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Konferenéni abstrakt:
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Uvod

Feromagnetické a ferimagnetické sleminy vykazujici jev magnetické tvarove
pantti se v poslednich letech staly objektemideckého zajmu zidodu jejich
potencialnich aplikaci na poli futikich materidl. Ackoliv ziejmé negastji dnes
studovanou latkou tohoto typu je JNinGa, patici mezi tzv. Heuslerovy slitiny,
existuje mnoho dalSich podobnych slenin, jako nafiklad NibMnAl, Co-Ni-Ga,
Co—-Ni—-Al a Fe-Pd.

Zminény jev magnetické tvarové painvznika v disledku magnetickych vlastnosti
danych latek a specifické fazové martensitické diemace — termoelastického
prechodu mezi martensitickou a austenitickou faxkiylat

Cilem této prace je teoretické nastih charakteru martensitické transformace a
moznosti jejiho zkoumani pomoci éreni stidavé magnetické susceptibility,
rezistivity a dilatace. Prace popisuje vyvoj expemtalnich metod Kk éteni
zmirénych veltin, problematiku jednotlivych aparatur, uvadi r#emé
charakteristiky a vysitluje jevy pozorované ve zkoumanych vzorcich Heasigch
slitin.



1 Jev magnetické tvarové pawiti a martensiticka
transformace

Jevem magnetické tvarové p&énrozumime tzvolri magneticky indukované néip
pozorované v Heuslerovych slitinach, zejména v Ni-H@a. Tento jev v sa@b
zahrnuje dvatizné zaklady: magneticky indukovanou strukturni f@motransformaci
(obvykle tzv. martensitickou transformaci) a maggmem zj@isobenou strukturni
reorientaci v nizkoteplotni fazi latkja]

Heuslerovymi slitinami nazyvame ternarni latky sloX,YZ charakterizovanétyimi

do sebe vloZzenymi fcc i#tkkami. Z hlediska magnetického chovani obsahuji
Heuslerovy slitiny dé¢ magnetické podiive zobrazené na obr. 1, z nichZ jedna je
tvofena atomy prvkw tvoricimi oktaedr, zatimco druhd je tema atomy prvkX na
tetraedralnich pozicich. Na zakéadnterakce obou podtizi bylo pozorovano
ferromagnetické a ferrimagnetické chovawito latek[2]
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Obr. 1: D¥ magnetické podiize Heuslerovych slitife]

Vlastnosti monokrystalickych vzoiikHeuslerovych slitin vykazujicich jev magnetické
tvarové paniti silné zaviseji na jejich slozeni, struk®&y chybach krystalové iizky a
historii vzorki — zejména podminkackHem jejich gipravy. Toto nize byt nagiklad
demonstrovano #itenim stidavé magnetické susceptibility vzérkMin-Ni-Ga o
raizném stechiometrickém slozeni. Na obrazku 2 jscazaména neieni ze studie
zavislosti charakteru magnetického chovani vioMdn,s.NisoxGas pro mizné
hodnotyx. [3]

Martensitickou fazovou transformaci nazyvame bemiif strukturni fazovou
transformaci projevujici se homogenni deformaci stadpvé niizky. Tuto
transformaci lze vyvolat teplotni Zmou ¢i zménou tlaku, podobh jako u tzv.
material s tvarovou pawti, navic vSak také magnetickym polem. To jé&sqgbeno
rozdilem magnetizaci viznych fazich latky.



Vysokoteplotni fazi, obvykle svySSi symetrii, neasne fazi austenitickou,
nizkoteplotni pak fazi martensitickou. O transfocnmaluvime jako o termoelasticke,
jedna-li se o transformaci vratnou.

Ac susceptibility (x) (a.u)
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Obr. 2: Rizny charakter magnetického chovani viokkn—-Ni—-Ga s liSicich se stechiometrii
na zaklad meéieni stidavé magnetické susceptibiliij

Z hlediska Landauovy teorie fazovyclhtephodi se jedna o transformaci prvniho
druhu — obs faze dané latky spolu tedy mohou navzajem koexastoa uéitém oboru
teplot z divodu elastickych napi doprovazejicich nukleaci aigt martensitick&i
austenitické faze. Ve snaze kompenzovat Znémati v martensitické fazi vznikaji
rizné typy krystalografickych domén (variant diad). Dvogatnim rozumime
vytvoreni krystalové izky, kterd je zrcadlovym obrazemiittky pavodni, za tzv.
hranici dvofatni (rovinou oddlujici obe dvojcata). Dale mze dochazet k postupné
zmeéné struktury pohybem hranice mezi austenitickou atemaitickou fazi latky. Tim
dochéazi k malym polohovym zZmam atoni a zn&€n¢ symetrie, atomoveé uspadani
vSak Zistdva shodné s austenitickou f4zj.

~ v s

NejjednodussSim typem martensitické transformace tjensformace z kubické
austenitické faze do tetragonalniho martensituo Vade ke vznikuit typa dvojcat

S riznou orientaci osyc. Zdivodu velmi si blizkych riZzkovych parametr
austenitické i martensitické fazéstava objem Bravaisovy bky piiblizné zachovan.
Distorze krystalové tiivky béhem transformace vede ke zrriému efektu oiho
napti v latce. Jednoducha martensiticka transforma&céwou dimensich je zobrazena
na obr. 3. V praxi séastji setkAvame se sloZjsi monoklinickou formou martensitu
umoziujici vznik wWtSimu mnoZstvi variant dw@eni.

Martensitickou transformaci je moZno detekovat poimmnoha experimentalnich
metod. Obvykle uzivanou metodou je difeneinskenovaci kalorimetrie (DSC)imiz
muzeme pozorovat pik indikujici fazovou transformiadili vyvinuti latentniho tepla.

B&Znou metodou pro detekci a charakterizaci martieksifazoveé transformace je téz
meteni rezistivity vzork. V nangiené zavislosti @&ekavame zrimu v disledku zrény
ze zdvogatilé martensitické strukury do jednoduché kubickés{enit) — pitomnost
hranic dvofatni zvySuje elektrickou rezistivitu. Z¥na struktury tedy vede ke
zménam Vv transportnim chovani ndési naboje. [4] Ocekavany skok v hodnét
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rezistivity byva roviz ¢asto pipisovan zndn¢ hustoty stalr na Fermiho hladih(tzv.
Fermi surface nesting[5]

JelikoZz se v naSentipad jedna o latky feromagnetickéfipada tedy v tvahu i jiz
zmirgné zkoumani jejich magnetickych vlastnostivdm fazové transformace. Velmi
Ucelné je ndfit magnetickou susceptibilitu danych latek.éhBm transformace
otekdvame znatelny skok v jejich hodnotachisgienych z@nou magnetického
uspdadani latkygasto zfisobujiciho téz strukturni zmu.

