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Sl A

jsou struéné prezentovany nize. Pro kazdy tematicky okruh jsou vedle stru¢ného
popisu uvedeny zdkladni vystupy z feSeni projektu, pracovnici, kteti se na nich
podileli, a vysledky jsou reprezentovany nckolika vybranymi publikacemi v kvalitnich
mezinarodnich casopisech. Celkem bylo v letech 2006-10 publikovano 79 praci
v mezinarodnich ¢asopisech, knihéch a konferen¢nich sbornicich a podany 2 nérodni a
2 mezinarodni PCT patentové prihlasky. Prace byla soubézné podporovana

vyzkumnymi projekty 6RPEU, ESF a vyzkumnym zaméry FZU a UT AVCR.

1. Martenzitické transformace v CuAlNi [Novdk, Seiner, Zarubova, Molnar, Ignacova,

Glatz, Si ttner]

e Byla vyvinuta zcela nova origindlni metodika studia orientacni zavislosti
deformacnich procesti v martenzitickych materidlech [1,2]. Metodika je zalozena na
moznosti pusobit pii nizké teplote¢ tlakem na tfi rGzné stény martenzitického
rovnobéznosténu vzniklého po ztlaceni monokrystalu austenitu ve tvaru piesné
krychle ktery je stabilni za vysoké teploty. Metodika umoziiuje zméfit orientacni

zavislost deformacnich mechanismii v martenzitu na jediném vzorku.

e P. Molnér v ramci své dizertacni prace vyvinul metodu studia deformacnich procesii
v martenzitickych monokrystalech pomoci in-situ neutronové¢ difrakce [3-4]. Do roku
2008 provedl sérii experimentd jak na neutronovém difraktometru v UJF v ReZi ktery
sdm v letech 2005-6 vyvinul, tak na svétovych neutronovych pracovistich HMI

v Berlin€, ILL v Grenoblu a ISIS v Anglii.

e Na zéklad¢ systematickych in-situ pozorovani v TEM [5] bylo poprvé v literature
analyzovano facetové rozhrani mezi austenitem a 2H ortorhombickym martenzitem

vzniklym pod napétim v modelové slitiné CuAINi [6].

e Byla vypracovdna teorie rozhraiiovych mikrostruktur popisujici mechanismus

kooperativniho $ifeni fAzovych rozhrani v SMA [7,8,].



Vystupy
o Metodika pfedstavend v praci [1] byla pfevzata hned nckolika tymy ve svété a ma

zasadni vyznam pro studium napéti dvojcatni v ferromagnetickych slitinach s tvarovou
paméti. Podobné metoda in-situ neutronové je dnes pouzivana ke studiu monokrystali
NiMnGea.

o Teorie pohyblivych rozhratiovych mikrostruktur v SMA [7,8] vypracovana H.
Seinerem ve spolupraci se skupinou J. Balla z Oxfordu ziskala Siroky ohlas
v komunité zabyvajicim matematickym modelovanim mikrostruktur v materialech.
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2. Priprava monokrystali [Kopecek, Novdk]

Byla vypracovana technologie pfipravy monokrystalii slitin SMA na bazi médi
(CuAlINi, CuAlMn) Bridgmanovou metodou. Byly vyrobeny vysoce kvalitni velké
monokrystaly umoziujici pfipravu definovanych vzorkti ve tvaru orientovanych
krychli o hran€ 3-6 mm a nésledné studium deformacnich procest [1].

Byla rozpracovana technologie pfipravy krystali feromagnetické slitiny s tvarovou
paméti CoNiAl. Pfipravené, smérové utuhlé vzorky maji monokrystalickou matrici a
homogenni distribuci ¢astic druhé martenziticky netransformujici gamma faze [2-4].
Nicméné tyto krystaly jsou plnohodnotnym ekvivalentem monokrystalickych vzorki
slitin CuAINi. Ptiprava takovychto dvoufazovych vzorki je z metalurgického hlediska
velmi naro¢né a zvlada ji pouze nékolik svétovych laboratofi. Vzorky jsou vyuzitelné
ke studiu fyzikdlnich vlastnosti a transformacnich procesti ve slitin¢ CoNiAl.

