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Abstrakt

Bakalarska prace ,Zpracovani méfeni mechanickych charakteristik materialt s tvaro-
vou paméti na bazi NiTi pfi cyklickém zatézovani tahem*® se zabyva unavou kovovych
materiall, pfedevsim slitiny NiTi ozna¢ovanou jako Nitinol. V reSer$ni ¢asti je obecné
popsana unava materialu, neobvyklé vlastnosti Nitinolu v souvislosti s tepelnym a me-
chanickym zpracovanim, a jeho Unavové chovani. V praktické ¢asti jsou zpracovana
data, ktera byla ziskana provedenim unavovych zkousek Nitinolu ve formé dratu.

Abstract

This bachelor thesis ,Evaluation of mechanical characteristics of Shape Memory Alloys
under cyclic loading in tension“ is focused on fatigue of metal materials, especially
fatigue of NiTi alloy named Nitinol. In the review section, there is generally described
material fatigue, unusual properties of Nitinol in connection with thermal and mechan-
ical treatment, and the fatigue behavior of Nitinol. The practical part is based on pro-
cessing the data, which were obtained from fatigue tests of Nitinol wire.
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1 Uvod

Slitiny niklu a titanu s dal§imi nezeleznymi kovy maji obecné zajimavé a uzite¢né vlast-
nosti. Vyznacuji se napfiklad vybornou odolnosti vi¢i korozi, vysokou pevnosti, hou-
zevnatosti nebo zaropevnosti. Kdyz se zaméfime na slitinu samotného niklu a titanu
nazyvanou Nitinol, objevime dal§i pozoruhodné vlastnosti, jako je superelasticita a tva-
rova pamét. Zvlasté tvarova pamét nabizi mnozstvi vyuZiti, jelikoz je teplotné zavisla
a po dosazeni urcité teploty zpUsobi, Ze se i znaéné zdeformovany material vrati do
vychoziho tvaru. Superelasticita umoznuje, ve srovnani s konvenénimi kovovymi ma-
terialy, velké vratné deformace. Z praktickych aplikaci |ze jmenovat draty pro fixaci
frakturovanych cCelisti, pfevlec¢na pouzdra pro spojovani hydraulickych potrubi, dratky
v rovnatkach nebo jako stenty k roz§ifeni Spatné pruchozich mist cév.

Cilem této prace je zpracovat méfeni mechanickych charakteristik materialt
s tvarovou paméti na bazi NiTi pfi cyklickém zatéZzovani tahem. V prvni ¢asti budou
vysvétleny zakladni pojmy z Unavy kovovych materialt, v navazujicich oddilech bude
priblizen princip materiall s tvarovou paméti a jejich charakteristické vliastnosti s ohle-
dem na tepelné zpracovani, které je pro tyto vlastnosti dulezité. Dale bude ukazano
unavové chovani Nitinolu nejprve literarni reSersi, poté vlastnimi inavovymi testy, je-
jichz vysledky budou uvedeny v zavérecné casti této prace.



2 Unava materialu

Jen mala ¢ast strojnich dilct a konstrukci je namahana v provozu stalymi nebo pomalu
plynule se ménicimi silami. VétSinou jde naopak o opakujici se proménné namahani
(hfidele, €epy kol vozidel, pruziny, ale i tlakova potrubi, mostni konstrukce apod.).
Takto namahané soucésti se mohou po urcité dobé provozu porusSit pfi niz8§im napéti,
nez je mez pevnosti Rm i mez kluzu Re materialu, zjisténé statickou tahovou zkouskou.
V takovém pfipadé mluvime o Unavé materidlu a o unavovém lomu [1].

Prvni systematické experimenty provadél August Wéhler v letech 1852 — 1870.
Dodnes je jednou ze zakladnich Unavovych charakteristik Wéhlerova kfivka, ktera
udava zavislost amplitudy napéti oa (pfi dané stfedni hodnoté napéti om) na poctu cykld
do lomu Nt (obr. 2.1). Amplituda napéti, pfi které nedochazi k lomu ani po vysokém
poctu cykll (fadu 107), se nazyva mez Unavy a znaci se oc [2]. U nékterych materiall
neni mez Unavy zietelna ani po 107 az 10° cykld, a proto byla zavedena smluvni mez
Unavy vztazena pro cyklické napéti k ur¢itému poctu cyklt do lomu, napf. 108 [3].

amplituda napéti g

mez unavy

pocet cykld do lomu N,
Obrazek 2.1: Wéhlerova kfivka. Prevzato z [2].

Existence Unavy kovu je podminéna a determinovana cyklickou plastickou deformaci.
Napf. amplituda cyklické plastické deformace na mezi Unavy (u hladkych vzorkl) je
bez ohledu na typ materialu fadu 10°; jednosmérna, neopakovana deformace tohoto
nostech. Teprve mnohonasobné opakovani plastické deformace, byt tak malé, ze z
hlediska bézného pojeti jde o zatézovani elastické, vede ke kumulativnimu poskozo-
vani, koncicimu unavovym lomem. Elastickd deformace nevede k za&dnym nevratnym
zménam materialu, naproti tomu opakovana plasticka deformace k nevratnym zmeé-
nam ve struktufe a v dusledku toho ve vlastnostech materialu vede. V této souvislosti
by bylo dobré pfipomenout vzité déleni inavy na vysokocyklovou (pocet cykll do lomu
radu 10° a vy3e) a na nizkocyklovou (pocet cykl( do lomu fadu 10* a méné). Toto
déleni Ize povazovat za uziteCnou konvenci, i kdyZz nema zadné hlub&i opodstatnéni.
Na zékladé druhl nevratnych zmeén, zpUsobenych cyklickou plastickou deformaci, Ize
cely inavovy proces rozdelit na tfi po sobé jdouci a do jisté miry se prekryvajici stadia:

a) Stadium zmén mechanickych vlastnosti.
b) Stadium nukleace trhlin.
c) Stadium Sifeni trhlin.



Tato stadia jsou znazornéna na obrazku 2.2 v zavislosti na amplitudé napéti nebo de-
formace a poctu cykll do lomu. Kfivka ohranicujici 3. stadium je kfivkou Zivotnosti ne-
boli Wéhlerovou kfivkou. Pfi jejim dosazeni dojde k tnavovému lomu [2].

kfivka Zivotnosti

3. stadium

2. stadium

1. stadium

amplituda napéti nebo deformace

pocet cyklu

Obrazek 2.2: Stadia unavového porusovani. Prevzato z [2].

2.1Stadium zmén mechanickych viastnosti

Prvni stadium Unavy je charakteristické zvétSovanim hustoty poruch v krystalické
mfizce a nerovnomérnosti jejich rozlozeni (vznik pasu s vysokou dislokacni hustotou).
Zaroven se meéni vlastnosti materialu az do urcité hodnoty, ktera pro dané podminky
odpovida stavu nasyceni [1]. Ke zménam dochazi s nejvétsi intenzitou na pocatku
cyklického zatéZovani, s rostoucim poctem cyklU jejich intenzita klesa a po pomérné
malém poctu cykll (ve srovnani s celkovou zivotnosti) se probihajici zmény viastnosti
mérené veliCiny zastavi uplné&, nebo jsou jen nevyrazné [2].

2.2Hysterezni smycka a cyklické zpevnéni/’zmék&eni materialu
Jednou z nejvice patrnych zmén pfi cyklickém zatéZovani je zvySeni nebo snizeni od-
poru vUci deformaci. Tyto zmény jsou nazyvany zpevnénim nebo zmék&enim materi-
alu. Nejlepsi a nejadekvatnéjsi zplsob detekce zmén mechanickych vlastnosti je
pfimé méfeni parametrd hystereznich smycéek za chodu zku$ebniho stroje.

