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Abstrakt

Tato prace pojednava o pouzitelnosti praskové metalurgie pro vyrobu slitin
s tvarovou paméti ve slozeni Cu-Al-Ni. Je soucésti série navazujicich studii, kdy
byly po uspésné optimalizaci procesu mechanického legovani a dale procesu
slinovani technologii SPS v ramci této prace tepelné zpracovany vybrané vzorky a ty
nasledné charakterizovany metodami DTA a RUS.

V materidlu dochazi k vyraznym zménam pii teplotdich 240°C a 300 °C. M¢éfeni
naznacdila ptitomnost martenzitické transformace, coz nejspise odpovida jevu SME.
Tato transformace neodpovidd rozsahové celému vzorku, a tak je do budoucna
pocitano s dal$imi experimenty.

Klic¢ova slova

PraSkova metalurgie, slitina stvarovou paméti, diferenéni termalni analyza,
rezonan¢ni ultrazvukova spektroskopie

Abstract

This thesis deals with applicability of powder metalurgy for production of Cu-Al-Ni
shape memory alloys. It is part of series of studies, inherently expanding
experimental work with samples previously produced through optimized mechanical
alloying and compaction via SPS method. In this work, the samples were thermally
annealed and characterized by two advanced methods, DTA and RUS.

Significant changes occur within the material at temperatures of 240 °C and 300 °C.
The measurements indicated a presence of a martensitic transformation that could
correspond to the desired SME phenomenon. Apparently, the changes were not
triggered throughout the entire sample volume and further experimental progress is
therefore expected in the near future.

Keywords

Powder metallurgy, shape memory alloy, differential thermal analysis, resonant
ultrasound spectroscopy
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ZnacCky a symboly

A¢ - teplota austenit finish

Aq - teplota austenit start

MA - mechanické legovani

M - teplota martenzit finish

M - teplota martenzit start

PE - pseudoelasticita

BPR - hmotnostni pomér kouli k prasku v planetovém mlyné
DSC - diferen¢ni kalorimetrie

DTA - diferen¢ni termalni analyza

RUS - rezonan¢ni ultrazvukova spektroskopie
SEM - rastrovaci elektronova mikroskopie
SMA - slitina s tvarovou pameéti

SME - efekt slitiny s tvarovou paméti

SPS - technologie spark plasma sintering
XRD - rentgenova krystalografie

EMAR - elektromagneticka akusticka rezonance
OWSMA - slitiny s jednosmérnou tvarovou pameti
OWSME - jednocestna pamét

TWSMA - slitiny s dvousmeérnou tvarovou paméti

TWSME - dvojcestna pamét’




1 Uvod

Dnes, 85 let od prvniho objevent slitiny s tvarovou paméti, tento druh materidlu budi
stale vetsi pozornost vtadadch védcl, inzenyrG idesignéri. Vzhledem k jeho
specifickym vlastnostem byva vyhleddvan pro celou fadu aplikaci, avsak stale je tato
Skala omezend nékterymi jeho atributy. Mezi jedny z hlavnich pozadavkl patii
potieba dosahnout snadnéjsi a komeréné dostupnéjsi vyroby. V téchto smérech maji
dobré vysledky slitiny na bazi Cu. Ty se pomérné Casto vyrab&ji pomoci odlévani,
avSak tato metoda ma problémy s fizenim velikosti zrna. Uvedeny problém vSak fesi
praskova metalurgie. Vibec nejlepsi tepelnou stabilitu a jiné dobré vlastnosti
prokazuje slitina Cu-Al-Ni, jejiz kompakty jsou v této praci métfeny.

Pro charakterizaci téchto slitin byva uzivano mnoho riznych metod. Mezi ty méné
konven¢ni patii naptiklad technologie DTA ¢i RUS. DTA je méfeni, které
zaznamenava exotermické ¢i endotermické reakce probihajici v materidlu pii
zahtivani ¢i jeho chladnuti. Na naprosto jiném principu funguje méfeni metodou
RUS. Jejim smyslem je buzeni a zaznamenavani rezonan¢nich frekvenci, z nichz je
schopna zjistit charakteristické vlastnosti daného materialu.

Cilem této prace je vySetfit zminénymi charakterizatnimi metodami kompakty
Cu-Al-Ni vzniklé za riznych podminek mechanického legovani, nésledného

rrrrrr
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2 Teoreticka cast

Se zlepSovanim a vyvijenim novych technologii, nebyly klasické materidly schopny
nabidnout dostacujici vlastnosti, aby vSem novym pozadavkim vyhovély. Diky
témto potfebam a nejen diky nim byly objevovany a vynalézany nové materidly,
které jsou vzhledem Kk jejich vlastnostem nazyvany ,.chytré“. Mezi tyto muZzeme
zatadit Sirokou Skélu materiald. PredevSim tedy kovy, ale patii sem i keramika ¢i
polymery. Jak uz jejich nazev napovida, tyto materidly jsou schopné reagovat na
okolni podminky, jako je napfiklad teplota, svétlo, tlak ¢i magnetické a elektrické
pole. Chovaji se tak, protoze se jejich struktura vzdy snazi byt v co nejvyhodné&jsim
energetickém stavu a aby jej doséhla, je schopna ziskat velkou silu i rychlost, kterou
jsme schopni vyuZivat.

2.1 Slitiny s tvarovou paméti
2.1.1 Obecny piehled

Slitiny s tvarovou paméti (SMA) jsou skupinou kovovych slitin, které se, poté co
jsou deformovany, za adekvatnich podminek umi navratit do ptivodniho tvaru.

SMA se vyskytuji ve dvou odlisnych fazich a tfech rliznych krystalovych strukturach
(austenit, dvojatovy martenzit — twinned martenzit a disloka¢ni martenzit —
detwinned martenzit). Nazvy struktur odpovidaji fazim z Fe-C diagramu, kde je
austenit stabilni ve vysSich teplotach a martenzit naopak v téch nizsich. Stejné tak je
podobna i jejich transformace. Efekt slitin s tvarovou paméti (SME) zavisi pravé na
této transformaci fazi. Jak miZeme vidét na obr. 2.1, slitina v pivodni formé je
v austenitické fazi. Béhem ochlazovani se slitina dostane na teplotu, kdy se austenit
zatne svévolné pfeménovat na fazi martenzitickou. Tato teplota je oznacena jako
martenzit-start (Ms). Teplota, kdy je transformace dokoncena se nazyva martenzit-
finish (My). Obdobné jsou pojmenovany teploty pfemény austenitu. Austenit-start
(As), kdyz preména za¢ina a austenit-finish (Ag), kdyZ je u konce. Nejvyssi teplota,
pii které jesté probihd SME je znaCena My. Tyto procesy zmény tvaru muzeme
rozdelit do tii skupin. [1]

Jednocestnd pameét’ (OWSME): Po deformaci vngjsi silou zachovava deformovany
tvar, dokud neni ohfivanim navracena do ptivodniho stavu.