Vystupy

Zvladnuti technologie ptipravy monokrystali CuAINi, CuAIMn a ¢astecné CoNiAl
umoznilo feSeni projektu. Vzorky byly v ramci spolupraci v soubéznych projektech
FP6 Multimat a S3T EUROCORES MAFESMA poskytnuty pracovistim na univerzité
v Antwerpach a Glasgow ke studiu mikrostruktury precipitatl a magnetickych
vlastnosti. Nepodafilo se pripravit vyhovujici monokrystaly NiTi, proto jsme je v roce
2009 zakoupili z laboratote prof. Chumlyakova v Omsku a v sou€asnosti se na nich
snazime m¢ftit elastické konstanty. Kvalita vSak také neni zcela vyhovujici.
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3. Ultrazvukové metody pro vySetfovani elastickych vlastnosti [Landa, Sedldk, Seiner,
Bodndrova)

Vystupy

V ramci projektu byla vyvinuta unikdtni metoda pro méfeni elastickych vlastnosti
materiali tzv. modalni rezonancni ultrazvukova spektroskopie (MRUS). Metoda
MRUS je zalozena na urCovani elastickych konstant zrezonancnich vlastnosti
homogenniho, jednoduse tvarovaného vzorku. Na rozdil od klasické ultrazvukové
spektroskopie vstupuje do vypoctu elastickych konstant i informace o tvaru vlastnich
modi méfeného vzorku, coz umoziiuje zahrnout do vypoctu podstatné Sir$i ¢ast
mefeného spektra.

Metoda MRUS byla modifikovana do pln¢ bezkontaktni podoby — Sirokospektralni
excitace vzorku pomoci kratkého vykonného laserového pulsu a detekce vibraci
pomoci skenovaciho laserového vibrometru [1]. Modifikace vyieSila problémy s
mechanickym kontaktem mezi vzorkem a snimacem a navic, bylo mozné vzorek
umistit do teplotni komory a realizovat méfeni v Sirokém rozsahu teplot.

U siln¢ elasticky anizotropnich monokrystali SMA pfineslo méfeni pomoci MRUS
nové informace o teplotnim vyvoji nizkych smykovych elastickych konstant [2], jez
do té¢ doby nebylo mozné urcit jinou experimentalni metodou.

V kombinaci s klasickou ultrazvukovou metodou pulse-echo bylo mozné pomoci
MRUS urcit elastické konstanty nizkosymetrickych materiali a to az materiali
s nejnizsi, triklinickou symetrii. To umoznilo jak méfeni elastickych konstant
nizkosymetrickych monokrystali martenzith SMA, tak téz vyvinout metodiku pro
uréovani neznamé tiidy symetrie elastickych vlastnosti. Tato metodika byla ovéfena
na vySetiovani elastické anizotropie siln¢ plastizovanych polykrystald médi
ptipravovanych metodou ECAP [3].

byla vyvinuta unikitni metoda MRUS (experimentalni aparatura, software) pro
experimentalni urcovani elastickych vlastnosti materiald. Metoda je pouzitelnd pro
siln¢ 1 slabé¢ elasticky anizotropni materialy s libovolnou symetrii.

byla vyvinuta bezkontaktni aparatura MRUS pro bezkontaktni ultrazvukové méfeni
elastickych konstant v §irokém rozsahu teplot.
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4. Elastické vlastnosti SMA [Landa, Sedlik, Seiner, Bodndrovd, Novdk, Sittner, Heller)

e Pomoci modalni rezonanéni ultrazvukové spektroskopie byly vySetfovany teplotni
zavislosti elastickych vlastnosti monokrystalii slitin s tvarovou paméti. Jednalo se
smykové meknuti austenitické a 2H-martenzitické faze Cu-Al-Ni v blizkosti teploty
martenzitického ptrechodu [1-2] a o magnetoelastické meknuti slitiny Ni-Mn-Ga v
teplotnim intervalu mezi teplotou magnetického pfechodu a teplotou premartenzitické
transformace [3-4].

e Namciené elastické konstanty byly vyuZzity pro vypocty homogenizované elasticity
jemnych pravidelnych mokrostruktur martenzitickych fazi (tzv. laminatt) [5].

e Homogenizované elastické vlastnosti téchto laminati pak byly vyuzity pro vypocty
elastickych ~ napjatosti v experimentdlné  pozorovanych  rozhrafovych
mikrostrukturdch. Tyto mikrostruktury byly pozorovany pomoci optické mikroskopie
v monokrystalech slitiny Cu-Al-Ni  [6-9]. Na zikladé¢ téchto pozorovani byly
vytvofeny konecnéprvkové modely pro vypocty poli vnitinich elastickych napjatosti
[10-12].