O

[
|
|

Obrazek 2.3: Schematické znazornéni hysterezni smycky. Pfevzato z [2].
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Hysterezni smycka je zavislost napéti a deformace v jednom zatézném cyklu. Na obr.
2.3 je schematicky zakreslen jeji prubéh: oaje amplituda napéti, €at je amplituda cel-
kové deformace, €ap je amplituda plastické deformace, €ae je amplituda elastické defor-
mace. Pokud dochazi ke zménam mechanickych vlastnosti, méni se také tvar hyste-
rezni smycky.
Pfi cyklickém zatéZzovani s konstantni amplitudou napéti (které se také ozna-

Cuje jako meékky rezim) se mize ménit jen amplituda deformace. Pokud amplituda de-
formace s po¢tem cyklu klesd, jde o pfipad cyklického zpevnéni (obr. 2.4 a). Cyklické
zmékéeni se naopak projevuje rustem amplitudy deformace (b). Pro rezim zatéZovani
s konstantni amplitudou deformace (tvrdy rezim) se méni jen amplituda napéti. Zde se
cyklické zpevnéni projevuje rustem amplitudy napéti — roste napéti potfebné k dosa-
zeni téze deformace (c), cyklické zmékc&eni je naopak charakterizovano poklesem am-
plitudy napéti — klesa napéti potrebné k dosazeni téZze deformace (d). Obecné Ize fici,
Ze ke zpevnéni dochazi u materidlt vyzihanych. Zmékéeni mizeme ocekavat u mate-
riall dfive zpevnénych napf. objemovym tvarenim, vytvrzovanim nebo tepelnym zpra-
covanim [2,3]. Podle empirického pravidla, které bylo zformulovano pomoci Udajd
z nizkocyklové Unavy, Ize na zékladé konvencnich tahovych parametrl pfedpovédét,
zda bude material cyklicky zpevriovat nebo zmékcovat. Pokud pomér pevnosti Rm
k mezi kluzu Re (nebo Rpo,2) je:

* (Rm/Re)> 1,4 - materidl bude zpevriovat,

* (Rm/Re) < 1,2 - dojde ke zmékceni,

» 1,2 < (Rm/Re) < 1,4 - cyklické chovani nelze predpovédét [2].

800 . eap
a, = konst o, = konst
!
} / (5, ),
.! '(em)sd : 1 o ael
al N b) N
LA , Eap =konst &gp = konst
/ (0:1 )sat
(05 )mt
N N

c)
Obrazek 2.4: Kfivky cyklického zpevnéni/zmekéeni. Prevzato z [2].

2.3Stadium nukleace trhlin a stadium Sifeni trhlin
Ve druhém stadiu dochazi k nukleaci trhlin, a to vZdy na volném povrchu zatéZovaného
kovu. Oblasti nukleace jsou mista s koncentraci cyklické plastické deformace. Ta sou-
visi s koncentraci napéti. Nukleaci trhlin Ize tedy o¢ekavat v kofenech vrubU, at’ jsou
to makroskopické vruby pinici ur€itou funkci, nebo jsou to mikroskopické vruby zpuso-
bené povrchovym zpracovanim. Z toho vyplyva, Ze Unavova Zivotnost vysoce zavisi
na povrchové Upraveé. Pravé mikroskopickeé vruby se uplathuji v pfipadé homogenniho
zatézovani. Dokonce i pfi zatéZzovani jednoosym tahem, které bude pouZito v této

11



praci, je nutné pfipustit jistou excentricitu zatézné sily vedouci ke vzniku malého ohy-
bového napéti na povrchu. Tim se zvy8i skute€né napéti v povrchové vrstveé.

Prfi pfechodu na tfeti stadium unavového Zivota je nukleace trhlin postupné
nahrazena jejich rlstem. Pfi jednoosém zatéZovani plsobi nejvétsi smykové napéti v
roviné svirajici se smérem pusobiciho napéti thel 45°. Trhliny se tedy §ifi ve vhodné
skluzové roviné se sklonem blizkym 45°. V prabéhu dal$iho cyklického zatézovani se
podél skluzovych rovin trhliny propojuji a rostou. S narUstajici délkou se vSak vétsina
trhlin po nékolika desitkdch mikrometrd zastavuje. V rastu pokracuje pfedevsim hlavni
(magistralni) trhlina, ktera se navic sta¢i do sméru kolmého na pUsobici vnéj§i napéti.
Na jejim Cele vznika vlivem vysoké koncentrace napéti plasticka zéna. Podrobny popis
Sifeni trhliny a modely plastické zény vSak nejsou pfedmétem této prace. Velice pec-
livé jsou popséany v praci Klesnila a Lukase [2].

2.4 Parametry popisujici zatézny cyklus

Zatézny cyklus ma Casto v dusledku rotaéniho charakteru stroji harmonicky prabéh
amplitudy napéti (nebo deformace) v zavislosti na ¢ase. Narazit mGzeme také na jiné
prabéhy, napf. pilovity nebo trojuhelnikovy. ProtoZze ne vzdy se jedna o symetricky
cyklus, byl zaveden parametr popisujici asymetrii R a amplitudovy pomér A. Pro jejich
vyjadfeni bude nejprve popsan obecny zatézny cyklus na obrazku 2.5, kde mizeme
nalézt tyto veliCiny: amplituda napéti oa, stfedni napéti om, minimalni napéti omin, ma-
ximalni napéti omax a rozkmit napéti Ac. Mezi nimi existuji tyto vztahy:

O = o'max;"'min (1)

Ao

=% @

_ |9max—%min

o
a 2

Parametr R a amplitudovy pomér A jsou definovany takto:

_ Omin

k= Omax (3)
— %a

A= @

Podle vySe uvedenych vztahl potom pro symetricky cyklus bude R = -1, om = 0, pro
pulzujici cyklus vtahu 0 < R < 1; om > 0a > 0; 0 < A < 1. Stejné vztahy lze pouzit také
pro zatézovani s konstantni amplitudou deformace, parametr asymetrie se potom
znacCi Re a amplitudovy pomeér Ae. [4,5].

AAASiL

0\/V\/\/

Omin

Obrazek 2.5: Prabéh napéti pri cyklickém zatéZovani. Pfevzato z [5].
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3 Materialy s tvarovou paméti

Materialy s tvarovou pameéti jsou vzdy slitiny nékolika vhodnych prvku, v angli¢tiné se
nazyvaji Shape Memory Alloys (SMAs). Tato zkratka se obvykle objevuje v odborné
literature, v této praci bude také pouzivana. SMAs byly v poslednich desetiletich hojné
zkoumany pro své vyjimecné vlastnosti, tvarovou pamét’ a pseudoelasticitu. Byly pro-
véfovany moznosti vyuziti téchto slitin jako funkénich a inteligentnich prvkd v nejriz-
néjSich aplikacich v letectvi, mediciné nebo automobilovém primyslu. V této kapitole
bude popsana stru¢na historie objevu a vyvoje SMAs a budou zde pfiblizeny jejich
charakteristické vlastnosti.

3.1 Historie objevu materialti s tvarovou paméti
Objev SMAs dostal své zaklady jiz na prelomu 19. a 20. stoleti, kdy némecky fyzik
Adolf Martens popsal jednu z krystalickych fazi vyskytujici se v kovech, ktera je cha-
rakteristicka také pro SMAs — martenzit. Druhou krystalickou fazi vyskytujici se v SMAs
je austenit, pojmenovany po svém obijeviteli anglickém fyzikovi Charlesu Austenovi [6].
V roce 1932 byla poprvé pozorovana pseudoelasticita u slitiny Au-Cd. Ve své
praci ji popsal Olander [7] a prameny se shoduji, Ze to byl pravé on, kdo poprvé spatfil
chovani charakteristické pro SMAs [6] a [8]. V dalSich letech byla tato vlastnost zji§téna
napfiklad u slitiny na bazi médi Cu-Zn. V roce 1949 Kurdjumov a Khandros a také
Chang a Read v roce 1951 podrobné popsali termoelastickou transformaci martenzitu,
ktera vysvétluje vratnou martenzitickou transformaci [8]. Poté na tomto poli nedocha-
zelo k zadnym vyznamnym objevim az do roku 1963, kdy byla v Naval Ordnance La-
boratory objevena slitina NiTi tymem vedenym Buehlerem pfi zkoumani materialt po-
uzitelnych pro tepelné stinéni. Ze spojeni chemickych znacek prvkd a zkratky labora-
tofe, kde byla slitina objevena, vzniklo oznaceni Nitinol [9]. Objev Nitinolu otevrel pro
SMAs cestu ke komerénimu vyuziti.