Dvojcestna pamet’ (TWSME): Na rozdil od OWSMA si umi zapamatovat tvar jak za
vy$si, tak za nizsi teploty.

Pseudoelasticita (PE): V rozmezi Ar a My se SMA vrati do piivodniho tvaru pouze
pusobenim sily bez potieby tepelné aktivace. [1]

Diulezité je, Ze My a A nejsou stejné, podobné jako nejsou stejné Mg a As. Tento
vlastnosti SMA a ur€uje potencidl jejich pouziti. Materidly s velkou hysterezi udrzuji
pfeddefinovany tvar v Sirokém teplotnim rozsahu, zato mald hystereze urci, Ze
u materidlu SME probéhne rychle. [1]
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Temperature, T

2.1.2 Historie SMA

Vyvoj téchto chytrych materidlti trva relativné dlouho, jelikoz musel piekonat
technicka a komeréni omezeni, jako jsou piipustné naklady, doba odezvy nebo
omezena velikost soucasti. SMA byly poprvé objeveny na slitin€ Au-Cd Arne
Oleanderem vroce 1932. Ten zjistil, Zze kdyz slitinu plasticky deformuje pii
ochlazeni, tak se pii ndsledném zahtati vrati do ptivodniho tvaru. Poté v roce 1938
panové Greniger a Mooradian poprvé objevili efekt tvarové paméti (SME) na
slitindich médi s cinem a médi se zinkem. AvSak az vroce 1962 Wiliam Buehler
a Frederick Wang odhalili SME ve slitin¢ nikl-titan (NiTi) nazyvan téZ nitinol
(odvozeno od slozeni materidlu a mista objeveni - Naval Ordnance Laboratory). Tim
odhalili dilezitost téchto slitin, jelikoz tato slitina méla lepsi mechanické vlastnosti
nez jiné SMA v té dobé. Dodnes zlstavaji jednou z nejvyrazngjsSich SMA. Od této
chvile se poptavka po ,,chytrych slitindch* exponencialné zvysovala. [1]
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Obr. 2.1: Transformace fazi SMA [1]




2.1.3 Vyuziti SMA

Vyuziti SMA je obvykle déleno na 4 ¢asti dle hlavni funkce pamétové vlastnosti
materialu, jak je zminéno v Tab. 1. SME vyuzivame na vytvafeni pohybu nebo sily
a superelasticitu na uchovani deformaéni energie. Pro tyto schopnosti je jejich
vyuziti rozvijeno v leteckém a automobilovém pramyslu, pro vytapéni ¢i ventilaci,
v biomedicing, elektrotechnice a dokonce i v médnim pramyslu. [1]

2.1.3.1 Automobilovy pramysl
V soucasné dobé modernich automobilii roste pocet senzorli a riznych pohonnych

¢lend kvili zddanému zvySeni bezpecnosti a pohodli. Vznikajici technologie drive-
by-wire nabizi mnoho moznosti aplikace SMA, jako néhradu elektromagnetickych
pohonnych ¢lenti. Néktera stavajici a mozna vyuziti SMA na osobnich automobilech
jsou uvedena na obr. 2.2. VétSina vybranych moznosti funguje jako linearni pohonny
Clen (napi. sefizeni klapek v klimatizaci, kontrola zamykani a sklapéni zpétného
zrcatka) a jako termické pohonné cCleny (napf. mazani hnaciho ustroji spojky
amotoru nebo kontrola teploty motoru). Nicméné diky uvedenym zajimavym
vlastnostem SMA, jejich vyuziti lezi také v jinych oblastech, do kterych miizeme
zatadit tfeba aerodynamiku ¢i estetiku. Jednoduchost a malé rozméry SMA znacné
snizuji hmotnost a ndklady, coz je v automobilovém primyslu cenéno a maji tak
velkou vyhodu oproti konvenénim pohonnym ¢lentim. [1]

General Motors k roku 2013 vlastnilo 247 patenti tykajicich se SMA, avSak az
sedmé (soucasna) generace Chevroletu Corvette predstavovala prvni automobil
skute¢n¢ obsahujici SMA pohonny ¢len. Ten slouzi k otevirani priduchu umisténém
v zavazadlovém prostoru. Pro snadnéjsi odchod vzduchu se priduch otevie pii
kazdém zavirani kufru. Po zavieni se priduch uzavie také. Aktivace priduchu je
zajistovana pomoci SMA dratu, ktery je zahtivan elektrickym proudem. [1,6]

Konstrukéni Piistrajova

Sedadlo dily deska
Sti'echa
Bezpecnostni pas Spoiler

o— Kufr

@_‘_ Vitko
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Ridici jednotka
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Motor
: OdpruZeni
Kapota
Dveie

Chladié
a jeho kryt
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Klimatizace Naink
1 ’ Pievodovka
Mihovky Brzdy

Naraznik  pyegpj spoiler s

Obr. 2.2: Priklady vyuziti SMA v automobilu [1]

14



Tabulka 1: Oblasti vyuziti slitin s tvarovou paméti [1]

Kategorie

Popis

Piiklady

Volné zotaveni

Jedinou funkci pamétového prvku je
zpisobit pohyb nebo deformaci pti
kyzené aplikaci.

Princip funkce: Pamétovy prvek se
natéhne, a poté se uvolni (bez zatéze).

Zistava v napnutém stavu, dokud neni

zahtét nad pifechodovou teplotu. Ta
zpusobi navraceni do piivodni podoby
a nasledné chlazeni pod ptechodovou
teplotu nezptisobi Zddnou zménu
makroskopického tvaru.

NiTi ramy bryli (TiFlex™,
TITANFlex®) a Simon
IVC filtr

Vynucené zotaveni

Pamétovému prvku je zabranéno
navratit se do svého ptivodniho tvaru,
¢imz se vytvari napéti ¢i sila ptsobici
na danou aplikaci.

Princip funkce: Pfi blokovani
pamétového prvku se po zahrati nad
ptechodovou teplotu generuje zna¢na
sila.

Hydraulické spojky,
spinace a konektory:
CryoFit™, Cryocon®,
UniLok®,

CryOlive®, CryoFlare®,
CryoTact®,
Permacouple®,

Tinel Lock® a BetaFlex™

Pohonny ¢len

(Silovy pohonny clen,
primérené ovldadani

a dvojcestny efekt s vnéjsi
obnovovaci silou)

Pamétovy prvek ptisobi pohybem
proti napéti.