Vystupy
o byly naméfeny a teoreticky interpretovany teplotni zavislosti elastickych koeficient
monokrystali slitin CuAINi a NiMnGa, které jsou dulezité pro vSechny druhy
matematického modelovani konstitutivniho chovani téchto slitin
o byly implementovany numerické procedury pro homogenizaci elastickych vlastnosti
jemnych martenzitickych mikrostruktur. Vystupy téchto procedur byly dale pouzity v
kone¢né-prvkovych modelech.
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5. Transformaé¢ni a deformacni procesy v SMA [S’ittner, Zarubova, Novak, Pilch, Heller)

e Vpraci [1] byly poprvé pozorovany a analyzovany disloka¢ni poruchy v nanozrnné
mikrostruktufe superelasticky cyklovanych tenkych vlaken NiTi. Bylo zjiSténo, ze
dislokace jsou generovany pohybujicimi se fazovymi rozhranimi nikoliv b&Znym
dislokacnim skluzem. Navic bylo zjisténo, ze vlakna s velikosti zrma <100 nm
nevykazovala ani tyto dislokacni poruchy. Bylo popsano jak tento deformacni
mechanizmus koordinované transformace generujici skluzové dislokace zavisi na
teploté a velikosti zrna nad 200nm.

e Bchem feseni projektu byly systematicky vyvijeny a pouzivany doplikové metody in-
situ studia deformacnich a transformacnich procesti ve slitinicch SMA béhem
termomechanickych zkousek. Jedna se o metody 1) in-situ transmisni elektronové
mikroskopie [2-3], ii) méfeni elektrického odporu, méfeni teploty IR kamerou a
méteni elastickych vlastnosti ultrazvukovou metodou pulz-echo [4-6] a metody in-situ
neutronové a synchrotronové difrakce [7-9]. Tyto metody piinasi velmi dilezité
informace o aktivit¢ deformacnich a transformac¢nich procesti v termomechanicky
zatézovanych prvkach slitiny SMA a TRIP ocelich, které jsou zodpovédné za jejich
jedine¢né termomechanické vlastnosti.

Vystupy

o Vysledky préace [1] maji zdsadni vyznam pro vysokoteplotni slitiny s tvarovou paméti
stojici v soucasnosti v centru pozornosti oboru jako potencidlni aktuatory pro
vysokoteplotni aplikace v letectvi.

o Vysledky dosazené pomoci in-situ metod studia deformacnich a transformacnich
procest ve slitinach SMA zasadni vyznam pro vyvoj mikromechanickych modeld
SMA, prace jsou hodné citovany a prezentovany formou zvanych piednasek na
konferencich o smart materidlech a strukturach sprvky SMA (viz zpravy feSeni
projektu).
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6. Ferromagnetické slitiny NiMnGa a CoNiAl [Heczko, Kopecek, Molnar, Zarubova
Novak, Vokoun]

Vrameci projektu  byly studovany deformaéni procesy v monokrystalech
ferromagnetické slitiny s tvarovou paméti NiMnGa pomoci neutronové difrakce [1-3]
a transmisni elektronové mikroskopie [4]. Hlavnim vysledkem neutronovych
experimentll bylo zjisténi Ze martenziticky monokrystal NiMnGa zatizeny at
mechanicky nebo magneticky neni zcela dokonaly monokrystal a ze toto tzce souvisi
s napétim pro dvojcaténi a nepiimo magnetickou aktuaci. V letech 2009-10 byly proto
tyto krystaly studovany metodou pozorovani pohybu dvojcat vin-situ TEM a
HRTEM [4] ve spolupraci s Y. Ge ze spolupracujicitho pracovisté v Helsinkéach.
Poprvé bylo pfimo pozorovéano, ze pohyb dvojcat se déje pomoci koordinovaného
pohybu dvojcatovych dislokaci v rozhranich. Vysledky vzbudili velkou pozornost a
zajem teoretikli z oboru MSM a dnes stoji v centru pozornosti, protoze pohyblivost
dvoj€at v NiMnGa je kli¢em k aplikacim te€chto multiferroickych materiala.