3.2Vyvoj slitin na bazi NiTi
Bylo objeveno, ze pfidani tretiho prvku (Co, Fe) do systému NiTi vede k razantnimu
snizeni transformacni teploty z austenitické faze do martenzitické [10]. Naproti tomu v
nékterych aplikacich, napf. v automobilovém pramyslu ¢idla teploty motoru [11], je
nutna vysokd transformacni teplota. | zde toho Ize dosahnout pfidanim tretiho prvku
(Pd, Pt) do slitiny na bazi NiTi, nebo pfimo nahrazenim niklu paladiem. Transformaéni
teploty poté dosahuji hodnot az 570°C (pro slitinu TiPd) [12,13].

V oblasti unavového Zivota do$lo k objevu v roce 1978, kdy Melton a Mercier
ukazali, Zze pfidani Cu do systému NiTi vyrazné nezméni transformacni teploty, ale
zmenS$i napétovou hysterezi [10]. Tento fakt potvrdil v roce 1999 Miyazaki, nicméné
poukazal na horsi odolnost vici tnavovému namahani u slitin NiTiCu oproti zaklad-
nimu systému NiTi [14]. V sou€asnosti jsou slitiny na bazi NiTi nejvice zkoumanymi a
pouzivanymi.

V tabulce 3.1 jsou zafazeny nékteré vybrané SMAs k porovnani s Nitinolem z
hlediska transformacnich teplot a transformacnich hysterezi'.

' Transformacni hysterezi se rozumi rozdil teplot mezi piimou a zpétnou fazovou transformaci.
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Tabulka 3.1: Pirehled vybranych existujicich SMAs [15].

Rozsah transformac¢- Transformacni

Slitina Slozeni nich teplot (As) hystereze
[°C] [°C]
AgCd 44~49 at. % Cd -190~50 ~15
AuCd 46,5~50 at. % Cd 30~100 ~15
CuZn 38,5~41,5 hm. % Zn -180~-10 ~10
InTI 18~23 at. % Tl 60~100 ~4
NiAl 36~38 at. % Al -180~100 ~10
TiNi 49~51 at %. Ni -50~110 ~30
TiNi X 50 at. % Ni+X -200~700 ~100
(X=Pd, P1) 5~50 at. % X
TiNiCu ~15 at. % Cu -150~100 ~50
TiNiNb ~15 at. % Nb -200~50 ~125
MnCu 5~35 at. % Cu -250~180 ~25
FePt ~25 at. % Pt ~-130 ~4
FePd ~30 at. % Pd ~50
3.3 Nitinol

Nitinol je komercni nazev intermetalické slitiny niklu a titanu s obsahem Ni 50 at. %?.
Jejich pfesny obsah je pro konkrétni aplikace dulezity, protoze jen malé zvySeni ob-
sahu niklu (at. %) ma za nasledek radikélni snizeni transformacéni teploty, coz demon-
struje obrazek 3.1.

150 ~
100
50

0_

Teplota, T [°C]

50+ 4As

-100 T . T | | 1
485 49 495 50 505 51 515

Obsah Ni, at. %

Obrazek 3.1: Vliv obsahu niklu na transformacni teplotu. Prevzato z [16] a upraveno.

Rizenim obsahu niklu pfi vyrobé Ize dosahnout libovolné transformaéni teploty v roz-
mezi od -100°C az do 100°C. To klade velké naroky na proces vyroby a na Cistotu
samotného niklu a titanu vstupujicich do slitiny. Taveni slitiny probiha vétdinou ve va-
kuu nebo v ochranné atmosfére inertniho plynu, aby se zamezilo tvorbé karbidu a
oxidu titanu, a tim zméné koncentrace titanu ve slitiné [10,17]. Taveni vysokofrek-
venéni indukci je nejpouzivanéjsi, z dalSich zpUsobu Ize jmenovat taveni elektronovym

2 Slozeni konkrétnich slitin se t&elné méni podle potieby v rozmezi obsahu Ni 49 — 51 at. %.
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paprskem, pomoci elektrického oblouku nebo s vyuzitim elektronového paprsku vy-
chazejiciho z duté plazmové katody. Nitinol je €asto vyuzivan ve formé dratu a také
v dal$i ¢asti této prace budou provedeny Unavové zkousky na dratu NiTi. Tohoto tvaru
se dosahuje valcovanim a tazenim za tepla nebo za studena. Pfi zpracovani za tepla
vznika vys$si drsnost povrchu kvuli oxidaci, kterd zhorSuje vlastnost tvarové paméti.
Material je ale tvarny (nejlépe kolem 800 K), coz je velka vyhoda v porovnani se zpra-
covanim za studena. Zvlast’ obtiznym se zpracovani stava u slitin s obsahem niklu
vyS$§im nez 51 at. %. Draty uspokojivé kvality jsou vysledkem kombinace procesu ta-
Zeni a zihani [18].

Co se tyCe mechanickych vlastnosti, Nitinol vynika nad ostatni objevené
SMAs. Pro lepS$i pfedstavu jsou nékteré vlastnosti uvedeny v tabulce 3.2 v porovnani
se slitinou CuZnAl [16].

Tabulka 3.2: Porovnani viastnosti NiTi a CuZnAl

NiTi CuZnAl

Pruzna deformace max. 8 % max. 4 %
Mez kluzu: matefska faze 195-690 MPa 350 MPa

martenzit 70-140 MPa 80 MPa
Mez pevnosti v tahu 895 MPa 600 Mpa

Y e sixy . 10° (pfi €a = 0,02 102 (pfi €a = 0,02
Pocet zateznych cyklu 107 ﬁﬁﬁ £a = 0,0025) 105 §Eﬁ £a = 0,0035)
. . . korozni praskani pod

Odolnost proti korozi dobra napétim
Opracovatelnost $patnd (za studena) uspokojiva
Proces ,uceni“ vychoziho o . . .
tvaru pomeérné jednoduchy komplikovany

3.4Martenziticka transformace

K pfiblizeni fazové premény v NiTi bude nejprve pouZzita paralela s martenzitickou pre-
meénou u oceli, protoze se tyto pfemény ve své podstaté od sebe pfilis nelisi. Pri velmi
rychlém ochlazeni vzorku austenitu ocelové slitiny neni umoznéna substitu¢ni ani in-
tersticialni difuse atom. Chemické sloZeni vzniklého martenzitu je proto shodné s
chemickym sloZzenim austenitu a pfesuny atomu se uskute¢nuji na vzdalenostech
mensich, neZ je meziatomova vzdalenost v mriZzce (jde o relativni pohyb atomud vici
jejich sousedlm). Dochazi ke zméné krystalické mfizky z prostorové stfedéné BCC na
tetragonalni prostorové stfedénou. Pfeména zacina okamzité po ochlazeni na danou
teplotu oznacovanou jako Ms a pokraCuje uz nezavisle na rychlosti ochlazovani az do
teploty oznaCované M:. Kazdé snizeni teploty vyvola pfeménu Casti objemu austenitu
na martenzit. U ocelovych slitin se nikdy nepfeméni cely objem austenitu, ale ¢ast
zUstane uvéznéna mezi zrny martenzitu. Zpétna fazova transformace u oceli neni
mozna [19,20].

Podobny proces probiha také ve slitinach NiTi. Zde ma vychozi austeniticka
faze krystalizujici z taveniny usporadanou B2 strukturu, ktera pfi teploté 1090°C pre-
chazi na krystalickou kubickou mfizku BCC. Struktura B2 je zachovana pfi zakaleni
nebo pomalém ochlazovani na pokojovou teplotu. Tato kubicka struktura B2 hraje du-
leZitou roli pfi pfechodu na martenzit a v nasledném jevu tvarové paméti.