Do této skupiny fadime vétSinu
aplikaci. Mohou to byt jak OWSMA
tak TWSMA.

Silovy pohonny ¢len: Pamétovy
prvek vyviji silu ve zna¢ném rozsahu
pohybti a ¢asto pro mnoho cykli.
Priméfené ovladani: Pamétovy
prvek pouzije pouze své vybrané ¢asti
k obnoveni tvaru, aby presné premistil
mechanismus, jelikoz se transformace
objevuje spiSe v rozmezi §irsi skaly
teplot nez u jedné konkrétni teploty.
Dvojcestny efekt s vnéjsi
obnovovaci silou: Pamétovy prvek
generuje pohyb potiebny k piekonani
protichidné sily, a tim vytvati praci.
SMA se po zahiati smriti za Gic¢elem
zvedani zatéze. Zatéz roztdhne topny
¢lanek a resetuje tak mechanismus pri
chlazeni.

Elektrické pohonné ¢leny
(VEASE™, SMATrt
Clamp™), tepelné pohonné
¢leny (Memrysafe®, jistice,
otevirani oken ¢i zaluzii,
ventily a tepelné stroje.

Superelasticita

Aplikace maji izotermickou povahu
a zahrnuji skladovani potencialu
energie.

Ramy bryli, rovnatka,
Mammelok®, voditka,
kotvy a kostice podprsenek.
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2.1.3.2 Letecky prumysl

V 70. letech minulého stoleti zaznamenaly SMA uspéch, kdyz byly vyuzity ve
stihacim letounu F-14 jako spojeni potrubi CryoFit pro hydraulicka vedeni. Byl to
ziejm¢ vibec prvni velky komeréni uspéch SMA, o ktery se zaslouzila firma
Raychem Corporation. Tim se enormné zvedl zajem o vyuziti SMA v letectvi. Jsou
totiz schopny zvladnout vysoké dynamické zatéze a zaroven vyhovét prostorovym
omezenim, ktera jsou v leteckém primyslu bézna. Jako piiklad mizeme uvést
tlumice vibraci nebo té€snéni. Jiz v 90. letech se vyvoj téchto materidlii v letectvi
posunul na dalsi stupen, kdyz nékteré spole¢nosti zkousely uzivat SMA pro
optimalizaci tvaru kiidel ¢i motoru za riznych letovych podminek. Naptiklad Boeing
pouzil SMA na ozubeni krytu tryskového motoru (viz. obr. 2.3), které je zndmo pod
nazvem chevron (VGC). Pti vzletu letadla je chevron ohnuty, ¢imZz mnohondsobné
snizuje hluk letadla. OvSem béhem letu se diky SME narovna, a tim zvysi a¢innost
motori po zbytek letu. V dnes$ni dobé uz v leteckém priamyslu najdeme spoustu
dalsich zajimavych aplikaci SMA, jako naptiklad zména profilu kfidla béhem letu
(obr. 2.4), ktera vede ke snizeni spotfeby paliva nebo nastavovani listu rotoru pro
optimalizovani aerodynamickych charakteristik. [1,17]

2.1.4 Jiné oblasti vyuziti

V biomediciné¢ byla SMA poprvé pouzita vroce 1971, kdy George F. Andreasen
predstavil superelastickd rovnatka ze slitiny Ni-Ti. Nitinol je pro biomedicinu
obzvlasté¢ vhodny. Sice je mnohem drazs$i nez nerezové oceli, ale prokazuje
vynikajici Zadané vlastnosti, jako jsou vysoka korozivzdornost a kompatibilita
s télem. Déle také nereaguje na magnetické sily, ale mize reagovat na teplotu téla.
Jako ptiklad miizeme zminit stenty, pinzety, ha¢ky pro upevnéni Slachy ke kosti ¢i na
Siti steht, anebo dokonce obroucky bryli. SMA jsou uspésné vyuZzivany taktéz
v robotice, kde nejcasteji funguji jako mikropohony nebo jako umelé svaly. [1]

Obr. 2.3: Chevron Boeingu [1] Obr. 2.4: Transformace kiidla s SMA aktuatory [1]
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2.1.5 Slitiny Cu-Al-Ni

Efekt tvarové paméti slitiny Cu-Al-Ni je zndm uz od roku 1964. [21] Avsak
v posledni dob¢ se slitiny na bazi Cu dostavaji do stiedu zajmu, jelikoz se skladaji
z relativné levnych prvki a tim padem je proces vyroby mnohem levnéjsi nez u slitin
Ni-Ti.[2] SloZeni této slitiny bézné byva 11-14,5% Al a 3,5% Ni. [20]

Cu-Al-Ni je obzvlasté pozoruhodnd, protoze ma vysokou teplotni stabilitu, diky které
muze fungovat jako jedina z alternativ pro aplikace pii teplotach mezi 100-300°C
(zalezi vétsinou na mnozstvi hliniku ve sliting) [3] a sila, kterou vytvafi pfi navraceni
do ptvodniho stavu, je druhd nejvétsi hned po sile SMA Ni-Ti. Bohuzel Cu-Al-Ni
SMA je docela kiehka. [2]

2.2 Metody praskové metalurgie

Praskova metalurgie se zabyva technickou vyrobou praskovych kovil, metaloidd,
kovovych slitin nebo sloucenin a jejich zpracovanim do kone¢ného tvaru vyrobku,
aniz by doslo k roztaveni jejich hlavnich slozek. Praskovou metalurgii mizeme
oznacit za vibec nejstarsi stupenn metalurgie. OvSem dnes se t€émito metodami zcela
bézné vyrabi 1 keramické materidly. [7]

2.2.1 Mechanické legovani

Proces mechanického legovani (MA zanglického mechanical alloying) byl
vynalezen v roce 1968 Johnem Benjaminem a jeho kolegy, jako vysledek hledani
nejrozumnéjsiho zplisobu vyroby slitiny na bazi niklu pro plynové turbiny. [4]

