygtatagciowe.

7.3. Przeghd wynikow badan SMP opublikowanych w literaturze

Literatura na temat polimerow z paia ksztaltu nie jest zbyt obszerna,
poniewa prace badawcze w tej tematyce prowadgicsl niedawna i w niewielu
osrodkach naukowych. Wyniki pierwszych &@dadczér paswieconych tym
materiatom zostaty opublikowane pod koniec lat @0.Japonii. Byly to prace
prowadzone przez M. Irie [41, 77], H. Tobushiejal.; Department of Mechanical
Engineering, Aichi Institute of Technology (AIT)3Q, 132], S. Hayashi; Mitsubishi
Heavy Industry Ltd., Nagoya Research Center [32].13
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Podstawowe charakterystyki w&wosci mechanicznych i temperaturowych
SMP zostaly przedstawione w pracach [34, 41, 70, 132, 150, 152]. Podkieno
w nich szerokie madiwosci aplikacyjne tych nowych materialdw z pauoii
ksztattu, ze wzgldu na maliwos¢ ustalania temperatury przemiarilg)(w poblizu
temperatury otoczenia, dobre wlasticodzyskiwania oraz dopasowywania ksztattu,
korzystne parametry fizyczne, tatdéodowolnego ksztattowania, barwienia oraz
stosunkowo niewysoki koszt produkgiji.

Wyniki  kompleksowych bada witasciwosci mechanicznych polimerow z
pamkcia ksztalttu przedstawiono w pracy [132]. Przeprowadzobadania
rozciggania jak rownig badania cykliczne podczas kolejnych abeh:
mechanicznych i termomechanicznych dwoch rodzajélimgrow — majcych w
wysokiej temperaturze stosunkowo wysoki, jak révmiéski modut spgzystaici.
Zastosowano e pedkosci i odpowiednio dobrane temperatury odksztatcenia:
20K poniej oraz 20K powyej ich temperatury zeszklenia. Stwierdzomowartaé
modutu spezystasci w wysokiej i niskiej temperaturze zmienig sz 200-krotnie.
Natomiast przy obaieniach cyklicznych w wysokiej temperaturze, fip.zarbwno
odpornd¢ materialu  na odksztatcenie, jak rowniewartgs¢ odksztalcé
rezydualnych w kolejnych cyklach odksztatcania znée wzrastaj. Ta wigciwose
zmienia st jednak tylko podczas pogikowych 20 cykli. Odksztatcenie zmierzone
po ostygngciu probki jest state, niezaleie od liczby cykli obcizania. Warté¢
odzyskiwanego odksztatcenia w kolejnych cyklacimtamnechanicznego olagiania
pocatkowo maleje. W zwizku z tym, przed praktycznym zastosowaniem zalecono
trenowanie materiatu oraz obganie go poriej 100% maksymalnego zakresu.

W pracy [130] omowiono wyniki badatermomechanicznych poliuretanu z
pamkcia ksztattu, wykonanego w postaci cienkiej folii. l[dadstawie obszernych
prac eksperymentalnych potwierdzoune,zarébwno modut spzystasci, jak rownie
granica plastyczrioi oshgaja wysokie wartéci podczas bada prowadzonych
ponizej temperatury zeszklenia, a niskie wéctqowyzej tej temperatury. Podczas
bada cyklicznych ich charakterystyki zmiemnigjsie zasadniczo tylko w
pocatkowych cyklach obeaizania. W procesie ogrzewania polimeru, po @hemiu
w temperaturze powyj temperatury zeszklenid, i odciazeniu ponkej T,
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odksztalcenie powraca do poprzedniej wanitoStwierdzono take, ze w przypadku
obciazen cyklicznych, termomechaniczne awvosci materiatu nie ulegajzmianie,
jesli maksymalne odksztalcenie nie przekracza 20%.

W pracach [4, 106, 144] zaprezentowano préby moediia zjawiska paraci
ksztattu w polimerach. A. Bhattacharyy i H. Tobuskaproponowali model
reologiczny dla SMP odksztalcanego w warunkacheizoicznych przy ustalonych
parametrach: nagenia, odksztatcenia, statej epkosci napezenia lub
odksztalcenia [5].

Wyniki bada cienkiej folii polimeru z pamicia ksztaltu oraz préb opisu
procesu zawiera wspoélna praca specjalistbw z Hrandaponii [106]. Histor
dotychczas przeprowadzonych bad@&MP, wraz z propozygjtermomechanicznego
modelu konstytutywnego przedstawiono w pracy [144].

Wyniki termomechanicznych dwiadczer dla folii oraz pianki poliuretanu z
pamkcia ksztaltu, wihaciwosci dopasowania oraz odzyskiwania ksztaltu,
uzupetnione modelem konstytutywnym, zamieszczorragach [31, 142]. Wplyw
temperatury i wart@@i odksztatcania na wlasém pameci ksztattu takiej pianki w
procesiesciskania przedstawiono w pracach [140, 141, 143].

Oryginalne déwiadczenia przedstawiono w pracach [143, 144]. Bkibl
chemicznie uzyskanej poliuretanowej piankifp= 328 K (55C), wspotczynniku
ekspansji 14 i strukturze otwartych komorek, vgy@iwalcowe prébki o wysokai i
srednicy 20 mm. Badano termomechaniczne wiggntej pianki w kolejnych
cyklach obcizania, a take wplyw zakresu odksztalcania i czasu utrzymywamia
niskiej temperaturze na ksztait nadany w tempezatpowyej T,. Wplyw czasu
utrzymywania ksztattu pianki na jego odzyskani¢ feshatem prac [136, 137, 138].

Ostatnio wyprodukowane przez koncern Mitsubishiiysetanowe materiaty
piankowe tak znakomicieadza wiasciwosci sprzyste pianki z cechami paedi
ksztattu, ze zapewniaj 100% dopasowania ksztaltu, 99% odzyskania ksztattu
okoto 80% odzyskania nagienia. Nawet po 6-miegiznym przetrzymywaniu tej
pianki w stanie odksztaiconym, w temperaturze 60p#nizej T, w trakcie
wygrzewania do temperatury powxgy 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 poagj T,, jej oryginalny ksztait jest
utrwalany. Nasipnie, po podgrzaniu do temperatury paejytemperaturyT,, ten
ksztatt jest odzyskiwany. eli natomiast ksztatt nadany w wyniku deformacgtje
przetrzymywany caty czas tylko w temperaturze pmjyyl,, nie odzyskuje si
pierwotnego ksztaltu pianki nawet w wyniku Zpiejszego podgrzania do
temperatury zdecydowanie poxgy T,. Jest to nieodwracalny proces, gmany z
relaksacj napezenia, a wtaciwos¢ te nazwano formowaniem wtornym.

7.4. Podstawy teorii opisugcej wtasciwosci SMP

Podstawy fizyczne zjawiska pagni ksztattu w poliuretanie o temperaturze
zeszklenia okoto 323 K przedstawia schemat idecavgyn. 7.4.
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Rys. 7.4. Schemat ideowy oklaacy budowe i wlasnagci polimeru z pangicia ksztattu [34].

W temperaturze po#ej temperatury zeszklenia polimer ten posiada bgdow
zwarh; sztywne czsteczki poiczone g sztywnymi wezami, co determinuje
wysoki modut spgzystcici, niewielka podatné¢ na odksztatcenia, da kruchgé
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polimeru. W okolicy Ty sztywne czsteczki pozostaj ale poiczone § gigtkimi
wiezami. Mazliwe s swobodne ruchy a@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 ktérej ruchy Browna odgrywajzasadnicz role. Poniewa warunki
przemieszczania i czasteczek polimeru as odmienne powsej i ponizej
temperaturyT,, réwniez wkasciwosci mechaniczne polimeréw zdecydowanienig

sie powyzej i ponizej tej temperatury. Dgki réznicom tych widciwosci mazliwe
jest ustaleniezadanego ksztattu, jego zmiama nastpnie odzyskanie poprzedniego
ksztattu w okrélonych warunkach temperaturowych, co pod wdghm zachowania
przypomina efekty parati ksztattu obserwowane w stopach metali.

Zalezno$¢ modutu spezystasci E od temperaturyl, w jakiej odksztatcano
poliuretan z pamecia ksztattu w wielu kolejno przeprowadzanych prébach
rozciagania przedstawiono na rys. 7.5. Wadiomodutu Younga & w skali
logarytmicznej, a temperatiodniesiono odpowiednio do wafti temperatury
zeszklenia badanego polimeru. Jak wynika z rys(aj,50szacowana waid
modutuE zasadniczo zmienia¢gspowyzej i ponizej Ty, ale pozostaje prawie stata
w temperaturzeT=Ty15K).

Zwiazek pomgdzy logE a T/T mozna w przyblizeniu opisa linia prost o
wspotczynniku nachylenia.

W okolicy temperatury zeszklenia, w przedzidle

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

mozna napisé

logE-logE, = L—1 E=E_,ex a(T—g—lj (7.1)
J 95747 - T e

gdzie:

E, jest wartécia modutu Younga dId = Ty,

E, i E oznaczaj wartgsci modutu Younga powkej i ponizej temperatury
zeszklenia.
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Rys. 7.5. Zalenos¢ modutu spgzystosci E od temperatury dla polimeru z pajoia

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

7.5. Wprowadzenie do bada doswiadczalnych SMP

Celem prezentowanych parj wynikdw wiasnych badea daswiadczalnych
bylo zbadanie termomechanicznych §avosci poliuretanu z pamcia ksztattu w
procesie dwéch rodzajéw olegen mechanicznych: rozgjania oraz prostego
scinania, z pomiarem zmiany temperatury na powiarzghdbki. Jak wynika z
rozeznania autorki w literaturze oraz konsultacji producentem materiatu,
dotychczas nie opublikowano wynikow bad&inania oraz badarozchgania, w
szczegoblnéci z ciaglym pomiarem zmian temperatury towarzyszh obcizaniu
poliuretanu z pamtia ksztattu.

Zaréwno przy planowaniu eksperymentu, jak réwnianalizie wynikow,
wykorzystano dotychczasowed&idiadczenia z badiesprzzen termomechanicznych
metali i stopéw z pamacia ksztattu, ale przede wszystkim innych polimeréw:
poliamidu, kopolimeru i kompozytéw, opublikowanyehpracach [27, 84, 86, 95],
przeprowadzonych w ramach koordynowanego grantd], [8taz polimeréw
biodegradawalnych, prowadzonych w zakresie graptojektu Eureka [93].