V roce 2010 ptevzal vedeni této ¢asti projektu O. Heczko, ktery se ptipojil k tymu po
navratu z desetiletého pobytu v zahraniéi s reputaci experta na MSM materialy. Prvni
spole¢né méfeni s pracovniky UT metodou RUS na vzorkiach NiMnGa v austenitické
fazi ukézala, ze vyrazné zmény elastickych vlastnosti s teplotou pfi chlazeni v oblasti
mezi Curie teplotou ferromagnetického pfechodu a Ms teplotou fazového jsou
disledkem velmi silné magnetoelastické vazby a nikoliv vlastni stability krystalické
miizky [5,6]. Pfi aplikaci magnetického pole béhem méfeni elastickych konstant
metodou RUS tato zavislost v podstaté mizi.

Magneticka anizotropie je zdakladni charakteristikou ferromagnetickych MSM
materidld. V literatute byly publikovany rizné vysledky a na zékladé naSich
neutronovych méfeni na martenzitickych monokrystalech NiMnGa orientovanych
tlakovym napétim (nepodaii se pfipravit dokonaly monokrystal) existovalo divodné
podezieni, ze pficinou je pravé kvalita vzorku. Proto jsme se pokusili pfipravit
monokrystal nemodulovaného martenzitu pod tahovym napétim s velmi dobrym
vysledkem. Bylo zjisténo, Ze absolutni hodnota magnetické anizotropie vzrista z
2.6 10°J/m3 pi 300 K do 5 10°J /m3 pti 10 K[7].

Vystupy

Vyzkum magneticky aktuovatelnych ferromagnetickych slitin s tvarovou paméti je
v soucasnosti prudce se rozvijejici obor. Nase vysledky vzbudily z4jem jak védecké
vetejnosti (zejména ¢lanky O. Heczka maji vysokou citovanost), tak zijem Finské
firmy ADAPTAMAT, kterd je jedinym svétovym vyrobcem, ktery komeréné nabizi
monokrystaly NiMnGa pro aktudtory. S firmou byly uzavieny béhem roku 2010
drobné kontrakty na cileny vyzkum pohyblivosti dvojcatovych rozhrani ve sliting
NiMnGa.
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7. Modelovani termomechanickych vlastnosti SMA [Novak, Sedlék, Sittner, Heller,
Pisca]

Mikromechanicky model polykrystalickych slitin s tvarovou paméti vyvinuty v FZU
byl v ramci feSeni projektu déle rozsifen ve tfech zékladnich smérech: i) jako jediny
model dosud znadmy v literatuie popisuje stress-strain temperature chovani drati NiTi
v nichz dochazi k sekvencni transformaci tii fazi B2-R-B19°[1], ii) jako jediny model
dosud znamy v literatufe simuluje zmény elektrického odporu méfené
v termomechanickych zkouSkach dratd NiTi, vnichz dochazi k sekvencéni
transformaci tfi fazi B2-R-B19° [2] a iii) simuluje chovani dratu NiTi zatéZovaném
vtahu a tlaku, vnémz vedle martenzitickych transformaci dochézi soucasné
k plastické deformaci skluzem dislokaci [3].

Experimenty na monokrystalech CuAINi provedené v FZU byly simulovany pomoci
metody kone¢nych prvki ve spolupréci s zahrani¢nimi partnery z Bonn University[5].
a UC Berkeley [4].

Novy phenomenologicky model i-Rloop termomechanického chovani slitin s tvarovou
paméti byl vyvinut v navaznosti na feSeni projektu ve spolupraci obou partneri
projektu [6].

Mezinarodni benchmark modeltt SMA byl vyhodnocen a vysledky byly publikovany
na www strance http://department.fzu.cz/ofm/roundrobin a v praci [7].