MA je technika zpracovavani kovového prasSku zahrnujici zploStovani, spojovani
studenymi svary, drceni a opétovného svarovani v mleci nddob&é pomoci mleciho
média. Mleci médium mohou byt télesa riznych velikosti a chemickych slozeni.
Nejcastéji to jsou mleci koule, které byvaji vyrobeny ze stejného materialu, jako je
mleci nadoba napt. nastrojova ocel, nerezova ocel a kalena chromova ocel. [4,5]
Béhem mleti je cely mlyn vystaven mnoha silam (obr. 2.5). Pfi kazdém narazu dvou
kuli¢ek se mezi nimi rozdrti pfiblizné 1 000 ¢astic o vaze cca 0,2 mg. [5] Narazy
kulic¢ek plasticky deformuji ¢astice prasku, takze jsou drceny a praskaji, ¢imz roste
jejich tvrdost. Z pocatku mleti byvaji prachové ¢astice meékké s velkym sklonem ke
spojovani. Béhem plastické deformace vznikaji nové Cisté plochy, diky kterym se
prachové ¢astice mohou spojovat a tim v této fazi dochazi ke zvétSovani velikosti.
Jak deformace pokracuje, tvrdost ¢éstic stale naristd a sni se také zintenziviiuje
oddélovani kiehkych vlo¢ek i praskani Gnavovym mechanismem. Céstice takto
vzniklé zmensuji velikost, 1 kdyz jsou stale spojovany pomoci studenych svari.
Celkova struktura prasku je diky stalému ptsobeni mlecich kuli¢ek zjemnovana,
avSak cCastice maji stale stejnou velikost. Je ziejmé, ze béhem mleti dochazi ke
znaénym deformacim uvniti ¢astic, jez vedou k tvorbé krystalovych defekti, jako
jsou napiiklad dislokace, vrstevné chyby, vakance nebo zvyseni poctu hranic zrn. Po
jist¢ dob& vznikne mezi svafovanim, které zapiiCiniuje rist Castic, a rozpadem
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rovnovaha. V tuto chvili jiz kazda castice obsahuje vSechny prvky, které byly
pouzity jako vstupni materidl. Obvykle proces mleti probihd za pokojové teploty.
[4.5]

Mechanické legovani je velmi slozity proces. Abychom dosahli pozadované kvality,
faze ¢i mikrostruktury, toto legovani musi byt zavislé na mnoha proménnych, jako
jsou naptiklad:

e typ mlynu,

e mleci nadoba,

e rychlost mleti,

e Cas mleti,

e typ a velikost mleciho média,

e pomér vahy kouli a prasku (ball-to-powder weight ratio — BPR),

e mleci atmosféra a

e teplota mleti.

Horizontal Section v
Movement of the

supporting disc

Centrifugal
force

Rotation of the grinding bowl

Obr. 2.5: Schematické znazornéni pohybu koule v mleci nadobé [4]

Vsechny tyto proménné nejsou kompletné nezavislé. Napiiklad optimalni ¢as mleti
zalezi na typu mlynu, velikosti mleciho média, teploté¢ mleti, BPR, atd. [4]

Jedna z moznych nevyhod mechanického legovani je kontaminace prasku. Mala
velikost ¢astic a tvorba novych povrchil pii mleti napomahaji ke znecisténi. Zejména
u vysoce reaktivnich kovi, jako je titan nebo zirkon, se muize stat, Ze hladina
kontaminace je tak vysoka, az znehodnoti mlety prasek. Nicméné bylo nalezeno
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nékolik principti, které slouzi ke snizeni hladiny zneciSténi. Za nejefektivnéjsi
muzeme oznacit tyto:

e pouziti kovli vysoké Cistoty,

e pouziti vysoce Cisté mleci atmostéry,

e pouziti mlectho média a mleci nddoby vyrobenych ze stejného materialu

jako je mlety material

e akrat$i mleci Cas. [8]
MA je vyuzivéno pro jeho neménné vlastnosti a vysokou odolnost k vyrobé¢ slitin
v mnoha odvétvich jako jsou letectvi, vyroba skla, produkce energie, tepelné
zpracovavani a jiné. [4]

2.2.2 Kompaktac¢ni metody

Kompaktaéni metody jsou nezbytnou c¢asti praskové metalurgie. Zhutiiovani
keramickych, kovovych ¢&i smichanych praskti byva nejcastéji provadéno za
vysokych tlaki a teplot, elektrochemickym zpracovanim nebo rtiznymi kombinacemi
téchto procest. Praskova metalurgie, stejné tak jako tradicni metody odlévani,
umoznuje vyrobu slitin, které nepotiebuji témét zadné dokoncovaci operace. Avsak
kompaktace poskytuje lepsi moznosti v kontrolovani vysledného slozeni a chemické
struktury finalniho produktu. Vzdalenosti mezi ¢asticemi musi byt snizeny z diivodu
vzniku vazeb a kone¢né kompaktni struktury. Je mnoho zptisobt jakymi mohou byt
prasky spojovany. MiZzeme zminit napt. lisovani za tepla, jednoosé lisovani (uniaxial
pressing), hot isostatic pressing ¢i technologii SPS.

2.2.2.1 Uniaxial pressing

Jednoosé lisovani patii mezi jednu z nejjednodussich metod ptipravovani kompaktii
pro slinovani. Pro tuto operaci je vét§inou vyuzivan hydraulicky ¢i mechanicky tlak.
[16] Proces zafinda naplnénim lisovnice praskem, ktery ma byt kompaktovan.
Kompaktace nebo stlacovani do upevnéné matrice muize byt rozdéleno na
jednotfazové a dvoufazové. [16] Béhem stlacovani jsou Castice donuceny zmeénit své
pozice na mista, kde je vice dostupného prostoru. Tim se ¢astice dostavaji stale vice
k sob¢ a hustota vzrista. Jakmile je vSechno zbyvajici misto vyplnéno a neni mozné
z4dné jiné preskupovani ¢astic, zaénou se objevovat prvni plastické deformace. Dalsi
jako cold welding (svafovani za studena). To dava kompaktu strukturdlni integritu,
ktera umoznuje materialu dalsi zpracovani. Takto spojeny material je nazyvan ,,green
body*. [17]

2.2.2.2 Spark plasma sintering
Spark plasma sintering (SPS) je vysokorychlostni slinovaci technologie schopna

spékat vodivé i nevodivé materidly. SPS funguje na konceptu mikrojiskrového
plasmatu (obr. 2.6). To znamena, Ze pfistroj vyvola jiskrovy vyboj s vysokou energii
a nizkonapétovym pulsnim proudem, ktery generuje plasmu o vysoké teploté
zaméfené na maly prostor. Pracovni teploty dosahuji az 2 400°C, coz je vSak stale
niz$i teplota nez u konvenéniho slinovani. Slinovani pomoci SPS byva dokonceno
v kratkém rozmezi 2 — 25 minut. [5,17]

19



Praskovy material se sype do grafitovych forem, které jsou piimo ohtivany
jiskrovymi impulsy, diky ¢emuz méa SPS vysokou tepelnou u¢innost. Taktéz to
umoznuje vysokou kvalitu slinovani, homogenizaci a jednoduché zhutnéni, jelikoz je
mozné celistvé prohfati a povrchova Cdistota. SPS na rozdil od jinych metod
nepotiebuje ke slinovani pojivo. [5]

2.3 Vybrané metody charakterizace kompaktu
Takto vyrobené kompakty byvaji tradicné hodnoceny klasickymi metodami jako je
napiiklad mikroskopie ¢i XRD (zangl. X-ray diffraction). V dalsich kapitolach
budou zminény tfi méné konvencni metody, které byly pouzity pro charakterizaci
kompaktt této prace.