Wszystkie prace eksperymentalne prezentowane \gjsiyim rozdziale zostaty
przeprowadzone na materiale udpsionym nieodptatnie przez Mitsubishi Heavy
Industries, Ltd., w ramach wspéipracy z AIT w Japomtrzymano plyty
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poliuretanu z pamcia ksztattu o wymiarach 150 mm100 mmx 3.4mm, z ktoérych
wycieto probki o odpowiednim ksztalcie do badazcihgania iscinania. Na rys. 7.6
przedstawiono badania DSC tego poliuretanu, przeégaiaone w IPPT. Badanie
wykonano na mikrokalorymetrze skaningowym (DSC) kiteElmer Pyris-1.
Prébka o masie. 4.52 mg byla ogrzewana od tempgra(’C do 200C z
szybkdacig 10 K/min.
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Rys. 7.6. Wynik badania DSC poliuretanu z pgmai ksztalttu w procesie ogrzewania probki
Z szybkdcia 10 K/min.

Na podstawie otrzymanych wynikéw (rys. 7.6) zma zauwayé wyrazne
odszklenie (dewitryfikacja) zachagte w temperaturze 35°€, wyrazajace st duza
zmiary ciepta widciwego. Bezpérednio po tym procesie zachadgewne zmiany,
wyrazajace sk ztozonym przebiegiem sygnatu. Wykonany pomiar nie pdawea
jednoznacza interpretagi tych zmian. Jest dé prawdopodobneze chodzi tu o
tzw. ,zimna krystalizacg”, zachodaca bezpdrednio po dewitryfikacji. Dalsze
ogrzewanie prowadzi do dwdéch efektéw endotermichkr(ysaksima w temp. 12C
i 155°C). Wykonane badanie pozwala na przypuszczemepierwszy z pikow
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endotermicznych jest zadany z topnieniem krysztatéw istniejch wygciowo w
probce kdz powstagcych w wyniku zimnej krystalizacji w czasie ogrzews za
drugi pochodzi od proceséw degradacji molekularBejigie maliwe wyjasnienie
istnienia dwoch pikow endotermicznych to takig,jéden z nich jest wynikiem
topnienia krysztatow istniggych w probkach wygiowych, a drugi — topnienia
krysztatéw, ktGre powstaly w czasie ogrzewanialiannej krystalizacji.

Oceniona na podstawie przeprowadzonych bda&C temperatura zeszklenia
tego poliuretanu z pargia ksztattu -T, wynosi okoto 308 K (3%). Materiat jest
zasadniczo amorficzny, jego stofierystaliczndci mazna oszacowana okoto 5%.

7.6. Badania poliuretanu z pamgcia ksztattu w procesie rozcygania oraz
scinania w temperaturze pokojowej

Badania w procesie rozgania iscinania z uwzgidnieniem zmian temperatury
przeprowadzono w IPPT PAN. Celem badaoliuretanéw z pamcia ksztattu w
procesie rozagania oraz prostegécinania przeprowadzonych w temperaturze
pokojowej byto wyznaczenie ich parametrow mechamich oraz wykazanieze
odksztalcenie oraz zakumulowane defekty, zadaneeihawstanie szklistym tego
poliuretanu, mog by¢ usungte podczas piniejszego wygrzewania povgj
temperatury zeszklenig.

SMP SPECIMEN
g T

G INFRARED
CAMERA

£ T £

TESTING MACHINE

Rys. 7.7. Schemat i fotografia stanowiska do h&®leP w procesie rozajania; IPPT.
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Prace déwiadczalne przeprowadzono na maszynie wytrzygeidavej MTS o
napdzie hydraulicznym, w temperaturze pokojowej 295(XX°C), tj. poniej
temperatury zeszklenia badanego polimeru oraz pfifgotnosci powietrza 60%.
Prébki poliuretanu z pariia ksztattu zostaty poddane procesowi ragania oraz
prostegoécinania w zakresie quasistatycznychedhosci odksztatcenia: Ifs?,
10%s* i 10°s*. Schemat i fotografistanowiska pomiarowego przedstawiono na rys.
7.7. Rejestrowano jednocree parametry mechaniczne oraz rozkladyeretia
promieniowania podczerwonego z powierzchni probWiykorzystupc r&ne
mozliwosci stosowanej kamery termowizyjnej, omowione szemzeozdziale 2.

Po uzyskaniu zgody koncernu Mitsubishi, niektérenikiy przeprowadzonych
bada doswiadczalnych, wraz z og@ncharakterystyk wkasciwosci poliuretanu z
pamkcia ksztaltu, zostaly opublikowane w pracach [102,, I083}].

7.6.1. Podstawy teorii mierzonych efektow spezen

Wiasciwosci polimeréw z pamgicia ksztaltu obcizanych w stanie szklistym,
ponizej ich temperatury zeszklenia,a szwiagzane 2z efektami spgzen
termomechanicznych w cialach statych, czyli wzajgmnoddziatywaniem pol
napezen i temperatury.

Sprzzenia termomechaniczne, ktérych efektyestp obserwowane asw
przyrodzie, maj diuga historie zarbwno w zakresie prac @uiadczalnych jak
réwniez teoretycznych. Zagadnienia te byly badane przdrit@e [127], Taylora i
Quinney’'a [126], Beverat al. [3], Beghi et al. [2], Chrysochoosat al. [11],
Szczepiskiego [122], i wielu innych badaczy.

Efekty sprezen termomechanicznych towarzyse deformacji sprystej ciatla
statego zwjzane § ze zmianami napgenia lub obgtosci:

+Ap - AT lub  #£4V - +£4T;
gdziep oznacza @énienie,V -objetos¢, aT - temperatuy ciata w skali bezwzgtinej.

Zmiany temperatury ciata statego poddanego adiabagmu jednoosiowemu
rozciqganiu w zakresie sgrystym (ATy ), zwiazane z czysto geometrycgn
deformacy zwane g efektem piezokalorycznym lub termosprstym. Okrgla je

zaleznosé:
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AT, =-9TA%s (7.2)
Cp P

gdzie: a - wspotczynnik rozszerzalgoi termicznej, T - wartg¢ temperatury w
skali bezwzgidnej, Ao, - izentropowa zmiana nagenia, Cp- wartas¢ ciepta

wiasciwego przy statym énieniu,p - gestas¢ materiatu.

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

Zakladajc staté¢ parametrow materiatowych w réwnaniu (7.2), co jgszne
dla tak matego zakresu odksztalcania, ptiamve, spezyste odksztalcenie opisuje
liniowa zalenaos¢ 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 orazrpetach, okréajac
koniec zakresu odksztalteodwracalnych, m@e z bardzo diy dokladndcia
wyznaczé ich granig plastycznéci, rys. 7.8 [79, 98].

Natomiast dalszej, plastycznej deformacji ciahsttzawsze towarzyszy wzrost
temperatury. Warkwi przyrostow temperatury zedanych z trwatym
odksztalcaniem plastycznym zazwyczay gdecydowanie wisze od zmian
temperatury towarzyseych odksztalceniom odwracalnym. Zajeone od rodzaju
materiatu, pedkosci odksztalcania oraz warunkow otoczenia, a ichktgfeny
znacace. Poniewatemperatury topnienia polimerow sdecydowanie asze nk w
przypadku metali i stopdéw, zmiany temperatury tayamce zaréwno ich
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pocatkowej deformacji spzystej, jak réwnie plastycznej, s istothe z punktu
widzenia ich parametrow wytrzymdliowych oraz rozwoju lokalizacji
odksztalcenia, magej czsto miejsce podczas eksploataciji tych materiatéw.
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Rys. 7.8. Wynik rozeigania poliamidu PA66 dla gukaosci 10°s™: a) zmiany napzenia i
temperatury w funkcji czasu do zerwania prébki, Ziany temperatury w funkcji

napezenia w pocatkowym okresie odksztatcania [47].

W wyniku przeprowadzonych batlg@oliuretanu z pamcia ksztattu w procesie
rozciggania i scinania w temperaturze pokojowej wyznaczono ichapeatry
mechaniczne oraz zwdane z obeizaniem zmiany temperatury, jak réwaie
zbadano mdiwosci odzyskiwania przez nie ksztaltu w procesiezrnigjszego
wygrzania w temperaturze powsj temperatury zeszklenig,.

7.6.2. Badania poliuretanu z pamicia ksztattu w procesie rozcagania

Badania poliuretanu z paggia ksztattu w procesie rozgjania przeprowadzono
na probkach o ksztalcie przedstawionym na rysunky wymiarach 150 mr10
mnx3.4 mm oraz diugei czeséci roboczej 75 mm. Odksztalcenie mierzono za
pomoa ekstensometru. Wyniki bafla termomechanicznych dla qakosci
0.7710%s" i zakresu rozegania 8 mm przedstawiono na rysunkach 7.10 i &l1;
dla prdkosci odksztatcania 0.840° s* i zakresie 4 mm na rys. 7.12 i 7.13.

Jak wynika z otrzymanych charakterystyk, badanyiupetan charakteryzj
korzystne wihéciwosci wytrzymatagciowe. Otrzymane warfoi napezenia @
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kilkudzieskciokrotnie wysze od wartéci napezenia uzyskiwanego przez inne
polimery, take z pamicia ksztattu (patrz Tab. 7.1). Np. w przypadkwegkosci
odksztalcania 0.8407%s" na rys. 7.12, przy zakresie odksztalcenia odwrecsl

powyzej 3%, maksymalne nagienie przekracza waié 60MPa.

Rys. 7.9. Probki poliuretanu z pagia ksztattu do bada rozcegania: (1) — przed
rozcihganiem; (2), (3), (4) - po rozganiu, (5), (6) — po rozghaniu i wygrzaniu.

Natomiast dla prkosci odksztatcania 0.710%s® i wartaici wydtuzenia 2.6
mm zaobserwowano lokalizacjodksztatcenia, rozwijaga Sie w gornej czsci
prébki, poza zakresem bazy ekstensometru (rys. ptéhka (3)), czyli od tej
wartasci wydtuzenia pomiar odksztalcenia przestat lojpktadny. Lokalizacja w tym
miejscu mogta wynik& z wlasndci samego materialu oraz niejednorogrio
struktury, natomiast zastosowanie kamery termowigjyjpozwolito na dokladn
obserwagj jej nukleacji oraz przebiegu rozwoju (rys. 7.10).