(a) (b) (c)

Obr. 3: Schematické znazém jednoduché martensitické transformace
Z kubického austenitu do tetragonalni martensitféké. Véasti (a) pozorujeme
dw¢ razné tetragondlni varianty martensitu vzniklé dist@ustenitické zakladni
buiky. Ztéchto dvou variant naslednvznika spojenim podél hranice
dvojcateni zdvogatla struktura latky (b). Ve 3D se poté vzorek sklad&chto
dvou variant martensitu (c). [1]

Mimo to Ize danou metodou pozorovat i fazovou tfamsaci mezi feromagnetickym
a paramagnetickym stavem latky. V tomtbppcd se jedna o fazovou transformaci
druhého druhu. V naSentipact I1ze gredpokladat pozorovani tzv. Hopkinsonova piku
pied @ekavanym poklesem magnetické susceptibility na mybaramagnetické fazi
latky. Tento jev je mozné vysilit teplotni zavislosti konstanty magnetokrystaov
anizotropie, ktera neni totoZzna se zavislosti miepme 1atky.

Z davodu zngny struktury Bhem martensitické transformace jeéeliné téz zkoumat
tuto metodami strukturni rentgenografi@ provadt teplotre ¢i na vrgjSim
magnetickém poli zavisla dilatai meteni.

Ve spolupraci s Fyzikalnim ustavem A¥R bylo pro naSe dely pristoupeno
k charakterizaci martensitické transformace prapomoci mdieni stidavé
susceptibility, rezistivity a dilatace vzdrkjak bude popsano déle.



2 Vzorky

M¢reni stidavé magnetické susceptibility, rezistivity a thlze byla provatha na
dvou monokrystalickych vzorcich Ni-Mn-Ga pochazejic ze spoluprace s Aalto
University v Helsinkach. Stechiometrické slozenbornk 331 bylo NgMngg Gap1 s
Slozeni vzorku 207 bylo blizké dMn,sGa, s 1-2% dopaci Zelezem. Vzorky byly
vyrobeny modifikovanou Bridgemanovou metodoufizmuty z ingotu rovno¥¥né

s rovinou (100) a byly opracovany mechanickyméei$h a elektroleghim.

Pro charakterizaci chovaniristavé magnetické susceptibility byl dale vybran ;ov
piipraveny polykrystalicky vzorek slitiny CoNi-Al:Tiv pormgru 1:1 vytvdeny
metodou SPS (plasmové spékéani) a slitiny Cu-Al-Ni.

Pro testovani a kalibracidreni rezistivity a dilatace byly uzity dva objemoxzorky
hliniku.

Rozmery vesSkerych vzonk uvaditabulka 1.

ozna&eni vzorku | a[mm] b [mm] ¢ [mm]

Ni—Mn—Ga 207 19,61 2,42 0,92
331 10,37 2,32 0,95

Co—Ni—AIL:Ti 1:1 150902 10,00 2,00 2,00
Cu-Al-Ni vz. 1 10,00 2,00 2,00

Al 1 20,00 2,00 1,50

2 10,00 2,00 1,50

Tab. 1: Rozréry a oznéeni jednotlivych mstenych vzork

Z divodu rozdilnych rozira vzorki nebylo moZzno provést vSechnatieni pro
veSkeré vzorky, nelfobylo (zejména vipact rezistivity) nardZzeno na limitace
zmirgné v kapitolach &novanych jednotlivym aparaturam.



3 Experimentalni usparadani

Cilem této kapitoly je podat ¢gt nami uzitych r&icich @istroja se shrnutim jejich
charakteristik stZejnich pro naSe ¢&keni. Dale pak kapitola popisuje jednotlivé
aparatury pro gieni nami zkoumanych veéln a problematiku aofevu za delem
meieni jejich teplotnich zavislosti.

3.1 Uzité ngfici pristroje
Stanford Research SR830 DSP Lock-In Amplifier

Zesilova typu lock-in je specialnim typem zesil@eaumoujicim rozlisit velmi
slaby signal se znamymtchem. Ristroj SR830 diky uZziti digitalniho zpracovani
signélu (DSP) pro demodulaci disponuje velkou dyickou rezervou >100 dB (nha
rozdil od BZnych lock-in zesilow& s analogovym demodulatorem, kde hodnota
¢ini max. 60 dB), umatujici detekovat stdavy signal o mnoh&ada slabsi, nez je
Uroveir Sumu. Ristroj disponuje velkou nastavitelnoutk&iu uzitého pasma (1 mHz
az 102,4 kHz) a vysokou teplotni stabilitou (5 pf@)/ Dovoluje sotasné
zobrazeni velikosti a faze deného signaluf6] Pristroj rovréz disponujectyimi
vstupy pro obecné uziti @&yii nastavitelné vystupy poskytujicimi rijpod -10,5
V do 10,5 V. To z #ho po propojeni s gitacem ¢ini mimo jiné vynikajici nastroj
profizeni dalSich fistroji a komunikaci s nimi.

Pico Precision PP102 Voltage-Controlled CurrentrSau

Jednd se o precizni napn ovladany zdroj proudu uZivanyi pnéfeni rezistivity.
Pristroj disponuje nastavenim reakce na ovladaciéthafy naSem fpact
piivedeném fistrojem SR830) v hodnotach 0,01 / 0,1 / 1 / 10 YhAMezi
samotnou ré&ici sondu a PP102 je vloZerepzesilova PP560 s nizkym Sumem.

Andeen-Hagerling AH 2550A Bridge

AH 2550A je ultra-pesny kapacitni ristek firmy Andeen-Hagerling, vyrajici
nejresrEjSi kapacitni mistky na seété. Na zaklad patentovanych digitalnich
obvodi umoziuje metfeni s rozliSenim 0,8 aF bez nutnasstych kalibraci a za
vysoké teplotni stability.7] Diky sériovému rozhrani kompatibilnimu s IEEE-1174
standardem nabizi moznosigmjeni k p@itaci ¢i dalSim gistrojam.



Keithley 195A Digital Multimeter

Jedna se o digitalni multimetr pro naSeipby pouzivany k @ovani teploty
pomoci Pt odporového tepl@én v aparatte. Rovigz tento pistroj je vybaven
sériovym portem pro moznost ovladariteni hodnot péitacem.

Laboratorni zdroj Delta ES 030 - 5

Patitacemtiditelny proudovy a nagovy zdroj (0 — 30 V).

3.2 Mefeni stidavé magnetické susceptibility
Stfidavou magnetickou susceptibilitgurozumime odezvu na magnetizaci materialu

ve stidavém magnetickém poli. Lze ji vyjadvztahem

_ d™
dH .

: (3.1)

kdeM zn&i magnetizaci vzorku Hac je stidave magnetické pole.

Méreni stidavé magnetické susceptibility je uskir@no aparaturou se soustavou
civek. Schémadir¢ uzivané aparatury prodteni je zobrazeno obr. 4.

Budici civlka —

H— Referendéni civka
——= §
H Snimaci civka
H se vzorkem
:
:
-

Obr. 4: BZng uzZivana aparatura progfeni stidavé magnetické susceptibilig]

Hodnota gdtidavé magnetické susceptibility jecavana na zakladbuzeni sidavého
pole vrEjSi civkou acteni stidavé odezvy snimaci civkou, v niZ je urnsvzorek.
Eliminace vlivu stidavého pole ve snimaci civce naiemi je docileno pomoci
identické refereni civky vinuté opénym snérem. Ri méieni bez vzorku by wha
v idealnim pipact aparatura davat nulovy signal.
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V piipact stidavého pole se e magnetizace vzorku zptdvat za budicim polem,
coz je detekovano obvody Lock-In zesiloga Z tohoto dvodu nam nsieni
magnetické susceptibility iie poskytnout av veli¢iny: velikost susceptibilityy a
fazovy posury vzhledem k budicimu poli. Alternati¥nie mozné zaveést realnoy)(a
imaginarni ¢") slozku stidavé magnetické susceptibility vztahy

‘= yco
X,, A .S¢ (3.2)
X''= ysing.
Realna slozkay’ vtakovém pipact odpovida srrnici zavislosti M(H), zatimco
imaginarni slozka"” indikuje disipativni procesy ve vzorku.