2.3.1 Diferencni kalorimetrie

Diferen¢ni kalorimetrie (DSC z anglického Differential Scanning Calorimetry) je
experimentalni metoda, pro kvalitativni i kvantitativni vyhodnoceni chemickych
a fyzikalnich d&ju, obsahujicimi pfechody v materialech a tepelné zmény jako jsou
napt. body tani, krystalizace, skelné prechody, degradace, polymerizace ¢i fazové
pfemény. [11,12]
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WINDOW
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POWER UNIT [
VACUUM
PUMP

Obr. 2.6: Schéma mechanismu SPS [18]
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Principem DSC je trvalé udrzovani stejnych teplot mezi zkoumanym materidlem
a referenénim vzorkem pfi daném teplotnim ristu ¢i poklesu. Nastavitelnymi prvky
meéfeni jsou rychlost ohfevu, teplotni rozsah a atmosféra, ve které prvek métime.
Pristroj DSC béhem meéteni neustdle méii teplotu zkoumaného a referenéniho
vzorku. Jestlize pii ochlazovani ¢i zahfivani dojde k tepelné zabarvenému déji,
dochazi mezi vzorkem referenénim a zkoumanym k teplotni diferenci. Tento rozdil
pristroj okamzité¢ vyrovna do pavodni teplotni rovnovahy. Energie, dodana
k takovému vyrovnani, charakterizuje probihajici proces stejné jako teplota, pii které
k diferenci doslo. DSC je diky tomu velmi vyuzivéna. [13]

Diferen¢ni termalni analyza (DTA) je velmi podobnd technologii DSC, avSak
zéasadné se li$i v tom, Ze méteni rozdilu teplot se provadi, kdyZ dodévany tepelny tok,
je stejny jak pro méteny vzorek, tak pro referenéni prvek.

2.3.2 Rezonanc¢ni ultrazvukova spektroskopie

Rezonanéni ultrazvukova spektroskopie (RUS) je experimentalni metoda, ktera se
v pribéhu 90. let proslavila diky své vSestrannosti. Jejim cilem je méfeni elastickych
konstant ¢i ultrazvukovych utlumd v riznych materidlech. Tato technologie je
zaloZena na méfeni mechanickych rezonanci vzorku znamého tvaru (obvykle krychle
¢i kvadru). Rezonance jsou vyvolavany nejéastéji mechanicky méni¢em, ale existuji
i pfesn¢j$i metody bezkontaktniho buzeni. Elastické konstanty se vypoditaji
iteracnim pfistupem ze zndmych rozméri vzorku, jeho hmotnosti a ,,odhadnutych*
elastickych konstant (obr. 2.7). [14,15]

Pivodné byla RUS vyvinuta k vySetfovani vlastnosti hornin v geofyzice a jeji prvni
aplikace, kterd RUS proslavila, bylo vySetfeni mechanickych vlastnosti mési¢ni
horniny. Dodnes byla uspésné aplikovana na biomaterialy, keramiku, monokrystaly,
texturované polykrystaly, ptirodni i umélé kompozity ¢i tenké vrstvy. [14]
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Obr. 2.7: Ukazka vypoctu elastickych konstant [14]

Experimentalni realizace RUS je nejcastéji kontaktni. Ta mad ovSem jeden zasadni
problém, a tim je pfitlaéna sila od ménicl, kterd ovliviiyje jak rezonanéni frekvence,
tak 1 tvary kmiti. Méni¢em je mySlen naptiklad generator kmitd, jak bylo vyse
zminéno. Takovymto ovliviiovanim vznikaji odchylky fadové v procentech. [14]




Aby bylo témto chybam zabranéno, existuji metody, kdy elastické vibrace mohou byt
indukovany i bez pfimého mechanického kontaktu ménict se vzorkem. Mezi né
fadime:

Electromagnetic Acoustic Resonance (EMAR) — ktera funguje na principu stiidavého
elektromagnetického pole. OvSem problémem jsou vyrazna omezeni vzhledem
k tomu, Ze ne vS§echny materialy spravné reaguji na takové pole.[14]

Bezkontaktni RUS - v konfiguraci laser — laser, jenz uziva k vybuzeni i detekci
volnych elastickych vibraci zkoumaného vzorku laserové paprsky. Vzorek je
umistén na akusticky mékké podlozce asnimdni probihd pod objektivem
mikroskopu. Tato metoda je tedy dobrd v tom, ze lze zméfit témét jakykoli vzorek.
Rezonance materidlu nejsou nic¢im ovliviiovany a defekt zptisobeny ablaci je diky
integralni formulaci zanedbatelny. Odchylky této metody jsou fddové jen promile az
desetiny promile. [14]
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3 Prakticka ¢ast

3.1 Materialy

Prasky pro naslednou kompaktaci byly pfipraveny pocateénim smichanim komeréné
dostupnych praskd Cu, Al a Ni dodanych spole¢nosti GTV VerschleibSchutz GmbH
Némecko. Smési byly nasledné mechanicky legovany v planetovém mlynu Fritsch
Pulverisette 6 dvéma rtiznymi rychlostmi, za dvou riiznych casti. V obou ptipadech
bylo do mleci nadoby znerezové oceli vsypano 50 gramli prasSku spolec¢né
s kulickami z tvrzené oceli o priméru 10 mm v poméru vahy kouli k prasku 5:1.
Nasledn¢é byla nadoba naplnéna 100 ml etanolu a po uzavieni byla natlakovana
dusikem, aby byl vytla¢en zbyvajici vzduch, ktery by mohl zptsobit dalsi oxidaci

praski. [17.19]

Tabulka 2: Udaje ptvodni praskové smési [17]

Prasek Cu Prasek Al Prasek Ni
Oznageni prasku 30.55.3 30.54.1 80.56.1
Cistota (%) 99 99 99
Slozeni (%) 82 14 4

Tabulka 3: Charakteristika mleti a finalniho slozeni [17]