26.6°C

‘ 3%

Rys. 7.10. Termogram z pasmem zlokalizowanego daksnia.
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W zakresie sprzystego odksztatcania tej probki zarejestrowano zac
spadek temperatury (efekt piezokaloryczny) wanitel.5K (rys. 7.11a), a nagie
wzrost temperatury podczas odksztalcania plastgrynezczegdblnie wysoki w
zakresie obserwowanej lokalizacji odksztatcenia.(y11b[2, 11, 79, 84, 86, 122].
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Rys. 7.11. Zalenosci: (a) napezeniaoi sredniej zmiany temperatuT, (b) napezeniaoi
sredniej zmiany temperaturyT oraz zmiany temperatury w punkcie lokalizagi e

podczas rozegania poliuretanu z pdkoscia 0.77x10° s*.

Jak wynika z rys. 7.11b, temperatura mierzona vwkpien w ktorym rozwija si
lokalizacja @T,..), wzrosta o 20 stopni. Natomiasednia warté¢ temperatury AT )
nie osagreta 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 nieswyzsz predkoscia
odksztatcania 0.80%s" i nizszym zakresie 4 mm, po czym ogigino. Otrzymane
zaleznosci napezenia w funkcji odksztatcenia przedstawiono na rysl2a,
natomiast naggenia i zmiany sredniej temperatury prébki na rys. 7.12b.
Prezentowane charakterystyki wskazupe w tym przypadku odksztatcanie
zachodzi tylko w odwracalnym zakresie. Na podstap@éniejszych doktadnych
ogledzin prébki rownie¢ nie stwierdzono tale zadnych geometrycznych
symptomow lokalizacji odksztatcenia.

Odwracalné¢ odksztatcenia podczas tych bagmtwierdza take wykres na rys.
7.13, gdzie zgodnie z zateoscia (7.2) opisugca odksztatcenie spryste, w catym
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zakresie odksztatcania wgptje w przyblkeniu liniowa zalenos¢ zmiany
temperatury od nagtenia prébki, czyli proces jest odwracalny.
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Rys. 7.12. Zalenosci: (a) napgzenia o od odksztalcenia oraz (b) napenia o i $redniej
zmiany temperaturyAT od czasu dla poliuretanu z pawia ksztaltu rozciganego z

predkascia deformacji 0.82x18s™.
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Rys. 7.13. Zalenos¢ zmiany $redniej temperaturyAT od napegzenia o dla polimeru z

pamkcia ksztattu rozeiganego z midkoscia 0.82x10°s* w zakresie odksztatcania 4%.

Aby potwierdz¢, ze pasma zlokalizowanego odksztatcenia pojawisk
zazwyczaj dla mszych pedkosci odksztatcania, badanie kolejnej probki



165

przeprowadzono dla #szej pedkosci 0.77 x 10%s® oraz w tym samym jak
poprzednio, zakresie odksztalcania. Na pewnym etapbbserwowano lokalizacj
odksztalcania i zarejestrowano dwa skmmyane pasma, rozwigge st w tym
przypadku w zakresie bazy ekstensometru: rys.préhki (2), rys. 7.14.
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Rys. 7.14. a) Zalmosci napezenia o i $sredniej zmiany temperaturddT oraz zmiany
temperatury w punkcie lokalizacflT,,c 0d czasu rozggania poliuretanu z pagtia ksztattu

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

Temperatura w punkcie lokalizacji najpierw spadia. 0 K, a nagpnie wzrosta
powyzej 2.2 K, podczas gdyrednia temperatura prébki prawie nie przekroczyla
poziomu wygciowego, czyli prébka jako ca6 odksztalcala si w zakresie
odwracalnym (rys. 7.14 a, b). Ngghie, w wyniku wygrzania w temperaturze 343K
w czasie 20 min probka powrdcita do patkowej diugaci, a pasma prawie
zupetnie znikaty, co potwierdza tate fotografia probki (rys. 7.9 b; prébka (6)).

Aby zbad&, w jakim stopniu odksztatcenie i fiiejsze wygrzanie zmienia
wlasnaci tego poliuretanu z pamtia ksztaltu i wplywa na jego parametry
uzytkowe, czyli aby oceii wilasciwosci odzyskiwania ksztattu w wyniku
pézniejszego wygrzania w odpowiedniej temperaturzdejke probe rozchgania
przeprowadzono na probce poddanej poprzednioagensiu, a nagpnie wygrzaniu
w temperaturze powgj temperatury zeszklenid, Prdkos¢ odksztatcania byta
troche wyzsza i wynosita 0.8410%s®. Otrzymane charakterystyki mechaniczne i
temperaturowe przedstawiono na rysunkach 7.15 a Maksymalna wart@
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osiagganego w tym przypadku napenia wynosita 50 MPa, stwierdzono iak
znacaca wartaés¢ odksztalcenia rezydualnego (rys. 7.15a). Probkaszidicata i
jednorodnie; nie zauwano zadnych symptoméw lokalizacji odksztatcania,
zaréwno wykorzystaic kamee termowizyjra jak réwniez na podstawie ogtizin
prébki, zaréwno podczas jak i po procesie odksatagc
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Rys. 7.15. Zalkenosci napezenia ood odksztalcenia (a) oraz napenia oi sredniej
temperaturyAT od czasu (b) podczas rozgania poliuretanu z pagtia ksztattu po

poprzednim odksztatceniu i wygrzaniu posgytemperaturyly,.

Podsumowujc otrzymane wyniki zmian nagtenia i temperatury w procesie
rozciagania naley podkréli¢, ze badany poliuretan posiada bardzo korzystne
wiasciwosci, a wytrzymaléé mechanicza kilkudzieskciokrotnie wyzsz od innych
polimeréw z pamicia ksztattu. Ponadto, w procesie rag@nia w temperaturze
pokojowej z nisz predkaoscia odksztatcania, np. 0.%10%s" , rozwijaj Sic pasma
zlokalizowanego odksztalcenia, podczas gdy dlasaych pedkosci materiat ten
odksztatca si jednorodnie. Po odksztatceniu w zakresie plastyitzrna nasgpnie
wygrzaniu w temperaturze powsj temperatury zeszklenia, badany poliuretan z
pamkcia ksztaltu odzyskuje swodj poprzedni ksztalt i wymgjaaczkolwiek jego
wihasciwosci mechaniczne woéwczas spagdaj maksymalna wartdé osaganego
odksztatcenia jest #6za, ponadto pojawia ¢siznacaca warté¢ odksztatcenia
rezydualnego.
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7.6.3. Badania poliuretanu z pamicia ksztattu w procesiescinania

Badaniascinania poliuretanu z pantia ksztattu przeprowadzono wg. metodyki
prostegascinania, opracowanej w IPPT PAN [26]. Prélakwymiarach 42 mny 30
mm x 3.4 mm, przedstawianna rysunkach 7.16 i 7.18, umieszczono w specjalnie
zaprojektowanym uegizeniu, ktére obgirane w maszynie wytrzymaiciowej w
konfiguracji sciskania pozwala na uzyskanie tzw. prostégjoania, realizowanego
na dwdéch réwnolegtyckciezkach o wymiarach 30 mm3 mm.

Shear Shear
zones zones
o O o 0y, Vaax R
N ols %o o ols
O o=
o O o], LD o O Je
3 3 T
. 423 R o) S 2

Rys. 7.16. Schemat procesu prostegmnania; szkic prébki przed i po procesie
odksztalcaniaF - sita, 41- wzajemne przemieszczenie uchwyt@y,— szerokéé sciezki

$cinania,d — grubd¢ prébki, | —dtuga¢ obszarucinania.

Urzadzenie zostato zaprojektowane w taki sposéb, abynmbyto obserwowa
sciezki, na ktorych zachodzi procescinania, take za pomog kamery
termowizyjnej. Podobnie jak w badaniach poprzednizhpowierzchni badanej
prébki rejestrowano parametry mechaniczne orazezeaie promieniowania
podczerwonego. Pozwolito to na wyznaczenie rozkladémperatury,sredniej
temperatury z dowolnego obszaru, zmian temperaturyvybranych punktach
powierzchni probki, oraz przedstawienie ich w zatgci od zmiany ranych
parametréw odksztatcania probki.

Termomechaniczne badanigcinania materiatdw technicznycha sistotne,
zaréwno ze wzgdow poznawczych jak réwnieaplikacyjnych, aczkolwiek as
pracochtonne i technicznie trudne do realizacjirpeozdziat 6.
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Uchwyt maszyny

Urzadzenie do scinania

Fig. 7.17. Fotografia stanowiska badawczego, timé&y badé w podczerwieni oraz

urzadzenia do badaniginania w uchwytach maszyny wytrzymétmwej.

Wyniki badan mechanicznych otrzymane dlaznych pedkosci $cinania
poliuretanu z pamtia ksztattu przedstawiono na rys. 7.19. Po stosunkdhwgim
etapie odksztatcania spystego zarejestrowano @oduzy zakres jednorodnego
odksztalcania. Warkgi napezenia scinajagcego w zakresie statycznychegkosci
wynosity od 30 MPa do 40 MPa. Na krzywych zaobsevamo wyrana granie
plastycznéci, szczegoélnie dla wgzych pedkosci odksztalcania. Nagbnie
napezeniescinajace spada- najpierw zdecydowanie, a potem tagodnie.

