Il Pracownia Fizyczna, 721 Instytut Fizyki, Uniwersytet Jagiellonski

BADANIE HISTEREZY PRZEMIANY
MARTENZYTYCZNEJ
METODA REZYSTOMETRYCZNA

Celem ¢wiczenia jest poznanie rezystometrii jako waznej i wygodnej metody badania fazowych przemian
strukturalnych w przewodzacych ciatach krystalicznych. Cel ten jest realizowany na przyktadzie obserwacji
petli przemiany martenzytycznej w stopie Ni-Ti, majagcym zastosowanie w medycynie i przemysle.

Przemiana martenzytyczna ma silny wplyw na warto$¢ oporu elektrycznego stopu i stad jej przebieg mozna
skutecznie bada¢ mierzac temperaturowg zalezno$¢ oporu elektrycznego.

Aparatura

e sterowany komputerowo uktad do pomiaru oporu elektrycznego metoda czterokontaktowa

e azotowy kriostat przeptywowy

e instalacja kriogeniczna

e rotacyjna pompa prozniowa
Probka zainstalowana wewnatrz kriostatu jest chtodzona parami ciektego azotu. Pomiary sg zautomatyzowane i
ich przebiegiem steruje komputer. Eksperymentator ma wplyw na kierunek i tempo zmian temperatury probki.
Schemat aparatury pomiarowej przedstawiony jest na rys. 1.

Program ¢wiczenia

Zadaniem wykonujacego ¢wiczenie jest wyznaczenie temperatur charakterystycznych przemiany
martenzytycznej (Ms, M¢) oraz odwrotnej (As i As), jak rowniez oszacowanie niepewnosci uzyskanych wartosci.
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Rys. 1. Schemat aparatury pomiarowej.
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1.
a)

Przebieg eksperymentu

Wstepne przygotowanie aparatury:

Wiaczy¢ panel komputera i miernikow cyfrowych, uruchomi¢ komputer, zasilacz, mierniki i pompe
rotacyjng (przed wlaczeniem pompy upewnic sig, ze jej zawor zapowietrzajacy jest zamkniety).

b) Uruchomi¢ program kontrolujgcy pomiar (instrukcja obstugi programu znajduje si¢ przy stanowisku

pomiarowym).

W tym czasie personel Pracowni instaluje dewar napetniony cieklym azotem

2.
a)

b)

Przygotowanie Kkriostatu:

Skontrolowaé cisnienie na reduktorze przy butli z helem. Na wyjsciu reduktora powinno panowaé
niewielkie nadcis$nienie (~0.2 bar). Operujac zaworem kulowym dwukrotnie przepluka¢ komore probki
helem (na przemian odpompowujac ja przy uzyciu pompy rotacyjnej i napetniajac helem). Komore
probki pozostawi¢ potaczong z butla helowa (takie ustawienie zapobiega wahaniom ci$nienia
wywolanym zmianami temperatury w komorze probki).

Pozostawi¢ komorg izolacyjng kriostatu potaczong z pompa rotacyjng. W czasie catego eksperymentu
pompa rotacyjna pracuje odpompowujac komorg izolacyjng w celu zapewnienia optymalnej izolacji
termicznej komory probki od otoczenia.

Pomiar zaleznosci oporu elektrycznego probki od temperatury podczas chtodzenia i ogrzewania:
Uruchomi¢ akwizycje¢ danych.

Wiaczy¢ zasilanie grzatki probki i ogrza¢ probke do temperatury 40°C.

Natychmiast po osiagnigciu przez probke temperatury 40°C wylaczyé zasilanie grzalki probki.
Wilaczy¢ zasilanie grzalki zainstalowanej w dewarze z cieklym azotem.

Doprowadzi¢ do ochtodzenia probki do najnizszej mozliwej temperatury (ok. -130°C; temperatura ta
zalezy od zestawu pomiarowego). Jest to mozliwe w warunkach zwigkszenia ci$nienia par azotu
w dewarze (na skutek dziatania grzatki) i przeptywie ich przez kriostat. Nalezy pilnowa¢, by ciSnienie
par azotu nie przekroczylo wartosci zaznaczonej kolorem czerwonym na tarczy manometru.

W wypadku lekkiego przekroczenia tej wartoSci nalezy najpierw wylaczy¢ zasilanie grzalki w
dewarze, a w razie dalszego wzrostu ciSnienia wyciagnaé zatyczke¢ zaworu bezpieczenstwa.

Uwaga: Ochlodzenie probki do najnizszej temperatury jest mozliwe wylqcznie przy cisnieniu par azotu na

9)

h)

)

poziomie czerwonej kreski na manometrze. Dlatego nie nalezy bez wyraznej potrzeby obnizac cisnienia -
np. przez otwarcie zaworu bezpieczenstwa.

Po osiagnigciu przez probke najnizszej mozliwej do uzyskania temperatury wylaczy¢ zasilanie grzatki w
dewarze 1 wlaczy¢ zasilanie grzalki probki.