Rychlost mleti = . Chemické sloZeni (%)
C leti (hod
(rpm) as mleti (hod) Cu Al Ni 0
Prasek 1 (PO1) 400 10 39 30 2 29
Prasek 2 (P02) 300 50 46 33 3 18

-

Obr. 3.1: Struktura PO1 [19]
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Obr. 3.2: Struktura P02 [19]

Nésledna kompaktace praskt technologii SPS probéhla ve stroji Thermal
Technology LLC Model 10 — 4. Na kazdy vzorek byly pouzity pfiblizné¢ 4 gramy
prasku. Slinovani technologii SPS bylo pro oba prasky vradmeci optimalizace
provedeno tfemi rtiiznymi zptsoby za riznych c¢asd, tlakl i teplot, jak lze vidét
v tabulce 4. U vzorkli SPS2 a SPS3 bylo zahtivani pozastaveno na teploté¢ uvedené
ve sloupci Teplota 1. Pfi této teploté byly peCeny po dobu vydrze, aby doslo
k vyvéazani organickych sloucenin a vyrovnani tepelnych gradientti. Poté byla teplota
navySena na teplotu slinovani, vniz byly vzorky vystaveny zatézovani. Takto
vyrobené vzorky jsou oznaceny ,,SPS®. V tabulce 5 mizeme sledovat jejich vysledné
sloZzeni. Kromé téchto vzorkti byly udélany i dal$i vzorky metodou cold pressing,
avSak déale snimi nebylo pracovdno, vzhledem k jejich nizsi kvalité. Pro dalsi
experimentalni ¢innosti (napf. zihani, analyzy RUS) byly kompakty SPS roziezany
na Struers Discotom-2 Abrasive Cutter.

Tabulka 4: Udaje o postupech slinovani

Thk (MPa)  Ohfivéni (°Clmin) Teplota | (°C)  Vydi (miny | cPota slinovdni - ZatéZovani

C) (MPa/min)
SPS1 20 100 - - 600 60/8
SPS2 20 100 550 40 600 60/3
SPS3 20 50 550 40 920 60
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Tabulka 5: Oznaceni a slozeni vzorki kompaktovanych technologii SPS [17]

Vzorek Slinovaci metoda Prasek Slozen% () -
Cu Al Ni O Si
SPS1-1 SPSI1 1 53 23,6 3.1 20,3
SPS2-1 SPS2 1 63,8 17,6 33 15,3
SPS3-1 SPS3 1 484 27,3 2,5 219
SPS1-2 SPSI1 2 50,6 25 42 18.8 14
SPS2-2 SPS2 2 52,7 243 3 18,2 1,7
SPS3-2 SPS3 2 50,3 27,8 2,6 19,3

Na nésledujicich snimcich obr. 3.3-3.8 je ukdzana morfologie kompakti slinovanych
technologii SPS, které byly vyrobeny v ramci piedchozich, tematicky souvisejicich
pracich [17,19] a které poslouzily jako vstupni materidly pro vlastni Zihani a analyzy
RUS, coz bylo pfedmétem této prace.

98 mm
100 X Width = 1.150 mm  Pixel Size = 1.116 pm

Obr. 3.3: Struktura a vnitini uspotadani vzorku SPS1-1 [17]
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150 mm  Pizel Size

150 mm  Pizel Size = 1.123pm  ESB Grid i

Obr. 3.5: Struktura a vniténi uspofadani vzorku SPS3-1 [17]
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10.0 mm 20.00 K

Width = 1.150 mm  Pixel Size =1.123pm ESB Gridis= 50 V

Obr. 3.7: Struktura a vniténi uspofadani vzorku SPS2-2 [17]
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Obr. 3.8: Struktura a vniténi uspofadani vzorku SPS3-2 [17]

3.2 Zihani

Cilem zihani bylo nastartovat tepelné aktivované procesy, napt. difuzi, které by
vedly k chemickym a zejména fazovym zménam v kompaktech. Ultimatnim cilem
pak byla tvorba intermetalickych fazi danych vzorki, které by potencidlné mohly
vést k SME v danych kompaktech.

S ohledem na vnitini strukturu vS§ech zkoumanych vzorki bylo dale pracovano pouze
s témi, které vykazovaly nejlepsi vlastnosti, coz jsou SPS1-1, SPS2-1 a SPS3-2.
Nésledné Zzihani bylo uskutec¢néno v laboratorni peci pti dvou teplotach, 240°C
a 300°C. Tyto teploty byly vybrany na zaklad¢ vysledkii analyz metodou DTA, ktera
je popsana v sekci 2.3.1. Pro vyzihani byla pouzita redukéni atmosféra Ar + 7% H,
o mirném pretlaku (1002 Pa). Ta méla napomoci ke snizeni mnozstvi adsorbovaného
kysliku, ktery by mohl potencidlné¢ hrat negativni roli. Rychlost ohfevu c¢inila
5°C/min. Po zahtati byly vzorky drzeny pfi finalni teploté po 4 hodiny a nasledné se
pec ponechala voln¢ vychladnout. Vzorky byly vyjmuty pii sniZzeni teploty pod
60°C.
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Tabulka 6: Oznaceni zihanych vzorka

Zihany vzorek Puvodni vzorek Teplota Zihani

A-240 SPS1-1 240
B-240 SPS2-1 240
C-240 SPS3-2 240
A-300 SPS1-1 300
B-300 SPS2-1 300
C-300 SPS3-2 300

Annealing treatment of SPS1-1 sample

sample 5P5-300

Sample 5P5-240

Temperature ['C]

150

o 166 200 300 400 500 600 700

t [min]

oS00 1000

Obr. 3.9: Znazornéni Zihani vzorku A

3.3 Charakterizace kompaktu

Pted vlastnim zihanim vzorkl byla nejprve vyuzita metoda DTA, na jejimz zaklade
byly identifikovany vhodné teploty pro Zihani. Ke zjiSténi pozadovanych vlastnosti
byly dale ptivodni i Zihané vzorky podrobeny charakterizaci pomoci vlastni metody

RUS.
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3.3.1 Metoda DTA
Zkoumani kompaktti metodou DTA probéhlo na ptistroji STA504 (Bihr, Germany).

Pro tyto ucely byly vzorky nafezany na poZadované rozméry a ocistény
v ultrazvukové Cisticce v acetonu. Termické chovani vzorkd bylo studovano
v teplotnim intervalu 18-950 °C v inertni dynamické atmostéte Ar pfi pritoku cca
5litr za hodinu. Pro méfeni byly vyuzity kelimky zkorundu ajako referencni
material byl pouzit oxid hlinity (Al,O3).