Rys. 7.18. Probki poliuretanu z pagtia ksztattu do badascinania; a) z lewej strony probka

przed pomiarem, kolejne po odksztatceniu; b) prddukodksztatceniu i wygrzaniu.
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Jak wynika z rys. 7.19, podobnie jak w przypadkuddhaklasycznych
polimeréw [27, 81], dla wiszych pedkosci odksztatcania uzyskano znaca
wyzsze wartéci napezeniascinajpcego. W przypadku badametali, z wyjtkiem
stopéw z pamicia ksztaltu, zazwyczaj nie stwierdzae siéznic przebiegow
charakterystyk mechanicznych dla tak mata@aiéowanych pgdkosci [26].
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Rys. 7.19. Charakterystyki mechaniczne dla polamet z pamicia ksztattu poddanego

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

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

Podczascinania w zakresie plastycznym, podobnie jak dteyin materiatéw,
zarejestrowano wzrost temperatury probki. Wartiego wzrostu zaky od rodzaju
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materiatu, pgdkosci odksztatcania i warunkéw zewtnznych, poniewa znaczaca
ilos¢ ciepta odprowadzana jest przez uchwyt. Podczasmdda, 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 jeateowano dla
wyzszych pedkosci odksztatcania, w warunkach zidnych do adiabatycznych (rys.
7.21, 7.23, 7.24). Mianowicie, podczas adania a nawet pdiej, temperatura
prébki ciagle wzrasta, co me by w pewnym zakresie zazane z efektami
termospgzystego odeizania, rozpatrywanymi m.in. w pracy doktorskiej akito
[98], oraz efektami bezwiaddciowymi, znaczcymi w przypadku odksztatcania
polimeréw, szczegdlnie dla wysokiejepkosci odksztatcania [81].

Wyniki otrzymane podczas odksztatcania poliuretangpamecia ksztattu z
jeszcze wysz predkoicia odksztalcania 15 przedstawiono na rys. 7.22-7.24.
Stosowana kamera termowizyjna réwniev procesie scinania umaliwita
obserwacje rozwoju lokalizacji odksztalcenia w tymateriale. Jak wynika z
rozktadow temperatury widocznych na termogramieimysi 7.22, dla tej gdkosci
odksztatcania wzdiu sciezek $cinania maéna zauway¢  zlokalizowane
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odksztatceniescinajace. Pomiar zmiany temperatury w punkcidT{) réwniez
potwierdza ¢ lokalizacg i wyjasnia, dlaczego napteniescinania spada, pomima
przebieg sredniej zmiany temperatury jest podobny do zaobseamego w
pomiarze poprzednim, dlagqatkosci scinania 10s™.
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Rys. 7.21. Zmiana nagrenia o i $redniej temperatury probkdT podczasscinania

poliuretanu z pamtia ksztattu z pgdkoscia odksztatcenia 16

v 5°C

w0.2°C

Rys. 7.22. Termogram prébki poliuretanu z pgoiai ksztattu w uchwycie podczdsinania.
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Rys. 7.23. Zmiana nagrenia 0 i temperatury probkiAT podczasicinania poliuretanu z
pamkcia ksztattu z pgdkoscia odksztalcania 15 AT okresla zmiar temperatury w

punkcie, w ktérym na termogramie stwierdzono @@t odksztatcenia.

Natomiast doktadne oglziny probki po wszystkich pomiarach nie pozwolity
wykry¢ sladéw lokalizacji odksztalcenia, nawet dla pomigmzeprowadzonego z
najwyzszy predkoscia odksztatcania. Taki efekt prawdopodobnieazei sk z
szybkim powrotem materialu do poprzedniego ksztaiyniki przeprowadzonej
analizy potwierdzaj ponadto diy przydatné¢ oraz wysol doktadn@¢ stosowanej
przy tego typu pracach éleiadczalnej metody badav podczerwieni.

Na rys. 7.24 porownano zaleosci zmiany temperatury poliuretanu z paoia
ksztaltu w procesiécinania dla stosowanychgqotkosci odksztatcenia I, 10's?,
1s", przedstawione w funkcji nagrenia. Dla wyszej pedkaoici zarejestrowano
wigksze zmiany temperatury, zygane zarowno z odksztatceniem w zakresie
sprzystym, jak rownie plastycznym. Wéwczas warunki pomiaru zbja sig do
warunkow adiabatycznych. Charakterystyka otrzymalagprdkosci odksztatcania
1s' nie wykazuje tej regulargoi, poniewa zarejestrowana w trakcie pomiaru
dekohezja materiatu zmienia warunki odprowadzaigpta badanej probki.
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Rys. 7.24. Zmiany temperatury w funkcji ngjnia w procesie prostegoinania probkj

poliuretanu z pamtia ksztattu z pgdkosciami odksztatcania: a)¥8?, b)10's?, c)1s".
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7.7. Podsumowanie wynikow badé poliuretanu z pamigcia ksztattu

Polimery z pamicia ksztattu posiadajmazliwos¢ szybkiej zmiany wigciwosci
fizycznych. Ich modut speystasci zmienia st znacznie w zalaosci od
temperatury; materiaty te stajsie miekkie pod wptywem podgrzania i fatwo
zmieniap wéwczas swoj ksztatt, a z kolei podczas schtodzeoniej temperatury
zeszklenia odzyskaj poprzedni sztywnd¢ i twardas¢. Nadal pamitaja swoj
oryginalny ksztatt i odzyskaj go podczas ponownego podgrzania, pojyy
temperatury zeszklenia.

Wyprodukowane stosunkowo niedawno poliuretany z ipaim ksztattu
posiadaig ponadto korzystne wdaiwosci mechaniczne, co potwierdzity
przeprowadzone badaniassdadczalne w procesie rozagania i prostegécinania.

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

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

W przypadkuscinania tego polimeru lokalizacjobserwuje s dla wyzszych
predkosci odksztalcenia, gdy do materiatu w bardzo krétkamasie zostanie
doprowadzona dua ilos¢ energii. Podczagcinania zaobserwowano ponadto wzrost
temperatury towarzysey odchzaniu probki, szczegdlnie wymy dla wyszych
predkasci, tj. w przypadku pomiaréw w warunkach zolhych do adiabatycznych.

Po wygrzaniu w temperaturze paokey temperatury zeszklenia probka
poliuretanu prawie zupeinie powraca do poprzednikgztattu i wymiardw, co
potwierdza jego bardzo dobre Wtavosci pamkici ksztattu. Natomiast mechaniczne
zachowanie sitego materialu w procesie kolejnego abania i odcizania jest
troche mniej korzystne od wkgiwosci materialu pierwotnego; maksymalne
przenoszone nagrenie spada a waid odksztalcenia rezydualnego wzrasta. Czyli
po odksztalceniu w zakresie szklistym i zpijszym wygrzaniu powigj
temperatury zeszklenia parametpyikowe poliuretanu z partia ksztattu spadaj



8. Podsumowanie oraz wnioski kiicowe

Niniejsza praca poszerza ogolny stan wiedzy na temnaukleacji, rozwoju oraz
zaniku martenzytycznej przemiany fazowej indukowangnapr ¢zeniami, zachodacej w
stopach z pam¢cia ksztaltu, oraz termomechanicznych wiéciwosci poliuretanu z

pamiecia ksztattu, w warunkach réznych obcizen mechanicznych.

Glownym osihgnieciem rozprawy jest przedstawienie kompleksowych wyikow
badan stopow TiNi z pamicia ksztattu, polegapcych na: przeprowadzeniu szerokiego
zakresu prac ddwiadczalnych celem otrzymania charakterystyk mechaieznych,
temperaturowych i parametrow materialowych, zwazanych z zachodgca przemiana
martenzytyczng w warunkach réznych obchzen; zastosowanie otrzymanych danych do
termodynamicznej teorii; obliczenie wiarygodnych wyikow sktadnikéw cieplnego

bilansu przemiany; sprawdzenie maliwosci oddziatywania na przebieg przemian.

Istotnym wkiadem jest wielowatkowosé¢ pracy, ti. zbadanie charakterystyk
mechanicznych i zmian temperatury podczas rozggania i $cinania stopow i polimeréw
z pamiecia ksztattu z réznymi wartosciami zakresu i predkosci, rowniez w kolejnych

cyklach odksztatcania oraz z wprowadzanymi modyfikajami programu obciazenia.

8.1. Ogblne wnioski z pracy

Przeprowadzone badania sdeadczalne, analiza otrzymanych charakterystyk
mechanicznych i temperaturowych oraz implementaigarii pozwolity na
wyciagnigcie nastpujacych wnioskéw, omawianych szerzej w podsumowaniach
rozdziatbw 3-7 pracy:

1. Charakterystyki mechaniczne, jak rownigmiany temperatury probki
towarzysace procesowi rozegania stopu z pargia ksztattu maj
jakosciowo podobny przebieg, zaréwno przy rapeniu probki ze stat
predkoscia napezenia jak rownie odksztatcenia. W obydwu przypadkach
obciazania wysgpuje przemiana zlokalizowana. W zakresie przemiany
martenzytycznej wprost poziom napenia wzrasta wraz ze wzrostem
predkosci odksztatcenia, ponievtav wyniku egzotermicznego charakteru
procesu tej przemiany wzrasta temperatura probki.
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W zakresie termosprystego odksztatlcania stopu z paom ksztattu
wyrézniono trzy etapy: przemiany martenzytycznej makopskvo
jednorodnej, zwizanej z niewielkim przyrostem temperatury; przemian
zlokalizowanej w pasmach podobnych do pasm Lidersegwie
jednorodnej intensywnie przebiegegj zaawansowanej przemiany,
zwiazanej z szybkim wzrostem temperatury oraz eagia probki.

Zaobserwowano dwa, prawie prostopadie do siebirikie rozwijania s
pasm zlokalizowanej przemiany martenzytycznej wprbsodwrotnej,
charakteryzowane przezatice temperatur=8K w stosunku do pozostalej
czesci prébki oraz kt nachylenia=48°. Zostaly one p#niej potwierdzone
w literaturze przez innych autoréw, przy zastosdwametody cyfrowej
korelacji obrazéw pol odksztakte

Niejednorodnéci przemiany martenzytycznej indukowanej rgpniami
zarejestrowano tek podczas rozgfjania monokrysztatu probki CuAlBe,
oraz w procesie prostegoinania stopu NiTi z paretia ksztattu.