Celkem existuji tfi typy martenzitu. U binarniho systému NiTi vznika f4zovou
transformaci monoklinicka struktura B19’ (obr 3.2). Za speciélnich podminek (napf. pfi
tvareni za studena a nasledném zihanim) vznika z austenitu romboedricka R-faze.
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Nékdy byva tato transformace oznaCovana za prfedmartenzitickou transformaci a na-
sleduje po ni dalSi transformace na strukturu B19’. Treti typ martenzitické transformace
nastava u slitin, kde je nikl substitu¢né nahrazen médi v urcitém poméru. V tomto pfi-
padé nejprve probiha transformace na martenzit s ortorombickou strukturou B19 a
poté z B19 na B19’. OvSem Otsuka uvadi, ze neni jasne, za jakych podminek a zda
vlUbec probéhne druha &ast transformace, tedy B19-B19’ [21].

Pfi transformaci austenitu na martenzit v SMAs muze mit kazda elementarni
burika vuci své puvodni poloze v kubické mfizce jinou krystalografickou orientaci, tzv.
variantu. Pocet variant, které se mohou pfi pfemeéné vytvofit, zavisi na koherenci jed-
notlivych fazi. V systému NiTi existuje 24 raznych variant martenzitu vznikajicich z je-
diné mozné varianty materské faze austenitu [10].

Na rozdil od ocelovych slitin je zde mozna také zpétna transformace, ktera
zacina zvySenim teploty nad teplotu As a kon&i dosazenim teploty Ar [22]. Martenzit
existujici v rtznych variantach se pfeméni zpét na jedinou moznou variantu austenitu,
coz ma za nasledek dale popsanou tvarovou pamét.
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Obrazek 3.2: Martenziticka transformace binarniho Ni-Ti systému [21].

Pro doplnéni je tfeba uvést jesté jednu martenzitickou strukturu, a to B33. Hovofi se o
ni napfiklad zde [23]. Teoreticky podle vypoctu ab initio je to zakladni struktura mar-
tenzitu. Ve skute€nosti tomu tak neni pravdépodobné kvdli vnitfnim smykovym napé-
tim, diky nimz se uskuteCnuje stabilizace struktury B19’ na ukor B33 [24].

3.5Preména v martenzitické fazi

Jak bylo uvedeno v pfedchozim odstavci, v martenzitické fazi existuje az 24 riznych
variant usporadani. Ktera varianta se bude pravé uplatiiovat, zalezi zejména na apli-
kovaném zatiZzeni. Transformaci z austenitu vznikd martenzit (pfi nulovem zatizeni)
dvojcaténim bez makroskopické zmény tvaru. Tento martenzit obsahuje varianty uspo-
radané tak, aby doslo k eliminaci celkové deformace vzniklé pfi transformaci. V an-
glické literatufe se oznacuje pojmem twinned martensite” (obr. 3.3, a). Pokud je pfi
zatizeni dosazeno kritické hodnoty napéti, vyhodnéjsi varianty martenzitu rostou na
Ukor méné vyhodnych variant vzhledem k pUsobicimu napéti. Tento proces je dopro-
vazen rozsahlou deformaci pfi konstantni hodnoté kritického napéti. V anglické litera-
tufe je proces nazyvan ,detwinning“ a vysledkem je ,detwinned martensite* (obr. 3.3,
b) [10].
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Obrazek 3.3: Schematicky znazornéna premeéna austenitu na twinned martensite (a)
a nasledna napétim indukovana pfemeéna na detwinned martensite. Pfevzato z [10].

3.6 Efekt tvarové paméti

Vzorek SMA vykazuje jev tvarové paméti (SME - z anglického shape memory effect),
kdyz je zdeformovan v martenzitické fazi pod teplotou As a nasledné ohfivan az nad
teplotu Ar. Transformaci z martenzitické do matefské faze ziska vzorek svdj plvodni
tvar pfed deformaci. Na obrazku 3.4 je SME zachycen v prostoru napéti-deformace-
teplota. Cely proces zacina nad teplotou Ar v bodé A. Snizenim teploty dojde k trans-
formaci na martenzit (bod B). PUsobenim vnéjsiho zatizeni dojde ke zvySovani napéti.
Po pfekro¢eni hodnoty, ozna¢ované os®, je zahajen proces rustu vyhodnych martenzi-
tickych variant na ukor méné vyhodnych variant vzhledem k pUsobicimu napéti. Do-
chazi k makroskopicky pozorovatelné deformaci. Tento proces konci pfi dosazeni hod-
noty napéti or. OdlehCeni vzorku znazornuje cesta z C do D. Pfi ném odezni elasticka
deformace, ale zUstava preorientovany martenzit a tedy i deformace spojena s jeho
vznikem. Ohfivani vzorku z bodu D nejprve pfi teploté As indukuje transformaci na
austenit (bod E). Nad teplotou As (bod F) existuje uz jen materska faze. Je obnoven
vychozi tvar a proces muze zacit znovu. Opétovnym ochlazenim vzorku pod Mr dojde
k pfeméné na martenzit bez jakychkoliv pozorovatelnych znamek predchozi defor-
mace. S ohledem na dalSi jevy probihajici v SMAs byva tento nazyvan také jako jed-
nocestny pamétovy efekt [6,10].

Detwinned
Martensite

Detwinning

Twinned
Martensite g e e
cooling A S .
Austenite p %\ Detwinned

Martensite

T0)
Obrazek 3.4: SME charakteristicky pro slitiny s tvarovou paméti. Pfevzato z [10].

3 Napéti os i or jsou mnohem mensi, nez mez kluzu martenzitu.
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3.7Zpracovani tvarové paméti

Aby se napf. drat Nitinolu se zménou teploty vracel do pozadovaného tvaru, je nutné
ho nejprve v tomto vychozim tvaru vhodné tepelné zpracovat. Nejpouzivanéjsi zpUsob
se nazyva zpracovani stfedni teplotou. Tento proces je pomérné jednoduchy. Drat
pevneé zajistény ve vychozim pozadovaném tvaru je viozen do pece a ohfivan na tep-
lotu 623-723 K (presna teplota je urcena podle budouciho pouziti). Casova prodleva
na této teploté se pohybuje v rozmezi 10-100 minut v zavislosti na velikosti zpracova-
vaného dilu. Po uplynuti ureného ¢asu je drat vytazen z pece a ochlazen na pokojo-
vou teplotu. Z dalSich metod Ize jmenovat umélé starnuti, které dosahuje srovnatel-
nych Ucinkd se zpracovanim stfedni teplotou [18].

3.8Superelasticita nebo pseudoelasticita

Superelastické chovani (SE) je spojené s transformaci vyvolanou pUsobicim napétim.
Prabéh deformace v zavislosti na napéti je na obrazku 3.5. V pfipadé zatéZovani za
konstantni teploty vySSi nez Ar se nejprve elasticky deformuje austenit (body A - B). PFi
napéti oznacovaném oMs se vytvaii napétové plato a dochazi k transformaci austenitu
na martenzit. Pfeména kon¢i dosazenim napéti oM (bod C) a s dal§im zvySovanim
napéti k zadné dalSi transformaci nedochazi, jen se pruzné deformuje martenzit (C —
D). V pribéhu odlehcovani se uvolfiuje elasticka deformace martenzitu a napéti se
postupné dostane az na Groven o” (bod E). V tomto bodé se martenziticka faze stava
nestabilni. Dochazi ke zpétné transformaci provazené zotavenim nepruzné deformace
vzniklé transformaci z austenitu na martenzit. S poklesem napéti pod o*' je preména
kompletni. DalS§im odlehCovanim se uvolni zbyvajici elasticka deformace austenitu a
smyc¢ka se uzavfe (F — A) [8,10].
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Obrazek 3.5: Zatézny cyklus SMA vykazujici pseudoelastické chovani. Pfevzato z
[10] a upraveno.