Ve ferromagnetickych vzorcichithe nenulova imaginarni slozka&idavé magnetickée
susceptibility indikovat nevratné posuny domeénovygtin ve vzorku¢i absorpci
z divodu permanentniho momentu. &toodnotyy’ i x” jsou velmi citlivé ke zrnam
fazi zkoumaneé latky9]

NasSe konkrétni aparatura byla uraist, z divodu jejiho uéeni pro nizkoteplotni
meifeni v kryostatu, na konci ocelové trubky a@pm priméru 12,8 mm (obr. 5).

Obr. 5: VrgjSi pohled na soustavu civek préieni AC mag. susceptibility

M¢éreny vzorek byl pomoci plastového dtka zasunut do otvoru na konci aparatury.
V konci samotné ocelové trubky je ungistplatinovy odporovy teplodm pro snimani
teploty meticiho konce aparatury. Samotne&ieni bylo pl# ovladano a v realném
c¢ase vyhodnocovano pibacem, hodnota sitdavé magnetické susceptibility byla
vypoétena automaticky. Pro buzeni pole ad&smmécteni odezvy vzorku bylo uzito
velmi presného SR830 DSP Lock-In zesiléga propojeného s dalSimitigtroji
uzitymi pro n&teni — digitalnim multimetrem Keithley 195A proceni teploty pi
teplotnich néfenich a zdrojem Delta pro t#v prostoru vzorku (dale v kapitole 3.5)

Pro meieni za delem charakterizace chovaniridavé mag. susceptibilityébem
martensitické fazové transformace byla uzZivanaifixekvence pole 486 Hz, u niz
bylo mozné vylotit interferenci se s$tdavym polem elektrické it Samotna
aparatura se ukazala byt velmi citlivou naijgn elektromagnetické pole, z tohoto
davodu byla umisina dale od p&itace a dalSich elektrickych #Haeni. Efektivni
hodnota (r.m.s.) magnetického pole budici citikyla cca 56 A/m.
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Pred nefenim konkrétnich vzofk byla namndiena odezva samotné aparatury bez
vzorku od pokojové teploty do cca 140°C. Vysledeleni ukazuje obr. 6. Nenulovy
pribéh zmefenych zavislosti Ize vystlit nedokonalym navinutim civek, kdy se
piispivek snimaci a referéni civky navzajem upkh nevynuluje. Nekonstantni
charakter nagtenych teplotnich zavislosti fktavé magnetické susceptibility bez
piitomnosti vzorku Ize vysiilit za uvazeni teplotni roztaznosti komponentjchh je
sloZzena uZzit4 ®tici aparatura.

Jak Ize pozorovat, hodnoty profel a nasledné ochlazeni vzorku se #ligi. Tento
jev byl pozorovan opakovan kdy i pro dalSi nseni byl zjiS&n stejny obor
nantienych hodnot, jak je ukdzano na obrazku 6.

5.0

4.5

ohrev aparatury, 1. mereni
ochlazeni, 1. mereni
ohrev aparatury, 2. mereni
ochlazeni, 2. mereni

4.04

3.5

3.01

X [a.u.]

2.5+

2.04

1.5

1.0 T T T T T T T T T T T T
20 40 60 80 100 120 140

T[°C]

Obr. 6: Teplotni zavislost odezvy aparatury beZefeeho vzorku pro dwrovedena gteni

Jak bude ukazano dale, n&ené hodnoty pro prazdnou aparaturu jsou o ideky
mensSi nez nadétiené hodnoty susceptibilit pro vzorky Ni-Mn-Ga. Adbo divodu Ize
povazovat naSe dalSi¢meni pro pateby charakterizace martensitické transformace
daného materialu za dostate presna.
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3.3 Mefeni rezistivity

K méieni odpoi bylo pristoupenaityibodovou metodou. V naSentipact se jedna o
doke vodivé vzorky s malym odporem, geometricky i@otefinované —&tSinou ve
tvaru kvadika. Ve vzorcich se nevyskytuji vady, které by uatinoduchétyrbodove
metody znemaiovaly.

M¢étreni probihala $ sttidavém proudu vzorkem. Frekvence proudnila 11 Hz.
K ovladani procesu #feni a jeho vyhodnoceni bylo uZzito Lock-In zesikwa
Vyhodou tohoto postupu je zejména eliminace tersidatkych jevi a dalSich jefr
ovlivaujicich meéfeni stejnosrrna.

Samotna rici ,sonda“ musela byt @b z divodu ugeni aparatury zejména pro
meéieni v kryostatu magnetometru undisd na konci ocelové trubky o &8im
praméru 12,8 mm, ktery nemohla svymi rozm prekraiit. Zpocatku bylo uvazovano
nad zjednodusSenim ve foénprostého uzitictyi dratki, které by byly ve vhodnych
vzdalenostech nakontaktovany ke vzorku nalepenébuusirannou lepici paskou
k destéce vychazejici z konce ocelovécey Pro teplotni gfeni byl na desice
umisgn platinovy odporovy teplogn. Testovaci eni s ikdénym dratem na mist
vzorku ukazalo spravné vysledky a trend teplotnvistésti, kontakty byly pf
testovacim réreni k néfenému dratuipajeny.

Pro naSe uziti se vSak tato metoda ukazala bytst&dgci. K nami néfenym vzork
Ni-Mn-Ga a dalSich slaienin nebylo mozné kontaktytipajet. Ani uziti rkolika
raznych kontaktovacich past se neukazalo byti v dangpgadani vhodné, nebqii
meéieni teplotnich zavislosti rezistivity vzorku docblzve \tSirg pripadi k odlepeni
kontaktu, a to i po dvou dnech schnuti kontaktoyasity. Hlavnim @éivodem odlepeni
byl samotny charakter martensitické transformakez# transformace termoelastické
— pri zmeéné tvaru vzorku pi transformaci nevydrzela neflexibilni kontaktovaeista
prodlouzenti smrseni vzorku o &kolik procent v konkrétnim miskontaktu.

V ramci pokusu o vylepSeni tohoto stavu byly zhetoy masivijSi kontakty z madi,
jak ukazuji obr. 7 a 8. Tyto umoznilyipziti kontaktni pasty a Sroubkietelného na
obrazku obr. 7 vyuziti &Si plochy jako kontaktu, ovSem za cenu horSi msitno
piesného definovani geometrie ke konkrétnimu efgpbodnoty rezistivity vzorku.