Przeprowadzony bilans ciepta potwierdz&, ukryte ciepto zwjzane z
przemiam martenzytycza jest zdecydowanie wgze od pracy wykonanej
przez maszyn wytrzymatdgciowa. Oszacowane ciepto, ktére ulega
rozproszeniu w otoczeniu €xi roboczej probki stopu z paecia ksztattu
(wymiany) jest ntsze dla wyszych pedkosci odksztatcenia, co potwierdza
poprawn@é¢ przyjetego modelu oraz przeprowadzonych oblicze

Podczas dawiadczeé z wprowadzonymi przystankami z pewnym spadkiem
sity w gakzi obcizania a jej wzrostem w gai odchzania zaobserwowano
wyhamowanie, a w niektérych przypadkach zanik psacgrzemiany
martenzytycznej. W ten sposébsdaadczalnie wykazana,e nie tylko przy
pomocy zmiany temperatury, ale tekpgrednio poprzez oddziatywanie na
poziom napgzenia prowadgzcy do zmiany temperatury moa kontrolowa
proces przemiany martenzytycznej w stopach z gaksztattu.
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Przeprowadzone badania prostegminania potwierdzaj egzotermiczny
charakter przemiany martenzytycznej wprost, a @rdotzny przemiany
odwrotnej w stopie z pamtia ksztattu. Podobnie jak w przypadku
rozciagania, wysze pedkosci odksztalcania posgjaja za sol wyzsze
Zmiany temperatury, wgze napgzenia i weksze pola gtli histerezy.

Po kilku cyklach rozeigania poziom zmian nagrenia i temperatury
stabilizuje st dla nizszych wartéci niz w pierwszym cyklu, co zwizane
jest z zachodzeniem endotermicznej przemiany odhejot spadkiem
temperatury podczas odgania probki. Natomiast w przypadkginania

wartcci oshganego haggenia oraz temperatury stabilizugic na troclky

wyzszym poziomie, i w pierwszym cykluscinania, co wynika tate z

innych warunkéw odprowadzania ciepta.

Charakterystyki mechaniczne poliuretanu z pami ksztalttu w stanie
szklistym w znacgxy sposob zale od pedkosci, takze w zakresie
guasistatycznych pdkosci odksztalcania. Podczas raggania w
temperaturze pokojowej zasiza predkoscia odksztalcenia rozwijajsie, jak

réwniez zanikap, pasma zlokalizowanego odksztalcania, podczasdimly
wyzszych pedkosci materiat ten odksztalcaesbardziej jednorodnie. W
przypadku scinania lokalizagj obserwuje s dla wyzszych pedkosci

odksztalcania, gdy do materiatu w bardzo krétkimasig zostanie
doprowadzona dia ilos¢ energii.

Po wygrzaniu w temperaturze pomey temperatury zeszklenia probka
poliuretanu prawie zupetnie powraca do poprzednlegtattu i wymiardw,
co potwierdza jego bardzo dobre $dmvosci pamkci ksztattu. Natomiast
mechaniczne zachowanie esitego materialu w procesie kolejnego
obcigzania i odcizania jest trockh mniej korzystne od wkgiwosCi
materialu pierwotnego; maksymalne przenoszone epapie spada a
wartas¢ odksztatcenia rezydualnego wzrasta. Czyli po dadkszniu w
zakresie szklistym i paiejszym wygrzaniu powsgj temperatury
zeszklenia parametryytkowe poliuretanu z pariia ksztattu spadaj
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8.2. Oryginalne rezultaty pracy

Do najwaniejszych oryginalnych wynikow rozprawy najezaliczye:

1.

Doswiadczalne wykazaniee przemiany fazowe (martenzytyczna wprost i
odwrotna), zachodze podczas pseudospystego odksztalcania stopéw z
pamkcia ksztalttu, mog mie¢ charakter niejednorodny, niezahe od
rodzaju, pedkosci czy sposobu sterowania odksztatceniem prébigjujac
sie wewrntrz przypadkowo rozimnych ziaren o korzystnej orientacji do
kierunku odksztalcania, makroskopowo objawiaje w zlokalizowanych
cienkich pasmach, podobnych do pasm Lidersa, wepi@aozcigania
rozwijaja sie w dwdch, prawie prostopadtych do siebie kierunkaeindéwno
przy sterowaniu staipredkoscia odksztatcenia jak rownienapezenia.
Udokumentowanie niejednorodnego przebiegu przemiaastenzytycznej
w technice badaw podczerwieni oraz fotografig relief probki.
Oszacowanie bilansu energii przemiany martenzywjcamprost i odwrotnej
indukowanych napggeniami na podstawie otrzymanych wynikéw bada
zmian napgzenia i temperatury dla zdych pedkosci odksztatcania oraz
zidentyfikowanych parametrow materiatowych daneigps TiNi.
Doswiadczalne wykazanieze jest maliwo$¢ oddziatywania na przebieg
zainicjowanych przemian fazowych w stopie z paniai ksztaltu poprzez
zmiare obchzania, czyli manifestacja dziatania s w procesie
przemiany. Zbadanie efektow termomechanicznychyzaviych z inicjag,
rozwojem i zanikiem przemiany fazowej w warunkachrewadzanych
przystankow w gakiach obcizania i odcizania tli pseudospgzystasci.
Doswiadczalne wykazanigg etapy przemiany fazowej w procesie prostego
scinania g podobne jak wyrinione dla rozeigania. Niezalenie od danych
literaturowych przemiana martenzytyczna i odwrotnaze miet tu takze
charakter zlokalizowany, natomiast istnigjewne rénice zachowania si
stopu z pamicia ksztattu w pocatkowych cyklach rozeigania iscinania.
Wyznaczenie zmian nagpenia i temperatury podczas raggania i
prostegdscinania poliuretanu z partia ksztaltu oraz zbadanie wwtawosci

i stopnia odzyskiwania ksztattu po odksztatcenitdmych warunkach.
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8. 3. Propozycje dalszych prac badawczych

W przyszigci tematyka badadaswiadczalnych materiatdw z pagoia ksztattu

bedzie rozwijana w trzech niezalgych kierunkach:

Kontynuacja badania aktywfm martenzytycznej przemiany fazowej w
réznych warunkach obgtenia, przy wiczeniu dodatkowej techniki
pomiarowej - emisji akustycznej. Jak wynika z prde@nych bada
metoda ta sygnalizuje procesy przemian fazowyatha@dzacych np. w stali
austenitycznej (Pieczyskaet al., Emisja akustyczna towarzyga
przemianom fazowym deformowanej stali LH18N9T, Bri&PT, 1982)
Kontynuacja badania wptywu ikosci odksztatcenia na przebieg
martenzytycznej przemiany fazowej wprost i odwrgtzeuwzgkdnieniem
badax dynamicznych, realizowanych na epie Hopkinsona. Badania
dynamiczne stopow z paggia ksztaltu prowadzoneasod niedawna i w
niewielu grodkach naukowych, np. University of California,nSRiego
(Sia Nemat Naseret al., Very high strain-rate response of a NiTi
shape-memory alloy, Mechanics of Materials, 37,52@B7-298). Zostaty
wykonane prace wgbne w tej tematyce w procesieiskania, na materiale
wykonanym w IMIM PAN [16].

Badania déwiadczalne poliuretanu w #dych temperaturach, oraz
kompozytow z pamgcia ksztattu, 4czacych wiaciwosci SMA T SMP [151].

W przypadku SMA zaréwno modut sgystasci jak réwniez poziom napgzenia,

na ktérym zachodzi przemiana martenzytyczaaniskie w niskich temperaturach,

tzn. ich sztywné¢ jest niewielka. Z kolei SMP w niskich temperaturagykazuj

wysoki modut spgzystasci, podczas gdy w wysokich ich modut sprstasci i

napezenie ptynécia s niskie. Préh kompromisowego wykorzystania takznych

wlasngci stopdw i polimeréw, wykazywanych wadych temperaturacha siowo

opracowane kompozyty z patoia ksztattu - SMC. TemperaigirzeszkleniaT,

polimeru dobiera si w nich zazwyczaj jako zlddona do temperatury kica

przemianyA ; rys. 8.1a.
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Rys. 8.1. a) Schemat zai®sci modutéw spgzystasci w okolicy temp.Tg i A stali, TiNi i
SMP, b) Przyktady kompozytéw z paguia ksztattu na bazie SMP i SMA; fotografia wlasna

Aktualnie prowadzoneasbadania wsgpne kompozytéw na bazie poliuretanu z
pamkcia ksztattu, w ktérym umieszczaggeden lub wécej rdzeni stopu z partia
ksztatltu. Maliwe s3 takze rozwhzania cylindryczne kompozytow SMP i SMA.
Pewne przyktady tego typu kompozytéw, zaprojektosvarzez Mitsubishi Heavy
Industries, Ltd., we wspotpracy z AIT, przedstavaora rys. 8.1 b.

W najblizszej przysziéci planowane s badania kompozytéw z paesia
ksztattu podczas #ych obcizen mechanicznych i temperaturowych. Zasadniczym
celem tych prac oraz ich aspektem aplikacyjnym gggaicowanie uniwersalnego,
aktywnego przekmika (smart actuator), pelnacego rozmaite funkcje w
zmieniapcych sé warunkach temperaturowych. Istniejezduzapotrzebowanie na
tego typu urzdzenia ze strony wiagdych koncernéw przemystowych.
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10. DODATEK: Przeglad zastosowa stopow z pamgcia ksztattu

W zamieszczonym Dodatku przedstawiono higtori przyktady rozwazan
wykorzystupcych stopy z pamcia ksztaltu, stosowane w technice i medycynie.
Przedyskutowano stan obecny i perspektywy hagi@z zastosowatych materialtdow w
roznych krajach. Omoéwiono wybrane przyktady rogzen konstrukcyjnych, realizowanych

w ramach prowadzonej dziatakw dydaktycznej oraz naukowejrodkéw w Japonii.

D1: Przeghd zastosow# stopow z pamgcia ksztattu w technice

Rozwaajac mazliwosci wdrazenia nowego rozweania, np. z elementem z
pamkcia ksztattu, nalgy uwzgkdni¢ rézne kryteria: kosztowe, oryginalf@
rozwiazania, dosfpnasci surowca, warunki techniczne, ochgosrodowiska, oraz
inne czynniki, wynikaice ze specyfiki danego regionu.

