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热分析法测量NiTi合金相变温度的
    标准方法

1  范围

    本标准规定了测量NiTi形状记忆合金相变温度的程序。
    在SI单位中标示的值被认为是标准的。

    本标准不表明涉及与标准的使用有关的安全性。在使用前建立专用的、确保使用安全和人员健康

的操作规程，并确定管理范围的适用性，是本标准使用者的责任。

2规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
  ASTM E 473热分析术语

  ASTM E 967示差扫描量热计和差热分析仪温度校定的实际操作

  ASTM E 1142热物理学术语

  ASTM F 2005 NiTi形状记忆合金术语

3  术语

    本试验方法使用的专业技术术语见ASTM E 473、ASTM E 1142和ASTM F 2005。

4试验方法概要

    本试验方法包括以控制的速率，在控制的环境中，在相变温度区间加热和冷却试验样品；在试验材

料和参照材料之间引起能量改变的热流量差被连续监测和记录；由于样品相变造成的热量吸收引起加

热曲线上出现吸热峰；由于样品相变造成的热量释放引起冷却曲线上出现放热峰。

5意义和使用

5．1  示差扫描量热计提供了一种快速测量NiTi形状记忆合金相变温度的方法。

5．2这种试验方法使用小的、无应力的、退火态的样品测量名义含量54．5 wt％～56．5 wt％Ni的NiTi
合金在特定温度下是否是奥氏体相或马氏体相。由于这些合金的化学分析方法精度不够，不能通过测

量合金的NiTi含量比来确定相变温度，因此推荐直接测量已知热加工史的退火样品的相变温度。
5．3这种试验方法可用于质量控制、性能验收和材料研究。

5．4从示差扫描量热法得到的相变温度可以与用其他由于应变和载荷影响相变的试验方法得到的相
变温度不一致。

6  干扰

6．1  因为使用毫克级样品，应确保被试验样品是均匀的。

6．2需仔细准备样品，样品在切割和磨光时可能产生冷加工，对相变温度有影响。热处理过程中产生
的氧化可改变样品的热传导性。



6．3需设置气流，以便在试验仓内提供足够的热传导。

7仪器

7．1  使用加热和冷却速率可达到10℃／min，能按照要求的灵敏度和精确度自动记录被测样品和参照

样品之间输入能量差的示差量热计。

7．2使用由铝或其他高导热性惰性材料制成的样品皿或盘。

7．3使用洁净氮气或氦气。

7．4使用感量O．1 mg，量程100 mg的分析天平。

8  制样

8．1  使用(20～50)mg样品，切割样品，得到与DSC样品盘接触的最大表面。

8．2在真空中，或充分保护防止氧化的空气中800℃15 min退火。迅速冷却样品，防止发生可改变合

金相变温度的相析出。

8．3清洁样品，去除所有外来材料污染，如切削液。如果样品在热处理、磨样、抛光或腐蚀过程中被氧

化，应去除氧化层。操作应小心，避免样品产生冷加工，因为冷加工会改变样品的热效应(特性曲线)。

允许轻微氧化，但是应去除所有厚氧化皮。

9温度校定

    按照ASTM E 967，使用与实际检测样品时使用的相同的加热速率、洁净气体和流动速率校定仪器

的温度坐标轴。

10试验步骤

10．1将样品放人样品盘，样品盘放在试验台上。

10．2将空盘放在对照台上。

10．3打开洁净气体，流速(10～50)mL／rain。

10．3．1  样品室使用氦气或氮气作为洁净气体。

10．3．2使用干燥空气、氦、氮或氧覆盖气体。干燥空气的露点应低于冷却循环的最低温度。

10．4运行冷却和加热程序。

10．4．1  加热和冷却速率(10土O．5)℃／min。

10．4．2加热样品从室温到至少A。+30℃；在该温度下用炉子保持一定时间，使样品充分均匀。

10．4．3冷却样品到M{一30℃以下，在该温度下用炉子保温一定时间，使样品充分均匀。然后加热样

品到至少Af+30℃。

10．5记录从Af+30℃到Mf一30℃加热和冷却过程的结果曲线。

11  图示数据的转换

11．1绘制曲线的冷却和加热部分的基础线，如图1所示。

11．2通过拐点绘制冷却和加热曲线最大值的切线，如图1所示。如果使用计算机程序绘制切线，必须

仔细选取切点的定位。

11．3从曲线相应峰的最大斜线的延线与基线的交点得到Ml、Mf、A。和Ar，如图1所示。A，是吸热曲

线的最小峰值，Mp是放热曲线的最大峰值。直接从曲线图读A，和Mp，如图1所示。



12报告

12．1用试验结果报告下列信息：

12．1．1完成试验材料的识别和描述，包括规格和批次号。

12．1．2试验使用仪器的描述。

12．1．3样品的质量、尺寸和形状的陈述。

12．1．4样品盘的材料和温度程序。

12．1．5温度校定程序的描述。

12．1．6样品环境的识别，包括气体、流速、纯度和成分。

12．1．7根据ASTM F 2005"术语”，使用术语表示转变温度测量结果。温度结果应被报告到最接近的

1℃。

13精度和偏差

    精度和偏差应编入下一步试验程序的计划。

14关键词

    示差扫描量热计，DSC，镍钛合金，NiTi，形状记忆合金，TiNi，转变温度。

图l NiTi合金DSC曲线
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