5 mm

Obr. 7: Masivni proudovy kontakt Obr. 8: Masivnp&@ovy kontakt
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Ackoliv tato metoda ukazala ztreé zlepSeni, kdy jiz bylo moZnéripaplikaci
dostaténého mnozstvi kontaktovaci pasty a jejiniklddném proschnuti &t
charakter pib¢hu rezistivity @i ohiivani vzorku az do cca 80°C a nasledném
ochlazeni z@ na pokojovou teplotu, stadle dochéazelo k ndhodnéwdiepovani
kontakti a prakticky nebylo mozné dfit teplotni charakteristiky do vysSich teplot bez
znaného rizika odlepeniipnasledném ochlazovani vzorku.

Z tohoto divodu bylo gistoupeno ke zhotoveni zcela nové ,sondy” préieni
rezistivity, zobrazené na obr. 9.

Obr. 9: Aparatura pro #eni rezistivity vzork, vlevo viditelny odporovy teplo#n

Sonda sestava z plastové kol&gy o vnittni Sice 3 mm pro vloZeni vzorku, jako
vnitini nagtové. Stedni vzdalenosti mezi Sroubky postdprieva dle obr. 9 jsou
2,70 mm, 4,80 mm a 2,75 mm. Takto sestrojend s¢gmdady vhodna pro #ieni
vzorki o délce cca 10,5 — 30 mm aifgzu max. 3 x 3 mm.

Vyhodou tohotdeSeni sondy pro ziskani hodnoty odporu §&emi bez uziti kontaktni
pasty a tim tedy zw@aé zrychleni procesufipravy nefeni. Z divodu eliminace
moZzného poskrabani vzorku byla na konce Srout@nesena cinova gga.

Béhem ngieni se totoreSeni ukazalo byti pro nasS€ely zcela dostaijicim. Ri
spravném utaZeni Sroubkytvoril cin na jejich konci dostate¢ dobry kontakt. Tento
kontakt byl udrzen i &hem transformaciip ohfevu a nasledném ochlazeni vzorku.
Vyhodou vytv@denéhoieSeni je, Ze pro vyget konkrétni hodnoty rezistivity se jedna
o geometricky relativhdolre definovany problém.

V prvnim giblizeni Ize na z&kladpopsané metody hodnotu rezistivigyvzorku o
prifezuS pii zméteni odportR urtit jako

RS
Y :I_’ (3.3)

kde | zna&i vzdalenost hrdt nagtovych kontakl, v naSem fipadt zmirgnych
4,8 mm.

Aparatura byla otestovanaiipméieni rezistivity objemového vzorku hliniku o
rozmerech 20 x 2 x 1,5 mm. Naiffena teplotni zavislost rezistivity vzorku je
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zobrazena na obr. 1@avislost dobe odpovida fedpokladanému linearnimu trendu,
lze tedy pedpokladat dostatBou gesnost teplotniho #&eni. Metodou linearni
regrese na zakladfitované zavislosti byla extrapolovana hodnotaistedty pro
pokojovou teplotu 20°G =2,99-1F Q.m, dolfe odpovidajici tabulkové hodrot
2,65-10° Q.m [10]. Stanoven byl row¥ linearni koeficient teplotni zny rezistivity
k= 4,23-1¢ K™ velmi dotie odpovidajici tabulkové hodro#,29-1G K™ [10].
M¢éeieno bylo pi proudu 10 mA.
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Obr. 10: Namsiena teplotni zavislost rezistivity hlinikového vikor

Nevyhodou danéhaeSeni je fixni poloha kontakt co se fitlaku na vzorek te.

V Uvahu giipada vylepSeni sondy pro dalSi uzitippvrenim pruznychtésti na konce
Sroubki. Ackoliv se sodasnéreSeni jevi pro naSe geby dostaéujicim, je teba
pacitat s faktem, Zessnym utahnutim Sroulikna p@atku nméreni za delem dobrého
kontaktu Ehem celého procesu f@vu i chlazeni vzorku omezujeme moznosgayn
tvaru vzorku Bhem jeho transformaci.ri#Snym utazenim Sroulikrovnéz mizeme
narusit pdatetni stav, kdy se snazime mit vzorek v nami definéwarstavu (& uz
vytvoieném zmagnetovanindi vhodnym zméknutim vzorku). Popsané drobné
nedostatky budouipdmétem dalSiho zdokonaleni aparatury v budoucnu.

Z hlediska pistrojového bylo uzito SR830 DSP Lock-In zesilewapro ovladani
hodnoty proudu dodavaného zdrojem PP102 do prowtiokgntaki merici sondy.
Procteni hodnot nafii pomoci SR830 byla &hici sonda fipojena es Pico Precision
PP560 pedzesilova s nizkym Sumem. Pro dreni teploty pomoci platinového
odporového teplogtu bylo uzito Keithley 195A digitalniho multimetriK ohtevu za
Ucelem teplotnich &teni bylo uZito zEzeni popsané v kapitole 3 Bxperiment bylo
pifi méteni rezistivity moZzno pkh ovladat pditacem a pozorovat aktuain
vykreslovany graf nagitenych hodnot.
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3.4 Dilat@&ni meireni

3.4.1 Dilat&ni meteni kapacitni metodou

K dilatatnimu n&teni bylo uzito jednoduchého kapacitniho sriend ento funguje na
zaklad zmeny kapacity deskového kondenzatorutslddku zndny vzdalenosti mezi
jeho deskami. Procely péipadnych niteni v magnetometru musel byt i tento snima
vméstnatelny do valcové trubky o &8im pfiméru 12,8 mm (obr. 11). Z tohoto
divodu maji desky kondenzatoru tvar mezikruZzi, jgisiedem probih& osa vzorku.
Vzorek je umisin uprosted spodniho (pravého) dilu (obr. 12), jeho polotigerbyt
meénéna pomoci Sroubu, vrchni (levy) dil je plny a viole opird o jeho igdni
nevodivoucéast. Pfi méreni ve svislé poloze #ana vrchni dil zavazi a zajige tak,
aby vzdalenost mezi deskami kondenzatotovala pra¥ délka vzorku. Jelikoz se
v naSem fipad® jedna o vzorky elektricky vodivé, nebylo moznétyeidnodussi a
geometricky lépe definované metody, kdy by byl davgorek uzit pimo za
dielektrikum kondenzatoru.

Obr. 11: Pohled na ¥jsek aparatury pro dilatai mgfeni. Uprosted vidime mezeru mezi
znan¢ vzdalenymi deskami kondenzatoru.

Zmeéna kapacity kapacitnich snitiaje velmi maléa, dosahuje zlorakpikofaradi.
Z tohoto divodu bylo k ngfeni uzito velmi pesného kapacitniho imtku AH 2550A
popsanéhov kapitole 3.1.1 vtomto gipad se jednalo o frekveéni nmereni
sf =1000 Hz za &elem eliminace nevyhod d&feni se stejnosénnym proudem.
Pozornost byla téZzémovana dkladnému stigni a uzemani pristroja za &elem
maximalni mozné eliminace chybstreni.

Chovani kondenzatoru, ktery pro nas experiment ugeane za idealni deskovy (se
zanedbanim okrajovych jévatd.), bylo o¥ifeno ng&fenim zavislosti kapacity
kondenzatoruC na vzdalenosti jeho desak za konstantni teploty. Zavislost je
znazorgna graficky na obr. 13Pf zanedbani okrajové nehomogenity elektrického
pole plati pro kapacitu deskového kondenzatoruhvzta

_ €0€I' S
d ’

C (3.4)
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kde ey zn&i permitivitu vakuag, relativni permitivitu dielektrikaSplochu elektrod a
d vzdalenost mezi elektrodami.