Pierwszym dobrze udokumentowanym przykladem zastasiaa na dga skak
materialtdbw z pargcia ksztalttu bylo zamontowanie w 1971 roku tulei Tih&
odpowiedzialne paktzenia hydrauliczne w samolotach Grumman F-14, gdy
poszukiwano nowego rozgdania, zapewniagego zmniejszenie giaru i wysol
niezawodné¢ polczenia. Warunki te spetniat nowy uktad, wykonanystepu z
TiNi SMA, ktéry wszedt na rynek pod nazwa@iyofitR, CryoliveR; AMCI, Menlo
Park, CA. Podstawowym jego elementem jest tulejezica, wykonana ze stopu
TiNi o strukturze austenitu i odpowiednio dobrasepdnicy wewimtrznej. Po
ostudzeniu do temperatury praga w faz martenzytu, tulej te rozpiera si
mechanicznie powkszapc jej srednie, po czym wsuwa na tukeprowadaca, do
ktorej wkltadane s konce hczonych rur. Po podgrzaniu ukladu do temperatury
pokojowej w zakresie temperatg- A, zlaczka kurczy si zaciskajc jednoczénie

na powierzchniach tych rur. Odpowiednio dobraneapetry geometryczne i
materialowe zapewnigjtrwate i szczelne patzenie obydwu rur bez konieczwo
obrébki mechanicznej, natajacej uklad na defekty metalurgiczne. Tego typu
taczniki stosuje si od lat w lotnictwie oraz przende okretowym w USA i Japonii,
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rys. 10.1, [15, 20, 77, 78].

Podoba technik zastosowano do realizacji odpowiedzialnych appé
elektrycznych. Ozbiony bolec mee by swobodnie wsuwany do gniazda i
wysuwany. Jeeli natomiast na gniazdo nasunie piercien wykonany ze stopu
TiNi, to podczas nagrzewania skurczy sn i zacénie, zapewniaic trwate, odporne
na wstrasy, niezawodne patzenie. Uktad handlowy pgdzenia tego typu otrzymat
nazwg Cryocon [77]. Na podobnej zasadzie dzialgolaczenia nitowe. W nicie ze
stopu z pamicia ksztattu odgina si koncowki i cald¢ poddaje hartowaniu.
Nastpnie, po wyprostowaniu Keoéwek, wktada si nit do hczonych elementow.
Pod wptywem podgrzania kodwki nitu rozchylaj sie zapewniajc solidne i trwate
potaczenie. Ze wzgldu na krétki czas monta i niezawodn&t dziatania, tego typu
pofaczenia czsto stosowaneasprzy awariach, np. rurag@ow czy zbiornikdw.
Istnieje wiele ranych rozwazan tacznikow, wykorzystujcych w swej konstrukciji
wiasnaci pameci ksztaltu. Ze wzgldu jednak na di@ wysoki koszt, stosowane s
na odpowiedzialne elementy w produkcji modelowsjjednostkowej [15, 20, 78].

Przyktadem zastosowania materialdbw z pgmi ksztattu w wyposzeniu
mieszka jest dé¢ powszechnie stosowane elementu SMA w ukladziedtiimatora.
Kiedy element ten wyczuje zmiatemperatury, zareaguje zmiaswej dtugdci, co
z kolei spowoduje zmianstrumienia powietrza w klimatyzatorze (rys. 10[TY].

Sondy Klimatyzatory taczniki

4}07_ www.swagelok.co.jp/SynapseTemplates/N
! ewsDetail/dyn/ltemDescKey_509

Rys. 10.1. Przyktady zastosofivetopOw TiNi z pamicia ksztattu w technice.

Z kolei przyktadem urmzenia, ktére zamienia enegdiermiczra na energi
mechanicza jest sitownik termiczny, zbudowany na bazie stappamecia ksztattu.
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Wykorzystupc efekt pamici ksztattu, w zalenosci od celu, meée on generow@a

site lub przemieszczenie. W praktycznych roaeiniach tych sitownikéw stosuje
sig najczsciej sprzyny ze stopu TiNi SMA, ktére w zateosci od temperatury
otoczenia ulegajwydtuzeniu lub skréceniu wykonag przy tym uyteczry prac.
Dotychczas powstato wiele publikacji na temat sidww, metod obliczania tych
Sprzyn, oceny stosowanych rozyen i porownania z sitownikami klasycznymi, np.
[6, 15, 20, 77, 78, 157]. Zdecydowaprzewag i unikatowa cechy sitownikow
zbudowanych na bazie SMA jest wdavos¢ wyczucia zmiany temperatury, co
umazliwia natychmiastowe zareagowanie. Wiasno takich nie posiadaj
tradycyjne solenoidy elektromagnetyczne. Wprawdaigdzenia czujnikowe na
bazie wosku czy termobimetalu f@kreagug na zmiag temperatury, ale nig@one

w stanie zapewni odpowiednio dgej sity, przemieszczenia, czy zadziatania w
scisle sprecyzowanym przedziale temperatur [15].adzenia z elementem ze stopu
z pamicia ksztattu § ponadto dé& proste konstrukcyjnie, co zapewnia inghsz
niezawodnéc. Przekanik w urzadzeniu klimatyzacyjnym na bazie TiNi sklada si
np. z 2 ruchomych e#ci: sprzyny SMA i drugiej nadajcej nap¢cie wstpne. Nie
wymaga elektrycznego zasilania, podczas gdy klasyektady wyposane g w
potprzewodnikowy termistor, elektroniczny processitnik zasilany elektrycznie.
Szczegolne zainteresowanie stopow z gamiksztattu obserwuje siw paistwach

o duwzej dynamice rozwoju. Na przyktad w Japonii, gdzistdria technicznych
zastosowa stopOw z pamgcia ksztattu stga 40 lat, juz w 1987 roku wydano
Japaiska Norme Przemystow JIS, klasyfikupcy te materialty jako materiat
standardowy [8]. Stopy TiNi po raz pierwszy znayazam zastosowanie w
konstrukcji klimatyzatoréw, produkowanych przeznfy Matsushista Electric
Industrial Co. Kolejnymi wyrobami rynkowymi z #zyciem tych stopow byt
termostatyczny ukfad do regulacji temperatury wosyptywajacej z kranu, a
nastpnie uktad zabezpieczg@y przed przegrzaniem Agsk w superekspresowych
pocihgach shinkansenfoyo Denki Seizo K.K. Co. Ltd. Na Japaskim rynku jest
wiele dosgpnych artykutow gospodarstwa domowego, np niezwykiagktyczny,
elektryczny garnek do #y z oprogramowaniem gotowania i podtrzymania
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temperatury; Tigar Co., elektryczny ekspres do kaMstsushita Electric Ind.

Co., Ltd., boiler odcinagy zbyt goaca woa, Rinnai Co. [110]. Przykladami
kolejnych zastosowa stopow TiNi z pamicia ksztattu § anteny do telefonéw
komorkowych oraz stuchawki walkmenéw zapewstej podczas stuchania staty
nacisk na uszy, np. wyréb Sony o handlowej naaiigi Disc Walkman. Ciekawym
rozwigzaniem g praktyczne oprawki okularéw, firmy Masunaga OgtikHg Co.,
Ltd., zapewniajce kontakt i staty nacisk, natomiast minimabbjetos¢ po ztazeniu.
W przemyle bielizniarskim z kolei zastosowano elementy SMA w staatbrach
ksztattu piersi, produkcjtacoal Co. W wedkarstwie i rybotdstwie stosujegsstopy
TiNi do produkcji wytrzymatej a jednocaeie delikatnepgytki, srednicy 0.045mm -
0.085mm i rénej kolorystyce; produkcjorris Co., Ltd.[15, 20, 21, 78].
Dynamiczny wzrost prac dwiadczalnych, teoretycznych i aplikacyjnych w
dziedzinie materiatbw z pagtia ksztalttu, obserwuje @i od kaca lat
osiemdziesitych w Chinach. Po przeprowadzeniu w wiekroalkach naukowych
wstepnych bada dodwiadczalnych i zorganizowaniu konferencji naukowych
poswigconych — wyhcznie tej tematyce (Konferencja  SMM'86-Guilin
SMA'1990-Shanghai, SMM’'94-Pekin, C-JSMA 1997-Hanou)y od roku 1997
gtowny nacisk potgono w tym kraju na zainteresowanie materiatami mipeia
ksztattu take przemystu. Od 1998 roku aktywnie rozwijana jesbdpkcja 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 pgomiksztattu osigneto w Chinach
2 tony. Udoskonalono proces metalurgiczny wytagiamapewniaic odpowiednie
parametry i czystg stopu, jak réwniz wprowadzono nowe technologie
otrzymywania wyrobow gotowych, uzyskuajnp. maliwosci otrzymywania blach
w zakresie do 0.1 mm grufm oraz drutow do 0.07 mrirednicy. Wdraana jest
takze produkcja drutow o przekroju prosskym do nowych zastosowaw
ortodongcji, oraz precyzyjnie wykonanych maeh tulejek, przeznaczonych do
produkcji kardiochirurgicznych stentéw. Wyroby zzimlem stopow z pargtia
ksztaltu od dawna znajdugastosowania w dziedzinie motoryzacyjnej i lotejcz



201
robotyce, przemgle kosmicznym, np. do sprawnego i niezawodnego kamg

drzwi w satelitach. Najbardziej rozpowszechnionyraduktem na rynku, podobnie
jak w Japonii, 8 anteny telefonéw komoérkowych, niezwykle populammye tym
kraju. Dwym zainteresowaniem miodzye ciesa sig takze okulary z
superspgzystymi oprawkami. Sggyny TiNi czgsto & stosowane w czujnikach
temperatury oraz przekakach i sitownikach, prosto i skutecznie zabezpagc
przed wyptywem zbyt gacej wody, pgarem czy wybuchem gazu. ¥ezniki
wentylacyjne i termostaty z udzialem materiatbw amgcia ksztattu zostaty
zainstalowane w nowych modelach samochodow osoldoyiy].

D2. Przeghd zastosow# stopow z pamecia ksztattu w medycynie

Kiedy rozpatruje s zastosowania medyczne jakiégmateriatu, musi on nie
tylko doskonale speinta warunki niezawodrézi mechanicznej, ale ta&
chemicznej, m.in. degradacji, rozktadu czy rozpmsm@, Kkorozji, oraz
niezawodnéci biologicznej: biozgodnii, nietoksycznéci, niekancerogenroi.
Poniewa generalnie metale wywym organizmie dysocjajna jony, ktére mogz
czasem okaza sig toksyczne, kancerogenne a nawet wywolwamiany
genetyczne, naly zachowa szczegoéla ostraznos¢ przy ich wprowadzaniu do
organizmu. Stosowanie stopéw z paom ksztattu TiNi w medycynie zostaly
poprzedzone badaniami in vitro oraz in vivo w kigtu symulacji testow
korozyjnych, obserwacji histologicznych, toksycgrioi zagraen rakotworczych.
Wyniki bada potwierdzity znakomit biozgodné¢ stopow z pamicia ksztattu na
bazie niklu i tytanu. Wykazaty one najlepsadpornd¢ na korozg w réznych
srodowiskach, zblionych do organizmu cztowieka, co pozwalag ich stosowanie:

- w ortopedii

- w stomatologii, a szczegolnie ortodoncji do kayakzbienia

- przy projektowaniu nowoczesnych ngdzi chirurgicznych

- przy produkcji kardiochirurgicznych stentow.