Diky vySe popsanému jevu Ize v pfipadé Nitinolu dosahnout vratné deformace az 8 %.
Timto obecné v§echny SMAs vybodCuji z fady ostatnich kovovych materiald, které
nedosahuji zdaleka takovych hodnot. Vétsina kovovych materialt je schopna vratné
se deformovat do 1 % [6]. Na obrazku 3.6 je pro srovnani zobrazena zavislost
deformace na napéti elastického (a) a superelastického (b) materidlu. Srafovana
plocha pod kfivkou vyjadfuje mnozstvi potencialni energie E2 akumulované v
materialu. Energie E1 uvnitf smy¢ky superelastického materialu se spotfebovava na
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fazovou preménu. Z obrazku vyplyva, Ze superelasticky material dokaze uchovat
mnohem vice potencialni energie. Tato schopnost se jesté zvySuje se zvySujicim se
napétim oMs. AvSak po prekroceni kritického skluzového napéti dochazi k nevratnym
deformacim (c), které mohou byt ¢astecné zotaveny ohfevem. OvSem jista zbytkova
deformace ¢p jiz zUstane a superelasticka smycka se stava neuzavienou [25].
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Obrazek 3.6: Schematické krivky predstavujici elastickou (a) a superelastickou
deformaci (b,c). Prevzato z [25] a upraveno.

3.9Dvoucestny pamét'ovy efekt
Pfi SME si vzorek pamatuje vychozi tvar v austenitické fazi. Za urcitych podminek je
vS8ak mozné, aby si vzorek pamatoval svUlj tvar martenzitické faze. Proces bude vy-
svétlen pomoci obrazku 3.7. Situace oznacené a — ¢ zobrazuji SME. Kdyz na vzorek
pruziny v martenzitické fazi aplikujeme velké vnéjSi zatiZzeni, dojde k nevratnému
skluzu (d). Ani po ohféati nad teplotu At nenastane navrat do plvodniho tvaru (e). Ale
pfi dal§im ochlazeni vzorek zisk& novy tvar, jak je zobrazeno v bodé f. Opakovanym
zvySovanim a shizovanim teploty se tvar vzorku méni mezi body f a g. Tento proces
se nazyva dvoucestny pamétovy efekt (TWSME - Two-way shape memory effect) [18].

(a) 293 K B (e)373 K ey
(b) 293 K WY (f) 273 K WY
(c)373 K - (g) 373K -
10 cm
e
(d) 293 K
\—/\_’_\’\M_/-\/—\/—\_’

Obrazek 3.7: Demonstrace SME (a-b) a TWSME (d-g) slitiny Ti-50 at % Ni. Pfevzato
z [18] a upraveno.

19



3.10Tepelné zpracovani Nitinolu

V odstavci 3.3 bylo zminéno tepelné zpracovani Nitinolu jako soucast vyrobniho pro-
cesu dratu. Zde bude o tomto tématu pojednano §ifeji, zejména kvuli jeho vyznamu
pro experimentalni ¢ast prace. Vlastnosti slitiny NiTi, SME a SE, silné zavisi na zpu-
sobu vyroby a dodate¢ném tepelném zpracovani. Bylo zjisténo, ze tvareni za studena
v martenzitickém stavu zvySuje mez kluzu materidlu, ale bez dodatecného tepelného
zpracovani ni¢i martenzitické plato v napétove-deformacni charakteristice (obr. 3.5,
¢ast krivky od oMs do oMf). Ve struktuie vznika vysoka hustota ndhodnych dislokaci,
ktera brani procesu dvojcaténi (vzniku Twinned Martensite). Z toho vyplyva, ze takovy
material nevykazuje fazovou transformaci. Obnovitelna deformace je mozna jen
v omezené mife. Zihani je cestou, jak nahodné rozmisténé dislokace usporadat tak,
aby se vytvorily relativné volné oblasti umoznujici dvojcaténi [25]. Vyzkumy se shoduji
na zihaci teploté kolem 400 °C, ktera, aplikovana po zpracovani za studena, vede ke
snadné fazové transformaci [18,26]. Na obrazku 3.8 jsou zobrazeny krivky zavislosti
deformace vzorku na napéti pro slitinu s obsahem Ni 50,2 at. % a pro rtzné testovaci
teploty. Material byl zpracovan valcovanim za studena s redukci prufezu 25 % a poté
zihan teplotou 673 K (400 °C) po dobu 1 hodiny. Do teploty 313 K (40 °C) Ize pozorovat
po odlehéeni plastickou deformaci, kterou je mozné odstranit zahratim vzorku nad tep-
lotu At, coz je vlastné SME (ohrev je vyznacen Sipkami pod osou deformace). Od tep-
loty 323 K (50 °C) dochazi k napétim indukovane fazové preméné a deformace je
s odleh¢enim vratna do 100 % [18].
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Obrazek 3.8: Deformacni kfivky v zavislosti na napéti slitiny Ni 50,2 at. % valcované
a nasledné Zihané pfi 673 K (400 °C). Prevzato z [18] a upraveno.
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3.11Pouziti Nitinolu
Historicky prvnim pouzitim této slitiny byly spojky pro olejové a palivové trubicky trys-
kového letadla F-14. Slouzily ke spolehlivému a nepropustnému spojeni v mistech,
kde byly trubicky néjakym zptusobem poruseny. Schematicky je to znazornéno na ob-
razku 3.8. V tekutém dusiku, a tedy v martenzitické fazi, byl spojce zvétSen prumér.
Poté doSlo k nasazeni na misto poruSeni a k zafixovani zvySenim teploty [16].
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Obrazek 3.8: Spojka olejovych a palivovych trubicek. Pfevzato z [16] a upraveno.

V kosmonautice byla tvarova pamét Uspédné pouzita napfiklad pro rozevirani
slune¢nich paneld na kosmickych sondach. Solarni panely byly spojeny panty ze slitiny
s tvarovou pameéti, které byly ohnuty a tim zdeformovany. K pantiim byl pfipevnén také
elektricky ohfivac. Po zahfati se panty narovnaly a tim rozeviely panely. Tento systém
oznaceny LFSAH (Lightweight Flexible Solar Array Hinge) je na obrazku 3.9. [10]

a >

e

Obrazek 3.9: Zavés slunecniho panelu z SMA. Prevzato z [10].

Stenty jsou jednim z nejlepsich pfikladl, co se ty¢e uplatnéni Nitinolu v mediciné. Jde
o vhodné tvarovany drat, ktery je vlozen do tepny. Jeho ukolem je rozevfit zuzené
misto a zajistit tak prichodnost cév a tim prutok krve napfiklad do mozku. Superelas-
tického jevu je Uspésné vyuzivano ve stomatologii v rovnatkach, kde je Nitinol ve formé
dratu pouzivan misto nerezové oceli [16].

Dale je Nitinol vhodny k pouziti jako akeni €len rdznych ¢idel, ventilt a spinacu,
kde je vyuzivano teplotné zavislé vratné deformace. Zasahuje do leteckého, automo-
bilniho nebo stavebniho pramyslu, elektroniky a robotiky [8].
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4 Nizkocyklova unava Nitinolu

Vzhledem ke stéle €astéjsimu vyuzivani Nitinolu a dalsich SMAs v nejriznéjsich apli-
kacich, je nutné se zabyvat chovanim materialu v pripadé cyklického namahani. S tim
je spojena zivotnost materialu. V tabulce 4.1 jsou uvedeny nékteré typické aplikace
SMAs a jejich predpokladany pocet cykll do konce Zivotnosti. Obecné pojednani o
Unavé kovovych materialt bylo uvedeno v kapitole 2. Zde bude pozornost zaméfena
pfedev8im na SMAs a specialné na Nitinol, ktery je v soucasnosti komeréné nejpouzi-
vanéjsi slitinou s tvarovou paméti. Existuje nékolik typl Unavového porusovani, které
muze nastat v pfipadé Nitinolu:

a) Cisté mechanické namahani (napf. v tahu, v ohybu — se stfidavym pusobenim
tahu a tlaku, v krutu) pfi konstantni teploté, které konci lomem.

b) Teplotni cyklovani mezi takovymi teplotami, aby dochazelo k fazové transfor-
maci. Vysledkem jsou zmény mechanickych, fyzikalnich a funkcnich vlastnosti,
jako jsou transformacni teplota, transformacni hystereze nebo TWSMA.

c) Degradace SME pusobenim napéti, deformace nebo teplotnimi zménami usku-
tecnujici se mimo nebo skrz fazovou transformaci [18].

Tabulka 4.1: Typicke pouZiti SMAs a jejich pfedpokladana Zivotnost [27].