Obr. 12: Spodni dil dilatometru s viditélmysunutym vzorkem v jehoisidu

Pro naSe &ely byla zavislostC(d) v jednotkach uvedenych na grafu fitovana
reciprokou funkciy = 1/(b(x+a)). Jelikoz byl gi prvnim fitovani parameta velmi
blizky nule, coz odpovidaipedpokladanému chovani kondenzatoti gpravném
uréeni p&ateeni polohy, byl pro nasledné vyhodnoceni fixovarhodnot 0 a uteny
parametib ¢inil 1,9536. Fit je na obrazku A8/iznaenc¢ervenou barvou.
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Obr. 13: Zavislost kapacity kondenzatoru na vzd@dérjeho deselkierven&éra zndi fit
predpokladanou zavislosti

Chyba metody nejmens$iclitveradi R*=0,99985 znd velmi dobrou shodu
nantienych a fitovanych dat. Na zaktadmeieni plochy desky kondenzatoru
S~ 2,1 cnf byl teoreticky parametb uréen jakob =~ 2,152. Tento rozdil ize byt
zpusoben faktem, Ze kondenzator v jelsném okoli obklopuje vodiva ocelova
trubkaci jinymi vlivy, u nichz z divodu spravného tvaru zavislosti a na obrazka13
porovnani s r&enim rentgenovou difrakci, jak bude ukazano datedgokladame
konstantni charakter.
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M¢teni vzdalenosti desek kondenzatoru bylo prémagpomoci otéeni Sroubku, ktery
uréuje polohu vzorku ve spodiésti aparatury a tim tedy i vzdalenost desek. Pomoc
imbusového kife bylo Sroubkem pooteno vzdy octvrt zavitu (na zaklat zmegiené
stoupavosti zavitu toto odpovida 0,125 mm) a n@sleoyla uvaZzovana #dni
hodnota kapacity #tené po dobu 15 sekund.

Problematické je vSak &eni na samotném &atku nebd je velmi €zké pgesre

definovat polohu, od nizZ budeme uvazovat vzdaledestk nerovnou nule ¢Roliv je

kapacitni snimé& proveden velmi precizn na takto malé Skale (desitkyn) spolu
nelicuje dokonale, a sebemensi z&ghwaparatury zfisobil @i velmi malych d

znanou znénu kapacity kondenzéatorti kontakt desek. Z tohototgtodu mohou byt
naméfena data v ose posunuta cca o +3dm. JelikoZz vSak nadiena data dale

odpovidaji éekavané zavislosti, budeme ji nadale uvazovat Eepu.

O poznani ¥Sim problémem se ukazal byt samotny materidkhoh je aparatura
dand nam k dispozici pro dgeni dilatace zhotovena. Oba dily, me## rje vkladan
vzorek, jsou vyrobeny z PTFE (teflon), o jehoz ¢&pi roztaznosti na zakladdat
vyrobce (DuPont) nelze hokibjako o linearni ani na namigeném oboru tepldtL1].
Zavislost teplotni roztaznosti na teg@@e zobrazena na obr. 14. V zavislosti je patrna
znana znéna v oblasti pokojové teploty. Je nutno uvazovat,niaterial uzity p
vyrobé nasi aparatury, seibe od popsaného PTFE lisit.

8

7+

Linear Thermal Expansion, %
b
I
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0 | | | | | | | |
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Obr. 14: Zavislost teplotni roztaZznosti v %o&m délky vzorku na teplétdle vyrobcg11]

V ramci testovaciho #ieni byla mdtena dilatace objemového vzorku hliniku o
rozmegrech 10 x 2 x 1,5 mm. Na zaktadabulkové hodnoty linearniho koeficientu
teplotni roztaznosti hlinika = 22,2- 1¢ K™ [10] jsme se pokusili &init separaci vlivu
samotného vzorku a roztaznosti PTFE na vzdaleresstkdkondenzatom pii méieni.
Naméfenou zavislostdetné separovaného vlivu PTFE ukazuje obr. 15.

-18 -



Z m¢teni je patrné, Ze roztaznost PTFE owlile mefeni zmenSovanim vzdalenosti
desek kondenzatoru s teplotodedpokladany skok v oblasti pokojové teploty neni u
naseho materialu pozorovan, vliv PTFE n&eni Ize pokladat za linearni s teplotou.
Na zéklad tohoto n¢feni Ize dale fistoupit k eliminaci tohoto vlivu ip zkoumani
materiati s martensitickou fazovou transformaci.
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Obr. 15: Zavislost vzdalenosti desek kondenzatbna teplot T pii ohievu
pro mefeni objemového vzorku AlCerver je vyznaen teoreticky vliv
samotného vzorku na zakkdabelované hodnoty linearniho koeficientu
teplotni roztaznosti. Mde je vyzné&en vliv samotné aparatury z PTFE na
mefeni.

Problematickym se rowt ukazalo byt plepeni nédénych destiek kondenzatoru
k PTFE. Bhem n&feni vyslo najevo, ze koma® dostupné lepidlofjestava drzetip
teplot cca 95°C. Z tohototvodu byla maximalni teplota prodieni omezena na cca
80°C.

V ramci pipadného budouciho vyvoje aparatury pro vyuziti dtadiu teplotni
zavislosti dilatace by bylo vhodné uvaZzovat o novémotoveni zmignych

problematickychtasti z materialu o nizkeé teplotni roztaznosti. &yimaterialu ztZuji

pozadavky na jeho elektrickou nevodivost, nemagkeéti chovani a moznost
vhodného obrobeni materialu k vyteai kyZenyclasti.

| pfes zmigné nedostatky je vSak principiélrmozné teplotni zavislost dilatace
vzorka aparaturou studovat. Z hlediska zdiemi nasSi prace, kdy nas zajiniégevsim
chovani Bhem martensitické transformace, kdyekdvame skokovou zmu
parametit vzorku na malé teplotni oblasti, je aparatura gogici. V dostaténé tzké
teplotni oblasti, kdy pozorujeme skok ve & vzdalenosti desek kondenzatoru, je
mozné vliv zisobeny roztaznosti materialu aparatury praktickyedhat.

Budouci uziti ndmi popsané aparatury $edpokldda zejména na v oblastéieni
dilatace v dsledku vrjSiho magnetického pole za konstantni teploty wvaork
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Pro tento Gel meieni magnetostrikce za konstantni teploty nehrajkotiei roztaznost
materiah roli a aparaturu Ize s vynikajici citlivosti poudf v sodasném stavu.

Vzhledem k velmi nizkému Sumu pouZzitého kapacitnitistku ¥ naSich statickych
meéienich (nejistota max. do 5 aF) Izé& pzdalenosti desek kondenzatorul mm
detekovat zréenu vzdalenosti s chybou 10 nm.