Istnieje wiele przyktadow tych zastosaw@ys. 10.2), aczkolwiek znajdupi
rowniez zdecydowani przeciwnicy stosowania stopow TiNilkadmtaktu zzywym
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organizmem, ze wzgllu na obecni@ w nim niklu. Coraz wicej osob jest

uczulonych na nikiel obecny w jakimkolwiek stopigdest to roéwnig problem
producentow naczy opakowa i bizuterii, tzn. dowolnych wyrobow z udziatem
niklu, mapcych bezpéredni kontakt z ciatem cziowieka.

Rys. 10.2. Przyktady zastosofivstopow TiNi z pamicia ksztattu w medycynie.

W Japonii, po przeprowadzeniu serii bads zwierzgtach oraz ochotnikach
implanty TiNi, ze wzgtdu na wysok odpornd¢ na koroz¢ oraz dobg biozgodnéc,
zostaly zaakceptowane do stosowania przezndimo Ministerstwo Zdrowia. Tym
niemniej prowadzi siintensywne prace badawcze ata na celu wyeliminowanie
niklu z tego stopu i zagbieniu go innymi, bardziej obginymi dla organizmu
pierwiastkami, nawet w przypadku uwolnienia ge stopu, takimi jak molibden,
niob, german, gal, cyrkon, zloto czy platyna. leseice prace w tej tematyce
prowadzone gna Uniwersytecie w Tsukuba koto Tokio, gdzie zandwepracowuje
sie proces technologiczny jak rowaievytapia te nowe materialy. Po zastosowaniu
dodatkowej obrébki termicznej celem uzyskania se@osci pamkci ksztattu,
superspgzystasci lub wysokiej elastyczrigi, przygotowuje si prébki, poddawane
nastpnie odpowiednim badaniom mechanicznym oraz strakiym [64 - 66].

Jezeli chodzi o zastosowania, to pierwszym powszeclraakceptowanym
stopem z pamrcia ksztattu w medycynie byly ortodentystyczne druty kibrekcji
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uzgbienia. W pocatkowych rozwazaniach wykorzystywano w tym celu mocno

sprzyste wiasnéci odksztatcanego TiNi, ktéry w temperaturze pokap posiadat
struktue martenzytu. Aktualnie najezciej wykorzystuje s indukowany
napkzeniem martenzyt, ktory zapewnia z@u maliwosci regulacji i posiada
zdecydowaa przewag w stosunku do konwencjonalnych materiatowegpstych.
Korekcyjne druty ze stopow TiNi SMA produkowang mzez Ormco Co. Innym
przyktadem oryginalnych zastosofivenateriatdw z pamcia ksztattu w medycynie
Sa sztuczne korzenie dentystyczne, produkowane pkigp Kogyo Co,. gdzie
odpowiednio dobrana temperatura przemiany fazoapegwnia ich tatwy montai
trwate zamocowanie. Ostatnio cienkie, bardzo prgoyg wykonane druty TiNi
stosuje si w stomatologii do leczenia i kanatlowego wypetnganiszkodzonego
uzgbienia. Kolejnym zastosowaniem TiNi SMA na skaprzemystow jest
instrument chirurgiczny o regulowanym nacisku, stesny do lokalizacji i
oznaczania tkanki przeznaczonej do przeszczepwygkcia, nazwanyammel ok
R, Mitek Inc. [20, 77].

Rosracym zainteresowaniem ciessic te materiaty w ortopedii. Stosowang s
one m.in. do wytwarzania gow korekcyjnych do skoliozyéruby o ksztaicie Y,
osteo-4cznikdw w ksztalcie skorpiona, klamexckacych oraz rozmaitych ugdzen
korekcyjnych [20, 21, 77]. Riiego rodzaju uktady ze stopu z paom ksztattu
NiTi stosowane $takze w dziedzinie implantacji kai, np. w konstrukcji protez
biodrowych, siatek ostanigych oczodoty czy innych elementéw czaszki.

W kardiochirurgii naczy coraz czsciej stosowaneasréznego rodzajestenty,
wprowadzane na okfl®ne miejsce za poma@cmonitora rentgenowskiego lub
endoskopowego, a naphie rozpgzane przy wykorzystaniu efektu pagoi ksztattu
lub witasciwosci pseudosprystasci.

Cenne badania w kierunku nowych zastosowaedycznych materiatow z
pamkcia ksztattu prowadzoneasv Tohoku University w Sendai w Japonii. Traj
tam m.in. zaawansowane prace nad prototypem madayjnego Sztucznego
odbytu (rys. 10.3) [53]. W innowacyjnej konstrukezgstosowano dwa rodzaje stopu
z pamecia ksztattu o odpowiednio dobranych parametrach, roozliwia szczelne
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zamknkcie uktadu w temperaturze ciala a otwarcie w dowwinczasie pod

wptywem lekkiego podgrzania, stymulowanego przepiywniewielkiego prdu.

Rys. 10.3. Projekt sztucznego analnego zwieraczastosowaniem stopow z pacia

ksztattu, Tohoku University Biomedical EngineeriRgsearch Organisation (TUBERQO)[53].

Wsrdd wielu ostatnio wprowadzonych zastosawaedycznych naleg zwrdcie
uwag; ha nowoczesne rurki prowagz, wykorzystujce dodatkow wiasciwosé
stopdw z pamicia ksztattu TiNi, zwan wysoky elastycznécia. Doskonata
Sprzystai¢ tego stopu, jednocgeie niewielka i vaska gtla histerezy wzbudzaj
duze nadzieje na wykorzystanie go w przysetona dlugie, elastyczne sondy,
prowadnice przewodow, stenty, wzierniki, etc. Alhig prowadzonessintensywne
badania wytrzymakziowe, jak rownie istotne badania zgnzeniowe, cienkich
drutow jak réwnie cienkaciennych rurek na ich prowadzenie [35, 49, 58, 121]
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D3. Materialy z pamigcia ksztattu — stan obecny i perspektywy

Niezwykie cechy stopow z pageia ksztattu pocatkowo fascynowaty
przedstawicieli wielu dziedzin badawczych. Odkryweanich oryginalnych
wiasciwosci zainicjowato okres intensywnych prac naukowychaplikacyjnych,
sfinalizowanych wieloma odkryciami naukowymi i paii@mi na swiecie.
Warunkiem dtugoterminowego rozwoju dziedziny naukpwest odpowiednie
zabezpieczenie finansowe, co nagcze] wiaze st z mazliwosciami aplikacyjnymi.

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

Aktualna sytuacja w tematyce materiatow z pamai ksztattu wymaga pewnego
wysitku w kierunku spopularyzowania tych materiatotakze wsrod innych
dziedzin, oraz zagjcenia kolejnych potencjalnychzytkownikéw. To z kolei
powinno wptyra¢ na doinwestowanie baflaaukowych w kierunku wzrostu foi
prac teoretycznych i dwiadczalnych, produkcji nowych materiatow i techowil, a
w perspektywie zaowocowdolejnymi aplikacjami.

llos¢ patentéw przyznanych w Europie wzrastata od 279891roku do 39 w
roku 1990, przekroczyta 30 w latachzpéejszych oraz wzrosta do 62 w roku 1998.
W USA natomiast zaczyngj od liczby 25 w roku 1989 i§¢ patentow narasta w
niewielkim stopniu, w latach 1993-1996 spadta, pgnc w 1998 roku wzrosta do
39. Zdecydowanie najutej patentow w tej dziedzinie rejestruje siorocznie w
Japonii; 275 w 1993 roku, potem nieznacznie magjasipnie na utrzymujcym
sig poziomie okoto 160 rocznie w latach 1997-1998.

Jezeli chodzi o literatuy naukowa w dziedzinie materiatow z paguia ksztattu,
w latach 1996-1998 ukazalogsil73 prac wgzyku angielskim, opublikowanych w
187 czasopismach naukowych [8, 64-66].

Wszystkie materialy z partia ksztaltu, a w szczegoléa stopy TiNi, ciesz
sig najwigkszym zainteresowaniem srodkow naukowych oraz koncernéw
przemystowych w Japonii. Zdaniem autorki, wyndam z ddwiadczé i
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obserwacji podczas 21 miesznego pobytu na Uczelni tego kraju, amane