Vystupy

Skupina slozend z pracovnikii obou spolupracujicich pracovist (Sedlak, Novak,
Sittner, Frost, Seiner, Glatz, Pisca) se bc¢hem feSeni projektu stala jednim z
vyznamnych center vyvijejicich termomechanické modely SMA. Vyzkum v oboru
modelovani paraleln¢ podporovaly v letech 2005-8 dalsi projekty FP6 MULTIMAT,
S3T EUROCORES MAFESMA.
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8. Charakterizace a iiprava vlastnosti tenkych vlaken NiTi [Sittner, Pilch, Heller]

e Byla vyvinuta novd metoda upravy a/nebo kontroly funkénich mechanickych
vlastnosti zejména transformacni deformace a/nebo pevnosti kovovych vlaken z
materiali s tvarovou paméti a zatizeni k provadéni tohoto zpiisobu [ 1-4].

e Pomoci metod transmisni elektronové mikroskopie s vysokym rozliSenim, in-situ
difrakce synchrotronového zafeni, in-situ meéfeni elektrického odporu, sily a
prodlouZeni se podafilo analyzovat procesii zotaveni v tenkych za studena tvafenych
vlaknech slitiny s tvarovou paméti NiTi vystavenych pasobeni velmi kratkych pulzii
elektrického proudu [5-7]. Bylo zjisténo, ze v ptikrém rozporu se soucasnym stavem
znalosti procesii zotaveni v kovech, tyto mikrostrukturni zmény v Zzihaném NiTi
vlaknu a s nimi spojené nastaveni tvaru a funkénich superelastickych vlastnosti vlaken
probéhnou za doby mensi nez 1 milisekunda. Podstatné je, ze jejich prubch lze
relativné presné fidit elektrickym vykonem dodédvanym vlaknu.

e Pomoci metody transmisni elektronova mikroskopie s vysokym rozliSenim bylo
zjisténo, ze mikrostruktury v tenkych vldknech NiTi vykazujicich optimalni
superelastické vlastnosti maji velikost zrn 20-50 nm [8]. Tyto nanozrnné
mikrostruktury vznikly velmi rychlou fizenou dynamickou rekrystalizaci pivodni
mikrostruktury tvafeného vldkna. PfestoZze tato vldkna jsou vysoce odolné proti
deformaci dislokaénim skluzem (pevnost 1,8 GPa), umozni pribéh napétove
indukované martenzitické transformace ve vldknu (transformacni deformace ~5%)
nikoliv v8ak plastické deformace.

Vystupy

o Metody zihéni tenkych vldken SMA elektrickym proudem a pii nizké teploté pod
300C (mezinarodni patentové ptihlasky [3,4]) jsou v soucasnosti vyuzivany pro
tepelnou upravu kovovych vldken SMA pro textilni aplikace ve spolupraci
s praimyslovymi partnery z Italie, USA a Némecka v navazujicich projektech GACR
NiTiTEX a FP7 SMARTNET.

o Ultra rychlé fizena rekrystalizace pti ohfevu kovového vldkna pulznim elektrickym
proudem pod mechanickym napétim [5-8]) je velice zajimava z hlediska zdkladniho
poznani v oboru nekonvencni metalurgie, protoze vede ke vzniku nanostruktur
v kovech, které pak maji zcela nové vlastnosti a oteviraji se tim nové moznosti
nekonvenéniho a efektivniho termomechanického zpracovani tenkych kovovych
vlaken.
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DalSi vyznamné vysledky a vystupy projektu

Ve FZU AVCR vzniklo v roce 2009 v souvislosti s feSenim projektu nové Oddéleni
funkénich materiald  http://fzu.cz/oddeleni/18, kde vyzkum martenzitickych
transformaci tvofi podstatnou cast feSené¢ problematiky. Do roku 2010 se v tomto
oddéleni podafilo vybudovat 3 nové laboratofe zaméfené na vyvoj a aplikace
funk¢nich technickych materialii a martenzitickych transformaci.

Podobné v UT AVCR doslo b&hem let 2006-10 k reorganizaci v souvislosti s rychlym
rozvojem skupiny ultrazvukovych metod. Skupina vytvofila Laboratot ultrazvukovych
metod http://www.it.cas.cz/cs/d4/lum vramci oddéleni Raz a vln v télesech.
V laboratofi se podafilo vyvinout svétové unikétni zafizeni a metody pro méfeni
elastickych konstant metodou MRUS.