3.4.2 Dilat&ni mefeni metodou rentgenové difrakce

Mezi dalsi metody zkoumani teplotni dilatace pevniatek pati uZziti rentgenové
difrakce. Pozorujeme-li ve vhodném experimentalnispdadani difrakci fotof

charakteristického rentgenovéhderd na krystalografické rowrhkl, jsme na zaklad
znéameé Braggovy rovnice

nA =2d,,sing, (3.5)

kde n zn&i tad reflexe,A vinovou délku uzitého Zani a# Bragdiv uhel, utit
mezirovinnou vzdalenoddn. Na zaklad hodnotd, zmeienych za iznych teplot
vzorku jsme nasledn schopni Wit koeficienty teplotni roztaznosti odpovidajici
zkoumanym krystalografickym sfrim v latce.

Vyhodou zmigné metody je jeji dostatea gesnost (relativni chyba ¢reni do 5%
[12]) a vyloweni vliva vngjSich poli, ktera mohou oviiovat Fesnost nsieni dilatace
pomoci kapacitniho fstku. Zn&nou nevyhodou, uvazujeme-li¢iné laboratorni
uspdadani rentgenového difraktometru bez 2D detektigrypak delSi doba &eni
(fAdow jednotky aZ desitky minut pro jednu difrakci) amuZnost mireni
kontinualniho. Vzhledem k faktu, Ze teplotufi pniz dochazi k martensitické
transformaci, ovliviuje nékolik faktorai a neni ji tedy mozno pro dany experiment
zcela pesré predpovdét, neni vrealnych moznostech éfih rentgenografickou
metodou natolik jem¥) abychom byli schopni zachytit chovani vzorkghém
transformace a v jejimésném okoli. V Gvahu tedy fipadd zejména srovnani
miizkovych parametr zkoumané latky f@d a po transformaci,fipadré stanoveni
koeficient teplotni roztaznosti na zakkadirsich teplotnich Usékradow desitky °C)
jednotlivych fazi.

-20-



3.5 Oklev vzork, teplotni ngeni

Za telem charakterizace martensitické transformace pommirenych fyzikalnich
metod byla provedenadieni za tiznych teplot. K ofevu aparatury se vzorkem bylo
uzivano jednoduchého izzeni z niddéné trubky s navinutym odporovym dratem, jak
ukazuje obr. 16. Do #&eni bylo mozno vsunout konec trubek s jednotlivgmimai
podobré jako je mozné je vsunout do kryostatu. Takto byloZzno dosahnout pro
danou aparaturu teploty ailgizné 150°C. Za Gelem eliminace magnetického
puasobeni civky vytviené dratem byl tento navinut dvejit navzajem opgym
smérem. | gesto je vSak nutné pitat s faktem, Ze magnetickéigmbeni takto
vzniklych civek neni navzajem zcela kompenzovamoagnetické pole neni v celém
vnitinim objemu ofivaciho zé&zeni nulové ani homogenni. JelikoZ vzorek byl néla
aparatiie umisén vzdy staticky, je mozné problém nehomogenity dhaé Samotné
ovlivnéni méteni magnetickym polem civky vSak zcela zanedbatengdlozorovano
bylo ovSem prakticky pouzedipméieni magnetické susceptibility.

Obr. 16: Z&izeni pro okev vzorki

Z davodu co mozna nefSi eliminace chyby vnesené doéieni pra¢ timto
magnetickym polem bylofpteplotnim néreni upu&tno od spojitych zrn proudu
tekouciho odporovym dratem. Toto bylo nahrazenmdeohitym pfibéhem proudu
fizenym pditacem v pevi urcenych intervalech.

Pro kazdou r&¥enou veléinu a tedy pro kazdou jednotlivou aparaturu byl imyw
vlastni schodovity gibéh proudu, ktery byl  méieni vzdy uzivan stegn Pro tento
pribéh byla nejprve nagtena kalibrani kiivka davajici do souvislosti teplotu
meienou vlastnim teplosnem aparatury, byl-li fitomen, a teplotu nagenou d¢éma
termalanky pilepenymi ke vzorku v aparael Pro nase dgly bylo uzito vzorku
ozn. 331 Ni-Mn-Ga. Pro #teni jinych latek by samegjmeé bylo &elné provést
novou kalibraci s uzitim dané latky. 2y proudu tekouciho odporovym dratem byly
pro kazdé mieni automaticky zaznamenavany pro pg&d pripadné rozpoznani
jejich vlivi na nefeni. Jak se ukazalo, bylo uzittkolika skokovych zrn proudu
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zcela dostéujici k docileni linearé vzristajici teploty vzorku od pokojové teploty do
kyZzené maximalni teploty. Blo¢hy teplot scasem ukazuji obr. 17 - 19. Rambylo
dokazano, Ze kalibraci provadime skute pro teplotu vzorku, nebov detailnim
priabéhu teploty termélanki prilepenym ke vzorkm Ni-Mn-Ga byl pozorovan pokles
teploty v disledku latentniho teplaipmartensitické transformaci.
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Obr. 17: Porovnani hodnot teplotynangtenych odporovym teplotnem PT100
s hodnotami nagitenymi d¥ma termdlanky nalepenymi na vzorek Ni-Mn-Ga

v aparatie pro ngfeni stidavé magnetické susceptibility. Pro hodnoty v maxi
¢ini rozdil cca 1,5°C, mimo maximum si hodnoty odigiayi s chybou do 0,5°C.
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Obr. 18: Zavislost teplotyl na ¢aset pro mefeni rezistivity. Rizenim teploty
pomoci pednastavenych zin bylo dosaZzeno dostéte linearity vzéstu teploty
pii ohtivani vzorku
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Z davodu klimatizace mistnosti, v niz byla undis aparatura, na konstantni teplotu,
ovéreni paateeni teploty aparaturyipmeéreni vrgjSim teplonérem a uziti zmiénych
kalibratnich Kivek lze tedy teplotu vypotanou na zaklad hodnoty vlastniho
teploméru aparatury, ktery nemohl santegr¢ byt umisén zcela v mist vzorku,
povazovat za spravnou.
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Obr. 19: ZAavislost teploty nacaset pro dilat&ni mgieni, termdélanek byl gilepen
ke vzorku Ni-Mn-Ga

Za mirre problematické lze povazovat dilata neieni, neb6é v ty¢i obsahujici
kapacitni snim&anebyl z prostorovychivodi umiseén vlastni teplorér. | zde vSak
bylo uzito zmigného néreni pomoci termflanki a nasledé byla uvazovana teplota
jako funkcecasu.

Pro diskusi dale uvedenych n&mnych charakteristik jednotlivych vzdrke treba si
uvédomit, Ze se vzorek v nami prowdych nefenich nevyskytuje v rovnovaznych
stavech, nybrz ve stavech ustalenych nerovnovazn@tiev vzorki probihal ve
vétSine pripadi rychlosti cca 2°C za minutu. Probihala-li bygiemi za pomalejSiho
vzrastu teploty¢i postupr v dostaténé dlouhych krocich pro ustaleni rovnovazného
stavu, bylo by moZno naffit charakteristiky miré jiné (zejména napco se samotné
teploty, @i niZz dochazi k martensitické transformaci jedngtth vzorki tyce). Doba
samotného wteni by se vSak zia¢ prodlouzila oproti i tak jiz relativhdlouhé dob
cca 6000 sekund na jedn@imni.
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4 Nameérena data a jejich interpretace

Kapitola je ¥novana konkrétnimu popisuébeni na jednotlivych vzorcich, wiu
dil¢ich vysledk a jejich diskusi. Pro zkraceni zapisu bude nadai® nasledujiciho
znaeni: Ta zn&i teplotu gechodu z martensitické do austenitické faze vzoiku,
zn&i teplotu gechodu z austenitické do martensitické faze.