Aplikace Vyuzivany jev Predpokladana zivotnost Nt
Spojky hydr. hadic SME 101
Tepelny ventil SME 104
Ortodontické draty SE 10°
Roboticka chapadla TWSME 108
Stenty SME 108
Tlumeni, vnitini tieni SE 108

_ 4.1Strukturni a funkéni inava

Unavu Nitinolu je také mozné hodnotit pouze ve dvou oblastech, tak jak to bylo pouzito
v téchto pracich [28,29]. Strukturni Unava zahrnuje vznik a hromadéni poruch v mi-
krostrukture, Sifeni trhlin a lom. Zabyva se také vlivem slozeni slitiny na délku unavo-
vého zivota. Zménami v mikrostruktufe jsou ovlivnény také charakteristické vlastnosti
slitiny, jako je tvarova pamét nebo pseudoelasticita, které degraduji se zvySujicim se
poctem cyklt. Méni se také transformacni teplota. Toto chovani shrnuje pojem funkéni
Unava. Pri navrhovani aplikaci vyuzivajicich SMAs je tedy nutné pocitat s obéma pro-
jevy unavy.

4.2Zpusoby testovani

Nitinol je ¢asto pouzivan ve formé dratu, a proto je mnoho Gnavovych testll zaméfeno
na draty vyrobené ze slitiny NiTi. Autofi téchto praci uvadi mnoho Udaju potfebnych
k reprodukovatelnosti méfeni. Patfi mezi né zpUsob vyroby dratu (tazeni za tepla nebo
za studena), tepelné zpracovani, velikost zrna ve strukture, presné slozeni slitiny,
ovérena transformacni teplota provedena metodou DSC (Differential Scanning Calo-
rimeter)*, rozméry testovanych kusu dratu atd. Poté se uvadi také podminky, za kte-
rych zkouska probihd, dulezita je zejména okolni teplota.

4 Diferen¢ni kompenzac€ni metoda. Dle teplotniho programu je v uzaviené soustavé ochlazovan
vzorek spolu s referenénim vzorkem z jiného materialu. S fazovou pfeménou vznikne teplotni rozdil
mezi vzorky, ktery pfistroj zachyti. [39]
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Zkous$eni strukturni inavy dratu NiTi a zkoumani faktord, které ovliviuiji Zivotnost, pro-
biha formou ohybu za rotace BRF (Bending Rotation Fatigue). Drat je na jednom konci
upnut k pohonu, ohnut do pulkruhu a na obou koncich upevnén do lozZisek s nizkym
koeficientem tfeni (obr. 4.1). Otacenim plsobi na vzorek v ohybu stfidavé tahové a
tlakové napéti s maximalni hodnotou na povrchu. Pohon je vybaven pocitadlem otéa-
cek. Pocet otacek udava pocet cykll. V této praci [30] bylo zjisténo, ze na vysledky
BRF testu ma vliv primér dratu d a rychlost rotace w. Pfi provedeni zkousky v oleji se
stalou teplotou Ize odfiltrovat vliv w. Pokud bude test proveden navic také nizkou rych-
losti rotace, nebude Gnavovou Zivotnost ovliviiovat pramér dratu.

Obrazek 4.1: Testovani strukturni unavy BRF testem. Prevzato z [30].

Dal$im zpUsobem zkouSeni strukturni Gnavy je cyklovani v tahu (zde se pro draty na-
bizi mijivy nebo pulsujici cyklus v tahu). Tento test je vhodny k ziskani zmén hysterez-
nich smycek v oblasti nizkocyklové Unavy a nejcastéji se provadi fizenim amplitudy
celkové deformace. Stejnym zpUsobem Ize testovat také ploché vzorky Nitinolu, které
jsou vhodné k pozorovani vlivu zmén mikrostruktury na napétové-deformacni odezvu.

Predeslé zkouSky byly zaméreny na strukturni Unavu. Nyni zde budou predlo-
zeny detaily o testovani funkéni Unavy. Snahou je, aby bylo dosazeno podobnych za-
téZnych podminek jako pfi béZzném provozu. Proto byly navrzeny cyklické termome-
chanické zkousky za rdznych podminek: konstantni napéti, konstantni deformace a
konstantni napéti s definovanou maximalni hodnotou deformace [31]. V8echny ffi
zkousky jsou znazornény na obrazku 4.2. Nitinol ve formé dratu je vzdy za horni konec
pevné upnut do Celisti, kterd neni bohuzel na obrazku vidét. Dolni konec je zatizen
podle definovanych podminek. Vlevo je vidét dosazeni konstantniho napéti pomoci
koSe s olovénymi kulickami. Pevné uchyceni a pfedpéti spodniho konce dratu k vyvo-
lani konstantni deformace lze vidét uprostfed. Obrazek vpravo zachycuje opét test
s konstantnim napétim, ale pro definovani maximalni hodnoty deformace je pod ko-
S§em instalovan doraz. Cyklovani je zajisténo ohfivanim dratu pomoci elektrického
proudu a ochlazovanim za pomoci vétraku.
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Obrazek 4.2: Detailni zachyceni zafizeni pro zkousKy s (a) konstantnim napétim, (b)
konstantni deformaci, (c) konstantnim napétim a omezenou maximalini deformaci.
Prevzato z [31].

4.3Popis unavového porusovani Nitinolu

Pocatecni cykly unavového zatézovani jsou charakteristické zménami mechanickych
vlastnosti materialu. Stejné je tomu i v pfipadé Nitinolu. Podobné jako u vétSiny kovo-
vych materialt jsou zmény nejvyraznéjsi v prvnich cyklech a postupné dochazi k jejich
saturaci [28]. Ta nastava pfiblizné po 100 [32] az 140 [29] cyklech. Ménici se hodnota
Youngova modulu v pribéhu prvnich zatéznych cykll je znazornéna v obr. 4.3, kde Ea
pfedstavuje Younguv modul austenitu, Em martenzitu a émax maximalni hodnota ampli-
tudy deformace. Zména se stava zfetelné&jSi s narustajici hodnotou amplitudy defor-
mace.
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Obrazek 4.3: Hodnota Youngova modulu v zavislosti na poctu cyklu. Prevzato z [29]
a upraveno.
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Na dal$im obrazku 4.4 je ilustrovana predevs§im zména napéti oMs v pocatecnich cyk-
lech zatéZzovani. S pfibyvajicimi cykly se horni plato napéti posouva smérem k niz§im
hodnotdm mnohem vyraznéji nez spodni plato a tim se zmens$uje plocha hysterezni
smycCky. Na vodorovné ose Ize pozorovat hromadéni nevratné deformace. Vysledky
byly ziskany cyklickym namahanim dratu Nitinolu v tahu za konstantni teploty [28].
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Obrazek 4.4: Krivky zavislosti deformace a napéti v 1., 5. a 30. cyklu. Pfevzato z [28]
a upraveno.

Vzhledem k tomu, Ze Nitinol existuje ve dvou tuhych, teplotné zavislych fazich, je du-
lezité, za jaké teploty T je material mechanicky namahan. Z tohoto pohledu muze na-
stat nékolik pfipadu:

1) Stabilni austenit, teplotni interval T > Mp, kde Mb je teplota, pfi které jiz neni

mozna napétim vyvolana martenziticka preména.

2) Pseudoelasticky stav, teplotni interval As < T < Mp. Fazova pfeména je mozna.