jest to zarowno z dagincscia tych materiatdw, jak rownieich popularyzag (Rys.
10.4). Materialy z pamcia ksztattu, zarowno w formie surowcéw jak réwnie
wyrobow rynkowych, produkowane przez pagzne firmy Japaskie: Furukawa Co,
Mitsubishi Heavy Industry, LTD i inne. Zwraca uwaggromne zainteresowanie
nimi przez pgzne crodki naukowe, prowadee liczne prace badawczesgisle
wspotpracyjce z drodkami w USA, Kanadzie, Wielkiej Brytanii, Niemate
Chinach, etc. Nie bez znaczenia pozostajgetalainteresowanie tymi obiegaymi
materiatami studentow, zwiaszcza uczelni technicknyW samej tylko Aichi
Institute of Technology, Toyota-city, prowadzorneregularne wyktadywiczenia i
warsztaty w zakresie tematyki materiatow z pgoiai ksztattu, oraz liczne prace
dyplomowe i podyplomowe. Kaego roku przygotowuje ina tej uczelni
kilkadziesat prac z tej tematyki. Studenci przedstawigropozycje swoich,
najczsciej bardzo oryginalnych rozazan w kierunku zbadania wtaséo lub
mozliwosci nowych zastosowa tych materiatébw (rys. 10.5-10.11). Wszystkie
dziatania pilotowaneasprzez dyspozycyjnych dla studentéw opiekunow nawiot,
profesorow o znaazym dorobku w tej dziedzinie. Prowadzoreveyktady, liczne
seminaria, a 4-krotnie w agu roku szkolnego organizowane, Prezentacje
biezacych wynikéw i osignig¢, finalizowane ostatecznie uroczystobrory
przygotowanych prac dyplomowych. W zakresie swqichc studenci proporyj
harmonogram dziata schemat rozwgzania, propozycje modelu, obliczenia, uwagi i
wnioski kaicowe. Znakomicie dzialage w tym kraju kota naukowe réwrie
zajmup Si¢ ta tematyk, czsto we wspotpracy z przemystem (rys. 10.10 - 10.13)
W przypadku prac konstrukcyjnych, w zakresie prdgglomowej
czgsto zostaje przedstawiony prototyp adzenia. Zaprojektowany przez studentow,
wykonany jest przy pomocy technikbw w uczelnianyrarsztacie, a naginie w
ramach kolejnych zadapoddawany badaniom €leiadczalnym. Czasami dziatania
te przedtaa sk na nasfpny rok dydaktyczny. W ten sposob opracowano nplewi
roznych rozwazan silnikow ciata statego, a nawet zaprojektowano l@iczny
pojazd i silnik Solar, wykorzystagy wiasciwosci pamkci ksztaltu stopu TiNi,
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zasilanych i sterowanych przez natugadmergé stoneczn (rys. 10.5, 10.9). Ze

wzgledu na nisk sprawnéc (ok. 2%), ale take maliwosci niekonwencjonalnego
zasilania, urzdzenia tego typu mag znalgé¢ zastosowania w warunkach
szczegOlnych, np. w miejscach pozbawionych enetglktrycznej, ale o mdiwym

zasilaniu energistonecza lub energi zrodet termalnych.

7

Rys. 10.4. Studenci AIT Toyota-City prezentupasciwosci i mozliwosci zastosowania
materialdw z pamecia ksztattu w zaprojektowanych silnikach ciata statega monitorze

wyniki wspélnej pracy wykonanej w IPPT PAN (fotofieawtasna).

Rys. 10.5. Solar vehicule’- ekologiczny pojazd, oparty na whasietach stopu TiNi SMA,
sterowanych energi stoneczn, zaprojektowany przez studentéw w ramach prac

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

zaprojektowanego przez studentéw; AlT, Toyota-(ibyografia wiasna).

Na rysunkach 10.6 - 10.9 przedstawiono schematstaiia oraz fotografie
sitownika oraz silnikow ciata statlego na bazie TBNIA, zaprojektowanych przez
studentéw AIT, podczas pobytu tam autorki, w ramagmac dyplomowych
prowadzonych przez prof. H. Tobushi. Zasadniczymemeintem uktadu
prezentowanego na rys. 10.6 jestegpna z TiNi SMA, ktéra zanurzona w goej
wodzie kurczy si powodujc zmiarg ksztaltu pantografu, a w konsekwencji ruch
zaprojektowanego silnika. Z kolei w silniku przedstonym na rys. 10.7
wykorzystano witasniei pamgci ksztattu TiNi, ale take sity grawitacji oraz
whasndci sprzyste klasycznych spiynek, realizujcych przemieszczenie powrotu.
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Rys. 10.7. Schemat zasady dziatania oraz fotogsdfika ciata statlego na bazie TiNi SMA,
zaprojektowanego przez studentéw w ramach prac odymlvych; AIT, Toyota-city

(fotografia wiasna).

Ciekawym rozwazaniem konstrukcyjnym jest projekt przedstawiony na
rysunku 10.8. Po zanurzeniueéai konstrukcji w gogcej wodzie dé¢ prosty uktad
wielu odpowiednio palczonych spgzyn ze stopu z paritia ksztattu zapewnia
ciagty ruch obrotowy.

Rys. 10.8. Schemat zasady dziatania oraz fotogsdfika ciata statlego na bazie TiNi SMA,
zaprojektowanego przez studentdw w ramach prac odymlvych; AIT, Toyota-city

(fotografia wkasna).



210
Konstrukcja silnika przedstawionego na rysunku My&orzystuje natomiast

zasad dziatania pojazdu stonecznego Solar, prezentowanagys. 10.5.

Rys. 10.9. Projekt silnika ciata statlego na bazibli TSMA, zaprojektowanego przez

studentoéw w ramach prac dyplomowych; AIT, Toyoty¢fotografia wiasna).

Kolejne rysunki przedstawi@j fotografie dwoch rozwzan uktadow
precyzyjnych przekaikow na bazie TiNi SMA, zaprojektowanych przezdsmtow
AIT pod kierunkiem A. Nakahara, podczas pobytu tartorki (rys. 10.10, 10.11).

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

przez studentéw studiéw podyplomowych AIT, Toyoig-¢fotografia wtasna).
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Uktady te, cgsto bardzo ztzone, w zalenosci od potrzeby wykorzystuj

rézne wiasnéci stopow z pamicia ksztattu. Ich sterowanie najgziej odbywa sj
poprzez przeptyw stabegogolu elektrycznego, przy wykorzystaniu prawa Joul'a
Lenza. Konstrukcja tych ukladow umivia tagodne ruchy, o wielu stopniach
swobody, z przeznaczeniem np. do automatycznegowsaia statywu kamery
video. Tego typu rozwania precyzyjnych przekaikdw stosowaneasw robotyce,
dziedzinie niezwykle intensywnie rozwijanej w Japdrys. 10.12-10.13).

Rys. 10.11. Projekt uktadu ztonych przekanikow na bazie TiNi SMA, umdiwiajacego
tagodnie sterowany ruch, zaprojektowanych przedesttow studiéw podyplomowych AIT,

Toyota-city (fotografia wkasna).
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Rys. 10.12. Przyktad robota mobilnego, zaprojekioegm przez studentéw studiow
podyplomowych AIT, w konstrukcji ktérego zastosowartazone uktady przekanikéw na

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

Rys. 10.13. Fotografia wykonana w hali produkcyjfajryki Toyota, gdzie zastosowano

roboty przemystowe, tak wykorzystupce wtasciwosci SMA (fotografia wkasna).



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

The thesis presents results of experimental inyatstins of thermomechanical
couplings related to stress-induced martensitestoamation in TiNi shape memory
alloy (SMA) and thermomechanical properties of ghapemory polyurethane
(SMP) carried out at IFTR PAS and Aichi InstitufelTechnology in Japan.

The investigations of mechanical properties of @A and SMP specimens
subjected to uniaxial tension, simple shear, ad aglcyclic loadings, have been
carried out on testing machines with various stnaites. Also the temperature
changes have been recorded with use of an theriboviamera.

It has been demonstrated that the forward and seveartensitic transformation,
related to the SMA pseudoelastic behavior, can rogtunhomogeneous way in
Liders-like bands developing in two almost perpemdr directions, for both
stress- and strain-controlled tension tests, abwarstrain rates.

The martensite transformation heterogeneity has lwemfirmed by infrared
technique and by photographs of the SMA specimdiacairelief.

It has been proved that it is possible to contt@ process of martensite
transformation not only by the temperature but algohe stress changes, due to the
thermomechanical couplings. The effects of thernararical couplings related to
the nucleation, development and vanishing of theesstinduced martensite
transformation have been studied in terms of thduced breaks in loading and
unloading branches of the SMA pseudoelastic loop.

Basing on the thermodynamic theory, complementethbyestimated material
parameters of TiNi and using the stress- and teatpex-strain characteristics found
during tension tests, an energy balance for thesstinduced forward and reverse
martensite transformation for various strain réi@s been calculated.

Mechanical and temperature characteristics of gehmemory polyurethane
subjected to tension and simple shear processeskgan found. Shape recovery of
defects introduced in the glass state and remowethgl the subsequent heating
above the polymer glass transition temperaturéobas studied
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Analiza doswiadczalna wiaciwosci termomechanicznych stopow TiNi
oraz poliuretanu z pamigcia ksztattu

Streszczenie

Niniejsza rozprawa przedstawia wyniki badaprzzen termodynamicznych
zachodzcych podczas indukowanej napeniami przemiany fazowej w stopach
TiNi z pamkcia ksztaltu (SMA) oraz termomechaniczne §eiavosci poliuretanu z
pamkcia ksztaltu (SMP), przeprowadzonych w IPPT PAN ora&lWww Japonii.

W ramach pracy przeprowadzono na maszynach wytipgoiawych badania
zmian parametrow mechanicznych oraz, za paméamery termowizyjnej,
obserwacje zmian temperatury probek tych materiakdwrocesie jednoosiowego
rozciagania, prostegoscinania oraz odksztatge cyklicznych realizowanych z
réznymi predkosciami odksztatcania.

Wykazano, ze przemiana martenzytyczna wprost i odwrotna, zdwjoa
podczas pseudosgystego odksztalcania stopdéw z paom ksztaltu, mae mie
charakter niejednorodny, niezafée od rodzaju, mdkosci czy sposobu sterowania
odksztalceniem prébki. Makroskopowo rozwija eha w zlokalizowanych cienkich
pasmach, podobnych do pasm Ludersa, w dwéch paestopadtych kierunkach.

Niejednorodnéci przemiany martenzytycznej udokumentowano w teehn
bada w podczerwieni oraz fotogratg relief na powierzchni prébki.

Wykazanoze istnieje maliwo$¢ oddziatywania na przebieg zainicjowanych ju
przemian fazowych w stopie z patia ksztaltu. Zbadano efekty termomechaniczne
Zwiazane z inicjagj, rozwojem i zanikiem przemiany w warunkach wprorad/ch
przystankow w gakiach obcizania i odcizania gtli pseudospgzystasci.

Wykorzystupc wyznaczone daviadczalnie parametry badanego stopu TiNi
oraz stosujc termodynamiczn teori przemiany fazowej stopdw z paoia
ksztattu, przeprowadzono energetyczny bilans praeynindukowanej napzeniem
dla przypadku jednoosiowego roggania dla rénych pedkosci odksztatcania.

Wyznaczono zmiany nagtenia i temperatury podczas raggania i prostego
scinania poliuretanu z pantiia ksztattu oraz zbadano stofiedzyskiwania ksztattu
i wkasciwosci po odksztalcaniu i wygrzaniu powsj jego temperatury zeszklenia