4.1 Vzorek Ni-Mn-Ga 331

Na obrazku 20 je zobrazen graf teplotniho vyvofedavé magnetické susceptibility
vzorku Ni-Mn-Ga ozn. 331. i#d netenim byl vzorek zorientovan mechanickym
tlakem ve sndru nejdelSi hrany vzorku. Detaily zavislosti v okalartensitické fazové
transformace jsou zobrazeny na obr. 21.

A C

T T
600 ;M v

500 +

400 +

ohrev

300 )
ochlazeni

X [a.u.]

200

T T T T ' T T 1
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130
T[°C]

Obr. 20: Teplotni zavislostislavé magnetické susceptibiljypro vzorek 331

V zavislostech pozorujeme typické hysterezni chof@eové transformace. Naiené
hodnoty teplot pechod ¢ini Ta = 46,3°C, Ty = 38,3°C. Zjevny skok v zavislosti je
zpisoben zminou z velké uniaxialni magnetokrystalické anisagop martensitické
fazi na takka zanedbatelnou anisotropii v kubickém austenitu.

Rozdil mezi poateni a konénou hodnotu s$tdavé magnetické susceptibility je
zpisoben faktem, Ze na {htku se vzorek nachazi v debdefinovaném stavu
zpasobeném tlakem na vzorek tak, Ze jeho krystalagkafi osa byla kolma ke sfru
pusobeni gidavého pole. Tato orientace vedla k nizké hatisasceptibility. Vyssi
hodnotay zpét v nizkoteplotni oblasti indikuje formaci dwagové mikrostruktury
skladajici se navic i z variantsou podél fisobiciho pole. Tento fakt demonstruje
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obr. 22 z optického mikroskopu ukazujidgizné mikrostruktury fed a po ofati
vzorku.
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Obr. 21: Detaily pib&hu y v okoli martensitické transformace pro vzorek 331

Ke zmen¢ zavislosti nedochazi pro zobrazené transformaetazskoko¥, ale na
teplotnim intervalu cca 2°C, coz odpovida #giiblizné 20 sekund. Ve skutaosti
piedpokladame hladké chovani zavislosthém transformace — jevy pozorované u
hodnoty y = 500 jsou zmisobeny nutnou z#mou rozsahu Lock-In zesilove.

V piipack, Ze bychom cliti podniknout celé réeni s fixni citlivosti pistroje, nebyli
bychom schopni zaznamenatigadné malé zegmy hodnot gfidavé magnetické
susceptibility v martensitické oblasti.

Obr. 22: DIC (Nomarského kontrast) snimek vzorkypakojové teploty fed a
po martensitické transformaci. ajititizné stav s jednou variantou martensitu
dosazeny mechanickym tlakem. b) Spontanni nastawariensitickych dva@pat
po transformaci. Zobrazeny jsou totoZné oblastrkizojak je patrno ze stop na
jeho povrchu.
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Pro teplotu Tc = 103°C nastava ipchod vzorku z feromagnetického do
paramagnetického stavu projevujici se postupnyntepekn hodnoty k nule. Jelikoz
se jedna o fazovyirpchod druhého druhu a jelikoZ v grafu prakticky ompujeme
teplotni hysterezi na#heného pibéhu, Ize timto dokazat spravnostgimni teploty
vzorku. Red timto pechodem na grafu pozorujeme mirny Hopkinsopik.

M¢érena byla roviz dilatace vzorku. #ed zapoéetim neieni byl vzorek ot stlaien

v podélném siru k docileni definovaného stavu. N&ena zavislost vzdalenosti
desek kondenzatord kapacitniho snim# na teplat T vzorku je zobrazena na obr.
23.
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Obr. 23: Dilat&ni mgteni pro vzorek 331 - naffena zavislost vzdalenosti
desekd kapacitniho snimi@ na teplat T. Swtle vykreslené zavislosti ztga
pfimou nandfenou vzdalenost, tmawykreslené zavislosti odpovidaji vlivu
samotného vzorku.

Za elem stanoveni vlivu samotného vzorku byla provadeorekce na naghené
chovéani PTFE # ohfevu a ochlazovani aparatury popsana v kapitole 3.4.

Ziskana data potvrzuji hysterezni charakter maitieké transformace. Skok
indikujici transformaci je zsoben zminou struktury z monoklinické do kubické.
Nameéiena teplotaTy = 37,8°C dobe odpovida teplét 38,1°C ziskané #ienim
sttidavé magnetické susceptibility. VyssSi hodnotu dgplTa = 50,0°C na rozdil od
hodnoty 45,5 °C lze Zdodnit uzitim pomalejSiho d@bvu vzorku v pipact
dilatatniho nefeni (2°C/min) nezli vipak meéteni susceptibility (3°C/min)gi
piipadnym stléenim vzorku Bhem gipravy neieni.

Na rozdil od nidfeni susceptibility si vifjpact dilatacniho nefeni dole odpovidaji
hodnoty na poatku a na konci gfeni, coz indikuje shodnou konfiguraci martensitu.
Tento fakt je zpsoben malym kompresnim tlakem na vzorek (< 1 MRapzim

v dilatometru, diky 8muz vzorek fi zpétné transformaci do martensitdegel do
stavu s usp@danim blizkym pouze jedné variant
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Metodou rentgenové difrakce byla stanovena velikostzZkového parametruc
austenitické fazeipteplo 60°Cc = 0,5842 nm. Paramatrtetragonalni martensitické
buiky odpovidajici sfru nmeieni dilatace naseho vzorku byl za pokojové teploty
20°C stanoven jaka = 0,5590 nm. Odpovidajici procentualni tsdrn¥izkového
parametr&ini priblizn¢é 4,3%. Délka vzorku 331 za pokojové teplstyila 10,37 mm.
Hodnota odpovida extrapolaci ziskané hoérbtpro teplotu 20°Cd = 0,328 mm.
Hodnota d nantfena pro teplotu 60°C jel = 0,806 mm. Vyslednd hodnota
Ad = 0,478 mm odpovida procentualni &m 4,45%, coz dale souhlasi s difrakim
metenim.

Lehky rozdil ndmi ziskané hodnoty oproti hodnoiskané rentgenovou difrakciaie

byt zpisoben #iznym stavem vzorkuipd zapdetim neieni. Ackoliv jsme se jej fed
zapa@etim nefeni snazili stleenim uvést do definovaného stavu jedné varianty
martensitu, mohlo dojit k poruseni tohoto stavwern manipulace se vzorkentip
umig’ovani do aparatury.

Zavislostd(T) byla grevedena na zavislost procentualniémgndélky vzorku na teplét
a vykreslena na obr. 24. Vyztemy byly linearni oblasti grafu, na zaksadichz byl
pomoci linearni regrese daem linearni teplotni koeficient pro austenitickoézif
oa=6,77-10 K*, martensitickou fazi ip ohievu amowev = 2,60-10¢ K* a
martensitickou fazi i) ochlazovanim ochiazovan= 3,18- 10 K™,

ohrev vzorku
ochlazeni

zmena delky vzorku [%]

—T T~ 1 T T T T T 1 T T T T T T T T T T T 1
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85

T[°C]

Obr. 24: Procentualni zma délky vzorku v zavislosti na tepdozvyrazrény jsou oblasti
uzité @ stanoveni linearnich koeficignteplotni roztaznosiNi-Mn-Ga

Z divodu menSi velikosti vzorku 331 nebylo bohuzel neoartit teplotni zavislost
rezistivity vzorku.