V letech 2006-10 fesitelé projektu navazali nové aktivni spoluprice s nasledujicimi
centry vyzkumu martenziticky transformujicich slitin SMA — Oxford University,
LEMTA, Nancy University, ENSAM, Metz University, VIT Helsinki, [FW Dresden,
Helsinky university, Texas AM a UC Berkeley v USA, EMAT Antwerps university,
Bonn University, MTM Department KU Leuven. Dale se rozviji spoluprace v oboru
difrakénich méfeni na zdrojich neutronového a rtg. zareni s pracovniky v ESRF (C.
Curfs) a ILL v Grenoblu (B. Mallard), ANSTO v Sydney (O. Muransky) ISIS v UK
(E. Oliver) a spolupréace s primyslovymi podniky (Ella-cz, TEXINOV z Francie, GZE
Espace a SEAS Getters v Italii, Fort Wayne Metals v USA ¢i s centry aplika¢niho
vyzkumu jako napt. DITF-ITV  Denkendorf v Némecku. Aktivni spoluprace je
dolozena spolecnymi publikacemi a patentovymi ptfihlaSkami.

V ramci feSeni projektu probihalo 7 PhD programi. 4 PhD dizertacni prace (Molnér,
Pilch, Seiner, Sedlak) byly ukonceny, 2 budou ukonceny vroce 2011 (Frost,
Bodnarova) a 1 prace byla prerusena v disledku matetské dovolené (Ignacova). 2
diplomové prace byly obhdjeny v roce 2010 (Glatz, Kandra). 5 zahrani¢nich studentti




z prednich francouzskych univerzit (M. Pierre-Jean, M.Anstett, V. Marguin, R. Loic,
M. Nordey, K. Vincent) spolupracovalo na feSeni projektu vrdmci 6 mésicnich
postgradualnich praktickych stazi po absolvovani studia.

Resitelé projektu zorganizovali prestizni mezinarodni konferenci v oboru
martenzitickych transformaci - The 8th European Symposium on Martensitic
Transformations Esomat 2009 7-11.9.2009 v Praze http://esomat.fzu.cz/esomat2009/
Regitelé projektu zorganizovali védeckd sympozia o slitindch s tvarovou paméti
funkénich materidlech a strukturdch na prestiznich mezinarodnich kongresech
Euromat2007 v Norimbergu, Thermec2009 v Berling, Thermec2011 ve Vancouveru
Resitelé projektu zorganizovali mezinarodni konferenci SMA modelling workshop
v Praze http://department.fzu.cz/ofm/sma/workshop/

Resitelé projektu zorganizovali mezinarodni benchmark termomechanickych modeli
slitin - SMA  Roundrobin SMA  modelling S3T ESF EUROCORES
http://department.fzu.cz/ofm/roundrobin

Prace na feSeni Casti projektu zaméfené na Upravu, charakterizaci a modelovani
vlastnosti tenkych vlaken NiTi vedla k navrhu a realizaci nového projektu GACR
NiTiTEX (2010-13, http://department.fzu.cz/ofm/nititex/) orientovaného na vyvoj
funkénich textilnich materidlt s vldkny NiTi.

Metody upravy vlastnosti vlaken NiTi a nizkoteplotni Gpravy NiTi budou vyuzivany
ve spolupraci s ¢eskymi i zahranicnimi prumyslovymi partnery v ramci zacinajiciho
aplika¢né orientovaného projektu FP7 SMARTNET 2011-13.

Vyzkumny program projektu zaméfeny na ferromagnetické krystaly vedl k navrhu a
realizaci nového pétiletého projektu zakladniho vyzkumu GACR Heuslerovy slitiny
vykazujici jev magnetické tvarové paméti a pribuzné jevy (O. Heczko, 2011-15), ve
kterém budou vyuzivany technologické postupy a poznatky ziskané béhem feSeni
projektu.

P. Sittner spoluorganizuje prestizni mezinarodni konferenci SMST 2011 v Hong
Kongu http://www.asminternational.org/content/Events/smst/committee.jsp a skupina
soutézi o potradani dalsi konference této série v roce 2013 v Praze.