3) Stabilni martenzit, teplotni interval T < Mt [28].
Chovani stabilniho austenitu i martenzitu pfi cyklickém zatézovani je podobné klasic-
kému kovovému materidlu (avSak neni stejné, jak bude ukadzano na v praktické casti
této prace). Nicméné pfi unavovych zkouskach s konstantni amplitudou deformace
provedenych metodou BRF [33] bylo zjisténo, ze unavovy zivot NiTi ve stabilni mar-
tenzitické fazi je mnohem delSi nez ve fazi austenitické. Je to pravdépodobné zpUso-
beno reorientaci martenzitickych variant. Tato reorientace udrzuje napéti ve strukture
na relativné nizké urovni.
V pfipadé cyklicky namahané pseudoelastické slitiny dosahne mnoho pfednostné ori-
entovanych martenzitickych variant urcitého napétového stavu, kdy uz nejsou schopny
po odleh&eni ziskat zpét svoji plvodni austenitickou konfiguraci. Zjednodusené Ize fici,
Ze dochazi ke stabilizaci martenzitu. V dusledku smykové deformace na rozhrani mar-
tenzitu a austenitu roste také hustota dislokaci [29].
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5 Zpracovani méreni mechanickych charakteristik

5.1 Material a vzorky

K inavovym testim byl pouzit Nitinol s obsahem niklu 55,86 hm. %, coz odpovida slo-
zeni pfiblizné 50,7 at. % niklu. Transformacni teplota nebyla zjisténa, lze uvést pouze
Udaje z materialového listu. V ném byly teploty pomoci metody DSC stanoveny takto:
As =-22,64 °C, At =-10,76 °C. Material byl zpracovan do tvaru dratu o prdméru 2 mm.
Dulezité je poznamenat, ze podle materidlového listu nebylo provedeno Zadné doda-
teCné tepelné zpracovani. Pokud je drat taZzen za studena bez nasledného zihani, pak
podle odstavce 3.10 hustd sit’ dislokaci brani fazové transformaci. Jak je vidét na za-
znamu tahové zkousky (obr. 5.1), slitina skuteéné nevykazovala napétové-deformacni
odezvu charakteristickou pro SMA z obrazku 3.5.

5.2Tahovy diagram a Youngiv modul pruznosti
Pfed unavovymi testy byla provedena tahova zkouska. Data byla vynesena do grafu
na obrazku 5.1. Prezentovana zkou$ka nebyla provedena az do lomu, ale jen k hranici
napéti 1400 MPa, aby bylo mozné sledovat napétové-deformacni zavislost pfi odleh-
covani. Tim vznikla neuzaviena smycka zavislosti napéti na deformaci. Na ose defor-
mace je patrna nevratna deformace. Z pocatecni linearni zavislosti napéti o na defor-
maci € byl stanoven Younguv modul pruznosti E podle Hookova zakona (1).

o=Ee (5)

Napéti i deformace byly zaznamenavany pfimo méficim strojem a jsou definovany
vztahy (2) a (3), kde F je sila plsobici na nominalni prifez vzorku So, AL je prodlouzeni

a Lo je pocateéni délka vzorku.
F

g=L (6)

So

_a
e=1 7

Hodnota E byla porovnana s rozsahem hodnot uvadénych pro Nitinol v austenitické
fazi [34], s teoretickou hodnotou vypoctenou ab-initio vypocCty pro austenitickou fazi B2
[35] a s modulem pruznosti tazené oceli [36] (tab. 5.1).

Tabulka 5.1: Porovnani modult pruznosti.
E (tahova zkous$ka) E (austenit) E (ab-initio) E (ocel)
[GPa]
64 41-75 72 210

Z tahového diagramu se obvykle urCuje mez kluzu Re nebo smluvni mez kluzu Rp.
Z obrazku 5.1 je jasné, Ze v pfipadé Nitinolu neexistuje vyrazna mez kluzu, a proto se
nabizi urCit smluvni hodnotu. Nejcastéji (zejména pro ocel) se pouziva Rpo,2, dale Rpo,1
nebo Rp1 [5]. Otazkou vSak zUstava, kterou hodnotu zvolit a zda Ize vibec tento postup
k uréeni meze kluzu pouzit.
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Obrazek 5.1: Tahovy diagram NiTi s vyznacenymi smérnicemi Youngova modulu.

5.3 Prubéh zkousky

Testovani se skladalo z nékolika kroku. Po upnuti byl drat predepnut na uréitou hod-
notu deformace, nasledné bylo provedeno 30 stabilizaénich cykll v tahu s konstantni
€a a frekvenci 0,5 Hz. Dal§i namahani az do lomu probihalo se stejnou €a ale zvySenou
frekvenci na 3 Hz. Amplitudy byly voleny tak, aby se maximalni deformace shodovaly
pro rizna predpéti. Konstantni amplituda deformace byla nastavena a fizena pomoci
pozice Celisti. Data byla zaznamenana extenzometrem umisténym na vzorku. Do vy-
sledkl se tedy promita také deformace ramu stroje a plasticka deformace hromadici
se ve vzorku. Pro kazdy test byl spocitan deformacni pomér Re a amplitudovy pomér
asymetrie cyklu Ac dle vztaht 8 a 9, které byly sestaveny na zékladé vztaht 3 a 4
uvedenych v odstavci 2.4:

R, = fmin @)
Ac= o )

kde znaci emin minimalni deformaci, emax maximalni deformaci, €a amplitudu deformace
a em stifedni hodnotu deformace.

Lom nastal u nékterych vzorkl pfimo v misté upnuti, kde dochazelo ke kon-
centraci napéti vlivem vroubkovani Celisti svirajicich vzorek. Pro dal$i testy by bylo
vhodné navrhnout jiny zpUsob upnuti dratu do Celisti.
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Tabulka 5.1: Prehled pouZitych amplitud deformace.

Vzorek Predpéti Amplituda Re Ac

[mm] [mm] [-] []
1 0,50 0,60 0,29 0,55
2 0,50 1,00 0,20 0,67
3 0,50 1,08 0,19 0,68
4 0,50 1,15 0,18 0,70
5 0,50 1,20 0,17 0,71
6 0,50 1,70 0,13 0,77
7 1,00 0,35 0,59 0,26
8 1,00 0,90 0,36 0,47
9 1,00 0,95 0,34 0,49
10 1,00 1,45 0,26 0,59
11 1,24 0,23 0,73 0,16
12 1,24 0,83 0,43 0,40
13 1,24 1,33 0,32 0,52

5.4Cyklické zpevnéni a zmékéeni
Z namérenych dat v pribéhu cyklickych zkousek byly sestaveny grafy prezentujici
zmény amplitudy napéti oa v zavislosti na po&tu cyklt N. Pro srovnani byly vytvofeny
3 skupiny vzorku podle velikosti predpéti. Vzorky 3, 4 a 9 byly vynechany z divodu
malych rozdild mezi amplitudami deformace. Pribéhy ca dané skupiny vzorkd jsou
vzdy zachyceny v prvnich 30 cyklech a také v celém rozsahu Zivotnosti.

Podle empirického pravidla uvedeného v odstavci 2.2 bylo predpovézeno, Ze
material bude zpevnovat. Do poméru Rm / Re byly dosazeny hodnoty z materialového
listu (Rm = 1491 MPa, Re = 862 MPa), vysledna hodnota 1,7 > 1 4.

Jak je vidét v obrazku 5.2, 5.4 a 5.6, k relativné nejvyraznéjSimu zpevnéni do-
chazi podle ocekavani b&éhem prvnich cyklu. V pfipadé vzorkd zatéZzovanych nejniz-
8imiea (1,7, 11) Ize vidét také nejmensdi zmény velikosti 0, jejiz hodnota se po ustaleni
az do lomu neméni. Naopak vysoka hodnota €a u vzorku 6 ma za nasledek misto zpev-
néni cyklické zmékéeni zplusobené ziejmeé velkou plastickou deformaci. Méné vyrazné
zmény oa (obr. 5.3, 5.5 a 5.7) probihaji az do 50. — 100. cyklu, kdy u vzorkd 1, 7 a 11
nastava saturace oga. U ostatnich vzork( misto ustaleni dochazi vlivem hromadici se
plastické deformace ke zmékceni.
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Obrazek 5.2: Krivky cyklického zpevneni dratu NiTi pri stejném predpéti a riznych €.
v prvnich 30 cyklech.
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Obrazek 5.3: Kfivky cyklického zpevnéni a zmékceni dratu NiTi pri stejném predpéti
a riznych €a v celém rozsahu Zivotnosti.
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Obrazek 5.4: Kfivky cyklického zpevneni dratu NiTi pfi stejném predpéti a riznych €,

v prvnich 30 cyklech.
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Obrazek 5.5: Krivky cyklického zpevnéni a zmék&eni dratu NiTi pri stejném predpéti
a riznych €, v celém rozsahu Zivotnosti.
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Obrazek 5.6: Kfivky cyklického zpevneni dratu NiTi pfi stejném predpéti a riznych &,
v prvnich 30 cyklech.
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Obrazek 5.7: Krivky cyklického zpevnéni a zmékceni dratu NiTi pri stejném predpéti
a riznych €, v celém rozsahu Zivotnosti.