Ogrzaé probke ponownie do temperatury +40°C starajac si¢ zachowaé szybko$¢ grzania réwng w
przyblizeniu szybkosci chlodzenia. Nalezy w tym celu stopniowo zmniejszaé cis$nienie par azotu
poprzez wywazone manipulowanie zaworem bezpieczenstwa. Skonsultowa¢ z asystentem prowadzacym
¢wiczenie temperaturg w jakiej mozna zawoOr ten pozostawi€ na state otwarty.

Natychmiast po osiagnigciu przez probke temperatury 40°C wylaczy¢ zasilanie grzalki probki.

Po skonczonym pomiarze pozostawi¢ zawor bezpieczenstwa otwarty (zabezpiecza to dewar przed
nadmiernym wzrostem ci¢nienia par azotu).

Skopiowaé zmierzone dane, wylaczy¢ pompg (W momencie wylaczania pompy otworzy¢ jej zawor
zapowietrzajacy), komputer, mierniki, zasilacz, a na koncu panel.
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Wskazowki do opracowania wynikow pomiaru
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Rys. 2 Przykladowa zalezno$¢ oporu elektrycznego od temperatury w obszarze przemiany martenzytycznej dla stopu Ni-Ti.
Na rysunku wskazano zakresy wystgpowania faz oraz zaznaczono temperatury charakterystyczne poszczegdlnych
przemian fazowych.

Szczegotowa analiza procesdw zachodzacych w stopie Ni-Ti wykazuje, ze:

. W temperaturach wyzszych od temperatury pokojowej faza réwnowagowsa jest faza o strukturze
regularnej typu bcc (a=b=c, a=p=y=90°).
. Obnizenie temperatury powoduje, ze w temperaturze oznaczonej jako Tr pojawia si¢ w uktadzie faza R

0 strukturze rombowej (a£b#c, a=p=y=90°). Jej pojawienie si¢ zwigzane jest z silnym wzrostem oporu
elektrycznego i poprzedza start przemiany martenzytycznej.

. W przypadku badanego stopu Ni-Ti faza martenzytyczna ma struktur¢ romboedryczng (a=b=c,
a=P=y#90°). Wydzielanie fazy martenzytycznej, ktore rozpoczyna si¢ w temperaturze Ms, powoduje
spadek oporu elektrycznego uktadu. Przebieg przemiany martenzytycznej w stopie Ni-Ti jest
dwuetapowy, co uwidacznia si¢ w ksztalcie krzywej obrazujacej zalezno$¢ oporu elektrycznego od
temperatury. Po zakonczeniu przemiany martenzytycznej w temperaturze My zaleznos¢ R(T) staje si¢
liniowa.

. Ogrzewanie uktadu od temperatury nizszej niz My prowadzi do rozpoczecia przemiany odwrotnej.
Nastepuje ono w temperaturze As, w ktorej zaleznos¢ oporu elektrycznego od temperatury przestaje by¢
liniowa. Zanikowi fazy martenzytycznej towarzyszy powstanie fazy R przejawiajace si¢ wzrostem oporu
elektrycznego az do osiggnigcia maksimum w temperaturze As oznaczajacego koniec przemiany
odwrotnej.

Uzyskane krzywe R(T) nalezy zanalizowac¢ w nastgpujacy sposob:

a) Wyznaczenie temperatur Mg i As: wyznaczy¢ temperatury odpowiadajace gtdéwnym maksimom przy
chtodzeniu i ogrzewaniu, np. metoda zr6zniczkowania graficznego zarejestrowanych krzywych R(T).

b) Wyznaczenie temperatur M i As: do fragmentow krzywych chtodzenia i ogrzewania znajdujacych si¢
ponizej szukanych temperatur (poza zakresem przemian) dopasowaé proste, a nastgpnie wyznaczy¢
warto$ci temperatur, w ktorych zaleznos¢ temperaturowa oporu przestaje by¢ liniowa

C) Oszacowa¢ numerycznie niepewnosci wyznaczonych wielkos$ci.
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Zagadnienia do kolokwium

e przemiany fazowe w ciatach statych [1]
e przemiana martenzytyczna - jej charakter i znaczenie opisujgcych jg parametrow [1]

e opis przewodnictwa metali w modelu elektrondéw swobodnych: przewodno$¢ elektryczna, prawo Ohma,
zalezno$¢ oporu elektrycznego od temperatury ze szczegdlnym uwzglednieniem oporu fononowego
I resztkowego [2]

e pasmowy model ciata statego, nosniki tadunku elektrycznego (elektrony, dziury) [3]

e pompa rotacyjna, opornik wzorcowy, termopara, reduktor - =zastosowanie, zasada dziatania,
konstrukcja [4]

Dla zainteresowanych

Badany w tym ¢wiczeniu stop Ni-Ti, zwany nitinolem, nalezy do tzw. materiatow z pamigcig ksztaltu (ang.
shape memory alloys). Nitinol ma szerokie zastosowanie w medycynie (chirurgia, ortodoncja) oraz
w przemysle. Studenci szczeg6lnie zainteresowani tematem znajda dodatkowe informacje na ten temat
w referencji [5]. Jest to lektura nadobowigzkowa.
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