7 divodu rozdilnych pribéht piipadnych reakci ve vzorcich, byly kompakty
testovany pii rdaznych rychlostech zahiivani (tab. 7). Na zaklad¢ vysledkl testovani
DTA bylo rozhodnuto provést vlastni zihani pfi pomalej$im ohievu.

Tabulka 7: Méfeni SPS kompaktovanych vzorkd metodou DTA

Vzorky Rychlost ohfevu [°C/min]

A 10
B 10
C 5110

3.3.2 Metoda RUS

Méteni metodou RUS prob&hlo na Ustavu termomechaniky AV CR. Vzorky byly
zkoumany s vyuzitim bezkontaktniho laserového nastaveni, kdy vibrace byly buzeny
1 snimany pomoci laseru.

Pro ziskani nejlepsi mozné aproximace volnych elastickych vibraci byl povrch pod
vzorkem hrubé opracovan (drsnost ~ 100 um). To zajistuje, Ze se vzorek bude
dotykat podlozky pouze nékolika body o plose v jednotkach pm. Diky tomu je
nechtény pienos energie mezi komorou a vzorkem minimélni. Z métenych materiali
byly ptipraveny vzorky tvaru kvadru o velikostech piiblizn¢ 1x2x3 mm, které mély
jednu sténu vylesténou do zrcadlového odrazu. Méfeni probihala za sniZzeného tlaku
v dusikové atmosféie (1-1,5 kPa) z divodu omezeni oxidace za vysSich teplot
a zaroven kvili zachovani pfenosu tepla mezi topnymi patronami a vzorkem. Jemné
ovladani teploty v blizkosti vzorku bylo zaji§téno Peltierovymi ¢lanky. Pro vzruch
rezonanci byl pouzit pulsni infracerveny laser Nd: YAG s nomindlni vinovou délkou
1,064 um, dobou trvani pulsu 8 ns aimpulsni energii 25 mJ (Quantel ULTRA,
USA). Ten byl fokusovany na spodni sténu vzorku a na prot&jsi (vylesténé) sténé
byly vibrace snimany v jednom bod€¢ pomoci laserového vibrometru (24 MHz
frekvenéni pasma) spole¢né s mikrodetektorem Polytec Microsystems Analyzer
MSA-500, ktery umoziuje identifikaci modalnich tvarti odpovidajicich jednotlivym
rezonan¢nim vrcholtim.

Teplotni vyvoje rezonan¢nich frekvenci byly méteny od pokojové teploty do 600 °C
pti ohievu a taktéZ 1 pti ochlazovani s krokem po 20 °C. Pii méfeni se teplota ohievu
1 ochlazovani ménila s rychlosti ptiblizn¢ 3 °C/min.
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4 Diskuze vysledku

Vzhledem ktomu, Ze byly meéfeny vzorky riznych velikosti a pifi riznych
rychlostech ohievu, odhalilo méteni metodou DTA hned nékolik skute¢nosti.

7 grafiimefeni (obr. 4.1) vyplyva, Ze chovani zkoumaného materidlu je jiné pii
ruznych rychlostech ohfevu. Ve vzorku C, ktery byl zahtivan rychlosti 10 °C/min,
byly zaznamenany mnohem vyrazné&j$i jevy, neZ ve vzorku ohfivaném rychlosti
5°C/min. Taktéz je mozno sledovat vyrazngjsi ubytek hmotnosti (rel. TG,
preruSované kiivky v obr. 4.1) u materidlu zahtivaného rychleji. To ovSem muize byt
zpusobeno o¢iStovanim v acetonu, které podstoupil pouze pomaleji ohtivany vzorek.

Dalsi odhalena zavislost je vidét na obr. 4.2, kde jsou porovnavany teplotni zavislosti
stejnych vzorki, avSak srozdilnymi hmotnostmi. Zjisténé rozdily naznacuji, Ze
méteni metodou DTA neni invariantni vici faktoru hmotnosti vzorku. Diky rozliSeni
pristroje nemuseji byt nékteré objemové nevyznamné jevy zaznamendny a meéfeni
tak miiZze byt nepfesné pro piilis mala télesa.
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Obr. 4.1: Méfeni jednotlivych vzorkd metodou DTA

Naméiené kiivky vzorkt, jsou v uréitych usecich rozdilné. Prvni vrchol vyskytujici
se okolo teploty 45 °C odpovidd austenitické transformaci v materidlu. Takovy
vysledek by naznacoval zadouci vyskyt jevu SME. Plocha pod kiivkou tohoto
vrcholu odpovida 7.5 J/g endotermické entalpie transformace. Nasleduji dva
exotermické vrcholy okolo 270 °C a 360 °C, které jsou velmi podobné pro vzorky
A1 C. Vzorek B je oviem nema, coz miiZze byt zptisobeno nehomogenitou samotné¢ho
vzorku nebo jinou tepelnou historii. Tyto vrcholy mohou naznacovat, Ze se uvolnila
energie, jenz byla uloZena ve vychozi sliting.
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Obr. 4.2: Méteni vzorki C metodou DTA pfi riznych hmotnostech

Vychozi slitina je totiz pfesyceny tuhy roztok, ktery neni v termodynamické
rovnovaze.

Nutno poznamenat, ze kiivky nevykazovaly zadny pik v oblasti kolem teploty tani
hliniku (660 °C). To mlze byt zplsobeno tim, Ze se ve vzorcich jiz nevyskytuje
zadny volny hlinik aje tim tedy mj. potvrzena spravnost volby parametrii mleti
ivlastniho slinovani procesem SPS. Na stranu druhou byla zjisténa
existence vyraznych piemén probihajicich okolo teplot 240 °C a 300 °C (obr. 4.1).
Tyto teploty byly tedy déle pouzity pro zihani vzork, jak bylo poznamenano v sekci
3.2.

Pro méteni metodou RUS byly vybrany 3 reprezentativni vzorky A s riznymi
tepelnymi historiemi (A, A-240, A-300). Kazdym méfenim byly vykresleny
zavislosti jedné nebo dvou dominantnich rezonan¢nich frekvenci vzorku na teplote
(obr. 4.4-4.6). Tteti frekvence se vétSinou ztracela v Sumu. Jsou to rezonan¢ni médy
z pocatku spektra a s vysokymi amplitudami, tudiz se jednd o pfevazné¢ smykové
mody, jejichz frekvence jsou umérné odmocniné ze smykového modulu G. Pokud
tedy frekvence klesa nebo stoupa, znamena to, Ze stejné (pfesnéji feCeno umeérné
kvadratu frekvence) klesa nebo stoupd modul G.