-27 -



4.2 Vzorek Ni-Mn-Ga 207

Diky vyhovujicim rozmdram vzorku Ni-Mn-Ga ozn. 207 bylo pro tento provedeno
meieni teplotni zavislosti rezistivity. Vzorek byliqn zapoetim nEieni stl&en
ve sneru jeho nejdelSi hrany. Vidledku upevéni do aparatury pro &eni rezistivity
diskutované v kapitole 3.8 vSak nutno fedpokladat mirnou odchylku od tohoto
stavu vlivem utazeni Sroublsondy. Narfena data jsou zobrazena na obrazku 25.

V naneiené zavislosti afi pozorujeme hysterezni chovani martensitické
transformace, detail grafu v oblasti martensititlensformace zobrazuje obrazek 26.
Vyswvétleni skokového chovéani zavislostigendi poskytnuto v kapitole 1.
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ohrev vzorku
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Obr. 25: Teplotni zavislost rezistivityvzorku 207

Urceny byly teplotyTa = 65,5°C aly = 61,0°C. Méfeni timto dokazuje fakt, Ze i mala
zména slozeni konkrétniho vzorku tre zn&né ovlivnit charakter gslusné
martensitické transformace. @p pozorujeme rozdilné zavislosti pro feln a
ochlazovani vzork v martensitické oblasti gdcici o dvou rozdilnych stavech vzorku.
V oblasti austenitické pozorujeme dobrou shodu.

Pii teplo€ cca 114,7°C pozorujeme Zmu snérnice zavislosti v dsledku pechodu
vzorku do paramagnetického stavu. To jeéisgbeno zrnou elektrického odporu
v disledku zndny magnetického stavu latky.

Pred samotnou transformaci z martensitického do attisteeho stavu pozorujeme
mirny pik v hodnotach rezistivity. Lehkou nespgjite oblasti poklesu teploty kolem

v v

hodnoty 66°C lzeffpsat vnitni zméné citlivosti méticich gistroja.
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Obr. 26: Detail pkbéhu zavislostp(T) v okoli martensitické transformace vzorku 207

Na z&klad fitu line&rnich oblasti grafu(T) byly pro vzorek 207 stanoveny linearni
koeficienty teplotni zrny rezistivity ag jednotlivych fazi a extrapolaci ziskané
teoretické hodnotyy rezistivity pro teplotu 20°C. Vysledky ukazuje té#au2.

faze ar [K1] po (T =20°C) R.m]
martensit i ohievu 1,60-18 8,10-10
martensit i ochlazovani 1,96-10 8,20-10
austenit 5,73-1d 5,91-10

Tab. 2: Vypgitané parametry jednotlivych fazi vzorku 207

4.3 Vzorek Cu—-Al-Nivz. 1

Za &elem pokusu o magnetickou charakterizaci materi@lrAl-Ni, u néhoz
piedpokladame diamagnetismus, bylikpceno k ngieni stidavé susceptibility pro
vzorek této latky. Vysledek ve ukazuje obr. 27.

Nameéiena zavislost zobrazena bez provedeni korekceivnaarnotné aparatury velice
piipomina nandrené zavislosti z obr. 6 pro aparaturu bez vzorkerékbyly rovez
vykresleny. Jelikoz si na#fené hodnoty dadle odpovidaji, lze vylatit silngjsi
ferromagnetické chovani vzorku, ghoz bychom éekavali znatelny efekt. Zajimavy
je efekt lehké stabilizace zavislosti oprotéieni odezvy prazdné aparatury. V Uvahu
piipada nafiklad stabilizace wivymi proudy ve vzorku. V ramci nejistotdfeni vSak

o transformaci ni¢ici nelze. Dané &feni vSak dofe slouzi k poznani moznosti nasi
aparatury a stanoveni jejigsnosti pro dalSi vyzkum.
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Obr. 27: Namsiena zavislost sdavé magnetické susceptibility na teplpto Cu-Al-Ni
s vykreslenymi nagfenymi zavislostmi pro prazdnou aparaturu

4.4 Vzorek Co—Ni-Al:Ti 1:1 ozn. 150902

Magneticka charakterizace nového vzorku Co-Ni-Alffyla provedena #tenim
sttidavé magnetické susceptibility. Vysledek po daeei vlivu samotné aparatury
Z obr. 6 ukazuje obr. 28.

V zavislosti vidime znatelny ferromagneticky efebedna se vSak o efekt relativn
slaby, srovname-li jej ndiklad s ferromagnetickym chovaninive meienych vzork
Ni-Mn-Ga, pro ®&Z jsou hodnoty o{ad vyssi.
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Obr. 28: Zavislost(T) pro vzorek Co-Ni-Al:Ti po od&eni vlivu aparatury samotné
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Z davodu faktu, Ze odgeny vliv pistroje je o pouhéhoipiadu mensSi nez natifena
hodnota susceptibility pro vzorek Co-Ni-Al:Ti, nelx ramci nejistoty rkreni proveést
piesrEjSi specifikaci vzorku.

Vzhledem k faktu, Ze na grafu zavislosti nepozangeskokovou zinu stidavé
magnetické susceptibility, se Ize domnivat, Ze évamém teplotnim oboru ke
skokové martensitické transformaci nedochatipdelré Ize uvazovat o dvou fazich
latky na zaklad pozorovani dvou iblizn¢ linearnich oblasti dhem olievu i
ochlazeni vzorku.
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Nastinili jsme problematiku charakteru martensgidiazové transformace matetial
s magnetickou tvarovou paihjako specifického fazovéhdagrhodu prvniho druhu.

Zminili jsme moznosti studia tohotargthodu pomoci #ieni stidavé magneticke
susceptibility, rezistivity a dilatace. Popsali grmprovedeny vyvoj experimentalnich
metod k uéeni danych velin a zminili charakteristiky jednotlivych aparatur
v sowtasném stavu. Ro¥# jsme navrhli dalSi mozna vylepSeni aparatur pjich
budouci vyuziti, které bude cileno zejména r&emi v oblasti nizkych teplot.

Owiili jsme presnost a spravnost naSichétami a provedli r¥eni charakteristik
martensitické transformace pro vybrané Heuslerditipyg— zejména Ni-Mn-Ga a dv
now vyvinuté latky. Vys¥tlili jsme pozorované jevy zejména z hlediska siaad
dvojcatové struktury monoklinické martensitické fazeekita jednoduché kubické
struktury féze austenitické. ¢Roliv vSechny ii zminéné metody zkoumani
martensitické fazové transformace popisuji obdobysterezni charakter zavislosti,
zmeény se odehravaji vidledku rozdilnych fyzikalnich prindip Provedeny vyvoj
aparatur a provedenaéreni tedy dote slouzi k popisu jey k nimz ve vzorcich
béhem transformace dochazi.
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