5.5Relaxaxe stfedniho napéti
Asymetricky zatézny cyklus charakterizuje mimo jiné také stfedni hodnota napéti om,
které se snizuje s pfibyvajicim poctem cykll — cyklicky relaxuje. Pfi rGznych ampli-
tudach deformace probiha relaxace rtzné rychle. Ukazano to muze byt v grafu (obr.
5.8), na jehoz svislou osu bude vynesen pomér stiedniho napéti k jeho pocatecni hod-
noté om / omo @ na vodorovnou osu pocet cykll v logaritmickych soufadnicich [37].
V porovnani s nizkouhlikovou oceli (obr. 5.9) probiha relaxace stfedniho napéti u

v v s

Nitinolu velmi pozvolna, dokonce i pro vyssi amplitudy deformace.
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Obrazek 5.8: Pomeér strednich napéti om / Omo v zavislosti na poCtu cyklt N pro rizné
vysoké amplitudy deformace dratu NiTi.
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Obrazek 5.9: Pomeér strednich napéti om / Omo v zavislosti na poCtu cyklt N pro rizné
vysoké amplitudy deformace nizkouhlikové ocele. Pfevzato z [37].

5.6 Hysterezni smycky

Hysterezni smycky byly sestaveny z hodnot okamzitého napéti a deformace ziskanych
béhem Unavovych zkousek. Jejich pribéh ukazuje zavislost napéti na deformaci ve
vybranych cyklech. Plochy hystereznich smycek jsou malé, jejich pribéh kopiruje tvar
zjistény tahovou zkousSkou (obr. 5.1). Na obrazku 5.10 jsou vykresleny smycky
vzorku 1 namahaného relativné nizkou amplitudou vzhledem k ostatnim pouzitym ¢a.
Obrazek 5.11 ukazuje vzorek Cislo 5 namahany dvojnasobnou amplitudou. Vysledné
grafy jsou opét ovlivnény zplsobem testovani, kdy byla deformace Ffizena podle polohy
Celisti stroje.
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Obrazek 5.11: Hysterezni smyCky vzorku 5.
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6 Zaveér

V Gvodnich ¢astech této prace byly prezentovany nejprve zakladni pojmy z Unavy ko-
vovych materiall, nasledné byla predstavena slitina na bazi NiTi nazyvana Nitinol. Byly
vysveétleny jeji neobvyklé viastnosti, tvarova pamét a superelasticita, které se uskutec-
nuji diky bezdifuzni martenzitické transformaci vysokoteplotniho austenitu na nizko-
teplotni martenzit. Z literarnich zdroju bylo zjisténo, Ze tyto vlastnosti material vykazuje
po tepelném zpracovani, pficemz vyznamnou roli hraje Zihani. Vyznamny vliv ma také
mechanické zpracovani v kombinaci s tepelnou Upravou.
V néasledujicim oddile bylo ukdzano chovani Nitinolu pfi cyklickém zatézovani
a také moznosti provadéni unavovych zkousek strukturni a funkéni Unavy. Pro testo-
vani chovani Nitinolu pfi mechanickém cyklickém zatézovani za konstantni teploty je
pouzivan BRF test nebo cyklovani v tahu s konstantni amplitudou deformace.
Cilem této prace bylo zpracovat méfeni mechanickych charakteristik slitiny
s tvarovou paméti na bazi NiTi pfi cyklickém zatéZovani tahem. Pro tyto ucely byl do-
dan drat NiTi bez tepelného zpracovani. Za pokojové teploty byl material v austenitické
vysokoteplotni fazi. Tahovou zkouskou a naslednymi unavovymi testy bylo zjisténo:
- YoungUv modul pruznosti v tahu Nitinolu ma mnohem niz§i hodnotu nez
Younguv modul pro ocel,
- ve slitiné NiTi bez tepelného zpracovani nebyla pozorovana napétim vyvo-
land martenzitick& transformace,
- pficyklickém namahani v tahu material zpevnuje, nebo se chova neutralné,
- krelaxaci stfedniho napéti dochazi ve srovnani s nizkouhlikovou oceli
velmi pozvolna nebo vibec.
Na tuto praci Ize navazat unavovymi zkoudkami s konstantni amplitudou deformace
fizenou extenzometrem a vysledky takovych zkouSek porovnat s vysledky zde uvede-
nymi. Dale mUZe byt navazano zkouskami tepelné zpracované slitiny NiTi. Literarni
redersi je mozné pouzit jako zdroj informaci pro dal$i prace o slitiné NiTi a jejich vlast-
nostech.
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Seznam pouzitych symbolu a zkratek

Symbol Rozmér Veli€ina

A [-] amplitudovy pomer

As [°C] teplota konce austenitické transformace

As [°C] teplota pocatku austenitické transformace

Ae [-] amplitudovy pomeér pfi tvrdém zatézovani

d [m] pramer

E [GPa] Younguv modul pruznosti v tahu

E1 [J] energie rozptylena v materialu

E2 [J] potencialni energie

Ea [GPa] Younguv modul austenitu

Em [GPa] Younguv modul martenzitu

F [N] sila

Lo [m] pocatecni délka vzorku

N [-] pocet cykll

Nt -] pocet cyklt do lomu

Mb [°C] nejvyssi teplota napétim indukované martenzi-
tické transformace

Mt [°C] teplota konce martenzitické transformace

Ms [°C] teplota pocatku martenzitické transformace

R [] parametr popisujici asymetrii cyklu

Re [-] parametr popisujici asymetrii cyklu pfi tvrdém
zatéZzovani

Re [MPa] mez kluzu

Rm [MPa] mez pevnosti

Rpo,1 [MPa] smluvni mez kluzu

Rpo,2 [MPa] smluvni mez kluzu

Rpt [MPa] smluvni mez kluzu

So [mm?] pocatecni prirez

T [°C] teplota

€ [-] deformace

Eae [-] amplituda elastické deformace

Eap [-] amplituda plastické deformace

Eat [-] amplituda celkové deformace

€m [%] stfedni hodnota amplitudy deformace

Emax [%] maximalni hodnota amplitudy deformace

Emin [%] minimalni hodnota amplitudy deformace

€p [-] trvala deformace

Ao [MPa] rozkmit napéti

AL [m] prodlouzeni vzorku

o [MPa] normaloveé napéti

Oa [MPa] amplituda napéti

oAt [MPa] konec austenitické transformace

ohs [MPa] zacéatek austenitické transformace

Oc [MPa] mez Unavy

Ot [MPa] konec dvojcaténi martenzitu

Om [MPa] stfedni hodnota napéti

Omo [MPa] stfedni hodnota napéti v prvnim cyklu

oM [MPa] konec martenzitické transformace
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gMs [MPa] pocatek martenzitické transformace

Os [MPa] pocatek dvojcaténi martenzitu

Omin [MPa] minimalni napéti v zatézném cyklu

Omax [MPa] maximalni napéti v zatézném cyklu

w [rad-s™] Uhlova rychlost

Zkratka Vyznam

B19 ortorombicka struktura martenzitu

B19° monoklinickd struktura martenzitu

B2 usporadana struktura v austenitu

B33 ortorombicka bazalné centrovana struktura martenzitu

BCC body center cubic — kubicka prostorové stfedéna krystalicka mfizka

BRF Bending Rotation Fatigue — Unavovy rotaéni test za ohybu

DSC Differential Scanning Calorimeter — diferencni kompenzaéni metoda

LFSAH Lightweight Flexible Solar Array Hinge

Nitinol Nickel Titanium Naval Ordnance Laboratory — komercni nazev pro
slitinu niklu a titanu objevenou v Naval Ordnance Laboratory

SE superelasticity — superelasticky jev

SMA shape memory alloy — material s tvarovou paméti

SME shape semory effect — jev tvarové paméti

TWSME two-way shape memory effect — dvoucestny jev tvarové paméti
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