Pro SMA je typické, ze se vyskytuji ve dvou fazich, vysokoteplotnim austenitu
a nizkoteplotnim martenzitu. Nizkoteplotni martenzit je entropicky stabilni faze, coz
znamend, 7e s rostouci teplotou jeho elastické moduly klesaji. Austenit je naopak
entropicky nestabilni, ¢ili s rostouci teplotou moduly rostou. U polykrystali je tedy
mozné dobie urcit teplotu fazové transformace ze zmény smérnice dG/dT.
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Zména smeérnice vSak muze byt také nasledkem jinych procest, napiiklad
rekrystalizace, ristu novych fazi, precipitace, apod. Ty jsou ale nevratné, ¢ili pfi
ochlazovani uz pak modul dale stoupa a neza¢ne nikdy klesat. Jinymi slovy pokud
pti ochlazovani elasticita klesa, je to znamka entropické nestability.

Na métenych vzorcich je piedevSsim vyznamnd zména smérnice u 300-400 °C.
U nezihaného vzorku pak dochazi k dalsi zméné pii 500 °C (obr. 4.3). Tato druha
zména je nepochybné spojena s nevratnym strukturnim procesem, tedy ziejme
s difuznim rdstem néjaké nové faze nebo rekrystalizaci. I pfi ochlazovani je vidét
prudky narist az do 500 °C, potom se nartist vyrazn¢ zpomali. Protoze se pii dalsSim
chlazeni smérnice sta¢i do opaéného znaménka, lze usoudit, Ze v materialu je na
konci cyklu skute¢né jisty podil entropicky nestabilni faze, tedy austenitu.

450000

'y

Teplota [*C]

—@— Frequency [Hz] f2

Obr. 4.3: Detailni znazornéni rezonanéni frekvence vzorku A

Jednim z moznych davodu, pro¢ toto zalomeni vykazuje pouze vzorek A, mize byt
dlouhy proces zihani zbylych dvou vzorkd. Je mozné, Ze kratké zahtati na 500 °C pii
méfeni RUS pokryva stejné pochody jako delsi zihani v peci pii 240 °C a 300 °C.
Pozorovana nevratna preména tedy ziejmé probéhne jiz pifi vlastnim zihani a neni
tedy dale pozorovana pfi vlastni metodé RUS.

Na zékladé toho lze usoudit, Ze prvni zména smérnice pti ohfevu (300-400 °C) by
mohla byt zplisobena martenzitickou transformaci. Odpovida tomu i tvar minima,
kde se z obou stran nejprve pokles zrychluje (konkavni useky spojené uprostied
jednim konvexnim). V monokrystalu méknuti z obou stran zrychluje, pak nastane
skok, v polykrystalu (protoze zrna jsou v ruznych napétovych stavech) je
transformace presné takto rozmazana.
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Na obr. 4.7 jsou graficky ilustrovany hodnoty prvnich tfi dominantnich frekvenci pfi
pokojové teploté. Lze vidét, ze zihanim materidlu (vzorky A-240, A-300) doslo ke
zméné u frekvenci vysSich tadd, kdezto prvni majoritni frekvence se témér
nezménila
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Obr. 4.4: Rezonan¢ni frekvence vzorku A
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Obr. 4.5: Rezonan¢ni frekvence vzorku A-240
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Obr. 4.6: Rezonan¢ni frekvence vzorku A-300

Meéifeni metodou RUS tedy nevylucuji pifitomnost martenzitické transformace,
naopak ji do jisté miry i naznacuji. Pokud to je takova transformace, ma ale hodné
vyraznou hysterezi, protoze chlazenim zpét k pokojové teplot¢ se nedosahlo
ptechodu zpét do martenzitu. Zména smérnice ale naznacuje jeji jisté priblizeni.
Velka hystereze v polykrystalu kompozitu neni prekvapiva.
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Obr. 4.7: Zavislost rezonan¢nich frekvenci vzorkd pfi teploté 20 °C




5 Zavéry

V této praci byly zkoumdny kompakty Cu-Al-Ni ptipravené metodami praskoveé
metalurgie, slinovanim technologii SPS a tepelnym zpracovanim v redukéni
atmosfére. Nasledna charakterizace probéhla pomoci metod DTA a RUS. Bylo
zjistovano, zdali kompakty vyrobené metodami praskové metalurgie vykazuji
vlastnosti SMA. Na zaklad¢ ziskanych vysledkll a pozorovani byly ustanoveny tyto
zavery:

e Vzhledem k absenci pikt pfi analyzach DTA kolem teploty 660 °C lze
usuzovat, ze hlinik vyskytujici se v kompaktech je vazan ve formé tuhych
roztoku ¢i intermetalik. Tim je mj. potvrzena spravnost volby parametrii mleti
i vlastniho slinovani procesem SPS.

e V materialu dochéazi k vyraznym zménam pfi teplotach 240 °C a 300 °C. Tyto
zmény mohou byt charakteru fazové pfemény a dalsi vzorky byly proto na
téchto teplotach zihany.

e Analyza RUS potvrdila u nezihaného vzorku pfitomnost zmén pii teploté
500 °C. Vzhledem k jejich charakteru se nejedna o vratné zmény souvisejici
s efektem SME, ale o jednocestnou transformaci (vzhledem k teploté nejspise
rekrystalizaci). U zihanych vzorki jiz tato zména nebyla pozorovana.

e M¢éfeni metodou RUS naznacuji pritomnost martenzitické transformace
s vyraznou hysterezi v rozmezi teplot 300-400 °C. Tato transformace nejspise
odpovida zadanému jevu SME.
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6 Dalsi vyzkum

Dilezitou soucasti analyzy zkoumanych kompakt budou i metalografické analyzy a
analyzy metodou XRD. S jejich vyuzitim bude mozné plné charakterizovat zmény v
materidlu a doplnit tak informace ziskané metodami DTA a RUS. Obé¢ tyto analyzy
tedy budou dal§im experimentalnim krokem této série studii.
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8 Prilohy

Ptiloha 1: Vysledky méreni DTA

Vzorek A, rychlost ohfevu 10 °C/min

DTA/E [W{E]

10

-1

-20

-30

-40

-50

-60

-70

-80

—\fzorek A

Teplota [°C]

1000

Vzorek B, rychlost ohfevu 10 °C/min

DTA /g [ /g

10

-10 4

-20 A

-60

-70 4

-80

m—\izorek B

Teplota [°C]

1
1000

41



Vzorek C, rychlost ohievu 5 °C/min
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